
   



中葡萄糖的浓度，”g／mL．b表示多糖稀释倍数。

1．3．1．3苯酚一硫酸溶液的配制

取苯酚100 g，加铝粉O．1 g和NaHCOaO．05 g，

常压蒸馏，收集182℃馏分，称取该馏分5 g，置100

mL容蠡瓶中，加新鲜蒸馏水稀释至刻度，摇匀，滤过

至棕色瓶中，得到5％苯酚溶液，置冰箱中备用。

1．3．1．4最大波长的确定

在200～600 nm波长范围内对多糖提取液进行

全波长扫描，确定其最大吸收波长x一。
1_3．2大枣提取液中多糖含量的刺定

1．3．2．1大枣多糖提取液的制备

取1009去核大枣，粉碎过20目筛，加人250 mL

体积分数86％的乙醇，45℃水浴回流脱脂2次，枣渣

晾干。在料液比为1 t 20(g：mL)。在功率600w下

用微波辅助提取器搅拌提取3h，过滤，离心，得到大

枣多糖提取液；再将其稀释2倍得到上柱用的大枣多

糖提取液，置于一4℃冰箱中备用。

1．3．2．2多糖含量的测定

吸取大枣多糖提取液2 mL，在1．3．1．4确定的

最大吸收波长下测定吸光度(A)，由1．3．1．3得到的

回归方程计算样品液中葡萄糖浓度(c)，按照下式计

算样品中大枣多糖的含量：

多糖含量／％=C×l×6／m×iOO (z)

式中：c为大枣多糖提取液中葡萄糖的浓度，pg／

mLIf为换算因子#m为称取多糖的质量，“g；6表示

多糖稀释倍数。

1_4试验方法

1．4．1树脂的预处理

新树脂必须经过预处理，将其中的有机物、低聚

物及有害离子等杂质除去。首先将大孔吸附树脂按

大小和均匀度进行筛选，然后用蒸馏水洗净，初步去

除一些杂质；再以树脂体积2倍的体积分数95％乙

醇充分浸泡24 h，使之充分溶胀，然后用蒸馏水洗净

至中性；再以无水乙醇为溶剂、用索氏提取器提取6

h，去除其中的低聚物等杂质；再用质量分数5％

NaoH浸泡24 h，蒸馏水清洗4、5次至中性；最后用

2％HCl浸泡24 h，蒸馏水清洗4、5次至中性，用于

静态吸附动力学试验。

1．4．2 6种树脂对大枣多耱提取液色素的吸附比较

准确称取经除去表面水分的6种树脂1．0 g于

具塞试管中，加入20 mL多糖提取液，室温下置于振

荡器240 min至树脂吸附饱和。取每管的上层清液，

用紫外分光光度计测定吸光度，并根据1．3。2的计算

圜锄
公式得到脱色前后的多糖含量，确定对多糖吸附效果

最佳的3种树脂，备用于静态吸附试验。

1．4．3静态吸附试验

准确称量定量树脂于具塞瓶中，加人10 mL的

大枣多糖液。40℃下置于振荡器中振荡640 min至达

到吸附平衡，取其上层清液1 mL，在1．3．1．4确定的

最大吸收波长A～处测定吸光度，根据公式(2)、(3)

测得各管多糖含量及其损失率，以考察树脂吸附对多

糖含量的影响；并接公式(4)求得的脱色率，以考察树

脂对多糖色素的吸附效果。每一实验重复3次，平均

误差<5％。溶液的脱色率及多糖损失率的测定按下

式计算：

多耱顿失率／％=

脱色前大枣提取渍的多糖含量～脱色后溶液的多耱含量
脱色前大拳提职渍的多糖含量

×100 (3)

脱色率／％=(A。一A。)／A。×100 (4)

式中：A。代表吸附前原溶液的吸光度，A，代表

脱色后溶液的的吸光度。

1_4．4动态吸附试验

将树脂以湿法搅拌下装入∞L 6 cm×40 cm的

层析柱中，树脂沉降后将水放出，用70％乙醇通过树

脂层，洗至流出液呈透明为止；用蒸馏水洗尽乙醇至

中性，然后用5％HcI溶液通过树脂层，并浸泡2～4

h，而后用蒸馏水洗至中性；再用2％NaOH溶液通过

树脂层，再用蒸馏水洗至中性[6]，备用。

将去离子水加入到层析柱中，清洗蠕动泵；再按

同法向层析柱中湿法装人树脂8 mL，大枣多糖提取

液以一定流速通过交换柱，进行脱色研究。利用自动

部分收集器间隔一定的时间收集1管流出液，再用紫

井可见分光光度计在1．3．1．4测得的检铡波长x。，

下检测每管的吸光度，根据公式(z)、(3)测得各管多

糖含量及其损失率，以考察树脂吸附对多糖含量的影

响；根据公式(4)得到每管的脱色率，以考察树脂对多

糖色素的吸附效果。本次试验分别考察溶液的流速、

温度和pH值等参数对脱色效果的影响，并得出适宜

的脱色条件。

1．5 树脂的解吸试验研究

树脂吸附色素后可再生重复利用，本试验用一定

体积分数的乙醇溶液作为洗脱剂，以一定流速通过吸

附柱进行洗脱解吸试验，收集流出液，在1．3．1．4测

得的检测波长x。。下测量其吸光度。分别考察解吸

剂乙醇的浓度和流速等因素对解吸效果的影响，并得
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出适宜的解吸脱色条件。

2结果与分析

2．1最大吸收波长的确定

多糖提取液在200～600 nm波长范围内的扫描

结果如图1所示。可以看出，多糖提取液在波长为

284 nm下吸光度达到最大值，故确定以284 nm处的

吸光度变化考察树脂的脱色效果。

搜长，加”

图l多糖提取液的紫外可见光吸收曲线。一一

2．2葡萄糖标准曲线

根据试验测得标准曲线如图2所示。结果表明，

葡萄糖含量在10．8～75．6 pg／mL范围内与吸光度

呈良好的线性关系。回归方程为A一0．012 4C+

o．005 2，R2=o．998 7；其中。c为每l mL溶液所舍

的葡萄糖微克数。

0 lO 20 舯帅50 60 70 舯

糖浓度，Fg InL_1

图2葡萄糖标准曲线

2．3换算因子的确定

将溺得的多糖吸光度(A)代入回归方程A—

o．012 4c十o．005 2，由公式(1)换算因子的测定公式

得到t=m／cx 6—3．31。

2．4六种树脂对大枣多糖提取液色素的吸附比较

在1．4．3的试验条件下，得到LSA-800B、NKA_

II、AB8、争8、x一5、NP口600等6种树脂对多糖吸附

率的结果如图3所示。结果表明；6种树脂对色素的

吸附能力表现各异，对多糖均有不同的交换吸附作

用，其中LSA-800B、NKA—II、Ap8树脂对多糖的吸

附率明显高于其他3种树脂，并且有较低的多糖损失

182I垫堕!型坠!堕：塑l!堂型呈塑!

率，另外3种树脂较差，这可能与树脂或被吸附物质

的性质有关。同一种溶质，比表面积越大，吸附效果

越好；吸附符合相似相吸原理，极性差异越不显著越

有利于物质的吸附。综合考虑物理性质及其吸附效

果，最终确定3种吸附效果最佳的树脂AB8、LsA_

800B、NKA—II进行静态吸附试验。
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图3六种树脂对多糖的吸附率图

2．5静态吸附试验研究

根据1．4．4的条件，得到LSA一800B、AB8、

NKA一Ⅱ3种树脂的静态吸附动力学曲线，如图4所

示。可以看出，树脂的吸附速率随振荡时间的延长而

增加，当达到900 min后吸附量增加缓慢，脱色效果

不再明显，可以认为此时树脂对色素的吸附基本达到

动态平衡。3种树脂达到吸附饱和的吸附量相差较

大，可以看出LsA一800B的吸附量最大，为79mg／g，

而AB8、NKA_Ⅱ的吸附量与其相差较大，分别为

57．1 mg／g和60．7 mg／g，这可能与多糖的性质及其

对不同树脂的吸附性能有很大关系。
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图4静态吸附动力学曲线

在静态吸附条件下，分94研究了树脂用量、吸附

温度、吸附时间对多糖溶液脱色率及多糖损失率的影

响。LsA一800B树脂在树脂用量2．og(多糖提取液

10 mL)、20℃(约为室温)、时间为180 min时对多糖

中色素有最佳的吸附性能，并且脱色后多糖的损失率

仅为6．0％。确定采用LsA一800B大孔吸附树脂进

行动态吸附试验研究。

2．6动态吸附试验研究
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