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磨浆一超声法提取黄姜中薯蓣皂苷元的工艺研究

李冬1，李稳宏1，韩枫1，廉媛2，陈练洪1，唐璇2

(1．西北大学陕西省资源化工应用工程技术研究中心／化工学院，陕西西安710069；
●

2．陕西地矿医院，陕西西安710014)

摘 要：目的 优化磨浆一超声法从黄姜中提取薯蓣皂苷元工艺条件。方法 采用对黄姜磨浆预处理后超声提取，

再进行酸水解的方法从黄姜中提取薯蓣皂苷元。结果 通过正交试验得到提取过程优化的工艺条件：磨浆时间5

min，超声时间50 min；料液比l：18 g／mL。其中料液比和磨浆时间对提取过程影响显著。与传统的直接酸水解法

相比，收率提高了18％。结论磨浆一超声法用于黄姜提取具有收率高、污染少、节约能源的特点。

关键词：黄姜；薯蓣皂苷元；磨浆；超声提取
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Process of extracting diosgenin from Dioscorea zingiberensis by‘grinding starch

and ultrasonic extracting method

LI Don91，LI Wen—hon91，HAN Fen91，LIAN Yuan2，CHEN Lian—hon91，TANG Xuan2

(1．Shaanxi Research Center of Chemical Engineering&Technology for Resource Utilization，College of Chemical

Engineering，Northwest University，Xi’an 710069，China；2．Shaanxi Dikuang Hospital，Xi’an 710014，China)

Abstract：Objective To optimize the experiment conditions in process for extracting diosgenin from

Dioscorea zingiberensis．Methods A new method of grinding starch pretreatment，ultrasonic extracting，

and hydrochloric acid hydrolyzing was studied．Results The optimal experiment condition was obtained，

grinding starch 5 min，ultrasonic extraction 50 min，the ratio of material and solvent was 1 t 18．The ratio

of the material and solvent had the greatest effect to the extraction process．Its extraction percentage had

been raised 1 8％compared with the traditional method．Conclusion The method has the characteristics of

energy-saving with high yield and low pollution．

Key words：Dioscorea zingiberensis C．H．Wright；diosgenin；grinding starch；ultrasonic extraction

黄姜系薯蓣科薯蓣属植物盾叶薯蓣Dioscorea

zingiberensis C．H．Wright的干燥根茎，为我国特有

的野生植物资源。其根状茎中所含的薯蓣皂苷元，具

有治疗冠心病、调节新陈代谢、抗高血脂、抗癌、抗高

血脂等功能，同时也是重要的甾体药物原料，将其

“骨架”加以修饰就能合成各种不同的甾体药物。薯

蓣薯蓣皂苷元主要来自于黄姜。目前大部分生产企

业都采用传统的直接酸水解法，即将黄姜直接加入

盐酸后水解，再用石油醚或汽油把薯蓣皂苷元从水

解渣中萃取出来，该法能耗大、收率较低、废水废渣

多、环境污染严重。针对以上问题，本研究采用对黄

姜磨浆预处理，以乙醇为溶剂超声提取，再水解的方

法制备薯蓣皂苷元，并着重对磨浆一超声提取环节进

行工艺条件的优化。

1仪器与试药

SN一2000型直插式超声波发生器，广州辛诺

科超声设备公司；Shimadzu UV一265型紫外分光

光度计，日本岛津公司；X一4型数字显示显微熔点

测定仪，北京泰克仪器公司；浆机(自制)；高压釜(自

制)；薯蓣皂苷元对照品(质量分数≥99％)，上海君

创生物科技有限公司；黄姜由陕西省旬阳神宝生物

科技有限公司提供，经西北大学生命科学学院李多

伟副教授鉴定。

2方法与结果

2．1 黄姜中薯蓣皂苷元的提取：采用磨浆一超声提

取法[1]。称量粉碎的黄姜100 g，加水磨浆一定时间，

然后称量一定体积分数和乙醇加入烧杯中，以直插

式超声波发生器进行超声处理，提取两次，合并滤液

并浓缩至50 mL，然后同10 mL浓盐酸加入圆底烧

瓶中，于100℃水浴中水解4 h，加入氢氧化钠调节
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pH值至中性，滤过并将滤渣在80℃下烘干，然后

加入石油醚萃取，取5 mL提取液定容至50 mL后

待测，剩余提取液经活性炭吸附去色素后，用甲醇反

复重结晶得薯蓣皂苷元。

2．2薯蓣皂苷元的测定

2，2．1改良Liebermann试剂的配制：取30 mL冰

醋酸、50 mL醋酸酐、20 mL浓硫酸，冰水中混匀后

加入4 g无水硫酸钠，即得。

2．2．2标准曲线的绘制：取薯蓣皂苷元对照品10

mg，用石油醚定容至50 mL，量取0．5、1．0、2．0、

3．0、4．0 mL溶液蒸干，加改良Liebermann试剂5

mL，在70℃水浴中加热4 min，冰水中冷却1 min，

在480 nm测定吸光度。以吸光度对质量浓度进行

回归，回归方程为C一0．173 A一0．001 68(，．一

0．999 9)。线性范围：0．02～0，16 mg／mL。

2．2．3样品的测定：取薯蓣皂苷元提取液5 mL定

容至50 mL，从中取2 mL水浴中蒸千，加改良

Liebermann试剂5 mL，显色，测定吸光度。根据回

归方程计算出待测液质量浓度值，经换算可得产品

收率(产品收率一薯蓣皂苷元质量／黄姜干重×

100％)。其中实验中所用黄姜原料中薯蓣皂苷元的

质量分数为3．41％。

2．3正交试验优选工艺参数：首先对磨浆时间、超

声提取时间、乙醇体积分数、料液比和提取次数进行

了单因素探索，确定了各因素最佳条件分别为：5

min、50 min、50％、1：18和3次。对各因素进行综

合考虑，固定乙醇体积分数为50％，提取次数为2

次，对磨浆时间(A)、超声提取时间(B)和料液比

(C)进行考察，实验方案和结果见表l。正交分析以

空白作对照来计算各因子列的F值，方差分析结果

见表2。

裹1正交试验设计及结果

Table 1 Design and result of orthogonal test

A／min B／rain C／(g·mL一1)空白项收辜／％

裘2方差分析

Table 2 Analysis of variance

Fo．05(2，Z)219·000

由表1和表2可知：影响薯蓣皂苷元收率的因

素依次为：C>A>B，其中料液比和磨浆时间对提

取过程影响显著，确定磨浆一超声提取的优化条件为

A282C3，即磨浆5 min预处理，超声提取5 rain，料液

比1；18。

2．4磨浆一超声法与传统提取方法比较：取粉碎的黄

姜100 g，加入2．5％盐酸180 mL，置于高压釜中，于

130℃、0．25 MPa下水解80 min，然后抽滤并水洗

滤渣至中性，滤渣于80℃烘干后，加入一定量石油

醚，于索氏提取器中提取6 h，测定，计算。同时以磨

浆一超声提取的最优条件提取3批样品，结果见表3，

据文献报道及市场调研，薯蓣皂苷元的熔点为204-～

207℃，薯蓣皂苷元工业品标准为初熔点195～205

℃为合格产品。与传统提取方法相比较，磨浆一超声法

收率提高了18％，盐酸用量降低90％以上。

裹3两种提取法的比较

Table 3 Comparison between two extracting methods

3讨论

从微观的角度来看，新鲜黄姜中薯蓣皂苷以小液

滴的形式存在于薄壁细胞中，并且有小型维管束分布

的基本组织中薯蓣皂苷的积累与分布最丰富[2’3]。因

此，鲜黄姜经过磨浆将植物组织打碎，使富集的皂苷

释放出来，有利于薯蓣皂苷元的提取分离。然后利用

超声波在溶剂中传播发生的“空化效应”，产生连续不

断的高压冲击植物颗粒表面，使植物细胞壁破裂而目

标产物释放到提取液中，从而得薯蓣皂苷元。

实验发现相同条件下未进行磨浆预处理时，产

品收率仅为1．51％，而经过磨浆预处理后收率可达

3．08％。原因可能在于磨浆处理后物料颗粒细化，表

面积增大，超声波破碎的细胞增多，而且表层细胞不

致形成太厚的空壳层，能充分发挥超声波的穿透及

空化效应，释放并溶解大量的活性成分，提高了提取

率。因此，超声提取黄姜中薯蓣皂苷元，应进行磨浆

预处理。
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本工艺还可通过将提取渣发酵制乙醇，再以此

乙醇为提取溶剂，循环生产，形成资源综合利用的良

性循环，若应用于生产中，将不仅能提高产品收率，

降低能耗，也能减少环境污染，具有良好的应用前

景，对此仍需进一步进行工业化应用研究。
References!
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混合均一化法对复方丹参提取物质量控制的研究

罗晓芳1，莫必琪2，叶颖雅1，程翼宇1瞿海斌p

(1．浙江大学药学院中药科学与工程学系，浙江杭州 310058；2．正大青春宝药业有限公司，浙江杭州 310023)

摘要：目的探索研究复方丹参提取物质量控制技术。方法在多元指纹图谱质量控制标准下，运用批次混合均

一化法，实现复方丹参提取物质量稳定均一化。结果多批次复方丹参提取物混合后质量明显改善，与标准提取物

之间的指纹图谱相似度大于0．9，指标性成分量相对偏差小于0．03。结论批次混合均一化可保证复方提取物质

量，为中药生产过程实现指纹图谱质量控制提供了新思路。

关键词：复方丹参，指纹图谱}提取物；中药质量控制
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Homogenization for quality control of compound danshen extract
1
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中药制剂组成复杂，单张指纹图谱往往难以完

整表征其整体化学组成。多元指纹图谱是指由多张

指纹图谱共同整合而成的，能反映样品完整化学组

成特征的指纹图谱，其中的每张指纹图谱均反映了

样品部分化学组成特征，利用多元指纹图谱能够更

全面、准确地反映中药产品的质量[1]。目前，由于中

药材质量的波动及中药生产过程的粗放操作，最终

中药产品质量批次之间往往均一性较差。因此，在多

元指纹图谱质量控制标准下，如何保证中药产品质

量的稳定均一是中药现代化迫切需要解决的问题。

复方丹参提取物的主要成分为丹参水溶性成分和三

七皂苷类成分＆]。本实验对复方丹参提取物在多元

指纹图谱质量控制标准下，采用批次混合均一化

法[3]，实现了复方丹参提取物质量的均一化。

1仪器与试剂

Aglient ii00型高效液相色谱仪；乙腈(色谱

纯，Merck公司)，磷酸(分析纯)，miniQ水。复方丹

参提取物(自制，批号a、b、C、d)。

2 4方法与结果

2．1 7指纹图谱获取方法[I]

2．1．1多元指纹图谱I的色谱分析方法：汉邦C-。

柱(250 mm×4．6 mm，5肛m)；流动相为A(O．02％

磷酸一乙腈)一B(o．02％磷酸一水)系统；梯度洗脱：0

rain，92％B；8 min，82％B；15 rain，79％B；35 min，

68．5％B；36 min，20％B；体积流量为1．0 mL／min；

进样量为10弘L；柱温30℃；检测波长280 nm。

2．1．2多元指纹图谱Ⅱ的色谱分析方法：汉邦c。。

柱(250 mm×4．6 mm，5弘m)；流动相为A(o．01％

醋酸一乙腈)一B(0．01％醋酸一水)；梯度洗脱：0 min，

80％B；15 rain，65％B；25 min，65％B；40 min，57％

B；50 min，57％B；65 min，42％B；75 min，25％B；体

积流量为0．8 mL／min；进样量为20 gL；柱温30

℃；检测波长203 nm。

2．2样品制备方法
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