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产物的热稳定性&对大肠杆菌及金黄色葡萄球菌的抗菌
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允许的一种食品用香料&在水果保鲜中应用

广泛&同时也可作为防腐剂延长食品保质期)
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衍生物+

类似物进行研究和筛选得到具有
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生物活性的物
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材制备的复合微球具有良好的缓释性能&该复合微球可

望在农业+医药+食品等行业得到应用'至今并未有研究

涉及将
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接入壳寡糖中并测定该种新物质的理化性
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核磁共振对终产物进行
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高的氨基&以避免其参与反应'常见的壳寡糖氨基的保
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使固液分离&用丙酮洗涤上清液

至无色&乙醇洗涤
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次&得到产物
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糖酯磺酸盐'
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酸盐溶于一定量的去离子水中&用氨水调节溶液的
B

T

至

%'

"

[807$%

$

=876

袁晓娴等!

'

$

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯的制备及抗菌活性研究



#7&

&析出褐色沉淀&

""&&&@

(

-/3

离心
%-/3

使固液分离&

将沉淀用丙酮洗涤至上清液无色&乙醇抽提
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以去除
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寡糖酯的红外光谱通过傅里叶变换红外光谱仪测定&采

用溴化钾压片法测定&以溴化钾为背景&扫描范围为
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&分辨率为
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#紫外可见吸收光谱"壳寡糖及
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二氯苯氧乙酸

壳寡糖酯的紫外吸收光谱通过紫外%可见分光光度计测

定&紫外分光光度计的狭缝宽度为
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'以去离子水为

空白&测定壳寡糖及
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二氯苯氧乙酸壳寡糖酯的紫外

全波长光谱'
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核磁共振图谱"样品的"

T

核磁共振图谱是由

全数字化核磁共振波谱仪测定&壳寡糖的测定条件为"温

度
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&溶剂为重水$
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二氯苯氧乙酸壳寡糖酯的测定

条件为"温度
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射线衍射"样品的
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射线衍射图谱的测定采用
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射线衍射仪&扫描条件"
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光管为陶瓷型&
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靶&射线波

长为
&7"%93-

&光管功率为
'7'Ĵ
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射线发生器输出功

率
$&&^

&管压
9&J[

&电流
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&扫描温度
'%j

&扫描

速度
'|

(

-/3

&扫描范围
%|
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#热稳定性"由热分析仪器测定'检测条件为"

=
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流速
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&升温速率为
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&加热温度范围

为
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#抑菌性"菌种活化"挑取单一菌落于
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液体培

养基中&

$&j

&
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振荡培养
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&吸取
'&&
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一

代菌液于新的
"& -\\_

液体培养基中传代培养至
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'菌液制备"将二代菌液进行梯度稀释&进行

预试验选定稀释倍数'抑菌样品"以去离子水为溶剂&配

置浓度为
'7&-
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的样品!壳寡糖+
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及
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二氯苯氧乙酸壳寡糖酯#溶液'抑菌性测定"以灭
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菌液至平板中&倒入
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左右的

琼脂培养基&混合均匀&冷却至凝固后&于隔水式培养箱

中&
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倒置培养
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&观察平板中细菌的生长

状况'
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结果与分析
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傅里叶红外光谱分析

如图
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所示&壳寡糖的红外光谱中&
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"&6*1-

W"为壳

寡糖糖环骨架氧桥的伸缩振动)

''W'$

*

'

'

&

9,

二氯苯氧乙酸

图
'

!

'

"

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯及壳寡糖的

红外光谱图

P/

5

>@;'

!

A2;PA,OU4

B

;1?@.8HD1

B

8,,,FR(.3<FR(

壳寡糖酯的红外光谱中&出现了
"#%'

&

"'!#

&

!6*

&

!&$1-

W" 等新峰&其中
"#%'

&

"'!#1-

W"为酯键的
F

"

R

吸收峰及
F

%

R

吸收峰$

!6*

&

!&$1-

W"为苯环在
"

&

'

&

9

位有取代时的吸收峰$从红外可以初步判断目标产物的

合成'

'7'

!

紫外可见吸收光谱分析

如图
$

所示&紫外光谱主要用于提供分子的芳香结

构和共轭体系信息'壳寡糖本身并没有生色团&但残留

乙酰氨基中的
F

"

R

会显示出吸收峰)

'9

*

'在壳寡糖的

紫外光谱中&于
"*&

&

'!&3-

左右有吸收峰'其中&

"*&3-

左右的吸收峰为壳寡糖氨基上的电子
3

+,

*跃迁

的紫外吸收峰&而
'!&3-

左右的吸收峰为
F

"

R

的
U

带吸收峰)

'%

*

"!W"*

'在终产物
D1

B

8,,,FR(

的紫外吸收

中&

''*3-

处属于芳香族化合物的
_

吸收带的吸收峰&

'&&

&

'!$3-

处的吸收峰可归属为羰基结构的
-+-

*和

3

+,

*跃迁&此结果与红外结果一致&说明
'

&

9,

二氯苯氧

乙酸成功接入壳寡糖'

图
$

!

'

"

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯及壳寡糖的

紫外+可见吸收光谱

P/

5

>@;$

!

A2;G[,[/44

B

;1?@.8HD1

B

8,,,FR(.3<FR(

'7$

!

"

T

核磁共振图谱分析

由图
9

可知
$

m'7&#

处的吸收峰属于壳寡糖中未脱

尽的乙酰基上%

FT

$

的化学位移$

$

m$7""

处的吸收峰属

于氨基葡萄糖残基上
T

的化学位移)

'6

*

$

$

m$7$#

"

97&%

为壳寡糖的特征组峰&属于壳寡糖糖环上的氨基葡萄糖

&'

安全与检测
(NP+AV SO=(X+FAOR=

总第
'"'

期
"

'&"*

年
6

月
"



T

和
K,

乙酰氨基葡萄糖残基上
T

的化学位移)

'#

*

$

$

m

97#&

处的吸收峰为溶剂峰'在
'

&

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖

酯的"

T

核磁图谱中&

$

m'79*

处的吸收峰属于溶剂峰$

$

m97*%

处的吸收峰属于与羰基相连的%

FT

'

上氢的吸

收峰$

$

m67!!

"

#76'

处属于苯环上未被取代
T

的化学位

移$核磁结果与红外结果一致&表明
'

&

9,

二氯苯氧乙酸壳

寡糖酯的成功合成'

图
9

!

'

"

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯及壳寡糖的"

T

核磁共振图谱

P/

5

>@;9

!

"

T=:U4

B

;1?@>-8HD1

B

8,,,FR(.3<FR(

'79

!

i

射线衍射图谱分析

由图
%

可知&壳寡糖有
'

个主要的衍射吸收峰&在

'

%

m"$|

和
'

%

m''|

处&分别归属于壳寡糖分子的
+

型和
)

型晶型的特征吸收峰&

i,

射线衍射强度不大&说明结晶性

能不强)

'%

*

'"W''

'经改性后的
'

&

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯

出峰位置稍向左偏移&且峰强度明显增强&说明将
'

&

9,

二

氯苯氧乙酸引入壳寡糖之后&改变了壳寡糖内部的结构&

使其结构更加规整有序&结晶性能变强)

'!

*

'

图
%

!

'

"

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯及壳寡糖的

i,

射线衍射图

P/

5

>@;%

!

iUD

B

.??;@348HD1

B

8,,,FR(.3<FR(

'7%

!

热稳定性

图
6

!

.

#为热失重率曲线图!

AY

#&图
6

!

E

#为热失重率

曲线图的一阶导数曲线图!

DAY

#'由图
6

可知&壳寡糖

在
$&

"

9%& j

时存在
'

个失重阶段'一阶失重发生于

#&

"

"%&j

&失重率为
#7%Q

&这一阶段的失重主要是由于

分子中自由水和结晶水的蒸发导致$二阶失重发生于

图
6

!

'

"

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯及壳寡糖的

热重分析图

P/

5

>@;6

!

A2;-8

5

@.I/-;?@/11>@I;48HD1

B

8,,,FR(

.3<FR(

"#&

"

$%& j

&失重率为
%$7%Q

&最快降解速率的温度

D

-.c

m''9j

&这一阶段的热失重相对比较复杂&包含糖

环 类 的 脱 水+解 聚 和 烷 基 化 单 元 的 聚 合 物 的 分

解等)

'%

*

''W'$

'

改性后的
'

&

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯在
$&

"

9%&j

时也存在
'

个失重阶段'其中一阶失重在
6&

"

"$'j

&

失重率为
979Q

$二阶失重在
"$9

"

9&! j

&失重率为

6'7"Q

&最快降解速率的温度
D

-.c

m'#*j

'由此可见&

'

&

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯的热稳定性较壳寡糖有所提

高&可能是引入
'

&

9,

二氯苯氧乙酸乙酸后&使衍生物较壳

寡糖的结构和构象更为规整有序&从而使得
'

&

9,

二氯苯

氧乙酸壳寡糖酯的热稳定性提高'此结果与上述
i

射线

衍射分析结果一致'

'76

!

抑菌性

由表
"

可知&壳寡糖+

'

&

9,

二氯苯氧乙酸+

'

&

9,

二氯苯

氧乙酸壳寡糖酯对大肠杆菌+金黄色葡萄球菌均表现出

抗菌性&其中
'

&

9,

二氯苯氧乙酸
'

'

&

9,

二氯苯氧乙酸壳寡

糖酯
'

壳寡糖'

'

&

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯对大肠杆菌

和金黄色葡萄球菌的抗菌性较壳寡糖均有所提高&可能

是保留了壳寡糖具有抗菌作用的氨基&同时引入具有强

抗菌作用的
'

&

9,

二氯苯氧乙酸'通过计算平均菌落总数

可以得出&相对于壳寡糖&

'

&

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯对

大肠杆菌的抗菌性提高了
%97#'Q

&对金黄色葡萄球菌的

抗菌性提高了
6&7*!Q

'

''

"

[807$%

$

=876

袁晓娴等!

'

$

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯的制备及抗菌活性研究



表
"

!

样品对大肠杆菌和金黄色葡萄球菌的抑制作用

A.E0;"

!

A2;.3?/E.1?;@/.0.1?/I/?

C

8HFR(

$

D1

B

8

$

D1

B

8,,,FR( FPG

样品
大肠杆菌

菌落总数

金黄色葡萄球菌

菌落总数

无菌水
$#' """

壳寡糖
'6% !'

'

&

9,

二氯苯氧乙酸
"6 !

'

&

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯
"'& $'

$

!

结论
本试验提供了一种潜在的新型食品抗菌剂%%%

'

&

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯的合成路线&经过红外+紫外以

及"

T=:U

对产物的结构进行鉴定&证明
'

&

9,

二氯苯氧

乙酸壳寡糖酯合成成功&其结晶性+热稳定性及抗菌性较

壳寡糖均有所提高&与对大肠杆菌抗菌作用相比&对金黄

色葡萄球的抗菌作用提高得更为显著&

'

&

9,

二氯苯氧乙酸

壳寡糖酯有望成为一种新型抗菌剂应用于食品行业中'

本研究中主要就新型物质的合成和表征进行了研

究&但
'

&

9,

二氯苯氧乙酸壳寡糖酯针对细菌的抑制机理

还未知&新型物质是否能够应用于食品中还需要进行相

关的毒理性试验研究'

参考文献

)

"

*

aRGX.3

&

VN=Y i/3

&

^N=YZ/3

5

&

;?.07N<I.31;4/3

12.@.1?;@/4.?/83.3<E/808

5

/1.0.1?/I/?/;48H12/?84.3.3<12/,

?84.380/

5

84.112.@/<;4

)

Z

*

7P88< F2;-/4?@

C

&

'&"6

&

"*&

"

""#9,""!"7

)

'

*

)R=Y:

&

FT+=iY

&

iO=Y)

&

;?.07N3?/-/1@8E/.0

B

@8

B

,

;@?/;48H12/?84.3.3<-8<;8H.1?/83

"

N4?.?;8H?2;.@?@;,

I/;M

)

Z

*

7O3?;@3.?/83.0Z8>@3.08HP88<:/1@8E/808

5C

&

'&"&

&

"99

!

"

#"

%",6$7

)

$

*

_NDN^V : +O

&

UN_+N+O

&

AN)AN) =+ :

&

;?.07

A2;.3?/E.1?;@/.0.1?/I/?

C

8H12/?84.3

B

@8<>1?4E0;3<;<M/?2

-838?;@

B

;3;4.3<?2;/@E/8H/0-4.

5

./34?

B

0.3?

B

.?28

5

;3/1

B

.1?;@/.

)

Z

*

7(1/;3?/H/1.

&

'&"6

&

'&"6

"

","&7

)

9

*

P+=YV83

5

,M;/

&

iON ;̂3,42>/7X@;

B

.@.?/83

&

12.@.1?;@/L.?/83

.3<.3?/E.1?;@/.0.1?/I/?

C

8HM.?;@,480>E0;,H>-.@

C

0,12/?84.3

)

Z

*

7

F.@E82

C

<@.?;X80

C

-;@4

&

'&""

&

!$

!

$

#"

""6*,""#$7

)

%

*

[+U\++N

&

:O=F)+(

&

(A+[+=(F[7U;1;3?<;I;08

B

,

-;3?4/3.3?/E.1?;@/.0.3<.3?/H>3

5

.012/?84.3.3</?4<;@/I.,

?/I;4

)

Z

*

7F.@E82

C

<@X80

C

-

&

'&"#

&

"69

"

'6!,'!$7

)

6

*

VG+\/3

&

\OZ/3

5

,@>

&

FT+= .̂3,M;3

&

;?.07Y;@.3/80

5

@.H,

?;<12/?84.380/

5

84.112.@/<;.4.

B

8?;3?/.0.3?/E.1?;@/.0.

5

;3?

)

Z

*

7

F.@E82

C

<@.?;X80

C

-;@4

&

'&"#

&

"#6

"

$%6,$697

)

#

*

\OGi/.8,0/

&

ZON=Y]/,c/3

5

&

iON ;̂3,42>/7R3;,4?;

BB

@8,

1;<>@;H8@;32.31/3

5

?2;.3?/E.1?;@/.0.3<.3?/8c/<.3?

B

@8

B

;@,

?/;48H.

B

80

C

4.112.@/<;

B

80

C

-;@

"

)8

K

/1.1/<

5

@.H?;<83?812/,

?84.3

)

Z

*

7O3?;@3.?/83.0Z8>@3.08H_/808

5

/1.0 :.1@8-80;,

1>0;4

&

'&"!

&

""$

"

""'%,""$$7

)

!

*

\OGi/.8,0/

&

iON ;̂3,42>/

&

ZON=Y]/,c/3

5

&

;?.07(

C

3?2;,

4/4

&

12.@.1?;@/L.?/83

&

.3<.3?/-/1@8E/.0.1?/I/?

C

8HJ8

K

/1.1/<

5

@.H?;<12/?84.380/

5

84.112.@/<;

)

Z

*

7Z8>@3.08HN

5

@/1>0?>@.0S

P88<F2;-/4?@

C

&

'&"9

&

6'

!

"

#"

'*#,$&$7

)

*

*

)TN=O

&

G\\NT(

&

RT D T7F2/?84.3

5

@.H?;<-838-,

;?2

C

0H>-.@/1.1/<.4.

B

8?;3?/.0H88<

B

@;4;@I.?/I;

)

Z

*

7F.@E8,

2

C

<@.?;X80

C

-;@4

&

'&"6

&

"%'

"

!#,*67

)

"&

*

^N=Ya2.8,<83

5

&

aT+=Y\/>,12>3

&

\OF2>3,12;3

5

&

;?

.07:8</H/1.?/838H12/?84.3M/?2-838-;?2

C

0H>-.@/1.1/<

/3.3/83/10/

b

>/<480>?/83

)

Z

*

7F.@E82

C

<@.?;X80

C

-;@4

&

'&"%

&

""#

"

*#$,*#*7

)

""

*

\OG Z>3

&

^+= i/.8,

C

>.3

&

\G Z/.3,H;3

5

&

;?.07P@;;

@.</1.0-;</.?;<

5

@.H?/3

5

8H12/?84.3M/?21.HH;/1.3<H;@>0/1

.1/<4

"

4?@>1?>@;4.3<.3?/8c/<.3?.1?/I/?

C

)

Z

*

7O3?;@3.?/83.0

Z8>@3.08H _/808

5

/1.0 :.1@8-80;1>0;4

&

'&"9

&

6%

!

%

#"

*#,"&67

)

"'

*

iO+:/3,2.8

&

TG_/3

5

&

N̂=Y V.3

&

;?.07Y@.H?/3

5

8H

5

.00/1

.1/<83?812/?84.3;32.31;4.3?/8c/<.3?.1?/I/?/;4.3<.0?;@4

@2;808

5

/1.0

B

@8

B

;@?/;48H?2;18

B

80

C

-;@

)

Z

*

7Z8>@3.08HN

5

@/1>0,

?>@.0SP88<F2;-/4?@

C

&

'&"9

&

6'

!

$#

#"

*"'!,*"$67

)

"$

*

UGOa,FNUR U

&

[+OYN : D

&

:+R F D

&

;? .07

:;12.3/1.0.3< <@>

5

<;0/I;@

C B

@8

B

;@?/;48H.12/?84.3,

?.@?.@/1.1/<2

C

<@8

5

;04>/?.E0;H8@E/8-;</1.0.

BB

0/1.?/834

)

Z

*

7

Z8>@3.08H N

BB

0/;< X80

C

-;@ (1/;31;

&

'&""

&

"'$

!

'

#"

!9',!9*7

)

"9

*

U+=Z/.3,-/3

5

&

\O]/3

5

&

DR=YP.3

5

&

;?.07X2;380/1.3,

?/8c/<.3?4,H>31?/83.0/L;<

b

>.?;@3/L;< 12/?84.3

"

(

C

3?2;4/4

.3<.3?/8c/<.3?

B

@8

B

;@?/;4

)

Z

*

7O3?;@3.?/83.0Z8>@3.08H_/8,

08

5

/1.0:.1@8-80;1>0;4

&

'&"$

&

%$

!

'

#"

##,!"7

)

"%

*冯永巍&夏文水&申丽丽&等
7,,

苯甲酰壳聚糖的合成及其

抑真菌活性)

Z

*

7

食品与生物技术学报&

'&""

&

$&

!

$

#"

$6#,$#&7

)

"6

*王爱勤&俞贤达
7

烷基化壳聚糖衍生物的制备与性能研

究)

Z

*

7

功能高分子学报&

"**!

!

"

#"

!$,!67

)

"#

*李莹&周晓晶&王尉&等
7

防腐剂
'

&

9,

二氯苯氧乙酸标准物

质研制)

Z

*

7

分析试验室&

'&"%

&

$9

!

""

#"

"$&6,"$"&7

)

"!

*刘蕊&李德红&李玲
7'

&

9,

二氯苯氧乙酸的研究进展)

Z

*

7

生

命科学研究&

'&&9

!

('

#"

#",#%7

)

"*

*黄丽
7'

&

9,$,

明胶(壳聚糖(葡甘聚糖复合微球的制备及其

性能)

Z

*

7

皮革科学与工程&

'&&!

&

"!

!

6

#"

'#,$"7

)

'&

*

)GUOAN )

&

N)NR T

&

VN=Y Z

&

;?.07=833.?>@.0

E@.312;<

B

80

C

4.112.@/<;4

"

(

C

3?2;4/4.3<

B

@8

B

;@?/;48H12/?/3

.3<12/?84.32.I/3

5.

,-.3384/<;E@.312;4

)

Z

*

7:.1@8-80;,

1>0;4

&

"**!

&

$"

!

"%

#"

9#69,9#6*7

)

'"

*冯永巍
7

壳聚糖的化学改性及其衍生物的抑菌活性研

究)

D

*

7

无锡"江南大学&

'&""

"

'97

!下转第
**

页#

('

安全与检测
(NP+AV SO=(X+FAOR=

总第
'"'

期
"

'&"*

年
6

月
"



图
6

!

输送量与转速关系曲线

P/

5

>@;6

!

U;0.?/8342/

B

E;?M;;3<;0/I;@

C

I80>-;

.3<4

B

;;<

!!

通过以上设计计算过程&完善+总结得到水平式螺旋

输送机设计过程为"
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#综合最小输送量选取目标螺旋直径值'
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#确定最小开口值'
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#根据以上设计尺寸得到输送量与转速的关系

曲线'

9

!

结论
!

"

#基于重力作用下的输送特性&建立了螺旋输送机

工作时的简化模型&推理计算得到输送速度与输送物料

在料箱内的横截面积或输送量的关系'
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#提出了.全填充状态/这一概念&并推理得到这一

状态时的设计转速'
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#通过理论计算&得到螺旋输送机在输送方向上下

料槽的最小长度尺寸&在实际设计过程中&可以适量增加

该长度&以保证最大输送量达到要求'
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#基于设计的螺旋输送机&得到输送量随转速的变

化曲线关系&并在图中确定了设计转速&极限转速'该曲

线可用于指导水平式螺旋输送机的变量输送研究&研究

成果为螺旋输送机的设计研究提供一定的参考'
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