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从葡萄籽中分离纯化原花青素的研究 
 

杨迎花，李玉峰，寇 丽
（天津科技大学理学院，天津 300457） 

 

摘  要：研究了从葡萄籽中分离纯化原花青素的最佳浸提条件，经过正交实验，得出最佳浸提条件：乙醇体积分数

60%，提取温度 50,℃，料液比（g∶mL）1∶7．AB-8 树脂较适合精制原花青素粗提物，最佳的柱分离条件：上样液

pH=4，上样液流速 2.0,BV/h，体积分数为 50%乙醇溶液洗脱，洗脱流速 1.0,BV/h．经 AB-8 树脂吸附精制，原花青素的

纯度可达 91.2%． 
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Study of Extraction and Purification of Proanthocyanidins from  
Grape Seeds 

YANG Ying-hua，LI Yu-feng，KOU Li 
（College of Science，Tianjin University of Science & Technology，Tianjin 300457，China） 

Abstract：The most optimum condition of extraction proanthocyanidins from grape seeds has been studied. The results 
show the optimum condition of extraction：the volume fraction of alcohol is 60%，the temperature of extraction is 50,℃，and 
the ratio of feedstock and solvent is 1∶7. AB-8 is the most suitable resin to purify proanthocyanidins. The most optimum 
condition of column separation is that the solution pH value is 4，the solution flow rate is 2.0,BV/h，the concentration of al-
cohol desorption is 50%，and the eluent flow rate is 1.0,BV/h. The purity of proanthocyanidin can be up to 91.2% after ad-
sorption and purification of AB-8. 
Keywords：grape seed；proanthocyanidin；digestion；adsorption 

 
原花青素（简称 OPC）由儿茶素、表儿茶素聚

合而成，即黄烷 23，42 二醇通过 C4~C8 键或 C4~C6 

键相连形成二聚体、三聚体，乃至十聚体[1,2]．原花青

素是广泛存在于植物中的一类天然多酚类化合物，具

有水溶、无毒、无过敏、安全性好等特性，是一种天然

的自由基清除剂和抗氧化剂，而且还有抗衰老，抗肿

瘤，抗癌变，预防心脑血管疾病，预防动脉粥样硬化

等功能[3,4]．葡萄籽作为原花青素的重要来源之一，在

国外已得到很好的利用．我国葡萄年产量约有 200
万吨，约有 10%用于酿酒和加工果汁，其下角料葡萄

籽约占鲜果总量的 4%~5%，这些葡萄废弃物利用率

很低，大部分作为饲料、烧材或被丢弃，不仅造成环

境污染，对资源也是一种浪费．因此，研究和解决葡

萄籽利用问题，可以变废为宝，防止环境污染，具有

很好的社会效益和经济效益． 
中草药有效成分的提取一般通过浸提和精制两

个步骤，从葡萄籽中浸提原花青素的方法主要有溶剂

提取法、超声提取法、超临界 CO2 萃取法[5]，本文使

用乙醇水溶液作为浸提剂．精制原花青素的方法主

要有溶剂分级精制、吸附层析、超过滤法．溶剂分级

精制中所用溶剂较多，工艺路线长，繁琐费时．大孔

树脂吸附法具有投资少、选择性好、操作简便、产品

纯度高等优点，在天然产物的提取分离中得到广泛的

应用[6，7]．故本文采用溶剂提取法与大孔树脂吸附法
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相结合，得到原花青素的最优提取、分离纯化工艺，

所得产品纯度高、质量好． 

1 材料与方法 

1.1 材料与试剂 

  原花青素化学对照品（含量>95%），天津尖峰
天然产物研究开发有限公司．大孔树脂 AB-8、X-5、 

NKA-9、H-103、S-8、D3520，南开大学化工厂；树脂
DM-301，天津市海光化工有限公司；其他试剂均为
国产分析纯．不同树脂的物理结构参数见表 1． 
1.2 主要仪器 

SP–2102PC 紫外可见分光光度计，上海光谱仪

器有限公司；HZS-H 型恒温振荡水浴，哈尔滨东联电

子技术开发有限公司；LD5-2A 型低速离心机，北京

药用离心机厂． 

表 1 7种树脂的物理结构参数 
Tab. 1 Properties of seven kinds of resin 

型号 极性 外观 粒径/mm 比表面积/ (m2·g-1 ) 平均孔径/nm 孔隙率/% 孔容/ (mL·g-1 )

AB-8 弱极性 
乳白色不透明 

球状颗粒 
0.3~1.25 480~520 13.0~14.0 42~46 0.73~0.77 

X-5 非极性 
乳白色不透明 

球状颗粒 
0.3~1.25 500~600 29.0~30.0 50~60 1.20~1.24 

NKA-9 极性 
乳白色至微黄色 

不透明球状颗粒 
0.3~1.25 250~290 15.5~16.5 46~50 — 

DM-301 非极性 
乳白色至黄色 

球状颗粒 
0.3~1.25 >330 — — — 

H-103 非极性 
深棕色球状 

颗粒 
0.3~1.25 1000~1100 8.5~9.0 55~59 1.08~1.12 

S-8 极性 
乳白色不透明 

球状颗粒 
0.3~1.25 100~120 28.0~30.0 — 0.78~0.82 

D3520 非极性 
乳白色不透明 

球状颗粒 
0.3~1.25 480~520 8.5~9.0 65~70 2.10~2.15 

 
1.3 实验方法 
1.3.1 葡萄籽原花青素的提取[8，9] 

天然葡萄籽用粉碎机粉碎后，经石油醚脱脂，晾

干．用一定体积分数的乙醇溶液恒温水浴搅拌提取，

离心取上清液，反复提取 3 次，最后洗涤残渣 2 次，

将 3 次上清液和洗涤液合并，减压蒸馏得到原花青素

粗提液，干燥后制得粗提物．测定原花青素含量，计

算提取率．其提取流程： 
葡萄籽→粉碎过筛（20 目）→石油醚浸泡脱

脂，晾干→乙醇溶液搅拌提取→离心→上清液+洗涤

液→减压浓缩→真空干燥→粗产品． 
1.3.2 树脂筛选 

准确称取经预处理的 7 种树脂各 1.0 g，加入少 
量无水乙醇浸泡 1,h，用蒸馏水洗涤树脂以置换乙

醇，用滤纸吸干树脂表面水分后加入 25,mL 已知浓

度的原花青素溶液，25,℃置于水浴摇床中振荡吸附

12,h，测其上清液中的原花青素浓度．滤除上清液，

用去离子水洗涤树脂，过滤后加入 25,mL 体积分数

为 70%的乙醇水溶液，25,℃振荡解吸 12,h，测其解吸

液中原花青素的浓度，计算树脂的吸附量、吸附率及

解吸率． 

1.3.3 洗脱剂的选择 
称取 6 份已吸附饱和的 AB-8 树脂，每份 1.0,g，

分别加入 25,mL 不 同体积分数的乙醇水溶液，于 
25,℃恒温振荡解吸，每隔一定时间取样测其解吸率． 
1.3.4 柱分离条件的研究 

称取一定量的 AB-8 树脂，湿法装柱，按常规对

柱中树脂进行处理．将葡萄籽原花青素粗提液调到

一定的 pH，上柱吸附，吸附平衡后先用去离子水冲

洗去除未吸附的原花青素及小分子杂质，再用体积分

数为 50%的乙醇水溶液按一定的流速进行解吸，收集

洗脱液，减压浓缩后冷冻干燥，测其产品质量． 
1.4 检测原理及方法 

原花青素为无色物质，在紫外区有唯一特性吸收

峰， max 280λ = ,nm［10］．采用吸光度法测定样品中原

花青素含量. 

2 结果与讨论 

2.1 葡萄籽原花青素的提取 

通过对一系列影响因素的考察，选取影响原花青

素提取率的 3 个主要因素：乙醇体积分数、提取温
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度、料液比（g∶mL）作为考察因素，应用 L9（33）

进行正交实验，结果见表 2．从表 2 可以看出，各因

素的影响主次顺序为 A>C>B，即乙醇体积分数>料液

比>提取温度．最佳提取条件为 A2B2C3，即乙醇体积

分数 60%，提取温度 50℃，料液比 1∶7．在此条件

下，葡萄籽原花青素的提取率为 4.43%．在最优条件

下提取原花青素并干燥得到原花青素粗提物，经测定

粗提物中原花青素质量分数为 60.3%． 

表 2 正交实验结果 
Tab. 2 Results of orthogonal experiments 

实验号 

(A) 
乙醇体积

分数 /% 

(B) 
提取温度 

/℃ 

(C) 
料液比 

 

 

提取率

/% 

1 50 40 1∶5 2.89 

2 50 50 1∶6 3.56 

3 50 60 1∶7 3.72 

4 60 40 1∶6 4.13 

5 60 50 1∶7 4.43 

6 60 60 1∶5 3.92 

7 70 40 1∶7 3.73 

8 70 50 1∶5 3.62 

9 70 60 1∶6 3.41 

K1j 平均 3.39 3.58 3.48  

K2 j 平均 4.16 3.87 3.70  

K3 j 平均 3.59 3.68 3.96  

R 0.77 0.29 0.48  

优水平 A2 B2 C3  

因素主次  A>C>B   

2.2 树脂的筛选 
树脂的极性（功能基）和空间结构（孔容、比表

面积、孔径）是影响其吸附特性的重要因素．本实验

考察了 7 种不同树脂对葡萄籽原花青素的静态吸附

及解吸性能，结果如表 3 所示．可以看出极性和弱极

性树脂的吸附率普遍高于非极性树脂的吸附率，这是

由于原花青素含有极性基团，易与极性树脂发生相互

作用，有利于吸附．但对极性较强的 NKA-9 和 S-8
树脂，由于对原花青素的作用力太强，难以解吸，解

吸率较低，不适用．综合考虑吸附与解吸情况，AB-8
树脂具有较好的吸附率和解吸率，因此选择 AB-8 树

脂对葡萄籽原花青素进一步精制． 

表 3 不同树脂对葡萄籽原花青素的吸附 
Tab. 3 Adsorption of OPC on different resins 

树脂型号 吸附量(湿)/ (mg·g-1 ) 吸附率/% 解吸率/%
AB-8 216.4 93.2 96.6 
X-5 97.7 59.8 49.8 

NKA-9 156.3 82.0 69.6 
DM-301 103.2 76.3 58.8 
H-103 80.4 46.7 76.5 

S-8 205.2 91.2 40.8 
D3520 167.2 84.2 90.3 

 

2.3 乙醇洗脱液体积分数的确定 
通常用的洗脱剂是以最能溶解吸附质为原则，还

要求沸点低，易于蒸馏回收，典型的洗脱剂是甲醇、

乙醇、丙酮或稀酸、稀碱等．考虑到环境保护，溶剂回

收，价格等方面的要求，本实验选用乙醇水溶液为洗

脱剂．根据不同时间测得解吸率与时间的关系，得到

如图 1 所示的解吸动力学曲线，从图 1 可以看出，体

积分数为 50%的乙醇水溶液解吸效果最好． 

 
图 1 静态解吸动力学曲线 

Fig. 1 Kinetics curves of static desorption    

2.4 柱分离条件的研究 

2.4.1 上样液 pH 的影响 
在上样液流速 1.5BV/h（BV：bed volume），

50%乙醇溶液洗脱，洗脱流速 1.0 BV/h 条件下，上样

液 pH 对化合物吸附、分离的影响见图 2. 由图 2 看 
出，当 pH=4 时，原花青素的吸附率最高，纯度也较

高．这主要是因为原花青素类化合物为多羟基酚类，

呈弱酸性，要达到较好的吸附效果必须在弱酸性或酸

性条件下以氢键的方式被吸附． 

 
图 2 上样液 pH对原花青素吸附率及纯度的影响 

Fig. 2 Effect of solution pH values on adsorption rate 
 and purity of procyanidins 

2.4.2 上样液流速的影响 
从理论上讲，上样液的流速越慢，原花青素的吸

附越充分，从而吸附率也越高．从图 3（层析条件：

上 样 液 pH=4 ，50%乙 醇 溶 液 洗 脱 ，洗 脱 流 速 1.0 
BV/h）可以看出，上样液的流速为 1.5,BV/h 和 2.0 
BV/h 时，原花青素的吸附率及纯度相差不大，而流速

快可以缩短生产周期，从而获得较好的经济效益．上
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样液流速为 2.5 BV/h 时，原花青素的吸附率有了较

大程度的降低，造成物料的浪费．因此，选择上样液

流速为 2.0 BV/h 为最佳流速． 

 
图 3 上样液流速对原花青素吸附率及纯度的影响 
Fig. 3 Effect of solution flow rate on adsorption  

rate and purity of procyanidins  

2.4.3 洗脱液流速的选择 
为了使洗脱液与树脂所吸附的溶质有充分的接

触时间，进行有效的解吸，必须使洗脱液以合适的流

速进行洗脱，因此考察了不同洗脱液流速对洗脱效果

的影响．由图 4（层析条件：上样液 pH=4，上样液流

速 2.0,BV/h，50%乙醇溶液洗脱）可以看出，洗脱液

流速为 0.5,BV/h 和 1.0,BV/h 时，洗脱效果相差不大，

而当洗脱液流速达到 1.5,BV/h 时，洗脱效果明显 
变差．但是如果流速太小，解吸就慢，而且给洗脱剂 
的浓缩回收造成麻烦，综合考虑，选择洗脱液流速为

1.0,BV/h，此时原花青素的解吸率为 95.0%，纯度为

91.2%．  

 
图 4 乙醇洗脱液流速对原花青素解吸率及纯度的影响 

Fig. 4 Effect of alcohol flow rate on desorption  
rate and purity of procyanidins 

3 结 论 

从葡萄籽中分离纯化原花青素的最佳浸提条件

为：乙醇体积分数 60%，提取温度 50,℃，料液比 1∶7. 

在此条件下，葡萄籽原花青素的提取率为 4.43%，粗

提物中原花青素质量分数为 60.3%． 
采用大孔吸附树脂纯化原花青素工艺简单，成本

低，产率高，安全适用．通过对 7 种树脂吸附性能的

筛选，得出 AB-8 树脂较适合精制原花青素粗提物，

其最佳的柱分离条件为上样液 pH=4，上样液流速为

2.0,BV/h ，50% 的 乙 醇 水 溶 液 洗 脱 ，洗 脱 液 流 速

1.0,BV/h，经 AB-8 树脂吸附精制，原花青素的纯度

达到 91.2%． 
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