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摘要：介绍一种基于柱层析技术、高效液相色谱技术于一体的计算机智能控制全自动、高性能的化学物质纯化

系统。该系统属于高压制备高效液相色谱，采用模块化设计模式，各模块经由计算机工作站软件统一协调，实

现进样、分离、馏分收集自动化。该系统应用于中药复杂成分分离、提取和纯化的效率高、馏分损失少、样品回

收率高。
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Abstract：A purification system based on column chromatography and high performance liquid

chromatography with automated computer intelligent control was introduced．The system used

high pressure for preparation high performance liquid chromatography and modular designed

modes．AU modes are coordinated by computer workstation software to implement sample

injection．separation and fraction collection automatedly．The instrument can be used to

separate，extract and purify complex components in traditional Chinese medicine with high

efficiency of separation and purification．10w lOSS fraction and high recovery rate．

Key words：preparation high performance liquid chromatography system，isolation，purification，

workstation

制备色谱技术在中药天然药领域的样品制备、

物质纯化、化学成分研究等作用越来越受到业界的

关注。目前国内应用的制备色谱系统以进口为主，国

内尚无成套的自动化程度较高的制备系统面市，多

数仅停留于大流量制备泵及制备型检测器(或分析
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型检测器的流通池分流方式)的简单拼凑，系统的概

念较为淡薄，国产的此类设备在技术上尚不成熟，与

国际同类产品的差距较大，而进口该类产品因高昂

的价格严重制约着国内特别是基础的需求。

制备高纯度的化学标准品以及质量标准规范化

研究是中药现代化发展的必由之路。而中药的成分

多而结构复杂，要从中分离纯化化学标准品非常困

难，采用传统的分离技术如超离心、沉淀、萃取、超滤

等往往达不到所需的纯度要求，而色谱分离技术无
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疑是这类物质精细分离的有效手段。目前化学标准

品的纯化多采用反复多次人工柱层析、重结晶，或采

用进口的高压制备液相色谱，前者费时费工，后者设

备投资较高，因此国产化全自动的系统必要性日趋

突出。我们研制开发出一套集柱层析技术、高压液相

制备色谱技术于一体并用计算机智能控制的全自

动、高性能的化学标准品纯化系统(UC一3250高压

制备系统)，并通过该系统建立制备高纯度的化学标

准品的技术方法与平台，为中药化学标准品的制备

和纯化提供设备，方法和示范。本系统的研制与开发

对中药现代化的作用是显而易见的，具有重大的实

际意义和学术价值。

l制备色谱系统的结构与功能

UC一3250高压制备色谱系统集柱层析技术、液

相色谱技术于一体并用计算机智能控制的全自动、

高性能的化学标准品纯化系统，包括：分离系统、检

测系统、样品处理系统和控制系统。UC一3250高压

制备色谱系统是专门为纯化应用而设计，可以满足

从纯化研究到小规模工业生产的需求。系统提供了

灵活的配置，可配置从低成本的简单系统到全自动

的系统(图1)。系统的UC一3286制备型高压输液泵

可以配置100ml、250ml、500、1000ml泵头；流速0．1

～1000ml／min；最大耐压可以为100ml／min，40Mpa；

250ml／min，20MPa；500ml／min，10MPa；1000ml／

min，5MPa。UC一3292紫外检测器(可变波长)。UC一

3266制备型自动进样器(X，Y坐标型)。UC一3267全

白馏份收集器(12位)。全自动包括：自动进样自动馏

份收集，可现无人守值自动纯化。UC一3269全反控制

备版色谱工作站及软件的功能强大，可以实现可靠、

复杂、精确切割收集控制。网络化可通过网络实时监

控糸统的运行。

图1 uc一3250高压制备色谱系统结构

2制备色谱系统的设计思路与技术特点

全套系统采用全新的设计开发思路，包括大流

量制备泵设计，电气系统设计，数字通讯系统设计。

进样泵设计是采用自行开发的高压输液泵的泵

部件，对泵头进行改造，最大流速提升为50ml／min，

以满足快速、大量进样的要求。由工作站来驱动制备

六通阀的动作，同时进样信息传送到工作站，进而开

始采集信号，控制馏分收集器的切换。

紫外可见检测器采用最简捷的设计，使光学元

件减至极少。波长控制采用单片机正弦算法实现，取

消了正弦杆，使机械可靠性得以提高，信号处理采用

24位A／D转换后全数字化处理，对数转换由单片机

完成，避免了温度的影响。

进样系统包括电控制备六通阀、进样泵。制备六

通阀选购美国Rheodyne公司产品。对压力波动的

抑制，采用通过电子学的相关技术加以解决。经过对

高压输液泵系统的研究，并参考对国内外的高压输

液泵，采用去掉机械缓冲器，由实验的方法来确定周

期控制信号，从而使流速平稳，减小脉动。

3制备色谱系统的控制流程

系统具有完善的主控和反控能力，具有控制功

能的色谱数据工作站软件，界面友好，操作简单方

便。泵单片机控制核一fi,软件，检测器单片机控制数据

采集处理核心软件，高稳定氘灯电源控制技术软件

等实现整机自动控制(图2)。

全自动的控制过程是作为自动化控制核心的计

算机工作站，通过编程控制进样泵启动、停止以及运

行时间来控制上样量，由工作站给出信号触发进样

阀的切换。流动相的输送工作可以由工作站设定，也

可以由泵面板设定。工作站采集样品峰信息并进行

处理，根据峰信息对待收集组分进行数据处理，给出

收集的开始、结束以及收集时间等信息，由工作站发

送命令来控制馏分收集器的采集。

分离系统运行过程是进样时机控制程序和分离

过程的实时监测以紫外检测器的相应信号为依据，

经工作站数据处理部分进行处理，给出色谱分离的

基本参数，根据色谱分离参数及谱图对待收集的组

分进行收集，由工作站驱动馏分收集器的相应阀，实

现馏分收集。

样品的制备流程足待纯化样品通过进样泵注入

进样阀的定量器皿中，进样阀将样品切换人制备系

统，在大流量制备泵的推动下，进入制备柱进行分

离，分离后的物质依次进入检测器检测，根据检测结

果由馏分收集器将既定的物质收集于容器中。
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图2高压制备色谱系统流程

4制备色谱系统的色谱工作站与软件特点

高压制备色谱系统的色谱工作站与软件是在多

年的色谱分析仪器使用经验的基础上开发而成，有

操作方便、功能强大、运行稳定等诸多特点，其主要

性能特点为：(1)具有国际标准的Windows界面风

格，占用系统资源少，多线程、多任务并行处理技术，

性能稳定，采样同时可播dvd、听音乐。(2)数据查找

图形预览文件带有样品信息说明，加上图谱图形预

览，快速准确定位图谱数据文件。(3)快捷的操作界

面图形化，直观方便。在同一窗口中定性、定量、校正

曲线制作一次完成，可以对多个相同浓度和不同浓

度的标准试样进行校准。(4)功能完善强大。面积、峰

高与归一、校正归一、外标、内标、指数等多种定性、

定量方法可供选择。自动零点扣除。根据色谱柱类型

自动进行参数动态调整，完美积分，不漏峰，不错判

峰。(5)多张谱图可以同时打印在一张报告中，可以

分开坐标打印也可以合成在一个坐标中叠加打印。

每张谱图的分析结果表可以打印在同一报告中同时

给出统计结果。

5 应用实例

应用高压制备色谱系统对剑叶龙血素C进行

制备。取百合科植物剑叶龙血树

[Dracaena cochinchinensis(Lour．)S．C．Chen．]含

脂木材提取的树脂状药材龙血竭，粉碎，用氯仿提取

多次，滤过，合并滤液，回收氯仿，得氯仿提取物，经

硅胶柱层析，用石油醚(60～90℃)一醋酸乙酯混合溶

剂洗脱，收集含剑叶龙血素C的流分，合并，再进行

硅胶柱层析，用石油醚(60～90，C)一醋酸乙酯混合溶

剂洗脱，得粗结晶。将粗结晶用甲醇溶解，配成

50mg／ml的溶液，采用制备色谱柱Kromasil(15 mm

×250mm，5tlm)，色谱条件以甲醇一水(85：15)为流

动相，流速为10 ml／min，检测波长为295nm，收集15

～20min的流分，合并流分，再经50'C旋转蒸发仪真

空浓缩至干，得到无色针状结晶。该结晶经分析型

HPLC检查，纯度达98％以上，收率为90％以上，最

后用紫外、红外、质谱和核磁共振波谱确证结构为剑

叶龙血素C。

6 结束语

制备色谱设备造价高，我们研制开发的高压制

备色谱系统造价低廉，在性能上可与进口仪器相比，

性价比高，能分离提纯得到纯度大于98％以上的化

学标准品，可以满足国内大多数科研及企业对中药

化学标准品的要求。国外目前制备色谱已广泛用于

药物及生物产品的纯化，而且发展迅速，但是因经济

利益，国外各色谱公司对其技术严加保密，极少公开

发表，与分析型色谱相比制备型色谱仍处于研究发

展阶段。在我国PHPLC的研究与应用近年来虽有

所发展，但是与国际水平相比差距甚远。作为一种高

效的分离与纯化技术，PHPLC在我国的中药现代化

进程中无疑具有广阔的发展与应用前景，纯化系统

以及化学对照品的市场非常巨大，加速研究与积极

推广使用无疑是对广大科技工作者的一大挑战和艰

巨任务。
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