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摘 要：确定地椒挥发油的最佳提取工艺并对其进行成分分析。通过单因素试验，确定了影响挥发油提取的4个因素； 

选用k(3 )正交试验，以挥发油得率为指标，对影响挥发油收率的提取时间(A)、浸泡时间(B)、粉碎度(C)、加水量(D)4 

个因素进行提取工艺条件优选，并按最佳提取工艺提取的挥发油进行气相色谱一质谱(GC—MS)分析。结果发现，地椒挥 

发油的最佳提取工艺为药材粗粉加入 10倍量的水、浸泡 2h、提取4h，并鉴定出了63种挥发性化学成分。 
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Extraciton Process of Volatile Oil from Thymus quinquecostatus Celak and Analysis of 

Chemical Components by GC-MS 
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Abstract：To study the optimum extraction technology and the chemical constituents of volatile oil from Z 一 

m／／,$quinquecostatus Celak．Single factor test method was used for studying the effects of four extracting factors． 

With the yield of volatile oil as index，orthogonal experimental design L9(3 )was used for studying the effects of 

four extracting factors these were extracting time(A)，soaking time(B)，crushing degree(C)and the amount 

of water(D)．Constituents of volatile oil extracted were identified by the application of GC-MS techniques．The 

optimal condition for the extraction of volatile 0il from Thymus quinquecostatus Celak was：powdery medicinal 

materials，ten times water，soaked for 2 hours and extracting time at four hours．63 kinds the chemical con- 

stituent 0f v0latiles were jdentitled． 

Key words：volatile oil from Thymus quinquecostatus Celak；extraction process；gas chromatography-mass 

spectrometry(GC—MS) 

地椒为唇形科(Labiatae)百里香属植物地椒 Thy— 

mus quinquecostatus Celak，与植物百里香 Thymus non— 

golieus ronn、展 毛地椒 Thymus quinquecostatus Celak 

varprzewalskii(kom．)ronn同属百里香属，亲缘关系相 

近。地椒 Thymus quinquecostatus Celak在国内广泛分 
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布于山东、辽宁、河北、河南、山西、江苏等省，具有祛风 

解表，通气止痛，止咳降压的功效}ll。临床主要用于治 

疗感冒、头痛、百日咳、湿疹瘙痒等病脚。其属植物中含 

有的挥发油亦可作化妆品、香皂的原料[31，同时地椒在 

民间有着悠久的药食两用的历史，因此进一步开发地 

椒具有广阔的前景。为了指导生产和保证产品的收 

率，本文选取地椒的挥发油得率为指标，采用 (3 )正 

交试验优选提取条件，并采用气相色谱一质谱 (GC— 

MS)分析技术鉴定挥发油中的化学成分，以期为地椒 

的生产和科研提供参考。 
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1 材料与方法 

1．1 材料与试剂 

地椒采于山东威海与烟台交界处的峒岭山，经鉴 

定为唇形科百里香属植物地椒的地上部分，将药材除 

去杂质，阴凉处晾干，备用。 

1．2 仪器与设备 

LK一2000A粉碎机：浙江彰诚机械设备有限公司； 

FA2004型电子分析天平：上海舜宇恒平科学仪器有限 

公司；挥发油测定仪器、ZNHW型电热套：上海互佳仪 

器设备有限公司；Aglient 7890 GC／5795 MS machine，色 

谱 柱 ：Agilent 19091s一433UIHP一5MS capillary column 

(30 m x320 m，0．25 m)。 

1．3 方法 

1．3．1 地椒挥发油的提取方法 

精密称取地椒 100．0 g，参照《中国药典}2010年版 
一 部附录XD挥发油测定法，提取挥发油，精确读数计 

量，计算挥发油得率，以考察提取时间、浸泡时间、药 

材细度、加水量4个因素对地椒挥发油提取率的影响。 

具体操作是：称取不同规格的地椒样品，置于挥 

发油提取器中，加入一定量的水浸泡一定时间，水蒸 

气蒸馏一定时间，收集淡黄色油状液体，加入无水硫 

酸钠脱水，读取挥发油的量，计算挥发油含量。 

1．3-2 地椒挥发油的GC—MS分析色谱条件 

对最佳工艺提取的地椒挥发油，运用 GC—MS技 

术分析，获取总离子流图，将得到的数据运用 NIST10 

标准数据库进行比对，峰面积比例计算方法为面积归 

一 化法。 

色谱 柱 ：Agilent 19091s-433UIHP一5MS capillary 

column(30 m x320 Ixm，0．25 tzm)；升温程序：40℃保 

持 2min，5~C／min提高到260 c【=，维持 260~C1 min。载 

气(He)流速 1．2 mL／min，压力 2．4 kPa，进样量 1 L；分 

流比：5：1。 

1_3_3 地椒挥发油的GC—MS分析质谱条件 

电子轰击离子源；电离模式为EI ；电离能为70 eV； 

离子源温度℃；质荷比范围为50～1 000。 

2 结果与分析 

2．1 地椒挥发油提取的单因素试验 

2．1．1 加水量对挥发油提取率的影响 

准确称取粉碎至一定程度的地椒样品100 g，分别 

加人4、6、8、10、12、14倍量水，室温下浸泡 2 h后，水 

蒸气蒸馏提取 3 h，称量并计算提取率。结果见图 1。 

图 1表明，加水量在 12倍时，地椒挥发油的提取 

率为最高，但与 10倍加水量提取率变化不大，故确 
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图 2 浸泡时间对地椒挥发油提取率的影响 

Fig．2 Effects of soaking time on the extraction yield of volatile oil 

from ThymusquinquecostatusCelak 

图2显示地椒的最佳浸泡时间为 3、4 h之后的提 

取率基本变化不大，故确定提取因素 B的3个水平为 

1、2、3 h。 

2．1_3 蒸馏提取时间对挥发油提取率的影响 

准确称取粉碎至一定程度的地椒样品 100 g，加 

1 000 mL水 ，浸泡 2 h，分别蒸馏提取 1、2、3、4、5、 

6、7 h，收集挥发油，称重，计算提取率。结果见图3。 
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图3 蒸馏时间对地椒挥发油提取率的影响 

Fig．3 Effects of extracting time on the extraction yield of volatile 

oilfrom ThymusquinquecostatusCelak 

图3显示蒸馏提取 1 h-7 h，7个梯度中4 h时地 

椒挥发油提取率最大，5 h之后挥发油含量变化不大， 
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故设计蒸馏时间C的3个水平为3、4,5 h。 

2．1．4 药材粉碎度对挥发油提取率的影响 

取不同粉碎度的地椒样品 100 g，加 1 000mL水 

浸泡 2 h后，蒸馏提取，保持微沸 6 h，收集挥发油，称 

重，计算提取率。结果见图4。 
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图4 粉碎度对地椒挥发油提取率的影响 

Fig．4 Effects of comminution granularity on the extraction yield of 

volatileoilfrom ThymusquinquecostatusCelak 

图4显示最佳粉碎度为 10目～20目，确定粉碎度 

因素 D的3个水平为 1．5 cm段，10目～20目，20目～ 

40目。 

2．2 正交试验设计 

2．2．1 因素水平的确定 

根据影响挥发油的提取因素，在预试验的基础 

上，选取加水量(A)、浸泡时间(B)、提取时间(C)、粉碎 

度(D)作为考察因素，每个因素设计3个水平，以挥发 

油得率(mL／lO0 g)为考察指标，设计 (3 )正交试验， 

见表 1。 

表 1 地椒挥发油提取工艺正交试验因素水平表 

Table 1 The orthogonal factor table of extraciton process of 

volatile oil from Thymus quinquecostatus Celak 

2．2．2 正交试验 

正交试验结果见表2。 

表2 正交试验结果 

Table 2 Th e results of orthogonal array test 

续表 2 正交试验结果 

Continue table 2 The results of orthogonal array test 

由表2直观分析可知R >R4>R，>R：，说明加水量是 

影响提取地椒挥发油的最主要因素，其次是样品的粉 

碎度和提取时间，而浸泡时间的影响则不明显，即A、 

B、c、D 4个因素的影响依次是A>D>C>B，确定A2D，c2B 

为最佳提取工艺，即取粉碎至20—40目地椒样品，加 

入 l0倍量水，浸泡2h，蒸馏提取4h。 

2．2．3 方差分析 

对表 2的挥发油得率进行方差分析，结果见表 3。 

表 3 方差分析表 

Table 3 Th e table of ariance analysis 

2．2．4 验证试验 

取地椒样品3份，按确定的最佳工艺条件，进行验 

证性试验，3次挥发油提取率分别是 1．23％、1．2l％、 

1．23％，重复性良好，说明工艺条件稳定可靠。 

2．2．5 GC—MS分析结果 

地椒挥发油 GC—MS分析图见图5，63种组分成 

分见表 4。 

73，336，092 
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图5 地椒挥发油GC—MS分析图 

Fig．5 The GC—MS analysis diagram of volatile oil from Thymus 

quinquecostatus Celak 
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表 4 地椒挥发油成分分析结果 

Table 4 The result of chemical component analysis of volatile oil from Thymus quinquecostatus Celak 

序号 保留时间／rain 化合物 相对质量分数％ 分子式 

4．145 

4．195 

4．275 

4．365 

4．705 

5．125 

5．430 

5．685 

5．8O7 

6．055 

6．165 

7．270 

7．380 

7．725 

7．910 

7．980 

8．115 

8．375 

8．615 

8．885 

8．945 

9．265 

9．355 

9．455 

9．635 

9．790 

9．925 

9．975 

10．095 

10．200 

10．255 

10．350 

10．530 

10．635 

10．755 

10．845 

10．895 

11．010 

11．125 

11．285 

11．405 

l1．505 

11．795 

l1．925 

12．160 

12．465 

2一己酮 

1一甲基一环戊醇 

3一己醇 

2，6，6-三甲基一1一庚烯 

醋酸丁酯 

2，3，一二甲基一2一戊醇 

3一甲基环戊醇 

1，1，3一三甲基环戊烷 

(Z)一4一己烯一l一醇 

(E)一2一己烯一1一醇 

1一己醇 

2一丙醇，1一(1，3-二甲基丁氧基) 

乙烯基三甲基硅烷 

三环【2．2．1．0(2，6)]庚烷 ，1，7，7三甲基 

2一乙氧基一3一甲基丁酸甲酯 

环丁烷羧氨，N一四氢呋喃 

ot一松油萜 

戊酸，2一丙烯酯 

莰烯 

1，2，6一己三醇 

1一乙基一3一甲基苯 

3，3一二乙氧基一1一丙炔 

B一水芹烯 

B一蒎烯 

蘑菇醇 

3一辛酮 

B一蒎烯 

1，2，3-三甲基苯 

3一辛醇 

2，3，3一三甲基一1一丁烯 

2一羟甲基一1一正己醇 

N—Boc一苯胺 

丙烯酸，4一羟基一3一已基酯 

新戊基乙酮 

(+)一4一蒈烯 

溴代环庚烷 

环已烷，1，3-二甲基一，顺 

邻伞花烃 

D一香芹烯 

桉树脑 

B一反式一罗勒烯 

2(3H)一呋喃酮 ，5一乙烯基二氢一5一甲基一 

(z)一3，7一二甲基一1，3，6一十八烷三烯 

顺一2，6一二甲基一2，6一辛二烯 

v̂一松油烯 

二环[3．1．O】己烷一2一醇，2一甲基一5一(1一甲基乙基)一，(1d，2B，5 0【) 

0．021 

0．055 

0．016 

0．016 

O．11O 

0．012 

0．O67 

0．027 

O．O51 

O．0l3 

O．O78 

O，l13 

0．277 

0．O61 

0．545 

0．025 

0．799 

0．O15 

1．780 

0．088 

0．014 

0．858 

0．250 

0．483 

4．213 

0．513 

1．444 

0．075 

1．442 

0．120 

0．026 

0．084 

0．406 

O．157 

0．741 

0．093 

0．088 

2．OO4 

4．116 

13．104 

0．149 

0．128 

0．608 

O．O53 

2．353 

l3．684 

C6H-20 

C6Hl20 

C6H 40 

Cl0H∞ 

C6I{l2O2 

C7Hl60 

C6H120 

CRHl6 

C6Hl20 

C6Hl20 

CJtl40 

C9H 

C5Hl2sI 

Ct0H16 

C8}I1603 

Cl2Hl4FN0 

Cl0Hl6 

C8Hl402 

CIoH16 

C6Hl40 

C9Hl2 

C7Hl2O2 

C10Hl6 

Cl0H16 

C8Hl60 

C8H160 

Cl0}I16 

C9Hj2 

C8Hl80 

C7Hl4 

C8H1802 

Cl1Hl5NO2 

C9H R0， 

C7}{l3O 

Cl 

C7Hl3Br 

C8H16 

C10}{l4 

Cl0Hl6 

Cl0HI8o 

Clo|{16 

C7Hl0o2 

Cl0HI6 

Cl0Hl8 

C1o}Il6 

Cl0Hl8O 

● 4 m  ̈ ：2 " 加 拍 如 ” 勰 ∞ 舵 ∞ 
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续表 4 地椒挥发油成分分析结果 

Continue table 4 The result of chemical component analysis of volatile oil from Thymus quinquecostatus Celak 

3 结论与讨论 

地椒挥发油中鉴定的 63种成分中，含量超过 

1％的有：莰烯(1．780％)、蘑菇醇(4．213％)、B一蒎烯 

(1．444％)、3一辛醇(1．442％)、邻伞花烃(2．OO4％)、D一 

香芹烯 (4．116％)、桉树脑 (13．104％)、 一松油烯 

(2．353％)、二环[3．1．0】己烷一2一醇 ，2一甲基一5一(1一甲基 

乙基)一，(1仅，2p，5d)(13．684％)、OL一甲基一0／．一|4一甲基一 

3一戊烯基1环氧乙烷甲醇(11．721％)、芳樟醇或沉香醇 

(11．474％)、4一萜烯醇(6．410％)、莰酮(8．648％)、香芹 

蒎酮(1．448％)、合成右旋龙脑(4．595％)，主要化学成 

分为：二环[3．1．0]己烷一2一醇，2一甲基一5一(1一甲基乙基) 

一

，(1 ，213，5仅)(13．684％)、桉树脑(13．104％)、 一甲基一 

OL一[4一甲基一3一戊烯基】环氧乙烷甲醇(11．721％)、芳 

樟醇或沉香醇(11．474％)、莰酮(8．648％)、4一萜烯 

醇 (6．410％)、合成右旋龙脑 (4．595％)、蘑菇醇 

(4．213％)，多为单萜及其衍生物。但与文献报道『堋的 

挥发油成分及含量均有较大区别，究其原因，可能与地 

椒的生长环境、采收季节、加工方式以及提取处理方法 

有关。 

本文通过对山东产地椒进行挥发油提取工艺优 

化，并对按最佳提供工艺提取的挥发油进行 GC—MS 

分析，结果表明，山东产地椒在桉树脑、芳樟醇、莰酮 

等成分含量方面较突出。而芳樟醇目前除广泛应用于 

洗化用品、食用香精外，还具有明显的药理活性如镇 

静镇痛、抗焦虑、催眠、抗菌消炎、抗肿瘤；桉树脑和莰 

酮对昆虫具有较好的驱避、熏蒸作用。因此，综合开发 

利用地椒，尤其是对地椒进行深层次的加工利用，具 

有广阔的开发前景。 
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