
ＨＯＯＰＥＲ等［５］对ＵＡ代谢的研究，ＵＡ悬浮液经腹腔注
射能很好的吸收，分布至脊髓组织。笔者在此基础上，

确定用药时间和剂量，使造模后血药浓度迅速达到最

大，充分发挥其药物作用。结果表明：应用 ＵＡ干预
后，同损伤组比较运动功能有明显改善，ＭＤＡ下降，
ＳＯＤ上升，组织形态学观察好转。其机制可能是：①
清除氮氧自由基，氮氧自由基可以诱导脂质过氧化，损

伤细胞膜和线粒体，使线粒体呼吸链酶失活，损伤

ＤＮＡ，在脊髓损伤后细胞损伤起重要作用。② ＵＡ在
可以保护血脑脊髓屏障的通透性，抑制炎性细胞的浸
入，从而减轻炎性反应所致的损伤和级联反应，保护脊

髓。③ ＵＡ可以很快地与鸟嘌呤自由基反应：ＵＨ!

２ ＋
ＲＧ·（Ｈ）→ＵＨ! ＋ＲＧ，可以修复受氧化损伤的 ＤＮＡ
碱基。④硝基过氧化物是 ＮＯ与过氧化阴离子结合的
产物，能使蛋白的酪氨酸硝基化而损害细胞。ＵＡ能阻
断硝基化的反应过程。

综上所述，使用ＵＡ干预脊髓损伤是有效的，为临
床治疗脊髓损伤后继发性损伤提供了参考。其临床应

用还有待进一步的研究。
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大孔树脂吸附骨碎补总黄酮性质的研究

陈　顺，关延彬
（华中科技大学同济医学院药学院，武汉　４３００３０）

［摘　要］　目的　研究大孔树脂吸附纯化骨碎补总黄酮的性质。方法　对 ＡＢ８型树脂进行静态吸附、吸附动力
学研究，以Ｆｒｅｕｎｄｉｃｈ和Ｌａｎｇｍｕｉｒ方程拟合２５℃的等温吸附线，同时考察不同浓度醇对树脂的解吸效果，并做泄漏曲线，
以确定解吸终点。结果　以ＡＢ８树脂对骨碎补总黄酮的吸附、解洗效果最好。Ｆｒｅｕｎｄｉｃｈ和 Ｌａｎｇｍｕｉｒ方程对等温吸附
线的拟合效果都很好，从解吸曲线可以看出５０％为骨碎补总黄酮的最佳解吸醇浓度。结论　ＡＢ８型大孔树脂对骨碎补
总黄酮的吸附性能较好，各种参数能反映树脂对骨碎补总黄酮吸附的内在性质。

［关键词］　骨碎补总黄酮；大孔树脂；吸附等温线；吸附动力学；泄漏曲线
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ＫＥＹＷＯＲＤＳ　Ｔｏｔａｌｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ；Ｍａｃｒｏｐｏｒｅｒｅｓｉｎ；Ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｉｓｏｔｈｅｒｍｃｕｒｖｅ；Ｔｈｒｏｕｇｈｏｕｔｃｕｒｖｅ；

　　骨碎补是一味常用中药，为水龙骨科多年生附生
蕨类植物槲蕨 Ｄｒｙｎａｒｉａｆｏｒｔｕｎｅｉ（Ｋｕｎｚｅ）Ｊ．Ｓｍ的根茎。
传统中医认为骨碎补性味苦温归肾肝经，具有补肾强

骨，续伤镇痛功效，用于肾虚腰痛、耳鸣耳聋、牙齿松

动、跌扑闪挫、筋骨折伤；有报道称骨碎补总黄酮有刺

激骨生长［１］、预防骨质疏松［２］和抗炎作用［３］。大孔树

脂对于黄酮类化合物是较理想的吸附剂，但应用于骨

碎补总黄酮的研究不多。笔者考查了 ＡＢ８型树脂对
骨碎补总黄酮吸附性质，并进行了工艺研究。

１　仪器与材料　
１．１　仪器　ＵＶ７５４分光光度计（上海第三分析仪器
厂），ＤＦ１０１Ｓ智能恒温水浴锅（巩义市英裕华中仪器
厂）。

１．２　材料　骨碎补（市售，经鉴定为水龙骨科蕨类槲
蕨），柚皮苷对照品（中国药品生物制品检定所，批号：

０７２２２００１０８），大孔树脂ＡＢ８型（南开大学化工厂），
无水乙醇（天津市恒兴化学试剂有限公司）。

２　方法与结果　
２．１　方法学考察　
２．１．１　线性关系考察　精密称取柚皮苷５ｍｇ置５０
ｍＬ容量瓶，纯化定容摇匀，分别精密吸取１，２，３，４，５，
６ｍＬ分别置２５ｍＬ容量瓶，纯化定容摇匀，在２８３ｎｍ
波长处测吸光度（Ａ），以 Ａ值对浓度（Ｃ）求回归方程
为Ａ＝０．００５＋０．０２７４Ｃ，Ｒ２＝０．９９９９。结果表明柚
皮苷浓度在４～２４μｇ·ｍＬ１线性关系良好。
２．１．２　加样回收率考察　取已测得浓度的样液平行
６份，分别加入等量柚皮苷标准液，等量稀释，在 ２８３
ｎｍ波长下测吸光度，计算浓度，并计算加样回收率。
结果见表１。
２．２　骨碎补样品液的制备　将骨碎补粉碎过筛孔内
径为０．２５ｍｍ（６０目）筛，加６０％乙醇２５倍体积回流
提取３次，每次１ｈ，合并滤液，置于旋转蒸发仪蒸发回
收乙醇至膏状，再加适量热水溶解，抽滤，即得样品液。

［收稿日期］　２００６０３０６
［作者简介］　陈　顺（１９８１－），男，湖北仙桃人，硕士，从

事药物新剂型研究工作。Ｅｍａｉｌ：ｃ＿ｓｈｕｎ＠ｅｙｏｕ．ｃｏｍ。

２．３　大孔树脂的预处理　将层析柱及管道清洗干净，
以防有害物质对树脂的污染，并排净柱内的水分，于柱

内加入少量的９５％乙醇，然后称取一定量的大孔树脂
以９５％乙醇湿法上柱，使液面高于树脂表面３０ｃｍ，浸
泡２４ｈ后用２ＢＶ乙醇，以０．５ＢＶ·ｈ１流速通过树脂
层，并浸泡４ｈ。再以９５％乙醇以２ＢＶ·ｈ１的流速通
过树脂层，洗至流出液加水（１５）不浑浊，且在波长
２００～４００ｎｍ范围内除乙醇外无其他吸收为止。以双
蒸水洗净乙醇。用 ２ＢＶ的 ５％盐酸溶液，以 ４～６
ＢＶ·ｈ１的流速通过树脂层，并浸泡４ｈ后以纯化水洗
至ｐＨ值＝７。再用２ＢＶ的２％氢氧化钠溶液，以４～６
ＢＶ·ｈ１的流速通过树脂层，并浸泡４ｈ，以纯化水洗至
ｐＨ值＝７，备用。

表１　柚皮苷回收率实验结果　

样液总黄酮含量／
μｇ

加入柚皮苷量／
μｇ

测得量／
μｇ

回收率／
％

ＲＳＤ／
％

１５８．７５ １４３．２５ ３０５．７５ １０２．６２
１５８．７５ １４３．２５ ３００．００ ９８．６０
１５８．７５ １４３．２５ ３００．００ ９８．６０ １．６
１５８．７５ １４３．２５ ３０１．００ ９９．３０
１５８．７５ １４３．２５ ３０２．００ １００．００
１５８．７５ １４３．２５ ３０３．７５ １０１．２２

２．４　静态吸附实验　称取２．０ｇ抽滤至干的湿树脂，
加入一定浓度的骨碎补样品溶液５０ｍＬ，置于恒温水
浴箱分别在２５，３０，３５℃吸附，定时取样０．５ｍＬ，适当
稀释后，测其浓度。同时补充０．５ｍＬ纯化。吸附实验
结果表明１２ｈ时，ＡＢ８树脂基本达到吸附平衡，２４ｈ
完全达到吸附平衡，以平衡吸附量为纵坐标，平衡浓度

为横坐标，绘制出的等温吸附线如图１所示。由图１
可以看出，树脂的吸附量随温度的升高呈下降趋势。

图１　树脂对骨碎补总黄酮的吸附等温线　
　　—２５℃；　　■—■３０℃；　　▲—▲３５℃
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采用 Ｌａｎｇｍｕｉｒ和 Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ吸附等温式分别对
２５，３０，３５℃时所得吸附等温吸附线数据进行回归，得
到树脂对总黄酮的吸附方程，结果如表２所示。由相
关系数可以看出，采用Ｌａｎｇｍｕｉｒ方程和Ｆｒｅｎｕｎｄｌｉｃｈ方
程均可比较好的拟和。

表２　拟和回归方程　

Ｔ／℃ 方程类型 回归方程
相关系数

（ｒ）

２５ Ｌａｎｇｍｕｉｒ等温式 Ｑ＝ Ｃ
１．４２×１０２－６×１０３Ｃ ０．９９７９

Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ等温式 Ｑ＝４．１２９１Ｃ０．９２５５ ０．９９６４

３０ Ｌａｎｇｍｕｉｒ等温式 Ｑ＝ Ｃ
１．９２×１０２－３．３×１０３Ｃ ０．９８９５

Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ等温式 Ｑ＝３．９１８５Ｃ０．９５６９ ０．９９５９

３５ Ｌａｎｇｍｕｉｒ等温式 Ｑ＝ Ｃ
３．６５×１０２－９×１０３Ｃ ０．９９４９

Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ等温式 Ｑ＝３．５３３７Ｃ１．０５８６ ０．９９０８

２．６　ｐＨ值的影响　平行称取２ｇ已处理好的 ＡＢ８
树脂６份，分别加入一定浓度的骨碎补样品液５０ｍＬ，
分别调节ｐＨ为３，４，５，６，７，８，置２５℃恒温水浴箱吸
附２４ｈ后，取上液测浓度，计算吸附量，结果ｐＨ为３～８
时，吸附量依次为１３．０，１４．０，１２．５，１１．０，１０．０，８．５ｍｇ。
２．７　洗脱溶剂的筛选　取２０ｇ已处理好的 ＡＢ８型
大孔树脂装柱（２０ｍｍ×１５０ｍｍ）。精密吸取骨碎补
样液２０ｍＬ（３．５ｍｇ·ｍＬ１）上柱，吸附３ｈ后，用水洗
脱至还原糖反应阴性（硫酸苯酚无颜色反应）。依次
用１０％，３０％，５０％，７０％，９５％乙醇以１ｍＬ·ｍｉｎ１流
速进行洗脱，每１２ｍＬ收集为一个流份，用水适量稀
释，测吸光度并计算浓度。以流份编号为横坐标，浓度

为纵坐标，绘制洗脱曲线。结果表明５０％醇能洗脱绝
大部分总黄酮，是最佳的洗脱溶剂。

２．８　吸附透过曲线　取１０ｇ已处理好的 ＡＢ８型大
孔树脂装柱，加入浓度为１．５ｍｇ·ｍＬ１的骨碎补样液，
流速为０．５ｍＬ·ｍｉｎ１，每２５ｍＬ收集为一流份，紫外
测吸光度，计算浓度。以流份编号为横坐标，浓度为纵

坐标，绘制曲线如下，结果表明洗脱体积为５００ｍＬ，树
脂即已经达到吸附饱和，其吸附量为３５ｍｇ·ｇ１。
３　讨论　

大孔树脂的极性、孔径、比表面积是影响吸附性能

的重要因素［４］。遵从相似相容原则，极性较大的树脂

适合用于在弱极性溶液中吸附极性大的物质，极性小

的树脂适合用于在强剂型溶液中吸附极性小的物质。

骨碎补总黄酮主要物质柚皮苷为二氢黄酮是极性物

质，因此极性和弱极性树脂是较好的选择。从数据可以

看出，极性树脂的效果比较好，Ｓ８的比吸附量最大。
另外，吸附质的分子大小和树脂孔径对吸附也有

很大影响。骨碎补总黄酮相对分子量为 ５８０．５３，因
此，大的孔径有利于树脂的吸附。同是极性树脂的 Ｓ
８、ＮＫＡ２、ＮＫＡ９，其孔径大小Ｓ８＞ＮＫＡ２＞ＮＫＡ９，故
吸附量Ｓ８＞ＮＫＡ２＞ＮＫＡ９。大孔树脂吸附为一物
理吸附过程，树脂的比表面积大，更有利于树脂的吸

附，Ｄ４００６的比表面积远大于其他树脂，因此虽然它的
孔径小且为弱极性，但是吸附量也相当大。故大孔树

脂的吸附是一个综合因素影响的过程，不能仅凭借某一

方面来选择，而应当多方面的实验来选择合适的树脂。

对等温吸附线进行 Ｆｒｅｕｎｄｉｃｈ和 Ｌａｎｇｍｕｉｒ方程拟
合，两个方程均能较好的拟合，通过两个方程的计算，

结果显示，低浓度时Ｌａｎｇｍｕｉｒ计算得到的最大吸附量
和实验结果相近，而高浓度时Ｆｒｅｕｎｄｉｃｈ计算得到最大
吸附量和实验结果相近，结果说明，在低浓度时，吸附

是单分子吸附为主的吸附，而高浓度时是多分子层吸

附为主的吸附。上柱药液的温度升高，树脂的比吸附

量下降，说明树脂的吸附过程为一放热反应，低温有利

于树脂吸附容量的提高，高温有利于树脂的解吸。

本研究结果显示，ｐＨ值 ＝４时，树脂的吸附量较
好，ｐＨ太大和太小均不利于吸附，原因可能是骨碎补
总黄酮为多羟基酚类，呈酸性结构，ｐＨ太大易成盐，
ｐＨ太小，易形成烊盐［５］，而树脂吸附时，吸附质以分

子状态吸附效果最好，ｐＨ太大或太小骨碎补总黄酮均
不能以分子结构存在，影响了吸附效果。
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