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大孔树脂纯化玉竹提取物
总黄酮的工艺研究

宁　 波，于丽颖，王晓林，谭乃迪
（吉林化工学院化学与制药工程学院，吉林吉林　 １３２０２２）

摘　 要：以玉竹提取物为原料，以总黄酮吸附率及解吸率为指标，采用动态吸附—解吸的方法筛选
出大孔树脂的类型。通过单因素实验和正交实验确立了Ｄ － １０１树脂吸附玉竹总黄酮的优化工艺
条件，洗脱过程考察了主要影响因素洗脱剂浓度及其用量。优化后的吸附工艺条件为：树脂用量
５５ ｇ、上柱药液浓度４０． ５４ μｇ ／ ｍＬ、上柱液ｐＨ ６、吸附流速０． ５ ＢＶ ／ ｈ。解吸过程解吸液乙醇浓度和
用量分别为６０％和１００ ｍＬ。经Ｄ －１０１大孔树脂分离纯化后，玉竹提取物总黄酮的纯度由０． ３６％
提高到２． ０５％。该纯化方法低廉、安全、操作简单，有较高的应用价值。
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　 　 玉竹是黄精属植物玉竹的地下根茎，又名葳蕤、
萎蕤、女萎，在《神农本草经》、《本草正义》中均有记
载，性平、味甘，具有生津止渴、养阴润燥的功能，用
于热病口燥咽干、心烦心悸、干咳少痰、糖尿病
等［１］。玉竹的化学成分包括甾体皂苷、黄酮、多糖、
生物碱等，其中含黄酮类化合物白屈菜酸、氮杂环丁
烷－ ２ －羧酸等，有较强的抗氧化能力，具有抗衰老、

增强机体免疫力的生物活性［２］。
大孔吸附树脂是一种不溶于酸、碱及各种有机

溶剂的有机高分子聚合物［３］，可利用其选择性吸附
功能和多孔结构从中药提取液中分离精制有效成
分或有效部位。２０世纪７０年代末大孔树脂逐步
应用于天然植物的黄酮类化合物的分离纯化［４］，
特点是吸附容量大、再生简单、效果可靠，尤其适
用于黄酮类、皂苷类等成分的分离纯化及其大规
模生产。

钟方丽等［５］关于大孔树脂法纯化玉竹总黄酮
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的工艺研究，主要通过静态吸附与解吸实验确定纯
化玉竹总黄酮的大孔树脂型号并优化其工艺条件，
本文通过动态吸附与解吸附实验确定大孔树脂纯化
玉竹总黄酮的优化工艺参数，为更有效利用玉竹、发
挥其最大经济效益提供科学依据。
１　 材料与方法
１． １　 实验材料

玉竹：中药饮片，北京同仁堂饮片有限责任公
司；芦丁对照品：供含量测定用，成都曼思特生物科
技有限公司；大孔吸附树脂：ＡＢ － ８、ＬＳＡ２１、ＬＸ － ８、
ＤＭ１３０、Ｄ －１０１型；亚硝酸钠：分析纯，天津市永大
化学试剂有限公司；硝酸铝、９５％乙醇：分析纯，天津
市大茂化学试剂厂；氢氧化钠：分析纯，天津市北方
天医化学试剂厂。
１． ２　 主要仪器设备

紫外—可见分光光度计：Ｔ６型，北京普析仪器
有限公司；电子分析天平：ＪＹ２００２型，上海精密科学
仪器有限公司；高温鼓风干燥箱：ＣＳ１０１ － ＡＢ型，上
海蓝豹试验设备有限公司；旋转蒸发仪：ＳＨＺ － Ｄ
型，河南巩义市英峪仪器厂。
１． ３　 实验方法
１． ３． １　 对照品溶液的配制

精密称取芦丁对照品１０． ０ ｍｇ，置于５０ ｍＬ容
量瓶中，加入５０％乙醇溶液，超声使之溶解，并用
５０％乙醇溶液定容至刻度，制得芦丁对照品溶液
（０． ２０ ｍｇ ／ ｍＬ）。
１． ３． ２　 供试品溶液的配制

称取干燥玉竹１００ ｇ于圆底烧瓶中，加入
８００ ｍＬ ８０％的乙醇热回流３次，每次２ ｈ，过滤，合
并以上３次滤液，取滤液减压蒸馏回收乙醇，浓
缩，８０％乙醇定容于容量瓶中作为供试品溶液，
待用。　
１． ３． ３　 最大吸收波长的测定

将芦丁对照品、不加供试品的平行样（空白）置
于波长３００ ～ ６００ ｎｍ范围内测定，显色后确定最大
吸收波长为５１２ ｎｍ。
１． ３． ４　 标准曲线的制备

精密吸取芦丁对照品溶液１． ０、２． ０、３． ０、４． ０、
５． ０、６． ０ ｍＬ分别置于２５ ｍＬ容量瓶中，加入５％
ＮａＮＯ２ 溶液０． ４ ｍＬ，摇匀，放置６ ｍｉｎ，加入１０％

Ａｌ（ＮＯ３）３溶液０． ４ ｍＬ，摇匀，放置６ ｍｉｎ，加入４％
ＮａＯＨ溶液４． ０ ｍＬ，加入６０％乙醇溶液定容至刻
度，摇匀，放置１５ ｍｉｎ。以６０％乙醇溶液为空白对
照，按照紫外分光光度法于５１２ ｎｍ波长处测定不同
浓度芦丁对照品溶液的吸光度，以吸光度Ａ为纵坐
标、芦丁对照品溶液的浓度Ｃ为横坐标，制备标准
曲线［５］，回归方程为Ａ ＝ ０． ０１１ ２Ｃ － ０． ００８ １，Ｒ ＝
０． ９９９ ５。结果表明，芦丁在８． ０ ～ ４８． ０ μｇ ／ ｍＬ浓度
范围内呈良好的线性关系（见图１）。

图１　 标准曲线
１． ４　 总黄酮含量测定方法
１． ４． １　 玉竹总黄酮药液的制备及含量测定

称取干燥的玉竹粉碎物１００ ｇ于圆底烧瓶中，
加入８００ ｍＬ ８０％的乙醇热回流３次，每次２ ｈ，过
滤，合并以上３次的滤液，取滤液减压蒸馏回收乙
醇，浓缩，８０％乙醇定容于容量瓶中作为供试品溶
液，待用。吸取相应的玉竹总黄酮样品液０． ５ ｍＬ，
分别置于１０ ｍＬ容量瓶中，定容至刻度，按１． ３． ３项
下方法，于５１２ ｎｍ处测定吸光度。
１． ４． ２　 大孔吸附树脂的预处理

按照参考文献［５ － ８］所述方法对５种大孔吸附树
脂（ＡＢ － ８、ＬＳＡ２１、ＬＸ － ８、ＤＭ１３０、Ｄ － １０１）进行预
处理，处理完毕后，置于密闭容器中备用。
２　 结果与分析
２． １　 不同型号树脂的选择

取处理好的ＡＢ － ８、ＬＳＡ２１、ＬＸ － ８、ＤＭ１３０、
Ｄ －１０１树脂各５０ ｇ于柱内，精密吸取玉竹水溶液
（总黄酮含量为４３． ９０ μｇ ／ ｍＬ）１００ ｍＬ，分别加于５
根树脂柱上，缓慢上柱，以１ ＢＶ ／ ｈ的流速进行动态
吸附，当提取液流至树脂柱底端时，关阀，静置０． ５
ｈ，然后继续过柱，收集流出液，记录体积，测定流出
液中总黄酮含量，计算吸附率。用１００ ｍＬ ６０％乙醇
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洗脱，分别收集过柱液，记录体积，测定流出液中总
黄酮含量，计算解吸率，结果见表１。

结果表明，５种树脂中动态吸附率最高的是
Ｄ －１０１树脂，同时Ｄ －１０１树脂解吸率也最高，因此
选择Ｄ －１０１树脂进行进一步工艺优化研究。

表１　 不同型号树脂的选择
树脂种类 ＡＢ －８ ＬＳＡ２１ ＬＸ － ８ ＤＭ１３０ Ｄ － １０１
吸附后药液

浓度Ｃ１ ／（μｇ ／ ｍＬ） ６． ６４ ５． ９６ ７． ５１ ８． ７６ ４． ２２

吸附率／ ％ ８４． ８７ ８６． ４２ ８２． ８９ ８０． ０５ ９０． ３８

解吸液浓度
Ｃ２ ／（μｇ ／ ｍＬ） ２９． ０８ ２６． ７９ ２７． ８５ ２９． ０９ ３１． １２

解吸率／ ％ ４６． ３０ ４３． ３１ ４７． ４５ ４５． ８１ ４８． ６２

２． ２　 动态吸附过程
２． ２． １　 上样量体积对吸附率的影响

取处理好的Ｄ － １０１树脂５０ ｇ于柱内，精密
吸取玉竹水溶液（总黄酮浓度为４３． ９０ μｇ ／ ｍＬ）
２００ ｍＬ，缓慢上柱，以１ ＢＶ ／ ｈ的流速进行动态吸
附，当提取液流至树脂柱底端时，关阀，静置１ ｈ，然
后继续过柱，收集流出液，以２． ２ ｃｍ为一个流份，共
收集１０个流份。选择不同流份显色后于５１２ ｎｍ处
测定总黄酮吸光度，以流出液体积为横坐标，吸附率
为纵坐标，作动态吸附曲线，结果见图２。

图２　 动态吸附曲线
结果表明，随着上样量的增加，吸附率呈现先增

后减的趋势。当上样量为１００ ｍＬ时，大孔树脂多
孔结构达到饱和，吸附率最高，所以选择上样量为
１００ ｍＬ。　
２． ２． ２　 树脂用量对吸附率的影响

取玉竹水溶液（总黄酮浓度为４３． ９０ μｇ ／ ｍＬ）
１００ ｍＬ，按树脂量４０、４５、５０、５５、６０ ｇ，以１ ＢＶ ／ ｈ
的流速进行吸附，当提取液流至树脂柱底端时，关
阀，静置１ ｈ，然后继续过柱，收集流出液，记录体

积，测定流出液中总黄酮含量，计算吸附率，结果
见表２。

表２　 树脂用量对吸附率的影响

树脂用量／ ｇ ４０ ４５ ５０ ５５ ６０

吸附后浓度
Ｃ１ ／（μｇ ／ ｍＬ） ７． ８０ ５． ５５ ３． ９７ ３． ９１ ３． ８８

吸附率／ ％ ８２． ５３ ８７． ５７ ９１． １１ ９１． ８３ ９１． ９４

结果表明，随着树脂用量的增加，吸附率呈现增
加的趋势，当树脂用量为５０ ｇ时，吸附率达到９１％
以上，继续增加，吸附率变化不明显，所以选择树脂
用量为５０ ｇ。
２． ２． ３　 上柱液浓度对吸附率的影响

取Ｄ －１０１树脂５份，各５０ ｇ，分别加入浓度为
６． ０４、１１． ５７、２２． ３６、４４． ６７、６６． ５０ μｇ ／ ｍＬ的玉竹总
黄酮提取液，以１ ＢＶ ／ ｈ的流速进行吸附，上柱吸附
完全后，静置１ ｈ，分别收集过柱液，记录体积，测定
流出液中总黄酮含量，计算各浓度下的吸附率，结果
见表３。

表３　 上柱液浓度对吸附率的影响
上柱液Ｃ０ ／（μｇ ／ ｍＬ） ６． ０４ １１． ５７ ２２． ３６ ４４． ６７ ６６． ５０
过柱液Ｃ１ ／（μｇ ／ ｍＬ） １． １１ ２． ０７ ３． ２０ ４． ３０ ７． ５７
吸附液体积／ ｍＬ ９３ ９３ ８９ ９８ ９９
吸附率／ ％ ８２． ８８ ８３． ３３ ８７． ２５ ９０． ５６ ８８． ７５

结果表明，随着上柱药液浓度的增加，吸附率呈
现先增后减的趋势，当上柱药液浓度为４４． ６７ μｇ ／
ｍＬ时，吸附率最高，此时大孔树脂利用其选择性吸
附功能和多孔结构从玉竹提取液中分离精制的总黄
酮含量达到了其最大吸附能力，所以适宜上柱药液
浓度为４４． ６７ μｇ ／ ｍＬ左右。
２． ２． ４　 吸附流速对吸附率的影响

取玉竹水溶液（总黄酮浓度为４４． ６７ μｇ ／ ｍＬ）
１００ ｍＬ，共５份，加于５根５０ ｇ Ｄ －１０１树脂柱上，分
别以０． ５、１、１． ５、２、２． ５ ＢＶ ／ ｈ的流速进行吸附，上柱
吸附完全后，静置１ ｈ，分别收集过柱液，记录体积，
测定流出液中总黄酮含量，计算各流速下的吸附率，
结果见表４。

表４　 吸附流速对吸附率的影响
吸附流速／（ＢＶ ／ ｈ） ０． ５ １ １． ５ ２ ２． ５

吸附后浓度Ｃ１ ／（μｇ ／ ｍＬ） ６． ６３ ５． ４１ ７． １８ ８． ５６ ９． ０７

吸附率／ ％ ８５． ２８ ８７． ７６ ８３． ７６ ８１． ０２ ７９． ０６
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　 　 结果表明，随着吸附流速的增加吸附率呈现减
小的趋势，当吸附流速为１ ＢＶ ／ ｈ时，吸附率最高。
流速过快时，树脂与被吸附物质分子间来不及充分
接触，致使分子不能充分扩散到树脂内表面，随着上
样液一起流出，所以随着流速的增加吸附量下降。
适宜上柱药液流速为１ ＢＶ ／ ｈ。
２． ２． ５　 上柱液ｐＨ值对吸附率的影响

取处理好的Ｄ － １０１树脂５０ ｇ于柱内，共７
根，取总黄酮浓度为４４ ． ６７ μｇ ／ ｍＬ的上样溶液
１００ ｍＬ，共７份，用５％ ＨＣｌ和５％ ＮａＯＨ溶液调
ｐＨ值分别为３、４、５、６、７、８、９，然后全部样液上
柱，以１ ＢＶ ／ ｈ的流速进行吸附，上柱吸附完全
后，静置１ ｈ，分别收集过柱液，记录体积，测定流
出液中总黄酮含量，计算各ｐＨ值下的吸附率，结
果见表５。

表５　 上柱液ｐＨ值对吸附率的影响

上柱药液ｐＨ值 ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

吸附后浓度
Ｃ１ ／（μｇ ／ ｍＬ） １０． ７７ １０． １２ ７． ４１ ５． ４９ ４． ７２ ６． ０７ ６． ９４

吸附率／ ％ ７６． ０６ ７７． ５１ ８３． ５２ ８７． ７９ ８９． ５１ ８６． ５０ ８４． ５７

结果表明，随着上柱液ｐＨ值的增加，吸附率呈
现先增后减的趋势，当ｐＨ值为７时，吸附率最高。
由于电离平衡的存在，酸性条件抑制黄酮羟基上质
子的离子，使得黄酮在酸性体系中以分子的形式存
在，不利于大孔树脂的吸附；又因为碱性容易破坏黄
酮化合物的母核，从而降低目标产物的含量，所以选
择上柱液ｐＨ为７。
２． ２． ６　 吸附过程的正交实验

通过吸附过程单因素探索性实验选择树脂用
量、上柱液浓度、吸附流速、上柱液ｐＨ值为考察因
素，以吸附率为考察指标，进一步优化Ｄ － １０１型大
孔吸附树脂纯化玉竹提取物总黄酮的工艺条件，正
交实验的因素水平见表６，结果见表７。

表６　 因素水平

水平
Ａ
树脂
用量／ ｇ

Ｂ
上柱药液

浓度／（μｇ ／ ｍＬ）

Ｃ
吸附

流速／（ＢＶ ／ ｈ）

Ｄ
上柱

药液ｐＨ值
１ ４５ ４０． ５４ ０． ５ ６

２ ５０ ４４． ６７ １ ７

３ ５５ ４８． ３２ １． ５ ８

表７　 正交实验结果
实验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ 吸附率
１ １ １ １ １ ０． ９２７

２ １ ２ ２ ２ ０． ８１５

３ １ ３ ３ ３ ０． ７８３

４ ２ １ ２ ３ ０． ７９０

５ ２ ２ ３ １ ０． ８８０

６ ２ ３ １ ２ ０． ９０１

７ ３ １ ３ ２ ０． ９４６

８ ３ ２ １ ３ ０． ９００

９ ３ ３ ２ １ ０． ９３８

Ｋ１ｊ ０． ８４２ ０． ８８８ ０． ９０９ ０． ９１５

Ｋ２ｊ ０． ８５７ ０． ８６５ ０． ８４８ ０． ８８７

Ｋ３ｊ ０． ９２８ ０． ８７４ ０． ８７０ ０． ８２４

ＭＡＸ ０． ９２８ ０． ８８８ ０． ９０９ ０． ９１５

极差 ０． ０８６ ３ ０． ０２２ ７ ０． ０６１ ７ ０． ０９０ ７

优水平 Ａ３ Ｂ１ Ｃ１ Ｄ１

结果表明，Ｄ －１０１型大孔树脂纯化玉竹总黄酮
的最佳实验条件为Ａ３Ｂ１Ｃ１Ｄ１，即最佳吸附工艺为：
树脂用量５５ ｇ、上柱药液浓度４０． ５４ μｇ ／ ｍＬ、上柱液
ｐＨ值为６、吸附流速０． ５ ＢＶ ／ ｈ。各因素对纯化工艺
影响的主要顺序为Ｄ ＞ Ａ ＞ Ｃ ＞ Ｂ。
２． ２． ７　 吸附工艺验证性实验

为了考察上述优化工艺的稳定性，进行了３次
验证性实验，吸附率分别为９４． ８５％、９３． ９６％、
９４． １２％，平均吸附率为９４． ３１％，ＲＳＤ ＝０． ５％，具有
良好的重现性。
２． ３　 动态解吸过程

在上述优化的吸附工艺条件下，进行解吸过程
洗脱剂浓度及用量的考察。
２． ３． １　 洗脱剂浓度的考察

取玉竹水溶液（总黄酮含量为４０． ５４ μｇ ／ ｍＬ）
１００ ｍＬ，共５份，用５％ ＨＣｌ调节ｐＨ至６，分别取
５５ ｇ Ｄ － １０１树脂加于５根树脂柱上，以０． ５ ＢＶ ／ ｈ
的流速进行吸附，上柱吸附完全后，静置１ ｈ，分别收
集过柱液。然后分别以不同浓度的乙醇各１００ ｍＬ
进行洗脱，分别收集过柱液，记录体积，测定流出液
中总黄酮含量，计算解吸率，结果见表８。

表８　 洗脱剂浓度的考察结果
洗脱剂浓度／ ％ ５０ ６０ ７０ ８０ ９０

洗脱后浓度
Ｃ２ ／（μｇ ／ ｍＬ） ２０． ０９ ２０． ６４ ２０． ８４ ２０． ９５ ２０． ９８

解吸率／ ％ ４５． ９９ ４８． ８２ ４８． ９１ ４９． １２ ４９． ２５
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　 　 实验结果表明，随着洗脱剂乙醇浓度的增加，解
吸率呈现增加的趋势，但高浓度洗脱剂时解吸率变
化较小，这是因为随着洗脱剂浓度的增加其极性增
大，使得洗脱能力变弱。所以选择适宜乙醇浓度
为６０％。　
２． ３． ２　 洗脱剂用量的考察

取玉竹水溶液（总黄酮含量为４０． ５４ μｇ ／ ｍＬ）
１００ ｍＬ，共５份，用５％ ＨＣｌ调节ｐＨ至６，分别取
５５ ｇ Ｄ － １０１树脂加于５根树脂柱上，以０． ５ ＢＶ ／ ｈ
的流速进行吸附，上柱吸附完全后，静置１ ｈ，分别收
集过柱液。以不同体积的６０％乙醇进行洗脱，分别
收集过柱液，记录体积，测定流出液中总黄酮含量，
计算解吸率，结果见表９。

表９　 洗脱剂用量的考察结果

洗脱剂用量／ ｍＬ ４０ ６０ ８０ １００ １２０

洗脱后浓度
Ｃ２ ／（μｇ ／ ｍＬ） ４１． ９２ ２８． ６４ ２３． ２９ ２０． ６４ １５． ５９

解吸率／ ％ ３７． ６５ ４０． ０３ ４３． ５７ ４８． ８２ ４４． ３２

结果表明，洗脱剂乙醇浓度相同时，随着乙醇体
积用量的增加，解吸率呈现先增后减的趋势，当乙醇
体积为１００ ｍＬ时，解吸率最高，继续增加，解吸率减
小，所以选择乙醇体积１００ ｍＬ。
２． ４　 供试品中总黄酮含量的测定

按上述优化的工艺进行３次实验，测定经Ｄ －
１０１大孔树脂纯化后供试品中总黄酮含量，结果见
表１０。

表１０　 纯化玉竹总黄酮工艺验证实验结果

样品
总黄酮浓度
Ｃ１ ／（ｍｇ ／ ｍＬ）

干浸膏质量／ ｇ 纯度／ ％

玉竹样品液
供试品１
供试品２
供试品３

０． ３５７ ２

０． ０６５ ３

０． ０６９ ３

０． ０６５ ８

０． １００

０． ３０８

０． ３３６

０． ３３３

０． ３６

２． １２

２． ０６

１． ９７

实验结果表明，经过Ｄ － １０１大孔树脂纯化后，
玉竹提取液中总黄酮的纯度有明显的提高，从原来
的０． ３６％提高到２． ０５％左右，说明Ｄ － １０１对玉竹

总黄酮有良好的纯化作用。
３　 结论

在中药制药工业中，大孔吸附树脂纯化技术是
有发展前景的实用新技术之一，纯化工艺主要采用
静态纯化和动态纯化，相对而言，动态纯化技术具有
富集效率高、成本低、实用性强、易操作等特点。本
研究对５种不同型号的大孔树脂进行了玉竹总黄酮
纯化实验，在相同实验条件下通过比较吸附率和解
吸率的大小，筛选出Ｄ － １０１型大孔树脂对玉竹总
黄酮进行分离纯化。通过单因素实验和正交实验确
立了Ｄ －１０１树脂吸附玉竹总黄酮的动态纯化优化
工艺条件，优化后的动态吸附工艺条件为：树脂用量
５５ ｇ、上柱药液浓度４０． ５４ μｇ ／ ｍＬ、上柱液ｐＨ值６、
吸附流速０． ５ ＢＶ ／ ｈ。动态解吸过程解吸液（乙醇）
浓度和用量分别为６０％和１００ ｍＬ。经Ｄ －１０１大孔
树脂分离纯化后，玉竹提取物总黄酮的纯度由
０． ３６％提高到２． ０５％，表明Ｄ － １０１型大孔树脂对
玉竹总黄酮具有一定的纯化功能。本研究为玉竹总
黄酮的工业化生产提供了理论依据。
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