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要"目的
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建立超临界流体萃取!
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#技术对红豆杉有效成分的萃取方法&方法
!

实验以有效成分紫杉醇'总黄酮和
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去乙酰基巴卡亭
#

!

('3R7T

#

#的收率以及在浸膏中的含量为指标%分别对夹带剂种类与组成'萃取温度'萃取压力和动态循

环时间等因素进行观察%利用高效液相色谱法和紫外分光光度法对萃取物进行含量测定&结果
!

当
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乙醇水溶液为夹带剂'

萃取温度为
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'萃取压力为
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'动态萃取时间为
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'进行
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时%有利于有效成分紫杉醇'总黄酮和
('3R7T
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的萃取&
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紫杉醇'总黄酮和
('3R7T
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的收率分别是传统方法的
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倍&结论
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可以有效萃取出紫杉醇'黄总酮和
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红豆杉为红豆杉科常绿乔木!其所含紫杉醇*
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+和
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+成分是最有效的抗癌剂之一!

('3R7T

#

也是化学合成紫杉醇的重要中间体!红豆杉所含黄

酮成分中!如金松黄酮除抗肿瘤外!还有抗自由基和抗衰老的

作用(

(36

)

"传统对紫杉醇等成分的提取有浸渍提取或渗漉

法(
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)

"但容易造成有效成分的损失!为克服这些缺陷!本实验

以有效成分紫杉醇%

('3R7T

#

和总黄酮的收率为指标!对红

豆杉的超临界流体萃取*
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+工

艺进行了优化"
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材料与方法
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!

材料
!

将红豆杉枝叶中粉于
)'a

减压干燥至恒重,样品

经重庆市中药研究院张毅副研究员鉴定为红豆杉枝叶"

!-!-!

!

试剂
!

紫杉醇和芦丁标准品均购自中国药品生物制品

检定所!

('3R7T

#

标准品来自
0,

F

>=

公司"甲醇%乙腈为色谱

纯*美国
#V@<?>,8=:0

公司+!

@̀

!

为医用级!其余试剂为分析

纯!水为超纯水"
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仪器
!

G7!!'36'3'"

超临界萃取装置 *江苏南通华安

超临界萃取有限公司+%

5%36!7

型旋转蒸发器 *上海亚荣生

化仪器厂+%层析柱 *

('>>h!''>>
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dY3

;

8(4''

紫外光

分光光度计 *北京普析+和高效液相色谱仪 *日本岛津
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+等"
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方法
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装置与操作
!

采用萃取釜为
($

的超临界
@̀

!

循环萃取设备(

"3&

)

!原料每次用约
!''

F

!加入适量夹带剂混匀

并装入萃取釜中!升温加压到萃取需要的条件!静态浸泡一定

时间!再在该温度和压力下使
@̀

!

循环!流速为
(6N

F

'

<

"设

定分离釜
+

%

,

的温度与压力均为
6'a

%

4I_=

!在分离釜和

萃取釜条件下!溶于超临界流体的成分因溶解度降低而分离出

来!沉降在分离釜中!循环一定时间后!在分离釜底部接收萃取

物并减压干燥!去除夹带剂!并对其中的主要成分进行含量

测定"

!-"-"

!

样品测定
!

紫杉醇和
('3R7T

#

采用柱层析!并用

G_$@

进行分析(

('3(!

)

!醇提取物或超临界提取物先用氯仿萃取

除去低极性组分!

)'a

旋转蒸发至干!所得残渣通过装有等量

硅胶
\

的层析柱!再以氯仿
3

甲醇或氯仿
3

异丙醇的体积比为

&&j(

或
&.j2

混合液洗脱!挥去有机溶剂后用适量甲醇溶解

并用
G_$@

进行分析"对于总黄酮!以测定芦丁含量计算!采

用
dY

法分析!将醇提物或超临界提取物置于
6'>$

容量瓶

中!加
6U

亚硝酸钠溶液
(-'>$

!混匀!放置
">,1

,加
('U

硝

酸铝溶液
(-'>$

!放置
">,1

,加
)U

氢氧化钠溶液
('-'>$

!

混匀!放置
(6>,1

!定容!供试品有絮状物!过滤!于
6''1>

波

长处测定吸收度!同时准确称取芦丁对照品
('>

F

!加
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醇制成浓度为
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F

'

>$

的芦丁对照品溶液!在相同条件下

测定吸收度!通过计算!得出总黄酮的量"

"
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结果

本实验结果表明!

#J%

能够成功应用于红豆杉有效成分的

萃取!尤当
#J%

以
46U

乙醇溶液作夹带剂%萃取温度为
))a

%

萃取压力为
!2I_=

%动态循环时间为
!<

时!为最佳萃取条

件"在
#J%

实验中!固定超临界
@̀

!

的流速为
(6N

F

'

<

!所用

夹带剂与原料比保持不变!为
'-2>$

'

F

原料!静态浸泡时间

为
'-6<

"
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在
#_%

实验中!观察所用夹带剂的种类以及组成%萃取温

度%萃取压力和萃取时间对萃取效果的影响"

#-!

!

流体材料对
#J%

效果的影响
!

使用
@̀

!

作为萃取剂!其

原因为&

@̀

!

有较适宜的临界条件和溶解度参数(

(.3(6

)

!有机物

溶解能力强!廉价易得!无毒!惰性!易于分离,且
@̀

!

不会产

生任何新的1三废2物质!利于环境保护(

&

)

"

#-"

!

夹带剂种类对
#J%

效果的影响
!

选取萃取温度为
6'

a

!萃取压力为
.'I_=

!静态保持时间为
'-6<

!根据紫杉醇%

总黄酮和
('3R7T

#

成分的挥发度和极性情况!选用
)

种夹带

剂!分别为无水乙醇%

46U

乙醇%乙酸乙酯和丙酮!观察夹带剂

种类对
#J%

效果的影响"结果表明&

46U

乙醇作夹带剂最利

于
.

种成分的萃取"以无水乙醇为夹带剂对红豆杉
#J%

进行

了研究!其效果优于传统浸渍或渗漉提取!而以
46U

乙醇作夹

带剂萃取效果较无水乙醇好!其原因可能由于乙醇中的水具有

较好的溶胀作用!带水的乙醇可以很好的透过萃取基质细胞

壁,另外紫杉醇和
('3R7T

#

均具有一定的极性!带水的乙醇

因其极性较大!故对红豆杉成分的溶解度提高作用更显著,当

以丙酮为夹带剂时!红豆杉枝叶中紫杉醇和
('3R7T

#

提取效

率比纯
@̀

!

增加不多!这可能由于夹带剂与溶质分子间主要

是通过氢键起作用!乙醇比丙酮易于与溶质形成氢键!因而对

萃取有较大的影响"

#-#

!

观察萃取温度对
#J%

效果的影响
!

选取萃取压力为
.'

I_=

!静态浸泡时间为
'-6<

!以
&6U

的乙醇溶液作夹带剂!观

察萃取温度对萃取效果的影响"结果表明&较低温度有利于紫

杉醇和
('3R7T

#

的萃取!说明温度升高导致超临界流体
@̀

!

分子间作用力减小!密度降低!故紫杉醇在其中的溶解度降低!

虽温度升高紫杉醇与
@̀

!

分子的热运动加快!分子间缔和的

机会增加!但对于紫杉醇和
('3R7T

#

而言!温度升高萃取效

果影响不明显,而对于总黄酮!温度的升高导致其饱和蒸气压

的增大占据了主要影响!而超临界流体密度的减小对其萃取效

果作用不明显,综合紫杉醇%

('3R7T

#

及总黄酮的收率!选择

萃取温度为
))a

"

#-$

!

夹带剂组成对
#J%

效果的影响
!

选取萃取温度为
))

a

!萃取压力为
.'I_=

!静态浸泡时间为
'-6<

!夹带剂乙醇的

水溶液浓度在
"'U

!

&6U

变化!观察所用夹带剂乙醇水溶液

的浓度对萃取效果的影响"结果表明&水的加入使超临界流体

的极性增大!溶质在超临界流体中的溶解性发生变化,但水的

加入又使红豆杉中水溶性的杂质更多的溶解出来"由实验结

果可知&在选定温度%压力等其他条件不变的情况下!以
46U

乙醇水溶液作夹带剂有利于紫杉醇%

('3R7T

#

和总黄酮成分

的萃取"

#-J

!

萃取压力对
#J%

效果的影响
!

选取萃取温度为
))a

!

静态浸泡时间为
'-6<

!夹带剂为
46U

乙醇!观察萃取压力对

萃取效果的影响"结果表明&当萃取压力为
!2I_=

时!紫杉

醇和总黄酮的萃取收率较高!低于
!2I_=

时!超临界流体的

密度较低导致紫杉醇在其中的溶解度较小!阻碍萃取的进行,

高于
!2I_=

时!超临界流体的黏度较大!阻碍溶质在超临界

流体中的传质"对于
('3R7T

#

!在选定的温度下!高于
!2

I_=

及小于
.(I_=

时!收率和含量仍随压力的升高而增大"

#-T

!

动态萃取时间对
#J%

效果的影响
!

适当地延长静态浸

泡时间!有利于溶质在萃取溶剂与基质之间达到平衡!在萃取

温度为
))a

!萃取压力为
!2I_=

!夹带剂为
46U

的乙醇溶液

时!静态保持时间为
'-6<

!动态萃取时间对
#J%

效果的影响!

见图
(

"

!!

=

&夹带剂种类对紫杉醇萃取效果的影响,

^

&夹带剂种类对总黄酮萃取效果的影响,

8

&夹带剂种类对
('3R7T

#

萃取效果的影响"

图
(

!!

夹带剂种类对萃取效果的影响

!!

图
(

表明&动态萃取时间延长至
!<

时!紫杉醇和
('3R7T

#

收率增大但在浸膏中含量降低!说明萃取的其他成分增多!

总黄酮的收率和纯度均升高"故保持适当动态萃取时间较好"

表
(

!!

传统提取与
#J%

结果比较

成分
传统方法的

收率*

U

+

#J%

的

收率*

U

+

#J%

浸膏的

含量*

U

+

#J%

收率比传

统方法收率倍数

紫杉醇
'-'')46 '-'(. '-(( !-&.

总黄酮
(-'6 (-!& &-() (-!.

('3R7T

#

'-''!)26 '-''6) '-'6. !-(4

#-U

!

#J%

与传统提取方法的比较
!

将本研究优化的提取条件

与传统提取方法进行对比(

6

)

!结果见表
(

"由表
(

可知!

#J%

红豆杉中有效成分!显著优于传统提取方法"因而
#_%

研究

为红豆杉的进一步开发和综合利用提供了新的依据"
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