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琯溪蜜柚果皮中黄酮的超声辅助乙醇提取工艺
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［摘要］ 为了探究柚皮黄酮的提取工艺， 采用超声波辅助乙醇提取法对琯溪蜜柚果皮中的黄酮及柚皮

苷进行提取， 优化了液料比、 提取时间、 乙醇体积分数及提取次数。 优化得到的柚皮黄酮提取工艺为： 液

料比 （ｍＬ∶ ｇ） 为 ４５∶ １， 超声提取时间为 ５０ ｍｉｎ， 乙醇体积分数为 ７０％ ， 提取次数为 ４ 次。 在此条件下，
琯溪蜜柚果皮黄酮提取量为 ７０􀆰 ６９ ｍｇ ／ ｇ， 其中柚皮苷的质量分数为 ６４􀆰 ２７％ 。
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０　 引言
琯溪蜜柚 （Ｃｉｔｒｕｓ ｇｒａｎｄｉｓ） 原产于福建省平和县， 是我国著名的柚类水果。 统计数据［１］ 显示， 截

至 ２０１６ 年底， 仅福建省平和县琯溪蜜柚种植面积就达 ４３ ３３３ ｈｍ２ ， 年产量 １２０ 万 ｔ， 产值超过 ５０ 亿

元。 琯溪蜜柚的种植已经成为一种重要的农业产业及农业经济组成， 是农民脱贫致富的重要途径［２］ 。
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柚皮占整个柚子的 ４３％ ～ ４８％ ， 是柚子最主要的加工副产物。 长期以来， 人们主要关注柚子果实的加

工利用， 却忽略了柚皮的利用［３］ ， 导致大量柚皮丢弃， 不仅浪费资源， 而且会引起严重的环境污染。
随着琯溪蜜柚加工产业不断发展， 对其柚皮开展综合利用研究显得十分急迫。

研究［４］表明， 柚皮中富含对人体有益的活性成分， 如黄酮类化合物、 类柠檬苦素、 类胡萝卜素、 多

酚等。 黄酮类化合物占柚皮干重的 ２％ ～ ８％ ［５］ ， 是柚皮的主要成分之一， 其中柚皮苷是最主要的黄酮类

化合物， 约占其黄酮类物质的 ８０％ ［６］ 。 柚皮苷等黄酮类化合物具有抗氧化、 降血压、 抗动脉粥样硬化、
抗心肌缺血、 抗心律失常、 抗肿瘤、 预防糖尿病等作用［７ － １１］ 。 在食品工业上， 柚皮苷可作为品质改良

剂、 着色剂应用于食品和风味饮品的生产［１２］ ； 在医药工业上， 柚皮苷可用于生产防治心脑血管疾病、
镇痛、 清热及消炎等药物。 因此， 提取柚皮苷等黄酮类物质是柚皮综合利用的重要途径。

目前， 黄酮类化合物提取方法主要有水提法、 有机溶剂提取法、 微波辅助提取法、 超声辅助提取

法、 酶辅助提取法等［１３］ ， 其中， 超声辅助提取法与传统提取方法相比， 具有速度快、 提取率高、 温

度低、 节约溶剂等特点， 不受成分极性、 分子质量大小的限制， 适用于绝大多数有效成分的提取， 是

一种高效、 快速、 节能的柚皮黄酮提取技术［１４ － １５］ 。
本研究以福建省平和县琯溪蜜柚果皮为原料， 采用超声波辅助法开展黄酮提取研究， 考察各因素

对总黄酮和柚皮苷提取量的影响， 并测定提取得到的黄酮中柚皮苷的含量， 为琯溪蜜柚果皮中黄酮类

物质的提取及利用提供参考依据。

１　 材料与方法
１􀆰 １　 材料与仪器

１􀆰 １􀆰 １　 材料与试剂　 琯溪蜜柚购于福建省平和县。 芦丁 （质量分数≥９５􀆰 ０％ ） 购自国药集团化学试

剂有限公司； 无水乙醇 （分析纯） 购自上海沃凯生物技术有限公司； 亚硝酸钠、 九水合硝酸铝、 氢

氧化钠等均为分析纯， 购自西陇科学股份有限公司； 甲醇、 乙腈均为色谱级， 购自美国 Ｓｉｇｍａ 公司。
１􀆰 １􀆰 ２　 仪器与设备 　 高速粉碎机 （ ＪＰ － ５００Ｃ 型） 购于永康市久品工贸有限公司； 旋转蒸发仪

（ＲＥ － ５２ＡＡ 型） 购于上海亚荣生化仪器厂； 酶标仪 （Ｅｐｏｃｈ ２Ｔ 型） 购买于美国伯腾仪器有限公司；
超声波清洗器 （ＫＱ５２００ＤＥ 型） 购于昆山市超声仪器有限公司； 岛津液相色谱仪 （ＬＣ － ２０ＡＴ 型） 购

于日本岛津。
１􀆰 ２　 实验方法

１􀆰 ２􀆰 １　 黄酮提取及分析测定　 将琯溪蜜柚清洗除杂后， 剥取其果皮， 挑选清洗， 剪成 １ ｃｍ２的小块，
晒干至柚皮质量不变为止， 用高速粉碎机将其粉碎过 １００ 目筛。 提取分析过程为： 柚皮粉→超声辅助

提取→真空抽滤→滤液定容→分析测定。
１􀆰 ２􀆰 ２　 液料比对柚皮黄酮和柚皮苷提取的影响　 称取 １ ｇ 柚皮粉， 以体积分数 ７０％ 乙醇为提取溶剂，
分别设定液料比 （ｍＬ∶ ｇ） 为 ５∶ １、 ２５∶ １、 ４５∶ １、 ６５∶ １、 ８５∶ １ ， 在 ２５ ℃ 、 超声频率 １００ Ｗ 的条件下超

声提取 ５０ ｍｉｎ， 趁热进行抽滤， 收集提取液用超纯水定容至 １００ ｍＬ， 测定总黄酮及柚皮苷含量。
１􀆰 ２􀆰 ３　 提取时间对柚皮黄酮和柚皮苷提取的影响　 称取 １ ｇ 柚皮粉， 以体积分数 ７０％ 乙醇为提取溶剂，
液料比 （ｍＬ∶ ｇ） 为 ４５∶ １， 提取温度为 ２５ ℃， 超声频率为 １００ Ｗ， 分别提取 １０， ３０， ５０， ７０， ９０ ｍｉｎ，
样品超声后趁热进行抽滤， 收集提取液用超纯水定容至 １００ ｍＬ， 测定总黄酮含量及柚皮苷含量。
１􀆰 ２􀆰 ４　 乙醇体积分数对柚皮黄酮和柚皮苷提取的影响　 称取 １ ｇ 柚皮粉， 在液料比 （ｍＬ∶ ｇ） 为 ４５∶ １，
提取时间为 ５０ ｍｉｎ， 提取温度为 ２５ ℃ ， 超声频率为 １００ Ｗ 条件下， 分别采用 １０％ ， ３０％ ， ５０％ ，
７０％ ， ９０％ 的乙醇进行提取， 样品超声后趁热进行抽滤， 收集提取液用超纯水定容至 １００ ｍＬ， 测定

总黄酮含量及柚皮苷含量。
１􀆰 ２􀆰 ５　 提取次数对柚皮黄酮提取的影响　 称取 １ ｇ 柚皮粉， 在液料比 （ｍＬ∶ ｇ） 为 ４５∶ １、 提取时间为

５０ ｍｉｎ、 提取温度为 ２５°Ｃ、 超声频率为 １００Ｗ、 乙醇体积分数为 ７０％ 的条件下提取柚皮黄酮， 将提取

·７２·
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液在温度为 ２０ ℃ 、 时间为 ５ ｍｉｎ、 转速为 ５５００ ｒ ／ ｍｉｎ 的条件下离心取上清液。 取第一次提取后的沉淀

／ 残渣按照第一次提取相同的工艺进行第二次提取， 得到提取上清液。 之后， 残渣不断进行重复提取，
直至上清液吸光度值与体积分数 ７０％ 乙醇空白溶液的一样， 即代表柚皮中所有黄酮被完全提取出来。
按下式计算多次提取得到的黄酮总量： 黄酮总量 ／ （ｍｇ·ｇ － １ ） ＝ ｍ１ ＋ ｍ２ ＋ ｍ３ ＋ ｍ４ ＋ ｍ５ 。 其中： ｍ１为第

１ 次提取出的黄酮量； ｍ２为第 ２ 次提取出的黄酮量； ｍ３为第 ３ 次提取出的黄酮量； ｍ４为第 ４ 次提取出

的黄酮量； ｍ５为第 ５ 次提取出的黄酮量， 单位均为 ｍｇ ／ ｇ。
１􀆰 ２􀆰 ６　 总黄酮及柚皮苷含量测定方法的建立

１􀆰 ２􀆰 ６􀆰 １　 总黄酮含量测定方法　 取 ５ ｍＬ 提取液于 ２５ ｍＬ 比色管中， 向其中加入 ２ ｍＬ 体积分数 ３０％
乙醇溶液， 充分摇匀， 加入 １ ｍＬ 质量分数 ５％ 的 ＮａＮＯ２溶液， 混匀后静置 ５ ｍｉｎ。 再加入 １ ｍＬ 质量

分数 １０％ 的 Ａｌ（ＮＯ３ ） ３溶液， 摇匀后放置 ５ ｍｉｎ， 然后加入 １０ ｍＬ 质量分数 ４％ ＮａＯＨ 摇匀， 加入体积

分数 ３０％ 乙醇定容到 ２５ ｍＬ， 充分摇匀并静置 １５ ｍｉｎ， 测定 ５１０ ｎｍ 的吸光度值， 根据芦丁标准曲线

按照式（１） ［１６］计算提取液中黄酮的提取量。 其中， 测定得到的芦丁标准回归曲线方程 Ｙ ＝ １􀆰 ５５６ ５ Ｘ ＋
０􀆰 ０１２ ９。

黄酮提取量 Ｘ ／ （ｍｇ·ｇ －１ ） ＝ （Ｃ × Ｖ１ × Ｖ２ ） ／ （ｍ × Ｖ０ ）， （１）
式中： Ｃ 为由回归方程算得的样液浓度 （ｇ ／ Ｌ）； Ｖ１为测定时的定容体积 （ｍＬ）； Ｖ２为提取液定容体积

（ｍＬ）； ｍ 为称取样品质量 （ｇ）； Ｖ０为用于测定的提取液体积 （ｍＬ）。
１􀆰 ２􀆰 ６􀆰 ２　 柚皮苷含量测定方法　 取 １０ ｍＬ 定容后的提取液， 旋蒸至干， 加入 １０ ｍＬ 甲醇并超声波辅

助溶解， 过 ０􀆰 ２０ ｎｍ 滤膜进行液相色谱分析。 色谱柱为 ＡｌｌｔｉｍａＴＭ Ｃ１８ Ｃｏｌｕｍｎ （１５０ ｍｍ × ４􀆰 ６ ｍｍ，
５ μｍ）， 流动相为 Ｖ （超纯水） ∶ Ｖ （甲醇） ∶ Ｖ （乙腈） ＝ ６２∶ １２ ∶ ２６； 检测波长为 ２８３ ｎｍ； 流速为

０􀆰 ６ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温为 ２５ ℃ ， 进样量为 １０ μＬ， 洗脱时间为 ２５ ｍｉｎ。 根据柚皮苷标准曲线方程 Ｙ ＝
２７ ５６２􀆰 ９ Ｘ － ６８ ５５２ ， 按下式计算柚皮苷含量：

柚皮苷含量 Ｘ ／ （ｍｇ·ｇ －１ ） ＝ ｃＶ ／ （１０００ｍ）， （３）
式中： Ｘ 为试样中被测组分含量 （ ｍｇ ／ ｇ）； ｃ 为从标准曲线上得到被测组分溶液的浓度 （ ｍｇ ／ Ｌ）； Ｖ
为样品溶液定容体积 （ｍＬ）； ｍ 为样品溶液所代表试样的质量 （ｇ）。
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液料比 Liquid to material ratio(mL∶g)
说明：图中同一系列不同英文字母表示差异显著（P≤0.05）。
Notes：Different letters of the same series indicated significant differences
（P≤0.05）.

图 1 液料比对琯溪蜜柚果皮总黄酮和柚皮苷提取量的影响

Fig.1 Effect of liquid to material ratio on extraction rate of
total flavone and naringin from Guanxi honey pummelo peel

１􀆰 ２􀆰 ７　 数据处理方法　 应用 Ｏｆｆｉｃｅ Ｅｘｃｅｌ ２０１３ 进行统计学分析， 利用 ＳＰＳＳ １９􀆰 ０ 软件中的单因素中的

Ｄｕｎｃａｎ 检验进行显著性分析。

２　 结果与分析
２􀆰 １ 　 液料比对柚皮中黄酮和柚皮苷提取的影响

由图 １ 可知， 总黄酮和柚皮苷的提取量

随着液料比升高而增大， 并在液料比 （ｍＬ∶ ｇ）
为 ４５∶ １ 时达到最大值， 总黄酮和柚皮苷的最

大提取量分别为 ３０􀆰 ４４ 和 １９􀆰 ５６ ｍｇ ／ ｇ。 但随

着液料比进一步升高， 总黄酮提取量趋于稳

定。 相关文献 ［１７］ 表明， 增大溶剂量会导

致黄酮类化合物分子传质到溶液中的总量增

加， 当提取物达到平衡后， 继续增大溶剂量

会增加杂质的浸出。 因此， 柚皮黄酮提取选

择液料比（ｍＬ∶ ｇ）为 ４５∶ １ 比较合适。 此外， 当

液料比（ｍＬ∶ ｇ）大于 ４５∶ １ 时， 对黄酮提取量无

显著性影响 （Ｐ ≤ ０􀆰 ０５） ， 柚皮苷提取量随提

取液料比增加而缓慢降低 （Ｐ ≤ ０． ０５） 。 倪明
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等［１８］采用超声波微波组合提取柚皮总黄酮， 其优化的液料比（ｍＬ∶ ｇ）为 ８０∶ １， 乙醇体积分数为 ９０％ ，
超声波功率为 ３００ Ｗ， 微波功率为 ９００ Ｗ， 提取时间为 ２ ｍｉｎ。 刘英等［１９］采用超声辅助提取柚皮中柚

皮苷， 优化的液料比（ｍＬ∶ ｇ）为 ３０∶ １， 提取时间为 １ ｈ， 乙醇体积分数为 ５０％ ， 提取温度为 ５０ ℃ ， 提

取功率为 ２５ Ｗ。 对比相关文献， 本实验的液料比小于文献 ［１８］ 的研究结果， 但大于文献 ［１９］ 的

结果。
２􀆰 ２　 提取时间对柚皮黄酮和柚皮苷提取的影响
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图 2 提取时间对琯溪蜜柚果皮总黄酮和柚皮苷提取量的影响

Fig.2 Effect of extraction time on extraction rate of total
flavone and naringin from Guanxi honey pummelo peel
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说明：图中同一系列不同英文字母表示差异显著（P≤0.05）。
Notes：Different letters of the same series indicated significant differences
（P≤0.05）.

由图 ２ 可知， 随着提取时间的增加，
总黄酮和柚皮苷提取量增大， 在提取时间

为 ５０ ｍｉｎ 时达到最大， 总黄酮和柚皮苷的

最大提取量分别为 ２９􀆰 ０５ 和 ２０􀆰 ７６ ｍｇ ／ ｇ。
但随着时间进一步延长， 总黄酮和柚皮苷

提取量呈现下降的趋势。 当提取时间为

５０ ｍｉｎ 的时候， 黄酮提取量最大， 继续增

加提取时间， 黄酮提取量显著降低 （Ｐ ≤
０． ０５） 。 柚皮苷提取量随提取时间的变化

规律与黄酮提取量变化规律相同。 陈文娟

等［２０］采用热浸提法提取漳州血柚皮中的

总黄酮， 最优提取时间为 ２􀆰 ５ ｈ。 郭俊俊

等［２１］使用乙醇浸提法提取柚皮中的黄酮

类化合物， 最优提取时间为 ２ ｈ。 谢勇武

等［２２］采用植物纤维素酶提取柚皮中总黄

酮， 最优提取时间为 ９０ ｍｉｎ。 公衍玲等［２３］采用乙醇回流法提取柚皮中总黄酮， 得到的最优提取时间

为 ９５ ｍｉｎ。 很显然， 本研究的提取时间远远低于以上相关研究报道的柚皮黄酮提取时间， 其原因可能

是本实验采用了超声辅助提取， 缩短了黄酮提取时间。
２􀆰 ３　 乙醇体积分数对柚皮中黄酮和柚皮苷提取的影响
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乙醇体积分数 Ethanol concentration/%

图 3 乙醇体积分数对琯溪蜜柚果皮总黄酮和
柚皮苷提取量的影响

Fig.3 Effect of ethanol concentration on extraction rate of total
flavonoids and naringin from Guanxi honey pummelo peel

说明：图中同一系列不同英文字母表示差异显著（P≤0.05）。
Notes：Different letters of the same series indicated significant differences
（P≤0.05）.

由图 ３ 可知， 随着乙醇体积分数的增高，
总黄酮和柚皮苷提取量先增大而后变小， 在

乙醇体积分数为 ７０％ 时， 总黄酮和柚皮苷提

取量达到最大， 分别为 ３０􀆰 １２ 和 １９􀆰 １５ ｍｇ ／ ｇ。
在乙醇体积分数为 ７０％ ～ ９０％ 的范围内， 柚

皮总黄酮提取量随着乙醇体积分数增大而逐

渐减小， 这可能是由于乙醇体积分数不断增

加， 柚皮黄酮类化合物的溶解度变小所致。
当乙醇体积分数为 ７０％ 时， 黄酮和柚皮苷的

提取量显著高于其他乙醇体积分数的提取量

（Ｐ ≤ ０． ０５） 。
魏强华等［２４］在乙醇体积分数为 ７０％ 、 液

料比（ｍＬ∶ ｇ）为 ２０∶ １、 提取时间为 ６０ ｍｉｎ、 提

取温度为 ４０ ℃ 的条件下从柚皮中提取柚皮

苷， 平均提取量为 ３３􀆰 ８０ ｍｇ ／ ｇ。 于桂香等［２５］

在乙醇体积分数为 ８２％ 、 超声时间为 ４５ ｍｉｎ、
提取温度为 ６１􀆰 ５ ℃ 的条件下提取柚皮黄酮，
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提取率为 ６􀆰 ６６７ ｍｇ ／ ｇ。 马亚琴等［２６］在甲醇体积分数为 ８０％ 、 温度为 ４０ ℃ 、 超声功率为 ８ Ｗ、 超声时

间为 ３０ ｍｉｎ、 液料比（ｍＬ∶ ｇ）为 ２０∶ １ 的条件下提取柚皮中的柚皮苷， 提取率约为 ５％ 。 相比之下， 本

实验的乙醇体积分数低于大部分研究优化的结果。
２􀆰 ４　 提取次数对总黄酮的影响

表 １　 提取次数对琯溪蜜柚果皮中黄酮的影响

Ｔａｂ． １　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｒｅｐｅａｔ ｔｉｍｅｓ ｏｎ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ
ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｅ ｆｒｏｍ Ｇｕａｎｘｉ ｈｏｎｅｙ ｐｕｍｍｅｌｏ ｐｅｅｌ

提取次数
Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅｓ

黄酮提取量 ／ （ｍｇ·ｇ － １ ）
Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ａｍｏｕｎｔ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｅ

黄酮提取率 ／ ％
Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ ｆｌａｖｏｎｅ

１ ３２． ３７ ± ０． １９ ４５． ７９ ± ０． ００５
２ １４． ５９ ± ０． ３７ ２０． ６５ ± ０． ００４
３ １２． ０２ ± ０． ４９ １７． ０１ ± ０． ００２
４ １１． ７０ ± ０． １９ １６． ５６ ± ０． ００１
５ ０ ０

柚皮中总黄酮提取量
Ｔｏｔａｌ ｆｌａｖｏｎｅ ｅｘｔｒａｃｔｅｄ

ｆｒｏｍ ｐｏｍｅｌｏ ｐｅｅｌ
７０． ６９ ± ０． ９８ —

在液料比为 ４５∶ １、 提取时间为

５０ ｍｉｎ、 乙醇体积分数为 ７０％ 的条

件下对柚皮中的黄酮进行多次重复

提取， 结果如表 １ 所示。 可见， 第

１ 次黄酮提取量为 ３２􀆰 ３７ ｍｇ ／ ｇ， 之

后， 每次提取量随提取次数增加而

逐渐下降， 至第 ５ 次提取时， 提取

液中已经检测不出黄酮类物质。 计

算前 ４ 次琯溪蜜柚果皮中黄酮提取

量为７０􀆰 ６９ ｍｇ ／ ｇ， 约占柚皮７􀆰 ０７％ 。
王晓君等［２７］采用微波辅助复合酶法

提取脐橙皮中的总黄酮， 每 １００ ｇ
得到的黄酮提取量为 ３􀆰 ９６ ｇ （约 ３􀆰 ９６％ ）； 公衍玲等［２３］在乙醇体积分数为 ７６％ 、 液料比为 ２０∶ １、 回

流提取为 ２ 次、 回流时间为 ９５ ｍｉｎ、 回流温度为 ９０ ℃的条件下提取柚皮黄酮， 得率为 １􀆰 ０３６％ 。 相比

之下， 本实验从琯溪蜜柚果皮中提取得到的黄酮得率远高于其他柚类黄酮的提取得率。
２􀆰 ５　 琯溪蜜柚黄酮提取物中柚皮苷含量的分析

采用 ＨＰＬＣ 测定琯溪蜜柚提取物中柚皮苷含量， 色谱图如图 ４ 所示， 通过分析得到柚皮苷占黄酮质

量分数为 ６４􀆰 ２７％ 。 盛雪飞等［２８］ 水浴提取胡柚得到黄酮含量为 ３８５􀆰 ６１ ｍｇ ／ ｇ， 柚皮苷含量为 ２２０􀆰 ８７ ｍｇ ／ ｇ，
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图 4 琯溪蜜柚黄酮提取物和柚皮苷标准品液相色谱图

Fig.4 Chromatograms of naringin and flavonoids extracted
from Guanxi honey pummelo peel
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V所得柚皮苷占黄酮的 ５７􀆰 ２７％ 。 赵

红英等［２９］ 采用超声法提取不同栽

培品 种 化 州 柚 的 黄 酮 含 量 为

１９􀆰 ４２％ ， 柚 皮 苷 质 量 分 数 为

１１􀆰 ７２％ ， 提取的柚皮苷含量占黄

酮含量的 ６０􀆰 ３５％ 。 相比之下， 本

实验从琯溪蜜柚皮中提取的柚皮苷

含量占黄酮的比例高于其他研究的

结果。

３　 结论
本实验运用超声辅助提取法提取柚皮总黄酮及柚皮苷， 优化的提取工艺条件为： 液料比 （ｍＬ∶ ｇ）

为 ４５∶ １ ， 超声时间为 ５０ ｍｉｎ， 乙醇体积分数为 ７０％ ， 重复提取 ４ 次， 黄酮提取量为 ７０􀆰 ６９ ｍｇ ／ ｇ， 提

取得到的黄酮中柚皮苷质量分数达到 ６４􀆰 ２７％ 。
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