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干姜为姜科植物姜 Zingiber officinale Rosc.的干燥根茎，

具有温中散寒、燥湿消痰、回阳通脉之功效，主要用于改善脘

腹冷痛、呕吐泻泄、肢冷脉微、痰饮喘咳等症状[1]。干姜含15％

姜辣素及少量挥发油，其中姜辣素主要包括 6-姜酚及其分解

产物姜烯酚、姜酮和姜萜酮等，具有抗氧化、抑制胃黏膜损伤、

增加胆汁分泌等作用[2]。一般来说，超临界萃取得到的萃取物

成分的量和挥发性成分种类远远多于水蒸气蒸馏法[3]。因此，

本试验以干姜中姜酚类成分6-姜酚、10-姜酚、8-姜酚的含量和

干姜油萃取率的综合评分为指标，采用均匀设计法筛选超临

界萃取干姜的最佳工艺。

1 材料

1.1 仪器

DIONEX Summit 系统高效液相色谱（HPLC）仪，包括DI-

ONEXP-600泵、TCC-100柱温箱、PDA-100检测器（美国戴安

公司）；AE 240十万分之一天平（德国梅特勒公司）；KQ-100超

声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）；FW-200 高速万能粉

碎机（北京中兴伟业仪器有限公司）；HA221-50-06 超临界萃取

装置（江苏南通华安超临界萃取有限公司）。

1.2 药品与试剂

二氧化碳（CO2，纯度：≥99. 5％）购自河南源正科技发展

有限公司；6-姜酚对照品（批号：140124，纯度：≥98％）购自四

川省维克奇生物科技有限公司；8-姜酚对照品（批号：1508240，
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摘 要 目的：优化超临界CO2萃取干姜的工艺条件。方法：采用均匀设计法，以姜酚类成分6-姜酚、8-姜酚、10-姜酚的含量和干

姜油萃取率的综合评分为指标，考察萃取压力、萃取温度、萃取时间3个因素对萃取效果的影响；同时进行验证试验。结果：优化

的萃取工艺为压力25 MPa、温度30 ℃、时间2 h；验证试验中干姜油的平均萃取率为3.2％，综合评分为1.874 2（RSD＝0.65％，n＝

3）；实测值与预测值的相对偏差为0.6％。结论：所得最优萃取工艺条件稳定可行，具有温度低、耗时短等优点。

关键词 干姜；超临界CO2萃取；均匀设计；姜酚类成分；提取率

Technology Optimization of Supercritical CO2 Extraction from Zingiberis rhizoma
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ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize the technology of supercritical CO2 extraction from Zingiberis rhizoma. METHODS：

With the comprehensive score of the contents of 6-ginger phenol，8-ginger phenol and 10-ginger phenol and the extraction rate of

the oil from Z. rhizoma as the index，uniform design method was adopted to investigate the effects of extraction pressure，extrac-

tion temperature and extraction duration on the extraction result；verification tests were conducted. RESULTS：The optimal condi-

tions were as follows as the extraction pressure of 25 MPa，extraction temperature of 30 ℃ and extraction duration of 2 h. In the

verification tests，the average extraction rate of the oil from Z. rhizoma was 3.2％（n＝3），and the comprehensive score was 1.874 2

（RSD＝0.65％，n＝3），with the relative deviation of 0.6％ between the measured value and the predicted value. CONCLUSIONS：

The optimal extraction technology is stable and feasible，with the advantages of low temperature，short duration.
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纯度：≥98％）、10-姜酚对照品（批号：1508240，纯度：≥98％）

均购自成都克洛玛生物科技有限公司；干姜（产地：四川，批

号：20150316）购自河南中原正信药材有限责任公司；无水乙

醇（批号：20150119）购自天津市致远化学试剂有限公司；乙腈

（批号：150907）购自天津四友精细化学品有限公司；其他试剂

均为分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果
2.1 3种姜酚类成分含量测定方法学考察

2.1.1 色谱条件 色谱柱：Venusil XBP C18（L）色谱柱（250

mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：乙腈（A）-0.1％冰醋酸（B），梯度

洗脱（0～20 min，45％A→65％A；20～40 min，60％A→75％

A；40～50 min，75％A→45％A；50～75 min，45％A）；流速：1

ml/min；柱温：30 ℃；检测波长；280 nm；进样量：10 µl。在此色

谱条件下，取“2.1.2”～“2.1.4”项下溶液进样分析，结果，待测

成分与其他成分均达到基线分离，理论板数均大于4 000，分离

度均大于1.5。色谱图见图1。

2.1.2 混合对照品溶液的制备 精密称取6-姜酚、8-姜酚、10-

姜酚对照品适量，加无水乙醇溶解，制成每 1 ml含 6-姜酚 105

µg、10-姜酚71 µg、8-姜酚88 µg的混合溶液作为混合对照品母
液；再分别精密吸取 0、2.5、3、5、6 ml，置于 10 ml量瓶中，加无
水乙醇稀释至刻度，摇匀，即得。

2.1.3 供试品溶液的制备 取干姜萃取物约 10.2 mg，加无水
乙醇溶解并定容于 10 ml量瓶中，超声（功率：1 200 W，频率：

50 Hz）5 min，用0.22 µm滤膜过滤，取续滤液作为供试品溶液。

2.1.4 干姜阴性样品的制备 取无水以醇定容于 10 ml量瓶
中，用0.22 µm滤膜过滤，取续滤液，即得。

2.1.5 线性关系考察 分别精密吸取“2.1.2”项下混合对照品
母液及各稀释液 10 µl，按“2.1.1”项下色谱条件进样测定。以
质量浓度（x，μg/ml）为横坐标、峰面积（y）为纵坐标，绘制标准
曲线。6-姜酚、10-姜酚、8-姜酚的回归方程和线性范围见表1。

2.1.6 精密度试验 取“2.1.3”项供试品溶液，重复进样 5次，

测定峰面积并记录RSD。结果，6-姜酚、10-姜酚、8-姜酚的RSD

分别为 0.69％、0.83％、0.92％（n＝5），表明仪器精密度良好。

2.1.7 稳定性试验 取“2.1.3”项供试品溶液，分别于放置 0、

表1 3种成分的回归方程和线性范围

Tab 1 Regression equation and linear range of the three

kinds of components

成分
6-姜酚
10-姜酚
8-姜酚

回归方程
y=5 466.8x-8 767.7

y=5 085.2x-6 722.1

y=4 233.6x+3 487.9

r

0.999 4

0.999 5

0.999 3

线性范围，μg/ml

26.25～105

17.75～71

22.05～88

2、4、6、8、10、12 h时进样测定，记录峰面积。结果，6-姜酚、10-

姜酚、8-姜酚峰面积的RSD分别为 1.09％、0.57％、0.86％（n＝

7），表明供试品溶液在12 h内稳定性良好。

2.1.8 重复性试验 称取同一干姜萃取物约 8.4 mg，共 6份，

置于 10 ml 量瓶中，按“2.1.3”项下制备供试品溶液，再按

“2.1.1”项下方法进样测定，记录峰面积。结果，6-姜酚、10-姜

酚、8-姜酚峰面积的RSD分别为1.41％、1.35％、1.19％（n＝6），

表明本方法重复性良好。

2.1.9 加样回收率试验 称取同一干姜萃取物约4.2 mg，共6

份，置于 10 ml量瓶中，分别加入含 6-姜酚 0.39 mg/L、10-姜酚

0.12 mg/L、8-姜酚 0.3 mg/L的对照品混合溶液 1 ml，以无水乙

醇溶解并定容。按“2.1.3”项下制备供试品溶液，吸取上述6份

供试品溶液10 µl，按“2.1.1”项下方法进样测定，记录峰面积并

计算加样回收率。结果，6-姜酚、10-姜酚、8-姜酚的平均加样

回收率分别为 105.7％、104.2％、108.3％，RSD分别为 1.25％、

1.39％、1.03％（n＝3）。

2.1.10 检测限与定量限试验 精密称取 6-姜酚、10-姜酚、8-

姜酚对照品各 2.5 mg，置于 50 ml量瓶中，加无水乙醇溶解并

定容，制得质量浓度为 0.05 mg/ml的标准溶液。吸取 1 ml于

10 ml量瓶中，加无水乙醇定容，如此逐级稀释，进样测定。按

信噪比为3计算，6-姜酚、10-姜酚、8-姜酚的检测限分别为0.1、

10、1 ng；按信噪比为10计算，其定量限分别为0.5、50、5 ng。

2.2 超临界CO2萃取干姜工艺

2.2.1 超临界CO2萃取干姜萃取率的计算公式 干姜萃取率

＝萃取物质量/药材质量×100％。

2.2.2 综合评分指标的确定 在多指标试验中，各试验因素

及其水平对各试验指标的影响往往是不同的。加权系数的大

小体现了各项指标的重要程度。因此从多成分的综合整体特

征更接近于真实质量的观点出发[4]，给予3种不同姜酚类成分

指标权重各 30％，萃取率指标权重 10％。因此，综合评分＝

30％×6-姜酚含量+30％×10-姜酚含量+30％×8-姜酚含量+

10％×挥发油萃取率。

2.2.3 超临界CO2萃取干姜工艺的均匀设计试验 为确定最

优工艺条件，通过预试验并参考文献[5-6]，本试验以干姜化合

物中6-姜酚、10-姜酚、8-姜酚的含量和干姜油的萃取率的综合

评分为指标，以萃取压力（A）、萃取温度（B）和萃取时间（C）为

考察因素，选用均匀设计试验优选干姜的萃取条件。将干姜

药材粉碎成粗粉，称取 6份，每份 200 g，按照U5（53）表安排试

验。因素与水平见表2，试验安排与结果见表3。

表2 因素与水平

Tab 2 Factors and levels

水平

1

2

3

4

5

A，MPa

15

20

25

30

35

因素
B，℃

30

35

40

45

50

C，h

1

1.5

2

2.5

3

图1 高效液相色谱图
A. 无水乙醇；B. 供试品；C. 干姜阴性样品；1. 6-姜酚；2. 10-姜酚；3. 8-

姜酚

Fig 1 HPLC chromatograms
A. absolute ethyl alcohol；B. test sample；C. negative sample of Z. rhi-

zoma；1. 6-ginger phenol；2. 10-ginger phenol；3. 8-ginger phenol
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表3 试验安排与结果

Tab 3 Arrangement and results of tests

编号

1

2

3

4

5

A

15

20

25

30

35

B

35

45

30

40

50

C

2.5

2

1.5

1

3

挥发油萃
取率，％

3.01

2.21

3.21

2.80

1.32

6-姜酚含
量，mg/g

3.13

2.28

3.53

1.81

2.38

10-姜酚含
量，mg/g

0.84

0.62

0.96

0.50

0.65

8-姜酚含
量，mg/g

1.93

1.50

2.30

1.10

1.50

综合
评分

1.076

0.801

1.221

0.727

0.678

将表 3得到的结果利用均匀设计数据处理软件DPS 9.50

（标准版）进行二次多项式逐步回归，得方程 y＝2.618 3－

0.057 1B－0.111C2+0.012 9BC（r＝0.994 4）。各因素回归系数

的 t检验结果见表4。

表4 各因素回归系数的 t检验结果

Tab 4 t-test results of regression coefficients of each factor

因素
A

B

C

偏相关系数
-0.356

-0.911

0.822

t

-0.539

-3.843

2.039

P

0.644

0.013

0.178

由表4可知，B项对试验结果有显著影响（P＝0.013），说明

萃取温度对姜酚类成分萃取率影响较大。根据回归方程，求

出各因素最优值为：A＝26.196 5 MPa，B＝30 ℃，C＝1.764 8 h；

在此组合基础上求出最优解：y＝1.743 8。

2.2.4 回归方程分析 由回归方程中各因素的系数可见，萃

取温度对姜酚类成分萃取量的影响为负效应。由最优方案可

知，使用超临界CO2萃取干姜姜酚类成分，萃取温度为 30 ℃。

由于因素A、C对方程贡献值较小[7]，因此，综合考虑确定超临

界CO2萃取干姜工艺为：萃取压力25 MPa，萃取温度30 ℃，萃

取时间2 h。

2.2.5 萃取工艺验证 按上述筛选的最优萃取工艺取干姜药

材粗粉3份，每份200 g，进行验证试验。结果，每1 g生药含6-

姜酚、10- 姜酚、8- 姜酚 3.22、0.93、2.1 mg，RSD 值分别为

0.95％、0.62％、1％（n＝3）；干姜油的平均萃取率为 3.2％

（RSD＝0.57％，n＝3）；综合评分可达 1.874 2（RSD＝0.65％，

n＝3）；实测值与预测值的相对偏差为0.6％。

3 讨论
超临界流体萃取法具有条件温和、可有效避免挥发油中

热敏性物质分解与异构化、提取率高等优点[8]。超临界CO2低

温萃取干姜，不仅可保存干姜中有效成分的完整性，还可保持

药材原有的气味。相关研究优化超临界CO2萃取姜油工艺多

以姜油的萃取率和 6-姜酚的含量为指标[9-11]，但 10-姜酚、8-姜

酚也是干姜中的主要特征性成分，含量较高，药理活性显著且

与干姜的主治功能相关[12]。因此本试验将6-姜酚、10-姜酚、8-

姜酚的含量纳入研究指标，优化超临界CO2萃取干姜的工艺，

以充分、高效地萃取干姜中的有效成分。前期试验分别考察

了甲醇和无水乙醇对干姜中有效成分色谱峰的影响，结果以

无水乙醇为溶剂时，干扰的杂质峰少、分离度较好。

预试验结果表明，在一定条件下，萃取压力越高，超临界

流体密度越大，其溶解能力越强，溶质溶解度越大，出油率也

随之增加。但当萃取压力增加到一定程度时，干姜油在超临

界流体的溶解度增加速度趋于缓慢，出油率增幅也很小。因

此萃取压力是影响萃取过程的重要因素之一。而萃取温度不

仅影响干姜的出油率，还会影响干姜油的活性成分，且出油率

会随温度的升高而下降。萃取温度与萃取压力关系密切，需

根据萃取压力确定较佳的萃取温度[5]。萃取率随着萃取时间

的延长而逐渐增加，但超过一定时间后，萃取率增加的幅度明

显减少。

近年来，均匀设计用于提取工艺研究的应用较多[13]，其可

将试验有关因素的各水平均匀分散在实验范围内，使每一个

试验点都有更好的代表性[14]。试验结果可用计算机处理，并通

过回归方程得出理论上最优的试验条件[15]。

综上所述，本研究建立的干姜萃取工艺条件稳定可行，具

有温度低、耗时短等优点。
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