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用户获益
◆    可进行全组分馏分收集，不丢失无紫外吸收组分。
◆    图形用户操作界面使馏分收集设置简单、高效。
◆    由于两种模式（分析 / 制备）使用同一软件控制，因此可实现分析型液相条件向制备纯化型液相条件的平稳转化。

■  引言
制备液相色谱法是一种从混合物中纯化目标化合物的方法。

紫外检测器（UV）或光电二极管阵列检测器（PDA）是制备液相
色谱仪的常用检测器。但常规检测器（如 UV/PDA）无法检测无紫
外吸收的化合物，因此在制备纯化过程中，难免会导致组分流失。

本文介绍了一种新的 PDA-ELSD 触发的制备液相色谱系统，
在 PDA 的基础上增加了蒸发光散射检测器（ELSD），可对有紫
外吸收和无紫外吸收的化合物进行全面的馏分收集。

■  通过 ELSD引导进行制备纯化的优点
普通制备液相色谱仪中使用的检测器如紫外检测器（通用性

好）以及光电二极管阵列检测器（PDA），能够同时进行多个波
长的测定。然而，这些检测器无法检测无紫外吸收的化合物。示
差折射率（RI）检测器是一种已知的不依赖紫外吸光度的通用型
检测器，但由于无法进行梯度洗脱，因此不适用于多种化合物的
同时收集。

蒸发光散射检测器（ELSD）可在流动相雾化和蒸发后测定目
标化合物粒子的散射光。只要目标化合物未随溶剂挥发，无论其
分子结构如何，都能被检测到。因此，将 ELSD 与制备 LC 相结合，
可以轻松实现对一些无紫外吸收化合物的收集。

■  PDA-ELSD触发的制备液相色谱法
概述

图 2 为 PDA-ELSD 触发的制备液相系统流路图。该系统配备
了一个分流通道，可通过 PDA 将大部分洗脱组分从制备柱分流到
馏分收集器，剩余的一小部分分流到 ELSD，用于监测洗脱行为，
以发送触发信号（注入的化合物在 ELSD 后不能回收，因为流动
相被雾化蒸发）。因此，绝大多数目标洗脱物可被收集。

岛津 Nexera™ 制备液相色谱仪使用 LabSolutions™ 工作站进
行控制，该工作站也可控制分析型液相色谱。利用该软件，可通
过图形用户界面（GUI）进行模拟馏分收集，使馏分收集过程简便、
高效。图 3 显示了根据实际 PDA 和 ELSD 色谱图，对目标峰进行
自动馏分收集设置的过程。
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■草药黄芩提取物馏分收集参数的
   优化

草药，一般是天然药物的泛指。大多数草药未经纯化就被使
用，其含有许多药用活性成分。这些化合物的纯化和鉴定对于寻
找未知药理活性化合物具有重要意义。本实验采用液相色谱法对
具抗菌活性草药黄芩中的化合物的收集条件进行了优化。

图 4 显示了黄芩粉末样品的前处理方案。表 1 显示了优化后
的分析条件，图 5 显示了分析结果：可在 15 分钟内分离和洗脱
样品中所含的各种化合物。

■黄芩提取物全组分馏分收集
利用该系统，可在相应分析方法的基础上建立制备液相色谱

方法，既将分析液相色谱优化的分析条件升级至 PDA-ELSD 触发
的制备液相色谱条件。PREP-ODS（H）色谱柱套装保证了仅需通
过改变流速，即可完成从分析条件到制备条件的简便升级，这是
缘于该套装包含相同生产批次、相同填料的分析柱和制备柱。

表 2 显示了实验中使用的制备条件，图 6 显示了馏分收集色
谱图。利用自动馏分收集功能，可对无紫外吸收的如糖类、植物
甾醇、以及黄芩苷（黄芩中的主要活性成分）进行收集。

■结论
本文介绍了同时利用分析液相和 PDA-ELSD 触发的制备液相

对黄芩中全组分进行馏分收集的方法。以草药为代表的天然产物，
其含有多种尚未纯化和鉴定的具有药理活性的未知成分。通过建
立优化的分析液相色谱条件及使用 ELSD 进行馏分收集，该系统
将非常适用于难以纯化未知化合物的发现及后续评价。
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表 1 分析色谱条件

色谱柱 :
Shim-pack™ PREP-ODS（H）色谱柱套装 *1

（250 mm × 4.6 mm 内径，5 μm）

流动相 :
A：水（含 0.1%（v:v）甲酸）
B：乙腈 / 四氢呋喃 （1/1, v/v）

流速 : 1 mL/min

时间程序 :
B 浓度 25%（0-5 min）→ 100%（10-15 min） 
→ 20%（15.01-20 min）

柱温 : 常温

进样量 5 μL

检测器 :
PDA; 250 nm
ELSD；漂移管 =40 C，增益 = 宽，滤波 =2 秒

*1 S/N: 228-17881-91

表 2 制备色谱条件

色谱柱 :
Shim-pack™ PREP-ODS（H）色谱柱 *2

内径 250 mm × 20 mm，5 μm）

流动相 :
A：水（含 0.1%（v:v）甲酸）
B：乙腈 / 四氢呋喃 = 1:1

流速 : 20 mL/min

时间程序 :
B 浓度 25%（0-5 min）→ 100%（10-15 min） 
→ 20%（15.01-20 min）

柱温 : 常温

进样量 300 μL

检测器 :
PDA；250 nm（制备单元）
ELSD；漂移管 =40 C，增益 =3，滤波 =3 秒

*2 S/N: 228-17881-91


