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 1، فاطمه عشوري*2، سيمين عربي1شهرزاد سادات سيد صالح
  
  

گروه شيمي و فناوري اسانس، دانشكده شيمي دارويي، واحد علوم دارويي دانشگاه آزاد اسلامي، تهران،  -1
 ايران

  گروه شيمي، دانشكده علوم پايه، دانشگاه آزاد اسلامي واحد صفادشت، تهران، ايران -2
   دانشگاه آزاد اسلامي واحد صفادشت ،بلوار الغدير )،(صم صفادشت، ميدان نبي اكر ،تهرانمكاتبه:  آدرس *

 )021( 65435516: و نمابر تلفن
  siminarabi1354@yahoo.com  پست الكترونيك:
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  چكيده
گياهي در معرض انقراض است كه حاوي آلكالوييدهاي دارويي است كه در كاهش  (Fritillaria imperialis) لاله واژگون مقدمه:

     فشار خون و كاهش تپش قلب مؤثر است. 
بر تركيبات شيميايي اسانس  (HD)و تقطير آب  (HS-SPME) فضاي فوقاني فاز جامد استخراج ميكرو هايمقايسه روش هدف:

  (Fritillaria imperialis). گياه لاله واژگون
 هاي هوايي گياه لاله واژگونهاي استخراج شده از بخشدهنده اسانستركيبات تشكيل بررسي كيفي و كمي روش بررسي:

(Fritillaria imperialis) استفاده از كروماتوگرافي گازيو تقطير آب با  فضاي فوقاني فاز جامد استخراج هاي ميكروبه روش - 
   .(GC-MS)سنجي جرمي طيف

ترين آنها دادند و مهماسانس اين گياه را تشكيل مي %61/86تركيب با تكنيك تقطير با آب در اسانس شناسايي شد كه  24 نتايج:
 Aبيزابولون اكسيد  -)، آلفا%9/10توجون (-)، ترانس%8/11)، كامازولن (%86/12)، كامفور (A  )2/28%بيزابولول اكسيد -شامل آلفا

 %93/94، در اسانس شناسايي شد كه HS-SPMEتركيب با تكنيك  21) بودند. %65/5پينن (-) و آلفا%9/6كارن (-3-)، دلتا3/10%(
- )، ترانس%3/18)، كامازولن (%54/9)، كامفور(A  )2/35%بيزابولول اكسيد - ترين آنها شامل آلفادادند و عمدهاسانس را تشكيل مي

  ) بودند.%7/5پينن (-) و آلفا%5/6كارن (-3-)، دلتا8/11%( Aبولون اكسيد بيزا -)، آلفا%89/7توجون (
كه اثري از سزكوئيدر حاليدار بودند، هاي اكسيژنترپنيئي شده سزكويترين تركيبات شناسادر هر دو روش، عمده گيري:نتيجه
  هاي هيدروكربني مشاهده نشد.ترپن
ميكرو استخراج با فاز  ،سنج جرميطيف -كروماتوگرافي گازيتقطير با آب،  ،(Fritillaria imperialis) واژگون لاله واژگان:گل

  (HS-SPME)جامد فضاي فوقاني 
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... هاي ميكرومقايسه روش  

 

  مقدمه
گياهي  Fritillaria imperialisلاله واژگون با نام علمي 

دليل قطرات شهد كه در پايه ه و ب  Liliaceaeاست از خانواده
باشد. شود به اشك مريم معروف ميهاي آن جمع ميگلبرگ

ز زيباترين گياهان منطقه زاگرس است كه در اين گياه يكي ا
ي كند. لالهمتري از سطح دريا رشد مي 2000ارتفاعات 

ساله و داراي پياز است كه پتانسيل بالايي واژگون گياهي چند
باشد و هر جهت استفاده به عنوان گياه زينتي و دارويي دارا مي

 كندساله مشتاقان را در سراسر دنيا به سمت خود جذب مي
 14. چندين گونه اين جنس بومي قبرس و تركيه است و ]1[

ي هاي وحشي لالهباشد. در ايران جمعيتگونه، بومي ايران مي
واژگون به دليل عدم وجود قوانين حفاظتي مناسب، چراي دام، 
و مبارزه با آفات در معرض شديد خطر نابودي و انقراض قرار 

لاله واژگون به عنوان سال است كه  2000بيش از گرفته است. 
آور و ضدسرفه در طب سنتي چين مورد يك داروي خلط
. اين گل براي مهار تجمع پلاكت ]2، 3[ گيرداستفاده قرار مي

درد، سرفه، آسم، هايي همچون گلوخون و درمان بيماري
برونشيت، سل، غدد لنفاوي گردن، غدد تومور و سوزش ادرار 

ه علت وجود موادي با نام نيز مفيد است. پياز اين گياه ب
آلكالوئيدهاي ايمپريسين و فرتيسين به عنوان مسكن درد نيز 

از جمله تركيبات شيميايي كه در اين گل . شودشناخته مي
ها، ترپنوئيدها، توان به آلكالوئيدها، ساپونينوجود دارند مي

 استروئيدها، اسيد سوكسنيك، تيميدين و آدنوزين اشاره نمود
مناسب استخراج اسانس از گياهان با توجه به  روش .]4، 5[

ها، گونه، اندام گياه، نوع ماده مؤثر (آلكالوييد، فلاونوئيد، ترپن
نهايت درجه خلوص محصول نهايي انتخاب ميقندها) و در

ترين روش استخراج اسانس گياهان، تقطير شود. متداولمي
به هاي گياه، با آب يا بخار آب است. با توجه مستقيم بافت

دهي جهت دماي بالا و طولاني مدت بودن زمان حرارت
دستيابي به دماي لازم به منظور تبخير تركيبات فراّر، بسياري از 
تركيبات از جمله آلكالوئيدها، ترپنوئيدها، استرها و تركيبات 

روند و ضمناً انرژي و زمان زيادي تلف غيراشباع از دست مي
هاي زيست محيطي ودگي. همچنين با توجه به آل]6[د شومي

  هاي استخراج مبتني ناشي از حضور باقيمانده حلال در روش

  

هاي نوين و راهكارهاي جديد بر استفاده از حلال، ابداع روش
دوستدار محيط زيست جهت استخراج اسانس گياهان امري 

توان به روش ميكرو ها، ميضروري است. از جمله اين روش
 Head Space- Solid)فوقانياستخراج فاز جامد فضاي 

Phase Micro-Extraction (HS-SPME))  اشاره كرد كه
هاي بيولوژيكي ي مواد فراّر در نمونهجهت استخراج و تجزيه

. ]7[ رودو مواد غذايي با استفاده از كروماتوگرافي به كار مي
ميكرو استخراج فاز جامد يك روش استخراج است كه اولين 

و همكارانش ارائه شد و  (Powliszyn) بار توسط پاوليزين
بسياري از مشكلات موجود در زمينه تهيه نمونه را برطرف 

طور ه استخراج و تغليظ نمونه ب SPMEنمود. در روش 
همزمان صورت گرفته، عاري از حلال بوده و براي آناليز 

. در اين ]8[كند توسط آن، مقدار كمي از نمونه كفايت مي
ندي است كه در آن اجزاء نمونه بين فاز تكنيك، استخراج فرآي

آبي يا فضاي فوقاني آن و يك فاز ساكن (پوشش روي فيبر 
گنجانده شده در يك سرنگ) تا رسيدن به حالت تعادل، تقسيم 

برداري، فيبر به داخل سرنگ كشيده شده د. بعد از نمونهشومي
د. سپس، واجذبي شواي منتقل ميو سپس به دستگاه تجزيه

ها با وارد كردن فيبر در داخل محفظه تزريق يك دستگاه آناليت
 .]9[گيرد كروماتوگراف گازي براي مدتي معين، صورت مي

  
  هامواد و روش

  نمونه گياهيآوري جمع
در فروردين  (Fritillaria imperialis)گياه لاله واژگون 

آوري از منطقه لرستان (ارتفاعات اشترانكوه) جمع 1396ماه 
ها و مراتع كشور هرباريوم مؤسسه تحقيقات جنگلد و در ش

). نمونه گياهي پس 89631در تهران شناسايي شد (شماره سند 
از انتقال به آزمايشگاه، در سايه و به دور از نور مستقيم 

هاي هوايي خشك شده گياه د. سپس بخششخورشيد خشك 
 مورد استفاده فراّر اجزاء استحصال جهتبا آسياب برقي خرُد و 

  گرفت. قرار
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 سيدصالح و همكاران

 

  آب با تقطير روش به اسانس استخراج
گرم از اندام هوايي گياه خشك شده، خرُد و در  100مقدار 

د. عمل شگيري ساعت اسانس 5/3دستگاه كلونجر به مدت 
وسيله سديم سولفات هاي اسانسي حاصل، بآبگيري از روغن

دست آمده ه پذيرفت. اسانس ب صورت 4SO2(Na(بدون آب 
تا هنگام آناليز درون ظرف سربسته تاريك و در يخچال 

  نگهداري شد.
  

ميكرواستخراج فاز جامد فضاي  روشاستخراج اسانس به 
 (HS-SPME)فوقاني 

استخراج اسانس به روش ميكرو استخراج فاز جامد فضاي 
 5/0فوقاني با استفاده از حداقل وزن نمونه جامد خرد شده (

گرم) و بدون استفاده از هر گونه حلال آلي انجام شد. در اين 
گرم گياه خشك در ويالي قرار داده شد و  5/0تكنيك مقدار 

ر داده شد (شرايط گراد قرادرجه سانتي 75تا  60دماي ويال بين 
گيرد تا بخارات موجود در اسانس دمايي در حالت بهينه قرار مي

گياه در فضاي بالاي سطح جامد به حالت اشباع در آيند). فيبر 
 100مورد استفاده از جنس پلي متيل سيلوكسان به ضخامت 

د. سپس فيبر شتهيه  SPMEميكرومتر به همراه مجموعه كامل 
، از طريق سوراخ كردن سپتوم، وارد ريز استخراج فاز جامد

د. پس از اتمام استخراج، با شفضاي فوقاني ظرف حاوي نمونه 
، نمونه از داخل ظرف SPMEانتقال فيبر به داخل سرنگ 

د و تركيبات جذب شده روي فيبر از طريق شنگهدارنده خارج 
تزريق شده تا   GC-MSواجذب حرارتي، بلافاصله به دستگاه

   .]10[ايي تركيبات صورت پذيرد جداسازي و شناس
  

  جداسازي و شناسايي اجزا
براي تفكيك و شناسايي مواد موجود در اسانس اين گياه، 

صل تاز دستگاه كروماتوگرافي گازي و كروماتوگرافي گازي م
اسانس با  يد. شناسايي اجزاشسنج جرمي استفاده به طيف

استفاده از بانك اطلاعاتي جرمي، زمان بازداري و انديس 
هاي بازداري كواتس مندرج در منابع علمي، مطالعه طيف
هاي جرمي هر يك از اجزاي اسانس و مقايسه آنها با طيف

هاي تكميلي با تطبيق . همچنين، بررسي]11[مرجع انجام شد 

ي كواتس هاهاي جرمي و انديسالگوهاي شكافتگي طيف
. به منظور ]12[مبتني بر تجربيات قبلي صورت گرفت 

ها و محاسبه انديس بازداري آنها، مخلوطي از شناسايي طيف
گرم بر ليتر ميلي 40) با غلظت 20C - 8Cهاي خطي از (آلكان

در نرمال هگزان در شرايط مشابه دستگاهي به سيستم تزريق 
درصد نسبي . شدند و انديس كواتس هر تركيب محاسبه شد

دهنده اسانس با توجه به سطح زير پيك آن در تركيبات تشكيل
به روش نرمال كردن سطح و ناديده گرفتن  GCكروماتوگرام 

  د. شضرايب محاسبه 
  

هاي كروماتوگرافي مشخصات و برنامه حرارتي دستگاه
  سنج جرميطيف -گازي و كروماتوگرافي گازي

ها و مراحل جهت بررسي كمي و كيفي ساختار اسانس
سازي روش استخراج پيشنهادي، كروماتوگرافي گازي بهينه
ميكرومتر و  250متر، قطر داخلي  30با طول  HP-6890مدل 

ميكرومتر استفاده شد. برنامه  25/0ضخامت لايه داخلي 
 260تا  50حرارتي به كار رفته، شامل خيز تدريجي دمايي 

هر دقيقه و  گراد دردرجه سانتي 5درجه با روند افزايش 
دقيقه  20گراد به مدت درجه سانتي 260نگهداري ستون در 

گراد، درجه سانتي 250صورت پذيرفت. دماي اتاقك تزريق 
گراد و گاز حامل هليوم با سرعت درجه سانتي 260دماي رابط 
ليتر در دقيقه در طول فاز ساكن جريان داشت. شرايط يك ميلي

مشابه شرايط كروماتوگرافي گازي  GC-MSكروماتوگرافي در 
در عين حال، به عنوان آشكارساز از آشكارساز جرمي مدل بود. 

HP-5973 گر جرمي از نوع چهارقطبي شامل تجزيه
 (EI)(كوادرپول) مجهز به يك منبع يون ساز برخورد الكترون 

گراد درجه سانتي 230الكترون ولت و دماي  70با انرژي يونش 
  .استفاده شد

  

  ايجنت
 Fritillariaدر اين تحقيق اسانس گياه لاله واژگون

imperialis از نظر اجزا و تركيب درصد آنها و همچنين ،
ن تجزيه ساختار هر جزء مورد بررسي قرار گرفتند. در اي

هاي تقطير با آب وسيله تكنيكاسانس بخش هوايي گياه ب
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... هاي ميكرومقايسه روش  

 

(HD)  و ميكرو استخراج فاز جامد فضاي فوقاني  
(HS-SPME) هاي فوق دست آمد و نتايج حاصل از روشه ب

گيري از اندام مورد مقايسه و بررسي قرار گرفت. در اسانس
، به روش تقطير با آب و Fritillaria imperialisهوايي گياه 

 21و  24ميكرو استخراج فاز جامد فضاي فوقاني به ترتيب 
از  %3/99و  %1/93تركيب براي نمونه گياهي كه در مجموع 

  دند.شدادند، شناسايي تركيبات اسانس را تشكيل مي كل
  

  از تكنيك تقطير با آبتجزيه شيميايي اسانس حاصل 
جهت استخراج اسانس از روش تقطير با آب و دستگاه 

گرم از اندام  100ترتيب كه مقدار د. بدينشكلونجر استفاده 
هوايي گياه خشك شده، خُرد و در دستگاه كلونجر به مدت 

د. اسانس حاصل به علت فراّر بود، شگيري اسانس ساعت 5/3
آوري كننده كلونجر جمعهمراه بخار آب تقطير و در لوله جمع

آوري شد. با توجه به اينكه چگالي اسانس كمتر از چگالي آب 
است، بنابراين اسانس استخراج شده روي فاز آبي قرار گرفته و 

يي كه راحتي توسط شير تخليه جداسازي شد. از آنجاه ب
باشند و دچار ها نسبت به نور، اكسيژن و دما حساس مياسانس

ند، لذا بلافاصله اسانس استخراج شده به شوتغيير و تحول مي
يك شيشه تيره و دربسته منتقل و تا زمان تزريق در يخچال 
نگهداري شد. شناسايي تركيبات سازنده با اسانس با استفاده از 

-HPبا ستون  )TRACE MS(مدل  GC-MSكروماتوگراف 

5MS  متر كوپل شده ميلي 25/0متر و قطر داخلي  60به طول
درجه  60سنج جرمي انجام شد. دماي اوليه ستون با طيف
دقيقه در اين دما ماند و سپس با  2گراد كه به مدت سانتي

درجه سانتي 100گراد بر دقيقه به دماي درجه سانتي 3سرعت 
درجه  5اين دما ماند، سپس با سرعت دقيقه در  2گراد رسيد و 

 1گراد رسيده و درجه سانتي 210گراد بر دقيقه به دماي سانتي
درجه سانتي 10دقيقه در اين دما مانده و در ادامه با سرعت 

گراد رسيد. گاز حامل درجه سانتي 250گراد بر دقيقه به دماي 
جريان داشت. ولتاژ  ml/min 1هليوم بود كه با سرعت 

بود. نوع و ميزان  ev70 سنج جرمي زاسيون دستگاه طيفيوني
تحليل هر يك از تركيبات سازنده اسانس پس از تجزيه و 

د و نتايج حاصل در جدول شكروماتوگرام گازي مشخص 
تركيبات  GC-MSد. همچنين كروماتوگرام شارائه  1شماره 

به روش تقطير با آب در شكل  F. imperialisاسانس گياه 
شده است. در اين نمودار ستون افقي زمان  نشان داده 1شماره 
و ستون عمودي فراواني آن را  (Retention time) بازداري
  دهد.نشان مي

 در تجزيه شيميايي اسانس حاصل از اندام هوايي گياه 

F. imperialis  ،شناسايي تركيب  24با تكنيك تقطير با آب
در كل  و استآمده  1ترين آنها در جدول شماره شد كه عمده

 دست آمده از اندام هوايي گياه را تشكيله اسانس ب % 61/86
از تركيبات شناسايي شده را مونوترپن %82/53دهند. حدود مي

شامل مونوترپن %27/26دهند كه از اين ميزان، ها تشكيل مي
باشد. ميهاي هيدروكربني مونوترپن %55/27دار و هاي اكسيژن

شوند كه ها شامل ميترپنيئرا سزكو %28/39كه تنها در حالي
باشند (جدول شماره دار ميهاي اكسيژنترپنيئمحتوي سزكو

2.(  

  

  (HD)به روش تقطير با آب  F. imperialisتركيبات شناسايي شده در اسانس گياه  -1جدول شماره 
  رديف  تركيبات  شاخص بازداري  درصد اجزا

16/0  899  n-Nonane 1  
28/0  931  α-Thujene 2 
65/5  939  α-Pinene  3 

56/0947  Camphene 4  
7/0973Sabinene 5 
41/0  980  β-Pinene  6  
9/61009δ-3-Carene 7 
2/01018α -Terpinene 8  
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  -1جدول شماره ادامه 

  رديف  تركيبات  شاخص بازداري  درصد اجزا
82/0  1033  1,8-Cineol  9  
3/0  1050  (E)- β-Ocimene 10  
22/0 1068 (Z)-Sabinene hydrate 11 

37/0 1084 α –Terpinolene 12 

34/0 1098  Linalool  13 

4/0  1102  cis-Thujone  14  
9/10 1114 Trans-Thujone 15 

86/12 1147 Camphor 16 

38/0 1166 3-Thujanol 17 

24/0 1255 Bornyle acetate 18 

33/0 1349 α-Terpinyl acetate 19 

48/0 1655 α-Bisabolol oxide B 20 

3/0 1671 β- Bisabolol 21 

3/10 1682 α-Bisabolone oxide A 22 

8/11 1725 Chamazulene 23 

2/28 1744 α-Bisabolol oxide A 24 

 جمع   1/93

  

  

   -1شكل شماره 
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  HD HS-SPME (B) (A)به روش  Fritillaria officinalis گياه اسانسي روغن تركيبات گازى كروماتوگرام -1شماره  شكل

  
 HDبه روش  F. imperialisبندي تركيبات ترپنوئيدي شناسايي شده در اسانس گياه نوع و دسته -2جدول شماره 

  درصد (غلظت)  هاي ترپنوئيديتركيب
  ۵۵/٢٧  هاي هيدروكربنيمونوترپن

  ٢٧/٢۶  دارهاي اكسيژنمونوترپن

  ---   هاي هيدروكربنيترپنسزكوئي

  28/39  دارهاي اكسيژنترپنسزكوئي
 

تجزيه شيميايي اسانس حاصل از تكنيك ميكرو استخراج از 
  فضاي فوقاني فاز جامد

گرم گياه خشك در ويالي قرار  5/0در اين تكنيك مقدار 
گراد قرار داده سانتي درجه 75تا  60داده شد و دماي ويال بين 

گيرد تا بخارات شد (شرايط دمايي در حالت بهينه قرار مي
موجود در اسانس گياه در فضاي بالاي سطح جامد به حالت 

در فضاي فوقاني ظرف  SPMEاشباع در آيند). سپس سرنگ 
و مواد موجود در بخارات  شودبا درب پوشيده قرار داده مي

در سوزن دستگاه جذب  وسيله پوشش فيبر موجودگياه ب

د. پس از زمان كافي و اشباع شدن فيبر از تركيبات فراّر شومي
قرار مي GC-MSطور مستقيم در بخش ورودي دستگاه ه ب

گيرد و در اثر دماي قسمت ورودي، مواد موجود در فيبر 
شده و مورد شناسايي  GC-MSده و وارد دستگاه شواجذب 
يك از تركيبات سازنده اسانس گيرند. مقادير و نوع هر قرار مي

پس از تجزيه و تحليل كروماتوگرام  HS-SPMEبه روش 
د. در تجزيه شيميايي اسانس حاصل از اندام شگازي مشخص 

تركيب  HS-SPME ،21با تكنيك  F. imperialisهوايي گياه 
  آمده  3شناسايي شد كه تركيبات اصلي آنها در جدول شماره 
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دست آمده از اندام هوايي ه اسانس باز  %93/94در كل و  است
از تركيبات شناسايي  %71/51دهند. حدود گياه را تشكيل مي
   %79/18دهند كه از اين ميزان، ها تشكيل ميشده را مونوترپن
هاي مونوترپن %92/32هاي اكسيژن دار و شامل مونوترپن

يئرا سزكو %59/47كه تنها  باشد. در حاليهيدروكربني مي
دار هاي اكسيژنترپنيئشوند كه محتوي سزكوشامل مي هاترپن
  ).4باشند (جدول شماره مي

  

  

  HS-SPMEبه روش  F. imperialisتركيبات شناسايي شده در اسانس گياه  -3جدول شماره 
%Area  RI  Compounds  No.  

0.2 931  α-Thujene  1 

5.7  939  α-Pinene  2 

1.2 947  Camphene  3  
0.23 980  β-Pinene 4  
6.5 1009 δ-3-Carene 5 

0.24 1018 α -Terpinene 6  
0.26  1033  1,8-Cineol  7  
0.2  1050  (E)- β-Ocimene  8  
0.35 1084 α –Terpinolene 9 

0.16 1098  Linalool  10  
0.3  1102  cis-Thujone 11  
7.89 1114 Trans-Thujone 12 

9.54 1147 Camphor 13 

0.23 1166 3-Thujanol 14 

0.15 1255 Bornyle acetate 15 

0.26 1349 α-Terpinyl acetate 16 

0.32 1655 α-Bisabolol oxide B 17 

0.27 1671 β- Bisabolol 18 

11.8 1682 α-Bisabolone oxide A 19 

18.3 1725 Chamazulene 20 

35.2 1744 α-Bisabolol oxide A 21 

99.3   Total 

  

  HS-SPMEبه روش  F. imperialisبندي تركيبات ترپنوئيدي شناسايي شده در اسانس گياه نوع و دسته -4جدول شماره 
  درصد (غلظت)  هاي ترپنوئيديتركيب

  92/32  هاي هيدروكربنيترپنمونو
  79/18  دارهاي اكسيژنمونوترپن

  ---   هاي هيدروكربنيترپنسزكوئي
  59/47  دارهاي اكسيژنترپنسزكوئي
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هاي هيدروكربني شناسايي شده اسانس مقايسه مونوترپن
و روش  (HD)به روش تقطير با آب  F. imperialisگياه 

در  (HS-SPME)فضاي فوقاني فاز جامد ميكرو استخراج از 
نتايج اين تحقيق الف نشان داده شده است.  -2شكل شماره 

نشان داد كه در مقايسه استخراج اسانس به روش تقطير با آب 
و روش ميكرو استخراج فاز جامد فضاي فوقاني، هر دو روش 

هاي هيدروكربني از كارايي مشابهي در استخراج مونوترپن
هاي برخوردار هستند و هر دو روش در استخراج مونوترپن

كارن موفق عمل نموده -3-لتاپينن و د - هيدروكربني نظير آلفا
دار هاي اكسيژنب مقايسه مونوترپن -2 شماره است. شكل

به روش تقطير با  F. imperialisشناسايي شده اسانس گياه 
ج از فضاي فوقاني فاز جامد و روش ميكرو استخرا (HD)آب 

(HS-SPME) دهد. نتايج تحقيق نشان داد روش را نشان مي
تقطير با آب نسبت به روش ميكرو استخراج از فضاي فوقاني 

توجون -دار ترانسهاي اكسيژنفاز جامد در استخراج مونوترپن
و كامفور، بهتر عمل نموده است و مقادير اين دو تركيب نسبت 

دار شناسايي شده اسانس گياه، از هاي اكسيژنبه ساير مونوترپن
هاي كيب درصد بالايي برخوردار است. مقايسه سزكوئيتر

به روش  F. imperialisدار شناسايي شده اسانس گياه اكسيژن
و روش ميكرو استخراج از فضاي فوقاني  (HD)تقطير با آب 

ج نشان داده شده  -2 شماره در شكل (HS-SPME)فاز جامد 
اسانس  كند كه در مقايسه استخراجاست. نتايج تحقيق بيان مي

به روش تقطير با آب و روش ميكرو استخراج فاز جامد فضاي 
دار اكسيژن هايترپنفوقاني، هر دو روش در استخراج سزكوئي

اند و هر دو روش در استخراج برداشتهنتايج مشابهي در
و  Aبيزابولون اكسيد  -دار نظيرآلفاهاي اكسيژنترپنسزكوئي

  اند.موفق عمل نموده Aبيزابولول اكسيد  -آلفا

  

  
  (الف) - 2شكل شماره 
  

  
  (ب) - 2شكل شماره 
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  (ج)

 دار شناسايي شده اسانس گياه هاي اكسيژنترپنسزكوئي - دار جهاي اكسيژنترپنمونو - هاي هيدروكربني بترپنمونو - مقايسه الف -2 شكل شماره

imperialis F. هاي به روشHD  وSPME-HS  
  

  بحث
 ين تحقيق اسانس اندام هوايي گياه لاله واژگونا در

(F. imperialis)  مورد تجزيه شيميايي قرار گرفت و از نظر
اجزا، تركيب درصد آنها و همچنين ساختار هر جزء بررسي 

هاي تقطير هاي گياهي از روشاسانسد. به منظور استخراج ش
با آب و ميكرو استخراج فاز جامد فضاي فوقاني استفاده شد. 

هاي اخير هايي است كه در سالميكرو استخراج از جمله روش
هاي اسانسي به كار رفته و از فراوان به منظور استخراج روغن

هاي آن ميكرو استخراج با فاز جامد در ترين روشمعروف
باشد. مزيت اين روش توانايي استخراج اجزا وقاني ميفضاي ف

از نمونه با مقادير بسيار كم و تزريق و شناسايي به كمك 
بوده، همچنين يك روش استخراج سريع و  GC-MSدستگاه 

هاي گياهي نسبت به روش نقطير با آب ساده براي اسانس
ها ترپند گياه مذكور از سزكوئيش. مشخص ]13، 14[است 
ر بوده كه اين مطلب هم در تجزيه اسانس حاصل از تغني

تقطير با آب و هم در تجزيه اسانس گياه به روش استخراج از 
مشاهده  GC-MSفضاي فوقاني فاز جامد كوپل شده با تكنيك 

شود. در تجزيه شيميايي اسانس حاصل از اندام هوايي گياه مي
F. imperialis  ،سايي تركيب شنا 24با تكنيك تقطير با آب

  Aبيزابولول اكسيد - شد كه تركيبات اصلي اسانس شامل آلفا
  -)، ترانس%8/11)، كامازولن (%86/12( )، كامفور2/28%(

  

-3-)، دلتا3/10%( Aبيزابولون اكسيد  - )، آلفا%9/10توجون (
باشند كه در كل ) مي%65/5پينن ( -) و آلفا%9/6كارن (

هوايي گياه را تشكيل دست آمده از اندام ه از اسانس ب 61/86%
از تركيبات شناسايي شده را مونوترپن %82/53دهند. حدود مي

شامل مونوترپن  %27/26دهند كه از اين ميزان، ها تشكيل مي
باشد. هاي هيدروكربني ميمونوترپن %55/27دار و هاي اكسيژن

شوند كه ها شامل ميترپنرا سزكويي %28/39كه تنها  در حالي
باشند. همچنين در دار ميهاي اكسيژنترپنوييمحتوي سزك

 .Fتجزيه شيميايي اسانس حاصل از اندام هوايي گياه 

imperialis  با تكنيكHS-SPME ،21  تركيب شناسايي شد
  Aبيزابولول اكسيد -كه تركيبات اصلي اسانس شامل آلفا

توجون -)، ترانس%3/18)، كامازولن (%54/9( )، كامفور2/35%(
كارن -3- )، دلتا8/11%( Aبيزابولون اكسيد  -آلفا)، 89/7%(
از  %93/94باشند كه در كل ) مي%7/5پينن (-) و آلفا5/6%(

دهند. دست آمده از اندام هوايي گياه را تشكيل ميه اسانس ب
ها از تركيبات شناسايي شده را مونوترپن %71/51حدود 

هاي شامل مونوترپن %79/18دهند كه از اين ميزان، تشكيل مي
باشد. در هاي هيدروكربني ميمونوترپن %92/32دار و اكسيژن
شوند كه ها شامل ميترپنرا سزكويي %59/47كه تنها  حالي

باشند. از اين دو تجربه دار ميهاي اكسيژنترپنمحتوي سزكويي
، كامفور،  Aبيزابولول اكسيد - توان دريافت كه آلفامي
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- 3- ، دلتاAبيزابولون اكسيد  -توجون، آلفا - كامازولن، ترانس
پينن از تركيبات اصلي و مشخصه اسانس گياه مي-كارن و آلفا
بيزابولول ماده اي ست كه اثرات ضد التهابي و  - باشند. آلفا

بخش و غير آلرژيك دارد. اين ماده اثرات مخرب اشعه التيام
دهد و با اعمال ويژگي ضد التهابي و ماورابنفش را كاهش مي

-دهد. آلفاداني كارايي ضدآفتاب را افزايش مياكسيآنتي
بيزابولول در اسانس اندام هوايي لاله واژگون درصد قابل 
توجهي را به خود اختصاص داده است و به اين ترتيب اسانس 

تواند بسيار مؤثر و مفيد واقع شود. مي F. imperialisگونه 
جزء  ترپنوئيدها قرار دارند وها در دسته سزكوئيبيزابولون

هاي بسياري از گياهان از جمله ليمو و پونه اصلي اسانس
توانند به عنوان باشند. مشتقات مختلف آن ميكوهي مي

بيزابولون  -فرومون، در حشراتي نظير مگس ميوه عمل كنند. بتا
بوي بالزاميك دارد و در اروپا به عنوان چاشني غذا استفاده مي

اي است اكسيژن دار دوحلقه. كامفور يك مونوترپن ]15[شود 
پاتوژن و كننده و به عنوان يك تركيب آنتيكه قوياً ضدعفوني

مخصوصاً به عنوان دافع قارچ، باكتري و حشرات شهرت يافته 
دهنده . همچنين به عنوان مسكن اعصاب، كاهش]16[است 

و محرك مراكز عصبي و تنفسي شناخته  ]17[دماي بدن و تب 
ترين ها كه از شناخته شدهر كلي، پيننطوه . ب]18[شده است 

ها اي دارند. از اين تركيبها هستند، اهميت تجاري ويژهترپن
ها، رنگ، روغن جلا، كنندهها، پاكها، كرمدر ساختن صابون

ها، كشكننده، حشرهلاك، چسب، كاغذ، داروهاي ضدعفوني
ها در شود. همچنين پيننها استفاده ميها و حلالكشآفت

هاي ترپنوئيدي ديگر مانند ترپينولين، ترپينن هيدرات، تركيب
 - گيرند. آلفاكامفور، كامفن و اوسيمن مورد استفاده قرار مي

پينن يك تركيب آلي و يكي از دو ايزومر پينن است و 
باشد. يك آلكن است و از يك حلقه چهار مونوترپنوئيد مي

بسياري از  هايپينن در روغن - عضوي تشكيل شده است. آلفا
شود. گياهان بويژه كاج و همچنين در اسانس رزماري يافت مي

گردان و چپ گردان) در طبيعت  پينن (راست- هر دو گونه آلفا
هاي شناخته شده است. مخلوط راسميك آن در برخي از روغن

اسانسي مانند روغن اسانس اكاليپتوس شناسايي شده است 
در  3 و 1جداول شماره  و 1. همانطور كه از شكل شماره ]19[

هاي توجن اسانس اندام -آيد، ميزان آلفادست ميه اين تحقيق ب
هوايي بسيار كم است. اين تركيب بسيار سمي است و مقدار 

گيرد هاي گياهي كه مورد مصرف دارويي قرار ميآن در اسانس
آور بوده و باشد. در غير اين صورت، تشنج %2/0بايد كمتر از 
دنبال دارد. بنابراين جهت مصرف آن در درمان ه بخطر مرگ را 

سردرد، ميگرن و مخصوصاً در استعمال داخلي حتماً بايد به 
]. در مقايسه 20[ميزان اين تركيب در اسانس گياه توجه نمود 

، HS-SPMEو  HDهاي وسيله تكنيكتجزيه اسانس گياه ب
تكنيك ميكرو استخراج فاز جامد در فضاي فوقاني از نظر 

جويي در مصرف آب زان زمان مورد نياز و هچنين صرفهمي
د، شوتري استفاده ميباشد و چون از دماي پايينتر ميمناسب

احتمال تجزيه و تغيير ماهيت دادن اسانس در اين روش بسيار 
پيداست  4و  2تر است. همانطور كه از جداول شماره پايين

نيز  هاهاي اسانسترپنبراي سزكوئي HS-SPMEتكنيك 
دست آمده از ه . نتايج ب]21[رسد نظر ميه تري بروش مناسب

 .Fميكرو استخراج با فاز جامد در فضاي فوقاني گياه 

imperialis دهنده اين است كه در مقايسه با روش تقطير نشان
با آب، اين روش توانايي بيشتري براي استخراج تركيبات 

در  PDMSتر را داشته و دليل عمده آن استفاده از فيبر سنگين
هاي با وزن هاي قطبي و ترپنالكلباشد زيرا اين روش مي

در مطالعه انجام گرفته توسط . ]22[ كندمولكولي كم را جذب نمي
Rahman et al. )2002 بر روي گياه لاله واژگون ((Fritillaria 

imperialis L.)هاي به نام يدي جديد، دو آلكالوئيد استروئ
از عصاره  (Forticine)و فرتيسين  (Impericine)ايمپريسين 

گياه مذكور استخراج شدند و اين دو باز استروئيدي فعاليت 
. در ]23[ كنندگي آنزيم كولين استراز را از خود نشان دادندمهار

) تأثير عصاره Zarei et al. )2017پژوهش انجام يافته توسط 
 (.Fritillaria imperialis L)استخراج شده از لاله واژگون 

هاي هاي سرطاني بافت كبد، پستان و سلولبر روي سلول
فيبروبلاست مورد بررسي قرار گرفت. نتايج نشان دادند كه در 

هاي سرطاني بافت اثر تزريق عصاره گياه مذكور بر روي سلول
هاي اي فيبروبلاست، ديواره سلولهكبد و پستان و سلول

هاي سرطاني كاهش يافته است تخريب و ميزان سلولسرطاني 
هايي كه تحت و همچنين مرگ سلولي در ديواره سلولي سلول
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اند، مشاهده شد. تأثير درمان با عصاره گياه مذكور قرار گرفته
و علاوه بر اين، تأثير عصاره اتانولي بيش از عصاره آبي بود 

هاي فيبروبلاست نسبت به سلولتأثير عصاره گياه روي سلول
 .Badfar-Chaleshtori et al .]24[هاي سرطاني كمتر بود 

را در  هاي لاله واژگون) تنوع ژنتيكي را در جمعيت2012(
 RAPDو  AFLP ،ISSRهاي ناحيه زاگرس ايران با شاخص

 AFLPمورد مطالعه قرار دادند. نتايج نشان دادند كه شاخص 
بهترين گزينه براي ارزيابي تنوع ژنتيكي و دستيابي به تفاوت

از  Fritillaria imperialisهاي گونههاي موجود در جمعيت
در پژوهشي  ]25[باشد هفت ناحيه جغرافيايي زاگرس ايران مي

له واژگون انجام ) روي لاKoohgard et al. )2012كه توسط 
هاي ژني چند شكل بين شد، ميانگين درصد همرديف (الل)

برآورد شد كه نشان 65/87هاي لاله واژگون حدود جمعيت
هاي لاله واژگون است دهنده تنوع ژنتيكي بالا بين جمعيت

]26[ .Yamagishi et al. )2010 در بررسي روي (
Fritillaria camschatcensis  كه تمايز نيز نشان دادند

ژنتيكي بالايي بين سه جمعيت مورد بررسي وجود دارد و افراد 
هاي جداگانه و خاص جمعيتي متعلق به هر جمعيت در گروه

  .Znini et al. در مطالعه انجام گرفته توسط]27[قرار دارند 
هاي با روش Salvia aucheriبر روي اسانس گياه  )2014(

فوقاني و تقطير با آّب، نتايج ميكرو استخراج فاز جامد فضاي 
نشان دادند كه روش تقطير با آب تعداد تركيب بيشتري را از 

 .]28[كند كه با پژوهش حاضر همسو است گياه استخراج مي
در جديدترين مطالعه انجام گرفته توسط آبرومند و همكارانش 

به  A. absinthium) بر روي استخراج اسانس گياه 1389(
نتايج نشان داد كه استخراج با روش تقطير  هاي متفاوت،روش

برداشت نتايج مشابهي را در HS-SPMEو  (HD)با بخار آب 
. در ]29[كه با نتايج تحقيق حاضر همخواني و مطابقت دارد 

) بر 1390عمل آمده توسط فيروزي و همكاران (ه بررسي ب
هاي استخراج جذبي از با روش T. sonboliiروي اسانس گياه 

قاني و تقطير با آّب، نتايج نشان دادند كه روش تقطير فضاي فو
كند كه با با آب تعداد تركيب بيشتري را از گياه استخراج مي

پژوهش حاضر همسو است. اين تركيبات به لحاظ تعداد، نوع 
   و مقدار مواد متفاوت از تركيبات استخراج شده به روش

HS-SPME درصد اسانس گياه كه  81طوري كه ه باشند بمي
هاي آلفا استخراج شده، حاوي مونوترپنHS-SPME با روش 

و بتا پينن است. در صورتي كه بيشتر از نصف اسانس استخراج 
هاي ترپنشده با روش تقطير با آب در دماي بالا، سزكوئي

. در گزارش ]30[الكلي مانند آلفا كادينول و گلوبولول است 
هاي ) پيرامون ساختار روغن1392كاران (طهماسبي و هم

  .Sclerorhacis platyrachis Boissاسانسي دو گونه
و  HDتحقيقات نشان داده است كه در هر دو روش استخراج (

HS-SPMEهاي ها از نوع مونوترپن)، تركيبات غالب اسانس
دار هستند، ولي مقدار مونوترپنهيدروكربني و مونو اكسيژن

ي در روش ميكرو استخراج فاز جامد فضاي هاي هيدروكربن
دار در روش تقطير هاي اكسيژنفوقاني بيشتر و مقدار مونوترپن

دست آمده با تحقيق ه با آب خيلي بيشتر است كه نتايج ب
  . ]31[حاضر همخواني و مطابقت دارد 

  

  گيرينتيجه
اي ذكر شده با روش نتايج پژوهش حاضر در شرايط تجزيه

HS-SPME دهد كه اين روش در مقايسه با روش نشان مي
دليل كاربرد و ه موفق عمل نموده و ب (HD)تقطير با بخار آب 

هاي كم) بسيار هدف (سرعت بالاي آناليز و حجم نمونه
وسيله بررسي اجزاي مواد مؤثره گياه ب ارزشمند است. در مورد

شي از بررسي تاكنون گزار HS-SPMEو  HDهاي روش
هاي ديگر در منابع علمي ارائه وسيله روشن گياه بتركيبات اي

-HSدهد كه روش نشده است و نتايج مطالعه اخير نشان مي

SPME دليل عدم نياز به حلال، سادگي، ه بندي، بدر يك جمع
نياز به مقدار بسيار كم نمونه، هزينه كمتر، سازگاري با محيط 

ترين زمان استخراج بسيار مفيد و حائز اهميت زيست و كوتاه
است و نظر به وجود برخي تركيبات ارزشمند در اسانس گياه، 

همچنين خاصيت آنتيو اثرات ضد ميكروبي و ضد قارچي 
تواند هاي پژوهشي ميعنوان ساير گزينهه اكسيداني اسانس ب

  مورد بررسي قرار گيرد.
  
 

  

  و قدرداني تشكر
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Abstract 
 

Background: Fritillaria imperialis is an endangered species with pharmaceutical alkaloids that 
can be effective in reducing blood pressure and reducing cardiac palpitations.   
Objective: Comparison of head space solid phase microextraction (HS-SPME) and hydro-
distillation (HD) techniques in determination of essential oils in Fritillaria imperialis 
Methods: Quality and quantity determination of components of extracted essential oils from 
aerial parts of Fritillaria imperialis by Head space-Solid phase microextraction (HS-SPME) and 
hydro-distillation (HD) techniques using Gas Chromatography-Mass Spctroscopy (GC-MS) 
method.  
Results: 24 components (86.61%) were identified in the oil was isolated by hydrodistillation. The 
major components of oil of F.imperialis were α-Bisabolol oxide A (28.2%), Camphor (12.86%), 
Chamazulene (11.8%), Trans-Thujone (10.9%), α-Bisabolone oxide A (10.3%), δ-3-Carene (6.9%) 
and α-Pinene (5.65%). 21 components (94.93%) were characterized in the oil which was obtained 
by Head space-solid phase microextraction (HS-SPME). The major components of the oil were α-
Bisabolol oxide A (35.2%), Camphor (9.54%), Chamazulene (18.3%), Trans-Thujone (7.89%), α-
Bisabolone oxide A (11.8%), δ-3-Carene (6.5%) and α-Pinene (5.7%).   
Conclusion: In both methods (HD & HS-SPME), oxygenated sesquiterpenes were the main 
components of the oil, whereas hydrocarbon sesquiterpens were trace. 
 
Keywords: Fritillaria imperialis, GC-MS, Head space solid phase microextraction (HS-SPME), 
Hydrodistillation (HD) 
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