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青海产三颗针中盐酸小璧碱的
最佳提取工艺研究

廖志新 李玉林 纪兰菊 孙洪发
中国科学院西北高原生物研究所 西宁

董建生

青海省林业局 西宁

摘 要 从青海产的三颗针中
,

通过正交实验设计
,

采用酸提法从中提取盐酸小架碱
,

找

出了最佳的实验条件
,

该条件用于指导生产
,

大大地提高了生产效率
。

关键词 三颗针
,

盐酸小梁碱
,

最佳工艺

三颗针为小聚属植物
,

其根或根皮中含有季钱类生物碱小巢碱
,

作为主要的有

效成分
,

其为抗菌类药物
,

临床上用以治疗细菌性痢疾和一般炎症
,

俗称黄连素
。

小璧碱是以盐酸盐形式存在于植物体中
。

有关小璧碱的提取
、

性质
、

含量测定等前人均已

有报道 〔
‘〕,

对其最佳提取条件也有所研究
,

但由于各地因品种
、

产地存在差异
,

相同的生产工

艺不一定得到相同的好的结果
。

因此我们以产于青海乐都等地的三颗针为原料
,

采用正交试验

法
,

对由酸水法提取盐酸小璧碱的生产工艺重新进行了研究
,

找出了最佳的提取工艺
。

此工艺

在青海乐都
、

徨中两地实际生产中加以应用
,

取得了良好的经济效益
,

产品收率由原来的

提高到 左右
。

实验部分

实验材料

以产于青海省乐都县上北山林场的三颗针干燥根茎为原料
,

洁净
、

磨碎 实际生产中切成

的薄片
,

实验材料由青海省林业局董建生鉴定
。

正交及因素水平实验设计

酸水法制取盐酸小璧碱
,

根据以往工作可以看出
,

其最大析出量与浸提时间
、

浸提剂浓度

即硫酸浓度
、

浸提剂用量
、

浸提温度
、

食盐用量及浸提时间有关系
,

另外还与调节溶液酸性的

盐酸用量有着紧密的联系
。

其中任何一个因素的改变都可能影响最终产物盐酸小璧碱的析出
。

为了寻求最佳提取工艺并考虑到实际生产中的困难
,

我们在不考虑浸提次数的情况下
,

选择以

上 个方面作为考察因素
。

其中每个因素均取 个水平
,

采用多因素分析法设计出正交试验

见表
。

全部试验遴选为 组
。
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表 正交实验设计表

因素

序号
浸提时间 浸提剂浓度 浸提剂量 酸水温度

℃
食盐数量 盐酸数量

八乙。任亡口一,目任任亡
五自,才,‘,‘,‘。月叹,匕口口口,,﹄口一勺,‘,以八反﹃了叹口八廿八初

盆

仄︻了任叹户亡,‘曰乌﹃﹄一了‘任一了任亡︵,亡人口反工曰︸口即了卜一沙
目

仁

铭招

,

实验方法

从三颗针中提取小梁碱分为两个过程
,

第一为粗制部分
,

即从磨碎的原料中提取得到硫酸

小壁碱 第二部分为精制部分
,

即将硫酸小璧碱转化为盐酸小璧碱
。

每组实验取三颗针磨碎品
,

浸提剂用量以每 浸透样品量 为基数
,

具体操作参见工艺部分
。

实验结果

根据表 所排列的条件进行实验
,

所得的盐酸小璧碱量按《中华人民共和国药典 》二部

年版
‘ ’

盐酸小璧碱的分析方法进行含量测定
,

结果见表
。

结果分析

对实验结果进行平均值及方差分析
,

结果见表
, 。

讨 论

以上数据表明
,

以平均值为依据的统计结果具有较好的显著性
,

说明正交试验设计是合理

成功的
。

在酸水法提制盐酸小璧碱时掌握好各条件是十分重要的
,

所选定的 个因素都具有较

好的统计显著性
,

其中以盐酸用量最为关键
,

各因素的重要性以依大小可以排序为 盐酸用量
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浸提剂量 食盐用量 浸提时间 浸提剂温度 浸提剂浓度
。

根据实验结果
,

在实际生产过

表 正交实验结果表

序序号 镖瞥擎 百抹量量
、二 盐酸小璧碱 百分含量量
厅厅厅 , 精品量

注
“ ”表示没有产品制出

表 统计平均值表

因素

水平

总 一

表 方差分析表

因素

总

,

二

程中
,

盐酸用量应掌握在使溶液酸性达到 一
,

浸提剂量也应在浸透材料量之上超出 倍
,

食盐用量应使提取液浓度达到 浸提总时间应达到
,

浸提剂温度控制在
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℃至沸点之间 浸提剂浓度 即硫酸浓度 为 一
。

以上各因素的任何改变
,

都会影

响产品的产量或质量
。

生产工艺

根据各实验数据结果
,

拟定出青海产三颗针中提取盐酸小璧碱的最佳工艺流程
。

该工艺在

实际生产中取得了良好的经济效益
。

小巢干燥根

十 热浸 一

酸提液

令虹吸上清液
,

加入 使酸提液浓度达到
,

静置
,

过滤

沉淀 粗硫酸小璧碱

令沸水溶解
,

石灰乳调 到
,

过滤

滤液

奋 调 到
,

静置
,

过滤

沉淀

专蒸馏水洗涤至偏酸性
,

℃干燥

精制盐酸小璧碱
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