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摘 要: 研究了树脂吸附法分离纯化茶多酚的绿色工艺。浸提低品位茶叶得到的浸提液,乘热粗沙沙滤, 调

pH 值至 1. 5, 使色素、咖啡因和大分子物质得到预分离, 然后细沙沙滤、上AB- 8 树脂进行吸附, 依次用蒸馏水

和 pH 值为 2~ 4的 5%的乙醇溶液洗脱处理, 洗脱剂为质量分数 60%的乙醇, 洗脱液喷雾干燥得到茶多酚产

品,纯度可达 90. 22%。
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Abstract: A green technology for isolating and purifying tea polyphenols( TP) from tea leaves by macroporous resins was studied

as follows: soak low-grade tea leaves and filter the crude extract by coarse sand immediately, remove pigment, macromolecular

substances and caffeine from crude ex tract by adjusting pH value, filter again by fine sand and load it onto a column containing

macropore resin AB-8 for absorbing TP; TP was desorbed with 5% EtOH eluant of pH value 1. 5 and 60% EtOH subsequent-

ly; dry the solution by spray dryer to obtain high purity TP of purity 90.22%.
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茶多酚( TP)作为一种新型纯天然食品抗氧化剂,在我国已被认可,该类产物具有抗氧化、抑菌能力

强,特别对葡萄球菌、肠内细菌、肺炎杆菌、黄曲霉菌、金黄色链球菌等有显著的抑制作用,并同时具有降

血脂和血糖、降血压和胆固醇、抗动脉硬化、抗突变和抗癌变、抗衰老等功能
[ 1]
。茶多酚在医药、饮料、

食品、保健等行业中有着广泛的用途。

目前从茶叶中提取 TP 有 3种方法: 溶剂萃取法[ 2]、离子沉淀法[ 3]和树脂吸附法[ 4]。溶剂萃取法需

使用大量有机溶剂, 生产成本高,环境污染严重,且产品有溶剂残留; 离子沉淀法因使用重金属盐作沉降

剂,产品的重金属离子残留非常高,达不到食品工业标准。作者采用树脂吸附法,研究出一种操作简单、

产品质量高、生产成本低的绿色工艺流程。
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1 实 验

1. 1 原料与试剂

主要试剂与原料:乙醇、甲醇、乙酸等均为分析纯(湖南师大试剂厂) ; 树脂 AB- 8、S- 8、X- 5、聚酰胺

(天津南开大学化工厂) ; 低档粗茶叶(湖南连源茶叶生产) ; 粗沙,粒度> 100目;细沙,粒度< 100目。

1. 2 高纯茶多酚的分离纯化

取 100 g 干茶叶,加入蒸馏水 2 000 mL,用盐酸调pH 值 3~ 4,微沸提取 1 h,用粗沙进行沙滤,得浸

提液,用盐酸调 pH 值为 1. 5, 5 静置 4 h,出现大量桔红色絮状沉淀,用细沙滤去沉淀,得澄清液。滤

液以一定流速流经装有 AB- 8树脂 10 mL 层析柱( 800 mm 10 mm) ,茶多酚和咖啡因被吸附在树脂

上,蒸馏水洗涤呈中性后用 pH 值 2~ 4的 5%乙醇溶液洗涤,再用 60%乙醇以一定流速洗脱,洗脱液喷

雾干燥,得高纯茶多酚, AB- 8树脂用 90%乙醇再生。

1. 3 分析方法

1. 3. 1 茶多酚含量分析 采用酒石酸铁分光光度比色法[ 5]。

1. 3. 2 茶多酚中咖啡因检测 BT 800高效液相色谱仪, 汉邦 C18色谱柱( RSD, 250 mm 4. 6 mm, 4. 6

m) ,流动相为乙醇- 水-乙酸(体积比 87. 5120. 5) ,流速为 1. 0 mL/ h,柱温 20 ,检测波长 280 nm。

2 结果与讨论

2. 1 沙滤对沉淀杂质的影响

董文宾等提出直接调整茶多酚溶液 pH 值 1. 5就会生成大量絮状沉淀,起到除杂的目的[ 6] , 作者研

究发现上述方法很难生成沉淀,在采用了粗沙沙滤和冷冻措施后,才产生橙红色沉淀, 这是因为在使用

粗沙过滤时一些粒度较小的微粒没有过滤掉,而这些微粒在溶液中成为晶种,促进了沉淀的生成;用细

沙过滤效果与滤纸相同, 同时还解决了滤纸过滤速度慢、难以在工业化生产中应用的难题,也大大降低

了生产成本。这也正是本工艺的特别之处。

2. 2 不同树脂的吸附和洗脱性能

分别以 AB- 8、S- 8、X- 5和聚酰胺树脂进行静态吸附,考察不同树脂的吸附和洗脱性能(见图 1和

表1)。AB- 8的吸附率较高为87. 9% ,洗脱率为 89. 6%,并在30 min后就能达到吸附饱和,而且洗脱和

再生容易,吸附和洗脱性能稳定。由表 1可见, S- 8的吸附率最高为 93. 8%,但是洗脱率不高,因此回

收率比 AB- 8低很多。此外 S- 8如果吸附时溶液不

调至酸性,吸附后树脂变黑,很难再生。综合考虑,

选择AB- 8作为吸附树脂。

表 1 不同树脂的吸附率和洗脱率

Table 1 Adsorpt ion and desorption efficiency

of different r esins

树脂类型

resin types

吸附率/ %

adsorpt ion

洗脱率/ %

desorpt ion

X- 5 85. 0 77. 1

S- 8 93. 8 75. 4

AB- 8 87. 9 89. 6

聚酰胺 polyamide 86. 3 71. 5

X- 5; AB- 8;

聚酰胺 polyamide; S- 8

图 1 吸附量和时间的关系曲线

Fig . 1 Relationship bet ween adsorption and time

2. 3 AB- 8树脂对茶多酚的吸附

考察了上柱液茶多酚浓度、吸附速度(以上柱液流速表示,单位VB/ h)和 pH 值对AB- 8树脂吸附分

离茶多酚性能的影响,结果见图 2~ 图 5。从图 2可知, AB- 8树脂对同浓度的茶多酚溶液 30 min都能

达到吸附平衡。由图 3看出, 上柱液茶多酚浓度小于 3~ 5 mg/ mL 为宜。图 4表明,当上柱液 pH 值为

1. 5时吸附率最高为 88. 9%, 而且茶多酚在酸性条件下稳定性好, 故选择上柱液 pH 值 1. 5。由图 5看
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2. 96 mg/ mL; 3. 84 mg/ mL;

4. 43 mg/ mL; 5. 91 mg/ mL;

7. 39 mg/ mL

图 2 不同浓度下 AB- 8 的吸附

动力学曲线

F ig. 2 Adsorpt ion kinet ics under

different concn.

出,上柱液流速过快, 泄漏过早, 实验发现最佳吸附速度为 3. 6

VB/ h。

2. 4 洗脱条件

研究了乙醇浓度和洗脱速度对洗脱能力的影响, 由实验可

知,洗脱率随着乙醇浓度的提高而增大,但是当乙醇浓度(质量分

数)达到 60%后,洗脱率增加缓慢,且高浓度的乙醇洗脱会带来更

多的杂质, 故选择 60% 乙醇溶液为洗脱液, 茶多酚洗脱率为

79. 9%。由表2可知, 当洗脱速度为吸附速度的一半,即 1. 8 VB/

h,洗脱剂用量为 2 VB时洗脱率最高,为 90. 0%。研究也发现 pH

值 2~ 4的 5%乙醇溶液对咖啡因有较好的选择吸附能力,故在洗

脱之前用 pH 值 2~ 4的 5%的乙醇溶液对树脂进行处理, 得到咖

啡因含量小于 4. 0%的茶多酚产品。

2. 5 茶多酚产品理化指标

本工艺得到的茶多酚纯度达90. 22% , 咖啡因含量3. 9% , 重

图 3 AB- 8 树脂吸附等温线

F ig. 3 Adso rption isotherm

of AB-8 resin

图 4 pH值对吸附率的影响

F ig. 4 Effect of pH value on

adsorption

流速 f low rate/ ( VBh
- 1) : 1. 5;

3. 6; 6. 0; 9. 0;

图 5 流速对吸附的影响

F ig. 5 Effects of flow rate on adso rption

表 2 洗脱剂流速对效果的影响

Table 2 Effects of flow rate on desorption

流速/ ( VBh
- 1)

flow rate

解吸率/ %
desorpt ion rate

洗脱剂用量/ VB

eluant volume

1. 8 90 2

3. 6 87 3

6 64 4

9 56 5

金属(以 Pb计)为 5 10- 6,砷为 0. 2 10- 6。

3 结 论

3. 1 本研究用不同粒度的沙进行两次沙滤。粗滤步骤

保留一些细小微粒于茶多酚溶液中, 增加了形成沉淀所

需要的晶核,使得调整 pH 值 1. 5沉淀杂质过程加速; 而

细沙沙滤解决了滤纸速度太慢容易发生堵塞的问题, 并

降低了生产成本。

3. 2 选择 AB- 8作为吸附树脂,吸附率达 88. 9%;用 60%乙醇洗脱,洗脱率达 79. 9%。

3. 3 通过 pH 值为 2~ 4的 5%乙醇溶液洗脱处理,茶多酚产品中的咖啡因的含量小于 4. 0%。

3. 4 本研究提出的茶多酚提取工艺无污染, 工艺简单,整个过程能耗低,成本低。
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