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摘要：以工业生产中鲜榨柠檬原汁为试材，通过单因素试验

和ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ响应面分析确定了鲜榨柠檬原汁的Ｒ６大孔

树脂脱苦最优工艺条件。结果表明：大孔树脂添加量、作用

时间和吸附温度对鲜榨柠檬原汁中柚皮苷和柠檬苦素的脱

除具有重要影响。在树脂添加量 ４ｇ／１００ｇ，作用时间

４７ｍｉｎ，吸附温度３１℃，摇床转速１２０ｒ／ｍｉｎ，ｐＨ值为柠檬

汁自然ｐＨ条件下，柠檬原汁中柚皮苷和柠檬苦素实际脱除

率分别达８４．５０％和４０．６２％，与模型预测值接近。脱苦条件

优化后，鲜榨柠檬原汁中柚皮苷和柠檬苦素的含量均显著降

低，口感上无明显苦味。
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饮料制造是世界柑橘加工产业的主要发展方向之一，但

柑橘加工后由类黄酮（以柚皮苷为主）和类柠檬苦素（以柠檬

苦素为主）等苦味物质引起的“后苦味”现象已成为制约该产

业发展的技术难题，其中以柠檬和柚类柑橘品种更为突

出［１－３］。目前，解决柑橘类果汁苦味难题的方法主要包括物

理法和生物法两大类，各种方法优缺点不同，但在工业生产

中仍以物理法中的吸附脱苦法应用最成熟和广泛［２－５］。

国外关于柑橘类果汁树脂吸附脱苦的研究起步早，技术

较为成熟，而中国起步较晚［２－３，５］。近年来众多中国学者针

对橙汁［６－７］和柚汁［８－１２］等柑橘品种筛选了系列优良国产树

脂材料，但关于鲜榨柠檬汁的研究未见相关报道。因此，本

研究在前期工作基础上，以优选出的 Ｒ６树脂为脱苦材

料［１３］，采用摇床模拟笼式接触技术脱苦［９］，通过单因素试验

和ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ响应面分析考察树脂添加量、作用时间、吸

附温度等主要因素对工业生产中鲜榨柠檬原汁脱苦效果的

影响，旨在优化得出适宜于生产推广的柠檬原汁树脂吸附脱

苦最优工艺条件，进一步指导生产应用。

１　材料与方法
１．１　材料与试剂

柠檬鲜榨原汁：品种名为尤力克，四川省安岳县绿海源

科技开发有限公司；

大孔树脂Ｒ６：非极性苯乙烯型，陕西蓝深特种树脂有限

公司；

柚皮苷：纯度＞９８％，上海晶纯实业有限公司；

柠檬苦素：纯度＞９８％，上海晶纯实业有限公司；

无水乙醇、氯仿、氢氧化钠、二甘醇、柠檬酸、２，４二硝基

苯肼、浓硫酸、三氯化铁、对二甲氨基苯甲醛、石油醚：分析

纯，成都市科龙化工试剂厂。

１．２　主要仪器设备

恒温振荡水浴锅：ＳＨＡＢ型，常州国华电器有限公司；
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冷冻离心机：５８１０Ｒ型，德国Ｅｐｐｅｎｄｏｒｆ公司；

紫外可见分光光度计：ＴＵ１８１０型，北京普析通用仪器

有限公司；

振荡培养箱：ＢＳＤ１５０型，上海博讯实业有限公司医疗

设备厂。

１．３　试验方法

１．３．１　树脂预处理　参照文献［１３］。

１．３．２　单因素试验设计　根据前期试验结果，选取对鲜榨柠

檬原汁脱苦效果较好的Ｒ６树脂进一步开展静态脱苦单因素

试验。柠檬汁原有ｐＨ值为３．０±０．５，为便于所开发的工艺

技术在其工业生产中能直接应用，避免因柠檬汁原有ｐＨ值

改变而引起絮凝等化学反应［９］，本试验中不再调节ｐＨ 值。

前人［９］研究结果表明转速快慢对苦味物质吸附的影响不大，

因此本试验确定采用１２０ｒ／ｍｉｎ的转速开展脱苦试验。

（１）树脂添加量：设定不同的树脂添加量０，１，２，３，４，５，

６，７，８ｇ／１００ｇ，作用时间６０ｍｉｎ，作用温度２０℃，以柚皮苷

和柠檬苦素脱除率为评价指标，确定适宜的鲜榨柠檬原汁树

脂脱苦添加量。

（２）作用时间：设定不同的树脂作用时间０，５，１０，１５，

２０，２５，３０，４５，６０，９０，１２０ｍｉｎ，树脂添加量为４ｇ／１００ｇ，作用

温度２０℃，以柚皮苷和柠檬苦素脱除率为评价指标，确定适

宜的鲜榨柠檬原汁树脂脱苦作用时间。

（３）作用温度：设定不同的作用温度１０，２０，３０，４０，

５０℃，树脂添加量为４ｇ／１００ｇ，作用时间为６０ｍｉｎ，以柚皮

苷和柠檬苦素脱除率为评价指标，确定适宜的鲜榨柠檬原汁

树脂脱苦作用温度。

１．３．３　响应面分析　在单因素试验基础上，以树脂添加量、

作用时间、作用温度为影响因素，以柚皮苷和柠檬苦素脱除

率为响应值，采用ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ响应面分析法进行试验，筛

选鲜榨柠檬原汁脱苦的最优工艺条件，并进行验证实验。

１．３．４　相关指标的测定方法

（１）柚皮苷含量的测定：采用Ｄａｖｉｓ法
［１４］，测得柚皮苷

标准曲线方程为狔＝１．５６６３２狓＋０．００３０３，犚
２＝０．９９９。

（２）柠檬苦素含量的测定：采用对二甲氨基苯甲醛比色

法［１５］，测得柠檬苦素标准曲线方程为 狔＝０．００１８狓－

０．００８９，犚２＝０．９９２。

（３）柚皮苷和柠檬苦素脱除率计算公式为：

犇 ＝
犆０－犆１

犆０
×１００％ ， （１）

式中：

犇———脱除率，％；

犆０———柠檬汁中柚皮苷、柠檬苦素含量，ｍｇ／ｍＬ；

犆１———树脂脱苦后柠檬汁中柚皮苷、柠檬苦素含量，

ｍｇ／ｍＬ。

１．３．５　数据分析试验结果　采用ＳＰＳＳ软件进行差异显著

性检验（α＝０．０５）。单因素试验每处理设３个平行，结果取

平均值。响应面分析试验结果采用 Ｄｅｓｉｇｎｅｘｐｅｒｔ７．０统计

软件进行回归分析。

２　结果与分析
２．１　单因素试验结果

２．１．１　树脂添加量对鲜榨柠檬原汁柚皮苷和柠檬苦素脱除

率的影响　Ｒ６大孔树脂对鲜榨柠檬原汁中柚皮苷和柠檬苦

素的脱除率随树脂添加量的增加而提高，且当树脂添加量大

于１ｇ／１００ｇ时对柚皮苷的脱除率明显高于对柠檬苦素的脱

除率（图１）。统计分析表明，当树脂添加量大于７ｇ／１００ｇ

（柚皮苷脱除率达９５．０１％）时，增加树脂添加量柚皮苷脱除

率无显著性增长；当树脂添加量大于５ｇ／１００ｇ（柠檬苦素脱

除率达４８．７７％）时，增加树脂添加量柠檬苦素脱除率无显著

性增长（Ｐ＜０．０５）。由此表明，当大孔树脂Ｒ６添加量为１～

５ｇ／１００ｇ时对鲜榨柠檬汁中柚皮苷和柠檬苦素的脱除呈快

速增长期；当树脂添加量大于５ｇ／１００ｇ时，对柚皮苷和柠檬

苦素的脱除率增长趋于平缓，此结果与唐辉等［９，１２］的研究一

致。感官评定表明，当树脂添加量达到２％时，品尝脱苦后的

柠檬原汁苦味较淡；当树脂添加量大于３％时，口感上已无明

显苦味；但随着树脂添加量的增加，柠檬汁色泽、香味和酸味

逐渐变淡。综合考虑脱苦率和感官评定结果，结合经济性和

对营养成分的保留等因素，选择树脂添加量为２～４ｇ／１００ｇ

作后续研究。

２．１．２　树脂作用时间对鲜榨柠檬原汁柚皮苷和柠檬苦素脱

除率的影响　大孔树脂Ｒ６对鲜榨柠檬原汁中柚皮苷和柠檬

苦素的脱除率随树脂作用时间的延长而升高，且对柚皮苷的

脱除率显著高于对柠檬苦素的脱除率（图２）。当作用时间为

图１　Ｒ６树脂添加量对鲜榨柠檬原汁柚皮苷和

柠檬苦素脱除率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ１　ＥｆｆｅｃｔｏｆｉｎｃｌｕｄｉｎｇｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｍｏｕｎｔｏｆＲ６

ｒｅｓｉｎｏｎｔｈｅｄｅｂｉｔｔｅｒｉｚｉｎｇｒａｔｅ

图２　Ｒ６树脂作用时间对鲜榨柠檬原汁柚皮苷和

柠檬苦素脱除率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ２　ＥｆｆｅｃｔｏｆａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｔｉｍｅｏｆＲ６ｒｅｓｉｎ

ｏｎｔｈｅｄｅｂｉｔｔｅｒｉｚｉｎｇｒａｔｅ
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０～３０ｍｉｎ时，柚皮苷和柠檬苦素的脱除率急剧增加；３０～

１２０ｍｉｎ时，柚皮苷（５７．２１％～７４．０７％）和柠檬苦素（２８．３８％～

２９．５８％）的脱除率增加趋势转为平缓。树脂作用时间过短，

不能保证树脂与果汁间充分接触，达到最佳的脱苦效果。但

延长树脂作用时间，将在一定程度上损失果汁中的营养物

质，一些酸性营养成分与树脂长时间接触，也会导致果汁ｐＨ

值发生改变，引发果汁产生沉淀［２，１２］。同时，延长作用时间

在生产上也会延长操作周期，增加生产成本。因此，综合考

虑确定以３０～６０ｍｉｎ作为树脂作用时间进行后续研究。

２．１．３　吸附温度对鲜榨柠檬原汁柚皮苷和柠檬苦素脱除率

的影响　大孔树脂Ｒ６对鲜榨柠檬原汁中柚皮苷和柠檬苦素

的脱除率随树脂吸附温度的升高而升高，且对柚皮苷

（４９．８％～６３．８７％）的 脱 除 率 显 著 高 于 对 柠 檬 苦 素

（１９．３７％～３０．１４％）的脱除率（图３），表明苦味物质在树脂

上吸附是吸热过程，升温有利于吸附［１２］。但吸附温度对鲜

榨柠檬汁中柚皮苷和柠檬苦素脱除率的影响变化趋势较

小［９，１２］。为降低生产成本，减少高温对品质的破坏，选择

２０～４０℃的吸附温度作进一步研究。

图３　Ｒ６树脂吸附温度对鲜榨柠檬原汁柚皮苷和

柠檬苦素脱除率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ３　ＥｆｆｅｃｔｏｆａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｆＲ６

ｒｅｓｉｎｏｎｔｈｅｄｅｂｉｔｔｅｒｉｚｉｎｇｒａｔｅ

２．２　响应面优化分析

２．２．１　响应面试验设计及结果　综合考虑单因素试验结果，

以树脂添加量、作用时间和吸附温度为自变量，以柚皮苷和

柠檬苦素的综合脱苦率为响应值进行ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ响应面

试验设计，试验设计方案及试验结果见表１。

２．２．２　模型建立与方差分析　对表２中试验结果进行回归

分析，并建立响应面回归模型，得到柚皮苷和柠檬苦素脱除

率的回归方程分别为：

犢１＝－１１３．５８＋３６．３０６５６犡１＋１．２５８９８８犡２＋５．２７００８５犡３－

０．１３６３２犡１犡２－０．１４４３７犡１犡３＋０．０１３０４３犡２犡３－２．４１９８４犡
２
１－

０．００９５３犡２２－０．０８８８７犡
２
３， （２）

犢２＝３４．１６９５４－１４．１１９犡１＋０．４１３４３犡２＋０．４７９４４９犡３＋

０．００５１７５犡１犡２ ＋０．１３４１２７犡１犡３ －０．００１５４犡２犡３ ＋

２．３７０２０７犡２１－０．００５１５犡
２
２－０．０１４０５犡

２
３。 （３）

对式（２）、（３）进行回归模型变量分析及系数显著性检

验。由表３可知，柚皮苷脱除率回归方程的回归效果极显著

（Ｐ＜０．００１），模型决定系数犚２＝０．９８９３，调整后为０．９８６８，

失拟项不显著（Ｐ＝０．３１０７＞０．０５）；柠檬苦素脱除率回归方

表１　响应面因素水平编码表

Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｄｉｎｇｏｆｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｉｎｒｅｓｐｏｎｓｅ

ｓｕｒｆａｃｅａｎａｌｙｓｉｓ

水平
Ｘ１树脂添加量／

（１０－２ｇ·ｇ－１）

Ｘ２作用时

间／ｍｉｎ

Ｘ３吸附温

度／℃

－１ ２ ３０ ２０

０ ３ ４５ ３０

１ ４ ６０ ４０

表２　ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎ试验设计及结果

Ｔａｂｌｅ２　ＢｏｘＢｅｈｎｋｅｎｄｅｓｉｇｎａｎｄｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｒｅｓｕｌｔｓ

编号 Ｘ１ Ｘ２ Ｘ３
犢１柚皮苷脱

除率／％

犢２柠檬苦素

脱除率／％

１ ０ １ －１ ６５．７９ ３０．７５

２ ０ ０ ０ ７２．９２ ３３．３４

３ －１ －１ ０ ５１．５４ ３３．５４

４ －１ １ ０ ６８．５２ ３０．１３

５ １ １ ０ ８５．７３ ３７．２７

６ ０ ０ ０ ７４．９７ ３６．１８

７ －１ ０ １ ５３．６９ ２７．４２

８ ０ ０ ０ ７５．９６ ３４．０５

９ １ ０ １ ７４．８０ ４０．５５

１０ ０ ０ ０ ７６．７５ ３３．６９

１１ ０ ０ ０ ７５．６３ ３３．３４

１２ ０ －１ １ ５８．７２ ３２．８２

１３ １ －１ ０ ７６．９３ ４０．３８

１４ ０ －１ －１ ５９．５９ ３１．３７

１５ ０ １ １ ７２．７５ ３１．２８

１６ １ ０ －１ ７７．０７ ４０．０７

１７ －１ ０ －１ ５０．１９ ３２．３０

表３　柚皮苷脱除率回归模型方差分析


Ｔａｂｌｅ３　Ｖａｒｉａｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓｆｏｒｎａｒｉｎｇｉｎｒｅｍｏｖａｌｒａｔｅ

ｗｉｔｈｖａｒｉｏｕｓｄｅｂｉｔｔｅｒｉｚｉｎｇｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

来源
犢１

犉 值 Ｐ值

犢２

犉 值 Ｐ值

模型 ７１．９４３０４０ ＜０．０００１ ８．３６５４１８ ０．００５３

Ｘ１ ３８２．１７３０００ ＜０．０００１ ５５．７３２０７０ ０．０００１

Ｘ２ ９８．５８２０２０ ＜０．０００１ ３．４５９８０４ ０．１０５２

Ｘ３ ２．５０３６２７ ０．１５７６ ０．２６８８１７ ０．６２０１

Ｘ１Ｘ２ ６．２３２３８１ ０．０４１２ ０．００８８３７ ０．９２７７

Ｘ１Ｘ３ ３．１０６８８７ ０．１２１３ ２．６３８４５１ ０．１４８３

Ｘ２Ｘ３ ５．７０５３４１ ０．０４８３ ０．０７８１３０ ０．７８７９

Ｘ２１ ９．１８８０３４ ０．０１９１ ８．６７２９８５ ０．０２１６

Ｘ２２ ７．２１８６７９ ０．０３１２ ２．０６９４０４ ０．１９３４

Ｘ２３ １２３．９２７４００ ＜０．０００１ ３．０４６５１９ ０．１２４４

失拟项 １．６６１９０５ ０．３１０７ ３．１８３４６４ ０．１４６３

　　．差异极显著，Ｐ＜０．００１；．差异高度显著，Ｐ＜０．０１；

．差异显著，Ｐ＜０．０５。

３９１

第３２卷第７期 高　佳等：鲜榨柠檬汁大孔树脂脱苦工艺的优化 　



程的回归效果高度显著（Ｐ＜０．０１），相关系数犚２＝０．９１４９，

调整后为０．８９５３，失拟项不显著（Ｐ＝０．１４６３＞０．０５），说明模

型拟合程度好，有实际应用意义。

通过对模型回归系数的显著性检验结果可知，树脂添加

量对柚皮苷和柠檬苦素脱除率均有极显著影响（Ｐ＜０．００１）；

作用时间只对柚皮苷脱除率有极显著影响（Ｐ＜０．００１），对柠

檬苦素脱除率影响不显著（Ｐ＞０．０５）；作用温度对柚皮苷和

柠檬苦素脱除率的影响均不显著（Ｐ＞０．０５）。结合犉 值可

知，３个因素对柚皮苷脱除率影响的大小顺序表现为树脂添

加量＞作用时间＞吸附温度；对柠檬苦素脱除率影响的大小

顺序为树脂添加量＞作用时间＞吸附温度。

２．２．３　响应面交互作用分析　由表３可知，树脂添加量和作

用时间，作用时间和吸附温度的交互作用对柚皮苷脱除率有

显著影响（Ｐ＜０．０１），而树脂添加量和吸附温度间的交互作

用对柚皮苷脱除率影响不显著（Ｐ＞０．０５）；３个因素相互间的

交互作用对柠檬苦素的影响均不显著（Ｐ＞０．０５）。

本试验对于其他情况的交互作用暂不讨论，只分析对柚

皮苷和柠檬苦素脱除率有显著影响的交互作用。

　　由图４可知，当作用温度一定时，随着树脂添加量和作

用时间的增加，柚皮苷脱除率逐渐升高。大孔吸附树脂对苦

味物质的吸附发生在颗粒活性位点所构成的表面上，依靠范

德华力，吸附能力的大小与树脂的比表面积和孔径有关［３］。

因此，增加树脂添加量同时延长作用时间，增大了树脂的比

表面积和接触时间，有利于苦味物质的吸附。由图５可知，

当树脂添加量一定时，柚皮苷脱除率随温度的升高呈先上升

图４　树脂添加量和作用时间交互影响柚皮苷

脱除率的响应面图和等高线图

Ｆｉｇｕｒｅ４　Ｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｐｌｏｔａｎｄｃｏｎｔｏｕｒｐｌｏｔｓｈｏｗｉｎｇ

ｔｈｅｉｎｔｅｒａｃｔｉｖｅｅｆｆｅｃｔｓｏｆｒｅｓｉｎｃｏｎｔｅｎｔａｎｄａｄｓｏｒｐ

ｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｎａｒｉｎｇｉｎｒｅｍｏｖａｌｒａｔｅ

图５　作用时间和吸附温度交互影响柚皮苷脱除率的

响应面图和等高线图

Ｆｉｇｕｒｅ５　Ｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｐｌｏｔａｎｄｃｏｎｔｏｕｒｐｌｏｔｓｈｏｗｉｎｇ

ｔｈｅｉｎｔｅｒａｃｔｉｖｅｅｆｆｅｃｔｓｏｆａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｔｉｍｅａｎｄａｄ

ｓｏｒｐｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｎａｒｉｎｇｉｎｒｅｍｏｖａｌｒａｔｅ

后下降的趋势；当吸附温度达到３０℃左右时，柚皮苷脱除率

随着作用时间的延长脱除效果最明显。

２．２．４　脱苦工艺条件验证　为使柚皮苷和柠檬苦素脱除率

达到最大值，采用Ｄｅｓｉｇｎｅｘｐｅｒｔ７．０统计软件对工艺参数进

行优化分析，得出Ｒ６大孔树脂对鲜榨柠檬汁理论最优脱苦

工艺条件为树脂添加量４ｇ／１００ｇ，作用时间４６．８１ｍｉｎ，吸附

温度 ３０．９１ ℃，此条件下脱苦预测值为柚皮苷脱除率

８４．４６％，柠檬苦素脱除率４０．７９％。根据理论推荐的脱苦工

艺和实际操作的方便性进行验证实验，重复３次，结果取平

均值。考虑到试验实际操作的可行性，将各参数调整为树脂

添加量４ｇ／１００ｇ，作用时间４７ｍｉｎ，吸附温度３１℃的条件

下，Ｒ６大孔树脂对鲜榨柠檬原汁中柚皮苷和柠檬苦素的脱

除率分别达到８４．５０％和４０．６２％，该结果与理论预测值相

近，试验误差较小，表明该方程与实际结果拟合程度较好。

３　结论
（１）本研究通过单因素试验和响应面分析确定了Ｒ６大

孔树脂对鲜榨柠檬原汁最优脱苦工艺条件为：树脂添加量

４ｇ／１００ｇ，作用时间 ４７ ｍｉｎ，吸附温度 ３１℃，摇床转速

１２０ｒ／ｍｉｎ，柠檬汁ｐＨ为自然ｐＨ，此条件下柠檬原汁中柚皮

苷和柠檬苦素脱除率分别达８４．５０％和４０．６２％。经过优选

出的脱苦工艺加工处理后，鲜榨柠檬原汁中柚皮苷和柠檬苦

素含量均显著降低，口感上无明显苦味。

（２）树脂添加量、作用时间和吸附温度对柚皮苷和柠檬
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苦素的脱除率影响程度不同，对柚皮苷脱除率的影响程度大

于对柠檬苦素的影响。从试验结果也可以得出Ｒ６树脂对于

柚皮苷的脱除效果更好，对柠檬苦素的脱除率相对较低。目

前中国产树脂对柑橘类果汁的脱苦应用研究报道多集中在

对柚皮苷的脱除效果上，不同树脂材料种类在不同柑橘品种

上的脱除效果差异较大［８－９，１１－１２］；从已报道［７，１０］的树脂对柑

橘类果汁柠檬苦素的脱苦效果来看，多数树脂对柠檬苦素的

脱除率普遍低于其对柚皮苷的脱除率。而柠檬苦素类苦味

物质在果汁中的苦味阈值很低，比柚皮苷苦味更明显［１６］。

因此，开发和筛选对柠檬苦素类苦味物质具有更强吸附作用

的树脂材料，或采用多种脱苦方法组合应用，对解决柑橘类

果汁脱苦问题十分重要。
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