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超声辅助乙醇提取核桃青皮总黄酮及纯化工艺

冯茜，王宇欣，卜鑫瑞，张椰莉，李娜∗

（太原师范学院生物科学与技术学院，山西 晋中 ０３０６１９）

摘　 要：核桃是重要的林业经济树种。 随着核桃产量逐年上升，核桃青皮常被当作废弃资源，将核桃青皮变废为

宝备受关注。 本研究探究了核桃青皮总黄酮的最佳提取及纯化工艺，对比了不同提取溶剂及提取方法对总黄酮

提取率的影响，通过 Ｂｏｘ⁃Ｂｅｈｎｋｅｎ 试验优化提取条件，对提取所得核桃青皮总黄酮样品进行纯化，分别分析了上

样质量浓度、上样流速、乙醇体积分数和洗脱流速对总黄酮纯化效果的影响。 实验结果表明：核桃青皮总黄酮的

最佳提取方法为超声辅助乙醇提取法；最佳提取条件为乙醇体积分数 ５０．５２％，超声温度 ８０．１９ ℃，超声时间

４７．０１ ｍｉｎ，核桃青皮总黄酮提取率达 ５２．４５％。 为符合实际工艺操作，以乙醇体积分数 ５１％、超声温度 ８０ ℃、超
声时间 ４７ ｍｉｎ 对最佳提取工艺进行验证，得出核桃青皮总黄酮提取率为 ５２．５３％，与模型预测结果基本吻合（Ｐ＜
０􀆰 ０５）。 采用 ＡＢ⁃８ 大孔树脂对总黄酮纯化的效果最佳，且在上样质量浓度 ４ ｍｇ ／ ｍＬ、上样流速 ３ ＢＶ ／ ｈ、乙醇体

积分数 ７０％、洗脱流速 ２ ＢＶ ／ ｈ 的条件下，总黄酮纯化效果最佳，样品回收率为 ８４．４５％，总黄酮纯度为 ８１．１０％。
本研究可为核桃青皮总黄酮的提取纯化提供科学依据和技术支持，为核桃青皮的资源再利用提供新思路。
关键词：核桃青皮；黄酮提取；响应面优化；大孔树脂纯化
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　 　 核桃（ Ｊｕｇｌａｎｓ ｍａｎｄｓｈｕｒｉｃａ Ｍａｘｉｍ），属胡桃属

胡桃科，是一种树身高大的落叶乔木，广泛种植于

山西、陕西、河北等地，是中国传统的林业经济树

种［１］。 山西地处黄土高原，多为丘陵地带，气候干

燥，土壤呈中性至微碱性，尤其适宜发展核桃经济

林。 核桃青皮是核桃的外果皮，在核桃未成熟时，
果皮呈青色；随着胡桃果实逐渐成熟，外部青色果

皮由于外界各种因素，逐渐变黯，干燥后从果实上

脱落下来［２］。 核桃青皮味苦、辛、涩，性微寒，不仅

能排除体内热邪、病邪，还能改善眼部疲劳，镇痛，
治疗痢疾泻肚等疾病［３－４］。 此外，核桃青皮在抗

菌、抗炎、抗癌等方面也表现出药理活性［５－６］。 已

有研究表明，核桃青皮中含有萘醌类、黄酮类、萜
类、二芳基庚烷类、酚酸类等成分［７］。 目前，随着

核桃产量的持续增加，核桃青皮的积累量也逐渐增

大，而绝大部分核桃青皮被作为农业废弃物而随意

丢弃，不仅造成资源的极大浪费，还对环境造成了

污染。 因此，将核桃青皮变废为宝成为目前核桃产

业发展亟待解决的关键问题。
黄酮类化合物是天然产物之一，通常具有

Ｃ６—Ｃ３—Ｃ６结构［８－９］，在植物界分布广泛。 随着国

内外研究的不断深入，发现黄酮类化合物种类众

多，且具有抗菌［１０］、抗炎［１１］、清除自由基［１２］ 以及

抗癌等功效，被广泛应用于食品、药品、化妆品等行

业［１３］。 如今，提取黄酮类化合物的方法多样，如水

热提取、有机溶剂提取、碱提酸沉、超声波萃取等，
其中有机溶剂提取最为常用［１４］。 Ｋｒｏｎｇｒａｗａ 等［１５］

采用此方法从小花山柰根茎中提取甲氧基黄酮，总
产率达 １６．９５％。 由于大孔树脂具有理化性质稳

定、容易再生、可用寿命长、操作简单、价格低等优

点，被广泛用于黄酮类化合物的分离与纯化中。 孙

嘉莉等［１６］利用 ＡＢ⁃８ 大孔树脂纯化沙棘果皮渣总

黄酮，纯度由 ９． ７８％ 提高到 ５０． ２０％；穆莎茉莉

等［１７］利用 ＨＰＤ１００ 大孔树脂纯化蓖麻叶总黄酮，
纯度达到 ５６．３４％。

本研究以核桃青皮为原材料，探究不同提取方

法对核桃青皮总黄酮提取率的影响，在单因素实验

基础上，利用响应面优化法得出最佳提取工艺；并
通过静态吸附和动态吸附实验筛选出纯化总黄酮

效果最佳的大孔树脂，得出最佳纯化工艺，以期为

核桃青皮总黄酮的提取纯化以及进一步开发提供

技术支持。

１　 材料与方法

１．１　 试验材料与仪器

核桃青皮，２０２３ 年 ９ 月 １５ 日（白露节气后 ７
ｄ）采收自山西省长治市沁县，自然晒干。 芦丁标

准品（纯度≥９５％）、ＡＢ⁃８ 等树脂（具体性质见表

１），购自北京索莱宝科技有限公司；亚硝酸钠等均

为分析纯，天津市大茂化学试剂厂。
表 １　 试验所用大孔树脂性质

Ｔａｂｌｅ １　 Ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｏｆ ｍａｃｒｏｐｏｒｏｕｓ ｒｅｓｉｎｓ
ｕｓｅｄ ｉｎ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ

型号 性质 孔径 ／ ｎｍ
Ｄ１０１ 非极性 ７．０ ～ １０．０
Ｄ３５２０ 非极性 ８．５ ～ ９．０
ＡＢ⁃８ 弱极性 １２．０ ～ １６．０
ＨＰＤ⁃６００ 极性 ８．０
ＤＭ１３０ 弱极性 ９．０ ～ １０．０

　 　 ＶＩＳ⁃７２０Ｎ 型可见分光光度计（北京北分瑞利

分析仪器有限责任公司）；Ｇ⁃１８Ａ 型超声清洗机

（东莞市歌能清洗设备有限公司）；ＲＥ⁃５２０５ 型旋

转蒸发器（上海亚荣生化仪器厂）；Ａｌｐｈａ １⁃２ ＬＤ
ｐｌｕｓ 型冻干机 （北京科伟永兴仪器有限公司）；
ＢＯＲＯ３．３ 型玻璃层析柱（上海五相仪器仪表有限

公司）。
１．２　 试验方法

１．２．１　 黄酮标准曲线的制备

准确称取 ２０ ｍｇ 芦丁标准品，并精确配制成质

量浓度为 ０．８ ｍｇ ／ ｍＬ 的芦丁标准溶液。 在 ６ 只 ２５
ｍＬ 的容量瓶中依次加入 ０，０．１５，０．３０，０．６０，０．９０
和 １．２０ ｍＬ 芦丁标准溶液，加入无水乙醇定容至

２．４０ ｍＬ 后用 ＮａＮＯ２⁃Ａｌ（ＮＯ３） ３⁃ＮａＯＨ 显色法［１８］测

定吸光度值，３ 次后取平均值。 以总黄酮浓度为横

坐标，吸光度值为纵坐标建立标准曲线，回归方程

为 ｙ＝ ２．３７７ ９ｘ＋０．０１５ ４，决定系数 Ｒ２ ＝ ０．９９９。 以

此方法进行核桃青皮总黄酮测定。
１．２．２　 核桃青皮总黄酮的不同提取方法

分别称取过 １００ 目（孔径为 ０．１５ ｍｍ）分子筛

后的干燥核桃青皮粉末 １０．０ ｇ，固定料液比为 １ ∶１０
（ｇ ∶ ｍＬ），依次利用乙醇冷浸提取法 （体积分数

４５％乙醇，２０ ℃，６５ ｍｉｎ）、水冷浸提取法（蒸馏水，
２０ ℃，６５ ｍｉｎ）、乙醇热回流提取法（体积分数 ４５％

７０１
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乙醇，８０ ℃，６５ ｍｉｎ）、水热回流提取法（蒸馏水，８０
℃，６５ ｍｉｎ）、超声辅助乙醇提取法（体积分数 ４５％
乙醇，８０ ℃，６５ ｍｉｎ，１２０ Ｗ）、超声辅助水提取法

（蒸馏水，８０ ℃，６５ ｍｉｎ，１２０ Ｗ） ６ 种方法进行提

取。 使用 ６ 层棉纱过滤，在 ５ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 下离心 １０
ｍｉｎ，测定上清液吸光度值，并根据公式（１）计算总

黄酮提取率（Ｙ）。

Ｙ ＝ Ｃ × Ｎ × Ｖ
Ｍ

×１００％ （１）

式中：Ｃ 为所测定核桃青皮提取液总黄酮的质量浓

度，ｍｇ ／ ｍＬ；Ｎ 为稀释倍数；Ｖ 为提取液体积，ｍＬ；Ｍ
为称取的粉末质量，ｇ。
１．２．３　 核桃青皮总黄酮提取单因素试验

以核桃青皮总黄酮提取率为考察指标，分别研

究乙醇体积分数（１０％，３０％，５０％，７０％和 ９０％，固
定超声温度 ６０ ℃、超声时间 ４０ ｍｉｎ）、超声温度

（５０，６０，７０，８０ 和 ９０ ℃，固定乙醇体积分数 ５０％、
超声时间 ４０ ｍｉｎ）以及超声时间（２５，３５，４５，５５ 和

６５ ｍｉｎ，固定乙醇体积分数 ５０％、超声温度 ６０ ℃）３
种因素对核桃青皮总黄酮提取率的影响。
１．２．４　 Ｂｏｘ⁃Ｂｅｈｎｋｅｎ 实验设计及响应面分析

根据 Ｂｏｘ⁃Ｂｅｈｎｋｅｎ 实验设计原理，选择乙醇体

积分数（Ａ）、超声温度（Ｂ）、超声时间（Ｃ）３ 种影响

因素，以总黄酮提取率（Ｙ）为响应值，设计 ３ 因素 ３
水平响应面实验，乙醇体积分数分别为 ３０％，５０％
和 ７０％，超声温度分别为 ７０，８０ 和 ９０ ℃，超声时间

分别为 ３５，４５ 和 ５５ ｍｉｎ。
１．２．５　 核桃青皮总黄酮纯化工艺

１）大孔树脂预处理：将 ５ 种大孔树脂分别置

于体积分数 ９５％的乙醇溶液中浸泡 ２４ ｈ 使其完全

膨胀，用去离子水清洗至无醇味；将处理后的大孔

树脂依次置于质量分数 ５％ＨＣｌ 和 ４％ＮａＯＨ 溶液

中浸泡 ２ ｈ，用去离子水清洗至流出液呈中性，作为

湿树脂备用［１９］。
２）静态吸附试验：分别称取预处理后的 ５ 种

大孔树脂 ２ ｇ 于锥形瓶中，依次加入 ２ ｍｇ ／ ｍＬ 的总

黄酮溶液 １０ ｍＬ，置于恒温振荡培养器吸附 ２４ ｈ
后，测定溶液中总黄酮含量，依据公式 ２、３ 计算 ５
种大孔树脂的吸附量 Ｙ１ 和吸附率 Ｙ２。 利用 ７０％
乙醇溶液 １０ ｍＬ 进行解吸附，并根据公式（４）计算

解吸率 Ｙ３。

Ｙ１ ＝
Ｃ０ － Ｃ１

ｍ
× Ｖ１ （２）

Ｙ２ ＝
Ｃ０ － Ｃ１

Ｃ０

×１００％ （３）

Ｙ３ ＝
Ｃ２

Ｃ０ － Ｃ１

×
Ｖ２

Ｖ１

×１００％ （４）

式中：Ｃ０ 为核桃青皮总黄酮的初始质量浓度，
ｍｇ ／ ｍＬ；Ｃ１为吸附平衡时青皮总黄酮的质量浓度，
ｍｇ ／ ｍＬ；Ｃ２为解吸液中总黄酮的质量浓度，ｍｇ ／ ｍＬ；
ｍ 为树脂的质量，ｇ；Ｖ１为加入样液的体积，ｍＬ；Ｖ２

为加入解析液的体积，ｍＬ。
３）动态吸附试验：称取 ２５ ｇ 预处理后的 ＡＢ⁃８

树脂进行湿法装柱（高×内径为 ６０ ｃｍ×２．５ ｃｍ），平
衡 １２ ｈ 后分别考察上样液质量浓度（１，２，４ 和 ６
ｍｇ ／ ｍＬ）、上样流速（２，３，４ 和 ５ ＢＶ ／ ｈ）、乙醇体积

分数（５０％，６０％和 ７０％）和洗脱流速（１，２，３ 和 ４
ＢＶ ／ ｈ）对吸附效果的影响。
１．３　 数据统计

采用 ＳＰＳＳ ２７ 与 Ｄｅｓｉｇｎ⁃Ｅｘｐｅｒｔ．Ｖ８．０．６．１ 进行

数据处理，并采用 Ｏｒｉｇｉｎ ２０２２ 软件进行绘图；试验

结果以“平均值±标准差”表示；差异显著水平为

Ｐ＜０．０５，差异极显著水平为 Ｐ＜０．０１。

２　 结果与分析

２．１　 提取方法对核桃青皮总黄酮提取率的影响

不同的提取方法对核桃青皮总黄酮的提取效

果不同，表现为：超声辅助提取法＞热回流提取法＞
冷浸提取法，醇提法＞水提法（图 １）。 其中，提取效

果最佳的方法是超声辅助乙醇提取法，且与其他 ５
种方法差异极显著（Ｐ＜０．０１）。 可能是由于超声波

通过机械效应、剪切效应以及空化效应使细胞破

裂，孔隙率增加，溶剂和材料之间接触表面积增加，
提取率升高［２０］；此外，黄酮类化合物因其性质更易

溶于有机溶剂中。 因此，在后续实验中选择超声辅

助乙醇提取法。

注：图中不同字母表示差异显著（Ｐ＜０．０５）。

图 １　 不同提取方法对总黄酮提取率的影响
Ｆｉｇ． １　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄｓ ｏｎ

ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ

８０１
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２．２　 乙醇体积分数、超声温度和超声时间对总黄

酮提取率的影响

　 　 当乙醇体积分数为 ３０％时，总黄酮提取率相

比 １０％时有所下降，但无显著差异（图 ２ａ）；当乙醇

体积分数为 ５０％时，总黄酮提取率达到最高，且与

其他乙醇体积分数下的提取率差异显著 （ Ｐ ＜
０．０５）。 随超声温度的增加，总黄酮提取率呈现先

升高后降低的趋势（图 ２ｂ），在 ８０ ℃ 时提取率最

高，差异显著（Ｐ＜０．０５），这可能是由于超声温度过

高，导致溶液中部分黄酮发生分解、氧化等反应，且
伴随着 Ｃ—Ｏ 键和 Ｃ—Ｃ 键的断裂产生 ＣＯ、ＣＯ２和

Ｈ２Ｏ 等而挥发，总黄酮提取率降低［２１］。 在超声时

间为 ４５ ｍｉｎ 时，总黄酮提取率最高（图 ２ｃ），且差

异显著（Ｐ＜０．０５）；当超过 ４５ ｍｉｎ 时，总黄酮提取率

下降可能是因为超声时间过长导致总黄酮结构被

破坏，从而影响了核桃青皮总黄酮的提取率［２２］。
因此，提取效果最佳的条件为：乙醇体积分数

５０％，超声温度 ８０ ℃，超声时间 ４５ ｍｉｎ。

注：图中不同字母表示差异显著（Ｐ＜０．０５）。

图 ２　 乙醇体积分数、超声温度和超声时间对总黄酮提取率的影响
Ｆｉｇ． ２　 Ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｖｏｌｕｍｅ ｆｒａｃｔｉｏｎ， ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ａｎｄ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｔｉｍｅ ｏｎ

ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ

２．３　 响应面法优化核桃青皮总黄酮提取工艺的试

验结果

２．３．１　 响应面试验结果及其显著性分析

响应面优化实验方案及结果见表 ２。 该结果

拟合的二次回归方程为：Ｙ ＝ ５１．９３－１．１５Ａ＋０．９６Ｂ＋
５．１６Ｃ＋１．５０ＡＢ＋７．３２ＡＣ－３．１０ＢＣ－６．８２Ａ２ －９．９７Ｂ２ －
１３．１３Ｃ２。 由方差分析（表 ３）可知，模型 Ｐ 值低于

表 ２　 Ｂｏｘ⁃Ｂｅｈｎｋｅｎ 试验方案和测试结果

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｂｏｘ⁃Ｂｅｈｎｋｅｎ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｓｃｈｅｍｅ ａｎｄ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ

试验号
乙醇体积
分数 ／ ％

超声
温度 ／ ℃

超声
时间 ／ ｍｉｎ

总黄酮
提取率 ／ ％

１ ３０ ７０ ４５ ３８．７７
２ ７０ ７０ ４５ ３２．９９
３ ３０ ９０ ４５ ３４．２８
４ ７０ ９０ ４５ ３４．５０
５ ３０ ８０ ３５ ３４．２８
６ ７０ ８０ ３５ １７．８１
７ ３０ ８０ ５５ ３１．５０
８ ７０ ８０ ５５ ４４．３３
９ ５０ ７０ ３５ １８．６７
１０ ５０ ９０ ３５ ３０．２２
１１ ５０ ７０ ５５ ３３．６４
１２ ５０ ９０ ５５ ３２．７８
１３ ５０ ８０ ４５ ５２．８８
１４ ５０ ８０ ４５ ５２．４６
１５ ５０ ８０ ４５ ５３．５３
１６ ５０ ８０ ４５ ５０．９０
１７ ５０ ８０ ４５ ４９．８９

０．０００ １，说明模型具有显著性差异；失拟项为 ０．０９７ ７，
大于 ０．０５，不显著，表明试验误差小。 其中，差异极

显著（Ｐ＜０．０１）的为一次项 Ｃ、二次项 ＡＣ、Ａ２、Ｂ２、
Ｃ２，差异显著（Ｐ＜０．０５）的为二次项 ＢＣ。 结果表

明，超声时间这一因素对总黄酮提取率具有显著的

影响。
２．３．２　 模型准确性分析

模型的准确性分析见图 ３ａ，模型实际值与预

测值偏差较小，证明本次模型拟合准确性高；核桃

青皮总黄酮响应值的残差正态分布概率图见图

３ｂ，各响应值合理分布在直线双侧，表明方差高度

吻合；１７ 组模型响应值与学生化内残差的结果见

图 ３ｃ，数值均为［－３， ３］，说明模型预测值与实际

观测值接近，拟合效果较好；模型中每个响应值的

参数估计值差异量值见图 ３ｄ，每个响应值对估计

系数的影响程度较小；杠杆值均处于样本空间中

心，且小于 １，证实模型中无有效偏差存在 （图

３ｅ）；第 ７ 组与第 １０ 组库克距离大于 １，为离群点，
在拟合二次多项式模型环节，应被剔除（图 ３ｆ），但
结合图 ３ａ～ ｅ 综合分析得出，第 ７ 组与第 １０ 组实

验值为强影响点而非异常点，因此予以保留，其余

１５ 组实验值的库克距离均在确定范围内。 本次回

归分析结果表明：核桃青皮总黄酮提取工艺模型具

有较高的准确度。
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表 ３　 响应面方差分析结果

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｖａｒｉａｎｃｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｒｅｓｕｌｔｓ
方差来源 平方和 自由度 均方 Ｆ Р

模型 １ ９７７．２５ ９ ２１９．６９ ４０．８２ ＜ ０．０００ １∗∗

Ａ（乙醇体积分数） １０．５７ １ １０．５７ １．９６ ０．２０３ ８
Ｂ（超声温度） ７．４１ １ ７．４１ １．３８ ０．２７９ ０
Ｃ（超声时间） ２１２．９５ １ ２１２．９５ ３９．５７ ０．０００ ４∗∗

ＡＢ ８．９６ １ ８．９６ １．６７ ０．２３７ ８
ＡＣ ２１４．６０ １ ２１４．６０ ３９．８８ ０．０００ ４∗∗

ＢＣ ３８．４６ １ ３８．４６ ７．１５ ０．０３１ ８∗

Ａ２ １９５．８７ １ １９５．８７ ３６．４０ ０．０００ ５∗∗

Ｂ２ ４１８．９４ １ ４１８．９４ ７７．８５ ＜ ０．０００ １∗∗

Ｃ２ ７２５．８１ １ ７２５．８１ １３４．８７ ＜ ０．０００ １∗∗

残差 ３７．６７ ７ ５．３８
失拟项 ２８．６９ ３ ９．５６ ４．２６ ０．０９７ ７
纯误差 ８．９８ ４ ２．２５
总和 ２ ０１４．９２ １６

　 注：∗表示差异显著（０．０１≤Ｐ＜０．０５），∗∗表示差异极显著（Ｐ＜０．０１）。

ａ）模型实测值与预测值； ｂ）残差正态分布概率图； ｃ）模型中响应值的内部学生化残值；
ｄ）模型中响应值的参数估计值差异量值； ｅ）模型中响应值的杠杆值； ｆ）模型中响应值的库克距离。

图 ３　 Ｂｏｘ⁃Ｂｅｈｎｋｅｎ 模型准确度测试
Ｆｉｇ． ３　 Ｂｏｘ⁃Ｂｅｈｎｋｅｎ ｍｏｄｅｌ ａｃｃｕｒａｃｙ ｔｅｓｔ

２．３．３　 响应面曲面图分析

各因素的交互效应对核桃青皮总黄酮提取率

影响较大。 以曲面弯曲弧度越大，形状与椭圆形越

相似，表明交互效应越显著为依据可知，乙醇体积

分数与超声时间、超声温度与超声时间的交互效应

较为明显，与方差分析结果相吻合（图 ４）。 模型预

测得到提取核桃青皮总黄酮的最佳工艺条件为：乙
醇体积分数 ５０．５２％，超声温度 ８０．１９ ℃，超声时间

４７．０１ ｍｉｎ，在此条件下，核桃青皮总黄酮提取率为

５２．４５％。 为符合实际工艺操作，对最佳提取工艺

进行验证，以乙醇体积分数 ５１％，超声温度 ８０ ℃，

超声时间 ４７ ｍｉｎ 进行验证，得出核桃青皮总黄酮

提取率为 ５２．５３％，与软件预测结果基本吻合，适合

用于提取核桃青皮总黄酮。
２．４　 大孔树脂类型对吸附效果的影响

大孔树脂类型对吸附效果的影响结果见表 ４，
５ 种大孔树脂对核桃青皮总黄酮的吸附量与吸附

率无显著差异（Ｐ＜０．０５），分别达到 ０．３４ ｍｇ ／ ｇ 和

９７．２％ 以上；而解吸效果最佳的是 ＡＢ⁃８ 大孔树脂，
且 ＡＢ⁃８ 对总黄酮的解吸率相比其他 ４ 种树脂差异

显著（Ｐ＜０．０５）。 因此，选择 ＡＢ⁃８ 作为纯化核桃青

皮总黄酮的大孔树脂。
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ａ）乙醇体积分数与超声温度交互作用对总黄酮提取率的影响； ｂ）乙醇体积分数与超声时间交互作用对总黄酮提取率的影响；
ｃ）超声温度与超声时间交互作用对总黄酮提取率的影响。

图 ４　 各因素交互作用对总黄酮提取率影响的响应面分析
Ｆｉｇ． ４　 Ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｔｈｅ ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｎ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｅｓ

表 ４　 ５ 种大孔树脂静态吸附结果

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｓｔａｔｉｃ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｆｉｖｅ ｍａｃｒｏｐｏｒｏｕｓ ｒｅｓｉｎｓ

指标
树脂类型

Ｄ３５２０ Ｄ１０１ ＨＰＤ⁃６００ ＡＢ⁃８ ＤＭ１３０
吸附量 ／ （ｍｇ·ｇ－１） ０．３４０±０．０３ ０．３４２±０．１１ ０．３４７±０．０６ ０．３４５±０．０４ ０．３４９±０．１７
吸附率 ／ ％ ９７．２０±１．０４ ９７．８０±０．８３ ９９．００±０．２ ９８．４０±０．５９ ９９．６０±０．７４
解吸率 ／ ％ ６４．６±０．７１ｄ ５６．２±０．３ｅ ６６．５０±０．０９ｃ ６８．１０±０．５７ａ ６７．２０±０．１８ｂ

　 注：表中不同字母表示差异显著（Ｐ＜０．０５）。

２．５　 各因素对吸附效果的影响

上样液质量浓度对总黄酮的吸附效果见图

５Ａ。 随着上样液浓度的增加，ＡＢ⁃８ 大孔树脂的吸

附量逐渐增加，这是因为在一定范围内，上样液的

质量浓度越高，样液中所含的核桃青皮总黄酮的质

量浓度越高，导致大孔树脂的吸附量变大。 但上样

液质量浓度为 １ 和 ２ ｍｇ ／ ｍＬ 时，泄漏点出现较晚；
上样液质量浓度为 ６ ｍｇ ／ ｍＬ 时，泄漏点出现较早

且吸附量增长缓慢。 为节约实验材料，在随后的实

验中，选择上样液质量浓度为 ４ ｍｇ ／ ｍＬ。

图 ５　 上样质量浓度、上样流速、洗脱液体积分数、洗脱流速与总黄酮质量浓度的关系
Ｆｉｇ． ５　 Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｂｅｔｗｅｅｎ ｌｏａｄｉｎｇ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ， ｌｏａｄｉｎｇ ｖｅｌｏｃｉｔｙ， ｔｈｅ ｖｏｌｕｍｅ ｆｒａｃｔｉｏｎ ｏｆ

ｅｔｈａｎｏｌ ｉｎ ｅｌｕｅｎｔ， ｅｌｕｔｉｏｎ ｖｅｌｏｃｉｔｙ ａｎｄ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
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　 　 上样流速对总黄酮的吸附效果见图 ５Ｂ。 随着

上样流速增加，达到泄漏点时的流出液体积逐渐减

小，达到吸附平衡的速度逐渐增加。 这可能是因为

流速越大，总黄酮溶液与树脂接触时间越短，导致

总黄酮未被完全吸附就已流出层析柱。 反之，上样

流速越慢，总黄酮吸附量越大，但在吸附同时易滞

留其他杂质，不利于洗脱，且速度过慢降低吸附效

率。 因此选择 ３ ＢＶ ／ ｈ 作为最佳上样流速。
乙醇体积分数对总黄酮的吸附效果见图 ５Ｃ。

随着乙醇体积分数的增加，洗脱剂对核桃青皮总黄

酮的解吸能力增强，即乙醇体积分数越高，洗脱峰

的峰值越高，并且乙醇体积分数为 ７０％时的峰值

比其他 ２ 个峰值要大得多。 这可能是由于乙醇溶

液的体积分数越大，洗脱液的极性越弱，根据相似

相容原理，极性较弱的洗脱液容易洗脱吸附在 ＡＢ⁃
８ 大孔树脂上极性较小的核桃青皮总黄酮。 根据

上述结果，洗脱剂选择体积分数为 ７０％的乙醇溶

液最为合适。
洗脱流速对总黄酮的吸附效果见图 ５Ｄ。 在一

定范围内，洗脱液的解吸能力随着洗脱流速的增加

而逐渐降低，即洗脱峰的峰值随着洗脱流速的增加

而逐渐减小。 这可能是因为洗脱流速过快，当洗脱

液流出层析柱时，吸附在树脂上的核桃青皮总黄酮

未来得及充分溶解到洗脱液中。 当洗脱流速为 １
ＢＶ ／ ｈ 时，流速太慢，洗脱峰出峰缓慢且峰形较宽。
当洗脱流速为 ２ ＢＶ ／ ｈ 时，洗脱峰出现最大值，且
洗脱峰出现得很快，没有明显的拖尾，洗脱效果最

好，因此选择 ２ ＢＶ ／ ｈ 作为最佳洗脱流速。

３　 结　 论

本实验通过研究乙醇 ／水冷浸提取法、乙醇 ／水
热回流提取法、超声辅助乙醇 ／水提取法对核桃青

皮总黄酮提取率的影响，表明超声辅助乙醇提取法

对总黄酮提取效果最佳。 采用大孔树脂通过静态

吸附与动态吸附实验，表明纯化核桃青皮总黄酮的

最佳大孔树脂为 ＡＢ⁃８。 具体结论如下：
１）在单因素实验基础上，采用响应面法优化

确定核桃青皮总黄酮的最佳提取条件为：乙醇体积

分数 ５０．５２％，超声温度 ８０．１９ ℃，超声时间 ４７．０１
ｍｉｎ，核桃青皮总黄酮提取率达 ５２．４５％。

２）为符合实际工艺操作，以乙醇体积分数

５１％，超声温度 ８０ ℃，超声时间 ４７ ｍｉｎ 对最佳提

取工艺进行验证，得出核桃青皮总黄酮提取率为

５２．５３％，与软件设计结果基本吻合。
３）采用 ＡＢ⁃８ 大孔树脂，在上样质量浓度 ４

ｍｇ ／ ｍＬ、上样质量流速 ３ ＢＶ ／ ｈ、乙醇体积分数

７０％、洗脱流速 ２ ＢＶ ／ ｈ 条件下，总黄酮纯化效果最

佳，样品回收率为 ８４．４５％，总黄酮纯度达 ８１．１０％。
上述方法操作简单，原料价格低廉，适合实际

生产，对核桃青皮的开发与利用具有重要意义，为
核桃青皮在工业、农业、食品和医药等领域的应用

提供了一定科学参考。
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