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大孔树脂法纯化玉米须中槲皮素的工艺优化 

田佳琦, 徐艳阳*, 宋勃欣, 王雅馨, 董  亚 

(吉林大学食品科学与工程学院, 长春  130022) 

摘  要: 目的  获得大孔树脂法纯化玉米须中槲皮素的最优工艺条件。方法  以吸附率、吸附量、洗脱率为指

标, 通过静态吸附与洗脱试验, 确定综合指标最优树脂。通过单因素试验研究树脂质量、洗脱剂体积、洗脱剂

体积分数对玉米须中槲皮素纯化效果的影响。最后利用 L16(4
5)正交表, 以回收率为指标, 对上述 3个因素进行

优化。结果  通过筛选评价, D101型大孔树脂的综合性能最优。正交试验确定的最佳纯化工艺参数为: 树脂质

量 1.5 g, 洗脱剂体积 15 mL, 洗脱剂体积分数 70%。在此条件下, 通过 3次验证试验, 测得槲皮素的回收率为

(91.41±1.63)%, 纯化后样液中槲皮素纯度达到 53.89%, 较纯化前的纯度提高 2.39 倍。结论  采用正交法优化

大孔树脂法纯化玉米须中槲皮素的工艺具有可行性。 
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Optimization of purification process of quercetin in corn silk by  
macro-porous resin adsorption 

TIAN Jia-Qi, XU Yan-Yang*, SONG Bo-Xin, WANG Ya-Xin, DONG Ya 

(College of Food Science and Engineering, Jilin University, Changchun 130022, China) 

ABSTRACT: Objective  To investigate the optimum purification technical conditions of quercetin in corn silk by 

macro-porous resin adsorption. Methods  Static adsorption and desorption experiments with indexes of the ratios 

of adsorption and desorption were explored to select the optimum resin. On the basis of single-factor tests, the 

recovery rate of quercetin was investigated by orthogonal experiments of L16 (4
5) with response to 3 main variables, 

including resin mass, eluent volume and eluent volume fraction. Results  The D101 resin had the best 

purification effect. The optimum technical conditions were determined by orthogonal experiments as the resin 

mass was 1.5 g, eluent volume was 15 mL and eluent volume fraction was 70%. Under these conditions, the 

recovery rate of quercetin was (91.41±1.63)% by 3 times validation experiment. The purity of quercetin reached 

53.89%, which was increased by 2.39 times compared with before purification. Conclusions  It is feasible to use 

orthogonal method to get the optimum purification technical conditions of quercetin in corn silk by macro-porous 

resin adsorption 
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1  引  言 

玉米又称玉蜀黎, 属禾本科一年生草本植物, 是我国

主要的经济作物之一。玉米须为玉米的花柱和柱头, 是常用

的药材之一[1] 。玉米须在玉米籽粒的形成和发展过程中, 作

为传粉受精的媒介和通道, 具有非常重要的植物生理生化

功能[2]。我国玉米种植广泛, 玉米产量位居世界第二位[3], 种

植面积达 2350 万公顷, 平均 45000 株/公顷, 据测算平均每

株作物可收获 15 g的干玉米须[4], 因此估算我国玉米须的年

产量可达 750吨以上。但因为玉米须的开发利用有限, 除少

量入药外大部分被烧掉或丢弃, 造成资源的极大浪费。 

玉米须中含有多种化学成分, 如挥发油、皂苷、黄酮

类等。槲皮素化学名为 3,5,7,3′,4′-五羟基黄酮, 属于黄酮类

化合物, 是玉米须中的重要活性物质。槲皮素具有保护心

脑血管[5]、保护肝脏[6]、减缓高脂血症状[7]、抗氧化[8]、抗

菌消炎[9]、抗多药耐药[10]、抗癌[11]、抗肿瘤[12]等多种生物

活性作用, 是目前国内外研究的热点课题。因此从玉米须

中提取、纯化槲皮素, 对其在生理、药理方面的研究起到

很大的推动作用。 

大孔树脂是二十世纪六、七十年代发展起来的一种新

型非离子型高分子聚合物吸附剂, 物理化学性质稳定, 具

有大孔网状结构, 不溶于酸、碱及各种有机溶剂[13]。大孔

树脂吸附法是通过分子间的氢键作用和树脂多孔性结构的

筛选作用吸附混合物, 经一定溶剂洗脱而达到分离纯化目

的的一种方法。大孔树脂相对于其它的吸附剂具有较多的

优点, 如其吸附性能好、对有机成分选择性高、机械强度

高、价格低廉、再生处理方便等, 特别适合制药工业中药

物的分离纯化。景怡等[14]采用 AB-8 大孔树脂对玉米须中

的总黄酮进行纯化, 纯化后玉米须总黄酮纯度达 61.3%, 

回收率达 92.5%。李柰等[15]采用大孔树脂分离纯化沙棘叶

中的槲皮素, 纯化后槲皮素纯度达到 97%以上。王亚红等
[16]采用大孔树脂纯化瓦松中总黄酮, 纯化后总黄酮含量达

到 54.11%。然而, 目前还没有从玉米须中分离纯化槲皮素

的工艺研究。 

本研究通过大孔树脂法对玉米须中的槲皮素进行纯

化, 并利用正交法确定最佳纯化条件, 以期为槲皮素的开

发利用提供依据。 

2  材料与方法 

2.1  材料、试剂与仪器 

2.1.1  材  料 

玉米须来自山东潍坊。经清洗、烘干、粉碎, 过 60

目筛处理, 备用。 

2.1.2  试  剂 

无水乙醇、盐酸、氢氧化钠(均为分析纯, 北京化工厂); 

AB-8大孔吸附树脂(天津市光复精细化工研究所); D101、

NKA-9、D280、DA201 大孔吸附树脂(沧州宝恩吸附材料

科技有限公司); 槲皮素标准品(纯度 99%, 中国食品药品

检定研究院)。 

2.1.3  仪  器 

101A-1ET 电热鼓风干燥箱(上海实验仪器厂有限公

司); FW177型中草药粉碎机(天津市泰斯特仪器有限公司); 

BSA124S 型电子分析天平(赛多利斯科学仪器(北京)责任

公司); HH数显恒温水浴锅(江苏金坛市金城国胜实验仪器

厂); KQ-250DB型数控超声波清洗器(昆山市超声仪器有限

公司);LD4-2A 型雷勃尔低速离心机(北京雷勃尔离心机有

限公司); SHA-C 水浴恒温振荡器(金坛市恒丰仪器厂); 玻

璃层析柱(长春市华泰玻璃仪器经销部); T6 新世纪紫外可

见分光光度计(北京普析通用仪器有限责任公司)。 

2.2  试验方法 

2.2.1  玉米须中槲皮素的粗提取及质量浓度的测定 

(1)槲皮素检测波长的选择和槲皮素标准曲线的绘制 

以 80%乙醇溶液为参比液, 将槲皮素溶液在 200~600 

nm波长范围内扫描, 得到其吸收光谱, 其最大吸收波长分

别位于 256 nm和 374 nm附近。本试验采用 374 nm为测

定波长, 光谱扫描曲线见图 1。 

 

 
 

图 1  光谱扫描曲线图 

Fig. 1  Curve of spectral scanning 
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准确称取槲皮素标准品 1.25 mg, 用体积分数 60%乙

醇溶解, 移入 25 mL容量瓶中, 用体积分数 60%乙醇溶液

定容(0.05 mg/mL), 摇匀, 在 374 nm为测定波长下测定吸

光度值。得到标准曲线方程为 Y=52.92X+0.129, r2=0.9994, 

吸光度与槲皮素标准溶液浓度在 0.002 ~ 0.014 mg/mL范围

内线性关系良好。 

(2)玉米须中槲皮素的粗提取及质量浓度的测定 

称取适量的玉米须粉末于锥形瓶中按照液料比 25:1 

(mL/g)加入 50%的乙醇, 在功率为 200 W、温度 60 ℃的超

声清洗器中超声 40 min, 然后 4000 r/min 离心 5~10 min, 

吸取上清液, 得到槲皮素粗提液。 

准确吸取 2 mL粗提液于 25 mL容量瓶中, 用体积分

数 50%乙醇溶液定容, 摇匀, 测定其在 374 nm波长下的吸

光度, 代入标准曲线方程得到槲皮素的质量浓度。 

2.2.2  玉米须中槲皮素的纯化 

2.2.2.1  大孔树脂的预处理与再生 

(1)大孔树脂的预处理 

称取一定量大孔树脂, 加入 2倍体积的无水乙醇浸泡

24 h, 待树脂充分溶胀后用蒸馏水洗至无味; 然后分别用 2

倍体积 5% NaOH、5% HCl浸泡 3 h,完毕后用蒸馏水洗至

中性。置于 35 ℃恒温干燥箱中烘干 24 h, 备用。 

(2)大孔树脂的再生 

将使用过的大孔树脂用无水乙醇浸泡 24 h 后, 按预

处理的方法分别碱洗酸洗 3 h, 最后用蒸馏水洗至中性, 干

燥备用。 

2.2.2.2  大孔树脂的静态吸附与洗脱静力学试验 

分别称取 1.0 g 预处理后的 NKA-9、AB-8、D101、

D280、DA201大孔树脂于具塞锥形瓶中, 准确移取槲皮素

提取液 20 mL, 加入盛有大孔树脂的锥形瓶内 , 置于

25 ℃、180 r/min的恒温水浴振荡器上振荡 24 h后过滤, 测

滤液的吸光度值。 

取出吸附饱和的树脂, 用滤纸吸干表面水分, 加入体

积分数为 70%的乙醇 20 mL, 置于 25 ℃、180 r/min的恒温

水浴振荡器上振荡 24 h后过滤, 测定洗脱液的吸光度值。 

计算各树脂在 25 ℃下的吸附率(%)、吸附量(μg/g)与

洗脱率(%), 计算公式如下:  

 0 1

0
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C CE
C


   (1) 

 0 1 1( )C C VQ
m

 
  (2) 

 2 2
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
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 
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式中: E为吸附率, %; Q为吸附量, μg/g; D为洗脱率, %; C0

为初始槲皮素的质量浓度, μg/mL; C1为吸附平衡后槲皮素

的质量浓度, μg/mL; V1为加入样品液体积, mL; m为树脂质
量, g; C2为洗脱液中槲皮素的质量浓度, μg/mL; V2为洗脱

液体积, mL。 

2.2.2.3  大孔树脂的动态吸附与洗脱动力学试验 

称取适量预处理后的树脂, 装入玻璃层析柱, 先向其

中加入 20 mL 70%乙醇溶液浸泡一段时间, 待树脂溶胀后, 

水洗。以一定的速率加入 20 mL槲皮素提取液。吸附饱和

后加入 3 倍体积的蒸馏水洗柱, 然后分别加入一定体积分

数的适量乙醇洗脱, 收集流出液, 测定吸光度。考察树脂质

量、洗脱剂体积、洗脱剂体积分数对玉米须中槲皮素纯化

过程动态工艺参数的影响。 

2.2.2.4  玉米须中槲皮素纯化工艺条件优化 

在单因素试验的基础上, 以纯化后槲皮素的回收率[17]

为指标, 计算公式为(4), 采用 L16(4
5)正交表进行工艺优化, 

正交试验因素与水平见表 1。 

 
2 2

0 1
100

C VG
C V


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
 (4) 

式中: G为回收率, %; C0为初始槲皮素的质量浓度, μg/mL; 

V1为加入样品液体积, mL; C2为洗脱液中槲皮素的质量浓

度, μg/mL; V2为洗脱液体积, mL。 
 
 

表 1  因素与水平表 
Table 1  Levels of factors 

  因素  

水平
A 

树脂质量/g
B 

洗脱剂体积/mL 
C 

洗脱剂体积分数/%

1 2.5 25 90 

2 2.0 20 80 

3 1.5 15 70 

4 1.0 10 60 

 
 

2.2.2.5  玉米须中槲皮素纯度的测定 

称取一定量玉米须粉末按照 2.2.1 的方法进行粗提

取、浓缩蒸发、烘干后得膏状物, 称重。将膏状物用适量 

50%乙醇溶液溶解, 测吸光度, 得槲皮素的质量, 计算纯

化前槲皮素的纯度。 

每次取 20 mL上述槲皮素粗提液, 按照最佳工艺参数

进行纯化, 收集洗脱液, 烘干后称重。按照上述方法计算纯

化后槲皮素的纯度。计算公式为 

 (%) 100
C VF

M


   (5) 

式中: F 为槲皮素的纯度 , %; C 为槲皮素的质量浓度 , 

mg/mL; V为槲皮素提取液的体积, mL; M为槲皮素干燥后
膏状物的质量, mg。 

2.3  数据处理与分析 

每次试验重复 3次, 采用 Excel 2013、SPSS 20.0、DPS

软件对试验结果进行统计分析。 
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3  结果与分析 

3.1  大孔树脂的筛选 

由表 2 可以看出, 5 种大孔树脂中非极性大孔树脂

DA201-C 对玉米须中槲皮素的吸附能力是最强的, D101 次

之。分析原因是槲皮素属于非极性化合物, 因此根据相似相

溶的原理, 其在水中较易被非极性树脂吸附。但 D101 对玉

米须中槲皮素的洗脱能力是最强的。综合考虑吸附与洗脱效

果, 选择 D101型大孔树脂对玉米须中的槲皮素进行纯化。 

3.2  D101 大孔树脂动态吸附与洗脱试验 

3.2.1  树脂质量的确定 

在上样量为 20 mL, 洗脱剂体积为 20 mL, 洗脱剂体

积分数为 70%的条件下, 考察不同树脂质量对玉米须中槲

皮素的纯化动态回收率的影响, 结果见图 2。 

由图 2 可以看出, 随着树脂质量的增加, 纯化后玉米

须中槲皮素的回收率增加。在树脂质量为 1.5 g时回收率达

到最大值, 之后随着树脂质量的增加回收率减少。分析原

因是树脂质量一定程度的增加使上样液和洗脱液与树脂的

接触机会增加, 纯化效果提高。但在层析柱截面积一定的

条件下, 树脂质量越大, 柱床高度越高, 反而使上样液和

洗脱液与树脂接触机会减少, 纯化效果降低。考虑到纯化

效果, 选择树脂质量 1.5 g为较优树脂质量。 

3.2.2  洗脱剂体积的确定 

在上样量为 20 mL, 树脂质量为 1.5 g, 洗脱剂体积分

数为 70%的条件下, 考察不同洗脱剂体积对玉米须中槲皮

素的动态洗脱率的影响, 结果见图 3。 

由图 3可知, 洗脱剂体积在 5~10 mL范围内, 随着洗

脱剂体积的增加, 洗脱率增加较缓慢且较低。洗脱剂体积

在 10~15 mL范围内, 洗脱率急剧上升达到 78.36%。之后

随着洗脱剂体积的增加, 洗脱率变化非常小。分析原因是

洗脱剂体积低于 15 mL时, 少量的洗脱剂不足以将吸附的

槲皮素完全洗脱下来。洗脱剂体积达到 15 mL, 被树脂吸

附的槲皮素洗脱完全, 因此洗脱率达到最大, 之后趋于稳

定。考虑到洗脱效果与试剂成本, 选择洗脱剂体积 15 mL

为较优洗脱剂体积。 

3.2.3  洗脱剂体积分数的确定 

在上样量为 20 mL, 树脂质量为 1.5 g, 洗脱剂体积为

20 mL 的条件下, 考察不同洗脱剂体积分数对玉米须中槲

皮素的动态洗脱率的影响, 结果见图 4。 
 

 
表 2  不同大孔树脂对槲皮素的静态吸附与洗脱效果 

Table 2  Static adsorption and desorption of quercetin by different macroporous resins 

型号 极性 吸附率/% 吸附量/μg·g1 洗脱率/% 

AB-8 弱极性 89.69±0.27b 0.2237±0.0272ab 66.60±0.65b 

NKA-9 极性 79.98±0.25d 0.1950±0.0123b 69.58±0.25b 

D101 非极性 94.92±0.18a 0.2397±0.0176ab 76.07±0.95a 

D280 极性 83.12±0.30c 0.1827±0.0210b 36.66±0.51d 

DA201-C 非极性 94.79±0.61a 0.2773±0.0203a 40.79±1.39c 

注: 以上均为列比较。同一列数据标注不同小写字母表示差异显著[17], P<0.05. 

 

 
 
 

图 2  树脂质量对大孔树脂回收率的影响(n=3) 

Fig. 2  Effects of the resin mass on the recovery rate of  
macroporous (n=3) 

 
 
 

图 3  洗脱剂体积对大孔树脂洗脱率的影响(n=3) 

Fig. 3  Effects of eluent volume on the ratio of desorption of 
macroporous resin (n=3) 
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图 4  洗脱剂体积分数对大孔树脂洗脱率的影响(n=3) 

Fig. 4  Effects of eluent volume fraction on the ratio of desorption 
of macroporous resin(n=3) 

 

由图 4可知, 洗脱率随洗脱剂体积分数的增加呈现先

升高后降低的趋势。洗脱剂体积分数小于 70%时, 洗脱率

随洗脱剂体积分数的增加而升高。洗脱剂体积分数大于

70%时, 洗脱率随洗脱剂体积分数的增加而降低。根据相

似相溶的原理, 70%的乙醇与槲皮素分子极性最接近, 因

此洗脱率最大。考虑到洗脱效果与试剂成本, 选择洗脱剂

体积分数 70%为较优洗脱剂体积分数。 

3.3  正交试验优化结果 

为进一步研究树脂质量、洗脱剂体积、洗脱剂体积分

数对大孔树脂纯化玉米须中槲皮素的影响, 以回收率为指

标进行正交试验, 结果见表 3、4。 

由表 3 极差分析可知, 影响玉米须中槲皮素纯化回

收率的主次因素顺序为洗脱剂体积分数>洗脱剂体积>树

脂质量, 即洗脱剂体积分数对槲皮素纯化回收率的影响

最大 , 树脂质量对槲皮素纯化回收率的影响最小 , 最优

水平组合为 A3B3C3 , 即在树脂质量为 1.5 g, 洗脱剂体积

为 15 mL, 洗脱剂体积分数为 70%的条件下, 槲皮素的回

收率最高。 
 
 

表 3  正交试验结果 
Table 3  Results of orthogonal experiment 

试验号 A B C D E 回收率/% 

1 1 1 1 1 1 72.24 

2 1 2 2 2 2 82.16 

3 1 3 3 3 3 84.41 

4 1 4 4 4 4 83.22 

5 2 1 2 3 4 82.72 

6 2 2 1 4 3 82.03 

7 2 3 4 1 2 87.82 

8 2 4 3 2 1 90.18 

9 3 1 3 4 2 84.99 

10 3 2 4 3 1 86.50 

11 3 3 1 2 4 85.13 

12 3 4 2 1 3 86.48 

13 4 1 4 2 3 74.97 

14 4 2 3 1 4 85.86 

15 4 3 2 4 1 83.39 

16 4 4 1 3 2 79.59 

K1 80.507 78.730 79.748 83.100 83.078  

K2 85.688 84.138 83.688 83.110 83.640  

K3 85.775 85.188 86.360 83.305 81.972  

K4 80.952 84.868 83.127 83.407 84.233  

R 5.268 6.458 6.612 0.307 2.261  
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表 4  方差分析结果 
Table 4  Results of variance analysis 

方差来源 偏差平方和 自由度 均方和 F 比 显著性水平 

树脂质量 100.461 3 0.001 17.648 0.01** 

洗脱剂体积 110.347 3 0.006 19.385 0.01** 

洗脱剂体积分数 88.578 3 0.006 15.560 0.01** 

空列 0.274 3 0.002 0.048  

空列 11.111 3 0.003 1.952  

误差 11.38 6 0.002   

总和 322.151 24    

F0.05(6,24)=4.760 F0.01(6,24)=9.780 
注: **表示有极显著的影响 

 
 
 

由表 4方差分析可知, 树脂质量、洗脱剂体积、洗脱

剂体积分数对玉米须中槲皮素纯化的回收率的影响都极显

著。槲皮素回收率误差限为 2.66%。因此, 最优组合的槲

皮素回收率真值在 88.20%~93.52%之间, 置信度为 95%, 

按树脂质量为 1.5 g, 洗脱剂体积 15 mL, 洗脱剂体积分数

70%的条件进行验证试验 , 测得槲皮素回收率为

(91.41±1.63)%。因此, 采用正交法优化大孔树脂法纯化玉

米须中的槲皮素是可行的。 

4  结  论 

通过静态吸附与洗脱试验, 表明 D101 是所研究树脂

中最适合于玉米须中槲皮素纯化的。在单因素试验的基础

上, 通过正交试验确定影响槲皮素纯化效果的主次因素顺

序为: 洗脱剂体积分数>洗脱剂体积>树脂质量。最佳工艺

条件是: 树脂质量为 1.5 g, 洗脱剂体积为 15 mL, 洗脱剂

体积分数为 70%。在该条件下, 纯化后的槲皮素回收率为

(91.41±1.63)%, 实际值与理论值基本吻合。纯化后的样液

中槲皮素纯度达到 53.89%, 较纯化前的纯度提高 2.39倍。

因此, 利用 D101 型大孔树脂纯化玉米须中的槲皮素是有

效的, 可以为工业生产提供依据。 
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