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正交实验优选两面针的提取工艺 
Orthogonal Test for Optimization of Extraction Procedure of Zanthoxylum nitidum(Roxb．)DC． 
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[摘要] 目的：对两面针的提取工艺进行优选。方法：以氯化两面针碱转移率为评价指标，用RP—HPLC法测定其含量， 

采用正交实验法对两面针的提取工艺进行优选。结果：最佳提取工艺条件为两面针药材用60％的乙醇溶液提取两次，第1次 

9倍量，提取2h，第2次7倍量，提取 1、5h。结论：优选出的工艺科学合理。 
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[Abstract] Abject：To optimize the extracting procedure of Zanthoxylum nitidum(Roxb．)Dc．．Method：Taking the extraction 

rate of nitidine chloride as evaluation targets．and determining the content of nitidine chloride by RP—HPLC．The optimum extraction 

procedure was selected with the orthogonal test．Resuh：Th e optimum exctraction procedure was as folows：Zanthoxylum nitidum  

(Roxb．)DC．was extraxted wi出6O％ alCOhol for two times，first was nine times volume。two hours for extraction：second was seven 

times volum e，one point five hours for extraction．Conclusion：The opti’mum  extracting procedure is scientific．reasonable and stable
． 
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两面针系芸香科花椒属植物两面针(Zanthoxy— 

lum nitidum(Roxb．)DC．)的干燥根，在我国药用历 

史悠久，民间常用其根、根皮及茎皮人药治疗胃痛、 

牙痛等多种痛证，具有行气止痛、活血散瘀、祛风活 

络之功效 0 J。目前，两面针已 泛应用于医药、食 

品、化工，但未见两面针提取工艺研究的报道。现代 

药理研究表明，两面针的主要有效成分为氯化两面 

针碱为代表的生物碱，因此现采用正交实验法，以氯 

化两面针碱为指标，对两面针的提取工艺进行优化 

选择，为合理开发利用两面针提供科学依据。 

I 仪器与试药 

HPI100高效液相色谱仪(美国惠普公司)， 

VWD紫外检测器 ，Agilent化学工作站；AG285型分 

析天平(METI'LER)；KS一600D超声清洗机；氯化两 

面针碱对照品(中国药品生物制品检定所提供，批 

号：848—9901)；两面针药材(湖南省九芝堂药业有 

限公司提供，经中南大学湘雅医院李新中教授鉴 

定)；高效液相用甲醇、乙腈为色谱纯，其它试剂均为 

分析纯。 

2 方法与结果 

2．I HPLC法测定氯化两面针碱的含量 

2．I．I 色谱条件 色谱柱：钻石 C 柱 Column Di— 

mension(150 X 4．6mm)；柱温：室温；检测波长： 

328nm；流速：I．Oml／min；流 动相：水 ：乙腈 ： 

0．02molfL磷酸二氢钾(加 0．I％三乙胺和磷酸调 

pH3．17)=60：25：15；进样量：5 l。理论塔板数按 

氯化两面针碱计算应不低于3000，在上述色谱条件 

下，对照品和样品的色谱图。(见附图) 

木 

5 1j二I 

附图 氯化两面针碱(A)和两面针(B)的 HPLC图谱 

氯化两面针碱 

2．1．2 对照品溶液制备 精密称取氯化两面针暾 

对照品 10．00mg置 lOOM 容量瓶中，甲醇溶解譬玛 

释至刻度，摇匀，即得对照品溶液。 

¨̈ ̈ 二__=  ̈． 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


第 11卷第5期 

Vo1．1l NO．5 

中 医 药 导 报 

Guiding Journal of TCM 

2005年 5月 

Ma3z．2005 

2．1．3 标准曲线的绘制 精密吸取对照品溶液 

0．51、1．02、2．04、3．06、4．08、5．10m1分别置 5ml容 

量瓶中，以甲醇稀释至刻度，摇匀，按上述色谱条件 

进样5 l，测定，以平均峰面积为纵坐标，氯化两面针 

碱溶液浓度(ng／ 1)为横坐标作图，得线性回归方 

程：Y=26．5444X一27．6048，r=0．9998。表明氯化 

两面针碱溶液在 10．2～102．Ong／ l问线性关系良 

好。 

2．1．4 药材中定氯化两面针碱的测定 称取两面 

针药材粉末约lg，精密称定，置索氏提取器中，加甲 

醇 100ml，加热回流提取至回流液无色。提取液回 

收甲醇至约45ml，完全转移至50ml容量瓶中，甲醇 

稀释至刻度，摇匀，取 10ml过0．45Ixm微孔滤膜，在 

上述色谱条件下取 51xl进样测定结果。依法制备 5 

份样品溶液，测得其含量分别为0．241％、0．234％、 

0．230％、0．233％、0．239％，平均含量为 0．236％， 

RSD为 1．97％。 

2．1．5 供试品溶液的制备及测定 精密量取两面 

针药材提取后所得的滤液 2．0～20．0ml(视滤液的 

浓度而定)置蒸发皿中，水浴挥干。加甲醇溶解残渣， 

定容至10ml，滤过，取续滤液作为供试品溶液。在 

上述色谱条件下取5 l进样测定。 

2．2 正交实验 

2．2．1 实验设计 通过预试，发现用水提取两面 

针，氯化两面针碱的转移率相当低，不到30％；而用 

乙醇提取，氯化两面针碱的转移率可达70％，故确 

定提取溶媒用乙醇。采用 k(3 )正交表安排两面 

针醇提工艺，以氯化两面针碱的转移率为评价指标， 

选择乙醇浓度、溶剂用量、提取时间3个因素，每个 

因素设3个水平。(见表 1) 

表 1 因素水平表 

2．2．2 正交实验方法及结果分析 称取两面针药 

材20g，按正交设计表所列各条件回流提取，按 2．1 

项下方法测定提取液中氯化两面针碱含量，并计算 

氯化两面针碱的转移率，有关实验数据(见表2)，方 

72 

差分析(见表3)。 

表2 正交设计数据及结果 

实验号A B c D 詈 

Sources SSj u MS F 

注：F、．o o5(2，2)=19．0，F、．om(2。2)=99．0 

由正交实验结果的直观分析和方差分析可知， 

影响氯化两面针碱转移率的因素大小顺序为B>C 

>A，其中因素 B，c对检测指标均有显著性影响，宜 

选B 、c 水平；而因素A无显著影响，为降低生产成 

本，宜选A 水平。因此，最佳提取工艺条件是 A，B 

C 。即用60％的乙醇溶液提取两次，第 1次9倍量， 

提取 2h，第2次7倍量，提取 1．5h。由于本研究选 

择的提取方案已在正交试验设计的方案中(3号实 

验)，故不做验证试验。 

3 讨 论 

为合理选择正交设计各水平，对提取溶剂(0、 

30％、50％、70％、90％的乙醇)进行了预试。结果 

70％乙醇提取物中氯化两面针碱的含量最高，故在 

正交实验中，设计乙醇浓度的3个水平分别为80％、 

70％、60％。另外，对药材形态及提取次数也进行了 

考察，发现采用丁状小块药材(约为 1cm )进行提取 

效果最好，提取2次，相对转移率可达90％。 
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表示；结果用计算机统计程序做方差分析，Q值检验 

判断组间差异有无显著性意义。 

3 结 果 

3．1 麻仁胶囊对燥结型便秘小鼠排便功能的影响 

与生理盐水组比较，给药后 4h，麻仁胶囊 2．o、 

4．O、8．og／kg和通便灵 2．4g／kg对燥结型便秘小鼠 

排便粒数和排便重量无明显影响；给药后 8h2．0、 

4．0、8．og／kg和通便灵 2．4g／kg对燥结型便秘小鼠 

排便粒数和排便重量均明显增加。(见表 1) 

表 1 麻仁胶囊对燥结型便秘小鼠排便功能 

的影响 (x±SD．n=10) 

药物 剂量( kg) 
4h 8h 4h 8h 

注 ：与生理盐水比较 ，‘P>0．05，一 P<0．05；⋯ P‘< 

0．01 

3．2 麻仁胶囊对燥结型便秘小鼠胃肠推进功能的 

影响 与生理盐水对照比较，通便灵和麻仁胶囊小、 

中、大剂量对燥结型便秘小鼠胃肠推进功能具有明 

显增强作用。(见表2) 

表2 麻仁胶囊对小鼠胃肠推进功能 

的影响 (x±SD．n=10) 

注：与生理盐水比较 ，一P<0．05；⋯ P<0．01 

3．3 麻仁胶囊对燥结型便秘小鼠血清SOD活性的 

影响 与生理盐水组比较，麻仁胶囊2．0、4．0、8．og／ 

kg和通便灵 2．4g／kg对燥结型便秘小鼠血清 SOD 

活性具有明显增加作用。(见表 3) 

4 讨 论 

麻仁胶囊具有润肠通便作用，临床用于肠燥便 

秘等的治疗。研究结果表明，麻仁胶囊能促进燥结 

型便秘小鼠的排便功能，增加胃肠推进率，提高血清 

SOD活性，有利于清除体内脂质过氧化物，保护肠粘 

膜。 

表 3 麻仁胶囊对燥结型便秘小鼠血清SOD 

的影响 (x±SD．n=10) 

注：与生理盐水比较 ，一P<0．05：⋯ P<0．01 
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两面针药材中氯化两面针碱的含量测定时，考 

察了甲醇液直接超声法，湿浸 15min后超声法，加热 

回流提取法及索氏提取法口J，其含量测定分别为 

0．194％、0．199％、0．213％、0．236％，因此选用索氏 

提取法。色谱条件摸索时，在流动相中加入三乙胺， 

并用磷酸调节pH值，减少色谱峰拖尾，得到的色谱 

峰峰形尖锐，分离度高，且基线稳定。 
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