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摘要!用正交试验法研究超临界萃取香叶挥发性成分的条件$并用气相色谱$质谱联用技术分析了香叶挥发

油的化学成分%结果显示萃取条件按对结果影响大小依次排列为&萃取压力’萃取温度’萃取时间$最佳萃取

条件为萃取压力’"EZ1’萃取温度,"[’萃取时间&5%挥发油收率为!*%\$从中确认出,-种化学成分$

而用同时水蒸气蒸馏$溶剂萃取方法收率仅为"*L\$仅确认出’"种挥发性成分%

关键词!香叶!挥发油!超临界萃取!二氧化碳!气相色谱$质谱分析
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!!香叶T,23+/1%’!!62,-K+!-(#为樟科山
胡椒属植物香叶树的干燥茎叶$香叶树主要分布
在黄河以南以及中南半岛北部地区$常见于干燥

砂质土壤$散生或混生于常绿或半长绿阔叶林
中)&*%香叶树茎叶可用于治疗跌打损伤’疮痈’
外伤出血等$也可用于治疗牛马牲畜的癣疥疮



癞!近年来"对香叶化学成分的研究少见报道"
而对其挥发性化学成分的研究报道更少"至于
有关超临界DI! 萃取香叶挥发油的正交试验和

JD#EF分析的研究尚未见报道!本文进行了
超临界DI! 萃取香叶挥发油的正交试验$!%"在
最佳条件下收率为Gb!*%\!采用气相色谱$
质谱计算机联用技术对其挥发油中化学成分进

行了分析"通过检索 (UFT.L谱图库"并结合标
准质谱图和有关文献"确认了,-个化学成分"同
时还运用峰面积归一化法"通过J&-"YV+化学
工作站数据处理系统"求得各化学成分在挥发油
中的相对百分含量"为进一步开发利用香叶提供
了科学依据!

<!实验部分
<=<!主要仪器!试剂与材料

O6R36>>Z1:=1B<%L."$#.-’型气相色谱$质
谱计算机联用仪&美国惠普公司’(O+&!&$#"$"&
型超临界DI! 萃取装置&南通华安超临界流体
萃取设备公司’(无水硫酸钠)乙醚等均为分析
纯(香叶*!""’年%月采自中国昆明!

<=>!超临界?,> 萃取法正交试验
取香叶茎叶"晒干粉碎&过孔径为"*’00

筛’备用!经过预试验可知"在超临界流体萃取
方法中"影响萃取的主要因素是萃取压力)萃取
温度和萃取时间!本研究选取的条件是*萃取压
力为!#!’#EZ1"萃取温度为’#[!,#["萃
取时间为&!!5!选定’因素’水平的正交试
验方法"按表Y.&’,’安排试验"以挥发油的相对
含量为考察指标!因素水平表见表&!
试验操作中"DI! 流量控制在&#=8#5"每

次进样量&#"8"所提取挥发油用乙醚溶解"加无
水硫酸钠干燥"过滤"然后用旋转蒸发器除去乙
醚"得到具有浓郁香味的黄色透明液体"收率为

Gb!*%\!

<=@!R?"/0实验条件

<=@=<!气相色谱条件!色谱柱*OZ$#&!#0
"̂*’!00 "̂*&-#0’弹性石英毛细管柱(升
温程序*初始温度%"["以#[#027升至!""
[(汽化温度!’"[(进样量"*!#Y(溶剂延迟,
027(载气&O6’流量&0Y#027(分流比!"_&!

<*@*>!质谱条件!电子轰击&/U’离子源(离
子源温度!"" [(电子能量-"6H(发射电流

’,*%#+(电子倍增器电压&’,&H(接口温度

!’"[(质量扫描范围*!#"!"!#""!

表<!正交试验水平因素表

A&9#1<!Z1G1#&)6+&%’(-(+(-’B(.()&#’1*’

水 平

Y6‘63

因 素 &P1:>)B’

+
萃取压力

&/S>B1:>2)7

?B699;B6’

B#EZ1

V
萃取温度

&/S>B1:>2)7

>60?6B1>;B6’

.#[

D
萃取时间

&/S>B1:>2)7

>206’

.#5

]
误差

&/BB)B’

4

& !# ’# & &

! ’" ," &*# !

’ ,# ,# ! ’

>!结果与讨论
>=<!正交试验结果
正交试验结果列于表!!表!中S&)S!)S’

为相应水平所得萃取率的总和",>&),>!),>’ 分别为

S&)S!)S’ 的平均值"P 为极差"即Pb,>01Sa
,>027!从表!可以看出&+’S!+S’+S&)&V’

S!+S’+S&&D’S&+S’+S!!因此"萃取香
叶茎叶挥发油的最佳组合条件是 +!V!D&"即萃
取压力为’"EZ1)萃取温度为,"[)萃取时间
为&5!表’为正交试验结果的方差分析表!在
表’中$为方差平方和"<)为自由度"U 为均
方!由于$++$V+$D"所以因素对试验结果的
影响依次为萃取压力)萃取温度)萃取时间!分
析结果表明"在试验范围内萃取压力对萃取香叶
茎叶挥发油收率有显著性影响"而萃取温度)萃
取时间对萃取收率的影响不显著!

>=>!在最佳萃取条件下的萃取效果
为了进一步考察在上述最佳萃取条件下的

萃取效果"将&#"8香叶茎叶粉末投入装置萃取
得’*.8"收率为!*%\"略低于试验中最高收
率!符合萃取时间对萃取香叶茎叶挥发油收率
的影响不显著的结论!

>=@!R?"/0分析

>=@=<!定性分析!取香叶茎叶挥发油"*!#Y"
用气相色谱$质谱计算机联用仪进行分析鉴定!
其总离子流图见图&!通过J&-"&V+化学工作
站数据处理系统"检索 (UFT.L谱图库"并分别
与L峰索引及/Z+#(UO 质谱图集的标准谱图
进行对照"再结合有关文献进行人工谱图解
析$’$#%"确认香叶挥发油中的各个化学成分!
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>*@*>!定量分析!通过J&-"&V+化学工作站
数据处理系统!按面积归一化法进行定量分析!
求得各化学成分在挥发油中的百分含量!结果列
于表,"

表>!正交试验结果

A&9#1>!K1*4#’(+(-’B(.()&#’1*’

()

因 素 #P1:>)B$

+ V D ]

萃取率

/S>B1:>2)7

B1>6%\

& & & & & "*’,

! & ! ! ! "*#%

’ & ’ ’ ’ "*%L

, ! & ! ’ &*#,

# ! ! ’ & !*%L

% ! ’ & ! !*#%

- ’ & ’ ! &*#!

L ’ ! & ’ !*,%

. ’ ’ ! & !*,!

S& &*#L ’*," #*’% #*,, Cb&,*-%

S! %*-L #*-" ,*#! ,*%,

S’ %*," #*%% ,*LL ,*%L

,>& "*#’ &*’’ &*-. &*L& ?b!,*!&

,>! !*!% &*." &*#& &*##

,>’ !*&" &*L- &*%’ &*#%

P &#-’ "##- "#!L "#!%

H !.#L& !##’% !,#’! !,#’,

$ #*%" &*&# "*&& "*&’

表@!方差分析

A&9#1@!!)&#3*$*(+G&-$&)%1

方差来源

F);B:6)C

‘1B217:6

$ <) U ; ;#

+ #*%" ! !*L" ," ;"*"&b..

V &*&# ! "*#L L*!. ;"*"#b&.

D "*&& ! "*"% "*L%

]#6BB)B$ "*&’ ! "*"- &

总和>)>13 %*.. L

>=H!讨!论
超临界DI! 萃取具有操作温度近于室温!

溶解能力强!无毒&无残留污染!产品物性好&纯
度高等优点!很适合于天然产物的分离精制"由
于超临界DI! 萃取具有很多其它提取方法不具
备的优点!所以更适合于挥发油中热敏性成分的
提取"采用同时水蒸气蒸馏$溶剂萃取法!因其
加热时间长!提取温度高!易使对热不稳定的挥
发性成分发生分解!收率仅为"*L\!确认出’"
种挥发性成分’%("用超临界DI! 进行萃取收率
为!*%\!确认出,-种化学成分!占总挥发油含
量的.L*L"\"香叶挥发油中的主要成分为蒎
烯&水芹烯&桉树脑&,$甲基$&$#&$甲基乙基$$’$环
己烯$&$醇&对$甲基$&$烯$L$醇&&$甲基$,$#&$甲基
亚乙基$$环己烯&丁香酚!其中桉树脑&丁香酚&

)$榄香烯为首次发现"

图<!香叶挥发油总离子流图

D$.=<!A(’&#$()%B-(2&’(.-&2(+G(#&’$#1%(2"()1)’*+-(22’$345")%..-$’*64.*&0

%. 质 谱 学 报!!!!!!!!!!!!!!!!!第!-卷!



表H!香叶挥发油化学成分分析结果
A&9#1H!M61)’$+$16%(2"()1)’*(+G(#&’$#1*49*’&)%1*+-(22’$345")%..-$’*64.*&0

序号

()

保留时间

.M!027
化 合 物 名 称

D)0?);7<

分 子 式

P)B0;31

相对含量

M*:)7>!\

相 似 度

F20231B2>G!\

& ,*"!
!$06>5G3$#$"&$06>5G36>5G3#$Q2:G:3)$’*&*"%56S$!$676
!$甲基$#$"&$甲基乙基#$双环$’*&*"%己$!$烯

D&"O&% "*%- .&

! ,*&- #$蒎烯#$?27676 D&"O&% #*," .#

’ ,*,! 莰烯:10?5676 D&"O&% "*-. .-

, ,*LL !$水芹烯!$?563317<B676 D&"O&% %*%’ ."

# ,*.%
%&%$二甲基$!$亚甲基$双环$’*&*&%庚烷

%&%$<206>5G3$!$06>5G3676$Q2:G:3)$’*&*&%56?>176
D&"O&%I ,*’-

% #*,- #$水芹烯#$?563317<B676 D&"O&% "*!- .&

- #*-’ "K#$,$蒈烯 "K#$,$:1B676 D&"O&% "*#’ .-

L %*&. 桉树脑6;:13G?5)3 D&"O&LI ’,*,# .L

. -*%"
&$甲基$,$"&$甲基乙基#$&&,$环己二烯

&$06>5G3$,$"&$06>5G36>5G3#$&&,$:G:3)56S1<2676
D&"O&% "*,, .#

&" %*L% 松油醇>6B?276)3 D&"O&LI "*., .-

&& -*’, "K#$,$蒈烯 "K#$,$:1B676 D&"O&L "*," .%

&! -*%" ’&-$二甲基$&&%$辛二烯$’$醇’&-$<206>5G3$&&%$):>1<267$’$)3 D&"O&%I !*"& L"

&’ L*&,
反$&$甲基$,$"&$甲基乙基#!$环己烯$&$醇

./12-$&$06>5G3$,$"&$06>5G36>5G3#$!$:G:3)56S67$&$)3
D&"O&%I "*." LL

&, L*,. 顺$B$甲基$!&L$二醇%,-@B$06>5G3$!&L$<267)3 D&"O&%I "*!% L"

&# L*%&
%&%$二甲基$!$亚甲基双环$’*&*&%庚$’$醇

%&%$<206>5G3$!$06>5G3676Q2:G:3)$’*&*&%56?>17$’$)3
D&"O&%I &*"! L!

&% .*"%
#$"&$甲基乙基#双环$’*&*"%己烷$!$酮

#$"&$06>5G36>5G3#Q2:G:3)$’*&*"%56S17$!$)76
D&"O&L "*,. .,

&- .*’!
"K#$#$松油醇"B$甲基$&$烯$L$醇#
"K#$#$>6B?276)3"B$06>5G3$&$67$L$)3#

D&"O&LI &*"- L%

&L .*%&
,$甲基$&$"&$甲基乙基#$’$环己烯$&$醇

,$06>5G3$&$"&$06>5G36>5G3#$’$:G:3)56S67$&$)3
D&"O&LI ’*%L .-

&. .*-, #$崖柏醛#$>5;@6713 D&"O&,I "*&, .,

!" .*L% &&!&’&#$四甲基苯&&!&’&#$>6>B106>5G3Q674676 D&"O&%I "*%% .&

!& .*.% 对$甲基$&$烯$L$醇B$06>5G3$&$67$L$)3 D&"O&LI ’*"! ."

!! &"*"L
%&%$二甲基$双环$’*&*&%庚$!$烯$!$甲醇

%&%$<206>5G3$Q2:G:3)$’*&*&%56?>$!$676$!$06>517)3
D&"O&%I &*"% .#

!’ &"*%#
反$!$甲基$#$"&$甲基乙基#$!$环己烯$&$醇

./12-$!$06>5G3$#$"&$06>5G36>5G3#$!$:G:3)56S67$&$)3
D&"O&%I "*’L .&

!, &"*LL
反$!$甲基$#$"&$甲基乙基#$!$环己烯$&$醇

./12-$!$06>5G3$#$"&$06>5G36>5G3#$!$:G:3)56S67$&$)3
D&"O&%I "*L% L’

!# &!*"% 醋酸,$崖柏烯$!#$基酯,$>5;@67$!#$G31:6>1>6 D&!O&LI! "*," .%

!% &!*’# 醋酸冰片酯Q)B7G31:6>1>6 D&!O!"I! "*L’ .L

!- &!*#’ ,$"&$甲基乙基#$苯甲醇,$"&$06>5G36>5G3#$Q67467606>517)3 D&"O&,I "*’L .-

!L &’*&,
&$亚甲基$,$"&$甲基乙基#环己烷

&$06>5G3676$,$"&$06>5G36>5G3#:G:3)56S176
D&"O&% &*!’ L!

!. &’*-.
醋酸&&’&’$三甲基$!$含氧双环$!*!*!%辛$%$醇酯

&&’&’$>B206>5G3$!$)S1Q2:G:3)$!*!*!%):>17$%$)31:6>1>6
D&!O!"I’ "*-. L’
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!!续表

序号

()

保留时间

.M!027
化 合 物 名 称

D)0?);7<

分 子 式

P)B0;31

相对含量

M*:)7>!\

相 似 度

F20231B2>G!\

’" &,*!!
&$甲基$,$"&$甲基亚乙基#环己烯

&$06>5G3$,$"&$06>5G36>5G32<676#:G:3)56S676
D&"O&% &&*.& ."

’& &,*!’ 丁香酚6;867)3 D&"O&!I! !*%# .-

’! &#*"%
&$乙基$&$甲基$!$,$双"&$甲基乙基#环己胺

&$6>567G3$&$06>5G3$!$,$Q29"&$06>5G36>567G3#:G:3)56S176
D&#O!, "*,, .&

’’ &#*’.
&$!$二甲氧基$,$"!$丙烯基#苯

&$!$<206>5)SG$,$"!$?B)?67G3#Q674676
D&&O&,I! !*%’ .,

’, &#*-% 石竹烯:1BG)?5G33676 D&#O!, "*!% ..

’# &-*’.

十脱氢化$,1$甲基$&$亚甲基$-$"&$甲基乙基#萘

<6:15G<B)$,1$06>5G3$&$06>5G3676$-$"&$06>5G36>5G3#71?5>51$
3676

D&#O!, "*&% ..

’% &L*",
&$!$’$,$,1$#$%$L1$八脱氢化$-$甲基$,$亚甲基$&"&$甲基乙基#
萘&$!$’$,$,1$#$%$L1$):>15G<B)$-$06>5G3$,$06>5G3676$&$"&$
06>5G36>5G3#71?5>513676

D&#O!, "*&% .L

’- &.*#% ,$烯丙氧基亚胺$!$莰烯,$133G3)SG2027)$!$:1B676 D&’O&.(I &*&- L!

’L &.*%- 石竹烯醛:1BG)?5G33676)S2<6 D&#O!,I &*&’ .%

’. &.*LL 喇叭苯醇3<6)3 D&#O!%I "*!. .L

," !"*L"
&"$&"$二甲基$!$%$二亚甲基双环%-*!*"&十一$#$!$醇

&"$&"$<206>5G3$!$%$<206>5G3676Q2:G:3)%-*!*"&;7<6:17$#$!$)3
D&#O!,I "*&. ..

,& !"*LL
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