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合成得到的维生素 B6( Vi t B6) ,粗产品为黄色到棕色粉末 ,必须经 2次活性炭脱色、结

晶 ,才能合格 . 粉末炭脱色后一般不能回收重复使用 ,部分产品因吸附在活性炭上会造成产品

收率降低 ,而且脱色工艺中常需热过滤 ,开放式的操作会对工作环境造成污染 . 大孔吸附树脂

用于天然产物的提取分离 ,近年来发展十分迅速 ,在药物、抗生素提纯、工业废水、废液的净化

等方面也得到广泛应用 ,在天然色素的提取 [1, 2 ] ,产品的脱色方面也显示出了独特的作用 [3, 4 ] .

本文探讨了用吸附树脂法对 Vit B6的脱色纯化 .

Vi t B6标样和粗品由上海新亚药厂提供 , H 103树脂 , AB-8树脂为南开大学化工厂产品 ,

其余树脂自制
[5 ]
. 仪器为 721型分光光度计 ,上海第三分析仪器厂 . DDS-11A型电导率仪 ,上

海第二分析仪器厂 . 将经乙醇溶胀后 ,水洗、抽干的树脂 0. 2 g ,加入 10 mL 5% Vit B6粗品溶

液 ,静态吸附一定时间 ,测定 420 nm处的吸光度 ,计算树脂脱色率 .

进行动态脱色实验时 ,分别取 50 mL已处理好的 AB-8及 H 103树脂 ,装入直径 1. 5 cm

玻璃柱内 ,通质量分数 20%的 Vit B6粗品溶液动态脱色 ,控制流速为每小时一倍树脂床体积

( 1 BV /h) ,以 50 m L为一组收取脱色液 ,用 721型分光光度计测定脱色后溶液在 420 nm处的

吸光度 . 在相同浓度下 , E420值大表示有色杂质含量高 ,脱色效果差 .

结果与讨论

Vit B6( 6-甲基-5-羟基 -3, 4-吡啶二甲醇盐酸盐 )
[6, 7 ]
分子结构中含有季铵离子 ,微溶于乙

醇 ,易溶于水 ,可视为离子型化合物 . 分离纯化 Vit B6有 2条途径 ,一是用阳离子交换树脂使

其交换而与杂质分离 ,但树脂的交换容量是有限的 . 另一条途径是截留杂质而使易溶于水的

Vit B6留在溶液中而与杂质分离 . Vi t B6粗品溶液以 1 cm比色皿 ,水为参比时在 420 nm处

有较大的吸光度 ,故在此波长下测定经过脱色后溶液的吸光度 . 在用活性炭进行脱色实验时 ,

Vi t B6水溶液的脱色率高于 Vit B6醇溶液的脱色率 ,说明有色杂质有一定的酯溶性 ,可以选

用大孔吸附树脂吸附除去 Vit B6粗品中的色素杂质 .

首先选择几种比表面积不同的苯乙烯 -二乙烯苯型大孔吸附树脂静态处理吸光度为

0. 782的 5% Vit B6粗品溶液 ,得到表 1的静态筛选结果 . 由表中可见 ,树脂的脱色率随其比

表面增大而增高 ;同时也可看出若达到吸附平衡后 ,交联树脂的脱色效果优于一般大孔树脂 .

其中 ,用甲苯、苯甲醚后 ,交联的 ToH、 AnH树脂脱色效果较好 , H103树脂更好一些 .

依据静态筛选结果 ,选用表 1中脱色较快的 AB-8树脂 ,和达吸附平衡后脱色率较高的

H103树脂进行 Vit B6的动态脱色实验 . 50 mL树脂装柱 ,粗品 Vit B6配成质量分数 20%的

水溶液 ,控制流速为 1 BV /h,以一床体积为一组收集脱色液 ,测定脱色液在 420 nm处的吸光
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度 E420 ,结果列于表 2. 表中可见 , H103树脂脱色效果优于 AB-8树脂 . 表 2中第 5组 E420 nm值

低于第 4组 ,是由于中间停流过夜使吸附时间延长的缘故 .

Tab. 1　 Decolorizing eff ic iency of adsorption resins by static method

Resin

samples
Cons ti tu tion

Sp. surface area

/ ( m2· g- 1 )

Decolori zing ef fi ciency /%

Af ter 24 h Af ter 96 h

Ads-1 DVB CH2 CHCN copolymer 290 32. 2 74. 7

Ads-2 DVB CH2 CHCON HR copolymer 390 40. 0 75. 4

AB-8 DVB CH2 CHCOO R copolymer 500 63. 3 77. 7

To H Pos t-cross link w ith toluen e 670 43. 1 85. 9

Xy H Post-cros slin k w i th xylene 570 38. 6 81. 1

AnH Pos t-crosslink wi th anis ole 400 45. 0 86. 6

H103 Pos t-cross link resin 800 46. 5 89. 5

Tab. 2　 Decolorization of Vit B6 solution by dynamic method

Group 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

H103 E420 0. 048 0. 151 0. 156 0. 199 0. 150 0. 150 0. 227 0. 267 0. 345 0. 347

Decolorizing eff iciency /% 95. 5 85. 9 85. 4 81. 4 86. 0 86. 0 78. 8 75. 0 67. 8 67. 6

AB-8 E420 0. 111 0. 252 0. 286 0. 367 0. 337 0. 427 0. 465 0. 482 0. 515 0. 544

Decolorizing eff iciency /% 89. 6 76. 4 73. 3 65. 7 68. 5 60. 1 56. 5 55. 0 51. 9 49. 2

　　Vit B6溶液经树脂脱色后 ,需用水将树脂空隙中的 Vit B6洗涤下来 ,以减少其损失 . 以

水洗涤液的电导值检测洗涤液中 Vit B6含量 ,结果见表 3.

Tab. 3　 Effect of water washing

Amount of water( BV* ) 1 2 3 4 5 6

H103 Elect rical conductivi ty of w ashing w ater× 103 S· cm- 1 2. 25 2. 27 3. 23 3. 85 4. 76 7. 69

Vi t B6 /% 4. 5 4. 4 2. 2 1. 6 0. 7 0. 40

AB-8 Elect rical conductivi ty of w ashing w ater× 103 S· cm- 1 2. 17 4. 0 5. 17 9. 43 41. 7

Vi t B6 /% 4. 8 1. 4 0. 6 0. 2 0. 04

　　* 1 BV bed v olume w as 50 m L.

从表 3可以看出 , AB-8树脂较 H103树脂容易洗涤 ,用 3倍树脂床体积的水洗涤 AB-8,

即可洗至流出水中的 Vit B6含量降至 1%以下 , H103树脂却需 5倍床体积的水洗涤 . 因此 ,

若想减少 Vit B6的损失 ,必要的水洗是不可缺少的 ,可考虑将水洗涤液套用 .

洗涤过的树脂用工业乙醇处理 ,可将其吸附的色素洗脱下来 . 用乙醇以 1 BV ( 50 mL) /h

流速再生树脂 ,再生流出液吸光度见表 4. 可以看到 , AB-8树脂较 H103树脂再生容易 , 2倍床

体积的乙醇已将树脂吸附的大部分色素洗脱 ,而 H103树脂却需用醇碱才能有效再生 .

Tab. 4　Regeneration of color loaded resins

Volum e of reg enerate s olution /BV* 1 2 3 4 5

H103 eff lu ent E 420 nm 9. 9 2. 38 10. 36 4. 5 2. 84

AB-8 ef f luent E 420 nm 13. 5 3. 66 1. 42 0. 62

　　* Regenerated by a fi rs t t reatmen t wi th 95% EtO H for 2 b ed v olumes, th en w ith 5% NaO H-70% EtO H-H2O.

20%的 Vit B6水溶液用树脂脱色 ,脱色温度有一定影响 ,溶液经脱色后 ,杂质的去除使

Vit B6纯度提高 ,在温度较低时 (低于 20℃ ) ,很快析出结晶 ,堵塞树脂 ,使脱色无法进行 . 温

度升高 ,树脂对色素的吸附量下降 ,脱色效果差 . 因此树脂法脱色应在 20～ 35℃间进行 .

由于 H103树脂再生较困难 ,选用 ToH树脂进行循环对比实验 ,取树脂 10 mL装柱 ,加
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100 mL 20% Vit B6粗品溶液以 1 BV /h流速进行吸附脱色 ,用 4倍床体积的水淋洗树脂 ,然

后用 2. 5倍床体积的 5% NaOH-70% EtO H-H2O溶液再生树脂 ,水洗至 pH约为 8时用 10 m L

稀盐酸 ( 0. 1 mol /L)淋洗后 ,即可循环再用 .

脱色实验结果列于表 5. 从表 5结果可看出 , To H树脂经 6次循环使用后 ,脱色性能没有

明显下降 . 但经树脂脱色后溶液中仍有一些黄色素残留 ,将溶液再串联一 10 mL的 001× 7阳

离子交换树脂柱吸附后 ,溶液的吸光度进一步下降 (表 5实验 1, 2) ,或者将经树脂脱色后溶液

再加入质量体积比为 2%的活性炭在 70～ 80℃加热搅拌 30 min,趁热过滤 ,然后测吸光度 (表

5实验 3, 4) ;所得结果说明残余色素中有部分离子性色素 ,吸附树脂不能将其吸附去除 .

Tab. 5　E 120 values of decolor ization sorpt ion-regenerat ion cycles

Cycle Number 1 2 3 4 5 6

To H resin ef f luent 0. 209 0. 192 0. 210 0. 183 0. 178 0. 207

Eff luen t f rom cation exchanger 0. 080 0. 077

Decolori zed by activ e carbon 0. 053 0. 052
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Decolorizaton of Vitamin B6 by Adsorption Resins

FAN Yun-Ge
* , S HI Zuo-Qing , LU Yan-Ling, SHI Rong-Fu, HE Bing-Lin

( State Key Laboratory of Functional Polymer Materials for Adsorpt ion Separation,

Institute of Polymer Chem istry , Nankai University , Tianjin 300071)

Abstract　 Some macro reticular adso rption resins were used fo r decolo rization of vi tamin B6

in aqueous so lution. The resul ts show tha t the resins wi th higher speci fic surface have a

higher decolo rizing efficiency. The deco lorizing process o f resin AB-8 w as mo re rapid. Resin

H103 had high decolo rizing ef ficiency , but w asn’ t easi ly reg enerated. Trea tment of crude

Vi tamin B6 solution by adsorbent To Hallow s for multiple reg eneration cycles wi thout loss of

decolo rization properties. The deco lorization of the crude Vi tamin B6 w as 85% .

Keywords　 Vitamin B6,decolo rization, macro reticular adso rption resin
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