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芦蒿叶中黄酮类化合物的纯化及其营养饼干的研制
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摘要!以吸附率和解吸附率为评价指标%从
&"

种树脂里筛选

出富集芦蒿叶中黄酮类化合物效果最佳的
>U'+$

型树脂%

进而选择
>U'+$

型树脂柱对不同浓度乙醇的解吸液进行考

察$结果表明%

$%̂

乙醇洗脱组分中黄酮类化合物得率和纯

度最高%分别为
#!6:"̂

和
"(6!%̂

$将该组分芦蒿叶提取物

加入面粉中制备出芦蒿营养饼干%通过探讨饼干配方及生产

工艺确定
$

种不同口味饼干的最佳配方$

关键词!大孔吸附树脂'芦蒿'黄酮类化合物'饼干
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芦蒿!
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#为菊科蒿属多年生

草本植物$学名萎蒿$又名狭叶艾(白蒿等%芦蒿风味独特$

味道鲜美$3本草纲目4

)

&

*中记为0主治五脏邪气$风寒湿脾$

补中气$利膈开胃$可去东河豚毒1%芦蒿中富含氨基酸(维

生素(微量元素)

$N#

*及黄酮类化合物)

;N"

*

$是典型的保健蔬

菜%黄酮类物质具有抗氧化)

(N!

*

(清除体内自由基)

)

*

(降血

糖)

&%

*

(降血脂)

&&

*

(抗肿瘤)

&$

*等多种功能%南京八卦洲芦蒿

种植面积超过
&#%%1,

$

$产量
;

万
C

$产值近
&6"

亿元$但是

人们主要食用芦蒿的嫩茎$对于含有更多黄酮类化合物的芦

蒿叶缺乏进一步的开发利用$造成一定的浪费%

涂宗财等)

:

*和付庆权等)

"

*采用响应面法优化了芦蒿叶

中总黄酮的提取工艺$但有关芦蒿叶黄酮的富集和纯化$特

别是其在大孔树脂上的吸附动力学研究尚未见报道%大孔

吸附树脂分离技术对黄酮类化合物的筛分有着广泛应

用)

&#N&"

*

$树脂的吸附性能与其极性(空间结构有重要关系%

本试验以芦蒿叶为原料$研究了
S̀ R;&(

(

>U'+$

(

S̀ R):%

(

'L+!

等
&"

种大孔树脂对芦蒿叶黄酮的吸附与解吸附性能$

以期寻找对芦蒿叶总黄酮精制纯化的有效方法$并将其与易

于进行营养强化处理的饼干相结合$通过优化产品配方研制

出风味独特的芦蒿饼干$为芦蒿叶的开发利用以及健康食品

的拓展提供新的途径%

&

!

材料与方法
&6&

!

材料与仪器

&6&6&

!

材料与试剂

芦蒿"南京八卦洲野生蔬菜基地+

芦丁标准品"含量
)!̂

$上海源叶生物科技有限公司+

无水乙醇"分析纯$南京宁试化学试剂有限公司+

氢氧化钠(硝酸铝(亚硝酸钠(乙酸乙酯(甲醇(硫酸"分

析纯$国药集团化学试剂有限公司+

S̀ R&%%

(

S̀ R;&(

(

S̀ R;:%

(

S̀ R"%%

(

S̀ R($$

(

S̀ R):%

(
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(
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(

'̀ R:%%

(

'̀ R(:%

(
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树脂"河

北沧州宝恩生化制剂厂+

>U'+$

(

>U'+)

(

'L+!

(

X+:

(聚酰胺树脂"天津南开大学

化工厂+

!(&



低筋粉(优级白砂糖(小苏打(食盐(奶香粉(抹茶粉(可

可粉"市售%

&6&6$

!

仪器

紫外
+

可见分光光度计"

P<+"&%%'

型$上海元析仪器有

限公司+

冷冻干燥机"

OE77c=27$6: /̀4D

型$美国
Q-I9=29=

公司+

质构仪"

iA?+$:

型$美国
LE==HB.7/8M>?O-E27//

公司+

分析天平"

'PV$$%

型$日本岛津公司+

高速万能粉碎机"

O\&((

型$天津泰斯特仪器有限公司+

电热恒温鼓风干燥箱"

RST+)&;%

型$上海精宏试验设

备有限公司+

旋转蒸发器"

Y*+:$'

型$上海亚荣生化仪器厂+

电烤炉"

VXR&%&+$

型$早苗食品机械有限公司%

&6$

!

试验方法

&6$6&

!

芦蒿叶黄酮的提取及测定

!

&

#芦蒿叶粗提液的制备"新鲜芦蒿洗净(去除老(黄叶

子后烘干$粉碎$按料液比
&

$

:%

!

3

'

,Q

#加入
(:̂

乙醇溶

液$

)%_

加热回流
)%,.2

$冷却$抽滤%残渣重复提取
&

次%

合并两次提取液旋转蒸发$冷冻干燥$得芦蒿叶总黄酮粗

提物)

:N"

*

%

!

$

#黄酮类化合物标准曲线的建立"参考文献)

"

*$以芦

丁为对照$采用
'/

!

>[

#

#

#

显色法$在波长
:&%2,

处测定$以

不同浓度的芦丁为横坐标$吸光值为纵坐标$绘制标准曲线%

&6$6$

!

大孔树脂纯化芦蒿叶粗提物

!

&

#大孔树脂的预处理"取
&"

种树脂适量$蒸馏水洗去

杂质及破碎树脂$于
(%_

干燥至质量恒定$备用%分别精密

称取
&6%

3

于
$:%,Q

锥形瓶中$

):̂

乙醇浸泡
$;1

后$用蒸

馏水洗至无醇味%

!

$

#大孔吸附树脂对黄酮类化合物的静态吸附和解吸

附"将预处理好的大孔树脂置于
$:%,Q

锥形瓶内$加入

:%,Q

芦蒿叶总黄酮粗提物的稀释样液!

%6:#",

3

'

,Q

#$振

荡吸附
$;1

!

$:_

$

&:%E

'

,.2

#$测定吸附平衡后样液中黄酮

类化合物的浓度+用蒸馏水冲洗树脂中残余黄酮类化合物后

吸干水分$加入
(%̂

乙醇振荡解吸附
$;1

!

$:_

$

&:%E

'

,.2

#$

过滤$测定滤液中黄酮类化合物的浓度$并按式!

&

#

"

!

;

#计

算树脂的吸附量(吸附率(解吸附率和回收率%

1

%

A

!

%

V

!

8

! #

B

R

%

/

$ !

&

#

*

A

!

%

V

!

8

!

%

B

&%%̂

$ !

$

#

@

A

!

L

B

R

L

1

%

B

/

B

&%%̂

$ !

#

#

Q

A

*

B

@

B

&%%̂

$ !

;

#

式中"

1

%

&&&干树脂的吸附量$

,

3

'

3

+

*

&&&吸附率$

^

+

@

&&&解吸率$

^

+

Q

&&&回收率$

^

+

!

%

&&&吸附液起始浓度$

,

3

'

,Q

+

!

8

&&&吸附后溶液浓度$

,

3

'

,Q

+

!

L

&&&解吸液浓度$

,

3

'

,Q

+

R

%

&&&吸附液体积$

,Q

+

/

&&&树脂!干#重量$

3

+

R

L

&&&解吸液体积$

,Q

%

!

#

#大孔树脂层析柱分离芦蒿叶提取物"参考文献

)

&#

"

&:

*方法$取经预处理的
>U'+$

树脂
&%%,Q

湿法装柱

!

5

;6%9,e#%9,

#$一定浓度的芦蒿叶粗提液上样$先用水

洗脱
#L<

$再依次用不同体积分数的乙醇解吸液!

$%̂

$

;%̂

$

"%̂

$

!%̂

#以
&6:L<

'

1

的流速进行洗脱$收集流出液

并用薄层色谱板检测!展开剂为
$%

$

&:

$

$

$

&

的甲苯
$

乙

酸乙酯
$

甲酸
$

水$显色剂为
&%̂

硫酸乙醇溶液$在
&%:_

加热下检视#$合并$减压浓缩并冷冻干燥保存$测定各洗脱

组分中黄酮的含量%

&6$6#

!

芦蒿饼干的制作

!

&

#基本配方及工艺流程"低筋粉
&%%̂

!以面粉为基

准$其他辅料以占面粉质量比例计算#(鸡蛋!全蛋#

)%̂

(蛋

黄
&%̂

(白砂糖
;%̂

(小苏打
&̂

(食盐
%6)̂

(奶香粉
%6)̂

(

水适量%

原辅料挑选
%

称量
%

原辅料预混!打发
%

加入
$%̂

乙醇

洗脱得到的芦蒿叶提取物!面粉!小苏打!奶香粉进行调粉

"可添加可可粉或抹茶粉#

%

成型
%

烘烤"上火温度控制为

$%%_

%底火温度控制为
&!%_

%时间约为
&:,.2

#

%

冷却
%

检验
%

成品

!

$

#饼干中黄酮含量的测定"将饼干样用粉碎机粉粹$

加入
(%̂

乙醇水溶液磁力搅拌
&1

$过滤膜取续滤液按
&6$6&

项下芦丁标准曲线制备方法配置溶液并测定吸光度值%

!

#

#影响饼干感官品质的因素分析"通过探讨芦蒿叶提

取物用量(白砂糖用量(可可粉和抹茶粉加入量对饼干品质的

影响$以感官评定为标准$确定芦蒿饼干的最佳配方%芦蒿叶

提取物用量对饼干质量的影响"面粉用量
&!#

3

$分别添加

::%

$

!%%

$

&%:%

$

&#%%

#

3

'

3

的黄酮类化合物$其他辅料用量与

基本配方相同%白砂糖用量对饼干品质的影响"面粉用量

&!#

3

$黄酮类化合物添加量
!%%

#

3

'

3

$白砂糖添加量分别为

::

$

(#

$

)&

$

&&%

3

%可可粉用量对饼干品质的影响"面粉用量为

&!#

3

$黄酮类化合物的添加量为
!%%

#

3

'

3

$白砂糖添加量为

(#

3

$分别加入可可粉
&!6#

$

$(6:

$

#"6"

3

%抹茶粉用量对饼干

品质的影响"面粉用量
&!#

3

$黄酮类化合物添加量
!%%

#

3

'

3

$

白砂糖添加量
(#

3

$分别加入抹茶粉
#6(

$

)6$

$

&;6(

3

%

!

;

#模糊评判方法"参考文献)

&(

"

&)

*方法$由
&%

位食

品专业人员组成评定小组$从饼干色泽(形状(结构(风味和

口感
:

个方面评定产品品质$评定标准见表
&

%

!!

!

:

#饼干质构分析"用
iA?+$:

型质构仪对饼干硬度(内

聚性(弹性(咀嚼性进行测定分析$评价饼干的品质%测定条

件"压缩模式$选用
A':

探头$压缩距离
&6:,,

$等待时间

#D

$触发力
:

3

$测试前速度
&6%,,

'

D

$测试速度
%6:,,

'

D

$

测试后速度
%6:,,

'

D

%

$

!

结果与分析
$6&

!

芦蒿中黄酮类化合物的提取优化

$6&6&

!

黄酮类化合物标准曲线的建立
!

标准曲线方程为"

;

]%6%)<f%6%%%$

$

Q

$

]%6))))

$根据回归方程计算芦蒿叶

及饼干中黄酮类化合物的含量%

)(&

开发应用
!

$%&(

年第
)

期



表
&

!

芦蒿饼干感官评分标准

A-I/7&

!

?72D=E

G

7DC.,-C7DC-28-E8=B17-/C1

G

I.D94.CD

J.C1B/-K=2=.8D

项目 评分标准 分值

色泽

颜色均匀$呈浅绿色+抹茶味呈较明亮的绿色+可

可味呈略有光泽的巧克力色
&:

"

$%

颜色不太均匀$颜色过深
&%

"

&:

有明显的色差$有过焦现象
:

"

&%

形状

外形完整$厚薄均匀$纹路清晰$不收缩$不变形
&:

"

$%

外形不完整$厚薄不一致$底部有凹纹$轻微起泡

及变形
&%

"

&:

外形有破碎$纹路不清晰$表面起泡严重$变形

严重
:

"

&%

结构

断面结构呈多孔状$细密$无大孔洞
&$

"

&:

内部较疏松$不均匀$有较大孔洞
!

"

&$

表面有裂纹$内部疏松$有大孔洞$易碎
:

"

!

风味

微甜$有芦蒿的清香$有适宜的抹茶或巧克力

风味
$%

"

$:

有轻微苦味$抹茶或巧克力味道过重
&:

"

$%

苦味重或过甜$无芦蒿清香$有异味
&%

"

&:

口感

口感酥脆(不粘牙$无渣感
&:

"

$%

口感松软(略粘牙(轻微渣感
&%

"

&:

质构板硬(粘牙(有杂质
:

"

&%

$6&6$

!

树脂吸附及解吸附能力的比较
!

&"

种树脂对芦蒿中

黄酮类化合物的静态吸附及解吸附结果见表
$

%经
?

@

DD

&(6%

数据处理软件进行显著性分析$表明各树脂对黄酮类化

合物的吸附率和解吸附率均存在显著性差异!

`

#

%6%:

#%大

孔树脂是一种高分子聚合物$具有吸附性和筛选性相结合的

特点$可以根据吸附力!范德华力或氢键吸附#和分子量的大

小选择性地吸附有机物)

$%

*

%由表
$

可知$吸附能力较好的

树脂有
S̀ R;&(

(

>U'+$

(

S̀ R):%

(

'L+!

$其中
>U'+$

型树

脂对芦蒿叶中黄酮类化合物的解吸附率和回收率分别达到

!!6!)̂

和
(;6;$̂

$优于其他
#

种树脂%综合考虑$

>U'+$

型树脂适用于芦蒿叶中黄酮的纯化%

$6&6#

!

解吸剂浓度对黄酮洗脱效果的影响
!

考虑到提取的

黄酮类物质用于添加到食品中$本试验采用乙醇作为解吸

剂%由表
#

可知$

$%̂

乙醇洗脱得率与效果最佳$得率达到

#!6:"̂

$纯度达到
"(6!%̂

%经
?

@

DD&(6%

显著性分析表明"

各浓度乙醇洗脱组分中黄酮的得率与纯度均具有显著性差

异!

`

#

%6%:

#%由此可见以
>U'+$

型树脂柱分离时$可用

$%̂

乙醇来纯化黄酮类化合物%

$6$

!

饼干制作工艺优化

$6$6&

!

芦蒿饼干中黄酮类化合物的含量
!

将未加芦蒿叶提

取物的饼干与加入
O&

的饼干分别按
&6$6#

的方法进行黄酮

类化合物的提取和含量测定$由表
;

可知$加入芦蒿提取物

后$每克饼干中的黄酮类化合物含量可以提高
$%%

#

3

左右$

效果比较显著%

$6$6$

!

辅料添加量对产品质量的影响
!

由表
:

可知$芦蒿叶

表
$

!

大孔树脂对芦蒿叶中黄酮类化合物静态吸附性能比较

A-I/7$

!

M=,

@

-E.D=2=2DC-C.9-8D=E

@

C.=2-2887D=E

@

C.=29-+

@

-I./.C.7D=B8.BB7E72CC

G@

7D=B,-9E=+

@

=E=4DE7D.2D

%

']#

&

^

树脂型号 吸附率
Y?R

解吸附率
Y?R

回收率
Y?R

S̀ R"%% ($6%) &6!: )(6!% &6(; (%6:% #6&#

'̀ R:%% ((6"! #6%# !:6;) &6#$ ""6;& #6(&

R&%& ")6:& &6&" )$6%) $6;# ";6%& #6";

'R?&( #!6:) $6#: !:6$; &6"! #$6!) #6);

S̀ R;&( )&6") &6)( #)6$! #6$; #"6%& #6))

S̀ R($$ ""6$: $6&# )$6$: &6!" "&6&$ #6(:

>U'+) ($6)! #6$# )$6!) %6;" "(6() #6"$

>U'+$ !#6(# $6"% !!6!) &6(% (;6;$ $6!(

'̀ R(:% ""6(& $6!) !;6!# %6!! :"6:) #6"#

S̀ R):% );6&: &6)" #$6): &6;& #&6%$ #6$:

S̀ R;:% "!6%: $6"& !(6$) &6&$ :)6;% #6::

R\&#% ";6&& $6%; )%6%) $6&" :(6(" #6!#

X+: (;6## $6(! ):6"% %6)# (&6%" #6(&

聚酰胺
:(6!" $6:! ::6;" &6;( #$6%) #6);

S̀ R&%% :#6&" &6:" )"6;$ &6:( :&6$: $6()

'L+! !"6%( &6!& "!6": &6(" :)6%) #6#%

表
#

!

乙醇浓度对黄酮类物质洗脱效果的影响

A-I/7#

!

A177BB79C=B7C1-2=/9=2972CE-C.=2=287D=E

@

C.=2

@

7EB=E,-297

%

']#

&

^

!

组分 乙醇浓度 得率
Y?R

纯度
Y?R

O& $% #!6:" &6#; "(6!% %6#%

O$ ;% #;6(: $6#& #%6") &6((

O# "% &)6%" $6;# ;"6!( $6;&

O; !% &&6&$ $6:) #)6$; $6("

中黄酮纯化物
O&

的添加量对产品结构与形状几乎无影响$

但在
"

&%:%

#

3

'

3

时$饼干出现不愉悦的苦味+而添加量
#

!%%

#

3

'

3

时$则无黄酮类物质特有的风味%经过对比$当添

加量为
!%%

#

3

'

3

时$饼干具有较好的风味和口感%在色泽

上$当添加量
"

&%:%

#

3

'

3

时$较多的黄酮被氧化呈现黄色$

影响饼干色泽+而当添加量
#

!%%

#

3

'

3

时$不显绿色%因此

确定黄酮类化合物的最佳添加量为
!%%

#

3

'

3

%

!!

白砂糖添加量对饼干色泽(风味及口感有重要的影响%

当白砂糖低于
(#

3

时$饼干口感较硬且粘牙+添加量为
(#

3

表
;

!

芦蒿提取物对产品中黄酮类化合物含量的影响

A-I/7;

!

*BB79CD =B *8:3K.9.% D3J3'

4

3'9.9 *FCE-9C=2

9=2C72C=BB/-K=2=.8D.2

@

E=849CD

%

']#

&

产品

不加芦蒿提取物

黄酮类化合物含

量'!

,

3

2

3

N&

#

Y?R

'

^

加入芦蒿提取物

黄酮类化合物含

量'!

,

3

2

3

N&

#

Y?R

'

^

原味饼干
!

%6!#& &6;( &6%() $6(:

巧克力饼干
&6()& $6$; $6%%# %6(&

抹茶饼干
!

$6$;; $6($ $6;$: $6$#

%!&
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表
:

!

辅料添加量对产品质量的影响

A-I/7:

!

*BB79CD=BC17-,=42C=B,-C7E.-/D=2

@

E=849C

d

4-/.C

G

辅料添加量 色泽 形状 结构 风味 口感 总分

黄酮纯化物
O&

'

!

#

3

2

3

N&

#

白砂糖'
3

可可粉'
3

抹茶粉'
3

::% &&6: &(6: &$6: &(6: &:6# (;6#

!%% &"6# &!6& &$6% $$6% &"6: !;6)

&%:% &;6% &"6# &#6# &"6% &"6% (:6"

&#%% &$6: &!6: &$6% &:6: &;6: (#6%

:: &;6: &"6% &#6" &$6# !6: ";6)

(# &"6: &"6% &#6: $#6% &(6% !"6%

)& &$6% &;6# &%6% $%6% &;6: (%6!

&&% &%6: &#6: !6: &:6: )6% :(6%

&!6# &"6: &(6: &%6# $%6# &;6# (!6)

$(6: &!6& &"6# &$6: $$6% &"6% !;6)

#"6" &(6% &"6: &&6# &(6# &#6# (:6;

#6( &;6! &"6: &%6: $%6" &#6: (:6)

)6$ &!6% &:6% &#6% $$6: &:6" !;6&

&;6( &"6& &!6% &&6% &#6# &#6% (&6;

时$焦糖化反应轻微$能够很好地体现芦蒿的淡绿色$并且口

感酥松$味道纯正+添加量
"

)&

3

时$焦糖化反应明显$焙烤

的金黄色与芦蒿提取物的绿色$形成了棕黄色甚至深褐色$

影响产品品质%因此确定最佳白砂糖添加量为
(#

3

%

可可粉的添加量对饼干的风味与结构有较大影响$而对

色泽影响较小%当可可粉为
$(6:

3

时$饼干具有疏松质地$

同时在风味和色泽上的评分都较高%而抹茶粉对饼干的色

泽(风味和结构均有较明显的影响$综合三者的结果$发现当

抹茶粉添加量为
)6$

3

时$饼干的整体评分较高%因此确定

最佳可可粉和抹茶粉添加量分别为
$(6:

3

和
)6$

3

%

$6$6#

!

饼干产品的质构特性
!

为验证产品的质量!按
$6$6$

中最佳配方制作#$分别对添加黄酮纯化物
O&

的原味饼干(

巧克力味饼干及抹茶味饼干进行了质构分析%由表
"

可知$

#

种饼干的硬度均在
;%%%

3

左右$硬度适中$内聚性(弹性(

咀嚼性均无显著性差异$内部疏松程度较好%

表
"

!

#

种饼干的质构特性分析

A-I/7"

!

A7FC4E7

@

E=

@

7EC.7D=BC1E77H.28D=B

I.D94.CD

%

']&%

&

产品 硬度'
3

内聚性 弹性'
,,

咀嚼性'
,b

原味饼干
!

;&&:6##a!)6);%6&"a%6%& %6;$a%6%" %6!#a%6&$

巧克力饼干
#)&!6##a#!6!)%6&;a%6%& %6#)a%6%: %6)%a%6&%

抹茶饼干
!

#);%6%%a;#6$(%6&:a%6%$ %6#!a%6%" %6!$a%6%!

#

!

结论
从

&"

种大孔树脂中筛选出
>U'+$

型树脂对芦蒿叶黄

酮粗提物进行精制纯化$其有良好的吸附和解吸附性能%当

以
#L<

水冲洗后$再用
#L<

(

$%̂

乙醇以
&6:L<

'

1

的流速

进行洗脱$所得组分
O&

中黄酮类化合物有较好的得率和纯

度$分别为
#!6:"̂

和
"(6!%̂

%当
O&

添加量为
!%%

#

3

'

3

$糖

占比
;%̂

时$饼干具有芦蒿独特的风味(口感酥脆%通过进

一步优化可可粉!

&:̂

#和抹茶粉!

:̂

#的添加量$确定
$

种

不同口味的饼干配方%芦蒿饼干的营养价值高于普通饼干$

是一种很好的日常健康食品$同时也为芦蒿叶的开发利用提

供了一定的参考%
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