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摘要# 目的!优化地黄多糖超声提取工艺& 并评价其抗氧化活性’ 方法!在单因素试验基础上& 以料液比( 提取时
间( 提取温度( 醇沉浓度为影响因素& 多糖得率为评价指标& 正交试验优化超声提取工艺’ 然后& 考察分步醇沉
"+%!( )%!( ’%!( *%!乙醇& 相应部位分别命名为-RbV+%( -RbV)%( -RbV’%( -RbV*%# 对 / 个品种中多糖含有
量的影响& 以及多糖对1bbZ自由基的清除作用’ 结果!最佳条件为料液比 " h&%& 提取时间 "%% 68<& 提取温度
+% g& 醇沉浓度 *%!& 多糖得率 )L)+!’ 各品种中多糖含有量依次为 ’+(+ j星科 j金九 j沁怀 j北京 & 号 j怀丰’
-RbV*%中多糖含有量最高& 抗氧化活性最弱$ -RbV’%中多糖含有量相对较低& 抗氧化活性最强’ 结论!该方法稳定
可靠& 可用于超声提取地黄多糖’ 不同品种( 醇沉部位地黄中多糖含有量和抗氧化活性差异明显’
关键词! 地黄$ 多糖$ 超声提取$ 抗氧化活性$ 正交试验
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A:78je48G8<=O@$& jZ:78a4<=$\4HHA4;@5BD7??A7‘8I4D8< -RbV*%& C8HA HA4A8=A4DH?@<H4<H& I8D;57B4I HA4C47(
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!!地黄为玄参科植物地黄D3&,*..0* /(>50.’4* U8(
J@D?A$的新鲜或干燥块根& 是常用大宗药材之一&
主产于河南( 河北( 山东( 山西等地& 以 /古怀
庆府0 一带的怀地黄栽培历史最长& 是我国四大
怀药之一+", ’ 地黄具有多种药效& 是常用的治病
养生( 滋补保健中药材& 多糖是其含有的一类重要
营养物质和药效成分& 具有抗疲劳+#, ( 增强免
疫+&, ( 抗焦虑+., ( 减肥( 抗糖尿病++,等药理作用&
而且毒副作用小& 使用安全& 目前对该成分的研究
主要集中在提取( 含有量测定等方面+/(), & 鲜有报
道其抗氧化活性和分布醇沉’

因此& 本实验通过正交试验优化地黄多糖超声
提取工艺& 测定 / 个品种中该成分含有量& 通过分
步醇沉得到不同部位& 应用1bbZ自由基清除试验
评价抗氧化活性& 可为建立地黄多糖快速( 高效的
提取工艺提供参考& 同时也为其进一步分离纯化和
药理研究提供依据’
(I材料

地黄采自河南省焦作市& 共 / 个栽培品种& 分
别为金九( ’+(+( 北京 & 号( 沁怀( 怀丰( 星科&
经河南中医药大学董诚明教授鉴定为正品’ 取不同
品种地黄完整块茎& 将大致相同者洗净除泥沙& 擦
干样品表面水分& 置于 /% g烘箱中干燥至 )中国
药典* 规定水平& 粉碎& 即得生地黄’

硫酸为优级纯$ 苯酚 "重蒸酚#( 1bbZ ""&
"(二苯基(#(三硝基苯腈#( I(无水葡萄糖( 无水乙
醇( &%!过氧化氢均为国产分析纯’ 1&% 型紫外(
可见 分 光 光 度 计 " 德 国 2;;4<I@‘a公 司 #$
N2"%.2K%# 型电子分析天平 +万分之一& 梅特勒(
托利多仪器 "上海# 有限公司,$ ]_(#+%1e型超
声提取仪 "昆山市超声仪器有限公司#$ #%#(#Te
型电热恒温干燥箱 "北京中兴伟业仪器有限
公司#’
JI方法
#L"!多糖提取与含有量测定"’#!取经干燥粉碎(

过 /% 目筛后的药材粉末& 精密称定质量& 加入蒸
馏水& 精密量取& 超声提取& 离心& 过滤& 取一定
体积滤液加 . 倍量无水乙醇沉淀& 置于 . g冰箱中
"# A& 取出& + %%% ‘K68<离心& 弃去上清液& 挥干
溶剂得到沉淀& 即得粗多糖’ 采用苯酚(硫酸法测
定含有量+*, & 以吸光度为纵坐标 "?#& 质量浓度
为横坐标 "\# 进行回归& 得到回归方程为 ?p
+*L.’&\q%L%". ) "D# p%L*** "#& 表明葡萄糖在
+L++ f."L/& 6=KU范围内线性关系良好’
#L#!单因素试验""%("##!精密称取药材 "品种为北
京 & 号# "L% =& 考察料液比( 提取温度( 提取时
间( 醇沉浓度( 提取次数对多糖得率的影响’
#L#L"!料液比!在提取温度 +% g( 提取时间
/% 68<( 醇沉浓度 ’%!( 超声功率 #+% Y( 超声提
取 " 次条件下& 选择料液比 " h#%( " h&%( " h.%(
" h+%( " h/%’
#L#L#!提取时间!在料液比 " h&%( 提取温度
+% g( 醇沉浓度 ’%!( 超声功率 #+% Y( 超声提
取 " 次条件下& 选择提取时间 .%( /%( ’%( "%%(
"#%( ".% 68<’
#L#L&!提取温度!在料液比 " h&%( 提取时间
".% 68<( 醇沉浓度 ’%!( 超声功率 #+% Y( 超声
提取 " 次条件下& 选择提取温度 #%( &+( +%( /+(
’% g’
#L#L.!醇沉比例!在料液比 " h&%( 提取时间
".% 68<( 醇沉浓度 +% g( 超声功率 #+% Y( 超声
提取 " 次条件下& 选择醇沉比例 +%!( /%!(
)%!( ’%!( *%!’
#L#L+!提取次数!在料液比 " h&%( 提取时间
".% 68<( 醇沉浓度 +% g( 超声功率 #+% Y( 醇沉
比例 *%!条件下& 选择提取次数 "( #( & 次’
#L&!正交试验!根据单因素试验结果& 选择料液
比( 提取温度( 提取时间( 醇沉浓度作为影响因素
进行正交试验’ 因素水平见表 "’
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表 (I因素水平
;$6M(IL$!&*.0$#)4-N-40

水平
因素

T料液比 e提取时间K68< M提取温度Kg 1醇沉浓度K!
" " h#% "%% &+ )%
# " h&% "#% +% ’%
& " h.% ".% /+ *%

#L.!多糖含有量测定!根据优化工艺提取多糖&
按 /#L"0 项下回归方程测定其含有量’ 再计算得

率& 公式为得率p提取液中多糖含有量地黄质量
o"%%!’

#L+!分步醇沉!根据优化工艺提取多糖& 加入适
量蒸馏水溶解& 再加入无水乙醇使其体积分数达
+%!& 置于 . g冰箱中静置过夜& 离心得到多糖沉
淀& 命名为 -RbV+%$ 滤液再加无水乙醇& 使其体
积分 数 达 )%!& 其 他 处 理 方 式 相 同& 得 到
-RbV)%$ 同法调节乙醇体积分数达 ’%!& 得到
-RbV’%$ 同 法 调 节 乙 醇 分 数 达 *%!& 得 到
-RbV*%’ 然后& 根据苯酚(硫酸法测定各部位多糖
含有量’
#L/!抗氧化活性测定""&#!精密称取 &/L* 6=1b(
bZ& 溶于 *+!乙醇中制成 %L" 66@5KU溶液$ 取各
醇沉浓度多糖& 配制成 %L+( "L%( "L+( #L%(

#L+( &L% =KU溶液& 取 # 种溶液各 # 6U充分混匀&
避光反应 &% 68<& 于 +") <6波长下测定吸光度?"&
*+!乙醇调零’ 同时& 取 1bbZ溶液( 蒸馏水各
# 6U充分混匀& 测定吸光度 ?#’ 再计算 1bbZ清

除率& 公式为1bbZ清除率p " q
?"
?( )
#
o"%%!’

KI结果
&L"!单因素试验!随着料液比升高& 多糖得率随
之增高& 在 " h&% 时得率最高& 但继续增加料液比
时得率反而下降& 故选择料液比为 " h&%’ 随着提
取时间增加& 多糖得率也呈上升趋势& 在 "#% 68<
时得率最高& 但继续增加提取时间时多糖得率反而
降低& 故选择提取时间为 "#% 68<’ 随着提取温度
上升& 多糖得率先增加后下降& 在 +% g时得率最
高& 但继续增加提取温度时得率反而下降’ 醇沉浓
度 )%!时& 多糖析出不明显$ )%! f*%!时& 多
糖大量析出’ 随着提取次数的增加& 多糖得率并未
明显上升& 故提取 " 次即可’
&L#!正交试验! 在单因素试验基础上& 选择料液
比( 提取时间( 提取温度( 醇沉浓度作为影响因
素& 多糖得率为评价指标进行正交实验’ 结果见表
#& 方差分析见表 &’

表 JI试验设计及结果
;$6MJI’-0"/#$#).-0O4&0*5&-0&0

试验号
因素

T料液比 e提取时间K68< M提取温度Kg 1醇沉浓度K!
得率K!

" #"" h&%# #""#%# &"/+# "")%# #L&’
# """ h#%# &"".%# & &"*%# +L+)
& # & ""&+# #"’%# "L"’
. " # #"+%# # "L/#
+ " """%%# " " %L**
/ &"" h.%# # " & &L’%
) & & # " "L%)
’ & " & # "L&%
* # " # & ’L".
N" #L)& &L.’ "L** "L.’ %
N# &L*% #L/% &L/" "L&) %
N& #L%/ #L/" &L%* +L’. %
D "L’. "L#. "L/# .L.) %

表 KI方差分析
;$6MKI9#$4,0"0*5N$."$#!-

来源 离均差平方和 自由度 均方 F值 !值
T +L##& # #L/"# &L.#. j%L%+

e"误差# "L+#+ # %L)/& % %
M .L%*) # #L%.* #L/’/ j%L%+
1 &’L*). # "*L.’) #+L+.* W%L%+

!!注!F%L%+"#&## p"*L%

!!由表 # 可知& 各因素影响程度依次为醇沉浓

度j料液比j提取温度j提取时间& 故选择提取时
间作为误差’ 由表 & 可知& 醇沉浓度有显著影响
"!W%L%+#& 而其他因素影响不显著 "!j%L%+#’
综上所述& 最优工艺为 T#e"M#1&& 即料液比
" h&%& 提取时间 "%% 68<& 提取温度 +% g& 醇沉
浓度 *%!’ 然后& 精密称取 & 份药材& 每份 " =&
按优化工艺进行验证试验& 测得得率分别为
)L.#!( )L’"!( ’L%"!& 平均值 )L)+!& -V1
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".p&# 为 &L’’!& 表明该方法稳定可行’
&L&!样品含有量测定!表 . 显示& 不同品种地黄
中多糖含有量差异明显& 依次为 ’+(+ j星科 j金
九j沁怀j北京 & 号j怀丰& 说明品种是影响各成
分含有量的重要因素’

表 QI多糖含有量测定结果
;$6MQI<-0O4&0*5!*#&-#&)-&-.%"#$&"*#*53*4,0$!!2$.")-0

品种 多糖K! 品种 多糖K!
金九 ’L"/ ’+(+ "#L.)
星科 *L&& 沁怀 ’L%/

北京 & 号 )L.+ 怀丰 )L.#

&L.!分步醇沉!表 + 显示& 同一品种不同醇沉部
分多糖分布很不均匀& 不同品种不同醇沉部分亦
然’ 地黄中高( 低分子多糖含有量较高& 而中分子
多糖含有量较低+"., ’

表 YI分步醇沉对多糖得率的影响
;$6MYI@55-!&*50&-3P"0--&2$#*43.-!"3"&$&"*#*#3*4,0$!1

!2$.")-0,"-4)

品种 -RbV+%K! -RbV)%K! -RbV’%K! -RbV*%K!
金九 #L") %L/& "L#& .L#)
星科 #L&/ %L.) "L"& /L).
北京 & 号 "L&) %L/" "L") .L&*
’+(+ #L%/ %L*& "L*% )L+#
沁怀 "L*& %L’. "L+) &L’+
怀丰 "L/’ %L)/ "L". &L//

&L+!抗氧化活性!图 " 显示& 在 "L% f/L% =KU质
量浓度下各醇沉部位多糖对1bbZ自由基的清除能
力随着其质量浓度增加而提高& 但清除能力有所差
异’ 以星科为例& 不同部位多糖得率依次为
-RbV*% " /L).!# j -RbV+% " #L&/!# j
-RbV’% ""L"&!# j-RbV)% "%L.)!#& 而其清
除率 依 次 为 -RbV’% j-RbV+% j-RbV)% j
-RbV*%& 表明不同分子量多糖对 1bbZ自由基的
清除能力不同& 而且多糖得率与其对1bbZ自由基
清除能力之间无相关性’

图 # 显示& 不同品种-RbV+% 中多糖随着其质
量浓度增加& 对1bbZ自由基的清除能力增强& 但
存在差异’ 当多糖质量浓度为 / =KU时& 其清除率
依次为北京 & 号 j星科 j’+(+ j金九 j沁怀 j怀
丰& 而得率依次为星科 j金九 j’+(+ j沁怀 j怀
丰j北京 & 号& 表明地黄品种与多糖对1bbZ自由
基清除能力之间存在相关性& 多糖得率最少的北京
& 号清除率最高’

图 & 显示& 不同品种-RbV)% 中多糖随着其质
量浓度增加& 对 1bbZ自由基的清除能力明显不

图 (I分步醇沉对清除率的影响
L"/M(I@55-!&*50&-3P"0--&2$#*43.-!"3"&$&"*#*#0!$N1

-#/"#/ .$&-

图 JI<R8+YV 中多糖清除率
L"/MJI+!$N-#/"#/ .$&-0*53*4,0$!!2$.")-0"#<R8+YV

同’ 在低质量浓度 "" =KU# 下& 沁怀( 怀丰( 金
九 的 清 除 率 分 别 达 到 ..L")!( ."L..!(
&"L)/!& 高于 ’+(+( 星科( 北京 & 号 "#&L%’!(
")L"#!( ’L*&!#$ 随着质量浓度增加& 在 & =KU
下沁怀( 怀丰( 金九的清除率分别达到 )"L)"!(
)#L*+!( ))L*#!& 而在 / =KU下 ’+(+( 星科( 北
京 & 号才分别达到 )+L+&!( /’L%%!( ’%L&&!’

图 KI<R8+aV 中多糖清除率
L"/MKI+!$N-#/"#/ .$&-0*53*4,0$!!2$.")-0"#<R8+aV

图 . 显示& 各品种 -RbV’% 中多糖含有量在
"L".!f"L*%!之间& 依次为 ’+(+ j沁怀j金九j
北京 & 号j怀丰j星科& 并且对1bbZ自由基的清
除率无明显差异’

图 + 显示& 在低质量浓度 "" =KU# 下& 各品

+//#
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图 QI<R8+bV 中多糖清除率
L"/MQI+!$N-#/"#/ .$&-0*53*4,0$!!2$.")-0"#<R8+bV

种-RbV*% 中多糖对1bbZ自由基有较低的清除能
力& 清除率均在 #%!以下$ 随着质量浓度增加& 多
糖清除率也逐渐提高& 在 / =KU下仍呈现上升趋势’
其中& 怀丰清除能力最强& 但清除率也只有 /+!&
而各品种多糖含有量依次为 ’+(+ ")L+#!# j星科
" /L).!# j 北 京 & 号 " .L&*!# j 金 九
".L#)!# j沁怀 "&L’+!# j怀丰 "&L//!#’

图 YI<R8+_V 中多糖清除率
L"/MYI+!$N-#/"#/ .$&-0*53*4,0$!!2$.")-0"#<R8+_V

QI讨论
植物多糖是普遍存在于自然植物界& 由许多相

同或不同单位以 %(或 "(糖苷键组成的一类大分子
化合物& 在机体中参与各种生命活动+"+, ’ 目前&
有关地黄多糖提取工艺的研究报道相对较少& 各研
究者采用的提取方法不尽相同& 多糖得率差异较
大& 如秦梅颂等+"/,采用水提醇沉法提取熟地黄多
糖& 多糖得率为 +L.+!$ 卢晓琳等+"),采用双酶法
提取地黄多糖& 多糖得率可达 ’L*)!’ 为了提高
多糖提取率& 本实验采用超声提取& 得到最优工艺
为料液比 " h&%& 提取时间 "%% 68<& 提取温度
+% g& 醇沉浓度 *%!& 多糖得率为 ’L".!’

本实验发现& 同一道地产区采收的不同品种地
黄中多糖含有量存在明显差异& 含有量最高的为
’+(+ " "#L.)!#& 是最低的怀丰 " )L.#!# 的
"L/’ 倍& 表明该成分含有量会受到品种影响’ 目
前& 对地黄品质评价的指标大多选择梓醇及毛蕊花

糖苷& 而多糖作为地黄重要活性成分之一& 化学性
质较稳定& 而且含有量较高& 也可作为该药材另一
个重要评价指标’

地黄多糖具有多种药理活性& 但其组成及作用
机制仍不清楚& 同时鲜有其抗氧化活性以及分步醇
沉的报道’ 本实验采用分步醇沉法对多糖进行初步
分级& 并对醇沉部位 -RbV+%( -RbV)%( -RbV’%(
-RbV*% 中该成分含有量( 1bbZ自由基清除能力
进行测定& 发现在 -RbV*% 中多糖含有量最高&
-RbV+% 中次之& -RbV)%( -RbV’% 中较低$ 各醇
沉部位中多糖均具有抗氧化能力& 在 -RbV)%(
-RbV’% 中较强& 而在 -RbV+%( -RbV*% 中较弱’
由此可知& 不同品种地黄中多糖含有量存在差异&
不同体积分数乙醇沉淀得到的多糖分子量( 极性不
同& 其空间结构和单糖组成也不一样& 这可能是该
成分抗氧化能力存在差异的原因’ 另外& 不同醇沉
部位( 品种中多糖空间结构( 单糖组成( 与抗氧化
能力之间的关系尚不明确& 需要作进一步研究’
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摘要# 目的!研究大孔树脂纯化陈皮黄酮工艺& 并评价其抑菌活性’ 方法!考察 + 种大孔树脂 "Zb1("%%( Zb(#%(
Te(’( 0(+( O]T(## 对黄酮的静态吸附( 解吸作用& 绘制动力学曲线’ 以上样液 ;Z值( 体积流量( 质量浓度& 洗
脱液 "乙醇# 体积流量( 体积分数为影响因素& 黄酮回收率为评价指标& 单因素试验优化分离纯化工艺’ 然后& 滤
纸片法进行抑菌活性试验’ 结果!最佳条件为 Zb(#% 大孔树脂& 上样液 ;Z值 &L+( 体积流量 # 6UK68<( 质量浓度
%L/’# & 6=K6U& 乙醇体积分数 /%!( 体积流量 # 6UK68<& 黄酮回收率 /.L*+!& 纯化后其含有量较纯化前提高了
+L’" 倍’ %L+( " 6=K6U黄酮对枯草芽孢杆菌( 大肠杆菌( 金黄色葡萄球菌均有一定抑制作用& 其中纯化后该成分对
大肠杆菌效果最显著& 金黄色葡萄球菌次之& 均优于茶多酚& 但对枯草芽孢杆菌作用相对较弱’ 结论!Zb(#% 型大孔
树脂更适合分离纯化陈皮黄酮& 纯化后该成分抑菌活性明显提高’
关键词! 陈皮$ 黄酮$ 大孔树脂$ 分离$ 纯化$ 抑菌活性$ 单因素试验$ 滤纸片法
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!!陈皮是一种常用的理气药& 具有健脾开胃( 除
燥化痰等功效+", & 富含橙皮苷( 川陈皮素( 桔皮
素+#,等黄酮类化合物& 故该类成分的提取分离一

直是科研工作者的研究重点之一+&(+, ’ 黄酮的分离
纯化方法主要有硅胶柱层析法( 大孔树脂法( 多溶
剂萃取法等+/(’, & 其中大孔树脂法因具有性质稳
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