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摘 要: 目的: 优化加热回流法提取枸杞挥发油工艺，在此基础上研究不同品种、年份枸杞的挥发油得率差异。方法:

在优选有机溶剂的基础上，以料液比、浸泡时间、回流时间为因素，采用单因素试验和正交试验研究各因素对加热回流

法提取枸杞挥发油的影响规律并对其工艺进行优化。结果: 正交试验发现最佳的提取工艺为料液比 1∶ 8、浸泡时间

4 h、回流时间 4 h，获得最佳枸杞挥发油得率为 3.68% ± 0.13%。在最优提取条件下提取不同品种、年份的枸杞挥发

油，结果发现，小颗粒果、宁夏 5 号、2016 年宁夏 1 号的枸杞挥发油得率差异显著( p ＜ 0.05) ，小颗粒果枸杞的挥发油得

率最高( 5.92% ±0.12% ) 。不同生产年份的枸杞挥发油得率差异显著( p ＜ 0.05) ，2016 年宁夏 1 号枸杞挥发油得率最

高( 3.69% ±0.02% ) 。结论: 枸杞挥发油得率在不同品种上具有一定的差异性，在不同年份上具有显著的差异。
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Abstract: Objective: To optimize the technology of extracting volatile oil from Lycium barbarum L.by heating and reflux method，

and to study the difference of volatile oil content among different varieties and years of Lycium barbarum L..Method: Based on the
optimization of organic solvents，the effects of various factors on the extraction of volatile oil from Lycium barbarum L. were
studied by single factor test and orthogonal test based on the ratio of material to liquid，soaking time and reflux time，and the
technology was optimized.Ｒesults: Orthogonal experiment showed that the optimum extraction technology was: ratio of material
to liquid 1∶ 8，soaking time 4 h，reflux time 4 h，and the yield of volatile oil of Lycium barbarum L.was 3.68% ± 0.13% .Under
the optimum extraction conditions，the volatile oil of Lycium barbarum L.was extracted from different varieties and years.The
results showed that the difference of volatile oil yield between small granules，Ningxia No.5 and Ningxia No.1 in 2016 was
significant ( p ＜ 0.05) ，and the highest volatile oil yield of small grain Lycium barbarum L. was 5.92% ± 0.12% . There was
significant difference in volatile oil yield of Lycium barbarum L.in different production years( p ＜ 0.05) ，and the highest volatile
oil yield of Lycium barbarum L.No.1 in 2016 was 3.69% ±0.02%.Conclusion: The volatile oil yield of Lycium barbarum L.has
some differences in different varieties，and has significant difference in different years.
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枸杞 ( Lycium barbarum L.) 果实为传统中药材，

其中宁夏枸杞最为盛名［1］。由于枸杞成熟果实含有

枸杞多糖、多种氨基酸、微量元素、维生素、牛磺酸、

生物碱、挥发油等多种生物活性物质［2－5］，其组分复杂

不易 进 行 检 测 分 析。挥 发 油 又 称 精 油 ( Essential
Oils) ，是广泛存在于植物体内的芳香族化合物、脂肪
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族化合物和萜类化合物的总称，主要分为萜类、烷

烃、烯烃、醇类、酯类、含羟基类和羧基类物质［6］。提

取后，挥发油呈淡黄色油状液体，常温下可挥发，有

香味。挥发油具有抗炎、抗过敏、抗微生物、抗癌、酶
抑制［10－15］等多种生物活性。国内外对枸杞的研究大

多是多糖、黄酮、花色苷等组分的提取，对其精油的

化学组成及其抗氧化性的研究鲜见报道［7－14］。
研究挥发油的提取分离技术药食同源的植物果

实开发和利用具有重要意义，在挥发油提取的过程中，

要保证组分活性不被破坏，保证质量的前提下提高得

率［15］。几年来常见的提取方法有水蒸气蒸馏法、有机

溶剂萃取法、酶解法、超声波提取法、超临界流体萃取

法、同 时 蒸 馏 萃 取 法、固 相 微 萃 取 法、顶 空 采 集 法

等［16－19］，各种方法在提取率、挥发油组成上存在一定差

异。为鉴别差异，通常引用气相色谱－质谱联用( GC－
MS) 技术鉴定不同方法提取的挥发油组分及其含量。

现对枸杞挥发油的研究主要是对其组分的鉴

定，对比不同方法提取挥发油的组分的差异，还没有

其提取工艺的优化与不同品种和年份的差异研究。
本文拟在优选有机溶剂的基础上，以料液比、浸泡时

间、回流时间为因素，采用单因素实验和正交试验研

究各因素对加热回流法提取枸杞挥发油的影响规

律，对其工艺进行优化，并研究不同品种和不同年份

枸杞挥发油得率的差异，为枸杞品质监督与检测提

供理论依据。

1 材料和方法
1.1 材料与仪器

枸杞 宁夏枸杞样品由宁夏大学康宁波老师

( 宁夏中宁人) 在产地采样。基本信息见表 1。环己

烷，正己烷，丙酮，甲醇，异丙醇，乙醇，乙醚，无水硫

酸钠 均为分析纯，购于天津市百世化工有限公司。

表 1 枸杞基本信息

Table 1 Basic information of Lycium barbarum L.

编号 年份 样品名 购买地区

1 2016 年 青海西宁 青海西宁市

2 2016 年 甘肃瓜州 甘肃瓜州市

3 2016 年 河北 河北石家庄市

4 2016 年 小颗粒果 宁夏中宁市

5 2016 年 宁杞 5 号 宁夏中宁市

6 2016 年 2016 年宁杞 1 号 宁夏中宁市

7 2015 年 2015 年宁杞 1 号 宁夏中宁市

8 2014 年 2014 年宁杞 1 号 宁夏中宁市

9 2013 年 2013 年宁杞 1 号 宁夏中宁市

101 型电热鼓风干燥箱 北京科伟永兴有限公

司; DG120 型四两装中药材粉碎机 浙江省瑞安市

春海药材器械厂; FA2003N 型电子天平 上海精密

科学仪器有限公司; DK－S26 型电热恒温水浴锅 上

海精宏实验设备有限公司; ＲE－2000A 型旋转蒸发

器 郑州市亚荣仪器有限公司; A－1000S 型水流抽

气机 上海爱朗仪器有限公司。

1.2 实验方法
1.2.1 枸杞挥发油提 取 工 艺 枸 杞 购 回 后，置 于

－18 ℃冷冻。实验前，将枸杞取出恢复室温后待用;

挑选出破损、变色颗粒后获得完整枸杞颗粒，以蒸馏

水清洗完整的枸杞样品，于 105 ℃ 烘干 6 h 至恒重。
以中药粉碎机将干燥枸杞粉碎后，置于 4 ℃ 冷藏

备用。
精确称取 20.00 g 枸杞粉，按照一定比例加入有

机溶剂浸泡一段时间，然后采用冷凝回流管水浴回

流( 78 ℃ ) 一定时间，回流提取两次，合并提取液，以

少量环己烷润洗两次，合并润洗液。以无水硫酸钠

除去其中水分，静置 6～8 h 过夜后过滤，并以旋转蒸

发仪在有机溶剂沸点温度，蒸发 30 min 分离有机溶

剂，获得粗挥发油。按照公式( 1) 计算得油率。

X( % ) = m
M ×100 式( 1)

式中，X: 枸杞挥发油得率，% ; m: 试验提取获得

枸杞挥发油质量，g; M: 试验采用枸杞原料质量，g。
1.2.2 有机溶剂的筛选 依照 1.2.1 工艺，以料液比

1∶ 8 ( w /v，g /mL) 、浸泡时间 4 h、回流时间 3 h，2016
年宁杞 1 号枸杞为原料，对比正己烷、环己烷、乙醚、
丙酮、异丙醇、甲醇、乙醇七种有机溶剂效率，研究有

机溶剂对枸杞挥发油得率的影响规律，观察色泽是

否为黄色、是否掺杂，香气是否纯正。
1.2.3 单因素实验设计 以 2016 年宁杞 1 号枸杞为

原料，按照 1.2.1 中描述的试验方法，采用单因素实验

研究料液比 ( w /v，g /mL) 、浸泡时间 ( h ) 、回流时间

( h) 三个因素对枸杞挥发油得率的影响规律。
1.2.3.1 料液比对枸杞挥发油得率的影响 以环己

烷为有机溶剂，浸泡 4 h，回流 3 h，连续回流两次，研

究料液比( w /v，g /mL) ( 1 ∶ 6、1 ∶ 8、1 ∶ 10、1 ∶ 12、1 ∶ 14 )

对枸杞挥发油得率的影响。
1.2.3.2 浸泡时间对枸杞挥发油得率的影响 以环

己烷为有机溶剂，在料液比 1∶ 10 ( w /v，g /mL) ，回流

3 h，连续回流两次，研究浸泡时间( 1、2、3、4、5 h) 对

枸杞挥发油得率的影响。
1.2.3.3 回流时间对枸杞挥发油得率的影响 以环

己烷为有机溶剂，在料液比为 1∶ 10 ( w /v，g /mL) ，浸

泡 4 h，连续回流两次，研究回流时间( 1、2、3、4、5 h)

对枸杞挥发油得率的影响。
1.2.4 正交试验设计 为优化枸杞挥发油的提取工

艺，在单因素试验的基础上，以 2016 年宁杞 1 号枸杞

为原料，以枸杞挥发油得率为指标，以料液比、浸泡

时间、回流时间为影响因素，采用 L9 ( 3
4 ) 进行 3 因素

3 水平正交试验，其因素水平设计见表 2。

表 2 加热回流法正交试验因素水平表

Table 2 Orthogonal test factor level
table for heating reflux method

水平

因素

A 料液比
( w /v，g /mL)

B 浸泡时间
( h)

C 回流时间
( h)

1 1∶ 8 3 2
2 1∶ 10 4 3
3 1∶ 12 5 4

1.2.5 不同品种、年份枸杞挥发油得率的比较 采
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用枸杞挥发油提取工艺的优化后的方法提取表 1 中

不同品种和不同年份的枸杞挥发油，并对比各挥发

油得率的差异。

1.3 数据分析
采用 Origin 软件进行单因素实验结果的绘图。

SPSS 软件进行正交试验设计，不同品种、年份的枸杞

挥发油得率的差异性分析。

2 结果与分析
2.1 有机溶剂的选取

所选七种有机提取剂对枸杞挥发油得率的影响

结果见表 3。醇类有机溶剂提取的挥发油得率较大

( 6.82% ～31.13% ) ，但挥发油色泽性质不佳，含有大

量的杂质，且具有很浓的焦糖味; 乙醚( 2.83% ) 和丙

酮( 2.68% ) 得率较低，因乙醚具有毒性，不适宜作为

提取剂; 正己烷( 2.97% ) 与环己烷( 3.13% ) 比较，环

己烷得率高且最稳定，且挥发油极性小，故不宜采用

乙醚、丙酮、异丙醇、甲醇、乙醇这些极性较大的溶剂

提取。综合分析，采用环己烷为枸杞挥发油提取的

有机溶剂。

表 3 不同有机溶剂对得率的影响

Table 3 Influence of different organic
solvents on extraction rate

有机溶剂 得率( % ) 挥发油基本感官

正己烷 2.97 ± 0.05 淡黄色

环己烷 3.13 ± 0.08 淡黄色

乙醚 2.83 ± 0.01 淡黄色

丙酮 2.68 ± 0.03 淡黄色

异丙醇 6.82 ± 0.01 黄色，杂质多

甲醇 31.13 ± 0.02 黄棕色，有焦糖味，杂质多

乙醇 10.73 ± 0.13 黄棕色，有焦糖味，杂质多

2.2 单因素实验结果
2.2.1 料液比对得率的影响 根据图 1 所示，由于枸

杞挥发油极性小，使用有机溶剂环己烷浸泡提取枸

杞挥发油可以有效的溶解出来，在一定的使用范围

内，枸杞挥发油的得率随着环己烷使用量的增加而

增加，当料液比超过 1∶ 10 ( w /v，g /mL) 时( 3.15% ) ，

得率会有所下降，枸杞在浸泡过程中溶解度降低［20］，

因此，适宜料液比选择 1∶ 10 ( w /v，g /mL) 。

图 1 料液比对枸杞挥发油得率的影响

Fig.1 The effect of the ratio of material to liquid
on the yield of volatile oil from Lycium barbarum L.

2.2.2 浸泡时间对得率的影响 结果如图 2 所示，在

环己烷浸泡时，枸杞挥发油不断的溶解析出，浸泡

4 h 之后，枸杞挥发油的溶解达到最高 ( 3.15% ) ，在

枸杞挥发油溶解析出的过程中，有少量的挥发油组

分会与环己烷发生化学反应［21］，造成损失。因此确

定较佳浸泡时间为 4 h。

图 2 浸泡时间对枸杞挥发油得率的影响

Fig.2 The effect of immerse time on the yield of
volatile oil from Lycium barbarum L.

2.2.3 回流时间对得率的影响 结果如图 3 所示，环

己烷与枸杞挥发油在加热情况下分子运动加剧，分

子之间接触的可能性变大，从而增强了挥发油的得

率，随着回流时间的增加，枸杞挥发油的得率不断增

加，回流 3 h 后得率达到最高( 3.12% ) ，3 h 后，由于

长时间的加热处理，少量挥发油挥发、分解、氧化［22］，

造成得率随着下降。所以最适的环己烷加热回流时

间为 3 h。

图 3 回流时间对枸杞挥发油得率的影响

Fig.3 The effect of reflux time on the yield of
volatile oil from Lycium barbarum L.

2.3 正交试验结果
极差分析( 表 4) 发现，各因素对枸杞挥发油提取

影响顺序依次为回流时间 ＞ 浸泡时间 ＞ 料液比，最

佳提取条件为 A1B2C3，即料液比 1∶ 8 ( w /v，g /mL) 、
浸泡时间 4 h、回流时间 4 h。在此条件下进行验证

实验，提取 5 次，得率为 3.68% ±0.13%。
2.4 不同品种、年份枸杞挥发油得率差异研究

在优化条件下，分别对不同品种和不同年份的

枸杞挥发油进行提取，结果如表 6 所示。
2016 年宁杞 1 号、宁杞 5 号、小颗粒果的枸杞挥

发油得率具有差异显著( p ＜ 0.05 ) ，小颗粒枸杞的挥

发油得率最高; 青海西宁、甘肃瓜州和河北枸杞无差

异，证明品种对枸杞挥发油的得率具有一定的影响。
在不同的地域因为气候条件、空气湿度、土壤组成组
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表 4 枸杞挥发油提取正交试验结果

Table 4 Orthogonal test results for solvent extraction method

实验号 A B C 得率( % )

1 1 1 1 2.46
2 1 2 2 3.37
3 1 3 3 3.66
4 2 1 2 3.32
5 2 2 3 3.03
6 2 3 1 3.06
7 3 1 1 3.35
8 3 2 3 3.18
9 3 3 2 2.65
k1 3.16 3.04 2.96
k2 3.14 3.19 3.11
k3 3.06 3.12 3.29
Ｒ 0.10 0.15 0.33

表 6 不同条件枸杞挥发性油得率数据分析

Table 6 Analysis of volatile oil content of
Lycium barbarum L.under different conditions

品种
挥发油

得率( % )
年份

挥发油得率
( % )

小颗粒果 5.92 ± 0.12a 2016 年宁杞 1 号 3.69 ± 0.02a

宁杞 5 号 3.83 ± 0.15b 2015 年宁杞 1 号 3.48 ± 0.19b

2016 年
宁杞 1 号

3.69 ± 0.02c 2014 年宁杞 1 号 3.16 ± 0.03c

青海西宁 3.10 ± 0.01d 2013 年宁杞 1 号 3.00 ± 0.07d

甘肃瓜州 3.04 ± 0.08d

河北 2.99 ± 0.01d

注: 不同字母表示 p ＜ 0.05，相同字母表示 p ＞ 0.05。

分等多种条件的不同而产生差异［23］。同时结果显

示，不同生产年份的枸杞挥油的得率具有显著的差

异( p ＜ 0.05 ) ，2016 年宁夏 1 号枸杞挥发油得率最

高。有可能因为枸杞在采后的贮藏运输中造成挥发

油的挥发或者因为储藏条件不适宜造成挥发油组分

受到破坏。

3 结论
本研究优化获得较佳的提取条件为 A1B2C3，即

料液比 1∶ 8 ( w /v，g /mL) 、浸泡时间 4 h、回流时间

4 h; 在该条件下枸杞挥发油得率为 3.68% ± 0.13%。
在最优条件下提取发现小颗粒果枸杞挥发油得率显

著高于其他品种枸杞，新鲜枸杞挥发油得率显著高

于陈旧的枸杞，枸杞挥发油得率在不同品种和不同

年份上具有一定的差异性。对不同品种枸杞子，宁

夏产三个品种枸杞之间挥发油得率差异显著 ( p ＜
0.05) ，且均显著高于其他品种枸杞; 河北与青海和甘

肃枸杞中挥发油得率差异不显著。对不同年份产宁

夏枸杞，贮藏时间对枸杞挥发油得率影响显著 ( p ＜
0.05) ，挥发油会贮藏时间延长，得率逐渐下降。上述

结果为枸杞挥发油的提取和深加工奠定基础，同时

可通过枸杞检测枸杞挥发油的得率，简单判定枸杞

的品种和生产时间，为市场监督枸杞品质提供理论

依据。
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摘 要: 为研究精制沙丁鱼油乙酯化工艺，以精制沙丁鱼油为原料，在无水乙醇用量、NaOH 用量、反应时间、反应温度

4 个单因素试验的基础上，采用响应面分析法优化精制沙丁鱼油乙酯化工艺，确定乙酯化工艺的回归模型，考察各个

因素及其交互作用对乙酯率的影响。结果表明: 乙酯化最优工艺条件为无水乙醇用量 60 g、NaOH 用量 1.2 g、反应时

间 75 min、反应温度 50 ℃。在此条件下，精制沙丁鱼油乙酯率为 88.12% ±0.08% ，乙酯化工艺合理、可行，为乙酯型精

制沙丁鱼油的大规模开发利用提供了一定的理论依据。
关键词: 精制沙丁鱼油，乙酯化，响应面，工艺优化
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Abstract: In order to study the refined sardine oil ethyl esterification process，used refined sardine oil as raw material，based on
the four univariate experiments: C2H5OH content，NaOH content，reaction time and reaction temperature，the regression model
of ethyl esterification process was determined and the effects of various factors and their interactions on the yield of ethyl ester
were also investigated using response surface analysis method. The results showed that the optimum conditions of ethyl
esterification were as follows: C2H5OH content 60 g，NaOH content 1.2 g，reaction time 75 min，and reaction temperature
50 ℃. Under this condition，the yield of ethyl ester was 88.12% ± 0.08% ，and the ethyl esterification process was reasonable
and feasible，which would provide some theoretical basis for the further development and utilization of ethyl ester refined
sardine oil.
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沙丁鱼 ( Sardinella sp.) 是一种小型集群性洄游

鱼类，富含蛋白质、多不饱和脂肪酸、维生素、微量元

素等营养成分，分布于东北大西洋、地中海等海域，

具有生长快、繁殖能力强等优点，被大量捕获和消

费。除小部分流通于零售市场外，其主要作为进一

步加工的原材料，如加工成油浸罐头、冷冻鱼丸、油

炸鱼丸、鱼香肠等多种方便食品［1］。此外，黄嘉成

等［2］以沙丁鱼为原料，制备沙丁鱼 ACE 抑制肽，通过

工艺优化，最终使水解蛋白肽的 ACE 抑制率达到

73.44%，实现了对低值沙丁鱼的高效利用。沙丁鱼

含油量较高，其中多不饱和脂肪酸含量高，故将沙丁

鱼作为生产精制鱼油的原料具有较大的经济价值［3］。
鱼油中的 n－3 系列多不饱和脂肪酸，对人类的健康

和营 养 具 有 重 要 作 用［4］。其 中，二 十 碳 五 烯 酸

( Eicosapentaenoic acid，EPA ) 、二 十 二 碳 六 烯 酸

( Docosahexaenoic acid，DHA) 是 存 在 于 大 脑、视 网

膜、精子及神经组织中的重要生物活性物质，具有

预防动脉硬化和心脑血管 疾 病、调 节 机 体 脂 质 代

谢、预防癌症、防止大脑衰老、抗炎作用等生理保健

功能［5－10］。


