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摘摇 要: 表没食子儿茶素没食子酸酯(EGCG)具有抗癌及抑菌等多种生理活性,是潜在航天功能食

品功能因子成分。 采用液相色谱的方法测定 EGCG 含量,应用 ADS-7、ADS-8、ADS-17、ADS-21、
D101、NKA-II、NKA-9 型 7 种大孔吸附树脂对 EGCG 进行吸附和解吸纯化实验研究。 ADS -7 和

NKA-II 型 2 种大孔吸附树脂对 EGCG 有良好的吸附性能和解吸性能,解吸液分别为体积分数

60%和 70%的乙醇溶液,解吸液体积分别为 6BV 和 5BV,解吸量分别为 168郾 15 mg 和 156郾 45 mg,
解吸率分别为 88%和 92% ;应用 NKA-II 树脂得到的富集物中 EGCG 的质量分数由 44郾 2%提高到

67郾 9% ,得率为 90% 。 对于 EGCG,不同型号大孔树脂的吸附和解吸性能存在差异,需要进行筛选

和工艺优化;大孔树脂可以实现 EGCG 的分离纯化,在工业生产应用方面具有潜力。

关键词: 表没食子儿茶素没食子酸酯; 功能食品; 分离纯化; 生理活性; 大孔树脂

中图分类号: TS201郾 4; R284郾 2; O647郾 3摇 摇 摇 摇 摇 文献标志码: A

收稿日期: 2018 03 30
基金项目: 国家重点研发计划专项项目(2017YFD0400501)。
作者简介: 董海胜,男,助理研究员,主要从事航天营养与食品工程方面的研究;

*臧摇 鹏,男,助理研究员,主要从事航天营养与食品工程方面的研究,通信作者。

摇 摇 表没食子儿茶素没食子酸酯( epigallocatechin
gallate,EGCG),是茶多酚中生物活性研究最多的单

体成分。 多项医学及生物学研究表明 EGCG 具有显

著的抗突变、抗氧化、抗辐射等多种生理活性[1 - 5],
其抑菌性能优于儿茶素的其他单体,现已作为潜在

的天然药物被广泛研究[6 - 9]。
微重力、噪音及狭小密闭空间等航天特因环

境使机体处于氧化应激状态,带来多方面的生理

学问题 [10] 。 植物非营养素对人体有健康促进作

用,我国新版膳食指南中也新补充了植物非营养

素,如天然花青素、叶黄素及茶多酚等。 EGCG 由

于其较强的抗氧化性和独特的保健功能可为研制

航天食品所用。 现有报道的制备高纯度的 EGCG
工艺多停留在实验室阶段,如半制备液相色谱、溶
剂萃取法、模拟移动床色谱法等,操作步骤相对复

杂,工业大规模生产相对困难[10 - 15] ,亦有文献报

道了大孔树脂纯化 EGCG 的工艺,研究结果验证

了大孔树脂纯化 EGCG 的优势,但研究仅局限于

特定型号的大孔树脂[16 - 17] 。 本研究目的就是建

立一种从茶多酚中分离纯化 EGCG 的方法,拟采

用新型大孔吸附树脂对茶多酚中的 EGCG 进行富

集纯化,为将其应用于航天功能食品研制提供技

术依据。

1摇 材料与方法

1郾 1摇 材料与试剂

EGCG 标准品(纯度为 99% ),美国 Sigma 公司;
ADS-7、ADS-8、ADS-17、ADS -21、D101、NKA-II、
NKA-9 型大孔吸附树脂(见表 1),天津南开合成科

技有限公司;甲醇、乙酸、超纯水(色谱纯),Fisher
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Scientific 公司;乙醇、丙酮、HCl、NaOH(分析纯), 北京化工厂;蒸馏水为自制。

表 1摇 7 种大孔吸附树脂的性能

Tab. 1摇 Performance of seven macroporous adsorption resins

树脂型号 极性 比表面积 / (m2·g - 1) d / nm 孔隙率 / %

ADS-7 极性 逸100 25 ~ 30 40 ~ 45

ADS-8 非极性 450 ~ 500 12 ~ 16 45 ~ 50

ADS-17 中极性 90 ~ 150 25 ~ 30 40 ~ 50

ADS-21 极性 逸30 25 ~ 30 60 ~ 65

D101 弱极性 600 ~ 700 20 ~ 22 36 ~ 55

NKA-II 非极性 160 ~ 200 14郾 5 ~ 15郾 5 43 ~ 47

NKA-9 非极性 250 ~ 290 15郾 5 ~ 16郾 5 46 ~ 50

1郾 2摇 实验仪器

Waters 2695 Ailiance 型高效液相色谱仪、Waters
2998 型检测器,美国 Waters 科技公司;PHS -3B 型酸

度计,上海精密科学仪器有限公司;BSA124S 型电子

天平,赛多利斯科学仪器(北京)有限公司;DSHZ -
300 型恒温水浴振荡器,江苏太仓市实验设备厂。
1郾 3摇 实验方法

1郾 3郾 1摇 大孔吸附树脂预处理方法

参考各型号大孔树脂使用说明书进行。
1郾 3郾 2摇 EGCG 含量测定

按参考文献[18]方法进行,采用 HPLC 法。
1郾 3郾 3摇 茶多酚中 EGCG 的富集

1郾 3郾 3郾 1摇 静态吸附实验

称取 7 种大孔树脂各 10 g 于 250 mL 三角瓶中,
按树脂预处理方法处理后各加入 50 mL 蒸馏水备用。
向各树脂中加入 50 mL 茶多酚溶液,置于恒温水浴振

荡器中,分别于 10、15、25、35、45 min 时取上清液,过
滤(0郾 45 滋m),用 HPLC 测定上清液中 EGCG 的质量

浓度并记录上清液和树脂的颜色,计算大孔树脂对

EGCG 的吸附率 Q1,公式如式(1):

Q1 =
C1 - C2

C1
伊 100% 。 (1)

式(1)中:C1为上清水相中 EGCG 起始质量浓度,
mg / mL;C2为水相中 EGCG 平衡质量浓度,mg / mL。
1郾 3郾 3郾 2摇 静态解吸实验

1)称取静态吸附性能好(通过 1郾 3郾 3郾 1 实验确

定)的大孔吸附树脂各 10 g 于 250 mL 三角瓶中,按
树脂预处理方法处理树脂后各加入 50 mL 蒸馏水备

用,每种树脂分别进行 6 个处理。
2)向每种树脂的每个处理中分别加入 30 mL 茶

多酚溶液(其中 EGCG 质量浓度为 2郾 18 mg / mL),将

三角瓶置于恒温水浴振荡器中吸附 45 min。
3)取上清液,过滤,HPLC 法测定其 EGCG 含量。

弃掉上清液,用蒸馏水洗至 EGCG 含量检测为 0。
4)分别加 100 mL 体积分数 30% 、40% 、50% 、

60% 、70% 和 80% 乙醇,置于恒温水浴振荡器中洗

脱,时间为 35 min。
5)取上清液,过滤,HPLC 法测定其 EGCG 含

量,大孔树脂解吸率 Q2计算公式见式(2):

Q2 =
M2 伊 100

M0 伊 30 -M1 伊 80 伊 100% 。 (2)

式(2)中:M0 为茶多酚中 EGCG 的质量浓度,
mg / mL;M1为吸附后上清液 EGCG 的质量浓度,mg / mL;
M2为解吸后上清液 EGCG 的质量浓度,mg / mL。
1郾 3郾 3郾 3摇 动态吸附及解吸实验

取 1郾 3郾 3郾 2 中选择的树脂 10 g,按照预处理方

法处理树脂,其湿体积为 10 mL。 将同一批茶多酚

溶液以 1 BV / h 的速率通过吸附柱。 待树脂吸附饱

和后,用少量蒸馏水置换出树脂间夹带的茶多酚溶

液,然后用 1郾 3郾 3郾 2 选择的解吸液解吸 EGCG。 每

20 mL 收集 1 次解吸液,测定 EGCG 含量并确定解

吸液体积。

2摇 结果与讨论

2郾 1摇 静态动力学吸附曲线

不同类型的树脂对 EGCG 的吸附率如图 1。
由图 1 可知,在 0 ~ 12 min 的吸附时间内,各大

孔吸附树脂对 EGCG 的吸附率呈线性关系,随着吸

附时间的延长其吸附率增大;而从 12 ~ 35 min 的吸

附时间内,不同类型的大孔吸附树脂则表现出不同

的吸附能力。 其中 ADS -7、ADS -21 和 NKA-II 型
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图 1摇 不同类型的大孔吸附树脂对 EGCG 的吸附率

Fig. 1摇 Adsorption rate of different resins on EGCG

表现出较强的 EGCG 吸附能力,吸附能力由大到小

依次为 ADS -7、NKA - II、ADS -21 型,而 ADS -8、
ADS-17、D101 和 NKA-9 型的吸附率随着时间延

长变化不明显,其中以 NKA-9 型的吸附能力最弱,
35 min 的 EGCG 吸附率为 26郾 2% 。 因此选择 ADS -
7、ADS-21 和 NKA-II 型大孔吸附树脂进一步研究

其静态解吸情况。
2郾 2摇 静态动力学解吸曲线

ADS-7、ADS -21 和 NKA- II 型大孔吸附树脂

解吸率见图 2。

图 2摇 不同类型的大孔吸附树脂和解吸液对

EGCG 的解吸率

Fig. 2摇 Desorption rate of EGCG by different types of
macroporous resin and desorption solution

由图 2 可知,随着乙醇体积分数的提高,EGCG
的解吸率呈上升趋势,尤其以 NKA-II 和 ADS-7 型

最为明显,而 ADS-21 型的解吸率不高。 乙醇体积

分数 为 80% 时, ADS - 21 型 解 吸 率 达 到 最 大

(34郾 9% );NKA-II 和 ADS-7 型的解吸率则分别在

乙醇体积分数为 60% 和 70% 时达到最大, 为

98郾 9%和 97郾 9% 。 表明不同体积分数的乙醇溶液

对 EGCG 在 NKA-II 和 ADS -7 型 2 种大孔吸附树

脂上有较好的解吸作用,而乙醇溶液对 EGCG 在

ADS-21 型上的解吸能力较弱。
2郾 3摇 动态吸附及解吸曲线

精密称取茶多酚粗提物 4郾 92 g 于 1 000 mL 容

量瓶中,用蒸馏水定容至刻度,其质量浓度为 4郾 92

mg / mL,经测定其 EGCG 浓度为 2郾 18 mg / mL。 选择

60%乙醇溶液为 NKA - II 型大孔吸附树脂的解吸

液,70%乙醇溶液为 ADS-7 型大孔吸附树脂的解吸

液,考察这 2 种树脂的 EGCG 动态解吸能力,动态吸

附曲线见图 3。

图 3摇 两种树脂的动态吸附曲线

Fig. 3摇 Dynamic adsorption curves of two resins

由图 3 可知,随着流出液的增多,流出液中的

EGCG 含量呈上升趋势,即 EGCG 的泄漏量越来越

多,说明大孔吸附树脂的吸附速率越来越低。 在 12
BV 和 10 BV 时,ADS-7 和 NKA-II 型大孔吸附树脂

流出液中 EGCG 的浓度出现一个明显的拐点,表明

此时树脂达到最大吸附量,因此确定 2 种树脂的优

化上样量为 120 mL 和 100 mL,而此时 2 种树脂分别

吸附了 190郾 6 mg 和 170郾 2 mg EGCG。
分别用 60%和 70%的乙醇溶液作为 ADS-7 和

NKA-II 型大孔吸附树脂的解吸液,分别对其吸附

的 EGCG 进行解吸,出口端每 10 mL 收集一次流出

液并测定其 EGCG 含量,结果见图 4。

图 4摇 两种树脂动态解吸曲线

Fig. 4摇 Dynamic desorption curves of two resins

由图 4 可知,解吸液对 ADS -7 和 NKA-II 型树

脂吸附的 EGCG 有较好的解吸作用。 在解吸液的作

用下,EGCG 被不断地从树脂上解吸下来,随着解吸

液体积的增大,解吸液中 籽(EGCG)呈先快速上升后

下降的趋势,且分别在 6 BV 和 5 BV 解吸液作用下,
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EGCG 已经基本被完全解吸,EGCG 的解吸量分别

为 168郾 15 mg 和 156郾 45 mg,解吸率分别为 88% 和

92% 。
NKA-II 型树脂解吸后得到的溶液经旋转蒸发浓

缩和冷冻干燥,得到浅红色的粉末物质,经 HPLC 检测

其 EGCG 质量分数为 67郾 9% (而茶多酚原料中 EGCG
的质量分数为 44郾 2%),EGCG 的含量得到了明显的提

高,达到了富集目标物去除部分杂质的目的。

3摇 结摇 论

通过研究 7 种大孔吸附树脂对 EGCG 的吸附和

解吸实验,得出以下结论: 大孔树脂吸附分离法可

以作为富集茶多酚中 EGCG 的方法;ADS-7 和NKA-
II 型大孔吸附树脂对 EGCG 有良好的吸附性能和解

吸性能,其最大吸附量分别为 19郾 06 mg / g 和 17郾 02
mg / g;ADS-7 和 NKA-II 型大孔吸附树脂的解吸液

分别为 60%和 70%的乙醇溶液,解吸液体积分别为

6 BV 和 5 BV,解吸量分别为 168郾 15 mg 和 156郾 45
mg,解吸率分别为 88% 和 92% ;应用 NKA-II 型树

脂得到的富集物中 EGCG 的质量分数由 44郾 2% 提

高到 67郾 9% ,得率为 90% 。
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Research on Purification of Epigallocatechin Gallate

DONG Haisheng1,摇 ZANG Peng1,*,摇 DIAO Guangwei2,摇 ZHAO Xinlin1,摇 ZHAO Wei 1

(1. Key Laboratory of Space Nutrition and Food Engineering, China Astronaut Research and Training Center,
Beijing 100094, China; 2. The 261th PLA Hospital, Beijing 300384, China)

Abstract: EGCG has many physiological activities such as anti鄄cancer and antibacterial activity. It is a
functional ingredient of potential aerospace functional foods. The content of EGCG was determined by
liquid chromatography. Seven kinds of macroporous adsorptive resins such as ADS -7, ADS -8, ADS -
17, ADS-21, D101, NKA-II and NKA-9 were used to adsorb EGCG. Desorption purification experi鄄
ments, including static adsorption and desorption experiments and dynamic adsorption and desorption
experiments. The ADS-7 and NKA-II macroporous adsorptive resins have good adsorption and desorp鄄
tion properties for EGCG. The desorption solutions were 60% and 70% ethanol solutions respectively.
The desorption volumes were 6BV and 5BV, respectively. The desorption rates were 88% and 92% for
168郾 15 mg and 156郾 45 mg, respectively. The content of EGCG in the enrichment obtained with NKA-II
resin was increased from 44郾 2% to 67郾 9% , and the yield was 90% . For EGCG, there are differences in
adsorption and desorption properties of different types of macroporous resins, which require screening and
process optimization. Macroporous resins can achieve the separation and purification of EGCG, and have
potential in industrial production applications.

Keywords: EGCG; functional food; separation and purification; physiological activity; macroporous resin
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