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(57)摘要

本发明公开了一种利用功能性高分子树脂

提取树莓苷的方法，包括：色谱柱装柱、冲洗，树

莓苷溶液的制备，上样，平衡，洗脱，浓缩，得到所

需树莓苷。本发明通过以功能性高分子树脂为填

料，以去离子水上样，并用纯水洗脱，可以实现树

莓苷纯度的有效提升，具有效率高、成本低的特

点，同时该提取方法避免使用大量的乙醇重结晶

液，绿色环保，易实现产业化。
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1.一种利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方法，其特征在于，包括如下步骤：

（1）色谱柱装柱、冲洗：将功能性高分子树脂分散于水中，形成浆液，将浆液转移至色谱

柱中，去离子水冲洗压实色谱柱床并浸泡，去离子水冲洗至流出液无异味；

（2）树莓苷溶液的制备：取树莓苷粗品并用超纯水稀释，制成树莓苷溶液；

（3）上样：将步骤（2）得到的树莓苷溶液连续流过色谱柱；

（4）平衡：上样结束后，用超声水冲洗色谱柱；

（5）洗脱：色谱柱平衡结束后，以去离子水为洗脱液，分开收集流出液，检测纯度；将纯

度合格的收集液合并，得到收集液；

（6）浓缩：将收集液浓缩，烘干，得到所需树莓苷。

2.根据权利要求1所述的利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方法，其特征在于，所述

功能性高分子树脂为聚苯乙烯微球树脂。

3.根据权利要求2所述的利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方法，其特征在于，所述

聚苯乙烯微球树脂的制备包括如下步骤：

将聚苯乙烯微粒加入到溶剂中溶胀，升温至60~80℃后加入浓硫酸，反应1~20h，清洗干

净后得到聚苯乙烯微球树脂。

4.根据权利要求1所述的利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方法，其特征在于，所述

步骤（1）中的去离子水冲洗色谱柱的速度为每小时1‑4柱体积。

5.根据权利要求1所述的利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方法，其特征在于，所述

步骤（2）中的树莓苷溶液的浓度为2%‑50%。

6.根据权利要求1所述的利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方法，其特征在于，所述

的步骤（3）中的树莓苷溶液流经色谱柱的速度为每小时1‑4倍柱体积，所述步骤（3）中的色

谱柱中树脂和树莓苷溶液的体积比为100:1~4。

7.根据权利要求1所述的利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方法，其特征在于，所述

的步骤（5）中的洗脱液速度为每小时1‑8倍柱体积。
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一种利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及天然化学领域，具体涉及一种利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方

法。

背景技术

[0002] 红树莓为蔷薇科悬钩子属植物，是一种生长较为广阔的落叶灌木，一般生长于山

林、湿地及丛林灌木中。树莓中含有丰富的氨基酸，大量的超氧化物歧化酶，及酶类自由基

清除剂、维生素E、鞣花酸和树莓苷等。而维生素E具有抗衰老的作用，鞣花酸具有抗癌作用，

其中树莓苷可作为新型的美白调理剂，具有有效阻碍酪氨酸酶的作用，还可抑制黑色素的

形成，并且是有效的一氧化氮捕捉剂。

[0003] 而目前提取树莓苷的主要方法是从树莓粗提物中，采用重结晶的方法提取高纯度

的树莓苷。公开号为CN107417696A的中国专利提供一种从树莓鲜果中提取树莓苷和鞣花酸

的方法，包括新鲜树莓果实经水提、醇提、大孔树脂吸附、分步洗脱、浓缩结晶制得树莓苷和

鞣花酸纯品。该发明方法虽然操作简单、提高了树莓苷和鞣花酸的产率，但此过程中必须使

用大量的有机溶剂乙醇、重结晶之前必须先进行浓缩，则必然产生大量的有机废液，而且为

得到高纯度的树莓苷则重结晶过程必须进行多次，过程繁琐且能耗较大，不利于进行工业

化生产。

发明内容

[0004] 因此，本发明要解决的技术问题在于克服现有技术中的树莓苷提取需要使用大量

有机溶剂、工艺繁琐的缺陷，从而提供一种利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方法，通过

简单、环保的提取工艺，提高了树莓苷的提取效率。

[0005] 为此,本发明提供了一种利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方法，包括如下步

骤：

[0006] (1)色谱柱装柱、冲洗：将功能性高分子树脂分散于水中，形成浆液，将浆液转移至

色谱柱中，去离子水冲洗压实色谱柱床并浸泡，去离子水冲洗至流出液无异味；

[0007] (2)树莓苷溶液的制备：取树莓苷粗品并用超纯水稀释，制成树莓苷溶液；

[0008] (3)上样：将步骤(2)得到的树莓苷溶液连续流过色谱柱；

[0009] (4)平衡：上样结束后，用超声水冲洗色谱柱；

[0010] (5)洗脱：色谱柱平衡结束后，以去离子水为洗脱液，分开收集流出液，检测纯度；

将纯度合格的收集液合并，得到收集液；

[0011] (6)浓缩：将收集液浓缩，烘干，得到所需树莓苷。

[0012] 优选地，所述功能性高分子树脂为聚苯乙烯微球树脂。

[0013] 优选地，所述聚苯乙烯微球树脂的制备包括如下步骤：

[0014] 将聚苯乙烯微粒加入到溶剂中溶胀，升温至60～80℃后加入浓硫酸，反应1～20h，

清洗干净后得到聚苯乙烯微球树脂。
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[0015] 优选地，所述步骤(1)中的去离子水冲洗色谱柱的速度为每小时1‑4柱体积。

[0016] 优选地，所述步骤(2)中的树莓苷溶液的浓度为2％‑50％。

[0017] 优选地，所述的步骤(3)中的树莓苷溶液流经色谱柱的速度为每小时1‑4倍柱体

积，所述步骤(3)中的色谱柱中树脂和树莓苷溶液的体积比为100:1～4。

[0018] 优选地，所述的步骤(5)中的洗脱液速度为每小时1‑8倍柱体积。

[0019] 本发明技术方案，具有如下优点：

[0020] 本发明提供的利用功能性高分子树脂提取树莓苷的方法，通过以功能性高分子树

脂为填料，以去离子水上样，并用纯水洗脱，可以实现树莓苷纯度的有效提升，具有效率高、

成本低的特点，同时该提取方法避免使用大量的乙醇重结晶液，绿色环保，易实现产业化。

具体实施方式

[0021] 提供下述实施例是为了更好地进一步理解本发明，并不局限于所述最佳实施方

式，不对本发明的内容和保护范围构成限制，任何人在本发明的启示下或是将本发明与其

他现有技术的特征进行组合而得出的任何与本发明相同或相近似的产品，均落在本发明的

保护范围之内。

[0022] 实施例中未注明具体实验步骤或条件者，按照本领域内的文献所描述的常规实验

步骤的操作或条件即可进行。所用试剂或仪器未注明生产厂商者，均为可以通过市购获得

的常规试剂产品。

[0023] 实施例1

[0024] 将10g聚苯乙烯微粒加入到60mL二氯乙烷中，在60℃下溶胀0.5h，升温至70℃后，

滴加100mL浓硫酸，升温至80℃后反应3h后，降温至室温，抽滤，倒入400mL烧杯中，用冷水浴

冷却，加入浓度为25％的硫酸50mL，在搅拌下逐滴滴加蒸馏水150mL进行稀释，温度不超过

35℃。放置0.5h后，再加入水稀释，过滤，用20mL丙酮洗涤两次以除去二氯乙烷，最后用水洗

涤到滤液为中性，即可得到聚苯乙烯微球树脂。

[0025] 采用50×440mm玻璃柱，将聚苯乙烯微球树脂为分离介质，装柱体积863.5mL，用2

倍柱体积的去离子水溶液冲洗色谱柱并浸泡1h后，用速度为每小时3柱体积的去离子水冲

洗色谱柱。

[0026] 样品准备：称取树莓苷粗品80g，用超纯水稀释至20％的浓度。

[0027] 以每小时2倍柱体积的流速连续上样，色谱柱中聚苯乙烯微球树脂和树莓苷溶液

的体积比为100:4。上样结束后，用去离子水平衡1倍柱体积；然后继续以去离子水溶液为洗

脱液，每小时3倍柱体积的速度洗脱，根据UV检测情况分管收集。将纯度合格的收集液合并，

就行浓缩，烘干可得到57.6g的树莓苷纯品。

[0028] 实施例2

[0029] 聚苯乙烯微球树脂的制备同上述实施例1。

[0030] 采用26×300mm玻璃柱，将聚苯乙烯微球树脂为分离介质，装柱体积159.5mL，用1

倍柱体积的去离子水溶液冲洗色谱柱并浸泡2h后，用速度为每小时2柱体积的去离子水冲

洗色谱柱。

[0031] 样品准备：称取树莓苷粗品12.5g，用超纯水稀释至20％的浓度；

[0032] 以每小时2倍柱体积的流速连续上样，色谱柱中聚苯乙烯微球树脂和树莓苷溶液
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的体积比为100:2。上样结束后，用去离子水平衡1倍柱体积；然后继续以去离子水溶液为洗

脱液，每小时2倍柱体积的速度洗脱，根据UV检测情况分管收集。将纯度合格的收集液合并，

就行浓缩，烘干可得到8.75g的树莓苷纯品。

[0033] 实施例3

[0034] 聚苯乙烯微球树脂的制备同上述实施例1。

[0035] 采用16×100mm玻璃柱，将聚苯乙烯微球树脂为分离介质，装柱体积20.1mL，用3倍

柱体积的去离子水溶液冲洗色谱柱并浸泡1h后，用速度为每小时2柱体积的去离子水冲洗

色谱柱。

[0036] 样品准备：称取树莓苷粗品2.3g，用超纯水稀释至20％的浓度。

[0037] 以每小时2倍柱体积的流速连续上样，色谱柱中聚苯乙烯微球树脂和树莓苷溶液

的体积比为100:1。上样结束后，用去离子水平衡1倍柱体积；然后继续以去离子水溶液为洗

脱液，每小时2倍柱体积的速度洗脱，根据UV检测情况分管收集。将纯度合格的收集液合并，

就行浓缩，烘干可得到1.61g的树莓苷纯品。

[0038] 实施例4

[0039] 将10g聚苯乙烯微粒加入到60mL二氯乙烷中，在60℃下溶胀0.5h，滴加100mL浓硫

酸，升温至80℃后反应3h后，降温至室温，抽滤，倒入400mL烧杯中，用冷水浴冷却，加入浓度

为30％的硫酸50mL，在搅拌下逐滴滴加蒸馏水150mL进行稀释，温度不超过35℃。放置0.5h

后，再加入水稀释，过滤，用20mL丙酮洗涤两次以除去二氯乙烷，最后用水洗涤到滤液为中

性，即可得到聚苯乙烯微球树脂。

[0040] 采用50×440mm玻璃柱，将聚苯乙烯微球树脂为分离介质，装柱体积863.5mL，用2

倍柱体积的去离子水溶液冲洗色谱柱并浸泡2h后，用速度为每小时1柱体积的去离子水冲

洗色谱柱。

[0041] 样品准备：称取树莓苷粗品80g，用超纯水稀释至2％的浓度。

[0042] 以每小时1倍柱体积的流速连续上样，色谱柱中聚苯乙烯微球树脂和树莓苷溶液

的体积比为100:1。上样结束后，用去离子水平衡1倍柱体积；然后继续以去离子水溶液为洗

脱液，每小时1倍柱体积的速度洗脱，根据UV检测情况分管收集。将纯度合格的收集液合并，

就行浓缩，烘干可得到55.6g的树莓苷纯品。

[0043] 实施例5

[0044] 将10g聚苯乙烯微粒加入到60mL二氯乙烷中，在60℃下溶胀0.5h，升温至70℃后，

滴加100mL浓硫酸，升温至80℃后反应3h后，降温至室温，抽滤，倒入400mL烧杯中，用冷水浴

冷却，加入浓度为25％的硫酸50mL，在搅拌下逐滴滴加蒸馏水150mL进行稀释，温度不超过

35℃。放置0.5h后，再加入水稀释，过滤，用20mL丙酮洗涤两次以除去二氯乙烷，最后用水洗

涤到滤液为中性，即可得到聚苯乙烯微球树脂。

[0045] 采用50×440mm玻璃柱，将聚苯乙烯微球树脂为分离介质，装柱体积863.5mL，用2

倍柱体积的去离子水溶液冲洗色谱柱并浸泡1h后，用速度为每小时4柱体积的去离子水冲

洗色谱柱。

[0046] 样品准备：称取树莓苷粗品80g，用超纯水稀释至50％的浓度。

[0047] 以每小时4倍柱体积的流速连续上样，色谱柱中聚苯乙烯微球树脂和树莓苷溶液

的体积比为100:4。上样结束后，用去离子水平衡1倍柱体积；然后继续以去离子水溶液为洗
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脱液，每小时8倍柱体积的速度洗脱，根据UV检测情况分管收集。将纯度合格的收集液合并，

就行浓缩，烘干可得到56.2g的树莓苷纯品。

[0048] 显然，上述实施例仅仅是为清楚地说明所作的举例，而并非对实施方式的限定。对

于所属领域的普通技术人员来说，在上述说明的基础上还可以做出其它不同形式的变化或

变动。这里无需也无法对所有的实施方式予以穷举。而由此所引伸出的显而易见的变化或

变动仍处于本发明创造的保护范围之中。
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