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大孔吸附树脂纯化荔枝核总皂苷的工艺研究
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  [ 摘要]  目的: 研究 SA-1 型大孔吸附树脂吸附提取荔枝核总皂苷的工艺条件及参数。方法: 以荔枝核总皂苷为考察指

标, 研究树脂吸附容量、洗脱溶媒及其用量等工艺条件。结果: 通过 SA-1 型大孔树脂吸附后, 先经 4 倍量柱体积水洗, 再以

80% 乙醇为洗脱溶酶, 3 倍量柱体积洗脱效果最佳, 总皂苷的纯度可达 68. 10% 。结论: 此法能较好地分离纯化荔枝核总皂苷,

是简便、可行的提取方法。
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  荔枝核为无患子科植物荔枝 Litchi chinensis

Sonn. 的种子, 功效行气散结、祛寒止痛。其主要成

分包括黄酮类、皂苷类、挥发油、鞣质、糖类、蛋白质

等。现代药理研究证明, 荔枝核的总皂苷类在降血

糖、调血脂
[ 1 -3 ]

、抗乙肝病毒
[ 4]

等方面有显著活性。

如何寻找一种高效、实用的提取纯化工艺是荔枝核

总皂苷作为有效部位进一步开发研究的主要环节。

大孔吸附树脂为一种有机高聚吸附剂, 具有选择性

好、吸附容量大、解吸容易、再生简便等优点, 应用于

皂苷类成分的富集纯化有较好的效果。但其吸附性

能及解吸、纯化条件参数因化合物的理化性质不同

而不同
[ 5]

。本实验旨在通过对 SA-1 大孔吸附树脂

富集、纯化荔枝核总皂苷工艺条件与参数的研究, 探

索富集、纯化荔枝核总皂苷的可行方法。

1 材料

721B 型分光光度计 ( 上海第三分析仪器厂 ) ;

BP211D 电子天平 ( 德国赛多利斯公司 ) ; 所用荔枝

核购于广东广弘中药材公司, 经鉴定为无患子科植

物荔枝 Litchi chinensis Sonn. 的种子。熊果酸对照品

( 中国药品生物制品检定所, 批号 110742-200516, 供

含量测定用) ; SA-1 型大孔树脂( 天津欧瑞生物科技

有限公司) ; 乙醇等试剂均为分析纯。

2 方法与结果

2.1 荔枝核总皂苷含量测定

2.1.1 对照品溶液的制备  精密称取熊果酸对照

品 10 mg 置于 25 mL 的量瓶中, 加无水乙醇溶解至

刻度, 摇匀, 即得( 每 1 mL含熊果酸 400 μg) 。

2.1.2 供试品溶液的制备  精密称取荔枝核粗粉

15 g置于圆底烧瓶中, 加 10 倍量 70% 乙醇回流提取

2 次, 每次 1. 5 h, 两次滤液合并, 回收乙醇至无醇

味, 约 75 mL, 静置, 滤过即得 ( 每 1 mL 相当于含生

药量 0. 2 g) 。

2.1.3 线性关系考察  精密吸取熊果酸对照品溶

液( 400 μg·mL
- 1

) 0. 1, 0. 2, 0. 3, 0. 4, 0. 5, 0. 6, 0. 7,

0. 8 于具塞试管中, 水浴挥干, 于每支试管中加入

5% 的香草醛-冰乙酸 0. 4 mL, 再分别加入高氯酸

1. 0 mL, 密塞, 摇匀, 置于 60 ℃水浴 12 min, 冰浴冷

却, 加冰乙酸 5. 0 mL 摇匀, 在 548 nm 处测定吸光

度。以熊果酸的微克数为横坐标, 吸光度为纵坐标,

作图得到标准曲线, 其回归方程 Y = 0. 001 8X -

0. 006 3( r = 0. 999 5) 。结果表明熊果酸在 40 ～320

μg 呈良好线性关系。

2.1.4 精密度试验  精密吸取对照品溶液 0. 5

mL, 置于具塞磨口试管中, 按制作标准曲线操作测

定吸光度, 重复测定 5 次, RSD 0. 63% 。

2.1.5 稳定性考察  精密吸取对照品溶液 0. 5 mL

, 置于具塞磨口试管中, 按制作标准曲线操作测定

吸光度, 在第 1 次测定后每隔 1 h 测定一次, 直至 5

h, 结果表明, 吸光度在 5 h 内稳定, RSD 0. 82% 。

2.1.6 加样回收率试验  精密称取荔枝核粗粉 15

g 置于圆底烧瓶中, 加 10 倍量 70% 乙醇回流提取 2

次, 每次 1. 5 h, 两次滤液合并, 回收乙醇至无醇味,

静置, 滤过, 水浴挥干至浸膏( 约 2. 5 g) 。精密称取

浸膏 50 mg 置于 25 mL 量瓶中, 加无水乙醇溶解至
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刻度, 摇匀得浸膏样品溶液。精密吸取 0. 1 mL, 按

标准曲线制作过程, 测定浸膏总皂苷质量分数为

18. 52% 。

取上述已知含量的浸膏样品粉末 5 份, 每份约

20 mg, 精密称定, 再分别精密称取一定量的熊果酸

对照品, 置于 25 mL量瓶中加无水乙醇溶解至刻度,

摇匀, 精密吸取 0. 1 mL, 按 “2. 1.3”项下方法, 测定

吸收度并计算回收率, 结果见表 1。
表 1 荔枝核中熊果酸加样回收率实验

称取量

/mg

样品中含量

/μg

加入量

/μg

测得量

/μg

回收率

/%

平均

回收率 /%

RSD

/%

20. 000 9 37. 041 7 40 76. 685 7 99. 11

20. 001 2 37. 042 2 40 77. 410 2 100. 92

20. 000 6 37. 041 1 40 76. 665 1 99. 06 99. 07 1. 85

19. 999 7 37. 039 4 40 75. 927 4 97. 22

20. 000 4 37. 040 7 40 76. 656 7 99. 04

2.1.7 样品含量测定 分别称取 3 批荔枝核粗粉

各约 10 g, 精密称定, 按“2. 1.2”项下方法制备供试

品溶液, 精密吸取 0. 05 mL, 按标准曲线的制作方法

操作、测定, 并以工作曲线法计算总皂苷。结果, 3

批荔枝核总皂苷浓度以熊果酸计, 分别为 14. 28,

14. 40, 14. 32, 平均值为 14. 35 mg·mL - 1
。

2.2 工艺条件及参数的考察优化

2.2.1 树脂的预处理  称取 SA-1 型树脂一定量,

使用前用 2 ～3 床体积的氢氧化钠浸泡处理后装柱,

然后用蒸馏水反复洗脱, 洗至中性后, 浸泡备用。

2.2.2 吸附容量的确定  取已经预处理好的 10 g

树脂湿法装柱, 精密吸取按 2. 1.2 项下所制备荔枝

核供试品溶液 30 mL上柱, 预吸附 2 h, 流速 1 BV/ h

( BV 为树脂柱体积) , 过柱流出液重吸附 1 次, 平行

3 份。将所收集的 30 mL 溶液水浴挥干, 无水乙醇

定容至 25 mL 量瓶中, 精密吸取 1 mL于具塞试管中

水浴挥干, 按标准曲线做法, 以比色法测定总皂苷含

量, 计算吸附容量( 上柱液中总皂苷量 - 过柱液中总

皂苷量) /干树脂量) , 结果 10 g SA-1 大孔吸附树脂

可以吸附荔枝核总皂苷 372. 16 mg, 吸附率可达到

86. 44% , 吸附容量为 37. 22 mg·g
- 1

( n =3) 。

2.2.3 洗脱溶媒的确定  取已经预处理好的 10 g

树脂湿法装柱, 精密吸取荔枝核供试品溶液 30 mL

上柱, 预吸附后用蒸馏水洗至流出液不呈 Molish 反

应, 弃去水洗液。水洗量为柱床体积的 4 倍时, 就可

洗至无色, 而且水洗液 Molish 反应阴性, 证明不含大

分子的糖类。

然后依次用 30% , 60% , 80% , 95% 乙醇各 4 BV

洗脱, 控制流速 1 BV/ h, 每个柱体积收集 1 次洗脱

液, 共收集 16 份, 每份洗脱液水浴挥干得浸膏并测

定浸膏中皂苷的含量, 绘制洗脱曲线, 见表 2。
表 2 不同浓度醇洗脱效率的比较 ( n = 3 )

乙醇 /% 总皂苷量 / mg 占总皂苷量 / %

30 8. 5 4. 33

60 27. 46 14. 01

80 152. 47 77. 77

95 7. 6 3. 88

  由表 2 可以看出, 荔枝核总皂苷主要集中在

80% 醇洗脱液中, 低浓度的乙醇也能洗脱出一定量,

并随浓度的增大而增大, 故选择蒸馏水为洗去水溶

性杂质的溶媒, 80% 乙醇为洗脱溶媒。

2.2.4 洗脱溶媒用量的确定  根据上述结果确定

的吸附容量和洗脱溶媒吸取荔枝核供试品液 30 mL

上柱, 先蒸馏水 3 BV 洗脱, 弃去水洗液, 再用 5 BV

的 80% 醇洗脱, 洗脱速度为 1 BV·h - 1 , 每个柱体积

收集 1 次, 测定洗脱液中的总皂苷含量, 计算洗脱

率, 结果见表 3。

  由表 3 可以看出 80% 乙醇洗脱液前 4 个柱体积

洗脱皂苷占 95. 72% , 故确定 80% 的乙醇洗脱液用

量为 4 BV。
表 3 洗脱溶媒用量数据 ( n = 3)

80% 乙醇用量 /BV 皂苷洗脱量 /mg 皂苷洗脱率 / %

1 67. 45 24. 78

2 141. 32 51. 92

3 33. 27 12. 22

4 18. 52 6. 80

5 11. 64 4. 28

2.2.5 验证性试验  根据上述条件取供试液平行

进行 3 次试验, 测定洗脱液内总皂苷含量分别为

68. 12% , 68. 06% 及 67. 17% 。

3 讨论

SA-1 是一种高交联大孔聚苯乙烯基质的双功

能基吸附剂, 具有较高的比表面积和适合一定分子

量物质扩散的孔结构。该树脂对中药中的皂苷类成

分具有很高的吸附选择性, 能选择性地吸附中药提
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取液中的皂苷类成分, 同时去除中药中杂质成分如

鞣质、色素、蛋白、油脂等, 通过“吸附-脱附”一步法

简单工艺即可制得较高纯度的皂苷类产品, 同时

SA-1 树脂是一类带有较强极性功能基的树脂, 能和

大分子杂质产生多位点作用, 因此在再生的过程中

需要使用 4% 的 NaOH 处理。在使用 10 ～15 个周期

后, 用 10% 的 NaOH 乙醇溶液进行彻底清洗, 以免影

响使用效果。

荔枝核总皂苷为荔枝核中的重要活性物质, 本

实验考察了 SA-1 大孔吸附树脂纯化荔枝核总皂苷

的工艺条件。荔枝核醇提液经 SA-1 大孔树脂吸附

纯化后, 所得浸膏中总皂苷含量可达 68. 10% 。确

定了以蒸馏水 4 BV 为去杂的溶媒, 80% 的乙醇 4

BV 为洗脱溶媒的方法。本文初步确定了大孔吸附

树脂富集荔枝核总皂苷的提取工艺, 为荔枝核的开

发研究提供了理论依据。
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