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摘 要 研究 了杜 仲叶中抓原酸的提取分离条件
。

结果表明
: 以水为溶剂

,

将杜仲 叶粉末于 40 ℃

下以 1 : 6 的料液比浸提 4 次
,

每次 3 0 m in
,

抓原酸的浸 出率为 ( 94
.

n 士 0
.

53) % (n 一 3)
。

水提液经

浓缩及分离纯化得抓原酸提取物
,

得率为 (4
.

n 土 0
.

11) % (n ~ 3)
,

纯度为 (2 3
.

73 士 0
.

55) %
。

关健词 杜 仲叶 提取 分离 氛原 酸

杜 仲 E u c o m m i a u lm o ide
: O l i v

.

传统 以

皮人药
,

近来研究证实杜仲皮与叶的化学成

分基本一致
,

具有同等功效
,

可 以 以 叶代皮
,

尤其是杜仲叶中氯原酸的含量远远高于杜仲

皮
,

可达 5 %左右 .(1 幻 。

国内外对氯原酸的提取
、

分离进行了广

泛研究
,

多采用 甲醇
、

乙醇及酸性正丁醇等有

机 溶 剂 提 取 ; 利 用 柱 层 析 法 ; 纸 层 析 法
、

H P L C 制 备 法及 沉 淀 萃 取 法 进 行 分 离 纯

化 〔卜
` 。〕 。

这些方法都存在一定不足
,

成本高
,

工序复杂
,

柱填料不易再生等
,

且多以咖啡豆

及金银花为原料
。

而从杜仲叶中提取分离氯

原酸的方法还未见有关文献报道
。

因此
,

我们

研 究了杜仲叶氯原酸的提取分离条件
,

为杜

仲叶的开发利用提供依据
。

1 材料
、

仪器及主要试剂

杜仲叶
:

由湖北省郧西县提供 ; 日本岛津

S C L
一

6A 高效 液相 色谱 仪
; 氯 原酸

:

德 国进

口
。

2 实验方法

2
.

1 杜仲叶中氯原酸的提取与分离
:

取一定

量杜仲叶粉末
,

加适量溶剂浸提数次
,

过滤
,

合并滤液
,

经真空浓缩及柱层析分离
,

得棕黄

之粉末状杜仲叶氯原酸提取物
。

2
.

2 氯原酸含量的测定

2
.

2
.

1 浸提样 品的处理
:

称取一定量杜仲 叶

粉末
,

用溶剂浸提数次
,

过滤
,

合并滤液并减

压浓缩
,

再用 甲醇溶解
,

定容至一定体积
。

2
.

2
.

2 色谱 条件
:

色谱柱
:
Y W G

一

1C
8 4

.

6

m m l
·

D X 2 5 0 m m
,

1 0 拌m (中科 院大连化学

物理研究所 )
; 流动相

:

甲醇
一

水
一

冰乙酸 ( 1 9
:

8 1 , 1
.

5 ) ; 流速
:
1

.

0 m L /m i n ;
紫外 检测器

:

0
.

0 4 A U F S ;检测波长
:
2 4 0 n m

。

根据标样的保留时间进行定性
,

按 峰面

积计算组分的相对含量
。

3 结果与讨论

3
.

1 杜仲叶中氯原酸的提取工艺

3
.

1
.

1 浸提溶剂的选择
:

在其它条件一致的

情况下
,

研究不 同溶剂对氯原酸浸出量的影

响
。

发现
,

随着乙醇浓度的增加
,

氯原酸的浸

出量下降
。

低浓度及高浓度 甲醇溶液均不利

于氯原酸的浸提
,

以 6 0 %的 甲醇最佳
。

而水

的提 取效果最好
,

这是 由于绿原酸具 有竣基

及多经基结构
,

水溶性较好
,

且以水作溶剂浸

提
,

脂溶性成分溶出少
,

成本低
,

安全无毒
。

3
.

1
.

2 浸提条件的选择
:

温度
:

由实验可知
,

浸提温度为 4 0 ℃ 时
,

对氯原酸的提取效果最

好
。

随着温度的升高
,

由于氯原酸的邻苯二酚

结构不稳定
,

高温加热易氧化分解
,

浸提液 中

氯原酸的含量反而下降
。

浸提次数
:

用水浸提杜仲叶粉末 4 次后
,

氯原酸的溶出量无明显增加
。

料液 比
:

氯原酸的浸提效果随溶剂用量

的增加而增强
。

当液料比大于 6 时
,

氯原酸的

浸出量增加不明显
。

浸提 时间
:

当浸提时 间为 50 m in 时
,

氯
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原酸的溶出量最高
,

若再延长浸提时间
,

浸提

液中氯原酸的含量下降
。

在以上单 因子试验 的基础 上
,

对水溶液

浸提 的 4 个参数
:

浸提温度
、

浸提时间
、

浸提

次数及料液 比进行 L 1 6
( 4

5
) 正交试验

,

结果可

知
:

浸提 时间对氯原酸提取效果 的影响达到

极显著水平
,

浸提时间的延长不利于氯原酸

的提取
。

浸提温度及浸提次数的影 响也达到

显著水平
,

随着浸提次数的增加
,

氯原酸的溶

出量增多
。

高温加热不利于绿原酸的浸提
,

以

4 0 ℃最佳
。

料液 比各水平差异不大
,

对提取

没有显著性影响
。

根据试验结果
,

可知最佳浸

提条件为
:

用 6 倍于杜仲叶量 的水
,

在 4 0
`

C

温度下浸提 4 次
,

每次 30 m in
。

按上述条件

重复 3 次试验
,

杜仲叶氯原酸的平均浸出率

为 ( 9 4
.

1 1士 0
.

5 3 ) %
。

3
.

2 杜仲叶氯原酸提取物 的分离
:

杜仲叶浸

提液 中除含氯原酸外
,

还含有大量的蛋 白质
、

揉质
、

多糖等多种杂质
,

需对其精制以获得高

含量的氯原酸提取物
。

本试验根据氯原酸的

结构特点及与杂质在极性上 的差异
,

采用吸

附树脂对样品进行分离纯化
。

选用 X 型树脂

对浸提液进行纯化
。

由于氯原酸具有邻苯二

酚及竣基结构
,

常 以盐的形式存在于植物体

中
,

不易被吸附树脂吸附
,

且氯原酸的稳定性

及存在状态同溶液的 p H 值有关
。

为此
,

研究

了 p H 值对树脂 吸附氯原酸效果 的影响
。

结

果表 明
,

树脂 对氯原酸的 吸附效果 随 p H 值

的 增 大 而 降 低
,

p H I 时 树 脂 吸 附 率 为

9 7
.

8%
,

而 p H 6 时吸附率为 0
。

根据 以上结果
,

将杜仲 叶水浸提液浓缩

后加酸酸化
,

用 X
一

型 吸附树脂 吸附
,

依次用

水及不 同浓度的乙醇溶液进行洗 脱
,

收集各

部分洗脱液
。

由 H P L C 分析结果可知
,

抓原

酸存在于 10 % 乙醇洗脱液 中
。

按上述分离纯化的条件平行做 3 次
,

杜

仲叶氯原酸提取物的平均得率及纯度分别为

( 4
.

1 1士 0
.

1 1 ) %
,

( 2 3
.

7 3士 0
.

5 5 ) %
。

4 结论

杜仲叶户 氯原酸 的最佳提取条件为
:

用

6 倍于杜仲叶重量的水于 40 C温度下浸提 4

次
,

每次 30 m in
,

其平 均浸出率为 ( 9或 n 士

0
.

5 3 ) %
。

由于氯原酸的邻苯二酚结构不稳

定
,

易氧化分解
,

高温及长时间加热不利于氯

原酸的提取
。

杜 仲叶水 浸提 液采用 p H 一 1 的酸性 吸

附
,

水及不同浓度的乙醇溶液进行洗脱
,

收集

含氯原酸的洗脱液
,

减压浓缩并冷冻干燥
,

得

棕黄色粉末状杜仲叶氯原 酸提取物
,

其得率

及 纯 度 分 别 为 ( 4
.

1 1 士 0
.

1 1 ) % (
n = 3 )

,

( 2 3
.

7 3士 0
.

5 5 )% ( n = 3 )
。
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药学发展基金设立地奥药学科技奖

一九九八年 六月二十三 日
,

药学发展基金委员 会在北 京人民大会堂举行 了由地奥 制药公 司捐赠人 民币
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。

马剑文主任委员代表药学发展

基金委员会接受捐赠
。

(奖励办法 略 )欢迎推荐候选人
,

推荐函寄
:

北京 丰台西路 17 号中国科学技术发展 基金

会药学发展基金委员会 吕国持
、

刘方
。

邮编
: 1 0 0 0 7 1 电话

: 0 1 0
一
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,
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一

7 4 2
.


