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摘要： 目的　 优化紫锥菊中菊苣酸大孔吸附树脂纯化工艺。 方法　 以比吸附量、 解吸率、 解吸量为评价指标， 单因素

试验筛选树脂种类。 以上样液质量浓度、 上样液 ｐＨ、 洗脱体积流量、 洗脱剂 （乙醇） 体积分数为影响因素， 解吸率

为评价指标， 正交试验优化纯化工艺。 结果　 最佳条件为 ＡＢ⁃８ 大孔吸附树脂， 上样液质量浓度 ３ ｍｇ ／ ｍＬ， 上样液 ｐＨ
３， 洗脱体积流量 ３ ＢＶ ／ ｈ， 洗脱剂体积分数 ３５％ ， 洗脱体积 ５ ＢＶ， 菊苣酸回收率为 ９１􀆰 ３９％ ， 纯度由 ６􀆰 ２％ 提升至

５２％ 。 结论　 该工艺稳定可靠， 可用于大孔吸附树脂纯化紫锥菊中菊苣酸， 并能减少该成分在纯化过程中的损失。
关键词： 紫锥菊； 菊苣酸； 大孔吸附树脂； 纯化； 正交试验

中图分类号： Ｒ２８４􀆰 ２　 　 　 　 　 文献标志码： Ｂ　 　 　 　 　 文章编号： １００１⁃１５２８（２０２１）１２⁃３４３８⁃０５
ｄｏｉ：１０􀆰 ３９６９ ／ ｊ．ｉｓｓｎ．１００１⁃１５２８􀆰 ２０２１􀆰 １２􀆰 ０３３

　 　 紫锥菊 Ｅｃｈｉｎａｃｅａ ｐｕｐｕｒｅａ （Ｌ．） Ｍｏｅｎｃｈ． 来源于菊科紫

锥菊属多年生草本植物［１］ ， 具有显著的免疫促进作用和抗

细菌、 抗病毒感染能力， 其提取物在欧美被广泛应用于药

品、 营养补充剂、 保健食品中［２⁃５］ ， 它含有多种成分， 如酚

酸衍生物、 烷基酰胺、 多糖、 挥发油、 生物碱、 黄酮、 多

炔等［６⁃７］ 。 国内大多以紫锥菊的地上部分为原料［８⁃９］ ， 其乙

醇提取物含有丰富的咖啡酸衍生物［１０⁃１２］ ， 其中菊苣酸已被

证实具有抗呼吸道合胞病毒 （ＲＳＶ） ［１３］ 、 抗流感、 提高免

疫作用［１４⁃１７］ 。 吴启林［１８］采用大孔吸附树脂纯化菊苣酸， 测

定其纯度为 ２０􀆰 ２％ 左右； 曾栋［１９］ 以同法纯化该成分， ７％
甲醇洗脱后发现其纯度为 ３６％ ， 可知纯度不高、 纯化过程

中损失较多是目前阻碍其大规模生产应用的关键因素。 因

此， 本实验优化紫锥菊中菊苣酸大孔吸附树脂纯化工艺，
以期为该成分进一步开发利用提供依据。
１　 材料

１􀆰 １　 药材　 紫锥菊购自青州市康达中药材种植专业合作社

（批号 ２０１９０７２４３２）， 经山东中医药大学药学院李峰教授鉴

定为菊科植物紫锥菊属紫锥菊 Ｅｃｈｉｎａｃｅａ ｐｕｐｕｒｅａ （ Ｌ．）
Ｍｏｅｎｃｈ 的干燥地上部分。
１􀆰 ２　 仪器　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ Ｉｎｆｉｎｉｔｙ 型高效液相色谱仪 （美国

安捷伦科技公司）； ＣＰＡ ２２５０ 型电子分析天平 （十万分之

一， 德国赛多利斯公司）； ＴＤＬ⁃５⁃Ａ 型低速台式离心机 （上
海安亭科学仪器厂）。

１􀆰 ３ 　 试 剂 与 药 物 　 ＡＢ⁃８、 ＨＰＤ６００、 ＨＰＤ８２６、 Ｄ１０１、
ＤＭ１３０、 ＨＰＤ１００ 型大孔吸附树脂 （沧州宝恩吸附材料科

技有限公司）， 物理性能见表 １。 菊苣酸对照品 （批号

１１１７５２⁃２００９０２， 纯度≥９８％ ， 中国食品药品检定研究院）。
甲醇 （批号 １９０２５９）、 乙腈 （批号 ＡＳ１１２２⁃８０１） 为色谱纯

（美国 Ｆｉｓｈｅｒ 公司）； 其余试剂均为分析纯 （天津市富宇精

细化工有限公司）。
表 １　 大孔吸附树脂物理性能

型号 粒径 ／ ｍｍ
比表面积 ／

（ｍ２·ｇ－１）
平均孔径 ／ ｎｍ 极性

ＡＢ⁃８ ０􀆰 ３～１􀆰 ２５ ４８０～５２０ １３􀆰 ０～１４􀆰 ０ 弱极性

ＨＰＤ６００ ０􀆰 ３～１􀆰 ２５ ５５０～６００ ８０～９０ 极性

ＨＰＤ８２６ ０􀆰 ３～１􀆰 ２５ ５００～６００ ９０～１００ 氢键

Ｄ１０１ ０􀆰 ２５～０􀆰 ８４ ５００～５５０ ９０～１００ 非极性

ＤＭ１３０ ０􀆰 ３～１􀆰 ２５ ５００～５５０ ９０～１００ 非极性

ＨＰＤ１００ ０􀆰 ３～１􀆰 ２ ６５０～７００ ８５～９０ 弱极性

２　 方法与结果

２􀆰 １　 菊苣酸含量测定

２􀆰 １􀆰 １　 色谱条件　 参照文献 ［２０］ 报道。 ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ⁃Ｃ１８

色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）， 以十八烷基硅烷键合

硅胶为填充剂； 流动相 ０􀆰 ２％ 磷酸 （Ａ） ⁃乙腈 （Ｂ）， 梯度

洗脱， 程序见表 ２； 体积流量 １􀆰 ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 检测波长

３３０ ｎｍ； 柱温 ３５ ℃； 进样量 ５ μＬ。 色谱图见图 １。
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表 ２　 梯度洗脱程序

时间 ／ ｍｉｎ Ａ ０􀆰 ２％ 磷酸 ／ ％ Ｂ 乙腈 ／ ％
０ ９０ １０
１３ ７８ ２２
１４ ６０ ４０
１７ ６０ ４０

１７􀆰 ５ ９０ １０
２２ ９０ １０

１． 菊苣酸

图 １　 菊苣酸 ＨＰＬＣ 色谱图

２􀆰 １􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密称取菊苣酸对照品适量， 置

于 ２５ ｍＬ 棕色量瓶中， ７０％ 甲醇溶解并定容至刻度， 即得

（菊苣酸质量浓度为 ０􀆰 ６ ｍｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 １􀆰 ３　 供试品溶液制备　 药材粉碎后过 ６０ 目筛， 取细粉

约 ０􀆰 ４ ｇ， 精密称定， 置于具塞锥形瓶中， 精密加入甲醇⁃
０􀆰 ５％ 磷酸 （５ ∶ １） 混合溶液 ７５ ｍＬ， 称定质量， 室温下超

声提取 ６０ ｍｉｎ， 混合溶液补足减失的质量， 摇匀， 滤过，
收集滤液， 即得。
２􀆰 １􀆰 ４　 线性关系考察　 精密吸取 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下对照品溶

液 １００、 ２００、 ４００、 ５００、 ６００、 １ ０００ μＬ， 置于 １ ｍＬ 量瓶

中， ７０％ 甲醇定容至刻度， 制成系列质量浓度溶液， 在

“２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。 以菊苣酸质量浓度为横

坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 得到方程为

Ｙ＝ １５􀆰 ４３２Ｘ－２１２􀆰 ４４ （ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ６）， 在 ６０～ ６００ μｇ ／ ｍＬ 范围

内线性关系良好。
２􀆰 １􀆰 ５　 精密度试验　 取 “２􀆰 １􀆰 ４” 项下溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １”
项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得菊苣酸峰面积 ＲＳＤ 为

０􀆰 ２６％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 １􀆰 ６　 重复性试验　 取同一批药材干燥粉末， 按 “２􀆰 １􀆰 ３”
项下方法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条

件下进样测定， 测得菊苣酸含量 ＲＳＤ 为 １􀆰 ８７％ ， 表明该方

法重复性良好。
２􀆰 １􀆰 ７　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 １􀆰 ３” 项下供试品溶液 １ 份，

精密移取 １ ｍＬ 至 ＥＰ 管中， 加入 ２ ｍＬ ７０％ 甲醇醇沉５ ｍｉｎ
后定容至 ５ ｍＬ， 于 ０、 ２、 ４、 ６、 ８、 １２ ｈ 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色

谱条件下进样测定， 测得菊苣酸峰面积 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ６８％ ， 表

明溶液在 １２ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 １􀆰 ８　 加样回收率试验　 取同一批药材干燥粉末， 精密称

取 ０􀆰 ４００ ０ ｇ， 精密加入适量 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下对照品溶液，
按 “２􀆰 １􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶液， 在“２􀆰 １􀆰 １”项色谱

条件下进样测定，测得菊苣酸平均加样回收率为 １０１􀆰 ６１％ ，
ＲＳＤ 为 ２􀆰 ３％ 。
２􀆰 ２　 单因素试验

２􀆰 ２􀆰 １　 上样液制备 　 取药材 ７００ ｇ， ６０％ 乙醇回流提取 ３
次， 设定料液比分别为 １ ∶ １０、 １ ∶ ８、 １ ∶ ６， 提取时间分别

为 １􀆰 ５、 １、 １ ｈ， 滤过， 合并滤液， 减压浓缩至无醇味， 离

心， 取上清液， 调节 ｐＨ 至 ２， 抽滤， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 大孔吸附树脂预处理　 取适量树脂， ９５％ 乙醇浸泡

２４ ｈ 后洗至溶液无白色秽浊异物， 再用蒸馏水洗至无醇味，
备用。
２􀆰 ２􀆰 ３ 　 大孔吸附树脂类型筛选 　 将 ＡＢ⁃８、 ＨＰＤ６００、
ＨＰＤ８２６、 Ｄ１０１、 ＤＭ１３０、 ＨＰＤ１００ 型树脂预处理后进行抽

滤， 分别精密称取 １􀆰 ０００ ｇ， 置于 ２５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中，
加入含 ２􀆰 ７ ｍｇ ／ ｍＬ 菊苣酸的上样液 ２０ ｍＬ， 置于摇床中静

态吸附， 转速 ８０ ｒ ／ ｍｉｎ， １２ ｈ 后吸取上样液， ＨＰＬＣ 法测定

菊苣酸含量。 过滤树脂后， 去离子水清洗树脂表面残存溶

液， 再转移到另一具塞锥形瓶中， 加入 ３０％ 乙醇 ５０ ｍＬ，
置于摇床中解吸附 １２ ｈ， 解吸液在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下

进样测定。 以菊苣酸比吸附量、 解吸量、 解吸率为指标筛

选树脂类型， 结果见表 ３， 可知 ＨＰＤ⁃１００、 ＨＰＤ⁃８２６、 ＡＢ⁃８
型吸附量均较大， 但前两者解吸量、 解吸率较低， 故最终

确定为 ＡＢ⁃８ 型。
表 ３　 ６ 种大孔吸附树脂对菊苣酸比吸附量、 解吸量、 解吸

率的影响 （ｎ＝３）

型号 比吸附量 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 解吸量 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 解吸率 ／ ％
ＨＰＤ⁃１００ １５􀆰 ８８ ７􀆰 ３４６ ４６􀆰 １７
ＨＰＤ⁃６００ １１􀆰 ９５ ４􀆰 ３５０ ３６􀆰 ９３
ＨＰＤ⁃８２６ １６􀆰 １１ ５􀆰 ８０７ ３６􀆰 ２３
ＡＢ⁃８ １６􀆰 ８１ ８􀆰 ０２７ ４８􀆰 ０６
Ｄ１０１ １３􀆰 ０４ ６􀆰 ０５０ ４７􀆰 ６５
ＤＭ１３０ ７􀆰 ４７ ２􀆰 ５４２ ３５􀆰 ６６

　 　 注：吸附量＝原料液体积×（吸附前原料液质量浓度－吸附后原

料液质量浓度） ／ 树脂湿重，解吸量＝解吸液质量浓度×解吸液体积，
解吸率 ＝ （解吸量 ／ 吸附量） × １００％ ，吸附率 ＝ （ 吸附量 ／ 上样液

量）×１００％ 。

２􀆰 ２􀆰 ４　 静态吸附曲线绘制 　 称取 ＡＢ⁃８ 型树脂 ５ ｇ， 置于

２５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中， 加入 ２００ ｍＬ 上样液进行静态吸附，
每 １０ ｍｉｎ 取样 １ 次， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定，
绘制静态吸附曲线， 结果见图 ２。 由此可知， 随着吸附时

间延长， 树脂吸附量逐渐增大， 前期较快， 后期较慢， 吸

附平衡时间为 １８０ ｍｉｎ， 最大吸附量为 ８０ ｍｇ。
２􀆰 ２􀆰 ５　 上样液 ｐＨ 筛选　 由于菊苣酸在 ｐＨ 低于 ２ 时极易
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图 ２　 ＡＢ⁃８型树脂静态吸附曲线

分解， 稳定性差， 故选择 ｐＨ 高于 ２ 的条件进行考察。 将上

样液 （ｐＨ ＝ ５􀆰 ６） 平均分为 ６ 份， 每份 ２０ ｍＬ， ６ ｍｏｌ ／ Ｌ
ＨＣｌ、 １０％ ＮａＯＨ 溶液分别调 ｐＨ 至相应值， 置于含 １ ｇ ＡＢ⁃８
树脂的 ２５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中， 摇床上静态吸附 １２ ｈ， 取样

检测。 过滤树脂， 去离子水清洗树脂表面残存的溶液， 转

移至已包好锡箔纸的 ２５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中， 加入 ５０ ｍＬ
３０％ 乙醇解吸 １２ ｈ， 洗脱液在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定， 计算比吸附量、 解吸量、 解吸率， 结果见表 ４。 由

此可知， 当 ｐＨ 为 ２ 时 ＡＢ⁃８ 型树脂比吸附量、 解吸量

最大。
表 ４　 上样液 ｐＨ 对菊苣酸比吸附量、 解吸量、 解吸率的影

响 （ｎ＝３）
ｐＨ 比吸附量 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 解吸量 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 解吸率 ／ ％
２ ２５􀆰 ０３ １２􀆰 ４３ ４９􀆰 ６７
３ １５􀆰 ４０ ６􀆰 ７９ ４４􀆰 ４９
４ １１􀆰 ３３ ２􀆰 ９１ ２７􀆰 ８６

５􀆰 ６ ４􀆰 ９３ ２􀆰 １６ ４３􀆰 ８２
７ １０􀆰 ２６ ２􀆰 ３６ ２２􀆰 ８２
８ １５􀆰 ２２ ２􀆰 ３３ １５􀆰 ４１

２􀆰 ２􀆰 ６　 上样液质量浓度筛选 　 量取 ｐＨ 为 ２ 的上样液

２００ ｍＬ， 以 ２ ＢＶ ／ ｈ 的体积流量加到径高比 １ ∶ ５ 的树脂柱

内循环吸附 ３ ｈ， 收集循环液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下

进样测定， 计算吸附量、 吸附率， 结果见表 ５。 由此可知，
随着上样液质量浓度增加， 吸附量呈递增趋势， 但泄漏量

也随之增大， 从而大大降低吸附效率， 增加生产成本， 最

终选择 ２～３ ｍｇ ／ ｍＬ 作为上样液质量浓度。
表 ５　 上样液质量浓度对菊苣酸吸附量、 吸附率的影响

（ｎ＝３）

上样液 ／ （ｍｇ·ｍＬ－１） 吸附量 ／ ｍｇ 吸附率 ／ ％
０􀆰 ８１ ７８􀆰 ８ ４８􀆰 ６２
１􀆰 ６４ １２６􀆰 ６ ３８􀆰 ６０
２􀆰 ０６ １９８􀆰 ６ ４８􀆰 ２０
３􀆰 ７２ ３０４􀆰 ７ ４０􀆰 ８５
４􀆰 ２０ ２５５􀆰 ０ ３０􀆰 ３６
５􀆰 ６７ ３５４􀆰 ６ ３１􀆰 ２６

２􀆰 ２􀆰 ７　 上样体积流量筛选　 量取 ４ 份质量浓度 ２􀆰 ６２ ｍｇ ／ ｍＬ、
ｐＨ ２ 的上样液， 于径高比 １ ∶ ５ 的层析柱内调节吸附速度

为相应数值， 循环吸附 ３ ｈ， 量取 ５００ ｍＬ 蒸馏水至层析柱

中， 洗去树脂表面残存的上样液， 收集水液与流出液， 在

“２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算吸附量、 吸附率，

结果见表 ６。 由此可知， 随着上样体积流量增加， 树脂吸

附量逐渐降低， 吸附率也随之减少， 为确保树脂的最大吸

附量， 最终选择 ２ ＢＶ ／ ｈ 作为上样体积流量。
表 ６　 上样体积流量对菊苣酸吸附量、 吸附率的影响

（ｎ＝３）

上样体积流量 ／ （ＢＶ·ｈ－１） 吸附量 ／ ｍｇ 吸附率 ／ ％
２ １７７􀆰 ５１ ３２􀆰 ０９
３ １４２􀆰 ６７ ２５􀆰 ８０
４ １４１􀆰 ２６ ２５􀆰 ７８
５ １３６􀆰 ４７ ２４􀆰 ８９

２􀆰 ２􀆰 ８　 径高比筛选　 选取径高比 １ ∶ ３、 １ ∶ ５、 １ ∶ ７、 １ ∶ ９
的玻璃柱， 以 ＡＢ⁃８ 型树脂进行湿法装柱， 调节上样体积流

量为 ２ ＢＶ ／ ｈ， 量取 ２００ ｍＬ 药液至层析柱中， 收集液循环

吸附 ３ ｈ， 再量取 ５００ ｍＬ 蒸馏水至层析柱中， 洗去树脂表

面残存上样液， 收集水液与流出液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定， 计算吸附量、 吸附率， 结果见表 ７。 由

此可知， 径高比越大， 吸附率越高， 故不能作为选择径高

比的指标， 可改为比吸附量， 当径高比为 １ ∶ ５ 时最大， 最

终选择 １ ∶ ５ 作为径高比。
表 ７　 径高比对菊苣酸吸附量、 吸附率的影响 （ｎ＝３）
径高比 吸附量 ／ ｍｇ 吸附率 ／ ％ 比吸附量 ／ （ｍｇ·ｇ－１）
１ ∶ ３ ７２􀆰 ８４ １３􀆰 ９６ ７􀆰 ２１
１ ∶ ５ １８６􀆰 ４３ ３５􀆰 ７１ １１􀆰 ４５
１ ∶ ７ ２２２􀆰 ７０ ４２􀆰 ３３ ９􀆰 ９８
１ ∶ ９ ２３９􀆰 ７７ ４５􀆰 ５８ ８􀆰 ０１

２􀆰 ２􀆰 ９　 泄露曲线绘制　 量取适量树脂装入层析柱中， 使其

径高比为 １ ∶ ５， 量取 ４００ ｍＬ 质量浓度为 ２􀆰 ７６ ｍｇ ／ ｍＬ、 ｐＨ
为 ２ 的药液加到层析柱中， 以 ２ ＢＶ ／ ｈ 体积流量进行动态吸

附， 每只试管收集 １０ ｍＬ 流出液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件

下进样测定， 绘制泄露曲线， 结果见图 ３。 由此可知， 在

上样量为 １００ ｍＬ 时发生泄漏； 为 １３０ ｍＬ 时， 泄漏量为菊

苣酸原质量浓度的 １０％ ， 为确保该成分吸附完全， 最终选

择 １３０ ｍＬ 作为上样量， 即 ４ ＢＶ。

图 ３　 菊苣酸泄露曲线

２􀆰 ２􀆰 １０　 洗脱剂 （乙醇） 体积分数筛选　 表 ８ 显示， 在乙

醇体积分数为 ３０％ 、 ５０％ 时， 菊苣酸解吸量、 解吸率较大，
考虑到经济因素， 最终选择 ３０％ 作为洗脱剂体积分数。
２􀆰 ２􀆰 １１　 洗脱体积流量筛选　 量取上样液 １３０ ｍＬ， 置于径

高比 １ ∶ ５ 的层析柱中， 以 ２ ＢＶ ／ ｈ 体积流量循环吸附 ３ ｈ，
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加入蒸馏水 ３ ＢＶ （ｐＨ＝ ２）， 当流出液经 Ｍｏｌｉｓｈ 反应呈阴性

时， 加入 ５００ ｍＬ ３０％ 乙醇， 在 ２、 ３、 ４ ＢＶ ／ ｈ 体积流量下

洗脱， 收集洗脱液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定，
计算解吸量、 解吸率， 结果见表 ９。 由此可知， 在 ２、
４ ＢＶ ／ ｈ体积流量下解吸率相近， 考虑到经济效益， 最终选

择 ４ ＢＶ ／ ｈ 作为洗脱体积流量。
表 ８　 洗脱剂体积分数对菊苣酸解吸量、 解吸率的影响

（ｎ＝３）
乙醇 ／ ％ 解吸量 ／ ｍｇ 解吸率 ／ ％

０ １４２􀆰 ５０ ３４􀆰 ４０
１０ ２００􀆰 ９４ ５９􀆰 ２３
３０ ２７０􀆰 ２８ ７７􀆰 １６
５０ ２５８􀆰 ２１ ８０􀆰 １４
７０ １８６􀆰 ８７ ５５􀆰 ２６

表 ９　 洗脱体积流量对菊苣酸解吸量、解吸率的影响（ｎ＝３）

洗脱体积流量 ／ （ＢＶ·ｈ－１） 解吸量 ／ ｍｇ 解吸率 ／ ％
２ ２６７􀆰 ９２ ８０􀆰 ０６
３ ２３９􀆰 ９８ ６９􀆰 ９６
４ ２６２􀆰 ３９ ７９􀆰 ３０

２􀆰 ２􀆰 １２　 洗脱曲线绘制　 设定解吸条件为上样液质量浓度

为 ２􀆰 ７ ｍｇ ／ ｍＬ， ｐＨ 为 ２， 上样体积流量为 ２ ＢＶ ／ ｈ， 上样体

积为 １３０ ｍＬ， 取 ３ 份上样液至径高比为 １ ∶ ５ 的层析柱中，
动态循环吸附 ３ ｈ， 加入 ３ ＢＶ 蒸馏水使流出液经 Ｍｏｌｉｓｈ 反

应呈阴性， 加入 ３０％ 乙醇洗脱， 收集洗脱液， 每管 １０ ｍＬ，
在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 绘制洗脱曲线， 结

果见图 ４。 由此可知， 洗脱体积为 １１ ＢＶ 时可将菊苣酸完

全洗脱下来， 并且该成分富集化部位主要集中在 ５ ＢＶ， 此

时其纯度为 ３６􀆰 ５％ ， 解吸率为 ８０􀆰 ２％ ， 故选择 ５ ＢＶ 作为洗

脱体积。

图 ４　 菊苣酸洗脱曲线

２􀆰 ３　 正交试验　 在单因素试验基础上， 选择上样液质量浓

度 （Ａ）、 上样液 ｐＨ （Ｂ）、 洗脱体积流量 （Ｃ）、 洗脱剂体

积分数 （Ｄ） 作为影响因素， 解吸率 （Ｙ） 作为评价指标，
因素水平见表 １０， 结果见表 １１， 方差分析见表 １２。 由此可

知， 各因素影响程度依次为 Ｄ ＞ Ｂ ＞ Ａ ＞ Ｃ， 最优工艺为

Ａ３Ｂ２Ｃ２Ｄ３，即上样液质量浓度 ３ ｍｇ ／ ｍＬ， 上样液 ｐＨ ３， 洗脱

体积流量 ３ ＢＶ ／ ｈ， 洗脱剂体积分数 ３５％ 。
２􀆰 ４　 验证试验 　 将 “２􀆰 ３” 项下结果进行 ３ 批验证试验，
结果见表 １３。

表 １０　 因素水平

因素
水平

１ ２ ３
Ａ 上样液 ／ （ｍｇ·ｍＬ－１） ２ ２􀆰 ５ ３
Ｂ 上样液 ｐＨ ２ ３ ４
Ｃ 洗脱体积流量 ／ （ＢＶ·ｈ－１） ２ ３ ４
Ｄ 洗脱剂 ／ ％ ２５ ３０ ３５

表 １１　 试验设计与结果

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ Ｙ 解吸率 ／ ％
１ １ １ １ １ ４６􀆰 ９３０
２ １ ２ ２ ２ ７６􀆰 ７００
３ １ ３ ３ ３ ５８􀆰 ６７５
４ ２ １ ２ ３ ９３􀆰 ７２２
５ ２ ２ ３ １ ６０􀆰 ９８０
６ ２ ３ １ ２ ６２􀆰 ２７０
７ ３ １ ３ ２ ８９􀆰 ５２９
８ ３ ２ １ ３ ９５􀆰 ６７９
９ ３ ３ ２ １ ５３􀆰 ０２２

平均值 １ ０􀆰 ６０８ ０􀆰 ７６７ ０􀆰 ６８３ ０􀆰 ５３６ —
平均值 ２ ０􀆰 ７２３ ０􀆰 ７７８ ０􀆰 ７４５ ０􀆰 ７６２ —
平均值 ３ ０􀆰 ７９４ ０􀆰 ５８０ ０􀆰 ６９７ ０􀆰 ８２７ —

极差 ０􀆰 １８６ ０􀆰 １９８ ０􀆰 ０６２ ０􀆰 ２９１ —

表 １２　 方差分析

来源 离均差平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值

Ａ ０􀆰 ０５３ ２ ０􀆰 ０２７ ８􀆰 ８３３ ＞０􀆰 ０５
Ｂ ０􀆰 ０７４ ２ ０􀆰 ０３７ １２􀆰 ３３３ ＞０􀆰 ０５
Ｃ ０􀆰 ００６ ２ ０􀆰 ００３ １􀆰 ０００ ＞０􀆰 ０５
Ｄ ０􀆰 １３９ ２ ０􀆰 ０７０ ２３􀆰 １６７ ＜０􀆰 ０５

表 １３　 验证试验结果 （ｎ＝３）
指标 １ ２ ３ 平均值

纯度 ／ ％ ４８􀆰 ４４ ５６􀆰 ２５ ５１􀆰 ３０ ５２􀆰 ００
回收率 ／ ％ ９３􀆰 ６６ ９１􀆰 ２８ ８９􀆰 ２４ ９１􀆰 ３９

３　 讨论

本实验创新之处在于大孔树脂洗脱溶剂的选择较前期

文献有所改进， 采用纯化水 （ｐＨ＝ ３）、 不同体积分数乙醇

梯度洗脱的方式进行除杂， 既减少了菊苣酸在纯化过程中

的损失， 又能使该成分洗脱富集化， 从而其平均纯度可达

到 ５２􀆰 ００％ ， 较纯化前提高了近 ８ 倍。 但菊苣酸对温度较敏

感， 在洗脱液减压浓缩过程中温度过高会造成该成分损失

较大， 故今后将系统考察温度对其稳定性的影响。
综上所述， 紫锥菊中菊苣酸最优大孔吸附树脂纯化工

艺为 ＡＢ⁃８ 大孔吸附树脂， 上样液质量浓度 ３ ｍｇ ／ ｍＬ， 上样

液 ｐＨ ３， 洗脱体积流量 ３ ＢＶ ／ ｈ， 洗脱剂体积分数 ３５％ ， 洗

脱体积 ５ ＢＶ， 能达到较好的分离纯化效果， 具有成分损失

少、 吸附量大、 吸附速度快、 易于解吸附、 树脂再生处理

简单、 使用周期长等优点， 适合大规模工业化生产。 同时

可有效地提高提取物中该成分纯度， 为其后续精制奠定

基础。
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摘要： 目的　 优化超声辅助低共熔溶剂提取红豆杉叶总黄酮工艺。 方法　 在单因素试验基础上， 以低共熔溶剂 （氯化

胆碱⁃乙二醇⁃水） 体积分数、 液料比、 提取时间为影响因素， 总黄酮提取率为评价指标， 响应面法优化提取工艺。
结果　 最佳条件低共熔溶剂体积分数 ７２％ ， 液料比 ２７ ∶ １， 提取时间 ５１ ｍｉｎ， 总黄酮提取率 ６􀆰 ７０３％ 。 结论　 低共熔溶

剂作为提取介质时， 具有高效、 环保的特点， 可用于红豆杉叶总黄酮的提取。
关键词： 红豆杉叶； 总黄酮； 提取； 超声； 低共熔溶剂； 响应面法
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　 　 低共熔溶剂是一种新型溶剂， 它是由某些固体有机分

子与特定的离子型化合物按照一定比例混合， 在室温下呈

液体状态的低共熔混合物［１］ ， 具有低熔点、 低成本、 低毒

性、 易制备、 能再生、 可生物降解等优点［２］ 。 现代研究表

明， 低共熔溶剂能显著提高多酚、 黄酮、 多糖等成分的提

取率［３⁃４］ ， 是提取中药活性成分的理想溶剂。
南方红豆杉 Ｔａｘｕｓ ｃｈｉｎｅｎｓｉｓ ｖａｒ． ｍａｉｒｅｉ 是国内特有的红

豆杉科红豆杉属植物［５］ ， 其叶中成分主要为紫杉萜、 黄
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