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川芎中阿魏酸的提取工艺研究
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摘要 目的  研究川芎中阿魏酸的提取工艺 ∀方法  选用 正交试验表 就提取 !乙醇浓度 !乙醇用量以及提取温度

进行四因素三水平正交试验 以 ° ≤测定阿魏酸含量 以阿魏酸收率作为检测指标判断方法优劣 ∀结果  影响提取率的因

素是 提取温度 乙醇用量 提取 乙醇浓度 ∀最佳水平组合是 乙醇 倍量 沸腾回流 ∀结论  川芎粉碎

品用 倍量 ! ! 乙醇沸腾回流 提取阿魏酸 工艺最佳 ∀

关键词 川芎 阿魏酸 正交试验 高效液相色谱法
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  中药川芎是伞形科植物川芎 Λιγυστιχυµ χηυανξιονγ

的干燥根茎 ∀性温 味辛 具有活血止痛 行气开郁 去

风止痛之功效 ∀其主要成分之一是阿魏酸 ∏ ∀阿

魏酸及其衍生物可抑制血小板聚集 抗血栓形成 解除血管

平滑肌痉挛 改善心肌缺血 抗炎止痛 抗紫外线辐射及抗自

由基 以及调节人体免疫功能等 ≈ ∀阿魏酸在川芎中的含量

大约为 ≈ ∀

川芎中有效成分的提取多用乙醇提取 !酸碱处理 !柱色

谱法分离等 ≈ ∀马双成等 ≈ 选用乙醇回流 !减压浓缩而后用

大孔吸附树脂分离的方法 可得到质量和收率稳定的川芎总

提取物 收率为 ∀吴清等 ≈ 对双提法 !醇提法以及目

前比较先进的 ≤ 超临界萃取法进行了工艺比较 并认为醇

提法较为方便可行 ∀刘旭等 ≈ 已经比较全面的用正交试验

的方法比较了热浸法 !超声法 !渗漉法 !热回流法四种提取工

艺 得出热浸法是比较可行的方案 ∀但上述方法制备的提取

物是川芎嗪和阿魏酸的混合物 ∀

本试验的目的是探索从川芎中提取分离阿魏酸的方法

阿魏酸可以用乙酸乙酯 !甲醇 !乙醇等有机溶剂提取 ∀考虑

到溶剂成本和安全因素 采用乙醇为提取溶媒 并为了分离

出阿魏酸 选用碱性条件提取 ∀在此前提下 用正交试验的

方法探索川芎中阿魏酸提取的优化工艺路线 ∀影响阿魏酸

收率的主要因素有 提取 !乙醇浓度 !用量以及提取温度

等 对此设计一个四因素三水平正交试验 以确定最佳提取

工艺路线 ∀

1  材料与仪器

1 1  材料

川芎饮片 购于金华尖峰大药房 ∀阿魏酸 !盐酸川芎嗪

对照品 中国药品生物制品检定所提供 ∀甲醇 色谱纯 ∀其

余试剂皆为国产分析纯 ∀

1 2  仪器

水浴锅 !电动搅拌机 !旋转蒸发仪 ! 高效液相

色谱仪 ∀

2  方法

2 1  川芎中阿魏酸的提取

选用 正交试验表 就提取 !乙醇浓度 !乙醇用

量以及提取温度进行四因素三水平正交试验 ∀试验方案如

表 所示 ∀每批试验用川芎粉碎品 按方案所列的试验

条件进行提取 提取液减压过滤 滤液在旋转蒸发仪中减压

浓缩至原体积 ∗ 得阿魏酸粗制品 密闭保存于 ε

待测阿魏酸含量 ∀

2 2  阿魏酸含量的测定

阿魏酸含量测定用 ° ≤法 参照季芳 ≈ 等报道的方法
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进行 紫外检测波长 ∀川芎嗪色谱条件参照马双成 ≈

等报道的方法 紫外检测波长 ∀

表 1  阿魏酸提取工艺因素水平表

Ταβ 1  × 2 √ ∏ ¬

水平

因素

乙醇浓度

≤

乙醇用量 倍

⁄

提取温度 ε

室温

沸腾

3  结果

3 1  色谱的定性与分离

冰醋酸 甲醇 水为流动相洗脱 对川芎提取液中阿魏酸

能达到较好的分离效果 ∀甲醇 水为流动相对川芎提取液中

川芎嗪分离效果较好 ∀分别采用保留时间对照法确定阿魏

酸 !川芎嗪的位置 阿魏酸的保留时间为 川芎嗪的保

留时间为 ∀

3 2  最佳工艺的确定

按试验方案表进行 批次试验 以阿魏酸收率作为检测

指标 比较方法的优劣 ∀试验结果见表 ∀

表 2  正交试验结果表

Ταβ 2  × ¬ ∏

乙醇浓度

≤

乙醇用量

⁄

提取温度

每克川芎阿魏酸

收率

室温

沸腾

沸腾

室温

沸腾

室温

  以折合成生药中阿魏酸的量为收率指标 表 说明 号

试验阿魏酸收率最高 ∀对各因素进行极差分析 影响收率的

因素主次顺序为 ⁄ ≤ 因素水平最佳组合为 ≤

⁄ 与 号试验条件并不相同 ∀

3 3  验证试验结果

为进一步验证最佳工艺条件 按最佳水平组合 即

! 乙醇 ! 倍量 沸腾条件下 重复试验 批 结果见

表 ∀

表 3  最佳工艺验证试验结果

Ταβ 3  × ∏ ∏ ¬

试验号 每克川芎阿魏酸收率

  三批试验结果显示 阿魏酸收率均高于正交试验各试验

号 证明在所试验的范围内 该工艺确实最佳 ∀

4  讨论

本试验为简化操作 减小工作量 在前人研究基础上仅

选用了简单的工作表 就乙醇 !浓度 !用量以及提取温度

进行四因素三水平正交试验很可能还有更好的工艺条件没

有包括在内 因此 还可在此基础上设计更合理的正交表 进

一步试验 找出更好的提取方法 ∀此外 本次试验 川芎仅仅

提取一次 药渣没有重复提取 也影响了收率 ∀在补充试验

中 药渣重复提取 次可提高收率 ∗ ∀

在本实验中发现影响阿魏酸收率的一个重要因素是提

取温度 在沸腾条件下 阿魏酸的提取效率明显提高 比本课

题组先前的实验 ≈ 的收率高约 ∀但徐自升等 ≈ 发现在

湿热条件下 阿魏酸很不稳定 ∀阿魏酸在 ε 以上时会迅速

分解 而且时间越长 降低的越多 而干燥条件下阿魏酸含量

是相当稳定的 ∀所以在有关的川芎药材提取 !浓缩以及干燥

过程中 为了获得较高的阿魏酸转移率 相关工艺的温度不

宜超过 ε 加热时间不宜超过 ∀本试验是在溶剂沸腾

条件下进行的 温度偏高 但提取的时间仅为 所以在

实验范围内 高温的分解作用并不十分明显 ∀本试验用乙醇

作为提取剂 沸点降低 但还是会有一定损失 若采用沸点更

低的溶剂作为提取剂提取效果可能会更好 ∀
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冬凌草甲素超声提取工艺研究
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摘要 目的  研究了用超声波提取冬凌草甲素的最佳提取工艺 ∀方法  采用正交实验法以冬凌草甲素提取率为考察指标 考

察了超声时间 !提取次数 !乙醇用量对药材提取效果的影响 ∀结果  最佳工艺为 加 倍量的 乙醇 提取三次 每次

∀结论  该工艺可行 ∀

关键词 冬凌草甲素 超声波提取法 正交试验 高效液相
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ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: ∞¬ ∞¬ ° ≤

  冬凌草甲素的常规提取方法已有报道 ≈ 2 这些方法不

仅费时 而且提取率比较低 当前 超声技术已广泛应用于中

药活性成分的提取 采用该方法提取冬凌草中的冬凌草甲

素 大大缩短了提取时间 简化了提取步骤 而且避免了高温

对冬凌草甲素的破坏 为研究冬凌草甲素超声法最佳提取条

件 采用正交设计对其提取工艺进行了试验研究 ∀

1  实验仪器和材料

超声波清洗器 ± 型 昆山市超声波仪

器有限公司 紫外分光光度计 ∂ 型 日本岛津

• 型高效液相色谱仪 ≤ 色谱柱 微型

高速万能粉碎机 ƒ• 型 旋转蒸发仪 !恒温水浴锅 !高速离

心机等 ∀

冬凌草药材购于河南信阳 由南京中医药大学鉴定教研

室陈建伟教授鉴定为 经 ° ≤

法测定 冬凌草甲素含量为 冬凌草甲素

对照品 ° ≤测定 峰面积归一化法测定含量为 由

陝西慧科植物开发公司购买 的工业乙醇 水为二次蒸

馏水 甲醇为色谱纯 ∀

2  实验方法

2 1  提供溶剂与方法

采用 乙醇液进行提取 ≈ 提取方法采用超声波提取 ∀

2 2  正交设计

选定超声时间 !超声次数 !溶剂用量作为考察的三个因

素 各取 个水平 以提取物中冬凌草甲素的提取率为考察

指标 选用 正交表进行试验 ∀因素水平见表 ∀

表 1  实验因素水平

Ταβ 1  √ ¬

水平
因素

超声时间 超声次数 次 溶剂用量 ≤ # √

Β

Β

Β
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