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摘要:用解吸 -热提两步提取法 (简称两步法 )提取银杏 (Ginkgo biloba )叶中的黄酮 ,并与传统的醇提和水提方法

进行比较。 两步法是在 10. 00g银杏叶粉末中加入解吸剂乙醇溶液 , 25℃静置一定时间 ,再加入沸腾的提取溶剂

乙醇溶液提取 ,提取 2次 ,合并滤液进行分析。 结果表明 ,两步法提取银杏黄酮的最佳操作参数为解吸剂乙醇浓

度为 60% 、用量为样品量的 1. 6倍 ,解吸时间 15min,溶剂乙醇浓度 50% ,提取 2次 ,每次 15min、溶剂用量为样品量

的 40倍。两步法提取黄酮的得率为 2. 69% ,比水提法提高了 0. 57% ,比醇提法略高 ;两步法提取的浸膏黄酮含量

为 6. 91% ,比水提法提高了 1. 89% 、比醇提法提高了 0. 96% ;两步法的提取时间比传统法少 4～ 8倍。
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Abstract: Flav onoids in Ginkgo biloba was ex tracted by the method o f tw o-steps of release and

ho t-ex traction ( two-steps ) . This method w as compared to ex tracting wi th ethanol and

ex t racting wi th w ater. In tw o-steps, first , 10. 00g Ginkgo biloba was put li t tle release solvent

under 25℃ to keep sometime. And then, boi ling ex t raction so lv ent of ethanol solution w as

added. The fil t ra tes f rom tw o times ex t racting w ere mixed and analyzed. The resul t showed that

the best condi tions o f tw o-steps were 60% 16 ml ethanol so lution using a s release solvent , 15

min ex t racting time fo r ev ery time and solv ent quanti ty which was 40 times of the w eight of

sample. The ex t raction ra tio of the tw o-steps was 2. 69% . This result w as 1. 27 times than

ex t racting wi th w ater and equal to ex t racting w ith ethanol. The ex traction content o f the tw o-

steps was 6. 91% in ex t ract. This resul t w as 1. 38 times than ex t racting wi th wa ter in ex t ract

1. 15 times than ex t racting wi th w ater in ex t ract. The ex t raction time of two-steps w as only 1 /

4 and 1 /8 of t radi tional methods.
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　　银杏 (Ginkgo biloba)又名白果、公孙树 ,属我国

特产植物资源 ,其产量占世界总量的 70%以上。银杏

叶提取物中所含的主要生物活性成分银杏黄酮 ,能有

效的防治心脑血管疾病 ,拮抗血小板活化因子 ,对与

自由基有关的疾病 ,如老年性痴呆症、衰老等都有明

显的改善作用
[1 ]
。 银杏黄酮的常规提取方法有水提、

醇提等 [ 2] ,但提取时间在 2h以上、粗提物杂质多、能

耗大。现在广泛关注的现代提取方法 ,如微波 [3 ]、超声

波
[ 4]
及超临界提取

[5 ]
,提取速度快及得率高 ,但要实

现工业化 ,目前的生产成本还较高。

　　我们在研究微波预处理提取法
[6 , 7]
时发现 ,该法

省去微波时也有较好的提取效果。从而我们提出了有

效成分的解吸 -热提两步提取法 (简称两步法 ,已申请

国家发明专利 ) [8 ]。 该法首先用少量解吸剂把有效成

分从植物组织吸附及包埋中释放出来 ,然后加入热溶

液提取。 本文用解吸 -热提两步提取法提取银杏叶中

的黄酮 ,并与传统的醇提和水提方法进行比较。
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1　实验部分

1. 1　实验材料

　　银杏叶购于药材市场 ,产地为广西。

　　芦丁标准品 ( ICN )、 95%乙醇、亚硝酸钠、硝酸

铝、氢氧化钠 ,均为分析纯。

1. 2　实验设备

　　 PC2501紫外分光光度计 (日本岛津公司出品 )、

DF-101B集热式恒温加热磁力搅拌器、 101AS-2型不

锈钢数显电热鼓风干燥箱、 RE-52AA型旋转蒸发

器。

1. 3　提取步骤

1. 3. 1　醇提法和水提法

　　取银杏叶粉末 10. 00g ,放于 500ml圆底烧瓶中 ,

加入 200ml溶剂 (醇提用 50%乙醇 ,水提用蒸馏水 )回

流提取 ,改变提取时间 ,提取 2次 ,合并滤液、分析。

1. 3. 2　解吸 -提取两步法

　　在 10. 00g银杏叶粉末中加入一定数量及一定浓

度的解吸剂 (某个浓度的乙醇溶液 ) , 25℃静置一定时

间 ,再加入沸腾的提取溶剂 (也是某个浓度的乙醇溶

液 ) ,提取一段时间 ,提取 2次 ,合并滤液、分析。

1. 3. 3　浸膏及其组成测定

　　对最佳条件下的传统法及两步法滤液用旋转蒸

发器进行蒸发浓缩 ,得到粗浸膏真空干燥 ,最后称重

并分析其黄酮含量。

1. 4　分析方法

1. 4. 1　标准曲线测定

　　精确称取真空干燥后的芦丁 0. 0800g ,用 30%乙

醇溶解 ,定容到 250m l容量瓶中 ,取 1ml、 2ml、 3ml、

4ml、 5ml于 25ml比色管中 ,用 30%乙醇补充至

12. 5m l,加入 0. 7m l NaNO2 ( 1∶ 20) ,摇匀 ,放置 5min

后加入 0. 7ml Al ( NO3 ) 3 ( 1∶ 10) ,摇匀 , 6min后再加

入 5ml 1mo l /L NaOH,混匀 ,用 30%乙醇定容到刻

度 ,以空白试剂作为参比 ,用分光光度法在 510nm测

定吸光度。

　　标准曲线测定结果为:

　　C = 86. 91A - 0. 2728( R
2
= 0. 9999)

1. 4. 2　分析误差校验

　　精密度实验: RSD为 0. 54% (n = 5) ; 待测液稳

定性实验: RSD为 0. 65% (n = 5) ; 操作过程稳定性

实验: RSD为 0. 89% (n = 5) ; 加样回收实验: n =

5, 平 均 回 收 率 为 97. 0% ( RSD = 1. 1% )、

98. 8% (RSD = 0. 97% )和 98. 2% (RSD = 1. 6% )

2　结果与分析

2. 1　传统提取方法

　　图 1是两种传统提取方法的提取时间对得率的

影响。 由图 1可知 ,水提法在 240min达到最大值

2. 12% ;醇提法在 120min达到最大值 ,为 2. 67% ,醇

提法比水提法得率高 ,提取速度快 ,因而在工业生产

中多采用醇提。

图 1　传统醇提法及水提法的提取时间对得率的影响

　　 Fig. 1　 Th e effect o f the time of traditional ex t raction

using ethanol and w ater respectiv e on the ex traction ra tio

—◆— :醇提法 ;—●— : 水提法

　　—◆— : Ex t racting with ethano l,—●— : Ex tracting with w ater

2. 2　两步法解吸过程乙醇浓度、用量及时间的影响

　　图 2、图 3、图 4分别是在热提条件 ( 100ml 60%沸

乙醇两次提取均为 20 min)相同下 ,不同乙醇浓度 (乙

醇用量为 16 ml及解吸 20min)、乙醇用量 (乙醇浓度

为 60%及解吸 20min)及解吸时间 (乙醇浓度及用量

分别为 60%及 16m l)对提取得率的影响。从图 2～ 图

4知 ,这些因素对得率的影响都是单调上升的 ,乙醇

浓度增加 ,其渗透物料及解吸能力也增强 ,解吸效果

变得更好 ;乙醇用量太少及解吸时间不够会影响物料

的渗透及解吸效果 ,从而影响后续热提。但乙醇浓度

达到 60% 、乙醇用量达到 16ml及解吸时间达到 15min

后 ,黄酮已充分解吸 ,提取得率达到了最大值。

图 2　解吸剂浓度对得率的影响

　　 Fig. 2　 The effect of concent ration of release solv ent on

ex traction ra tio
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图 3　解吸剂用量对得率的影响
　　 Fig. 3　 The effect o f quantity of relea se so lv ent on

ex trac tion r atio

图 4　解吸时间对得率的影响
　　 Fig. 4　 The effec t of time of r elease on ex t raction ratio

2. 3　两步法热提过程乙醇浓度、用量及时间的影响

　　图 5、图 6、图 7分别是在最佳解吸条件 ( 16ml

60%乙醇 ,解吸时间 15min)下 ,不同乙醇浓度 (提取

时间为 20min及用量为 100m l)、不同乙醇用量 (提取

时间为 20min及乙醇浓度 50% )、不同提取时间 (乙醇

浓度 50%及单次乙醇用量为 200m l)的提取结果。从
图 5可看出 ,乙醇浓度不同对黄酮提取率有很大的影

响 ,在溶剂浓度为 40% ～ 50%时提取率最高。考虑到
乙醇浓度低 ,蛋白质、淀粉等物质被提出多导致提取
过滤困难及浸膏杂质增加 ,采用 50%乙醇作为热提溶

剂。在图 6中黄酮得率随溶剂用量增加而增加 ,当溶

剂用量达 200ml时黄酮得率已增加到最大值。 图

图 5　溶剂浓度对得率得影响
　 　 Fig. 5　 The effect of concentr ation of solv ent on

ex trac tion r atio

7中黄酮提取得率在 15min时达到最大值。

图 6　溶剂用量对得率得影响
Fig. 6　 The effec t of quantity o f solv ent on ex t raction ratio

图 7　热提时间对得率得影响

　　 Fig. 7　 Th e effec t o f time o f ho t-ex trac tion on ex t raction

ra tio

2. 4　两步法与传统方法的比较

　　表 1为两步法与传统方法的比较。从表 1可以得

出: ( 1)两步法比传统法提取时间少 4～ 8倍 ; ( 2)黄酮

得率比水提法提高了 0. 57% ,比醇提法略高 ; ( 3)浸膏

黄酮含量比水提法提高了 1. 89%、比醇提法提高了

0. 96%。 两步法的提取效果比传统法要好。
表 1　不同提取方法的结果比较
Table 1　 The comparison of results diff erent extracting

methods

提取方法
Ext racting
meth od

提取时间
Time of

ext raction
( min)

95%乙醇用量
Quan ti ty of
95% ethanol

( ml)

浸膏黄酮含量
Conten t of
f lav onoid s in
ex t ract(% )

得率
Ex t raction
ratio(% )

醇提法
Ethanol
ex t raction

120 210 5. 95 2. 67

水提法
Water
ex t raction

240 0 5. 02 2. 12

两步法
Tw o-s teps

30 220 6. 91 2. 69

3　结论

　　 ( 1)两步法提取银杏黄酮的最佳操作参数为解

(下转第 132页 Continue on page 132)　　
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2. 5. 2　桄榔直链淀粉和支链淀粉的相对分子量测定

　　按上述步骤将直链淀粉和支链淀粉的样品溶液

进样 ,记录样品色谱各峰保留时间 ,由样品的保留时

间 ,用 lo g MW -tR 校正曲线计算得桄榔直链淀粉和支

链淀粉的相对分子质量。结果见表 2。

图 3　 log MW -tR　曲线

Fig . 3　 The log MW -tR curv e

表 2　计算结果

Table 2　 The result

样　品
Samples

保留时间 Residence time( min)

1 2 3
平均值
Average

相对分子质量
M olecular
w eigh t

直链淀粉
Amylos e

6. 48 6. 48 6. 47 6. 48 45000

支链淀粉
Amylopectin

4. 12 4. 13 4. 12 4. 12 5600000

3　结论

　　桄榔淀粉通过碱液分散后 ,桄榔直链淀粉和支链

淀粉均溶入溶液中 ,加入正丁醇-异戊醇 ,利用直链淀

粉和正丁醇形成溶解性小的复合物 ,形成丝状沉淀。

而支链淀粉结构分枝多 ,空间位阻大 ,不能和正丁醇

形成复合物 ,从而使直链淀粉和支链淀粉得到分离。

在直链淀粉纯化过程中 ,非常容易老化 ,因为直淀粉

链之间由于氢键作用相互缔合、缠绕形成丝状结晶。

直链淀粉的结晶不溶于水 ,甚至加热至沸腾也不溶

解 ,分离直链淀粉后 ,溶液经浓缩后必须再用正丁醇

- 异戊醇处理 1～ 2次 ,以防小分子量的直链淀粉混

杂到支链淀粉 ,再经无水乙醇多次洗涤 ,真空干燥 ,得

到桄榔直链淀粉结晶和支链淀粉纯品。桄榔直链淀粉

和支链淀粉的 HPLC图分别只有 1个单峰 ,相对分子

质量分布于一个比较窄小的范围内 ,说明通过上述手

段得到的桄榔直链淀粉和支链淀粉纯度很高。桄榔直

链淀粉的相对分子质量是 45000,支链淀粉的相对分

子质量是 5600000。
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吸剂乙醇浓度 60%、用量为样品量的 1. 6倍 ,解吸时

间为 15min,溶剂乙醇浓度为 50% ,提取 2次 ,每次

15min、溶剂用量为样品量的 40倍。
　　 ( 2)两步提取法黄酮得率为 2. 69% ,比水提法提

高了 0. 57% ,比醇提法略高 ;两步提取法浸膏黄酮含

量为 6. 91% ,比水提法提高了 1. 89% 、比醇提法提高
了 0. 96% ;两步法的取时间比传统法少 4～ 8倍。解吸
-热取两步提取法与传统方法相比 ,具有提取时间短、
得率高及浸膏杂质含量低等优点 ,有着较好的应用前

景。
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