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·药学·
白芷有效成分提取工艺的优化及其中药材质量研究

赵 亮 1 曹 红 2△

（1 上海 第二军医大学研究生院 上海 200433；2 总后勤部卫生部药品仪器检验所 北京 100071）

摘要 目的：优化白芷中药材有效成分的提取工艺；全面系统地考察与研究市场上白芷中药材的质量。方法：以白芷中欧前胡素和

异欧前胡素的含量为指标，采用高效液相色谱法测定，利用正交试验，对渗漉法提取白芷有效成分的工艺条件进行优选；按照《中

国药典》2005 年版一部白芷项下[含量测定]方法检验了 62 批次市场上销售的白芷药材中香豆素类物质的含量。结果：乙醇渗漉提

取法：药材浸泡 24h，加 80%乙醇 8 倍量渗漉，欧前胡素和异欧前胡素的平均提取率为 78%；市场上销售的白芷药材中香豆素类物

质的含量符合药典的要求。结论：应用渗漉法工艺提取白芷中药材有效成分效率高，稳定性好，适合工业化生产；目前市场上流通

的白芷中药材的质量可靠。
关键词：白芷；中药材；欧前胡素；提取工艺；药材质量

中图分类号：R284.2 文献标识码：A 文章编号：1673-6273（2011）14-2759-08

Optimization of Extraction Process of Active Ingredients from Chinese
Medicine Angelica Dahurica and Its Quality Research

ZHAO Liang1, CAO Hong2△

(1 Graduate School of Shanghai Second Military Medical University Shanghai 200433;
2 General Logistics Department of the Ministry of Health Drug and Instrument Beijing 100071)

ABSTRACT Objective: To optimize the conditions for extracting effective components of Chinese herbal medicine Angelica
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前言

中药材白芷为伞形科植物白芷 Angelica dahurica (Fisch.
ex Hoffm) Benth. et Hook. f. 或杭白芷 Angelica dahurica (Fisch.
ex Hoffm) Benth. et Hook. f.Var. formosana (Boiss) Shan et Yuan
的干燥根。性温，味辛，具有散风除湿、通窍止痛、消肿排脓功能[1]。
白芷中总香豆素类为其镇痛的主要成分，又以欧前胡素和异欧

前胡素为其中主要两种，其止痛效果已被充分肯定[2]。本文以白

芷中欧前胡素和异欧前胡素的含量为指标，对白芷中药材有效

成分的提取工艺进行了优化，并对市场上销售的白芷中药材的

质量进行了较全面系统地考察与研究。

1 材料与方法

1.1 主要仪器

高效液相色谱仪:Agilent 1100（美国安捷伦公司）。
1.2 试剂药品

白芷中药材（62 个不同批次，前后从中药材市场上购买）；

欧前胡素对照品（110826-200511，中国药品生物制品检定

所）；

异欧前胡素对照品（110827-200407，中国药品生物制品检

定所）；

乙腈为色谱纯，其它试剂为分析纯，水为超纯水。
1.3 实验方法[3-11]

1.3.1 含量检测方法
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1.3.1.1 色谱条件 色谱柱: Zorbax SB-C18 分析柱 （250 mm×
4.6mm，5μm）；检测波长：248 nm；流动相：乙腈 - 水(48：52)；流

速：1 mL /min；柱温：40℃。
1.3.1.2 线性关系考察 分别精密吸取对照品溶液 （欧前胡素

123.2 μg/ml、异欧前胡素 79.9 μg/ml）0.1、0.2、0.4、0.8、1.6、2.0、
4.0ml，至 10ml 量瓶中，加乙醇稀释至刻度，配制成不同浓度的

对照品溶液，精密吸取上述对照品溶液各 10μl，按上述色谱条

件测定峰面积，以峰面积为纵坐标（Area），浓度为横坐标（X），

绘制标准曲线。
1.3.1.3 供试品溶液的制备 取供试品 1.25g，置具塞锥形瓶中，

60℃水浴挥发至无醇味。精密加入乙醇 25ml，密塞，称定重量，

超声处理（功率 300W，频率 45kHz）30 分钟，放冷，再称定重

量，用乙醇补足减失的重量，摇匀，滤过，取续滤液作为供试品

溶液。
1.3.1.4 对照品溶液的制备 取欧前胡素对照品与异欧前胡素

对照品适量，精密称定，加乙醇制成每 1ml 各含 20μg 的溶液，

作为对照品溶液。
1.3.1.5 精密度试验 取供试品溶液，按上述色谱条件连续进样

6 次，测得欧前胡素、异欧前胡素的峰面积积分值，计算 RSD。
1.3.1.6 稳定性考察 按样品制备方法制备供试品溶液，按

0.5，1，4，8，24 h 不同时间间隔进样测定，测得欧前胡素、异欧

前胡素的峰面积积分值，计算 RSD。
1.3.1.7 重复性试验 取样品溶液，按样品制备方法制成供试品

溶液，共 6 份，分别进样测定，测得欧前胡素、异欧前胡素的峰

面积积分值，计算 RSD。
1.3.1.8 加样回收率试验 精密称取欧前胡素、异欧前胡素对照

品适量，加在已知欧前胡素和异欧前胡素含量的样品中，按样

品含量测定方法测定，计算回收率。
1.3.1.9 样品含量测定 分别精密吸取对照品溶液和供试品溶

液各 10μL，按照上述色谱条件，测定欧前胡素和异欧前胡素的

峰面积，计算，含量测定。
1.3.2 提取工艺的优化

1.3.2.1 提取溶剂的选择 取白芷生药饮片粉碎，过 120 目筛，

取样品粉末 6 份，每份约 1g，精密称定，分别用石油醚、乙醚、
乙酸乙酯、丙酮、乙醇、甲醇作提取溶媒，分别精密加入各类溶

媒 25ml，密塞，称定重量，超声处理（功率 300W，频率 45kHz）
30 分钟，放冷，再称定重量，用相应溶媒补足减失的重量，摇

匀，滤过，取续滤液作为供试品溶液。照上述高效液相色谱条件

测定含量。
1.3.2.2 渗漉提取法正交试验设计 以白芷中欧前胡素和异欧

前胡素的含量为考察指标，用正交试验法 L9(34)表，确定乙醇浓

度(%)、浸泡时间(h)和溶媒用量，详见表 1。

表 1 正交因素水平表

Table 1 Orthogonal factor level table

水平

Level

因素

Faction

乙醇浓度(%)

Ethanol concentration

A

浸泡时间(h)

Soaking time

B

溶媒用量

Solvent usage

C

1 70 12 4

2 80 24 6

3 90 48 8

将白芷粉碎成粗粉，称取 100g，用 100mL 乙醇湿润后，装

筒，分别按正交试验法 L9(34)表所列条件，续加乙醇，静置，渗

漉。以 3 mL·min-1 滴速收集漉液，将渗漉液置 55℃以下回收乙

醇至 20 倍体积（药材 - 药液比为 5：1），漉液称重并密闭保存。
1.3.2.3 验证试验 按中国药典 2005 年版一部白芷项下含量测

定方法，对两批白芷药材进行含量测定（记为药材含量）。按照

上述优选工艺对该两批药材进行提取，测定含量（记为测得含

量），计算提取率。
1.3.3 药材质量考察 从饮片公司采购了白芷药材，并按照《中

国药典》2005 年版一部对该品种进行了全面的成分分析及检

测。2006 年 7 月份开始开展课题的相关研究，我们考察了 9 批

市场上销售的白芷药材中香豆素类物质的含量，测定方法按照

《中国药典》2005 年版一部白芷项下【含量测定】方法检验。之

后又陆续对白芷药材进行系统研究，前后又考察测定了 53 个

批次白芷药材的质量。

2 实验结果

2.1 含量检测方法学验证结果

欧 前 胡 素 线 性 回 归 方 程 为 ：Area= 4790.83721X +
0.0135324 r=0.9999（n=7） 结果表明欧前胡素在 0.01232μg~0.
4928μg 范围内呈良好的线性关系。

异欧前胡素线性回归方程为：Area=791.11X- 0.6179 r=0.
9999（n=7）结果表明异欧前胡素在 0.00799μg～0.3196μg 范围

内呈良好的线性关系。
精密度试验测得欧前胡素、异欧前胡素的 RSD 分别为

1.56%和 1.21%；稳定性考察测得结果在 24 h 内稳定，欧前胡

素、异欧前胡素的 RSD 分别为 1.22% 和 1.06% (n = 6)；重复性

试验测得欧前胡素、异欧前胡素的 RSD 分 别 为 1.82%和

1.23%；加样回收率试验结果欧前胡素和异欧前胡素平均回收

率分别为 98.05% 和 99.12%。
中药材白芷药材提取样品及欧前胡素对照品、异欧前胡素

对照品 HPLC 谱图（见图 1）。
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表 2 提取溶剂选择试验结果

Table 2 Selection of the Solvent Extraction Test Results

提取溶剂

Solvent
称样量(g)

Sample weight
测得总含量(%)

The total content measured

石油醚

Petroleum ether
1.0005 0.0255

乙醚

Ether
1.0043 0.0280

乙酸乙酯

Ethyl acetate
1.0082 0.0290

丙酮

Acetone
1.0004 0.0281

乙醇

Ethanol
1.0009 0.0291

甲醇

Methanol
1.0070 0.0279

2.2 提取工艺优化

由表 2 可见，乙醇、乙酸乙酯、乙醚对欧前胡素与异欧前胡

素提取较充分，考虑溶剂的价格、环保及实际应用等因素，选择

乙醇作为提取溶剂。
正交试验结果（见表 3），极差分析：以欧前胡素含量作为

指标时，影响因素的大小顺序: C >A >B。即溶媒用量为最重要

因素，其次是乙醇浓度、浸泡时间。以异欧前胡素含量为评价指

标时，影响因素的大小顺序: A > C >B。即乙醇浓度是最重要的

因素，其次是溶媒用量和浸泡时间。
方差分析：将实验所得数据输入，用 SPSS 统计软件进行方

差分析，得方差分析表(见表 4、表 5)。由方差分析结果可知各

因素对两个指标成分的含量无显著差异。
由极差分析结果，结合生产实际，最后确定白芷最佳提取

条件为 A2B2C3 ，即药材浸泡 24h，加 80%乙醇 8 倍量，渗漉。
优选工艺验证试验结果（见表 6），欧前胡素与异欧前胡素的平

均提取得率为：78.1%。

A. 欧前胡素对照品 B. 异欧前胡素对照品 C.提取样品

A Imperatorin reference substance B. Isoimperatorin reference substance C. Extraction of samples

图 1 白芷样品 HPLC 谱图

Figure 1 HPLC spectrum of the sample Angelica

2.3 药材质量考察结果

通过对药材的较全面系统地考察与研究，结果得出：目前

市场上流通的白芷药材质量可靠（见表 7、表 8）。
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注: K 和 K' 分别为欧前胡素和异欧前胡素的计算值; R 和 R' 分别为欧前胡素和异欧前胡素的极差值。
Note: K and K' were imperatorin and isoimperatorin the calculated values; R and R' are imperatorin and isoimperatorin the range value

试验号

NO.

乙醇浓度

Ethanol concentration

A

浸泡时间

Soaking time

B

溶媒用量

Solvent usage

C

空白

Blank

D

欧前胡素

(mg/g)

Imperatorin

异欧前胡素(mg/g)

Isoimperatorin

1 1 1 1 1 45.377 34.486

2 1 2 2 2 39.292 26.986

3 1 3 3 3 47.252 34.667

4 2 1 2 3 46.404 35.091

5 2 2 3 1 49.463 36.410

6 2 3 1 2 43.999 32.274

7 3 1 3 2 46.161 30.866

8 3 2 1 3 42.323 30.384

9 3 3 2 1 47.731 31.109

K1 131.921 137.942 131.699

K2 139.866 131.078 133.427

K3 136.215 138.982 142.876

K1' 96.139 100.443 97.144

K2' 103.775 93.78 93.186

K3' 92.359 98.05 101.943

R 2.648 2.635 3.726

R' 3.805 2.221 2.919

表 3 正交试验结果及计算表

Table 3 Experimental results and computation of orthogonal

方差来源

Source of variance
离差平方和

Sum of squares and
自由度

Degrees of freedom
方差

Variance

F 值

F value
P

A 10.543 2 5.272 0.368 0.731

B 12.297 2 6.148 0.429 0.700

C 24.133 2 12.066 0.841 0.543

误差 e

Error e
28. 685 2 14.342

总和

Total
18571.839 9

表 4 欧前胡素方差分析表

Table 4 Analysis of variance table imperatorin

表 5 异欧前胡素方差分析表

Table 5 Isoimperatorin analysis of variance table

方差来源

Source of variance
离差平方和

Sum of squares and
自由度

Degrees of freedom
方差

Variance

F 值

F value
P

A 22.547 2 11.273 0.829 0.547

B 7.595 2 3.797 0.279 0.782

C 12.820 2 6.410 0.471 0.680

误差 e

Error e
27.211 2 13.606

总和

Total
9561.674 9

2762· ·



现代生物医学进展 www.shengwuyixue.com Progress inModern Biomedicine Vol.11 NO.14 JUL.2011

药材批号

Batch number of medicine
来源或产地

Origin or habitat
欧前胡素含量（%）

Imperatorin content

08010004
中国亳州市京皖中药饮片厂（产地：河南）

Beijing, China, Anhui Bozhou medicine plant (Origin: Henan)
0.104%

08070806
北京人卫中药饮片厂（产地:四川）

Beijing health medicine plant (Origin: Sichuan)
0.112%

081026
北京鹤延龄中药股份有限公司（产地：四川）

Beijing Traditional Chinese Medicine Co., Ltd. Crane Trillium (Origin: Sichuan)
0.085%

0810006
北京绿野药业有限公司（产地：浙江）

Beijing green Pharmaceutical Co., Ltd. (Origin: Zhejiang)
0.146%

08061101
北京绿野药业有限公司（产地：浙江）

Beijing green Pharmaceutical Co., Ltd. (Origin: Zhejiang)
0.094%

09020501
北京人卫中药饮片厂（产地：四川）

Beijing health medicine plant (Origin: Sichuan)
0.097%

08061101
北京绿野药业有限公司（产地：浙江）

Beijing green Pharmaceutical Co., Ltd. (Origin: Zhejiang)
0.103%

081118
安徽济人药业有限公司（产地：安徽）

Pharmaceutical Co., Ltd. Anhui economic man (Origin: Anhui)
0.112%

表 6 验证试验结果(n=3)

Table 6 Verify the test results (n = 3)

批次

Batch

药材含量(mg/g)

Medicinal content
测得含量(mg/g)

Measured concentration
提取率（%）

Extraction rate

欧前胡素

Imperatorin
异欧前胡素

Isoimperatorin
欧前胡素

Imperatorin
异欧前胡素

Isoimperatorin
欧前胡素

Imperatorin
异欧前胡素

Isoimperatorin

1 2.638 1.717 2.182 1.238 82.71 72.11

2 1.309 0.812 1.050 0.627 80.19 77.23

表 7 9 批白芷药材的测定结果

Table 7 9 Determination of medicines approved the results of Angelica

药材批号

Batch number of medicine
来源或产地

Origin or habitat
欧前胡素含量（%）

Imperatorin content

06102304
四川

Sichuan
0.093%

0602160002
四川

Sichuan
0.143%

061114001
四川

Sichuan
0.124%

061101
四川

Sichuan
0.089%

06120402
四川

Sichuan
0.122%

070308
安徽

Anhui
0.124%

06101701
安徽

Anhui
0.103%

20070413
安徽

Anhui
0.104%

05011401
浙江

Zhejiang
0.092%

表 8 53 批白芷药材的测定结果

Table 8 53 Determination of results of approved medicinal Angelica
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20080610
曹县伊尹中药饮片有限公司（产地:安徽）

Cao Yi Yin, Chinese Herbal Medicine Co., Ltd. (Origin: Anhui)
0.129%

07092101
北京绿野药业有限公司（产地：浙江）

Beijing green Pharmaceutical Co., Ltd. (Origin: Zhejiang)
0.122%

08070806
北京人卫中药饮片厂（产地:四川）

Beijing health medicine plant (Origin: Sichuan)
0.083%

080925008
北京市仟草中药饮片有限公司（产地：四川）

Chinese Herbal Medicine Co., Ltd., Beijing thousand Grass (Origin: Sichuan)
0.151%

09020101
北京普生霖药业有限公司（产地：安徽）

Beijing Pharmaceutical Co., Ltd. Epson Lin (Origin: Anhui)
0.121%

200810023
安徽亳州药材总公司中药公司（产地：安徽）

Anhui Bozhou Chinese medicine Corporation, Inc. (Origin: Anhui)
0.113%

090313
河北天润医药有限公司（产地:河南）

Pharmaceutical Co., Ltd. Hebei Tianrun (Origin: Henan)
0.156%

0903018
石家庄康泰尔医药有限公司（产地：四川）

Kanthal Shijiazhuang Pharmaceutical Co., Ltd. (Origin: Sichuan)
0.242%

080615
烟台麒麟医药有限公司

Kirin Pharmaceutical Co., Ltd. Yantai
0.126%

20080301
安徽亳州市凯利中药有限公司（产地：安徽）

Kelly Bozhou City of Anhui Traditional Chinese Medicine Co., Ltd. (Origin: Anhui)
0.133%

0802503011
北京普生霖药业有限公司（产地：浙江）

Beijing Pharmaceutical Co., Ltd. Epson Lin (Origin: Zhejiang)
0.089%

080417
安国市光明饮片加工厂（产地:四川）

Pieces of Anguo light processing (Origin: Sichuan)
0.159%

20090201
亳州市凯利中药饮片有限公司

Bozhou Kelly Chinese Herbal Medicine Co., Ltd.
0.099%

20090201
甘肃兰州复兴厚药材有限公司（产地：甘肃）

Lanzhou, Gansu rehabilitation medicine thick Limited (Origin: Gansu)
0.115%

08010004
中国亳州京皖中药饮片厂（产地：河南）

Bozhou Chinese medicine plant in Beijing and Anhui (Origin: Henan)
0.114%

08061101
北京绿野药业有限公司（产地：浙江）

Beijing green Pharmaceutical Co., Ltd. (Origin: Zhejiang）
0.108%

0803001
安国市昌达中药材饮片有限公司（产地:河北）

Chinese herbal medicines Pieces Anguo Prachanda Limited (Origin: Hebei)
0.194%

080625
南宁生源中药饮片有限责任公司

Nanning students Co., Ltd. Chinese Herbal Medicine
0.088%

07460875
河北安国齐药中药饮片有限公司（产地：四川）

Hebeianguo Qi medicine Chinese Herbal Medicine Co., Ltd. (Origin: Sichuan)
0.103%

081203
涡阳县源县和堂中药饮片有限责任公司

Guoyang County and Hall County Source Co., Ltd. Chinese Herbal Medicine
0.148%

090210
松龄堂中药饮片有限公司

Chung Ling Tong Chinese Herbal Medicine Co., Ltd.
0.135%

HY2008042
上海华鹰药业有限公司

Shanghai Pharmaceutical Co., Ltd. China Eagle
0.129%

0902001
安国市昌达中药材饮片有限公司(产地:四川)

Chinese herbal medicines Pieces Anguo Prachanda Limited (Origin: Sichuan)
0.125%

20081115
亳州市国一堂中药饮片有限公司（产地:四川）

Bozhou City of a Chinese Herbal Medicine Co., Ltd. (Origin: Sichuan)
0.395%

081220
广州致信中药饮片有限公司

Sent a letter to Chinese Herbal Medicine Co., Ltd., Guangzhou
0.092%

080901
安徽省亳州市中药饮片厂

Bozhou City, medicine plant
0.085%
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081231
产地：安徽

Origin: Anhui
0.092%

50011081
北京市仟草中药饮片有限公司（产地：河北）

Chinese Herbal Medicine Co., Ltd., Beijing thousand Grass (Origin: Hebei）
0.093%

081228
西安中药饮片厂（产地：四川）

Xi'an medicine plant (Origin: Sichuan)
0.090%

20080902
沂水仁兴堂中药饮片有限公司

Yishui Yan Xingtang Chinese Herbal Medicine Co., Ltd.
0.158%

6090401
北京绿野药业有限公司（产地：浙江）

Beijing green Pharmaceutical Co., Ltd. (Origin: Zhejiang)
0.119%

090226
郑州市乾发中药饮片有限公司

Zhengzhou Hair Co., Ltd. Chinese Herbal Medicine
0.163%

090113
南京药业股份有限公司中药饮片厂

Nanjing Pharmaceutical Co., Ltd. Chinese Herbal Medicine Factory
0.123%

081013
产地：安徽

Origin: Anhui
0.110%

20080628
毫州市万珍中药饮片厂

Haozhou Shi Wan Chun medicine plant
0.118%

080120
河北

Hebei
0.091%

0901001
四川

Sichuan
0.102%

071001
河北康派中药材有限公司（产地:河南）

School of Chinese herbal medicines, Hebei Hong Limited (Origin: Henan)
0.108%

08061101
北京绿野药业有限公司（产地：浙江）

Beijing green Pharmaceutical Co., Ltd. (Origin: Zhejiang)
0.102%

080611013
北京绿野药业有限公司（产地：浙江）

Beijing green Pharmaceutical Co., Ltd. (Origin: Zhejiang)
0.120%

080611018
北京绿野药业有限公司（产地：浙江）

Beijing green Pharmaceutical Co., Ltd. (Origin: Zhejiang)
0.109%

071001
甘肃临夏益生饮片厂（产地：安徽）

Pro Xiayi Sheng Gansu Pieces Factory (Origin: Anhui)
0.12%

20070601
安国市键仁药材有限公司（产地:河北）

Ren Anguo key ingredients Limited (Origin: Hebei)
0.158%

20080728
安徽省亳州市双华中药饮片厂

Bozhou double Chinese medicine plant city
0.103%

070725
亳州市中药饮片厂（产地：广西）

Bozhou medicine plant (Origin: Guangxi)
0.093%

其 HPLC 色谱图（见图 2、图 3）

图 2 欧前胡素对照品 HPLC 色谱图

Figure 2 Imperatorin HPLC chromatogram of reference substance
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3 讨论

白芷的药理活性成分为香豆素类化合物，在酸性和中性条

件下不溶于水，易溶于石油醚、乙醚等有机溶剂；在碱性条件下

与碱作用而溶于水，利用此性质碱水回流提取，酸化得香豆素，

但实验中发现用此方法易混入树脂等杂质，后处理困难。试验

表明[12-14]，白芷用水进行提取时，经测定其提取物中几乎不含欧

前胡素。在实验中发现，白芷样品回流时间越长，测得欧前胡素

与异欧前胡素的含量呈下降趋势，可能是其分子中脂键水解所

致，提示欧前胡素等成分对热不稳定，提取时不宜长时间加热。
白芷中主要含有香豆素类和挥发油两类有效成分，采用水蒸汽

蒸馏法提取白芷，得率低，费时，且浪费能源，同时易破坏其他

有效成分。所以本试验采用 80%乙醇渗漉提取，能较好的保留

该两类有效部分。
白芷收载于《中国药典》2005 年版一部，现代药理实验表

明白芷中所含的呋喃香豆素具有平喘、降压、抗菌、解痉、活化

交感系激素等多种药理作用[15-20]。魏玉平[2]等研究在评判白芷治

疗头痛作用提取工艺指标时，认为总香豆素含量可作为白芷治

疗头痛的提取工艺的指标性评判指标。基于欧前胡素和异欧前

胡素已被确定为该药材中香豆素类的主要有效成分，故本研究

以欧前胡素和异欧前胡素的含量为主要考察指标。由于挥发油

含量较低，暂不作为含量测定的指标。
本研究建立的高效液相色谱法，可同时测定欧前胡素和异

欧前胡素两种有效成分的含量。方法简便，结果准确可靠。对两

批药材进行含量测定，验证试验表明提取工艺可行，研究可供

含量测定参考。
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护方法，阐述了语义映射问题的解决方案，有效保证了动态环

境下的生物医学集成系统的稳定性。
但是也要注意到，语义的维护不能完全离开用户，但用户

难以理解形式化表示的映射，也难于操作映射。因此在后续的

工作中，我们将引入可视化的思想，从易懂性和易操作性解决

动态环境下的映射维护问题，在语义层向用户展现多个生物数

据库之间的语义关系。
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