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青钱柳叶三萜大孔吸附树脂纯化工艺
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　　【摘要】　为研究大孔吸附树脂纯化青钱柳三萜的工艺，筛选了适宜的大孔吸附树脂，并通过静态和动态的吸

附与解吸试验，确定了纯化工艺参数。结果表明，在供试的 ３种大孔吸附树脂中，Ｄ １０１型大孔吸附树脂适合分离

青钱柳叶三萜，其吸附量和解吸率分别为 ５７５ｍｇ／ｇ和 ９６５１％；动态吸附青钱柳叶三萜时的最适宜进样流速与进

样质量浓度分别为 ２ＢＶ／ｈ和 １５ｍｇ／ｍＬ；动态解吸时洗脱剂的最适宜体积分数与洗脱速度分别为 ５０％乙醇和

２ＢＶ／ｈ。经大孔吸附树脂分离纯化后三萜的纯度是粗提物的 ４１倍，得率为 ７４６６％，表明 Ｄ １０１型大孔吸附树脂

纯化青钱柳三萜效果较佳。
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　　引言

青钱柳（Ｃｙｃｌｏｃａｒｙａｐａｌｉｕｒｕｓ（Ｂａｔａｌ．）Ｉｌｊｉｎｓｋ．）
具有较高的医疗价值和保健功能，已引起国内外学

者的关注
［１～４］

，青钱柳多糖、黄酮等活性功能方面的

研究成果也已有报道
［５～６］

。青钱柳叶三萜是青钱柳

的主要生物活性成分之一
［７］
。三萜类化合物具有

抗肿瘤、防治心脑血管疾病及提高人体免疫力等多



种生物活性
［８］
，因而分离纯化青钱柳叶三萜类化合

物具有研究意义。

目前，关于青钱柳三萜类化合物的研究报道较

少
［９～１３］

，并且已有研究都是集中在鉴定成分、测定

单体结构方面，关于青钱柳三萜的提取、纯化、制备

工艺的研究鲜见报道。大孔吸附树脂因其具有吸附

容量大、吸附速度快、选择性好、再生处理简单等优

点，在天然产物的提取中被广泛使用
［１４］
。本文考察

３种大孔吸附树脂对青钱柳叶三萜粗提物静态吸附
与解吸，筛选合适的大孔吸附树脂并进行动态的吸

附与解吸试验，旨在为青钱柳三萜的提取与分离纯

化提供理论依据和技术参数。

１　试验材料及仪器

１１　试验材料
青钱柳叶：选自镇江市苗圃基地，安徽种源，三

年生青钱柳，取其功能叶，干燥后备用。

试验试剂：无水乙醇、石油醚、冰乙酸、乙酸乙

酯、高氯酸，均为分析纯，购自南京化学试剂有限公

司。

大孔吸附树脂：ＡＢ ８型、Ｄ １０１型、ＨＰＤ
１００型，购自沧州宝恩化工有限公司。
１２　试验仪器与设备

ＴＵ １８００ＰＣ型紫外可见光光度计，ＱＴ ５８Ａ
型紫外智能检测仪，ＢＳＺ １００型自动部分收集器，
ＨＧ１０１ ３（３Ａ／３ＡＤ）型电热鼓风干燥箱，ＨＹ ４型
调速多用振荡器，ＲＥ ５２型旋转蒸发仪，层析柱。

２　试验方法

２１　试验材料预处理
原料准备：青钱柳叶干燥后粉碎，过４０目筛，贮

存备用。称取粉末５０ｇ，用石油醚（沸程：６０～９０℃）
４００ｍＬ，６５℃回流提取 ２次，每次 ２ｈ，除去脂肪；药
渣用９１％乙醇４００ｍＬ回流提取，抽滤，滤液旋转蒸
发浓缩，干燥后得到浸膏，称取一定量的浸膏用蒸馏

水溶解至一定体积，备用。

大孔吸附树脂预处理：取适量树脂，用 ９５％的
乙醇浸泡 ２４ｈ，使其充分溶胀和初步除杂。浸泡
２４ｈ后，用乙醇洗涤至流出的液体与相同体积的蒸
馏水混合不显白色浑浊，再用蒸馏水反复洗涤，直至

没有醇味，备用。

２２　树脂静态吸附量及解吸率的测定
称取预处理后的 Ｄ １０１、ＡＢ ８、ＨＰＤ １００

３种型号的大孔吸附树脂（湿）各２ｇ，置磨口锥形瓶
中，分别加入三萜粗提液 １００ｍＬ，于 ２５℃下恒温水
浴振荡２４ｈ，使其充分吸附后，过滤，测定滤液中剩

余的三萜质量浓度。各树脂在 ２５℃下的吸附量计
算公式为

Ｑ＝
（Ｃ０－Ｃ１）Ｖ１

Ｍ
式中　Ｑ———吸附量，ｍｇ／ｇ

Ｃ０、Ｃ１———吸附前、后溶液中青钱柳三萜的质
量浓度，ｍｇ／ｍＬ

Ｖ１———溶液体积，ｍＬ
Ｍ———树脂质量，ｇ

将上述吸附饱和的树脂用水洗至 Ｍｏｌｉｓｈ反应
呈阴性，再加入 ７０％乙醇 １００ｍＬ，置于 ２５℃恒温水
浴振荡２４ｈ，过滤，测定滤液中青钱柳三萜质量浓
度。各树脂在２５℃下的解吸率计算公式为

Ｓ＝
Ｖ２Ｃ２
Ｑ
×１００％

式中　Ｖ２———洗脱液的体积，ｍＬ
Ｃ２———洗脱液的质量浓度，ｍｇ／ｍＬ

２３　动态吸附与解吸试验
２３１　进样质量浓度

取经过预处理的 Ｄ １０１型大孔吸附树脂，湿
法装柱（１６ｃｍ×５０ｃｍ）。依次用三萜质量浓度为
０５、１５、２５ｍｇ／ｍＬ的样品液过柱，每 １ＢＶ（ＢＶ为
树脂床体积，１ＢＶ即表示 １倍树脂床体积）收集一
次馏分，跟踪测定三萜质量浓度，直至泄漏点（流出

液的三萜质量浓度达到进样质量浓度的 １／１０）的出
现。

２３２　进样流速
取三萜质量浓度为 １５ｍｇ／ｍＬ的样品液过柱，

分别调节流速１、２、３ＢＶ／ｈ上样，每 １ＢＶ收集一次
馏分，并跟踪测定每个馏分的三萜质量浓度，直至泄

漏点的出现。

２３３　洗脱液体积分数
吸附饱和的 Ｄ １０１型大孔吸附树脂柱，先用

水洗至 Ｍｏｌｉｓｈ反应呈阴性，然后分别用不同体积分
数的乙醇（５０％、７０％、９５％）以 １ＢＶ／ｈ的流速洗
脱，每１ＢＶ收集一次馏分，并测定三萜的质量浓度，
洗脱率的计算公式为

Ｗ＝
Ｃ２Ｖ２

（Ｃ０ －Ｃ１）Ｖ０－Ｃ３Ｖ３
×１００％

式中　Ｃ３———蒸馏水洗柱后水洗液的质量浓度，
ｍｇ／ｍＬ

Ｖ０、Ｖ３———上样、水洗液的体积，ｍＬ
２３４　洗脱速度

吸附饱和的 Ｄ １０１型大孔吸附树脂柱，先用
水洗至 Ｍｏｌｉｓｈ反应呈阴性，然后用 ５０％乙醇洗脱，
设置洗脱速度分别为 １、２、３ＢＶ／ｈ。每 １ＢＶ收集一
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次馏分，并测定三萜的质量浓度，计算洗脱率。

２４　测定方法
２４１　标准曲线的绘制

对照品溶液的配置：精密称取齐墩果酸粉末

１０ｍｇ，加乙酸乙酯定容至５０ｍＬ。
精密吸取齐墩果酸对照品溶液 ０２、０４、０６、

０８、１０、１２ｍＬ，分别加 ５％香草醛 冰醋酸溶液

０５ｍＬ，高氯酸１４ｍＬ，摇匀，６０℃水浴１５ｍｉｎ，冰浴
冷却后，转移至１０ｍＬ容量瓶中加乙酸乙酯稀释至
刻度。摇匀，在 ５６０ｎｍ波长处测定吸光度 Ａ，以不
加对照品溶液而直接加 ５％香草醛 冰醋酸溶液

０５ｍＬ、高氯酸１４ｍＬ后用乙酸乙酯稀释至刻度的
混合溶液为空白对照，得质量浓度 Ｃ与 Ａ的回归方
程：Ａ＝４１８５７Ｃ＋０００１６，Ｒ２＝０９９９６。
２４２　提取物中三萜纯度的测定

将经大孔吸附树脂纯化前和纯化后的三萜溶液

分别减压浓缩，干燥，得到总三萜粉末。准确称取纯

化前和纯化后的总三萜粉末各 １ｇ，分别溶于 ５０％
乙醇并定容到１００ｍＬ，各精密吸取２０μＬ，用香草醛
冰醋酸法测定吸光度 Ａ（平行测定３次求平均值）。
提取物中的三萜纯度计算公式为

Ｅ＝１０（Ａ－０００１６）Ｖ
４１８５７×００２Ｍ１

×１００％

式中　Ｖ———溶液的体积，ｍＬ
Ｍ１———总三萜粉末的质量，ｍｇ

２４３　三萜得率的计算
三萜得率的计算公式为

Ｆ＝
Ｍ２
Ｍ０
×１００％

式中　Ｍ２———５０％乙醇洗脱液中三萜质量，ｍｇ
Ｍ０———三萜上样质量，ｍｇ

３　结果与分析

３１　大孔吸附树脂对青钱柳三萜的吸附量比较
根据不同型号树脂的不同性质和应用范围，选

择ＡＢ ８型、Ｄ １０１型、ＨＰＤ １００型３种树脂进行
静态吸附与解吸试验。

由表 １可以看出，３种型号大孔吸附树脂中，
Ｄ １０１型树脂对青钱柳三萜吸附量最高，达到
５７５ｍｇ／ｇ；ＨＰＤ １００型树脂次之，ＡＢ ８型树脂最
低。ＡＢ ８型是一种弱极性的大孔吸附树脂，与青
钱柳三萜的极性差异较大，所以对其吸附能力较差。

而 Ｄ １０１型和 ＨＰＤ １００型是非极性的大孔吸附
树脂，比较适合青钱柳三萜的吸附。由于比表面积

等其他性质的差异，Ｄ １０１型树脂比 ＨＰＤ １００型
树脂的吸附量更高。

表 １　大孔吸附树脂对青钱柳三萜的吸附量比较

Ｔａｂ．１　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｃａｐａｃｉｔｙｏｆｔｈｒｅｅｔｙｐｅｏｆ

ｍａｃｒｏｐｏｒｏｕｓｒｅｓｉｎｏｎｔｒｉｔｅｒｐｅｎｅｓｉｎＣｙｃｌｏｃａｒｙａｐａｌｉｕｒｕｓ

参数
大孔吸附树脂型号

ＨＰＤ １００ Ｄ １０１ ＡＢ ８

样液初始质量浓度／ｍｇ·ｍＬ－１ ３７５ ３７５ ３７５

吸附２４ｈ后质量浓度／ｍｇ·ｍＬ－１ ２６５ ２６０ ２７３

树脂吸附量／ｍｇ·ｇ－１ ５５０ ５７５ ５１９

３２　大孔吸附树脂对青钱柳三萜的解吸率比较
由表２可以看出，Ｄ １０１型大孔吸附树脂对青

钱柳三萜的解吸率最高，达到 ９６５１％；ＨＰＤ １００
型树脂次之，ＡＢ ８型树脂最低。大孔吸附树脂在
分离有效成分时是利用吸附的可逆性进行解吸。由

于树脂极性、孔径、比表面积不同，对青钱柳三萜的

吸附作用力不同，解吸难易也存在差别。通过以上

分析可知：Ｄ １０１型大孔吸附树脂不仅具有较大的
吸附量，而且具有较高的解吸率。所以在动态吸附

和洗脱试验时选用 Ｄ １０１型大孔吸附树脂。

表 ２　大孔吸附树脂对青钱柳三萜的解吸率比较

Ｔａｂ．２　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎｃａｐａｃｉｔｙｏｆｔｈｒｅｅｔｙｐｅｏｆ

ｍａｃｒｏｐｏｒｏｕｓｒｅｓｉｎｏｎｔｒｉｔｅｒｐｅｎｅｓｉｎＣｙｃｌｏｃａｒｙａｐａｌｉｕｒｕｓ

参数
大孔吸附树脂型号

ＨＰＤ １００ Ｄ １０１ ＡＢ ８

解吸前吸附三萜质量／ｍｇ １１００ １１５０ １０３８

解吸液质量浓度／ｍｇ·ｍＬ－１ ０９８ １１１ ０８９

解吸率／％ ８９０２ ９６５１ ７８４３

３３　进样质量浓度对吸附性能的影响
由图１可知，进样质量浓度为２５ｍｇ／ｍＬ时，泄

漏点出现在４ＢＶ附近；进样质量浓度为 ０５ｍｇ／ｍＬ
时，泄漏点出现在 １２ＢＶ附近；进样质量浓度为
１５ｍｇ／ｍＬ时，泄漏点出现在８ＢＶ附近。

图 １　进样质量浓度对吸附性能的影响曲线

Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｏｒｉｇｉｎａｌｓｏｌｕｔｉｏｎ

ｏｎｔｈｅａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ
　
根据泄漏曲线计算出３种不同进样质量浓度所

对应的树脂吸附量。进样质量浓度分别为 ０５、
１５、２５ｍｇ／ｍＬ时，相对应的吸附质量（８０ｍＬ湿树
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脂对三萜的吸附质量）为 ５３８８、１０８０８、８９９２ｍｇ。
综合泄漏曲线和树脂吸附量的考察，进样质量浓度

为０５ｍｇ／ｍＬ时，泄漏点虽然出现得最迟，但导致
循环周期过长，而且吸附量低；进样质量浓度为

１５ｍｇ／ｍＬ时，在泄漏点处，大孔吸附树脂吸附青钱
柳三萜的吸附量最高，而且在泄漏点出现之前三萜

质量浓度的增幅较缓。因此，选择 １５ｍｇ／ｍＬ为最
佳进样质量浓度。

３４　进样流速对吸附性能的影响
由图２所示的泄漏曲线可知，当进样流速为

１ＢＶ／ｈ时，泄漏点出现在１２ＢＶ附近；当进样流速为
２ＢＶ／ｈ时，泄漏点出现在 ８ＢＶ。当进样流速为
３ＢＶ／ｈ时，泄漏点出现在５ＢＶ左右。

图 ２　进样流速对吸附性能的影响曲线

Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｖｅｌｏｃｉｔｙｏｆｆｌｏｗｏｎｔｈｅａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ
　
根据泄漏曲线，计算出 ３种进样流速时，Ｄ

１０１型大孔吸附树脂对青钱柳三萜的吸附量。进样
流速分别为１、２、３ＢＶ／ｈ时，相对应的吸附质量分别
为１３２１２、１０７８４、６７６５ｍｇ。由此可知，随着上样
流速的提高，树脂的吸附量呈下降趋势。综合泄漏

曲线和吸附量可以看出，虽然进样流速为 １ＢＶ／ｈ
时，泄漏点出现得最晚，但是会造成时间过度延长，

工作效率低下；而进样流速为 ２ＢＶ／ｈ时，虽然吸附
量相对稍低，但工作效率高于 １ＢＶ／ｈ；进样流速为
３ＢＶ／ｈ时，由于流速太快，上样液还未被树脂完全
吸附就已通过层析柱，使树脂的吸附效率降低。综

合考虑，选择２ＢＶ／ｈ为最适宜的进样流速。
３５　洗脱液体积分数对洗脱性能的影响

根据 ２３３节所示方法，依次按 １ＢＶ收集馏
分，并测定各馏分中的三萜质量浓度。图 ３为用
５０％、７０％、９５％ ３种不同体积分数的乙醇溶液对青
钱柳叶三萜的洗脱效果图。

经计算，５０％、７０％和 ９５％的乙醇对青钱柳三
萜的洗脱率分别为 ９３５０％、７５７４％、６２９６％。可
以看出，９５％的乙醇洗脱时，洗脱率最低，而 ７０％的
乙醇洗脱时，洗脱速度虽然稍快，但洗脱率低于

５０％乙醇，故选择５０％ 乙醇为最佳洗脱剂。
３６　洗脱速度对洗脱性能的影响

由图４可知，当洗脱速度为 １ＢＶ／ｈ时，洗脱率

图 ３　乙醇体积分数对 Ｄ １０１型大孔

树脂洗脱性能的影响

Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｅｔｈａｎｏｌ

ｏｎｔｈｅｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ
　
为９２５０％，洗脱率高，但有拖尾现象，溶剂浪费；当
洗脱速度为 ３ＢＶ／ｈ时，洗脱率为 ６７５０％，洗脱速
率快，出峰早，但洗脱率低；当洗脱速度为 ２ＢＶ／ｈ
时，洗脱率为 ９６０２％，洗脱率最高，且没有明显拖
尾现象，洗脱效率高。因此，选择 ２ＢＶ／ｈ为最佳洗
脱速度。

图 ４　洗脱速度对 Ｄ １０１型大孔

树脂洗脱性能的影响

Ｆｉｇ．４　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｖｅｌｏｃｉｔｙｏｎｔｈｅ

ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ
　
３７　青钱柳三萜纯度比较

按照２４２节所示方法测得大孔吸附树脂纯化
前三萜溶液的吸光度平均值为 ０１２９，根据公式求
得三萜纯度为 １５２％，纯化后的三萜溶液（５０％乙
醇洗脱时从出峰开始到峰尾结束，即图 ４中 １～５
ＢＶ收集的样品）的吸光度平均值为 ０５３４，根据公
式求得三萜纯度为 ６３７％；三萜得率为 ７４６６％。
比较可以看出：经过纯化后，三萜纯度是纯化前的

４１倍。

４　结束语

本文从吸附性能、纯化能力等方面考察了树脂

对青钱柳三萜的吸附效果。结果表明 Ｄ １０１型树
脂对青钱柳总三萜具有良好的吸附性能，最适宜进

样速度与质量浓度分别为 ２ＢＶ／ｈ和 １５ｍｇ／ｍＬ。
洗脱时洗脱剂乙醇的最适宜体积分数与洗脱速度分

别为 ５０％ 和 ２ＢＶ／ｈ。纯 化 后 三 萜 纯 度 达 到
６３７％，是粗提物纯度（１５２％）的４１倍。
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