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表2 L，(34)正交试验结果

Table 2 Result of L9(34)orthogonal test

B>A。综合评价最佳优选条件为：A。B，C。D。，即选用

30％丙酮水溶液，8倍量溶剂，加热回流30 rain，提

取3次。

2．5验证试验：按照最佳工艺制备3批样品，结果

干膏收率和鞣质提取率分别为82．501％和

47．182 7％。结果均符合要求。

3讨论

本实验确定了元宝枫果壳中鞣质的提取最佳工

表3方差分析

Table 3 Analysis of Variance

Fo 05(2，2)=19．0 P0．01(2，2)=99．0

艺为30％丙酮水溶液，8倍量溶剂，加热回流30

min，提取3次。其中因素提取次数为主要影响因

素，具有显著性，这些指标可为生产提供参考依据。

作为以鞣质为主要治疗组成成分的新药，其制

剂会更有前景。元宝枫果壳中含有较高的鞣质，这是

罕见的，尤其是其药理作用值得重视，拟进一步考察

其抗肿瘤、抗艾滋病疗效。
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甘草酸提取液膜除杂浓缩对酸沉工序的影响

崔朝亮，凌秀菊，李 祝，王 梅，万端极

(湖北工业大学化学与环境工程学院，湖北武汉430068)

甘草是我国的传统中药材，主产地为内蒙古、甘

肃、新疆等地。甘草味甘、平，功能清热解毒、润肺止

咳、调和诸药。甘草具有抗炎、抗变态反应、抗溃疡、

抗HIV、抗癌、诱生干扰素、调节细胞免疫等功能。

甘草中含有多种黄酮类化合物、三萜类化合物、香豆

素、生物碱、氨基酸、雌性激素、有机酸等多种成分。

其中三萜类化合物甘草酸是其主要活性成分。甘草

酸及其盐类不仅具有增甜、增香和增加风味的作用，

而且还可以调理身体和预防某些疾病(如肥胖症、糖

尿病、心血管病等)【1]。膜分离技术是一门新型分离

技术，兼有分离、浓缩、纯化和精制的功能，又有高
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效、节能、环保、分子级滤过以及过程简单、易于自动

化控制等特性。甘草酸的传统提取工艺采用碱溶酸

沉法，但是甘草酸收率低、质量分数低；酸沉时耗酸

量大，且产生大量酸性废液，难以治理，对环境造成

严重污染。针对这些问题本实验采用膜分离技术对

此工艺进行了改造，经微滤除杂、纳滤浓缩(浓缩10

倍)后，对浓缩液进行酸沉，并找到了最佳pH值，与

原工艺进行了比较。

1仪器与材料

PHS一2C数显酸度计(上海宇隆仪器有限公

司)，膜除杂浓缩装置(湖北工业大学轻工技术工程中
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心)，惠普HPll00液相色谱仪，FA—N／JA—N电子

天平(上海民桥精密科学仪器有限公司)，超声波药品

处理机(济宁金百特电子有限责任公司)，DZX一3型

真空干燥箱(上海福玛实验设备有限公司)。

乌拉尔甘草Glycyrrhiza uralensis Fisch．由新

疆蔚犁县金兴甘草制品有限公司安伟山提供并鉴

定，甘草酸单铵盐对照品(Sigma公司)，试剂均为分

析纯。

2方法与结果

2．】 提取分离的工艺流程：甘草按传统的氨提工艺

分3次制得提取液，滤过后的滤液进行微滤，所得滤

液再进行纳滤，所得浓缩液进行直接酸沉、不除杂直

接浓缩酸沉、除杂浓缩后酸沉试验。得到的沉淀干燥

后得到甘草酸粗品。其中甘草取量15 kg，用含1．5

L氨水的120 kg自来水提取1次，再加入含0．75 L

氨水的90 kg自来水提取第2次。

2．2甘草酸的HPLC法测定[2]

2．2．1 色谱条件：Agilent C18色谱柱(250 mm×

4．6 mm，5弘m)；流动相：甲醇一0．2％醋酸铵溶液一冰

醋酸(67：33：1)；检测波长：250 mm。

2．2．2对照品溶液的制备：取甘草酸单铵盐对照品

10 mg，精密称定，置50 mL量瓶中，用流动相溶解

并稀释至刻度，摇匀，即得。

2．2．3供试品溶液的制备：取粗粉约0．3 g，精密称

定，置50 mL量瓶中，加流动相适量，超声处理(功

率250 W，频率20 kHz)30 min，取出，放冷，加流动

相至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2．2．4测定方法：分别精密吸取对照品溶液和供试

品溶液各10弘L，注入液相色谱仪，测定，计算甘草

酸的质量和质量分数。

2．3微滤过程试验：甘草酸提取液经滤过后的滤液

用微滤膜滤过除杂，在48℃，进口压力0．3 MPa，出

口压力0．2 MPa的操作条件下，一定时间间隔测定

其膜通量，并做出膜通量衰减曲线，见图1。结果表

明膜的平均通量可达300 L／(h·m2)左右，说明此

微滤膜系统具有较强的处理能力。膜通量随滤过时

间的延长而逐步衰减，但膜通量衰减的速度较缓慢，

在实际生产中，浸提液的总量较大，可长时间稳定运

行，维持较高的膜通量。

2．4纳滤过程试验：经微滤膜除杂后的滤液再用纳

滤膜浓缩，在38℃，进口压力为1．65 MPa，出口压

力为1．6 MPa的操作条件下，一定时间间隔测定其

膜通量，并做出膜通量衰减曲线，见图2。结果表明

膜的平均通量可达1．2 L／(min·支)左右，这说明

此纳滤膜系统具有较强的处理能力。膜通量的衰减

随滤过时间的延长而逐步衰减，但膜通量衰减的速

度较缓慢，且平均通量较大，当膜通量降至较低时，

已基本达到了浓缩的目的(10倍)。因此，此纳滤系

统能长时间稳定运行，满足生产的需要。
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图1微滤膜通量的衰减

Fig．1 Flux attenuation pattern of micro—

filtration membrane

t／min

图2纳滤膜通量的衰减

Fig．2 Flux attenuation pattern of nano—

filtration membrane

2．5酸沉pH值的确定

2．5．1未除杂未浓缩提取液酸沉pH值的确定：分

别取400 mL浸提液在不同pH值下用98％浓硫酸

进行酸沉试验，结果见表1。可以看出，未经浓缩的

提取液在pH 1．5时沉淀的现象最好，收率和质量

分数也较高，因此，酸沉pH值应选定为1．5。将400

mL提取液在pH 1．5酸沉时消耗的98％浓硫酸的

量折算成每千克甘草消耗98％浓硫酸的量为101

mL，每千克甘草产生的酸性废液的量为16．8 kg。

2．5．2未除杂浓缩10倍的浓缩液酸沉pH值的确

定：分别取400 mL未除杂浓缩液在不同pH值下用

98％浓硫酸进行酸沉试验，结果见表2。可以看出，

未经除杂的浓缩液酸沉的沉淀效果不好，收率和质

量分数很低。其最佳pH值选定为2．0。将400 mL

提取液在pH 2．0酸沉时消耗的98％浓硫酸的量折

算成每千克甘草消耗98％浓硫酸的量为21．17

mL，每千克甘草产生的酸性废液的量为1．69 kg。

2．5．3除杂并浓缩10倍的浓缩液酸沉pH值的确

定：分别取400 mL浓缩液在不同的pH值下用

98％浓硫酸进行酸沉试验，结果见表3。可以看出，
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表1 未除杂未浓缩提取液中甘草酸的酸沉结果

Table 1 Results of acid recipitation of glycyrrhizic

acid for extraction liquid without impurity

removaI and concentration

表2未除杂的10倍浓缩液的酸沉结果

Table 2 Results of acid precipitation for ten times

condensed liquid without impurity removal

除杂后的10倍浓缩液在pH 2．5时进行酸沉，沉淀

均匀，所得甘草酸的质量分数和收率都较高，因此，

酸沉pH值应选定为2．5。将400 mL浓缩液在pH

2．5酸沉时消耗的98％浓硫酸的量折算成每千克甘

草消耗98％浓硫酸的量为21．15 mI。，每千克甘草的

酸性废液的量为1．68 kg。

表3除杂后的10倍浓缩液酸沉结果

Table 3 Results of acid precipitation for ten times

condensed liquid with impurity removal

3讨论

产生不经过除杂直接浓缩的甘草浓缩液几乎不

能酸沉甘草酸，主要原因是植物蛋白、胶体等杂质浓

度增高，造成甘草酸析晶时包含杂质而不能成晶，故

所得甘草酸的质量分数和收率都很低。经过除杂再

浓缩的工艺是最佳工艺。根据结果认为，在此方法的

基础上进一步除杂后寻找合理的酸沉条件，可直接

得到60％左右质量分数的甘草酸产品，且收率也会

再提高。故生产60％左右质量分数的产品可不用工

序复杂、污水量大、收率低的树脂精制法或单盐醇沉

法。本工艺能为企业降低能耗，增加效益，降低对环

境的污染。
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5种中药注射液细菌内毒素检测方法的建立

宋晓坤1，李利娟2
．

(1．天津医科大学附属肿瘤医院，天津300060；2．天津医科大学药学院，天津300070)

中药注射液是我国特有的品种，临床应用越来

越广泛。由于中药注射剂提取、制备复杂，流程长，极

易引入热原，因此，中药注射剂造成污染的因素较

多，质量标准也较难控制。中药注射剂一般采用热原

检查法检查细菌内毒素。鉴于热原检查法成本高、繁

琐等缺点，采用BET对中药注射剂进行检查已成为

发展趋势。因此，本实验采用BET法对复方苦参注

射液、注射用穿琥宁、艾迪注射液、参麦注射液和华

蟾素注射液进行了细菌内毒素的检查。

1实验材料

复方苦参注射液(山西金晶药业有限公司，规格

5 mL×5支)，注射用穿琥宁(哈尔滨三联药业有限
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公司，规格40 mL×10支)，艾迪注射液(贵州益佰

制药股份有限公司，规格10 rnL×5支)，参麦注射

液(正大青春宝药业有限公司，规格10 rnL×3支)，

华蟾素注射液(安徽金蟾生化股份有限公司，规格

5 mLx 10支)。

鲎试剂(TAL，0．1 mL／支，A一0．5、0．25 EU／

mL，批号20030830、20030509)，细菌内毒素工作标

准品(10 EU／mL，批号20021206)，细菌内毒素检查

用水(5 mL／支，批号20020531、20030324)。以上试

剂均由福州新北生化工业有限公司，湛江安度斯生

物制品厂提供。

电热恒温培养箱(天津市中环试验电炉有限公

  




