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丹参中 ! 种丹参酮的超临界二氧化碳萃取及液相色谱分析
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摘要：用超临界 ./! 流体及共溶剂乙醇萃取丹参中的 + 种丹参酮，分别采用正交设计法和系统法考察了萃取中的

主要影响因素；采用高效液相色谱法（012.），在甲醇$水（体积比为 )" 3 !"）溶液为流动相和检测波长为 !)" 45 的

条件下，以外标法检测了萃取产物中 + 种丹参酮的含量。实验得到的最佳条件为：萃取压力 !" 617；萃取温度 %*
8；分离温度 +* 8；共溶剂 &*9（体积分数）乙醇；流量 # , " 52 ( 5:4。建立的 012. 测定方法简便快捷，准确度高，

重现性良好，相关系数 ! 为 " , &&& % ; " , &&& )，相对标准偏差 <=> 为 ! , +’9 ; + ,%’9。
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丹参是唇形科植物 9&AH/& 3/A./+!!*/)& UE4BL
的根，是重要的常用中药。在 !" 世纪 ’" 年代初，丹

参的各种制剂就已应用于临床治疗心、脑血管疾

病［#］，近期实验又证明丹参可有效地抑制体外肿瘤

的繁殖［!］。丹参脂溶性部分的 + 种主要成分为丹参

酮!?、丹参酮"和隐丹参酮，它们均已显示出较好

的抗菌活性、扩张血管作用和较显著的耐缺氧效

果［+］。

丹参中有效成分的传统提取方法主要是乙醇热

回流提取，然后浓缩成浸膏，用于各种制剂。由于提

取温度高和受热时间长，有效成分损失严重，难以达

到药典标准。近年来，超临界 ./! 萃取（简称 =.$
./! 萃取）技术因其固有的许多优点，在中草药的提

取和新药开发方面受到广泛重视［%］。用超临界 ./!

萃取丹参中 + 种丹参酮的研究，迄今未见报道。
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!和隐丹参酮标准品均购自中国药品生物制品检定

所。水为超纯水，甲醇、乙醇及其他试剂均为分析

纯。丹参购自山东烟台药材站，在 !" #下干燥 $ %，

粉碎后待用。

! " # 色谱条件

色谱柱：&’()*+), -./（0 1 2 33 41 5 1 6 077 33，

""3）；流动相：甲醇*水（体积比为 /7 8 $7）溶液；流

速 . 1 " 39 : 34;；检测波长 $/7 ;3；进样量 "7"9。

! " $ %&’&(# 萃取流程

实验在自制的 7 1 0 9 超临界 -<$ 萃取设备中进

行。将粉碎后的丹参装入萃取釜，当系统各部分均

达到设定温度后，将萃取釜升压至设定压力。将一

定浓度的乙醇溶液按设定的流量加入体系，与 -<$

混合后在整个体系中循环动态萃取一定时间。萃取

完成后，将放出的提取液旋转蒸发，去掉共溶剂乙

醇，得红色稠膏。取样配制成乙醇溶液，置于 ! #冰

箱中密封保存，待分析。

! " ) 样品溶液的测定

在优选的色谱条件下测定样品溶液中 0 种丹参

酮的含量。隐丹参酮、丹参酮!、丹参酮#= 均能达

到基线分离，峰形较尖锐，色谱图见图 .。

图 ! 样品溶液的色谱图
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! " : 收率的计算

0 种丹参酮的收率（!）分别为萃取出的相应丹

参酮相对所萃取的丹参药材的质量分数，计算公式

为：

!F（ ! . 6 "）# ! $

式中，! . 为萃取得到的丹参粗产物的质量（G），"
为粗产物中相应丹参酮的质量分数（H），! $ 为所

萃取的丹参药材的质量（G）。

# 结果与讨论

# " ! %&’&(# 萃取条件的选择

# " ! " ! 正交设计法 选取了萃取压力、萃取温度、

分离温度和共溶剂流量 ! 个因素，选正交设计表 92

（0!）考察了 0 个水平，见表 .。正交实验结果见表

$。极差分析结果显示，以萃取出的丹参酮#= 的收

率为指标，得出的最佳条件为萃取压力 07 I+)，萃

取温度 !" #，分离温度 0" #，共溶剂乙醇流量 . 1 7
39 : 34;。共溶剂流量是影响萃取的最主要因素，萃

取温度、分离温度和萃取压力亦有较显著的影响。

表 ! 正交设计中的因素’水平表
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表 # 正交实验结果分析表!）
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# " ! " # 系统法 以 0 种丹参酮的收率为指标，在一

定的萃取时间下，用系统法对萃取压力、萃取温度、

分离温度、共溶剂乙醇的体积分数和流量分别进行

了考察。对应的考察范围分别为：萃取压力 .7 I+)
S 07 I+)；萃取和分离温度 $" # S "" #；乙醇的体

积分 数 P"H，/"H，2"H 和 .77H；乙 醇 流 量 7 1 $
39 : 34; S $ 1 7 39 : 34;，相当于乙醇与 -<$ 物质的

量比为 7 1 !H S ! 1 7H。结果表明，乙醇流量、乙醇

的体积分数、萃取压力、萃取温度和分离温度各条件

均存在最佳值，依次为 . 1 7 39 : 34;，2"H，$7 I+)，
!" #和 0" #。

系统法与正交法得到的最佳条件除压力条件

外，其他结果基本相同，为此做了进一步的比较实

验。结果表明 $7 I+) 下 0 种丹参酮的收率分别为

07 I+) 同等条件下收率的 . 1 / S $ 1 7 倍。这是因为

温度一定时，萃取压力越高，虽然对溶质的溶解能力

越强，但同时也使 0 种丹参酮的选择性显著下降，从

而导致它们收率的下降；而且过高的萃取压力显然

对萃取操作和设备的使用寿命不利。故最佳萃取压

力应选 $7 I+)。
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! " ! #$%$&! 萃取物中 ’ 种丹参酮的测定

! " ! " ( 标准曲线的制作 准确称取 ! 种丹参酮标

样适量，用无水乙醇分别配制成一系列 ! 种丹参酮

的标准溶液。以质量浓度 !（"# $ %）为横坐标，色谱

峰面积平均值 " 为纵坐标作图，得标准工作曲线方

程和相关系数（见表 !）。结果表明，隐丹参酮、丹参

酮!和丹参酮"& 分别在质量浓度为’( ) * "# $ % +
’,, "# $ %，- ) .! "# $ % + /( ) , "# $ % 和 ’/ ) - "# $ %
+ (’’ "# $ % 时与峰面积呈良好的线性关系。

! " ! " ! 精密度和检测限 精确吸取同一样品溶液，

重复进样 0 次，考察方法的精密度；以信噪比为 ! 分

别确定 ! 种丹参酮的检测限。结果见表 !。

表 ’ 标准工作曲线的回归分析、方法的精密度和检测限
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’ 结论

在采用共溶剂的丹参的 1CJCN( 萃取过程中，

共溶剂流量是影响萃取的最主要因素，萃取温度、分

离温度和萃取压力亦有较显著的影响。用超临界

CN( 流体萃取丹参中的 ! 种丹参酮，操作温度低，提

取效率较高，具有良好的选择性。在实验中建立的

对 1CJCN( 萃取产物中 ! 种丹参酮的 OP%C 测定方

法简便、准确，重现性良好。可预测，1CJCN( 萃取在

中草药的提取和质量控制中会得到更广泛的应用。
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