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摘 要 用超 临界 C O
:

萃取装置
,

试验 了 以藏 药雪 灵芝 中萃取 总皂昔粗 品及 多糖 的 3 种萃取 工

艺
。

其 中
,

加 不同极性 夹带剂的梯 度超临界 C O
:

萃取与传统溶剂萃取 工艺相 比
,

总皂昔粗 品和多糖

收率可分别提高至 1 8
.

9 倍和 1
.

62 倍
。
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超 临界 C O
Z

萃取 ( C 0
2一

S F E ) 的应 用研

究非 常活跃 〔`
·

2〕 。

C O
Z 一

S F 在一般工业高压的

条件下极性极低
,

仅能萃取亲脂性强 的低极

性分 子
〔3

,

4 〕 。

为了扩大其应用范围
,

在较低萃

取压力下
,

使用不同极性 夹带剂 的 C O
Z 一S F E

的开发更有价值
。

雪灵芝
,

为高原野生植物
,

系石竹科蚤缀

属植物 A er
Z, a r i a k a n s : ` e n s i s v a r

.

o二 a t P1 e t a l a

T s u i
,

分布在海拔 4 0 0 0 m 一 5 0 0 0 m 的高 I力

草甸和石缝中
,

含生物碱
、

皂昔
、

氨基酸
、

香豆

素
、

糖和少量 黄酮昔等
,

以全 草入药
,

性 味甘

寒
,

主治肺热咳嗽
,

高血压等症
〔钊 。

我们用 自

己 设 计 研 制 的 C O
Z 一

S F E 试 验 装 置
,

在 10

M P a
萃取压 力下

,

用不 同浓度的 乙醇 作夹带

剂
,

对藏药雪灵芝进行 了总
一

皂昔粗品 及多糖

的萃取试验
,

与传统溶 剂萃取工艺 比较
,

取得

了显著的效果
。

1 仪器和试剂

C O
Z 一 S F E 试验装置系 自行设计 研制 ( 已

于 1 9 9 5 年 1 2 月经四川省科委组织鉴定 )
,

萃

取器容 量 3 00 m L
,

操作 压力 可达 30 M P a ;

一
、

二级分离容量均为 3 50 m I
J ,

操作压力可

达 S M P a ,

萃取及 一级分离操作温度可达 9 0

℃
。

试验用 C O
:

为食品级
,

纯度大于 99
.

5 % ;

药材雪灵芝为西藏产品 ; 萃取用夹带剂 E 。

一

E 4

分 别为 以一般 去离子水配制 的浓度 ( % )

分别为 O
、

10
、

50
、

7 0
、

9 4 % 的 医用乙 醇
。

正丁

醇及石 油醚均 为化 学纯
。

多糖 分析仪 器为

7 2 2 型分光光度计
,

测定波长为 49 0 n m
。

2 实验方法

用 同批雪 灵芝药粉 ( < 1 0 目 )进行 了 以

下 4 种萃取方法的对比试验
。

①传统溶剂萃

取工艺
:

每批投料雪灵 芝药粉 3 00 9
,

依次用

1 0
、

8
、

6 倍 量 的 水煎 煮 3 次
,

每 次 煮 佛 40

m ni
,

合并 3 次滤液
,

减压浓缩至约 1 00 m 工
_

一

3 0 0 m l
才 。

然后用正丁醇 (水饱和 )约 1 0 0 0 m l
_

振摇萃取 3 次以上
,

至正丁醇层无皂昔反应
。

合并 正丁醇萃 取液
,

减压浓缩后
,

浸膏于 70

毛干燥至恒重
,

得总皂 昔粗 品
。

合并水层溶

液
,

浓缩至 l m L 相当 19 雪灵芝
。

精密吸取

一定 体积浓缩液
,

拌人少量色谱用硅胶置于

索 氏提取器 中
,

用 8 0 % 乙醇回流提取 6 h
,

取

出滤纸筒
,

挥尽醇液
。

用水煮沸提取 3 次
,

每

次 3 0 m ni
,

过滤
,

合并 水提液
,

置于 50 0 m L

量瓶 中定容
。

吸取 s m l
才

置于 25 m I
J

量瓶 中

定容 (供试液 )
。

以下按苯酚
一

硫酸法测定多糖

含 量 〔创 :

吸取 供试液 Z m L
,

加 5 %苯 酚试剂

1
.

2 m I
J ,

混匀
,

迅速加入浓硫酸 6 m L
,

混匀
。

室温放置 s m ni
,

然 后置于 10 O C恒 温水浴

加 热 15 m ni
,

取 出后立 即 放 人 冷 水冷 至 室

温
。

加水 Z m L
,

苯酚试剂 1
.

2 m l
,

浓硫酸 6

m I
J 。

配制试液作空 白
。

在 4 9 0 n m 波长处测

定吸收度
。

同时以葡萄糖标准液平行对比测

定
。

以下式计算收率
:

总皂昔粗 品收率 % 一
正丁醇 提取物浸膏重量

雪灵芝药粉投 料重量

A d d r e s s :
I i

a o Z h o 一I k u n ,

C o l l e g e o f P h a r m a e y
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多糖收率 %一 处理后 的水 层溶液 中的多 塘重量

雪灵芝药 粉投料重量

②不加夹带剂的 C O
Z一

SE F 工艺
:

以萃取

压力为 2 0
、

3 0MP a 各进行 了 3次试验
,

均采

取恒温降压法分离
。

设定条件
:

第一 分离器 中

使 用 95 % 乙 醇 1() O m I
J

作 为分 离洗 脱剂
,

压

力 为 4 M P a ,

萃取及分离温度均为 4 5
C

C ; 第

二分离器降至常温
、

常压
,

萃取时间 g h
,

C 0
2

流量为 0
.

28 N m
”

/ h
,

雪灵芝药粉投料量每批

为 9 5 9
。

分别收集各洗脱液
,

浓缩成浸膏后
,

先用石油醚分离
,

除去叶绿素等脂状物
,

然后

再按①的方法分离总皂昔粗 品及多糖
。

③加不同极性夹带剂的 C 0
2一

S F E 工艺
:

分别用夹带剂 E l 、

E Z 、

E :

各做了 3 次试验
。

设

定条件
:

萃取压力 10 M P a ; 第一分离器采用

恒温降压分离法
,

分离压力为 3 M P a ,

萃取及

分离温度 均为 45
`

C ; 第二分离器降至常温
,

常压
。

C O
:

流量为 0
.

22 N m
3

h/
,

夹带剂流量

为 1 45 m I
J

/ h
,

萃取时间为 7
.

l h
,

投料量每批

为 84 9
。

分别收集各萃取液
,

减压浓缩
,

按①

的方法分 离总皂昔粗 品及多糖
。

①用不 同夹带剂进行 梯度 c 0
2

一

s F E 工

艺
:

为了提高总 皂昔及多糖提取物的纯度
,

在

③试验结 果的基础上
,

每批雪灵 芝药粉投料

后
,

按夹带剂极性 由小到大的顺序 (E 4

~ E 3

~

E 。
)进行 了 3 级梯度萃取

,

共投料 3 批
,

设定

条件
:

萃取及分离的压力
、

温度和夹带剂流量

与③相同 ; C O
:

流量为 0
.

28 N l n 丫h
,

萃取 时

间为 6
.

4 h
,

投料量每批为 9 2 9
。

分别收集各

萃取液
,

减压浓缩
,

按①的方法分离总皂昔粗

品及多糖
,

E 4

浓缩液先用石油醚分离低极性

的叶绿素脂状物
。 。

3 结果与讨论

以上 4 种萃取方法的试验结果见表 1
。

3
.

1 不 加夹带剂 的 C O
Z 一

S F E
,

即使 萃取压

力高达 3 0 M P a ,

对雪灵芝 中有一定极性的皂

昔及高极性多糖等成分基本上萃取不 出来
,

只 能得到微量低极性的叶绿素脂状物
。

3
.

2 加不 同夹带剂 的非梯度 C O
Z 一

S F E
,

在

相 同的操 作条件下
,

随着夹带剂极性的增大

( E l

> E :

> E 3
)

,

萃 取 物 中 多 糖 的 收 率 由

0
.

53 %一 0
.

85 %逐渐增大
,

而总皂昔粗品 (尚

含有低极性 叶绿素脂状物 ) 收率由 3
.

45 %至

1
.

23 %逐渐降低
,

符合极性相似相溶的规律
。

表 1 试验 结果
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3 在梯度 C 0
2 一

S F E 中
,

第 一级萃取所得

的 E
、

萃取液通过石油醚处理可知
,

其萃取物

主要是低极性叶绿素脂状 物 ( 7 6
.

2 % )
,

从而

提高了第 二
、

三级萃取所得总 皂昔粗 品及多

糖的纯度
。

此梯度萃取所得总皂昔粗品的总

收率达 2
.

46 %
,

为传统萃取工艺 (0
.

13 % ) 的

1 8
.

9 倍
,

而 多糖 总收率达 2
.

06 %
,

为传统萃

取工艺的 ( 1
.

27 % ) 的 1
.

62 倍
。

加一定夹带剂 的 C O
Z 一

S F E 的高效率
,

在

于混有夹带 剂的超临界 C O
:

流体在 药材 中

的扩 散速度
、

扩散深度及其 与溶质分子间的

范德华力
,

与传统萃取溶剂相 比大为改观
。

并

且在加夹带剂的 C 0
2 一S F E 中

,

夹带剂极性可

灵活调节
,

选择性较好
。

因此
,

但仅使用 C ( )
2 -

S F E 这种方法一步完成植物药 的单体分离
,

一般是不可能的
。

但它有可能创造一般溶剂

达不 到的萃取条件
,

大 幅度改善所欲提取成

分的收率
。

这对贵重药材成分的提取
,

很有工

业化开发价值
。
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