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［摘要］ 用热水煮提法提取出柚皮中柚皮苷和类柠檬苦素等大量苦味活性物质， 通过静态吸附 －解吸

试验， 筛选出具有较大吸附和解吸率的 Ｄ１０１ 大孔吸附树脂进行分离纯化， 得出最优的吸附条件： 树脂添

加量 ３􀆰 ０％ （质量分数）， ２５ ℃恒温条件下摇床以 １８０ ｒ ／ ｍｉｎ振荡 ９０ ｍｉｎ． 在此条件下， 柚皮苷和柠檬苦素吸

附率都达到 １００％ ． 吸附完全后进行动态洗脱， 洗脱液再通过萃取和重结晶后可有效分离纯化柚皮苷和柠

檬苦素类似物， 纯化后的样品用 ＨＰＬＣ法测得柚皮苷纯度达到 ９５􀆰 ８％ ， 用紫外分光光度法测得柠檬苦素类

似物纯度达到 ９０􀆰 ９％ ．
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　 第 ６ 期 杨秋明， 等： 柚皮中柚皮苷和类柠檬苦素的提取及分离纯化

０　 引言
柚皮苷（４，５，７－ｔｒｉｈｙｄｒｏｘｙ ｆｌａｖａｎｏｎｅ－７－β－Ｌ－ｒｈａｍｎｏｇｌｕｃｏｓｉｄｅ－（１，２）－α－Ｄ－ｇｌｕｃｏｐｙｒａｎｏｓｉｄｅ）是一种二

氢黄酮糖苷类化合物， 它是芸香科植物如葡萄柚、 蜜柚、 酸橙等的主要苦味物质［１］ ． 常温下的柚皮

苷在水中的溶解度为 １ ｇ ／ Ｌ， 易溶于甲醇、 乙醇、 丙酮、 醋酸、 稀碱溶液及热水． 柠檬苦素 （Ｌｉｍｏ⁃
ｎｉｎ） 类化合物是三萜系后苦味化合物［２ － ３］， 主要存在于芸香科植物果实中， 易溶于溶酯性有机溶剂，
难溶于水， 在甲醇、 乙醇中溶解度较大．

柚皮苷作为柚汁当中的主要苦味物质， 具有很高的药用价值． 柚皮苷生物活性高， 具有很好的抗

氧化作用［４］， 对致突变性具有抑制作用［５ － ７］， 具有抗癌防癌等功能［８ － １１］ ． 因此， 在医药工业上， 柚

皮苷可用于生产防治心脑血管疾病及消炎类的药物［１２ － １３］ ． 类柠檬苦素也有生物学功能， 如对人体乳

腺癌细胞的抗癌功能［１４］、 镇痛抗炎作用［１５ － １６］、 抗焦虑和镇静作用以及昆虫拒食功能［１７］ ． 虽然柚皮

苷和类柠檬苦素都具有生物活性， 但过多的含量会影响商品果汁的感官质量， 使消费者难以接受， 从

而降低了果汁的商品价值， 因此需要进行脱苦处理． 脱苦处理的方法有很多， 目前在应用大孔吸附树

脂进行柑橘汁脱苦方面有一些报道： 文献 ［１８ － ２０］ 使用 Ａｍｂｅｒｌｉｔｅ ＸＡＤ系列树脂对柑橘汁进行脱苦

效果很好， 且对营养成分影响较少； ２００９ 年， 邢建荣等利用 ＨＺ树脂对胡柚汁进行脱苦， 柚皮苷和柠

檬苦素的脱除率分别达 ６４􀆰 ６％和 ７６􀆰 ７％ ［２１］ ． 本文选取优良树脂进行静态吸附工艺的优化， 并通过动

态洗脱分离纯化柚皮苷和类柠檬苦素， 并结合萃取和结晶的方法使柚皮脱苦．

１　 材料与方法
１􀆰 １　 材料与试剂

琯溪蜜柚， 购自漳州市平和县琯溪镇； ＡＢ － ８、 ＤＭ１３０、 Ｄ４０２０、 Ｄ１０１、 Ｄ１０１ － Ｉ 大孔吸附树脂，
购自杭州星群仪器公司．

甲醇、 乙腈均为色谱纯， 购自美国 Ｔｅｄｉａ公司； 其他试剂均为国产分析纯．
１􀆰 ２　 仪器与设备

Ｗａｔｅｒｓ ２４８９ 高效液相色谱仪 （配有 Ｂｉｎａｒｙ 泵、 ２６９５ 紫外检测器、 Ｗａｔｅｒｓ Ｓｙｓｔｅｍ Ｂｒｅｅｚｅ 系统控制

和数据处理工作站）， 购自美国 Ｗａｔｅｒｓ 公司； Ｕｎｉｃ ７２００ 紫外可见分光光度计， 购自尤尼柯 （上海）
仪器有限公司．
１􀆰 ３　 方法

１􀆰 ３􀆰 １　 柚皮苷及柠檬苦素的提取

采用热水煮提法， 具体过程为： 将原料中霉烂、 虫蛀及有病虫害疤痕的柚皮去除， 用刀削去除接

近果肉部分疏松的白皮组织， 将柚皮切成 １ ｃｍ ×２ ｃｍ大小的块， 采用盐的质量分数为 ０􀆰 ８％ ， 料液比

为 ２０∶ １ （ｇ∶ Ｌ）， 每次煮沸 ２ ～ ３ ｍｉｎ， 进行 ４ 次盐水煮沸． 水煮液用 ４ 层纱布过滤， 取少量水煮液测

定其中柚皮苷和柠檬苦素的含量．
１􀆰 ３􀆰 ２　 大孔吸附树脂筛选

１􀆰 ３􀆰 ２􀆰 １　 大孔吸附树脂预处理

树脂先经漂浮法进行筛选， 再用体积分数 ９５％的乙醇浸泡 ２４ ｈ， 充分溶胀， 浸泡过程中保持树

脂完全被浸没． 然后湿法上柱， 用体积分数 ９５％乙醇通过树脂层， 直至流出液不呈白色浑浊为止，
再用蒸馏水以同样流速洗至流出液无乙醇味， 然后用质量分数 ２％的盐酸溶液通过树脂层， 并浸泡

３ ｈ， 而后用蒸馏水洗至流出水的 ｐＨ值呈中性 （操作 ２ 遍）， 待用．
１􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ２　 静态吸附

称取经预处理后滤干水分的 ５ 种树脂各 ０􀆰 ２７ ｇ于 ５０ ｍＬ三角瓶中， 加入 １５ ｍＬ提取液， 以 ２５ ℃、
１８０ ｒ ／ ｍｉｎ恒温摇床中恒速振荡 １２ ｈ， 取适量提取液， 测定柚皮苷、 柠檬苦素的含量， 计算 ５ 种树脂

对柚皮苷和柠檬苦素的吸附率．

·５１４·
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１􀆰 ３􀆰 ２􀆰 ３　 静态解吸

取吸附饱和的树脂， 用去离子水洗去表面未被吸附的提取液， 加入 ３０ ｍＬ 体积分数 ７０％的乙醇

溶液， ２５ ℃、 １８０ ｒ ／ ｍｉｎ恒温摇床中恒速振荡 １２ ｈ， 取适量解吸液， 检测柚皮苷和柠檬苦素的含量，
计算各树脂的解吸率．
１􀆰 ３􀆰 ３　 静态吸附等温曲线

随着对吸附过程的深入研究， 许多学者将数学模型用于描述各种类型的吸附等温线， 其中描述单

一组分稀水溶液吸附平衡的吸附等温模型有 Ｌａｎｇｍｕｉｒ和 Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ吸附模型， 这 ２ 种模型属于非竞争

模型． Ｌａｎｇｍｕｉｒ等温吸附模型其线性表达式为： Ｃｅ ／ Ｑｅ ＝ Ｃｅ ／ Ｑｍａｘ ＋ １ ／ ＫＱｍａｘ ， 其中： Ｃｅ 为达到平衡时

溶液的浓度； Ｑｅ 为任一平衡状态的吸附量； Ｑｍａｘ为单位表面上达到饱和时最大极限吸附量； Ｋ 是吸附

速率常数， Ｋ 越大表明两者结合稳定性越大［２２］ ． Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ 等温吸附模型表达式为： Ｑｅ ＝ ＫＦ∗Ｃ１ ／ ｎｅ ，
其中： ＫＦ代表了吸附剂的单位吸附能力； １ ／ ｎ 表明吸附剂的吸附强度， ｎ 值越大， 吸附性能越好［２２］ ．
１􀆰 ３􀆰 ４　 静态吸附动力学曲线测定

准确称取 Ｄ１０１ 树脂 ０􀆰 ３６ ｇ 于 ３ 个 １００ ｍＬ 锥形瓶中， 均加入 ５０ ｇ 提取液， 于 ２５ ℃摇床以

１８０ ｒ ／ ｍｉｎ 振荡 １２ ｈ， 分别在 １， ２， ３􀆰 ５， ５， ７， ９， １２ ｈ 取样测定吸附液中柚皮苷和柠檬苦素的含

量， 绘制静态吸附动力学曲线．
１􀆰 ３􀆰 ５　 单因素试验

称取树脂 ０􀆰 ２５ ｇ， 加入 ２０ ｇ提取液， 于 ２５ ℃恒温摇床中以 １８０ ｒ ／ ｍｉｎ振荡 ２ ｈ， 取样测定吸附液

中柚皮苷和柠檬苦素含量， 计算树脂吸附量． 在保持其他条件不变的情况下分别改变树脂添加量、 吸

附时间、 吸附温度、 振荡速率进行单因素试验．
１􀆰 ３􀆰 ６　 动态洗脱

吸附完全的树脂湿法上柱， 先用大量水淋洗至淋洗液无色并用浓硫酸检测不出糖； 然后用体积分

数为 ３０％的乙醇洗脱； 流速约为 １ Ｂｖ ／ ｈ， 约每 ３ ｍＬ接一管， 用薄层色谱法对洗脱液中成分进行跟踪

检测定性， 将成分相同的洗脱液进行合并， 并减压蒸馏浓缩得浓缩物．
１􀆰 ３􀆰 ７　 萃取纯化

浓缩物用体积分数 ５０％的甲醇溶解后， 用两倍体积的石油醚萃取 ３ 次， 将得到的两部分分别

浓缩． 甲醇部分浓缩后用体积分数 ７０％的乙醇溶解后测其纯度， 石油醚部分浓缩后用乙腈溶解测

其纯度．
１􀆰 ４　 计算

吸附率 ／ ％ ＝ （Ｃ０ － Ｃｅ） ／ Ｃ０ × １００ ；解吸率 ／ ％ ＝ Ｃ１Ｖ１ ／ ［（Ｃ０ － Ｃｅ）Ｖ］ × １００ ， 其中： Ｃｅ是平衡的

质量浓度； Ｃ１是解析液的质量浓度； Ｃ０是初始的质量浓度； Ｖ 是吸附液体积； Ｖ１是解析液体积．

２　 结果与分析
２􀆰 １　 热水煮提

柚皮苷易溶于热水， 通过加热处理可使其溶出， 且加热使柚皮细胞壁软化， 柚皮中的苦味物质更

容易随可溶性固形物一起溶出． 随着柚皮煮沸次数的增加， 煮出液中苦味物质溶出越来越少， 在柚皮

煮沸 ３ ～ ４ 次时， 可以将柚皮中大部分苦味物质释放到煮出液中． 经检测， 煮出液中约含有柚皮苷

１５４􀆰 ２５ μｇ ／ ｍＬ， 柠檬苦素 ５３􀆰 ３３ μｇ ／ ｍＬ．
２􀆰 ２　 大孔吸附树脂筛选

选择不同极性和不同平均孔径的树脂进行静态吸附和静态解析实验， 结果如表 １ 所示． 由表 １ 可

知， 平均孔径最大的 Ｄ１０１ 树脂对柚皮苷的吸附率和解吸率都最高， 对柠檬苦素的解吸率可以达到

１００％ ， 可能由于孔径大， 活性物质更容易进入树脂内， 也更容易脱离树脂被解吸出来． 综合考虑 ５
种树脂的吸附率和解吸率， 选择 Ｄ１０１ 进行下一步试验．
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表 １　 ５ 种树脂对柚皮苷和柠檬苦素的吸附能力

Ｔａｂ􀆰 １　 Ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｃａｐａｃｉｔｉｅｓ ｏｆ ｆｉｖｅ ｔｙｐｅｓ ｏｆ ｒｅｓｉｎ ｏｎ ｎａｒｉｎｇｉｎ ａｎｄ ｌｉｍｏｎｉｎ

树脂型号
Ｒｅｓｉｎ ｔｙｐｅ （Ａ）

极性
Ｐｏｌａｒ

平均孔径
Ｍｅａｎ ｐｏｒｅｓｉｚｅ
／ μｍ

柚皮苷 Ｎａｒｉｎｇｉｎ

吸附率
Ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｒａｔｅ ／ ％

解吸率
Ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｒａｔｅ ／ ％

柠檬苦素 Ｌｉｍｏｎｉｎ

吸附率
Ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｒａｔｅ ／ ％

解吸率
Ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｒａｔｅ ／ ％

Ｄ１０１ 非极性 Ｎｏｎｐｏｌａｒ ２５０ ～ ２８０ １００． ００ ± １． ９１ ６２． ７９ ± ３． ４８ ５７． ３３ ± １． ０９ １００． ００ ± ３． ８１
ＡＢ － ８ 弱极性 Ｌｏｗｐｏｌａｒ １３０ ～ １４０ １００． ００ ± ３． ４０ ５５． ４４ ± １． ５４ ６３． ４０ ± ３． １２ ８９． ７９ ± ２． ０９
Ｄ１０１ － Ｉ 非极性 Ｎｏｎｐｏｌａｒ １００ ～ １１０ ９９． ２３ ± ０． ４２ ５９． ５７ ± ３． ７５ ５８． １８ ± １． ２５ ８８． ４８ ± ４． ７９
Ｄ４０２０ 非极性 Ｎｏｎｐｏｌａｒ １００ ～ １０５ ９９． ５６ ± ４． ４６ ５５． ９６ ± ２． ６８ ８７． ２８ ± ２． ５０ ３１． １５ ± ２． ９８
ＤＭ１３０ 弱极性 Ｌｏｗｐｏｌａｒ ９０ ～ １００ ９７． ４０ ± １． ０６ ５９． ４３ ± １． ３７ ５４． ５１ ± ２． ４１ ８６． ５０ ± ３． ３２

２􀆰 ３　 静态吸附等温模型

目前， 大孔吸附树脂吸附作用的机制普遍归结为 Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ 或 Ｌａｎｇｍｕｉｒ 模型， 本实验采用 Ｌａｎｇ⁃
ｍｕｉｒ方程和 Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ方程对实验数据进行拟合， 柚皮苷及柠檬苦素拟合参数如表 ２ 所示． 可见，
Ｌａｎｇｍｕｉｒ和 Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ等温吸附模型线性相关性符合均较好， 但是相比而言， Ｌａｎｇｍｕｉｒ 等温吸附模型

符合得更好； 柚皮苷吸附在 Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ吸附等温式中参数 ｎ ＝ ３􀆰 ６１ ， 在 ２ ～ １０ 之间， 表明吸附容易发

生， 而且是一个优惠吸附过程．

表 ２　 Ｄ１０１ 树脂对柚皮苷和柠檬苦素等温吸附模型参数

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｆｏｒ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ｉｓｏｔｈｅｒｍ ｍｏｄｅｌ ｏｆ ｎａｒｉｎｇｉｎ ａｎｄ ｌｉｍｏｎｉｎ

溶质

Ｓｏｌｕｔｅ

Ｌａｎｇｍｕｉｒ ｍｏｄｅｌ
拟合的方程
Ｆｉｔｔｉｎｇ ｅｑｕａｔｉｏｎ

Ｑｍａｘ ／
（ｍｇ·ｇ － １）

Ｋ Ｒ

Ｆｒｅｕｎｄｌｉｃｈ ｍｏｄｅｌ
拟合的方程
Ｆｉｔｔｉｎｇ ｅｑｕａｔｉｏｎ

ｋｆ ｎ Ｒ

柠檬苦素
Ｌｉｍｏｎｉｎ ｙ ＝ ０． １４８０ ｘ ＋ ０． １８６６ ６． ７５７ ０． ７９３１ ０． ９４２４ ｙ ＝ ２． １８ ｘ０． ４０７１ ２． １８ ２． ４６ ０． ９６８８

柚皮苷
Ｎａｒｉｎｇｉｎ ｙ ＝ ０． ０２０７ ｘ ＋ ０． ０４１６ ４８． ３０９ ０． ４９７５ ０． ９８６６ ｙ ＝ １８． ３２ ｘ０． ２７７０ １８． ３２ ３． ６１ ０． ９７９０

２􀆰 ４　 静态吸附动力学曲线

由吸附量随时间的变化曲线 （如图 １ 所示） 可以看出， 该曲线为指数形式， 吸附量刚开始的阶

段上升较快， 吸附 ５ ｈ后基本达到平衡， 说明 Ｄ１０１ 树脂达到吸附平衡所需要的时间较短， 对柚皮苷

和柠檬苦素的选择吸附性好．
２􀆰 ５　 树脂添加量的确定
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图 2 不同树脂添加量对柚皮苷和柠檬苦素的影

响的动力学曲线

Fig.2 The effect of sorbent/juice ratio on the
removal of limonin and naringin

图 1 D101 树脂对柚皮苷和柠檬苦素静态吸附

Fig.1 The kinetic curve of static adsorption for
naringin and limonin of D101 resin

柚皮苷
Naringin

柠檬苦素
Limonin

柚皮苷
Naringin

柠檬苦素
Limonin

改变树脂添加量， 在 ２５ ℃、 １４０ ｒ ／ ｍｉｎ条件下振荡 ２ ｈ， 取样测定吸附液中柚皮苷和柠檬苦素的

含量， 结果如图 ２ 所示． 由图 ２ 可以看出， 树脂添加量的增多可以提高柚皮苷和柠檬苦素的吸附率，
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这是由于树脂量增多使得树脂的总吸附表面积增大， 一定时间内吸附的活性物质相应增多． 当树脂的

添加量为 ３􀆰 ０％ （质量分数） 时， 柚皮苷和柠檬苦素已全部被吸收． 因此， 确定树脂的最佳添加量为

３􀆰 ０％ （质量分数）．
２􀆰 ６　 吸附时间的确定

固定树脂添加量为 ３􀆰 ０％ （质量分数）， 在 ２５ ℃恒温条件下， 摇床以 １４０ ｒ ／ ｍｉｎ振荡 ２ ｈ， 时间为

１５， ３０， ４５， ５５， ６５， ８０， ９０， １０５， １２０ ｍｉｎ进行取样测定吸附液中柚皮苷和柠檬苦素的含量， 结果

如图 ３ 所示． 由图 ３ 可知， 随着吸附时间的增加， 柚皮苷和柠檬苦素的吸附量呈现出增加的趋势． 当

吸附时间达到 ９０ ｍｉｎ时， 柚皮苷吸附率达到稳定， 柠檬苦素吸附量变化不大． 因此， 确定最佳吸附

时间为 ９０ ｍｉｎ．
２􀆰 ７　 吸附温度的确定

固定树脂添加量为 ３％ （质量分数）， 振荡速度 １４０ ｒ ／ ｍｉｎ， 吸附时间为 ９０ ｍｉｎ， 考察温度 １０，
１５， ２０， ２５， ３０， ３５ ℃对吸附率的影响， 结果如图 ４ 所示． 由图 ４ 可以看出， 温度对柠檬苦素的吸

附率影响较大， 而对柚皮苷吸附率影响较小． 这可能是由于温度的升高， 导致了树脂的内部结构变得

更为松弛， 从而增大了活性物质向树脂内渗透． 由于 Ｄ１０１ 树脂对柚皮苷吸附为优惠型吸附， 所以温

度对其影响不大， 但是却增加了对柠檬苦素的吸附量． 当温度为 ２５ ℃时， 柠檬苦素的吸附率随温度

变化趋于平缓． 因此， 本试验选择 ２５ ℃作为树脂吸附温度．

t /min T /℃
图 3 不同吸附时间对柚皮苷去除率的影响

Fig. 3 The effect of adsoroption time
on the removal rate of naringin

图 4 不同温度对柚皮苷和柠檬苦素吸附率的影响

Fig.4 The effect of temperature on the adsorption
rate of limonin and naringin
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２􀆰 ８　 振荡速度的确定

振荡速度 Shaking speed/（r·min-1）

图 5 不同振荡速度对柚皮苷和柠檬苦素吸附率的影响

Fig.5 The effect of shaking speed on the
adsorption rate of limonin and naringin
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固定树脂添加量为 ３％ （质量分数）， 于 ２５ ℃
恒温条件下振荡 ９０ ｍｉｎ， 考察转速 １００， １２０，
１４０， １６０， １８０， １９０ ｒ ／ ｍｉｎ对吸附率的影响， 结果

（见图 ５） 表明： ５ 个不同振荡速度下吸附率的变

化不大， 说明振荡速度对吸附率没有明显的影响．
这可能与在 １００ ～ １８０ ｒ ／ ｍｉｎ 的转速条件下， 柚皮

苷和柠檬苦素均能与树脂充分接触有关．
２􀆰 ９　 动态洗脱及纯化结果

固定树脂添加量为 ３％ （质量分数）， 于 ２５ ℃
恒温条件下， 转速 １８０ ｒ ／ ｍｉｎ 振荡 ９０ ｍｉｎ 吸附完

全， 动态洗脱， 结果见表 ３． 由表 ３ 可计算得洗脱

下来的 ５００ ｍＬ ７０％体积分数乙醇中柠檬苦素类似物质量浓度为 １５􀆰 ４４ μｇ ／ ｍＬ， 质量约 ７􀆰 ７２ ｍｇ． 洗脱
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表 ３　 动态洗脱结果

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔ ｏｆ ｄｙｎａｍｉｃ ｅｌｕｔｉｏｎ
洗脱液

Ｅｌｕｔｉｏｎ ｌｉｑｕｉｄ
ρ（柚皮苷 Ｎａｒｉｎｇｉｎ）
／ （μｇ·ｍＬ － １）

ρ（柠檬苦素类似物
Ｌｉｍｏｎｏｉｄｓ） ／ （μｇ·ｍＬ －１）

提取液 Ｅｘｔｒａｃｔ ２１５． ７５ ± ３． ５０ ３２． ７５ ± １． ０１
树脂吸附后 Ｒｅｓｉｎ ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ ０ ０
３０％乙醇洗脱 ３０％ ｅｔｈａｎｏｌ ｅｌｕｔｉｏｎ １３６． ７５ ± １． １５ ０
５００ ｍＬ ７０％乙醇洗脱
５００ ｍＬ ７０％ Ｅｔｈａｎｏｌ ｅｌｕｔｉｏｎ ３． ２５ ± １． ０３ １５． ４４ ± １． １２

液蒸干后用石油醚萃取纯化， 石

油醚部分再蒸干后得到固体质量

为 ８ ｍｇ， 则得到柠檬苦素类似

物理论上为 ９６􀆰 ５％ ． 由于萃取

过程中有一定量柠檬苦素类似物

的损失， ８ ｍｇ 固体用 １００ ｍＬ 乙

腈溶解后测得柠檬苦素类似物浓

度为 （ ７２􀆰 ７５ ± １􀆰 ２３ ） μｇ ／ ｍＬ，

1 2 3

4 5

a 70% ethanol b 30% ethanol
说明 ：1—柠檬苦素标准品 ；2—纯化后柠檬苦素样品 ；
3，4—柚皮苷标准品；5—纯化后柚皮苷样品.
Notes：1—standard of limonin；2—the purified sample of limonin；
3,4—standard of naringin；5—the purified sample of naringin.

图 6 动态洗脱 TLC 结果

Fig.6 TLC results dynamic elution

纯度为 （９０􀆰 ９ ± １􀆰 ５４）％ ．
　 　 由图 ６ａ可以看出， 用体积分数 ７０％乙醇洗脱后

的液体中基本不含柚皮苷， 柠檬苦素类似物较纯，
随流动相展开的成分中， 在最上边有少量的其他成

分， 不是柠檬苦素， 推测为柠檬苦素类似物． 由图

６ｂ可以看出用体积分数 ３０％乙醇洗脱后柚皮苷含量

很高， 且不含其他黄酮类物质． 为了确定分离纯化

得到的柚皮苷样品的纯度， 分别对柚皮苷样品和标

准品进行 ＨＰＬＣ分析， 所得结果如图 ７ 和图 ８ 所示．
从图 ７ 和图 ８ 中可以看出， 柚皮苷样品及标准品的

色谱图的峰形及保留时间基本一致， 说明样品中柚

皮苷的含量较高， 根据面积外标法测得柚皮苷样品

的纯度为 ９５􀆰 ８％ ．

图 7 纯化后柚皮苷 HPLC 图

Fig.7 HPLC of the purified naringin

图 8 柚皮苷标准品 HPLC 图

Fig.8 HPLC of the standard naringin
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３　 结论
１） 采用热水煮提法提取柚皮中的苦味物质柚皮苷和柠檬苦素， 提取液中约含有柚皮苷

１５４􀆰 ２５ μｇ ／ ｍＬ， 柠檬苦素 ５３􀆰 ３３ μｇ ／ ｍＬ．

·９１４·
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２） 用静态吸附和静态解吸试验筛选出具有较大吸附和解吸率的 Ｄ１０１ 大孔吸附树脂对提取液进

行静态吸附， 得出最优的吸附条件： 树脂添加量 ３􀆰 ０％ （质量分数）， ２５ ℃ 恒温条件下摇床以

１８０ ｒ ／ ｍｉｎ 振荡 ９０ ｍｉｎ．
３） 吸附完全后进行动态洗脱， 洗脱液再通过石油醚 ３ 次萃取和重结晶后可有效分离纯化出柚皮

苷和柠檬苦素类似物， 纯化后样品用 ＴＬＣ法结合 ＨＰＬＣ法有效地鉴别和测得柚皮苷纯度达到 ９５􀆰 ８％ ，
紫外分光光度法测得柠檬苦素类似物纯度达到 ９０􀆰 ９％ ．
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