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热回流和超声条件下不同溶剂对油茶粕

多酚提取的影响
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摘要!研究探讨了热回流和超声辅助条件下甲醇%乙醇和丙

酮对油茶粕多酚提取效果及抗氧活性的影响$热回流和超

声辅助条件下#丙酮提取物的总酚含量分别为!
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.油茶粕!

Zb

"#显著高于!

Y

#

727#

"对应的甲醇%乙醇提取物$通过
_YRQ

分析发现油茶

粕提取物中含有儿茶素%表儿茶素%芦丁和槲皮素$另外#热

回流和超声辅助 条 件 下 丙 酮 提 取 物 的
XN>Q

分 别 为

!
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"和!

:$728^;62!
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.油茶粕

!

Zb

"#显著高于!

Y

#

727#

"对应的甲醇%乙醇提取物$结果

表明#丙酮在超声辅助条件下对油茶粕多酚的提取效果高于

其他的提取方法$

关键词!油茶粕&多酚&抗氧化活性&超声&热回流
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油茶与棕榈,橄榄,椰子并称为世界四大木本油料作物#

在中国主要分布于湖南,江西,浙江等地*

!

+

$油茶籽经压榨

制油后剩下的饼粕称为油茶饼粕$中国油茶资源丰富#每年

油茶粕的产量约
8T

万
F

*

6

+

#油茶粕中含有丰富的蛋白,多糖,

茶皂素及酚类化合物*

:9#

+

$研究发现油茶粕蛋白多肽具有

降血脂*

6

+和免疫调节功能*

8

+

-油茶粕多糖具有抗氧化*

$

+

,降

血糖*

T

+功能-油茶粕茶皂素由于其结构特点而成为良好的表

面活性剂#同时具有溶血,抗菌等功效*

"

+

#因此广泛应用于农

药领域*

!7

+

$油茶多酚作为一种高抗氧活性物质具有抑制油

脂氧化*

!!

+及
Z=>

氧化损伤*

!6

+等作用#目前对油茶饼粕的研

究主要集中在茶皂素以及油茶多糖的提取纯化方面*

!:

+

#对

于油茶粕多酚组成及其抗氧活性方面的研究较少$而研

究*

!;

+油茶粕的抗氧活性主要包括对
ZYY_

自由基,羟基自

由基,超氧阴离子的清除作用#以及对
V3

6i 的络合能力和

V3

:i的还原能力#这几种检测方法是单电子转移机制#其测

定过程不包括活性氧#不能综合反映油茶粕的总抗氧能力$

XN>Q

是指氧自由基清除能力或抗氧化能力测定指数#是一

种对总抗氧化能力方便,高效,精确的检测方法*

!#

+

$

甲醇,乙醇和丙酮是常用的多酚提取剂#根据其极性的

差异可以从植物中萃取出不同极性的酚类化合物$甲醇,乙

醇和丙酮常应用于茶叶*

!8

+及谷物中酚类化合物的提取#并

且发现谷物丙酮提取物的抗氧化活性相比于甲醇和乙醇提

取物要高*

!$

+

$超声和热回流是常用的多酚提取辅助手段#

6$!



超声震动可以改变物质的组织结构#有利于溶剂对酚类化合

物的萃取*

!T

+

-热回流法可以使提取剂与目标物充分接触#并

通过升温来提高溶剂对目标物的提取率#但该法提取时间较

长$研究*

!"

+发现#不同的辅助提取手段对酚类化合物的提

取率及活性具有一定的影响$

本研究拟考察甲醇,乙醇和丙酮在超声和热回流辅助条

件下#对油茶粕酚类化合物的提取效果#分别采用福林酚&

比色法和
_YRQ

检测各提取物中总酚含量及酚类化合物组

成#并采用
XN>Q

方法评价各提取物的总抗氧化活性#旨为

探讨出适合油茶粕酚类化合物的最佳提取方法#为进一步研

究油茶粕酚类化合物的组成及其生物活性提供依据$
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材料与方法
!2!

!

材料

!2!2!

!

试剂

油茶粕粉末(湖南省林科院-

甲醇,丙酮,无水乙醇(分析纯#天津试剂公司-

荧光素钠盐,没食子酸,

>A>Y

%

6

#

6o&

偶氮二异丁基脒二

盐酸盐',

O@-*-L

标准品(色谱纯#美国
[)

1

'(

公司-

福林酚(分析纯#安徽博美生物制剂有限公司-

"8

孔黑色酶标板(康宁公司-

碳酸钠,磷酸氢二钾,磷酸二氢钾(分析纯#广东省化学

试剂工程技术研究开发中心$

!2!26

!

仪器

电子恒温水浴锅(

ZWdb&;

型#北京中兴伟业仪器有限

公司-

超声清洗机(

[A6#&!6ZO

型#宁波新芝生物科技有限

公司-

可见分光光度计(

$6!

型#上海菁华科技仪器有限公司-

酶标仪(

<EQOXNj:

型#美国
Y%

公司-

?

_

计(

[3K30B-EY8$

型#美国
U3FF*3@O-*34-

公司-

高效液相色谱仪(

!677

型#美国
>

1

)*30F

公司-

色谱柱(

>

1

)*3WXNA>j [A&Q

!T

分 析 型 %

;28 '']

6#7''

#

#

&

'

'#美国
>

1

)*30F

公司-

固相萃取小柱(

b3*5+@-'[3

?

Q

!T

#北京中仪宇盛科技有

限公司-

固相萃取真空装置(

[3

?

#7!7

型#日本岛津公司-

电子天平(

>R67;

型#

U3FF*3@O-*34-

仪器%上海'有限

公司-

数显旋转蒸发仪(

N&:

型#瑞士
A.5+)

公司-

超纯水系统(

%RB>

分析型#上海怛奇仪器仪表有限

公司$
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!

试验方法

!262!

!

不同提取条件下油茶粕多酚粗提物的制备
!

本研究

根据前人*

!:

#

67

+研究结果和预试验设定提取条件如下(

%

!

'热回流辅助提取(称取
#27

1

油茶粕粉末于磨口锥

形瓶中#加入
$#'R

#

#7S

%

Y

)

Y

'乙醇#之后将磨口锥形瓶

置于水浴锅中#并连接循环冷凝水装置#

$7\

提取
;+

$以

;777@

)

')0

离心
67')0

回收提取试剂制得热回流辅助乙醇

粗提物#利用上述方法制备甲醇,丙酮提取物$

%

6

'超声波辅助提取(称取
#27

1

油茶粕粉末于磨口锥

形瓶中#加入
$#'R

#

#7S

%

Y

)

Y

'乙醇#之后将锥形瓶置于

超声波提取仪中#

87 \

提取
72#+

#超声强度
:77 b

$以

;777@

)

')0

离心
67')0

回收提取试剂制得超声波辅助乙醇

粗提物#利用上述方法制备甲醇,丙酮提取物$

!2626

!

多酚含量的测定
!

采用福林酚比色法$

%

!

'标准曲线的绘制(根据文献*

6!

+和预试验修改如

下(首先以蒸馏水为溶剂配制
!77

&

1

)

'R

的没食子酸标准品

母液#之后分别吸取
727

#

72!

#

726

#

72:

#

72;

#

72#'R

的没食

子酸标准品母液于
!7'R

容量瓶中#并加入福林酚试剂

!'R

及
!#S

%

-

)

-

'

=(

6

QX

:

溶液
6'R

#蒸馏水定容-室温

下反应
6+

后#以没食子酸标准品浓度为
7

&

1

)

'R

的反应液

为对照测
K

$87

#以反应液的吸光度对没食子酸标准品的浓度

%

!

#

6

#

:

#

;

#

#

&

1

)

'R

'绘制标准曲线$

%

6

'样品的测定(首先移取
72#'R

稀释至适当倍数的

样品于
!7'R

容量瓶中#之后加入福林酚试剂
!'R

和
!#S

%

-

)

-

'

=(

6

QX

:

溶液
6'R

#蒸馏水定容$室温下反应
6+

#以

没食子酸标准品浓度为
7

&

1

)

'R

的反应液为对照测样品反

应液的
K

$87

#将样品反应液的
K

$87

代入标准曲线计算样品中

多酚的含量$

!262:

!

油茶粕多酚粗提物中多酚组成的测定
!

采用

_YRQ

法$

%

!

'样品的纯化(利用固相萃取对油茶粕多酚粗提物进

行纯化#首先利用甲醇活化固相萃取小柱%

[3

?

&Q

!T

'#然后向

每个小柱中加入
# 'R

样品#收集经纯化的样品#并经

72;#

&

'

滤膜进行过滤#以备
_YRQ

分析$

%

6

'

_YRQ

分析(利用
_YRQ

对油茶粕多酚粗提物的多

酚组成进行分析$提取物中各成分的分离在
>

1

)*3WXNA&

>j[A&Q

!T

%

;28'']6#7''

#

#

&

'

'色谱柱中完成$以甲

醇为流动相
>

#

726S

醋酸水溶液为流动相
A

$洗脱程序为

7

$

#')0

#

!7S

$

67S >

#

"7S

$

T7S A

-

#

$

!T')0

#

67S

$

:#S >

#

T7S

$

87S A

-

!T

$

66')0

#

:#S

$

#7S >

#

87S

$

#7S A

-

66

$

:8')0

#

#7S

$

8#S >

#

#7S

$

:#S A

-

:8

$

;7')0

#

8#S

$

!77S >

#

:#S

$

7S A

-

;7

$

;#')0

#

!77S

$

!7S >

#

7S

$

"7S A

$流速为
!27'R

)

')0

#柱温
6#\

#检

测波长
6T70'

*

66

+

$绘制以上酚类化合物标准品浓度%

7276

#

727;

#

7278

#

727T

#

72!7'

1

)

'R

'对峰面积的标准曲线#依据

标准曲线定量样品中酚类化合物的含量$

!262;

!

抗氧化活性的测定
!

采用
XN>Q

%氧自由基吸收能

力'法$

%

!

'磷酸缓冲液的配制(

$#''-*

)

R

磷酸二氢钾%

>

'溶

液配制#添加
!726!

1

磷酸二氢钾于
!777'R

容量瓶#添加

$77'R

超纯水和磁力搅拌子#搅拌直至溶解移去磁力搅拌

子#添加超纯水定容-

$#''-*

)

R

磷酸氢二钾%

A

'溶液配制#

添加
!:278

1

磷酸氢二钾至
!777'R

容量瓶#添加
$77'R

超纯水和磁力搅拌子#搅拌至溶解移走搅拌子#再用超纯水

定容-磷酸缓冲液配制#添加
T77'R

溶液
A

至
!777'R

烧

杯#开始读
?

_

计#逐渐添加
677'R

溶液
>

控制
?

_

#调至

:$!

提取与活性
!

67!8

年第
;

期



?

_$2;

#将缓冲液储存在褐色玻璃瓶中$

%

6

'油茶粕多酚粗提物的抗氧化活性(根据文献*

6:

+以

及实际仪器条件修改如下(首先以磷酸缓冲盐为溶剂配制

O@-*-L

标准品溶液%

826#

#

!62#7

#

6#277

#

#7277

&

'-*

)

R

'#并

移取
67

&

R

样品,标准品至
"8

孔黑板中#以磷酸缓冲盐为空白

对照-待
"8

孔黑板在
:$\

下孵育
!7')0

后#向每个孔中加入

677

&

R

荧光素钠盐溶液#并再次在
:$\

下孵育
67')0

$之后

向每个孔中加入
67

&

R>>Y_

溶液#并迅速在酶标仪中%激发

波长
;T#0'

#发射波长
#:#0'

'每隔
#')'

检测一次
"8

孔黑

板中各孔的荧光强度#共检测
:#

次$通过标准品曲线下面积

与浓度之间的关系作线性回归方程#将样品的曲线下面积代

入标准品回归方程计算样品的
XN>Q

值$

!262#

!

数据统计
!

数据以均值
^

标准偏差%

[Z

'的形式表

示#

&k:

-并采用
O.P3

H

/

G

检验对数据进行分析%

[Y[[K3@&

G)-0!:27

'#

Y

#

727#

则认为具有显著性差异$

6

!

结果与分析
62!

!

总酚含量及酚类化合物组成

在热回流和超声辅助提取条件下#丙酮提取物的总酚含

量都显著高于%

Y

#

727#

'对应的甲醇,乙醇提取物$并且超

声条件下丙酮提取物中的总酚含量显著高于%

Y

#

727#

'热回

流条件下的丙酮提取物#其值分别为%

!86:̂ !

'和 %

!;;;̂

6

'

'

1

B>%

)

!77

1

.油茶粕%

Zb

'$在热回流和超声条件

下#

:

种溶剂对油茶粕总酚的提取效果由高到低分别为丙

酮,甲醇和乙醇$

为了评价在热回流和超声辅助条件下甲醇,乙醇和丙酮

对油茶粕中单一酚类化合物的提取效果#本研究利用
_YRQ

分析了各提取物中的酚类化合物组成其结果见表
!

$由表
!

可知#在热回流条件下丙酮对儿茶素,表儿茶素,芦丁和槲皮

素的提取效果显著高于%

Y

#

727#

'甲醇和乙醇#该结果与总

酚含量一致-但甲醇和乙醇对这些酚类化合物的提取效果因

化合物种类的不同而不同$在超声条件下#丙酮对儿茶素,

芦丁和槲皮素的提取效果显著高于%

Y

#

727#

'甲醇和乙醇-

但丙酮对表儿茶素的提取效果与乙醇等同%

Y

$

727#

'#另外

甲醇和乙醇对儿茶素,表儿茶素和芦丁提取效果相差不大

%

Y

$

727#

'#但乙醇对槲皮素的提取效果显著高于%

Y

#

727#

'

甲醇$就儿茶素,表儿茶素,芦丁和槲皮素而言#热回流条件

下丙酮提取物中的含量最高#这一结果与总酚含量不一致$

这说明提取方法对油茶粕中酚类化合物的提取效果与指示

物有关#存在其他多酚物质未被检测出来的现象#天然多酚

提取物的成分较复杂#对提取物中其他未检测出的多酚物质

的定量还需进一步研究$

在本研究中#丙酮对油茶粕中总多酚,儿茶素,表儿茶

素,芦丁和槲皮素的提取效果均高于甲醇和乙醇$热回流方

法的提取条件是
$7 \

提取
;+

#超声方法的提取条件是

87\

提取
72#+

$相比于热回流#超声方法中较低的温度更

有利于酚类化合物的保护#并且所需的时间更短#超声条件

下丙酮提取物中总酚的含量高于热回流条件下的丙酮提取

物$就这几个方面而言#超声条件下#采用丙酮作为提取剂

更适合于提取油茶粕中的酚类化合物$前人*

6;96#

+研究不同

溶剂的提取多酚效果表明#溶剂的极性较强提取效果较好#

丙酮提取大麦多酚效果较好#与本研究的结果一致#说明丙

酮是提取多酚物质的一种较优溶剂$有研究*

6896T

+表明超声

辅助提取法对茶树花多酚,沙枣多酚,桑葚果渣多酚的提取

得率较好#与本试验的研究结果一致#说明超声辅助提取法

可以作为不同物质的多酚提取的高效方法$

626

!

油茶粕提取物的抗氧化活性

XN>Q

方法广泛应用于评价食品及酚类化合物的抗氧

化活性#

XN>Q

方法以脂质自由基作为反应自由基*

6"

+

$因

此采用
XN>Q

方法评价油茶粕提取物的抗氧化活性#对于

油茶粕多酚作为油脂抗氧化剂应用于茶油加工具有重要的

意义$不同提取条件下油茶粕提取物的
XN>Q

值见图
!

$

热回流和超声条件下丙酮提取物的
XN>Q

分别为%

:#T2;^

!82"

'和%

:$728̂ ;62!

'

&

'-*O%

)

1

.油茶粕%

Zb

'#显著高

于%

Y

#

727#

'对应的甲醇,乙醇提取物$热回流条件下甲醇,

乙醇提取物的
XN>Q

值分别为%

6T:27^:!2#

'和%

6#T2:̂

6!2"

'

&

'-*O%

)

1

.油茶粕%

Zb

'#超声条件下甲醇,乙醇提

取物 的
XN>Q

值 分 别 为 %

6T!26^"2:

'和 %

6"!26^

:82:

'

&

'-*O%

)

1

.油茶粕%

Zb

'#并且这些值之间没有显

著性差异%

Y

$

727#

'$结果表明丙酮提取物的总抗氧化活性

高于乙醇提取物和甲醇提取物#其中以超声丙酮提取物的

XN>Q

值最高#乙醇与甲醇两种溶剂提取多酚效果相近#无

显著差异#同等条件下#乙醇较甲醇更经济环保$

表
!

!

不同提取条件下油茶粕提取物的总酚含量及酚类化合物组成`

O(M*3!

!

O+3F-F(*

?

+30-*5-0F30F(04F+3

?

+30-*)55-'

?

-.04G5-'

?

-G)F)-0-I-)*&F3(

'3(*3LF@(5F)-0M

H

4)II3@30F3LF@(5F)-05-04)F)-0

方法 溶剂
儿茶素)

%

!7

96

'

1

.

1

9!

.

Zb

'

表儿茶素)

%

!7

96

'

1

.

1

9!

.

Zb

'

芦丁)

%

!7

96

'

1

.

1

9!

.

Zb

'

槲皮素)

%

!7

96

'

1

.

1

9!

.

Zb

'

总酚)%

!7

96

'

1

B>%

.

1

9!

.

Zb

'

热回流

提取
!

甲醇
6#2;T:̂ 72!;6

M

!72$:;̂ 72:#"

5

#2:"!̂ 72!T;

4

628;;̂ 727$6

M5

!!""̂ !

4

乙醇
6$2!"7̂ 727"!

4

#2!$7̂ 72:!!

4

$26;!̂ 72!;T

5

62!8:̂ 727:$

4

!!!$̂ !

3

丙酮
;!2!;7̂ 7266;

(

682T7;̂ 62:;;

(

!;27TT̂ 72:7;

(

:2"#7̂ 7277;

(

!;;;̂ 6

M

超声
!

提取
!

甲醇
:!2!8;̂ 72#!7

5

672T77̂ !2""8

M

!!2T$;̂ 72;77

M

62676̂ 727$$

4(

!6:8̂ 6

5

乙醇
:!2##;̂ 72;T;

5

6;2T"7̂ 628;;

(M

!6278$̂ 72#;#

M

62#;8̂ 72!77

5

!!76̂ 6

I

丙酮
:;2T!T̂ 72!!!

M

6;2T$;̂ :2;;8

(M

!:2:$$̂ 72!!"

(

62$T;̂ 727:T

M

!86:̂ !

(

!

`

!

同列中数据带不同的字母表示具有显著性差异%

Y

#

727#

'$
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不同字母表示具有显著性差异%

Y

#

727#

'

图
!

!

不同提取条件下油茶粕提取物的
XN>Q

值

V)

1

.@3!

!

O+3XN>QK(*.3-I-)*F3('3(*3LF@(5F)K3M

H

4)II3@30F3LF@(5F)-05-04)F)-0

!!

徐维盛等*

:7

+研究得出山楂果乙醇提取物
XN>Q

值为

!$72:

$

:7;26

&

'-*O%

)

1

#脐橙乙醇提取物
XN>Q

值为

!!2;

$

!$26

&

'-*O%

)

1

#蜜桔乙醇提取物
XN>Q

值为
8827

$

T726

&

'-*O%

)

1

-赵健等*

:!

+研究得出
:

种保健食品的
XN>Q

值中盐藻素叶黄素软胶囊为
!6$2#

$

!6T26

&

'-*O%

)

1

#番茄

红素软胶囊为
!:$2#

$

!:T26

&

'-*O%

)

1

#原花茶色素胶囊为

!6"27

$

!6"26

&

'-*O%

)

1

$以上几种高抗氧水果和保健品#

均较本研究中超声丙酮提取油茶饼粕多酚的氧自由基吸收

能力低#说明油茶饼粕具有较高的抗氧化活性$但油茶饼粕

的
XN>Q

值相比于茶叶%

;$!28

$

!:$"2!

&

'-*O%

)

1

*

:6

+

'较

低#这是因为茶叶中的多酚类物质含量较油茶饼粕高$

:

!

结论
本研究通过对比热回流与超声辅助两种方法以及甲醇,

乙醇,丙酮
:

种溶剂对油茶饼粕多酚提取的影响#发现超声

条件下丙酮对油茶粕多酚的提取效果最好#并且该提取物也

表现出最高的抗氧化活性$因此#超声辅助条件下丙酮提取

可用来评价油茶粕中的酚类化合物组成及抗氧活性$通过

_YRQ

分析发现#油茶粕中含有儿茶素,表儿茶素,芦丁和槲

皮素
;

种酚类化合物#且存在其他未被检测出的多酚类物

质#有待进一步定量研究$抗氧化活性试验结果表明油茶饼

粕提取物具有一定的抗氧化活性#其中以超声辅助丙酮提取

物的氧自由基吸收能力最强$超声辅助丙酮油茶饼粕提取

物的
XN>Q

值比一些水果提取物和保健品的
XN>Q

值高#

说明油茶饼粕提取物具有较高抗氧化活性#未来可作为天然

植物源抗氧化剂和保健品研究利用$因此#利用化学提取及

纯化手段分离出油茶粕中具有高抗氧活性的酚类化合物是

油茶粕精深加工的一个重要方向#所制备的酚类化合物既可

以作为食品添加剂用于油脂及其他食品中#也可以作为食品

活性因子用以生产功能性食品$
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