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　　摘要：对大孔树脂纯化苦皮藤（Ｃｅｌａｓｔｒｕｓａｎｇｕｌａｔｕｓ）种素 Ｃ的最佳工艺进行了研究。比较了大孔吸附树脂 ＨＰ２０、
ＡＢ－８、ＳＰ８２５、Ｄ１０１对苦皮藤种素Ｃ的吸附率、解吸率，选择性能较好的ＨＰ２０树脂进行研究。以苦皮藤种素 Ｃ的含
量、浸膏得率为指标，考察了上样量、洗脱剂浓度、洗脱剂用量等因素对ＨＰ２０大孔吸附树脂分离纯化苦皮藤种素Ｃ效
果的影响，确定了较优工艺参数。优化工艺为：按ＨＰ２０树脂与药材质量比为１∶３．０上样，用４０倍柱体积的４０％乙
醇、９０倍柱体积的６０％乙醇依次洗脱。纯化后，样品中苦皮藤种素Ｃ含量提高７倍多。此方法简单可行，能较好地纯
化苦皮藤种素Ｃ。
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　　苦皮藤（Ｃｅｌａｓｔｒｕｓａｎｇｕｌａｔｕｓ）为卫矛科南蛇藤属植物，别
称苦树皮、马断肠等，广泛分布于陕西省、河南省、湖北省等

地［１］。苦皮藤的根、茎、叶、果实、种子是天然的杀虫剂，同时

也是重要的中药资源，民间用其根皮、茎皮、树叶防治蔬菜及

各种作物虫害已有相当长的历史［２］。研究表明，苦皮藤种子

中所含的主要杀虫活性成分为４－Ｈ－β－二氢沉香呋喃多元
醇酯类化合物，其中苦皮藤种素Ｃ（ａｎｇｕｌａｔｅｏｉｄＣ）是杀虫活性
成分之一［３－４］，其结构如图１所示。

　　苦皮藤种油对黄守瓜、菜粉蝶等多种害虫具有拒食作用，
对赤拟谷盗等储粮害虫有较强的忌避作用，对玉米象有明显

的致死、杀卵作用。大孔吸附树脂的比表面积较大，吸附性能

良好，经不同极性的洗脱剂洗脱可以达到分离纯化化合物的

目的，具有设备简单、操作方便、易于再生、产品纯度高等优

点，特别适合天然产物的分离纯化［５－８］。本研究采用大孔树

脂法分离纯化苦皮藤种素 Ｃ，旨在为开发利用苦皮藤资源提
供依据。

１　材料与方法

１．１　主要仪器与材料
ＬＣ－２０ＡＴ型高效液相色谱仪（日本岛津制作所）；Ｓｕｎ

ｆｉｒｅＣ１８色谱柱（４．６ｍｍ×１５０ｍｍ，０．５μｍ）；ＣＰ２１４型分析天
平（奥豪斯仪器上海有限公司）；ＳＨＡ－Ｃ型水浴恒温振荡器
（常州冠军仪器制造有限公司）；ＨＰ２０型大孔树脂、ＳＰ８２５型
大孔树脂均购自日本三菱化学公司；ＡＢ－８型大孔树脂、
Ｄ１０１型大孔树脂均购自天津市光复精细化工研究所；甲醇，
色谱纯（天津市四友精细化学品有限公司）；乙醇，医用纯（新

乡市三伟消毒制剂有限公司）。苦皮藤种素 Ｃ标准品（笔者
所在实验室自制）；苦皮藤种子采自湖北省恩施土家族苗族

自治州，经河南农业大学朱长山教授鉴定。

１．２　方法
１．２．１　ＨＰＬＣ色谱条件　采用高效液相色谱法检测苦皮藤
种素Ｃ含量，色谱流动相：甲醇 －水（８０∶２０）；检测波长：
２３２ｎｍ；柱温：２５℃；流速：２．０ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：１０μＬ。
１．２．２　标准品溶液的制备　精密称取苦皮藤种素 Ｃ标准品
１０．０ｍｇ，用甲醇定容至５０ｍＬ，摇匀后得苦皮藤种素 Ｃ标准
品溶液。

１．２．３　标准曲线绘制　精密量取上述标准品溶液 ０．０５、
０．５０、１．００、２．５０、５．００ｍＬ置于１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释
至刻度。分别取以上溶液及标准品溶液１０μＬ注入液相色谱
仪中，在波长２３２ｎｍ处测定峰面积。以溶液浓度为横坐标
（ｘ），峰面积为纵坐标（ｙ）进行线性回归，得回归方程：ｙ＝
１２３７７ｘ－５３０５．５，ｒ＝０．９９９９，线性范围为１～２００μｇ／ｍＬ，检
出限为０５μｇ／ｍＬ（Ｓ／Ｎ＝３），平均加样回收率为 １０５．８％，
ＲＳＤ为１．３１％。
１．２．４　上样液制备　称取苦皮藤种子 ２５００ｇ，粉碎，于
８０℃ 水浴中以石油醚为溶剂回流提取３次，３次所加石油醚
的体积分别是种子质量的３、２、２倍，抽滤、合并滤液，６０℃下
减压浓缩，除去溶剂得苦皮藤种油８３４．５ｇ。

２　结果与分析

以苦皮藤种素 Ｃ的含量、浸膏得率为指标，对大孔树脂
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分离纯化苦皮藤种素Ｃ的工艺条件进行优化。考察上样量、
洗脱剂浓度、洗脱剂用量等因素对 ＨＰ２０大孔吸附树脂分离
纯化苦皮藤种素Ｃ效果的影响。
２．１　大孔树脂型号的选择

取６．０ｇ上样液，用甲醇定容至１００ｍＬ，ＨＰＬＣ分析苦皮
藤种素Ｃ的浓度。取预处理过的 ＨＰ２０、ＡＢ－８、ＳＰ８２５、Ｄ１０１
树脂各５．０ｇ置于锥形瓶中，各加入６．０ｇ上样液，在２０℃恒
温振荡器中充分振荡，吸附平衡后，过滤、减压蒸干，用甲醇定

容至１００ｍＬ，ＨＰＬＣ分析苦皮藤种素 Ｃ浓度。在达到吸附平
衡的树脂中加入５０ｍＬ９５％乙醇，在２０℃恒温振荡器中充分
振荡，进行解吸。达到解吸平衡后，过滤，用３０ｍＬ９５％乙醇
洗涤，合并洗涤液、滤液，减压蒸干，用甲醇定容至 １００ｍＬ，
ＨＰＬＣ分析苦皮藤种素Ｃ浓度，结果见表１。吸附率（ｑ）及解
吸率（Ｅ）计算公式如下：

ｑ＝（Ｃ０－Ｃ１）／Ｃ０； （１）
Ｅ＝Ｃ２／（Ｃ０－Ｃ１）。 （２）

式中：Ｃ０、Ｃ１、Ｃ２分别为吸附前、吸附后、解吸后苦皮藤种素 Ｃ
的浓度。

表１　不同型号大孔树脂吸附率及解吸率

树脂型号 吸附率（％） 解吸率（％）
Ｄ１０１ ７９．７３ ６４．９６
ＡＢ－８ ８５．１２ ５９．２３
ＨＰ２０ ９２．５２ ７５．６７
ＳＰ８２５ ９０．２６ ６９．８８

　　结果表明，ＨＰ２０型大孔吸附树脂对苦皮藤种素 Ｃ具有
较好的吸附作用且容易被洗脱，故选用 ＨＰ２０型大孔树脂进
行研究。

２．２　最佳上样量
取４份预处理好的 ＨＰ２０型大孔树脂各５０．０ｇ装柱，分

别按树脂与药材质量比为１∶１．８、１∶３．０、１∶４．２、１∶５．４比
例上样。在洗脱速度相同的条件下，先用４０倍柱体积４０％
乙醇洗脱，除去部分杂质，再用９０倍柱体积 ６０％乙醇洗脱，
并将６０％乙醇洗脱液减压蒸干，ＨＰＬＣ分析苦皮藤种素 Ｃ含
量。以苦皮藤种素 Ｃ含量、浸膏得率为考察指标，确定最佳
上样量，结果见表２。

表２　不同上样量对应的浸膏得率、苦皮藤种素Ｃ的含量

树脂 ∶药材
质量比

浸膏得率

（％）
苦皮藤种素Ｃ
含量（％）

苦皮藤种素Ｃ
回收率（％）

１∶１．８ ２．８６ １８．２０ ０．５２
１∶３．０ ３．７９ １６．６９ ０．６３
１∶４．２ ２．８１ １１．３１ ０．３２
１∶５．４ ２．５１ ９．７２ ０．２４

　　结果表明，随着上样量的增加，浸膏中苦皮藤种素 Ｃ含
量逐渐降低。当树脂与药材质量比为１∶３．０时，浸膏得率最
高，故树脂与药材质量比１∶３．０为最佳上样量。
２．３　洗脱剂浓度选择

取４份处理好的ＨＰ２０大孔树脂各５０．０ｇ装柱，均按树
脂与药材质量比为１∶３．０上样。在洗脱速度相同的条件下，
各柱先用４０倍柱体积４０％的乙醇洗脱，除去部分杂质，再分
别用９０倍柱体积５０％、６０％、７０％、８０％的乙醇洗脱，分别收
集上述各浓度的洗脱流份并减压蒸干，ＨＰＬＣ分析其中苦皮

藤种素Ｃ的含量。以苦皮藤种素Ｃ的含量、浸膏得率为考察
指标，确定洗脱剂的浓度（表３）。

表３　不同浓度洗脱剂对应的浸膏得率、苦皮藤种素Ｃ的含量

洗脱剂浓度

（％）
浸膏得率

（％）
苦皮藤种素Ｃ
含量（％）

苦皮藤种素Ｃ
回收率（％）

５０ ２．１１ １３．４５ ０．２８
６０ ３．９８ １５．８７ ０．６３
７０ ４．８１ １３．４４ ０．６５
８０ ５．６０ １２．８５ ０．７２

　　结果表明，虽然用７０％、８０％乙醇洗脱浸膏得率比６０％
乙醇高，但采用６０％的乙醇洗脱时，苦皮藤种素Ｃ含量较高，
综合考虑苦皮藤种素 Ｃ的含量、浸膏得率，选用６０％乙醇作
为洗脱溶剂。

２．４　洗脱剂用量
取４份预处理好的 ＨＰ２０大孔树脂各５０．０ｇ装柱，均按

树脂与药材质量比为１∶３．０上样。在洗脱速度相同的条件
下，先用４０倍柱体积４０％乙醇洗脱，除去部分杂质。各柱再
分别用７０、８０、９０、１００倍柱体积 ６０％乙醇溶液洗脱，分别将
各柱６０％洗脱液减压蒸干，ＨＰＬＣ分析其中苦皮藤种素 Ｃ含
量。以苦皮藤种素 Ｃ的含量、浸膏得率为考察指标，确定洗
脱剂的最佳用量（表４）。

表４　不同用量洗脱剂对应的浸膏得率、苦皮藤种素Ｃ含量

洗脱剂用量
浸膏得率

（％）
苦皮藤种素Ｃ
含量（％）

苦皮藤种素Ｃ
回收率（％）

７０倍柱体积 ３．５０ １３．６１ ０．４８
８０倍柱体积 ３．７１ １５．２６ ０．５７
９０倍柱体积 ３．９０ １６．７７ ０．６５
１００倍柱体积 ４．４９ １４．８４ ０．６７

　　结果表明，当洗脱剂用量为９０倍柱体积时，浸膏中苦皮
藤种素Ｃ含量最高，因此确定洗脱剂最佳用量为 ９０倍柱
体积。

２．５　富集纯化程度
上样液按照最佳工艺经过 ＨＰ２０大孔树脂柱，并将６０％

的乙醇洗脱液减压蒸干，ＨＰＬＣ分析上样液及浸膏中苦皮藤
种素Ｃ的含量，结果见表５。结果表明，上样液经 ＨＰ２０大孔
树脂柱分离后，苦皮藤种素Ｃ含量由２．１４％升高到１６．４４％。

表５　ＨＰ２０大孔树脂富集纯化苦皮藤种素Ｃ程度

样品 苦皮藤种素Ｃ含量（％）
上样液 ２．１４
浸膏 １６．４４

３　结论与讨论

本研究表明，ＨＰ２０大孔树脂分离纯化苦皮藤种素 Ｃ的
最佳工艺为：按树脂与药材质量比为１∶３．０上样，先用４０倍
柱体积４０％的乙醇洗脱，再用９０倍柱体积６０％的乙醇洗脱。
苦皮藤种素Ｃ为苦皮藤种子的主要活性成分，因此分离纯化
苦皮藤种子中的苦皮藤种素Ｃ具有重要意义。采用ＨＰ２０大
孔树脂分离纯化苦皮藤种素Ｃ方法简单可行，能较好地纯化
苦皮藤种素Ｃ，可作为工业上富集纯化苦皮藤种素 Ｃ的一种
方法。
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２８６－２９０．　　

［７］孙　健，岳瑞雪，钮福祥，等．紫甘薯花青素的大孔树脂动态吸附
工艺优化［Ｊ］．江苏农业科学，２０１３，４１（６）：２２７－２２９．

［８］李　华，赵振贵，李　丹，等．大孔树脂对大豆异黄酮的吸附性能
研究［Ｊ］．郑州大学学报：工学版，２０１１，３２（２）：１９－２２．
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西洋参果脱色方法比较

孙成贺，曲正义，张　瑞，姚春林，王英平
（中国农业科学院特产研究所，吉林长春１３０１１２）

　　摘要：对比研究活性炭、氧化镁、氢氧化钙、大孔树脂 ＡＢ－８、Ｄ３０１Ｒ、Ｄ２８０、Ｄ９００、ＨＰ－２０、脱色一号等脱色剂，以
期从中筛选出适合西洋参果的最佳脱色剂。采用高效液相色谱法测定西洋参果中人参皂苷Ｒｅ，用紫外－可见分光光
度法检测西洋参果溶液的吸光度，检测波长 ５４０ｎｍ，分别计算人参皂苷的保留率、样品脱色率。结果表明，按树
脂 ∶西洋参果液质量比１∶４计算，Ｄ３０１Ｒ型阴离子大孔树脂脱色率为９３．５％，人参皂苷Ｒｅ的保留率为８６．３％，表明
脱色效果优于其他脱色剂，具有较高的皂苷保留率，认为Ｄ３０１Ｒ型阴离子大孔树脂非常适用于西洋参果溶液脱色。
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　　西洋参果为西洋参（ＰａｎａｘｑｕｉｎｑｕｅｆｏｌｉｕｍＬ．）的成熟果
实，在８—９月果实为鲜红色。人参皂苷是其主要化学成分，
西洋参果总皂苷含量为９．０５％，果中皂苷含量远高于主侧根
部位含量［１］，具有很高的开发价值。植物色素广泛分布于植

物根、茎、叶、花、果实中，根据极性不同可分为脂溶性色素和

水溶性色素，脂溶性色素有叶绿素、叶黄素、胡萝卜素等，水溶

性色素有花青素［２］。在植物提取物生产过程中，脱色处理为

非常重要的一步，否则将严重影响产品的外观和质量，需要采

用物理化学方法去除色素，如蔗糖磷酸钙法脱色等［３］。目前

除色素的方法主要有吸附法、化学方法、大孔树脂吸附法，其

中吸附法脱色剂有很多种，如活性白土、凹凸棒土、活性炭、沸

石等，其中最常用的是活性炭脱色［４］；化学脱色的原理是利

用氧化还原反应，在酸性或碱性介质中通过亲电作用和亲核

作用破坏发色基团［５］。大孔树脂为人工合成的具有多空隙

结构的聚合物，广泛应用于植物中皂苷、黄酮、生物碱的提取，

以及天然色素提取和植物产品脱色素工艺中，依据其连接基

团极性的不同，可以分为离子交换树脂和大孔吸附树脂，离子

交换树脂又可分为阴离子型离子交换树脂、阳离子型离子交

换树脂。本试验对几种脱色方法的不同吸附材料进行比较，

以期从中筛选出更适合西洋参果脱色处理的吸附剂。

１　材料与方法

１．１　材料与试剂
１．１．１　试验仪器　液相色谱仪，日本岛津 １０ＡｖＰ；ＬＣ－
１０ＡｔｖＰ型液相色谱泵；ＳＩＬ－１０ＡｄｖＰ型自动进样器；ＣＴＯ－
ＡｖＰ型色谱柱恒温箱；ＣＬＡＳＳ－ｖＰ色谱工作站；紫外－可见分
光光度计，日本岛津ＵＶ２４５０；ＵＶｐｒｏｂ工作站；电子天平，上海
英展机电有限公司；调速多用振荡器，国华 ＨＹ－２；旋转蒸发
仪，上海申生Ｒ２００３ＫＥ。
１．１．２　试验试剂　盐酸、氢氧化钠、甲醇、氧化镁、氢氧化钙，
分析纯；乙腈，色谱纯；超纯水。

１．１．３　试验材料　西洋参果购于长春市乐山西洋参生产基
地，经中国农业科学院特产研究所姚春林老师现场鉴定，为西

洋参（ＰａｎａｘｑｕｉｎｑｕｅｆｏｌｉｕｍＬ．）果实。
人参皂苷Ｒｅ，中国药品生物制品检定所（批号：１１０７５４－

２０１１２３）；阴离子树脂 Ｄ３０１Ｒ，天津市光复精细化工研究所；
阴离子树脂 Ｄ２８０，南开大学化学厂；树脂 ＡＢ－８、００１×７、
Ｄ９００、脱色一号（其中００１×７为阳离子大孔树脂，Ｄ００９、脱色
一号为阴离子大孔树脂），沧州市宝恩科技有限公司；ＨＰ－
２０，国产；活性炭，天津市天达精细化工厂。
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