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　 　 ［摘要］ 　目的 　研究 AB唱８大孔吸附树脂分离纯化五味子木脂素的工艺条件 。方法 　采用高效液相色谱法对五味子醇

甲 、五味子甲素和五味子乙素进行定量分析 ，通过考察静态和动态吸附 、洗脱效果 ，筛选 AB唱８大孔吸附树脂分离纯化五味子
木脂素的最佳工艺条件 ，对加样量 、上样液浓度 、洗脱速度和乙醇浓度进行考察 。结果 　 AB唱８大孔树脂分离五味子木脂素的
最佳工艺条件为 ：上样量 １ BV （bed volume） ，上样液质量浓度 ９ ．１５９ ～ １６ ．５２３ mg／ml ，树脂柱径高比 １ ∶ ５ ，吸附流速

２ ．５ BV ／h ，吸附后用 ５ BV的 ３０％ 乙醇洗脱 ，再以 １０ BV的 ９５％ 乙醇洗脱 ，纯化处理后五味子木脂素总含量达到 ２２ ．０６％ ，转

移率高达 ７７畅０７％ 。结论 　 AB唱８大孔吸附树脂能有效分离纯化五味子木脂素 ，该方法具有操作简单 、成本低廉等突出优点 ，

有较高的工业生产应用价值 。
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Study on the technology for extracting lignans in schisandra chinensis （Turcz）
Baill by AB唱8 macroporous resin
JIANG Yiping１ ，XUE Liming２ ，XIN Hailiang１ ，ZHANG Qiaoyan１ ，QIN Luping１ （１ ．Department of Pharmacognosy ，School of
Pharmacy ，Second Military Medical University ，Shanghai ２００４３３ ，China ；２ ．Institute of Chemical Toxicity ，Shanghai Municipal
Center for Disease Control and Prevention ，Shanghai ２００３３６ ，China）

［Abstract］ 　 Objective 　 To study the conditions for isolating and purifying lignans in schisandra chinensis （Turcz） Baill by
AB唱８ type of macroporous adsorption resin ．Methods 　 The content of Schizandrol ，Deoxyschizandrin ，r唱Schisandrin was deter唱
mined by HPLC ．The optimum separation and purification process of lignans from schisandra chinensis （Turcz） Baill with AB唱
８ macroporous adsorption resin were identified by static and dynamic adsorption ，desorption tests ．The sample volume ，concen唱
tration ，eluting velocity ，and ethanol concentration were investigated ．Results 　 The optimum conditions for isolating and purif唱
ying lignans in schisandra chinensis （Turcz） Baill by AB唱８ macroporous adsorption resin were as follows ：dosage of sample liq唱
uid was １BV ，concentration of sample solution was ９ ．１５９唱１６ ．５２３ mg／ml ，ratio of diameter to height of resin column １ ∶ ５ ，ad唱
soption flow rate was ２ ．５ BV ／h ，eluted by ５ BV ３０％ ethanol ，followed by １０BV ９５％ ethanol ．The transfer rate of lignans
was ７７ ．０７％ with ２２ ．０６％ of total lignan content ．Conclusion 　 AB唱８ macroporous adsorptive resin can effectively isolate and
purify lignans from schisandra chinensis （Turcz） Baill ．This low cost process is easy to operate and with high industrial pro唱
duction value ．
　 　 ［Key words］ 　 schisandra chinensis （Turcz） Baill ；lignans ；AB唱８ macroporous resin

　 　 五味子为木兰科植物五味子 Schisandra
chinensis （Turcz ）Bail１ 的干燥成熟果实 ，习称“北

五味子”
［１］

，具收敛固涩 、益气生津 、补肾宁心之功

效 ，有抗炎 、抗病毒 、保肝 、抗心肌缺血 、抗氧化等广

泛的药理作用［２唱５］
，临床主要用于治疗慢性肝炎 。五

味子含有木脂素 、三萜 、倍半萜 、有机酸 、挥发油等成

分［６］
，木脂素类成分是五味子的主要药用成分之一 ，

其中五味子醇甲 、五味子乙素在血清中含量较高 ，是

阻滞肝损伤的主要有效活性成分［７］
。如欲获得木脂

素类成分含量较高的提取物 ，必须将三萜 、倍半萜 、

有机酸 、挥发油类成分作为杂质去除 。大孔吸附树

脂能够选择性地吸附中药中的有效部分 ，弃除无效
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部分 ，使中药的有效成分更明确 。大孔吸附树脂是

一类不溶于酸 、碱及各种有机溶剂且有较好吸附性

能的有机高聚物吸附剂 ，近年来被广泛用于医药 、环

保和食品等领域 ，在中草药研究方面也有广泛应

用［８］
，与传统的醇沉法比较 ，大孔吸附树脂法具有成

本低 、易操作 、有效成分损失率低等特点［９］
。 AB唱８

型（非极性）大孔树脂能够满足工艺要求 ，并适用于

工业化生产 。笔者通过筛选确定选用 AB唱８ 型树
脂 ，从静态和动态吸附及解吸附两方面进行全面考

察 ，研究 AB唱８型树脂纯化五味子木脂素类成分的
各种性能 ，进一步优化并确定纯化工艺 。

1 　仪器与材料

1 ．1 　 仪器 　 Agilent １１００ 高效液相色谱仪 （美国

Agilent 公司） ，旋转蒸发仪（zx９８唱１ Rotavapor） ，循

环水式多用真空泵 SHB唱IIIA （上海豫康科教仪器设
备有限公司） ，Mettler AE 分析天平 ，Branson ８５１０
超声波震荡仪（美国 Branson公司） 。

1 ．2 　材料 　药材五味子产地为吉林泉阳 ，由第二军

医大学药学院秦路平教授鉴定为木兰科植物五味子

Schisandra chinensis （Turcz） Bail１ 的干燥成熟果
实 。其中 ，五味子醇甲 、五味子甲素和五味子乙素的

总含量为 ０ ．９２％ 。 AB唱８ 型大孔吸附树脂（南开大

学化工厂 ，天津振天成科技有限公司生产） ，９５％ 乙

醇（药用 ，上海国药集团化学试剂有限公司） ，甲醇

（分析纯 ，上海国药集团化学试剂有限公司） ，蒸馏水

（杭州娃哈哈纯净水） ，乙腈和甲醇（色谱级 ，上海国

药集团化学试剂有限公司） ，盐酸和 NaOH （分析

纯 ，上海国药集团化学试剂有限公司） 。五味子醇甲

（schisandrin）批号 ：１１０８５７唱２００４０８ ，五味子甲素（de唱
oxyschizandrin）批号 ：１１０７６４唱２００４０８ ，五味子乙素

（γ唱schisandrin） 批号 ：１１０７６５唱２００５０８ ，均购自中国

食品药品检定研究院 。

2 　方法和结果

2 ．1 　五味子药材的前处理 　用上海鼎广 DYF唱５００
的粉碎机将五味子药材粉碎成 ４０ 目的粉末［１０］

，

备用 。

2 ．2 　五味子木脂素类成分含量测定方法的建立 　

参照文献［１０］中建立的木脂素类成分含量的测定方

法进行实验 。 采用反相高效液相色谱 C１８ 柱 （E唱
clipse XDB ，５ m ，４ ．６ mm × ２５０ mm） ，保护柱 Ex唱
tend唱 C１８柱（５ m ，４ ．６ mm × １２ ．５ mm） 。检测波
长 ：２５４ nm ；柱温 ：３０ ℃ ；进样量 ：２０ μl ，流速 ：

０ ．８ ml／min 。以水（A）唱乙腈（C）为流动相进行梯度
洗脱 ：０ ～ １３ min ，乙腈 ∶ 水 （４８ ∶ ５２） → 乙腈 ∶ 水

（５２ ∶ ４８） ，流速 ：０ ．８ ml／min ；１３ ～ ３０ min ，乙腈 ∶水

（５２ ∶ ４８） ，流速 ：１ ．０ ml／min ；３０ ～ ５５ min ，乙腈 ：水

（８０ ∶ ２０） ，流速 ：１ ．０ ml／min［１０］ 。
2 ．3 　树脂型号的选择 　 五味子木脂素类成分为脂

溶性成分 ，故考虑选择非极性或弱极性的树脂对其

进行纯化 。选取 SP唱８５０ 、XAD唱１６ 、HPD唱５００ 、AB唱８ 、
DM１３０ 、NKA唱９ 、D１０１ 、ZTC唱１ 共 ８ 种树脂 ，精密称

取上述树脂各 ２ g ，置 ２５０ ml锥形瓶中 ，加入浓度为

每 ml含 １ ．０ g 五味子药材的样品液 ５０ ml ，置于恒
温摇床中 ２４ h ，充分吸附后 ，滤过 ，水洗树脂表面 ，

合并吸附残液与水洗液 ，测定其中五味子木脂素类

成分的含量 ，计算树脂的静态吸附力 。将水洗后的

树脂转移至 １００ ml锥形瓶中 ，加入 ９５％ 乙醇５０ ml ，
置于恒温摇床中 ２４ h ，进行解吸附 ，测定解吸液中

五味子木脂素类成分的含量 ，计算解吸率 。以静态

吸附量和解吸率为指标 ，综合评价 ，筛选树脂型号 。

结果如表 １所示 ，AB唱８大孔树脂对五味子木脂素类
成分具有较好的吸附和解吸附性能 ，适用于五味子

木脂素类成分的纯化 。

2 ．4 　纯化工艺研究
2 ．4 ．1 　 AB唱８大孔树脂的预处理 　有机溶剂处理 ：

用 ２倍树脂床体积（bed volume ，BV）的 ９５％ 乙醇浸

泡 ２４ h 后 ，回流提取 ３ h ，滤除乙醇后装柱 ，加入

９５％ 乙醇 ，以 ２ BV ／h的流速通过树脂层 ，连续洗脱

至洗出液不浑浊 ，再用蒸馏水洗脱 ，流速为 ２ BV ／h ，
洗至洗脱液无醇味 ，以供进行酸 、碱处理［１１ ，１２］

。

　 　酸处理 ：树脂加入 ３ BV 的 ５％ 盐酸溶液浸泡

３ h后 ，以 ５ BV ／h的流速通过大孔树脂 ，再用蒸馏

水以５ BV ／h的流速洗至 pH 为中性 。

　 　碱处理 ：加入 ３ BV 的 ２％ NaOH 液浸泡 ３ h
后 ，以 ５ BV ／h的流速通过大孔树脂 ，再用蒸馏水以

５ BV ／h的流速洗至 pH 为中性 。

表 1 　不同型号树脂对五味子木脂素类成分的静态吸附力和解吸率

指标 SP唱８５０ 揶XAD唱１６ 哌HPD唱５００ 哌AB唱８ 儍NKA唱９ 摀DM１３０ �D１０１ FZTC唱１ I
静态吸附力（mg ／g） ５２ e．６ ８９ Q．１ ５５ =．８ ８９ )．８ ６１  ．５ ５４  ．１ ５７ 眄．７ ５６ 儋．６

解吸率 （％ ） ６８ e．５ ７６ Q．４ ６３ =．９ ９２ )．３ ８９  ．５ ７８  ．２ ９４ 眄．２ ７３ 儋．９
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　 　酸 、碱依次处理 ，并重复 ３次［１１ ，１２］
。

2 ．4 ．2 　样品液的制备 　 取五味子药材粗粉 ３ kg ，
用 １０倍量 ９５％ 乙醇回流提取 ２ 次 ，每次 ２ h ，将提

取液抽滤后浓缩成稠浸膏至恒重无醇味 ，得浸膏

４９８ ．２ g 。用 ３０％ 的乙醇将浸膏溶解 ，使每 ml溶液
中含有 １ g 的原药材 ，即将浸膏用 ３０％ 的乙醇溶解

至体积为３ ０００ ml ，作为上柱样品液［１０］
。按“２ ．２”项

下色 谱 条 件 测 定 样 品 中 含 有 五 味 子 醇 甲

６ ．３８６ mg／ml ，五味子甲素 ０ ．７５１ mg／ml ，五味子乙
素 ２ ．０２２ mg ／ml 。
2 ．4 ．3 　 AB唱８型大孔吸附树脂对五味子木脂素的吸
附性能考察 　药液 pH 的考察 ：五味子提取液为酸

性溶液 ，pH 值约为 ２ ．４ ，当用 NaOH 溶液调节其
pH 值为 ４ 、６ 、８ 、１０ 、１２时 ，五味子提取液颜色变深 ，

出现不溶性沉淀 ，薄层层析分析发现调节 pH 后 ，五

味子提取液的化学成分发生了一定的降解 。因此 ，

本工艺以五味子提取液原液作为上样溶液 。

　 　温度的考察 ：精密称取处理后的湿树脂 ３份 ，每

份 １ g ，置于 ２５０ ml的三角瓶中 ，加入五味子总木脂

素浓度为 ５ ．１９９ mg ／ml供试样品液 ５０ ml ，置于 １０ 、

２０ 、３０ ℃的恒温摇床（１２０ r／min）中 ，于 ０ ．５ 、１ 、２ 、４ 、

６ 、８ 、１０ 、１２ h 时间点测定吸附残液中五味子木脂素
类成分的含量 ，结果如表 ２ 所示 。 AB唱８树脂在 １０ 、

２０ 、３０ ℃的温度下 ，对五味子木脂素类成分的吸附

性能没有显著影响 ，AB唱８ 树脂在 ４ ～ ６ h 后达到吸
附平衡 。因此 ，使用 AB唱８ 大孔吸附树脂纯化五味
子木脂素类成分可在室温下进行 。

表 2 　温度对 AB唱8树脂吸附五味
子木脂素类成分性能的影响

时间（t／h） 吸附量（mg ／g）
１０ ℃ ２０ ℃ ３０ ℃

０ 北．５ ２５  ．９ １６ V．５ ２８ 敂．７

１ 北３１  ．２ ３７ V．８ ４０ 敂．２

２ 北４７  ．２ ４８ V．５ ３４ 敂．８

４ 北５７  ．５ ７０ V．５ ５４ 敂．７

６ 北７５  ．５ ７６ V．５ ６８ 敂．７

８ 北６６  ．５ ７１ V．５ ６６ 敂．７

１０ 北７４  ．７ ６５ V．０ ７０ 敂．０

１２ 北６４  ．７ ６５ V．５ ７０ 敂．０

　 　吸附容量的考察 ：精密称取处理后的湿树脂

１００ g（体积为 １００ ml）装于层析柱（２２ 倡 ４００／２４）中 ，

将木脂素含量为 ９ ．１５９ mg／ml 的样品液通入树脂
柱中 ，流速为２ ．５ BV ／h ，测定流出液中五味子醇甲 、

五味子甲素和五味子乙素的总含量 ，直至树脂吸附

饱和为止 ，停止加样 。结果见图 １ 。

图 1 　 AB唱8型树脂对五味子木脂素吸附量曲线图

　 　 结果显示 ，１００ g 树脂达到饱和状态时可处理
约 １０ BV 的样品液 。当处理到 ２ BV 时 ，薄层色谱

（TLC）检查发现流出液中有五味子乙素 ，此时 ，流出

液中五味子木脂素含量为 ０ ．１８４ mg ／ml ，为降低损
耗 ，实际进行纯化时 ，加样量确定为 １ BV ，吸附量为

９ ．１５９ mg／g 。
　 　上样液浓度的考察 ：用五味子醇甲 、五味子甲

素 、五味子乙素总含量为 ２ ．３５７ 、５ ．６７１ 、９ ．１５９ 、

１１ ．４９０ 、１６ ．５２３ mg／ml的 ５个供试样品液分别通入

装有 ５０ g（体积为 ５０ ml）树脂的层析柱中 ，进行吸

附实验 ，流速为 ２畅５ BV ／h ，TLC检查发现流出液中
有五味子乙素时停止加样 ，计算各浓度条件下的吸

附量 。

　 　 Q ＝
C１ × V１ － C２ × V２W

　 　式中 ：C１为样品液浓度（mg／ml） ，C２为树脂床干

床后的溶液浓度（mg／ml） ，W 为树脂重量（g） ，V１为

样品液体积 （ml） ，V２为树脂床干床后的溶液体积

（ml） ，Q 为吸附量（mg／g） 。
　 　 经考察 ，湿树脂装柱后 ，树脂床干床后可得

０ ．２５ BV的水 ，故最低上样量确定为 １２ ．５ ml ，结果
见图 ２ 。

图 2 　样品液浓度对 AB唱8
型树脂吸附性能的影响

　 　结果显示 ，样品液浓度对树脂的吸附性能有一
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定影响 ，当样品液浓度在 ９ ．１５９ ～ １６ ．５２３ mg／ml范
围 ，AB唱８型树脂对五味子总木脂素的吸附量基本保
持稳定 。

　 　流速对吸附性能的影响 ：将 ５ 份五味子总木脂

素含量为５ ．１９９ mg／ml的供试样品液 ５０ ml ，分别通
入装有 ５０ g （体积为 １００ ml） AB唱８ 树脂的色谱柱
中 ，先用 ５ BV 的 ３０％ 乙醇洗脱 ，再用 ９５％ 乙醇以流

速为 ０ ．５ 、１ ．５ 、２ ．５ 、３ ．５ 、４ ．５ BV 进行洗脱 ，TLC 法
定性检查各部分洗脱液中的化合物 ，以确定更换洗

脱液 。各部分洗脱液减压干燥 ，计算不同洗脱速度

下五味子总木脂素的含量及转移率 ，结果见表 ３ 。

表 3 　不同洗脱速度下五味子木脂素类成分的转移率

洗脱速度
（BV ／h）

干物质量
（m／g）

总木脂素含量
（m／mg）

转移率
（％ ）

０ 北．５ １  ．３ ２０１ V．８９ ７７ 敂．７

１ 北．５ １  ．４ １９６ V．２８ ７５ 敂．５

２ 北．５ １  ．３ ２０６ V．３１ ７９ 敂．４

３ 北．５ １  ．０ １６５ V．６０ ６３ 敂．７

４ 北．５ １  ．３ １７０ V．４３ ６５ 敂．６

　 　结果显示 ，在洗脱速度为 ０ ．５ 、１ ．５和 ２ ．５ BV／h
时 ，五味子木脂素类成分的转移率没有显著变化 ；洗

脱速度为 ３ ．５和 ４ ．５ BV ／h 时 ，木脂素类成分的转

移率显著降低 。为了节省时间 ，确定 ９５％ 乙醇的洗

脱速度为 ２ ．５ BV ／h 。
　 　树脂柱径高比的考察 ：取不同量的树脂湿法装

柱 ，使径高比分别为 １ ∶ ５ 、１ ∶ ７ 、１ ∶ ９ ，按确定的吸

附量 ，精密吸取五味子样品液 ，以蒸馏水清洗至

Molish反应为阴性 ，以 ３０％ 乙醇洗脱 ，再以 ９５％ 乙

醇洗脱 ，收集洗脱液 ，测定五味子木脂素的含量 ，计

算木脂素类成分的转移率 。结果表明径高比为 １ ∶

５ 、１ ∶ ７ 、１ ∶ ９时 ，AB唱８树脂木脂素的转移率分别为
７７ ．３％ 、８０ ．６％ 和 ７２ ．８％ 。实验结果见图 ３ 。

图 3 　 AB唱8型树脂径高比与木
脂素成分转移率的关系

　 　结果表明在径高比 １ ∶ ５和 １ ∶ ７时 ，五味子木

脂素类成分的转移率差别不大 ，为了节省设备空间

以及防止树脂被挤压变形 ，故选择径高比为 １ ∶ ５

左右 。

　 　不同浓度洗脱剂对吸附性能的影响 ：根据五味

子木脂素的理化性质 ，洗脱液选择乙醇唱水系统为

佳 。取五味子总木脂素含量为 ９ ．１５９ mg／ml 的供
试样品液 １００ ml ，通入装有 １００ g （体积为 １００ ml）
AB唱８大孔树脂的色谱柱中 ，以不同浓度的乙醇进行

梯度洗脱 ，流速为２ ．５ BV ／h ，采用 TLC 法定性检查
各部分洗脱液中的化合物 ，以确定更换洗脱液 。各

部分洗脱液减压浓缩干燥后 ，计算各洗脱部位的得

率及五味子总木脂素的含量［１２］
，实验结果见表 ４及

图 ４ 。 　 　

表 4 　不同浓度乙醇洗脱部位的物质分布

洗脱液浓
度（％ ）

洗脱液用
量（V ／ml）

干物质量
（m／g）

木脂素含
量（％ ）

占总木脂素的
百分比（％ ）

３０ 骀４００ 乙２７ W．５ ０ 耨．０４ ０ 牋．００１

５０ 骀４００ 乙０ W．７ １６ 耨．５５ １２ 牋．６５

７０ 骀８００ 乙２ W．１ ２１ 耨．２７ ４８ 牋．７７

９５ 骀６００ 乙２ W．０ １４ 耨．３４ ３１ 牋．４２

图 4 　不同浓度乙醇洗脱液的干物质
中木脂素类成分的解吸曲线图

　 　 结果表明五味子木脂素类成分主要分布在

５０％ 、７０％ 和 ９５％ 洗脱部位 。根据上述结果 ，调整

实验方案 。将木脂素含量９ ．１５９ mg ／ml的供试样品
液 １００ ml ，通入装有 １００ g （体积为 １００ ml）树脂的
色谱柱中 ，用 ３０％ 、９５％ 的乙醇梯度洗脱 ，流速为

２ ．５ BV／h ，TLC法定性检查各部分洗脱液中的化合
物 ，以确定更换洗脱液 。计算各洗脱液用量 、各洗脱

部位的得率及其中总木脂素的含量 。结果见表 ５ 。

　 　结果表明采用 ５倍量 ３０％ 的乙醇洗脱后 ，用

表 5 　不同浓度乙醇洗脱部位的木脂素成分的分布

洗脱液浓度
（％ ）

洗脱液用量
（V ／ml）

干物质量
（m／g）

木脂素含量
（％ ）

占总木脂素
的百分比（％ ）

３０ 骀５００ 乙２９ W．７ ０ 耨．０４ １ 创．３０

９５ 骀１ ０００ 乙３ W．２ ２２ 耨．０６ ７７ 创．０７
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１０ BV 的 ９５％ 乙醇洗脱 ，９５％ 乙醇洗脱部分减压浓

缩 、干燥 ，得五味子提取物 ，得率为 ３ ．２％ ，木脂素类

成分的含量为 ２２ ．０６％ ，转移率为 ７７ ．０７％ 。

　 　 ９５％ 乙醇洗脱液干燥工艺的考察 ：取 AB唱８ 大
孔吸附树脂 ９５％ 乙醇洗脱液的浓缩浸膏 ５ g ，分别
于 ５０ 、６０ 、７０ 、８０ ℃的恒温干燥箱中干燥至恒重 ，测

定浸膏中五味子木脂素类成分的含量 。结果如表 ６

所示 ，６０ ℃下五味子木脂素类成分的含量较高 ，因

此 ，采用 ６０ ℃ 恒温干燥五味子大孔树脂 ９５％ 乙醇

洗脱液的浓缩浸膏 。

表 6 　干燥条件对五味子木脂素类成分的影响

干燥条件
干燥后重量

（m／g）
木脂素总含量

（m／mg）
干燥前 ５ �１６５  ．２６

５０ ℃ ０ �．９ １４２  ．５

６０ ℃ ０ �．９ １５６  ．８

７０ ℃ ０ �．８ １２６  ．８

８０ ℃ ０ �．８ １３４  ．６

2 ．4 ．4 　 纯化工艺的验证 　 将木脂素含量

９ ．１５９ mg／ml的供试样品液 ３００ ml ，通入装有 １００ g
（体积为 ３００ ml）树脂的色谱柱中 ，先后用 ５ BV 的
３０％ 乙醇和 １０ BV 的 ９５％ 乙醇梯度洗脱 ，流速为

２畅５ BV ／h ，收集 ９５％ 乙醇洗脱部位 ，HPLC 法测定
其五味子醇甲 、五味子甲素 、五味子乙素含量 。木脂

素含量及转移率如表 ７所示 ，表明优化后的纯化工

艺结果与表 ５中的结果相近 ，说明本研究所确定的

工艺合理可行 ，可操作性强 。

表 7 　验证试验所得木脂素类成分的含量及转移率

序号
洗脱液用量
（V ／ml）

干物质量
（m／g）

木脂素含量
（％ ）

占总木脂素
的百分比（％ ）

１ 潩３ ０００ ǐ９ 邋．０２ ２２ 蜒．４ ７３ ┅．２

２ 潩３ ０００ ǐ８ 邋．６２ ２３ 蜒．４ ７３ ┅．１

３ 潩３ ０００ ǐ８ 邋．９８ ２５ 蜒．１ ７２ ┅．７

均值 ８ 邋．８７ ２３ 蜒．６ ７３ ┅．０

2 ．4 ．5 　树脂的再生性能考察 　 上样次数对 AB唱８
树脂吸附五味子木脂素类成分性能的影响 ：将总木

脂素含量为 ５ ．１９９ mg／ml 的五味子提取液 １００ ml
通入装有 １００ g AB唱８ 树脂的色谱柱中 ，先以 ５ BV
体积的 ３０％ 乙醇进行洗脱 ，再以 ９５％ 乙醇进行洗

脱 ，收集 ９５％ 乙醇洗脱液 ，减压浓缩 、干燥至恒重 ，

测定其中木脂素类成分的含量 ，计算转移率 。 以

９５％ 乙醇和蒸馏水活化树脂 ，反复上样 ，观察随着上

样次数的增加 ，五味子木脂素类成分转移率的变化 。

结果发现重复上样 ８ 次后 ，五味子木脂素类成分的

转移率为 ６５％ ，降低了 ２３ ．６％ ；重复上样 ９次后 ，五

味子木脂素类成分的转移率为 ５９ ．５％ ，降低了约

３０％ 。因此 ，确定应用大孔吸附树脂纯化五味子木

脂素类成分 ，重复上样 ８次后 ，需要对大孔树脂进行

再生 。

　 　 AB唱８树脂再生方法研究 ：将对五味子木脂素吸

附后转移率下降 ３０％ 的 AB唱８大孔吸附树脂分别采
用常规酸碱处理 、常规酸碱处理后再以 ５％ 盐酸处

理 、常规酸碱处理后再用 ５％ NaOH 处理 。取上述 ３

种方法处理后的树脂 １ ．５ g ，加入五味子木脂素成分
含量为 ５ ．１９９ mg ／ml 的上样样品液 ５０ ml ，吸附
２４ h后 ，测定吸附残液中木脂素类成分的含量 ，计

算再生树脂对五味子木脂素类成分的吸附率 ，结果

如表 ８所示 。经过 ３ 种再生方法处理后 ，树脂的外

观性状分别为浅棕色 、灰黄色 ，采用常规酸碱处理

后 ，再用 ５％ 盐酸或者 ２％ NaOH 处理 ，可使树脂恢

复原有的吸附性能 。

表 8 　再生方法对 AB唱8大孔树脂吸
附五味子木脂素类成分性能的影响

再生方法 树脂外观性状 吸附量（mg ／g）
常规酸碱处理 浅棕色 ７０ M．８１

常规 ＋ ５％ 盐酸 灰黄色 ８６ M．９６

常规 ＋ ５％ NaOH 灰黄色 ８０ M．９６

　 　 AB唱８树脂再生次数的研究 ：进一步考察再生次

数对树脂吸附量的影响 ，连续考察 １０ 个再生循环 ，

测定每次再生后 ，AB唱８树脂对五味子木脂素类成分
的吸附量 ，结果见图 ５ ，树脂经过 ８ 次再生后 ，其静

态吸附量下降为新树脂的 ７０％ 以下 ，不宜作再生

使用 。

图 5 　 AB唱8树脂再生次数对五味子
木质素类成分吸附效果的影响
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3 　小结

　 　研究发现 AB唱８树脂对五味子木脂素的吸附量
大 ，吸附率较高 ，易解吸 ，能够有效吸附五味子木脂

素类成分 ，是一种理想的五味子木脂素吸附剂 ，适用

于对五味子木脂素的提取分离 。

　 　目前已有的报道中 ，五味子木脂素的纯化工艺

多采用静态吸附［１３ ，１４］或等度洗脱［１５］等方法 ，本实

验首次采用从静态和动态吸附及解吸附两方面同时

结合梯度洗脱的方法进行全面考察 ，优化五味子木

脂素纯化工艺 ，经纯化后有效物质的含量显著提

高 。在优化纯化工艺的同时对大孔树脂的再生性能

进行考察 ，确定 AB唱８ 型树脂可循环有效再生的
次数 。 　 　

　 　五味子提取液呈酸性 ，增加其 pH 值 ，可使五味

子木脂素类成分发生降解 ，因此 ，采用五味子原液进

行 AB唱８树脂柱的上样 。温度对 AB唱８ 树脂的吸附
率没有显著影响 ，可在室温下进行吸附 。

　 　通过动态吸附与解吸实验的研究 ，确定了 AB唱８
吸附五味子木脂素的最佳吸附条件 ：上样量 １ BV ，

上样液质量浓度为 ９畅１５９ ～ １６ ．５２３ mg／ml ，树脂柱
径高比为 １ ∶ ５ ，待吸附后 ，用 ５ BV 的 ３０％ 乙醇洗

脱 ，再以 １０ BV 的 ９５％ 乙醇洗脱 ，大孔树脂洗脱的

流速为２ ．５ BV ／h ，收集 ９５％ 乙醇洗脱部分即为五味

子提取物 。进行吸附分离时 ，建议五味子木脂素的

吸附量达到 ９ ．１５９ mg／g 。
　 　 AB唱８型树脂可循环使用 ，反复使用 ８次 ，对五

味子木脂素有较佳的吸附率 ，之后吸附率大幅降

低 ，确定在纯化五味子总木脂素时 ，树脂使用 ８个

循环后应进行再生 。较佳的再生方法是按常规的酸

碱处理后 ，再用 ５％ 盐酸或 ３％ NaOH 处理 １次 ，以

蒸馏水洗至 pH为中性 ，再生后的树脂吸附率可达

新树脂的 ９０％ 以上 。树脂可再生 ８ 次 ，之后不宜

使用 。 　 　

　 　实验中采用 HPLC 法测定树脂处理五味子木
脂素成分的含量 ，能够准确 、科学地反映五味子木脂

素成分在 AB唱８ 型树脂上的吸附及洗脱等特点 ，该

工艺稳定 、可行 ，具有较好的推广应用前景 。
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