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摘要： 目的　 优化藏柴胡多糖提取工艺， 并对其进行结构表征， 考察其抗氧化、 降血脂活性。 方法　 在单因素试验基

础上， 以提取时间、 提取温度、 料液比为影响因素， 多糖得率为评价指标， 正交试验优化提取工艺。 采用 ＰＭＰ 柱前

衍生⁃ＨＰＬＣ 法测定单糖组成， ＨＰＧＰＣ 法测定其分子量。 考察多糖体外抗氧化活性和体外降血脂活性。 结果　 最佳条

件为提取时间 ３􀆰 ５ ｈ， 提取温度 ８５ ℃， 料液比 １ ∶ ３２􀆰 ５， 多糖得率为 ２􀆰 ４３％ 。 多糖主要由甘露糖 （Ｍａｎ）、 鼠李糖

（Ｒｈａ）、 葡萄糖 （Ｇｌｃ）、 半乳糖 （Ｇｌｃ）、 半乳糖醛酸 （ＧａｌＡ）、 阿拉伯糖 （Ａｒａ） 等单糖组成， 比例为 ３􀆰 ４ ∶ ９􀆰 ４ ∶
２８􀆰 １ ∶ １８􀆰 ５ ∶ ２２􀆰 １ ∶ １８􀆰 ５， 平均分子量为 ４０􀆰 ８５ ｋＤａ。 多糖质量浓度为 １０ ｍｇ ／ ｍＬ 时， 与甘氨胆酸钠、 牛黄胆酸钠、 混

合胆酸盐、 胆酸钠的结合率分别为 ４５􀆰 ０％ 、 ３６􀆰 ５％ 、 ４６􀆰 ３％ 、 ５７􀆰 ９％ ； 为 ５ ｍｇ ／ ｍＬ 时， 对超氧阴离子自由基、 羟自由

基、 ＤＰＰＨ 自由基的清除率分别为 ５１􀆰 ７％ 、 ７０􀆰 ５％ 、 ７４􀆰 ９％ 。 结论　 该方法稳定可靠， 可用于提取具有抗氧化、 降血

脂活性的藏柴胡多糖。
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　 　 藏柴胡是伞形科植物窄竹叶柴胡 Ｂｕｐｌｅｕｒｕｍ ｍａｒｇｉｎａｔｕｍ
Ｗａｌｌ． ｅｘ ＤＣ． ｖａｒ． ｓｔｅｎｏｐｈｙｌｌｕｍ （Ｗｏｌｆｆ） Ｓｈａｎ ｅｔ Ｙ． Ｌｉ 的干燥

根， 主产于我国贵州、 甘肃定西、 西藏等地区［１］ ， 其作为

民族药［２⁃３］是柴胡的新替代品［４］ 。 研究表明， 柴胡多糖是

柴胡有效成分之一， 具有增强免疫功能、 抗病毒、 抗炎、
抗氧化、 抗肿瘤、 降血脂等作用［３⁃５］ 。 邓寒霜等［５］ 采用热

水提取法得到柴胡多糖， 通过响应面法发现其最优提取工

艺为温度 ９５ ℃， 料液比 １ ∶ ４５， 时间 １􀆰 ５ ｈ。 陈雁雁等［６］

以得率为评价指标， 得到柴胡多糖最优提取工艺为超声时

间 ０􀆰 ５ ｈ， 料液比 １ ∶ ２１， 超声次数 ２ 次。
多糖作为活性生物大分子之一， 在食品、 保健品、 化

妆品、 医药等行业有良好的应用前景。 目前， 对柴胡多糖

的研究较多， 而鲜有对藏柴胡多糖提取工艺、 结构表征、
降血脂活性研究方面的报道。 因此， 本实验优化藏柴胡多

糖的提取工艺， 对其结构进行表征， 并评价其抗氧化、 降

血脂活性， 以期为该成分开发利用奠定基础。
１　 材料

ＢＪ⁃８００Ａ 型多功能粉碎机购自德清拜杰电器有限公司；
ＤＨＧ⁃９０３０Ａ 型恒温电热鼓风干燥箱购自上海精宏实验设备

有限公司； Ｂ２２０ 型恒温水浴锅购自上海亚荣生化仪器厂；
ＡＢ１０４⁃Ｎ 型电子分析天平购自梅特勒⁃托利多仪器 （上海）
公司； ＬＣ⁃２０ＡＤ 型高效液相色谱仪购自日本岛津公司；

ＲＥ⁃５２ＡＡ 型旋转蒸发仪、 ＹＴＬＧ⁃１２Ｄ⁃８０ 型冷冻干燥机、
ＹＴＵＰ⁃１５ 型超纯水仪购自上海叶拓科技有限公司； ＵＶ７５４Ｎ
型紫外分光光度计购自上海佑科仪器仪表有限公司； Ｎｅｘｕｓ
６７０ 型红外光谱仪购自美国尼高力公司； Ｔｈｒｅｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ
Ｃ１８型 色 谱 柱 （ １５０ ｍｍ × ４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ） 购 自 美 国

Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ 公司； Ｓｈｏｄｅｘ ＯＨｐａｋ ＳＢ⁃８０４ ＨＱ
型色谱柱 （８􀆰 ０ ｍｍ×３００ ｍｍ， １０ μｍ） 购自日本昭和电

工株式会社。
单糖对照品 （分析纯， 包括阿拉伯糖、 半乳糖、 甘露

糖、 鼠李糖、 半乳糖醛酸、 葡萄糖醛酸、 岩藻糖、 氨基半

乳糖、 氨基葡萄糖和葡萄糖） 购自美国 Ｓｉｇｍａ 公司； 系列

葡聚糖对照品 （５ ０００、 １２ ０００、 ２５ ０００、 ５０ ０００、 ４１０ ０００
Ｄａ） （分析纯） 均购自北京谱析⁃标准物质中心。 １， １⁃二苯

基⁃２⁃三硝基 苯 肼 （ ＤＰＰＨ）、 １⁃苯 基⁃３⁃甲 基⁃５⁃吡 唑 啉 酮

（ＰＭＰ） （分析纯） 均购自北京索莱宝科技有限公司； 牛血

清白蛋白 （ＢＳＡ） （分析纯） 购自盐城赛宝生物科技有限

公司。 藏柴胡购自甘肃省兰州市黄河中药材市场， 经专家

鉴定为伞形科植物窄竹叶柴胡 Ｂｕｐｌｅｕｒｕｍ ｍａｒｇｉｎａｔｕｍ Ｗａｌｌ．
ｅｘ ＤＣ． ｖａｒ． ｓｔｅｎｏｐｈｙｌｌｕｍ （Ｗｏｌｆｆ） Ｓｈａｎ ｅｔ Ｙ． Ｌｉ 的干燥根。

乙腈 （色谱纯） 购自上海吉至生化科技有限公司； 磷

酸二氢钾、 硫酸钠等其他试剂 （分析纯） 均购自国药集团

化学试剂有限公司。
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２　 方法

２􀆰 １　 前处理　 药材置于 ４０ ℃烘箱中干燥后粉碎， 过 ６０ 目

筛， 索氏提取器回流脱脂 ５ 次 （脱脂液 ８０％ 乙醇）， 每次

３ ｈ， 充分干燥后备用。
２􀆰 ２　 单因素试验　 以水为溶剂， 分别在提取次数 ３ 次、 料

液比 １ ∶ ３０、 提取时间 ３ ｈ 条件下， 考察提取温度 ５０、 ６０、
７０、 ８０、 ９０ ℃对多糖得率的影响； 在提取时间 ３ ｈ、 提取

温度 ８０ ℃、 料液比 １ ∶ ３０ 条件下， 考察提取次数 １、 ２、 ３、
４、 ５ 次对多糖得率的影响； 在提取时间 ３ ｈ、 提取次数 ３
次， 提取温度 ８０ ℃ 条件下， 考察料液比 １ ∶ ２０、 １ ∶ ２５、
１ ∶ ３０、 １ ∶ ３５、 １ ∶ ４０ 对多糖得率的影响； 在提取次数 ３
次、 料液比 １ ∶ ３０、 提取温度 ８０ ℃条件下， 考察提取时间

１、 ２、 ３、 ４、 ５ ｈ 对多糖得率的影响。 合并提取液， 浓缩，
４ 倍量乙醇沉淀， 苯酚⁃硫酸法［７⁃８］ 测定总糖含量， 计算多

糖得率［９］ ， 公式为得率＝ （多糖质量 ／药材质量） ×１００％ 。
２􀆰 ３　 正交试验　 在单因素试验基础上进行正交试验［９］ ， 因

素水平见表 １。
表 １　 正交试验因素水平

水平
因素

Ａ 提取时间 ／ ｈ Ｂ 提取温度 ／ ℃ Ｃ 料液比

１ ２􀆰 ５ ７５ １ ∶ ２７􀆰 ５
２ ３􀆰 ０ ８０ １ ∶ ３０􀆰 ０
３ ３􀆰 ５ ８５ １ ∶ ３２􀆰 ５

２􀆰 ４　 多糖提取纯化及理化性质分析

２􀆰 ４􀆰 １　 提取纯化　 按优化工艺提取多糖， 醇沉 ３ 次后加入

超纯水， 以截留分子量 ７ ｋＤａ 的透析袋进行透析， 在透析

外液总溶解固体 （ＴＤＳ） ＜２０ ｍｇ ／ Ｌ 后减压浓缩， 冷冻干燥

得多糖。
２􀆰 ４􀆰 ２　 蛋白含量测定 　 采用 Ｂｒａｄｆｏｒｄ 法［１０］ ， 分别配制

１００、 ８０、 ６０、 ４０、 ２０ μｇ ／ ｍＬ 牛血清白蛋白 （ＢＳＡ）， 根据

回归方程 Ｙ ＝ ５􀆰 ０９５Ｘ⁃０􀆰 ０３０ ３ （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９２ ６） 计算蛋白

含量。
２􀆰 ４􀆰 ３　 总糖含量测定 　 采用苯酚⁃硫酸法［８⁃９］ ， 分别配制

１００、 ８０、 ６０、 ４０、 ２０ μｇ ／ ｍＬ 葡萄糖对照品溶液， 各取

１ ｍＬ加入试管中， 吸取 ０􀆰 ５ ｍＬ ５％ 苯酚溶液， 摇匀， 滴加

５ ｍＬ浓硫酸， 沸水浴 １５ ｍｉｎ， 在 ４９０ ｎｍ 波长处测定吸光

度。 以吸光度 （Ａ） 对对照品质量浓度 （Ｘ） 进行回归， 得

方程为 Ａ ＝ ６􀆰 ８０６ ７Ｘ－０􀆰 ０４６ ５ （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９２ １）， 在 ２０ ～ １００
μｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良好， 根据上述回归方程计算总糖

含量。
２􀆰 ５　 总糖含量测定方法学考察

２􀆰 ５􀆰 １　 精密度试验　 取 ０􀆰 １ ｍｇ ／ ｍＬ 葡萄糖对照品溶液 ０􀆰 ５
ｍＬ， 按 “２􀆰 ４􀆰 ３” 项下方法平行测定 ６ 次吸光度， 测得其

ＲＳＤ 为 ３􀆰 ０１％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ５􀆰 ２　 重复性试验　 取同一批多糖， 按 “２􀆰 ４􀆰 １” 项下方

法制备 ６ 份供试品， 按 “２􀆰 ４􀆰 ３” 项下方法测定吸光度， 测

得其 ＲＳＤ 为 ２􀆰 ７１％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ５􀆰 ３　 稳定性试验　 取同一批多糖， 按 “２􀆰 ４􀆰 １” 项下方

法制备供试品， 室温下于 ０、 １、 ２、 ３、 ４、 ５ ｈ 按 “２􀆰 ４􀆰 ３”
项下方法测定吸光度， 测得其 ＲＳＤ 为 １􀆰 ２１％ ， 表明溶液在

５ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ５􀆰 ４　 加样回收率试验　 取同一批多糖， 按 “２􀆰 ４􀆰 １” 项

下方法制备 ９ 份供试品， 每 ３ 份 １ 组， 分别按 ５０％ 、
１００％ 、 １５０％ 水 平 加 入 对 照 品 溶 液， 重 复 ３ 次， 按

“２􀆰 ４􀆰 ３” 项下方法测定吸光度， 计算回收率。 结果， 多糖

平均加样回收率分别为 ９５􀆰 ４２％ 、 ９７􀆰 ３５％ 、 ９６􀆰 ９６％ ， ＲＳＤ
分别为 １􀆰 ０７％ 、 ３􀆰 １４％ 、 ３􀆰 ２５％ 。
２􀆰 ６　 红外光谱分析　 多糖在放有 Ｐ２Ｏ５ 的真空干燥箱中干

燥 ４８ ｈ， 称取 ２～３ ｍｇ， 干燥 ＫＢｒ 压片， 在 ４ ０００～４００ ｃｍ－１

波数范围内扫描， 得到红外光谱图［１１］ 。
２􀆰 ７　 分子量测定 　 采用 ＨＰＧＰＣ 法［１２］ ， 多糖用 ０􀆰 １ ｍｏｌ ／ Ｌ
Ｎａ２ＳＯ４ 配制成 ５ ｍｇ ／ ｍＬ 溶液， 过膜， 选择示差折光率检测

器和 Ｓｈｏｄｅｘ ＯＨｐａｋ ＳＢ⁃８０４ ＨＱ 线 性 色 谱 柱； 流 动 相

０􀆰 １ ｍｏｌ ／ Ｌ Ｎａ２ＳＯ４； 柱温 ３５ ℃； 体积流量 ０􀆰 ６ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 进

样量 ５０ μＬ， 根据回归方程 Ｙ ＝ －０􀆰 ２１５ ６Ｘ＋７􀆰 ７６２ ８ （Ｒ２ ＝
０􀆰 ９９９ ４） 计算分子量。
２􀆰 ８　 单糖组成分析

２􀆰 ８􀆰 １　 多糖降解 　 取多糖 １ ～ ２ ｍｇ， 加 ２００ μＬ 水充分溶

解， 置于安瓿瓶中， 加 ２００ μＬ ４ ｍｏｌ ／ Ｌ 三氟乙酸， 封口，
在 １０５ ℃下降解 ６ ｈ 后氮吹仪吹干， 加入 ４００ μＬ 甲醇， 反

复吹干， 除去 ＴＦＡ， 备用［１１］ 。
２􀆰 ８􀆰 ２　 ＰＭＰ 柱前衍生　 样品加入 １００ μＬ 超纯水溶解， 再

加入 １００ μＬ ０􀆰 ３ ｍｏｌ ／ Ｌ ＮａＯＨ 混匀， 接着加入 １２０ μＬ ０􀆰 ５
ｍｏｌ ／ Ｌ ＰＭＰ 甲醇溶液， ７０ ℃水浴 ６０ ｍｉｎ， 加入 １００ μＬ ０􀆰 ３
ｍｏｌ ／ Ｌ 盐酸中和， 反应液用氯仿萃取 ５ 次， 除去未反应的

ＰＭＰ， 过膜后进样分析［１３］ 。 采用 Ｔｈｒｅｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ Ｃ１８色谱柱；
流动相磷酸盐缓冲液⁃乙腈 （８３ ∶ １７）； 体积流量１ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２４５ ｎｍ， 根据对照品出峰时间和峰面

积确定单糖种类和相对摩尔比［１３］ 。
２􀆰 ９　 抗氧化活性研究 　 分别配制 ５、 ２􀆰 ５、 １􀆰 ２５、 ０􀆰 ６２５、
０􀆰 ３１２ ５ ｍｇ ／ ｍＬ 多糖溶液， 以质量浓度为横坐标， 清除率

为纵坐标绘图， 计算自由基清除率， 公式为清除率 ＝ ［１－
（Ａｉ－Ａｊ） ／ Ａｃ］ ×１００％ ， 其中 Ａｉ 为反应液吸光度， Ａｊ 为样

品吸光度， Ａｃ 为以蒸馏水代替反应液吸光度。
２􀆰 ９􀆰 １　 ＤＰＰＨ 自由基清除能力　 将不同质量浓度多糖溶液

与 ０􀆰 １ ｍｍｏＬ ／ Ｌ ＤＰＰＨ 乙醇溶液等体积混匀， 室温避光静置

３０ ｍｉｎ， 在 ５１７ ｎｍ 波长处测定吸光度［１１］ 。
２􀆰 ９􀆰 ２　 羟自由基清除能力　 取不同质量浓度多糖溶液各 １
ｍＬ， 分别加入 １ ｍＬ ９ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 水杨酸溶液、 ０􀆰 ０５ ｍｏｌ ／ Ｌ
ＦｅＳＯ４ 溶液、 ８􀆰 ８ ｍｍｏｌ ／ Ｌ Ｈ２Ｏ２， 混合均匀， 在 ３７ ℃下水浴

３０ ｍｉｎ， 在 ５１０ ｎｍ 波长处测定吸光度［１４］ 。
２􀆰 ９􀆰 ３　 超氧阴离子清除能力　 取不同质量浓度多糖溶液各

２００ μＬ， 加入 １ ｍＬ ５０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ Ｔｉｒｓ⁃ＨＣｌ （ｐＨ ＝ ８􀆰 ０） 溶液，
３７ ℃水浴 ２０ ｍｉｎ， 加入 ２００ μＬ ５０ ｍｍｏＬ ／ Ｌ 已预热的邻苯三

酚， 混合均匀， 反应 ４ ｍｉｎ， 加入 １ 滴浓盐酸中止反应， 在

３２０ ｎｍ 波长处测定吸光度［９］ 。
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２􀆰 １０　 降血脂活性研究　 参考樊伟伟等［１５］ 报道， 配制人工

胃液和人工肠液， ０􀆰 ０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸缓冲液 （ｐＨ ＝ ８􀆰 ０） 分

别配制 ０􀆰 １、 ０􀆰 ２、 ０􀆰 ３、 ０􀆰 ４、 ０􀆰 ５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 胆酸盐 （胆酸

钠、 甘氨胆酸钠、 牛磺胆酸钠和 ３ 种胆酸盐等体积混合物）
标准溶液， 加入 ７􀆰 ５ ｍＬ ６０％ 硫酸溶液， 混匀， ７０ ℃水浴加

热 ２０ ｍｉｎ， 迅速冰浴 ５ ｍｉｎ， 紫外可见分光光度法在 ３８７ ｎｍ
波长处测定吸光度， 以胆酸盐浓度为横坐标（Ｘ）， 吸光度为

纵坐标（Ａ） 进行回归。 结果， 混合胆酸盐、 牛磺胆酸钠、
甘氨胆酸钠、 胆酸钠回归方程分别为 Ａ ＝ １􀆰 ３１２ ３Ｘ＋０􀆰 ０７８ ８
（Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９６ ４）、 Ａ ＝ １􀆰 ６８５ ７Ｘ＋０􀆰 １０９ １ （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９２ ４）、 Ａ ＝
１􀆰 ３２２ ３Ｘ＋ ０􀆰 １９６ ８ （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９１ ８）、 Ａ ＝ ０􀆰 ８７２ ７Ｘ＋ ０􀆰 ２２２ ４
（Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９１ ４）， 在 ０􀆰 １～０􀆰 ５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 范围内线性关系良好。

取 ２、 ４、 ６、 ８、 １０ ｍｇ ／ ｍＬ 多糖溶液及人工胃液各

１ ｍＬ， 置于具塞试管中， ３７ ℃恒温振荡消化 １ ｈ， 调节 ｐＨ
值至 ６􀆰 ８， 加入 ４ ｍＬ 人工肠液， ３７ ℃恒温振荡消化 １ ｈ 后

加入 ４ ｍＬ １􀆰 ０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 胆酸盐溶液， ３７ ℃ 恒温振荡 １ ｈ，
４ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心 ２０ ｍｉｎ， 取 ２􀆰 ５ ｍＬ 上清液， 加入 ７􀆰 ５ ｍＬ
６０％ 硫酸溶液， 混匀， ７０ ℃水浴加热 ２０ ｍｉｎ， 迅速冰浴 ５
ｍｉｎ， 在 ３８７ ｎｍ 波长处测定吸光度， 计算胆酸盐结合率，
公式为结合率＝ ［ （Ａ０－Ａ１） ／ Ａ０］ ×１００％ ， 其中 Ａ０ 为胆酸

盐加入量， Ａ１ 为胆酸盐剩余量。
２􀆰 １１　 数据分析 　 通过 ＳＰＳＳ Ｓｔａｔｉｓｔｉｃｓ ２６ 软件进行处理，
Ｏｒｉｇｉｎ Ｐｒｏ ２０２１ 软件进行绘图， 数据以 （ ｘ±ｓ） 表示， 所有

实验均重复 ３ 次。 Ｐ＜０􀆰 ０５ 表示差异具有统计学意义。
３　 结果

３􀆰 １　 单因素试验

３􀆰 １􀆰 １　 提取温度　 由图 １ 可知， 随着提取温度增加多糖得

率升高， 为 ９０ ℃时达到最大值 ２􀆰 ２５％ ， 而大于 ７０ ℃时无

明显变化 （Ｐ＞０􀆰 ０５）， 结合经济成本、 实际情况， 以及温

度过高对多糖结构的影响， 最终以 ８０ ℃为工艺优化的中

心值。

注： 不同小写英文字母表示有统计学差异 （Ｐ＜０􀆰 ０５）。

图 １　 提取温度对多糖得率的影响

３􀆰 １􀆰 ２　 提取次数　 由图 ２ 可知， 随着提取次数增加多糖得

率升高， 为 ５ 次达到最大值 ２􀆰 ２０％ ， 而大于 ３ 次时无明显

变化 （Ｐ＞０􀆰 ０５）， 结合经济成本、 实际情况， 最终以 ３ 次

为工艺优化的中心值。
３􀆰 １􀆰 ３　 料液比　 由图 ３ 可知， 随着料液比增加多糖得率升

注： 不同小写英文字母表示有统计学差异 （Ｐ＜０􀆰 ０５）。

图 ２　 提取次数对多糖得率的影响

高， 为 １ ∶ ４０ 时达到最大值 ２􀆰 ２２％ ， 而大于 １ ∶ ３０ 时无明

显变化 （Ｐ＞０􀆰 ０５）， 结合经济成本、 实际情况， 最终以 １ ∶
３０ 为工艺优化的中心值。

注： 不同小写英文字母表示有统计学差异 （Ｐ＜０􀆰 ０５）。

图 ３　 料液比对多糖得率的影响

３􀆰 １􀆰 ４　 提取时间　 由图 ４ 可知， 随着提取时间延长多糖得

率升高， 为 ５ ｈ 时达到最大值 ２􀆰 １０％ ， 而大于 ３ ｈ 时无明显

变化 （Ｐ＞０􀆰 ０５）， 结合经济效益、 实际情况， 最终以 ３ ｈ 为

工艺优化的中心值。

注： 不同小写英文字母表示有统计学差异 （Ｐ＜０􀆰 ０５）。

图 ４　 提取时间对多糖得率的影响

３􀆰 ２　 正交试验 　 在单因素试验基础上， 固定提取次数 ３
次， 选择提取时间 （Ａ）、 提取温度 （Ｂ）、 料液比 （Ｃ） 作

为影响因素， 多糖得率作为评价指标， 采用 Ｌ９ （３４） 正交

试验［１６］ ， 结果见表 ２。 由此可知， 各因素影响程度依次为

Ｂ＞Ａ＞Ｃ， 即料液比影响最小， 提取温度影响最大； 最优提
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取工艺为 Ａ３Ｂ３Ｃ３， 即料液比 １ ∶ ３２􀆰 ５， 提取温度 ８５ ℃， 提

取时间 ３􀆰 ５ ｈ。
表 ２　 正交试验结果

试验号
因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ （空白列）
多糖得率 ／ ％

１ １ １ １ １ １􀆰 ７５
２ １ ２ ２ ２ ２􀆰 ００
３ １ ３ ３ ３ ２􀆰 １３
４ ２ １ ２ ３ １􀆰 ８９
５ ２ ２ ３ １ ２􀆰 ２１
６ ２ ３ １ ２ ２􀆰 ２９
７ ３ １ ３ ２ １􀆰 ９６
８ ３ ２ １ ３ ２􀆰 １８
９ ３ ３ ２ １ ２􀆰 ３７
Ｋ１ ５􀆰 ９１ ５􀆰 ６３ ６􀆰 ２５ ６􀆰 ３６ —
Ｋ２ ６􀆰 ３９ ６􀆰 ３９ ６􀆰 ２６ ６􀆰 ２５ —
Ｋ３ ６􀆰 ５１ ６􀆰 ７９ ６􀆰 ３０ ６􀆰 ２０ —
ｋ１ １􀆰 ９７ １􀆰 ８８ ２􀆰 ０８ ２􀆰 １２ —
ｋ２ ２􀆰 １３ ２􀆰 １３ ２􀆰 ０７ ２􀆰 ０８ —
ｋ３ ２􀆰 １７ ２􀆰 ２６ ２􀆰 １ ２􀆰 ０７ —
Ｒ ０􀆰 ２０ ０􀆰 ３８ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０５ —

　 　 方差分析见表 ３。 由此可知， 模型 Ｐ＜０􀆰 ０５， 具有高度

显著性； 决定系数 Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９８５， 调整后 Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９４１， 表明模

型预测值与实验值有较好的相关性； 各因素影响程度依次

为 Ｂ＞Ａ＞Ｃ， 与表 ２ 一致。
表 ３　 方差分析结果

来源 离均差平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值

模型 ０􀆰 ２９９ ６ ０􀆰 ０５０ ２２􀆰 ３２３ ０􀆰 ０４３
时间 ０􀆰 ０６７ ２ ０􀆰 ０３４ １５􀆰 ０４５ ０􀆰 ０６２
温度 ０􀆰 ２３１ ２ ０􀆰 １１６ ５１􀆰 ８２１ ０􀆰 ０１９

料液比 ０ ２ ０ ０􀆰 １０４ ０􀆰 ９０５
误差 ０􀆰 ００４ ２ ０􀆰 ００２ — —
总计 ３９􀆰 ６１６ ９ — — —

修正后总计 ０􀆰 ３０４ ８ — — —

　 　 取药材脱脂粉末 １ ｇ， 共 ３ 份， 按上述优化工艺进行验

证试验［６］ ， 测得多糖得率分别为 ２􀆰 ３１％ 、 ２􀆰 ４５％ 、 ２􀆰 ５４％ ，
平均值为 ２􀆰 ４３％ ， 高于表 ２ 中的各组合， 表明提取工艺优

化成功。
３􀆰 ３　 红外光谱　 由图 ５ 可知， ３ ４１９ ｃｍ－１为羟基特征吸收

峰， ２ ９３５ ｃｍ－１为 Ｃ⁃Ｈ 伸缩振动吸收峰， １ ７３７ ｃｍ－１为甲酯

化的羰基特征振动吸收峰［１７］ ， １ ６１４ ｃｍ－１为自由羧基的羰

基特征振动吸收峰， １ １４６、 １ ０９８、 １ ０２１ ｃｍ－１均为吡喃糖

残基糖环的特征振动吸收峰， ８９２ ｃｍ－１为 β⁃糖苷键的特征

吸收峰， ８３３ ｃｍ－１为 α⁃糖苷键的特征吸收峰［１８］ ， 表明含有

糖醛酸的酸性多糖。
３􀆰 ４　 分子量、 理化指标　 多糖分子量、 总糖含量、 蛋白含

量分别为 ４０􀆰 ８５ ｋＤａ、 ８０􀆰 ４５％ 、 １􀆰 ９０％ ， 表明该成分纯度

高， 分子量分布窄， 重复性好， 具有进一步开发利用的

价值。
３􀆰 ５　 单糖组成 　 由图 ６ 可知， 多糖是由 ＧａｌＡ、 Ｇａｌ、 Ｇｌｃ、
Ａｒａ、 Ｒｈａ、 Ｍａｎ 组成的酸性杂多糖， 相对摩尔比为 ２８􀆰 １ ∶

图 ５　 藏柴胡多糖红外光谱图

２２􀆰 １ ∶ １８􀆰 ５ ∶ １８􀆰 ５ ∶ ９􀆰 ４ ∶ ３􀆰 ４， 推测属于果胶类多糖。

图 ６　 藏柴胡多糖单糖组成 ＨＰＬＣ 色谱图

３􀆰 ６　 抗氧化活性

３􀆰 ６􀆰 １　 ＤＰＰＨ 自由基　 由图 ７ 可知， 随着多糖质量浓度增

加清除活性升高， 在 ０～５ ｍｇ ／ ｍＬ 范围内具有明显的浓度依

赖性， 为 ５ ｍｇ ／ ｍＬ 时达到最大值 ７４􀆰 ９％ 。

图 ７　 藏柴胡多糖对 ＤＰＰＨ 自由基的清除率

３􀆰 ６􀆰 ２　 超氧阴离子自由基　 由图 ８ 可知， 随着多糖质量浓

度增加清除活性升高， 在 ０～５ ｍｇ ／ ｍＬ 范围内具有明显的浓

度依赖性， 为 ５ ｍｇ ／ ｍＬ 时达到最大值 ５１􀆰 ７％ 。
３􀆰 ６􀆰 ３　 羟自由基　 由图 ９ 可知， 随着多糖质量浓度增加清

除活性升高， 在 ０ ～ ５ ｍｇ ／ ｍＬ 范围内具有明显的浓度依赖

性， 为 ５ ｍｇ ／ ｍＬ 时达到最大值 ７０􀆰 ５％ 。
３􀆰 ７　 降血脂活性　 由图 １０ 可知， 随着质量浓度增加多糖

对胆酸盐的结合能力升高， 其中对胆酸钠的结合能力最强，
其次是对甘氨胆酸钠和牛磺胆酸钠； 为 １０ ｍｇ ／ ｍＬ 时与胆

酸钠、 牛磺胆酸钠、 甘氨胆酸钠、 混合胆酸盐的结合率分

别为 ５７􀆰 ９％ 、 ３６􀆰 ５％ 、 ４５􀆰 ０％ 、 ４６􀆰 ３％ ， 表明多糖可通过与

胆酸钠和甘氨胆酸钠结合来达到降血脂效果。
唐茹萌等［１９］ 报道， 裙带菜多糖质量浓度为 １０ ｍｇ ／ ｍＬ
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图 ８　 藏柴胡多糖对超氧阴离子自由基的清除率

图 ９　 藏柴胡多糖对羟自由基的清除率

图 １０　 藏柴胡多糖对胆酸盐的结合率

时与牛磺胆酸钠的结合率为 ５２􀆰 ３％ ； 于美汇等［２０］ 发现， 黑

木耳多糖对牛磺胆酸钠的结合率为 ３８􀆰 ９１％ 。 另外， 体内胆

酸盐对降血脂和降胆固醇有重要作用， 多糖较高的胆酸盐

结合率可能与其复杂的空间结构和半乳糖醛酸含量有

关［２１⁃２２］ ， 具体机制还需进一步研究。
４　 讨论与结论

多糖结构与其活性密切相关， 温和的提取条件有利于

该成分结构的完整性， 通过合理的工艺设计和参数优化可

提高其得率， 减少外界因素对其结构的影响。 本实验发现，
温度对多糖得率有显著影响， 在最优提取工艺下其得率

为 ２􀆰 ４３％ 。
藏柴胡多糖是主要由 ＧａｌＡ、 Ｇａｌ、 Ｇｌｃ 和 Ａｒａ 组成的杂

多糖， 具有一定的体外抗氧化活性和降血脂活性。 本实验

发现， 藏柴胡多糖对 ＤＰＰＨ 自由基的清除效果最好， 与胆

酸钠的结合率最高， 并且与其质量浓度呈正相关。
多糖可通过直接清除自由基、 提高抗氧化酶活性、 调

节抗氧化相关基因表达等多种途径来发挥抗氧化作用， 并

且具有显著抗氧化活性的该类成分也成为新型天然抗氧化

剂的重要来源。 药物通过与胆酸盐结合来降低其在肝肠循

环过程中的积累， 促进胆固醇的代谢， 从而达到降血脂目

的， 目前已有多糖类药物在临床上用于降血脂。 另外， 不

同来源、 提取方法所得多糖结构不同， 其抗氧化、 降血脂

作用也存在差异。
综上所述， 本研究对藏柴胡多糖提取工艺的优化， 以

及对该成分抗氧化、 降血脂活性的研究， 可为其进一步开

发利用奠定基础。
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摘要： 目的　 优化金蝉花胶囊制备工艺， 并建立其质量标准。 方法　 以药辅比、 辅料比 （微晶纤维素 ∶ 乳糖）、 润湿

剂 （乙醇） 体积分数、 润湿剂用量为影响因素， 成型率、 吸湿率、 休止角、 堆密度为评价指标， 正交试验优化制备

工艺。 ＴＬＣ 法定性鉴别腺苷， ＨＰＬＣ 法测定尿苷、 腺嘌呤、 肌苷、 鸟苷、 腺苷、 Ｎ６ ⁃ （ ２⁃羟乙基） 腺苷的含量。
结果　 最佳条件为微晶纤维素 ∶ 乳糖比例 １ ∶ ４， 药辅比 １ ∶ １， 加入颗粒总量 ２５％ 的 ９０％ 乙醇， 过 ２０ 目筛， 在 ６０ ℃
下干燥 ３０ ｍｉｎ， 临界相对湿度为 ７３％ ， 选用 ０ 号胶囊灌装。 ＴＬＣ 斑点清晰， 分离度良好。 ６ 种成分在各自范围内线性

关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ９）， 平均加样回收率 １００􀆰 ５９％ ～ １０２􀆰 ０８％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ６％ ～ １􀆰 ８％ 。 每粒胶囊含核苷类成分不低于

３􀆰 ２３１ ｍｇ ／ ｇ。 结论　 该方法合理稳定， 可为金蝉花胶囊的实际生产及质量控制提供依据。
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　 　 金蝉花又名蝉花， 为我国民间传统中药材， 最早记载

于 《雷公炮炙论》 ［１］ 。 《证类本草》 ［２］ 记载， 蝉花可直接用

于治疗婴幼儿 “天吊， 惊痫瘈疭， 夜啼心悸”； 《本草纲

目》 ［３］记载， “（蝉花） 功同蝉蜕， 又止疟”， 可见其临床用

药的安全性及有效性。 现代研究表明， 金蝉花化学成分为

多糖、 核苷类、 多球壳菌素、 麦角甾醇等［４］ ， 具有抗衰

老［５⁃１０］ 、 免疫调节［１１］ 、 改善肾功能［１２］ 、 抗肿瘤［１３⁃１４］ 、 解

热镇痛［１５］等药理活性。
课题组前期对民间长期使用、 确有疗效但未被法定

标准收录 （或仅被地方标准收录） 的金蝉花开展新药临

床前研究， 为开发中药创新资源提供依据 ［１６］ ， 并发现

该药材浸膏吸湿性较大， 易受潮结块， 在高温、 高湿环

境下不稳定。 为了提高金蝉花生物利用度及稳定性， 本

实验将其制成胶囊剂， 在改善其吸湿性的同时可掩盖不

良气味， 并优化其制备工艺， 再采用 ＨＰＬＣ 法测定尿

苷、 腺嘌呤、 肌苷、 鸟苷、 腺苷、 Ｎ６ ⁃ （ ２⁃羟乙基） 腺

苷 ６ 种核苷类成分的含量， 以期为该制剂质量标准建立

提供参考依据。
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