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响应面法优化柚皮苷的提取条件
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　　摘　要：采用超声波提取法从成熟鲜柚皮中提取柚皮苷，运用响应面法优化柚皮苷提取条件。考察

料液比、提取时间、乙醇浓度等因素对柚皮苷提取率的影响。响应面实验结果表明：柚皮苷超声波提取

的最佳条件为料液比１∶３５，乙醇浓度６５％，提取时间６０ｍｉｎ，此工艺条件下所得柚皮苷得率为６．２６％。
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引 言

柚皮苷是一种二氢黄酮类化合物，其化学结构于

１９２８年首次由 Ａｓａｈｉｎａ和 Ｉｎｕｂｕｓｅ提出，柚皮苷主要存

在于柑橘类植物、葡萄柚、豆类、樱桃、可可、唇齿科植物

和番茄中［１］，Ｒｏｕｓｅｆｆ［２］报道，柚皮苷在西柚汁中的含量

为８００ｍｇ／Ｌ；普通柚果汁中柚皮苷含量为４０～１３８ｐｐｍ，

葡萄柚汁中柚皮苷含量为１３６～３６２ｐｐｍ，枳实及枳壳

和化橘红中柚皮苷含量分别为１８７～２２７２％和０３

～２９２％［３］。柚皮苷具有多种生物活性，在食品工业

中，柚皮苷可以作为苦味剂添加到食品和饮料中［４］，在

医药方面，柚皮苷具有抗肿瘤［５］、抗氧化［６］和抗菌［７］等

作用。

我国柚子种植历史悠久，分布广泛，广东、广西、福

建、浙江和四川等地均有种植。本文以新鲜柚皮为材

料，研究柚皮中柚皮苷的提取工艺，为柚皮处理，增加柚

子的附加值提供新思路。

黄酮的传统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，超声波辅助提取技术是一种高

效、增产和节能的提取分离技术［８］。Ｂｉｅｓａｇａ［９］的研究表

明，超声波和微波提取法对黄酮类化合物中的糖基和甲

氧基有保护作用。实验采用超声波提法，并借助响应面

法优化柚皮苷的提取工艺条件，为柚皮苷的工业化生产

提供理论依据。

１ 材料与方法

１１ 材料

柚皮苷标准品，上海金穗生物科技有限公司；成熟

鲜柚，采摘于四川自贡贡井区建设镇。

１２ 仪器

７５６ＰＣ型紫外分光光度计（上海美谱达仪器有限公

司），Ａｓ２０５００Ｔ型超声波提取器（天津奥特赛恩斯仪器

有限公司）。

１３ 方法

１３１ 柚皮苷标准曲线的建立

参考文献［１０］中，取干燥至恒重的柚皮苷标准品称

量１７４ｍｇ，溶于７０％的乙醇－水溶液，在容量瓶中配制

成１００ｍＬ溶液，浓度为０１７４ｍｇ／ｍＬ，待用。

取７只具塞比色管，分别精确移取０、０２、０４、０６、

０８、１０、１２ｍＬ标准品溶液，然后向各比色管滴加

１０％氢氧化钾溶液１ｍＬ，再用７０％乙醇 －水溶液定容

至１０ｍＬ，在４０℃恒温水浴锅中水浴６０ｍｉｎ，用可见 －



紫外分光光度法在４１０ｎｍ处测吸光值。线性回归得到

柚皮苷浓度与吸光度值的回归方程 ｙ＝２６０２６ｘ－

００００３，Ｒ２ ＝０９９９５。

１３２ 柚皮苷提取实验方案

柚皮粉制备，将成熟鲜柚的黄色外果皮剥除后得到

的白色海绵状中果皮，洗净，切成１ｃｍ左右的小块，放

在干燥箱中４５℃干燥至恒重，用高速粉碎器粉碎成粉

末，过４０目筛，置于干燥器中备用。

精确称量１ｇ的柚皮粉，置于２５０ｍＬ的锥形瓶中，

按照实验设计方案采用超声波提取法提取柚皮苷，提取

频率为４０ｋＨｚ。根据单因素实验结果，选取料液比、提

取时间、乙醇浓度３个因素作为实验因素，采用Ｄｅｓｉｇｎ－

Ｅｘｐｅｒｔ８０７１软件中的响应曲面法（Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ

Ｄｅｓｉｇｎ，ＢＢＤ）设计原理优化柚皮苷提取工艺参数。以柚

皮苷提取率为响应值设计实验，见表１，然后按照Ｄｅｓｉｇｎ

－Ｅｘｐｅｒｔ８０７１软件设计的实验顺序做实验。
表１ 实验因素水平表

因　素 水平

Ａ料液比 １∶２５　（－１） １∶３０　（０） １∶３５　 （１）

Ｂ乙醇浓度 ６５％　（－１） ７０％　（０） ７５％　 （１）

Ｃ提取时间／ｍｉｎ ５５　（－１） ６０　（０） ６５　 （１）

　　注：“（）”中为该因素在软件中的编码值。

２ 结果与分析

按照 Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８０７１软件设计的实验顺序

测得实验结果（表２）。

Ｘ１为料液比，Ｘ２为乙醇浓度，Ｘ３为提取时间，Ｙ为响

应值表示柚皮苷提取率，利用Ｄｅｓｉｇｎ－Ｅｘｐｅｒｔ８０７１软

件对柚皮苷提取率的响应面设计实验结果进行回归分

析，得到二元多次方程（模型）：

Ｙ＝－１７８＋８９１Ｘ１＋５５６０×１０
－３Ｘ２＋００５０Ｘ３－

００９７Ｘ１Ｘ２－００１１Ｘ１Ｘ３－７９５０×１０
－５Ｘ２Ｘ３－１３０４Ｘ

２
１＋

１１８４×１０－５Ｘ２２－３５８５×１０
－４Ｘ２３

对回归方程进行方差分析，结果见表３，失拟相Ｆ＝

４３８＜Ｆ００５（３，４）＝６５９，表明失拟相不具有显著性，

说明模型拟合是合适的；模型 Ｆ＝４３０＞Ｆ００５（９，７），

说明Ｑｕａｄｒａｔｉｃ回归方程的检验具有显著性，此时回归方

差模型也是具有显著性的，说明该模型拟合程度较好，

实验误差小，用此模型对柚皮苷提取条件进行分析和预

测是合理的。回归模型分析方程及表３显示提取时间

的一次相和二次项及料液比的一次相对提取率都有显

著影响，而乙醇浓度对提取率的影响不显著。

表２ 柚皮中柚皮苷提取率的响应面实验设计及结果

ｓｔｄ ｒｕｎ
料液比

Ｘ１Ａ
乙醇浓度

Ｘ２
提取时间

Ｘ３
提取率

％
１２ １ ０ １ １ ３７５２
２ ２ １ －１ ０ ６３０５
１７ ３ ０ ０ ０ ５５８８
１６ ４ ０ ０ ０ ４８１３
９ ５ ０ －１ －１ ４２８３
１１ ６ ０ －１ １ ５２２５
４ ７ １ １ ０ ５５１３
６ ８ １ ０ －１ ４０８４
１４ ９ ０ ０ ０ ４９８０
１０ １０ ０ １ －１ ３６０５
８ １１ １ ０ １ ４８７９
１ １２ －１ －１ ０ ３４８５
３ １３ －１ １ ０ ４６２５
７ １４ －１ ０ １ ４１４３
１５ １５ ０ ０ ０ ４８３８
１３ １６ ０ ０ ０ ５１９５
５ １７ －１ ０ －１ ３１１９

表３ 响应面法对柚皮苷提取率的ＡＮＯＶＡ分析结果
项目 平方和 自由度 均方 Ｆ值 Ｐ值 显著性

模型 ９７４３×１０－４ ９ １０８３×１０－４ ４３０ ００３３７ 

Ｘ１ ８４７０×１０－５ １ ８４７０×１０－５ ３３７ ０１０９２ 

Ｘ２ ３４４１×１０－６ １ ３４４１×１０－６ ０１４ ０７２２５

Ｘ３ ３２７５×１０－４ １ ３２７５×１０－４ １３０１ ０００８７ 

Ｘ１Ｘ２ ９３３２×１０－５ １ ９３３２×１０－５ ３７１ ００９５６ 

Ｘ１Ｘ３ １３１１×１０－６ １ １３１１×１０－６ ００５２ ０８２６０

Ｘ２Ｘ３ １５８０×１０－５ １ １５８０×１０－５ ０６３ ０４５４２

Ｘ２１ ７１６０×１０－６ １ ７１６０×１０－６ ０２８ ０６１３０

Ｘ２２ ３６８９×１０－７ １ ３６８９×１０－７ ００１５ ０９０７０

Ｘ２３ ３３８１×１０－４ １ ３３８１×１０－４ １３４３ ０００８０ 

残差 １７６２×１０－４ ７ ２５１７×１０－５

失拟项 １３５１×１０－４ ３ ４５０２×１０－５ ４３８ ０９３８

误差 ４１１１×１０－５ ４ １０２８×１０－５

总和 １１５０×１０－３ １６

　　注：差异极显著，Ｐ＜００１；差异显著，００５＜Ｐ＜０１。

由表３中方差分析结果可知，各因素对柚皮苷提取

率的影响由大到小依次为提取时间 ＞料液比 ＞乙醇浓

度，其中，提取时间的影响极显著，料液比的影响显著。

由图１ａ可以直观的看出，柚皮苷的得率会随着乙

醇浓度的增高和料液比的增加而增大，说明乙醇浓度和

料液比之间的交互作用较显著；图１ｂ，柚皮苷的得率随

提取时间的延长和料液比的增加而显著性增大，说明柚

皮苷随着提取时间的延长充分地扩散到浸提液中，而料

液比在一定范围内增加也提高了柚皮苷的得率，提取时

间和料液比表现出极显著性；图１ｃ显示柚皮苷得率随

乙醇浓度的升高和提取时间的延长而增大，响应面法实
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验设计中柚皮苷的最佳提取乙醇浓度为６５２１％，与单

因素７０％的乙醇浓度吻合较好，而随提取时间的延长会

增加柚皮苷的得率，乙醇浓度和提取时间也呈现出良好

的相互作用。

图１ 不同因素组合影响柚皮苷提取率的曲面图及其等高线

　　响应面法优化柚皮苷提取条件为：料液比１∶３５，乙

醇浓度６５２１％，提取时间６０６２ｍｉｎ，提取率为６３２％。

根据实际生产中提取条件可控精度，将柚皮苷的提

取工艺条件选为料液比１∶３５，乙醇浓度６５％，提取时间

６０ｍｉｎ。验证实验结果显示提取率为６２６％。

３ 结束语

响应曲面设计方法（ＲｅｓｐｏｎｓｅＳｕｒｆａｃｅＭｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ，

ＲＳＭ）是通过合理的实验设计方法制定出实验方案，再

通过具体实验得到相关数据，利用多元二次回归方程拟

合因素与响应值之间的函数关系，经过对回归方程的分

析以找到柚皮苷提取的最优工艺参数，在响应曲线设计

方法中图形技术将相关的函数关系显示出来，实验者可

以直观地观察并选择实验设计中的最优化条件。响应

曲面设计方法有可以减少实验次数、缩短实验周期、节

约试验成本和精度高等特点，得到了越来越广泛的应
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用［１１］。本研究中响应面法确定的柚皮苷提取的最优条

件为料液比１：３５，乙醇浓度６５％，提取时间６０ｍｉｎ。此

工艺条件下的柚皮苷的得率为６２６％。
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