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表1 四味益气胶囊中人参皂苷Re和人皂苷Rg。的

测定结果(一：2)

Table 1 Determination of ginsenoside Re and ginsenoside

Rgl in Siwei Yiqi Capsula(矗=2)

批号 人参皂苷Re／(mg-g一1)人参皂苷Rgl／(mg·g一1)

3讨论 ，

原标准中采用等度洗脱方式，人参皂苷Rg，与

人参皂苷Re分离效果较差。人参皂苷Rg。与人参

皂苷Re结构极其相似，是造成二者分离效果较差

的主要原因。本实验采用梯度洗脱的方式，克服了上

述现象，使两者的分离度与理论板数均有较大提高，

内在质量得以体现。

供试品溶液制备方法的选择与确定分别对提取

溶剂(甲醇与2％氢氧化钾甲醇溶液)、提取方法(加

热回流1 h，超声处理1 h、浸泡过夜后加热回流1 h

及浸泡过夜后加热回流2 h)、提取溶剂用量(25、50、

75 mL)、正丁醇提取次数(1、2、3、4、5次)进行了考

察，最终确定以甲醇50 mL浸泡过夜，加热回流1 h，

水饱和的正丁醇振摇提取4次作为最佳提取方式。

参考文献：
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壳聚糖用于山茱萸水提液除鞣质工艺的探讨

安晓娇，康 勇+，范福洲

(天津大学化工学院，天津300072)

山茱萸是我国传统的中药材，在免疫系统、降血

糖、抗休克、强心等方面具有一定的活性。山茱萸中

含有苷类、有机酸类、糖类和鞣质类成分，其中苷类

为强心作用的主要成分。马钱苷(又名番木鳖苷)是

环烯醚萜苷类成分，为山茱萸的主要有效成分，也是

重要的心血管活性的物质，在预防心血管疾病方面

具有十分有效的作用[1]。鞣质是一种相对分子质量

较大的多元酚类化合物，许多中药提取物中都含有

鞣质。中药制剂中含有鞣质，会影响制剂的稳定性和

澄明度，还可能会引起一系列的严重不良反应，如某

些鞣质一旦注入体内会引起黄疸和肝坏死等一系列

临床症状；中药注射液中的鞣质将使血液中蛋白质

凝固，从而引起皮下出血，导致组织坏死，造成无菌

炎症；鞣质还能加速红细胞的凝聚，并能与血红蛋白

形成药物性沉淀[2]。此外，在对中药的有效部位进行

生理生化活性研究时，鞣质往往为有害或干扰成分。

因此，从中药提取物中去除鞣质已经引起广泛关注。

本实验采用壳聚糖絮凝法去除山茱萸水提液中的鞣

质，保留其有效成分马钱苷，为进一步提纯山茱萸水

提液作准备。

1仪器与试药

高效液相色谱仪，LabAlliance Model500紫外检

测器；混凝试验搅拌仪(潜江市梅宇仪器有限公司)，

WGZ一100型散射式光浊度仪(上海珊科仪器厂)。

山茱萸为炙萸肉，由天津市中药饮片厂提供；马

钱苷对照品由中日友好医院临床医学研究所提供，

HPLC检测其质量分数为98．42％；壳聚糖为分析

纯，脱乙酰度为90．58％，玉环县海洋生物化学公司。

2方法与结果

2．1 山茱萸水提液的制备：取山茱萸400 g，加水

3．2 L，煮沸1 h后倒出药液，药渣再加水3．2 L，煮

沸后l h倒出药液。合并两次水煮液，即得(以生药

计质量浓度为0．12 g／mL)。

2．2 壳聚糖絮凝剂的配制：用0．1％冰醋酸配制

1％壳聚糖冰醋酸溶液，溶胀24 h，备用。

2．3马钱苷的HPLC法测定

2．3．1色谱条件：色谱柱为Waters Sperisorb ODS

2(250 am×4．6 nm，5 pm)；流动相：甲醇一水(30：

70)；体积流量：1．0 mL／min；检测液长：240 nm；柱

温：室温；灵敏度：0．05 AUFS。在此条件下马钱苷

可以与其他成分达到很好的分离。见图1。

2．3．2标准曲线的制备：精密称取马钱苷对照品
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图1马钱苷对照晶(A)和山茱萸提取物(B)的HPLC

色谱图

Fig．1 HPLC Chromatograms of loganin reference

substance(A)and Fructus Corni extract(B)

10．32 mg，置10 mL量瓶中，加甲醇至刻度，得

1．032 mg／mL马钱苷对照品溶液。依次进样3、5、7、

10、13、17、20弘L后，测定峰面积。以进样质量为横

坐标，峰面积为纵坐标，绘制标准曲线，得方程y一

697 292 X+1 031 260，，．=0．998 0，结果表明马钱

苷在3-、一20弘g与峰面积的线性关系良好。

2．3．3样品的测定：精密吸取供试品溶液5 pL，进

样测定，按照外标法计算马钱苷的质量分数。

2．4马钱苷保留率和鞣质去除率的计算：鞣质的测

定法按照《中国药典>>2005年版一部附录XB测定。

马钱苷保留率=絮凝后提取液中马钱苷的质量／山茱萸

药材中马钱苷的质量×100％

鞣质去除率一(1一絮凝后提取液中鞣质的质量／山茱萸

药材中鞣质的质量)×100％

2．5正交试验设计与结果：影响絮凝的因素主要为

温度、搅拌速度、絮凝剂用量等。故本试验选用壳聚

糖在药液中的温度(A)、壳聚糖的用量(B)、搅拌速

度(C)3个因素，每个因素选用3个水平，水平因素

见表1，采用L。(3‘)正交表进行试验，结果见表2。统

计学分析的方差分析见表3、4。

表1因素水平

Table 1 Factors and levels

★亚——一 旦 茎
一．1、。

A illC B tlllt镕t$tl／(mg·mL一1) C搅拌速度／(r·min一1)

0．1

O．5

1．O

150

200

250

结果分析可知，以鞣质去除率为评价指标，各因

素的影响程度依次为B>C>A，各因素均有显著

性，其中B因素影响有较大显著性，优水平应选用

A。B。C。；以马钱苷的保留率为评价指标时，各因素的

裹2 L，(3‘)正交试验的方案与结果

Table 2 Design and result of L。(34)orthogonal test

表3鞣质去除率的方差分析结果

Table 3 Analysis of variance with tannin removal rate

Fo．05(2，2)=19．00 Fo．01(2，Z)一99．00

衰4马钱苷保留率的方差分．析结果

Table 4 Analysis of variance with loganin retention rate

’。0．05(Z，Z)=19·00，’0．01(Z．Z)=99·00

影响程度依次为B>A>C，A与B都有显著性，C

因素无显著性，其中B因素有较大的显著性，优水

平应选用A。B。C。。

2．6验证试验：将正交试验得到的结果经进一步验

证，分别按照A。B。C：和A。B：C：试验，结果A。B。C。

试验的马钱苷的保留率为89．66％，鞣质的去除率

为61．25％；A。B：C：试验的马钱苷的保留率为

98．87％，鞣质的去除率为90．66％，根据两个指标

都较高的原则，选取最佳的试验条件为A。B。C：，与

正交试验结果相一致。

2．7 絮凝剂用量对指标的影响：絮凝剂用量是对马

钱苷保留率和鞣质去除率影响最为显著的因素，为

此试验进一步研究了絮凝剂用量对鞣质去除率和马

钱苷保留率的影响，以确定絮凝剂加入量较适宜的
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范围，絮凝剂用量分别为0．1、0．5、0．75、1、1．5 mg／

mL，结果见图2。可以看出随着絮凝剂用量的增加，

对鞣质去除率和马钱苷保留率的影响趋势大体相

似，但壳聚糖絮凝剂优先絮凝鞣质大分子胶体粒子。

絮凝剂用量既不能过大也不能过小，絮凝剂用量过

小时，鞣质去除率很低，不能起到应有的絮凝作用。

絮凝剂用量过大时，马钱苷的损失率会较大，同时药

液中的微粒子被其包围，以致失去其在颗粒间发挥

的架桥作用，使微粒处于再稳定状态，不能很好的絮

凝鞣质。实验表明，絮凝剂最佳的加入量在0．4～o．8

mg／mL较为适宜。

3讨论

实验中综合考虑鞣质去除率和马钱苷保留率，

结果1％壳聚糖絮凝山茱萸提取液的最佳絮凝条件

为60℃，壳聚糖的用量为0．5 mg／mL，搅拌速度为

200 r／rain，较适宜的絮凝剂用量为0．4～

0．8 mg／mL，且要达到最佳的絮凝效果，搅拌速度、

絮凝剂用量和温度都需要一个合适的值。

0．O 0．2 0．4 0．6 0．8 1．0 J．2 1．4 1．6

絮凝剂用量／(mg·mL-1)

图2壳聚糖用量对马钱苷保留率和鞣质去除率的影响

Fig．2 Eff∞t of chitosan doses on Ioganin retention

rate and tannin removal rate

壳聚糖絮凝山茱萸水提液在除鞣质方面优点突

出，这对制剂工业尤其是口服液和注射剂具有现实

意义。壳聚糖絮凝工艺除鞣质现实可行。

参考文献：
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南京中医药大学学报：自然科学版。2000，16(5)：291—292．

[2]王健，徐自升，毛宏亮．中药注射液中鞣质去除方法的探讨
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瓦楞子纳米颗粒粒度的测定研究

王 磊1，张荣新2，江 亭1，陈立宗1

(1．山东省分析测试中心，山东济南250014；山东省卫生厅卫生监督所，山东济南250014)

瓦楞子异名坩壳、瓦屋子、瓦垄子、蚶子壳、花

壳、瓦垄蛤皮，为蚶壳动物魁蚶Arca inflata Reeve、

泥蚶A．granosa Linnaeus及毛蚶A．subcrenata

Lischke的贝壳。具有消痰化瘀、软坚散结、制酸制

痛的功效，主治瘰病、瘿瘼、癫痦块、顽痰久咳、胃痛

吐酸、牙疳、外伤出血、冻疮[1]。其化学成分组成为方

解石、文石和石英，其中方解石和文石(CaCO。)占大

量。纳米粉末材料一般指粒度在100 nm以下的粉

末或颗粒，其许多物理性能、化学性能、力学性能都

与组成的颗粒度或晶粒度有关。对于纳米微粒的颗

粒及颗粒度仍存在概念上和意义上的差异问题[2]，

如从概念上分有晶粒、一次晶粒，团聚体和二次颗粒

等，从定义上分有体积等效直径、投影面积直径等。

本实验用X射线衍射线线宽法、透射电镜观察法和

激光粒度测试法对超微技术结合二次超细制备的瓦

楞子纳米粉的颗粒粒度进行测定，并比较了各种方

法的优缺点。

收稿日期：2007—07—10

1仪器与药品

日本理学电机D／max--rB型X射线衍射仪，

济南微纳仪器有限公司winner2000型激光粒度分

析仪，日本H一800高分辨电镜透射电子显微镜，济

南天宇专用设备有限公司BFM一6型振动磨机，日

本旭医疗技术有限公司T108一CT仪。

瓦楞子购于济南宏济堂大药店，经山东省中医

药大学袁久隆教授鉴定为产于山东地区的毛蚶A．

subcrenata Lischke的贝壳。

2方法与结果

2．1瓦楞子纳米颗粒粉末的制备：取瓦楞子500 g，

先放人粉碎机内进行粉碎，然后采用振动磨机，利用

振动使介质产生振动冲击及介质回转，使粉料得到

正向撞击的同时又得到剪切力、高速、高能量进行粉

碎，从而制备出瓦楞子纳米颗粒粉末490 g，产品得

率为98％以上。在干燥器皿中存放，备用。

2．2 X射线衍射线线宽法测定：衍射仪条件为Cu

∞∞∞∞

∞卯∞如芝得笾稍峰馨镫桀豇啦枇帮即
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