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大孔吸附树脂法分离纯化肉桂总黄酮的工艺优化
库咏峰，黄品鲜，刘雄民*，黄 增，卓梅芳，唐婷范

(广西大学化学化工学院，广西 南宁 530004)

摘  要：采用大孔吸附树脂法分离纯化肉桂总黄酮，考察影响树脂静态和动态吸附与洗脱主要因素，确定肉桂总

黄酮分离纯化优化工艺条件。结果表明：HPD-500大孔吸附树脂分离纯化效果较好，其对肉桂总黄酮静态吸附和解

吸最佳工艺条件为吸附平衡时间6h、解吸平衡时间2h、样液质量浓度0.8mg/mL、样液pH6.0、洗脱剂乙醇体积分数

80%；其对肉桂总黄酮动态吸附和洗脱最佳工艺条件为上样液质量浓度1.2mg/mL、上样液流速1.5mL/min、洗脱剂

流速2.0mL/min、洗脱剂(80%乙醇)体积45mL时洗脱完全。在此条件下，分离纯化得到总黄酮含量为91.81%。
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Abstract：The purification of total flavonoids from cinnamon was studied using macroreticular resin. Critical process 

variables that influence the static and dynamic adsorption and desorption of total flavonoids were selected and optimized. 

HPD-500 type macroreticular resin was found to be optimal for purifying total flavonoids from cinnamon. The optimal 

experimental conditions for static adsorption and desorption were determined as 6 h, 2 h, 0.8 mg/mL, 6.0 and 80% ethanol 

for adsorption time, desorption time, sample concentration, sample pH and desorption solvent, respectively. The optimal 

experimental conditions for dynamic adsorption and desorption were loading of 1.2 mg/mL sample solution at pH 6.0 with 

a flow rate of 1.5 mL/min and complete desorption with 45 mL of 80% ethanol at a flow rate of 2.0 mL/min. The content of 

total flavonoids in purified products under the optimized conditions was 91.81%.
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肉桂，系属樟科植物，常绿乔木，集药材、食品

调料及日用化工产品应用为一体，在我国资源丰富，

主要分布在南热带及亚热带地区，以两广为主，占全

国产量的95%以上，其中尤以广西栽培为多，大多为

人工纯林[1-2]。肉桂的成分相对复杂，主要含有挥发油[3-4]、

糖类、单宁酸[5]，酚类[6]、黄酮类化合物[7]、总皂苷[8]等

物质，而前期研究主要倾向于挥发油的提取工艺、有效

成分及其生物活性[9-10]。黄酮类化合物具有抗肿瘤、抗

病毒、抑菌消炎、镇痛、保护心脑血管系统和肝脏、延

缓衰老抗疲劳、提高免疫力、营养和雌激素作用、促进

消化、提高神经兴奋性、抗氧化及清除自由基等良好的

药理作用和生物活性[11-13]。对于肉桂黄酮类化合物提取

的报道较少，邹勇芳等[7]采用超声波辅助法从广西防城

港肉桂植物果、叶、茎提取黄酮类物质，提取率分别为

0.7329%、3.790%、10.07%；马世宏[14]采用乙醇浸提法

从南京市售桂皮中提取黄酮，提取率为7.982%；库咏峰

等[15]采用乙醇浸提法从广西防城港肉桂皮中提取黄酮类

化合物，提取率为16.10%；陶亮亮等[16]等采用超声辅助法

提取桂皮总黄酮，提取率为8.31%；而对其分离纯化研究

报道也极少，梅文莉等[17]对锡兰肉桂地上部分的乙醇提取

物进行活性筛选，采用柱层析法分离得到5种黄酮类化合

物单体。黄酮类化合物分离纯化常用的方法有pH值梯度

萃取法、铅盐沉淀法、柱层析法、薄层色谱法、超滤法、

高效液相色谱法[18-19]，还有毛细管电泳法[20]、双模离心分

配色谱法[21]、高速逆流色谱法[22]、分子印迹膜法[23]等新型

方法。柱层析法最为常用，其中大孔吸附树脂法技术成

熟，优越性好，它对水溶性化合物分离有独特而显著的

效果，具有吸附能力强、吸附容量大、选择性好、操作
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条件温和、解吸容易、再生性好等优点，已被广泛应用

于食品、医药、环保等领域有效成分的分离与纯化[24-25]。

本实验以广西防城肉桂为原料，采用大孔吸附树脂

法对肉桂总黄酮分离纯化的工艺进行研究，寻找理想的

大孔吸附树脂，考察影响树脂静态和动态吸附与洗脱主

要因素，优化肉桂总黄酮分离纯化工艺条件，为肉桂总

黄酮分离及利用提供理论依据。

1 材料与方法

1.1 材料

肉桂，产于广西防城，由南宁市景昌中药饮片有限公

司提供，利用植物粉碎机将干燥的肉桂粉碎，过60目筛。

1.2 试剂与仪器  

大孔吸附树脂 沧州宝恩吸附材料科技有限公司；

芦丁标准品 中国食品药品检定研究院；无水乙醇、甲

醇、石油醚(沸程60～90℃)、亚硝酸钠、九水合硝酸铝、

氢氧化钠等均为分析纯。

UV-2550型紫外-可见光分光光度计 日本岛津公司。

1.3 方法

1.3.1 肉桂总黄酮溶液的制备

准确称取过60目筛肉桂粉100g，用石油醚按料液比

1:4(g/mL)在85℃条件下索氏回流进行脱脂处理，自然风

干。取脱脂肉桂粉50g，用60%乙醇按料液比1:24(g/mL)在

60℃条件下浸提6h，冷却、离心、过滤，浓缩去乙醇，然

后用1:1(V/V)的正丁醇连续萃取2次，取上层有机相，浓缩

得浸膏。将浸膏用一定体积的95%乙醇超声溶解，静置、

冷藏过夜，醇沉去多糖、蛋白质等杂质，过滤、浓缩，再

用大量超纯水稀释，得肉桂总黄酮水溶液。

1.3.2 肉桂总黄酮测定方法

参考文献[15]，以芦丁为标准品，NaNO2-Al(NO3)3-

NaOH为显色剂，采用紫外-可见分光光度法建立芦丁标

准曲线来对肉桂总黄酮含量进行测定。

1.3.3 树脂预处理

先用95%乙醇浸泡树脂24h，使其充分溶胀，过滤后

用蒸馏水清洗至无白色混浊、无乙醇味且溶液显中性，

然后分别用5% HCl溶液和5% NaOH溶液浸泡24h，用蒸

馏水清洗至中性，最后用蒸馏水保鲜，密封贮存备用。

1.3.4 树脂再生

先在容器内加入5% HCl溶液浸泡树脂24h，装柱后用

同浓度HCl溶液淋洗，然后用蒸馏水洗至中性，再用5% 

NaOH溶液浸泡树脂24h，装柱后用同浓度NaOH溶液淋

洗，最后用蒸馏水洗至中性。

1.3.5 树脂吸附与洗脱的计算

大孔吸附树脂静态和动态吸附与洗脱实验过程中，

按式(1)～(4)[26]计算吸附量、吸附率、洗脱率、回收率。

mQ/(mg/g) =
(ρ0 ρe)V0  (1)

E/% =              100ρ0

ρ0 ρe  (2)

D/% =                     100
ρd Vd

(ρ0 ρe)V0

 (3)

ρd Vd

ρ0 V0

R/% =                100  (4)

式(1)～(4)中：Q为树脂吸附量/(mg/g)；ρ0为溶液起始

质量浓度/(mg/mL)；ρe为溶液平衡质量浓度/(mg/mL)；V0

为吸附液体积/mL；m为树脂质量/g；E为树脂吸附率/%；

D为洗脱率/%；ρd为洗脱液浓质量度/(mg/mL)；Vd为洗脱

液体积/mL；R为回收率/%。

1.3.6 树脂筛选

准确称取抽滤过的9种新鲜树脂AB-8、X-5、S-8、

H103、NKA-9、ADS-17、HPD-500、DM130、D101型各

2.0g于150mL的三角锥形瓶中，分别加入50mL 0.9294mg/mL

的肉桂总黄酮水溶液，放入恒温振荡器中静态吸附，设

置温度25℃，振荡频率100r/min，振摇24h。将吸附平衡

液依次进行抽滤，转移滤液至试管，树脂至锥形瓶。向

锥形瓶中各加入50mL 95%的乙醇溶液，放入恒温振荡器

中静态解吸，振摇24h。将解吸液依次进行抽滤，转移滤

液至试管，树脂至回收瓶。对静态吸附平衡液和解吸液

总黄酮质量浓度进行测定，计算吸附率、洗脱率、回收

率，比较筛选出理想型大孔吸附树脂。

1.3.7 影响树脂静态吸附和解吸主要因素

1.3.7.1 树脂静态吸附平衡时间

准确称取新鲜树脂2.0g，置于150mL的三角锥形瓶

中，加入50mL配制质量浓度1.0mg/mL的肉桂总黄酮水

溶液，放入恒温振荡器中摇床进行静态吸附，设置温度

25℃、振荡频率100r/min，充分吸附12h。每隔30min用移

液管移取0.2mL吸附液，测定吸附液剩余总黄酮质量浓度

即平衡质量浓度。

1.3.7.2 树脂静态解吸平衡时间

将吸附饱和的树脂抽滤并转移至锥形瓶中，加入

60%乙醇溶液50mL，放入恒温振荡器中摇床进行静态解

吸，设置温度25℃、振荡频率100r/min，充分解吸6h。每

隔30min用移液管移取0.2mL解吸液，测定解吸液总黄酮

质量浓度即洗脱质量浓度。

1.3.7.3 样液质量浓度对树脂静态吸附的影响

将原溶液稀释配制成质量浓度分别为1.0、0.8、

0.6、0.4、0.2mg/mL的肉桂总黄酮水溶液，静态吸附后测

定平衡质量浓度，计算吸附量和吸附率，建立质量浓度

与吸附量和吸附率的曲线。
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1.3.7.4 样液pH值对树脂静态吸附的影响

取50mL质量浓度0.8mg/mL的肉桂总黄酮水溶液5

份，分别滴加5% HCl和5% NaOH溶液调节pH值为4.0、

5.0、6.0、7.0、8.0，静态吸附后测定平衡质量浓度，计

算吸附量和吸附率。

1.3.7.5 乙醇体积分数对树脂静态解吸的影响

取50mL质量浓度为0.8mg/mL的肉桂总黄酮水溶液5

份，调节pH6.0，在25℃条件下进行静态吸附，测定平衡

质量浓度；再分别用体积分数50%、60%、70%、80%、

90%乙醇溶液进行静态解吸，测定洗脱液体积分数，计

算洗脱率。

1.3.8 影响树脂动态吸附和洗脱主要因素

准确称取筛选出的理想型树脂14.0g，湿法装入玻璃

层析柱(1.5cm×40cm)中，树脂柱高度约为10cm。先将样

液进行动态吸附，然后用蒸馏水洗去多糖、蛋白质等水

溶性杂质成分，再用洗脱剂进行动态洗脱。

1.3.8.1 上样液质量浓度对树脂动态吸附的影响

利用原溶液配制质量浓度分别为0.4、0.8、1.2、

1.6、2.0mg/mL的肉桂总黄酮水溶液，调节pH值为6.0，

用恒流泵调节上样速率1.0mL/min，上样量均为120mL，

动态吸附后测定流出液的体积和总黄酮质量浓度，计算

吸附率。

1.3.8.2 上样液流速对树脂动态吸附的影响

取质量浓度1.2mg/mL的肉桂总黄酮水溶液5份，调

节pH6.0，用恒流泵调节上样速率分别为0.5、1.0、1.5、

2.0、2.5mL/min，上样量均为120mL，动态吸附后测定流

出液的体积和总黄酮质量浓度，计算吸附率。

1.3.8.3 洗脱剂流速对树脂动态洗脱的影响

取质量浓度1.2mg/mL的肉桂总黄酮水溶液5份，调节

pH6.0，用恒流泵调节上样速率1.5mL/min，上样量均为

120mL，动态吸附后测定流出液的体积和总黄酮质量浓

度；再用60mL 80%乙醇溶液进行动态洗脱，用恒流泵调

节洗脱剂流速分别为1.0、1.5、2.0、2.5、3.0mL/min，测

定流出液的体积和总黄酮质量浓度，计算洗脱率。

1.3.8.4 洗脱剂体积对树脂动态洗脱的影响

准确称取HPD-500树脂14.0g，湿法装入玻璃层析柱

(1.5cm×40cm)中，树脂柱高度约为10.0cm。将1.2mg/mL

的肉桂总黄酮水溶液调节pH6.0，用恒流泵调节上样速率

1.5mL/min，上样量120mL；再用60mL 80%乙醇溶液进

行动态洗脱，恒流泵调节洗脱剂流速2.0mL/min，流出液

每3mL收集1试管，直至流出液变为无色为止，测定每支

试管溶液中总黄酮的质量浓度。

2 结果与分析

2.1 理想型树脂的确定

由表1可知，吸附率、解吸率、回收率按照大到小

排列顺序如下：吸附率：S-8＞HPD-500＞H103＞NKA-9

＞AB-8＞X-5＞D101＞DM130＞ADS-17；洗脱率：

HPD-500＞D101＞AB-8＞NKA-9＞DM130＞S-8＞H103

＞ADS-17＞X-5；回收率：HPD-500＞AB-8＞NKA-9＞

D101＞S-8＞H103＞DM130＞X-5＞ADS-17。

表 1 不同大孔吸附树脂对肉桂总黄酮静态吸附和解吸结果

Table 1 Results of static adsorption and desorption of different 

macroreticular resins to cinnamon total flavonoids

树脂类型
平衡液质量

浓度ρe/(mg/mL)
洗脱液质量

浓度ρd/(mg/mL)
吸附量

Q/(mg/g)
吸附率

E/%
洗脱率

D/%
回收率

R/%

AB-8 0.1941 0.6536 18.38 79.12 88.89 70.32

ADS-17 0.3071 0.4375 15.56 66.96 70.30 47.07

X-5 0.2198 0.4949 17.74 76.35 69.74 53.25

HPD-500 0.1741 0.7203 18.88 81.27 95.37 77.50

DM130 0.2451 0.5809 17.11 73.63 84.89 62.50

S-8 0.1671 0.5996 19.06 82.02 78.66 64.51

D101 0.2341 0.6416 17.38 74.81 92.28 69.03

NKA-9 0.1801 0.6450 18.73 80.62 86.08 69.40

H103 0.1768 0.5869 18.82 80.98 77.98 63.15

由于大孔吸附树脂极性、孔径、比表面积不同，

对肉桂总黄酮吸附和解吸能力有差异。极性或弱极性树

脂对总黄酮吸附量相对较大，如树脂S-8、HPD-500、

NKA-9等。这是由于肉桂总黄酮含有酚羟基和糖苷链，

具有一定极性和亲水性，生成氢键能力相对较强，有利

于极性和弱极性树脂吸附。极性树脂S-8具有较大吸附

率，主要是因为其孔容较小，体表面积较大，但是洗脱

率和回收率相对较低；弱极性树脂AB-8与极性树脂HPD-

500相比，吸附率、洗脱率、回收率都相对偏低。综合考

虑，选用HPD-500为较理想型树脂。

2.2 树脂静态吸附和解吸主要影响因素

2.2.1 树脂静态吸附平衡时间
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图 1 树脂静态吸附曲线

Fig.1 Static adsorption curve of total flavonoids onto HPD-500 

macroreticular resin

由图1可知，大孔树脂HPD-500对肉桂总黄酮静态吸

附为中速平衡型，初始阶段吸附量较大，总黄酮质量浓

度变化幅度很大，随着时间的延长变化缓慢，6h以后总

黄酮质量浓度基本不变，大孔树脂吸附达到平衡，所以

吸附平衡时间选择6h。
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2.2.2 树脂静态解吸平衡时间
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图 2 树脂静态解吸曲线

Fig.2 Static desorption curve of total flavonoids from HPD-500 

macroreticular resin

由图2可知，大孔树脂HPD-500对肉桂总黄酮静态解

吸为快速平衡型，初始阶段洗脱量较大，总黄酮质量浓

度变化幅度很大，随着时间的延长变化缓慢，在2h时总

黄酮质量浓度基本不变，大孔树脂解吸达到平衡，所以

解吸平衡时间选择2h。

2.2.3 样液质量浓度对树脂静态吸附的影响
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图 3 样液总黄酮质量浓度对树脂静态吸附的影响

Fig.3 Effect of sample concentration on the static adsorption of total flavonoids

由图3可知，大孔树脂HPD-500吸附量随着溶液总黄

酮质量浓度增大而增加，吸附率虽整体呈现下降趋势，但

是总黄酮质量浓度在0.2、0.6mg/mL发生先降后升的波动

变化，综合考虑，选择质量浓度为0.8mg/mL比较适宜。

2.2.4 样液pH值对树脂静态吸附的影响
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图 4 样液pH值对树脂静态吸附的影响

Fig.4 Effect of sample pH on the static adsorption of total flavonoids 

由图4可知，大孔树脂HPD-500对总黄酮吸附量和吸

附率随着pH值升高而逐渐增大，在pH6.0时为到最大值，

即19.59mg/g和85.48%，之后呈现下降趋势，主要原因是

黄酮类物质大多含有酚羟基而呈现一定的酸性，在微酸

性条件下容易被树脂吸附，而在碱性条件下则容易发生

分解和氧化，且不易被树脂所吸附。故样液pH值调节为

6.0比较适宜。

2.2.5 乙醇体积分数对树脂静态解吸的影响
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图 5 乙醇体积分数对树脂静态解吸的影响

Fig.5 Effect of ethanol concentration on the static desorption of  

total flavonoids 

由图5可知，大孔树脂HPD-500对总黄酮洗脱率随着

乙醇体积分数增加逐渐升高，当体积分数80%时为到最

大值98.62%，之后反而下降，可能是因为洗脱剂极性变

小，同时醇溶性杂质溶出，影响了总黄酮解吸量，故乙

醇体积分数选择80%比较适宜。

2.3 树脂动态吸附和解吸主要影响因素

2.3.1 上样液质量浓度对树脂动态吸附的影响
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图 6 上样液总黄酮质量浓度对树脂动态吸附的影响

Fig.6 Effect of sample concentration on the dynamic adsorption of 

total flavonoids 

由图6可知，大孔树脂HPD-500吸附率随着总黄酮质

量浓度增加逐渐减小，0.4～1.2mg/mL变化幅度缓慢，

1.2mg/mL之后变化比较快，从生产效率上考虑，故选择

上样液质量浓度为1.2mg/mL比较适宜。

2.3.2 上样液流速对树脂动态吸附的影响

由图7可知，大孔树脂HPD-500对总黄酮吸附率随着

上样速率增加逐渐减小，0.5～1.5mL/min变化幅度缓慢，

1.5mL/min之后变化比较快，低流速时，虽然吸附率比较

高，但吸附在树脂柱上的黄酮类物质与树脂结合会比较

紧密，同时容易滞留其他杂质成分，不利于洗脱，同时

吸附效率低，故选择流速为1.5mL/min比较适宜。
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图 7 上样流速对树脂动态吸附的影响

Fig.7 Effect of sample loading flow rate on the dynamic adsorption of 

total flavonoids 

2.3.3 洗脱剂流速对树脂动态洗脱的影响
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图 8 洗脱剂流速对树脂动态洗脱的影响

Fig.8 Effect of eluent flow rate on the dynamic desorption of  

total flavonoids 

由图8可知，大孔树脂HPD-500对总黄酮吸附率随着

洗脱剂流速增加逐渐减小，1.0～2.0mL/min变化幅度缓

慢，2.0mL/min之后变化比较快，低流速时，虽然洗脱率

比较高，但洗脱效率低，生产周期长，故选择洗脱速率

2.0mL/min比较适宜。

2.3.4 洗脱剂体积对树脂动态洗脱的影响
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图 9 大孔吸附树脂动态洗脱曲线

Fig.9 Dynamic desorption curve of total flavonoids from HPD-500 

macroreticular resin

由图9可知，80%乙醇对吸附饱和的大孔树脂进行解

吸，前4支试管洗出液基本为无色，第5支试管开始出现

浅黄色溶液，第6支试管溶液变为深棕红色，第7～10支

试管溶液为黑红色，第11～20支试管溶液逐渐由酒红色

变为浅黄色最后为无色，总黄酮质量浓度集中在第6～11

支试管，洗脱剂体积45mL时能将肉桂总黄酮基本解吸出

来，洗脱峰较集中，对称性较好，没有明显拖尾现象。

2.4 总黄酮分离纯化纯度测定结果

按照1.3.8.4节方法在最佳工艺条件下进行分离纯

化实验，测定颜色较深的试管溶液总黄酮质量浓度，

将质量浓度集中的流出液合并、浓缩，60℃烘干得肉

桂总黄酮纯化品，观察为黄色粉末，用60%甲醇溶液

溶解并测定其质量浓度，计算总黄酮含量为91.81%，

纯化效果良好。

3 结 论

HPD-500型树脂具有较好的吸附和解吸效果，对

HPD-500静态吸附和解吸肉桂总黄酮主要因素进行考

察，确定最佳工艺条件为：吸附平衡时间6h、解吸平衡

时间2h、样液质量浓度0.8mg/mL、样液pH6.0、洗脱剂

乙醇体积分数80%。对HPD-500动态吸附和洗脱肉桂总

黄酮主要因素进行考察，确定最佳工艺条件为上样液质

量浓度1.2mg/mL、上样液流速1.5mL/min、洗脱剂流速

2.0mL/min、洗脱剂体积45mL时洗脱完全。在优化工艺

条件下，分离纯化得到总黄酮含量为91.81%。
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