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　　摘要：为优化杜香挥发油提取工艺，探究杜香挥发油的成分，揭示其生产和利用价值，以便保护和利用杜香资源，
为杜香的深加工提供依据。采用超声波法从杜香中提取挥发油，以挥发油提取率为指标，用正交试验 Ｌ９（３

４）对杜香

挥发油的超声提取工艺进行优化，得到最佳工艺为乙醇浓度５０％，提取温度７５℃，料液比１ｇ∶２５ｍＬ，提取时间１５
ｍｉｎ，经验证杜香挥发油的平均提取率为８．４９％。用气相色谱－质谱联用（ｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ，简称
ＧＣ－ＭＳ）技术对所提取的杜香挥发油进行成分鉴定，共分离鉴定出２７种化学成分，占挥发油总含量的７２．７０％。超
声提取所得杜香挥发油的主要成分为萜类、芳香烃、烯烃、醇、酮和酯类化合物，应用超声提取法从杜香中提取挥发油

简单易行，可操作性强。
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　　细叶杜香（ＬｅｄｕｍｐａｌｕｓｔｒｅＬ．ｖａｒ．ａｎｇｕｓｔｕｍＥ．Ｂｕｓｃｈ），别
称喇叭茶，是杜鹃花科杜香属常绿小灌木。我国野生杜香资

源丰富，主要分布于我国大小兴安岭、内蒙古和长白山地区。

文献报道杜香属植物含有丰富的挥发油、黄酮类和萜类等化合

物［１－２］。杜香的枝、叶、花和果实均可提取出芳香挥发油，其中

花、果出油率较高。杜香挥发油成分的功效已被运用于日常生

活、医疗、香料生产等领域，如杜香挥发油可以扩张血管、降低

血压、镇咳平喘、治疗胃溃疡和月经不调，同时在杀菌、祛除脚

气和治疗皮肤瘙痒等方面也有显著的治疗效果［１－３］。

目前，提取天然产物的方法主要有水蒸汽蒸馏法、超声波

提取法、超临界ＣＯ２萃取法等。超声波独具的极端物理特性
及其产生的强烈振动可促使植物组织破壁或变形，使有效成

份提取得更充分，可以提高细胞破碎度和有效成分的提取率。

据文献报道，杜香花蕾中含挥发油１５％ ～２０％［４－５］，而目前

生产上杜香挥发油的茎和叶提取率不高［６－７］，且关于提取工

艺优化的研究较少。因此，本研究设计以杜香挥发油提取率

为评价指标的正交试验，对杜香枝叶挥发油的提取工艺进行

优选，并用气相色谱 －质谱联用（ｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ，简称ＧＣ－ＭＳ）分析技术对提取的杜香挥发油进
行了成分鉴定，以期为充分利用杜香资源提供科学依据。

１　材料与方法

１．１　材料
１．１．１　原材料　采自黑龙江省塔河林业局，经吉林农业科技
学院校内从事药用植物研究的孙仓教授鉴定为杜鹃花科杜香

属植物细叶杜香。

１．１．２　主要试剂　无水乙醇（Ａ．Ｒ．），由天津市大茂化学试
剂厂生产。

１．１．３　主要仪器　ＧＣ－ＭＳ色谱仪（型号为 ＱＰ２０１０Ｕｌｔｒａ），
购自日本岛津公司；电子分析天平（型号为ＭＥ２０３Ｅ），购自梅
特勒－托利多仪器（上海）有限公司；数控超声波清洗器（型
号为ＫＱ－１００ＤＥ），购自昆山市超声仪器有限公司；数显恒温
水浴锅（型号为ＨＨ－１２），购自上海况胜实业发展有限公司；
电热恒温鼓风干燥箱（型号为ＤＨＧ－９０３０），购自上海一恒科
学仪器有限公司；粉碎机（型号为 ＨＫ２００），购自广州华凯机
电设备有限公司；标准分样筛（型号为３０４），购自浙江省绍兴
市上虞区华丰五金仪器有限公司。

１．２　方法
１．２．１　杜香挥发油的提取　取用的材料为新鲜的杜香茎和
叶，将杜香的茎用剪刀剪成３ｃｍ左右装入烧杯中，然后反复
用自来水清洗，直到洁净为止，再用蒸馏水清洗，置于６０℃烘
箱中烘干，然后用粉碎机粉碎，过８０目筛。
杜香挥发油提取率＝杜香挥发油质量／杜香粗粉质量×１００％。
１．２．２　杜香挥发油提取的单因子试验
１．２．２．１　提取溶剂浓度的筛选　精确称量研磨后的杜香粉
末５ｇ，共５份，设定超声时间为１５ｍｉｎ，超声功率为５０ｋＨｚ，
超声温度为６０℃，料液比为１ｇ∶１５ｍＬ，分别用３０％、４０％、
５０％、６０％、７０％乙醇提取杜香挥发油，通过比较挥发油的提
取率，确定合适的乙醇浓度。

１．２．２．２　提取温度的筛选　精确称量研磨后的杜香粉末
５ｇ，共５份，设定超声时间为１５ｍｉｎ，超声功率为５０ｋＨｚ，料
液比为１ｇ∶１５ｍＬ，乙醇浓度为５０％，设定提取温度分别为
３０、４５、６０、７５、９０℃，通过比较挥发油的提取率，确定合适的
提取温度。

１．２．２．３　料液比的筛选　精确称量研磨后的杜香粉末５ｇ，
共５份，设定超声功率为５０ｋＨｚ，超声温度为６０℃，超声时间
为１５ｍｉｎ，乙醇浓度为 ５０％，将料液比分别设定为 １∶１０、
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１∶１５、１∶２０、１∶２５、１∶３０（ｇ∶ｍＬ），通过比较挥发油的提取
率，确定合适的料液比。

１．２．２．４　提取时间的筛选　精确称量研磨后的杜香粉末
５ｇ，共５份，设定超声功率为５０ｋＨｚ，超声温度为６０℃，料液
比为１ｇ∶１５ｍＬ，乙醇浓度为５０％，分别超声提取５、１０、１５、
２０、２５ｍｉｎ，通过比较挥发油的提取率，确定合适的超声时间。
１．２．３　杜香挥发油提取的正交试验　选取乙醇浓度、超声温
度、料液比、超声时间等４个因素，每个因素３个水平，采用
Ｌ９（３

４）表进行正交试验，对超声提取杜香挥发油的条件进行

优化。Ｌ９（３
４）正交试验的因素与水平设计见表１。
表１　Ｌ９（３４）正交试验因素与水平

因素
Ａ：乙醇浓度
（％）

Ｂ：提取温度
（℃）

Ｃ：料液比
（ｇ∶ｍＬ）

Ｄ：提取时间
（ｍｉｎ）

１ ４０ ４５ １∶１５ １０
２ ５０ ６０ １∶２０ １５
３ ６０ ７５ １∶２５ ２０

１．２．４　杜香挥发油的成分分析　采用气相色谱 －质谱联用
技术对超声波法提取的杜香挥发油成分进行分析。

１．２．４．１　气相色谱条件　色谱柱型号为 Ｒｘｉ－５ＭＳ
（３０．００ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ），进样口温度为３００℃；载气
为高纯氦（９９．９９９％）；柱流速为１ｍＬ／ｍｉｎ；程序升温，初始
温度为 ６０℃，保持 ５ｍｉｎ，然后以 ５℃／ｍｉｎ的速度升至
３００℃，保持５ｍｉｎ；进样模式为分流进样，分流比为１００∶１。
１．２．４．２　质谱条件　离子源为电子轰击（ＥＩ）源，离子源温
度为２３０℃，传输线温度为３００℃；扫描范围为３５～５００ｍ／ｚ。
利用ＮＩＳＴ１１．ＬＩＢ标准质谱库计算机联机检索，结合有关文献
进行分析。

２　结果与分析

２．１　杜香挥发油提取的单因素试验
２．１．１　乙醇浓度对杜香挥发油提取率的影响　由图１可知，
乙醇浓度从３０％增大到７０％，杜香挥发油提取率随着乙醇浓
度的增大呈先增加后减小的趋势。其中，乙醇浓度从３０％增
大到４０％时，提取率上升趋势明显，乙醇浓度从４０％增大到
５０％，提取率变化不明显。乙醇浓度从５０％增大至７０％，提
取率明显下降。由于乙醇浓度的增大会使一些醇溶性色素、

亲脂性强的成分及杂质的溶出量增加，且溶剂浓度增加可引

起提取成本增加，因此选用浓度４０％、５０％、６０％的乙醇进行
正交试验。

２．１．２　提取温度对杜香挥发油提取率的影响　由图２可知，
温度较低时，杜香挥发油提取率较低，其原因可能是低温不利

于超声波的空化作用。提取温度从３０℃升高到７５℃，杜香
挥发油的提取率呈明显上升趋势，且当提取温度为７５℃时，
提取率达到最大值。超声温度从７５℃升高到９０℃，杜香挥
发油提取率随着温度的升高明显降低，其原因可能是高温条

件下杜香挥发油的稳定性差，杜香挥发油发生分解，导致提取

率降低。因此，选用４５、６０、７５℃的超声温度进行正交试验。
２．１．３　料液比对杜香挥发油提取率的影响　由图３可知，杜
香的提取率随着料液比的增大而增加，所以料液比的增大有

利于杜香挥发油提取率的提高。当料液比达到１ｇ∶３０ｍＬ
时，提取率达到最大值。料液比从 １ｇ∶２５ｍＬ增大到
１ｇ∶３０ｍＬ，杜香挥发油提取率的增加趋势不明显，考虑到节
约溶剂，避免不必要的浪费和污染，选用１∶１５、１∶２０、１∶２５
（ｇ∶ｍＬ）的料液比进行正交试验。

２．１．４　提取时间对杜香挥发油提取率的影响　由图４可知，
超声时间从５ｍｉｎ延长到２５ｍｉｎ，提取率提高，且当超声时间
为２５ｍｉｎ时，提取率最高，说明适当延长提取时间，有利于杜
香挥发油的溶出，进而提高提取率。考虑到超声时间为１５～
２５ｍｉｎ时，提取率无明显差异，因此为节约时间和能源，缩短
提取周期，选择１０、１５、２０ｍｉｎ的超声时间进行正交试验。
２．２　杜香挥发油提取的正交试验

由表２可知，各因素对杜香提取率的影响程度表现为乙
醇浓度＞提取温度＞提取时间 ＞料液比，其中乙醇浓度为主
要因素，提取温度和提取时间次之，料液比的影响最小，根据

正交试验结果和极差分析最佳提取工艺，二者最佳工艺条件

不吻合，所以，将正交试验条件（Ａ２Ｂ３Ｃ１Ｄ２）和极差分析条件
（Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ２）进行比较，结果见表３，按照极差分析得到的工

艺条件的提取率均高于按照正交试验的最高提取率。因此，

超声提取杜香挥发油的最佳工艺条件为Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ２，即乙醇浓
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表２　杜香挥发油提取正交试验结果与分析

试验号 乙醇浓度 提取温度 料液比 提取时间
提取率

（％）
１ １ １ １ １ ６．２８
２ １ ２ ２ ２ ６．５３
３ １ ３ ３ ３ ７．１１
４ ２ １ ２ ３ ７．４１
５ ２ ２ ３ １ ７．２２
６ ２ ３ １ ２ ８．３９
７ ３ １ ３ ２ ７．６０
８ ３ ２ １ ３ ７．０３
９ ３ ３ ２ １ ７．４３
ｋ１ ６．６４ ７．１０ ７．２３ ６．９８
ｋ２ ７．６７ ６．９３ ７．１２ ７．５０
ｋ３ ７．３５ ７．６４ ７．３１ ７．１８
Ｒ １．０３ ０．７１ ０．１９ ０．５２

表３　杜香挥发油提取验证试验结果

样品号
提取率（％）

重复Ⅰ 重复Ⅱ 重复Ⅲ 平均

ＲＳＤ
（％）

Ａ２Ｂ３Ｃ１Ｄ２ ８．３１ ８．２８ ８．３６ ８．３２ ０．３５
Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ２ ８．５２ ８．５４ ８．４１ ８．４９ ０．６３

　　注：ＲＳＤ表示相对平均偏差。

度５０％，提取温度 ７５℃，料液比 １ｇ∶２５ｍＬ，超声时间
１５ｍｉｎ。此外，为验证最佳工艺条件，在 Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ２条件下进
行验证试验，杜香挥发油的平均提取率为８．４９％。
２．３　杜香挥发油的成分分析

对杜香挥发油提取物进行ＧＣ－ＭＳ分析，由图５可知，由
超声提取法得到５０多个峰，从中鉴定出２７种化合物，占总峰
面积的７２．７０％，所鉴定的化合物相似度均≥９０％，对于相似
度较低或者检索结果不符合出峰及质谱断裂规律的物质，未

进行分析和讨论。鉴定出的杜香挥发油主要成分及其相对含

量见表４。结果表明，杜香挥发油的主要成分有萜类、芳香
烃、烯烃、醇、酮和酯类化合物，其中含量较高的化合物有桃金

娘烯醛、甲基异丙基苯、４－萜烯醇、枯茗醛、枯茗醇、β－水芹
烯、γ－松油烯等。

３　结论

在超声波法提取杜香挥发油的试验中，选用溶剂浓度、提

取温度、料液比和提取时间作为考察因素进行正交试验。结

果表明，影响杜香挥发油提取率的主要因素为溶剂浓度，其次

表４　杜香挥发油的化学成分分析结果

序号 化合物 分子式 相对分子质量
相对含量

（％）
１ 桧烯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６ ０．２３
２ α－蒎烯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６ ０．５２
３ β－蒎烯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６ ０．４４
４ β－水芹烯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６ ２．５０
５ 月桂烯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６ ０．０４
６ α－水芹烯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６ ０．１１
７ ４－蒈烯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６ ０．２９
８ 甲基异丙基苯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６ ７．１９
９ 罗勒烯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６ ０．０７
１０ γ－松油烯 Ｃ１０Ｈ１６ １３６ ４．８３
１１ 芳樟醇 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４ ０．４８
１２ 壬醛 Ｃ９Ｈ１８Ｏ １４２ ０．１１
１３ 水芹醛 Ｃ７Ｈ１４Ｏ １１４ ０．４６
１４ （－）－反式－松香芹醇 Ｃ１０Ｈ１６Ｏ １５２ ０．２２
１５ 外－２－莰醇 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４ １．０８
１６ ４－萜烯醇 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４ １０．７３
１７ 桃金娘烯醛 Ｃ１０Ｈ１４Ｏ １５０ ２４．５６
１８ 松油醇 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４ ０．９２
１９ ３－异丙基苯酚 Ｃ９Ｈ１２Ｏ １３６ ２．１２
２０ 枯茗醛 Ｃ１０Ｈ１２Ｏ １４８ ４．５１
２１ β－柠檬醇 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １５４ ０．２５
２２ 枯茗醇 Ｃ１０Ｈ１４Ｏ １５０ ２．８５
２３ 香芹酚 Ｃ１０Ｈ１４Ｏ １５０ ０．７７
２４ 香树烯 Ｃ１５Ｈ１４ ２０４ ３．１１
２５ 菖蒲酮 Ｃ１５Ｈ２４Ｏ ２２０ ０．９１
２６ β－紫罗兰酮 Ｃ１３Ｈ２０Ｏ １９２ ３．０７
２７ 邻苯二甲酸二异丁酯 Ｃ１６Ｈ２２Ｏ４ ２７８ ０．３３

是提取温度和提取时间，料液比影响最小。确定最佳提取工

艺条件为Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ２，即乙醇浓度５０％，提取温度７５℃，料液
比１ｇ∶２５ｍＬ，提取时间１５ｍｉｎ，经试验证明，利用此方法提
取杜香挥发油的平均提取率可达到 ８．４９％。此外，通过
ＧＣ－ＭＳ分析杜香挥发油的成分发现，其主要成分为萜类、芳
香烃、烯烃、醇、酮和酯类化合物等，其中含量较高的化合物有

桃金娘烯醛、甲基异丙基苯、４－萜烯醇、枯茗醛、枯茗醇、β－
水芹烯、γ－松油烯等。
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