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摘要!采用正交试验法对水蒸气蒸馏提取水红花子挥发油的提取条 件 进 行 研 究$用 气 相 色 谱$质 谱 联 用 技 术

测定最佳提取条件所得水红花子挥发油 的 化 学 成 分$结 果 显 示 最 佳 提 取 条 件 为 水 红 花 子 粉 末"!"目#加 入

&""+\水浸泡K>$水蒸气蒸馏&>%鉴定出其中!K种成分$含量最多是萜烯类化合物"!#6)M]#和酮类化

合物"!"6"#]#$其 中 主 要 为 异 长 叶 烯"’(6K%]#’!$石 竹 萜 烯""6&K]#’!$蒎 烯""6((]#’石 竹 烯 氧 化 物

")6!"]#和香叶基丙酮"%6"K]#%

关键词!水红花子!水蒸气蒸馏!挥发油!气相色谱$质谱

中图分类号!HM%#6M)!!文献标识码&J!!文章编号&’""K$!((#"!""&#")$’%#$"%
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!!红蓼为蓼科植物荭草<2)6,2+;!2-&%+0()%
\6的全草$在)名医别录*列为中品$别名天蓼%
红蓼的成熟果实$又名水红花子$始载于’(##年

版)中国药典*$是我国传统中药之一+’,%红蓼性

味凉辛有毒$具有祛风除湿’清热解毒’活血’戗

疟之功效$主治风湿痹痛’痢疾’腹泻’吐泻转筋’

水肿’脚气’痈疮疔疖’蛇虫咬伤’小儿疳积疝气’
跌打损伤’疟疾%中医文献记载红蓼的果实即水

红花子有消淤破积’健脾利湿的功效$可以治协

腹症 积’水 臌’胃 疼’食 少 腹 胀’火 眼 疮 肿 等+!,%
已见报道的化学成分有槲皮素’花旗松素+),以及

三个黄酮苷+K,$而挥发性化学成分目前还少有报



道!本工作采用水蒸气蒸馏法提取挥发油"气相

色谱$质谱#O=$@A%联 用 技 术 分 离 并 鉴 定 其 中

的挥发性化学成分"用气相色谱面积归一法测定

各成分的相对质量分数"为进一步研究和开发水

红花子资源提供参考!

A!实验部分

ABA!仪器及试剂

VTYN 一 型 电 子 调 温 电 热 套&河 北 省 黄 骅

市新兴电器厂产品’挥发油提取器#比重小于’
型%"符合中国药典标准!O=$’#J气相色谱仪&
日本岛津公 司 产 品’QB$%"""质 谱 仪&日 本 岛 津

公司产品’正己烷#分析纯%’试验样品为干燥的

红蓼果实"产地江苏!

ABC!提取方法和正交试验设计

提取工艺设 计&根 据 有 关 资 料(%)"选 择 水 蒸

气蒸 馏 法 提 取"得 到 的 挥 发 油 用 正 己 烷 溶 解 待

测!正交试验以浸泡时间"加水量"蒸馏 时 间 为

考察因素进行单因素考察!
浸泡时间考察&取)""P水红花子粉末#&))

%+%置于圆 底 烧 瓶 中"加 入M""+\水"分 别 浸

泡"*K*&*’!>"考察挥发油得量!结果表明"浸
泡K>后 挥 发 油 得 量 较 高"故 在 正 交 试 验 设 计

中"将浸泡时间定在!*K*M>!
加水量 考 察&取)""P水 红 花 子 粉 末#&))

%+%置 于 圆 底 烧 瓶 中"分 别 加 入K""*M""*&""*

’"""+\水"浸泡’>后"加 热 提 取’">"考 察

挥发油得量!结果表明"加水量&""+\时得量

较高"其后的变化不大"所以在正交试验设计中"
将加水量定在#""*&""*(""+\!

蒸馏时间考察&取)""P水红花子粉末#&))

%+%置 于 圆 底 烧 瓶 中"加M""+\水"浸 泡’>
后"加热提取’!>"记录每小时挥发油得量!蒸

馏M>左右"挥 发 油 可 基 本 提 取 完 全"所 以 在 正

交设计中"将提取时间确定在K*M*&>!
综上将考察因素定为浸泡时间*加水量和蒸

馏时间"每个因素选择)个水平"选用\(#)K%正

交表进行实验"因素水平列于表’!

ABD!XO!+>试验条件

ABDBA!色谱条件!色谱柱&VL$%石英毛细管柱

#)"+d"6!%++d"6!%%+%’汽化室温度!&"
^’升温程序&起 始 温 度%"^"以K^++-0F’

升至!&"^’载气为氦气#G/%’柱流量&’+\+

+-0F’’进样量&’%\’分流比&%"h’!

表A!因素水平表

6#81&A!O-#"(*//#,(*".1&L&1.

水 平
J

浸泡时间$>

L
加水量$+\

=
蒸馏时间$>

’ ! #"" K

! K &"" M

) M ("" &

A6D6C!质谱条件!电子轰击#*E%离子源’电子

能量#"/C’离 子 源 温 度&!)" ^’倍 增 电 压&

’ZC’质量扫描范围&!$")%!%""!

C!结果与讨论

CBA!正交试验结果及讨论

取水红花子粉末#!"目%"按照\(#)K%正 交

设计试验表的条件"精密称取(份"每份)""P"
置于挥发油提取装置中"加水*沸石进行水蒸气

蒸馏"得浅黄色具有特殊香味的油状液体!以挥

发油提取的毫升数为评价指标"对正交试验的有

些数据进行分析"结果列于表!!

表C!正交试验及结果

6#81&C!T&.<1(.*/*"(-*$*’#1(&.(

因 素

实验号

浸泡时间

J$>

加水量

L$倍

蒸馏时间

=$>

得油量

$+\

’ ’ ’ ’ "6K’

! ’ ! ! "6K)

) ’ ) ) "6KM

K ! ’ ! "6%K

% ! ! ) "6M’

M ! ) ’ "6K&

# ) ’ ) "6K#

& ) ! ’ "6K!

( ) ) ! "6K"

I’ ’F)" ’FK! ’F)’

I! ’FM) ’FKM ’F)&

I) ’F)" ’F)K ’FK!

S’ "FK)) "FK#) "FK)#

S! "F%K) "FK&# "FKM"

S) "FK)" "FKK# "FK#)

. "6’’) "6"K" "6"#M
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!!由表!可知!各因素对水红花子挥发油提取

量的影响程度依次为 J"="L!即影响程度 最

大的是浸泡时间!浸泡可以使细胞组织膨胀!细

胞间隙变大!加速细胞内外壁的液态交换而有利

于挥发油的提取"%#!蒸馏时间的 影 响 次 之!加 水

量的 影 响 最 小$综 合 表!中 各 种 因 素 考 虑!

J!L!=) 为最 佳 提 取 条 件!即 水 红 花 子 粉 末%!"
目&加入&""+\水浸泡K>!水蒸气蒸馏&>$

用以上确定的最佳条件!取同一批水红花子

粉末%!"目&分成%份!每份)""P进行水蒸气蒸

馏!收 量 分 别 为"6M"’"6M’’"6M’’"6M!’"6M!
+\!平均收量为"6M’!+\!说 明 此 提 取 条 件 稳

定可行$

D!结果与讨论

DBA!测定结果

按上述色谱$质谱条件对水红花子挥发油进

行分析!其总离子流图示于图’$经分析确定的

!K种化合物及其相对百分含量列于表)$
由表)可知!用正己烷溶解的挥发油样品通

过气相色谱仪!随着程序设置的温度逐渐升高!
使得化合物按沸点由低至高依次气化!顺次进入

质谱检测仪中裂解!获得各单体化合物质谱图$
共分离出)M个峰!通过质谱数据库检索并参照

标准谱图进行对照鉴定!由于有些化合物的相似

度较低!只分析相似度高的!K种化合物%占总峰

面积的&"6M(]&$!K种 化 合 物 中!主 要 是 萜 烯

类化合物%!#6)M]&和酮类化合物%!"6"#]&!其
中异 长 叶 烯 和#$溴 十 氢$K!&!&$三 甲 基$($亚 甲

基$’!K$甲基茂 并 芳 庚 烷 的 含 量 最 多!各 占 总 量

的’(6K%] 和’K6M’]!其次还含有!$石竹萜烯

%"6&K]&’!$蒎 烯 %"6((]&’石 竹 烯 氧 化 物

%)6!"]&’香 叶 基 丙 酮%%6"K]&等 天 然 有 效 成

分$异长叶烯的许多含氧衍生物广泛用于调香

工业"M#(石竹烯类化合物具有一 定 的 平 喘 作 用!
是治疗老 年 慢 性 支 气 管 炎 的 有 效 成 分 之 一"##(

!$蒎烯 具 有 明 显 的 镇 咳’祛 痰 和 抗 炎 作 用"##(香

叶基丙酮既是重要的香原料之一"&#!也是合成维

生素*等不可缺少的关键中间体之一"(#$

图A!水红花子挥发油总离子流图

!)$BA!6*(#1)*’,<""&’(,-"*%#(*$"#%*/(-&L*1#()1&*)1/"*%&’()*’#+!’,-.#/0(.NB

表D!水红花子挥发油成分的分析结果

6#81&A!2’#19.)."&.<1(.*/,-&%),#1,*%7*’&’(.)’L*1#()1&*)1*/&’()*’#+!’,-.#/0(.NB

编号
保留时间

)+-0
化合物 分子式

相对分

子质量

相对质量

分数)]

相似度

)]

’ K6!!" 正己醛+$G/W,0,. =MG’!H ’"" ’6#( (%

! &6"%( !$蒎烯!$_-0/0/ =’"G’M ’)M "6(( (!

) ’M6##M 正壬酸+$D:0,0:-8,8-7 =(G’&H! ’%& "6%) (’

K ’(6%(’ !$十一烯醛!$R07/8/0,. =’’G!"H ’M& "6M% (%

% ’(6#KK !$丁基$辛醛!$L532.$!$:83/0,. =’!G!!H ’&! "6#M ("
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续表

编号
保留时间

!+-0
化合物 分子式

相对分

子质量

相对质量

分数!]

相似度

!]

M !’6"MM
K$"!#M#M$三甲基$%$环己烯基$$!$丁酮

K$"!#M#M$Y;-+/3>2.$!$828.:>/$W/0$’$2.$$!$[53,0:0/
=’)G!!H ’(K "6)! ("

# !’6)!M
K#’’#’’$三甲基$&$亚甲基$双环%#6!6"&$十一碳$K$烯

K#’’#’’$Y;-+/3>2.$&$+/3>2$./0/$[-828.:%#6!6"&507/8$K$/0/
=’%G!K !"K "6K% ()

& !!6’"M 香叶基丙酮 O/;,02.,8/3:0/ =’)G!!H ’(K %6"K (%

( !!6K!# !$石竹萜烯!$=,;2:B>2../0/ =’%G!K !"K "6&K (%

’" !!6M’M
’#)#)$三甲基$!$"!$甲基$环丙基$$环己烯

’#)#)$Y;-+/3>2.$!$"!$+/3>2.$828.:$B;:B2.$$828.:>/W/0/
=’)G!! ’#& "6&% &%

’’ !)6’M!
’$"’#%$二甲基$四己烯基$$K$甲基$苯

’$"’#%$V-+/3>2.$K$>/W/02.$$K$+/3>2.$[/01/0/
=’%G!! !"! "6%( ("

’! !)6#)& !$衣兰油烯!$@55;:./0/ =’%G!K !"K "6() (%

’) !%6’KM "*$G长叶蒎烷"*$$\:0P-B-0,0/ =’%G!M !"M "6K) &K

’K !%6%!%
八氢$K,####$三甲基$萘酮

H83,>27;:$K,####$3;-+/3>2.$,B>3>,./0:0/
=’)G!!H ’(K !6!( &K

’% !%6#(M

’#K#%#M####,$六氢$K$甲基$#$"’$甲基乙基$$!G$茚$!$酮

’#K#%#M####,$G/W,>2$7;:$K$+/3>2.$#$"’$+/3>2./3>2.$$!G$

-07/0$!$:0/

=’)G!"H ’(! M6&& &)

’M !M6M%# 石竹烯氧化物=,;2:B>2../0/:W-7/ =’%G!KH !!" )6!" (’

’# !#6KM) 异长叶烯=28.:-?:.:0P-<:./0/ =’%G!K !"K ’(6K% &K

’& !#6#"K
!#%#($三甲基环十一$K#&$二烯酮

!#%#($Y;-+/3>2.828.:507/8,$K#&$7-/0:0/
=’KG!!H !"M K6’# &"

’( !&6#MM

#$溴十氢$K#&#&$三甲基$($亚甲基$’#K$甲基茂并芳庚烷

#$L;:+:7/8,>27;:$K#&#&$3;-+/3>2.$($+/3>2./0/$’#K$+/3>,$

0:,15./0/

=’%G!)L; !&! ’K6M’ #(

!" )K6%M!

’#K#K,#%#M###&#&,$八氢$!#%#%#&,$四甲基$’$萘甲醇

’#K#K,#%#M###&#&,$H83,>27;:$!#%#%#&,$3/3;,+/3>2.$

’$0,B>3>,./0/+/3>,0:.

=’%G!MH !!! &6#% (!

!’ )#6!%K
M#’"#’K$三甲基$!$十五酮

M#’"#’K$Y;-+/3>2.$!$_/03,7/8,0:0/
=’&G)MH !M& "6&# (K

!! K’6K!%

"%J6!(J6$([6$$$%#%,#M###&#(#(,#([$八氢$M#M#(,$三甲

基萘%’#!$=&呋喃$’$")G$$酮

"%J6!(J6$([6$$$%#%,#M###&#(#(,#([$H83,>27;:$M#M#

(,$3;-+/3>2.0,B>3>:%’#!$=&<5;,0$’$")G$$:0/

=’%G!!H! !)K "6%" &(

!) KK6K#M 二十烷酸*-8:?,0:-8,8-7 =!"GK"H! )’! ’6’" &%

!K K#6)(&
"K#K$G(#’!G十八碳二烯酸

"K#K$$(#’!$H83,7/8,7-/0:-8,8-7
=’&G)!H! !&" K6#" ()

DBC!讨论

通过正交试验确定了水红花子挥发 油 的 最

佳提 取 条 件#并 考 察 了 各 因 素 对 提 取 结 果 的 影

响#采用O=!@A法对水红花子挥发油化学成分

进行分离和鉴定’共鉴定出水红花子挥发油中

!K 种 化 合 物#含 量 最 多 是 萜 烯 类 化 合 物

"!#6)M]$和酮类化合物"!"6"#]$#其中主要含

有异长叶烯"’(6K%]$(!$石竹萜烯""6&K]$(!$
蒎烯""6((]$(石竹烯氧化物")6!"]$(香 叶 基

丙酮"%6"K]$等天然有效成分’通过对 水 红 花

子挥发油提取和分析#为其在医药(农药(精细化

工等领域深入研究和资源利用提供了参考’
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第十六届国际二次离子质谱学会议概况

!!第十六届国际二次离子质谱学会议%Y>/’M3>E03/;0,3-:0,.=:0</;/08/:0A/8:07,;2E:0@,??
AB/83;:+/3;2$AE@ASCE&于!""#年’"月!(日至’’月!日在日本西部滨海城市金泽%c,0,1,X,&
召开’

这次会议由新一届E=主办$日本承办$主席是日本成蹊%A/-Z/-&大学的 @6c57:教授’
共有!%个国家的)#&位代表注册参加了这次会议’
会议’K个主题的邀请报告共有)"个’其中大会邀请报告%_./0,;2./835;/&是美国华盛顿大学

生物和化学工程系V,U-7O6=,?30/;教授的报告YHI$AE@A=>,;,83/;-1,3-:0:<L-:.:P-8,.@,3/;-$
,.?#a/8/03J7U,08/?,07I535;/=>,../0P/?和比利时E@*=N6C,07/;U:;?3博士的报告A/+-8:0$
7583:;_;:<-.-0PX-3>C/;2G-P>V/B3>a/?:.53-:0#=>,../0P/?,07A:.53-:0?’

会议分’K个主题进行学术交流$概括了二次离子质谱学的所有领域$它们的题目分别是#基础

%I507,+/03,.?$IRD&(生物%L-:+,3/;-,.?$LEH&(聚 合 物 和 有 机 材 料 分 析%J0,.2?-?:<B:.2+/;,07
:;P,0-8+,3/;-,.?$HaO&(有机深度剖析%H;P,0-87/B3>B;:<-.-0P$HV_&(原子团离子束%=.5?3/;-:0
[/,+?=EL&(成象分析%E+,P-0P$E@J&(动态二次离子质谱%V20,+-8AE@A$V‘D&(半导体分析%J$
0,.2?-?:<?/+-8:07583:;?$A*V&(深度剖析%V/B3>B;:<-.-0P$V*_&(方法比较%=:+B,;-?:0X-3>:3>$
/;+/3>:7$=H@&(地质学及天体化学和环境等应用%JBB.-8,3-:0?$O/:.:P2$=:?+:8>/+-?3;2$/0U-$
;:0+/03,.$/38$J_\&(新电离 方 法%D/X-:0-1,3-:0+/3>:7$DE@&(仪 器%E0?3;5+/03,3-:0EDA&(数

据处理%V,3,B;:8/??-0P$_aH&等’
这次会议继续举办 )讨论日*%V-?85??-:0V,2&$把讨论集中在两个主题#基础主题$讨论离化现

象及其最新进展和最近发展很快的原子团离子轰击两个专题+生物成象主题$讨论不仅在AE@A而且

也在基体辅助激光解吸电离%@J\VE&质谱等领域中广泛应用的生物分析和成象技术专题’
这次会议与第六届 原 子 水 平 表 征 新 材 料 和 器 件 国 际 会 议%M3>E03/;0,3-:0,.A2+B:?-5+:0J$

3:+-8\/U/.=>,;,83/;-1,3-:0?<:;D/X@,3/;-,.?,07V/U-8/?j"#$J\=j"#&一起召开’会议同时举办

展览会$有几十个厂家参展$法国=,+/8,(德国EHD$YHI(日本 R\CJ=$_GE等知名公司都展出了

他们的最新产品’

清华大学查良镇教授供稿

’M’!第)期!!!!!!!!!蔡!玲等#水红花子挥发油的提取及O=,@A分析


