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唇型科薰衣草属植物(
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%大面积种植于新疆伊

犁地区'薰衣草精油是薰衣草花穗的提取物%

广泛应用于日用品&化妆品和食品中%是薰衣草

主要的经济产品'此外%薰衣草精油还是一种

传统的中草药%具有抑菌&抗焦虑&镇静催眠等

作用%收载于卫生部0药品标准1中(
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薰衣草精油挥发性成分极为复杂%在植物

体内含量较低'传统的提取方法%如水蒸气蒸
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在提取时间长&样品用量大&提取效率低和有毒

溶剂残留等缺点(
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附&富集样品中的待测物质'但是%固相微萃取

装置价格昂贵&石英纤维易破损且纤维头材料

的选择有限%限制了
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备性质稳定&价格低廉&高性能的新型吸附和富
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方法具有重要意义'聚二甲基硅氧烷!
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其衍生物作为良好的吸附材料%其表面积大&表
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尺寸范围内'复合材料呈现无规则的团簇结构%

验证了石墨烯作为基体形成了多个成核点%促进

了
_4

"

M

!

分 散 生 长'

JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

的

7L6

图示于图
#9

%其呈现宏观孔隙的分层多孔

三维互联结构%表面均匀分布
PM

+

_4

"

M

!

颗粒突

起%使
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

海绵的骨架表面变得

更加粗糙%获得了更大的比表面%提高了复合材

料的疏水性'

&'A'&

!

红外光谱和拉曼光谱
!

PM

+

_4

"

M

!

&

JH67

和
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

的红外光谱示于

图
)/

'

PM

+

_4

"

M

!

在
"!#?9;

b#处有
#

个强

吸收峰%为
M

/

N

键的伸缩振动峰%

#YYA9;

b#

是
1 M

键的伸缩振动峰%

#*@Y9;

b#处是

1

/

M

键的弯曲振动峰%

@Y*9;

b#峰来自
_4

/

M

的伸缩振动吸收'在
JH67

的
_TI\

谱图中%

大约在
)>Y!9;

b#处可观察到与/

1N

"

对应的

伸缩振动峰%这与不对称拉伸振动有关'

#)Y)

>A

第
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!!
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图
A

!

TY

#

B4

I

Y

K

透射电镜图"

0

#'

TY

#

B4

I

Y

K

"

,

#和
$P%2

&

TY

#

B4

I

Y

K

"

5

#的扫描电镜图

B#

C

DA

!

860+17#11#"+4-45.6"+7#56"15"

3/

"ETY

#

B4

I

Y

K

"

0

#'

150++#+

C

4-45.6"+7#56"15"

3/

"ETY

#

B4

I

Y

K

"

,

#

0+!$P%2

&

TY

#

B4

I

Y

K

"

5

#

图
&

!

$P%2

'

TY

#

B4

I

Y

K

和
$P%2

&

TY

#

B4

I

Y

K

的红外光谱"

0

#和拉曼光谱"

,

#

B#

C

D&

!

B8*F

"

0

#

0+!F070+

"

,

#

1

3

45.60"E$P%2

'

TY

#

B4

I

Y

K

0+!$P%2

&

TY

#

B4

I

Y

K

9;

b#是归属于硅氧烷基团中
73

/

1N

"

的弯曲

振动吸收峰%

#*)"

!

#*>Y9;

b#是归属于硅氧

烷基团中
73

/

M

/

73

的伸缩振动吸收峰%

A*#

9;

b#归属于硅氧烷基团中
73

/

1N

"

的摇摆振

动吸收峰'在
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

的
_TI\

谱

图中%

#?#Y9;

b#处观察到吸收峰对应石墨烯

片层上的含氧官能团羰基
1 M

振动%在
"!">

9;

b#处出现较宽而微弱的吸收%对应
M

/

N

的

伸缩振动峰'在
A*#

!

#)Y)9;

b#之间的吸收

峰与
JH67

相似'此外%在
@A*9;

b#处出现强

而宽的吸收峰%归属于
_4

/

M

的伸缩振动峰%

是氧化铁的晶格吸收'结果表明%本实验成功

制备了
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

复合材料'

PM

+

_4

"

M

!

的拉曼光谱在
#"@#9;

b#

!

H

峰"

和
#@>?9;

b#

!

P

峰"上显示了
)

个突出的峰%

示于图
)D

'

JH67

在
!AA9;

b#和
?*A9;

b#处

出现的峰分别对应于
73

/

M

/

73

和
73

/

1

的拉

伸振动%其他峰值出现在
!

)>*@9;

b#和
!

)>Y@9;

b#处%对应于
JH67

中/

1N

"

基团的

对称和非对称振动'与
JH67

光谱相比%由于

基质中存在
PM

+

_4

"

M

!

%

JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

海绵光谱中的特征峰强度增强%复合材料
P

峰

没有发生变化%表明
JH67

在聚合过程中对

PM

+

_4

"

M

!

的微观结构没有影响'

&'&

!

$P%2

&

TY

#

B4

I

Y

K

的重现性

本实验考察了
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

海绵制

备的重现性'使用
"

批独立制备的
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

对薰衣草中挥发性化合物进行提取'萃

取后%将
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

解吸%并对萃取剂

进行
P1=67

分析'计算
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

萃

取的芳樟醇&萜品烯
=!=

醇&乙酸芳樟酯&乙酸薰

衣草酯&石竹烯和石竹烯氧化物
Y

种代表性化合

物的重现性%其相对标准偏差!

\7H

"分别为

)K!)g

&

"K?Ag

&

#K@>g

&

"KY?g

&

!K""g

和
"K!*g

%

表明
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

海绵具有良好的重现性'

&'I

!

L2)$P%2

&

TY

#

B4

I

Y

K

萃取条件的优化

为了获得最佳的萃取效率%本实验对微波

辅助
N7=JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

的萃取条件进行

优化'选取薰衣草精油中芳樟醇&萜品烯
=!=

醇&乙酸芳樟酯&乙酸薰衣草酯&石竹烯和石竹

*>
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烯氧化物
Y

个代表性挥发性化合物的峰面积和

薰衣草挥发性化合物的总峰面积为考察指标%

平行实验
"

次'

&'I'A

!

不同
PM

+

_4

"

M

!

负载量的
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

海绵
!

PM

+

_4

"

M

!

在
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

海绵材料中负载量的大小直接影响萃取效率'

本实验考察了
PM

+

_4

"

M

!

负载量分别为
)K#

&

)K!

&

)KA

&

"K" ;

V

时%制备的
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

海绵对薰衣草挥发性化合物提取效率的

影响%结果示于图
"

'可知%

PM

+

_4

"

M

!

负载

量的变化对
JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

海绵萃取效率

影响较大'在
PM

+

_4

"

M

!

负载量由
)K#;

V

增大到
)K!;

V

时%

Y

个薰衣草代表性化合物的

峰面积和总峰面积均达到最大值'随着
PM

+

_4

"

M

!

负载量从
)K! ;

V

增 大 到
"K" ;

V

%

JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

海绵的萃取效率降低'这

可能是因为过量的
PM

+

_4

"

M

!

负载量会降低

JH67

海绵孔洞的比表面积%从而影响萃取效

率'因此%选择
)K!;

V

为最佳的
PM

+

_4

"

M

!

负载量'

&'I'&

!

微波功率的影响
!

本实验考察了
"**

&

!**

&

@**

&

Y**

&

?** G

微波功率对
N7=JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

萃取薰衣草挥发性化合物效率的

影响%结果示于图
!/

'可见%在
"**

!

Y**G

微

波功率时%薰衣草挥发性化合物的峰面积和总

峰面积随着微波功率的增加而增加%当微波功

率为
Y**G

时%萃取效率达到最大值%随后萃

取效率逐渐降低'样品温度随着微波功率的增

加而增大%高温有助于薰衣草中挥发性化合物

的释放%但固相萃取是放热过程%温度过高会降

低
N7=JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

的萃取效率'因

此%选择
Y** G

为
N7=JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

萃

取的最佳微波功率'

图
I

!

TY

#

B4

I

Y

K

负载量

对
$P%2

&

TY

#

B4

I

Y

K

海绵萃取效率的影响

B#

C

DI

!

SEE45."ETY

#

B4

I

Y

K

!"10

C

4

"+.94$P%2

&

TY

#

B4

I

Y

K

4̂.605.#"+4EE#5#4+5

/

&'I'I

!

微波辐射时间的影响
!

本实验考察了

)

&

!

&

Y

&

A

&

#*

&

#);3.

微波辐射时间对
N7=JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

萃取效果的影响%结果示于图
!D

'

可见%随着微波辐射时间从
!;3.

增加到
#*

;3.

%化合物的峰面积和总峰面积逐渐增大%当

微波辐射时间为
#*;3.

时%萃取效率达到最大

值*随着萃取时间从
#*;3.

延长到
#);3.

%化

合物的峰面积减小%

N7=JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

萃

取效率降低'这是由于萃取是一个平衡过程%

图
K

!

微波功率"

0

#和微波照射时间"

,

#对萃取效率的影响

B#

C

DK

!

SEE45.1"E7#56"@0H4

3

"@46

"

0

#

0+!7#56"@0H460!#0.#"+.#74

"

,

#

"+.944̂.605.#"+4EE#5#4+5
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需要一定的时间达到萃取平衡'同时%随着萃

取时间的延长%萃取体系的温度升高%有助于对

挥发性化合物进行快速萃取'但是%过长的微

波辐射时间会造成萃取体系的温度过高%降低

了
N7=JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

的萃取效率'因

此%选择微波辐射时间
#*;3.

'

&'I'K

!

萃取溶剂的影响
!

萃取溶剂是萃取过

程中重要的因素之一%其需要具有较好的萃取

效率&环保且毒性低等特性'本实验考察了乙

醇&正己烷&丙酮&乙酸乙酯等
!

种溶剂对

JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

吸附挥发性化合物萃取效

率的影响%结果示于图
@

'可知%不同萃取溶剂

对薰衣草挥发性化合物的萃取效率具有显著差

异%其中萃取效率最高的是正己烷%

Y

个代表性

化合物的峰面积和总峰面积均达到最大值'因

此%选择正己烷作为萃取溶剂'

图
(

!

萃取溶剂对萃取效率的影响

B#

C

D(

!

SEE45."E.944̂.605.#"+1"-H4+.1

"+.944̂.605.#"+4EE#5#4+5

/

&'K

!

方法验证

在
N7=JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

最佳萃取条件

下%对线性范围&相关系数&检出限及精密度等

条件进行了考察%结果列于表
#

'芳樟醇&萜品

烯
=!=

醇&乙酸芳樟酯&乙酸薰衣草酯&石竹烯和

石竹烯氧化物的标准曲线线性关系良好%线性

范围为
?K@

!

#)*.

V

%相关系数 !

M

)

"大于

*K>>AA

%检出限!

FMH

"和定量限!

FMQ

"范围

分别为
*K#!

!

*K"".

V

和
*K@*

!

*KA*.

V

*连续

进样
Y

次%化合物峰面积的
\7H

均小于
?g

%

表明
N7=JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

方法的重现性和

精密度较好'

薰衣草挥发性成分复杂%需通过样品前处

理技术对其进行分离富集%再用相应的仪器进

行检测分析%样品前处理已成为分析中的关键

技术'近年来%为了克服传统的水蒸气蒸馏法

!

7H

"和溶剂萃取法的样品及有机溶剂用量大&

提取效率低和提取时间长等缺点%

N7=7J6L

技术被广泛应用于天然产物挥发性成分的提

取'但是%商品化的
7J6L

技术具有纤维涂层

材料种类选择有限&成本较高等缺点%限制了

7J6L

的使用'本实验建立的
N7=JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

法每次分析仅需
#*;

V

JH67

$

PM

+

_4

"

M

!

海绵复合材料和
#*;

V

薰衣草样品%方法重现

性好%

\7H

低于
?g

'

&'(

!

薰衣草挥发性成分分析

对不同采收期的
#A

个薰衣草样品!

)*#)

年!

E#

!

EA

"和
)*#?

年!

S#

!

S#*

""的挥发性

化合物进行提取%其总离子流色谱图示于图
Y

'

通过
P1=67

计算机谱库检索%并结合保留指

数%共鉴定出
@)

个化合物'准确称取
Y

份
S"

平行样品%在最佳的萃取条件下提取分析%计算

化合物峰面积的
\7H

值%结果列于表
)

'可

知%薰衣草挥发性化合物以烯烃类&酯类&醇

类&酮类为主%不同年份采摘的薰衣草挥发性

成分及含量差异较大%但是乙酸芳樟酯和芳樟

醇仍是
)

个主要成分%这与文献(

#>

)报道一致'

其中%

)*#)

年采摘的薰衣草主要挥发性化合物

是乙酸芳樟酯!

)?K"#g

!

">KA?g

"&芳樟醇

!

#@K*>g

!

)*KA>g

"&乙酸薰衣草酯!

#*K)Yg

!

#)KY>g

"&

)

%

Y=

二甲基
="

%

?=

辛二烯
=)

%

Y=

二醇

!

@K*>g

!

>K!!g

"&反式
=

芳樟醇氧化物!

"KY!g

!

YK?>g

"&环氧
=

!

=

萜烯乙酸酯!

)K@#g

!

@K!!g

"和

石竹烯氧化物!

#K*Yg

!

)K#>g

"等*

)*#?

年采

摘的薰衣草主要挥发性化合物是乙酸芳樟酯

!

!?K?#g

!

@YK#)g

"&芳樟醇!

))K#?g

!

)YKY?g

"&

乙酸薰衣草酯!

@K)?g

!

##K?>g

"&石竹烯!

)K*!g

!

"KY#g

"&顺式
=

芳樟醇氧化物!

#K"Yg

!

#K?Ag

"&

萜品烯
=!=

醇!

*K>@g

!

)K#Yg

"和!

Z

"

=

$

=

法呢烯

!

*K@@g

!

#K)*g

"等'

)*#)

年采摘的薰衣草

样品中%乙酸芳樟酯&芳樟醇&石竹烯的相对含

量低于
)*#?

年的薰衣草样品*而
)*#)

年的薰

衣草样品中%反式
=

芳樟醇氧化物&石竹烯氧化

物和环氧
=

!

=

萜烯乙酸酯的相对含量高于
)*#?

年的薰衣草样品'其原因是乙酸芳樟酯&芳樟

)>
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表
!

!

方
法
验
证

"
#
$
%
&
!

!

'
&
(
)
*
+
,
#
%
-
+
#
(
-
*
.

化
合
物

!
"
#

$

"
%
&
'

线
性
范
围

(
)
&
*
+
,

,
+
&

-

*

!

&

-

相
关
系
数

!
"
,
,
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醇和石竹烯等单萜类化合物性质不稳定%容易

发生自氧化*乙酸芳樟酯氧化生成具有多个化

学官能团!羟基&氧代和环氧衍生物"的氧化产

物*芳樟醇&石竹烯氧化会生成芳樟醇氧化物和

石竹烯氧化物'这说明%即便采收后的薰衣草

在低温环境下密封保存%但过长的保存时间仍

然会导致其中不稳定化合物氧化分解'

&'N

!

主成分分析

本工作采用主成分分析法分析不同采收批

次薰衣草挥发性成分的差异%以鉴定出的
@)

种

挥发性成分峰面积为变量%对
#A

个薰衣草样品

进行分析'由分析结果可知%第一主成分

!

J1#

"和第二主成分!

J1)

"的贡献率分别为

?*g

&

AK!g

%表明所建立的主成分分析模型区

分度较好'

#A

个薰衣草样品根据采摘时间的

不同被准确区分为
)

组%即
)*#)

年!

E#
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