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樟树叶木脂素大孔吸附树脂纯化工艺优化
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摘要!采用大孔吸附树脂纯化樟树叶醇提液中木脂素类化合

物#通过对比
'

种大孔树脂对樟树叶中木脂素吸附
-

解吸效

果!从中筛选一种最适大孔吸附树脂作为纯化材料!并研究

上样浓度"上样流速"上样体积对大孔树脂吸附率的影响!以

及洗脱剂浓度"洗脱流速"洗脱剂用量对大孔树脂解吸率的

影响!通过正交试验优化大孔树脂纯化木脂素的工艺#试验

结果表明!大孔树脂最佳吸附
-

解吸工艺条件为%

B ?̂

上样

量"

$:&$.

<

,

."

上样浓度"

&:%."

,

.0=

上样速率"

*%U

乙

醇洗脱剂"洗脱流速
$ ?̂

,

8

!洗脱剂用量
* ?̂

!该条件下樟

树叶中木脂素得率为
'':'*U

!纯度为
&(:)&U

!表明该大孔

树脂对于樟树叶中木脂素纯化效果较好#

关键词!樟树叶$木脂素$大孔树脂$纯化
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樟树!
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#是一种广布于中国长江

以南及西南地区的樟科!

:8+K8D/8/

#樟属!

4&''8=3=+=

#

植物$生长快$材质优良$是江南四大名木之一$被誉为江南

宝树,

&

-

%樟树作为传统中药材$具有抑菌+消炎+止痛+抗癌+

抗氧化及提高人体免疫力等功效,

$V>

-

%目前$大量研究表明

樟树叶中木脂素类化合物含量较高,

+

-

$该类化合物作为一种

天然植物雌激素$可分为木脂素!

10

<

=/=

#和新木脂素!

=6310

<

-

=/=

#两大类,

(

-

$广泛分布于植物的茎+叶+花+种子+果实等部

位,

'

-

%木脂素又称木脂体或木酚素$由苯丙素单位!

L

'

&

L

>

#

聚合而成,

B

-

$多数呈游离态$少数与糖结合成苷%研究,

*V&%

-

表明$木脂素具有抑菌+抗炎+抗氧化+抗肿瘤+保护肝脏以及

调节胆固醇等多重功效%

近年来$大孔吸附树脂被广泛应用于天然产物的分离纯

化$只因其具有比表面积大+吸附容量大+理化性质稳定+吸

附速度快+选择性较好+解吸条件温和+强度好+使用周期长+

节省费用等优势,

&&V&$

-

%陈晓宇等,

&>

-通过静态和动态试验

对
(

种大孔树脂进行筛选$确定
Ŵ-*

大孔树脂对五味子木

脂素纯化效果较好$并在最佳纯化条件下用
(%U

和
B%U

乙

醇进行洗脱$最终测得五味子木脂素的含量由
&&:'*U

提高

到
+&:+*U

%雷燕萍,

&+

-考察了大孔吸附树脂对雪松松针木

脂素纯化效果$在最佳纯化工艺条件下进行动态吸附+解吸$

最终得到平均含量为
(B:BBU

的雪松松针木脂素提取物%

目前$对樟树叶中木脂素的研究主要是提取工艺$而对于其

纯化工艺条件的研究还不够系统+全面%因此$本研究首先

选择
'

种不同类型大孔树脂进行吸附解吸性能考察$综合考

虑后选择其中最优的大孔树脂进行考察以确定樟树叶中木

'*&



脂素最佳纯化工艺条件$为樟树叶中木脂素类化合物进一步

分离纯化提供试验依据%

&

!

材料与方法
&:&

!

材料与仪器

&:&:&

!

材料与试剂

樟树叶"小叶樟$于
$%&'

年
>

月采自中南林业科技大学

校区(

无水乙醇+甲醇+氯仿+乙酸乙酯+正丁醇"分析纯$天津

市恒兴化学试剂制造有限公司(

变色酸"分析纯$上海源叶生物科技有限公司(

芝麻素标准品+五味子酯甲标准品"色谱纯$上海源叶生

物科技有限公司(

浓硫酸"分析纯$国药集团化学试剂有限公司(

大孔树脂"

Ŵ-*

+

b-(

+

K&%&

型$安徽三星树脂科技有限

公司(

大孔树脂"

\YK+(%

+

\YKB$$

+

\YK'%%

型$东鸿化工有

限公司%

&:&:$

!

主要仪器设备

电子天平"

NW&&%+

型$上海舜宇恒平科学仪器有限

公司(

旋转 蒸 发 仪"

\60-?WY Y;670903=

型$德 国
\60431

E

8

公司(

分光光度计"

B$&]

型$天恒科学仪器设备有限公司(

电热鼓风干燥箱"

&%&-$Ŵ

型$天津市泰斯特仪器有限

公司(

真空干燥箱"

K!N-'%(%

型$上海博讯实业有限公司(

高速万能粉碎机"

Ǹ $%%

型$北京科伟永兴仪器有限

公司(

超声波清洗机"

T̂$(-&$K

型$宁波新芝生物科技股份有

限公司(

电脑全自动收集器"

K̂ T-&%%

型$上海沪西仪器厂有限

公司(

玻璃层析柱"

0

&(..c$%%..

$上海五相仪器仪表有

限公司%

&:$

!

方法

&:$:&

!

样品溶液制备
!

樟树叶清洗+晾干$

&%(d

烘箱内杀

青
>%.0=

+再将烘箱调至
B%d

将樟树叶烘干$粉碎过
'%

目

筛$热回流提取
>

次$过滤合并滤液$浓缩$依次经石油醚+乙

酸乙酯+正丁醇萃取
>

次$取乙酸乙酯层进行浓缩$乙醇溶解

浸膏得粗提液+备用%

&:$:$

!

标准曲线绘制
!

根据文献,

&(

-$以五味子酯甲为标准

品$测得标准曲线方程为"

G

f&&:>$B(Me%:%$$BB

$相关系

数
X

$

f%:)))(

%

&:$:>

!

大孔吸附树脂筛选

!

&

#大孔吸附树脂预处理"先用
)(U

乙醇将大孔树脂

浸泡
$+8

$使其充分溶胀$湿法装柱$再依次用
)(U

乙醇+适

量蒸馏水冲洗柱子$并观察流出液$当流出液中无白色浑浊

现象且树脂柱无醇味后停止冲柱$然后用
(U @/[\

溶液浸

泡
>8

$纯水洗至
E

\

值为中性$最后用
+U \L1

溶液浸泡

>8

$纯水洗至流出液为中性$放置阴凉处晾干备用,

&'

-

%不同

大孔树脂的物理结构参数见表
&

%

表
&

!

不同大孔树脂的物理结构参数

C/M16&

!

Y8

D

907/1

E

;3

E

6;50693240226;6=5./7;3

E

3;3F9;690=9

型号 极性 树脂骨架
比表面积'

!

.

$

1

<

V&

#

平均孔径'

=.

Ŵ-*

弱极性 苯乙烯
+(%

"

(%% &>:%

"

&+:%

b-(

非极性 苯乙烯
(%%

"

'%% $):%

"

>%:%

K&%&

非极性 苯乙烯
(%%

"

((% ):%

"

&%:%

\YKB$$

弱极性 苯乙烯
+*(

"

($% &%:%

"

&&:%

\YK'%%

极性
!

苯乙烯
(%%

"

((% &%:%

"

&$:%

@jW-)

极性
!

苯乙烯
$(%

"

$)% &(:(

"

&':(

!!

!

$

#不同大孔吸附树脂对木脂素静态吸附与解吸试验"

精密称取已处理好的
'

种不同类型大孔树脂各
(:%

<

于锥形

瓶中$加入质量浓度为
$:'(.

<

'

."

木脂素粗提液
>%."

$

密封$置于
$(d

恒温摇床中振摇
$+8

$速度为
'%;

'

.0=

$待

吸附完全后$过滤$测定滤液中木脂素的质量浓度%吸附完

全的
'

种树脂用
&%%."

蒸馏水冲洗至表面无提取液残留及

其他杂质$用滤纸吸干表面水分$加入
(%."

体积分数为

)%U

的乙醇$密封置于
$(d

恒温摇床中$

'%;

'

.0=

转速振

摇
$+8

$充分解吸后$过滤$测定滤液中木脂素的质量浓度$

按式!

&

#

"

!

+

#计算各树脂的比吸附量+吸附率+比解吸量与

解吸率,

&B

-
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#
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%
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&

#

0
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V
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$ !

$

#

R
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T
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V

Y

$

%

$ !

>

#

0

$

T

R

$

R

&

V

&%%U

$ !

+

#

式中"

R

&

&&&比吸附量$

.

<

'

<

(

0

&

&&&吸附率$

U

(

R

$

&&&比解吸量$

.

<

'

<

(

0

$

&&&解吸率$

U

(

4

%

&&&吸附前样品中木脂素质量浓度$

.

<

'

."

(

4

&

&&&吸附后滤液中木脂素质量浓度$

.

<

'

."

(

Y

&

&&&粗提液体积$

."

(

%

&&&树脂质量$

<

(

4

$

&&&解吸液中木脂素质量浓度$

.

<

'

."

(

Y

$

&&&解吸液体积$

."

%

!

>

#大孔吸附树脂的动态吸附
-

解吸试验"精密称取处理

过的
>

种大孔树脂!

b-(

+

Ŵ-*

+

K&%&

型#各
(:%

<

$湿法装柱$

准确量取
$:'(.

<

'

."

樟树叶木脂素粗提液
>%."

进样$控

制上样速度为
&:(."

'

.0=

$收集流出液$再用
&%%."

纯水

冲洗树脂柱$最后用
(%."

体积分数为
)%U

的乙醇进行解

B*&

提取与活性
!

$%&*

年第
>

期



析$收集解吸液%测定流出液及解吸液中木脂素的含量$并

分别按式!

$

#+!

+

#计算其吸附率及解吸附率%

&:$:+

!

大孔吸附树脂!

Ŵ-*

型#静态吸附
-

解吸试验

!

&

#大孔树脂吸附
-

解吸动力学曲线"精密称取预处理过

的大孔树脂
(:%

<

于锥形瓶中$加入
$:'(.

<

'

."

木脂素粗

提液
>%."

$密封于
$(d

恒温摇床中以
'%;

'

.0=

振摇%分

别吸附
$

$

+

$

'

$

*

$

&%

$

&$

$

$+8

后从锥形瓶中精密吸取

%:%(."

上清液$测定其中木脂素粗提液质量浓度$绘制静

态吸附动力学曲线(按照
&:$:>

中解吸方法$分别解吸
$

$

+

$

'

$

*

$

&%

$

&$

$

$+8

后从锥形瓶中精密吸取
%:%(."

解吸液$测定

其中木脂素质量浓度$计算解吸液中木脂素含量$绘制静态

解吸动力学曲线,

&*

-

%

!

$

#上样质量浓度对吸附效果的影响"精密称取预处理

过的大孔树脂
(:%

<

于锥形瓶中$加入
(%."

质量浓度分别

为
%:(>

$

&:%'

$

&:()

$

$:&$

$

$:'(.

<

'

."

的木脂素粗提液$密封

置于
$(d

恒温摇床中$以
'%;

'

.0=

振摇
*8

$充分吸附后$过

滤$测定滤液中木脂素的质量浓度$计算吸附率%

!

>

#乙醇体积分数对解吸效果的影响"精密称取预处理

过的大孔树脂
B

份各
(:%

<

于锥形瓶中$加入
>%."

质量浓

度为
$:&$.

<

'

."

的木脂素粗提液$密封置于
$(d

恒温摇

床中$以
'%;

'

.0=

振摇
*8

$充分吸附后$过滤$测定滤液中木

脂素的质量浓度$用
&%%."

蒸馏水冲洗滤出的树脂至其表

面无提取液残留$滤纸吸干水分后$加入
(%."

体积分数分

别为
&%U

$

>%U

$

(%U

$

B%U

$

*%U

$

)%U

$

)(U

的乙醇溶液$

密封置于
$(d

恒温摇床上进行振摇$在
'%;

'

.0=

条件下振

摇
&%8

$充分解吸后$过滤$测定滤液中木脂素的质量浓度$

计算解吸液中木脂素含量%

&:$:(

!

最适大孔树脂动态吸附
-

解吸的正交试验优化
!

根据

大孔树脂静态吸附
-

解吸试验结果选择
$:&$.

<

'

."

样品为

上样液+

*%U

乙醇为洗脱剂进行动态吸附
-

解吸条件考察%

以下试验均采用湿法装柱于
0

&(..c$%%..

玻璃层析

柱中%

!

&

#上样量"精密量取浓度为
$:&$.

<

'

."

的樟叶木脂

素提取液
* ?̂

$以
&."

'

.0=

的上样速率经过树脂柱$以

& ?̂

为单位分段收集流出液%按照
&:$:$

中方法测定流出

液中木脂素浓度$绘制泄露曲线%其中$横坐标为流出液体

积$纵坐标为木脂素质量浓度$由泄露点,

&)

-来确定其最大上

样量%

!

$

#上样流速"精密量取
' ?̂

浓度为
$:&$.

<

'

."

的樟

叶木脂素粗提液
(

份$分别以
%:(

$

&:%

$

&:(

$

$:%

$

$:(."

'

.0=

上样速率进行动态吸附$待吸附完全$以
&%."

为单位收集

流出液$按照
&:$:$

中方法测定流出液中木脂素浓度$计算树

脂的吸附量%

!

>

# 洗 脱 速 率 及 洗 脱 剂 用 量"将 质 量 浓 度 为

$:&$.

<

'

."

樟树叶木脂素粗提液以
&:(."

'

.0=

的速率上

样$待吸附完全$先用
B ?̂

去离子水洗脱$再用体积分数为

*%U

乙醇溶液分别以
&

$

$

$

>

$

+

$

( ?̂

'

8

速度进行解吸附洗

脱$以
& ?̂

为单位分段收集解吸附液$按照
&:$:$

中方法测

定解吸液中木脂素质量浓度$以洗脱体积为横坐标$洗脱速

率为纵坐标绘制洗脱曲线%

!

+

#正交试验"由于动态试验更能真实地反映大孔树脂

对木脂素的吸附
-

解吸过程$因此在单因素试验的基础上$采

用正交试验优化大孔树脂动态吸附
-

解吸过程%

&:$:'

!

木脂素得率及纯度测定
!

参照文献,

$%

-$根据式!

(

#

计算样品中木脂素得率%

U

&

T

4

$

V

Y

$

4

%

V

Y

%

V

&%%U

$ !

(

#

式中"

U

&

&&&木脂素得率$

U

(

4

$

&&&解吸液中木脂素质量浓度$

.

<

'

."

(

Y

$

&&&解吸液体积$

."

(

4

%

&&&吸附前溶液中木脂素质量浓度$

.

<

'

."

(

Y

%

&&&吸附前溶液体积$

."

%

$

!

结果与分析
$:&

!

大孔吸附树脂筛选

$:&:&

!

不同大孔吸附树脂静态吸附与解吸性能
!

由表
$

可

知$

b-(

+

Ŵ-*

+

K&%&

型
>

种大孔树脂的吸附及解吸性能均优

于其他
>

种$但是从
b-(

+

Ŵ-*

+

K&%&

型
>

种大孔树脂的吸附

及解吸情况来看$

>

种树脂的静态吸附及解吸性能比较相

近$因此$需要进一步考察
>

种树脂动态吸附及解吸性能$从

而选出最适合纯化樟树叶木脂素的大孔树脂%

$:&:$

!

大孔吸附树脂!

b-(

+

Ŵ-*

+

K&%&

#动态吸附
-

解吸性

能
!

由图
&

可知$

b-(

+

Ŵ-*

+

K&%&

型
>

种大孔树脂的吸附率

差异不显著$但是
Ŵ-*

型大孔树脂的解吸率明显高于其他

$

种$可能是该树脂的极性与木脂素分子极性更相近$综合

考虑$大孔树脂
Ŵ-*

型为最优纯化材料%

$:$

!

大孔吸附树脂%

Ŵ-*

型&静态吸附
-

解吸试验结果分析

$:$:&

!

大孔吸附树脂静态吸附
-

解吸动力学曲线
!

由图
$

可

知$樟树叶中木脂素吸附量和解吸量分别在
*

$

&%8

后增加

缓慢$基本达到平衡$说明该大孔树脂吸附+解吸时间较长%

$:$:$

!

上样液质量浓度对吸附性能的影响
!

图
>

表示上样浓

度对大孔树脂吸附率的影响%由图
>

可知$随着样品浓度的

增加$大孔树脂的吸附率呈现上升趋势$可能是浓度较低时$

樟树叶提取液中木脂素分子可以与树脂充分接触$使其快速

扩散至树脂内部而被吸附(当上样液的浓度为
$:&$.

<

'

."

表
$

!

'

种树脂吸附及解吸性能g

C/M16$

!

W493;

E

503=/=44693;

E

503=7/

E

/705

D

3290R./7;3-

E

3;3F9;690=953P/;4910

<

=/=9

%

'f>

&

树脂

型号

比吸附量'

!

.

<

1

<

V&

#

吸附率'
U

比解析量'

!

.

<

1

<

V&

#

解吸率'
U

b-( &$:%+l$:'$

/7

B+:&%l+:B

/M

*:+&l%:'*

M

B&:>(l&:*B

/7

Ŵ-* &>:$>l&:)+

/

BB:%)l>:'$

/

&&:%'l&:'&

/

B+:+(l&:)B

/

K&%& &$:>+l$:++

/7

B%:*&l$:>$

M

):$+l%:)'

M

B%:>Bl$:&>

/7

@jW-) ':B$l&:&+

4

>*:'&l$:B*

4

>:*Bl&:&B

7

(%:>Bl>:'>

4

\YKB$% B:$*l&:$&

M4

+(:+)l>:%>

7

+:$>l%:+*

7

(+:$'l$:')

M4

\YK'%% +:$+l%:B'

4

$&:+(l&:B)

6

&:>%l%:>>

4

>&:$'l$:B(

2

!

g

!

同列中不同字母代表差异性显著!

Y

&

%:%(

#%

**&
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时$吸附性能最好$吸附率最大$之后随浓度增加大孔树脂对

木脂素的吸附能力略有下降$可能是上样液质量浓度太高时

使得树脂内部的提取液中分子扩散受到抑制$导致树脂的吸

附量缓慢下降$也有可能随上样液浓度增加其中所含杂质也

增多$树脂吸附杂质的量也增加使其吸附性能下降,

$&

-

%故

选择浓度为
$:&$.

<

'

."

的木脂素溶液进行上样%

$:$:>

!

乙醇体积分数对解吸性能的影响
!

由图
+

可知$乙醇

体积分数较低时$大孔树脂的解吸率也很低$随乙醇体积分

数增大$解吸率逐渐上升即解吸液中木脂素的含量随之增

大$当乙醇体积分数为
*%U

时$解吸液中木脂素含量最高$

不同字母代表差异性显著!

Y

&

%:%(

#

图
&

!

b-(

"

Ŵ-*

"

K&%&

型大孔树脂动态吸附"解吸性能

N0

<

F;6&

!

C867/

E

/705

D

324

D

=/.07/493;

E

503=/=44693;

E

503=

32 b-(

!

Ŵ-* /=4 K&%& ./7;3

E

3;3F9 ;690=9

53P/;4910

<

=/=9

&

'f>

'

图
$

!

Ŵ-*

型大孔树脂静态吸附
-

解吸动力学曲线

N0

<

F;6$

!

C86G0=65077F;Q63295/507/493;

E

503=/=44693;

E

-

503=32Ŵ-*./7;3

E

3;3F9;690=

&

'f>

'

图
>

!

上样液质量浓度对吸附性能的影响

N0

<

F;6>

!

H=}F6=76329/.

E

1673=76=5;/503=3=586

/493;

E

503=6220706=7

D

&

'f>

'

继续增加乙醇浓度$木脂素含量呈下降趋势%这可能是由于

木脂素分子利用氢键作用力吸附在大孔树脂上$乙醇体积分

数的提高加大了对氢键的破坏$所以解吸率随着升高,

$$

-

%

当乙醇体积分数超过
*%U

后$由于乙醇溶液与木脂素极性

差异导致吸附在树脂上的木脂素得不到充分溶解$所以解吸

率呈下降趋势%因此$选择体积分数为
*%U

的乙醇溶液进

行洗脱%

$:>

!

大孔吸附树脂%

Ŵ-*

型&动态吸附及解吸优化结果

$:>:&

!

上样量的考察
!

由图
(

可知$当对提取液进行上样吸

附时$随着上样量的增加$收集的流出液中木脂素浓度随之

图
+

!

乙醇体积分数对解吸效果的影响

N0

<

F;6+

!

H=}F6=7632658/=3173=76=5;/503=3=586

/493;

E

503=6220706=7

D

&

'f>

'

图
(

!

泄露曲线

N0

<

F;6(

!

C8640QF1

<

67F;Q6

&

'f>

'

)*&

提取与活性
!

$%&*

年第
>
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增大$当 流 出 液 体 积 达 到
' ?̂

时$木 脂 素 浓 度 达 到

%:$&.

<

'

."

$约为上样液浓度的
&%U

$即达到泄露点,

$>

-

$因

此确定最大上样量为
' ?̂

左右最适%

$:>:$

!

上样速率考察
!

由图
'

可知$流出液中木脂素浓度随

上样速度增加而上升%原因是流速主要影响提取液中溶质

分子向树脂表面扩散$当流速过大时$粗提液中的分子还没

来得及被树脂吸附$就已经流出层析柱(而流速较慢时$溶液

中的木脂素分子可以和树脂充分接触$吸附率较高$但如果

流速过慢$会使过柱时间过长,

$+

-

%综合考虑$以
&:(."

'

.0=

速率进行上样%

图
'

!

上样速度对吸附性能影响

N0

<

F;6'

!

H=}F6=76329/.

E

1613/40=

<

}3P;/563=586

/493;

E

503=6220706=7

D

&

'f>

'

$:>:>

!

洗脱速率及洗脱剂用量考察
!

由图
B

可以看出$洗脱

流速对大孔树脂洗脱效果影响较明显$流速较慢时$樟树叶

木脂素洗脱峰相对集中(流速越快$洗脱峰越宽$拖尾现象越

明显$导致洗脱剂体积增加,

$(

-

%而实际应用中洗脱流速过

慢会延长解吸时间$综合考虑$选择
$ ?̂

'

8

左右进行后续试

验考察%由此流速条件下洗脱曲线图可以确定洗脱体积在

* ?̂

比较合理%

$:>:+

!

正交试验优化结果分析
!

根据单因素试验结果$选取

上样量+上样速率+洗脱速率及洗脱剂用量
+

个因素$每个因

素考察
+

个水平$进行
"

&'

!

+

(

#正交试验$以
*%U

乙醇溶液

洗脱木脂素得率以及纯度作为评价标准$正交试验因素水平

见表
>

%

图
B

!

解吸流速对洗脱效果的影响

N0

<

F;6B

!

C866226753240226;6=54693;

E

503=Q613705

D

3=

4693;

E

503=6220706=7

D

&

'f>

'

!!

由表
+

可知$各因素对木脂素得率影响程度为"上样

量
'

洗脱剂用量
'

上样流速
'

洗脱流速%

Ŵ-*

型大孔树脂

纯化过程中影响木脂素纯度的因素为"上样量
'

洗脱流速
'

洗脱剂用量
'

上样流速$通过测定木脂素得率及纯度发现各

因素对
Ŵ-*

型大孔树脂的吸附
-

解析能力影响程度不同$其

中$上样量对其纯化效果影响较大%

!!

以木脂素纯度为指标考察各因素对
Ŵ-*

型大孔树脂纯

化效果$通过比较各影响因素的均值可知$

W

因素的第
+

水

表
>

!

正交试验因素水平表

C/M16>

!

N/753;9/=416Q619325866R

E

6;0.6=5

水平
W

上样量'

?̂

^

上样速率'

!

."

1

.0=

V&

#

L

洗脱速率'

!

?̂

1

8

V&

#

K

洗脱剂

用量'
?̂

& + &:% & '

$ ( &:( $ B

> ' $:% > *

+ B $:( + )

表
+

!

木脂素动态吸附
-

解吸正交试验设计及结果

C/M16+

!

[;583

<

3=/1/;;/

D

4690

<

=/=4;69F15923;3

E

50.0S/503=32

4

D

=/.07/493;

E

503=/=44693;

E

503=3210

<

=/=9

序号
W ^ L K

,

空列

Y

&

得率'

U

Y

$

纯度'

U

& & $ > > $ '$:(% &&:%B

$ $ + & $ $ ():$* ):&&

> > + > + > (>:&& B:*'

+ + $ & & > '(:*$ &(:'(

( & > & + + (&:&& ):%$

' $ & > & + (B:') ):*>

B > & & > & 'B:&> &(:*(

* + > > $ & '&:(+ &&:('

) & & + $ > (*:$) &%:)B

&% $ > $ > > (':>+ &$:'B

&& > > + & $ (+:>* &&:+$

&$ + & $ + $ '':+& &':*$

&> & + $ & & (*:$* &&:+>

&+ $ $ + + & ($:$> ):'(

&( > $ $ $ + (B:'* &&:>>

&' + + + > + 'B:>> &(:$)

纯

度

P

&

&%:'$ &>:>B &$:+& &$:%* &$:&$

P

$

&%:>$ &&:)> &>:%' &%:B+ &$:&&

P

>

&&:'$ &&:&B &%:%' &>:B$ &&:B)

P

+

&+:*> &%:)$ &&:*> &%:*+ &&:>B

X

&

+:$& $:+( >:%% $:)* %:B(

***********************

得

率

P

&

(B:(( '$:>* '%:*+ ():%+ ():*%

P

$

(':>* ():(B ():'* ():$% '%:'(

P

>

(*:%* ((:*+ (*:B$ '>:>> (*:>)

P

+

'(:$* ():(% (*:%' ((:B$ (*:+(

X

$

*:)% ':(+ $:&* B:&' $:$'

%)&
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平较好$

^

+

L

和
K

因素分别是第
&

+

$

+

>

水平较好$得出
Ŵ-*

型大 孔 树 脂 的 动 态 吸 附
-

解 吸 最 佳 纯 化 工 艺 条 件 为

W

+

^

&

L

$

K

>

(而以木脂素得率为指标考察各因素对
Ŵ-*

型大

孔树脂纯化效果可以得出最佳纯化工艺条件为
W

+

^

$

L

&

K

>

%

高纯度的木脂素产品市场应用范围更广$获得的经济效益更

高$而高得率木脂素可减少其在提取纯化过程中的损失量$

降低成本%综合考虑木脂素得率和纯度$选择纯化工艺最优

条件为
W

+

^

&

L

$

K

>

$即上样量
B ?̂

+上样速率
&:%."

'

.0=

+洗

脱流速
$ ?̂

'

8

$洗脱剂用量
* ?̂

%

$:>:(

!

树脂最佳工艺条件验证实验
!

通过静态吸附+解吸试

验以及正交优化
Ŵ-*

型大孔树脂动态吸附+解吸条件$得到

最佳纯化工艺条件为"上样量
B ?̂

$上样浓度
$:&$.

<

'

."

$

上样流速
&:%."

'

.0=

$洗脱剂乙醇体积分数
*%U

$洗脱流速

$ ?̂

'

8

$洗脱剂用量
* ?̂

$在此条件下进行
>

次平行实验$

得木脂素得率分别为
'):B)U

$

'B:'*U

$

'$:(*U

$平均得率为

'':'*U

(纯度分别为
&(:*)U

$

&*:(BU

$

&>:$*U

$平均纯度为

&(:)&U

%结果表明该工艺条件可靠%

>

!

结论
本试验首先对

'

种大孔吸附树脂进行比较$最终确定

Ŵ-*

型大孔吸附树脂为樟树叶中木脂素纯化的最佳材料%

然后$通过静态吸附
-

解吸+动态吸附
-

解吸单因素试验以及正

交试验得到该工艺的最佳纯化条件$并在最优条件下测得木

脂素得率和纯度分别为
'':'*U

$

&(:)&U

$较纯化前木脂素

含量明显提高$说明优化确定的工艺参数可行$为樟树叶中

木脂素的工业化生产以及研究提供一定理论依据%

目前$虽然大孔吸附树脂技术应用广泛$但是在工业化

生产中$单独使用此技术可能使得分离纯化效果不理想$因

此将大孔吸附树脂与其他新技术如超临界流体萃取+微滤法

等相结合成为今后分离纯化技术发展的一种重要趋势%另

外$由于大多数树脂为人工合成$在使用过程中会将一些有

机残留物混入到产物中$影响产物的安全性,

$'

-

$因此$有必

要开发一些安全高效的新型树脂%
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