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摘要：利用高速逆流色谱分离纯化中草药木蝴蝶乙酸乙 酯 粗 提 物 中 的 黄 酮 类 活 性 成 分，并 将 分 离 规 模 从 分 析 型 线

性放大到制备型，以获得大量的活性成分，为进一步 的 药 物 筛 选 提 供 物 质 基 础。实 验 在 分 析 型 高 速 逆 流 色 谱 上 对

分离参数进行了系统优化，并将优化条件放大到制备型 高 速 逆 流 色 谱 上 对 ’++/ % +> 木 蝴 蝶 乙 酸 乙 酯 粗 提 物 进 行

分离，得到 - 种化合物，经高效液相 色 谱、电 喷 雾 电 离 质 谱 和 核 磁 共 振 氢 谱、碳 谱 分 析 鉴 定，分 别 为 白 杨 素（+%"/ ’
+>，纯度为 ’$/ )?）、黄芩素（+)"/ & +>，纯度为 ’$/ %?）、黄芩素 )$ )!)葡萄糖苷（)+&/ " +>，纯度为 ’#/ )?）、黄芩素 )
$ )!)双葡萄糖苷（+$’/ + +>，纯度为 ’’/ !?）和一种新的白杨素双葡萄糖苷（!+/ $ +>，纯度为 ’#/ #?）。该放大过程

不仅将处理量提高了 -) 倍，还保持了在分析型设 备 上 的 分 离 度 和 分 离 时 间。该 工 作 为 天 然 产 物 的 研 究 提 供 了 一

个高效的分离纯化方法。
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* * 高 速 逆 流 色 谱（ /->/)5:33= 1&".037)1"773.0
1/7&+,0&>7,:/$，E8FFF）是一种以液体作为固定

相的液相色谱技术，主要特点在于分离纯化中的绝

大多数 溶 剂 和 样 品 可 以 得 到 回 收，适 用 于 制 备 分

离［+，!］，因此该 技 术 越 来 越 多 地 被 用 于 天 然 产 物 中

有效成分的提取和中药的分析鉴定［) 0 -］。传统的高
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速逆流色谱通常是在低转速和低流速下进行，分离

时间往往 长 达 几 小 时，体 现 不 了 真 正“ 高 速 ”的 特

点，也不便 于 参 数 放 大［#，!］。 本 文 中 采 用 了 一 种 改

进的行星运行式高速逆流色谱，由于它具有相当高

的离心加速度（“ !”值）和牢固的材料结构，使 得 分

离时间不仅可以缩短到“ 分钟”级，还可以实现在分

析型上优化分离条件，直接在制备型上放大的过程。

此放大过程在大大提高处理量的同时，还可以保持

分析型 上 的 分 离 度 和 分 离 时 间，故 称 为“ 线 性 放

大”。本文以分离纯化木蝴蝶乙酸乙酯粗提物中的

黄酮类活性成分为例，介绍这一有效方法。

$ $ 木蝴蝶（!"#$%&’( )*+),’(）作为传统的草药

在中国和日本等东方国家得到广泛使用，具有镇痛、

止咳、抗炎等功效［"，%］。目前，与此相关的黄酮类化

合物，如白杨素（"#$%&’(）、黄芩素（)*’"*+,’(）、黄芩

素-% -!-葡 萄 糖 苷（ )*’"*+,’(-% -!-!+."/&’0,）、白 杨

素-% -!-双 葡 萄 糖 苷（ "#$%&’(-% -!-0’!+."/&’0,）、黄

芩素-% -!-双 葡 萄 糖 苷（ )*’"*+,’(-% -!-0’!+."/&’0,）

和 黄 芩 苷（ )*’"*+’( ）等 已 从 该 植 物 中 分 离 得

到［& ’ #!］。本工作在以上文献的基础上，成功完成了

从分析 型 到 制 备 型 12333 的 线 性 放 大，对 木 蝴 蝶

中的主要黄酮类有效成分进行了分离、纯化、制备和

结构鉴定，得到了白杨素、黄芩素、黄芩素-% -!-葡萄

糖苷、黄芩素-% -!-双葡萄糖苷和一种新的白杨素双

葡萄糖苷（ "#$%&’(-0’!+."/&’0,）。除 了 新 的 白 杨 素

双葡萄糖苷结构有待确证外，图 # 给出了从木蝴蝶

乙酸乙酯粗提物中得到的其他 ( 种黄酮苷类化合物

的结构。

图 !" 从木蝴蝶粗提物中得到的 # 种黄酮类化合物的结构
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!" 实验部分

! $ !" 仪器与试剂

$ $ 用于参数优化的高速逆流色谱仪是经改良的行

星运行式分析型 4’(’-56，具有密封好、噪音小等特

点，转速范围为 ) * ! +)) $ 7 8’(（) * !%# !），流速 )
* !, - 89 7 8’(，公 转 半 径 - 值 为 -) 88。 它 配 备

了两个可拆 卸 替 换 的 聚 四 氟 乙 烯（:;<6）分 析 柱，

内径为 ), & 88，有效柱体积分别为 (, % 89 和 #%, !
89，! 值（ 螺旋 管 支 持 件 的 自 转 半 径 " 与 公 转 半 径

- 的比值，即 ! . " . -）为 ), "& * ), %/。本实验中选

用 #%, ! 89 柱作为分析柱。

$ $ 用于线性放大的高速逆流色谱仪是同系列的制

备型 4’0’-56，该设 备 也 是 =-型 行 星 运 行 式 离 心 设

备，具有低噪音的驱动装置和稳定的控温系统，可将

转速和温度分别控制在 ) * # !-) $ 7 8’( 和 !- * +-
>之间。本实验中用两个实验室管轴同时代替两个

对称的标准管轴进行实验，每一个实验室管轴中各

缠绕一根内 径 为 (, ) 88 :;<6 制 备 柱，柱 体 积 分

别为 (-/, & 和 (--, % 89。将 两 个 制 备 柱 串 联 用 于

线性放大实验。

$ $ 以上两台逆流色谱仪都购自英国 56 公司（5%-
(*8’" 6?@$*"@’/(& 9@0A ，英国）。

$ $ B*@,$& 高效液相色谱（1:93）仪，包括 B*@,$&
!"/- 分离模块和 B*@,$& !//" 光电二极管阵列检测

器（B*@,$& 公司，美国）；色谱柱：2.(C’$, 3#& 柱（#-)
88 0 (, " 88，- !8）；质谱仪：4’"$/8*&& D-;E<
:$,8’,$ 质谱仪（42）（B*@,$& 公司，美国）；核磁共

振仪（F4G）：H(’@% I(/J*-()) BK 超导核磁共振波

谱仪（L*$’*( 公司，美国）。

$ $ 粗提物制备及 12333 分离所用溶剂（ 氯仿、甲

醇等）均为分析纯（ 天津化学试剂三厂）。1:93 分

析所用甲 醇 和 甲 酸 为 色 谱 纯（ <’&#,$ 2"’,(@’C’"，英

国），实 验 用 水 为 二 次 蒸 馏 水（ 4’++’-D，#&, !
4"·"8，!- >）。

$ $ 木蝴蝶药材购于成都市五块石药材市场，经四

川大学华西药学院张浩教授鉴定为正品药材。

! $ $" 样品制备

$ $ 将干燥的木蝴蝶药材粉碎，得到 / M! !)) 目的

淡黄色粉末，经 -) M! 甲醇浸泡 #! #，在 () > 下减

压蒸馏浸提液，收集浸膏并回收甲醇用于下一轮浸

泡。重复以上步骤 - 次，合并所有浸膏。将 -) ! 浸

膏分散于 -)) 89 水中，用 -)) 89 正庚烷分两次等

体积萃取后，再用 # 9 乙酸乙酯分 ( 次萃取水层，于

+) > 下 减 压 蒸 干 乙 酸 乙 酯 层，得 到 ## ! 黄 色 固 体

粉末，室温干燥并保存作为乙酸乙酯粗提物。

! $ %" 两相溶剂系统及样品溶液的制备

$ $ 12333 溶 剂 系 统 为 氯 仿-甲 醇-水（ 体 积 比 为

/, -1 #)1 -，下同）。按比例加各溶剂于分液漏斗中，

剧烈振荡使其充分混合，分相平衡后分出上、下相，

使 用 前 分 别 超 声 脱 气 + 8’(。 取 约 #, ) !（/##, "
8!）乙 酸 乙 酯 粗 提 物，溶 于 -) 89 氯 仿-甲 醇-水

（/, - 1 #) 1 -）的 下 相 中，振 荡 使 之 完 全 溶 解，以 备

·)/(·
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!"### 进样。

! ! "# "#$$$ 分离过程

! ! 将氯仿$甲醇$水（#$ %& ’(& %）的上相（ 固定相）泵

入 !"### 螺旋 管。待 螺 旋 管 完 全 充 满 后，调 整 螺

旋管至适当转速，以一定流速泵入流动相。动力学

平衡后 将 样 品 注 入 螺 旋 管。 分 离 温 度 )% %，)%"
&’ 紫外（()）检 测 洗 脱 液，进 样 时 开 始 记 录，分 段

收集馏分。

! ! $# 分配系数的测定

! ! 根据文献［’*］方 法，取 适 量（ 约 ’ ’*）乙 酸 乙

酯粗提物于 % ’+ 试 管 中，加 入 预 先 达 到 平 衡 的 两

相溶剂系统的上下相各 ’ ’+，使粗提 物 充 分 溶 解，

待达到平衡后，取上下相各 ($ % ’+，分别减压蒸干，

用甲醇重新溶解，经 !,+# 检测得水相中化合物的

峰面积为 !’ ，有机相中化合物的峰面积为 !) ，则分

配系数（"）为：" + !’ - !) 。

! ! %# "%&$ 条件

! ! 以 甲 醇$($ ). 甲 酸 为 流 动 相，在 ( , *( ’/& 内

甲醇的体积分数由 %(. 增加到 -%. 进行梯度洗脱；

柱温 )% %，流速 ’$ ( ’+ - ’/&，紫外 )’( , "(( &’ 全

波长检测。

&# 结果与讨论

& ! !# 木蝴蝶乙酸乙酯粗提物的 "%&$ 分离

! ! 采用“’ 0 .”节 的 色 谱 条 件，对 木 蝴 蝶 乙 酸 乙 酯

粗提物进行分离，色谱图见图 )。

图 &# 木蝴蝶粗提物的 "%&$ 图谱

’()! &# $*+,-./,)+.- 0,+ /*1 "%&$ .2.345(5
,0 /*1 !"#$%&’( )*+),’( 16/+.7/

! ! 123 !,+# 4567’& 89: 5;3<9=3> 9= )% % 9&> =23 3??673&=
’5&/=5<3> /& =23 89@363&*=2 <9&*3 5? )’( =5 "(( &’0 A ’3=29$
&56（A）$($ ). ?5<’/4 94/>（ B）9C7357: :D:=3’ 89: 7:3> 9:
=23 ’5E/63 ;29:3 /& *<9>/3&= ’5>3 ( ’/&（%(. A）=5 *( ’/&

（-%. A）9= 9 ?658 <9=3 5? ’$ ( ’+ - ’/&0

& ! &# "#$$$ 操作条件的优化

! ! 根据 " 值 对 9）氯 仿$甲 醇$水，E）乙 酸 乙 酯$正
丁醇$水，4）正庚烷$乙酸乙酯$甲醇$水 * 类溶剂体系

进行了筛选。由 表 ’ 得 知，乙 酸 乙 酯$正 丁 醇$水 使

粗提物中的各组分显著地分布于有机相；正庚烷$乙
酸乙酯$甲醇$水和氯仿$甲醇$水可改善这一情况，但

所考察的正庚烷$乙酸乙酯$甲醇$水 体 系 均 易 乳 化，

且不可以分离图 ) 中的峰 " 和峰 % 两种化合物；而

氯仿$甲醇$水（#$ %& ’(& %）的各分配系数在正相模式

下可以使各峰得到较好的分离度，故选其为 !"###
溶剂体系。实验结果表明，该体系的固定相保留率

较高，各峰保留时间分布适当，分离效果较好。

表 !# 木蝴蝶粗提物中主要黄酮类化合物在不同二相溶剂体系中的分配系数（-）

8.931 !# %.+/(/(,2 7,100(7(12/5（-）,0 :.+(,;5 7,-<,212/5 ,0 !"#$%&’( )*+),’( 03.:,2,(=5 (2 71+/.(2 5,3:12/ 545/1-5

"56@3&= :D:=3’ )567’3 <9=/5
" @9673: 5? =23 ?69@5&5/>: ?<5’ =23 3F=<94= 5? #$%&’()* +,-+.)*

’! )! *! "! %!

G=2D6 943=9=3$,$E7=9&56$89=3< ’& "& % ( 0 )* ( 0 ’) ( 0 (* (! ! ( ! !
) & * & % ( 0 )- ( 0 ’# ( 0 (* (! ! ( ! !
* & ) & % ( 0 ". ( 0 )" ( 0 (% (! ! ( ! !

,$!3;=9&3$3=2D6 943=9=3$’3=29&56$89=3< ’& ’#& ’& ’# ’ 0 ." ’ 0 )) ( 0 *’ (! ! ( ! !
’ & . & ’ & . * 0 ’’ * 0 (* ( 0 .( (! ! ( ! !
’ & % & ’ & % * 0 %" * 0 "" ( 0 // (! ! ( ! !

#265<5?5<’$’3=29&56$89=3< /& ’(& % * 0 )" ) 0 ’" ( 0 /% ( 0 )% ( 0 ))
# 0 %& ’(& % " 0 )) ) 0 %’ ’ 0 "/ ( 0 %) ( 0 )*
’(& ’)& % ) 0 )) ’ 0 -( ’ 0 (# ( 0 "( ( 0 */

! ,39H: /& I/*0 ) 0

! ! 在恒温（)% %）条件下对下列参数进行了系统

优化：’）流 速 ($ %，’$ (，’$ %，)$ ( ’+ - ’/&；)）转 速

’ .((，’ /((，) ((( < - ’/&；* ）进 样 体 积 ($ )’%，

($ "*(，($ /.(，’$ -)( ’+（ 分 别 为 柱 体 积 的 ’$ )%.，

)$ %(.，%$ ((.，’($ ((.）；"）粗 提 物 进 样 浓 度 ’$ ( 0
’(" ，)$ ( 0 ’(" ，*$ ( 0 ’(" ，"$ ( 0 ’(" ’* - +。实验结果

表明，提高流速虽会减少固定相的保留体积，但可加

快分离速度，缩短分离时间，且在本实验中，当流速

低于 )$ ( ’+ - ’/& 时，流 速 的 增 加 对 分 离 度 的 影 响

较小，而当流速达到 )$ ( ’+ - ’/& 时，固定相流失严

重，因此选用流速 ’$ % ’+ - ’/&；提高螺旋管转速可

改善固定相保留体积，达到维持较好分离度效果，但

) ((( < - ’/& 的转速使溶剂体系乳化严重，不利于分

离，所以选择 转 速 ’ /(( < - ’/&；增 加 粗 提 物 进 样 浓

度和进样体积，!"### 的处理量 可 相 应 提 高，但 随

进样量增加，出现过载现象，并极大地降低固定相的

·’#"·
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保留及其分离能力。综合各利弊因素，确定进样体

积和进样浓度分别为 #$ %" !" 和 !$ # & ’#( !# $ "。

) ) 综 上 所 述，得 到 以 下 优 化 参 数：氯 仿%甲 醇%水
（*$ +, ’#, +），正相洗脱，转速 ’ %## & $ !’(，流速 ’$ +
!" $ !’(，进 样 体 积 #$ %" !"，进 样 浓 度 !$ # & ’#(

!# $ "，温度 !+ )。图 - %* 为 木 蝴 蝶 粗 提 物 在 上 述

操作条件下的 +,--- 图谱。

图 !" 分离纯化木蝴蝶粗提物的 !"### 图谱

$%&’ !" #()*+,-*&),+. /*) -(0 .01,),-%*2 */ -(0
!"#$%&’( )*+),’( 03-),4- 56 !"###

) ) *. *(*/01’2*/ 3’(’%45（ 26/7!( 86/7!9：’.$ ! !"）. -:&6%
!*16#&*;:’2 26(<’1’6(= >9&9 *= ?6//6>=：2:/6&6?6&!%!91:*(6/%
>*19&（*$ +, ’#, +，8 $ 8 $ 8），(6&!*/ ;:*=9 !6<9，&61*1’6( =;99<
>*= ’ %## & $ !’(，?/6> &*19 >*= ’$ + !" $ !’(，=*!;/9 86/7!9
>*= #$ %" !"，=*!;/9 26(29(1&*1’6( >*= !$ # & ’#( !# $ "，! / !+
) ，" ? / +%$ (+@，<91921’6( >*89/9(#1: >*= !+( (!.

) ) A. ;&9;*&*1’89 3’<’%45（ 26/7!( 86/7!9：*’+$ + !"）.
-:&6!*16#&*;:’2 26(<’1’6(= >9&9 *= ?6//6>=：2:/6&6?6&!%!91:%
*(6/%>*19&（*$ + , ’# , +，8 $ 8 $ 8），(6&!*/ ;:*=9 !6<9，&61*1’6(
=;99< >*= ’ !## & $ !’(，?/6> &*19 >*= .+ !" $ !’(，=*!;/9 86/%
7!9 >*= (+$ +% !"，=*!;/9 26(29(1&*1’6( >*= !$ # & ’#( !# $ "，

! / !+ ) ，" ? / +*$ !-@，<91921’6( >*89/9(#1: >*= !+( (!. .

# ’ !" 操作条件的线性放大

) ) 3’(’%45 和 3’<’%45 为同一系列的高速逆流色

谱，具有相同 的 运 行 机 制，因 此 3’<’%45 在 设 备 结

构上同样具备很强的耐受性，克服了普通制备型逆

流色谱低转速（ 低“#”值）、低流速的缺点，可以达到

与分析型 3’(’%45 相同的高“ #”范围，并在较高流

速下保持与 3’(’%45 相 似 的 固 定 相 保 留 率（ " ?，即

达到 平 衡 时 分 离 柱 中 固 定 相 体 积 与 柱 体 积 的 比

值），在几乎 相 同 的 分 离 时 间 内 将 目 标 物 质 分 离 纯

化。因此，只要将部分参数按照一定规则进行简单

换算，就可以实现线性放大。

) ) 从 3’(’%45 到 3’<’%45，柱体积从 ’.$ ! !" 放

大到 *’+$ + !"，按照相同的比例（’ , +-），将进样体

积由 #$ %" !" 放 大 到 (+$ +% !"（ 保 持 为 柱 体 积 的

+$ ##@），而 流 速 由 ’$ + !" $ !’( 放 大 到 .+

!" $ !’(。值得注意的是，3’<’%45 分离柱的内径和

柱长分别为 3’(’%45 的 + 倍和 ! 倍，所以为到达相

同 的 洗 脱 时 间，将 3’<’%45 的 流 速 放 大 到 .+
!" $ !’(。另外，3’(’%45 在 ’ %## & $ !’( 转 速 下 的

“#”值与 3’<’%45 在 ’ !## & $ !’( 转 速 下 的“ #”值

相同（ 均 为“’%’ #”），故 设 定 3’<’%45 的 转 速 为

’ !## & $ !’(。其他 参 数 保 持 与 分 析 型 3’(’%45 相

同。图 - %A 为 将 优 化 条 件 线 性 放 大 后 的 +,---
图谱。

# ’ $" 产物的结构鉴定

) ) 根 据 +,--- 图 谱 分 段 收 集，经 过 +B"- 分 析

后按化合物归类合并得到 + 组馏分（ 收集部位如图

- %A 所示），组分 ’ 0 + 分别与 +B"- 图谱（ 见图 !）中

的峰 +、峰 (、峰 -、峰 ! 和峰 ’ 对应。将分段收集的

组分 ’ 0 + 减压蒸干均得到有色固体粉末（ 化合物 ’
0 +），分别为 ’"#$ *，’-#$ (，-’($ #，!’$ .，’.*$ ’ !#，

进行质谱和核磁共振分析。

) ) 化合 物 ’ ) 电 喷 雾 电 离 质 谱（ 5,C%3,）数 据：

# $ % !+-［3 1 +］1 。核磁共振数据：’+ D3E（(##
3+F，二甲基亚砜（43,G））!：.$ *（!+，<，+%!H，+%
"H），.$ +（ -+，!，+%-H，+%(H，+%+H），"$ +（ ’+，=，+%
%），"$ (（ ’+，=，+%-），"$ ’（ ’+，=，+%"）；’- - D3E

（(## 3+F，43,G）!：’%!$ .(（-%(），’"+$ +.（-%.），

’"($ +#（-%!），’"!$ ’"（-%+），’+%$ ((（-%*），’-’$ *-
（-%(H），’-’$ (-（-%’H），’!*$ ’#（-%-H，-%+H），’!"$ -#
（-%!H，-%"H），’#($ *#（ -%-），’#($ -’（ -%’#），**$ !.
（-%"），*+$ (+（-%%）。该 化 合 物 的 +B"- 保 留 时 间

和 IJ 特征光谱均与白杨素一致，且 3, 和 D3E 数

据均与文献［%］报 道 的 白 杨 素 一 致，故 将 化 合 物 ’
鉴定为白杨素，+B"- 分析其纯度为 *.$ -@。

) ) 化 合 物 ! ) 5,C%3,：# $ % !"*［ 3 1 +］1 。’+
D3E（(## 3+F，43,G）!：.$ %（!+，<，+%!H，+%"H），

.$ -（-+，!，+%-H，+%(H，+%+H），"$ +（’+，=，+%%），"$ (
（’+，=，+%- ）；’- - D3E（ (## 3+F，43,G ） !：

’%($ "(（-%(），’"+$ *%（-%.），’++$ ++（-%!），’+!$ +"
（-%+ ），’(%$ -#（ -%* ），’--$ -!（ -%(H），’--$ ’-（ -%
’H），’-’$ ’+（-%"），’-#$ "’（-%-H，-%+H），’!.$ ..（-%
!H，-%"H），’#"$ !(（ -%-），’#+$ .+（ -%’#），*+$ (+（ -%
%）。化合物 ! 的 IJ 特征光谱及 +B"- 保留时间与

黄芩素完全吻合，且 3, 和 D3E 数据均与文献［%］

中报道的黄芩素一致，故将化合物 ! 鉴定为黄芩素，

+B"- 分析其纯度为 *.$ "@。

) ) 化 合 物 - ) 5,C%3,：# $ % (--［3 2 +］2 ，!.’
［3 2 + 1 ’"!］2 。’+ D3E（(## 3+F，43,G）!："$ (
（’+，=，+%-），"$ +（’+，=，+%%），.$ +（-+，!，+%-H，+%
(H，+%+H），.$ *（ !+，<，+%!H，+%"H），%$ +（ ’+，=，

" %G+），’!$ "（ ’+，=，+ %G+）；’- - D3E（ (## 3+F，

43,G） !："#$ *%（ -%"K），.#$ #’（ -%(K），.-$ +#
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（!"##），$%& ##（ !"’#），$$& $(（ !"(#），)"& %*（ !"+），

*,*& ##（ !"*#），*,’& **（ !"( ），*,%& "#（ !"*, ），

*#%& $*（ !"#$，!"%$），*#)& ’"（ !"($，!"’$），*(,& )(
（ !"*$），*(*& #*（ !"% ），*(#& (+（ !""$），*"%& $$
（!"’），*")& %(（!"$），*’*& ++（!")），*%(& +*（!"#），

*+#& ),（!""）。 对 照 文 献［+］，%& 和 ’%( 数 据 均

与文 献［ + ］报 道 的 黄 芩 素"$ "!"葡 萄 糖 苷 一 致。

)*+! 分析其纯度为 )+& (,。

! ! 化 合 物 " ! -&."%&：" # $ %*$［% - /］- ，’$)
［% - )］- ，"*$［ % - ) . *%#］- ，#’’［ % - ) .
(#"］- 。*) ’%(（",, %)0，*, 12 溶于 ,& ’ 1+ 3%"
&4）!："& ’（*)，567，89:1;67<")），%& *（*)，=，)"%），

$& ,（*)，=，)"(），$& #（*)，=，)"+），$& # / $& (（()，

1，)"($，"$，’$），$& % / +& *（ #)，>，)"#$，%$），*#& %
（*)，=，’ "4)）；*( ! ’%(（ ",, %)0，3%&4） !：

%*& ,"（ !"%!），%)& #*（ !""!），%)& ’*（ !""#），$,& #,
（!"%#），$(& *%（!"#!），$(& "%（!"##），$’& %#（!"’!），

$’& %"（ !"’#），$%& $)（ !"(!），$$& *)（ !"(#），)’& #’
（!"+），))& ("（!"%），*,,& +’（!"*!），*,(& ’+（!"*#），

*,’& *"（ !"*, ），*,’& %%（ !"( ），*#%& ’$（ !"#$，%$），

*#)& (#（ !"($，’$），*(,& )+（ !"*$），*(#& *(（ !""$），

*’$& ($（!")），*%*& "$（!"’），*%(& ’+（!"#），*%(& %,
（!"$），*+#& ("（!""）。这些数据表明该化合物的糖

基部分由两 个 葡 萄 糖 单 元 组 成，该 部 分 的 ’%( 数

据与文献［+］中报道的黄芩素"$ "!"双葡萄糖苷的糖

基部分一致，而 对 照 苷 元 部 分 与 白 杨 素 相 吻 合［+］，

故推测化合物 " 为白杨素的一个双葡萄糖取代衍生

物（ 一种新的白杨素双葡萄糖苷）。但是，该化合物

与文献［+］中的白杨素"$ "!"双葡萄糖苷在 % 值（ 溶

剂体系为氯仿"甲醇"水 +0 *,0 ’）上具有较大差异，所

以化 合 物 " 是 白 杨 素"$ "!"双 葡 萄 糖 苷 的 一 个 同 分

异构体，其化 学 结 构 还 有 待 进 一 步 确 证。)*+! 检

测其纯度为 )+& +,。

! ! 化 合 物 ’ ! -&."%&：" # $ ’)’［% - )］- ，"((
［% - ) . *%#］- ，#$*［% - ) . (#"］- 。*) ’%(（",,
%)0，3%&4） !："& ’（ *)，567，89:1;67<")），$& ,

（*)，=，)"(），$& #（*)，=，)"+），$& # / $& (（()，1，)"
($，"$，’$），$& % / +& *（#)，>，)"#$，%$），+& ’（*)，=，% "
4)），*#& %（*)，=，’ "4)）；*(! ’%(（",, %)0，3%"
&4）!：%*& ,$（!"%!），%)& *"（!""!），%)& ’%（!""#），

$,& *%（ !"%#），$(& *#（ !"#!），$(& "$（ !"##），$’& ’"
（!"’#），$’& ’+（!"’!），$%& $$（!"(#），$$& ,$（!"(!），

)"& (’（!"+），*,,& +(（!"*!），*,(& %%（!"*#），*,"& ’,
（!"(），*,%& ,"（ !"*, ），*#%& ((（ !"#$，%$），*#)& #,
（!"($，’$），*(,& "*（!"*$），*(,& $,（!"%），*(*& +"（!"
"$），*"%& (,（ !"’ ），*")& *)（ !"$ ），*’*& "’（ !") ），

*%(& "%（!"#），*+#& ’,（!""）。 其 %& 和 ’%( 数 据

与文献［+］中报 道 的 黄 芩 素"$ "!"双 葡 萄 糖 苷 吻 合。

)*+! 测得其纯度为 ))& #,。

!" 结论

! ! 本实验采用分析型 )&!!! 对木蝴蝶乙酸乙酯

粗提物中的黄酮类化合物进行了分离纯化，并在恒

温条件下对溶剂体系、转速、流速、进样体积、进样浓

度进行了系统性考察，获得了较优条件；并成功地将

优化参数线性放大到了制备型 %7>7"3- 上，不仅大

大提高了处理量，还保持了与分析型 %797"3- 相似

的固定相保留率、分离度和分离时间，突破了普通制

备型高速 逆 流 色 谱 在 低“ 2”和 低 流 速 下 运 行 的 问

题，使分离时间缩短到“ 分钟”级。通过一步分离纯

化 )**& % 12 木 蝴 蝶 乙 酸 乙 酯 粗 提 物 得 到 白 杨 素

（*%,& ) 12，纯度为 )$& (,）、黄芩素（*(,& " 12，纯

度为 )$& %,）、黄 芩 素"$ "!"葡 萄 糖 苷（(*"& , 12，纯

度为 )+& (,）、黄 芩 素"$ "!"双 葡 萄 糖 苷（*$)& * 12，

纯 度 为 ))& #,）和 一 种 新 的 白 杨 素 双 葡 萄 糖 苷

（#*& $ 12，纯 度 为 )+& +,），并 使 用 )*+!，%& 和

’%( 对其结构进行了分析验证。该 线 性 放 大 方 法

效率高，简单易行，可以应用到其他的天然产物的分

离纯化中，有助于筛选更多的活性化合物和新药的

开发研究。
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