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不同产地枳壳饮片炮制前后挥发油成分的GC—MS分析
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摘要：目的气相色谱一质谱法对枳壳饮片挥发油进行化学成分的分析。方法采用水蒸气蒸馏法从枳壳中提取

挥发油。用归一化法测定各组分的体积分数，并用气相色谱一质谱法对其化学成分进行鉴定。结果 共鉴定了186

个成分，占挥发油总成分的90％以上，不同产地及炮制前后对枳壳饮片挥发油含量影响较大。结论此方法稳定可

靠，重现性好，适用于枳壳挥发油的化学成分分析，为枳壳饮片的质量进一步评价提供了一定的科学依据。
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Analysis of volatile oil in pre·-and post—-processed pieces of Fructus Aurantii

from different habitats by GC—MS
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(1．Jiangxi University of Traditional Chinese Medicine，Nanchang 330006，China；2．National Pharmaceutical

Engineering Center for Solid Preparation in Chinese Herbal Medicine，Nanchang 330077，China)

Abstract：Objective To analyze the chemical components of the volatile oil in processed pieces of

Fructus Aurantii(PPFA)bv GC—MS．Methods The volatile oil was obtained from PPFA by steam disti—

llation．The amount of the components from the volatile oil were determinated by area normalization

method．The separated components were identified bv GC—MS．Results Composed of the total volatile oil

over 90％，186 components were separated and identified．The effect on the content of PPFA from differ—

ent habitats is remarkable．Conclusion The method is reliable，stable and has good repeatability．This

method can be applied to the analysis of volatile oil components in PPFA．It will provide the certain scien—

tific methods for further evaluating of PPFA quality．

Key words：Fructus Aurantii；volatile oil；GC—MS；processing

枳壳为芸香科植物酸橙Citrus aurantium L．

及其栽培变种的干燥未成熟果实，具有理气宽中、行

滞消胀功效‘1。。枳壳生饮片偏于行气除胀，麸炒后偏

于理气健胃消食幽。挥发油是枳壳中活性成分之一。

目前我国市场上主流枳壳饮片商品为“江枳壳”、“湘

枳壳”、“川枳壳”，分别产于江西、湖南、四川，其所含

挥发油成分较复杂，而现已报道的成分较少。本实验

以水蒸气蒸馏法蒸出枳壳饮片挥发油，经无水硫酸

钠干燥后，进行毛细管气相色谱分析，共分离出100

多个峰，以归一化法计算了各个峰的体积分数，用气
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相色谱一质谱法从3个主流产地枳壳饮片中共鉴定

了186个成分，占挥发油总成分的90％以上。枳壳

饮片所含挥发油成分不同产地及炮制前后含量差异

较大，该研究为枳壳饮片的质量进一步评价提供了

一定的科学依据。

1仪器与试药

Agilent 6890N GC一5973N MS气相色谱一质

谱联用仪。枳壳饮片分别购于江西樟树、湖南连桥、

四川I荷花池药材市场，经江西中医学院中药鉴定教

研室刘庆华鉴定为正品枳壳。

2实验方法

2．1挥发油的提取：将枳壳饮片粉碎，用水蒸气蒸

馏法提取挥发油，经无水硫酸钠干燥后备用。所得挥

发油枳壳饮片生品为淡黄色透明油状物，麸炒饮片

为深黄色透明油状物，具有特殊浓郁香味。

2．2气相色谱条件：色谱柱为ULTRA一2弹性石英

毛细管柱(50 mx0．20 mm，0．25肛m)；进样口温度

260℃；传输线温度250。C；载气为氦气，体积流量

1．0 mL／min；分流比60：1，进样量1肛L；升温程序

柱温70℃，以2℃／min升至150℃，再6℃／min

升至240℃，保持1 min，再25℃／min升至300。C。

2．3质谱条件：电离方式El；电子轰击能量70 eV；

离子源温度230℃；加速电压34．6 V；分辨率

2 500；倍增器电压1 388 V；四极杆温度150℃；扫

描范围30～350 amu，扫描次数4．45次／s。所得质

谱图经计算机数据处理和NIST一98、WILEY 275标

准质谱图库检索鉴定各种化学成分，同时用峰面积

归一法测定样品中各组分的质量分数，结果见表1。

表1不同产地枳壳饮片挥发油中成分及其质量分数

1ahie 1 Chemical constituents and relative contents in PPFA volatile oil from different habitats
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续表1
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续表1

3结果与讨论

3．1枳壳挥发油测定结果表明：枳壳饮片的主要成

分均为柠檬烯，但不同产地含量差异较大，江西产质

量分数最高，达50％以上，四川产最低，低于40％；

枳壳炮制后3个产地柠檬烯的质量分数均增高。

3．2江西枳壳生饮片分离出105个峰，鉴定84个，

得化合物种类67个；湖南枳壳分离出116个峰，鉴

定89个，得化合物种类79个；四川枳壳生饮片分离

出138个峰，鉴定104个，得化合物种类86个。可知

四川枳壳所含挥发油成分最多，江西枳壳的最少。江

西和湖南枳壳次主要成分均为3，7-二甲基一1，6一辛

二烯一3一醇，质量分数分别为12．1％、14．6％；四川枳

壳次主要成分为1一甲基一4一异丙基一1，4一环己二烯，

质量分数为10．9％。

3．3从江西麸炒枳壳饮片分离出100个峰，鉴定

78个，得化合物种类64个；从湖南麸炒枳壳分离出

89个峰，鉴定70个，得62个化合物；从四川I麸炒枳

壳生饮片分离出170个峰，鉴定119个，得化合物种

类95个。可知四川麸炒枳壳所含挥发油成分最多，

湖南枳壳最少。江西和湖南枳壳次主要成分均为3，

7一二甲基一1，6一辛二烯一3一醇，质量分数分别为

11．8％、14．7％；四川枳壳次主要成分为1一甲基一4一

异丙基一1，4-环己二烯，质量分数为11．3％。

3．4 3个主产地枳壳炮制前后挥发油种类及含量

亦发生显著性变化：江西枳壳炮制后产生17个新化

合，化合物总的成分由67个减少至64个，p水芹烯

炮制后由0．77％显著增加至4．72％，而p蒎烯炮制

后显著由3．23％减少至0．33％；湖南枳壳炮制后产

生17个新化合物，化合物总的成分由79个减少至

62个，p水芹烯炮制后显著由3．07％减少至

0．17％，而p蒎烯炮制后显著由1．56％增加至

4．64％；四川I枳壳炮制后产生37个新化合物，化合
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物总的成分由86个增加至95个，B一蒎烯炮制后显

著由2．49％增加至4．84％，而大根香叶烯炮制后显

著由1．54％减少至0．05％。
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阔鳞鳞毛蕨的化学成分研究

左丽，王洪庆，陈若芸。

(中国医学科学院中国协和医科大学药物研究所，北京100050)

摘 要：目的 研究阔鳞鳞毛蕨根的化学成分。方法 利用硅胶色谱、葡聚糖凝胶色谱和制备薄层色谱进行分离纯

化，根据理化性质及各种光谱技术进行结构鉴定。结果从阔鳞鳞毛蕨乙醇提取物分离得到10个化合物，分别为：

绵马素一BB(aspidin—BB，I)、绵马素一AB(aspidin—AB，Ⅱ)、aemulin—BB(i11)、methylene—bis—desaspidinol(N)、pseu—

do—aspidinol B(V)、methyl—phlor—butyrophenon(VI)、desaspidinol(Ⅶ)、hop一22(29)一ene(Ⅶ)、3-谷甾醇(IX)和(E)一

3一二十九碳烯一2一酮(X)。结论化合物I～Ⅳ、Ⅵ和Ⅶ为首次从该种植物中分离得到。化合物绵马素一BB具有抗肿

瘤活性。

关键词：阔鳞鳞毛蕨；绵马素；aemulin—BB；methylene—bis—desaspidionl
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Chemical constituents in roots of Dryopteris championii

ZUO Li，WANG Hong—qing，CHEN Ruo-yun

(Institute of Materia Medica，Chinese Academy of Medical Science and

Peking Union of Medical College，Beijing 100050，China)

Abstract：Objective To study the chemical constituents from the roots of Dry@teris championii．

Methods The compounds were isolated by column chromatography with Sephadex LH一20 and silica gel

and preparative thin layer chromatography．The structures of the compounds were identified by physico—

chemical properties and spectral evidence．Results Ten compounds were identified as aspidin—BB(I)，

aspidin—AB(1I)，aemulin—BB(Ⅲ)，methylene—bis—desaspidinol(Ⅳ)，pseudo—aspidinol B(V)，methyl—

phlor—butyrophenon(VI)，desaspidinol(Ⅶ)，hop-22(29)-ene(W)，B—sitosterol(IX)，and(E)一3一nona—

cosene一2一ketone(X)．Conclusion Compound I一1V，ⅥandⅦare isolated from this plant for the first

time．Antitumor effects of aspidin—BB are investigated．

Key words：Dryopteris championii(Benth．)C．Chr．ex Ching；aspidin；aemulin—BB；methylene—bis—

desaspidinol

阔鳞鳞毛蕨Dryopteris championii(Benth．)

C．Chr．ex Ching为鳞毛蕨科鳞毛属植物，该属全

世界有400多种，其中我国就有300多种，主要分布

于中南及江苏、安徽、浙江、贵州、江西、福建、四川等

地。性寒，味苦。具有清热解毒、止咳平喘的功效。用

于治疗感冒、气喘、便血、痛经、钩虫病、烧烫伤。《中

华人民共和国药典))2000年版收录了同属植物粗茎

鳞毛蕨(绵马贯众D．crassirhizoma Nakai)入药。而

阔鳞鳞毛蕨作为19种鳞毛蕨属植物之一记载于《中

国中药资源志要》中作为中药资源。现代药理学研究

表明，该属植物所含的间苯三酚类化合物具有较强

的抑制肿瘤、抗病毒和杀菌作用。药理活性筛选发现

阔鳞鳞毛蕨95％乙醇提取物经硅胶拌样溶剂洗脱

后所得石油醚部分和醋酸乙酯部分对5种肿瘤细胞
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