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D 315 树脂分离茶多糖工艺的研究

王元凤, 金征宇※

(江南大学食品学院, 无锡 214036)

摘　要: 对D 315 树脂分离纯化茶多糖的工艺进行了研究, 试验结果表明, D 315 树脂适合用于茶多糖的初步分离和纯化。
在上样液 pH 值 6. 0～ 7. 0, 温度 30℃, 糖醛酸质量浓度 2. 5 m gömL 时, 先收集上柱吸附的流出液和去离子水洗脱液, 得到
以中性糖为主的茶多糖N T PS, 该多糖总糖质量分数为 82. 7% , 糖醛酸质量分数为 7. 9% ; 而后采用 0. 5 mo löL N aC l 溶液
洗脱, 得到糖醛酸含量高的酸性糖A T PS, 该多糖总糖质量分数为 85. 5% , 糖醛酸质量分数为 35. 2%。
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0　引　言

茶多糖是茶叶中一种重要生物活性成分, 大量研究
表明, 茶多糖具有降血糖、防辐射、抗凝血及抗血栓、降
血压、降血脂等作用, 不同提取分离方法对茶多糖的得
率、纯度和生物活性有很大影响[ 1 ]。目前茶多糖的纯化
方法主要有金属络合物法[ 2 ]、膜过滤法[ 3 ]、纤维素阴离
子交换柱层析法[ 4, 5 ]、凝胶柱层析法[ 6, 7 ]等, 其中, 纤维素
阴离子交换柱层析法和凝胶柱层析法是最常采用的两
种方法, 然而纤维素树脂和凝胶柱价格昂贵, 样品制备
量极小, 仅限于实验室研究, 尚不能规模化生产。

糖类化合物分子中含有许多醇羟基具有弱酸性, 在
中性水溶液中可与强碱性阴离子交换树脂 (OH 型) 发
生离子交换作用而被吸附, 并易被 10% 的N aC l 水溶液
解吸, 然而许多糖类物质在强碱性条件下会发生异构化
和分解反应, 因而限制了OH 型强碱性阴离子交换树脂
在糖类物质分离纯化中的应用[ 8 ]。应国清等[ 9 ]探讨了
D 315 树脂在分离玻璃酸 (一种链状高分子粘多糖) 中的
应用。D 315 树脂还用于柠檬酸精制[ 10 ]。王元凤等采用
静态吸附法探讨了七种树脂对茶多糖的脱色效果, 结果
发现大孔弱碱性阴离子交换树脂D 315 可以有效地对
茶多糖进行脱色和脱蛋白[ 11 ]。茶多糖除含有中性糖之
外, 还含有相当量由糖醛酸组成的酸性糖, 在弱碱性条
件下带负电荷, D 315 树脂为大孔弱碱性阴离子交换树
脂, 用其进行脱色的同时, 还可以吸附带负电荷的酸性
多糖, 因此根据多糖和色素分子溶解性、极性和电负性
的差异, 采用适宜的吸附解吸条件, 选择性地吸附或解
吸茶多糖和茶色素, 提高茶多糖的回收率和纯度。本文

考察了大孔阴离子交换树脂D 315 对茶多糖吸附和洗
脱的影响, 拟找出提高茶多糖纯度和得率的较佳工艺,

为茶多糖的生产和开发提供理论依据。

1　材料与方法

1. 1　实验材料
粗老绿茶经粉碎后过 60 目筛备用 (湖北宜昌雾渡

河茶叶公司 2004 年 5 月生产) ; D 315 大孔阴离子交换
树脂 (上海华震科技有限公司) ; N aC l、N aOH、盐酸等均
为分析纯。

水浴震荡器 (H ZS2H 型, 哈尔滨市东联电子技术开
发有限公司) ; 酸度计 (PH S23TC 型, 上海天达仪器有限
公司) ; 旋转蒸发器 (R E252A 型, 上海亚荣生化仪器
厂) ; 循环水真空泵 (SHB - Ë 型, 巩义市站街光亚仪器
厂) ; 可见光分光光度计 (722 型, 北京光学仪器厂)。
1. 2　实验方法
1. 2. 1　茶多糖提取工艺

称取粗老绿茶 800 g, 用 80% 乙醇 70℃回流提取
1. 5 h, 提取后的茶渣先用自来水 65℃提取 2. 0 h, 再用
复合纤维素酶在茶叶与水的质量体积比 1∶10, 温度
40℃, pH 值 5. 5, 加酶量质量分数为 0. 5% 条件下提取
3. 0 h, 合并两次滤液, 55℃减压浓缩, 3 倍体积乙醇沉
淀, 沉淀物冻干, 得多糖样品 ET PS。将 ET PS 稀释至糖
醛酸质量浓度为 2. 5 m gömL , 以 2. 0 BV öh (1 BV 相当
于一个柱床体积) 速度流过D 315 大孔阴离子交换树
脂, 先用去离子水洗脱, 收集上柱吸附的流出液和去离
子水洗脱液, 醇沉后溶于水, 透析脱盐, 冻干后得多糖样
品N T PS, 再用 0. 5 m o löL N aC l 以 0. 8 BV öh 流速洗
脱, 洗脱液再醇沉, 透析脱盐, 冻干后得多糖样品
A T PS。
1. 2. 2　树脂预处理方法

取新购的D 315 树脂, 用 40℃热水反复漂洗至无泡
沫, 再用 5% 盐酸浸泡 4 h, 去离子水冲洗至中性, 再用
5%N aOH 浸泡 4 h, 去离子水冲洗至 pH 8. 0 左右, 备
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用。
1. 2. 3　静态吸附实验

取处理好的D 315 树脂, 加入一定糖醛酸质量浓度
的 100 mL 茶多糖溶液于 250 mL 三角瓶中, 设定不同
的温度和 pH 值, 恒温水浴震荡器振摇 12 h (振荡频率
120 röm in)。振荡结束后, 过滤, 收集滤液, 将滤液 pH
值调至 6. 0, 测定 12 h 后溶液中糖醛酸的质量浓度和脱
色率。

1) 温度对D 315 树脂交换容量的影响
分别取预处理的树脂加入糖醛酸质量浓度为 2. 5

m gömL 的茶多糖溶液, 控制温度分别为 10℃、20℃、
30℃、40℃、50℃, 恒温水浴震荡, 静态吸附 12 h。

2) pH 值对D 315 树脂交换容量的影响
分别取预处理的树脂加入预先调节好 pH 值为

4. 0, 5. 0, 6. 0, 7. 0, 8. 0 的糖醛酸质量浓度为 2. 5

m gömL 的茶多糖溶液于 35℃的恒温水浴震荡, 静态吸
附 12 h。

3) 上样液浓度对D 315 树脂交换容量的影响
选择 0. 5, 1. 0, 2. 5, 4. 0, 6. 5 m gömL 五个糖醛酸质

量浓度, 于 35℃的恒温水浴震荡, 静态吸附 12 h。
1. 2. 4　D 315 树脂动态吸附和洗脱实验

用湿法将处理好的树脂装入 Υ2. 6×30 mm 的玻璃
交换柱, 每间隔 1 h 取流出液 2 mL 测糖醛酸质量浓度。

1) D 315 树脂动态吸附茶多糖的流出曲线
配制一定体积的浓度为 2. 5 m gömL 的多糖溶液于

预先处理好的D 315 大孔阴离子吸附树脂上柱, 流速为
2. 0 BV öh。

2) 不同N aC l 浓度对茶多糖解吸的影响
采用 0, 0. 1, 0. 3, 0. 5, 0. 6 m o löL 的N aC l 溶液对

吸附茶色素和茶多糖的树脂洗脱, 洗脱速度控制在0. 8

BV öh。
1. 2. 5　D 315 树脂再生

将已吸附茶多糖的D 315 树脂用N aC l 洗脱后, 采
用 1. 0 m o löL N aC l 和 1. 0 m o löL 的N aOH 处理, 最后
用去离子水冲洗至 pH 值 8. 0～ 8. 5, 再生 10 次, 测定树
脂对糖醛酸的交换容量和脱色率。
1. 2. 6　分析及计算方法

中性糖质量分数: 苯酚—硫酸比色法[ 12 ]

糖醛酸质量分数: 间羟基联苯法[ 12 ]

蛋白质质量分数: 考马斯亮兰法[ 13 ]

茶多酚质量分数: 酒石酸亚铁比色法[ 14 ]

糖醛酸的交换容量: 指单位体积活化的湿树脂所能
交换的糖醛酸的质量。

交换容量 (m gõmL - 1) = (C 0 - C i) ×V 溶液öV 树脂

式中 　C 0, C i—— 吸附前、后溶液中糖醛酸的质量分
数,m gömL ; V 溶液、V 树脂—— 茶多糖溶液和活化的湿树
脂的体积,mL。

脱色率测定及计算方法: 将待测茶多糖溶液调节至
pH 值 7. 0±0. 1, 经 5000 röm in 离心 20 m in 后过滤, 收
集滤液, 然后在 420 nm 处测其光密度值[ 15 ]。
脱色率 (% ) = (OD 脱色前 - OD 脱色后) × 100öOD 脱色前

式中 　OD 脱色前,OD 脱色后—— 脱色前、后溶液的光密度
值。

2　结果与分析

2. 1　粗茶多糖 ET PS 的成分分析
研究表明, 按本试验确定的提取工艺提取粗茶多糖

ET PS, 得率为 5. 44% , 经分析, ET PS 中含有32. 68%

的总糖, 11. 24% 的糖醛酸, 18. 96% 的多酚, 15. 00% 的
灰分, 7. 23% 的蛋白质及一定质量分数的色素。
2. 2　温度对D 315 树脂交换容量的影响

从图 1 可以看出: 温度对茶多糖溶液的脱色影响较
明显, 温度 30～ 50℃左右时, D 315 树脂对茶多糖溶液
的脱色效果较佳。温度升高, 树脂功能基团活性增强, 色
素分子的扩散速度加快, 多糖溶液的粘度下降, 有利于
色素的吸附。D 315 树脂对茶多糖溶液中的糖醛酸交换
容量随温度的升高先增加后减少。可能的原因在于: 一
方面茶多糖中的糖醛酸是一种一元弱有机酸, 不能完全
电离, 温度升高增加了糖醛酸在水中的电离度, 使得溶
液的酸性增强; 另一方面弱碱性树脂交换吸附酸根离
子, 发生酸碱中和反应, 此反应为放热反应, 温度升高不
利于此反应的进行。D 315 树脂由于对热效应比较敏感,

当温度升至 30℃左右, 它对糖醛酸的交换容量下降较
明显。综合考虑, 宜在 30℃左右使用D 315 树脂。

图 1　温度对脱色率和糖醛酸交换容量的影响

F ig. 1　Effect of temperatu re on abso rp t ion of co lo ran ts

and u ron ic acids by D 315 resin

2. 3　pH 值对D 315 树脂交换容量的影响
从图 2 可以看出: pH 值 5. 0～ 7. 0 时,D 315 树脂对

茶多糖溶液的脱色效果较佳, 对多糖的吸附也较大。在
pH 值 7. 0 以下,D 315 树脂对茶多糖溶液的脱色效果和
对多糖的交换容量随着 pH 值的增加而增加, 当 pH 值
大于 7. 0 以后, 反而下降, 原因在于茶叶多糖是酸性多

图 2　pH 值对脱色率和糖醛酸交换容量的影响

F ig. 2　Effect of pH value on abso rp t ion of co lo ran ts

and u ron ic acids by D 315 resin
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糖, 在偏碱性条件下带负电荷, 树脂上的阴离子以离子
键的形式与茶多糖的糖醛酸阴离子发生交换, 但当 pH
值大于 7. 0 以后, 茶多糖在碱性条件下容易水解, 脱色
效果和对多糖的交换容量下降, 因此, 提取的多糖溶液
不需调节 pH 值即可上D 315 树脂分离。
2. 4　上样液浓度对D 315 树脂交换容量的影响

从图 3 可以看出: 脱色率随着糖醛酸浓度升高而降
低, 当多糖溶液中糖醛酸质量浓度大于 2. 5 m gömL 时,
脱色率迅速下降。交换容量随着多糖溶液中糖醛酸浓度
升高而增加。当多糖溶液中糖醛酸质量浓度为2. 5

m gömL 时, 其糖醛酸交换容量为 19. 94 m gömL , 当多糖
溶液中糖醛酸质量浓度为 0. 5 m gömL 时, 其交换容量
仅为 4. 90 m gömL , 两者相比较, 后者仅为前者的
24. 6%。因此, 应在多糖溶液中糖醛酸质量浓度为2. 5

m gömL 进行吸附。

图 3　上样液浓度对脱色率和糖醛酸交换容量的影响

F ig. 3　Effect of samp le so lu t ion concen trat ion on abso rp t ion

of co lo ran ts and u ron ic acids by D 315 resin

2. 5　D 315 树脂动态吸附茶多糖的流出曲线
从图 4 可以看出: 当多糖溶液的上样量为 20 BV

时,D 315 树脂对茶多糖的吸附已经达到饱和, 可以停止
吸附, 该点即为多糖上柱吸附的渗漏点。

图 4　D 315 树脂动态吸附茶多糖的流出曲线

F ig. 4　F low ing cu rve of tea po lysaccharides

by D 315 resin adso rp t ion

2. 6　N aC l 溶液浓度对茶多糖解吸的影响
预实验发现, 采用浓度大于 0. 6 m o löL 的N aC l 洗

脱时, 相当一部分色素洗脱下来, 多糖纯度很低, 不可
取。从图 5 可以看出: 采用 0. 5, 0. 6 m o löL N aC l溶液洗
脱, 糖醛酸质量浓度远远高于采用 0. 3, 0. 1 m o löL
N aC l溶液洗脱, 采用0. 6 m o löL N aC l与采用0. 5 m o löL
N aC l 溶液洗脱效果差别不大, N aC l 溶液浓度在0. 1

m o löL 时, 很大一部分酸性茶多糖解吸不下来, 产品得
率低, 故洗脱液采用 0. 5 m o löL N aC l 溶液洗脱。

图 5　N aC l 溶液浓度对茶多糖解吸的影响

F ig. 5　Effect of N aC l concen trat ion on elu t ion

of tea po lysaccharides

2. 7　D 315 树脂的重复使用性能
从表 1 可以看出: D 315 树脂再生 10 次后, 树脂的

脱色率下降 8. 6% , 树脂对糖醛酸的交换容量下降
5. 5% , 表明D 315 树脂对茶多糖的分离纯化是稳定的。

表 1　再生次数对D 315 树脂吸附性能的影响

T ab le 1　Effect of regenerat ion tim e on abso rp t ion

perfo rm ance of D 315

再生次数 1 3 5 7 9 10

交换容量öm g·mL - 1 20. 07 19. 62 19. 28 19. 16 19. 03 18. 97

脱色率ö% 85. 03 83. 27 81. 45 80. 09 79. 25 77. 72

2. 8　D 315 树脂分离得到的茶多糖的基本组成
ET PS 经 D 315 吸附分离后, 可得到 N T PS 和

A T PS 两种茶多糖。N T PS 为不被树脂吸附的多糖, 浅
绿色, 得率 1. 16% , 总糖质量分数 82. 7% , 糖醛酸含量
12. 9% ; A T PS 为酸性多糖, 灰白色, 得率为0. 77% , 总
糖质量分数 85. 5% , 糖醛酸质量分数39. 8%。

3　结　论

1) D 315 树脂纯化茶多糖的较佳条件为: 上样液
pH 值 6. 0～ 7. 0, 温度 30℃, 多糖溶液中的糖醛酸质量
浓度2. 5 m gömL , 上柱流速 2. 0 BV öh。

2) ET PS 经D 315 树脂吸附分离后, 可得到两种茶
多糖, 一种是收集的上柱吸附的流出液和去离子水洗脱
液而得到的以中性糖为主的多糖N T PS, 另一种是采用
0. 5 m o löL N aC l 溶液洗脱而得到的己糖醛酸含量高的
酸性糖A T PS。N T PS 相对于 ET PS 的得率为 21. 3% ,
总糖含量为 82. 7% , 糖醛酸含量为 7. 9% ; A T PS 相对
于 ET PS 的得率为 14. 3% , 总糖含量为 85. 5% , 糖醛酸
含量为 35. 2%。

3) 弱碱性的大孔阴离子交换树脂D 315 不仅可以
对茶多糖溶液起到一定的脱色效果, 提高茶多糖纯度,

而且还可以按照茶多糖的电荷性质, 对茶叶多糖进行初
步分离和纯化。
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Isola tion of tea polysacchar ides by D 315 resin
W a ng Yua nfe ng , J in Zhe ngyu

※

(F ood S chool, S ou thern Y ang tz e U n iversity , W ux i, J iang su 214036, Ch ina)

Abstract: T he techno logy fo r iso la t ion and pu rif ica t ion of tea po lysaccharides w ith D 315 resin w as stud ied. It w as

ind ica ted tha t D 315 resin w as su itab le fo r the p relim inary iso la t ion and pu rif ica t ion of tea po lysaccharides. U nder

the condit ion s of sam p le so lu t ion w ith pH 6. 0～ 7. 0, tem pera tu re 30℃ and 2. 5 m gömL of u ron ic acids, one
po lysaccharide N T PS w h ich w as m ain ly neu tra l sugar w as ob ta ined by co llect ing the so lu t ion flow ing ou t and the

fract ion w ith w ater elu t ion. T he to ta l sugar con ten t of N T PS w as 82. 7% and its u ron ic acid con ten t w as 7. 9%.

A no ther po lysaccharide A T PS w h ich w as m ain ly acid po lysaccharides w as ob ta ined by co llect ing the fract ion w ith
0. 5 m o löL N aC l elu t ion. T he to ta l sugar con ten t of A T PS w as 85. 5% and its u ron ic acid con ten t w as 35. 2%.

Key words: tea po lysaccharides; an ion exchange resin; iso la t ion
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