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摘#要! 为探究朝鲜淫羊藿挥发油的化学成分!采用加速溶剂萃取法"-35#提取朝鲜淫羊藿挥发油!气相色

谱J质谱联用"76@K3#分析检测!在完全随机设计优化 -35的萃取条件下!萃取收率 !<&L!通过 ,234M$

谱图库检索!确认挥发油中包含 M' 种化合物!并用峰面积归一化法!求得各化学成分在挥发油中的质量分

数?结果表明$朝鲜淫羊藿挥发油中的主要化学成分为依次为$!!!C!N!O!D!$ J%""0# J萘酮%'!% J苯二羧

酸%十氢J!CJ甲基J' J萘%,!,PJ二"' J&甲基# J'!! J苯二胺%丁基 J'!% J苯基双环二羧酸%硼酸乙

基二癸酯等?
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##朝鲜淫羊藿!5̀TH[]T=Hc:\[CI=H,CcCT$是

中国药典收载的淫羊藿 N 个主要来源品种之一"

小檗科淫羊藿属多年生草本植物"地上全草?为常

用中药"具有补肾阳'强筋骨'祛风湿之功效?中医

用于治疗阳痿"半身不遂"四肢麻木"神疲健忘"更

年期高血压等症?在吉林省的长白山地区资源丰

富"分布较广?目前学者研究多集中在黄酮及多糖

方面(' J%)

"对该种淫羊藿挥发油研究未见报道?有

关分析淫羊藿样品前处理方法的报道有超声波萃



取法(")和水蒸气蒸馏法(!)

"加速溶剂萃取法未见

报道?加速溶剂萃取!-35$

(N J'&)具有有机溶剂用

量少'萃取效率高'选择性好的优点"且使用方便'

安全性好'自动化程度高" 已经广泛运用于药品'

食品'环境样品'化工产品等分析及农检'商检'进

出口检验检疫'刑侦等诸多领域?本实验首次采用

了加速溶剂萃取法提取朝鲜淫羊藿的挥发油"完

全随机设计优化-35的萃取条件下"采用气相色

谱J质谱!76@K3$

('' J'")对其进行分析"结果可

靠?本实验可为进一步开发长白山地区的朝鲜淫

羊藿提供科学依据?

'#材料和方法

BCBD仪器与材料

朝鲜淫羊藿叶"%&&M年 O月采于吉林省长白山

地区"经吉林市丰满区药检所鉴定为 5̀TH[]T=Hc:V

\[CI=H,CcCT#乙醚"分析纯"天津化学试剂有限公

司#无水硫酸钠"分析纯"北京化学试剂厂生产?

-35'&& 快速溶剂萃取仪"美国 YT:I[d公司

生产" 配 "! H.样品池' 清洗池和收集瓶#

0UNM$$-气相色谱J质谱 J计算机联用仪"美国

0[e;[__JUCGcC\]公司生产#挥发油提取器及回流

冷凝装置#旋转蒸发仪?

BCED方法

加速溶剂萃取法%取朝鲜淫羊藿叶片"粉碎"

过 $& 目筛"置于 O& f烘箱内烘干?提取挥发油用

乙醚溶解"加无水硫酸钠干燥"过滤"旋转蒸发仪

除去乙醚"得到淡黄色透明液体?

采用完全随机实验方案安排实验"因素水平

表见表 '?加速溶剂萃取工作参数%萃取压力为

'&<" g''<& KUC#冲洗的体积 O&L !每次循环新

加入到样品中的新萃取液的体积比$#时间为

O& a"循环次数为 ' 次"氮气吹扫时间为 ' HTI?

色谱条件% 0UJN K3 石英毛 细 管 柱

!N!<%N Hh&?%N HHh&<""

!

H#气化室温度为

%$& f#程序升温"!& g'N& f时 " f@HTI"'N& g

%N& f时 ! f@HTI#进样口温度为 %N& f#载气为

氦气"流量为 ' H.@HTI"分流比为 !&i'"进样量为

&<$

!

.?

质谱条件%52离子源温度为 %&& f#电离电

压为 D& [9"接口温度为 %O& f"扫描范围 !"#为

%& gN&O?

表 BD因素水平

水平
因素

萃取溶剂!体积分数$ 静态萃取时间@HTI 萃取温度@f 样品质量@>

' '&&L石油醚 " O& '

% '&&L乙酸乙酯 N M& "

" MNL无水乙醇 $ '%& N

%#结果与讨论

ECBD"=0萃取完全随机设计试验结果

应用 3U33'!<&!中文版$计算得出方差分析

结果"见表 %?

水平间$j'<!N!"%j&<"&O"统计结果无差

异#因素间$j%D<DN%"%j&<&&'"因素水平差异

非常显著?

表 ED方差分析

变异来源 变异 自由度 均方差 方差分析的统计量$值 方差分析的统计量%值

水平 NM!<"&& % %MD<'N& '<!N! &<"&O

因素 'D &'D<"$! " N OD%<!O' %D<DN% &<&&'

误差项 ' %%O<"O$ O %&!<"MN

总变异 '$ $"$<&N% ''

##为进一步探讨水平间差异"本文进行 .3Y和

1:IZ[\\:IT水平间两两比较%'$萃取温度与萃取溶

剂'静态萃取时间'样品重量的 .3Y比较" %&

&<&&&"差异有统计学意义?%$萃取温度与萃取溶

剂'静态萃取时间'样品重量的 1:IZ[\\:IT比较"

%&&<&&%"差异有统计学意义?

结果表明%在实验范围内"萃取温度为显著因

素"其他因素对萃取朝鲜淫羊藿挥发油得率的影

响不显著?所以"萃取朝鲜淫羊藿挥发油的最佳试

验条件是%萃取溶剂为 MNL无水乙醇"静态萃取

时间为 $ HTI"萃取温度为 '%& f"样品质量为

" >"收率为 !<&L?

ECED最佳提取条件的验证

为验证萃取条件的正确性"按该组合做 O 组

平行试验"挥发油萃取率 !质量分数$分别为

!<&&L""<M%L""<MDL""<M!L""<MNL"!<&NL"

*O!'* 哈#尔#滨#工#业#大#学#学#报#############第 !" 卷#



平均值为 "<MD%L"+3Y为 &<&"L"有较强的重复

性和可靠性?

ECFD:;!<=分析

取朝鲜淫羊藿挥发油 &<!

!

."进行 76JK3

联用分析"其总离子流图如图 ' 所示?采用计算机

对各峰质谱图进行,234M$ 标准库的检索"经解析

并与标准谱图对照"共分离出 ''' 个组分"鉴定出

M' 种化合物?利用峰面积归一化法计算各组分的

相对质量含量"分析鉴定结果见表 ""所鉴定化学

成分占色谱峰总面积的 $%<&' L?
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图 BD朝鲜淫羊藿挥发油的:;G<=总离子流图

表 FD朝鲜淫羊藿中挥发油的鉴定结果

序号
保留时间@

HTI

化合物名称 质量分数@L 序号
保留时间@

HTI

化合物名称 质量分数@L

' M<NN 蚁酸 &<%! !D '$<N' 十氢化J!CJ甲基J' J萘 '<"%

% '&<'% 壬醛 &<"D !$ '$<O!

""D"'' J三甲基J反J'"O"'& J

十二三亚乙基四胺J" J醇 '<'&

" '&<'O ""D J二甲基J'"O J辛二烯 &<O" !M '$<D$ !C"N"O"D"$"$CJ%!'0$ J萘酮 '<&"

! ''<'" % J壬烯 &<'' N& '$<$M " J甲基J十四!碳$烷 &<O%

N ''<!D 辛酸 &<N' N' 'M<%! 芴 &<!$

O ''<NN 冰片 &<'$ N% 'M<"' 斯巴醇 &<N'

D ''<O! N J甲基J% J!' J甲基$环己醇 &<%M N" 'M<"$ ' J!! J氯苯基$ J环戊腈 &<N$

$ ''<M% " J环己烯基J' J甲醇 &<"% N! 'M<O' 环十四!碳$烷 &<"N

M '%<&& 癸醛 &<"" NN 'M<D& 十六烷 %<D%

'& '%<"$ ' J环己烯J' J烃氧基丙酸 &<'D NO 'M<M% % J甲基J'"D"D J三丁酸 &<N!

'' '%<D& 胡薄荷酮 &<%& ND %&<'& ! k$!O3"'&+$ JO"'& J二甲基二环(!) &<N$

'% '%<M" ""D J二甲基J%"O J辛二烯J' J醇 &<'N N$ %&<"D " J苯基J' J三甲硅烷基J' J丁烯 '<'"

'" '%<MM % J癸烯醛 '<N' NM %&<!" 双环 (O<"<&) 十一碳J'!$$ J烯J" J酮 &<M'

'! '"<%! 壬酸 &<M' O& %&<O$ '"%"""!"!C"N"O"$CJ八萘 &<DN

'N '"<ND % J十一!烷$腈 &<%' O' %'<D% O"'&"'! J三甲基J十五酮 &<$M

'O '"<O" '"D"D J三甲基J二环乙酸 &<'O O% %'<M" 乙基J环十二烷 &<N&

'D '"<$" % J甲基J萘 &<%' O" %%<&N " J双环苯!甲$酰 ("<"<') O J壬烯 &<""

'$ '!<'% % J甲基J萘 &<'D O! %%<%' 硼酸乙基二癸酯 %<$"

'M '!<"& % J甲基双环 (!<"<&) J'!O$ J壬烯 &<!D ON %%<!D %"O"'&"'! J四甲基十五癸烷 '<"%

%& '!<D& ' J乙基J" J!' J丙烯基$金刚烷 &<'N OO %%<M% !"!C"N"O"D"$ J%!"0$ J萘酮 N<OO

%' '!<DO % J十一碳烯醛 &<"& OD %"<&N ' J六癸烯 &<'D

%% '!<$M '"% J二氢J'"'"O J三萘 &<NN O$ %"<!! '' J亚异丙基三环(!<"<'<') &<$O

%" 'N<&& I J癸酸 '<MN OM %"<ON $+J$ J羟基J亚异丙烷 &<%&

%! 'N<&$ 丁子香素 &<!% D& %"<$"

D+"$+J$ J羟基J! J异亚丙基JD J

D J甲基双环(N?"?')十一碳J' J烯 &<!&

%N 'N<%O '"% J二甲氧J! J!% J丙烯$苯 &<M% D' %"<M$ % J甲基十七!碳$烷 &<%O

%O 'N<OM 十四!碳$烷 '<N% D% %!<%% " J甲基十七!碳$烷 &<%N

%D 'N<$& ,",J二甲基J苯并唑 '<%! D" %!<D$ ' J十五癸烯 &<%O

%$ 'O<&' ! J!%"O"O J三甲基$ J"J丁烯J%J酮 '<D' D! %N<&D 八癸烯 '<$M

%M 'O<%M O"'& J二甲基JN"M J二烯J% J酮 &<ND DN %N<N& %"O"'&"'! J四甲基十六烷 '<&!

"& 'O<"" 丁子香素 &<%O DO %O<&D '"% J苯二羧酸 N<%M

"' 'O<"$ %"""N"O J四甲基J贝比碱 &<!% DD %O<N% ""D"''"'N J四甲基J% J六癸烯 &<M$

"% 'O<NM O J乙烯基JO J甲基J' J环己烯基 &<"$ D$ %D<DN % J十五酮 &<!D

"" 'O<D% '"%"! J三乙基JN J甲基J苯 &<N$ DM %$<%O 十九烷 '<&O

"! 'O<$% 丁基化羟基苯甲醚 '<%% $& %M<&N 丁基J'"% J苯基双环二羧酸 "<$"

"N 'D<&$ ,",lJ二!' J甲基$ J'"! J苯二胺 !<"M $' %M<ON 植醇 &<"M

"O 'D<'M 顺式J'"! J二甲基金刚烷 '<OM $% "&<%O 四癸酸 &<'&

"D 'D<%O 十氢J!CJ甲基J' J萘 &<N" $" "&<OM I J六癸酸 &<&!

"$ 'D<!" 庚基环己烷 &<DD $! "&<MO I J六癸酸 &<'O

"M 'D<ND 十氢J!CJ甲基J' J萘 N<'% $N "'<%$ N J羟基的J""!lJ二甲基J'"'lJ联苯 '<MD

!& 'D<O$ '"%"!C"N"O"$CJ六氢化萘 &<%M $O "'<D! 二十烷 &<"'

!' 'D<D" '"%"""!"!C"N"O"$CJ八萘 &<!$ $D "N<!! 植醇 &<$M

!% 'D<$' ' J甲基J;J!J!'"%"% J三甲基$ J苯 &<O& $$ "N<D% I J癸酸 &<%&

!" 'D<MM '"%"""!"!C"N"O"$CJ八萘 &<N! $M "$<%& 甘二烷 &<'O

!! '$<&M '"%"""N"O"$CJ六氢化萘 &<D! M& !&<%M 二十三烷 &<''

!N '$<%$ %"" J二氢J""""! J'0J二氢茚J'J酮 &<NN M' !%<! ! J!% J苯乙烯基$ J苯胺 '<&D

!O '$<"$ '"%"! J三甲氧基JN J苯 &<!D
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##结果表明"朝鲜淫羊藿挥发油中的主要化学

成分为依次为%!"!C"N"O"D"$ J%!"0$ J萘酮#'"

% J苯二羧酸#十氢 J!CJ甲基 J' J萘#,",PJ

二!' J甲基$ J'"! J苯二胺#丁基 J'"% J苯基

双环二羧酸#硼酸乙基二癸酯#十六烷#N J羟基的

J""!PJ二甲基 J'"'PJ联苯#I J癸酸#八癸烯#

! J!%"O"O J三甲基$ J" J丁烯 J% J酮#顺式 J

'"! J二甲基金刚烷#十四!碳$烷#% J癸烯醛#十

氢化J!CJ甲基 J' J萘#%"O"'&"'! J四甲基十

五癸烷#,",J二甲基J苯并唑#丁基化羟基苯甲

醚#" J苯基 J' J三甲硅烷基 J' J丁烯和 ""D"

'' J反J'"O"'& J十二三亚乙基四胺J" J醇?

"#结 论

'$挥发油化学成分因其相对分子量小"亲脂性"

沸点低"采用加速溶剂萃取法较其他萃取法更易制得?

%$采用了 -35技术萃取朝鲜淫羊藿挥发油

化学成分的正交实验法"在完全随机设计优化

-35的萃取条件下"萃取收率为 !<&L"利用76J

K3法分离并确认了 M' 种化学成分"占总挥发油

的 $%<&'L?

"$建立了 -35J76@K3 分析朝鲜淫羊藿的

挥发油化学成分的方法"该方法具有高效'无污

染'工艺简单和实用性强等优点?
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