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大孔吸附树脂纯化人参总皂苷的工艺研究
姚海燕　 万玉华　 沈雅婕　 李小莹　 刘明平　 李耿　 孟祥超

【摘要】　 目的　 应用大孔吸附树脂纯化人参提取物中人参皂苷，并对其工艺进行优化。方法
以人参总皂苷的含量为指标，比较不同型号树脂和不同工艺条件对人参皂苷的分离纯化能力。
结果　 Ｘ５树脂具有较好的吸附和解吸附性能，其最佳工艺条件为上样液质量浓度为５ ９９ ｍｇ ／ ｍｌ，上
样体积为２倍柱体积，吸附流速为１ １ ｍｌ ／ ｍｉｎ，用７０％乙醇洗脱，用量５倍柱体积，洗脱流速为
１ ０ ｍｌ ／ ｍｉｎ，人参总皂苷纯度可达６０％以上。结论　 该工艺简便，适宜于人参总皂苷的工业化分离
纯化。
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　 　 人参皂苷是一种三萜类化合物，主要存在于人
参属药材中。人参皂苷是人参中的主要活性成分，
具有增加白细胞数量、提高人体免疫力、促进物质
代谢、抗疲劳、抗衰老等作用［１ － ２］。选用何种纯化方
法和手段决定了人参皂苷提取物的纯度以及提取

物应用于治疗疾病的作用效果的强弱，也成为人参
提取工艺的核心，而大孔吸附树脂法是一种常用的
方法。大孔吸附树脂是一类不含交换基团且有大
孔结构的高分子吸附树脂，具有吸附性和筛选性相
结合的分离，纯化等多种功能，近年来广泛应用于
中草药有效成分的提取、分离、纯化工作中［３ － ４］。本
研究通过单因素试验，对Ｘ５型大孔树脂纯化人参
皂苷工艺条件及参数进行研究，探索纯化人参皂苷
的工艺流程，从而进一步优化人参皂苷的精制工
艺，为人参皂苷的研究、提取及生产提供参考。
!

　 试剂与仪器
ＢｌｕｅｓｔａｒＡ紫外分光光度计（北京莱伯泰科仪
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器有限公司），ＨＨＳ水浴锅（巩义予华仪器有限责
任公司），ＲＥ５２Ａ旋转蒸发器（巩义予华仪器有限
责任公司），ＳＨＺＢ循环水真空泵（巩义予华仪器有
限责任公司）。

参须粗提物由霸王（广州）有限公司提供；
Ｄ１０１、Ｘ５、ＨＰＤ４００、ＡＢ８、ＡＤＳ１７共５种大孔吸附
树脂：广州市福宁祥化工有限公司；人参皂苷Ｒｅ对
照品（批号：１１０４１２０１），购于中国食品药品检定研
究院；香草醛（批号：２０１００３１５）、高氯酸（批号：
２０１００９０４）、冰醋酸（批号：２００９０３２０）、乙醇（批号：
２０１００８０６）、乙醚（批号：２０１１０７１９）、正丁醇（批号：
２０１１０４２８）均为分析纯，购于天津市百世化工有限
公司。
"

　 方法与结果
２ １　 标准曲线建立

精密称取人参皂苷Ｒｅ对照品适量，加甲醇制
成每１ ｍｌ含０ ２ ｍｇ的对照品溶液，即得人参皂苷
Ｒｅ对照品储备液［５］。精密吸取人参皂苷对照品溶
液０ １ ｍｌ、０ ２ ｍｌ、０ ４ ｍｌ、０ ５ ｍｌ、０ ６ ｍｌ、０ ７ ｍｌ、０ ８
ｍｌ分别置于刻度试管中，水浴蒸干，精密加入５％的
香草醛－冰醋酸溶液０ ２ ｍｌ和高氯酸０ ８ ｍｌ，在６０
℃下水浴反应１５分钟，冰水冷却１０分钟以终止反
应，精密加入冰醋酸５ ｍｌ，摇匀，照紫外－可见分光
光度法［６］，在５５５ ｎｍ处测定吸光度，以吸光度（Ｙ）
对人参皂苷质量（Ｘ）进行线性回归，得回归方程为
Ｙ ＝４ ９９７Ｘ ＋ ０ ００３。（ｒ ＝ ０ ９９９６）。结果表明人参
皂苷在２４ １２ ～ １９３ ０ μｇ范围内呈良好的线性关
系，方法学考察符合要求。
２ ２　 不同大孔吸附树脂对人参总皂苷的静态吸附
容量及静态洗脱考察

取适量经预处理的Ｄ１０１、Ｘ５、ＨＰＤ４００、ＡＢ８、
ＡＤＳ１７大孔吸附树脂，抽干，称取各种大孔吸附树
脂２ ｇ，置于具塞锥形瓶中。精密加入２５ ｍｌ参须提

取液（浓度１１ ９８ ｍｇ ／ ｍｌ），室温条件下振荡２４小
时，滤过。取２ ｍｌ滤液，处理后测定其吸光度，计算
吸附容量（ｍｇ ／ ｇ树脂）和吸附率。结果见表１。

取经过静态吸附的各种树脂，蒸馏水洗涤后，
置于具塞锥形瓶中，加入２５ ｍｌ体积分数为７０％的
乙醇，室温条件下振荡２４小时，滤过。取０ １ ｍｌ滤
液，处理后测定其吸光度，计算解析率。结果见
表１。
　 　 通过比较，得知五种大孔吸附树脂对人参总皂
苷吸附率依次是Ｘ５ ＞ ＡＢ８ ＞ ＨＰＤ４００ ＞ Ｄ１０１ ＞
ＡＤＳ１７；在解吸附试验中，ＨＰＤ４００树脂的解吸率
较Ｘ５高，但其吸附容量比Ｘ５的吸附容量小，损失
率较高，综合考虑，确定使用Ｘ５树脂分离纯化人参
总皂苷。
２ ３　 ＮａＨＣＯ３ 洗脱除杂对人参总皂苷洗脱纯度的
影响

分别称取两份经过预处理的Ｘ５大孔吸附树脂
３０ ｇ湿法上柱，标记为Ａ、Ｂ。各量取参须提取液
１００ ｍｌ过柱。随后两柱子分别加蒸馏水洗至水洗
液无Ｍｏｌｉｓｈ反应后：Ａ柱加２％ ＮａＨＣＯ３ １００ ｍｌ溶
液洗脱，收集洗脱液备用；再加７５％乙醇２００ ｍｌ洗
脱，收集醇洗液备用。Ｂ柱直接加７５％乙醇２００ ｍｌ
洗脱。

Ａ、Ｂ柱醇洗液用蒸馏水定容５００ ｍｌ后取１０ ｍｌ
蒸干，残渣加甲醇溶解，分次洗涤并定容至２５ ｍｌ。
量取０ １ ｍｌ溶液，处理后测定其吸光度，计算两份
醇洗液中人参总皂苷的重量。另各取２０ ｍｌ醇洗
液，水浴蒸干，烘干至恒重后，记录其重量。实验结
果见表２。

结果表明，先用２％ ＮａＨＣＯ３ 溶液洗脱除杂，不
但没有洗脱人参皂苷，反而能增加醇洗液中人参总
皂苷的纯度，故考虑对大孔吸附树脂纯化人参总皂
苷时，先用２％ＮａＨＣＯ３溶液洗脱。

表１　 不同树脂型号筛选结果
树脂型号吸附前溶液浓度（ｍｇ ／ ｍｌ）吸附后溶液浓度（ｍｇ ／ ｍｌ）解析后溶液浓度（ｍｇ ／ ｍｌ）吸附容量（ｍｇ ／ ｇ） 吸附率（％） 解析率（％）
Ｄ１０１ １１ ９８ ２ ５４９ ８ ５０３ １１４ ４ ７８ ７ ９０ ２

Ｘ５ １１ ９８ １ ２６９ １０ １５０ １２５ ７ ８９ ４ ９４ ８

ＨＰＤ４００ １１ ９８ １ ７７４ １０ ０００ １１６ ０ ８５ ２ ９８ ７

ＡＢ８ １１ ９８ １ ５０４ ９ ９２６ １１９ ６ ８７ ４ ９４ ８

ＡＤＳ１７ １１ ９８ ６ ８８８ ４ ２５２ ６１ ２ ４２ ５ ８３ ５
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表２　 Ａ、Ｂ柱醇洗液中人参总皂苷纯度测定结果

编号吸光度Ａ 洗脱液中人参总
皂苷重量（ｍｇ）

干膏重量
（ｇ） 纯度（％）

Ａ ０ ４２２６ １０５０ １１ １ ５０ ０ ７０

Ｂ ０ ４２２４ １０４９ ６１ １ ６８ ０ ６３

２ ４　 洗脱溶剂的选择
称取经过预处理的Ｘ５大孔吸附树脂３０ ｇ湿

法上柱。量取参须提取液１００ ｍｌ过柱。水洗液无
Ｍｏｌｉｓｈ反应，然后加２％ ＮａＨＣＯ３溶液１００ ｍｌ洗脱，
弃去ＮａＨＣＯ３ 洗脱液，再依次用体积分数分别为
１０％乙醇、３０％乙醇、５０％乙醇、７０％乙醇、９０％乙醇
各１５０ ｍｌ洗脱，洗脱流速为１ ｍｌ ／ ｍｉｎ，每２５ ｍｌ收集
１份洗脱液。

从各份洗脱液中精密量取１０ ｍｌ至蒸发皿中，
蒸干后，用甲醇洗涤，定容至２５ ｍｌ。取０ １ ｍｌ溶
液，处理后测定其吸光度，计算各份洗脱液中人参
总皂苷的重量。结果见表３。

表３　 洗脱溶剂的选择
编号洗脱溶剂 洗脱液中皂苷含量（ｍｇ） 洗脱率（％）
１ １０％乙醇 １８ １２ １ ７３

２ ３０％乙醇 ７２ ９５ ７ ０９

３ ５０％乙醇 ５６９ ００ ５９ ５４

４ ７０％乙醇 ３５１ ６０ ３３ ５９

５ ９０％乙醇 ３５ ０９ ３ ３５

由表中可以看出，５０％乙醇的洗脱率最高，但由
于５０％乙醇并不能将大部分皂苷洗脱下来，故确定
体积分数为７０％的乙醇作为洗脱剂。
２ ５　 泄露曲线的确定

称取经过预处理的大孔吸附树脂３０ ｇ湿法上
柱。量取２００ ｍｌ参须提取液，上柱，以１ ｍｌ ／ ｍｉｎ的
流速过柱，过柱液每１０ ｍｌ收集１份。

图１　 人参总皂苷泄漏曲线图

过柱液用乙醚萃取两次（１０ ｍｌ、５ ｍｌ），弃去乙
醚层；水层用水饱和正丁醇萃取三次（１５ ｍｌ、１０ ｍｌ、
５ ｍｌ），合并水饱和正丁醇层，蒸干后，用甲醇分次洗

涤，定容至２５ ｍｌ。取０ １ ｍｌ溶液，处理后测定其吸
光度，计算过柱液中人参总皂苷的重量，绘制泄漏
曲线。结果见图１。

由图可知在累积体积１００ ｍｌ后发生明显泄露，
故可确定最大上样量为１００ ｍｌ。
２ ６　 上样浓度考察

称取四份经过预处理的大孔吸附树脂３０ ｇ湿
法上柱。量取四份１００ ｍｌ参须提取液于烧杯中，编
号１ ～ ４，分别加入蒸馏水１５０ ｍｌ、１００ ｍｌ、５０ ｍｌ、
０ ｍｌ，搅拌，所得上样液浓度分别为４ ７９ｍｇ ／ ｍｌ、
５ ９９ ｍｇ ／ ｍｌ、７ ９９ ｍｇ ／ ｍｌ、１１ ９８ ｍｇ ／ ｍｌ，以１ ｍｌ ／ ｍｉｎ
的流速过柱。再加蒸馏水洗至水洗液无Ｍｏｌｉｓｈ反
应，收集过柱液和水洗液，合并浓缩至约３０ ｍｌ。浓
缩液用乙醚萃取三次（５０ ｍｌ、３０ ｍｌ、２０ ｍｌ），弃去乙
醚层。水层用水饱和正丁醇萃取四次（３０ ｍｌ、２０
ｍｌ、２０ ｍｌ、１５ ｍｌ），合并水饱和正丁醇层，蒸干后，用
甲醇分次洗涤，定容至２５ ｍｌ容量瓶中，摇匀。取
０ １ ｍｌ溶液，处理后测定其吸光度，计算各份溶液
中人参总皂苷重量。结果见图２。

图２　 上样液浓度对树脂吸附人参总皂苷的影响

由上图可知当上样液浓度为５ ９９ ｍｇ ／ ｍｌ时，大
孔吸附树脂吸附效果相对较好。
２ ７　 上样流速考察

称取四份经过预处理的大孔吸附树脂３０ ｇ湿
法上柱。量取四份１００ ｍｌ参须提取液，各加蒸馏水
１００ ｍｌ。上柱后，分别以１ １ ｍｌ ／ ｍｉｎ、２ ２ ｍｌ ／ ｍｉｎ、
３ ３ ｍｌ ／ ｍｉｎ、４ ４ ｍｌ ／ ｍｉｎ的流速过柱。收集过柱液
和水洗液，合并浓缩至约３０ ｍｌ。浓缩液用乙醚萃取
三次（５０ ｍｌ ／ ３０ ｍｌ ／ ２０ ｍｌ），弃去乙醚层，水层用水饱
和正丁醇萃取四次（３０ ｍｌ ／ ２０ ｍｌ ／ ２０ ｍｌ ／ １５ ｍｌ），合
并水饱和正丁醇层，蒸干后，用甲醇分次洗涤，定容
至２５ ｍｌ容量瓶中，摇匀。取０ １ ｍｌ溶液，处理后测
定其吸光度，计算各份溶液中人参总皂苷重量。结
果见图３。
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图３　 样流速对树脂吸附效果的影响

由下图可知吸附流速为１ １ ｍｌ ／ ｍｉｎ时过柱液
中人参总皂苷量最少及树脂吸附量最多，故吸附流
速为１ １ ｍｌ ／ ｍｉｎ。
２ ８　 洗脱剂用量考察

称取经过预处理的大孔吸附树脂约３０ ｇ湿法
上柱。量取１００ ｍｌ参须提取液至烧杯中，加蒸馏水
１００ ｍｌ，上样，流速为１ １ ｍｌ ／ ｍｉｎ。上样后，用蒸馏
水洗至无Ｍｏｌｉｓｈ反应后，加２％ ＮａＨＣＯ３ 溶液１００
ｍｌ洗脱，弃去ＮａＨＣＯ３ 洗脱液，继以１００ ｍｌ体积分
数为７０％乙醇洗脱，洗脱流速２ ｍｌ ／ ｍｉｎ，每２５ ｍｌ收
集１份洗脱液。

从２５ ｍｌ洗脱液中精密量取１０ ｍｌ，蒸干后，用
甲醇分次洗涤，定容至２５ ｍｌ容量瓶。取０ １ ｍｌ溶
液，处理后测定其吸光度，计算各洗脱液中人参总
皂苷的重量。结果见图４。

图４　 洗脱剂用量考察曲线图

由上图可知当洗脱剂用量为２５０ ｍｌ时，洗脱的
人参总皂苷为９９％以上，从经济与时间上考虑，洗
脱剂用量为２５０ ｍｌ。
２ ９　 洗脱流速的考察

称取经过预处理的大孔吸附树脂约３０ ｇ湿法
上柱。量取四份１００ ｍｌ参须提取液，加蒸馏水
１００ ｍｌ，搅拌，以１ １ ｍｌ ／ ｍｉｎ的流速上柱。用蒸馏
水洗至无Ｍｏｌｉｓｈ反应，加２％ ＮａＨＣＯ３ 溶液１００ ｍｌ

洗脱，继以用１００ ｍｌ体积分数为７０％乙醇洗脱，洗
脱流速分别调为０ ５ ｍｌ ／ ｍｉｎ，１ ｍｌ ／ ｍｉｎ，１ ５ ｍｌ ／ ｍｉｎ，
２ ｍｌ ／ ｍｉｎ，收集洗脱液。

各份洗脱液用蒸馏水定容至５００ ｍｌ容量瓶，精
密量取５ ｍｌ的溶液，蒸干后，用甲醇分次洗涤，定容
至２５ ｍｌ容量瓶中，摇匀。取０ １ ｍｌ溶液，处理后测
定其吸光度，计算各份洗脱液中人参总皂苷的重
量。结果见表４。

表４　 人参总皂苷洗脱流速考察结果

编号 洗脱流速
（ｍｌ ／ ｍｉｎ）

洗脱液中人参
总皂苷的含量（ｍｇ） 洗脱率（％）

１ ０ ５ １０３４ ８ ８７ ６１

２ １ ０ １０５２ ６ ８９ １１

３ １ ５ １０３５ ３ ８７ ６５

４ ２ ０ １０１５ ８ ８６ ００

　 　 由表可知当洗脱速度为１ ｍｌ ／ ｍｉｎ时，洗脱率最
高为８９ １１％，故洗脱流速为１ ｍｌ ／ ｍｉｎ。
２ １０　 大孔吸附树脂分离富集工艺验证试验

采用Ｘ５大孔吸附树脂，条件为上样液质量浓
度为５ ９９ ｍｇ ／ ｍｌ，上样体积为２倍柱体积，吸附流
速为１ １ ｍｌ ／ ｍｉｎ ，７０％乙醇洗脱，用量５倍柱体积，
洗脱流速为１ ０ ｍｌ ／ ｍｉｎ进行实验，收集洗脱液，处
理并测定吸光度，计算洗脱液中人参总皂苷的重量。

另外于５００ ｍｌ容量瓶中，精密吸取２０ ｍｌ溶液
至干燥至恒重的蒸发皿中，水浴蒸干，烘干至恒重
后称定重量，计算恒重后干膏重量（ｇ）。

计算洗脱液中人参总皂苷的重量和固体中人
参总皂苷的纯度（％）。结果见表５。

表５　 人参总皂苷的纯度测定及计算结果

编号干膏重量
（ｇ）

洗脱液中人参
总皂苷量（ｍｇ） 纯度（％） 平均纯度（％）

（ｘ ± ｓ）
１ ０ ７７ ５４４ ３ ７０ ７

６９ ８％ ±１ ２％
２ ０ ７９ ５４５ ３ ６９ ０

　 　 结果表明，在选定的纯化条件下，洗脱液总固
物中人参总皂苷纯度达６９ ８％，提示该工艺合理、
稳定、可行。
#

　 讨论
本文通过对不同型号的大孔树脂进行考察，应

用紫外－可见分光光度法以及Ｍｏｌｉｓｈ化学反应对
大孔树脂的吸附力进行判定简单有效。确定Ｘ５大
孔吸附树脂纯化人参总皂苷的最佳工艺条件为：先
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用２％ ＮａＨＣＯ３溶液洗脱除杂，其中上样液质量浓
度为５ ９９ ｍｇ ／ ｍｌ，上样体积为２倍柱体积（１００ ｍｌ），
吸附流速为１ １ ｍｌ ／ ｍｉｎ，用７０％乙醇洗脱，用量５倍
柱体积（２５０ ｍｌ），洗脱流速为１ ０ ｍｌ ／ ｍｉｎ。Ｘ５型大
孔树脂富集和纯化人参总皂苷的容量大、效果好，
且工艺简便，生产连续化程度高，适宜于工业化生
产人参总皂苷的分离纯化。
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煎药机煎煮时浸泡时间对旋覆代赭汤５种
有效成分溶出量的影响
张家成　 刘峰　 张岩　 章军　 穆兰澄　 郭允　 彭智平　 焦拥政　 仝小林

【摘要】　 目的　 以旋覆代赭汤中人参和甘草为主要研究对象，运用高压中药煎煮机，初步探索
复方中人参和甘草在高压煎煮时浸泡时间对主要成分溶出的影响。方法　 浸泡时间：０、１０、２０、３０、
４０、５０、６０、１２０分钟。煎煮时间：３０分钟。加水量：６倍。煎煮次数：１次。用简单对比实验法确定煎
煮工艺。每种工艺取旋覆代赭汤（人参６ ｇ、旋覆花９ ｇ、代赭石９ ｇ、炙甘草６ ｇ、清半夏９ ｇ、大枣４枚、
干姜１０ ｇ）１０剂，使用高压煎药机进行煎煮，重复３次。用高效液相色谱法（ＨＰＬＣ法）测定其煎煮
液中所含５种有效成分人参皂苷Ｒｅ、人参皂苷Ｒｇ１、人参皂苷Ｒｂ１、甘草酸铵、绿原酸含量，计算、比
较不同煎煮工艺下煎出液中各有效成分的溶出量并绘制溶出曲线。结果　 在煎煮时间３０分钟，加
水量６倍药重条件下，不同浸泡时间对旋覆代赭汤中人参、甘草等主要成分的含量没有明显影响。
结论　 在煎煮时间３０分钟，加水量６倍药重的高压煎煮条件下，煎煮前的浸泡时间对药材中部分成
分的溶出无明显影响。
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