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摘要!采用柱层析法对蛋黄卵磷脂纯化工艺进行研究% 结果表明!从 & 种吸附介质中筛选出LF%$

大孔吸附树脂为蛋黄卵磷脂的纯化树脂!并通过静态试验得到其对蛋黄卵磷脂的最大吸附率为

(!j!I!最佳静态吸附时间是 0" +-8% 经过中压制备色谱分离!采用干法上样!用体积分数 (=I的

乙醇洗脱!可得到蛋黄卵磷脂的纯化倍数为 / 倍!纯度达到 $&3#I!回收率为 ('3"/I% LF%$ 大

孔吸附树脂使用 =" 个操作周期时!卵磷脂吸附率仍在 $"I以上% 表明 LF%$ 大孔吸附树脂纯化

蛋黄卵磷脂具有纯化倍数高&回收率高&时间短&重复性好等优点%
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<<卵磷脂是构成人体生物膜和神经递质的重要物

质#对生物膜和大脑的生理活动有重要的调节功

能'#(

$ 同时#卵磷脂还具有降低胆固醇)提高血清

中胆碱水平)改善机体神经功能障碍)预防心血管系

统疾病等作用#因而引起广泛重视$ 随着人们对健

康的不断追求#高纯度卵磷脂需求越来越大#卵磷脂

纯度是影响卵磷脂保健品质量的关键因素'! %=(

$ 由

于技术限制#我国高纯度卵磷脂的来源主要通过进

口渠道#这极大地阻碍了我国卵磷脂行业的发展#提

高卵磷脂的纯度是现阶段急需解决的难题$

由于卵磷脂纯化工艺复杂#工艺成本较高#已成

('
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为卵磷脂行业的瓶颈$ 目前#常用的卵磷脂纯化方

法有无机盐复合沉淀法)乙酰化法)膜分离法和柱层

析法'0 %'(

$ 其中#无机盐复合沉淀法和乙酰化法要

用到有毒化学试剂#回收困难#污染环境%膜分离法

虽然纯度高#但回收率低#且操作成本高%柱层析法

不仅产品纯度高)设备简单#而且操作灵活)容易实

现工业化生产#已成为纯化卵磷脂的主要方法'0 %$(

$

柱层析固定相介质大多数采用吸附填料#主要有氧

化铝)硅胶)大孔吸附树脂等$ 氧化铝由于不可再生

性#不能重复使用%硅胶尽管价格低廉)再生性较好#

但吸附的选择性较差)分离纯度不高$ 大孔吸附树

脂理化性质稳定#具有良好的选择性)易解吸附)机

械强度大)再生效果好)周期使用长等优点#且对提

取物兼有分离和筛选作用#被广泛应用于天然产物

的分离纯化'( %#"(

$ LF%$ 型大孔吸附树脂是苯乙

烯型弱极性共聚体#比表面积大#适宜于弱极性物质

的分离纯化#特别是多酚)油脂类物质的纯化'##(

$

目前#大孔吸附树脂分离纯化卵磷脂鲜有文献报道$

本文通过对 & 种吸附介质进行静态吸附试验#

筛选出合适的吸附介质#并通过静态吸附)解吸对卵

磷脂的大孔吸附树脂纯化工艺进行研究#为卵磷脂

的高效综合利用提供技术参数$

:;材料与方法

#3#<试验材料

#3#3#<原料与试剂

新鲜鸡蛋&徐州家乐福超市%硅胶&0" a#"" 目%

中性氧化铝&#"" a!"" 目%LF%$ 大孔吸附树脂%盐

酸)氢氧化钠)无水乙醇)丙酮&分析纯%卵磷脂&标准

品#B-T+,%L.;V-4E公司$

#3#3!<仪器与设备

dL#!"/F电子天平%>h%!""" 超声 %微波协

同萃取仪%BMY%RRRF循环水式多用真空泵%\%!"0

旋转蒸发仪%KJ%& 多功能摇床%NG#("#C>B 紫外

分光光度计%$" %! 离心机%cY@%0"(" 真空干燥

箱%RX5R:V,58:快速自动制备色谱仪&F-5W,T:$

#3!<试验方法

#3!3#<蛋黄卵磷脂的粗提工艺

将新鲜鸡蛋煮熟#取适量蛋黄置于研钵中#研磨

至混合均匀$ 称取 #" T蛋黄#按料液比 #i= 加入

$"I乙醇溶液$ 在超声 %微波协同萃取仪中#超声

功率 =" h#微波功率 0"" h#时间 &" X下进行提取%

将萃取瓶中溶液倒入真空抽滤机中进行抽滤#取抽

滤液%迅速将抽滤液倒入旋转蒸发仪浓缩至原来体

积的一半%加入浓缩液一半的丙酮溶液并不断搅拌#

产生沉淀为粗卵磷脂#在真空抽滤机下进行二次抽

滤#滤纸上为卵磷脂#在电热真空干燥箱中干燥即得

到卵磷脂粗品$

#3!3!<供试品溶液的制备

精密称取 #" T卵磷脂粗品于 !=" +Q的烧杯

中#加入 #"" +Q(=I的乙醇溶液#搅拌并在室温下

过滤#可采用加热的方法帮助其溶解'#!(

$ 取滤液用

(=I乙醇稀释至一定倍数待用$

#3!3&<吸附介质的预处理及装柱

硅胶)氧化铝&分别称取一定量的硅胶和氧化铝

在 #!"D下分别活化 =" +-8 和 = E$ 活化后冷却至

室温#再分别用 (=I乙醇浸泡 !/ E#湿法装柱#放置

使填料充分沉降$

LF%$ 大孔吸附树脂&称取一定量的 LF%$ 大

孔吸附树脂#用 (=I乙醇浸泡 !/ E#洗涤至无醇味

且无浑浊%用 =I盐酸浸泡 & E#洗涤至中性%用 =I

氢氧化钠浸泡 & E#洗涤至中性#在水中浸泡'#&(

$ 每

次静态解吸完毕#重复以上操作#以达到树脂的再

生'#/(

$ 取预处理好的树脂#用蒸馏水充分溶胀#湿

法装柱$

#3!3/<吸附介质的静态吸附和解吸试验

称取 #" T预处理过的 & 种吸附介质#分别加入

&" +Q质量浓度为 !" +TH+Q粗卵磷脂溶液#在摇床

中以 #"" VH+-8)!=D的条件下振荡 $ E

'#=(后#取样液

! +Q检测计算其平衡质量浓度#求出静态吸附率$

将吸附饱和的吸附介质倒入烧杯中#滤干#擦去

吸附介质表面水分#加入 &" +Q(=I的乙醇溶液进行

解吸试验#室温下 #"" VH+-8 振荡#静态解吸 $ E

'#0(

#

取样液 ! +Q检测计算其平衡质量浓度#求出静态解

吸率$

吸附介质对卵磷脂的吸附率以及解吸率按下式

计算$
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式中&:为吸附率#I%M

"

为起始卵磷脂质量浓

度# +TH+Q%M

)

为平衡后吸附液质量浓度# +TH+Q%

G为解吸率#I%M

#

为解吸液质量浓度# +TH+Q%>

"

为吸附液体积# +Q%>

#

为解吸液体积# +Q$

#3!3=<大孔吸附树脂静态吸附动力学试验

准确称取 = T预处理过的 LF%$ 大孔吸附树

脂#准确加入质量浓度为 !" +TH+Q粗卵磷脂溶液

0" +Q$ 在室温下 #=" VH+-8振荡#每隔 !" +-8检测

树脂吸附后卵磷脂溶液的质量浓度变化#直到质量

浓度变化很小#此时可以确定树脂吸附已经达到饱

"$
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和状态$ 计算卵磷脂在每隔 !" +-8 后树脂的吸附

率#绘制树脂的静态吸附动力学曲线$

#3!30<卵磷脂纯化

称取 # TLF%$ 大孔吸附树脂#加入 !" +TH+Q

粗卵磷脂溶液 !" +Q饱和吸附 # E#真空浓缩至干#

进行干法上样$ 而后装入 ( TLF%$ 大孔吸附树脂

层析柱中#在自动制备色谱仪下设定参数&洗脱液体

积 (" +Q#平衡流速 # +QH+-8#洗脱流速 & +QH+-8#

吸收波长 !"/ 8+$ 首先用 # a! 倍柱体积蒸馏水洗

涤#再用 (=I乙醇溶液进行洗脱#收集洗脱液#浓缩

干燥至恒重#得精制卵磷脂$

#3!3'<卵磷脂的纯度和回收率计算

用下列公式计算样液中卵磷脂纯度)纯化倍数

和回收率'#'(
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式中&-

#

为粗卵磷脂的纯度#I%M

#

为粗磷脂

样品中卵磷脂的质量浓度# +TH+Q%>

#

为粗卵磷脂

样品溶液的体积# +Q%9

#

为粗卵磷脂样品质量#

+T%-

!

为精制卵磷脂的纯度#I%M

!

为精制卵磷脂

样品中卵磷脂的质量浓度# +TH+Q%>

!

为精制卵磷

脂样品溶液的体积# +Q%9

!

为精制卵磷脂样品质

量#+T%F为纯化倍数%,为回收率#I$

#3!3$<卵磷脂含量的测定

精密吸取质量浓度为 #3& +TH+Q的卵磷脂标

准溶液 "3!)"3!=)"3&)"3&=)"3/ +Q#分别用无水乙

醇定容在 = 个 = +Q的容量瓶中#得到质量浓度为

"3"=!)"3"0=)"3"'$)"3"(#)"3#"/ +TH+Q的卵磷脂

标准溶液#以不加卵磷脂溶液为空白对照#在 !"/

8+下分别测出卵磷脂系列溶液的吸光度'#$(

$ 以卵

磷脂标准溶液质量浓度为横坐标#吸光度为纵坐标#

绘制曲线#得到标准曲线方程为 Pg"3#$' 'H%

"j"'$ =#"g"3((($

称取一定质量的样品#用 (=I乙醇溶解定容至

一定体积的样品溶液#在 !"/ 8+下检测样液的吸光

度#根据卵磷脂标准曲线方程计算样品中卵磷脂的

质量浓度$

#3!3(<紫外吸收光谱鉴定

分别取粗卵磷脂)精制卵磷脂溶液在 #(" a0""

8+下进行全波段光谱扫描#以标准品吸收曲线的最

大吸收峰为对照#对纯化液中的卵磷脂进行定性

分析$

#3!3#"<LF%$ 大孔吸附树脂的再生

先用 ! 倍柱体积的 =I盐酸#流速为 & +QH+-8

冲洗#再用蒸馏水洗至中性#而后用 ! 倍柱体积的

=I氢氧化钠#流速为 & +QH+-8冲洗#再用蒸馏水洗

至中性待用$

#;结果与讨论

!3#<吸附介质的筛选"见表 #$

表 :;不同吸附介质对卵磷脂的吸附和解吸结果

吸附介质 吸附率HI 解吸率HI

硅胶 $=3/! !=3&=

氧化铝 ("3(/ !03"=

LF%$ 大孔吸附树脂 (!3!" '!3($

由表 # 可知#LF%$ 大孔吸附树脂的吸附率是

(!j!"I#能对卵磷脂有很好的吸附#用 (=I的乙醇

进行解吸#解吸率达到 '!3($I$ 硅胶和氧化铝尽

管吸附率达到 $"I以上#但其解吸率仅为 !=3&=I

和 !03"=I#故不能选用$ 由于 LF%$ 大孔吸附树

脂的吸附率高#而且解吸率也高#可以保证卵磷脂能

得到有效的回收'#((

#这较其他吸附介质有明显的优

势$ 因此#选择LF%$ 大孔吸附树脂对卵磷脂进行

纯化较为合适$

!3!<大孔吸附树脂静态吸附动力学曲线"见图 #$

图 :;大孔吸附树脂静态吸附动力学曲线

<<由图 # 可知#随着吸附时间的延长#LF%$ 大孔

吸附树脂的吸附效果越好$ 当吸附时间达到 0" +-8

时#卵磷脂吸附率达到 $0I$ 这是因为卵磷脂分子

不断向树脂内部渗透#随着吸附时间的延长#LF%$

树脂的表面逐渐被卵磷脂分子覆盖'##(

#此时树脂的

吸附率逐渐达到饱和#但树脂的吸附速率逐渐降低$

0" +-8后卵磷脂几乎全部被吸附#因此吸附率基本

保持不变$ 综合考虑吸附效率#选择 LF%$ 大孔吸

附树脂的最佳静态吸附时间是 0" +-8$

!3&<大孔吸附树脂动态解吸曲线"见图 !$

由图 ! 可知#使用 (=I乙醇对卵磷脂进行洗

#$
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脱#在洗脱流速 & +QH+-8 条件下#卵磷脂能够轻易

地被洗脱下来$ 随着洗脱时间的延长#洗脱液体积

逐渐增大#当洗脱液体积达到 0" +Q时#可以获得纯

度高的卵磷脂#洗脱液体积超过 0" +Q时#卵磷脂纯

度开始下降$ 因此#确定LF%$ 大孔吸附树脂纯化

解吸时洗脱液体积为 0" +Q$
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图 #;大孔吸附树脂动态解吸曲线

!3/<紫外吸收光谱扫描

图 & 和图 / 分别为粗卵磷脂溶液和精制卵磷脂

溶液的全波段扫描分析图$

图 <;粗卵磷脂溶液的全波段扫描图

图 =;精制卵磷脂溶液的全波段扫描图

<<由图 & 和图 / 对比分析可知#卵磷脂经过LF%

$ 大孔吸附树脂纯化后杂峰变少#在 !"/ 8+处存在

最大吸收峰#无其他杂质峰#说明卵磷脂纯度高$

!3=<卵磷脂的纯化结果"见表 !$

由表 ! 可知#粗卵磷脂纯度为 !"3=I#经 LF%

$ 大孔吸附树脂纯化后#纯度达到 $&j#I#卵磷脂的

纯化倍数达到 / 倍#回收率为 ('3"/I#说明卵磷脂

与LF%$ 大孔吸附树脂有较好的结合性和回收效

果'!"(

#LF%$ 大孔吸附树脂对卵磷脂的选择吸附

性强$

表 #;卵磷脂的纯化结果

项目 指标

粗卵磷脂纯度HI !"3="

精制卵磷脂纯度HI $&3#"

纯化倍数 "/3""

回收率HI ('3"/

!30<LF%$ 大孔吸附树脂的操作稳定性

LF%$ 大孔吸附树脂经反复使用后#树脂表面

及内部残留许多杂质使柱颜色变深#柱效降低#因而

需要再生$ 考察了树脂再生后的操作稳定性#结果

见图 =$

图 >;7XAW 大孔吸附树脂操作稳定性

<<由图 = 可知#LF%$ 大孔吸附树脂使用 =" 个操

作周期时#卵磷脂的吸附率仍然维持在 $"I以上#

表明树脂吸附性能未见明显下降#可见 LF%$ 大孔

吸附树脂操作性能稳定#可以应用于工业生产$

<;结;论

通过对 & 种吸附介质的筛选#选择 LF%$ 大孔

吸附树脂采用柱层析法进行蛋黄卵磷脂纯化试验$

经紫外分光光度计测定#其吸收光谱的最大吸收波

长在 !"/ 8+$ 精制的卵磷脂回收率为 ('3"/I$ 试

验结果表明LF%$ 大孔吸附树脂能有效富集纯化

卵磷脂#纯化后的卵磷脂纯度达到 $&3#I#是精制

前的 / 倍$ 本方法一步可获得高纯度的卵磷脂#与

无机盐复合沉淀法纯化卵磷脂相比#其工艺简单#操

作重复性好#不需要去除前期引入溶剂的影响#还大

大减少了多步骤精制带来的损失#是一种经济)快捷

的纯化方法$

参考文献!

'#( 刘颖# 肖静静# 李硕绵# 等3蛋黄卵磷脂提取方法的研

究'S(3河北农业大学学报# !"#&# &0!0"&#"= %#"$3

'!( 李涛# 王天志3卵磷脂的研究进展'S(3中药材# !""!#

!=!#""&'=! %'=03

'&( 庞坤# 韩立强# 李维琳3卵磷脂的性质及其应用'S(3

安徽农业科技# !""0# &/!("&#''! %#''&3

'/( 远山3大豆卵磷脂的应用'S(3精细化工原料及中间

体# !""'!("&!& %!/3

'=( 杨闯3卵磷脂的特性及其在食品和营养保健方面的应

!$

>MROL?RQB LOcdLJB<<<<<<<<<<<<<<!"#$ G5.j/& O5j#!



用'S(3食品科技# !"###&0!'"&'& %'(3

'0( 丁丹华# 王文高# 陈凤香# 等3冷析%膜分离法纯化高

纯度蛋黄卵磷脂的工艺研究'S(3农业机械# !"#!!'"&

##& %##=3

''( l)JLQB3A:WE5; U5V_:V_,V,W-58 5U4EV5+,W5TV,_E-4_7V:

C>UV5+ 45++:V4-,.X78U.5̂:V'S(3Q:4-WE-8 Q-ZlE-+#

#($0# #(!/"&=!$ %=&&3

'$( 朱骤海# 何俊婷3配位吸附柱层析法对卵磷脂分离纯化

的研究'S(3食品科学# !""0# !'!##"&&(= %&(03

'(( YMLO@P# SRL?SS# QRN>A# :W,.3RX5.,W-8T,8; _7V-U-*

4,W-58 5UU57VU.,Z58:>%T.[45X-;:XUV5+ ,8W-5̀-;,8W5U

],+]55.:,Z:X][,4V5_5V57XV:X-8 45.7+8 4EV5+,W5TV,_E[

,8; _V:_,V,W-Z:E-TE %_:VU5V+,84:.-27-; 4EV5+,W5TV,_E[

'S(3d55; >E:+# !""$# #"'&#&!0 %#&&03

'#"( 刘安军#刘慧慧#郭丹霄#等3大孔吸附树脂分离纯化

枸杞叶总黄酮的研究'S(3现代食品科技# !"#"# !$

!&"&!(! %!(03

'##( 王振宇# 刘春平3大孔树脂LF%$ 对苹果多酚的分离

纯化'S(3食品研究与开发# !""(#&"!/"&!# %!/3

'#!( 李召妍3高纯大豆卵磷脂的制备工艺研究'c(3山东

青岛&中国石油大学# !"#"3

'#&( 闫磊# 何再安# 刘焱文3大孔树脂吸附在黄酮及皂苷

类成分分离纯化中的应用'S(3时珍国医国药# !""0#

#'!#!"&!=$! %!=$'3

'#/( 张素华# 王正云3大孔树脂纯化芦笋黄酮工艺的研究

'S(3食品科学# !""0# !'!!"&#$! %#$03

'#=( 吴昊# 宗志敏# 石金龙3B %$ 大孔吸附树脂分离纯化

银杏黄酮的工艺研究'S(3食品科技# !"#&# &$!/"&

!!/ %!!'3

'#0( 韩山山#张康逸#黄健花#等3树脂柱色谱纯化甘油磷

脂酰胆碱'S(3中国油脂# !"#!# &'!&"&/' %=#3

'#'( 赵思邈#任悦#石晨#等3不同禽蛋黄中卵磷脂的提取

及其水解液成分的鉴定研究'S(3首都医科大学学报#

!"#'# &$!#"&##& %##=3

'#$( 陈卫涛#张德权#张柏林#等3紫外分光光度法测定保

健品中卵磷脂的含量'S(3中国粮油学报# !""0# !#

!&"&#$( %#(#3

'#(( 刘军伟#李啸晨#候婴惠#等3大孔树脂纯化生姜多酚

的研究'S(3食品研究与开发# !"#'#&$!#'"&&= %&(3

'!"( 屠鹏飞# 贾存勤# 张洪全3大孔吸附树脂在中药新药

研究和生产中的应用'S(3世界科学技术&中医药现代

化# !""/# 0!&"&!! %!$3

&广告&

&$

!"#$ 年第 /& 卷第 #! 期<<<<<<<<<<<<<中<国<油<脂


