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因素A为较显著因素。所以萃取压力应选择25

MPa最佳，其他3个因素影响不大。综合各因素考

虑以极差为准，超临界萃取莪术挥发油中的p榄香

烯的最佳萃取条件为A。B。C。D。，即最佳萃取条件为

萃取压力25 MPa、萃取温度60℃、CO：流量8 L／

h、萃取时间90 min。

按此条件验证3次，并将其与常规水蒸气蒸馏

相比较，结果见表3。

裹3}槛番烯的最佳苹取条件验证

Table 3 Verification of opUmum extraction

condition of}elemene

方法 阻榄香烯／％

通临界军取 o．027 1

查茎墨菱堡 !：!!!!

验证试验结果证明在最佳萃取工艺条件下p榄

香烯荦取率相对最高，是常规水蒸气蒸馏的两倍。

3讨论

3．1通过以上实验分析发现与传统的水蒸气蒸馏

法相比，超临界萃取中药挥发油有以下优势：萃取速

度快，没有残留的有机溶剂，同时可以节省大量的有

机溶剂，特别适合于那些对热不稳定物质的萃取。

3．2本实验对一般超临界萃取的影响因素温度、压

力．时间以及二氧化碳流量进行考察并筛选出最佳

提取条件。其中考察了两个指标，出油率和辟榄香

烯。出油率在各因素水平下并没有显著差异，因此p

榄香烯是主要指标。萃取是一个动态过程，随着萃取

时间的增加，挥发油萃取率也会相应的增大。但是萃

取是会饱和的，并非时间越长越好，有一个最佳值。

一般认为温度对萃取率的影响比较复杂，一方面，温

度升高二氧化碳流体密度下降，导致流体溶解能力

下降；另一方面，温度升高溶剂蒸汽压增大，二氧化

碳流体的黏度减小，这又有利于萃取o]。二氧化碳的

流速也并非越大萃取效果越好，而有一个较佳值，这

与本实验的结果一致。水蒸气蒸馏过程为高温低压，

而超临界二氧化碳萃取过程为高压低温。这样可以

提高有效成分的提取率，本实验结果也证实了这点。

3．3对于极性较大或相对分子质量较大的物质的

萃取，要加入夹带剂。但夹带剂的加入给后处理过程

带来很多不便，尤其不适合太规模的工业化生产。口-

榄香烯的相对分子质量是204，本人在预实验中考

察了95％乙醇作为夹带剂对提取效率的影响。加人

夹带剂后，B一榄香烯的提取效率有所增加，但差异不

显著。因此，有必要对夹带剂的种类以及剂量傲进一

步的探讨。 ．
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显微颗粒图像分析仪测试黄芪微粉粒度的研究
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摘要：目的建立黄芪微粉的粒度测定方法。方法采用Winner99显微颗粒图像分析仪对黄芪微粉的粒度进行

测定。结果 黄芪微粉粒度内控指标宜为1～75 p．m。结论采用Winner99显徽颗粒图像分析仪测定黄芪微粉的

粒度，方法基本可行。
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Testing method for particle size of Radix Astragali ultrafine powder

by microscopic image analyzer
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微米中药系采用高科技的粉体工程技术，将传

统中药微粉化，增加了表面积，能使植物药材细胞破

壁率达90％以上，能大大提高中药材成分的溶出率

及生物利用度。微米中药包括微米中药材、微米中药

提取物和微米中药制剂。我院研制的中药超微饮片

足一种采用超微粉碎、干(湿)法制粒、微波灭菌、真

空包装等技术将中药材加工制成的微米级新型饮

片。粉末粒度是微米中药生产中的一个关键工艺参

数。为保证中药超微饮片的质量，本实验选择

Winner99显微颗粒图像分析对巾药超微粉末(简称

中药微粉)粒度进行测试，建立了中药超微饮片的粉

末粒度内控指标。

Winner99显微颗粒图像分析仪对中药超微粉

末粒度及其粒度分布的测试过程为：把待测样品制

成分散均匀的样片，利用光学显微镜和专业级的摄

像头获取颗粒信息，使用计算机图像分析技术进行

分析处理，从而测试颗粒大小分布。

为此，实验针对中药超微粉末的特性，对黄苠微

粉的分散介质选择、分散介质与粉末的比例、分散方

式及所需时间进行了研究，并对Winner99显微颗

糯图像分析系统测试黄芪微粉粒度的精密度、重现

性进行了考察。

1仪器

Winner99显微颗粒图像分析系统(济南微纳仪

器有限公司)。Winner99显微颗粒图像分析仪包括

软件三大部分，并配以P4 866 PC工作站、15时彩

色32位真彩色1 200×1 600分辨率显示屏、打印

机。SB3200 T超声振荡器(必能信超声上海有限

公司)。

2对Winner99显微颗粒图像分析系统准确性的

考察

一个粒度待测样品是成万上亿个单体颗粒组成

的，如果每一个颗粒都是圆形的，那么从理论上说只

要测出其中每个颗粒的肖径，然后按大小对其进行

统计归类，就能得出样品的粒度分布。然而在生产和

科研实践中，样品的颗粒绝大多数都是非球形的，且

形状也互不相同，既是非球形的，就不存在真实的直

径。即使可以逐个测量每个颗粒．也无法用一个或几

个统一的参数去描述数量如此巨大，而且形状、大小

又各不相同的颗粒的大小，因此粒度仪测试结果的准

确性只能通过对标准粒度物质的测试来比较与衡量。

2．1 与其他测试方法的比较：参照现行的激光粒度

仪国际标准，用Dso等来衡量仪器的整体重复性。取

标准粒度物质[国家标准物质GBW(E)120005、

GBW(E)120007，购自核工业部北京化工冶金研究

院]，用Winner99显微颗粒图像分析系统测试，与

Balplan显微镜、TAI库尔特粒度计(由核工业部北

京化工冶金研究院提供)测试结果比较，结果见表

1。(其中Dp为峰值粒度，即在此粒度附近，单位粒

度区间内颗粒最多。D；。为中位径，颗粒累积分布为

耳显微镜、CCD图像采集系统、计算机图像处理 50％的粒度；Xnl为个数长度平均径。)

表1不同方法测试标准粒度物质的结果

Table 1 Testing of standard particle size by different methods

2．2 同板内精密度的考察：取标准粒度物质，用

Winner99显微颗粒图像分析系统测试，于6个视野

摄像，分别统计6个视野的粒度测试结果，每次统计

的颗粒数不少于500个，以Dp计算RSD，GBW

(E)120005个1．27％，GBW(E)120007为

1．68％。

2，3异板的重现性考察：用标准粒度物质制得6张

片子，用Winner99显微颗粒图像分析系统测试，分

别统计6张片子的粒度测试结果，每次统计的颗粒

数不少于500个，以Dp计算RSD，GBW(E)

1 20005为2．42％，GBW(E)120007为2．97％。

3用Winner99显微颗粒图像分析系统测试黄苠

微粉的方法研究

3．1 分散介质的选择：进行粒度测量前，必须选择
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适宜的分散介质和分散剂(表面活性剂)，制备成分

散悬浮液，并借助于搅拌、超声波等进行分散处理，

使聚集颗粒分散为原始粒子，并使原始粒子在分散

液中保持良好的分散状态(俗称湿法分散)。分散介

质应能充分分散样品，使被测颗粒在载玻片上分散

均匀，以免颗粒太多，造成颗粒之间的覆盖与黏连。

黄芪微粉加分散介质并分别用乙醇、甘油、正丁

醇、正辛醇分散，结果以采用正辛醇分散较好，其余

4种方法颗粒均未能分散，有黏连。正辛醇分散黄芪

微粉结果见图1。

围1黄芪微粉在正辛醇中的分散

Fig．1 Scattering of Radix Astragali ultrafine

powder in n—oetyl alcohol

3．2分散介质与粉末的比例以及不同超声时间的

考察：取黄芪微粉与正辛醇按1 t 50、1：i00、1：

200、1：500(g／mL)比例分别制片，超声时间分别

为1、3、5 min，结果超声分散的时间以3 rain为宜，1

min时未能使颗粒分散均匀，5 rain以后，超声时间

延长时，颗粒又发生聚集现象。分散好的颗粒悬浮液

应立即进行测试，不可放置太久，否则已分散的颗粒

会再次团聚。

3．3颗粒统计数对测试结果的影响考察：通过不同

颗粒数的统计，其测试结果用参数Dp、D。Xnl比

较粒度的变化情况(取5次结果的平均值)，结果见

表2。结果颗粒统计数达到500个以上后，粒度测试

的参数值基本变化不大。

表2颗粒统计数对测试结果的影响

Table 2 Testing of Radix Astragali samples

by different particle statistics

3．4水分对测试结果的影响：取新制备的黄芪微粉

适量，共2份，一份置于烤箱中，∞～70 c干燥约4

h，取出，冷却(岔水分为5．2％)；另1份置于空气中

6 h(含水分为6．8％)，分别测试粒度，结果见表3。

从分离的颗粒图像结果来看，含水分高的颗粒较易

黏连，故应控制水分在适当范围。

表3含不同水分的黄芪微粉粒度测试结果比较

Table 3 Comparison Oil particle size distribution of Radix

Astragali samples containing different moisture

3．5同板内精密度的考察：于5个视野摄像，分别

统计5个视野的粒度测试结果，每次统计的颗粒数

不少于500个．其测试结果用参数1)p⋯D、Xnl比较
粒度的变化情况，结果见表4。

表4同板内精密度的考察

Table 4 Precision of particle size with ODe piece of glass

3．6多次测试的重现性考察：5次制片测试，每次

统计的颗粒数不少于500个，其测试结果川参数

Dp、D；。、Xnl比较粒度的变化情况，结果见表5。

表5多次测试的重现性考察

Table 5 Reproducibmty of particle size

by repetitious testings

4 Winner99显微颗粒图像分析系统与其它方法测

试黄芪微粉的粒度结果比较

采用Winner99显微颗粒图像分析系统测试黄

芪微粉的结果见图2、3。应用Winner3000激光粒度

分析仪(干法分离)与BT一9300型激光粒度分析仪

(湿法分离)对黄芪微粉进行分析比较，结果见表6。

结果表明，采用3种粒度测试方法测试黄芪微粉的

粒度，均在1～75 pm。

5讨论

粒度测量的关键技术在于样品的分散。对于分

散介质的选择，既要考虑供试样品的质地特征，也要
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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

jn n—octyl alcohol(post—treatment by software)
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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

器薯品羿：哿箔髫盏2)，男，广西桂林人，博士，副教授．研究方向为靶向药物的开发研究。
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