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竹叶综合提取的初步研究
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� � 摘 � 要:采用先水提,后醇提,再酸浸的方法对竹叶进行了综合提取。对竹叶的综合提取中测得:多

糖的提取率为 1�27%,叶绿素的提取率为 3�94 %,黄酮的提取率为 0�24% ,硫酸浸取液的缓蚀效率为

89�55% ,与 0�001 m ol/L K I复配后,达 97�71%。
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引 言

我国是竹子中心产区之一,素有 �竹子王国 �之称,

竹林面积约 350万公顷,主要分布于南方各省,是我国

森林资源的重要组成部分。因此, 竹叶资源相当丰

富
[1�2]
。与竹子的整株利用相比, 目前对竹叶的利用仍

很有限,竹叶大部分还是以一种加工废弃物处理, 未能

得到充分的利用
[ 2]
。于是, 怎样开发利用竹叶资源, 成

为人们研究的重点。但,目前对竹叶的研究主要集中在

从竹叶中提取叶绿素、多糖、黄酮等单一组份
[ 1, 3�6]

,对竹

叶的综合利用研究较少。本文在前期实验的基础上,采

用先水提,后醇提,再酸浸的方法,对竹叶的综合提取进

行了初步研究。

1 材料与方法

1�1 实验材料

竹叶为毛竹叶,采摘于自贡,经除杂、清洗、阴干后,

在干燥箱中于 50� 下烘干,粉碎后装入广口瓶中保存,

待用。

碳钢为 Q235钢,研究电极加工成直径为 1cm的圆

柱,工作面积为 0�785cm2
,非工作表面以环氧树脂涂封。

1�2 实验方法

1�2�1 竹叶综合提取流程

称取一定量的竹叶粉末, 装入烧杯中, 加入适量的

蒸馏水,搅拌均匀后,超声提取 30m in,减压过滤,收集滤

液,滤渣用蒸馏水再提取一次, 合并滤液,定容,稀释后

测多糖含量。滤渣加入适量的 95%乙醇,搅拌均匀后,

超声提取 30m in,减压过滤, 收集滤液, 滤渣用 95%乙醇

再提取一次,合并滤液。滤液减压蒸发浓缩,回收乙醇,当

乙醇量较少时,加入蒸馏水,使乙醇浓度低于 60%,然后

用等量石油醚萃取三次,合并石油醚萃取液, 定容后稀

释至适当浓度测叶绿素含量。对萃取后的乙醇溶液,用

离心机分离, 进一步除去叶绿素,然后用乙酸乙酯萃取

三次,合并萃取液,将萃取液减压蒸发回收乙酸乙酯,所

得物质用 60%的乙醇溶解定容后,测黄酮含量。对乙醇

提取后的竹叶残渣用 15%硫酸浸泡 5h,减压过滤,将滤

液配制成竹叶浓度为 0�1g /mL的 15%硫酸溶液,测缓蚀

性能。提取流程见图 1。

1�2�2 多糖含量的测定

多糖含量的测定采用苯酚 -硫酸法
[ 7]
。苯酚 -硫

酸试剂可与游离的寡糖、多糖中的己糖、糖醛酸起显色

反应,己糖在 490nm处、戊糖及糖醛酸在 480nm有最大

吸收,吸收值与糖含量呈线性相关。

1�2�2�1 标准曲线的制备

准确称取 105� 干燥至恒重的葡萄糖 20mg,用蒸馏

水溶解,定容到 500m ,l 摇匀,得浓度为 40mg /L的标准

液。分别吸取葡萄糖标准溶液 0m l、0�4m l、0�8m l、

1�2m l、1�6m l、2�0m l于 6支大试管中, 用蒸馏水补充至



图 1 竹叶综合提取流程图

2m ,l加入 1m l 5%的苯酚溶液,摇匀,吸取 5m l浓硫酸大

力冲入大试管中,静置 10m in,摇匀,室温下放置 20m in,

于 490nm处测定吸光度 (以葡萄糖加入量为 0m l的溶液

作为参比 )。

1�2�2�2 竹叶多糖含量测定

将多糖提取液稀释至恰当浓度,精确取待测多糖稀

释液 2m,l按 1�2�2�1测定吸光度值, 根据回归方程计算

待测液中多糖浓度和多糖提取率。

提取率 (% ) =
C � V
W

� 100% ( 1)

式 ( 1)中, C为多糖浓度; V为多糖溶液体积; W为竹叶

样品干重。

1�2�3 叶绿素含量的测定

根据文献,竹叶中含有叶绿素 a和叶绿素 b,它们分

别在 663nm和 645nm处有最大吸收
[ 3]
。测定时将含叶

绿素提取液用无水乙醇稀释至适当浓度,然后在 663nm

和 645nm处测定其吸光度,用公式 ( 2)和 ( 3)分别计算

叶绿素含量
[ 8]
和叶绿素提取率。

C= 20�21 A645+ 8�02A663 (mg /L) ( 2)

式 ( 2)中, C为叶绿素浓度, A645和 A663分别为 645和

663nm处的吸光值。

提取率 (% ) =
C � V
W

� 100% ( 3)

式 ( 3)中, C为叶绿素浓度; V为溶液体积; W为竹叶样

品干重。

1�2�4 黄酮含量的测定

黄酮含量采用 NaNO2 - A l( NO3 ) 3比色法
[ 4]
测定。

利用黄酮类化合物在亚硝酸盐存在的碱性条件下与硝

酸铝形成稳定的红色配合物, 以芦丁为标样,在 510nm

处测定吸光度,计算提取物中黄酮的含量。

1�2�4�1 标准曲线的制备

准确称取干燥至恒重的芦丁 0�0752 g,用 60%乙醇

溶解,定容到 250m ,l摇匀, 得浓度为 0�3008g /L的标准

液。分别吸取芦丁标准溶液 0m l、1�0m l、2�0m l、4�0m l、

6�0m l、8�0m l于 6支 25 m l容量瓶中,用 60%乙醇补充

至 12�5m ,l加入 0�7m l5%亚硝酸钠,摇匀,放置 5m in后

加入 0�7m l 10%硝酸铝, 摇匀, 6m in后加入 5m l 1mol/L

氢氧化钠, 摇匀, 用 60% 乙醇稀释至刻度, 10m in后于

510nm处测定吸光度 (以芦丁加入量为 0m l的溶液作为

参比 )。

1�2�4�2 黄酮含量测定

将黄酮提取液稀释至恰当浓度, 精确取待测黄酮稀

释液 2m ,l按 1�2�4�1测定吸光度值,根据回归方程计算

待测液中多糖浓度和黄酮提取率。

提取率 (% ) =
C � V

W
� 100% ( 4 )

式 ( 4 )中, C为黄酮浓度; V为黄酮溶液体积; W为竹叶

样品干重。

1�2�4�3 黄酮红外光谱图的测定

将黄酮乙酸乙酯萃取液蒸发浓缩至干,与溴化钾压

片后用 ThermoN ICOLET 6700型红外光谱仪测试红外光

谱。

1�2�5 竹叶缓蚀剂的提取

用 15%的硫酸浸泡竹叶 5h, 配制成竹叶质量与

15%的硫酸体积之比为 1g�10m l的溶液,即配制成竹叶

提取物的浓度为 0�1g /m l的溶液。

1�2�6 竹叶提取液缓蚀性能的测试

采用线性极化法对竹叶提取物的缓蚀性能进行评

价。研究电极 � � � 碳钢试样, 用 200# ~ 1000#金相砂纸

逐级打磨至表面光亮后,丙酮除油, 蒸馏水清洗。实验

采用三电极体系, 辅助电极为铂电极,参比电极为饱和

甘汞电极,将备好的研究电极置于待测溶液中,待腐蚀

电位的波动小于 2mV /m in后,用 LK2005综合测试系统

测试电极在不同介质条件下的极化曲线。空白条件设

定为: 15%硫酸, 30� 。线性极化扫描速度为 0�1mV / s,

极化范围为 - 10mV~ + 10mV。所得极化曲线数据经拟

合后求得线性极化电阻 Rp。缓蚀效率 �的计算公式为:

� = ( 1 -
Rp

R �p
) � 100% ( 5 )
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式 ( 5)中, �为缓蚀效率, Rp、Rp �为加入缓蚀剂前、后所

测得的极化电阻。

2 结果与讨论

2�1 竹叶多糖含量的测定

2�1�1 葡萄糖标准曲线

按 1�2�2�1测定不同浓度葡萄糖标准溶液的吸光度值,

用最小二乘法进行线性回归,得标准回归方程:

A = 0�01624 C- 0�0079, R2
= 0�9951。

2�1�2 竹叶多糖含量测定

按 1�2�2�2测定竹叶提取液中多糖的含量, 按式

( 1)计算多糖提取率,结果见表 1。由表 1可见,按上述

方法多糖平均提取率达 1�27% ,较文献 [ 1 ]的提取率

高。以多糖提取率计算,相对平均偏差为 2�36% ,较小。

因此,提取方法较稳定、可靠。

2�2 竹叶叶绿素含量的测定

按 1�2�3测定了竹叶提取液中叶绿素的含量,按式

( 3)计算叶绿素提取率, 结果见表 2。由表 2可见,按上

述方法叶绿素平均提取率达 3�94% ,高于文献 [ 3]的提

取率。以叶绿素提取率计算, 相对平均偏差较小, 为

1�44% ,说明提取方法较稳定、可靠。

表 1 竹叶多糖提取率

样品编号 S1 S2 S3 平均值
相对平均

偏差 (% )

含量 ( mg� L- 1 ) 14�77 14�71 13�91 14�46

提取率 (% ) 1�29 1�29 1�22 1�27
2�36

表 2 竹叶叶绿素提取率

样品编号 S1 S2 S3 平均值
相对平均

偏差 (% )

吸光度 ( 663nm ) 0�560 0�572 0�562 -

吸光度 ( 645nm ) 0�275 0�261 0�255 -

含量 ( mg� L- 1 ) 10�05 9�86 9�66 9�86

提取率 (% ) 4�02 3�95 3�86 3�94

1�44

2�3 竹叶黄酮含量的测定

2�3�1 芦丁标准曲线

按 1�2�4�1测定不同浓度芦丁标准溶液的吸光度

值,用最小二乘法进行线性回归,得标准回归方程:

A = 11�7215 C+ 0�02047, R2 = 0�9957。

2�3�2 竹叶黄酮含量的测定

按 1�2�4�2测定竹叶提取液中黄酮的含量, 按式

( 4)计算黄酮提取率,结果见表 3。由表 3可见,按上述

方法黄酮平均提取率达 0�24% ,低于文献 [ 6 ]的提取

率。一方面可能是竹叶种类的差异和提取方法不同所

致,另一方面,实验中所用提取方法并没有经过优化,非

最佳提取条件。此外,在水提取中,水溶性的黄酮类化

合物会流失。以黄酮提取率计算, 相对平均偏差为

1�39% ,较小。因此,提取方法较稳定。

表 3 竹叶黄酮提取率

样品编号 S1 S2 S3 平均值
相对平均

偏差 (% )

含量 ( g� L- 1 ) 0�02394 0�02375 0�02315 0�02361
提取率 (% ) 0�24 0�24 0�23 0�24

1�39

2�3�3 竹叶黄酮的红外光谱

把所得的竹叶黄酮以及芦丁对照品分别与 KBr混

合压片制样,采用傅立叶变换红外光谱仪对样品进行测

试,所得红外光谱见图 2。由图可见,竹叶黄酮与芦丁的

主要特征峰相同,但不完全相同。对此可作如下解释:

竹叶黄酮主要是黄酮糖苷,并以 C-甙为主, 4种主要的

竹叶碳甙黄酮分别是荭草苷、异荭草苷、牡荆苷和异牡

荆苷
[ 9]
。但由于黄酮标准品难得, 通常选择芦丁作为对

照品,因此两者的红外光谱具有一定的相似性,但并不

完全相同。所得竹叶黄酮在 3358cm
- 1
、2925cm

- 1
、

2854cm
- 1
、1727cm

- 1
、1657cm

- 1
、1608cm

- 1
、1452cm

- 1
、

1351cm
- 1
、1179cm

- 1
、1072cm

- 1
附近有吸收,与文献报道

的竹叶黄酮的红外吸收一致
[ 5�6, 10]

。因此,判断提取物为

竹叶黄酮类物质。

图 2 竹叶黄酮与芦丁对照品的红外光谱图

2�4 硫酸提取液的缓蚀性能

采用线性极化法对综合提取后竹叶硫酸浸取液的

缓蚀性能进行了测定,结果见表 4。由表 4可见,经水提

和醇提后的竹叶,用 15%的硫酸浸泡 5h, 所得提取液用

15%硫酸配制成 0�1g /m l的溶液时, 平均缓蚀效率达

89�55%,表现出一定的缓蚀作用,但低于文献 [ 11]中新

表 4 综合提取后竹叶提取液的缓蚀效率

实验体系
缓蚀效率

(% )

平均缓蚀效率

(% )

15% H
2
SO

4 - -

15% H2 SO 4 + 0�001 mo l/L K I 51�89 -

S1 89�74

S2 88�77 89�55

S3 90�15

S1 + 0�001 mo l/L K I 97�59

S2 + 0�001 mo l/L K I 97�79 97�71

S3 + 0�001 mo l/L K I 97�76
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鲜竹叶硫酸提取液的缓蚀效率,这在综合提取中是必然

的,因为在前面的提取中, 具有缓蚀作用的物质不可避

免地要损失,而且多糖和黄酮本身就具有一定的缓蚀作

用。但提取液与 0�001mol /L碘化钾复配后, 平均缓蚀

效率高达 97�71% ,表现出较好的缓蚀作用,可以用作工

业酸洗缓蚀剂, 同时也表明竹叶提取液与 0�001mo l/L

碘化钾之间存在良好的缓蚀协同效应。

3 结 论

对竹叶进行了综合提取,分别得到多糖、叶绿素、黄

酮和硫酸提取液,多糖的提取率为 1�27% ,叶绿素的提

取率为 3�94% ,黄酮的提取率为 0�24% ,综合提取后硫

酸提取液的缓蚀效率为 89�55%,与 0�001m ol/L碘化钾

复配后,达 97�71% ,具有工业使用的价值。因此, 无论

从经济成本考虑,还是从原料的充分利用来看,对竹叶

进行综合提取都具有可行性。
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ZHENG X ing�w en, H U De�hong, ZHAO H a i�q in, XU Qiao, WANG J ie�yun, CAO L i�jiao
( School of Chem istry and Pharmacen tical Engineering, S ichuan University of Science& Engineering, Z igong 643000, Ch ina)

Abstrac :t In th is paper, water extraction was first used, then alcohol extraction, and acid leach ing methods last exp loi�

ted, wh ich m ade a com prehensive ex traction of bamboo leaves. The extraction rate was as follow s: Polysaccharides 1�27%,

ch lorophyll 3�94%, flavono ids 0�24%. The inh ib ition efficiency of su lfu ric acid extractwas 89�55%, while its complex of
potass ium iod ide ( 0�001mol /L ) m ade the inh ib ition efficiency up to 97�71% .

Key words: comprehens ive extaction of bamboo leaves; polysaccharides; ch lorophyl;l lavonoids; corrosion inh ib ition
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Experimenta l Investigation on Granula tion Conditions for P roduction ofG ranular

MAP by Spray P rocess in Superheated Steam F luid ized Bed

DUH ua i�m ing
1
, LUO Rong�zhen2, CHEN D e�jun1

, ZHANG Chen�hong1
, ZHU J ia�hua3

( 1. School ofMaterial and Chem icalEng ineering, S ichuan Univers ity of Science& Engineering; Z igong 643000, Ch ina;

2. School of Chem ical and Pharmaceu tical Engineering, S ichuan University of Science& Engineering; Z igong 643000, Ch ina;

3. School of Chem icalEng ineering, S ichuan Univers ity, Chengdu 610065, Ch ina)

Abstrac :t The expermi ent is conducted in the superheated steam flu id ized bed to study the effects of the spray density,

the temperature of the flu id ized bed layer, and the gas velocity on the process of flu id izing amm onificat ion and granu lation of

monoammonium phosphate(MAP) in a cone flu id ized bed w ith the d iameter of 120 mm at the bottom. A mechan ism of the

grow th ofMAP granu lar is d iscussed. And the work ing cond itions of producingMAP granu les are given for two cases.

Key words: monoammonium phosphate; flu id ized bed; superheated steam; granu lation
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