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摘要:
 

为探讨龙牙草在石油醚中的溶解成分,利用索氏提取器获取了龙牙草石油醚提取物,并利用气相色谱

质谱(GC-MS)联用技术对其进行了分析.研究显示:龙牙草石油醚提取物的收率为3.20%;在龙牙草石油醚

提取物的35个强色谱峰中共鉴定出27个成分,占石油醚提取物总含量的45.28%.27个成分中相对百分含

量较高的成分依次为三环[3,5,7]癸烷 1 羧酸辛酯(6.42%)、胆酸乙酯(3.87%)、棕榈酸(3.67%)、(E)-3,7,

11,15 四甲基十六醇 2 烯 1 醇(3.37%)、α 姜黄烯(2.93%)、绵马素(2.15%)等.该结果可为龙牙草的药

理研究和开发利用提供参考.
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Abstract:
  

In
 

order
 

to
 

further
 

explore
 

the
 

components
  

components
 

of
 

the
 

whole
 

Agrimonia
 

pilosa
 

Ledeb
 

dis-
solved

 

in
 

the
 

petroleum
 

ether
 

solvent,
 

the
 

components
 

of
 

Agrimonia
 

pilosa
 

Ledeb
 

petroleum
 

ether
 

extract
 

was
 

obtained
 

by
 

Soxhlet
 

extractor
 

and
  

analyzed
 

by
 

gas
 

chromatography-mass
 

spectrometry
 

(GC-MS).The
 

results
 

showed
 

that
 

the
 

extraction
 

rate
 

of
 

the
 

petroleum
 

ether
 

extract
 

is
 

3.20%.27
 

components
 

are
 

identified
 

from
 

35
 

chromatographic
 

peaks
 

of
 

the
 

separated
 

Agrimonia
 

pilosa
 

Ledeb
 

petroleum
 

ether
 

extract,
 

accounting
 

for
 

45.28%
 

of
 

the
  

petroleum
 

ether
 

extract.The
 

components
 

with
 

relatively
 

high
 

percentage
 

content
 

in
 

the
 

extract
 

are
 

tricyclic[3,5,7]decan-1-carboxylic
 

acid
 

octyl
 

ester(6.42%),
 

ethyl
 

cholate(3.87%),
 

palmitic
 

acid
 

(3.67%),
 

(E)-3,7,11,15-tetramethylhexadecanol-2-en-1-ol
 

(3.37%),
 

α-curcumene(2.93%),
 

and
 

miasmasu
 

(2.15%),
 

etc.Thus,
 

the
 

references
 

for
 

the
 

investigation,
 

development
 

and
 

utilization
 

of
 

Agrimonia
 

pilosa
 

Ledeb
 

herbal
 

medicine
 

will
 

be
 

provided.
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  龙牙草(Agrimonia
 

pilosa
 

Ledeb)为蔷薇科

多年生草本植物,又称金顶龙牙、地仙草、仙鹤草、
石打穿、瓜香草等.龙牙草入药始载于《神农本草

经》,主要用于治疗止血、咯血、尿血、便血、崩漏等
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多种出血症以及赤白痢疾、劳伤脱力等病症[1-3].
研究显示:龙牙草中含有黄酮苷类、三萜类、异香

豆素和木质素等成分[4-6],具有抗炎、抗氧化、抗菌

和抗病毒等多种药理作用[7-9].另外,龙牙草也是

一种食 用 野 菜,具 有 强 化 人 体 免 疫 能 力 的 功

效[10-12].2022年Lee等研究显示,龙牙草乙醇提

取物的抗原虫选择指数(3.35)高于磺胺嘧啶

(2.08)[13],该研究表明龙牙草具有良好的抗寄生

虫作用.为了探讨龙牙草(全草)在石油醚中的溶

解成分以及开发利用龙牙草,本文对延边产龙牙

草石油醚提取物中的成分进行了研究.

1 试剂与仪器

1.1 试剂与药材

正己烷(色谱纯),Merck公司生产;0.45μL
微孔滤膜、石油醚(60~90℃),麦克林试剂公司

生产;无水碳酸钠(分析纯),天津市科密欧化学试

剂有限公司生产;龙牙草(采自吉林省延边大学药

草园),经延边大学药学院吕惠子教授鉴定.

1.2 仪器

气相色谱 质谱联用仪(6890N-5937),安捷

伦科技有限公司生产;微型注射器(100μL),

Hamilton公司生产;超纯水机(Milli-Q 系列),

Millipore公司生产;低温冷却液循环泵,上海豫

康科教仪器设备有限公司生产;索式提取器,上海

熙扬仪器有限公司生产;RV-3旋转蒸发仪,艾卡

仪器设备有限公司生产;DZF-1真空干燥箱,北京

永光明医疗仪器有限公司生产;WJX-A500高速多

功能粉碎机,上海缘沃工贸有限公司生产;AL204-

IC电子天平,梅特勒 托利多仪器有限公司生产.

2 方法

2.1 龙牙草石油醚提取物的制备

龙牙草晒干后粉碎,过0.15mm筛.称取100g

粉末置于索式提取器中,加入400mL石油醚后

置于电热套中(保持石油醚微沸5h).共收集石油

醚提取物3.20g,并将提取物用正己烷定容于5

mL的容量瓶中;摇匀后过0.45μL微孔滤膜,所

得溶液用于GC-MS分析.

2.2 检测分析条件

气相 色 谱 条 件:HP-5MS 石 英 毛 细 管 柱

(0.25μm×0.25mm×30m),载气为氦气,流速

为1 mL·min-1,进样口温度为280℃,分流进

样(分流比为50∶1).
程序 升 温 条 件:40 ℃ 保 持 2 min,再 以

10℃·min-1 升温至300℃(保持15min).
质谱条件:离子源为EI源,电子能量为70eV,

离子温度为230℃,四级杆温度为150℃,倍增管

电压为1.6kV,扫描质量范围为m/z
 

35~550.

3 结果与分析

经计算得龙牙草石油 醚 提 取 物 的 收 率 为

3.20%.图1为龙牙草石油醚提取物的总离子流

色谱图.由图1可以看出:色谱峰集中出现在

30.00~45.00min和55.00~65.00min
 

2个时间

段;在GC-MS联用技术色谱图中出现了35个较

强的色谱峰.将质谱扫描图中的各峰与美国国家

标准与技术研究院(National
 

Institute
 

of
 

Stand-

ards
 

and
 

Technology,NTST)的质谱数据库进行

对照后确定了其中27个成分的结构信息.
上述确定的27个成分的结构式见图2.综合

比较各成分的结构式可以发现,其成分主要为烃

类、醇类、酸类、酯类、甾类及酮类化合物.其中:烃

类化合物有7个(其中3个为大于30个碳的单链

烷烃),醇类化合物有5个,酸类化合物有2个,酯

类化合物有6个,甾类化合物有3个,酮类化合物

有4个.

图1 龙牙草石油醚提取物的总离子流色谱图
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  依据GC-MS联用技术,采用峰面积归一化

法计算的27个成分的相对百分含量见表1.由

表1可知:27个成分占龙牙草总成分的45.28%,

相对含量大于3%的有4种,大于2%的有2种;

相对含量最多的种类是酯类化合物,其次是烃类

和醇 类 化 合 物,分 别 占 总 石 油 醚 提 取 物 的

11.43%、10.63%和7.84%;相对含量最多的成分

是环[3,5,7]癸烷 1 羧酸辛酯(占总石油醚提取

物的6.42%,保留时间为40.43min),其次为胆酸

乙酯(占总石油醚提取物的3.87%,保留时间为

59.37min).
将本文研究结果与文献[14-15]中的研究结

果进行对比可知,不同产地的龙牙草其化学挥发

成分存在显著差异.其中文献[14]的作者利用

GC-MS联用技术对安徽亳州产龙牙草中的挥发

油成分进行分析显示,其相对百分含量较多的成

分是6-10-14 三甲基 2 十五烷酮和α 没药醇;

而文献[15]的作者利用GC-MS联用技术对湖南

产龙牙草中的挥发油成分进行分析显示,其相对

百分含量较多的成分是醇类和单萜类化合物.不

同产地的龙牙草其挥发成分存在显著差异的原因

可能与龙牙草的品种、产地、采收时间、提取工艺

等有关.
图2 27个成分的结构  

表1 27个成分的相对百分含量和保留时间

序
号

             化学
             名称

分子
式

相对百分
含量%

保留时间/
min

1 3 甲氧基 1,2 丙二醇 C4H10O3 1.66 4.42
2 赤藓醇 C4H10O4 0.71 7.09
3 (Z)4,11,11 三甲基 8 亚甲基 二环[7.2.0]4 十一碳四烯 C15H24 1.63 31.59
4 乙酰丁香酮 C11H14O3 0.91 31.94
5 绵马素 C12H16O4 2.15 34.22
6 1 乙酰基 [2 (5 羟基 1,1 二甲基己基)]3 甲基 2 环丙烯 C15H26O 0.89 34.80
7 (E)3,7,11,15 四甲基十六醇 2 烯 1 醇 C20H40O 3.37 35.26
8 α 姜黄烯 C15H22 2.93 37.88
9 棕榈酸 C16H32O2 3.67 39.76
10 三环[3,5,7]癸烷 1 羧酸辛酯 C19H32O2 6.42 40.43
11 三环[3,5,7]癸烷 1 羧酸十六酯 C28H50O2 1.85 40.76
12 十八烷酸 C18H36O2 0.60 41.98
13 3 羟基 2 甲基丙基硬脂酸盐 C22H44O3 0.72 52.59
14 11,14,17 二十碳三烯酸甲酯 C21H36O2 0.76 53.21
15 2 [[2 [(2 乙基环丙基)甲基]环丙基]甲基]环丙烷辛酸甲酯 C22H38O2 0.81 54.37
16 三十四烷 C34H70 1.79 57.64
17 胆酸乙酯 C26H44O5 3.87 59.37
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续表1

序
号

             化学
             名称

分子
式

相对百分
含量%

保留时间/
min

18 角鲨烯 C30H50 0.69 61.27
19 7 十六烯醛 C16H30O 0.99 64.29
20 四十四烷 C44H90 1.62 68.61
21 乙酸十二酯 C14H28O2 0.87 70.35
22 三十七烷醇 C37H76O 0.82 75.86
23 三十五烷 C35H72 0.98 78.47
24 (3E,12Z)壬 1,3,12 三烯 5,14 二醇 C19H34O2 1.28 79.22
25 豆甾醇 C29H50O 0.96 79.37
26 3β,11α 双(乙酰氧基)12β 羟基 5α 雄甾烷 17β 羧酸甲酯 C25H38O7 1.34 79.76
27 1,2 环氧十八烷 C18H36O 0.99 80.88

4 结论

本文利用GC-MS联用技术对延边产龙牙草

的石油醚提取物中的挥发成分进行了分析,且在

较强的35个色谱峰中共鉴定出27个成分(占总

石油醚提取物的45.28%).在鉴定出的27个成分

中,相对百分含量最多的成分是环[3,5,7]癸烷

1 羧酸辛酯,其次为胆酸乙酯.本文研究结果可

为龙牙草石油醚提取物的活性测试提供药效物质

信息.在今后的研究中,我们将通过扩大质谱数据

库容量以及选用不同提取方法来更全面地鉴定和

分析龙牙草中的有效成分,以为开发和利用龙牙

草提供更为全面的物质组成信息.
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