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高效液相色谱法同时测定枳壳饮片中
4种黄酮类化合物的含量
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〔摘　要〕　目的：观察枳壳饮片中 4种黄酮类化合物含量采用高效相色谱法同步测定的效果。方法：应用Waters2695高
效液相色谱仪对枳壳饮片中新橙皮苷、柚皮芸香苷、橙皮苷、柚皮苷 4种黄酮类化合物的含量进行测定。结果：在操作时，
取同一份供试品溶液，按上述色谱条件进样，对峰面积记录，新橙皮苷峰面积相对标准偏差（RSD）为 1.0 %，柚皮芸香苷
为 0.21 %，橙皮苷为 0.23 %，柚皮苷为 0.40 %。结论：采用高效液相色谱法对枳壳饮片中 4种黄酮类化合物含量进行测量，
具有简便、重复性好、准确、快速等优点，有较高应用价值。
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枳壳属芸香科，是《中国药典》收录的一味草药，具行

滞消胀、理气宽中功效，为酸橙 Citrus aurantium L.及其进

行栽培变种等系列操作后呈干燥状态的一种未成熟果实 [1]。

临床常将其用于胃下垂、胸胁气滞、食积不化等疾病治疗。

黄酮类成分橙皮苷、柚皮苷、柚皮芸香苷等是枳壳最多见的

活性成分。《中华人民共和国药典（2015年版）》对枳壳

中柚皮苷的含量采用高效液相法进行测定的资料有所收载，

枳壳制剂及饮片中新橙皮苷、橙皮苷含量的测定方法也时有

报道，但柚皮芸香苷含量方面的研究尚少 [2]。笔者采用高效

液相色谱法，对枳壳水提物中分布的 4种黄酮类化合物含量

进行同时测定，效果理想，现回顾如下。

1　资料与方法

1.1　一般资料

准备Waters2695高效液相色谱仪， AT201型十万分之

一电子天平，Millipore超纯水机。新橙皮苷、柚皮芸香苷、

橙皮苷、柚皮苷对照品均为自制，经高效液相色谱法面积

归一化法测定和经光谱分析含量分别为 95.8 %，97.4 %，
97.8 %，96.8 %；枳壳生品样品共 8批、麸炒枳壳样品共
27批，购自不同产地及不同地区药店；色谱纯为乙腈，其

它试剂为分析纯。

1.2　方法

（1）色谱条件：柱温调整为 30°C，检测波长设置为
283 nm，进样量设置为 10 μL，在此色谱条件线，可达到对

新橙皮苷、柚皮芸香苷、橙皮苷、柚皮苷的基线分离。见图 1；

（2）对照品溶液：对新橙皮苷约 10 mg、柚皮靶香苷对照

品约 1 mg、橙皮苷对照品约 1 mg、柚皮苷对照品约 10 mg

分别精密称取，于同一 10 mL量瓶中放置，取甲醇加入以达

溶解状态，并稀释至刻度，行充分摇匀处理，即可对对照品

原溶液获得；（3）供试品溶液：对枳壳饮片 10 g称取，作

粉碎处理，过 60目筛，对 1.0 g精密称取，于圆底烧瓶中放置，

取 20 mL水加入，完成水浴加热回流提取操作，时间为 1 h，

在行放冷处理后，滤过，取 20 mL水加入药渣，采用同样的

方式完成 2次提取操作，过滤，并将过滤液进行合并，减压

浓缩，向 10 mL量瓶移置，加水予以定容，即为实验用供试

品原液，再对供试品原液精密量取 1 mL，于 10 mL量瓶中

放置，取水加入进行稀释操作并定容，应用 0.45 μm微孔滤

膜进行滤过处理，即对供试品溶液获得。

 

时间（min）                                时间（min）

对照品                                         枳壳样品

（1.柚皮芸香苷，2.柚皮苷，3.橙皮苷，4.新橙皮苷）

图 1　 高效液相色谱图
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2　结　果

2.1　检出限考察及线性关系

对含新橙皮苷、柚皮芸香苷、橙皮苷、柚皮苷对照品原

溶液适量称取，依次用流动相稀释浓度，在上述色谱条件下

测定，对峰面积记录。依据对照品浓度、对照品峰面积行

线性回归分析。结果示，新橙皮苷在 0.59 ~ 982.0 μg·mL-1

内具良好线性关系（r = 0.9998）；柚皮芸香苷在 0.074 ~

123.7 μg·mL-1内具良好线性关系（r = 0.9999）；橙皮苷在

0.072 ~ 120.3 μg·mL-1内具良好线性关系（r = 0.9998）；

柚 皮 苷 在 0.60 ~ 999.0 μg·mL-1 内 具 良 好 线 性 关 系

（r = 0.9996）。新橙皮苷、柚皮芸香苷、橙皮苷、柚皮

苷最低检测浓度依次为 2.95 ng·mL-1、3.70 ng·mL-1、

3.60 ng·mL-1、3.00 ng·mL-1。

2.2　精密度试验

对同一份对照品溶液抽取，依据上述色谱条件，重复

5次进样，连续实施 5 d测定，每日行 5次重复进样，对

峰面积记录，新橙皮苷日内峰面积相对标准偏差（relative 

standard deviation，RSD）为 0.31 %，柚皮芸香苷日内峰面

积 RSD为 0.18 %，橙皮苷 RSD为 0.28 %，柚皮苷 RSD为

0.20 %；日间峰面积 RSD分别为 0.39 %，0.29 %，0.44 %，

0.12 %。

2.3　稳定性试验

在操作时，取同一份供试品溶液，按上述色谱条件进样，

对峰面积记录，新橙皮苷峰面积 RSD为 1.0 %，柚皮芸香苷

为 0.21 %，橙皮苷为 0.23 %，柚皮苷为 0.40 %。

2.4　回收率试验

对同一已知含量的枳壳饮片精确抽取，约 1.0 g，于 4个

圆底烧瓶中分别放置，分别加入各对照品原溶液，制备，记

录峰面积，结果，新橙皮苷平均回收率为 97.2 %，柚皮芸香

苷为 96.6 %，柚皮苷为 96.1 %，橙皮苷为 96.1 %。

2.5 　样品含量测定

市售大部分枳壳生品和麸炒枳壳饮片以新橙皮苷

和柚皮苷为主，样品均有柚皮苷检出，但含量范围为

0.21 ~ 59.9 mg·g-1之间，经观察相差 200多倍。通过检测新

橙皮苷含量，结果示可达 32.2 mg·g-1，但 1份枳壳生品和

7份麸炒枳壳未检测到。另外，橙皮苷和柚皮芸香苷也存在较

大差异，分别为 0.00 ~ 27.82 mg·g-1和 0.00 ~ 9.42 mg·g-1，

相差约 10倍。但市售生品和麸炒品 4种黄酮总量无差异。

3　讨　论

将含新橙皮苷、柚皮芸香苷、橙皮苷、柚皮苷对照品混

合溶液分离，应用 DND检测器在 200 ~ 400 nm扫描，并对

光谱吸收，4种成分最大吸收段均在 283 nm处，故对其波

长进行测定 [3]。

实验对比不同提取方式的效果，得出水溶液回流和 95 %

乙醇回流提取方式具较高安全性。但中药饮片应用时，以水

煎液为主，故应用水溶液进行回流提取 [4,5]。从枳壳生品和

麸炒枳壳 4种黄酮含量测定结果分析，不管是总量还是单一

成分，市售枳壳商品在质量上有较大差异，可能与生药饮片

的炮制、贮藏、采收加工相关，故需加强饮片的加工和生产

规范化技术研究，以保障用药质量的可控、稳定、优质。

4种黄酮含量在枳壳不同样品中有较大差异，不少样品中可

对 4种成分同时检测，故用单一成分作指标性成分对质量进

行评价结果并不全面 [6]。

采用高效液相色谱法对枳壳饮片中 4种黄酮类化合物含

量进行测量，具简便、重复性好、准确、快速等优点，有较

高应用价值。
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