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［摘要］　目的：通过对艾片加工过程中化学成分变化规律的研究，以期为艾片加工过程的标准化提供依据。
方法：利用ＧＣＭＳ对艾片加工中的中产物艾粉、艾油和艾片进行成分分析，并利用 ＧＣ法对艾片中的 Ｌ龙脑进行测
定。结果：１）从艾油中共鉴定出Ｌ龙脑、樟脑、蘑菇醇、β石竹烯、β蒎烯等４８个化学成分；从艾粉中共鉴定出Ｌ
龙脑、２′羟基４′，６′二甲氧基苯乙酮、１苯基１，３，３三甲基二氢化茚、罗汉柏烯等１１个化学成分；从艾片中鉴
定出Ｌ龙脑、樟脑、异龙脑和α蒎烯４个化学成分；２）１３份艾片中的Ｌ龙脑质量浓度为１７３～１８２ｍｇ·ｍＬ!１，其
相对含量为８６５０％～９１００％（变异系数为０１５％）。结论：对比其加工过程发现，在艾片加工过程中，不仅其化学
成分组成发生了变化，而且Ｌ龙脑、α蒎烯等多个化学成分的含量发生了相对变化。此外，对艾片中的Ｌ龙脑测定
表明，１３份样品中的Ｌ龙脑含量高于 《中华人民共和国药典》不低于８５％的含量要求。
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艾片，收载于 《中华人民共和国药典》２０１０
版、２０１５版等［１２］，具有扩张毛细血管、解痉挛、

理气止痛、开窍醒神等生理活性，是 “咽立爽滴

丸”“万金香气雾剂”“金喉健喷雾剂”“消炎止咳

片”“心胃丹胶囊”“咽康含片（咽特佳）”等中成药

的主要原料药［３４］。艾片来源于菊科艾纳香属植物艾

纳香ＢｌｕｍｅａｂａｌｓａｍｉｆｅｒａＬＤＣ，叶和嫩枝经水蒸气
蒸馏后获得粗艾粉，粗艾粉经压榨去油后得精艾粉，

艾粉经多次升华精制后，即得艾片。在由粗艾粉压

榨去油获得精艾粉过程中的油状物，即为艾油。

近年，以气相色谱法（ＧＣ）、气质联用（ＧＣＭＳ）
为基础的化学成分分析方法被广泛用于精油及易挥

发物质的化学成分变化分析［５９］，在艾纳香研究中，

也可见利用 ＧＣＭＳ对艾纳香［１０］、艾纳香油［１１１２］及

艾纳香中挥发性成分［１３］的报道，但是尚未见到艾粉

和艾片中的化学成分报道，本研究以 ＧＣＭＳ为分析
条件，对艾粉、艾油和艾片的化学成分进行研究，

并以此为基础对艾片中的 Ｌ龙脑含量进行测定，以
期为清晰艾片加工中的化学成分变化和艾片质量标

准的研究奠定基础。

１　仪器与试药

１１仪器

ＧＣ１７Ａ／ＱＰ５０５０Ａ型气相色谱质谱联用仪（日
本岛津公司）；７８９０Ａ气相色谱仪（配有氢火焰离子
化检测器ＦＩＤ、ＯｐｅｎＬＡＢＣＤＳ工作站和Ｇ４５１３Ａ自动
进样器）（美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司）。

１２试药

标准品 Ｌ龙脑（美国 ＡｌｆａＡｅｓａｒ公司，纯度≥
９８％）；内标物水杨酸甲酯（天津市光复精细化工研
究所，纯度≥９９５％）；乙酸乙酯 （美国 Ｆｉｓｈｅｒ公
司，色谱纯）。

艾粉、艾油和艾片样品由贵州艾源生态药业开

发有限公司提供，经中国热带农业科学院热带作物

品种资源研究所庞玉新研究员鉴定分别为艾片不同

加工阶段的中间产物，凭证样品保存于中国热带农

业科学院热带作物品种资源研究所。

２　方法与结果

２１溶液制备

将艾粉和艾片研磨至可过８０目筛以后，精确称
取艾粉、艾油和艾片样品各５００ｍｇ，加入适量乙酸
乙酯稀释后置于２５０ｍＬ容量瓶中，加入内标溶液
水杨酸甲酯 ５０ｍＬ，用乙酸乙酯溶解并稀释至刻
度，摇匀后用０４５μｍ微孔滤膜过滤，即为待测溶
液，分别用于化学成分变化研究和含量测定。

２２分析方法

ＧＣＭＳ分析条件：色谱柱为 ＤＢ５石英毛细管
柱（３０ｍ×０２５ｍｍ×０２５μｍ）；载气为氦气，分流
比为５０∶１；体积流量为１４ｍＬ·ｍｉｎ!１；进样口温度
为２６０℃，ＧＣＭＳ界面温度为２８０℃，程序升温为
５０～２８０℃，升温速率为 ３℃·ｍｉｎ!１；进样量
为０５μＬ。

质谱条件：离子源为ＥＩ，离子源温度为２３０℃，
四极杆温度为１５０℃；电子能量为７０ｅＶ；扫描范围
为ｍ／ｚ２０～４５０（全扫描）。

ＧＣ分析条件：ＨＰ５毛细管柱（３０ｍ×０３５ｍｍ×
０２５μｍ）；载气为高纯氮气，进样分流比为５０∶１；
进样量为０５μＬ；进样口温度为２４０℃；ＦＩＤ检测
器温度为２４０℃。

３　结果与分析

３１艾粉、艾油和艾片化学成分差异性比较研究

采用ＧＣＭＳ联用技术，对艾粉、艾油和艾片的
成分进行分离，得到总离子流图（见图１），经过计
算机数据处理和 ＮＩＮＴ９８标准质谱图数据库检索，
并按峰面积归一化法计算各组分含量，结果见表１。

图１　艾粉、艾油和艾片的化学成分总离子流图
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　　从艾纳香油共鉴定出 Ｌ龙脑（４３３５％）、樟脑
（９５３％）、蘑菇醇（８３１％）、β石竹烯（６５１％）、
β蒎烯（５２０％）等４８个化学成分，其结果与王远辉
等［１０］、Ａｍｏｒｎｃｈａｉ等［１１］、Ｒａｇａｓａ等［１２］的研究结果类

似，艾纳香油中不仅含有 Ｌ龙脑、樟脑、β石竹烯
等环状单萜类成分，还含有少量蘑菇醇、β月桂烯、
３辛酮等直链单萜类成分；从艾粉中共鉴定出 Ｌ龙

脑（６５０１％）、２′羟基４′，６′二甲氧基苯乙酮
（１９４４％）、１苯 基１，３，３三 甲 基二 氢 化 茚
（３６３％）、罗汉柏烯 （３３０％）、荜澄茄油烯醇
（３０６％）等１１个化学成分；从艾片中鉴定出Ｌ龙脑
（８６６９％）、樟脑（９１７％）、异龙脑（２５６％）和 α
蒎烯（１５９％）４个化学成分。

表１　艾粉、艾油和艾片化学成分差异

编号 化学成分 分子式
保留时间／
ｍｉｎ

相对含量（％）

艾片 艾粉 艾油
保留指数

１ （Ｅ）２己烯醛，（Ｅ）２Ｈｅｘｅｎａｌ Ｃ６Ｈ１０Ｏ ５８１０ — — ００４ ８１４

２ 叶醇，Ｌｅａｆａｌｃｏｈｏｌ Ｃ６Ｈ１２Ｏ ５９１５ — — ０１１ ８６８

３ （Ｅ）２庚烯醛，（Ｅ）２Ｈｅｐｔｅｎａｌ Ｃ６Ｈ１２Ｏ ６２５５ — — ００８ ８６８

４ 正己醇，Ｈｅｘｙｌａｌｃｏｈｏｌ Ｃ６Ｈ１４Ｏ ６３３０ — — ０２１ ８６０

５ α蒎烯，αＰｉｎｅｎｅ Ｃ１０Ｈ１６ ８８３５ １５９ ０９２ ２３０ ９４８

６ 樟烯，Ｃａｍｐｈｅｎｅ Ｃ１０Ｈ１６ ９４８５ — １５１ １５０ ９４３

７ β蒎烯，βＰｉｎｅｎｅ Ｃ１０Ｈ１６ １０８４０ — ０５９ ５２０ ９４３

８ 蘑菇醇，Ｍｏｒｉｌｌｏｌ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ １１０４５ — — ８３１ ９６９

９ ３辛酮，３Ｏｃｔａｎｏｎｅ Ｃ８Ｈ１６Ｏ １１４３０ — — ０２１ ９５２

１０ β月桂烯，βＭｙｒｃｅｎｅ Ｃ１０Ｈ１６ １１６６５ — — ００９ ９５８

１１ ３辛醇，３Ｏｃｔａｎｏｌ Ｃ８Ｈ１８Ｏ １１９０５ — — １３５ ９７９

１２ β蒎烯，βＰｉｎｅｎｅ Ｃ１０Ｈ１４ １３４２０ — — ０２４ １０４２

１３ ｄ柠檬烯，ｄＬｉｍｏｎｅｎｅ Ｃ１０Ｈ１６ １３６５５ — — ０３９ １０１８

１４ 柠檬烯氧化物，Ｌｉｍｏｎｅｎｅｏｘｉｄｅ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １３８４０ — — ００６ １０５９

１５ ２，６辛二烯，２，６Ｏｃｔａｄｉｅｎｅ Ｃ１０Ｈ１６ １４２９５ — — ０１９ ９７６

１６ β罗勒烯，βＯｃｉｍｅｎｅ Ｃ１０Ｈ１６ １４８９０ — — ０７６ ９７６

１７ β芳樟醇，βＬｉｎａｌｏｏｌ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １８０４０ — — １７６ １０８２

１８ 脱氢芳樟醇，Ｈｏｔｒｉｅｎｏｌ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ １８３１５ — — ０２８ １０７２

１９ 罗汉柏烯，（Ｉ２）Ｔｈｕｊｏｐｓｅｎｅ Ｃ１５Ｈ２４ １８６６９ — ３３０ —

２０ 菊花烯酮，Ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｎｏｎｅ Ｃ１０Ｈ１４Ｏ １９５００ — — ０２２ １１１９

２１ 樟脑，Ｃａｍｐｈｏｒ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ ２０６６０ ９１７ — ９５３ １１２１

２２ 异龙脑，Ｉｓｏｂｏｒｎｅｏｌ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ２１５１７ ２５６ — — １１３８

２３ Ｌ龙脑，ＬＢｏｒｎｅｏｌ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ２２１８５ ８６６９ ６５０１ ４３５５ １１３８

２４ ４松油醇，４Ｔｅｒｐｉｎｅｏｌ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ２２９０５ — — ００９ １１３７

２５ α松油醇，αＴｅｒｐｉｎｅｏｌ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ２３８１０ — — ０２４ １１４３

２６ 莳萝醛，Ｃｕｍｉｎｉｃａｌｄｅｈｙｄｅ Ｃ１０Ｈ１２Ｏ ２６９２５ — — ０１０ １２３０

２７ １苯基１，３，３三甲基二氢化茚，１Ｐｈｅｎｙｌ１，３，３ｔｒｉｍｅｔｈ
ｙｌｉｎｄａｎｅ

Ｃ１８Ｈ２０ ２７４３９ — ３６３ —

２８ 紫苏醛，Ｐｅｒｉｌｌａｌｄｅｈｙｄｅ Ｃ１０Ｈ１４Ｏ ２９１６０ — — ０１３ １２０７

２９ 荜澄茄油烯醇，Ｃｕｂｅｎｏｌ Ｃ８Ｈ６Ｏ ２９４６１ — ３０６ —

３０ 乙酸龙脑酯，Ｂｏｒｎｙｌａｃｅｔａｔｅ Ｃ１２Ｈ２Ｏ２ ３００６５ — — ０４１ １２７７

３１ ２，２，８三甲基三环 ［６２２０１，６］十二碳５烯２，２，８
Ｔｒｉｍｅｔｈｙｌｔｒｉｃｙｃｌｏ［６２２０１，６］ｄｏｄｅｃ５ｅｎｅ

Ｃ１５Ｈ２４ ３２４８５ — — ２９３ １４１６

３２ γ马榄烯，γＭａａｌｉｅｎｅ Ｃ１５Ｈ２４ ３３６５５ — — ２１３ １４４３

·５４４１·
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表１（续）

编号 化学成分 分子式
保留时间／
ｍｉｎ

相对含量（％）

艾片 艾粉 艾油
保留指数

３３ 脱氢香树烯，Ｄｅｈｙｄｒｏａｒｏｍａｄｅｎｄｒｅｎｅ Ｃ１５Ｈ２２ ３４５２５ — — ０１１ １３９６

３４ α古芸烯，αＧｕｒｊｕｎｅｎｅ Ｃ１５Ｈ２４ ３７８６５ — — ０２２ １４１９

３５ β石竹烯，βＣａｒｙｏｐｈｙｌｌｅｎｅ Ｃ１５Ｈ２４ ３８４７０ — １１３ ６５１ １４９４

３６ ２叔丁基１，４二甲氧基苯，２Ｔｅｒｔｂｕｔｙｌ１，４ｄｉｍｅｔｈｏｘｙ
ｂｅｎｚｅｎｅ

Ｃ１２Ｈ１８Ｏ ３８９６０ — — ３０７ １３８６

３７ α草烯，αＨｕｍｕｌｅｎｅ Ｃ１５Ｈ２４ ４０５０５ — — １５４ １５７９

３８ 别香橙烯，Ａｌｌｏａｒｏｍａｄｅｎｄｒｅｎｅ Ｃ１５Ｈ２４ ４２３４０ — — ０７８ １３８６

３９ 香橙烯，Ａｒｏｍａｄｅｎｄｒｅｎｅ Ｃ１５Ｈ２４ ４４２２５ — — ０１２ １３８６

４０ γ杜松烯，γＣａｄｉｎｅｎｅ Ｃ１５Ｈ２４ ４４２３０ — — ０１５ １４３５

４１ δ杜松烯，δＣａｄｉｎｅｎｅ Ｃ１５Ｈ２４ ４４８３０ — — ０２０ １４６９

４２ 喇叭茶醇，Ｐａｌｕｓｔｒｏｌ Ｃ１５Ｈ２６Ｏ ４７２５０ — — ００６ １５３０

４３ 氧化石竹烯，Ｃａｒｙｏｐｈｙｌｌｅｎｅｏｘｉｄｅ Ｃ１５Ｈ２４Ｏ ４８１１０ — ０５６ ０８９ １５０７

４４ 愈创木醇，Ｇｕａｉｏｌ Ｃ１５Ｈ２６Ｏ ４９０８５ — — ０４１ １６１４

４５ 喇叭醇，Ｌｅｄｏｌ Ｃ１５Ｈ２６Ｏ ４９２７５ — — ０１２ １５３０

４６ 八氢四甲基萘甲醇，Ｒｏｓｉｆｏｌｉｏｌ Ｃ１５Ｈ２６Ｏ ４９５５５ — — ０２０ １５９８

４７ γ桉叶油醇，γＥｕｄｅｓｍｏｌ Ｃ１５Ｈ２６Ｏ ５０２００ — — ０５９ １６２６

４８ 氧化别香橙烯，Ａｌｌｏａｒｏｍａｄｅｎｄｒｅｎｅｏｘｉｄｅ Ｃ１５Ｈ２４Ｏ ５１１４５ — — ０３３ １４６２

４９ β桉叶油醇，βＥｕｄｅｓｍｏｌ Ｃ１５Ｈ２６Ｏ ５１８９０ — — ０３９ １５９３

５０ 杜松脑，Ｊｕｎｉｐｅｒｃａｍｐｈｏｒ Ｃ１５Ｈ２６Ｏ ５２１４５ — — ０４８ １６４７

５１ ２′羟基４′，６′二甲氧基苯乙酮，１（２Ｈｙｄｒｏｘｙ４，６ｄｉｍｅ
ｔｈｏｘｙｐｈｅｎｙｌ）Ｅｔｈａｎｏｎｅ

Ｃ１０Ｈ１２Ｏ４ ５３０５０ — １９４４ １４０ １６２８

合计 １００００ ９９１５ ９９９８

注：“—”表示未检测到。

３２艾片中的Ｌ龙脑含量测定
艾片为 《中华人民共和国药典》收载品种，

要求其中的 Ｌ龙脑含量不低于８５％［１２］，为了研究

不同批次艾片中Ｌ龙脑，我们选取了贵州艾源生态
药业开发有限公司于２０１２—２０１６年的１３个批次的

艾片样品，利用 ＧＣ法对其中的 Ｌ龙脑进行了检测
（见图２）。结果表明，其 Ｌ龙脑质量浓度为１７３～
１８２ｍｇ·ｍＬ!１，其相对含量为 ８６５０％ ～９１００％
（变异系数为０１５％）。

图２　艾片样品中Ｌ龙脑含量检测的ＧＣ图

·６４４１·
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４　结论与讨论

艾片为 《中华人民共和国药典》２０１０版［１］、

２０１５版［２］收载品种，其通过将艾纳香原药材蒸馏、

压榨及多次升华，即得。在本研究中采用 ＧＣＭＳ联
用技术，对艾粉、艾油和艾片的成分进行分离与鉴

定。结果表明：１）从艾油共鉴定出 Ｌ龙脑、樟脑、
蘑菇醇、β石竹烯、β蒎烯等４８个化学成分；２）从
艾粉中共鉴定出Ｌ龙脑、２′羟基４′，６′二甲氧基苯
乙酮、１苯基１，３，３三甲基二氢化茚、罗汉柏烯
等１１个化学成分；３）从艾片中鉴定出 Ｌ龙脑、樟
脑、异龙脑和 α蒎烯４个化学成分。对比艾片加工
过程发现，其从粗艾粉到艾粉、艾油，再到艾片的

变化过程中，不仅其化学成分组成发生了变化，而

且Ｌ龙脑、α蒎烯等多个化学成分的含量发生了相
对变化，其中变化较大的有：１）Ｌ龙脑，其在艾油、
艾粉和艾片中的相对含量分别为４３３５％、６５０１％
和８６６９％，其含量有逐步提高的变化趋势，推测在
艾片加工过程中，其首先利用了 Ｌ龙脑（熔点２０６～
２０９℃）在常温下转化为固态物质，利用压榨法将其
与常温下为液态的蘑菇醇、β蒎烯、β石竹烯等成
分分离，进而利用升华法实现 Ｌ龙脑的重结晶，进
一步提高纯度；２）樟脑，其在艾油、艾粉和艾片中
的相对含量分别为 ９５３％、０％和 ９１７％，含量呈
现了先降低后升高的变化趋势，推测在艾粉压榨过

程中，由于其与蘑菇醇、β蒎烯、β石竹烯等油性
成分具有良好的互溶性而得到分离，而在艾粉的升

华过程中，由于 Ｌ龙脑的氧化而重新形成，所以含
量经历了先降低后升高的变化趋势；３）异龙脑，其
在艾油、艾粉和艾片中的相对含量分别为 ０、０和
２５６％，含量呈现逐步升高的变化趋势，推测是由
于Ｌ龙脑在艾粉的升华过程中异构化新形成的；４）
α蒎烯，其在艾油、艾粉和艾片中的相对含量分别
为２３０％、０９２％和１５９％，含量呈现与樟脑类似
的变化趋势，推测其与艾片的樟脑的再形成过程类

似，其来源于樟烯或 β蒎烯的转化或异构化。依据
《中华人民共和国药典》２０１０版［１］、２０１５版［２］对艾

片中樟脑含量的控制要求（不超过１０％），所以在艾
粉升华至艾片的加工中引入氮气作保护气或降低升

华温度，是避免艾粉中的 Ｌ龙脑转化的有效方法与
途径，是艾片加工中有待改进的地方。

此外，利用ＧＣ法对贵州艾源生态药业开发有限公
司的１３个批次的艾片样品中Ｌ龙脑进行检测，结果表

明，Ｌ龙脑质量浓度为１７３～１８２ｍｇ·ｍＬ!１，相对含
量为８６５０％～９１００％（变异系数为０１５％），高于
《中华人民共和国药典》不低于 ８５％的含量要求。
对比艾片中化学成分的 ＧＣＭＳ分析发现，其主要杂
质成分为樟脑，且樟脑是 《中华人民共和国药典》

２０１０版［１］、２０１５版［２］中的限量成分，所以避免Ｌ龙
脑向樟脑的转化是今后研究工作的重点。
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