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摘 　要 :以福建安溪铁观音茶叶的茶梗为原料 ,联合采用超滤法和沉淀法 ,水浸提其中活性成分茶多酚的

最佳浸提条件为 :温度 (80 ±3) ℃,料液比 1 ∶20 ,浸提时间 40 min. 使用 10 万分子量的超滤膜 ,在 25 ℃的温度

下 ,驱动压力 0. 15 MPa ,料液比 1 ∶80 下进行超滤 ,使茶叶中的活性成分得到保留的情况下有效地澄清了茶汁 ,

改善了茶饮料的感官品质.进一步探讨了金属离子沉淀法自超滤后茶汁中提取茶多酚的条件 ,结果表明 ,最佳沉

淀提取条件 :Zn2 + 为沉淀剂 ,Na2 CO3 溶液调节 p H = 6. 00 ,茶多酚的沉淀率为 91. 7 % ,纯度 97. 1 %.
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茶多酚( Tea Poly2phenols , TP) 是茶叶中三十几种酚类化合物的总称[1 - 2 ] ,为茶叶中特有的主要成分 ,约

占茶叶干基含量的 15 %～28 % ,它是决定茶叶风味、品质的主要物质 ,具有延缓衰老、抑制肿瘤、抗衰老、降胆

固醇和预防龋齿等功效.

近年来 ,茶叶饮料在世界饮料市场占有越来越大的比例 ,我国作为世界茶叶生产和消费大国 ,生产茶饮料

是国内饮料的发展方向. 但在茶饮料生产过程中 ,由于茶水中的多酚类物质和水溶性蛋白质等络合形成絮状

沉淀[3 ] ,导致茶饮料冷却后出现浑浊沉淀现象. 茶叶资源的澄清技术通常将过滤和离心联合使用 ,工艺繁锁、

历时长、电能耗费大 ,使用絮凝剂、澄清剂或沉淀剂虽对产品的澄清度与冷溶性有所改善[4 ] ,但加入的外源物

对茶饮料的感官品质产生不利的影响.

膜技术于 20 世纪 50 年代初因海水淡化而发展[5 ] ,目前该技术已成为一项新兴的用于澄清、分离、除菌和

浓缩等方面的绿色和节能技术. 膜分离技术具有以下优点 : ①膜分离过程的能耗比较低 ; ②适合热敏性物质分

离 ; ③分离装置简单、操作方便 ; ④工艺适应性强 ; ⑤便于回收 ; ⑥没有二次污染.

茶多酚的提取已有诸如树脂吸附法、超临界萃取法、超声波浸提法等方法的报道[6 ] ,但以传统的溶剂提取

法和金属盐沉淀方法的研究和报道较多[7 - 10 ] . 但这两种方法由于加入了较多的外源物 ,使所提取的茶多酚产

品均有不同程度的污染 ,并且其色泽也较重 ,使其广泛应用受到了限制.

本文以福建安溪铁观音茶叶的茶梗为原料 ,采用超滤膜分离法成功地除去了水浸出液中的果胶、蛋白质

等物质 ,改善了茶饮料的感官品质 ;继而以离子沉淀法制得纯度较高的茶多酚.

1 　实验部分

1. 1 　材料和试剂

铁观音茶梗由泉州闽南茶道提供 ;超滤膜 (分子量 3 万、5 万、10 万) 购自上海摩速科技器材有限公司 ;茶

多酚标准品购自福建福州日晷科技开发有限公司(多酚纯度 > 99 %) ;其余所用试剂均为分析纯 ,所用水为蒸

馏水. 磷酸氢二钠 (Na2 HPO4 ·12 H2 O) 、磷酸二氢钾( KH2 PO4 ) 、无水氯化钙 (CaCl2 ) 、氯化钡 (BaCl2 ) 、氯化铁

( FeCl3 ) 、无水碳酸钠 (Na2 CO3 ) 、盐酸 ( HCl) 、乙酸乙酯 (C2 H5 COOC2 H5 ) 、甲醛 ( HCHO) 、硫脲 ( ( N H2 ) CS) 、
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氢氧化钠(NaO H) 购自上海联试化工试剂有限公司 ;硫酸亚铁 ( FeSO4 ·7 H2 O) 、酒石酸钾钠 ( C4 H4 O6 KNa ·

12 H2 O) 、氨氮标液(N H4 - N) 、茚三酮(C9 H4 O3 ·H2 O) 购自天津基准化学试剂有限公司 ;氯化亚锡 ( SnCl2 ·

2 H2 O) 购自上海试剂四厂 ; 氯化锌 ( ZnCl2 ) 购自天津市大茂化学试剂厂 ; 浓硫酸 ( H2 SO4 ) 、乙酸钠

(CH3 COONa ·3 H2 O) 、冰乙酸 (CH3 COO H) 购自龙吉利化工试剂有限公司 ;葡萄糖 ( C6 H12 O6 ·H2 O) 购自广

东西陇化工厂 ;蒽酮 (C14 H10 O) 购自国药集团化学试剂有限公司.

1 . 2 　仪器

图 1 　超滤装置图

721 E 型可见分光光度计 (上海光谱仪器有限公司) ; Mapada16/ 18

紫外分光光度计(上海美谱达仪器有限公司) ; H H22 数显恒温水浴锅 (国

华电器有限公司) ;CL22 型恒温加热磁力搅拌器 (上海实验仪器厂有限公

司) ; TC2套式恒温器(浙江新华医疗器械厂) ;p HS23C 数字酸度计 (杭州

东星仪器设备厂) ;离心机 (厦门精艺兴业科技有限公司) ;超滤杯 (容量

80 mL/ 300 mL ,上海摩速科技器材有限公司) ;赛多利斯 BS 系列电子天

平(北京赛多利斯仪器系统有限公司) ;SHB2III 循环式多用真空泵 (郑州

长城科工贸有限公司) ;九阳料理机 (市售) ; KQ2300DE 型数控超声波清

洗器 (昆山市超声仪器有限公司) ;501 型超级恒温器 (上海实验仪器厂有

限公司) ;烘箱(上海精宏实验设备有限公司) . 实验所用的超滤装置如图 1 所示.

1 . 3 　实验步骤

(1) 浸提 :称取一定量的茶梗用料理机捣碎后加入一定量的去离子水 ,在恒温器中加热至 (80 ±3) ℃,按

一定量的料液比在一定的时间内浸提 ; (2) 将浸提后的茶汁经 200 目的筛网初滤 ,去除茶渣后抽滤、过滤 ;

(3) 将滤后的茶汁按一定比例与水混合 ,稀释后的茶汁置于超滤杯中 ,按超滤装置图 1 进行超滤 ,将超滤后所

得的茶汁移至密封容器中 ,在冰箱中保存 ,待用 ; (4) 取一定量超滤后茶汁 ,向其中加入金属盐 ,用 1 mol/ L 的

Na2 CO3溶液调节 p H 值至沉淀完全 ; (5) 过滤 :离心分离后 ,收集沉淀 ; (6) 酸化萃取 :将沉淀酸化 ,用乙酸乙酯

萃取 ; (7) 减压蒸馏 :将有机相减压蒸馏 ,真空干燥后即得淡黄色茶多酚粗品.

1 . 4 　理化成分分析方法

茶汁中茶多酚 ( TP) 采用酒石酸铁比色法测定[ 11 ] ,茶多酚含量按 w ( %) = A ×1 . 957 ×2 ×L 1 ×100/

(1 000 ×L 2 ×M) 计算. 其中 L 1是试样的总量( mL) ;L 2是测定时的用液量 ( mL) ; M 是试样的质量 (g) ; A 是试

样的吸光度 ;1 . 957 是指用 10 mm 比色杯 ,当吸光度等于 0. 50 时 ,茶汤中含 TP 相当于 1. 957 mg.

茶汁中蛋白质 ( PRO) 总量采用紫外分光光度法测定[12 ] ;茶汁中果胶 ( PEC) 含量采用果酸酸钙重量法测

定[13 ] ;茶汁中氨基酸 (AA)含量采用茚三酮比色法测定[14 ] ;茶汁中可溶性糖(SS)含量采用蒽酮比色法测定[15 ] .

2 　结果与讨论

2. 1 　浸提过程工艺条件研究

2. 1. 1 　料液比对 TP 浸出率的影响　称取 1. 000 0 g 磨碎茶叶分别置于不同体积 (温度为 (80 ±3) ℃) 的水

中 ,浸提 40 min ,固液分离后定容 50 mL ,测定茶汁中 TP 的含量 ,结果如图 2 所示. 图 2 中 ,测得 TP 占干茶叶

的百分比表示浸出率.

图 2 　料液比对浸出率的影响

图 2 的结果表明 , TP 的浸出率随着水用量的增加而增大 ,当料液

比大于 1 ∶20 后 TP 浸出率增加变得缓慢 ,此时液料比对 TP 的浸出

率影响不大 ,为了节约溶剂 (蒸馏水) 和后续处理的方便 ,选择料液比

为1 ∶20作为最适宜料液比.

2 . 1 . 2 　浸提时间对浸出率的影响 　称取相同质量的磨碎茶叶

(1 . 000 0 g) ,料液比 1 ∶20 ,温度为 (80 ±3) ℃的条件下 ,考察浸提时

间对 TP 浸出率的影响 ,如图 3 所示.

由图 3 可见 , TP 浸出率随着时间的延长而增加 ,40 min 后趋向稳

定 ;本实验选择 40 min 作为最适宜浸提时间.

2 . 1 . 3 　温度对浸出率的影响 　称取相同质量的磨碎茶叶 (1 . 000 0
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g) ,在料液比 1 ∶20 ,浸提时间 40 min 的情况下 ,考察浸提温度对 TP 浸出率的影响 ,如图 4 所示. 由图 4 可见 ,

温度对 TP 浸出率影响比较显著 ,当温度低于 80 ℃时 , TP 浸出率随着温度的升高而升高 ;超过 80 ℃后 , TP

浸出率随着温度的升高呈现下降的趋势. 温度的升高无疑可以增加 TP 的溶解度 ,故适当提高温度对 TP 的提

取是有利的 ,但过高的温度会使 TP 发生氧化 ,导致浸出率下降. 本实验选择 TP 的最适宜浸提温度为 80 ℃.

图 3 　浸提时间对浸出率的影响 　　　　　　　　　　　图 4 　浸提温度对浸出率的影响

综上所述 ,水浸提 TP 较适宜条件为 :料液比 1 ∶20 ,温度 80 ℃,浸提时间 40 min. 在此浸提条件下 , TP 浸

出率为 13. 3 %.

2. 2 　超滤过程对提取茶多酚的影响

超滤的机理是利用膜孔选择性的筛分作用 ,在压力驱动下 ,把溶液中微粒、悬浮物、胶体和高聚物等大分

子物质与溶剂和小分子溶质分离. 经过超滤后 ,可将茶汁中大部分大分子物质 (蛋白质、果胶等) 截留 ,有利于

后续 TP 的提取 ,从而提高 TP 的纯度.

2 . 2 . 1 　超滤茶汁与超滤膜通量　膜通量是指单位时间内、单位面积膜上透过的溶液体积. 在茶汁的超滤过程

中 ,影响超滤膜膜通量因素有物料浓度、膜孔径、操作压力、转子转速、温度和超滤膜污染程度等.

茶汁的浓度越大 ,超滤膜通量就越小 ,而且膜污染越严重 ,本实验的结果表明将浸提液 1 ∶20 的料液比稀

释 4 倍后的料液比即 1 ∶80 为超滤过程最适宜料液比.

超滤膜孔径的选择直接影响着茶汁超滤膜通量 ,超滤膜分子量越大超滤膜孔径越大 ,选用分子量越大的

超滤膜则茶汁的膜通量越大. 用水作为通过液时对用 3 万、5 万、10 万三种不同分子量的超滤膜研究表明 ,10

万分子量超滤膜的水超滤膜流量比 5 万分子量超滤膜高 1 ～ 2 倍左右 ,而比 3 万分子量超滤膜高 3 倍左右.

当用茶汁作为通过液时 ,10 万分子量超滤膜的茶汁通过液是 5 万分子量超滤膜高 1. 5 倍 ,而比 3 万分子量超

滤膜高 3 ～ 4 倍. 所得结果如表 1 所示.

表 1 　超滤膜孔径对膜通量的影响 mL 　　　　　　　　　　

测定时间/ min 1 2 3 4 5 6 7

3 万分子量
水 12. 7 25. 2 36. 9 48. 5 60. 6 72. 4 84. 5

茶汁 4. 8 9. 2 13. 0 16. 5 19. 4 23. 4 27. 2

5 万分子量
水 18. 1 36. 0 47. 9 71. 9 89. 5 107. 3 124. 9

茶汁 8. 0 15. 2 20. 1 25. 2 30. 1 35. 2 40. 1

10 万分子量
水 43. 2 86. 1 129. 0 171. 9 214. 9 257. 8 300. 9

茶汁 10. 2 18. 7 26. 5 34. 2 42. 1 50. 2 58. 1

　　超滤茶汁时的温度对茶汁也有较大的影响 ,操作温度升高 ,可使茶水的粘度降低 ,减少了溶质的流动阻

力. 对 TP 来说 ,在低温时 ,茶水中的 TP 易和其他物质形成茶乳酪 ,呈絮状沉淀 ,所以截留率升高. 当温度上升

时 ,茶乳酪重新溶解 ,因为茶多酚分子较小 ,易于通过超滤膜 ,故截留率下降. 但是温度过高使 TP 易于氧化 ,

本实验温度在室温(25 ℃) 下进行超滤.

压力是超滤的驱动力 ,所以压力的升高可使膜通量增加 ,以茶汁作为通过液 ,实验研究表明 ,在 0. 10、

0. 15、0. 18 MPa 三种不同条件下 ,在初始阶段 ,差异显著 ,但是 ,过一段时间后 ,压力对膜通量影响不大. 但是

当压力(大于 0. 25 MPa) 过大时膜通量严重下降 ,而本实验研究表明当压力超过 0. 20 MPa 会使超滤膜寿命大

大降低. 超滤压力对膜通量的影响如表 2 所示.
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表 2 　不同超滤压力对膜通量的影响 mL 　　　　　　　　　　　

测定时间/ min 1 2 3 4 5 6 7

0. 10 MPa 9. 5 17. 4 24. 9 32. 6 40. 2 47. 7 55. 5

0. 15 MPa 10. 2 18. 7 26. 5 34. 2 42. 1 50. 2 58. 1

0. 18 MPa 10. 5 18. 9 26. 9 35. 1 42. 7 50. 9 59. 2

2. 2. 2 　茶汁超滤前后化学成分研究 　超滤后茶汁的化学成分与超滤前茶汁的化学成分的对比实验研究表

明 :超滤后可将茶汁中大部分大分子物质(蛋白质、果胶) 截留 ,同时也可以将茶汁中活性成分尽可能的保留.

影响茶汁超滤前后化学成分的因素有 :膜孔径、操作压力以及温度等. 本实验在室温下 (25 ℃) 研究不同膜孔

径和不同操作压力下茶汁中化学成分的变化.

(1) 膜孔径对茶汁中化学成分的影响. 在室温 (25 ℃) 下 ,操作压力控制在 0. 15 MPa 下 ,分别选用分子量

为 3 万、5 万、10 万三种不同孔径超滤膜进行实验 ,茶汁中化学成分的变化及保留率如表 3 所示.

表 3 　不同分子量的超滤膜对茶汁中化学成分的影响

超滤膜孔径 项目 茶多酚 ( TP) 氨基酸 (AA) 可溶性糖 (SS) 蛋白质 ( PRO) 果胶 ( PEC)

10 万分子量

原料液/ % 12. 43 0. 40 1. 20 4. 24 5. 20

超滤液/ % 8. 90 0. 32 0. 94 1. 10 0. 33

保留率/ % 71. 65 80. 00 78. 30 25. 94 6. 35

5 万分子量
超滤液/ % 8. 32 0. 29 0. 74 0. 99 0. 19

保留率/ % 66. 90 72. 50 61. 7 23. 35 3. 65

3 万分子量
超滤液/ % 3. 13 0. 19 0. 51 0. 64 0. 00

保留率/ % 25. 18 47. 50 42. 50 15. 09 0. 00

　　注 :茶叶中各成分均用各成分占干茶叶的百分比表示.

从表 3 数据可以看出 ,经过不同分子量的超滤膜 ,茶汁化学成分变化不同 :其中大分子物质果胶、蛋白质

含量明显减少. 在茶汁饮料生产中 ,蛋白质往往是引起体系中状态不稳定的主要物质 ,它能与茶多酚等物质络

合导致饮料中较小分子物质慢慢凝聚成大颗粒沉淀析出 ,使茶饮料变浑浊. 经过 10 万、5 万、3 万三种不同分

子量的超滤膜后蛋白质含量从茶叶干物质含量 4. 24 %降至 1. 10 %、0. 99 %、0. 64 %. 果胶也是引起茶汁浑浊

沉淀原因之一 ,经过三种不同分子量的超滤膜后基本能将其去除 ;而茶多酚、氨基酸、可溶性糖等活性成分的

保留率随着超滤膜分子量减小逐渐下降 ,尤其是 3 万分子量的超滤膜与 5 万分子量、10 万分子量的超滤膜相

比保留率差异很大 ,3 万分子量的超滤膜保留率较其他两种超滤膜下降较大 ,截留了大量的活性成分 ,5 万分

子量的超滤膜与 10 分子量的超滤膜对活性成分的保留相差不大 ,综合考虑膜通量及保留率 ,本实验选择 10

万分子量的超滤膜进行后续实验.

(2) 操作压力对茶汁中化学成分的影响. 在室温下 (25 ℃) ,用 10 万分子量的超滤膜 ,分别在 0. 10、0. 15、

0. 18 MPa 的操作压力下实验 ,研究结果如表 4 所示.

表 4 　不同超滤压力对茶汁中化学成分的影响

操作压力 项目 茶多酚 ( TP) 氨基酸 (AA) 可溶性糖 (SS) 蛋白质 ( PRO) 果胶 ( PEC)

0. 10 MPa

原料液/ % 12. 43 0. 42 1. 20 4. 24 5. 61

过滤液/ % 9. 20 0. 35 0. 97 1. 06 0. 38

保留率/ % 74. 01 83. 3 80. 8 25. 00 6. 77

0. 15 MPa
过滤液/ % 8. 51 0. 34 0. 94 1. 10 0. 35

保留率/ % 68. 46 81. 00 78. 30 25. 94 6. 24

0. 18 MPa
过滤液/ % 8. 32 0. 32 0. 93 1. 14 0. 21

保留率/ % 66. 93 78. 60 77. 50 26. 89 5. 53

　　注 :茶叶中各成分均用各成分占干茶叶的百分比表示.

由表 4 可见 ,超滤压力对茶汁中的化学成分的影响结果为 :超滤后茶汁中活性成分的保留率随压力的增

加而减小. 但较低的压力使膜通量降低显著 ,浪费时间. 本实验选择 0. 15 MPa 的压力作为最适宜操作压力.

2 . 2 . 3 　超滤对茶汁 p H 的影响 　实验研究表明采用不同分子量的超滤膜时 ,对超滤前后茶汁的 p H 值影响

不大 ,实验结果见表 5.
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表 5 　不同分子量的超滤膜对茶汁 p H 值的影响 (室温 :25 ℃)

项目 原料液 10 万分子量 5 万分子量 3 万分子量

p H 5. 92 5. 98 5. 93 5. 95

2. 2. 4 　超滤前后感官品质的变化　将 3 万、5 万、10 万分子量三种不同超滤膜超滤液及原茶汁密封保存于冰

箱中分别在 1、3、7、15、30 d 观察其澄清度 ,以考察其感官品质. 结果如表 6 所示.

表 6 　贮藏时茶汁澄清度的变化

时间/ d 1 3 7 15 30

原茶汁 + + + + + + + + + + +

3 万分子量 - - - - -

5 万分子量 - - - - ±

10 万分子量 - - - - ±

　　　注 :“+ ”表示浑浊、沉淀的程度 ,“ - ”表示茶汁澄清 ,“±”表示有极少量沉淀.

由表 6 可见 ,无论采用何种分子量的超滤膜 ,经过超滤后茶汁的抗沉淀能力均大大提高 ,基本上解决了茶

饮料冷却后出现浑浊的现象 ,所以 ,超滤改善了茶汁的感官品质.

在超滤过程中 ,由于浓差极化 ,被分离物料中某些成分吸附、留存在膜的表面和膜孔径中造成超滤膜的污

染.污染后超滤膜的膜通量下降 ,超滤效果恶化 ,膜寿命缩短 ,会严重影响超滤过程的工作效率 ,必须对膜进行

定期清洗[16 ] . 本实验对超滤膜的清洗步骤如下 : (1) 去离子水冲洗超滤膜 ; (2) 超滤膜浸入 0. 125 mol/ L 的

NaO H 清洗液中于超声波中清洗 (功率为 20 W、清洗时间为 30 min) . 清洗完成后待用的超滤膜用 0. 5 %的甲

醛溶液湿态保存.

2 . 3 　沉淀过程各因素对茶多酚沉淀率的影响

沉淀法是利用茶多酚能与一些可溶性金属离子生成络合物沉淀的特性 ,使 TP 从茶叶浸提液中以沉淀的

形式分离出来 ,然后再用酸溶解沉淀使 TP 游离析出的一种提取茶多酚的方法. 其原理为 :

(1) TP 的沉淀 : nR - O H + M n+ Ζ M( R - O) n ↓+ nH + nO H -

nH2 O ;

(2) 沉淀的溶解 (酸溶) :M( R - O) n + nH + Ζ nR - O H + M n+ .

茶多酚的沉淀率 Q ( %) 为在一定 p H 值下 ,与沉淀剂形成沉淀的 TP 质量与沉淀前溶液中 TP 的质量比 ,

即质量分数 ,按其计算公式为 :

Q = (1 - βCe
Co

) ×100 %. (1)

式中 ,β= V e/ Vo , Vo 是调 p H 前 TP 溶液的体积 , V e 是调节 p H 使 TP 部分沉淀后 TP 溶液的体积 , Co 是

TP 溶液的起始浓度 ( %) , Ce 是 TP 部分沉淀后上清液中 TP 浓度.

2 . 3 . 1 　沉淀剂的选择　称取 4 份 2. 000 0 g 茶叶末 ,按前述方法超滤后 ,分别以 Zn2 + 、Ca2 + 、Ba2 + 、Fe3 + 作沉淀

剂[9 - 10 ] ,用 Na2 CO3 调节各自的 p H 值 ,使它们均沉淀完全(取上层清液 2 ～ 3 mL ,加入 1 滴 Na2 CO3 溶液 ,若

无沉淀产生 ,则说明滤液已沉淀完全) ,离心分离 ,按式(1) 计算各自的沉淀率 ,实验结果如表 7 所示.

表 7 　沉淀剂种类对沉淀率的影响

沉淀剂 Zn2 + Ca2 + Ba2 + Fe3 +

沉淀率/ % 90. 90 52. 00 64. 60 84. 60

p H 值 5. 72 8. 45 7. 60 6. 42

　　由表 7 可见 ,4 种金属离子对 TP 的沉淀率顺序为 :Zn2 + > Fe3 + > Ba2 + > Ca2 + . 实验过程中发现 ,以 Fe3 + 为

沉淀剂 ,虽然沉淀率达 84. 6 % ,但 Fe3 + 与 TP 生成的络合物颜色较深 ,操作过程不易控制 ;Ba2 + 对人体有毒 ,不

宜选用 ;Ca2 + 虽然成本低 ,但沉淀过程中碱性太强 ,会使 TP 氧化损失 ,且沉淀率低 ,所以 Fe3 + 、Ba2 + 、Ca2 + 都不

适宜作为 TP 的沉淀剂. Zn2 + 不但对 TP 的沉淀率高 ,且在酸性条件下就能使 TP 完全沉淀 ,避免碱性条件引

起的 TP 氧化变性 ,因此本实验以 ZnCl2 作为沉淀剂.

3 . 3 . 2 　沉淀剂用量 　称取 2. 000 0 g 茶叶末 ,按前述方法超滤后 ,分别加入不同量的 Zn2 + 作沉淀剂 ,用

Na2 CO3 调节 p H 值 ,沉淀完全后离心分离 ,按式(1) 计算沉淀率. 结果如图 5 所示.
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图 5 　沉淀剂用量对沉淀率的影响 　　　　　　　图 6 　p H 值对沉淀率的影响

　　由图 5 可知 ,随着沉淀剂用量的增加 , TP 的沉淀率逐渐上升 ,当加入沉淀剂用量 ≥0. 3 g 时 (即 m沉淀剂 ∶

m茶叶 ≥3 ∶20) , TP 的沉淀率基本保持恒定. 本实验选择 m沉淀剂 ∶m 茶叶 = 3 ∶20 作为最适宜沉淀剂用量.

2 . 3 . 3 　p H 值对 TP 沉淀率的影响　2. 000 0 g 茶叶末超滤后 ,分别加入 0. 3 g Zn2 + 作为沉淀剂 ,用 0. 1 mol/ L

Na2 CO3 调节 p H 值 ,在不同的 p H 值下 ,按式 (1) 计算沉淀率 ,结果如图 6 所示.

由图 6 可见 ,当 p H = 6. 0 时 , TP 沉淀率最高 ;当 p H > 6. 0 时 ,随着 p H 值增加 , TP 沉淀率下降. 这是因

为 p H 过高引起 TP 氧化 ,本实验以 p H = 6 作为最适宜沉淀 p H 值.

综上所述 ,以 Zn2 + 为沉淀剂 ,Na2 CO3 溶液调节 p H = 6. 00 后茶多酚的沉淀率为 91. 7 %.

3. 3. 4 　转溶、萃取、蒸馏　用 3 mol/ L HCl 对沉淀阶段所得的 TP 盐沉淀进行转溶 ,把转溶后所得的茶多酚

溶液用乙酸乙酯以 1 ∶1 的体积比进行萃取 ,时间约 5 min ,连续萃取 3 次. 常压下蒸馏除去乙酸乙酯溶剂时 ,

由于乙酸乙酯的沸点为 77. 1 ℃,需要在较高的温度下进行蒸馏. 考虑到随着温度的升高 , TP 氧化会加剧 ,本

实验选用减压蒸馏除去乙酸乙酯. 在 - 0 . 08 MPa 下 ,加热到 50 ℃左右即可蒸馏除去乙酸乙酯.

3 　茶多酚的提取率和纯度

按上述最佳工艺条件下制得的茶多酚 ,经真空干燥后 ,为深黄色的粉末.

(1) 茶多酚总提取率 ( P / %) 为从一定的干茶末中提取的 TP( m ) 质量与干茶末 ( M ) 的质量之比 ,即

P =
m
M

×100 %. (2)

(2) 准确称量提取得到的茶多酚 ,根据式 (2) 计算得茶多酚的总提取率为 8 %.

(3) 采用酒石酸亚铁比色法和紫外分光光度法测定本实验制得的茶多酚制品中 TP 的纯度为 97. 1 % ,比

用沉淀法制得的 TP 纯度提高了 7. 1 %.

(4) 对制得的茶多酚样品进行红外光谱扫描 ,结果如图 7 所示. 图 7 (a) 为自制茶多酚红外光谱图 ,图 7 ( b)

为茶多酚标准品红外光谱图 ,其两图基本能够重合.

　　　a 自制茶多酚 　　　　　　　　　　　　　　　　　　　b 茶多酚标准品 　

图 7 　茶多酚的红外光谱图

由图 7 (a) 可见 ,样品在 1 620 cm - 1和 1 540 cm - 1左右有苯环吸收峰 ,在 1 230 cm - 1和 1 030 cm - 1及 820

cm - 1附近有吡喃的吸收峰 ,可见该制品具有苯基和吡喃的结构 ;在 3 420 cm - 1左右有酚性羟基的强吸收 ,说明
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该制品具有 2 - 苯基苯并吡喃环的基本结构. 且在 1 690 cm - 1 及 1 450 cm - 1 有酯基的吸收峰 ,应为儿茶素

的酯.

4 　结论

本文将超滤法和沉淀法联合使用 ,在有效澄清茶汁的基础上 ,成功提取了茶叶中的主要活性成分———茶

多酚. 提取工艺分为三个步骤 :水浸提、超滤和沉淀. 在最适宜浸提条件下 , TP 浸出率为 13. 3 % ;使用 10 万分

子量的超滤膜 ,在最适宜超滤条件下 ,在保留活性成分(茶多酚) 的情况下有效去除了果胶、蛋白质等大分子物

质 ,从而改善了茶饮料的感官品质 ;Zn2 + 离子沉淀法自超滤后茶汁中提取茶多酚的结果表明 :茶多酚的沉淀率

为 91. 7 % ,茶多酚的纯度为 97. 1 % ,茶多酚的总提取率为 8 %.
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Study on Clarifying Tiekuanyin Tea Juice of Ultra2f iltration Technique
and Extraction of Poly2phenols ( TP) by Ion Depositing Method

PAN Zhong2wei1 ,2 ,ZHU Jin2fu2 ,L I Hui2fen2 , HUAN G Shi2fen2 ,L I Wen2liang2 ,CHEN Miao1

(1. Lanzhou Institute of Chemical Physics , Gansu 730000 ,China)

(2. School of Chemical and Biological Science ,Quanzhou Normal University ,Fujian 362000 ,China)

Abstract : The tea poly2p henols ( TP) were ext racted by the met hods of ult ra2filt ration combined with
deposition f rom t he stems of Tiekuanyin tea p roduced in Anxi , Fujian. The optimal conditions of
leaching TP wit h water are as follows :temperature (80 ±3) ℃,ratio between material and liquor 1 ∶20 ,
time 40 min. U sing 10 thousand molecular weight of ult ra2filtering membrane at t he ult ra2filt ration
condition of 25 ℃, 0. 15 MPa driving pressure , ratio between material and liquor 1 ∶80. So active
component s at tea are p reserved ,tea juice is clarified effectively and quality of sense for tea beverage is
improved. Furthermore ,t he p recipitating conditions of TP at tea juice after ult ra2filtering are discussed
by metal ion precipitation met hod. The appropriate conditions of p recipitation method are : Zn2 + as
p recipitator ,adjusting p H = 6. 00 of solution wit h Na2 CO3 ,and t he deposition rate and p urity of TP
are 91. 7 % and 97. 1 % ,respectively.
Key words :tea poly2p henols ;ult ra2filt ration ;ion precipitation ;ext raction
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