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摘要# 目的!研究中药水提液真空膜蒸馏过程中的膜通量衰减和清洗方法& 方法!选择代表性中药 "黄芩’ 白芍’ 二
丁颗粒# 水提液% 通过恒浓’ 浓缩实验分析膜通量衰减& 以通量恢复率和膜表面结构变化为指标% 考察不同清洗方法
对聚偏氟乙烯疏水膜的效果& 结果!与吸附污染相比% 浓度变化对膜通量的影响更大& 酸碱液结合的清洗效果最好%
通量恢复率可达 /%L/0!( 超声波清洗会破坏膜的表面结构% 使通量恢复率大于 "&&!& 结论!酸碱液 "&L+!氢氧化
钠p&L+!柠檬酸# 结合更适合用于清洗聚偏氟乙烯疏水膜&
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!!真空膜蒸馏技术设备简单% 蒸发面积大% 用于
中药水提液的浓缩时% 有效成分截留率高& 但是%
和其他膜分离过程一样% 膜蒸馏浓缩不可避免地伴
有膜污染现象)"* % 甚至导致膜润湿% 使膜性能无
法恢复& 因此% 为了缓解膜污染现象% 需要采用合
理方法对污染膜进行定期清洗&

前期课题组针对中药水提液适宜膜分离的性
质% 开展了大量研究工作% 建立了不同中药及复方
物理化学参数的基础数据库& 本实验选用其中几种
具有代表性者% 考察膜蒸馏浓缩过程中膜通量的变
化趋势% 以污染膜通量恢复率及膜表面扫描电镜图
为指标% 考察不同处理方法的可行性与适宜性&
FG仪器与试药

真空膜蒸馏装置 "自制#( 聚偏氟乙烯 "外径
"L"( 44% 内径 &L0& 44% 孔径 &L"( #4% 孔隙率
0&!i0#!% 天津工业大学#( 聚丙烯腈超滤膜
"(& &&& i0& &&& ?5% 外径 "L+ 44% 内径 &L/ 44%
有效膜面积 &L+ 4#% 天津爱生膜科技有限公司#&

>*’0&& 型冷场发射扫描电镜 "日本日立公
司#( ,D*)&&a型超声波清洗器 "’& ]Dj% )&& l%
昆山禾创超声仪器有限公司#( DD数显恒温水浴
锅 "江苏金坛市金城国胜实验仪器厂#( 加兴水
泵( >DV*? "&# 型循环水真空泵 "巩义市英峪
高科仪器厂#( .3’"&"*J电子天平 "德国 >5XY<X6UN
公司#( 飞鸽牌离心机 "上海安亭科学仪器厂#(
?D(*/&)+0)*&型电热恒温鼓风干燥箱 "上海新苗
医疗器械制造有限公司#&

氢氧化钠’ 柠檬酸为分析纯 "南京化学试剂
有限公司#& 黄芩’ 白芍’ 紫花地丁’ 半边莲’ 蒲
公英’ 板蓝根饮片购自安徽省亳州市中药饮片厂%
经南京中医药大学药学院刘训红教授鉴定% 符合
#&"& 年版 .中国药典/ "一部# 规定% 分别是黄
芩 0.J7&%%+,3+ D+3.+%&1636S1<XR6的干燥根’ 白芍)+&@
$13+ %+.73(%$,+ G522"的干燥根’ 紫花地丁 Q3$%+ /&@
9$&1636‘5]68<的干燥全草’ 半边莲 L$D&%3+ #*31&1@
636J<UX$的干燥全草’ 蒲公英 U+,+2+.J--$1’$%3@
.J-D58@$*‘5jj$的干燥全草’ 板蓝根 O6+7363193’@
$73.+ H<XY$的干燥根&
HG方法
#L"!中药水提液的制备及预处理
#L"L"!单味中药水提液!称取一定量的单味中药
材% 浸泡 +& 468% 煎煮 # 次% 第 " 次 # W ""& 倍量
水#% 第 # 次 "L) W "0 倍量水#% 合并两次药液%
过滤% 加水至生药量达 )& RMJ&

#L"L#!二丁颗粒复方中药水提液!按处方比例称
取紫花地丁’ 半边莲’ 蒲公英’ 板蓝根药材适量%
浸泡 +& 468% 其余同 ,#L"L"- 项&
#L"L+!预处理!前期研究表明)#* % 离心和超滤可
缓解膜污染现象% 并对药液总体性质影响不大& 将
上述提取液高速 ""& &&& XM468# 离心 "& 468% 用
聚丙烯腈膜 "(& &&& i0& &&& ?5# 超滤% 即得膜
蒸馏原液&
#L#!真空膜蒸馏浓缩实验及恒浓实验
#L#L"!浓缩实验!取上述水提液 # J% 放入原液槽
内% 置于恒温水浴锅中% 加热至一定温度后开启供
液泵% 待料液温度稳定后再开启真空泵& 调节装置
至所需实验条件后% 开始定时记录出水量及药液进
出口的温度变化% 直到药液浓缩比达 "& 倍% 停止
实验& 膜通量计算公式为 Hmcd"7+K#% 其中 H
为膜通量 )]R+"4#+W# e"*% c为某一时间段出
水量 "]R#% 7为膜蒸馏时间 "W#% K为有效膜面
积 "4##&
#L#L#!恒浓实验!每隔 "& 468% 在原液槽内加入
与出水量等量的纯水% 保持药液浓度不变% 连续运
行 ( W% 其余同 ,#L#L"- 项&
#L#L+!通量衰减的影响因素!膜蒸馏是以两侧蒸
气压差为驱动力的浓缩方法% 影响该过程中蒸气压
的因素主要是浓度及温度的变化& 一般通过浓缩’
恒浓实验来分析药液浓度对膜通量衰减的影响% 但
由于难以准确测定膜表面温度% 故实验中定时记录
料液的进’ 出口温度% 以某一时刻两者的差值来说
明温度变化对该浓缩过程的影响&
#L+!Ga?H疏水膜的清洗方法
#L+L"!水提液性质分析!黄芩’ 白芍’ 二丁颗粒
中药水提液是由无机盐’ 胶体等悬浮物和溶解性有
机物质所组成的复杂体系% 主要包括溶解在水溶液
中的小分子成分’ 以蛋白质为代表的高分子成分
等% 而各类大分子物质极易产生膜污染& 虽然药液
前期已经过预处理% 但随着膜蒸馏浓缩的进行% 多
糖和蛋白在膜表面的浓度很快达到凝胶浓度% 从而
在膜表面形成凝胶层% 导致污染层出现% 加剧浓差
极化现象% 减少膜通量)+* &
#L+L#!清洗方法!研究表明% 在其他膜过程中存
在的污染类型 "无机物结垢’ 颗粒和胶体沉积’
有机物吸附’ 生物污染# 都可能存在于膜蒸馏中%
同时污染物覆盖于膜表面% 还可能造成膜润
湿)’*)* & 目前% 使用得最多的方法是化学清洗% 其
中表面活性剂是一种较常见的化学清洗剂)(* % 但
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疏水膜易被表面活性剂溶液润湿% 吴霞等)%*以十
二烷基苯磺酸钠溶液为介质% 研究了膜润湿对跨膜
通量的影响& 酸性清洗主要是除去膜表面的 -5和
‘R垢% 而碱性清洗主要用于膜表面有机物和微生
物污染的清洗)0* % 而且绝大多数中药水提液都呈
弱酸性体系% 可与碱液发生反应% 生成可溶性物
质% 从而被除去& 本实验结合疏水膜及中药水提液
的性质% 选用清水和酸碱类化学试剂来清洗污染
膜% 具体方法见表 "&

表 FG不同清洗方法
9+1MFG?#&&)/)%.*’)+%#%V N).,"!4

编号 清洗方法
$ 清水
% 水 p&L+!C5AD’& 468 p水
& 水p&L+!C5AD#& 468 p水p&L+!C5AD#& 468 p水
’ 水p&L+!C5AD#& 468 p水p&L+!柠檬酸 #& 468 p水
( 水p超声 #& 468 p水p&L+!C5AD’& 468 p水

#L+L+!清洗效果的表征!采用场发射扫描电镜观察
清洗后膜的表面结构% 并测定其初始和清洗后膜的纯
水通量% 计算膜通量恢复率 ,% 公式为 ,mHdH7 f
"&&!& 其中% ,为膜通量恢复率 "!#% H为清洗
后膜的纯水通量 )]R+"4#+W# e"*% H7为膜的初
始纯水通量 )]R+"4#+W# e"*&
IG结果
+L"!膜通量变化情况!在进料温度 "(" b"#c
"文献 )/* 表明% 随着进料温度增加% 膜渗透通
量呈指数式增长% 但温差极化系数随料液温度的升
高而下降% 而且增加能耗& 故结合前期研究)#* %
选择该进料温度#’ 体积流量 "L& JM468’ 真空度
"&L&/’ b&L&"# ‘G5条件下% 考察黄芩’ 白芍’
二丁颗粒复方水提液浓缩及恒浓实验中膜通量变化
情况% 结果见图 "& 由图可知% 浓缩过程中膜通量
一直处于下降趋势% 而恒浓实验中其变化比较平
稳% 仅在后期有略微下降趋势% 这可能是长期运行
过程中膜表面出现轻微污染而导致的& 相对于膜表
面吸附污染% 浓度变化对膜通量的影响更大% 一方
面是随着浓缩倍数增加% 根据拉乌尔定律% 药液侧
的饱和蒸汽压不断降低% 从而使过程驱动力下降(
另一方面是药液黏度随浓缩倍数增加而增大% 膜表
面浓度与药液主体浓度差不断增大% 浓差极化现象
加剧% 从而导致膜通量不断下降& 因此% 为了缓解
膜污染% 延长膜使用寿命% 应根据污染物及疏水膜
性质% 选择合理的清洗方法&

图 # 为恒浓’ 浓缩实验中进出口温度差的变化
情况% 可知其呈减小趋势% 这是由于药液膜蒸馏过

图 FG膜通量随时间的变化
U#VMFG2,+%V)4"&N)N1/+%)&’(- 5#.,.#N)

程中水蒸发吸收热量% 使出口温度低于进口温度%
而且通量越大% 蒸发所需热量越大% 进出口温差也
越大& 因此% 随着膜蒸馏时间延长% 通量不断降
低% 水蒸发所需热量减少% 进出口温差减小&
+L#!不同清洗剂对通量恢复率及膜表面结构的影
响!本实验比较了清水’ 酸碱类化学试剂及超声清
洗对膜通量恢复率和膜表面结构的影响% 由图 + 可
知% 清水冲洗后通量恢复率可达 0+L(&!( &L+!
碱液清洗后通量恢复率提高% 但低于碱液分次短时
间清洗% 这是由于分次清洗可将碱液清洗下来的污
染物及时剥离膜表面% 避免二次污染( 酸碱混合液
的清洗效果好于分次碱液清洗% 膜通量恢复率可达
/%L/0!% 可能因为中药水提液中有机物质较多%
而膜污染大多是由该类物质引起的% 碱液可有效去
除有机污染物% 另外文献 )"&* 报道% 水龙头流
出的水含有碳酸钙等无机盐成分% 易沉积在膜表面
引起膜污染% 而柠檬酸大多用于清洗无机物引起的
膜污染( 超声结合碱液清洗后% 膜通量恢复率达
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图 HG进出口温度差随时间的变化
U#VMHG2,+%V)4"&#%’).+%!"(.’)..)N3)/+.(/)*"%./+4.4

5#.,.#N)

!!

"&&L)(!% 这可能是超声破坏膜结构所导致的& 因
此% 本实验采用酸碱混合液清洗% 可去除膜表面的
部分有机类和无机类污染物% 提高膜通量恢复率&

图 IG不同清洗方法对通量恢复率的影响
U#VMIG<&&)*.4"&!#&&)/)%.*’)+%#%V N).,"!4"%&’(- /)*"QK

)/R /+.)

由图 ’ 可知% 浓缩中药水提液后% 膜表面沉
积了大量污染物% 而碱液清洗后其大部分被除去%
这些污染物可能是一些无机类物质( 酸碱混合液清
洗后% 膜表面还存在极少量污染物% 也是造成膜通
量无法完全恢复的原因( 超声结合碱液清洗后% 膜
表面出现明显裂痕% 破坏了疏水膜表面结构% 导致
膜通量恢复率超过 "&&!& 因此% 在后期实验中采
用酸碱混合液清洗污染膜表面&
XG讨论

随着浓缩时间增加% 恒浓实验后期膜通量略微
下降% 而浓缩实验中随着浓缩时间延长% 膜通量下
降了 %&!左右& 因此% 为缓解膜污染现象% 以及
!!

图 XG不同清洗方法对膜表面结构的影响
U#VMXG<&&)*.4"&!#&&)/)%.*’)+%#%V N).,"!4"%N)N1/+%)4(/&+*)4./(*.(/)
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延长膜使用寿命% 本实验进一步考察 ) 种清洗方法
对污染膜的清洗效果& 图 ’ 表明% 酸碱混合液清洗
污染膜时% 其通量恢复率高达 /%L/0!% 而且未破
坏膜表面结构&
!!在膜清洗过程中% 需要考虑清洗剂对膜疏水性
的影响% 因为疏水性是保证膜蒸馏过程的关键& 文
献 )""*"#* 报道% 清洗剂会对疏水膜的接触角有
一定影响% 故今后将进一步分析酸碱类清洗剂对膜
疏水性的影响% 短期实验可采用纯水清洗% 而长期
浓缩实验可结合酸碱液清洗% 或通量下降至一定程
度后在线清洗% 或研究膜污染抑制方法% 如气*液
两相流技术可使膜蒸馏在实验长达 + W 后% 膜通量
下降不到 )!)"+* % 从而减小对膜疏水性的破坏%
提高浓缩效率&
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