
第 31卷 第 1期

2004年

北 京 化 工 大 学 学 报

JOURNAL OF BEIJ IN G UN IV ERSIT Y OF CHEMICAL TECHNOLO GY

Vol. 31 , No. 1

2004

沙棘果渣中总黄酮提取的研究
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摘　要 : 研究了从沙棘果渣中提取黄酮的工艺 ,考察了提取溶剂和果渣脱脂与否对提取效果的影响 ,在此基础上采

用正交实验方法确定了沙棘果渣总黄酮的常规提取最佳条件 :石油醚脱脂 ,质量分数为 65 %的乙醇溶液作为提取

剂 ,提取温度为 80 ℃,提取 1 g果渣的每次溶剂用量为 8 mL ,提取次数为 3次 (每次为 1 h) ,在常规提取的最佳条件

下沙棘果渣的总黄酮得率高达 01534 4 %。尝试了超声辅助提取 ,结果表明提取前用超声预处理 15 min ,可以大大

减少溶剂用量和提取时间 ,而黄酮得率保持不变。
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　　我国有丰富的沙棘资源 ,每年有大量的沙棘果

用于生产果汁或者榨油 ,而含有丰富的黄酮类化合

物和β2胡萝卜素的果渣却被作为废弃物 ,极大地浪

费了资源。沙棘黄酮具有抗心肌缺血、降血脂、抗肿

瘤、调节免疫系统等作用[122 ]。沙棘黄酮还具有直

接清除超氧阴离子及羟基自由基的作用 ,其清除作

用比维生素 E还强 ,抗衰老作用明显[3 ]。为了充分

利用沙棘果资源 ,变废为宝 ,对沙棘果渣进行深加工

具有重要的意义 ,为此 ,本课题进行了提取沙棘果渣

中黄酮类物质的研究 ,成功的开发该项目将会给社

会带来巨大的经济效益。

沙棘黄酮一般是用乙醇和水做提取剂。王尚义

等[4 ]采用水浸提取沙棘黄酮 ,但效果比较差。朱万

靖等[5 ]直接用乙醇从沙棘果渣中提取总黄酮 ,但β2
胡萝卜素白白浪费了。报道用超临界 CO2 流体提

取沙棘黄酮 ,由于设备等局限 ,没有广泛应用[5 ]。

本文以沙棘果渣为研究对象 ,进行提取方法和操作

条件的优化研究。

1　材料与方法

111　材料与设备

沙棘果渣 ,内蒙古赤峰 ;95 %医用乙醇 ,北京化

学试剂二厂 ;芦丁标准品 ,中国药品生物检定所 ;X25

树脂 ,南开大学化工厂 ;石油醚 (沸程 60～90 ℃) 、甲

醇、无水乙醇、无水三氯化铝均为分析纯。

恒温水浴锅 ,北京医疗设备厂 ;酒精计 ,国营武

强县仪表厂 ;蠕动泵 ,保定兰格恒流泵有限公司 ;722

分光光度计 ,北京光学仪器厂 ; KQ2100DE型医用数

控超声波清洗器 (40 KHZ) ,昆山市超声仪器有限公

司。

112　实验方法

脱脂　取果渣 10 g ,加入 80 mL 石油醚 ,浸泡 1

h后 ,于水浴 70 ℃加热回流 115 h ,过滤 ,再加入 60

mL 石油醚加热回流 1 h ,过滤 ,滤液用来分离β2胡
萝卜素 ,干燥滤渣 ,待提取用 (文中如没有特别说明 ,

果渣在提取前都已脱脂) 。

提取和精制　脱脂后的果渣用一定量的乙醇提

取 ,提取液处理后用 X25树脂精制。精制过程如下 :

沙棘果渣
石油醚脱脂 干燥

脱脂果渣
乙醇提取
提取液

回收乙醇
浓缩液

醇沉 离心 回收乙醇
黄酮水溶液

X25树脂吸附
乙醇洗脱
洗脱液

回收乙醇 干燥
黄酮产

品

113　分析方法

参考文献[6 ]方法 ,提取液的总黄酮含量的分析

采用分光光度计测定吸光度。绘制得标准曲线的回

归方程为ρ= 01027 7 A - 01000 3 , r = 01999 8

总黄酮得率 x =
nρV
m
×100 %

式中 :ρ为黄酮质量浓度 ,g/ L ; A 为吸光度 ; r 为相

关性因数 ; n为样品稀释倍数 ; V 为提取液体积 ,L ;



m 为沙棘果渣的质量 ,g。

2　结果与讨论

211　提取剂的筛选

实验考察不同质量分数甲醇溶液和乙醇溶液、

水作为提取剂在提取温度为 60 ℃,提取 1 g果渣的

每次溶剂用量 V a为 8 mL ,提取次数为 3次 (每次为

1 h)条件下 ,对沙棘果渣总黄酮得率 x 的影响 ,实验

结果如图 1所示。

图 1　提取溶剂的筛选

Fig. 1　Selection of extraction solvents

由图 2可知 ,当乙醇质量分数 w ( C2 H5OH)为

55 %时 ,黄酮得率最高 ,明显要比甲醇提取要高 ,远

高于水提取 ,说明在此浓度下黄酮类化合物在乙醇

溶液中的溶解度要明显大于在甲醇溶液和在水中的

溶解度。由于黄酮类化合物具有多个苯环和酚羟基

结构[7 ] ,苯环为非极性基团 ,而酚羟基为亲水基团 ,

具有极性 ,所以沙棘黄酮适宜用有一定碳链长度的

适宜极性的混合溶剂提取。并且由于提取的总黄酮

一般应用于医药和保健品 ,而乙醇是对人体无毒有

机溶剂 ,因此选择乙醇作为提取溶剂。

图 2　脱脂对总黄酮得率的影响

Fig. 2　Effect of degreasing on yield of total flavones

212　脱脂对总黄酮提取效果的影响

实验在提取温度为 75 ℃,提取 1 g果渣每次乙

醇溶液用量为 8 mL ,提取次数为 3次 (每次为 1 h)的

条件下考察脱脂和不脱脂的提取效果 ,实验结果见

图 2。

从图 2可以看出 ,在相同的乙醇浓度下 ,先用石

油醚脱脂后的提取效果明显好于未脱脂的提取效

果。这是因为提取过程中 ,提取溶剂对脂类物质的

溶解 ,降低了其对黄酮类化合物的溶解 ,而通过高效

液相分析石油醚提取的物质 ,未发现黄酮类物质。

因此提取前先用石油醚脱脂 ,可以提高总黄酮得率。

213　脱脂对提取液后处理的影响

上述脱脂提取和未脱脂的提取液经过处理 ,取

等量同浓度的处理液 ,通过 X25树脂柱 ,用同浓度的

等量的乙醇溶液洗脱 ,结果见表 1。

表 1　脱脂和未脱脂提取液后续精制效果的比较

Table 1　Effects of degreasing and nondegreasing

on consequent purification

吸附率/ % 洗脱率/ % 纯度/ %

脱脂 83149 88151 23137

未脱脂 80134 88101 20160

由表 1 可以看出 ,脱脂后提取液通过 X25 树脂

精制 ,效果均好于未脱脂的提取液。未脱脂的提取

液中含有脂类物质 ,堵塞了树脂孔道 ,降低了树脂对

黄酮的吸附 ,导致树脂对黄酮的吸附率下降 ,而洗脱

过程中 ,黄酮类化合物和脂类物质都被洗脱下来 ,导

致总黄酮的纯度下降。

214　提取时间对总黄酮提取过程的影响

实验在以质量分数为 75 %乙醇作为提取溶剂 ,

提取温度为 75 ℃,提取 1 g果渣的乙醇溶液的体积

为 24 mL 的条件下 ,考察提取时间对总黄酮提取过

程的影响 ,实验结果见图 3。

图 3　提取时间对提取过程影响

Fig. 3　Effect of time on extracting process

由图 4可知 ,在提取时间低于 1 h时 ,总黄酮浓

度随时间增加而大幅度增加 ,大于 1 h后 ,总黄酮浓

度随时间变化的趋势减缓。在提取时间低于 1 h ,提

取溶剂里面总黄酮浓度低 ,而果渣里面总黄酮含量

高 ,两个体系有高浓度差 ,传质推动力大 ,所以总黄
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酮浸出速率快。1 h后 ,两个体系浓度梯度下降 ,传

质推动力下降 ,总黄酮缓慢浸出。在提取过程中 ,为

了提高提取效率和缩短生产周期 ,采取多次提取 ,每

次提取 1 h。

215　正交实验

在上述单因素实验基础上 ,采用乙醇做提取溶

剂 ,对乙醇浓度、提取温度、提取次数和每次溶剂用

量对黄酮提取的影响进行了 L16 (44)正交实验 ,正交

设计及正交实验结果如表 2所示。

表 2　正交实验表及实验结果

Tab. 2　Orthogonal experiments and results

水平

w (C2H5OH)

/ %

A

温度/ ℃

B

V a/ mL

C

次数

D
x / %

1 1 (55) 1 (65) 4 (10) 4 (5) 01470 5

2 1 2 (70) 3 (8) 2 (3) 01474 3

3 1 3 (75) 2 (6) 1 (2) 01448 0

4 1 4 (80) 1 (4) 3 (4) 01478 5

5 2 (65) 1 1 1 01387 3

6 2 2 2 3 01495 6

7 2 3 3 4 01533 5

8 2 4 4 2 01542 1

9 3 (75) 1 2 2 01413 8

10 3 2 1 4 01444 9

11 3 3 4 3 01471 2

12 3 4 3 1 01464 1

13 4 (85) 1 3 3 01382 2

14 4 2 4 1 01379 4

15 4 3 1 2 01366 3

16 4 4 2 4 01416 5

K1 11871 3 11653 8 11677 0 11678 8

K2 11958 5 11794 2 11773 9 11796 5

K3 11794 0 11834 9 11854 1 11827 5

K4 11544 4 11901 2 11863 2 11865 4

k1 01467 8 01413 4 01419 3 01419 7

k2 01489 6 01448 6 01443 5 01449 1

k3 01448 5 01458 7 01463 7 01456 9

k4 01386 1 01475 3 01465 8 01466 4

R 01103 5 01061 9 01046 5 01046 7

　　正交实验结果表明 ,各因素对黄酮提取的影响

次序为 :乙醇浓度 (A) >提取温度 (B) >提取次数

(D) > (C)每次溶剂用量。乙醇浓度对黄酮得率影

响最大 ,以质量分数为 65 %乙醇溶液作为提取溶剂

提取效果最好。温度的影响次之 ,温度越高 ,提取效

果越好 ,但是温度不能太高 ,太高的温度会导致黄酮

的活性成分被破坏 ,杂质的溶出量也增加 ,给后续的

精制带来不便。极差分析可以看出提取 1 g果渣的

每次溶剂用量达到 8 mL 后 ,总黄酮得率随溶剂用量

的增加而增加很少。提取次数超过 3 次后 ,总黄酮

得率随提取次数的增加而增加的幅度不大。所以在

生产可以采用 A2B4C3D2 ,并且验证实验表明 :在

A2B4C3D2黄酮得率为 01534 4 % ,在正交的最优条

件 A2B4C4D4 ,黄酮得率为 01575 5 % ,黄酮得率比

A2B4C3D2条件下有一点提高 ,但是大大的增加了溶

剂用量 ,延长了生产周期 ,增加了生产成本。

综合以上实验结果 ,沙棘果渣总黄酮常规提取

的最佳条件是 :质量分数为 65 %的乙醇溶液作提取

剂 ,提取温度为 80 ℃,提取 1 g果渣的每次乙醇溶液

用量为 8 mL ,提取次数为 3次 (每次为 1 h) 。

216　超声辅助提取和常规提取的比较

在上述常规提取的最佳条件下进行超声辅助提

取 ,脱脂后的果渣先用超声波处理一定时间后 ,然后

按常规提取 ,实验结果见表 3。

表 3　超声辅助提取和常规提取的比较

Table 3　Comparison between extracting with aid of ultrasonic

wave and traditionally extracting

实验
处理时

间/ min

提取

次数

总提取

时间/ h

提取 1 g果渣

总的溶剂

用量/ mL

x / %

常规 0 3 3 24 01534 4

超声 1 # 5 2 2 16 01504 0

超声 2 # 15 2 2 16 01534 5

超声 3 # 25 2 2 16 01534 7

从表 3可以看出超声预处理 15 min提取 2次就

可以达到常规提取 3 次的总黄酮得率 ,而继续增加

超声预处理时间 ,总黄酮得率基本保持不变。超声

波具有机械、空化效应 ,破碎了植物细胞壁 ,从而黄

酮类化合物能更快、更完全地溶出 ,从而大大减少溶

剂用量和提取时间 ,超声处理 15 min植物细胞壁已

经基本破碎了 ,所以增加超声处理时间对总黄酮得

率影响不大。

3　结论

(1)乙醇溶液作为提取溶剂明显要优于甲醇溶
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液和水作为提取溶剂 ; (2)采用石油醚先脱脂后提取

的提取效果和后续黄酮精制效果都要比未脱脂提取

好 , (3)沙棘总黄酮常规提取的最佳条件 :先用石油

醚脱脂 ,质量分数为 65 %的乙醇溶液作提取剂 ,提

取温度为 80 ℃,提取每 g果渣的每次溶剂用量是 8

mL ,提取次数为 3次 (每次为 1 h) ,在此条件下沙棘

果渣提取总黄酮得率高达 01534 4 %。(4)果渣提取

前用超声预处理 15 min可以大大节省提取溶剂用

量和提取时间 ,而总黄酮得率保持不变。

本研究充分利用沙棘果渣资源 ,在提取总黄酮

的过程中同时可以得到副产品β2胡萝卜素 ;尝试了

超声辅助提取 ,为沙棘黄酮提取开辟了新的思路 ;在

最佳常规提取条件下有较高的总黄酮得率 ,为沙棘

黄酮的开发利用提供了一定的依据。
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Extraction of total flavones from marc of Sea buckthorn

Liu Xi2jian　Wang Yan2hui　Li Ping　Ma Run2yu
( The Key Laboratory of Science and Technology of Controllable Chemical Reactions , Ministry of

Education , Beijing University of Chemical Technology , Beijing 100029 , China)

Abstract : The methods and optimum conditions of extracting total flavones from marc of Sea buckthorn was

studied in this article. The effects of different solvents , degreasing and nondegreasing on the extraction were in2
vestigated. The conventional optimum technological conditions were attained by the orthogonal experiment as

follows : degreasing with benzinum first , extracted with 65 % ethanol , extraction temperature 80 ℃, ethanol

volume 8ml for 1 g marc every time , and extracting for 3 times (1 h for each time) . The yield of total flavones

on the conventional optimum conditions was 01534 4 %. Total flavones was also extracted with the aid of ult ra2
sonic wave , and the results showed that marc treated for 15 minutes by ult rasonic wave before extracting , the

amount of the solvent used was greatly decreased and the extracting time was shortened , whereas the yield of to2
tal flavones was as high as 01534 5 %.

Key words : marc of Sea buckthorn ; total flavones ; extraction ; degrease ; ult rasonic wave
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北京化工大学图书馆被华北地区高等学校图书馆协作委员会评为先进集体

2003年 9月 ,华北地区高等学校图书馆协作委员会在山西省大同市召开第十七届学术年会。此次会

议 ,不仅进行了论文学术交流 ,还评出了北京地区高等学校图书馆先进集体和先进个人。北京共有高等学校

98所 ,共评出 15个先进图书馆。其中 ,北京化工大学图书馆被评为先进图书馆 ,另外李广慧、张国强两位老

师被评为先进个人。
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