
［Ｊ］ ． Ｐｈｙｔｏｔｈｅｒ Ｒｅｓ， ２０１８， ３２（４）： ５９７⁃６１５．
［ ９ ］ 　 Ｌｉｕ Ｂ Ｊ， Ｌｉｕ Ｘ Ｘ， Ｎｉｎｇ Ｑ， ｅｔ ａｌ． Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｏｘｉｃｉｔｙ ａｎｄ

ａｎｔｉ⁃ｏｓｔｅｏｐｏｒｏｓｉｓ ｅｆｆｅｃｔ ｉｎ ｒａｔｓ ｔｒｅａｔｅｄ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｏｆ
Ｐｓｏｒａｌｅａｅ Ｆｒｕｃｔｕｓ［Ｊ］ ． Ｊ Ｆｕｎｃｔ Ｆｏｏｄｓ， ２０２０， ７５： １０４２６２．

［１０］ 　 谭　 鹏， 许　 莉， 牛　 明， 等． 一测多评法同时测定补骨脂

中 １６ 种化学成分的含量 ［ Ｊ］ ． 中草药， ２０１９， ５０ （ １６）：
３９３７⁃３９４６．

［１１］ 　 李啸群， 徐凯航， 纪　 方． 补骨脂异黄酮抑制破骨细胞分化

缓解小鼠去卵巢骨质疏松［ Ｊ］ ． 中国组织工程研究， ２０２１，
２５（２）： １８６⁃１９０．

［１２］ 　 季宇彬， 王　 敏， 王 　 姗， 等． 补骨脂二氢黄酮甲醚诱导

ＨｅｐａＲＧ 细胞损伤机制探讨［Ｊ］ ． 中国药理学通报， ２０１８， ３４
（４）： ５４４⁃５５０．

［１３］ 　 高倩倩， 翁泽斌， 颜翠萍， 等． 补骨脂中 ９ 种黄酮类化合物

的构效关系及对绝经后妇女成骨细胞的增殖、 分化活性研

究［Ｊ］ ． 中国药学杂志， ２０１５， ５０（１６）： １３９７⁃１４０１．
［１４］ 　 李寒冰， 吴宿慧， 牛　 明， 等． 中药品质生物评价的历史与

发展［Ｊ］ ． 中草药， ２０１７， ４８（１４）： ２８０９⁃２８１６．
［１５］ 　 江振作， 王跃飞． 基于 “药材基原⁃物质基础⁃质量标志物⁃

质控方法” 层级递进的中药质量标准模式研究［ Ｊ］ ． 中草

药， ２０１６， ４７（２３）： ４１２７⁃４１３３．
［１６］ 　 刘昌孝， 陈士林， 肖小河， 等． 中药质量标志物 （ Ｑ⁃

Ｍａｒｋｅｒ）： 中药产品质量控制的新概念［ Ｊ］ ． 中草药， ２０１６，

４７（９）： １４４３⁃１４５７．
［１７］ 　 岳慧英， 秦亚莉， 李　 鹏， 等． 黄芪不同部位黄酮含量及抗

氧化活性比较研究［Ｊ］ ． 中药材， ２０２０， ４３（１２）： ２９０１⁃２９０４．
［１８］ 　 张　 姣， 德　 吉， 付爱玲， 等． 密枝圆柏的化学成分及其抗

补体、 抗氧化活性［Ｊ］ ． 中草药， ２０１９， ５０（１３）： ３００８⁃３０１６．
［１９］ 　 Ｇｏｐａｌ Ｌ Ｃ， Ｇｏｖｉｎｄａｒａｊａｎ Ｍ， Ｋａｖｉｐｒｉｙａ Ｍ Ｒ， ｅｔ ａｌ．

Ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎ ｓｔｒａｔｅｇｉｅｓ ｆｏｒ ｉｍｐｒｏｖｅｄ ｂｉｏｇａｓ ｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ ｂｙ
ｒｅｃｙｃｌｉｎｇ ｏｆ ｗａｓｔｅ ｔｈｒｏｕｇｈ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ ａｎｄ
ａｒｔｉｆｉｃｉａｌ ｎｅｕｒａｌ ｎｅｔｗｏｒｋ： Ｓｕｓｔａｉｎａｂｌｅ ｅｎｅｒｇｙ ｐｅｒｓｐｅｃｔｉｖｅ
ｒｅｓｅａｒｃｈ［Ｊ］ ． Ｊ Ｋｉｎｇ Ｓａｕｄ Ｕｎｉｖ Ｓｃｉ， ２０２１， ３３（１）： １０１２４１．

［２０］ 　 Ｂｅｒｋａｎｉ Ｆ， Ｄａｈｍｏｕｎｅ Ｆ， Ａｃｈａｔ Ｓ， ｅｔ ａｌ． Ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ
ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ⁃ａｓｓｉｓｔｅｄ ｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅ
ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｆｒｏｍ Ａｌｇｅｒｉａｎ ｊｕｊｕｂｅ （Ｚｉｚｙｐｈｕｓ ｌｏｔｕｓ Ｌ．） ｐｕｌｐ ａｎｄ
ｐｅｅｌ［ Ｊ］ ． Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｉｎｎｏｖ， ２０２０． ｄｏｉ： １０􀆰 １００７ ／ ｓ１２２４７⁃０２０⁃
０９４７５⁃９．

［２１］ 　 于　 淼， 王　 冰， 付叶珊， 等． 响应面法优化刺五加根废弃

物多糖提取工艺的研究 ［ Ｊ］ ． 中草药， ２０１９， ５０ （ ７ ）：
１６１０⁃１６１３．

［２２］ 　 Ｔｓｅｇａｙ Ｚ Ｔ． Ｔｏｔａｌ ｔｉｔｒａｔａｂｌｅ ａｃｉｄｉｔｙ ａｎｄ ｏｒｇａｎｉｃ ａｃｉｄｓ ｏｆ ｗｉｎｅｓ
ｐｒｏｄｕｃｅｄ ｆｒｏｍ ｃａｃｔｕｓ ｐｅａｒ （ Ｏｐｕｎｔｉａ⁃ｆｉｃｕｓ⁃ｉｎｄｉｃａ ） ｆｒｕｉｔ ａｎｄ
Ｌａｎｔａｎａ ｃａｍａｒａ （Ｌ． ｃａｍａｒａ） ｆｒｕｉｔ ｂｌｅｎｄｅｄ ｆｅｒｍｅｎｔａｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓ
ｅｍｐｌｏｙｅｄ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎ ［ Ｊ］ ． Ｆｏｏｄ Ｓｃｉ Ｎｕｔｒ，
２０２０， ８（８）： ４４４９⁃４４６２．

赶黄草中大环多酚大孔树脂纯化工艺的优化
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摘要： 目的　 优化赶黄草中大环多酚大孔树脂纯化工艺。 方法　 采用静态吸附、 解吸附实验对 １７ 种大孔树脂进行筛

选， 并对上样液体积流量、 上样液质量浓度、 径高比、 上样体积、 洗脱溶剂体积分数、 洗脱液体积进行考察， ＨＰＬＣ
法测定大环多酚含量及其转移率。 结果 　 最佳条件为 ＨＰＤ⁃４００ 型大孔树脂， 大环多酚质量浓度 １􀆰 ６０ ～ ２􀆰 ２０ ｍｇ ／ ｍＬ，
以 ２～２􀆰 ５ ＢＶ ／ ｈ 体积流量通入径高比 １ ∶ ４ 的树脂柱中， 上样 ９ ＢＶ， １４ ＢＶ ４０％ 乙醇洗脱除杂， 收集 １０ ＢＶ ５０％ 乙醇洗

脱部位， 减压浓缩至干， 大环多酚含量可达 ６５％ 以上， 转移率在 ５０％ 以上， 得率为 ６􀆰 ５６％ 。 结论　 该工艺稳定可行，
可用于大孔树脂纯化赶黄草中大环多酚。
关键词： 赶黄草； 大环多酚； 大孔树脂； 纯化工艺
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　 　 赶黄草是虎耳草科扯根菜属植物扯根菜 Ｐｅｎｔｈｏｒｕｍ
ｃｈｉｎｅｎｓｅ Ｐｕｒｓｈ． 的干燥地上部分， 主产于四川古蔺， 始载于

明代 《救荒本草》 ［１］ ， 其水提取物主要具备抗脂肪肝、 抗

肝纤维化及治疗和保护肝损伤的作用［２］ ， 还有一定解

酒［３］ 、 降糖［４］ 、 缓解体力［５］ 、 抗衰老［６］ 的作用。 课题组前

期研究结果表明， 赶黄草中以黄酮苷连接没食子酰基的酚

酸 类 化 合 物 ｐｉｎｏｃｅｍｂｒｉｎ⁃７⁃Ｏ⁃ ［ ４″， ６″⁃ （ Ｓ ） ⁃
ｈｅｘａｈｙｄｒｏｘｙｄｉｐｈｅｎｏｙｌ］ ⁃β⁃Ｄ⁃ｇｌｕｃｏｓｅ （ＰＨＧ）、 ｐｉｎｏｃｅｍｂｒｉｎ⁃７⁃
Ｏ⁃ ［ ４″， ６″⁃ （ Ｓ ） ⁃ｈｅｘａｈｙｄｒｏｘｙｄｉｐｈｅｎｏｙｌ⁃３″⁃ｇａｌｌｏｙｌ ］ ⁃β⁃Ｄ⁃
ｇｌｕｃｏｓｅ （ＰＧＨＧ）、 ｔｈｏｎｎｉｎｇｉａｎｉｎ Ａ 具有较强的抗肝纤维化

及保肝活性［７⁃９］ ， 同时三者降糖活性较好［４］ ， 开发前景广

阔。 大孔树脂作为环保可再生的纯化填料， 具有性质稳定、
成本低、 样品回收率高的特点［１０⁃１２］ ， 故本实验以大孔树脂

为填料， 对赶黄草中大环多酚纯化工艺进行优化， 以期为

进一步对该该成分的后续开发提供基础。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２００ 高效液相色谱仪 （美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公
司）； ＸＳ１０５ＤＵ、 ＸＳ１０４ 电子天平 （瑞士梅特勒⁃托利多公

司）； Ｃｅｎｔｒｉｆｕｇｅ５８１０Ｒ 高 速 台 式 冷 冻 离 心 机 （ 德 国

Ｅｐｐｅｎｄｏｌｆ 公司）； Ｎ⁃１３００ 旋转蒸发仪 （日本东京理化器械

株式会社）。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 ＰＨＧ （批号 ２０１８１１１７）、 ｔｈｏｎｎｉｎｇｉａｎｉｎ Ａ
（批号 ２０１８１１０３）、 ＰＧＨＧ （批号 ２０１８１１０３） 对照品均为自

制， 经 ＨＰＬＣ 归一化法检测其纯度均≥９８％ 。 大孔树脂 ＡＢ⁃
８、 Ｄ⁃１０１、 ＨＰＤ⁃４００ （天津正天成澄清技术有限公司）；
ＤＭ⁃１３０、 ＨＰ⁃２０、 ＨＰＤ⁃４５０、 ＨＰＤ⁃６００、 ＨＰＤ⁃７５０、 ＢＳ⁃３０、
ＡＢＳ⁃２１、 ＤＡ⁃２０１ （蚌埠市辽源新材料有限公司）； ｓｅｐＬｉｔｅ
ＬＸ⁃１７、 ｓｅｐＬｉｔｅ ＬＸ⁃６０、 ｓｅｐＬｉｔｅ ＬＸ⁃３０２０、 ｚｔｃ⁃１、 ｓｅｐＬｉｔｅ ＬＸ⁃
１２、 ｓｅｐＬｉｔｅ ＸＤＡ⁃８ （西安蓝晓科技新材料股份有限公司）。
赶黄草由四川新荷花中药饮片有限公司提供， 批号

１９０５０７０１， 经上海中医药大学孙连娜副教授鉴定为虎耳草

科扯根菜属植物扯根菜 Ｐｅｎｔｈｏｒｕｍ ｃｈｉｎｅｎｓｅ Ｐｕｒｓｈ． 的干燥地

上部分， 保存于上海中医药大学中药资源与生物技术研究

中心。 乙腈为色谱纯 （美国赛默飞公司）； 甲酸为色谱纯

（上海麦克林生化科技有限公司）； 乙醇、 甲醇为分析纯

（德国 Ｇｒｅａｇｅｎｔ 公司）； 水为超纯水。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 大环多酚含量测定

２􀆰 １􀆰 １ 　 对 照 品 溶 液 制 备 　 精 密 称 取 ＰＨＧ、 ＰＧＨＧ、
ｔｈｏｎｎｉｎｇｉａｎｉｎ Ａ 对照品适量， ８０％ 甲醇制成质量浓度分别为

０􀆰 ６００ ８、 ０􀆰 ５９８ ４、 ０􀆰 ４９９ ２ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶液， 即得。
２􀆰 １􀆰 ２　 供试品溶液制备　 精密称取药材适量， ８０％ 甲醇溶

解制成质量浓度为 １ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶液， 过 ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤

膜， 取续滤液， 即得。
２􀆰 １􀆰 ３　 色谱条件　 Ａｇｉｌｅｎｔ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ⁃Ｃ１８色谱柱（４􀆰 ６ ｍｍ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃０􀆰 ５％ 甲酸 （Ｂ）， 梯

度洗脱（０～ １０ ｍｉｎ， ２８％ ～ ３０％ Ａ； １０ ～ ２０ ｍｉｎ， ３０％ ～ ３６％
Ａ； ２０ ～ ２２ ｍｉｎ， ３６％ ～ ３９％ Ａ； ２２ ～ ３０ ｍｉｎ， ３９％ ～ ４０％ Ａ；

３０～３５ ｍｉｎ， ４０％ ～ ９０％ Ａ； ３５～ ３７ ｍｉｎ， ９０％ ～ ２８％ Ａ； ３７～
４０ ｍｉｎ， ２８％ Ａ）； 体积流量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检测波长２８０ ｎｍ；
进样量 １０ μＬ。 色谱图见图 １。

１． ＰＨＧ　 ２． ＰＧＨＧ　 ３． ｔｈｏｎｎｉｎｇｉａｎｉｎ Ａ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

２􀆰 １􀆰 ４　 线性关系考察　 将 “２􀆰 １􀆰 １” 项下对照品溶液依次

稀释 ２、 ４、 １０、 ５０、 １００ 倍， 在 “２􀆰 １􀆰 ３” 项色谱条件下进

样测定。 以各成分质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐

标 （Ｙ） 进行回归， 得 ＰＨＧ、 ＰＧＨＧ、 ｔｈｏｎｎｉｎｇｉａｎｉｎ Ａ 方程

分别为 Ｙ ＝ １９ １０８􀆰 ５１０ ７Ｘ－ ０􀆰 ０５５ ４ （Ｒ２ ＝ １􀆰 ０００ ０）， Ｙ ＝
２２ ８４９􀆰 ４２１ ６Ｘ－２􀆰 １１９ ０（Ｒ２ ＝ １􀆰 ０００ ０）， Ｙ＝ ２３ ２２６􀆰 １０７ ９Ｘ＋
６􀆰 ４９９ １ （Ｒ２ ＝ １􀆰 ０００ ０）， 分别在 ６􀆰 ０１ ～ ６００􀆰 ８０、 ５􀆰 ９８ ～
５９８􀆰 ４０、 ４􀆰 ９９～４９９􀆰 ２０ μｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良好。
２􀆰 ２　 上样液制备　 根据课题组前期优化所得赶黄草中大环

多酚的最优提取工艺提取药材， 具体方法为将药材切成 ３～
５ ｃｍ 小段， １０ 倍量 ８０％ 乙醇回流提取 ２ 次， 每次２ ｈ， 合

并提取液， 减压浓缩至无醇味 （液体体积－药材质量 ＝ ４ ∶
１）， 向浓缩液中加入适量 ９５％ 乙醇， 调节体积分数至

３０％ ， ４ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心 ２０ ｍｉｎ， 取上清液， 即得。
２􀆰 ３　 静态吸附性能考察　 取预处理好的大孔树脂抽滤， 各

精密称取 １ ｇ， 精密量取 ２０ ｍＬ 质量浓度为 ３􀆰 ８５ ｍｇ ／ ｍＬ 的

上样液， 在恒温摇床上 ５０ ｒ ／ ｍｉｎ、 ２５ ℃振摇吸附 ２４ ｈ 后抽

滤， 取滤液， 测定大环多酚含量， 去离子水清洗树脂 ２ 次，
抽滤至干， 精密加入 ９５％ 乙醇 ４０ ｍＬ， 在相同条件下振摇

解吸 ２４ ｈ， 取上清液， 测定大环多酚含量， 计算吸附率、
解吸附率， 公式如下， 其中 Ｃ０ 为上样液中大环多酚初始质

量浓度 （ｍｇ ／ ｍＬ）， Ｃ１ 为吸附后上清液中大环多酚质量浓

度 （ｍｇ ／ ｍＬ）， Ｃ２ 为解吸后上清液中大环多酚质量浓度

（ｍｇ ／ ｍＬ）， Ｖ１ 为上样液体积 （ｍＬ）， Ｖ２ 为解析溶液体积

（ｍＬ）， Ｗ 为树脂质量 （ｇ）， 结果见表 １。 综合考虑吸附、
解吸附效果， 选择 ＨＰＤ⁃４００ 型大孔树脂进行动态吸附性能

考察。

吸附率 ＝
（Ｃ０ － Ｃ１） × Ｖ１

Ｗ
× １００％

解吸附率 ＝
Ｃ２ × Ｖ２

Ｗ
× １００％

解吸附效果 ＝ 解吸附率
吸附率

× １００％

２􀆰 ４　 吸附考察
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表 １　 不同型号大孔树脂吸附率、 解吸附率测定结果

类型 型号 吸附率 ／ ％ 解吸率 ／ ％ 解吸附效果 ／ ％
非极性 Ｄ１０１ ５１􀆰 ８２ ３６􀆰 ８２ ７１􀆰 ０５

ＨＰ⁃２０ ４８􀆰 ８３ ２８􀆰 ７５ ６５􀆰 ４７
ＺＴＣ⁃１ ５１􀆰 ６１ ２０􀆰 ７９ ６６􀆰 ７９
ＬＸ⁃６０ ５７􀆰 ５１ ３４􀆰 ８２ ６７􀆰 １８

弱极性 ＡＢ⁃８ ５０􀆰 ９２ ３９􀆰 ４５ ７７􀆰 ４９
ＤＭ⁃１３０ ３１􀆰 ３９ ２０􀆰 ０２ ７１􀆰 １０
ＢＳ⁃３０ ３２􀆰 ０７ ２１􀆰 ３７ ７４􀆰 １５

中极性 ＨＰＤ⁃７５０ ５６􀆰 ３８ ３１􀆰 ５７ ６２􀆰 １７
ＨＰＤ⁃４００ ５４􀆰 ９２ ４４􀆰 ５２ ８１􀆰 ０８
ＨＰＤ⁃４５０ ４５􀆰 ９９ ２８􀆰 ７７ ６９􀆰 ８３

极性 ＨＰＤ⁃６００ ３８􀆰 ０４ ２２􀆰 ９３ ６６􀆰 ９６
ＤＡ⁃２０１ ２８􀆰 ０２ １６􀆰 ７１ ６６􀆰 ７７
ＸＤＡ⁃８ １７􀆰 ０９ ８􀆰 ０７ ５３􀆰 ４３
ＬＸ⁃１７ ５５􀆰 ６４ ３０􀆰 ７１ ６１􀆰 ７２

高比表面活性 ＬＸ⁃３０２０ ６３􀆰 ３８ ３６􀆰 ３８ ６３􀆰 ７５
ＬＸ⁃１２ ５５􀆰 ０６ ３３􀆰 ５０ ６７􀆰 ６７

２􀆰 ４􀆰 １　 上样液质量浓度对吸附效果的影响　 取 “２􀆰 ３” 项

下上样液， 调节大环多酚总含量为 ０􀆰 ９４、 １􀆰 ８９、 ２􀆰 ８３、
３􀆰 ７７ ｍｇ ／ ｍＬ， 分别通入装有处理好的 ＨＰＤ⁃４００ 型大孔树脂

１２ ｇ （体积 ２０ ｍＬ）、 径高比 １ ∶ ４ 的色谱柱中， 调节体积流

量为 ３􀆰 ０ ＢＶ ／ ｈ， 每 １ ＢＶ 为 １ 个流分， 测定流出液中大环多

酚总含量， 计算泄漏点 （流出液质量浓度为 ０􀆰 １８９ ｍｇ ／ ｍＬ
时 为 泄 漏 点 ） 前 吸 附 率， 公 式 为 吸 附 率 ＝
Ｃ１ × Ｖ１ － Ｃ２ × Ｖ２

Ｗ
× １００％ ， 其中 Ｃ１ 表示上样液质量浓度

（ｍｇ ／ ｍＬ）， Ｃ２ 表示上样流出液质量浓度 （ｍｇ ／ ｍＬ）， Ｗ 表

示树脂质量 （ｇ）， Ｖ１ 表示上样液体积 （ｍＬ）， Ｖ２ 表示上样

流出液体积 （ｍＬ）， 吸附曲线见图 ２。 由此可知， 随着上

样液质量浓度增加， 泄漏点逐渐提前， 泄漏点前总吸附率

呈先升后降的趋势， 在质量浓度为 １􀆰 ６０～ ２􀆰 ２０ ｍｇ ／ ｍＬ 时较

高， 故选择该区间作进一步研究。

图 ２　 不同上样质量浓度下吸附曲线

２􀆰 ４􀆰 ２　 径高比对吸附效果的影响　 取 “２􀆰 ３” 项下上样液，
调节大环多酚总含量为 １􀆰 ８９ ｍｇ ／ ｍＬ， 将其以 ３ ＢＶ ／ ｈ 的体

积流量通入装有处理好的 ＨＰＤ⁃４００ 型大孔树脂、 径高比分

别为 １ ∶ ４、 １ ∶ ８、 １ ∶ １２ 的色谱柱中， 填料质量 （体积）
分别为 １２ ｇ （２０ ｍＬ）、 ２４ ｇ （４０ ｍＬ）、 ３６ ｇ （６０ ｍＬ）。 每

１ ＢＶ为 １ 个流分， 测定流出液中大环多酚总含量， 计算泄

漏点的吸附率［１３］ ， 吸附曲线见图 ３。 由此可知， 随着径高

比增加泄漏点提前， 总吸附率呈降低趋势， 故选择 １ ∶ ４ 作

进一步研究。

图 ３　 不同径高比下吸附曲线

２􀆰 ４􀆰 ３　 上样体积流量　 取 “２􀆰 ３” 项下上样液， 调节大环

多酚总含量为 １􀆰 ８９ ｍｇ ／ ｍＬ， 将其分别以 １、 ２、 ３ ＢＶ ／ ｈ 的

体积流量通入装有处理好的 ＨＰＤ⁃４００ 型大孔树脂、 径高比

为 １ ∶ ４ 的色谱柱中， 填料质量 （体积） 为 １２ ｇ （２０ ｍＬ），
每 １ ＢＶ 为 １ 个流分， 测定流出液中大环多酚总含量， 计算

泄漏点前吸附率， 吸附曲线见图 ４。 由此可知， 上样体积

流量较低时吸附率高， 但耗时长， 故结合生产实际选择 ２～
２􀆰 ５ ＢＶ ／ ｈ 作进一步研究。

图 ４　 不同体积流量下吸附曲线

２􀆰 ４􀆰 ４　 上样量　 取 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项下上样液， 调节其大环多

酚总含量为 １􀆰 ８９ ｍｇ ／ ｍＬ， 将其以 ２～ ２􀆰 ５ ＢＶ ／ ｈ 的体积流量

通入装有处理好的 １２ ｇ （２０ ｍＬ） ＨＰＤ⁃４００ 型大孔树脂、 径

高比为 １ ∶ ４ 的色谱柱中， 每 １ ＢＶ 为 １ 个流分， 测定流出

液中大环多酚含量直至泄漏点， 吸附曲线见图 ５。 由此可

知， 上样量为 １０ ＢＶ 时流出液中大环多酚总含量为

０􀆰 ２５５ ｍｇ ／ ｍＬ， 已超过泄漏点， 为减少样品损失， 故选择

９ ＢＶ作进一步研究。

图 ５　 不同上样量下吸附曲线

２􀆰 ５　 解吸附考察

２􀆰 ５􀆰 １　 洗脱液 （乙醇） 体积分数 　 平行装柱 （填料质量
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１２ ｇ， ２０ ｍＬ）， 按 “２􀆰 ４” 项下最优方式上样 （大环多酚含

量为 １􀆰 ８９ ｍｇ ／ ｍＬ）， 依次加入体积分数为 ３０％ 、 ４０％ 、
５０％ 、 ６０％ 、 ７０％ 、 ８０％ 、 ９５％ 的乙醇各 ８ ＢＶ， 以 １􀆰 ０ ～
１􀆰 ５ ＢＶ ／ ｈ体积流量洗脱， 计算洗脱液中大环多酚总量、 洗

脱部位质量、 大环多酚含量， 结果见表 ２。 由此可知， 大

环多酚集中于 ４０％ ～ ６０％ 乙醇洗脱部位， 含量在 １９􀆰 ４７％ ～
３５􀆰 ４３％ 之间。

表 ２　 洗脱液体积分数考察结果

乙醇 ／ ％ 大环多酚 ／ ｍｇ 洗脱部位 ／ ｇ 大环多酚 ／ ％

３０ — ０􀆰 ６１ —

４０ ７７􀆰 ５０ ０􀆰 ４０ １９􀆰 ４７

５０ １２６􀆰 ５３ ０􀆰 ４５ ２８􀆰 ４３

６０ ５７􀆰 ３９ ０􀆰 １６ ３５􀆰 ４３

７０ — ０􀆰 ０５ —

８０ — ０􀆰 ０４ —

９５ — ０􀆰 ０１ —

２􀆰 ５􀆰 ２　 杂质洗脱体积分数 　 平行装柱 （填料质量 １２ ｇ，
２０ ｍＬ）， 按 “２􀆰 ４” 项下最优方式上样， 分别用体积分数

为 ３０％ 、 ３３％ 、 ３７％ 、 ４０％ 、 ４３％ 的乙醇各 ８ ＢＶ 洗脱除杂，
收集洗脱液， 减压干燥后称定质量， 测定大环多酚含量，
结果见图 ６。 由此可知， 随着乙醇体积分数增加， 大环多

酚损失率逐渐升高， 为了在洗去较多杂质的同时减少损失，
选择杂质洗脱体积分数为 ４０％ 。

图 ６　 杂质洗脱体积分数对大环多酚含量的影响

２􀆰 ５􀆰 ３　 杂质洗脱液用量 　 平行装柱 （填料质量 ９６ ｇ，
１６０ ｍＬ）， 按 “２􀆰 ４” 项下最优方式上样， ４０％ 乙醇洗脱除

杂， 收集洗脱液， 减压干燥后称定质量， 结果见图 ７。 由

此可知， 杂质洗脱液用量为 １４ ＢＶ 时亲水性杂质基本被洗

脱完全。
２􀆰 ５􀆰 ４　 洗脱剂 （乙醇） 体积分数 　 平行装柱 （填料质量

９６ ｇ， １６０ ｍＬ）， 按 “２􀆰 ４” 项下最优方式上样， １４ ＢＶ４０％
乙醇洗脱除杂后分别用体积分数为 ４５％ 、 ５０％ 、 ５５％ 、
６０％ 的乙醇各 ８ ＢＶ 洗脱， 收集洗脱液， 检测大环多酚含

量， 计算其转移率， 结果见图 ８。 由此可知， 洗脱剂体积

分数为 ５０％ 时， 大环多酚含量接近 ７０％ ， 转移率高于

５０％ ； 随着洗脱剂体积分数进一步增加， 转移率升高， 但

含量明显降低， 故综合考虑后确定为 ５０％ 。
２􀆰 ５􀆰 ５　 洗脱剂 （乙醇） 用量 　 装好大孔树脂柱 （填料质

图 ７　 杂质洗脱曲线

图 ８　 洗脱剂体积分数对大环多酚、 转移率的影响

量 ９６ ｇ， １６０ ｍＬ）， 按 “２􀆰 ４” 项下最优方式上样， 以体积

流量 １􀆰 ０～１􀆰 ５ ＢＶ ／ ｈ 梯度洗脱， 先用 １４ ＢＶ ４０％ 乙醇洗脱除

杂， 再用 ５０％ 乙醇洗脱， 收集 １～２、 ３～４、 ５～６、 ７～８、 ９～
１０ ＢＶ 段， 减压浓缩至干， 称定质量， 测定大环多酚含量，
结果见图 ９。 由此可知， 洗脱 １０ ＢＶ 时基本可洗脱完全，
故选择其作为洗脱剂用量。

图 ９　 洗脱剂用量对大环多酚含量的影响

２􀆰 ６　 验证试验　 称取处理好的 ＨＰＤ⁃４００ 型大孔树脂 ２􀆰 ４ ｋｇ
（４ Ｌ） 装柱， 调节上样液中大环多酚质量浓度至 １􀆰 ６０ ～
２􀆰 ２０ ｍｇ ／ ｍＬ （溶液质量浓度约为 ２０ ｍｇ ／ ｍＬ）， 以 ２ ～ ２􀆰 ５
ＢＶ ／ ｈ 体积流量通入径高比为 １ ∶ ４ 的 ＨＰＤ⁃４００ 型大孔树脂

柱中， 上样量 ９ ＢＶ， 以 １４ ＢＶ ４０％ 、 １０ ＢＶ ５０％ 乙醇依次

洗脱， 收集 ５０％ 乙醇洗脱部位， 测定大环多酚含量、 转移

率、 得率， 平行 ３ 批， 结果见表 ３， 可知该工艺稳定可靠。
３　 讨论

３􀆰 １　 大孔树脂选择　 大孔树脂是一类具有较好吸附性能的

有机高聚物吸附剂， 性质稳定， 是一类理想的纯化填料。
本实验中考察了 １６ 种大孔树脂， 涵盖了非极性、 弱极性、
中极性、 极性、 高表面活性 ５ 种不同性质的大孔树脂， 通

过考察静态吸附、 解析附以及静态吸附饱和时间， ＨＰＤ⁃

００２
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　 　 　 表 ３　 验证试验结果 （ｎ＝３）

试验号 洗脱部位 ／ ｇ 大环多酚 ／ ％ 转移率 ／ ％ 得率 ／ ％

１ ４９􀆰 １２ ６５􀆰 ７３ ５３􀆰 ７０ ６􀆰 ８２

２ ４６􀆰 ３２ ７１􀆰 ９４ ５４􀆰 ８８ ６􀆰 ４３

３ ４６􀆰 ３２ ７１􀆰 １７ ５１􀆰 ７５ ６􀆰 ４３

平均值 ４７􀆰 ２５ ６９􀆰 ６１ ５３􀆰 ４４ ６􀆰 ５６

ＲＳＤ ／ ％ ３􀆰 ４２ ３􀆰 ９７ ２􀆰 ４１ ３􀆰 ４３

４００ 型大孔树脂具有较高的吸附率及最高的解吸附率， 解

吸附效果最佳， 赶黄草中大环多酚属极性中等偏大， 与

ＨＰＤ⁃４００ 型大孔树脂性质一致， 故选其为纯化填料。
３􀆰 ２　 上样液制备 　 前期赶黄草药材经提取后浓缩至无醇

味， 大环多酚在水中溶解度低， 呈泥浆状， 随溶媒乙醇体

积分数升高溶解度增大。 根据预实验， 该类成分在本实验

选择型号大孔树脂下， ４０％ 乙醇冲洗即可被洗脱， 为了减

少该类成分损失， 选择 ３０％ 乙醇溶液作为溶媒。
３􀆰 ３　 结果分析 　 本实验采用 ＨＰＬＣ 法测定 ＰＨＧ、 ＰＧＨＧ、
ｔｈｏｎｎｉｎｇｉａｎｉｎ Ａ 含量， 并以其总含量在所得部位中的占比及

其总转移率为指标进行纯化工艺考察。 通过 ３ 次放大验证

此纯化过程， 大环多酚洗脱率可达 ９０％ ， 纯化所得产品中

大环多酚转移率达 ５０％ 以上， 含量由上样前的 ８％ 提高至

６５％ 以上， 得率为 ６􀆰 ５６％ ， ＲＳＤ 均小于 ５％ ， 说明该型号大

孔树脂较为适用于赶黄草中大环多酚成分的纯化， 且环保

可重复利用， 成本低， 为赶黄草中该类成分的进一步开发

研究提供了有力支持。
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