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要!采用正相柱层析法分段富集绿色棉色素#用紫外
7

可见光谱分析富集组分的光谱特性#并研究富集组分

对
%

#

%7

二苯基
B#7

三硝基苯肼!

SNNf

+"和
#

#

#k7

联氮
7

二!

!7

乙基苯并噻唑啉
7"7

磺酸"二铵盐!

OP85

W

+"两种自由

基的清除能力%结果表明&正相柱对天然绿色棉色素具有更有效的分离效果#

$̀

甲醇能富集到天然绿色棉色素中

的黄绿色组分$绿色棉粗提色素及其分段富集组分都具有较好的
SNNf

+和
OP85

W

+清除能力%

关键词!天然绿色棉$色素$分离$抗氧化

中图分类号!

85%$#@#
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引
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天然彩色棉在加工使用过程中不需要经过化学

漂染%在降低生产成本的同时也避免了对环境的污

染(

%

)

&用彩棉纤维加工的面料满足了消费者对服饰

的自然生态'舒适'健康的需要(

#

)

&然而%人们对天

然彩棉纤维的了解还远远不够%只有通过深入的研

究%开发其潜在的功能%才能拓宽其应用范围(

!7&

)

&

有研究表明%天然绿色棉色素的主要成分含有

多酚类物质(

"7L

)

%而多酚类物质由于酚羟基的存在%

大多具有一定的抗氧化性能&虽然纺织品的抗氧化

性能不如其他性"功#能"如抗菌性能'防紫外性能和

阻燃性能等#引人关注%但抗氧化性能的织物具有清

除人体表皮的自由基的潜在功能%防止自由基造成

的皮肤老化及抵抗力下降等伤害&为研究绿棉色素

的抗氧化性%本研究采用柱层析法对绿色棉色素进行

富集分离%以维生素
R

"

?6

#为参照%考察各富集组分

对
SNNf

+和
OP85

W

+两种自由基的清除能力&

!
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实验部分

%@%

!

实验材料与试剂

实验材料!天然绿色棉纤维"浙江省农业科学研

究院提供#&

化学药品和试剂!柱层析用硅胶"

%$$

"

#$$

目%

青岛海洋化工厂#%二氯甲烷'甲醇和乙醇"分析纯%

杭州高精精细化工有限公司#%二氯甲烷和甲醇"色

谱纯%阿拉丁试剂有限公司#&

%@#

!

实验方法

%@#@%

!

绿色棉粗提色素

利用
]/7%$#

微型植物粉碎机"天津市泰斯特仪

器有限公司#将绿棉纤维粉碎%然后以二氯甲烷*乙

醇"体积比
&$

*

&$

#混合液为提取剂%浴比
%l&$

"

4

*

GD

#%在
'Q7!#$$SP

超声波清洗机"合肥金尼克机

械制造有限公司#中超声提取
#0

%抽滤%在
e#$%S

型旋转蒸发仪"上海亚荣生化仪器厂#上将溶剂蒸

干%获得粗提色素备用&

%@#@#

!

绿色棉粗提色素的高效液相色谱"

fNDR

#分析

分别采用
O

4

3-1+<7%#$$

反相高效液相色谱仪

"美国安捷伦科技有限公司#与
[,<1*;%&#&

正相高

效液相色谱仪"美国沃特斯公司#检测分析粗提色素

的成分%正相检测条件!流动相
O

!

Rf

#

R-

#

$

流动相

P

!体积比为
%$$l%&l$@"

的
Rf

#

R-

#

'

Rf

!

\f

和

Rf

!

R\\f

混合溶液%色谱柱
O

4

3-1+</(*K,YeY7

53-

"

A@"U#&$GG

%

&

(

G

#%流速
$@LGD

*

G3+

%进样

量
%$

(

D

%检测波长
!#$+G

%梯度洗脱!

$

"

%&G3+

%
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#&G3+

%

"$̀

"

H$̀ P

$

#&

"

!$

G3+
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%$$̀ P

$
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"

!&G3+

%

%$$̀

"

$P

&反相

检测条件!流动相
O

!甲醇$流动相
P

!

$@$!̀

三氟乙

酸%色谱柱
O

4

3-1+</(*K,YFJ3

X

;1hSP7R%L
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A@"U%&$

GG
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&
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#%流速
$@LGD

*

G3+

%进样量
%$

(

D

%检测波

长
!#$+G

%梯度洗脱!

$

"

%#G3+

%

"$̀

"

%$$̀ O

$

%#

"

##G3+

%

%$$̀ O

$

##

"

#"G3+

%

%$$̀

"

"$̀ O

&

%@#@!

!

绿色棉色素组分的富集

将正相硅胶于
%%$i

烘箱中烘
%@&0

%然后将其

缓慢倒入正己烷中%并搅拌%待混合均匀后%再填入

预装有少量正己烷的层析柱中&在保证液面始终高

于填料的前提下%用正己烷冲洗柱子%使填料填实&

采用干法上样!色素粉末与适量硅胶混合%利用二氯

甲烷*乙醇溶液溶解%然后将溶剂蒸干%缓慢加在层

析柱中&洗脱剂采用二氯甲烷与甲醇的混合溶液%

甲醇的体积百分比依次为
$̀

'

%$̀

'

!$̀

'

"$̀

'

%$$̀

%将溶剂蒸干备用&

%@#@A

!

绿色棉色素组分的紫外光谱测定

将粗提色素与各富集的色素组分用适量二氯甲

烷*乙醇"体积比
&$

*

&$

#溶液溶解%以二氯甲烷*乙

醇"体积比
&$

*

&$

#为参照%用
897%C&$

紫外
7

可见分

光光度计"北京谱析通用仪器有限公司#测试试样的

紫外可见吸收光谱&

%@#@&

!

绿色棉色素组分对
SNNf

+的清除

适当修改
_m-63+6-0,G3

(

C

)的试验方法%以无水

乙醇为溶剂配制
$@%GG(-

*

D

的
SNNf

+溶液%体

积比
%l%

的无水乙醇和二氯甲烷混合液溶解色素

组分%备用&分别取
%GD

浓度为
$@$%

'

$@$#

'

$@$A

'

$@$"

'

$@%

4

*

D

粗提色素与各富集组分溶液%往其中

加入
#GD

的
SNNf

溶液和
HGD

的二氯甲烷*乙

醇"

&$

*

&$

#混合溶液&

!Hi

恒温振荡
!$G3+

%测定

&%H+G

处的吸光度%记作
$

样品&空白组测定方法

为
LGD

的二氯甲烷*乙醇"

&$

*

&$

#混合溶液中加入

#GD

的
SNNf

溶液%

!Hi

恒温振荡
!$G3+

%测定

&%H+G

处的吸光度%记作
$

空白&为消除色素在
&%H

+G

处的可见吸收对实验的影响%设定对照组%测定

方法为在
%GD

的色素溶液中加入
CGD

的二氯甲

烷*乙醇"

&$

*

&$

#混合溶液%

!Hi

恒温振荡
!$G3+

%

测定
&%H+G

处的吸光度%记作
$

对照&
SNNf

的清

除率
M

的计算!

4V

%8

$

样品
8$

对照

$

" #

空白
U%$$̀

"

%

#

%@#@"

!

绿色棉色素组分对
OP85

W

+的清除

适当修改
_m-63+6-0,G3

的试验方法%配制

OP85

W

+溶液!先配制
#@A&GG(-

*

D

的过硫酸钾

溶液%并以此来配制
HGG(-

*

D

的
OP85

W

+溶液%

将该溶液室温避光放置
%#

"

%"0

%在测试时需将

OP85

W

+溶液用
$@%G(-

*

D

X

fVH@A

的磷酸盐缓

冲液稀释%使其在
H!A+G

处的吸光度在
$@"L

"

$@H#

之间&测试方法为在
%GD

浓度为
$@$%

'

$@$#

'

$@$A

'

$@$"

'

$@%

4

*

D

的粗提色素与各富集组分溶液

中分别加入
%$GD

的稀释之后的
OP85

W

+溶液%

充分振荡%密封避光%

"G3+

之后测试
H!A+G

处的

吸光度%记作
$

样品&空白组测定方法为
%GD

的无

水乙醇中加入
%$GD

的稀释之后的
OP85

W

+溶

液%

"G3+

之后测试
H!A+G

处的吸光度%记作
$

空白&

对照组测定方法为
%GD

的色素溶液中加入
%$GD

的
$@%G(-

*

D

X

fVH@A

的磷酸盐缓冲液%

"G3+

之

后测试
H!A+G

处的吸光度%记作
$

对照&
OP85

W

+

的清除率
M

用式"

%

#计算&

'

!

结果与讨论

#@%

!

绿色棉粗提色素的
fNDR

分析

图
%

为采用正相柱和反相柱进行天然绿色棉色

素组分分离的
fNDR

图谱&图
%

显示%天然绿色棉

色素由多种组分组成&采用反相柱对天然绿色棉色

素分离已经有人做过探索(

"

)

%其分离结果和本文一

致$而采用正相柱进行天然绿色棉组分的分离此前

还未见报道&从图
%

"

K

#中可以看出%采用正相色谱

柱能分离检测到更多的色素组分&其中正相
fNDR

图谱中保留时间为
#$@&

"

#A@$G3+

的组分和反相

fNDR

图谱检测到的组分一致%而正相
fNDR

图谱

中保留时间在
%#@$

"

#$@$G3+

的一系列组分%并不

能在反相
fNDR

中检测到&说明正相柱可以更有

效地对天然绿色棉色素实施组分分离&因而本文采

用正相柱层析法来分段富集绿色棉色素&

#@#

!

绿色棉色素组分的紫外
7

可见光谱分析

绿色棉粗提色素及其各富集组分的紫外
7

可见

吸收测试结果见图
#

&图
#

显示%粗提色素的最大

吸收峰在
##L

'

#A#

'

#C!+G

和
!#H+G

%与咖啡酸的

紫外吸收曲线类似(

%$

)

%推测绿棉色素中可能含有咖

啡酸的衍生物%与杨永林(

H

)的研究相吻合&绿棉色

素及其各富集组分在紫外区的摩尔吸光系数远大于

可见区%适当浓缩%发现在
""&+G

左右绿棉粗提色

素及
$̀

甲醇富集组分都出现一个吸收峰%说明粗

提色素和
$̀

甲醇富集组分具有蓝绿光显色特

性(

%%

)

&

$̀

甲醇富集组分在
A$$+G

左右具有强的

吸收%其吸收的形式不是锐峰而是肩峰的形式%具有

L&H
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图
%

!

绿棉色素的
fNDR

图谱

黄色的显色特性%因而
$̀

甲醇富集组分显示为黄

绿色&

%$̀

'

!$̀

'

"$̀

甲醇富集组分在可见区的

!L$

"

A&$+G

波段都有一定的吸收%具有黄光的显

色特性&而
%$$̀

甲醇富集组在可见区都没有明显

吸收%为无色或颜色较浅的组分&

图
#

!

绿棉色素及其各富集组分的紫外
7

可见谱图

#@!

!

绿色棉色素组分对
SNNf

+的清除能力

绿棉色素组分对
SNNf

+的清除能力的实验结

果见图
!

&图
!

可见%富集到的组分都有一定的

SNNf

+的清除能力%但低于
?6

&对
SNNf

+的清

除能力由高到低分别是
"$̀

甲醇'

$̀

甲醇'

%$$̀

甲醇'

!$̀

甲醇和
%$̀

甲醇富集的色素组分&由于

在对绿棉色素分段富集时死吸附严重%推测死吸附

的成分中可能含有比粗提色素本身抗氧化性能更优

异的成分&同时可以发现%在测试的质量范围内%色

素质量与
SNNf

+清除率呈线性关系%其拟合线性

方程见表
%

&以清除
&$̀

的自由基所需要的色素质

量
4!

&$

这一指标来评估抗氧化性能%

4!

&$

越小%表明

抗氧化活性越强&粗提色素的
4!

&$

为
$@$!&"G

4

略

高于
?6

的
$@$#%%G

4

%约是
?6

的
%@H

倍%

$

甲醇富

集组分的
4!

&$

约为
?6

的
#@&

倍%

%$̀

甲醇富集组

分的
4!

&$

约为
?6

的
H@A

倍%

!$̀

甲醇富集组分的

4!

&$

约为
?6

的
"@A

倍%

"$̀

甲醇富集组分的
4!

&$

约

为
?6

的
%@H

倍%

%$$̀

甲醇富集组分的
4!

&$

约为

?6

的
A@!

倍%虽然绿色棉各色素组分的抗氧化活性

不如
?6

的强%但也说明提取的绿棉色素组分均具

有较优异的
SNNf

+清除性能&

图
!

!

?6

和绿棉色素组分对
SNNf

+的清除率

表
!

!

*/

和绿棉色素组分清除
<JJA

'的线

性拟合方程和
"#

&(

色素组分 线性拟合方程 相关系数
%

#

4!

&$

*

G

4

?6

.

V#!L$'#-B$@#"%& $@CCL$ $@$#%%

粗提色素
.

V%"%%'#-BH@#L&C $@CH%L $@$!&"

$̀

甲醇
.

V"L&'&L-W%!@HA% $@C!$# $@$&#C

%$̀

甲醇
.

V#LL'#C-W&@#CA$ $@CHCL $@%&&%

!$̀

甲醇
.

V!A!'$&-W!@LC%& $@CC"% $@%!AA

"$̀

甲醇
.

VH!$'H$-W#!@&LC $@C"%# $@$!"%

%$$̀

甲醇
.

V&#$'%$-W!@%##H $@CCH# $@$C$%

注!

4!

&$

为
SNNf

+清除率达到
&$̀

时色素的质量

#@A

!

绿色棉色素组分对
OP85

W

+的清除能力

绿色棉色素组分对
OP85

W

+的清除能力实验

结果见图
A

&图
A

显示%与清除
SNNf

+类似%富集

到的色素组分均具有一定的
OP85

W

+的清除能

力%但均略低于
?6

&对
OP85

W

+的清除能力由高

到低分别是
"$̀

甲醇'

$̀

甲醇'

%$$̀

甲醇'

%$̀

甲

醇和
!$̀

甲醇富集到的色素组分&同样%在测试的

质量范围内%色素质量与
OP85

W

+清除率呈线性

关系%见表
#

&以
4!

&$

这一指标评估%粗提色素的

4!

&$

约为
?6

的
%@L

倍%

$̀

甲醇富集组分'

%$̀

甲醇

C&H

第
"

期 胡志华等!天然绿色棉色素组分的提取及性能研究



富集组分'

!$̀

甲醇富集组分'

"$̀

甲醇富集组分'

%$$̀

甲醇富集组分的
4!

&$

依次约为
?6

的
A@#

'

"@$

'

"@A

'

#@&

'

A@A

倍%虽然绿色棉各色素组分的抗

氧化活性不如
?6

的强%但也说明富集到的绿棉色

素组分均具有较优异的
OP85

W

+清除性能&

图
A

!

?6

和绿棉色素组分对
OP85

W

+的清除率

表
'

!

*/

和绿棉色素组分清除
CMI,

S

'的

线性拟合方程和
"#

&(

色素组分 线性拟合方程 相关系数
%

#

4!

&$

*

G

4

?6

.

V%%CH'&-B$@AAL# $@CCLA $@$A#%

粗提色素
.

V"H!'HC-B$@$HCC $@CH!! $@$HA!

$̀

甲醇
.

V#A#'HC-W"@LH$H $@CA"A $@%HH"

%$̀

甲醇
.

V%C%'#$-W%@!%%$ $@CH$A $@#&A"

!$̀

甲醇
.

V%L%'#C-W%@AC"& $@CC$C $@#"H&

"$̀

甲醇
.

V!"H'"C-W%%@#LH $@CH$! $@%$&!

%$$̀

甲醇
.

V#"#'HC-W%@"!&" $@CCA! $@%LA$

注!

4!

&$

为
OP85

W

+清除率达到
&$̀

时色素的质量&

$

!

结
!

论

利用正相色谱能更有效地检测分离天然绿色棉

色素成分%

$̀

甲醇富集到的组分在
""&+G

有吸收

峰%说明该组分具有蓝绿光的显色特性%在
A$$+G

左右具有强的吸收%其吸收的形式不是锐峰而是肩

!

峰的形式%具有黄色的显色特性%因而该组分呈现

黄绿色&绿色棉粗提色素及其分段富集组分都具有

较好的
SNNf

+和
OP85

W

+清除能力%抗氧化性

能略低于
?6

&由于抗氧化实验后的溶液是包含有

未被氧化的色素'被氧化的色素'未被还原的自由

基'被还原的自由基的混合溶液%因此还无法对氧化

前后的绿色棉色素组分的光谱特性进行研究&天然

绿色棉色素组分的结构目前还没有定论%对于其抗

氧化机理还有待进一步的研究&
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