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!摘要"%目的& 摸索549$ 大孔吸附树脂分离纯化人参保健酒中人参皂苷的工艺条件及参数) 方法& 以人参皂

苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

的含量为指标& 考察大孔树脂在不同工艺条件下对人参单体皂苷的分离纯化能力) 结果& 549$ 大

孔吸附树脂对皂苷具有较好的纯化富集性能) 其最佳工艺条件为 !0" ?树脂最大吸附 #0" ?生药量& 分别用 #"0" :W

纯化水* !"0" :W"0"E :'W!W

c#氢氧化钠* F"g甲醇除杂& D"g甲醇洗脱& 洗脱剂用量为 !"0" :W& 洗脱流速为

"0U :W!:+,

c#

) 结论& 该工艺简单易行& 适用于高效液相测人参保健酒中单体皂苷含量)

!关键词"%保健酒( 549$ 大孔吸附树脂( 人参皂苷( 高效液相色谱

T(-"/"/J M(%I/#+#J6 #-1"/,(/J V($+&IZ"/(7"&I3!EB )$%*#K#*#2,T(,"/
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#

& W6_-9ZB,

!&F

& HN[m+;'9J*-,?

#

"

& hN5+9C*B,

!&F

"

& G8i*-,?92+;,?

!&F

"

$#0K08#3#.#%*,=>30%8%4%13530$/4$#%+3$/8& -$0<307 L7+35./#.+$/:03;%+83#'& -$0<307 !#""DE& =>30$(

!0W3$0<30 &%'($)*+$#*+'*,"$,%#'G;$/.$#3*0 G0#%+?+38%*,W=@K0<%5#3*08& W3$0<30 F""V"!& =>30$(

F0W3$0<30 W$8/'!+31%!>$+4$5%.#35$/=*J& (#1J& W3$0<30 F""V"!& =>30$%

+34,&*$%&, %R4S(%&"'(' Q*-JKB(>;+:J;KM-L+,+,?K-C*,'2'?>'L?+,J-,?*-;2K* =+,-0)(&I#.,' 4;J-( ', K*-C',K-,K

'L?+,J-,'J+(-̀ ?#& -̀& /̀#& (+LL-M-,KK>P-J'LM-L+,+,?;,( (+LL-M-,KK-C*,'2'?+C;2C',(+K+',J', K*-J-P;M;K+', ;,( PBM+L+C;9

K+', C;P;C+K>'LJ+,?2-J;P',+, +, ?+,J-,?=-M-C':P;M-(0T(,2+&,' 549$ :;CM'P'M'BJ;(J'MPK+', M-J+, =;JK*-/-JKC*'+C-K'

;/J'M/ ;,( PBM+L>J;P',+, ;:',?K*-:-K*'(J0Q*-/-JKK-C*,'2'?+C;2C',(+K+',J=-M-D"g :-K*;,'2;J-2BK+', ;?-,K& O'2B:-

'L-2BK+', ;?-,K=;J!"0" :W& K*-L2'=-2BK+,?O-2'C+K>=;J"0U :W!:+,

c#

0;,( !0" ?M-J+, ;/J'M/ K*-#0" ?:;K-M+;2& "0"E

:'W!W

c#

3;[̂ F"g :-K*;,'2+JK*-PM-L-MC',C-,KM;K+', K'=;J* K*-+:PBM+K>0H#/%+2,"#/'549$ :;CM'P'M'BJ;(J'MPK+',

M-J+, +JJB+K;/2-K'J-P;M;K-;,( PBM+L>J+,?2-J;P',+, +, ?+,J-,?*-;2K* =+,-0

+5(67#*.,,% -̂;2K* =+,-( 549$ :;CM'P'M'BJ;(J'MPK+', M-J+,( ?+,J-,?J;P',+,( X̂W)

.#"'#"S#FF#FTAS+JJ,S#U7F9V$D"S!"#7"7#V""F

人参是五加科植物人参!$0$D7308%07 )050&->0

的干燥根茎& 具有抗疲劳* 抗肿瘤* 提高免疫力*

补气安神+#,等功能) 人参主要含有人参皂苷 /̀

#

*

?̀

#

等 F" 多种人参皂苷& 并含有人参多糖* 人参挥

发油等多种活性成分) 人参具有良好功能& 故被制

作成各种保健品& 然而人参保健酒药材多* 成分复

杂& 不利于质量监控)

人参保健酒的样品前处理主要集中在皂苷的分

离纯化* 大孔吸附树脂+!9F,

* 萃取+V,等) 本实验室前

期研究中比较了几种不同样品前处理方法对含量测

定的影响& 最终筛选出549$ 大孔吸附树脂纯化分离

人参单体皂苷& 以人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

为指标&

利用 X̂W)法测定含量& 进行工艺研究) 本实验系

统考察了人参皂苷的工艺参数& 包括吸附量* 吸附

流速* 洗脱溶酶浓度* 洗脱流速等& 为人参保健酒

中皂苷含量测定提供参考)

!ED#!
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89仪器和试药

a;K-MJ!UDE 高效液相* a;K-MJ!V$D 紫外检测器*

8:P'=-M! 工作站 +沃特世科技$上海%有限公司,(

&8QQW8̀ I\#"E 型十万分之一电子分析天平 +梅特

勒1托利多仪器$上海%有限公司,( 数控超声仪$昆

山市超声仪器有限公司%( 色谱柱' 艾杰尔 1-,BJ+2

&X)#$$!%$序列号' 15DE!E"E9!& 天津博纳艾杰尔

科技有限公司%( 布琦水浴锅$瑞士布琦有限公司%(

层析柱( 常规玻璃仪器等)

人参保健酒样品$自制%( 人参皂苷 ?̀

#

$中国食

品药品检定研究院& 纯度 D#07g& 批号' ##"7"F9

!"#EF"%( 人参皂苷 -̀$天津一方科技有限公司& 纯

度 D$g& 批号' 5:!E"H%( 人参皂苷 /̀

#

对照品$中

国食品药品检定研究院& 纯度' DF07g& 批号'

##"7"V9!"#V!V%( 磷酸$分析纯& 天津华东试剂厂%(

乙腈* 甲醇为色谱纯$美国 [&36公司%( 氢氧化钠

$分析纯& 天津市风船化学试剂科技有限公司%(

549$ 型大孔吸附树脂$孔径 #F d#V ,:& 天津市海光

化工有限公司%)

<9保健酒中人参皂苷含量测定

<;8 混合对照品溶液的制备

分别精密称取人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

对照品适

量& 用甲醇定容至 !E :W量瓶中& 制成混合对照品溶

液& 摇匀& 质量浓度分别为 ?̀

#

' "0U7" # :?!:W

c#

&

-̀' "0UD! 7 :?!:W

c#

& /̀

#

' #0#FV ! :?!:W

c#

&

备用)

<;< 供试品溶液的制备

取 #E :W保健酒样品水浴挥干& 用水溶解后上

预先处理好的549$ 树脂柱$U" d$" 目& 柱内径 U d

$ ::& 树脂柱高约 #" C:%& 用 "0"E :'2!W

c#的氢氧

化钠冲洗& 弃去( F"g甲醇溶液冲洗& 弃去( 甲醇

洗脱至蒸发皿中& 水浴挥干& 用 #0" :W水溶解& 过

"0VE

#

:滤膜& 即得)

<;= 人参专属性溶液制备

人参保健酒的处方中不加入人参药材制成阴性

对照& 溶液制备方法同供试品溶液的制备项下

方法)

<;> 色谱条件

色谱柱' 艾杰尔 1-,BJ+2&X)

#$

$ ! % 分析柱

$!E" ::pV0U ::& E

#

:%& 流动相' 乙腈9"0"Eg

磷酸水梯度洗脱& 梯度洗脱程序见表 #( 柱温为

F" o(检测波长为 !"F ,:( 进样量为 #"

#

W)

<;? 含量测定

分别吸取对照品溶液* 样品溶液* 人参专属性

样品进样& 计算含量& 色谱图见图 #)

表 89液相梯度洗脱程序

时间T:+, 流速T:W!:+,

c#

5$g% 4$g%

" "0$ #D $#

F" "0$ #D $#

7E "0$ !D 7#

$E "0$ !D 7#

#"E #0" V" U"

##" #0" #"" "

#!" #0" #"" "

#!E "0$ #D $#

#F" "0$ #D $#

注' 50人参皂苷对照品( 40样品( )0人参专属性样品( # dF0人

参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

)

图 89人参皂苷TJ

8

' T(' T4

8

含量测定V0:H图

!UD#!
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<;@ 标准曲线绘制

精密吸取对照品母液 #0"* F0"* E0"* U0"* $0" :W&

分别用甲醇定容至 #" :W量瓶中& 摇匀) 分别精密

吸取上述对照品溶液各 #"

#

W& 注入液相色谱仪& 测

定& 将峰面积Q与对照品浓度 N作线性回归& 得标

准曲线' Q

?̀#

lE p#"

U

Ns!$ $#D& +l"0DDD U#(

Q

-̀

lV p#"

U

Ns!$ $#D& +l"0DDD !D( Q

/̀ #

lF p

#"

U

Ns!$ $#D& +l"0DDD U7& 人参皂苷 ?̀

#

在 "0#FV " d

"0"U7 " :?!:W

c#线性良好( 人参皂苷 -̀在 "0#F$ E d

"0"UD 7 :?!:W

c#线性良好( 人参皂苷 /̀

#

在 "0#VF E d

"0##F V :?!:W

c#线性良好)

<;A 精密度试验

精密吸取上述同一对照品溶液 #"

#

W& 连续进样

U 次& 测定色谱峰面积) 人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

的

\̀_分别为 "0#Dg* "0#!g* "0#Ug& 表明仪器精

密度良好)

<;B 稳定性试验

取同一供试品溶液分别于 "* V* $* #!* #U*

!" *进样& 进样量 #"

#

W& 人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

的 \̀_分别为 "0#!g* "0"Eg* "0#Fg& 表明人参

皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

在 !" *内保持稳定)

<;C 重复性试验

取同一批人参酒样品& 按 <;< 项下制备 U 份供

试品溶液& 测定) 人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

的 \̀_分

别为 "0Dg* #0"g* #0Fg& 表明样品处理方法重复

性良好)

<;8D 回收率试验

吸取已知含量的样品 U 份& 分别加入一定量的

对照品溶液& 按各 <;< 项下制备样品& 测定& 计算

加样回收率) 人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

的平均回收率

为 D70VFg* D$0!Vg* D70E$g& \̀_ 分 别 为

"0E#g* "0V7g* "0$Ug)

=9工艺条件及参数优化

=;8 大孔树脂预处理

549$ 型大孔树脂是苯乙烯弱极性共聚体& 本实

验使用的是净品树脂& 新树脂使用前加入高出树脂

层 ! dF C:乙醇浸泡 F *& 用水冲洗至中性& 备用)

=;< 泄漏曲线考察

取保健酒样品 V"0" :W水浴挥干& 用等量水溶

解后上装有549$ 大孔树脂 ! ?的层析柱$柱体积约

F :W%& 控制流速为 "0U :W!:+,

c#

& 每 E0" :W为

# 个流份& 收集 $ 份& 蒸干& 照 <;< 项下自 "上预

先处理好的 549$ 树脂柱# 起& 依法制得供试品溶

液& 并测定各流份中人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

的含

量) 以过柱液中 F 个皂苷含量为纵坐标& 累计上样

体积为横坐标& 绘制泄漏曲线& 见图 !)

图 <9人参皂苷泄漏曲线考察

结果显示& 从第 E 流份开始& 流出液颜色逐渐

加深& 人参皂苷开始泄漏& 故可确定最大上样量为

!" :W& 即 ! ?549$ 树脂可以吸附 # ?生药量)

=;= 洗脱溶媒浓度考察

F0F0# 甲醇浓度考察%吸取 #"0" :W保健酒样品&

水浴挥干溶解后上已处理好的 549$ 柱$柱体积约

F :W%& 依次用纯化水* "0"E :'2!W

c#氢氧化钠*

F"g甲醇* E"g甲醇* 7"g甲醇* D"g甲醇* 纯甲

醇各 !"0" :W进行梯度洗脱& 分别收集洗脱液于蒸

发皿内& 水浴挥干& 加 #0" :W水溶解& 过 "0VE

#

:

滤膜& 即得) 用 X̂W)法测定人参皂苷 ?̀

#

* -̀*

/̀

#

的含量& 以确定甲醇的浓度& 结果见表 !)

表 <9不同浓度甲醇洗脱皂苷含量

编号
甲醇浓度

$g%

?̀

#

T:?

-̀T:?

/̀

#

T:?

F 个皂苷

和T:?

洗脱率

$g%

# F" "0"" "0"" "0"" "0"" "0""

! E" "0#V "0"$ "0"U "0!$ #!0$V

F 7" "0FF "0!# "0F# "0$E F$0DD

V D" "0#F "0#" "07! "0DE VF0E$

E #"" "0"# "0"# "0"D "0#" V0ED

由表中可知& F"g甲醇对皂苷洗脱无影响&

D"g甲醇洗脱率最高& 累计洗脱率达 DE0V#g& 故确

定 D"g的甲醇作为洗脱剂)

F0F0! 氢氧化钠浓度考察%在 F0F0# 项的基础上考察

!7D#!
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氢氧化钠的浓度) 吸取渗漉液 F 份各 #"0" :W& 水浴

挥干溶解后上预先处理好的 549$ 柱 $柱体积约

F :W%& 依次用纯化水* 不同浓度的氢氧化钠 $收

集%* F"g甲醇* D"g甲醇洗脱& 收集洗脱液于蒸发

皿内& 水浴挥干& 加 #0" :W水溶解& 过 "0VE

#

:滤

膜& 即得) 用 X̂W)法测定人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

的含量)

由表 F 可知& 随着氢氧化钠浓度增加& D"g甲

醇洗脱液中人参皂苷含量下降) 当氢氧化钠浓度为

"0#E :'W!W

c#时& 含量最低& 故选择 "0"E :'W!W

c#

氢氧化钠作为除色素溶液)

表 =9不同氢氧化钠浓度皂苷含量

编号

氢氧化钠

浓度T

:'W!W

c#

D"g甲醇洗脱液中

皂苷含量T:?

氢氧化钠洗脱液中

皂苷含量T:?

?̀

#

-̀

/̀

#

?̀

#

-̀

/̀

#

# "0"E "0V# "0F# #0"F " " "0"!

! "0#" "0FF "0!U "0$V " " "0"!

F "0#E "0!$ "0!F "07E " " "

=;> 洗脱溶媒用量考察

D"g甲醇洗脱用量考察' 吸取 #"0" :W保健酒

样品& 水浴挥干溶解后上预先处理好的 549$ 柱$柱

体积约 F :W%& 依次用纯化水* "0"E :'W!W

c#氢氧

化纳* F"g甲醇洗脱& 弃去& D"g甲醇洗脱& 洗脱

流速' "0U :W!:+,

c#

& 每 E :W收集 # 份洗脱液于蒸

发皿内水浴挥干& 加 #0" :W水溶解& 过 "0VE

#

:滤

膜& 即得) 用 X̂W)法测定人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

的含量& 以确定 D"g甲醇洗脱用量& 结果见图 F)

图 =9洗脱剂用量考察曲线图

由下图可知& 当洗脱剂用量为 #" :W时& 树脂

颜色变淡& 洗脱剂用量为 #E :W时& 洗脱液颜色变

白& 当 D"g甲醇洗脱剂用量为 !" :W时& 洗脱的人

参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

含量为 #""g) 故最佳洗脱体

积为 !" :W)

=;? 洗脱流速考察

吸取渗漉液 V 份各 #"0" :W& 水浴挥干溶解后上

已处理好的 549$ 柱$约 F C:高%& 依次用纯化水*

"0"E :'W!W

c#氢氧化钠* F"g甲醇洗脱& 弃去& 用

!" :WD"g甲醇洗脱& 洗脱流速分别调至 "0F* "0U*

#* #0E :W!:+,

c#

& 收集洗脱液于蒸发皿内& 水浴挥

干& 加 #0" :W水溶解& 过 "0VE

#

:滤膜& 即得) 用

X̂W)法测定人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

的含量& 以确

定洗脱流速& 结果见表 V)

表 >9人参皂苷洗脱流速考察结果

编号
洗脱流速

T:W!:+,

c#

?̀

#

T:?

-̀T:?

/̀

#

T:?

F 个皂

苷和T:?

# "0F "0FD "0!D "0D# #0EF

! "0U "0FU "0!V "0$! #0FU

F #0" "0F" "0!" "0U$ #0#E

V #0E "0!E "0#7 "0U! #0"V

由上表可知当洗脱速度为 "0F :W!:+,

c#时& 洗

脱下来的皂苷含量最高& 但 "0U :W!:+,

c#洗脱速度

的洗脱率较高& 从时间上考虑& 选择 "0U :W!:+,

c#

的洗脱速度)

=;@ 样品前处理549$ 大孔树脂纯化富集工艺验证

选用549$大孔吸附树脂& 条件为上样量#"0" :W

$"0E ?生药量T?树脂%& "0"E :'W!W

c#氢氧化钠*

F"g甲醇洗脱& 弃去& !" :WD"g甲醇洗脱& 洗脱

流速为 "0U :W!:+,

c#

) 收集洗脱液于蒸发皿水浴挥

干& 加 #0" :W水溶解& 过 "0VE

#

:滤膜& 用 X̂W)

法测定人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

的含量)

表 ?9重复验证结果$0 lV%

:?

编号 ?̀

#

含量
-̀含量 /̀

#

含量

# "0VF "0F! #0"#

! "0VE "0F# "0D7

F "0V$ "0F# "0DD

V "0VU "0F# #0"#

均值 "0VU "0F# #0"

\̀_ V0Ug #0Ug #0Dg

结果显示& 在该工艺条件下& 人参皂苷测得量

较高& 色谱图较好& 提示该工艺可行& 可用于保健

酒质量控制中 X̂W)测人参皂苷 ?̀

#

* -̀* /̀

#

)

!$D#!
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本文选用 549$ 大孔吸附树脂富集纯化人参皂

苷& 通过考察人参皂苷泄露曲线* 甲醇洗脱浓度及

用量* 氢氧化钠洗脱浓度* 甲醇洗脱速度为人参保

健酒皂苷检测提供参考) 本文研究发现& 单体皂苷

和人参总皂苷的检测不同& 洗脱剂的浓度也不同&

许多文献表明& 7"g或 $"g的乙醇+E,对总皂苷的洗

脱率最高& 而本研究表明& 人参单体皂苷适宜的洗

脱浓度为 D"g甲醇) 氢氧化钠作为除色素常用的碱

时& 要注意考察浓度& 浓度过高& 人参皂苷含量反

而下降)
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