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　　摘要　目的：研究超临界ＣＯ2萃取荷叶最佳萃取工艺及其萃取物的化学成分。方法：采用均匀设计法以萃取
压力、萃取温度、萃取时间为因素�考察超临界 ＣＯ2萃取荷叶的最佳萃取工艺条件并对萃取物进行 ＧＣ-ＭＳ分析。
结果：最佳萃取工艺为：萃取压力26Ｍｐａ�萃取温度40℃�萃取时间90ｍｉｎ。并且从萃取物中分离出37个可识别
峰�共鉴定26个成分�主要成分为1-乙基-1Ｈ-吡咯-2-甲醛。结论：采用均匀设计方法可以快速、准确地确定超临界
ＣＯ2萃取技术萃取荷叶的最佳工艺�为荷叶进一步开发利用提供实验依据。
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　　荷叶�为睡莲科植物莲ＮｅｌｕｍｂｏｎｕｃｉｆｅｒａＧａｅｒｔｎ∙
的干燥叶�始载于《本草纲目》�味苦�平�无毒。《中
国药典》2005版记载有 “清热解暑�升发清阳�凉血
止血 ”的功效〔1〕。荷叶气味清香怡人�在食用和药
用两方面都具有广泛的应用〔2〕。人们常用它包裹
食物�味美可口的同时还能够清热祛湿、利水消肿�
而且市场上大部分减肥降脂保健茶中都含有荷叶。
药理实验证明荷叶超临界 ＣＯ2萃取物还有醒脾开
胃�促进食物消化的功能。荷叶的化学成分已多有
报道〔3〕�荷叶中多含莲碱、荷叶碱、原荷叶碱、亚美
罂粟碱、前荷叶碱、槲皮素、柠檬酸等成分�但对于荷
叶萃取物成分提取分析鲜有报道〔4、5〕�本试验采用
均匀设计方法优化荷叶超临界ＣＯ2萃取工艺�并对
萃取物进行ＧＣ-ＭＳ分析。
1　材料与仪器
1∙1　材料　荷叶药材�购自安徽亳州市药材公司�
经江苏省药品检验所中药室主任董小平教授鉴定为

为睡莲科植物莲 ＮｅｌｕｍｂｏｎｕｃｉｆｅｒａＧａｅｒｔｎ∙的干燥
叶；ＣＯ2为食品级 （南通市气体厂 ）�所用试剂均为
分析纯。
1∙2　仪器　ＨＡ121-50-01型超临界 ＣＯ2萃取仪
（南通市华安超临界萃取有限公司 ）；ＨＰ-6890／
5973ＭＳＤ型色质联用仪 （美国惠普公司 ）�ＮＩＳＴ98
谱库。Ａｇｉｌｅｎｔ7683自动进样器。
2　方法与结果
2∙1　超临界ＣＯ2萃取条件的筛选
2∙1∙1　试验方法：将荷叶粉碎 （20目 ）�称取一定
量投入1Ｌ萃取釜中�加热萃取釜和解析釜�使达到
预定温度�送入一定流速的 ＣＯ2气体�调节各釜压
力后开始循环萃取�其中解析釜Ⅰ的压力为8±0∙5
Ｍｐａ�温度为50℃；解析釜Ⅱ的压力为5±0∙5Ｍｐａ�
温度为35℃。各次试验中该条件保持不变�按照均
匀设计安排进行试验�以萃取物得率为评价指标�考
察各因素水平对萃取效果的影响�得出最佳工艺条

·464· 中藥材 ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎａｌＭａｔｅｒｉａｌｓ　　第30卷第4期2007年4月
DOI:10．13863／j．issn1001－4454．2007．04．032



件。
2∙1∙2　均匀试验设计：通过预试验�发现对超临界
ＣＯ2萃取物得率影响最大的因素有萃取压力、萃取
温度和萃取时间。我们选用均匀试验设计表 Ｕ5
（53）进行最佳萃取工艺的筛选。因素水平见表1�
试验安排及结果见表2。
　表1 　均匀设计试验因素水平表

实验号 因素1 因素2 因素3
1 1 2 4
2 2 4 3
3 3 1 2
4 4 3 1
5 5 5 5

　表2 　均匀设计试验安排及结果表

实验号
Ａ

萃取压力（ＭＰａ）
Ｂ

萃取温度（℃ ）
Ｃ

萃取时间（ｍｉｎ）
萃取物
得率 （％ ）

1 18 42 75 5∙73
2 20 46 60 1∙97
3 22 40 45 6∙69
4 24 44 30 3∙16
5 26 48 90 2∙93

2∙1∙3　超临界ＣＯ2萃取结果与数据处理：用均匀
设计软件2∙20对均匀设计实验结果进行回归分析�
回归数学模型为：Ｙ＝5∙85＋0∙396Ｘ1－1∙67Ｘ2＋
0∙695Ｘ3�相关系数ｒ＝0∙9995；回归显著性检验见表
3。
　表3 　变量分析表

变异
来源 平方和 自由度 均方 均方比

回归 Ｕ＝16∙1 Ｋ＝3 Ｕ／Ｋ＝5∙38 Ｆ＝406∙8
剩余 Ｑ＝0∙0132 Ｎ-1-Ｋ＝1 Ｕ／（Ｎ-1-Ｋ）＝0∙0132
总和 Ｌ＝16∙2 Ｎ-1＝4
　　样本容量Ｎ＝5�显著性水平α＝0∙05�剩余标
准差Ｓ＝0∙115�Ｆ检验值Ｆｔ＝406∙8＞Ｆ检验临床值
Ｆ（0∙05�3�1）＝215∙71�回归方程显著。即荷叶最
佳萃取工艺条件：萃取压力26Ｍｐａ�萃取温度40℃�
萃取时间90ｍｉｎ。为了验证此结果的准确性�我们
在最佳条件下做了3次追加验证试验�萃取物得率
分别为 6∙93％、7∙01％和 7∙23％�平均萃取率为
7∙06％。
2∙2　荷叶萃取物的ＧＣ-ＭＳ分析
2∙2∙1　气相色谱条件：玻璃毛细管柱 ＨＰ-5（30ｍ
×0∙25ｍｍ�0∙25μｍ）；载气为氦气�流量为40ｍｌ／
ｍｉｎ；柱升温程序：起始温度50℃保持1ｍｉｎ�以4℃／
ｍｉｎ速度升至260℃�保持15ｍｉｎ；进样量2μｌ。进

样口温度280℃�分流比：10∶1。
2∙2∙2　质谱条件：离子源为 ＥＩ；电离电压：70ｅＶ；
离子源温度：230℃；质谱范围：50～500ａｕｍ；四极杆
温度：150℃�溶剂延迟时间：2∙5ｍｉｎ。
2∙2∙3　按照上述的 ＧＣ-ＭＳ条件对荷叶萃取物进
行分析�得到总离子流图�用峰面积归一化法确定各
组分在萃取物中的质量分数。每个组分的质谱图经
计算机质谱库检索�结果见表4。
　表4 　荷叶萃取物的化学成分表

峰号
保留
时间（ｍｉｎ） 化合物

相对
含量（％ ）

符合度（％ ）
1 8∙486 柠檬烯 7∙96 97
2 9∙371 2�7-二甲基十一烷 0∙82 96
3 9∙377 3�3-二甲基正己烷 1∙36 93
4 12∙760 甲氧基环己烷 0∙21 90
5 16∙732 廿四烷 1∙08 92
8 22∙268 石竹烯 0∙26 97
9 23∙286 2�3�4-三甲基己烷 0∙27 93
10 23∙360 3�3-二甲基己烷 0∙37 93
11 23∙526 十九烷 1∙51 97
12 23∙652 3-乙基-5-（2-乙基丁基 ）

十八烷 0∙65 93
13 24∙103 2�5-对二叔丁基苯酚 9∙01 3
14 24∙863 2�4�6-三甲基辛烷 0∙53 99
16 26∙589 四十三烷 0∙83 93
17 29∙080 1-乙基-1Ｈ-吡咯-2-甲醛 14∙93 92
18 29∙286 2�3�4-三甲基己烷 0∙21 88
19 29∙378 3-乙基-3-甲基庚烷 0∙37 93
20 29∙618 甘八烷 1∙50 88
23 31∙063 十四烷酸 2∙21 93
26 36∙132 正十六酸 13∙17 98
27 39∙532 叶绿醇 3∙45 99
28 40∙138 9�12�15-三烯十八酸甲酯 10∙89 99
29 42∙692 γ-谷甾醇 7∙25 92
31 47∙184 5�6�6ａ�7-4Ｈ-10�11-甲氧

基-6-甲基-4Ｈ-二苯并［ｄｅ�ｇ］喹啉 3∙09 87
32 55∙052 廿三烷 2∙76 93
36 60∙664 卅五烷 5∙08 94
37 61∙653 维生素Ｅ 2∙97 97
2∙2∙4　荷叶萃取物在不同溶剂中溶解性能比较：
将荷叶萃取物分别溶解于丙酮、乙醚、乙酸乙酯中�
按照上述的 ＧＣ-ＭＳ条件进行分析�得到总离子流
图。结果荷叶在丙酮及乙酸乙酯中溶解出的成分较
多�在乙醚中溶解所得产物较少�因此本试验选择乙
酸乙酯为溶剂。
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3　讨论
3∙1　采用超临界ＣＯ2萃取技术获得荷叶萃取物得
率高�速度快�并且无污染。但据文献〔4〕报道�荷叶
挥发性成分颜色为黄色油状液体�本试验使用超临
界ＣＯ2萃取技术萃取荷叶挥发性成分时�所得萃取
物的颜色表现为青绿色�这是由于超临界状态下
ＣＯ2的溶解能力和渗透能力比较强�扩散速度快�而
且是在连续动态条件下进行�萃取物中可能同时包
含沸点高、挥发性小的脂溶性物质。
3∙2　分析结果表明�用ＧＣ-ＭＳ对荷叶萃取物分离
测定和结构鉴定�结果共分离出37个可识别峰�鉴
定出26种化学成分�主要为单萜类化合物、饱和脂
肪酸、生物碱及脂肪烃类化合物�共占总峰面积的
92∙97％�其中1-乙基-1Ｈ-吡咯-2-甲醛的含量最高。
经ＧＣ-ＭＳ分析�荷叶中挥发性成分比较少�而且浓
度低�因此在进样分析时需要调节分流比较低�进样
量较高。
3∙3　曾虹燕〔5〕等人设计了3因素4水平的正交实
验探讨超临界ＣＯ2萃取荷叶挥发油工艺�实验所选
取的工艺参数为：萃取压力、萃取温度和ＣＯ2流量。

本实验通过预试验表现 ＣＯ2流量对萃取物得率的
影响极不显著�考虑到工业大生产的需要�将萃取时
间作为因素进行考察�并且采用均匀设计方法设计
了3因素5水平实验。均匀设计法的长处在于能从
尽可能少的试验次数中揭示出因素与指标间的规

律�因此�本实验在探讨的条件范围增大的基础上减
少了试验次数�获得满意的结果�为荷叶进一步开发
利用提供实验依据。
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ＬＳＡ-20树脂吸附分离箭叶淫羊藿黄酮的研究
谢娟平�孙文基∗

（西北大学／陕西省生物医药重点实验室�陕西西安710069）
　　摘要　目的：研究ＬＳＡ-20大孔吸附树脂吸附纯化箭叶淫羊藿黄酮的工艺条件。方法：以 ＵＶ和 ＴＬＣ为检测方
法�考察ＬＳＡ-20大孔吸附树脂对箭叶淫羊藿黄酮的吸附和洗脱条件�并采用 ＵＶ法测定各提取物中淫羊藿黄酮的
含量。结果：ＬＳＡ-20大孔吸附树脂纯化淫羊藿黄酮的动态吸附容量为 15∙3ｍｇ／ｍｌ�提取物总黄酮含量可达
66∙5％�提取率为6∙35％。结论：ＬＳＡ-20大孔吸附树脂能有效富集并纯化淫羊藿黄酮�85％乙醇可将绝大部分淫羊
藿黄酮洗脱�具有工艺简便、快捷�产物纯度高�产率高的优点。
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　　大孔吸附树脂广泛用于药物的纯化�ＬＳＡ-20大
孔吸附树脂为非极性树脂�在黄酮的纯化方面未见
报道。淫羊藿是一种常用中药�药理实验表明�其具
有抗骨质疏松、抗衰老、抗炎和雄性激素样作用等多
种药理作用〔1〕。箭叶淫羊藿为药典收载的淫羊藿
品种之一。本实验对ＬＳＡ-20大孔吸附树脂吸附分
离和洗脱箭叶淫羊藿黄酮进行研究�建立了ＬＳＡ-20
大孔吸附树脂纯化淫羊藿黄酮的工艺条件。

1　仪器与材料
仪器：ＵＶ-2200紫外分光光度仪 （日本岛津 ）；

电子分析天平 （北京塞多利斯仪器系统有限公司 ）。
树脂：ＬＳＡ-20大孔吸附树脂 （西安蓝深有限公司 ）。

对照品：淫羊藿甙对照品 （中国药品生物制品
鉴定所 ）。试剂：所用试剂均为分析纯。

药材：箭叶淫羊藿�采于大巴山�经安康市药品
检验所鉴定为箭叶淫羊藿 （Ｅｐｉｍｅｄｉｕｍｓａｇｉｔｔａｔｕｍ
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