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利用大孔树脂吸附纯化头花蓼总多酚工艺的研究
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摘要!采用
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比色法测定多酚含量#研究
#$

种

大孔树脂对头花蓼总多酚的吸附和解吸效果#筛选出适合分

离纯化头花蓼总多酚的树脂#并以总多酚的吸附率和解吸率

为指标对
T98F.""

纯化头花蓼总多酚的工艺进行了研究$

结果表明'

T98F.""

为纯化头花蓼总多酚的最佳树脂$确定

其最佳工艺条件为'上样浓度控制在
")$

!

0)-G

K

%

GO

#上样

流速
"?&

%

I

#用体积为
.)-?&

的
-$1

乙醇溶液集中洗脱$

纯化后总多酚的含量可达到
-/)$"1

$

关键词!头花蓼&总多酚&大孔树脂&纯化
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头花蓼(

5.H

30

./9JG4

S

'D4D9J

)为蓼科蓼属植物头花蓼

(

5.H

30

./9JG4

S

'D4D9J?9G2>(24/>&QO>O./

)干燥的全草或

者是地面上的部分!又名小红要#小红藤#骨虫草#沙滩子!

具有清热利湿#解毒止痛#活血散瘀#利尿通淋的功能!是著

名的苗药.

#2"

/

"

众多研究表明头花蓼的主要成分为黄酮类和酚酸类!而

且多酚具有较强的抗氧化.

!

/及抑菌效果.

0

/

!但是!已有的研

究主要集中于酚酸类的含量测定.

-2%

/

!从头花蓼中分离纯化

多酚类鲜见报道"因此对头花蓼总多酚进行提取分离等进

一步的深入研究具有较高的研究价值"大孔树脂用于多酚

的分离纯化已有较多的文献报道.

.2,

/

!该方法工艺简单!成

本较低"本试验拟通过静态试验和动态试验对头花蓼多酚

利用大孔树脂纯化的工艺条件进行研究!优化出最佳纯化条

件!以期为头花蓼的进一步研究提供科学依据"

#

!

材料与方法

#)#

!

材料&试剂与仪器

头花蓼'施秉三元威门公司
539

种植基地&

aD

试剂#

8"/%

#

8!$#

#

73F#

#

73F"

#

O73F#$

#

T98F#$$

#

T98F%$$

#聚酰胺#

3?F,

#

T98F.""

'沧州宝恩吸附材料科技

有限公司&

其余试剂均为分析纯&

试验所用水均为二次蒸馏水&

电热鼓风干燥箱'

#$#F#3

型!天津市泰斯特仪器有限

公司&

电子天平'

3"$$7

型!德国科恩公司&

循环水式多用真空泵'

7T?F6663

型!郑州长城科工贸有

限公司&

控温电热套'

Y8U

型!山东鄄城华鲁电热仪器有限

公司&

!%#



分光光度计'

[ &"!$$

型!上海天美科学仪器有限

公司&

微型植物粉碎机'

ae#$"

型!天津市泰斯特仪器有限

公司"

#)"

!

标准曲线的绘制

称取
$)$-$$

K

的没食子酸配成
$)$-$$

K

-

O

的标准没食

子酸溶液"分别取
#

!

"

!

!

!

0

!

-GO

标准没食子酸溶液!分别

加入
")-GO

的
aD

试剂#

.GO#"1

的碳酸钠溶液!以试剂空

白做参比!均定容在
"-GO

的棕色容量瓶中!反应温度为

!-\

!反应时间为
0$GCJ

!在波长为
.%$JG

处测定各溶液

的吸光度!绘制标准曲线(见图
#

)"

图
#

!

没食子酸标准曲线图
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!

大孔吸附树脂的预处理

将树脂放在水中浸泡
"0I

后!用蒸馏水反复洗涤!再用

乙醇浸泡
"0I

!除去醇溶物!用蒸馏水洗至无醇味&

01

盐酸

浸泡
!I

!用蒸馏水洗涤至中性!

01

氢氧化钠浸泡
!I

!用蒸

馏水洗至中性.

/

/

"将处理好的树脂用蒸馏水浸泡备用"

#)0

!

头花蓼提取液的制备

将头花蓼用植物粉碎机粉碎过
%$

目筛!按料液比
#

"

"-

(

K

-

GO

)用
0$1

乙醇回流提取
"

次!一次
#)-I

!抽滤合并滤

液!滤液蒸发除去大部分乙醇后得到样液!测样液多酚的浓

度.

#$2#"

/

!备用"

#)-

!

大孔树脂的筛选

#)-)#

!

静态吸附解析试验
!

分别在
#$

种处理好的树脂中称

取
"

K

置于干燥的锥形瓶中!加入
#)#$%%G

K

-

GO

头花蓼多

酚样液
#$$GO

!静置
"0I

!按
aD

比色法测定大孔树脂吸附

后各样液中头花蓼多酚含量!计算各树脂对头花蓼多酚的吸

附率"然后洗去树脂表面残余样液!加入
#$$GO.$1

乙醇

溶液浸泡洗脱!静置
"0I

!使其充分解吸"测定各解吸溶液

中头花蓼多酚含量!计算各树脂的解吸率"
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#$$1
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#$$1
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式中'
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#

***吸附率!

1

&

-

"

***解吸率!

1

&

J

$

***起始量!

G
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&

J

#

***平衡量!

K

&

J

"

***解吸量!

K

"
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!

动态吸附解析试验
!

将处理好的
T98F.""

#

3?F,

#

73F"

#

73F#0

种大孔树脂装入层析柱中!装柱体积为
!$HG

!

(

#?&

)"用浓度为
!)!.!!G

K

-

GO

的头花蓼多酚试液以

"?&

-

I

的流速缓慢流过层析柱使其达到吸附饱和"收集过

滤液!测量头花蓼多酚含量并计算吸附率"用蒸馏水将层析

柱中树脂洗涤至流出液无色!用
#-$GO-$1

的乙醇溶液以

"?&

-

I

的流速缓慢流过层析柱!收集树脂洗涤液并旋干称

重"计算解吸率和多酚含量"

R
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!

J

0

W

#$$1

! (

!

)

式中'

R

***多酚含量!

G
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&

J

!

***纯化后旋干物的量!

G

K

&

J

0

***旋干物中头花蓼多酚的质量!

G

K

"

#)%

!

T98F.""

大孔树脂纯化总多酚条件

#)%)#

!

上样浓度对动态吸附率的影响
!

将已处理好的

T98F.""

树脂等体积(

!$HG

!

)分别装入
-

根规格相同的层

析柱中!将浓度分别为
$)////

!

")!.#!

!

"),!//

!

0)%!--

!

-)!0-G

K

-

GO

的总多酚提取液以
"?&

-

I

流速上样"吸附

饱和后收集流出液!并测定其流出液多酚含量!计算吸附率"

#)%)"

!

上样流速及吸附泄漏曲线的考察试验
!

取
!

份浓度

为
"),!// G

K

-

GO

的总多酚试液
#$$ GO

!分别以
"

!

!

!

0?&

-

I

的流速通过层析柱"每
#$GO

收集一瓶流出液!并

以积累上样溶液的体积与各瓶溶液的浓度为坐标绘制曲

线图"

#)%)!

!

洗脱剂浓度的选择
!

取
"),!//G

K

-

GO

的总多酚试

液
#$$GO

以
"?&

-

I

流速通过层析柱!充分吸附!然后依次

用
#$$GO

蒸馏水#

#$1

乙醇#

!$1

乙醇#

-$1

乙醇#

.$1

乙

醇#

/$1

乙醇以
"?&

-

I

流速进行梯度洗脱!每
"-GO

收集

一次洗脱液"收集洗脱液时需排尽树脂中原有的溶液即加

入洗脱剂流出
"-GO

溶液后开始收集第一瓶洗脱液"测定

每瓶洗脱液中总多酚的含量!并以瓶子编号和总多酚的含量

为坐标绘制曲线图"

#)%)0

!

洗脱剂用量的选择
!

0)$!--G

K

-

GO

的总多酚试液

#$$GO

以
"?&

-

I

流速通过层析柱!充分吸附后!先用蒸馏

水冲洗层析柱至流出液为无色!再用
-$1

乙醇溶液对树脂进

行洗脱"流速同样控制在
"?&

-

I

!每
"-GO

收集一次洗脱

液!测定每管洗脱液中总多酚的含量!并以累积洗脱体积和

总多酚的含量为坐标绘制曲线图"

"

!

结果与讨论

")#

!

树脂静态吸附解析筛选试验结果

由表
#

可知!由于树脂的极性#孔径#比表面#孔容等不

同!不同类型树脂对头花蓼多酚的吸附程度不同"从吸附率

上看聚酰胺最大为
."1

!但其解吸率为
""1

!解吸率低"综

合吸附率和解吸率!吸附率比较接近的有
73F"

#

73F#

#

3?F,

#

T98F.""

这
0

种树脂!并有良好的解吸率!因此进一步做动

态吸附试验"

0%#

提取与活性
!

"$#%

年第
##

期



表
#

!

静态吸附解析筛选结果

V@;(<#

!

:<BA(>B'PB>@>CH@NB'=

Q

>C'J@JNN<B'

Q

>C'J 1

树脂种类 吸附率 解吸率 树脂种类 吸附率 解吸率

3?F, -# .# T98F."" -0 ,%

73F# -- .- 8#$# 0- .-

73F" -% ,0 8!$# #0 #$

T98F#$$ 0% ,$ O73F#$ 0- .%

T98F%$$ 0- %$

聚酰胺
." ""

")"

!

动态吸附解析筛选结果

由表
"

可知!

T98F.""

大孔树脂对头花蓼多酚的吸附率

和解吸率都比较高!经过
T98F.""

吸附解吸后!头花蓼多酚

含量最高"结合静态吸附和动态吸附结果!可以确定
T98F

.""

为适合纯化头花蓼总多酚的大孔吸附树脂"

表
"

!

动态吸附解析筛选结果

V@;(<"

!

:<BA(>B'PN

L

J@GCH@NB'=

Q

>C'J@JNN<B'

Q

>C'J1

树脂种类 吸附率 解吸率 含量

3?F, %-),$ ..)!. 0#)..

73F# !!)!% %%)-, !!)!.

73F" !0)!- %")$" !#)!/

T98F."" ,")-- .%)$! --)#0

")!

!

T98F.""

大孔树脂动态工艺参数的确定

")!)#

!

上样浓度对树脂吸附率的影响
!

由图
"

可知!上样浓度

对头花蓼总多酚的吸附率影响较为明显!浓度为
$)//G

K

-

GO

左

右时!吸附效果最好!但是达到吸附饱和的时间较长!耗工耗

时"浓度在
")$

!

0)-G

K

-

GO

时!吸附效果较好且相差不大"

浓度大于
0)%0G

K

-

GO

后吸附率下降较快"综合考虑!上样

浓度应控制在
")$

!

0)-G

K

-

GO

"

图
"

!

上样浓度对总多酚吸附率的影响

aC

K

A=<"
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VI<<PP<H>'PH'JH<J>=@>C'J'P>'>@(

Q

'(

LQ

I<J'(B

'J>I<@;B'=

Q

>C'J=@><

")!)"

!

上样流速及吸附泄漏曲线的考察试验
!

由图
!

可知!

当流速为
"

!

!

!

0?&

-

I

且上样量为
,$GO

时!开始有
#$1

上

样液总多酚量泄漏!吸附达到饱和&可以看出流速对吸附的

影响不大!考虑到流速过快树脂吸附不完全!因此将进样流

速定为
"?&

-

I

"

")!)!

!

洗脱剂浓度的选择
!

由图
0

可知!总多酚的洗脱量主

要集中在
-$1

的乙醇洗脱的部分!其中水洗脱量较少!考虑

到水洗可将部分水溶性杂质除去"因此!可推出洗脱条件

图
!

!

不同上样流速对吸附的影响

aC

K

A=<!

!

VI<CJP(A<JH<'P>I<+<('HC>

L

'PB@G

Q

(<'J@NB'=

Q

>C'J

#

!

0

号为水洗脱液&

-

!

,

号为
#$1

乙醇洗脱液&

/

!

#"

号为
!$1

乙

醇洗脱液&

#!

!

#%

号为
-$1

乙醇洗脱液&

#.

!

"$

号为
.$1

乙醇洗脱

液&

"#

!

"0

为
/$1

乙醇洗脱液

图
0

!

不同浓度乙醇的总多酚洗脱量曲线图

aC

K

A=<0

!

8CPP<=<J>H'JH<J>=@>C'JB'P<>I@J'(<(A>C'J+'(AG<

HA=+<'P>'>@(

Q

'(

LQ

I<J'(B
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T98F.""

树脂更

适合于头花蓼总多酚的分离提纯"通过对
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