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赤芍中芍药苷的分离纯化与结构鉴定 
 

陈立江 1，段洪云 1，张胜 2，刘洋 1，刘宇 1
(1.辽宁大学药学院，沈阳 110036；2.辽宁省药物研究院，沈阳 110015) 

 
摘要：目的  建立芍药苷的分离纯化与结构鉴定方法，有效提高芍药苷的含量。方法  将赤芍用醇水溶液加热回流提取，

用 AB-8 大孔吸附树脂、制备液相等工序进行分离纯化，通过理化常数及光谱分析鉴定化合物结构，以 HPLC 测定其含

量。结果  该法得到的芍药苷纯度为 95.4%，总回收率为 81.03%。结论  本工艺具有高效、简便、成本低、回收率高等

优点，是一种良好的芍药苷分离纯化方法。 
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Separation, Purification and Identification of Paeoniflorin from Paeonia Veitchii Lynch 
 
CHEN Lijiang1, DUAN Hongyun1, ZHANG Sheng2, LIU Yang1, LIU Yu1(1.College of Pharmacy, Liaoning 

University, Shenyang 110036, China; 2.Liaoning Institute of Medicine, Shenyang 110015, China) 
 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish the method of separation, purifying and idenfication method of paeoniflorin, and to 
elevate effectually paeoniflorin content. METHODS  Paeonia veitchii Lynch was extracted with ethanol-water solution, 
separated and purified by AB-8 macroporous resin and preparative HPLC. The structure was identified on the basis of physical 
and chemical characters and spectral analysis and quantitatively determined by HPLC. RESULTS  Paeoniflorin with purity 
over 95.4%, can be prepared with the total recovery more than 81.03%. CONCLUSION  High purity products can be obtained 
with this process which is high-performance, convenient, low cost and high recovery and is a good method of separation and 
purification of paeoniflorin. 
KEY WORDS: Paeonia veitchii Lynch; paeoniflorin; isolation; purification; AB-8 macroporous resin 

 

赤芍为毛茛科植物芍药 Paeonia lactiflora Pall.

或川赤芍 P. veitchii Lynch 的干燥根[1]，其主要成

分为芍药苷，成无定形粉末，具吸湿性，有镇静、

解痉、抗炎、抗应激性溃疡病、扩张冠脉血管、

对抗急性心肌缺血以及抑制血小板聚集等多方面

的作用，临床上已试用于治疗冠心病[2]。 

国内外对赤芍的化学成分进行了较多的研究，

但对从赤芍中提取主成分芍药的工艺过程的研究

报道却很少[3-5]，用制备液相分离赤芍中的芍药苷

还未见文献报道。由于芍药苷的药理作用比较明

显[6-7]，而且毒性小，是一种值得开发且具有市场

前景的药物。本实验采用醇水加热回流、AB-8 大

孔吸附树脂、制备液相等对赤芍进行提取、纯化，

并建立了高效、简便、成本低、回收率高的工艺，

旨在为制备出高效、低毒的心脑血管原料药提供

科学依据。 

1  仪器与试药 

1.1  仪器 

高效液相色谱仪(莱比伦 3500)；色谱工作站

(Ezchrom Elite)；RE 52-99 旋转蒸发仪(上海亚荣生

化仪器厂)；制备液相色谱仪(北京慧德易科技有限

责任公司)；FW-100 型万能粉碎机(天津斯特仪器

有限公司)；KQ-5200DB 型数控超声波清洗器(昆

山市超声仪器有限公司)；DK-SZZ 型电热恒温水

浴锅(上海精宏实验设备有限公司)；电热鼓风干燥

箱(上海博迅实业有限公司医疗设备厂)；JA-1003

型电子分析天平(北京赛多利斯仪器系统有限公

司)；DZF 型真空干燥箱(巩义市予华仪器有限责任

公司)；X-4 数字显示显微熔点测定仪(北京泰克仪

器有限公司)。 

1.2  试药 

赤芍饮片(辽宁普兰店，经辽宁省药品检验所
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王维宁药师鉴定)；硅胶 H(青岛海洋化工有限公

司)；芍药苷对照品(中国药品生物制品检定所，批

号：110736-200934，含量为 97.7%)；AB-8 大孔吸

附树脂(天津南开大学化工厂)；乙腈为色谱纯(山

东禹王实业有限公司化工分公司)；水为高纯水；

其他试剂均为分析纯。 

2  方法与结果 

2.1  含量测定方法 

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(17︰83，

磷酸调 pH 3.0)，检测波长：230 nm，流速：1.0 

mL·min1，柱温：25 ℃。 

2.1.2  标准曲线的绘制  精密称取五氧化二磷干

燥至恒重的芍药苷 2.04 mg，置 10 mL 量瓶中，用

甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，得对照品溶液。

分别精密吸上述溶液 3，6，9，12，15 μL，注入

液相色谱仪，记录色谱图。以峰面积(Y)对进样质

量(X)进行回归，得直线方程：Y=908 765X30 610，

r=0.999 7，进样量在 0.612~ 3.06 μg 内与峰面积具

有良好的线性关系。 

分别做了色谱系统精密度试验、方法重复性

验和溶液稳定性试验，结果显示 RSD 均<2.0%。 

2.2  赤芍饮片的含量测定[1] 

取赤芍粉末 0.5 g，精密称定后置具塞锥形瓶

中，精密加入甲醇 25 mL，精密称定，浸泡 4 h，

超声 20 min，放冷后再精密称定，用甲醇补足减

失的重量，摇匀，过滤，精密吸取续滤液 0.5 mL

置 10 mL 量瓶中，用甲醇定容，混匀后作为供试

品溶液。进样测定，记录峰面积，计算得赤芍饮

片中芍药苷的含量为 3.42%(n=3，RSD=0.82%)。 

2.3  赤芍的提取工艺 

取赤芍的粗粉 200 g，用 8 倍量的 70%乙醇回

流提取 2 次，每次 1.5 h。过滤，提取液合并后在

55 ℃以下减压浓缩至浸膏，称取重量为 64.79 g，

用 HPLC 测得浸膏中芍药苷的含量为 6.54 g(n=3，

RSD=1.21%)，提取工艺芍药苷的转移率：[6.54 

g/(200 g×3.42%)]×100%=95.61%。 

2.4  大孔吸附树脂纯化工艺 

2.4.1  流动相的优选  参考文献[3, 8-9]，采用

AB-8 型大孔树脂纯化赤芍提取物。取赤芍提取

物浸膏 32.85 g，加蒸馏水溶解成没有团块的溶

液，上已经预处理过的大孔吸附树脂柱(径高比

为 1︰8)，水洗至 Molish 反应为阴性时，以 5 倍

量柱体积，分别用 10%，15%，20%，30%乙醇

洗脱，每 100 mL 分段收集，测定芍药苷的含量，

结果见表 1。 

表 1  不同乙醇浓度洗脱芍药苷的结果 

Tab 1  Results of different concentration of ethanol elution 
on paeoniflorin 

每份中含量/mg·mL1 乙醇 

浓度/% 1 2 3 4 5 
总量/g 

20 0 0 0 0.01 0.02 0.03 

30 0.04 0.05 0.08 0.07 0.03 0.27 

40 0.09 0.38 0.99 0.49 0.14 2.01 

50 0.07 0.15 0.11 0.16 0.09 0.58 

比较洗脱物中芍药苷的含量，结果以 40%的

乙醇洗脱为 佳工艺。因此，笔者采用 5 倍量柱

体积 40%的乙醇洗脱。 

2.4.2  工艺验证试验  取赤芍提取物浸膏 64.59 g，

加蒸馏水溶解，离心，离心液上已预处理过的 AB-8

型大孔吸附树脂柱(径高比为 1 8)∶ ，水洗至 Molish

反应为阴性时，采用 5 倍柱体积的 40%乙醇洗脱，

收集洗脱液，减压回收至无醇味，干燥至恒重，

精密称取 9.26 g，用 HPLC 测得芍药苷的含量为

6.13 g(n=3，RSD=1.04%)，纯化工艺芍药苷的收率：

(6.13 g/6.52 g)×100%=94.01%。 

2.5  制备液相的应用 

色谱条件：进样量为 1 mL·次1；流动相为乙

酸乙酯-95%乙醇(10 1)∶ ； Quik Sep-50 中压色谱

柱(300 mm×16 mm)；检测波长：230 nm；流速： 

6 mL·min1。 

利用制备液相制备芍药苷是本工艺的关键步

骤，具体操作过程如下：硅胶 H 用流动相充分浸

泡 2 h，脱气后，用湿法装制备液相柱。赤芍纯化

物(赤芍纯化后得到的物质)干粉 9.16 g，精密加入

甲醇 100 mL，超声溶解，用 0.45 μm 微孔滤膜过

滤，精密吸取上述续滤液注入液相色谱仪，每次

1 mL，观察色谱图，当出现芍药苷峰时，收集并

合并流分，减压浓缩至干，继续减压干燥至恒重，

得芍药苷干燥品，精密称取 5.81 g，芍药苷的收率：

(5.81 g/6.06 g)×100%=95.8%，芍药苷的总回收率：

[5.81×95.4%/(200 g×3.42%)]=81.03%。 

2.6  结构鉴定 

白色无定型粉末(甲醇)；mp 172 ℃；紫外灯

(254 nm)下显暗斑，20%硫酸乙醇溶液显色呈紫褐

色。IR(KBr)cm1：3 445(OH)，1 716(C=O)，1 600、
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1 588(芳环)，1 280(C-O-C)；1H-NMR(300 MHz，

CD3OD)δ：1.35(3H，s，10-H)，1.81(1H，d，J= 

12.5 Hz，3α-H)，1.95(1H，d，J=10.8 Hz，7α-H)，

2.18(IH，d，J=12.5 Hz，3β-H)，2.47(1H，dd，J= 

10.8 Hz，6.5 Hz，7β-H)，2.56(1H，d，J=6.5 Hz，

5-H)，3.84(IH，d，J=11.7 Hz，6′-H)，3.61(1H，

dd，J=7.5 Hz，6′-H)，3.19~3.30(4H，m，2′、3′、

4′、5′-H)，4.5(1H，d，J=7.5 Hz，l′-H)，4.74(2H，

s，8-H)，5.42(1H，s，9-H)，7.47(2H，m，J=7.5 Hz，

3″、5″-H)，7.60(IH，t，J=7.5 Hz，4″-H)，8.04(1H，

d，J=7.5 Hz，2″、6″-H)。化合物波谱数据与文献

报道[10-11]一致。因此鉴定化合物为芍药苷。 

2.7  HPLC 色谱鉴定纯度 

2.7.1  样品溶液的制备  分别精密称取赤芍纯化

物和制备的芍药苷干燥品各 10 mg 和 4 mg，置

10 mL 量瓶中，得样品溶液的储备液。精密量取

1 mL 置 10 mL 量瓶中，用甲醇定容，摇匀，得浓

度分别为 0.1 和 0.04 mg·mL1 的样品溶液。 

2.7.2  色谱条件的确定   芍药苷对照品 (0.03 

mg·mL1)、赤芍纯化物和制备的芍药苷分别进样，

色谱图见图 1 和图 2。图谱上主色谱峰和其他峰分

离度好，芍药苷的保留时间为 9.7 min， 佳色谱

条件见“2.1.1”。 

 
图 1   赤芍纯化物高效液相色谱图 
1芍药苷；2芍药内酯苷 

Fig 1  Purified Paeoniae of Radix Rubra by HPLC 
1paeoniflorin; 2albiflorin 

2.7.3  样品含量测定  制备的芍药苷进样 20 μL，

得峰面积 A，测 3 次，求平均值。通过回归方程

计算制备的样品中芍药苷的含量，结果见表 2。 

3  结论 

3.1  大孔吸附树脂纯化赤芍提取物 

本实验采用了大孔树脂吸附法对赤芍提取物

进行了分离纯化，具有吸附快、解吸率高、吸附 

 
 

图 2  制备的芍药苷高效液相色谱图 
1芍药苷 

Fig 2  Preparation of paeoniflorin by HPLC 
1paeoniflorin 

表 2  样品含量测定结果 

Tab 2  The assaying results of sample 

序号 芍药苷含量/% 平均值/% RSD/% 

1 95.8 

2 95.4 

3 95.1 

95.4 0.37 

容量大、易洗脱、树脂可再生、节省能源[12]等优

点，并且获得的产品纯度高，操作简单，适用于

工业化大生产。 

3.2  制备液相的应用 

现在国内实验室大多还在沿用传统的常压玻

璃柱进行分离，速度慢，回收率低，大量消耗试剂

与人力，而应用制备液相分离得到芍药苷，速度快，

节省溶剂和时间，是一种制备芍药苷的好方法。  

本实验 后分离得到的芍药苷的纯度为

95.4%，总回收率为 81.03%，为芍药苷的分离纯化

提供了实验依据。 
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雪松松针中莽草酸的分离及其纯度检查 
 

刘东彦 1,2, 石晓峰 1*, 李冲 2，王东东 2 , 范彬 1，沈薇 1，马趣环 1
(1.甘肃省医学科学研究院，兰州 730050; 2.兰州大学药

学院，兰州 730030) 
 
摘要：目的  从雪松松针中提取分离莽草酸并进行纯度检查。方法  采用水提、萃取、柱层析、重结晶等步骤分离纯化

莽草酸，用 NMR 和理化性质鉴定其结构，再采用 TLC 和 HPLC 对其纯度进行检查。结果  分离得到的莽草酸纯度达 95%

以上，得率为 0.72%。结论  该法简便经济、合理可行，可用于雪松松针中莽草酸的提取分离。 

关键词：雪松松针；莽草酸；分离；纯度检查 
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Separation of Shikimic Acid from Pine Needles of Cedrus Deodara and Its Purity Determination  
 
LIU Dongyan1,2, SHI Xiaofeng1*, LI Chong2, WANG Dongdong2, FAN Bin1, SHEN Wei1, MA Quhuan1 

(1. Gansu Academy of Medical Science, Lanzhou 730050, China; 2. School of Pharmacy, Lanzhou University, Lanzhou 730030, 
China) 
 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To separate shikimic acid from pine needles of Cedrus deodara and determine its purity. 
METHODS  Shikimic acid was separated by process of water extraction, solvent extraction, silica gel column chromatography, 
recrystallizing etc. Its structure was identified on the basis of NMR analysis and chemical evidence and its purity was determined 
by TLC and HPLC. RESULTS  The purity of shikimic acid was more than 95% and the total yield was 0.72%. CONCLUSION  
The method is convenient and reasonable, it can be used to separate the shikimic acid from pine needles of Cedrus deodara. 
KEY WORDS: pine needles of Cedrus deodara; shikimic acid; separate; purity determination 
 

莽草酸(shikimic acid)，化学名为 3,4,5-三羟基

-1-环己烯-1-羧酸，分子式 C7H10O5，分子量 174.15，

化学结构见图 1。莽草酸是抗禽流感药物磷酸奥司

米韦(oseltamivir phosphate，商品名达菲)及抗肿瘤

药物二恶霉素、乙二醛酶抑制剂等的合成原料，

其主要来源为木兰科八角属八角茴香[1]，虽然从其

成熟果实中提取分离莽草酸的收率很高，但成本

也高[2]。雪松 Cedrus deodara (Roxb) G. Don 是松

科Pianaceae植物雪松属Cedrus Trew树种的泛称，

资源丰富，其针叶主要用于松叶胶的提取[3-4]。为

开发利用雪松松针，本实验对雪松针叶中莽草酸

的分离方法进行了初步探索，以期为莽草酸生产

企业的原料选择提供参考。 

1  仪器与材料 

Varian INOVA-400MHz核磁共振仪(TMS内

标，美国瓦里安公司)；Agilent 1100 高效液相色

谱仪(美国安捷伦公司)；R-200型旋转蒸发器(瑞士

BÜCHI公司)；AE260型万分之一电子天平(瑞士 
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