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(57)摘要

本发明公开了一种从玫瑰红景天中提取总

香豆素的方法，该方法包括以下步骤：（1）将玫瑰

红景天破碎，用乙醇在70～75℃提取，得提取液，

将提取液固液分离，得澄清的提取液；（2）将澄清

的提取液浓缩至Brix  8～10%，加碱调节pH值至

9.0～9.5，然后固液分离，得澄清液；（3）将澄清

液用乙酸乙酯萃取除杂，碱水层加酸调PH到中

性，适当浓缩，然后调节pH值至3.0～4.0，取出冷

却析晶，得结晶沉淀；（4）所得沉淀加pH值9.0～

9.5水溶解，溶液加入到大孔吸附树脂柱中，水洗

涤大孔吸附树脂减压浓缩、干燥得总香豆素提取

物。该方法工艺合理、有效成分含量高、提取效率

高，操作简单，适合工业化生产。
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1.一种从玫瑰红景天中提取总香豆素的方法，其特征在于，包括以下步骤：

S1、将玫瑰红景天破碎，用乙醇提取，然后将提取液固液分离，得澄清的提取液；

S2、将步骤S1中得到的澄清的提取液浓缩至Brix 8～10%，加碱调节pH值至9.0～9.5，

然后经固液分离，得澄清的处理液；

S3、将步骤S2得到的澄清的处理液萃取除杂，水层加酸调PH到中性，浓缩至Brix8～

10%，然后调节pH值至3.0～4.0，取出冷却析晶，得结晶沉淀；

S4、将步骤S3所得结晶沉淀调整为pH值9.0～9.5的水溶液，溶液加入到大孔吸附树脂

柱中，先用水洗涤大孔吸附树脂除去未被吸附的杂质；再用解吸液洗涤大孔吸附树脂，收集

洗涤后的解吸液，经减压浓缩、干燥得总香豆素提取物。

2.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，所述步骤S1中是将玫瑰红景天破碎至直径

0.5cm以下；所述提取为渗漏提取；所述提取温度为70～75℃。

3.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，所述步骤S1中乙醇浓度为70～95%。

4.根据权利要求3所述的方法，其特征在于，所述步骤S1中乙醇浓度为80～85%。

5.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，所述步骤S3中萃取溶剂为乙醚、乙酸乙酯、

丙酮、四氢呋喃、正丁醇中的一种或多种。

6.根据权利要求5所述的方法，其特征在于，所述步骤S3中萃取溶剂为乙酸乙酯。

7.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，所述大孔吸附树脂为LX-60大孔树脂、D1O1

大孔树脂、AB-8大孔树脂、DM130大孔树脂、D101C大孔树脂。

8.根据权利要求7所述的方法，其特征在于，所述大孔吸附树脂为聚苯乙烯型弱极性吸

附树脂。

9.根据权利要求8所述的方法，其特征在于，所述大孔吸附树脂为LX-60大孔树脂、

DM130大孔吸附树脂，优选的，所述大孔吸附树脂为DM130大孔吸附树脂。

10.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，所述解吸液为体积百分比浓度为60～70%

的乙醇；所述干燥为真空干燥或喷雾干燥，干燥至总香豆素提取物的水分不超过5%。
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一种从红景天中提取总香豆素的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种从玫瑰红景天中提取总香豆素的方法，属于生物医药技术领域。

背景技术

[0002] 玫瑰红景天，又称“金根”或也叫“北极玫瑰”为景天科红景天属植物，属植物为多

年草本或亚灌木植物，常以全草入药。全世界的红景天属植物约有90多种，主要分布在北半

球欧洲、亚洲、北美海拔3500~5000m的山地或靠近极地的高纬度等高寒地带。我国玫瑰红景

天(也称蔷薇红景天)主要分布于陕西、甘肃、新疆、河北。具有抗癌、抗过敏、抗炎、抗抑郁、

抗衰老、耐缺氧、抗疲劳、抗辐射功能、双向调节、治疗冠心病和高血压等功效果。

[0003] 国内对玫瑰红景天的植物化学成分鉴定多集中在黄酮和红景天苷，对其它化学成

分的研究较少，而总香豆素类物质是红景天中的有效成分之一。红景天总香豆素类化合物

主要含有：香豆素、7-羟基香豆素、茛亭等，具有抗菌抗炎、抗氧化、抗突变、抗肿瘤、降压、抗

辐射等多种生物活性，因而红景天总香豆素在临床上有着广泛的应用前景。

[0004] 红景天香豆素的提取方法有：溶剂提取法、碱溶酸沉法、水蒸气蒸馏法、超临界萃

取法、膜分离和双水相萃取法等。分离方法多采用柱层析、不同比例有机溶剂洗脱、收集洗

脱液、回收溶剂等步骤。这些方法不同程度地存在有机溶剂用量大，处理时间长，环境污染

严重的等缺点，而超临界萃取和膜分离等方法需要特殊或较为昂贵的设备才能进行，成本

较高，工业放大生产受到一定限制。因此研究绿色环保、简单方便的中药成分提取分离方法

已成为当今生物医药的热门课题。

[0005] 目前总香豆素提取的发展已经日渐成熟，已经从大量的植物中提取到了总香豆

素，但 没有见过从玫瑰红景天中提取总香豆素相关报道。

发明内容

[0006] 本发明目的是提供一种高效、经济的从玫瑰红景天中提取总香豆素的方法，同时

提高提取物中总香豆素的含量。

[0007] 为了解决上述技术问题，本发明的技术方案如下：

一种从玫瑰红景天中提取总香豆素的方法，包括以下步骤：

S1、将玫瑰红景天破碎，用乙醇提取，然后将提取液固液分离，得澄清的提取液；

S2、将步骤S1中得到的澄清的提取液浓缩至Brix  8～10%，加碱调节pH值至9.0～9.5，

然后经固液分离，得澄清的处理液；

S3、将步骤S2得到的澄清的处理液萃取除杂，水层加酸调PH到中性，适当浓缩，然后调

节pH值至3.0～4.0，取出冷却析晶，得结晶沉淀；

S4、将步骤S3所得沉淀调整pH值为9.0～9.5水溶解，溶液加入到大孔吸附树脂柱中，先

用水洗涤大孔吸附树脂除去未被吸附的杂质；再用解吸液洗涤大孔吸附树脂，收集洗涤后

的解吸液，经减压浓缩、干燥得总香豆素提取物。

[0008] 优选地，所述步骤S1中是将玫瑰红景天破碎至直径0.5cm以下。
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[0009] 优选地，所述步骤S1提取为渗漏提取。

[0010] 优选地，所述步骤S1提取温度为70～75℃。

[0011] 优选地，所述步骤S1中乙醇浓度为80～85%。

[0012] 优选地，所述碱为氢氧化钠，所述酸为盐酸。

[0013] 所述步骤2中加碱调节浓缩后的提取液pH值至9.0～9.5。原因是，提取液中在酸性

条件可溶的杂质会在pH值至9.0～9.5下迅速沉淀，不需低温长时间静置，然后即可常温稀

释、立即分离，极大缩短了生产周期。若Ph低于9.0，碱性过弱，不能充分沉淀除杂。若碱性过

强，容易破坏有效成分。

[0014] 优选地，所述固液分离为过滤或离心。

[0015] 优选地，所述步骤S3中萃取溶剂为乙醚、乙酸乙酯、丙酮、四氢呋喃、正丁醇的一种

或多种。

[0016] 进一步优选的，所述步骤S3中萃取溶剂为乙酸乙酯。

[0017] 优选为乙酸乙酯是因为乙酸乙酯对香豆素的选择性更好一些，且毒性较低，更环

保。

[0018] 优选地，所述大孔吸附树脂为LX-60大孔树脂、D1O1大孔树脂、AB-8大孔树脂、

DM130大孔树脂、D101C大孔树脂。

[0019] 优选地，所述大孔吸附树脂为聚苯乙烯型弱极性吸附树脂。

[0020] 更优选地，所述大孔吸附树脂为LX-60大孔树脂、DM130大孔吸附树脂。

[0021] 更优选地，所述大孔吸附树脂为DM130大孔吸附树脂。

[0022] 所述DM130大孔吸附树脂是DM130大孔吸附树脂是PMD型弱极性共聚体，比表面积

为500-550m²/g，明显大于其他树脂，相比其他树脂更适宜具有弱极性物质的提取、分离、纯

化，例如：黄酮、香豆素、生物碱等。

[0023] 优选地，所述解吸液为体积百分比浓度为60～70%的乙醇。

[0024] 优选地，所述干燥为真空干燥或喷雾干燥，干燥至总香豆素提取物的水分不超过

5%。

[0025] 目前总香豆素的提取通常采用的是碱水提取或醇提，浓缩后用低温长时间沉淀除

去杂质，主要缺陷是温度控制要求高（4℃以下）、时间长（静置12～48h）、杂质去除不完全，

从而导致生产周期产、成本高，而且有效成分含量低、难于产业化，而超临界萃取和膜分离

等方法需要特殊或较为昂贵的设备才能进行，成本较高，工业放大生产受到一定限制。而本

发明提取浓缩液经固液分离后加碱调节pH值至9.0～9.5，溶液中在酸性条件可溶的杂质会

在弱碱性下迅速沉淀，不需低温长时间静置，然后即可常温稀释、立即分离，极大缩短了生

产周期。再用乙酸乙酯萃取除去醇类、醛类、酸类及其小分子杂质，便于后期提纯。再把碱水

层加酸调PH到中性，适当浓缩，然后调节pH值至3.0～4.0，得到纯度相对较高的粗品。再上

本发明特选的DM130大孔吸附树脂柱分离，得到的产品有效成分大大提高。目前常用的提取

方法，提取物中目标产物的含量一般在30%，而用本发明的方法，提取物中总香豆素的含量

能达到85～90%。本发明制备出的产品主要用于制备抗菌消炎、抗病毒、抗辐射等功效的化

妆品、功能性  食品及药物原料。

[0026] 与现有技术相比，本发明的有益效果如下：

1、本方法中总香豆素的提取连贯性好，工艺简单，工艺要求低，适合工业推广。

说　明　书 2/5 页

4

CN 111808060 A

4



[0027] 2、本方法中碱调节pH值至9.0～9.5，溶液中酸性条件可溶的杂质会在弱碱性下迅

速沉淀，不需低温长时间静置，不仅节约了提取时间，提高了提取效率，且产物中总香豆素

的含量大幅度提高。

[0028] 3、本发明所制备的提取物纯度稳定，重复率高，总香豆素含量在85～90%之间。

[0029] 4、本发明的制备方法所用的溶剂可以回收再利用，经济环保。

附图说明

[0030] 图1为本发明的实施例1中不同乙醇浓度提取物条件下的总香豆素的含量；

图2为本发明的实施例1中不同pH影响条件下的总香豆素的含量；

其中A1-1:7.5；A1-2:8.0；B1-1:  9.0；B1-2:9.5；C1-1:  11.0；C1-2:11.5；

图3为本发明的实施例2中不同大孔吸附树脂条件下的总香豆素的含量；

其中A:LX-60大孔树脂、B:D1O1大孔树脂、C:  AB-8大孔树脂、D:  DM130大孔树脂、E:

D101C大孔树脂

图1-图3的纵坐标均为产物中总香豆素的含量。

[0031] 图4为本发明的实施例3中总香豆素高效液相色谱检测图。

具体实施方式

[0032] 以下将结合实施例来详细说明本发明。需要说明的是，在不冲突的情况下，本发明

中的实施例及实施例中的特征可以相互组合。

[0033] 实施例1

本发明中乙醇的浓度均采用体积百分数表示。

[0034] 称取三份干燥的玫瑰红景天碎各500g，加入乙醇溶液（A70%、B75%、C80%、D85%、

E90%、F95%）10L回流提取2小时，过滤，滤液减压浓缩至Brix  8～10%，加碱调节pH值9.0～

9.5，放置，冷却，再进行固液分离。离心液用乙酸乙酯萃取除杂，碱水层加盐酸溶液调PH到

中性，浓缩至Brix8～10%，然后调节pH值至3.0～4.0，取出冷却析晶，得结晶沉淀；所得沉淀

加pH值至9.0～9.5碱水2.5L溶解，得澄清的水溶液，DM130大孔树脂上柱吸附；上柱完毕后，

用7.5L纯水以洗脱去树脂不吸附的杂质，再用60～70%的乙醇溶液1.5L以解吸，收集醇解吸

液，减压浓缩，真空干燥，得干燥块，检测含量总香豆素含量。

[0035] 如图1所示结果，乙醇浓度为70%时，总香豆素含量仅有65.4%。乙醇浓度为75%时，

总香豆素含量达70.3%，乙醇浓度为80%时，总香豆素含量仅有87.6%。之后达到高点，乙醇浓

度为90%时，总香豆素含量略有下降，到95%时总香豆素含量为82.5%，考虑到成本问题和方

便工业化生产，因此优选乙醇浓度值为80%~85%进行提取物。

[0036] 实施例2

称取三份干燥的玫瑰红景天碎各500g，加入80～85%的乙醇10L回流提取2小时，过滤，

滤液减压浓缩至Brix  8～10%，加碱调节pH值（A1-1:7.5；A1-2:8.0；B1-1:  9.0；B1-2:9.5；

C1-1:  11.0；C1-2:11.5），放置，冷却，再进行固液分离。离心液用乙酸乙酯萃取除杂，碱水

层加盐酸溶液调PH到中性，浓缩至Brix8～10%，然后调节pH值至3.0～4.0，取出冷却析晶，

得结晶沉淀；所得沉淀加pH值至A1、B1、C1三种碱水2.5L溶解，得澄清的水溶液，DM130大孔

树脂上柱吸附；上柱完毕后，用7.5L纯水以洗脱去树脂不吸附的杂质，再用60～70%的乙醇
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溶液1.5L以解吸，收集醇解吸液，减压浓缩，真空干燥，得干燥块，检测含量总香豆素含量。

[0037] 如图2所示结果，调节pH值为7.5时，总香豆素含量仅有47.4%。调节pH值为9.0时，

总香豆素含量达86.8%，之后达到高点，pH值超过9.5（87.4%）后，总香豆素含量逐渐下降，到

11.5时总香豆素含量仅为59.4%。因此优选pH值为9.0～9.5进行除杂质。

[0038] 实施例3

称取三份干燥的玫瑰红景天碎各500g，加入80～85%的乙醇10L回流提取2小时，过滤，

滤液减压浓缩至Brix  8～10%，加碱调节pH值至  9.0～9.5，放置，冷却，再进行固液分离。离

心液用乙酸乙酯萃取除杂，碱水层加盐酸溶液调PH到中性，浓缩至Brix8～10%，然后调节pH

值至3.0～4.0，取出冷却析晶，得结晶沉淀；所得沉淀加pH值至9.0～9.5的水2.5L溶解，得

澄清的水溶液，用大孔树脂上柱吸附（A:LX-60大孔树脂、B:D1O1大孔树脂、C:  AB-8大孔树

脂、D:  DM130大孔树脂、E:D101C大孔树脂）；上柱完毕后，用7.5L纯水以洗脱去树脂不吸附

的杂质，再用60～70%的乙醇溶液1.5L以解吸，收集醇解吸液，减压浓缩，真空干燥，得干燥

块，检测含量总香豆素含量。

[0039] 如图3所示结果，不同的树脂对总香豆素的含量影响非常明显。吸附用树脂为LX-

60，总香豆素含量仅有17.4%。而吸附用树脂为DM130和D1O1，总香豆素含量能达到88.2%和

61.7%。

[0040] 因此，优选大孔吸附树脂为DM130大孔吸附树脂。

[0041] 实施例4

称取干燥的玫瑰红景天碎10kg，投入200L提取罐中，并加80～85%的乙醇120L，开搅拌；

打开夹套蒸汽加热至70～75℃时，打循环2小时然后开始正常渗漉，收集渗漏液至Brix值小

于1%，停止收集，过滤，料液过400目滤袋，滤液减压浓缩至Brix  8～10%，加碱调节pH值至

9.0～9.5，放置，冷却，再进行固液分离。离心液用乙酸乙酯萃取除杂，碱水层加盐酸溶液调

PH到中性，浓缩至Brix  8～10%，然后调节pH值至3.0～4.0，取出冷却析晶，得结晶沉淀；所

得沉淀加pH值9.0～9.5水50L溶解，得澄清的水溶液，以25L/h的流速通过25L的DM130大孔

树脂；上柱完毕后，用150L纯水以50L/h的流速洗脱去树脂不吸附的杂质，再用60～70%的乙

醇溶液25L以10L/h的流速解吸，收集醇解吸液，减压回收乙醇解吸液浓缩到固形物含量达

50%以上，真空干燥，得干燥块248g，总香豆素含量为86.8%。总香豆素的液相色谱数据如图

4A所示。

[0042] 实施例5

称取干燥的玫瑰红景天碎300kg，投入5000L提取罐中，并加80～85%的乙醇3000L，开搅

拌；打开夹套蒸汽加热至70～75℃时，打循环2小时然后开始正常渗漉，收集渗漏液至Brix

值小于1%，停止收集，过滤，料液过400目滤袋，滤液减压浓缩至Brix  8～10%，加碱调节pH值

至9.0～9.5，放置，冷却，再进行固液分离。离心液用乙酸乙酯萃取除杂，碱水层加盐酸溶液

调PH到中性，浓缩至Brix  8～10%，然后调节pH值至3.0～4.0，取出冷却析晶，得结晶沉淀；

所得沉淀加pH值9.0～9.5水1500L溶解，得澄清的水溶液，以800L/h的流速通过1000L的

DM130大孔树脂；上柱完毕后，用3000L纯水以2000L/h的流速洗脱去树脂不吸附的杂质，再

用60～70%的乙醇溶液1500L以500L/h的流速解吸，收集醇解吸液，减压回收乙醇解吸液浓

缩到固形物含量达50%以上，真空干燥，得干燥块7.58g，总香豆素含量为87.9%。总香豆素的

液相色谱数据如图4B所示。经过放大提取，总香豆素的提取率也是87.9%，与小试水平保持
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一致，同时色谱图显示高度一致，极大的提高了工业生产中的总香豆素的含量，工业应用前

景优异。

[0043] 上述实施例阐明的内容应当理解为这些实施例仅用于更清楚地说明本发明，而不

用于限制本发明的范围，在阅读了本发明之后，本领域技术人员对本发明的各种等价形式

的修改均落入本申请所附权利要求所限定的范围。
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图3
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