
银杏叶中活性成分的提取工艺
、

测定及其进展

中国科学院生态环境研究中心 �北京 � � � �  ! � 妇匕渭溪
�

摘要 概述银杏叶内活性成分 �黄酮类和菇内醋 � 的提取工艺
�

水蒸汽蒸馏
、

溶剂索氏提 取和超

临界流体萃取
,

测定方法
�

分光比色法
、

衍生化一气相色谱法
、

萃取一高效液相色谱法和水解一

高效液相色谱法
。

目前
,

敲合提取法测定方法为一体的超临界流体萃取 �超临界流体色谱一 质 谱

� � � � �� � �一� � � 的联用技术
,

它将是今后发展方向之一
。

近�� 多年来
,

国内外特别是德国
、

日本
、

美国和法国等国家对银杏叶中的化学成分及其分

离方法
、

药理试验和临床应用进行了大量的研究工作�� � �� 〕
,

结果表 明
�
银 杏 叶 中存 在 两

类重要生理活性物质
—

黄酮类化合物���� � � � � �� �
�
� 和菇内酷�� �� � � � ��� � �  � � � ��� � �

��  ! ��
。

它们具有捕获游离基
、

抑制血小板活化因子 ��� � � 促进血液循环及脑代谢等功能
。

用 于治疗冠心病
、

心绞痛
、

增强记忆功能
、

治疗老年痴呆症和防治皮肤病
、

脱发等多种疾病
,

同时还可用于研制营养口服液
、

保健食品和化妆品等
,

其应用范围日益广泛
。

在新药产品不

断出现的情况下
,

德国率先提出了银杏制剂含量的质量标准
�
黄 酮醇糖贰妻�� 纬

、

菇内醋》

� �和白果酸� � � � ��
。,

现该标准已成为世界许多国家进出口银杏叶和制剂的检验标准
。

为

了使银杏叶产品能出口创汇
,

参加国际市场的大循环
、

不断探索新的提取工艺
、

研究新的测

定方法已成为大家共同关注的问题
。

� 提旅工艺

银杏叶中黄酮类化合物和菇内醋的提取工艺
,

大致可分为 �种类型
。

�
�

� 水蒸汽蒸馏法
�
将银杏叶千燥

、

粉碎后
,

�� � � �� � ℃水蒸汽蒸馏
,

燕馏液冷却后
,

用

非极性大孔树脂 �或其他吸附剂 � 吸附
、

浓缩
,

然后用乙醇洗脱
,

蒸干 即得粉状结晶
。

该方

法设备简单
,

但提取率较低
,
现已很少采用

。

�
�

� 有机溶剂萃取法
�
这是目前国内外使用

最广泛的方法�� 一幻
,

其提取工艺的专 利也

较多
,

可归纳为两种形式
�
一种是制备银 杏

叶粗提物
�
这类方法是把银杏叶干 燥

、

粉碎

后用有机溶剂 �例如乙醇 或 丙 酮
、

石 油醚

等 �浸泡
、

萃取
、

过滤
,

滤液中的溶 剂 用减

压蒸馏除去后
,

得银杏浸膏
。

这种方 法的制

备设备简单
,

产品得率高 �约 �� �� �� ��
,

但产品中杂质含量较高
,
通常呈棕黑色

。

其

活性成分黄酮 化合物含 量 约 �纬� �� �
,

菇

内脂约 �
�

� �一 � �
。

另一种是制备银杏叶精

提物
�
这类方法通常在粗提物制备基础上

,

进一步精制
,

常用精制方法有
�
液一液萃取

生
办

一娜

一

�
,

二

国 � � � � � 的� � � 装置简田

� 一原料 � 一极性剂 � 一 萃取 罐 � 一减 压阀

� 一热交换器 � 一

分离罐 卜 温水 �
一

过滤器 �
一

冷凝器

� �
一

冷冻掖 �卜贮槽 � � 一高压泵 工�� 流量计

� �� 苏失汽 �字提物产物 � �
一 七卜充� �

�

�

� � � � � � �
�
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�例如用二氯甲烷
、

氯仿或苯脱脂 �
,

沉 淀 法 �用 � �
‘
� � 或 �� � 。等 沉淀剂 �

,

和吸附一

洗脱法 �用大孔树脂
、

硅藻土或硅胶等吸附剂�
。

再通过无水� � � � �
�

千燥
、

过滤
、

减压蒸馏除

去溶剂后
,

即可得精提取物
。

一般为黄褐色粉末
,

得率约 �
�

� � � �
�

� �
,

其中黄酮类含量约达

� �� � �� �
,

菇内酷达� �左右
。

�
�

� 超临界流体提取法

近 �� 年来
,

随着超临界流体提取���  �技术的迅速发展〔� �〕
,

用该技术提取 天
�

然植物中的

药用有效成分也越来越广泛
,

它和上述提取工艺相比较
,

具有提取效率高
,

无溶剂残留毒性
、

天然植物中活性成分和热不稳定成分不易被分解破坏而保持其天然的特征等优点
,

同时还可以

通过控制临界温度和压力的变化
,

来达到选择性提取和分离纯化的目的
,

其基本装置如图 �。

因此
,

在当今人们渴望回归大自然 �� � � � �� � �� � �� � 的潮流中
,

该提取方法倍 受 青

睐
。

用超 临界二氧化碳提取银杏叶中药用成分的方法
,

已受到人们的关注
,

现欧 州 已 有 专

利 �� �〕
,

近年来我们和有关单位合作
, 用超临界二氧化碳提取银杏叶中黄酮类化合物

,

得 到

黄绿色精提物
,

得率为�
�

�写
,

其 中黄酮占�� �以上
。

该方法 回收率为�� �
,

相对标准偏 差

为 �
�

� � � � 二 � �
。

我们在进行扩大实验
,

为我国超临界提取银杏叶中药用成分的工业 生 产

提供条件
。

� 测定方法

银杏叶及其制剂中黄酮类化合物和嘴内醋含量的侧定
,
由于两者物化性质上的差别

,
往

往分别进行
。

�
�

� 黄酮类化合物的测定

�
�

�
�

� 前几年
,

国内使用较广的是
“
络合一分光光度法

” 〔��
, � � 〕,

其测定过程是把被测样品用

� � �乙醇溶解
,

经� � � �
� ,

� � � � �
�
�
�
络合后

, 以芦丁为标准溶液
,

在� � � �� � � 处作紫

外分光的比色测定
。

此法的测试设备价廉
,
操作简便易学

,

但因样品未经过分离纯化
,

受杂质

千扰
,

定量测定误差较大
。

�
�

�
�

� 利用
“
衍生化一气相色谱法

” 〔�〕。 因为多数黄酮类化合物的沸点比较高
,

难 于 气

化
,

要先把样品用衍生化试剂 �例如双三甲基硅院基兰氟乙酸氨 �
,

制成黄酮衍生物
,

然后

经气相 色谱分离测定
,

该法由于装置较贵
、

操作繁琐
,

应用也不普遍
。

�
�

�
�

� 目前使用较多方法是
“
高效液相色谱法〔�, �‘ ��

,

�� 〕
,

由于黄酮类化合物能溶解在有机

溶剂中
,

样品不需经过衍生化反应
,

而直接经液相色谱进行分离测定
,

若以棚皮素为标准
,

用归

一化方法即可以简便测 出样品中总黄酮含量
,
虽这方法比

“
络合一分光光度法

”
简便

,

但仍含

一定的误差
,

若将每一种黄酮化合物分离后
,

各自定量进行加和
,

得到总黄酮含量
,

这样误

差较小
,

但这必须有各个黄酮化合物的标准样品才能做到
。

图�左是用该方法分离的色谱图
。

较好的方法是使用水解法先将黄酮贰水解为黄酮贰元后
,

用高效液相色谱测定其贰元含量
,

再

通过计算得出黄酮贰的含量〔�
,
, �, , �, �“〕

。

高效液相色谱法还可 以用来制备高纯的黄酮化合物
,

但高效液相色谱装置的价格较贵
,

操作也较分光光度法复杂些
。

�
�

�
�

� 超临界流体色谱法 �� �  � 是一种新的分离技术
,

它综合了气相色 谱 法 �� � � 和

高效液相色谱法 �� ��  � 的优点
,

所以近年来国际上发展很快
, �� �� 年�

� � 用 � �� 测 定

了银杏叶中聚异戊烯醇 �� � ��� � �  ! �� � 〔� � 〕
。

�
�

� 枯内醋的测定方法
� 目前 已发现在银杏叶中的褚 内酪包括有银杏 内 酷 魄 �

�飞� 墓引 �� �

�
、
�

、

�
、

�和� � 以及 白果内酚 ��� �
� � � �� � � 、

,

它们在银杏叶中含量很低
,

比黄酮含量

·

�� �
�



口�认�心州竹

约低一个数量级 � 约。
,

� � � �
�

�另 �
,

而且

它们常温下在有机溶剑中溶解度比较小
,

因

此测定之前往往要经过多步的分离
、

浓缩
、

纯化等前处理
。

然后再用高效液相色谱分离

和紫外或差示折光检测器测定
。

由于菇内醋

含量低
,

紫外检测时杂质千扰较大
,
最好使

用差示折光检测器检测
。

该方法准确度较高
,
平均回收率为� �

�

� �
,

其相对 标 准 偏 差

� � �� � 为�
�

� � �‘〕
。

图�右是用该法分离广

西银杏叶中菇内醋的� �� �色 谱图
。

� 展望

随着银杏制品应用范围的不断扩大
,
对

提取工艺和测定方法的要求也不断提高
,
不

仅要有高的提取率
、

好的产品质量
,

而且测定

方法还要求准确简便
、

省时省力
。

由于超临界

流体提取 � �� � � 比常规方法的提取率高 ,
能

保持产品的天然特征
,
而且产品中没有有机

溶剂的残留毒性
,

特别适合制作药品和食品
,

时间 �� 认� �尸 �句

圈� 银杏叶中活性成分的� ���色讼圈

左
一

黄酮化合物 右
一

裕 内酮

因此超临界流体提取技术将是生产银杏制品的主要发展方向之一
。

同时超临界色谱 � ��� 。

也比常规气相色谱 � � � � 和高效液相色谱 � � �� �

近年来
,

超临界流体提取及其色谱和质

谱或紫外
、

红外和核磁共振波谱的联用技术

发展很快〔, �〕
。

它把提取和分离测定合 为 一
商

体
,

准确
、

快速
、

简便
,

特别适合产品质量
—

现场监控
,

其基本装置如图�
。

这种联用技术目前在我 国尚属空白
,

我

们正在开展超临界流体提取 � 色谱
一
紫外 � ��

� 更适合天然产物成分分析
。

,

摺
一

。:

圈3

自
超临界流体联用装里方框图

E / SF C 一U V ) 联用技术
,

研究银杏叶中生理活性成分的工作
。
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