
为提取溶剂。 考察回流法、超声提取法和煎煮法的提

取效果,煎煮法的可控性较差,超声法和回流法提取效

果相当,考虑到超声法操作简便,确定超声法为实验提

取方法。
3. 2摇 色谱条件的优化摇 本实验不仅要测落新妇苷和

黄杞苷的含量,同时还要得到菝葜药材的指纹图谱。
落新妇苷和黄杞苷的紫外最大吸收分别在 290 和

292 nm,指纹图谱要兼顾药材的整体性,因而要保证在

所选波长下其他物质也要有较强吸收。 由 DAD 检测

器比较了波长在 210 ~ 400 nm 所测得的图谱,在

303 nm下,基线平稳,出峰较多,信息较丰富,且落新妇

苷和黄杞苷也有较大吸收,故选取 303 nm 作为测定波

长。 因菝葜成分中含有多羟基酚类化合物,在流动相

中加入适量的磷酸,能使组分有较好的峰形和分离

度[3]。 样品浓缩后,用甲醇复溶,发现有峰前延现象,
可能是由于样品溶解的溶剂与流动相极性相差较大,

容易出现“溶剂效应冶,用甲醇鄄0. 1% 磷酸溶液(30
70)复溶后前延峰消失,峰对称性良好。

本实验对 10 批菝葜药材进行了 HPLC 指纹图谱

的构建和解析,同时对《中华人民共和国药典》的规定

成分进行含量测定。 指纹图谱有助于药材的定性,含
量测定则有利于评价药材质量。 本文中所建立的方法

准确度、精密度高、易于操作、适用性强,可用于菝葜药

材的质量分析。
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摘摇 要摇 目的摇 研究 D鄄101 大孔吸附树脂分离纯化柽柳总黄酮的工艺条件。 方法摇 以柽柳总黄酮为指标,对上样

量、吸附时间、洗脱速度、乙醇浓度和上样药液 pH 进行考察。 结果摇 大孔树脂分离柽柳总黄酮的最佳工艺条件为上样

量 15 mL,pH 6 ~ 7,吸附 30 min,流速 3 BV·h-1,乙醇浓度 70% ,乙醇用量 3 BV。 结论摇 D鄄101 大孔吸附树脂能有效分离

纯化柽柳总黄酮。
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ABSTRACT摇 Objective摇 To study the conditions for isolating and purifying flavonoids in Tamarix chinensis Lour by D鄄101
type of macroporous adsorption resin. 摇 Methods摇 The total flavonoids in Tamarix chinensis Lour was taken as a reference index.
The sample volume, adsorption time, eluting velocity, ethanol concentration and pH value of the sample solution were
investigated. 摇 Results摇 The optimum conditions for isolating and purifying flavonoids in Tamarix chinensis Lour by D鄄101 type
of macroporous adsorption resin were as follows: pH = 6-7, 15 mL sample of the original liquid, adsorption time of 30 min,
70% ethanol as an eluting reagent, and an eluting velocity of 3 BV·h-1 . 摇 Conclusion摇 D鄄101 macroporous adsorptive resin
can effectively isolate and purify total flavones from Tamarix chinensis Lour.
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摇 摇 柽柳又称西河柳,本草记载始于《日华子》,名赤

柽木。 柽柳作为药材,是指柽柳科植物柽柳(Tamarix
chinensis Lour)的嫩枝叶。 其味甘、辛,性平,归肺、胃、
心经。 有疏风、解表、透疹、解毒之功效。 主治风热感

冒,麻疹初起,疹出不透,风湿痹痛,皮肤瘙痒[1鄄3]。 柽

柳主产于辽宁、河南、河北、山东等地,其主要含有黄

酮、甾体、脂肪酸、醚类、鞣质以及三萜类等成分[4]。
大孔树脂在中草药化学成分的分离、富集中的应用越

来越受到人们的重视[5鄄9]。 笔者在本实验采用 D鄄101
大孔吸附树脂对柽柳总黄酮进行纯化工艺研究。
1摇 仪器与试药摇

紫外可见分光光度计,旋转蒸发仪,超声波清洗

仪。 芦丁对照品(中国食品药品检定研究院,批号:
100080鄄200707), 柽 柳 ( 安 国 市 光 明 饮 片, 批 号:
8001015),大孔吸附树脂(天津市光复精细化工研究

所,批号:20100315),所用试剂均为分析纯。
2摇 方法与结果摇
2. 1摇 标准曲线的建立摇 准确称取芦丁标准品 10 mg,
置于 100 mL 量瓶中,用 60% 乙醇定容。 分别取 0,
1. 0,2. 0,3. 0,4. 0,5. 0 mL 标准液置于 10 mL 量瓶中,
补加 60% 乙醇至 5. 0 mL。 加入 5% 亚硝酸钠溶液

0. 3 mL,摇匀, 放置 6 min; 加入 10% 硝酸铝溶液

0. 3 mL,摇匀,放置 6 min;加入 4% 氢氧化钠溶液

2. 0 mL,用水稀释至刻度,放置 10 min。 以空白试剂

作参比,测定 510 nm 波长处吸光度(A),以浓度对吸

光度绘制标准曲线,得到回归方程为 A = 0. 084 4C+
0. 006 1( r=0. 999 4)。 结果表明,芦丁浓度在 10 ~ 50
滋g·mL-1范围内有良好的线性关系。
2. 2摇 供试液制备和总黄酮含量测定摇 柽柳粉碎过筛

孔内径 0. 425 mm(40 目)筛,精确称取 10 g,以 60%乙

醇 300 mL 作溶剂,利用微波合成 /萃取仪,设定参数

(功率 600 W,70 益,20 min)提取,过滤,浓缩,定容至

200 mL 作为样品液,备用。 吸取样品液 0. 2 mL,按
“2. 1冶项方法测定吸光度,测得样品液总黄酮含量为

7. 45 mg·mL-1。
2. 3摇 树脂的预处理 摇 树脂用乙醇浸泡 24 h,充分溶

胀,用乙醇洗至流出液加适量纯化水无白色浑浊,再用

纯化水洗至无醇味,备用。
2. 4摇 树脂的筛选摇 取样品液,分别通过不同型号的已

预处理好的树脂柱,静置 30 min,依次用纯化水、70%
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乙醇洗脱,将洗脱液浓缩蒸干,测定洗脱物中总黄酮

量,计算总黄酮回收率。 AB鄄8、D鄄101 树脂的回收率分

别为 52. 98%和 73. 88% 。 因此,选择 D鄄101 树脂为分

离纯化柽柳总黄酮的树脂。
2. 5摇 D鄄101 树脂富集柽柳总黄酮的工艺参数考察摇
2. 5. 1摇 吸附时间的考察 摇 精密量取 4 份样品液各

15 mL,分别上树脂柱,吸附时间分别为 5,15,30,
60 min,放出残液,以纯化水洗脱至无色,用 70% 乙醇

以2 BV·h-1速度洗脱,计算总黄酮回收率及纯度。 确

定最佳吸附时间为 30 min。 结果见表 1。

表 1摇 吸附时间的考察(n=3) 摇
Tab. 1摇 The investigation of adsorption time摇

吸附时间 / min 回收率 / % 纯度 / %
5 46. 84 17. 61

15 68. 96 19. 34
30 75. 13 20. 45
60 62. 14 18. 63

2. 5. 2摇 洗脱剂浓度的考察摇 取 4 份 pH 6 ~ 7 样品液

各 15 mL,分别通过树脂柱,吸附时间 30 min,以纯化

水洗脱至无色,分别用 50% ,60% ,70% ,90% 乙醇

2 BV·h-1速度洗脱,计算总黄酮回收率及纯度。 确定

最佳洗脱剂浓度为 70%乙醇。 结果见表 2。

表 2摇 乙醇浓度的考察(n=3) 摇
Tab. 2摇 The investigation of ethanol concentration摇

%

乙醇浓度 回收率 纯度

50 55. 32 17. 76
60 62. 93 20. 23
70 76. 97 21. 36
90 73. 42 19. 27

2. 5. 3摇 上样浓度的考察摇 取不同浓度的上样液,调节

pH 6 ~ 7,以 3 BV·h-1 速度通过树脂柱,70% 乙醇洗

脱,收集流出液,计算黄酮的吸附率。 结果表明,当浓

度分别为 0. 1,0. 2,0. 3,0. 4,0. 5 g·mL-1,其吸附率分

别为 78. 6% ,86. 4% ,83. 3% ,82. 5%和 80. 1% 。 从上

样考察结果可知,当上样液浓度为 0. 2 g·mL-1时上样

最佳。
2. 5. 4摇 上样量的考察摇 分别量取样品液 5,10,15,20,
30 mL 上树脂柱,吸附时间 30 min,先以纯化水洗脱至

洗脱液近无色,后以70%乙醇2 BV·h-1速度洗脱,计算

总黄酮回收率及纯度。 由表 3 可知,15 mL 为饱和上柱
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量,上柱量过低或过高均达不到最佳吸附效果。

表 3摇 上样量考察(n=3) 摇
Tab. 3摇 The investigation of sample volume摇

取样量 / mL 回收率 / % 纯度 / %
5 68. 83 15. 87

10 71. 53 19. 35
15 73. 11 20. 11
20 66. 14 18. 32
30 59. 38 18. 17

2. 5. 5摇 pH 的考察摇 取样品液 15 mL 平行 4 份稀释 5
倍,分别用 1 mol·L-1盐酸溶液和 1 mol·L鄄1氢氧化钠

溶液调 pH 至 2 ~ 3,4 ~ 5,6 ~ 7,8 ~ 9,分别通过 20 mL
树脂柱,吸附时间分别为 30 min,放出残液,以纯化水

洗脱至无色,再用 70%乙醇 2 BV·h-1速度洗脱,计算

总黄酮回收率及纯度,确定 pH 为 6 ~ 7。 结果见表 4。

表 4摇 pH 的考察(n=3) 摇
Tab. 4摇 The investigation of pH摇

pH 回收率 / % 纯度 / %
2 ~ 3 50. 88 13. 61
4 ~ 5 64. 95 15. 41
6 ~ 7 75. 93 19. 67
8 ~ 9 71. 01 18. 17

2. 5. 6摇 洗脱速度的考察摇 取柽柳样品液 15 mL 平行 4
份稀释 5 倍,分别通过树脂柱,吸附时间均为30 min,放
出残液,以纯化水洗脱至无色,分别以 1,2,3,4 BV·h-1

速度用 70%乙醇洗脱,计算总黄酮回收率及纯度。 确定

最佳洗脱速度为 3 BV·h-1。 结果见表 5。

表 5摇 洗脱速度的考察(n=3) 摇
Tab. 5摇 The investigation of elution speed摇

洗脱速度 / (BV·h-1) 回收率 / % 纯度 / %
1 60. 78 15. 91
2 74. 37 18. 25
3 76. 82 19. 77
4 70. 31 19. 32

2. 5. 7摇 洗脱终点的考察摇 取柽柳样品液 15 mL,上树

脂柱,用 70%乙醇 3 BV·h-1的速度洗脱,按树脂床体

积收集洗脱液,计算总黄酮含量。 结果表明,当洗脱剂

用量分别为 1,2,3,4,5,10 BV。 每份洗脱液中总黄酮

含量分别为 0. 82,5. 71,14. 49,9. 78,7. 15 和 0. 51 mg。
从上样考察结果可知,确定洗脱剂用量为 3 倍树脂床

体积数。
2. 5. 8摇 分离的柽柳总黄酮纯度考察摇 取柽柳样品液

15 mL,平行 3 份,稀释 5 倍,加于树脂柱上,按实验方

法收集洗脱液,计算总黄酮回收率及纯度。 总黄酮回

收率达到 80% ,纯度达 20% ,且具有良好的重复性。
3摇 讨论摇

通过考察,D鄄101 树脂对黄酮的吸附量大,吸附率

较高,易解析,是一种理想的黄酮吸附剂,适宜于对黄

酮的提取分离。 实验确定了分离柽柳总黄酮的最佳工

艺条件为上样量 15 mL,pH6 ~ 7,吸附时间:30 min,乙
醇浓度:70% ,乙醇用量:3 BV,流速:3 BV·h-1。 采用

该工艺条件进行柽柳总黄酮类化合物的分离纯化,回
收率达到 80% ,纯度达 20% 。 影响大孔树脂分离的因

素较多,各种因素对柽柳总黄酮分离纯化的影响还需

进一步研究。
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