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当归为伞形科植物当归 Ａｎｇｅｌｉｃａｓｉｎｅｎｓｉｓ（Ｏｌｉｖ．）
Ｄｉｅｌｓ的干燥根，临床常与川芎、白芍、地黄等配伍，常用
于活血化瘀。药理学研究表明，当归能模拟小剂量阿司

匹林的作用，调节血脂犤１犦。其有效成分主要为阿魏酸，属

酚酸，为桂皮酸的衍生物，一般用其反式体。阿魏酸见光

易分解，其水溶液稳定性较差，形成钠盐后稳定性较好，

易溶于甲醇、乙醇等有机溶剂，难溶于石油醚犤２犦。阿魏酸

的抗氧化性很强，具有抗菌消炎、抑制肝功能损伤等作

用。从植物中提取分离天然阿魏酸的方法有碱水解法、

酶解法、组织培养法等。目前仍以碱水解法为主，虽有成

本低、产量高等优点，但其产生的废渣、废液所带来的环

境问题不容忽视犤３犦。近年来，超临界ＣＯ２萃取法、连续回

流提取法、高压法、超声波等方法多有应用，但操作烦

琐，价格昂贵。闪式提取法在操作方法、能耗、时程、提取

效率及应用范围方面均优于传统方法犤４－５犦。本研究中基

于正交试验对当归药材中阿魏酸的闪式提取法进行了

优化。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＪＨＢＥ－５０Ｔ型闪式提取器（上海钒帜精密设备有
限公司）；ＬＧ１６－Ｗ型离心机（北京离心机有限公司）；
７５５Ｂ型紫外－可见分光光度计（四川中浪科技有限公司）；
ＱＫＣＦ型超纯水器（南京权坤生物科技有限公司牘；
Ａｇｉｌｅｎｔ１１００型高效液相色谱仪（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；

正交试验优选当归药材中阿魏酸提取工艺
陈良胜

（河南省信阳市新县人民医院，河南 信阳 ４６５５５０）
摘要：目的 优选当归药材中阿魏酸的提取工艺。方法 以乙醇体积分数、料液比、提取时间为考察因素，以阿魏酸含量为评价指标，采

用 Ｌ９（３４）正交试验设计优选当归药材中阿魏酸的最佳提取工艺。对所得最佳工艺进行验证，并与传统的乙醇加热回流提取法的提取效

果进行比较，加热回流提取时保持乙醇体积分数和料液比不变，提取时间延长至 １５０ｍｉｎ。结果 闪式提取法所得最优工艺为，乙醇体

积分数为 ７０％，料液比为 １∶１２（ｇ／ｍＬ），提取时间为 １．５ｍｉｎ；闪式提取法所得阿魏酸含量为 ０．３３２４ｍｇ／ｇ，高于加热回流提取法的

０．２７７３ｍｇ／ｇ。结论 优选的工艺操作简单、重复性好，可为当归药材中阿魏酸的提取提供参考。闪式提取法较传统加热回流提取法能

耗低，提取效率高，操作时程短。

关键词：闪式提取法；当归；阿魏酸；正交试验；提取工艺
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样品含量（ｍｇ）

０．０４００
０．０３９８
０．０４００
０．０３９７
０．０４００
０．０４０３

加入量（ｍｇ）

０．０３６０
０．０３６０
０．０３６０
０．０３６０
０．０３６０
０．０３６０

测得量（ｍｇ）

０．０７４８
０．０７５０
０．０７５３
０．０７５５
０．０７５４
０．０７４５

回收率（％）

９７．２４
９７．９８
９８．２５
９９．４９
９８．５０
９７．２２

Ｘ（％）

９８．１１

ＲＳＤ（％）

１．１３

表１ 加样回收试验结果牗ｎ＝６牘
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓ（ｎ＝６）
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表２ 因素水平表

Ｔａｂ．２ Ｔｈｅｆａｃｔｏｒｌｅｖｅｌｓ

水平

１
２
３

因素Ａ（％）

６０
７０
８０

因素 Ｂ（ｇ／ｍＬ）

１∶８
１∶１２
１∶１６

因素 Ｃ（ｍｉｎ）

１．０
１．５
２．０

Ａ Ｂ

ｍＡＵ
２００

１５０

１００

５０

－５
０ １０ ２０ ３０ ４０

ｔ／ｍｉｎ

１
ｍＡＵ

２００

１５０

１００

５０

－５
０ １０ ２０ ３０ ４０

ｔ／ｍｉｎ

１

１．阿魏酸

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液
图１ 高效液相色谱图

１．ｆｅｒｕｌｉｃａｃｉｄ

Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

ＢＴ１２４Ｓ型电子分析天平（北京赛多利斯天平有限
公司）；ＦＳ－７５０Ｔ型超声仪牗上海生析超声仪器有限
公司牘。
１．２ 试药

当归饮片，我院中药房用当归药材牗采自海拔超过
１０００ｍ的山上，经新县人民医院执业药师殷双兴鉴定
为正品牘自制；阿魏酸对照品（中国食品药品检定研究
院，批号为 ２０１８０４２３，含量为 ９９％）；乙腈、甲醇为色谱
纯，其余试剂均为分析纯，水为重蒸水。

２ 方法与结果

２．１ 阿魏酸含量测定

２．１．１ 色谱条件犤６犦

色谱柱：ＴＳＫ－ＧＥＬＤＤＳ－Ｃ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：甲醇－水－磷酸（３０∶７０∶０．３，Ｖ／Ｖ／Ｖ）；
流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：３１５ｎｍ；柱温：４０℃；进样
量：１０μＬ。
２．１．２ 溶液制备

取阿魏酸对照品适量，精密称定，用甲醇溶解并稀

释成质量浓度为１０μｇ／ｍＬ的对照品溶液。取药材样品
适量，研磨成细粉，取约０．５ｇ，精密称定，置有塞２５０ｍＬ
磨口锥形瓶内，加入 ９０％ 甲醇和盐酸（１００∶１，Ｖ／Ｖ）
混合溶液 １０ｍＬ，称定质量，超声牗功率 ７５０Ｗ，频率
２０ｋＨｚ牘处理 ０．５ｈ，再次称定质量，用上述混合溶液补
足减失的质量，经０．２μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液，即
得供试品溶液。

２．１．３ 方法学考察

系统适用性试验：精密吸取 ２．１．２项下对照品溶
液、供试品溶液各适量，按２．１．１项下色谱条件进样测
定，记录色谱图。结果供试品溶液色谱中，在与对照品溶

液色谱相应位置有吸收峰。理论板数按阿魏酸峰计应不

低于３０００，分离度大于１．５，基线分离良好。详见图１。
线性关系考察：精密量取对照品溶液 １，５，１０，１５，

２０，２５μＬ，稀释２倍，制成系列对照品溶液。按２．１．１项

下色谱条件进样测定，记录峰面积。以进样量（Ｘ，μｇ）为
横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回归方
程 Ｙ＝４５７３７６４Ｘ－３８７８．５９０，ｒ＝０．９９９９（ｎ＝６）。结
果表明，阿魏酸进样量在 ０．００７０～０．１５００μｇ范围内
与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取２．１．２项下对照品溶液，按２．１．１项下
色谱条件连续进样 ６次，测定峰面积。结果的 ＲＳＤ为
０．３９％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取 ２．１．２项下供试品溶液适量，室温
下分别于 ０．５，１．０，１．５，２．０，２．５，３．０ｈ时按 ２．１．１项
下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果的 ＲＳＤ为
１．２０％（ｎ＝６），表明供试品溶液室温下放置３．０ｈ内稳
定性良好。

重复性试验：取药材样品粉末适量，精密称定，共

８份，按２．１．２项下方法制备供试品溶液，再按２．１．１项下
色谱条件进样测定，记录峰面积并计算含量。结果的

ＲＳＤ为１．１０％（ｎ＝８），表明方法重复性良好。
加样回收试验：取已知含量的样品，共６份，加入一

定量的阿魏酸对照品溶液，按２．１．２项下方法制备供试
品溶液，再按 ２．１．１项下色谱条件进样测定，记录峰面
积，并计算回收率。结果见表１。

２．２ 闪式提取法正交试验犤７犦

以乙醇体积分数（因素Ａ）、料液比（因素Ｂ）和提取
时间（因素Ｃ）为三因素，以阿魏酸含量为评价指标进行
Ｌ９牗３４牘正交试验。详见表 ２至表４。由表 ３和表 ４可见，
因素 Ａ、因素 Ｃ对提取结果有显著影响，影响强度为
Ａ＞Ｃ＞Ｂ，最佳工艺为 Ａ２Ｂ２Ｃ２，即以１２倍量 ７０％乙醇，
闪式提取１．５ｍｉｎ。
２．３ 验证试验

取当归药材粉末１００ｇ，按最优工艺进行闪式提取，平
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序号

１
２
３
４
５
６
７
８
９
Ｋ１
Ｋ２
Ｋ３
Ｒ

Ａ
１
１
１
２
２
２
３
３
３

０．２１４３６
０．２９１８７
０．２８０４３
０．０７７５０

Ｂ
１
２
３
１
２
３
１
２
３

０．２６０１２
０．２６４９０
０．２６１６３
０．００４７７

Ｃ
１
２
３
２
３
１
３
１
２

０．２６１４９
０．２６９４３
０．２５５７３
０．０１３７０

Ｄ（误差）

１
２
３
３
１
２
２
３
１

０．２６１９６
０．２６２９７
０．２６１７３
０．０１２４０

阿魏酸含量

（ｍｇ／ｇ）

０．２１１４
０．２２４９
０．２０６９
０．２９６４
０．２８７９
０．２９１２
０．２７２７
０．２８２０
０．２８７０

方差来源

Ａ
Ｂ
Ｃ
Ｄ牗误差牘

离差平方和

１０４．０２０
０．３５５
２．８４０
０．０２

自由度

２
２
２
２

均方

５２．０１０
０．１７８
１．４２０

Ｐ
＜０．０５

＜０．０５

表３ 正交试验设计与结果

Ｔａｂ．３ Ｄｅｓｉｇｎａｎｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔ

因素

行操作３次。结果阿魏酸含量分别为０．２９２７，０．２９３０，
０．２９１８ｍｇ／ｇ，平均 ０．２９２５ｍｇ／ｇ，与正交设计中的方
案６的提取得率接近，ＲＳＤ为０．２１％，表明该工艺稳定
可行，具有可操作性和重复性。

２．４ 乙醇回流提取法犤８犦

我国药厂多采用乙醇加热回流提取法提取当归药

材中的阿魏酸，现将该法与本研究中优选出的闪式提

取法的提取效果进行比较。乙醇加热回流提取工艺中乙

醇体积分数及料液比不变，提取次数为３次，提取时间
为２．５ｈ。取 ３批当归药材样品进行试验，结果闪式提
取法和加热回流提取法所得阿魏酸含量分别为

０．３３２４ｍｇ／ｇ和 ０．２７７３ｍｇ／ｇ。可见，在各种因素相
同的情况下，闪式法提取时间是传统乙醇回流提取法

的 １／１００，且前法所得阿魏酸含量较高。既节省了时
间，又降低了能耗。

３ 讨论

国内对阿魏酸的提取现多采用传统工艺，具有操作

不易、能耗大、费时长、有效成分破坏较多等缺点，导致

提取效率低下 犤９犦。本研究中优选闪式提取法的最优

提取参数，通过查阅资料及前期的预试验，选用乙醇体

积分数、料液比和提取时间为三因素，结合 Ｌ９（３４）正
交试验设计对阿魏酸的提取方案进行优化，得最优工艺

为乙醇体积分数为 ７０％，料液比为 １∶１２，闪式提取
１．５ｍｉｎ。与传统提取方法相比，闪式提取法所需乙醇体
积分数较低，操作简便，提取时间短，提取率高。且该

型号电机功率为 １８００Ｗ，完成１次提取只需１．５ｍｉｎ，
与回流提取方法相比，单位能耗明显降低 犤１０犦。可见，

闪式提取法简单易操作，可为阿魏酸的开发及研究提供

参考犤１１－１５犦。
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