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　　摘要：建立了一种新型带固相萃取功能的索氏提取装置结合气相色谱－质谱法（ＧＣ／ＭＳ）测定薰衣草中挥发性成
分的方法。薰衣草花朵经冷冻干燥处理后，以二氯甲烷作为提取溶剂，用带固相萃取功能的索氏提取装置进行处理，

萃取液用气相色谱－质谱联用仪分析其挥发性化学成分。采用新型的带固相萃取功能的索氏提取装置集提取、净化、
浓缩及转移功能为一体，大大简化了前处理步骤；鉴定出５２种挥发性物质，其中烯烃类物质１５种，醇类物质１５种，醛
类物质３种，酯类物质９种，有机酸１种，其他物质９种；方法的重复性较好，测定值的日间和日内相对标准偏差（ｎ＝
７）均小于５．０％。此方法能较好地应用于薰衣草中挥发性成分的测定。
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　　薰衣草，是唇形科薰衣草属多年草本或半灌木
植物，花中含芳香油，是调制化妆品、皂用香精的重

要原料。现代药理学研究表明，从薰衣草所提取的

挥发性成分具有抑菌消炎、镇静催眠、降血压、解痉

以及抗肿瘤等作用，还可治疗昆虫叮咬以及烧灼

伤［１－５］，而且薰衣草挥发油对改善记忆障碍也有一

定效果［６－７］。因此，研究薰衣草的挥发性成分具有

很重要的意义。

关于薰衣草挥发性成分，近几年常用的提取方

法有水蒸汽蒸馏提取法［８－１１］、同时蒸馏萃取［１２］、超

临界ＣＯ２提取法
［１３－１５］等。水蒸气蒸馏提取法和超

临界ＣＯ２提取法都存在样品用量大、费时及提取成
本高等缺点，而同时蒸馏萃取也存在某些欠稳定组

分长期和热水反应会热分解，分析结果的重现性

差。对固体物质的萃取，通常采用冷浸法或热浸法

（索氏提取器），本研究采用新颖的带固相萃取的索

氏提取装置，集萃取、净化和浓缩为一体，中途不用

转移样品，密闭环境进行加热萃取，建立更准确、客

观的薰衣草挥发性成分分析方法，可为薰衣草的开

发利用提供理论依据。

１　材料与方法

１．１　材料、仪器与试剂
材料：试验所用薰衣草样品为羽叶薰衣草，２０１７

年种植于云南烟草科学研究院工业园区内，于盛花

期采摘（２０１９年６月）。
仪器：北京中兴伟业仪器有限公司的高速万能

粉碎机；美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公司的 Ａｇｉｌｅｎｔ６８９０－５９７３Ｎ
气相色谱 －质谱联用仪；德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ公司的
ＭＥ４１４Ｓ型电子天平（感量 ０．０００１ｇ）；宁波双嘉
ＳＪＩＡ－５ＦＥ小型视频冷冻干燥机；自主研发的带固
相萃取功能的索氏提取装置，具体装置结构见图１。
　　试剂：二氯甲烷，色谱纯，美国Ｄｉｃｍａ公司生产；
柱色谱硅胶，２００～３００目，青岛海洋化工厂生产；无
水硫酸钠，ＡＲ，天津化学试剂厂生产。
１．２　样品处理及分析条件
１．２．１　样品的处理
１．２．１．１　薰衣草样品前处理　将采摘的新鲜薰衣
草花朵放入预冷至－３０℃以下的冷冻干燥机中，温
度降至－５０℃以下打开真空泵，进行薰衣草的升华
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干燥，程序如下：－５０℃（４ｈ）→ －３０℃（４ｈ）→
－１５℃（４ｈ）→ －５℃（４ｈ）→２０℃（４ｈ）→４０℃
（５ｈ）→４０℃（５５ｈ）。待干燥完毕，取出样品，经高
速万能粉碎机粉碎，过孔径为４５０μｍ的标准检验
筛，得均匀粉末。

１．２．１．２　薰衣草样品提取回流　在固相萃取柱９
中加入１０ｇ硅胶 （２００～３００目），称取２０ｇ薰衣草
样品于样品筒８中，在样品上方覆盖１层无水硫酸
钠后，用夹紧装置密封，将色谱进样瓶与圆底烧瓶１
的螺纹接口２密封连接，并在烧瓶１中加入 ２００ｍＬ
二氯甲烷溶剂，然后将烧瓶置于水浴锅中，５０℃加
热，冷凝回流２．５ｈ。
１．２．１．３　薰衣草样品浓缩　待步骤“１．２．１．２”节
样品回流提取完毕后，切换三通阀１３，使其与外界
空气导通，不断挥发的溶剂通过三通阀１３流出并回
收，达到浓缩的目的，当色谱进样瓶中的样品溶液

蒸发至约１ｍＬ后，旋下色谱进样瓶即可进行 ＧＣ－
ＭＳ分析。
１．２．２　气相色谱条件　色谱柱：ＤＢ－５ＭＳ色谱柱
（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）；进样量：１．０μＬ；柱流
量：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；分流比：１０∶１；进样口温度：
２６０℃；程序升温条件：１２０℃保持 ４ｍｉｎ，再以
１℃／ｍｉｎ速率升至１８０℃，再以１０℃／ｍｉｎ速率升
至２８０℃，保持１６ｍｉｎ。
１．２．３　质谱条件　电子轰击离子源：Ｅ１；离子化电
压：７０ｅＶ；离子源温度：２３０℃；传输线温度：２８０℃；
质量扫描范围：４５～４５０ａｍｕ；谱图检索：通过

ＷＩＬＥＹ、ＮＩＳＴ谱库进行检索。

２　结果与分析

２．１　带固相萃取功能的索氏提取装置设计及工作
原理

样品前处理装置结构见图 １，包括以下部件：烧
瓶１，烧瓶１上设有第１接口３、第２接口４和螺纹
接口２，烧瓶１通过第１接口３与隔热导气管５气流
导通连接，隔热导气管５另一端与三通转接管７气
流导通连接，三通转接管７的另外２个接口分别与
密闭冷凝管１０和样品筒８气流导通连接，密闭冷凝
管１０上设有泄压阀１１，样品筒８远离三通转接管７
的１端设有筛板１２并与固相萃取柱９气流导通连
接，固相萃取柱９的另一端通过溶剂回流管６与第
２接口４气流导通连接，溶剂回流管６内设有三通
阀１３。

本装置的工作原理：启动水浴锅加热，溶剂蒸

发后经密闭冷凝管１０冷凝回流到样品筒８中，溶剂
先经无水硫酸钠层干燥，然后对样品进行提取，提

取液经过硅胶柱９净化后回流至烧瓶１中。经过一
段时间的回流提取后，把三通阀１３调整为与外界空
气导通的状态，不断挥发的溶剂通过三通阀１３流出
并回收，此时烧瓶１中的溶液不断被浓缩，当浓缩到
约１ｍＬ时停止加热，卸下色谱进样瓶即可进行
分析。

２．２　硅胶填充量的优化
索氏提取法在提取过程中大量杂质会随挥发

性成分一起溶出，因此本研究对传统索氏提取装置

进行了改进，于索氏提取装置中增设了固相萃取

柱，采用硅胶作为固相萃取填料以吸附提取液中的

杂质，并对硅胶的用量进行了优化。在固相萃取柱

９中分别加入５、１０、２０ｇ硅胶，在样品筒８中加入
２０ｇ薰衣草样品，以二氯甲烷为提取溶剂，５０℃加
热，冷凝回流２．５ｈ，比较了不同硅胶使用量对薰衣
草挥发性成分检测结果的影响（图２）。结果表明，
硅胶用量为５ｇ时，提取液总离子流图中化学成分
种类较多，经检索后各物质匹配度均不高，且色谱

峰面积明显小于另外２种硅胶用量，可能是由于硅
胶用量较少，没有达到明显的净化效果；硅胶用量

为１０ｇ时，提取液总离子流图中化学成分匹配度较
高，色谱峰面积较大；硅胶用量为２０ｇ时，提取液总
离子流图中化学成分种类及色谱峰面积略低于１０ｇ
的硅胶用量，可能是由于硅胶用量较大时吸附了部
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分挥发性成分。因此为了实现提取液的有效净化，

本方法以１０ｇ硅胶作为填充量。
２．３　薰衣草挥发性成分分析

薰衣草提取液进行 ＧＣ－ＭＳ分析，挥发性成分
用ＷＩＬＥＹ、ＮＩＳＴ谱库进行检索，相应的质谱总离子
流见图３。相对含量利用峰面积归一化法进行计
算，结果见表１。
　　从表１可以看出，以二氯甲烷为溶剂，采用自制
的带固相萃取功能的索氏提取装置从薰衣草中提

取挥发性成分，经ＧＣ－ＭＳ分析，共鉴定出５２种挥

表１　薰衣草挥发性化学成分分析结果

类别
保留时间

（ｍｉｎ） 化合物名称 匹配度
相对含量

（％）

烯烃类 ４．２６ α－蒎烯 ９６ ０．０５

４．５７３ β－月桂烯 ９６ ２．０１

４．８０６ ３－甲基－６－（异丙基亚基）－环己烯 ９４ ０．５２

５．０１６ （Ｚ）－３，７－二甲基－１，３，６－辛三烯 ９６ ０．０５

５．１３５ β－罗勒烯 ９７ ５．５５

６．３６２ （Ｅ，Ｚ）－２，６－二甲基－２，４，６－辛三烯 ９７ １．５４

１７．１９８ 石竹烯 ９９ １．３

１７．８４１ 反式－α－香柠檬烯 ９３ ０．１６

１８．９５４ （Ｅ）－β－金合欢烯 ９５ ５．４１

２０．８０７ 大根香叶烯Ｄ ９９ ０．０９

２０．９４２ 顺式－β－金合欢烯 ９８ ０．０７

２２．４６５ β－红没药烯 ９７ ０．０３

２６．１６ 顺－Ｚ－ａ－环氧没药烯 ９５ ０．０２

２６．５９８ 莰烯 ９６ ０．０１

２８．４６１ 香树烯 ９４ ０．０９

总计 １６．９

醇类 ４．４３８ １－辛烯－３－醇 ９８ ０．９１

５．９７３ 芳樟醇 ９７ １９．８６

７．１７２ ５－甲基－２－（１－甲基乙烯基）－４－己烯－１－醇 ９６ ３．５５

７．５９９ （Ｒ）－４－甲基－１－异丙基－３－环己烯－１－醇 ９６ １．６７

７．９５ 松油醇 ９１ ６．１

８．５６６ 顺式－２－甲基－５－（１－甲基乙烯基）－２－环己烯－１－醇 ８６ ０．１５
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表１（续）

类别
保留时间

（ｍｉｎ） 化合物名称 匹配度
相对含量

（％）

８．７１１ （Ｚ）－３，７－二甲基－２，６－辛二烯－１－醇 ９６ １．２４
１０．９１５ 对－聚伞花－７－醇 ９３ ０．２１
１３．７８９ （Ｚ）－３，７－二甲基－乙酸酯２，６－辛二烯－１－醇 ９１ １．７８

２３．２４３ α－（１－乙烯基戊基）－α－甲基－苯甲醇 ９７ ０．１９
３１．３６２ 反式－香叶基香叶醇 ９２ ０．０２

３１．７９４ 橙花叔醇 ９０ ０．１１
３３．３０７ 异长叶醇 ９９ ０．０５
３８．３８５ β－檀香醇 ９２ ０．０３

７２．５１ 反式－香叶基香叶醇 ９３ ０．０５
总计 ３５．９２

醛类 ６．７０７ 丁香醛 ９２ ０．０８

９．０９ 橙花醛 ９０ ０．２４
１４．１７３ 异橙花醛 ９５ ０．０５

总计 ０．３７
酯类 ４．６９８ 乙酸己酯 ９０ ０．０８

９．５８７ 乙酸芳樟酯 ９０ １３．６４

１０．７８６ ５－甲基－２－（１－甲基乙烯基）－４－己烯－１－醇乙酸酯 ９１ ９．１３
１０．８６１ 冰片基乙酸酯 ９９ ０．２３
１２．１８ （Ｅ）－２－甲基－２－丁烯酸己酯 ９５ ０．０５

１４．７９４ 乙酸香叶酯 ９１ ３．１７
１８．０２５ 香豆素 ９２ ０．０７

４２．９２３ 苯甲基苯甲酸酯 ９６ ０．０５
４８．１４６ 乙酸橙花酯 ９２ ０．０１
总计 ２６．４３

有机酸 ６１．１７６ 棕榈酸 ９６ ０．０２
总计 ０．０２

其他 ５．６０５ 碳酸酯２－（５－甲基－５－乙烯基四氢呋喃－２－基）丙－２－基乙基 ９１ ５．４９

６．９０２ ３，６－二氢－４－甲基－２－（２－甲基－１－丙烯基）－２Ｈ－吡喃 ９７ ０．５２
６．９８３ （＋）－２－樟脑 ９８ ０．４４

７．４１ 龙脑 ９７ ２．３８
８．４３６ ２－亚甲基莰烷 ９１ ０．２６
１７．００９ （－）－１，７－二甲基－７－（４－甲基－３－戊烯基）－三环［２．２．１．０（２，６）］庚烷 ９９ ０．２８

２８．１７５ 石竹烯氧化物 ９４ ５．０４
３８．７５２ 白菖油烯氧化物 ９０ ０．０１
７２．４２３ Ｏ－百里香素 ９０ ０．０２

总计 １４．４４

发性物质，其中烯烃类物质１５种，醇类物质１５种，
醛类物质３种，酯类物质９种，有机酸１种，其他物
质９种。

检出的物质以醇类物质、酯类物质为主，相对

含量高达３５．９２％、２６．４３％，醇类化合物中检出含
量最高的是芳樟醇，为１９．８６％，它作为薰衣草最主
要的化学成分，在薰衣草的气味中起着至关重要的

作用，具有浓青带甜的木青气息，且具有明显的镇

静作用，从而用来减轻术前压力和焦虑症，此外，检

出的反式－香叶基香叶醇虽然含量很低，仅占挥发
性物质的０．０２％，但它具有广泛的生理活性，如杀
菌、抗病毒、抗肿瘤等，对于多种疾病有治疗作用，

如溃疡、神经衰弱、皮肤老化、血栓、动脉硬化和免

疫缺失等。酯类化合物中检出含量最高的是乙酸

芳樟酯，为 １３．６４％，它具有令人愉快的花香和果
香，香气似香柠檬和薰衣草，透发而不持久。芳樟

醇和乙酸芳樟酯决定了薰衣草的香气，也是薰衣草

挥发油发挥解挛镇痛、抗菌、抗抑郁、消炎等功能的
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主要成分之一，芳樟醇和乙酸芳樟醇含量越高，精

油的品质越好［１６］。

检出的烯烃类化合物含量约占整个挥发性物

质的１６．９％，其中含量最高的是 β－罗勒烯，为
５５３％，具有草香、花香并伴有橙花油气息；
（Ｅ）－β－金合欢烯的含量也很高，占整个挥发性物
质的５４１％，具有花香、青香和香脂香气。

检出的醛类化合物含量约占整个挥发性物质

的０．３７％，含量最高的是橙花醛，为０．２４％，具有浓
郁的柠檬香气。

检出的其他化合物含量约占整个挥发性物质

的１４．４４％，很多具有一定的药理作用，其中石竹烯
氧化物含量最高，为５．０４％，具有镇痛和抗炎的作
用；龙脑含量为 ２．３８％，可用于闭证神昏、目赤肿
痛、喉痹口疮、疮疡肿痛、溃后不敛等症。

２．４　方法重复性
为了考察本方法的精密度，对薰衣草样品进行

了７次日内重复测定，同时进行了７ｄ的重复性试
验，选取β－罗勒烯、乙酸芳樟酯、松油醇、乙酸香叶
酯、石竹烯氧化物、β－月桂烯、芳樟醇作为标记物，
考察重复性，从表２可以看出，日内测定的相对标准
偏差为２．２％～３．７％之间，日间测定的相对标准偏
差在２．９％～３．５％之间，测定结果具有很好的重现
性，表明本方法的日内和日间精密度较好。

表２　带固相萃取功能的索氏提取装置方法重复性试验结果

物质
日内相对标准偏差

（％）
日间相对标准偏差

（％）

β－罗勒烯 ２．２ ２．９

乙酸芳樟酯 ２．７ ３．５

松油醇 ３．７ ３．３

乙酸香叶酯 ２．５ ３．５

石竹烯氧化物 ２．６ ３．２

β－月桂烯 ３．２ ２．９

芳樟醇 ２．８ ３．４

　　注：ｎ＝７。

３　结论

针对目前索氏提取前处理操作复杂、萃取过程

中大量杂质会随挥发性成分一起溶出影响检测等

问题，本研究设计开发了１种新型的集提取、净化、
浓缩及转移功能为一体的索氏提取装置，中途不用

转移样品，密闭环境进行加热萃取，提高了分析

效率。

本研究利用自主设计的带固相萃取功能的索

氏提取装置提取薰衣草中的挥发性成分，采用 ＧＣ／
ＭＳ联用技术分析鉴定出 ５２种挥发性组分，且考察
了方法的重复性，取得了满意的结果。
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