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*目的+优化聚酰胺树脂纯化茶枝柑叶总黄酮的工艺(为茶枝柑叶的开发利用提供参考)*方法+以

总黄酮吸附量及解吸率为指标(通过静态吸附与解吸试验(确定适合分离纯化茶枝柑叶总黄酮的聚酰胺树脂粒径)

通过动态吸附与解吸试验(采用单因素试验与响应面法优化(研究聚酰胺树脂分离纯化茶枝柑叶总黄酮的工艺参数(

并对最优工艺条件进行验证)*结果+
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"聚酰胺树脂较适用于纯化茶枝柑叶总黄酮)茶枝柑

叶总黄酮最优纯化工艺为#上样液质量浓度!生药量"

&RJ

S

$

Ja

(

B

[

值为
R

(流速为
&<"RWA

$

1

(上样量为聚酰胺树脂

质量的
K

倍!湿质量"(用
&<DWA

的
"RV

!体积分数"乙醇洗脱)在该工艺条件下(所得纯化物中总黄酮得率为

K!<&"V

)*结论+
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"聚酰胺树脂适用于茶枝柑叶总黄酮的分离纯化(且所得总黄酮纯度较高)

!关键词"
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茶枝柑'总黄酮'聚酰胺树脂'纯化工艺
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茶枝柑!
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."隶属芸香

科柑橘属(其多个部位如果皮,籽等都有一定的药用

价值)其中(茶枝柑的干燥成熟果皮具有悠久的药

食两用历史(也是广东道地药材0广陈皮1的原材

料%

&

&

)目前国内外对于茶枝柑的研究主要集中在果

皮的化学成分%

$CD

&

,药理药效%

!CK

&及种质资源%

"CL

&等方



面(亦有茶枝柑籽的相关报道%

#

&

(但尚未见有关茶枝

柑叶中化学成分分析及开发利用的研究报道)茶枝

柑四季常青(每年会在休果期裁剪掉部分枝叶(这些

被裁剪的树叶除少量被用于制茶外多被丢弃(造成

了资源的浪费(因此研究茶枝柑叶的利用具有重要

的实际意义)

黄酮类化合物在抗炎镇痛,免疫调节,抗氧

化%

&%C&D

&等方面均有较优异的应用价值)研究表明(

广陈皮主含黄酮类成分和挥发油(从中可分离得到

&%

余种黄酮类化合物(其中以橙皮苷含量最高(达

D<%V

$

"<#V

(其次为川陈皮素,橘皮素%

&!

&

)茶枝

柑同属植物橘叶中总黄酮含量为
!<D!V

$

K<R#V

(

其中橙皮苷,川陈皮素,橘皮素
D

种黄酮类化合物含

量为
&<$KV

$

$<&LV

%

&RC&K

&

)从植物基原学角度分

析认为(茶枝柑叶也可能含有较丰富的黄酮类化合

物)

目前用于黄酮类化合物纯化的材料主要有聚酰

胺,大孔树脂%

&"C&L

&等(聚酰胺的工作原理是其分子中

的酰胺基可与黄酮类化合物分子中的酚羟基形成氢

键缔合产生吸附(将黄酮类物质与其他成分分离(从

而达到优化黄酮的效果%

&#C$%

&

)本试验利用聚酰胺树

脂探究了茶枝柑叶提取物中总黄酮的静态,动态吸

附与解吸过程(应用星点设计优化%

$$C$R

&聚酰胺分离

纯化茶枝柑叶总黄酮的工艺(以期为茶枝柑叶总黄

酮的纯化制备及其综合开发利用提供依据)

&

!

材料与方法

&<&

!

材
!

料

茶枝柑叶于
$%&"

年
D

月采摘于广东省新会市(

经广州中医药大学中药学院陈康教授鉴定(其基原

植物为茶枝柑!

"*768;6%7*.8$,7%

-

N1,>19

."(该凭证

标本保存于广州中医药大学中药学院中药炮制实验

室)

橙皮苷购于广东省食品药品检验所(批号#

&R%#&$

'不同粒径聚酰胺树脂(浙江四甲'氢氧化钠,

亚硝酸钠,硝酸铝,无水乙醇等化学试剂均为分析

纯)

&<$

!

仪器与设备

紫外可见分光光度计!上海元析仪器有限公司(

8ACRR%%UN

型"(分析天平!赛多利斯科学仪器北京

有限公司(

WZ&$RE

(精度
%<%&J

S

"(恒温水浴锅!北

京市永光明医疗仪器厂(

EbXhC=CR

"(

=[5CW

型水

浴恒温振荡器!金坛市科析仪器有限公司"(

B

[

计

!上海盛磁仪器有限公司(

\(@3-U[=CDN

"(电子天

平!广州湘仪机电设备有限公司(

58M&$%

"(

=[bC

E

&

循环水式多用真空泵!巩义市英峪予华仪器

厂"(层析柱!直径
$>J

(长
D%>J

(

&WAf#!Ja

")

&<D

!

方
!

法

&<D<&

!

对照品溶液的制备
!

精密称取干燥至恒质

量的橙皮苷对照品
R<L$J

S

(置
R%Ja

容量瓶中(用

体积分数
R%V

乙醇加至刻度(摇匀即得对照品溶液

!

%<&&!KJ

S

$

Ja

")

&<D<$

!

供试品溶液的制备
!

称取茶枝柑叶
R%

S

(切

宽丝(置于圆底烧瓶中(以
&n&%

的料液比加入体积

分数
R%V

乙醇回流提取
$

次(每次
&1

(合并
$

次滤

液)放在水浴锅上挥至无醇味(用蒸馏水定容至

R%%Ja

(即得茶枝柑叶提取液(冷藏保存(备用)

&<D<D

!

总黄酮含量检测波长的确定与标准曲线的

绘制
!

借鉴同属植物橘叶中总黄酮含量测定方

法%

&&

&

(取待测茶枝柑叶提取液
&Ja

(置于
$RJa

容

量瓶中(加质量分数
RV /,/F

$

溶液
&Ja

(摇匀(

放置
KJ9+

'再加入质量分数
&%V 5-

!

/F

D

"

D

溶液
&

Ja

(摇匀(放置
KJ9+

'加质量分数
&%V/,F[

溶液

&%Ja

(用体积分数
R%V

乙醇定容(摇匀(放置
&R

J9+

后(在
$%%

$

L%%+J

进行全波长扫描(确定检测

波长)

梯度量取橙皮苷对照品溶液
$

(

D

(

!

(

R

(

KJa

(按

上述显色方法和检测波长测定吸光度)以质量浓度

为横坐标(吸光度为纵坐标(构建标准曲线方程)

&<D<!

!

聚酰胺树脂的预处理
!

将聚酰胺树脂用体

积分数
#RV

乙醇浸泡过夜(使其充分溶胀(倾去乙

醇漂浮物后湿法装柱(加体积分数
#RV

乙醇洗脱(

至流出液经水浴蒸干后无固体残渣为止(用蒸馏水

洗脱至无醇味(备用)

&<D<R

!

聚酰胺树脂对茶枝柑叶总黄酮的静态吸附

与解吸
!

分别称取处理过的粒径分别为
D%

$

K%

目

!

$R%

$

RR%

-

J

",

K%

$

&%%

目!

&R%

$

$R%

-

J

",

&%%

$

$%%

目!

"R

$

&R%

-

J

",

$%%

$

D%%

目!

!L

$

"R

-

J

"的

聚酰胺树脂
$<%

S

(置
$R%Ja

具塞锥形瓶中(加入

R%Ja

茶枝柑叶提取液!上样液"'置于
$R d

转速

&!%*

$

J9+

的恒温振荡器上(振荡吸附
&$1

(取出(抽

滤(抽滤液!吸附液"保存待测)用蒸馏水清洗树脂(

过滤(倒回锥形瓶内'向锥形瓶中加入
R%Ja

体积

分数
"RV

乙醇液(于
$Rd

转速
&!%*

$

J9+

的恒温振

荡器上(振荡解吸
$!1

(取出(抽滤(保存抽滤液!解

吸液"待测)按
&<D<D

节方法测定上样液,吸附液和

解吸液的吸光度(按标准曲线回归方程计算各溶液

中的总黄酮质量浓度(并以此计算静态吸附量
9
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!

J

S

$

S

"和解吸率
=

!

V

")重复测试
D

次(取平均

值(以筛选适用于吸附茶枝柑叶总黄酮的聚酰胺树

脂)

9f

!

"

%

P"

&

"

gN

$

:

) !

&

"

=f"

$

$!

"

%

P"

&

"

g&%%V

) !

$

"

式中#

N

为溶液体积!

Ja

"(

"

%

为提取液质量浓度

!

J

S

$

Ja

"(

"

&

为吸附液质量浓度!

J

S

$

Ja

"(

"

$

为

解吸液质量浓度!

J

S

$

Ja

"(

:

为树脂质量!

S

")

&<!

!

聚酰胺树脂对茶枝柑叶总黄酮的动态吸附单

因素试验

&<!<&

!

上样液质量浓度
!

称取适宜粒径的聚酰胺

树脂
R<%

S

!湿质量"(湿法上柱)将
&D<%

(

&!<%

(

&R<%

(

&K<%

(

&"<%

(

&L<%J

S

$

Ja

(

B

[

为
!

的茶枝柑

叶提取液各
&R%Ja

分别上柱(以
&WA

$

1

的流速流

过树脂柱(收集流出液(均用蒸馏水定容至适宜体

积(测定总黄酮质量浓度(计算树脂的动态吸附率

9

&

)重复测定
D

次(取平均值(分析上样液质量浓度

对聚酰胺树脂吸附茶枝柑叶总黄酮的影响)

9

&

f

!

"

D

N

D

P"

!

N

!

"$

"

D

N

D

g&%%V

) !

D

"

式中#

"

D

为样品液质量浓度!

J

S

$

Ja

"(

N

D

为上样液

体积!

Ja

"(

"

!

为流出液质量浓度!

J

S

$

Ja

"(

N

!

为

流出液体积!

Ja

")

&<!<$

!

上样液
B

[

值
!

称取适宜粒径的聚酰胺树

脂
R<%

S

!湿质量"(湿法上柱)将
&RJ

S

$

Ja

的茶枝

柑叶提取液(用
/,F[

或
[N-

将
B

[

调至
D

(

!

(

R

(

K

(

"

(各取
&R%Ja

(分别以
&WA

$

1

流速流过树脂柱(

收集流出液)蒸馏水定容至适宜体积(测定黄酮质

量浓度(计算吸附率
9

&

)重复测定
D

次(取平均值(

分析上样液
B

[

值对聚酰胺树脂吸附茶枝柑叶总黄

酮的影响)

&<!<D

!

上样液流速
!

称取适宜粒径的聚酰胺树脂

R<%

S

!湿质量"(湿法上柱)取
R

份质量浓度为
&R

J

S

$

Ja

,

B

[

为
!

的茶枝柑叶提取液
&R%Ja

(分别

以
&<$R

(

&<R

(

&<"R

(

$

(

$<$R

(

$<RWA

$

1

的流速流过

树脂柱(收集流出液)蒸馏水定容至适宜体积(测定

黄酮质量浓度(计算吸附率
9

&

)重复测定
D

次(取

平均值(分析上样液流速对聚酰胺树脂吸附茶枝柑

叶总黄酮的影响)

&<R

!

聚酰胺树脂对茶枝柑叶总黄酮动态吸附工艺

的响应面法优化

根据
W(QCW3+1+I3+

试验设计原理(综合茶枝

柑叶动态吸附单因素试验结果(对上样液质量浓度,

上样液
B

[

,上样液流速
D

个因素进行响应面试验设

计(方案如表
&

所示)

表
&

!

茶枝柑叶总黄酮动态吸附工艺响应面优化试验方案

Z,̀-3&

!

=>13J39+*34

B

(+434)*.,>30340(.

"*768;6%7*.8$,7,

-

N1,>19

.

-3,:34

水平

a3:3-

因素
7,>0(*4

质量浓度$!

J

S

/

Ja

P&

"

\,44>(+>3+0*,09(+

5

B

[

W

流速$!

WA

/

1

P&

"

7-(2*,03

N

P& &! ! &<R

% &R R &<"R

& &K K $

!

&<K

!

上样液泄漏曲线考察

称取经预处理的聚酰胺树脂
R<%

S

!湿质量"(湿

法上柱(取
&RJ

S

$

Ja

,

B

[

为
R

的茶枝柑叶提取液

上样(以
&<"RWA

$

1

的流速通过树脂柱(分段收集

流出液(每
&%Ja

为一流份(测定各流份中总黄酮

的质量浓度(以流份体积为横坐标(总黄酮质量浓度

为纵坐标(绘制动态吸附曲线)以流出液中总黄酮

质量浓度达到上样液质量浓度的
&%V

时为泄漏点(

总黄酮质量浓度为上样液质量浓度的
&%%V

时为饱

和点(从而确定适宜的最大上样体积)

&<"

!

茶枝柑叶总黄酮的动态解吸工艺优化

&<"<&

!

洗脱剂体积分数
!

称取处理过的聚酰胺树

脂
R<%

S

!湿质量"(湿法上柱)取
&RJ

S

$

Ja

,

B

[

为

R

的茶枝柑叶提取液
D%Ja

上样(以
&<"RWA

$

1

的

流速流过树脂柱(吸附
D%J9+

)先用蒸馏水洗去水

溶性物质(再分别用体积分数
$RV

(

R%V

(

"RV

(

#RV

乙醇溶液
$WA

洗脱(收集洗脱液(定容至相同

体积(测定吸光度(计算总黄酮质量浓度)重复测定

D

次(取平均值(分析洗脱剂体积分数对茶枝柑叶总

黄酮解吸效果的影响)

&<"<$

!

洗脱剂用量
!

称取处理过的聚酰胺树脂

R<%

S

!湿质量"(湿法上柱)取
&RJ

S

$

Ja

,

B

[

为
R

的茶枝柑叶提取液
D%Ja

上样(吸附
D%J9+

)先用

蒸馏水洗去水溶性物质(再用体积分数
"RV

乙醇洗

脱(以
D%Ja

为
&

个单位收集流出液(测其吸光度(

计算总黄酮质量浓度)重复测定
D

次(取平均值(分

析洗脱剂用量对茶枝柑叶总黄酮解吸效果的影响)

&<L

!

最佳工艺和纯化效果验证

利用
E349

S

+C?Q

B

3*0

软件对响应面试验结果进

行多元回归拟合(根据模型极值求解结合等高线得

到最佳吸附工艺参数)综合单因素结果和实际操作

的便利(对工艺参数进行修正并重复试验
D

次(验证

工艺的稳定性)分别量取一定体积的纯化前,纯化

后溶液进行干燥(结合溶液质量浓度(计算总黄酮在

干燥物中的含量(判断纯化效果)
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$

!

结果与分析

$<&

!

茶枝柑叶总黄酮含量测定标准曲线的建立

按
&<D<D

节方法处理后(橙皮苷和茶枝柑叶提

取液在
D$K+J

处均有最大吸收(因此选择
D$K+J

为茶枝柑叶总黄酮含量测定波长)橙皮苷测定标准

曲线回归方程为
KfD$C!"LP%C%!

(相关系数
J

$

f

%<###$

)式中(

K

为吸光度(

L

为溶液质量浓度)

$<$

!

聚酰胺树脂对茶枝柑叶总黄酮的静态吸附与

解吸效果

!

种粒径聚酰胺树脂对茶枝柑叶黄酮的静态吸

附量和解吸结果如表
$

所示)

表
$

!

不同粒径聚酰胺树脂对茶枝柑叶总黄酮的

静态吸附及解吸效果

Z,̀-3$

!

=0,09>,@4(*

B

09(+>,

B

,>90

;

,+@@34(*

B

09(+*,03(.

B

(-

;

,J9@3*349+42901@9..3*3+0@9,J303*4

树脂粒径$
-

J

E9,J303*

吸附量$
S

5@4(*

B

09(+>,

B

,>90

;

解吸率$
V

E34(*

B

09(+*,03

$R%

$

RR% &R"<L# K$

&R%

$

$R% L&<"D "!

"R

$

&R% &!$<LR L#

!

!L

$

"R

!

&RD<#% #R

由表
$

可见(不同粒径树脂的静态吸附量和解

吸率存在较大差异(综合考虑认为(

$%%

$

D%%

目

!

!L

$

"R

-

J

"聚酰胺树脂效果较好(可用于下一步

动态吸附试验)

$<D

!

聚酰胺树脂对茶枝柑叶总黄酮动态吸附的单

因素试验结果

$<D<&

!

上样液质量浓度的影响
!

图
&C5

显示(茶枝

柑叶提取液质量浓度在
&D

$

&RJ

S

$

Ja

时(聚酰胺

树脂对茶枝柑叶总黄酮的吸附率不断增大'但超过

&RJ

S

$

Ja

后(吸附率呈下降趋势(可能是因为质量

浓度增大后黏度增加(不利于树脂的吸附(因此选择

&!

(

&R

(

&KJ

S

$

Ja

作为上样液质量浓度的
D

个水平

进行优化试验)

$<D<$

!

上样液
B

[

值的影响
!

图
&CW

显示(

B

[

为

D

时聚酰胺树脂对茶枝柑叶提取液中总黄酮的吸附

率最大(但同时溶液出现浑浊)可能是因为偏酸性

的黄酮在酸性环境下析出所致(而其吸附率高可能

是因为析出的黄酮类物质被拦截在树脂柱上方)综

合考虑(选择
B

[

值
!

(

R

(

K

进行优化试验)

$<D<D

!

上样液流速的影响
!

图
&CN

显示(上样液流

速为
&<"RWA

$

1

时(聚酰胺树脂对茶枝柑叶提取液

中总黄酮的吸附率最大(此后随着上样液流速的增

大(吸附率呈下降趋势(这表明流速过快使得黄酮类

物质来不及吸附(已被冲洗下来)因此选择流速为

&<R

(

&<"R

(

$WA

$

1

进行优化试验)

图
&

!

聚酰胺吸附茶枝柑叶总黄酮的单因素试验结果

79

S

<&

!

=9+

S

-3.,>0(*0340(.,@4(*

B

09(+(.0(0,-.-,:(+(9@4`

;B

(-

;

,J9@3

$<!

!

聚酰胺树脂对茶枝柑叶总黄酮动态吸附工艺

的响应面优化结果

对表
D

中试验数据进行二次多项式回归(得聚

酰胺树脂对茶枝柑叶总黄酮吸附率与
D

个试验因素

的回归方程为#

Kf!"C%D]&C#&L

&

P!C$&L

$

]

%C%$RL

D

P%C"RL

&

L

$

PDC!$L

&

L

D

P&C$DL

$

L

D

P

!C$$L

$

&

P&$CD$L

$

$

P$CL#L

$

D

)式中#

K

为吸附率(

L

&

,

L

$

,

L

D

分别为上样液质量浓度!

5

",

B

[

!

W

",流

速!

N

"的编码值)

对回归方程的方差分析结果见表
!

)由表
!

可

知(该模型
!

"

%<%%%&

(失拟项
!

#

%<%R

(表明模型

具有较好的拟合性(可用于分析和预测)方程中
5

,

W

因素的一次项,二次项和
N

因素的二次项(以及交

互项
5N

具有极显著!

!

"

%<%&

"差异'交互项
WN

具

有显著性!

!

"

%<%R

"差异'

N

因素的一次项和交互

项
5W

差异不显著(表明各因素之间不是简单的线

性关系)同时(由
D

个因素一次项的
@

值可以推

断(其对聚酰胺树脂吸附茶枝柑叶总黄酮的影响排

序为#

W

!上样液
B

[

"

#

5

!上样液质量浓度"

#

N

!上

样液流速")
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从图
$

等高线图亦可以直观看出(上样液质量

浓度和
B

[

等高线图形较圆(说明两项之间的交互

效应较弱(而上样液质量浓度和上样液流速与
B

[

和上样液流速的等高线图形则呈椭圆形(说明其交

互效应较强'此外(从等高线图曲面倾斜度可知(上

样液质量浓度和上样液
B

[

交互作用对聚酰胺树脂

吸附茶枝柑叶总黄酮的影响最大(其次为上样液

B

[

和上样液流速(最小为上样液质量浓度和上样

液流速)

综上可知(该回归模型是可靠的)结合模型极

值和等高线得到最佳工艺为#上样液质量浓度
&R<$K

J

S

$

Ja

(上样液流速
&<"$WA

$

1

(上样液
B

[!<LD

(

最大吸附率理论值为
!L<$"V

)综合考虑单因素试

验结果和实际操作的便利(将最佳工艺条件修正为#

上样液质量浓度
&R J

S

$

Ja

(上样液流速
&<"R

WA

$

1

(上样液
B

[R

)

表
D

!

聚酰胺树脂对茶枝柑叶总黄酮动态吸附工艺的响应面优化结果!

)fD

"

Z,̀-3D

!

E349

S

+,+@*34)-04(.O=\0340(.0(0,-.-,:(+(9@4.*(J"*768;6%7*.8$,7,

-

N1,>19

.

-3,:34

试验编号

Z340+)J̀3*

上样液质量浓度$!

J

S

/

Ja

P&

"

\,44>(+>3+0*,09(+

5

B

[

W

流速$!

WA

/

1

P&

"

7-(2*,03

N

吸附率$
V

5@4(*

B

09(+*,03

& &R R &<"R !"<$

$ &K R &<R !K<&

D &R R &<"R !"<D

! &R ! $ DL<&

R &! R $ !%<K

K &R K &<R $L<%

" &K ! &<"R D"<%

L &R K $ $K<#

# &K R $ DL<%

&% &! R &<R DR<%

&& &R ! &<R D!<D

&$ &! ! &<"R D$<&

&D &! K &<"R $R<R

&! &R R &<"R R%<&

&R &K K &<"R $"<!

&K &R R &<"R !K<K

&" &R R &<"R !"<&

表
!

!

茶枝柑叶总黄酮纯化工艺回归模型的方差分析

Z,̀-3!

!

5/FA5.(**34

B

(+434)*.,>3

T

),@*,09>J(@3-(.0(0,-.-,:(+(9@43Q0*,>09(+.*(J

"*768;6%7*.8$,7,

-

N1,>19

.

-3,:34

方差来源

5+,-

;

494(.:,*9,+>3

平方和

=)J(.4

T

),*34

自由度

E3

S

*33(..*33@(J

均方差

\3,+4

T

),*34

@ !

显著性

=0,09409>,-49

S

+9.9>,+>3

模型
\(@3- LD"<&R # #D<%$ &%#<"&

"

%<%%%&

$$

L

&

$#C$K & $#C$K D!CR& %C%%$%

$$

L

$

&!&C#K & &!&C#K &K"C!!

"

%C%%%&

$$

L

D

%C%%R & %C%%R %C%%R %C#!&L

L

&

L

$

$C$R & $C$R $CKR %C&K!$

L

&

L

D

!KC#$ & !KC#$ RRCD! %C%%%"

$$

L

$

L

D

KC%% & KC%% "C%L %C%!!L

$

L

$

&

KRCKR & KRCKR ""C!D %C%%%D

$$

L

$

$

RK%C&$ & RK%C&$ KK%CKR

"

%C%%%&

$$

L

$

D

D%<L" & D%<L" DK<!& %<%%&L

$$

残差
O349@),- !<$D R %<LR

失拟项
a,>I(..90 D<#R D &<D& #<&# %<%##"

不显著
/(49

S

+9.9>,+>3

纯误差
U)*33**(* %<$# $ %<&!

总和
N(*0(0,- L!&<D#

!

&!

!

!!

注#

$

显著
!

"

%<%R

'

$$

极显著
!

"

%<%&

)

/(03

#

$

<=9

S

+9.9>,+0,0!

"

%<%R

'

$$

<A3*

;

49

S

+9.9>,+0,0!

"

%<%&<

0.6
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图
$

!

各因素交互作用对聚酰胺树脂吸附茶枝柑叶总黄酮的影响

79

S

<$

!

?..3>0(..,>0(*49+03*,>09(+(+,@4(*

B

09(+*,03(.0(0,-.-,:(+(9@4.*(J"*768;6%7*.8$,7,

-

N1,>19

.

-3,:34

$<R

!

聚酰胺树脂吸附茶枝柑叶总黄酮的泄漏曲线

图
D

显示(当流出液体积为
D%Ja

时黄酮开始

泄漏(至流出液体积为
&"%Ja

时基本不再发生变

化(树脂柱达到吸附饱和(即加入
&"%Ja

质量浓度

为
&RJ

S

$

Ja

的茶枝柑叶提取液(可使
R

S

!湿质量"

聚酰胺树脂吸附饱和)故确定该条件下最大上样体

积为
D%Ja

(约为树脂湿质量的
K

倍)

$<K

!

茶枝柑叶总黄酮的动态解吸

$<K<&

!

洗脱剂体积分数
!

图
!C5

显示(随着乙醇体

积分数的增大(洗脱液对茶枝柑叶总黄酮的解吸率

逐渐增大)当乙醇体积分数大于
"RV

后(洗脱效果

变化不大(综合考虑纯化效果和成本(选用体积分数

"RV

乙醇进行洗脱)

$<K<$

!

洗脱剂用量
!

图
!CW

显示(当洗脱剂用量约

为
&WA

时(流出的总黄酮质量浓度基本不再发生

变化(综合考虑洗脱率和成本(确定洗脱至总黄酮质

量浓度基本不再变化(再增加
&

个洗脱单位!

D%

Ja

"(即洗脱剂用量约为
&<DWA

)

图
D

!

聚酰胺树脂吸附茶枝柑叶总黄酮的泄漏曲线

79

S

<D

!

a3,I,

S

3>)*:3(.0(0,-.-,:(+(9@4`

;B

(-

;

,J9@3

.*(J"*768;6%7*.8$,7,

-

N1,>19

.

-3,:34

图
!

!

洗脱剂对茶枝柑叶总黄酮解吸率的影响

79

S

<!

!

?..3>0(.3-)3+0(+@34(*

B

09(+*,03(.0(0,-.-,:(+(9@4.*(J"*768;6%7*.8$,7,

-

N1,>19

.

-3,:34

$<"

!

最佳工艺验证

对所得最佳工艺条件的
D

次平行验证试验(以

及总黄酮含量检测结果显示(纯化前溶液干燥物中

总黄酮含量为
K<R%V

(纯化后溶液干燥物中总黄酮

含量为
K!<&"Ve%<#DV

!

)fD

"(说明上述最佳工

艺稳定(且能有效纯化茶枝柑叶中的总黄酮)

D

!

讨论与结论

目前(大孔树脂被广泛应用于黄酮类化合物的

纯化(本研究前期就
$

种常用树脂
E&%&

和
5WCL

对
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茶枝柑叶总黄酮的纯化效果进行了初步考察(结果

显示(两者虽然对色素类物质均有较好的吸附(但上

柱后以水液洗脱时即大量流出(难以与其他大极性

物质分离(说明
E&%&

和
5WCL

大孔树脂不适用于茶

枝柑叶总黄酮的纯化)

预试验结果显示(本研究所用茶枝柑叶样品总

黄酮含量达
R<K#V

(与同属植物橘叶总黄酮含量

!

!<D!V

$

K<R#V

"

%

&&

&较为接近(提示茶枝柑叶具有

良好的研究开发价值)关于茶枝柑叶中黄酮类成分

的组分,含量,功效等有待进一步研究)

通过静态吸附和解吸试验发现(纯化茶枝柑叶

总黄酮的最适聚酰胺树脂粒径为
$%%

$

D%%

目!

!L

$

"R

-

J

"(该树脂对茶枝柑叶总黄酮具有较好的吸附

和解吸性能(其纯化茶枝柑叶总黄酮的最佳工艺为#
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