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摘要：目的测定回流法和超声法得到皂角刺醇提物和水提物中总黄酮含量，比较其体外抗氧化活性。方法采用紫外－可见分光光度
法测定皂角刺提取物中总黄酮含量，ＦＲＡＰ法研究总黄酮体外抗氧化能力。结果皂角刺超声醇提物中总黄酮含量最高（１． ３８％），４种
提取物对Ｆｅ３ ＋ － ＴＰＴＺ自由基离子均有一定清除作用，其中回流水提物清除作用最强。结论建立的方法简便、准确，可用于皂角刺中总
黄酮的含量测定；回流水提物的抗氧化能力较强。
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皂角刺又名皂荚刺、皂刺和天丁，为豆科植物皂荚
Ｇｌｅｄｉｔｓｉａ ｓｉｎｅｎｓｉｓ Ｌａｍ． 的干燥棘刺，始载于《本草衍义
补遗》，具有消肿托毒、排脓、杀虫、抗癌之功效，临床常
用于治疗痈疽初起和脓成不溃犤 １ 犦。皂角刺资源丰富，主
产于我国河南、山东、陕西等地区。现代研究发现，皂角
刺中含有黄酮类、萜类、甾体类、酚酸类等多种化学成
分犤 ２ － ３ 犦，具有良好的抗肿瘤、抗菌、免疫调节等作用犤 ４ － ５ 犦，
但其化学成分与含量测定方面的研究很少，中国药典也
未对其提取方法和含量测定进行规定。我国对皂角刺的
研究主要在于化学成分和临床药理方面犤 ６ 犦，皂角刺中黄
酮类成分为其抗肿瘤的主要活性成分，芦丁则是其中的
活性成分之一。为控制皂角刺质量及研究其活性，本试
验中以芦丁为对照品，采用紫外－可见分光光度法，对
皂角刺醇提物和水提物中总黄酮的含量进行测定犤 ７ － ９ 犦。
同时，采用体外抗氧化方法对不同提取物进行评价，为

合理开发皂角刺相关制剂及产品提供依据。现报道如下。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

ＣＰＤ２２５Ｄ型电子分析天平（赛多利斯科学仪器＜北
京＞有限公司）；ＦＷ － １０００ＡＤ型高速粉碎机（天津鑫博
得仪器有限公司）；ＫＱ － ３００ＤＥ型数控超声波清洗器
（昆山市超声仪器有限公司）；１０１ － １型电热鼓风干燥
箱（北京科伟永兴仪器有限公司）；ＵＶ － ２６００型紫外－
可见分光光度计（日本岛津公司）。
１． ２ 试药

皂角刺所用药材采自陕西，经陕西中医药大学白吉
庆教授鉴定为豆科植物皂荚Ｇｌｅｄｉｔｓｉａ ｓｉｎｅｎｓｉｓ Ｌａｍ． 的
干燥棘刺，药材标本存放于陕西中医药大学陕西省中药
资源产业化协同创新中心；芦丁对照品（四川省维克奇
生物科技有限公司，批号为ｗｋｑ１６１０１１０４，纯度大于
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９８％）；总抗氧化能力检测试剂盒（上海碧云天生物技术
有限公司，批号为Ｓ０１１６）；试验用试剂均为分析纯，水
为纯净水。
２ 方法与结果
２． １ 原药材前处理

将皂角刺药材放入烘箱６０ ℃干燥３ ｈ，取２００ ｇ粉
碎，过３号筛，得皂角刺粗粉。干燥至恒重，冷却，备用。
２． ２ 提取方法
２． ２． １ 回流提取法犤 １０ 犦

皂角刺加热回流醇提物：称取５． ０ ｇ（平行３组）药
粉，精密称定，过３号筛，置２５０ ｍＬ圆底烧瓶中，加入
７０％乙醇１５０ ｍＬ回流提取２ ｈ，滤过，水浴蒸干，残渣用
５０％乙醇溶解，溶液转移至２５ ｍＬ容量瓶中，经０． ２２ μｍ
微孔滤膜滤过，取续滤液，作为供试品溶液。

皂角刺加热回流水提物：操作同前，仅回流时所加
液体由７０％乙醇换为水。
２． ２． ２ 超声提取法犤 １１ 犦

皂角刺超声醇提物：称取５． ０ ｇ（平行３组）药粉，精
密称定，过３号筛，置具塞锥形瓶中，加７０％乙醇７５ ｍＬ，
超声（功率为２５０ Ｗ，频率为４０ ｋＨｚ，下同）处理 ３０ ｍｉｎ，
滤过，残渣加７０％乙醇７５ ｍＬ，超声处理 ３０ ｍｉｎ，合并滤
液，滤液水浴蒸干，残渣溶于５０％乙醇，将溶液转移至
２５ ｍＬ容量瓶中，经０． ２２ μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液，
作为供试品溶液。

皂角刺超声水提物：操作同前，仅超声时所加液体
由７０％乙醇换为水。
２． ３ 总黄酮含量测定
２． ３． １ 对照品溶液制备

取１２０ ℃干燥至恒重的芦丁对照品５． ５ ｍｇ，精密
称定，置２５ ｍＬ容量瓶中，加５０％乙醇１０ ｍＬ，超声溶
解，加５０％乙醇定容，摇匀，得质量浓度为０． ２２ ｇ ／ Ｌ的
对照品溶液。
２． ３． ２ 最大吸收波长选择

精密量取对照品溶液３ ｍＬ，置１０ ｍＬ具塞试管中，
加５％亚硝酸钠溶液０． ３ ｍＬ，摇匀，静置６ ｍｉｎ，加入
１０％硝酸铝溶液０． ３ ｍＬ，摇匀，静置６ ｍｉｎ，加入１ ｍｏｌ ／ Ｌ
氢氧化钠溶液４ ｍＬ，用５０％乙醇定容，摇匀，静置１５ ｍｉｎ。
置比色皿中，参照空白试剂，并在 ２００ ～ ８００ ｎｍ波长范
围内扫描。结果表明，芦丁在 ５１０ ｎｍ波长处有最大吸
收，故选定检测波长为５１０ ｎｍ犤７ 犦。
２． ３． ３ 方法学考察

线性关系考察：精密吸取对照品溶液０，０． ２５，
０． ５０，１． ００，２． ００，３． ００，４． ００ ｍＬ，其余操作同２． ３． ２项
下“置比色皿中”前，以第一份作为空白对照，于５１０ ｎｍ
波长处测定吸光度犤 ７ 犦。以吸光度（Ｙ）为纵坐标、芦丁

质量浓度（Ｘ）为横坐标进行线性回归，得回归方程
Ｙ ＝ １３． ９１２ Ｘ － ０． ００７ １，ｒ ＝ ０． ９９９ ８（ｎ ＝ ７）。结果表
明，芦丁质量浓度在 ０． ００５ ５ ～ ０． ０８８ ０ ｇ ／ Ｌ范围内与
吸光度线性关系良好。

精密度试验：日内精密度，取皂角刺加热回流水提
物供试品溶液适量，按２． ３． ２项下方法操作，１ ｄ内连续
测定６次，测得吸光度的ＲＳＤ为１． ４７％（ｎ ＝ ６）；日间
精密度，取皂角刺加热回流水提物供试品溶液适量，按
２． ３． ２项下方法操作，连续测定３ ｄ，测得吸光度的ＲＳＤ
为０． ９６％（ｎ ＝ ３）。结果表明，仪器精密度良好。

稳定性试验：精密吸取皂角刺加热回流水提物供试
品溶液适量，于室温下分别放置０，１０，２０，３０，４０ ｍｉｎ时
测定吸光度。结果的ＲＳＤ为２． ００％（ｎ ＝ ５），表明室温
下供试品溶液在 ４０ ｍｉｎ内稳定。

重复性试验：另取同一批皂角刺药材粉末６份，每
份约５ ｇ，按２． ２项下回流水提物方法提取，依法测定。
结果的ＲＳＤ为１． ３３％（ｎ ＝ ６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：称取已知含量的皂角刺样品６份，
精密称定，均分为３组，分别按样品中黄酮含量 ８０％，
１００％，１２０％的比例加入芦丁对照品溶液，依法进行样
品制备及含量测定，并计算加样回收率。结果见表１。

２． ３． ４ 样品含量测定
称取皂角刺药材粉末约５ ｇ，精密称定，依法进行样

品制备及含量测定。结果不同提取物中总黄酮的含量有
一定差异，总黄酮含量排序依次为超声醇提物（１． ３８％）＞
回流醇提物（１． ３５％）＞回流水提物（０． ７６％）＞超声水
提物（０． ３３％），故可选择总黄酮含量最高的超声醇提法
提取皂角刺总黄酮。
２． ４ 皂角刺总黄酮抗氧化活性测定
２． ４． １ 溶液制备

标准品溶液：取２７． ８ ｍｇ总抗氧化能力（Ｔ － ＡＯＣ）
测试盒中的ＦｅＳＯ４ － ７Ｈ２Ｏ适量，以水溶解并定容至１ ｍＬ，
此时浓度为１００ ｍｏｌ ／ Ｌ，以水稀释至０． １５，０． ３０，０． ６０，
０． ９０，１． ２０，１． ５０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ。

ＦＲＡＰ工作液：按试剂盒中的试剂一∶试剂二∶试
剂三牗 １０ ∶ １ ∶ １，Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ 牘混匀充分，避光３７ ℃孵育，现
用现配，２ ｈ内用完。

表１ 芦丁加样回收试验结果（ｎ ＝ ６）
样品含量牗ｍｇ 牘

１． ０２
１． ００
０． ９９
１． ００
１． ００
１． ００

加入量牗ｍｇ 牘
０． ８１
０． ８２
１． ０２
１． ０３
１． ２３
１． １９

测得量牗ｍｇ 牘
１． ７８
１． ８０
２． ０１
１． ９９
２． ２３
２． ２０

回收率牗％ 牘
９３． ８３
９７． ５６
１００． ００
９６． １２
１００． ００
１００． ８４

Ｘ 牗％ 牘

９８． ０６

ＲＳＤ（％）

２． ７８
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回流水提物
超声水提物
回流醇提物
超声醇提物

０． １０

０． ８１８ ８

０． ６６８ ８

０． ６７８ ６

０． ５５３ ７

０． １５

１． １５２ ９

０． ８７２ ２

０． ７８１ ８

０． ７１６ ８

０． ２０

１． ５３７ ４

１． ３６０ ２

１． ０７０ ８

０． ９０７ ０

０． ２５

１． ５２８ ０

１． ３５６ ２

１． １０８ ９

１． １１１ ５

０． ３０

１． ７４０ ７

１． ４５１ ０

１． ２３３ ５

０． ５５３ ７

图１ 不同提取物的总抗氧化能力趋势图

ρ ／ ｇ·Ｌ － １
０． １ ０． １５ ０． ２ ０． ２５ ０． ３

ＦＲＡＰ值／ ｍｍｏｌ·Ｌ － １
２． ０

１． ５

１． ０

０． ５

０

回流醇提物
回流水提物
超声醇提物
超声水提物

２． ４． ２ 清除Ｆｅ３ ＋活性测定
在 ９６孔板中分别标定空白孔、标准孔、测定孔，加

相应溶液各５ μＬ，再分别加入ＦＲＡＰ工作液１８０ μＬ。
３７ ℃下孵育３ ～ ５ ｍｉｎ，检测波长为５９３ ｎｍ，记录吸光
度。空白孔测定１ 次，测定孔和标准孔分别作 ３组对
照，每组测３ 次。以标准品吸光度（Ｙ）为纵坐标、标准
品质量浓度（Ｘ）为横坐标进行线性回归，得回归方程
Ｙ ＝ ０． ２７５ ４ Ｘ ＋ ０． ０５０ ４（ｒ ＝ ０． ９９９ ７）。按上述方程测定
不同质量浓度样品吸光度，结果见表２。将上述各提取物
样本测得的吸光度代入线性方程，计算总抗氧化能力。

水提物和醇提物对Ｆｅ３ ＋的清除作用分析结果见图１。
可见，皂角刺加热回流水提物对Ｆｅ３ ＋的清除作用较强，即
总抗氧化能力最强。在总黄酮质量浓度为０． １ ～ ０． ３ ｇ ／ Ｌ
范围内，不同提取物还原能力与浓度呈正相关。不同提
取物皂角刺总黄酮对Ｆｅ３ ＋的还原能力排序为回流水提
物 ＞超声水提物 ＞回流醇提物 ＞超声醇提物。

３ 讨论
黄酮类化合物广泛存在于自然界各类植物中，具有

多种生物活性犤 １２ 犦，为中药重要的化学成分。目前测定总
黄酮的方法以紫外－可见分光光度法和高效液相色谱
（ＨＰＬＣ）法多见，本研究中采用紫外－可见分光光度法
测定皂角刺中总黄酮含量，方法准确、简单、可靠，可作
为皂角刺药材中总黄酮含量的检测方法。回流醇提物
和超声醇提物中总黄酮含量明显高于相应水提物。因
此，建议在研究以黄酮为药效物质基础时，可以醇提
物为主。

本研究结果显示，不同方法和溶剂提取的皂角刺中
总黄酮的含量差异明显，但均有一定的抗氧化能力。

ＦＲＡＰ为Ｆｅ３ ＋还原抗氧化体系衡量总抗氧化能力指标犤 １３ 犦，
目前鲜有皂角刺总黄酮的体外抗氧化研究报道，但实验
研究发现，不同提取物对Ｆｅ３ ＋的还原能力与其总黄酮
的含量并无量效关系。同时，水提物的抗氧化能力均大
于醇提物，表明皂角刺的抗氧化能力与提取溶剂和总黄
酮含量均相关，初步推测其抗氧化作用也可能与来自总
黄酮中具体的黄酮种类有关，但要确定总黄酮物质中哪
种成分起到了抗氧化作用，还需要进一步深入研究。相
关研究显示，其抗氧化活性物质可能是总黄酮、酚酸类
和萜类等。回流水提物的抗氧化活性最好，可将其作
为下一步的研究重点。目前已开展皂角刺中酚酸类和
萜类等成分生物活性效应评价犤 １４ 犦，以期早日将其应用
于临床犤 １５ 犦。
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表２ 不同质量浓度样品吸光度
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