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坚齿壮骨 、延年益寿之功效⋯ ，并且对致病菌均有 

抑制作用嵋 。花椒挥发油的提取及成分分析多采 

用水蒸汽蒸馏法日 或同时蒸馏萃取法 提取，用 

气相色谱／质谱联用仪进行分析。超 临界 co 萃 

取是作为一种人们 已公认 的新 的分离技术 J，在 

天然产物及中草药有效成分 的提取方面更具其优 

越之处 。我们在自制的超临界 cO 装置上进行 

了花椒果皮中花椒挥发油的提取，并用气相色谱／ 

质谱联用仪对得到的提取物进行了成分分析。 

1 实验部分 

1．1 原料和化学试剂 

花椒由重庆四面山花椒开发有限责任公司提 

供 ，为重庆江津 当年产青花椒壳，将其在 50~C以下 

烘干，粉碎至 20目备用 ；CO 铁道部贵阳车辆厂提 

供，纯度为99．5％；其余涉及化学试剂均为分析纯。 

1．2 实验装置及仪器 

超临界 c0 萃取装置：4L超临界流体萃取装 

置(自制)； 

GC—MS联 用仪 ：美 国惠普 公司产 HP589O／ 

5989A气相色谱一质谱联用仪。 

1．3 实验方法 

将粉碎成20目的花椒壳粉 200g投入萃取釜 

中，连续萃取 1．Oh后从分离釜中分离出黄色油状 

物，用无水 Na SO 除去水分后称重。本实验选择 

在超临界 CO 萃取植物挥发性组的常见萃取压力 

12MPa下进行，萃取温度为35～65cI=。 

1．4 GC—MS检测条件 

弹性石英毛细管柱 HP一1，30m×0．25mm；采 

用程序升温；50~C维持 2rain，5~C／min，升 至 250~C， 

停留 lOmin；载气 为高纯 He(99．99％)，载气流量 

1．0mL／min；柱前压 50kPa；汽化室温度为 250℃ ； 

进样量 1IxL(乙醇溶液)；分流比 10：1。质谱条件 ： 

EI离子源；离子源温度 250oC；接 口温度 280oC；电 

子能量 70eV；倍增器 电压 1．8kV；溶剂延时 5min； 

质量扫描范围30～500AMU。 
’ 

● 

2 结果与讨论 

． 2．i1．萃取温度的影响 

超临界流体萃取中压力对萃取过程的影响．通 

常是随着萃取压力 的增加 ，物质在超临界 CO 中 

的溶解度增加，而温度的影响则较复杂一些。对植 

物挥发油类组分 的提取来说 ，超临界 CO 萃取是 

非常适用的一种新的提取技术，这方面的实验研究 

工作已进行了很多，通常其萃取压力范围在 9～ 

15MPa，萃取温度范 围在 30～50cI=之间。在本文 

中，我们选择萃取压力 12MPa，重点考察 了温度对 

花椒挥发油收率的影响 ，其结果见表 1，从表 1中 

可以看出，在温度较低时，花椒挥发油及脂溶性色 

素的溶解度均较高，显示出萃取产物收率较高．颜 

色较深；而随着温度 的升高 ，花椒 中挥发油及脂溶 

性色素的溶解度均下降，萃取产物构收率降低．颜 

色变浅。． ．． 
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表 1 萃取温度对萃取产物的影响 

2．2 超临界 co 萃取花椒挥发油的化学组成 

超临界 CO 萃取所得挥发油的 GC—MS化学 

成分检测结果列于表 2中，共鉴定出 38个成分 ，占 

出峰面积的98．81％。所检出化合物与文献[3]、 

[4]、[5]相比有较大差异，主要是原料不同，上述 

文献中原料花椒均为大红袍，而本文为青花椒，提 

取方法不一样可能也有一定影响。在本文中，青花 

椒挥发油的特征有效活性成分之——哩哪醇 相 

对百分含量高达58．79％，显示出用超临界 Co 萃 

取得到重庆江津产青花椒的挥发油有较高品质。 

表 2 超临界 c02萃取花椒挥发油成分及其百分含量 
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2．3 结论 

(1)超临界 CO 萃取是一种提取植物挥发油 

的新技术手段，其提取率高，速度快，能最大限度地 

保留原物质风味。 ． 

(2)随着温度升高，花椒挥发油及脂溶性色素 

在超临界 CO 中的溶解度下降，但下降程度不一 

样，利用这个特点，通过进一步的实验研究，改变超 

临界 CO 萃取工艺参数 ，可 以考虑选择性提取不 

同组成植物挥发性组分或脂溶性组分。 

(3)超临界 CO 萃取得 到的重庆江津产青花 

椒挥发油含有较高的特征有效组分，品质较好。 
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