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天冬为百合科植物天门冬[Asparagus cochinchinen-

sis（Lour.）Merr.]的块根，具有养阴清热、润肺滋肾的功

效，是一种临床常用中药。天冬是贵州省内的大宗药

材，种植面积较大，仅在遵义市凤冈县就有近3 000亩的

天冬种植基地。天冬主要含有糖类、氨基酸、皂苷类等

成分[1]，具有抗氧化、抗衰老、抗菌等药理活性[2]。通过文

献查阅，笔者发现目前对天冬总皂苷提取工艺方面研究

较少[3-4]，且尚未见其纯化工艺研究的报道。鉴于此，本

试验以总皂苷含量为指标，考察不同型号大孔树脂对分

离纯化天冬总皂苷的影响，在此基础上优选出总皂苷的

最佳纯化工艺，以期为制订天冬药材质量标准及其进一

步开发利用提供依据。

1 材料
1.1 仪器

UV2501型紫外分光光度计（日本岛津公司）；AD-

HG 90AOA型电热恒温鼓风干燥箱（宁波江南仪器厂）；

SHZ-Ⅲ型循环水真空泵、RE-52型旋转蒸发器（上海亚

荣生化仪器厂）；FA2004B型电子天平（上海越平科学仪

器有限公司）。

1.2 药材与试剂

天冬药材于2016年6月收集于贵州遵义，经遵义医

药高等专科学校药学系张学愈副教授鉴定为百合科植

物天门冬[Asparagus cochinchinensis（Lour.）Merr.]的块

根；AB-8、S-8、DM-130型大孔树脂（陕西乐博生化科技

有限公司）。菝葜皂苷元对照品（上海圻明生物科技有

限公司 ，批号 ：126-19-2，纯度 ：≥98％）；HPD-100、

HPD-300、D-101型大孔树脂（沧州宝恩化工有限公司）；

其他试剂均为分析纯，试验用水为高纯水。
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摘 要 目的：对天冬总皂苷的大孔树脂纯化工艺进行优选。方法：以天冬总皂苷含量等为指标，采用单因素试验考察大孔树脂

型号、上样吸附时间、上样液稀释倍数、吸附容量、洗脱溶剂体积分数及用量、洗脱速度，对大孔树脂纯化工艺进行优化，并进行验

证试验。结果：HPD-300型大孔树脂对天冬总皂苷吸附及解析能力较强；最优纯化工艺为上样吸附时间60 min，上样液质量浓度

0.1 g/mL，吸附容量120 mL（15 BV），使用3 BV的60％乙醇溶液进行洗脱，洗脱速度为4 BV/h。验证试验中总皂苷的平均解析率

为68.30％（RSD＝0.95％，n＝3）。结论：优选的纯化工艺稳定、可行，可较好地分离纯化天冬总皂苷。
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Study on the Purification Technology of Total Saponins from Asparagus cochinchinensis with Macroreticu-
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ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize the purification technology of total saponins from Asparagus cochinchinensis with macro-

reticular resin. METHODS：Using content of total saponins from A. cochinchinensis as index，single factor test was used to investi-

gate the macroreticular resin model，sampling adsorption time，mass concentration of the column，adsorption capacity，volume frac-

tion and the amount of elution solvent，elution rate，and optimize the purification technology. And verification test was conducted.

RESULTS：HPD-300 macroreticular resin showed strong absorption and desorption property. The optimal purification technology

was that sampling adsorption time was 60 min，mass concentration of sample liquid was 0.1 g/mL，adsorption capacity was 120

mL（15 BV），it was eluded with 60％ ethanol solution with 3 BV and elution rate was 4 BV/h. In the verification test，the average

desorption rate of total saponins was 68.30％（RSD＝0.95％，n＝3）. CONCLUSIONS：Optimized purification technology is sta-

ble，feasible，and can easily separate and purify the total saponins from A. cochinchinensis.
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2 方法与结果
2.1 天冬总皂苷含量测定

2.1.1 对照品溶液制备 将准确称量的菝葜皂苷元对

照品 7.8 mg 加甲醇溶解，转移至 25 mL 棕色量瓶中定

容，摇匀，即得。

2.1.2 供试品溶液制备 准确称取天冬药材粗粉 5 g，

水浴90 ℃加热提取2次，第1次用40 mL水提取1 h，第2

次用 30 mL 水提取 40 min，过滤，滤液加水溶解并定容

至 100 mL量瓶中，摇匀。从中移取 10 mL，用水饱合正

丁醇分3次萃取（15、15、15 mL），合并正丁醇萃取液，用

正丁醇饱和的水 20 mL萃取，减压回收正丁醇层至干，

浓缩物用甲醇溶解并定容于25 mL量瓶中，摇匀，即得。

2.1.3 测定波长选择 分别精密吸取对照品溶液、供试

品溶液适量，置于 15 mL 具塞试管中，挥干甲醇，加入

5％的香草醛冰醋酸溶液 0.2 mL、高氯酸 0.8 mL，摇匀，

密塞，60 ℃水浴显色15 min。取出后立即用冰水冷却5

min，再加入 5 mL 冰醋酸稀释，摇匀，静置 10 min。在

400～800 nm波长范围内进行扫描，结果显示对照品在

455 nm波长处有较大吸收峰，而样品在 455 nm波长处

有最大吸收峰，故选择 455 nm 波长为本试验的测定波

长，波长扫描见图1、图2。

2.1.4 线性关系考察 试验方法参考文献[5]。分别用

刻度吸量管准确移取菝葜皂苷元对照品溶液0、0.1、0.2、

0.4、0.6、0.8、1.0 mL于具塞试管中，按“2.1.3”项下方法处

理后，于455 nm波长处测定吸光度。以对照品质量浓度

为横坐标（x）、吸光度为纵坐标（y）进行线性回归，得回

归方程 y＝0.011 69x+0.030 56（r＝0.999 4），结果表明总

皂苷质量浓度在 5.2～52 μg/mL 范围内与吸光度线性

关系良好。

2.1.5 方法学考察 依法进行精密度与准确度试验。

结果，精密度试验RSD为0.50％（n＝6）；准确度试验中，

平均回收率为 98.83％（RSD＝1.88％，n＝6），均符合相

关要求。

2.2 大孔树脂纯化工艺优选

2.2.1 天冬提取液制备 准确称取天冬药材粗粉50 g，

依次用 70％乙醇回流提取 2次，每次 400 mL，每次提取

1.5 h。合并 2次提取液浓缩至无醇味，再加水定容至

250 mL量瓶中，摇匀，即得质量浓度为 0.2 g/mL的天冬

提取液。

2.2.2 树脂预处理 分别称取 6 种型号（AB-8、S-8、

D-101、DM-130、HPD-100、HPD-300）的大孔吸附树脂适

量，用95％乙醇浸泡24 h之后，转移至玻璃柱中，用纯化

水洗至无醇味，即得。

2.2.3 大孔树脂型号选择 试验方法参考文献[6]。分

别称取上述6种树脂0.5 g置于具塞锥形瓶中，再加入天

冬提取溶液20 mL，每间隔5 min振摇1次，持续2 h。静

止24 h后，抽滤，滤液加水稀释至100 mL，即得天冬吸附

后溶液。

将抽干后的树脂置于具塞锥形瓶中，加 70％乙醇

20 mL进行解吸，每间隔5 min振摇1次，持续2 h。静止

24 h 后，抽滤，滤液浓缩乙醇至干，浓缩液加水稀释至

100 mL，即得天冬解吸后溶液。

将上述所得溶液按“2.1”项下操作并进行总皂苷的

含量测定，计算树脂对总皂苷的静态吸附量、静态吸附

率及解析率。静态吸附量＝（原溶液质量浓度－吸附后

溶液质量浓度）×吸附液体积/树脂质量；静态吸附率＝

（原溶液质量浓度－吸附液质量浓度）/原溶液质量浓

度×100％；静态解析率＝（解析液质量浓度×解析液体

积）/静态吸附量×100％。6种树脂静态吸附和解析结果

见表1。

表1 6种树脂静态吸附和解析结果

Tab 1 Static adsorption-desorption results of 6 kinds

of macroporous resins

树脂型号
AB-8

S-8

D-101

DM-130

HPD-100

HPD-300

极性
弱极性
极性

非极性
弱极性
非极性
非极性

静态吸附量，mg/g

32.56

32.05

46.93

34.10

43.85

46.93

静态吸附率，％
26.34

25.92

37.96

27.58

35.47

37.96

静态解析率，％
77.93

58.36

61.72

77.42

62.55

80.31

由表1结果可知，6种型号大孔树脂静态吸附量、静

态吸附率及静态解析率相差较大，其中HPD-300型树脂

的静态吸附率与静态解析率均最大，因此确定选用

HPD-300型大孔树脂用于后续的分离纯化工艺研究。

2.2.4 静态吸附动力学特征考察 试验方法参考文

献 [7]。称取 HPD-300大孔树脂 0.5 g，转移到具塞锥形

瓶中，精密加入天冬提取液 20 mL，摇匀，静置吸附，于

15、30、60、90、120、180、240、300、360 min 移取 1 mL 上

层清液（同时补纯水 1 mL），将上清液加水至 10 mL，按

“2.1”项下操作并测定总皂苷含量，计算静态吸附率，绘

图1 对照品溶液波长扫描图

Fig 1 Wavelength scanning for reference substance so-

lutions

图2 供试品溶液波长扫描图

Fig 2 Wavelength scanning for test sample solutions
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制静态吸附动力学曲线，结果见图3。

由图3可知，加入天冬提取液后，树脂在60 min内静

态吸附率变化较快，而之后则变化较缓。因此，为了快

速达到较高的吸附率，确定上样静态吸附时间为60 min。

2.2.5 上样液稀释倍数考察 试验方法参考文献[8]。

称取HPD-300型大孔树脂 5份，每份 4 g，装入离子交换

柱中。取天冬提取液 60 mL分别稀释 1、2、3、4、5倍后，

分别上柱静态吸附1 h，再以3 BV/h的流速进行吸附，吸

附完成后，用水洗脱至近无色，再用 70％乙醇 3 BV 洗

脱，流速控制为3 BV/h。依次收集流出液，蒸干乙醇，用

水溶解并定容至100 mL量瓶中，取10 mL，按“2.1”项下

操作并测定总皂苷含量，计算解析量及解析率。其中，

解析量＝解析液质量浓度×解析液体积；解析率＝（某解

析液的解析量/加入量）×100％。上样液不同稀释倍数

比较结果见表2。

表2 上样液不同稀释倍数比较

Tab 2 Comparison of column solutions with different

dilution multiple

稀释倍数，倍
1

2

3

4

5

解析量，mg

123.30

130.99

132.02

131.76

127.40

解析率，％
60.46

64.24

64.74

64.61

62.47

由表 2可知，大孔树脂对天冬总皂苷的解析率随着

稀释倍数的增加呈现先增大后减小的规律：当稀释倍数

为3倍时，解析率最高；但稀释倍数为2～4倍时，解析率

变化不大。结合操作的速度，确定上样液稀释2倍最佳，

即天冬药液质量浓度为0.1 g/mL。

2.2.6 吸附容量考察 试验方法参考文献[9]。称取

HPD-300型大孔树脂4 g装柱，取天冬提取液（0.1 g/mL）

以3 BV/h的流速上样吸附。流出液每10 mL收集1份，

共收集 20份，分别加水补足至 100 mL，摇匀，取 10 mL，

按“2.1”项下操作并测定总皂苷含量。以上样体积为横

坐标、总皂苷泄漏率（流出液皂苷质量浓度/上样液皂苷

质量浓度×100％）为纵坐标，绘制吸附泄漏曲线，结果见

图4。

由图4可知，随着上样液体积的增加，泄漏率也不断

增加，但增加的程度有差异。当上样液体积达到120 mL

时，泄漏率明显增大，说明树脂吸附已经达到动态饱和

吸附量，故确定上样体积为120 mL（15 BV），即1 g树脂

动态吸附生药量为3 g。

2.2.7 洗脱溶剂体积分数考察 称取HPD-300型大孔

树脂 4 g装柱，加入天冬提取液（0.1 g/mL）120 mL，静态

吸附后，以 3 BV/h的流速进行吸附，再用水洗脱至近无

色。之后依次用50％、60％、70％、80％、90％乙醇溶液，

各以流速 3 BV/h洗脱 4 BV，依次收集乙醇洗脱液。回

收乙醇后用水溶解并定容至 100 mL量瓶中，取 10 mL，

按“2.1”项下操作并测定总皂苷含量，计算解析量及解析

比例。其中，解析比例＝某洗脱浓度的解析量/总解析

量×100％。洗脱溶剂不同体积分数比较结果见表3。

表3 洗脱溶剂不同体积分数比较

Tab 3 Comparison of different volume fraction of elu-

tion

乙醇体积分数，％
50

60

70

80

90

解析量，mg

119.45

12.69

0

0

0

解析比例，％
90.40

9.60

0

0

0

由表3可知，天冬总皂苷主要集中在50％乙醇洗脱

液中，占解析量的90.40％，60％乙醇洗脱后即达到完全

洗脱，之后的洗脱液中无总皂苷检出，故确定 60％乙醇

溶液为洗脱溶剂。

2.2.8 洗脱溶剂用量考察 称取HPD-300型大孔树脂

4 g装柱，加入天冬提取液120 mL（0.1 g/mL）上柱静态吸

附后，以 3 BV/h的流速进行吸附。吸附完成后，先用水

洗至近无色，再用60％乙醇6 BV以3 BV/h的流速洗脱，

每 1 BV 收集 1份。分别浓缩后用水溶解并定容至 100

mL量瓶中，取10 mL，按“2.1”项下操作并测定总皂苷含

量，计算解析量及解析比例，结果见表4。

表4 洗脱溶剂不同用量比较

Tab 4 Comparison of different quantities of elution

乙醇用量，BV

1

2

3

4

5

6

解析量，mg

72.74

41.69

11.15

0

0

0

解析比例，％
57.93

33.20

8.88

0

0

0

图3 HPD-300树脂静态吸附动力学曲线

Fig 3 Static adsorption curves of HPD-300 macropo-

rous resin
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图4 HPD-300树脂上样吸附泄漏曲线

Fig 4 Adsorption leaking curves of HPD-300 macro-

porous resin
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由表 4可知，60％乙醇洗脱用量达到 3 BV时，即可

将总皂苷完全洗脱下来，故确定洗脱溶剂用量为3 BV。

2.2.9 洗脱速度考察 称取HPD-300型大孔树脂4 g装

柱，共5份，加入天冬提取液静态吸附后，分别以1、2、3、

4、5 BV/h的流速进行吸附。吸附结束后，先用水洗脱至

近无色，再用 60％乙醇 3 BV以 1、2、3、4、5 BV/h的速度

洗脱。依次收集洗脱液，浓缩后用水溶解并定容至 100

mL量瓶中，取10 mL，按“2.1”项下操作并测定总皂苷含

量，计算解析量及解析率，结果见表5。

表5 溶剂不同洗脱速度比较

Tab 5 Comparison of different flow velocities of elu-

tion

洗脱速度，BV/h

1

2

3

4

5

解析量，mg

126.63

121.24

122.27

121.76

118.93

解析率，％
68.28

65.38

65.93

65.65

64.13

由表 5可知，洗脱速度越大，解析率越小，但 2～4

BV/h洗脱速度之间的解析率变化不明显。因此，综合考

虑速度及总皂苷的解析率，确定洗脱速度为4 BV/h。

2.2.10 工艺验证试验 根据上述单因素试验结果，取

HPD-300型大孔树脂 4 g装柱，共 3份，分别加入天冬提

取液静态吸附后，以4 BV/h的流速进行吸附。吸附结束

后，用水洗脱至近无色，再用60％乙醇3 BV洗脱。分别

收集洗脱液，浓缩后用水溶解并定容至100 mL量瓶中，

取 10 mL，按“2.1”项下操作并测定总皂苷含量，计算解

析量及解析率，结果见表6。

表6 纯化工艺验证结果

Tab 6 Validation test result of purification technology

编号
1

2

3

加入量，mg

203.93

203.93

203.93

解析量，mg

138.95

138.18

140.75

解析率，％
68.14

67.76

69.02

平均解析率，％

68.30

RSD，％

0.95

由表 6可知，60％乙醇洗脱液中总皂苷的平均解析

率为 68.30％（RSD＝0.95％，n＝3），说明该工艺有较好

的分离纯化效果。

3 讨论
天冬药材由于含有多糖类成分，因此在粉碎成粗粉

前，一定要充分的干燥，否则会增加粉碎的难度，甚至损

坏机器；同时称量天冬粗粉时，速度要快，否则天冬药材

易吸收水分降低测量的准确度；由于天冬中多糖含量较

高、极性较大，故为了排除多糖的干扰，一定要在正丁醇

萃取后，再用水进行反萃取，从而将皂苷与多糖类成分

分离。大孔树脂在装柱时应尽量将气泡除去，以免柱子

出现断层；加入供试液时，应缓缓加入，防止树脂冲起，

影响分离效果。

目前采用大孔吸附树脂技术分离、纯化药材皂苷类

等有效部位的研究较多[10-16]。本试验在参考文献的基础

上，通过一系列工艺参数的优化研究，首次建立起大孔

吸附树脂分离纯化天冬中总皂苷的工艺路线，其具体工

艺参数为：上样质量浓度为 0.1 g/mL，上样量 15 BV，上

样吸附时间 60 min，上样及洗脱流速为 4 BV/h，乙醇体

积分数为60％，用量为3 BV。

综上，通过大孔树脂的吸附和解析试验及验证试

验，优选所得的纯化工艺稳定、可行，可为天冬皂苷的纯

化制备提供依据。
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