
2. 4 优选提取工艺验证 按处方比例称取药材62. 5 g , 共 3

份。用优选提取工艺提取, 分别干燥, 测定淫羊藿苷的量, 3

批药材淫羊藿苷的量分别为1. 57、1 . 61、1 . 55 mg g - 1。

2. 5 与传统回流提取方法的比较 取相同量的药材共 6

份,每份62 . 5 g ,分别按上述优化研究优选的逆流动态提取

的工艺参数和乙醇回流提取工艺参数进行提取, 每种提取方

法同时进行 3 次( n= 3) ,试验结果进行对比, 见表 4。

表 4 不同提取方法比较( n= 3)

T ab 4 Compar ison o f the met hods of afferent ex traction( n

= 3)

项目 乙醇回流提取 逆流动态提取

药材用量/ k g 5 5

溶媒用量/倍量 20 8

提取温度/ > 60 45

淫羊藿苷的量/ mg g- 1 1. 18 1. 67

淫羊藿苷转移率 54. 7% 77. 4%

3 讨论

从上述与传统回流提取方法比较可以看出, 采用逆流动

态提取方法其药效成分转移率提高了 41 . 5% , 同时, 溶媒用

量和提取温度大幅度降低, 节约溶媒成本, 避免热敏性药效

成分流失,降低浓缩能耗。

逆流动态提取工艺具有活性成分提取率高, 溶媒用量

少,低温提取的特点, 本研究建立了心脉通胶囊逆流动态提

取优化工艺,并通过逆流动态提取工艺与传统回流提取工艺

的比较研究,为心脉通胶囊提取工艺的研究提供参考, 也为

本技术在中药研发与生产过程的广泛应用提供了理论和应

用基础。
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月见草全草挥发油成分的气相色谱-质

谱联用分析

卢金清,许家琦,何冬黎, 阮小云,王琴 (湖北中医药

大学,湖北 武汉 430065 )

[摘要] 目的:分析柳叶菜科月见草属植物月见草挥发油的

化学成分。方法:用水蒸气蒸馏法提取月见草全草挥发油,

并用气相色谱-质谱联用( GC-M S)法对挥发油成分进行分

析。结果:共分离了 30 个峰,确认了其中 22 个化合物, 其中

含量最多的是去氢香薷酮( 89. 02% )。结论: 首次采用气相

色谱-质谱联用法分析月见草全草挥发油的化学成分, 为月

见草的进一步研究及开发利用提供了科学依据。

[关键词] 月见草; 挥发油; 化学成分; 气相色谱-质谱联用

分析
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月见草为柳叶菜科月见草属多年生植物, 原产北美洲,

是印地安人常用的一种民间草药[ 1]。中医以其根入药, 具

有祛风湿、强筋骨的功效 , 主治风寒湿痹、筋骨酸软等症。

17 世纪作为花卉传入欧洲, 用于外伤、镇痛、止咳, 成为 王

室御药 。月见草是具有多方面用途的药用植物, 种子油可

食用; 花含菜香油可制浸膏 ;茎皮可制人造纤维 ;根是解热、

消炎的良药 ;种子和根可酿酒; 茎和叶有清热解毒, 镇痛功

效[2 ]。目前对月见草的研究主要围绕其脂肪油, 而对月见

草全草挥发油成分的分析未见报道。本文采用气相色谱-

质谱联用( GC-MS)法, 首次对月见草全草挥发油的化学成

分进行分析 ,为月见草的进一步研究及开发利用提供了科

学依据。

1 材料

Ag ilent 6890/ 5973 型气相色谱-质谱联用仪 (美国安捷

伦公司)。标准谱库为 NIST 系列谱库; 试剂均为分析纯。

月见草于 2010 年 7 月采自江西庐山, 经湖北中医药大学药

学院中药鉴定教研室陈科力教授鉴定为柳叶菜科月见草属

植物月见草 Oenothera biennis L. 的全草。

2 方法与结果

2. 1 挥发油提取 取月见草 500 g, 剪碎, 加 9 倍量的水,按

中国药典 2010 版附录 D 挥发油测定法提取挥发油, 连续

提取 12 h,得油状物1. 8 mL, 约1 . 64 g。精密称取 0. 062 5 g

加乙醚定容于 1 mL 量瓶中, 作为供试品溶液。

2. 2 GC-MS 分析取供试品溶液 1 L ,进行 GC-MS 分析。

色谱条件:色谱柱: HP-FFAP( 30 m 0 . 25 mm, 0 . 25 m) 石

英毛细管柱;程序升温: 60 , 以 3 min- 1升温至 220 。

进样温度: 250 ,载气: He, 流速: 1 mL min- 1 , 分流比 20

1 ;溶剂延时: 3 m in。接口温度: 280 。质谱条件: 离子源:

EI 源,电子能量: 70 eV; 离子源温度: 230 ; 四极杆温度:

150 ;倍增管电压: 1. 2 kV ;质量范围: 35~ 550 m/ z。

2. 3 结果 共分离出 30 个组分, 经 NIST 谱库检索,共鉴定

了其中 22 个化合物。总离子流图见图 1。

图 1 月见草全草挥发油总离子流图

Fig 1 T otal ion of volat ile oil f rom th e Herbs of Oenother a bienni s

采用 GC-MS 联用仪分析月见草挥发油的化学成分, 经

化学工作站数据处理系统及用面积归一化法从其总离子流

图中计算各组分的相对百分含量, 按各峰的质谱图经 NIST

谱库检索,并按各峰的质谱裂片图与文献资料核对, 确定了

其中的 22 个组分, 占挥发油总量的98 . 44% , 结果见表 1。

3 讨论

本文首次对月见草全草挥发油的化学成分进行了分析,
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结果表明,月见草挥发油中包括醛、酮、倍半萜及不饱和脂肪

酸等化学成分。其中去氢香薷酮的含量最大, 约为 89 . 02%。

其余含量较高的成分有石竹烯 ( 1 . 6% )、安息香醛( 0 . 93% )。

有研究报道, 去氢香薷酮有芳香祛风的作用。结合 GC- MS

分析结果,去氢香薷酮在月见草全草中含量极高, 由此可推

断去氢香薷酮可能是月见草祛风湿的主要物质基础; 去氢香

薷酮还具有很强的体外杀菌活性, 可以抑制金黄色葡萄球

菌、大肠杆菌及真菌的生长。

表 1 月见草全草挥发油化学成分及相对含量

Tab 1 Chemica l constituents and t heir relativ e contents of v olatile o il from t he H erbs of Oenothera biennis

峰号 保留时间/ min 化合物中文名称 化合物英文名称 化学式 百分含量/ %

1 12 异喇叭烯 ( - )- Is oledene C15H24 0. 07

2 12. 88 -波旁烯 -B ourbonene C15H24 0. 40

3 13. 51 安息香醛 B enzaldehyde C7H 6O 0. 93
4 14. 7 10, 10-二甲 基- 2, 6-双 ( 亚 甲基 )-二环

[ 7. 2. 0]十一烷

B icyclo[ 7. 2. 0] undecan e, 10, 10-dimeth y-l

2, 6- bis( methylene)-, [ 1S-( 1R* , 9S* ) ]-

C15H24 0. 05

5 15. 29 -库毕烯 -Cubeb ene C15H24 0. 03

6 15. 5 石竹烯 Caryophyllene C15H24 1. 60

7 16. 04 松油烯-4-醇 T er pinen e- 4-ol C10H18O 0. 07

8 17. 07 ( Z, Z)- -金合欢烯 ( Z, Z)- -F arn esene C15H24 0. 04

9 17. 55 香薷酮 E lsholt z ia ketone C10H14O 2 0. 20

10 17. 95 -律草烯 - Caryophyl len e C15H24 0. 19

11 19. 44 -松油醇 - Terpineol C10H18O 0. 08

12 20. 51 -香柑汕烯 - Bergamotene C15H24 0. 04

13 23. 18 2- ( 4-甲基- 2-呋喃基)- 2-环戊烯-1-酮 2-Cyclopenten-1- on e, 2-( 4-methy-l 2-furyl)- C10H10O 2 0. 21

14 25. 62 去氢香薷酮 Dehydroelsholt zia ketone C10H12O 2 89. 02

15 28. 39 氧化石竹烯 Caryophyllene oxide C15H24O 0. 60

16 30. 19 O-薄荷-8-烯 o-Menth-8- ene C10H18 0. 06

17 33. 52 6, 10-二甲基-2-十一酮 2-Undecanone, 6, 10-dim ethy-l C13H26O 0. 22

18 34. 87 异丁香酚 P henol, 2-m ethoxy-4-( 1-propenyl)- , ( E)- C10H12O 2 0. 05

19 39. 18 棕榈酸 n-H exadecanoic acid C16H32O 2 2. 05

20 43. 82 油酸 Ol eic Acid C18H34O 2 0. 50
21 49. 33 肉豆蔻酸 T et radecan oic acid C14H28O 2 0. 06

22 50. 12 ( Z, Z)- 9, 12-十八碳二烯酸 9, 12- Octadecadienoic acid(Z, Z)- C18H32O 2 1. 97

目前,月见草主要以根和种油入药, 有关月见草全草挥

发油的研究未见报道。有待对月见草全草深入的系统的进

行药理研究,阐明物质基础, 从而扩大药用部位, 充分利用月

见草的药材资源;可用月见草制备高纯度的去氢香薷酮及其

衍生物,进行新药研究, 开发相关制剂, 以适应医药、化妆品、

日化、轻工业等行业的需要。
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正交试验法优化藁本川芎挥发油提取

工艺
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药剂科,贵州 六盘水 553028 )

[摘要] 目的: 优化藁本川芎挥发油的水蒸汽蒸馏提取工

艺。方法:以藁本川芎挥发油提取量为评价指标, 对提取其

挥发油的工艺条件进行了正交试验优化研究。结果: 优化的

藁本川芎水蒸汽蒸馏提取工艺条件为 6 倍量水 ,浸泡0. 5 h,

加热提取 9 h。结论: 优化的藁本川芎挥发油的水蒸汽蒸馏

提取工艺提取率高, 稳定可行, 为此二味中药的挥发油提取

工艺提供了较好的实验依据。。
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藁本为伞形科植物藁本 L igust icum sinense O liv. 或辽

藁本 L igusticum jeholense Nakai et K itag .干燥根茎及根[ 1] ,

具有祛风散寒,除湿止痛, 祛巅顶头痛等传统功效, 临床上常

配伍川芎(伞形科植物川芎 L igusticum chuanx iong H ort .的

干燥根茎[1 ] )治疗感冒风寒引起的头痛、巅顶头痛等, 如 普

济方 记载的白龙丸就有此二味药的配伍使用[ 2] , 藁本川芎

均含有挥发油,并均为其有效成分之一。如果用水煎煮乙醇

沉淀的方法对含有此二味中药的复方制剂直接进行提取,易

引起其挥发油的损失,故目前多采用先以水蒸气蒸馏法提取

其挥发油后,再用水煮醇沉的方法提取全方药材进行制备。

鉴此,笔者以此二味中药的挥发油提取量为评价指标, 采用

正交试验法对藁本川芎挥发油水蒸汽蒸馏法提取工艺进行

了研究,为提取此二味中药的挥发油水蒸汽蒸馏法提取制备

工艺提供优化的工艺参数。

1 材料

挥发油测定器、电热套, 均购自于贵阳市民权玻璃仪器

化学试剂有限贵任公司, 药材购自亳州中药材市场, 分别经

本医院药剂科副主任药师杨剑鉴定为藁本及川芎。

2 方法与结果

2. 1 正交试验因素水平的设定 根据影响挥发油的提取因

素,在予试验的基础上, 选取提取时间为因素 A、加水量为因

素 B、浸泡时间为因素 C、D 因素作为误差项,每个因素设计

3 个水平, 以挥发油的提取率为考察指标, 设计 L9 ( 34 )正交

实验进行考察,见表 1。
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