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大孔树脂对赤芍总苷吸附的初步研究 
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摘要：目的  研究 D101、X-5、HPD-722、HP-20、AB-8、DM-130、HPD-600、NKA-9 大孔树脂对赤芍总苷的吸附性能。

方法  以芍药苷和芍药内酯苷为考察指标，通过静态吸附及解析实验，动态吸附和解析实验，对大孔树脂纯化赤芍总苷

的工艺进行筛选。结果  AB-8 大孔树脂对芍药苷和芍药内酯苷的比吸附量分别为 42.23，53.70 mg·mL1，比解析量分别

为 32.19，33.75 mg·mL1。结论  AB-8 大孔树脂的对赤芍总苷的分离纯化效果较好，具有良好的应用前景。 

关键词：大孔树脂；芍药苷；芍药内酯苷；吸附；解吸  

中图分类号：R284.2       文献标志码：B       文章编号：1007-7693(2011)05-0458-05 

 
Research on Adsorption of Total Paeony Glycoside with Macroporous Resins 
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Liaoning University, Shenyang 110036, China; 2.Liaoning Institute of Medicine, Shenyang 110015, China) 
 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To investigate the adsorption of total paeony glycoside by D101, X-5, HPD-722, HP-20, AB-8, 
DM-130, HPD-600, NKA-9. METHODS  Through static adsorption and desorption as well as dynamic adsorption and 
desorption, the purification of total paeony glycoside by AB-8 macroporous resin was selected with paeoniflorin and albiflorin as 
investigation targets. RESULTS  The adsorption quantity of AB-8 resin for paeoniflorin and albiflorin was 42.23, 53.70 

mg·mL1, and desorption quantity was 32.19, 33.75 mg·mL1. CONCLUSION  The isolation and purification capability of 
AB-8 macroporous resin is the best in the eight kinds of macroporous resins and have a favourable application perspective. 
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大孔树脂是 20 世纪 60 年代发展起来的一类

不含交换基团且具有大孔结构的高分子吸附剂，

具有选择性好，吸附容量大，安全无毒，再生容

易等优点，目前的应用主要集中于苷类、黄酮、

生物碱及其他具有一定极性的成分[1]。大孔树脂型

号不同，其极性不同，不同型号适用于不同有效

成分或有效部位的分离纯化，使用时必须根据情

况加以选择[2]。 

赤芍为毛莫科植物芍药 Paeonia lactiflora Pall.

或川赤芍 Paeonia veitchii Lyneh 的干燥根[3]。赤芍

总苷是从中药赤芍中提取的有效部位，为水溶性成

分，主要包括芍药苷、芍药内酯苷、羟基芍药苷等，

其中芍药苷和芍药内酯苷的含量最高[4-6]。因此，本

试验以芍药苷和芍药内酯苷为考察指标，采用静态

吸附法和动态吸附法进行吸附和解吸附的筛选试

验，比较了 8 种大孔吸附树脂对芍药苷和芍药内酯

苷吸附的影响，为得到实用、经济而且对赤芍总苷

吸附性能好大孔吸附树脂提供实验依据，从而为进

一步研究赤芍中有效成分的纯化提供参考。 

1  材料 

1.1  材料与试剂 

赤芍饮片购自辽宁普兰店，经辽宁省药品检

验所王维宁药师鉴定；芍药苷对照品(中国药品生

物制品检定所，批号：110736-200934，含量：

95.7%)；芍药内酯苷对照品(自制)；D101、NKA-9、

AB-8(天津南开大学化工厂)；X-5(安徽三星树脂科

技有限公司)；HPD-722、HPD-600、DM-130(沧州

宝恩化工有限公司)；HP-20(日本三菱公司)；乙腈

为色谱纯；水为纯净水；其他试剂均为分析纯。 

1.2  仪器与设备 

FW-100 高速万能粉碎机(天津市泰斯特仪器

有限公司)；TDL80-2B 电动离心机(上海安亭科学
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仪器厂制造)；KQ-5200DB 型数控超声波清洗器

(昆山市超声仪器有限公司)；AL104 电子分析天平

(瑞士 Mettler Toledo)；DZF 型真空干燥箱(巩义市

予华仪器有限责任公司)；高效液相色谱仪(莱比伦

3500G)；色谱工作站(Ezchrom Elite)。  

2  方法与结果 

2.1  分析方法的建立 

2.1.1  色谱条件   色谱柱：Thermo C18 柱 (250 

mm×4.6 mm, 5 μm)，流动相：乙腈-水(13∶87，

磷酸调 pH=3.0)为流动相，检测波长 230 nm，流速

1.0 mL·min1，柱温：25 ℃。 

2.1.2  对照品溶液的制备  精密称取五氧化二磷

干燥 36 h 至恒重的芍药苷 2.04 mg，芍药内酯苷

0.32 mg 置 10 mL 量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻

度，摇匀，得芍药苷和芍药内酯苷的浓度分别为

0.204 mg·mL1 和 0.032 mg·mL 1。 

2.1.3  供试品溶液的制备  取上柱流出液浓缩至

干，精密称定干粉一定量，用甲醇溶解并转移至

10 mL 量瓶，滤过。精密量取续滤液 1 mL 置 10 mL

量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，即得。 

2.1.4  线性关系的考察  对照品溶液经 0.45 μm

微孔滤膜过滤，分别精密吸取上述溶液 3，6，9，

12，15 μL，注入液相色谱仪，记录色谱图。以峰

面积对进样量进行回归，求得直线方程。芍药苷：

Y=908 765X30 610 ， r=0.999 7 ， 线 性 范 围 为

0.612~3.06 μg。芍药内酯苷：Y=1 208 428X+31 123，

r=0.999 6，线性范围为 0.096~0.576 μg。 

2.1.5  仪器精密度试验  取上述对照品溶液 10 

μL，连续进样 6 次，记录色谱图。结果芍药苷和

芍药内酯苷峰面积 RSD 分别为 1.13%和 1.24%，

表明仪器精密度良好。 

2.1.6  重复性试验  按“2.1.3”项下方法制备 6

份供试品溶液，分别进样 10 μL，记录色谱图。结

果芍药苷和芍药内酯苷含量的 RSD 分别为 0.81%

和 0.60%，表明重复性良好。 

2.1.7  加样回收率试验  精密吸取赤芍总苷溶液

(浓度为 0.08 mg·mL1)5 mL 共 9 份置 10 mL 量瓶

中。另精密称取芍药苷、芍药内酯苷对照品各 10.0，

4.0 mg 置 50 mL 量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻

度，摇匀。分别精密吸取此对照品溶液 1.0，1.5，

2.0 mL，各 3 份分别加入总苷溶液的 10 mL 量瓶

中，加甲醇稀释至刻度，作为进样溶液。依法测

定，以加入量和测得量计算回收率，计算得芍药

苷和芍药内酯苷的平均回收率分别为 100.2%和

101.4%，RSD 分别为 1.15%和 1.84%。 

2.2  大孔吸附树脂的筛选 

2.2.1  赤芍上样液的制备  取赤芍粉末 200 g，置

2 000 mL 圆底烧瓶内，用 1 000 mL 70%乙醇分别

回流提取 2 次，每次 2 h，过滤，合并提取液，提

取液在 55 ℃以下减压真空浓缩至无醇味，加水超

声溶解，离心，取上清液加水定容到 1 000 mL，

作为供试液(生药 0.2 g·mL1)，滤液根据情况进行

适当稀释，过 0.45 μm 的微孔滤膜，用 HPLC 测定

供试液中芍药苷和芍药内酯苷的含量。 

2.2.2  大孔吸附树脂的处理方法[7] 

2.2.2.1  大孔吸附树脂的预处理  取大孔吸附树

脂，以 95%乙醇浸泡 24 h，除去悬浮物及杂质，

湿法装柱，用 95%乙醇洗至洗脱液与水(1∶5)混合

不产生浑浊，再用水洗至无醇味，备用。 

2.2.2.2  大孔吸附树脂的再生  用 95%乙醇洗脱

至无色，再用 2%盐酸浸泡，用水洗至中性，再用

2% NaOH 浸泡 12 h 用水洗至中性。再生后树脂可

反复进行使用，若停止不用时间过长，可用大于

10%的 NaCl 溶液浸泡，以免细菌在树脂中繁殖。

一般纯化某一品种的树脂，当其吸附量下降 30%

以上不宜再使用。 

2.2.3  大孔吸附树脂的类型  大孔吸附树脂的型

号及物理结构参数[8]见表 1。 

表 1  八种大孔吸附树脂的物理结构参数 

Tab 1  The physical structure parameters of eight macroporous adsorption resins 
树脂型号 极性 树脂结构 平均孔径 比表面积 外观 

D101 非极性 苯乙烯 90~100 ≥400 白色不透明球状颗粒 

X-5 非极性 聚苯乙烯 290~300 500~600 乳白色不透明球状颗粒 

HPD-722 弱极性 苯乙烯 130~140 485~530 白色不透明球状颗粒 

HP-20 弱极性 聚苯乙烯基苯 280~300 600 白色不透明球状颗粒 

AB-8 弱极性 聚苯乙烯型 130~140 480~520 乳白色不透明球状颗粒 

DM-130 中极性 苯乙烯 90~100 500~550 白色不透明球状颗 

HPD-600 极性 苯乙烯 80 550~600 白色不透明球状颗粒 

NKA-9 极性 聚苯乙烯 155~165 250~290 乳白色不透明球状颗粒 
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2.2.4  大孔吸附树脂的静态吸附和解析实验[9-10]  

2.2.4.1  静态吸附实验  取已处理好的 D101、

X-5、HPD-722、HP-20、AB-8、DM-130、HPD-600、

NKA-9八种型号树脂各 10 mL置于干净的 100 mL

锥形瓶中，加入 100 mL 供试液，静置 24 h 使之充

分吸附(每隔 8 h 超声振动 1 次)，滤过，用 2 倍树

脂体积量的水洗脱树脂，洗脱液合并至滤液中，

精密量取滤液的体积，记录滤液的总体积。滤液

根据情况进行适当稀释，过 0.45 μm 的微孔滤膜，

用 HPLC 测定滤液中芍药苷和芍药内酯苷的含量，

计算各树脂的静态吸附率，计算公式如下：静态

吸附量 (mg·mL1)=(上样液浓度吸附剩余液浓

度)×上样液体积/树脂体积；吸附率=静态吸附量/

上样液含量×100%，结果见图 1。 

 
图 1  八种型号大孔树脂对芍药苷和芍药内酯苷的静态吸

附结果 

Fig 1  The results of static adsorption for eight macroporous 
adsorption resins 

2.2.4.2  静态解吸实验  将八种饱和的树脂饱和

吸附后滤出，精密加入 95%乙醇 150 mL使之解吸，

每隔 8 h 超声振动 1 次，过滤，精密量取滤液的体

积，记录滤液的总体积。滤液根据情况进行适当

稀释，过 0.45 μm 的微孔滤膜，用 HPLC 测定滤液

中芍药苷的含量，计算各树脂的静态解析率，计

算公式如下：静态解吸量(mg·mL1)=(洗脱液浓度

×洗脱液体积)/树脂体积；解吸率=静态解吸量/静

态吸附量×100%。结果见图 2。 

从图 1 和图 2 可知，HPD-722、HP-20、AB-8

型大孔吸附树脂对芍药苷和芍药内酯苷不仅都具

有较大的吸附率，而且具有较高的解吸率，因此

需要进一步实验进行树脂的筛选。 

2.2.5  大孔吸附树脂的动态吸附实验[11]  由于静

态吸附中 3 种弱极性大孔吸附树脂 HPD-722、

HP-20、AB-8 的吸附性能相差不大，而静态吸附 

 
图 2  八种型号大孔树脂对芍药苷和芍药内酯苷的静态解

吸结果 

Fig 2  The results of static desorption for eight macroporous 
adsorption resins 

与实际的树脂纯化有一定的差异，采用大孔吸附

树脂纯化赤芍总苷，实际上是一个动态的过程，

考虑到实际生产的需要，因此采用动态吸附法对

树脂型号进行进一步的筛选和确认。 

分别称取 HPD-722、HP-20、AB-8 大孔吸附

树脂各 10 mL，用水湿法装柱，将生药浓度为 0.2 

g·mL1 的赤芍提取液上样 100 mL，以 2 mL·min1

的流速进行动态吸附，用 2 BV 水洗柱，再用 95%

乙醇 150 mL 使之充分解吸，用 HPLC 测定滤液中

芍药苷和芍药内酯苷的含量，计算比上柱量、比

吸附量、比洗脱量，计算公式如下：比上柱量=(上

样液浓度吸附剩余液浓度)×上样液体积/树脂体

积；比吸附量=[(上样液浓度吸附剩余液浓度)×

上样液体积水洗液的浓度×水洗液体积]/树脂体

积；比洗脱量=(洗脱液浓度×洗脱液体积)/树脂体

积。结果见表 2。由表可知，AB-8 对芍药苷和芍

药内酯苷的比吸附量和比洗脱量都较大，结合静

态的分析结果，初步确定选用 AB-8 型号的大孔吸

附树脂对赤芍总苷进行纯化。但是，单用树脂的

吸附量和解析量评价其吸附性能是不全面的，合

适的树脂除了具有较大的吸附量和较高的解析率

外，同时应具有较快的吸附速率[12]，因此对 AB-8

的吸附动力学进行了研究。 

2.3  吸附动力学研究 

吸附动力学特征反映的是随时间的延长，树

脂对样品分子吸附量的变化趋势[13]。以吸附时间

(t)为横坐标，分别以芍药苷和芍药内酯苷的吸附

量(mg·mL1)为纵坐标作吸附动力学曲线，结果见

图 3。由图可知，2 h 内曲线急速上升，表明在这

段时间内 AB-8 树脂吸附芍药苷和芍药内酯苷的 
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表 2  三种大孔吸附树脂对芍药苷和芍药内酯苷的动态筛选结果 

Tab 2  The results of dynamic selection for peaoniflorion and albiflorin with three macroporous adsorption resins 

比上柱量/mg·mL1 比吸附量/mg·mL1 比洗脱量/mg·mL1 
树脂型号 

芍药苷 芍药内酯苷 芍药苷 芍药内酯苷 芍药苷 芍药内酯苷 

HPD-722 33.63 24.31 24.57 21.29 53.64 18.92 

HP-20 43.42 38.38 38.29 30.79 40.01 27.72 

AB-8 59.44 38.45 42.23 32.19 53.70 33.75 

 

速度快，3 h时吸附速度逐渐减慢，4 h后曲线开始

趋于平缓，说明树脂基本达到吸附平衡，此时随

着时间的延长，吸附速度和吸附量增量迅速减少，

因此本试验选择4 h作为上柱液静态吸附时间，此

时大孔树脂的吸附量已达到饱和吸附量的95.7%。 

 

 
 

图 3  室温条件下 AB-8 树脂吸附动力学曲线 

Fig 3  The adsorption kinetic of AB-8 resin at room 
temperature 

3  讨论 

文献报道上样药液的澄清度对大孔吸附树脂

的吸附影响很大[14]，如果药液中沉淀过多会堵塞

树脂柱影响吸附，因此本实验采用对上样液离心，

离心时间为 30 min，转数为 6 000 r·min1。 

通过对 D101、X-5、HPD-722、HP-20、AB-8、

DM-130、HPD-600、NKA-9 八种大孔吸附树脂的

吸附性能的比较，初步筛选出，弱极性大孔吸附树

脂 AB-8 纯化赤芍总苷效果最好，而且是从适用性、

生产性及经济性等方面予以综合考虑，国产的AB-8

也是一种性能良好的赤芍总苷的纯化树脂。 

本试验对分离纯化赤芍总苷的大孔树脂型号

进行了筛选，为了更科学合理的利用大孔树脂分

离纯化赤芍总苷，还需要考察最佳的纯化工艺条

件，如原液浓度、流速对吸附影响、水洗用量的

影响、不同乙醇浓度对解吸效果的影响、乙醇用

量的影响等等，这些进一步的纯化研究工作正在

进行之中。 
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HPLC-ELSD 测定莪术油注射液中聚山梨酯 80 的含量 

 

唐登峰 1，祝明 1*，陈碧莲 1，郑成 1，张鹏 2，方丽 2
(1.浙江省食品药品检验所，杭州 310004；2.浙江中医药大学药学院，杭

州 310053) 

 
摘要：目的  用 HPLC-ELSD 测定莪术油注射液中聚山梨酯 80 的含量。方法  色谱柱：TSK-GEL G2000 SWXL 柱(7.8 

mm×300 mm，5 µm)，流动相：20 mmol·L1 乙酸铵-乙腈(90∶10)；流速为 0.6 mL·min1；ELSD 条件：漂移管(气化室)温

度 103 ℃，氮气流速 2.3 L·min1。结果  该测定方法线性范围为：2.259~28.235 µg，线性关系良好(r=0.997 8)；加样回收

率为 102.5%(n=6，RSD=1.73%)；重复性试验的 RSD 为 0.60%(n=6)。结论  本方法快速、准确、稳定，可用于莪术油注

射液中聚山梨酯 80 的质量控制。 

关键词：莪术油注射液；高效液相色谱-蒸发光散射检测法；聚山梨酯 80；含量测定 
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Determination of Polysorbate 80 in the Zedoary Turmeric Oil Injection by HPLC-ELSD 
 
TANG Dengfeng1, ZHU Ming1*, CHEN Bilian1, ZHENG Cheng1, ZHANG Peng2, FANG Li2(1.Zhejiang Institute 

for Food and Drug Control, Hangzhou 310004, China; 2.Zhejiang University of Traditional Chinese Medicine, Hangzhou 
310053, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To develop an HPLC-ELSD method for the determination of polysorbate 80 in the Zedoary 
turmeric oil injection. METHODS  The column was TSK-GEL G2000 SWXL(7.8 mm×300 mm, 5 μm). The mobile phase was 

20 mmol·L1 ammonium acetate-acetonitrile (90∶10) at the flow rate of 0.6 mL·min1. The drift tube temperature was 103 ℃, 

and the gas flow rate of nitrogen was 2.3 L·min1. RESULTS  The polysorbate 80 has good linearity in the range of 

2.25928.235 µg(r=0.997 8). The average recovery was 102.5%(n=6, RSD=1.73%), repeatability experiments showed that 
RSD(n=6) was 0.60%. CONCLUSION  The method is rapid, accurate, stable, and can be used to determinate polysorbate 80 in 
the Zedoary turmeric oil injection. 
KEY WORDS: Zedoary turmeric oil injection; HPLC-ELSD; polysorbate 80; content determination 

 

莪术油注射液为莪术油与适宜增溶剂制成的

灭菌水溶液，作为抗病毒药已被收入中国药

典  

[1]591，临床上主要用于治疗各种病毒性疾病，疗

效显著。近年来，随着莪术油注射液在临床的广

泛应用，关于其临床不良反应的报道也逐渐增

多  

[2-5]，其临床应用的安全性日益引起关注。现有

的莪术油注射液多选用聚山梨酯 80 作为增溶剂，

国外曾有报道[6]聚山梨酯 80 导致严重的过敏反

应，也可能产生呼吸困难、恶心、呕吐、皮疹等

不良反应。因此，测定莪术油注射液中聚山梨酯

80 的含量，可以为临床安全使用提供重要参考，

并且为该品种质量评价提供科学依据。 

虽然关于聚山梨酯 80 的含量测定已有一定的

文献报道[7-11]，但是莪术油注射液中聚山梨酯 80

的含量测定方法尚未见报道。由于不同处方、工

艺对聚山梨酯 80 的含量测定有较大影响，故本试

验对莪术油注射液中聚山梨酯 80 的含量测定方法

进行研究，建立了它的含量测定方法。该方法方
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