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摘要 [目的 ]研究水蒸气蒸馏法 ( SD )和超临界 CO2萃取法 ( SFE CO2 )提取羌活挥发油的工艺条件。 [方法 ]采用超临界萃取和水蒸
气蒸馏法提取,通过正交试验,考察最佳提取工艺。 [结果 ]结果表明,水蒸气蒸馏最佳工艺条件是:加水量 12倍、回流时间 8 h、粒度为

粗粉,提取率为 1. 094%;超临界萃取最佳条件是:压力 20MPa、温度 40 、时间 4 h,萃取率为 7. 76%,为前者的 7. 1倍。 [结论 ] 超临界
萃取法工艺优于水蒸气蒸馏法。
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Study on Techniques ofExtracting theVolatileO ils from Notopterygium incisum T ing ex H. T. Chang by TwoM ethods

JIANG He zhong et al ( School of L ife Science and Eng ineer ing, Southwest JiaotongU niversity, Chengdu, Sichuan 610031)
Abstract [ Objective] The research ami ed to study the techn ique of extracting the volatile o ils from No top terygium incisum T ing exH. T.

Chang by supercritical carbon diox ide( SFE CO2 ) and steam distillation( SD ). [M ethod] The orthogonal expermi ents were used to choose the
optmi al conditions, and the SFE CO2 and SD w ere used. [R esu lt] The results indicated that the optmi a l conditions of SD w ere 12 tmi es ofw a

ter, tmi e of 8 hours and graininess coarse, the y ield o f the vo latile o ilswas 1. 094%; SFE CO2 were pressure o f 20 MPa, temperature of 40
and tmi e of 4 hours, the y ield was 7. 76% , which was 7. 1 tmi es o f SD. [ Conclusion] The ex traction technique by SFE CO2 is better than SD.
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羌活为伞形科植物羌活 (N otopteryg ium incisum T ing ex

H. T. Chang)或宽叶羌活 (N otopreryg ium f orbesii Bo iss. )的干

燥根茎及根,分布于青海、四川、云南、甘肃一带,具有散寒、

祛风、除湿和止痛的功效,用于风寒感冒头痛,风湿痹痛,肩

背酸痛。其主要有效成分是挥发油和香豆素类化合物
[1]
。

笔者采用超临界 CO2萃取法和水蒸气蒸馏法提取羌活中的

总挥发油,并采用正交设计试验选取最佳提取工艺。

1 材料与方法

1. 1 材料 5+ 1升超临界 CO2萃取装置 (四川德阳四创科

技有限公司 ),水蒸气蒸馏装置, FE130型药物粉碎机 (江苏

泰州第二制药机械厂 )。所用试剂均为分析纯; CO2 为食品

级 (峨眉山涌鑫气体公司提供 );羌活药材购自峨眉仙山医药

科技发展有限公司,产地为四川,经鉴定为伞形科植物羌活。

1. 2 方法

1. 2. 1 正交试验设计。预试验表明,影响超临界萃取羌活

挥发油的主要因素为压力、温度和萃取时间;而水蒸气蒸馏

提取羌活挥发油的主要影响因素为加水量、回流时间和粒

度。该试验以 L9 ( 3
4
)正交设计,超临界萃取固定药材粒度为

14目、药材投料量 150 g,以萃取压力、温度和时间为因素 (表

1)。水蒸气蒸馏每次取药材粉 50 g,提取前将药材充分浸

润,以加水量、回流时间和粒度为因素 (表 2)。

表 1 超临界萃取正交试验因素水平

Table 1 Levels and factors of the orthogonal test of supercritica l

fluid extraction

水平

Level

压力 MPa( A)

Pressure

温度 ( B )

Temperatu re

萃取时间 h ( C)

Extraction tim e

1 15 30 2

2 20 40 3

3 25 50 4

表 2 水蒸气蒸馏正交试验因素水平

Table 2 Levels and factors of the orthogona l tes t of s team distil

la tion extraction

水平

Level

加水量 倍 ( D)

W ater addit ion

回流时间 h (E )

R ef lux t im e

粒度 ( F)

Granu larity

1 8 4 粗粉 M eal

2 10 6 中粉 Intermed iate powder

3 12 8 细粉 Granu le

1. 2. 2 试验操作。

1. 2. 2. 1 超临界萃取。取羌活样品粉末 150 g,投入 1 L萃

取釜中,按表 1中设定的工艺参数萃取,分离釜压力为 5. 5~

6. 0MPa,温度与萃取釜相同,调节 CO2流量为 25. 00 L /h,待

萃取釜压力达到设定压力后,先静态萃取 0. 5 h,再动态萃取

至设定时间。

1. 2. 2. 2 水蒸气蒸馏提取。取羌活样品粉末 50 g,参照

2005年版中国药典一部的方法用水蒸气蒸馏法提取挥发油。

2 结果与分析

2. 1 超临界萃取对羌活挥发油提取的影响 萃取物均为浅

黄色膏状物,带羌活特有的药材香味。采用重量法,以萃取

物得率为指标,结果见表 3。

根据极差大小,由表 3可知,影响因素最大的是温度,其

次是压力,最小的是萃取时间。由此可以确定各因素较优的

水平组合为 A2B2C3,即压力 20MPa、温度 40 、时间 4 h。

2. 2 水蒸气蒸馏对羌活挥发油提取的影响 提取物为黄色

油状液体,带羌活特有的药材香味。采用重量法,以挥发油

得率为指标,试验结果见表 4。

根据极差大小,由表 4可知,影响因素最大的是粒度,其

次是加水量,最小的是回流时间。由此可以确定各因素较优

的水平组合为 A3B3C1,即加水量 12倍、回流时间 8 h、粒度为

粗粉。

2. 3 验证试验 按确定的最佳工艺条件分别重复 3次超临

界萃取和水蒸气蒸馏试验进行验证试验,超临界萃取羌活挥
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发油得率平均值为 7. 76%,水蒸气蒸馏提取挥发油得率平均 值为 1. 094%,表明试验所确定的最佳工艺条件较符合实际。

表 3 超临界萃取正交试验结果

Table 3 R esult o f orthogonal test of supercritica l flu id ex traction

序号
Code

A B C
萃取率 %
Extract ion rate

序号
Code

A B C
萃取率 %
Extraction rate

1 15 30 2 5. 54 8 25 40 2 5. 98

2 15 40 3 5. 68 9 25 50 3 6. 06

3 15 50 4 5. 76 K 1 16. 98 16. 89 17. 32

4 20 30 3 5. 83 K 2 19. 12 19. 15 17. 57

5 20 40 4 7. 49 K 3 17. 56 17. 62 18. 77

6 20 50 2 5. 80 R 2. 14 2. 26 1. 45

7 25 30 4 5. 52

注:数据为 3次重复的平均值。下同。

Note: Data are the m ean values of three repeats. The sam e as follow s.

表 4 水蒸气蒸馏提取正交试验结果

Table 4 R esult of orthogonal test of steam distillation extraction

序号
Code

D E F
得率 %
Y ield

序号
Code

D E F
得率 %
Y ield

1 8 4 粗粉M eal 1. 031 8 12 6 粗粉Meal 1. 055

2 8 6 中粉 In term ed iate powder 0. 913 9 12 8 中粉 Intermed iate powder 0. 998

3 8 8 细粉 Granule 0. 822 K 1 2. 77 2. 79 3. 15

4 10 4 中粉 In term ed iate powder 0. 899 K 2 2. 81 2. 82 2. 81

5 10 6 细粉 Granule 0. 853 K 3 2. 91 2. 88 2. 53

6 10 8 粗粉M eal 1. 060 R 0. 14 0. 09 0. 62

7 12 4 细粉 Granule 0. 856

3 小结

该研究由正交试验产物得率结果确定,超临界萃取羌活

挥发油最佳工艺条件为:萃取压力 20MPa、温度 50 、时间 4

h;水蒸气蒸馏提取羌活挥发油最佳工艺条件为:加水量 12

倍、回流时间 8 h、粒度为粗粉。该试验最佳工艺中超临界萃

取得率是水蒸气蒸馏得率的 7. 1倍,超临界 CO2萃取法优于

水蒸气蒸馏法。
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注: 0为蒙花苷对照品, 1~ 19为野菊花样品, 20为野菊花对照药材。

Note: 0. L inarin of the CK; 1- 19. Samples of F los Chrysanthem i ind ici

um; 20. CK ofChrysan them i ind ic ium.

图 1 野菊花 TLC图谱

F ig. 1 TLC pattern ofChrysanthem i ind icium

3 讨论

以野菊花对照药材和蒙花苷对照品双重对照的 TLC鉴

别方法的鉴别专属性大大提高,薄层层析色谱所提供的质量

信息也更加丰富。试验对传统的显色方法进行了改进,取得

了较好的显色效果。
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