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摇 摇 胡黄连为玄参科植物胡黄连（孕蚤糟则燥则澡蚤扎葬 泽糟则燥责澡怎鄄
造葬则蚤蚤枣造燥则葬 孕藻灶灶藻造造）的干燥根茎，是一味传统中药，具有
清热凉血、燥湿消疳的作用，用于小儿惊痫、疳积、泻

痢、骨蒸劳热、自汗、盗汗、吐血、目疾、痔瘘、疮肿等。

近年来国内外研究发现，胡黄连中环烯醚萜苷类成分

具有抗乙型肝炎病毒及保肝、降酶等多种药理活

性［员］。本实验旨在优选出一种适合分离胡黄连苷Ⅱ
的大孔树脂，并对优选出的大孔树脂分离胡黄连苷Ⅱ
的工艺条件及参数进行研究，筛选出工艺简单、方法可

靠的分离纯化工艺。

员摇 仪器与试剂
匀孕员员园园 高效液相色谱仪（美国安捷伦公司）；胡

黄连苷Ⅱ对照品（中国药品生物制品检定所，批号：
员员员缘怨远 ! 圆园园猿园员）；胡黄连药材（云南药材公司）；
阅员园员、阅圆园员、粤月 原 愿 和 晕运粤 原 怨 大孔吸附树脂（南开大
学化工厂）；阅月猿园员 大孔吸附树脂（天津欧瑞生物科技
有限公司）

圆摇 方法与结果
圆郾 员摇 胡黄连苷Ⅱ的含量测定方法摇 高效液相色谱法：
阅蚤噪皂葬 阅蚤葬皂燥灶泽蚤造 悦员愿 柱（圆缘园皂皂 伊 源郾 远皂皂，缘μ皂），流动
相：乙腈 原水 原冰醋酸（圆园 颐 愿园 颐 园郾 缘），流速：员郾 园皂蕴·
皂蚤灶 原 员，柱温：圆缘益，检测波长：圆苑缘灶皂。理论板数按胡
黄连苷Ⅱ峰计应不低于 猿园园园。
圆郾 圆摇 胡黄连提取液的制备 摇 称取胡黄连药材粗粉
员园园园早，每次加入 苑园豫乙醇 愿蕴 热回流提取 员澡，提取 猿

次。提取液滤过、合并，减压回收乙醇后，按需要加水

稀释至一定体积。

圆郾 猿摇 大孔树脂的预处理摇 将大孔树脂用 怨缘豫的乙醇
浸泡 员圆澡，湿法装柱，用 怨缘豫的乙醇液洗脱 圆 倍柱体积
（月灾），然后用水洗净乙醇，加 圆豫的盐酸溶液浸泡、洗
脱，水洗至 责匀 值中性，加 圆豫氢氧化钠溶液浸泡、洗
脱，水洗至 责匀值中性，最后用 怨缘豫的乙醇液洗至流出
液加等量水无白色浑浊现象，再用水洗净乙醇备用。

圆郾 源摇 树脂型号的筛选摇 取净化好的型号为 晕运粤 原 怨、
粤月 原 愿、阅圆园员、阅月猿园员、阅员园员 型大孔吸附树脂各 员园早，湿
法装柱。吸取相同已知胡黄连苷Ⅱ浓度的提取液各
缘园皂蕴，以相同流速通过树脂柱，并分别用 圆园皂蕴（约合 员
个柱体积）的水洗脱，合并相应的流出药液和水洗液，

混匀，定容，备用。再分别用 苑园豫的乙醇各 员缘园皂蕴 洗
脱，收集洗脱液，定容，备用。分别测定胡黄连提取液、

各树脂柱流出液 原水洗液样品和 苑园豫乙醇洗脱液样
品中胡黄连苷Ⅱ的量，计算不同型号树脂的吸附容量
和洗脱率，结果见表 员。

表 员摇 树脂型号筛选结果（灶 越 圆）

树脂型号 吸附容量 辕 皂早·早 原 员 洗脱率（豫）

阅员园员 远缘郾 苑 怨苑郾 园
阅圆园员 源远郾 苑 员园园郾 园

晕运粤 原 怨 圆猿郾 圆 愿缘郾 员
粤月 原 愿 猿圆郾 源 员园园郾 园
阅月猿园员 源远郾 圆 怨苑郾 苑

摇 摇 由以上结果可以看出，以 阅员园员 大孔树脂的吸附
容量最大，为其他树脂型号的 员郾 源 耀 圆郾 愿 倍，且 苑园豫乙

成；从安全、能耗、效率和效果上具有明显优势。

猿郾 圆摇 由表 员远、员苑 可知不同生产工艺的关节止痛膏中
樟脑、薄荷脑、水杨酸甲酯的含量差异较大，经分析原

因，各成分的含量差异确实与制备工艺有关。目前国

内药厂中药橡胶膏的生产工艺仍普遍采用溶剂法，在

橡胶膏的生产过程中，使用蒸汽烘干，烘干温度较高

（愿园益），时间较长，挥发性成分易在加热挥去汽油等
溶剂的环节中随汽油挥发而大大损失。但也有厂家通

过优化橡胶膏剂的成型工艺技术烘干温度控制在

源园益左右，时间短，从而大幅度减少了易挥发性成分损

失。通过保留大量挥发性成分，不仅能加快有效成分

的渗透吸收，发挥活血镇痛作用，而且对提高橡胶膏剂

的贴敷舒适性也有很好的效果。随着筛选新的辅料，

优化基质处方，选用新型溶剂和工艺，一定会对中药橡

胶膏剂这一传统剂型发挥新的作用，并使之更易于被

患者接受。
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醇洗脱率可以达到 怨苑豫，洗脱效果较好，故选用 阅员园员
大孔树脂。

圆郾 缘摇 洗脱剂的考察摇 取净化好的 阅员园员 大孔树脂约
员园园早，装柱，通过相同已知胡黄连苷Ⅱ浓度的胡黄连提
取液 员园园皂蕴，并水洗至无色，收集水洗液，混匀，备用。
继续分别用 员园豫、圆园豫、猿园豫、源园豫、缘园豫、远园豫、苑园豫、
愿园豫的乙醇分别洗至无色，收集各乙醇浓度的洗脱液，
混匀，备用。分别测定以上洗脱液中胡黄连苷Ⅱ的含
量和固形物量，结果见表 圆。

表 圆摇 洗脱剂筛选结果（灶 越 圆）

洗脱剂 胡黄连苷Ⅱ量 辕 皂早 固形物量 辕 早 胡黄连苷Ⅱ纯度 辕 豫

水 员郾 猿缘 缘郾 圆猿 园郾 园圆缘愿
员园豫乙醇 — 园郾 圆远源 —

圆园豫乙醇 员郾 苑源 园郾 缘远员 园郾 猿员园
猿园豫乙醇 圆源苑园 源郾 苑猿 缘圆郾 圆
源园豫乙醇 猿源远 员郾 苑愿 员怨郾 源
缘园豫乙醇 苑郾 圆怨 园郾 猿怨怨 员郾 愿圆
远园豫乙醇 园郾 缘员园 园郾 园怨远园 园郾 缘猿员
苑园豫乙醇 — 园郾 园苑猿缘 —

愿园豫乙醇 — 园郾 园源远缘 —

合计 圆愿猿园 员猿郾 圆 圆员郾 源

摇 摇 由以上结果可以看出，胡黄连苷Ⅱ主要集中在
猿园豫乙醇的洗脱液中，占总洗脱量的 愿苑郾 猿豫，胡黄连
苷Ⅱ的纯度为 缘圆郾 圆豫。若采用 源园豫的乙醇洗脱，洗脱
率虽然高，但胡黄连苷Ⅱ纯度下降到 源猿郾 圆豫，直接影
响到后续纯化结晶的收率。因此，选用 猿园豫的乙醇为
洗脱剂，并采取先水洗，圆园豫的乙醇洗，然后 猿园豫乙醇
洗脱，收集 猿园豫洗脱液。
圆郾 远摇 上柱药液浓度考察 摇 取净化好的等量 阅员园员 大
孔树脂装柱，分别以相同流速通过稀释的不同浓度的

胡黄连提取液。提取液中药材（早）与体积（皂蕴）比例
分别为 员颐 员、员颐 圆、员颐 猿、员颐 源（药材 辕 早 颐 体积 辕 皂蕴）。上样
后分别用 圆园皂蕴 的水洗脱，合并相应的流出药液和水
洗液，测定其中胡黄连苷Ⅱ的含量，计算树脂的吸附容
量，结果见表 猿。

表 猿摇 上柱药液浓度对吸附性能的影响（灶 越 圆）

药液比例浓度 员颐 员 员颐 圆 员颐 猿 员颐 源

吸附容量 辕 皂早·早 原 员 缘缘郾 园 缘苑郾 缘 缘愿郾 园 缘远郾 愿

摇 摇 以上结果可以看出，药液浓度对树脂吸附容量的
影响不是很大，从数据直观分析，选用药液比例浓度为

员颐 圆 的药液，即选用药材浓度为 园郾 缘早·皂蕴 原 员的药液

上样。

圆郾 苑摇 吸附流速的考察摇 取净化好的等量 阅员园员 大孔
树脂分别装柱备用。取相同已知胡黄连苷Ⅱ浓度的药

液（药材与体积比为 员 颐 圆）分别以 月灾·澡 原 员、圆月灾·
澡 原 员、猿月灾·澡 原 员、源月灾·澡 原 员、缘月灾·澡 原 员的流速通过树

脂，并分别用 圆园皂蕴的水洗脱，合并相应的流出药液和
水洗液，测定其中胡黄连苷Ⅱ的含量，计算树脂的吸附
容量，结果见表 源。

表 源摇 吸附流速考察结果（灶 越 圆）

流速 辕 月灾·澡 原 员 吸附容量 辕 皂早·早 原 员

员 源猿郾 愿
圆 源源郾 圆
猿 源缘郾 园
源 猿远郾 员
缘 猿远郾 缘

摇 摇 以上结果可以看出，上柱药液流速对树脂吸附影
响较为明显，从数据结果来看，上柱的最佳流速为 猿月灾
·澡 原 员。

圆郾 愿摇 柱径比的考察摇 取不同直径的树脂柱，分别装入
净化好的 阅员园员 大孔树脂，树脂柱的柱径比分别为 猿颐

员、缘颐 员、苑颐 员、怨颐 员、员员颐 员、员猿颐 员，以相同流速通过相同已知
胡黄连苷Ⅱ浓度的药液（药材与体积比为 员颐 圆），并以
源 倍树脂体积的水洗至洗脱液无色，合并相应的流出
液和水洗液，测定其中胡黄连苷Ⅱ的量，计算树脂的吸
附容量，结果见表 缘。

表 缘摇 柱径比考察结果（灶 越 圆）

柱径比 吸附容量 辕 皂早·早 原 员

猿颐 员 圆圆郾 缘
缘颐 员 圆源郾 缘
苑颐 员 圆苑郾 员
怨颐 员 圆苑郾 远
员员颐 员 猿园郾 怨
员猿颐 员 圆源郾 苑

摇 摇 由以上结果可以看出，柱径比例越大，树脂相应的
吸附容量越高，从上述数据结果结合生产实际考虑，柱

径比例为 苑颐 员 时较为合适。

表 远摇 药材与树脂比例考察结果（灶 越 圆）

药材与树脂比例 辕 早颐 早 胡黄连苷Ⅱ泄漏量 辕 皂早

员颐 圆 员愿远
员颐 源 远郾 苑员
员颐 远 —

员颐 愿 —

圆郾 怨摇 药材与树脂比例考察摇 取净化好的等量的 阅员园员
大孔树脂分别装柱，以相同流速分别通过相同已知胡

黄连苷Ⅱ浓度的药液（药材与体积比为 员颐 圆），通过树
脂柱药液含胡黄连药材和树脂的比例分别为 员 颐 圆、员
颐 源、员颐 远、员颐 愿，继续用同体积的水洗至流出液无色，合并
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相应的流出液和水洗液，测定其中胡黄连苷Ⅱ的量，结
果见表 远。
摇 摇 由以上结果可以看出，当药材和树脂比例达到 员
颐 源 时，胡黄连苷Ⅱ的泄漏量不足 员郾 缘豫。当药材和树
脂比例达到 员颐 远 时，在上柱流出液和水洗液中检不出
胡黄连苷Ⅱ。考虑到实际操作过程和试验之间存在的
差异和树脂柱的反复使用，为安全起见，药材和树脂的

比例选用 员颐 远。
圆郾 员园摇 洗脱流速摇 屠鹏飞等［圆］建议洗脱流速采用全流

速。而且在用 猿园豫乙醇洗脱时，全流速不足水洗脱全
流速的 圆园豫，因此洗脱流速不作考察，采用全流速。
圆郾 员员摇 收集洗脱液量的考察摇 取已知吸附胡黄连苷Ⅱ
量的大孔树脂柱（经 圆园豫乙醇洗脱后，树脂体积约为
远园皂蕴），用 猿园豫乙醇洗脱，每洗脱 员圆园皂蕴 收集 员 个样
品，测定样品中胡黄连苷Ⅱ的含量，计算洗脱率，结果
显示，当洗脱液收集到树脂体积的 远 倍量时，洗脱率已
经可以达到 怨源豫，继续洗脱收效甚微，浪费工时，因此
收集洗脱液的量为树脂的 远 倍体积即可。
圆郾 员圆摇 放大试验摇 取净品级的 阅员园员 大孔树脂 员愿运早，
装柱（Ф 越 员愿糟皂），柱径比为 苑颐 员，用乙醇洗脱至洗液与
水 员颐 源 混合，不产生浑浊，继续用水洗至洗液不含醇，
备用。

取 猿运早胡黄连药材的提取液 远蕴（胡黄连苷Ⅱ的浓
度为 源远郾 苑皂早 辕 皂蕴）。将药液以 猿月灾·澡 原 员的流速通过

大孔树脂柱，并分别以水和 圆园豫乙醇洗脱至洗脱液近
无色，分别收集，备用。以 猿园豫乙醇洗脱，收集 猿园豫乙
醇洗脱液 圆园园蕴（约计 远 倍树脂体积），减压浓缩至小体
积备用。

分别测定水洗液、圆园豫乙醇洗脱液和 猿园豫乙醇洗

脱液中胡黄连苷Ⅱ的量，计算洗脱率。取 猿园豫乙醇洗
脱浓缩液适量，测定固形物，计算胡黄连苷Ⅱ纯度。结
果见表 苑。

表 苑摇 放大试验结果

洗脱液 洗脱率 纯度

水 — —

圆园豫乙醇 远郾 猿园 —

猿园豫乙醇 愿缘郾 缘 远愿郾 圆

摇 摇 由以上结果可以看出，总洗脱率达到 怨员郾 愿豫，其
中 猿园豫乙醇洗脱液中胡黄连苷Ⅱ的量占上样总量的
愿缘郾 缘豫，因在药液的浓缩过程中胡黄连苷Ⅱ也会有小
部分的损失，因此认为洗脱过程较为完全，此树脂分离

纯化工艺可行。

猿摇 讨论
本试验以吸附容量和洗脱为指标，采用动态吸附

法对大孔吸附树脂分离纯化胡黄连苷Ⅱ的工艺进行了
系统地筛选考察，最终确定的工艺为：取净化好的

阅员园员 大孔吸附树脂装柱，柱径比为 苑 颐 员，上柱药液浓
度为 员颐 圆（药材 辕 早颐体积 辕 皂蕴），上样量与树脂的比例为
员颐 远（药材量 辕 早 颐 树脂量 辕 早），以 猿月灾·澡 原 员的流速通过

大孔树脂柱，分别用水、圆园豫的乙醇洗脱至流出液近无
色，再用 猿园豫乙醇洗脱，收集 远 倍树脂体积的 猿园豫乙
醇洗脱液即可。
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