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摘　要: 目的　探讨柚皮中柚皮苷的乙醇提取最佳工艺条件。 方法　运用正交试验法考察乙醇浓度、提取温度、提

取时间和乙醇用量对提取率的影响 ,采用两步结晶法对提取物中的柚皮苷进行精制。 结果　柚皮中柚皮苷的乙醇
提取最佳工艺条件为 25倍原料重的 70%乙醇、 60℃条件下保温浸提 1 h;两步结晶法所得柚皮苷精制品的纯度为

90. 01%。 结论　采用本实验所确定的提取及精制方法可使柚皮中柚皮苷得到有效提取和分离。
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　　柚皮苷主要存在于柚子、葡萄柚、酸橙及其变种

的果皮中 ,如柚子中 50%以上的柚皮苷分布于果皮

内 [1 ]。柚皮苷具有多种生物活性 ,如抗氧化、抗突变、

抗肿瘤、抑菌、改善微循环、降低毛细血管的脆性等 ,

在医药、食品及化妆品等领域具有广泛的应用。柚皮

苷的提取方法主要有热水浸提法、碱提酸沉法和有

机溶剂提取法 [1～ 3 ] ,尚未见有关柚皮苷乙醇提取工

艺的报道。本研究以柚子的中果皮为原料 ,采用正交

试验法对柚皮苷的乙醇提取工艺进行了研究 ,希望

为柚皮苷的工业化生产提供参考。

1　材料与仪器

1. 1　材料:剥除鲜柚皮的黄色外果皮 ,将得到的白

色海绵状中果皮洗净 , 60℃烘干后粉碎至 16～ 18

目。柚皮苷对照品由中国药品生物制品检定所提供。

所用试剂均为国产分析纯试剂。

1. 2　仪器: Dionex 4500i型高效液相色谱仪 (美国

戴安公司 ) ; 7520型分光光度计 (上海分析仪器厂 ) ;

ZFQ85A旋转蒸发器 (上海医械专机厂 )。

2　方法

2. 1　标准曲线建立
[3, 4 ]
: 分别取浓度为 0. 16 mg /

m L柚皮苷对照品溶液 0, 0. 2, 0. 4, 0. 6, 0. 8, 1. 0,

1. 2 mL于 10 mL比色管中 ,依次加入 90%一缩二

乙二醇 5 mL和 4 mol /L NaOH溶液 0. 1 m L,加蒸

馏水至刻度 ,摇匀 , 40℃水浴保温 10 min,冷却后于

420 nm处测定反应液的吸光度。采用最小二乘法拟

合得标准曲线方程: Y= 0. 001 32+ 0. 031 2X , r=

0. 999 9,其线性范围为 0～ 0. 019 2 mg /mL。

2. 2　柚皮苷提取正交试验:选择乙醇浓度、提取温

度、提取时间和乙醇用量作为考察因素 ,以提取率作

为评价指标 ,选用 L9 ( 3
4 )正交表进行正交试验 (表

1, 2) ,柚皮粉中加入一定量不同浓度的乙醇溶液 ,恒

温搅拌浸提一定时间后过滤 ,滤液定容至 50 mL,从

中吸取 0. 1 mL,按对照品反应液的配制方法进行显

色反应 ,测其吸光度 ,计算提取率。

2. 3　提取率计算:根据测得的试样吸光值 ( A )和标

准曲线方程 ,求得试样浓度 (C ) ,提取率 (% ) =

( 0. 005 C /W )× 100,式中: C-试样中柚皮苷浓度

(μg /m L) ;W -柚皮粉质量 ( g)

2. 4　提取物精制: 称取 150 g柚皮粉 ,按正交试验

优化方案重复 3次 ,过滤后真空浓缩至原体积的

1 /3,冷却后于 4℃～ 6℃静置 8～ 10 h,离心 ( 3 000

r /min) 10 min后得黄色沉淀物。 沉淀物中加入约

1. 5倍体积的 70%乙醇 ,于 60℃水浴中重新溶解 ,

过滤后于 4℃～ 6℃放置 8～ 10 h ,离心 ( 3 000 r /

min) 10 min,得淡黄色结晶物。 加少量蒸馏水于此

结晶物中 , 70℃溶解 ,冷却后于 4℃～ 6℃放置 8～

10 h进行重结晶 ,过滤后得白色结晶。60℃干燥 ,得

柚皮苷精制品。

2. 5　精制品纯度测定:准确称取干燥至恒重的柚皮

苷精制品 ,用甲醇溶解、定容 ,采用 HPLC法测其纯
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度。 色谱条件: All tima ODS C18硅胶柱 ( 6. 0 mm×

250 mm , 5μm) ,进样量为 20μL,流动相为乙腈-磷

酸 -水 ( 40∶ 0. 5∶ 60) ,流速为 1. 0 mL /min,检测波

长为 283 nm。

3　结果

3. 1　柚皮苷乙醇提取条件的确定:选用 4因素 3水

平的 L9 ( 3
4
)正交表进行正交试验 (表 1) ,考察了乙

醇浓度、提取温度、提取时间和乙醇用量对柚皮苷提

取率的影响 ,结果见表 2和 3。
表 1　正交试验因素水平表

水平
因　　素

A提取温度 (℃ ) B提取时间 ( h) C乙醇浓度 (% ) 乙醇用量 (倍 )

1 50 1 60 15

2 60 2 70 20

3 70 3 80 25

表 2　正交试验设计及结果分析

试验号 A B C D 柚皮苷提取率 (% ) 小计

1 1 1 1 1 1. 79 1. 93 3. 72

2 1 2 2 2 2. 53 2. 57 5. 10

3 1 3 3 3 2. 78 2. 83 5. 61

4 2 1 2 3 3. 37 3. 38 6. 75

5 2 2 3 1 2. 36 2. 48 4. 84

6 2 3 1 2 2. 64 2. 75 5. 39

7 3 1 3 2 2. 57 2. 64 5. 21

8 3 2 1 3 2. 68 2. 68 5. 36

9 3 3 2 1 2. 42 2. 43 4. 85

Ⅰ 14. 43 15. 68 14. 47 13. 41

Ⅱ 16. 98 15. 30 16. 70 15. 70

Ⅲ 15. 42 15. 85 15. 66 17. 72

R 2. 55 0. 55 2. 23 4. 31

表 3　正交试验方差分析表

方差来源 离均差平方和 自由度 均方 F P

A 0. 550 9 2 0. 275 5 88. 87 < 0. 01

B 0. 026 4 2 0. 013 2 　 4. 26

C 0. 415 0 2 0. 207 5 66. 94 < 0. 01

D 1. 550 0 2 0. 775 0 250. 00 < 0. 01

误差 0. 027 7 9 0. 003 1

　　注: F 0. 05 ( 2, 9)= 4. 26　F0. 01 ( 2, 9)= 8. 82

　　由表 2的极差值 R和表 3的方差分析结果可

以看出 , 4种因素对柚皮苷提取率的影响程度依次

为 D> A> C> B。 由于提取时间长短对柚皮苷的提

取率影响不明显 ,且长时间加热浸提又会增加柚皮

粉中其他杂质的浸出 ,不利于提取物的过滤及纯化 ,

故提取时间确定为 1 h。 4种因素的优化组合为

A2B1 C2D3 ,即 25倍原料重的 70%乙醇、 60℃条件下

浸提 1 h ,柚皮苷的提取率最高。

3. 2　柚皮苷精制品纯度测定:由图 1可以看出 ,二

者的色谱峰形及保留时间基本相同 ,根据面积外标

法测得柚皮苷精制品的纯度为 90. 01%。 结果表明

本实验所采用的两步结晶法能使得取物中的柚皮苷

得到有效分离。同时可以看出 ,由于其他同系物的存

在 ,单纯采用两步重结晶法难以得到纯度更高的柚

皮苷精制品。因此 ,要想实现提取物中柚皮苷与其他

同系物的完全分离 ,还需采用其他方法 ,这有待于进

一步研究。

图 1　柚皮苷对照

品 ( A)及精

制品 ( B)的

HPLC图

4　讨论

4. 1　柚皮苷的提取方法有热水

浸提法、碱提酸沉法和有机溶剂

提取法。 热水浸提法虽简便易

行 ,但杂质浸出多 ,不利于分离

纯化。碱提酸沉法需严格控制浸

提液的 pH值 ,碱性过大会破坏

柚皮苷的母核结构及其他有效

成分 ,不利于资源的综合利用 ;

酸性过大会形成佯盐 ,使析出的

柚皮苷又重新溶解 ,降低产品的

收率
[5 ]
。有机溶剂提取法采用的

溶剂为甲醇或乙醇 ,相比之下乙醇的安全性更高 ,因

此本研究以乙醇作为提取溶剂。

4. 2　通过正交试验建立了柚皮中柚皮苷乙醇提取

的最佳工艺条件 ,按此优化条件进行提取 ,并采用两

步结晶法对提取物进行精制 ,可得到纯度达

90. 01%的柚皮苷精制品。该提取及精制方法不仅可

使柚皮苷得到有效提取和分离 ,为其工业化生产提

供参考 ,而且对柚皮中的其他活性成分无破坏作用 ,

其残渣还可用于果胶或纤维素等生理活性成分的制

备 ,或直接作为人类膳食纤维来源应用于食品加工 ,

因而更有利于资源的综合利用。
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