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摘　 要：以热水浸提法得到的皇菊色素为研究对象，利用ＤＭ － ２８大孔树脂纯化皇菊色素，优化其
静、动态纯化工艺条件，并对纯化后的皇菊色素进行稳定性分析。结果表明，静态吸附—解吸最佳
条件为：吸附平衡时间３ ｈ，样液浓度为色素原液被稀释１２倍（即Ａ３９０ ＝ ０． ３６１），样液ｐＨ ２． ５，吸附
温度３０ ℃，在ｐＨ ３． ０、５０％乙醇溶液条件下进行解吸；动态吸附—解吸最适工艺条件为：上样浓度
为原液稀释１２倍（即Ａ３９０ ＝０． ３６１），上样流速２． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，以流速１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ、８０％乙醇溶液进行洗
脱。纯化后色素色价为２２． ５，是纯化前的３． ６５倍。ＤＭ －２８大孔树脂具有良好的吸附性能，皇菊色素
相对来说比较稳定，对外界条件不敏感，可以考虑作为一种天然食品色素应用到食品工业中。
关键词：皇菊；水溶性色素；大孔树脂；稳定性
中图分类号：Ｒ ２８４． ２　 文献标识码：Ａ　 文章编号：１００７ － ７５６１（２０１７）０２ － ００４４ － ０７

Ｓｔｕｄｙ ｏｎ ｒｅｓｉｎ ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓ ａｎｄ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ
ｏｆ ｗａｔｅｒ － ｓｏｌｕｂｌｅ ｐｉｇｍｅｎｔｓ ｆｒｏｍ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ

ＨＵ Ｊｉｅ － ｆａｎｇ１，２，ＨＯＮＧ Ｙａｎ － ｐｉｎｇ１，ＬＩＵ Ｙｕ － ｚｈｅｎ２，ＺＥＮＧ Ｊｉｎｇ３，
ＷＡＮ Ｑｉｎ２，ＨＵ Ｙｕａｎ － ｃｈｅｎｇ２，ＺＨＡＮＧ Ｍｉｎ２

（１． Ｃｏｌｌｅｇｅ ｏｆ Ｆｏｏｄ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，Ｊｉａｎｇｘｉ Ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，Ｎａｎｃｈａｎｇ Ｊｉａｎｇｘｉ
３３００４５；２． Ｊｉａｎｇｘｉ Ｖｏｃａｔｉｏｎａｌ Ｔｅｃｈｎｉｃａｌ Ｃｏｌｌｅｇｅ ｏｆ Ｉｎｄｕｓｔｒｙ ａｎｄ Ｔｒａｄｅ，Ｎａｎｃｈａｎｇ Ｊｉａｎｇｘｉ　 ３３００３８；

３． Ｈｕｉｃｈａｎｇ Ｖｏｃａｔｉｏｎａｌ ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｉｃａｌ Ｃｏｌｌｅｇｅ，Ｇａｎｚｈｏｕ Ｊｉａｎｇｘｉ　 ３４２６００）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｔｈｅ ｐｉｇｍｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｅｄ ｆｒｏｍ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｂｙ ｈｏｔ ｗａｔｅｒ ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ｓｅｌｅｃｔｅｄ ａｓ ｔｈｅ ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅ
ｏｂｊｅｃｔ，ａｎｄ ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｂｙ ＤＭ －２８ ｍａｃｒｏｐｏｒｏｕｓ ｒｅｓｉｎ． Ｓｔａｔｉｃ － ｄｙｎａｍｉｃ ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｏｆ ｔｈｅ ｗａｔｅｒ
－ ｓｏｌｕｂｌｅ ｐｉｇｍｅｎｔｓ ｏｆ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｗｅｒｅ ｏｐｔｉｍｉｚｅｄ． Ｔｈｅ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｔｈｅ ｐｉｇｍｅｎｔ ｗａｓ ａｎａｌｙｚｅｄ． Ｔｈｅ ｒｅ
ｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｏｐｔｉｍａｌ ｓｔａｔｉｃ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ － ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｗｅｒｅ ａｓ ｆｏｌｌｏｗ：ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｅｑｕｉｌｉｂｒｉ
ｕｍ ｔｉｍｅ ｗａｓ ３ ｈ，ｔｈｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅ ｗａｓ ｔｈｅ ｆｌｕｉｄ ｄｉｌｕｔｅｄ １２ ｔｉｍｅｓ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ｏｒｉｇｉｎａｌ （ｎａｍｅｌｙ
Ａ３９０ ＝ ０． ３６１），ｓａｍｐｌｅ ｐＨ ｗａｓ ２． ５，ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｗａｓ ３０ ℃，ｗｉｔｈ ｐＨ ３． ０，５０％ ｅｔｈａｎｏｌ ａｓ
ｅｌｕｅｎｔ ｆｏｒ ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ． Ｔｈｅ ｏｐｔｉｍａｌ ｄｙｎａｍｉｃ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｗｅｒｅ：ｓａｍｐｌｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｗａｓ Ａ３９０ ＝
０． ３６１，ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｗａｓ ２． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，ｅｌｕｔｅｄ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｏｆ １． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，８０％ ｅｔｈａｎｏｌ．
Ｔｈｅ ｃｏｌｏｒ ｖａｌｕｅ ｏｆ ｔｈｅ ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｐｉｇｍｅｎｔ ｗａｓ ２２． ５，ｗｈｉｃｈ ｗａｓ ３． ６５ ｔｉｍｅｓ ｏｆ ｔｈｅ ｆｏｒｍｅｒ． ＤＭ －２８ ｍａｃｒｏ
ｐｏｒｏｕｓ ｒｅｓｉｎ ｓｈｏｗ ｂｅｔｔｅｒ ｃｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｐｒｏｐｅｒｔｙ． Ｔｈｅ ｐｉｇｍｅｎｔ ｗａｓ ｏｆ ｒｅｌａｔｉｖｅｌｙ ｂｅｔｔｅｒ ｓｔａｂｉｌｉ
ｔｙ，ｃｏｕｌｄ ｂｅ ｕｓｅｄ ａｓ ａ ｋｉｎｄ ｏｆ ｎａｔｕｒａｌ ｆｏｏｄ ａｄｄｉｔｉｖｅ ｉｎ ｔｈｅ ｆｏｏｄ ｉｎｄｕｓｔｒｙ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ：ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ；ｗａｔｅｒ － ｓｏｌｕｂｌｅ ｐｉｇｍｅｎｔｓ；ｍａｃｒｏｐｏｒｏｕｓ ｒｅｓｉｎ；ｓｔａｂｉｌｉｔｙ

收稿日期：２０１６ － ０９ － ０５
作者简介：胡洁芳，１９９０年出生，男，助教．
通讯作者：洪艳平，１９７４年出生，男，副教授． 　 　 在崇尚自然、要求健康的大环境下，食用色素向



粮油食品科技第２５卷２０１７年第２期 营养与品质

４５　　　

着安全、天然、营养和多功能的方向逐渐发展。食用
天然色素作为一种天然食品添加剂被广泛运用到食
品加工过程中，且在食品工业中越来越受到重视。
如今，天然色素已占据食用色素市场的主导地位，天
然色素取代合成色素已成为色素行业发展的大趋
势［１］，天然色素中那些不仅具有着色、营养、保健等
功能，且能赋予食品更加健全的功能的天然色素将
具有广阔的发展空间和市场前景［２ － ３］。

皇菊（Ｉｍｐｅｒｉａｌ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ）作为我国传统的
常用中药材之一，属于菊科类多年生草本植物。据
古籍记载，皇菊的饮用价值极高。用皇菊作为茶饮，
其气味芳香，可消暑生津，清热养目，润喉解酒等。
皇菊花瓣中含有挥发性精油、多种氨基酸、维生素、
微量元素等营养成分［４ － ５］，大部分黄酮类物质能通
过泡饮等方式渗透到水中，具有预防高血压、抑制癌
细胞生长、扩张冠状动脉、抑菌等作用［６ － ８］。菊花茶
作为一种理想的休闲饮品，因其色感美、口感佳、味
道香等独特性，受到许多食客的追捧，近年来各大宣
传媒体对其进行了相应的采访和报道，例如２００９年
１１月２８日中央电视台专程对婺源皇菊进行了采访
和报道，２０１０年皇菊被选定为上海世博会中国馆展
出产品［９］。

通过热水浸提法提取皇菊色素，其水溶液色泽
鲜亮，且具有天然菊花香味，可作为食品添加剂应用
到食品中，例如饮料、糖果、熟肉制品、果冻等［１０］。
此外，皇菊色素作为一种天然食用色素，安全、无毒、
资源丰富，且具有一定的营养和药理作用，在食品、
化妆、医药方面有着巨大应用潜力。但到目前为止，
皇菊色素的纯化方法及其稳定性还没有被系统地报
道过，本研究以热水浸提法得到的皇菊色素为研究
对象，考察大孔树脂纯化皇菊水溶性色素优化工艺
条件，再对纯化后的皇菊色素的稳定性进行研究，为
大规模工业化生产皇菊色素提供理论基础和技术
支持。　
１　 材料与方法
１． １　 实验材料

皇菊，来自于江西修水县，清理干净后干燥备
用。树脂（ＡＢ －８、Ｄ１０１、ＤＭ －１３０、ＤＭ － ２１Ｄ、ＤＭ －
２８、ＨＰＤ７２０、ＨＰＰ１００、聚酰胺）：山东鲁抗立科药业
有限公司。
１． ２　 仪器和试剂

无水乙醇、盐酸、氢氧化钠（均为分析纯试剂）：
国药集团化学试剂有限公司；氯化钠、氯化钾、氯化

锌、氯化铁、氯化亚铁、硫酸铜、氯化镍、氯化铬、氯化
钙（均为分析纯试剂）：广州市西陇化工有限公司。

ＲＥ５２ －９９型旋转蒸发器：上海亚荣生化仪器厂；
ＧＰＸ －９２４８Ａ型干燥箱：上海跃进医疗器械有限公司；
数显恒温水浴锅ＨＨ －４：常州国华电器有限公司；Ｖ －
５６００型可见分光光度计：上海元吸仪器有限公司。
１． ３　 实验方法
１． ３． １　 皇菊色素的提取

皇菊→除杂→８０ ℃水浴加热６０ ｍｉｎ→过滤→
石油醚萃取除脂→６０ ℃旋转蒸发浓缩→加入９５％
乙醇沉淀糖类及蛋白→离心→旋转蒸发除去乙醇→
粗提浓缩液备用。
１． ３． ２　 皇菊色素紫外—可见光谱扫描

将一定量皇菊色素提取液进行适当稀释，采用
扫描型紫外—可见分光光度计，在３５０ ～ ４５０ ｎｍ波
长范围内对皇菊色素粗提液进行光谱扫描，绘制吸
收光谱图曲线，确定皇菊色素的最大吸收波长。
１． ３． ３　 大孔树脂的静—动态吸附解吸实验
１． ３． ３． １　 八种吸附树脂的静态吸附效果对比

按照参考文献对大孔树脂进行预处理［１１ － １２］，然
后分别称取活化处理过的八种树脂各１． ０ ｇ，置于
２５０ ｍＬ具塞锥形瓶中，加入吸光度为Ａ０的皇菊色
素粗提液５０ ｍＬ。室温静置２４ ｈ吸附饱和，吸取上
清液测定其吸光度Ａ１。将吸饱树脂抽滤去大部分
水分，各称取１． ０ ｇ置于２５０ ｍＬ具塞锥形瓶中，加
入５０ ｍＬ ｐＨ为４． ０的８０％乙醇溶液解吸２４ ｈ，吸
取上清液测定其吸光度Ａ２，计算大孔树脂的静态吸
附率和解吸率［１３］：

吸附率／ ％ ＝（Ａ０ － Ａ１）／ Ａ０ × １００
解吸率／ ％ ＝ Ａ２ ／（Ａ０ － Ａ１）× １００

１． ３． ３． ２　 大孔树脂静态吸附平衡曲线的绘制
准确称取经预处理后的树脂１． ０ ｇ于２５０ ｍＬ

三角瓶中，加入色素液５０ ｍＬ，置于室温摇床中１５０
ｒ ／ ｍｉｎ振荡，每隔１ ｈ取上清液测定其吸光度，直到
树脂吸附达到平衡，绘制吸附平衡曲线。
１． ３． ３． ３　 大孔树脂静态吸附条件参数及解吸液的
选择

准确称取经活化后的ＤＭ － ２８树脂１． ０ ｇ于
２５０ ｍＬ锥形瓶中，加入样品色素溶液５０ ｍＬ，置于一
定温度的摇床中，以１５０ ｒ ／ ｍｉｎ的转速振荡，树脂吸
附饱和后，于３９０ ｎｍ处测定样品色素液在被吸附
前、后的吸光值，分别考察样液浓度、样液ｐＨ、温度
对静态吸附的影响。再将ＤＭ － ２８树脂进行过滤，
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用蒸馏水冲洗２ ～ ３次后倒入２５０ ｍＬ锥形瓶中，加
入５０ ｍＬ不同浓度的乙醇，置于３０ ℃恒温摇床中以
１５０ ｒ ／ ｍｉｎ转速振荡２４ ｈ，于３９０ ｎｍ处测定乙醇洗
脱液的吸光值。
１． ３． ３． ４　 大孔吸附树脂动态吸附条件参数及解吸
液的选择

准确称取经活化后的ＤＭ －２８树脂５ ｇ，采用湿
法装柱（１ ＢＶ ＝１０ ｍＬ），将皇菊色素液直接上样，用
自动部分收集器间隔１ ／ ２ ＢＶ分批收集流出液，于
３９０ ｎｍ处测定其吸光值，以泄露点［１４］（泄漏点是指
该处泄露色素液浓度值为上样前样液浓度值的１ ／
１０）最迟出现为实验指标，分别考察上样浓度、上样
流速对ＤＭ －２８大孔树脂动态吸附的影响。再用一
定浓度的乙醇溶液进行洗脱，自动部分收集器分批
收集流出液，于３９０ ｎｍ处测定其吸光值，以泄露点
最迟出现为实验指标，分别考察乙醇浓度、流速对
ＤＭ －２８树脂动态解吸的影响。
１． ３． ４　 纯化前与纯化后的皇菊色素色价测定［１５］

根据优化得到的动态纯化工艺条件，使用直径
２ ｃｍ、高８０ ｃｍ的层析柱进行大量皇菊色素液的纯
化，然后按照潘国栋等测定方法对皇菊色素进行色价
测定，分别计算纯化后和未经纯化的皇菊色素色价。
１． ３． ５　 皇菊色素稳定性分析
１． ３． ５． １　 光照对皇菊色素的影响

准确量取纯化后的皇菊色素溶液１０ ｍＬ于三支
（平行实验）具塞试管中，在３０ Ｗ日光灯下照射（离
光源约５０ ｃｍ），以避光条件为对照，每隔１ ｄ从三支
试管中取样测其吸光度，连续测７ ｄ，以色素保存率
为实验指标。色素保存率是指色素被处理后与处理
前的一个比值，是衡量色素稳定性的一个指标。计
算色素保存率作为稳定性分析的参数：

色素保存率／ ％ ［１６］ ＝ Ａｘ ／ Ａ × １００，式中：Ａｘ为处
理后的吸光值，Ａ为处理前的吸光值。
１． ３． ５． ２　 温度对皇菊色素的影响

由于在工业化生产中经常需要热处理，并且有
的温度处理可达１２０ ℃以上，如高温瞬时灭菌，所以
选择温度１０、３０、５０、７０、９０、１１０、１３０ ℃进行稳定性
实验。分别取１０ ｍＬ经纯化后的皇菊色素溶液于具
塞试管中，每个温度三支试管平行，避光处理１ ｄ
后，待色素液平衡至室温条件后测定其吸光度，计算
色素保存率。
１． ３． ５． ３　 ｐＨ值对皇菊色素的影响

准确量取５ ｍＬ经纯化后的皇菊色素于具塞试

管中，分别加入４ ｍＬ不同ｐＨ（２． ０、３． ０、４． ０、５． ０、
６． ０、７． ０、８． ０、９． ０、１０． ０）的柠檬酸—磷酸氢二钠缓
冲溶液，每个ｐＨ值设三个平行，于室温下避光静置
１ ｄ后测定其吸光度，计算色素保存率。
１． ３． ５． ４　 不同金属离子对皇菊色素的影响

准确量取５ ｍＬ经纯化后的皇菊色素溶液于
具塞试管中，分别加入４ ｍＬ ０． ０５ ｍｏｌ ／ Ｌ的ＮａＣｌ、
ＫＣｌ、ＺｎＣｌ２、ＦｅＣｌ３、ＦｅＣｌ２、ＣｕＳＯ４、ＮｉＣｌ２、ＣｒＣｌ２、
ＣａＣｌ２，每种离子三个平行，在室温避光下放置１ ｄ
后，以相应的离子溶液作对照，测定吸光度并计算
色素保存率。
１． ３． ５． ５　 不同食品添加剂对皇菊色素的影响

准确量取５ ｍＬ经纯化后的皇菊色素溶液于具
塞试管中，分别加入４ ｍＬ ０． ２％柠檬酸、０． ２％酒石
酸、１０％葡萄糖、１０％蔗糖、１０％乳糖，每种食品添加
剂三个平行，待完全混合，室温避光下静置１ ｄ后测
定吸光度，计算色素保存率。
１． ３． ５． ６　 氧化剂、还原剂对色素的影响

准确量取５ ｍＬ经纯化后的皇菊色素溶液于具
塞试管中，分别加入４ ｍＬ不同浓度（０． ２％、０． ３％、
０． ４％、０． ５％、０． ６％、０． ７％）的Ｈ２Ｏ２、Ｎａ２ ＳＯ３，每种
三个平行，待完全混合，室温避光下静置１ ｄ后测定
吸光度，计算色素保存率。
２　 结果与分析
２． １　 皇菊色素提取液光谱扫描图谱

结果表明（见图１），皇菊色素在３９０ ｎｍ波长处
吸光度值最大，因此，选用波长３９０ ｎｍ测定。

图１　 皇菊色素紫外—可见光谱扫描图
２． ２　 各种吸附树脂对皇菊色素的静态吸附效果

从表１可以看出：八种大孔吸附树脂对皇菊色
素都具有一定的吸附纯化效果，其中ＤＭ － ２８树脂
具有较好的吸附和解吸特性，在八种树脂中，其吸附
率和解吸率都最高，因此选择ＤＭ － ２８树脂进一步
纯化皇菊色素。
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表１　 八种大孔树脂对皇菊色素的静态吸附及解吸能力 ％

树脂型号 吸附率 解吸率
ＤＭ －２８ ９３． ６８ ± ０． ０４１ ９７． ７２ ± ０． ０４５

ＨＰＰ１００ ８４． ５３ ± ０． ０４２ ９１． ０８ ± ０． ０４３

ＨＰＤ７２２ ８４． １６ ± ０． ０３５ ９０． ２９ ± ０． ０３６

ＤＭ －２１Ｄ ９０． ８６ ± ０． ０１８ ９４． ４８ ± ０． ０２０

Ｄ１０１ ８１． ８７ ± ０． ０１０ ９３． ５５ ± ０． ０１７

ＤＭ１３０ ６２． ５８ ± ０． ０５５ ６７． ９５ ± ０． ０５１

ＡＢ － ８ ７６． １８ ± ０． ０１３ ８３． ６３ ± ０． ０１９

聚酰胺 ５８． ３７ ± ０． ０２８ ５４． ４２ ± ０． ０２５

２． ３大孔树脂静态吸附平衡曲线
图２显示，在一定时间内大孔树脂对皇菊色素

的吸附率随时间延长逐渐增加，当吸附时间达到３ ｈ
时树脂吸附基本达到饱和状态。超过３ ｈ后，再延
长时间，树脂吸附率基本保持不变，甚至会出现下降
的趋势。

图２　 大孔树脂静态吸附平衡曲线
２． ４　 大孔树脂静态吸附条件参数的确定

图３表明，当色素原液被稀释１２倍（即Ａ３９０ ＝
０． ３６１）时，吸附率达到了最大值。当上样浓度过大
时，大孔树脂对皇菊色素分子间的吸附产生竞争效
应，从而影响吸附效果；对于样液的ｐＨ值，树脂吸
附率在ｐＨ为２． ５时最大，随着色素液ｐＨ的增大
吸附率逐渐变小，因此皇菊色素更适合在酸性条
件下被吸附；对于温度条件，大孔树脂对皇菊色素
的吸附率随着温度的升高先逐渐增大，树脂吸附
效果在３０ ～ ４０ ℃范围内最好，超过４０ ℃后随着
温度的逐渐升高，吸附率反而下降，这可能是由于
温度升高，分子自由运动加剧，树脂与色素分子之
间的吸附力下降［１７ － １８］。
２． ５　 解吸液的选择

由图４可知，解吸液的浓度和酸碱度对解吸效
果会产生一定的影响。对于解吸液浓度，在一定范
围内，解吸率随着解吸液浓度的升高而增大，当浓度
达到５０％时，解吸效果最好；浓度超过５０％时，解吸

图３　 稀释倍数（ａ）、ｐＨ（ｂ）、温度（ｃ）对大孔树脂静态吸附的影响

图４　 酒精浓度（ａ）和ｐＨ（ｂ）对静态解吸的影响
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率开始呈现一种下降趋势。对于解吸液ｐＨ，当ｐＨ
为３时，解吸率达到峰值，效果最明显，随着ｐＨ继
续增大，解吸率反而会降低。
２． ６　 大孔树脂动态吸附条件参数的确定
２． ６． １　 上样流速对大孔树脂动态吸附的影响

通过表２可知，上样流速过快，不利于上样液
中色素与大孔树脂之间的结合，导致吸附效果差；
当流速偏小时，虽然泄露现象发生所需时间长，有
利于大孔树脂的吸附作用，但纯化耗时长、效率
低、成本大，不利于工业上扩大生产，综合考虑效
率、经济等因素，选择流速２． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ为最佳上
样流速。

表２　 上样流速对动态吸附的影响
流速／（ｍＬ ／ ｍｉｎ） 泄露管数 泄漏点／ ｍＬ 泄漏时间／ ｍｉｎ

１． ０ ４７ ２３５ ２３５
２． ０ ３０ １５０ ７５
３． ０ ２０ １００ ３３． ３３
４． ０ １３ ６５ １６． ２５
５． ０ ７ ３５ ７

２． ６． ２　 上样浓度对大孔树脂动态吸附的影响
表３数据表明，随着上样浓度的降低，泄露时

间延长。大孔树脂对原液稀释８和１２倍后的色素
溶液所产生的吸附作用强且效果比较接近，考虑
色素被大孔树脂充分吸附度，选择上样浓度为原
液稀释１２ 倍（即Ａ３９０ ＝ ０． ３６１）时为最佳上样
浓度。　

表３　 上样浓度对动态吸附的影响
稀释倍数 泄露管数 泄漏点／ ｍＬ 泄漏时间／ ｍｉｎ
原液 ２ １０ ５
４ ２０ １００ ５０
８ ２９ １４５ ７２． ５
１２ ３２ １６０ ８０
１６ ４８ ２４０ １２０
２０ ６３ ３１５ １５７． ５

２． ７　 大孔树脂动态解吸条件参数的确定
在动态解吸过程中解吸液的浓度和解吸时解吸

速率的选择对解吸效果会产生一定的影响。由图５
可发现，对于动态过程中解吸液浓度，当乙醇浓度

"

８０％时，解吸速率相对来说比较慢，且在相同解吸体
积条件下解吸率相对较低，导致纯化效率低、成本
高，不利于工业化大规模操作；当乙醇浓度太高，解
吸速率相对会有所提高，但可能导致洗脱不充分。
因此，８０％是一个相对优化的洗脱液浓度选择。对
于动态过程中的解吸液流速，洗脱流速为１ ｍＬ ／ ｍｉｎ

时解吸效果比较好，低流速可以使吸附在大孔树脂
上的物质与洗脱剂充分接触，在相同解吸液体积下
达到一种更加完全的洗脱效果。

图５　 解吸液浓度（ａ）和流速（ｂ）对动态解吸的影响
　 　 注：１ ＢＶ ＝ １０ ｍＬ。
２． ８　 纯化前与纯化后的皇菊色素色价测定结果比较

根据文中１． ３． ４的色价测定方法，分别对纯
化前和纯化后的色素进行色价测定，以此反映大
孔树脂对皇菊色素的纯化效果。纯化前色价Ｅ１％１ ｃｍ
＝ ６ ． １６，纯化后的色价Ｅ１％１ ｃｍ ＝ ２２ ． ５，通过比较可
知，经过ＤＭ － ２８大孔树脂纯化后，皇菊色素的纯
度有了明显提高，纯化后的色价是纯化前的３． ６５
倍，这说明利用大孔树脂纯化皇菊色素技术适合
工业化操作，也可为其他纯化技术提供一定的理
论基础。
２． ９　 皇菊色素特征稳定性分析结果
２． ９． １　 光照对皇菊色素特征稳定性的影响

表４为不同光照条件对皇菊色素稳定性的影响，
通过ＳＰＳＳ软件对数据进行统计分析可知：Ｐ ＝０． ８６９ ３
＞０． ０５，说明两组间差异不显著，因此光照对皇菊色
素的稳定性影响不显著，色素对光照不敏感。
２． ９． ２　 ｐＨ对皇菊色素特征稳定性的影响

由表５可知，色素液在ｐＨ ２ ～９范围内，皇菊色
素的保存率基本保持在９９． ３７％ ～１０３． ５０％，说明该
色素具有很强的耐酸碱能力，因此该色素适用范围
广，可在不同酸碱条件下使用。
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表４　 不同光照条件下的皇菊色素保存率 ％

状态 时间／ ｄ
１ ２ ３ ４ ５ ６ ７

见光 ９９． ６８２ ± ０． ００３ ９９． ４７３ ± ０． ００９ １００． ６８５ ± ０． ００５ ９８． ５５４ ± ０． ０２０ １００． ０００ ± ０． ００９ ９９． ２７２ ± ０． ０３９ １０１． ２６３ ± ０． ００８

避光 １０２． ２１ ± ０． ００５ １０１． １５ ± ０． ０１３ ９９． ９８ ± ０． ００４ １０１． ２６ ± ０． ００８ ９８． ７９ ± ０． ００６ １００． １３ ± ０． ０２７ １０１． ４７ ± ０． ００９

表５　 ｐＨ对皇菊色素稳定性的影响
ｐＨ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

保存率／ ％ １０１． ４７８ ±０． ０１１ １０３． ５０６ ±０． ０１７ １０２． ０８３ ±０． ０３６ １０２． ３５５ ±０． ０１６ ９９． ３７２ ±０． １７８ １００． ５７４ ±０． １５７ １０１． ４９６ ±０． ０５４ １０１． ３６８ ±０． ０５２

２． ９． ３　 温度对皇菊色素特征稳定性的影响
结果表明（见表６），当温度达到９０ ℃以上时，

色素开始变得不稳定，当温度上升到１３０ ℃后，色素

保存率明显降低，说明高温对皇菊色素结构产生了
影响，因此该色素在１０ ～ ９０ ℃范围内较稳定，不适
合在高温下使用和保存。

表６　 温度对皇菊色素稳定性的影响
温度／ ℃ １０ ３０ ５０ ７０ ９０ １１０ １３０

保存率／ ％ １０３． ４６５ ± ０． １６３ １０４． ２２１ ± ０． ０４６ １０５． ３５８ ± ０． ０２２ １０５． ９７６ ± ０． ０１９ ９９． ３５４ ± ０． ０３３ ９５． ９０６ ± ０． ０５４ ９０． ７６２ ± ０． ０５７

２． ９． ４　 氧化还原剂对皇菊色素特征稳定性的影响
由图６可知，皇菊色素液在氧化剂Ｈ２Ｏ２作用下

比较稳定，几乎不受其影响，说明皇菊色素具有一定
的抗氧化作用；而色素液在还原剂Ｎａ２ＳＯ３作用下随
着还原剂浓度的升高，色素保存率逐渐增大，且在外
观上颜色逐渐加深，说明还原剂Ｎａ２ＳＯ３对皇菊色素
影响较大。

图６　 氧化还原剂对皇菊色素稳定性的影响
２． ９． ５　 常用食品添加剂对皇菊色素特征稳定性的
影响

由图７可知，柠檬酸、酒石酸、蔗糖对皇菊色素
稳定性无明显作用；葡萄糖对色素具有一定的增色
作用，这可能是因为葡萄糖作为一种还原性单糖，增
加了色素液的旋光性，且符合还原剂对皇菊色素的
特征性影响结果；乳糖对色素产生了减色作用，这可
能是因为乳糖作为粉末状食品吸附分散剂，降低色
素浓度，便于色素使用并降低色素贮藏期间的变化。

图７　 常用食品添加剂对皇菊色素稳定性的影响
２． ９． ６　 金属离子对皇菊色素特征稳定性的影响

图８表明，大部分金属离子，如Ｎａ ＋、Ｋ ＋、Ｚｎ２ ＋、
Ｃａ２ ＋、Ｃｒ２ ＋、Ｎｉ２ ＋，对皇菊色素的稳定性几乎没影响；
而金属离子Ｆｅ３ ＋、Ｃｕ２ ＋对该色素影响较大。这可能
是由于色素液与离子发生了颜色反应，因此，在提取
与应用过程中应避免与铁器、铜器直接接触，以防止
发生不良反应。

图８　 常见金属离子对皇菊色素稳定性的影响
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３　 结论
利用ＤＭ －２８大孔树脂进行皇菊色素静—动态

吸附和解吸工艺研究，得出最佳优化工艺条件，静态
吸附—解吸条件为：吸附平衡时间３ ｈ，样液浓度为
原液稀释１２倍（即Ａ３９０ ＝ ０． ３６１），样液ｐＨ ２． ５，吸
附温度３０ ℃，在ｐＨ ３、５０％乙醇溶液条件下解吸；
动态吸附—解吸条件为：上样浓度为原液稀释１２倍
（即Ａ３９０ ＝ ０． ３６１），上样流速２． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，以流速
１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ、８０％乙醇洗脱。纯化后色素色价为
２２． ５，是纯化前的３． ６５倍。结果表明，ＤＭ － ２８大
孔树脂具有较好的吸附特性。

色素特征稳定性研究结果表明：光照、常用食品
添加剂（如蔗糖、柠檬酸、酒石酸）对皇菊色素稳定
性基本没影响，葡萄糖对皇菊色素有增色作用，乳糖
对皇菊色素有减色作用；皇菊色素具有较好的耐酸
耐碱性；９０ ℃以上温度会降低色素保存率，还原剂
的存在会增大色素的保存率，且随浓度的增加，色素
保存率逐渐增大；大多数金属离子对色素稳定性影
响不大，但金属离子Ｆｅ３ ＋、Ｃｕ２ ＋对皇菊色素稳定性
有较大影响。皇菊色素相对来说比较稳定，对外界
条件不是很敏感，可以考虑作为一种天然色素食品
添加剂添加到食品中。
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