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大孔树脂精制芦荟叶黄酮的研究
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摘要:研究了大孔树脂对芦荟叶干粉中黄酮的最佳精制工艺。在相同条件下对五种不同的大孔树脂静态吸附

率和解吸率的进行测定，优选出树脂，并研究了优选树脂在不同条件下对芦荟叶干粉中黄酮的静态、动态吸附

与解吸特性，确定了树脂精制芦荟叶干粉中黄酮的最佳工艺。结果表明:芦荟叶干粉黄酮精制优选大孔树脂为

H1020，在室温下，吸附液 pH 为 3. 0，静态吸附能力最强，解吸剂以体积分数 φ(乙醇) = 80% 的效果最好;动态

吸附以芦荟黄酮粗提物溶液的质量浓度为 12 mg /mL 吸附效果最好，解吸以体积分数 φ( 乙醇) = 80%，流速为

2. 0 mL /min 洗脱效果最好。
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A Study on the Purification of the Flavonoids from
Aloe Leaf Powder with Macroporous Resin
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Abstract:The purification of the flavonoids from aloe leaf powder with macroporous resin was studied.
The static adsorption rate and desorption rate of five different macroporous resins were surveyed under the same
conditions to select the best one. The optimum purificated technic was confirmed by studying the static and dy-
namic absorption and desorption of flavonoids with the best resin under different conditions. The result indica-
ted that the optimum macroporous resin was H1020，and its static adsorptive ability was the strongest at room
temperature and pH = 3，the most effective desorption could be obtained with 80% volume fraction alcohol.
The best dynamic absorption was obtained at room temperature and crude flavonoids solution at 12 mg /mL，the
most effective desorption was also obtained with 80% volume fraction alcohol at 2. 0 mL /min desorption rate.
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芦荟系百合科芦荟属，是多年生常绿肉质草本植物，原产非洲，目前在世界上很多地区都有分

布
［1］。芦荟具有收敛、催眠、强身、清胃、通便功效，可治疗黄疸、器官溃疡、痔疮、淤血、脓肿，疥疮、眼疾

和口腔炎症等多种疾病
［2］。芦荟中主要含有蒽醌、多糖、黄酮类化合物、有机酸、蛋白质、多肽、氨基酸

以及多种微量元素等多种有效成分
［3 － 4］。研究表明芦荟中黄酮类化合物主要包括槲皮素和芦丁两大

类，槲皮素具有较好的祛痰、止咳、平喘作用，并有降低血压、治疗支气管炎和预防冠心病的作用，芦丁具

有抗炎、抗病毒及维生素 P 样作用，可用于防治脑出血、视网膜岀血、高血压、急性血性肾炎，治疗慢性
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气管炎等
［5 － 6］，具有潜在的开发利用价值。采用溶剂法提取的芦荟黄酮粗提物中存在多种杂质，必须对

其纯化。在各种分离纯化方法中，大孔树脂由于具有物理化学稳定性高，比表面积大，吸附和交换容量

大、速度快，选择性好，吸附条件温和，再生处理方便，强度好，使用寿命长等优点 ，在黄酮类化合物纯化

中应用广泛
［7 － 10］，但大孔树脂纯化芦荟黄酮的研究未见报道。本试验从 5 种大孔树脂中进行筛选，研

究大孔树脂对芦荟黄酮的吸附特性，以期建立合适的芦荟黄酮纯化的条件，为芦荟的产业化开发利用提

供理论参考。

1 材料与方法

1. 1 试验材料

芦荟叶干粉:购于南通德福芦荟制品有限公司。
1. 2 主要试剂

芦丁标准对照品购于中国药品生物制品检定所;乙醇、亚硝酸钠、氢氧化钠、三氯化铝均为分析纯;

柱层析用 H1020、D301、AB －8、X －5、NKA －2 5 种大孔吸附树脂全部购于上海摩速科学器材有限公司。
1. 3 主要仪器

“弘祥隆”HF － 20B 超声循环提取机、旋转蒸发仪、真空冷冻干燥机、层析柱、754pc 紫外可见分光

光度计。
1. 4 试验方法

1. 4. 1 标准曲线的制备
［11，12］

精确称取 120 ℃干燥恒重的芦丁标准品 10 mg，加体积分数 φ(乙醇) =
80%溶解，定容至 25 mL 容量瓶中，摇匀。精密吸取标准品溶液 0. 0，0. 2，0. 4，0. 6，0. 8，1. 0，1. 2 mL，分

别置于 10 mL 试管中，加质量分数 ρ(亚硝酸钠) = 5% 0. 3 mL，放置 6 min 后，加质量分数 ρ(硝酸铝) =
10% 0. 3 mL，放置 6 min，再加质量分数 ρ( 氢氧化钠) = 4% 的 4 mL，加水至刻度，摇匀，放置 15 min。
用 754PC 型分光光度计进行全波长扫描，根据最大吸收波长做标准曲线，根据不同浓度下吸光度值经

最小二乘法作线性回归，得回归方程。
1. 4. 2 芦荟叶黄酮含量测定 准确吸取 0. 6 mL 样品溶液按标准曲线测吸光度，根据回归方程计算样

品中的总黄酮含量。芦荟叶干粉总黄酮含量计算公式如下:

总黄酮含量 = (0. 254 5 A + 0. 000 3) × V
0. 6 ×M × 100% (1)

(1)式中:V 为初提物溶液定容后的体积 /mL;M 为初提物的质量 / g。
1. 4. 3 芦荟叶黄酮粗提物的制备 1 kg 芦荟叶干粉用“弘祥隆”HF － 20B 超声循环提取机提取，以体

积分数 φ(乙醇) = 80%的作溶剂，提取功率为 1 000 W，料液比 1∶ 20，提取时间为 20 min，然后过滤浓

缩，再经真空冷冻干燥得到芦荟叶干粉黄酮粗提物，经 NaNO2 －Al(NO3)3 比色法检测总黄酮含量为 3. 24%。
1. 4. 4 大孔树脂的预处理 用无水乙醇浸泡 24 h，充分溶胀，用无水乙醇淋洗至洗出液加适量水无白

色浑浊现象为止，再用去离子水洗至无乙醇，沥干树脂中水分备用。
1. 4. 5 大孔树脂的优选 吸附树脂的吸附性能与被吸附分子的极性、分子大小，吸附剂的极性、比表面

积、孔径大小等因素有关。为分离、富集、纯化芦荟叶干粉中的总黄酮，选用以下几种进行试验，所选树

脂的物理参数(来自厂家)见表 1。准确称取各种已经预处理的大孔树脂 1. 000 g 各 3 份，分别置于不

同的 150 mL 三角瓶中，加入 50 mL 一定浓度芦荟叶黄酮粗提物溶液，置振荡器上 30 ℃、110 r /min 振

荡吸附 24 h，将树脂滤出，测定滤液中剩余总黄酮浓度。将吸附平衡的树脂立即放入磨口三角瓶中，精

确加入体积分数 φ(乙醇) = 60%的 25 mL，置振荡器上 30 ℃ 、110 r /min 再振荡 24 h，然后再将树脂滤

出，测定洗脱液中总黄酮浓度。根据各种大孔树脂的吸附率、吸附量、解吸率、解析量，从而优选出最佳

树脂。大孔树脂的吸附率、吸附量、解吸率、解析量按下式计算:

Qa = (Co － Cr)Va /W，α /% = ［(Co － Cr) / Co］× 100 (2)

Qd = Cd × Vd /W，β /% = ［(Cd × Vd) /(Co － Cr) × Va］× 100 (3)

(2)、(3)式中，α 为吸附率(% );Qa 为吸附量(mg /g);Co 为黄酮初始质量浓度(mg /mL);Cr 为吸

附平衡后黄酮质量浓度(mg /mL);Vα 为黄酮溶液体积(mL);W 为树脂质量(g);Qd 为解吸量(mg /g);

Cd 为解吸液质量浓度(mg /mL);Vd 为解吸液体积(mL);β 为解吸率(% )。
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图 1 芦丁标准曲线

Fig. 1 The standard curve of rutin

表 1 5 种大孔树脂的物理参数

Tab. 1 Physical characters of 5 kinds of macroporous resin

树脂

Resin
极性

Polar
粒径范围 /mm
Size range

比表面积 /(m2·g －1)

Specific surface area
平均孔径 /A

Average pore size
孔容 /(mL·g －1)

Pore volume

NKA － 2 极性 0. 3 ～ 1. 25 160 ～ 200 145 ～ 155 0. 62 ～ 0. 66

AB － 8 弱极性 0. 3 ～ 1. 25 480 ～ 520 130 ～ 140 0. 73 ～ 0. 77

D301 弱极性 0. 50 ～ 0. 70

H1020 非极性 0. 3 ～ 1. 25 1 000 ～ 1 100 85 ～ 95 1. 08 ～ 1. 12

X － 5 非极性 0. 3 ～ 1. 25 500 ～ 600 290 ～ 300 1. 20 ～ 1. 24

1. 4. 6 不同条件下大孔树脂静态吸附与解析特性的研究 (1) 温度对树脂静态吸附性能的影响。称

取 12 份由 1. 4. 5 中优选出的大孔树脂 1. 000 0 g，分别加入具塞三角瓶中，再加入同体积、一定浓度的

芦荟叶黄酮粗提物溶液，然后分别在 20，30，40，50 ℃下恒温振荡(110 r /min，每组 3 个重复)，最后在相

同时间下收集一定量的上清液，取上清液 0. 6 mL 按标准曲线的制备方法，自“加质量分数 ρ(亚硝酸钠) =5%
0. 3 mL”起依次操作，测定吸光度，根据回归方程计算上清液中的总黄酮浓度，吸附率计算公式同 1. 4. 5。

(2)不同 pH 值对大孔树脂静态吸附性能的影响。称取 21 份由 1. 4. 5 中优选出的大孔树脂 1. 000 0 g，分

别加入具塞三角瓶中，加入同体积、同浓度、不同 pH(每组 3 个重复) 的芦荟黄酮粗提物溶液，30 ℃下，

170 r /min 振荡吸附相同的时间后收集一定量的上清液，取上清液 0. 6 mL 按标准曲线的制备方法，自

“加质量分数 ρ(亚硝酸钠) = 5% 0. 3 mL”起依法测定吸光度，根据回归方程计算上清液中的总黄酮浓

度，吸附率计算公式同 1. 4. 5。
(3)洗脱剂对大孔树脂的静态解吸效果的影响。称取 18 份经活化后的大孔树脂 1. 000 g 于具塞三

角瓶中，加入同体积、相同浓度的芦荟黄酮粗提物溶液，20 ℃恒温振荡至吸附饱和，再分别加入体积分

数 φ(乙醇) = 0%，20%，40%，60%，80%，100%的溶液 30 mL(每组 3 个重复)，恒温振荡进行解吸一定

时间，取洗脱液 0. 6 mL 按标准曲线的制备方法，自“加质量分数 ρ(亚硝酸钠) = 5% 0. 3 mL”起依法测

定吸光度，根据回归方程计算洗脱液中的总黄酮浓度，解吸量计算公式同 1. 4. 5。
1. 4. 7 不同条件下大孔树脂动态吸附与解吸特性研究 (1)料液浓度对大孔树脂动态吸附性能的影

响。称取一定量由 1. 4. 5 中优选出的大孔树脂，以湿法装入内径为 1. 2 cm 的柱中，使柱高为 10 cm;室

温条件下，以流速为 2. 0 mL /min 对质量浓度

分别为 8，12 和 16 mg /mL 的芦荟黄酮粗提物

溶液进行上柱，并收集流出液，测定流出液中芦

荟总黄酮含量，如吸附饱和则停止吸附，考察芦

荟黄酮粗提物溶液浓度对树脂吸附性能的影响。
(2)洗脱剂对大孔树脂动态解吸效果的影

响。分别将吸附芦荟黄酮达到饱和的大孔树脂

湿法上柱，使柱高为 10 cm，用体积分数 φ( 乙

醇) = 40%，60%，80% 的溶液分别进行洗脱，

流速为 2. 0 mL /min，每管收集 2 min，考察不同

浓度洗脱剂对树脂解吸性能的影响。

2 结果与分析

2. 1 工作曲线及线性回归方程

754PC 型分光光度计全波长扫描后得最大吸收波长为 510 nm，根据最大吸收波长做标准曲线所得

回归方程为:C = 0. 254 5A + 0. 000 3，R2 = 0. 994 3，见图 1。
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图 2 温度对 H1020 大孔树脂吸附率的影响

Fig. 2 Effects of temperature on H1020
macroporous resin adsorption rate

表 3 pH 值对吸附率的影响

Tab. 3 Effects of pH value on adsorption rate

pH 吸附率 /% Absorption rate

2 67. 34

3 69. 56

4 66. 24

5 60. 72

6 59. 07

7 53. 55

8 49. 69

表 2 5 种大孔吸附树脂对芦荟总黄酮的静态吸附效果比较

Tab. 2 Comparison of static adsorption of 5 kinds of macroporous resin to total flavonoids in aloe leaf powder

大孔树脂

Macroporous resin
吸附率 /%

Adsorption rate
吸附量 /(mg·g －1)

Adsorptionamount
解吸率 /%

Desorptionrate
解吸量 /(mg·g －1)

Desorptionamount

H1020 92. 67 65. 23 29. 94 19. 53

D301 75. 37 53. 32 15. 85 8. 45

AB － 8 80. 45 56. 96 32. 50 18. 51

X － 5 79. 19 55. 99 34. 90 19. 54

NKA － 2 54. 40 38. 46 17. 84 6. 86

2. 2 5 种大孔树脂对芦荟总黄酮的静态吸附效果比较

大孔吸附树脂对芦荟叶干粉黄酮粗提物溶液中总黄酮的良好吸附作用要求吸附树脂具有适当的孔

径、较高的比表面积和对黄酮有接近的极性。芦荟叶中含的总黄酮物质主要为芦丁和槲皮素，它们的极

性较小。由表 2 可以看出，吸附量较大的树脂多为非极性和弱极性，如 H1020、AB －8 等。同时，树脂比

表面和孔径对吸附效果也有很大的影响，随

着比表面积增加，表面张力随之增大，吸附量

提高，对吸附有利，如 H1020 吸附树脂; 另

外，孔径大小也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，

大的孔径虽然有利于溶质的扩散，但同时缺

乏吸附的选择性，各种大小的分子都可以进

入树脂内部，可能存在着各种溶质分子之间

的竞争吸附，以至于总黄酮成分不能被很好

地吸附，如 X － 5，而 H1020 树脂的吸附量最

大，是因为其孔径大小适宜，阻止了一些大分

子溶质的进入，减少了竞争吸附。从试验结

果可以看出，H1020 吸附树脂对芦荟叶干粉

黄酮粗提物溶液中总黄酮有较好的吸附作

用，加之解吸率较高，能达到对芦荟叶干粉黄酮粗提物溶液中总黄酮物质的富集纯化作用，因此，选用

H1020 吸附树脂进行对芦荟叶干粉黄酮粗提物溶液中总黄酮的吸附和解吸试验研究。
2. 3 不同条件下 H1020 型大孔树脂静态吸附与解吸特性的研究结果

2. 3. 1 温度对 H1020 树脂静态吸附性能的影响 由于芦荟中的黄酮随温度的升高易发生水解和氧

化，所以选择 60℃ 以下测定 H1020 型大孔树脂对其吸附能力。从图 2 中可以看出随着温度的上升，

H1020 型大孔树脂的吸附率呈上升趋势，但是温度对

其影响效果并不显著，所以从操作简便和保持芦荟黄

酮活性考虑选择室温为大孔树脂吸附的环境温度。
2. 3. 2 pH 值对 H1020 树脂静态吸附性能的影响

从表 3 中可以看出，随着 pH 值的上升，H1020 型大孔

树脂的吸附率先增加后显著下降，当 pH = 3 时吸附率

最大，但考虑到操作的简便，并结合 pH = 4 时的吸附

率的比较，选用 pH =3 为吸附时的 pH 值条件。
2. 3. 3 洗脱剂浓度对 H1020 树脂的静态解吸效果的

影响 解析量是衡量大孔树脂分离天然产物的又一重

要技木参数。考虑到芦荟中的黄酮作为保健食品原料

的安全性，选择乙醇水溶液为洗脱剂。由表 4 可知，体
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表 4 不同浓度乙醇溶液对 H1020 树脂静态解析性能的影响

Tab. 4 Effect of different concentration ethanol on static desorption
of H1020 macroporous resin

乙醇体积分数 /%
Ethanol volume fraction

解吸量 /(mg·g －1)

Desorption amount

0 2. 83

20 12. 48

40 20. 57

60 25. 08

80 27. 45

100 25. 49

表 5 料液质量浓度对动态吸附性能的影响

Tab. 5 Effect of concentration of mass crude flavone extracted from Aloe
leaf powder solution on the dynamicabsorption of macroporous resin

料液质量浓度 /(mg·mL －1)

Feed liquid mass concentration
泄漏点 /mL
Weep point

8 272

12 152

16 104

图 3 质量分数为 40%，60%，80%的乙醇溶液动态洗脱曲线

Fig. 3 Dynamic desorption curves of macroporous resin
with mass fraction of 40%、60% and 80% ethanol

积分数 φ( 乙醇) = 80% 的洗脱能力

最好，其次为 60% 和 40% 的，洗脱液

均澄清透明，蒸馏水洗脱效果最差。
故选 用 体 积 分 数 φ ( 乙 醇) = 40%、
60% 和 80% 的浓度作为洗脱剂进行

后续动态解析。
2. 4 不同条件下 H1020 型大孔树脂

动态吸附与解吸特性研究结果

2. 4. 1 料液质量浓度对 H1020 树脂

动态吸附性能的影响 芦荟中的黄酮

粗提物溶液的质量浓度是影响大孔树

脂吸附性能的重要因素之一，吸附树

脂的吸附容量一般以较低质量浓度进

行较为有利。如果原液质量浓度过

高，则泄漏点早，处理量小，树脂使用

周期短，从而树脂再生的次数增多;如

果原液质量浓度偏低，工作效率降低。
从表 5 可知，芦荟黄酮粗提物的

质量浓度为 12 mg /mL 时吸附量较合

适，同时吸附时间也比较适宜，因此选

择质量浓度为 12 mg /mL 的芦荟黄酮

粗提物溶液作为吸附料液。
2. 4. 2 洗脱剂对 H1020 树脂动态

解吸效果的影响 从图 3 中可以看

出，体积分数 φ(乙醇) = 80%洗脱最

快，在第 35 管时基本洗脱干净;洗脱

剂为体积分数 φ( 乙醇) = 40% 时第

30 管基本洗脱干净;而洗脱剂为体

积分数 φ(乙醇) = 60% 在第 35 管基

本洗脱干净。故体积分数 φ(乙醇) =
80%为最佳洗脱剂。

3 结论与讨论

5 种国产大孔树脂的静态吸附

和解吸试验结果表明 H1020 型大孔

吸附树脂对芦荟叶干粉黄酮粗提物

溶液中的总黄酮有较好的吸附和解

吸效果。H1020 树脂静态吸附和解吸试验结果表明在室温下，吸附液 pH 为 3 时吸附效果较好，乙醇体

积分数为 φ = 80%时洗脱效果最好;动态吸附和解吸试验结果表明在室温下黄酮粗提物溶液质量浓度

为 12 mg /mL、洗脱流速为 2. 0 mL /min、体积分数 φ(乙醇) = 80%作为解吸剂时比较适宜。大孔树脂在

黄酮类化合物纯化中应用广泛，但用大孔树脂纯化芦荟黄酮的研究未见报道，由本试验结果可知 H1020
大孔树脂是纯化芦荟黄酮粗提物理想的吸附树脂，具有吸附量大，解吸率大的优点。笔者采用 NaNO2 －
Al(NO3) 3 比色法对吸附前的芦荟黄酮醇粗提物中总黄酮含量及 H1020 大孔树脂一次吸附纯化后冷冻干

燥所得物中总黄酮含量进行了检测，吸附前的为 3. 24%，一次吸附纯化后的稳定在 35% 以上，纯度提高了

30%以上，可见此大孔树脂纯化黄酮效果良好，基本能满足市场上要求的纯度 20%，所得物可作为一般

药剂和保健食品的原料，并且此精制纯化工艺操作简便，对环境污染很少，纯化时使用的乙醇可回收蒸

馏后重复使用，树脂亦可处理后重复使用，故提取成本较低，适宜于工厂化生产。
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