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摘 要:利用几种大孔树脂对桑黄黄酣的吸附与解吸性能进行了比较筛选实验。结果表明，样品浓度、吸附时

间和解吸时间等因素都会对提取效果有影响。通过比较发现树脂 DM301 比较适合于吸附提取桑黄总黄酬。

应用 DM301 型大孔树脂，样品液的体积与树脂量比为 (2 -3): l(mL: g) ，黄嗣浓度为 2 mglmL，吸附时间为

14 h ，用 3 倍于样品液体积的 60% 乙醇解吸 5 h 可以得到比较理想的提取结果，平均回收率为 95.2% 。
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Abstract : The adsorption and desorption of flavonoids from Phellinus igniarus by 5 kinds of macroreticular 

resins were compared. It was found that DM301 resin was more suitable for the adsorptive extraction of 

flavonoid compounds. When the DM301 was applied to its isolation , the flavonoid product from Phellinus 

~gmar山 with a recovery of 95. 2% was obtained. The extraction conditions are as follows: the ratio of the 

volume (mL) of sample to the mass (g) of resins is (2 - 3 ) : 1; the concentration of flavonoids was 2 mgl 

mL; the adsorption time was 14 h , and the desorption solvent and the desorption time were 60% ethanol with 

three times the sample volume and 5 h , respectively. 
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桑黄(Phellin时 ~gmαnω)属担子菌纲、多孔菌曰、多孔菌科、针层孔属的真菌[1] 。由于桑黄资源稀

少，限制了其在临床上的应用 [2] 。在桑黄中含有黄自同类化合物，属于生物类黄酬，是植物次生代谢产

物，在针层孔属真菌中是首次发现[3] 。对于桑黄的研究是近年来国内外广泛关注的热点，主要因为桑

黄黄酬是活性成分之一间，在食品、药品等领域内具有很高利用价值[5] 。研究大规模分离纯化桑黄黄

酣技术是工业化生产的迫切需要，本文利用大孔树脂对桑黄总黄自同的吸附性能进行提取研究，对工业化

生产有一定的参考价值。
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1 材料与方法

1. 1 实验材料和设备

桑黄:购于黑龙江省尚志、市:大孔树脂 :DM301 、 D100 、D140 、D1 01 、 DSI00 购于上海市化学试剂门

市部;仪器: Pharmacia Ultrospec2 100pro 。

1. 2 实验方法
1. 2.1 黄酣含量测定

参照文献[6J 的方法，以芦丁作为黄酣参照物制作标准曲线。准确称取芦丁标品 26.0 mg ，用 20%

乙醇液溶解定容至 100 mL ，得 0.26 mglmL 芦丁标准溶液。分别吸取芦丁标液l. 0 、2.0 ， 3.0 、4.0 ，5.0 、

6.0 mL 于 25 mL 的容量瓶中，并分别加去离子水 5.0 、4.0 、 3.0 ，2.0 、l. 0 、o mL，放置 6 min 后分别加人

l. 0 mL5%NaOH ，放置 10 min 后，再分别加入l. 0 mL 1% 的硝酸铝溶液，放置 10 min 后，再分别加人l.

o mL5%NaOH，再分别加人去离子水至刻度，摇匀放置 15 min ，以去离子水为参比在波长 510 nm 处测

各标样吸光值并制作标准曲线。样品中的黄嗣测定按上述步骤进行，对照标准曲线可查得黄酬含量。

1. 2. 2 桑黄黄酣粗样品制备

取 1 000 g 粉碎后的桑黄，用三倍体积的 60% 乙醇进行回流萃取，所得萃取液经旋转蒸发浓缩后冷

冻干燥并称重，得到U 9. 87 g 淡黄色粉末样品，并测得其黄酣含量为 419毛 [7J 。

1. 2. 3 大孔树脂对桑黄黄酣的眼附与解吸

采用静态吸附、解吸对D100 、D140 、D1 01 、 DM301 、 DS100 型大孔树脂进行筛选。将上述大孔树脂分

别用 95% 乙醇活化 24 h，然后用去离子水反复洗脱直至大孔树脂中无乙醇，用滤纸吸除树脂内多余水

分。精准称取经处理的各类型树脂 100 g 放人预先配制好的 200 mL 桑黄黄自同样品溶液中，黄酣浓度

0.927 mglmL。每间隔 2h 测其溶液的 A510值，持续测定 24 h，并计算出单位树脂对黄酣的吸附量。然

后，将达到吸附平衡后的各树脂进行过滤并用滤纸吸干其表面样品溶液，分别放人干燥的烧杯中，加入

600 mL 60% 乙醇溶液，在低温闭光条件下每 30 min 测其 A510值，持续测定 270 min。计算出各树脂在单

位时间内的解吸量。对最适树脂 DM301 做应用实验。分别称取经预先处理过的 DM301 型号树脂

30.0 g ，置于 100 mL 不同浓度梯度的桑黄总黄酣样品溶液中，在低温闭光条件下浸泡 14 h ，测定单位树

脂吸附量( mglg) 。用 300 mL 60% 乙醇解吸 4. 5 h 测定单位树脂解吸量( mglg) 、单位树脂解吸率

(% )、单位树脂残留率(% )。将解吸后得到各组分经旋转蒸发与冷冻干燥后测其回收率(% )。

2 结果与讨论

2.1 不同树脂对桑黄黄酣吸附能力的比较

5 种不同大孔树脂对桑黄的黄酣吸附量的比较如表 I 所示。

从表 1 中可以看出，各树脂达到吸附平衡的时间和单位树脂的吸附量是不同的。D100 型树脂达到

吸附平衡的时间为 16 h ，单位树脂的最大吸附量为 11 l. 3 mgl100 g; D1 01 型树脂达到吸附平衡的时间

为 18 h ，单位树脂的最大吸附量为 139.2 mgl100 g; D140 型树脂达到吸附平衡的时间为 16 h ，单位树脂

的最大吸附量为 124.2 mgl100 g;DM301 型树脂达到吸附平衡的时间为 14 h ，单位树脂的最大吸附量为

162.3 mgl100 g;DS100 型树脂达到吸附平衡的时间为 20 h ，单位树脂的最大吸附量为 127.7 mgl100 g 。

从以上结果可以看出，DM301 型大孔树脂对桑黄黄酣具有最大的单位树脂吸附量，而且达到吸附平衡

的时间也最短。
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表 1 不同树脂对桑黄的黄酣吸附量的比较

Tab. 1 Comparison of adsorptive capacity of flavonoids with different macroreticular resins 

吸附时间 不同树脂的吸附量(mgll∞g)

( h) 0100 Dl40 0101 OM301 OS100 

2 36.7 67.8 58.3 76.7 40.5 

4 44.3 80.5 63.4 99.7 54.5 

8 56.7 85.3 79.8 128.4 65.7 

10 79.9 93.5 86.6 136.3 69.5 

12 84.7 105.3 108.7 147.5 74.1 

14 104.8 114.7 117.4 162.3 89.3 

16 11 1. 3 120.8 127.8 162.2 107.6 

18 11 1. 2 124. 1 139.0 162.2 113.7 

20 11 1. 3 124.0 139.1 162.1 127.5 

22 11 1. 3 124.1 139.2 162.3 127.7 

24 11 1. 3 124.2 139.1 162.2 127.7 

注:上述数据为三次平行实验的平均值

2.2 不同树脂对桑黄黄酬的解吸速率比较

5 种不同树脂对桑黄黄酬的解吸量随时间的变化如表 2 所示。

从表 2 可以看出，这 5 种大孔树脂对桑黄黄酣的解吸能力是不同的。在 270 min 内 DM301 树脂对

桑黄黄酣具有最强的解吸能力，解吸率为 79.8% ，明显高于其它 4 种大孔树脂。根据上述实验结果，可

以认为该树脂比较适合本研究中桑黄黄酬的吸附提取。

表 2 不同树脂对桑黄黄酣的解吸量的变化

Tab. 2 The change in the desorption of flavonoids from Phellinus igniarus 

with time by different macroreticular resins 

解吸时间 不同树脂的解吸量( mgl100g) 

(min) 0100 Dl40 0101 OM301 OS100 

30 12.32 17.58 14.83 20.14 10.66 

60 21.72 30.46 26.52 38.56 16.58 

90 36.83 39.27 40.58 53.27 24.56 

120 40.35 47.58 47.25 69.37 35.72 

150 49.83 56.79 53.89 86.78 49.25 

180 57.25 62.21 60.58 92.65 61. 78 

210 69.38 70.25 72.96 114.75 72.35 

240 75.23 76.17 81. 11 119.60 80.45 

270 78.88 81. 72 85.96 129.43 83.9 

解吸率 70.9% 65.8% 61.8% 79.8% 65.7% 

注:上述数据为三次平行实验的平均值

2.3 DM301 型树脂在桑黄总黄自同的吸附提取中的应用

MD301 型树脂在桑黄总黄酬的吸附提取中的应用结果如表 3 所示。

从表 3 可看出，利用大孔树脂 DM301 分别对不同浓度的桑黄总黄酬进行 12 次吸附提取，平均回收

率为 95.2% ，说明吸附提取效果是比较理想。而且，随着样品浓度的增加，DM301 树脂单位吸附量与解

吸量都随之增加，但单位解吸率有减少趋势，单位残留率有增大趋势。结果表明， DM301 树脂吸附提取

桑黄黄国同时样品浓度大约为 2 mg/mL 比较合理，样品浓度过高会造成回收率的降低。
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表 3 样品黄嗣浓度对 DM301 型树脂吸附和解吸桑黄总黄嗣的影晌

Tab. 3 The effects of concentrations of flavonoids from Phellinus igniarus on 

adsorption and desorption by D肌1301 macroreticular resin 

样品浓度(mglmL)
单位吸附量 单位解吸量 单位解吸率 单位残留率 回收率

( mglg) ( mglg) (% ) (% ) (% ) 

0.51 0.4 0.3 86 14 96 

1. 02 0.8 0.7 89 11 97 

1. 53 1. 2 1. 0 84 16 96 

2.04 1. 6 1. 4 89 11 96 

2.55 2.0 1. 7 85 15 95 

3.06 2.0 1. 7 86 14 96 

3.61 2.1 1. 8 85 15 94 

4.12 2.2 1. 7 85 15 96 

4.63 2.2 1. 9 84 16 95 

5.14 2.5 1. 9 75 25 94 

5.69 2.6 2.0 76 24 94 

6.2 2.6 2.1 80 20 93 

注:上述数据为三次平行实验的平均值

3 结论

大孔树脂 DM301 比较适合于吸附提取桑黄总黄酣。应用 DM301 型号大孔树脂，样品液体积与树

脂量比为(2 - 3 ) : 1 (mL: g) 浓度为 2 mglmL，吸附时间为 14 h ，用 3 倍于吸附液体积的 60% 乙醇解吸

5 h ，可以得到比较理想的产品。
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