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摘要!以漆黄素吸附率"洗脱率为指标!研究聚酰胺树脂分离

纯化黄栌叶漆黄素的工艺#从静态吸附和动态吸附两个方

面!考察上样流速"样品浓度"洗脱剂浓度及用量对漆黄素纯

化工艺的影响#确立了聚酰胺分离纯化黄栌叶漆黄素的最佳

工艺条件'上样流速
".X

,

.04

!样品浓度
$;%!%(.

5

,

.X

!上

样量
?)@

!洗脱剂为
'$H

的乙醇!洗脱剂用量
+)@

#黄栌

叶粗提物在最佳条件下精制
!

次后漆黄素含量由粗品的

"$;!$H

升高到了
'&;(?H

!纯度提高了
#;'%

倍#

关键词!黄栌叶&漆黄素&聚酰胺&分离纯化
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黄栌!

E2C()$B:2

00'0

9(%B:2
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J

$为漆树科黄栌属植物#

一直被用作保持水土的防护林和园林绿化的景观植物&近

代研究表明其具有抑制前列腺素生成,解痉,抗肿瘤及治疗

黄疸型病毒肝炎等作用*

"U!

+

#其中#漆黄素为主要有效成

分*

+

+

#含量由叶,茎枝,根依次递减*

%

+

&此外#由于漆黄素化

学结构式中
)

环上存在邻苯二酚羟基#故也常用作抗氧化

剂*

#

+

#可用于功能性食品,药品的开发&目前对于漆黄素的

研究主要集中在提取,应用等方面*

'U(

+

#而有关漆黄素分离

纯化的研究#报道较少*

&

+

&

柱色谱技术是植物功能成分分离的常用方法#发展迅

速#已经应用到生物医药工程等各个领域&张伟*

"$

+

,王克

勤*

""

+

,苗建武*

"?

+等分别对聚酰胺树脂分离山楂提取物中的

总黄酮,芹菜黄酮,丹参总酚酸的工艺进行了研究&由于漆

黄素富含羟基#可通过分子中的酚羟基与聚酰胺分子中的酰

胺基形成氢键蒂合产生吸附*

""

+

#故本试验拟以黄栌叶粗提

物为原料#研究聚酰胺分离纯化黄栌叶漆黄素的工艺条件#

旨在为漆黄素的开发和利用提供有益的参考&

"

!

材料与方法

";"

!

材料与仪器

";";"

!

材料与试剂

黄栌叶"购于河南南阳#烘干粉碎后置阴凉干燥处备用%

漆黄素标准品"西安汇林生物科技有限公司%

聚酰胺"

($

"

"$$

目#武汉立思捷科技有限公司%

氢氧化钠,盐酸,无水乙醇"分析纯&

";";?

!

主要仪器设备

电热鼓风干燥箱"

"$"G,?

型#天津市泰斯特仪器有限

公司%

中草药粉碎机"

c̀"''

型#天津市泰斯特仪器有限

公司%

精密电子天平"

G̀?$"+

型#天津天马衡基仪器有限

公司%

$#"



超声波清洗机"

W)!?$$B

型#宁波新芝生物科技股份有

限公司%

旋转蒸发器"

a-,%?

型#巩义市予华仪器有限责任公司%

紫外可见分光光度计"

N@,%?$$

型#上海元析仪器有限

公司%

层析柱"

-

?>._!$>.

#武汉立思捷科技有限公司%

恒温振荡器"

IOY,C

型#苏州培英实验设备有限公司&

";?

!

方法

";?;"

!

聚酰胺树脂的预处理与回收
!

市售的聚酰胺用乙醇

浸泡
?2

#用
!

"

+

倍体积的乙醇洗至溶液透明后蒸至无残留

物&再依次用
?

倍体积
%H

的
A/[O

溶液,

"

倍体积蒸馏水,

?

"

!

倍体积
"$H

的醋酸溶液洗涤#最后用蒸馏水洗至中性#

滤取树脂#自然晾干#备用&使用过的聚酰胺一般用
%H

的

A/[O

溶液洗涤#洗至
A/[O

溶液颜色很淡#然后水洗#再

用
"$H

的醋酸液洗#最后用蒸馏水洗至中性即可*

"!

+

&

";?;?

!

粗提物的制备
!

称取粉碎后黄栌叶
%$$

5

#用
#$H

的

丙酮溶液!

%$$$.X

$超声提取
!$.04

#过滤#重复
?

次#合并

滤液#浓缩至无丙酮味#冷冻干燥#测得漆黄素含量后备用&

";?;!

!

漆黄素的测定
!

采用紫外分光光度法*

"+

+

&

!

"

$标准曲线的绘制"精密称取漆黄素标准品
?;$$.

5

#

用
#$H

丙酮溶解#定容至
"$$.X

容量瓶中&精确吸取
$;$$

#

";$$

#

?;$$

#

!;$$

#

+;$$

#

%;$$

#

#;$$.X

于
"$.X

容量瓶中#用

#$H

丙酮定容至刻度#在最大吸收峰
!##4.

处测定其吸光

度#所得数据经回归处理#得到标准曲线回归方程为
+]

$;$'%&EU$;$?'!

#相关系数为
M

?

]$;&&&'

&

!

?

$样品漆黄素的测定"取一定量样品#按漆黄素标准

曲线测定方法测定样品吸光度#带入回归方程得出浓度&

";?;+

!

静态吸附试验

!

"

$上样量的确定"分别称取聚酰胺
$;%

#

";$

#

?;$

#

!;$

#

+;$

5

#加适量的水充分膨胀后!以下均做此处理$#再分别加

入漆黄素浓度为
$;?#'&.

5

(

.X

提取液
?$.X

#振荡
?+2

后#吸取上清液测定漆黄素浓度#按式!

"

$和!

?

$计算吸附量

和吸附率&

1

"

F

!

E

$

H

E

"

$

I

G

P

# !

"

$

1

?

F

E

$

H

E

"

E

$

_

"$$H

# !

?

$

式中"

1

"

'''吸附量#

.

5

(

5

%

1

?

'''吸附率#

H

%

E

$

'''初始浓度#

.

5

(

.X

%

E

"

'''吸附后浓度#

.

5

(

.X

%

G

'''吸附液体积#

.X

%

P

'''树脂质量#

5

&

!

?

$吸附时间的确定"准确称取
#

5

聚酰胺树脂#加入漆

黄素浓度为
$;?#'&.

5

(

.X

的提取液
+$.X

#振荡#分别在

$;?%

#

$;%$

#

";$$

#

?;$$

#

!;$$

#

+;$$2

取样#测定漆黄素浓度#计

算吸附量&绘制静态吸附动力曲线图&

!

!

$洗脱剂浓度的选择"分别称取
&

份
!

5

聚酰胺#加入

漆黄素浓度为
$;?#'&.

5

(

.X

的提取液
?$.X

#振荡
"2

后#

滤出树脂#烘干#再分别加入
?$H

#

!$H

#

+$H

#

%$H

#

#$H

#

'$H

#

($H

#

&$H

#

"$$H

的乙醇溶液各
"$$.X

#振荡
?2

后#

取上清液测定漆黄素浓度#按式!

!

$和!

+

$计算解析量和解

析率&

8

"

F

E

?

_

@

P

# !

!

$

8

?

F

8

"

1

"

# !

+

$

式中"

8

"

'''解析量#

.

5

(

5

%

8

?

'''解析率#

H

%

E

?

'''解析液浓度#

.

5

(

.X

%

G

'''解析液体积#

.X

%

P

'''树脂质量#

5

&

";?;%

!

动态吸附试验

!

"

$上样流速的确定"取
%

5

聚酰胺装入层析柱中#将
!

份漆黄素浓度为
$;?#'&.

5

(

.X

的提取液
!$.X

分别以

$;%

#

";$

#

?;$.X

(

.04

的流速通过聚酰胺柱#进行动态吸附#

收集流出液#测定漆黄素浓度#计算吸附率&

!

?

$样品浓度的选择"取
%

份
%

5

聚酰胺装入层析柱中#

分别加入漆黄素浓度为
$;?#'&

#

$;%!%(

#

";$'"#

#

";#$'+

#

?;"+!?.

5

(

.X

的提取液
!$.X

#以
".X

(

.04

的流速通过

聚酰胺柱#收集流出液#测定漆黄素浓度#计算吸附率&

!

!

$上样量的确定"取
%

5

聚酰胺于层析柱中#加入漆黄

素浓度为
$;%!%(.

5

(

.X

的提取液
"$$.X

#以
".X

(

.04

的

流速通过聚酰胺柱#收集流出液#每
"$.X

为一管#测定漆黄

素浓度#绘制泄露曲线&

!

+

$洗脱剂浓度的确定"取
%

5

聚酰胺于层析柱中#加入

漆黄 素 浓 度 为
$;%!%( .

5

(

.X

的 提 取 液
+$ .X

#以

".X

(

.04

的流速通过聚酰胺柱&用水洗至无色后#分别用

"$H

#

!$H

#

%$H

#

'$H

#

&$H

的乙醇进行梯度洗脱#收集洗脱

液#测定漆黄素浓度&

!

%

$洗脱液用量的确定"取
%

5

聚酰胺于层析柱中#加入

漆黄 素 浓 度 为
$;%!%( .

5

(

.X

的 提 取 液
+$ .X

#以

".X

(

.04

的流速通过聚酰胺柱&用水洗至无色后#用

"?$.X

体积分数为
'$H

的乙醇进行洗脱#收集洗脱液#每

"$.X

为一管#测定漆黄素浓度#绘制洗脱曲线&

?

!

结果与讨论
?;"

!

静态吸附试验

?;";"

!

上样量的确定
!

由表
"

可知#漆黄素量一定时#吸附

率随树脂量的增多而增加&当漆黄素量与树脂量的比值为

"

&

!'?

!

5

(

5

$时#吸附基本达到饱和#此时再增加树脂量#吸

附率变化较少#为节约成本#宜选择
"

&

!'?

!

5

(

5

$为最佳上

样量&

?;";?

!

吸附时间的确定
!

由图
"

可知#吸附量在前
"2

内增

长较快#

"

"

?2

变化趋于平缓#

?2

后基本达到吸附平衡&这

是由于吸附初期#树脂表面与漆黄素接触充分#而吸附后期

受到孔容的限制*

"%

+

&故选择
"2

为静态吸附时间&

"#"

提取与活性
!

?$"'

年第
"?

期



表
"

!

不同上样量的静态吸附测定结果

I/P1<"

!

a<931:98K9:/:0>/=987

M

:0848K=0KK<7<4:9/.

M

1<9

/.834:

漆黄素量与树脂

量比值!

5

(

5

$

吸附后浓度(

!

.

5

-

.X

U"

$

吸附量(

!

.

5

-

5

U"

$

吸附率

(

H

"

&

&! $;?+&" $;'%? ';$"($

"

&

"(# $;?$&( ";"#? ?";#('

"

&

?'& $;"+$$ ";?'& +';'+?

"

&

!'? $;$##%' ";!+? '%;"%"

"

&

+#% $;$%#(? ";$%%+ '(;'&"

图
"

!

静态吸附动力学曲线图

0̀

5

37<"

!

T04<:0>9>37R<=0/

5

7/.8K9:/:0>/=987

M

:084

?;";!

!

洗脱剂浓度的选择
!

由图
?

可知#解析率随乙醇浓度

的增加而增大#当乙醇浓度为
#$H

时#解析率最大#此后再增

加乙醇浓度#解析率变化不大&考虑效益和成本#宜选择

#$H

的乙醇为洗脱剂&

图
?

!

洗脱剂浓度对解析率的影响

0̀

5

37<?

!

-KK<>:8K<13<4:>84><4:7/:08484/4/1

J

:0>/17/:<

?;?

!

动态吸附试验

?;?;"

!

上样流速的确定
!

由图
!

可知#吸附率随上样流速的

增加而减小#上样流速过大#样品未被吸附就流出树脂柱%流

速过小#试验周期长&从吸附效果与试验周期考虑#选择

".X

(

.04

作为上样流速&

?;?;?

!

样品浓度的选择
!

由图
+

可知#当漆黄素浓度为

$;%!%(.

5

(

.X

时#吸附率最大#若再加大样品浓度#吸附率

反而呈下降趋势&这是由于过高的样品浓度不利于扩散和

吸附&故选择
$;%!%(.

5

(

.X

为上样浓度&

?;?;!

!

上样量的确定
!

由图
%

可知#从
+$.X

开始#漆黄素

开始发生泄露#当上样量为
'$.X

时#流出液中漆黄素浓度

达到
$;+$+'.

5

(

.X

#接近进样浓度&故选择
+$.X

为最大

上样量#约为
?)@

&换算成漆黄素与树脂量的比值约为
"

&

图
!

!

上样流速对吸附率的影响

0̀

5

37<!

!

-KK<>:8K9/.

M

1<R<18>0:

J

84/=987

M

:0847/:<

图
+

!

样品浓度对吸附率的影响

0̀

5

37<+

!

-KK<>:8K9/.

M

1<>84><4:7/:08484/=987

M

:0847/:<

图
%

!

泄露曲线图
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$相比#动态吸附

效率较高&

?;?;+

!

洗脱剂浓度的确定
!

由表
?

可知#

"$H

#

!$H

#

%$H

#

'$H

乙醇洗脱混合物漆黄素占全部洗脱所得漆黄素量的

&'H

#已洗脱出漆黄素的绝大部分#残留的漆黄素量较少#从

经济方面考虑#宜选择
'$H

乙醇作为洗脱剂&
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洗脱液用量的确定
!

由图
#

可知#漆黄素含量随洗脱

液用 量的增加而增加#第
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收集管漆黄素浓度较低#此时#可

表
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不同浓度乙醇洗脱混合后漆黄素含量
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以认为绝大部分漆黄素已被洗脱下来&故选择
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作为

最适洗脱量#约为
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精制次数对漆黄素纯度的影响

将黄栌叶粗提物配置成浓度为
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.X

的溶液#

以
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为上样量#

".X

(

.04

的流速通过
($
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"$$

目的聚酰

胺柱#吸附完成后#水洗至无色#然后用
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体积分数为

'$H

的乙醇洗脱#收集洗脱液#减压浓缩至无乙醇味#冷冻干

燥#计算纯化物中漆黄素的质量分数#重复精制
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表
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精制次数对漆黄素纯度的影响
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可知#黄栌叶粗提物经过聚酰胺树脂的
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次吸附

和解吸后漆黄素含量由粗品的
"$;!$H

升高到了
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结论
树脂法具有工艺简单#成本低廉#无有害残留物等优点#

广泛应用于有效成分的分离与纯化&而聚酰胺可通过分子中

的酰胺羰基与黄酮类化合物中的酚羟基形成氢键蒂合而产生

吸附作用#故聚酰胺是分离纯化黄酮类化合物较好的吸附剂&

本试验考察了聚酰胺分离纯化黄栌叶漆黄素的工艺#确定了
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艺条件下#黄栌叶粗提物经聚酰胺树脂精制
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次后漆黄素纯

度提高了
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倍#表明此分离纯化方法可行&但本试验仅

对聚酰树脂分离纯化黄栌叶漆黄素的工艺条件进行了单因

素试验#在此基础上对纯化条件进一步优化#可通过正交或

响应面试验探究各影响因素之间关系#为下一步提纯工艺提
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