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摘要:为建立一种利用活性炭对紫苏叶多糖提取液高效低损

的脱色方法。采用活性炭脱色,并通过响应曲面法进行工艺

优化。结果表明,采用活性炭用量0.58%(m/m)、pH6.0、
温度50℃、时间15min的工艺条件 处 理 紫 苏 叶 多 糖 提 取

液,其脱色率达99.99%、多糖损失率为5.05%。该法具有

脱色效率高、损失率低等特点。
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Abstract:Ahigh-efficiencyandlow-lossmethodwasestablished,for
decolorationofperillaleafpolysaccharidebyusingactivecharcoal.
Withthedecolorationmethodofactivatedcharcoal,thedecoloration
processofperillaleafpolysaccharidewasoptimizedbyusingresponse
surfacemethodology.Thebestprocessingconditionswasdetermined
as0.58%activatedcarbon,pH6.0,anddecolorizationtemperature
50℃,decolorizationtime15min.Underthoseconditions,thede-
colorizingrateandthelossrateofpolysaccharidereached99.99%
and5.05%,respectively.Theresultssuggestedthattheproposed
methodhadidealeffectindecolorationofperillaleafpolysaccharide.
Keywords:perillaleaf;polysaccharide;decoloration;activatedchar-
coal;responsesurfacemethod

紫苏[Perillafrutescens(L.)Britt.]属唇形科紫苏属,是
药食两用的一年生草本植物[1-3]。其叶片中含有9种花色

素苷及顺式异构体,其中以丙二酰基紫苏宁和紫苏宁最为典

型[4-6]。在紫苏叶多糖提取过程中,水溶性的花色素苷与多

糖一起被提取出来,导致产品呈现黑紫色或红紫色,降低了

紫苏叶多糖的纯度,不利于进一步研究。

目前,有关植物多糖脱色的方法主要有化学方法和物理

方法两种。化学方法一般是通过化学物质本身所具有的强

氧化性破坏色素结构而不呈现颜色达到脱色目的,如双氧

水[7,8],但容易造成目标物质被破坏而产生严重损失。物理

方法是通过吸附剂对色素颗粒的吸附作用使其与目标物质

分离而达到脱色目的,常见的吸附剂有活性炭[9-11]和大孔树

脂[12-14]。到目前为止,未见有关紫苏叶多糖脱色的研究性

报道。

本研究拟以紫苏叶多糖提取液的脱色率和多糖损失率

为指标,考察活性炭类型、活性炭用量、脱色时间、脱色温度、

脱色pH 对紫苏叶多糖脱色效果的影响,并采用响应曲面法

优化对各因素进行优化,提高了紫苏叶多糖的纯度。

1　材料与方法

1.1　材料与仪器

1.1.1　材料与试剂

紫苏:2013年7月采摘自南安市码头镇野生紫苏叶片;

粉末活性炭(过120目标准样筛)、条形活性炭、椰壳活

性炭:福建省南平元力活性炭有限公司;

D(+)-无水葡萄糖、柠檬酸、苯酚、浓 H2SO4 等:分析

纯,国药集团化学试剂有限公司。

1.1.2　主要仪器设备

紫外可见分光光度计:UV-2802S型,龙尼柯上海仪器有

限公司;

数显恒温水浴锅:HH-8型,江苏省金坛市荣华仪器制

造有限公司;

旋转蒸发器:RE-2000A型,上海亚荣生化仪器厂;

数显pH 计:PHS-3C型,上海精密科学仪器有限公司。

1.2　方法

1.2.1　紫苏叶多糖提取液制备流程

新鲜紫苏叶→预处理→浸提→过滤→活性炭处理→过

滤、离心→上清液→产品

1.2.2　脱色率的计算

(1)紫苏叶提取液吸收峰的检测:将紫苏叶多糖提取液
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经全波段扫描,设备参数:中速扫描、波长间隔1.0nm、波长

范围190.0~1100.0nm。

全波段扫描结果显示,在波长为330nm 处有吸收峰,故
以该波长作用检测波长。

(2)脱色率的计算:根据式(1)计算脱色率:

Y1=
OD1-OD0

OD0
×100% (1)

式中:

Y1———紫苏叶多糖提取液的脱色率,%;

OD0———原样品在波长为330nm 处的吸光度;

OD1———处理后的样品在波长为330nm 处的吸光度。

1.2.3　多糖损失率的计算　 采用苯酚—硫酸法[15]测定样

品中多糖的含量,并按式(2)计算紫苏叶多糖损失率:

Y2=
m1-m0

m0
×100% (2)

式中:

Y2———紫苏叶多糖损失率,%;

m0———原样品中紫苏叶多糖含量,g;

m1———处理后样品中紫苏叶多糖含量,g。

1.2.4　紫苏叶多糖提取液活性炭脱色工艺的单因素试验

(1)活性炭类型:紫苏叶多糖提取液(pH6.7)分别添加

粉末活性炭、条形活性炭、椰壳活性炭的量均为0.5%,在

40℃下脱色20min后过滤,计算脱色率和多糖损失率。
(2)活性炭用量:紫苏叶多糖提取液(pH6.7)分别添加

0.25%,0.50%,0.75%,1.00%,1.25%,2.00%的活性炭在

40℃下脱色20min后过滤,计算脱色率和多糖损失率。
(3)脱色时间:紫苏叶多糖提取液(pH6.7)添加0.75%

的活性炭在40℃下分别脱色5,10,15,20,25,30min后过

滤,计算脱色率和多糖损失率。
(4)脱色温度:紫苏叶多糖提取液(pH6.7)添加0.75%

的活性炭分别在30,40,50,60,70,80℃下脱色20min后过

滤,计算脱色率和多糖损失率。
(5)pH值:采用磷酸缓冲液调整样品的pH 分别为4.5,

5.0,5.5,6.0,6.7,7.0,7.5,8.0后添加0.75%的活性炭、在

60℃下脱色20min后过滤,计算脱色率和多糖损失率。

1.2.5　响应面法优化活性炭脱色工艺　在单因素试验基础

上,以脱色率(Y1)和多糖损失率(Y2)作为响应值,根据 BBD
中心组合设计的原理[16,17]进行响应曲面优化,确定活性炭脱

色的最优条件。

1.2.6　数据处理　采用Design-Expert7.1.3数据处理软件

对响应结果进行二次多项回归拟合、方差分析、显著性检测、

响应面分析和工艺验证实验。

2　结果与分析

2.1　活性炭种类对脱色效果的影响

由图1可知,采用粉末型活性炭的脱色效果最好:脱色

率高、多糖损失少。活性炭是通过对色素颗粒的物理性吸附

并随活性炭的去除达到脱色目的,与条形活性炭和椰壳活性

炭比较,粉末活性炭的比表面积(800~2000m2/g)最大,吸
附能力强,具有速度快、脱色率高、成本低等优点[18-21]。因
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图1　不同活性炭种类的脱色效果

Figure1　Effectofthetypesofactivatedcharcoal

onthedecolorization

此,本试验采用粉末型活性炭作用为脱色剂。

2.2　活性炭用量对脱色效果的影响

由图2可知,活性炭用量的增加,使得紫苏叶多糖提取

液的脱色率逐渐增加后趋于平稳,这是因为随着活性炭用量

增加,紫苏叶多糖提取液中的色素颗粒几乎被去除而使脱色

率增长缓慢;而当脱色率趋于稳定时,多余的活性炭转而吸

附多糖导致多糖损失明显地增大,综合脱色率和多糖损失率

两个指标试验结果,活性炭用量宜选择0.75%左右为宜。
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图2　不同活性炭用量的脱色效果

Figure2　Effectofactivatedcarbondosageon
decolorization

2.3　脱色时间对脱色效果的影响

由图3可知,伴随着脱色时间的增加,紫苏叶多糖提取

液脱色率呈先增加后略有下降的趋势,而多糖损失率呈先下

降后上升的趋势。当活性炭用量一定时,色素颗粒与多糖分

子间存在竞争性吸附关系,因此,脱色时间仅为5min时,脱
色率较低而多糖损失率较高;活性炭吸附属物理过程,是一

种动态的吸附与解析的过程[22],因此,随着脱色时间延长,
多糖分子解析而色素颗粒进一步吸附导致脱色率继续上升

而多糖损失率下降的现象;继续延长脱色时间,色素颗粒可

能存在解析过程和多糖分子再吸附缘故而出现脱色率略有

下降而多糖损失率上升的现象。

2.4　脱色温度对脱色效果的影响

由图4可知,随着脱色温度的升高,紫苏叶多糖提取液
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图4　脱色温度对紫苏叶多糖脱色效果的影响

Figure4　Effectofdecoloringtemperatureon

decolorization

脱色率逐渐增加,但持续的高温并未使脱色率显著上长反而

导致多糖损失明显增加。这是由于温度升高有利于分子扩

散运动及多糖分子的解析从而加强了色素颗粒与活性炭之

间的吸附[21]。在较低温度条件下,由于多糖分子解析速度

加快而使紫苏叶多糖损失率逐渐下降,但升高温度可能是由

于较高温度破坏了多糖结构导致损失率的增加。综合脱色

效果,本试验宜采用60℃左右的脱色温度。

2.5　pH值对脱色效果的影响

由图5可知,随着pH 的上升,紫苏叶多糖提取液脱色

率总体呈下降趋势,多糖损失率呈先下降后上升的趋势。这

是因为一般情况下,活性炭在酸性条件下比在碱性条件下的 

100

98

97

96

脱
色
率

De
co
lo
ra
tio
n
ra
te
/%

95

pH

Lo
ss

ra
te

of
po
ly
sa
cc
ha
rid

e/
%

多
糖
损
失
率

多糖损失

4.5 5.0 5.5 6.0 6.5 7.0

80

60

40

20

0

多糖脱色

99

8.07.5
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Figure5　EffectofpHondecolorization

吸附能力强,而多糖在碱性条件下比在酸性条件下稳定。因

此,选择pH5.5时脱色效果较好。

2.6　响应面试验结果分析

2.6.1　响应面的试验设计及结果　根据单因素试验结果设

计响应曲面法的因素水平编码表,见表1。

表1　响应面因素水平编码表

Table1　Factorsandlevelsofresponsesurfaceexperiments

水平 X1 活性炭用量/% X2时间/min X3 温度/℃ X4pH

-1 0.50 15 50 5.0

0 0.75 20 60 5.5

1 1.00 25 70 6.0

　　根据Box-Benhnken设计方案进行响应面试验,所得结

果见表2。

表2　响应面分析试验设计及结果

Table2　Designandresultsofresponsesurfaceexperiments

序号 X1 X2 X3 X4 Y1 Y2

1 -1 -1 0 0 83.0 21.6

2 1 -1 0 0 88.3 29.9

3 -1 1 0 0 97.3 26.4

4 1 1 0 0 85.3 47.2

5 0 0 -1 -1 80.2 43.1

6 0 0 1 -1 95.1 38.1

7 0 0 -1 1 99.1 53.1

8 0 0 1 1 88.3 61.2

9 -1 0 0 -1 90.0 25.7

10 1 0 0 -1 90.6 37.5

11 -1 0 0 1 93.2 42.4

12 1 0 0 1 87.7 65.5

13 0 -1 -1 0 94.1 8.4

14 0 1 -1 0 97.7 32.0

15 0 -1 1 0 92.6 26.3

16 0 1 1 0 95.2 38.9

17 -1 0 -1 0 90.0 35.6

18 1 0 -1 0 93.3 50.9

19 -1 0 1 0 81.6 41.1

20 1 0 1 0 89.8 50.8

21 0 -1 0 -1 91.6 40.7

22 0 1 0 -1 99.7 21.7

23 0 -1 0 1 93.2 20.4

24 0 1 0 1 97.0 70.9

25 0 0 0 0 89.2 48.9

26 0 0 0 0 89.2 39.0

27 0 0 0 0 90.8 38.3
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2.6.2　模型回归拟合　经多元回归拟合后,得到紫苏叶多

糖脱色率(Y1)和紫苏叶多糖损失率(Y2)对活性碳用量、脱色

时间、脱色温度、pH 的二次多项回归方程分别为:

Y1=89.73-0.0083X1+2.45X2-0.98X3+0.94X4-

4.33X1X2 + 1.23X1X3 - 1.53X1X4 - 0.25X2X3 -

1.08X2X4 -6.42X3X4 -2.52X2
1 +3.10X2

2 +0.85X2
3 +

1.93X2
4 (3)

Y2=42.07+7.42X1+7.48X2+2.78X3+8.89X4+

3.13X1X2 - 1.40X1X3 + 2.83X1X4 - 2.75X2X3 +

17.38X2X4+3.28X3X4-0.43X2
1 -11.71X2

2 +0.18X2
3 +

5.28X2
4 (4)

2.6.3　模型有效性检验　为检验响应模型的有效性,采用

Design-Expert7.1.3软件对模型进行方差分析,所得结果见

表3、4。

表3　回归模型方差分析及系数显著性检验†

Table3　Varianceanalysisoftheregressionequationandsignificancetestfortheregressioncoefficients

变异来源 平方和 自由度 均方 F 值 P值 显著性

模型 502.3277 14 35.8805 2.7389 0.0440 ∗

X1 0.0008 1 0.0008 0.0001 0.9938

X2 72.0300 1 72.0300 5.4983 0.0371 ∗

X3 11.6033 1 11.6033 0.8857 0.3652

X4 10.6408 1 10.6408 0.8123 0.3852

X1X2 74.8225 1 74.8225 5.7115 0.0341 ∗

X1X3 6.0025 1 6.0025 0.4582 0.5113

X1X4 9.3025 1 9.3025 0.7101 0.4159

X2X3 0.2500 1 0.2500 0.0191 0.8924

X2X4 4.6225 1 4.6225 0.3529 0.5635

X3X4 165.1225 1 165.1225 12.6044 0.0040 ∗∗

X1
2 33.7793 1 33.7793 2.5785 0.1343

X2
2 51.1156 1 51.1156 3.9019 0.0417 ∗

X3
2 3.8156 1 3.8156 0.2913 0.5993

X4
2 19.9348 1 19.9348 1.5217 0.2410

失拟差 155.4975 10 15.5498 18.2224 0.0531
┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈

纯误差 1.7067 2 0.8533

总和 659.5318 26

　　　　　　　　　†　“∗∗”表示极显著;“∗”表示显著。

　　由表3可知,方程的模型显著性 P<0.05,显著,则模型

有意义;失拟差P为0.0531>0.05,不显著,即回归模型与

实际的试验数值无明显的差异。该模型的校正决定系数为

R2
Adj=0.9672,说明该模型至少能解释96.72%响应值的变

化,仅仅只有总变异大约3.28%无法解释;而相关系数为

R2=0.9616,表明该模型具有良好的拟合程度,试验误差

小,该模型可用于预测脱色过程色素脱除情况。模型一次项

X2(P<0.05)的系数显著,交互项 X1X2(P<0.05)的系数显

著、X3X4(P<0.01)的系数高度显著,二次项 X2
2(P<0.05)

的系数显著,其他项系数均不显著。平方项对响应值有影

响,说明响应值与试验因素之间并不是简单的线性关系[23]。

由表4可知,方程的模型显著性P<0.0001,极显著,则

模型有意义;失拟差P为0.5935>0.05,不显著,即回归模

型与实际的实验值无明显差异。模型校正决定系数R2
Adj=

0.9213,说明该模型至少能解释92.13%响应值的变化,但

仍然 有 总 变 异 大 约 7.87% 无 法 解 释;相 关 系 数 R2 =

0.9295,表明该模型具有良好的拟合程度,试验误差小,该

模型可用于预测脱色过程中多糖损失情况。模型一次项

X1、X2、X4 (P<0.01)的 系 数 高 度 显 著;二 次 项 X2
2 (P<

0.01)的系数高度显著;交互项 X2X4(P<0.0001)的系数极

显著,其他项系数均不显著。平方项对响应值有影响,说明

响应值与试验因素之间并不是简单的线性关系。

2.6.4　响应面分析　根据响应曲面图和等高线图能直观分

析各考察因素之间的交互作用及与响应值之间的关系,见

图6~11。
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表4　回归模型的方差分析及系数显著性检验†

Table4　Varianceanalysisoftheregressionequationandsignificancetestfortheregressioncoefficients

变异来源 平方和 自由度 均方 F 值 P值 显著性

模型 4994.6154 14 356.7582 10.0341 <0.0001 ∗∗∗

X1 660.0833 1 660.0833 18.5654 0.0009 ∗∗

X2 672.0033 1 672.0033 18.9006 0.0009 ∗∗∗

X3 92.4075 1 92.4075 2.5990 0.1329

X4 948.7408 1 948.7408 26.6841 0.0002 ∗∗

X1X2 39.0625 1 39.0625 1.0987 0.3152

X1X3 7.8400 1 7.8400 0.2205 0.6471

X1X4 31.9225 1 31.9225 0.8978 0.3621

X2X3 30.2500 1 30.2500 0.8508 0.3745

X2X4 1207.5625 1 1207.5625 33.9637 <0.0001 ∗∗∗

X3X4 42.9025 1 42.9025 1.2067 0.2935

X1
2 1.0015 1 1.0015 0.0282 0.8695

X2
2 731.1204 1 731.1204 20.5634 0.0007 ∗∗

X3
2 0.1712 1 0.1712 0.0048 0.9458

X4
2 148.6379 1 148.6379 4.1806 0.0635

失拟差 356.3675 10 35.6368 1.01404 0.5935
┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈

纯误差 70.2867 2 35.1433

总合 5421.2696 26

　　　　　　　　　†　“∗∗”表示极显著;“∗”表示显著。

　　由图6(a)可知,活性炭用量和脱色时间对紫苏叶多糖提

取液的脱色率的影响明显,曲线变化均较为陡峭,但从等高

线图可知二者的交互作用不显著。由图6(b)可知,活性炭用

量和脱色时间对紫苏叶多糖损失率的影响明显,曲线变化较

为陡峭,二者的交互作用显著,表现为等高线呈椭圆形。

由图7(a)可知,活性炭用量对紫苏叶多糖提取液脱色率

的影响明显,脱色温度的影响不明显,且二者的交互作用不

显著。由图7(b)可知,曲线变化均较为陡峭,故活性炭用量

和脱色温度对紫苏叶多糖损失率的影响明显,但二者的交互

作用不显著。

由图8(a)可知,活性炭用量和pH 对紫苏叶多糖提取液

脱色率的影响明显,但二者的交互作用不显著。由图8(b)可

知,曲线变化均较为陡峭,故活性炭用量和pH 对紫苏叶多

糖损失率的影响明显,但二者的交互作用不显著。

由图9(a)可知,脱色时间对紫苏叶多糖提取液脱色率的

影 响明显,脱色温度的影响不明显;等高线图呈椭圆形,说明
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图6　活性炭用量和脱色时间对紫苏叶多糖脱色效果的交互效应

Figure6　There-dimensionalresponsesurfacegraphsshowingcombinedeffectsofactivatedcarbondosageand
decoloringtimeondecolorizationofperillaleafpolysaccharide
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图7　活性炭用量和脱色温度对紫苏叶多糖脱色效果的交互效应

Figure7　There-dimensionalresponsesurfacegraphsshowingcombinedeffectsofactivatedcarbondosageand

decoloringtemperatureondecolorizationofperillaleafpolysaccharide
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图8　活性炭用量和pH 对紫苏叶多糖脱色效果的交互效应

Figure8　There-dimensionalresponsesurfacegraphsshowingcombinedeffectsofactivatedcarbondosageand

pHondecolorizationofperillaleafpolysaccharide
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图9　脱色时间和脱色温度对紫苏叶多糖脱色效果的交互效应

Figure9　There-dimensionalresponsesurfacegraphsshowingcombinedeffectsofdecoloringtimeand

decoloringtemperatureondecolorizationofperillaleafpolysaccharide

二者的交互作用显著。由图9(b)可知,曲线变化均较为陡

峭,故脱色时间和脱色温度对紫苏叶多糖损失率的影响明

显,但二者的交互作用不显著。

由图10(a)可知,脱色时间和pH 对紫苏叶多糖提取液

922

开发应用 　 2015年第3期



脱色率的影响明显;等高线图呈椭圆形,说明二者的交互作

用显著。由图10(b)可知,曲线变化均较为陡峭,故脱色时间

和pH 对紫苏叶多糖损失率的影响明显,但二者的交互作用

不显著。

由图11(a)可知,脱色温度和pH 对紫苏叶多糖提取液

脱色率的影响明显,但二者的交互作用不显著。由图11(b)

可知,曲线变化均较为陡峭,故脱色温度和pH 对紫苏叶多

糖损失率有影响,但二者的交互作用不显著。
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图10　脱色时间和pH 对紫苏叶多糖脱色效果的交互效应

Figure10　There-dimensionalresponsesurfacegraphsshowingcombinedeffectsofdecoloringtimeand

pHondecolorizationofperillaleafpolysaccharide
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图11　脱色温度和pH 对紫苏叶多糖脱色效果的交互效应

Figure11　There-dimensionalresponsesurfacegraphsshowingcombinedeffectsofdecoloringtemperatureand

pHondecolorizationofperillaleafpolysaccharide

2.6.5　工艺验证实验　采用 Design-Expert7.1.3软件分析

回归模型,得出紫苏叶多糖的最优脱色工艺参数:活性炭用

量0.58%,脱色时间15min,脱色温度50 ℃,pH6.0,紫苏

叶多糖脱色率的预测值为99.99%,紫苏叶多糖损失的预测

值为5.05%。采用上述优化的脱色工艺条件进行验证实验,

所得紫苏叶多糖脱色率为99.63%、紫苏叶多糖损失率为

5.25%,与理论预测值差别不大。

3　结论

植物色素苷在紫苏叶片中大量存在且与所提取的多糖

具有相同的溶解性能,均为水溶性。提取时,大量的色素被

提取出来混入多糖中,为了进一步研究紫苏叶多糖的生物活

性、多糖组成及结构等,必须对其进行分离纯化。活性炭法

脱色具有吸附性能强、反应条件温和、操作简便等优点,成为

植物多糖脱色处理的常用方法之一。在单因素试验基础上,

响应面法优化活性炭脱色的结果表明,紫苏叶多糖提取液的

最佳活性炭脱色工艺条件为:活性炭用量0.58%,pH6.0,

温度 50 ℃,时 间 15 min,紫 苏 叶 多 糖 提 取 液 脱 色 率 达

99.99%,多糖损失率为5.05%。与其它植物多糖脱色工艺

比较,本研究具有高脱色率、低多糖损失的优点。
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