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摘要：目的　 研究超声辅助提取紫金砂中总香豆素的最佳提取工艺。方法　 以总香豆素提取率为指标，考察超声提取温度、
提取功率、提取时间、料液比、提取次数对紫金砂总香豆素提取的影响。选用正交试验设计法对紫金砂的超声辅助提取工艺
进行优选。结果　 超声辅助提取紫金砂中总香豆素的最佳工艺为：６５ ℃，超声功率９０ Ｗ，以１∶ １８的料液比加入丙酮，超声提
取５０ ｍｉｎ，提取４次。结论　 通过验证实验，表明所选的工艺条件可行，在该工艺条件下每克紫金砂平均可提取总香豆素
２７． ４ ｍｇ。
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　 　 紫金砂（Ａｎｇｅｌｉｃａ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈａ Ｍａｘｉｍ．）为伞形科
当归属植物白根独活（又称拐芹）的根［１］。主要分
布于湖北、湖南、重庆、陕西省等省区。具有温中散
寒、理气止痛的功效。民间一直作为香独活入药，常
用其治疗胃痛、腹痛、胸胁痛、风湿关节痛、跌打损
伤、毒蛇咬伤等，疗效极佳［２］。本实验室曾对紫金
砂提取物及提取部位进行抗菌、抗溃疡研究，发现其
提取物、提取部位具有一定的抗菌活性［３］，酯溶性
部位具有显著抗溃疡作用，活性指导下的成分研究
以及文献报道紫金砂含有大量香豆素化合物［４］。
这些香豆素类的成分可能是紫金砂的药理活性的物
质基础，同时文献报道香豆素类化合物具有抗病毒、
抗菌、抗癌、抗炎、降压、抗心律失常、抗骨质疏松、镇

痛、平喘等多种生物活性［５６］，故紫金砂中香豆素的
提取是研究其多种用途的基础。近年来，超声波提
取技术在天然产物提取中以提高提取率、缩短提取
时间、简化操作步骤等优势而被应用于提取多种天
然产物中［７］，但应用提取紫金砂中总香豆素的研究
未见报道。本实验系统研究超声波辅助提取紫金砂
中总香豆素的工艺条件。以总香豆素的得率为指
标，在单因素试验的基础上，采用正交试验方案，对
紫金砂的总香豆素的超声波辅助提取工艺条件进行
优化，以寻找出最佳提取工艺。
１　 仪器和材料

ＫＱ３２００ＤＢ型数控超声波清洗器（昆山市超声
仪器有限公司）；ＵＶ ／ Ｖ Ｕ３０１０型分光光度计（日本
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日立ＨＩＴＡＣＨＩ）；ＡＬ２０４型电子分析天平（梅特勒
托利多仪器（上海）有限公司）；ＳＬ１００２型电子天平
（上海民桥精密科学仪器有限公司）；ＥＹＥＬＡ型旋转
蒸发仪（上海爱郎仪器有限公司）；粉碎机、循环水
式真空泵等。

紫金砂药材２００７年７月采于神农架林区木鱼
镇，经三峡大学天然产物研究与利用湖北省重点实
验室汪軻值教授鉴定为伞形科植物当归属植物紫金
砂Ａｎｇｅｌｉｃａ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈａ Ｍａｘｉｍ．的根。氧化前胡素对
照品（ＨＰＬＣ测定，峰面积归一化法测定含量为
９９． ５％ ，由本实验室提供）；无水乙醇、丙酮、乙酸乙
酯均为国产分析纯。
２　 方法
２． １　 紫金砂总香豆素的含量测定
２． １． １　 对照品溶液的制备　 精密称取经１０５ ℃减
压干燥至恒重的氧化前胡素对照品１． ６ ｍｇ，用无水
乙醇溶解，定量转入５０ ｍＬ量瓶中，无水乙醇定容，
摇匀，即得３２． ０ ｍｇ·Ｌ －１的氧化前胡素对照品溶
液。
２． １． ２　 标准曲线的制备　 精密吸取上述氧化前胡
素标准溶液２． ０，３． ０，４． ０，５． ０，６． ０ ｍＬ，分别置于
１０ ｍＬ量瓶中，无水乙醇定容，摇匀，在３０３． ７ ｎｍ波
长处测定其吸光度，以无水乙醇作空白试剂。回归
方程：Ａ ＝ ０． ０４７ ４Ｃ －０． ０２８ ３，ｒ ＝０． ９９９ ９。
２． １． ３　 样品测定　 精密吸取供试品溶液适量，按
“２． １． ２”项下操作，测定吸收度，按回归方程计算供
试品溶液中总香豆素的浓度Ｃ，按式（１）计算提取
物中香豆素含量；按式（２）计算每克提取物中香豆
素含量；

Ｍｅ ＝ Ｃ × ａ × Ｖ （１）　 　 　 Ｍ ＝ Ｍｅ ／ ｍ （２）
式中：Ｍｅ—提取物总香豆素含量（ｍｇ）；Ｃ—供

试品溶液中香豆素的浓度（ｍｇ·Ｌ －１），由回归方程
计算出；ａ—测定时提取液的稀释倍数；Ｖ—提取液
总体积，Ｌ；Ｍ—单位质量（１ ｇ）的紫金砂中提取总
香豆素的含量（ｍｇ·ｇ －１）；ｍ—所取紫金砂的质量
（ｇ）。
２． ２　 溶剂种类的选择

称取４． ００ ｇ紫金砂粉末，置入５０ ｍＬ圆底烧瓶
中，分别加入不同的溶剂（乙醇、丙酮、乙酸乙酯）各
２０ ｍＬ，加热至４０ ℃后超声（超声功率：７５ Ｗ）提取
４０ ｍｉｎ，抽滤；１０ ｍＬ提取剂清洗残渣，抽滤；同样条
件进行第２、３次提取。合并滤液测总香豆素含量，
比较溶剂种类对香豆素提取量的影响。
２． ３　 提取温度对超声提取总香豆素的影响

称取４． ００ ｇ紫金砂粉末，置入５０ ｍＬ圆底烧瓶
中，加入丙酮２０ ｍＬ提取，分别在不同的温度（３５，
４５，５５，６５，７５ ℃）下超声（超声功率７５ Ｗ）提取４０
ｍｉｎ，抽滤；１０ ｍＬ提取剂清洗残渣，抽滤；同样条件
进行第２、３次提取。合并滤液测总香豆素含量，以
考察合适的超声提取温度。
２． ４　 料液比对超声提取总香豆素的影响

称取４． ００ ｇ紫金砂粉末，置入５０ ｍＬ圆底烧瓶
中，加入不同体积丙酮，加热到６５ ℃，超声功率７５
Ｗ超声提取４０ ｍｉｎ，抽滤；１０ ｍＬ提取剂清洗残渣，
抽滤；同样条件进行第２、３次提取。合并滤液测总
香豆素含量，以确定合适的料液比范围。
２． ５　 超声功率对超声提取总香豆素的影响　 称取
４． ００ ｇ紫金砂，置入５０ ｍＬ圆底烧瓶中，加入丙酮
３２ ｍＬ，６５ ℃，不同功率（６０，７５，９０，１０ Ｗ）超声回流
提取，同样条件进行第２、３次提取。合并滤液测总
香豆素含量，以确定合适的超声功率比范围。
２． ６　 提取时间对超声提取香豆素的影响

称取４． ００ ｇ紫金砂，置入５０ ｍＬ圆底烧瓶中，
加入丙酮３２ ｍＬ，超声功率７５ Ｗ，６５ ℃，超声（时间
分别为２０，４０，６０，８０，１００ ｍｉｎ）回流提取，同样条件
进行第２、３次提取。合并滤液测总香豆素含量，考
察超声时间对香豆素提取量的影响。
２． ７　 确定紫金砂香豆素最佳提取工艺条件的正交
试验　 在单因素试验基础上，以提取温度、提取功
率、超声提取时间、料液比、提取次数为影响因素，采
用正交试验确定各因素不同水平对紫金砂总香豆素
提取量的影响，选用Ｌ１６（４５）正交表进行试验方案设
计。提取方法：准确称取紫金砂粉末２． ５０ ｇ，不同量
的丙酮加入圆底烧瓶中，在一定超声功率下回流提
取一定时间，抽滤，测定提取液香豆素量。
３　 结果与分析
３． １　 溶剂种类的选择
　 　 不同的溶剂在相同的条件下进行超声提取的总
香豆素量不相同。其中，丙酮超声提取时所得的香
豆素量最大。故选用丙酮做提取溶剂。
３． ２　 提取温度对超声提取总香豆素的影响

提取温度不同，提取的总香豆素含量也不同。
在３５ ～ ６５ ℃温度范围内随着温度的升高，香豆素提
取量增加，当温度为６５ ℃时香豆素提取率达到最大
值，温度再升高香豆素提取率反而有所下降。故选
择５５，６０，６５，７０ ℃四个水平作正交实验。
３． ３　 料液比对超声提取总香豆素的影响

超声提取时总香豆素提取量开始随料液比减小
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而增加，当料液比为１∶ １６时，提取的总香豆素量最
大，以后总香豆素提取量随料液比减小而减小，考虑
到溶剂耗量和回收溶剂的能耗，选择１ ∶ １２，１ ∶ １４，
１∶ １６，１∶ １８四个水平作正交实验。
３． ４　 超声提取功率对超声提取香豆素的影响

超声提取时，香豆素提取量随提取功率的增大
而增加，到７５ Ｗ时达峰值后随提取功率的增大而
减少，由于所用仪器跨幅为１０％（总功率１５０ Ｗ）故
选择６０，７５，９０，１０５ Ｗ四个水平作正交实验。
３． ５　 超声时间对超声提取香豆素的影响

超声提取时，香豆素提取量随提取时间的延长而
增加，到４０ ｍｉｎ时达峰值后随提取时间的延长而减

少，故选择２０，３０，４０，５０ ｍｉｎ四个水平作正交实验。
３． ６　 正交试验结果

正交试验因素水平见表１，结果与分析见表２，
表３。
表１　 因素水平表
Ｔａｂ １　 Ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｌｅｖｅｌｓ

水平 提取温度
／ ℃

提取功率
／ Ｗ

提取时间
／ ｍｉｎ

料液比
／ ｇ·ｍＬ －１

提取次数
／次

１ ５５ ６０ ２０ １∶ １２ １

２ ６０ ７５ ３０ １∶ １４ ２

３ ６５ ９０ ４０ １∶ １６ ３

４ ７０ １０５ ５０ １∶ １８ ４

表２　 正交试验结果和极差分析
Ｔａｂ ２　 Ｒｅｓｕｌｔ ｏｆ Ｌ１６（４５）ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｔｅｓｔ

序号 Ａ提取温度 Ｂ提取功率 Ｃ提取时间 Ｄ料液比 Ｅ提取次数 总香豆素提取量／ ｍｇ·ｇ － １
１ １ １ １ １ １ １６． ６
２ １ ２ ２ ２ ２ ２０． ３
３ １ ３ ３ ３ ３ ２１． ２
４ １ ４ ４ ４ ４ ２６． ８
５ ２ １ ２ ３ ４ １８． ５
６ ２ ２ １ ４ ３ ２０． ６
７ ２ ３ ４ １ ２ ２３． ８
８ ２ ４ ３ ２ １ １６． ４
９ ３ １ ３ ４ ２ ２５． ６
１０ ３ ２ ４ ３ １ ２１． ０
１１ ３ ３ １ ２ ４ ２２． ３
１２ ３ ４ ２ １ ３ １９． ０
１３ ４ １ ４ ２ ３ ２１． ９
１４ ４ ２ ３ １ ４ ２３． ３
１５ ４ ３ ２ ４ １ １９． ６
１６ ４ ４ １ ３ ２ ２０． ２

总
香
豆
素
提
取
量

Ｋ１

Ｋ２

Ｋ３

Ｋ４

极差

２１． ２２５

１９． ８２５

２１． ９７５

２１． ２５０

２． １５０

主次因素

２０． ６５０

２１． ３００

２１． ７２５

２０． ６００

１． １２５

１９． ９２５

１９． ３５０

２１． ６２５

２３． ３７５

４． ０２５

Ｅ ＞ Ｃ ＞ Ｄ ＞ Ａ ＞ Ｂ

１９． ３２５

２０． ２２５

２０． ２２５

２３． １５０

３． ８２５

１８． ４００

２２． ４７５

２０． ６７５

２２． ７２５

４． ３２５

表３　 方差分析表
Ｔａｂ ３　 Ｔａｂｌｅ ｏｆ ｖａｒｉａｎｃｅ ａｎａｌｙｓｉｓ

方差来源离差平方和 自由度 均方差 Ｆ值
Ａ提取温度 ９． ７０２ ３ ３． ２３４ ２． ７５９

Ｂ提取功率 ３． ５１７ ３ １． １７２ １

Ｃ提取时间 ３９． ５６２ ３ １３． １８７ １１． ２４９

Ｄ料液比　 ２３． ６４２ ３ ７． ８８１ ６． ７２２

Ｅ提取次数 ４７． ９９２ ３ １５． ９９７ １３． ６４６

误差（Ｂ） ３． ５１７

注：Ｆ０． ０５（３，３） ＝ ９． ２８，Ｆ０． １（３，３） ＝ ５． ３９
Ｎｏｔｅ：Ｆ０． ０５（３，３） ＝ ９． ２８，Ｆ０． １（３，３） ＝ ５． ３９
　 　 由极差和方差分析可知，各因素对总香豆素提取

率的影响主次顺序不一致，各最佳水平按因素主次顺
序排列为，香豆素取量：Ｅ４ ＞ Ｃ４ ＞ Ｄ４ ＞ Ａ３ ＞ Ｂ３。在本
试验各因素水平范围内，提取时间、提取次数对香豆
素提取量有显著影响；料液比对香豆素提取量有一定
影响；而提取温度、提取功率对香豆素提取量影响不
显著。分析各因素最佳水平顺序，以总香豆素提取量
为指标，可以得到在本试验条件下提取的最佳工艺：
Ａ３Ｂ３Ｃ４Ｄ４Ｅ４，即以料液比１∶ １８的丙酮溶剂，在６５ ℃，
９０ Ｗ下每次超声提取５０ ｍｉｎ，提取４次。
３． ７　 最佳实验条件的验证

为进一步验证最佳工艺条件进行验证试验，即
称取２． ５０ ｇ原料，以１∶ １８的料液比加入丙酮，在６５
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℃，９０ Ｗ下每次超声提取５０ ｍｉｎ，抽滤，提取４次，
合并滤液测香豆素含量结果。可见最佳工艺条件
下，紫金砂总香豆素提取量２７． ４ ｍｇ·ｇ１，大于正交
试验的１６组数据，证明在所试验的范围内，该工艺
确实最佳。
４　 结论

在超声辅助条件下提取紫金砂总香豆素时，提
取次数、提取时间是影响香豆素提取量的主要因素，
料液比对香豆素提取量有一定的影响，提取温度、提
取功率对香豆素提取量的影响较小。
ＲＥＦＥＲＥＮＣＥＳ

［１］ ＦＵ Ｓ Ｘ． Ｆｌｏｒａ ＨｕＢｅｉｅｎｓｉｓ ３ （湖北植物志３）［Ｍ］． Ｗｕｈａｎ：
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ａｃｔｉｖｉｔｙ ｏｆ Ａｎｇｅｌｉｃａ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈａ ［Ｊ］． Ｌｉｓｈｉｚｈｅｎ Ｍｅｄ Ｍａｔｅｒ Ｍｅｄ
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［４］ ＭＩ Ｃ Ｆ，ＷＡＮＧ Ｃ Ｄ，ＱＩＡＯ Ｂ Ｌ，ｅｔ ａｌ． Ｓｔｕｄｙ ｏｎ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｏｆ
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五味子与南五味子的化学模式识别与计算机辨识研究
徐爱仁１，胡晓炜２（１．宁波泌尿肾病医院药剂科，浙江宁波３１５０００；２．杭州市药品检验所，杭州３１００１７）

摘要：目的　 用高效液相色谱法鉴别五味子与南五味子。方法　 采用ＲＰＨＰＬＣ，以五味子甲素峰为参考峰，色谱柱：ＤＩＫＭＡ
ＤＩＡＭＯＮＳＩＬ Ｃ１８柱（４． ６ ｍｍ ×１５０ ｍｍ，５ μｍ）；流动相：甲醇水（６５∶ ３５）；检测波长：２５４ ｎｍ。结果　 在选定的色谱条件下，对五
味子与南五味子进行系统聚类与判别分析，提供了稳定可控的液相色谱图。结论　 能够满足鉴别五味子与南五味子的要求；
采用系统聚类与判别分析和液相色谱技术鉴别五味子与南五味子是切实可行的。
关键词：高效液相色谱法；五味子；南五味子；系统聚类分析；判别分析
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Ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ Ｆｒｕｃｔｕｓ Ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｅ Ｃｈｉｎｅｎｓｉｓ ａｎｄ Ｆｒｕｃｔｕｓ Ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｅ Ｓｐｈｅｎａｎｔｈｅｒａｅ ｂｙ ＲＰＨＰＬＣ ａｎｄ
ｉｔｓ Ｃｌｕｓｔｅｒ Ａｎａｌｙｓｉｓ ａｎｄ Ｄｉｓｃｒｉｍｉｎａｎｔ Ａｎａｌｙｓｉｓ

ＸＵ Ａｉｒｅｎ１，ＨＵ Ｘｉａｏｗｅｉ２（１． Ｄｅｐａｒｔｍｅｎｔ ｏｆ Ｐｈａｒｍａｃｙ，Ｒｅｎｏｐａｔｈｙ ａｎｄ Ｕｒｏｌｏｇｙ Ｈｏｓｐｉｔａｌ，Ｎｉｎｇｂｏ ３１５０００，Ｃｈｉｎａ；２． Ｈａｎｇｚｈｏｕ
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ＡＢＳＴＲＡＣＴ：ＯＢＪＥＣＴＩＶＥ 　 Ｔｏ ｉｄｅｎｔｉｆｙ ｆｕｃｔｕｓ ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｅ ｃｈｉｎｅｎｓｉｓ ａｎｄ ｆｒｕｃｔｕｓ ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｅ ｓｐｈｅｎａｎｔｈｅａｅ ｂｙ ＲＰＨＰＬＣ．
ＭＥＴＨＯＤＳ　 ＤＩＫＭＡ ＤＩＡＭＯＮＳＩＬ Ｃ１８ ｃｏｌｕｍｎ（４． ６ ｍｍ ×１５０ ｍｍ，５ μｍ）ｗａｓ ｕｓｅｄ． Ｔｈｅ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｗａｓ ｍｅｔｈａｒｒｏｌｗａｔｅｒ（６５∶ ３５）
ａｎｄ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｗａｓ ２５４ ｎｍ． ＲＥＳＵＬＴＳ 　 Ｕｓｉｎｇ ａｂｏｖｅ ｏｐｔｉｍｕｍ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ，ｔｈｅ ＨＰＬＣ ｏｆ ｒｅｌａｔｉｖｅ
ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌｓ ｗａｓ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ． ＣＯＮＣＬＵＳＩＯＮ　 ＨＰＬＣ ｃａｎ ｂｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｒｕｃｔｕｓ ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｅ ｃｈｉｎｅｎｓｉｓ ａｎｄ ｆｒｕｃｔｕｓ
ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｅ ｓｐｈｅｎａｎｔｈｅｒａｅ ｂｙ Ｃｌｕｓｔｅｒ Ａｎａｌｙｓｉｓ ａｎｄ Ｄｉｓｃｒｉｍｉｎａｎｔ Ａｎａｌｙｓｉｓ．
ＫＥＹ ＷＯＲＤＳ：ＨＰＬＣ；ｆｒｕｃｔｕｓ ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｅ ｃｈｉｎｅｎｓｉｓ；ｆｒｕｃｔｕｓ ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｅ ｓｐｈｅｎａｎｔｈｅｒａｅ；ｃｌｕｓｔｅｒ ａｎａｌｙｓｉｓ；ｄｉｓｃｒｉｍｉｎａｎｔ ａｎａｌｙｓｉｓ

　 　 五味子为常用中药材，具收敛固涩，益气生津，
补肾宁心之功效，临床用于久嗽虚喘，梦遗滑精，遗
尿尿频等症。２０００年前历版药典均规定五味子为

木兰科植物五味子与华中五味子的干燥成熟果实；
中国药典２０００年版一部规定五味子为木兰科植物
五味子Ｓｃｈｉｓａｎｄｒａ ｃｈｉｎｅｎｓｉｓ（Ｔｕｒｃｚ．）Ｂａｉｌｌ．的干燥成
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