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摘要!探讨地耳草挥发性成分的动态 积 累&为 确 定 地 耳 草 的 最 佳 采 收 期 提 供 依 据’采 用 NCK>)BC法 分 析

不同采收时间地耳草挥发性成分&并用峰面积归一化法确定各成分的相对百分含量&以其中(种主要活性成

分为指标&考察它们的动态变化’初步分离鉴定出’Z种成分&其中共有成分!!种&不同生长期 地 耳 草 挥 发

性成分积累具有一定规律’地耳草挥发性成分积累曲线最大峰值与传统采收期基本一致’
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!!地耳草为较常用中药&系藤黄科植物地耳草

K0?+.$;*<7"?%&$;*< P?74S8干 燥 全 草&具 有

清热利湿*解 毒 消 肿 之 功 效&主 治 湿 热 黄 疸*泄

泻*痢疾*疮痂痈肿*急性肾炎*血吸虫病等病症&

其注射液已广泛用于临床&治疗急*慢性肝炎&效
果显著+#,’现代药理研究表明&地耳草具有增强

免疫和抗肿瘤的作用+!,&地耳草 挥 发 性 成 分 中&
顺 式$氧 化 芳 樟 醇 有 镇 静*降 血 压*抗 菌 等 作



用!%"#N$柠檬 烯 能 够 有 效 地 抑 制 癌 细 胞 的 生 长

以及诱 导 凋 亡!’"#%$蒎 烯 和$$蒎 烯 有 抗 病 毒$抗

菌作用!-"#氧化石竹烯%$$石竹烯&有平喘$镇静$
抗癌作用!("#糠醛有较强的抗菌作用’本研究在

地耳 草 品 质 鉴 定$指 纹 谱 分 析 的 基 础 上!,$Z"(用

NCK>)BC法分析不同采收时 间 的 地 耳 草 挥 发

性成分(并用峰面积归一化法确定各成分的相对

百分含量(以其中主要活性成分为指标(考察它

们的动态变化(为确定药材的最佳采收期提供科

学依据’

<!实验部分

<><!仪器与试剂

*512@4E(Z&")-&,-)型 气 相$质 谱 联 用 仪*
美国*512@4E公司产 品(K#,"#X*X8"%8""8(##
工作 站#*512@4EK#ZZZ顶 空 自 动 进 样 器*美 国

*512@4E公司产品(H[CP"-标准质谱检索库’
不 同 采 收 时 间 的 地 耳 草 样 品 %"Z"-#%$

"Z"-!%$"Z"("%$"Z"(#%$"Z"(!%$"Z","%$

"Z",#%$"Z",!%&*采自福建省尤溪县台溪乡台溪

村第 二 洋(经 作 者 鉴 定 为 藤 黄 科 植 物 地 耳 草

K0?+.$;*<7"?%&$;*< P?74S8全 草’留 样 凭

证存放于南京中医药大学中药鉴定实验室’

<>=!实验条件与方法

<>=><!色 谱 条 件!色 谱 柱*NY$-BC%-\苯 甲

基聚硅 氧 烷 弹 性 石 英 毛 细 管 柱(%"8"/_!-"

$/_"8!-$/&#进 样 口 温 度#-"k#程 序 升 温*
初 温’" k(保 持-/14(以! k+/14]#升 至

#""k(保 持(/14(再 以!8-k+/14]#升 至

#Z"k#载气%N@&流量#8"/L+/14]##分流比

!"l#’

<8=8=!质谱条件!.[离子源(离子源温度!%"
k(四极杆温度#-"k(接口温度!Z"k(电子倍

增器电压#%!&8’G(电子能量,"@G(质量扫描

范围<)F’-!(""’

<8=8B!分 析 方 法!用 NY$-BC色 谱 柱 对 色 谱

分离条件进行优化(确定最佳分离条件’通过对

药材粉碎粒度$体积装样量$顶空加热温度及顶

空加热时间进行考察(确定地耳草挥发性成分优

化的顶空条件’样品按选定的顶空条件及分析

条件 进 行 NCK>)BC分 析(利 用 H[CP"-标 准

质谱检索库进行检索(峰面积归一化法测定各组

分的相对百分含量’

<8=8G!样品分析!取%5地耳草粉末%过Z"目

筛&(精密称定(置于顶空瓶中(密封(放入顶空进

样器(##"k加热平衡("/14(对地耳草挥发性

成分进行K>)BC分析(获得地耳草挥发性成分

的总离子流色谱图(示于图#’所得质谱图经计

算机数据处理和标准质谱图库检索鉴定(并与有

关标准谱图核对(初步鉴定出’Z种组分#将总离

子流图中各峰面积进行归一化处理(测得地耳草

顶空气体中 各 组 分 的 百 分 含 量#以 顺 式$氧 化 芳

樟醇$N$柠檬烯$%$蒎烯$$$蒎烯$氧化石竹烯$糠

醛等(种主要活性成分为指标(考察它们的动态

变化(结果示于表#(图!’

图<!地耳草挥发性成分总离子流色谱图

C(D><!?+.$*(+%&F22’%.&A2+-$.+D2$-+/#+*$.(*’&+-,+%’%.4(%N’28$N:,’2(&(Y$,+%(&(
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表<!不同采收时间地耳草挥发性成分鉴定结果

?$8*’<!3"’%.(/(’"&+-,+%’%.4+/#+*$.(*’(%N’28$N:,’2(&(Y$,+%(&($."(//’2’%.A$2#’4..(-’

序号#Q!/14 化合物
相对分

子质量

质量百分含量!\

"Z"-#% "Z"-!% "Z"("% "Z"(#% "Z"(!% "Z","% "Z",#% "Z",!%

相似

度!\

# #8,%’ 一氯甲烷 B@E?F29?2;<1T@ -" #8’- "8&" #8%’ "8,& "8&% "8,# #8#’ "8,Z &"

! !8#&- !$甲基$#"%$丁二烯!$B@E?F2$#"%$S7E0T1@4@ (Z "8%& "8#, "8!- "8#Z "8!# ’8’" !8-% "8!, &#

% !8!Z% 二甲基硫醚#$#!$+7<04F2$$@E?04;4@ (! "8,- "8’( #8’% ’8#& -8"! % -8"( #8!- &#

’ %8",! %$甲基呋喃%$B@E?F2$=7<04 Z! "8!Z "8#! "8!- "8!# "8!Z "8!" "8!- "8!" &#

- %8!&! 氯仿>?2;<;=;</ ##& "8#’ "8"& "8#" "8"Z "8#" "8#" "8#" "8#" &%

( %8(&" ’$甲基$#"%$戊二烯’$B@E?F2$#"%$D@E0T1@4@ Z! "8#Z "8", "8#’ "8!" "8!% "8#, % "8!# &%

, %8&(, %$甲基丁醛%$B@E?F2$S7E0402 Z( % "8%, "8!" "8Z, #8"- #8%% #8Z( "8(& Z(

Z ’8#ZZ !$甲基丁醛!$B@E?F2$S7E0402 Z( "8(% "8’% #8’’ -8&Z -8,& ’8&- -8(( %8-- Z(

& -8!’! !$乙基呋喃!$.E?F2$=7<04 &( "8,# "8%Z "8Z- "8’( "8-& "8’, "8(! "8%, &#

#" -8’-( !"-$二甲基呋喃!"-$X1/@E?F2$=7<04 &( "8"% % % % "8"! % % % Z,

## (8Z-" !$甲基$!$丁醛!$B@E?F2$!$S7E@402 Z’ "8"’ % "8"% "8"% % "8"’ "8"’ "8"- Z"

#! ,8!Z( %$甲基$!$戊酮%$B@E?F2$!$D@4E04;4@ #"" % % "8"% % "8"’ % % % Z"

#% ,8&#" 甲苯 P;27@4@ &! "8"Z "8"( "8"& "8", "8"Z "8"Z "8#" "8", &%

#’ &8(-Z 正己醛 N@R0402 #"" "8"% "8#Z "8!" "8#( "8!# "8"- "8!’ "8%# Z%

#- ##8("# 糠醛!$+7<=7<02 #"( "8"- % % "8", "8"Z "8"- "8#" "8"Z &#

#( #!8%",
-$##"#$二甲基$环戊二烯

-$##"#$X1/@E?F2$$#"%$9F92;D@4E0T1@4@
&! "8-" "8#& "8%- "8!, "8%( "8!- "8"Z "8!% &#

#, #%8&(,#"’$二甲苯?$eF2@4@ #"( "8#% "8"Z "8"& "8"- "8", "8"( "8"( "8"- &,

#Z #-8#’(
!"($二甲基$#"-庚二烯

!"($X1/@E?F2$#"-$?@DE0T1@4@
#!’ % % % "8"’ "8"- "8"- "8"( "8"’ Z(

#& #(8!-, 壬烷 H;404@ #!Z #8-# -8Z% !8-( &8-’ %8%Z !8!% #8Z, #8,Z &#

!" #Z8--& #‘$$%$蒎烯 #‘$$%$Y14@4@ #%( #8!( ’8-Z %8## %8’- ’8!’ ’8Z# %8"& ’8-Z &(

!# #&8(#& 莰烯 >0/D?@4@ #%( % % % % % % % "8"- &%

!! !"8’&( 安息香醛)@4c02T@?FT@ #"( "8## "8", "8"& "8"Z "8"& "8"Z "8#" "8", &%

!% !"8Z"--$甲基糠醛-$B@E?F2$!$=7<=7<02 ##" "8!’ % % "8#! "8## "8"- "8#" "8"- &#

!’ !#8,%&$$蒎烯$$Y14@4@ #%( % "8"& "8"Z "8"( "8"& "8"Z "8"Z "8"& &,

!- !!8,"’($甲基$-$庚烯$!$酮($B@E?F2$-$?@DE@4$!$;4@ #!( % % % "8&- #8’! #8"& #8(( #8-- Z"

!( !%8"’-!$戊基呋喃!$Y@4EF2$=7<04 #%Z "8(’ "8%! "8-# "8%# "8%’ "8%% "8%- "8%, Z#

!, !%8(Z! 癸烷 X@904@ #’! "8#( "8%Z "8!’ "8%( "8%, "8%Z "8%’ "8!Z &’

!Z !-8,-,NM柠檬烯N$L1/;4@4@ #%( "8#! "8#" "8"& "8#’ "8#( "8!- "8#- "8!% &(

!& !Z8-(-%"Z$二甲基十一碳烷%"Z$X1/@E?F2$74T@904@ #%( % "8#! % % "8"Z % % % Z"

%" !&8#’- 顺式$氧化芳樟醇;$)$L1402;2;R1T@ #," "8#% % % "8", "8"& "8", % "8"& &#

%# !&8’Z(
!"($二甲基$%"-$庚二酮

!"($X1/@E?F2$%"-$?@DE04@T1;4@
#-( "8&! "8!’ "8’! "8!- "8!, "8%" "8%" "8%’ &#

%! %"8%%,

顺式$%"%"-$三甲基$-$乙烯基$!$糠醇

;$)$%"%"-$P<1/@E?F2$-$@E?F2E@E<0D?FT<;$

!$=7<04/@E?04;2

#," % % "8"’ % % % % % Z"

%% %#8%(( 十一碳烷 M4T@904@ #-( ,!8!& ,#8,! (Z8,Z -(8&Z -Z8(! (’8!, ("8’" (,8#& &-

%’ ’Z8#(( 正十三烷 P<1T@904@ #Z’ "8-’ "8%, "8-# "8’% "8’’ "8-" "8(% "8,# &-
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!!续表

序号#Q!/14 化合物
相对分

子质量

质量百分含量!\

"Z"-#% "Z"-!% "Z"("% "Z"(#% "Z"(!% "Z","% "Z",#% "Z",!%

相似

度!\

%- --8("’ 月桂醛 X;T@90402 #Z’ " "8%’ "8!- "8#% " "8#& "8"Z " &#

%( --8,%" 正十二硫醇#$X;T@904@E?1;2 !"! " " "8", " " " " " Z(

%, --8,(Z%$柏木烯%$>@T<@4@ !"’ "8#& " " " " " " "8#! &(

%Z -(8!("$$石竹烯$$>0<F;D?F22@4@ !"’ "8-- "8’, "8(% "8%, "8,# "8,! "8,% "8Z, &(

%& -Z8!,Z%$石竹烯%$>0<F;D?F22@4@ !"’ "8%# "8%- "8’( "8!’ "8%, "8’# "8’" "8’Z &&

’" -&8"’Z 菖蒲二烯 *9;<0T1@4@ !"’ #8%" %8&& -8Z’ %8"! " "8&Z %8!’ "8&( Z%

’# -&8’!" 十三醇#$P<1T@904;2 !"’ "8(# #8-" " " " " " " &#

’! -&8-!Z 环癸烷 >F92;T@904@ #’’ " " "8Z( "8," "8(! "8,! "8%, " &#

’% ("8#-!
’##’$%##$桉叶二烯

’##’$%##$X1@4@$@7T@A/0
!"’ " " " " " " "8#, "8#Z &&

’’ ("8(-#%$芹子烯%$C@214@4@ !"’ " " " " " "8## "8"( "8#" &%

’- ("8Z!# 十五烷Y@4E0T@904@ #Z" "8"( " "8"’ " "8"’ "8", "8"( "8", &%

’( (#8"’! #S$M%$没药烯#S$M%$)1A0S;2@4@ !"’ " "8#- "8#’ " " "8"’ "8"& " &’

’, (’8!"& 橙花叔醇H@<;21T;2 !!! " "8%# "8!( "8## "8#Z "8"Z "8#’ "8#" &"

’Z ((8’%- 环十二烷>F92;T;T@904@ #(Z #8%Z "8-& "8’! #8"& #8"# #8!Z "8&- #8,, &(

图=!不同采收时间地耳草挥发性成分中L种主要活性成分的含量变化

C(D>=!I’$4+%$*#$2($.(+%+/L-$(%8+($&.(#’&+-,+%’%.4(%N’28$N:,’2(&(Y$,+%(&(

=!讨!论

=><!挥发性成分顶空条件的优化

=><><!药 材 粉 碎 粒 度 的 考 察!分 别 称 取!5
%"&’"&("&Z"&#""目 药 材 粉 末%精 密 称 定%置 于

顶空瓶中%密封%放入顶空进样器%#!"k加热%"
/14’结果表明%’"&%"目 药 材 粉 末 所 得 色 谱 峰

数比("目药材峰数明显要少%Z"目所得色谱峰

数&峰高较("目要高%#""目所得色谱峰数与Z"
目所得色 谱 峰 数 基 本 相 近%但 峰 高 较Z"目 低’
可见药材粉碎的粒径越细%目数越大%比表面积

越大%粉末中的挥发性成分越易散发出来%但是

粒径过细则容易吸附在进样针上%造成污染%故

粉碎粒度选择Z"目药材粉末’
=8<8=!体积装样量的考察!分别 称 取’&%&!&
#8-5#占顶空瓶体积!!%&#!!&#!%&#!’的量$Z"
目药材粉末%精密称定%置于顶空瓶中%密封%放

入顶空进样器%#!"k加 热%"/14’结 果 表 明%
#8-5药材所 测 出 的 色 谱 峰 数 较 少(!5药 材 峰

面积较小(%5药 材 测 出 的 色 谱 峰 较 多%峰 面 积

较大(’5药材测出的色谱图不理想’原因可能

是装样量过多%进样瓶底粉末中挥发性成分不容

易散发出来%造成进样针的污染%过多的粉末会

吸附在进样针上%故体积装样量选择%5’
=8<8B!顶空加热 温 度 的 考 察!称 取%5Z"目

"-! 质 谱 学 报!!!!!!!!!!!!!!!!!第%#卷!



药材粉末!精密称定!置于顶空瓶中!密封!放入

顶空进样器!分别在&""#"""##""#!"k下加热

平衡("/14#结果表明!&"k和#""k加热温

度下检出的色谱峰明显要少!##"k和#!"k加

热检出的色谱峰中前者峰高较大!故样品加热温

度选择##"k#
=8<8G!顶空加热时间的考察!称取’份%5Z"
目药材粉末!精密称定!置于顶空瓶中!密封!放

入顶 空 进 样 器!#!"k分 别 加 热%""’""-""("
/14!取样分析#结果表明!’种不同加热时间下

的峰数相差不多!加热("/14的峰高较高!故样

品加热平衡时间选择("/14#
=>=!挥发性成分分析及其动态变化

!!不同采收时间地耳草挥发性成分共分离出

’Z个色谱峰!初 步 鉴 定 出’Z种 成 分!其 中 共 有

成分!!种!分 别 为 一 氯 甲 烷"!$甲 基$#!%$丁 二

烯"%$甲基呋喃"氯 仿"!$甲 基 丁 醛"!$乙 基 呋 喃"
甲苯"正己醛"-$$#!#$二甲基%环 戊 二 烯"#!’$二

甲苯"壬 烷"%$蒎 烯"安 息 香 醛"!$戊 基 呋 喃"癸

烷"N$柠 檬 烯"!!($二 甲 基$%!-$庚 二 酮"十 一 碳

烷"正十三烷"$$石竹烯"%$石竹烯"环十二烷#

!!不同采收时间地耳草挥发性成分中(种主

要活性 成 分 分 析 显 示!糠 醛 含 量 以(",月 份 较

高!%$蒎烯含量以,月较高!$$蒎烯含量以(",月

较高!N$柠檬烯含量以,月份较高!顺式$氧化芳

樟醇含量以(",月 份 较 高!$$石 竹 烯$氧 化 石 竹

烯%含量以,月 份 较 高&(种 主 要 活 性 成 分 的 总

含量以,月份较高#
综上!地耳草挥发性成分积累曲线最大峰值

与传统采收期基本一致!初步认为(",月份为适

宜采收期#
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