
天然产物分离与应用
一、判断题

1、对极性大孔吸附树脂， 洗脱剂极性越小，洗脱能力越强。(     )
2、凝胶色谱法分离所用葡聚糖凝胶的交联度越小， 越有利于分离分子量大的物质。(     )
3、下列常用溶剂按照极性从大到小的顺序排列的是： 丙酮>甲醇>乙醇>氯仿。

(     )
4、某组分在进行硅胶薄层层析时， 若要减小组分的 R f 值，需增大展开剂的极性。(     )
5、超临界流体是一种以非液体也非气体的单一相状态存在的液体。(     )
6、超临界流体与被提取成分的化学性质越相似， 溶解能力越强。(     )
7、理想的结晶溶剂应使所含杂质在该溶剂中的溶解度对温度依赖性强。(     )
8、薄层层析时， 如两种成分同一展开剂中的 R f 值相同则可认为是同种物质。 (     )
9、电渗析和离子交换色谱中离子交换膜都是起离子交换的作用。(     )
10、硅胶在吸附柱色谱和液液分配柱色谱中都是起吸附剂的作用。(     )
二、单项选择题
1、硅胶分离混合物的基本原理(     )
A.物理吸附      B.化学吸附      C.氢键吸附      D.离子交换吸附

2、由高分辨质谱测得某化合物的分子为C40H44O6N2，其不饱和度是(     )

A.16            B.17            C.20            D. 19

3、从药材中依次提取不同的极性成分，应采取的溶剂极性顺序是(     )

A.水→EtOH→EtOAc→Et2O→石油醚 B.石油醚→Et2O→EtOAc→EtOH→水

C.石油醚→水→EtOH→Et2O        D.水→石油醚→Et2O→EtOAc

4、对于含挥发性成分的药材进行水提取时，应采取的方法是(     )

A.回流提取法 B.先进行水蒸气蒸馏再煎煮 C.煎煮法  D.溶剂提取法

5、与水分层的极性有机溶剂是(     )

A.乙醇       B.甲醇             C.丙酮          D.正丁醇
6、在柱分离某三萜皂苷时， 使用混合溶剂氯仿-甲醇-水-甲酸=40：20：5：0.2作洗脱剂，其中氯仿属于(     )。

A.底剂       B.拖尾抑制剂       C.极性调节剂    D.溶剂

7、适合作为重结晶的溶剂是一定体积的该溶剂在沸腾情况下可使1g产物全部溶解，并在冷却后能析出较多晶体，那么该溶剂应取(     )为宜。

A.1～2mL     B.1～4mL           C.1～5mL        D.1～3mL

8、硅胶柱色谱分离黄酮类化合物， 下列洗脱剂洗脱能力最强的是(     )。

A.氯仿 B.氯仿-甲醇（9：1） C.氯仿-甲醇（5：1）  D.氯仿-甲醇（2：1）

9、青钱柳中三萜化合物在 10%硫酸试液中的显色现象是(     )。

A.绿色       B.鲜红色           C.紫红色        D.橙黄色

10、在应用膜技术进行分离时， 唯一能实现结晶的一种膜分离过程是(     )。

A.纳滤       B.电渗析           C.反渗透        D.膜蒸馏

11、葡聚糖凝胶网眼的大小是影响其分离效果的决定因素，在Sephadex G-25 型葡聚糖凝胶中数字25表示1g该凝胶树脂的吸水量为(     )。

A.25mL       B.2.5mL            C.250mL         D.0.25mL

12、下列柱层析分离过程中一般使用水溶液上柱的是(     )。

A.硅胶柱层析 B.液液分配柱层析   C.聚酰胺柱层析  D.所以柱色谱都可以

13、半仿生提取法劣于仿生提取法主要表现在(     )。

A.体现中医药基本理论的整体观、系统观。 B.模拟人体胃肠道的酸碱性环境

C.利用了酶解的优势 D 高温煎煮    D.高温煎煮

14、以凝胶柱层析分离活性成分时，最先流出的成分是(     )。

A.大分子量物质 B.小分子量物质   C.大极性物质     D.小极性物质

15、在聚酰胺色谱上对黄酮类化合物洗脱能力最弱的溶剂是(     )。

A.95%乙醇      B.丙酮          C.水             D.甲酰胺

16、两相溶剂萃取法的原理是利用混合物中各成分在两相溶剂中的(     ) 

A.密度不同     B.分配系数不同  C.萃取常数不同   D.介电常数不同

17、采用铅盐沉淀分离化学成分时常用的脱铅方法是(     ) 

A.硫化氢       B.石灰水        C.雷氏盐         D.氯化钠 

18、化合物进行反向分配柱色谱时的结果是(     ) 

A.极性大的先流出               B.极性小的先流出 

C.熔点低的先流出               D.熔点高的先流出 

19、天然药物水提取中，有效陈分是多糖，欲除去无机盐，采用(     ) 

A.透析法       B.盐析法        C.蒸馏法         D.过滤法 

20、在硅胶柱色谱中“正相”下列哪一种溶剂的洗脱能力最强(     ) 

A.石油醚       B.盐析法        C.蒸馏法         D.甲醇 

三、名词解释 

1、分配系数：

2、盐析法：

3、先导化合物：

4、沉淀法：

5、重结晶：
四、简答题
1.两相溶剂萃取法是根据什么原理进行的？在实际工作中如何选择溶剂？

2. 在对天然产物化学成分进行结构测定之前，如何检壹其纯度？

3.凝胶色谱的原理是什么？

五、论述题
1、为了提高柱色谱的分离效率，如何综合考虑吸附剂、被分离成分、洗脱剂极性三者之间的关系？

在分离亲水性成分时，硅胶与活性炭之间有什么异同点？ 从两者之间的极性差异、 被吸附成分极性、 上样、 洗脱等方面加以阐述）

天然产物分离与应用参考答案
一、判断题
1.× 2、 ✓ 3、 × 4、 × 5、  6、 ✓ 7、 × 8、 × 
二、单选题
1.A2、C3、B4、B5、D  6、A  7、B  8、D  9、C  10、D 
11.B 12、C 13、D 14、A 15、C 
三、名词解释
1、分配系数：指一定温度下,处于平衡状态时，组分在固定相中的浓度和在流动相中的浓度之比，以 K 表示。
2、盐析法：在有效成分提取液中，加入无机盐使溶解至一定浓度或达饱和状态，可使某些成分在水中的溶解度降低，析出沉淀与水溶性大的杂质分离。
3、先导化合物：是指具有特征结构和生理活性并可通过结构改造优化其生理活性的化合物
4、沉淀法：在提取液中加入某些溶剂使产生沉淀，以获得有效成分或除去杂质的方法 。
5、
四、简答题
1、答：利用混合物中各成分在两相互不相容的溶剂中分配系数不同而达到分离的目的。实际工作中，若水提取液中有效成分是亲脂性的，多选用亲脂性有机溶剂如苯，氯仿，乙醚等进行液-液萃取，若有效成分是偏于亲水性的，则改弱亲脂性溶剂如乙酸乙酯，正丁醇等，也可采用氯仿或乙醚加适量的乙醇的混合剂。
2、答(1)性状观察：观察外观颜色是否均一，晶形是否一致。 
(2)物理常数测定：熔点：熔距应小于2-3℃；比旋度；沸点等。 
(3)色谱方法检查：TLC：选择三种不同类型的展开剂进行 TLC 检查，经自然光下观察、紫外灯下观察、两种不同显色试剂显色（其中必须有一种通用性的显色试剂），均应为单一而圆整的斑点。 
HPLC或GC：在两种不同色谱条件下，均为单一色谱峰。必要时应进行色谱峰纯度检查，符合要求。
3、
五、论述题
1.超声波对媒质主要产生独特的机械振动作用和空化作用。当超声波振动时产生并传递强大的能量，引起媒质质点以大的速度和加速度进入振动状态，使媒质结构发生变化，促使有效成分进入溶剂中；同时在液体中还会产生空化作用，即在有相当大的在破坏应力的作用下，液体内形成空化泡的现象。空化泡在瞬间迅速涨大并破裂，破裂时把吸收的声能在极短的时间的极小的空间内释放出来 形成高温和高压的环境，同时伴随有强度和冲击波和微声流，从而破坏细胞壁结构，使其在瞬间破裂，植物细胞内的有效成分得以释放，直接进入溶剂并充分缓和，从而提高效率。
2. 硅胶作为极性吸附剂对极性物质具有较强的亲和能力，且随着被分离成分极性的增加吸附逐渐增强；上样时选择洗脱剂中极性最小的洗脱剂上样，洗脱时随洗脱剂极性的增加，洗脱剂对被分离成分的洗脱能力越强。活性炭为非极性吸附剂，其吸附作用与硅胶相反，对非极性物质具有较强的亲和能力，在水溶液中吸附力最强，在有机溶剂中较弱，因此，常使用水溶液上样。从活性炭上洗脱被吸附物质时，溶剂的极性减小，活性炭对溶质的吸附能力也随之减小，洗脱溶剂的洗脱能力增强。
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