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摘要:利用大孔树脂 D101对澄清柚汁的脱苦工艺条件进行

优化。以柚皮苷和柠檬苦素的脱苦率、Vc损失率、感官评价

为研究指标,选择树脂添加量、树脂作用时间、吸附温度、柚

汁pH 值为条件因素进行单因素改进和正交优化试验。结

果表明,采用 D101树脂对柚汁进行脱苦的最佳工艺条件为:
树脂添加量1.7%,树脂作用时间18min,吸附温度30℃,柚
汁pH 值3.5,该条件下,实际测出柚汁的脱苦率为69.91%、

Vc损失率为25.62%。
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Abstract:Thedebitteringconditionsofpommelojuicewereimproved
andoptimizedbyD101macroporousresin.Thesingle-factorexperi-
mentsandorthogonalexperimentswereevaluatedbydebitteringrate
ofnaringinandlimonlids,thelossrateofVcandthesensoryevalua-
tion,andwerestudiedwithvariousfactors,includingdifferenta-
mountofresin,debitteringtemperature,debitteringtime,pHvalue
andsoon.TheresultsofbestdebitterizeconditionsbyD101macro-
porousresinwereasfollows:theresinusagewas1.7%,adsorption
timewas18min,adsorptiontemperaturewas30 ℃ andjuice'spH
was3.5.Undertheseconditions,thedebitteringrateofpommelo
juicewas69.91%,thelossofVcwas25.62%.
Keywords:macroporousresin;pommelojuice;debittering

柚子(Citrusgrandis)属柑橘类果实,不仅含有人体所

需的多种营养素和活性物质,而且具有较高的药用保健价

值[1,2]。柚子属于季节性水果,耐贮存性能差,对其进行深加

工以延长销售时间,同时赋予更高的附加值,已成为业内共

识[3,4]。

柚汁在制作过程中会出现过度苦味现象,严重影响风味

和口感。研究[5,6]表明,柚汁中主要苦味物质为柠檬苦素与

柚皮苷,类柠檬苦素中最重要苦味源是柠碱,其在水溶液中

的苦味阈值为1.0μg/mL,柚皮苷是一类黄酮化合物,在水

溶液中的苦味阈值为20μg/mL。钟晓婷等[7]研究发现,过

度脱苦会引起柚汁中 Vc含量大幅下降,大大降低营养价值。

如何减少这些苦味物质而又不至于改变柚汁的风味和营养

价值是柚汁加工过程中的关键环节。

去除柚汁中苦味物质的方法主要有:β-环糊精屏蔽脱

苦、酶法脱苦、吸附脱苦等[8]。β-环糊精包埋脱苦时间长,效

率低,苦味物质容易重新析出,效果并不显著[9]。柚苷酶价

格昂贵且活性较低,目前用于商业生产的柚苷酶产品还不够

成熟[10]。大孔树脂属多孔性交联聚合物,性能稳定,无毒,

比表 面 积 高,有 良 好 的 吸 附 能 力,价 格 便 宜 且 可 循 环 使

用[11]。笔者在预试验中尝试用普通大孔树脂色谱柱进行脱

苦,虽然脱苦效果很好,但柚汁的风味很差,几乎没有柚子的

风味,所以还要用特制的大孔树脂色谱柱进行脱苦才可以既

保证脱苦率又保证柚子汁的风味。笔者[12]前期研究发现,

非极性大孔树脂D101较极性大孔树脂 HPD450具有更高的

脱苦效果。本研究拟在前期研究[12]基础上剔除对脱苦影响

不明显的摇床转速因素,选择树脂添加量、脱苦时间、脱苦温

度、柚汁pH 值为试验因素进行单因素和正交优化试验,以

柚汁的脱苦率为评价指标,进一步研究 D101大孔树脂对柚

汁中苦味物质的脱除。为更好地保留其营养物质,增加 Vc
的损失率作为评价指标。旨在将柚汁中的苦味减少到可接

受范围,并尽可能的保留其营养物质,从而为解决柚汁加工

的关键工艺提供试验依据。

1　材料与方法

1.1　试剂与仪器

蜜柚:采购于韶关市场;
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大孔树脂:D101型,沧州宝恩化工有限公司;

柚皮苷标准品、柠檬苦素标准品:纯度均在99.8%以上,

广州市齐云生物技术有限公司;

振荡培养箱:SPX-250B-D型,上海博迅事业有限公司医

疗设备厂;

可见分光光度计:Spectrumlab22c型,上海棱光技术有

限公司;

快速漩涡振荡器:MM-2型,江苏省姜堰市沈高康健生

化器具厂;

手持糖度仪:B80型,上海文畅精密量仪有限公司。

1.2　方法

1.2.1　榨汁工艺

柚子→去皮去囊衣→榨汁(加入0.2%柠檬酸、50%蒸馏

水)→酶解(果胶酶0.3%、酶解温度45℃、酶解时间2h)→
钝酶(85℃、15min)→用三足式离心机过滤(添加0.3%硅

藻土助滤)→澄清型柚汁→冷冻(-18 ℃冷冻冰柜)→待用

(脱苦、调配)

1.2.2　大孔树脂的活化方法　参照文献[11]。

1.2.3　各种衡量指标的测定方法

(1)柚皮苷的测定:参照文献[13],运用戴维斯(Davis)

方法,图1为柚皮苷标准曲线,R2=0.9996。

(2)柠檬苦素的测定:参照文献[14],柠檬苦素标准曲

线见图2,R2=0.9995。
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Figure2　Standardcurveoflimonoids

　　(3)脱苦率:参照文献[12],此脱苦率计算方法综合考

虑了柠檬苦素在水中的阈值为柚皮苷的20倍,将柚皮苷赋

予权重为1,则柠檬苦素为20。按脱苦率式(1)计算:

T=
C柚 -C1( ) + C柠 -C2( ) ×20

C柚 +C柠 ×20 ×100% (1)

式中:

T———柚汁中苦味物质的脱苦率,%;

C柚 ———未脱苦原柚汁中的柚皮苷含量,μg/mL;

C1———脱苦后柚汁中柚皮苷含量,μg/mL;

C柠 ———未脱苦原柚汁中的柠檬苦素的含量,μg/mL;

C2———脱苦后柚汁中柠檬苦素的含量,μg/mL;

20———柠檬苦素苦味阈值权重倍数值。

(4)Vc的测定:根据 GB6195—1986,Vc含量采用2,6-

二氯靛酚滴定法测定。Vc损失率按式(2)计算:

SVc=
C1-C2

C1
×100% (2)

式中:

SVc———Vc损失率,%;

C1———脱苦后柚汁中 Vc的含量,mg/100g;

C2———脱苦后柚汁中 Vc的含量,mg/100g。

(5)可溶性固形物的测定:运用手持折光仪法[15]。

1.2.4　单因素试验设计

(1)树脂添加量单因素试验:分别取 D101树脂添加量

为1.0%,1.5%,2.0%,2.5%,3.0%,在 树 脂 作 用 时 间

5min、吸附温度40℃、柚汁pH3.5的条件下进行脱苦,考

察树脂添加量对柚汁脱苦率、Vc损失率的影响,每个水平重

复3次。

(2)树脂作用时间单因素试验:在树脂添加量2%、吸附

温度40℃、柚汁pH3.5的条件下,分别作用5,10,15,20,

25min,考察树脂作用时间对柚汁脱苦率、Vc损失率的影响,

每个水平重复3次。

(3)吸附温度单因素试验:选择吸附温度分别为20,30,

40,50℃,在树脂添加量为2%、树脂作用时间15min、柚汁

pH3.5的条件下进行脱苦,考察吸附温度对柚汁脱苦率、Vc

损失率的影响,每个水平重复3次。

(4)柚汁 pH 值单因素试验:调整柚汁 pH 值分别为

2.5,3.5,4.5,5.5,在 树 脂 添 加 量 为 2%、树 脂 作 用 时 间

15min、吸附温度30℃的条件下进行脱苦,考察柚汁pH 值

对柚汁脱苦率、Vc损失率的影响,每个水平重复3次。

1.2.5　正交优化试验　在单因素试验的基础上选择对脱苦

率和 Vc损失率影响较大的因素进行正交优化试验,并以脱

苦率、Vc损失率为评价指标。

1.2.6　验证实验　以优化试验结果进行3次脱苦验证实

验,测定脱苦率、Vc损失率,加糖调配其可溶性固形物并进

行感官评价。以验证试验结果的可靠性。
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2　结果与分析

2.1　单因素试验结果

2.1.1　树脂添加量对脱苦率、Vc损失率的影响　由图3可

知,树脂添加量对脱苦率、Vc损失率都有明显影响。随着树

脂添加量的增加,脱苦率、Vc损失率都呈明显增加趋势。当

树脂添加量达2%左右时,柚汁脱苦率的增加趋势放缓,继续

增加树脂添加量,柚汁的脱苦率只有少量增加。Vc损失率

在树脂添加量达到2%以上时,有一个明显的增加坡度。因

此,树脂添加量过多会使其营养成分损失较多,但过少的添

加量并不能达到较好的脱苦效果[5]。这可能与 D101的吸附

性能有关,D101属于非极性树脂,对柚皮苷和柠檬苦素的吸

附是发生在其颗粒活性位点所构成的表面上,影响其吸附效

率的主要因素为树脂的比表面积与孔径的大小,树脂添加量

越多,比表面积越大,对果汁中柚皮苷和柠檬苦素等苦味物

质的吸附位点也越多,脱苦效果就越好,但当柚汁中苦味物

质被吸附到一定程度时,即便再增加树脂添加量,脱苦率也

呈缓慢增加的趋势。另一方面,D101对营养物质 Vc的吸附

率较苦味物质的吸附低,这可能也与其吸附性能有关[16]。

因此,本试验选择树脂的最佳添加量为2%。
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图3　D101树脂添加量对脱苦率、Vc损失率的影响作用

Figure3　EffectsofincludingdifferentamountofD101resin

onthedebitteringrateandthelossrateofVc

2.1.2　树脂作用时间对脱苦率、Vc损失率的影响　由图4
可知,树脂作用时间对脱苦率、Vc损失率均有影响,随着树

脂作用时间的增加,柚汁脱苦率、Vc损失率呈增加趋势。脱

苦率的增加趋势在开始时较急剧,当作用时间达到15min
左右时,转为缓慢增加趋势。Vc损失率的增加趋势在开始

时也较为急剧,10min左右开始趋于平缓,但总体变化不大,

变化量在10%左右。由此可知,若树脂作用时间过长,Vc等

营养物质的损失将增加,会影响果汁的营养价值,此外柚汁

的一些酸性营养成分与树脂长时间接触,亦会被大量吸附,

导致柚汁pH 值发生改变,易引发柚汁沉淀[6]。但树脂作用

时间若过短,则柚汁中苦味物质脱除效果不佳。这可能是由

于树脂作用时间长,柚汁与树脂接触更充分,从而使柚皮苷
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图4　树脂作用时间对脱苦率、Vc损失率的影响

Figure4　Effectsofadsorptiontimeofresinonthe

debitteringrateandthelossrateofVc

和柠檬苦素在树脂中进行充分的粒扩散和膜扩散,使树脂吸

附能力提高,但是如果吸附时间过长,吸附达到一定的程度,

吸附 量 并 不 会 显 著 增 加,且 延 长 了 操 作 周 期,增 加 了 成

本[17]。综合 考 虑,本 试 验 确 定 树 脂 的 最 佳 作 用 时 间 为

15min左右。

2.1.3　吸附温度对脱苦率、Vc损失率的影响　由图5可

知,吸附温度对 Vc损失率影响较明显,对脱苦率稍有影响。

吸附温度从20℃变化至50℃时,脱苦率稍有增加,但趋势

缓慢。Vc损失率变化趋势明显,当吸附温度高于30 ℃时,

Vc损失率急剧增加。Vc损失率影响较明显可能是由于 Vc
的热稳定性较低,随温度升高,Vc热分解作用增强[15]。吸附

温度对脱苦率也稍有影响,说明苦味物质在树脂上吸附是吸

热过程,升温有利于吸附[16]。但温度升高不利于产品品质

的保证,从图5可以看出,在30℃前 Vc损失率增加的趋势

较平缓,为了尽可能避免 Vc损失率出现骤增现象,本试验选

择最佳吸附温度为30℃。

2.1.4　柚汁pH 值对脱苦率、Vc损失率的影响　由图6可

知,柚汁pH 值对脱苦率的影响很小。当pH 值从2.5变化

至5.5时,脱苦率变化趋势呈直线,说明柚汁pH值对脱苦
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图5　吸附温度对脱苦率、Vc损失率的影响作用

Figure5　Effectsofadsorptiontemperatureofresinonthe

debitteringrateandthelossrateofVc
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图6　柚汁pH 值对脱苦率、Vc损失率的影响

Figure6　EffectsofPommeloJuice’spHonthedebittering

rateandthelossrateofVc

率影响不明显。但 pH 值的改变对 Vc损失率有较大的影

响,当柚汁pH 值低于3.5时,Vc损失率较低,尤其当柚汁

pH 值为3.5左右时,Vc损失率有很小幅度的降低,当其值

高于3.5时,随着pH 值的增加,Vc损失率急剧上升。柚汁

pH 值为3.5即为榨汁后柚汁的pH 值,为了尽可能减少 Vc
的损失率,且从经济角度考虑,柚汁脱苦时的pH 值最佳条

件定为损失率最低点即pH 值为3.5。

2.2　正交试验结果与分析

通过单因素试验结果可知,D101树脂添加量、树脂作用

时间、吸附温度、柚汁pH 值对柚汁 Vc的损失率均有不同程

度的影响,但对柚汁脱苦率有影响的因素主要是树脂添加

量、树脂作用时间、吸附温度。为了进一步优化脱苦工艺条

件,以树脂添加量、树脂作用时间、吸附温度为研究因素,以

脱苦率、Vc损失率为评价指标,设计三因素三水平的正交试

验,试验过程中柚汁的pH 值确定为3.5。正交试验因素水

平见表1,试验设计方案及结果见表2。

表1　正交试验的因素水平表

Table1　Thetableoffactorandlevelof

orthogonalexperiments

水平 A 树脂添加量/% B树脂吸附时间/min C吸附温度/℃

1 1.7 12 25

2 2.0 15 30

3 2.3 18 35

由表2可知,脱苦率的极差结果 R 值中RB>RA >>

RC,Vc损失率的极差结果R 值中RA>>RC>RB,考虑柚

汁脱苦率越大越好,脱苦优方案为 A3B3C2,考虑 Vc的损失

率越小越好,脱苦优方案为 A1B1C1。但由表3、4可知,对柚

汁脱苦率影响最大的因素是树脂作用时间,且影响显著(P<

0.05),但其对 Vc损失率影响较小,为了提高其脱苦率且 Vc
损失率较低,应取 B3 为脱苦作用时间的最佳水平。对柚汁

Vc损失率影响最大的因素是树脂添加量,影响显著(P<

0.05),为了更好地保留Vc的含量,树脂添加量的最佳水平

表2　正交试验设计及结果

Table2　Orthogonalexperimentdesignand

experimentalresult

编号 A B C 空列
脱苦

率/%

Vc损失

率/%

1 1 1 1 1 61.26 18.38

2 1 2 2 2 63.97 31.00

3 1 3 3 3 68.30 24.75

4 2 2 1 3 69.39 38.85

5 2 3 2 1 72.77 40.44

6 2 1 3 2 66.22 43.50

7 3 3 1 2 74.24 46.69

8 3 1 2 3 68.97 43.50

9 3 2 3 1 68.21 49.75

脱苦

率

k1 64.51 65.48 68.30 67.41

k2 69.46 67.19 68.57 68.14

k3 70.47 71.77 67.58 68.89

R 5.96 6.29 0.99 1.48

┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈

Vc

损失

率

k1 24.71 35.13 34.64 36.19

k2 40.93 39.87 38.31 40.40

k3 46.65 37.29 39.33 35.70

R 21.94 4.74 4.69 4.70

表3　柚汁脱苦率的方差分析表

Table3　AnalysisofVariancetableonthedebitteringrate

差异源 偏差平方和 自由度 均方 F P 显著性

A 61.091 2 30.545 18.762 0.051

B 63.411 2 31.706 19.474 0.049 显著

C 1.580 2 0.790 0.485 0.673

误差e 3.256 2 1.628
┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈

总和 129.338 8

表4　柚汁 Vc损失率的方差分析表

Table4　AnalysisofVariancetableonthelossrateofVc

差异源 偏差平方和 自由度 均方 F P 显著性

A 776.986 2 388.493 19.427 0.049 显著

B 33.784 2 16.892 0.845 0.542

C 36.561 2 18.281 0.914 0.522

误差e 39.995 2 19.997
┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈

总和 887.326 8

取中间值 A1。吸附温度对脱苦率及 Vc损失率的影响结果
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一致,影响不显著(P>0.05),从节约能源考虑,取 C2 为最佳

的因素水平。综合考虑脱苦率和 Vc损失率的试验结果,最

适宜的工艺参数为 A1B3C2,即树脂添加量为1.7%,脱苦时

间为18min,吸附温度为30℃。

2.3　验证实验结果

为了进一步验证正交试验结果,进行了3次平行验证实

验,实验在 D101树脂添加量1.7%,树脂作用时间18min,

吸附温度30℃,柚汁pH 值3.5的条件下进行,以脱苦率、

Vc损 失 率 为 指 标,结 果 表 明,3 次 实 验 平 均 脱 苦 率 为

69.91%,平均 Vc损失率为25.62%。

3　结论

通过单因素试验和正交试验,得到 D101大孔树脂对澄

清柚汁脱苦率的最佳工艺条件为树脂添加量1.7%,树脂作

用时间18min,吸附温度30 ℃,柚汁pH 值3.5。该条件下

实际测得的脱苦率为69.91%,Vc损失率为25.62%,脱苦

效果较理想,且 Vc损失率较低。

因本研究为实验室研究,效果较理想,接下来可将其应

用于中试实验。另外,在中试实验和大规模生产中,此种摇

床接触式大孔树脂脱苦存在生产效率低的问题,因此可考虑

采用加压式树脂柱层析法等脱苦方式。
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