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乙醇V氨水浸提法提取油茶饼粕中

茶皂素的工艺研究
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摘要!研究乙醇G氨水浸提法从油茶饼粕中提取茶皂素的提取工艺( 以乙醇为提取剂"分别考察提取次数&氨水量&乙醇浓

度&料液比&提取温度&提取时间对茶皂素得率的影响"再经正交试验@

"Z

##

F

$得到茶皂素最佳提取工艺为!提取温度 =?i"脱脂

茶枯质量与溶剂体积的比值#料液比$为 "t")#Q>1@$"提取时间 FF 12."乙醇水溶液的体积分数为 =)]"氨水的体积分数为

)\"]"其茶皂素得率达到 ((\#"](
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;;油茶饼粕是油茶经榨油后剩下的残渣"含有蛋

白质&油脂&茶皂素&粗纤维&糖类&单宁&咖啡碱等物

质( 我国油茶饼粕产量很高"由于茶饼味苦&有毒"

不能直接作为饲料"所以目前大部分饼粕当作燃料

被烧掉"一部分作肥料使用或者弃用"也有一部分廉

价出口到日本&东南亚等国家和地区"造成了资源浪

费( 现阶段对茶皂素的提取方法研究包括水提

法," G(-

&有机溶剂浸提法,! G#-

&超临界萃取法,F-等(

笔者以乙醇和油茶饼粕为原料"对茶皂素的提取工

艺进行了研究(

=>实验部分

=B=>主要原料

油茶饼粕"广西万峰药业有限公司)茶皂素标准

品"阿拉丁试剂公司)乙醇"工业级)浓氨水&浓硫酸&

香草醛"均为分析纯)实验用水为去离子水( 日本日

立公司VG())" 紫外G可见分光光度计)美国 2̂3+5-9

公司拉曼红外光谱仪(

=B?>实验方法

"\(\";原料预处理

将油茶饼粕粉碎并在恒温鼓风干燥箱中#干燥

温度为 ")Fi$干燥 ( 0"得到干燥茶枯( 然后用石

油醚浸提"提取残余油脂( 之后将残渣放入干燥箱

中挥发去残余石油醚"待用(

"\(\(;茶皂素提取

称取一定量的样品#脱脂茶枯$与乙醇的水溶

液#加有氨水$加热回流"趁热过滤"得到滤液并将

滤液浓缩后倒入培养皿中"然后将其放到干燥箱中

干燥得到茶皂素浸膏并用分析天平称重( 首先通过

单因素实验分别考察提取次数&乙醇浓度&料液比&

提取温度&提取时间&氨水量对提取效果的影响"然

后通过正交试验确定最佳的工艺参数(

=BC>分析方法$香草醛V浓硫酸检测法%

"\!\";最大吸收波长的选定

经光谱扫描表明"油茶皂苷与香草醛&浓硫酸反

应生成物在 F#W .1处有最大吸收峰(

.=!.
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"\!\(;定量分析

#"$标准曲线的建立

4\溶液制备!配置质量浓度 )\)? Q>1@的香草

醛的无水乙醇溶液)配置质量分数 ==]的硫酸

溶液(

N\标准曲线绘制!精确称取茶皂素标品 ") 1Q"

用体积分数 F)]的乙醇水溶液溶解并定容至 ")

1@"摇匀"配制成 " 1Q>1@溶液( 分别吸取此溶液

)\"&)\(&)\!&)\#&)\F 1@于 ") 1@具塞试管中"并

分别加入体积分数 F)]的乙醇水溶液 )\#&)\!&

)\(&)\"&)\) 1@摇匀"再分别加入 )\)? Q>1@香草

醛乙醇溶液 )\F 1@&质量分数 ==]硫酸水溶液

# 1@"摇匀"水浴 Z)i下加热 "F 12."然后在冰水浴

中放置 ") 12."之后取出置于室温下"在吸收波长为

F#W .1下分别测吸光度(

#($茶皂素浸膏含量测定

精确称取茶皂素浸膏 ") 1Q"用体积分数 F)]

的乙醇水溶液溶解并定容至 ") 1@"摇匀( 吸取此

溶液 )\" 1@于 ") 1@具塞试管中"加入体积分数

F)]的乙醇水溶液 )\# 1@摇匀"再加入 )\)? Q>1@

香草醛乙醇溶液 )\F 1@&质量分数 ==]硫酸水溶液

# 1@"摇匀"水浴 Z)i下加热 "F 12."然后在冰水浴

中放置 ") 12."之后取出置于室温下"在吸收波长为

F#W .1下测定吸光度(

=BD>计算茶皂素的得率

茶皂素得率 k#浸膏质量 h

茶皂素在浸膏中的含量 >脱脂茶枯总质量$ h"))]

?>结果与讨论

?B=>标准曲线的建立

以茶皂素质量浓度为横坐标"吸光度为纵坐标"

绘制标准曲线( 得到该标准曲线的回归方程为!@k

)\Z)ZZJG)\))"Z"Q

(

k)\WWWF(

?B?>各单因素对茶皂素得率的影响

(\(\";提取次数对茶皂素提取效果的影响

称取脱脂茶枯 ") Q"乙醇水溶液的体积分数为

=)]"氨水的体积分数为 "\)]"料液比为 "t")

#Q>1@$"水浴温度为 ?)i"提取时间为 ( 0"提取

次数分别为 "&(& !& #& F 次( 将所得的浸膏按

=BCB? 小节的方法测定茶皂素的含量"计算茶皂素

得率"分别考察提取次数对茶皂素提取效果的影

响"其结果如图 " 所示(

由图 " 可知"提取次数由 " 次增加到 ( 次时浸

膏得率提高幅度较大"之后随着提取次数的增加"

;;;;;;;

图 ";提取次数对提取效果的影响

茶皂素得率虽有所提高"但是增幅极小( 说明绝大

部分茶皂素经过 ( 次浸提就可以得到"如继续增加

提取次数"虽可进一步获得茶皂素"但是获得量较

少"并且随着提取次数的增多"溶剂用量增多"能耗

等也随之增加"进而增加了生产成本( 综合考虑产

率及成本等因素"选择提取次数为 ( 次(

(\(\(;加氨水量对茶皂素提取效果的影响

称取脱脂茶枯 ") Q"乙醇水溶液的体积分数为

=)]"料液比为 "t")"提取温度为 ?)i"提取时间为

( 0"提取次数为 ( 次"氨水的体积分数分别为

)\F]&"\)]&"\F]&(\)]&(\F]( 将所得的浸膏

按 =BCB? 小节的方法测定茶皂素的含量"计算茶皂

素得率"分别考察加氨水量对茶皂素提取效果的影

响"其结果如图 ( 所示(

图 (;加氨水量对提取效果的影响

由图 ( 所示"随着加入氨水量的增加"茶皂素得

率增加"当加氨水体积分数超过 )\F]时"茶皂素得

率呈下降趋势( 这是因为茶皂素的水溶液偏酸性"

所以用碱性溶液去浸提时会加快提取速度和提取

量( 但是溶液 %C过高"会使杂质浸出量增加"所以

在碱性较高时会使茶皂素得率下降( 综合考虑"选

择浓氨水的体积分数为 )\F](

(\(\!;乙醇浓度对茶皂素提取效果的影响

称取脱脂茶枯 ") Q"氨水的体积分数为 "\)]"

料液比为 "t")"提取温度为 ?)i"提取时间为 ( 0"

提取次数为 ( 次"乙醇浓度分别为 )] #即水$&

()]&#)]& Z)]& ?)]& WZ]( 将所得的浸膏按

=BCB? 小节的方法测定含量"计算茶皂素得率"分别

考察溶剂浓度对茶皂素提取效果的影响"其结果如

图 ! 所示(

.?!.
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图 !;乙醇浓度对提取效果的影响

由图 ! 可知"随着乙醇浓度的提高"茶皂素得率

增加"当乙醇水溶液的体积分数超过 ?)]以后"茶

皂素得率还有下降趋势( 同时在实验过程中发现"

当乙醇浓度较低时"提取液颜色较深"杂质含量较

高"并且在后处理过程中"浓缩困难"有大量气泡产

生"也给纯化过程带来困难( 原因可能是由于溶剂

中含水量高"大量水溶性杂质"如蛋白质&糖等溶出"

浓缩时发生褐变反应( 当乙醇浓度较高时"浸提液

后处理过程中"产生气泡较少"浓缩比较容易( 综合

考虑"选择乙醇水溶液的体积分数为 ?)](

(\(\#;料液比对茶皂素提取效果的影响

称取脱脂茶枯 ")Q"氨水的体积分数为 "\)]"

乙醇水溶液的体积分数为 =)]"提取温度为 ?)i"

提取时间为 ( 0"提取次数为 ( 次"料液比分别为

"tF&"t")&" t"F&" t()&" t!)( 将所得的浸膏按

=BCB? 小节的方法测定含量"计算茶皂素得率"分别

考察料液比对提取效果的影响"其结果如图 # 所示(

图 #;料液比对提取效果的影响

由图 # 可知"随着料液比的增大"茶皂素得率逐

渐提高"但当料液比达到 "t") 以后"茶皂素得率增

长缓慢"说明在此料液比下"大部分茶皂素已经被浸

提出来( 料液比越大"则物料与有机溶剂的接触机

会也就越大"所以浸出的溶质越多( 但是料液比越

大"消耗的溶剂就越多"浓缩&干燥的工作量也会越

大"生产成本也就越高( 综合考虑各因素"确定料液

比为 "t")(

(\(\F;提取温度对茶皂素提取效果的影响

称取脱脂茶枯 ")Q"氨水的体积分数为 "\)]"

乙醇水溶液的体积分数为 =)]"料液比为 "t")"提

取时间为 ( 0"提取次数为 ( 次"提取温度分别为

()&#)&Z)&?)&W)i( 将所得的浸膏按 =BCB? 小节的

方法测定含量"计算茶皂素得率"分别考察不同提取

温度对提取效果的影响"其结果如图 F 所示(

图 F;提取温度对提取效果的影响

由图 F 可知"随着提取温度的提高"茶皂素得率

提高( 当提取温度达到 ?)i时"提取率最大"温度

继续升高"茶皂素得率有所下降( 高温浸提还将增

加设备投资和能源消耗( 综合考虑各因素"确定最

佳提取温度为 ?)i(

(\(\Z;提取时间对茶皂素提取效果的影响

称取脱脂茶枯 ") Q"氨水的体积分数为 "\)]"

乙醇水溶液的体积分数为 =)]"料液比为 "t")"提

取温度为 ?)i"提取次数为 ( 次"提取时间分别为

"F&!)&Z)&W)&"()&"F) 12.( 分别考察不同提取时

间对提取效果的影响"其结果如图 Z 所示(

图 Z;提取时间对提取效果的影响

由图 Z 可知"从 "F Z̀) 12. 过程中提取时间越

长"茶皂素得率越高"但超过 Z) 12. 后"茶皂素得率

不再增加( 分析其原因"可能是随着提取时间的延

长"液相主体溶质浓度增加"传质动力减小"浸提速

度下降"最终达到平衡状态"提取率就不会再继续提

高( 从经济角度考虑"选择提取时间为 Z) 12.(

(\(\=;最佳工艺条件选择

在单因素实验的基础上"选取提取温度#$$&提

取时间#O$&料液比#/$&乙醇浓度#[$&加氨水量

#<$作为参考因素"设计 # 个水平"以茶皂素得率为

考察指标设计@

"Z

##

F

$正交试验"确定茶皂素提取的

最佳工艺"因素水平见表 ""正交试验结果见表 ((

根据正交实验结果可知"影响茶皂素得率的因

素按影响程度由大到小排列为 Q

O

aQ

[

aQ

/

aQ

$

a

Q

<

"并得到最佳提取工艺为 $

(

O

!

/

"

[

"

<

"

"即为提取

.W!.
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表 =>正交试验因素水平

水平

因素

$

提取温

度>i

O

料液比>

Q.1@

G"

/

提取时

间>12.

[

乙醇溶液的

体积分数>]

<

氨水体积

分数>]

" =F "t=\) FF =) )\"

( =? "t?\F F? =F )\!

! ?" "t")\) Z" ?) )\F

# ?# "t""\F Z# ?F )\=

表 ?>茶皂素提取实验正交结果

实
验
号

$

提取温

度>i

O

料液比>

Q.1@

G"

/

提取时

间>12.

[

乙醇溶液的

体积分数>]

<

氨水体积

分数>]

得率>

]

" " " " " " "?\WW

( " ( ( ( ( "Z\"!

! " ! ! ! ! "Z\??

# " # # # # "F\=W

F ( " ( ! # "Z\W(

Z ( ( ! # " "=\F!

= ( ! # " ( ("\?F

? ( # " ( ! "?\)"

W ! " ! # ( "Z\(#

") ! ( # " ! "Z\?!

"" ! ! " ( # ()\ZF

"( ! # ( ! " "?\""

"! # " # ( ! "?\)Z

"# # ( " ! # "Z\("

"F # ! ( # " "=\(Z

"Z # # ! " ( "=\#F

B

"

"Z\W#? "=\FF! "?\#ZF "?\=?) "=\W=!

B

(

"?\F=? "Z\Z=F "=\")F "?\("! "=\W"?

B

!

"=\WF? "W\"Z) "=\)(F "=\)!) "=\##F

B

#

"=\(#F "=\!#) "?\"!! "Z\=)F "=\!W!

Q "\)") (\#?F "\##) (\)=F )\F?)

温度 =?i"料液比 "t")"提取时间 FF 12."乙醇水溶

液的体积分数为 =)]"氨水的体积分数为 )\"](

(\(\?;茶皂素提取工艺验证实验

以茶皂素提取的最佳工艺进行 ! 次平行实验"

验证其提取工艺的稳定性( 即称取脱脂茶枯 ") Q"

提取温度 =?i"料液比 "t")"提取时间 FF 12."乙醇

溶液的体积分数为 =)]"氨水的体积分数为 )\"]"

按上述工艺提取茶皂素"结果见表 !(

表 C>茶皂素提取工艺验证实验数据

提取温

度>i

料液比>

Q.1@

G"

提取时

间>12.

乙醇溶液体

积分数>]

氨水体积

分数>]

得率>

]

=? "t") FF =) )\" ((\!Z

=? "t") FF =) )\" ("\W#

=? "t") FF =) )\" ((\#"

由表 ! 可知"在提取温度 =?i&料液比 "t")&提

取时间 FF 12.&乙醇溶液体积分数 =)]&氨水体积

分数 )\"]的提取条件下"茶皂素得率稳定(

C>结语

以乙醇为溶剂"油茶饼粕为原料"分别考察提取

次数&加氨水量&乙醇浓度&料液比&提取温度&提取

时间对茶皂素得率的影响"再经正交试验"得到茶皂

素最佳提取工艺( 该最佳提取工艺条件为!提取温

度 =?i"料液比 "t")"提取时间 FF 12."乙醇溶液体

积分数 =)]"氨水体积分数 )\"]"此时茶皂素得率

最高达到 ((\#"](
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