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超滤技术结合大孔吸附树脂纯化低聚果糖
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摘要!菊粉酶解制备低聚果糖!

?M#

#过程中"酶解液中通常

含有一定量的单糖%蔗糖和未酶解完全的菊粉&为了制备高

纯度低聚果糖"酶解液先后经超滤!除去未完全酶解的菊粉#

和大孔吸附树脂纯化!分离
?M#

%单糖和蔗糖#处理$因此"

探讨超滤技术最佳工艺参数"比较
(

种树脂!

b#$/'>1

%

b#$/

;>1

%

b#$/7>1

%

b#$/'b1

#对
?M#

的纯化效果"选择最佳树脂

并对其纯化工艺参数进行优化$结果表明"超滤技术的最佳

操作工艺参数为'操作压差
'8)\%1

"循环流量
;`

(

02J

"

B

T

*8)

&该条件下"超滤的渗透通量为
')8Y`

(!

0

;

1

K

#"

?M#

透

过率为
,78-j

"纯度为
*78Y(j

$

b#$/'>1

型树脂对
?M#

的纯化效果较好&大孔树脂最佳纯化工艺参数为'操作温度

*)[

"体积流速
'8&0̀

(

02J

"操作
B

T*8)

"

*8&

&该条件下

?M#

!纯度大于
,&j

#的回收率为
Y78;*j

$

关键字!低聚果糖&纯化&大孔吸附树脂&膜分离
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低聚果糖又称蔗果低聚糖%是以葡萄糖基为端基通过
*

!

;/'

#糖苷键连接
;

"

&

个果糖基的一种天然活性物质&通

常所说的低聚果糖是指蔗果三糖!

Z?

;

#*蔗果四糖!

Z?

7

#*蔗

果五糖!

Z?

(

#和蔗果六糖!

Z?

&

#的混合物(

'<;

)

&低聚果糖作

为一种天然的功能性低聚糖%具有调节肠道菌群%增殖双歧

杆菌%促进钙的吸收%调节血脂%免疫调节等保健功能(

;<7

)

%

被誉为抗生素时代最具潜力的新一代添加剂$$$促生物质%

同时也是一种优良的水溶性膳食纤维&低聚果糖是集营养*

保健*疗效于一身的健康新糖源%其所具有的多种优越的生

理功能和理化特性%使其广泛应用于食品*保健品等行业&

因而%开发制备高纯度的低聚果糖产品具有非常重要的

意义(

(<*

)

&

目前%针对低聚果糖的纯化工艺有较多研究"纳滤分离

法*色谱分离法和微生物分离法(

-<Y

)

+膜分离技术和色谱技

术等分离方法%为低聚果糖的纯化带来了新的革命(

,<''

)

&由

于蔗糖的分子大小与蔗果三糖的非常接近%若单一采用膜分

离技术进行分离%则必然会导致蔗果三糖和蔗果四糖的大量

损失(

,

)

%降低低聚果糖的得率&

WCKJ$b

等(

';

)研究表明%大

孔吸附树脂对低聚果糖的分离具有良好的效果&然而%低聚

果糖多采用菊粉酶解制得%在采用大孔吸附树脂纯化低聚果

糖时%酶解液中未酶解完全的菊粉则会影响大孔吸附树脂的

纯化效率&将膜分离技术与大孔吸附树脂结合%分离纯化低

聚果糖的技术尚未见相关报道&本研究拟研究膜分离技术

结合大孔树吸附脂纯化低聚果糖%并探索其最佳纯化工艺&

'

!

材料与方法

'8'

!

试验材料与试剂

菊芋"产自江苏徐州+

77'



内切菊粉酶"来源黑曲霉%酶活力
7)

万
"

'

L

%诺维信中

国生物技术有限公司+

蔗果三糖*蔗果四糖*蔗果五糖*蔗果六糖"标准品!纯

度
(

,&j

#%日本和光纯药工业株式会社+

葡萄糖*果糖*蔗糖"分析纯%国药集团化学试剂有限

公司+

大孔 吸 附 树 脂"

b#$/'>1

*

b#$/;>1

*

b#$/7>1

*

b#$/

'b1

%淄博东大化工股份有限公司+

乙腈"色谱纯%国药集团化学试剂有限公司&

'8;

!

试验仪器

高效液相色谱仪"

X1F@GD;*,&

型!

$('(

示差检测器#%

美国
X1F@GD

公司+

分析天平"

+a')(/>

型%瑞士
\@FF3@G/P:3@E:

公司+

酸度计"

?.;)%T

型%瑞士
\@FF3@G/P:3@E:

公司+

恒温循环水浴锅"

;))(

!

&)'

#型%江苏省金坛市荣华仪器

制造有限公司+

数显恒流泵"

T̀ /;a

型%上海驰唐电子有限公司+

磁力搅拌器"

T!/7

型%江苏省金坛市荣华仪器制造有限

公司+

电导率仪"

Ẑ/,)(X

型%汕头市粤新电子有限公司+

夹套玻璃层析柱"

7&00c&))00

%无锡湖景玻璃仪器+

膜分离设备"

$>?/)(*)

型%截留分子量
;))))

或
')))

%

膜面积
)8;0

;

%厦门福美科技有限公司&

'87

!

试验方法

'878'

!

低聚果糖的制备工艺

菊芋干粉
-

热水浸提
-

超滤除蛋白%果胶
-

活性碳脱

色
-

树脂脱盐
-

菊粉
-

酶解
-

超滤除未酶解菊粉
-

大孔吸

附树脂纯化
-

低聚果糖/

'7<'&

0

称取
&))

L

菊芋干粉%加入
Y)))0̀

去离子水%

Y&[

热

水浸提
&)02J

%抽滤并收集滤液即得菊粉粗提液+将粗提液

经过截留分子量为
;))))

的超滤膜!

'8) \%1

%

B

T*8)

%

()0

L

'

0̀

%

;`

'

02J

#处理%除去蛋白质*果胶等杂质+透过液

经活性炭脱色!

B

T&8)

%

*)[

%

&)02J

%

7j

的活性碳#*离子交

换树脂脱盐!调
B

T*8)

过阴离子树脂$

B

T*8&

过阳离子树

脂%阴树脂
,

阳树脂
V'8&

,

'

%

&)[

%

Y)02J

#处理后%加入菊

粉内切酶!

B

T*8)

%

&)[

%

;)K

%

'&"

'

L

!以固形物含量计##

酶解%得到粗低聚果糖溶液%参照吴洪新等(

'*

)的方法测得总

糖含量为
&)0

L

'

0̀

%储存于
( [

冰箱中%待进一步纯化

处理&

'878;

!

超滤操作单因素试验设计
!

研究超滤条件时%采用

全循环模式%即透过液和截留液全部返回料液罐%以保证料

液浓度恒定(

'(

)

&

!

'

#操作压差对超滤效果的影响"量取
'878'

中制得的

&)0

L

'

0̀

粗低聚果糖溶液
&`

%调节
B

T*8)

%控制循环流量

&`

'

02J

%在不同的操作压差下通过截留分子量为
')))

的超

滤膜%运行稳定后%收集透过液%

T%̀ b

检测&以各糖组分透

过率和膜渗透通量为评价指标%确定最佳超滤工艺条件&其

中%膜渗透通量按照式!

'

#计算&

!

;

#循环流量对超滤效果的影响"量取
'878'

中制得的

&)0

L

'

0̀

粗低聚果糖溶液
&`

%控制操作压差
'8)\%1

%调

节
B

T*8)

%在不同的循环流量下通过截留分子量为
')))

的

超滤膜%运行稳定后%收集透过液%

T%̀ b

检测&后续步骤同

'878;

!

'

#&

!

7

#料液
B

T

对超滤效果的影响"量取
'878'

中制得的

&)0

L

'

0̀

粗低聚果糖溶液
&`

%在操作压差
'8)\%1

%循环

流量
;`

'

02J

的条件下%在不同料液
B

T

条件下通过截留分

子量为
')))

的超滤膜%运行稳定后%收集透过液%

T%̀ b

检

测&后续步骤同
'878;

!

'

#&

F

T

H

9

U

"

!

'

#

式中"

F

$$$膜渗透通量%

`

'!

0

;

,

K

#

H

$$$

9

时间内透过液的体积%

`

+

"

$$$膜面积%

0

;

&

在最佳超滤条件下对
'878'

中制得的粗低聚果糖溶液

进行超滤操作&为了充分回收低聚果糖%当料液的体积达到

最小循环体积时!

'`

#%向料罐中加入
;

倍体积蒸馏水%在相

同的条件下继续超滤&合并两次透过液%测定其固形物含

量%并按式!

;

#计算低聚果糖透过率+采用
T%̀ b

法检测所得

到的低聚果糖的纯度&然后将合并的透过液减压浓缩至固

形物含量为
&&j

%收集浓缩液%贮存于
([

冰箱中%备用&

J

T

O

'

O

U

'))j

!

;

#

式中"

J

$$$

?M#

透过率%

j

+

O

'

$$$透过液中菊粉的总含量%

L

+

O

$$$原料中菊粉的总含量%

L

&

'8787

!

大孔吸附树脂纯化低聚果糖

!

'

#树脂的预处理"分别称取
7;)

L

的
b#$/'>1

*

b#$/

;>1

*

b#$/7>1

*

b#$/'b1

树脂%湿法装入
7&00c&))00

的

夹套玻璃层析柱内!将夹套层析柱外夹套与超级恒温水浴仪

相连#+用蒸馏水冲洗至流出液电导率与蒸馏水的一致%

待用&

!

;

#大孔吸附树脂的筛选"量取
'878;

中最佳超滤条件

下制得的浓度为
&&j

的粗低聚果糖浓缩液
(0̀

%调节
B

T

至
&8&

%分别上样于
'8787

!

'

#中已预处理的层析柱内%在恒

流泵流速为
'8)0̀

'

02J

%循环水浴温度为
&&[

的条件下进

行纯化%收集流出液%高效液相测定流出液中各糖的含量%并

基于此筛选出最佳树脂&

!

7

#温度对低聚果糖纯化效果的影响"称取
7;)

L

'8787

!

;

#中选择的大孔树脂%湿法装入
7&00c&))00

的

夹套玻璃层析柱内%取超滤制得的浓度为
&&j

粗低聚果糖溶

液
(0̀

%控制料液
B

T*8&

%体积流速
;8)0̀

'

02J

%在不同的

温度下上样纯化&收集流出液%

T%̀ b

分析&以流出液中纯

度
(

,&j

的低聚果糖的回收率!按式!

7

#计算#为评价指标%

确定最佳纯化工艺&

!

(

#体积流速对低聚果糖纯化效果的影响"称取
7;)

L

'8787

!

;

#中选择的大孔树脂%湿法装入
7&00c&))00

的

(7'

提取与活性
!

;)'*

年第
;

期



夹套玻璃层析柱内%取超滤制得的浓度为
&&j

粗低聚果糖溶

液
(0̀

%控制料液
B

T*8&

%温度
*)[

%在不同的体积流速下

上样纯化&收集流出液%

T%̀ b

分析&后续步骤同
'8787

!

7

#&

!

&

#

B

T

对低聚果糖纯化效果的影响"称取
7;)

L

'8787

!

;

#中选择的大孔树脂%湿法装入
7&00c&))00

的

夹套玻璃层析柱内%取超滤制得的浓度为
&&j

粗低聚果糖溶

液
(0̀

%控制料液温度
*)[

%体积流速
'8&0̀

'

02J

%在不

同料液
B

T

条件下上样纯化&收集流出液%

T%̀ b

分析&后

续步骤同
'8787

!

7

#&

3

T

O

;

O

7

U

'))j

!

7

#

式中"

3

$$$

,&

型
?M#

回收率%

j

+

O

;

$$$流出液中纯度大于
,&j

的低聚果糖的总含

量%

L

+

O

7

$$$料液中低聚果糖的总含量%

L

&

'878(

!

糖组分的
T%̀ b

分析
!

T%̀ b

条件"

X1F@GD;*,&

型

高效液相色谱议!

$('(

示差检测器#+色谱柱"日立
1̀9KG:0

>T;

!

&

#

0

%

(8*00c;&)00

#+流动相"乙腈
,

水!

H

,

H

#

V

*)

,

()

+流速"

'0̀

'

02J

+温度"

()[

+进样量"

')

#

`

&利用

峰面积归一化法测定料液中各糖组分的含量&

'8(

!

结果分析

采用
MG2

L

2JY8)

软件绘制图表%采用
#%##'-8)

软件进

行方差分析!

%

)

)8)&

#%所有试验均重复
7

次%结果以平均值

Dk

标准偏差
-Y

表示&

;

!

结果与分析
;8'

!

超滤最佳操作参数

;8'8'

!

操作压差对超滤效果的影响
!

操作压差的大小对各

糖组分的透过率和膜的渗透通量有很大的影响(

'(

)

&由图
'

可知%随着压差的增大%膜的渗透通量不断增大%而单糖的透

过率则变化不大+低聚果糖的透过率先增大后减小%在压差

为
'8)\%1

时%透过率最大&这主要是因为超滤以压差为推

动力%压差越大%膜的渗透通量越大+但当压差过大时%会增

大糖组分在膜孔中的沉淀堆积%造成膜孔径的减小或堵

塞(

,

)

&因此%选取
'8)\%1

为最佳操作压差&

图
'

!

操作压差对各组分透过率和渗透通量的影响

?2

L

CG@'

!

PK@@HH@9F:H:

B

@G1F2J

LB

G@DDCG@:JFK@FG1JD02FF2/

1J9@:HDC

L

1GD1JEFK@

B

@G0@1F2:JH3C6

;8'8;

!

循环流量对超滤效果的影响
!

由图
;

可知%随着循

环流量的增大%渗透通量几乎不受影响%这主要是由于随着

循环流量的增大%膜表面的边界层厚度减弱%导致膜表面的

浓差极化现象减弱%对膜的渗透通量的影响减小%因此膜的

渗透通量趋于稳定(

,

)

+而当料液浓度不变时%在相同的操作

压差下%膜表面的浓度会随着循环流量的增大而降低%从而

导致低聚果糖的透过率下降(

,

)

&同时%循环流量增大时%循

环泵的能耗也会相应增大&因此%选取
;8)`

'

02J

为最佳循

环流量&

图
;

!

循环流量对各组分的透过率和渗透通量的影响

?2

L

CG@;

!

PK@@HH@9F:H92G9C31GH3:5:JFK@FG1JD02FF1J9@:H

DC

L

1GD1JEFK@

B

@G0@1F2:JH3C6

;8'87

!

料液
B

T

对超滤效果的影响
!

由图
7

可知%

B

T

对各

糖的透过率和渗透通量几乎没有影响%这主要是由于糖溶液

是电中性的&因此%选取粗低聚果糖溶液的原始
B

T

!

*8)

#

即可&

图
7

!B

T

对各组分的透过率和渗透通量的影响

?2

L

CG@7

!

PK@@HH@9F:H

B

T:JFK@FG1JD02FF1J9@:HDC

L

1GD

1JEFK@

B

@G0@1F2:JH3C6

!!

在操作压差
'8)\%1

%循环流量
;8)`

'

02J

%

B

T*8)

的

条件下进行超滤操作%收集透过液+为了充分回收低聚果糖%

当料液的体积达到最小循环体积时!

'`

#%向料罐中加入
;

倍

体积蒸馏水%在相同的条件下继续超滤&合并两次透过液

!

*`

#%得到的低聚果糖总透过率为
,78-j

%此时%透过液中

可溶性固形物含量为
(8*Yj

%低聚果糖的纯度为
*78Y(j

&

;8;

!

大孔吸附树脂纯化最佳操作参数

;8;8'

!

大孔吸附树脂的筛选
!

大孔吸附树脂的筛选结果见

表
'

&由表
'

可知%

b#$/'>1

型树脂的分离效果最好&因此

&7'

第
7;
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;
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!
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表
'

!

不同树脂的分离效果l

P1A3@'

!

PK@G1F@:HG@9:O@G

4

:HHGC9F:/:32

L

:D199K1G2E@

:JE2HH@G@JFG@D2J

树脂型号
?M#

回收率'
j

b#$/'>1

-,87&

1

b#$/'b1 -)8Y*

A

b#$/;>1

(78;)

9

b#$/7>1 7&8-,

E

!!!!!!

l

!

不同的字母表示不同的树脂处理组间

差异显著!

%

)

)8)&

#&

选择
b#$/'>1

型树脂作为低聚果糖纯化树脂&

;8;8;

!

温度对低聚果糖纯化效果的影响
!

由图
(

可知%

*)[

时低聚果糖与单糖和蔗糖有较好的分离效果&各温度

下的流出曲线图得出相应温度下纯度大于
,&j

的低聚果糖

的回收率见表
;

%其中温度为
*)[

时%低聚果糖回收率最高%

为
Y;8,7j

&由于大孔树脂对物质的吸附属于物理吸附过

程%温度过低不利于糖液的流动(

'-

)

+与此同时%吸附过程会

释放一定的热量%所以也不需要太高的温度&因此%本试验

选择
*)[

为低聚果糖的纯化温度&

图
(

!

不同温度下的流出曲线图

?2

L

CG@(

!

PK@E

4

J1029:CFH3:59CGO@D:JE2HH@G@JFF@0

B

@G1FC@G

表
;

!

不同温度的低聚果糖回收率l

P1A3@;

!

PK@G1F@:HG@9:O@G

4

:HHGC9F:/:32

L

:D199K1G2E@

:JE2HH@G@JFF@0

B

@G1FCG@

温度'
[

回收率'
j

&)

&78*;

9

&& --8,*

A

*)

Y;8,)

1

*& --8;)

A

!!!!!!

l

!

不同的字母表示不同的温度处理组间

差异显著!

%

)

)8)&

#&

;8;87

!

体积流速对低聚果糖纯化效果的影响
!

由图
&

可

知%体积流速对糖的分离有较大的影响&流速过慢%会耗费

过长的时间+流速过快则导致树脂与糖接触不充分%树脂的

交换量降低%不能完全发挥其能力(

'Y

)

%从而导致低聚果糖的

纯化效果较差&由本试验结果得出%体积流速为
'8&0̀

'

02J

时%低聚果糖的纯化效果最好%回收率为
Y'8'-j

!见表
7

#&

因此选取
'8&0̀

'

02J

为最佳体积流速&

;8;8(

!B

T

对低聚果糖纯化效果的影响
!

由图
*

可知%当
B

T

表
7

!

不同体积流速的低聚果糖回收率l

P1A3@7

!

PK@G1F@:HG@9:O@G

4

:HHGC9F:/:32

L

:D199K1G2E@

:JE2HH@G@JFO:3C0@FG29H3:5G1F@

体积流速'!

0̀

,

02J

<'

#

?M#

回收率'
j

)8&

(;8&*

@

'8) *-8;)

A

'8&

Y'8'-

1

;8) *;8Y*

9

;8&

(&8*Y

E

!!!!!

l

!

不同的字母表示不同的体积流速处理组间

差异显著!

%

)

)8)&

#&

在
*8)

"

*8&

时%低聚果糖的分离效果较好%在此条件下低聚

果糖的回收率为
Y'87)j

"

Y78;*j

!见表
(

#%且在
B

T*8)

和
*8&

时%低聚果糖的回收率差异不显著&此外%低聚果糖

溶液经截留分子量为
')))

超滤膜处理后%溶液的
B

T

值在

*8)

"

*8&

%酸性物质在酸性溶液中的吸附能力较强(

'Y

)

%考虑

到调节
B

T

会给溶液带入外源杂质&所以%选
;8'87

制得低

聚果糖浓缩液的原始
B

T

!

*8)

"

*8&

#即可&

*7'
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图
&

!

不同体积流速下的流出曲线图

?2

L

CG@&

!

PK@E

4

J1029:CFH3:59CGO@D:JE2HH@G@JFO:3C0@FG29H3:5G1F@

图
*

!

不同
B

T

下的流出曲线图

?2

L

CG@*

!

PK@E

4

J1029:CFH3:59CGO@D:JE2HH@G@JF

B

T

表
(

!

不同体积流速的低聚果糖回收率l

P1A3@(

!

PK@G1F@:HG@9:O@G

4

:HHGC9F:/:32

L

:D199K1G2E@

:JE2HH@G@JF

B

T

B

T

回收率'
j

&8)

&(8((

9

&8& *-8,Y

A

*8)

Y'87)

1

*8& Y78;*

1

-8)

&78-;

E

!!!!!!

l

!

不同的字母表示不同的
B

T

处理组间

差异显著!

%

)

)8)&

#&

!!

取
;8'87

中制得的浓缩粗低聚果糖溶液
(0̀

%在温度

*)[

%体积流速
'8&0̀

'

02J

%

B

T*8)

"

*8&

的条件下通过装

有
7;)

L

b#$/'>1

大孔吸附树脂层析柱纯化%流出液经

T%̀ b

分析!见图
-

#%并计算得出纯度大于
,&j

的低聚果糖

的回收率为
Y78;*j

&

7

!

结论
!

'

#本试验最终确定了最佳超滤工艺条件"操作压差

'8)\%1

%循环流量
;`

'

02J

%

B

T *8)

+超滤渗透通量为

')8Y`

'!

0

;

,

K

#%超滤
;

次%在此条件下制得的透过液中低

聚果糖的透过率为
,78-j

%纯度为
*78Y(j

&

-7'

第
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'8

果糖
!

;8

葡萄糖
!

78

蔗糖
!

(8

蔗果三糖
!

&8

蔗果四糖

*8

蔗果五糖
!

-8

蔗果六糖

图
-

!

各糖标准品与低聚果糖产品的
T%̀ b

?2

L

CG@-

!

PK@T%̀ b:HHGC9F:/:32

L

:D199K1G2E@1JEDF1JE1GEDC

L

1GD

!!

!

;

#

b#$/'>1

型树脂对
?M#

的纯化效果较好+大孔吸附

树脂纯化的最佳工艺参数"操作温度
*) [

%体积流速

'8&0̀

'

02J

%操作
B

T*8)

"

*8&

&在此条件下纯度大于

,&j

的低聚果糖回收率为
Y78;*j

&

!

7

#本研究将膜分离和大孔吸附树脂结合使用%得到的

低聚果糖纯度高于
,&j

+同时%可以对低纯度!

)

,&j

#的低

聚果糖产品和副产品果糖分别回收%资源浪费小%克服了单

一使用膜分离或大孔吸附树脂纯化的资源浪费问题&

!

(

#本研究方法效率高%生产成本低%得到的产品纯度

高%可以用于工业化连续生产&但本试验还有一定的不足%

有待进一步开展优化试验&
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