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艳山姜挥发油提取工艺优选及化学成分 ＧＣＭＳ分析 
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［摘　要］目的：优选艳山姜挥发油的最佳提取工艺，分析其挥发油化学成分。方法：以挥发油提取率为指标，
以浸泡时间、料液比、提取时间为考察因素进行正交试验，确定艳山姜挥发油的提取工艺条件；采用气质联用仪

（ＧＣＭＳ）考察不同提取时间对挥发油化学成分的影响。结果：正交试验和方差分析结果表明，最佳提取工艺条
件为浸泡１ｈ，料液比１∶１２，提取时间７ｈ；从１、５及７ｈ提取时间的挥发油中分离出了１０７个化合物，鉴定了７０
个化合物，有部分成分含量差异大；所鉴定的化合物相对含量占各自挥发油总量的 ９２９０９％、９５００１％及
８７０２０％。结论：在优选的提取工艺条件下，挥发油提取率较高；艳山姜不同提取时间挥发油的成分种类无变
化，但部分成分含量差异大。
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　　艳山姜为姜科山姜属植物艳山姜 Ａｌｐｉｎｉａ
ｚｅｒｕｍｂｅｔ（Ｐｅｔｓ）ＢｕｒｔｔｅｔＳｍｉｔｈ的干燥成熟果实，
具有温中燥湿及行气止痛等功效，常用于治疗心腹

冷痛、胸腹胀满、消化不良及呕吐腹泻等，该药材是

贵州少数民族的常用药材之一［１］。目前，艳山姜

在贵州黔西南地区的种植面积已超过１３０ｋｍ２，年
产量达５０吨以上，是贵州西南部喀斯特地区的主
要香料发展植物［２］，也是治理石漠化的重要经济

植物，成为了贵州“南药”的第一大宗产品，具有广

阔的开发应用前景。艳山姜的化学成分主要包括

挥发油、黄酮类和二萜类及有机酸类等。本课题组

前期研究表明，艳山姜挥发油具有抗心肌缺氧、降

压、抗炎、镇痛、降血脂及抗动脉粥样硬化等作

用［３－９］，但关于艳山姜挥发油提取工艺的研究尚未

见报道。本研究以艳山姜挥发油提取率为指标，采

用正交试验优选艳山姜挥发油提取工艺，并分析不

同提取时间的挥发油化学成分及其含量的变化，为

更好的合理利用艳山姜资源，发挥贵州民族医药产

业奠定一定的实验基础。

１　材料与方法
１１　仪器、试剂及药材

ＡｇｉｌｅｎｔＧＣＭＳ６８９０－５９７５Ｃ联用仪（美国安
捷伦公司）、ＢＳ－２２３Ｓ型分析天平（北京赛多利斯
仪器系统有限公司）、ＺＮＨＷＩＩ型加热套（巩义市
予华仪器有限责任公司）、无水硫酸钠（分析纯，重

庆江川化工有限公司，批号２０１３０３２６）。艳山姜购
自贵州省黔西南州贞丰县连环乡巧岩村，经贵州医

科大学龙庆德副教授鉴定为姜科山姜属植物艳山

姜Ａｌｐｉｎｉａｚｅｒｕｍｂｅｔ（Ｐｅｔｓ）ＢｕｒｔｔｅｔＳｍｉｔｈ的干燥成
熟果实。

１２　挥发油提取工艺考察
将艳山姜干燥果实破碎至种子破裂，精密称取

１２０ｇ，采用Ｌ９（３
４）正交试验设计表，以挥发油提取

率为指标，考察因素为浸泡时间（Ａ）、加水倍数
（Ｂ）和提取时间（Ｃ），按２０１５年版《中国药典》（四
部）通则２２０４挥发油测定法进行提取，所得挥发油
经无水硫酸钠干燥后称重，计算提取百分率［１０］。

因素与水平及正交实验安排见表１，方差分析见表
２。挥发油提取率＝（挥发油重量／原生药重量）×
１００％。
１３　ＧＣＭＳ分析
１３１　样品溶液的制备　在提取工艺考察的基础
上，分别精密称取艳山姜药材３份（１２０ｇ／份），加
１２倍水浸泡１ｈ，按２０１５年版《中国药典》（四部）
通则２２０４挥发油测定法提取，分别收集１、５及７ｈ
共３个时间段的挥发油，经无水硫酸钠干燥后，加
适量乙酸乙酯配成１ｇ／Ｌ样品溶液，经０２２μｍ微
孔滤膜过滤，进行成分分析。

１３２　气相色谱条件　色谱柱为 ＡＢＩＮＯＷＡＸ
（３０ｍ×０２５μｍ×０２５ｍｍ）毛细管柱，载气为高
纯氦气（９９９９９％）；柱前压 ８１１ｐｓｉ，载气流量
１０ｍＬ／ｍｉｎ，不分流，程序升温：初始温度 ５０℃，
保持 ２ｍｉｎ，以 ４℃／ｍｉｎ升温至 ２００℃后，以
６℃／ｍｉｎ升温至２８７℃，汽化室温度２５０℃；运行
时间５４ｍｉｎ。
１３３　质谱条件　质谱接口温度２８０℃，离子源
为ＥＩ源，离子源温度２３０℃，四极杆温度１５０℃，
溶剂延迟时间５０ｍｉｎ，电子能量７０ｅＶ，发射电流
３４６μＡ，倍 增 器 电 压 １２４７ Ｖ，质 量 范 围
２９～５００ａｍｕ。
１３４　采集数据分析　对总离子流图中的各峰经
质谱计算机数据系统检索及核对 Ｎｉｓｔ２００５和 Ｗｉ
ｌｅｙ２７５标准质谱图，用峰面积归一化法测定各化学
成分的相对质量分数，总离子流图见图１。

２　结果
２１　正交试验

由表１结果可知，对艳山姜挥发油提取率影响
因素的大小为Ｃ＞Ａ＞Ｂ。由表２可知，以空白项Ｄ
因素为误差列进行方差分析，因素 Ｃ对挥发油提
取率的影响差异有统计学意义（Ｐ＜００５）；考虑到
艳山姜药材质地较疏松，因此最佳工艺确定用水量

为１２倍量。Ａ２Ｂ２Ｃ３为艳山姜挥发油的最佳提取
工艺，即浸泡时间为１ｈ，料液比为１∶１２，提取时间
为７ｈ。
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注：Ａ、Ｂ及Ｃ分别为提取１、５及７ｈ

图１　艳山姜挥发油各提取时间段ＧＣＭＳ总离子流
Ｆｉｇ．１　ＴｏｔａｌｉｏｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｖｏｌａｔｉｌｅｏｉｌｆｒｏｍＡｌｐｉｎｉａｚｅｒｕｍｂｅｔｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ

表１　艳山姜挥发油提取工艺正交试验分析
Ｔａｂ．１　Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔａｎａｌｙｓｉｓｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ

ｏｆｖｏｌａｔｉｌｅｏｉｌｆｒｏｍＡｌｐｉｎｉａｚｅｒｕｍｂｅｔ

编号
Ａ（浸泡
时间，ｈ）

Ｂ（加水
量，倍）

Ｃ（提取
时间，ｈ）

Ｄ
（空白）

挥发油

提取率

１ ０ １０ １ １ ０３８８
２ ０ １２ ５ ２ ０４６６
３ ０ １４ ７ ３ ０５４６
４ １ １０ ５ ３ ０６０６
５ １ １２ ７ １ ０８９８
６ １ １４ １ ２ ０４０５
７ ２ １０ ７ ２ ０７３２
８ ２ １２ １ ３ ０４３９
９ ２ １４ ５ １ ０５５９
Ｋ１ ０４７８ ０５８７ ０４４２ ０６２６
Ｋ２ ０６７１ ０５８７ ０５４４ ０５６９
Ｋ３ ０５６３ ０５３８ ０７２５ ０５１６
Ｒ ０１９３ ００４９ ０２８３ ０１１０

表２　艳山姜挥发油提取率方差分析
Ｔａｂ．２　Ｖａｒｉａｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｎｇａｍｏｕｎｔｏｆ

ｖｏｌａｔｉｌｅｏｉｌｆｒｏｍＡｌｐｉｎｉａｚｅｒｕｍｂｅｔ

方差来源 ＳＳ ＭＳ Ｆ Ｐ

Ａ ０１３３ ００６６ ３２４６ ＞００５

Ｂ ００４６ ００２３ １１２３ ＞００５

Ｃ ０４４９ ０２２４ １０９３４ ＜００１

Ｄ（误差） ００４１

注：Ｆ００５（２，１８）＝３５５，Ｆ００１（２，１８）＝６０１

２２　验证试验
精密称取艳山姜 １２０ｇ，按优选的提取工艺

Ａ２Ｂ２Ｃ３进行３次重复试验，以保证最佳提取工艺
的可行性和重复性，结果表明艳山姜挥发油提取率

分别为 ０８７０％、０８７１％ 及 ０８７３％，ＲＳＤ 为
２４５４％，说明该优选工艺稳定，可行，重现性好。

７５６
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２３　ＧＣＭＳ分析
从各提取时间段中均分离出了１０７个化合物，

鉴定了７０个化合物，发现３个提取时间段所得到
的化合物均以萜烯类化合物为主，且成分无差异，

均分别含有烯、醇、酮、酯、醚及烷类化合物，主要成

分有β蒎烯、柠檬烯、α松油醇、１，８－桉树脑、石
竹烯氧化物等。各提取时间段所鉴定的化合物

在百分含量上有一些变化，相对含量占各自挥发

油总量的 ９２９０９％、９５００１％及 ８７０２０％。结
果见表３。

表３　１、５及７ｈ时间段提取的艳山姜挥发油的化学成分
Ｔａｂ．３　ＴｈｅｅｆｆｅｃｔｓｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓｉｎｖｏｌａｔｉｌｅｏｉｌｆｒｏｍＡｌｐｉｎｉａｚｅｒｕｍｂｅｔ

序号
相对保留

时间（ｍｉｎ）
化合物

英文名 中文名

相对分

子质量
分子式

相对含量（％）
１ｈ ５ｈ ７ｈ

１ ７１５ ３ｍｅｔｈｙｌｂｕｔｙｌａｃｅｔａｔｅ ３甲基乙酸丁酯 １３０ Ｃ７Ｈ１４Ｏ２ ０００７ ００１１ ００１３
２ ７２１ ２ｍｅｔｈｙｌｂｕｔｙｌａｃｅｔａｔｅ 甲基丁基乙酸酯 １３０ Ｃ７Ｈ１４Ｏ２ ００８６ ０１７５ ０１１１
３ ８５１ ｔｒｉｃｙｃｌｅｎｅ 三环萜 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ００４７ ００９ ００６３
４ ８６９ αＴｈｕｊｅｎｅ α侧柏烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ０２０２ ０３８２ ０３５３
５ ８９３ αｐｉｎｅｎｅ α蒎烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ５０８５ ９７２５ ９８６１
６ ９４２ ｃａｍｐｈｅｎｅ 莰烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ３０８８ ４２３９ ３１１２
７ ９６０ ｖｅｒｂｅｎｅｎｅ 马鞭草烯 １３４ Ｃ１０Ｈ１４ ００９２ ０１１１ ０１１９
８ １０５１ βｐｉｎｅｎｅ β蒎烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ １９７０５ ２８４７８ ２９５４９
９ １０９０ βｍｙｒｃｅｎｅ β月桂烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ０６４１ ０７５６ ０６２４
１０ １１２３ δ４－ｃａｒｅｎｅ δ４－蒈烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ００５６ ００８９ ００３８
１１ １１３９ αｐｈｅｌｌａｎｄｒｅｎｅ 水芹烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ０１２４ ０１８６ ０１７３
１２ １１５８ δ３－Ｃａｒｅｎｅ δ３－蒈烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ００５５ ００６９ ００４０
１３ １１７２ ｈｅｘｙｌａｃｅｔａｔｅ 乙酸己酯 １４４ Ｃ８Ｈ１６Ｏ２ ０００６ ０００７ ０００３
１４ １１８４ αｔｅｒｐｉｐｅｎｅ α松油烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ０１１１ ０１３７ ０１５２
１５ １２１５ ｐｃｙｍｏｌ 对伞花烃 １３４ Ｃ１０Ｈ１４ ０６４６ ０００１ ０００２
１６ １２２０ ｏｃｙｍｏｌ 邻异丙基苯 １３４ Ｃ１０Ｈ１４ ２９４９ ３９１８ ３２５０
１７ １２３９ ｌｉｍｏｎｅｎｅ 柠檬烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ９９８４ １００５３ １２５９８
１８ １２４２ １，８－ｃｉｎｅｏｌｅ １，８－桉树脑 １５４ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ４７９７ ３９１９ ０２４８
１９ １３３８ γｔｅｒｐｉｎｅｎｅ γ松油烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ０２４２ ０２４４ ００１５
２０ １３９０ ｃｉｓ－ｌｉｎａｌｏｌｏｘｉｄｅ 顺式－芳樟醇氧化物 １７０ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ２ ００３５ ００２７ ０００６
２１ １４２９ ｃａｍｐｈｅｎｉｌｏｎｅ 莰尼酮 １３８ Ｃ９Ｈ１４Ｏ ００１１ ０００８ ０４２３
２２ １４４５ （＋）－２－ｃａｒｅｎｅ （＋）－２－蒈烯 １３６ Ｃ１０Ｈ１６ ０２８３ ０３２３ １２９１
２３ １５０１ ｌｉｎａｌｏｏｌ 沉香醇 １５４ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ２４００ １６８７ ０４２１
２４ １５５５ ｄ－ｆｅｎｃｈｙｌａｌｃｏｈｏｌ ｄ－葑醇 １５４ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ０３９９ ０３６７ ００９４
２５ １５８５ αｃａｍｐｈｏｌｅｎｅａｌｄｅｈｙｄｅα乙酸龙脑烯醇酯 １５２ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ ０４０４ ０３２６ ０３２６
２６ １６２８ （＋）－ｎｏｐｉｎｏｎｅ （＋）－降蒎酮 １３８ Ｃ９Ｈ１４Ｏ ０５４０ ０３７８ ０９０４
２７ １６５０ ｐｉｎｏｃａｒｖｅｏｌ 松香芹醇 １５２ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ ２５５２ １０９９ １９５３
２８ １６５６ ｃａｍｐｈｏｒ 樟脑 １５２ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ ２５２１ ２３２８ ０３６５
２９ １７１９ ｐｉｎｏｃａｒｖｏｎｅ 松香芹酮 １５０ Ｃ１０Ｈ１４Ｏ ０７８４ ０５７３ ２４５４
３０ １７５１ ｅｎｄｏ－ｂｏｒｎｅｏｌ ｅｎｄｏ－龙脑 １５４ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ３９９６ ２８７６ １６５９
３１ １７８５ ｔｅｒｐｉｎｅｎ４－ｏｌ 松油烯－４－醇 １５４ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ２３９１ １７８４ ０６７０
３２ １８１４ ｃｒｙｐｔｏｎｅ 隐品酮 １３８ Ｃ９Ｈ１４Ｏ １２９９ ０７８２ ６６７０
３３ １８４５ αｔｅｒｐｉｎｅｏｌ α松油醇 １５４ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ６５８２ ５６４６ ０８３１
３４ １８６０ ｍｙｒｔｅｎｏｌ 桃金娘烯醇 １５２ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ １２８８ ０８６８ ００５７
３５ １８７９ ｃｉｓｓａｂｉｎｏｌ 顺式冬青油醇 １５２ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ ０２０５ ００６３ ００４６
３６ １８９６ ｔｒａｎｓｐｉｐｅｒｉｔｏｌ 反式辣薄荷醇 １５４ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ０１２３ ００４６ ０００７
３７ １９４１ ｔｒａｎｓｃａｒｖｅｏｌ 反式香芹醇 １５２ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ ００９４ ００１８ ００６４
３８ ２００８ ｃｕｍｉｎａｌ 枯茗醛 １４８ Ｃ１０Ｈ１２Ｏ ００４７ ００２６ ００３９
３９ ２０１６ ｃａｒｖｏｌ 香草醇 １５０ Ｃ１０Ｈ１４Ｏ ００６４ ００１８ ００３６
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续表

序号
相对保留

时间（ｍｉｎ）
化合物

英文名 中文名

相对分

子质量
分子式

相对含量（％）
１ｈ ５ｈ ７ｈ

４０ ２０５２ ｐｉｐｅｒｉｔｏｎｅ 薄荷酮 １５２ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ ００５４ ００２６ ０００８
４１ ２１２５ ｐｈｅｌｌａｎｄｒａｌ 水芹醛 １５２ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ ０５５３ ０４６２ ０１９１
４２ ２１４６ ｂｏｒｎｙｌａｃｅｔａｔｅ 乙酸龙脑酯 １９６ Ｃ１２Ｈ２０Ｏ２ ０２１４ ０１６５ ００７３
４３ ２１９５ ｓａｂｉｎｙｌａｃｅｔａｔｅ 醋酸桧酯 １９４ Ｃ１２Ｈ１８Ｏ２ ０３５５ ０２６９ ０１６２
４４ ２２２２ ｐｅｒｉｌｌａａｌｃｏｈｏｌ 紫苏醇 １５２ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ ０２７７ ０１３１ ０３３１
４５ ２２６３ ｃａｒｖａｃｒｏｌ 香芹酚 １５０ Ｃ１０Ｈ１４Ｏ ０５６３ ０２６６ ０２２９
４６ ２３６３ αｃｕｂｅｂｅｎｅ α毕澄茄烯 ２０４ Ｃ１５Ｈ２４ ０００７ ０００７ ００２３
４７ ２４０７ ｎｅｒｙｌａｃｅｔａｔｅ 橙花醇乙酸酯 １９６ Ｃ１２Ｈ２０Ｏ２ ００２７ ００１９ ０００６
４８ ２４３８ αｙｌａｎｇｅｎｅ α依兰烯 ２０４ Ｃ１５Ｈ２４ ０００６ ０００６ ００３２
４９ ２４５３ αｃｏｐａｅｎｅ α古巴烯 ２０４ Ｃ１５Ｈ２４ ００２０ ００１９ ００３４
５０ ２５０５ βｅｌｅｍｅｎｅ β榄香烯 ２０４ Ｃ１５Ｈ２４ ００２５ ００２１ ０００４
５１ ２５５４ γｃａｒｙｏｐｈｙｌｌｅｎｅ γ石竹烯 ２０４ Ｃ１５Ｈ２４ ０００９ ０００８ １１１４
５２ ２５９８ βｃａｒｙｏｐｈｙｌｌｅｎｅ β石竹烯 ２０４ Ｃ１５Ｈ２４ １２８８ １０７４ ００１６
５３ ２６８６ ａｒｏｍａｄｅｎｄｒｅｎｅ 香橙烯 ２０４ Ｃ１５Ｈ２４ ００２１ ００２１ ０２８３
５４ ２７０６ βｓｅｌｉｎｅｎｅ β桉叶烯 ２０４ Ｃ１５Ｈ２４ ０３１０ ０２５４ ００９１
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３　讨论

本研究正交试验结果可知，提取时间对艳山姜

挥发油的提取率影响最大，提取时间越长其挥发油

提取率越高。考虑到７ｈ提取时间过长，故进一步
对不同时间提取的挥发油的成分和含量进行了考

察，以期为提取工艺的确定提供一定参考。通过对

不同提取时间段下得到的挥发油化学成分 ＧＣＭＳ
分析结果来看，提取１、５及７ｈ的艳山姜挥发油化
学成分种类无变化，部分成分含量差异较大，其中

提取５ｈ所得挥发油成分相对含量（９５００１％）最
高，其次为提取１ｈ（９２９０９％），而提取率最高的

７ｈ挥发油成分相对含量最低（８７０２０％）。可能是
随着提取时间的延长，长时间处于高温状态，部分

挥发油成分有所损失；但提取时间较短，也可能会

造成成分提取不完全，因此在获取挥发油最大提取

率的同时，还应该综合考虑其化学成分的含量及其

药效关系［１１］。

课题组前期研究证实，艳山姜挥发油在心血管

内皮细胞保护方面具有显著的药理作用，能提高内

皮细胞活力，还能改善血管内皮的功能状态，其中

含量较高的化学成分β蒎烯、α蒎烯及莰烯及１，８
－桉叶油醇对脂多糖诱导的人脐静脉内皮细胞诱
导损伤均具有保护作用［１２－１３］。本研究结果表明，

α蒎烯与β蒎稀随着提取时间的延长，含量明显
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增加，分别从５０８５％增加至９８６１％，１９７０５％增
加至２９５４９％；莰烯的含量随着时间呈现波动趋
势，先增加后减少，提取时间 １ｈ的含量为
３０８８％，提取时间５ｈ的含量为４２３９％，提取时
间７ｈ的含量为３１１２％；１，８－桉叶油醇与松油烯
－４－醇随着提取时间的延长，含量明显降低，分别
从４７９７％降至０２４８％，２３９１％降至０６７０％，提
示若需将这些不稳定的物质最大化提取出来，需要

严格控制提取时间。因此采用稳定的工艺提取的样

品进行相关研究和产品的深入研发，具有重要意义。
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