
图 4 　加纳籽提取液( A)和 G6104 树脂处理产物( B)的

HPLC图谱

Fig14 　HPLC Chromatograms of Ghana seeds

extract solution ( A) and purif ication

of 52HTP by G6104 resin ( B)

脂吸附性能的主要指标 ,本实验对具有不同极性的

大孔吸附树脂( AB28、D2101、YWD203、YWD206) 和

大孔离子交换树脂 (CSC21、G6104)进行静态吸附筛

选 ,发现大孔离子交换树脂 G6104 对加纳籽中的 52

羟基色氨酸具有较强的吸附性能 ,并对其进行了吸

附温度、p H 值、洗脱溶剂的选择、动态吸附解吸等多

项指标的考察。实验结果表明 G6104 型树脂在 30 ℃

下进行吸附效率最高 ,树脂的处理量为 019 g/ g。在

p H 2～3 的条件下 ,体积流量 3 mL/ min 上柱 ,吸附效

果最佳。树脂吸附饱和后以 30 %氨水溶剂洗脱 ,洗

脱率达到 9912 %。利用 G6104 型树脂分离纯化后得

到的 52羟基色氨酸样品质量分数由原料中的 1012 %

提升到 6911 %。而且生产成本较低 ,生产周期短 ,适

合大规模工业化生产。
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RP2HPLC法测定竹叶提取物中黄酮类和酚酸类成分
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摘 　要 :目的 　建立一种 RP2HPLC 法同步测定竹叶提取物中特征性的 4 个黄酮碳苷和 4 个酚酸的方法。方法 　
采用 RP2HPLC 法。L una C18 ODS 色谱柱 (250 mm ×416 mm ,5μm) ;流动相 :乙腈 (A)21 %乙酸水溶液 (B) ;体积流
量 :110 mL/ min ;进样量 :10μL ;柱温 :40 ℃;检测波长 :330 nm。结果 　异荭草苷、荭草苷、牡荆苷、异牡荆苷、对香
豆酸、绿原酸、咖啡酸和阿魏酸在 11875～29010μg/ mL 线性关系良好 ,回收率在 96113 %～102181 % , RSD 在
1110 %～1166 %。结论 　本方法简便、灵敏、准确 ,可普遍应用于竹叶提取物的质量研究和品质控制。
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　　竹叶提取物又称竹叶黄酮 ,是我国近年来研究和

开发的一种新型植物黄酮制剂 ,其有效成分包括黄酮

和酚酸两大部分。其中 ,黄酮类化合物主要是以荭草

苷、异荭草苷、牡荆苷和异牡荆苷为代表的黄酮碳苷 ,

酚酸类化合物主要是肉桂酸的衍生物 ,包括对香豆酸、

绿原酸、咖啡酸和阿魏酸等。竹叶提取物具有抗自由

基、抗氧化、抗衰老、抗菌、抗病毒及保护心脑血管、防

治老年退行性疾病等生物学功效[1～5] 。通常认为 ,黄酮

类化合物是竹叶提取物发挥抗氧化作用的关键组分 ,

总黄酮的量越高 ,其抗氧化性能就越强。但随着研究

的深入 ,越来越多的数据表明竹叶提取物的抗氧化能

力并不与其总黄酮的量呈严格对应的正相关关系 ,其

中伴随的酚酸类化合物起到了不容忽视的独特贡

献[6 ] 。为了建立科学、合理、全面的竹叶提取物质量评

价体系 ,本实验建立了采用 RP2HPLC法同步测定竹叶

提取物中 8 个特征性成分的检测方法 ,并对目前市面

上流通的两种不同规格的产品进行了验证 ,以期为竹

叶提取物的研究、生产和消费提供科学依据。

1 　材料与方法

高效液相色谱仪 : 美国 Waters 2695 , 配置

Waters PDA 2996 检测器。

异荭草苷、荭草苷、异牡荆苷、牡荆苷对照品购
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自法国 Ext rasynt hese 公司 ,质量分数均大于 98 % ;

对香豆酸、绿原酸、咖啡酸、阿魏酸对照品购自 Sig2
ma 公司 ,质量分数均大于 98 % ;乙腈和甲醇色谱

级 ,冰醋酸分析纯。

竹叶提取物试样由浙江大学食品科学与营养系

提供 ,分别来自浙江的两家生产企业。竹叶提取物2
1 为溶剂法精制的产品 ,竹叶提取物22 为大孔树脂

吸附2解吸的产物 ,以芦丁为对照 ,比色法测得的总

黄酮质量分数分别为 25113 %、31179 %。

2 　方法与结果

211 　色谱条件 :L una C18 ODS 色谱柱 (250 mm ×

416 mm ,5μm) ;流动相 :乙腈 (A)21 %乙酸水溶液

(B) ;洗脱条件 :0～15 min 时 ,A 15 % ,B 85 % ;15～

25 min 时 , A 15 %～40 % ,B 85 %～60 % ; 25～34

min 时 ,A 40 % ,B 60 % ;34～40 min 时 ,A 40 %～

15 % ,B 60 %～85 % ;体积流量 : 110 mL/ min ;进样

量 :10μL ;柱温 :40 ℃;检测波长 ;330 nm。

212 　对照品溶液的配制 :精密称取干燥至恒重的异

荭草苷、荭草苷、异牡荆苷、牡荆苷、对香豆酸、绿原

酸、咖啡酸、阿魏酸对照品适量 ,用甲醇溶解并定容

至 10 mL ,制成含异荭草苷 480μg/ mL 、荭草苷 500

μg/ mL 、异牡荆苷 490μg/ mL 、牡荆苷 510μg/ mL 、

对香豆酸 1 070μg/ mL 、绿原酸 1 150μg/ mL 、咖啡

酸 1 160μg/ mL 和阿魏酸 1 130μg/ mL 的混合对

照品溶液。随后分别稀释 4、8、16、32、64、128、256

倍 ,制成不同质量浓度的对照品溶液。

213 　供试品溶液的制备 :精密称取竹叶提取物 100

mg ,用甲醇溶解并定容至 100 mL ,经微孔滤膜

(0145μm)滤过后备用。

214 　标准曲线的制备 :将 7 个不同质量浓度的对照

品溶液注入高效液相色谱仪 ,记录峰面积。以异荭草

苷、荭草苷、异牡荆苷、牡荆苷、对香豆酸、绿原酸、咖

啡酸和阿魏酸的质量浓度为横坐标 ,峰面积为纵坐

标 ,进行线性回归 ,得回归方程及线性范围 ,见表 1。

215 　精密度试验 :取同一质量浓度的混和对照品溶

液 ,连续进样 5 次 ,测定峰面积 ,计算得异荭草苷、荭

草苷、异牡荆苷、牡荆苷、对香豆酸、绿原酸、咖啡酸、

阿魏酸峰面积的 RSD 分别为 1126 %、1116 %、

1138 %、1142 %、1146 %、1106 %、1166 %、1114 %。

216 　稳定性试验 :取同一竹叶提取物供试品溶液

(批号 081226) ,分成 5 份 ,分别在 0、2、4、8、24 h 测

定 ,以峰面积计算异荭草苷、荭草苷、异牡荆苷、牡荆

苷、对香豆酸、绿原酸、咖啡酸、阿魏酸的质量分数 ,

其RSD分别为01 34 %、01 58 %、01 43 %、01 53 %、

表 1 　线性回归方程

Table 1 　Linear regression equation

化合物 回归方程
相关系数

( R2)

线性范围/

(μg ·mL - 1)

绿原酸　 Y = 26 345 X - 4 6441 9 01 999 5 0129～1431 8

咖啡酸　 Y = 50 534 X + 4 8431 5 01 999 5 0129～1451 0

异荭草苷 Y = 20 075 X - 2 9571 5 01 999 9 0142～601 0

荭草苷　 Y = 21 009 X - 1 7511 9 01 999 9 0140～621 5

对香豆酸 Y = 39 890 X - 3 5941 9 01 999 5 0127～1331 8

牡荆苷　 Y = 25 695 X - 3 478 01 999 9 0141～611 3

异牡荆苷 Y = 22 241 X - 4 3191 3 01 999 6 0143～631 8

阿魏酸　 Y = 50 534 X - 4 8431 5 01 999 5 0128～1411 3

0149 %、0169 %、0175 %、0177 % ,表明供试品溶液在

24 h 内基本稳定。

217 　重现性试验 :取同一竹叶提取物供试品溶液

(批号 081226) 5 份 ,进行测定 ,以峰面积计算异荭草

苷、荭草苷、异牡荆苷、牡荆苷、对香豆酸、绿原酸、咖

啡酸、阿魏酸的质量分数 ,其 RSD 分别为 1102 %、

1135 %、1198 %、0188 %、1104 %、1157 %、1189 %、

1124 %。

218 　回收率试验 :取同一竹叶提取物 5 份 (批号

081226) ,精密加入 1 mL 含异荭草苷 480μg/ mL、荭

草苷 500μg/ mL、异牡荆苷 490μg/ mL、牡荆苷 510

μg/ mL、对香豆酸 1107 mg/ mL、绿原酸 1115 mg/ mL、

咖啡酸 1116 mg/ mL 和阿魏酸 1113 mg/ mL 的混和

对照品溶液 ,制备供试品溶液 ,测定 ,计算加样回收率

和 RSD ,异荭草苷、荭草苷、异牡荆苷、牡荆苷、对香豆

酸、绿原酸、咖啡酸、阿魏酸的加样回收率和 RSD 分

别 为 98136 %、1110 % , 97118 %、1123 % , 99111 %、

1159 % , 96113 %、 1163 % , 100134 %、 1109 % ,

102110 %、1153 % , 102181 %、1166 % , 99189 %、

1132 %。

219 　样品测定 :取竹叶提取物供试品溶液 10μL ,

注入高效液相色谱仪 ,测定 ,外标法计算竹叶提取物

中异荭草苷、荭草苷、异牡荆苷、牡荆苷、对香豆酸、

绿原酸、咖啡酸、阿魏酸的质量分数 ,平行 3 次测定 ,

结果见表 2 , HPL C 图谱见图 1。

3 　讨论

对目前市面上流通的两种不同工艺制备的竹叶

提取物的分析测试表明 ,均含有 8 种特征性成分 ,但

是量存在较大差异。竹叶提取物21 是采用正丁醇

液2液萃取精制而成 ,而竹叶提取物22 则是采用大孔

树脂吸附2解吸的工艺制备的。研究表明 ,竹叶提取

物21 较好地再现了竹叶酚性部位的自然组成 ,在黄

酮类化合物量提高的同时保留了酚酸类化合物 ,如

对香豆酸、绿原酸、咖啡酸和阿魏酸等 ;而竹叶提取
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表 2 　竹叶提取物中特征性成分的测定结果( n = 3)

Table 2 　Determination of characteristic compounds in bamboo leaves extract ( n = 3)

批　号
绿原酸/

(mg ·g - 1)

咖啡酸/

(mg ·g - 1)

异荭草苷/

(mg ·g - 1)

荭草苷/

(mg ·g - 1)

对香豆酸/

(mg ·g - 1)

牡荆苷/

(mg ·g - 1)

异牡荆苷/

(mg ·g - 1)

阿魏酸/

(mg ·g - 1)

提取物21 081216 31 67 11 70 22150 151 90 6141 2133 51 78 11 94

081226 31 87 11 73 24180 141 43 6130 2134 51 63 21 03

081229 31 51 11 65 22113 151 65 5152 2120 51 72 11 88

提取物22 081201 11 11 01 56 43160 131 19 1126 2120 121 46 11 16

081205 11 08 01 51 40103 171 40 1120 2114 131 22 11 11

081207 11 12 01 58 44119 171 55 1128 2135 131 65 11 20

12绿原酸　22咖啡酸　32异荭草苷　42荭草苷　52对香豆酸

62牡荆苷　72异牡荆苷　82阿魏酸

12chlorogenic acid 　22caffeic acid 　32homoorientin 　42orientin

52p2coumaric acid 　62vitexin 　72isovitexin 　82ferulic acid

图 1 　混和对照品( A) 、竹叶提取物21( B) 和竹叶提取

物22( C) HPLC图谱

Fig11 　HPLC chromatograms of mixed reference

substances ( A) , extract21 of bamboo leaves

( B) , and extract22 of bamboo leaves ( C)

物22 却表现出较大的选择性富集 ,其中异荭草苷的

量比粗提物提高了 4153 倍 ,但对香豆酸等酚酸的量

显著降低。分析其主要原因在于 ,香豆酸、绿原酸、

咖啡酸和阿魏酸属中高极性化合物 ,异荭草苷、荭草

苷、异牡荆苷和牡荆苷为中等极性化合物 ,采用正丁

醇液2液萃取精制时 ,使竹叶粗提物的中等极性部位

均衡地得到富集 ,完整地保留了竹叶提取物中各有

效成分天然存在的比例关系。而当采用大孔树脂吸

附2解吸法精制时 ,在上柱后水洗的过程中 ,脱除了

大量的亲水性的酚酸、多糖和矿物质等 ,并且用

50 %乙醇解吸得到目标产物时 ,丢失了大量的以黄

酮苷元和甲氧基黄酮为代表的低极性物质 ,故虽然

采用这种方法可使制剂精度大大提高 ,但其抗氧化

活性却往往不会同比例增长。因而 ,不同工艺得到

的竹叶提取物有其不同的下游用途及工艺适用性。
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