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青刺尖总黄酮提取、分离纯化工艺优化
夏海梅，张 娅，王 莉，饶晓尧，陆中云，宋娜丽，蒲亚萍

（云南省中医中药研究院，云南  昆明  650223）

摘 要：青刺尖是滇西北特色生物资源，其含有黄酮类成分，但提取率、纯度均较低。为高效提取、纯化青刺尖

总黄酮，以青刺尖总黄酮提取率为考察指标，利用正交设计优化超声波辅助提取法提取青刺尖总黄酮的工艺参

数，筛选纯化青刺尖总黄酮的理想树脂及纯化条件；然后采用大孔树脂联合聚酰胺柱色谱法进一步纯化，并计

算青刺尖总黄酮纯度。结果表明，超声波辅助提取法提取青刺尖总黄酮的最佳工艺为：乙醇为 60%、料液比 1∶
60 g/mL、提取时间 70 min，该条件下青刺尖总黄酮提取率为 7.97%。其中，各因素对青刺尖总黄酮提取率的影

响由大到小依次为乙醇体积分数>料液比>提取时间。分离纯化青刺尖总黄酮的理想树脂为 HPD-500 树脂，

通过绘制静态吸附/解吸曲线获得静态吸附饱和时间为 240 min，静态解吸平衡时间为 120 min。最佳纯化工艺

参数为：上样液 pH 值为 4，上样液质量浓度为 1.30 mg/mL，洗脱剂用量为 4 BV，洗脱液为 60% 的乙醇；该条件

下纯化青刺尖总黄酮，纯度为 33.19%。大孔树脂联合聚酰胺纯化获得的青刺尖总黄酮纯度为 62.48%，较大孔

树脂纯化后纯度增加 29.29%，较纯化前纯度增加 54.51%。
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Optimization Extraction，Separation and Purification Technology of
 Total Flavonoids from Prinsepia utilis Royle

XIA Haimei，ZHANG Ya，WANG Li，RAO Xiaoyao，LU Zhongyun，SONG Nali，PU Yaping
（Yunnan Academy of Traditional Chinese Medicine，Kunming 650223，China）

Abstract：Prinsepia utilis Royle is a characteristic biological resource in northwest Yunnan province, Prinsepia utilis 
Royle contains flavonoids, but the extraction rate and purity were low, and the research is limited. In order to extract and purify 
total flavonoids from Prinsepia utilis Royle efficiently, in this study, the extraction rate of Prinsepia utilis Royle total flavonoids 
was used as the evaluation index, and orthogonal design was used to optimize the extraction parameters of Prinsepia utilis 
Royle total flavonoids by ultrasonic assistance, the ideal resin and purification conditions for purifying Prinsepia utilis Royle 
total flavonoids were selected, the total flavonoids of Prinsepia utilis Royle were further purified by large-pore resin combined 
with polyamide column chromatography, and the purity of Prinsepia utilis Royle total flavonoids was calculated. The results 
showed that the optimal extraction method for Prinsepia utilis Royle total flavonoids by ultrasonic assistance was as follows: 
ethanol volume fraction of 60%, solids-to-liquid ratio of 1:60 g/mL, and extraction time of 70 min. Under these conditions, 
the extraction rate of Prinsepia utilis Royle total flavonoids was 7.97%. The factors that had the greatest impact on the 
extraction rate of Prinsepia utilis Royle total flavonoids in order of importance were ethanol volume fraction > solids-to-liquid 
ratio > extraction time. The ideal resin for separating and purifying Prinsepia utilis Royle total flavonoids was HPD-500 resin. 
By drawing static adsorption/desorption curves, the static adsorption saturation time was obtained and was 240 min, and the 
static desorption equilibrium time was 120 min. The optimal purification process parameters were as follows: pH of the feed 
solution was 4, feed solution concentration was 1.30 mg/mL, eluent volume was 4 BV, eluent was 60% of ethanol. Under 
these conditions, the purity of Prinsepia utilis Royle total flavonoids was 33.19%. After purification by large-pore resin 
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combined with polyamide, the purity of Prinsepia utilis Royle total flavonoids was 62.48%, with an increase of 29.29% over 
the purification by large-pore resin and an increase of 54.51% over the raw material before purification.

Keywords：Prinsepia utilis Royle; total flavone; ultrasonic assisted extraction method; large-pore resin combined with 
polyamide column chromatography; separation and purification

青刺尖（Prinsepia utilis Royle）是蔷薇科扁核

木属扁核木当年生的嫩芽及叶经干燥后制得，始

载于《滇南本草》[1]，具有性散寒、味苦的特点。主

要分布在云南、贵州、四川、西藏等地，其中，丽江

地区资源丰富，多野生，被视为“吉祥树”、“百花

王”。扁核木种植林可用于治理水土流失，保护生

态，茎叶用于茶饮、酱菜等。《云南中草药》、《云南

天然药物图鉴》、《中药大辞典》中记载，扁核木的

根、茎、叶、果实均可入药，《中国纳西东巴医药学》

用其嫩尖水煎茶饮治牙痛、贫血 [2]，《云南民族药

志》纳西族称 Seelddaqgguqdder 四搭鼓逗、阿纳斯，

嫩尖水煎服治牙痛 [3]。

蔷薇科扁核木属植物主要含三萜类、黄酮类

及木脂素类成分 [4]。已有研究发现，黄酮类化合物

具有抗氧化 [5]、降血脂 [6]、减重降脂等多种活性。沙

棘果皮渣中总黄酮纯化物可有效抑制胰脂肪酶的

活性 [7]。土茯苓总黄酮可显著降低小鼠 3T3-L1 脂

肪细胞中脂滴大小和游离脂肪酸水平 [8]。狗枣猕

猴桃叶总黄酮可显著降低高脂饮食组大鼠体质

量，改善肝脏脂肪变性，防止肝脏脂肪沉积 [9]。高

粱米糠黄酮提取物可促进脂肪的分解和调节能量

代谢，达到对 C57BL/6 小鼠的降脂、降糖作用 [10]。

高良姜总黄酮对营养性肥胖合并高脂血症大鼠有

显著的减肥降脂作用 [11]。青刺果总黄酮可显著抑

制胰脂肪酶、α-葡萄糖苷酶活性，经肠道消化后对

2 种消化酶同样具有较强抑制作用 [12]。青刺尖含

13 种黄酮类及苷类 [13]，而且已有研究发现，青刺尖

可有效抑制肥胖小鼠体质量增长，改善脂肪细胞

肥大，减少脂肪沉积，减肥机制可能与调节 TGH、

C5L2、Leptin、DGAT、HSL、ATGL、PPARγ 表 达

有关 [14]。基于文献报道及前期研究结果，推测青刺

尖总黄酮是青刺尖减肥的效应物质，但前期研究

受试药物为粗提液、纯度低等影响，药物利用度不

高。目前，纯化精制青刺尖总黄酮成为深入研究

青刺尖调控减肥机制的限制因素。

本研究采用正交设计优化超声波辅助提取青

刺尖总黄酮，并通过优化工艺参数，筛选大孔树脂

分离纯化条件和大孔树脂联合聚酰胺树脂进一步

纯化，进而获得了较高纯度的青刺尖总黄酮，为深

入研究青刺尖药效机制提供科学依据。

1　  材料和方法

1.1　试验材料

青刺尖购自丽江仁者寿生物科技有限公司，

磨碎备用。95% 乙醇购自云南雅云科技有限公司，

AB-8、HPD-500、D101 大孔吸附树脂和 0.075 0~
0.150 mm 聚酰胺购自北京索莱宝科技有限公司，

芦丁（含量≥98%）购自上海源叶生物科技有限

公司。

1.2　仪器设备

TU1900 双光束紫外可见分光光度计（北京普

析通用仪器有限责任公司），751 石英比色皿（宜兴

市中科工业玻璃有限公司），HY-5 回旋振荡器（国

华电器有限公司），恒温水浴锅（力辰科技），UPH-

IV-20T 纯水机（云南优普科技有限公司），四氟活

塞玻璃层析柱（上海垒固仪器有限公司），容量瓶

（天津天玻玻璃仪器有限公司）。

1.3　试验方法

1.3.1　制作标准曲线　称取芦丁标准品 10.100 mg，
加 60% 乙醇稀释得 0.404 mg/mL 的标准品溶液。

吸取标准品溶液 0、0.3、0.6、0.9、1.2、1.5、1.8、2.1、
2.4、2.7 mL 于 10 mL 的 试 管 中 ，分 别 加 入 5% 
NaNO2 溶液 0.3 mL，振摇，放置 6 min，加入 10% 
AL（NO3）3 溶液 0.4 mL，摇匀，放置 6 min，加 4% 
NaOH 溶液 4 mL，加纯净水至 10 mL，紫外分光光

度法测定吸光度（A），并制作标准曲线。

1.3.2　单因素试验　称取预处理的青刺尖粉末

2.0 g 置于 250 mL 锥形瓶，固定提取功率 100 W，

温度 50 ℃ ，设置不同乙醇体积分数 30%、40%、

50%、60%、70%，不同提取时间 30、50、70、90、
110 min，不同料液比 1∶30、1∶40、1∶50、1∶60、1∶
70 g/mL。其他条件不变，超声波辅助提取法提取

1 次，减压抽滤，60 ℃旋转蒸发仪浓缩，70 ℃水浴

烘干，60% 乙醇溶解，3 000 r/min 离心 10 min，取
上清液定容至 50 mL，取 0.7 mL 溶液于 506 nm 处

测定吸光度。
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1.3.3　正交试验与验证　根据单因素试验结果，

正交设计优化超声波辅助提取法提取青刺尖总黄

酮的最佳提取条件（表 1）。根据正交试验得出最

佳工艺参数，并重复试验 3 次，验证最佳工艺。

1.3.4　大孔树脂的筛选　准确称取经预处理的

AB-8、D101、HPD-500 树脂 2.0 g 放入磨口具塞锥

形瓶中，加入经最佳工艺提取所得青刺尖总黄酮

溶液 17.5 mL，恒温振荡器振荡吸附 24 h，过滤，

3 000 r/min 离心 10 min，取上清液测定吸光度，计

算吸附量 Q（mg/g）、吸附率 E（%）。蒸馏水清洗

树脂，加入 60% 乙醇溶液继续振荡 12 h，过滤测定

吸光度，计算解吸量 Qd（mg/g）、解吸率 D（%）。

Q=V1（C0-C1）/M （1）　

E=（（C0-C1）/C0）×100% （2）　

Qd=（C2×V2）/M （3）　

D=Qd/Q×100% （4）　

式中，V1 为溶液体积（mL）；V2 为解吸液体

积（mL）；C0 为溶液中青刺尖总黄酮的初始浓度

（mg/mL）；C1 为吸附平衡后青刺尖总黄酮浓度

（mg/mL）；C2 为 解 吸 液 中 青 刺 尖 总 黄 酮 浓 度

（mg/mL）；M 为树脂质量（g）。

1.3.5　大孔树脂静态吸附与解吸动力学试验　称取

经预处理的 HPD-500 树脂 2.0 g，加入 0.57 mg/mL
的青刺尖总黄酮提取液 35 mL，室温下 150 r 振荡

6 h，每间隔 30 min 取样 1 mL 测定吸光度，计算吸

附率并绘制静态吸附曲线。分离树脂，蒸馏水清

洗 3~4 次，加入 35 mL 的 60% 乙醇，振荡 4 h，每间

隔 30 min 取样 1 mL 测定吸光度，计算解吸率，制

作静态解吸曲线。

准确称取 5份经预处理的 HPD-500树脂 2.0 g，
分别加入 pH 值为 3、4、5、6、7 的 0.44 mg/ml 青刺

尖总黄酮提取液 20 mL，（用 0.1% 的 HCl和 NaOH
调节 pH 值），室温下 150 r 振荡 2 h，取样 1 mL 测定

吸光度，计算吸附量和吸附率，筛选 HPD-500 树脂

吸附青刺尖总黄酮的最佳 pH 值。

1.3.6　大孔树脂动态吸附及洗脱条件的确定　称

取预处理的 HPD-500 树脂 10.0 g，湿法装柱，上样

体积为 1 BV，pH 值为 4，控制流速 2 BV/h，改变上

样液浓度分别为 0.8、1.1、1.3、1.6、1.9 mg/mL，洗脱

剂用量分别 1、2、3、4、5 BV，洗脱液浓度分别为

50%、60%、70%、80%、90%，测定吸光度，筛选确

定吸附及洗脱条件。

称取预处理的 HPD-500 树脂 10.0 g，湿法装

柱，加入 pH 值为 4 的 1.3 mg/mL 青刺尖总黄酮

1 BV，流速 2 BV/h，吸附饱和。依次以 4 BV 蒸馏

水、60% 乙醇洗脱，收集洗脱液（V=4 BV），测定

总黄酮浓度，干燥后称质量，计算洗脱液中固形物

质量，计算总黄酮纯度。重复 3 次。

纯度=（C×V）/M1 （5）　

式中，C为样液中青刺尖总黄酮浓度（mg/mL），

V 为样液体积（mL），M1为固形物干质量（mg）
1.3.7　聚酰胺树脂纯化　称取经预处理的聚酰

胺 10.0 g，HPD-500 纯化后的青刺尖总黄酮固形

物，溶于 60% 乙醇，拌入树脂，水浴挥去溶剂，将吸

附饱和的聚酰胺树脂装柱，分别以 4 BV 蒸馏水、

60% 乙醇洗脱，流速为 2 BV/h，收集洗脱液，干燥

后称质量，测定总黄酮含量，计算纯度。

1.4　统计分析

方法学验证为 3 平行测定，所得试验数据采

用 SPSS 19.0 统计软件分析，Exce 2021 制作图表，

P<0.05 代表具有显著性差异。

2　  结果与分析

2.1　标准曲线

以芦丁为标准品，按照 1.3.1 操作后测定吸光

度，得回归方程曲线，A=11.703C－0.002 5（A 为

吸光度，C 为芦丁质量浓度，R2=0.999 7），芦丁质

量浓度在 0.012 1~0.109 1 mg/mL，线性良好。

2.2　青刺尖总黄酮的分离提取

2.2.1　青刺尖总黄酮提取的单因素试验结果　同

表 1 正交试验的因素与水平

Tab.1 Factors and levels used in orthogonal test design

水平
Level

1
2
3

乙醇体积分数（A）/%
Ethanol volume fraction(A)

50
60
70

料液比（B）/（g/mL）
Solids-to-liquid ratio(B)

1∶40
1∶50
1∶60

提取时间（C）/min
Extraction time(C)

70
90

110
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一条件下，改变提取条件（乙醇体积分数、料液比、

提取时间），青刺尖总黄酮提取率随之改变。固定

提取时间和料液比，随着乙醇体积分数增加，青刺

尖总黄酮提取率先升高后下降，其中，60% 乙醇提

取率最高，为 6.38%，乙醇体积分数 70% 时,提取

率稍有下降，提示青刺尖中黄酮类化合物亲水性

成分含量较多，乙醇体积分数较低时，提取率随浓

度升高而升高，浓度超过 60% 后，脂溶性成分溶出

增加，黄酮类成分溶出减少导致提取率下降；在一

定浓度范围内，不同料液比可以改变系统浓度差，

有利于物质溶出。固定乙醇体积分数和提取时

间，料液比 1∶60 时，提取率最高，为 7.20%；固定乙

醇体积分数和料液比，随时间延长提取率不断增

加，提取时间为 70 min 时，提取率最高，为 6.78%，

70 min 以后提取率稍有下降，但无显著性差异，提

示 70 min 时青刺尖总黄酮已提取出来，延长提取

时 间 并 不 能 有 效 增 加 青 刺 尖 总 黄 酮 的 溶

出（图 1）。

2.2.2　正交试验及验证　为了进一步验证单因素

试验结果，选取乙醇体积分数（%）、料液比（g/mL）、

提取时间（min）进行 3 因素 3 水平正交试验，结果

见表 2、3。

图 1　不同提取条件下青刺尖总黄酮提取率

Fig.1　Extraction rate of total flavonoids from Prinsepia utilis Royle under different extraction conditions

表 2 正交试验分析结果

Tab.2 Orthogonal test analysis results

试验号
Test number

1
2
3
4
5
6
7
8

A

1
1
1
2
2
2
3
3

B

1
2
3
1
2
3
1
2

C

1
3
2
2
1
3
3
2

误差
Error

1
2
3
2
3
1
3
1

提取率/%
Extraction rate

6.34
6.34
6.43
7.04
7.46
7.65
5.64
5.93

试验号
Test number

9
K1

K2

K3

k1

k2

k3

R

A

3
19.11
22.14
17.73
6.37
7.38
5.91
1.47

B

3
19.02
19.73
20.24
6.34
6.58
6.75
0.41

C

1
19.96
19.40
19.62
6.65
6.47
6.54
0.19

误差
Error

2
19.93
19.53
19.52
6.64
6.51
6.51
0.14

提取率/%
Extraction rate

6.16

A>B>C，A2B3C1

表 3 正交试验结果方差分析

Tab.3 Analysis of variance of orthogonal test results

方差来源
Source of variance

A
B
C

误差　Error

离差平方和
Sum of squares of deviation

3.409
0.250
0.053
0.033

自由度
Degree of freedom

2.000
2.000
2.000
2.000

均方
Mean square

1.705
0.125
0.026
0.016

F 值
F-number

103.447
7.595
1.603
1.000

P 值
P-value

0.010
0.116
0.384

显著性
Significance

*
0.116
0.384

注：*表示在 0.05 水平上显著相关（P<0.05）。

Note: * indicated that there was significant correlation at the 0.05 level（P<0.05）.
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由极差 R 值可知，RA>RB>RC，各因素对青刺

尖总黄酮提取率的影响效力由大到小依次为乙醇

体积分数>料液比>提取时间。显著性分析发

现，乙醇体积分数对提取率具有显著影响且影响

最大。综合比较 K、k值，提示在试验 A2B3C1组合下

青刺尖总黄酮的提取率最高，即 60% 乙醇、料液比

1∶60、提取时间 70 min 条件下青刺尖总黄酮溶出

最多。在此条件下重复 3 次，青刺尖总黄酮平均提

取率为 7.97%。

2.3　分离纯化

2.3.1　大孔树脂筛选　比较 3 种不同物理性能的

树脂 AB-8、D101、HPD-500 对青刺尖总黄酮的吸

附及解吸能力，发现 3 种树脂对青刺尖总黄酮的吸

附能力由大到小依次为 AB-8>HPD-500>D101，
解 吸 能 力 由 大 到 小 依 次 为 HPD-500>D101>
AB-8（表 4）。综合考虑，HPD-500 大孔树脂为纯

化青刺尖总黄酮的最佳树脂。

2.3.2　树脂静态吸附和解吸曲线能力分析　制作

HPD-500 对青刺尖总黄酮的静态吸附和解吸曲线

后，发现在 30~240 min，树脂对青刺尖总黄酮的吸

附率和吸附量均不断增加，240 min 后趋于平衡，

选择 240 min 作为树脂吸附平衡时间（图 2）。树脂

解吸率及解析量分析发现，30~120 min 树脂解吸

效力不断增加，120 min 后变化稍缓，考虑时间成

本，选择树脂解吸平衡时间 120 min（图 2）。分析

上样液 pH 值对青刺尖总黄酮吸附效力的影响，发

现 pH 值为 4 时，吸附量和吸附率最大，因此最佳上

样液 pH 值为 4（表 5）。

表 4 大孔树脂吸附及解吸能力分析

Tab.4 Analysis of adsorption and desorption of large-pore resin

树脂类型
Resin type
HPD-500

AB-8
D101

吸附量/（mg/g）
Adsorption capacity

5.21
5.46
4.51

吸附率/%
Adsorption rate

52.24
54.78
45.22

解吸量/（mg/g）
Desorption capacity

1.00
0.84
0.90

解吸率/%
Desorption rate

33.63
26.79
34.91

图 2　树脂 HPD-500 的静态吸附和解吸能力分析

Fig.2　Analysis of static adsorption/desorption of HPD-500 resin

表 5 上样液 pH 值对静态吸附的影响

Tab.5 Effect of feed solution PH on static adsorption

编号
Number

1
2
3

pH

3
4
5

吸附量/（mg/g）
Adsorption capacity

1.97
2.25
1.81

吸附率/%
Adsorption rate

45.74
51.32
42.24

编号
Number

4
5

pH

6
7

吸附量/（mg/g）
Adsorption capacity

1.58
1.88

吸附率/%
Adsorption rate

36.34
43.09
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2.3.3　上样量和洗脱条件对树脂动态吸附和解吸

的影响　分析上样液浓度、洗脱剂用量及洗脱剂

浓度对 HPD-500 树脂动态吸附、解吸的影响，发

现上样液在浓度 0.88~1.60 mg/mL 范围内时，吸

附量不断增大，上样液浓度为 1.60 mg/mL 时，树

脂吸附量最大，而吸附率较 1.30 mg/mL 稍有减

少。上样液浓度为 1.30 mg/mL 时，树脂吸附率最

大（表 6）。因此，综合考虑吸附量和吸附率的影

响，选择 1.30 mg/mL 为最佳上样液质量浓度。以

1.30 mg/mL 的青刺尖溶液上样，在 1~4 BV 范围

内，解吸量和解吸率不断变小，达到 4 BV 后，解吸

量和解吸率变化不显著（表 7），提示解吸趋于饱

和，选择 4 BV 为最佳洗脱剂用量。分析不同乙醇

体积分数对青刺尖总黄酮解吸能力的影响，发现

50%~90% 范围内，解吸率先增大后减小，60% 乙

醇解吸率最大（表 8），综合考虑解吸量和解吸率，

选择 60% 乙醇为最佳洗脱剂浓度。

2.3.4　大孔树脂纯化后青刺尖总黄酮纯度　选取

HPD-500 树脂在最佳纯化条件下，重复 3 次，按照

公式（5）计算纯度，发现经 HPD-500 树脂分离纯化

后青刺尖总黄酮的纯度最高，达 33.39%，平均纯

度为 33.19%。

2.3.5　大孔树脂联合聚酰胺树脂纯化后青刺尖总

黄酮纯度　取经 HPD-500 树脂纯化后的青刺尖总

黄酮（纯度 33.39%）再经聚酰胺树脂纯化，结果提

示经大孔树脂-聚酰胺富集纯化，青刺尖总黄酮纯

度可达 62.48%，较大孔树脂纯度提高了 29.29% 
较纯化前纯度提高了 54.51%（表 9）。

3　  结论与讨论

提取黄酮类成分的方法有加热回流提取法、

超声波辅助提取法、酶解-超声辅助双水相法、超

声波辅助溶剂浸提法、索氏回流提取法、微波提取

法、萃取等，其中,超声辅助提取法提取效率高，安

全便捷，广泛应用于植物黄酮类成分的提取。已有

研究发现[15]，研究不同提取方式对陈皮中黄酮类有

效成分含量的影响，发现超声辅助提取法提取率高

于索氏提取法。超声辅助提取法制备山楂叶黄酮，

采用响应面法优化提取工艺，发现乙醇体积分数为

60%、料液比为 1∶17 g/mL、提取时间为 110 min、
提取温度为 54 ℃时黄酮提取率最高，为 7.53%[16]。

张秀秀等 [17]采用酶液提取法从扁核木叶片中提取

总黄酮可达 1.379 mg/g。夏海梅等 [18]研究了 2 种

提取方法对青刺尖总黄酮提取率的影响，结果发

表 6 上样液质量浓度对青刺尖总黄酮吸附效力的影响

Tab.6 Effect of mass concentration of feed solution on

 the adsorption efficiency of total flavonoids

 from Prinsepia utilis Royle

编号
Number

1
2
3
4
5

上样液质量浓度/
（mg/mL）

Mass concentration 
of feed solution

0.88
1.10
1.30
1.60
1.90

吸附量/
（mg/g）

Adsorption ca⁃
pacity
1.73
2.55
2.69
3.17
1.34

吸附率/%
Adsorption 

rate

83.36
81.94
84.33
84.06
84.14

表 8 洗脱剂浓度对青刺尖总黄酮洗脱的影响

Tab.8 Effects of the eluent concentration on the elution

 of total flavonoids fromPrinsepia utilis Royle

编号
Num⁃

ber
6
7
8
9

10

乙醇体积分数/%
Ethanol volume fraction

50
60
70
80
90

解吸量/（mg/g）
Desorption capacity

0.68
0.74
0.61
0.66
0.91

解吸率/%
Desorption rate

52.84
55.18
47.25
49.34
35.54

表 9 HPD-500 树脂与聚酰胺纯化后

青刺尖总黄酮纯度分析

Tab.9 Analysis of purity c of total flavone from

 Prinsepia utilis Royle after purification by HPD-500

 resin and polyamide

纯化状态
Purification state

纯度/%　Purity

纯化前
Before purifi⁃

cation
7.97

大孔树脂纯化
Large-pore resin 

purification
33.19

聚酰胺纯化
Polyamide 
purification

62.48

表 7 洗脱剂用量对青刺尖总黄酮洗脱的影响

Tab.7 Effects of the eluent volume on the elution of

 total flavonoids fromPrinsepia utilis Royle

编号
Number

1
2
3
4
5

样液体积/BV
Sample volume

1
2
3
4
5

解吸量/(mg/g)
Desorption capacity

0.35
0.36
0.17
0.10
0.12

解吸率/%
Desorption rate

36.19
37.76
17.52
10.31
12.00

··178



夏海梅等：青刺尖总黄酮提取、分离纯化工艺优化

现，加热回流提取法提取率高于索氏提取法，正

交设计优化最佳提取工艺，加热回流提取法的最

佳提取工艺下青刺尖总黄酮提取率为 7.30%。本

研究采用正交设计优选超声辅助提取工艺，发现

乙醇体积分数为 60%、料液比为 1∶60 g/mL、提

取温度为 50 ℃、提取时间为 70 min 时，青刺尖总黄

酮提取率为 7.97%。本研究在提取 1 次的条件下

青刺尖总黄酮得率较加热回流提取法提取 2 次提

高 0.67%，表明超声辅助提取法优于加热回流提

取法，后续研究为提高青刺尖总黄酮得率，可适当

增加提取次数至 2~3 次。另外，青刺果与青刺尖

来源于同一植物不同部位，已有研究报道 [19]，正交

设计超声波辅助法提取青刺果总黄酮，得率为

5.28%。本研究结果发现，青刺尖总黄酮含量高于

青刺果。目前，对青刺果总黄酮的研究多于青刺

尖，因此，应更多关注并深入研究青刺尖总黄酮的

化学及药理机制。

纯化精制是研究青刺尖中黄酮类物质药效机

制的必须手段。纯化黄酮类物质的方法主要包括

柱层析法、膜分离法等，其中，大孔树脂柱色谱法

选择性好、吸附量大，聚酰胺柱色谱法分离效果较

好而且应用较多 [20]。已有研究发现 [21]，分离纯化总

黄酮的理想树脂为 AB-8、HPD-500、HPD-100、
HPD-826 等，而树脂类型因试验样品而异。AB-8
大孔树脂纯化黄酮类化合物的纯度可达 31.50%[22]、

61.42%[23]、85.36%[24]不等，HPD-500 纯化后总黄

酮纯度为 57.3%[25]，HPD-826 大孔树脂与聚酰胺

树脂双柱联用柱层析法纯化杜仲叶总黄酮，纯度

较高，为 65.19%[26]。本研究大孔树脂-聚酰胺双柱

联用柱层析法分离纯化青刺尖总黄酮，发现 HPD-

500 树脂是分离纯化青刺尖总黄酮的理想树脂，经

HPD-500 树 脂 纯 化 后 ，青 刺 尖 总 黄 酮 纯 度 为

33.39%，3 次重复试验的平均纯度为 33.19%，重复

性良好。HPD-500 大孔树脂-聚酰胺精制，纯度较

大孔树脂提高 29.29%，说明 HPD-500 树脂-聚酰

胺联用可有效纯化青刺尖总黄酮，但 62.48% 的纯

度用于细胞试验纯度较低，易导致细胞死亡，且效

应成分不清晰。借助 HPLC-MS 等手段分离、定

量、定性分析纯化提高青刺尖总黄酮纯度，将为开

展细胞及动物试验，揭示青刺尖减重调脂作用靶

点提供支持。
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