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大孔吸附树脂分离纯化毛头牛蒡子多糖的
工艺研究
季志红　 阻力皮亚·艾山　 周晓英

【摘要】　 目的　 研究大孔吸附树脂分离纯化毛头牛蒡子中多糖的方法。方法　 比较４种不同
型号大孔吸附树脂ＡＢ８、ＨＰＤ３００、ＨＰＤ４５０、ＨＰＤ６００型对毛头牛蒡子多糖的纯化效果；采用分光
光度法测定毛头牛蒡子多糖的含量，用静态吸附－解析方法从４种大孔吸附树脂中筛选出适宜的
树脂，并优化纯化条件。结果　 ＡＢ８型大孔吸附树脂对毛头牛蒡子提取液中多糖的纯化效果最佳，
最佳工艺条件为：上样液浓度２ ８ ｍｇ ／ ｍｌ；流速２ ＢＶ ／ ｈ；最佳洗脱溶剂为５０％乙醇，洗脱溶剂用量为
２ ＢＶ。结论　 ＡＢ８型大孔吸附树脂能较好的洗脱分离毛头牛蒡子多糖，为毛头牛蒡子的综合开发
提供新的思路与方法。
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　 　 牛蒡子，来源于菊科两年生草本植物，是牛蒡
属牛蒡（ＡｒｃｔｉｕｍＬａｐｐａ Ｌ）的干燥成熟果实，为常用中
药。同属植物毛头牛蒡（Ａｒｃｔｉｕｍ ｔｏｍｅｎｔｏｓｕｍ Ｍｉｌｌ）的

干燥成熟果实在新疆有大面积分布［１］。毛头牛蒡
子的化学成分较多，主要含有多糖类，木脂素类、黄
酮类物质，挥发油，此外还有酚羟基物质、脂肪酸、
生物碱等［２］。

大孔吸附树脂（ｍａｃｒｏｐｏｒｏｕｓ ａｄｓｏｒｂｉｎｇ ｒｅｓｉｎｓ）是
在离子交换树脂的基础上发展起来并于７０年代末
用于中草药有效成分的分离［３］。近几年，大孔树脂
技术逐渐应用于皂苷及多糖类成分研究。本实验
以４种不同型号大孔吸附树脂对毛头牛蒡子的吸附
解析性能，筛选出适宜的大孔吸附树脂，最佳洗脱
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条件，确定纯化工艺，以期为制备高纯度毛头牛蒡
子多糖奠定理论基础。
!

　 材料与仪器
毛头牛蒡子（采自新疆阿勒泰地区，经中医学

院李永和主任药师鉴定为毛头牛蒡的干燥成熟果
实）；葡萄糖对照品，乙醇，蒽酮－浓硫酸试剂，石油
醚，无水乙醇，丙酮，氯仿，正丁醇均为市售分析纯。

大孔吸附树脂：ＡＢ８（天津南大树脂科技有限
公司），ＨＰＤ３００、ＨＰＤ４５０、ＨＰＤ６００型（沧州宝恩
吸附材料科技有限公司）

ＵＶ２５５０（日本岛津），ＲＥ２０００Ａ型旋转蒸发仪
（上海亚荣生化仪器厂），ＫＱ５２００ＤＥ型数控超声波
清洗器（昆山市超声仪器有限公司），Ｓ２２ＰＣ型可见
分光光度计（上海棱光仪器有限公司），ＡＬ２０４电子
天平（上海梅特勒－托利多仪器有限公司），玻璃色
谱柱。
"

 实验方法
２ １　 毛头牛蒡子多糖的提取［４］

粉碎毛头牛蒡子过４０目筛，按料液比１ ∶ ５加
７０％乙醇８０ ℃恒温浸提３小时，回收乙醇，再以料
液比１∶ ２加蒸馏水超声辅助浸提４小时，３０００ ｒ ／ ｍｉｎ
离心１０ 分钟，上清液采用Ｓｅｖａｇｅ 法除去蛋白
（Ｓｅｖａｇｅ法：按氯仿－正丁醇体积比４∶ １配制Ｓｅｖａｇｅ
试剂，将１０ ｍｌ Ｓｅｖａｇｅ试剂与５０ ｍｌ质量浓度一定的
粗多糖样液混合，剧烈振摇２０分钟，４０００ ｒ ／ ｍｉｎ离
心１０分钟分去下层有机相和中间的变性蛋白，收集
上清液。将上述方法反复４次），即得毛头牛蒡子
多糖粗提液。
２ ２　 标准曲线的绘制
２ ２ １　 选择最大吸收波长

精密称取干燥至恒重的葡萄糖标准品２５ ０ ｍｇ，
至２５ ｍｌ容量瓶中，加蒸馏水溶解并定容，摇匀，制
得标准品储备液。取１ ０ ｍｌ标准品储备液置试管
中，在另一个试管中取１ ０ ｍｌ样品粗体液，分别在
两个试管中加硫酸－蒽酮试剂４ ０ ｍｌ，充分振摇，在
紫外可见光区（２００ ～ ８００ ｎｍ）扫描。在６２８ ｎｍ处，
标准品和样品都有最大吸收峰，即为最大吸收波
长。（见图１）。
２ ２ ２　 标准曲线的绘制

精密吸取标准品储备液０ ４，０ ５，０ ６，０ ７，
０ ８，０ ９，１ ０ ｍｌ，分别置１０ ｍｌ容量瓶中，用蒸馏水

图１　 标准品与样品的吸收曲线

定容。分别精密吸取以上新配制标准溶液各
１ ０ ｍｌ，分别加入硫酸－蒽酮试剂４ ０ ｍｌ，摇匀。
于沸水浴中加热１０分钟，冷却至室温。另取蒸馏水
１ ０ ｍｌ，加硫酸－蒽酮试剂４ ０ ｍｌ，同法制成空白对
照，于６２８ ｎｍ波长测定吸光度。以吸光度值（Ａ）为
纵坐标，以葡萄糖浓度（Ｃ）为横坐标绘制标准曲线，
计算的回归方程，得：Ａ ＝ ０ ０２６１Ｃ ＋ ０ ２４５３（ｒ ＝
０ ９９００）。
２ ３　 多糖的测定

精密移取样品溶液１ ０ ｍｌ，按“２ ２ ２”项下方
法操作，于６２８ ｎｍ波长测定吸光度（经测定毛头牛
蒡子粗多糖的浓度为５ ６ ｍｇ ／ ｍｌ）。
２ ４　 大孔吸附树脂的预处理［５］

大孔吸附树脂用水洗去除悬浮物及水溶性杂
质，并洗至无气泡后，用９５％乙醇浸泡２４小时后装
柱，再用９５％乙醇洗脱至流出液与水不产生混浊，
继续洗，至流出液无异味，再用蒸馏水洗，至流出液
无醇味，既得。
２ ５　 树脂的筛选
２ ５ １　 静态吸附研究［６］

称取４种预处理过的大孔吸附树脂（湿重５ ｇ），
分置１００ ｍｌ锥形瓶中，各加入毛头牛蒡子多糖样品
溶液５ ｍｌ，每隔５分钟振摇１０秒持续２小时，静置
１２小时，使其达到饱和吸附，过滤，测定毛头牛蒡子
多糖浓度，按下式计算吸附率：吸附率（％）＝（Ｃ０ －
Ｃ１）／ Ｃ０ × １００％。式中：Ｃ０ 为吸附前液体多糖浓度
（ｍｇ ／ ｍｌ）；Ｃ１为吸附后液体多糖浓度（ｍｇ ／ ｍｌ）。
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２ ５ ２　 静态解析研究
对达到饱和的树脂用５ｍｌ，５０％乙醇解析，每隔

５分钟振摇１０秒持续５小时，过滤，取溶液定容，测
定滤液中毛头牛蒡子多糖浓度。按下式计算解析
率：解析率（％）＝ Ｃ０ ／（Ｃ１ － Ｃ２）×１００％式中：Ｃ０为
吸附前液体多糖浓度（ｍｇ ／ ｍｌ）；Ｃ１为吸附后液体多
糖浓度（ｍｇ ／ ｍｌ）；Ｃ２为上清液的平衡多糖浓度（ｍｇ ／
ｍｌ），结果ＡＢ８型大孔吸附树脂的多糖吸附率，解
析率均较高，故选用ＡＢ８型大孔吸附树脂为最佳
树脂进行后续实验。详见表１。

表１　 ４种树脂的静态吸附－解析率
树脂种类 吸附率（％） 解析率（％）
ＡＢ８ ７３ ５ ５３ ７

ＨＰＤ３００ ６９ ９ ３７ ５

ＨＰＤ４５０ ６４ ３ ４８ ０

ＨＰＤ６００ ５７ １ ２１ ２

２ ６　 上样液浓度的确定
用不同浓度的毛头牛蒡子提取液进行吸附实

验，浓度高于或低于２ ８ ｍｇ ／ ｍｌ时吸附率明显降低，
不便于上样，因此上样液浓度以２ ８ ｍｇ ／ ｍｌ时为宜。
２ ７　 洗脱溶剂浓度的确定［７］

依次用水、３０％、５０％、７０％乙醇，用２ ＢＶ ／ ｈ的
流速，对已装好一定浓度的样品水溶液的大孔树脂
柱进行洗脱，测定洗脱液中毛头牛蒡子浓度。结果
５０％乙醇洗脱液中毛头牛蒡子多糖含量最高。所以
确定洗脱剂乙醇浓度５０％为最佳。
２ ８　 洗脱剂用量的确定

选用ＡＢ８型大孔吸附树脂，按“２ ４”项下处
理，上样液浓度２ ８ ｍｇ ／ ｍｌ，进行上柱，吸附。用
５０％乙醇洗脱，分段收集５０％乙醇洗脱液。每个树
脂体积收集洗脱液，每次用Ｍｏｌｉｓｈ试剂验证有无多
糖洗出，洗至无多糖洗出。２ ＢＶ的洗脱溶剂把毛头
牛蒡子中多糖已洗脱完全。故确定洗脱剂用量为
２倍树脂体积。
２ ９　 重复性实验

选用ＡＢ８型大孔吸附树脂，按“２ ４”项下处
理，精密吸取３份样品溶液（浓度２ ８ ｍｇ ／ ｍｌ），分别
进行上柱，吸附。用５０％乙醇洗脱，洗脱速度２ ＢＶ ／
ｈ，收集洗脱液，测定毛头牛蒡子多糖含量，结果表明
实验方法可靠稳定，见表２。

表２　 重复性实验结果

编号 毛头牛蒡子多糖
浓度（ｍｇ ／ ｍｌ）

毛头牛蒡子多糖
含量（ｍｇ ／ ｇ）

相对标准偏差
（％）

１ ０ １８５ ９ ２５

２ ０ １８６ ９ ３０

１ ７５

３ ０ １８０ ９ ００

平均 ０ １８３ ９ １８

#

 讨论
（１）上样液浓度是影响树脂吸附性能的重要因

素之一，浓度低，树脂未被饱和，浓度高则不能被完
全洗脱，导致最终结果不准确。（２）确定洗脱溶剂
用量可以使多糖完全的洗脱，还可以避免溶剂的消
耗。（３）洗脱流速会影响测定结果，流速太低，多糖
流出速度慢，消耗时间较长；流速过快，大孔吸附树
脂对多糖的吸附量减少，不能发挥出树脂的吸附功
能。所以应选出最佳流速。（４）本实验对比考察
４种树脂的吸附，解析能力，ＡＢ８型大孔吸附树脂
表现出对毛头牛蒡子中多糖分离纯化的最优能力，
确定上样液浓度以２ ８ ｍｇ ／ ｍｌ时为宜，洗脱剂乙醇
浓度５０％为最佳，洗脱剂用量为２倍树脂体积，用
２ ＢＶ ／ ｈ的流速，可很好的将毛头牛蒡子多糖进行洗
脱富集，为毛头牛蒡子的综合开发提供新的思路和
方法。大孔吸附树脂具有良好的吸附解析能力，在
天然产物的分离纯化方面表现出很好的优越性，可
广泛用于各类中草药有效成分的现代化研究。
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