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微波辅助萃取应用于提取烟叶中茄尼醇的研究
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摘要: 研究了微波辅助萃取烟叶中茄尼醇的方法, 对微波功率、辐射时间和萃取溶剂等影响微波萃取的条

件进行了筛选, 并与室温浸提法和加热回流法进行了比较. 结果表明,微波辅助萃取法具有萃取速度快、溶剂用

量少、萃取效率高等优点;该方法也可用于测定烟叶中茄尼醇含量过程中的样品处理.
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茄尼醇 ( solanesol) 是一种不饱和的聚异戊二

烯醇, 属三倍半萜醇[ 1] , 分子式为 C45H74O, 相对分

子质量 631, 纯品为白色固体粉末, 熔点 41 ,溶

于丙酮、烃类等有机溶剂,不溶于水.茄尼醇在生物

化学和药物化学中有着非常重要的作用,本身具有

抗菌、消炎和止血作用,同时是合成心血管疾病、抗

癌、抗溃疡等药物的中间体, 如作为合成辅酶 Q10

和维生素 K2的原料
[ 2] .

茄尼醇主要存在于烟草、马铃薯和桑叶中,在

烟叶中的含量约占烟叶总质量的 0. 3% ~ 3% .目

前国内外提取茄尼醇的方法主要是采用正已烷等

有机溶剂进行加热抽提[ 3~ 5] , 也有报道采用超声

波和超临界技术进行提取[ 6, 7] , 这些提取方法大多

存在提取时间长, 溶剂用量大和提取率较低等问

题.

微波辅助萃取 ( M icrow ave- assisted ex trac

t ion,简称 MAE)是目前正在研究开发的一种新的

萃取技术,具有选择性高、操作时间短、溶剂用量少

的特点.国内外将微波辅助萃取用于天然产物的提

取,取得了一系列的成果[ 8~ 10] .

本文报道应用微波辐射对烟叶中的茄尼醇进

行萃取的研究结果, 并将微波萃取法与室温浸提法

和加热回流法等常规提取方法进行了比较.

1 实 验

1. 1 实验设备及原料

1. 1. 1 萃取设备 微波化学反应器,由南京江陵

仪器厂以松下 NN - S570MFS 型家用变频微波炉

改装而成. 具有连续不间断的功率输出, 可调整功

率大小和时间.微波炉顶部设有适用于安装回流装

置同时保证无微波泄漏的截止波导.

1. 1. 2 原料 茄尼醇标准品(美国 SIGMA 公司,

w 90%) , 工业石油醚 ( 60~ 90 ) , 正已烷, 甲

醇,乙醇,乙酸乙酯等均为分析纯商品,烟叶(云南

省烟草工业研究院提供, w ( H2O) 3% ,茄尼醇质

量分数为 0. 245%,测定方法见 2. 3) .

1. 1. 3 定量分析设备及分析条件 Ag ilent LC-

1100 型高效液相色谱仪, 柱型: Hypersil ODS

( 4. 0 mm 250 mm) ; 流动相: V (甲醇) V (乙

醇) = 75 25; 流速 1. 0mL/ m in;柱温:室温;紫外检

测波长: 211 nm; 保留时间: 10. 6m in.

1. 2 萃取实验

1. 2. 1 微波辅助萃取 准确称取粉碎后的烟叶

10 g 加入到 250 mL 的圆底烧瓶中,在烧瓶中加入

定量溶剂, 置于微波化学反应器中,设置微波功率

为 280 W,设定辐射时间,辐射完成后,用冷水冷却

至室温,倾倒出大部分溶液并过滤,烧瓶中再加入
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定量溶剂, 上述操作过程共进行 4 次, 最后用 30

mL 溶剂洗涤滤渣,合并滤液,旋转蒸发回收溶剂,

称量所得萃取物的质量并用 HPLC 测定其中的茄

尼醇含量. 在实验中选择 4种溶剂进行了试验:正

已烷、石油醚、溶剂 I( V (石油醚) V (乙醇) = 90

10)、甲醇.在选定溶剂后,对溶剂用量, 萃取时间进

行了选择试验.

1. 2. 2 室温浸提 称取已粉碎的烟叶 10 g 加入

500 mL 的锥形瓶中, 在瓶中加入 500 mL 溶剂,在

磁力搅拌器搅拌下萃取 2. 5 h,过滤,用 30 mL 溶剂

洗涤滤渣,合并滤液,旋转蒸发回收溶剂,称量所得

萃取物的质量并用 HPLC 测定其中的茄尼醇含

量.

1. 2. 3 加热回流提取 称取已粉碎的烟叶 10 g

加入 500 mL 的锥形瓶中, 加入 500 mL 溶剂, 锥形

瓶口接有冷凝管, 在磁力搅拌器搅拌下加热至沸,

萃取 2. 5 h,过滤,并用 30 mL 溶剂洗涤滤渣, 合并

滤液, 旋转蒸发回收溶剂, 称量所得萃取物的质量

并测定其中的茄尼醇含量.

2 结果与讨论

2. 1 微波辅助萃取条件的选择

2. 1. 1 溶剂的选择 设置微波辐射功率为 280

W,辐射时间为 5 min, 固液比(固体物料质量与液

体物料体积之比, g/ mL)为 1 10, 共萃取 4 次,以

不同的溶剂进行微波萃取的溶剂选择试验,结果见

表 1.

表 1 不同溶剂对微波萃取茄尼醇的影响

Tab. 1 Influence of solvent on ex traction y ield and recov

ery of solanesol by MAE

溶 剂 提取率/ % 茄尼醇提取率/ %

正已烷 2. 63 74. 51

石油醚 3. 22 73. 04

溶剂 3. 84 96. 49

甲醇 15. 37 94. 97

提取率= (萃取物质量/烟叶质量) 100% ;茄尼醇提取率= (萃取

物中茄尼醇质量/烟叶中茄尼醇质量) 100% ,下同.

从表 1 可以看出, 在微波辅助萃取中, 溶剂对

提取率的影响较大, 由于茄尼醇是弱极性物质,在

使用弱极性的正已烷、石油醚作为溶剂时, 整个萃

取体系的极性较低, 对微波的吸收能力较差, 导致

提取效率低;在加入一定量的乙醇后,提高了萃取

体系的极性,对微波的吸收能力增加,提取率有了

较大提高; 甲醇是强极性溶剂, 在通常条件下对茄

尼醇的溶解性并不好, 但在微波的作用下, 使用甲

醇作溶剂的提取率也较高, 不过由于其极性过大,

降低了萃取的选择性.因此我们在本试验中选用溶

剂 I 作为微波萃取的溶剂. 从另一方面看, 采用石

油醚作为萃取剂取得的效果与正已烷作萃取剂时

没有明显的差距, 但石油醚的价格相对较低, 应有

较好的应用前景.

2. 1. 2 辐射时间的选择 设置微波辐射功率为

280 W,采用溶剂 I 为萃取溶剂,每次萃取溶剂用量

(固液比)为 1 10,总溶剂用量为 1 40,考察辐射时

间对萃取产率的影响,结果见表 2.

表 2 不同辐射时间对微波萃取茄尼醇的影响

Tab. 2 Influence of time on ex traction y ield and recovery

of solanesol by MAE

辐射时间/ min 提取率/ % 茄尼醇提取率/ %

10 3. 03 85. 41

20 3. 84 96. 49

25 4. 05 99. 61

30 5. 79 98. 74

从表 2可知, 随辐射时间的增加,提取效率上

升, 25m in时提取率已接近 100%, 综合考虑经济

因素和操作的方便,选择 20 min 为最佳辐射时间.

2. 1. 2 溶剂用量的选择 设置微波辐射功率为

280 W,辐射时间为 20 min, 溶剂 I 为溶剂, 选择适

当的溶剂量, 结果见表 3.

表 3 不同溶剂量对微波萃取茄尼醇的影响

Tab. 3 Influence of volume of solvent on ex traction y ield

and recovery of solanesol by MAE

溶剂用量(固液比) /

( g mL- 1 )
提取率/ %

茄尼醇

提取率/ %

1 8 3. 24 77. 91

1 10 3. 84 96. 49

1 12 3. 90 98. 27

1 14 4. 03 98. 82
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从表 3可知,当溶剂用量达到 m (固) V (液)

= 1 10 (此时完成整个萃取过程溶剂的总用量接

近 1 40)以后, 随溶剂用量的增加, 茄尼醇的提取

率没有明显增加,故采用 1 10为最佳溶剂用量(固

液比) .

根据上述试验结果, 最终微波萃取的条件确定

为:以溶剂 I为萃取溶剂,微波功率为 280 W, 辐射

时间为 20 min,溶剂用量(固液比) 1 10.

2. 2 微波辅助萃取与常规提取方法的比较 采用

选取的微波萃取条件进行试验与常温提取和回流

提取的试验结果见表 4,实验中采用的溶剂均为溶

剂 I.

由表 4可知,微波辅助萃取法的萃取效率明显

高于其它 2种方法, 特别是缩短了萃取时间并减少

了溶剂用量,但对微波辅助萃取而言, 溶剂的极性

对提取率的影响较大, 选择合适的溶剂非常重要,

不但提高茄尼醇的收率, 也具有较好的选择性.

通过上述试验还可看出微波辅助萃取可在短

时间内获得较高的提取率,从表 2中数据来看, 当

微波功率为 280 W, 采用正已烷和乙醇( V (石油

醚) V (乙醇) = 90 10)作溶剂, 溶剂用量为 1 40,

辐射时间为 25 m in 时, 提取率已接近 100%, 与加

热回流相比大大缩短了提取时间,所以在测定烟叶

中茄尼醇含量时,可以采用微波辅助萃取作为制样

方法,在保证茄尼醇回收率的同时,缩短了样品处

理时间, 而且选择性也较好, 引入的杂质较少,采用

高效液相色谱进行分析时有利于样品峰的分离并

提高色谱柱的使用寿命.

2. 3 烟叶中茄尼醇质量分数的测定 采用微波辅

助萃取和常用的加热回流对烟叶进行提取, 用

HPLC检测提取物中的茄尼醇质量分数. 萃取中采

用的溶剂均为 V (石油醚) V (乙醇) = 90 10的混

合溶液, 结果见表 5.

表 4 不同提取方法对茄尼醇提取率的影响

Tab. 4 Influence of differ ent met hods on ex traction yield and recovery of solanesol

提取方法 萃取时间/ min 溶剂用量(固液比) / ( g mL - 1) 提取率/ % 茄尼醇提取率/ %

微波辅助萃取 20 1 40 3. 84 96. 49

室温浸提 150 1 50 3. 95 76. 74

加热回流 150 1 50 4. 05 94. 00

表 5 不同提取方法烟叶中茄尼醇的质量分数测定结果

Tab. 5 The solanesol content of tobacco leaves fr om differ ent methods

提取方法 萃取时间/ min 溶剂用量(固液比) / ( g mL - 1) w (茄尼醇) / %

微波辅助萃取 30 1 60 0. 245

加热回流 150 1 60 0. 237

从表 5看, 采用微波萃取测定的茄尼醇质量分

数更准确,而且时间较短, 在实验中还采用薄板层

析对提取液进行监测,以确保将烟叶中的茄尼醇完

全提取出来. 在采用 HPLC 测定茄尼醇质量分数

时,根据文献[ 10]采用反相高效液相色谱的方法,

对流动相和检测波长进行了改进, 获得了较好的分

离效果.

3 结 论

应用微波辅助萃取烟叶中的茄尼醇,具有萃取

速度快, 溶剂用量少,萃取效率高的优点,具有较好

的应用前景, 特别适用于分析测定烟叶中茄尼醇质

量分数时的样品处理, 可有效减少样品处理时间,

提高工作效率.
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Research on the use of the microwave assisted extraction ( MAE)
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Abstract: The ext raction of solanesol from tobacco leaves assisted w ith m icrow ave w as studied. The ef fects

of microw ave assisted ext ract ion w as compared w ith those of common maceration ext ract ion at room tempera

ture and reflux ex t ract ion. The result indicates that m icrow ave ext ract ion is faster, more efficient and can get

higher ex traction yield. This method also can be used to prepare samples for analysis of solanesol in tobacco

leaves.
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