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摘要 }目的  建立应用大孔吸附树脂纯化齐墩果酸的方法 ∀方法  以齐墩果酸的吸附量 o齐墩果酸的含量和齐墩果酸的提取

率为考察指标 o确定大孔吸附树脂提取齐墩果酸的工艺条件 ∀结果  ��2{型树脂对女贞子中齐墩果酸有良好的吸附分离性

能 o可用于提取女贞子中齐墩果酸的工业化生产 o其工艺条件为 }齐墩果酸最大吸附量为 ts{ °ª# ª
pt
o吸附流速为 u �∂ #
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pt ∀洗脱液经浓缩 o乙醇溶解 o活性炭脱色 o重结晶得到结晶性粉末齐墩果酸 o熔

点为 vsy ∗ vs{ ε o产品纯度大于 |{h o提取率平均达 {|1x{h ∀用 �� 表征了产物结构 ∀结论  该工艺简单易行 o提取率高 o

可用于女贞子中齐墩果酸的提取 ∀
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  齐墩果酸 k²̄ ¤̈±²̄¬¦¤¦¬§l属于五环三萜类化合物 o存在

于自然界多种植物中 o研究表明 o齐墩果酸具有降低转氨酶

作用 o对四氯化碳引起的大鼠急性肝损伤有保护作用 o临床

上已用于治疗急性黄疸型肝类 o对慢性肝炎也有一定疗
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效 ≈t  ∀近年来 o不少学者对齐墩果酸在中草药的提取方法和

测定方法的研究有了较多的报道 ≈u2w 
o但应用大孔吸附树脂

法从植物中提取齐墩果酸尚未见报道 ∀女贞子是木犀科植

物女贞 kΛιγυστρυµ λυεδυµ �¬·l的果实 o为常用中药 o其药理作

用明显 o具有开发利用价值 ∀为了探讨从植物中提取齐墩果

酸的方法 o笔者以女贞子为研究对象 o采用大孔吸附树脂分

离技术 o经过渗漉 !吸附 !洗脱 !浓缩 !重结晶得到了齐墩果酸

晶体 o并对其进行了表征 ∀工艺简单易行 o为齐墩果酸的工

业化生产提供一定的理论依据 ∀

1  主要仪器和试剂

数显恒温水浴锅 � � p ≥¼ut型 }北京长源实验设备厂 ~

旋转蒸发器 � p ust型 }上海申生科技有限公司 ~÷ × p w显微

熔点测定仪 }北京市科仪电光仪器厂 ~高效液相色谱仪 }日本

岛津公司 ~� ���� p �� xxs型傅里叶红外光谱仪 }美国尼高

力公司 ~��2{o�⁄≥2zo�⁄≥2tzo⁄ust树脂 }天津南开大学化工

厂 ~层析柱 ∀

甲醇 }色谱纯 ~乙醇 o环已烷 o丙酮 o乙酸乙酯 o硫酸 o硅

胶 }青鸟海洋化工厂 ~活性炭 ~齐墩果酸对照品 }中国药品生

物制品检定所 ∀女贞子药材购自百色市场 o经本院中草药教

研室鉴定为木犀科植物女贞 kΛιγυστυµ λυχιδυµ �¬·l成熟果实

女贞子 ∀

齐墩果酸标准溶液 ks1tss °ª# °�
pt

l}精密称取齐墩

果酸对照品 ts °ªo用甲醇溶解并稀释于 tss °�的量瓶中 ∀

齐墩果酸样品溶液 }取女贞子粗粉约 t ªo精密称取 o置

于具有导管的锥形瓶中 o加 xs °�{sh 乙醇 o水浴回流 vs

°¬±o过滤 o药渣加 xs °�{sh 乙醇 o重复回流 u次 o合并滤

液 o用旋转蒸发器蒸干 o残渣加甲醇定容于 ux °�的量瓶中 ∀

2  方法与结果

211  树脂的预处理

树脂先用 u °²̄ # �
pt

�¤��浸泡 x «o用蒸馏水洗至中

性 ~再用 v °²̄# �
pt

� ≤ 浸̄泡 z «o用蒸馏水洗至中性 o最后

用乙醇浸泡 uw «o充分溶胀 o用乙醇洗至流出液加适量水无

白色浑浊现象 o再用蒸馏水反复清洗至无醇味 o用蒸馏水浸

泡待用 ∀

212  齐墩果酸提取液的制备

称取女贞子粗粉 o用 z{h乙醇浸泡 v «后 o开始渗漉 o用

硅胶薄层析检测 o以醇提取液中未检出齐墩果酸为提取

终点 ∀

213  树脂的筛选

实验选用 w种吸附树脂 k�⁄≥2zo�⁄≥2tzo��2{o⁄ustl测

定静态吸附容量以筛选树脂 ∀静态吸附容量的测定 }准确称

取经预处理的湿树脂 u ªo置于 tss °�具塞磨口三角烧瓶

中 o加入一定量的提取液 o盖紧瓶塞 o在室温下振荡 tu «∀充

分吸附后 o过滤 o对滤液进行 � °�≤测定 o与提取液的测定结

果比较 o按下式计算吸附量 }

吸附量 �
溶液体积 ≅ k提取液浓度 p吸附液浓度 l

干树脂质量

称取一定量的湿树脂于 tus ε 烘箱中烘至恒重 o计算出

每克湿树脂的干重 ∀

w种吸附树脂 k�⁄≥2zo�⁄≥2tzo��2{o⁄ustl进行静态吸

附实验测定其吸附量 o结果见表 t∀由表 t可见 o树脂 ��2{

的吸附量高于其他 v种树脂 o同时 ��2{还具有容易洗脱且

不拖尾的特点 o故选择 ��2{树脂进行后面的实验研究 ∀

表 1  不同树脂对齐墩果酸的吸附量

Ταβ 1  �¥¶²µ³·¬²± ¤°²∏±·²©²̄ ¤̈±²̄¬¦¤¦¬§º¬·«§¬©©̈µ̈±·°¤¦2

µ²µ̈·¬¦∏̄¤µ¤¥¶²µ³·¬²± µ̈¶¬±

型号 吸附量 r°ª# ªpt

�⁄≥2z {zqwy

�⁄≥2tz |xqvz

��2{ ts{qzu

⁄ust {wqyz

214  上样浓度的确定

将不同浓度的女贞子样品液分别通过 ��2{树脂柱 o进

行动态吸附 o用硅胶 �薄层板检查流出液呈现紫红色斑点

时 o停止上样 o记录上样量 o计算齐墩果酸吸附量 o结果见表

u∀由表 u可见 o上样浓度以 tx °ª# °�
pt为宜 ∀

表 2  上样浓度的确定

Ταβ 2  ⁄ ·̈̈µ°¬±¤·¬²± ²©¶¤°³̄¨¦²±¦̈±·µ¤·¬²±

上样浓度 r°ª# °�pt 齐墩果酸吸附量 r°ª# ªpt

x zqus

ts |qwv

tx tvquy

uu ttqwz

ux tsqvt

215  计算不同吸附流速下的泄漏率

将预处理好的湿树脂 ��2{装柱 o加入提取液进行吸附 o

控制一定的流速 o收集流出液 o测定其齐墩果酸含量 o计算泄

漏率 o分别取流速为 tovoxoz °�# °¬±
pt作比较 ∀

泄漏率 �
流出液浓度 ≅流出液体积
提取液浓度 ≅提取液体积

≅ tssh

实验采用流速分别 tovoxoz °�# °¬±
pt作比较 o结果见

表 v∀由表 v可见 o随着吸附流速的加快齐墩果酸的泄漏越

来越严重 o但流速太慢会延长生产周期 o提高成本 o经综合考

虑 o选择吸附流速为 v °�# °¬±
pt较为合适 ∀吸附流速是影

响被吸附物质向树脂内表面扩散的速度 o从而决定了吸附效

果 ∀如果流速过快 o被吸附物质分子来不及扩散到树脂内表

面 o就会发生早漏 o造成样品流失 o因此 o控制吸附流速是很

有必要的 ∀

表 3  不同吸附流速的比较

Ταβ 3  ≤²°³¤µ¬¶²± ²©§¬©©̈µ̈±·¤¥¶²µ³·¬²± ©̄²º µ¤·̈¶

流速 r°�# °¬±pt 泄漏率 rh

t |qut

v ttqwx

x tyqzy

z uwqx{

2q6  测定不同浓度洗脱剂的洗脱流出液的齐墩果酸含量

取适量树脂 ��2{装柱 o加入提取液进行吸附 o待吸附完

毕 o{sh o|sh o|xh 乙醇洗脱剂将齐墩洗脱下来 o洗脱速度

#t|#中国现代应用药学杂志 uss{年 w月第 ux卷第 u期                ≤«¬± �� �°ouss{ �³µ¬̄o∂ ²̄qux �²qu



控制在 z °�# °¬±
pt
o收集与 �¬̈¥̈ µ°¤±2�∏µ¦«¤µ§反应呈阳性

的洗脱液 o洗脱液经减压浓缩和处理后 o用 � °�≤检测齐墩

果酸含量 o用以比较不同浓度乙醇洗脱剂的洗脱效果 ∀结果

见表 w∀由表 w可见 o用 |xh 乙醇作洗脱剂洗脱效果较好 o

洗脱液经过浓缩 o放置 o析出粗品 o取粗品用 |xh乙醇加热使

其溶解 o加适量活性炭脱色 o过滤 o放置过夜 o析出结晶 o分段

收取结晶 o从粗品经精制得到纯品的收率约为 xzh ∀

表 4  洗脱剂浓度对齐墩果酸含量的影响

Ταβ 4  �±©̄∏̈ ±¦̈ ²©¨̄∏̈ ±·¦²±¦̈±·µ¤·¬²± ²± ·«̈ ¦²±·̈±·²©²̄ ¤̈±2

²̄¬¦¤¦¬§

乙醇浓度 rh 产物中齐墩果酸含量 rh 得率 rh

{s |yqux sqz{

|s |{qtu sq{u

|x |{q{z sq{y

2q7  不同浓度洗脱剂对齐墩果酸转移率的影响

取 x1s ª干树脂湿法装柱 o精密吸取 ts1s °�的提取液

以 u �∂ # «
pt的体积流量上树脂柱吸附 o分别用 {sh o|sh o

|xh乙醇溶液以 u�∂ # «
pt的流量进行解吸 o收集洗脱液 o测

定齐墩果酸的质量浓度 o计算齐墩果酸的转移率 o结果见表

x∀从表 x可知 o当乙醇浓度为 |xh时 o齐墩果酸有较高的转

移率 o故选用 |xh乙醇作为洗脱剂为宜 ∀

表 5  不同乙醇浓度对齐墩果酸转移率的影响

Ταβ 5  �±©̄∏̈ ±¦̈ ²© ·̈«¤±²̄ ¦²±¦̈±·µ¤·¬²± ²± ·«̈ §¬√ µ̈¬¶²± µ¤·̈

²©²̄ ¤̈±²̄¬¦¤¦¬§

乙醇洗脱液 rh 齐墩果酸转移率 rh

{s |tqu

|s |vqw

|x |xq{

218  检测方法

21811  薄层色谱法  制板 }将 zs °�u1xh的羧甲基纤维素

钠溶液与 vs ª硅胶 �ƒuxw混匀 o搅拌至无气泡 o均匀铺板 o

室温下自然晾干 otus ε 烘箱中活化 u «o冷却后干燥器中保

存 ∀分析 }用毛细管取少量待测液点板 o用环已烷 2丙酮 2乙酸

乙酯 kxΒuΒtl展开后 o取出晾干 o喷以 tsh �u ≥�w 2≤�v ≤�u

��溶液 o在 tss ε 加热显紫红色斑点 ∀

21812  � °�≤色谱条件  色谱柱 }≥°«̈ µ¬¶²µ¥ ≤t{ ts Λ°ow1y

°° ≅ v|s °°~流动相 }甲醇 2水 k{zΒtvl~流速 }t °�# °¬±
pt
~

检测波长 }uus ±°~灵敏度 }s1sx ��ƒ≥~进样量 }ts Λ�∀

219  提取工艺流程

根据上述实验结果 o拟定了一个从女贞子植物中提取齐

墩果酸工艺流程 ∀

女贞子
粉碎
女贞子粗粉

稀醇浸泡 v «
渗漉液

  
上 ��2{树

脂
流速 u �∂ # «pt

吸附
树脂

|xh乙醇洗脱

流速 u �∂ # «pt
洗脱液

回收溶剂
放

置 o析出粗晶
乙醇 o脱色

重结晶
齐墩果酸

用此工艺流程 o对齐墩果酸含量为 s1|yh的女贞子药材

进行小规模的提取实验 o结果见表 y∀由表 y可见 o按此工艺

进行提取 o可得到较满意的收率和提取率 o产品纯度大于

|{h o符合部颁标准 ∀说明用大孔吸附树脂从女贞子中提取

分离齐墩果酸是可行的 ∀

表 6  ��2{树脂提取分离齐墩果酸

Ταβ 6  °∏µ¬©¬¦¤·¬²± ²©²̄ ¤̈±²̄¬¦¤¦¬§º¬·«��2{ µ̈¶¬±

实验

序号

女贞子

粗粉 r®ª

齐墩果酸

产品质量 rª

纯度

rh

收率

rh

提取率

rh

t v uyqtu |{q{z |sqyv sq{z

u x wuqwx |{q{v {{qxw sq{x

v z x|q{y |{q{t {|qx{ sq{y

2110  齐墩果酸的表征

211011  熔点测定  在熔点仪上测定提取物齐墩果酸的熔

点为 vsy ∗ vs{ ε o与对照品混合 o其熔点不下降 ∀

211012  红外光谱法  经红外光谱分析 o提取得到的白色结

晶性粉末物质 o ¬̄̈¥µ°¤±2 �∏µ¦«¤µ§反应阳性 o�� k��µl≤°
pt
}

vwxsk�� lou|vsou{ysoty|x k≤ � � l提示有 2≤��� otwyxo

tv|s为三萜骨架上甲基与亚甲基的吸收峰 ∀与齐墩果酸标

准品对照红外光谱一致 ∀薄层色谱 � ©值与齐墩果酸标准品

一致 ∀故证明提取产物为齐墩果酸 ∀

3  讨论

本实验以女贞子为原料 o研究了应用大孔吸附树脂提取

分离齐墩果酸的方法 o并对产品进行了表征 ∀最佳工艺条件

为 }女贞子粗粉用稀醇浸泡 v«后 o开始渗漉 o上柱 o吸附 !解

吸流速均为 u �∂ # «
pt
o洗脱液经浓缩 o重结晶得到白色结晶

性粉末齐墩果酸 o熔点为 vsy ∗ vs{ ε o由该提取工艺得到的

女贞子中齐墩果酸含量平均为 s1{yh o产品纯度大于 |{h ∀

采用大孔吸附树脂提取分离齐墩果酸 o工艺简单 o操作简便 o

成本低 o产率高 o为中草药中齐墩果酸的提取分离提供了理

论依据 o具有良好的应用前景 ∀
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