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摘要： 目的　 优化无花果粗多糖脱色工艺， 并研究其吸附性能。 方法　 考察不同大孔吸附树脂对无花果多糖脱色效果

和多糖保留率的影响， 单因素试验结合响应面法优化影响脱色率和多糖保留率的因素， 分析树脂解吸和再生性。
结果　 Ｄ３０１ 型大孔吸附树脂脱色效果最好， 最优脱色工艺条件为 ｐＨ ４􀆰 ２， 脱色温度 ３２ ℃， 树脂用量 ４ ｇ ／ ５０ ｍＬ， 上

样质量浓度 ５􀆰 ５ ｍｇ ／ ｍＬ， 脱色时间 ２ ｈ， 脱色率为 ８６􀆰 １８％ ， 多糖保留率 ８８􀆰 ４１％ 。 ６０％ 乙醇对色素、 多糖分子解吸附

时， 可实现树脂再生及循环利用， 两者解吸率均在 ９０％ 以上。 结论　 Ｄ３０１ 型大孔吸附树脂可用于无花果粗多糖的脱

色工艺。
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　 　 无花果 Ｆｉｃｕｓ ｃａｒｉｃａ Ｌ． 为桑科榕属多年生落叶灌木， 因

花隐藏于花托内， 只见果不见花而得名［１］ ， 是人类最早驯

化栽培的果树之一， 具有抗氧化、 抑菌、 抗癌、 降血糖血

脂功效， 可治疗胃癌、 表皮癌、 肝癌、 糖尿病、 高血脂症

等， 是一种极具开发潜力的药食同源型水果［２⁃４］ ， 多糖是其

主要活性成分之一［５］ 。 目前， 常用的多糖提取方法为水提

醇沉法， 但含有色素、 蛋白质等杂质， 严重影响了其功

效［６］ 。 为了更好地对无花果多糖进行开发应用， 有必要寻

找一种适合的纯化方法对其进行脱色。
目前， 常用的多糖脱色方法有活性炭法、 过氧化氢法、

大孔树脂吸附法， 其中活性炭法耗时长， 活性炭难以去

除［７］ ； 过氧化氢法氧化强度过高， 会导致多糖结构破

坏［８］ ； 大孔树脂吸附法利用树脂与被吸附分子之间范德华

引力的强弱而达到多糖纯化目的， 具有操作简便、 吸附效

果好、 不改变多糖性质等优点， 被广泛应用于多糖脱色工

艺［９］ 。 因此， 本实验在筛选大孔树脂类型的基础上， 采用

单因素试验结合响应面法优化影响无花果粗多糖中色素吸

附效果的因素， 并考察树脂解吸附性质， 分析其再生功能，
以期为该成分的进一步开发利用提供技术支撑。
１　 材料

１􀆰 １　 药材　 无花果为采自句容市虎耳山无花果专业合作社

的 “玛斯义陶芬” 成熟果实， 经江苏省中国科学院植物研

究所刘启新研究员鉴定为桑科榕属植物无花果 Ｆｉｃｕｓ ｃａｒｉｃａ
Ｌ． 的果实， 洗净自然晾干后切成 ０􀆰 ５ ｃｍ 厚片， －５０ ℃真空

冷冻干燥机中干燥， 粉碎后过 ４０ 目筛备用。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 Ｄ９４１、 ＸＤＡ⁃１、 ＡＢ⁃８、 Ｄ３５２０、 Ｄ３０１ 型
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大孔吸附树脂 （北京中冉旭升科技发展有限公司）。 硫酸、
苯酚、 乙醇等均为分析纯 （国药集团化学试剂有限公司）。
１􀆰 ３　 仪器　 Ｌａｂ⁃１Ａ⁃５０Ｅ 真空冷冻干燥机 （北京博医康实

验仪器有限公司）； ＳｐｅｃｔｒａＭａｘ Ｐｌｕｓ ３８４ 连续光谱扫描式酶

标仪 （美国 Ｍｏｌｅｃｕｌａｒ Ｄｅｖｉｃｅｓ 公司）； Ｒｏｔａｖａｐｏｒ Ｒ⁃２１０ 旋转

蒸发仪 （瑞士 Ｂｕｃｈｉ Ｌａｂｏｒｔｅｃｈｎｉｋ ＡＧ 公司）。
２　 方法

２􀆰 １　 粗多糖制备 　 药材粉末按料液比 １ ∶ ６０ 加水混匀，
７０ ℃下超声提取 ２５ ｍｉｎ， 滤过， 弃滤渣， 滤液低温浓缩至

原体积的 １ ／ ４， 加 ４ 倍量 ９５％ 乙醇静置过夜， ４ ５００ ｒ ／ ｍｉｎ
离心 １５ ｍｉｎ， 用适量无水乙醇清洗沉淀 ２ 次， －５０ ℃下冷

冻干燥， 即得。
２􀆰 ２　 大孔吸附树脂筛选　 取冷冻干燥后粗多糖， 精密称定

质量 后， 加 去 离 子 水 溶 解， 摇 匀， 制 得 质 量 浓 度 为

５ ｍｇ ／ ｍＬ的溶液。 精密称取经预处理的 ５ 种大孔吸附树脂

各 ４ ｇ， 置于 １００ ｍＬ 具塞三角瓶中， 加入 ５０ ｍＬ 上述溶液，
调节 ｐＨ 至 ６􀆰 ４， ３０ ℃ 恒温摇床中 １５０ ｒ ／ ｍｉｎ 匀速振荡

１２０ ｍｉｎ， ４ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心 １０ ｍｉｎ， 收集上清液， 测定脱色

率、 多糖保留率， 其中多糖含量采用苯酚⁃硫酸法测定［９］ ，
保留率 Ｙ１ 计算公式为 Ｙ１ ＝ （Ｃ２ ／ Ｃ１） ×１００％ （Ｃ１、 Ｃ２ 分别

为脱色前、 脱色后多糖含量）。 将样品于 ３００～ ６５０ ｎｍ 波长

范围内完成扫描， 发现吸收峰在 ４５０ ｎｍ 左右， 故选择其作

为检测波长， 同时对不同 ｐＨ 粗多糖溶液进行扫描， 发现

ｐＨ 仅对吸光度有影响， 而对最大吸收波长几乎无影响， 脱

色率 Ｙ２ 计算公式为 Ｙ２ ＝ ［ （Ａ１－Ａ２） ／ Ａ１］ ×１００％ ［９］ （Ａ１、
Ａ２ 分别为脱色前、 脱色后溶液吸光度）。 综合指标 ＝ （多
糖脱色率＋多糖保留率） ／ ２。
２􀆰 ３　 静态吸附动力学研究　 精密称取大孔吸附树脂 ４ ｇ 至

１００ ｍＬ 具塞三角瓶中， 加入 ５０ ｍＬ “２􀆰 ２” 项下粗多糖溶

液， 调节 ｐＨ 至 ６􀆰 ４， 在 ３０ ℃恒温摇床中 １５０ ｒ ／ ｍｉｎ 匀速振

荡， 每隔一定时间取样， 测定多糖保留率和脱色率， 绘制

吸附动力学曲线。
２􀆰 ４　 静态吸附参数优化

２􀆰 ４􀆰 １　 单因素试验　 （１） 在粗多糖溶液质量浓度 （上样

质量浓度） ５ ｍｇ ／ ｍＬ、 ｐＨ ６􀆰 ４、 脱色时间 ２ ｈ， 脱色温度

３０ ℃的条件下， 设定树脂用量分别为 ２、 ４、 ６、 ８、 １０、
１２ ｇ ／ ｍＬ； （２） 在树脂用量 ４ ｇ ／ ｍＬ、 ｐＨ ６􀆰 ４、 脱色时间２ ｈ、
脱色温度 ３０ ℃的条件下， 设定上样质量浓度分别为 ２􀆰 ５、

５、 １０、 １５、 ２０、 ２５、 ３０ ｍｇ ／ ｍＬ； （３） 在树脂用量４ ｇ ／ ｍＬ、
上样质量浓度 ５ ｍｇ ／ ｍＬ、 脱色时间 ２ ｈ、 脱色温度 ３０ ℃的

条件下， 设定 ｐＨ 分别为 ３、 ４、 ５、 ６、 ７、 ８； （４） 在树脂

用量 ４ ｇ ／ ｍＬ、 上样质量浓度 ５ ｍｇ ／ ｍＬ、 ｐＨ ６􀆰 ４、 脱色温度

３０ ℃的条件下， 设定脱色时间分别为 １、 ２、 ３、 ４、 ５、
６ ｈ； （５） 在树脂用量 ４ ｇ ／ ｍＬ、 上样质量浓度 ５ ｍｇ ／ ｍＬ、
ｐＨ ６􀆰 ４、 脱色时间 ２ ｈ 的条件下， 设定脱色温度分别为 １０、
２０、 ３０、 ４０、 ５０、 ６０ ℃。
２􀆰 ４􀆰 ２　 响应面法 　 在单因素试验基础上， 通过 Ｄｅｓｉｇｎ⁃
Ｅｘｐｅｒｔ ８􀆰 ０􀆰 ６ 软件进行响应面设计， 因素水平见表 １。

表 １　 因素水平

因素
水平

－１ ０ １
Ａ ｐＨ ３ ４ ５
Ｂ 上样质量浓度 ／ （ｍｇ·ｍＬ－１） ３ ５ ７
Ｃ 脱色时间 ／ ｈ １ ２ ３
Ｄ 脱色温度 ／ ℃ ２０ ３０ ４０

２􀆰 ４􀆰 ３　 静态解吸附实验　 称取相同质量树脂 ６ 份， 置于三

角瓶中， 加入相同体积和质量浓度的粗多糖溶液， 在

ｐＨ ４􀆰 ２、 吸附温度 ３２ ℃ 的条件下恒温振荡 ５ ｈ 至吸附平

衡， 滤过， 超纯水清洗树脂后吸干水分， 加入相同体积 ０、
２０％ 、 ４０％ 、 ６０％ 、 ８０％ 、 ９５％ 乙醇， 恒温下振荡 １０ ｈ， 测

定多糖、 色素含量， 计算解吸率［１０］ 。
２􀆰 ５　 统计学分析 　 通过 Ｄｅｓｉｇｎ ｅｘｐｅｒｔ ８􀆰 ０􀆰 ６、 ＧｒａｐｈＰａｄ
Ｐｒｉｓｍ ｖ６􀆰 ０２ 软件进行处理。
３　 结果

３􀆰 １　 大孔吸附树脂筛选　 大孔吸附树脂的吸附性能受树脂

组成、 极性、 空间结构 （孔径、 比表面积）、 被吸附分子

极性和大小等因素影响［１１］ ， 故选择适宜树脂对无花果粗多

糖脱色至关重要。 表 ２ 显示， Ｄ３０１ 型树脂对无花果粗多糖

的脱色效果及多糖保留率优于其他树脂， 这是因为无花果

粗多糖中色素大多为具有酚羟基的化合物， 生成氢键的能

力较强， 易于与 Ｄ９４１、 ＡＢ⁃８、 Ｄ３０１ 等弱极性树脂产生较

强的吸附作用； ＸＤＡ⁃１、 Ｄ３５２０ 等非极性树脂则对色素吸

附能力较低； 较高比表面积也有利于树脂吸附， ３ 种弱极

性树脂中以 Ｄ３０１ 树脂的比表面积相对较大， 色素吸附量也

更高。 因此， 本实验选择 Ｄ３０１ 树脂用于无花果粗多糖的色

素去除。

表 ２　 ５ 种大孔吸附树脂对粗多糖色素的吸附效果

型号 极性 粒径 ／ ｍｍ 孔径 ／ ｎｍ 比表面积 ／ （ｍ２·ｇ－１） 脱色率 ／ ％ 多糖保留率 ／ ％ 综合评分 ／ 分
Ｄ９４１ 弱极性 ０􀆰 ３～１􀆰 ２ １４～１６ １６０～２００ ６５􀆰 ５３ ９２􀆰 ９２ ７９􀆰 ２２５
ＸＤＡ⁃１ 非极性 ０􀆰 ３～１􀆰 ３ ２６～３２ ８００～１ ０００ ４５􀆰 ７５ ８５􀆰 ５１ ６６􀆰 ７９５
ＡＢ⁃８ 弱极性 ０􀆰 ３１５～１􀆰 ５ １３～１４ ４８０～５２０ ６７􀆰 ７５ ９０􀆰 ０１ ７４􀆰 １２０
Ｄ３５２０ 非极性 ０􀆰 ３～１􀆰 ２５ ８􀆰 ５～９ ４８０～５２０ ５５􀆰 ２３ ８５􀆰 ５４ ７６􀆰 ６４５
Ｄ３０１ 弱极性 ０􀆰 ３１５～１􀆰 ２５ ９～１１ ５５０～６００ ７６􀆰 ６１ ８７􀆰 ８４ ８４􀆰 ０６０

３􀆰 ２　 静态吸附动力学　 图 １ 显示， 吸附时间在 ０～ １００ ｍｉｎ
时， 脱色率随着时间延长而呈快速升高的趋势， 表明色素

吸附量迅速增加； 在 １００ ～ １２５ ｍｉｎ 时， 色素吸附量呈缓慢

上升阶段； １２５ ｍｉｎ 后 Ｄ３０１ 树脂对色素的吸附、 解吸附达

到动态平衡。 因此， 选择 １２５ ｍｉｎ 作为最优吸附时间。
３􀆰 ３　 静态吸附参数
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图 １　 Ｄ３０１ 树脂静态吸附动力学曲线 （ｎ＝３）

３􀆰 ３􀆰 １　 树脂用量对粗多糖脱色效果的影响　 图 ２ 显示， 树

脂用量为 ２ ｇ 时， 由于色素、 多糖含量超出树脂吸附能力，
故仍存在多余的两者未被吸附， 导致脱色率低、 多糖保留

率高； 随着树脂用量增加， 色素脱除率先升高后保持稳定，
而多糖保留率降低， 其原因可能是随着树脂量升高， 其吸

附量大于扩散出来的色素分子， 脱色率达到饱和， 同时被

树脂吸附的多糖也随之增加。 因此， 选择 ４ ｇ ／ ５０ ｍＬ 作为

树脂用量进行后续优化。

注： 不同小写字母表示同一参数在不同因素水平有差异，
Ｐ＜０􀆰 ０５。

图 ２　 树脂用量对粗多糖脱色效果的影响 （ｎ＝３）

３􀆰 ３􀆰 ２　 上样质量浓度对粗多糖脱色效果的影响 　 图 ３ 显

示， 上样质量浓度为 ５ ～ ３５ ｍｇ ／ ｍＬ 时， 脱色率急剧降低，
保留率则变化不显著。 因此， 选择 ５ ｍｇ ／ ｍＬ 作为上样质量

浓度进行后续优化。

注： 不同小写字母表示同一参数在不同因素水平有差异，
Ｐ＜０􀆰 ０５。

图 ３　 上样质量浓度对粗多糖脱色效果的影响 （ｎ＝３）

３􀆰 ３􀆰 ３　 ｐＨ 对粗多糖脱色效果的影响　 图 ４ 显示， 随着 ｐＨ
的升高， 脱色率先升高后降低， 在 ３～ ５ 时最高； 保留率亦

然， 在 ４ 时最高。 因此， 选择 ｐＨ ４ 进行后续优化。

注： 不同小写字母表示同一参数在不同因素水平有差异，
Ｐ＜０􀆰 ０５。

图 ４　 ｐＨ 对粗多糖脱色效果的影响 （ｎ＝３）

３􀆰 ３􀆰 ４　 脱色时间对粗多糖脱色效果的影响　 图 ５ 显示， 随

着脱色时间延长， 脱色率先升高后趋于平缓， 在 ２ ～ ３ ｈ 时

最高， 保留率则先升高后降低。 因此， 选择 ２ ｈ 作为脱色

时间进行后续优化。

注： 不同小 写 字 母 表 示 同 一 参 数 在 不 同 因 素 水 平 有 差 异，
Ｐ＜０􀆰 ０５。

图 ５　 脱色时间对粗多糖脱色效果的影响 （ｎ＝３）

３􀆰 ３􀆰 ５　 脱色温度对粗多糖脱色效果的影响　 图 ６ 显示， 随

着温度升高， 脱色率先升高后降低， 在 ３０ ℃时最高； 大于

３０ ℃后， 树脂对色素的解析速度大于吸附速度， 导致脱色

率大幅降低， 同时多糖分子易发生结构变化， 使得保留率

也降低。 因此， 选择 ３０ ℃作为脱色温度进行后续优化。

注： 不同 小 写 字 母 表 示 同 一 参 数 在 不 同 因 素 水 平 有 差 异，
Ｐ＜０􀆰 ０５。

图 ６　 脱色温度对粗多糖脱色效果的影响 （ｎ＝３）

３􀆰 ３􀆰 ６　 响应面法 　 在单因素试验基础上， 选择 ｐＨ （Ａ）、
上样质量浓度 （Ｂ）、 脱色时间 （Ｃ）、 脱色温度 （Ｄ） 作为

影响因素， 脱色率作为评价指标 （Ｙ）， 通过 Ｄｅｓｉｇｎ ｅｘｐｅｒｔ
８􀆰 ０􀆰 ６ 软件进行响应面设计， 结果见表 ３。

对表 ３ 数据进行多元回归分析， 得方程为 Ｙ ＝ ８５􀆰 ７４＋
２􀆰 ３０Ａ＋ １􀆰 １７Ｂ ＋ ０􀆰 １３Ｃ － ４􀆰 ７８Ｄ ＋ ０􀆰 ４７ＡＢ ＋ ０􀆰 ５０ＡＣ ＋ ０􀆰 ２３ＡＤ －
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　 　 　 　 表 ３　 试验设计与结果

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ Ｙ 脱色率 ／ ％ 预测值 ／ ％
１ ０ －１ ０ －１ ７５􀆰 ７３ ７５􀆰 ３３
２ ０ １ ０ －１ ７８􀆰 ５６ ７９􀆰 ００
３ ０ ０ ０ ０ ７６􀆰 ７５ ７６􀆰 ７２
４ ０ １ ０ １ ８１􀆰 ４５ ８２􀆰 ２６
５ －１ ０ １ ０ ７８􀆰 ５４ ７８􀆰 ８６
６ １ －１ ０ ０ ７７􀆰 ５４ ７８􀆰 ２７
７ ０ ０ ０ ０ ６８􀆰 ７８ ６８􀆰 ４６
８ ０ １ －１ ０ ６９􀆰 ４６ ６９􀆰 ５６
９ １ ０ －１ ０ ７３􀆰 ４５ ７２􀆰 ９７
１０ －１ ０ ０ １ ７７􀆰 ８３ ７７􀆰 １２
１１ ０ ０ －１ １ ６３􀆰 ３６ ６２􀆰 ９６
１２ －１ －１ ０ ０ ６８􀆰 ６５ ６８􀆰 ０２
１３ －１ １ ０ ０ ８０􀆰 ４４ ８０􀆰 ３７
１４ １ ０ ０ １ ８３􀆰 ５３ ８３􀆰 ０７
１５ ０ ０ －１ －１ ８１􀆰 ６３ ８０􀆰 ９９
１６ ０ －１ ０ １ ８３􀆰 ９８ ８２􀆰 ９５
１７ ０ ０ ０ ０ ７６􀆰 ２４ ７６􀆰 ８２
１８ ０ ０ ０ ０ ８０􀆰 ４７ ８０􀆰 ４３
１９ ０ １ １ ０ ７５􀆰 ３５ ７６􀆰 ０８
２０ ０ ０ １ １ ８１􀆰 ５６ ８１􀆰 ６８
２１ ０ －１ １ ０ ７７􀆰 ４６ ７７􀆰 ５２
２２ ０ ０ ０ ０ ７８􀆰 ６７ ７８􀆰 ７５
２３ １ １ ０ ０ ６６􀆰 ２５ ６６􀆰 ８７
２４ １ ０ ０ －１ ６９􀆰 ６７ ７０􀆰 ３０
２５ －１ ０ －１ ０ ８６􀆰 ０９ ８５􀆰 ７４
２６ ０ ０ １ －１ ８５􀆰 ４７ ８５􀆰 ７４
２７ ０ －１ －１ ０ ８５􀆰 ３２ ８５􀆰 ７４
２８ １ ０ １ ０ ８５􀆰 ９６ ８５􀆰 ７４
２９ －１ ０ ０ －１ ８５􀆰 ８８ ８５􀆰 ７４

０􀆰 １８ＢＣ ＋ ０􀆰 ５５ＢＤ ＋ ０􀆰 ４２ＣＤ － ５􀆰 ２５Ａ２ － ２􀆰 １６Ｂ２ － １􀆰 ７４Ｃ２ －
１０􀆰 ２２Ｄ２， 方差分析见表 ４。 由此可知， 模型 Ｐ＜０􀆰 ０１， 表

明其极显著； 失拟项 Ｐ＞０􀆰 ０５， 表明模型成功建立； 模型

Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９８７ ８， 表明其拟合程度较好； Ａ、 Ｂ、 Ｃ、 Ａ２、 Ｂ２、
Ｃ２、 Ｄ２ 有显著影响 （Ｐ＜０􀆰 ０５）。 最终确定， 最优脱色工艺

为 ｐＨ ４􀆰 ２３， 脱色温度 ３２􀆰 ２ ℃， 树脂用量 ４ ｇ ／ ５０ ｍＬ， 上样

质量浓度 ５􀆰 ５２ ｍｇ ／ ｍＬ， 脱色时间 ２􀆰 ０３ ｈ， 脱色率 ８６􀆰 ６９％ 。
　 　 响应面分析见图 ７。 由此可知， 与因素 Ｂ 方向比较， Ａ
效应面曲线较陡， 表明 ｐＨ 对脱色率的影响高于上样质量

浓度： 与 Ｃ 方向比较， Ａ 效应面曲线较陡， 表明 ｐＨ 对脱

色率的影响高于脱色时间； 与 Ａ 方向比较， Ｄ 效应曲线较

陡， 等高线密度高于沿 ｐＨ 移动的密度， 表明脱色温度对

脱色率的影响高于 ｐＨ； 与 Ｃ 方向比较， Ｂ 效应面曲线略

陡， 表明上样质量浓度对脱色率的影响高于脱色时间； 与

Ｂ 方向比较， Ｄ 效应曲线较陡， 等高线密度高于沿上样浓

度移动的密度， 表明脱色温度对脱色率的影响高于上样质

量浓度； 与 Ｃ 方向比较， Ｄ 效应曲线较陡， 等高线密度高

于沿上样浓度移动的密度， 表明脱色温度对脱色率的影响

高于脱色时间。 综上所述， 各因素影响程度依次为 Ｄ＞Ａ＞
Ｂ＞Ｃ。
３􀆰 ４　 验证试验　 考虑到实际可操作性， 将 “２􀆰 ３􀆰 ６” 项下

　 　 　 　 表 ４　 方差分析

因素 离均差平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值

模型 １ １１３􀆰 ６９ １４ ７９􀆰 ５５ １６２􀆰 ７９ ＜０􀆰 ０００ １
Ａ ６３􀆰 ６６ １ ６３􀆰 ６６ １３０􀆰 ２８ ＜０􀆰 ０００ １
Ｂ １６􀆰 ２９ １ １６􀆰 ２９ ３３􀆰 ３３ ＜０􀆰 ０００ １
Ｃ ０􀆰 １９ １ ０􀆰 １９ ０􀆰 ３９ ０􀆰 ５４０ ３
Ｄ ２７３􀆰 ８０ １ ２７３􀆰 ８０ ５６０􀆰 ３０ ＜０􀆰 ０００ １
ＡＢ ０􀆰 ８７ １ ０􀆰 ８７ １􀆰 ７９ ０􀆰 ２０２ ４
ＡＣ ０􀆰 ９８ １ ０􀆰 ９８ ２􀆰 ０１ ０􀆰 １７８ ６
ＡＤ ０􀆰 ２１ １ ０􀆰 ２１ ０􀆰 ４２ ０􀆰 ５２５ ７
ＢＣ ０􀆰 １４ １ ０􀆰 １４ ０􀆰 ２８ ０􀆰 ６０４ ９
ＢＤ １􀆰 ２２ １ １􀆰 ２２ ２􀆰 ５０ ０􀆰 １３６ ３
ＣＤ ０􀆰 ７１ １ ０􀆰 ７１ １􀆰 ４４ ０􀆰 ２４９ ４
Ａ２ １７９􀆰 ０１ １ １７９􀆰 ０１ ３６６􀆰 ３２ ＜０􀆰 ０００ １
Ｂ２ ３０􀆰 ３５ １ ３０􀆰 ３５ ６２􀆰 １２ ＜０􀆰 ０００ １
Ｃ２ １９􀆰 ６０ １ １９􀆰 ６０ ４０􀆰 １１ ＜０􀆰 ０００ １
Ｄ２ ６７７􀆰 ６０ １ ６７７􀆰 ６０ １ ３８６􀆰 ６５ ＜０􀆰 ０００ １
残差 ６􀆰 ８４ １４ ０􀆰 ４９ — —
失拟项 ６􀆰 ４０ １０ ０􀆰 ６４ ５􀆰 ８２ ０􀆰 ０５２ １
纯误差 ０􀆰 ４４ ４ ０􀆰 １１ — —
总和 １ １２０􀆰 ５４ ２８ — — —

优化工艺略作修改， 即 ｐＨ ４􀆰 ２， 脱色温度 ３２ ℃， 树脂用量

４ ｇ ／ ５０ ｍＬ， 上样质量浓度 ５􀆰 ５ ｍｇ ／ ｍＬ， 脱色时间 ２ ｈ， 并进

行验证试验。 结果， 脱除率为 ８６􀆰 １８％ ， 与预测值 ８６􀆰 ６９％
仅相差 ０􀆰 ５９％ ， 并且多糖保留率为 ８８􀆰 ４１％ ， 表明模型拟合

度良好。
３􀆰 ５　 树脂解吸附及再生 　 树脂通过范德华引力与物质吸

附， 相反地， 改变树脂与被吸附物质之间的吸附力可使被

吸附物质脱附， 进而实现树脂再生和重复利用［１０］ ， 目前常

用洗脱剂有甲醇、 乙醇、 丙酮等， 从食品安全角度出发，
本实验选择了乙醇， 并考察其对 Ｄ３０１ 树脂再生效果的影

响， 结果见图 ８。 由此可知， 随着乙醇体积分数增加， 树

脂对色素、 多糖的解吸能力逐渐加强， 在 ４０％ 时解吸率达

６０％ 以上， 在 ６０％ ～９５％ 时大大减弱了两者与树脂之间的引

力， 使其从中释放出来， 解吸率均在 ９０％ 以上。 从节约成

本角度考虑， 以 ６０％ 乙醇为解吸液即可实现树脂再生和循

环利用。
４　 讨论

不同类型大孔吸附树脂因组成、 空间结构、 被吸附分

子性质的不同， 吸附效果也有所差异， 例如菊苣多糖选择

Ｄ３０１Ｇ 型树脂脱色效果最好［１２］ ， 而草莓多糖以 ＮＫＡ⁃９ 型

树脂脱色效果最佳［１３］ 。 无花果粗多糖色素大多为具有酚羟

基成分， 生成氢键能力较强， 易于与弱极性树脂结合， 故

选择弱极性 Ｄ３０１ 树脂进行吸附。
树脂用量、 上样液质量浓度的筛选可最大程度利用树

脂吸附能力， 有利于生产成本节约。 本实验树脂用量起初

过低， 导致色素和多糖分子超出树脂吸附能力； 随着其用

量升高， 吸附量大于扩散出的色素分子， 脱色率达到饱和，
同时被吸附的多糖分子也增加， 表现为脱色率高、 多糖保

留率低。 另外， 上样液质量浓度可通过影响多糖黏度来改

变多糖和色素分子的扩散能力， 另外还决定了大孔树脂功
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图 ７　 各因素响应面图

注： 不同小写字母表示同一参数在不同乙醇体积分数处理时有差

异， 即 Ｐ＜０􀆰 ０５。

图 ８　 不同体积分数乙醇对 Ｄ３０１ 树脂解吸附性能影响

能基团结合的两者数目， 其质量浓度过低虽然有利于色素

吸附， 但同时树脂剩余功能基团会对多糖分子进行吸附，
造成该成分损失。

ｐＨ 可通过影响多糖和色素分子的结构来影响其与树脂

的吸附能力。 本实验发现， ｐＨ 在 ３～ ５ 时 Ｄ３０１ 树脂对脱色

效果最佳， 可能是无花果粗多糖色素在弱酸性条件下表现

为弱极性或非极性， 易于被弱极性树脂 Ｄ３０１ 吸附； 在碱性

环境下， 部分色素分子性质发生改变或多糖中部分还原糖

发生美拉德反应， 导致颜色加深、 脱色率降低。
色素分子的扩散与被吸附需要一定的时间。 本研究发

现， 吸附时间 １ ｈ 时脱色率仅为 ７３％ ， 而延长至 ２ ｈ 时可达

８４％ ， 可能是短时间内色素分子未被充分吸附， 而达到一

定时间后树脂对色素的吸附和解吸达到平衡， 但继续延长

后变化不大； 多糖分子因时间延长出现死吸附现象， 导致

保留率略有下降。
温度可通过改变多糖和色素分子扩散能力、 树脂吸附

位点来影响吸附效果， 刘海霞等［１４］ 报道， ２０ ℃ 下 ＬＳＡ⁃
８００Ｂ 树脂对大枣多糖色素的吸附效果最佳。 本实验发现，
３０ ℃时 Ｄ３０１ 树脂对脱色效果最好， 这是因为温度过高加

速了分子扩散能力， 促进了色素分子与树脂的吸附， 但树

脂对色素的吸附是放热过程， 温度过高会导致色素解吸速

度大于吸附速度， 进而引起脱色率大幅降低［１５］ 。
响应面法利用多元二次方程拟合因素与响应值之间的

函数关系来求取最优工艺参数， 考察因素范围全面， 所得

工艺参数可靠。 本实验结合单因素试验和该方优化 Ｄ３０１ 树

脂对无花果粗多糖色素脱除的影响因素， 发现优化工艺下

脱色率为 ８６􀆰 １８％ ， 与预测值相对误差较小， 验证了其可靠

性和准确性。
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摘要： 目的　 优化柏子仁制霜工艺， 并测定脂肪油含量。 方法　 以总皂苷、 脂肪油含量为评价指标， 炮制温度、 炮制

压力、 炮制次数、 炮制时间为影响因素， 正交试验优化炮制工艺。 气相色谱法测定炮制前后脂肪油含量变化。 结果　
最佳条件为在 ４０ ℃、 １２０ ｋＰａ 压力下炮制 ３ 次， 每次 ６０ ｍｉｎ， 总皂苷、 脂肪油含量分别为 ０􀆰 ３２％ 、 １３􀆰 ６％ 。 炮制前后，
脂肪油含量无明显变化。 结论　 该方法稳定可行， 重复性好， 可用于柏子仁制霜工艺。
关键词： 柏子仁； 制霜工艺； 正交试验； 脂肪油； 气相色谱

中图分类号： Ｒ２８３　 　 　 　 　 文献标志码： Ｂ　 　 　 　 　 文章编号： １００１⁃１５２８（２０２２）０２⁃０５４２⁃０４
ｄｏｉ：１０􀆰 ３９６９ ／ ｊ．ｉｓｓｎ．１００１⁃１５２８􀆰 ２０２２􀆰 ０２􀆰 ０３８

　 　 柏子仁为柏科植物侧柏 Ｐｌａｔｙｃｌａｄｕｓ ｏｒｉｅｎｔａｌｉｓ （ Ｌ．）
Ｆｒａｎｃｏ 的干燥成熟种仁， 味甘性平， 归心、 肾、 大肠经，
具有养心安神、 润肠通便、 止汗的功效。 柏子仁霜在 ２０２０
年版 《中国药典》 一部［１］ 、 １９８８ 年版 《全国中药炮制规

范》 ［２］及部分省地方规范［３］ 中均有收载， 其最早见于宋代

《博济方》 ［４］ ， 炮制目的在于减少脂肪油含量， 消除致呕、
致泻副作用［５］ 。 目前， 有学者采用干燥箱制霜法［６］ 、 ＣＯ２

超临界制霜法［７］等对柏子仁制霜方法进行研究， 并对不同

制霜炮制方法进行了比较［８］ ， 但尚未见柏子仁霜压榨制霜

工艺的研究报道。 本研究采用正交试验对柏子仁压榨去油

制霜工艺中的炮制压力、 炮制温度、 炮制次数、 炮制时间

等参数进行优化， 并采用气相色谱法 （ＧＣ） 对柏子仁和柏

子仁霜所含脂肪油中成分进行分析， 可为制定相关炮制规

范提供科学依据。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 制霜板 （实验室自制）； ８００Ｙ 型多功能粉碎机

（永康市铂欧五金制品有限公司）； ＤＨＧ⁃９０７０Ａ 型电热恒温

鼓风干燥箱 （上海一恒科学仪器有限公司）； ＢＳ１２４Ｓ 型分

析天平 （德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ 公司）； ＳＢ－５２００ＤＴＤ 型超声波清洗

器 （宁波新芝生物科技股份有限公司）； ＴＵ⁃１８１０ 型紫外⁃
可见分光光度计 （北京普析通用仪器有限责任公司）； ＧＣ⁃
２０１０ ＰＬＵＳ 型气相色谱仪 （日本岛津公司）。
１􀆰 ２　 饮片　 柏子仁由国家中药现代化工程技术研究中心提

供， 批号 ２０１７０４０１， 经中山火炬职业技术学院赵斌博士鉴

定为柏科植物侧柏 Ｐｌａｔｙｃｌａｄｕｓ ｏｒｉｅｎｔａｌｉｓ （Ｌ．） Ｆｒａｎｃｏ 的干燥

成熟果实， 碾去果壳及种皮， 取种仁备用。
１􀆰 ３　 试剂与药物　 烘焙专用吸油纸（厚 ０􀆰 １ ｍｍ，执行标准

ＧＢ４８０６􀆰 ８⁃２０１６，广州金洁沣纸业有限公司）。 齐墩果酸对照

品（批号 ＰＳ０１３４０２，成都普思生物科技股份有限公司，纯度＞
９８􀆰 ０％ ）；４０ 种脂肪酸甲酯对照品 （批号 ＪＡ４⁃Ａ，美国 Ｎｕ⁃
Ｃｈｅｋ 公司，纯度 ９９􀆰 ０％ ）。 正庚烷为色谱纯；氢氧化钠、三氟

化硼、氯化钠、香兰素、冰醋酸、浓硫酸、乙醇、甲醇、石油醚
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