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更年安颗粒 ＣＯ２ 超临界流体萃取工艺与水蒸气蒸馏

提取工艺的比较研究

肖花艳　易延逵

　　【摘要】　目的　对更年安颗粒处方中当归、白术、香附、砂仁等四味药材（简称“Ａ”）采用 ＣＯ２ 超

临界流体萃取（ＳＦＥ唱ＣＯ２ ）工艺与蒸馏提取工艺进行了比较研究。 方法　应用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）
法测定 Ａ提取物中的阿魏酸、α唱香附酮含量。 以阿魏酸提取量、α唱香附酮提取量为考查指标，对 Ａ采
用 ＳＦＥ唱ＣＯ２ 工艺与蒸馏提取工艺进行了比较研究，考查了两种工艺对提取量的影响。 结果　方法学
考查结果：阿魏酸在 ０畅０５０ ～０畅８００ μｇ范围内具有良好的线性关系，回归方程：Ｙ＝４１３０畅８Ｘ＋４畅９０４２，
R２ ＝０畅９９９９；α唱香附酮在 ９畅９２ ～７９畅３６ μｇ 范围内具有良好的线性关系，标准曲线回归方程为：Ｙ ＝
２７３畅３４Ｘ＋２６畅１１６，R２ ＝０畅９９９９；阿魏酸等极性较大的成分，蒸馏提取工艺难以提取出，而 ＳＦＥ唱ＣＯ２ 工

艺可以很好的提取；α唱香附酮极性较小的成分可以通过两种工艺提取，但两种工艺提取的化学成分含
量差异有统计学意义（P ＜０畅０１），ＳＦＥ唱ＣＯ２ 工艺提取量明显高于水蒸气蒸馏提取工艺。 结论　本实
验为四味药材的 ＳＦＥ唱ＣＯ２ 工艺和水蒸气蒸馏提取工艺的选择提供了实验依据。
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　　更年安颗粒剂由当归、白术、香附、砂仁等药材组成，功能为滋肾养肝、补中益气、镇静安神，用于更年期综合征，如潮热汗
出、眩晕、耳鸣、失眠、烦躁不安等，亦适用于体虚无力、神经衰弱、精神抑郁者。 更年安颗粒处方中当归、白术、香附、砂仁等四
味药材（以下简称“Ａ”）均含有挥发性成分［１唱２］ ，可以采用传统的水蒸气蒸馏法提取，也可以采用现代工艺———ＣＯ２ 超临界流

体萃取（ＳＦＥ唱ＣＯ２ ）工艺提取，为此，对 ＳＦＥ唱ＣＯ２ 工艺和水蒸气蒸馏工艺进行了比较研究。
一、材料与方法
１畅材料：药材饮片（均购自广东省饮片厂）；甲醇为色谱纯（Ｆｉｓｈｅｒ，ＭＳ１６２２唱００１），水为重蒸水，石油醚（３０ ～６０ ℃，分析

纯，洛阳市化学试剂厂，２００９０９０２）；无水 Ｎａ２ＳＯ４ （分析纯，广州化学试剂厂，２００９０８１２）。 其他试剂均为分析纯。
２畅仪器：Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ 高效液相色谱仪，Ｃ１８（Ｋｒｏｍａｓｉｌ ２５０ ×４畅６ ｍｍ，１００唱５）色谱柱，Ａｇｉｌｅｎｔ数据处理软件；分析天平（１ ｇ，

上海第二天平仪器厂）；电子天平（０畅００１ ｇ，德国 ｓａｒｔｒｉｕｓ ＢＰ１１０Ｓ）。
３畅方法：按处方称取当归５０ ｇ、白术 １１２畅５ ｇ、香附 ５０ ｇ、砂仁 １２畅５ ｇ，共６份，其中 ３份按蒸馏提取工艺提取，即：加 ５倍量

水，不浸泡，蒸馏提取 ５ ｈ，收集提取液，测定阿魏酸、α唱香附酮含量，分别计算提取量。 另 ３份按 ＳＦＥ唱ＣＯ２ 提取工艺：萃取压力
２５ ～３０ ＭＰａ，萃取温度 ４０ ～４５ ℃，ＣＯ２ 流量 １０ ～１２ Ｌ／ｈ，萃取时间 １ ｈ，收集提取液，测定阿魏酸、α唱香附酮含量。
　　（１）阿魏酸提取量测定：参照枟中国药典枠２０１０ 年版一部当归项下含量测定方法操作［３］及有关文献报道［４唱６］ 。
　　色谱条件与系统适用性试验：填充剂：十八烷基硅烷键合硅胶；流动相：乙腈唱０畅０８５％磷酸水溶液（１９∶８１）；检测波长：３１６
ｎｍ。 理论塔板数按阿魏酸峰计算应不低于 ５０００。

对照品溶液的制备：精密称取阿魏酸对照品 １０ ｍｇ，置 １０ ｍｌ容量瓶中，加 ７０％甲醇使溶解并稀释至刻度，摇匀；精密量取
１ ｍｌ，置 ５０ ｍｌ容量瓶中，加 ７０％甲醇至刻度，摇匀，即得（每１ ｍｌ中含阿魏酸 ２０ μｇ）。

线性关系考查：精密吸取浓度为 ２０ μｇ／ｍｌ的阿魏酸对照品溶液 ２畅５、５、１０、２０、４０ μｌ，注入液相色谱仪，测定其峰面积，计
算积分值，以浓度为横坐标，峰面积积分值为纵坐标，绘制标准曲线。

供试品溶液的制备：量取提取液，定容至 ２００ ｍｌ，摇匀，用微孔滤膜（０畅４５ μｍ）滤过，取续滤液，即得。
测定法：分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各５ μｌ，注入液相色谱仪，测定，计算提取量。
（２）α唱香附酮提取量测定：参照有关文献α唱香附酮含量测定方法［２，７唱８］ 。
色谱条件与系统适用性试验：填充剂：十八烷基硅烷键合硅胶；流动相：甲醇唱水（７０∶３０）；检测波长：２５４ ｎｍ；理论塔板数：

按α唱香附酮峰计算应不低于 １５００。
对照品溶液的制备：精密称取α唱香附酮对照品 ９９畅２ ｍｇ，置 ２５ ｍｌ 容量瓶中，加甲醇溶解，稀释至刻度，摇匀即得（每１ ｍｌ

中含α唱香附酮 ３畅９６８ ｍｇ）。
线性关系考查：精密吸取浓度为 ３畅９６８ ｍｇ ／ｍｌ的α唱香附酮对照品溶液 ２畅５、５、１０、１５、２０ μｌ注入液相色谱仪，测定其峰面
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积，计算积分值，以浓度为横坐标，峰面积积分值为纵坐标，绘制标准曲线。
供试品溶液的制备：量取提取液定容至 ２００ ｍｌ，摇匀，用微孔滤膜（０畅４５ μｍ）滤过，取续滤液，即得。
测定法：分别精密吸取对照品溶液与供试品溶液各１０ μｌ，注入液相色谱仪，测定，计算提取量。

　　二、结果
１畅方法学考查结果：阿魏酸在０畅０５０～０畅８００ μｇ范围内具有良好的线性关系，回归方程：Ｙ＝４１３０畅８Ｘ＋４畅９０４２，R２ ＝０畅９９９９；α唱香

附酮在９畅９２～７９畅３６ μｇ范围内具有良好的线性关系，标准曲线回归方程为：Ｙ＝２７３畅３４Ｘ＋２６畅１１６，R２ ＝０畅９９９９。
２畅两种工艺比较（表 １，图 １）：阿魏酸采用蒸馏提取工艺难以提取出，而 ＳＦＥ唱ＣＯ２ 工艺可以很好的提取；α唱香附酮可以通

过两种工艺提取，但两种工艺提取量差异有统计学意义（P＜０畅０１），ＳＦＥ唱ＣＯ２ 工艺提取量明显高于水蒸气蒸馏提取工艺。

表 1　ＳＦＥ唱ＣＯ２ 工艺与蒸馏提取工艺提取量的比较结果（μｇ）
组别

阿魏酸

１ 靠２ 倐３ E均值（珋x ±s）

α唱香附酮

１ e２ (３ 腚均值（珋x ±s）

ＳＦＥ唱ＣＯ２ 工艺 １８ 棗棗畅４０ １８ ZZ畅７０ １８   畅６１ １８   畅５７ ±０  畅１５ ３４４ ee畅４ ３４２ ((畅３ ３５６ 腚腚畅４ ３４７   畅７ ±７ 烫畅６

蒸馏提取工艺 ０ 靠０ 倐０ E０ 亮２２８ ee畅６ ２２９ ((畅７ ２３７ 腚腚畅１ ２３１   畅８ ±４ 烫畅６

P 值 ＜０ ��畅０１ ＜０ TT畅０１

　　注：两种工艺间比较采用 t检验

　　三、讨论
当归、白术、香附、砂仁四味药材中［１唱２］ ，当归含有丁烯基苯酞（ｂｕｔｙｌｉｄｅｎｓ ｐｈｔｈａｌｉｄｅ）、藁本内酯（ ｌｉｇｕｓｔｉｌｉｄｅ）等中性油，苯酚

（ｐｈｅｎｏｌ）、愈创木酚（ｇｕａｉａｃｏｌ）等酚性油，邻苯二甲酸酐（ｐｈｔｈａｌｉｃ ａｎｈｙｄｒｉｄｅ）、壬二酸（ａｚｅｌａｉｃ ａｃｉｄ）等酸性油；白术含苍术醇（ａｔ唱
ｒａｃｔｙｌｏｌ）、苍术酮（ａｔｒａｃｔｙｌｏｎ）等多种挥发油，含量达 １畅４％；香附含有α唱香附酮（α唱ｃｙｐｅｒｏｎｅ）、β唱香附酮（β唱ｃｙｐｅｒｏｎｅ）等多种挥发
性成分；砂仁含有乙酸龙脑酯（Ｂｏｒｎｙｌ ａｃｅｔａｔｅ）、樟脑（ｃａｍｐｈｏｒ）、α唱蒎烯（α唱ｐｉｎｅｎｅ）等挥发性成分。 因此这些药味挥发油含量都
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比较高，工艺研究中需要进行挥发油的提取。
超临界流体萃取技术（ｓｕｐｅｒｃｒｉｔｉｃａｌ ｆｌｕｉｄ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ，ＳＦＥ）是 ２０世纪 ７０代末 ８０ 年代初发展起来的一项新型的物理萃取技

术，国外已广泛用于食品工业、化工、环保等领域。 ＳＦＥ是当今世界上先进的提取和分离技术之一，引起全世界科研人员极大
的关注和重视［９］ 。 当归、白术、香附、砂仁四味药中主要含有挥发性成分和以阿魏酸为代表的小分子有机酸等，可以采用传统
的水蒸气蒸馏工艺，也可采用 ＳＦＥ唱ＣＯ２ 工艺进行提取。 阿魏酸等极性较大的成分采用蒸馏提取工艺难以提取出，而采用 ＳＦＥ唱
ＣＯ２ 工艺可以很好地提取；α唱香附酮极性较小的成分可以通过两种工艺提取，但两种工艺有统计学差异（P ＜０畅０１），ＳＦＥ唱ＣＯ２

工艺提取转移率明显高于蒸馏提取工艺。 作为一种新兴技术，ＳＦＥ唱ＣＯ２ 不可避免地面临着基础研究薄弱以及设备压力高、投
资大等困难，同时，目前的设备不适应大批量工业化生产，维修、生产成本大，限制了 ＳＦＥ唱ＣＯ２ 技术的推广应用。 目前 ＳＦＥ唱ＣＯ２

技术缺少系统深入的研究，尤其是 ＳＦＥ唱ＣＯ２ 提取复方制剂时，成分间的相互影响，以及什么工艺条件下能提取出何种成分等
都有待于进一步研究。
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