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长柄扁桃仁中苦杏仁苷及蛋白粉提取工艺研究

捅 要

我国是世界上沙漠及沙漠化面积较大的国家之一，治理和控制土地沙漠化以及沙尘

暴的发生，已成为亟待解决的环境问题。长柄扁桃具有极强的沙漠生存能力和固沙作用，

其种仁营养成分含量丰富，是一种具有较高经济价值的新型生物质能源树种。经检测，

长柄扁桃仁中苦杏仁苷和粗蛋白含量丰富，分别为3．73％和25．2％。为综合开发利用长

柄扁桃，本文首次研究了长柄扁桃仁中苦杏仁苷及蛋白粉的提取工艺，并对产品及最终

残渣进行营养成分分析。

论文主要包括以下三个部分：

1．苦杏仁苷提取工艺研究

对从长柄扁桃仁脱脂粕中提取苦杏仁苷的工艺进行了研究。通过单因素及正交试验

确定最优工艺为：按料液比1：9(w／v)2tl入乙醇，75℃回流提取65 min，提取液减压浓缩

至干，粗品按料液比1：30(w／v)2n入95％乙醇结晶24 h，即得苦杏仁苷产品。高效液相

色谱法(HPLC)测定苦杏仁苷产品纯度为96．20％，总提取率为43．07％，并经熔点、紫

外光谱、红外光谱、核磁共振光谱等手段对产品进行了表征。

2．蛋白粉提取工艺研究及营养价值评价

对从长柄扁桃仁脱脂粕提取苦杏仁苷后的残渣进行了蛋白粉制备研究，并对产品的

一般成分、氨基酸、维生素、矿质元素含量等进行了测定。通过单因素及正交试验确定

小试实验最优工艺为：按料液比1：25(w／v)NA．蒸馏水，调节溶液pH为10．5，60℃下

搅拌提取45 min，再调节提取液pH至4．5沉淀蛋白，经干燥后即得长柄扁桃蛋白粉。

结果表明，蛋白粉总提取率为41．5％，蛋白含量达95％以上，脂肪含量仅为O．18％，

氨基酸、维生素和矿质元素含量丰富，属低脂、高蛋白产品。放大实验是在小试实验基

础上，进行90倍放大提取，蛋白总提取率为40．6％，放大工艺与小试工艺的结果基本

一致，得到满意的放大效果。蛋白粉的食用安全性有待进一步研究。

3．最终残渣成分分析

对提取苦杏仁甙、蛋白粉后的最终残渣进行一般成分、氨基酸、矿质元素分析。结

果表明，长柄扁桃最终残渣水分7．62％，灰分8．38％，粗脂肪16．50％，粗蛋白33．70％；

含有植物中存在的18种氨基酸，氨基酸总量为33．65 edlOOg，其中8种必需氨基酸总量

为lO．46 g／1009；矿质元素含量也很丰富。长柄扁桃最终残渣具有一定的饲用价值。
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A study on extraction ofAmygdalin and protein powder from

Amygdalus pedunculatus pall

Abstract

China is one of the largest desertification countries in the world．Governance and control

of land desertification and dust storms occurrence have become an urgent environmental

problem．Amygdalus pedunculatus pall is a new type of biomass energy material，埘tll strong

desert viability and sand control，being rich in nutritional composition in kemel，and higher

economic value．After testing，Amygdalus pedunculatus pall kernel has abundance of

amygdalin and protein,which were determined to be 3．73％and 25．2％．respectively．In

order to achieve comprehensive utilization of Amygdalus pedunculatus pall，extraction of

amygdalin and protein powder，and analysis of nutritional composition of the products and the

final residues were studied．

This thesis includes the following three components：

1．Extraction of amygdalin

The extraction process of amygdalin from Amygdalus pedunculatus pall kemel was

carded out in experimental condition．The single factor test and orthogonal test results

showed that the optimum conditions were liquid ratio 1：9(w／v)by adding ethanol，extraction

temperature 75℃．extraction time 65 rain；After extraction solution evaporated to dry,liquid

ratio 1：30(w／v)by adding 95％ethanol to the crude products，then crystallized 24 h to obtain

purified amygdalin products．The puri够of amygdalin Was 96．20％measured by High

Performance Liquid Chromatography(HPLC)，the total yield Was 43．07％．Melting point，UV,

IR,NMR spectra were also used to identify the product structure。

2．Extraction of protein powder and evaluation of nutritional value

The extraction process of protein powder from the residues was studied in experimental

and amlplification for the first time，and contents of the general composition of the products，

amino acids，vitamins，mineral elements were determined．The results of single factor and

orthogonal test showed that the optimum conditions at small scale were liquid ratio 1：25(w／v)
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by adding water,pH 1 0．5，extraction temperature 60℃，extraction time 45 min，pH being

酊justed to 4．5 to precipitate protein，then dried to obtain Amygdalus pedunculatus pall

protein powder products．The amplified small scale to 90 times test results showed that the

total yield was 40．6％，protein content more than 95％，fat content 0．1 8％，rich in nutritional

composition-amino acids，vitamins and mineral elements，and thus Can be regarded as a new

nutritional product with low fat and high protein；quality security needs further study．

3．Analysis of the final residues

The general composition，amino acids and mineral elements of the final residue were

also analysized after extraction．The experimental results showed that the final residues’

moisture Was 7．62％，ash 8．38％，crude fat 1 6．50％，crude protein 33．70％；containing 1 8

kinds of amino acids existed in plants，total amino acids 33．65 g／l OOg，8 kinds of essential

amino acids 10．46 g／1009；still having large quantity of mineral elements．The final residues

Can be used as an animal feed．

Key words：Amygdalus pedunculatus pall，amygdalin,protein powder,extraction
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1．1长柄扁桃概述

第一章文献综述

长柄扁桃(Amygdaluspedunculatus pall)是扁桃属(Amygdalus)落叶灌木，

又名野樱桃、柄扁桃、毛樱桃‘11，是我国特有的扁桃属野生种。扁桃，蔷薇科

(Rosaceae)植物，普通扁桃商品名为“美国大杏仁"，与榛子、核桃、开心果

并称为世界四大干坚果。扁桃属植物种类较多，全世界有近40个种，除广泛分布

的栽培种扁桃，即普通扁桃(Amygdalus communis L．)外，其余的均为野生种。

分布于我国的扁桃属植物有6个种分别为普通扁桃(彳．communis L．)、蒙古扁桃

(A．mongolica(Maxim)Yu．)、西康扁桃(A．tangutica Korsh)、矮扁桃

(彳．1edenbouriana Schlecht)、榆叶梅(么．triloba Lindl)和长柄扁桃【21。

1．1．1形态特征

长柄扁桃为落叶灌木，高约1．5～2．0 m，短枝较多，小枝有毛，紫褐色，枝

尖端常呈刺状。叶片倒卵形、椭圆形至长圆形，有不整齐锯齿，长3--一5 cm，宽

0．8～1．3 cm，直径约2．4 mm，玫瑰色。果肉薄，成熟时开裂，自动脱落，核果近

球形，稍扁，果壳坚硬，果仁褐色，味苦，直径4’--6 mm，仁重0．24 g，出仁率

为34．28％【31。长柄扁桃树身矮小，根系发达，其主根入地可达10多米，具有适

应性强、耐旱耐寒、抗病虫等优点，是荒山造林和治沙造林的先锋树种。

1．1．2自然分布

目前，干旱是影响许多国家农林业发展的主要因素，我国土地干旱、半干旱

程度非常严重【4，5，6～。著名的毛乌素沙漠，是由于植被遭受破坏后就地起沙而形

成的。

长柄扁桃是一种国内罕见的濒危原始野生树种，因沙漠淹没和人为破坏，长

柄扁桃分布零散趋于绝迹，属二级濒危植物[8，9】。主要分布在我国西北干旱、半

干旱地区，以阶梯地貌为主，地表风蚀、风积作用较强。分布区海拔高度为

1200～1300 m，此区植被稀疏，干旱多风；最高气温37．6℃，最低气温．32．7℃，

年平均温度7．0--一7．9℃年，日照数达3216．1 h，总辐射为8120 MJ／m2；年降雨量
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为422．3 111111，多集中在8、9,0份，年蒸发量为年降水量的4"--'8倍；≥10℃有效积

温1783℃，绝对无霜期125 d，年之8级大风的日数为80 d左右，年均风速

2．2～2．7 rn／s，最大风速28 m／s，多以西北风形式出现在冬、春季节flo】。

1．1．3综合利用

在干旱沙漠地区栽培长柄扁桃，具有极大的开发潜力和保护价值。

1．1．3．1生态价值和经济价值

长柄扁桃根系发达，萌芽力强，抗风蚀耐瘠薄、耐埋沙，具有防风固沙的优

良性能。因此可作为荒山、沙漠地区的造林树种，也可作为公路边坡的生态防护

带【11,12,13,14】。长柄扁桃果仁含油量45％～52％[15,16】，既可食用，也可做工业用【171；

种仁含有15％～30％的粗蛋白，是一种易被人体吸收的高质量蛋白；氨基酸种

类齐全、含量丰富，18种氨基酸总量为21．187％，8种人体必需氨基酸总含量为

6．301％，其他一些具有一定药理作用的活性氨基酸如谷氨酸、精氨酸、天冬氨

酸、甘氨酸、组氨酸等也很丰富：同时种仁还含有人体所需的9种微量元素，含

量大小依次为K>Mg>Ca>P>Na>Fe>Zn>Mn>Cu，其中Ca含量为3396．8 mg／Kg，

Fe的含量为62．74 mg／Kg，Zn含量为44．19 mg／Kg[1引，不含Pb、Cd、Hg和As

等有害元素。

1．1．3．2药用价值

长柄扁桃种子含有氢氰甙，其与杏仁甙(Amygdalin)薄层层析的Rf值一致；

果实中含致泄成分郁李仁甙(Amygdluside)，可广泛用于医药、保健方面，对气

管炎、高血压、神经衰弱、肺炎、糖尿病、便秘等有一定疗效，也可用来辅助治

疗癌症；长柄扁桃种子含有苦扁桃球蛋白氢氯化物，可制成中成药治疗流行病毒

性感冒；种仁还可制成镇静剂和止痛剂【聊。长柄扁桃叶提取物具有杀灭指环虫

的作用，杀虫率可达100．0％【201。

1．1．3．3观赏价值

长柄扁桃枝条细长、下垂，花色美丽，可作为观赏灌木，在园林绿化上能充

分显示其美丽效果。

1．1．3．4珍贵的野生果树种质资源

长柄扁桃作为濒危植物物种，是我国特有的十分重要的野生果树种质资源，

具有很高的经济开发价值和种质资源保存意义。同时，长柄扁桃也可作为扁桃育

2
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种的原始材料及嫁接繁殖普通桃的砧木。

1．2天然产物化学成分提取及分离方法

天然产物所含化学成分复杂，通常有甙类、糖类、生物碱、氨基酸、蛋白质、

维生素、油脂、酶、蜡、有机酸、色素、鞣质、无机盐、挥发油等【21，221。因此，

在研究天然产物的工作中，首先必须了解天然产物活性物质提取、分离方面的技

术知识。

1．2．1提取方法

天然产物的提取方法有浸渍法、渗漉法、煎煮法、回流提取法、水蒸气蒸馏

法等经典方法。近年来随着科学技术的进步，在提取方面引入了一些新技术、新

方法，如超声提取法、超临界流体萃取法、微波辅助提取技术、半仿生提取法、

酶法提取等。

1．2．1．1经典提取技术f23,24,25,261

经典提取技术即溶剂提取法，是根据天然产物中被提取成分的极性、共存杂

质的理化性质，遵循相似相溶的原则，选用对活性成分溶解度大，对不需要溶出

成分溶解度小的溶剂，将有效成分从原料组织内溶解出来的方法。

(1)溶剂的选择

选择适宜的溶剂是提取活性成分关键。适宜的溶剂应符合以下要求：对目标

成分溶解性大，对共存杂质溶解性小；不与目标成分起化学反应；廉价、易得、

浓缩方便，并且安全无毒。对于已知化学结构的化合物，可根据分子结构判断其

极性，选择合适的提取溶剂。物质的极性与其分子结构有关，分子中含羟基或羧

基基团越多，极性就越大，亲水性就越强；反之极性就越小，亲脂性越强。

常用溶剂对天然有机化合物的溶解规律如下：

①水可溶解苷类、生物碱盐、氨基酸、有机酸盐、蛋白质、无机盐鞣质、

糖类等。酸性水溶液可溶解生物碱，碱性水溶液可溶解酸性成分，如有机酸、多

羟基黄酮、葸醌、香豆素、酚类及内酯等。

②乙醇可溶解生物碱及其盐、苷类及苷元、萜类、木脂素、挥发油、树

脂、色素、有机酸等。
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③乙酸乙酯可溶解苷元、游离生物碱、挥发油、脂肪油、萜类、色素等。

④氯仿可溶解甾类、生物碱、内酯、萜类、油脂类、挥发油、色素、香

豆素、蒽醌等。

⑤石油醚可溶解油脂、挥发油、蜡、萜类、亲脂性色素、甾类等亲脂性

强的成分。

(2)提取方法

浸渍法是将原料用适当的溶剂在常温或温热条件下浸泡出有效成分，反复数

次，合并浸渍液，减压浓缩即可。此法适用于黏性原料、无组织结构的原料、价

格低廉的芳香性原料、新鲜及易于膨胀的原料的浸取，尤其适用于有效成分遇热

易挥发或易被破坏的原料。但操作时间长，浸出溶剂用量大，往往浸出效果差，

不易完全浸出。以水为提取溶剂时，应注意防止提取液发霉变质。

渗漉法是浸渍法的发展，将原料粗粉湿润膨胀后装入渗漏器内，首先用溶剂

浸渍数小时，然后渗漉液由下口流出，渗漉桶上口不断添加新溶剂，进行渗漉提

取。该方法浸提效果较浸渍法高，提取比较安全，浸出液较澄清，但溶剂用量大，

对原料的粒度及工艺要求较高，并且可能造成堵塞而影响正常操作。

煎煮法是用水做溶剂，将被提取物加热煮沸一定时间，以提取其所含成分的

一种常用方法。适用于有效成分能溶于水，对湿、热均稳定且不易挥发的原料，

是传统制备汤剂皆用的方法。但对挥发性成分及加热易被破坏的成分不宜使用。

回流提取法是用乙醇等易挥发的有机溶剂作为提取溶剂，加热回流进行提取

的方法。一般采用低沸点有机溶剂，如乙醇、氯仿、石油醚等，容器置于水浴上

加热或以蒸汽通入夹层锅加热，一般提取三次，合并三次提取液，减压回收溶剂。

溶剂法能循环使用，溶剂用量少，但提取液在蒸发锅中受热时间较长，故不适用

于受热易破坏的原料成分的浸出，若在装备上安装连续薄膜蒸发装置，则可克服

此缺点。

连续回流提取法应用挥发性有机溶剂提取天然产物有效成分，具有溶剂消耗

量小，操作简单，提取效率高的特点。连续提取法提取液受热时间长，因此不适

于受热易分解的成分。在实验室连续回流提取常采用索氏提取器或连续回流装

置。

1．2．1．2现代提取技术

4
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经典的天然产物提取方法普遍具有有机溶剂用量大、处理时间长、操作步骤

多等缺点。近年来发展较快的提取技术可以解决传统提取法中溶剂带来的不良影

响，无溶剂或少溶剂样品萃取方法发展较快。

(1)超声波提取技术(Ultrasound Extraction，UE)

利用超声波特殊的强纵向振动，高速冲击破碎，空化效应，搅拌及加热等物

理性能，破坏提取物细胞结构，使溶媒能渗入细胞内部，从而加速有效成份的溶

解，提高有效成分的提取率。该方法提取时间短，产率高，条件温和【27捌。

(2)超临界流体萃取技术(Supercritical Fluid Extraction，SFE)

一种以临界流体代替常规有机溶剂，对植物天然成分进行萃取和分离的技

术。主要影响因素是温度、压力、萃取物颗粒大小、流体流量、夹带剂和表面活

性剂等，可用于提取皂苷类1291、挥发油及挥发性成分【301、生物碱类[31】、黄酮类【321、

萜类【33】、醌类刚、香豆素和木脂素类‘351、苯丙素类f36】等成分。该方法萃取效率

高、过程易控制，产品纯度好，能耗低，萃取流体可循环使用，防止了提取过程

对人体的毒害和对环境的污染，加入适宜的夹带剂可提取不同极性的物质，适合

不稳定、易氧化的挥发性成分和脂溶性成分的提取分离p 71。

(3)半仿生提取技术(Semi．Bionic Extraction Method，SBE)

该法源于仿生学原理，将整体药物研究法与分子药物研究法相结合，模拟口

服药经胃肠道环境转运原理设计，尽可能地保留天然产物的有效成分。这种新提

取法可以提取和保留更多的有效成分，能缩短周期，降低成本【38,391。

(4)微波辅助提取技术(Microvave Assisted Extraction，MAE)

应用原理是在微波场中，吸收微波能力的差异使得机体物质的某些区域或萃

取体系中的某些组分被选择性加热，从而使得被萃取物质从基体和体系中分离，

进入到介电常数较小，微波吸收能力相对差的萃取剂中。主要应用于有机污染物、

天然化合物及生物活性成分的提取【40’411，该技术具有选择性高、操作时间短、溶

剂消耗量少、回收率高、不产生噪音、适用于热稳定物质等特点。

(5)酶法提取技术(Enzyme Method，EM)

采用一些恰当的酶类，如纤维素酶、半纤维素酶、果胶酶等作药用植物细胞，

使细胞壁及细胞间质中的纤维素、半纤、果胶等物质降解，破坏细胞壁的致密结

构，引起细胞壁胞问质等传质屏障对有效成分从胞内向提取介质扩散质阻力，从
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传质角度促使有效成分提取率提高。酶法提取需要选择合适的酶，在食品工业

[42】、饲料工业、精细化工、天然产物【43,44]提取中应用越来越广。

1．2．2分离纯化方法

天然产物提取液经浓缩后，得到的仍然是混合物，存在大分子和小分子，需

选用适当的方法进行分离、纯化、精致，除去杂质。具体的方法随各产物的性质

而不同，常有以下几种方法：

1．2．2．1萃取法

萃取法根据萃取两相状态的不同可分为液．固萃取、液．液萃取和气一液萃取。

液．液萃取是天然有机化合物分离中常用的分离方法，利用混合物中各组分在两

种互不相溶的溶剂中分配系数的不同而达到分离目的的方法。主要因素包括萃取

剂、被萃取物质在萃取剂与原样品溶液两相之间的平衡关系、在萃取过程中两相

之间的接触情况。在被萃取物质一定的条件下，主要决定于萃取剂的选择和萃取

次数。

(1)逆流连续萃取法(Continuous Countercurrent Extraction，CCE)

逆流连续萃取是一种连续的两相溶液萃取法，装置具有一根或数根萃取管。

连续萃取时要注意提取液和萃取剂的比重大小。该法可提高萃取效率，对于乳化

严重的液．液萃取，常用逆流连续萃取法。

(2)逆流分配法(Counter Cttrrent Distribution，CCD)

该法与两相溶剂逆流萃取法原理一致，在加样量一定时，不断在一定量的两

相溶剂中，经多次移位萃取分配达到混合物分离。逆流分配法对于分离性质非常

相似的混合物，可取得良好的效果，但存在操作时间长、萃取易因机械震荡而损

坏、消耗溶剂多等缺点，因此应用较少。

(3)双水相萃取(Aqueous Two-phase extration，ATPE)

当两种聚合物或一种聚合物与一种盐溶于同～溶剂时，由于聚合物之间或聚

合物与盐之间的不相溶性，当聚合物或盐浓度达到一定值时，就会分成不相溶的

两相，因使用的溶剂是水，因此称为双水相。因溶剂中水占很大比例，操作条件

温和，常温常压下进行，因此在生物工程[45,46]、发酵工程【47'48】、药物[49,50】、金属

分离及络合物【51,52】等提取方面有广阔的应用前景。

1．2．2．2沉淀法
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在样品溶液中加入某些溶剂或沉淀剂，通过化学反应或者改变溶液的pH值、

温度等，使分离物质以固相物质形式沉淀析出的一种方法。能否将物质从溶液中

析出，取决于分离物质的溶解度或容度积，需选择适当的沉淀剂和沉淀条件。

(1)溶剂沉淀法

在样品溶液中加入某种试剂，使一种物质的溶解度显著降低而沉淀析出。对

于水溶性的多糖、鞣质、酶、蛋白质等，向其水溶液中加入丙酮、乙醇等有机溶

剂就可以使它们析出。溶剂沉淀法的影响因素包括：溶剂的种类，溶剂必须是和

水相混溶的有机溶剂，如甲醇、丙酮、乙醇、乙醚、丙醇、丁醇、石油醚、四氢

呋喃等，其中乙醇最常用，同时要考虑沉淀剂的毒性、价格等因素；样品的浓度，

影响沉淀的分离效果；温度，物质的溶解度随温度降低而降低，低温往往有利于

沉淀析出；pH，如蛋白质的沉淀往往需要控制pH值。

(2)沉淀剂沉淀法

添加某种化合物与溶液中待分离物质生成难溶性的复合物，从而从溶液中沉

淀析出的方法。

(3)盐析法

在中草药的水提取液中加入无机盐至一定浓度，或达到饱和状态，可使某些

成分在水中溶解度降低而沉淀析出，达到与水溶性杂质分离的目的。常用做盐析

的无机盐有氯化钠、硫酸钠、硫酸镁、硫酸铵等。

1．2．2．3结晶和重结晶

结晶是提纯固体化合物的一种重要方法，它适用于产品与杂质性质差别较

大，产品中杂质含量小于5％的体系。如果第一次结晶所得晶体纯度不够，可进

行重结晶。常用于天然有机化合物的提纯和精制，例如用重结晶法可从植物油的

脱臭物中得到植物甾醇。

1．2．2．4膜分离(Membrane Separation，MST)

膜分离技术的应用原理近似机械筛，是以外界能量或化学位差为推动力，利

用天然或人工合成的薄膜，实现双组分或多组分体系的分离、分级、提纯或富集

的技术[53】。目前在天然产物分离中应用较多的膜分离法主要包括超滤、渗透、

反渗透、微滤、电渗析、纳滤、渗透蒸发等方法，在实际生产中常常是几种膜技

术联合起来，共同完成对天然有机化合物的分离。这是一项操作较为简单的提取
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分离方法，常温下操作、环境友好、节能、高效、便于放大等优点i54】。广泛应

用于能源、环境、食品等领域中，在天然产物中主要用于甙类【55,56]、生物碱【571、

多糖【581、黄酮类【59,601、有机醚61,62】、植物色素【63】等的提取纯化。

1．2．2．5大孔吸附树脂分离法

大孔吸附树脂是六十年代末发展起来的一种不含交换基团、具有大孔径结构

的有机高分子聚合物吸附剂。该树脂具有理化性质稳定，不溶于酸、碱和有机溶

剂，对有机活性成分有较好选择吸附性，不受无机盐、强离子小分子化合物存在

的影响，吸附速度快等优点晔】。根据分离化合物的大致结构特征来确定分离条

件，首先要知道所要分离化合物分子体积的大小；其次要知道分子中是否存在酚

羟基、羧基或碱性氮原子等。适用于分离纯化甙类[65,66]、黄酮类【67】、皂甙类、生

物碱f68】等成分及大规模生产。

1．3苦杏仁苷

苦杏仁苷(Amygdalin)，又称维生素B17，属于芳香族氰甙，存在于蔷薇科

植物杏、山杏、桃、山桃及李的种子中。结构式为：苯羟基乙氰．p．D．葡萄糖．6．p—D．

葡萄糖甙。苦杏仁苷的三水合物为斜方柱状结晶，熔点200℃，无水物熔点约

220℃，1 g溶于12 ml水、900 ml乙醇及ll血沸乙醇，易溶于沸水，几乎不溶

于乙醚。苦杏仁苷是传统中药苦杏仁中的有效成分，医药上常用于祛痰止咳剂、

辅助性抗癌药物。

H

图I-I苦杏仁苷结构式

Fig．1-1 The structure of amygdalin

苦杏仁苷在苦杏仁酶及樱叶酶等葡萄糖甙酶作用下水解生成杏仁氰和野樱
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皮甙，前者不稳定，遇热易分解生成苯甲醛和氢氰酸【69】。HCN有剧毒，大量口

服苦杏仁、苦杏仁苷均易产生严重中毒，主要是因为氢氰酸与细胞线粒体内的细

胞色素氧化酶三价铁起反应，抑制酶的活性而引起组织细胞呼吸抑制，导致死亡。

所以，开发含有苦杏仁苷植物产品时，需考虑苦杏仁苷的影响。

∥—N么}N 兰丝：董查生苎壁．，
-k=／＼oc6H1。04一。也HJl05一c6H 1206

代k=／- 锄，。与》k风=／-《一9咖+删＼oc 6HjloS-c6
H1206 ℃H 。＼：／u”¨～“

1．3．1应用

图1-2苦杏仁苷的降解机理

Fig．1—2 The degradation mechanism of amygdalin

(1)对果树生长发育的影响

可促进种子萌芽‘701，影响果树嫁接【711及连作f72】，与果树抗性有关【73】，可作

为新的氮素来源。

(2)对动物和人体的生物活性

药理作用 苦杏仁苷在消化道被苦杏仁酶或肠道微生物酶分解，产生微量氢

氰酸，对呼吸中枢呈抑制作用，而达到镇咳平喘之功效。苦杏仁苷对油酸型呼吸

窘迫症动物可促进肺表面活性物质的合成，并使病变得到改善。我国中医药将苦

杏仁苷与麻黄等其他中草药配伍，治疗慢性支气管炎、哮喘性支气管炎、,J,JL肺

炎、小儿百日咳等均有疗效，还可提高机体免疫功能、抗肝纤维化作用【74,75,76]。

国外自19世纪中叶起即有人将此用作抗癌药物，但其抗癌价值争论颇多。李春

华等‘7刀经肌肉注射给小鼠苦杏仁苷后，由尾静脉注入咖Tc．植酸钠(20心1／只)，

观察苦杏仁苷对小鼠单核吞噬细胞系统的影响，结果显示苦杏仁苷对肝脏枯否细

胞、肺内巨噬细胞的吞噬功能均有明显促进作用。常立文等【78】探讨苦杏仁苷对

体外高氧暴露早产鼠肺泡II型细胞的保护作用机制，结果表明，高氧暴露导致早

产鼠AEC II增殖抑制及SP mRNA表达降低，200 p,mol／L苦杏仁苷对体外高氧

暴露的早产鼠AEC II有一定保护作用。郭君其等【791采用消化法原代培养人肾成
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纤维细胞，并以免疫细胞化学方法鉴定，MTT比色法测定苦杏仁苷培养液对人

肾成纤维细胞增殖的影响，结果表明，不同质量浓度苦杏仁苷对成纤维细胞的增

殖活性均有抑制作用，且呈一定剂量依赖性，以100 mg／L苦杏仁苷抑制作用最

强。方伟蓉等【801考察了苦杏仁苷对大鼠佐剂性炎症和小鼠碳粒廓清的影响，发

现苦杏仁苷能抑制佐剂性炎症，增强巨噬细胞的吞噬功能，具有调节免疫功能的

作用。

毒理作用大量口服苦杏仁、苦杏仁苷均会严重中毒，因为氢氰酸与细胞线

粒体内的细胞色素氧化酶三价铁起反应，从而抑制酶的活性，使组织细胞呼吸受

阻，导致死亡。近些年国外的研究多是集中在动物体内的特异性酶对有潜在毒性

的植物葡萄糖甙的处理上。毒理研究缺乏大量的验证资料，改变剂型后长期临床

应用是否有毒性还不明确，这在很大程度上限制了苦杏仁苷的开发应用【8l】。

1．3．2提取方法

常用溶剂提取法，多采用乙醇、水为溶剂水浴加热回流提取。李强【821等用

水为溶剂提取苦杏仁苷，采用石油醚提油，过滤，滤渣用水浸泡提取，收取提取

液，浓缩，测定浓缩液中苦杏仁苷含量，考察提取因素的结果是提取时间>料液

比>浸泡时间，最佳提取参数为：提取时间20 min，料液比1：10，浸泡时间3 min，

提取2次。张红城等【831采用超声浸提法提取杏花花粉中的苦杏仁苷，提取苦杏

仁苷的最佳溶剂是乙醇，最佳提取工艺是浓度为100％的乙醇，料液比l：7，超

声提取20 min，震荡提取12 h，经测定杏花花粉中的苦杏仁苷含量为6．1％。吴

丽珠等‘矧采用乙醇回流提取苦杏仁苷，料液比1：7，提取2次，每次2．5～3 h，

提取过程通过加热压缩空气，通气压以此案料轻轻翻动为准。溶媒与取料动态接

触，保障两者最佳浓度差，因此提取收率提高至2．9"--3．1％，提取率为79％，

苦杏仁渣中苦杏仁苷留量小于0．2％。车凤斌蚓从扁桃中提取苦杏仁苷，利用沸

乙醇回流萃取，提纯过程中，萃取、结晶和纯化是三个关键步骤，直接影响产品

的得率和质量。崔国庭等㈨采用60％的乙醇为提取剂，在80℃条件下以物料比

1：6提取三次，每次45 min，苦杏仁苷提取率可达75％。

1．3．3检测方法

关于苦杏仁苷的测定方法有多种，包括间接法、紫外分光光度法、高效液相
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色谱法、二阶导数光谱法、薄层扫描等，这些方法各有特色。

(1)间接法

原理是通过水解或酶解把苦杏仁苷分解为苯甲醛、氢氰酸和葡萄糖，然后再

测定相应分解物的含量来进行间接分析。间接法包括中国药典法【87】、化学发光

法【88】及电化学分析法【89'901等。欧阳津【911利用流动注射．原子吸收法测定苦杏仁苷

含量，此法仪器普遍、选择性好，与流动注射技术相结合，操作简单、分析速度

快等优点，通过测定苦杏仁苷的水解产物CN’离子的含量，水解液流经装有CuS

微柱的FIA流路时，CN’离子与CuS作用形成Cu(Cy)]一可溶性离子，并随载流

进入原子化器，检测铜含量可间接求得苦杏仁苷的量。

(2)紫外分光光度法

该测定方法快速、简便、稳定、准确、可靠。李强【92】等采用紫外分光光度

法，以甲醇为溶剂，在检测波长为219 nlil处测定苦杏仁苷的含量，在

0．01一--0．10 mg／ml浓度范围内，线性良好，平均回收率在99．751％'-'102．124％。

由于植物种仁中苦杏仁苷的紫外吸收光谱背景干扰较大，直接采用紫外吸收

光谱或一阶导数光谱扫描测试不能得到理想结果，而二阶导数光谱扫描测试光谱

图样品与对照品的峰型相似、峰值及谷值吸收波长相等，峰高与苦杏仁苷浓度大

小有关。因此，采用二阶导数光谱法直接测定苦杏仁苷含量，可消除背景干扰。

易骏‘931等采用二阶导数光谱法直接测定了桃仁中苦杏仁苷的含量，二阶导数光

谱扫描的测试条件：扫描阶数n=2，波长间隔△脚nlil，扫描范围250～275 nlil。

扫描速度1200 nm／min，狭缝宽度2 nlil，波长标度放大25 nm／cm。结果表明，

福建产的桃仁苦杏仁苷含量为2．37％，安徽产为1．38％，新疆产为2．06％，此

方法简便、快速、准确、可靠。

(3)高效液相色谱法(HPLC)

高效液相色谱法分离效率高，分析速度快，现已成为有机物定性定量分析研

究的主要方法。陈型蚓等利用高效液相色谱法测定青梅核仁中苦杏仁苷的含量。

甄攀等【951测定了中药郁李仁中苦杏仁苷的含量，用甲醇提取苦杏仁苷，HPLC分

离，紫外可变波长检测器检测，色谱条件：Agilent 1100 Series高校液相色谱仪，

YWG．C18(10 tinl，250 mm×4．6 mm)色谱柱，流动相为水．甲醇．乙腈(70：25：5)，

流速0．6 ml／min，柱温30℃，检测波长225 nlil。结果显示，郁李仁中苦杏仁苷
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的含量为2．674-O．05％。该方法操作简单、稳定、快捷。吕伟峰等【96】建立了用高

效液相色谱法从山楂中提取苦杏仁苷的方法，样品先用石油醚脱脂，然后用甲醇

进行索氏提取。色谱条件：反相C18柱，流动相为15％的甲醇水溶液，检测波长

为215 nm。结果表明山楂籽比例高的山楂样品中苦杏仁苷的含量高，且山楂粗

粒样品中苦杏仁苷的提取量比粉末样品的提取量高。Ja．Yong Koo等㈣采用反相

．高效液相色谱法测定了苦杏仁苷的含量，色谱条件：流动相10 mM磷酸盐缓冲

液(pH 3．1)，含有8．5％的乙腈，线性范围为0．05-～0．5 mM。

色谱法具有高分辨效率，而质谱具有灵敏度高、特征性强、定性能力强等优

点。色谱．质谱联用技术为重要化学成分的鉴定提供了强有力的手段【981。

(4)毛细管电泳(Capillary Electrophoresis，CE)

CE是近年来发展最快的分析分离方法，它是经典电泳技术和现代微柱分离

相结合的产物，具有高分辨率、高灵敏度、高速度、样品用量少、成本低等优点。

由于苦杏仁苷是水溶性物质，用毛细管电泳分离苦杏仁苷效果极佳。

(5)薄层扫描

对于含有苦杏仁苷的中药复方制剂，用薄层扫描法来测定其含量也具有较准

确、方便的优势。胡润淮阴】利用薄层扫描法测定麻黄汤冲剂中的苦杏仁苷含量。

1．4蛋白粉

1．4．1蛋白质营养价值

蛋白粉是一种改善人体健康状况的营养素补充剂，现己成为一种新型的营养

食品走入寻常百姓家中。蛋白粉能使普通人保持体能与活力、维持体型、改善体

质、增进健康；能为运动锻炼者弥补因运动强度过大造成的组织损伤，增强机体

的合成代谢，并使机体迅速得到恢复；能使运动员增强运动能力，如耐力、力量、

速度、爆发力等；对体弱多病及卧床的人来说，高生物价、高利用率的优质蛋白

粉，对提高身体免疫力，修复遭受疾病损伤的机体系统，都有着极大的功效。

中国是一个人多地少的发展中国家，在较短时间内无法大幅度提高动物性蛋

白供应的情况，加强植物蛋白利用的研究，生产质优价廉的蛋白产品是一条现实

而又重要的道路。从营养学的角度来看，动物性蛋白质含有过量饱和脂肪、胆固

醇、浓缩的激素和抗生素等对人体有害的物质，过量食用易导致人体脂肪和胆固

12
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醇升高，导致心血管疾病的发生。因此现代营养学家提倡每天应该摄取一定量的

植物性蛋白质，这种健康的饮食方式已经开始流行。植物蛋白不仅可以满足人类

对蛋自的需要，而且国内外大量研究证明，植物蛋白在预防心脑血管方面具有积

极作用。Ellen Smit利用美国成年人血脂含量和食物中不同蛋白质源的关系，得

出结论认为心血管疾病和动物蛋白摄入量呈正比，与植物蛋白摄入量呈负相关，

证实了植物蛋白对降低心脑血管疾病发生的积极作用1100]。因此，世界各国都十

分重视新的植物蛋白资源的开发利用。

近年来植物中蛋白粉的提取及营养成分分析方面研究较多，如蚕丝蛋白食品

的研究开发‘1011、菠菜叶绿体蛋白质的提取与分离u021、玉米蛋白粉的营养价值评

价1103】、苦杏仁蛋白开发利用的前景‘1041、板栗花粉中蛋白的提取【105】、花生蛋白

粉提取【106]、丝胶蛋白粉的制备‘1071、新疆巴丹姆种仁高级脂肪酸与氨基酸营养评

价【108】等。

1．4．2蛋白质提取方法【1叫

1．4．2．1碱溶酸沉法

蛋白质可溶于偏离其等电点的稀碱溶液中，在pH值接近其等电点时又可析

出【1101，是最常用的蛋白质提取方法，该法具有操作方便，不使用有机溶剂，生

产成本低等优点，但耗酸、耗碱量大，废水处理费用高，蛋白质易变性，产品收

率低。杨伟强等‘1111采用碱提酸沉法从脱脂花生蛋白粉中提取花生分离蛋白，通

过单因素试验和正交试验优化了提取工艺：浸提温度60℃，料液比1：9，pH 9．0，

浸提时间90 min，酸沉pH 4．5。在此条件下，蛋白质提取率达42．5％，产品纯

度为95．65％。李淑萍等【1121以铺道蚁为实验材料，分别采用碱提蛋白法、盐提蛋

白法、Tris．HCl缓冲液提蛋白法等三种方法，结果表明，碱提蛋白法的蛋白质得

率最高，其次为盐提蛋白法，而而s．HCl缓冲液提蛋白法最低。朱勇等【113】采用

碱溶酸沉法对米酒糟蛋白质进行提取，最佳提取条件为：料液比1：2，pH 10．0，

温度40℃，浸提时间1．5 h。提取率为62．41％，蛋白纯度为85．09％。

1．4．2．2离心法

添加三氯乙酸、丙酮和硫酸铵沉降蛋白，离心干燥后得到蛋白干粉。采用离

心法提取蛋白粉，成本低，但回收率低，难以满足工业生产和环保的要求。

1．4．2．3利用溶解度差异分离
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蛋白质的溶解度受溶液的pH、离子强度、溶剂的电解质性质及温度等多种

因素的影响。在同一特定条件下，不同蛋白质有不同的溶解度，适当改变外界条

件，可以有选择地控制某一蛋白质的溶解度，达到分离的目的。分为蛋白质的盐

溶与盐析法、结晶法和低温有机溶剂沉淀法，工艺流程比较简单，成本较高。盐

提法采用离子强度较低的中性溶液，有促进蛋白质溶解、保护蛋白质活性的作用。

常用的盐溶液是NaCl溶液，主要影响因素有盐溶液浓度、料液比、温度和时间

【1141。徐建国等【115】以桑椹为原料，对盐溶法提取桑椹籽蛋白质的参数进行了优化，

结果表明，桑椹籽蛋白质的等电点PI为4．3，最佳参数：浸提液NaCl浓度

O．3 mol／L，料液比l：40，浸提温度50℃，浸提时间40 min，在此条件下，蛋白

质的提取率为28．80％．

1．4．2一酶水解法

蛋白酶能使一部分蛋白质水解成肽和氨基酸，从而提高蛋白质的溶出率。酶

法提取黄粉虫蛋白的过程受酶的种类以及水解过程条件的影响。蛋白酶对底物的

作用方式以及蛋白酶种类的差异都会影响蛋白质的提取率，因此采用酶法提取，

除了要选用适宜的酶之外，还要使酶显示出足够的活性。酶的活性与酶反应温度、

pH、时间和底物浓度有判116，1171。程波等【1181对比了3种蛋白酶水解鲟鱼鱼皮的

效果，单酶水解选择胃蛋白酶为水解的最适酶种，双水解采用正交试验确定其最

佳的复合酶类型为胃蛋白酶和木瓜蛋白酶，水解条件为温度37℃和50℃、酶用

量3000 U儋、分别在最适pH值2．5和6．0下共水解6 h、料液比1：3，蛋白回收

率可达到94．58％，经过酸浸预处理后水解液基本无腥苦味，经真空冷冻干燥可

制得纯度98．75％的蛋白粉。

1．4．2．4缓冲溶液法

与碱溶酸沉法和酶法相比较，缓冲溶液法的优点是可以最大限度地保护蛋白

质的活性。郑亚军等【1191采用磷酸盐缓冲液法提取椰子分离蛋白质的影响次序为：

料液比>温度>提取时间>pH，其中料液比对提取率的影响达到了显著水平；

最佳工艺参数为：35℃、pH 9．5、料液比1：20和时间120 min，在此条件下，椰

子分离蛋白质的提取率为76．60％。

14
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1．5本研究的内容及意义

(1)研究内容

本文主要对沙生植物长柄扁桃仁中苦杏仁苷及蛋白粉提取工艺进行研究。内

容包括：

①苦杏仁苷提取工艺研究：在实验室小试条件下，长柄扁桃仁经超声脱脂

后，从脱脂粕中提取苦杏仁苷，通过单因素及正交实验，确定最佳提取工艺条件，

并对粗甙分离纯化条件进行初选；最后对产品进行表征及结构鉴定。

②蛋白粉提取工艺研究及营养成分分析：以脱脂、提苦杏仁苷后残渣为原

料，从两方面研究了蛋白粉提取工艺条件。在实验室小试条件下，通过单因素和

正交实验，确定最佳提取工艺条件；按照小试结果进行放大实验，并对产品进行

营养成分分析。

③最终残渣分析：残渣可考虑作为动物饲料使用，因此对残渣进行一般成

分、氨基酸及微量元素的测定，初步评价其营养价值。

(2)研究意义

我国是世界上沙漠及沙漠化面积较大的国家之一，也是沙漠化灾害严重的国

家之一。我国有70多万平方公里沙漠，57万平方公里戈壁荒漠，还有高原荒漠

15万平方公里，而沙漠每年还在以3400多平方公里的速度不断扩大。沙漠化的

推进和沙漠化土地的扩大，给我国不少地区的工农业生产和人民生活带来了严重

影响。治理和控制土地沙漠化以及沙尘暴的发生，已成为亟待解决的环境问题。

长柄扁桃是一种新的具有固沙及经济价值的生物质能源物质，主要分布在我

国西北干旱、半干旱地区山地和沙漠地带，具有适应范围广、抗旱、固沙、抗风

蚀能力强等优良特性。其种仁中粗蛋白、氨基酸、矿质元素、粗脂肪等含量丰富。

如果能够大力推广种植，将可达到生态效益和经济效益双赢的目的，因而研究长

柄扁桃营养价值并开发利用，对于促进地方经济发展和生态保护具有重大意义。

本课题组首次对长柄扁桃种仁综合开发利用进行了研究，已开发五种主要产

品：生物柴油、食用油、蛋白粉、苦杏仁苷、活性炭，还可提取精油及黑色素，

最终残渣可用做动物饲料，为长柄扁桃产品开发提供了理论依据。本实验主要对

从长柄扁桃脱脂粕中提取苦杏仁苷及蛋白粉的工艺进行研究。此项研究对沙区产

业结构调整及可持续发展，建设特色沙区经济林基地和西部大开发有促进作用。



材料与方法

2．1试剂

2．1．1苦杏仁苷提取试剂

第二章材料与方法

长柄扁桃(产自陕北榆林)，苦杏仁苷对照品(中国药品生物制品检定所提

供，批号：820—200002)，95％乙醇、石油醚、乙醚、氯仿、正己烷、乙醇等均

为分析纯(天津市化学试剂厂)，甲醇为色谱纯(西安试剂厂)。

2．1．2蛋白粉提取试剂

考马斯亮蓝G-250、牛血清白蛋白(西安舟鼎国生物技术有限公司)，无水

乙醇、浓硝酸、氢氧化钠、高氯酸、盐酸等均为分析纯(西安试剂厂)。

2．1．3最终残渣成分分析试剂

a一育酚(纯度95％)、丫．育酚(95％)、6．育酚(纯度95％)、淀粉酶、溴甲酚绿、

硫胺素标准使用液(O．1 1．tg／mL)、木瓜蛋白酶、蛋白酶、吡哆醇Y培养基、核黄

素标准使用液(1．0；．tg,／mL)、琼脂、吡哆醇标准中间液(西安舟鼎国生物技术有

限公司)，无水硫酸钠、氯化钾、氢氧化钠、铁氰化钾、冰乙酸、乙酸钠、浓盐

酸、草酸、硫脲、活性炭、氯化钠等均为分析纯(西安市试剂厂)。

2．2仪器

2．2．1苦杏仁苷提取仪器

P230型高效液相色谱(大连伊利特仪器有限公司)，UV230+紫外．可见检测

器，SinoChrom ODS．BP色谱柱(200 mmx4．6 mill i．d．，5 rtrn)，EC2000色谱工

作站，EQUINOX．55型傅立叶红外光谱仪(德国布鲁克公司)，Vario EL KI元素

分析仪(德国艾乐曼元素分析系统公司)，INOVA．400MHz超导核磁共振仪(美

国Varian公司)，KQ250B型超声波清洗器(昆山市超声仪器有限公司)，101．1AB

型电热鼓风干燥箱(天津市泰斯特仪器有限公司)，RE．52A旋转蒸发仪(上海亚

荣生化仪器厂)，WND．100型高速中药粉碎机(浙江省兰溪市伟能达电器有限公
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司)。

2．2．2蛋白粉提取仪器

121MB型氨基酸分析仪、Avanti J．E超速冷冻离心机(美国贝克曼库尔特有

限公司)，ADVANTAQL全谱直读等离子光谱仪(美国热电公司)，F．9600荧光

分光光度计(上海舜宇恒平科学仪器有限公司)，721型紫外．可见分光光度计(上

海第三分析仪器厂)，101A．3型干燥箱(上海市实验仪器总厂)，DNP．9002电热

恒温培养箱(嘉兴中新医疗仪器有限公司)，YKH．3型液体快速混合器(北京鸿

泰顺达科技有限公司)，BSll0S分析天平(德国，Sartorius)，PB一10型pH计(德

国，Sartorius)，HH一4数显恒温水浴锅(国华电器有限公司)，FD．1A．50型冷冻

干燥机(北京博医康实验仪器有限公司)，SHB．Ill(A)型循环式多用真空泵(河

南省太康科教仪器厂)，R502B旋转蒸发器(上海申生科技有限公司)，JJ．1大功

率电动搅拌器(金坛市医疗器械厂)。

2．2．3最终残渣成分分析仪器

121MB型氨基酸分析仪(美国贝克曼库尔特有限公司)，F．9600荧光分光光

度计(上海舜宇恒平科学仪器有限公司)，马弗炉(沈阳市节能电炉厂)，722型

光栅分光光度计(北京纽利德科技有限公司)，DNP．9002电热恒温培养箱(嘉兴

中新医疗仪器有限公司)，高压釜(威海市正威机械设备有限公司)，YKH．3型

液体快速混合器(北京鸿泰顺达科技有限公司)，硬质玻璃试管(Az海源叶生物

科技有限公司)。

2．3实验方法

2．3．1苦杏仁苷提取工艺研究

2．3．1．1提取工艺路线

长柄扁桃仁中苦杏仁苷提取工艺如图2．1所示。

灭酶：长柄扁桃破壳，取仁，105℃加热2 h后粉碎。

提油：取一定量上述粉末，按一定固液比加入石油醚(b．P．30--一60℃)，于

功率250 W、频率40 KHz超声波清洗器中提取30 min，抽滤后收集滤液与滤饼。

17
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相同条件下重复提取两次，合并滤液，减压蒸馏回收石油醚，80℃加热以除去

残留石油醚，得长柄扁桃油。所得脱脂粕105℃干燥待用。

提甙：称取适量脱脂粕置于500 mL三颈瓶中，加入一定量无水乙醇，回流

搅拌提取，趁热过滤并收集滤液。滤液经减压浓缩至干，石油醚洗涤固体三次，

滤饼经105℃干燥得到淡黄色粉末粗品。

结晶：粗品按一定料液比加入95％乙醇，加热溶解后，室温静置析晶，过

滤，滤饼经105℃干燥得到白色晶体。

图2-1苦杏仁苷提取流程图

Fig．2-1 The extraction process of amygdalin

2．3．1．2单因素试验

分别以提取溶剂、溶剂用量、提取时间和提取温度为因素，研究其对苦杏仁

苷提取率的影响。

粗品质量X粗品中苦杏仁苷含量

提取率3面丽丽面虿i丽丽葙彳吾否：i三吾军洹X 1 00％

2．3．1．3正交试验

根据单因素试验结果，进行溶剂用量、提取时间、提取温度的三因素三水平

b(33)正交试验，各因素及水平安排如表2．1所示。

表2-1苦杏仁苷提取正交试验因素水平表

Tab．2-1 Levels in the orthogonal desigin ofamygdalin extraction

2．3．1．4分离纯化

回流提取得到的苦杏仁苷粗品含有较多杂质，通过结晶可除去杂质，得到苦
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杏仁苷纯品。实验考察结晶溶剂及溶剂用量对产品纯度及收率的影响。

2．3．1．5苦杏仁苷含量测定

采用高效液相色谱法(HPLC)测定苦杏仁苷含量。

(1)色谱条件

SinoChrom ODS．BP(200 mmx4．6 1TIITI i．d．，5 ttm)色谱柱；UV230+紫外可

见检测器，检测波长220 nnl；流动相为V(甲醇)：V(水)=30：70，流速1．0 mL／min；

进样量10此。

(2)对照品溶液的制备

准确称取苦杏仁苷对照品12．5 mg于25 mL容量瓶中，甲醇溶解并稀释至刻

度，摇匀，即得500}tg／mL苦杏仁苷对照品溶液。

(3)线性关系与检出限

将500 pg／mL的苦杏仁苷对照品溶液用色谱纯的甲醇分别稀释成浓度为1．0、

5．0、10．0、50．0、100．0、150．0 I．tg／mL的苦杏仁苷对照品溶液，按照已定色谱条

件测定。以对照品溶液浓度为横坐标，峰面积为纵坐标，绘制工作曲线，如图2．2

所示。线性方程为A=2．2582xC．0．0729，R2=0．9990。说明苦杏仁苷对照品溶液浓

度在1．0,'--,1 50．0 1．tg／mL范围内，其峰面积与质量浓度有良好的线性关系。将最低

浓度的对照品溶液逐级稀释进样，信噪比(S／N)为3时的浓度即为检出限，测得

苦杏仁苷的检出限为0．5 I．tg／mL。

350

埘

250

禹

￡200
真

鼍160
o

厶1∞

50

O

0 ∞ 稚 ∞ ∞ 100 120 140 150

Concentration(pg／mL)

图2．2苦杏仁苷工作曲线

Fig．2—2 The work CIlI'Ve of amygdalin

(4)产品含量测定

称取适量苦杏仁苷产品，置于25 mL容量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，

经O．45 lxm微孔滤膜过滤后即为供试样品溶液。
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2．3．1．6产品鉴定

产品经熔点、紫外光谱、元素分析、红外光谱、氢核磁共振谱(1H．NMR)、

碳核磁共振谱(13C-NMR)等进行表征及结构鉴定。

2．3．2蛋白粉提取工艺研究及营养成分分析

2．3．2．1小试工艺

(1)提取工艺流程

将脱脂、提甙后的长柄扁桃粕自然风干，测得粗蛋白含量为49．28％。精确

称取40．0 g粉末于1000 mL烧杯中，按一定料液比加入蒸馏水，用1 mol／LNaOH

调节溶液pH至8．5～12．5，然后在水浴中搅拌提取，静置后收集滤液与滤饼。用

1 mol／L HCl调节滤液pH至2．0～6．0，3500 rpm离一L,15 min，沉淀经干燥即得长柄

扁桃蛋白粉。

(2)单因素试验

分别研究溶液pH、料液比、提取温度和提取时间等因素对蛋白质提取率的

影响，蛋白质提取率按下式计算：

提取液总体积×蛋白浓度

提取率=—巧易西贡蔓i虿百歪F×100％
(3)正交试验

根据单因素试验结果，进行溶液pH、料液比、提取温度及提取时间的四因

素三水平b(34)正交试验，各因素水平安排如下：

表2-2蛋白粉提取正交试验因素水平表

Tab．2-2 Levels in the orthogonal desigin of protein extraction

(4)蛋白质沉淀

取一定量提取液，分别用酸沉法、有机溶剂沉淀法及化学混凝法进行蛋白质
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沉淀。酸沉法，用1．0 mol／L HCl将溶液pH值调至4．0左右；有机溶剂沉淀法，

按体积比1：5加入无水乙醇；化学混凝法，按体积比1：5加入5 g／L A12(S04)3溶

液。分别摇匀后室温静置，再于3500 rpm离心10 min，沉淀真空干燥得蛋白粉。

2．3．2．2放大试验

长柄扁桃仁压榨脱脂、提甙后残渣粉末，按照小试条件放大90倍提取长柄

扁桃蛋白粉。

2．3．2．3蛋白含量测定

蛋白含量测定采用考马斯亮兰法【120】(Bradford法)。

(1)溶液配制

准确称取100．0 mg考马斯亮蓝G一250溶于50 mL 95％的乙醇中，再加入

100 mL 85％磷酸，混合均匀后，转至1000 mL容量瓶中，三蒸水定容至刻度线

处。棕色试剂瓶于4℃冰箱中储存。使用前需用滤纸过滤，除去储存试剂中沉淀

的染料即得考马斯亮蓝溶液。牛血清白蛋白(BSA)标准溶液：O．2 mg／mL，4℃

冰箱储存；NaCl溶液：O．15 moVL。

表2-3蛋白含量测定

Tab．2-3 Determination of protein content

O．5

OJ

∞0．1
嚣
盘
0 O．2

O．’

O．o
O 2 4 0 ● 10 '2

Concentrionotg／mL)

图2．3蛋白含量测定工作曲线

Fig．2-3 The work curve of determination ofprotein content
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(2)标准曲线的绘制

溶液配制见表2．3，室温放置2 min待其反应充分后，在595 hi／1条件下测定

其吸光度A值，并以吸光度A对标准蛋白浓度作图，绘制工作曲线。线性方程

为A=0．0420xC+0．0086，R2=O．9994。

(3)样品蛋白含量的测定

预先估计样品的蛋白浓度，在上述条件下加入一定量的样品蛋白，溶液颜色

变化在标准曲线颜色变化范围之内，如果样品浓度过大，可考虑稀释后使用。

2．3．2．4营养成分分析

(1)一般成分分析

水分参照GB／T 5009．3．2003t12¨，采用105℃恒重法；

灰分参照GB／T 5009．4．2003[121]，采用550℃恒烧法；

粗脂肪参照GB／T 5009．5．2003t1231，采用乙醚索氏提取法；

粗蛋白参照GB／T 5009．6．200311241，采用凯氏定氮法。

(2)氨基酸含量分析

长柄扁桃蛋白粉中氨基酸成分分析参照GB／T 5009．124．200311251。

准确称取80 mg长柄扁桃蛋白粉于20 mL试管中，加入40 mL 6 mol／L盐酸，

抽真空后封管，于110℃恒温干燥箱内水解24 h，水解液定容至50 mL容量瓶中。

吸取水解液2．00 mL于20 mL小试管中，于45℃水浴中，N2气吹干，残留物用

4"-'6 mL超纯水溶解并蒸干，反复3次。再用pH 2．2的缓冲溶液定容至2．0 mL。

最后使用5 mol／L氢氧化钠在110℃恒温水解20 h使色氨酸进行水解，之后用

6 mol／L盐酸中和，并用pH 4．3的缓冲溶液定容。

氨基酸自动分析仪同时测定氨基酸混合标准溶液，用保留时间定性，标准峰

面积比较法定量，计算出样品中各种氨基酸含量。

(3)微量元素测定

采用火焰发射光谱法【126】测定Na、K；

采用原子吸收分光光度法测定Catl271、Fe、Mg、Mntl281、Zn[1291、Cu[130】；

采用氰化物原子荧光法测定As[1311、Pb【1321、Cd[133】；

采用钒钼黄比色法测定P【1341。

(4)维生素含量测定
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维生素E，参照GB／T 5009．82．2003[135】，试样中的维生素E经皂化提取处理

后，将其从不可皂化部分提取至有机溶剂中。用高效液相色谱C18反相柱将维生

素E分离，经紫外检测器检测，并用内标法定量测定。色谱条件：Ultrasphere ODS

(250 mm×4．6 mm i．d．，5岬)色谱柱，柱温为室温；紫外检测器波长为300 nnl；

流动相为V(甲醇)：V(水)=98：2，流速1．7 mL／mim进样量20此。

维生素Bl，参照GB／T 5009．84．2003[1361，硫胺素在碱性铁氰化钾溶液中被氧

化成噻嘧色素，在紫外线照射下，噻嘧色素发出荧光。在给定的条件下，以及没

有其他荧光物质干扰时，此荧光之强度与噻嘧色素量成正比，即与溶液中硫胺素

量成正比。荧光测定条件：激发波长365 nnl；发射波长435 nlTl；激发波狭缝5 nlil；

发射波狭缝5 nnl。

维生素B2，参照GB／T 5009．85．2003f1371，核黄素在440"-'500 hi／1波长光照射

下发生黄绿色荧光。在稀溶液中其荧光强度与核黄素的浓度成正比。在波长

525 nnl下测定其荧光强度。试液再加入低亚硫酸钠，将核黄素还原为无荧光的

物质，然后再测定试液中残余荧光物质的荧光强度，两者之差即为食品中核黄素

所产生的荧光强度。

维生素C，参照GB／T 5009．86—2003 E1381，采用2，4．二硝基苯肼比色法：试样中

还原型抗坏血酸经活性炭氧化为脱氢抗坏血酸，再与2，4。二硝基苯肼作用生成红

色脎，根据脎在硫酸溶液中的含量与总抗坏血酸含量成正比，进行比色定量。

维生素B6，参照GB／T 5009．154．2003t1391，食品某一种细菌的生长必须要有

某一种维生素的存在，卡尔斯伯(Saccharomyces Carlsbrgensis)酵母菌需在有维

生素B6存在的条件下才能生长，在一定条件下维生素B6的量与其生长呈正比关

系。用比浊法测定该菌在试样液中生长的浑浊度，与标准曲线相比较得出试样中

维生素B6的含量。

2．3．3最终残渣成分分析

考虑残渣可作为饲料或饲料添加剂使用，因此对残渣中的一般化学成分、氨

基酸及矿质元素含量参照2．3．2．4中方法进行测定。
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第三章结果与讨论

3．1苦杏仁苷提取工艺研究

苦杏仁苷是传统中药苦杏仁中的有效成分，医药上常用于祛痰止咳剂、辅助

性抗癌药物，广泛存在于杏、山杏、桃、山桃、李、苹果及山楂的种子中，尤其

在苦杏仁和苦扁桃中含量较多。经检测，长柄扁桃仁中苦杏仁苷含量为3．73％，

高于苦杏仁，可作为提取苦杏仁苷的首选植物。因此，本文采用回流提取法研究

长柄扁桃仁中苦杏仁苷的提取工艺，并对产品进行表征及结构鉴定。

3．1．1溶剂对脱脂效果的影响

长柄扁桃仁含油率约50％，苦杏仁苷的浸出与结晶直接受到油脂的影响。

常用脱脂方法有两种：一种是灭酶后直接用榨油机脱脂；另一种是灭酶后粉碎长

柄扁桃仁，选择合适的溶剂脱脂。前者方法简单，成本低，适合工业化生产，但

脱脂不彻底；后者脱脂效果较好，且适合实验室小试脱脂。因此，小试实验选用

溶剂脱脂，考察常用提油介质石油醚、乙醚、氯仿和正己烷对脱脂效果的影响，

料液比1：5(w／v)，提取时间30 rain，超声提取2次。结果见表3．1。

表3-1溶剂对提油率的影响／％

Tab．3．1 The influence ofsolvent Oil the removing rate／％

由表3．1可知，五种溶剂中氯仿提取率最高，但价格相对较高，且有毒。石

油醚(30---60℃)提取率略低于氯仿，且便宜、无毒，而正己烷、乙醚的提油

率均较低。故选石油醚(30～60℃)作为脱脂溶剂。

3．1．2回流提取工艺

3．1．2．1提取溶剂的选择

苦杏仁苷提取时，溶剂多选择水和乙醇等极性溶剂，其中乙醇提取法应用较

多。这是因为苦杏仁苷水提液中往往溶有糖类、蛋白质等多种有机成分，一方面
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给后续的分离除杂、结晶等操作带来困难；另一方面，苦杏仁苷水提液存放易腐

败变质。乙醇价格便宜，来源方便，易回收反复使用，而且乙醇的提取液不易发

霉变质。综合考虑，本实验采用乙醇作为提取溶剂。

3．1．2．2乙醇用量对提取率的影响

溶剂用量应在一个合适的范围内，既能有效的将苦杏仁苷提取出来，又不会

因用量太大而造成浪费。在提取温度80℃，时间45 rain条件下，分别按料液比

1：5、1：7、1：9、1：11、1：13(w／v)加入乙醇，考察乙醇用量对苦杏仁苷提取率的

影响，结果如图3．1所示。

1：5 1：7 1：9 1：11 I：13

Liquid ratio(w／v)

图3-1料液比对苦杏仁苷提取率的影响

Fig．3-1 The effect of different ratio of solid to liquid on the amygdalin extraction

由图3．1可知，提取率随乙醇用量的增加而增大，当料液比由1：5升高到l：9

时，苦杏仁苷的提取率明显增加，由44．29％升高到67．20％；当料液比超过1：9

后，苦杏仁苷的提取率随料液比的升高虽然有所增加，但增加幅度很小。这是因

为随着料液比的增大，浓度差提高，有利于传质，而当料液比达到1：9后，苦杏

仁苷的溶解量已经基本达到了动态平衡状态，因此苦杏仁苷的提取率不随料液比

的增大有明显升高，而料液比的增加会使提取液中溶质浓度变低，加大溶剂回收

或浓缩溶液的工作量。因此乙醇用量选1：9为宜。

3．1．2．3提取时间对提取率的影响

在提取温度80℃，料液比1：9条件下，考察提取时间为25、45、65、85、

105 min时对苦杏仁苷提取率的影响，结果如图3．2所示。

由图3．2可知，在25 min至65 min范围内，提取率随提取时间的延长而升

高；当提取时间超过65 min后，提取率趋于平缓。这是因为苦杏仁苷的浸出需

加
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要一定的时间，所以适当延长提取时间，提取液与长柄扁桃粕相互作用的时间越

长，提取率就越高；当提取时间继续增加，两者达到平衡后，提取率不再增加，

此时再增加提取时间会将很多杂质浸出。
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Extraction time(min)

图3-2提取时间对苦杏仁苷提取率的影响

Fig．3-2 The effect of time on the amygdalin extraction

3．1．2．4提取温度对提取率的影响

在料液比1：9，提取时间65 rain条件下，考察提取温度分别为65、70、75、

80、85℃时对苦杏仁苷提取率的影响，结果如图3．3所示。
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图3．3提取温度对苦杏仁苷提取率的影响

Fig．3-3 The effect of temperature on the amygdalin extraction

由图3．3可知，温度对苦杏仁苷的提取率影响较大，随着提取温度的增加，

提取率先增加后趋于平缓。在65"．'75℃范围内，提取率由28．93％增加至

72．32％，这是因为温度升高，分子运动速度加快，不但增加了乙醇的渗透能力，

有利于溶解原料中的苦杏仁苷，而且加快了回流乙醇的挥发．冷凝．再挥发的速

度，从而提高了苦杏仁苷的提取率。当温度升高到75℃时，提取率趋于平缓，
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继续增加温度，对提取率效果影响不大。

3．1．2．5苦杏仁苷提取的正交试验

从单因素试验可知，温度、料液比和时间对提取工艺有较大影响。故选取温

度(A)、料液比(B)与时间(C)为考察因素，每个因素选3个水平，设计三

因素三水平正交试验。正交试验结果见表3．2，方差分析结果见表3．3。

表3．2苦杏仁苷提取正交试验结果

Tab．3-2 Results oforthogonal experiment on the amygdalin extraction

由表3．2极差分析表明，影响苦杏仁苷提取效果的主要因素依次为C>A>

B，即提取时间对提取率的影响最大，其次为提取温度，料液比对提取率的影响

最小。由表3．3方差分析表明，各因素对苦杏仁苷提取影响均不显著。确定最佳

提取条件为A282C3，为5号试验点，即提取温度75℃，料液比1：9，提取时间

65 min，在此条件下，苦杏仁苷提取率可达73．11％，较各次正交试验的结果都

好。
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表3-3方差分析结果

Tab．3·3 Results of variance analysis

3．1．3分离纯化

结晶是一个重要的纯化过程，能从杂质含量相当多的溶液中形成纯净的晶

体。该方法能量消耗低，且可在较低的温度下进行。结晶过程是一个非常复杂的

过程，受很多因素影响，本实验只从工艺的角度对结晶过程进行了探讨。

3．1．3．1不同溶剂对结晶效果的影响

在制备结晶的过程中，溶剂的选择至关重要。适宜的溶剂既能在温度低时对

所需成分溶解度较小，又能在温度高时溶解度较大。本实验考察了95％乙醇、

乙醇及乙醇．5％乙醚对苦杏仁苷结晶效果的影响，结果见表3．4。

表3-4不同溶剂对结晶效果的影响

Tab．3-4 The effect of different solvent on crystallization

附注1：结晶得率=晶体质量×晶体纯度／(粗品质量×粗品纯度)×100％，

料液比1：30，结晶时间32h。

由表3．4可知，95％乙醇含有部分水，可以溶解苦杏仁苷，其结晶得率低于

乙醇及乙醇．5％乙醚结晶，但晶体纯度却高达95．93％，且晶形较好，呈白色、

针状。乙醇或乙醇．5％乙醚形成的晶体呈微黄色粉末，可能是由于热乙醇溶解了
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较多杂质，苦杏仁苷析出的同时，这些杂质也会沉降析出，从而大大降低晶体纯

度。故实验选用95％乙醇作为苦杏仁苷的结晶溶剂，只需一步结晶，就可使晶

体纯度达到95％以上。

3．1．3．2溶剂用量对结晶效果的影响

溶剂用量是影响结晶效果的另一重要因素。当溶剂用量较小、降温较快时，

溶质析出速度过快，结晶的颗粒小，杂质也较多；当溶剂用量太大时，冷溶剂会

溶解部分溶质，造成晶体得率的下降。因此，只有当溶剂用量适当，且温度降低

较慢时，才会析出纯度较高的晶体。实验考察了溶剂用量分别为1：10、1：30和

1：50(w／v)时对结晶效果的影响，结果见表3．5。同时，溶液中苦杏仁苷含量随

时间的变化曲线如图3．4所示。

表3-5溶剂用量对结晶效果的影响

Tab．3-5 The effect of solvent volume on crystallization

-6 O 5 10 15 加 25 ∞ ∞

Crystallization time(h)

图3-4不同溶剂用量下苦杏仁苷的结晶情况

Fig．3-4 Crystallization of the amygdalin under different solvent

由表3．5可知，随着95％乙醇用量的加大，苦杏仁苷晶体的纯度逐渐增高。

由图3．4可知，溶剂用量为l：10时，析晶速度最快，16 h即可达到平衡，但产
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品为黄色、无定形粉末，晶体纯度及得率都较低；溶剂用量为1：50时，晶体纯

度虽可达到96．71％，但溶剂会溶解一部分溶质，造成结晶得率下降，同时溶剂

用量增加，溶质析出缓慢，32 h才会达到平衡，晶体较小；溶剂用量为1：30时，

晶体纯度及得率都较高，平衡时间为24 h，晶体呈柱状。随着结晶时间的延长，

晶体质量不断增加，当增至一定质量后，晶体质量随结晶时间的增加减缓，而结

晶纯度却随着结晶时间的延长而下降，可能是由于杂质也不断析出的缘故。故溶

剂用量选l：30，结晶时间为24 h。

3．1．4工艺验证

在选定的最优工艺条件下，以100 g长柄扁桃仁脱脂粕为原料，提取工艺条

件为：按料液比l：9(w／v)力n入乙醇，时间65 min，提取温度75℃；分离纯化工

艺：按料液比1：30(w／v)加入95％乙醇，加热溶解粗品，室温放置结晶24 h。平

行实验三次，结果见表3-6。

表3．6优化条件下的结果

Tab．3—6 Results of the optional condition

由表3-6可知，苦杏仁苷提取率为73．08％；粗品经分离纯化后，得苦杏仁苷

产品1．67 g，纯度为96．20％，总收率为43．07％。实验采用乙醇为提取溶剂，一

次搅拌提取苦杏仁苷，提取率不高，可能是因为一次提取仅将大部分苦杏仁苷浸

出，残渣中仍有部分苦杏仁苷，后续放大工艺应进行多次提取，提高产率；以

95％乙醇为结晶溶剂，可得到纯度较高的苦杏仁苷产品。

3．1．5产品鉴定

3．1．5．1熔点

产品为白色晶体，m．P 199一-203℃，与文献报道一致【1401。
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3．1．5．2紫外光谱法

对苦杏仁苷样品溶液进行紫外光谱扫描，波长范围200--一400 nm，结果如图

3．5所示。

200 250 300 3∞
Wa,deuglh(mu)

图3-5苦杏仁苷样品的紫外光谱图

Fig．3-5 The uv spectrum of the amygdalin sample

由图3．5可看出，最大吸收出现在220 nln处，在255、260、270nm处有3

个强吸收，与文献报道【14l】中苦杏仁苷的紫外吸收光谱图趋势大体一致。

3．1．5．3高效液相色谱法

按2．3．1．3色谱条件进行测定。由线性方程计算苦杏仁苷浓度，进而计算样

品中苦杏仁苷的含量，色谱图如图3-6所示。

(a)苦杏仁苷对照品 (b)苦杏仁苷样品

图3《苦杏仁苷HPLC色谱图

Fig．3．6 The chromatogram of amygdalin by HPLC

由图3-6可以看出，苦杏仁苷样品保留时间与对照品保留时间一致，均为
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9．79 min，且无杂峰，由外标法测其含量为96％以上。

3．1．5．4元素分析

苦杏仁苷样品元素分析结果见表3．7。

表3．7苦杏仁苷元素分析结果，％

Tab．3-7 Element analysis of amygdalin／％

附注2：“一”表不未测定

由表3．7可知，苦杏仁苷样品的C、H、O、N元素含量测定值与理论值基

本一致。

3．1．5．5红外光谱法

采用KBr压片法测定苦杏仁苷样品的红外光谱图，结果如图3．7所示。

由图3—7可知，苦杏仁苷标品与样品均在3360(w，D-OH)，2930(w，DC-H)，1050

(w，UCd处有特征吸收峰，红外光谱图基本一致。
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(b)苦杏仁苷对照品

图3．7苦杏仁苷红外谱图

Fig．3-7 Infrared spectra of amygdalin

3．1．5．6 1H核磁共振分析

苦杏仁苷样品与标准品的1H核磁共振分析谱图如图3-8所示，苦杏仁苷对

照品与样品的谱图基本一致。
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(b)苦杏仁苷对照品

图3-8苦杏仁苷1H核磁共振分析谱图

Fig．3．8 1H．NMR spectra of amygdalin

3．1．5．7 13C核磁共振分析

如图3-9所示，苦杏仁苷样品与对照品的谱图基本一致。

山卫止_k-．-L^“-．且h．蜘㈧～_k一‰山止。山。“■’_1■ErIE rrrIIt'W'Wq'IU 1■

(a)苦杏仁苷样品

(b)苦杏仁苷对照品

图3-9苦杏仁苷13C核磁共振分析谱图

Fig．3．9 13C．NMR spectra of amygdalin
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3．2蛋白粉提取工艺研究及营养成分分析

植物蛋白粉中脂肪含量较低，不仅可以满足人类对蛋白质的需要，且在预防

心脑血管疾病方面具有积极作用，是一种健康的营养食品。经检测，长柄扁桃仁

经脱脂、提甙后残渣中蛋白含量为49．28％，蛋白含量较高，具有较高的经济价

值。因此，本部分考察长柄扁桃蛋白粉的提取工艺，并对产品进行营养成分分析。

3．2．1小试实验

3．2．1．1溶液pH对提取率的影响

碱溶酸沉法是提取蛋白粉的常用方法，远离蛋白的等电点可使蛋白质溶解在

水溶液中，因此溶液pH是影响蛋白粉提取的重要因素。本实验在料液比

1：25(w／v)，提取温度50℃，搅拌提取65 min条件下，考察pH值为8．5、9．5、

10．5、11．5、12．5时对蛋白粉提取率的影响，结果如图3．10所示。

图3．10 pH对蛋白粉提取率的影畴

Tab．3-10 The effect of pH on protein powder extraction

由图3．10可知，在pH 8．5～10．5范围内，蛋白粉提取率随pH升高而明显增

加，这是因为大多数蛋白质的等电点在酸性范围，随着pH的增加，溶液pH逐

渐远离蛋白质的等电点，因而提取率增加。当pH大于10．5时，提取率趋于稳定，

这是因为随着碱液浓度增加，提取效果增强，但由于碱性过强可导致脱氨、脱羧、

肽键断裂等蛋白质变性现象，“胱赖反应”会把氨基酸转变为有毒化合物赖．丙氨

酸，会使蛋白粉带有咸苦味口感，影响产品风味，丧失营养价值。另外，碱液浓

度过高，会使用大量盐酸沉淀蛋白，这样产品中盐分增加，提取液黏度增加，不

35
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利于下一步离心分离。除此之外，碱法提取对反应设备的要求较高，强碱会造成

严重的环境污染，增加后处理的生产成本。故选取溶液pH值为10．5。

3．2．1．2料液比对提取率的影响

在溶液pH 10．5，提取温度50℃，提取时间65 min条件下，考察料液比分

别为l：15、1：20、1：25、1：30、1：35(w／v)时对蛋白粉提取率的影响，结果如图

3．11所示。

1：18 1：20 1：筋 '：∞ '：箱

Liquid ratio(w／v)

图3．n料液比对蛋白粉提取率的影响

Fig．3-11 The effect of different ratio of solid to liquid on protein powder extraction

由图3．11可知，蛋白提取率随料液比的增加而增加，但当料液比大于1：25

以后，提取率增加不明显。在提取过程中，若料液比过小，使原料不易浸透，影

响传质过程的进行，导致一部分蛋白质溶出率大大下降；若料液比过大，尽管溶

解出的蛋白质较多，但酸沉时蛋白质损失量也会增大，产品得率随之下降。故选

取料液比为l：25。

3．2．1．3提取温度对提取率的影响

在料液比1：25，溶液pH 10．5，提取时间65 min的条件下，考察提取温度分

别为30、40、50、60、70℃时对蛋白粉提取率的影响，结果如图3．12所示。

由图3．12可知，当提取温度在30--一60℃之间时，蛋白提取率随温度上升而

增加，但当温度大于60℃时，随温度上升提取率呈下降趋势。这是因为适当增

加提取温度，蛋白质分子运动速度加快，容易从原料中溶解出来，但在过高温度

下，易带进较多杂质且会使蛋白质变性。温度若继续升高，蛋白质会形成凝胶。

故选提取温度为60℃。
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图3．12提取温度对蛋白粉提取率的影响

Fig．3·12 The effect of temperature 011 protein powder extraction

3．2．1．4提取时间对提取率的影响

在料液比1：25，pH 10．5，提取温度60℃条件下，分别搅拌提取25、45、65、

85、105 min后，考察提取时间对蛋白提取率的影响，结果如图3—13所示。

∞ 加 ∞ ∞ 1∞

Extraction time(min)

图3．13提取时间对蛋白提取率的影响

Fig．3·13 The effect of time on protein powder extraction

由图3．13可知，当提取时间在25～105 min范围内时，蛋白提取率在

47．14％到50．72％之间，当提取时间为65 min时，达到最大值50．72％。由此可

见，蛋白提取率随时间变化不大。综合考虑，提取时间为65 min。

3．2．1．5正交试验

在单因素试验的基础上，采用正交表L9(34)安排试验考察因素及水平。正

交试验结果见表3．8。

从表3．8可以看出，影响蛋白粉提取效果的主要因素依次为C>A>B>D，即

提取温度为影响蛋白粉提取效果的主要因素，其次是溶液pH、料液比、提取时
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间。极差分析所得最佳工艺条件为A282C3Dl，为5号试验点，即溶液pH 10．5，

料液比1：25，提取温度60℃，提取时间45 min，此条件下蛋白提取率为49．18％，

优于其他各次正交试验结果。

表3-8正交试验结果

Tab．3-8 Results ofthe orthogonal test

3．2．1．6酸沉法最佳pH的选择·

取等量上清液于离心管中，调节溶液至不同pH值沉淀蛋白质，常温下

3500 rpm离心10 min，考马斯亮蓝法测定上清液中蛋白浓度，结果如图3．14所

示。

由图3．14可知，当pH值在4．5时，上清液中蛋白总量最低。因为蛋白质在接

近其等电点时，所带电荷最少，容易发生聚集沉淀，故上清液蛋白浓度最低时的

pH值，即为最佳pH。在此条件下，蛋白粉的总收率为41．5％。

38
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3．2．2放大实验

图3．14 pH值对上清液蛋白浓度的影响

Fig．3—14 The effect of pH on protein concentration

为了验证小试实验结果是否适用于工业化放大生产，在实验室放大条件下，

以压榨脱脂、提甙后残渣为原料，按照小试最优条件，进行90倍放大提取。称

取脱脂、提甙后干粉3．5埏，提取工艺条件：溶液pH 10．5，料液比1：25(w／v)，

温度60℃，时间45min，再调节提取液pH至4．5沉淀蛋白。平行实验三次，结

果见表3．10。

表3．10蛋白粉放大提取结果

Tab．3-10 The results of amplification of protein powder

由表3．10可知，放大提取蛋白粉质量为734．8 g，蛋白含量95．3％，总收率

40．6％，略低于小试总收率(41．5％)。由放大实验结果可知，采用碱溶酸沉法

提取蛋白粉，经济环保，蛋白粉纯度较高，说明小试条件适合工业化放大生产。

3．2．3营养成分分析

3．2．3．1一般成分分析

高蛋白粉是一种蛋白含量高达80％以上、低脂肪的特色产品，长期食用时

没有动物蛋白的副作用，不会引起肥胖、高血脂、心脑血管等疾病，营养价值较
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结果与讨论

高。实验对提取的长柄扁桃蛋白粉进行一般成分分析，结果见表3．1l。

表3．11长柄扁桃蛋白粉与常见蛋白粉一般成分比较110411％

Tab．3—11 Comparison of common composition ofAmygdalus

pedunculatus Pall protein and other protein powder，％

由表3．11可见，长柄扁桃蛋白粉中蛋白含量为95．79％，明显高于花生蛋白

粉及大豆蛋白粉；水分、灰分、脂肪含量均较低，分别为1．32％、2．21％和

0．18％。脂肪含量低，使其成为一种很好的低脂肪高蛋白产品的来源。因此，长

柄扁桃蛋白粉属高蛋白粉。

3．2．3．2氨基酸含量分析

表3-12长柄扁桃蛋白粉中氨基酸组成及含t／(g／1009)

Tab．3-12 Amino acid contents ofAmygdaluspedunculatus pall protein powder／(g／1009)

附注3：“★”表示必需氨基酸

为了更好的评价长柄扁桃蛋白粉的营养价值，对提取的长柄扁桃蛋白粉的氨

基酸组成进行了测定，结果见表3．12。

由表3．12可见，长柄扁桃蛋白粉氨基酸组成比较丰富，含有植物中存在的18

种氨基酸，8种人体不能合成的必需氨基酸，氨基酸总量分别为82．44 g／1009和
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25．23 g／lOOg，必须氨基酸占氨基酸总量的30．60％。其中具有健脑作用的谷氨酸

含量最高，为21．93 g／lOOg，接下来是天门冬氨酸、精氨酸、亮氨酸、苯丙氨酸、

缬氨酸、甘氨酸，蛋氨酸含量最低，为0．69 g／lOOg，它们在人和动物体内发挥重

要作用。天冬氨酸的钾盐与镁盐的混合物能够用于消除疲劳，用来治疗心脏病、

肝病、糖尿病等疾病，其钾盐可用于治疗低钾症，铁盐可治疗贫血【142】。精氨酸

对伤口愈合、抗冠心病、提高人体免疫、促进基体生长有显著作用，甚至对肿瘤

的诱导及发生过程都具有抑制作用。

表3．13长柄扁桃蛋白粉必需氨基酸含量与FAO参考模式的比较11061

Tab．3—13 Comparison of essential amino acids ofAmygdaluspedunculatus pall

protein and FAO reference model

附注4：FAO联合国粮农组织

由表3．13的必需氨基酸测定结果及参考模式看出，长柄扁桃蛋白粉大多必

需氨基酸比例大于60％，仅赖氨酸较低，为24％，故赖氨酸是其第一限制氨基

酸；苯丙氨酸+酪氨酸、异亮氨酸和缬氨酸的含量均超过FAO参考模式；必须氨

基酸总量为2．64x 102 mg／g，占FAO参考模式的82％。但是，长柄扁桃蛋白粉中

含有所有的必须氨基酸，可以提供综合的氨基酸营养。

3．2．3．3矿质元素含量分析

长柄扁桃蛋白粉矿质元素成分见表3．14。
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表3．14长柄扁桃蛋白粉中矿质元素含t／(mg／kg)

Tab03—14 Mineral elements content ofAmygdalus

Pedunculatus pall protein powder／(mg／kg)

附注5：“⋯”表不未检出

由表3—14可知，长柄扁桃蛋白粉富含人体所必需的矿质元素，其含量依次

为P>K>Na>Fe>Mg>Cu>Zn>Ca>Mn，Cd、As、Pb均未检出。长柄扁桃蛋白粉中

P含量最高，P对于人体骨骼和牙齿等硬组织的发育及维持人体内渗透压和酸碱

平衡有着重要的作用‘143】。K作为人体常量元素，具有调节细胞渗透压，维持正

常的神经兴奋性和心肌运动，参与细胞内糖和蛋白质的代谢，调节体液酸碱平衡

等重要的生理功能。K还能降低血压，膳食中多吃一些高K食品，有预防高血

压的作用【1441。微量元素Fe的含量为1．33 x 102 mg／kg，Fe是补血生命元素，缺

Fe或Fe的利用不良，会造成血红蛋白等失常，导致氧的运输储存、电子传递等

代谢过程紊乱，产生病理变化，发生各种疾病。Mg不仅可以起到与P相同的作

用，还是心血管系统的保护因子，适当补充Mg盐可减少心肌梗塞的死亡率。微

量元素Zn的含量30．94 mg／kg，Zn也是人体重要酶所必需的元素，除了与RNA、

DNA和蛋白质的生物合成有关外，在维持视觉方面具有特殊功能，长柄扁桃仁

的明目作用可能与Zn有关。Ca含量远高于杏仁、核桃仁和花生仁，中国人膳食

中Ca含量较低，使人体对Ca的摄入量远远不足，而一般的补Ca药物吸收性普

遍较差，所以扁桃仁是优良的补Ca食品。

由以上结果可看出，长柄扁桃蛋白粉矿物质元素含量丰富，且未检出Cd、

As、Pb，可作为重要的矿物质营养来源。

3．2．3．4维生素含量分析
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VBl又名硫胺素，具有维持正常糖代谢及神经消化系统功能，用于防治缺乏

VBl所致的脚气病，也可用于神经炎、消化不良等症的辅助治疗【1451。VB2又称核

黄素，是机体必需的微量营养素之一，主要生理功能是参与生物氧化及能量的代

谢，维持皮肤粘膜完整性，参与药物代谢、抗氧化和视觉感光过程，影响肾上腺

素产生和红细胞形成等【14引。Vc作为维持机体正常生理功能的重要维生素之一，

除广泛参与机体氧化、还原等复杂代谢过程，还促进体内胶原蛋白和粘多糖的合

成，增加机体抵抗力【1471。VE是一种脂溶性维生素，广泛存在于植物油中，具有

保护机体组织结构完整性、增强机体免疫力等功能【1481。

长柄扁桃蛋白粉维生素含量见表3．15。

表3．15长柄扁桃蛋白粉与常见蛋白粉维生素含量比较1104I／(mg／1009)

Tab．3—15 Comparison ofvitamin content ofAmygdaluspedunculatus Pall

protein powder and other proteinli041／(mg／1009)

附注6：“⋯”表不未检出；“一”表不未测定

由表3·15可知，长柄扁桃蛋白粉中VBl含量为0．18 mg／lOOg，低于花生蛋白

粉及大豆蛋白粉。VB2含量为1．35 mg／lOOg，是花生蛋白粉的7．9倍，大豆蛋白

粉的5．6倍。此外，长柄扁桃蛋白粉还含有Vc及VE，含量分别为4．66 mg／lOOg、

O．41 mg／lOOg。VB6没有在长柄扁桃蛋白粉中检出，这可能是因为维生素对热很

敏感，大多数维生素可能在加工提取过程中丢失【149,150,151】。

3．3最终残渣

长柄扁桃脱脂粕经提苦杏仁苷、蛋白粉后，会产生一部分残渣。残渣的综合

利用对解决我国养殖业蛋白饲料资源的短缺问题具有重要的现实意义。

评定饲料营养价值的指标，总的说来可分两大类：一类是按饲料的一般成分
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来表示，主要有水分、灰分、粗脂肪、粗蛋白等指标；另一类是按饲料所含营养

物质的用途评定其营养价值，主要有氨基酸、矿质元素和维生素等指标。本部分

对长柄扁桃最终残渣的一般成分及营养成分进行分析，进一步对其营养价值进行

客观评定，为将其开发为蛋白饲料或饲料添加剂提供参考。

3．3．1一般成分分析

长柄扁桃最终残渣与常见饲料一般成分比较见表3．16。

表3．16最终残渣与常见饲料1152l一般成分的比较／％

Tab．3-16 Comparison of common composition of

the final residue and common feed，％

由表3．16可知，最终残渣水分为7．62％，低于稻谷、小麦麸及米糠。灰分

为8．38％，高于稻谷、小麦麸及米糠。租脂肪含量为16．50％，与米糠相当，分

别为稻谷及小麦麸的10．3、4。2倍。动物饲料中添加脂肪可使畜禽增重提高

15％～20％，它可使氨基酸减少氧化而有较多的氨基酸转化成体蛋白，提高氨

基酸的消化率，还可有效提高饲料的适口性。粗蛋白含量33．70％，分别为稻谷、

小麦麸及米糠的4．3、2．1及2．6倍，这是因为长柄扁桃脱脂粕在提取苦杏仁苷和

蛋白粉的过程中，浸出大量杂质，因此，最终残渣中粗蛋白含量仍较高。

3．3．2氨基酸含量分析

长柄扁桃最终残渣与常见饲料氨基酸含量比较见表3．17。

由表3．17可知，长柄扁桃最终残渣含有18种氨基酸，总氨基酸含量为

33．65 g／lOOg，8种必需氨基酸含量为10．46 g／lOOg，分别是稻谷、小麦麸及米糠

的4．0、2．7及2．2倍。此外，长柄扁桃最终残渣中也含有一些具有特殊营养价值

的氨基酸，含量依次为精氨酸>组氨酸>胱氨酸>酪氨酸，均高于稻谷、小麦麸，

与米糠。

“
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表3．17最终残渣与常见饲料‘翻氨基酸组成及含量的比较，(g／1009)

Tab．3—17 Comparison of amino acid contents of the final

residue and common feed／(g／l OOg)

附注7：“★”表示必需氨基酸；“一”表示未测定

3．3．3矿质元素含量分析

长柄扁桃最终残渣矿质元素含量与常见饲料比较见表3．18。

由表3一18可见，长柄扁桃最终残渣中各矿质元素含量依次为K>P>Mg>
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Ca>Na>Fe>Zn>Mn>Cu，其中K含量为1．01×104 mg／kg，是稻谷的3．0倍，

低于小麦麸及米糠。矿质元素P含量为8．00x 103 mg&g，是稻谷的2．2倍，低于

小麦麸及米糠。Ca含量为4．24x 103 rng／kg，分别为稻谷、小麦麸及米糠的14．1、

3．9、6．1倍。重金属Cd和Pb含量分别为0．01 mg／kg、O．18 mg／kg，As未检出。

可见，长柄扁桃最终残渣中含有多种有益的矿质元素，营养价值优于稻谷、小麦

麸等常见饲料。

表3．18最终残渣与常见饲料1152’矿质元素含量的比较Ⅸm酢唔)

Tab．3．18 Comparison of mineral elements content of the

final residue and common feed／(mg／kg)

附注8： “⋯”表示未检出；“一”表示未测定
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结论=口 ，己

1．结论

(1)苦杏仁苷提取工艺

长柄扁桃仁经高温灭酶、超声提油后，以1009脱脂粕为原料，乙醇为提取

溶剂，经单因素及正交实验确定实验室小试提取最优工艺为：按料液比l：9(w／v)

加入乙醇，时间65 min，温度75℃，在此条件下，苦杏仁苷提取率为73．08％；

分离纯化工艺：粗品按料液比1：30(w／v)加入95％乙醇结晶24 h，即得苦杏仁

苷产品，纯度为96．20％，总收率为43．07％。

(2)蛋白粉提取

利用碱溶酸沉法从脱脂、提苦杏仁苷后长柄扁桃粉中提取蛋白粉，通过单因

素及正交实验确定最佳工艺条件为：溶液pH 10．5，料液比1：25(w／v)，温度

60℃，时间45 min，再调节提取液pH至4．5沉淀蛋白，经干燥后即可制得优质

长柄扁桃蛋白粉，总提取率为41．5％。放大实验是在小试实验基础上，进行90

倍放大提取，蛋白粉总提取率为40．6％，放大工艺与小试工艺的结果基本一致，

得到满意的放大效果。

对长柄扁桃蛋白粉进行一般成分、氨基酸、维生素、微量金属元素测定，结

果表明，长柄扁桃蛋白粉蛋白含量为95．79％，是一种高蛋白资源；氨基酸组成

及含量比较丰富，包括8种人体不能合成的必需氨基酸及一些具有特殊功能的氨

基酸；含有多种人体必需的矿质元素，未检出Pb、Cd、As；水溶性及脂溶性维

生素含量也比较丰富。长柄扁桃蛋白粉营养价值较高，其食用安全性有待于进一

步研究。

(3)最终残渣分析

实验结果表明，长柄扁桃最终残渣水分为7．62％，灰分8．38％，粗脂肪

16．50％，粗蛋白33．70％；含有植物中存在的18种氨基酸，氨基酸总量为

33．65 g／1009，其中8种必需氨基酸总量为10．46 g／1009；矿质元素含量也很丰富。

可见，长柄扁桃最终残渣营养价值较高，可考虑作为动物饲料或饲料添加剂使用。

2．实验展望

课题组已对长柄扁桃仁进行了系统的开发研究，主产品是长柄扁桃食用油，

对脱脂粕进行苦杏仁苷、蛋白粉的提取，最终残渣可作为动物饲料，种皮可用于
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提取黑色素。

本论文完成了苦杏仁苷小试、蛋白粉小试及放大提取工艺研究，后期将进行

苦杏仁苷的实验室放大工艺研究。在苦杏仁苷的放大实验中，将对提取溶剂的乙

醇浓度、提取次数、料液比等做详细考察，以在提高提取率的同时，降低经济成

本；提取所得的苦杏仁苷粗品中杂质含量较多，粗品的分离纯化将是重点考察部

分。后续实验还将对蛋白粉进行食用安全性评价(Ames试验、小鼠骨髓细胞微

核试验、90天喂养试验等)，并对最终残渣的饲用价值进行全面分析。
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[113】朱勇，朱明军，邓毛程等．米酒糟制备蛋白粉的研究[J】．现代食品科技，

2009，25(8)：948-95 1．

【114】王忠英．茶叶蛋白的提取及理化性质的研究[D】．杭州：浙江工商大学，

2006．
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技，2009，(1)：226．230．



西北大学硕士学位论文

【120】SE奥斯伯，RE．金斯顿，JG塞德曼等．精编分子生物学实验指南，颜子颖，

王海林译，金冬雁校，科学出版社，1998．
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[124】GB／T 5009．6-2003，食品中脂肪的测定[S】．北京：中国标准出版社，2004．

[125】GB／T 5009．124-2003，食品中氨基酸含量测定[S]．北京：中国标准出版社，
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附录

报告编号(Report lD)：0912181-089

2@0070：0407Z◇9CNAS L0412’6}拍t小p‘

检测报告
(Testing Report)

样品名称 长柄扁桃蛋白粉

(SaaSe Ik_erlptimO

委托单位 西北大学化学与材料科学学院(螂c神——



附录

检测结果
Pony Tosting International Gfoup('lest

Results)

报告编弓‘(ReportID)：0911241-045 第1页，共2页(pagel of2)

样品名称
氏柄扁桃蛋自粉

样；强规格
159

《,Sample Description) (Sample Model)

委托单位
两北大学化学与材刺科学学院

商标

(Applicant) (Trade Mark)

生产：门期或批号样晶束源
翻j￡犬学化学与材料列学学院

fProducing of Date＆Lot
(Come From)

No)

到徉时间
2009．11．20

检测类别
委托检测

(Receivcd Datel (Kind ofTesll

样鼎状态
固态

检测环境
符合要求

fsample Siae) (Era ironment For Tesa)

检测项疆
蟹基酸

(Test ltent)

检测依据
GBt仃5009．1 24．2003

(Standard)

所膈主要仪器
氨纂酸自动分析仪

(Main lnstrument)

备注

(Note)

编制人 锣驴(EdRed by)
I

弧。黧，，
U∥耖

国嚣蚺 象芨PO埔汽、jV

∥
签发珂期

2009．1 1．30
(Issued Date'
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检测结果
Pony Testing International Group Crest Results)

样品名称和编号 检测项目 ．检测结果

(Sample Description and Number) (Test Item) Crest Result)

天门冬氨酸 9．82e-／ 009

苏鬣酸 1．95 g， 009
幺幺缀酸 3 ．07 g， 009

谷氨酸 2 ．913 g／1009

脯氮酸 3．69 g， 009

甘氮黢 4．04 g， 009

丙氮酸 3，77 g， 009

胱氨酸 1．22∥ 009

缬氨酸 4．109／ 0090911241．045
氨錾酸 蛋氮酸 0．69∥ OOg

长柄扁桃蛋白粉
异亮瓴酸 2．99 g／ OOg

毙氮酸 5．59{；，1009

酪甄酸 2．33 g／ OOg

苯雨氧酸 4．33∥ OOg

赖氨酸 I．33 g， OOg

缎氨酸 1．78 g／ OOg

色氮酸 O．70∥． OOg

耩氮酸 9．IO g／lOOg

总帑 82．44 g／t009

以下空幽 以下空白

(End“Repon) (End ofReport)

二萝。fR印。rt)
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Pony Tcsting[mcrriationa[Group

检测结果
(rest Results)

报告编号(ReportlD)：0912181-089 第l页，共3页(page I o／'3)

样品名称
长柄扁桃蛋白粉

样品规格

(Sample Description) (Sample Model)

委托单位
西北大学亿学与材料科学学院

商标

(Applicam) (Trade Mark)

样品来源
西北大学化学与材料科学学院

生产日期或批号

(com@From) (Produc魄ofDate&1．cdqo．)

到样时闻
2009．12．18

检测类别
委托检测

(Received Date) (Kind ofTest)

样品状态
固态

检测环境
符合要求

(Sa婶k S掘螂 (Environntent For T喊l

检测项目
见下页

f1鞠It,m)

检测依掇 Gl婀5009．19-2008、GB，r5009．84．2003、GB厂r 5009．85—2003、
(Standard)

GB，r5009．86-2003、GM5009．154-2003

所甩主要仪器
气相色谱仪、液楣色谱仪、分子荧光分光光度计

(Main lastmment)

备注

(NOte)

编制入 芝妥(Edited by)

审核人 诩琢，军

⑧
(ohecked by)

批准人

菇旋r．(Approved by)

签发日期
2009．12．3l

(Issued Din)
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Pony Testing International Group

检测结果
(Test Results)

样赫名称和编号 硷测项强 检测结果

(Sample Description and Number) (Test liem) fTcst Result)

／、，、／、 来检出(<O．01 mg／kg)
0912181．089

长柄扁桃虽白粉
潞滴涕 来检毖(<O．01 mgmg)

以下空良 以f=．空如 以“F空自

(End ofReport) (End ofReport) (End ofReport)

；肇蓍越§i警琴嚣篓￡声鼍蕊§嚣蒸蚕委篙絮鐾”篙嘉鬈薹《?麓≥毒躲箸翥器妻釜；曩雾l譬2j2姜孙j篓鐾：蕊譬麓巍荪霆j警
垃照错．孵t簿．忙蛘辩奉¨々群{鞋矗，；蛙攫取神咎靠硅‘‘崔针娃蓖^ 璃嚣沲豁秘，j卸乐2摇谴特鞠存棼冀K枣{{艘#々射事毋“

醉伪爵端：；箬{霉嚣薹妻；餮搿番参耋萎要饭象舔?墨*：耋：篓鼍豢肇j5墨掣嚣吩象毒，藿篓吞苏巍小￡特艇巾．蛳鞋赫稍^《：聋玎叩”，-髓f‘糍嚣
13 9{枉群籀冉，最啦翁酶倍圮最融嚣前盘j蕾f岛穆挂。Pmr’翳谯虫和，j、毒f托祷轷耗译繁舟撬麓制}以tii辘j*五t麓^簖轨i杆：

Pony Testing Imemational Group
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Pony TestingIntcmational Group

附录

检测结果
(Test Results)

样品名称和编号 梭测项目 检铡结果

(Sample Description and Number) (Test Item) (Test Resul0

维生豢C 4．66 mg／1 009

维生素Bl O．18 m∥1009

0912181-089

维生索B2 1．35 m∥lOOg
长柄扁桃虽自粉

维生素B6 未检出(<5．0 mg／kg)

维，圭鬃E(以pVE计) 4．06m眺g

以下空白 以下空自 以下空白

(End ofReport) 辑州ofP．cport) 伍m豫。妒

考挚荔麓羹臻鬻?；；：i耋爹摹扔&鬟磊螽差餐璧鐾蔓誊薹嚣譬；'至翘曩磊糕嚣嚣虢躲妻嚣§嚣?≤≮嚣薹i麓}警鐾裟涮嬲漱謦嚣
攘篓甜埘五羲，仔僻埘车‘豁拱承磊{^髓按较柏瞎母蛾盘崔转碱轻最荡箍|虢赶弱fj勺茹趣堙堵神．稚疳ja兜挂母，缸敢链誉嬲事嚣fr 一一．

蝻酬镶粼蓊溅魄l女：瓣li销麓瓣穗獠黻茹9／．瓶譬缀僦妻黼；秽墙罅jt酸携疆舟'最理蚺酗曲巍鬻冉薛磷：盏每抖寤辑强。PnsY。磷衙木雄．议冒水嚣社帆笱雷i嘎照射F井吨粥躜盂位露矗酗并7佯：

PonyTestingInternational Group
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PQNV
Pony Testing international Group

报告编号(Report lD)：0912181．090

检测报告
(Testing Report)

样品名称

$唧knⅨ响黼

委托单位

(A坤tic∞O

最终残渣

西北大学化学与材料科学学院
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附录

检测结果
Pony Testing Int㈣．ational Group(Test Results)

报告编号(Report ID)：0912181-090 第1页，共5页(page I of5)

样品名称
最终残渣

样品规格

(Sample Description) (Sample Model)

委托单位
西北大学化学与材料科学学院

商标

(Applicant) (Trade Mark)

样品来源
西北大学化学与材料科学学院

生产日期或批号

(Come From) ∞_od∞吨af强睡＆撕N时

到样时问
2009．12．18

检铡类别
委托检测

(Received Oate) Ⅸind ofTest)

样品状态
固态

检测环境
符合要求

(Sample State) (Faxvironmem For Test)

检测项目
见下页

(TestItera)

GB／T 5009．3．2003、GB厂r 5009．4．2003、GM 5009．5-2003、
捡测依据

GB厂r 5009．11-2003、G囟乍5009．12-2003、GB厂r 5009．90-2003、

(Standard) GB／T 5009．19-2008、GB厂r 5009．124-2003等

所用主要仪器
原子吸收光谱仪、原予荧光光谱仪、氨基酸自动分析仪、气楣色谱仪

(Main lnslnun锄n

备注

(No蚋

编制人 三关(Edna by)

⑦
审核人 嬲(Checked by)

批准人

襄发(Approved by)

签发日期
2009．12．28

0ssue．d t>ate)
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西北大学硕士学位论文

检测结果
Pony T蝌ing International Croup(Tegt Results)

样品名称和编号 检测项目 检测结果

(Sample Description and Number) a妇ltem) 佩Result)

总砷 未检出(<o．ol mg／kg)

铅 O．18 mg：托g

铜 13．6 mg／kg

锌 85．8 mg／kg

镉 0．015 m∥埏

铁 21,0 m∥kg
091218l-090

镁 5．00x]0，mg／kg
最终残漆

锰 36．6 rag／kg

钾 1．01x104 mg,傲g

钠 2．73x103 mg／kg

钙 424x103 mg／kg

硒 未检出(<0．01 mg／kg)

磷 o'80％

以下空白 以下空白 以下空白

(End ofRepot0 渤d ofReport) f日证ofRepot)

Pony 1翻i蜷IntomOonal Group

翟，。翟撩戳挲”燃400-黜819j-糍$688撩她枞麓鬻；芝发怒瑟蹴溅惭^砒 Yi≯*向H}埘。唯抖n移j．sm璃 B舢柚．雌3，，N口艘。一唑辨雌孙峨!r抛“#。掣‘，謦!警罂!o比L^一
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附录

检测结果
Pony Testing International Group (Test Results)

报告编号(ReportID)：0912181—090 第4页，共5页(page 4 of5)

样品名称和编号 检测项目 检测结果

(Sample Deseription and Number) 仃0st Itern) (TestResult)

天门冬氨酸 3．78 g／1009

苏氨酸 1．34∥1009

丝氨酸 】．51∥]009

-谷氨酸 7．19 g／1009

腩氨酸 1．77∥1009

甘氨酸 2．’l l；，1009

丙氨酸 1．71∥1009

胱缳酸 O，73∥1009

缬氨酸 1．78∥1009
0912181．090

蛋氨酸 0．31 g／1009
最终残渣

异亮氮酸 1．20唇q009

亮氨酸 2．45 g／1009

酪氨酸 0．51砻7lOOg

苯冈氨酸 2．04 g／1009

赖氨酸 1．13 g／1009

组氨酸 O．80黟／1009

色氨黢 O．21 g／1009

精氨酸 2．98∥1009

氨基酸总量 33．65∥1009

以下空白 以下空自 以下空白

【End ofReport) (End ofReport) (End ofReport)
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西北大学硕士学位论文

检测结果
Pony Testing International Group(Test Results)

样品名称和编号 检测项目 检测结果

(Sample Description and Number) (Test Item) 门t!；t Result)

／、／、／、 未检出(<o．01 m眺g)
0912181-090

最终残渣
滴滴涕

未检装m01哦’
以下空自 以下空白

萝蓦(End ofReport) (End ofReport)
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攻读硕士学位期问取得的科研成果

攻读硕士学位期间取得的科研成果

1．刘萍，王艳，杨赛娜等．强阳离子交换色谱复性靶向性rhTum．5．NGR研究【J】．

西北大学学报(增刊)，已接收．

2．Xiao-Feng Yang&Ping Liu&Liping Wang．et a1．A Chemosensing Ensemble for

the Detectionof Cysteine Based on the Inner Filter Effect Using a Rhodamine B

Spirolactam[J】．J Fluoresc，2008，(1 8)：453--459．

3．魏蔚，刘萍，白斌等．重组大肠杆菌DH5a生产rhTum．5．NGR培养条件的优化

【J】．西北大学学报(自然科学版)，已接收．

4．杨赛娜，王艳，刘萍等．靶向性rhTum-5-NGR包涵体的溶解及亲和色谱纯化【J】．

全国生物医药色谱学术交流会论文集，2010，70．
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西北大学硕士学位论文

致谢

在本论文完成之际，衷心的感谢我的导师申烨华教授。申老师严谨的治学

态度、渊博的知识、大胆创新的进取精神、为人正直的品格都使我受益匪浅。

三年的研究生学习和生活让我学到了很多东西，这份师生情谊会深深记在我心

里，衷心的祝愿申老师身体健康，天天好心情!

三年中，李聪老师在实验中给予我许多宝贵的意见，在生活上给予我无微

不至的关怀和热心帮助，在此表示深深的谢意!

在论文实验进行当中，王付和先生、曹文波经理提出了许多宝贵的建议以

及热心帮助，在此向王老师和曹经理致以衷心的感谢!感谢硕士研究生李冰、

惠琅、刘莹、石利利、梁凉、陈俏、李青等同学，还有本科生郭小梅、白斌、

王艳、杨赛娜等同学，在学习、实验工作中给予我的帮助!

感谢我亲爱的家人对我生活的无私奉献及大力支持，家人的鼓励始终伴随

着我，使我在任何时刻都保持着前进的动力，感谢她们为我所做的一切!

感谢西北大学化学与材料科学学院分析化学学部的老师们给我提供良好的

学习环境、仪器方面的指导!

感谢陕西省林业技术推广总站提供的资金支持!感谢神木县生态保护建设

协会张应龙经理提供的资金支持及长柄扁桃原料帮助!

真诚的感谢三年来给予我关怀和帮助的所有老师和同学!

最后，向在百忙中抽出时间对本文进行评审并提出宝贵意见的各位专家表

示衷心的感谢!
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