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超声辅助大孔树脂技术富集荆芥穗中总黄酮和总酚的工艺研究  

王冰倩 1，周瑾欣 1，魏  星 1，于  生 1, 2，张  丽 1, 2，吴 南 1, 2，单鸣秋 1, 2* 

1. 南京中医药大学，江苏 南京  210023 

2. 江苏省中药资源产业化过程协同创新中心，江苏 南京  210023 

摘  要：目的  通过超声辅助大孔树脂对荆芥穗 Schizonepetae Spica 水提物中总黄酮和总酚类化合物进行富集并对比处理前

后化合物含量及活性变化。方法  从 7 种不同类型树脂中筛选超声辅助最佳树脂型号，在吸附动力学和吸附热力学研究下，

对超声温度、功率、上样质量浓度及解吸溶剂百分比等影响因素进行工艺优化。测定了优化处理前后各成分含量及活性变

化。结果  动力学和热力学的研究表明，荆芥穗总黄酮适用于 Langmuir 模型，且吸附过程为自发吸热熵增，总酚则为自发

放热熵减并适用于 Freundlich 模型，据此不同的吸附机制优化了 2 类成分同时富集的最佳工艺，在超声辅助 AB-8 大孔树脂，

温度 25 ℃、时间 2.5 h，功率 150 W，上样质量浓度 0.1 g/mL，70%乙醇解吸附的过程下，荆芥穗水提物中总黄酮和总酚类

化合物含量增加 2～3 倍，其单体成分的含量及抗氧化和神经氨酸酶抑制活性均显著增加。结论  超声辅助大孔树脂技术为

荆芥穗总黄酮和总酚类成分的有效可行富集技术。 
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Abstract: Objective  To enrich the total flavonoids and total phenolic in the aqueous extracts of Jingjiesui (Schizonepetae Spica, SS) 

by ultrasonic-assisted macroporous resin, and compare with the changes of compound content and activity before and after treatment. 

Methods  The best ultrasound-assisted resin model was screened from seven different types of resins, and the influencing factors such 

as ultrasonic temperature, power, sample concentration and percentage of solvent desorption were optimized under the study of 

adsorption dynamics and thermodynamics. The changes in content and activity of each compound before and after the enrichment 

treatment were evaluated in terms of DPPH radical scavenging capacity and neuraminidase inhibition capacity. Results  The study of 

kinetics and thermodynamics showed that the total flavonoids is suitable for the Langmuir model, the adsorption process is spontaneous 

endothermic entropy increase, the total phenol is spontaneous exothermic, and the optimal process for the simultaneous enrichment of 

the two types of components is optimized through this adsorption mechanism. In the process of ultrasound-assisted AB-8 macroporous 

resin (25 ℃ for temperature, 2.5 h for time, 150 W for power, 0.1 g/mL for sample concentration, 70% ethanol for desorption solvent), 

the content of total flavonoids and total phenolic compounds in the water extract of SS increased 2—3 times, and the content of 

monomer components and its antioxidant and neuraminidase inhibitory activities were increased significantly. Conclusion  Ultrasonic- 

assisted macroporous resin technique is a effective enrichment technique of total flavonoids and total phenolic components in SS. 
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荆芥穗是唇形科荆芥属植物荆芥 Schizonepeta 

tenuifolia Briq.的干燥花穗，具有解表散风、透疹、

消疮等功效。临床应用中通常使用荆芥穗的水煎液

形式，或者先将荆芥穗挥发油提取出来，药渣再经

水提后制备为水提浓缩物，与其他组分混合后再喷

入挥发油制备成各种剂型[1]以治疗感冒、发烧、过

敏性皮炎和湿疹等疾病。可以看出，除了公认的挥

发油外，水提取物也是荆芥穗临床疗效的物质基础

之一。许多药理研究表明，荆芥穗水提物具有抗病

毒、免疫调节、抗炎、抗氧化等活性[2]。而这些广泛

的生物活性主要归因于其富含酚类和黄酮类物质。

据报道，荆芥穗活性物质中的木犀草苷、橙皮苷及

迷迭香酸等具有显著抑菌、抗癌、抗病毒和抗氧化

作用，在呼吸系统、心血管和中枢神经系统中均有

不俗的表现[3-5]。尽管用水做提取溶剂时安全无污

染，成本低，但是单一的水提方法，存在黄酮类等活

性物质提取率较低、杂质较多、纯度不高的缺点[6]。 

近年来，大孔树脂吸附技术被引入并应用于中

药中活性成分或有效部位和组分的分离富集，具有

选择性佳、机械强度高、再生方便、吸附速度快等

特点[7-8]。另外，超声辅助萃取技术具有对植物化学

物质活性影响较小、原料利用较好、溶剂和时间消

耗较少、经济效益显著等优点。目前，很多研究将

该方法与大孔树脂吸附技术相结合，可以有效地提

高多种生物活性成分[9-10]的纯化和富集。 

然而，在对荆芥穗活性物质纯化和富集的研究

中，还未见使用到超声波辅助大孔树脂的技术。本

研究将应用此技术对荆芥穗总黄酮和总酚类化合物

进行纯化富集，评价处理前后化合物含量以及活性

的变化。期望能为其他研究者更有效地从中药中富

集甚至分离活性组分和成分提供参考。 

1  仪器和材料 

1.1  仪器 

UV-1600 型紫外可见分光光度计，上海 Mapapa

设备有限公司；SB25-12DTD 型超声设备，南京赛飞

生物科技公司；Thermo UItimate 3000 型高效液相色

谱仪，DAD 检测器，CM7.2 色谱工作站，赛默飞世

尔科技（中国）有限公司；Waters 2695 型高效液相

色谱仪，2998 型二极管阵列检测器，美国沃特世公

司；Spark 10M 型多功能酶标仪，帝肯（上海）实验

器材有限公司；Milli-Q 纯水仪，美国 Millipore 公司。 

1.2  试药 

荆芥穗购自河北省安国市中草药市场，经南京

中医药大学吴啟南教授鉴定，为唇形科荆芥属植物

荆芥 S. tenuifolia Briq.的干燥花穗。1,1-二苯-2-吡啶

肼自由基（DPPH），购自北京百灵威科技有限公司；

福林酚试剂，购自日本化工（南京）有限公司；对

照品芦丁（批号 100080-201811，质量分数 92.2%）、

绿原酸（批号 110753-201817，质量分数 96.3%）、

橙皮苷（批号 110721-200211，质量分数 95.3%），

购自中国食品药品检定研究院；对照品木犀草苷（批

号 AF20072618，质量分数 96.6%）购自成都埃法生

物科技公司；对照品迷迭香酸（批号 20060201，质

量分数 98.1%）购自南京金益柏生物科技公司；对照

品木犀草素-7-O-葡萄糖醛酸苷（批号 DSTDM0670，

质量分数 97.7%）购自成都德斯特生物技术有限公

司；神经氨酸酶抑制剂筛选试剂盒（批号 P0309），

购自上海碧云天生物技术公司；乙腈和甲醇，HPLC

级，购自美国 Tedia 公司；HPLC 级甲酸购自上海阿

拉丁生化技术有限公司；其他化学试剂均为分析级

化学试剂。 

大孔树脂 HPD100、HPD600、HPD826 型均购

自河北沧州宝恩吸附材料科技有限公司；大孔树脂

HPD300、HP200 购自北京索莱宝生物技术有限公

司；大孔树脂 AB-8、D101 购自上海 Macklin 生化

技术有限公司。 

2  方法与结果 

2.1  提取物的制备 

根据《中国药典》2020 年版中水蒸气蒸馏法[11]，

取荆芥穗 300 g 剪碎置于圆底烧瓶中加入 10 倍量

水。经电热套加热利用挥发油提取器提取挥发油，

待提取器中挥发油液面不再上升后收集挥发油并滤

过水提液，再加入 8 倍量水继续提取药渣 2 h 后滤

过并合并 2 次提取液。将提取液经旋转蒸发仪浓缩

及真空干燥箱干燥制成固体粉末，得到荆芥穗水提

物样品 60 g（以生药量计算得率为 20%）。取 5 g 水

提物样品经超声辅助大孔树脂最佳工艺处理后的解

吸液进行浓缩干燥成固体粉末，得到荆芥穗处理后

样品 1 g（以生药量计算得率为 4%）。 

2.2  总黄酮和总酚的测定 

称取适量荆芥穗水提物样品及处理后样品，分

别加入纯水和 70%乙醇超声完全溶解配制成一定质

量浓度的水提物供试品溶液和处理后供试品溶液。 

采用三氯化铝比色法[12]测定总黄酮的含量。 

总酚含量则采用福林酚法测定，具体测定方法

在文献报道[13]的基础上略有修改。将 0.5 mL 样品
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溶液加入到 0.5 mL 0.25 mol/L 的福林酚试剂中混合

均匀，静置 3 min 后，加入 1 mL 的 10%碳酸钠溶

液，混合均匀后在室温下静置 30 min，然后在 4000 

r/min 下离心 10 min 取上清液在 760 nm 处测定其吸

光度。 

分别以芦丁和绿原酸作为总黄酮和总酚的对照

品做标准曲线，以质量浓度为 X 轴，相应的吸光度

为 Y 轴拟合回归方程并计算，结果拟合方程分别为

总黄酮 Y＝0.454 7 X－0.005 9，r＝0.999 5；总酚酸

Y＝16.809 1 X＋0.027 6，r＝0.999 1。 

2.3  大孔树脂预处理 

每个树脂在 95%乙醇中浸泡 24 h 后用纯水冲

洗至无醇味，然后在 2% HCl 溶液中浸泡 4 h，水洗

至中性后在 4% NaOH 溶液中再浸泡 4 h。然后水洗

至中性后备用。 

2.4  大孔树脂型号筛选 

取荆芥穗水提物样品适量，加纯水完全溶解后

配制成 0.1 g/mL 水提物溶液。再取各型号预处理后

树脂 4 g，加入 20 mL 水提物溶液并在相同条件下

进行超声辅助吸附后滤过，用纯水清洗树脂表面去

除残留后，加入 20 mL 的 95%乙醇解吸附。测定总

黄酮和总酚含量并计算吸附能力（Q1）、吸附率（R1）、

解吸附能力（Q2）、解吸率（R2）[9]。 

Q1＝(C0－C1)V0/W 

R1＝(C0－C1)/C0 

Q2＝CdVd/W 

R2＝CdVd/(C0－C1)V0 

C0 和 C1 为溶液中的初始质量浓度和平衡质量浓度，V0 为样

品溶液体积，W 为所用树脂的干质量，Cd 为解吸溶液中的质

量浓度，Vd 为解吸剂 95%乙醇的体积 

结果如表 1 所示，AB-8 的每个指标均高于其他

类型，在富集能力和再生能力中表现最好。根据“相

似相溶”的原理，极性树脂通常对极性化合物具有

较高的吸附率，AB-8 属于弱极性这表明荆芥穗水提

液中大多数黄酮类和酚类物质具有弱极性且具有一

定极性的范德华力和氢键都较低。 

表 1  不同型号大孔树脂的筛选 

Table 1  Screening of different types of macroporous resin 

树脂型号 
总黄酮 总酚 

Q1/(mg∙g−1) Q2/(mg∙g−1) R1/% R2/% Q1/(mg∙g−1) Q2/(mg∙g−1) R1/% R2/% 

D101 31.09 26.10 78.90 56.57 15.54 15.10 83.57 60.37 

HP-20 32.63 26.87 80.23 54.57 15.49 15.29 83.20 60.67 

HPD-300 29.91 25.31 78.60 57.07 15.22 14.73 83.30 60.43 

AB-8 34.61 28.75 81.87 61.97 19.27 17.07 84.80 63.10 

HPD-600 32.78 28.17 81.20 57.43 17.84 16.35 83.17 62.20 

S-8 28.75 23.45 79.80 57.90 14.64 13.76 81.99 59.97 

HPD-826 32.88 27.97 78.63 61.37 16.67 16.36 84.70 59.57 

 

2.5  吸附动力学研究 

取荆芥穗水提物适量加纯水溶解配制成一定质

量浓度的水提物溶液 20 mL，加入到 4 g 预处理好

的 AB-8 大孔树脂中，在功率 150 W，温度 25、35、

45 ℃下进行超声辅助吸附处理。间隔相同时间取吸

附液检测吸光度以监测总黄酮和总酚含量。采用 3

种动力学模型（伪一阶、伪二阶和粒子内扩散）来

描述吸附过程[14]。动力学模型的方程如下。 

伪一阶动力学模型：ln(Qe－Qt)＝lnQe－K0t 

伪二阶动力学模型：t/Qt＝1/(K1Qe
2)＋t/Qe 

粒子内扩散模型：Qt＝K2t1/2＋M 

K0、K1 和 K2 分别为伪一阶模型、伪二阶模型、粒子扩散模

型的速率常数，Qt 为单位树脂在 t 时刻的吸附量，Qe 为单位

树脂在平衡时间时的吸附量 

总黄酮和总酚在 AB-8 大孔树脂中的吸附动力

学曲线如图 1 所示。结果表明，吸附能力随时间和

温度的增加而升高。此外，在总黄酮方面，35 ℃下

的平衡吸附能力几乎与 45 ℃相同；在总酚方面，

35 ℃时的吸附能力明显优于 45 ℃。因此，对于 2

类化合物来说，35 ℃为最佳吸附温度。 

3 种动力学模型如表 2 所示，可以发现伪二阶

模型更适合于总黄酮和总酚的吸附（系数均＞0.99），

则控速步骤为树脂内部的化学吸附，其力可能来自

于吸附质和树脂之间的电子共享或电子转移[17]。另

外一般来说吸附过程分为液膜扩散、粒子内扩散和

吸附反应 3 个步骤，结果如表 2 所示，粒子内扩散 
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图 1  不同温度下总黄酮和总酚在 AB-8 树脂上的吸附动力曲线 

Fig. 1  Adsorption kinetic curves of total flavonoids and total phenols on AB-8 resins at different temperatures 

表 2  总黄酮和总酚在 AB-8 树脂上的吸附动力学方程 

Table 2  Adsorption kinetics equations and parameters of total flavonoids and total phenols on AB-8 macroporous resin 

物质 T/℃ 伪一阶模型 伪二阶模型 粒子内扩散模型 

总黄酮 25 ln(Qe－Qt)＝−0.013 3 t－0.074 2 (R2＝0.939 4) t/Qt＝0.920 4 t＋32.80 (R2＝0.991 5) Qt＝0.072 8 t1/2＋0.061 3 (R2＝0.983 0) 

 35 ln(Qe－Qt)＝−0.030 2 t－0.141 4 (R2＝0.978 3) t/Qt＝1.237 6 t＋40.11 (R2＝0.994 7) Qt＝0.074 6 t1/2－0.105 9 (R2＝0.901 1) 

 45 ln(Qe－Qt)＝−0.031 5 t－0.959 0 (R2＝0.982 3) t/Qt＝0.799 1 t＋48.77 (R2＝0.998 1) Qt＝0.131 6 t1/2－0.450 3 (R2＝0.865 8) 

总酚 25 ln(Qe－Qt)＝−0.014 1 t－0.424 5 (R2＝0.910 2) t/Qt＝1.741 0 t＋68.27 (R2＝0.993 8) Qt＝0.043 2 t1/2－0.001 8 (R2＝0.985 0) 

 35 ln(Qe－Qt)＝−0.042 1 t－0.266 3 (R2＝0.968 5) t/Qt＝1.138 0 t＋16.83 (R2＝0.996 0) Qt＝0.067 5 t1/2－0.062 5 (R2＝0.914 5) 

 45 ln(Qe－Qt)＝−0.033 8 t－0.450 3 (R2＝0.989 8) t/Qt＝1.269 0 t＋83.93 (R2＝0.995 6) Qt＝0.051 0 t1/2－0.025 1 (R2＝0.976 2) 
 

模型的所有曲线都没有通过原点，这说明 2 类化合

物的吸附速率的控制不仅仅受到粒子扩散的影响，

也受到液膜扩散的影响。 

2.6  吸附热力学研究 

2.6.1  吸附等温线  总黄酮和总酚在 AB-8 上的吸

附等温线如图 2 所示。总体上总黄酮和总酚的吸附

能力均随温度的升高而增加。而 35 ℃时的总酚的

等温线高于 45 ℃，这表明总黄酮的吸附是吸热，

温度升高有利于吸附，而总酚则是放热，在一定范

围内的低温有利于吸附。 

分别取 4 g 预处理好的 AB-8 树脂，加入配制

好的 5 种不同质量浓度水提物溶液，分别在 3 种温

度（25、35、45 ℃）下超声辅助吸附这 5 种不同质

量浓度溶液并计算树脂平衡吸附量（Qe）。采用

Langmuir/Freundlich 方程分析了它们的适应度。相

关方程式如下[15]。 

RL＝1/(1＋KLC0) 

Langmuir 模型：Ce/Qe＝Ce/Qm＋1/(KLQm) 

Freundlich 模型：lnQe＝lnKF＋1/n lnCe 

RL为平衡参数，KL和 KF分别为 Langmuir 常数和 Freundlich

常数，C0 为初始质量浓度，Ce为平衡质量浓度，Qm为理论

最大吸附能力 

表 3 中总结了等温方程和相应参数，可以看出

总酚更适合于 Freundlich 模型，而总黄酮则适合于

Langmuir 模型。n 表明了吸附性能[18]，所有的 1/n 值

都在 0.7～0.9，AB-8 树脂吸附为有利吸附，与分离

系数 RL一致。Qm值同样反应了 35 ℃作为适合吸附

温度的依据。 

         

图 2  不同温度下总黄酮和总酚在 AB-8 树脂上的吸附等温曲线 

Fig. 2  Adsorption isotherms of AB-8 for total flavonoids and total phenols at different temperatures 

25 ℃ 

35 ℃ 

45 ℃ 

0           60          120         180         240           0           60          120         180         240 

t/min 

25 ℃ 

35 ℃ 

45 ℃ 

Q
1
/(

m
g

∙g
−

1
) 

Q
1
/(

m
g

∙g
−

1
) 

总黄酮                                                    总酚 

Q
e/

(m
g
∙g

−
1
) 

Q
e/

(m
g
∙g

−
1
) 25 ℃ 

 

35 ℃ 

 

45 ℃ 

25 ℃ 

35 ℃ 

45 ℃ 

总黄酮                                                   总酚 

0.06         0.12         0.18         0.24                  0.06         0.12         0.18         0.24 

平衡质量浓度/(mg∙mL−1) 

20 
 
 

15 
 
 

10 
 
 
5 
 
 
0 

35 

 

 

25 

 

 

15 

 

 

5 

45 

 

35 

 

25 

 

15 

 

5 

25 

 

15 

 

5 



 中草药 2023 年 9 月 第 54 卷 第 17 期  Chinese Traditional and Herbal Drugs 2023 September Vol. 54 No. 17 ·5545· 

  

表 3  总黄酮和总酚在 AB-8 树脂上的吸附等温方程 

Table 3  Adsorption isotherms of total flavonoids and total phenols on AB-8 macroporous resin 

物质 T/℃ 
Freundlich 模型 Langmuir 模型 

方程 KF 1/n R2 方程 Qm RL R2 

总黄酮 25 lnQe＝0.872 9 lnCe＋4.923 137.5 0.872 6 0.971 1 Ce/Qe＝0.005 200 Ce＋0.002 300 192.3 0.895 1～0.915 4 0.983 3 

 35 lnQe＝0.821 3 lnCe＋4.895 138.6 0.821 0 0.980 0 Ce/Qe＝0.004 473 Ce＋0.004 889 223.6 0.954 7～0.963 9 0.987 8 

 45 lnQe＝0.833 7 lnCe＋4.945 140.5 0.833 3 0.969 3 Ce/Qe＝0.004 200 Ce＋0.006 200 238.1 0.973 2～0.978 4 0.994 3 

总酚 25 lnQe＝0.751 0 lnCe＋4.090 59.72 0.750 8 0.989 2 Ce/Qe＝0.007 300 Ce＋0.014 000 137.0 0.983 9～0.988 7 0.935 1 

 35 lnQe＝0.765 2 lnCe＋4.242 69.51 0.770 4 0.994 9 Ce/Qe＝0.006 200 Ce＋0.019 000 161.3 0.989 8～0.992 9 0.991 9 

 45 lnQe＝0.770 4 lnCe＋4.192 66.15 0.765 1 0.976 4     

 

2.6.2  热力学参数   研究了吉布斯自由能变化

（ΔG）、焓变（ΔH）和熵变（ΔS）3 个指标[15]，将 3

个 Qe 值设为 5、10、15 mg/g，相关 Ce 值采用上述

方程计算。1/T 和 lnCe 分别作为横坐标和纵坐标，

得到 Clapeyron-Clausius 方程和 ΔH。 

lnCe＝ΔH/RT－lnK0 

K0 为常数，R 为气体常数［8.314 J/(mol·K)］，T 为热力学温

度，ΔG 可以由 Gibbs 方程和 Freundlich 方程推导出 

ΔG＝−nRT 

n 是 Freundlich 方程中的表观常数，ΔS 由 Gibbs Helmholtz

方程得到 

ΔS＝(ΔH－ΔG)/T 

结果如表 4 所示，列出了 AB-8 大孔树脂上总

黄酮和总酚的热力学参数。ΔG 均＜0，吸附为自发

反应。ΔH＞0，ΔS＞0，表明总黄酮的吸附是一个自

发、吸热和熵增的过程并随着吸附量的增加 ΔH 减

小，这可能是由于吸附质中偶极矩的存在和吸附剂

表面吸附中心能量的差异所致。ΔH＜0，ΔS＜0，表

明总酚的吸附是一个自发、放热和熵减的过程。 

2.7  超声波辅助的大孔树脂富集工艺优化 

2.7.1  最佳温度筛选  其他条件相同下分别于 25、

35、45 ℃的温度下进行超声辅助吸附处理，吸附过

程中间隔相同时间分别取出一定体积的吸附溶液进

行吸光度测定评价总黄酮和总酚的吸附来筛选最佳

温度。如图 3 所示，结果表明了不同温度下总黄酮

和总酚的吸附情况，其现象与热力学研究结果一致，

因此，确定 35 ℃作为最佳工艺温度。另外 2 类成

分在最佳温度下，均能在 2.5 h 达到吸附平衡。因

此，确定 2.5 h 为最佳工艺时间。 

2.7.2  最佳功率筛选  在 35 ℃下分别于 50、100、

150、200 W 的不同功率下进行超声辅助吸附处理。

吸附过程中间隔相同时间分别取出一定体积的吸附

溶液进行吸光度测定评价总黄酮和总酚的吸附来筛

选最佳功率。如图 4 所示，结果表明总黄酮和总酚

的吸附能力均随超声功率的增加而增加。而当功率

200 W 时，会发现一些非基因断裂的树脂粒子。因

此，确定 150 W 为工艺最佳功率。 

2.7.3  最佳上样质量浓度筛选  在 35 ℃、150 W 下

分别加入 5 种不同质量浓度水提物溶液（0.05、0.10、

0.15、0.20、0.25 g/mL）超声辅助吸附/解吸附处理。

分别计算不同质量浓度溶液的吸附率和解吸率筛选

出最佳上样质量浓度。结果如表 5 所示，显示了不

同的提取物质量浓度对吸附率和解吸率的影响。以

这 2 个比率的乘积值作为回收率进行评价。结果表 

表 4  AB-8 树脂上总黄酮和总酚的热力学参数 

Table 4  Adsorption thermodynamics of total flavonoids and total phenols on AB-8 macroporous resin 

物质 Qe/(mg∙g−1) ΔH/(kJ∙mol−1) 
ΔG/(J∙mol−1) ΔS/(J∙mol−1∙K) 

298 K 308 K 318 K 298 K 308 K 318 K 

总黄酮 5 851 −2838 −3118 −3171 3.728 12.886 13.497 

 10 683    3.218 12.340 12.120 

 15 575    2.855 11.989 11.780 

总酚 5 −3983 −3299 −3324 −3455 −2.295 −2.141 −1.661 

 10 −3910    −2.051 −1.904 −1.432 

 15 −3857    −1.873 −1.732 −1.265 
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图 3  最佳温度的筛选 

Fig. 3  Screening of optimal temperature 

         

图 4  最佳功率的筛选 

Fig. 4  Screening of optimal power 

表 5  最佳上样质量浓度筛选 

Table 5  Screening of optimal sample concentration 

上样质量浓度/ 

(g∙mL−1) 

总黄酮 总酚 

吸附率/% 解吸附率/% 回收率/% 吸附率/% 解吸附率/% 回收率/% 

0.05 61.20 68.80 42.11 86.90 49.70 43.19 

0.10 55.30 91.90 50.82 74.80 79.70 59.62 

0.15 50.00 91.30 45.65 70.00 80.70 56.50 

0.20 34.00 98.60 33.52 57.00 82.50 47.03 

0.25 51.25 85.40 43.77 71.40 72.30 51.62 
 

明，在 0.1 g/mL 时 2 类化合物的回收率均最高。因

此，确定最佳上样质量浓度为 0.1 g/mL。 

2.7.4  最佳解吸乙醇体积分数筛选  在最佳温度、

体积分数浓度和功率下吸附后，分别使用 60%、

70%、80%、95%乙醇作为解吸溶剂进行解吸附。计

算不同百分比解吸附剂的解吸率来筛选出最佳洗脱

剂百分比。结果如表 6 所示，显示了不同乙醇体积 

表 6  最佳乙醇体积分数筛选 

Table 6  Screening of optimal ethanol concentration 

乙醇/% 
解吸率/% 

乙醇/% 
解吸率/% 

总黄酮 总酚 总黄酮 总酚 

60 53.80 78.40 80 54.20 74.40 

70 81.90 83.90 95 58.78 69.30 

分数对解吸率的影响。当以 70%乙醇为解吸溶剂时，

总黄酮和总酚的解吸率均为最高。因此，确定 70%

乙醇作为最佳解吸附溶剂。 

2.8  HPLC 定量分析 

2.8.1  色谱条件  色谱柱为 Waters X-Select C18 柱

（150 mm×4.6 mm，3.5 μm）；温度为 30 ℃；体积

流量为 0.8 mL/min；进样体积为 10 μL；流动相为

0.3%甲酸水溶液-乙腈，梯度洗脱程序：0～10 min，

5%～13%乙腈；10～21 min，13%～17%乙腈；21～

38 min，17%～25%乙腈；38～50 min，25%～32%

乙腈；50～60 min，32%～45%乙腈；60～70 min，

45%～95%乙腈；70～75 min，95%～5%乙腈；检测

波长设置为 270 nm。 

2.8.2  对照品溶液的制备  分别精密称取橙皮苷、
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木犀草苷、迷迭香酸和木犀草素-7-O-葡萄糖醛酸苷

对照品适量，加入 70%乙醇制成含橙皮苷 99.41 

μg/mL，木犀草苷 100.80 μg/mL，木犀草素-7-O-葡

萄糖醛酸苷 105.3 μg/mL 和迷迭香酸 100.12 μg/mL

的混合对照品溶液。 

2.8.3  供试品溶液的制备  精确称取 100 mg 水提

物样品和 100 mg 处理后样品，分别加入 50 mL 纯

水和 50 mL 70%乙醇溶解，经 0.22 μm 滤膜滤过后

制成水提物供试品溶液和处理后供试品溶液。 

2.8.4  方法学考察  对其定量分析进行了方法学验

证，包括线性、精度、重复性、稳定性和回收率。

结果见表 7，4 种成分具有良好的线性关系，精密

度、重复性和稳定性的 RSD 值均小于 3%，回收率

限度符合《中国药典》2020 年版规定[11]。即分析方

法可用于这 4 种成分的测定。 

2.8.5  样品测定  按照上述优化后的工艺制备了处

理后样品。测定其总黄酮和总酚及 4 个单体成分（木

犀草苷、橙皮苷、迷迭香酸、木犀草素-7-O-葡萄糖

醛酸苷）的含量，结果见表 8，色谱图见图 5。很容

易观察到超声辅助大孔树脂处理显著使总黄酮和总

酚含量增加。 

2.9  DPPH 自由基清除和神经氨酸酶抑制活性评价 

2.9.1  DPPH自由基清除活性测定  取DPPH适量，

用甲醇溶解后稀释为 0.1 mg/mL 待用，分别配制不

同质量浓度的水提物供试品溶液和处理后供试品溶

液（12.5、25.0、50.0、75.0、100.0 μg/mL）。DPPH 

表 7  4 种成分的线性、精密度、重复性、回收率和稳定性 

Table 7  Calibration curves, precision, repeatability, stability and recovery of four analytes 

成分 回归方程 r 
线性范围/ 

(μg∙mL−1) 

RSD/% 平均回收率/% 

精密度 重复性 稳定性 平均值 RSD 

橙皮苷 Y＝0.243 9 X－0.115 2 0.999 94 6.213～99.410 1.35 2.17 1.80 97.34 4.90 

木犀草苷 Y＝0.448 3 X－0.524 7 0.999 95 6.300～100.800 2.37 2.94 2.68 99.66 3.76 

木犀草素-7-O-葡萄糖醛酸苷 Y＝0.380 5 X－0.297 0 0.999 87 6.581～105.300 0.56 1.10 1.18 95.18 3.25 

迷迭香酸 Y＝0.196 6 X－0.221 9 0.999 99 6.258～100.100 2.43 2.89 1.73 99.25 4.78 

表 8  大孔树脂处理前后荆芥穗提取物中总黄酮、总酚含量与单体成分含量的比较 

Table 8  Comparison of total flavonoids, total phenols and monomers in extracts of SS before and after treatment with 

macroporous resin 

样品 
质量分数/(mg∙g−1) 

橙皮苷 木犀草苷 木犀草素-7-O-葡萄糖醛酸苷 迷迭香酸 总黄酮 总酚 

处理前 4.975 10.872 4.832 0.780 228.901 118.918 

处理后 14.480 28.983 7.131 2.449 514.607 323.410 

 

 

 

1-木犀草苷  2-橙皮苷  3-迷迭香酸  4-木犀草素-7-O-葡萄糖醛酸苷 

1-luteoloside  2-hesperidin  3-rosmarinic acid  4-luteolin 7-O-

glucuronide 

图 5  处理前后样品的 HPLC 图 

Fig. 5  HPLC of samples before and after treatment 

自由基清除能力测定参照文献报道[16]进行。根据色

谱中的 DPPH 峰面积，计算自由基清除率，结果见

表 9。 

DPPH 自由基清除率＝(PA 空白－PA 样品)/PA 空白 

PA 空白和 PA 样品分别表示空白对照溶液和反应溶液的 DPPH

峰面积 

分别以质量浓度为 X 轴，以水提物的抑制率及

处理后的抑制率为 Y 轴拟合方程（处理前 Y＝  

0.559 9 X＋27.768，R2＝0.940 6；处理后 Y＝0.631 3 

X＋36.272，R2＝0.945 7）并计算 DPPH 清除的半抑

制浓度（50% inhibiting concentration，IC50），结果

如表 10 所示。通过计算可以看出，经超声辅助大孔

树脂处理后的抗氧化活性提高约 1.8 倍。 

2.9.2  神经氨酸酶抑制活性测定  神经氨酸酶抑制 
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表 9  水提物供试品溶液和处理后供试品溶液色谱中的

DPPH 峰面积 

Table 9  DPPH peak area in chromatography of aqueous 

extract test solution and treated test solution 

质量浓度/ 

(μg∙mL−1) 
PA 空白 

处理前水提物 处理后水提物 

PA 样品 抑制率/% PA 样品 抑制率/% 

12.50 6.498 2 4.583 3 29.47 4.047 4 37.72 

25.00  3.252 7 49.95 2.924 8 54.99 

50.00  3.035 0 53.29 1.675 8 74.21 

75.00  2.033 9 68.70 0.799 3 87.71 

100.00  1.142 9 82.41 0.391 8 93.97 

表 10  处理前后抗氧化和神经氨酸酶抑制活性比较 

Table 10  Comparison of antioxidant and neuraminidase 

inhibitory activities before and after treatment 

样品 
IC50/(μg∙mL−1) 

DPPH 自由基清除 神经氨酸酶抑制 

处理前 39.83 315.71 

处理后 21.80 88.24 

 

剂（neuraminidase inhibitor，NAI）筛选按照试剂盒

说明进行操作。 

（1）绘制标准曲线：在 96 孔荧光酶标板内每孔

加入 70 μL 检测缓冲液，再分别加入 0、1.0、2.0、

5.0、7.5、10.0 μL 的神经氨酸酶，用纯水补足至总

体积 90 μL。得回归方程 Y＝−610.25 X＋66 317.0，

R2＝0.986 9。 

（2）样品测定：在加入神经氨酸酶后再加入 10 

μL 样品后纯水补足体积。振动混匀 1 min 后 37 ℃

孵育 2 min 使完全反应后，每孔加入 10 μL 荧光底

物。再振动混匀 1 min，37 ℃孵育 30 min 后进行荧

光测定。激发波长为 322 nm，发射波长为 450 nm。

计算神经氨酸酶抑制率，结果见表 11。 

神经氨酸酶抑制率＝(A0－A)/A0 

A0 为对照组的吸光度，A 为样品溶液的吸光度 

处理前后的样品分别设置不同的质量浓度检测

荧光强度，计算对应的抑制率。以质量浓度为 X 轴，

抑制率为 Y 轴建立曲线，并计算神经氨酸酶抑制的

IC50 值，结果如表 10 所示。通过计算可以看出，经

超声辅助大孔树脂处理后的神经氨酸酶抑制活性增

加了约 3.5 倍。 

对于黄酮和酚类成分的抗氧化和抗流感活性[19-21] 

已有很多报道，经过超声辅助大孔树脂处理后的样

品抗氧化和抗流感的活性有明显提高，这可能是由 

表 11  处理前后供试品溶液的神经氨酸酶抑制率 

Table 11  Neuraminidase inhibition rate of test solution 

before and after treatment 

水提物 
质量浓度/ 

(μg∙mL−1) 
抑制率/% 回归方程 

处理前 2 500.0 100.00 Y＝0.230 6 lnX＋0.766 1， 

 1 250.0 78.53 R2＝0.986 6 

 625.0 65.43  

 312.5 51.09  

处理后 1 250.0 103.00 Y＝0.219 8 lnX＋1.033 6， 

 625.0 99.37 R2＝0.916 7 

 312.5 83.11  

 208.3 63.59  

 156.3 61.46  
 

于处理后的总黄酮和总酚含量的增加以及特定生物

活性成分的富集所致。 

3  结论 

对机体来说，氧化和抗氧化失衡会导致组织损

伤，是引发各种疾病的因素之一，对健康极为不利。

流感病毒则高发于春冬两季，传播速度快且易引起

其他严重呼吸道并发症。而荆芥穗在许多研究中都

表现出明显的抗氧化和抗病毒作用且大都集中在挥

发油组分的研究上[16,22]，在大健康时代背景下寻求

更多生物活性显著的植物药例如荆芥穗，和积极实

现资源利用最大化，扩大药用部位和范围，对于助

力恢复和保持健康是极为重要的。本研究以荆芥穗

水提物为例，对超声辅助大孔树脂吸附/解吸对某些

中药中黄酮类和酚类物质的富集提供了思路。在吸

附过程中，研究了荆芥穗总黄酮和总酚吸附的动力

学和热力学，发现这 2 类成分的吸附机制有所差异，

针对此，本实验合理优化了同时富集 2 类成分时的

关键因素。在此技术和条件下，有效提高了荆芥穗

水提物中活性物质的含量并增强了抗氧化和抗流感

的作用，该技术的使用也可以为扩大荆芥穗的应用

范围提供帮助。本研究表明，超声波辅助大孔树脂

处理是一种有效的富集和纯化技术，被认为可以促

进树脂表面氢键的形成和粗糙度的改变，促进吸附

过程。在此基础上，也希望为超声辅助大孔树脂吸

附/解吸富集和纯化活性组分和成分提供一些研究

证据和依据。 
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