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摘要：考察了 HPD-826、HPD-417、ADS-17、HPD-722、HPD-450、AB-8、HPD-600、D-101，

共 8 种大孔树脂对藏药白花龙胆花总黄酮的吸附和解吸性能，通过静态吸附量和解吸附率及静

态吸附曲线的绘制，筛选出 AB-8 树脂的效果最佳；以 AB-8 树脂为目标，进行了动态吸附实

验，考察了上柱液浓度、pH 值、上柱液流速、乙醇浓度、解吸剂流速、解吸体积等对 AB-8

树脂吸附和解吸效果的影响，确定出 AB-8 树脂动态吸附白花龙胆花总黄酮的最佳条件：上柱

液浓度为 6.5mg/mL，pH 为 3.79，上柱流速 4BV/h；最佳洗脱条件：用 50%乙醇进行洗脱，解

吸流速为 3BV/h，解吸体积 4BV。在此条件下，白花龙胆花总黄酮纯度由原来的 22.10%，变

为 65.75%，产品精制倍数为 65.75%/22.10%=2.97，表明 AB-8 树脂可用于白花龙胆花总黄酮的

分离纯化。 
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1 前  言 

 
龙胆花被藏医作为“邦见”(藏药名称) 使用，《晶珠本草》记载：邦见治毒病，各种

热症，喉炎热闭；按花色分为白、蓝和黑 3 类，分别是“邦见嘎保”、“邦见温保”、“邦见

那保”[1]。龙胆属植物有多种生理活性，从各种龙胆属植物中分离出多种化合物，主要为

环烯醚萜苷类、多糖类、口山酮、黄酮、三萜类、生物碱等，并进行了抗肝炎、降血糖、

抗微生物等多种药理活性研究，从中发现了许多有价值的活性成分[2-3]。龙胆属植物中含有

的黄酮类成分繁多，结构多为异荭草素、异杜荆素及其衍生物。黄酮类化合物多具有治疗

心血管疾病、抗炎、抗菌等作用，在医药领域有广阔的应用前景，因此，有效地分离纯化

白花龙胆花中的黄酮类物质对充分开发利用白花龙胆资源具有重大意义。 

大孔吸附树脂具有稳定性高、容量大、选择性好、再生简便、解吸条件温和、使用周

期长、节省费用等优点，在黄酮分离纯化应用中日趋普遍[4-7]。本文通过大孔树脂静态吸附、
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解吸实验及 AB-8 树脂动态吸附解吸实验，对大孔树脂分离纯化白花龙胆花总黄酮的条件

进行了优化。通过相关参数的比较，为分离纯化白花龙胆花黄酮类物质提供理论依据。 

 

2 实验部分 
 

2.1  仪器与材料 

AG135 电子天平 (德国 Mettler Toledo 公司)；723PC 可见分光光度计 (上海舜宇恒平

科学仪器有限公司)；KQ-100E 型超声波清洗器 (昆山超声仪器科技公司)；MOLELEMENT

元素型超纯水机 (上海摩勒生物科技公司)。 

白花龙胆购于西藏；芦丁对照品购自中国药品生物制品检定所；大孔树脂 HPD-826、

HPD-417、ADS-17、HPD-722、HPD-450、AB-8、HPD-600、D-101 均购自沧州宝恩吸附

材料科技有限公司；无水乙醇、氢氧化钠、硝酸铝、亚硝酸钠均为国产分析纯；去离子水。 

 

2.2  树脂预处理与再生 

树脂的预处理：取适量树脂，用 95%乙醇浸泡 24h 后，除去树脂碎片和杂物。以乙醇

湿法装柱，继续用乙醇冲柱，不时检查流出液，至与水混合不呈白色浑浊为止，然后以大

量蒸馏水洗至无醇味，备用。 

树脂的再生：树脂使用一次后，一般先用 3% NaOH 洗涤或浸泡适当时间，然后用水

洗至中性，再用 3% HCl 洗涤或浸泡，蒸馏水洗至中性。 后用 95%乙醇洗脱至无色时，

树脂即已再生，然后以大量水洗去乙醇，即可进行下一次的分离。 

 

2.3  样品的预处理及测定方法 

2.3.1  白花龙胆花黄酮粗提液的制备 

称取 100g 白花龙胆花干燥粉末，加 70%乙醇回流提取 3 次，然后用纱布过滤，滤液

再用滤纸抽滤两遍后得乙醇提取液，合并提取液，减压蒸馏回收乙醇，得白花龙胆花黄酮

粗提液。 

2.3.2  黄酮类物质浓度的测定 

  2.3.2.1  工作曲线的绘制 

白花龙胆花黄酮类物质含量测定采用以芦丁为对照品的 NaNO2-Al(NO3)3 比色法[8]，显

色测定吸光度 A，得到线性回归方程为：A=0.2359C-0.0025，R2=0.9994，说明芦丁浓度 C

在 0.231~1.155mg/mL 浓度范围内与吸光度 A 之间有较好的线性关系。 

2.3.2.2  样品测定 

取适量黄酮溶液置于 50mL 容量瓶中，按照芦丁标准曲线绘制方法测定吸光度，测定

时做样品空白，根据线性回归方程计算出粗提液中黄酮类物质浓度为 9.81mg/mL。 
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2.4  大孔树脂的静态吸附与解吸 

在中药有效成分的纯化中，树脂的选择相当重要，要求所选的树脂不仅对所纯化的成

分具有较强的吸附力，而且应当是可逆吸附，易于洗脱。本实验选择 8 种型号的树脂，通

过考察每种树脂对白花龙胆花中总黄酮含量的吸附率和洗脱率，确定适宜的树脂型号。 

2.4.1  静态吸附吸附量的测定 

选择 HPD-826、HPD-417、ADS-17、HPD-722、HPD-450、AB-8、HPD-600、D-101

等 8 种树脂进行吸附量的测定。准确称取已处理好的树脂，抽滤至不滴水为止，置于烘箱

烘干测水分，根据水分含量换算所要称取的鲜树脂重量。称取一定量的鲜树脂 (相当于干

树脂 1.0g)，置 100mL 磨口三角瓶中，准确加入经过稀释的黄酮含量约为 0.54mg/mL 的样

品溶液 50mL，25℃恒温条件下，置于摇床振荡 12h，过滤，测定滤液中总黄酮含量，按

照下式计算吸附量与吸附率。 
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式中，Q：吸附量 (mg/g)；C0 为黄酮初始质量浓度 (mg/mL)；Cr为平衡时总黄酮质量浓度

(mg/mL)；V 为溶液体积 (mL)；m 为树脂质量 (g)；E 为吸附率 (%)。 

2.4.2  静态吸附解吸率测定 

将上述吸附饱和的大孔树脂用少量水冲洗后，用滤纸吸干树脂表面残留的溶液，精确

加入体积分数 95%乙醇 50mL，浸泡 12h，过滤，测定此时溶液中的总黄酮含量，并计算

解吸率。 
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式中，D 为解吸率；C 为解吸液中总黄酮质量浓度 (mg/mL)；V 为解吸液体积 (mL)；m

为树脂质量 (g)；Q 为吸附量 (mg/g)。 

 

2.5  静态吸附动力学曲线的绘制 

准确称取已处理好的树脂 1g，抽滤至不滴水为止，置 100mL 磨口三角瓶中，精确加

入经过稀释的黄酮含量约为 0.54mg/mL 的样品溶液 50mL，25℃恒温条件下，置于摇床振

荡 12h，每隔 1h 测 1 次吸附液总黄酮的含量，绘制吸附动力学曲线。 

 

2.6  树脂动态吸附分离白花龙胆花总黄酮的工艺参数考察 

通过静态吸附实验，将筛选出的理想树脂装入玻璃层析柱，柱床体积 35mL。分别考

察上柱液浓度、流速、pH 值对吸附效果的影响和洗脱剂的浓度、流速、洗脱体积对洗脱

效果的影响。 
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2.7  产品精制倍数的研究 

在确定的大孔树脂工艺条件下，对产品的精制倍数进行研究。 

 
3 结果与讨论 

 
3.1  大孔树脂的筛选 

3.1.1  不同树脂对白花龙胆花黄酮的静态吸附和解吸实验 

本实验分别测定 HPD-826、HPD-417、ADS-17、HPD-722、HPD-450、AB-8、HPD-600、

D-101 等 8 种树脂对白花龙胆花黄酮的吸附量和解析率，结果如表 1 所示。 

 

表 1  各树脂对白花龙胆花黄酮的吸附量和解吸率 

树脂 
型号 

粒径  
(mm) 

比表面积  
(m2/g) 

平均孔径
(nm) 

极性 
含水量 

(%) 
吸附量 
(mg/g)

吸附率 
(%) 

解析率 
(%) 

HPD-826 0.3~1.25 500~600 9~10 氢键 63.5% 21.83 80.78 86.89 

HPD-417 0.3~1.25 90~150 25~30 氢键 52.3% 16.11 59.61 73.03 

ADS-17 0.3~1.25 90~150 25~30 氢键 53.9% 16.74 61.96 71.52 

HPD-722 0.3~1.25 485~530 13~14 弱极性 66.2% 23.52 87.06 81.53 

HPD-450 0.3~1.2 500~550 9~11 弱极性 65.3% 20.77 76.86 86.22 

AB-8 0.3~1.25 480~520 13~14 弱极性 67.1% 23.52 87.06 89.64 

HPD-600 0.3~1.2 550~600 8 极性 68.2% 21.83 80.78 84.95 

D-101 0.3~1.25 ≥400 10~11 非极性 67.7% 22.68 83.92 82.71 

 

影响大孔树脂的吸附性能的因素有很多，一般来说，树脂的极性与被吸附分子的极性

相同或者近似时吸附效果好；树脂比表面积大时吸附量更大；树脂孔径是被吸附分子大小

的 5 倍时吸附性更好；因此选择树脂要将树脂的极性、比表面积和孔径等因素综合考虑。

由表 1 可以看出，比表面积比较大的几种树脂 HPD-826、HPD-722、HPD-450、AB-8、

HPD-600、D-101，其吸附率都超过了 76%；而这几种树脂中，又以 HPD-722 和 AB-8 两

种弱极性的树脂吸附效果 好。这可能与黄酮类化合物具有多酚结构和糖苷键，在水溶液

中极性较弱，有利于弱极性或非极性树脂的吸附有关。AB-8 树脂不仅吸附效果较好，而

且解吸附效果也属 8 种树脂中 优，因此综合考虑 8 种树脂的吸附与解吸附能力，选择

AB-8 为分离白花龙胆花中黄酮的 优树脂。 

3.1.2  静态吸附动力学特性测定 

HPD-826、HPD-417、ADS-17、HPD-722、HPD-450、AB-8、HPD-600、D-101 等 8

种树脂的吸附动力学曲线如图 1 所示。由图 1 可知，吸附时间 3h 后吸附液中黄酮质量浓

度随时间的增加变化很小，即树脂已经基本达到吸附平衡。说明这几种树脂对白花龙胆花

中黄酮的吸附都属于快速平衡型，快速吸附可以缩短生产周期，这在工业上是非常有利的。
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由图 1 可以看出，AB-8 树脂的吸附液中，黄酮质量浓度下降的速度比其他 7 种树脂快，

说明 AB-8 树脂到达平衡的时间相对较短，因此其吸附分离的效果更佳。所以，本实验选

择 AB-8 进行分离白花龙胆花中黄酮的进一步研究。 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  静态吸附白花龙胆花总黄酮的动力学曲线      图 2  上样液浓度对 AB-8 树脂吸附效果的影响 

 

3.2  AB-8 树脂对白花龙胆花黄酮的动态吸附实验 

3.2.1  上样液浓度对 AB-8 树脂吸附效果的影响 

分别将 100mL 浓度为 9.81mg/mL 的白花龙胆花黄酮水溶液加水稀释配置成

0.64mg/mL、0.981mg/mL、1.962mg/mL、1.6mg/mL、1.23mg/mL、2.45mg/mL、3.27mg/mL、

4.905mg/mL、6.54mg/mL、7.02mg/mL 等不同浓度的样液，以 4BV/h 的流速上柱，进行动

态吸附试验，结果如图 2 所示。由图 2 可以看出，AB-8 树脂对白花龙胆花黄酮类化合物

的吸附量随质量浓度的增大而增大，但达到一定浓度后，吸附量增加幅度不大。同时，溶

液浓度太大，溶质的溶解性较差，易产生树脂堵塞，造成树脂的使用周期变短，树脂的再

生次数增加；而溶液浓度太小，又容易造成树脂的浪费。因此，权衡各因素，选择上柱液

浓度为 6.5mg/mL 左右较好。 

3.2.2  上样液 pH 对 AB-8 树脂吸附效果的影响 

用盐酸或氢氧化钠溶液将黄酮水溶液的 pH 值分别调节为 2.89、3.79、4.52 (原液)、5.09、

6.08。将不同 pH，浓度为 6.5mg/mL 的样品溶液 100mL，以 4BV/h 的流速通过 AB-8 树脂

柱，考察不同 pH 值条件下树脂的动态吸附效果，结果如图 3。由图 3 可以看出，溶液 pH

对吸附效果影响较大，pH 为 3.79 时树脂的吸附效果 好。pH 对物质吸附效果的影响主要

取决于化合物的酸碱度，酸性化合物在酸性溶液中较容易吸附，碱性化合物在碱性溶液中

较容易吸附[9]。黄酮类化合物多为多羟基的酚类化合物，呈弱酸性，因此在酸性条件下吸

附效果较好。但上柱液酸性太强，黄酮类化合物容易转变成钅羊 盐，不易被吸附。 

3.2.3  上柱流速对 AB-8 树脂吸附效果的影响 

将浓度为 6.5mg/mL，pH 3.79 的样品溶液 100mL，分别以 1BV/h、2BV/h、3BV/h、4BV/h、
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5BV/h、6BV/h、7BV/h 的不同流速通过树脂柱进行动态吸附，考察不同流速对树脂的动态

吸附效果，结果如图 4。由图 4 可以看出，吸附量随流速的增大而下降。当流速为 1BV/h

时，吸附量 高，当流速为 4BV/h 时，吸附量仅比流速为 1BV/h 时少 0.4mg/mL，但却可

以大大减少循环周期。一般来说，被吸附物质通过树脂柱越慢，越能和树脂充分接触，从

而就能更好地被吸附，但是循环周期延长，生产效率就会随之大大下降，不利于工业化生

产。因此，考虑到工作效率和吸附效果，控制流速 4BV/h 较理想。 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3  上柱液 pH 对 AB-8 树脂吸附效果的影响      图 4  上柱液流速对 AB-8 树脂吸附效果的影响 

 

3.3  动态洗脱实验 

3.3.1  乙醇浓度对洗脱效果的影响 

在 pH 3.79 的条件下，将浓度为 6.5mg/mL 的样品液 100mL 以 4BV/h 的流速通过 AB-8

树脂柱，经过树脂吸附后，依次用不同浓度的乙醇 0、10%、30%、50%、70%、95%的乙

醇进行洗脱 (各梯度乙醇溶液洗脱体积均为 4BV)，计算不同浓度乙醇的黄酮洗脱率。将不

同乙醇浓度洗脱液蒸干，得各部分浸膏，同时将上样液蒸干得上样液总的浸膏质量；计算

浸膏得率 (浸膏得率=各部分浸膏质量/上样液总浸膏质量)，结果见表 2。 

 

表 2  不同乙醇浓度对洗脱率及浸膏得率的影响 

乙醇浓度 (%) 洗脱率 (%) 浸膏得率 (%) 

0 2.36 16.10 

10 4.38 4.28 

30 30.93 15.07 

50 54.58 15.42 

70 3.41 1.20 

95 0.35 0.34 

 

由表 2 可以看出，随着乙醇浓度的增加，白花龙胆花中总黄酮的洗脱率增加，当乙醇
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浓度为 50%时，洗脱率 高，而当乙醇浓度增加到 70%时，基本上洗脱下来的黄酮的量很

少。并且，当乙醇浓度为 50%时，浸膏得率也较高。因此，综合考虑生产成本、黄酮洗脱

率和浸膏得率 3 个因素，选择 50%乙醇进行洗脱。 

3.3.2  洗脱流速对洗脱效果的影响 

将质量浓度为 6.5mg/mL 的白花龙胆花黄酮提取液以 4BV/h 的速度通过 AB-8 大孔树

脂，进行充分吸附后，先用 10%的乙醇洗去糖及其他杂质，然后用 4BV 的 50%的乙醇进

行洗脱。控制洗脱流速分别为 1BV/h、2BV/h、3BV/h、4BV/h、5BV/h、6BV/h，考察洗脱

剂流速对洗脱效果的影响，结果见图 5。 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

图 5  不同解吸流速对解析率的影响                   图 6  黄酮动态吸附透过曲线 

 

3.4  动态吸附透过曲线与洗脱曲线 

3.4.1  动态吸附透过曲线 

根据动态吸附实验确定的工艺，选择 AB-8 进行大孔树脂吸附曲线研究。将经过稀释

的浓度为 1.5mg/mL 的白花龙胆花黄酮提取液通过 AB-8 树脂柱，流速 4BV/h，每一个柱体

积收集一份，测定黄酮浓度，得到动态吸附透过曲线，结果见图 6。从图 6 可以看出，流

出液体积在 2BV 时就有少量黄酮溶液透过，当上样量达到 20BV 时，吸附基本达到饱和。 

3.4.2  动态洗脱曲线 

将质量浓度为 6.5mg/mL 的白花龙胆花总黄酮供试液缓慢加入装有 AB-8 大孔吸附树

脂的树脂柱中，控制流速为 4BV/h，进行吸附。吸附后用 10%乙醇以 3BV/h 流速洗涤树脂，

Molisch 反应检测流出液无糖时，再用 50%乙醇溶液，以 3BV/h 的洗脱流速洗脱，每 5mL

收集一流分，按照黄酮检测方法检测每一流分所洗脱下来的白花龙胆花黄酮的质量浓度，

以洗脱液流分体积为横坐标，洗脱下来的白花龙胆花黄酮质量浓度为纵坐标绘制洗脱曲

线，结果见图 7。由图 7 可以看出，洗脱剂用量达到 10mL 时，白花龙胆花黄酮开始被洗

脱下来，洗脱剂用量达到 4BV 时，树脂柱上的白花龙胆花黄酮已基本上洗脱完全。故洗

脱剂体积应控制在 4BV。 
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图 7  黄酮动态洗脱曲线 

3.5  AB-8 树脂富集黄酮能力的研究 

根据上述各项确定的 佳的吸附和解析

条件，采用 10%的乙醇洗去糖和杂质，再用

50%乙醇进行洗脱，进而对 AB-8 树脂的黄酮

富集能力进行研究。 

产品中总黄酮纯度：经 AB-8 大孔吸附树

脂处理后的解吸液减压浓缩干燥，所得的干燥

产品称重为 0.675g，而干燥前解吸液中所含总

黄酮量为 443.81mg，则产品中黄酮纯度为

443.81/675×100%=65.75%。 

上柱前样液中总黄酮纯度：粗提物用烘箱

低温干燥，所得干燥产品总质量为 2.335g，而

干燥前所测粗提物中总黄酮量为 516mg，则粗提物中黄酮纯为：0.516/2.335×100%=22.10%。 

产品精制倍数：经 AB-8 树脂依次吸附、洗脱后，黄酮纯度由原来的 22.10%变为

65.75%，产品精制倍数为 65.75%/22.10%=2.97。 

 
4 结  论 

 
1. 在筛选的 8 种大孔树脂中，AB-8 树脂对白花龙胆花黄酮的吸附量和解析率都较高，且

属于快速平衡型树脂，是一种较理想的黄酮吸附剂，适用于白花龙胆花黄酮的分离纯化。 

2. AB-8 树脂对白花龙胆花黄酮吸附分离的 佳工艺参数为：上柱液浓度为 6.5mg/mL，pH

为 3.79，上柱流速 4BV/h； 佳洗脱条件：用 50%乙醇进行洗脱，解吸流速为 3BV/h，

解吸体积 4BV。 

3. 在 佳的吸附和解析条件下，先采用 10%的乙醇洗去糖和杂质，再用 50%乙醇进行洗

脱。经 AB-8 树脂依次吸附、洗脱后，产品精制倍数可达到 2.97。 
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Abstract: The characteristics of macroporous adsorption resins HPD-826, HPD-417, ADS-17, 

HPD-722, HPD-450, AB-8, HPD-600 and D-101 on adsorption and desorption of flavonoids in 

the flower of Gentiana tizuensis Franch were investigated. Based on static adsorption and 

desorption assay, the macroporous resin AB-8 was chosen to be the best. Then the favourite resin 

AB-8 was chosen to carry out dynamic adsorption experiments. The evaluation indexes included 

extract concentration, pH, adsorption velocity, eluting reagent, desorption rate and desorption 

dose. The results indicated that the optimum condition: the extract concentration was 6.5mg/mL, 

the pH value was 3.79, adsorption velocity was 4BV/h, the eluting reagent was 50% ethanol, the 

desorption rate was 3BV/h, the dose of the reagent was 4 times as much as the column volume. 

Under these conditions, the purification of flavonoids was 66.75%, which was 2.97 times higher 

than before. The results showed that AB-8 resin could be used in separation and purification for 

total flavone in the flower of Gentiana tizuensis Franch. 

Key words: Gentiana tizuensis Franch; Flavonoids; Macroporous adsorption resin; Adsorption; 

Desorption; Separation and purification. 

 

 

 


