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摘要!通过静态吸附与解吸附试验$从
-

种大孔树脂中筛

选出适合纯化天山堇菜秦皮乙素的树脂$并进行吸附性

能的研究"结果表明$

TL')""

树脂对天山堇菜秦皮乙

素具有良好的吸附效果$其吸附动力学可用拟二级动力

学方程描述$不同温度下的等温吸附可用
&I<86=43>7

方

程很好地拟合$其吸附的自由能变
$

$

!焓变
$

,

和熵变

$

>

均
#

"

$吸附过程是一个自发!放热的物理行为"最

佳纯化工艺条件为上样浓度
!;),*)1

9

(

1̂

$最大上样量

+;+-")1

9

(

9

,树脂$上样流速
!;"1̂

(

136

$除杂用水量

+.]

$

)"W

乙 醇 洗 脱$洗 脱 剂 用 量
+ .]

$洗 脱 流 速

!;"1̂

(

136

"该条件下$秦皮乙素纯度达到
*+W

$回收率

达到
,*W

"

关键词!天山堇菜'秦皮乙素'大孔树脂'吸附动力学'吸

附热力学
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天山堇菜是堇菜科堇菜属多年生草本植物'以全草

入药'主要分布于海拔
*"""1

以上的天山山区,

#N!

-

(该

药材可水煎或泡茶使用'气味微苦'具有清热祛风+解毒

消肿的疗效'主要用于发烧+头痛+咽痛+小儿惊厥等疾病

的治疗(现代药理学研究,

*

-表明天山堇菜具有抗菌+抗

炎+抗病毒+抗氧化等多种生物活性'其化学成分包含香

豆素+黄酮+生物碱+皂苷和挥发油等'其中秦皮乙素是其

主要的标识性成分(秦皮乙素又名七叶内酯+

$

'

+0

二羟基

香豆素'具有抗菌+抗炎+抗氧化+抗肿瘤和保肝等多种生

物活性,

(

-

(对天山堇菜秦皮乙素的研究仅限于其含量测

定及抗肿瘤活性筛选研究,

*

'

)

-

'其提取纯化工艺尚未见报

道(大孔树脂具有吸附容量大+吸附速度快+再生简便等

优点'被广泛用于医药食品行业中有效成分纯化中,

$N-

-

(

因此'为了天山堇菜及其成分秦皮乙素的开发'本试验拟

以秦皮乙素含量为指标'建立天山堇菜秦皮乙素大孔树

脂纯化工艺'以获得富含秦皮乙素的提取物'同时分析其

吸附动力学和热力学特征'为天山堇菜进一步研究提供

参考数据(
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材料与方法
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材料与试剂

天山堇菜$批号
#$"$"#

'亳州市华云中药饮片有限
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公司&

秦皮乙素对照品$批号
##"+(#0!"#+"-

'中国食品药

品检定研究院&

TL'#""M

+

TL'(""

+

TL')""

+

TL'+)"

+

VXM

+

?0)

+

'#"#

+

M.0-

型大孔吸附树脂$天津南开大学化学厂&

甲醇$色谱纯'美国
&3B7<I

公司&

其他试剂$均为分析纯(

#;!

!

仪器与设备

高效液相色谱仪$

Ŝ0#"MAF

H

型'日本岛津公司&

电子天平$

M̂ !"(

型'美国梅特勒)托利多仪器有限

公司&

超声清洗机$

MY#"!""M'

型'天津奥特赛恩斯仪器

有限公司&

小型粉碎机$

YA0"!M

型'永康市帅同工具有限公司&

水浴恒温振荡器$

YTM0.

型'金坛市医疗仪器厂(

#;*

!

方法

#;*;#

!

天山堇菜提取液的制备
!

准确称取石油醚脱脂粉

碎后的天山堇菜药材
*$"

9

'以
*"

倍量
,)W

乙醇回流提

取
*

次'每次
#7

'合并提取液'浓缩至无醇味'用水反复

混悬溶解过滤'滤液定容至
$""1̂

'即得样品溶液'测定

秦皮乙素的浓度'备用(

#;*;!

!

对照品溶液的制备
!

精密称取秦皮乙素对照品

";""-$

9

'加甲醇溶解并定容至
)" 1̂

'即得浓度为

";#+!"1

9

*

1̂

的对照品溶液(

#;*;*

!

树 脂 的 预 处 理
!

称 取
TL'#""M

+

TL'(""

+

TL')""

+

TL'+)"

+

VXM

+

?0)

+

'#"#

和
M.0-

型树脂适

量'加入
,)W

乙醇'浸泡
!(7

'装柱'梯度乙醇洗脱至洗脱

液和水混合不出现白色浑浊为止'用蒸馏水洗至无醇味'

备用(

#;*;(

!

天山堇菜秦皮乙素的测定
!

色谱柱$

L7<6E1<6<\

h<13630V?S#-

柱#

!)"11b(;$11

'

)

(

1

%&流动相$

";#W

磷酸水溶液)甲醇#体积比
+"

&

*"

%&柱温
*"_

&流

速
#;"1̂

*

136

&检测波长
!)-61

&进样量
#"

(

^

(精密量

取对照品溶液
";!

'

";)

'

#;"

'

!;"

'

(;"

'

$;"

'

-;"1̂

于
#"1̂

容量瓶'用甲醇溶解并定容'摇匀后
TL̂ S

测定'以峰面

积对秦皮乙素标准溶液的浓度#

(

9

*

1̂

%绘制标准曲线$

"a#(,))W o#(-)*

'

Ga";,,,)

'线性范围
*;((

#

#*+;$"

(

9

*

1̂

(

#;*;)

!

不同型号树脂的筛选
!

分别称取
";)

9

处理好的

各种型号树脂于
!)1̂

具塞锥形瓶中'加入供试品溶液

稀释成
";!"$-1

9

*

1̂

的溶液
#"1̂

'

!)_

水浴恒温振

荡器#频率为
#!"I

*

136

%中振摇吸附
!(7

'过滤'各取

#"

(

^

按
#;*;(

测定秦皮乙素浓度(抽干树脂表面水分'

加入
,)W

乙醇溶液
#"1̂

'相同条件下振摇
!(7

'各取

#"

(

^

测定秦皮乙素含量'分别按式#

#

%+#

!

%计算吸附率

和解吸率(

;

#

a

+

"

N+

#

+

"

b#""W

' #

#

%

;

!

a

+

!

N

!

#

+

"

N+

#

%

N

#

b#""W

' #

!

%

式中$

;

#

)))吸附率'

W

&

;

!

)))解析率'

W

&

+

"

)))吸附前秦皮乙素浓度'

1

9

*

1̂

&

+

#

)))吸附后秦皮乙素浓度'

1

9

*

1̂

&

+

!

)))解析液中秦皮乙素浓度'

1

9

*

1̂

&

N

#

)))样液体积'

1̂

&

N

!

)))解析液体积'

1̂

(

大孔树脂的特性如表
#

(

#;*;$

!

静态吸附动力学试验
!

称取最佳树脂
);"

9

于

!)"1̂

具 塞 锥 形 瓶 中'加 入 供 试 品 溶 液 稀 释 成

";#"*(1

9

*

1̂

的溶液
#""1̂

后'置于
#!"I

*

136

'温度

!,-X

恒温振荡器中振荡吸附
#!7

(分别于
";)

'

#;"

'

#;)

'

!;"

'

*;"

'

(;"

'

);"

'

$;"

'

-;"

'

#";"

'

#!;"7

吸取
";)1̂

上清

液'并通过
TL̂ S

测定秦皮乙素浓度'按式#

*

%计算树脂

的吸附量'并绘制
TL')""

对秦皮乙素的静态吸附动力

学曲线(

;

*

a

#

+

"

N+

#

%

N

#

8

' #

*

%

表
#

!

大孔吸附树脂的物理性质

A2J4<#

!

L7

D

B3>2̂

H

IE

H

<IC3<BEG12>IE

H

EIE8B2=BEI

H

C3E6I<B36

树脂型号 粒径范围*
11

比表面积*#

1

!

.

9

N#

% 平均孔径*
61

极性 外观

TL'#""M ";*"

#

#;!" $)"

#

+"" ,;)

#

#";"

非极性 白色不透明球状颗粒

TL'("" ";*"

#

#;!" )""

#

))" +;)

#

-;"

中极性 白色不透明球状颗粒

TL')"" ";*"

#

#;!" )""

#

))" );)

#

+;)

极性
!

白色不透明球状颗粒

TL'+)" ";*"

#

#;!" $)"

#

+"" -;)

#

,;"

中极性 白色不透明球状颗粒

VXM ";*"

#

#;"" )+"

#

)," !";"

#

!!;"

非极性 白色不透明球状颗粒

?0) ";*"

#

#;!) )""

#

$"" !,;"

#

*";"

非极性 白色不透明球状颗粒

'#"# ";!)

#

";-( )""

#

))" ,;"

#

#";"

非极性 白色不透明球状颗粒

M.0- ";*"

#

#;!) (-"

#

)!" #*;"

#

#(;"

弱极性 白色不透明球状颗粒

)'!

"

]E4;*)

#

VE;)
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!!

式中$

!!

;

*

)))吸附量'

1

9

*

9

&

+

"

)))吸附前秦皮乙素浓度'

1

9

*

1̂

&

+

#

)))吸附后秦皮乙素浓度'

1

9

*

1̂

&

N

#

)))样液体积'

1̂

&

8

)))树脂质量'

9

(

#;*;+

!

吸附等温线和吸附热力学
!

分别称取最佳树脂

";)

9

置于
)"1̂

具塞锥形瓶中'分别加入
#"1̂

浓度为

";")#+

'

";#"*(

'

";#))#

'

";!"$-

'

";!)-)

'

";*#"!

'

";*$#,

'

";(#*$ 1

9

*

1̂

系列溶液'分别在
!,-

'

*"-

'

*#-X

恒温振荡器中以
#!"I

*

136

振摇
!(7

'使其达到吸

附平衡'测得不同温度下的吸附等温线'并计算样品的平

衡浓度+大孔树脂的平衡吸附量(

#;*;-

!

大孔树脂的动态吸附与解析试验

#

#

%上样浓度的影响$分别称取
)

份
TL')""

树脂

#";"

9

装入玻璃柱#

/

!"11b)""11

%#各因素考察均以

此法装柱%'以
!;"1̂

*

136

的流速各加入浓度为
";-$$!

#

)"1̂

%'

#;+*!)

#

!)1̂

%'

!;),*)

#

#$;+1̂

%'

*;($(,

#

#!;)1̂

%'

(;**#!

#

#"1̂

%

1

9

*

1̂

的提取液'用
+.]

水洗脱'测定秦皮乙素含量并计算吸附量(

#

!

%最大上样量的选择$以
!;"1̂

*

136

的流速将浓

度为
!;),*)1

9

*

1̂

样液缓缓加入树脂柱中'每
#"1̂

收集一流份'测定流出液中秦皮乙素的含量'以考察树脂

的最大吸附量(

#

*

%上样流速的确定$以
#;"

'

!;"

'

*;"

'

(;"

'

);"1̂

*

136

的流速分别加入
!;),*)1

9

*

1̂

样液
*"1̂

'用
+.]

水

洗脱'测定秦皮乙素含量并计算吸附量(

#

(

%除杂用水量的确定$以
!;"1̂

*

136

的流速分别

加入
!;),*)1

9

*

1̂

溶液
*"1̂

充分吸附'用水洗脱除

杂'每一柱体积收集一流份'浓缩干燥'称重(

#

)

%洗脱剂浓度的确定$以
!;"1̂

*

136

的流速分别

加入浓度为
!;),*)1

9

*

1̂

溶液
*"1̂

'上样完成后'用

+.]

蒸馏水除杂'再以
#"W

'

*"W

'

)"W

'

+"W

'

,)W

乙醇

洗脱(收集洗脱液'减压浓缩干燥'按式#

(

%+#

)

%计算纯

度和回收率(

;

(

a

I

#

I

!

b#""W

' #

(

%

;

)

a

I

#

#"""bI

*

b#""W

' #

)

%

式中$

;

(

)))回收率'

W

&

;

)

)))纯度'

W

&

I

#

)))洗脱液中秦皮乙素含量'

1

9

&

I

!

)))上样液中秦皮乙素含量'

1

9

&

I

*

)))浓缩干燥后质量'

9

(

#

$

%洗脱剂用量的确定$以
!;"1̂

*

136

的流速分别

加入浓度为
!;),*)1

9

*

1̂

溶液
*"1̂

'用
+.]

蒸馏水

除杂'再以
)"W

乙醇洗脱'每一个柱体积收集一个流份'

测定含量'绘制洗脱曲线(

#

+

%洗脱流速的确定$以
!;"1̂

*

136

的流速分别加

入浓度为
!;),*)1

9

*

1̂

溶液
*"1̂

'用
+.]

蒸馏水洗脱

除杂'再用
+.])"W

乙醇以
#;"

'

!;"

'

*;"

'

(;"

'

);"1̂

*

136

流速洗脱'测定含量'计算回收率(

#

-

%验证实验$按最佳条件以
!;"1̂

*

136

的流速分

别加入浓度为
!;),*)1

9

*

1̂

样液
*"1̂

'平行
*

份'然后

用
+.]

蒸馏水除杂'再用
+.])"W

乙醇以
!;"1̂

*

136

流速洗脱'收集
)"W

乙醇洗脱液'计算回收率和纯度(

!

!

结果与分析
!;#

!

不同型号大孔树脂的筛选

树脂的吸附量受被吸附物质的特性+树脂的比表面

积+孔结构及极性等因素影响(孔径小的树脂有利于吸

附分子质量较小的物质'

TL')""

树脂孔径
);)

#

+;)61

'

在所筛选
-

种树脂中最小'秦皮乙素为小分子化合物#相

对分子量为
#+-;#(

%(由表
!

可知'

TL')""

树脂对天山

堇菜秦皮乙素有较好的吸附与解吸附效果'吸附率和解

吸率分别达到了
-+;+$W

'

-$;-!W

(因此'选择
TL')""

树脂为该化合物纯化的最佳树脂(

表
!

!

不同型号大孔树脂对秦皮乙素的吸附与

解吸附情况

A2J4<!

!

A7<2JBEI

H

C3E626==<BEI

H

C3E6>72I2>C<I3BC3>B

EGC7<=3GG<I<6CI<B36E6<B>84<C36 W

树脂型号 吸附率 解吸率 比吸附率

TL'#""M )+;$, -#;$) (+;#"

TL'("" +-;") -);!$ $$;)(

TL')"" -+;+$ -$;-! +$;#,

TL'+)" +-;"# -(;)" $);,!

VXM )-;,* -*;,( (,;($

?0) $-;"! ++;)) )!;+)

M.0- $!;"# -#;+* )";$-

'#"# +,;*! ,";-" +!;"!

!;!

!

静态吸附动力学曲线

溶质在溶液体系中进行吸附时'溶剂+溶质对吸附剂

进行竞争'假设溶剂的吸附可忽略时'吸附体系可用单组

分吸附来处理(静态吸附动力学曲线显示了吸附剂对溶

质的吸附量随时间的变化过程,

,

-

(如图
#

所示'

)7

内

TL')""

树脂的吸附量不断增加&

)7

后'

TL')""

树脂的

吸附量已基本保持平衡(因此'

TL')""

树脂对天山堇菜

秦皮乙素的吸附时间为
)7

(

!;*

!

TL')""

树脂对秦皮乙素的吸附动力学模型

!!

大孔树脂对有效成分的吸附为物理过程'主要通过

*(!

提取与活性
/?A@MSAUPV Q MSAU]UA%

总第
!##

期
"

!"#,

年
)

月
"



图
#

!

!,-X

时
TL')""

树脂对秦皮乙素的静态

吸附动力学曲线

&3

9

8I<#

!

A7<K36<C3>B>8IF<EGBC2C3>2=BEI

H

C3E6EG

<B>84<C36E6TL')""2C!,-X

范德华力或者氢键进行(为阐明吸附机理'分别将拟一

级+拟二级动力学模型应用于结果的分析讨论中,

#"

-

(

拟一级动力学模型的表达式$

46

#

Y/

T

Y?

%

S

46

Y<

T

K

#

?

' #

$

%

通过取对数变换为
Y?

S

Y/

#

#

T

/

T

K

#

?

%' #

+

%

!!

拟二级动力学模型表达式$

?

Y?

S

#

K

!Y/

!

[

?

Y/

' #

-

%

式中$

Y?

)))某一时间的吸附量'

1

9

*

9

&

Y/

)))平衡吸附量'

1

9

*

9

&

K

#

)))拟一级动力学模型的速率常数&

K

!

)))拟二级动力学模型的速率常数(

以
Y?

为纵坐标对
?

作图'可判断反应是否符合拟一

级动力学规律并求得反应系数
K

#

(

以
?

*

Y?

对
?

作图'可判断反应是否符合拟二级动力学

规律并求得反应系数
K

!

(

由表
*

可知'拟二级动力学方程能更好地描述
TL')""

树脂对秦皮乙素的吸附过程'相关系数
;

!为
";,,,

(

进一步用粒子扩散动力学
X26626

方 程 #

Y?

S

K

*

?

"=)

[

+

'式中
K

*

'

+

为常数%分析结果'以
?

";)为横坐

标'

Y?

为纵坐标'拟合动力学试验数据,

##

-

(由表
*

可知'

粒子扩散动力学
X26626

方程不适合描述整个吸附过程'

吸附速率的控制步骤除颗粒内扩散外'可能还存在边界

层扩散和液膜扩散等其他吸附作用(

表
*

!

TL')""

型大孔树脂对秦皮乙素吸附量的动力学参数

A2J4<*

!

X36<C3>

H

2I21<C<IBEG2=BEI

H

C3E6>2

H

2>3C

D

EGTL')""12>IE

H

EIE8BI<B36GEI<B>84<C36

拟一级动力学

9

#

Y/

*#

1

9

.

9

N#

%

;

!

拟二级动力学

9

!

Y/

*#

1

9

.

9

N#

%

;

!

粒子扩散方程

9

*

+ ;

!

*;+#* #;,"- ";+,( );+(# #;,)- ";,,, ";"-* #;+"+ ";$#$

!;(

!

静态吸附热力学考察

由图
!

可知'随着秦皮乙素质量浓度增加'吸附等温

线逐渐趋于平缓(随着温度的升高'

Y/

降低'表明低温有

利于吸附'

TL')""

树脂吸附秦皮乙素是个放热过程(

!!

等温吸附模型的拟合常用
2̂6

9

183I

和
&I<86=43>7

方程,

#!

-

(

2̂6

9

183I

模型为单分子层吸附过程'假定吸附

剂的表面分布是均匀的+且吸附物之间无相互作用'该模

图
!

!

TL')""

型大孔吸附树脂对秦皮乙素的

吸附等温线

&3

9

8I<!

!

M=BEI

H

C3E63BEC7<I1BEG<B>84<C36E6

12>IE

H

EIE8BI<B36TL')""

型比较适合解释单层吸附'即吸附作用仅发生在吸附剂

的外表面(

&I<86=43>7

模型不仅能用于单层吸附'还能用

于不均匀表面的吸附情况'能很好地解释试验结果(

2̂6

9

183I

方程$

Y/

S

Y

8

9

L

+

<

#

[

9

L

+

/

' #

,

%

&I<86=43>7

方程$

Y/

S

9

2

+

<

#

0

' #

#"

%

式中$

Y/

)))平衡吸附量'

1

9

*

9

&

+

/

)))平衡浓度'

1

9

*

1̂

&

Y8

)))饱和吸附量'

1

9

*

9

&

9

L

)))

2̂6

9

183I

常量&

9

2

+

0

)))

&I<86=43>7

常数(

由表
(

可知'随着温度的升高'

9

2

'

9

L

'

Y8

都降低'

表明此吸附为放热过程'低温有利于吸附(

&I<86=43>7

方

程的相关系数
;

!接近于
#

'说明
TL')""

树脂对秦皮乙

素的等温吸附更符合该方程'也说明秦皮乙素在
TL')""

上的吸附是非均匀的多层吸附(

0

%

#

'说明该吸附为!优

惠吸附"'具有较强的吸附能力(

!;)

!

吸附热力学参数的计算

!!

吸附热力学参数包括吸附焓变#

$

,

%+吸附自由能

!(!

"

]E4;*)

#

VE;)

赵丽娟等!天山堇菜秦皮乙素大孔树脂分离纯化工艺优化



表
(

!

两个方程拟合参数

A2J4<(

!

A5E<

i

82C3E6G3CC36

9H

2I21<C<IB

等温吸附模型 温度*
X

表达式方程
9

2

0 ;

!

!,-

Y/

S

!)=*$#)++

/

"=(,$$+

!);*$#)+ !;"#*(# ";,,"##

&I<86=43>7 *"-

Y/

S

!#=*+,$$+

/

"=)"!!$

!#;*+,$$ #;,,#"" ";,,+$$

*#-

Y/

S

#-=(+#)+

/

"=(,#!!

#-;(+#)" !;"*)+) ";,,*-(

等温吸附模型 温度*
X

表达式方程
9

L Y8

;

!

!,-

Y/

S

,=!,**++

/

"="!,-$

[

+

/

**;(-)$! ,;!,**+ ";,$#!(

2̂6

9

183I *"-

Y/

S

-=+-*$++

/

"="*-)$

[

+

/

!);,*(#- -;+-*$+ ";,$-(+

*#-

Y/

S

-=*+)$(+

/

"="((()

[

+

/

!!;(,+(! -;*+)$( ";,()(-

变#

$

$

%和吸附熵变#

$

>

%(按文献,

#*N#(

-的方法计

算热力学参数(等量吸附焓变
$

,

和树脂吸附量有密切

关系'

]26rCTEGG

方程$

!!

46

#

#

*

+

/

%

a469

"

o

#

N

$

,

*

;D

%' #

##

%

式中$

9

"

)))

]26rCTEGG

方程常数&

;

)))理想气体常数
-;*#(Z

*#

1E4

.

X

%(

$

,

按式#

##

%计算'以
46

#

#

*

+

/

%对
#

*

D

作图'通过

拟合方程计算
$

,

(

吸附自由能
$

$

可通过
h3JJB

方程从吸附等温线衍

生计算得式#

#!

%$

.

$

S T

;D

5

7

"

Y

=7

7

' #

#!

%

式中$

Y

)))吸附量'

1

9

*

9

&

7

)))溶液中吸附质的摩尔分数(

如
Y

+

7

符合
&I<86=43>7

方程'则
Y

aK7

#

6

' #

#*

%

将式#

#*

%代入式#

#!

%得式#

#(

%$

$

$aN0;D

' #

#(

%

式中$

0

)))

&I<86=43>7

方程中的参数(

说明
$

$

与吸附量
Y

无关(

吸附熵
$

>

按式#

#)

%算$

h3JJB0T<417E4Cj

方程$

$

>a

#

$

,N

$

$

%*

D

( #

#)

%

由表
)

可知'不同初始浓度下的
$

,

均
#

"

'表明吸

附为放热过程'与吸附等温线得出的结论一致(

$

$

均
#

"

'说明树脂吸附秦皮乙素是自发的'且随温度的升

高'

$

$

逐渐增大'自发程度减小'升温不利于吸附(

$

$

和
$

,

的绝对值分别
#

!"

+

("KZ

*

1E4

'说明吸附为物理

过程,

#)N#$

-

(

$

>

始终
#

"

'说明吸附后溶液体系的混乱

程度降低'可能由于溶质分子被吸附到树脂表面上而导

致溶质分子在溶液中的自由度降低(

!;$

!

大孔树脂动态吸附与解析

!;$;#

!

单因素试验
!

由图
*

#

2

%可知'当上样浓度
#

!;),*)1

9

*

1̂

时'随浓度的增大'吸附量逐渐增加&超

过
!;),*)1

9

*

1̂

时'吸附量下降(因此'选择最适的上样

浓度为
!;),*)1

9

*

1̂

(由图
*

#

J

%可知'当上样体积为

*"1̂

#即两个柱体积'

!.]

%时'有少量的秦皮乙素泄漏'

表
)

!

TL')""

树脂吸附秦皮乙素的热力学参数

A2J4<)

!

A7<I1E=

D

6213>

H

2I21<C<IBGEIC7<2=BEI

H

C3E6EG<B>84<C36E6TL')""I<B36

+

"

*

#

1

9

.

1̂

N#

%

$

,

*

#

KZ

.

1E4

N#

%

$

$

*#

KZ

.

1E4

N#

%

!,-X *"-X *#-X

$

>

*#

Z

.

1E4

N#

%

!,-X *"-X *#-X

";")#+ N#+;,! N(;,, N);#" N);*- N(*;*, N(#;$* N*,;(!

";#"*( N!#;,# N(;,, N);#" N);*- N)$;-" N)(;$" N)#;,,

";#))# N!!;+! N(;,, N);#" N);*- N),;)# N)+;!! N)(;)*

";!"$- N#(;-, N(;,, N);#" N);*- N**;!! N*#;+, N!,;-,

";!)-) N#$;)! N(;,, N);#" N);*- N*-;+# N*+;#" N*);"(

";*#"! N#-;"* N(;,, N);#" N);*- N(*;+$ N(#;,- N*,;++

";*$#, N#$;!* N(;,, N);#" N);*- N*+;+# N*$;#* N*(;#"

";(#*$ N#);-, N(;,, N);#" N);*- N*$;)+ N*);"* N**;"*

"(!

提取与活性
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期
"
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图
*

!

大孔树脂动态试验结果

&3

9

8I<*

!

'

D

6213><\

H

<I31<6CI<B84CBEG12>IE

H

EIE8BI<B36

超过
*"1̂

'出现大量泄漏(通过换算'确定最大上样量

为
+;+-")1

9

*

9

.树脂(如图
*

#

>

%所示'随着流速的增

大'吸附量不断降低'秦皮乙素未被吸附就洗脱(上样流

速小'化合物能被树脂充分地吸附(考虑时间成本因素'

选择上样流速为
!;"1̂

*

136

(由图
*

#

=

%可知'除杂用水

量增加'所得杂质的质量明显减少&达到
+.]

时'杂质的

质量变化很小'绝大部分杂质已被洗脱下来(故选取
+

倍

量的蒸馏水除杂(由图
*

#

<

%可知'乙醇浓度越高'回收率

较高'可能是由于秦皮乙素分子量小'脂溶性较大(乙醇

浓度
%

)"W

时'其浓度越高'洗脱下的杂质越多'纯度也

越低(故洗脱溶剂确定为
)"W

乙醇(由图
*

#

G

%可知'

+.]

的
)"W

乙醇溶液可将秦皮乙素几乎全部洗脱下来(

故选择
+.]

的
)"W

乙醇洗脱(如图
*

#

9

%所示'洗脱流

速过快'越不利于秦皮乙素的洗脱'其回收率逐渐减小(

因此'选取
!;"1̂

*

136

为洗脱流速(

!;$;!

!

验证实验
!

在最佳条件下'秦皮乙素的平均回收

#(!

"

]E4;*)

#

VE;)

赵丽娟等!天山堇菜秦皮乙素大孔树脂分离纯化工艺优化



率为
,*;*!W

'

@Y'

为
#;!"W

&平均纯度为
*+;#$W

'

@Y'

为
";)$W

'说明优选的工艺稳定可行(

*

!

结论
TL')""

树脂对秦皮乙素具有较高的吸附率和解吸

附率&吸附过程符合
&I<86=43>7

等温方程'降温有利于吸

附&吸附是一个自发#

"

$

#

"

%+放热#

"

,

#

"

%的物理过

程(熵变
"

>

#

"

'表明吸附为熵减的过程&吸附动力学符

合拟二级动力学方程'相关系数为
";,,,

'能有效反映

TL')""

树脂对秦皮乙素的吸附过程(动态试验结果显

示'天山堇菜秦皮乙素上样浓度
!;),*)1

9

*

1̂

'最大上

样量
+;+-")1

9

*

9

.树脂'上样流速
!;"1̂

*

136

'除杂水

量
+.]

'

+.])"W

乙醇溶液洗脱'洗脱流速
!;"1̂

*

136

时'解吸率可达
,*;*!W

'所得提取物中秦皮乙素含量由

上样前的
";,"W

提高到
*+;#$W

'提高了
(#

倍(以上试

验结果表明'该工艺成本低+简单易操作'适用于天山堇

菜秦皮乙素的工业化大生产(后续可通过各种色谱技术

进一步探索建立从提取物中获得高纯度秦皮乙素的纯化

方法(
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0报道'埃默里大学和康乃尔大学共同

做了一项研究'分析了美国
#;*

万名
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岁或以上黑人

及白人的饮料习惯(研究人员首次把百分百天然果

汁'加入糖分的汽水和柠檬水作样本去比较(

经长达
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年的时间观察后发现'当中有
#"""

人因

为不同原因死亡'而
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人死于冠状动脉疾病(这

#"""

人中'有
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人士每日饮用含糖饮品'另有
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人每日饮用百分百天然果汁(结果发现'每日饮用
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罐

含糖饮品比如可乐'患病风险增加
##W

&而日饮
#

杯约

*("1̂

百分百天然果汁者'患病风险更增加达
!(W

(

报告解释'虽然果汁的糖分天然'但与含糖饮品及

苏打水中的糖分结构相似(
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罐饮料约有
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罐

份量的天然果汁早已超出每日应饮用的份量(

专家建议饮用果汁要适可而止'每日饮用最好不

超过
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#半罐份量%的果汁'患病风险就会大大

降低(
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