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芪总皂苷的量。

3．4 通过高效液相色谱一蒸发光散射法对不同产地黄

芪中黄芪甲苷的测定，对黄芪质量进行比较，得出如下

结论：不同产地黄芪中黄芪甲苷的量有一定差异。
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枳壳始载于《药性论》，历代本草多有记载。经考

证，宋代以前使用的枳实(壳)为枸橘Poncirus

trifoliata(L．)Raf．的干燥幼果及未成熟果实；明、

清以后则以质量更优的酸橙Citrus aurantium L．

及其栽培变种的干燥幼果及未成熟果实为主流作枳

实及枳壳入药，并沿用至今。枳壳具有理气宽中、行

滞消胀功效。其目前已知主要成分为黄酮类化合物、

挥发油和少量的生物碱等成分。《中国药典92005年

版一部[11在定量测定项下采用HPLC测定柚皮苷

的量来控制枳壳的质量。只以柚皮苷为指标来控制

枳壳的质量，不能很好地反映枳壳药材的基原植物

就是酸橙，因为柑橘属有多种植物果实含有柚皮苷

而不含有新橙皮苷，也不作为枳壳的基原植物。本研

究同时以柚皮苷和新橙皮苷为对照品，采用HPLC

法同时控制枳壳药材中柚皮苷和新橙皮苷的量，能

反映目前枳壳主产区枳壳的来源，可以保证药材质

量的均匀和稳定。此方法简便、可靠，能为枳壳的质

量评价提供更为可靠的依据。

1仪器与试药

1．1 仪器：Agilent 1100高效液相色谱仪，VwD检

测器，Agilent 1100色谱工作站；电子天平

(METTI。ER AE 240)。

1．2试药：乙腈(HPLC级，Merck)；其他试剂均为

分析纯；水为重蒸水。新橙皮苷对照品(自制，经

HPLC峰面积归一化法测定质量分数99．34％)；柚

皮苷对照品购于中国药品生物制品检定所(供定量

测定用，批号0722—200108)。枳壳药材2002年购

(采)于江西、湖南、四川、重庆、浙江等地。

2方法与结果

2．1 色谱条件：色谱柱为Hypersil C。8柱(200 mlTl×

4．6 mrll，5弘m)。流动相为乙腈一水(磷酸调pH 3)

(20：80)；检测波长为283 nm；体积流量：1．0 mE／

min；柱温：25℃。理论塔板数按柚皮苷峰计算应不

得低于2 000。

2．2对照品溶液的制备：精密称取减压干燥至恒重

的柚皮苷和新橙皮苷对照品各10 mg，分别置50 mL

量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，从中各精密量取5 mL，

同置25 mL量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，即得。

2．3供试品溶液的制备：取枳壳粉末(过40目筛)

约0．5 g，精密称定，置100 mL圆底烧瓶中，加25

mI。甲醇，水浴回流提取1．5 h，滤过，滤液置50 mL

量瓶中，残渣用甲醇再提取两次，每次加甲醇10 mL

提取10 min，合并提取液，冷却，最后加甲醇至刻

度，摇匀。准确吸取该溶液5 mL置50 mL量瓶中，

加甲醇稀释至刻度，摇匀，过0．45弘m滤膜，取续滤

液作为供试品溶液。

2．4线性范围考察：精密称取柚皮苷对照品9．73

mg和新橙皮苷对照品9．69 hag，分别置25 mL量

瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀。精密量取上

述两个对照品溶液各l、2、3、4、5、6 mL分别置25

mL量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，即得到混合

对照品溶液。分别进样10肛L，以对照品的量为横坐
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标，峰面积积分值为纵坐标，绘制标准曲线，得回归

方程：柚皮苷：Y一1 664．521 19 X+27．877 49

(r一0．999 o)；新橙皮苷：Y=1 865．363 71 X+

29．867 24(，．一0．999 1)。结果表明柚皮苷进样量在

0．156～0．934／lg，新橙皮苷进样量在0．155～

0．930肛g与峰面积呈良好线性关系。

2．5 精密度试验：精密吸取混合对照品溶液10

肛L，重复进样6次，测定柚皮苷峰面积积分值，RSD

为1．30％；测定新橙皮苷峰面积积分值，RSD为

1．34％。结果表明具有较好的精密度。

2．6重现性试验：取枳壳样品约0．5 g，精密称定6

份，按供试品溶液的制备方法制备供试液，测定，测

得柚皮苷质量分数RSD为1．24％；测得新橙皮苷

质量分数RSD为2．25％，表明该方法重现性良好。

2．7稳定性试验：取新干枳壳药材约0．5 g，精密

称定，按供试品溶液的制备方法制备供试液，于1、

6、12、24、36、72 h各进样lO肛L，测得柚皮苷峰面积

积分值RSD为1．79％；测得新橙皮苷峰面积积分

值RSD为2．11％，表明供试品溶液在室温下保存

72 h内稳定。

2。8 回收率试验：采用加样回收法。精密称取枳壳

样品约0．25 g，加入一定量的对照品，按供试品溶

液的制备方法制备并测定质量分数，柚皮苷平均回

收率为101．62％，RSD为2．61％(行=6)；新橙皮

苷平均回收率为103．12％，RSD一2．32％(行一6)。

2．9样品的测定：取12批样品，按2．3项下的“供

试品溶液制备”方法操作，进样10肛L，结果见表1，

色谱图见图1。

t|rain

1一柚皮苷2一新橙皮苷

1-naringin 2-neohesperidin

图1 对照品(A)和样品(B)HPLC图

Fig．1 HPLC Chromatograms of reference substance(A)

and Fructus Aurantii(B)

表1不同产地枳壳药材量的测定结果(一一3)

Table 1 Determination of Fructus Aurantii

from various habitats(一一3)

3讨论

3．1 柚皮苷和新橙皮苷的量：《中国药典>>2005年

版一部中规定枳壳中柚皮苷的量不得少于4．O％。

以上12种不同产地枳壳药材柚皮苷的量测定结果

表明，有10种药材中柚皮苷稍大于或大于4．o％，

平均值为5．31％，表明不同产地枳壳药材质量不

一，需要控制其质量；从新橙皮苷测定结果看，大于

2．o％的枳壳药材有11种，平均值为4．18％，建议

枳壳药材增加新橙皮苷的定量测定。

3．2提取方法和溶剂的选择[2]：《中国药典>>2005

年版一部中的提取方法是回流提取法，本实验分别

考察了索氏提取法和直接回流法，提取效率相差不

大，但直接回流法提取时间较短，操作简便，故采取

直接回流法，又分别考察了等量的水、70％乙醇和

甲醇对供试品的提取效率，结果提取率几乎相等，但

因热水和70％乙醇的提取液中含有较多的糖类和

果胶类物质，影响色谱柱寿命，故选用甲醇作为供试

品的提取溶剂。
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