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　　摘要：川芎中挥发油提取工艺的优化，并对挥发油中化学成分进行分离鉴定。采用单因素及正交试验法优化提取
工艺，并以ＧＣ－ＭＳ为检测手段。结果表明，最佳工艺条件为粒度８０目，浸泡时间８ｈ，料液比１ｇ∶１０ｍＬ，蒸馏时间
１４ｈ。在最佳工艺条件下挥发油的提取率可达０．９５５％。经ＧＣ－ＭＳ分析，共分离出３１种组分，其中藁本内酯为川芎
挥发油的主要化学成分。
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　　中药川芎是伞形科植物川芎（Ｌｉｇｕｓｔｉｃｕｍｃｈｕａｎｘｉｏｎｇ
Ｈｏｒｔ．）的干燥根茎，被喻为“血中之气药”，具有活血行气、祛风
止痛的功效。挥发油是川芎中重要的活性成分，研究表明，川

芎挥发油具有改善微循环，降低血压，增加脑血流量及镇痛，调

节心血管功能，抗凝血及平喘等作用［１－３］。本研究采用水蒸气

蒸馏法提取川芎挥发油，并采用ＧＣ－ＭＳ对川芎挥发油的主要
成分进行了鉴定，为川芎的进一步开发利用提供科学依据。

１　材料与方法

１．１　材料
川芎，购于成都同仁堂。

１．２　仪器与试剂
仪器：Ａｇｉｌｅｎｔ６８９０Ｎ－５９７９Ｂ气相色谱质谱联用仪；

ＣＰ１１４电子天平（上海奥豪斯仪器有限公司生产）；９８－１－Ｂ
５００ｍＬ电子调温电热套，天津市泰斯特仪器有限公司生产；
ＲＴ－２０中药粉碎机，北京环亚天元机械技术有限公司生产。

试剂：无水硫酸钠分析纯，成都市科龙化工试剂厂生产；

无水乙醇分析纯９９．７％，成都科龙化工试剂厂生产；甲醇（色
谱纯），天津市光复精细化工研究所生产。

１．３　试验方法
１．３．１　提取方法　参照中国药典 ２０１０版的《挥发油测定
法》［４］进行挥发油提取。以挥发油提取量为考察指标，按正

交试验设计。取经分样筛选的川芎粉末装入挥发油提取器装

置，加入一定量的水，浸泡２ｈ，缓慢加热至沸，保持微沸回流
提取一定时间，放置冷却１ｈ，读取挥发油量。
１．３．２　ＧＣ－ＭＳ测定条件　色谱柱：石英毛细管柱 ＤＢ－５
（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）；柱温为５０℃，保持２ｍｉｎ，以
５℃／ｍｉｎ升温至 ２４０℃并保持 １０ｍｉｎ；载气 Ｈｅ；分流比
３０∶１；柱前压 ５２．５ｋＰａ；进样口温度：２６０℃；离子源温度
２００℃；电离电压７０ｅＶ；扫描质量范围３０～４００ＡＭＵ；扫描方
式为ＥＩ源；扫描间隔０．５ｓ。

２　结果与分析

２．１　川芎挥发油单因素提取工艺条件
２．１．１　粒度对挥发油提取量的影响　药品川芎采用粉碎机
粉碎，分别过２０、４０、６０、８０、１００目分样筛，取４０ｇ加入１２倍
蒸馏水，浸泡时间２ｈ，蒸馏提取４ｈ，考察药品粒度对挥发油
提取的影响，结果见图１。根据扩散定律，药材粉碎度愈细，
浸出效果愈好，成分得率愈高［５］。由图１可看出，川芎挥发油
提取量随着粉碎度的增加而增大，但粉碎度达到８０目以上
时，挥发油提取量减少，这可能是由于过细的粉末加水加热时

成糊状，容易引起焦化和暴沸现象，使提取量减少［６］，因此选

择８０目的粉碎度为宜。

２．１．２　料液比对挥发油提取量的影响　药品川芎采用粉碎
机粉碎，过４０目分样筛，取 ４０ｇ，料液比（ｇ∶ｍＬ）分别是
１∶６、１∶８、１∶１０、１∶１２，浸泡时间２ｈ，蒸馏提取４ｈ，考察料
液比对挥发油提取的影响，结果见图２。
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　　由图２可知，随着料液比的增加，川芎挥发油提取量先增
加后减少，在料液比１ｇ∶１０ｍＬ时，川芎挥发油提取量最高，
可能是因为水分过少不能充分浸润川芎，提取不充分，加水过

多则导致溶液稀释并易沸，影响提取效果，故选择料液比

１ｇ∶１０ｍＬ为最佳状态。
２．１．３　浸泡时间对提取量的影响　药品川芎采用粉碎机粉
碎，过４０目分样筛，取４０ｇ，加入１２倍蒸馏水，浸泡时间为０、
２、４、６、８ｈ，蒸馏提取４ｈ，考察浸泡时间对挥发油提取的影
响，结果见图３。

　　由图３可知，川芎挥发油提取量随着浸泡时间的增加而
增大，在６ｈ达到最大值。理论认为浸泡可使植物细胞间隙
变大，组织细胞充分膨胀，加速细胞内、外液动态交换而有利

于挥发油的提取［７］。认为川芎浸泡６ｈ组织已经充分膨胀，
本着工业生产节约时间原则，浸泡时间选择６ｈ。
２．１．４　蒸馏时间对挥发油提取量的影响　药品川芎采用粉
碎机粉碎，过４０目分样筛，取４０ｇ，加入１２倍蒸馏水，浸泡时
间为４ｈ，蒸馏提取４、６、８、１０、１２、１４ｈ，考察浸泡时间对挥发
油提取的影响，结果见图４。由图４可看出，随着蒸馏时间的
增加，挥发油蒸馏量呈现上升趋势，随着蒸馏时间的继续，蒸

馏出来的挥发油量增加缓慢。这可能由于随时间推移，料液

中油类组分减少的缘故，因此，川芎挥发油蒸馏量减少。在生

产过程中本着节约时间的原则，选定蒸馏时间为１２ｈ。

２．２　正交试验
２．２．１　正交试验优化川芎挥发油提取工艺　为考察各因素
之间的相互影响，根据单因素试验结果，以挥发油提取量为评

定指标，以粒度、料液比、浸泡时间、蒸馏时间为考察因素，每

个因素３个水平，采用 Ｌ９（３
４）正交表进行试验，正交因素水

平见表 １，正交试验结果见表 ２，正交试验方差分析结果见
表３。

表１　川芎挥发油提取工艺因素水平

水平

因素

Ａ：粒度
（目）

Ｂ：浸泡时间
（ｈ）

Ｃ：料液比
（ｇ∶ｍＬ）

Ｄ：蒸馏时间
（ｈ）

１ ６０ ４ １∶８ １０
２ ８０ ６ １∶１０ １２
３ １００ ８ １∶１２ １４

表２　川芎挥发油提取工艺正交试验结果

试验号 Ａ：粒数 Ｂ：浸泡
时间

Ｃ：料液比 Ｄ：蒸馏
时间

提取量

（ｍＬ）

１ １ １ １ １ ０．２１３
２ １ ２ ２ ２ ０．２９５
３ １ ３ ３ ３ ０．３４２
４ ２ １ ２ ３ ０．３６４
５ ２ ２ ３ １ ０．２６２
６ ２ ３ １ ２ ０．３２２
７ ３ １ ３ ２ ０．３０８
８ ３ ２ １ ３ ０．３０４
９ ３ ３ ２ １ ０．２９３
ｋ１ ０．２８３ ０．２８５ ０．２８０ ０．２５６
ｋ２ ０．３１６ ０．２８７ ０．３１７ ０．３０８
ｋ３ ０．３０２ ０．３１９ ０．３０４ ０．３３７
Ｒ ０．０３３ ０．０３２ ０．０３７ ０．０８１

表３　川芎挥发油正交试验方差分析

方差来源 离差平方和 均方 自由度 Ｆ值 Ｐ值
Ａ ０．００５ ０．００２ ２ ４８．４７５ ＜０．０００１
Ｂ ０．００５ ０．００２ ２ ５０．１４３ ＜０．０００１
Ｃ ０．００７ ０．００３ ２ ６５．９５３ ＜０．０００１
Ｄ ０．０３０ ０．０１５ ２ ３０２．８０６ ＜０．０００１

　　由极差分析可知，各因素对试验结果的影响程度依次为
Ｄ＞Ｃ＞Ａ＞Ｂ，即蒸馏时间 ＞料液比 ＞粒度 ＞浸泡时间。由
方差分析可知，Ａ、Ｂ、Ｃ、Ｄ４个因素的影响均具有非常显著性
的意义（Ｐ＜０．０１）。最优水平为 Ａ２Ｂ３Ｃ２Ｄ３，即粒度８０目，浸
泡时间８ｈ，料液比１ｇ∶１０ｍＬ，蒸馏时间１４ｈ。
２．２．２　验证试验　为进一步验证正交试验结果的可靠性与
重现性，按最佳工艺条件进行３次平行试验，挥发油提取量分
别为０．３８１、０．３８５、０．３８０ｍＬ，平均提取量为０．３８２ｍＬ，在该
条件下挥发油提取率为０．９５５％。
２．３　川芎挥发油ＧＣ－ＭＳ分析
２．３．１　川芎挥发油总离子图　对提取的川芎挥发油样本进
行ＧＣ－ＭＳ分析，总离子流图见图５。
２．３．２　川芎挥发油化学成分分析　经气 －质联用仪计算机
的ＮＩＳＴ库自动检索，得出挥发油的化学成分，结果见表４。
　　通过ＧＣ－ＭＳ分析，鉴定出川芎挥发油中主要物质为藁
本内酯，与相关文献报道结果［８－１０］一致。藁本内酯的含量是

评价当归、川芎等常用中药材及其制剂的重要依据之一；在川

芎挥发油中，少量的萜烯类化合物具有较强的香气和生理活

性，如α－芹子烯、β－芹子烯、β－水芹烯、γ－萜品烯、蒎烯、
γ－松油烯、β－侧柏烯、苯乙烯、α－柠檬烯等，由于大多数萜
烯类物质有随水蒸气蒸发的性质，所以在挥发油中最为丰富，
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表４　川芎挥发油化学成分组成

时间

（ｍｉｎ） 化合物名称 分子式
相对分

子质量

５．２７８ β－水芹烯 Ｃ１０Ｈ６ １２６
６．９９５ 蒎烯 Ｃ１０Ｈ６ １２６
７．１２０ α－萜品烯 Ｃ１０Ｈ６ １２６
８．６３１ 香叶烯 Ｃ１０Ｈ６ １２６
９．８９９ γ－萜品烯 Ｃ１０Ｈ６ １２６
１０．７７７ α－柠檬烯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６
１１．１９８ 苯乙烯 Ｃ１０Ｈ１２ １３２
１１．４０３ β－侧柏烯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６
１１．４６７ 苯甲醇 Ｃ７Ｈ８Ｏ １０８
１２．３４６ γ－松油烯 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４
１２．５８８ α－萜品醇 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４
１２．８７０ ３－乙基－４甲基－戊醇 Ｃ８Ｈ１８Ｏ １３０
１３．４３６ α－松油醇 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４
１４．５９３ 丁苯基甲酮 Ｃ１１Ｈ１４Ｏ １６２
１５．２０６ 丁烯基酞内酯 Ｃ１２Ｈ１２Ｏ２ １８８
１５．３９７ 黄樟醚 Ｃ１０Ｈ１０Ｏ２ １６２
１６．０９９ 对－丁香酚 Ｃ１０Ｈ１０Ｏ２ １６２
１６．５９２ １－甲氧基－４－（１－丙烯基）苯 Ｃ１０Ｈ１２Ｏ １４８
１７．０１４ 苯正戊酮 Ｃ１１Ｈ１４Ｏ １６２
１８．３３９ 橙花醇乙酯 Ｃ１２Ｈ２０Ｃ２ １９６
１９．１２８ 十五烷 Ｃ１５Ｈ３２ ２１２
１９．４９０ β－芹子烯 Ｃ１５Ｈ２４ ２０４
１９．５８９ α－芹子烯 Ｃ１５Ｈ２４ ２０４
２４．１４３ Ｚ－藁本内酯 Ｃ１２Ｈ１４Ｏ２ １９０
２４．８９３ Ｅ－藁本内酯 Ｃ１２Ｈ１４Ｏ２ １９０
２８．８３２ 甲基丁香酚 Ｃ１１Ｈ１４Ｏ２ １７８
２８．９３７ 棕榈酸 Ｃ１６Ｈ３２Ｏ２ ２５６
２９．６５３ 棕榈酸乙酯 Ｃ１６Ｈ３６Ｏ２ ２６０
３０．９０９ 十六酸乙酯 Ｃ１８Ｈ３８Ｏ ２７０
３１．０６２ 亚油酸 Ｃ１８Ｈ３２Ｏ２ ２８０
３１．５４２ 油酸乙酯 Ｃ２０Ｈ３８Ｏ２ ３１０

萜烯类化合物含量少但对人体却能起到很多的作用，如杀菌、

消炎、抗病毒、解热、止咳、祛痛、止痒、降血压、抗肿瘤、祛痰

等等。

３　结论

本研究通过单因素试验对川芎挥发油的提取工艺进行研

究，考察了粒度、浸泡时间、料液比和蒸馏时间４个因素对挥
发油提取量的影响，确定了４个因素的３个水平进行正交优
化试验，确定了粒度８０目，浸泡时间８ｈ，料液比１ｇ∶１０ｍＬ，
蒸馏时间１４ｈ的最佳提取工艺条件。通过ＧＣ－ＭＳ分析，鉴
定出川芎挥发油中主要物质为藁本内酯，川芎挥发油水溶液

室温条件下保存不稳定，且挥发油中的活性成分蒿本内酯对

光、温度十分敏感。川芎水提液的 ｐＨ值随时间变化呈下降
趋势。在贮存川芎水提液过程中建议调节ｐＨ值为５，采用低
温避光保存，确保制剂的质量和临床疗效。
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