
中 ,加入 BaCl2 溶液无明显现象 ,加入 AgNO3 出现

白色絮状沉淀 ,并且不溶于硝酸 ,故判断该阴离子为

Cl - ,因此断定该无机盐为 KCl。
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固相微萃取2气相色谱/ 质谱法分析毛老虎叶中挥发性成分
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　　毛老虎 H y ptis suaveolens (L1 ) Poit1 别名山

薄荷、假藿香 ,为唇形科山香属植物。民间用于治感

冒头痛、胃肠炎、痢疾、腹胀 ;外用治跌打肿痛、创伤

出血、痈肿疮毒、虫蛇咬伤、湿疹、皮炎等疾病。毛老

虎中的挥发油具有很高的活性 ,Olayinka 等[1 ] 曾报

道毛老虎叶子挥发油有抗菌活性 ,能抗 2 种革兰阳

性和 4 种革兰阴性细菌 ,而且叶子用来治疗腹痛、胃

痛、发烧等疾病。毛老虎中的挥发油成分相当复杂 ,

Pino 等[2 ]提取毛老虎叶子挥发油经 GC2MS 分离鉴

定出 109 种化合物 ;黄秀香等人分别用微波提取

法[3 ]和水蒸气蒸馏法[4 ] 提取了毛老虎中的挥发油 ,

分离鉴定了 78 种成分。实验表明 ,本方法有简单、

无需有机溶剂、环境友好等特点。与此同时 ,本方法

鉴定的挥发性成分多于微波提取法和水蒸气蒸馏

法 ,适用于分析植物中的易挥发成分。

1 　实验部分

111 　材料来源及处理 :毛老虎采自广西壮族自治区

合浦县 ,由广西中医学院刘寿养副教授鉴定。全草

自然晾干后 ,将叶、茎分开备用。

112 　挥发性成分的提取 :取 1 g 晾干后的叶 ,将其

剪碎 (长度小于 015 cm) ,装于 10 mL 的顶空瓶中 ,

置于顶空固相微萃取的加热块上 ,在 70 ℃下顶空萃

取 4 h 后 ,直接经 GC2MS 分析。

113 　仪器及分析条件 :Q P2010 气相色谱2质谱联用

仪 (日本岛津公司) ;CORN IN G固相微萃取仪 (美国

Supleo 公司) 。

气相色谱条件 : J &W DB21 MS 石英毛细柱

(30 m ×0125 mm ,015μm) ;进样口温度 :250 ℃;载

气 : He ;线速度 :44 cm/ min ;柱温 :60 ℃保持 2 min ,

以 10 ℃/ min 程序升温至 280 ℃,保持 12 min ;进样

方式 :不分流进样。

质谱条件 : EI 源 ;电子能量 : 70 eV ;传输线温

度 :250 ℃;离子源温度 :200 ℃;扫描方式 :全扫描 ;

质量扫描范围 :40～500 m/ z。

2 　结果与分析

经 GC2MS 分析 ,得到毛老虎叶和茎中挥发成

分的总离子流图 ,采用归一法求得挥发成分中各成

分的相对质量分数 ,应用质谱对各组分进行分析 ,并

与 N IST 标准质谱图进行对比 ,鉴定出 90 种化合

物。结果见表 1。

　　由表 1 可知 ,毛老虎叶中挥发成分的主要成分

为萜烯类化合物 ,占所有分析物总量的 7918 % ,其

中单 萜 类 1811 % , 倍 半 萜 类 4314 % , 二 萜 类

1813 %。单萜化合物中以α2蒎烯和桉树脑为主 ,分

别占分析物总量的 215 %和 911 % ;倍半萜类以石

竹烯 (61 33 %) 和氧化石竹烯 (41 01 %) 为主 ;二萜类
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表 1 　毛老虎叶中挥发性成分和相对质量分数

Table 1 　Volatile constituents and relative contents in leaves of H1 suaveolens

峰号 化合物名称
相对质量

分数/ %

1 α2崖柏烯 01 10
2 1 R2α2蒎烯 21 51
3 β2水芹烯 11 10
4 4 (10)2崖柏烯 21 90
5 α2水芹烯 01 60
6 桉树脑 91 05
7 γ2水合萜品 01 14
8 顺香桧烯水合物 01 16
9 葑酮 01 10

10 ( + )242蒈烯 01 06
11 52异丙基222甲二环[ 3 , 01 11

　1 ,0 ]222己醇
12 α2松油醇 01 09
13 癸醛 01 04
14 外 22羟基桉树脑 01 02
15 α2松油醇醋酸酯 01 90
16 古巴烯 01 35
17 α2荜澄茄烯 21 09
18 β2乙香兰素烯 01 52
19 β2榄香烯 11 44
20 异丁子香烯 01 08
21 α2古芸香烯 01 15
22 石竹烯 61 33
23 δ2杜松醇 01 55
24 α2香柠檬烯 31 10
25 ( - )2别香橙烯 01 12
26 α2荜澄茄烯 01 21
27 α2石竹烯 11 45
28 瓦伦烯 01 91
29 β2紫罗兰酮 01 25
30 β2人参烯 01 51
31 β2荜澄茄烯 11 04
32 42乙酰氧基桉叶211 , 11 55

　(14)2二烯
33 γ2杜松烯 01 47

峰号 化合物名称
相对质量

分数/ %

34 长叶松烯 1136
35 愈创木21 (10) ,112二烯 0141
36 γ2衣兰油烯 1130
37 δ2杜松烯 1145
38 异喇叭烯 0120
39 邻苯二甲酸二乙酯 0183
40 22甲基十七烷 0118
41 桉叶油醇 1125
42 氧化石竹烯 4101
43 十六烷 3131
44 芹子262烯242醇 0126
45 胡萝卜醇 0134
46 榄香醇 0118
47 异别香橙烯环氧化合物 0147
48 杜松醇 1120
49 ( - )2蓝桉醇 3136
50 表蓝桉醇 1119
51 喇叭茶醇 0176
52 22甲基十六烷 0149
53 22甲基十七烷 0146
54 Z2α2( - )2香柠檬醇 3163
55 十七烷 2166
56 2 ,6 ,102三甲基十六烷 2118
57 正二十烷 0130
58 82庚基2十五烷 0123
59 32甲基十七烷 0118
60 正二十四烷 0187
61 2 ,6 ,10 ,142四甲基十六烷 1149
62 6 ,10 ,142三甲基222十五 2120

　烷酮
63 ( Z)272烯十六烷酮 0135
64 斯克拉烯 0122
65 1 ,22环氯化柠檬 0133
66 黑松醇 0114
67 海松酸 8 ,152二烯 1154

峰号 化合物名称
相对质量

分数/ %

68 半日花28 (20) ,12 ,142三烯 0144
69 122异丙烯基21 ,5 ,92三甲基2 0121

　1 ,5 ,92环十四烯
70 1 ,1 ,4a2三甲基25 ,62二甲基萘烷 0140
71 泪柏醚 0195
72 132β2甲基2132乙烯基28 (14)2 0112

　罗汉松烯
73 [ 4a S2(4aα,4bβ,7α,8aα) ]2(72 4181

　乙烯基21 ,2 ,3 ,4 ,4a ,4b ,5 ,
　6 ,7 ,8 ,8a ,92十二氢21 ,1 ,
　4b ,72四甲基菲)

74 ( + )2扁柏油 0133
75 松香油 0118
76 72异丙基21 ,1 ,4a ,三甲基21 , 5106

　2 ,3 ,4 ,4a ,9 ,10 ,10a2八氢2菲
77 贝壳杉烯 0160
78 西松烯 2159
79 1 ,2 ,3 ,42四甲基252亚甲基232 0183

　环戊烯
80 叶绿醇 0146
81 pimar2152en282yl acetate 0108
82 12金刚烷252氯戊酸乙酯 0121
83 2 ,6 ,6 ,10 ,112五甲基2142氧 0115

　杂环[ 912111 0 (1 ,10) ]2十
　四烷

84 (12甲基242异丙基27 ,82二氢) 0106
　Spiro2[三环[ 4 ,4 ,0 ,0 (5 ,
　9) ]癸烷210 ,22环氧乙烷 ]

85 3 ,7 ,11 ,152四甲基222癸烷212醇 0144
86 氧化香紫苏醇 0110
87 马兜铃烯环氧化物 0145
88 胆甾2142烯 32醇 0143
89 脱氢242上松香醇 0146
90 132β2甲基2132乙烯基23β27 烯 0109

　罗汉松醇

化合物中以 72乙烯基21 ,2 ,3 ,4 ,4a ,4b ,5 ,6 ,7 ,8 ,8a ,

92十二氢21 ,1 ,4b272四甲基菲 (418 %) 和 72异丙基2
1 ,1 , 4a2三甲基21 , 2 , 3 , 4 , 4a , 9 , 10 , 10a2八氢2菲
(511 %)为主。其次为烷烃类化合物 (1214 %) ,其余

部分为醇类和酮类化合物。黄秀香等[4 ]用水蒸气法

提取毛老虎挥发油的实验结果为桉树脑和石竹烯为

主要成分 ,本实验结果与其在主要成分上基本相符。

国内外已有采用 SPM E2GC2MS 法分析植物的

挥发性成分的相关报道[5～8 ] ,传统的提取挥发油的

方法为水蒸气蒸馏法 ,此法虽然可以得到较多的极

性较大的醇类和酸类以及大分子量化合物 ,但在此

过程中一些相对分子质量小 ,挥发性高的化合物损

失严重。故使用顶空固相微萃取法提取其挥发性成

分 ,是对使用水蒸气蒸馏法提取毛老虎的成分分析

的一个很好的补充。本实验采用固相微萃取法提

取 ,共鉴定了 90 种化学成分。

利用顶空固相微萃取2气相色谱/ 质谱联用法所

检测得到的化合物的极性和相对分子质量一般较

小 ,属于比较容易挥发的化合物。在本实验中 ,得到

较多相对分子质量超过 250 的化合物 ,特别是较多

的二萜类化合物。这可能是延长了萃取时间 ,同时

加热萃取 ,增加了大分子量化合物的挥发性和萃取

膜对此类化合物的吸附量的结果。总之 ,顶空固相

微萃取气相色谱/ 质谱联用法非常适合于毛老虎叶

中分析挥发性成分分析。
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