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摘要 目的  用超临界流体萃取法≥ƒ∞联用毛细管气相色谱法≤ ≤测定丹参药材中丹参酮  的含量 ∀方

法  用溶解度参数理论预测丹参酮  的溶解压力 再用正交设计法考察温度 !改性剂量和动态萃取体积三因素对

≥ƒ∞萃取效率的影响 ∀结果  ≥ƒ∞2≤ ≤ 法测定丹参药材中丹参酮  简便快速 结果准确可靠 加样回收率为

1   ≥⁄ 1  ν   ∀结论  利用 ≥ƒ∞2≤ ≤ 法测定丹参药材中丹参酮  可提高分析速度 且使用有机溶剂

少 对环境造成的污染小 与超声提取法比较 经 τ检验 显著优于超声提取法 ∀

关键词 超临界流体萃取 丹参酮  丹参 毛细管气相色谱法
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  丹参酮类为丹参中有效成分 有较强的抗菌作

用 版中国药典≈以丹参酮  为定量指标用

高效液相色谱法进行质量控制 此外还有用固相萃

取2分光光度法≈ !薄层2荧光法≈和高效液相法≈

测定丹参中丹参酮  的含量 ∀本文首次采用

≥ƒ∞2≤ ≤ 法测定丹参药材中丹参酮 的含量 ∀

材 料 与 方 法

仪器药品  ⁄÷ 注射泵 ≥ƒ÷ 2 萃取器

美国 ≥≤  公司 气相色谱仪为 °2 ≥

ƒ⁄检测器   ≅ 1  ≅ 1 Λ °2

柱  °  ∀丹参药材由上

海长海医院提供 由本院生药教研室乔传卓教授鉴

定为唇形科植物丹参 Σαλϖια µιλτιορρηιζα ∏的

根 丹参酮 纯度为 1  和地西泮1  

购自中国药品生物制品检定所 其他试剂均为分析

纯 ∀

  分析测定色谱条件及标准液和样品制备  色谱

条件 气化温度  ε 检测器温度  ε 柱温

 ε 载气  柱头压  °分流比 Β 以

1 #  地西泮溶液为内标 进样量  Λ∀

取丹参酮  标准溶液1 # 乙酸乙酯溶
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3 × ∞2 

液     和  Λ分别置  

量瓶中 各加地西泮内标溶液  Λ并用乙酸乙

酯稀释至刻度 摇匀 进行气相色谱分析 ∀以峰面积

比 Ψ对含量 Ξ作回归计算 得回归方程 Ψ 

1 Ξ  1 Χ 1 线性范围为 1 

1 ∀

结 果 与 讨 论

1  萃取条件

在压力 !温度 !动态萃取体积和静态萃取时间都

固定的条件下 分别用氯仿 !丙酮 !甲醇和乙酸乙酯

各  Λ萃取 结果以丙酮为改性剂所得结果最

佳 确定以丙酮为改性剂 ∀

由溶解度参数理论≈ 计算出丹参酮  的 ∆

 1 对照相应的压力表 压力应大于 1

 °因此选择压力 1  °∀作者在以往多次实

验通过正交设计的方差分析和均匀设计的多元回归

分析≈  得出结论 在 个影响超临界流体萃取因

素中 静态萃取时间影响最小 ∀因此舍弃了静态萃

取时间这一因素 为了使流体与丹参酮之间的作用

充分 静态萃取时间全用  ∀剩下 个因素为

温度 !改性剂量和动态萃取体积 因此可以采用三因

素三水平的正交设计法 温度  ε  !改性

剂量  Λ和动态萃取体积 ≤

 ∀从正交设计结果可以确定萃取条件为 温度

 ε 改性剂量  Λ动态萃取体积  ∀从趋

势上看 随着改性剂量的加大 峰面积比有增大的可
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能性 因此又补做一点 萃取条件在压力   °温

度  ε 动态萃取体积  静态萃取时间 

而改性剂量为  Λ其他条件完全相同 结

果所得峰面积比为 1 与我们所选条件所得的

1没有显著性差异 而随着改性剂量的增加 杂

质的量也越来越多 容易污染色谱柱 ∀在温度

 ε 改性剂量  Λ动态萃取体积  及静态

萃取时间  的条件下 压力分别为  和 

 °进行超临界流体萃取 其他条件同上 结果所

得峰面积在 1   °和   °条件下基本一

致 可见溶解度参数理论有一定的实用性 ∀由于在

实验中运用了溶解度参数理论预测溶质的溶解压

力 因此减少了影响因素 大大减小试验次数 为

≥ƒ∞萃取条件优化提供了便利 ∀

2  检测限 !精密度和加样回收试验

将标准溶液稀释至信噪比为 Β时 计算出检

测限为 1 ∀按样品测定方法于日内分别在

   于日间    测定 个不同浓度的各标

准溶液 结果日内精密度为 1  日间精密度为

1  ν   ∀在药材中定量加入标准液 1 

挥干 测定方法相同 同时做样品对照 测得加样回

收率为 1   ≥⁄ 1  ν   ∀

3  样品测定

比较了两种萃取法 ∀ ≥ƒ∞法 条件为压力 1

 °温度  ε 改性剂量  Λ动态萃取体积 

静态萃取时间  ∀精密称取粉碎后过 

目筛的药材  置 ≥ƒ∞ 1 萃取池中 于萃

取条件下进行萃取 限流器温度为  ε 吸收剂用

乙酸乙酯 吸收完毕后精密取内标  Λ用乙酸乙

酯定容至  进行气相色谱分析 ∀

超声溶剂萃取法≈ 精密称取粉碎后过 目

筛的药材  加入适量丙酮 在超声波提取器

中提取  冷却后定量过滤于  量瓶中 

精密取内标  Λ用丙酮稀释至刻度 进行气相色

谱分析 ∀

结果 药材中丹参酮  的含量 ≥ƒ∞法 1  

超声溶剂法为 1  经 τ检验 τ  1  τ1 

τ1   1 有显著性差异 色谱图见图  ∀

ƒ   ≤   Σαλϖια
µιλτιορρηιζα
  ×  ⁄ 

ΡΕΦΕΡΕΝΧΕΣ :

≈ ≤  °  °χ   ∏ 

≤ Πηαρµ αχοποεια οφ Πεοπλεχσ Ρεπυβλιχ οφ Χηινα

 ∞ ∏∏ ∏ ≥ 

× °   

≈ ≥∏ •       ⁄ 
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≤  18    
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ΣΦΕ2ΧΓΧ ∆ΕΤΕΡ ΜΙΝΑΤΙΟΝ ΟΦΤΑΝΣΗΙΝΟΝΕ ΙΝ

ΣΑΛςΙΑ ΜΙΛΤΙΟΡΡΗΙΖΑ ΒΥΝΓΕ

≤∞   ÷ • 2¬  2  •  ≠∏2

(1 . Σχηοολοφ Πηαρµ αχψ, 2 . ∆επαρτµεντ οφ Βασιχ Μεδιχινε , Σεχονδ Μιλιταρψ

ΜεδιχαλΥνιϖερσιτψ, Σηανγηαι 200433 , Χηινα)

ΑΒΣΤΡΑΧΤ: ΑΙΜ  ×    Σαλϖια µιλτιορρηιζα ∏  ∏ ∏

¬≥ƒ∞ ∏  ≤≤ ΜΕΤΗΟ∆Σ  ×∏ ∏

∏¬ 

∏√∏ ¬√∏ ∏√ ΡΕΣΥΛΤΣ

×∏√∏√ 1   ≥⁄ 1 

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ≤    ∏¬ ∏√ 

∏√∏∏ ≥ƒ∞2≤≤ ¬√ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ∆Σ :  ∏ ∏ ¬   Σαλϖια

µιλτιορρηιζα
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