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摘 　要 :目的 　比较并优选绞股蓝总皂苷的粗提和精制工艺。方法 　以绞股蓝总皂苷为测定指标 ,采用分光光度
法测定 ,比较不同的提取方法所得绞股蓝总皂苷 ,并考察 6 种不同型号的树脂对绞股蓝总皂苷的静态和动态的吸
附及解吸性能的比较。结果 　闪式提取和乙醇回流提取所得绞股蓝总皂苷分别为 32169 %、31119 % ; HPD2700 型
树脂对绞股蓝总皂苷的吸附量与解吸率均较高 ,洗脱率达到 80134 %。结论 　采用闪式提取和选择 HPD2700 树脂
纯化是可行的绞股蓝总皂苷粗提及精制工艺。
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　　绞股蓝 Gy nostem m a pent a p hy l l um ( Thunb1 )

Makino 又名七叶胆 ,甘茶蔓 ,为葫芦科绞股蓝属多

年生蔓生草本 ,全草入药 ,其味甘、微苦 ,性凉无毒。

绞股蓝皂苷具有明显的抗肿瘤作用 ,并且对神经、血

液、循环、内分泌系统和消化系统等多方面疾病具有

防治作用 ,还有明显的强壮作用和抗疲劳作用 ,延长

细胞寿命 ,降低血脂、血糖水平 ,增强机体免疫功

能[1 ] 。绞股蓝总皂苷的粗提多采用传统的加热回流

提取和超声提取等方法 ,本研究利用闪式提取器应

用于绞股蓝总皂苷的粗提 ,并同加热回流提取和超

声波提取进行比较。绞股蓝总皂苷的纯化方法中 ,

树脂吸附法是较为常用的一种纯化方法[2 ,3 ] 。本研

究通过对一系列不同型号的树脂进行筛选 ,并确定

树脂的吸附容量和洗脱溶媒 ,优选出大孔吸附树脂

纯化绞股蓝总皂苷的最佳工艺条件 ,为工业化应用

提供参考。

1 　仪器和试药

　　J HB E —50S 闪式提取器 (河南金鼐科技发展有

限公司) ;BS —124S 精密电子天平 (德国赛多利斯

公司) ; UV —2800A H 紫外可见分光光度计 (尤尼

柯上海仪器有限公司) ;RE —52A 旋转蒸发仪 (上海

亚荣盛华仪器厂) ; KQ3200DB 数控超声波清洗器

(昆山市超声仪器有限公司) ; T HZ —823 气浴恒温

振荡器 (江苏金坛市医疗器械厂) 。

　　人参皂苷 Rb1 对照品 (实验室自制) ;甲醇、乙

醇、冰醋酸、高氯酸、香草醛均为分析纯 ;D2101 大孔

吸附树脂 (天津农药股份有限公司) ; AB28、ADS27、

HPD2100、H PD2300、HPD2700 大孔吸附树脂 (河北

沧州宝恩化工) ;绞股蓝全草购自陕西省平利县 ,经

过笔者鉴定。

2 　方法与结果

211 　绞股蓝总皂苷的测定

21111 　对照品溶液的制备 :精密称取人参皂苷 Rb1

对照品 10 mg ,置 5 mL 量瓶中 ,加甲醇溶解并稀释

至刻度 ,摇匀 ,即得质量浓度为 2 mg/ mL 的对照品

溶液。

21112 　标准曲线的绘制[ 4 ] :精密吸取人参皂苷 Rb1

对照品溶液 30、70、110、150、190、230μL 分别置具

塞刻度试管中 ,挥干甲醇 ,分别加入新配制的 5 %香

草醛冰醋酸溶液 014 mL 、高氯酸 116 mL ,摇匀 ,密

塞 ,置 60 ℃水浴中加热 15 min ,取出 ,立即冷却至

室温 ,分别精密加冰醋酸 10 mL ,摇匀。以空白试剂

为对照 ,照分光光度法试验 ,在 1 h 以内测定 560

nm 波长处的吸光度值 ( A ) 。以人参皂苷 Rb1 的质

量为纵坐标 , A 为横坐标 ,求得回归方程为 A =

11330 7 X - 01007 , R2 = 01999 3。结果表明 ,当人

参皂苷 Rb1 取样量在 0106～0146 mg 与 A 呈良好

的线性关系。

21113 　精密度试验 :精密吸取人参皂苷 Rb1 溶液 1

mL ,挥干甲醇 ,显色后 ,在 560 nm 波长处测定 A

值 ,结果 RSD 为 117 %( n = 6) 。

21114 　稳定性试验 :精密吸取人参皂苷 Rb1 溶液 1

mL ,显色后 ,每隔 10 min 在 560 nm 波长处测定 A

值 ,结果在 1 h 内 RSD 为 214 %( n = 7) ,表明对照品
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在显色 1 h 之内稳定性良好。

21115 　回收率试验 :精密称取 5 份样品各 10 g ,置

具塞锥形瓶中 ,精密加入人参皂苷 Rb1 溶液 8415

μg ,制备供试品溶液 ,测定 A 值 ,计算得总皂苷平均

回收率为 9615 % ,RSD 为 112 %( n = 6) 。

21116 　样品中总皂苷的测定 :精密称取绞股蓝总皂

苷 10 mg 置 5 mL 量瓶中 ,加甲醇溶解并稀释至刻

度 ,摇匀。精密量取 200μL 置 15 mL 具塞试管中 ,

挥干甲醇后按标准曲线的绘制项下“分别加入新配

制的 5 %香草醛冰醋酸溶液 ⋯⋯”起进行测定。

212 　绞股蓝总皂苷粗提工艺不同方法的比较 :考虑

到用甲醇提取绞股蓝总皂苷得到的糖杂质除不净 ,

且有甲醇残留 ;用水提取绞股蓝总皂苷在萃取时耗

用的有机溶剂多 ,成本高 ;用乙醇提取易挥干 ,成本

低 ,危害小 ,且更适合工业化生产。综合多方面因素 ,

选用乙醇作为提取介质 ,并且参考文献中最佳的超声

波和乙醇回流提取工艺 ,同闪式提取法进行比较。

21211 　超声波提取[5 ] :精密称取绞股蓝粉末 20 g

置 250 mL 锥形瓶中 ,加 8 倍量 70 %乙醇 ,在 60 ℃、

50 Hz 超声提取 30 min ,连续提取 3 次 ,合并提取

液 ,抽滤 ,减压回收干燥。

21212 　乙醇回流提取[ 6 ] :精密称取绞股蓝粉末 20 g

置 500 mL 圆底烧瓶中 ,加 8 倍量 70 %乙醇 ,沸水回

流提取 3 次 ,每次 2 h ,合并提取液 ,抽滤 ,减压回收

干燥。

21213 　闪式提取器提取 :精密称取绞股蓝粉末 20 g ,

加 10 倍量 70 %乙醇闪式提取 2 次 ,第 1 次 3 min ,第

2 次 1 min ,合并提取液 ,抽滤 ,减压回收干燥。

21214 　提取方法比较 :分别按照以上 3 种方法提

取 ,并按标准曲线的绘制项下方法操作 ,测定 A 值 ,

利用回归方程计算出绞股蓝总皂苷的量。3 种不同

提取方法对人参皂苷提取率的影响见表 1。

　　采用超声波、乙醇回流、闪式提取器粗提绞股蓝

总皂苷 ,从提取物中总皂苷上分析 ,乙醇回流和闪式

提取法略高 ;从时间上来考察 ,所用的时间相差较

表 1 　不同提取方法的比较结果

Table 1 　Comparison of various extracting methods

提取方法　　　时间/ min 温度/ ℃ 收率/ % 提取物中总皂苷/ %

超声波提取　　 90 60 9145 2110

乙醇回流提取　 360 100 11150 3112

闪式提取器提取 4 室温 12110 3217

大 ,其中 ,利用闪式提取器提取仅需 4 min ,快速而

节省时间 ;从提取温度上来看 ,超声法和乙醇回流法

的提取温度分别为 60 、100 ℃,而利用闪式提取器

提取是在常温下进行的 ,最大程度的避免了对皂苷

的破坏。综上所述 ,利用闪式提取器提取绞股蓝总

皂苷是一种更安全 ,更快速 ,更节能 ,更高效的绞股

蓝总皂苷提取的新方法。

213 　大孔吸附树脂富集纯化绞股蓝总皂苷的工艺

参数考察与优化

21311 　绞股蓝样品溶液的制备 :按照闪式提取法的

提取方法提取绞股蓝粗粉 100 g ,合并提取液 ,减压

回收乙醇至无醇味 ,将浓缩物加蒸馏水溶解 ,滤过 ,

定容至 200 mL (含生药 012 g/ mL ) ,测定得总皂苷

质量浓度为 1714 mg/ mL 。

21312 　大孔吸附树脂的预处理 :将待处理的大孔吸

附树脂用乙醇湿法装柱 ,继而用乙醇洗脱 ,不时检测

流出的乙醇 ,当流出的乙醇与水按 1 ∶1 混合不显白

色混浊 ,即可用大量的蒸馏水冲洗至无醇味后备用。

21313 　树脂类型的选择 : 取已处理好的 AB28、

ADS27、D2101、HPD2100、H PD2300、HPD2700 树脂

各 3 g 置 100 mL 具塞锥形瓶中 ,吸取绞股蓝样品液

25 mL 于锥形瓶中 ,放入恒温 (25 ℃)摇床中振荡 24

h ,振动频率为 140 r/ min ,达到饱和吸附后滤出 ,收

集吸附液。精密吸取同体积的 70 %乙醇溶液 25

mL 于锥形瓶中 ,振摇约 30 min ,放置 2 h ,收集洗脱

液。测定吸附液、洗脱液的质量浓度 ,并计算饱和吸

附量[饱和吸附量 = [ (初始质量浓度 - 吸附后的质

量浓度) ×吸附液体积/ 干树脂质量 ]、洗脱量、洗脱

率[洗脱率 = (洗脱液质量浓度 ×洗脱液的体积) / 吸

附量 ×100 %]。结果见表 2。
表 2 　树脂对绞股蓝总皂苷的静态吸附2洗脱性能结果

Table 2 　Static adsorption2elution results of total saponins in G1 penta phyllum on resins

树脂类型
样品液/

(mg ·mL - 1)

吸附后样品液/

(mg ·mL - 1)

洗脱液/

(mg ·mL - 1)

饱和吸附量/

(mg ·g - 1干树脂)

洗脱量

(mg ·g - 1干树脂)
洗脱率/ %

AB28 171 4 2197 5123 1201 25 831 43 691 38

ADS27 171 4 9101 3125 691 92 501 20 711 79

D2101 171 4 3160 4188 1151 00 771 65 671 52

HPD2100 171 4 3133 4164 1171 25 731 89 631 02

HPD2300 171 4 3134 3177 1171 17 601 04 511 24

HPD2700 171 4 3192 5168 1121 33 901 25 801 34
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　　可以看到 ,在以上的 6 种大孔吸附树脂中 ,AB2
8、D2101、H PD2100、H PD2300、HPD2700 型树脂对

绞股蓝总皂苷的静态吸附能力均较好 ,其中 AB28

的静态饱和吸附量最大 ,但是同其他几种树脂相比

较并无显著的差异。在静态洗脱中 , H PD2700 型树

脂吸附的绞股蓝总皂苷更易洗脱 ,综合考虑其吸附

量与解吸率均较高 ,且洗脱率达到 80134 % ,因此 ,

选用的大孔吸附树脂为 HPD2700。

21314 　不同体积分数的乙醇液对绞股蓝总皂苷洗

脱效果的比较 :将绞股蓝总皂苷提取液通过树脂柱 ,

分别用 10 %、30 %、50 %、70 %、80 %、95 %乙醇 200

mL 进行洗脱 ,收集洗脱液并测定总皂苷的质量浓

度 ,计算洗脱率。结果见图 1。

乙醇体积分数/ %

图 1 　不同体积分数的乙醇对绞股蓝总皂苷洗脱的

比较

Fig11 　Comparison of elution results of total saponins

in G1 penta phyllum with different

concentration alcohol

　　可知绞股蓝总皂苷的洗脱取决于乙醇的体积分

数 ,乙醇体积分数越高 ,洗脱率越高。综合工业化生

产的诸多因素 ,确定先用蒸馏水洗去水溶性杂质 ,再

用 70 %乙醇液洗脱 ,收集 70 %乙醇洗脱部分。

21315 　吸附容量的确定 :吸取绞股蓝样品液 40 mL

上柱 ,预吸附 1 h ,过柱流出液重吸附 1 次 ,先用水洗

至流出液不显 Molish 反应 ,再用 70 %乙醇液洗脱 ,

控制流速 115 mL/ min ,收集洗脱液 ,平行 3 份 ,测定

样品液中绞股蓝总皂苷的质量浓度 ,计算吸附容量

[吸附容量 = (上柱液中总皂苷量 - 平均过柱液中总

皂苷量) / 干树脂质量 ] ,结果树脂吸附总皂苷量为

60912 mg ,树脂吸附容量为 12118 mg/ g 干树脂。

3 　讨论

　　闪式提取器是根据组织破碎原理设计而成的一

种新型提取器 ,是中药提取领域的一项新技术 ,其原

理是在适当溶剂存在下 ,利用高速机械剪切力和搅

拌力 ,迅速破坏植物细胞组织 ,使组织细胞内部的化

学成分 (或有效成分) 与溶剂充分接触 ,使有效成分

快速溶解转移 ,在很短时间内达到内外溶解平衡 ,然

后滤过即可。实验中可以看出 ,利用闪式提取器提

取作为一种新技术 ,有着相对较高的效价比 ,其所用

时间仅为常规回流提取的数十至数百分之一 ,而且

避免了不耐热成分的破坏 ,且收率高 ,操作简便 ,节

约能源 ,因此可以广泛应用于工业化生产。

　　树脂法是目前公认的比较好的皂苷富集和纯化

方法 ,替代传统的正丁醇萃取 ,使纯化工艺更为简单 ,

效率大幅度提高 ,收率和纯度也得到很大程度的改

善。HPD2700 大孔吸附树脂具有吸附快、解吸率高、

吸附量大等优点 ,非常适合绞股蓝总皂苷的纯化。
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射干配方颗粒的制备工艺和质量标准研究

田成旺1 ,马丽娜2 ,张铁军1 3 ,韩世柳3

(11 天津药物研究院 ,天津 300193 ;21 天津中医药大学 ,天津 300193 ;31 天津大学 ,天津 300072)

摘 　要 :目的 　优化射干配方颗粒制备工艺 ,建立射干配方颗粒的质量标准。方法 　采用 L 9 (34 ) 正交设计安排试
验 ,用 TLC 对射干配方颗粒进行定性鉴别 ,用 HPLC 法进行测定。结果 　射干配方颗粒制备工艺为加 10 倍量
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