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活血润肠软胶囊挥发油的提取工艺优化及气相色谱质谱分析
牛向伟 １，２，姜莉莉 １，周国忠 １，张 宁 １，２

（１．颈复康药业集团有限公司，河北 承德 ０６７０００； ２．河北省中药新辅料技术创新中心，河北 承德 ０６７０００）
摘要：目的 探讨水蒸气蒸馏法提取活血润肠软胶囊中当归、羌活和防风中挥发油的最佳提取工艺条件。方法 采用正交试验法，以提

取率为评价指标，考察加水量、浸泡时间、提取时间和加盐量对挥发油提取率的影响，采用气相色谱质谱（ＧＣ－ＭＳ）法分析其挥发油的
化学成分。结果 最佳提取工艺条件为加 ６倍量水，浸泡１．５ｈ，提取 ４ｈ，此条件下挥发油的提取率为０．３４％；ＧＣ－ＭＳ法分析得到的
主要成分为 １，４－双（１－甲基乙基）－苯、１Ｒ－α－蒎烯、β－蒎烯、醋酸呋喃酯、（Ｒ）－４－甲基－１－（１－甲基乙基）－３－环己烯 －
１－醇、柠檬烯等。结论 浸泡时间、加水量和提取时间对挥发油的提取率影响不显著，影响顺序为浸泡时间＞加水量 ＞提取时间。
关键词：活血润肠软胶囊；水蒸气蒸馏法；挥发油；正交试验；气相色谱质谱法
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活血润肠软胶囊由大黄、火麻仁、当归、桃仁、瓜篓

子、防风、羌活７味药材组方，用于治疗功能性便秘犤１犦。

方中，当归、防风、羌活为主药，且这３味药材中所含挥发
性成分与该制剂的活血润肠功效密切相关。水蒸气蒸馏法

是将含有易挥发成分的药材与水一同蒸馏，使挥发性成分

随同水蒸气一起馏出，再经过冷凝回流提取挥发性成分，

是常用的中药挥发油提取方法，适用于具有挥发性、能随

水蒸气蒸馏而不被破坏其结构、不与水发生反应的挥发性

成分的提取，且不使用有机溶剂，不易造成环境污染，适宜

工业化生产。本研究中采用水蒸气蒸馏法对这３味药材的
挥发性成分的提取工艺进行研究，采用正交试验法确定其

最佳提取条件，采用气相色谱质谱（ＧＣ－ＭＳ）法对所提挥
发油进行化学成分分析并鉴定。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
７０００Ｃ＋７８９０Ｂ型气相色谱质谱仪（美国安捷伦公司，

包括三重四极杆）；ＡｇｉｌｅｎｔＨＰ－５ＭＳ石英毛细管色谱柱
（３０．０ｍ×０．２５ｍｍ，０．２５μｍ，美国安捷伦公司）；ＭＥ２０４

·实验研究·
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试验序号

１
２
３
４
５
６
７
８
９
Ｋ１
Ｋ２
Ｋ３
Ｒ

因素 Ａ（倍）

Ａ１
Ａ１
Ａ１
Ａ２
Ａ２
Ａ２
Ａ３
Ａ３
Ａ３
０．２９７
０．２９７
０．２１３
０．０８４

因素 Ｂ（ｈ）

Ｂ１
Ｂ２
Ｂ３
Ｂ１
Ｂ２
Ｂ３
Ｂ１
Ｂ２
Ｂ３
０．２９７
０．３０３
０．２０７
０．０９６

因素 Ｃ（ｈ）

Ｃ１
Ｃ２
Ｃ３
Ｃ２
Ｃ３
Ｃ１
Ｃ３
Ｃ１
Ｃ２
０．２３７
０．３１０
０．２６０
０．０７３

因素 Ｄ（ｇ）

Ｄ１
Ｄ２
Ｄ３
Ｄ３
Ｄ１
Ｄ２
Ｄ２
Ｄ３
Ｄ１
０．２９７
０．２７７
０．２３３
０．０６４

提取率（％）

０．３２
０．３８
０．１９
０．３３
０．３５
０．２１
０．２４
０．１８
０．２２

方差来源

加水量

浸泡时间

提取时间

加盐量

误差

离差平方和

０．０１４
０．０１７
０．００８
０．００６
０．０１０

自由度

２
２
２
２
２

均方

０．００７
０．００８
０．００４
０．００３

Ｆ比

２．３３３
２．８３３
１．３３３
１．０００

Ｐ
＞０．０５
＞０．０５
＞０．０５
＞０．０５

表２ 正交试验方案与结果

表３ 方差分析结果

注：Ｆ０．０５（２，２）＝１９．００。

表１ 因素水平表

水平

１
２
３

因素Ａ（倍）

６
８
１０

因素 Ｂ（ｈ）

１．０
１．５
２．０

因素 Ｃ（ｈ）

３
４
５

因素 Ｄ（ｇ）

０
１１．７
２３．３

型电子天平牗梅特勒－托利多公司，精度为万分之一牘。
１．２ 试药

当归（北京市药材公司，批号为 １６００３５），羌活（江
苏康缘药业股份有限公司，批号为１６０１４１），防风（赤峰
荣兴堂药业有限责任公司，批号为 １７０１１３），均经颈复
康药业集团有限公司王春民高级工程师鉴定为正品；正

乙烷（分析纯，天津欧博凯化工有限公司，批号为

２０１７０３０２）。
２ 方法与结果

２．１ 挥发油提取
按活血润肠软胶囊处方工艺取当归、羌活、防

风３味药材，粉碎成粗粉，混合。取混合粉适量，置圆
底烧瓶中，加水适量，浸泡，连接挥发油测定器与回

流冷凝管，置电热套中加热至沸，并保持微沸，收集

挥发油，称定质量，计算挥发油提取率。采用 ＧＣ－ＭＳ
法对所得挥发油进行检测，对其所含化学成分进行分

析和鉴定。

挥发油提取率（％）＝挥发油量（ｇ）／药材量（ｇ）×
１００％
２．２ 因素水平设计

分别以加水量（因素 Ａ）、浸泡时间（因素 Ｂ）、提取
时间（因素Ｃ）和加盐量（因素 Ｄ）为考察因素，以挥发油
提取率为考察指标，按 Ｌ９（３４）正交试验表进行试验。因
素水平见表１。

２．３ 试验方案与结果
试验方案与结果见表 ２，方差分析结果见表 ３。可

见，因素 Ａ、因素 Ｂ、因素 Ｃ、因素 Ｄ对提取挥发油的提
取率均无显著影响。各因素对挥发油提取率的影响顺序

依次为因素 Ｂ＞因素 Ａ＞因素 Ｃ＞因素 Ｄ，最佳提取工
艺条件为 Ａ１（或 Ａ２）Ｂ２Ｃ２Ｄ１，即加 ６（或 ８）倍量水，浸泡
１．５ｈ，提取 ４ｈ。按最佳提取工艺即加 ６倍量水，浸泡
１．５ｈ，提取４ｈ，对３味药材混合粉进行提取，结果挥发
油的提取率为０．３４％。
２．４ 挥发油的ＧＣ－ＭＳ检测

色谱条件：程序升温，初始温度为５０℃，保持２ｍｉｎ；
以 １℃ ／ｍｉｎ的速率升至 １８０℃，保持 ５ｍｉｎ；以
１℃ ／ｍｉｎ的速率升至 ２０２℃；以 ２℃ ／ｍｉｎ的速率升
至 ２５０℃；以 ５℃ ／ｍｉｎ的速率升至 ２８０℃。进样口温
度为 ２５０℃；分流比为 １０∶１；进样量为 １μＬ；载气为
氦气（≥９９．９９９％）；流速为 １ｍＬ／ｍｉｎ。

质谱条件：ＥＩ离子源，电子能源 ７０ｅＶ，传输线
温度为 ２５０℃，离子源温度为 ２３０℃，四极杆温度为
１５０℃，全扫描检测方式，扫描范围（ｍ／ｚ）２０～５５０ａｍｕ。

检测法：将得到的挥发油进行 ＧＣ－ＭＳ法检测，
用面积归一法确定其主要成分及相对含量。

结果分析：结果见表 ４。可见，共检测出 ２４４种成
分，共鉴别出 ５０种主要成分。其中，１，４－双（１－甲
基乙基）－苯含量最高（含量为 ９．９９％），其次依次为
１Ｒ－α－蒎烯（８．１４８％）、β－蒎烯（６．２２１％）、醋酸
呋喃酯（４．１０１％）、（Ｒ）－４－甲基－１－（１－甲基乙基）－
３－环己烯 －１－醇（３．７３３％）、柠檬烯（３．６４７％）。
３ 讨论

采用 ＧＣ－ＭＳ法对水蒸气蒸馏法提取的羌活挥
发油进行计算机检索，并与标准图谱对照 犤２－３犦，共鉴

定出 １３６个成分（羌活 ７８个成分、宽叶羌活 ５８个成
分），其中多数为单萜、单萜醇、倍半萜、倍半萜醇类

化合物，含量在 １％以上的有 α－蒎烯、β－蒎烯、γ－
松油烯、对一聚伞花素、柠檬烯、水芹烯、香桧烯、缬

草萜烯醇等成分。当归挥发油犤４犦中含量最高的为藁本

内酯，其次为 ２－乙基 －１－己醇、十三烷、９，１２－十
八烯酸单甘油酯、９，１２－十八二烯酸乙酯、十七酸
乙酯等。防风挥发油犤５－６犦的主要成分为３－苯基 －２－
丙烯醛、亚油酸乙酯、９，１２－十八二烯酸、芹菜脑、人参

·实验研究·
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编号

１
２
３
４
５
６
７
８
９

１０
１１
１２
１３
１４
１５
１６
１７

１８
１９

２０
２１
２２
２３
２４
２５
２６
２７

化合物名称

１，４－双（１－甲基乙基）－苯

１Ｒ－α－蒎烯

β－蒎烯
醋酸呋喃酯

（Ｒ）－４－甲基 －１－（１－甲基乙基）－３－环己烯 －１－醇
柠檬烯

（１，２，３，４，５，６，７，８）－八氢化 －α，α－３，８－四甲基奥 －５－甲醇

１，２，３，５，６，８ａ－六氢 －４，７－二甲基 －１－（１－甲基乙基）萘
（１ａＲ，４ａＳ，７Ｒ，７ａＲ，７ｂＳ）－十氢 －１，１，７－三甲基 －４－亚甲
基 －１Ｈ－环丙并犤ｅ犦

３，７－二甲基 －３，６－辛二烯 －１－醇

α－杜松醇

１－甲基 －４－（１－甲基乙基）－１，４－环己二烯
环氧异长叶烯

脱羟基异水菖蒲二醇

３－亚丁基 －１（３Ｈ）－异苯并呋喃酮

１－甲基 －２－（１－甲基乙基）－苯
犤２Ｒ－（２α，４α，８β）犦－１，２，３，４，４ａ，５，６，８ａ－八氢 －α，４ａ，８－
四甲基 －２－萘甲醇

菖蒲酮

犤３Ｓ－（３α，３α，５α）犦－１，２，３，３ａ，４，５，６，７－八氢 －α，α，３，８－
四甲基 －５－奥甲醇

辛醛

（Ｅ）－３，７－二甲基 －１，３，７－辛三烯
三环犤３．２．１．０（１，５）犦辛烷

３－苯基 －２－丙烯酸 １－甲基乙基酯

２－甲氧基 －４－乙烯基苯酚

３－蒈烯
冰片

（１α，４α，８α）１，２，４ａ，５，６，８ａ－六氢 －４，７－二甲基 －１－（１－
甲基乙基）－萘

分子式

Ｃ１２Ｈ１８
Ｃ１０Ｈ１６
Ｃ１０Ｈ１６
Ｃ１２Ｈ２０Ｏ２
Ｃ１０Ｈ１８Ｏ
Ｃ１０Ｈ１６
Ｃ１５Ｈ２６Ｏ
Ｃ１５Ｈ２４
Ｃ１５Ｈ２４

Ｃ１０Ｈ１８Ｏ
Ｃ１５Ｈ２４Ｏ
Ｃ１０Ｈ１６
Ｃ１５Ｈ２４Ｏ
Ｃ１５Ｈ２６Ｏ２
Ｃ１２Ｈ１２Ｏ２
Ｃ１０Ｈ１４
Ｃ１５Ｈ２６Ｏ

Ｃ１５Ｈ２４Ｏ
Ｃ１５Ｈ２６Ｏ

Ｃ８Ｈ１６Ｏ
Ｃ１０Ｈ１６
Ｃ９Ｈ１２Ｏ２
Ｃ１２Ｈ１４Ｏ２
Ｃ９Ｈ１０Ｏ２
Ｃ１０Ｈ１６
Ｃ１０Ｈ１８Ｏ
Ｃ１５Ｈ２４

保留时间

牗ｍｉｎ牘

９２．８５８
８．５９１
１０．９７２
４１．９００
２９．２１８
１４．７５４
７７．９４７
６９．５６７
７５．０２２

８７．０７０
８３．７５９
１７．２４９
７０．０５６
８０．３６４
８５．５５４
１４．３３１
８３．２５２

６５．７６６
８５．０４６

１２．９１１
１５．７１５
５８．６１９
６８．１９５
４５．０３０
１３．１８３
２７．６３５
６６．５９４

相对含量

（％）

９．９９
８．１４８
６．２２１
４．１０１
３．７３３
３．６４７
３．４６７
２．７０５
２．５２９

２．３０６
１．９９０
１．８４５
１．７５３
１．６３０
１．５７３
１．４６３
１．４４９

１．３８４
１．２２４

１．１７０
１．１０５
１．０９５
１．０６９
０．３６０
１．００６
０．８７７
０．８０９

编号

２８
２９

３０

３１
３２
３３
３４
３５

３６

３７

３８
３９
４０
４１
４２

４３
４４
４５
４６
４７
４８
４９
５０

化合物名称

１，２，４ａ，５，６，８ａ－六氢 －４，７－二甲基 －１－（１－甲基乙基）萘
犤１Ｒ－（１α，３α，４β）犦－，４－乙烯基 －α，α，４－三甲基 －３－（１－
甲基乙烯基）－环己烷甲醇

（１α，４α，８α）－１，２，３，４，４ａ，５，６，８ａ－八氢 －７－甲基 －４－
亚甲基 －１－（１－甲基乙基）－萘

１－甲氧基－４－甲基 －３，７，７－三甲基 －双环犤４．１．０犦庚－２－烯

２，２，３－三甲基 －３－环戊烯 －１－乙醛

２－异丙基苯
石竹烯

犤１Ｓ－（１α，３α，５α）犦－６，６－二甲基 －２－亚甲基 －双环犤３．１．１犦
庚 －３－醇
犤１Ｒ－（α，３α，７α）犦－１ａ，２，３，３ａ，４，５，６，７ｂ－八氢 －１，１，３ａ，７－
四甲基 －１Ｈ－环丙沙星萘
犤２Ｒ－（２α，４α，５α）犦－α，４ａ－三甲基 －８－亚甲基 －十氢化合
物 ２－萘甲醇

１－甲基 －４－（１－甲基亚乙基）－ 环己烯
顺式 －２－甲基 －５－（１－甲基乙烯基）－２－环己烯 －１－醇

１－甲氧基 －４－辛基 －苯
甲吡唑

（３Ｒ，３ａＡ，６Ｒ，７Ｒ，８ａＡ）－八氢 －３，６，８，８－四甲基 －１Ｈ－３Ａ，

７－亚甲基甘菊环 －６－醇甲酸酯

１－（１－甲基乙基）－４－（１－丁烯 －３－基）－苯

α，α，４－三甲基 －３－环己烯 －１－甲醇

１－甲基 －１，４－环己二烯
（Ｅ）－２－癸烯醛

１－甲基 －２（１Ｈ）－喹啉酮

６，６－二甲基 －双环犤３．１．１犦庚 －２－烯 －２－甲醇
正十六烷酸

γ－榄香烯

分子式

Ｃ１５Ｈ２４
Ｃ１５Ｈ２６Ｏ

Ｃ１５Ｈ２４

Ｃ１０Ｈ１６
Ｃ１０Ｈ１６Ｏ
Ｃ１２Ｈ１８
Ｃ１５Ｈ２４
Ｃ１０Ｈ１６Ｏ

Ｃ１５Ｈ２４

Ｃ１５Ｈ２６Ｏ２

Ｃ１０Ｈ１６
Ｃ１０Ｈ１６Ｏ
Ｃ１５Ｈ２４Ｏ
Ｃ４Ｈ６Ｎ２
Ｃ１６Ｈ２６Ｏ２

Ｃ１３Ｈ１６Ｏ
Ｃ１０Ｈ１８Ｏ
Ｃ７Ｈ１０
Ｃ１０Ｈ１８Ｏ
Ｃ１０Ｈ９ＮＯ
Ｃ１０Ｈ１６Ｏ
Ｃ１６Ｈ３２Ｏ２
Ｃ６Ｈ２６

保留时间

牗ｍｉｎ牘

６７．９０５
７２．３３４

８２．０４３

１３．６７２
２３．４４２
９７．７５８
６０．４８６
２４．５４２

８０．８８３

８２．８１１

１９．７７５
３４．０７０
７６．６６０
２１．６９６
５５．５７３

１２１．９８１
３０．６３２
２８．１６１
３９．３１４
８８．３０９
３１．１８８
１１６．７６０
８７．５２３

相对含量

（％）

０．７１８
０．７１７

０．７０７

０．６５１
０．６４８
０．６００
０．５９０
０．５７７

０．５７０

０．５６８

０．５３０
０．５２８
０．５０９
０．４８０
０．４７５

０．４６８
０．４５７
０．４５３
０．４１６
０．４１０
０．４０６
０．３９１
０．３７１

表４ 挥发油化学成分ＧＣ－ＭＳ分析结果

·实验研究·

ＥｘｐｅｒｉｍｅｎｔＲｅｓｅａｒｃｈ

醇等。羌活、防风药对配伍后有新的活性成分产生犤４犦。经

与文献犤５－６犦对比，正十六烷酸、金合欢烯、罗汉柏烯、
３－蒈烯、α－蒎烯、β－蒎烯、α－水芹烯、柠檬烯等在单
味药材提取的挥发油中存在；而 １－甲基 －２（１Ｈ）－喹
啉酮、γ－榄香烯、菖蒲酮、侧柏酮等是单味药材提取挥
发油中所没有的，提示药材在混合提取时其所含成分间

可能发生了氧化、聚合、异构化等作用，这些新提取的化

合物的药理活性、功效等还有待进一步研究。

本研究结果表明，水蒸气蒸馏法提取 ３味药材的
挥发油提取率为 ０．３４％，与超临界二氧化碳萃取法
提取挥发油的收率无优势。ＧＣ－ＭＳ法分析结果显
示，其成分种类也多于超临界二氧化碳萃取法。因此，

水蒸气蒸馏法是否适宜于活血润肠软胶囊的生产有

待进一步研究。
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