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甜菊试研制中改进絮凝工艺的研究

葛文光 高福成

(食工系 )

月叨

于秋生

言

甜菊贰 ( S细“s ofe d)的研制是根据无锡轻工业学院与江苏省东台县糕点糖果 厂 签 订 的
《 无锡轻工业学院食品教研室为东合县糖果厂研制

,

设计年加工能力为一百吨甜菊干叶工艺

及车间的协议 》 进行的
。

本设计方案简单可靠
,

经济合理
,

易实现工业化生产
。

制品甜菊试
得率达 80 %左右

,

甜菊试含量达 90 %左右
,

甜度为蔗糖的 幻。 倍
,

本合同业已完成
,

并交

付东台糖果厂实施
。

本方案采用水作为提取剂
,

提取浪以氢氧化钙调节 p H 至 6
。

6 ,

使部分有机酸中和 并使

部分非糖贰物质与钙离子形成不溶性钙盐沉淀
,

另外尚能使部分胶体凝聚
,

然后采用安全卫

生的用于水质处理的高效 絮凝剂聚氯化 铝作澄清剂
,

这时极大部分的有机及无机杂质将被除

去
。

去杂后的澄清液通过大孔径吸附树脂柱
,

甜菊试被吸附
,

而大量液体和低分子物质通过

吸附树脂以后被排除
,

被吸附的甜菊试再由乙醇溶液解吸
,

从而达到甜菊试分离浓缩的 目的
。

上述过程虽然除去了大量杂质
,

但解吸的甜菊贰乙醇液中尚含有少量色素
,

胶体物质
,

蛋白

质
,

氨基酸
,

有机酸等有机杂质及少量铝
、

镁
、

钾等无机杂质
,

为了减轻其后离子交换树脂

的负荷
,

必须除去残留的这些杂质
,

为此先将解吸液回收乙醇
,

然后用碱性氯化铝沉淀剂进

行二次沉淀
,

脱
,

色
。

再经离子交换树脂处理
,

进一步除去溶液中的金属离子及阴离子等
,

达

到净化目的
。

最后经浓缩喷雾干燥即能制得白色的甜菊试
。

二
、

甜菊武的性状与价值

甜菊试是一种新型的高甜度
,

低热值
,

食用安全的夭然甜味剂
,

它是从多年生菊科植物

甜叶菊 ( tS 即 ia R e乙au dl’ an
o B e1 ot ln’ ) 叶中提取出来的一种强甜味成分

。

甜叶菊原产南美巴拉

圭
、

巴西等国
,

叶和茎具有极强的甜味 (叶片中可含有 8一 12 %甜菊试 )
,

当地人以其叶作茶及

甜味料用
。

我国于 1 9 77 年引种成功
,

并用以提取甜菊试
,

某化学结构式如 图 1所 示 〔气 甜

菊贰为白色粉末状结晶
,

熔点 1 96 ~ 1邪℃
,

比旋光 度 〔们
D” 二 一 39

.

3
。

(5 泞% 水溶液 )
,

在

空气中易吸湿可溶于水和 乙醇
,

甜度约为蔗糖的 3 00 倍
,

味感与蔗糖相似
,

但残留的时间比

蔗糖长
。

几种甜味剂的呈味状况见图 2所示 肆 l 。

浓度低时相应于蔗糖的甜味 倍 数 较 高
,

溶

液在 p H 4一 10 范围内即使于 I D0℃ 加热 24 小时亦无变化
,

可用于罐头
、

饮料
、

饼干
、

面包
、

糖果糕点
、

蜜饯等制品
,

尤其适合作为疗效食品的甜味剂
,

对糖尿病
,

心脏病
,

高血压
,

胃

酸过多等疾病有辅助疗效作用
,

对减轻肥胖
,

防止小孩蛀牙
,

促进新陈代谢
,

恢复疲劳也有

本文 1 9 8 7 年 3 月 16 日收到
。
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一定功能
,

是忌糖患者颇为理想的甜味添加剂
。

甜殊强度

呈 {未时网

1
.

蔗糖 ; 2
.

粉菊武
, 3

.

合

成甘草精 ; 4
。

甘草精

图 2 某些甜味剂的呈

味程度

图 1 柑 菊 武 结 构 式

三
、

试验方法及结果

本研究是关于甜菊试研制过程中絮凝去杂方法的探讨
。

甜菊贰的分离与精制中
,

其絮凝

去杂效果的好坏
,

将直接影响成品的质量
。

因此提取液的絮凝去杂是甜菊试研制过程中主攻

目标之一
。

要研究甜菊试的提取及絮凝去杂效果
,

首先必须十分清楚甜菊叶的成分及性质
。

甜菊叶中的甜味成分为双菇配糖体 (亦称双菇糖试 )
,

到 目前为止
,

日本学者已从甜菊叶中

分离出九种不同甜度的糖试
; 即 S` e , f o s fd e ,

S , e , `0 1乙i o s i d e , R e右a : d f s `d 。 A
,

B
,

C
,

D
,

E
,

D u l。 o s f d e A 和 S: e讨 o s fd e A 3
九种 [3 ]

。

其中以甜菊试 ( S公
e , f o s f d。 )为主

,

约占总甜味 成 分的

5 0~ 8 0%
,

其次是 R功。 dl’ : i de A
,

约占 20 ~ 50 %
,

其他成分含量极微
。

习惯 上 把上 述 甜

菊试的混合物统称甜菊贰
。

甜菊叶中除甜菊试外
,

尚有很多有机和无机物质
,

主要有色素
、

胶体物质
、

蛋 白质
、

淀粉
、

有机酸
、

氨基酸
、

盐类等
,

因此欲从甜菊叶中提取出甜菊贰
,

必

须除去所有非糖试物质
,

这样才能获得精制的甜菊贰
。

通常用极性溶剂如水
、

乙醇水溶液及其他有机溶剂作甜菊试 提 取 剂 4[,
5, “ , ’ ] ,

若用 70 一

75 % ( V / V ) 乙醇溶液作提取剂
,

届时蛋 白质及大多数多糖都不能溶解
,

用这种提取剂可避免

甜菊贰被酶水解
,

且杂质相对较少
,

但缺点需要消耗大量乙醇
,

经济上耗费较大
。

本课题考

虑到设备投资
,

提取效率及生产成本
,

认为用水作溶剂更有利
,

水能大量溶解甜菊试
,

只要

提取前合理地对甜菊叶预先蒸煮处理
,

以破坏酶的活力即可
,

同时可除去部分草腥味
,

而甜菊

试仍可不被破坏
,

但相对而言
,

水提取液中混杂的有机及无机杂质要比乙醇提取液多得多
。

若在后道工序能选用一种高效澄清剂
,

尽可能地除去这些杂质
,

那么经济效益就高得多
。

我

们采用预煮至 80 ℃左右的热水
,

以水与甜菊干叶之比为 4 0 : 1 的比例浸泡 2~ 3小时
,

在浸泡

前
,

干叶预先用蒸汽蒸煮 5 分钟
。

为提高浸泡效率最好采用多效逆流方式进行提取
。

提取液通常呈暗褐色
, p H 6

.

2 ,

其成分非常复杂
,

除水及甜菊试外
,

还有许多 有 机和

无机杂质
,

几乎干叶中的各种有机或无机物质都可以混杂在里面
。

据分析
,

甜菊贰占提取物

总固形物的 30 %
,

其他无机和有机杂质约占 70 %
。

杂质包括色素
、

胶体物质
、

无 机 物
、

有

机物以及水溶性蛋白和氨基酸等
。

色素包括叶绿素
a 和叶绿素队 叶黄素

、

日
一

叶红素及花色素

等多种 4l[
,

花色素以及衍生物可溶于水
,

属于葡萄糖贰类的有机化合物
,

这部分色素溶入提取
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浓中
,

往往会影响甜菊玻的色泽 ; 胶体主要有阿拉伯树胶和 iffl1 梧柯树胶
,

约占 总 固 形 物的

7一 15 %
,

这类物质的存在将会影响提取液的过滤 ; 蛋 白质及其水解产物氨基酸
,

虽 然 在加

热处理时部分蛋 白质凝聚而被除去
,

但仍有部分留在胶体溶液中
,

它可能与还原糖化合生成

深色的 “ 拟黑色素
” 物质而影响成品的色泽 ; 无机物占总固形物珍写

,

主要是含碱金属离子
的化合物

,

特别是钾离子化合砂乍由于
一

咙这些杂质的存在多少会影响成品的质量
,

故甜

菊贰提取液必须进行澄清
,

以保证大量有机和无机杂质尽可能除尽
。

-

据有关文献介绍絮凝剂种类很多
,

大致有碱性醋酸错
、

中性醋酸铅
、

硫酸亚铁
、

氢氧化

铝
、

碱性氯化铝等
,

我们对上述各种絮凝剂分别进行试验
,

其结果见表 1 所示
。

表 1 各种絮凝剂甜菊试提取液澄清效果

互
_

_

绝
_

燮介」 效 果

碱性醋酸铅饱和溶液 能除去蛋 白质
,

色素
,

有机酸
,

又能凝聚胶体
,

去杂

效果显著
,

但是它与甜菊试可结合成铅盐沉淀
,

而使甜

菊试损失
,

同时残渣中含有重金属离子铅
,

工业生产不

易处理
,

甚至会引起公害
。

脱色率达 95 %
。

中性醋酸铅溶液 它的作角基本同碱性醋酸铅
,

但脱色效果较差达以 %
,

而且同样有碱性醋酸铅的弊端
。

10 % 硫酸亚铁 对除去胶体十分有效
,

但因提取液中含有大量有机物

民 它可和铁生成有机化合物
,

从而会使澄清液着色
,

脱色率为 42 %
。

二
1 0%氢氧化铝 对非胶体杂质澄清效果不佳

,

脱色差为

5 { 10 %碱性氯化铝

能凝聚胶体
,

5 2%
。

能凝聚胶体
,

佳
,

达 邸%
。

形成较大絮状沉淀
,

但脱色 效 果 也 不

针对上述各种絮凝剂的使用情况来看
,

提取液的脱色是十分关键的问题
。

为此我们选用

蕊欺公叉桑澎谣嫩燕鬓翰黔罗豁除去蛋白质
、

有机酸
,

也能脱去极大部分色素
。

蒸件葬业姗燕图 3
、

图 4 所示
。

此外因提取浪中尚有不少有机酸和一些无机酸
,

使提取
几

液呈微酸性
,

这些

酸若不被中和
,

会使提取液中的低分子糖类和酸反应产生有色物质
。

另外 加 c a( o H )
。

还可
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1的 0 %

口 而枷护班

图 3蛋白质除去率与 pH

值的关 系

图 4树胶质除去率与P H

值 的关 系

使钙离子与提取液中的某些非糖试成分起置换作用成为不溶性钙盐沉淀而除去
,

如

2 K 3 P O ` + 3 C a
( O H )

:

、 C a 3 ( P O 4 )
:

今+ 6 K O H

K
:
5 0 ` + C a ( O H )

:

、 C a S O ;
今+ ZK O H

M g C I
: + C a ( O H )

,

、 C a C I
: + M g ( O H )

:

其无机杂质除去率见图 5
、

图 6 及图 7所示
。

从图 3~ 7 中我们可以看到
: p H 在 7 ~ 8 间 各

,士。o赌

开

悦
街

.

份 工口 ,盆

图 5 P
Z
O , 除去率与 p H

值的关 系

图 6 5 0
:

除去率与 p H

值 的关 系

图 7 M g O 除去率与 p H

值的关 系

种非糖试杂质除去率都比较高
,

因此我们选择 p H 7
.

0一 7
.

2 为准 (中和 时 控 制 在 p H 7
.

2一

7
.

5 )
。

这时非糖试成分除去较多
,

有利于提高甜菊试的纯度
。

但是
,

该过程的脱色效果不太

理想
,

为了更好地除去有机与无机杂质
,

尤其是提取液的脱色
,

紧接于用 C a( O H )
:

调节 p H

值后
,

加入相当子甜菊干叶的 20 一 25 % 量的聚氯化铝
,

边加边搅拌
,

这时随着絮凝剂 在 水

中发生水解
,

生成只有络合离子结构的碱性多核络合物
,

并在溶解过程中伴随电 化 学 凝 聚

产生较多的沉淀粒子
,

而这些沉淀粒子对某些非

糖试杂质如对钾的吸附
,

有利于无机 杂 质 的 除

去
,

另外上述络合物生成时其表面积比较大
,

对

吸附色素和某些胶体等非糖试成分效果较好
。

因

此经上述絮凝过程
,

脱色率达 90 % 以上
,

去杂率

达 85 %
。

聚氯化铝的用量与脱色率的 关 系 见 图 8 所

示
,

从图可看出加入相当于干叶的 20 一 25 %脱色

效果最佳
,

故我们采用此量为准
。

脱 色 率 的 计

算
:

以蒸馏水作参比池
,

比色皿 为 1 c m
,

波长为

4 2 0 n m
,

蕊

补
习

盔 4 0

扮一众一穿气厂; 石
.

`

兹
一

畔袋黔
、 la 。%

图 8 聚氯化铝 用量与脱色率的关系
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脱色率 %=
A 。一A ,

A 。
X 10 0

式中

A。

— 脱色前溶液的吸光度

浅
一

脱色后溶液的吸光度

手段

黔豁翼蹂纂菜幂翼篇揉梦纂磷翼笨鸳弩黑咒器霆
需灌翼霎疑霏氰恶岔默篆蕊黑擎器霭瓢蓄暴霹默霆瞥霭
解吸

,

回收乙醇后所得的甜菊试液体积大大缩小
,

有效地避免了蒸发提取液需要消耗大量能

源
,

这在节约能源上无疑起了极为重要的作用
,

且在经济上也带来了效益
。

虽然极大部分的有机及无机杂质已在絮凝过程中基本除尽
,

但回收 乙醇后的解吸液中尚

有少量色素及胶体物质等有机杂质及少量铝
、

镁
、

钾等无机杂质
,

为尽可能减轻离子交换树

脂的负担
,

必须将残存的杂质尽量除去
。

为此我们选择了碱性氯化铝沉淀剂作为第二次澄清

脱色
。

二次沉淀加入量为干叶的百分之一
,

边加边搅拌
,

然后用离心分离法取出上清液
。

四
、

试 验 实 例

取 870 克东台产甜菊干叶
,

用 80 ℃ 水分四次浸泡二小时
,

得总提取液 招幼 。 毫升
, p H

6
.

2, 将此提取液加入氢氧化钙调节 p H 值至 7
。

2 ,

再加入聚氯化铝 19 0克
,

边加边搅拌
,

用

尼龙袋过滤
,
澄清液折光率 1

.

33 4 ,

可溶性固形物含量 1%
,

澄清液分批经大孔径吸附树脂柱

吸附
,

然后用 75 % 乙醇 45 00 毫升解吸
,

得 乙醇甜菊试解吸液 4 9 8仓毫升
,

回收乙醇 得 幼%

左右乙醇 3 1 6 0 毫升
,

得糖试液 14 3 0 毫升
,

此液折光率 几 3 47
,

可溶性固形 物 氏杏% ; 在 上

述糖液中加入碱性氯化铝 4 克
,

边加边搅拌
,

然后用离心分离方法取出上清浓牙将上清液分

三次通过离子交换柱
,

三次测得的 p H 值分别为 队 2 ,

氏 3 ,

队 l, 过交换住的甜菊试溶液可溶

性固形含量为 3 .8 % ,
然后用去离子水洗住

、

用 水 量 8 00 毫升
,

合计得交换液 3够。毫 升
。

经真空浓缩至 920 毫升
,

真空度为 72 。二 m H g ,

固形物含量为 氏 5%
,

经喷雾干 燥 得甜菊试

72 克
,

提取率为 氏 27 % (对干叶计 )
。

`

五
、

结 束 语
1 ) 采用本絮凝去杂工艺

,

去杂效果理想
,

脱色率平均达 91 %
,

并采用大孔径树 脂吸附
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