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本发明提供了从食用油加工副产物植物油粕

中制备迷迭香酸的方法。该方法为将榨完油后的

植物油粕以适量乙醇浸渍、回流或超声提取，提取

液调 pH 至酸性后离心过滤，滤液经两步上大孔树

脂或离子交换树脂或聚酰胺树脂进行色谱纯化，

最终获得高纯度的迷迭香酸。该方法以廉价的油

粕资源作为原料制备天然抗氧化剂迷迭香酸，工

艺简便，操作易行，适合工业化生产，具有以下优

点：（1）制备原料来源广泛、价格低廉、实现了对

废弃资源的再次利用、增加了其附加值；（2）迷迭

香酸制备过程采用无毒的乙醇溶液，利于回收、循

环使用、成本低、安全、环保。
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1.一种从植物油粕中制备迷迭香酸的方法，其特征是将含迷迭香酸的植物油粕加入提

取试剂中进行提取，提取液用 pH 调节剂调至酸性后，离心，上清液上大孔树脂富集迷迭香

成分，用水或低浓度的乙醇溶液洗脱后再用中等浓度的乙醇洗脱，收集洗脱液，浓缩得富集

物，然后将富集物用水溶解，进一步上聚酰胺柱进行纯化，用水或低浓度的乙醇溶液洗脱后

再用中等浓度的乙醇洗脱，收集洗脱液，浓缩，放置，结晶，重结晶，干燥得迷迭香酸 ; 所述

的植物油粕选自紫苏、亚麻的油粕；

提取所用溶剂为水、酸性水、甲醇或其水溶液、乙醇或其水溶液或者为丙酮或其水溶

液，所述的大孔树脂为非极性大孔树脂或极性大孔树脂，所述的非极性大孔树脂选自 AB-8、

ADS-17、HPD100、HPD-400A 、HPD450、HPD700、HPD826、SP825，所述的极性大孔树脂选自

ADS-7、HPD400A;

大孔树脂富集迷迭香成分的步骤如下：

(1) 大孔树脂用 95% 乙醇溶胀后，去除乙醇，用水装柱；(2) 将植物油粕提取物配成

5-8mg/mL 浓度，用盐酸调 pH 为 4-5 之间湿法上树脂柱，用水和 10-30% 乙醇水溶液去除杂

质；(3) 以浓度 30%-80% 的乙醇水溶液进行洗脱，得到迷迭香酸富集物；

聚酰胺柱层析纯化迷迭香成分的步骤如下：

(1) 聚酰胺树脂用 95% 乙醇溶胀后，去除乙醇，用水装柱； (2) 将大孔树脂富集物用水

溶解，上柱，用水和10%-50%醇水溶液去除杂质；(3)以 30%-80%乙醇溶液进行洗脱，得到高

纯度的迷迭香酸。

2.根据权利要求 1所述的方法，其特征在于，提取所用溶剂为 10-100% 乙醇水溶液、盐

酸水溶液或硫酸水溶液。

3.根据权利要求 1所述的方法，其特征在于，提取所用溶剂为 70% 乙醇水溶液。

4.根据权利要求 1 所述的方法，其特征在于，所述提取方法采用闪式提取，提取过程

中，溶剂剂量为药材的 1-10 倍；所述的 pH 调节剂选自硫酸、盐酸、磷酸或醋酸。

5.根据权利要求 1 所述的方法，其特征在于，所述提取方法采用闪式提取，提取过程

中，溶剂剂量为药材的 5倍。

6.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，大孔树脂富集迷迭香成分的步骤（2）中的

乙醇水溶液浓度为 20%，步骤（3）中乙醇水溶液浓度为 60%。

7.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，聚酰胺柱层析纯化迷迭香成分的步骤（2）

中乙醇水溶液浓度为 50%，步骤（3）中乙醇水溶液浓度为 70%。

8.根据权利要求 1、6或 7所述的方法，其特征在于：所述各步骤中，洗脱体积为 3-8个

柱体积。

9.根据权利要求 1、6或 7所述的方法，其特征在于：所述各步骤中，洗脱体积为 5个柱

体积。
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一种从植物油粕中制备迷迭香酸的方法

技术领域

[0001] 本发明属于医药技术领域，涉及一种从植物油粕中制备迷迭香酸的方法。

背景技术

[0002] 迷迭香酸（Rosmarinic acid,结构如下）是一种多元酚酸类物质，在自然界中主要

存在于紫草科、唇形科、五加科、葫芦科、梧桐科等多种植物及其亚属中。最早由两位意大利

化学家Scarpati 和Oriente从迷迭香属((Rosmarnus officinalis L)植物中分离得到纯

化合物单体，故由此得名。它的化学结构属于咖啡酸的二聚体衍生物，分子式为C18H16O8,化

学命名为 [R(E)]-α-{[3-(3,4-二羟基苯基)-1-氧代-2-丙烯基]氧基}-3,4-二羟基苯

烯酸。结构式如下：

[0003] 

[0004] 迷迭香酸 (Rosmarinic acid) 结构式

[0005] 研究表明，酚酸、有机酸类化合物具有很强的抗氧化能力，这与该类化合物结构中

含有一定数量的酚羟基有关。迷迭香酸有很强的抗氧化性，其抗氧化活力强于维生素 E 。

迷迭香酸有助于防止自由基造成的细胞受损，因此降低了癌症和动脉硬化的风险。它也被

用于食品防腐。在日本，富含迷迭香酸的紫苏提取物被当作装饰物来改善新鲜海产品的保

质期。因此，迷迭香酸已经被开发为食品抗氧化剂，用于油脂、富油食品中防腐抗菌，并广泛

应用于医药、食品、化工行业。

[0006] 此外，研究还证明 , 迷迭香酸对中枢神经系统、心血管系统、内分泌系统、物质代

谢等均有影响。具有抗菌、抗炎、抗过敏反应、护肝、抗血小板和血栓、抗抑郁以及防护紫外

线等活性。

[0007] 基于迷迭香酸广泛的生物活性，可以针对此特性对其进行适当结构修饰，或将其

与具备较好临床活性的药物进行组合、开发新型组合药物服务于医疗事业。

[0008] 如专利 (CN200480009147.1) 公开了将迷迭香酸与冰片以及至少一种人参

皂苷进行组合，开发出新的组合药物用于治疗心脏病和其他心血管疾病 . 连晓媛等

(CN200710067381.5) 公开了将提取的迷迭香酸制备成酯化衍生物与其他植物提取物混合

成制剂，用于抗消化道肿瘤和其它肿瘤，以及与化疗药或放疗手段合用进行抗肿瘤治疗的

增效、减毒应用。

[0009] 专利 (CN200510045429.3) 公开了将迷迭香酸与乳糖、羧甲基淀粉钠、硬脂酸镁

等制成片剂，首次考察了其在治疗或预防急慢性肾功能衰竭疾病中的应用。谢俊霞等

(CN201010125018.6) 发明了将迷迭香酸与杨梅黄酮按一定摩尔浓度进行配比，开发成复合

制剂用于神经保护，发现该药物能够保护 MES23.5 多巴胺，使细胞免受神经毒素 6-OHDA 的

损伤，副作用小，为开发成为一种新型抗帕金森病的天然新药提供了重要的参考。
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[0010] 蒋王林等 (CN201010173649.5) 等公开了将迷迭香酸制成冻干粉针、片剂或滴丸

形式，采用口服或注射方式给药，发现其可以在治疗或预防肾纤维化疾病中发挥应用。此

外，专利 (CN200310117349.5) 还介绍了一个迷迭香酸苷新化合物具有抗艾滋病、肝炎和治

疗心脑血管疾病的作用。

[0011] 由上可见，迷迭香酸是一种具有极大应用前景的化合物。自然界中，迷迭香酸来源

广泛，其在各种天然植物中含量也存在差异，其中丹参、山香、紫苏和夏枯草含量较高。故如

何能够最大程度的从植物中富集并制备迷迭香酸成为了开发、应用迷迭香酸的首要问题。

[0012] 迷迭香酸属于多酚类物质，含有多个酚羟基，具有一定的酸性。制备该类化合物最

大的难点在于它们很容易降解、氧化，尤其在高温、光照和高 pH 条件下更加不稳定。

[0013] 传统制备方法主要是硅胶柱层析法：热水提取植物药材，浸膏上硅胶柱，用氯仿

甲醇系统多次洗脱。另外，应用近十年新发展的分离纯化新技术：高速逆流色谱法 [ 黄

亮辉 , 赵英永 , 王李丽等 . 高速逆流色谱分离纯化紫苏叶中迷迭香酸 [J]. 药物分析杂

志 .2011,31(11):2087

[0014] -2090]、超临界萃取法 [ 陈四利 , 张冲 , 李嘉诚等 . 超临界二氧化碳萃取迷迭香

中迷迭香酸的工艺研究[J].时珍国医国药.2008,19(12):2934-2935.]对迷迭香酸进行制

备也有报道。但是，上述方法不同程度存在着使用成本高、制备周期长、使用有机试剂的缺

点 .因此 ,限制了它们的大规模应用但该法耗时长、成本高，没有得到普遍应用。

[0015] 大孔树脂又称全多孔树脂，聚合物吸附剂，它是一类以吸附为特点，对有机物具有

浓缩、分离作用的高分子聚合物，是上世纪六十年代末离子交换技术领域的重要发展之一。

它不仅适合离子型化合物如生物碱、有机酸类的分离和纯化，而且也适合非离子型化合物

如黄酮类、萜类的分离纯化。近年来，大孔树脂被广泛的用于天然药物有效部位及化学成分

的分离纯化，并已成功应用到工业化生产中。

[0016] 聚酰胺系有酰胺聚合而成的一类大分子化合物。广泛应用于黄酮类、酚酸类、木脂

素类等各种极性、非极性化合物的分离。特别是在黄酮类、酚酸类等多元酚类化合物、含有

羧基的化合物以及含有羰基的化合物的分离中具有独特的优势。

[0017] 大孔树脂和聚酰胺树脂除了在分离纯化方面具有独特的优势外，由于它们的洗脱

过程多采用乙醇水系统，且能够循环使用。因此在整个色谱过程中安全、环保、成本低，非常

适合于工业化应用。而同时迷迭香酸作为酚酸类化合物，结构中含有酚羟基和羧基，极性较

大，在水溶液中多以离子型存在，所以非常适合大孔树脂和聚酰胺树脂进行分离、富集和制

备。

[0018] 近年来，有关运用大孔树脂和聚酰胺树脂进行迷迭香酸初步纯化和制备的报道有

很多，如：许定舟等 (CN201110330595.3) 等公开了一种从迷迭香酸高量较高的藏丹参中获

得迷迭香酸产品的方法。其操作步骤为：将药材粉碎后用 70% 乙醇水提取，提取液调 pH 至

2.5-3.5，上大孔树脂柱，依次用水、60% 乙醇水洗脱，收集洗脱液浓缩，喷雾干燥得纯度为

30% 左右的迷迭香酸。

[0019] 展鹏远等 (CN20071017142.9) 公开了采用大孔树脂从紫苏叶中初步制备迷迭香

酸的方法。将紫苏叶用 pH 为 3 的柠檬酸水浸泡，过滤后提取液上大孔树脂，依次用醇水溶

液洗脱，将收集液浓缩，获得纯度为 10% 的粗品。

[0020] 专利 (CN200710067381.5) 公开了从植物肿节风中提取高纯度的迷迭香酸的方
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法，采用大孔树脂和反相柱层析联合技术，经过3次反复洗脱最终获得纯度大于90%的迷迭

香酸。

[0021] 专利 (CN200410075747.X) 公开了以紫苏叶为原料，酸水浸提，提取液上大孔树

脂，10% 馏分用石油醚萃取获得 50% 纯度的迷迭香酸，然后再次用大孔树脂进行纯化，最终

获得纯度 >95% 的迷迭香酸产品。

[0022] 曲桂武等 (CN200510131129.7) 发明了将含迷迭香酸的药材以醇水浸渍、渗漉或

超声提取后，提取液加入抗氧化剂后上聚酰胺柱层析，先用低浓度 30% 乙醇洗脱杂质，然后

用 60% 浓度乙醇洗脱迷迭香酸成分，经结晶、干燥得到高纯度的迷迭香酸。

[0023] 由上可知，现有技术利用大孔树脂和聚酰胺树脂可以对迷迭香酸进行初步富集，

一般经过一次的柱层析过程，能够显著提高迷迭香酸的含量。但是，要制备高浓度的迷迭香

酸产品，则需要至少两次或以上的树脂和层析反复操作，而且此过程中还需要采用石油醚

或二氯甲烷等有机试剂进行萃取或纯化。因此，整个过程并没有完全实现安全、绿色和经济

的要求。

[0024] 紫苏和亚麻为常见的两种油料作物，它们含有丰富的不饱和脂肪酸。紫苏油中

α-亚麻酸含量高达55％ -65％，是优良的保健食用油。亚麻籽中也含有近52%的α-亚麻

酸，是迄今为止生物圈中生产成本最低,富含α-亚麻酸植物。我国作为重要的粮油出口大

国，有数据统计，07 年我国的产油量达到 900 多万吨，由此伴随油脂加工产生了大量的植物

油粕。这些榨取油后剩余的残渣富含蛋白质及纤维，因此，目前对这些油粕的利用主要集中

于提取里面的粗蛋白开发成饲料喂养家畜，此外也有利用油粕提取植酸和单宁的报道。但

总体来说，对油粕中非蛋白类成分的研究和综合利用度不高。近年来，我们在对植物油粕中

的非油脂性成分进行了研究，发现油粕含有一系列酚酸和有机酸类成分如迷迭香酸、熊果

酸、齐墩果酸、儿茶素、表儿茶素等。因此，这为我们进一步开发油粕资源提供了新的思路。

[0025] 此外，闪式提取技术作为一种快速提取植物中有效化学成分的技术，其原理主要

运用高速机械剪切力和超动分子渗透技术，在室温条件下数秒钟内把植物的根、茎、叶、花、

果实等物料破碎至细微颗粒，使有效成分迅速达到组织内外平衡并溶解至提取溶剂中。它

能够最大限度的保护植物有效成分不受热破坏，溶剂用量小、提取时间短，效率高。因此，为

了进一步提高从油粕中制备迷迭香酸成分的效率，我们运用闪式提取技术实现快速提取的

目的。

发明内容

[0026] 本发明提供了一种从植物油粕资源中制备迷迭香酸的方法，该方法为：将含有迷

迭香酸的植物油粕以提取试剂进行闪式提取，提取液浓缩后，加入 pH 调节剂调整酸性后放

置，离心，取上清液上大孔树脂、离子交换树脂或聚酰胺柱进行迷迭香酸的富集，用水或中

等浓度的乙醇溶液洗脱后，收集富集液，再次浓缩，得富集物。将此富集物继续用适当水溶

解，离心，上清液上大孔树脂和聚酰胺柱进行进一步纯化，用水或中等浓度的乙醇依次进行

洗脱，收集洗脱液，回收乙醇后，调 pH 至酸性，放置，结晶，甲醇重结晶，干燥，即得。该发明

提取阶段采用闪式提取，与传统的回流、超声提取等比较，具有提取时间短、提取效率高的

特点。且常温操作，最大程度的保留了对热不稳定的迷迭香酸成分。采用树脂联用技术，使

用绿色无毒的乙醇溶剂进行制备，克服了现有专利中报道仅仅采用树脂或聚酰胺一种技术
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难以实现高纯度目标物制备的缺陷。并对该组合技术进行了具体参数的优选，实现安全、无

毒、低成本制备迷迭香酸的目的。

[0027] 所述的植物油粕可为紫苏籽、亚麻籽、南瓜籽、核桃、油茶籽油粕等油脂加工过程

中产生的废料。经 HPLC 初步测定其中迷迭香酸含量，优选将紫苏籽油粕作为制备原料。

[0028] 所用提取试剂可为水、酸性水、甲醇、乙醇、丙酮或其水溶液，其中酸性水可以为盐

酸水溶液、硫酸水溶液等，优选为乙醇水溶液，乙醇浓度为 10-100%，优选为 70% 乙醇水溶

液。

[0029] 1、提取方法采用闪式提取：称取适量植物油粕加入 1-10 倍量的 70% 乙醇水，于室

温下闪式提取 10 min, 重复 3次，合并提取液。

[0030] 2．加入 pH 调节剂，沉降杂质。

[0031] 迷迭香酸上的酚羟基易氧化。在中性或碱性条件下尤为严重。为保证它在溶剂中

的稳定性，将上述粗提液用盐酸调 pH 至 4-5，静置过夜，溶液出现浑浊，离心去除沉淀。

[0032] 3. 大孔树脂富集油粕中迷迭香酸成分。

[0033] 表 1 9种树脂的物理性质及参数

树脂型号 表面积 (m2/g) 平均孔径 (nm) 粒径 (mm) 极性

AB-8 480-520 130-140 0.3-1.25 弱极性

ADS-7 >100 25-30 0.3-1.25 强极性

ADS-17 90-150 25-30 0.3-1.25 弱极性

HPD-100 650-700 8-9 0.3-1.2 非极性

HPD-400A 500-550 8-9 0.3-1.2 中等极性

HPD-450 500-550 9-11 0.3-1.2 弱极性

HPD-700 650-700 8-9 0.3-1.2 非极性

HPD-826 500-600 9-10 0.3-1.25 弱极性

SP825 1000 5-6 <1.25 弱极性

[0034] 大孔树脂可以分为极性和非极性类，为了优选出适合本发明的最佳型号树脂，本

发明选择了极性树脂 ADS-7 和 HPD400A 以及非极性树脂 AB-8、ADS-17、HPD100、HPD450、

HPD700、HPD-826 和 SP825 树脂进行了静态和动态吸附、解吸附实验，并考察了吸附液初始

浓度以及吸附液 pH 对树脂吸附能力的影响（表 1）。

[0035] 不同树脂吸附、解吸附实验考察

[0036] 分别取 2 g 上述树脂于 100mL 三角瓶中，用无水乙醇预处理后加入紫苏油粕提取

液 40mL, 置于恒温震荡器中，25℃下以 110 rpm/min 振荡 6 h，每隔 0.5 h 取出 1 mL 进行

HPLC测定迷迭香酸含量，直至吸附平衡。待吸附平衡到达后，转移出吸附液，加入20 mL70%

乙醇溶液进行解吸实验，25℃下以 110 rpm/min 振荡 4 h，待解吸完成后，. 取出 1mL 进行

HPLC 测定迷迭香酸含量。结果见图 1和图 2。

[0037] 由上述工艺考察实验，得出结论：本发明使用的大孔树脂选自 AB-8、ADS-7、

ADS-17、HPD-100、HPD-400A、HPD-450、HPD-700、HPD-826、SP825。非极性大孔树脂对迷迭香

酸的吸附、解吸附能力要强于极性大孔树脂，其中SP825、ADS-17和HPD700树脂对迷迭香酸

的吸附 / 解吸附效果较好。结合吸附总量及达到吸附平衡所需时间考虑，最终优选 SP825

树脂作为本发明中使用的大孔树脂。

[0038] 不同吸附母液初始浓度以及 pH 对树脂的影响考察

[0039] 将紫苏油粕提取液分别配成 5、8、10、16、20 mg/mL 的浓度 , 依次在 25℃、30℃和

35℃下按上述方法进行吸附 /解吸附实验，结果见表 2。
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[0040] 表 2  不同初始浓度及不同温度下 SP825树脂对迷迭香酸吸附水平表

[0041] 

[0042] 由图 2 中可知，随着初始浓度的增加，迷迭香酸在树脂上的吸附量也随之增加，但

是当浓度大于 8 mg/mL 时，吸附率开始显著下降。树脂对迷迭香酸的吸附量随着温度的升

高呈下降趋势。因此，吸附母液初始浓度为 5-8 mg/mL，优选最佳条件为：吸附母液初始浓

度为 8 mg/mL 于室温下进行吸附。

[0043] 另外，还考察了不同酸性条件下，以 SP825 树脂为例，对迷迭香酸的吸附水平，结

果见表 3。

[0044] 表 3 不同酸性条件下 SP825树脂对迷迭香酸的吸附水平

[0045] 

[0046] 可知，迷迭香酸在 pH 4-5 时可以在优选树脂上实现最大吸附量，这一结果与迷迭

香酸在酸性条件下稳定存在的结论一致。因此，最佳吸附溶液 pH 条件优选为 4-5。

[0047] 按上述发明，使用大孔树脂进行富集迷迭香酸的步骤为：(1)大孔树脂用95%乙醇

溶胀后，去除乙醇用水装柱 (2) 将植物油粕提取物配成 5-8mg/mL 浓度，用盐酸调 pH 为 4-5

之间湿法上树脂柱，用水和低浓度的乙醇水溶液去除杂质 (3) 以适当浓度的乙醇水溶液进
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行洗脱，得到迷迭香酸富集物。

[0048] 上述步骤（2）中的乙醇水溶液，浓度为 10-30%，优选为 20%，洗脱体积为 3-8 个柱

体积，优选为 5个柱体积。

[0049] 上述步骤（3）中乙醇水溶液，浓度为 30%-80%，优选为 60%，洗脱体积为 3-8 个柱体

积，优选为 5个柱体积。

[0050] 4．采用聚酰胺树脂从富集物中制备迷迭香酸

[0051] 采用聚酰胺树脂进行色谱分离的步骤为：(1)聚酰胺树脂用95%乙醇溶胀后，去除

乙醇用水装柱 (2) 将大孔树脂富集物用水溶解，上柱，用水和中等浓度的醇水溶液去除杂

质 (3) 以适当浓度的乙醇溶液进行洗脱，得到高纯度的迷迭香酸。

[0052] 上述步骤（2）中乙醇水溶液浓度为 10%-50%，优选为 50%，洗脱体积为 3-8 个柱体

积，优选为 5个柱体积。

[0053] 上述步骤（3）中乙醇水溶液，浓度为 30%-80%，优选为 70%，洗脱体积为 3-8 个柱体

积，优选为 5个柱体积。

[0054] 所述聚酰胺为尼龙 -6 型 ( 孔径 75-150 μm; 表面积 5-10 m2/g)。

[0055] 5．结晶、重结晶与干燥

[0056] 结晶与重结晶的步骤为：(1) 收集聚酰胺 70% 乙醇水洗脱液，浓缩；(2) 调节浓缩

液至酸性，避光保存；(3) 干燥结晶，结晶为棕色粉末，用适当溶剂洗去色素，进行重结晶，

得高纯度的白色粉末。

[0057] 上述步骤(1)中，浓缩可以采用加热常压或加热减压。优选为加热减压，加热温度

为 0-100℃，优选为 55℃，减压时真空度为 -0.1MPa。

[0058] 上述步骤 (2) 中，pH 调节剂可以为盐酸、硫酸或其他无机酸，优选为盐酸，溶液 pH

可以调节为 1-6，优选为 4-5。

[0059] 上述步骤 (3) 中，重结晶溶剂可以选择甲醇、丙酮、乙醇或其水溶液，优选为甲醇。

[0060] 在本发明所涉及的迷迭香酸制备方法中，溶剂提取药材采用常温，避免了迷迭香

酸的降解，提取液加入适当酸性试剂以及最后步骤采用酸性调节，可以有利于保持迷迭香

酸的稳定性。

[0061] 本发明首次进行了各种极性、非极性的大孔树脂对紫苏油粕中迷迭香酸的吸附、

解吸附能力的工艺考察，优选出最佳树脂型号为SP825树脂。此外，还考察了不同吸附液初

始浓度和 pH 对树脂吸附能力的影响，优选出最佳初始液浓度为 8mg/mL，最佳 pH 为 4-5。

[0062] 本发明首次采用闪式提取和树脂联用技术 , 采用闪式提取技术，快速实现从紫苏

油粕中提取有效成分，然后上大孔树脂富集迷迭香酸馏分，再上聚酰胺柱进一步纯化、制备

迷迭香酸。该发明过程中使用的均为无毒的乙醇水溶剂，易于回收，安全、环保、无毒。此外，

经使用后的大孔树脂和聚酰胺树脂也可实现再生，循环使用，这可以从经济上节约成本、利

于普及应用。

[0063] 本发明首次采用油脂工业中产生的副产品紫苏油粕作为原料，提取、制备具有广

泛活性的迷迭香酸物质，开发了这种废弃资源的新用途，增加了其利用度。此外，紫苏油粕

经该发明提取出迷迭香酸后不存在有机试剂残留，仍然可以继续实现其提取植物蛋白，单

宁等现有的工业用途。这为紫苏油粕资源的再次利用提供了新的思路，可以创造出新附加

值，适合工业化应用。
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附图说明

[0064] 图 1为不同型号树脂对迷迭香酸吸附 /解吸附能力与解吸率比较。

[0065] 图 2为不同型号树脂对迷迭香酸的吸附曲线图。

[0066] 图 3为迷迭香酸测定的 HPLC 图。

[0067] 其中，A为按本发明实施的紫苏油粕提取物中迷迭香酸测定的 HPLC 图，

[0068] B 为按本发明实施经 SP825 树脂富集后馏分中迷迭香酸测定的 HPLC 图，

[0069] C 为按本发明实施经聚酰胺树脂纯化后迷迭香酸测定的 HPLC 图。

具体实施方式

[0070] 实施例 1：

[0071] 称取 1 kg 紫苏籽油粕，加入5倍量的70%乙醇水，于室温下闪式提取10 min,重

复 3次，合并提取液,得浸膏。称取 1.0 g 提取浸膏，用 125 mL 去离子水超声溶解，加入

盐酸调pH 值为4，离心后上清液作为树脂柱上样液。另称取 4 g SP825 型号树脂，用无水

乙醇溶胀，8 h 后湿法装入玻璃柱中(1.5 × 30 cm),柱高约 6 cm。然后依次用低浓度的

乙醇将柱中无水乙醇进行替换，直至最后用水冲至明显无乙醇味，且流出液回收溶剂后回

收瓶底无残留物时即准备上样。上样液流出速度控制为 1 mL/min 时，将 125 mL 浸膏溶解

液缓缓加入柱中，待加完后，树脂柱静置 8 h。待吸附完全后，依次用水、20%、60% 乙醇进行

洗脱，洗脱流速为 1 mL/min，各浓度洗脱量依次为 5、5、5 个保留体积。收集 60% 乙醇洗脱

液，回收溶剂得迷迭香酸富集物约 207 mg。

[0072]  取 4 g 聚酰胺（尼龙 -6 型 ( 孔径 75-150 μm; 表面积 5-10 m2/g)），用无水乙醇

溶胀，8

[0073] h  后湿法装入玻璃柱中(1.5 × 30 cm),柱高约 5 cm。然后依次用低浓度的乙

醇将柱中无水乙醇进行替换，直至最后用水冲至明显无乙醇味，且流出液回收溶剂后回收

瓶底无残留物时即准备上样。将迷迭香酸富集物 207 mg 用 5 mL 去离子水溶解，以 1 mL/

min 速度上样，加完后，静置 8 h。待吸附完全后，依次用水、50%、70% 乙醇进行洗脱，洗脱速

度为1 mL/min，每个浓度接收量依次为5、5、5 个保留体积。收集70%乙醇洗脱液(每1 BV

一接 )，回收溶剂，得 70% 纯化物约 10 mg。经 HPLC 测定，迷迭香酸纯度为 91.16 %。

[0074] 实施例 2：

[0075] 称取 1 kg 紫苏籽油粕，加入5倍量的70%乙醇水，于室温下闪式提取10 min,重

复 3次，合并提取液,得浸膏。称取 1.0 g 提取浸膏，用 200 mL 去离子水超声溶解，加入

盐酸调pH 值为5，离心后上清液作为树脂柱上样液。另称取 4 g SP825 型号树脂，用无水

乙醇溶胀，8 h 后湿法装入玻璃柱中(1.5 × 30 cm),柱高约 6 cm。然后依次用低浓度的

乙醇将柱中无水乙醇进行替换，直至最后用水冲至明显无乙醇味，且流出液回收溶剂后回

收瓶底无残留物时即准备上样。上样液流出速度控制为 1 mL/min 时，将 125 mL 浸膏溶解

液缓缓加入柱中，待加完后，树脂柱静置 8 h。待吸附完全后，依次用水、20%、50% 乙醇进行

洗脱，洗脱流速为 1 mL/min，各浓度洗脱量依次为 5、5、5 个保留体积。收集 50% 乙醇洗脱

液，回收溶剂得迷迭香酸富集物约 130 mg。

[0076] 取4 g聚酰胺（尼龙-6型 (孔径 75-150 μm;表面积5-10 m2/g)），用无水乙醇溶
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胀，8 h 后湿法装入玻璃柱中(1.5 × 30 cm),柱高约 5 cm。然后依次用低浓度的乙醇将

柱中无水乙醇进行替换，直至最后用水冲至明显无乙醇味，且流出液回收溶剂后回收瓶底

无残留物时即准备上样。将迷迭香酸富集物130 mg 用 5 mL去离子水溶解，以1 mL/min速

度上样，加完后，静置8 h。待吸附完全后，依次用水、50% 乙醇进行洗脱，洗脱速度为1 mL/

min，每个浓度接收量依次为 5、5个保留体积。收集 50% 乙醇洗脱液 (每 1 BV 一接 )，回收

溶剂，得 50% 纯化物约 7 mg。经 HPLC 测定，迷迭香酸纯度为 90.42 %。

[0077] 实施例 3：

[0078] 称取 1 kg 紫苏籽油粕，加入5倍量的70%乙醇水，于室温下闪式提取10 min,重

复 3次，合并提取液,得浸膏。称取 1.0 g 提取浸膏，用 125 mL 去离子水超声溶解，加入

盐酸调 pH 值为 4左右，离心后上清液作为树脂柱上样液。另称取 4 g HPD700 型号树脂，

用无水乙醇溶胀，8 h 后湿法装入玻璃柱中(1.5 × 30 cm),柱高约 6 cm。然后依次用低

浓度的乙醇将柱中无水乙醇进行替换，直至最后用水冲至明显无乙醇味，且流出液回收溶

剂后回收瓶底无残留物时即准备上样。上样液流出速度控制为 1 mL/min 时，将 125 mL 浸

膏溶解液缓缓加入柱中，待加完后，树脂柱静置 8 h。待吸附完全后，依次用水、20%、80% 乙

醇进行洗脱，洗脱流速为1 mL/min，各浓度洗脱量依次为5、5、5个保留体积。收集50%乙醇

洗脱液，回收溶剂得迷迭香酸富集物约 190 mg。

[0079] 取4 g聚酰胺（尼龙-6型 (孔径 75-150 μm;表面积5-10 m2/g)），用无水乙醇溶

胀，8 h 后湿法装入玻璃柱中(1.5 × 30 cm),柱高约 5 cm。然后依次用低浓度的乙醇将

柱中无水乙醇进行替换，直至最后用水冲至明显无乙醇味，且流出液回收溶剂后回收瓶底

无残留物时即准备上样。将迷迭香酸富集物130 mg 用 5 mL去离子水溶解，以1 mL/min速

度上样，加完后，静置8 h。待吸附完全后，依次用水、50%、70% 乙醇进行洗脱，洗脱速度为1 

mL/min，每个浓度接收量依次为5、5、5个保留体积。收集70%乙醇洗脱液(每 1 BV一接 )，

回收溶剂，得 70% 纯化物约 8 mg。经 HPLC 测定，迷迭香酸纯度为 90.14 %。

[0080] 实施例 4：

[0081]  称取 1 kg 紫苏籽油粕，加入 5倍量的 70% 乙醇水，于室温下闪式提取 10 min,

重复 3次，合并提取液 ,得浸膏约 110 g。将浸膏用 1.25 L 去离子水超声溶解，加入盐酸

调 pH 值为 4左右，离心后上清液作为树脂柱上样液。另称取 500 g HPD100 型号树脂，用

无水乙醇溶胀，8 h 后湿法装入玻璃柱中 (3.5 × 60 cm), 柱高约 50 cm。然后依次用低

浓度的乙醇将柱中无水乙醇进行替换，直至最后用水冲至明显无乙醇味，且流出液回收溶

剂后回收瓶底无残留物时即准备上样。上样液流出速度控制为 1 mL/min时，将浸膏溶解液

缓缓加入柱中，待加完后，树脂柱静置 8 h。待吸附完全后，依次用水、20%、60% 乙醇进行洗

脱，洗脱流速为 1 mL/min，各浓度洗脱量依次为 5、5、5个保留体积。收集 60% 乙醇洗脱液，

回收溶剂得迷迭香酸富集物约 9 g。

[0082]  取 40 g 聚酰胺（尼龙 -6 型 ( 孔径 75-150 μm; 表面积 5-10 m2/g)），用无水乙

醇溶胀，8 h 后湿法装入玻璃柱中( 3 × 50 cm),柱高约 40 cm。然后依次用低浓度的乙

醇将柱中无水乙醇进行替换，直至最后用水冲至明显无乙醇味，且流出液回收溶剂后回收

瓶底无残留物时即准备上样。将迷迭香酸富集物9 g 用约 100 mL去离子水溶解，以1 mL/

min 速度上样，加完后，静置 8 h。待吸附完全后，依次用水、50%、70% 乙醇进行洗脱，洗脱速

度为 1 mL/min，每个浓度接收量依次为 5、5、5个保留体积。收集 70%乙醇洗脱液 (每 1 BV
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一接 )，回收溶剂，得 70% 纯化物约 486 mg。经 HPLC 测定，迷迭香酸纯度为 90.02 %。
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图 1

图 2

说  明  书  附  图CN 103848740 B
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图 3

说  明  书  附  图CN 103848740 B
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