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摘要# 目的!优化山香圆3)->+&+4 4-’)/4 "N4=V/## B..2#叶提取液纯化工艺& 方法!以总黄酮’ 女贞苷’ 野漆树苷的
吸附率和解吸率为评价指标% 上样液和洗脱剂 "乙醇# 的质量浓度 "或体积分数#’ 体积流量’ 用量为影响因素% 静
态吸附试验筛选大孔吸附树脂% 并结合动态吸附优化工艺& 结果!最佳条件为_?]+%% 大孔吸附树脂% 上样液质量浓
度 %E( JF2N% 体积流量 " 2NF24=% 上样量 +% 2N% ( da去离子水洗涤% $ da’%!乙醇以 " 2NF24=体积流量洗脱% 总
黄酮’ 女贞苷’ 野漆树苷含有量分别为 ’+E,’!’ "+E&0!’ 0E%&!& 结论!该方法简单准确% 稳定可靠% 可用于纯化
山香圆叶提取液&
关键词! 山香圆( 叶( 纯化( 总黄酮( 女贞苷( 野漆树苷( 大孔吸附树脂
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R-%%(+&’ R4.%#1E21)&(%( J0H+7$)4& I-1,+&7%4&( 6DH3% #$%&’() 8!!!U:% #$+&4#

8#IJE$F(! 3)->+&+4 4-’)/4 "N4=V/## B..2( /.3\.:( XO<4Y473;48=( ;8;3/Y/3\8=84V:( /4JO:;<8Y/3\8=.( <U84Y8/4=(
237<8X8<8O:3V:8<X;48= <.:4=:

!!山香圆叶为省沽油科植物山香圆3)->+&+4 4-’)E
/4 "N4=V/## B..2#的干燥叶& 现代研究表明% 总
黄酮是其主要有效部位% 具有抗炎’ 抗菌’ 增强机
体免疫等药理作用*")0+ & 目前% 鲜有对其提取液纯
化的报道% 仅吴珊等*’+以总黄酮为指标% 初步确
定了纯化工艺& (%"’ 版 0中国药典1 将女贞苷和
野漆树苷作为该药材及其制剂质量的指标成分*$+ %
其提取液的合理纯化对相关制剂的质量控制具有重
要作用&

大孔吸附树脂对中药成分具有选择性吸附能
力% 对黄酮类成分的富集纯化效果较显著*&),+ & 为
进一步全面’ 准确地评价纯化条件% 制备符合要求
的中药有效部位原料药 "含有量 p’%!#% 在课题
组前期已优化的山香圆叶总黄酮提取工艺基础上%
本实验通过对总黄酮’ 女贞苷’ 野漆树苷吸附率和
解吸率的考察% 研究大孔树脂纯化工艺% 为有效利
用山香圆叶这一资源奠定基础&
KL材料与试药

DJ4/.=;"(%% _?N@色谱仪"美国安捷伦公司#(
Ma)$%%% 紫外可见分光光度计"上海美谱达仪器有
限公司#( d?(""]电子天平"德国 B3;8<4O:公司#&
女贞苷 "批号 SMB-)"(%$($%$#’ 野漆树苷 "批号
SMB-)"(%("&%(#’ 芹菜素"批号 SMB-)"’%+($"%#
对照品均购自成都曼思特生物科技有限公司& 山香
圆叶购自江西青峰药业有限公司% 经成都中医药大
学药学院蒋桂华教授鉴定为正品& ]"%"’ Dd)*’
_?]"%%’ _?]+%%’ _?]0%%’ _?]0’%’ _?]$%%
大孔吸附树脂均购自沧州宝恩吸附材料科技有限公
司& 所用试剂均为分析纯&
ML方法与结果
(E"!总黄酮含有量测定
(E"E"!对照品溶液制备!精密称取芹菜素对照品适
量% 置于 ’% 2N量瓶中% 甲醇配制成 %E"%( 2JF2N
溶液% 即得&
(E"E(!供试品溶液制备!取已脱脂的山香圆叶粗
粉适量% 加入 (’ 倍量 ’%!乙醇% 超声提取 ’% 24=%
滤过% 减压回收乙醇% 制成生药量 %E( JF2N溶液%
即得&
(E"E+!线性关系考察!将 .(E"E"/ 和 .(E"E(/
项下溶液在 (%% ‘’%% =2波长下扫描% 发现两者均

在 ($*E’ =2处有最大吸收& 精密量取对照品溶液
%E’’ "E%’ "E’’ (E%’ (E’ 2N% 置于 (’ 2N量瓶
中% 甲醇定容至刻度% 摇匀% 测定吸光度& 以溶液
质量浓度 "## 对吸光度"B# 进行回归% 得方程
为Bo%E%&$ &#r%E%(* *"-o%E,,, $#% 在 (E%0 ‘
"%E(% &JF2N范围内线性关系良好&
(E"E0!精密度试验!取同一对照品溶液% 于
($*E’ =2波长处测定% 连续 $ 次% 测得吸光度
AB]为 %E$+!% 表明仪器精密度良好&
(E"E’!稳定性试验!取同一供试品溶液% 于 %’
(’ 0’ $’ *’ "% U 在 ($*E’ =2波长处测定% 测得
吸光度AB]为 "E’,!% 表明供试品溶液在 "% U 内
稳定性良好&
(E"E$!重复性试验!取同一供试品溶液 $ 份% 于
($*E’ =2波长处测定% 测得吸光度AB]为 "E%&!%
表明该方法重复性良好&
(E"E&!加样回收率试验!取含有量已知的供试品
溶液 $ 份% 加入等量对照品溶液% 于 ($*E’ =2波
长处测定% 测得平均加样回收率为 ,*E"!% AB]
为 "E(+!&
(E(!女贞苷和野漆树苷含有量测定%"%&

(E(E"!色谱条件!]4328=:4/@"*色谱柱"0E$ 22l
(’% 22% ’ &2#( 流动相甲醇)%E’!磷酸 "0+ f
’&#( 检测波长 ++$ =2( 体积流量 "E% 2NF24=( 柱
温 +% n( 进样量 "% &N&
(E(E(!线性关系考察!精密称取对照品女贞苷
"%E"% 2J’ 野漆树苷 "%E%’ 2J% 置于 "%% 2N量瓶
中% ’%!甲醇定容% 摇匀% 即得贮备液& 分别量取
(’ 2N和 "% 2N% 置于同一 ’% 2N量瓶中% ’%!甲
醇定容% 制成含女贞苷 ’%E’ &JF2N’ 野漆树苷
(%E" &JF2N的混合对照品溶液& 精密吸取 (’ 0’
*’ "(’ "$’ (% &N% 在 .(E(E"/ 项色谱条件下进
样分析% 以进样量为横坐标 " #̂% 峰面积为纵坐
标 "P# 进行回归% 得回归方程为女贞苷 Po
&*%E%( ^m"E*%$ $ "-o%E,,, ,#’ 野漆树苷 Po
" %’+E+^m%E’+$ & "-o%E,,, ,#% 分别在%E"%" ‘
"E%"’ %E%0% + ‘%E0%+ 2J范围内线性关系良好&
色谱图见图 "&
(E+!纯化工艺考察
(E+E"!树脂预处理!取大孔吸附树脂适量% ,’!
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"#女贞苷!(#野漆树苷
"#/4JO:;<8Y/3\8=.!(#<U84Y8/4=

图 KLM 种成分D"HB色谱图
P.9QKLD"HB12>-4&=-9>&4’-5=@- 1-3’=.=:03=’

乙醇浸泡 (0 U 使其充分溶胀% 湿法装柱% 再用
,’!乙醇冲洗% 直至流出液与水混合 "" f’# 后
不呈浑浊% 最后用去离子水洗至无醇味% 备用&
(E+E(!树脂型号筛选!称取预处理好的 & 种大孔
树 脂 " ]"%"’ Dd)*’ _?]"%%’ _?]+%%’
_?]0%%’ _?]0’%’ _?]$%%# 各 " J% 置于 ’% 2N
具塞锥形瓶% 加入样品溶液 (% 2N% 每 "% 24=振摇
" 次% 每次 +% :% 共 "% 次% 静置 (0 U% 过滤% 测定
滤液中总黄酮’ 女贞苷’ 野漆树苷含有量& 将吸附
饱和的大孔树脂加 &%!乙醇 (% 2N静态洗脱% 每
"% 24=振摇 " 次% 每次 +% :% 共 "% 次% 放置 (0 U%
测定三者含有量% 结果见表 "& 由表可知%
_?]+%% 大孔树脂对 + 种成分的吸附率和解吸率均
较高% 故选择其进行下一步实验& 计算公式如下%
吸附率 o * "#% m#"# N"+ F#%N" l"%%!% 解吸
率o *#(N( F"#% m#"# N"+ l"%%!

式中% #%为样液初始质量浓度% #" 为吸附后
质量浓度% N" 为样液体积% #( 为洗脱液质量浓度%
N( 为洗脱液体积&
(E+E+!上样液质量浓度!取经预处理的 _?]+%%
大孔树脂 0 份% 柱体积 "% 2N% 湿法装柱% 配制
%E%’’ %E"’ %E(’ %E+ JF2N样品溶液% 以相同体
积流量进行动态吸附% 收集流出液% ( da去离子
水洗涤% 合并流出液和水洗液% 测定总黄酮’ 女贞
苷’ 野漆树苷含有量% 计算吸附率% 结果见表 (&

!!表 KLa 种大孔吸附树脂对吸附率和解吸率的影响
)&;QKL#5501=’-5’0T034&1>-?->-:’&,’->?=.-3>0’.3’-3

&,’->?=.-3&3,,0’->?=.-3>&=0’

型号
总黄酮 女贞苷 野漆树苷

吸附率F

!
解吸率F

!
吸附率F

!
解吸率F

!
吸附率F

!
解吸率F

!
]"%" ’’E$% *+E"( $+E’’ &$E*& $*E%, &"E,0
_?]"%% &%E*( &"E($ ,%E,( *"E(+ *,E’+ &$E(’
Dd)* $,E&" &(E+$ *$E(" *’E%$ *+E"" *$E(%
_?]+%% &(E," *$E’0 ,"E+0 ,%E$* ,(E*, *,E0&
_?]0%% $,E0& *(E$+ *$E&% ,"E0( ,%E+0 **E&$
_?]0’% ’*E($ $+E0% &%E*( $*E++ $’E&* $*E+,
_?]$%% $*E’’ $*E"’ &*E," &+E(’ *(E’$ &&E"*

由表可知% 上样液质量浓度过高或过低均会降低吸
附率% 故最终确定为 %E( JF2N&

表 ML上样液质量浓度对吸附率的影响
)&;QML#5501=-5’&4?<01-3103=>&=.-3-3&,’->?=.-3>&=0
上样液F

"J-2Nm"#
吸附率F!

总黄酮 女贞苷 野漆树苷
%E%’ $’E+, *%E(+ &’E$’
%E" &+E0" ,*E+’ ,$E"0
%E( &$E’0 ,&E&( ,*E%$
%E+ $0E&’ **E0% *&E",

(E+E0!上样液体积流量!取经预处理的 _?]+%%
大孔树脂 0 份% 柱体积 "% 2N% 湿法装柱% 取
%E( JF2N样品溶液% 以 %E’’ "’ (’ + 2NF24=体积
流量上样% 收集流出液% ( da去离子水洗涤% 合
并流出液和水洗液% 测定总黄酮’ 女贞苷’ 野漆树
苷含有量% 计算吸附率% 结果见表 +& 由表可知%
随着体积流量增加吸附率逐渐降低% 在%E’ 2NF24=
时最高% 但延长了纯化周期% 为保证上样进度和较
高吸附率% 最终确定为 " 2NF24=&

表 +L上样液体积流量对吸附率的影响
)&;Q+L#5501=-5’&4?<05<-@>&=0-3&,’->?=.-3>&=0
上样液体积流量F

"2N-24= m"#
吸附率F!

总黄酮 女贞苷 野漆树苷
%E’ *0E*, ,*E’$ ,*E&(
" *+E+$ ,*E%& ,&E("
( &’E0" ,0E0+ ,’E,$
+ $+E,’ ,%E"( **E’0

(E+E’!上样量!取经预处理的_?]+%% 大孔树脂%
柱体积 "% 2N% 湿法装柱% 取 %E( JF2N样品溶液%
以 " 2NF24=体积流量连续上样% 分段收集流出液%
每份 ’ 2N% 检测每段流出液中总黄酮含有量% 绘
制泄漏曲线% 结果见图 (& 由图可知% 当上样量达
到 +’ 2N时% 总黄酮出现明显泄漏% 故最终确定为
+% 2N&
(E+E$!洗脱剂 "乙醇# 体积分数!取经预处理的
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图 ML总黄酮泄露曲线
P.9QMLH0&e&901:>T0-5=-=&<5<&T-3-.,’

_?]+%% 大孔树脂 0 份% 柱体积 "% 2N% 湿法装柱%
取 %E( JF2N样品溶液% 以 " 2NF24= 体积流量上
样% ( da去离子水洗涤% 合并流出液和水洗液%
+%!’ ’%!’ &%!’ ,’!乙醇各 ’% 2N洗脱% 收集
洗脱液% 测定总黄酮’ 女贞苷’ 野漆树苷含有量%
计算解吸率和纯度% 结果见表 0& 由表可知% 当乙
醇体积分数为 ’%!时% + 种成分的解吸率和纯度均
较高% 故最终选择 ’%!乙醇洗脱&

表 SL乙醇体积分数对解吸率的影响
)&;QSL#5501=-50=2&3-<1-3103=>&=.-3-3,0’->?=.-3>&=0

乙醇F!
解吸率F!

总黄酮 女贞苷 野漆树苷
纯度F!

+% &*E0( 0*E$+ +’E%% 0+E’’
’% ,(E"’ ,"E&0 ,%E$, ’(E$&
&% ,+E*% ,"E*( ,"E0’ 0&E("
,’ ,0E$+ ,+E$’ ,(E%* 00E,+

(E+E&!乙醇体积流量!取经预处理的_?]+%% 大孔
树脂 0份% 柱体积 "% 2N% 湿法装柱% 取 %E( JF2N
样品溶液% 以 " 2NF24=体积流量上样% ( da去离
子水洗涤% 合并流出液和水洗液% ’ da’%!乙醇
以 %E’’ "’ (’ + 2NF24=体积流量洗脱% 收集洗脱
液% 测定总黄酮’ 女贞苷’ 野漆树苷含有量% 计算
解吸率% 结果见表 ’% 最终确定乙醇体积流量
为" 2NF24=&

表 UL乙醇体积流量对解吸率的影响
)&;QUL#5501=-50=2&3-<5<-@>&=0-3,0’->?=.-3>&=0
乙醇体积流量F

"2N-24= m"#
解吸率F!

总黄酮 女贞苷 野漆树苷
%E’ ,(E&, ,"E(’ *,E*(
" ,’E(* ,(E"& ,0E($
( *&E0$ *$E’" ,%E%&
+ *+E’0 *"E+% *+E,’

(E+E*!乙醇用量!取经预处理的 _?]+%% 大孔树
脂% 柱体积 "% 2N% 湿法装柱% 取 %E( JF2N样品
溶液% 以 " 2NF24=体积流量上样% ( da去离子水
洗涤% ’%!乙醇以 " 2NF24= 体积流量洗脱% 分段

收集洗脱液% 每份 "% 2N% 检测每段洗脱液总黄
酮’ 女贞苷’ 野漆树苷含有量% 绘制洗脱曲线% 结
果见图 +& 由图可知% + 种成分主要集中在 ’ da以
内% 为保证洗脱完全% 最终确定乙醇用量为 $ da&

图 +L各成分洗脱曲线
P.9Q+L#<:=.-31:>T0’-5T&>.-:’1-3’=.=:03=’

(E0!验证试验!取经预处理的 _?]+%% 大孔树脂%
湿法装柱% 平行 + 份% %E( JF2N样品溶液 +% 2N
上柱% 体积流量 " 2NF24=% ( da去离子水洗涤%
再用 $ da’%!乙醇以 " 2NF24= 体积流量进行洗
脱% 洗脱液浓缩干燥% 测得总黄酮含有量分别为
’’E"(!’ ’+E$0!’ ’+E%,!% 平均 ’+E,’!( 女贞苷
分别为 "0E"(!’ "+E0*!’ "+E$(!% 平均 "+E&0!(
野漆树苷分别为 0E%’!’ 0E(%!’ +E,$!% 平均
0E%&!% 表明该工艺稳定可行&
+L讨论

上样液质量浓度对吸附率的影响较大% 若质量浓
度过低% 虽然有利于大孔树脂吸附总黄酮% 但上样量
体积增加% 上样速度大于传质速度% 导致样液未吸附
彻底就已流出( 质量浓度过高% 溶液黏度增加% 阻碍
了树脂对总黄酮的吸附% 导致吸附效果降低& 因此%
本实验选择上样液质量浓度为 %E( JF2N&

在考察洗脱剂 "乙醇# 体积分数时% 发现在
’%!’ &%!’ ,’!下洗脱物中总黄酮’ 女贞苷’ 野
漆树苷的解吸率均较高( 但随着进一步增高% 其纯
度逐渐降低& ’%!乙醇洗脱后% 树脂柱呈浅绿色(
,’!乙醇洗脱后% 树脂柱呈浅白色% 推测浅绿色物
质为极性较小的杂质% 由于高体积分数乙醇将有效
组分和杂质同时洗脱% 从而降低了纯度% 与文献
*""+ 报道一致& 因此% 建议在乙醇体积分数不
同% 而解吸率相差不大的情况下% 可纳入纯度作为
评价指标% 既能保证较好的解吸效果% 又可得到纯
度较高的化合物&

为确保有效部位和成分尽量同时保留% 本实验
以总黄酮’ 女贞苷’ 野漆树苷的吸附率和解吸率为
指标% 通过_?]+%% 大孔树脂进行纯化% 测得洗脱

%+&

(%"& 年 0 月
第 +, 卷!第 0 期

中 成 药
@U4=.:.-<3V4;48=3/?3;.=;S.V474=.

DX<4/(%"&
a8/#+,!I8#0



液中三者转移率 "转移率 o吸附率 l解吸率# 分
别为 *+E"&!’ ,(E*$!’ ,0E$’!& 同时% 总黄酮
含有量达 ’+E,’!% 符合中药有效部位作为原料药
的要求% 而且女贞苷和野漆树苷的含有量分别为
"+E&0!和 0E%&!% 可为进一步开发中药新药提供
依据&

另外% 本实验在大孔树脂动态吸附阶段的考察
是以吸附率为考察指标% 可避免解吸阶段产生的误
差对其的影响( 在动态解吸阶段中% 则以解吸率为
考察指标% 可排除吸附阶段的误差对其的影响% 与
仅以转移率为指标考察所有纯化因素相比% 该方法
更加准确’ 简便’ 可靠*"()"0+ &
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摘要# 目的!筛选疏风定喘颗粒 "炙麻黄’ 黄芩’ 前胡等# 的辅料& 方法!分别以糊精’ 乳糖’ 微晶纤维素’ 甘露
醇’ 山梨醇为辅料进行制粒% 混料设计进行优化( 以成型性’ 吸湿性’ 溶化性’ 流动性’ 颗粒性状为指标% 评价不同
辅料所制颗粒的性状% 响应面法进行优化( 以颗粒成型率和溶化率为指标% 单因素试验优化辅料用量& 结果!以糊精
为辅料制粒时效果最佳% 根据干膏得率及服药量% 其适宜用量为 (%!‘+%!& 结论!糊精是制备疏风定喘颗粒的理想
辅料&
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