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高色价栀子黄的精制工艺研究 
  

刘慧璐，冯建勇，王增尚，吴晨，张末初，周胜，刘江云*，郝丽莉(苏州大学药学院，江苏 苏州 215123) 

 
摘要：目的  对栀子黄进行进一步分离制备，以获得高色价的西红花总苷及其中主要单体成分。方法  采用中压反相柱

层析技术，对栀子黄进行进一步分离制备，采用液相色谱检测西红花苷-1 含量，采用紫外可见光谱检测色价及其吸光度

比值。结果  制备工艺可有效去除绿原酸等杂质，精制后的西红花总苷样品中西红花苷-1 含量为 60.8%，色价高达 756；

并可分离获得西红花苷-1(1)、西红花苷-2(2)、西红花苷-3(3)等化合物。结论  该制备方法简便、高效、成本较低，可为

栀子黄的精制及产业化生产提供参考。 
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Preparative Separation of Crocins with High Color Value from Gardenia Fruits 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish an efficient separation process to afford gardenia yellow and crocins with high color 
value. METHODS  The process was conducted using reversed-phase medium pressure liquid chromatography. A high pressure 
liquid chromatography - photodiode array method was applied for qualitative and quantitative analysis of crocin-1. Moreover, the 
color value was also evaluated by UV method. RESULTS  After the reversed-phase separation, the content of crocin-1 in 
refined product reached 60.8%, with the color value to be 756. Crocin-1(1), crocin-2(2) and crocin-3(3) could be separated either 
with similar procedure. CONCLUSION  The process developed is highly efficient, low-cost and compact, which affords a 
potential approach for industrial production of crocins with improved quality.  
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西红花苷(藏红花素)是一类珍贵的水溶性胡

萝卜素衍生物，是名贵药材藏红花中的主要有效

成分，具有抗氧化、抗肿瘤等多种功效，还作为

天然食用黄色素用于保健食品中[1]。近年来，从常

用中药栀子中也发现含有该类成分(栀子黄)，因而

从栀子中提取西红花苷成为研究热点。栀子中主

要含有栀子苷、西红花苷、绿原酸等成分，其中

栀子苷是栀子清热解毒的有效组分之一，同时也

可通过和某些氨基酸结合转化为食用色素栀子蓝

和栀子红，是有经济价值的组分；绿原酸类组分

具有清热解毒、降血脂等功效[2-4]。但另一方面，

栀子苷、绿原酸类组分和西红花苷共存时，会产

生色变、褪色等作用，降低西红花苷的应用价值。

因而在国际标准中，一般要求栀子黄色价(E)>600，

同时栀子黄中西红花苷和杂质栀子苷、绿原酸的

吸光度比值(OD1 和 OD2)均<0.25，对栀子黄产品

及其相应提取工艺提出了严格要求[5]。 

栀子黄制备工艺的相关研究主要集中在我

国，涉及溶剂提取方法、萃取技术、树脂精制、

膜分离技术、柱色谱纯化等多种技术和方法[6]。通

过长期研究，现有制备技术中，采用大孔树脂技

术纯化栀子黄的工艺较为成熟，但该工艺产品色

价一般仅为 400 左右[7-11]，难以达到国际产品要求

标准。文献报道采用硅胶柱色谱、反相硅胶柱高

压制备等多种方法和步骤进一步分离纯化西红花

苷单体[12-15]，但工艺步骤繁杂、产品回收率低、

成本高，难以实现工业化生产。目前我国的栀子

黄市售品以色价 400 以下的半成品为主，难以达

到高品质栀子黄的出口质量要求。 

本实验拟采用反相中压制备色谱技术，对栀

子黄中西红花总苷及其中单体进行分离鉴定和精

制工艺研究，探索可行的生产工艺，以期规模化

制备高色价栀子黄产品，同时也为综合利用栀子

药材资源、制备栀子苷和绿原酸等附加值产品提
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供参考。 

1  仪器、材料与试剂 

栀子药材于 2011年 10月采自广西鹿寨(批号： 

GJ20111001)，经苏州大学药学院郝丽莉教授鉴定

为茜草科植物栀子(Gardenia jasminoides Ellis)的

干燥果实。栀子苷对照品(江西本草天工医药公司，

批号：12120401，纯度 99.2%)；西红花苷-1 对照

品(自制，纯度 98.7%)。LX60 大孔树脂(西安蓝晓

科技新材料股份有限公司)；硅胶(200~300 目，青

岛海洋化工公司)；反相 C18 硅胶(75 m，日本

Cosmosil 公司)；色谱甲醇(上海化学试剂有限公

司)；色谱纯净水(杭州娃哈哈公司)；去离子水(自

制)；其他试剂均为分析纯。 

高效液相色谱仪系统包括 LC-20AD 输液泵、

SPD-M20A 紫外检测器、CTO-20A 柱温箱、

LC-Solution 色谱工作站(日本岛津公司)；ODS 色

谱柱(C18-AR-Ⅱ，4.6 mm×250 mm，日本 Cosmosil

公司)；ME215S 型电子天平(德国 Starorious 公司)；

UV-2600 紫外可见分光广度计(日本 Shimadzu 公

司)；BP-Purifier-100 制备中压液相系统(苏州利穗

有限公司)；C18 填料(75 m，日本 Cosmosil 公司)；

400 MHz 核磁共振仪(美国 Bruker 公司)。 

2  方法 

2.1  液相分析条件 

西红花苷-1 含量测定方法参考相关文献[5]进

行。优化流动相洗脱条件为：甲醇(A)-1%乙酸水

溶液(B)，梯度洗脱：0~4 min，20% A；4~40 min，

20%→90% A；流速 1.0 mL·min1；检测波长

238 nm，440 nm；柱温：室温；进样量 20 μL。配

制西红花苷 -1 对照品浓度范围为 0.041 02~ 

0.574 2 mg·mL1，在此条件下，西红花苷-1 的回归

方程为 Y=(5.530 3×106)X–1.022 1×106(r=0.999 6，

n=6)，其中 Y 为峰面积，X 为西红花苷-1 的进样量

(μg)；线性范围为 0.820 4~11.48 μg。 

2.2  紫外可见分光光度法测定栀子黄色价 

色价测定方法参考 GB10783 和相关文献[5]进

行。主要步骤如下：精密称取干燥栀子黄样品

(0.15 g)，用蒸馏水定容于 100 mL 量瓶中，再精密

量取 10 mL 该溶液转移至另一 100 mL 量瓶中，用

蒸馏水定容至刻度。用 1 cm 比色皿测量该溶液在

238，328 和 440 nm 下的吸光度，代入以下公式计

算色价 E 及 OD 值。 

E=A440/C；OD1=A238/A440；OD2=A328/A440 

式中，E 为栀子黄色价；C 为稀释栀子黄样品

浓度[g·(100 mL)1]；A440，A238，A328 是该溶液在

440，238，328 nm 处的吸光度，依次为西红花苷、

栀子苷、绿原酸类成分的最大吸收波长。 

2.3  提取与分离 

2.3.1  栀子黄的提取与精制  称取 1 kg 栀子药

材，粉碎为 60 目粗粉，用 8 L 40%乙醇溶液回流

提取 1.5 h(2 次)，合并 2 次滤液，在 65 ℃下减压

浓缩，调整药液使每 1 mL 药液相当于 0.4 g 生药，

备用。将该溶液上预处理好的 LX60 大孔树脂柱，

上样 180 min 达吸附平衡后，依次用蒸馏水、20%

乙醇溶液、70%乙醇溶液洗脱各 900 mL 洗脱。分

别收集 20%、70%乙醇部位，在 50 ℃下减压浓缩

干燥，依次得栀子苷、栀子黄样品。HPLC 检测其

中西红花苷-1 的含量及回收率。 

2.3.2  西红花总苷及其单体的分离 

2.3.2.1  硅胶分离  取栀子黄 1.0 g，硅胶拌样。

取 300~400 目的薄层层析硅胶 100 g，装入中压柱

(15 cm×2.5 cm)，柱体积 70 mL，上样后依次以乙

酸乙酯-甲醇-水=10∶2∶1(900 mL，Fr. 1~18)，

10∶3∶1(700 mL，Fr. 19~32)梯度洗脱，流速为

50 mL·min1，检测波长为 328 nm 和 440 nm，每

50 mL 接收一瓶。 

2.3.2.2  反相硅胶分离  取 C18填料装入中压柱中

(15 cm×2.5 cm)。首先考察了初始洗脱浓度，其次

考察了栀子黄最大上样量。上样后用确定的初始

洗脱条件洗脱，视色带的变化情况更改洗脱条件，

以达到高效洗脱。流速为 50 mL·min1，检测波长

为 328 nm 和 440 nm。每 50 mL 收集一瓶，HPLC

检测其西红花苷-1 和栀子苷的含量。 

2.3.3  西红花总苷的制备  将 C18 填料装入中压

柱中(25 cm×3.5 cm)，柱体积为 240 mL。取栀子

黄样品 10.0 g，溶于 40%甲醇溶液中，上样后，用

40%甲醇溶液洗脱杂质，再用 100%甲醇将西红花

总苷洗脱，流速为 100 mL·min1，检测波长为

328 nm 和 440 nm。 

3  结果与分析 

3.1  西红花苷单体的分离与鉴定 

3.1.1  分离纯化  参考相关文献，首先进行了正

相硅胶对栀子黄的分离实验[15]。采用硅胶柱层析，

上样后以乙酸乙酯-甲醇-水梯度洗脱，在 Fr. 26~31

得到西红花苷 350 mg，其中西红花苷-1 的含量为

36.8%，回收率为 30.2%。由于正相硅胶的吸附作
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用较强，回收率低，因此选用反相填料进行进一

步研究。 

在反相 C18 中压柱层析研究中，首先考察了

甲醇-水洗脱条件。经实验研究，确定以 40%甲醇

溶液除去杂质(栀子苷、绿原酸)。栀子黄(1.0 g)上

样后用 40%甲醇溶液洗脱(1.5 L，Fr. 1~30)，60%

甲醇溶液 (150 mL，Fr. 31~33)，70%甲醇溶液

(100 mL，Fr. 34~35)和 100%甲醇溶液(150 mL，

Fr. 36~38)。少量栀子苷(42 mg)出现在 Fr. 3~4，绿

原酸组分(260 mg)在 Fr. 5~22 中出现。西红花苷-1 

(1，164 mg)、西红花苷-2(2，19 mg)和西红花苷-3 

(3，51 mg)分别在 Fr. 24~28、Fr. 32~33 和 Fr. 35

中得到。 

3.1.2  结构鉴定  参考相关文献，对西红花总苷

中主要单体成分进行结构鉴定，各成分结构式见

图 1。 

 
图 1  西红花苷结构式 

Fig 1  Structures of crocins 

西红花苷-1(1)：暗红色粉末结晶(石油醚-乙酸

乙酯-水：10∶3∶1)。1H-NMR (DMSO，400 MHz) 

δ：7.35(2H，d，J=10.8 Hz，H-10，10′)，6.86(2H，

m，H-15，15′)，6.80(2H，m，H-12，12′)，6.69(2H，

m，H-11，11′)，6.55(2H，m，H-14，14′)，6.55(2H，

m，H-14,14′)，5.42(2H，d，J=7.4 Hz，H-1，1′′)，

4.16(2H，d，J=7.7 Hz，H-1′，1′′′)，3.56-3.70(4H，

m，H-6，6′，6′′，6′′′)，2.92-3.50(m，sugar-H)，

1.97(6H，s，H-20，20′)，1.99(6H，s，H-19，19′)。
13C-NMR(DMSO，100 MHz) δ：166.2(C-8，8′)，

147.1(C-12，12′)，139.9(C-10，10′)，137.0(C-13，

13′)，136.0(C-14，14′)，132.0(C-15，15′)，125.3(C-9，

9′)，123.9(C-11，11′)，103.1(C-1′，1′′′)，94.5(C-1，

1′′)，76.9(C-5，5′，5′′，5′′′)，76.7(C-3′，3′′′)，76.3 

(C-3，3′′)，73.5(C-2′，2'′′)，72.4(C-2，2′′)，69.9(C-4′，

4′′′)，69.2(C-4，4′′)，67.9(C-6，6′′)，61.0(C-6′，6′′′)，

12.7(C-19，19′)，12.6(C-20，20′)。以上数据与文

献[12]基本一致，鉴定为西红花苷-1。 

西 红 花 苷 -2(2) ： 暗 红 色 粉 末 ， 1H-NMR 

(DMSO，400 MHz) δ：7.35(2H，d，J=11.1 Hz，

H-10，10′)，6.87(2H，m，H-15，15′)，6.79(2H，

m，H-12，12′)，6.70(2H，m，H-11，11′)，6.54(2H，

m，H-14，14′)，5.42(2H，d，J=7.3 Hz，H-1，1′′)，

4.17(1H，d，J=7.7 Hz，H-1′)，3.10-3.87(m，sugar-H)，

1.97(6H，s，H-20，20′)，1.99(6H，s，H-19，19′)。
13C-NMR (DMSO，100 MHz) δ：166.2(C-8，8′)，

144.6(C-12，12′)，139.8(C-10，10′)，136.9(C-13，

13′)，136.0(C-14，14′)，132.0(C-15，15′)，125.3(C-9，

9′)，123.9(C-11，11′)，103.1(C-1′)，94.5(C-1，1′′)，

77.8(C-5)，76.8(C-5′，5′′)，76.6(C-3)，76.4(C-3′′)，

76.3(C-3′)，76.0(C-2)，74.8(C-2′′)，73.6(C-2′)，73.5 

(C-4)， 73.1(C-4′′)， 72.5(C-4′)， 69.9(C-6)， 60.9 

(C-6′′)，60.5(C-6′)，12.7(C-19，19′)，12.6(C-20，

20′)。以上数据与文献[16]基本一致，鉴定为西红

花苷-2。 

西红花苷 -3(3)：暗红色粉末 (氯仿 -甲醇 )，
1H-NMR(DMSO，400 MHz)，δ：7.47(1H，m，H-10)，

7.36(1H，m，H-10′)，6.88(1H，d，J=17.1 Hz，H-15)，

6.80(1H，m，H-12)，6.76(1H，m，H-15′)，6.71(1H，

d，J=11.7 Hz，H-11)，6.65(1H，m，H-12′)，6.57(1H，

d，J=14.4Hz，H-11′)，6.48(1H，d，J=11.7 Hz，

H-14′)，6.39(1H，d，J=11.7 Hz，H-14)，5.42(1H，

d，J=7.5 Hz，H-1)，4.17(1H，d，J=7.7 Hz，H-1′)，

2.90-4.08(m，sugar-H)，1.99(3H，s，H-19)，1.97(3H，

s，H-19′)，1.99(3H，s，H-20)，1.92(3H，s，H-20′)。
13C-NMR(DMSO，100 MHz) δ：169.0(C-8′)，166.2 

(C-8)，144.6(C-12)，140.1(C-12′)，137.5(C-10)，

136.9(C-10′)， 136.5(C-13)， 135.9(C-13′)， 134.7 

(C-14)，134.2(C-14′)，130.8(C-15)，127.5(C-15′)，

127.4(C-9)，125.9(C-9′)，125.1(C-11)，123.5(C-11′)，

103.1(C-1′)，94.5(C-1)，76.9(C-5，5′)，76.7(C-3′)，

76.2(C-3)，73.4(C-2′)，72.4(C-2)，69.9(C-4′)，69.2 

(C-4)，67.9(C-6)，60.9(C-6′)，12.8(C-19′)，12.7 

(C-20′)，12.5(C-19)，12.4(C-20)。以上数据与文献

[17]基本一致，鉴定为西红花苷-3。 

3.2  西红花总苷的制备  参考单体分离优化条

件，对西红花总苷进行了制备。首先对流动相洗
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脱比例进行了简化，优化工艺为采用 40%甲醇溶

液洗脱除杂，再用 100%甲醇溶液洗脱获得西红花

总苷。此外，对栀子黄的载样量进行了实验。在

该制备条件下，样品量在 1~2 g 时为适宜制备区

间；当载样量达到 3.2 g 时出现色谱峰拖尾等过载

现象。采用“1.3.3”放大实验条件，从栀子黄(10.0 g)

的 40%甲醇洗脱部位获得栀子苷(0.56 g)和绿原酸

类组分(3.41 g)，从 100%甲醇洗脱部位获得西红花

总苷(4.76 g)。经一次反相制备，获得的西红花总

苷样品色价高达 756，OD 值均<0.15，其中西红花

苷-1 的含量 60.8%，回收率为 81.2%。制备前后西

红花总苷的检测结果见表 1 和图 2。

表 1  栀子黄及西红花总苷样品中西红花苷-1 的含量及色价分析 

Tab 1  Contents of crocin-1 and color values of gardenia yellow and crocins 

样 品 含量/% 得率/% 回收率/% 色价 E 吸光度比值 1(OD1) 吸光度比值 2(OD2) 

栀子黄 29.65 2.41 83.1 390 0.421 0.375 

西红花总苷 60.78 1.13 81.2 756 0.148 0.142 

 

 
图 2  西红花总苷及各单体样品的 HPLC 色谱图 
A西红花苷-1 样品；B西红花苷-2 样品；C西红花苷-3 样品；D
西红花总苷；1西红花苷-1(1)；2西红花苷-2(2)；3西红花苷-3(3) 

Fig 2  HPLC chromatograms of refined crocins’ samples 
Asample of crocin-1; Bsample of crocin-2; Csample of crocin-3; 

Dcrocins; 1crocin-1(1); 2crocin-2(2); 3crocin-3(3) 

4  结论 

本实验首次采用反相中压制备色谱，经一次

分离制备工艺，从栀子黄中成功获得高色价西红

花苷及其主要单体。该工艺试制产品纯度高，工

艺简洁、可操作性强，溶剂便于回收和循环利用，

易于实现产业化放大。 

已有文献研究结果表明，大孔树脂精制技术

可实现栀子苷和栀子黄的分离。本研究过程中进

一步发现，栀子黄中的共存杂质主要是绿原酸类

组分和少量栀子苷，采用大孔树脂难以完全除去。

硅胶柱层析可以分离获得西红花总苷及其单体，

但吸附严重、回收率低。采用反相色谱，可以有

效获得高色价西红花总苷，回收率高、成本低。

中压制备色谱具有柱效高、可在线检测、运行重

复性好、自动化程度高等优点，相对高压制备色

谱生产成本较低、仪器容易维护，可实现高附加

值产品的放大生产。 
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白花蛇舌草栽培品与野生品有效成分含量测定 
  

林海，龚又明，邓广海*，容穗华(广东省中医院药学部，广州 510120) 

 
摘要：目的  测定白花蛇舌草野生品和栽培品有效成分的含量，为白花蛇舌草的质量标准和规范化栽培提供依据。方法   

采用 HPLC 测定白花蛇舌草中齐墩果酸和熊果酸的含量，采用紫外分光光度法测定总黄酮的含量。结果  不同产地白花

蛇舌草野生品中 3 种成分含量差异较大，其中齐墩果酸含量为 0.328 1~1.191 7 mg·g1，熊果酸含量为 1.686 5~2.641 0 mg·g1，

总黄酮含量为 0.921 9%~1.611 7%；广东、广西栽培品中 3 种成分含量均较高，且不同批次栽培品中各成分含量没有显著

差异，具有一定的稳定性。结论  白花蛇舌草由野生转化为家种，有利于保证药材的有效性和稳定性。 

关键词：白花蛇舌草；齐墩果酸；熊果酸；总黄酮；野生品；栽培品；高效液相色谱法 
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Determination of the Content of Effective Component of Wild and Cultivated Products of Hedyotis Diffusa 
 
LIN Hai, GONG Youming, DENG Guanghai*, RONG Suihua(Pharmaceutical Department, Guangdong Provincial 

Hospital of TCM, Guangzhou 510120, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To determine the content of the active component of wild and cultivated products of Hedyotis 
diffusa, provide a basis for its quality standards and standardized cultivation. METHODS  The content of oleanolic acid and 
ursolic acid in Hedyotis diffusa was determined by HPLC, and the content of total flavonoids was determined by UV. RESULTS  
The content of three kinds of active component were significantly different in different areas of wild products, and the content of 

oleanolic acid was 0.328 11.191 7 mg·g1; the content of ursolic acid was 1.686 52.641 0 mg·g1; the content of total 

flavonoids was 0.921 9%1.611 7%. The content in the three kinds of Guangdong and Guangxi cultivated products were higher, 
there was no significantly difference between them, and kept certain stability. CONCLUSION  Application of the home-grown 
product instead of wild products of Hedyotis diffusa, can ensure the effectiveness and stability of the quality. 
KEY WORDS: Hedyotis diffusa; oleanolic acid; ursolic acid; total flavonoids; wild products; cultivated products; HPLC 
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白花蛇舌草又名蛇舌草、蛇利草、蛇总管、

二叶葎等，为茜草科植物白花蛇舌草 [Hedyotis 

diffusa (Willd.) Roxb.]的干燥全草[1]，主产于福建、

广东、广西、云南、浙江等地，常生于潮湿的田

边、沟边、路旁和草地[2]。传统医学认为其具有清

热解毒、活血化瘀、利水渗湿、消肿止痛等作用，

为临床常用抗肿瘤药[3]。现代药理研究表明，白花

蛇舌草具有免疫调节、抗肿瘤、抗氧化、抗化学

诱变、抗炎抗菌、保肝利胆、镇痛解毒等作用[4]。

齐墩果酸和熊果酸是其主要有效成分，前者有较

强的抗菌消炎作用，同时还具有保护肝脏、利水

渗湿等功效；后者对多种恶性肿瘤细胞生长有抑


