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五味子挥发油与其他功能成分结合提取新方法

崔景宜, 赵树欣, 宋金隆, 郭淑文

(教育部工业微生物重点实验室, 天津科技大学生物工程学院, 天津 300457)

摘 要: 建立了五味子挥发油与其他功能成分相结合的提取方法。五味子先经水蒸气蒸馏法提取挥发油,

收集挥发油, 将水提液与提油后的原料进行分离。对提油后的原料进行其它功能成分的再次提取: 采用超声

波醇提法, 95%乙醇为溶剂, 每次 30m in, 共 2次, 抽滤, 合并醇提液。将水提液与醇提液分别浓缩, 用高效

液相色谱法测定。建立了同时测定五味子中五味子醇甲、五味子甲素的反相高效液相色谱 ( RP- H PLC ) 方

法。色谱条件: 色谱柱为 Ag ilentTC - C18柱 ( 5 m, 250mm 4 6mm ), 流动相为甲醇 -水 ( 75  25, v / v),

紫外检测波长 226nm, 柱温 30! , 流速 0 7mL /m in。检测结果表明与未提油, 直接醇提功能成分的五味子浓

缩液比较, 提取挥发油后五味子醇甲、甲素等功能成分的含量均未有损失。本法提高了原料的利用率, 具有

环保、节约资源等优点。
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New method for extracting schisandra essential oil

combined w ith other functional components
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Abstrac t: A me thod for ex tracting Sch isandra essentia l o il com b ined w ith o ther functiona l com ponen ts was established.

F irst, the fru it o f Schisandra ch inensis w as extrac ted fo r the essential o il by steam d istilla tion. Second, the wa ter ex

tract was separa ted from the raw m ater ials. Second tim e extrac tion w as pe rform ed to obta in other functional com ponents

by u ltrasonicm ethod, 95% e thano lw as used as so lvent, 30m in /tim es, ex tracting tw ice, leach ing and then com bin ing

a ll a lcoho l ex trac ts. The w ater extract and a lcoho l ex trac t were concentrated separate ly and then tested byH PLC m eth

od. A RP- HPLC m ethod for the sim ultaneous de term ination o f schizandro lA and schisandrin A w as estab lished. The

detection w as by Ag ilent TC- C18 co lumn ( 5 m, 250mm 4 6mm ) w ith m ethano l- H2 O ( 75  25, v / v) as the

m ob ile phase, at 226nm wave leng th, co lumn tem pera ture 30! w ith the flow rate o fm o lo ile phase at 0 7mL /m in. The

resu lts showed that there w as no difference on the m a in components of sch izandro l A and sch isandr in w hen compared

w ith the m ethod of keeping the essentia l o il and direc tly ex tracted by u ltrason ic e thano lm ethod. The usage va lue o f raw

m ater ia ls w as improved and the new m ethod is env ironm enta l fr iend ly and na ture resource saving.
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五味子 [ schisandra ch inensis ( tarcz. ) bal.l ]

又称北五味子, 具有益气、滋肾、敛肺、涩精、

生津、止渴、益智、安神等功效, 是生产健脑安

神、调节神经药品及保健品的首选常用中药材,

在国内外一直被用作滋补强壮药和收敛镇咳药。

北五味子除药用外, 还可加工果酒和果汁饮料。

现代研究证明, 五味子生物活性成分主要是

木脂素和挥发油等。木脂素是北五味子的主要生

理活性物质, 经检测含有五味子素、五味子甲

素、五味子丙素、二鲸愈疮木脂素、五味子酯

甲、五味子醇甲、五味子酯戊、五味子酚等。木

脂素除了具有保肝降酶作用外, 还具有抗癌、抗

艾滋病毒 (H IV )、拮抗血小板活化因子 ( PAF)

和抑制醛糖还原酶等多种活性, 其药用、保健品

用、化妆品用价值很高。

五味子醇甲, 甲素等功能成分提取研究主要

采用水提、乙醇回流提取和渗漉提取法等。这些

方法提取时间长、活性成分提取率低; 超声波提

取法具有操作简便、快速、提取效率高; RP -

H PLC分析方法准确, 灵敏度高, 重现性好, 可

用于五味子有效成分的分析。故本实验采用上述

方法提取、分析五味子功能成分。

此外, 五味子挥发油中含大量倍半萜烯成

分, 其中乙酸龙脑酯有显著的抑制番泻叶所致小

鼠腹泻、冰醋酸所致小鼠疼痛和离体家兔小肠平

滑肌运动的作用; 柠檬烯对多种肿瘤具有预防和

治疗作用, 是一种被发现具有抗癌特性的天然化

合物; 蒎烯具有抗氧化、抗衰老的作用。可见挥

发油成分是五味子的重要部分, 有着重要的具有

潜在的研究意义。

目前, 五味子功效成分提取的相关文献报道

中主要有五味子挥发油的提取及五味子木质素等

功效成分的提取。而五味子挥发油与木质素等功

效成分相结合的提取方法未见报道。本文采用了

先水蒸气蒸馏法提取挥发油, 再对提油后的材料

进行超声波醇提, 对五味子木质素等功能成分进

行进一步的提取的方法。运用 H PLC检测, 以五

味子醇甲和甲素的含量为检测指标, 对上述方法

中提取的功能成分与五味子未提油直接超声波醇

提所得的功能成分进行比较, 考察五味子挥发油

与其他功能成分结合提取方法的可行性。

1 实验部分

1 1 材料与仪器

1 1 1 材料

五味子, 五味子醇甲、五味子甲素标品 (购

于天津科瑞杰生物技术开发有限公司 ), 甲醇,

乙醇, 纯净水, 无水硫酸钠。

1 1 2 仪器

SS- 230A型粉碎机, KQ3200DE超声波清洗

机, 德国海德尔夫 LABOROTA 4000旋转蒸发仪,

岛津 2401型紫外分光光度计, 安捷伦 1100 - A

液相色谱仪, 安捷伦 TC - C18色谱柱 ( 5 m,

250mm 4 6mm ), 挥发油提取器。

1 2 方法

1 2 1 五味子醇甲和甲素紫外最大吸收波长的测

定

1 2 1 1 制作母液 精密称取五味子醇甲标准

品, 五味子甲素标准品各 5m g于烧杯, 分别加入

5mL甲醇溶解, 配制成浓度为 1m g /mL的醇甲和

甲素母液, 放入冰箱 4! 保存备用。

1 2 1 2 配制样品 分别以乙醇和甲醇为溶剂,

配制醇甲、甲素以及二者混合样品溶液, 浓度均

为 0 01mg /mL。

1 2 1 3 用 2401型紫外分光光度计分别测定以

上醇甲、甲素标品以及二者混合标品的紫外最大

吸收波长
[ 1]
。

1 2 2 色谱条件

反相高效液相色谱 ( RP- H PLC)方法: 色谱柱

为 Ag ilentTC- C18柱 ( 5 m, 250mm 4 6mm ), 流

动相为甲醇 -水 ( 75  25, v /v) , 进样溶剂为甲醇

(色谱纯 ) ,紫外检测波长 226nm ( 2 1结果所得 ) ,

柱温 30! , 流速 0 7m L /m in。

1 2 3 五味子醇甲和甲素标准曲线测定

把五味子醇甲和甲素浓度为 1m g /mL的母液

用甲醇分别配制成浓度为 0 008、 0 016、 0 04、

0 08、0 12、 0 2m g /mL 梯度浓度的标准溶液。

依 2 2法测定, 以峰面积值为纵坐标, 以浓度为

横坐标, 绘制标准曲线, 得线性回归方程: 五味

子醇甲 y = 316249x + 1017 2, 在 0 008 ~ 0 2

m g /mL范围内 ( r2= 0 9966) 线性关系良好; 五

味子甲素 y = 263577x - 869 27, 在 0 008 ~
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0 2mg /mL范围内 ( r2= 0 9967) 线性关系良好。

1 2 4 超声波醇提法提取功能成分

将一定量五味子用水洗净, 放入电热干燥箱

60! 烘干至恒重。用粉碎机将五味子粉碎。取一

定量五味子粉末于烧杯中, 按料液比 1  15加入

95%乙醇, 40KH Z, 120w, 初始温度 20! , 超声

波振荡提取 2次, 每次 30m in, 合并滤液, 旋转

蒸发至少量后放入电热干燥箱烘至浸膏状, 加入

适量 70%乙醇配制成浓缩液 1。

1 2 5 水蒸气蒸馏法
[ 2 ]
提取挥发油

称取一定量样品五味子粉末于烧杯中, 按料

液比 1  15加入蒸馏水, 浸泡 24h后按照水蒸气

蒸馏法 (药典附录 XD挥发油测定法 ) 蒸馏 5h,

静置 1h。读取挥发油量。所得挥发油加入无水硫

酸钠干燥。 5000r /m in离心, 倒出上清液, 倒入

少量乙醚洗涤离心管
[ 3]

, 洗涤液与上清液合并,

放入通风橱使乙醚挥发。

1 2 6 挥发油提取与五味子功能成分提取结合实验

( 1) 按 1 2 5中水蒸气蒸馏法提取挥发油。

提取后把全部水溶液离心, 倒出上清液, 上清液

旋转蒸发至少量后放入电热干燥箱烘成浸膏状,

待浸膏冷却后加入适量 70%乙醇制成浓缩液 2;

( 2) 提油后的原料中以料液比 1  15加入

95%乙醇超声波提取两次, 合并滤液, 旋转蒸发

至少量, 放入电热干燥箱烘干至浸膏状, 待浸膏

冷却后加入适量 70%乙醇制成浓缩液 3;

( 3) 分别将浓缩液 1、 2、 3用甲醇稀释 20

倍, RP- H PLC测定醇甲和甲素的峰面积值。再

将峰面积值分别代入醇甲和甲素的标准曲线方程

计算醇甲和甲素的含量。

2 结果与分析

2 1 紫外最大吸收波长及进样溶剂的确定

相关文献报道中运用醇提法对五味子功能成

分进行提取, 其溶剂多采用甲醇
[ 4]
。作者考虑到

实际生产中, 五味子药效成分提取后的加工方

便, 食用安全, 故采用乙醇为溶剂提取
[ 5]
。经实

验验证 95% 乙醇提取效果为最佳。一般说来

H PLC检测进样溶剂应与提取溶剂相同。但考虑

到多数文献均采用甲醇作为进样溶剂, 实验考查

了醇甲、甲素在乙醇及甲醇中的最大吸收波长,

从而选取最佳进样溶剂及最大吸收波长。

由表 1中数据可知, 以乙醇为溶剂时醇甲和

甲素在混合标品中的紫外最大吸收峰发生较大飘

移, 如图 1所示。而以甲醇为溶剂时二者在混合

标品中的紫外最大吸收峰相近,如图 2所示。醇甲

标品的紫外最大吸收波长为 226 10nm,甲素紫外

最大吸收波长为 225 70nm, 故取 226nm为紫外检

测波长, 甲醇为 RP- H PLC检测的进样溶剂。

表 1 醇甲和甲素紫外最大吸收波长

甲醇 乙醇

醇甲 226 10nm 225 90nm

甲素 225 70nm 216 75nm

混合标 醇甲 227 30nm 248 00nm

准溶液 甲素 227 30nm 216 75nm

1 醇甲 2 甲素 3 混合标品

图 1 乙醇中最大吸收波长

4 醇甲 5 甲素 6 混合标品

图 2 甲醇中最大吸收波长



108

2 2 结合提取与单一提取的结果比较

按照 1 2 2中的色谱条件分别对 1 2 4中超

声波提取功能成分的醇提浓缩液 1; 1 2 6中水蒸

气蒸馏法提取挥发油所得水提液浓缩液 2; 提油

后的原料再次超声波法提取所得醇提浓缩液 3进

行 RP- H PLC检测, 如图 3、4、5所示。图 6为

五味子醇甲、甲素的混标色谱图。测定的醇甲及

甲素含量, 结果见表 2。

从表中数据可以看出提油与未提油所得功能

性成分含量相差不大, 由此可知水蒸气蒸馏法提

取挥发油不会对五味子醇甲和甲素等功能成份造

成损失。故可以采取挥发油提取和五味子功能成

份提取相结合的方法来提高原料的利用率, 即先

提取五味子挥发油再提取其他功能成分。

表 2 醇甲和甲素峰面积及含量

醇甲 甲素

峰面积值
含量

( mg /g粉末 )
峰面积值

含量

(m g /g粉末 )

浓缩液 2 17595 6 1 0484 4335 1 0 3949

浓缩液 3 8757 4 0 5245 4571 9 0 4424

总和 26353 1 5729 8907 0 8373

浓缩液 1 25248 1 1 5324 11114 7 0 9093

图 3 五味子浓缩液 1HPLC色谱图

图 4 五味子浓缩液 2HPLC色谱图
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图 5 五味子浓缩液 3HPLC色谱图

图 6 五味子醇甲、甲素混标 HPLC色谱图

3 小结与讨论

( 1) 实验中考察了乙醇浸泡法、乙醇回流

法、索氏提取法和超声波提取法四种提取方

法
[ 6]
。其中乙醇浸泡法提取效果不佳, 时间长,

有效成分提取量少。乙醇回流法、索氏提取法和

超声波提取法的提取效果相差不大, 但乙醇回流

法和索氏提取法消耗时间较长, 溶剂用量也较

大, 而超声波提取法耗时短, 溶剂用量适中, 仪

器设备简便易操作, 提取效率较高, 所以选择超

声波醇提法为醇甲和甲素的提取方法;

( 2) 实验中考察了水蒸气蒸馏法、水超声波

-乙醚萃取法、乙醚超声波法、乙醚微波萃取

法
[ 7 ]
四种提油方法, 其中水蒸汽蒸馏法所得挥发

油虽总量较少但澄清纯净, 呈透明的黄色。由其

他三种方法所得挥发油分层有沉淀, 为混合

物
[ 8 ]
。故选择水蒸汽蒸馏法为挥发油的最佳提取

方法;

( 3) 五味子挥发油与木质素等功能成分相结

合的提取方法是一种综合优化, 节约资源, 降低

成本, 为后期产品制作提升利润空间和开发价值

的新型方法。

(下转第 70页 )
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与包合前挥发油的气相色谱图进行比较, 其

主要成分、出峰时间及主要成分的百分含量均无

明显差异, 说明在包合过程中, 挥发油主要成分

几乎没有发生变化, 依然保持了包合前的品质。

3 结论

( 1) -环糊精包合薰衣草挥发油的最优工

艺条件为: - 环糊精与挥发油的比例为 6  1,

包合时间为 2h, 包合温度为 40! ;

( 2) -环糊精与挥发油的比例、包合时间

的水平变化对实验结果有显著影响, 包合温度的

水平变化对实验结果没有显著影响;

( 3) 通过气相色谱检测, 包合前后挥发油化

学组成基本不变。
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