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　　摘要：采用超临界ＣＯ２萃取法、微波萃取法和水蒸气蒸馏法提取北细辛精油；以黏虫２龄幼虫、小菜蛾３龄幼虫和

淡色库蚊３龄幼虫作为供试昆虫，通过 ＧＣ－ＭＳ指纹图谱分析，对３种方法提取的精油进行杀虫活性比较。结果表
明：北细辛精油组成成分复杂（超过２７种），超临界 ＣＯ２法是细辛精油提取的一种较为理想的方法，其萃取率高达

２２７％，且品质较好（呈棕黄色），活性较高，对３种试虫的ＬＣ５０分别为１２１６．６、８８４．０、２５．０５ｍｇ／Ｌ。
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　　细辛为马兜铃科多年生草本植物，属于重要的中草药，有
北细辛［ＡｓａｒｕｍｈｅｔｅｒｏｔｒｏｐｏｉｄｅｓＦｒ．Ｓｃｈｍｉｄｔｖａｒ．ｍａｎｄｓｈｕｒｉｃｕｍ
（Ｍａｘｉｍ）Ｋｉｔａｇ．］、汉城细辛（Ａ．ｓｉｅｂｏｌｄｉｉＭｉｑ．ｖａｒ．ｓｅｏｕｌｃｎｓｅ
Ｎａｋａｉ）和华细辛（Ａ．ｓｉｅｂｏｌｄｉｉＭｉｑ）。北细辛别称万病草、细
参、烟袋锅花、东北细辛，一直供应全国及出口，在国际市场上

享有盛名［１］。细辛的药用部位为根及根茎，其主要有效成分

为挥发油，即细辛精油［２］。现代药理学研究结果表明，细辛

作用广泛，有抗菌、解热、催眠、镇静、镇痛、局部麻醉、提高机

体新陈代谢等功效［３］。近年来，细辛在农业生产上的价值也

逐步显现出来，很多研究表明，植物精油对昆虫可以表现出不

同程度的引诱、拒食、驱避、抑制生长发育及直接的毒杀作用，

具有良好的杀虫抑菌活性［４－５］。虽然前人对北细辛精油指纹

图谱已经有一定的认识，但对不同方法提取的北细辛精油的

杀虫活性未见报道。本研究采用超临界 ＣＯ２萃取法、水蒸气
蒸馏法和微波萃取法分别提取北细辛精油，经过 ＧＣ－ＭＳ分
析，对３种方法提取的精油成分进行鉴定，在此基础之上选取
黏虫［Ｍｙｔｈｉｍｎａｓｅｐｅｒａｔａ（Ｗａｌｋｅｒ）］２龄幼虫、小菜蛾［Ｐｌｕｔｅｌｌａ
ｘｙｌｏｓｔｅｌｌａ（Ｌｉｎｎａｅｕｓ）］３龄幼虫和淡色库蚊（Ｃｕｌｅｘｐｉｐｉｅｎｓｐａｌ
ｌｅｎｓ）３龄幼虫，作为供试昆虫，并比较了三者的杀虫活性，旨
在为细辛作为植物源杀虫剂的开发利用提供依据。

１　材料与方法

１．１　试验材料
１．１．１　供试植物样品　试验样品为北细辛根，购买于同仁堂
药房，将其进一步阴干、粉碎后过３８０μｍ孔径筛。

１．１．２　试验昆虫　黏虫２龄幼虫、小菜蛾３龄幼虫和淡色库
蚊３龄幼虫均由沈阳化工研究院新药生物测定研究室提供。
１．１．３　仪器与其他材料　ＨＰ６８９０／５９７３型气 －质 －计算机
联用机，美国 Ｈｅｗｌｅｔｔ－Ｐａｃｋａｒｄ公司；ＴＣ－ＳＦＥ－４２－５－１２０Ｓ
设备，沈阳天诚超临界萃取有限公司；ＲＥ５２ＣＳ型旋转蒸发
仪，上海亚荣生化仪器厂。ＣＯ２为食品级，石油醚（６０～
９０℃）、正己烷等均为分析纯。
１．２　试验方法
１．２．１　精油提取方法　超临界 ＣＯ２萃取法：准确称取样品
１．８５ｋｇ，装入５Ｌ的萃取罐内，超临界ＣＯ２萃取压力２０ＭＰａ，
萃取温度４０℃，流量２０ｋｇ／ｈ；解析釜Ⅰ压力６～７ＭＰａ，温度
４５℃；解析釜Ⅱ压力５～６ＭＰａ，３５℃，萃取时间为６０ｍｉｎ；每
２０ｍｉｎ收集提取物称量，计算萃取率，密封后置于４℃冰箱中
保存备用。

水蒸气蒸馏法：将９０ｇ样品装入挥发油提取器中，加水
蒸馏６ｈ，收集精油，称重并计算萃取率。

微波萃取法：准确称取样品５ｇ，装入烧瓶中，加入１５ｍＬ
正己烷，在辐射时间２００ｓ、微波功率６００Ｗ的条件下进行微
波萃取，每份样品重复提取３次；用１５ｍＬ正己烷洗涤烧瓶的
残渣，将滤液集中于三角瓶中。经减压蒸馏回收正己烷，用无

水Ｎａ２ＳＯ４干燥样品，２４ｈ后称重，计算萃取率。
１．２．２　测定条件　气象色谱条件：石英毛细管柱ＨＰ－５ＭＳ，
５０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ；程序升温：在６０ｓ内以８℃／ｍｉｎ
速度升至 １２０℃，再以 ２℃／ｍｉｎ速度升至 １５０℃，最后以
１０℃／ｍｉｎ速度升至２８０℃；载气：Ｈｅ；柱流量：０．９ｍＬ／ｍｉｎ；
进样量：１μＬ；进样口温度：２５０℃；接口温度：２３０℃；柱压：
８０ｋＰａ；分流比：１０∶１。

质谱条件：离子源为 ＥＩ；电离电压：７０ｅＶ；离子源温度：
２３０℃；质谱范围：５０～５００ａｍｕ；质量范围：５０～５００ａｍｕ；扫描
周期：１ｓ。
１．２．３　杀虫活性测定方法　叶碟法：测定北细辛精油对小菜
蛾和黏虫幼虫的活性。挑选长势良好、无药的甘蓝（小菜蛾）

或玉米嫩叶（黏虫），用湿布擦干净，再将甘蓝嫩叶用打孔器

打成直径２ｃｍ的叶碟，将玉米嫩叶剪成５ｃｍ长的叶段，放到
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直径６ｃｍ、铺有滤纸的培养皿中，１皿１个叶碟，编号。用喷
雾器将细辛精油药液（浓度分别为３０００、２５００、２０００、１５００、
１０００ｍｇ／Ｌ）喷在叶碟上，正反面喷均匀，用药量约０．５ｍＬ，自
然凉干。然后各接入１０头供试小菜蛾幼虫和黏虫，３次重
复，于２４ｈ调查试虫的死亡率，计算 ＬＣ５０。以喷含吐温 －８０
的蒸馏水为对照。

浸渍法：测定北细辛精油对淡色库蚊幼虫的杀伤作用。

先将２４孔培养板编号，分别在孔中加入１．６０、１．６５、１．７０、
１７５、１．８０ｍＬ带有 ２０条左右蚊幼虫的水，再加入 ０．４０、
０．３５、０．３０、０．２５、０．２０ｍＬ的 ２００ｍｇ／Ｌ母液，使终体积为
２ｍＬ，终浓度为４０、３５、３０、２５、２０ｍｇ／Ｌ。在温度（２５±１）℃、
相对湿度６０％～８０％、光照条件（日／夜 ＝１６ｈ／８ｈ）下培养
２４ｈ，检查结果，计算 ＬＣ５０。振动培养板，并用镊子轻触蚊幼
虫身体，以沉入孔底部不动者为死亡。每个样品重复３次，每
次均以２％乙醇浸渍蚊幼虫作为空白对照。

２　结果与分析

２．１　北细辛精油的性状比较
采用超临界ＣＯ２萃取法、微波萃取法和水蒸气蒸馏法萃

取得到的北细辛精油含量和性状见表１。由表１可以看出，
超临界ＣＯ２萃取和水蒸气蒸馏提取的北细辛精油在外观性
状上优于微波萃取的精油；超临界 ＣＯ２萃取率高（２．２７％），
品质较好（棕黄色），适合萃取植物挥发油。

表１　不同提取方法对萃取率的影响

提取方法
精油外

观性状

提取

时间

样品质量

（ｇ）
精油质量

（ｇ）
萃取率

（％）
超临界ＣＯ２萃取 棕黄色 ６０ｍｉｎ １８５０ ４２．０００ ２．２７０
水蒸气蒸馏 淡黄褐色 ６ｈ ９０ １．４２２ １．５８０
微波萃取 淡黄绿色 ２００ｓ ６０ １．２６８ ２．１１３

２．２　北细辛精油的指纹图谱分析
将３种方法得到的北细辛精油用乙酸乙酯溶解，进行

ＧＣ－ＭＳ鉴定，其指纹图谱见图１至图３，结合峰面积归一法
分析可知，超临界ＣＯ２萃取得到的北细辛精油中能够确定峰
值的超过３５种；微波萃取得到的北细辛精油中能够确定峰值
的只有２７种；水蒸气蒸馏得到的北细辛精油中能够确定峰值
的有２８种。超临界ＣＯ２萃取得到的北细辛精油组成成分最
多，而微波萃取得到的精油组成成分相对较少。如果把次要

的小峰也算入的话，北细辛精油的组成成分将超过４０种。比
较３种方法提取的北细辛精油可知，它们有着共同的组成，尤
其是超临界ＣＯ２萃取和微波萃取方法，两者相同成分较多，
而水蒸气蒸馏提取的北细辛精油特异性组成成分较多。

２．３　不同方法萃取的北细辛精油杀虫活性比较
分别采用叶碟法、浸渍法测定３种方法提取的北细辛精油

对黏虫、小菜蛾、淡色库蚊幼虫的杀虫活性，结果见表２。由表
２可以看出，超临界ＣＯ２法提取的精油杀虫活性最好，对黏虫、
小菜蛾、淡色库蚊幼虫的 ＬＣ５０分别为 １６４７．１、１４０７．７、
２５．０５ｍｇ／Ｌ；杀虫活性最差的为微波萃取法，对 ３种试虫的
ＬＣ５０分别为２２８６．１、２０６７．１、２８．０９ｍｇ／Ｌ，水蒸气蒸馏法提取
的精油杀虫活性居中，ＬＣ５０分别为 ２１５１．２、１５４９．８、
２６．６１ｍｇ／Ｌ。　

表２　北细辛精油杀虫活性比较

试虫 提取方法 直线回归方程 相关系数 ＬＣ５０（ｍｇ／Ｌ）
黏虫 超临界ＣＯ２萃取 ｙ＝１０．８５２ｘ－２９．９１ ０．９４９３ １６４７．１０

水蒸气蒸馏 ｙ＝１０．２３６ｘ－２９．１１ ０．９８５６ ２１５１．２０
微波萃取 ｙ＝９．８０４－２７．９３ ０．９９１６ ２２８６．１０

小菜蛾 超临界ＣＯ２萃取 ｙ＝９．９９９ｘ－２６．４８ ０．８７１２ １４０７．７０
水蒸气蒸馏 ｙ＝９．９９１ｘ－２６．８８ ０．９４１３ １５４９．８０
微波萃取 ｙ＝６．４５１ｘ－１６．３９０ ０．９８３５ ２０６７．１０

淡色库蚊 超临界ＣＯ２萃取 ｙ＝１２．０５６ｘ－１１．８６ ０．９７０６ ２５．０５
水蒸气蒸馏 ｙ＝１１．７８９ｘ－１１．８０ ０．９９５８ ２６．６１
微波萃取 ｙ＝１０．６５１ｘ－１０．４３ ０．９９６０ ２８．０９
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３　结论与讨论

３．１　不同方法提取的北细辛精油组成成分
采用超临界ＣＯ２萃取、微波萃取和水蒸气蒸馏３种方法

提取北细辛精油，对３种方法比较后发现，超临界 ＣＯ２萃取
率高达２．２７％，品质较好，适合萃取植物挥发油；从指纹图谱
可以看出，北细辛精油是由多种成分组成的混合物，超临界

ＣＯ２萃取法得到的精油成分最多，能够标定峰值的有３５种，
水蒸气蒸馏法得到的精油有２８种，微波萃取法得到的精油有
２７种；如果把次要的小峰也算入的话，北细辛精油的组成成
分将超过４０种。

近年来，国内多位研究者也致力于细辛精油指纹图谱和

成分的研究。杜成智等研究产地对北细辛挥发油成分的影响

发现，不同产地栽培的北细辛挥发性成分存在差别，活性成分

的积累与环境有一定的相关性［６－７］。陈建伟等研究了提取方

法对北细辛挥发油成分的影响，均发现提取方法不同，北细辛

挥发油组成成分不同［８－１０］；陈建伟等从北细辛ＳＦＥ萃取物中
鉴定出７种化学成分，从细辛挥发油中鉴定出１９种化学成
分［８］。杨厚玲等在超临界 ＣＯ２萃取的北细辛挥发油中共鉴
定出６９种化合物，在水蒸气蒸馏法提取的挥发油中共鉴定出
５９种化合物［９］。曾虹燕等通过ＧＣ－ＭＳ分析可知，水蒸气蒸
馏法鉴定出２０种成分，超临界萃取法鉴定出３９种成分，微波
萃取法鉴定出３８种成分［１０］。与以上研究相比，本研究没有

对北细辛精油具体成分的含量、分子式等进行鉴定，因此还有

待于进一步研究。

３．２　不同方法提取的北细辛精油杀虫活性
３种方法提取的北细辛精油的杀虫活性不同，其中超临

界ＣＯ２萃取的精油生物活性最强，水蒸气蒸馏得到的精油效
果次之，微波萃取的精油杀虫活性最弱。

学者们也对细辛精油或从细辛中提取到的成分进行了杀

虫活性测定。王桂清等研究结果证明，北细辛精油对淡色库

蚊幼虫有较强的毒杀作用，对其成虫有较好的熏蒸作用［１１］；

Ｐｅｒｕｍａｌｓａｍｙ等发现，细辛对淡色库蚊的成蚊与蚴蚊具有杀灭
作用［１２－１３］；张静等的研究证明，细辛醚对家蝇、淡色库蚊和部

分农业害虫有明显的杀虫效果，细辛醚对昆虫的致毒症状与

神经毒剂类似［１４－１５］；刘树民等研究结果显示，北细辛挥发油

对栖北散白蚁具有较好的驱避作用、熏蒸活性和触杀效

果［１６－１７］；韩俊艳等研究结果表明，北细辛挥发油在８μｇ／ｍＬ
时对二斑叶螨的熏蒸毒性最强，２４、４８ｈ的螨死亡率分别为
７２．６％、１００％［１８］。Ｐｅｒｕｍａｌｓａｍｙ等研究发现，北细辛根提取
物，尤其是细辛脂素（－）－ａｓａｒｉｎｉｎ和墙草碱值得进一步研
究，有望开发为杀蚊剂，并且这２种化合物对已有抗药性蚊子
种群有控制作用［１３］。本研究结果也表明，３种方法提取到的
北细辛精油均具有一定的杀虫活性，作为植物源杀虫剂有一

定的研究前景。

　　本研究结果证明，超临界ＣＯ２法是细辛精油提取的一种

较为理想的方法，其萃取率高，品质较好，活性强，同时不存在

有机溶剂残留所带来的一系列问题。但鉴于细辛精油的组成

成分较为复杂，要获得其中活性较强的化合物，研究其杀虫活

性及作用机理还有待于更深层次的研究。
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