
·1170· 中草药 Chinese Traditional and Herbal Drugs第37卷第8期2006年8月

品，甲醇清洗后即可。硅胶柱色谱分离得到的莫诺苷

粗品含有多种杂质，很难结晶且纯度达不到对照品

的要求，故进一步进行制备高效液相色谱分离纯化。

3．3 曾将硅胶柱色谱后得到的莫诺苷粗品进行薄

层色谱制备，未能得到莫诺苷结晶且纯度不够；制备

高效液相色谱分离后经冷冻干燥得到质量分数达

99％的莫诺苷白色的结晶。

致谢：华北制药集团新药中心牛长群老师帮助

测定质谱和核磁共振谱。
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大孔树脂吸附法富集野菊花总黄酮的工艺研究

盛 萍1，帕丽达·阿不力孜2，刘 波1，刘宏炳1
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摘 要：目的 研究大孔树脂吸附法富集野菊花总黄酮的工艺条件及参数。方法 以野菊花总黄酮为考察指标，考

察大孑L树脂富集野菊花总黄酮的最佳工艺条件。结果野菊花提取液(50 mg生药／mL)5 mL上大孔树脂柱(150

mm X 10 ram)，吸附30 min后，先用100 mL蒸馏水洗脱除去杂质，然后用70％乙醇100 mL洗脱，洗脱速度为2

mg／mL，洗脱剂用量为9倍量树脂，树脂可重复使用3次，采用此条件为最佳工艺。结论AB一8型大孔树脂在所确

定的工艺条件下，可较好的吸附分离野菊花总黄酮。其70％乙醇洗脱物中总黄酮质量分数达4．34％以上，总黄酮

收率为84．47％以上。采用此法可以较好的富集野菊花中的有效成分。
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野菊花为菊科植物野菊Chrysanthemum

indicum L．的干燥头状花序，具有疏风清热、消肿

解毒的功效[】]。现代药理研究表明野菊花总黄酮是

其降压、抗菌、抗病毒的主要有效成分心]。大孔吸附

树脂是一种具有多孔立体结构人工合成的聚合物吸

附剂，是在离子交换剂和其他吸附剂的应用基础上

发展起来的一类新型树脂，是依靠它和被吸附分子

收稿日期：2005—11—20

之间的范德华力，通过它巨大的比表面积进行吸附

而工作的。合成吸附剂有大的比表面积和类似活性

炭颗粒的内细孑L结构，这些多孔特性使之从水溶液

中有效地吸附有机化合物，且具有选择性吸附有机

化合物的能力，可用于皂苷、黄酮、蒽醌、生物碱、水

溶性酚性成分等的富集，其吸附性能、吸附条件参数

因化合物的理化性质不同而不同[3]。本实验采用该
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技术，以野菊花中主要成分总黄酮为评价指标，对6

种树脂进行了筛选并着重考察了AB一8型大孔吸附

树脂富集野菊花有效成分的工艺条件与参数，旨在

为新药的研制开发中利用该技术制备野菊花总黄酮

提供帮助，也为该技术的规范应用积累资料。

1仪器、材料和试剂

Spectrumlab 54紫外分光光度计(上海市棱光

有限公司)；KQ一400DB型数控超声清洗器(昆山

市超声仪器有限公司)；电子天平(Sartorius德国

产)；DZF--6021型真空于燥箱(上海精密实验设备

有限公司)；DRT～SX型恒温电热套(郑州长城科

工贸有限公司)；RE一52旋转式蒸发器(上海安亭

电子仪器厂)。

芦丁对照品(中国药品生物制品检定所，批号

0080—9705)，野菊花(购于新疆参茸药业有限公司)，

AB一8、X一5型大孔吸附树脂(天津市光复精细化工

研究所)，HPD一100、HPD一400、HPD一450树脂(河北

沧州宝恩化工有限公司)，HP一20树脂(日本三菱公

司)。所用试剂均为分析纯。

2方法与结果

2．1野菊花总黄酮的测定[4]

2．1．1对照品溶液的制备：精密称取在120℃减压

干燥至恒重的芦丁对照品10 mL，置50 mL量瓶

中，加蒸馏水少许，置水浴上微热使溶解，放冷，加蒸

馏水至刻度，摇匀即得(每l mL中含芦丁0．2 rag)。

2．1．2标准曲线的制备：精密量取芦丁对照品0、

1、2、3、4、5、6 mL，分别置25 mL量瓶中，各加水至

6 mL，加5％亚硝酸钠溶液1 mL，使混匀，放置6

min，加10％硝酸铝溶液1 mL，混匀，放置6 rain，加

氢氧化钠溶液10 mL，再加水至刻度，混匀，放置15

rain，在512 nm波长处测定吸光度。以吸光度为纵

坐标，质量浓度为横坐标绘制标准曲线，标准曲线方

程为A一18．375 C+0．049 3，r=0．999 9。

2．1．3供试品溶液制备和总黄酮测定：野菊花药材

50 g，加10倍量75％乙醇回流提取2次，每次30

rain，滤过，合并滤液，回收乙醇至无醇味，离心，取

上清液，加蒸馏水定容至l 000 mL(50 mg生药／

mL)作为样品液。从中吸取5 mL定容于50 mL量

瓶中，从中精密吸取5 mL，照标准曲线项下方法“加

水至6 mL⋯⋯”依法测定吸光度，测得野菊花总黄

酮的质量分数为5．138％，RSD为1．7％(咒=5)。

2．2大孔吸附树脂的预处理：以乙醇湿法装柱。用

95％乙醇在柱上流动清洗，不时检出流出液至乙醇

液与水混合(1：5)不呈白色混浊为止，然后以大量

蒸馏水洗去乙醇至无醇味。

2．3树脂的筛选：精密吸取4 mL野菊花液分别通

过6种不同型号的已预处理好的树脂柱，静置30

rain，依次用蒸馏水、70％乙醇洗脱，收集70％乙醇

洗脱液，蒸干，用甲醇定容于50 mL量瓶中，从中精

密吸取5 mL，照标准曲线项下方法“加水至6

mL⋯⋯”依法测定吸光度，测定野菊花总黄酮，与原

液的测定结果比较，计算总黄酮回收率(总黄酮回收

率=过柱后野菊花总黄酮质量／过柱前野菊花总黄

酮质量×100％)，结果见表1。可见，在筛选的6种

树脂中，用AB一8树脂纯化分离野菊花总黄酮，乙醇

洗脱物中总黄酮和总黄酮回收率均最高，故确定

AB一8树脂为分离纯化野菊花总黄酮的最佳树脂。

表1不同树脂对总黄酮的影响

Table 1 Effect of various resins on total flavone

2．4考察AB一8树脂纯化分离野菊花总黄酮的工

艺参数

2。4。l洗脱剂的确定：精密吸取4 mL野菊花供试

品溶液分别通过4根AB一8树脂柱(150 mmx 10

ram)，4根树脂柱分别用水洗脱至洗脱液近无色，再

分别用30％、50％、70％、90％乙醇洗脱，分别回收

乙醇，蒸干，用甲醇定容于50 mL量瓶中，从中精密

吸取5 mL，照标准曲线项下方法“加水至6

mL⋯⋯”依法测定吸光度，测定野菊花总黄酮，与原

液的测定结果比较，计算总黄酮回收率，结果见表

2。结果显示，70％乙醇洗脱液中总黄酮和回收率均

最高，且洗脱剂用量最小，故确定70％乙醇液为最

佳洗脱剂。

表2洗脱剂体积分数对总黄酮的影响

Table 2 Effect of eluent concentration on total flavone

2．4．2 最佳上柱量的确定：分别吸取野菊花供试品

溶液4、5、10、15、20、25 mL，上柱且静置20 rain，依

次用蒸馏水100 mL，70％乙醇100 mL洗脱，蒸干，

甲醇定容于50 mL量瓶中，测定总黄酮，计算总黄

酮回收率，结果见表3。结果显示，5mL上柱量与其
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表3不同上柱量对总黄酮的影响

Table 3 Effect of various adsorption capacities

on totaI flavone

上柱量／总黄酮／总黄酮回 上柱量／总黄酮／总黄酮回

mL ％ 收率／％ mL ％ 收率／％

4 4．34 88．57 15 3．79 77．35

5 4．79 97．76 20 3．16 64．49

10 3．97 81．02 25 2．50 51．02

他各上柱量通过树脂后，70％乙醇洗脱液中总黄酮

无显著差异，这说明5 mL上柱量为饱和上柱量，超

过5 mI。即超过了树脂的吸附容量，且5 mL上柱量

过柱后野菊花总黄酮量与5 mI。样品原液中总黄酮

量接近，故5 mL为最佳上柱量。

2．4．3洗脱速度的确定：分别吸取野菊花供试品溶

液5 mI。上3根树脂柱，以70％乙醇洗脱，分别以1、

2、3 mI。／rain的速度洗脱，测定其总黄酮，计算总黄

酮回收率，结果见表4。可见，洗脱流速2 mL／min

时，洗脱剂的用量最少，总黄酮与回收率均最大，故

确定洗脱流速为2 mL／min。

表4不同洗脱流速的比较

Table 4 Comparison of various current velocities

洗脱速度／(mL·rain一·)洗脱剂用量／mI，总黄酮／％总黄酮回收率／％

2．4．4最佳吸附时间的确定：分别吸取5 mL供试

品溶液4份，通过4根树脂柱，分别静置5、15、30、

60 min，依次用蒸馏水、70％乙醇洗脱，收集70％乙

醇洗脱液，测定总黄酮，计算总黄酮回收率，结果见

表5。可见，静置30 min后总黄酮与其回收率均最

高，时间过长或过短均偏低，这可能与时间过长解吸

困难，时间过短吸附不完全有关。故确定最佳吸附时

间为30 min。

表5不同吸附时间的比较

Table 5 Comparison of various adsorption times

吸附时间／min 总黄酮／％ 总黄酮回收率／％

5 4．02 8Z．04

15 4．13 84．29

30 4．82 98．37

60 4．16 84．90

2．4．5洗脱曲线的考察：按上述确定的吸附洗脱条

件，取野菊花供试品溶液5 mL进行上柱，分段收集

洗脱液，每个树脂体积(湿体积)收集1份，共收集

18份，分别测定吸光度，计算总黄酮，结果见表6。可

见，第10份洗脱液中总黄酮已经很少，可认为树脂

柱上吸附的总黄酮已经洗脱完全，故确定洗脱剂用

量为9倍量树脂体积。

表6不同流份中总黄酮的比较

Table 6 Comparison of total flavone in various

flowing capacities

流份(序号) 总黄酮／％ 流份(序号) 总黄酮／％

1 0．403 10 0．093

2 1．216 11 0．064

3 0．862 12 0．036

4 0．676 13 0．028

5 0．422 14 —

6 0．325 15
—

7 0．238 16 —

8 0．163 17 一

9 0．138 18 —

2．4．6树脂重复使用次数考察：按上述确定的吸附

洗脱条件，取野菊花供试品溶液过柱，在同一根树脂

柱上重复操作5次，分别计算5次的总黄酮与其回

收率，结果见表7。可见，树脂重复使用3次后，对黄

酮的吸附量已经明显下降，需要再生才可以继续使

用，故树脂可重复使用3次。

表7树脂重复过柱对总黄酮的影响

Table 7 Effect of resin repeated adsorptions

on total flavone

次数 总黄酮／％ 总黄酮回收率／％

3讨论

3．1 本实验证实了AB一8型大孑L吸附树脂富集总

黄酮不仅具有吸附快、解吸率高等特点，而且具有吸

附容量较大，洗脱率高，树脂再生简单等优点，在野

菊花富集总黄酮工艺中具有一定的推广应用价值。

3．2 AB一8型树脂对野菊花总黄酮有良好的吸附性

能，其工艺条件为野菊花提取液上样质量浓度为50

mg／mL，洗脱剂为70％乙醇，洗脱剂用量为9倍量

树脂体积，洗脱速度为2 mL／min，树脂可重复使用

3次。在此条件下，用AB一8树脂吸附分离总黄酮，乙

醇洗脱物中野菊花总黄酮质量分数达4．34％以上，

总黄酮回收率达84．47％以上。

3．3 大孔吸附树脂技术虽在工业化进程中还存在

一些实际应用问题[5’6]，比其他天然吸附剂具有不可

替代的优点，尤其是其孔径和孔度的大小，比表面

积、极性等性能都可以人为控制调节，供任意选择，

因此在中药、中成药制剂研究中已日趋成熟，应用前

景广泛。
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党参颗粒的质量标准研究

李 松，隆龙

(江阴天江药业有限公司，江苏江阴 214434)

党参颗粒为桔梗科植物党参Codonopsis

pilosula(Franch．)Nannf．的干燥根制成，具有补

中益气、健脾益肺的功效，用于脾肺虚弱、气短心悸、

食少便溏、虚喘咳嗽、内热消渴等症，是临床常用的

补益药[1]。党参中主要有多糖、聚乙炔醇、甾醇类、三

萜类、苯丙素苷类、生物碱、内酯类、酚酸、黄酮等多

种化学成分[2]。现代药理研究表明党参有免疫增强

作用，同时具有一定的双向调节作用，对胃黏膜损伤

具有保护作用，对记忆障碍有改善作用，具有对心血

管和血液系统的作用、抗衰老作用、抗应激作用等。

《中国药典))2005年版一部“党参”项下仅有薄层鉴

别，缺少对党参质量的有效控制指标。为控制党参颗

粒的质量，保证产品均一稳定，本实验以党参炔苷为

指标成分对党参颗粒进行定性和定量测定[3]，结果

满意，可作为产品的质量控制方法。

1仪器与试药

Waters 600E高效液相色谱仪，Waters 2487双

通道紫外检测器(美国Waters公司)；JS～3030色

谱工作站(大连江申分离科学技术有限公司)；超声

清洗机(无锡超声电子设备厂)；REPROSTAR3薄

层成像系统(CAMAG)。

党参炔苷对照品(自制，经高效液相色谱分析，

质量分数≥98％)。硅胶G(青岛海洋化工厂，薄层色

谱用)；乙腈为色谱纯，水为重蒸馏水，其他试剂均为

分析纯。党参颗粒由江阴天江药业有限公司提供。

2方法与结果

2．1薄层色谱定性鉴别：取本品约1 g，加甲醇25

mL，超声处理30 min，滤过，滤液蒸干，残渣加水2

mL使溶解，置C，。固相萃取小柱(500 mg，用甲醇、

50％甲醇、20％甲醇各10 mL预洗)中，先用20％甲

醇洗脱、再用50％甲醇各5 mL洗脱，收集50％甲

醇洗脱液，蒸干，残渣加甲醇1 mL使溶解，作为供

试品溶液。另取党参炔苷对照品适量，加甲醇制成1

mg／mL的溶液，作为对照品溶液。按照《中国药典》

2005年版一部附录Yl B薄层色谱法试验，吸取供试

品溶液10弘L、对照品溶液2 pL，分别点于同一硅胶

HF删薄层板上，以三氯甲烷一甲醇一水(16：5：0．5)

为展开剂，展开，取出，晾干，喷以10％硫酸乙醇溶

液，105℃加热5 min，置紫外光灯(365 nm)下检视。

供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，显相

同颜色的荧光斑点。见图1。

2．2定量测定

1～10一为党参颗粒s一为党参炔苷

l一10一Dangshen Granule S—lobetyolin

图1党参颗粒的TLC图谱

Fig．1 TLC Chromatogram of Dangshen Granule
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