
处测定吸 收值 (D )
。

根据对照品毫克数 (Y )及 吸收值

D 可 得 回归方程式 Y 一 4
.

081 X 10
一
3 十 0

.

5 1 9 2D
, r ~

0
.

9 9 9 9 (儿 = 5 )
。

2
.

2 样 品溶液制备
:

取刺梨粗粉约 5 9
,

精密称定
,

置索 氏回流器中以 乙醇回流提取 4 h
,

滤过得醇液
,

小 心 于 80 ℃ 恒温水浴蒸除 乙 醇至 大 约 10 m L 时
,

定量转移到 25 m L 容量瓶中
,

以 乙醉定容备用
。

2
.

3 样品 总黄酮含量测 定
:

精密吸取上述样 品 液

0
.

1 m L 置于具塞刻度试管中
,

加 乙醇使成 5 m L
,

摇

匀后 精密加人 2
.

5 % A IC1
3
溶液 3 m L 及 10 % K A c

溶液 s m L
,

摇匀后
,

室温放置 4 0 m in
,

于 4 2 0 n m 处

测 定吸 收值 D 样 。

根据回归方 程计算样 品总黄酮含

量
,

见表 1
。

表 1 刺裂中总黄酮含t 测定结果

样品称重 (g )

W
I= 5

.

1 8 2 6

样品吸收值 (D ) 样 品含量 (肠)

W Z= 5
.

1 5 1 5

0
.

6 7 0

0
.

6 6 7

0
.

6 7 0

0
.

6 6 0

0
.

6 57

0
.

6 60

1
.

6 9 7

1
.

6 9 0

1
.

6 9 7

1
.

68 3

1
.

6 7 5

1
.

6 8 3

(1 9 9 8
一

0 3
一

3 1 收稿 )

叶绿素铜钠盐制备工艺的改进

南京中医药大学文献所 (2 1 0 0 2 9) 尹 莲

叶绿素衍生物制备成盐
,

具有特殊 的稳定性 和

独特 的功能 [l]
,

耐光性好
,

色泽绿亮
,

食 品
、

化工等行

业 用作着色剂 ; 临床上治疗传染性肝炎等阁
。

我国主要 以 蚕砂为原料提取叶绿素制备叶绿素

铜钠盐
。

国内外制备叶绿素铜 钠盐的工艺由于使用

设备的规模和 特点不 同而有 区别阁
,

主 要有 两种 典

型工艺
,

一种是先皂化后铜代
,

另一种是先铜代 后皂

化
。

工艺中均将浸提 和皂化工序分开进行
。

叶绿素不

稳定
,

在浸提过程中
,

见光
、

受热时间长易 被破坏
。

本

文对现有制备叶绿素铜钠盐工 艺进行 了 改进
,

将浸

提和皂化工序合并
,

产 品的 纯度及得率得到满 意 的

结果
。

1 新工艺

1
.

1 工艺路线
:

蚕砂~ 浸提皂化~ 过滤浓缩~ 酸化

铜化~ 置钙去杂, 成盐干燥

a) 浸提
:
I k g 4 0 目蚕砂粉末

,

加水软化
,

用 95 %

乙醇 2 5 0 0 m L 浸 没
,

加 1 0环 N a O H 溶液
,
7 0 oC 左右

的水浴浸提
,

抽滤
,

滤渣再 浸提 两次
,

合并滤液
。

b )浓缩去杂
:

滤液在 8 0 ℃ 左右水浴真 空浓缩 至

原体 积的一半
,

用等体积 的石油醚萃取不皂 化物
,

至

石油 醚层无色
。

C )酸化 置铜
:

取 下 层皂化液
,

加人 10 %硫酸 铜

溶液
,

调 p H Z一 3
,

置沸水浴 中
,

铜 叶绿酸沉淀或漂浮

水 面
。

d )置 钙 去 杂
:

将铜 叶 绿酸 用 热 水 洗 涤
,

加 人

1 0 % C a (O H ) :

溶液
,

调 pH lo一 1 1
,

加热至 6 0 0C ~

80 ℃
,

搅拌 20 m in 冷却过 滤
,

沉淀 用水洗 涤 4 ~ 5

次
,

再用 1 % 盐酸溶解沉淀
,

调 pH 为 2 一 3
,

用 水和

3 0 % ~ 5 0 % 乙醇洗涤 2 ~ 3 次
,

得纯净 的铜 叶绿酸
。

e) 成盐
:

将纯净的铜 叶绿酸 用 乙醇溶解
,

加 入

1 0 % N a O H 溶液
,

调 p H l l
,

过滤
,

水洗 2 ~ 3 次
,

真 空

干燥 得墨绿色叶绿素铜钠盐粉末 1 0
.

6 9
。

1
.

2 理化指标 检 测
:

各 项 理化指标 参照 国 家标

准 [4 ] 。

2 结果与分析

2
.

1 产品质量
:

将 叶绿素铜钠盐产 品与市售 的样 品

紫外分光光谱 图 比较
,

最 大 吸 收峰分别在 入4 0 0 一

4 1 0 n m
、

62 0一 6 3 0 n m 处
,

说明样 品组成基本一致
,

各 项理化指标均达 到国家标准 (表 1 )
。

说明改进的

新工艺方法可行
。

2
.

2 产品纯度
:

见表 1

新 工艺 用碱性乙醇溶液提取 叶绿素时
,

木质素
,

纤维素及蛋 白质等物质会 随之浸出
,

因此
,

增 加了置

钙纯化工序
,

即利用铜 叶绿素酸与 C a Z +
在碱性 条件

下 生成不溶性 的叶绿素铜钙
,

而在 p H 为 2一 3 时又

转变成铜叶绿素酸这一特性
,

有效 地去除杂质
,

制备

,

尹 莲 36 岁
,

助研
,

硕士学位
。

原在南 京生物化学制药所从事天然产物制备工艺 的研 究
,

1 99 6 年 调人南 京中医药大
学文献所从事 中草药化 学成分的文献工作

。

主要科 研成果有
:

茶叶主要品质成分紫外光谱法 的快速测定
、

茶 叶品质的快速模

糊综合评判
、

茶多酚 制备工艺的优化
、

叶绿素及其多种衍 生物 的制备
、

壳聚糖的制备及其在果 品上的保鲜等
。

目前参加《中华
本草 》等 书的编 写工作

。
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·
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。



出高纯度 的叶绿素铜钠盐陈幻
。

裹 1 原
、

新工艺叶绿素铜钠盐样品的理化指标和含t

外观 性能 p H 值

9
。

5 0

9
.

6 2

9
.

5 0

吸光 比
(E 4 0 5 A / E 4 3 0 A )

总铜 (% ) 游离铜(% ) 硫酸灰分 (% )

墨绿色粉末

呈绿色粉末

墨绿色粉末

易溶 于水

易溶 于水

易溶于水

5
.

5
.

4
.

0
.

0 1 7

0
.

0 1 7

0
.

0 1 1

20

2 1

2 I

Q�门了左
工

⋯
八j,d内」

原新

吸光度 比值 ( E 4 05 A / E 63 OA ) 能 反 映样 品 的纯

度
,

在标准范围 内
,

比值小
,

纯度则高
。

新工艺与原工

艺相 比
,

纯度有所提高 (表 1 )
,

说明新工艺 能有 效地

去除杂质
,

提高产 品纯度
。

2
.

3 产 品得率
:

叶绿素不稳 定
,

见光受热 易被破坏
,

而皂化后成为叶绿素钠盐
,

在碱性条件 下稳定
,

受热

80 ℃ 以上都不易被破坏
,

产 品质量
,

得率保持稳定
。
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影响酸枣仁糖浆澄清度的因素

山东北方制药股份有限公司 (淄博 2 5 5 0 3 3) 张春凤
’

王继华

酸枣仁糖浆源于《金匾要略》中的经典方酸枣仁

汤
,

为卫生部药 品标 准 ( 1 9 9 2 ) 中药成方制剂所收载
,

由酸 枣仁
、

获荃等中药组成
,

为治疗神 经衰弱
、

虚烦

不眠 之要药
。

本 品按部颁标准所载 的方法制备
,

其澄

清度 达不到标准要求
。

我们在 不改变工艺
,

保证质量

的前提下
,

对 影响 酸枣仁糖浆 澄清 度 的因进行 了实

验研 究
。

1 方法与结果

1. 1 挥 发油的提取
:

称取川夸 12 0 9
,

加水浸 泡 l h
,

用蒸馏法 收集蒸馏液 360 m L ,

再重蒸 至 1 : 1 ,

冷藏
。

1
.

2 中药 的提取
:

按部标 ( 1 9 9 3 年卫生部药 品标准

中药成方制 剂第五册 ) 方法提取
,

合 并煎煮液
,

粗滤
,

备用
。

1. 3 p H 值对糖浆澄清度的影 响
:
取上述备用液

,

用

pH 计测溶液 p H 值后
,

调 p H 值 4
.

5 、5
.

0
、 5

.

5
、

6
.

0 6 、

6
·

2 6 、

6
·

6
、

6
.

8
、 7

.

0
、 7

.

2 ,

静 置 4 h
,

取 上 清液
,

过滤
,

观察溶液 的澄 清情况
,

结 果 p H 6
.

8 以 下 混 浊
,

以上

澄清
。

1
.

4 体积质量 比对糖浆澄 清度 的影响
:

取备 用液
,

分别浓缩 至 1
.

0 1 、 1
.

0 3 、 1
.

0 5 、 1
.

0 6 、 1
.

0 7
、

1
.

0 8 静 置

4 h
,

取上 清液过滤
,

观察溶液 的澄清情况
,

结果体积

比 1
.

0 6 以 下稍混
,

1
.

6 以 上基本 澄清
。

1
.

5 静置时 间对溶 液澄清 度的 影响
:

取备用 液
,

分

成两份
,

分别静置 O
、 1 2

、

24 h
,

取上清液过滤
,

观察溶

液 澄清情况
。

结果 24 h 还 稍混浊
。

1
.

6 静置方 法对溶液澄 清度 的影响
:

取备 用液
,

分

成 两份
,

分别于室温
、

冰箱冷藏 两种条件下储存 24 h

取上清液
,

过滤
,

观察溶 液澄清情况
,

结果室温 混浊
,

冷藏稍有混浊
。

2 结果

影 响澄 清度的因素很多
,

但由实验结果 可知
,

影

响酸枣仁糖浆 澄清度的主要 因素有
: 1 ) pH 值对澄清

度 的影 响
:
当溶液 p H 值调 至 6

.

8 一 7
.

2 时
,

该糖浆

的 澄清度最佳
,

而 低于 6
.

8 时
,

澄清度较差
;
2) 当溶

液浓缩 至 1
.

06 时制成 的成品澄清度好
;
3) 静置 时伺

对 澄清度 的影 响
:
静 置时间长 ( 24 h )

,

制成的成 品澄

清度 好 ; 4) 静置方 法对澄清度的影响
:

冰箱冷藏 放置

后 制成的成品较室温放置 制成 的成品澄清好
。

因此
,

该糖浆 的制备工 艺为
:

将备 用 液浓缩 至 1
.

06 左右

时
,

调 p H 值至 6
.

8 ~ 7
.

2 之间
,

放人冰箱冷藏 24 h

以 上
,

然后 按部标工艺制备
。

3 讨论

酸 枣 仁糖浆处 方中药 中含 酸 枣仁 皂昔 等 含 经

基
、

酚 经基 的成分
,

用 N a 0 H 调 p H 值近 中性
,

这些
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