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柚皮中黄酮类化合物提取工艺研究
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摘　 要: 柚子的果皮中含有果胶、膳食纤维、香精油、多糖、黄酮类化合物等多种活性成分ꎬ具有很高的药用和食用价值ꎮ
通过对柚子皮资源进行合理的开发利用和深加工ꎬ不仅能够减少环境污染ꎬ还能创造较好的经济效益和社会效益ꎮ 采用

超声波法对柚皮中黄酮类物质进行提取ꎬ研究了柚皮中黄酮提取过程中的影响因素ꎬ并通过单因素试验和正交试验法以

及验证试验对提取过程中的工艺参数进行探究ꎬ最终确定最佳提取工艺为:乙醇体积分数为 ８０％ꎬ超声时间 ３０ ｍｉｎꎬ浸泡

温度 ６０℃ ꎬ料液比 １∶２５ꎬ在此条件下ꎬ柚皮中黄酮得率为 ４.６３％ꎮ
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　 　 柚子为芸香科(Ｒｕｔａｃｅａｅ)柑橘亚科柑橘属

(Ｃｉｔｒｕｓ)植物ꎮ 它的果实硕大ꎬ果皮比较光滑ꎬ一
般呈绿色或淡黄色ꎮ 研究发现ꎬ柚子的外皮(最外

层黄色的厚皮)和内皮(直接与果肉接触的薄层)
中含有多种活性成分ꎬ如膳食纤维、果胶、香精油、
色素和黄酮类化合物等ꎬ它们具有较高的药用以

及保健价值ꎬ同时还具有防治和杀灭害虫等作

用[１]ꎮ 此外ꎬ中医还认为ꎬ柚皮还具有止咳、理
气、抗炎、化痰和止痒等功效ꎮ 现代医学研究表

明ꎬ柚皮提取物具有抗氧化、抗微生物、降血糖、降

血压、抗癌、抑酶、抗衰老和预防动脉粥样硬化等

作用[２]ꎮ 目前的食品加工业中ꎬ柚子皮多被作为

废弃物丢弃ꎬ不仅造成了资源浪费ꎬ还对生态环境

造成了污染ꎮ 对柚子皮进行深加工处理ꎬ既能减

少环境污染ꎬ又有极高的经济价值和社会价值ꎮ
黄酮类化合物常见的提取方法有热水提取

法、有机溶剂提取法、微波提取法和超声提取法ꎮ
黄酮易溶于水ꎬ利用这一特性可采用热水浸提法

来提取ꎬ热水提取法的优点是所需设备少、所需其

他试剂少、节约实验成本ꎮ 但是由于水的极性比



较大ꎬ提取同时容易把易溶于水的其他成分提取

出来ꎬ如:糖类、 蛋白质等ꎬ此外ꎬ热水提取法时间

较长ꎮ 实验室经常采用的方法是有机溶剂提取

法ꎬ常用的有机溶剂有乙醇、丙酮等ꎮ 其中乙醇提

取是最主要的提取方法ꎮ 它的优点是黄酮的含量

和提取率均较高ꎬ与热水提取法相比所需时间短ꎬ
且后续操作较简单ꎬ如过滤、回收溶剂等ꎮ 但乙醇

提取所需试剂用量较大、成本较高、操作相对复

杂ꎮ 微波法是指在微波反应器中用合适的试剂从

植物、动物及矿物质等组织中提取各种成分的技

术ꎮ 微波法的优点是:所需时间短、溶剂用量较

少、黄酮提取率高ꎬ是一种真正的短时高效的方

法ꎮ 但目前仍处于试验阶段ꎬ是一种新兴的技术

手段ꎬ具有良好的发展前景和巨大的应用潜力ꎮ
超声波法提取黄酮类化合物ꎬ是目前比较新

的方法在玉米、银杏叶、紫苏等植物中都有应

用[３~５]ꎮ 超声波是一种弹性机械振动波ꎬ超声提

取法是利用超声波的空化作用、机械效应和热效

应等加速胞内有效物质的释放、扩散和溶解ꎬ从而

显著提高提取效率的提取方法ꎮ 超声波提取法的

优势明显ꎬ主要体现在黄酮得率高、所需时间短、
节约成本和环境污染小等方面[６]ꎮ 因此超声波

法在黄酮类化合物提取中ꎬ是一种快速、高效、节
能的新型提取工艺ꎮ 综合以上工艺ꎬ本研究采用

超声波法研究了在柚子皮中提取黄酮类物质的最

佳工艺条件ꎬ以期为柚皮的加工利用提供参考ꎮ

１　 材料与方法

１.１　 材料与仪器

蜜柚(文旦柚)为市售ꎮ 芦丁标准品、无水乙

醇、亚硝酸钠、硝酸铝、氢氧化钠等购自中国药品

生物制品检验所ꎮ

１.２　 实验方法

１.２.１　 柚子皮中黄酮的提取 　 将柚子皮的黄色

果皮与白色果皮分开ꎬ留下黄色果皮ꎬ然后在

６５℃条件下烘干 ５ ｈꎬ烘干后用粉碎机磨成粉末

状ꎬ过筛ꎬ把柚子皮粉末放入干燥箱中备用ꎮ 用柚

子皮粉末提取黄酮的工艺流程为:乙醇浸泡→超

声波处理→抽滤→定容→取样测吸光值→计算提

取率[７]ꎮ
１.２.２　 芦丁标准曲线的制作 　 准确称取芦丁标

准品 ２０ ｍｇꎬ加入甲醇进行溶解ꎬ定容至 １００ ｍＬꎬ
充分溶解ꎬ制成 ０.２ ｍｇ / ｍＬ 的芦丁标准溶液待用ꎮ

取 ７ 支干净的试管ꎬ进行编号ꎬ准确吸取芦丁

标准溶液 ０、１. ０ ｍＬ、２. ０ ｍＬ、３. ０ ｍＬ、４. ０ ｍＬ、
５.０ ｍＬ、６.０ ｍＬꎬ然后分别加入 ５％亚硝酸钠溶液

１ ｍＬꎬ摇晃使其充分混匀ꎬ静置 ６ ｍｉｎ 后再分别加

入 １０％硝酸铝溶液 １ ｍＬꎬ摇匀ꎬ静置 ６ ｍｉｎ[２]ꎬ最
后分别加入 １０％ ＮａＯＨ 溶液 １０ ｍＬꎬ并用蒸馏水

定容至 ２５ ｍＬꎬ定容后再静置 １５ ｍｉｎꎬ在 ５１０ ｎｍ
波长下ꎬ以空白为对照ꎬ测定吸光值ꎮ 以芦丁标准

液为横坐标ꎬ相应的吸光值为纵坐标来绘制芦丁

标准曲线[６]ꎮ

图 １　 芦丁标准曲线

Ｆｉｇ.１　 Ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｒｕｔｉｎ.

由图 １ 得 ｙ＝ ８.８６４ ３ｘ－０.００３(Ｒ２ ＝ ０.９９１)ꎬ测
定黄酮提取液的吸光值后ꎬ根据标准曲线所得公

式计算出黄酮提取液的浓度ꎮ 然后计算黄酮

得率:

黄酮得率(％)＝ 提取液浓度(ｍｇ / ｍＬ) ×稀释

倍数×体积(ｍＬ) /样品干重×１ ０００

１.２.３　 单因素实验　 选取乙醇体积分数、浸泡温

度、料液比和超声时间[８ꎬ９] 为参数ꎬ每个参数设 ５
个水平(表 １)ꎬ采用单因素正交试验[１０ꎬ１１] 在各组

合条件下分别测定黄酮的得率以确定最佳工艺

条件ꎮ

２　 结果与分析

２.１　 乙醇最佳体积分数的确定

从图 ２ 可以看出ꎬ其他条件不变的情况下ꎬ在
不同的乙醇体积分数下ꎬ柚皮中黄酮类化合物的

吸光值在 ５０％ ~ ７０％的范围内逐渐增大ꎬ这可能

是由于乙醇体积分数的增加减少了柚子皮与溶剂

间黄酮类化合物的浓度差ꎬ从而减少了柚子皮中

黄酮类化合物的残留量ꎬ所以吸光值和黄酮得率

在不断增大ꎮ 然而ꎬ 乙醇体积分数在 ７０％ ~
９０％的范围内ꎬ柚皮中黄酮类化合物的吸光值随
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表 １　 柚子皮中黄酮类化合物因素水平

Ｔａｂｌｅ １　 Ｆａｃｔｏｒ ｌｅｖｅｌｓ ｏｆ ｐｏｍｅｌｏ ｐｅｅｌ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ.

水平
因素

Ａ:乙醇体积分数(％) Ｂ:浸泡温度(℃) Ｃ:料液比(ｇ / ｍＬ) Ｄ:超声时间(ｍｉｎ)
１ ５０ ４０ １∶１０ １０

２ ６０ ５０ １∶１５ ２０

３ ７０ ６０ １∶２０ ３０

４ ８０ ７０ １∶２５ ４０

５ ９０ ８０ １∶３０ ５０

图 ２　 黄酮得率与乙醇体积分数的关系曲线

Ｆｉｇ.２　 Ｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｂｅｔｗｅｅｎ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ｒａｔｉｏ ａｎｄ ｅｔｈａｎｏｌ ｖｏｌｕｍｅ ｆｒａｃｔｉｏｎ.

乙醇体积分数增大而逐渐减小ꎬ这可能是由于在

乙醇体积分数达到 ７０％后ꎬ在一定的提取条件

下ꎬ柚子皮中的黄酮类化合物析出基本已达到平

衡ꎬ即使继续增大乙醇的体积分数ꎬ也没有增大吸

光值和黄酮得率ꎮ 所以ꎬ可以初步确定超声波提

取的最佳乙醇体积分数为 ７０％ꎮ

２.２　 最佳浸泡温度的确定

由图 ３ 可以看出ꎬ随着温度的升高ꎬ黄酮得率

从 ４０℃到 ６０℃范围内逐渐增大ꎬ溶剂分子运动加

快ꎬ所以吸光值和黄酮得率在不断增大ꎬ而在

图 ３　 黄酮得率与浸泡温度的关系曲线

Ｆｉｇ.３　 Ｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｂｅｔｗｅｅｎ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ｒａｔｉｏ ａｎｄ ｓｏａｋｉｎｇ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ.

６０℃到 ８０℃范围内ꎬ随着温度的升高ꎬ溶剂挥发

的速度也在不断加快ꎬ从而导致柚皮中黄酮类化

合物的吸光值和黄酮得率随温度升高而逐渐减

小ꎮ 所以ꎬ可以初步确定超声波提取的最佳浸泡

温度为 ６０℃ꎮ

２.３　 最佳料液比的确定

从图 ４ 可以看出ꎬ在一定的条件下ꎬ随着料液

比的增加ꎬ吸光值和黄酮的得率都在增大ꎬ当料液

比为 １ ∶２５ 时ꎬ吸光值和黄酮的得率都为最大ꎬ然
而ꎬ当料液比继续增大至 １ ∶３０ꎬ吸光值和黄酮的

得率反而减小ꎮ 所以ꎬ可以初步确定超声波提取

的最佳料液比为 １ ∶２５ꎮ

图 ４　 黄酮得率与料液比的关系曲线

Ｆｉｇ.４　 Ｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｂｅｔｗｅｅｎ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ｒａｔｉｏ ａｎｄ ｍａｔｅｒｉａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｒａｔｉｏ.

２.４　 最佳超声时间的确定

从图 ５ 可以看出ꎬ在一定条件下ꎬ２０ ~ ４０ ｍｉｎ
内ꎬ随着超声时间的延长ꎬ吸光值也在逐渐增大ꎬ
这是由于黄酮类化合物的析出是一个溶剂破坏细

胞壁析出最后达到平衡的过程ꎮ 所以ꎬ提取黄酮

类化合物需要一定的时间ꎬ然而ꎬ当超声时间继续

延长时ꎬ吸光值和黄酮得率不再增加反而有减小

的趋势ꎬ这有可能是因为超声时间太长ꎬ会有一小

部分的乙醇挥发ꎬ从而使沸点增大ꎬ进一步的破坏
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图 ５　 黄酮得率与超声时间的关系曲线

Ｆｉｇ.５　 Ｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｂｅｔｗｅｅｎ ｆｌａｖｏｎｏｉｄｓ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ｒａｔｉｏ ａｎｄ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｔｉｍｅ.

了某些黄酮类化合物ꎮ 所以ꎬ可以初步确定超声

波提取的最佳超声时间为 ３０ ｍｉｎꎮ

２.５　 正交实验

在柚子皮中提取黄酮类化合物的过程中ꎬ各
个影响因素会相互产生交叉影响ꎬ所以ꎬ综合考虑

超声波提取法的影响因素ꎬ再依照单因素的试验

结果ꎬ确定以乙醇的体积分数、浸泡温度、料液比

和超声时间 ４ 个参数进行 ４ 因素 ５ 水平的正交试

验设计ꎬ并以吸光值及黄酮类化合物的得率作为

判断标准ꎬ从而确定最佳的工艺条件ꎮ

表 ２　 正交实验结果

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ ｒｅｓｕｌｔｓ.

试验号 Ａ:乙醇体积分数 Ｂ:浸泡温度(℃) Ｃ:料液比(ｇ / ｍＬ) Ｄ:超声时间(ｍｉｎ) 黄酮得率

１ ５０％ ４０ １∶１０ １０ ３.６９％
２ ５０％ ５０ １∶１５ ２０ ３.９７％
３ ５０％ ６０ １∶２０ ３０ ４.２７％
４ ５０％ ７０ １∶２５ ４０ ４.５６％
５ ５０％ ８０ １∶３０ ５０ ３.９４％
６ ６０％ ４０ １∶１５ ３０ ４.１２％
７ ６０％ ５０ １∶２０ ４０ ４.２８％
８ ６０％ ６０ １∶２５ ５０ ４.５８％
９ ６０％ ７０ １∶３０ １０ ４.５３％
１０ ６０％ ８０ １∶１０ ２０ ４.０７％
１１ ７０％ ４０ １∶２０ ５０ ３.９６％
１２ ７０％ ５０ １∶２５ １０ ４.１３％
１３ ７０％ ６０ １∶３０ ２０ ４.５７％
１４ ７０％ ７０ １∶１０ ３０ ４.２５％
１５ ７０％ ８０ １∶１５ ４０ ３.８６％
１６ ８０％ ４０ １∶２５ ２０ ４.６４％
１７ ８０％ ５０ １∶３０ ３０ ４.５５％
１８ ８０％ ６０ １∶１０ ４０ ４.６２％
１９ ８０％ ７０ １∶１５ ５０ ４.３７％
２０ ８０％ ８０ １∶２０ １０ ４.１９％
２１ ９０％ ４０ １∶３０ ４０ ３.９５％
２２ ９０％ ５０ １∶１０ ５０ ３.８６％
２３ ９０％ ６０ １∶１５ １０ ４.０２％
２４ ９０％ ７０ １∶２０ ２０ ４.５６％
２５ ９０％ ８０ １∶２５ ３０ ４.４２％
Ｋ１ ４.０８％ ４.１２％ ４.１７％ ４.１５％
Ｋ２ ４.４４％ ４.２４％ ４.１６％ ４.４２％
Ｋ３ ４.１７％ ４.６０％ ４.２９％ ４.４８％
Ｋ４ ４.６３％ ４.５３％ ４.６３％ ４.３３％
Ｋ５ ４.２８％ ４.１７％ ４.４５％ ４.２３％
Ｒ２ ０.５５ ０.４８ ０.５７ ０.３３
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　 　 从极差分析可知:影响因子按从大到小顺序

为:Ｃ>Ａ>Ｂ>Ｄꎬ即料液比对黄酮得率影响最大ꎬ其
次是乙醇体积分数、浸泡温度ꎬ影响最小的是超声

时间ꎮ 通过正交实验的结果可以看出ꎬ超声波法

提取柚子皮中黄酮类化合物的最佳工艺条件为:
Ａ４Ｂ３Ｃ４Ｄ３ꎬ即以体积分数为 ８０％的乙醇作为溶

剂ꎬ温度为 ６０℃ꎬ料液比为 １ ∶ ２５ꎬ超声时间为

３０ ｍｉｎꎮ

２.６　 验证实验

通过上述的正交实验ꎬ初步确定了超声波法

提取柚子皮中黄酮类化合物的最佳工艺条件ꎬ在
２.５ 得出的最佳工艺条件下进行 ３ 次验证实验ꎬ以
确保实验的准确性ꎮ 称取 ３ 份柚皮粉ꎬ每份 ３ ｇꎬ
按照单因素的试验方法进行测定吸光值ꎬ结果得

出在最佳条件下ꎬ黄酮的得率为 ４.６３％ꎮ

３　 讨论

国内外学者对柚皮总黄酮的提取也有一定的

研究ꎮ 戴玉绵等[１２] 应用微波法从柚皮中提取黄

酮类化合物的最佳工艺条件是浸提时间 ５ ｍｉｎꎬ乙
醇浓度 ８０％ꎬ料液比 １ ∶２５ꎬ在此工艺条件下ꎬ黄酮

得率为 ０.８８４ ｍｇ / ｇꎮ 此外ꎬ于桂香等[１３] 应用超声

法从柚皮中提取黄酮类化合物的最佳工艺条件是

乙醇浓度 ８１％ꎬ提取温度 ６１.５℃ꎬ超声时间 ４５
ｍｉｎꎮ 在此工艺条件下ꎬ黄酮得率为 ６.６６７ ｍｇ / ｇꎮ
本文工艺与有关文献报导的方法相比较[１２ꎬ１３]ꎬ黄
酮类化合物得率高、成本低、时间短、操作简单、易
回收处理ꎬ是一种高效、快速、环保的新型工艺ꎮ

采用超声波法提取柚皮黄酮ꎬ影响其得率的

各个影响因素会相互产生交叉影响ꎬ关键因素为

料液比ꎬ料液比过小ꎬ提取不完全ꎬ料液比过高ꎬ不

增加得率反而增加乙醇用量ꎬ提高成本ꎬ也会造成

回收困难ꎮ 其次是乙醇体积分数ꎬ然后是提取温

度和超声时间ꎬ温度过低和超声时间过短ꎬ都会使

提取不彻底ꎬ造成资源浪费ꎬ而柚皮总黄酮中柚皮

苷为酚羟基化合物ꎬ温度过高ꎬ时间过长时会使柚

皮苷氧化ꎬ造成得率下降ꎮ 讨论最佳条件下的得

率与正交条件下的最高得率无差异ꎮ
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