
 第 42 卷  第 19 期 包 装 工 程  

   2021 年 10 月   PACKAGING ENGINEERING  ·63· 

                            

收稿日期：2021-03-09 

基金项目：国家重点研发计划专项（2017YFD0400704）；辽宁省科学技术计划（2020JH5/10100002） 

作者简介：代文清（1996—），男，渤海大学硕士生，主攻食品加工和安全。 

通信作者：吕长鑫（1965—），男，渤海大学教授，主要研究方向为果蔬贮藏加工和食品资源开发。 

大孔树脂-聚酰胺联用纯化桑葚花色苷 

代文清 1，张福娟 2，纪秀凤 1，于泳渤 1，薛磊 1，吕长鑫 1 
（1.渤海大学 a.食品科学与工程学院  b.辽宁省食品安全重点实验室  c.生鲜农产品贮藏加工及安全控

制技术国家地方联合工程研究中心，辽宁 锦州 121013；2.朝阳师范高等专科学校，辽宁 朝阳 122000） 

摘要：目的  为了得到纯度更高的桑葚花色苷。方法  以桑葚为研究对象，比较 AB-8，D4020，D101，

NKA-9，HPD100 等 5 种大孔树脂对桑葚花色苷吸附和解吸性能的影响，确定最佳工艺条件。       

结果 HPD100 大孔树脂是最合适的桑葚花色苷纯化物质，测得吸附率和解吸率分别为 93.6%和 37.9%；

纯化工艺最佳条件为上样流速 1.5 mg/mL、上样 pH 值 2.4、乙醇体积 100 mL、洗脱流速 1.5 mg/mL、乙

醇体积分数 70%，在此条件下测得纯度为 35.15%。运用聚酰胺树脂进行 2 次纯化得到的最佳纯化条件

为上样 pH 值 3.4、乙醇体积分数 70%，在此条件下测得纯度为 50.76%。结论 此最佳纯化工艺条件能够

有效提高桑葚花色苷的纯度，为后续桑葚花色苷研究提供重要参考。 
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ABSTRACT: This paper aims to obtain the higher purity of mulberry anthocyanin. Taking mulberry as the research ob-

ject, the effects of five macroporous resins such as AB-8, D4020, D101, NKA-9 and HPD100 on the adsorption and de-

sorption properties of mulberry anthocyanins were compared, and the optimum process conditions were determined. The 

results showed that HPD100 macroporous resin was the best for the purification of mulberry anthocyanin, and the adsorp-

tion and desorption rates were 93.6% and 37.9%, respectively. The best conditions for purification were: the flow rate of 

the sample was 1.5 mg/mL, the pH of the sample was 2.4, the volume of ethanol was 100 mL, the elution velocity was 1.5 

mg/mL, the ethanol volume fraction was 70%, and the purity was 35.15%. The optimum purification conditions were ob-

tained by using polyamide resin: pH 3.4, ethanol volume fraction 70%, purity of 50.76%. The optimum purification con-

ditions can improve the purity of anthocyanin effectively, and provide important reference for the study of mulberry an-

thocyanin. 
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桑葚又称桑果[1]，是桑树的成熟性、聚合性多肉

鲜果[2]，其味道鲜美、色泽悦目、热量低、营养高，

被誉为“21 世纪最佳保健果品”。桑葚富含氨基酸、脂

肪酸、多酚、多糖、矿物质等生物活性物质[3]，具有

抗肿瘤、抗氧化、预防心血管疾病等多种功效[4—6]。 

花色苷是一种水溶性天然色素[7]，为紫红色稠状

液体，是桑葚的主要呈色物质[8]。花色苷中含有黄酮

类、有机酸、糖类等多种物质，需经分离和纯化等工

艺，使其达到加工和贮藏的要求[9]。花色苷因其独特

结构而具有抑菌性和抗氧化性[10—11]，作为一种来源

广泛、天然且能延长食品保质期的生物保鲜剂[12]，相

较于化学合成保鲜剂，其更满足人们对绿色健康食品

的要求，适合应用于延长产品贮藏期。传统花色苷的

分离方法主要有凝胶层析、大孔树脂层析等[13]，文中

筛选出最适的大孔树脂，并利用聚酰胺二次纯化，得

到高纯度花色苷，以期为桑葚花色苷进一步开发利用

提供参考依据[14]。 

1  实验 

1.1  材料和仪器 

主要材料：桑葚，市售；AB-8，NKA-9，D4020，

D101 型大孔树脂，天津市光复精细化工研究所；大

孔树脂 HPD100、聚酰胺树脂（80~100 目），郑州勤

实科技有限公司。 

主要仪器：UV-2700 紫外可见分光光度计，日本

岛津有限公司；ALPHA1-2LD plus 真空冷冻干燥机，

北京奥创兴业有限公司；BT-100 数显恒流泵，上海

青浦沪西仪器厂。 

1.2  方法 

1.2.1  花色苷提取和测定方法 

将桑葚捣碎后放入体积分数为 80%的乙醇中，调

节 pH 到 3.0、料液比（g/mL）为 1∶15，在 40 ℃下

提取 70 min，旋转蒸发浓缩后备用。称取 5 mg 矢车

菊素-3-O-葡萄糖苷，于 25 mL 容量瓶定容，配置成

标准溶液，分别取 1.0，2.0，3.0，4.0，5.0 mL 标准

溶液定容，在 514 nm 处测得最大吸收峰，得到标准

曲线方程 y=4.401x−0.4097，R2=0.9993。 

1.2.2  大孔树脂和聚酰胺预处理 

大孔树脂在体积分数为 95%的乙醇溶液中溶胀

24 h，水洗至无醇味，再浸泡于质量分数为 4%的

NaOH 溶液中 12 h，洗至中性，最后在质量分数为 4%

的 HCl 溶液中浸泡 12 h，洗至中性备用。 

聚酰胺经体积分数为 95%的乙醇溶液中溶胀

24 h，水洗至无醇味，再浸泡于质量分数为 4%的

NaOH 溶液中 12 h，洗至中性，最后于质量分数为 10%

的醋酸溶液中浸泡 12 h，洗至中性备用。 

1.2.3  静态筛选大孔树脂 

在大孔树脂中加入桑葚花色苷粗提液，充分吸附

后计算吸附率。吸附后树脂加入体积分数为 60%的乙

醇，解吸后计算解吸率，确定最佳树脂，见式（1—2）。 
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式中：X 为吸附率；Y 为解吸率；A0 为吸附前   

溶液吸光度；A1 为吸附后溶液吸光度；A2 为滤液吸

光度。 

1.2.4  静态吸附和解吸动力学 

测定 1 mg/mL 粗提液的吸光度，取 1 g 预处理后

的大孔树脂放入 250 mL 锥形瓶中，然后加入 50 mL

粗提液，在 30 ℃条件下于振荡器中连续振荡，每 0.5 h

计算吸附率，绘制大孔树脂静态吸附动力学曲线；称

取 1 g 吸附桑葚花色苷的饱和树脂，加入 50 mL 体积

分数为 60%乙醇溶液于锥形瓶中，在 30 ℃条件下于

振荡器中连续振荡，每 0.5 h 计算解吸率，绘制大孔

树脂静态解吸动力学曲线。 

1.2.5  动态实验条件确定 

以吸附率 X 为指标，确定上样流速和上样 pH 最

佳条件；以解吸率 Y 为指标，确定乙醇体积分数和洗

脱流速最佳条件。 

取 1 mg/mL 桑葚花色苷水溶液，并测定吸光度，

调节花色苷溶液 pH 到 2.4，花色苷溶液分别以 0.5，

1.0，1.5，2.0，2.5 mL/min 通过层析柱，从而确定上

样流速。取 1 mg/mL 桑葚花色苷水溶液，并测定吸光

度，调节花色苷溶液 pH 到 1.8，2.4，3.0，3.6，4.2，

以 1.5 mL/min 上样，确定上样 pH[15]，计算其吸附率。

取 1 mg/mL 桑葚花色苷水溶液，并测定吸光度，调节

花色苷溶液 pH 到 2.4，上样体积为 90 mL，以 1.5 

mL/min 上样使其吸附饱和，再选用体积分数为 40%，

50%，60%，70%，80%的乙醇进行洗脱，确定乙醇

体积分数。取 1 mg/mL 的桑葚花色苷水溶液，并测定

吸光度，调节花色苷溶液 pH 到 2.4，上样体积为 90 

mL，以 1.5 mL/min 上样，使其吸附饱和，调节体积

分数为 70%的乙醇 pH 到 3.0，以 0.5，1.0，1.5，2.0，

2.5 mL/min 进行洗脱，确定洗脱流速。计算吸附率 X

和解吸率 Y，见式（3—4）。 
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式中：C0 为上样花色苷质量浓度（mg/mL）；C1

为流出液花色苷质量浓度（mg/mL）；C2 为解吸后流

出液花色苷浓度（mg/mL）；V0 为上样液体积（mL）；

V1 为流出液体积（mL）；V2 为洗脱液体积（mL）。 
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1.2.6  泄露曲线和洗脱曲线 

称取预处理后的树脂，采用湿法装柱，取

1 mg/mL 桑葚花色苷水溶液，调节其 pH 到 2.4，以

1.5 mL/min 上样，当流出液吸光度达到初始吸光度

1/10 时，再收集 2 管（20 mL）后停止上样。 

称取树脂，采用湿法装柱，调节桑葚花色苷溶液

pH 到 2.4，以 1.5 mL/min 上样吸附饱和，用体积分

数为 70%的乙醇洗脱，每 10 mL 测定 1 次吸光度，

当浓度稳定时，测初纯物的纯度，见式（5）。 

花色苷纯度 100%
CV

m
     (5) 

式中：C 为花色苷质量浓度（mg/mL）；V 为花

色苷溶液体积（mL）；m 为样品质量（mg）。 

1.2.7  聚酰胺柱纯化 

取 1 mg/mL 花色苷溶液，调节提取液 pH 到 1.6，

2.2，2.8，3.4，4.0，以 1.5 mL/min 上样，确定其上

样 pH。调节提取液 pH 到 3.4，将体积分数为 40%，

50%，60%，70%，80%的乙醇溶液以 1.5 mL/min 洗

脱，测其纯度。 

2  结果和分析 

2.1  树脂静态吸附和解吸结果分析 

2.1.1  大孔树脂筛选结果分析 

不同树脂的静态吸附率和解吸率有很大差别。花

色苷属于弱极性化合物，其分子结构中的糖苷键和羟

基易被弱极性或非极性树脂吸附。由表 1 可知，吸附

率较高的树脂为 HPD100 和 D101，均超过了 84%，

HPD100 大孔树脂吸附率为 93.6%。解吸率较高的树

脂是 D4020 和 HPD100，均达到 37.5%以上，HPD100

大孔树脂解吸率为 37.9%。综合考虑，选取 HPD100

大孔吸附树脂进行桑葚花色苷的吸附和解吸实验。 
 

表 1 不同树脂的吸附和解吸效果 
Tab.1  Adsorption and desorption effects of  

different resins 

树脂型号 吸附率/% 解吸率/% 

AB-8 30.15±1.52 23.22±1.23 

HPD100 93.62±2.89 37.92±1.78 

D4020 82.94±2.79 41.23±1.12 

D101 84.37±2.24 37.65±2.09 

NKA-9 28.86±1.01 25.67±1.68 
 

2.1.2  静态吸附动力学曲线分析 

由图 1 可知，随着时间增加，吸附率逐渐增大，

1.0 h 后吸附率趋于平衡，说明在 1.0 h 时桑葚花色苷

在 HPD100 大孔树脂上的吸附达到饱和，由此静态吸

附平衡时间应取 1.0 h。 

 
 

图 1  时间对吸附率的影响 
Fig.1 Effect of time on adsorption rate 

 

2.1.3  静态解吸动力学曲线分析  

由图 2 可知，随着时间的增加，大孔树脂对桑葚

花色苷的解吸率逐渐上升，0.5 h 后趋于平衡，解吸

率变化不大，说明在 0.5 h 时桑葚花色苷解吸完全，

由此确定静态解吸平衡时间为 0.5 h。 
 

 
 

图 2  时间对解吸率的影响 
Fig.2 Effect of time on desorption rate 

 

2.2  树脂动态吸附和解吸结果分析 

2.2.1  上样流速对吸附率影响分析 

流速决定花色苷与树脂的接触时间，使得吸附率

发生变化。首先调节花色苷溶液 pH 到 2.4 进行上样，

实验结果见图 3，吸附率随上样流速的增加而逐渐减

小，分析原因：当流速较低时，花色苷分子在大孔树

脂表面具有良好的电子共享作用力或分子间作用力，

吸附效率和分子间扩散效率增加[16]。流速 1.0 mL/min

与 1.5 mL/min 对应的吸附率之间无显著差异，流速

太慢会影响实验效率，虽然流速过大节约了上样时

间，提高了效率，但与树脂接触不够充分，造成样液

损失，导致吸附量降低。由此选 1.5 mL/min 为最佳

上样流速。 

2.2.2  上样 pH 对吸附率影响分析 

由图 4 可知，以 1.5 mL/min 进行上样，当上样 
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图 3  上样流速对吸附率的影响 
Fig.3 Effect of loading velocity on adsorption rate 

 

 
 

图 4  上样 pH 对吸附率的影响 
 Fig.4 Effect of loading pH on adsorption rate 

 
pH 为 1.8~2.4 时，吸附率随着上样 pH 的增加而增大。

当上样 pH 达到 2.4 时，达到最大吸附率（86.78%），

之后吸附率逐渐降低，原因可能是花色苷属于多羟基

酚类物质，花色苷溶液 pH 增大，酚羟基中氢离子易

解离，分子极性变大，亲水性增强，不易被树脂吸附。

为保持其稳定并达到良好的效果，选择最佳上样 pH

为 2.4。 

2.2.3  乙醇体积分数对解吸率影响分析 

充分考虑到实际生产应用中食品的安全性，选择

乙醇作为此实验的洗脱剂。调节花色苷溶液 pH 到

2.4，上样体积为 90 mL，以 1.5 mL/min 上样，使其

吸附饱和，见图 5，当体积分数为 40%~70%时，随着

体积分数的增加，解吸率略有升高。当体积分数达

到 70%时，达到最大解吸率（47.34%），之后花色苷

解吸率迅速下降，可能是由于样液中的水溶性杂质被

洗脱下来，故确定乙醇最佳洗脱体积分数为 70%。 

2.2.4  洗脱流速对解吸率影响分析 

调节花色苷溶液 pH 到 2.4，上样体积为 90 mL，

以 1.5 mL/min 上样，使其吸附饱和，用体积分数

为 70%的乙醇溶液进行洗脱，结果见图 6，当流速为

0.5~1.5 mL/mg 时，解吸率降低的幅度较小，流速为

1.5~2.5 mL/min 时，解吸率升高的幅度增大。若洗脱 

 
 

图 5  乙醇体积分数对解吸率影响 
Fig.5 Effect of ethanol volume fraction on desorption rate 

 

 
 

图 6  洗脱流速对解吸率影响 
 Fig.6 Effect of elution flow rate on desorption rate 

 
流速过大，乙醇溶液与花色苷不能充分作用，不利于

花色苷洗脱；若洗脱流速较小，生产周期会变长，增

加生产成本。当洗脱流速为 1.5 mL/min 时，解吸率

达到 38.10%，考虑提高实验效率和解吸率，选择 1.5 

mL/min 为最佳洗脱流速。 

2.2.5  泄露曲线绘制结果和分析 

上样量是影响树脂吸附效果的重要原因，当上样

量较少时，树脂无法达到吸附饱和效果，产率较低；

上样量较多时，树脂达吸附饱和后无法继续进行吸

附，导致样液流出且浪费。由图 7 可知，随着管数的

增加，流出液中花色苷浓度随着上样液体积的增加而

增加，在 0~10 管时浓度逐渐增大，当大于 10 管时桑

葚花色苷浓度变化趋于平缓，大于 40 管时花色苷浓

度迅速增加，当流出液吸光值达到上样液吸光值的

1/10 时即为泄漏。 

2.2.6  洗脱曲线结果和分析 

由图 8 可知，当收集 1~4 管时，桑葚花色苷浓度

随着乙醇溶液体积的增加无明显变化，当乙醇溶液体

积达到 50 mL 时，花色苷的质量浓度达到最大（5.70 

mg/mL），之后花色苷的质量浓度随着乙醇溶液体积

的增加而逐渐减小，当管数收集到第 10 管时，乙醇

溶液体积达到 100 mL 以后，花色苷的质量浓度基本 
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图 7 泄露曲线 
Fig.7 Leakage curve 

 

 
 

图 8 洗脱曲线 
Fig.8 Elution curve 

 

稳定在 0.99 mg/mL。虽然流出液中仍含少量花色苷，

但是为了提高纯化效率，放弃后期洗脱液的收集[17]。

由此选择 100 mL 为最佳洗脱体积。 

2.3  聚酰胺柱纯化结果和分析 

2.3.1  聚酰胺上样 pH 对吸附率影响分析 

由图 9 可知，上样 pH 为 1.6~3.4 时，吸附率随

着上样 pH 的增加而逐渐增大，原因可能是花色苷分

子中含有多个酚羟基，在较低 pH 下与聚酰胺分子结

合，此时结构较稳定[18]，在酸性条件下易被吸附；当

上样 pH 达到 3.4 时，达到最大吸附率（65.03%）；当

上样 pH 大于 3.4 时，吸附率降低，此时酚羟基的阳

离子分子极性变大，不易被吸附。由此选择最佳上样

pH 为 3.4。 

2.3.2  聚酰胺乙醇体积分数对解吸率影响 

不同体积分数乙醇溶液对聚酰胺和桑葚花色苷

的作用力不同，洗脱效果不同，需考虑乙醇体积分数

对聚酰胺中花色苷的洗脱效果。由图 10 可知，当乙

醇体积分数为 40%~70%时，解吸率不断升高，可能

因为乙醇为极性溶剂，随着乙醇体积分数的增大，溶

液极性变大，从而对花色苷的作用力加强，导致解吸

率升高；当乙醇体积分数达到 70%时，出现峰值，其

最大解吸率为 83.50%，随着乙醇体积分数的增加，解 

 
 

图 9 上样 pH 对吸附率的影响 
Fig.9 Effect of loading pH on adsorption rate 

 

 
 

图 10 乙醇体积分数对解吸率的影响 
Fig.10 Effect of ethanol volume fraction on desorption rate 

 
吸率反而下降。由此确定最佳洗脱体积分数为 70%。 

2.4  桑葚花色苷纯度测定结果分析 

桑葚花色苷粗提液中水溶性小分子物质经处理

后得桑葚花色苷纯化物，大孔树脂和聚酰胺纯化后的

纯度分别为 35.15%和 50.76%。经过聚酰胺二次纯化

后，纯度提高了 15.61%，说明经大孔树脂纯化的桑

葚花色苷再经聚酰胺二次纯化后，有效提高了桑葚花

色苷纯度。 

3  结语 

通过吸附和解吸实验得到吸附率和解吸率分别

为 93.6%和 37.9%，确定 HPD100 型大孔树脂为实验

最适树脂。纯化工艺：上样流速为 1.5 mg/mL，上样

pH 为 2.4，乙醇体积为 100 mL，洗脱流速为 1.5 

mg/mL，乙醇体积分数为 70%，经冷冻干燥测得桑葚

花色苷纯度为 35.15%。运用聚酰胺树脂二次纯化花

色苷的最佳条件：上样 pH 为 3.4，乙醇体积分数

为 70%，在此条件下测得纯度为 50.76%。结合新型

保鲜剂或处理方式，探究桑葚花色苷保鲜优势，把桑

葚花色苷保鲜作用更好地应用于新产品中，对于延长

产品的贮藏期有良好的发展前景。 
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