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摘要 目的  从葡萄酒厂废渣果皮中提取以齐墩果酸为主的三萜类总组分 ∀方法  采用超临界二氧化碳萃取技术 以正交

试验优选最佳萃取工艺 ∀结果  优化的萃取条件为 萃取压力 ° 温度 ε !通过 目筛的粉末 ∀结论  优化的萃取

条件经验证实验证明工艺稳定可靠 适合于工业化生产 ∀
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Εξτραχτ τοταλτριτερπενεφροµ ωαστε ρεσιδυε οφ γραπε ωινεφαχτορψ βψσυπερχριτιχαλ χαρβον διοξιδε εξτραχτιον

× 2 ⁄ 2 ÷∏ × ( Χολλεγε οφ Πυβλιχ Ηεαλτη , Ξινϕιανγ Μεδιχαλ

Υνιϖερσιτψ, Υρυ µ θι , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ: ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × ∏ ¬ ∏

ΜΕΤΗΟ∆  ≥∏ ¬ ∏ ¬ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ×

¬ ° ε ∏ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ

 × √ ∏ ∏ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ∏ ∏ ∏ ¬ ¬

  葡萄酒是色鲜味美 !保健功能确凿 !享誉全球的饮品

其所拥有的顾客范围与数量超过了世界上任何一种饮品 ∀

然而不同种类的葡萄酒工业生产都无一例外地会留下大量

废渣 ∀新疆是我国最大的葡萄生产基地 酿酒后废渣多作

为饲料 资源浪费巨大 ∀而这些废渣以葡萄皮为主要组成

部分 ∀我们在前期研究中对葡萄皮的醇提物进行了硅胶柱

色谱≈ ∗ 首次分离得到一种生物活性物质 ) ) ) 齐墩果酸

简称 ∀ 是一种五环三萜类化合物

是我国首次从植物中发掘出来的 !治疗急性黄疸型肝炎和

慢性病毒性肝炎比较理想的药物≈ ∀国内外研究证实

具有护肝 !降糖 !降血脂 !抗过氧化 !抗突变 !抗癌 !抑制

∂2 的复制≈ ∗ 等作用 ∀我们以此废渣为原料 用超临

界二氧化碳萃取法 ∏ ∏ ¬ 萃取葡萄皮

中的三萜类总组分并探索了最佳提取工艺 ∀

1  实验材料与仪器

1 1  材料

葡萄皮 购自某葡萄酒厂 品种由新疆维吾尔自治区园

艺所杨承时研究员鉴定 液态二氧化碳 由新疆大学提供

1 2  仪器及试剂

2 型超临界二氧化碳萃取仪 ! ° 型高效

液相色谱仪 !甲醇为优级纯 北京化工厂 !乐百氏饮用纯净

水 广东乐百氏集团有限公司

2  提取工艺筛选

2 1  ° ≤ 法测定 的含量

2 1 1  色谱条件 色谱柱为 ∞ ÷ ⁄ ≤ 柱 流动相为

甲醇2水 Β 流速 ∂ 波长 温度

ε 数据处理为外标法峰面积定量 ∀

2 1 2  色谱曲线 见图 1 与

2 1 3  标准曲线绘制  精密吸取 贮备液 置

量瓶中 用甲醇定容至刻度 制成 Λ 的对照溶

液 ∀精密吸取对照液 Λ 进样 以进样量对峰面

积值回归 得标准曲线方程为 ψ . ξ . ( ρ

∀结果表明 进样量在 ∗ Λ 内呈良好线

形关系 ∀

图 1  的高效液相色谱图

Φιγ 1  ° ≤

对照品 样品

∏ ∏

2 1 4  精密度试验  日内差 精密吸取样品溶液 在 内

每隔 测定一次 共测 次 每次进样 Λ 样品中齐墩果

酸峰面积积分值的 ΡΣ∆ 为 日间差同一份样品溶

液 每隔 测定一次 连续 每次进样 Λ 测得样品中
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齐墩果酸峰面积积分值的 ΡΣ∆为 ∀

2 1 5  重复性试验  同一批样品 平行 份 按相同方法

处理测定 测得样品中齐墩果酸峰面积积分值的 ΡΣ∆ 为

∀

2 1 6  加样回收率试验  精密称取已知含量的样品 共

份 分别加入 齐墩果酸对照品的甲醇溶液

每组 份 按 /样品测定0项下测定 结果 次测得

平均回收率为 ΡΣ∆为 ∀

2 2  改性剂对萃取的影响

称取等量的两份葡萄皮 一份用适量乙醇润湿 一份不

湿润 在相同条件下进行超临界二氧化碳萃取 萃取物用

° ≤ 法测定 含量 换算成萃取量 比较二者差别 ∀结

果加改性剂的葡萄皮中 萃取量为不加改性剂 倍

因此 萃取时应加改性剂 ∀

2 3  萃取压力 !温度和原料粒度对萃取效果的影响

2 3 1  提取工艺的筛选  本试验选取萃取压力 !温度和原

料粒度 个因素 每个因素分 个水平见表 正交

安排表 见表 ∀

表 1  正交试验因素水平安排表

Ταβ 1  × √

√

ƒ

压力 ° 温度 ε

≤

粒度

细粉

粗粉

整粒

2 3 2  试验流程  按正交表要求将干燥葡萄皮分别进行

处理 样品粉碎后过 目筛 本试验中暂称为细粉 为细

粉 样品粉碎未过 目筛为粗粉 样品不粉碎为整粒 ∀称

取各样品一定量 用适量有机溶媒润湿 装入样品槽中至

满 按照正交表中设计的压力 !温度 !时间进行超临界二氧

化碳萃取 每 接一次样 称重 记录 ∀

表 2  正交试验结果

Ταβ 2  × ¬ ∏

序号 ≤
提取率

细粉

粗粉

整粒

粗粉

整粒

细粉

整粒

细粉

粗粉

2 3 3  ° ≤ 法测定样品中 含量  将 份超临界提取

物于水浴上加热溶解 用乙醇溶解 !定容至 冷至室

温后精密吸取 于 量瓶中 甲醇定容至刻度 待

测 ∀各待测样品液用微孔滤膜过滤后进样 测定其峰面积

代入标准曲线方程 经换算得 提取率 ∀

2 3 4  结果与分析  以 提取率 以 在葡萄皮中含

量为 作为基数 为考察指标 做极差分析 结果见表 ∀

以各因素对 提取率的影响为考察指标作了趋势图分

析 结果表明 随压力增加萃取率也在上升 温度从 ∗

ε 萃取率变化平缓 ∗ ε 时萃取率迅速上升 样品从

整粒到细粉萃取率逐渐上升 ∀根据极差分析结果 结合趋

势图 各因素的最佳水平为 ≤ 即 ° ε 细粉 ∀

对 提取率影响最大的因素为压力 ∀

2 3 5  重复试验  本次正交试验中 选择将 号样品的条

件 ° ! ε !粗粉 重复试验两次 ° ≤ 法测得其

提取率分别为 表明正交试验重现性良好

测定方法稳定 !可靠 ∀

2 3 6  最佳工艺验证试验  试验流程同前 按照筛选出的

最佳工艺进行萃取 每 接一次样 样品液经定容 !稀

释后 ° ≤ 法测定 含量 得出提取率为 从而证

实本次正交试验结果可靠 ∀

2 4  萃取时间对萃取量的影响

以最佳工艺验证试验中每 接一次样的量为指标

作时间趋势图 结果表明 超临界二氧化碳萃取三萜类总组

分时前 内已基本萃取完全 ∀见图

图 2  萃取时间对 萃取量的影响

Φιγ 2  × ¬ ∏

3  讨论

实验证明用超临界二氧化碳萃取以 为主的三萜类

总组分时应加入改性剂 ∀萃取效果受萃取压力 !温度 !时

间 !原料的形状 !粒度等的影响 ∀除压力是其中最重要的参

数外 温度也是重要的参数 升温时 一方面分子的扩散系

数增大 !流体的黏度下降都会使传质系数增加 有利于萃

取 另一方面流体的密度减小 溶质的溶解度会下降 不利

于萃取 ∀实验证明葡萄皮粉碎后过 目筛 筛下的细粉其

萃取率高于筛上的粗粉 表明粉碎程度高有利于萃取 ∀根

据实际操作经验和时间2萃取量趋势图表明 表明时间对萃

取量有影响 ∀萃取物在前 内迅速被萃取出 而后随

时间延长萃取量增加缓慢 后 接到的样少而稀 大部分

为改性剂 因此建议在工业化大生产时 可适当缩短时间

提高劳动生产率 ∀

4  小结

本课题建立的超临界二氧化碳萃取葡萄皮中以 为
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主的三萜类总组分的工艺为 萃取压力 ° !温度 ε !

细粉 ∀本工艺稳定 !可靠 操作简便 省时省溶剂 不污染环

境 萃取的杂质少≈ 适合工业生产 ∀经超临界二氧化碳萃

取出的以 为主的三萜类总组分可直接制成药品或保健

品 经提纯后其单体由于其生物活性高 !药理作用广泛 可

制成 片应用于临床 或配入复方制剂中作为主成分 或

作为辅成分增强疗效 开发前景广阔 ∀
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雷公藤多糖的提取和含量测定方法研究

梁惠花 刘晓河 王志宝 郭春燕 张家口医学院 河北  张家口

摘要 目的  建立雷公藤中多糖的测定方法 进行不同提取条件时 药物中多糖的含量比较 ∀方法  采用苯酚2硫酸比色

法 于 处测定含量 ∀结果  该方法线性关系良好 平均加样回收率为 ΡΣ∆ ∀结论  本法准确 可

作为雷公藤中多糖的质量控制 ∀

关键词 雷公藤 多糖 含量测定
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Εξτραχτιον ανδ δετερµινατιον οφ πολψσαχχηαριδεφροµ Τριπτερψγιυµ ωιλφορδιι

∏2 ∏ ÷ 2 • 2 ≤ ∏ 2 ( Ζηανγϕιακου Μεδιχαλ Χολλεγε , Ζηανγϕιακου

, Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  × Τριπτερψγιυ µ σιλφορδιι

Τριπτερψγιυ µ σιλφορδιι Ηοοκ . φ . ¬ ΜΕΤΗΟ∆  ×

2 ∏ ∏ √ Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ×

√ √ ΡΣ∆ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×

∏ ∏ ∏ Τριπτερψγιυ µ σιλφορδιι

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : Τριπτερψγιυ µ ωιλφορδιι

  雷公藤 × ∏ 系卫矛科雷公藤

属木质藤本植物 ∀其化学成分复杂 主要为生物碱类 !萜类

及糖类等≈ ∀雷公藤具有活血化瘀 !抗炎 !抗生育等作用

但其不良反应较大 而雷公藤多糖是一类高效低毒的高分

子化合物 药理研究发现 雷公藤多糖具有降低血液黏度 !

提高人体免疫力 !抗肿瘤等作用≈ ∀为此 我们提取了雷公

藤多糖 建立了雷公藤多糖含量的测定方法 并进行了不同

提取条件时多糖含量的比较 ∀

1  仪器与药品

∂2 型分光光度计 上海第三分析仪器厂 ∀

葡萄糖 ε 干燥恒重 所用其它试剂均为分

析纯 中药雷公藤购于张家口市药材公司 并按照 年药

典进行鉴定 符合标准 实验前于硅胶干燥器中干燥 ∀

2  方法与结果
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