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摘要!以美藤果壳为原料!用 $"G乙醇提取得到美藤果壳酚类粗提物!研究大孔树脂纯化美藤果壳

酚类物质的工艺条件!对L>%1'U;B(""'SlL%&'B#"#'J %1'BD#(" / 种型号大孔树脂进行了筛

选% 结果表明&SlL%& 型大孔树脂为纯化美藤果壳酚类物质最佳树脂#SlL%& 型大孔树脂纯化

美藤果壳酚类物质的最佳工艺条件为上样液质量浓度 #" +EF+M'上样速度 !4" +MF+-A'以 $"G的

乙醇溶液洗脱'洗脱速度 #4" +MF+-A'洗脱剂体积 !40 >H% 在最佳工艺条件下纯化后的美藤果壳

酚类物质的总酚含量为 $(41G!对比于粗提物中的总酚含量 ((4!G!提高了 #4! 倍%
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KK美藤果$又称印加果%南美星油藤$属大戟科多

年生木质藤本植物$生长在秘鲁亚马逊的低地$由土

著居民种植(#)

& 我国美藤果由中科院西双版纳热

带植物园于 !""/ 年从秘鲁引种成功(!)

$目前在普

洱%西双版纳等地均有大面积的种植(()

& 美藤果纯

仁率为 /'G$仁含油率高达 0!G$且油中含有 '&G

亚麻酸和 (/G亚油酸$粕中蛋白质含量可达 ($G&

!"#( 年$美藤果被我国卫生部批准为新资源

食品(')

&

天然酚类化合物在癌症等疾病的预防和治疗中

起着重要的作用(0)

& 天然酚类化合物包括酚酸%黄

酮%类黄酮%单宁%苯乙烯类%姜黄素类%香豆素类%木

脂素类%醌类等(/)

& 研究表明$一些植物原料加工

后的副产物是重要的天然酚类化合物的重要来

源($ %#()

& 目前$关于美藤果壳中酚类物质的研究很

少$因此本文以美藤果壳为原料$用 $"G乙醇提取

"!#
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其中的酚类物质并使用大孔吸附树脂将提取的酚类

物质进行纯化&

67材料与方法

#4#K实验材料

#4#4#K原料与试剂

美藤果$购于云南普洱联众生物资源开发有限

公司$手工剥壳后将壳置于 0"c的真空干燥箱中干

燥后粉碎$过 '" 目筛$用石油醚"(" p/"c#脱脂后

备用&

石油醚"(" p/"c#%无水乙醇%无水碳酸钠为

分析纯!没食子酸对照品为优级纯!福林酚试剂为生

化试剂!L>%1%U;B(""%SlL%&%B#"#% J %1%

BD#(" 型树脂$购于陕西西安乐博生化科研有限

公司&

#4#4!K仪器与设备

11 %# 型数显恒温大功率磁力搅拌器!])%

0!L旋转蒸发仪!D)!"')电子天平$梅特勒 %托利

多仪器有限公司!ilbW型真空干燥箱!Bli系列电

热恒温振荡水槽!UM%!>数显恒流泵!

)

!40 5+d

(" 5+玻璃层析柱!>Ji%#"" 自动部分收集器!

UB%( 紫外检测仪!OH!1"! 型紫外可见光分光光

度计&

#4!K实验方法

#4!4#K总酚含量的测定

采用福林酚法测定总酚含量(#')

& 没食子酸质

量浓度在 $ p$"

!

EF+M范围内与 $/0 A+处的吸光

度呈现良好的线性关系(#0)

& 精确称取 #"" +E没食

子酸$用去离子水溶解后定容于 #"" +M容量瓶$得

到质量浓度为 # +EF+M的没食子酸标准储备液&

用移液管精确量取 "%#%!%(%'%0%/ +M标准储备液

于 #"" +M容量瓶中$用去离子水定容$则没食子酸

标准工作液的质量浓度分别为 "%#"%!"%("%'"%0"%

/"

!

EF+M& 分别移取各质量浓度的没食子酸标准

工作液 # +M于 #" +M容量瓶中$分别加 04" +M去

离子水$再分别加 "4/ +M福林酚试剂$反应 1 +-A

后加 !4' +M饱和碳酸钠溶液$反应 0 +-A 后用去离

子水定容$定容后将容量瓶置于暗处避光反应 ! 7

后$测定溶液在 $/0 A+处的吸光度& 以没食子酸的

质量浓度为横坐标$$/0 A+处的吸光度为纵坐标绘

制没食子酸标准曲线$得到回归方程为<e"4##' #Og

"a""$ $$5

!

e"4&&& !&

#4!4!K美藤果壳酚类粗提物的制备

称取一定量的脱脂美藤果壳粉末$以 !"C# 的液

料比加入 $"G乙醇溶液$/"c下回流提取 # 7$抽滤

后将滤渣再以相同的方式提取 # 次$合并两次的滤

液后蒸干溶剂$经真空干燥得美藤果壳酚类粗提物&

称取一定量的粗提物$用去离子水溶解定容$测定总

酚含量$计算出粗提物中总酚含量为 ((4!G&

#4!4(K树脂的预处理

称取一定量的树脂$用无水乙醇浸泡树脂后用

无水乙醇清洗至洗出液滴加去离子水不产生白色浑

浊为止& 用去离子水洗去无水乙醇后$用 0GUV.

溶液浸泡树脂 ' p/ 7 后过滤$用去离子水洗至中

性& 再用 0GS,\U溶液浸泡树脂 ' p/ 7 后过滤$

用去离子水洗至中性后$$"c真空干燥备用&

#4!4'K大孔树脂对美藤果壳酚类物质的静态吸附

及解吸实验

#4!4'4#K静态吸附实验

分别称取预处理好的 / 种树脂各 # E$用少量的

无水乙醇溶胀后用去离子水洗去无水乙醇$再用滤

纸吸干树脂表层的水$将树脂转移到 #0" +M具塞三

角瓶中$分别加入一定质量浓度的美藤果壳酚类溶

液 '" +M$("c水浴摇床吸附 !' 7$充分吸附后过

滤$将滤液定容$测定滤液中总酚的质量浓度$按下

式计算各树脂的吸附量和吸附率&
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式中'S

8

为达到吸附平衡时树脂的吸附量$

+EFE!2为吸附率$G!0

"

为酚溶液的初始质量浓

度$+EF+M!T

"

为酚溶液的初始体积$+M!0

8

为滤液

定容后总酚的质量浓度$+EF+M!T

8

为滤液定容的

体积$+M!F为树脂的质量$E&

#4!4'4!K静态解吸实验

将上述吸附饱和的树脂再次转移到 #0" +M具

塞三角瓶中$准确加入 0" +M&0G乙醇$("c水浴

摇床解吸 !' 7$过滤后将滤液定容$测定滤液中总酚

的质量浓度$按下式计算各树脂的解吸量和解吸率&
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式中'S

9

为解吸量$+EFE!1为解吸率$G!0

9

为解吸后酚溶液质量浓度$+EF+M!T

9

为解吸后酚

溶液体积$+M&

#4!40K大孔树脂对美藤果壳酚类物质的动态吸附

和洗脱实验

#4!404#K大孔树脂的动态吸附实验

通过静态吸附和解吸实验$从 / 种大孔树脂中

筛选出 # 种最理想的树脂进行动态吸附实验& 将预

处理好的树脂用 &0G的乙醇溶胀后进行湿法装柱$

装入
)

!40 5+d(" 5+的玻璃层析柱中$柱床体积

">H#为 #"" +M& 用去离子水平衡柱子并排去层析

#!#
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柱中的气泡& 使用去离子水复溶美藤果壳酚类物质

的粗提物$得到不同质量浓度的待上样液& 将待上

样液进行上样$用恒流泵控制上样速度和流出液速

度$使用紫外分光光度计检测流出液的吸光度$并使

用部分收集器进行收集$#" +M为 # 管& 当流出液

的吸光度达到进样液吸光度的 #F#" 时停止上样

"此点认为酚类化合物已透过#& 动态吸附量按下

式进行计算&

Se"0

#

%0

!

# dT,T

@

式中'S为吸附量$+EF#"" +M!0

#

为上样液总

酚质量浓度$+EF+M!0

!

为流出液的总酚质量浓度$

+EF+M!T为流出液体积$ +M! T

@

为柱床体积$

#"" +M&

#4!404!K动态洗脱实验

先使用去离子水对吸附饱和的树脂洗去可溶性

糖以及蛋白质$洗至流出液还原糖反应呈阴性(#/)

&

然后对大孔树脂进行动态洗脱实验& 动态解吸率按

下式进行计算&

4e0

9

dT

9

F"SdT

@

# d#""G

式中'4为动态解吸率$G!0

9

为洗脱流出液的

总酚质量浓度$+EF+M!T

9

为洗脱流出液体积$+M&

87结果与讨论

!4#K静态吸附'解吸实验结果

以大孔树脂的吸附量%吸附率%解吸量和解吸率

为评价指标$将L>%1%U;B(""%SlL%&%B#"#%J %

1%BD#(" / 种树脂进行了比较$结果见表 #& 从表 #

可以看出$J %1 树脂有最高的吸附率$但解吸率仅

为 "4$G& U;B("" 和SlL%& 的吸附能力相近$但

SlL%& 的解吸率明显高于 U;B%(""$因此选择

SlL%& 为美藤果酚类物质的最佳纯化树脂&

表 67@ 种不同型号树脂吸附和解吸性能的比较

树脂型号
吸附量F

"+EFE#

吸附率FG

解吸量F

"+EFE#

解吸

率FG

L>%1 14/ /"4' 040 /'4"

U;B("" &4$ $!4# $4/ $14'

SlL%& #"4' $#41 &4" 1/40

B#"# $41 0"4" '4! 0(41

J %1 #'4$ &"4/ "4# "4$

BD#(" 140 /04$ /4" $"4/

!4!K动态吸附'解吸实验结果

!4!4#K上样液质量浓度对吸附效果的影响

当上样液质量浓度过低时$纯化效率低$上样液

质量浓度过高时$树脂吸附不完全& 控制上样速度

为 !4" +MF+-A$分别采用 !%0%#"%!"%("%'" +EF+M

上样液质量浓度进行实验$结果见图 #& 从图 # 可

以看出$在质量浓度为 ! p#" +EF+M范围内$树脂

的吸附量随上样液质量浓度的增大而增大$当上样

液质量浓度大于 #" +EF+M时$吸附量增加趋于平

缓$且当上样液质量浓度大于 #" +EF+M时$上样液

开始出现沉淀$上样后在柱床的上层出现絮状沉淀$

不利于大孔树脂的吸附& 综上$选 #" +EF+M为本

实验中的上样液质量浓度&

图 67上样液质量浓度对吸附量的影响

!4!4!K上样速度对吸附效果的影响

控制上样液质量浓度为 #" +EF+M$分别采用

"41%#4!%#4/%!4"%!4'%!41 +MF+-A 的上样速度进

行实验$结果见图 !& 从图 ! 可以看出$在上样速度

"41 p!4" +MF+-A 范围内$大孔树脂的吸附量变化

很小$当上样速度大于 !4" +MF+-A 时$吸附量随上

样速度的增大呈直线下降& 而当上样速度较小时$

吸附效率低$因此选 !4" +MF+-A为最佳上样速度&

图 87上样速度对吸附量的影响

!4!4(KSlL%& 型大孔树脂动态吸附曲线

根据上述确定的两个最佳上样条件$取上样液

质量浓度为 #" +EF+M的美藤果壳酚类溶液$以 !4"

+MF+-A的上样速度进行上样$使用自动部分收集

器收集流出液$#" +M为 # 管$并测定总酚含量$以

上样体积为横坐标">He#"" +M#$流出液的总酚质

量浓度为纵坐标$绘制动态吸附曲线$结果见图 (&

从图 ( 可以看出$当上样体积为 ( >H"("" +M#时$

酚类物质开始泄露$当上样体积到 !0 >H"! 0""

+M#时$大孔树脂趋于饱和& 泄漏点与饱和点之间

有较大的差距$大孔树脂达到完全饱和吸附$需连续

上样 !0 >H$因此在实际生产中$可选用循环上样的

模式&

!!#
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图 =7Z3/;C 型大孔树脂动态吸附曲线

!4!4'K洗脱剂的体积分数对解吸率的影响

SlL%& 为中等极性的大孔树脂$需选择极性

较强的溶剂作为洗脱剂& 以达到洗脱目的$且使用

中较为安全环保且经济为原则$选用乙醇作为洗脱

剂& 分别使用体积分数为 #0G%("G%0"G%$"G%

&"G%#""G的乙醇对吸附有美藤果酚类物质的大孔

树脂柱在洗脱速度 #4" +MF+-A%洗脱液体积 !40 >H

条件下进行洗脱$收集洗脱液定容并测定总酚的质

量浓度$计算解吸率$结果见图 '& 从图 ' 可以看

出$酚类物质与大孔树脂存在强烈的氢键作用$低体

积分数的乙醇很难将酚类物质洗脱下来$随着乙醇

体积分数的增加$解吸率也随之增加& 当乙醇体积

分数为 $"G时$解吸率为 1&4#G$乙醇体积分数为

&"G时$解吸率为 &"4#G$差别较小$因此选用体积

分数 $"G乙醇为最佳的洗脱剂&

图 >7洗脱剂体积分数对解吸率的影响

!4!40K洗脱速度对解吸率的影响

用体积分数为 $"G的乙醇$分别使用 "40%#4"%

#40%!4"%!40 +MF+-A 的洗脱速度$在洗脱液体积

!a0 >H条件下对吸附有美藤果酚类物质的大孔树

脂柱进行洗脱$收集洗脱液定容并测定总酚的质量

浓度$计算解吸率$结果见图 0&

图 ?7洗脱速度对解吸率的影响

KK从图 0 可以看出$当洗脱速度大于 #4" +MF+-A

时$解吸率随洗脱速度的增大而减小& 当洗脱速度

过小时$洗脱周期较长$因此 #4" +MF+-A 的洗脱速

度较为合适&

!4!4/KSlL%& 型大孔树脂动态解吸曲线

采用循环上样使得大孔树脂柱达到吸附饱和$

用去离子水冲洗柱子$洗至流出液还原糖反应呈阴

性$再用 $"G的乙醇$洗脱速度为 #4" +MF+-A$对柱

子进行洗脱$以 #" +M为 # 管收集洗脱液$测定总酚

的质量浓度$绘制动态解吸曲线$结果见图 /& 从图

/ 可以看出$用 !40 >H"!0" +M#左右的洗脱液可将

大孔树脂吸附的酚类物质全部洗下来& 收集

"4!0 p!40 >H"!0 p!0" +M#之间的洗脱液$经干燥

得到纯化的美藤果壳酚类物质&

图 @7Z3/;C 动态解吸曲线

KK通过动态吸附和解吸实验得到SlL%& 型大孔

树脂纯化美藤果壳酚类物质的最佳工艺条件为'上

样液质量浓度 #" +EF+M$上样速度 !4" +MF+-A!以

$"G的乙醇溶液洗脱$洗脱速度 #4" +MF+-A$洗脱

液体积 !40 >H& 在最佳工艺条件下纯化的美藤果

壳酚类物质的总酚含量为 $(41G$对比于粗提物中

的总酚含量 ((4!G$提高了 #4! 倍&

=7结7论

本文使用乙醇提取得到美藤果壳酚类物质的粗

提物$并用大孔树脂将其纯化$探讨大孔树脂纯化的

工艺条件& 以静态吸附和解吸性能为标准$比较了

L>%1%U;B(""%SlL%&%B#"#%J %1%BD#(" / 种

型号的大孔树脂$得出 SlL%& 对于纯化美藤果壳

酚类物质有最好的效果& 同时对SlL%& 进行了动

态吸附和解吸实验$得到 SlL%& 型大孔树脂纯化

美藤果壳酚类物质的最佳工艺条件为'上样液质量

浓度 #" +EF+M$上样速度 !4" +MF+-A$以 $"G的乙

醇溶液洗脱$洗脱速度 #4" +MF+-A$洗脱液体积 !40

>H& 在最佳工艺条件下纯化后的美藤果壳酚类物

质的总酚含量为 $(41G$对比于粗提物中的总酚含

量 ((4!G$提高了 #4! 倍$说明SlL%& 型号树脂能

够有效地纯化美藤果壳酚类物质&
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糖得率的因素依次为'液料比 h超声时间 h超声功

率& 在最佳条件下$即提取温度 '"c%液料比 #'C#%

超声功率 #'" X%超声时间 $/ +-A 时$发芽糙米米

糠多糖得率为 !410G& 发芽糙米米糠多糖具有较

强的抗氧化能力$不仅比普通米糠水提多糖的抗氧

化活性高$而且对+\U的清除能力高于 H

V

& 提示

发芽糙米米糠多糖有更好的功能活性&
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