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中所得重楼皂苷1、Ⅱ总和的质量分数分别为

0．356％、1．287％，1．412％。可知，3种提取方法中，

加热回流法提取所得重楼皂苷I、Ⅱ的质量分数最

高，超声法次之，浸渍法最低，故宜选用加热回流法

对重楼饮片进行提取。

2．3 乙醇回流提取工艺条件优选：参考有关重楼有

效成分的提取工艺的文献资料结合预试验结果，影

响乙醇加热回流法提取重楼有效成分的主要因素有

提取时间(A)、提取次数(B)、乙醇体积分数(C)，因

素水平见表1。以重楼皂苷I、重楼皂苷I总量为指

标，称取重楼饮片50 g，共9份，分别加入12倍量乙

醇，按L。(34)正交表进行试验，结果见表2，方差分

析见表3。

寰I因素水平

Table 1 Factors and levels

方差分析结果表明，A、B因素影响无显著性差

异，c因素有显著性差异，结合直观分析以A。岛C。

为佳，即：70％乙醇提取3次，每次2 h。

2．4验证试验：称取重楼饮片50 g，按优选出来的

最佳提取工艺A。B。c。进行验证，结果重楼皂苷I、

Ⅱ总量为1．192％，RSD为2．24％(n一3)，表明该

提取工艺稳定可行，重现性好。

3讨论

重楼主要有效成分为甾体皂苷，水溶性较差。关

裹2 L，(34)正交试验结果

Table 2 Results of L．(34)orthogonal test

试验号 A B C 空白重楼皂苷I、I总量／蹦

方差来源 平方和 自由度 均方 F值 尸

Fo 05(2，2)=1 9 0 FoⅢ(2，2)一99．0

于提取工艺研究方面的文献报道很少，本实验采用

正交试验，对影响重楼皂苷醇提工艺的各种因素进

行考察，优选出最佳提取工艺条件．对实际生产有一

定的指导意义。

Refefences：

[1]Ch P(中国药典)Is]．Vol 1．2005．

[2]Bian H R．Li X N，Wang H M，以al The research and

development of Rhizoma Paridis EJ]．J Chin Mpd Mater(中

药材)，2002，25(3)：218-219

枸杞多糖的组成及结构分析

朱彩平1，张

(1．华中农业大学食品科技学院，湖北武汉430070；

枸杞多糖(勘Jcium barbarum polysaccharides，

LBP)是枸杞中的主要功能活性成分。许多研究者都

从枸杞中采用不同的方法得到了多糖““]。本实验

采用Sephadex G一75对枸杞多糖粗品进行了纯化，

并直接以水提取，简化了提取工艺，减少了有机溶剂

的使用，得到色泽白且溶解性好的多糖，并对其组成
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及结构特点进行了研究。

1材料、仪器与方法

Philips HR 1375／A型打浆机；Bsz一100自动

分步收集器(上海沪西仪器厂)，HL一2电脑恒流泵

(上海沪西仪器厂)；岛津UV 265FW紫外可见分

光光度计；LD4 2A型低速离心机(北京医用离心
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机厂制造)；Alphal一2真空冷冻干燥机；ZFQ一85A

旋转蒸发器(上海医械专机厂)；Shimadzu G 9A

气相色谱仪；PE Paragon 1000FT红外光谱仪；

Hitachi x 650扫描电镜；Giko IB一3离子溅射仪

(Sigma公司)。

牛血清白蛋白为电泳纯，其他试剂均为分析纯；

Sephadex G一75，Pharmacia产品；鼠李糖(Rha)、岩

藻糖(Fuc)、核糖(Rib)、阿拉伯糖(Ara)、木糖(Xyl)、

甘露糖(Man)、葡萄糖(Glu)、半乳糖(Gal)，上海试

剂二厂；D半乳糖醛酸(GalA)，Aigma产品。

2方法和结果

2．1枸杞多糖的提取纯化及理化特性：干燥的枸杞

粉碎后以80％乙醇于80℃水浴提取30 min．重复3

次，合并滤渣，沸水提取4次，合并提取液，浓缩至小

体积，无水乙醇沉淀，抽滤收集沉淀，加丙酮一石油醚

于50～60℃回流脱色，干燥得粗多糖。粗多糖经

Sevage法去蛋白，透析，干燥得脱蛋白多糖。该脱蛋

白多糖用蒸馏水经Sephadex G一75凝胶色谱柱(450

tom×25 mm)洗脱，合并主峰收集液，冷冻干燥得枸

杞纯品I。BP。

由图1可看出，经过Sephadex G一75的多糖流

出曲线只有一个主峰，该组分在280 nm处有明显

的吸收峰，具有糖蛋白的特征，两峰首尾分别重叠，

且峰形对称，说明其为成分均一的多糖蛋白复合体。

其冻干品为白色絮状固体，溶于冷水、二甲基亚砜、

稀碱，不溶于高浓度的乙醇、乙醚、丙酮、氯仿、正丁

醇、醋酸乙酯；与FeCI。反应呈阳性，说明其不含多

酚类物质；与12 KI反应为阴性，说明其不含淀粉及

纤维素；硫酸咔唑反应呈阳性，说明其含有糖醛酸；

斐林试剂反应呈阴性，说明其不含还原糠；双缩脲反

应呈阴性，考马斯亮蓝反应呈阳性，均说明枸杞多糖

的纯化产品含有蛋白质。
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国t枸杞多糖在Sephadex G-75色谱柱上的洗戚曲线

Fig·1 Elation curve of LBP on Sephadex G一75 column

2．2枸杞多糖的纯度检验

2．2．1琼脂糖凝胶电泳：0．8％琼脂糖凝胶，大小为

3．0 cm×8．0 cm，厚5 mm，电泳缓冲液为pH 8．O

的TBE液(0．089 r110l／L Tris一硼酸，0．002 mol／L

EDTA)，电泳加样量为10 pL，电压120 V，电泳50

rain。将凝胶板置于1％十六烷基三甲基溴化铵溶液

中固定1 h，然后以0．1％甲苯胺蓝染色2 h以上，染

色完毕放入乙酸一乙醇一水(0．1；5．0：5．0)脱色液

中漂洗至斑点清晰。枸杞多糖经琼脂糖凝胶电泳展

开后，呈均一蓝色斑点，表明枸杞多糖为单一组分。

2．2．2纸色谱：新华中速滤纸(30 cm×3．5 cm)，点

样，饱和2 h，室温展开6 h，展开剂为正丁醇一浓氨

水(40；50；5)，0．5％甲苯氨蓝乙醇液染色，95％

乙醇漂洗至背景褪色。枸杞多糖经纸色谱展开后，呈

单一海蓝色斑点，表明枸杞多糖为单一组分。

2．3枸杞多糖的组成成分分析：苯酚一硫酸法“1，测

定中性多糖，考马斯亮蓝法“3蛋白质，硫酸呋唑

法“1测定糖醛酸。LBP中含有中性糖、半乳糖醛酸、

蛋白质。其中中性糖质量分数为45．09％，半乳糖醛

酸质量分数为46．76％，蛋白质质量分数为6．98％。

2．4多糖的气相色谱：先将LBP采用三氟醋酸进

行水解得单糖，再将单糖衍生成糖腈乙酰酯后进行

气相色谱测定o]。色谱条件：毛细管柱OV一1 701(30

cm×0．32 cm×0．5 pm)；氢火焰离子化检测器；c—

R6A积分仪；柱温以10 C／min由190℃升至230

℃，保持5 min，检测器和进样品温度均为250 C，

氢气流量为230．0 mL／min，空气流量为300．0 mL／

min，氮气流量为0．0 mL／min。

枸杞多糖水解物的糖腈乙酸酯衍生物的总离子

流色谱图见图2。可见枸杞多糖的中性糖由鼠李糖、

阿拉伯糖、木糖、甘露糖、葡萄糖和半乳糖6种单糖

组成，物质的量比为0．72；5．82：0．52：0．26：

1 l 4．48。

mA m
l—Rha 2-Fuc 3-Rib 4 Ara 5 Xyl 5Man 7 Glu 8-Gal

固2标准单糖(A)和枸杞多糖水解物(B)的

气相色谱分析

Fig．2 Gas Chromatography of standard monosacchari—

des(A)and LBP hydrolysate(B)

2．5 多糖的紫外光谱：枸杞多糖的水溶液在190～

400 rim紫外扫描。结果枸杞多糖在260 nm处无特

征吸收，说明多糖不含核酸，在280 nm处吸收不明
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显，说明多糖中的蛋白质的量较低。

2．6多糖的红外光谱：将干燥的I，BP用KBr压片

法做红外光谱分析”3。枸杞多糖的红外扫描图谱见

图3。3 400 cm“处宽峰，是。一H的伸缩振动，2 930

cm，c—H的伸缩振动，是糖类的特征峰，1 150

cm_1是c—O伸缩振动，900 cml为B—D一吡喃葡萄糖

的特征吸收，960 cnl_1为鼠李糖的特征吸收，870、

800 cm_1处为甘露糖的特征吸收，825 Cnll为a—D一

吡哺甘露糖，812 cm_1 a D吡喃半乳糖的特征吸

收，1 725 cm_1处的C一0伸缩振动表明含糖醛酸，

1 400 cm“处的C—N伸缩振动证明有蛋白质存在。
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图3枸杞多糖的红外光谱

Fig．3 IR Spectra of LBP

2．7多糖的扫描电镜：取适量干燥的LBP样品置

于离子溅射仪中镀一层导电金膜后，采用扫描电镜

(sEM)进行观察，拍照。见图4。可以看到枸杞多糖

为一种片状结构。

3讨论

采用Sephadex G一75对枸杞多糖粗品进行了纯

化，并直接以水提取．减少了有机溶剂的使用，提取

工艺简单易行，得到的多糖色泽自，长期室温密封保

存不变色，且溶解性好。

本实验对枸杞多糖单糖组成的测定结果中单糖

的种类与以往研究结果基本相同，但单糖间的比例

图4枸杞多糖的扫描电镜照片

Fig．4 SEM Image of LBP

例却有较大差异，这可能与多糖提取工艺以及纯化

方法的差异有关。

本实验对枸杞多糖的固体形貌进行了扫描电镜

观察，直观地发现枸杞多糖为一种片状结构。
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白芷配方颗粒的喷雾干燥工艺研究

肖 丹，边燕红

(成都中医药大学，四川成都61 0075)

中药配方颗粒剂是将传统的中药饮片经提取、

浓缩、干燥、制粒而成的一种单剂量颗粒剂型，又称

中药浸膏颗粒、中药免煎颗粒等。由于喷雾干燥较之

鉴銎昱眢!眢装嵩曩警蹦。计划项目。：。。。BA，。。A。。。、

其他干燥方法具有干燥速度快、物料受热时间短、对

热敏性成分破坏少，生产工序简单、操作简便，易于控

制质量，适用于工业连续化大生产；所加辅料量少、从

  




