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脱脂葡萄籽中低聚原花青素的提取
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摘 要：研究了葡萄籽中低聚原花青素的提取(采用石油醚脱脂的干葡萄籽为原料，以乙醇为溶剂

热提取后，通过调节45除去蛋白质，再用乙酸乙酯萃取分离粗提物，最后用石油醚沉淀纯化产品(
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低聚原花青素（B’:@&EG,:KV,&+?H=&KI+?:C:?<简

称BVA’<）是自然界中广泛存在的一种多酚类聚合

物，有人将其归为生物类黄酮(它是由儿茶素、表儿

茶素聚合而成的低聚体类，其中羟基黄烷之间绝大

多数以A;A键联结，联结位置多为2，/位或2，1
位(结构通式见图#［#］(

由于这类物质的分子中具有多电子的羟基部

分，使它拥有强有力的抗氧化能力、清除自由基能

力和对人体微循环特殊改善的双重功效，以高效、

低毒、高生物利用率而著称(据报导，在体内其抗氧

化能力是%W的X"倍，%A的!"倍(近#"年来，它

已在北美保健食品业和化妆品业得到广泛应用( 图C 原花青素结构通式
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葡萄籽源于葡萄酒的副产品，占整粒葡萄质量

的!"!#"$我国葡萄资源丰富，每年用于酿造酒

和其它饮料的鲜葡萄数量很大，估计超过%&&&&&
’，这样每年我国就有!&&&!#&&&’的副产品葡萄

籽$国内目前只是简单地提取葡萄籽油，或用作饲

料和肥料$鉴于此，以葡萄籽为原料，对()*’+这一

抗氧化活性成分进行提取研制，以期物尽其用，造

福人类$

! 材料与方法

!"! 实验材料

白羽葡萄籽（干），试剂均为分析纯，水为去离

子水$
!"# 实验方法

!"#"! 低聚原花青素含量的测定 取%$&,-含

原花青素的待测样品的水溶液（质量浓度%!.,/／

,-）于0.,-比色管中，加入12(343*5试剂%&$&
,-摇匀，使溶液成为均一体系$将塞子打开放入67
8恒温水浴中，9,:;后将塞子塞紧，加热!&,:;
后，打开塞子，在自来水中冷却.,:;，以空白为基

准，在..&;,处测吸光值，由吸光值从标准曲线查

出相应的原花青素含量$
!$#$# 溶剂去提取()*’+ 取葡萄籽筛分，用捣

碎机磨碎过重筛，用石油醚脱脂，加入#&"的乙醇，

料液比为%：7，于.&8的恒温水浴中加热，不断搅

拌，9&,:;后，用自来水冷却至0&8，于!&&&<／

,:;下离心0&,:;，取上清液$反复提取9次，最终

残渣洗涤0次，将上清液及洗涤液合并，减压蒸馏

（!978），浓缩回收乙醇，到溶液密度在%$%!%$0
/／=,9之间［.］$
!"#"$ 等电点沉淀法除去蛋白质 以缓冲液调

节，至提取液>39$.$
!"#"% 溶剂萃取法分离粗提物 通过对一系列影

响因素的考察，取影响()*’+萃取率的9个主要因

素：温度、溶剂比、加盐量进行正交优化组合实验$
!"#"& 溶剂沉淀法纯化粗提物

溶剂沉淀法是当料液中加入某种溶剂时，该溶

剂可与料液混溶，使目的溶质沉淀析出［0］$在减压

蒸馏浓缩到一定浓度的（饱和）乙酸乙酯萃取液中，

慢慢加入氯仿或石油醚，不断搅拌，则()*’+沉淀

出来$
%）所用溶剂体积对溶剂沉淀的影响

取饱和的乙酸乙酯萃取液.份，将石油醚与乙

酸乙酯的体积比配成%：%，0：%，9：%，!：%，.：%$不断

搅拌，静置，过滤，收集()*’+，减压蒸馏，最后真空

干燥，测定产品的纯度和得率，同时以氯仿为沉淀

溶剂做对照$
0）温度对溶剂沉淀的影响

取饱和的乙酸乙酯萃取液.份，分别加入9倍

体积的石油醚，于.，%&，%.，0&，0.8条件下不断搅

拌，静置，过滤，收集()*’+，减压蒸馏，真空干燥，

测定产品的纯度和得率$
9）沉淀次数对产品得率的影响

用石油醚以9：%的溶剂比，在室温下再次沉

淀，静置，过滤，收集()*’+，减压蒸馏，真空干燥，

测产品的纯度和得率$
工艺流程见图0$

图# 工艺流程

’()"# *+,-,.+/010)23104.+56-

# 结果与讨论

#"! 溶剂萃取法分离粗提物

正交实验优化萃取工艺见表%，极差分析结果

见表0$
表! 实验方案及结果

*57"! *,8-915/5/:6,8;1-8

试验号
因 素

! 温度／8 "饱和度 # 溶剂体积比
萃取率／"

% & &$. 0：% 96$7
0 & &$7. 9：% !9$&
9 & % !：% !&$#
! . &$. 9：% 97$!
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续表!

试验号
因 素

! 温度／" "饱和度 # 溶剂体积比
萃取率／#

$ $ %&’$ (：! )*&+
, $ ! +：! ),&$
’ !% %&$ (：! )(&!
* !% %&’$ +：! )+&%
- !% ! )：! )!&$

表! 试验数据处理

"#$%! &’(&()&*#&(+,-.())/01

指标
因 素

! " #
$! !+)&) !!!&! !%*&+
$+ !!+&! !!)&+ !!!&-
$) -’&$ !%*&, !!+&*
$! (!&!% )’&%’ ),&%’
$+ )’&)’ )’&’) )’&)%
$) )+&$% ),&+ )’&,%
% *&,% !&$) !&$%

表!，+可知，各因素的主次为!、"、#，即温

度、饱和度、溶剂体积比&最佳条件为!!"+#)，即温

度为%"，加盐饱和度为%&’$，乙酸乙酯与水的体

积比为(：!，萃取)次&
!%! 溶剂沉淀法纯化粗提物

!%!%2 溶剂体积比对溶剂沉淀的影响

在溶剂沉淀过程中，溶剂的添加量直接关系到

目的溶质的纯度和得率，同时溶剂的选取是产物沉

淀出的关键，选用氯仿、石油醚两种溶剂对比实验，

结果见表)&
表3 体积比对产物纯度和得率的影响

"#$%3 "’((44(.&)-4&’(5-678(,#&/--0&’(+7,/&9#0*9/(6*
-4&’(+,-*7.&

溶剂 !：! +：! )：! (：! $：!
石油醚 纯度# ’,&- ’*&, *+&$ ’-&! ’$&+

得率# *(&’ *,&, -)&’ **&+ *’&!
氯仿 纯度# *%&( *%&* *%&) ’*&( ’+&’

得率# ’)&+ *!&, *)&% ’-&- ’,

由表)可知，选用氯仿沉淀，体积比为!：!至

)：!，对./0’1的纯度影响不大，但得率随着体积比

增大逐渐增大，其最适体积比为)：!&相比之下，用

石油醚不仅得率较高，而且纯度也高于用氯仿所

得，其最适体积比也是)：!&石油醚为工业上常用溶

剂，无毒，价格较氯仿低，因此选用石油醚沉淀产物

不仅效率高，而且经济实用&
!%!%! 温度对溶剂沉淀的影响 温度对溶剂沉淀

的影响主要是高温会使目的产物变性&由表(可

知，温度对溶剂沉淀的得率、纯度影响不显著&一方

面，在%!+%"之间，./0’1在乙酸乙酯中的溶解

度随温度变化很小。另一方面，由于石油醚的加

入，引起./0’1的沉淀，导致其化学势升高，使乙酸

乙酯溶液成为过饱和状态，其间温度影响不大，故

可根据实际选取室温沉淀&
表: 温度对溶剂沉淀的影响

"#$%: "’((44(.&)-4&’(&(8+,(&7,(-0&’(9/(6*

温度／" 纯度／# 得率／#

$ *%&% *+&-
!% *%&- *$&)
!$ *-&’ *!&!
+% *%&* *+&*
+$ *+&* *$&)

!%!%3 沉淀次数对纯度的影响 为了提高产品纯

度，增加溶剂沉淀次数，实验结果见表$&
表; 两次沉淀的<=>’)纯度

"#$%; <=>’)+7,/&9-4&’(&?-@&/8(&,(#&8(0&

次数 纯度／# 得率／#
! *+&* -)&)
+ -$&, *!&%

结果表明，经过两次沉淀，./0’1纯 度 达 到

-$&,#，符合国外标准要求&

: 结 论

研究了从脱脂葡萄籽中提取低聚原花青素的

方法，通过对分离、纯化等影响因素的试验研究，得

出最佳的工艺条件，最终制备得到符合国外标准的

样品&实验结果表明，此工艺路线简便、可行&
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