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质，大孔吸附树脂法为纯化红花的一种较好方法。

3讨论

明胶沉淀法可以有效去除鞣质、树脂，而由于引

入了大量明胶，蛋白质检查常呈阳性；如果药材提取

液浓度过高还会导致有效成分包藏于明胶和鞣质沉

淀物中，使其损失率增大；同时有效部位或指标成分

占固形物中的量也无法满足中药注射剂的技术要求。

ZTCl+1天然澄清剂法可以有效去除鞣质、蛋

白质、树脂等杂质，长期放置澄明度也很好。曾将经

天然澄清剂纯化后的红花水溶液充氮密封放置，1

年后仍未见浑浊。而若将纯化后的红花水溶液烘干，

考察其复溶性，则发现复溶性不好。考虑有可能是天

然澄清剂中A、B组分在水溶液中具有澄清作用，干

燥后，A、B组分性质发生改变，导致其水溶性不好。

石硫醇法可以有效去除鞣质、蛋白质、树脂等杂

质，然而复溶性不好，并且怀疑引入了大量无机杂

质。另外由于pH值要求严格，操作中不好控制。

碱性醇沉法可以有效去除鞣质、蛋白质、树脂等

杂质，并且复溶性也较好，对于水提取或低体积分数

乙醇提取的中药材具有较好的纯化效果。但此种方

法的局限性在于有效部位或指标成分占固形物中的

量无法满足中药注射剂的技术要求。

大孔吸附树脂法是纯化中药材的有效方法，可

将蛋白质、树脂等杂质一步除净，洗脱溶剂是低体积

分数乙醇时，鞣质与大孔吸附树脂结合较紧密，不易

被洗脱下来，鞣质也可除去。

HSYA是红花药材中的主要有效成分。，然而，

除以HSYA为代表的SY类成分以外，红花药材中

还有很多有色物质在401 nm处有吸收。大孔吸附

树脂对药材中的有效部位具有分离作用，因此，采用

分光光度法跟踪测量SY的量，就有失准确性，最好

是采用高效液相色谱法跟踪HSYA的转移率。当以

15％乙醇作为洗脱剂时，HSYA转移率很高，丽采

用可见分光光度法测出的SY的转移率很低，说明

15_％乙醇能够洗脱极性相对较小的HSYA，极性相

对较大的其他有色物质仍留在大孔吸附树脂上，使

有效成分得到了较好的分离。

应用大孔吸附树脂纯化红花提取物，转移率、质

量分数、杂质清除效果和复溶性均符合中药注射剂

的技术要求，大孔吸附树脂法为纯化红花提取物的

一种较好方法。
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微波法提取葡萄籽中原花青素的工艺研究
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摘要：目的采用微波提取技术从葡萄籽中提取原花青素。方法考察微波提取工艺中5个影响收率的因素：提

取温度、微波输出功率、溶剂体积分数、微波加热时间、固液比例。结果最佳生产工艺条件：使用80％乙醇，在微波

输出功率600 W，温度80℃条件下，持续加热3 min，固液比例为1：8。原花青素收率可达到22．73％，结论本研

究建立了适合于工业化生产的微波提取葡萄籽中原花青素的工艺条件。
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Abstract：Objective Microwave extraction(ME)method was studied for the extraction of proantho—

cyanidins(PC)from grape seeds．Methods Several factors，such as the ME temperature，microwave

power，concentration of extraction solvent，ME time，and the solid／／iquid ratios were investigated and the

optimal conditions were obtained from the experiments．Results The optimum condition of ME was 3 min

extracting in 80％ethanol water solvent at 80℃under the microwave power 600 W，the solid／liquid ratio

was 1：8(g／mL)．The extraction percentage of PC was 22．73％with the described conditions．Conclu—

sion The preliminary extracting technology of PC from grape seeds is established in the study．It can be

applied to the production in industry．
‘

Key words：grape seeds；proanthocyandins(PC)；microwave extraction(ME)

葡萄是我国重要水果之一。葡萄籽中含有的多

酚类物质原花青素(proanthocyanidins，PC)是一种

良好的抗氧化剂，具有抗氧化、抗致突变、抗心血管

疾病和抗衰老等活性[1]。提取葡萄籽中PC的方法

主要有热回流提取法D矗]、超声法H’5]、超临界C0。

提取法[6]。国内外使用最广泛的是热回流提取法虽

然操作简单，但是浸泡和提取时间冗长，且提取效率

较低。超声法和超临界CO：萃取技术虽然可以提高

提取效率，但是多用于实验室研究，且生产成本高，

难以实现大规模工业化生产。微波法是一种不同于

传统的提取天然产物有效成分的新方法，具有提取

效率高，节省时间、溶剂和能源等优点，该方法非常

适合于工业化生产。它有助于提高生产效率、降低工

厂能耗，符合现代人的绿色环保意识。目前，在微波

法提取天然产物有效成分的研究报道中，使用的微

波提取设备均为普通的家用微波炉，缺少相关的控

制部件。本实验采用的微波提取设备是专为工业化生

产而设计制造，它可对加热温度和功率进行控制。因

此本研究对微波提取葡萄籽中原花青素的工艺中涉

及到的各因素迸行了全面考察，为微波提取原花青素

的工业化提供参考。

1仪器与材料

HwC3L—A型微波萃取设备(天水华圆制药

设备有限责任公司)；Caryl00—300紫外一可见分光

光度计(美国瓦里安中国有限公司)；TDL一5一A

型台式离心机(上海安亭科学仪器厂)；FWl00型高

速万能粉碎机(天津市泰斯特仪器有限公司)。

葡萄籽(天津王朝干红葡萄酒厂提供，产地：天

津汉沽)；儿茶素对照品(中国药品生物制品检定所，

批号110877—200001，质量分数≥98％)。

2方法与结果

2．1样品前处理：晾干的葡萄籽经粉碎后利用石油

醚进行脱脂，脱脂后的葡萄籽粉避光自然晾干。

2．2微波提取：称取脱脂葡萄籽粉100 g，加入适量

提取溶剂，置于微波提取罐中迸行微波提取。改变提

取溶剂乙醇的体积分数、微波加热时间、微波输出功

率、提取温度和固液比例条件，依次在不同条件下进

行微波提取。将提取后的混合物进行离心分离得到

提取液。

2．3 PC的UV法分析

2．3．1标准曲线的绘制：采用香草醛一盐酸法[7’8]。

精密称量儿茶素对照品6．0 mg，去离子水溶解并定

容至25．0 mL，精确称量香草醛40。0 g，甲醇溶解并

定容至1．0 L；移液管移取儿茶素对照品溶液1．0、

2．5、4．0、5．5、7．0 mL，用去离子水分别定容至10．0

mL。取儿茶素对照品溶液1．0 mL，依次加入香草醛～

甲醇溶液6．0 mL，浓盐酸3．0 mL，混合均匀后在

(20±1)℃避光条件下反应15 h。以香草醛一甲醇溶

液一浓盐酸一甲醇(3．0；1．5：0．5)作为空白对照，在

500 nm处测吸光度。以吸光度对质量浓度进行线性

回归，得标准曲线的回归方程A一0．879 8 C+

0．067 8，r=0．985 1，线性范围为0．003～0．032

mg／mL。

2．3．2测定：取提取液0．2 mL，去离子水定容至

10 mL作为待测样品；取待测样品1 mL，依次加入

香草醛一甲醇溶液6．0 mL，浓盐酸3．0 mL，混合均
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匀后在(20土1)℃避光条件下反应15 h。以香草醛一

甲醇溶液一浓盐酸一甲醇(3．0：1．5：0．5)作为空白

对照，在500 nm处测吸光度，根据标准曲线的回归

方程计算提取液中PC质量浓度。

2．4加热回流法提取葡萄籽中PC：精密称取3份

脱脂葡萄籽粉10 g，与80 mL 80％乙醇混匀后置于

圆底烧瓶内，在水浴温度80℃条件下加热回流90

rain。取热回流提取液制备供试品溶液，UV法测定，

计算得脱脂葡萄籽中PC的平均质量分数为

19．36％。按下式计算PC收率。

PC收率一提取液中PC质量／脱脂葡萄籽质量×100％

2．5各因素对PC收率的影响

2．5．1提取温度对PC收率的影响：脱脂葡萄籽粉

i00 g，1 000 mL 70％乙醇溶液，微波输出功率500

W，微波加热提取时间3 rain，在不同温度下提取

PC，实验结果见图1。一般来说，冷提杂质少，热提效

率高。温度升高，分子运动速率加快，渗透、扩散、溶

解速率加快，同时，高温可以引起细胞膜结构的变

化，使原花青素由葡萄籽的外层细胞转移到溶剂中，

但是，高温易使原花青素被氧化破坏。从实验结果可

以看出，随着提取温度的逐渐升高，PC收率也逐渐

增大，当温度达到80℃时，PC收率达到最大，此后

随温度的升高，PC收率开始下降。因此，微波提取

的适宜温度为80℃。

＼

t 温度／℃

图1提取温度对PC收率的影响

Fig．1 Effect of extracting temperature on PC yield

2．5．2微波输出功率对PC收率的影响：脱脂葡萄

籽粉100 g，1 000 mL70％乙醇溶液，微波加热温度

80℃，微波加热提取时间3 rain，在不同微波输出功

率下提取PC，实验结果见图2。当微波输出功率在

450～800 W时，PC收率保持相对稳定；当微波功率

大于800 W时，原花青素的收率开始明显下降。此

外，微波输出功率的大小还影响到加热时间，使用较

大功率加热比较小功率加热快，达到预先设计温度

的时间短。因此，在实际工作中，可以根据提取物的

固液总量，结合考虑降低能耗原则，在450～800 W

选择合适功率对葡萄籽中原花青素进行提取。

2．5．3提取溶剂对PC收率的影响：脱脂葡萄籽粉

P{矾

盈2微波输出功率对PC收率的影喻

Fig．2 Effect of microwave lmwer Oil PC yield

100 g，1 000 mL不同体积分数乙醇溶液，微波输出

功率500 W，加热温度80℃，微波加热提取时间3

rain提取PC。实验结果见图3。表明随着乙醇体积

分数增大，PC收率也逐渐增大，当乙醇体积分数为

80％时，收率达到最大，随后PC收率开始逐渐下

降。水虽然是多酚的良好溶剂，但实验说明水并不是

最适合多酚的提取，这可能是由于多酚在植物体内

与蛋自质、多糖等以氢键和疏水键形成了稳定的分

子复合物，所以在多酚提取时不仅要求多酚有良好

的溶解性，并且需有断裂氢键作用，因此有机溶剂与

水的复合体系比较适合多酚的提取。乙醇的溶解性

能好，穿透细胞能力强，当乙醇体积分数达到一定程

度时，PC溶出度最大，收率也相应达到最大，继续增

大乙醇体积分数，PC的溶出度反而减小，同时一些

醇溶性杂质、亲脂性强的成分溶出量增加，这些成分

与PC竞争，同乙醇一水分子结合，从而导致PC的收

率下降。此外，随着乙醇体积分数的增大，提取液的

表观澄清度越来越好。这是由于高体积分数乙醇可

以除去多糖、寡糖和少量粗蛋白等杂质。综上所述，

微波提取葡萄籽中原花青素的溶剂应为50％～

80％乙醇溶液。

乙醇体积分数／％

图3乙醇体积分数对PC收率的影响

Fig．3 Effect of ethanol concentration Off PC yield

2．5．4微波加热时间对PC收率的影响：脱脂葡萄

籽粉100 g，1 000 mL70％乙醇溶液，微波输出功率

500 W，加热温度80℃，对不同微波加热提取进行

时间考察，实验结果见图4。显示随着微波加热时间

的延长，PC收率先呈迅速上升趋势，至3 rain时达

到最大，说明微波处理加速了葡萄籽中PC的浸出。

而后PC收率开始逐渐下降，这可能是由于长时间
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图4微波辐照时间对PC收率的影响

Fig．4 Effect of microwave time on PC yield

的微波加热导致PC被氧化破坏。因此可确定微波

加热最佳时间为3 min。

2．5．5提取物固液比例对PC收率的影响：按照不

同的固液比例，将脱脂葡萄籽粉和80％乙醇溶液置

于微波提取罐中。在微波输出功率600 W，加热温度

80℃条件下，微波加热提取3 min。从实验结果(表

1)可以看出，固液比例由1：6至1：8时，PC收率

呈上升状态，这是因为适度加大固液比例，可使脱脂

葡萄籽得到完全浸润，有效成分可充分溶出。当固液

比例达到1：8时，PC收率达到最大。固液比例维持

在l：8～l：12时，PC收率变化不大，此后继续加

大固液比例，PC收率开始明显下降。这可能是由于

大的固液比例需要的微波加热时间延长，从而使得

部分PC结构破坏，收率下降。从节省溶剂和能源角

度考虑，在1：8～1：12，选择小固液比例有利，而

且较高的液固比例也会给后期的溶液处理带来一定

困难。

表1固液比例对PC收率的影响
；

Table 1 Effect of solid／liquid ratio on PC yield

固液比／(g·mL一1)PC收率／％ 固液比／(g·mL一1)PC收率／％

1 l 6 20．70 1 I 15 19．69

1 l 8 22．73 1 I 20 15．17

I{10 21．97 1 I 25 14．61

1 l 12 21．88

2．6微波工艺与传统热固流工艺比较：脱脂葡萄籽

粉100 g，乙醇体积分数80％，在固液比1：8，提取

温度80℃基本条件相同的情况下，采用实验优选的

最佳微波工艺与热回流提取进行比较。从结果(表

2)可知，微波提取3 min比热回流提取90 min的

PC收率高。此外，能耗有明显降低，节省了能源。

3讨论

本实验研究了微波法提取葡萄籽中原花青素的

工艺条件，考察了提取温度、微波输出功率、溶剂体

积分数、微波加热时间、固液比例等重要工艺参数对

原花青素收率的影响，并给出了适合于工业化生产

表2微波提取与热回流提取葡萄籽中原花青素的比较

Table 2 Comparison between mingowave-assistant

extraction and hot reflux on extracting

of PC from grape seeds

的各工艺条件的取值范围。微波法提取脱脂葡萄籽

中原花青素的最佳生产工艺条件为：使用80％乙

醇，按固液比例1：8将料液混合，在微波输出功率

600 W，温度80℃条件下，持续加热3 min。在该条

件下PC收率可达到22．73％。

传统的热回流提取工艺，热是通过对流方式在

提取溶剂中进行传导的j传热速度较慢，易造成提取

液中PC结构的破坏。微波法是一种以溶液内的分

子、离子接受微波辐射获得能量而迅速升温的加热

方式，具有快速加热的优点，减少了有效成分在高温

下的受热时间，对于热敏性物质的提取是十分有利

的。实验证明，微波技术用于葡萄籽中PC提取具有

省时、高效、节能等优点，其收率高于传统的热回流

提取法。由此可以看出，微波法是颇具发展潜力的提

取天然产物中有效成分一种技术，且符合社会的节

能环保要求。
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