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摘要!用酶提取卷柏中挥发性组分$考察<M值’酶用量’样品粒度等因素对提取率的影响%测得其挥发油的

含量为LZ#9(#d%采用气相色谱$质谱法"̂@(BC#分离确认出%&种化学成分$其中主要成分为雪松醇$占
总挥发油的+#9"’d%并将酶提取法"@-#与水蒸汽蒸馏$萃取法"PC-#法进行了对比%
关键词!酶提取法!卷柏!挥发性成分!气相色谱$质谱"̂@(BC#
中图分类号!I)#’9)%!c,+,9’#&9(""文献标识码&*""文章编号&&""+$!,,’"!"")#"&$&’$"#
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""卷柏是 卷 柏 属 植 物6!>*$<%&#)#的 干 燥 全

草$别名还魂草’万年松%矮小 草 本$主 茎 直 立$
侧枝丛 生$呈 莲 座 状%中 国 大 部 分 地 区 均 有 分

布$主产辽宁’河北’山东等地%卷 柏 全 草 味 淡’
微苦’性凉$具有活血通经之功能$经炒炭而成卷

柏炭$在临床上常用于化瘀’消炎’止血$治疗吐

血崩漏’便血’脱肛%国内外学者对其临床’药理

作用及化学成分进行 过 研 究)&$+*$但 有 关 卷 柏 的

挥发性成分的研究报道尚不多见%采用酶提取

技术提取卷柏挥发性成分$与水蒸汽蒸馏$萃取

法相比提取率提高了%9"d%利用气相色谱$质

谱法"̂@(BC#分 析 提 取 物$获 得%&种 化 学 成

分$其中酶提取物主要成分为雪松醇$占总挥发

油的+#9"’d$水 蒸 汽 蒸 馏$萃 取 法 的 萃 取 物 主

要成分亦为雪松醇$占总挥发油的%,9#"d%



>"实验部分

>@>"仪器与试剂

M[)(,"$#,’%型气相色谱$质谱仪!惠普公

司产品"X!$!"&型旋转蒸发器!上海中科机械研

究所产品"无水硫酸钠#亚硫酸氢钠等均为分析

纯$
卷柏!!""!年,月采自中国千山%经辽宁大

学环境与生命科学技术学院鉴定为6!>*$<%&#R
)#的全 草%阴 干 粉 碎&过 孔 径 为"9%.. 筛’备

用$纤维素酶!由辽宁大学环境与生命科学技术

学院提供%采用文献(#)方法测定其活力$

>@C"酶提取法

取#"N干燥 的 卷 柏 粉 末 置 于&""".K圆

底烧瓶中%加入+"".K去离子水浸泡%调节<M
值为+9#%加入&9"N纤维素酶%用水蒸汽蒸馏+
5"馏出液用 乙 醚 连 续 萃 取 三 次%萃 取 液 用 旋 转

蒸发器除去乙醚%得到黄色透明液体%用活化过

的无水硫酸钠脱水%收率为LZ#9(#d$密 封

保存于Y&"g冰箱中备用$

>@E"水蒸汽蒸馏5萃取法

取#"N干燥 的 卷 柏 粉 末 置 于&""".K圆

底烧瓶中%加 入+"".K去 离 子 水 浸 泡%用 水 蒸

汽蒸馏+5"馏 出 液 用 乙 醚 连 续 萃 取 三 次%萃 取

液用旋转蒸发器除去乙醚%得到黄色透明液体%
用 活 化 过 的 无 水 硫 酸 钠 脱 水%收 率 为 LZ
!9(#d$密封保存于Y&"g冰箱中备用$

>@H"气相色谱5质谱测定

>@H@>"色 谱 条 件"色 谱 柱!M[$#&!#._
"9!#.._"9%%#.’弹 性 石 英 毛 细 管 柱"升 温

程序!初 始 温 度)" g%以# g*.04升 至!""
g"汽化温度!%"g"进样量"9!#K"溶剂延迟%
.04"载气&M3’流量!.K*.04"分流比!"f&$

>9H9C"质 谱 条 件"电 子 轰 击&-L’离 子 源"离

子源温 度!"" g"电 子 能 量’"3E"发 射 电 流

%+9)#*"电 子 倍 增 器 电 压&!""E"接 口 温 度

!%"g"质量扫描范围0*M!"!#""$
>@N"测定方法

>@N@>"定性分析"分别取上述酶提取法和水蒸

汽蒸馏$萃取法提取的卷柏挥发油样品"9!#K%
用气相色 谱$质 谱 仪 进 行 分 析 鉴 定$通 过 &̂’"
K‘*化 学 工 作 站 数 据 处 理 系 统%检 索 FLCS,(
谱图库%并分别与八峰索引及-[**FLM质谱图

集的标准谱图进行对照())%复核%再 结 合 有 关 文

献(’$()进行人工谱图解析确认其挥发油的各个化

学成分$

>9N9C"定量分析"通过 &̂’"K‘*化学工作站

数据处理系统%用面积归一化法进行定量分析%
分别求得各化学成分在挥发油中的相对含量$

C"结果与讨论

C@>"纤维素酶对提取过程的影响

图&为纤维素酶对卷柏挥发性组分提取过

程的影响%结果表明%纤维素酶对卷柏挥发性组

分的提取具有促进作用$与水蒸汽蒸馏$萃取法

相比%卷柏挥发性组分的提取率提高了%9"d$

C@C"8L值对酶提取的影响

图!为<M值对纤维素酶活力的影响%实验

表明%当<MZ+9#时%纤 维 素 酶 活 力 单 位 最 高%
表明该值 是 纤 维 素 酶 的 最 适 酶 解<M 值$表&
为<M值对卷柏挥发性组分的提取率的影响%由
表&可知<M值为+9#时 卷 柏 挥 发 性 组 分 的 提

取率最高$

图>"纤维素酶对卷柏挥发性组分提取过程的影响

?"6@>"T..+0’(.0+%%$%&7+()
+G’3&0’")6’,+M(%&’"%+0()7’"’$+)’

&+酶提取法&@-.3D58;’"

!+水蒸汽蒸馏$萃取法&PC-.3D58;’

图C"8L值对纤维素酶活力的影响

?"6@C"T..+0’(.8L()0+%%$%&7+&0’"M"’<

(& 质 谱 学 报"""""""""""""""""第!’卷"



表>"8L值对酶提取卷柏挥发性组分的影响

4&:%+>"T..+0’(.8L()0+%%$%&7++G’3&0’")6’,+M(%&’"%+0()7’"’$+)’.3(#"#$%&’#(&)*+#((&#

<M 值 %9# +9" +9# #9" #9# )9" )9# ’9"

提取率!d %9"# %9## #9(# #9&" +9"! %9’" %9%# !9’#

C@E"纤维素酶用量对提取过程的影响

图%为纤维素酶用量对卷柏挥发性 组 分 提

取率的 影 响"结 果 表 明"纤 维 素 酶 用 量 为"9+N
时"卷柏挥发性组分的提取率最高#

图E"纤维素酶用量对卷柏挥发性

组分提取过程的影响

?"6@E"T..+0’(.’,+0()’+)’7(.0+%%$%&7+()
+G’3&0’")6’,+M(%&’"%+0()7’"’$+)’

C@H"卷柏粒度对纤维素酶法提取过程的影响

卷柏粒度对纤维素酶法提取过程的 影 响 如

图+所示#结果表明"卷柏粒度越小"卷柏挥发

性组分提取率 越 高"当 卷 柏 颗 粒 目 数 大 于+"!
)"目时"粒度对提取率的影响减弱"并且粒度过

细会导致样品带入提取液"因此适宜的卷柏粉碎

粒度为+"!)"目#

图H"卷柏粒度对纤维素酶法提取过程的影响

?"6@H"T..+0’(.’,+.")+)+77(.7&#8%+
()+G’3&0’")6’,+M(%&’"%+0()7’"’$+)’

C@N"两种方法的比较研究

按&9#测定方法进行实验"由化学工作站给

出两种方法提取卷柏挥发油的总离子流图"如图

#所示#

将确认的两种方法提取卷柏挥发油 中 的 化

学成分及相对含量列入表!#

图N"卷柏挥发油总离子流图

!&"水蒸汽蒸馏5萃取法提取#!:"酶提取

?"6@N"4(’&%"()0,3(#&’(63&#(.
M(%&’"%+("%.3(#"#$%&’#(&)*+#((&#
!&":<RT#+’,(-#!:":<S!T#+’,(-

""由表!可知酶提取卷柏挥发油中得到%&种

化合物"占 挥 发 油 总 量 的,’9#+d$主 要 成 分 为

雪松醇"占 挥 发 油 总 量 的+#9"’d"此 外 含 有 其

它醇类化合物(9&%d"烯萜化合物%&9!’d"酮

类化合物&9!’d"酚类化合物#9)"d"苯的衍生

物!9+,d 及烷烃化合物%9!)d#水蒸汽蒸馏$
萃取法提取卷柏挥发油中"鉴定出!%种化合物"
占挥发 油 总 量 的,)9!&d$主 要 成 分 为 雪 松 醇"
占挥发油总量的%,9#"d"含有其它醇类化合物

&,9&,d"烯 萜 化 合 物!(9))d"酮 类 化 合 物

!9,,d"酚类化合物+9!"d"苯的衍生物"9)’d
及烷烃化合物&9""d#

由于卷柏的植物细胞由细胞壁及原 生 质 体

组成"细胞壁的主要成分是纤维素"细胞间存在

的细胞间质将细胞网络其中#在提取过程中"当
细胞原生质体中的挥发性成分向提取介质扩散

时"必须克服细胞壁及细胞间质的双重阻力#酶

,&"第&期"""""""""""回瑞华等%卷柏中挥发性组分的酶提取及气相色谱$质谱分析



提取卷柏挥发性化学成分的过程中!由于纤维素

酶作用于卷柏的植物细胞!使细胞壁及细胞间质

中的纤维素降解!引起细胞壁及细胞间质结构产

生局部疏松"膨胀"崩溃等变化!减小细胞壁"细

胞间质等传质屏障对挥发性成分从细胞内向提

取介质扩散的传质阻力!从而提高挥发性化学成

分的提取率#

表C"卷柏挥发油中化学成分鉴定结果

4&:%+C"R(#8()+)’7(.M(%&’"%+("%.3(#"#$%&’#(&)*+#((&#

序号

F89

保留时间

)X$.04

化 合 物

@8.<864;

相对含量

@84D34D$d

@- PC-

分子式

G8>.61/

相似度

C0.01/>0D7
$d

& %9&+ 正己醇&$53]/481 $ ,9’" @)M&+I (#

! %9!! &!%$二甲基苯&!%$;0.3D571H34V343 "9)) "9)’ @(M&" ,!

% %9#% &!!$二甲基苯&!!$;0.3D571H34V343 "9#! $ @(M&" ’#

+ +9"%
!$甲基$#$%&$甲基乙基&$双环’%9&9"(己$!$烯

!$.3D571$#$%&$.3D5713D571&$H0:7:18’%9&9"(53]$!$343
"9)+ $ @&"M&) (&

# +9&) !!)!)$三甲基双环’%9&9&(庚$!$烯!!)!)$D>0.3D571H0:7:18’%9&9&(53<D$!$343 "9’, $ @&"M&) ,#

) +9&( !!)!)$三甲基双环’%9&9&(庚$!$烯!!)!)$D>0.3D571H0:7:18’%9&9&(53<D$!$343 $ &9&% @&"M&) ,#

’ +9+" ’!’$二甲基$!$亚甲基双环’!9!9&(庚烷’!’$;0./D571$!$.3D571343H0:7:18’!9!9&(53<D/43 "9!" $ @&"M&) ,#

( +9() %$甲基$&$%&$甲基乙基&双环’%9&9"(己$!$烯

%$.3D571$&$%&$.3D5713D571&H0:7:18’%9&9"(53]$!$343

"9#,
$

@&"M&) (’

, +9,+ (R蒎烯($<04343 &9!% $ @&"M&) ,#

&" #9&’ ’R蒎烯’$<04343 "9#+ $ @&"M&) (’

&& #9)& %$蒈烯%$:/>343 +9’" "9%) @&"M&) ,+

&% )9"" )!)$二甲基$!$亚甲基$双环’%9&9&(庚烷)!)$;0.3D57$!$.3D571343H0:7:18’%9&9&(53<D/43 &9"’ $ @&"M&) ,#

&+ (9’% 双环’!9!9&(庚$!$酮H0:7:18’!9!9&(53<D/4$!$843 "9’( $ @&"M&)I ,’

&# (9’# 樟脑:/.<58> $ "9(+ @&"M&)I ,’

&) ,9") 冰片H8>.381 $ "9,+ @&"M&(I ,#

&’ ,9+# #$甲基$!$%&$甲基乙基&环己醇#$.3D571$!$%&$.3D5713D571&:7:1853]/481 $ "9#+ @&"M!"I ,&

&( ,9#’ +$甲基$&$%&$甲基乙基&$%$环己烯$&$醇+$.3D571$&$%&$.3D5713D571&$%$:7:1853]34$&$81 &9)) $ @&"M&(I ,#

&, ,9,& $!$!+$三甲基$%$环己烯$&$甲醇$!$!+$D>0.3D571$%$:7:1853]343$&$.3D5/481 !9+, $ @&"M&(I (%

!" &%9,( %\&$+$蒈烯%\&$+$:/>343 #9%& %9!’ @&"M&) ,"

!& &+9%# !!)$双%&!&$二甲基乙基&$+!+$二甲基环己$!!#$二烯$&$酮

!!)$H0A%&!&$;0.3D5713D571&$+!+$;0.3D571:7:1853]/$!!#$;034$&$843

$ "9#( @&)M!)I ,#

!! &#9#, 王古 王巴 烯:8</343 &9,# $ @&#M!+ ,%

!% &#9)& &!!!%!+!#!)!’!($八 氢 化$&!+!,!,$四 甲 基$+!’$桥 亚 甲 基 甘 菊 环

&!!!%!+!#!)!’!($8:D/57;>8$&!+!,!,$D3D>/.3D571$+!’$.3D5/48/V61343

$ !9#( @&#M!+ ,"

!+ &#9’) 石 竹 烯:/>78<5711343 !9#( #9!& @&#M!+ ,,

!# &)9"+ 罗 汉 柏 烯D56e8<A343 &9%" %9!! @&#M!+ ,,

!) &)9#, &!&!+!($四 甲 基$+!’!&"$环 十 一 三 烯&!&!+!($D3D>/.3D571$+!’!&"$:7:1864;3:/D>0343 !9%% +9%% @&#M!+ ,(

!’ &)9,"
!!)$双%&!&$二 甲 基 乙 基&$!!#$环 己 二 烯$&!+$二 酮

!!)$H0A%&!&$;0.3D5713D571&$!!#$:7:1853]/;0343$&!+$;0843
$ "9#! @&+M!"I! ,#

!( &’9"& +$%&!&$二 甲 基 乙 基&$&!!$苯 二 醇+$%&!&$;0.3D5713D571&$&!!$H34V343;081 $ %9!) @&"M&+I! ("
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""续表

序号

F89

保留时间

)X!.04

化 合 物

@8.<864;

相对含量

@84D34D!d

@- PC-

分子式

G8>.61/

相似度

C0.01/>0D7
!d

!, &’9&+ &"!"%"+"+/"#")"(/八氢化$’$甲基$+$亚甲基$&$#&$甲基乙基$萘

&"!"%"+"+/"#")"(/$8:D/57;>8$’$.3D571$+$.3D571343$&$#.3D5713D571$4/<5D5/1343

&9"! "9(, @&#M!+ ,(

%" &’9!’ 大香叶稀PN3>./:>343P &9%) $ @&#M!+ ,(

%& &’9%’ +$#!")")$三甲基$&$环已$&$烯基$$%$丁烯$!$酮

+$#!")")$D>0.3D571$:7:1853]34$&$71$$%$H6D34$!$843

$ &9(! @&%M!"I! ,!

%! &’9%, +"&&$按叶油二烯36;3A./$+"&&$;0343 &9+’ $ @&#M!+ ,)

%% &’9)" !"#$二甲氧基乙基苯!"#$;0.3D58]73D571H34V343 "9’# $ @&"M&+I! (%

%+ &’9(# &$甲基$+$#&"!"!$三甲基环戊基$苯&$.3D571$+$#&"!"!$D>0.3D571:7:18<34D71$H34V343 "9#) $ @&#M!! ,(

%# &(9"" !")$二叔丁基对甲酚H6D71/D3;57;>8]7D816343 #9)" +9!" @&#M!+I ,’

%) &(9!) &"!"%"#")"(/$六氢化$+"’$二甲基$&$#&$甲基乙基$萘

&"!"%"#")"(/$53]/57;>8$+"’$;0.3D571$&$#&$.3D5713D571$4/<5D5/1343

&9(, &9%( @&#M!+ ,(
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