
用超临界 � � �

萃取技术提取青篙素的研究

广西林业科 学研究院林产化 工研究所 �南宁 � �  � � �� 何春茂
辛

梁忠云

摘 要 用超临界 � � �

萃取技术对植物黄花 篙进行萃取研究
,

考察 了萃取压力
、

温度 及时间对青

篙素收率 的影 响
。

萃取产物经简单的分离后得到纯度 � � � 青篙素产品
,

经 � ��
、

��
、

� �
、 ‘� � � �

和
’� � � � � 分析确认

。
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萃取 青篙素 黄花篙

青篙素 �� � �� � �� �� ��
,

� � � �是我国科 学

工作 者于 �� 年代 首次 从 黄花 篙 � �� � � ���
�

� � � � � �
�

中分 离 出的 �� 具有 抗疟
、

抗 菌
、

解

热
、

免疫等药理 活性
,

对恶性疟
、

脑型疟及抗

氯喳株疟 的治疗具有 高速
、

低毒
、

速效等 特

点
,

且其抗疟机制与氯喳
、

甲氟 哇等不 同川
,

目前尚未发现有抗药性
,

对解决疟原虫 的抗

药性非常有效
。

我国生产的青篙素衍生物制

剂篙 甲醚
、

篙唬 醋已在许多国家和地 区 投人

临床使用阔
。

多年来
,

我国及世界上许多国家

都在研究青篙素的提取分离方法
,

先后 开发

出石油醚
、

酒精及混合溶剂等有机溶 剂提取

工艺
,

并投人工业化生产
。

但传统有机溶剂法

提取青篙素
,

需经过多次萃取浓缩
,

能耗 高
,

周期长
,

成本高
,

部分溶剂挥发逃逸造成环境

污染
。

而且有机溶剂对青篙素的溶解选择性

差
,

致使提取物杂质 �蜡状物 �含量高
,

青篙素

的精制
、

提纯步骤多且难度大
,

收率低 � 全合

成方法和生物合成方法也未能实现工业化生

产
。

超 临界 流体 萃 取青 篙 素
,

作 为溶 剂 的

��
�

价格低
,

无毒
、

不燃
,

可 以循环使用
,

生产

不造成环境污染
。

��
�

萃取青篙素工艺简单
,

周期短
,

操作温度接近常温
,

青篙素几乎不 发

生热裂解等化学变化
。

通过改变 � �
�

密度和

操作参数 �萃取压力
、

温 度 �
,

可提 高 ��
�

对

青 篙素的溶解选 择性
,

萃取 物 中杂质 �蜡状

物 �含量低
,

青篙素提纯精制简单
,

收率高
,

产

品质量好
,

有很好的工业应用前景
。

� 试验装置与操作

本试验采用瑞士 � � � � 公司生产的超

临界流体萃取装置
,

萃取罐容积为 � �
。

试验所用的原料 为黄花篙全草
,

产于广

西百色地区
,

含水率为 � �一 ��  �气干 �
,

青

篙素含量为 �
�

�� � �
。

� �
�

为广西河池化学

工业集 团公 司产品
,

纯度妻 ��
�

� �
,

含水率〔

�
·

� � �
,

无异味
。

黄花篙草经粉碎筛分后投进萃取罐
,

从

钢瓶 出来 的 ��
�

经过滤器过滤后 由压缩机

压缩至设定压力
。

温度由经过萃取罐夹套的

循环水控制并稳定
。

当萃取罐达到所需压力
、

温度后
,

开始循环萃取并计算萃取时间
。

含有

青 篙素 的 ��
�

降压后 进人 分离 罐
,

青篙 素

�及杂质 �在分离罐分 离析 出
,

��
�

送人压缩

机循环使用
。

萃取物进行简单的分离精制即

得到青篙素纯品
。

� 萃取物处理与分析

�
�

� 萃取物处理
�

萃取物从分离罐取出
,

加

数倍 量的乙醇溶液在 一定温度下溶解
,

并加

粉状活性炭适量
,

脱色趁热过滤除去活性炭
,

月少 量热 乙醇溶液洗 涤活性炭 只次
,

洗涤浓

和过滤液合并
,

静置
,

青篙素 即结晶析出
,

过



滤
,

结晶体用 ��  乙醇溶液进行重结 晶
。

重

结晶体置恒温烘 箱中在 �� � 一 ��
‘

� 下 烘干

即得青篙素纯品
。

�� � 青篙素分析

�
�

�
�

� 薄层层析 �� � � �
�

将产品与青篙素标

准品进行 � � � 分析比较
,

用碘紫外光显色或

用过氧化物显色剂 �硫氰酸钱 �
·

� �  �
,

硫酸

亚铁 �
�

� �� �
,

溶解于 �� � � 蒸馏水 中并滴

加 �
�

� � � 浓硫酸配制成溶液 �川喷洒显色
,

两 者的 � � 值一致
。

用 �� �石油 醚 �� � ℃一

� � ℃ �和 � � � 乙醚混合液为展开剂 时
,

� � 值

为 �
�

� �
。

各样品 � �� 分析均显示单一圆点
。

�
�

�
�

� 光 谱 分 析
�

产 品经 ��
、

� � � �
‘
�

,

, “
� �

、

� � 分析确认青篙素结构
。

�
�

�
�

� 质量指标分析
�

产品质量指标
�

熔点

为 � � � ℃ 一 � �  ℃
,

旋光度 �
�
蹭 一 � � �

�

�
�

��
,

�
�

� � �
,

氯仿 �
,

含量 � �
�

� � �
。

� 结果与讨论

�
�

� 黄花篙草粒度试验
�

试验表 明
,

适宜 的

原料粒度能缩短萃取时间
,

有利于提 高青篙

素收率
。

说明超临界 � �
�

萃取青篙素的传质

过程是受植物细胞 内扩散控制的
。

因此试验

原料需预先破碎
。

‘

本研究均采用粒度为 。
�

�

一 � � � 的黄花篙草碎料进行试验
。

�
�

� 青篙素收率与萃取时间关系
�
以相 同的

原料 粒度 ��
�

�一 � � � �在 相同 的萃取 温度

�� � � � �
、

萃取压力 �� � � �
� �和 � �

�

循环量

��
�

� 一 �
�

� �� � � �下
,

进行萃取时间与青篙素

收率关系试验
,

试验结果如表 � 所示
。

试验结

果表 明
,

萃取开始时青篙素收率 随萃取 时间

的延长而增加
,

当萃取时间达 � �
,

收率基 本

达到最大值
,

此时延长萃取时间收率增 加甚

微
。

因此后面的试验按萃取 � � 进行
。

�
�

� 青篙素收率与萃取压力关系
�
以相同的

原料 粒度 ��
�

�一 � � � �在相 同的萃取条 件

下
,

进 行 三个萃 取温 度 �� � � �
,

� � � �
,

� � �

� �的萃取压力与青篙素收率关系试验
,

结果

见表 �
。

从试验结果看出
,

在相同的萃取条件

下
,

青篙素收率随萃取压力的升高而增加
。

各

试验温度在萃取压力 达 �� � �
� 时

,

青篙 素

·

� � �
�

收率基本达到最大值
。

表 � 萃取时 间与收率茱系 ��� ��
� ,

� � � �
,
�

�

�一 �
·

� � � �� �

萃取时 间

��, �

投料量

�� �
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注
�

� 系统达到萃取条件后
,

浸泡 � � ,

再循环萃取 � � �

� 系统达到萃取条件后
,

浸泡 � � ,

再循环萃取 � � �

� 收率为得率与原料青篙素含量 的百分 比
。

�
�

� 青篙素收率 与萃取温度的关系
�
在相同

的萃 取 条 件 下
,

在 一 定 的 温 度 内 � ���� 一

��� � �
,

青篙素收率随温度升高而显著提高
。

如萃取压力为 �� � � � 时
,

青篙素收率 � � � �

时为 � �
�

��
, �� �� 时为 � �

�

��
, ���� 时为

� �
�

� �
。

升高萃取温度
,

有利于青篙素的超临

界 C O
:
萃取

。

但温度上 升
,

萃取物中杂质含

量也随之升高
,

增加 了青篙素提纯精制的难

度
,

同时温度过高
,

青篙素还会发生热裂解等

化学变化
。

因此
,

萃取温度不宜过高
。

当萃取

温度为 333K 时
,

收率已达 94
.
6%

,

基本达到

萃取要求
。
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注¹ 收率 为得率 与原 料青篙 素含量 的百 分 比
。



结论

4
.
1 用超 临界 CO :从黄 花篙 草萃 取青 篙

素
,

其质量传递是受植物细胞 的内部扩散控

制的
。

因此
,

对黄花篙草必须进行粉碎或预浸

泡
。

4

.

2 萃取操作条件对青篙素收率有很大影

响
,

在一定萃取温度下
,

提高萃取压力
,

收率

提高
。

同样
,

在一定萃取压力下
,

提高萃取温

度
,

青篙素收率亦提高
。

即改变萃取压力
、

温

度可 以得到较高的收率
,

但有个极 限值
。

本研

究在最佳萃取工艺条件下
,

青篙 素收率大于

95 %
。

4

.

3 超临界 C O
:
对青篙素具有 良好 的溶解

性
,

萃取周期短
。

通过改变超临界 C O
:
萃取

工艺条件
,

可提高青篙素的溶解选择性
,

使提

纯精制 青篙素简单
、

容易
,

青 篙素产 品纯度

高
、

质量好
。
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中药鹿茸性激素的含量测定

海军总 医院药剂科 (北 京 100037) 凌 云
斑

罗方成
关 关

李秋侠 鲍燕燕 张永林

摘 要 用放射免疫法测定 了 中药鹿茸雌二醉和皋酮 的含量
。

结果显示澳鹿茸雌二 醇含量 (l 5
.
3

士 1
·

8
2 )

n

g

/
m

L

,

梅花鹿茸的含 量为 (n
.
4 士 1

.
2 6) n g /m L 与鹿角镑 (l

.
96 士 0

.
26)

n g /m L 相 比有

极 显著性 差异 (尸 < 0
.
0 1 )

,

鹿茸伪品和鹿 角胶 的雌二醇 含量与鹿 角镑相 比没有显著性差异 (尸>

0
.
0 5 )

,

提示雌二醇是鹿茸治疗宫冷不孕 的物质基础 ,测定鹿茸中雌二醇的含量可作 为评价鹿茸品

质的依据
;
鹿茸中皋酮的含量低

,

提示肇酮不是鹿茸壮 阳的有效成分
,

进 一步研究鹿茸中促雄激素

样物质
,

必将为鹿茸的壮 阳作用提供依据
。

关键词 鹿茸 雌二醇 辜酮 放射免疫法测 定

鹿茸是著名的壮 阳药
,

为鹿科动物梅花

鹿 Ce rv
u s ni

pp on T em m in ek 或马 鹿 C
.el*

P h u: L
.
雄鹿未骨化密生茸毛的幼骨

。

具壮肾

阳
、

益精血
、

强筋骨和调冲任 之功 效
,

主治阳

‘
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