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正交试验优选白芷超临界CO2萃取工艺
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摘 要 目的：优选白芷超临界CO2萃取工艺。方法：以欧前胡素、异欧前胡素萃取率为评价指标，以萃取温度、萃取压力、萃取时

间、CO2流速为考察因素，采用正交试验优选萃取工艺。结果：优选的工艺为萃取温度40 ℃，萃取压力30 MPa，CO2流速25 L/h，萃

取时间3 h。结论：所选工艺合理、可行，可用于白芷的超临界CO2萃取。
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Optimization of Supercritical CO2 Extraction Technology from Angelicae Dahuricae Radix by Orthogonal Test
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ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize supercritical CO2 extraction of Angelicae Dahuricae Radix. METHODS：The extraction

technology of Angelicae Dahuricae Radix was optimized with the extraction rate of isoimperatorin and imperatorin as evaluation in-

dex using extraction temperature，extraction pressure，CO2 flow rate and extracting time as investigation index. RESULTS：The op-

timal conditions were as follows：extraction temperature of 40 ℃，extraction pressure of 30 MPa，CO2 flow rate of 25 L/h and ex-

tracting time of 3 h. CONCLUSIONS：Optimal technology is reasonable and feasible，and it can be used for the supercritical CO2

extraction of Angelicae Dahuricae Radix.
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白芷是伞形科植物白芷或杭白芷的干燥根，其性温，味

辛，归胃、大肠、肺经，具有散风除湿、通窍止痛、消肿排脓的功

效，主治感冒头疼、眉棱骨痛、鼻塞、鼻渊、牙痛、白带异常、疮

疡肿痛等症[1-2]。白芷是中药复方中的常用药，其药效物质基

础是香豆素类化合物（coumarins），其中最主要的成分是欧前

胡素（imperatorin）、氧化前胡素（oxypeudanin）和异欧前胡素

（isoimperatorin）。研究表明，白芷提取物中总香豆素的含量越

高，其疗效也越好[3]，因此白芷提取物中总香豆素的含量可作

为白芷提取工艺的评价指标。笔者以欧前胡素和异欧前胡素

（化学结构见图1）为指标性成分，采用正交试验对白芷的超临

界CO2萃取工艺进行优选。

1 材料
1.1 仪器

HA220-50-06型超临界萃取装置（南通市华安超临界萃取

有限公司）；P680A 高效液相色谱仪（美国 Dionex 公司）；AS

256-S型电子天平（瑞士梅特勒-托利多公司）；UV-2450紫外-

可见分光光度计（日本岛津公司）。

1.2 药材

白芷药材购自广州市同健医药连锁有限公司，由广州中
医药大学中药学院舒顺利制药工程师鉴定为真品。

1.3 试剂

欧前胡素、异欧前胡素对照品（浙江省食品药品检验所，

批号分别为 102-051186201、102-008）；磷酸二氢钾（批号：

20101202-1）、甲醇均购于广州化学制剂厂；水为超纯水。

2 方法与结果
2.1 香豆素的含量测定[4-6]

2.1.1 色谱条件 色谱柱：Lichrospher-C18（250 mm×4.6 mm，

5 μm）；流动相：甲醇（A）-水（B），梯度洗脱（0～5 min，VA ∶VB＝

80 ∶20；6～7 min，VA ∶VB＝68 ∶32；8～12 min，VA ∶VB＝68 ∶32）；流
速：0.9 ml/min；检测波长：247 nm；柱温：25℃；进样量：20 μl。

2.1.2 标准曲线的制备 精密称取欧前胡素对照品5 mg和异
欧前胡素对照品 3 mg，分别置 50 ml量瓶中，加 65％乙腈水溶
液（乙腈-水＝65 ∶ 35，V/V）溶解并稀释至刻度，摇匀，分别吸取
上述溶液0.5、1.0、2.0、3.0、4.0、5.0 ml，置10 ml量瓶中，加65％
乙腈水溶液配制成系列浓度的溶液。分别精密吸取 2种对照
品溶液各20 µl，注入液相色谱仪，记录峰面积积分值。分别以
欧前胡素和异欧前胡素的质量浓度（c，µg/ml）为横坐标，峰面
积积分值（A）为纵坐标，绘制标准曲线，得欧前胡素、异欧前胡
素的回归方程分别为 A＝2.37×105 c+19 641、A＝2.14×105c+

496（r均为0.999 9，n均为6）。结果表明，欧前胡素、异欧前胡
素质量浓度分别在5.0～50.0、3.0～30.0 µg/ml范围内与各自峰
面积积分值呈良好的线性关系。

2.2 正交试验优选超临界CO2萃取工艺

2.2.1 试验设计 笔者在预试验的基础上发现，萃取温度、萃
取压力、萃取时间和CO2流速对萃取率均有显著的影响。因
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图1 化学结构式

A.欧前胡素；B.异欧前胡素

Fig 1 Chemical structure
A. imperatorin；B. isoimpemtorin
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此，选择萃取温度（A）、萃取压力（B）、萃取时间（C）、CO2流速

（D）为考察因素，每个因素选取 3个水平，采用 L9（34）正交表

进行试验。因素与水平见表1。

表1 因素与水平

Tab 1 Factors and levels

水平

1

2

3

因素
A，℃

40

50

60

B，MPa

20

25

30

C，h

1

2

3

D，L/h

15

20

25

2.2.2 试验方法和结果 取试验药材300 g，共9份，粉碎至40

目，装入萃取器中，按试验安排用超临界CO2萃取法萃取，照

“2.1”项下方法测定欧前胡素、异欧前胡素质量浓度，并按下式

计算欧前胡素、异欧前胡素萃取率[7-8]：萃取率＝（G1X1－G2X2）/

G1X1×100％（式中，G1为原料质量，G2为提油后残留物质量，X1

为原料中欧前胡素或异欧前胡素的质量浓度，X2为残留物中欧

前胡素或异欧前胡素的质量浓度），并将二者的萃取率总和作

为极差分析的指标，用二者的萃取率分别进行方差分析。正

交试验结果见表2；方差分析结果见表3。

表2 正交试验结果

Tab 2 Results of orthogonal test

试验号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

K1

K2

K3

K11

K12

K13

R

因素
A

1

1

1

2

2

2

3

3

3

3.10

2.34

2.00

1.03

0.78

0.67

0.36

B

1

2

3

1

2

3

1

2

3

1.72

1.97

3.75

0.57

0.66

1.25

0.68

C

1

2

3

2

3

1

3

1

2

2.31

2.04

2.98

0.77

0.68

0.99

0.31

D

1

2

3

3

1

2

2

3

1

2.02

2.61

2.81

0.67

0.87

0.94

0.27

萃取率，％
异欧前胡素

0.34

0.46

1.02

0.28

0.39

0.72

0.39

0.33

0.32

欧前胡素
0.23

0.30

0.75

0.21

0.27

0.47

0.27

0.22

0.47

表3 方差分析结果

Tab 3 Analysis of variance

成分
异欧前胡素

欧前胡素

方差来源
A

B

C

D

total

A

B

C

D

total

离差平方和
0.032

0.482

0.028

0.001

0.543

0.023

0.197

0.026

0.008

0.254

自由度
2

2

2

2

8

2

2

2

2

8

均方
0.016

0.241

0.014

0.0005

0.2715

0.0115

0.0985

0.013

0.004

0.127

F

32

482

28

1.0

2.87

24.62

3.25

1.0

P

＜0.05

＜0.05

＜0.05

＜0.05

注：F0.05（2，8）＝4.46

note：F0.05（2，8）＝4.46

由表2、表3可知，各因素对指标成分萃取率的影响主次顺

序为B＞A＞C＞D，且萃取压力对欧前胡素、异欧前胡素的萃

取率有显著性影响（P＜0.05），萃取温度和萃取时间对异欧前

胡素提取率有显著性影响（P＜0.05）。最佳工艺为A1B3C3D3，

即萃取温度 40 ℃，萃取压力 30 MPa，萃取时间 3 h，CO2流速

25 L/h。

2.3 工艺验证试验

取试验药材 300 g，共 3份，按上述优选的工艺进行萃取，

并计算欧前胡素和异欧前胡素的萃取率。结果，欧前胡素和

异欧前胡素的平均萃取率分别为1.24％和2.09％，RSD分别为

1.02％和0.97％（n均为3），表明所选工艺合理、可行，可用于白

芷的超临界CO2萃取。

3 讨论
超临界CO2萃取的温度对分离效果有较大的影响，温度升

高可使CO2的密度减小，降低其溶解能力，但升温的同时会增

加体系中溶质的扩散速率和解离速率，而且如果温度过高会

破坏欧前胡素和异欧前胡素的活性。当升高萃取温度引起的

被萃取物质挥发能力的提高不足以弥补超临界CO2溶解能力

的下降时，总体效果是提取率下降，这会影响欧前胡素和异欧

前胡素在提取液中的含量，因此选择最佳萃取温度为40 ℃。

试验表明，萃取压力对欧前胡素和异欧前胡素的提取率

影响最大。压力偏小时，CO2的密度较小，萃取能力不高，萃取

率受影响；压力过大，CO2的密度偏大，使其渗透进入药材的能

力受到影响，不能保证把所有的挥发油提取出来，而且萃取压

力过大还会造成不必要的浪费。延长萃取时间在一定程度上

可以得到较高的萃取率，但超过一定时间，将增加能耗，挥发

油收率亦增加不大。

采用超临界CO2萃取法从白芷中萃取香豆素与传统的提

取方法相比，收率可提高2倍，生产周期可大大缩短，在挥发油

提取分离方面已显示出强大的优势。
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