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大孔树脂对葛根黄酮的吸附分离特性研究
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摘　要　选择 10种大孔吸附树脂,比较其对葛根黄酮的吸附率与解吸率,筛选较优的葛根黄酮吸附

剂。研究结果表明,AB 28树脂较宜于葛根黄酮的提纯,经AB 28树脂吸附分离后,提取物中黄酮含量

提高近一倍。

关键词　葛根黄酮　大孔吸附树脂　吸附　解吸

葛根浸取粗提物中含多种成份,如入药,必须对粗提物进行选择性分离,提高葛根黄酮的

纯度。选择性分离的一种有效方法是利用大孔树脂吸附。大孔吸附树脂是近十年来发展起来

的一类有机高分子聚合物吸附剂,它具有物理化学稳定性高、吸附选择性独特,不受无机物存

在的影响、再生简便、解吸条件温和、使用周期长、宜于构成闭路循环、节省费用等诸多优点,广

泛用于生化物质的分离纯化,本文选择 10种树脂,比较其对葛根黄酮的吸附特性,以选择较为

合适的工业化生产用树脂。

1　试验仪器、材料与试剂

UV 2V IS 7550 分光光度计 (上海分析仪器三厂)、pH S22C 精密酸度计 (上海雷磁仪器三

厂)、吸附柱 (自制)。

X25, H 107, S28, AB 28, N KA 29, D 3520, D 4006 树脂, 天津南开大学化工厂; S IP1300,

S IP1400树脂,上海医药工业研究院; ZTC (黄酮专用)树脂,天津正天成澄清技术有限公司。各

种树脂物理性能列于表 1。葛根素对照品,中国药品生物制品检定所提供。试剂均为分析纯。
表 1　吸附树脂的物理性能

T ab. 1　T en k inds of m acro ret icu lar resin’s physical p roperty

树　脂

　

极　性

　

粒径范围

ömm

比表面积

öm 2·g- 1

平均孔径

önm

孔隙率

ö%

孔容

mL ög

S28 极　性 0. 3～ 1. 25 100～ 120 28. 0～ 30. 0 0. 78～ 0. 82

ZTC (黄酮专用) 极　性 0. 3～ 1. 25 250～ 300 45～ 50 1. 50～ 1. 65

AB28 弱极性 0. 3～ 1. 25 480～ 520 13. 0～ 14. 0 42～ 46 0. 73～ 0. 77

N KA 29 极　性 0. 3～ 1. 25 250～ 290 15. 5～ 16. 5 46～ 50

X25 非极性 0. 3～ 1. 25 500～ 600 29. 0～ 30. 0 50～ 60 1. 20～ 1. 40

S IP1300 非极性 　 550～ 580 6. 0 　 0. 85～ 0. 92

S IP1400 非极性 　 600～ 650 7. 0 　 1. 0～ 1. 1

D 3520 非极性 0. 3～ 1. 0 480～ 520 8. 5～ 9. 0 65～ 70 2. 10～ 2. 15

H 107 非极性 0. 3～ 0. 6 1000～ 1300 　 62～ 66 1. 25～ 1. 29

D 4006 非极性 0. 3～ 1. 0 400～ 440 6. 5～ 7. 5 43～ 48 0. 73～ 0. 77
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2　试验方法
2. 1　树脂的预处理

除H 107外各树脂经筛选后,先用乙醇浸泡充分溶胀,然后用乙醇洗至洗出液加适量水无

白色浑浊现象,再用去离子水洗尽醇,最后转入酸碱处理 (用 4 BV 的 5 % HC l溶液,以 5BV öh

的流速通过树脂层,并浸泡 3 h,而后用去离子水以同样流速洗至出水 pH 值为中性; 用 4BV

的 5 % N aOH 溶液,以 5 BV öh 的流速通过树脂层,并浸泡 3 h,而后用去离子水以同样流速洗

至出水pH 值中性)。H 107树脂先用 10 %的盐酸处理,然后用去离子水洗除盐酸,再重复上述

操作。

2. 2　葛根黄酮检测方法

葛根总黄酮含量测定采用以葛根素为对照品的分光光度法。

1)标准曲线的绘制　精密称取干燥至恒重的葛根素 5 m g,于 25 mL 容量瓶中,以 95 %乙

醇 (A R )溶解,并稀释至刻度,精密吸取 0. 2、0. 4、0. 6、0. 8、1. 0 mL 置于 10 mL 容量瓶中,取

95 %乙醇加至 1. 0 mL ,再精密加水至 10 mL ,摇匀。同时另取 1. 0 mL 乙醇加水至 10 mL 作空

白对照,在 250 nm 波长处测定吸收度。处理数据,回归方程为: A = 82. 25C + 0. 0121 ; r=

0. 9995。

2) 提取物中总黄酮含量的测定　精密称取干浸膏粉末 25 m g 放入 50 mL 容量瓶中,加入

25 mL 95 %乙醇,置超声波发生器中振荡使其溶解,冷却后加乙醇稀释至刻度,摇匀,吸取 1. 0

mL 于 25 mL 容量瓶中,加蒸馏水至刻度,摇匀,取 1. 0 mL 乙醇同样稀释作空白对照,在 250

nm 波长测定吸收度。最后,从标准曲线上换算出总黄酮。并根据出膏率和浸膏中总黄酮含量

换算出得率。

2. 3　树脂对葛根黄酮的吸附率测定

树脂单位质量的吸附黄酮量是设备设计的重要参数并影响到生产成本。选择 10种树脂进

行吸附率的比较测定。测定方法为:准确称取经预处理的树脂装入塞磨口三角瓶中,精密加入

葛根黄酮水溶液并置电动振荡机上振荡 24 h,充分吸附后,滤过,测定滤液中剩余黄酮浓度,

按下式计算各树脂室温下的吸附量 (m gömL )

Q = (C 0 - C r) õV öW

式中　Q——吸附率, m gög; 　C 0——初始浓度, m gömL ; 　C r——剩余浓度, m gömL ; 　

V ——溶液体积,mL ,　W ——树脂质量, g。

2. 4　树脂的解吸率测定

吸附树脂在分离植物有效成份时的应用是利用吸附的可逆性 (即解吸)。由于树脂极性不

同,对葛根黄酮吸附作用力强弱不同,解吸难易也会不一样。因此,生产上希望树脂不仅吸附量

大,还要求解吸率高,以保证有效成份最大限度回收。解吸率测定是树脂试验的重要环节。

取按照 2. 3的方法吸附饱和的树脂,精密加入 95 %的乙醇,浸泡振摇 24 h,滤过,测定滤

液黄酮浓度,根据黄酮解吸量计算解吸率 ( % )。

2. 5　树脂的吸附动力学特性测定

树脂的吸附动力学特性与吸附操作的生产率密切相关。根据吸附率和解吸率的测定比较,

选择 2种较理想的树脂测定吸附速率。

3　实验结果及分析

用 10种树脂对葛根黄酮粗提液进行处理,在初始浓度均为 4. 96 m gömL 的条件下,测其
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吸附后平衡浓度 (即树脂充分吸附后,吸附液的剩余浓度) ,可得不同树脂对葛根黄酮的吸附率

和经吸附分离处理后浸膏中黄酮的含量,表 2的结果说明树脂 S28、AB 28、ZTC (黄酮专用) ,具

有较大的吸附率。
表 2　树脂对葛根黄酮的吸附率及吸附分离处理后浸膏中黄酮含量

T ab. 2　M acro ret icu lar resin’s abso rp t ion rate to

Pueraria isoflavones and con ten t in ex tract ive

树脂种类 S28 ZTC 型 AB28 N KA 29 X25 S IP1300 S IP1400 D 3520 H 107 D 4006

平衡浓度öm g·mL - 1 1. 54 2. 47 2. 08 3. 30 2. 68 3. 91 2. 65 3. 56 3. 61 4. 38

吸附率öm g·g- 1 256. 5 186. 75 216 124. 5 171 78. 75 173. 25 105 101. 25 43. 5

浸膏黄酮含量ö% 86. 6 85. 2 83. 5 85. 9 76. 7 49. 4 64. 8 50. 7 52. 0 44. 6

　　表 2同时表明用 S28、ZTC (黄酮专用)、N KA 29、AB 28树脂吸附处理后,浸膏黄酮含量较

高,均在 80 %以上,约为浸提后直接干燥所得浸膏黄酮含量的 2倍,树脂吸附分离对提高浸膏

黄酮含量具有显著效果。

再利用 95 %的乙醇,在V = 50 mL , T = 20 ℃的条件下进行解吸,各牌号树脂的解吸率实

验数据见表 3。
表 3　95 %乙醇对葛根黄酮的解吸率

T ab. 3　95 % E tOH D eso rp tion rate to Pueraria isoflavones

树脂种类 S28 ZTC (黄酮) AB28 N KA 29 X25 S IP1300 S IP1400 D 3520 H 107 D 4006

解吸前吸附黄酮量öm g 612 472 533 332 438 219 443 285 276 125

解吸液浓度öm g·mL - 1 0. 861 0. 924 1. 048 0. 649 0. 870 0. 363 0. 718 0. 538 0. 458 0. 235

解吸率ö% 70. 30 97. 88 98. 33 97. 71 99. 29 82. 88 81. 04 94. 35 83. 03 93. 92

　　从表 3可以看出,树脂 ZTC (黄酮专用)、AB 28、N KA 29、X25的解吸率较高,均在 97 %以

上,可以粗略认为葛根黄酮已从树脂上基本全部解吸。

树脂的极性 (功能基)和空间结构 (孔径、比表面、孔容)是影响吸附性能的重要因素。实验

所用树脂为聚苯乙烯型,有极性、非极性、弱极性 3种类型。从表 2可见,极性或弱极性的树脂

对葛根黄酮吸附量较大,如树脂 S28、AB 28、ZTC (黄酮专用)等。这是由于葛根黄酮具有酚羟基

和糖苷链,有一定的极性和亲水性,生成氢键的能力较强,有利于弱极性和极性树脂的吸附。相

对来说非极性树脂对葛根黄酮的吸附量偏小。另外,在某些情况下,吸附作用力强,解吸起来就

会困难,如 S28树脂吸附量大但解吸率较低 (表 3) ,不适用于分离。

树脂仅具有适当的功能基还不够,具有较高的比表面积对吸附将更为有利。大孔树脂吸附

原理主要为物理吸附,所以比表面积增加,表面张力随之增大,吸附量提高,对吸附有利。如树

脂AB 28孔径虽然与N KA 29相近,但由于比表面明显大于N KA 29,其黄酮吸附量也显著大于

N KA 29。S IP1300、S IP1400树脂由于比表面较大,虽为非极性树脂,但仍有一定的吸附量 (表

2)。比重较大的吸附树脂可提高单位体积湿树脂总表面积,从而使树脂吸附量明显增加。

被吸附物通过树脂的孔径扩散到树脂孔内表面而被吸附,只有当孔径足够大时,比表面积

才能充分发挥作用。因此树脂吸附能力大小与葛根黄酮的分子量和构型有关,孔径大小直接影

响不同大小分子的自由出入,从而使树脂吸附具有一定的选择性。葛根黄酮各组分的分子量较

大 (大豆甙元分子量为 254. 2,葛根素为 416. 4, 72木糖2葛根素、大豆甙元24, 72二葡萄糖甙等的
分子量更高) ,使用孔径较大的树脂有利于吸附,若平均孔径较小,会造成吸附速度较慢,解吸

不够集中,杂质分离效果差。从表 1可见吸附量大的树脂AB 28、S28都具有较大的孔径,而孔

径小于 100A°的树脂 吸附量都不够大。
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根据吸附量、比表面积和孔径三者的关系,并非在比表面积高的前提下孔径越大越好,这

是因为: 第一,孔径太大便失去了选择性; 第二,孔径大,比表面积又高,势必使孔体积增大,到

一定程度树脂强度便下降; 第三,孔体积增大还会引起体积比表面积 (即每 1 mL 湿树脂所具

有的比表面积m 2ömL )下降,反而会使吸附量下降。在实际应用中,对吸附量真正起作用的是

体积比表面积。孔容的大小直接影响树脂的体积比表面积,孔体积增大引起体积比表面积下

降,反而使吸附量下降。对D 3520来讲,孔容大是其吸附量较小的原因之一。而 S28、AB 28树脂

孔容都小,体积比表面积大,因而吸附量都较大。

通过以上实验和分析,选择较为合适的AB 28和 ZTC (黄酮专用)两种树脂进行吸附动力

学实验。图 1为两种树脂的静态吸附动力学曲线,图 2给出葛根黄酮吸附率与时间的关系。

图 1　AB 28、ZTC 树脂对葛根黄酮的静态吸附

动力学曲线

树脂∶吸附液= 400∶30

F ig. 1　T he static2abso rp tion dynam ic curve of

AB28 and ZTC abso rb Pueraria isoflavones

图 2　AB28、ZTC 树脂对葛根黄酮吸附率与时间的关系

树脂∶吸附液= 400∶30

溶液初始浓度为 4. 52 m gömL

F ig. 2　T he relation betw een Pueraria isoflavones’

abso rp tion rate and tim e (AB28 and ZTC)

　　表 4为AB 28和 ZTC 树脂吸附葛根黄酮时 5 h 内各时刻的溶液浓度及吸附量,可以看到

两种树脂起始阶段吸附量都较大,在 1 h 内吸附量分别为 131. 25、125. 25 m gög。结合表 2所

测得的吸附平衡浓度,分析两种树脂在相同时间内所达平衡的程度,可以看出, AB 28在 5 h 处

吸附量为平衡吸附量的 82. 63 % ,经曲线拟合得在 5 h 内AB 28 树脂黄酮吸附量Q t 与时间 t

的关系为

Q t = 29. 687 ln t + 132. 82 , r = 0. 9932

而 ZTC 树脂在 5 h 处吸附量达平衡吸附量的 95. 18 % ,为快速吸附类型的吸附树脂。经曲线

拟合的在 5 h 内 ZTC (黄酮专用)树脂黄酮吸附量Q t与时间 t的关系为

Q t = 32. 308 ln t + 124. 92 , r = 0. 9978

　　从以上各吸附条件综合分析可知AB 28树脂对葛根黄酮具有良好的吸附动力学特性,较

其他种类树脂适宜于工业化生产。
表 4　5小时内各时刻的溶液浓度及黄酮吸附量

T ab. 5　Concen trat ion and abso rp t ion of Pueraria isoflavones in five hou rs

吸附时间öh 0 1 2 3 4 5

溶液浓度

öm g·mL - 1

AB28 4. 52 2. 77 2. 46 2. 27 2. 21 2. 14

ZTC (黄酮) 4. 52 2. 85 2. 57 2. 36 2. 28 2. 15

黄酮吸附量

öm g

AB28 0 131. 25 154. 5 168. 75 173. 25 178. 5

ZTC (黄酮) 0 125. 25 146. 25 162 168 177. 75

　　注: 树脂∶吸附液= 400∶30, T = 20 ℃。
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4　结　论

通过测定分析 10种吸附树脂对葛根黄酮的吸附特性,综合考虑多方面因素, AB 28 树脂

具有适当孔径、较高比表面积、较大比重,葛根黄酮吸附量大,解吸容易,吸附后浸膏黄酮含量

高,是一种性能良好的葛根黄酮吸附剂。若配合适当的工艺条件,有可能取得最佳生产效果。
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Performance of Absorption and Separa tion of the M acroreticular

Resin for Puerar ia Isof lavones
Pa n J ia n　C he n Q ia ng　Xie Huim ing　Zha ng J ia n　W a ng G uox ia

( H ef ei U n iversity of T echnology , H ef ei )

Abstract　 T h rough the com parison s am ong ten k inds of m acro ret icu la r resin’s ab so rp t ion

and deso rp t ion, AB 28 resin is selected as Pueraria isoflavones’s ab so rben t. Experim en t re2
su lts show ed tha t AB 28 resin po ssesses h igh ab so rp t ion capacity. A fter ab so rp t ion, the con2
ten t of isoflavone is doub led.

Key words　pueraria isoflavones,　m acro ret icu la r resin,　ab so rp t ion,　deso rp t ion
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