
 

牡蝠软体活性物质提取工艺的研究
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摘要 目的 优选牡垢软体活性物质的最佳提取工 艺
。

方法 采用正 交设计 实验
, ‘ ,

以 牡蚜软体提取物

中牛磺酸的含量和浸 出物得率为考察指标
。

结果 最佳提取工 艺为 牡垢软体加 倍量水
,

煎煮 次
,

每 次
。

结论 该 工艺是稳定可行的
。
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牡砺软体(又名牡砺肉
、

砺黄 )为牡砺科动物近

江牡砺 (o
‘t r e 。 :

i
: u l o

r衍 G o u zd ) 等的肉[
‘

,

2 〕。

牡砺软

体中含有丰富的糖原
、

蛋 白质
、

氨基酸
、

维生素等成

分
,

具有滋阴养血功能川
。

研究表 明牡砺 肉干品中

牛磺酸的含量约占 5
.
06 %

〔’〕 ,

牛磺酸是一种含硫氨

基酸
,

对热稳定
,

微溶于水
,

在动物体 中多以游离状

态存在
,

具有多种生理活性阵
, ]

。

可以说
,

牡砺 肉提

取物的医疗保健作用
,

在很大程度 上与牛磺 酸有

关川
。

为此
,

我们 以牛磺酸 的含量为指标
,

采用正

交试验法
,

对牡砺软体 中生物活性物质的提取工艺

进行优选
。

2 实验方法与结果

2
.
1 工艺设计 牡砺去壳取 肉

,

匀浆后
,

采用煎煮

法
,

选择加水量
、

煎煮时间和煎 煮次数作为考察因

素
,

以提取物中牛磺酸的含量及浸 出物得率为考察

指标
,

应用 L
,

(
3
‘

) 正交表安排实验
,

因素水平安排

见表 1
。

煎煮滤过后浓缩成稠膏
。

表 1 因素水平表

因 素

水 平 A B C

加水量(倍 ) 煎煮次数 煎煮时间(h)

1 实验材料 10

l2 :

.
。

1
.
1 药材 牡砺由南京市惠民桥水产批发市场购

得
,

经本校中药鉴定教研室吴启南副教授鉴定为近

江牡砺和大连湾牡砺
。

1

.

2 试剂 硅胶 G (青岛海洋化工厂 )
,

牛磺酸对

照品 (南京制药厂
,

纯度为 99
.
6 % 以上 )

,

苟三酮 (上

海试剂三厂
,

A R
)

,

本实验所用试剂均为分析纯
。

1

.

3 仪器 c A M A G T LC SC
AN
N E R 及 自动点样器

,

c A M A G R E P R o s T A R 薄层色谱数码摄像系统(德国)
。

作者简介:刘春美 (19 72
一

)

,

女
,

讲师

2
.
2 浸 出物得率测 定 分别取总量 1/ 10 的稠膏

,

置干燥恒重的蒸发皿 中
,

精密称重
,

于 105 ℃ 的烘箱

中烘 3h, 取出置干燥器中冷却至室温
,

迅速称重
,

计

算浸出物得率
。

2

.

3 提取物 中牛磺酸的含量测定

2
.
3
.
1 薄层扫描条件 展开剂

:
乙醇 :水 (7

: 3)
,

展距 S
Cm ;显色剂

:0
.
2 % 茹三酮乙 醇液

,

10
5 ℃加热

至斑点清 晰 ;反射法 线性 扫描
:入s 二 s lg

n m
,

入。 =

6 1 8
n
m ;狭缝

:10
.
0 x o

.
4 m m ,

S
x =

3

。
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2
.
3
.
2 标准曲线绘制 精密称取牛磺酸 2

.
03 m g

,

置 sm L 容量瓶中
,

加 70 % 乙醇至刻度
,

即得浓度为

0
.
4 06 m g/ m L 的标准溶液

,

分别吸取标准溶液 1、 2

、

3

、

4

、

5 林L
,

点于同一硅胶 G 薄层板上
,

以 乙醇 : 水 (7

: 3) 为展开剂
,

预饱和 30 m in 后
,

上行展开 S
Cm ,

取

出
,

晾干
,

喷以 0
.
2% 苟三酮乙醇试液

,

1
05 ℃加热至

斑点清晰
,

取 出
,

在薄层板上覆盖 同样大小 的玻璃

板
,

周围用胶布 固定
,

放置 30 m in 后进行扫描测定
,

以点样量 X (卜g ) 为横坐标
,

各斑点的峰面积积分值

Y 为纵坐标
,

绘制标准 曲线
,

计算 出回归方程为 Y
=

2956073X + 2 862
.
82

, 了 =
0

.

9 9 9
,

说 明在 0
.
406 -

2. 03 林g 内牛磺酸含量与峰面积积分值具 良好 的线

性关系
。

2

.

3

.

3 精密度试验 同板精密度
:
精密吸取标准品

溶液 3协L
,

重复点样 5 次于同一薄层板上
,

按标准曲

线绘制方 法展开
、

显色
,

测 定
,

结 果见表 2 ,

R s D
=

1

.

12 %

。

异板精密度
:
精密吸取标准 品溶液 5林L

,

重复点样 5 次于不同薄层板上
,

按标准曲线绘制方

法展开
、

显色
,

测定
,

结果见表 3
,

R s D
=

2

.

97 %

。

2

.

3

.

5 重现性实验 精 密称取 1 号正交实验稠膏

5 份
,

每份约 0
.
19 ,

按样品测定项下进行含量测定
,

结果见表 5
,

平均含量为 4 巧27 m g/ g 生药
,

R s D 为

2
.
14 %

。

表 5 重现性实验

取样量

(g)

点样量

( 协L )

山擎面积

积分值

牛磺酸含量

(m g/g)

平均含量 R sD
(m 岁g) (% )

0
.
1054 2628

.
8 4

.
1853

0
.
1056 2672 0 4 24 73

0
.
1052 4

.
0368 4

.
1527 2

.
14

0
.
1052 2 2632

.
5 4

.
0832

0
.
1054 2 2643

.
6 4

.
2 108

2
.
3
.
6 加样 回收实验 取已知含量 的 l 号稠膏 5

份
,

每份约 0
.
19 ,

精密称重
,

分别加人牛磺酸对照 品

sm g ,

按样品制备及测定项下进行含量测定
,

结果见

表 6
,

平均 回收率为 98
.
93 %

,

R S D 为 2
.
69 % (n =

5 )
。

表 2 同板精密度

编号 点样量( 协L) 峰面积积分值 R SD (% )
表 6 加样回收实验

3179
.
6

3104
.
7

3164
.
3

3180
.
5

3196
.
3

稠膏量

(g )

含 量

(m g)

加人量

(m g)

实测值

(tn g)

10
.
15

回收率 平均 回收率 R SD

(% ) (% ) (% )

0
.
1052 5

.
13 5.10 99

.
22

0
.
1054 5

.
14 5

.
05

0
.
1056 5

.
15 5

.
10

9
.
73

9
.
95

95
,

5 0

9 7

.

0
7

, L勺山八j月什一勺

9 8
.
9 3 2

.

6 9

0
.
1 0 5 7 5

.
1 5 5

.

0 0 1 0
‘

2 4 1 0 0

.

8 9

0

.

1
0

7 4 5

.

2 4 5

.

0
2

1
0

.

4
6

注0 1
.
9 5

表 3 异板精密度

编号 点样量 (林L) 峰面积积分值 R SD (% )

6557

6526

6128
.
2

6294
.
4

6543

J.八乙月,

2

.

3

.

4 稳定性考察 精密吸取标准品溶液 3林L 点

于同一薄层板上
,

按标准曲线绘制方法展开
、

显色
,

置薄层扫描仪上每隔 巧m in 对同一斑点扫描测定一

次
,

结果见表 4
,

R S D
二 2

.

09 %
,

表 明避光放置 1h 内

稳定
。

表 4 稳定性考察

时间 (m in ) 点样量 (协L ) 峰面积积分值 R SD (% )

3158
.
9

3 174
.
3

3257
.
5

32 17 ,

5

3 3 2
6

.

1

2

.

3

.

7 供试品溶液制备及测定 分别取总量 1/24

的稠膏
,

置离心试管 中
,

精密称重
,

加人 70 % 乙 醇

sm L ,

超声提取 20 m in
,

离 心取上清液
,

重复以上操作

2 次
,

合并上清液
,

水 浴蒸干
,

用 70 % 乙 醇定容 至

lo m L ,

供点样用
。

分别精密吸取对照品溶液 1林L 、

5 协L 及各样品

液 2卜L 点于同一薄层板上
,

按标准 曲线绘制方法展

开
、

显色
,

并测定各样品和对照品的峰面积
,

按随行

外标 2 点法计算各 样品 中牛磺酸含量
。

结果见表

7 。

2

.

3

.

8 牛磺酸的转移率测定 精密称取鲜牡砺肉

匀浆液 3 份
,

每份约 1
.
25 9 ,

按样品测定项下制备样

品
,

得供试液
,

供药材含量测定用
。

另取鲜牡砺 肉匀

浆液 30 9
,

按最佳工艺提取
,

并按样品项下制备供试

液
,

按样品项下点样
,

展开
,

显色
,

测定
,

计算得转移

率为 89
.
54 %

。
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9 % 的氯化钠注射液加人 800

一 1 1
20 万 U 的青霉

素钠静滴
,

个别甚至达到 1280 万 U ;其次给药过快

或间隔时间过短也可引起神经毒性
,

门诊患者一般

为 了赶时间
,

随到随打
,

并不可能执行严格的时间间

隔
,

以至间隔时间太短 ;另外
,

不合理合并用药也可

引起神经毒性
,

青霉素类药物的基本结构及原理相

同
,

抗菌谱相似
,

神经毒性也相似
,

最好避免本类药

物合用 ;另外注意青霉素脑病的表现同一些原发病

的某些症状不易区别
。

特别是婴幼儿
、

老年人和肾

功能减退者出现疑似青霉素脑病症状时
,

应及时诊

治
,

门诊患者处在流动之中
,

更应注意观察
。

药房
,

2 0 0 1

,

1 2
(

8
)

:
4 7 6

.

方 旭
.
滥用抗生素的伦理思考 〔J」

.
中国医学伦理学

,

2 0

01

,

(
8

)
4

:
2 5

.

曾佑群
,

吴 扬
.
小 儿呼吸道感染抗生素 的使 用及耐药性分

析〔J]
.
儿科药学杂志

,

2 0 0 2

,

8
(

2
)

:
3 4

.

姚 磊
.
合理 用 药 指 南 「M ]

.
北 京

:
人 民 军 医 出 版 社

,

2 0 0 2

.

3 1

.

郑秀凤
,

焦效兰
.
临床药物应 用指 南【M ]

.
北京

:
人 民 卫生 出

版社
,

2 0 0 2

.

5 5 4

-

李 维
.
乳酸左氧氟沙星序贯疗法与乳酸左氧氟沙星静脉给

药的成本 一 效果分析 〔J〕
.
药学实践杂志

,

2
0 0 3

,

(
2 1

)
1

:
1 6

.

收稿 日期
:2004一9一 l

川川

[’]困[6j

参考文献
:

「川 金蜀蓉
.
19 98 ~ 2000 年重庆地区 医 院用药情况分析【J〕

.
中国

(上接第 85 页)

表 7 正交试验结果

试验号
因 素

A B C D

总浸 出物

(g)

牛磺酸含量

(m g)

85
.
9685

167
.
9804

92
.
6 14 3

139
.
3667

156
.
5351

119
.
8858

143
.
9 10 1

117
.
9 186

102
.
8333

综合评分

2 2 2

3 3 3

1 2 3

2 3 1

3 1 2

1 3 2

2 1 3

3 2 1

254
.
02 23 1

.
81 239 48

268
.
76 259

.
94 267

.
44

226
.
92 257

.
95 242

.
78

13
.
93 9

.
38 9

.
32

1
.
6925

1
.
6627

1
.
648 1

1
.
7952

1
.
7225

1
.
6324

1
.
8530

1
.
6944

1 6506

7 1
.
26

94
.
87

72
.
04

89
.
92

93
.
07

79
.
73

92
.
84

80
.
82

75
.
15

K2

K3

::

{;

叼�,乙只
,、
64

,一门��乙

3 讨论
牛磺酸与其他氨基酸分离

,

灵 敏度高
,

方法简便
、

准

确
、

快速
。

由表 7 结果分析
,

影响牡砺软体活性提取物 中

牛磺酸的因素主次顺序为煎煮次数
> 煎煮时间 > 加

水量
。

最 佳工艺为加 10 倍量水
,

煎 煮 2 次
,

每次

lh 。

经 3 次验证最 佳工 艺得到综 合评 分分别 为

96
.
5 8 ,

9 7

.

2 1

,

和 9 8
.
0 1 ,

由此可见
,

最佳工艺可靠
。

现有测定氨基酸的方法很多
,

如氨基酸 自动分

析仪
,

仪器价格昂贵 ;高效液相色谱衍生化法
,

操作

麻烦
,

影响因素较多 ;微量滴定法
,

电位滴定法专属

性差 ;曾试用邻苯二甲醛柱前衍生化的高效液相色

谱法测定牛磺酸的含量
,

由于衍生反应是由手工操

作
, _

毛序长
,

反应影响因素多
,

重现性差
。

本文采用

薄层扫描法测定牡砺 中牛磺酸的含量
,

可有效地将
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