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摘要:[目的]提高化橘红在功能食品及医药等领域的应

用.[方法]选取深共熔溶剂体系、深共熔溶剂含水率、料

液比、提取温度和提取时间为试验因素,以黄酮得率为指

标进行单因素试验,从中筛选出具有显著性差异的因素,

并采用响应面法优化深共熔溶剂提取化橘红黄酮工艺;

以 DPPH 自由基、ABTS自由基和羟自由基清除能力评

价化橘红黄酮提取液的抗氧化活性.[结果]氯化胆碱—

乙二醇体系提取的化橘红黄酮得率最高.深共熔溶剂含

水率、料液比、提取温度对化橘红黄酮的得率有显著影

响,以此为基础进行响应面分析得到化橘红黄酮的最优

提取 工 艺:深 共 熔 溶 剂 含 水 率 ４３％、料 液 比 １∶
２１(g/mL)、提取温度６０℃,化橘红黄酮得率为(１９．３１±
０．４７)mg/g.对最优工艺条件下得到的化橘红黄酮提取

液进行抗氧化活性研究,结果显示,化橘红黄酮提取液对

DPPH 自由基、ABTS自由基和羟自由基清除率的半最大

效应质量 浓 度 分 别 为(１１７．６１±１．７１),(３６．９１±０．４６),
(３８７．５２±１．８５)μg/mL.[结论]深共熔溶剂提取化橘红

黄酮的得率显著优于传统水提法和乙醇溶剂提取法(P＜
０．０５);化橘红黄酮具有作为天然抗氧化剂来源的潜力.

关键词:化橘红;黄酮;深共熔溶剂;抗氧化活性

Abstract:[Objective]Thisstudyaimedtooptimizetheprocessof

deepeutecticsolventextractionofflavonoidsfrom exocarpium

Citrigrandisandtoevaluateitsantioxidantactivity．[Methods]

Thetypeofdeepeutecticsolventsystem,thewatercontentof

deep eutectic solvent, materialＧtoＧliquid ratio, extraction

temperature,andextractiontimewereselectedasexperimental

variables,andtheyield offlavonoids wasused asresponse

variablestoconductsinglefactorexperiment．Thenthesingle

factorswithsignificantdifferenceswerescreenedtooptimizethe

processofdeepeutecticsolventextraction ofexocarpium C．

grandisflavonoidsbyresponsesurface methods．Finally,the

scavengingabilityofexocarpiumC．grandisflavonoidextracton

DPPH radicals, ABTS radicals,and hydroxylradicals was

exploredto analyzethe antioxidantactivity．[Results] The

highestyieldofexocarpiumC．grandisflavonoidwasobtainedby

thecholinechlorideＧglycolsystem．Theyieldofflavonoidswas

significantlyimpacted by the deep eutecticsolvent＇s water

content, the materialＧtoＧliquid ratio, and the extraction

temperature．Theresponsesurfacemethodwasusedtodetermine

theidealflavonoidextractionprocedure,whichincludedthedeep

eutecticsolvent＇swatercontentof４３％,thematerialＧtoＧliquid

ratioof１∶２１(g/mL),andtheextractiontemperatureof６０℃．

Theyieldofexocarpium C．grandisflavonoidswas (１９．３１±

０．４７)mg/g．Theresultsofantioxidantactivityshowedthatthe

concentrationfor５０％ofmaximaleffectvaluesofDPPHradical,

ABTSradical,andhydroxylradicalscavengingwere(１１７．６１±

１．７１),(３６．９１±０．４６),(３８７．５２±１．８５)μg/mL．[Conclusion]

TheextractionofexocarpiumC．grandisflavonoidsusingdeep

eutecticsolventresultedinsignificantlyhigheryieldscompared
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withconventionalwaterandethanolmethod．Theseflavonoid

extractshadpotentialasasourceofnaturalantioxidants．

Keywords:exocarpium Citrigrandis;flavonoid;deepeutectic

solventextraction;antioxidantactivity

化橘红(exocarpiumCitrigrandis)又名化州橘红、化

州陈皮、柚皮橘红等,原产于广东化州,为芸香科植物化

州柚或柚的未成熟或近成熟的干燥外层果皮[１－２].化橘

红的药用价值极高,具有止咳化痰、健脾消食、缓解积食

等作 用[３].黄 酮 类 化 合 物 是 化 橘 红 的 活 性 成 分 之

一[４－６],化橘红黄酮类化合物具有抗氧化作用.王雯[７]

对水提取法制得的化橘红黄酮提取液进行抗氧化能力、

成分分析等研究,结果表明,化橘红黄酮纯度越高,抗氧

化能力越强.He等[８]通过对柑橘类草本植物的化学成

分和抗氧化活性的研究,得出化橘红中的黄酮类物质具

有显著的抗氧化能力.Zhu等[９]发现,化橘红总黄酮能

改善PM２．５诱导小鼠的肺部炎症和氧化应激,说明其能改

善肺损伤.段志芳等[１０]研究表明,化橘红中对 DPPH 自

由基起到清除作用的成分主要为橙皮苷和柚皮苷.但这

些研究大多采用有机溶剂进行提取,相关产品用于医药

或功能食品领域时需考虑安全及环保等因素.与甲醇、

乙醇等传统有机溶剂萃取法相比,利用深共熔溶剂(DES)

进行萃取,具有低毒环保、成本低、易回收、制取简单的优

势[１１－１２].目前,深共熔溶剂提取化橘红黄酮的研究尚未

见报道.研究拟以化橘红为原料,对５种不同的深共熔

溶剂进行筛选,以获得提取化橘红黄酮的最佳溶剂体系,

在此基础上优化深共熔溶剂提取化橘红黄酮类物质的工

艺,同时对最优条件下获取的黄酮提取液进行抗氧化活

性研究,旨在为化橘红在功能食品及医药等领域的应用

提供理论依据.

１　材料与方法

１．１　材料

化橘红:产地广东化州,化州市橘宝橘红制品有限

公司;

氯化胆碱、山梨醇、尿素、LＧ抗坏血酸(VC)、硝酸铝和

亚硝酸钠:分析纯,上海麦克林生化科技有限公司;

乙二醇、乳酸、丙三醇和无水乙醇:分析纯,天津市永

大化学试剂有限公司;

芦丁标准品、１,１Ｇ二苯基Ｇ２Ｇ三硝基苯肼(DPPH)、过

硫酸钾、２,２′Ｇ联氮Ｇ二(３Ｇ乙基Ｇ苯并噻唑Ｇ６Ｇ磺酸)二铵盐

(ABTS)、硫酸亚铁和水杨酸:分析纯,上海源叶生物科技

有限公司.

１．２　仪器

数显恒温水浴锅:HHＧ２型,河南恩格窑炉机械设备

有限公司;

定时双向数显恒温磁力搅拌器:JBＧ５型,江苏省金坛

市荣华仪器制造有限公司;

台式高速冷冻离心机:H１６５０ＧW 型,湘潭湘仪仪器有

限公司;

酶标仪:SYNERGY H１型,上海艾研生物科技有限

公司;

电子天平:YP５０２N型,上海舜宇恒平科学仪器有限

公司;

粉碎机:FSJＧA０３E１型,佛山市小熊厨房电器有限公司.

１．３　试验方法

１．３．１　深共熔溶剂制备　配制深共熔溶剂氯化胆碱—丙

三醇(V氯化胆碱 ∶V丙三醇 ＝１∶２),８０℃条件下,在磁力搅拌

器上搅拌１~３h,直至形成均匀透明液体.按照同样的

比例制备其他深共熔溶剂体系:氯化胆碱—乙二醇、氯化

胆碱—乳酸、氯化胆碱—DＧ山梨醇和氯化胆碱—尿素.

１．３．２　样品预处理　取适量的化橘红片粉碎,过６０目

筛,得化橘红粉末,备用.

１．３．３　传统水提法提取化橘红黄酮的基础工艺　称取

１００mg化橘红粉末,按料液比１∶２５(g/mL)加入超纯水

(２．５mL),混匀后于６０ ℃水浴６０min,以１００００r/min
离心１０min,取上清液制得化橘红黄酮水提液.

１．３．４　深共熔溶剂提取化橘红黄酮的基础工艺　称取

１００mg化橘红粉末,按料液比１∶２５(g/mL)加入含水率

３０％深共熔溶剂(２．５mL),混匀后于６０ ℃水浴６０min,

以１００００r/min离心１０min,取上清液制得化橘红黄酮

供试液.

１．３．５　化橘红黄酮得率测定

(１)芦丁标准曲线绘制:参照 Liu等[１３]的方法.通

过线性分析,得到标准曲线回归方程:y＝５．９２１１x＋
０．０２１９,相关系数R２为０．９９７２.

(２)化橘红黄酮得率测定:取 化 橘 红 黄 酮 供 试 液

４０μL,加入３６０μL的超纯水.其余操作步骤同芦丁标

准曲线绘制.测定５１０nm 处的吸光值,按式(１)计算化

橘红黄酮得率.

P＝
C×A×V

m
, (１)

式中:

P———黄酮得率,mg/g;

C———样品质量浓度,mg/mL;

A———稀释倍数;

V———提取液体积,mL;

m———化橘红粉末重量,g.

１．３．６　最优深共熔溶剂的确定　以化橘红黄酮得率为评

价指标,对５种不同深共熔(氯化胆碱—丙三醇、氯化胆

碱—乙二醇、氯化胆碱—乳酸、氯化胆碱—DＧ山梨醇和氯

化胆碱—尿素)进行筛选,得到提取化橘红黄酮的最优深

３９１
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共熔溶剂.

１．３．７　单因素试验　以化橘红粉末质量为基准,在深共

熔溶剂含水率 ３０％、料液比 １∶２５ (g/mL)、提取温度

６０℃、提取时间６０min的基础上进行单因素试验,分别

考察深共熔溶剂含水率、料液比、提取温度和提取时间对

化橘红黄酮得率的影响.

１．３．８　响应面法优化化橘红黄酮提取工艺　在单因素试

验结果基础上,选取深共熔溶剂含水率、料液比、提取温

度为自变量;以化橘红黄酮得率为响应值进行响应面试

验方案设计.

１．３．９　化橘红黄酮抗氧化活性研究　提取最优工艺条件

下的化橘红黄酮提取液,并对其黄酮质量浓度进行测定,

随后设计适宜的浓度梯度以评估其清除 DPPH 自由基、

ABTS自由基和羟自由基能力.
(１)DPPH 自由基清除能力:参考宋晓凡等[１４]的方

法进行测定,以 VC为对照组.按式(２)计算 DPPH 自由

基清除率并通过 GraphPadPrism７分析得出半最大效应

质量浓度(EC５０值).

R＝ １－
AX

A０
( ) ×１００％, (２)

式中:

R———自由基清除率,％;

A０———空白对照的吸光度值;

AX———加入样品后反应液的吸光度值.

(２)ABTS自由基清除能力:参考徐洪宇等[１５]的方

法进行测定,以 VC为对照组.按式(２)计算 ABTS自由

基清除率并通过 GraphPadPrism７分析得出EC５０值.

(３)羟自由基清除能力:参考陈建福等[１６]的方法进

行测定,以 VC为对照组.按式(３)计算羟自由基清除率

并通过 GraphPadPrism７分析得出 EC５０值.

RH＝ １－
AX－AX０

A０
( ) ×１００％, (３)

式中:

RH———羟自由基清除率,％;

AX———加入样品的吸光度值;

AX０———本底对照的吸光度值;

A０———空白对照的吸光度值.

１．４　数据处理与分析

所有试验重复测定３次.试验数据显著性分析采用

Duncans方法进行分析,运用 Designexpert１１进行响应

面设计;通过 Origin制图并用 GraphPadPrism７ 处理

数据.

２　结果与讨论

２．１　最优深共熔溶剂筛选结果

从图１可以看出,氯化胆碱—乙二醇体系的深共熔

溶剂提取化橘红黄酮得率远高于其他４种深共熔溶剂体

字母不同表示具有显著性差异(P＜０．０５)

图１　不同深共熔溶剂的黄酮得率比较

Figure１　Comparisonofflavonoidextractionratesfrom
differentdeepeutecticsolvents

系.深 共 熔 溶 剂 通 常 是 由 氢 键 受 体 (hydrogenbond
acceptor,HBA;如季铵盐)和氢键供体 (hydrogenbond
donors,HBD;如多元醇、尿素和羧酸)等组分在共晶状态

下组合而成,其熔点远低于单个组分,且拥有优良的生物

相容性[１７].因此,确定氯化胆碱—乙二醇体系的深共熔

溶剂提取效果最佳,将其用于后续试验.

２．２　单因素试验

２．２．１　深共熔溶剂含水率对化橘红黄酮得率的影响　由

图２可知,深共熔溶剂含水率的增加使得化橘红黄酮得

率呈先缓慢升高而后降低的趋势,当深共熔溶剂含水率

为３０％,４０％时,黄酮得率较高,分别为(２１．４７±０．９３),
(２１．４７±０．１１)mg/g.由于深共熔溶剂的黏度会受到加

水量的影响,含水率为１０％~３０％时,随着含水率的增

加,深共熔溶剂的黏度下降,增强了传质作用,而且一定

字母不同表示具有显著性差异(P＜０．０５)

图２　深共熔溶剂含水率对化橘红黄酮提取率的影响

Figure２　Influenceofwatercontentontheextraction
rate of flavonoids from exocarpium
CitriGrandis
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量的水分有利于黄酮类物质的溶解,使得黄酮得率增

加[１８];含水率为４０％~５０％时,化橘红黄酮得率下降,可

能是由于水分含量过高会破坏深共熔溶剂的氢键,导致

其提取能力下降[１９],也可能是由于黄酮成分与深共熔溶

剂已接触完全,此时继续增大含水率,相当于稀释深共熔

溶剂,反而会阻碍黄酮浸出.综合成本考虑,深共熔溶剂

含水率选择４０％.

２．２．２　料液比对化橘红黄酮得率的影响　由图３可知,

黄酮得率随深共熔溶剂增加整体呈先升高后下降的趋

势,当料液比为１∶２０(g/mL)时化橘红黄酮得率达到最

大值,为(１９．５５±０．２５)mg/g.深共熔溶剂较少时,增加

溶剂扩大了反应体系中化橘红和深共熔溶剂的接触面

积,使得溶剂能均匀、快速地进入细胞内,黄酮类化合物

不断溶出[２０];溶剂较多时,黄酮得率总体呈下降趋势,可

能是由于其他可溶性物质与黄酮类成分竞争溶剂,使其

得率降低[２１－２２].虽然在１∶３５(g/mL)时黄酮得率有所

回升,但 溶 剂 过 多 成 本 高. 因 此,料 液 比 选 择 １∶

２０(g/mL).

字母不同表示具有显著性差异(P＜０．０５)

图３　料液比对化橘红黄酮提取率的影响

Figure３　Effectsofratiooffeedtoliquidontheyieldof

flavonoidsfromexocarpiumC．grandis

２．２．３　提取温度对化橘红黄酮得率的影响　由图４可

知,当提取温度为６０℃时,化橘红黄酮得率达到最大,为

(１９．４３±１．９９)mg/g,推测是由于适当提高温度有利于深

共熔溶剂体系传质[２３],但温度过低,提取率不高,而温度

过高(超过８０℃)可能会破坏黄酮类物质结构[２４].因此,

提取温度选择６０℃.

２．２．４　提取时间对化橘红黄酮得率的影响　由图５可

知,整体 上 黄 酮 得 率 随 提 取 时 间 的 变 化 不 显 著 (P ＞

０．０５),当提取时间为６０min时,黄酮得率达到最高,为

(２０．８９±０．０４)mg/g.而过高的提取时间(超过８０min)

会导致溶出的黄酮类物质再次分解.因此,固定提取时

间为６０min.

字母不同表示具有显著性差异(P＜０．０５)

图４　提取温度对化橘红黄酮提取率的影响

Figure４　Influenceofextractiontemperatureonthe
extractionrateofflavonoidsfromexocarpium
CitriGrandis

字母不同表示具有显著性差异(P＜０．０５)

图５　提取时间对化橘红黄酮提取率的影响

Figure５　Influenceofextractiontimeontheextraction
rateofflavonoidsfromexocarpiumC．grandis

２．３　响应面法优化化橘红黄酮提取工艺

基于化橘红黄酮单因素试验结果,以黄酮得率为考

察指标,选择深共熔溶剂含水率、料液比、提取温度,设计

三因素三水平共１７个试验组的响应面优化试验.响应

面试验因素及水平见表１,试验设计及结果见表２.

　　对试验结果进行回归拟合,得到化橘红黄酮得率的

回归方程:

表１　化橘红黄酮提取试验因素及水平

Table１ 　 Factors and levels for the extraction of
flavonoidsfromexocarpiumCitriGrandis

水平
A 深共熔溶剂

含水率/％

B料液比

(g/mL)
C提取温度/

℃

－１ ３０ １∶１５ ５０

０ ４０ １∶２０ ６０

１ ５０ １∶２５ ７０
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表２　化橘红黄酮的响应面分析设计及结果

Table２　Response surface analysis design and
experimentaldataoftheenzymaticdigestion

processfromexocarpiumCitriGrandis

试验号 A B C 黄酮得率/(mgg－１)

１ －１ －１ ０ １４．８６

２ １ －１ ０ １８．４９

３ －１ １ ０ １５．７０

４ １ １ ０ １７．２５

５ －１ ０ －１ １６．４９

６ １ ０ －１ １６．６９

７ －１ ０ １ １６．５９

８ １ ０ １ １７．０１

９ ０ －１ －１ １５．９１

１０ ０ １ －１ １４．５６

１１ ０ －１ １ １６．２１

１２ ０ １ １ １７．１５

１３ ０ ０ ０ ２１．７６

１４ ０ ０ ０ １９．２４

１５ ０ ０ ０ １８．２９

１６ ０ ０ ０ １９．９１

１７ ０ ０ ０ １９．２１

　　Y＝１９．６８＋０．７２５A－０．０９３７B＋０．３９３８C－０．５２AB＋
０．０５５AC＋０．５８７５BC－１．１６A２－１．９４B２－１．８２C２. (４)

　　由表３可知:模型的F＝３．７且P 值＜０．０５,表明该

回归模型达到显著性水平.模型失拟项P 值为０．６２４４,

不显著.模型的决定系数R２＝０．８２６２,修订系数R２
Adj＝

０．６０２８,表明该模型可以解释８２．６２％的响应值,模型准

确度高,可用于优化化橘红黄酮得率.自变量一次项 A、

B、C和二次项的 A２以及交互项 AB、AC、BC对黄酮得率

的影响均不显著(P＞０．０５);二次项中 B２、C２对黄酮得率

的影响显著(P＜０．０５).根据F 值可知,三因素对化橘红

黄酮得率的影响大小依次为:深共熔溶剂含水率＞提取

温度＞料液比.

　　由图６~图８可看出,各曲面坡度相对平缓且等高线

趋于圆形,表明 AB、AC、BC之间交互作用对化橘红黄酮

得率的影响不显著,与表３方差分析结果相一致.

　　通过 DesignExpert１１软件的数据分析得到最优条

件为:料 液 比 １∶２０．７８ (g/mL)、深 共 熔 溶 剂 含 水 率

４３．１３％、提取温度５９．５９℃,化橘红黄酮得率达到最大的

理论值为１９．６８mg/g.结合试验的可操作性,将化橘红

黄酮提取工艺参数修正为:料液比１∶２１ (g/mL)、深共

熔溶剂含水率４３％、提取温度６０℃.在此条件下进行验

证,得到化橘红实际得率为(１９．３１±０．４７)mg/g,同理论

值 的相对误差仅为１．８８％(＜５％),与预测值吻合度较

表３　响应面二次模型方差分析†

Table３　Responsesurfacequadraticmodel
analysisofvariance

方差来源 平方和 自由度 方差 F 值 P 值 显著性

模型 ４７．５１ ９ ５．２８ ３．７０ ０．０４９３ ∗

A ４．２１ １ ４．２１ ２．９５ ０．１２９８

B ０．０７ １ ０．０７ ０．０５ ０．８３０７

C １．２４ １ １．２４ ０．８７ ０．３８２３

AB １．０８ １ １．０８ ０．７６ ０．４１２９

AC ０．０１ １ ０．０１ ０．０１ ０．９２９２

BC １．３８ １ １．３８ ０．９７ ０．３５８１

A２ ５．７１ １ ５．７１ ４．００ ０．０８５６

B２ １５．８８ １ １５．８８ １１．１３ ０．０１２５ ∗

C２ １３．９８ １ １３．９８ ９．７９ ０．０１６６ ∗

残差 ９．９９ ７ １．４３


失拟值 ３．２７ ３ １．０９ ０．６５ ０．６２４４ 不显著

误差 ６．７３ ４ １．６８

总离差 ５７．５０ １６

　†　“∗”表示有显著差异(P＜０．０５).

图６　料液比与含水率交互作用对化橘红黄酮

得率的影响

Figure６　InteractiveeffectsoffeedＧtoＧliquidratioand
water content on flavonoid yield from
exocarpiumC．grandis

高,说明该模型的试验设计可行,可以用于深共熔溶剂提

取化橘红黄酮优化工艺的预测.采用传统水提法得到的

化橘红黄酮得率为１５．２４mg/g.同时,传统溶剂乙醇提

取所得黄酮得率为１８．９３mg/g[７].与传统水提和传统溶

剂乙醇提取相比,深共熔溶剂所得黄酮得率较高.因此,

深共熔溶剂在化橘红黄酮的提取中表现出一定优势.

２．４　抗氧化活性

２．４．１　DPPH 自由基清除能力　由图９可知,VC和化橘

红黄酮清除 DPPH 自由基的能力均呈明显的剂量效应.

相同质量浓度下VC清除DPPH自由基能力优于化橘红
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图７　含水率与提取温度交互作用对化橘红黄酮

得率的影响

Figure７ 　 Interactive effects of water content and
extractiontemperature onflavonoid yield
fromexocarpiumC．grandis

图８　提取温度与料液比交互作用对化橘红黄酮

得率的影响

Figure８　Interactiveeffectsofextractiontemperature
and feedＧtoＧliquid ratio on flavonoid yield

fromexocarpiumC．grandis

黄酮 提 取 液. 化 橘 红 黄 酮 提 取 液 在 质 量 浓 度 为

０．５mg/mL时,对 DPPH 自由基的清除率达到最高,为
(７２．３４±０．３７)％.经分析化橘红黄酮提取液对 DPPH 自

由基清除能力的 EC５０值为(１１７．６１±１．７１)μg/mL.陈亦

璐等[２５]利用高压脉冲电场法提取的化橘红黄酮粗提物对

DPPH 自由基的EC５０值为(４２８．１６±３７．９５)μg/mL;当化

橘红黄酮质量浓度为０．５mg/mL时,其自由基清除率只

有５０．５８％.相比高压脉冲电场法,深共熔溶剂提取得到

的化橘红黄酮具有更强的清除 DPPH 自由基能力.

２．４．２　ABTS自由基清除能力　由图１０可知,化橘红黄

酮提取液与 VC对 ABTS自由基清除率的变化趋势相似,

均为 先 大 幅 上 升 后 趋 于 稳 定.质 量 浓 度 为 ０．０２~

０．０５mg/mL时,化橘红黄酮提取液对 ABTS自由基的清

除率高于VC;质量浓度为０．０５~０．５０mg/mL时,黄酮提

图９　化橘红黄酮提取液对 DPPH 自由基的清除能力

Figure９　Influenceoftheconcentrationofflavonoidsfrom
exocarpiumC．grandisextractandVC solution
onthescavengingrateofDPPHradicals

图１０　化橘红黄酮提取液对 ABTS自由基的清除能力

Figure１０　Influenceoftheconcentrationofflavonoids
fromexocarpiumC．grandisextractandVC

solutiononthescavengingrateof ABTS
freeradicals

取液对 ABTS自由基清除率稍低于 VC.其中,VC在质量

浓度为０．２５mg/mL时对 ABTS自由基的清除率达到最

大值,为(８６．４７±０．２４)％;化橘红黄酮提取液在质量浓度

为０．５０mg/mL时对 ABTS自由基的清除率达到最大值,

为(８２．５４±０．０１)％.经分析化橘红黄酮提取液对 ABTS
自由基的EC５０值为(３６．９１±０．４６)μg/mL.陈亦璐等[２５]

利用高压脉冲电场法提取的化橘红黄酮粗提物对 ABTS
自由基的EC５０值为(５０．５７±２．６３)μg/mL.相比高压脉

冲电场法,深共熔溶剂提取得到的化橘红黄酮具有更强

的清除 ABTS自由基能力.

２．４．３　羟自由基清除能力　由图１１可知,在试验范围

内,VC对羟自由基的清除率呈先迅速上升后趋于平缓的

趋势,而化橘红黄酮提取液则呈先上升后平缓的趋势.

经分 析 化 橘 红 黄 酮 提 取 液 对 羟 自 由 基 的 EC５０ 值 为

(３８７．５２±１．８５)μg/mL.相比 DPPH 自由基和 ABTS自

由基,化橘红黄酮清除羟自由基清除能力较弱.
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图１１　化橘红黄酮提取液对羟自由基的清除能力

Figure１１　Influenceoftheconcentrationofflavonoids

fromexocarpiumC．grandisextractandVC

solutionconcentrationonthescavengingrate

ofhydroxylradicals

３　结论

化橘红黄酮的最佳工艺参数为:以氯化胆碱—乙二

醇体系作为深共熔溶剂、深共熔溶剂含水率４３％、料液比

１∶２１(g/mL)、提取温度６０℃、提取时间６０min,在此条

件下化橘红黄酮得率为(１９．３１±０．４７)mg/g,该得率显著

优于传统水提法和传统溶剂乙醇提取法.进一步对化橘

红黄酮提取液的抗氧化活性进行研究,发现其对 DPPH
自由基、ABTS自由基和羟自由基具有较好的清除能力,

且具有明显的剂量效应关系,其 EC５０值依次为(１１７．６１±

１．７１),(３６．９１±０．４６),(３８７．５２±１．８５)μg/mL.综上,采

用深共熔溶剂提取化橘红黄酮具有较好的应用价值,后

续可进一步探究其黄酮物质组成及体内生物活性.
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信 息 窗

日本拟制定食品农产品定量检测方法的一般要求标准

　　２０２４ 年 ７ 月 １ 日,日 本 农 林 水 产 省 发 布 了

５５０００３９６５号提案,制定了食品农产品使用相对摩尔灵

敏度的定量方法的一般要求标准草案,意见反馈期至

２０２４年７月３０日.主要内容包括:

(１)当使用色谱法对食品农产品中的成分进行定

量分析时,为了获得可靠的定量测定值,需要定值纯度

或浓度的定量用标品,由于对各类化学物质的测定需

求不断增加,未必有对应的定量用标品,可以利用相对

摩尔灵敏度,使用与分析对象物质不同物质的定量用

标品,实施可靠性高的定量检测.

(２)该标准规定了当以某种物质为基准时,分析对

象物质相对摩尔灵敏度的确定程序、利用预先确定的

相对摩尔灵敏度的分析对象物质的定量方法的开发及

其使用的一般要求.

(３)尽管可以考虑各种方法来确定相对摩尔灵敏

度,但定量核磁共振谱(qNMR)和色谱相结合的方法是

简便的,两种不同的物质通过检测器分别给出物质固

有的响应比的换算,即可以某物质为基准,计算另一物

质的物质量.

(来源:http://news．foodmate．net)

９９１

|Vol．４０,No．７ 梁泳仪等:化橘红黄酮深共熔溶剂提取工艺优化及抗氧化活性研究


