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三七总皂苷分离纯化工艺研究
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摘要 目的  研究 ⁄2 型大孔吸附树脂分离纯化三七总皂苷的工艺条件及参数 ∀方法  以三七总皂苷的含量为考察指标

研究三七总皂苷纯化过程中 ⁄2 型大孔吸附树脂吸附容量 !洗脱溶媒及其用量 并用正交试验法优选最佳洗脱条件 ∀结果

 通过 ⁄2 型大孔吸附树脂纯化后 乙醇洗脱液干燥后总固物中三七总皂苷纯度可达 ∀结论  本纯化工艺设计

科学合理 !成本低 !污染少 可作为纯化三七总皂苷成分生产工艺的依据 ∀

关键词 三七总皂苷 大孔吸附树脂 分离纯化
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≤ 的干燥根 具有止血 !活血化瘀和消肿止痛的功效 ≈

其主要活性成分是三七总皂苷 ∀现代药理研究发现 三七总

皂苷的药理活性主要在于改善血液系统和心血管系统功能 !

滋补强壮 !调节免疫等方面 ≈ ∀目前 三七总皂苷的纯化多

采用大孔吸附树脂法 但是具体工艺条件及参数还有待完

善 ∀本实验以三七为材料 以三七总皂苷的含量为考察指

标 运用 ⁄2 型大孔吸附树脂对提取液进行分离纯化 对

树脂纯化过程影响因素进行系统全面的考察 以期得到高收

率 !高纯度的三七总皂苷 为三七总皂苷成分生产工艺提供

实验依据 ∀

1  材料 !仪器和试剂

三七药材 云南特安呐三七产业股份有限公司 经浙江

大学药学院生药教研室鉴定 总皂苷含量为 人参皂

苷 对照品 中国药品生物制品检定所 高氯酸 !冰醋酸 !

香草醛均为分析纯 ∀

• 恒温水浴锅 上海申顺生物科技有限公司

≥∞ ≤ 2 旋转蒸发器 上海申顺生物科技有限公司 循环

水式多用真空泵 ≥ 2 河南省太康科教器材厂 冷冻干

燥器 2 军事医学科学院实验仪器厂 ∂

紫外可见分光光度计 色谱柱 ≅ 浙江大学材

料化工学院玻璃厂 大孔吸附树脂 ⁄2 型 天津海光化

工有限公司 ∀

2  含量测定

2 1  标准曲线的制备

精密称取对照品人参皂苷 左右 用甲醇定容

至 ∀分别精密吸取上述溶液适量 常温下挥干溶剂 加

入 香兰素 2冰醋酸溶液 新鲜配制 高氯

酸 ε 水浴 流水冷却 精密加入 冰醋

酸 摇匀后于 测得吸光度 ∀

2 2  三七总皂苷测定方法

称取样品约 甲醇定容至 经 Λ 膜过

滤 弃初滤液 收集续滤液 照标准曲线制备项下方法测定吸

收度 计算样品的含量 ∀

3  大孔吸附树脂纯化工艺条件的筛选 ≈

3 1  上柱溶液的制备

称取三七粉末 目 ∗ 目 按照本实验室前期正交实

验所得三七最佳提取工艺进行提取 提取条件为加 倍量
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表 5  正交实验直观分析表

Ταβ 5  ∏ ¬

实验号 ≤ ⁄ 洗脱率

均值

均值

均值

极差

表 6  方差分析表

Ταβ 6  ∂

方差来源 方差平方和 自由度 均方 Φ值

≤

误差项

ƒ

3 7  验证实验

根据试验结果 按最佳优化条件进行 次试验 测得洗

脱液中三七总皂苷平均含量为 与预测值接近 总皂苷

转移率达到 证明此方法可行 ∀

4  讨论

4 1  洗脱溶媒选择过程中 同类文献 ≈ 一般只绘制了洗脱

曲线 便得出了最佳洗脱溶媒 但是这步工艺是在同一根色

谱柱上进行的 由于上柱液中总皂苷是定量的 不同浓度乙

醇洗脱存在先后问题 很难判定 乙醇 ! 乙醇的洗脱

效果 ∀因此 本研究采用两根色谱柱 把 乙醇 ! 乙醇

单独分开洗脱进行比较 从三七总皂苷洗脱量 !洗脱率及洗

脱速度等方面进行考察 ∀这样 工艺条件的选择更加具体 !

直观 !科学 明显优于同类文献 ∀

4 2  文献报道 ≈ 三七总皂苷的纯化多用 乙醇洗脱 而

本实验采用 乙醇洗脱更完全 总固物中总皂苷含量约为

洗脱率大于 优于同类文献报道结果 而且洗脱速

度明显加快 利于工业大生产 故选择 乙醇洗脱 ∀

4 3  文献报道 ≈ 不同上柱液浓度对三七总皂苷得率的影

响结果表明 随着上柱液浓度的降低 三七总皂苷的纯度下

降 但其得率开始增加 达到一个最大值时却开始下降 因

此 在吸附分离时 上柱液浓度宜适中 在 ∗ 生药

比较合适 ∀

4 4  本实验室前期参考文献报道及对不同类型树脂进行筛

选 同时考虑生产成本和污染问题 最后选择 ⁄2 型大孔

吸附树脂作为纯化树脂 ∀本研究结果也证明 ⁄2 型大孔

吸附树脂具有吸附快 解吸率高 吸附量大 洗脱率高 再生

简便等特点 适合三七总皂苷的分离 !纯化 可为建立可控性

的生产工艺流程提供参考 ∀

4 5  本研究首次采用洗脱液在硅胶板上点样 不用展开剂

展开 直接用显色剂 酸酐 Β浓硫酸 Β 喷雾显色的方法

全程检测三七总皂苷的洗脱情况 防止总皂苷成分的流失 ∀

该方法简便 !灵敏 !快速 适用于定性检测 ∀

致谢 感谢浙江大学药学院药物分析和代谢研究室姚彤炜教

授在药物含量测定上提供的帮助 ∀
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丽江獐牙菜化学成分研究

肖怀 刘光明 王卓 饶绍周 王晓妃 云南大理学院药学院 云南 大理

摘要 目的  研究民族药丽江獐牙菜 Σωερτια δελαϖαψι的化学成分 ∀方法  用系统溶剂提取 常规的硅胶柱色谱和薄层色谱

进行分离纯化 根据化合物的物理 !化学性质和波谱特征鉴定其结构 ∀结果  从丽江獐牙菜的脂溶性部分分离得到 个化合

物 其中 个分别鉴定为 2二羟基 2 2二甲氧基口山酮 ! 2三羟基 2 2甲氧基口山酮 和齐墩果酸 另 个结构

正在鉴定中 ∀结论  所有化合物均为首次从该植物中得到 ∀

关键词 丽江獐牙菜 化学成分 口山酮 齐墩果酸
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