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摘要!以陆英为原料"采用单因素和响应面试验优化其挥发

油的超临界
XC

&

萃取工艺"重点探讨
XC

&

流量!萃取压力!萃

取时间!萃取温度对陆英挥发油得率的影响"并通过气相色

谱
S

质谱%

]X0[V

&对陆英挥发油成分进行定性定量分析#

结果表明"优化的陆英挥发油提取工艺条件为'

XC

&

流量

&'I

(

L

!萃取压力
!$;' [H2

!萃取温度
.';$ `

!萃取时间

&;(L

"该条件下陆英挥发油得率为
$;(%G

#从陆英挥发油中

鉴定出了
"%

个成分"占挥发油含量约
,!;(#G

"其中含量较

多的有
!0

甲基戊酸%

&,;!#G

&!

!0

甲基丁酸%

"!;(!G
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#0.0

己

烯
0"0

醇%
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&等"另外
!0

乙硫基丁醛%

%;.%G

&含量也

较多#

关键词!超临界
XC

&

萃取$陆英$挥发油$成分分析
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陆英草又名接骨草+八棱麻+走马风等%有活血散瘀+祛

风除湿+消炎止痛+镇痉消肿+通经活络等功效)

"S&

*

%可用于

治疗黄疸型肝炎+风湿+脚气+痢疾+黄疸+肺炎+慢性气管炎+

风疹瘙痒+冻疮+跌打损伤+骨折等疾病)

!S'

*

%具有较高的药

用价值)

%S#

*

&现在虽有一些关于陆英中化学成分研究的文

献)

(S"$

*

%但是其发挥药效的成分具体是哪些目前研究还很

少)

""S"&
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%蒋道松+廖琼峰)
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''S'(对陆英挥发油的研究主要

是鉴定其成分%提取的方法也是传统的水蒸气蒸馏法%提取工

艺和得率都未见报道&陆英揉之有臭气%且味道较重%极其难

闻%说明具有一些特殊气味的挥发性物质%这些挥发性物质在

陆英中含量如何%有待研究分析&本试验拟采用响应面法优

化超临界
XC

&

萃取陆英挥发油的提取工艺%并通过气相色谱

S

质谱!

]X0[V

#进行陆英挥发油成分的定性分析%以期为陆

英中挥发性物质的确认和进一步药效开发提供科学依据&
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材料与方法
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试验材料及仪器

陆英"

&$"%

年
.

月采自湖南科技学院旁西山%经清洗+烘

干和粉碎%过
&$

目筛后%于干燥箱中保存备用$

XC
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"纯度
"
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%永州市华兰钰兴气体有限公司$

试剂"均为分析纯$

电子天平"
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型%赛多利斯科学仪器!北京#有限

公司$

超临界
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型%南通华安超临界

萃取有限公司$

气质联用仪"

gH&$"$H48N

型%日本岛津责任有限公司&

.'"



";&

!

试验方法
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陆英挥发油的萃取方法
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称取陆英干燥粉末
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%

放入超临界萃取仪萃取釜内%设置萃取压力
!$[H2

%萃取温

度
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%
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&

流量
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%萃取
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后%打开分离釜排料阀

得淡黄色挥发油&
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超临界
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萃取陆英挥发油的单因素试验
!

对
XC

&

流量+萃取压力+萃取时间+萃取温度
.

个因素进行单因素试

验%以挥发油得率为指标%确定各因素的优化区间&

!
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XC

&

流量"在萃取压力
!$[H2

+萃取时间
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+萃取

温度
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的条件下%考察
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&

流量!
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对挥发油得率的影响&
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#萃取压力"在
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流量
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+萃取时间
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+萃取

温度
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的条件下%考察萃取压力!
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对挥发油得率的影响&

!

!

#萃取时间"在
XC

&

流量为
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+萃取压力
!$[H2

+

萃取温度
.'`

的条件下%考察萃取时间!
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%
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%
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%
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#对挥发油得率的影响&
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#萃取温度"在
XC

&

流量
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+萃取压力
!$[H2

+

萃取时间
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条件下%考察萃取温度!
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对挥发油得率的影响&
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萃取工艺条件优化
!

在单因素试验基础上%用

T<N3

7

?0/6

E

<5D@(;$;%

软件%以陆英挥发油得率为响应值%以

萃取压力+萃取时间+萃取温度为自变量%进行三因素三水平

响应面中心组合试验&
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挥发油得率计算
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按式!
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'''挥发油得率%
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'''陆英挥发油质量%
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'''陆英干粉质量%
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分析

!
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#气相色谱条件"色谱柱为
PD

$

0'[V

石英毛细管柱

!

!$1a$;&'11a$;&'

#
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#$载气为
F<

%流速
";$1I

(

13?

$

进样口温度
&'$`

$检测温度
&!$`

$升温程序"初始柱温

($`

%保持
. 13?

%以
( `

(

13?

速率升至
&($ `

%保持

.13?
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$采取无分流进样%进样量为
";$

#
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&

!

&

#质谱条件"离子化方式为
/i

%电子能量
#$<@

%离子

源温度
&'$`

%质量扫描范围
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"
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标准质谱检索库&
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结果与讨论
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单因素试验结果与分析

&;";"
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XC

&

流量对得率的影响
!

由图
"

可知%挥发油得率随

XC

&

流量递增先明显增加%

&'I

(

L

后增加不明显%

!$I

(

L

后

逐渐下降%可能是随
XC

&

流量增加%

XC

&

中的挥发油浓度相

对减小%萃取传质动力增大%得率即增大%而
XC

&

流量过大

时%

XC

&

在萃取罐中与物料接触的时间缩短使得率减少)

"'

*

%

XC

&

流量为
!$I

(

L

时%提取陆英挥发油的效果更佳&

图
"

!

XC

&

流量对得率的影响
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萃取压力的影响
!

由图
&

可知%得率随萃取压力递

增明显增加%

!$ [H2

后增加不明显&因为随萃取压力增

大%超临界
XC

&

密度增加%陆英挥发油溶解性能增大%但随

萃取压力增加到一定值时%溶解性能增加不再显著)

"'S"%

*

%

同时压力过大对设备安全性能要求高%所以优选萃取压力

为
!$[H2

&

图
&
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萃取压力对得率的影响
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萃取时间的影响
!

由图
!

可知%得率随萃取时间延长

先明显增加%

&;'L

后增加不再显著&因为在萃取过程中%超

临界
XC

&

流体将陆英挥发油从原料中萃取出来需要一段时

间%但是
&;'L

后陆英原料中的挥发油可能已经很少%萃取得

率增加不再明显)

"'S"%

*

%考虑到生产周期%萃取
&;'L

即可&
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萃取温度的影响
!

由图
.

可知%得率随萃取温度递增

先增加%

.'`

后又下降%可能是温度升高%分子运动加快%超

临界
XC

&

流量扩散能力和渗透能力都加强%在一定温度范围

内%超临界
XC

&

萃取陆英挥发油的能力增强%但是随着温度

升高会降低超临界
XC

&

流量的密度)

"'S"%

*

%使得率下降&因

此%萃取温度宜在
.'`

左右&
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响应面设计试验结果及分析

&;&;"

!

+A60+<?L?̂<?

设计方案及试验结果
!

对单因素试验

结果分析%由于
XC

&

流量
&'I

(

L

后增加不明显%且
!$I

(

L
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提取与活性
!
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年第
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萃取温度对得率的影响
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时效果最佳%因此在固定
XC

&

流量为
!$I

(
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的条件下%选择

萃取压力+萃取时间+萃取温度
!

个因素进行响应面优化陆

英挥发油提取工艺%具体因素及水平见表
"

%试验设计及结果

见表
&

&

!!

对试验数据进行多项拟合回归%得到陆英挥发油得率

!
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#对萃取压力+萃取时间+萃取温度的多项回归模型方

程为"
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响应面回归模型的方差分析
!

为了检验模型的可靠

性并确定各因素对陆英挥发油得率的影响程度%对模型进行

了方差分析%结果见表
!
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响应面试验因素水平表
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H

#
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%二次模型是很显著的$失拟

项
Hb$;&,$%
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%说明模型是有意义的&

!

个因素的一次

项+二次项及萃取压力与萃取温度的交互项对陆英挥发油得

率的影响均极显著!

H

#
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#&相关系数
-

&

b$;,(!'

%调整

系数
-=

Q
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b $;,%&!

%表明模型拟合程度较好$变异系数

!
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#为
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%说明模型的重现性很好%该试验方法可靠)

"#S",
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%

可以用该模型来分析和预测陆英挥发油的工艺条件&
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响应面法试验设计及结果
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卷第
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期 姜红宇等"陆英挥发油超临界
XC

&

萃取工艺优化及其成分分析
!



&;&;!

!

最佳工艺条件
!

用
T<N3

7

?0/6

E

<5D@(;$;%

软件设计优

化得出最佳的萃取条件为"萃取压力
!$;.%[H2

+萃取时间

&;#,L

+萃取温度
.';"#`

&考虑到实际操作的局限性%将超

临界
XC

&

萃取陆英挥发油的工艺调整为"

XC

&

流量
&'I

(

L

+

萃取压力
!$;'[H2

+萃取温度
.';$`

+萃取时间
&;(L

&在

此条件下%经
!

次重复性验证实验%得到陆英挥发油的平均

得率为
$;(%G

%与理论预测值!

$;('G

#基本相符%说明优化

的提取工艺条件可靠&

&;!

!

]X0[V

分析

对超临界
XC

&

萃取所得陆英挥发油进行
]X0[V

分析%

得总离子流图见图
'

%利用计算机标准谱库比对%对挥发油成

分进行鉴定%并用峰面积归一化法计算各化合物的相对百分

含量%各种成分见表
.

&

图
'

!

陆英挥发油的总离子流图

Y3

7

85<'

!

RAD243A?>L5A12DA

7

521AMOA42D34<A34M5A1

XL3?<N</4=<5F<5J

表
.

!

陆英挥发油中的主要成分

R2J4<.

!

[23?>A1

E

A?<?DNAMDL<OA42D34<A34M5A1XL3?<N<

/4=<5F<5J

化合物名称 保留时间(
13?

相对含量(
G

左旋
0

#

0

蒎烯
!;%.! ";$"

茨烯
.;"&( $;,(

&0

甲基
0'0

异丙基环己酮
';,(# %;'$

柠檬烯
%;&.! ';('

苯并呋喃
0&

!

!"

#

0

酮
%;.(" ';$$

"0

十三炔
0.0

醇
%;%"% ";%&

间甲基异丙基苯
#;',. !;%!

正己醇
,;"$, !;!#

#0.0

己烯
0"0

醇
,;%%# (;&#

#0!0

己烯
0"0

醇
"$;$#' ';&%

&0

呋喃甲醛
"";"'( $;(%

!0

甲基丁酸
"';",& "!;(!

!0

乙硫基丁醛
"%;$"& %;.%

水杨酸甲酯
"#;".& $;,#

!0

甲基戊酸
"#;!(, &,;!#

!0

烯丙基
0&0

甲氧基
0

苯酚
&!;$". $;(,

!!

由表
.

可知%共鉴定出
"%

个成分%占陆英挥发油含量约

,!;(#G

%含量较多的有
!0

甲基戊酸+

!0

甲基丁酸+

#0.0

己烯
0"0

醇等%其中
!0

甲基戊酸+

!0

甲基丁酸在文献)

"!

*中曾有报道%而

含量较多的
#0.0

己烯
0"0

醇+

&0

甲基
0'0

异丙基环己酮均未见

报道&另外含硫化合物
!0

乙硫基丁醛也未见报道且含量也

较多%可能是陆英挥发油有臭味的原因&

!

!

结论
超临界

XC

&

萃取陆英挥发油的最佳工艺条件为"

XC

&

流

量
&'I

(

L

+萃取压力
!$;' [H2

+萃取时间
&;(L

+萃取温度

.';$`

%在此条件下陆英挥发油得率为
$;(%G

&从陆英挥发

油中鉴定出了
"%

个成分%占陆英挥发油含量约
,!;(#G

%含

量较多的有
!0

甲基戊酸!

&,;!#G

#+

!0

甲基丁酸!

"!;(!G

#+

#0

.0

己烯
0"0

醇!

(;&#G

#等&

由于药材的产地+气候+生产环境和采收季节不同%该研

究发现了一些与文献不同的成分%可为陆英挥发油的进一步

开发提供理论依据&但是这些成分尤其是可臭味成分是否

与药效相关%仍需进一步分离进行药效学研究确认&
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