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大孔树脂吸附法纯化紫薯花色苷的研究 
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摘  要: 目的  研究大孔吸附树脂吸附法纯化紫薯花色苷成分。方法  采用大孔吸附树脂静态和动态吸附解吸

实验, 结合花色苷 pH示差法检测技术, 分别考察了 D101、AB-8、XDA-7、HPD-722、HPD-750、HPD-450、

XDA-6、NKA-II、NKA9 和 S-8 10 种吸附树脂对紫薯花色苷的吸附和洗脱性能, 探讨大孔树脂柱层析纯化工

艺。结果  XDA-7大孔吸附树脂对紫薯花色苷的吸附和洗脱性能较好。吸附过程中上样液浓度为 450 mg/L, 样

液 pH 为 4.0, 上样速率为 1 BV/h, 树脂的饱和吸附容量为 10.2 mg/g; 洗脱液为 60%乙醇溶液, 洗脱速率为 2 

BV/h时, 洗脱解析率在 94%以上, 纯化效果较好。结论  XDA-7大孔吸附树脂可用于紫薯花色苷的纯化应用, 

该纯化分离工艺简单快速, 适合紫薯类花色苷的纯化制备。 
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Purification of anthocyanins from purple sweet potato by macroporous 
adsorption resin 
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ABSTRACT: Objective  To study the purification of anthocyanins from purple sweet potato by macroporous 

adsorption resins. Methods  The static & dynamic adsorption and desorption characteristics of macroporous 

adsorption resins including D101, AB-8, XDA-7, HPD-722, HPD-750, HPD-450, XDA-6, NKA-II, NKA9 and 

S-8 for anthocyanins were investigated, combined with pH differential detection technology, and the purple 

potato anthocyanins macroporous adsorption purification technology and parameters optimization were 

discussed. Results  Resin XDA-7 showed a satisfactory adsorption-desorption capacity for purification of 

anthocyanins from purple sweet potato. In the course of adsorption, the concentration of adsorption solution 

was 450 mg/L with the adsorption solution pH 4.0, the flowing rate was 1 BV/h, and the saturated adsorption 

capacity of the resin was 10.2 mg/g. In the course of elution, the elution rate was more than 94% when the 

eluent was 60% ethanol aqueous and its flowing rate was 2 BV/h. Conclusion  The developed method is easy 

to implement and can be applied to the purification of anthocyanins from purple sweet potato. 
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1  引  言 

紫薯(Solanum tuberdsm), 又名紫肉甘薯, 属旋

花科(Convolvulaceae)甘薯属(Ipomoea)一年生或多年

生双子叶植物[1]。由于其色泽鲜艳, 而且富含一般甘

薯所不具有的营养物质——花色苷, 深受大众喜爱
[2-4]。研究表明, 紫薯中花色苷是一类羟基和甲基化

的 2-苯基苯并吡喃阳离子与一个或多个糖分子通过

糖苷键结合而成的化合物[5]。其结构中的酚羟基具有

良好的抗氧化性, 表现出抗肿瘤、抗突变以及抗动脉

硬化等功能活性功效。Teow、Kano 等研究表明, 紫

薯花色苷体外清除 DPPH能力优于 VC
[6,7]。Hagiwara

等[8]发现紫薯提取物对实验小鼠结肠癌有一定的抑

制效果。Ghiselli 等[9]研究发现花色素可以保护动脉

血管内壁柔韧性, 增强血液循环, Yamakawa 等[10]进

一步研究表明紫薯花色苷对血管紧张素转化酶(ACE)

具有良好的抑制作用, 在小鼠实验[11]和人体实验[12]

中均表现出良好的降血压功效。紫薯花色苷可以改善

糖尿病大鼠的血糖和血脂异常, 加强糖代谢和脂代

谢的良性循环, 对肝功能和肝细胞膜结构也有一定

的保护作用[13]。 

花色苷来源广泛、毒副作用小, 加之良好的生物

活性功能, 作为一种天然色素在食品添加剂领域的

应用前景十分可观。但是天然产物花色苷也存在自身

缺陷, 易受到外界条件的影响、稳定性差、纯化分离

效率低等[14], 有待于进一步研究。 

目前, 天然花色苷的提取方法主要有层析法和

膜分离技术[15]。柱层析技术使用较为广泛, 主要有大

孔吸附树脂、凝胶树脂、离子交换树脂, 何会筛选

XAD-7HP 大孔吸附树脂用于荔枝花色苷粗提物进行

初步纯化, 使其含量提高了 9倍左右[16]。膜分离技术

用于花色苷的提取, 主要有微滤、超滤、纳滤、电渗

透、反渗透等技术[17]。Patil 等利用膜分离技术使红

萝卜花色苷的含量增加了近一倍[18]; 李金林利用 100 

nm 超滤膜对紫薯花色苷粗提液进行过滤, 去除杂质

率 38%[19]。研究表明, 膜材料加工水平对膜分离技术

在花色苷分离中的应用还具有一定的限制作用, 而

利用大孔树脂吸附法从天然植物中提取花色苷的最

大优点在于该分离过程无需加热, 可避免加热分解

损失和生物活性降低, 同时可大幅度降低能耗。本文

以紫薯花色苷乙醇粗提浓缩液为原料, 研究了大孔

吸附树脂对紫薯花色苷的吸附分离效果, 为花色苷

的树脂法纯化提供一定的理论依据。 

2  材料与方法 

2.1  试剂和仪器 

“济黑”紫薯购于济南紫薯农业种植合作社; 乙

腈、甲酸购自 TEDIA, 色谱纯; 其他试剂均为国产分

析纯。 

大孔吸附树脂: D101、AB-8、NKA-II、NKA-9、

S-8购自南开大学化工厂; XDA-6、XDA-7购自西安

蓝晓科技有限公司; HPD-722、HPD-750、HPD-450

购自沧州宝恩化工有限公司。 

ULTIMATE3000 高效液相色谱(美国戴安有限公

司); HD-21-88自动柱层析仪(上海琪特分析仪器有限

公司); RE-52AA 旋转蒸发仪(上海亚荣生化仪器厂); 

UV-8000 紫外可见分光光度计(上海元析仪器有限公

司); JDG-0.2T真空冷冻干燥机(兰州科近真空冻干技

术有限公司)。 

2.2  紫薯花色苷提取液的制备 

紫薯花色苷粗提液由“济黑”紫薯冻干粉, 经单

因素实验和响应面优化设计, 确定以 60%乙醇为提

取剂, 液料比 18:1(V:m), 浸提时间 127 min条件下粗

提液中花色苷含量最高 , 平均含量达 2.680 

mg/g(DW)。粗提液于 4500 r/min离心 10 min, 取上

清液, 继续在 40 ℃、0.1 MPa进行旋转蒸发浓缩, 制

得花色苷提取液, 于 4 ℃冰箱保存备用。 

2.3  花色苷含量的检测 

精确称取一定量紫薯粉末, 以酸化乙醇溶液为

溶剂, 于 25 ℃恒温摇床(110 r/min)中浸提一定时间, 

于 4500 r/min 转速下离心 15 min, 取上清液定容至

100 mL。取浸提液分别加入一定体积的 pH 1.0、pH 

4.5 缓冲液稀释一定的倍数, 混匀, 静置 15 min。以

蒸馏水调零, 在 700 nm和 λvis-max处测定其吸光值, 

并记录。根据公式 1、公式 2, 计算样品中花色苷的

含量。 

花色苷浓度 C(mg/L)=[(Aλvis-max-Aλ700)pH 1.0- 
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(Aλvis-max-Aλ700)pH 4.5] ×MW×DF×1000/ε     (公式 1) 

花色苷含量 m(mg/g, DW)=C×V/m0       (公式 2) 

式中: MW——相对分子质量;  

DF——样品稀释倍数;  

ε——摩尔消光系数。(注: 当 ε 未知或样品成分
未知, 则将矢车菊素-3-葡萄糖苷作为标准物, 此时

MW=449.2, ε=26900。) 

DW——样品为干重状态;  

V——浸提液体积, L;  

m0——样品干重时的质量, g。 

2.4  静态吸附、解吸实验 

准确称取一定量的树脂, 分别加入浓度约为 350 

mg/L的紫薯花色苷粗提液 70 mL于 25 ℃进行静态吸

附试验。充分吸附后, 过滤, 将树脂移入干净锥形瓶, 

加入乙醇水溶液 70 mL, 25 ℃恒温解析, 待其充分解

吸, pH 示差法测定吸附残液及解吸液中花色苷的含

量, 计算其吸附量及解吸率。 

2.5  动态吸附-解吸实验 

2.5.1  吸附穿透曲线的测定 

选择吸附容量较大的树脂湿法装柱(层析柱 1.0 

cm×30.0 cm), 适量浓度的花色苷粗提液上柱吸附 , 

蠕动泵恒定流速, 流出液分步收集, 以 pH 示差法[19]

计算花色苷浓度, 测定穿透曲线, 并选择不同的流速

进行实验, 比较流速对穿透曲线的影响。 

2.5.2  洗脱曲线的测定 

动态吸附穿透后, 1.5 BV的水冲洗柱子, 顶出料

液, 而后用 60%乙醇水溶液淋洗, 淋洗液分步收集,  

检测, 绘制洗脱曲线。 

2.6  高效液相色谱分析 

采用高效液相色谱 (high performance liquid 

chromatography, HPLC)法对树脂纯化前后的紫薯花

色苷进行组分分析, 色谱条件为: 乙腈为流动相 A, 

0.5%甲酸为流动相 B, C18色谱柱(Boston Green ODS, 

4.6 mm×250 mm, 5 μm), 柱温 30 ℃, 进样量 20 μL, 

检测波长 525 nm, 梯度洗脱条件为 0~30 min, 

100%~80% B; 30~40 min, 80%~60% B。 

3  结果与分析 

3.1  树脂吸附性能的比较 

由表 1 可知 , 非极性的 D101 和弱极性的

XDA-7 对紫薯花色苷的吸附量较高 , 达到了 10 

mg/g 湿树脂。花色苷属 2-苯基苯并吡喃阳离子化

合物, 其分子结构中含有极性较小的内酯环, 还含

羟基等极性基团, 整个分子呈中等偏弱极性, 因此, 

在极性适中的吸附树脂上的吸附容量较大 , 在极

性吸附树脂上吸附容量较小。比表面积较大的树脂

吸附容量较大 , 而比表面积较小的树脂吸附容量

较小 , 说明树脂对花色苷的吸附主要是靠表面物

理吸附作用。 

静态解吸实验表明 AB-8、HPD450、HPD722、

S-8、XDA-6和 XDA-7的解吸率都达到了 90%以上。

综合考虑 , 选取吸附量最高 , 解吸率也良好的

XDA-7 型号的大孔吸附树脂进行对紫薯花色苷的动

态吸附和解吸实验。 

 
表 1  大孔吸附树脂对紫薯花色苷吸附量、解析率及其物理性能的比较 

Table 1  Comparison of the results about static adsorption, deadsorption and physical properties 

树脂种类 表面性质 比表面积(m2/g) 吸附量(mg/g) 解吸率(%) 

D101 非极性 550~650 10.21 72.41 

AB-8 弱极性 480~520 7.29 96.64 

XDA-7 弱极性 ≥800 10.19 94.79 

HPD-722 弱极性 485~530 8.90 94.62 

HPD-750 中极性 650~700 8.60 87.64 

HPD-450 中极性 500~550 4.19 93.45 

XDA-6 中极性 ≥630 7.67 92.99 

NKA-II 极性 160~200 0.42 48.64 

NKA9 极性 250~290 3.40 80.76 

S-8 极性 100~120 5.45 94.43 
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3.2  乙醇浓度对解吸效果的影响 

配制不同浓度乙醇水溶液 , 对吸附饱和的

XDA-7树脂进行解吸实验, 静态解吸实验结果如图 1

所示。 

 

 
 
图 1  不同乙醇浓度对 XDA-7树脂解吸率的影响 

Fig. 1  Effect of ethanol concentrations on adsorption ratio 
of XDA-7 macroreticular resin 

 
由图 1可知, 乙醇浓度 60%时解吸效果最好, 故

洗脱动态洗脱实验中选用 60%的乙醇水溶液作为洗

脱剂。 

3.3  上样速率对吸附效果的影响 

考察了不同上样速率对动态吸附效果的影响 , 

结果如图 2所示。 

 

 
 

图 2  不同上样速率下的动态吸附泄漏曲线 

Fig. 2  Breakthrough curve of dynamic adsorption under 
different flow rate 

 
由图 2 可知, 上样速率越快, 泄露越快, 吸附效

果较差。原因在于流速过快, 导致样液与大孔树脂的

接触时间过短, 不能够充分吸附, 导致泄露较快, 故

选择 1 BV/h为最佳上样速率。 

3.4  洗脱速率对解吸效果的影响 

对已吸附饱和的 XDA-7树脂用 60%的乙醇以不

同的速率进行洗脱, 其结果见图 3。 

 
 

 
 

图 3  不同流速下的动态洗脱曲线 

Fig. 3  Dynamic desorption curve under different elution rate 

 
 

由图 3可知, 当洗脱体积达到 4 BV时, 1、2、4、

6 BV/h 的流速下 , 花色苷的累积洗脱量分别是

102.92、100.53、94.16、85.76 mg。1 BV/h的速率的

洗脱量虽多但拖尾较长, 综合分析考虑, 可以选择 2 

BV/h为最佳洗脱速率, 最小洗脱剂量为 4 BV。 

3.5  树脂纯化效果评价 

采用 HPLC 法对树脂纯化前后的紫薯花色苷

进行纯化效果比较分析, 色谱图如图 4所示。图中

谱图 a 为花色苷提取原液 HPLC 谱图, 谱图 b 为

XDA-7 大孔树脂纯化后 HPLC谱图。谱图 a、b 中

标示的保留时间分别为 31.613 min、32.713 min、

33.133 min、34.313 min和 35.607 min的 5个峰为

紫薯花色苷的 5个主要组分, 与江连洲等[20]文献中

紫薯花色苷组分图谱一致。未经纯化的 a谱线中其

余谱峰为杂质峰, 从 a、b谱线对比可知, 经过大孔

树脂纯化后保留时间小于 31 min 的杂质峰显著减

小, 表明纯化效果较好。但 5个主要组分结构鉴定

还需进一步研究。纯化后花色苷含量提高了 7.3倍, 

回收率达 83.8 %。 
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图 4  紫薯花色苷浸提液大孔树脂纯化前后 HPLC图谱 

Fig. 4  HPLC chromatograms of purple sweet potato anthocyanins and purifying by XDA-7 resins 
 
 

4  结  论 

采用大孔吸附树脂法对紫薯花色苷进行分离纯

化, 工艺流程简单, 且室温操作, 可避免花色苷高温

氧化。实验结果表明 XDA-7 树脂对紫薯花色苷具有

较高的吸附容量和良好的解吸效果, 适用于紫薯花

色苷的富集纯化, HPLC检测结果显示经XDA-7树脂

吸附、解吸, 杂质峰明显减少, 纯化效果良好。试验

结果对紫薯花色苷工业化分离纯化具有指导意义。 
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