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白术中白术内酯I的超临界C02萃取工艺研究

杨 林1，何 丹2

重庆市药品检验所，重庆400015；2．重庆医科大学，重庆400016)

摘 要：目的 探讨超临界c0。流体萃取白术中自术内酯I的方法，并建立白术内酯I高效液相色谱测定方法。方

法考察了萃取压力、解析压力等7个因素对白术中自术内酯I的超临界coz流体萃取的影响。采用高效液相色

谱法对白术内酯I进行HPLC分析。色谱柱：Hypersil ODS2，流动相：甲醇一水(70：30)，体积流量：1．0mL／min；检

测波长：220 nm。结果 以10％乙醇为携带剂，药材粒度60目，萃取压力25 MPa，解析压力5 MPa，萃取温度40

℃，解析温度30℃的条件下萃取4 h为最佳工艺。结论超临界萃取法提取白术中白术内酯I耗时少、准确、效率

高，可用于工业化大生产和小规模试验。建立的白术超临界提取物中自术内酯I的测定方法简单、灵敏、结果可靠。
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Supercritical C02 extraction of atract”enolide I from AtracO，lodes macrocephala

YANG Linl．HE Dan2

(1．Chongqing Institute for Drug Control，Chongqing 400015，China；2．Chongqing University

of Medical Science，Chongqing 400016，China)

Abstract：Objective To investigate the extraction technique for atractylen01ide I in Atractylodes

macrocephala by supercritical C02 fluid extraction and develop a method used for determining the content

of atractvIenolide I in the extract by HPLC．Methods The effects of seven facters，such as the

extracting pressure，resolving pressure etc，to the extraction rate of atractylenolide I in A．macrocephala

by supercritical C02 extraction were investigated．RP—HPLC was used to determine the content of

atractvlenolide I in extraction of A．macrocephala．The separation was performed on Hypersil ODS2

column with methanol—water(70：30)as mobile phase．The flow rate was 1．0 mL／min and the

wavelength of UV detector was 220 nm．Results The optimal extracting conditions：taking 1 0％alcohol

as entraiter，the particle size of medicinal substances was 60 screen meshes，extracting pressure 25 MPa，

resolving pressure 5 MPa，extracting temperature 40℃，resolving temperature 3 0℃，and the extracting

time 4 h．Conclusion Supereritical extraction iS time—shorter and efficient in extracting atractvlenolide I

from A．macrocephala．It iS suitable to both trial and industrialized production．The method established to

determine the content of atractylenolide I of A． macrocephala by supercritical extraction is simple，

sensitive，and reliable．
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白术为菊科植物白术Atractylodes m口c加一

cephala Koidz．的干燥根茎。《神农本草》列为上品，

具有健脾益气、燥湿利水、止汗安胎功效。白术根茎

中含挥发油、倍半萜内酯化合物、多炔醇类化合物

等‘1|，其中自术内酯类成分具有抗炎、抗癌、调节胃

肠道功能作用，尤其白术内酯I的药理作用明显嘲，

为白术的主要活性成分，也为白术质量控制的主要

指标。本实验采用正交试验设计的方法，以白术内酯
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I为指标考察了白术药材的CO。超临界提取工艺，

并建立了高效液相色谱分析方法。

1仪器与试药

HA220一50—06超临界萃取装置(江苏南通华

安超临界萃取有限公司)；高效液相色谱仪包括

LC一10AT口声型溶剂输送泵，SPD一10AT印型可

变紫外检测器(日本岛津公司)；Anastar色谱工作

站(奥康科技有限公司)；白术饮片购自陕西省医药

总公司，经西安交通大学药学院生药教研室牛晓峰

教授鉴定；从白术中分离得到白术内酯I(atrac—

tylenolide I)对照品，经UV、IR、NMR、MS波谱鉴

定，质量分数在99．8％以上。甲醇为色谱纯，无水乙

醇，水为三重蒸馏水(自制)。

2方法和结果

2．1萃取流程：取白术饮片，粉碎，称取药粉400 g，

置于l L萃取釜中，依照L。。(37)正交表安排试验，

各因素水平见表1。待制冷装置与萃取釜和分离釜

I、Ⅱ加温装置正常工作后，打开压缩泵加压到所需

压力，调整CO。流量至40 kg／h，循环萃取。

表1正交试验设计的因素水平

Table 1 Factors and levels of orthogonal design

因 素

★罩百翠页百丽旷百帮『百丽旰_百帮『F孬『百磊矿
“一

压力／1ti,j】／ 温度／温度／时间／粒度／ 剂用

丛旦 丛旦 蔓 里 ! 旦 量』竖
1 15 5 30 30 2 20 0

．2 20 7·5 40 40 3 40 5

3 25 10 50 50 4 60 10

2．2供试品溶液的制备：称取提取物约0．05 g，精

密称定，置10 mL量瓶中，甲醇溶解并加至刻度，离

心(12 000 r／rain)，上清液作为供试品溶液，备用。

2．3 白术内酯I的HPLC法测定

2．3．1 色谱条件[3]：色谱柱：Hypersil ODS2(150

mm×4．6 mm，5弘m)；流动相：甲醇一水(70：30)；

体积流量：1．0 mL／min；柱温：室温；检测波长：220

nm；进样量：10肛L。在此条件下，理论塔板数以白术

内酯I计不得低于3 000，主色谱峰与相邻其他色谱

峰的分离度不小于1．5。

2．3．2对照品和供试品溶液的色谱行为比较：按上

述色谱条件，对白术内酯I对照品和供试品溶液进

行测定，结果供试品的色谱图中在对照品的保留值处

有相应的色谱峰，且与杂质得到较好的分离(图1)。

2．3．3线性关系的考察：精密称取干燥至恒重的白

术内酯I对照品适量，置10 mL量瓶中，用甲醇溶

解并稀释成1．0 mg／mL的对照品储备液。系列对照

品溶液由此储备液稀释得到。将对照品溶液在上述

A

L

O

r／mill

*一白术内酯I

*一atractylenolide I

图l 白术内酯I对照品(A)和白术(B)的HPLC图谱

Fig．1 HPLC Chromatograms of atractylenOlide I re—

ference substance(A)and A．macrocephala(B)

色谱条件下，分别进样10 pL分析，以进样量(x)对

峰面积(y)进行线性回归，得Y一199 522 X+

1 187．9，r一0．999 4。结果表明白术内酯I在

0．05～1．00肛g时峰面积值与进样量呈良好线性

关系。

2．3．4精密度试验：吸取同一供试品溶液10肛L，

重复进样5次，以峰面积计算白术内酯I RSD为

1．35％。

2．3．5稳定性试验：取同一供试品溶液，于配制后

的0、2、4、6、8、12 h分别进样10肚L测定，结果表明

样品溶液在12 h内稳定，白术内酯I峰面积的RSD

为1．58％。

2．3．6加样回收率试验：称取白术CO。超临界萃

取物0．025 g，精密称定，分别加入白术内酯I 144、

180、216肛g，制备供试品溶液，进行测定，计算回收

率。结果白术内酯I的回收率为96．8％～102．4％，

RSD为1．47％。

2．4正交试验设计及结果：精密吸取供试品溶液

10肛L按标准曲线法进行测定并计算自术内酯I的

质量分数，结果见表2，将正交试验结果采用SPSS

12．0软件进行方差分析，结果见表3。

极差R值显示，各因素作用主次为G>F>D>

B>A>C>E；上述试验所用正交表各列除各因素

外，无空白列作对照，所以采用常规方法，将离均平

方和中最小的项来近似作为误差的估计，用来计算

各因子列的F值。方差分析结果表明：各因素的影

响均无显著性意义。以A。B，C。D。E。F。G。组合为佳，

即萃取压力25MPa，解析压力为5MPa，萃取温度
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裹2白术超临界CO：萃取正交试验结果

Table 2 Results of orthogonal test on A·macrocephala

extracted with supercritical C02 extraction

序号 A B c D E F G 白术内酯1
7

(nag。g一1)

40℃，解析温度30℃，萃取时间4 h，药材粒度60

目，携带剂量10％。

2．5验证试验：用同一批白术药材，称取400 g，按

照优化后所得最佳提取工艺进行提取，进行3次试

验，测定自术内酯I的质量分数。结果表明，白术内

酯I平均质量分数为1．02rag／g，可与正交表中最

表3方差分析结果
Table 3 Results of variance analysis

优水平一致，说明本研究所确定的工艺稳定性良好。

3讨论

正交试验中药材粒度和萃取压力等因素水平越

高，白术内酯I的质量分数也有越高的趋势，但是考

虑到药渣要易于清出以及仪器的承受能力等原因，

这些因素并没有考察更高的水平。提取时间还考察

了5 h和6 h，结果表明提取4 h已经基本提取完全

(提取率在95％以上)。

本实验建立的自术内酯I超临界CO。萃取工

艺稳定可靠，提高了白术内酯I的提取效率，可用于

工业化大生产和小规模试验；建立的白术超临界提

取中白术内酯I的测定方法简单、灵敏、结果可靠。
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灯盏花素海藻酸钙凝胶小球的制备

张彦青，解军波，戚务勤，张明春，韩淑珍，孔秀华

(天津商学院制药工程系，天津300134)

摘 要：目的 考察灯盏花素海藻酸钙凝胶小球的制备工艺和最优处方。方法 利用滴加法制备凝胶小球，在单因

素考察的基础上采用正交设计筛选最优处方。结果 最优处方为海藻酸钠质量分数为2．5％，海藻酸钠与药物的比

例为1；1，氯化钙浓度为0．3 mol／L。优化处方制备的凝胶小球大小均匀，载药量均匀，包封率和体外释放度具有

良好的重现性。结论利用滴加法制备灯盏花素海藻酸钙凝胶小球方法简单。

关键词：灯盏花素；海藻酸钙凝胶小球；制备工艺；处方优化
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