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　　化橘红为芸香科植物化州柚 Citrus grandis

` tomentosa’ ( L. )和柚 C. grandis ( L. ) Osbeck未

成熟果实的干燥外层果皮 [1 ] ,前者称毛橘红 ,后者称

光橘红。有散寒、燥湿、消痰、利气等功效 ,用于风寒

咳嗽、喉痒痰多、食积伤酒、呕恶痞闷等 [1 ]。化橘红富

含黄酮类成分 ,主要为柚皮苷 ( na ringin)、野漆树苷

( rhoi folin)等
[2 ]。化橘红中柚皮苷含量测定已有报

道 [1 ] ,但尚未见测定化橘红野漆树苷含量的报道。本

实验建立了测定化橘红野漆树苷含量的薄层扫描

法 ,并对毛橘红与光橘红中野漆树苷含量进行了比

较分析。

1　材料

1. 1　样品: 毛橘红为芸香科植物化州柚 Citrus

grandis` tomentosa’ ( L. )未成熟的干燥外层果皮。

毛橘红 A, B, C均产自化州平定镇 ,炮制品直径分别

为约 7. 0, 4. 5, 2. 5 cm;光橘红为芸香科植物柚 C.

grandis ( L. ) Osbeck的干燥外层果皮: 光橘红 A

购自海南省海南大学附属医院 ,光橘红 B购自北京

西单金象大药房 ,光橘红 C购自河南省郑州市医药

总公司医药大厦。

1. 2　仪器与试剂:岛津 CS-9000型薄层扫描仪 , ZF-

C型三用紫外分析仪 (上海康乐光电仪器有限公司 ) ,

电子天平 ( BP121S型 ) ,定量毛细管 ( Drummond

U SA) ;硅胶 GF254预制板 (青岛海洋化工厂 ) ,石油醚

( 60℃～ 90℃ )、甲醇等试剂均为分析纯;野漆树苷

对照品 ,自制 ,纯度为 97. 95% (归一面积化法 )

2　方法

2. 1　对照品溶液的制备:准确称取野漆树苷对照品

约 8. 1 mg ,甲醇溶解 ,制成含野漆树苷 0. 27 mg /

m L的溶液 ,作为对照品溶液。

2. 2　供试品溶液的制备:精密称取样品各约 0. 5 g ,

置索氏提取器中 ,先用适量石油醚回流提取 5 h,弃

取石油醚 ,残渣挥至无醚味 ,再用适量甲醇回流提取

4 h以上 ,放冷 ,滤过 ,用少量甲醇洗涤容器 ,合并 ,

浓缩 ,容量瓶定容 (毛橘红样品定容为 25 mL,光橘

红样品定容为 5 mL) ,作为供试品溶液 ,各样品均平

行制备 3份供试液。

2. 3　薄层层析条件及测定波长的确定:硅胶 GF254

以 0. 5% CMC-Na湿法铺板 ,厚约 0. 3 mm , 105℃

活化 30 min后置干燥器备用。以定量毛细管点样。

展开剂 a: 乙酸乙酯 -丙酮-水 ( 10∶ 5∶ 9)上层液 10

mL+ 丙酮 1 mL+ 甲酸 0. 01 mL;展开剂 b:乙酸乙

酯 -丙酮 -水 ( 10∶ 5∶ 9)上层液 10 mL+ 丙酮 1 mL。

先用展开剂 a上行展开 ,展距 8 cm,取出晾干后 ,再

用展开剂 a或 b展开 ,展距 8 cm,取出 ,晾干 ,烘至

无酸味 ,放冷。 以岛津 CS-9000型薄层扫描仪作扫

描检测 ,对照品色点与供试品色点均在 342 nm处

有最大吸收峰 ,确定扫描波长为 342 nm (图 1)。

1-柚皮苷　 2-野漆树苷　 3～ 9-毛橘红

10～ 12-光橘红　 13-柚皮苷和野漆树苷

1-naringin　 2-rhoifolin　 3- 9-C . grand is` tomentosa’

10— 12-C. grandis　 13-naringin and rhoifolin

图 1　 TLC图谱 ( 254 nm)

Fig. 1　 TLC chromatogram ( 254 nm)

2. 4　标准曲线制备: 对照品溶液 0. 5, 1, 2, 3, 4, 5

μL于同一硅胶 GF254预制薄层板上 , 2次展开 ,取

出 ,晾干 ,扫描。扫描条件:飞点扫描 ,λ= 342 nm处

进行。以面积值为纵坐标 ,点样量为横坐标 ,得标准

曲线回归方程为 Y= 103 099. 266X+ 13 126. 960,

r= 0. 999 0,野漆树苷在 0. 135～ 1. 350μg呈良好

的线性关系。

2. 5　稳定性试验:点样 ( 4μL)后依法展开 ,每隔一
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定时间对同一野漆树苷斑点进行色谱扫描 ,结果野

漆树苷斑点面积分值 12 h内稳定 , RSD= 0. 99% 。

2. 6　精密度试验: 同板精密度试验:精吸取同一样

品溶液 0. 5μL,于同一薄层板上点 6个相同量的

点 ,依法展开 ,扫描 ,作精密度考察 ,斑点面积分值

RSD= 1. 65% (n= 6)。异板精密度试验: 精吸取同

一样品溶液 2μL,分别点于 5块不同薄层板上 ,依

法展开 ,扫描 ,斑点面积分值 RSD= 3. 02% (n= 5)。

2. 7　重现性试验:取同一批样品 5份 ,依法提取、定

容 ,作含量测定 ,结果斑点面积分值 RSD= 2. 84%

(n= 5)。

2. 8　加样回收率试验:准确称取毛橘红样品 (约 0.

1 g ) 3份 ,加入野漆树苷对照品溶液 ( 0. 58 mg /mL)

各 0. 90, 1. 0, 2. 0 mL。按供试品溶液制备方法提取、

定容 ,并作含量测定 ,计算回收率。野漆树苷加样回

收率为 95. 17% , RSD= 2. 50% (n= 3)。

2. 9　样品含量测定:取供试品溶液毛橘红 3μL和

光橘红 5μL及对照品溶液 1μL及 5μL,点于同一

薄层板上 ,依法进行展开、扫描。 以外标两点法计算

样品含量 (表 1)。

　　结果表明: 3批毛橘红中野漆树苷含量均大于

0. 5% , 3批光橘红中野漆树苷含量均小于 0. 1% ;可

见两者野漆树苷含量有显著差异。

3　讨论

3. 1　本实验首次建立了测定化橘红中野漆树苷含

表 1　野漆树苷的含量 ( n= 3)

Table 1　 Content of rhoifolin (n= 3)

样　品
野漆树苷

含量 /%
RSD /% 样　品

野漆树苷

含量 /%
RSD /%

毛橘红 A 0. 616 0 1. 74 光橘红 A 0. 070 5 2. 42

毛橘红 B 0. 672 0 2. 97 光橘红 B 0. 071 4 4. 94

毛橘红 C 0. 884 0 3. 79 光橘红 C 0. 061 4 3. 72

量的薄层扫描法 ,方法简便可行 ,灵敏度较高 ,适用

于化橘红中野漆树苷含量测定。

3. 2　由于野漆树苷与柚皮苷的极性非常接近 , 1次

展开难以将两者完全分开 ;采用 2次展开 ,则能完全

分开 ,可用于薄层扫描。在展开的同时应注意室内温

度和湿度的影响 ,一般可用展开剂 a先展开后 ,依展

开效果适当稍调整展开剂 b的极性 ,一般来说乙酸

乙酯-丙酮 -水 ( 10∶ 5∶ 9)上层液 10 mL基本不能

变 ,只变动丙酮和甲酸的量则可 ,以使斑点既完全分

离又集中。

3. 3　研究结果显示 , 3批毛橘红中野漆树苷含量均

高于 0. 5% , 3批光橘红中野漆树苷含量均低于

0. 1% ,两者野漆树苷含量存在显著差异 ,此差异在

薄层色谱 (图 1)中也显而易见 ,故可考虑将此作为

毛橘红和光橘红的鉴别特征之一。
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