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摘要院目的 优选简便高效的钩吻生物总碱的提取工艺袁考察不同提取条件下的提取率遥方法 分别用均匀设计和正交

设计两种方法对钩吻生物总碱的提取工艺中溶剂种类尧提取系统中固液比例和回流时间 3 个因素进行优选遥结果 两

种方法的结果均为采用氯仿作为溶剂尧固液比例为 1.0颐7.5尧回流时间 3 h伊3袁所得总碱含量最高遥结论 正交设计与均匀

设计试验所得结果相近袁结论基本一致遥
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Abstract: Objective Todevelopasimpleandefficientmethodforextracting Gelsemium alkaloids. Methods Uniformde-
sign andorthogonaldesignwererespectivelyutilizedtooptimizethe3factorsintheextractionprocess, namely thetypeof

solventused,thesolid-to-liquidratiointheextractionsystemandtherefluxtime. Results Bothofthedesignmethodsadopted
trichloromethaneasthesolvent, withthesolid-to-liquidratioof1:7.5andrefluxtimeof3hwith3repetitionsforthehighest

yieldofalkaloids. Conclusion Similarresultsareobtainedfromthetwodesignmethodsforextracting Gelsemium alkaloids.
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钩吻渊Gelsemium elegans Benth冤为马钱科胡蔓藤

属植物袁所含有效成分生物碱具有抗肿瘤尧镇痛抗炎

等功效咱1暂遥为摸索提取钩吻有效成分的最佳工艺袁我

们采用均匀试验设计与正交试验设计两种方法袁对影

响提取结果的溶剂种类尧溶剂用量和提取时间等 3 个

主要因素进行比较筛选研究遥近年来袁正交设计与均

匀设计在中药新药的提取工艺研究中应用较多咱2~4暂遥
本研究以钩吻生物总碱提取工艺为例袁分别比较 2 种

实验设计方法的结果并评价其优缺点袁为工艺选筛研

究的试验设计方法提供参考依据遥

1 材料与方法

1.1 实验材料

实验用钩吻原药材采自广东潮汕地区袁经鉴定为

马钱科胡蔓藤属植物钩吻遥提取所用试剂均为分析

纯遥
1.2 实验因素与指标

本实验考察影响提取结果的 3 个因素袁即溶剂种

类尧固液比例尧回流时间遥以提取物中钩吻生物总碱含

量最高为考察指标遥
1.3 提取钩吻生物总碱的基本流程

取原料 1kg 粉碎为约 30~40 目的粗粉袁加入 3%

NaOH 溶液 1000ml 拌匀尧阴干遥2 d 后于 70 益烘箱烘

4~5h遥在烘干的药粉中加入溶剂袁然后放入 10000

ml 提取瓶中进行回流提取 3 次袁合并提取液遥减压回

收溶剂袁得流浸膏遥
1.4 钩吻生物总碱的化学鉴别方法

(1)沉淀反应院取鞣酸 1 g袁加乙醇 1ml袁加水溶解

并稀释至 100ml渊本液应临用新制冤袁与钩吻生物碱

反应生成棕黄色非晶形沉淀遥(2)显色反应院1%钼酸钠

的硫酸试液与钩吻生物碱反应袁溶液呈浅黄色遥
1.5 正交设计试验

按正交试验要求将各影响因素分为 3 个水平院溶

剂种类渊A冤70%乙醇尧95%乙醇尧氯仿曰固液比例渊B冤
1颐6.5尧1颐7.5尧1颐8.5曰回流时间渊C冤1 h伊3尧2 h伊3尧3 h伊3遥
选用 L9渊34冤表安排实验渊表 1冤遥

正交设计实验结果分析表明院从极差来看袁A 的

R 值极差最大袁说明溶剂种类对生物总碱的提取含量

影响最大袁是主要因素遥各因素对生物总碱提取的影
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表 1 钩吻生物总碱提取工艺正交设计表及结果

Tab.1 Orthogonal design and results of the extraction of
Gelsemium alkaloids

No. A(Solventtype) B(Solid-to-liquidratio) C(Refluxtime) D(Error) Yield(%)

1 1(70%ethanol) 1(1 颐6.5) 1 ( 1 h伊3) 1 0.90

2 1(70%ethanol) 2(1 颐7.5) 2 ( 2 h伊3) 2 0.98

3 1(70%ethanol) 3(1 颐8.5) 3 ( 3 h伊3) 3 1.05

4 2(95%ethanol) 1(1 颐6.5) 2 ( 2 h伊3) 3 1.17

5 2(95%ethanol) 2(1 颐7.5) 3 ( 3 h伊3) 1 1.24

6 2(95%ethanol) 3(1 颐8.5) 1 ( 1 h伊3) 2 0.99

7 3(chloroform) 1(1 颐6.5) 3 ( 3 h伊3) 2 1.39

8 3(chloroform) 2(1 颐7.5) 1 ( 1 h伊3) 3 1.25

9 3(chloroform) 3(1 颐8.5) 2 ( 2 h伊3) 1 1.30

K1 0.98 1.15 1.05 1.15

K2 1.13 1.16 1.15 1.12

K3 1.31 1.11 1.23 1.16

R 0.33 0.05 0.18 0.04

表 2 钩吻生物总碱提取工艺均匀设计表及结果

Tab.2 Uniform design and results of the extraction of
Gelsemium alkaloids

No. A(Solventtype) B(Solid-to-liquidratio) C(Refluxtime) Yield(%)

1 1(70%ethanol) 2(1颐7.5) 3 ( 3 h伊3) 0.82

2 2(95%ethanol) 4(1颐6.5) 6 ( 3 h伊3) 1.08

3 3(chloroform) 6(1颐8.5) 2 ( 2 h伊3) 1.30

4 4(70%ethanol) 1(1颐6.5) 5 ( 2 h伊3) 0.83

5 5(95%ethanol) 3(1颐8.5) 1 ( 1 h伊3) 0.97

6 6(chloroform) 5(1颐7.5) 4 ( 1 h伊3) 1.28

表 3 正交设计实验结果方差分析

Tab.3 Variance analysis of the results of uniform design
Variancesource SS df MS F P
A 0.170 2 8.514伊10-2 79.000* 0.013

B 3.489伊10-3 2 1.744伊10-3 1.619 0.382

C 4.816伊10-2 2 2.488伊10-2 22.711* 0.042

D(Error) 2.156伊10-3 2 1.078伊10-3

*F0.05(2,2)=19.00

响程度依次为 A>C>B遥整个试验结果可得到较佳组

合工艺条件为 A3B2C3袁即钩吻生物总碱提取的最佳

工艺条件为使用氯仿回流提取袁提取体系固液比为

1颐7.5袁回流时间 3 h伊3遥
1.6 均匀设计试验

按均匀试验要求将各因素分为 3 个水平院溶剂种

类渊A冤70%乙醇尧95%乙醇尧氯仿曰固液比例渊B冤1颐6.5尧
1颐7.5尧1颐8.5曰回流时间渊C冤1 h伊3尧2 h伊3尧3 h伊3遥分别循

环 3 次拟合成 6 水平袁选择 U6*渊63冤表遥根据使用表的

规定袁选取其中的 1尧2尧3 三列安排实验渊表 2冤遥

2 两种设计方法实验结果的分析

2.1 正交设计实验结果分析

对实验结果进行方差分析渊表 3冤遥从方差分析表

可见在 0.05 水平下袁溶剂种类和回流时间对钩吻生

物总碱得率影响有显著性差异袁而固液比例则无显著

性差异遥
2.2 均匀设计实验结果分析

利用逐步回归程序在微机上将各水平对得率进

行多元回归处理袁结果得如下回归方程

式院
Y=0.548+0.226A2+0.520A3+1.413B+

0.0298C

R2=0.999袁F=413.798袁SE=0.0116袁P=0.

037袁N=6遥查表得 F0.05(3,3)=9.28袁F>F0.05(3,

3)袁F 检验通过遥从上述结果可见袁A尧B尧C

项系数均为正值袁故在取值范围内应取

最大值为好遥即以氯仿作为溶剂袁提取体

系固液比例 1颐8.5袁回流时间 3 h伊3 条件

最佳遥结合正交设计试验结果袁设定固液

比 1颐7.5袁则可适当节省成本袁且对提取效

率不会有太大影响遥
2.3 验证实验

用优选出的工艺条件进行验证实

验袁即以氯仿作为溶剂袁提取体系固液比

例为 1颐7.5袁回流时间 3 h伊3袁测得总碱得

率为 1.42%遥高于原有试验值袁表明优选工艺是可信

的遥

3 讨论

将正交试验及均匀试验的结果进行分析比较后

可知院在理论最佳提取条件方面袁对溶剂的种类和回

流时间正交试验及均匀试验的结论是一致的袁分别为

氯仿和 3 h伊3曰而对于提取体系的固液比例正交试验

及均匀试验二者则有一定的差异遥
用氯仿提取钩吻袁具有操作简便尧快速尧提取周期

短等特点袁同时总碱的得率较高遥
均匀设计是方开泰将数论和多元统计相结合创

造的一种适用于多因素水平的试验方法遥它具有试验

次数少尧均匀分散尧试验数据用计算机处理可方便尧迅

速尧准确的特点曰而一般认为正交设计考察的水平数

不宜过多袁如若在一项试验中有 s 个因素袁每个因素有

q 个水平袁采用正交设计法至少要做 q2 次试验袁而在

实际操作中要做 q2 次试验实属不易遥在希望很快划

定考察范围或用于粗略评价时袁可选用这种方法遥如

果先利用正交设计对影响因素进行初筛袁再利用均匀
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渊上接915页冤
设计进行较为仔细的研究袁则可达到较好的效果咱5暂遥
选用不同的设计方法可相互取长补短袁从而优选出最

佳工艺遥
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的超微结构的破坏袁从而影响胰岛细胞的功能遥
本实验的研究结果表明袁胰淀素对体外培养的胰

岛细胞胰岛素的合成与分泌有一定的影响遥不同浓度

胰淀素作用 2 h 后对胰岛素的基础分泌量无明显影

响袁但在葡萄糖诱导的胰岛素释放试验中袁10 滋mol/L

以上胰淀素可抑制高糖刺激下的胰岛素分泌袁并呈剂

量依赖性袁而 10 滋mol/L 以下浓度胰淀素对胰岛素的

释放无明显影响遥并发现在胰淀素作用后袁胰岛 茁细

胞内 DNA尧胰岛素含量在高浓度组升高而细胞活性

显著降低袁与正常对照组相比均有显著性差异遥提示

高浓度胰淀素对胰岛细胞的活力有显著直接抑制作

用袁并抑制胰岛素从胰岛 茁细胞内释放遥在 2 型糖尿

病患者袁高血糖引起胰岛素及胰淀素分泌增加袁细胞

内分泌小泡聚集但释放发生障碍袁这种沉淀局限在胰

岛的上皮细胞与毛细血管之间袁随着病情发展而加

剧袁最终取代整个胰岛袁出现继发性胰岛功能衰竭遥但

对于如何防止胰淀素过量产生和沉积袁延缓胰岛细胞

损伤袁以及损伤途径和损伤机制等有待于进一步研

究遥
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