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陈皮黄酮的超声-微波提取与高纯度橙皮苷

纯化工艺研究

葛维犇  李毅恒  王洪新*

（江南大学食品学院，江苏  无锡  214122）

摘要：【目的】探究陈皮在食品领域的应用前景，高效提取陈皮中的活性成分橙皮苷，同时开发一种高效的纯

化工艺以提升活性成分的纯度及其功能性价值。【方法】采用超声-微波协同萃取技术（U-MAE）提取陈皮中

的橙皮苷，并通过溶解特性导向的浓缩除醇-梯度乙醇洗涤-pH 调控 3级纯化体系对橙皮苷进行纯化。通过

单因素试验和响应面优化，确定最佳提取工艺参数，测定最终产品的抗氧化活性和 α-葡萄糖苷酶抑制活性。

【结果】在体积分数 60% 乙醇水溶液、微波功率 220 W、提取时间 3.5 min、料液比 1 g∶45 mL 的最佳提取条件

下，橙皮苷得率达到（43.3±0.2） mg/g，与传统提取工艺相比具有效率优势。经过 3 级纯化后，橙皮苷的质量

分数从（41.70±0.07）%提升至（96.09±0.88）%。最终产品表现出良好的抗氧化活性（ABTS自由基清除率 IC50为

135.57 μg/mL）和 α-葡萄糖苷酶抑制活性（IC50为 102.13 μg/mL）。【结论】应用 U-MAE 及 3级纯化体系，实现陈

皮中活性成分的高效提取和纯化，显著提升其目标产物纯度和功能性价值，可为陈皮在功能性食品开发中

的应用提供理论依据和技术支持，也为其他药食同源中药材的开发利用提供新思路。
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Ultrasonic-microwave Assisted Extraction of Flavonoids from Citri Reticulatae 

Pericarpium and High-purity Purification of Hesperidin
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Abstract: [Objective] To explore the application prospects of Citri Reticulatae Pericarpium in the food industry 

and efficiently extract the active component hesperidin, while developing an effective purification process to 

enhance the purity and functional value of the active ingredients. [Method] Ultrasonic-microwave assisted 

extraction (U-MAE) was employed to extract the hesperidin from Citri Reticulatae Pericarpium, followed by a 

three-stage purification system guided by dissolution characteristics involving alcohol removal by concentration, 

gradient ethanol washing, and pH adjustment to purify hesperidin. Single factor experiments and response surface 

methodology were used to optimize the extraction parameters. The antioxidant activity and α -glucosidase 

inhibitory activity of the final product were also evaluated. [Result] Under the optimal extraction conditions 

(60% ethanol-water solution by volume, microwave power of 220 W, extraction time of 3.5 min, and 

material/liquid ratio of 1 g∶45 mL), the hesperidin yield reached (43.3±0.2) mg/g, demonstrating significant 

efficiency advantages over traditional extraction methods. After three-stage purification, the mass fraction of 

hesperidin increased from (41.70±0.07)% to (96.09±0.88)%. The final product demonstrated excellent antioxidant 
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activity (ABTS free radical scavenging IC50 of 135.57 μg/mL) and α -glucosidase inhibitory activity (IC50 of 

102.13 μg/mL). [Conclusion] The U-MAE and three-stage purification system developed in this study enables 

efficient extraction and purification of active components from Citri Reticulatae Pericarpium, significantly 

enhancing their purity and functional values. This provides theoretical basis and technical support for the 

application of Citri Reticulatae Pericarpium in the development of functional foods and offers new ideas for the 

development and utilization of other traditional Chinese medicinal materials that are both food and medicine.

Keywords: Citri Reticulatae Pericarpium; extraction; purification; ultrasound-microwave

陈皮是芸香科植物橘及其栽培变种的干燥成

熟果皮，在我国诸多省份都具有悠久的制作和食

用历史［1-2］。目前，从陈皮中分离鉴定出的化学成

分已达 140余种，主要包括挥发油、黄酮、生物碱等

物质，其中黄酮是陈皮最重要的功效成分之一，而

橙皮苷则是陈皮黄酮的最主要成分［3-4］。现代药理

学研究表明，橙皮苷具有抗氧化、抗炎、抗癌、抗病

毒及保护心血管等多种生理活性［5-7］。鉴于橙皮苷

广泛的生物活性和潜在应用价值，其高效提取技

术的开发已成为当前研究热点之一。因此，建立

高效提取陈皮中橙皮苷的方法，对提高陈皮的深

度开发与高值化利用具有重要意义。

目前已有研究采用不同方法提取陈皮中的橙

皮苷。韩鹏虎等［8］采用索氏提取法，Li等［9］采用加

压液体萃取法，Zeng 等［10］采用超声辅助提取法。

但这些方法普遍存在萃取时间长、效率低、能耗高

等问题。U-MAE 是一种将超声空化效应与微波

热效应相结合的提取技术，已被广泛应用于多酚、

黄酮及多糖等活性成分的提取［11-12］。例如，Alifakı

等［13］采用 U-MAE 提取蔓越莓中的多酚，不仅大幅

缩短了提取时间 ，产品品质也得到明显提升 ；

García-Villalba 等［14］使用 U-MAE 提取龙舌兰多

糖，其化学组成、得率与超声辅助提取或微波辅助

提取法相当，提取时间缩短 5 min。因此，U-MAE

被视为一种高效、节能且环保的提取方法［15］。

橙皮苷是一种具有多种活性的天然黄酮类化

合物，其纯化方法包括大孔树脂吸附法、膜分离

法、高速逆流色谱法等［16］。尽管这些方法可获得

高纯度的橙皮苷，但通常需要复杂的工艺流程及

造价高昂的设备，很大程度上限制了橙皮苷在化

妆品、食品及药品等行业的广泛应用。鉴于常温

下橙皮苷在水和乙醇中的溶解度极低，将粗橙皮

苷经乙醇和水洗涤以除去部分杂质，即可实现橙

皮苷的快速纯化。该纯化过程简单，无需复杂设

备，适用于橙皮苷的大规模生产。

基于此，作者采用 U-MAE 提取陈皮中的橙皮

苷，并利用响应面法对提取参数进行优化，以获得

理想的橙皮苷得率。利用橙皮苷不溶于水和乙醇

的特性，通过优化乙醇用量、洗涤时间和 pH 等参

数，制备高纯度的橙皮苷。研究结果可为陈皮中

橙皮苷的高效提取提供理论指导，为橙皮苷的规

模化制备提供新方法，同时也为其他天然活性黄

酮类化合物的纯化提供新思路。

1　材料与方法

1.1　材料与试剂

广陈皮：产自广东省江门市新会地区，采摘制

作于 2022年，橙皮苷质量分数为（4.42±0.05）%；乙

腈：色谱纯，国药沃凯化学试剂有限公司；α-葡萄

糖苷酶（≥50 U/mg）、阿卡波糖、对硝基苯基 -β-D-

吡喃半乳糖苷（PNPG）、2，2’-联氮基双-（3-乙基苯

并噻唑啉 -6-磺酸）二氮盐（ABTS）、1，1-二苯基 -2-

三硝基苯肼（DPPH）：上海阿拉丁生物化学技术有

限公司；橙皮苷：色谱纯，上海源叶生物科技有限

公司；甲醇、乙醇、甲酸、氢氧化钠、盐酸、抗坏血酸

（VC）：分析纯，国药集团化学试剂有限公司。

1.2　仪器与设备

超声微波协同萃取仪：CW-2000 型，上海新托

分析仪器有限公司；超声清洗仪：YQ-920D 型，上

海易净超声波仪器有限公司；真空冷冻干燥机：

SCIENTZ-10N 型，宁波新芝生物科技股份有限公

司；电子天平：AR224CN 型，奥豪斯仪器（上海）有

限 公 司 ；高 速 冷 冻 离 心 机 ：D3024R 型 ，美 国

SCILOGEX 公 司 ；高 效 液 相 色 谱 仪（HPLC）：

Waters e2695 型，美国沃特世公司；pH 计：ST3100

型，奥豪斯（常州）仪器有限公司；紫外-可见分光

光度计：UV-2100 型，上海尼柯仪器有限公司；傅

里叶变换红外光谱仪：NEXUS 型，美国尼高力仪

器公司。
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1.3　研究方法

1.3.1　橙皮苷的 HPLC 分析及得率测定　

参照文献［17］的方法，采用 HPLC 法分析橙皮

苷。称取橙皮苷标准品溶于甲醇，配制成质量浓

度为 1.0 g/L 的储备液。取适量储备液按一定倍数

稀释后，进行 HPLC 分析。色谱条件为：色谱柱

Waters ACQUITY UPLC HSS T3（100 mm×2.1 mm× 

1.8 μm）；流动相 A 为 1 g/L 甲酸水溶液，流动相 B

为乙腈；流量 1.0 mL/min；柱温 35 ℃；进样体积 10 μL。

梯度洗脱程序如下：0~0.5 min，流动相 B 体积分数

为 5%；0.5~2.5 min，流动相 B 体积分数为 5%~6%；

2.5~15.0 min，流 动 相 B 体 积 分 数 为 6%~25%；

15.0~18.0 min，流动相 B 体积分数为 25%~47%；

18.0~27.0 min，流动相 B 体积分数为 47%~60%；

27.0~31.0 min，流动相 B 体积分数为 60%~95%；

31.0~35.0 min，流动相 B 体积分数为 95% 检测波

长为 283 nm。以橙皮苷峰面积（y）和质量浓度

（x）绘 制 标 准 曲 线 ，拟 合 线 性 回 归 方 程 为

y=13 963x+154.71，R2=0.998 4，线性范围 0~1.0 g/L。

橙皮苷得率按式（1）计算。

Y =  
c1 × V

m 0

（1）

式中：

Y——橙皮苷得率，mg/g；

c1——提取液中橙皮苷质量浓度，mg/mL；

V——提取液体积，mL；

m0——陈皮样品质量，g。

1.3.2　U-MAE提取单因素试验　

1）称取 5.00 g 陈皮粉末，置于 500 mL 超声微

波协同萃取仪中，固定超声功率为 50 W 且超声与

微波同时作用。固定微波功率 100 W，提取时间

3.0 min，料液比 1 g∶40 mL，评价体积分数 30%、

40%、50%、60%、70%、80%、90% 乙醇水溶液对橙

皮苷得率的影响。

2）固定乙醇水溶液体积分数为 60%，提取时

间 3.0 min，料液比 1 g∶40 mL，评价微波功率 50、

100、150、200、250、300、350 W 对橙皮苷得率的

影响。

3）固定乙醇水溶液体积分数为 60%，微波功率

200 W，料液比 1 g∶40 mL，评价提取时间 0.5、1.0、

2.0、3.0、4.0、5.0 min对橙皮苷得率的影响。

4）固定乙醇水溶液体积分数为 60%，微波功

率 200 W，提取时间 3.0 min，评价料液比 1 g∶20 mL、

1 g∶30 mL、1 g∶40 mL、1 g∶50 mL、1 g∶60 mL、

1 g∶70 mL、1 g∶80 mL对橙皮苷得率的影响。

1.3.3　响应面优化　

根据单因素试验结果，采用三因素三水平

Box-Behnken 响应面法进行优化。固定乙醇水溶

液体积分数为 60%，以橙皮苷得率为响应值，对

U-MAE 工艺参数进行优化。另外，结合橙皮苷提

取的实际操作条件进行验证。

1.3.4　不同提取方法比较　

1）热回流提取法（CE）参照文献［9］的方法。

称取 5.00 g 陈皮粉末，按料液比 1 g∶30 mL 加入体

积分数 75% 乙醇水溶液 ，于 80 ℃ 水浴中提取

12.5 h。随后在 4 000 g 条件下离心 5 min，取上清

液，测定提取液中橙皮苷质量浓度并计算得率。

2）超声辅助提取法（UAE）参照文献［18］的方

法。称取 5.00 g陈皮粉末，按料液比 1 g∶30 mL加入

体积分数 80% 乙醇水溶液，于 50 ℃ 、超声功率

285 W 条件下提取 20 min，后续操作同 CE。

3）微波辅助提取法（MAE）参照文献［19］的方

法。称取 5.00 g陈皮粉末，按料液比 1 g∶50 mL加入

体积分数 70% 乙醇水溶液，于微波功率 240 W 条

件下提取 5 min，后续操作同 CE。

4）U-MAE 根据响应面优化的最佳条件，取

5.00 g陈皮粉末，按料液比 1 g∶45 mL 加入体积分

数 60% 乙醇水溶液，在超声功率 50 W、微波功率

220 W 条件下提取 3.5 min，后续操作同 CE。

1.3.5　橙皮苷纯化工艺探究　

称取 100.00 g样品，根据响应面最佳优化条件

提取。提取液经真空浓缩至原体积的 1/10，于

4 ℃静置 12 h 后，于 4 000 g 条件下离心 15 min。

收集沉淀于 60 ℃真空干燥至恒质量，得到橙皮苷

粗提取物（CH）。称取 1.00 g的 CH，加入体积分数

95% 乙醇水溶液，室温下搅拌均匀后，于 4 000 g条

件下离心 10 min。收集沉淀在 60 ℃条件下真空

干燥至恒质量，测定洗涤后 CH 中橙皮苷的质量分

数。通过调整乙醇水溶液添加体积和搅拌时间，

确定合适的洗涤工艺。

称取 1.00 g洗涤后的 CH，分散于 20 mL 水中，

分别用 1 mol/L 的 NaOH 溶液调节 pH 至 9.0、10.0、

11.0、12.0、13.0，于 4 000 g 条件下离心 10 min 除去

不溶物。上清液用 1 mol/L 的 HCl溶液调节 pH 至

54



Vol. 44 No. 10 葛维犇等： 陈皮黄酮的超声--微波提取与高纯度橙皮苷纯化工艺研究

7.0，于室温下静置 60 min 后离心。收集沉淀于

60 ℃真空干燥至恒质量，测定沉淀中橙皮苷的质

量分数。

1.3.6　紫外与红外光谱分析　

取适量纯化后的样品与橙皮苷标准品，配制

质量浓度为 40 μg/mL 的甲醇溶液。取适量纯化后

的样品与橙皮苷标准品，于 280~400 nm 波长范围

内扫描测定其吸光度；在 4 000~600 cm-1波数范围

内扫描其透射光谱，每个样品累计扫描 32次。

1.3.7　体外抗氧化活性测定　

将 7.4 mmol/L ABTS 储 备 液 和 2.6 mmol/L 

K2S2O8 溶液按体积比 1∶1 混合，于室温避光反应

12 h。取适量该反应液用纯水稀释 25 倍，得到

ABTS 工作液。向 3 mL ABST 工作液中加入 1 mL

样品溶液，避光反应 6 min，随后测定其在 734 nm处

的吸光度。选用 VC 作为阳性对照，参照文献［20］

计算 ABTS自由基清除率。

取 4 mL DPPH 乙 醇 溶 液（0.1 mmol/L），与

1 mL 不同质量浓度的样品溶液混合，避光反应

30 min，测定反应液在 517 nm 处的吸光度。选用

VC 作为阳性对照，DPPH 与 ABTS 自由基清除率

计算方式相同。

1.3.8　α-葡萄糖苷酶抑制活性测定　

参照文献［21］的方法，取 200 μL α-葡萄糖苷

酶溶液（≥0.25 U/mL）与 200 μL 不同质量浓度的样

品溶液混合 ，于 37 ℃ 孵育 10 min。随后加入

200 μL PNPG 溶液（5 mmol/L），再于 37 ℃ 孵育

10 min，随 后 迅 速 加 入 400 μL Na2CO3 溶

液（2 mmol/L）终止反应。测定反应液在 405 nm 处

的吸光度。选用阿卡波糖作为阳性对照，α-葡萄

糖苷酶抑制率按式（2）计算。

I =  ( 1 -  
A -  A 0

A 1

) × 100% （2）

式中：

I——α-葡萄糖苷酶抑制率，%；

A——样品反应液的吸光度；

A0——不添加 α -葡萄糖苷酶时反应液的吸

光度；

A1——不添加样品溶液时反应液的吸光度。

1.4　数据处理与分析

试验均重复测定 3 次。采用 Origin 9.1 软件

绘 图 ，采用 SPSS 20.0 软件进行单因素方差分析

及 显 著 性 分 析 ，P<0.05 表 示 差 异 显 著 ；采 用

Design-Expert 10.0 软件进行响应面试验的数据

分析。

2　结果与讨论

2.1　单因素试验结果

影响 U-MAE 提取效率的因素包括超声功率、

微波功率、提取溶剂的种类、提取时间、料液比、提

取温度等［11］。根据选用仪器的特性及陈皮原料的

性质，选取乙醇体积分数、微波功率、提取时间、料

液比为主要因素进行优化。

根据相似相溶原理，通过调整乙醇与水的比

例改变提取溶剂的极性，使其与橙皮苷的极性相

匹配。使用不同体积分数乙醇水溶液提取的结

果，见图 1（a）。当乙醇体积分数为 60% 时，橙皮苷

得率达到最大值。吴昊等［22］和郑美玲等［23］的研究

表明，使用乙醇水溶液提取陈皮黄酮时，其得率高

于纯乙醇，这是因为适量水的加入增强了溶剂极

性，更有利于黄酮类化合物溶出［24］。因此，选择体

积分数为 60% 的乙醇水溶液作为陈皮中橙皮苷的

提取溶剂。

微波功率影响微波的热效应，从而影响提取效

率。不同微波功率条件下的提取结果，见图 1（b）。

功率从 50 W 增至 200 W 时，橙皮苷得率呈现快速

上升趋势，在功率达到 200 W 后得率的增长速率

明显减缓。微波功率的提升通常有助于提高橙皮

苷的提取率，但过高的微波功率导致局部温度过

高，引起目标成分降解，反而降低得率［25］。黄智

等［19］研究发现，微波功率大于 240 W 时，橙皮苷得

率开始下降。本研究选择的微波功率范围内未观

察到明显的降解现象。综合考虑能耗，选定微波

功率为 200 W。

提取过程需要足够的时间以实现固液两相间

的传质［26］。随提取时间的延长，提取效率逐渐提

高，直至目标成分在溶剂体系中达到传质平衡［27］。

如图 1（c）所示，当提取时间从 0.5 min 延长至 3.0 

min 时，橙皮苷从组织细胞中快速溶出，得率快速

上升；在 3.0~5.0 min，传质过程逐渐接近平衡，传

质推动力减小，得率趋于缓慢。尽管提取 5.0 min

时得率最高，但从实际效率角度考虑，选定提取时

间为 3.0 min。

提高料液比可增加液体与样品之间的接触面
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积，降低提取液中溶质的质量浓度，从而增强萃取过

程中的传质动力［10］。不同料液比对橙皮苷得率的影

响，见图 1（d）。在所选择的范围内，随提取溶剂的

增加，样品粉末在溶剂中分散更加均匀，传质效率提

高，橙皮苷得率持续上升，并在料液比为 1 g∶80 mL

时达到最大值。当料液比为 1 g∶40 mL 时，橙皮苷

得率已较高，且此时溶剂消耗量仅为前者的 1/2。

因此选择料液比为 1 g∶40 mL。

2.2　响应面优化提取工艺

通过响应面法可以获得目标物的最优提取条

件，节省溶剂使用量、缩短提取时间、节省劳动

力［28］。基于单因素试验结果，进行响应面试验设

计，见表 1。橙皮苷提取工艺优化的设计方案与结

果，见表 2。通过多元回归拟合试验数据得到橙皮

苷得率（y）与微波功率（A）、提取时间（B）、料液比

（C）的二阶回归方程：y=41.19+4.34A+2.88B-0.07C-

1.03AB-0.83AC-0.68BC-3.3A2-1.39B2-0.26C2。

方差分析和显著性检验结果，见表 3。回归模型

P<0.000 1，表明该模型可信。对模型各项分析，结果

显示A、B对 y影响显著（P<0.05）；而AB、AC项的P均

小于 0.05，表明A分别与B和C之间存在显著的交互

作用；A2、B2对模型影响显著（P<0.05）。

2.3　最佳提取工艺的预测与验证

各因素对橙皮苷得率影响的三维响应面图，

见图 2。响应面图存在明显平台区，表明当提取因

素达到一定水平后，橙皮苷得率趋于平缓。模型预
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图 1　不同单因素对橙皮苷得率的影响

Fig. 1　Effects of different single factors on hesperidin yield

表 1　响应面试验设计表

Table 1　Response surface design

水平

-1

0

1

微波功率/W

150

200

250

提取时间/min

2.0

3.0

4.0

料液比

1 g∶40 mL

1 g∶50 mL

1 g∶60 mL
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测的最佳提取条件为微波功率 223.32 W、提取时间

3.73 min、料液比 1 g∶45.09 mL，橙皮苷得率预测值

为 43.9 mg/g。结合实际操作可行性，将工艺参数

调整为微波功率 220 W、提取时间 3.5 min、料液比

1 g∶45 mL。经验证 ，此条件下橙皮苷得率为

（43.3±0.2） mg/g，与预测值相对误差仅为 1.38%，

表明所建模型具有良好的预测精度与可靠性。通

过 U-MAE提取的橙皮苷得率高于齐兵等［29］采用热

回流法获得的得率（32.8 mg/g），与 Li 等［9］通过高

压液体萃取法所达到的得率（45.4 mg/g）十分相

近。从提取效率和时间成本综合考量，U-MAE 适

用于陈皮中橙皮苷的提取。

表 2　响应面优化橙皮苷提取的工艺方案与结果

Table 2　Experimental design and results of response surface methodology for optimizing hesperidin extraction

序号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

微波功率/W

150

250

150

250

150

250

150

250

200

200

200

200

200

200

200

200

200

提取时间/min

2.0

2.0

4.0

4.0

3.0

3.0

3.0

3.0

2.0

4.0

2.0

4.0

3.0

3.0

3.0

3.0

3.0

料液比

1 g∶50 mL

1 g∶50 mL

1 g∶50 mL

1 g∶50 mL

1 g∶40 mL

1 g∶40 mL

1 g∶60 mL

1 g∶60 mL

1 g∶40 mL

1 g∶40 mL

1 g∶60 mL

1 g∶60 mL

1 g∶50 mL

1 g∶50 mL

1 g∶50 mL

1 g∶50 mL

1 g∶50 mL

实测值/（mg/g）

27.8±0.9

39.3±4.6

35.7±3.7

43.1±1.6

32.4±0.2

42.0±1.3

34.9±2.0

41.2±0.2

36.5±0.1

43.6±2.3

36.8±1.6

41.2±0.9

41.3±0.5

41.4±0.5

41.3±0.2

40.7±3.4

41.2±3.3

预测值/（mg/g）

28.3

39.3

35.8

42.6

32.5

42.9

34.1

41.1

36.7

42.3

36.7

42.3

41.2

41.2

41.2

41.2

41.2

表 3　响应面模型分析结果

Table 3　Results of response surface model

方差来源

模型

A

B

C

AB

AC

BC

A2

B2

C2

残差

失拟项

纯误差

总离差

平方和

282.155 0

150.667 0

66.070 1

0.038 2

4.221 7

2.760 8

1.834 2

45.870 0

8.176 8

0.293 4

3.198 9

2.876 1

0.322 8

286.332 1

自由度

9

1

1

1

1

1

1

1

1

1

7

3

4

16

均方

31.459 2

150.449 0

66.430 1

0.038 6

4.212 9

2.760 8

1.834 2

45.920 0

8.154 4

0.292 8

0.455 0

0.956 7

0.080 2

F

68.84

329.22

145.36

0.08

9.22

6.04

4.01

100.37

17.89

0.64

12.51

P

<0.000 1**

<0.000 1**

<0.000 1**

0.784 5

0.017 1*

0.047 2*

0.091 0

<0.000 1**

0.004 1**

0.439 8

0.198 0

注：*代表差异显著（P<0.05）；**代表差异极显著（P<0.01）。
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2.4　不同方法提取橙皮苷的得率

不 同 提 取 方 法 对 橙 皮 苷 得 率 的 影 响 ，见

图 3。与 CE 相比，UAE 和 MAE 提取的橙皮苷得

率均显著提高。超声所产生的空化效应能破坏

细胞结构并减小颗粒粒径，强化传质过程；微波

可直接作用于极性分子，通过热效应促使目标成

分溶出［30-31］。U-MAE 提取的橙皮苷得率高于其

他 3 种方法。U-MAE 兼具超声的空化效应和微

波的热效应，在获得高得率的同时，可显著缩短

提取时间 ，是提取陈皮中橙皮苷的有效方法。

Wang 等［20］对比了乙醇回流、水浸提、酶辅助提

取、UAE 及 U-MAE 的提取时间、得率及能耗，发

现 U-MAE 在提取时间最短、得率最高的前提下，

能耗也较低，该方法在生产过程中伴随更少的

CO2等温室气体排放，更具环境友好性。

2.5　橙皮苷的纯化结果

橙皮苷是一种二氢黄酮苷类化合物，在常温

水中的溶解度极低［32］。将提取液浓缩并静置后即
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不同小写字母表示差异显著（P<0.05）。

图 3　不同提取方法对橙皮苷得率的影响

Fig. 3　Effects of different extraction methods on hesperidin yield

图 2　各因素交互作用对橙皮苷得率的响应面图

Fig. 2　Response surface plots of factor interactions on hesperidin yield
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有大量沉淀析出，其主要成分为橙皮苷。每 100 g

原料可得 CH（5.81±0.12） g，其中橙皮苷的质量分

数为（41.70±0.07）%。使用乙醇洗涤可除去 CH 中

混杂的醇溶性杂质。料液比与洗涤时间对产物纯

度的影响如图 4 所示。当料液比为 1 g∶10 mL 时，

产物纯度已较为理想；继续增大溶剂用量从经济

性和环保角度考量并不可取。洗涤 10 min 后，大

部分醇溶性杂质已被去除，进一步延长洗涤时间

纯度并无明显提升。因此乙醇洗涤工艺为料液比

1 g∶10 mL、洗涤时间 10 min。

经乙醇洗涤后的 CH 在不同 pH 条件下的纯化

效果，见图 4（c）。随 pH 升高，CH 纯度呈先上升后

下降的趋势，在 pH 12.0 时达到最大值。当 pH 低

于 12.0 时，橙皮苷发生去质子化反应而溶于水相，

从而与不溶性杂质分离；当 pH 大于 12.0 后，过强

的碱性环境可能导致橙皮苷降解及更多杂质溶

出，致使回收率和纯度降低。因此，最佳纯化 pH

为 12.0。经上述纯化工艺后，最终得到橙皮苷质

量分数为（96.09±0.88）%的高纯度产物（HP）。与

Liu 等［33］采用 AB-8 大孔树脂结合高速逆流色谱达

到的纯度（99.62%）相比，本研究所得产物纯度略

低，但其操作过程更为简便。

2.6　橙皮苷的鉴定

HP 与橙皮苷标准品的紫外和红外光谱图，见

图 5。HP 与橙皮苷标准品均在 294 nm 处呈现明

显的吸收峰。两者的红外光谱谱图基本一致，其

主要特征峰位与 Zheng 等［34］和 Balakrishnan 等［35］

报道的橙皮苷红外光谱图相符。表明经上述提取

纯化工艺得到的 HP为高纯度橙皮苷。

HP 与橙皮苷标准品的 HPLC 色谱图，见图 6。

HP 图谱中仅观察到 1 个显著的色谱峰，其保留时

间为 18.03 min；橙皮苷标准品在 18.02 min 出峰，

与 HP 的出峰时间十分相近。进一步证实 HP 中主

要成分为橙皮苷。
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图 4　不同因素对 CH 中橙皮苷纯度的影响

Fig. 4　Effects of different factors on hesperidin purity in CH
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2.7　抗氧化活性分析

不同样品对 ABTS 和 DPPH 自由基的清除能

力，如图 7所示。自由基清除率均随样品质量浓度

升高而提高。VC、HP、CH 均表现出良好的自由基

清除能力 ，ABTS 自由基清除率的 IC50 分别为

25.90、135.57、178.61 μg/mL；DPPH 自由基清除率

的 IC50 分别为 74.90、518.68、885.93 μg/mL。对比

发现，纯化产物 HP 的抗氧化活性强于 CH。这主

要是因为纯化过程中除去了 CH 中还原性较弱的

色素、糖类等物质，使其抗氧化能力增强。
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图 7　HP与 CH 对 ABTS和 DDPH 自由基的清除能力

Fig. 7　ABTS and DPPH free radical scavenging activities of HP and CH
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Fig. 5　UV and FT-IR spectra of HP and the hesperidin standard
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图 6　HP和橙皮苷标准品的 HPLC 图

Fig. 6　HPLC chromatograms of HP and the hesperidin standard
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2.8　α-葡萄糖苷酶抑制活性

不同样品对 α -葡萄糖苷酶的抑制曲线，见

图 8。阿卡波糖、HP、CH 对 α-葡萄糖苷酶的抑制

率均随其质量浓度的增加而逐渐升高，IC50分别为

13.06、102.13、125.08 μg/mL。α -葡萄糖苷酶是人

体糖代谢的关键酶之一，能高效水解 α-1，4-糖苷

键。当其活性受到抑制时，催化效率降低，酶解速

率减缓，产物生成量减少［21］。近年来，研究发现多

种天然多酚与黄酮类化合物对 α-葡萄糖苷酶均具

有抑制效果。这类物质可通过氢键及疏水相互作

用诱导 α-葡萄糖苷酶构象发生变化，进而抑制其

活性［36］。HP 的抑制活性高于 CH，这可能是由于

高纯度的橙皮苷更易与 α -葡萄糖苷酶发生相互

作用。

3　结论

U-MAE 与多级纯化技术体系的结合被应用

于陈皮中橙皮苷的高效提取与精准分离。经工

艺优化 ，在最佳提取条件下 ，橙皮苷得率达到

（43.3±0.2） mg/g。针对橙皮苷的理化特性 ，构

建乙醇洗涤结合 pH 调控的纯化工艺：首先利用

目标物在特定条件下选择性析出特性，将提取液

浓缩后获得橙皮苷质量分数为（41.70±0.07）%的

粗提物；随后通过乙醇洗涤和 pH 调控，最终产物

中橙皮苷质量分数升至（96.09±0.88）%。该集成

工艺具有操作简单、能耗低等优点，为从陈皮及

其他柑橘类果皮中高效获取橙皮苷提供了一种

有效的技术方案。所得高纯度橙皮苷产物表现

出良好的抗氧化活性和 α -葡萄糖苷酶抑制能

力，在功能性食品添加剂及天然降糖药物研发

领域中展现出广阔的应用前景。当前工作主要

聚焦于橙皮苷的提取纯化，尚未对陈皮中其他

黄酮进行分离。后续研究可进一步优化纯化工

艺，实现对陈皮中多种黄酮类成分的分离与综

合利用。
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