
３０

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０１９年７月５日 第２８卷第１３期

Ｖｏｌ．２８牞Ｎｏ．１３牞Ｊｕｌｙ５牞２０１９

基金项目：国家自然科学基金犤８１４６０５７５犦。
第一作者：李文东，男，大学本科，中药师，研究方向为中药质量，（电子信箱）８５３９００９２６＠ｑｑ．ｃｏｍ。

△通信作者：杨兰，女，硕士研究生，讲师，研究方向为生药的鉴定和品质评价，（电子信箱）ｏｒｃｈｉｄ０９０１１２＠ｈｏｔｍａｉｌ．ｃｏｍ。

·检验检测· ｄｏｉ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．１００６－４９３１．２０１９．１３．００８

犤１０犦胡 珍，陈景瑞，魏 静，等．冠状动脉结扎制备大鼠心肌梗死
模型及评价实验研究犤Ｊ犦．天津中医药，２０１６，３３（２）：９０－９５．

犤１１犦杨 涛，费振海，钟兴明．Ｃａｓｐａｓｅ家族与细胞凋亡的研究进
展犤Ｊ犦．浙江医学，２０１８，４０（１８）：２０８３－２０８７．

犤１２犦ＬＩＵＸ，ＳＨＩＦ，ＬＩＹ，ｅｔａｌ．Ｐｏｓｔ－ｔｒａｎｓｌａｔｉｏｎａｌｍｏｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｓａｓ
ｋｅｙｒｅｇｕｌａｔｏｒｓｏｆＴＮＦ－ｉｎｄｕｃｅｄｎｅｃｒｏｐｔｏｓｉｓ犤Ｊ犦．ＣｅｌｌＤｅａｔｈＤｉｓ，

２０１６，６（７）：１－９．
犤１３犦ＣＡＤＥＮＡＳＳ．Ｍｉｔｏｃｈｏｎｄｒｉａｌｕｎｃｏｕｐｌｉｎｇ，ＲＯＳｇｅｎｅｒａｔｉｏｎａｎｄ

ｃａｒｄｉｏｐｒｏｔｅｃｔｉｏｎ犤Ｊ犦．ＢｉｏｃｈｉｍＢｉｏｐｈｙｓＡｃｔａＢｉｏｅｎｅｒｇ，２０１８，１８５９（９）：

９４０－９５０．
犤１４犦徐 盟．心肌缺血再灌注损伤的主要机制与相关药物治疗的

研究进展犤Ｊ犦．实用药物与临床，２０１４，１７（８）：１０５２－１０５６．

犤１５犦王大安，蔺志华 ．血府逐瘀汤干预急性心肌缺血心肌细胞
凋亡与 Ｂｃｌ－２、Ｂａｘ表达的实验研究犤Ｊ犦．中西医结合心脑
血管病杂志，２００９，７（１）：４４－４５．

犤１６犦ＭＩＮＡＭＩＮＯＴ，ＫＩＴＡＫＡＺＥＭ．ＥＲｓｔｒｅｓｓｉｎｃａｒｄｉｏｖａｓｃｕｌａｒｄｉｓ
ｅａｓｅ犤Ｊ犦．ＪＭｏｌＣｅｌｌＣａｒｄｉｏｌ，２０１０，４８（６）：１１０５－１１１０．

犤１７犦张怀民，杨 虹，郑海洲．天然黄酮类化合物防治心脑血管疾病
的研究进展犤Ｊ犦．中国新药与临床杂志，２０１６，３５（１０）：７０４－７０８．

犤１８犦黄家林，田代雄 ．三七总皂苷抗炎免疫药理研究进展犤Ｊ犦．
中华中医药志，２０１６，３１（１１）：４６５７－４６６０．

犤１９犦程 果，徐国兵．香豆素类化合物的药理作用研究进展犤Ｊ犦．
中成药，２０１３，３５（６）：１２８８－１２９１．

牗收稿日期：２０１８－１１－２０牘

高效液相色谱法测定不同品种来源陈皮中多甲氧基黄酮含量

李文东 １，魏 莹 ２，赵玉玺 ２，张世鹏 ２，刘 福 １，杨 兰 ２△

（１．川北医学院附属医院药剂科，四川 南充 ６３７０００； ２．川北医学院药学院药物研究所，四川 南充 ６３７０００）
摘要：目的 测定１９个品种来源陈皮中多甲氧基黄酮川陈皮素和桔皮素的含量。方法 色谱柱为ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），
流动相为水（Ａ）－甲醇（Ｂ）二元梯度洗脱（０～６ｍｉｎ时６０％Ｂ，６～１８ｍｉｎ时６０％ Ｂ→１００％ Ｂ），流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为２５℃，检测
波长为 ３２６ｎｍ。结果 川陈皮素和桔皮素进样量分别在 ２７．０４～１３５２．０１ｎｇ（ｒ＝０．９９９９）和 １４．２８６～７１４．３２０ｎｇ（ｒ＝０．９９９６）范围内
与峰面积线性关系良好，平均回收率分别为９８．０２％和９８．６０％，ＲＳＤ为１．５９％和２．７５％（ｎ＝６）；１９批陈皮样品中川陈皮素和桔皮素
含量测定结果分别为 ０．０３１％ ～０．９６８％，０．０１１％～０．５４６％，表明不同品种来源陈皮中多甲氧基黄酮含量有明显差异，江西南丰蜜
桔、四川红橘和重庆江津大红袍含量较高，川陈皮素均在０．４％以上，桔皮素均在０．２％以上。结论 经方法学验证，该方法可用于陈皮

药材中川陈皮素和桔皮素的含量测定。

关键词：陈皮；多甲氧基黄酮；高效液相色谱法；含量测定
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１．川陈皮素 ２．桔皮素

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液
图１ 高效液相色谱图

陈皮来源于芸香科植物橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＢｌａｎｃｏ
及其栽培变种的干燥成熟果皮，药材分为陈皮和广陈

皮，具有理气健脾、燥湿化痰功效犤１犦，主产于广东、福建、

四川、浙江、江西。陈皮主要含黄酮类、挥发油类和生物碱

类等活性成分犤２－４犦。其中黄酮类有黄酮苷类牗如橙皮苷牘
和多甲氧基黄酮类牗如川陈皮素犤５犦和桔皮素犤６犦牘。现代研究
表明，多甲氧基黄酮类成分（川陈皮素、桔皮素）有平喘、

抗癌、抗真菌、抗动脉粥样硬化、治疗神经退行性疾病犤７－１１犦

等药理作用。中药陈皮的质量主要决定于其活性成分

的含量，此外，中药材质量还与产地、品种和采收期等因

素相关犤３，６，１２犦。不同产地、不同采收季节和基源陈皮中橙皮

苷成分含量存在显著差异犤１３－１４犦。为此，本研究中采用高效

液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定不同产地、不同品种来源陈皮中
多甲氧基黄酮的含量，为评价陈皮药材的质量提供参考。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ１２００型高效液相色谱仪（包括四元泵、在线脱

气机、紫外检测器，美国安捷伦公司）；ＳａｒｔｏｒｉｓＢＴ２２４Ｓ型
电子天平（万分之一，赛多利斯科学仪器公司）；Ｍｅｔｔｌｅ
ＡＥ２４０型电子天平（十万分之一，梅特勒公司）。
１．２ 试药

川陈皮素和桔皮素对照品（自制，１Ｈ－ＮＭＲ、１３Ｃ－
ＮＭＲ，ＥＳＩ－ＭＳ鉴定，含量采用 ＨＰＬＣ峰面积归一化法
计算且不低于９８％）；甲醇（色谱级，赛默飞世尔科技有
限公司，批号为 １５２８３６），水为纯化水（Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ水纯化
仪，自制）；其他试剂均为分析纯。不同品种来源陈皮均

由川北医学院生药教研室杨兰讲师鉴定为正品。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件与系统适用性试验
色谱柱：ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；

流动相：甲醇（Ｂ）－水（Ａ），二元梯度洗脱牗０～６ｍｉｎ、６０％Ｂ，
６～１８ｍｉｎ、６０％ Ｂ→１００％ Ｂ牘；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测
波长：３２６ｎｍ；柱温：２５℃；进样量：１０μＬ。在此色谱条
件下的色谱图见图１。
２．２ 溶液制备

称取减压干燥至恒重的川陈皮素对照品和桔皮素

对照品适量，精密称定，置同一１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶
解并定容至刻度，摇匀，即得含川陈皮素１９．４０８μｇ／ｍＬ
和桔皮素 ９．９６８μｇ／ｍＬ的混合对照品溶液。取样品粗
粉约１ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，加甲醇８０ｍＬ，称
定质量，水浴加热回流１．５ｈ，放冷，再称定质量，用甲醇
补足减失的质量，摇匀，用 ０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取
续滤液，即得供试品溶液。

２．３ 方法学考察
线性关系考察：取混合对照品溶液（含川陈皮素

１３５．２０１μｇ／ｍＬ和桔皮素７１．４３２μｇ／ｍＬ）适量，按比例
稀释２，５，１０，３５，５０倍，即得系列对照品溶液。按拟订色
谱条件进样测定。以对照品质量（Ｘ，ｎｇ）为横坐标、峰面
积牗Ｙ牘为纵坐标进行线性回归，得川陈皮素、桔皮素回
归方程分别为 Ｙ川 ＝２．６０８Ｘ川 －１０．２１０（ｒ＝０．９９９９），
Ｙ桔 ＝３．８１６Ｘ桔 －７．２０６（ｒ＝０．９９９６）。结果表明，川陈
皮素和桔皮素进样量分别在 ２７．０４～１３５２．０１ｎｇ和
１４．２８６～７１４．３２０ｎｇ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取 ２．２项下混合对照品溶液适量，按
拟订色谱条件连续进样测定 ６次，记录峰面积。结果川
陈皮素、桔皮素峰面积的 ＲＳＤ分别为１．９５％和１．７４％
（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：按２．２项下方法制备供试品溶液（１２号
广东新会），按拟订色谱条件分别在０，２，４，８，１２，２４ｈ时进
样测定。结果川陈皮素、桔皮素峰面积的 ＲＳＤ分别为
１．７３％和１．５１％牗ｎ＝６牘，表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。

重复性试验：精密称取同一批样品（１２号广东新
会），按２．２项下方法制备供试品溶液，共 ６份，按拟订
色谱条件进样测定，按外标法计算含量。结果川陈皮素、

桔皮素含量的 ＲＳＤ分别为 １．１６％和 ２．６４％牗ｎ＝６牘，
表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量（川陈皮素为０．１７６％，
桔皮素为 ０．０９５％）的 １２号陈皮样品，共 ６份，精密称
定，每份约 ０．５ｇ，分别精密加入混合对照品溶液（川陈
皮素和桔皮素的质量浓度分别为０．１７６５，０．０９５３ｇ／Ｌ）
各５ｍＬ，按２．２项下方法制备供试品溶液，按拟订色谱
条件进样测定，计算回收率。结果见表１。

·研究·
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样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

注：Ａ为川陈皮素，Ｂ为桔皮素。下表同。

表２ 不同来源陈皮中川陈皮素和桔皮素的含量（ｎ＝３）

·研究·

ＤｒｕｇＲｅｓｅａｒｃｈ

Ａ
０．８６４
０．８８２
０．８８５
０．８８４
０．８８２
０．８８１

Ｂ
０．４６７
０．４７６
０．４７８
０．４７７
０．４７６
０．４７５

Ａ
０．８８２５
０．８８２５
０．８８２５
０．８８２５
０．８８２５
０．８８２５

Ｂ
０．４７６５
０．４７６５
０．４７６５
０．４７６５
０．４７６５
０．４７６５

Ａ
１．７４０
１．７５１
１．７６７
１．７３８
１．７２７
１．７４５

Ｂ
０．９４０
０．９５１
０．９６７
０．９３８
０．９２７
０．９４５

Ａ
９９．２６
９８．４７
９９．９４
９６．７７
９５．７５
９７．９０

Ｂ
９９．２７
９９．６９
１０２．６２
９６．７５
９４．６５
９８．６４

Ａ

９８．０２

Ｂ

９８．６０

Ａ

１．５９

Ｂ

２．７５

含量牗％牘

１
２
３
４
５
６
７
８
９
１０
１１
１２
１３
１４
１５
１６
１７
１８
１９

江西南昌

江西南昌

江西南昌

江西

江西

江西

江西赣州

江西赣州

江西吉安

江西南丰县

江西南丰县

广东新会

江西新干三湖

四川安岳

四川达县

四川眉山

四川宜宾

重庆江津

浙江金华

Ａ
０．０３４
０．０３３
０．０３４
０．０３１
０．０３８
０．０５５
０．０３１
０．０３２
０．２８０
０．５２６
０．４４２
０．１７６
０．３９４
０．９６８
０．７０７
０．７０１
０．６３０
０．７２１
０．０８０

Ｂ
０．０１３
０．０１１
０．０１２
０．０１２
０．０１５
０．０１９
０．０１３
０．０１３
０．１１７
０．２７４
０．２３１
０．０９５
０．２１４
０．５４６
０．２９１
０．２５４
０．２９７
０．２５９
０．０３２

九月黄 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＥｒｙｔｈｒｏｓａ
九月黄 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＥｒｙｔｈｒｏｓａ
九月黄 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＥｒｙｔｈｒｏｓａ
红橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＺｈｕｈｏｎｇ
红橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＺｈｕｈｏｎｇ
红橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＺｈｕｈｏｎｇ
红橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＺｈｕｈｏｎｇ
红橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＺｈｕｈｏｎｇ
红橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＺｈｕｈｏｎｇ
南丰蜜桔 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＢｌａｎｃｏＫｉｎｏｋｕｎｉ
南丰蜜桔 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＢｌａｎｃｏＫｉｎｏｋｕｎｉ
茶枝柑橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＢｌａｎｃｏＣｈａｃｈｉｅｎｓｉｓ
大红袍 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔｅＤａｈｏｎｇｐａｏ
红橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＺｈｕｈｏｎｇ
红橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＺｈｕｈｏｎｇ
红橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＺｈｕｈｏｎｇ
红橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＺｈｕｈｏｎｇ
大红袍 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＤａｈｏｎｇｐａｏ
温州蜜柑 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＢｌａｎｃｏＵｎｓｈｉｕ

序号 产地 品种

２．４ 样品含量测定
按２．２项下方法制备供试品溶液，按拟订色谱条件

测定陈皮中川陈皮素和桔皮素的含量。结果见表２。

３ 讨论

检测波长选择：取川陈皮素和橘皮素的对照品溶液

置ＵＶ－１７５０型紫外可见分光光度计下，于２００～７００ｎｍ
波长范围内进行扫描，结果川陈皮素和桔皮素在３２６ｎｍ
波长处有最大吸收，故将检测波长设定为３２６ｎｍ。

色谱条件选择：样品中所含川陈皮素和桔皮素结构

相近、极性类似，等度洗脱难以实现同时分离，故采用梯

度洗脱，试验考察了多种流动相系统（乙腈－０．１％醋酸
水、甲醇－０．１％醋酸水、甲醇－水）。结果显示，甲醇－
水能达到分离度的要求，分离时间合适，最后确定流动

相为甲醇（Ｂ）－水（Ａ），二元梯度洗脱牗０～６ｍｉｎ、６０％Ｂ，
６～１８ｍｉｎ、６０％Ｂ→１００％Ｂ牘。

提取条件选择：曾考察了超声提取法和水浴加热回

流法在不同提取时间（０．５，１，１．５ｈ）的提取效果，结果
表明，在相同时间超声提取回收率低于水浴加热回流提

取回收率；随时间的增加，水浴加热回流提取回收率越

高，提取１．５ｈ后，提取回收率在９８％，故本试验中采用
水浴加热回流法提取。

不同来源样品的含量测定：化学成分是中药中医临

床产生药效的物质基础，由于药材种植产地、基源的不同，

内、外界因素导致中药材中的化学成分发生变化，成分的

变化必将引起药效的变化。由表２可见，从多甲氧基黄酮
的含量角度分析，江西南丰蜜桔、四川红橘、重庆大红袍质

量可与新会茶枝柑橘媲美，可结合生药研究报道犤１５犦进行开

发利用。目前，对于江西陈皮的研究甚少，柑橘类植物品种

多、栽培广，每年产出大量的柑橘水果，果皮也被大量废

弃，仅有少部分柑橘品种的果皮被利用。应加强江西陈皮

的研究力度，可结合药效，以扩大陈皮的药用资源。
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