
中草药  Chinese Traditional and Herbal Drugs  第 43 卷 第 9 期 2012 年 9 月 

 

·1756· 

栀子环烯醚萜苷的大孔吸附树脂纯化工艺研究 
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摘  要：目的  研究大孔吸附树脂纯化栀子环烯醚萜苷类成分的工艺条件及参数。方法  采用 UV 法和 HPLC 法分别测定栀

子总环烯醚萜苷和栀子苷的量；采用静态吸附和动态吸附考察大孔吸附树脂的吸附、解吸性能和纯化效果。结果  综合考虑

生产成本及纯化效果，D-101 大孔吸附树脂纯化效果较好，最佳工艺条件：柱高径比 3∶1，上样液质量浓度为 1.0 g/mL、吸

附体积流量为 0.5 BV/h、树脂吸附量为生药 2.5 g/g、洗脱溶媒为 50%乙醇、洗脱体积流量为 2 BV/h，洗脱溶媒用量 2 BV。

结论  D-101 大孔吸附树脂对栀子环烯醚萜苷纯化效果较好，工艺稳定可行，可用于工业化生产。 
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栀子为茜草科植物栀子 Gardenia jasminoides 
Ellis 的干燥成熟果实，具有泻火除烦、清热利尿、

凉血解毒之功效。用于热病心烦、黄疸尿赤、血淋

涩痛、血热吐衄、目赤肿痛、火毒疮疡，外治扭挫

伤痛[1]。其化学成分主要有环烯醚萜苷类、有机酸

类、色素、挥发性成分、多糖及其他成分[2]。栀子

对肝脏、胰腺细胞具有保护作用，可修复骨科软组

织损伤；有降压、解热、镇静、抗菌、抗炎、抗肿

瘤、抗过敏等作用[3]；对脑损伤亦有保护作用[4]。环

烯醚萜苷类（如栀子苷等）为其主要活性成分。 
中药传统精制除杂方法为水提醇沉法，但有效

成分损失多，成本高。随着大孔吸附树脂分离纯化

中药的基础研究不断深入[5-6]，其在中药制剂中的应

用也越来越广泛。本实验研究大孔吸附树脂纯化栀

子环烯醚萜苷类成分的工艺条件及参数，为其进一

步应用和新产品开发等提供参考。 

1  仪器与材料 
Agilent 1200 液相色谱仪、Agilent 色谱数据工

作站（美国 Agilent 公司），Startorious BP211D 电子

天平（德国 Startorious 公司），Phenomenex luna C18

（250 mm×4.6 mm，5 μm）色谱柱，SZ—93 型自动

双重纯水蒸馏器（上海亚荣生化仪器厂），QYC—

2000 恒温摇床（上海上海福玛恒温摇床），KQ250E
型超声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）。 

大孔吸附树脂：D-101 型、X-5 型，蚌埠市辽

源新材料有限责任公司；AB-8 型，天津南开大学化

工厂；HPD-100、HPD-450、HPD-600，上海摩速

科学器材有限公司；LSA-21，西安蓝深特种树脂有

限公司。乙腈、甲醇为 HPLC 色谱纯，水为重蒸馏

水，其余试剂为分析纯。 
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鉴定为茜草科植物栀子 Gardenia jasminoides Ellis
的干燥成熟果实。 

栀子苷对照品（批号 110749-200613）购于中

国药品生物制品检定所。 
2  方法与结果 
2.1  环烯醚萜苷的测定[7] 
2.1.1  对照品溶液制备  取栀子苷对照品适量，精

密称定，加甲醇制成 15 μg/mL 的溶液，即得。 
2.1.2  供试品溶液制备  精密取供试品适量，置锥

形瓶中，精密加入甲醇 50 mL，称定质量，超声处

理 30 min，称定质量，用甲醇补足减失的质量，摇

匀，滤过，精密吸取续滤液 1.5 mL，置 25 mL 量瓶

中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，即得。 
2.1.3  线性关系考察  分别精密吸取对照品溶液适

量，置 10 mL 量瓶中，加甲醇稀释至刻度，以甲醇

为空白溶剂，在 238 nm 测定吸光度（A）值。以栀

子苷质量浓度为横坐标（X），A 值为纵坐标（Y）
进行线性回归，得回归方程为 Y＝0.026 X－0.015，
r＝0.999 0，结果表明栀子苷在 6～30 μg/mL 与 A
值有良好的线性关系。 
2.2  栀子苷的测定[1] 
2.2.1  色谱条件  色谱柱为Phenomenex luna C18柱

（250 mm×4.6 mm，5 μm），流动相为乙腈-水（15∶
85），体积流量 1 mL/min，柱温 25 ℃，检测波长

238 nm。理论塔板数以栀子苷峰计不低于 3 000。 
2.2.2  对照品溶液的制备  取栀子苷对照品适量，

精密称定，加甲醇制成 30 μg/mL 的溶液，即得。 
2.2.3  供试品溶液制备  精密取供试品适量，精密

加入甲醇 50 mL，称定质量，超声处理 30 min，放

冷，再称定质量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，

滤过，精密量取续滤液 5 mL，置 25 mL 棕色量瓶

中，加甲醇至刻度，摇匀，即得。 
2.2.4  线性关系考察  分别精密吸取栀子苷对照品

溶液适量，进样，测定峰面积。结果表明，栀子苷

在 2.376 8～60.476 9 μg与峰面积呈良好线性关系，

回归方程为 Y＝48.004 X－1.473，r＝0.999 9。 
2.3  药材中环烯醚萜苷和栀子苷的测定 

按“2.1”、“2.2”项方法分别测定栀子药材中环

烯醚萜苷和栀子苷的量，结果分别为 8.43%、3.31%。 
2.4  上样液的制备 

取栀子药材 3 kg，水煎煮提取 3 次，水提液浓

缩至 1∶3（药材质量与提取液体积之比），加乙醇

至其体积分数达到 40%，放置过夜，滤过，滤液回

收乙醇，浓缩至 3 000 mL，即得。按“2.1”、“2.2”
项下方法测定上样液中环烯醚萜苷和栀子苷的量，

结果分别为 75.1、28.7 mg/mL。 
2.5  大孔吸附树脂型号选择 

根据栀子环烯醚萜苷的理化性质和大孔吸附树

脂的吸附性能，选用 D-101、X-5、AB-8、HPD-100、
HPD-450、HPD-600、LSA-21 7 种型号的大孔吸附

树脂进行试验。临用前，取不能过 65 目药典筛的大

孔吸附树脂，按说明书方法预处理，备用。 
2.5.1  比吸附量考察  取上样液 7 份（100 mL/份），

分别加入大孔吸附树脂 10 g/份，25 ℃振荡 24 h（60
次/min），滤过，测定滤液中栀子环烯醚萜苷和栀子

苷的质量浓度，计算比吸附量。 
比吸附量＝(吸附前药液质量浓度－吸附后药液质量浓

度)×100/树脂量 

结果表明，D-101、HPD-450 大孔吸附树脂对

上样液中栀子环烯醚萜苷和栀子苷的比吸附量分别

为 246.33、253.11 mg/g 和 79.25、82.31 mg/g，均高

于其他型号树脂。 
2.5.2  比上柱量和洗脱率考察  取上样液 2 份（100 
mL/份），分别缓缓加入含 10 g 大孔吸附树脂（D-101、
HPD-450）的树脂床中（体积流量为 0.5 BV/h），吸

附完毕后收集吸附流出液备用。树脂床用 70%乙醇

洗脱（体积流量为 2 BV/h），至流出液在 238 nm 无

明显吸收为止，测定吸附流出液和乙醇洗脱液中栀

子环烯醚萜苷和栀子苷的量，分别计算比上柱量。 
比上柱量＝(吸附前总量－吸附后总量)/树脂用量 

洗脱率＝洗脱量/吸附量 

结果表明，D-101、HPD-450 大孔吸附树脂对

上样液中栀子环烯醚萜苷和栀子苷的比上柱量和洗

脱率相当，栀子环烯醚萜苷比上柱量约为 235 mg/g，
栀子苷比上柱量约为 77 mg/g，洗脱率分别为

91.30%、87.22%。由于 HPD-450 大孔吸附树脂价格

明显高于 D-101 大孔吸附树脂，考虑到生产成本，

确定选用 D-101 大孔吸附树脂。 
2.6  D-101 大孔吸附树脂纯化栀子环烯醚萜苷的影

响因素研究 
2.6.1  比体积测定  取 D-101 大孔吸附树脂 3 份

（10 g/份），分别湿法装入 100 mL 量筒中，测定体

积，计算平均比体积为 3.5 mL/g（RSD 为 0.16%）。 
2.6.2  柱高径比（A）、上样液质量浓度（B）及吸

附体积流量（C）的优选  按 L9(34) 正交试验设计

表的条件进行试验，以栀子环烯醚萜苷保留率为评
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价指标，试验设计及结果见表 1，方差分析见表 2。 
直观分析表明，在所选因素水平范围内，吸附

体积流量的影响最大，柱高径比影响较小，上样液

质量浓度影响最小。方差分析表明，C（吸附体积

流量）为主要影响因素，具有显著差异（P＜0.05），
A（柱高径比）和 B（上样液质量浓度）无显著差

异，但上样液浓缩至 1.5 g/mL 时易糊化。考虑到生

产操作可行性及生产效率等，故确定最佳方案：柱

高径比 3∶1、上样液质量浓度为 1.0 g/mL、吸附体

积流量为 0.5 BV/h。 
 

表 1  L9(34) 正交试验设计与结果 
Table 1  Result of L9(34) orthogonal test 

试验号 A 
B / 

(g·mL−1) 

C / 

(BV·h−1) 
D (误差)

保留率 /

% 

1 3∶1 (1) 0.5 (1) 0.5 (1) (1) 84.33 

2 3∶1 (1) 1.0 (2) 1.0 (2) (2) 71.01 

3 3∶1 (1) 1.5 (3) 2.0 (3) (3) 67.30 

4 6∶1 (2) 0.5 (1) 1.0 (2) (3) 77.43 

5 6∶1 (2) 1.0 (2) 2.0 (3) (1) 73.20 

6 6∶1 (2) 1.5 (3) 0.5 (1) (2) 88.12 

7 9∶1 (3) 0.5 (1) 2.0 (3) (2) 70.27 

8 9∶1 (3) 1.0 (2) 0.5 (1) (3) 89.02 

9 9∶1 (3) 1.5 (3) 1.0 (2) (1) 68.15 

K1 222.64 232.03 261.47 225.68  

K2 238.75 233.23 216.59 229.40  

K3 227.44 223.57 210.77 233.75  

R  16.11   9.66  50.70   8.07  
 

表 2  方差分析 
Table 2  Analysis of variance 

方差来源 离均差平方和 自由度 F 值 显著性 

A  45.610 2  4.194  

B  18.481 2  1.699  

C 513.175 2 47.184 P＜0.05

D (误差)  10.876 2   
F0.05(2, 2)＝19.0  F0.01(2, 2)＝99.0 

 
2.6.3  最佳生药吸附量考察  按上述优化条件，取

上样液 100 mL，加入树脂床（含 10 g D-101 大孔吸

附树脂）中，分段收集吸附流出液（5 mL/段），共

计 20 份。测定流份 1～20 中的栀子环烯醚萜苷质量

浓度，以流份编号为横坐标，栀子环烯醚萜苷质量

浓度为纵坐标，绘制吸附泄漏曲线（图 1）。结果表

明，流份 6 的栀子环烯醚萜苷质量浓度为流份 5 的 

 
 
 

图 1   栀子环烯醚萜苷在 D-101 大孔吸附树脂上吸附 
泄漏曲线 

Fig. 1  Adsorption-leakage curve of iridoid glycosides in 
Gardeniae Fructus on D-101 macroporous resin 

 
6.18 倍，明显表现出泄漏现象，按每段流份 5 mL
计算，总上样体积为 25 mL，相当于 25 g 生药。表明

1 g D-101大孔吸附树脂的最佳吸附量为2.5 g生药。 
2.6.4  最佳洗脱溶媒考察  按上述优化条件，取上

柱样品溶液 25 mL 进行试验。吸附完毕后，依次用

水，10%、30%、50%、70%乙醇洗脱（体积流量为

2 BV/h），收集各洗脱液 6 BV，测定栀子环烯醚萜

苷的累积洗脱量，计算累积洗脱率，结果见表 3。
结果表明，50%乙醇可以将绝大部分栀子环烯醚萜

苷从 D-101 大孔吸附树脂上洗脱下来，故确定洗脱

溶媒为 50%乙醇。 
 

表 3  不同溶媒洗脱结果 
Table 3  Elution results of different solvents 

洗脱溶媒 累积洗脱量 / mg 累积洗脱率 / % 

水  105.85  5.64 

10%乙醇  316.73 16.87 

30%乙醇  775.84 41.32 

50%乙醇 1 789.72 95.33 

70%乙醇 1 831.55 97.55 
 
2.6.5  洗脱体积流量考察  取上样液 3 份（25 mL/
份），按上述优化条件进行试验。吸附完毕后，用

50%乙醇洗脱，体积流量分别为 1、2、4 BV/h，至

洗脱完全（洗脱液在 238 nm 无明显吸收）为止。结

果洗脱体积流量 1、2、4 BV/h 时对应的溶媒用量分

别为 6.4 BV（耗时 6.5 h）、8.5 BV（耗时 4 h）、9.7 
BV（耗时 2.5 h）。从节约生产成本，提高生产效率

的角度考虑，将洗脱体积流量确定为 2 BV/h。 
2.6.6  洗脱溶媒用量考察  取上样液 25 mL，按上

述优化条件进行试验。吸附完毕后，用 50%乙醇洗
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脱，洗脱体积流量为 2 BV/h，分段收集洗脱液（10 
mL/段），共计 30 份。测定洗脱液中栀子环烯醚萜

苷的量，以流份编号为横坐标，洗脱液中栀子环烯

醚萜苷的量为纵坐标，绘制洗脱曲线（图 2）。结果

表明，流份 7 后面的洗脱液中含栀子环烯醚萜苷极

少，前 7 个流份已基本将栀子环烯醚萜苷洗脱完全。

按每段流份 10 mL 计算，溶媒用量为 70 mL，约相

当于 2 BV。故确定洗脱溶媒用量为 2 BV。 
 

 
 
 

图 2  栀子环烯醚萜苷在 D-101 大孔吸附树脂上的 
洗脱曲线 

Fig. 2  Elution curve of iridoid glycosides in Gardeniae  
Fructus on D-101 macroporous resin 

 
综上所述，D-101 大孔吸附树脂纯化栀子环烯

醚萜苷的最佳工艺条件：柱高径比 3∶1，上样液质

量浓度 1.0 g/mL、吸附体积流量为 0.5 BV/h、上样

量为生药 2.5 g/g 大孔吸附树脂、洗脱溶媒为 50%乙

醇、洗脱体积流量为 2 BV/h，洗脱溶媒用量为 2 BV。 
2.7  验证试验 

按优化的条件进行 3 次重复性试验，分别测定

栀子环烯醚萜苷和栀子苷的量。结果表明，上样液

经大孔吸附树脂吸附后，干膏平均得率为 5.9%（RSD
为 2.33%）；栀子环烯醚萜苷平均得量为 1 671.26 mg
（RSD 为 1.37%）、平均洗脱率为 89.02%；栀子苷平

均得量为 605.30 mg（RSD 为 3.85%）、平均洗脱率

为 84.36%。 
3  讨论 

药材水提液中含有大量杂质，若直接上大孔吸 

附树脂，易堵塞树脂，影响纯化效果，增加树脂再

生困难，缩短树脂寿命。所以上样液必须通过预处

理后才能上大孔吸附树脂。预试验结果表明，药材

水提液经 40%乙醇沉淀处理即可除去大部分杂质，

满足大孔吸附树脂的要求。供试样品制备过程中的

药材提取工艺是经正交试验优选所得，在此工艺条

件下药材中的栀子环烯醚萜苷转移率达 90.0%以

上。证明 D-101 大孔吸附树脂对栀子环烯醚萜苷有

较好的分离纯化作用，且工艺简便，成本较低廉，

易于工业化生产。 
对树脂吸附处理前后的干浸膏粉末进行比较研

究，结果表明，未经树脂处理的干浸膏粉末吸湿性

极强，在室温条件下放置 10 min 左右即吸湿结块，

不能重新分散；经树脂处理后的干浸膏粉末，在室

温条件下放置48 h亦呈粉末状，有较好的流动性（休

止角 41°）。表明大孔吸附树脂能有效除去其吸湿成

分，有效提高药物的稳定性。 
本实验暂未对不同厂家同一型号的 D-101 大孔

吸附树脂对栀子环烯醚萜苷的纯化效果进行比较研

究，亦未按国家药监局《关于“大孔吸附树脂分离

纯化中药提取液的技术要求”的补充说明》的有关

规定及技术要求对所得样品进行有机残留物的测

定，亦未对 D-101 大孔吸附树脂的使用次数、再生

条件及次数等进行考察，这有待进一步深入研究。 
参考文献 
[1] 中国药典 一部 [S]. . 2010. 
[2] 郑虎占, 董泽宏, 佘  靖. 中药现代研究与应用 [M].

北京: 学苑出版社, 1998. 
[3] 田智勇, 于培明, 许启泰. 中药栀子的研究进展 [J]. 

时珍国医国药, 2004, 15(11): 782-783. 
[4] 朱晓磊, 张  娜, 李澎涛, 等. 栀子苷阻抑脑缺血损伤

级联反应的作用环节探讨 [J]. 中国中药杂志, 2004, 
29(11): 1065-1068. 

[5] 孙晓博, 张  凯, 李兰林, 等. 大孔吸附树脂分离纯化

单叶铁线莲总皂苷的研究 [J]. 中草药, 2011, 42(10): 
1977-1981. 

[6] 张新龙, 郭立玮, 周学平, 等. 清络通痹汤药效物质

“组合筛选”库的制备 [J]. 中草药, 2012, 43(1): 60-64. 
[7] 周婷婷, 闻  俊, 佟典承, 等. 栀子总环烯醚萜苷含量

的紫外分光光度法测定  [J]. 时珍国医国药 , 2011, 
22(2): 273-275.

900 
 

800 
 

700 
 

600 
 

500 
 

400 
 

300 
 

200 
 

100 
 

0 

环
烯
醚
萜
苷

 /
 (g

·m
L−

1 ) 

0            5           10          15
流份数 




