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大孔吸附树脂纯化桔梗皂苷的研究 
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摘  要：目的  研究大孔吸附树脂富集、分离纯化桔梗皂苷工艺条件及参数。方法  以 HPLC 法测定桔梗皂苷 D 和去芹糖

桔梗皂苷 D 的总量为考察指标，考察 5 种大孔吸附树脂分离纯化桔梗皂苷的吸附性能，重点筛选并优化 D-101 大孔吸附树

脂富集桔梗皂苷的各种工艺参数。结果  D-101 大孔吸附树脂在 4 h 后达到最大吸附量 15.4 mg/g，40%乙醇溶液可以使桔梗

皂苷类成分大部分（解吸率≥90%）从树脂床上解吸附。结论  D-101 大孔吸附树脂对桔梗皂苷吸附性能好，完全适合用于

工业化富集分离纯化桔梗皂苷类成分。 
关键词：桔梗；桔梗皂苷 D；去芹糖桔梗皂苷 D；大孔吸附树脂；HPLC 
中图分类号：R284.2；R286.02      文献标志码：B      文章编号：0253 - 2670(2011)09 - 1743 -04 

Purification of platycodins from Platycodonis Radix by macroporous resin 

WANG Zi1, 2, LI Wei1, LI Yue-ru1, 3, LIU Wen-cong1, ZHENG Yi-nan1, 2, ZHANG Jing1 
1. College of Chinese Material Medicine, Jilin Agricultural University, Changchun 130118, China 
2. College of Development, Jilin Agricultural University, Changchun 130118, China 
3. Ginseng and Antler Products Testing Center of the Ministry of Agriculture, Jilin Agricltural University, Changchun 130118, China 

Key words: Platycodonis Radix; platycodin D; deapio-platycodin D; macroporous resin; HPLC 
 

桔梗为桔梗科植物桔梗 Platycodon grandiflorum 
(Jacq.) A.DC.的干燥根[1]。药理学研究证明，桔梗

皂苷为其主要的有效成分，具有抗肿瘤，降血糖，

抗肥胖等多种药理活性[2]，其中桔梗皂苷 D（platy- 
codin D）与去芹糖桔梗皂苷 D（deapio-platycodin D）

为桔梗中的主要活性成分，具有抑制胰脂肪酶和抗

肿瘤活性[3-4]。本实验以桔梗皂苷 D 和去芹糖桔梗

皂苷 D 的总量为考察指标对 5 种大孔吸附树脂工艺

参数进行了筛选，采用 D-101 大孔吸附树脂技术优

化了桔梗皂苷类成分分离纯化工艺，结果令人满

意，为桔梗皂苷类成分的分离纯化提供理论参考。 
1  仪器与材料 

Agilent1100 系列高效液相色谱仪（G1322A 
Degasser；G1311A Quat Pump；G1318A Colcom；

G1314A VWD，美国 Agilent 公司）；D-101、AB-8、
NKA-9和NKA-12型大孔吸附树脂购于天津南开大

学化工厂，ADS-7 型树脂购于天津南开和成科技有

限公司；桔梗购自长春吉林大药房，经吉林农业大

学中药材学院郑毅男教授鉴定；桔梗皂苷 D 和去芹

糖桔梗皂苷 D 对照品为本实验室自制，质量分数

均≥98.8%；乙腈为色谱纯，乙醇为分析纯。 
2  方法与结果 
2.1  桔梗皂苷 D 和去芹糖桔梗皂苷 D 的测定 
2.1.1  色谱条件  色谱柱为 Hypersil ODS2 柱（150 
mm×4.6 mm，5 μm）；流动相为乙腈（A）-水（B），
梯度洗脱：0～30 min，15%～22% A；30～60 min，
22%～25% A；体积流量 1.0 mL/min；检测波长 210 
nm；柱温为室温。 
2.1.2  混合对照品溶液制备  分别精密称定桔梗皂

苷 D 7.2 mg、去芹糖桔梗皂苷 D 12.2 mg，加甲醇溶

解并定容于 10 mL 量瓶中，过 0.22 μm 微孔滤膜，

即得。 
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2.1.3  供试品溶液制备  取桔梗提取液及上柱后各

部分的干燥物各 0.2 g，精密称定，用流动相（15%
乙腈）超声溶解并定容于 5 mL 量瓶中，作为供试

品溶液，分析前过 0.22 μm 滤膜。 
2.1.4  线性关系考察  分别精密吸取对照品溶液

2.0、5.0、7.5、10.0、15.0、20 μL，注入液相色谱

仪，测定峰面积的积分值。以进样量为横坐标，峰

面积积分值为纵坐标进行线性回归，得回归方程：

桔梗皂苷 D Y＝3.26 X－8.23（R2＝0.999 6），去芹糖

桔梗皂苷 D Y＝5.22 X＋1.06（R2＝0.999 4）；表明桔

梗皂苷 D 在 72～720 μg/mL、去芹糖桔梗皂苷 D 在

122～1 220 μg/mL 线性关系良好。色谱图见图 1。 
 

 

 
 
 

1-去芹糖桔梗皂苷 D  2-桔梗皂苷 D 
1-deapio-plagycodin D  2-platycodiin D 

 
图 1  对照品（A）和样品（B）的 HPLC 图 

Fig. 1  HPLC chromatograms of reference substances (A) 
and sample (B) 

 
2.2  上柱样品液的制备 

取干燥后的桔梗药材 100 g，粉碎成 40 目左右

的粗粉，用 70%甲醇冷浸 24 h后用超声波提取 3次，

合并提取液，减压浓缩回收甲醇，再用蒸馏水定容

至 500 mL（含生药 0.2 g/mL，桔梗皂苷 D 与去芹

糖桔梗皂苷 D 分别为 119 mg、205 mg）。 
2.3  大孔吸附树脂的预处理与再生 

取大孔树脂适量，丙酮浸泡 12 h 后装柱洗脱，

洗脱至洗脱液蒸干后无残留物。以乙醇湿法装柱，

冲洗至流出液与水 1∶3 混合不浑浊为止。最后以蒸

馏水冲洗柱体直至无醇味，预处理完毕，备用；再

生通过 5%盐酸溶液浸泡 4～6 h，用水冲洗至中性，

再用 2%氢氧化钠溶液浸泡 4～6 h，用水冲洗至中

性，再生完毕，待用。 
2.4  静态-吸附解吸试验筛选树脂型号 

准确称取已处理好的 D-101、AB-8、ADS-7、
NKA-12、NKA-9 型大孔吸附树脂各 5 g，置具塞三

角瓶中，分别加入样品液 75 mL，室温水浴振荡 12 
h，滤去液体，用蒸馏水清洗树脂 3 次至滤出液体无

混浊为止。将所有滤出液合并后浓缩至干，用流动

相定容于 5 mL 量瓶中，测定吸附前后样品液中桔

梗皂苷D和去芹糖桔梗皂苷D的总量，计算吸附率。

将已饱和过的树脂用 95%乙醇浸泡并在室温下水浴

振荡 12 h，滤出液体，用 95%乙醇反复洗涤 3 次，

合并滤液后蒸干，用甲醇定容于 5.0 mL 量瓶中，测

定滤液中桔梗皂苷 D 与去芹糖桔梗皂苷 D 的总量，

计算解吸率。结果见表 1。 
吸附率＝（C0V0－C1V1）/（C0V0） 

解吸率＝C2V2 /（C0V0－C1V1） 

C0为样品溶液中桔梗皂苷 D 和去芹糖桔梗皂苷 D 质量浓度

之和，V0为样品溶液体积，C1为流出液中桔梗皂苷 D 和去

芹糖桔梗皂苷 D 质量浓度之和，V1为流出液体积，C2为解

吸液中桔梗皂苷 D 和去芹糖桔梗皂苷 D 质量浓度之和，V2

为解吸液体积 
 

表 1  不同大孔吸附树脂的吸附率与解析率 
Table 1  Adsorption and desorption rates of different types 

of macroporous resins 

树脂类型 吸附率/% 解吸率/% 

D-101 95.3 95.1 

AB-8 92.1 91.5 

ADS-7 85.2 87.9 

NKA-12 93.5 93.2 

NKA-9 92.1 91.2 
 

可以看出，除 ADS-7 型树脂外，其他吸附树脂

都表现了良好的吸附和解吸附性能，但 D-101 树脂

最好，本实验选用 D-101 树脂进行富集工艺研究。 
2.5  工艺参数考察 
2.5.1  静态吸附动力学考察  将一定量树脂放入样

品液中，搅拌使其充分吸附达到饱和。以吸附时间

为横坐标，吸附量为纵坐标，绘制桔梗皂苷 D 和去

芹糖桔梗皂苷D在D-101大孔树脂上的吸附动力学

曲线（图 2）。可以看出，初始吸附速率较快，2 h 后

吸附量开始缓慢增加，4 h 后基本达到最大吸附量。 
2.5.2  动态饱和吸附量的测定  精密量取 D-101 树

脂 10 g，采用纯水湿法装柱。将样品液以 3 BV/h 的 
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图 2  桔梗皂苷 D 与去芹糖桔梗皂苷 D 总吸附量随时间变化 
Fig. 2  Adsorption quantity change of platycodin D 

and deapio-platycodin D at different times 
 
体积流量缓缓加入到树脂柱上，共加入 15 倍树脂床

体积的样品液，每处理 1 BV 的样品液收集一次流

出液，减压回收溶剂，甲醇定容，测定桔梗皂苷 D
和去芹糖桔梗皂苷 D 的总量，绘制动态吸附曲线，

确定 D-101 大孔树脂动态吸附曲线，结果见图 3。
可以看出，从第 5 个流份开始，桔梗皂苷 D 和去芹

糖桔梗皂苷 D 出现泄露，到第 10 份时二者的泄露

曲线趋于平缓，此时 D-101 吸附树脂的动态吸附已

饱和，通过计算得出 D-101 大孔树脂对二者的动态

饱和吸附量为 15.4 mg/g。 
2.5.3  洗脱液质量浓度对解吸性能的影响  分别配

制 20%、30%、40%、50%、60%乙醇的洗脱液，先

用水洗至流出液无色，再用配制好的乙醇液以相同

体积流量依次进行动态洗脱，测定洗脱液中桔梗皂

苷 D 与去芹糖桔梗皂苷 D 的量，计算洗脱率 [洗脱

率＝（洗脱液中桔梗皂苷 D 与去芹糖桔梗皂苷 D
的量/样品液中桔梗皂苷 D 与去芹糖桔梗皂苷 D 的

量）]，结果见图 4。可以看出，在乙醇体积分数为 
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图 3  D-101 树脂动态吸附性能曲线 
Fig. 3  Curve of dynamic absorption power of D-101 resin 

40%时洗脱率已接近最大值，乙醇的体积分数过大

会把较多色素等杂质一并冲洗下来从而影响产品质

量，乙醇体积分数过低则有效组分未能充分解吸附，

故确定最佳乙醇解吸体积分数为 40%。 
2.5.4  洗脱量的确定  取样品溶液 30 mL 上样于

10 g 已处理好的 D-101 大孔树脂柱上，静置吸附 4 h
后，用蒸馏水洗脱至无色，再用 40%乙醇共 200 mL
依次洗脱，每 20 mL 一个流份，HPLC 检测桔梗皂

苷 D 和去芹糖桔梗皂苷 D 的总量，确定洗脱效果，

见图 5。结果显示至第 8 份洗脱液中桔梗皂苷 D 和

去芹糖桔梗皂苷 D 未能检出，表明 160 mL 的 40%
乙醇液能够将桔梗皂苷类成分完全从 D-101 大孔吸

附树脂上解吸附，从而确定洗脱溶媒为上样体积的

5.3 倍左右。 
2.6  验证试验 

按上述优选的工艺条件进行 3 次平行试验，并

计算桔梗皂苷 D 与去芹糖桔梗皂苷 D 的收率，结果 
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图 4  桔梗皂苷 D 与去芹糖桔梗皂苷 D 解吸率 
随乙醇体积分数变化 

Fig. 4  Desorption rate change of platycodin D and deapio- 
platycodin D with different ethanol contents 
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图 5  洗脱量的选择 
Fig. 5  Selection of eluting volume 
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表明二者收率均大于 85.2%，树脂收集物中，二者

的质量分数分别提高 4.5 倍和 6.2 倍。经过一系列考

察得出的 D-101 大孔树脂分离、纯化和富集桔梗总

皂苷的工艺合理、可行、稳定。 
3  讨论 

近年来，大孔树脂吸附技术被广泛应用于中药

有效成分的分离纯化[5-8]，D-101 大孔树脂因其价格

低廉，吸附性能好等特点成为当前使用最为广泛的

树脂型号之一[9-10]。分离纯化中草药有效组分可以

为工业化生产提供理论参考，具有一定意义。本实

验对比其他 4 种型号吸附树脂（AB-8、ADS-7、
NKA-12、NKA-9），优选 D101 树脂，并研究了 D-101
富集纯化工艺条件，提供了其分离纯化桔梗皂苷的

重要工艺参数，结果表明 D-101 大孔吸附树脂完全

适合桔梗皂苷的分离纯化，且较低的乙醇体积分数

（40%）便能够将桔梗皂苷类成分完全从树脂床上解

吸附，有效富集了以桔梗皂苷 D 与去芹糖桔梗皂苷

D 为主的桔梗皂苷类成分。 
桔梗中皂苷类成分较为复杂，大都为双糖连皂

苷，利用高效液相色谱法测定树脂处理前后样品液

中两种主要皂苷的量，能够准确、科学地反映桔梗

皂苷类成分在 D-101 树脂上的吸附与解吸等特点，

此工艺稳定，可行，适合于工业化生产。 
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