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薄层色谱法分离葡萄籽中的低聚原花青素

吕丽爽， 曹 栋
（无锡轻工大学食品学院，江苏无锡 !#4".1）

摘 要：通过对不同溶剂展开体系的选取，确定低聚原花青素分离的薄层色谱展开体系为 !（甲

苯）5 !（丙酮）5 !（乙酸）6 . 5 . 5 # ’从原花青素中分离制备得到儿茶素的单体、二聚体、三聚体，运用

高效液相色谱对其进行了分析验证 ’
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中图分类号：7 11.8# 文献标识码：9

5/"’&0+"% "( 7’+3"8.$+9 :$"&%04"91&%+6+%/
($"8 ;$&<. =..6 >1 ?2@

:; :<=>?@*+A， B9C D%+A
（7E?%%& %F G%%H 7E<I+EI *+H JIE?+%&%AK，L@M< ;+<NIO><PK %F :<A?P Q+H@>POK，L@M< !#4".1，B?<+*）

A>/0$&90：J?I >IR*O*P<%+ %F C&<A%SIO<E TO%*+P?% EK*+<H<+>（CTB’>）UK J:B V*> >P@H<IH’ 9FPIO P?I IMRIO=
<SI+P> %F N*O<%@> *>EI+H<+A I&@><%+>，P?I E?O%S*P%AO*R?K V*> E*OO<IH %@P @><+A *+ *>EI+H<+A I&@P<%+ V<P?
P%&@I+I W *EIP%+I W *EIP<E *E<H（. 5 . 5 #）’ XT:B V*> *&>% ISR&%KIH P% *+*&KYI P?I E%SR%>I %F I*E? FO*EP<%+
%UP*<+IH FO%S J:B’
B.1 C"$6/：J:B；%&<A%SIO<E RO%*+P?%EK*+<H<+>；AO*RI >IIH

低聚原花青素（C&<A%SIO<E TO%*+P?%EK*+<H<+> 简称

CTB’>）是自然界中广泛存在的聚多酚类混合物，主

要由儿茶素的单体、二聚体、三聚体⋯⋯十聚体组

合而成 ’有人将其归为生物类黄酮［#］，也有人将其

归为缩合鞣质［!］’其特点为高效、低毒、高生物利用

率，半致死量为 :D2" 6 . A W ZA［.］’据资料报导，CTB’>
拥有较强的抗氧化、清除自由基能力和对人体微循

环特殊改善的双重功效 ’ 在体内，其抗氧化能力是

$[ 的 2" 倍，$B 的 !" 倍 ’近 #" 年来在北美保健食品

业和化妆品业得到广泛应用，年销售额超过 # 亿美

元［4］’
目前国外已鉴定出 !. 种不同结构的物质，其中

以二聚体的抗氧化性最强［2］’而国内对 CTB’> 的分

离研究尚未见报道 ’作者通过薄层色谱将 CTB’> 中

聚合度不同的组分分离并运用 XT:B 方法分析其中

成分 ’

D 材料和方法

D ’D 实验材料

白羽葡萄籽（青岛产）；硅胶 \、硅胶 \G!24（!""
目）所用试剂均为分析纯

D ’E 实验方法

D ’E ’ D 提取方法# 将干葡萄籽筛分，用捣碎机磨
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碎过筛（!! ""），用 #$%乙醇，以 ! & ’ 的料液比，在

($ )条件下，提取 * 次 +洗涤残渣，合并提取液及洗

涤液，减压浓缩，加 ,-./ 饱和，过滤，并用 * 倍体积

的乙酸乙酯萃取 * 次，减压浓缩萃取液，用 * 倍体积

的石油醚沉淀 0 次，最终得到低聚原花青素［#］+
! +" +" 12.’3 定量分析# 见参考文献［’］+
! +" +# 薄层分析和制备

薄层：硅胶 4 5 $+(%的羧甲基纤维素钠；展开

体系 !：!（甲苯）& !（丙酮）& !（甲酸）6 * & # & !；展开体

系 0：!（甲苯）& !（丙酮）& !（乙酸）6 *& * & !；展开体系

*：!（乙酸乙酯）& !（丁酮）& !（甲酸）& !（水）6 ( & * & ! &
!；展开体系 7：!（甲苯）& !（氯仿）& !（丙酮）6 7$ & 0( &
*(；显色剂：!$%香草醛的盐酸溶液［8］+

硅胶 490(7制取制备薄板（0$ :" ; 0$ :"），以 !
（甲苯）& !（丙酮）& !（乙酸）6 * & * & ! 为展开剂，将分

离开的 * 种组分（荧光检测），按色带刮下带有样品

的硅胶，分别装柱，用无水甲醇洗脱，以三氯化铁<铁
氰化钾检测至洗出液不变色为止 + 收集各组分，减

压蒸馏，真空干燥，备用 +
! +" +$ 高效液相色谱分离 分别将制备薄层色谱

分离的*条谱带配制成甲醇溶液，过滤后以相同进

样量用 =2>. 分离 +

" 结果与讨论

" +! 提取试验结果

最终产品经测定，低聚原花青素纯度达 ?(%以

上 +
" +" 展开剂的选取

选择合适的展开剂是薄层色谱分离成功的关

键 +其选择的依据是吸附剂的活性、被分离样品的

极性 + 在一个多元展开系统中，各溶剂起不同的作

用，极性较大的溶剂可以使化合物在薄层上移动加

快，极性较小的溶剂降低极性较大的溶剂的洗脱能

力，使其 "# 值降低，中等极性的溶剂使极性相关较

大的溶剂混合均匀 + 在展开剂中加入少量的酸，可

使某些极性物质的斑点集中，减少拖尾 + 根据上述

原则，选择 7 种不同展开体系进行实验，各组分 "#

值见表 ! +
由表 ! 可以看出，展开体系 * 中被分离物质全

部跑到溶剂前缘，表明展开体系极性过大；展开体

系 7 中被分离物质停留在原点无展开，表明展开体

系极性过小 +体系 ! 和 0 均能将其分离，但体系 0 分

离效果更好 +
表 ! 不同展开剂层析的 "# 值

%&’(! !" )* %+,

谱带
展 开 体 系

! 0 * 7

! $+? $+’(

" $+8 $+*8

# $+’ $+!?

层 析 后 显 示 单

个斑点，并接近

溶剂前缘

（无分离）

层析后仍为单个

斑 点，并 停 留 在

原点

（无分离）

" +# 薄层层析组分的定性实验

表 0 为显色的初步定性分析，* 种组分均为多

酚类，带"、带#为缩合鞣质类［0］+
表 " @>. 色带的鉴定

%&’(" -./01234 )* %+, ,)5)67 8)0/

显色方式 带! 带" 带#

日光 无 无 无

紫外灯 0(7 A" 暗斑 暗斑 暗斑

三氯化铁<铁氰化钾 蓝色 蓝色 蓝色

盐酸<香草醛 红色 红色 红色

新石灰水 无色 棕红 棕红

溴水 黄色 橙黄 橙黄

三氯化铁 墨绿色 绿色 绿色

" ($ 9:+, 进一步分离薄层制备的 # 种组分

以相同浓度等量进样，得到的 =2>. 图谱，分别

为图 ! B *+
将各谱带中的不同组分进一步分离，对照标准

图谱［8］，谱带!中 $" 6 00+ $08 为儿茶素，$" 6 08+
0!# 为表儿茶素；参照国外报道谱带"为二聚体的

各种异构体和部分二聚体与没食子酸所成的酯（由

质谱测得相对分子质量为 ’$$ B ?$$）；谱带#为三

聚体的混合物（质谱测得相对分子质量为 !$$$ B
!0$$）+由于其中二聚体与三聚体的各种异构体的结

构、种类非常复杂，各种组分出峰有待进一步探讨 +

图 ! 薄层谱带!的 9:+, 图谱

;23(! 9:+, )* 1</ %+, =)5)67 8)0/ !
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图 ! 薄层谱带!的 "#$% 图谱

&’()! "#$% *+ ,-. /$% 0*1*23 4*5. !

图 6 薄层谱带"的 "#$% 图谱

&’()6 "#$% *+ ,-. /$% 0*1*23 4*5. "

6 结 论

作者运用薄层色谱通过一系列的实验，选取确

定了溶剂展开体系为 !（甲苯）! !（丙酮）! !（乙酸）"

#!# ! $，将 %&’’( 以不同的聚合度加以分离，并通过

)&*’ 色谱及质谱验证其分离效果良好 + 由此可以

得到不同聚合度的产品，同时也为今后对 %&’’( 各

组分的结构、功能的进一步研究打下了基础 +
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