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　　香附子为莎草科植物莎草 Cyperus rotundus L.

的干燥根茎。其功能主治为行气解郁 ,调经止痛。用

于肝郁气滞 ,胸、胁、脘腹胀痛 ,消化不良 ,胸脘痞闷 ,

寒疝腹痛 ,乳房胀痛 ,月经不调及经闭痛经。关于香

附的化学成分研究已有较多报道 ,但尚未见用二氧

化碳超临界萃取技术 ( SFE)对其进行研究。 二氧化

碳超临界萃取技术近十几年来已在精细化工、化妆

品及食品研究等研究方面广泛应用并取得了长足进

展 ,由于它具有操作温度低、分离效率高、无溶剂残

留等特点 ,因此特别适合用于某些中草药有效成分

的提取和分离。我们应用二氧化碳超临界萃取技术 ,

对香附进行萃取 ,并采用气质联用方法对其萃取物

进行分析。

1　实验部分

1. 1　药材与仪器:

药材:香附购于广州清平药材市场 ,经鉴定为莎

草科植物莎草的干燥根茎。

仪器:超临界二氧化碳萃取装置 , 0. 1 L,为中国

科学院广州化学研究所自制。

GC-M S气质联用仪为 HP5890Ⅱ /5972联用

仪 ,色谱柱为 SGE BP1, 60 m× 0. 25μm (相当于

SE-30) ,柱温 50℃～ 110℃ ,程序升温 80℃ (保持

5 min) 程序升温 ( 5℃ /min) 140℃ (保持 5

min)。 程序升温 1℃ /min 260℃。

1. 2　实验方法: 超临界萃取物的提取 ( SFE): 将药

材粉碎后 ,称量 50 g装入超临界萃取罐 ,按摸索好

的最佳萃取条件即以萃取压力为 20 MPa,萃取温度

为 35℃ ,萃取 2 h,以解析压力为 4. 8 M Pa,解析温

度为 42℃释放 ,得萃取物 1. 15 mL,得率 2. 3%。

常规水蒸气提取挥发油 ( HD): 称量 50 g粉碎

后的药材 ,装入挥发油提取器中 ,加入 500 mL水 ,

浸泡一夜 ,提取 8 h,得挥发油 0. 4 mL,得率 0. 8%。

SFE萃取物及 HD提取物在摸索最佳条件后进

行 GC-MC分析 ,将两者结果进行分析比较 ,结果见

表 1。
表 1　香附 SFE与 HD提取物的 GC-MS结果比较

化　合　物 SFE(% ) HD(% )

β-蒎烯 0. 06 -

1, 8-桉油精 0. 45 0. 08

反 -松香芹烯 0. 36 0. 28

蒎莰酮 0. 13 0. 07

松油烯 -4 0. 03 -

L-桃金娘醛 0. 15 0. 23

桃金娘醇 0. 28 0. 23

δ-桃金娘醛 0. 18

α-毕澄茄油萜 0. 10

去氢香橙烯 0. 73 0. 43

1, 2, 4-m etheno-1h indene, octahyd ro-

　 1, 7α-dimeth yl-5-( 1-meth yleth yl)
0. 06 0. 31

α- 烯 0. 76 1. 04

白菖烯 0. 15 0. 15

香附子烯 5. 77 8. 83

γ-毕橙茄烯 0. 69 0. 95

α-榄香烯 0. 23 0. 53

β-芹子烯 3. 88 5. 61

ethanone, 1, 1-( 6-h yd rox y-2, 5-ben zo-
　 fu randiyl ) bi s

0. 37 0. 48

δ-愈创木烯 0. 15 1. 44

δ-毕橙茄烯 0. 16 0. 25

4H-1, 3-thiazin-2-amin e, N -( 2, 6-
　 dimethylph enyl) -5, 6-dihyd ro

2. 49 6. 50

ledane 0. 83 1. 04

马兜铃酮 4. 1 14. 9

α-香附酮 8. 1 8. 63

noo tkatone 0. 66 0. 56

十六 (烷 )酸 3. 81 1. 04

十六 (烷 )酸乙酯 0. 36 0. 34

十七 (烷 )酸 0. 31 0. 30

9, 12-十八碳二烯酸 3. 48 0. 28

9-十八碳烯酸 3. 87 0. 36

十八 (烷 )酸乙酯 0. 09 -

1. 3　实验结果与比较: 结果表明 SFE与 HD两者

在化合物组成及含量上有较明显的差别。 SFE提取

物共有 123个化合物 ,其中含量最高者为α-香附酮 ,

占 8. 1% ; HD提取物共有 79个化合物 ,其中含量最

高者为马兜铃酮 ,占 14. 9% 。

2　讨论
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2. 1　从提取物的 GC-M S表中分析可知: SFE提取

物共分离出 123个化合物 ,其中经 GC-M S分析鉴

定出 32个 ,占色谱峰总面积的 43. 4% ; HD提取物

共分离出 79个化合物 ,其中经 GC-M S鉴定出 28

个 ,占色谱峰总面积的 54. 98% 。从鉴定出的化合物

占总化合物的百分比、各个化合物的相对百分含量

和总提取率均可看出 ,两者在含量上有较明显的差

异。这是因为在超临界 CO2萃取时 , CO2具有很强

的溶解能力 ,能将香附中所含的各种组分有效的提

取出来 ;而传统水蒸气提取挥发油时 ,有些物质由于

其分子量大 ,沸点高 ,挥发性小而难于提出 ,再加上

高温使某些化合物分解破坏 ,无法提出原有的真实

化合物。所以香附 SFE-CO2产物具有更为接近自然

真实的香气。

2. 2　从 SFE及 HD提取物的 GC-M S分析表可知:

两者均含有马兜铃酮 ( a ristolone)、 ethanone, 1, 1-

( 6-hydroxy-2, 5-benzo furandiyl ) bis和 4H-1, 3-thi-

azin-2-amine, N -( 2, 6-dimethylphenjyl ) -5, 6-dihy-

dro。 这 3种化合物均未见在香附的成分中报道过。

2. 3　超临界 CO2萃取较传统水蒸气提取的优点是

提取时间短 ,总得率高及有效成分提取完全 ,同时低

温萃取使有效成分不易分解破坏。 该方法在中药有

效成分的提取及质量研究方面以其独特的优点将会

得到更广泛的应用。

( 1999-07-05收稿 )

蒲黄花粉与雄花其它部分的化学成分比较
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　　蒲黄为香蒲科植物水烛香蒲 Typha angust ifo-

l ia L. 东方香蒲 T . oriental is Presl或同属植物的

干燥花粉 ,为止血化瘀的常用中药 ,在中药汤剂及中

成药生产中用途甚广。我国药典 1995年版规定其药

用部位为花粉 ,但商品药材中常可见带雄花的花粉 ,

即花粉、花丝、花药等的混合物 ,俗称草浦黄。本文就

蒲黄花粉及其草蒲黄中筛去花粉后剩余的花丝、花

药等其他非药用部分的主要化学成分黄酮进行初步

的比较 ,为扩大药物资源提供依据。

1　仪器与材料

仪器: 日本岛津 UV-210可见 -紫外分光光度

计。

材料: 蒲黄样品由江西省宜春地区药品检验所

标本室提供。根据药物来源不同分为样品Ⅰ ～ Ⅴ号 ,

其中Ⅰ 、Ⅲ、Ⅴ号为生蒲黄 ,Ⅱ、Ⅳ号为炒蒲黄 ,均为

我国药典收载品种的花粉、花丝与花药等的混合物 ,

即所谓 “草蒲黄” ,经过筛处理 ,分为Ⅰ -①、Ⅰ -②、

Ⅱ -①、Ⅱ -②、Ⅲ -①、Ⅲ -②、Ⅳ -①、Ⅳ -②、Ⅴ -①、Ⅴ -

②十个样品 ,其中①号为纯花粉 ,即为符合我国药典

规定的蒲黄 ;②号为花丝、花药及少量花茎的混合

物 ,为中国药典规定的非药用部分 ;芦丁对照品 ,由

中国药品生物制品检定所提供。

2　方法与结果

2. 1　紫外吸收光谱的比较:称取Ⅰ ～ Ⅴ号 10个样

品各 1 g ,分别用乙醇回流提取 ,提取液定容于 50

mL容量瓶中 ,得样品提取液。吸取样品提取液 10

mL,置 100 mL容量瓶中 ,加乙醇至刻度 ,摇匀 ,照

分光光度法 ,以乙醇为空白 ,在 200～ 400 nm波长

范围内作紫外吸收光谱扫描。 结果表明 ,生蒲黄在

290 nm波长处有一最大吸收峰 ,炒蒲黄的最大吸收

峰移至 270 nm波长处 ,且各样品的①号与②号的

紫外吸收光谱基本一致。 见图 1。

2. 2　醇提取液的薄层层析比较:取紫外吸收光谱比

较项下的样品提取液各 5μL,分别点于硅胶 G层析

板上 ,用苯 -甲醇-丙酮 -醋酸 ( 14∶ 4∶ 4∶ 1)为展开

剂展开后 ,取出晾干 ,置紫外灯下观察 ,结果样品①

号与②号的薄层层析图谱基本一致。

2. 3　总黄酮含量的测定

2. 3. 1　标准液的配制: 精密称取 120℃干燥至恒重

的芦丁对照品 20 mg,置 100 mL容量瓶中 ,加 60%

乙醇液溶解并稀释至刻度。

2 . 3. 2　标准曲线的制作 : 精密吸取芦丁标准液
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