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　　摘　要：以分蘖葱头为试材，采用超声波－微波协同法提取有机硫化合物，进行分蘖葱头

有机硫化合物工艺优化试验，并利用气相色谱－质谱联用仪对提取物组分进行分离鉴定，以

期为进一步研究和开发分蘖葱头功能组分提供参考依据。结果表明：最佳提取工艺为微波

温度５５℃、料液比１∶８ｇ·ｍＬ－１、协同时间６ｍｉｎ、搅拌转速３００ｒ·ｍｉｎ－１、超声波功 率

５００Ｗ，该条件下有机硫化合物得率为０．２７７　１％±０．００２　３％。该条件得到１５种有机硫化

合物，含量 较 高 的 是 噻 吩 类３９．０６７　８％±０．００４　３％，其 次 是 三 硫 化 合 物１４．１５７　０％±
０．００７　１％和硫醚类７．３８７　２％±０．００５　２％，其中含量相对较高的有机硫化合物为２，４－二甲

基噻吩、３，５－二乙基－１，２，４－三硫杂环戊烷、二烯丙基二硫醚。
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　　分蘖葱头属百合科（Ｌｉｌｉａｃｅａｅ）葱属（Ａｌｌｉｕｍ）
草本植物，盛产于中国和印度［１］，是非常重要的农

业经济作物。分蘖葱头含有水分８３．６％、蛋白质

１．５％、碳水化合物０．５％，还含有微量营养素、槲

皮素、山 柰 素、木 犀 草 素 和 有 机 硫 化 合 物 等 成

分［２－３］。目前，葱属 植 物 大 部 分 被 用 作 蔬 菜、草 药

和食物的调味料［４］。因分蘖葱头中含有多种有效

成分，越 来 越 受 到 专 家 的 关 注 及 消 费 者 的 青 睐。
有机硫化合物是分蘖葱头的主要功效成分和风味

成分。

在葱属类的挥发性成分中，有机硫化 合 物 是

其主要挥发物质，该类化合物是葱属经切割或破

碎后，自身的一种内在的酶与风味前体物质发生

酶促反应所产生的［５］。分蘖葱头的辛辣味和催泪

作用主要来源于有机硫化合物，其存在于分蘖葱

头的挥发油中，主要成分为二硫化合物和三硫化

合物［６］。现代医学证实，有机硫化 合 物 对 人 体 的

健康起 重 要 作 用。ＭＡＩＤＭＥＮＴ等［７］从 大 蒜 和

其它葱属 植 物 中 发 现 有 机 硫 化 合 物 具 有 抑 菌 功

能；ＭＡＲＴＡ等［８］研究发现有机硫化合物具有降

血糖、抑制血小板凝聚作用；ＹＡＮＡＧＩＴＡ等［９］通

过动物试验验证有机硫化合物的前体物质能改变

肝脏的脂类合成与分泌，从而达到降低胆固醇的

作用；除此之 外 有 机 硫 化 合 物 还 具 有 降 血 脂［１０］、

防癌［１１］功效。由 于 有 机 硫 化 合 物 在 葱 蒜 类 蔬 菜

中的含量极少，仅在日常摄入难以发挥其生理功



效，因此采用安全可靠的手段对有机硫化合物进

行提取、富集具有重要意义。
迄今为止，传统的提取有机硫化合物 方 法 主

要有水蒸气蒸馏法和有机溶剂法，水蒸气提取法

温度高，破坏 有 机 硫 化 合 物 组 成，孙 淑 爱 等［１２］利

用水蒸气蒸馏法提取大蒜油，在优化了萃取工艺

后，产率仅 有０．１４９％。有 机 溶 剂 法 得 到 的 提 取

物中 存 在 溶 剂 残 留，ＭＡＲＴＩＮ－ＬＡＧＯＳ等［１３］以

乙醚为溶剂提取洋葱中的风味成分，并应用气相

色谱联用仪器对其成分进行研究，鉴定出２，４－二

甲基噻吩、３，４－二甲基噻吩等１２种组分。为提高

有机硫化合物的提取率，该研究以水为溶剂，采用

超声波－微波协同法提取分蘖葱头中的有机硫化合

物，有效提高有机硫化物得率，并应用气相色谱－质
谱 （ｇａｓ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓ　ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，ＧＣ－
ＭＳ）联用技术对其组分进行分析，以期为进一步开

发分蘖葱头有机硫化合物的产品提供参考依据。

１　材料与方法

１．１　试验材料

供试材料：新鲜分蘖葱头，由吉林省吉林市乌

拉街镇供应社提供。
供试试剂：硫氰酸钾、硝酸汞、硫 酸 铁 铵 均 为

分析纯，购自北京化工厂有限责任公司。
供试仪器：ＨＲ２１６８型搅拌器（飞利浦（中国）

投资有限公司）、ＤＩＫＷ－４型双列四位电热恒温水

浴锅（北 京 中 兴 伟 业 仪 器 有 限 公 司）、ＲＥ－２０００Ａ
型旋 转 蒸 发 仪（上 海 亚 荣 生 化 仪 器 厂）、ＳＨＢ－

Ｂ９５Ａ型循环 水 式 多 用 真 空 泵（郑 州 长 城 科 技 有

限公司）、ＵＷａｖｅ－１０００型微波／紫外／超声波三位

一体合成萃取反应仪（上海新仪微波化学科技有

限公司）、５９７５Ｂ－６８９０Ｎ型 色 相 色 谱－质 谱 联 用 仪

（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公 司）、二 乙 基 苯／碳 分 子 筛／聚 二

甲基硅氧烷（ｄｉｖｉｎｙｌｂｅｎｚｅｎｅ／ｃａｒｂｏｘｅｎ／ｐｏｌｙｄｉｍｅ－
ｔｈｙｌｓｉｏｘａｎｅ，ＤＶＢ／ＣＡＲ／ＰＤＭＳ）萃 取 头 （美 国

Ｓｕｐｅｌｃｏ公司）。

１．２　试验方法

１．２．１　超声波－微波协同法提取分蘖葱头有机硫

化合物

　　１）单因素试验。采用超声波－微波协同法提

取分蘖葱头有机硫化合物，选择微波温度（℃）、料
液比（ｇ·ｍＬ－１）、协 同 时 间（ｍｉｎ）、搅 拌 转 速

（ｒ·ｍｉｎ－１）、超声波功率（Ｗ）作为考察因素，分蘖

葱头有机硫化合物的得率作为判定指标。微波温

度设定为３５、４０、４５、５０、５５、６０℃；料液比设定为

１∶２、１∶４、１∶６、１∶８、１∶１０、１∶１２ｇ·ｍＬ－１；
协同时间设定 为２、３、４、５、６、７ｍｉｎ；搅 拌 转 速 设

定为１００、１５０、２００、２５０、３００、３５０ｒ·ｍｉｎ－１；超声

波功率设定为２００、４００、６００、８００、１　０００Ｗ。每个

水平重复３次取平均值。

２）正交实验。根据单因素试验结果，选 取 微

波温度、料液比、协同时间、搅拌转速、超声波功率

为考察因素，以有机硫化合物得率为考核指标，选
用５因素４水平Ｌ１６（４５）正交实验对分蘖葱头中

有机硫化合物的提取工艺进行优化。因素与水平

见表１，每组试验重复３次取平均值。

表１　正交实验因素与水平

Ｔａｂｌｅ　１　Ｆａｃｔｏｒ　ａｎｄ　ｌｅｖｅｌ　ｏｆ　ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ　ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

水平

Ｌｅｖｅｌ

因素Ｆａｃｔｏｒ

Ａ微波温度／℃ Ｂ料液比／（ｇ·ｍＬ－１） Ｃ协同时间／ｍｉｎ　 Ｄ搅拌转速／（ｒ·ｍｉｎ－１） Ｅ超声波功率／Ｗ

１　 ４０　 １∶４　 ３　 １５０　 ３００

２　 ４５　 １∶６　 ４　 ２００　 ４００

３　 ５０　 １∶８　 ５　 ２５０　 ５００

４　 ５５　 １∶１０　 ６　 ３００　 ６００

１．２．２　常规水提法提取分蘖葱头有机硫化合物

采用预试验确定的最佳提取条件，精 准 称 量

５００ｇ破碎匀浆后的分蘖葱头，在３５℃水浴锅中

避光酶解６０ｍｉｎ［１４］后加入同体积的蒸馏水，放置

于５５℃的 水 浴 锅 中 提 取１２０ｍｉｎ，过 滤 得 上 清

液，采用硝酸汞沉淀的方法计算分蘖葱头中有机

硫化合物的得率。
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１．２．３　分蘖葱头有机硫化合物含量的测定

参照彭光华等［１５］的方法，加入一定量的滤液

于装有１０ｍＬ硝酸汞（０．１ｍｏｌ·Ｌ－１）的 三 角 瓶

中，再加入１０ｍＬ乙醇，震荡后静置。加入２０ｍＬ
硝酸（体积比为１∶１），加水至１００ｍＬ，加入硫酸

高铁铵指示 液（质 量 浓 度０．５％），用 硫 氰 酸 钾 标

准溶液（０．１ｍｏｌ·Ｌ－１）滴定至微橙色，３０ｓ不褪

色，即为终点。分蘖葱头有机硫化合物含量的计

算公式为：
有机硫化合物含量（ｇ·ｍＬ－１）＝

（２Ｃ１Ｖ１－Ｃ２Ｖ２）×０．０２７　０４×Ｖ０／（ｗ×Ｖ）
（１）。

　　式（１）中：Ｃ１ 为 硝 酸 汞 标 准 溶 液 的 浓 度

（ｍｏｌ·Ｌ－１）；Ｖ１ 为硝酸汞标准溶液的用量（ｍＬ）；

Ｃ２ 为硫氰 酸 钾 标 准 溶 液 的 浓 度（ｍｏｌ·Ｌ－１）；Ｖ２
为硫氰酸钾标准溶液的用量（ｍＬ）；Ｖ０ 为提取液

的总体积（ｍＬ）；Ｖ 为 测 定 时 所 取 提 取 液 的 体 积

（ｍＬ）；ｗ为样品用量（ｍＬ）；０．０２７　０４为硝酸汞标

准溶液（０．０５ｍｏｌ·Ｌ－１）相当的有机硫化合物的

质量（ｇ）。

１．２．４　分蘖葱头有机硫化合物得率的计算方法

有机硫化合物得率（％）＝ｍ１／Ｗ１×１００
（２）。

　　式（２）中：ｍ１ 为提取所得分蘖葱头有机硫化

合物 的 质 量（ｇ）；Ｗ１ 为 分 蘖 葱 头 的 干 物 质 质

量（ｇ）。　

１．３　项目测定

１．３．１　分蘖葱头有机硫化合物成分萃取

准确称取１ｇ分蘖葱头有机硫化合物，置 于

２０ｍＬ顶空瓶中，封盖，将针管插入顶空瓶的密封

垫，调整穿透长度，４５℃下平衡２０ｍｉｎ，推动手柄

使纤维头伸出，４５℃下萃取４０ｍｉｎ，将针头插入

气相色谱进样口，２５０℃解吸３ｍｉｎ，进行ＧＣ－ＭＳ
分析［１６－１７］。

１．３．２　分蘖葱头有机硫化合物ＧＣ－ＭＳ分析

参照刘婷婷等［１８］的方法，设定ＧＣ条件进样

口温度２８０℃；载 气（Ｈｅ）流 速１．０ｍＬ·ｍｉｎ－１；
分流进 样，分 流 比 为５０∶１；ＨＰ－３５毛 细 管 色 谱

柱；初始温度６０℃保持３ｍｉｎ，以１０℃·ｍｉｎ－１

的速率 升 温 至２８０℃，保 持１５ｍｉｎ；气 化 室 温 度

２８０℃。ＭＳ条件为电子电离源，电子能量７０ｅＶ，

离子源温度２８０℃，接 口 温 度２８０℃，扫 描 范 围

２０～８００ｍ／ｚ。　
１．３．３　分蘖葱头有机硫化合物组分分析

利 用 质 谱 数 据 系 统 检 索 （质 谱 数 据 库，

ＮＩＳＴ１０７），人工解析谱图，并核对有关质谱，从而

鉴定出分蘖葱头中有机硫化合物的组分。

１．４　数据分析

试验数据采用ＳＰＳＳ　２０软件进行方差分析统

计，试验进行３次平行试验，结果均以平均值±标

准差（Ｍｅａｎ±ＳＤ）表示。

２　结果与分析

２．１　单因素试验结果

２．１．１　微波温度对分蘖葱头有机硫化合物得率

的影响

　　由图１可知，当微波温度在３５～５０℃时，分

蘖葱头有机硫化合物得率随着微波温度的增加逐

渐升高，温度在５０℃时，提取效果最佳，此时有机

硫化合物得率为０．２２０　７％±０．００１　９％，而 后 随

着温度的继续增加得率逐渐下降，原因可能是分

蘖葱头有机硫化合物具有一定的挥发性，温度过

高会导致得率减少。因此，该条件下的最适微波

温度为５０℃。

图１　微波温度对分蘖葱头有机硫化合物得率的影响

Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｍｉｃｒｏｗａｖｅ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｏｎ　ｙｉｅｌｄ　ｏｆ

ｏｒｇａｎｉｃ　ｓｕｌｆｕｒ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　ｉｎ　ｔｉｌｌｅｒｉｎｇ　ｏｎｉｏｎ

２．１．２　料液比对分蘖葱头有机硫化合物得率的

影响

　　从图２可以看出，随着料液比的增加，分蘖葱

头有 机 硫 化 合 物 的 得 率 越 大，当 料 液 比 达 到

１∶６ｇ·ｍＬ－１时，得 率 最 大，此 时 有 机 硫 化 合 物

得率为０．２４６　５％±０．００４　８％，原 因 可 能 是 料 液
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图２　料液比对分蘖葱头有机硫化合物得率的影响

Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｍａｔｅｒｉａｌ－ｌｉｑｕｉｄ　ｒａｔｉｏ　ｏｎ　ｙｉｅｌｄ　ｏｆ

ｏｒｇａｎｉｃ　ｓｕｌｆｕｒ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　ｉｎ

ｔｉｌｌｅｒｉｎｇ　ｏｎｉｏｎ

比低时，不利于目的物溶出。之后随着料液比的

继续增加，得率逐渐降低，可能过高的料液比会影

响分蘖葱头有机硫化合物的质量，同时过高的料

液比 增 加 成 本、浪 费 资 源［１９］。因 此，该 条 件 下 的

最适料液比为１∶６ｇ·ｍＬ－１。

２．１．３　协同时间对分蘖葱头有机硫化合物得率

的影响

　　由图３可知，协同时间对分蘖葱头有机硫化

合物得 率 的 影 响 较 大。随 着 协 同 时 间 的 逐 渐 延

长，有机硫化合物得率呈现先升高后缓慢下降趋

势，当协同时间为５ｍｉｎ时，有机硫化合物的溶出

量基本达到饱和状态，此时有机硫化合物得率为

０．２０１　２％±０．００２　８％。由于在短时间内超声波

热量聚集，使之瞬间受热，有助于分蘖葱头有机硫

化合物的提取，但协同时间过长时，会使分蘖葱头

中的有机硫化合物受到一定的破坏，导致得率下

降。因此，该条件下的最适协同时间为５ｍｉｎ。

图３　协同时间对分蘖葱头有机硫化合物得率的影响

Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｓｙｎｅｒｇｉｓｔｉｃ　ｔｉｍｅ　ｏｎ　ｙｉｅｌｄ　ｏｆ　ｏｒｇａｎｉｃ

ｓｕｌｆｕｒ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　ｉｎ　ｔｉｌｌｅｒｉｎｇ　ｏｎｉｏｎ

２．１．４　搅拌转速对分蘖葱头有机硫化合物得率

的影响

　　由图４可知，搅拌转速在１００～２００ｒ·ｍｉｎ－１

时，分蘖葱头有机硫化合物得率呈明显的上升趋

势，当搅拌转速为２５０ｒ·ｍｉｎ－１时，有机硫化合物

得率较高，为０．２２１　０％±０．００３　３％，而后随着搅

拌转速的继续增大，得率变化不明显。适当的搅

拌可使料液分散均匀，有利于有机硫化合物的渗

出，当搅拌转速高于２５０ｒ·ｍｉｎ－１时，有机硫化合

物已充分渗出，继续加大搅拌转速得率变化不显著。
因此，该条件下的最适搅拌转速为２５０ｒ·ｍｉｎ－１。

图４　搅拌转速对分蘖葱头有机硫化合物得率的影响

Ｆｉｇ．４　Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｓｔｉｒｒｉｎｇ　ｓｐｅｅｄ　ｏｎ　ｙｉｅｌｄ　ｏｆ　ｏｒｇａｎｉｃ

ｓｕｌｆｕｒ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　ｉｎ　ｔｉｌｌｅｒｉｎｇ　ｏｎｉｏｎ

图５　超声波功率对分蘖葱头有机硫化合物得率的影响

Ｆｉｇ．５　Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ　ｐｏｗｅｒ　ｏｎ　ｙｉｅｌｄ　ｏｆ

ｏｒｇａｎｉｃ　ｓｕｌｆｕｒ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ　ｃｏｍｐｏｕｎｄ　ｉｎ　ｔｉｌｌｅｒｉｎｇ　ｏｎｉｏｎ

２．１．５　超声波功率对分蘖葱头有机硫化合物得

率的影响

　　从图５可以看出，超声波功率对分蘖葱头有

机硫化合物得率有一定的影响。随着超声波功率

增加，得率呈现先升高后降低趋势，当超声波的功

率为 ４００ Ｗ 时，有 机 硫 化 合 物 得 率 最 高，为

０．１９１　１％±０．００４　８％。超声波的空化作用使目

的物快速分散于溶液中，但是超声波功率过高，会
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造成有机硫化合物的挥发，使得率下降。因此，该
条件下的最适超声波功率为４００Ｗ。

２．２　正交实验结果

由表２可知，分蘖葱头有机硫化合物 得 率 主

要因素的主次顺序 为Ａ＞Ｅ＞Ｃ＞Ｂ＞Ｄ，即 微 波

温度＞超声波功率＞协同时间＞料液比＞搅拌转

速，故最优组为 Ａ４Ｂ１Ｃ４Ｄ２Ｅ３，而实际分蘖葱头有

机硫化合 物 提 取 的 最 优 条 件 为 Ａ４Ｂ３Ｃ４Ｄ４Ｅ３，优

化结果不在正交表中，故对其进行验证，即在微波

温度为５５℃、料液比为１∶８ｇ·ｍＬ－１、协同时间

为６ｍｉｎ、搅拌转速为３００ｒ·ｍｉｎ－１、超声波功率

５００Ｗ 的 条 件 下 得 到 的 有 机 硫 化 合 物 得 率 为

０．２７７　１％±０．００２　３％。超声波－微波协同法提取

分蘖葱头有机硫化合物的得率较高，与常规水提

法０．２１６　３％±０．００２　９％相比得率提高２８．１１％，
同时提取时间 仅 为６ｍｉｎ，较 常 规 水 提 法 大 大 缩

短了提取时间。

表２　正交实验结果

Ｔａｂｌｅ　２　Ｔｈｅ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ　ｄｅｓｉｇｎ

水平

Ｌｅｖｅｌ

因素Ｆａｃｔｏｒ

Ａ微波温度

／℃

Ｂ料液比

／（ｇ·ｍＬ－１）

Ｃ协同时间

／ｍｉｎ

Ｄ搅拌转速

／（ｒ·ｍｉｎ－１）

Ｅ超声波功率

／Ｗ

有机硫化合物得率

Ｙｉｅｌｄ　ｏｆ　ｏｒｇａｎｉｃ

ｓｕｌｆｕｒ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ

ｃｏｍｐｏｕｎｄ／％

１　 １　 １　 １　 １　 １　 ０．０８６　７±０．００２　３

２　 １　 ２　 ２　 ２　 ２　 ０．１２３　１±０．００１　５

３　 １　 ３　 ３　 ３　 ３　 ０．１８０　１±０．００３　３

４　 １　 ４　 ４　 ４　 ４　 ０．１７３　２±０．００２　１

５　 ２　 １　 ２　 ３　 ４　 ０．１７４　１±０．００２　６

６　 ２　 ２　 １　 ４　 ３　 ０．１６３　０±０．００１　９

７　 ２　 ３　 ４　 １　 ２　 ０．１５７　５±０．００１　８

８　 ２　 ４　 ３　 ２　 １　 ０．１０６　９±０．００２　６

９　 ３　 １　 ３　 ４　 ２　 ０．１１０　９±０．００３　４

１０　 ３　 ２　 １　 ３　 １　 ０．０９９　８±０．００１　０

１１　 ３　 ３　 ４　 ２　 ４　 ０．１８３　７±０．００２　２

１２　 ３　 ４　 ２　 １　 ３　 ０．１９６　１±０．００３　０

１３　 ４　 １　 ４　 ２　 ３　 ０．２５２　８±０．００２　４

１４　 ４　 ２　 ３　 １　 ４　 ０．１９８　９±０．００３　５

１５　 ４　 ３　 ２　 ４　 １　 ０．２３７　１±０．００１　９

１６　 ４　 ４　 １　 ３　 ２　 ０．１５７　１±０．００２　８

Ｋ１ ０．５６３　１　 ０．６２４　５　 ０．５０６　６　 ０．６３９　２　 ０．５３０　５

Ｋ２ ０．６０１　５　 ０．５８４　８　 ０．７３０　４　 ０．６６６　５　 ０．５４８　６

Ｋ３ ０．５９０　５　 ０．７５８　４　 ０．５９６　８　 ０．６１１　１　 ０．７９２　０

Ｋ４ ０．８４５　９　 ０．６３３　３　 ０．７６７　２　 ０．６８４　２　 ０．７２９　９

ｋ１ ０．１４０　８　 ０．１５６　１　 ０．１２６　７　 ０．１５９　８　 ０．１３２　６

ｋ２ ０．１５０　４　 ０．１４６　２　 ０．１８２　６　 ０．１６６　６　 ０．１３７　２

ｋ３ ０．１４７　６　 ０．１８９　６　 ０．１４９　２　 ０．１５２　８　 ０．１９８　０

ｋ４ ０．２１１　５　 ０．１５８　３　 ０．１９１　８　 ０．１７１　１　 ０．１８２　５

Ｒ　 ０．０７０　７　 ０．０４３　４　 ０．０６５　２　 ０．０１８　３　 ０．０６５　４

　　由表３可知，微波温度、料液比、协同时间、搅
拌转速和超声波功率对分蘖葱头中有机硫化合物

得率均有显著性影响。根据Ｆ值可知，对分蘖葱

头中有机 硫 化 合 物 得 率 的 影 响 因 素 为Ａ＞Ｅ＞
Ｃ＞Ｂ＞Ｄ，该 结 果 与 正 交 实 验 结 果 一 致，表 明 正

交优化结果可信度较高。
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表３　正交实验方差分析结果

Ｔａｂｌｅ　３　Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ　ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｖａｒｉａｎｃｅ　ａｎａｌｙｓｉｓ

变异来源

Ｓｏｕｒｃｅｓ　ｏｆ　ｖａｒｉａｔｉｏｎ

平方和

Ｓｕｍ　ｏｆ　ｓｑｕａｒｅｓ

自由度

Ｄｅｇｒｅｅｓ　ｏｆ　ｆｒｅｅｄｏｍ

均方差

Ｍｅａｎ　ｓｑｕａｒｅ　ｅｒｒｏｒ

Ｆ值

Ｆｖａｌｕｅ

显著性

Ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ

Ａ　 ０．０３９　 ３　 ０．０１３　 ２　０９３．１６２ ＊＊

Ｂ　 ０．００３　 ３　 ０．００１　 １４０．７１８ ＊＊

Ｃ　 ０．０１０　 ３　 ０．００３　 ５６３．８８２ ＊＊

Ｄ　 ０．００６　 ３　 ０．００６　 ７５．９１２ ＊＊

Ｅ　 ０．０２６　 ３　 ０．００９　 １　３７５．７３０ ＊＊

误差 Ｅｒｒｏｒ　 ０．００７　 ３２　 ０．０００

总变异 Ｔｏｔａｌ　ｖａｒｉａｔｉｏｎ　 ２．６９９　 ４８

　　注：＊表示差异显著（Ｐ＜０．０５）；＊＊表示差异极显著（Ｐ＜０．０１）。

Ｎｏｔｅ：＊ｉｎｄｉｃａｔｅｓ　ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅ（Ｐ＜０．０５）；＊＊ｉｎｄｉｃａｔｅｓ　ｅｘｔｒｅｍｅｌｙ　ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅ（Ｐ＜０．０１）．

２．３　分蘖葱头有机硫化合物ＧＣ－ＭＳ分析

从表４可以看出，分蘖葱头有机硫化 合 物 共

分离 出１５种 组 分，且 含 量 按 面 积 归 一 法 进 行 计

算。总离子流色谱图见图６，主要分为噻吩类、硫

醚 类 和 三 硫 化 合 物，其 中 含 量 较 高 的 是 噻 吩 类

３９．０６７　８％±０．００４　３％，其 次 是 三 硫 化 合 物

１４．１５７　０％±０．００７　１％和 硫 醚 类７．３８７　２％±
０．００５　２％。其中含 量 相 对 较 高 的 有 机 硫 化 合 物

主要为２，４－二甲基噻吩、３，５－二乙基－１，２，４－三硫杂

环戊烷、二烯丙基二硫醚，含量分别为２０．５７９　１％±
０．００５　９％、１４．１５７　０％±０．００７　１％、３．７５９　９％±

０．００２　１％。王 希 丽 等［２０］ 采 用 蒸 馏－萃 取 方 法

（ＳＤＥ）提 取 大 蒜 中 的 挥 发 性 成 分，经 ＧＣ－ＭＳ分

析，得出 大 蒜 中 的 硫 醚 类 的 含 量 较 高。ＣＨＥＮＧ
等［２１］通过ＧＣ－ＭＳ分析，洋葱中含有二甲基三硫

醚、二甲基四硫醚、二丙基三硫化物、八环硫等有

机硫化合物。ＭＩＥＴＨＩＮＧ［２２］利用水蒸气减压蒸

馏法提取大蒜中的有效物质，利用高效液相检测

提取物中仅检测出一种有机硫化合物为硫代亚磺

酸酯。相比较该试验提取得到的有机硫化合物组

分更多，为后续研究分蘖葱头有机硫化合物提供

参考依据。

表４　分蘖葱头有机硫化合物成分分析

Ｔａｂｌｅ　４　Ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ　ａｎａｌｙｓｉｓ　ｏｆ　ｏｒｇａｎｉｃ　ｓｕｌｆｕｒ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ　ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ　ｉｎ　ｔｉｌｌｅｒｉｎｇ　ｏｎｉｏｎ

序号

Ｎｕｍｂｅｒ

化合物名称

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ　ｎａｍｅ

分子式

Ｍｏｌｅｃｕｌａｒ　ｆｏｒｍｕｌａ

保留时间

Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ　ｔｉｍｅ／ｍｉｎ

相对含量

Ｒｅｌａｔｉｖｅ　ｃｏｎｔｅｎｔ／％

１ 硫化环丙烷氧化物Ｔｈｉｅｔａｎｅ，１－ｏｘｉｄｅ　 Ｃ３Ｈ６ＯＳ　 ３．８５５　 ２．９１３　７±０．００１　７

２　 ２，４－二甲基噻吩２，４－ｄｉｍｅｔｈｙｌ－ｔｈｉｏｐｈｅｎｅ　 Ｃ６Ｈ８Ｓ　 ５．３３５　 ２０．５７９　１±０．００５　９

３ 甲基丙烯基二硫醚 Ｍｅｔｈｙｌ　１－ｐｒｏｐｅｎｙｌ　ｄｉｓｕｌｆｉｄｅ　 Ｃ４Ｈ８Ｓ２ ６．２７６　 １．９６６　９±０．００４　１

４ 顺－２－乙基－３－甲基噻吩烷Ｃｉｓ－２－ｅｔｈｙｌ－３－ｍｅｔｈｙｌｔｈｉｏｐｈａｎｅ　 Ｃ７Ｈ１４Ｓ　 ８．７４９　 ８．３３４　１±０．００１　９

５ （丙硫基）乙酸甲酯Ａｃｅｔｉｃ　ａｃｉｄ，（ｐｒｏｐｙｌｔｈｉｏ）－，ｍｅｔｈｙｌ　ｅｓｔｅｒ　 Ｃ６Ｈ１２Ｏ２Ｓ　 ８．９９３　 ３．２２９　３±０．００８　５

６　 ２，２－二甲基－１，３－二噻烷２，２－ｄｉｍｅｔｈｙｌ－１，３－ｄｉｔｈｉａｎｅ　 Ｃ６Ｈ１２Ｓ２ ９．１６７　 ４．３４５　４±０．００６　３

７ 二烯丙基二硫醚Ｄｉａｌｌｙｌ　ｄｉｓｕｌｐｈｉｄｅ　 Ｃ６Ｈ１０Ｓ２ ９．４２８　 ３．７５９　９±０．００２　１

８ 甲基烯丙基硫代乙酸酯 Ｍｅｔｈｙｌ　ａｌｌｙｌｔｈｉｏａｃｅｔａｔｅ　 Ｃ６Ｈ１０Ｏ２Ｓ　 ９．６２０　 ４．４８７　２±０．００６　２

９ 丙酸３－硫基－２－（巯基甲基）Ｐｒｏｐａｎｏｉｃ　ａｃｉｄ，３－ｍｅｒｃａｐｔｏ－２－（ｍｅｒｃａｐｔｏｍｅｔｈｙｌ） Ｃ４Ｈ８Ｏ２Ｓ２ １０．４８２　 ８．３２４　９±０．００６　３

１０　 ２－巯基－３，４－二甲基－２，３－二氢噻吩２－ｍｅｒｃａｐｔｏ－３，４－ｄｉｍｅｔｈｙｌ－２，３－ｄｉｈｙｄｒｏｔｈｉｏｐｈｅｎｅ　 Ｃ６Ｈ１０Ｓ２ １０．９３５　 １８．４８８　７±０．００８　５

１１ 二丙基三硫醚Ｔｒｉｓｕｌｆｉｄｅ，ｄｉｐｒｏｐｙｌ　 Ｃ６Ｈ１４Ｓ３ １２．５８９　 １．６６０　４±０．００４　２

１２　 ３，５－二乙基－１，２，４－三硫杂环戊烷３，５－ｄｉｅｔｈｙｌ－１，２，４－ｔｒｉｔｈｉｏｌａｎｅ　 Ｃ６Ｈ１２Ｓ３ １３．０７７　 １４．１５７　０±０．００７　１

１３　 １－甲基－２－（３，５－二甲基噻吩－４－基）二硫化物１－ｍｅｔｈｙｌ－２－（３，５－ｄｉｍｅｔｈｙｌｔｈｉｅｎ－４－ｙｌ）ｄｉｓｕｌｆｉｄｅ　 Ｃ７Ｈ１０Ｓ３ １５．５９４　 ４．１０７　６±０．００４　２

１４　 １－丙基－２－（４－硫庚－２－烯－５－基）二硫化物１－ｐｒｏｐｙｌ－２－（４－ｔｈｉｏｈｅｐｔ－２－ｅｎ－５－ｙｌ）ｄｉｓｕｌｆｉｄｅ　 Ｃ９Ｈ１８Ｓ３ １６．２４７　 １．５８７　２±０．００６　４

１５　 ４－（２，４，６－三甲基苯基）噻唑－２－胺４－ｍｅｓｉｔｙｌ－２－ｔｈｉａｚｏｌａｍｉｎｅ　 Ｃ１２Ｈ１４Ｎ２Ｓ　 １７．３３６　 ２．０５８　４±０．００６　２

８９ 北　方　园　艺　　　　　　　　　　　２月（下）　



图６　分蘖葱头有机硫化合物ＧＣ－ＭＳ总离子流

Ｆｉｇ．６　ＧＣ－ＭＳ　ｔｏｔａｌ　ｉｏｎ　ｃｕｒｒｅｎｔ　ｏｆ　ｏｒｇａｎｉｃ　ｓｕｌｆｕｒ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ　ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ　ｉｎ　ｔｉｌｌｅｒｉｎｇ　ｏｎｉｏｎ

３　结论

该研究采用 超 声 波－微 波 协 同 法 提 取 分 蘖 葱

头中有机硫化合物，通过单因素和正交实验优化

提取工艺，确定最佳工艺条件为微波温度为５５℃、

料液比为１∶８ｇ·ｍＬ－１、协同时间为６ｍｉｎ、搅拌

转速为３００ｒ·ｍｉｎ－１、超声波功率为５００Ｗ，分蘖

葱头中有机硫化合物得率为０．２７７　１％±０．００２　３％，
较常规水提法得到的有机硫化合物的得率提高了

２８．１１％，提 取 时 间 也 大 大 缩 短。该 方 法 经

ＧＣ－ＭＳ检测分析共提取得到１５种有机硫化合物。
该方法操作简便、无污染，试验剩余的分蘖葱头渣

滓还可以进一步进行其它功能成分的提取，如膳食

纤维、多 糖 等，从 而 可 以 提 高 分 蘖 葱 头 的 综 合 利

用率。
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