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　　摘　要：为探讨微波法提取沙溪蜜柚废弃物中黄酮的提取工艺，以沙溪蜜柚柚皮为原料，考查了微波功率、提
取时间、乙醇浓度、料液比对黄酮提取率的影响．通过犔９（３４）正交设计试验优化出最佳提取工艺条件为：微波辐射
功率为２５０Ｗ，辐射时间２ｍｉｎ，乙醇浓度７０％，料液比１∶７０．在最优条件下黄酮的提取率为０．２７２％．
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　　沙溪蜜柚是内江市实验示范场培育而出的品种，
目前栽植面积已超过１０００ｈｍ２，年产量超过６０００ｔ，
柚单果重１．２５～２．５ｋｇ，可食部分６３％～７２％，最大
达６～７ｋｇ，果皮厚０．９５ｃｍ左右，其副产物有果
皮、果渣和种子，约占整个果实的重量的三分之一．
黄酮类化合物为一类广泛分布于植物中的天然植物
成分，为植物细胞代谢多酚类物质，是重要的天然药
物成分，具有抗氧化、抗癌、防止心血管疾病、抗炎
症、镇痛、抗过敏等生理功能［１３］．黄酮对金属离子具
有一定的选择性吸附，如在模拟胃、肠液条件下均能
选择性吸附铅及镉离子，且不影响铁、锌离子的浓
度［４］．因而在医药、保健等方面应用广泛［５］．提取方
法主要有水浴提取法、超声波提取法、微波提取法、
表面活性剂提取法、酶提取法、超临界萃取、双水相
提取等［６１２］．微波提取技术主要利用磁控管所产生
的超高频率震动使物质内分子间相互碰撞，具有使
细胞内的液泡膜发生变形或破裂功能，提取时间可
从几个小时缩短到一般只需几分钟，同时微波也可
提高溶剂活性，能在较温和条件下使目标成分快速
溶出，且目标产物基本一致，产品收率和质量均有提

高，是当前国内外天然产物提取的研究热点［１１，１３１６］．
目前，沙溪蜜柚大量的果皮渣主要以丢弃、掩埋的方
式处理，既污染环境，又资源浪费，如将其充分利用，
可以大大增加其附加值，且目前未见相关研究报道．
本文采用微波提取技术及联合正交设计提取了沙溪
蜜柚柚皮中的总黄酮，为沙溪蜜柚的综合利用提供
了实验依据．
１　材料与方法

１．１　仪器与试剂
Ｕｗａｖｅ－１０００微波·紫外·超声波三位一体

合成萃取反应仪（上海新仪）；Ｔ６－新世纪紫外可见
分光光度计（北京普析）；ＴＤ－５台式低速离心机
（四川蜀科）；ＡＥ２４０电子分析天平（梅特勒－托利
多）；６２０２型高速粉碎机（北京锟捷玉诚）．芦丁标准
品（ＢＲ）；无水乙醇、ＮａＮＯ２、Ａｌ（ＮＯ３）３、
（ＮＨ４）２ＳＯ４、ＮａＯＨ均为分析纯，实验用水为蒸馏
水．
１．２　材料与方法

实验材料购于内江市资中县沙溪蜜柚原产地，
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蜜柚洗净分离果皮、果肉，柚皮碎至２～３ｃｍ块状，
烘干，粉碎备用．称取一定量柚皮粉，在一定浓度的
乙醇中，以一定微波功率进行处理．提取物高速离心
分离，上层清液经行定容作为待测液．精密移取适量
提取液，按照“１．４”处理方法处理，于５１０ｎｍ波长
处测其吸光度．
１．３　提取工艺流程

柚子→清洗取皮→烘干→粉碎→称量→溶剂浸
泡→微波提取→分离→定容→移取显色定容→测
定．
１．４　标准曲线的绘制

精确称取芦丁标准品１０．０ｍｇ于５０ｍＬ小烧杯
中，加入６０％乙醇溶液，溶解后转入５０ｍＬ容量瓶中，
定容备用．分别精密吸取上述溶液０．００、１．００、２．００、
３．００、４．００、５．００ｍＬ于２５ｍＬ比色管中，加入５％
ＮａＮＯ２溶液１．０ｍＬ，放置６ｍｉｎ．再加入１０％
Ａｌ（ＮＯ３）３溶液１．０ｍＬ后放置６ｍｉｎ；后再加入
１ｍｏｌ／Ｌ的氢氧化钠溶液１０ｍＬ，加入３０％乙醇溶液
补充至２５ｍＬ，摇匀后静置１５ｍｉｎ，于５１０ｎｍ波长
处测其吸光度，绘制标准曲线．
１．５　黄酮提取率的计算

精确移取微波处理后所得澄清滤液定容于
１００ｍｌ容量瓶中，移取１０．００ｍｌ测液于２５ｍＬ比色
管中，按照“１．４”方法处理及测定，计算黄酮提取率．
黄硐提取率％＝犮×２５×１００×１０

－６

１０．００×犿 ×１００％，
式中，犮为标准曲黄酮浓度（μｇ／ｍｌ）；犿为样品的重
量（ｇ）
１．６　单因素实验

以柚皮粉为２ｇ、乙醇浓度为５０％的溶液、原料（ｇ）：
提取液体积（ｍＬ）为１∶２０的料液比、提取时间为
１２０ｓ、微波功率为２００Ｗ作基础，在改变其中一个
因素，固定其它因素条件下进行单因素试验，考查各
因素对黄酮提取率的影响．
１．７　黄酮化合物的鉴定

取提取物适量，文［１７１８］方法进行黄酮化合物
的鉴定．
２　结果与讨论

２．１　标准曲线回归方程及相关系数
实验测得标准曲线回归方程为

狔＝０．０１１３４狓－０．０００９６，
复相关系数犚２＝０．９９９４，在８．０～５６．０μｇ／ｍｌ范围内
线性关系良好．

２．２　单因素实验结果
２．２．１　微波功率对黄酮得率的影响

微波的功率为１００、１５０、２００、３００Ｗ时，试验结
果如图１所示．当微波功率为１００～２００Ｗ时，提取
率随微波功率增加而增大，在２００Ｗ时提取率最
大．因为微波对植物细胞壁破碎作用有利于黄酮溶
出，微波功率越大对植物细胞壁的破碎度越高，溶解
在溶液中的有效成分增大．功率为２００Ｗ之后提取
率有所下降，可能由于功率太大使微波炉内温度较
高，造成黄酮分解或被氧化所致．

图１　微波功率对黄酮得率的影响
２．２．２　微波时间对总黄酮得率的影响

在提取时间为１、１．５、２、２．５、３ｍｉｎ时，试验结
果如图２所示．微波时间１２０ｓ时提取率最大．因为
随提取时间增加，微波作用于柚皮更充分，溶出黄酮
也增多，提取量加大．但提取时间过长，会导致黄酮
氧化，使提取率降低．

图２　微波时间对总黄酮得率的影响
２．２．３　乙醇浓度对总黄酮得率的影响

在乙醇浓度为４０％、５０％、６０％、７０％时，试验
结果如图３所示．总黄酮提取率随着乙醇浓度的升
高而增加，在乙醇浓度６０％处达到最高，随后又逐
渐降低．因为黄酮是醇溶性物质，乙醇浓度越高，黄
酮更加容易扩散到提取剂中来，故提取率会增加，但
乙醇的浓度过高，挥发程度加大，杂质溶出量增加，
会降低了黄酮的提取率．因此，确定乙醇浓度６０％．
２．２．４　料液比对提取率的影响

在料液比分别为１∶２０、１∶３０、１∶４０、１∶５０、
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１∶６０、１∶７０、１∶８０时，试验结果如图４．随着液料
比的增加，由于黄酮的醇溶性好，增加溶剂的用量有
利于黄酮向提取液中扩散，致黄酮提取率增加，在乙
醇为１∶７０时出现一个峰值，随后提取率下降．因为
液固比过高，乙醇与皮粉接触降低，影响了黄酮的渗
出，致使黄酮溶出减少，降低提取率，且加大溶剂用
量，提取率无明显增大，同时会增加提取成本．

图３　乙醇浓度对总黄酮得率的影响

图４　料液比对总黄酮得率的影响

２．３　黄酮类化合物的鉴定结果
取提取物适量，分别加入ＦｅＣｌ３溶液、Ｎａ２ＣＯ３

溶液、浓硫酸，实验结果见表１．
表１　提取液的定性鉴定结果

检验试剂 ＦｅＣｌ３ Ｎａ２ＣＯ３ Ｈ２ＳＯ４（浓）
颜色 墨绿色 黄色 橙红色

　　由此说明黄酮类化合物存在．
２．４　正交试验

以提取时间、料液比、微波功率和微波处理时间
作为研究因素进行正交设计，采用Ｌ９（３４）正交表进行
试验．正交表的各因素水平见表２，试验结果见表３．

表２　犔９（３４）正交试验因素水平
因素水平 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
１ ５０ １∶５０ １５０ ９０
２ ６０ １∶６０ ２００ １２０
３ ７０ １∶７０ ２５０ １５０

　　注Ａ为乙醇浓度／％，Ｂ为料液比／（ｇ／ｍＬ），Ｃ为提取

功率／Ｗ，Ｄ为提取时间／ｓ，下同
表３　犔９（３４）正交试验结果分析

编号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ总黄酮得率（％）
１ １ １ １ １ ０．１７２
２ １ ２ ２ ２ ０．１９８
３ １ ３ ３ ３ ０．２１７
４ ２ １ ２ ３ ０．２１３
５ ２ ２ ３ １ ０．２３１
６ ２ ３ １ ２ ０．２３７
７ ３ １ ３ ２ ０．２６１
８ ３ ２ １ ３ ０．２６２
９ ３ ３ ２ １ ０．２５０
犡１ ０．１９６０．２１５０．２２４０．２１８
犡２ ０．２２７０．２３０．２２０．２３２
犡３ ０．２５８０．２３５０．２３６０．２３１
极差 ０．０６２０．０２０．０１６０．０１４

　　可以看出：提取时间、微波功率、料液比及乙醇
浓度等因素对柚果皮中总黄酮提取率都有影响．最
佳提取条件为Ａ３Ｂ３Ｃ３Ｄ２，即乙醇浓度为７０％、料液
比为１∶７０．微波功率２５０Ｗ时、提取时间为１２０ｓ．
其影响的主次顺序为：乙醇浓度＞料液比＞微波功
率＞提取时间．在最优条件下进行４次平行验证实
验，实验的提取率分别为０．２７６％、０．２６８％、
０．２７０％、０．２７５％，平均提取率为０．２７２％．由此说
明方法稳定性好，实验可行．
３　结论

实验采用单因素联合正交试验设计微波法提取
了沙溪蜜柚丢弃的果皮中的黄酮，结果表明：提取时
间、微波功率、料液比及乙醇浓度等因素对柚果皮中
总黄酮提取率都有影响．最佳提取条件为：微波功率
２５０Ｗ，乙醇浓度７０％、提取时间１２０ｓ、料液比１：７０．
该实验方法简单可行、耗时短，在最佳条件黄酮的提
取率为０．２７２％．微波方法作为一种提取天然产物
活性成分分离提取的新技术，具有条件温和、耗时
短、快速的特点．此法为充分利用沙溪蜜柚资源，减
少环境的污染，提高沙溪蜜柚的附加值提供了一个
可行的途径．
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