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摘　要　研究了金银花绿原酸的酸醇回流提取工艺及 D101大孔吸附树脂金银花提取液除杂工艺。采用正交试验

法 ,以绿原酸的提取率及提取物中绿原酸的质量分数为考察指标 ,对乙醇回流提取金银花绿原酸的工艺进行了优

化 ;采用单因素试验法 ,以纯化物中绿原酸的质量分数为考察指标 ,对 D101大孔吸附树脂金银花提取液除杂工艺

进行了筛选。结果表明 :乙醇体积分数 70 % ,乙醇 p H为 4 ,回流时间 4 h ,回流温度 70 ℃为绿原酸的最佳提取工艺

条件 ;吸附原液金银花质量浓度 0125 g·mL - 1 ,p H为 7 ,流速 3 mL·min - 1为 D101大孔吸附树脂金银花提取液较优

除杂工艺条件。本工艺绿原酸的提取率达 85 % (与金银花中绿原酸总含量相比)以上 ,质量分数可达 65112 % ,而

且工艺简便 ,树脂再生容易 ,提取方法可取。
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Study on extraction proce ss of chlorogenic acid from flo s lonicerae

Gao Chunrong ,　Hu Jinrong ,　Sun J unshe
(College of Food Science & Nutritional Engineering , China Agricultural University , Beijing 100083 , China)

Abstract　The extraction process of Chlorogenic acid from Flos Lonicerae was s tudied. The refluxing method was us ed

to extract Chlorogenic acid. D101 macroporous resin was us ed to purify chlorogenic acid as it can ads orb impurity ef2
fectively. The extracting rate is 85 % above . The content of Chlorogenic acid is 65112 %. The optimum extraction pro2
cess is as follows : the content of alcohol is 70 % , the pH of alcohol is 4 , the time of refluxing is 4 h , the temp erature of

refluxing is 70 ℃. The p arameter of purification is as follows : the content of raw material medicine is 0125 g p er mL s o2
lution , the pH of s olution is 7 , the velocity of s olution is 3 mL·min - 1 .
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　　金银花 (flos lonicerae)是忍冬科植物忍冬的干

燥花蕾 ,是临床常用的中药材之一。绿原酸 (Chloro2
genic acid , CHA)是金银花的主要药用成分 ,具有显

著的清热解毒和抗菌消炎作用 ,对消化道的癌症有

明显的抑制作用 ,与人体血小板凝集和凝血因子的

生成有关 ,还具有抗生育作用及对免疫系统的调节

作用[1 ]。绿原酸类化合物是含有羧基和邻二酚羟

基的有机酸 ,易溶于水、醇、丙酮等溶剂。从金银花

中提取绿原酸多采用煎煮法、浸渍法、回流法等。传

统分离绿原酸的方法有沉淀法、萃取法、层析法

等[2 ] ,但沉淀法分离效果不好 ,萃取法溶剂用量大 ,

层析法成本高、操作复杂。本文中提供了提取纯化

绿原酸的一种有效方法 ,即醇提水沉树脂除杂法。

1　材料与仪器

金银花 ,山东平邑县产 ;D101树脂 ,天津农药总

厂生产。

绿原酸标准品 ,购于中国药品生物制品检定所 ;

其余试剂均为分析纯。

S252紫外分光光度计 ,旋转蒸发器 ,回流提取

装置 (自制) ,层析柱高 400 mm ,直径 26 mm。

2　试验方法

211　绿原酸的醇提

绿原酸回流提取最优工艺采用正交试验确定 ,

以酸醇回流法中影响绿原酸提取率的四大因素 :乙
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醇体积分数 ( A ) 、乙醇 p H ( B ) 、回流时间 ( C) 、回流

温度 (水浴温度 , D)作为考察对象 ,进行正交试验设

计。选用L9 (34)正交表 ,每个因素 3个水平 ,共 9次

试验。

金银花粉碎 ,回流提取 2次 ,金银花质量与乙醇

体积比分别为 1∶10和 1∶8 ,将提取液浓缩至一定体

积 ,得到绿原酸粗提液 ,待预处理。

212　绿原酸粗提液的去杂

1)水沉淀。在绿原酸粗提液中加入一定量的

水 ,磁力搅拌 30 min ,然后置于冰箱中静置过夜 ,过

滤除去水不溶性杂质 ,滤液用 015 mol·L - 1的 NaOH

调节为中性 ,过滤 ,清液待上柱。

2)树脂吸附。

a. 树脂预处理及装柱。将树脂以蒸馏水溶涨

后浮选 ,用 015 mol·L - 1的 HCl 浸泡 1 d ,并不时搅

拌 ,倾去酸液 ,水洗至中性 ;再用 70 %乙醇浸泡 1 d ,

并不时搅拌 ,水洗至无须状物为止 ;抽干 ,室温干燥

至不黏。以蒸馏水湿法装柱[3 ]。

b. 吸附洗脱。将 1)得到的清液上预先装好的

树脂柱吸附 ,以一定的流速使柱内液面高度保持在

1～2 cm ,收集流出液。待吸附原液走完柱子后 ,用

一定量的洗脱剂洗脱树脂柱 ,收集洗脱液。合并流

出液和洗脱液 ,浓缩干燥 ,测绿原酸含量。

213　树脂溶液处理量

称取 7 份处理过的树脂 ,每份 5 g ,分别加入

10 ,15 ,20 ,25 ,30 ,35 和 40 mL 待上柱的绿原酸溶

液 ,室温下静态吸附 24 h ,过滤 ,滤液浓缩干燥 ,测绿

原酸含量 ,得出树脂最大溶液处理量。

214　金银花绿原酸含量测定

金银花 510 g ,粉碎成粗粉 ,乙醇回流提取 2次 ,

每次溶媒 200 mL ,回流 5 h。合并滤液 ,用 012 mol·

L - 1 HCl定容至 500 mL 容量瓶中 ,取出 10 mL 离心

30 min (4 000 r·min - 1) ,吸取上清液 015 mL 3份 ,用

012 moL·L - 1 HCl定容至 10 mL 容量瓶中 ,用紫外

分光光度计在波长 324 nm处测绿原酸含量。重复

试验 3次[4 ]。

3　结果与分析

311　醇提试验结果

由表 1可知 ,以绿原酸提取率为考察对象 ,则试

验 8为最优参数组合 ,即乙醇体积分数为 80 % ,乙

醇 p H为 4 ,回流 2 h ,温度 90 ℃,乙醇体积分数影响

显著 ;以绿原酸质量分数为考察对象 ,则试验 5为最

优参数组合 ,即乙醇体积分数为 70 % ,乙醇 pH为 4 ,

表 1　绿原酸回流提取正交试验设计 ( L 9 (34) )及结果

Table 1　The orthogonal design and result of orthogonal experiment on the refluence extraction of CHA

试验号
A

乙醇体积分数/ %

B

乙醇 p H

C

回流时间/ h

D

回流温度/ ℃
绿原酸提取率/ % 绿原酸质量分数/ %

1 1 (60) 1 (3) 1 (2) 1 (70) 70124 30114

2 1 (60) 2 (4) 2 (3) 2 (80) 72183 32136

3 1 (60) 3 (5) 3 (4) 3 (90) 74197 32125

4 2 (70) 1 (3) 2 (3) 3 (90) 77135 35162

5 2 (70) 2 (4) 3 (4) 1 (70) 79124 36118

6 2 (70) 3 (5) 1 (2) 2 (80) 80165 36112

7 3 (80) 1 (3) 3 (4) 2 (80) 82162 34125

8 3 (80) 2 (4) 1 (2) 3 (90) 84102 33157

9 3 (80) 3 (5) 2 (3) 1 (70) 83156 32168

k1 69144 (34172) 72162 (35100) 78108 (44122) 74154 (35181)

k2 77119 (42154) 78140 (43157) 74170 (33169) 76114 (32199)

k3 82143 (34165) 78103 (32133) 76128 (34100) 78138 (43181)

R 12199 (7189) 5178 (11124) 3138 (10153) 3184 (11152)

　　注 :提取率 =提取液中绿原酸质量/金银花中绿原酸质量×100 %
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回流 4 h ,温度 70 ℃,回流温度影响最显著 ,其次是

乙醇 p H ;综合考虑绿原酸提取率及质量分数 ,取试

验 5为最优参数组合。以最优参数做进一步验证试

验 ,绿原酸提取率达 85112 % ,质量分数达 36128 %。

由表 1可看出 ,随着乙醇体积分数的增大 ,绿原酸提

取率逐渐升高 ,说明乙醇体积分数对绿原酸提取率

有很大影响 ;但从绿原酸质量分数看 ,乙醇体积分数

70 %时高于 60 %和 80 %时 ,原因是乙醇体积分数过

低绿原酸不能充分溶出 ,体积分数过高会将杂质也

提取出来 ,纯度反而降低。最优参数醇提后绿原酸

质量分数为 36128 %。

312　水沉试验结果

在醇提得到的绿原酸粗提液中加入水 ,使杂质

沉淀 ,滤去不溶于水的成分 ,以绿原酸粗提液体积为

1倍 ,分别加入 2 ,3 ,4 ,5倍的水 ,沉淀 ,过滤 ,滤液浓

缩干燥 ,测绿原酸含量。图 1 示出用水量对绿原酸

纯化效果的影响。加入 3 倍量水时 ,绿原酸质量分

数达 45138 % ,较醇提最优条件提取结果提高

9110 % ,说明水沉有较好的纯化效果。

图 1　水沉用水量对绿原酸纯化效果的影响

Fig. 1　Effect of water volume on purification of CHA

313　树脂去杂试验结果

将金银花质量浓度分别为 0110 ,0125 ,0150 和

1100 g·mL - 1的吸附原液进行上柱吸附洗脱 ,收集

流出液 ,浓缩干燥 ,测绿原酸含量。图 2示出吸附溶

液中金银花质量浓度对树脂吸附效果的影响。可以

看出 ,金银花质量浓度为 0125 g·mL - 1时纯化物中

绿原酸质量分数最高 ,树脂去杂效果最好。

分别用 012 mol·L - 1的 HCl 和 015 mol·L - 1的

NaOH将吸附原液 p H调节为 2 ,4 ,7 和 10 ,进行吸

附洗脱 ,收集流出液 ,浓缩干燥 ,测绿原酸含量。由

图 3可知 ,溶液 p H为 7时绿原酸质量分数最高 ,说

明吸附原液在中性条件下杂质较易被树脂吸附。

吸附原液通过树脂的流速一是会影响工作效

率 ,二是会影响树脂对杂质的吸附。由图 4知 ,流速

为 1～3 mL·min - 1时 ,随着流速的加快 ,绿原酸质量

分数略有降低 ;流速大于 3 mL·min - 1时 ,绿原酸质

量分数降幅很大。综合考虑纯度及生产周期 ,选择

3 mL·min - 1为最佳流速。

图 2　吸附原液金银花质量浓度对树脂吸附效果的影响

Fig. 2　Effect of flos lonicerae quality density in

adsorption solution on purification of CHA

图 3　吸附原液 pH对绿原酸纯化的影响

Fig. 3　Effect of adsorption solution p H on

purification of CHA

图 4　吸附原液流速对绿原酸纯化效果的影响

Fig. 4　Effect of adsorption solution flow rate on

purification of CHA

D101树脂不吸附绿原酸 ,仅吸附大分子色素、

黏液质等杂质 ,用水可将绿原酸全部冲洗下来。以

柱床体积为 1倍 ,分别用 2 ,3 ,4 ,5 和 6 倍的水冲洗

柱子 ,测纯化物中绿原酸含量。由表 2可以看出 ,冲

洗柱子的水为 4 倍柱床体积时绿原酸质量分数达

65112 % ,较水沉后提高 19174 % ,大于 4 倍时绿原

酸质量分数变化很小。综合考虑生产周期及绿原酸

质量分数 ,选用 4倍水体积洗脱。

树脂对溶液的处理量由表 3可得 ,5 g预处理后

的树脂最多可以吸附 25 mL 溶液中的杂质 ,溶液体

积大于 25 mL 时树脂已达到饱和 ,绿原酸质量分数
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明显降低。

表 2　洗脱水量对绿原酸纯化效果的影响

Table 2　Effect of eluting water quantity on the

purification of CHA

洗脱水量/倍 2 3 4 5 6

绿原酸质量分数/ % 60158 62124 65112 65131 65114

表 3　树脂的最大吸附容量

Table 3　The sorption capacity of resin

溶液体积/ mL 10 15 20 25 30 35 40

绿原酸质量

分数/ %

65134

　

65118

　

65102

　

64184

　

60121

　

54118

　

50124

　

在以上试验的基础上 ,选择吸附原液金银花质

量浓度为 0125 g·mL - 1 ,p H为 7 ,流速 3 mL·min - 1 ,

用水量为 4倍柱床体积 ,进一步试验 ,得纯化物绿原

酸质量分数为 65112 %。

4　结　论

1)金银花绿原酸的酸醇回流最优提取参数为乙

醇体积分数 70 % ,乙醇 p H为 4 ,回流时间 4 h ,温度

70 ℃,此条件下绿原酸提取率达 85112 % ,提取物中

绿原酸质量分数达 36128 %。

2)金银花醇提取液含有较多杂质 ,水沉后提取

物绿原酸质量分数提高了 9110 % ;经 D101 树脂吸

附进一步纯化提取物 ,绿原酸质量分数达 65112 % ,

较树脂去杂前提高了 19174 % ,说明 D101树脂吸附

去杂效果较好。
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科研简讯

我校“喷灌工程计算机辅助设计软件”达国际先进水平

我校水利与土木工程学院王福军教授和北京市水利水电技术中心何浩总工程师共同主持完成的北京市

“十五”科技攻关课题“喷灌工程计算机辅助设计软件”经北京市科委组织专家进行成果鉴定 ,其成果软件

( IrCAD)完全按照我国相关的技术规范和标准进行开发 ,符合我国喷灌规划设计的国家标准和软件开发技

术要求。与国外同类软件相比 , IrCAD软件内容丰富、功能强大、技术先进 ,具有较强的可扩展性、兼容性、系

统性和创新性 ,具有广阔的推广应用前景。经专家评议 ,该成果达国际先进水平。2003年度获北京市水利

局科技进步一等奖。

我校一项设施农业科研成果达到国际领先水平

2003年 4月 4日 ,由我校水利与土木工程学院滕光辉副教授主持完成的国家“九五”重点科技攻关专题

“设施农业分布式网络控制技术研究与开发”通过教育部组织的有关专家的鉴定。课题开发的分布式网络控

制系统应用于设施农业 ,填补了国内空白 ,达到国际先进水平 ,其中开放型的底层控制网络结构以及嵌入式

数据采集技术和控制执行机构 ,达到国际领先水平。

该项目的实施 ,对于农业高效、可持续发展有着十分重要的战略意义。此项目的推广必将产生显著的经

济和社会效益。
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