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囤2黄芪微粉在正辛醇中的分散(经软件处理后效果)

Fig 2 Scattering of Radix Astragafi ultrafine powder
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图3黄芪微粉粒度分布图

Fig．3 Distribution of Radix Astragali ultrafine powder

兼顾样品的化学性质，尽量减少对供试样品的溶解，

避免与其发生化学反应。

湿法分散中最常用的分散介质为乙醇，但它能

以任何比例与水混溶；也有采用甘油的，甘油为黏稠

液体，能与水或乙醇混溶。较高级的醇为黏稠的液

体，在水中的溶解度随着相对分子质量增大而降低。

如在25 c的100 g水中，正丁醇的溶解度为7．9 g、

正己醇为0．6 g、正辛醇为0．5 g。鉴于正辛醇的结构

表6不同测试方法的粒度结果比较

Table 6 Comparison on particle size distribution of Radix

Astragali samples by different testing method

及其理化性质的特点，更近似生物相。所以选用正辛

醇为分散介质较为适宜。

由于中药种类的复杂性：植物药、动物药、矿物

药；物料特性的复杂性：韧性的，脆性的、高硬度的、

低硬度的，含纤维量大的、含油率高的、含糖多的、富

含淀粉的，以及中药材中组成成分的复杂性：从小分

子到大分子，绝大多数是有机化合物，因此，应针对

不同样品的特征选择不同的分散介质。

Winner99显微颗粒图像分析系统测试标准粒

度物质，其精密度和重现性RSD均在3％以内，以

Dp、D。Xnl为参数，测试黄芪微粉其精密度和重现

性的RSD分别为12．36％、3．48％、6．55％，可能与

黄芪微粉粒度的宽分布特征有关。对于宽分布的中

药微粉的粒度测试方法，有待进一步研究。

致谢：济南微纳公司和丹东市百特仪器有限套

司董青云先生分别采用Winner3000干粉激光粒度

分析仪和BT 9300型激光粒度分布仪代测黄芪微

粉的粒度。

渗漉法提取两面针活性成分工艺的研究
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摘要：目的研究渗辘法提取两面针中具有镇痛、抗炎和止血活性成分新棒状花椒酰胺工艺。方法在两面针的

提取中对新棒状花椒酰胺有影响的3个因素：乙醇体积分数、浸泡时间和渗漉体积流量，每个因素选择3个指标，

通过正交试验进行工艺的优选，以新棒状花椒酰胺的提取率为评价指标，采用HPLC法测定两面针提取液中新棒

状花椒酰胺。结果最佳提取工艺条件是两面针用乙醇体积分数为95％、浸泡时间为72 h、渗漉体积流量为3．9

mL／min的时，两面针提取液中新棒状花椒酰胺的质量分数最高，为0．74％。结论渗漉法提取两面针活性成分的
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最佳提取方弦与用回流法比较，提取率较接近，也完全适台两面针中新棒状花椒酰胺提取。
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中圉分类号：R284．2；R286．02 文献标识码：B 文章编号：0253—2670(2006)03—0373—03

Extractions of active components from Zanthoxylum n打idnm on percolation method
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人们对两面针的药理研究做了大量的工作，特

别是两面针的解痉、镇痛和抗癌作用的研究较多。笔

者从两面针中分离出来一个化合物新棒状花椒酰胺

(又名n一山椒素)，通过药理实验研究发现该化合物

具有显著的镇痛、抗炎和止血作用口]。笔者以新棒状

花椒酰胺为指标，采用正交试验考察了乙醇提取两

面针的工艺o]。本研究采用渗漉法提取两面针，考察

其工艺参数，并与乙醇提取法进行比较，这将对两面

针提取物在牙膏工业上开发和应用具有重要的指导

意义。

1仪器、药材和试剂

日本岛津uV一2201紫外分光光度计，H本岛

津高效液相色谱仪(LC 10A高压泵，sPD一10A

紫外检测器，Gs—light色谱数据处理软件)。

新棒状花椒酰胺对照品由本研究小组分离和鉴

定。两面针样品于2004年9月采自广西金秀，由柳

州两面针股份有限公司黄光伟高级工程师鉴定为两

面针Zanthoxylum nitidum(Roxb．)DC．，样品序

号分别为LMZ 040509—01，保存在柳州两面针股份

有限公司。乙腈和甲醇为HPLC级。

2方法与结果

2．1 HPI。c法测定新棒状花椒酰胺01

2，1．1色谱条件：大连依利特公司Hypersil BDS

c。8高效液相色谱柱(250 mm×4．6 mm，5肛m)，C．R

保护柱，检测波长：268 nm，柱湿：40℃，漉动相：乙

腈水(50：50)，体积流量：1．0 mI，／min，进样量：

20．0“L，外标法定量。

2．1．2标准曲线和线性回归方程：准确称取10 mg

新棒状花椒酰胺对照品，甲醇溶解后定容于50 mL

量瓶中，摇匀后作为对照品贮备液。准确量取对照品

贮备液0．50、1．00、2．00、5．00、8．00 mI，于10．00

mL量瓶中，以甲醇定容至标线，摇匀，得对照品溶

液。取各质量浓度对照品溶液20．0pI。进样测定，每

个浓度进样3次，以平均峰面积为纵坐标，对应的质

量浓度(mg／mL)为横坐标作标准曲线，线性回归，

得回归方程Y一1．75×i08 X+7．71×104，，‘一

0．999 9，结果新棒状花椒酰胺在0．01～O．16 rag／

mL线性关系良好。

2．1．3测定：取渗漉液5．00 mL，用0．45 pm有机

相滤膜滤过后，甲醇定容至50，00 mI，，取20止进
样测定，每个样品进样3次，以平均峰面积根据线性

回归方程计‘算其质量浓度，然后计算药材中新棒状

花椒酰胺的提取率。

提取率=新棒状花椒酰胺质量／药材质量X100％

2．2两面针活性成分提取工艺条件的优化：在工业

上，两面针药膏的提取方法有浸泡、同流、渗漉提取

等方法，其中以渗漉和回流提取法为主。渗漉提取使

用的溶剂也很多，如水、乙醇、甲醇、丙酮等，但多以

乙醇为主要的提取溶剂。在渗漉提取的过程中，所』何

的乙醇体积分数、浸泡时间和渗漉体积流量等对两

面针中新棒状花椒酰胺提取的影响很大。本研究采

用渗漉提取法考察提取溶剂乙醇的体积分数、浸泡

时间和提取时问对被提取的活性成分的影响，每个

因素考察3个水平，见表1。

表1因素和水平

Table 1 Factors and levels

每个试验准确称取两面针100．0 g，按正交试验

设计表所列的各条件进行渗漉提取，按建立的方法测

定提取液中新棒状花椒酰胺，并计算两面针中新棒状

花椒酰胺的提取率。结果见表2，方差分析见表3。

从正交试验结果的直观分析和方差分析来看，

影响两面针中新棒状花椒酰胺提取的乙醇体积分数

(因素A)和提取时问(因素B)对检测指标有显著性

影响，宜选A。和B。水平。c因素是渗漉的体积流
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量，对被提取的新棒状花椒酰胺的影响不大，故选择

体积流量大一点的因素C。来提取两面针中新棒状

花椒酰胺。因此，用渗漉法提取两面针中新棒状花椒

酰胺的最佳工艺条件是A。B。C。，即用95％乙醇溶

液，在渗漉柱中以3．9 mL／min的体积流量流出，提

取72 h，即可达到两面针中新棒状花椒酰胺提取的

最佳工艺效果。

寰2正交试验结果

Table 2 Results of orthogonal test

表3方差分析

Table 3 Variance analysis

Fo 05(Z，2)=10 0 F0 01(Z，2)=90．0

2．3验证试验：取两面针100．0 g，用渗漉法在

A。B。C。条件下提取两面针中的新棒状花椒酰胺，按

同样的方法来检测分析提取液中新棒状花椒酰胺，

结果提取液中新棒状花椒酰胺的提取率为0．74％，

这与试验8号的A。B。c。结果一致。这可能是只要选

择合适的提取溶剂，有足够的浸泡时间让溶剂将两

面针中的新棒状花椒酰胺提取完全即可，渗漉速度

的快慢对两面针中的新棒状花椒酰胺提取影响不

大，所以用渗漉法在A。B。C。的条件下与试验8号的

A。B。C，结果都是0．74％。

3讨论

试验研究发现，不同的提取条件，两面针中新棒

状花椒酰胺差别很大。当乙醇体积分数为95％、浸

泡时间为72 h、渗漉体积流量为3．9 mL／min时，两

面针提取液中新棒状花椒酰胺的提取率最高，为

0．74％；当乙醇体积分数为50％、浸泡时间为24 h、

渗漉速度为1．3 mL／min时，两面针提取液中新棒

状花椒酰胺的提取率最低，为0．031％。

与回流提取法相比，渗漉法提取不需要加热回

流，但是乙醇的体积分数要求高一些，时间要长一

些，提取率为0．74％；而回流方提取时，要加热回

流，乙醇的体积分数要求稍低一些，时间要短一些，

提取率为0．76％[2]，稍高一些。通过比较研究发现，

这两种提取方法都是切实可行，可以根据具体情况

选择合适的提取方法。
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高速逆流色谱法分离制备淡豆豉中大豆素和染料木素
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(第二军医大学药学院药物分析教研室，上海200433)

淡豆豉是经大豆Glycine max(L．)Merr．发

酵而来的传统中药，其中所含的大豆异黄酮是该药

主要活性成分之一。近年来的研究结果表明，大豆异

黄酮是一类重要的生理活性物质，具有预防心血管

疾病、防癌抗癌、治疗骨质疏松、降低妇女更年期综

合症o~31等功效。经发酵处理后大豆异黄酮中游离

型苷元的质量分数明显提高，如大豆素和染料木素，

而游离型大豆异黄酮比结合型大豆异黄酮具有更强
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