
题，这些优化目标之间往往相互冲突，近年来可以同时对

多个目标进行优化的遗传算法有很多，其中带精英策略的

快速非支配排序遗传算法 ( NSGA-Ⅱ) 是应用最成功的一
种。MATLAB Ｒ2014b 优化工具箱中函数 ( gamultiobj) 就
是一种基于 NSGA-Ⅱ改进的多目标优化算法，其使用支配
和排序的思想，自动保留精英［9］，根据对群体中的所有个

体进行排序，排在前面的 Pareto 最优个体有机会遗传到下
一代群体。该函数虽然不能像外挂 SGALAB 工具箱一样给
出多目标适应度曲线，但可以自动绘制第一前端分布图，

即迭代停止时排列在最前端的 Pareto 最优个体，并能给出
Pareto最优解集供决策者选择，为在 MATLAB 平台下解决
多目标优化问题提供了简便易学的途径。因此，本实验对
西洋参总皂苷正交试验设计结果采用逐步回归法建立二次

模型，再通过 MATLAB Ｒ2014b 优化工具箱中的函数
( gamultiobj) 进行多目标优化，确定了最佳提取工艺，为
相关研究提供了更可靠方便的新方法。
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摘要: 目的 优化亚临界水萃取康定鼠尾草中丹参酮Ⅰ、隐丹参酮、丹参酮ⅡA 工艺。方法 在单因素试验基础上，
以萃取压力、萃取时间、萃取温度、亚临界水体积流量为影响因素，3种丹参酮类成分提取率为评价指标，正交试验优
化提取工艺。结果 最佳条件为萃取压力 6 MPa，萃取时间 90 min，萃取温度 180 ℃，亚临界水体积流量4. 0 mL/min，
提取率达 90. 42%。结论 该方法稳定可行，绿色环保，可用于亚临界水萃取康定鼠尾草中丹参酮类成分。
关键词: 康定鼠尾草; 丹参酮Ⅰ; 隐丹参酮; 丹参酮ⅡA ; 亚临界水萃取; 正交试验
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亚临界水萃取是上世纪 90 年代中期发展起来的新型
萃取技术［1］，由于是不使用酸、碱和催化剂的水在高热
高压下的处理技术，具有无毒无害、安全性强、高效环
保、操作简便的优势，被称为“绿色的处理法”，目前已
经应用到天然产物、食品、环保等领域［2-7］。康定鼠尾草
Salvia prattii Hemsl． 为唇形科鼠尾草属植物，产于四川西
部和西北部、青海省南部，分布于海拔 3 750 ～ 4 000 m的
山坡草地上［8］。该属植物早在几千年前就成为重要的药

用物种，为临床常用药，具有活血祛瘀、调经止痛、清热
安神等功效［9］，富含丹参酮类化合物，有着抗菌、消炎、
活血化瘀、促进伤口愈合等多方面作用［10］。初步实验发
现，康定鼠尾草中该类成分含有量较高，有较大开发利用

价值。
目前，丹参酮类成分的提取方式主要采用回流［11-12］、

超声［13］、超临界 CO2
［14］等，前两者应用大量有机溶剂，存

在污染环境、成本高等缺点，而后者存在气体消耗量大、
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成本高等劣势。亚临界水萃取以水为原料，大大降低了成
本，而且无溶剂残留，绿色环保，故本实验采用该方法提

取该类成分，并通过正交试验优化提取工艺，为大批量生

产提供参考依据。
1 仪器、试剂与材料
1. 1 仪器 Waters 515 型高效液相色谱仪，配置二元梯度
泵、Waters 2996 二极管阵列检测器、Empower色谱工作站;
KQ-100E型超声波清洗器 ( 昆山市超声仪器有限公司 ) ;
摩尔元素型超纯水机 ( 上海摩勒生物科技有限公司) ; 程

序升温式亚临界水萃取设备 ( 自研) 。
1. 2 试剂 丹参酮Ⅰ ( 批号 110867-200406 ) 、隐丹参酮
( 批号 110852-200806) 、丹参酮ⅡA ( 批号 110766-201520)
对照品均由中国食品药品检定研究院提供; 甲醇为色谱纯

( 山东禹王实业有限公司) 。
1. 3 材料 康定鼠尾草采自青海省玉树藏族自治州，经中
国科学院西北高原生物研究所陈世龙研究员鉴定为唇形科

植物康定鼠尾草 Salvia prattii Hemsl．，取其干燥根部，粉
碎，过 40 目筛，备用。
2 方法与结果
2. 1 对照品溶液制备 精密称取丹参酮Ⅰ、隐丹参酮、丹
参酮ⅡA 对照品各约 2 mg，甲醇溶解，定容于 10 mL 量瓶
中，即得。
2. 2 色谱条件 LiChrospher C18色谱柱 ( 4. 6 mm × 250 mm，
5 μm) ; 流动相甲醇-水 ( 60 ∶ 40) ; 检测波长 270 nm; 体积
流量 1. 0 mL /min; 柱温 30 ℃ ; 进样量 10 μL。
2. 3 亚临界水萃取 精密称取一定量样品置于亚临界水萃
取釜中，当系统各部分均达到设定温度后，将萃取剂 ( 超

纯水) 泵入萃取系统中，萃取釜升压至设定压力，收集器

收集萃取液，动态萃取一定时间，回收萃取液，得到浸膏，

称定质量。取适量浸膏配制成甲醇溶液，置于冰箱中密封
保存，待分析 ( 流程图见图 1) 。

图 1 亚临界水萃取流程图

2. 4 回流提取 参照文献 ［11-12］，确定工艺为精密称

取已粉碎的药材 50 g，20 倍量 95%乙醇浸泡 24 h后，回流
4 h，过滤，重复 1 次，合并滤液，浓缩为丹参浸膏，称定

质量，取适量配制成甲醇溶液，置于冰箱中密封保存，待

分析。

2. 5 样品测定 将对照品溶液、亚临界水萃取物、回流提

取物注入色谱仪，在“2. 2”项色谱条件下分析，色谱图

见图 2。

1． 隐丹参酮 2． 丹参酮Ⅰ 3． 丹参酮ⅡA

图 2 各成分色谱图

2. 6 单因素试验
2. 6. 1 萃取压力 图 3A 显示，在萃取时间 60 min、萃取
温度 150 ℃、亚临界水体积流量 2. 0 mL /min条件下，随着
萃取压力升高，丹参酮类成分提取率也随之增加，但达到

6 MPa后变化较小。
2. 6. 2 萃取时间 图 3B 显示，在萃取压力 6 MPa、萃取
温度 150 ℃、亚临界水体积流量 2. 0 mL /min条件下，丹参
酮类成分提取率随萃取时间延长而增加，但 90 min 后变化
较小，表明基本完全萃取。
2. 6. 3 萃取温度 图 3C 显示，在萃取压力 6 MPa、萃取
时间 60 min、亚临界水体积流量 2. 0 mL /min条件下，随着
萃取温度升高，丹参酮类成分提取率增加，但到 180 ℃后
开始有下降趋势，这可能是由于温度升高会使热稳定性差

成分发生热降解，反而导致提取率下降。
2. 6. 4 亚临界水体积流量 图 3C 显示，在萃取压力
6 MPa、萃取时间 60 min、萃取温度 150 ℃条件下，亚临界
水体积流量对萃取效果的影响有两面性。一方面，提高体
积流量时，萃取剂和物料接触面间的滞留层厚度减小，增

大了扩散系数，有利于传质; 另一方面，提高体积流量又

可缩短溶剂在萃取釜中的停留时间，从而降低一定时间内

溶质的扩散量，不利于传质。结果表明，当体积流量达到
3. 0 mL /min后，其对丹参酮类成分提取率的影响较小。
2. 7 正交试验 根据单因素试验结果，选择萃取压力
( A) 、萃取时间 ( B) 、萃取温度 ( C) 、亚临界水体积流量
( D) 作为影响因素，采用正交试验进行优化，因素水平见
表 1，结果见表 2。由此可知，最佳提取条件为萃取压力
6 MPa，萃取时间 90 min，萃取温度 180 ℃，亚临界水体积
流量 4. 0 mL /min。
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注: 提取率 = ( 亚临界水萃取物中丹参酮类成分总含

有量 /投料中丹参酮类成分总含有量) × 100%

图 3 单因素试验结果

表 1 因素水平

水平
A萃取压力 /

MPa

B萃取时间 /

min

C萃取温度 /

℃

D亚临界水体积流

量 / ( mL·min －1 )
1 4 60 150 2. 0
2 6 90 180 3. 0
3 8 120 210 4. 0

2. 8 验证试验 取药材 50 g 置于萃取釜中，在最优工艺
下萃取，回收萃取液，得到浸膏，HPLC 法测定丹参酮Ⅰ、
隐丹参酮、丹参酮ⅡA 含有量，计算提取率，平行 3 次，

表 2 正交试验结果

试验号 A B C D
丹参酮类成分

提取率 /%
1 1 1 1 1 75. 6
2 2 1 2 2 88. 4
3 3 1 3 3 85. 2
4 3 2 2 1 89. 2
5 1 2 3 2 86. 8
6 2 2 1 3 78. 8
7 2 3 3 1 80. 2
8 3 3 1 2 81. 7
9 1 3 2 3 87. 3
K1 83. 067 81. 667 78. 700 83. 233 —
K2 84. 933 85. 633 88. 300 82. 467 —
K3 83. 067 83. 767 84. 067 85. 367 —
Ｒ 1. 866 3. 966 9. 600 2. 900 —

结果见表 3。由表可知，丹参酮类成分平均提取率达
90. 42%，隐丹参酮含有量最高，丹参酮ⅡA 次之，丹参酮

Ⅰ最低。
表 3 验证试验结果 ( n =3)

批次
丹参酮Ⅰ /

%
隐丹参酮 /

%

丹参酮ⅡA /

%

丹参酮类成分

提取率 /%
1 0. 070 3. 09 1. 87 89. 94
2 0. 066 3. 01 1. 82 91. 32
3 0. 068 3. 00 1. 84 90. 01

2. 9 方法比较 表 4 显示，亚临界水萃取法和回流提取法
的提取率差异不大，均在 90%左右，但前者提取时间大大
缩短; 后者得率虽然略高，但共萃取物较多。

表 4 2 种方法比较结果

方法 提取溶剂
提取时间 /

min
浸膏得率 /

%
丹参酮类成分

提取率 /%
亚临界水萃取 亚临界水 90 8. 76 90. 42
回流提取 乙醇 480 21. 32 92. 03

3 讨论与结论
亚临界水萃取是一个动态过程，萃取温度、萃取时间、

液料比、亚临界水体积流量是影响萃取效果的主要参数，
其中以萃取温度最为主要。温度过低，活性成分萃取效率
低; 温度过高，则会导致某些活性成分分解。因此，探索
亚临界水萃取的最适温度尤为重要，同时进一步考察不同

活性成分在不同温度下的稳定性也很有必要。
本实验以康定鼠尾草为原料，优化了丹参酮类成分亚

临界水萃取工艺，确定最佳条件为萃取压力 6 MPa，萃取
时间 90 min，萃取温度 180 ℃，亚临界水体积流量
4. 0 mL /min，提取率达到 90%左右。而且，该方法稳定可
行，可为进一步开发该类成分提供理论依据。
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摘要: 目的 优化金银花罐组式逆流提取工艺。方法 以干浸膏、绿原酸、木犀草苷、芦丁得率为评价指标，乙醇体
积分数、料液比、提取温度、提取时间为影响因素，正交试验优化提取工艺。结果 最佳条件为金银花粉碎成粗粉，
每罐加入 12 倍量 70%乙醇，60 ℃下提取 3 次，每次 60 min，木犀草苷、芦丁、干浸膏得率明显高于传统单罐提取，
溶剂用量和出液量显著降低。结论 该方法稳定可靠，提取率高，溶剂用量、能耗低，可用于罐组式逆流提取金
银花。
关键词: 金银花; 罐组式逆流提取; 正交试验
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金银花是大宗中药材之一，工业上一般采用单罐提取，

提取液经浓缩、干燥后得到提取物，但其出液量大，不仅
造成浓缩能耗高，长时间受热还会导致有效成分损失。罐
组式逆流提取 ( MCCE) 技术可以用 1 份溶剂通过溶剂套
用，对药材进行多次提取，具有节省溶剂、减少后续蒸发
浓缩能耗、提取条件温和等优点［1-4］，特别适合大宗中药材
的提取［5-6］。
在金银花提取工艺优化过程中，常以绿原酸或木犀草

苷得率为考察指标［7-12］，但由于没有全面考虑药材各有效

成分，该方法有明显缺陷，考虑更多指标时常常出现矛盾

的结论。加权评分法是工程经济中常用的多目标评价和优
化的方法，用于中药提取工艺优化时较部分指标优化更全

面科学。本实验采用该方法，以绿原酸、木犀草苷、芦

丁、干浸膏得率为评价指标，分别赋予权重，采用正交试
验考察乙醇体积分数、料液比、提取时间、提取温度对提
取工艺的影响，为工业生产应用 MCCE技术提取该药材提
供参考。
1 材料与仪器
1. 1 材料 金银花 ( 产地山东省临沂市平邑县) 采自平
邑金陵中药园。绿原酸、木犀草苷、芦丁对照品购自中国
食品药品检定研究院。乙腈为色谱纯; 水为超纯水; 其他
试剂为分析纯。
1. 2 仪器 Agilent 1260 高效液相色谱仪 ( 配置 DAD 检测
器) ; ＲE52-99 旋转蒸发仪 ( 上海亚荣生化仪器厂) ; HH-
S6 数显恒温水浴锅 ( 金坛市医疗仪器厂) ; D2F-6021 真空
干燥箱 ( 上海一恒科学仪器有限公司) 。

3912

2017 年 10 月
第 39 卷 第 10 期

中 成 药
Chinese Traditional Patent Medicine

October 2017
Vol． 39 No． 10


