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橘皮多糖超声辅助提取工艺优化及其抗氧化活性研究
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摘要!以橘皮为原料$脱除脂溶性物质后采用超声波辅助法

提取其中的水溶性多糖$以提取温度(提取时间(提取功率(

料液比为自变量$多糖提取率为响应值$设计正交试验进行

优化$确定最佳提取工艺条件%并利用
,78>B8

反应测试橘

皮多糖的抗氧化活性%结果表明"在提取温度
(%b

(提取时

间
*%138

(超声波功率
$!%g

(料液比
&

&

$*

!

9

)

1K

#的条件

下橘皮多糖的提取率可高达
$!?!"M

$提取效果显著%体外

抗氧化试验表明$橘皮多糖对羟基自由基具有清除作用且存

在量效关系%

关键词!橘皮&多糖&超声波&提取&抗氧化
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橘皮是芸香科!

H&C6<)6)

#植物橘子的果皮%中药上称为

陈皮)

&

*

%可食药两用%具有健脾开胃+理气宽中+降逆止呕+燥

湿行气+止咳化痰等功效)

$C)

*

&橘皮中含有果胶)

$

*

+黄酮)

#

*

+

挥发油)

)C*

*

+色素+矿物元素+多糖等多种活性物质)

"

*

%其中

多糖含量较为可观&活性多糖是醛糖或酮糖以糖甙键由

$%

多个以上单糖键合起来的大分子聚合物%存在于植物+动

物以及微生物细胞壁中%其中植物性多糖一般有抑制纤维细

胞生长因子的信号转导和脂多糖诱导的炎症反应的作用)

"

*

%

能预防肿瘤生长和转移%可调节机体免疫力%有抗凝血+抗病

毒+抗氧化+抗肿瘤等生物活性)

(

*

&目前关于植物性多糖提

取方法及抗氧化活性的研究报道)

(C!

*较多%橘皮多糖提取方

法有水浴加热法)

.

*

+微波辅助法)

&%

*

+星点设计'效应面法)

&&

*

等%水浴加热法一般需
$6

或更长提取时间%微波辅助法只

需
&%

"

$%138

%但微波辅助法不易形成规模化生产%超声辅

助提取法有耗时较少+设备简单+操作方便等特点%且超声辅

助提取橘皮多糖的研究报道还尚少&超声辅助提取橘皮多

糖可节能降耗%克服提取过程中时间长+加热温度高的不足%

对超声辅助提取橘皮多糖的工艺进行优化%探索规模化生产

的提取技术&

本研究拟采用超声波辅助提取橘皮中的多糖%用正交试

验优化橘皮多糖的提取工艺%并测试橘皮多糖体外羟基自由

基清除效果%旨在为橘皮的综合利用以及橘皮多糖的开发提

供依据&

&

!

材料与方法

&?&

!

材料与试剂

橘皮"在
$%&#

年
&%

月下旬收集于陕西南部秦巴山区%

由陕西理工学院植物学分类专家赵桦教授鉴定%确认为成熟

橘子!

8.C@&:@)C.<&A6C)N428AB

#的外皮%经低温下烘干%粉碎+

过筛%密封保存备用$

浓硫酸+葡萄糖+苯酚+乙醚+无水乙醇+正丁醇+邻二氮

菲+丙酮+磷酸二氢钠+磷酸氢二钠+硫酸亚铁+过氧化氢

!

#%M

#等"分析纯%西安化学试剂厂$

()&



超纯水"二次蒸馏水%自制$

%?&*1B4

(

K

I

J(?)

的
HNF

缓冲液配制"准确称取磷酸

氢二钠!含结晶水#

(?&")

9

和磷酸二氢钠!含结晶水#

#?&$&

9

%

分别定容于
&%%1K

容量瓶中%吸取磷酸氢二钠
!&?%1K

和

磷酸二氢钠
&.?%1K

%定容于
&*%1K

的容量瓶中%备用&

&?$

!

主要仪器设备

紫外可见分光光度计"

VD0"#%%HL

型%上海美谱达有限

公司$

超声波清洗机"

FN0)$%%-R-

型%宁波新芝生物科技有

限公司$

恒温水浴锅"

JJ

型%河北省黄骅市渤海电器厂$

循环水式多用真空泵"

FJN0XXX

型%郑州长城科工贸有限

公司$

电热恒温鼓风干燥箱"

-JW0.%(%'

型%上海祁欣科学仪

器有限公司$

旋转蒸发仪"

Z/$%%%/

型%上海科升仪器有限公司$

中草药粉碎机"

,g&((

型%天津市泰斯特仪器有限

公司$

电子天平"

NF'$$)F0Lg

型%赛多利斯科学仪器有限

公司$

索氏提取器"

$%%

"

*%%1K

%天津化玻仪器厂&

&?#

!

方法

&?#?&

!

橘皮脱除脂溶性物质
!

准确称取橘皮粉末%以乙醚为

溶剂在索氏提取器中回流提取至无色%蒸馏回收乙醚%再换

用体积比为
.*?*M

的乙醇回流提取
!6

%蒸馏回收乙醇%以脱

除橘皮中的脂溶性物质&

&?#?$

!

葡萄糖标准曲线的制作
!

精确称取
$*%?%%1

9

葡萄

糖标准品定容于
*%1K

容量瓶中%移取
&1K*1

9

(

1K

的葡

萄糖溶液到另一个
*%1K

容量瓶中%加水稀释至刻度配成

%?&1

9

(

1K

的葡萄糖标准溶液&准确量取
%?%

%

%?$

%

%?)

%

%?"

%

%?!

%

&?%

%

&?$

%

&?)1K

葡萄糖标准溶液于各比色管中%分别加

蒸馏水补足
$?%1K

%各加入
*?%M

苯酚溶液
&1K

和浓硫酸

*1K

摇匀%沸水浴
&*138

%取出后迅速冷却至室温%在波长

).%81

处测定各吸光度%用空白试剂作参比&

&?#?#

!

橘皮多糖的提取和测定
!

将索氏提取后的橘皮粉末%

以水为提取溶剂%在不同提取温度+提取时间+提取功率+料

液比条件下从橘皮粉末提取多糖%重复提取两次%合并提取

液%经过滤%脱色%定容%用苯酚硫酸比色法测定橘皮多糖的

含量)

(

*

&

&?#?)

!

橘皮多糖提取的单因素试验及正交试验

!

&

#提取时间"在超声波功率
$!% g

%料液比
&

&

$%

!

9

(

1K

#%提取温度
(%b

时%提取时间分别为
#%

%

)%

%

*%

%

"%

%

(%138

条件下%测定橘皮多糖提取率&

!

$

#提取温度"在料液比
&

&

$%

!

9

(

1K

#%提取时间

*%138

%超声波功率
$!% g

时%提取温度为
)%

%

*%

%

"%

%

(%

%

!%b

条件下%测定橘皮多糖提取率&

!

#

#超声波功率"在料液比
&

&

$%

!

9

(

1K

#%提取时间

*%138

%提取温度
(%b

时%超声波功率为
&"%

%

$$%

%

$!%

%

#)%

%

)%%g

条件下%测定橘皮多糖提取率&

!

)

#料液比"在提取时间
*%138

%提取温度
(%b

%超声

波功率
$!%g

时%料液比为
&

&

&%

%

&

&

$%

%

&

&

#%

%

&

&

)%

%

&

&

*%

!

9

(

1K

#条件下%测定橘皮多糖提取率&

!

*

#正交试验"在单因素试验基础上以提取温度+料液

比+提取时间+超声波功率为试验因素%以橘皮多糖提取率为

评价指标%设计
K

.

!

#

)

#正交试验优化橘皮多糖的提取工艺

条件&

&?#?*

!

橘皮多糖的精制及抗氧化活性测试
!

在优化的橘皮

多糖提取工艺条件下%提取橘皮粗多糖%用
F7T2

9

7

法除蛋白

质后再加入体积
*

"

"

倍的无水乙醇%多糖呈絮状沉淀析出%

静置
&$6

后%高速离心!

#*%%G

(

138

%

)%<

#倾倒出乙醇%用

无水乙醇+丙酮依次洗涤沉淀
#

次%得到橘皮精制多糖%低温

下干燥&用
,78>B8

反应检测橘皮多糖的抗氧化活性%过氧

化氢在亚铁离子作用下有氧化多种有机物的能力%过氧化氢

与亚铁离子的溶液即为
,78>B8

试剂%其中亚铁离子为同质

催化剂%过氧化氢起氧化作用&准确称取
*%?%%1

9

橘皮精

制多糖在
$*1K

容量瓶中定容%配成
$1

9

(

1K

多糖待测液%

取
!

支
&*1K

比色管%编号%分别加入
&?%1K%?(*11B4

(

K

邻二氮菲%

&?* 1K

I

J

为
(?)

的
HNF

缓冲液和
&?% 1K

%?(*11B4

(

K

的硫酸亚铁溶液%混合均匀%向
"

支比色管中分

别加入
%?&

%

%?$

%

%?#

%

%?)

%

%?*

%

%?"1K

多糖待测液%充分摇匀

后%加入
&1K

新配置的
%?%&M

的过氧化氢溶液$另
$

支比色

管中一个为损伤管%一个为未损伤管%不加多糖待测液%在损

伤管中加入
&1K

新配置的
%?%&M

的过氧化氢溶液%未损伤

管不加过氧化氢溶液%用超纯水将
!

支比色管的溶液体积补

至
&*1K

%摇匀%置于
#(b

恒温水浴中保温
"%138

%用紫外

可见分光光度计在波长
1

c*&%81

处%测量各溶液的吸光

度
"

&羟基自由基的清除率按式!

&

#计算"

=

I

"

$

J

"

%

"

&

J

"

%

K

&%%M

% !

&

#

式中"

=

'''清除率%

M

$

"

$

'''橘皮多糖溶液的吸光度$

"

&

'''未损伤溶液的吸光度$

"

%

'''损伤溶液的吸光度&

$

!

结果与分析

$?&

!

葡萄糖标准曲线

以葡萄糖为对照品%苯酚硫酸法测定含量%绘制出标准

曲线%见图
&

%曲线方程为
%c(?))$.Rf%?%%.#

!

H

$

c

%?...

#%线性关系良好&

$?$

!

橘皮多糖提取的单因素试验

$?$?&

!

提取时间对橘皮多糖提取率的影响
!

由图
$

可知%在

#%

"

*%138

时多糖提取率随着时间增加而增加%这是因为随

着超声波时间的增加%橘皮粉末内的多糖充分溶出&在
*%

"

(%138

时多糖提取率随时间增加而减少%可能是长时间的超

声波和加热会使部分多糖链断裂造成损失从而影响橘皮多

糖提取率&因此最佳提取时间应选择
*%138

&

$?$?$

!

提取温度对橘皮多糖提取率的影响
!

由图
#

可知%在

!)&

提取与活性
!

$%&"

年第
!

期



图
&

!

葡萄糖标准曲线

,3

9

;G7&

!

W4;AB<7<>28@2G@A;GT7

图
$

!

提取时间对多糖提取率的影响

,3

9

;G7$

!

/SS7A><BS7_>G2A>3B8>317B8>67

I

B4

P

<2AA62G3@7

7_>G2A>3B8G2>7

图
#

!

提取温度对多糖提取率的影响

,3

9

;G7#

!

/SS7A><BS7_>G2A>3B8>71

I

7G2>;G7B8>67

I

B4

P

<2AA62G3@77_>G2A>3B8G2>7

)%

"

"%b

时橘皮多糖提取率随着温度的升高而升高%到达

(%b

后%橘皮多糖提取率开始下降&可能是温度升高加速

溶剂分子的运动速度%橘皮粉末变形和软化%使橘皮多糖从

橘皮细胞壁中脱离出来%当温度超过
(%b

后在温度和超声

波双重作用下%出现多糖的热不稳定性和降解现象%使橘皮

多糖的提取率下降&因此最佳提取温度选择
(%b

&

$?$?#

!

超声波功率对橘皮多糖提取率的影响
!

由图
)

可知%

超声波功率为
&"%

"

$!%g

时橘皮多糖的提取率逐渐升高%

当超声波功率超过
$!%g

时多糖提取率开始下降%可能是当

超声波功率较小时%空化作用小%对多糖溶入溶剂中的速率

影响小%提取率低%随着超声波功率的增大%超声波空化作用

也随 之加强%加速了多糖溶入溶剂$当超声波功率过大时%超

图
)

!

超声波功率对多糖提取率的影响

,3

9

;G7)

!

/SS7A><BS;4>G2<B83A

I

B:7GB8>67

I

B4

P

<2AA62G3@77_>G2A>3B8G2>7

声作用可能使局部升温过热而破坏多糖分子结构%从而降低

多糖提取率&因此选择超声功率为
$!%g

&

$?$?)

!

料液比对橘皮多糖提取率的影响
!

由图
*

可知%当料

液比为
&

&

$%

!

9

(

1K

#时%多糖提取率最大%而料液比超过

&

&

#%

!

9

(

1K

#后%多糖的提取率降低&溶剂较少时%多糖扩

散阻力较大%多糖的溶出率小%随着溶剂用量的增加%橘皮中

多糖更容易溶入溶剂中%多糖提取率随之增加$当溶剂用量

过大时%溶剂会损耗过多的超声波能量%不利于多糖溶出%而

且不利于后续的减压浓缩%增加提取成本&因此选择料液比

为
&

&

$%

!

9

(

1K

#&

图
*

!

料液比对多糖提取率的影响
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$?#

!

正交试验优化橘皮多糖提取工艺

结合单因素最佳条件设计正交试验因素水平表
K

.

!

#

)

#

!见表
&

#&以橘皮多糖提取率为考察指标进行极差和均值分

析确定超声波辅助热浸提橘皮多糖的最佳提取工艺见表
$

&

由表
$

可知%影响橘皮多糖提取工艺的因素为"提取温度
)

料液比
)

超声波功率
)

提取时间%最佳提取工艺为提取温度

(%b

+料液比
&

&

$*

!

9

(

1K

#+超声波功率
$!%g

+提取时间

*%138

&

!!

经
#

次平行验证实验%在提取温度
(% b

+提取时间

*%138

+超声波功率
$!%g

+料液比
&

&

$*

!

9

(

1K

#的条件下

提取橘皮多糖%橘皮多糖提取率可高达
$!?!"M

&该工艺条

件符合实际生产%提取中料液比取值偏小%可减少长时间加

热溶剂蒸发的影响&

.)&

第
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表
&

!

正交试验因素水平表
K

.

#

#

)

$

R2Q47&

!

,2A>BG<28@47T74<BSBG>6B

9

B824>7<>

水平
'

提取温

度(
b

N

料液比

!

9

(

1K

#

L

提取时

间(
138

-

超声波功

率(
g

& "* &

&

$% )* $"%

$ (% &

&

$* *% $!%

# (* &

&

#% ** #%%

表
$

!

正交试验结果

R2Q47$

!

Z7<;4><BSBG>6B

9

B824>7<>

试验号
' N L -

提取率(
M

& & & & & $(?$*

$ & $ $ $ $!?(!

# & # # # $"?."

) $ & $ # $!?)$

* $ $ # & $(?.*

" $ # & $ $(?*%

( # & # $ $(?%(

! # $ & # $"?$!

. # # $ & $*?.#

Q

&

$(?""# $(?*!% $(?%&% $(?%)#

"""""""""""""""""""""""

Q

$

$(?.*( $(?"(% $(?(&% $(?(!#

Q

#

$"?)$( $"?(.( $(?#$( $(?$$%

H &?*#% %?!(# %?(%% %?()%

$?)

!

橘皮多糖的抗氧化活性

用
,78>B8

反应体系来测试橘皮多糖清除羟基自由基的

作用%考察其抗氧化活性效果&由图
"

可知%橘皮多糖对亚

铁'过氧化氢体系经
,78>B8

反应产生的羟基自由基有明显

的清除作用%且随着多糖浓度的增加清除作用增强&说明橘

皮多糖具有抗氧化活性&

#

!

结论
用超声波辅助法提取橘子皮多糖%考察了提取温度+提

取时间+超声波功率+料液比等单因素试验%并设计正交试验得

图
"

!

橘皮多糖清除羟自由基的作用
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到了最佳工艺条件"提取温度
(%b

+提取时间
*%138

+超声

波功率
$!%g

+料液比
&

&

$*

!

9

(

1K

#%在该条件下橘皮多糖

的提取率可高达
$!?!"M

%与水浴加热法)

.

*相比提取率显著

提高%能省工省时%提取时料液比稍偏小可避免溶剂蒸发的

影响%在多糖提取生产中有参考价值&橘皮多糖对
,78>B8

反应产生羟基自由基有明显的清除作用%说明橘皮多糖有抗

氧化活性%但橘皮多糖的结构+构效关系以及其他生理活性

有待进一步研究&
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