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肾茶总黄酮的提取纯化工艺优化
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揖摘要铱 摇 目的摇 应用 Box鄄Behnken 效应面法优化肾茶提取工艺,运用大孔吸附树脂优选肾茶总

黄酮的纯化工艺。 方法摇 以肾茶总黄酮得率为评价指标,以乙醇体积分数,液料比和提取时间为考

察因素,采用 Box鄄Behnken 效应面法优化加热回流提取工艺,并进行预测分析。 通过静态和动态吸

附试验考察大孔吸附树脂对肾茶总黄酮的纯化效果,并研究各因素条件对其纯化效果的影响,筛选

主要影响指标的最佳工艺条件。 结果 摇 肾茶最佳提取工艺为:乙醇体积分数为 52. 52% ,液料比

(mL 颐 g)为 15 颐 1,提取时间为 90 分钟。 DM鄄130 大孔吸附树脂较适合肾茶总黄酮的纯化,静态吸附

生药浓度为 0. 1 g / mL,药液 pH 值为 2;动态吸附上样量为 60 mL,吸附时间为 50 分钟,除杂水用量

为 3 倍柱体积,洗脱剂为 70%乙醇,洗脱剂用量为 3 倍树脂体积。 结论摇 Box鄄Behnken 效应面法用

于优选肾茶的提取工艺是可行的,建立的数学模型和实验观察数据相符,DM鄄130 大孔吸附树脂较

适合肾茶总黄酮的纯化。
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揖Abstract铱摇 Objective摇 To optimize extraction鄄 technology of total flavonoids from Clerodendranthus
spicatus ( Thunb) C. Y. Wu by Box鄄Behnken design response surface methodology. To establish the
purification technology of total flavonoids of Clerodendranthus spicatus. Methods摇 Ethanol content, liquid鄄
solid ratio and extraction time were used to examine the yield of total flavonoids. The Box鄄Behnken effect
surface method was used to optimize the extraction process of heating reflux. The static and dynamic
adsorption was used to observe the macroporous adsorption resin purification effect of total flavonoids of
Clerodendranthus spicatus. The best purification process conditions were screened out and optimized.
Results摇 The best extraction technology:Optimum process parameters were obtained as followings: the
ethanol content was 52. 52% , liquid鄄solid ratio was 15 颐 1, extraction duration was 90 min. DM鄄130
macroporous adsorption resin was suitable for purification of total flavonoids, The static adsorption
concentration was 0. 1 g / mL, pH was 2; Loading quantity of sample of dynamic adsorption was 60 mL, the
adsorption time was 50 minutes. Water usage of edulcoration was three times as much as column volume;
elution solvent was 70% ethanol, elution solvent volume was 3 three times as much as resin volume.
Conclusion摇 Box鄄Behnken design for optimization of extraction technology of Clerodendranthus spicatus
(Thunb. )C. Y. Wu is feasible, The established mathematical model agrees well with the experimental ob鄄



934摇摇 环球中医药 2017 年 9 月第 10 卷第 9 期摇 Global Traditional Chinese Medicine, September 2017,Vol郾 10, No郾 9

servations. DM鄄130 is the best kind of macroporous resin for purification of Clerodendranthus spicatus
(Thunb. )C. Y. Wu.

揖Key words铱 摇 Clerodendranthus spicatus ( Thunb. ) C. Y. Wu;摇 General flavone;摇 Box鄄Behnken
design response surface methodology;摇 Macroporous resin

摇 摇 肾茶为唇形科植物 Clerodendranthus spicatus
(Thunb. ) C. Y. WuexH. 的全草,因其花朵形似猫

须,故又名猫须草,是东南亚常见的草药,广泛分布

于印度东部、泰国、印度尼西亚与澳大利亚等地。
中国所产肾茶,主产于广西、广东、云南、福建、台湾

等地。 傣医药称其为“雅娜妙冶,据“贝叶经冶版傣医

药《档哈雅》记载,傣家人饮用肾茶已有上千年历

史,被历代医家和宫廷尊为“圣茶冶 [1]。 肾茶全草入

药,性凉味甘、淡、微苦,具利尿消炎、抗菌排石、清
热除湿之功,是著名的药食两用植物。 药理研究表

明,肾茶具有利尿、排尿石、抗炎、抗菌、健肾、改善

慢性肾功能衰竭和免疫调节作用[2]。
肾茶含有的化学成分主要为黄酮类、酚酸类、

二萜类、甾体皂苷类、烷基糖苷类、木脂素类化合

物、蒽醌类、多肽、有机酸等[3]。
肾茶中的黄酮类成分是一类生物活性较强的

成分[4],其中肾茶的七种甲氧基黄酮作为腺苷 A1

受体拮抗剂,具有较强的利尿作用,故分离纯化肾

茶总黄酮的研究需加快,以有助于推动肾茶的开发

与应用。 本试验以肾茶为原料,以乙醇为提取溶

剂,采用 NaNO2—Al(NO3) 3 比色法检测肾茶中总黄

酮的含量,选择 Box鄄Behnken 效应面法优化肾茶总

黄酮的提取工艺,采用大孔吸附树脂法对肾茶乙醇

提取物中的总黄酮进行纯化,优化最佳纯化工艺,
以期为肾茶总黄酮的后期制剂开发提供一定的

参考。

1摇 材料

1. 1摇 药物

肾茶,采自云南省西双版纳,批号 20140605,由
中国医学科学院药用植物研究所西双版纳分所李

学兰教授鉴定为唇形科肾茶属肾茶 Clerodendranthus
spicatus (Thunb. ) C. Y. Wu 的地上部分。 芦丁对

照品(成都普菲德生物技术有限公司,批号 131208,
纯度逸98% )。
1. 2摇 试剂

DM鄄130 大孔吸附树脂(郑州勤实科技有限公

司,批号 20140805)。 色谱甲醇购自德国默克有限

公司,其余化学试剂均为分析纯,水为纯化水。
1. 3摇 仪器

LC鄄20AT 髙效液相色谱仪(日本岛津公司),色
谱柱 Unitary C18(4. 6 mm伊250 mm,5 滋m,华谱新创

科技有限公司),L5S 型紫外鄄可见分光光度计(上海

仪电分析仪器有限公司)。 HH鄄2K6 二列六孔水浴

锅(公益市予华仪器有限责任公司),KQ鄄300DE 型

数控超声波清洗器(昆山市超声仪器有限公司),
7C鄄15 套式恒温器(海宁市新华医疗器械厂),旋转

蒸发仪 RE鄄2000(上海亚荣生化仪器厂),AEG鄄220
型分析天平。

2摇 方法与结果

2. 1摇 肾茶乙醇提取物的制备

肾茶药材,用粉碎机粉碎,过 10 目筛,备用。 称

取肾茶粉末 5 g,置圆底烧瓶中,按设定的提取条件

(乙醇体积分数、液料比和提取时间)进行回流提

取,提取时将反应容器置于套式恒温器中,提取结

束后得肾茶提取液,过滤,蒸干,称重,测定总黄酮

含量,计算肾茶总黄酮提取率。
2. 2摇 肾茶总黄酮的含量测定

2. 2. 1摇 供试品溶液的制备 摇 称取“2. 1冶项下蒸干

的肾茶提取物 1 g 置于 50 mL 容量瓶,甲醇定容,再
取 10 mL 置于 25 mL 容量瓶,甲醇定容,超声,即得。
2. 2. 2摇 对照品溶液的制备摇 精密称取芦丁对照品

50 mg,精密测定,置 25 mL 量瓶中,加甲醇适量,置
水浴上微热使溶解,放冷,加甲醇至刻度,摇匀,精
密量取 10 mL,置 100 mL 容量瓶中,加水至刻度,摇
匀,即得芦丁含量为 0. 2 mg / mL 的对照品溶液。
2. 2. 3摇 标准曲线的绘制 摇 精密量取对照品 1 mL、
2 mL、3 mL、4 mL、5 mL 与 6 mL,分别置 25 mL 量瓶

中,各加水至 6. 0 mL,加 5%亚硝酸钠溶液 1 mL,混
匀,放置 6 分钟,加 10% 硝酸铝溶液 1 mL,摇匀,放
置 6 分钟,加氢氧化钠试液 10 mL,再加水至刻度,
摇匀,放置 15 分钟,以相应的试剂为空白,按照紫

外-可见分光光度法,在 500 nm 波长处测定吸光

度,以吸光度为纵坐标,浓度为横坐标,以吸光值

(X)和芦丁含量( Y)绘制总黄酮含量标准曲线:
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Y= 12 . 566X+0 . 0249( r = 0. 9998),表明对照品溶

液在 0. 008 mg / mL ~ 0. 048 mg / mL 范围内与吸光

度之间呈良好的线性关系。
2. 2. 4摇 样品黄酮类物质含量的测定摇 精密称取肾

茶样品溶液 3 mL 置于 25 mL 容量瓶中,按照

“2郾 2郾 3冶项下方法进行显色反应,于波长 500 nm 处

测定吸光度,计算总黄酮的含量。
2. 3摇 Box鄄Behnken 效应面法优选提取工艺条件

2. 3. 1摇 试验设计与验证摇 预试验结果显示,肾茶提

取较显著的影响因素有:乙醇体积分数、提取温度、
液料比和提取时间和提取次数。 数据结果在模型

拟合中,由于处理非连续变量比较困难,提取温度

暂定为微沸,提取次数为 2 次,根据 Box鄄Behnken 的

中心组合试验设计原理对各因素进行 3 水平试验设

计,各因子编码值、试验设计方案和试验结果见表 1
和表 2。 按其选择的因素和水平进行提取,提取液

过滤,蒸干,称重,再取一定量干粉用蒸馏水溶解,
定容于 25 mL 容量瓶,超声助溶,作为供试品溶液。
取供试品溶液适量,其余操作同 2. 2. 4 项,测定供试

品中总黄酮含量。
2. 3. 2摇 模型拟合及二次回归模型的建立及显著性

检验摇 将所得数据用 Design鄄Expert 8. 05b 软件进行

效应面试验分析,以肾茶总黄酮得率(Y)为效应值,
3 个参数(A、B、C)为自变量分别对各因素(自变

量)进行多元线性回归和二项式方程拟合。 多元线

性的回归方程为:Y = +34. 14+1. 44 伊A+0. 098 伊B+
1郾 12伊C(R2 = 0. 4719);二次回归模型方程为 Y = +
34. 77+1. 44 伊A+0. 098 伊B+1. 12 伊C+1. 26 伊A伊B-
0郾 51伊A伊C-0. 61伊B伊C-1. 71伊A2+0. 39伊 B2-0. 025伊
C2(R2 =0. 8544, P<0. 05),由上述两个方程可知,对
于肾茶总黄酮的得率,二次多项式的拟合度优于多

元线性模型,方差分析结果表明:拟合得到的回归

方程 P<0. 05,表示该模型在本试验研究的范围内有

统计学意义。 从肾茶总黄酮得率的方差分析结果

可知,在本试验设定的区域范围内,乙醇体积分数

和提取时间对肾茶总黄酮有显著的影响,二次项中

的 A2的偏回归系数达显著性水平 P<0. 05,较好地

反映了肾茶总黄酮与乙醇体积分数、提取时间的关

系。 而交互项 AB、AC、BC 无显著影响(P>0. 05),
失拟项检验值为 0. 292(P>0. 05),说明未知因素对

试验结果干扰很小,对模型是有利的,因此可用该

回归方程代替试验真实点对试验结果进行分析。

另外,此模型的变异系数(CV)为 3. 17% ,且在可接

受范围内,表明此模型的重复性较好。

表 1摇 Box鄄Behnken 试验设计因素与水平

水平

因素

A

乙醇体积分数(% )

B

液料比(mL:g)

C

提取时间 / min

-1 15. 00 15 30. 00

0 22. 50 22. 5 60. 00

1 30. 00 30 90. 00

表 2摇 Box鄄Behnken 试验设计与结果

试验号
编码值

A B C

实际值

A B C

Y

总黄酮得率

1 0 -1 1 55 15 90 37. 02

2 -1 -1 0 30 15 60 33. 7

3 -1 0 1 30 22. 5 90 32. 45

4 0 0 0 55 22. 5 60 33. 16

5 -1 1 0 30 30 60 31. 79

6 0 0 0 55 22. 5 60 35. 10

7 0 0 0 55 22. 5 60 35. 29

8 1 0 -1 80 22. 5 30 34. 65

9 0 1 1 55 30 90 35. 57

10 1 1 0 80 30 60 35. 73

11 1 -1 0 80 15 60 32. 58

12 -1 0 -1 30 22. 5 30 29. 28

13 1 0 1 80 22. 5 90 35. 77

14 0 1 -1 55 30 30 34. 46

15 0 0 0 55 22. 5 60 34. 77

16 0 -1 -1 55 15 30 33. 47

17 0 0 0 55 22. 5 60 35. 52

2. 3. 3摇 效应面优化和预测摇 根据二次多项式模型,
根据 Design鄄Expert8. 05b 软件画等高曲线及效应曲

面图,考察三个自变量乙醇体积分数,液料比,提取

时间对肾茶总黄酮得率影响,结果见图 1 ~ 3。
根据回归模型进行预测分析,肾茶总黄酮得率

最优 值 为: 乙 醇 体 积 分 数 为 52. 52% , 液 料 比

(mL 颐 g)为 15 颐 1,提取时间为 90 分钟,预测值为

36. 78% 。
根据预测最优条件下,进行 5 次平行实验进行

验证,结果见表 3,总黄酮的平均得率为 37. 24% ,偏
差率为(37. 24-36. 78) / 36. 78 伊100% = 1. 25% ,实
际结果与理论预测值接近,表明所建立的数学模型

的预 测 性 良 好, 所 选 工 艺 条 件 具 有 较 好 的 重

现性[5]。
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图 1摇 乙醇体积分数和提取时间对肾茶总黄酮得率的响应曲面图和等高线图

图 2摇 乙醇体积分数和液料比对肾茶总黄酮得率的响应曲面图和等高线图

图 3摇 提取时间和液料比对肾茶总黄酮得率的响应曲面图和等高线图

表 3摇 最佳工艺条件验证试验结果

编号 总黄酮得率(% ) 平均得率(% ) RSD(% )

1
2
3
4
5

36. 03
37. 61
38. 69
37. 29
35. 57

37. 24 2. 73

2. 4摇 大孔吸附树脂纯化肾茶总黄酮

肾茶经过乙醇提取后,即得乙醇粗提物,首先

筛选最适宜肾茶总黄酮纯化的大孔树脂类型,并通

过单因素试验考察该树脂对肾茶总黄酮的最优吸

附和解吸附条件,确立大孔树脂纯化肾茶总黄酮的

最佳纯化工艺。
2. 4. 1摇 大孔吸附树脂的预处理 摇 取 DM鄄130 大孔

吸附树脂适量,湿法装柱后,于无水乙醇浸泡 24 小

时后放出浸液,继续用 95%乙醇冲洗至洗出液加水

(1 颐 5)不出现白色浑浊为止,再用蒸馏水洗至无醇

味,取出树脂,密封保存,备用。
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2. 4. 2摇 药液质量浓度对 DM鄄130 大孔树脂吸附的

影响 摇 分别量取肾茶醇提物 1. 03 g、 2. 06 g、
3. 09 g、4. 12 g、5. 15 g、6. 18 g 溶于 50 mL 水中

(分别 相 当 于 生 药 浓 度 0. 1 g / mL, 0. 2 g / mL,
0. 3 g / mL,0. 4 g / mL,0. 5 g / mL,0. 6 g / mL),配制

后,分别置于 6 个加有 5 g 经预处理后的 DM鄄130
大孔吸附树脂的 250 mL 锥形瓶中,置于恒温振荡

器,在 25益 条件下,以 120 rpm 振荡 24 小时。 静

态吸附 12 小时后,各吸取上层药液 1 mL 测吸光

度,并算出吸附率,结果见表 4。
结果表明,上样质量浓度是影响吸附纯化的重

要因素。 本次试验中当上样质量浓度在 0. 1 g / mL
~ 0. 6 g / mL 浓度范围时,上样质量浓度越小,吸附

率越高,总黄酮被吸附量越大,因此选择最佳吸附

质量浓度为 0. 1 g / mL。

表 4摇 生药浓度对吸附的影响

药液总黄酮浓度(g / mL) 吸附率(% )

0. 6 63. 93

0. 5 65. 93

0. 4 65. 12

0. 3 76. 48

0. 2 84. 12

0. 1 99. 05

2. 4. 3摇 药液 pH 值对 DM鄄130 大孔树脂吸附的影响

摇 称取经预处理好的树脂 5 g 共 9 份,分别置于

250 mL锥形瓶中,精密加入 50 mL 质量浓度为

0. 1 g / mL,pH 值分别为 2、3、4、5、6、7、8、9、10 的药

液,依“2. 5. 2冶项下同法振荡,静态吸附 12 小时后,
各吸取上层药液 1 mL 测吸光度,并计算吸附率。 结

果 pH 为 2、3、4、5、6、7、8、9、10 时的吸附率分别为

92郾 51% 、90. 98% 、 84. 56% 、 71. 99% 、 70. 15% 、
68郾 98% 、67. 89% 、61. 30%和 57. 69% ,由此可见吸

附率随着 pH 值得升高逐渐降低,在 pH 值为 2 的

时候,吸附率最高,所以选择把药液的 pH 值调

为 2。
2. 4. 4摇 药液上样量的考察摇 称取湿树脂 28 g,量
得树脂高 10 cm,1 BV = 39 mL,湿法装柱后,加入

浓度为 0. 1 g / mL,pH 值为 2 的药液,以 3 BV / H 的

流速即约为 60 滴 / min 收集洗脱液,每 10 mL 收集

一次,测量其吸光度并算出总黄酮的含量及泄漏

率。 经实验结果可知当上样量超过 60 mL 时泄漏

量增多,故最佳上样量为 60 mL。 泄露曲线的绘制

如图 4。

图 4摇 泄漏曲线的绘制

2. 4. 5摇 除杂蒸馏水用量的考察摇 取 5 根吸附生药

浓度为 0. 1 g / mL,pH 值为 2 的肾茶药液至饱和状

态的 DM鄄130 大孔吸附树脂柱,分别用 1 BV、2 BV、
3 BV、4 BV 的蒸馏水冲洗,每根柱每 1 BV 收集洗脱

液一份,共收集 20 份洗脱液,测定洗脱液中总黄酮

的量。 结果见图 5。 结果表明,吸附后用蒸馏水冲

洗对已经吸附的总黄酮有一定的损失,而蒸馏水冲

洗的体积越大,损失量就越多,但蒸馏水洗可以除

去非黄酮类,提高总黄酮的纯度。 经综合考虑,冲
洗杂质用水体积以 3 BV 为宜。

图 5摇 洗脱用水量对肾茶总黄酮含量的影响

2. 4. 6摇 洗脱剂浓度的考察摇 取 5 根经吸附浓度为

0. 1 g / mL,pH 值为 2 的肾茶药液至饱和的 DM鄄130
大孔树脂,分别用水洗脱除杂至无色,然后用体积

分数分别为 50% 、60% 、70% 、80% 、90% 的乙醇进

行洗脱,分别收集洗脱剂,测定洗脱剂中总黄酮的

量,并 算 出 总 黄 酮 的 洗 脱 率。 并 取 洗 脱 液 过

0. 45 滋m微孔滤膜,取 20 滋L 进行 HPLC 分析。 色谱

条件为:Unitary C18色谱柱,以甲醇–水(含 0. 1%甲

酸)为流动相,梯度洗脱见表 5,流速:1 mL / min,柱
温:30益,检测波长:254 nm。 结果见表 6、图 6。 从
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图 6摇 不同浓度的乙醇洗脱液 HPLC 图

上而下分别为:50% 乙醇洗脱液,60% 乙醇洗脱液,
70%乙醇洗脱液,80% 乙醇洗脱液,90% 乙醇洗

脱液。
由表 6 和图 6 得知:体积分数为 50% 、60% 、

70% 、80% 、90% 的乙醇洗脱之后,洗脱剂中总黄

酮的 含 量 分 别 为 87. 96% 、 91. 00% 、 96. 01% 、
75郾 64%和 94. 71% ,可见使用体积分数为 70% 的

乙醇洗脱后,洗脱剂中总黄酮含量和总黄酮的洗

脱率均最高,由图 6 可知,70% 乙醇洗脱液的峰面

积较大,含量较高,故选择体积分数 70% 乙醇为洗

脱剂。

表 5摇 梯度洗脱程序

时间 / min 甲醇 含 0. 1%磷酸的水

0 25 75

10 30 70

20 45 55

30 45 55

50 80 20

60 100 0

62 25 75

70 25 75

表 6摇 洗脱剂浓度对肾茶总黄酮含量的影响

洗脱剂浓度 洗脱剂中总黄酮含量(% ) 总黄酮洗脱率(% )

50%乙醇 87. 95 80. 29

60%乙醇 91. 00 92. 78

70%乙醇 96. 01 98. 37

80%乙醇 75. 64 69. 61

90%乙醇 94. 71 94. 02

2. 4. 7摇 吸附时间的考察摇 精密吸取 0. 1 g / mL,pH
值为 2 的肾茶醇提物溶液 60 mL(按泄漏时上样量

确定),分别通过 5 根预处理好的 DM鄄130 树脂柱

后,分别静置吸附 20 分钟、30 分钟、40 分钟、50 分

钟、60 分钟,5 根树脂柱分别用 3 BV 蒸馏水洗脱至

洗脱液无色,再用 70%乙醇洗脱,收集乙醇洗脱液,
同“2. 2. 3冶标准曲线制备项下的方法,自“加水至

6 mL冶起依法测定吸收度,测定其总黄酮的量,计算

总黄酮洗脱率,并且按权重比例计算(权重比例=洗

脱液中总黄酮含量伊0. 5+总黄酮洗脱率伊0. 5)。 结

果见表 7。 由结果显示,静置 50 分钟后洗脱液中总

黄酮洗脱率最高,静置时间过长过短均偏低,这可

能与时间过长解吸困难,时间过短吸附不完全有

关。 根据权重比例筛选最优吸附时间,可通过结果

发现静置 50 分钟时权重比例最高,故确定最佳吸附

时间为 50 分钟。

表 7摇 吸附时间的对总黄酮含量的影响

药液

吸附时间

洗脱液

总黄酮含量(% )
总黄酮

洗脱率(% )
权重比例(% )

20 分钟 91. 49 61. 18 76. 33

30 分钟 98. 72 56. 77 77. 74

40 分钟 89. 51 66. 42 77. 97

50 分钟 94. 52 66. 77 80. 64

60 分钟 95. 69 58. 63 77. 16

2. 4. 8 摇 洗脱剂用量的考察 摇 取含生药浓度为

0. 1 g / mL,pH 值为 2 的肾茶药液至饱和的 DM鄄130
大孔树脂,用 3 BV 的水洗脱除杂,再用体积分数为

70%乙醇进行洗脱,每 0. 5 BV 收集一份洗脱液,共
收集 6 份,平行操作 3 根层析柱,测定其总黄酮的含

量及总黄酮的洗脱率。 结果见图 7。 结果表明,当
洗脱剂的用量高于 3BV 时,总黄酮的含量略低,可
以认为树脂上吸附的总黄酮已经接近洗脱完全。
故确定洗脱剂的用量为 3BV。
2. 4. 9摇 验证试验摇 取 60 mL 生药浓度为 0. 1 g / mL、
pH 值为 2 的肾茶乙醇提液通过已经处理好的
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DM鄄130树脂柱,吸附 50 分钟后,先用 3 BV 的蒸馏

水洗脱至无色,再用 3 BV 的 70%乙醇洗脱,收集洗

脱液,干燥,即得大孔树脂纯化的肾茶总黄酮,并且

计算总黄酮洗脱率。 相同条件的试验重复 5 次,原
液提取物中总黄酮含量均值为 36. 37% ,纯化后总

黄酮含量均值达 90. 01% ,RSD 值为 3. 36% ;总黄酮

洗脱率均值达 91. 75% ,RSD 值为 3. 673% 。 可见经

过 DM鄄130 大孔吸附树脂纯化的肾茶总黄酮的含量

由原来的 36. 37%提高到 90. 01% ,故该工艺基本稳

定可行。

图 7摇 洗脱剂用量的考察

3摇 讨论

随着对肾茶总黄酮研究的深入,发现其生物活

性广泛,具有较强的抗氧化活性[6],对肾脏系统的

相关疾病有较明显的防治作用。 肾茶总黄酮对6鄄羟
基多巴胺诱导的帕金森病大鼠模型和细胞模型具

有明显的保护作用,其可能的作用机制与减少抗氧

化应激引起的细胞损伤相关。 因此优化出最佳的

肾茶总黄酮提取纯化工艺尤为重要。
在多指标工艺筛选的试验设计中,不同指标间

通常相互影响,对某一项指标有利的条件但可能不

利于另一指标,最终选择条件往往依据这些指标的

综合效应。 本实验采用 Box鄄Behnken 法考察肾茶总

黄酮提取工艺优化中 3 个指标,并成功建立数学模

型进行优化与预测分析,优选的制备工艺实测值与

预测值较好地吻合,乙醇体积分数和提取时间对肾

茶总黄酮得率均有显著性影响,各因素间存在不同

程度的交互作用,由结果可知,Box鄄Behnken 法设计

的理论值与试验值相差小,采用非线性拟合模型较

接近客观事实,效应面三维图使因素对指标的影响

更为直观、方便,且试验精度高,避免了传统的正交

设计和均匀设计法的不足,具有实验精度高、模型

预测性好的优点[8],为肾茶总黄酮的提取工艺提供

了较为合理的数据。

DM鄄130 大孔吸附树脂纯化肾茶总黄酮具有吸

附快、解吸率高等特点,DM鄄130 大孔吸附树脂对肾

茶总黄酮有良好的吸附性能,筛选出最佳纯化工艺

为:以 60 mL 质量浓度为 0. 1 g / mL、pH 值为 2 的肾

茶提取液上 DM鄄130 大孔吸附树脂柱(约 28 g),吸
附饱和 50 分钟后,用 3 BV 的蒸馏水洗脱至溶液无

色,弃去,再用 3BV 的 70% 乙醇洗脱,收集洗脱液,
干燥,即得大孔树脂纯化的肾茶总黄酮。 在此条件

下,用 DM鄄130 大孔吸附树脂纯化肾茶总黄酮,肾茶

总黄酮的含量由原来的 37. 24% 提高到 90. 01% 。
且大孔树脂可回收再利用,适用于工业化的大提

取,故确定了肾茶总黄酮分离纯化的最佳工艺条

件。 本次实验的结果说明了肾茶总黄酮的提取受

多因素的影响,选用 Box鄄Behnken 法对乙醇体积分

数、料液比提取时间等三个主要变量进行了优化以

获得最高的提取效率,说明 Box鄄Behnken 法是一种

有效的和确实可行的提取肾茶总黄酮的方法。 肾

茶乙醇提取物经 DM鄄130 大孔吸附树脂纯化后肾茶

总黄酮的纯度得到最大提高,对肾茶总黄酮后期的

研究和开发提供了一些基础。 但大孔树脂纯化总

黄酮需要控制的因素较多,需要前期科学的实验设

计和后期精准的操作。
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