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响应面优化‘不知火’柑橘果肉渣中结合酚的碱法提取工艺

钟宜辰,彭颖,张珮珮,潘思轶

华中农业大学食品科学技术学院,武汉４３００７０

摘要　为提高‘不知火’柑橘果肉渣中酚类物质的利用价值,采用已去除游离酚的‘不知火’柑橘果肉渣作为

原料,首先比较了不同溶剂提取对结合酚含量的影响,其次通过单因素试验和响应面分析法优化结合酚的碱法

提取工艺,最后利用 HPLC法分别检测结合酚与游离酚中单体酚的种类和含量.结果发现:NaOH 溶液作为提

取溶剂对结合酚的提取效果相对最好;液料比２２∶１(mL/g)、NaOH 浓度４．１mol/L、碱解时间３．２h时,结合酚

含量达３５６．５１mg/１００g;游离酚提取液中检测出１０种单体酚,其中橙皮苷的含量最高(２８４．４４μg/g),阿魏酸则

未被检测到;结合酚提取液中检测出８种单体酚,柚皮苷二氢查尔酮的含量最高(２９７．２９μg/g),阿魏酸含量高达

１２８．０７μg/g,而绿原酸、原儿茶酸未被检测到.综上表明,结合酚的酚酸组成丰富,酚酸含量明显高于游离酚,尤
其是阿魏酸含量.
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　　‘不知火’(Citrusreticulatacv),又名为丑橘、
丑柑,属于芸香科柑橘属植物,在我国四川、云南、湖
南、湖北等地均有种植[１].因其外形奇特、营养丰富

而广受消费者喜爱.为追求口感,‘不知火’被榨成

柑橘汁后,果肉渣常常被过滤后丢弃,浪费了果肉中

的营养物质.
酚类物质是‘不知火’柑橘果肉中的一种功能性

成分,能够在人体中发挥抗氧化、抗炎、抗菌[２Ｇ３]作

用,具有预防心血管疾病、糖尿病、肥胖、癌症[４Ｇ５]的

作用,可应用于食品、医药等行业[６Ｇ７].
酚类物质可分为游离酚和结合酚,前者主要以

游离态存在于植物液泡中;后者主要与细胞壁结构

中的多糖、果胶、纤维素等大分子物质结合[８Ｇ９],导致

其提取过程较复杂,在酚类物质的相关研究中常被

忽略.Arranz等[１０]研究桃、苹果时发现,新鲜水果

中结合酚含量(１１２~１２６mg/１００g)显著高于游离

酚含量 (１８．８~２８．０ mg/１００g).Chandrasekara
等[１１]和 Das等[１２]在研究谷粒、玉米中酚类物质的

抗氧化性时均发现,结合酚的抗氧化能力强于游离

酚.由此可见,结合酚具有重要的研究价值,有必要

探究不同的方法提取柑橘果肉中的结合酚物质.

化学法是最常见的结合酚提取方法,又分为碱

法和酸法[１３].碱法可以破坏酚类物质与植物细胞

壁间的醚键与酯键[１４],而酸法则主要作用于糖苷

键[１５].目前已有不少研究涉及到柑橘皮渣的回收

利用,却鲜少有利用柑橘果肉渣提取结合酚物质的

相关研究.
本研究将已去除游离酚的‘不知火’果肉渣作为

原料,首先比较了不同酸、碱溶剂对柑橘果肉渣中结

合酚的提取效果,其次通过单因素试验和响应面试

验优化了结合酚的提取工艺,最后利用 HPLC法分

别检测结合酚与游离酚中单体酚的种类和含量,从
而为柑橘果肉渣结合酚的回收利用提供参考依据.

1　材料与方法

1.1　材料与试剂

新鲜‘不知火’柑橘,购自武汉中百超市,榨汁机

榨汁后过滤,收集残渣,真空冷冻干燥后粉碎过孔径

０．４２５mm 筛,收集至自封袋中,放置于干燥皿中避

光保存备用.
甲醇、氢氧化钠、盐酸、乙酸乙酯、碳酸钠、福林Ｇ

酚试剂、没食子酸标准品均为国产分析纯;橙皮苷、
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新橙皮苷、地奥司明、柚皮苷二氢查尔酮、槲皮素、山
奈酚、芦丁、没食子酸、咖啡酸、阿魏酸、绿原酸、原儿

茶酸,均为色谱纯,购自上海源叶生物科技有限公司;
色谱级甲醇、乙腈、甲酸,均购自美国fisher公司.
1.2　仪器与设备

高速万能粉碎机,浙江屹立工贸有限公司;冷冻

干燥机,北京松源华兴科技发展有限公司;电子天

平,奥豪斯仪器有限公司;水浴恒温振荡器,天津市

欧诺仪器仪表有限公司;低温高速离心机,日本日立

公司;旋转蒸发仪,上海贤德生化仪器厂;酶标仪,
奥地利 TECAN 公司;Waters２６９５高效液相色谱

仪,美国 Waters公司;超声波清洗仪,上海安亭科学

仪器厂;榨汁机,浙江苏泊尔股份有限公司.
1.3　试验方法

１)游离酚的提取.称取１．０g‘不知火’柑橘果

肉渣粉末与４０mL的８０％甲醇溶液(４℃预冷),超
声提取 １５ min(２５ ℃、７０ W),冷冻离心 ２０ min
(４℃、８０００r/min),弃去上清液.同样的方法反复

提取３次,将提取液用旋转蒸发仪４５℃真空浓缩至

干,用经预冷的甲醇复溶,定容至１０mL备用[１６Ｇ１７].
最终沉淀物经真空冷冻干燥后,粉碎过孔径０．４２５
mm 筛,置于－８０℃冰箱避光保存备用

２)结合酚的提取.称取１．０g已去除游离酚的

‘不知火’柑橘果肉渣粉末,加入一定体积、一定浓度

的 NaOH 溶液,在４０℃下避光振荡消化一定时间,
消化结束后,加入 ６ mol/L 盐酸溶液调节 pH＝
２．０±０．２,离心１５min(８０００r/min、４℃),取酸性

上清液,沉淀用１０mL 超纯水洗涤,离心取上清

液,与酸性上清液混合,加入等体积的乙酸乙酯重

复萃取５次,合并有机相,旋转蒸发仪４５℃真空浓

缩至 干,用 经 预 冷 的 甲 醇 复 溶,定 容 至 １０ mL
备用[１８Ｇ１９].

３)不同试剂对‘不知火’柑橘果肉渣结合酚提取

量的影响.根据本文“１．３２)”所述工艺,将各参数

固定为:液料比４０∶１(mL/g),提取时间４h.分别

使用质量分数为１０％ NaOH 溶液、１０％硫酸溶液、

１０％盐酸溶液,以及体积比为１∶９的硫酸Ｇ甲醇溶

液、盐酸Ｇ甲醇溶液５种溶剂提取结合酚,考察不同

溶剂对提取液中结合酚含量的影响.
1.4　结合酚提取量的测定

参考Singleton等[２０]的方法并稍有改动.以没

食子 酸 为 标 准 品,配 制 成 １０、２０、３０、４０、５０、６０

μg/mL标准溶液.取４００μL的标准液于试管,加入

１．０mL福林酚试剂,漩涡振荡,避光放置５min后

加入２mL５％碳酸钠溶液,加入６．６mL蒸馏水.
漩涡振荡混匀后,室温避光放置９０min,７５０nm 下

测定吸光值,制成标准曲线.所得标准曲线回归方

程:y＝２．９４６x－０．００２３,R２＝０．９９７９.式中:x 代

表待测样品中结合酚的质量浓度,mg/mL;y 代表

样品在７５０nm 处的吸光度.
取４００μL的样品液,参照上述标准曲线制作方

法进行测定,通过标准曲线计算样品中结合酚的质

量 浓 度,并 按 下 式 计 算 样 品 的 结 合 酚 提 取 量

(mg/１００g):
结合酚提取量 ＝ 　　　　　　　　

　　　　　　
样品中结合酚质量浓度×样液体积

原料质量

1.5　单因素试验

单因素试验中各因素水平固定为:液料比４０∶１
(mL/g),NaOH 溶液浓度２mol/L,提取时间４h.
根据本文“１．３２)”所述工艺,改变其中１个因素,分
别考察其他因素对提取液中结合酚含量的影响.各

因素试 验 范 围 为 液 料 比 １０∶１、２０∶１、３０∶１、

４０∶１、５０∶１ (mL/g),NaOH 溶液浓度１、２、３、４、

５mol/L,提取时间１、２、３、４、５、６h.每组试验重复

３次,以确定各因素的适当范围.
1.6　响应面优化试验

在单因素试验基础上,采用BoxＧBehnken试验

设计,以液料比(A)、提取溶剂浓度(B)、提取时间

(C)为自变量,结合酚提取量(Y)为响应值进行３因

素３水平的中心组合试验,具体因素与水平见表１,
每组试验重复３次.

表１　中心组合试验因素与水平

Table１　Factorandlevelofindependentvariablesused

incentralcompositeexperiments

因素 Factor
水平 Level

－１ ０ １
液料比(A )/(mL/g)
Liquidtomaterialratio

１０∶１ ２０∶１ ３０∶１

NaOH (B)溶液浓度/(mol/L)
NaOHconcentration

３ ４ ５

碱解时间(C)/h
Alkalinehydrolysistime

２ ３ ４

1.7　HPLC 法测定单体酚的种类和含量

准确称取１２种单体酚标准品,各１．０mg,用甲

醇溶解并定容至１０mL,配置成酚类物质混标储备

液,置于－２０℃冰箱备用.将混标储备液稀释成不

同浓度梯度,以质量浓度为横坐标,峰面积为纵坐

４３１
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标,绘制每种单体酚的标准曲线.
另将１２种单体酚分别配成标准溶液,确定每种

单体酚的保留时间.
采用 Waters２６９５高效液相色谱仪测定,ZORＧ

BAXEclipseXDBＧC１８柱.参考 Liu等[２１]及苏东

晓[２２]的色谱条件并稍有改动:柱温３０℃,流速１．０
mL/min,进样量２０μL,二极管阵列检测器,波长分

别为２６０、２８３、３２０、３６７nm.流动相组成:乙腈(A)
和０．１％甲酸超纯水(B).有机相洗脱梯度:０~４０
min,５％ ~２５％ A;４０~４５ min,２５％ ~３５％ A,

４５~５０ min,３５％~５０％ A;５０~６０ min,５０％ ~
２５％ A;６０~６５ min,２５％ ~５％ A.平 衡 时 间

５min.通过与标准品保留时间比较,确定色谱峰所

属化合物种类,根据峰面积计算化合物含量,μg/g.
1.8　数据处理

运用 Excel和 DesignＧExpert８．０软件对数据进

行分析和处理.

2　结果与分析

2.1　不同溶剂对‘不知火’果肉渣中结合酚提取效

果的比较

　　分别对比了不同的酸、碱溶剂对‘不知火’果肉

渣中结合酚的提取效果.由图１可知,１０％ NaOH
溶液提取的结合酚显著高于其他酸性溶剂.原因可

能是碱性溶剂对醚键和酯键的破坏力很强,而酸性

溶剂虽可破坏糖苷键,但对醚键、酯键的破坏力极

弱.根据试验结果,选择１０％ NaOH 溶液作为单

因素试验的提取溶剂.

　A:１０％ NaOH 溶液;B:１０％硫酸溶液;C:１０％盐酸溶液;D:硫

酸Ｇ甲醇溶液 (体积比 １∶９);E:盐酸Ｇ甲醇溶 液 (体 积 比 １∶９)

A:１０％ NaOHsolution;B:１０％sulfuricacidsolution;C:１０％ hyＧ

drochloricacidsolution;D:SulfuricacidＧmethanolsolution(V/V＝

１∶９);E:HydrochloricacidＧmethanolsolution(V/V＝１∶９)

图１　溶剂种类对结合酚提取量的比较

Fig．１　Comparisonofsolventtypesforbound

polyphenolsextraction

2.2　单因素试验

１)液料比对结合酚提取量的影响.由图２可

知,在液料比１０∶１~２０∶１(mL/g)内,随着液料比

的增加,结合酚的提取量呈上升趋势.在液料比为

２０∶１ (mL/g)时,结合酚提取量达到最高点.之

后,随着液料比的增加,结合酚提取量逐渐减少.分

析原因可能是,当液料比较低时,溶剂无法将样品充

分浸透,样品未被提取完全,随着液料比的增加,样
品中的结合酚逐渐被释放,提取量上升,但液料比过

大时,被释放出的结合酚又随即被溶剂降解,故其提

取量反而降低.故根据结果,选择液料比１０∶１、

２０∶１、３０∶１(mL/g)这３个水平进行响应面试验.

图２　液料比对结合酚提取量的影响

Fig．２　EffectofsolventＧtoＧsolidratioon
boundpolyphenolsextraction

　　２)NaOH 溶液浓度对结合酚提取量的影响.
由图３可知,NaOH 溶液浓度在１~４mol/L,随着

NaOH 溶液浓度的增加,NaOH 溶液对于结合酚与

纤维素、多糖等大分子物质之间的结合键的破坏力

加强,结合酚的提取量呈增加趋势.在 NaOH 溶液

浓度为４mol/L时,结合酚提取量达到最高点.随

着 NaOH 溶液浓度继续增加,不仅不利于酚类物质

的释放,而且释放出的酚类物质在强碱的环境下无

法稳定存在,导致结合酚提取量减少[２３].故选择

NaOH 溶液浓度３、４、５mol/L这３个水平进行响

应面试验.

图３　NaOH溶液浓度对结合酚提取量的影响

Fig．３　EffectofNaOHsolutionconcentration
onboundpolyphenolsextraction

５３１
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　　３)碱解时间对结合酚提取量的影响.由图４可

知,在碱解时间１~３h内,根据浸提动力学,随着碱

解时间的延长,结合酚的提取量呈增加趋势.在碱

图４　碱解时间对结合酚提取量的影响

Fig．４　Effectofalkalinehydrolysistimeon
boundpolyphenolsextraction

解时间为３h时,碱解基本完成,结合酚提取量达到

最高点.随后已被释放出的结合酚被氧化[２４],同时

溶剂中的水分蒸发导致液料比及溶剂浓度均发生变

化,导致结合酚提取量随着碱解时间的延长逐渐减

少.故选择碱解时间２、３、４h这３个水平进行响应

面试验.
2.3　响应面优化试验

综合单因素试验结果,选择 NaOH 溶液作为单

因素试验的提取溶剂,根据 BoxＧBehnken设计原

理,确定了液料比、NaOH 溶液浓度、碱解时间３个

因素３个水平进行响应面试验,结果见表２.并对

试验数据进行响应面分析,得出回归模型方差分析

及最优碱解提取工艺,分别见表３及图５.

表２　响应面试验结果

Table２　Testresultsofresponsesurfacemethodology

序号

Number

A
液料比

Liquidtomaterialratio

B
NaOH 溶液浓度

NaOHsolutionconcentration

C
碱解时间

Alkalinehydrolysistime

结合酚提取量/
(mg/１００g)

Boundphenolicsextraction
１ －１ －１ ０ ２４９．３３
２ １ －１ ０ ３０８．７９
３ －１ １ ０ ２９６．１１
４ １ １ ０ ２９３．６９
５ －１ ０ －１ ２６１．５５
６ １ ０ －１ ２８５．５４
７ －１ ０ １ ２７８．７５
８ １ ０ １ ３１１．３４
９ ０ －１ －１ ２６４．２７
１０ ０ １ －１ ２８２．８２
１１ ０ －１ １ ３００．２０
１２ ０ １ １ ３０９．５３
１３ ０ ０ ０ ３７０．５４
１４ ０ ０ ０ ３４６．２３
１５ ０ ０ ０ ３５３．３４
１６ ０ ０ ０ ３５６．４７
１７ ０ ０ ０ ３６０．６１

表３　回归模型方差分析
Table３　Analysisofvarianceofregressionmodel

变异来源

Sourceofvariation
平方和

Sumofsquare
自由度

Degreesoffreedom
均方

Meansquare
F 值

Fvalue
P 值

Pvalue
显著性

Significance
回归模型 Regressionmodel ２２０９４．９８ ９ ２４５５ ４５．８１ ＜０．０００１ ∗ ∗ ∗

A １６１３．６９ １ １６１３．６９ ３０．１１ ０．０００９ ∗ ∗

B ４４３．４２ １ ４４３．４２ ８．２７ ０．０２３８ ∗

C １３９４．９８ １ １３９４．９８ ２６．０３ ０．００１４ ∗

AB ９５７．２８ １ ９５７．２８ １７．８６ ０．００３９ ∗

AC １８．４９ １ １８．４９ ０．３５ ０．５７５４
BC ２１．２５ １ ２１．２５ ０．４ ０．５４８９
A２ ５９７９．３ １ ５９７９．３ １１１．５８ ＜０．０００１ ∗ ∗ ∗

B２ ４５２２．６７ １ ４５２２．６７ ８４．４ ＜０．０００１ ∗ ∗ ∗

C２ ５２９４．０７ １ ５２９４．０７ ９８．７９ ＜０．０００１ ∗ ∗ ∗

残差 Residual ３７５．１２ ７ ５３．５９
失拟项 Missingitem ５０．０５ ３ １６．６８ ０．２１ ０．８８７９
纯误差 Pureerror ３２５．０７ ４ ８１．２７
总误差 Totalerror ２２４７０．１ １６

　注:∗P＜０．０５,影响显著;∗∗P＜０．０１,影响极显著;∗∗∗P＜０．００１,影响高度显著.Note:∗P＜０．０５,significantimpact;∗∗P＜
０．０１,extremelysignificantimpact;∗∗∗ P＜０．００１,highlysignificantimpact．

６３１



　第２期 钟宜辰 等:响应面优化‘不知火’柑橘果肉渣中结合酚的碱法提取工艺 　

　　响应面分析得出的回归方程为:Y＝３５７．４４＋
１４．２X１＋７．４５X２＋１３．２X３－１５．４７X１X２＋２．１５X１X３－
２．３１X２X３－３７．６８X１

２－３２．７７X２
２－３５．４６X３

２(R２ ＝
０．９８３３).方程式中,X１、X２、X３、Y 分别表示液料比、

NaOH溶液浓度、碱解时间、碱解结合酚提取量.
由表３可以看出,碱解结合酚提取量的回归模

型P 值＜０．０００１,高度显著,失拟项０．８８７９,结合

回归方程R２＝０．９８３３,可说明回归方程与模型的拟

合程度良好,回归方程能较好地预测结合酚提取量

与各参数之间的关系,同时反映液料比、NaOH 溶

液浓度、碱解时间这三者的交互关系.

A的P 值小于０．０１,表明液料比对碱解结合酚

提取量的影响极显著;B、C的P 值小于０．０５,表明

NaOH 溶液浓度、碱解时间对碱解结合酚提取量的

影响显著.在各因素水平范围内,根据F 值可以判

断各工艺条件对结合酚提取量的影响强弱,其中F
值越大,说明作用影响越强.根据 A、B、C及 A２、

B２、C２的F 值大小可知,各因素对结合酚提取量的

影响力从强到弱依次为:液料比(A)、碱解时间(C)、

NaOH 溶液浓度(B).

响应面图是响应值与各因素所构成的三维空间

的曲面图,在１个因素条件固定不变的情况下,考察

其他２个因素交互作用下响应值的变化情况.利用

DesignＧExpert．８．０软件分析试验所得数据,得到的

响应面及等高线图见图５.

图５　液料比(A)、碱解时间(B)、NaOH溶液浓度(C)的交互作用对碱解结合酚提取量的影响

Fig．５　Boundpolyphenolsextractionaffetctedbytheinteractionofliquidtomaterialratio(A),

alkalinehydrolysistime(B)andNaOHconcentration(C)
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　　由表３可知,AB的P 值小于０．０５.同样从图

５A中可以直观看出,液料比(A)与 NaOH 溶液浓

度(B)之间存在显著的交互作用.随着液料比及

NaOH 溶液浓度的增加,响应值(结合酚提取量)曲
面呈现先上升后下降的趋势.液料比、NaOH 溶液

浓度较小时,等高线较密,说明较低水平的液料比及

NaOH 溶液浓度对结合酚提取量的影响较大;液料

比、NaOH 溶液浓度较大时,等高线较稀疏,说明较

高水平的液料比及 NaOH 溶液浓度对结合酚提取

量的影响较小.

AC、BC的P 值均大于０．０５,说明液料比(A)与
碱解时间(C)、NaOH 溶液浓度(B)与碱解时间(C)
之间的交互作用不显著.由图５B、C均可看出,响
应值(结合酚提取量)随着单因素值的上升而呈现先

上升后下降的趋势,但总体来说曲面较为平缓,两两

单因素之间均无明显交互作用.

３)最佳工艺验证结果.响应面分析得出的最佳

工艺参数为:液料比为２１．８∶１(mL/g),NaOH 溶

液浓度为４．０６mol/L,碱解时间为３．１９h,预测结合

酚提取量为３６０．２１mg/１００g.根据实际操作的情

况将工艺参数调节为:液料比为２２∶１ (mL/g),

NaOH 溶液浓度为４．１mol/L,碱解时间为３．２h.
在此工艺参数的基础上进行验证试验,实际提取并

测定 ５ 次,最 终 测 得 的 碱 解 结 合 酚 提 取 量 为

(３５６．５１±５．０２)mg/１００g,达到预测值的９８．９７％,
说明优化后的工艺参数具有较强可行性.
2.4　‘不知火’果肉渣中单体酚的种类和含量

由表４可知,游离酚提取液中检测出１０种单体

酚,结合酚提取液中检测出８种单体酚,但种类和含

量均有差异.游离酚提取液中主要含有橙皮苷、柚
皮苷二氢查尔酮、山奈酚,其中橙皮苷的含量最高,
达到２８４．４４μg/g;结合酚提取液中主要含有橙皮

苷、新橙皮苷、柚皮苷二氢查尔酮、芦丁、阿魏酸,其
中柚皮苷二氢查尔酮的含量最高(２９７．２９μg/g),但
橙皮苷含量仅１４．９３μg/g.游离酚提取液中的酚酸

含量较少,阿魏酸未被检测到.而结合酚中阿魏酸

含量高达１２８．０７μg/g,绿原酸、原儿茶酸未被检测

到.原因可能是碱性条件下,醚键与酯键均遭到破

坏.通过醚键或酯键与细胞壁结构中蛋白质、多糖

等大分子物质结合的羟基苯甲酸衍生物(没食子

酸)、肉 桂 酸 衍 生 物 (阿 魏 酸、咖 啡 酸)被 释 放 出

来[２５Ｇ２６].而绿原酸、原儿茶酸未被检测到可能是因

为原料的特性,或已释放出的绿原酸、原儿茶酸在该

条件下被降解.总体来说,游离酚中的黄酮总量较

高,结合酚中的酚酸总量较高.
表４　‘不知火’果肉渣中单体酚的种类和含量

Table４　Typesandcontentsofindividualphenolic

in‘Dekopon’pulpresidue μg/g

种类

Types
游离酚

Freephenolics
结合酚

Boundphenolics
橙皮苷 Hesperidin ２８４．４４±９．７７ １４７．９３±４．３８
新橙皮苷 Neohesperidin － ５０．９８±０．８４
柚皮苷二氢查尔酮

Naringindihydrochalcone
１７１．１５±１．０８ ２９７．２９±１．０７

地奥司明 Diosmin ５２．２３±０．９２ －
芦丁 Rutin ４０．８６±０．２８ １０３．３７±２．５１
槲皮素 Quercetin ３５．０８±０．４６ ４９．０８±０．３２
山奈酚 Kaempferol １８１．６５±１．６７ －
没食子酸 Gallicacid ３３．６８±０．５６ ２９．０６±０．３７
咖啡酸 Caffeicacid ３．９８±０．０７ １９．２４±０．９１
阿魏酸 Ferulicacid － １２８．０７±１．４６
绿原酸

Chlorogenicacid
５１．８９±０．３３ －

原儿茶酸

Protocatechuicacid
１９．９１±０．７９ －

　注:“－”表示未检测到.Note:“－”indicatesnonedetected．

3　讨　论

提取结合酚时,应根据原料的特性(例如细胞壁

结构特性)及所需产物来选择提取溶剂[２７].徐菲

等[２８]研究不同溶剂对青稞结合酚的提取效果,结果

表明酸性溶剂水解得到的多酚质量分数在５％水平

上显著高于碱性溶剂.张金宏等[１８](以苹果为提取

原料)、Kim 等[２９](以麦麸为提取原料)均发现碱性

溶剂对结合酚的提取效果优于酸性溶剂.本研究结

果表明,１０％ NaOH 溶液提取的结合酚提取量显著

高于其他酸性溶剂.
结合单因素试验和响应面优化试验结果,碱法

提取‘不知火’柑橘果肉渣中结合酚的最佳工艺参数

为:液 料 比 为 ２２ mL/g,NaOH 溶 液 浓 度 为 ４．１
mol/L,碱解时间为３．２h,最终实际提取的碱解结

合酚提取量达(３５６．５１±５．０２)mg/１００g,达到预测

值的９８．９７％,说明优化后的工艺参数具有较强可

行性.

HPLC检测结果显示,‘不知火’柑橘果肉渣中

的游离酚与结合酚的种类及含量均有较大差异,‘不
知火’柑橘果肉渣中的阿魏酸、咖啡酸、柚皮苷二氢

查尔酮、芦丁多以结合态存在,而山奈酚、橙皮苷、地
奥司明、绿原酸多以游离态存在.综合表明,游离酚

主要由黄酮类组成,酚酸含量极少.而结合酚的酚

酸含量,尤其是阿魏酸含量,明显高于游离酚,这与

Holtekjolen等[３０]的研究结果相符.
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本研究结果为‘不知火’柑橘果肉渣中酚类物质

的深度利用提供了科学依据,优化后的工艺操作简

单且高效.‘不知火’柑橘果肉渣的结合酚物质中,
不仅酚酸类含量较游离酚高,而且组成丰富.未来

需要进一步挖掘结合酚在预防人体糖尿病、癌症等

方面的生物活性,及其对人体的代谢过程发挥的

作用.
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Optimizationofalkalineextractionprocessforbound
phenolicsfrom ‘dekopon’citruspulpresidue

ZHONGYichen,PENGYing,ZHANGPeipei,PANSiyi

CollegeofFoodScienceandTechnology,HuazhongAgriculturalUniversity,Wuhan４３００７０,China

Abstract　Inordertoimprovetheutilizationvalueofboundphenolicsfrom ‘dekopon’citruspulp
residue,the‘dekopon’citruspulpresiduewithoutfreephenolicswasusedasrawmaterials．Theeffects
ofdifferentsolventextractionsonthecontentofboundphenolicswerecompared．Subsequently,thesinＧ
gleＧfactortestandresponsesurfaceanalysis method wereusedtooptimizethealkalineextraction
process．AndthetypeandcontentofmonomericphenolinboundphenolicsandfreephenolicsweredetecＧ
tedbyHPLCmethod．TheresultsshowedthatNaOHsolutionwasthebestextractionsolventforthe
extractionofboundphenolics．AtaliquidＧtoＧmaterialratioof２２ mL/g,NaOHconcentrationof４．１
mol/L,andalkalinehydrolysistimeof３．２h,thecontentofboundphenolreached３５６．５１mg/１００g．Ten
monomericphenolsweredetectedinthefreephenolicsextract,amongwhichhesperidinwasthehighest
(２８４．４４μg/g),andferulicacidwasundetectable．EightmonomericphenolsweredetectedinthecomＧ
binedphenolextract．Thecontentofnaringindihydrochalconewasthehighest(２９７．２９μg/g)andthe
contentofferulicacidreachedashighas１２８．０７μg/g．Chlorogenicacid,protocatechuicacidwereundeＧ
tectable．Insummary,thephenolicacidcompositionofboundphenolicsisrich,andthecontentofpheＧ
nolicacidissignificantlyhigherthanthatoffreephenolics,especiallytheferulicacidcontent．

Keywords　citrus;pulpresidue;boundphenolics;freephenolics;responsesurface;alkalineextracＧ
tion
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