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采用反相高效液相色谱法
,

测定了 � 种不同产地积壳中的黄酮类化合物袖皮昔
、

橙皮昔和生物碱辛弗林

的含量
,

比较这 � 种成分的相对比例
。

结果表明
�

由于产地不同
,

� 种成分含量变化范围很大
,

抽皮营含量介于 � �
�
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一 � �
�

� � � �
·

� 一 , 、

橙皮昔含量介于 �
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� �� � �
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� � �� �
·

� 一 ,
、

辛弗林含量介于 �
�
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� � � �
·

� 一 ’
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积壳是芸香科 (R utaeeae) 柑桔属 (C iz, u s
L

.

)

部分植物的干燥的幼果
,

性微寒
,

味苦
、

辛
、

酸
,

入

肺
、

脾
、

大肠
,

具有理气宽中
,

行滞消胀的功效[lj
,

临床上多用于治疗胸肋气滞
、

胀满疼痛
、

食积不化
、

痰饮内停
、

胃下垂
、

脱肛和子宫脱垂等症〔2一 ‘〕
。

其主

要有效成分包括黄酮类化合物
、

生物碱和挥发油等
。

黄 酮 类 化 合 物 袖 皮 昔 (na ri
ng in )

、

橙 皮 昔

(he sP er idi n) 可抑制平 滑肌收缩
;
生物碱辛弗林

(syn叩hrine ) 具有升压
、

抗休克等药理作用 〔5
,

6 〕
。

本试验采用反相高效液相色谱法对 6 种不同种

类及产地积壳中的袖皮昔
、

橙皮昔和辛弗林的含量

进行测定
,

着重探讨 3 种成分的含量变化范围
。

1 材料与方法

1.1 试验材料

试验材料及其产地洋见表1
。

材料均由福州华源

本草医药研究开发有限公司鉴定为芸香科植物酸橙

(C it,“‘s a “ r a , , ‘i
:‘,、

L

·

) 及其栽培变种的干燥未成熟

果实
。

表 1 试验材料及其产地

Table 1 T he test m aterials and their Produeing areas

编号 样品名称 产 地

陕西红河橙积壳
Cirru‘ h

o , 王
g h 亡尸

, 之1
5
Y
.
L

.

D
.
L

福建绿衣积壳
Po , , 。‘r u 、 z , ·

艺j}) li
a ta R

a
f

江西积壳
C au子一

a
b

t
i

u
矛n ‘

X i
u e

h
e n g

’

湖南积壳 c. 叨ra 时川 m

陕西积壳e
.
、115

。 , ,
1 1 T

a n

四川积壳C
·

u
: ‘, 。 , , t i u , n

陕西省乾县枣子河农场

福建省莆田县大洋乡车口济
源农场

江西省靖安县干洲镇桃江村

湖南省岳阳市甘田乡甘田村

陕西省汉中市汉台镇东湖村

重庆市江北农场
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1. 2 仪器与试剂

H P ll00 型高效液相色谱仪
,

包括柱温箱
、

自动

进样系统
、

紫外可见检测器
、

H P 化学工作站
。

袖皮

昔 (批号 0722 一 2 0 0 1 0 7 )
、

橙 皮 昔 (批 号 0721 -

2000 10 )和辛弗林 (批号0727
一2 0 0 0 0 4 ) 由中国药品

生物制品检定所提供
。

其余试剂均为分析纯
。

试验

用水为双蒸水
。

1. 3 样品制备

分别取 6 种积壳粉末 0
.
1 9 ,

置于 25 m l容量瓶

中
,

加入 20 m l 甲醇超声波处理 30 m i
n ,

室温冷却
,

用甲醇定容
,

摇匀过滤
,

作为供试样 品溶液
。

L 4 色谱条件

1. 4. 1 抽 皮普 和 橙 皮 普 的 测定 条件 色 谱柱

ZO B A X E x ten d 一
C
工, ,

流动相为甲醇一醋酸一水 (体

积比 30
: 5 : 65)

,

检测波长为 280
nm

,

流速为 1
.
2

m l
·

m i
n 一 ‘,

柱温为 35 C
,

进样量为 20 拼l
,

理论塔

板数按橙皮昔峰计不低于 3 000
。

1

.

4

.

2 辛弗林的沮J定条件 色谱柱ZO B A X E
xtend

一
C
l : ,

流动相为甲醇一水 (体积比52
:
48

,

内含0
.
5写

磷酸和 0
.
1% S D S )

,

检测波长为27 5
nm

,

流速为0
.
9

m 卜 m in 一 ‘ ,

柱温为 35
‘

C

,

进样量为 10 川
,

理论塔

板数按辛弗林峰计不低于 2 000
。

L S 标准曲线的绘制

按上述不同的色谱条件
,

分别对袖皮昔
、

橙皮

昔
、

辛弗林的标准曲线进行绘制
。

具体操作
:
分别

精密称取抽皮昔10 m g
、

橙皮昔4 m g 和辛弗林15 m g

于 10 m l的容量瓶中
,

加甲醇溶解并定容
、

摇匀 ;分

别准确吸取袖皮昔
、

橙皮普和辛弗林甲醇溶液 0
.
5

m l
、

1

.

0 m l

、

1

.

5 m l

、

2

.

0 m l

、

2

.

5 m l 于 10 m l容量

瓶
,

加入甲醇定容
、

摇匀 ; 依次吸取 10 川 进样
,

测

定其峰面积
。

以对照品含量为横坐标
、

峰面积为纵

坐标作曲线
,

进行回归分析
:
抽皮昔回归方程

: y -

13 104
.
99360x 一 33

.
59286

,
r 一0

.
99992

,

在0
.
5一2

.
5

拜g 范围内呈 良好的线性关系
;
橙皮昔 回归方程

:y -

148 84
.
22044二一14

.50055 , ,
= 0

.
9 9 9 8 6

,

在0
.
2~ 1

.
0

拼g 范围内呈 良好的线性关系
;
辛弗林回归方程

:y -

4 361
.
84384x 一 8

.
1 12 22

, ,
= 0

.
9 9 9 6 7

,

在0
.
75~ 3

.
75

拼g 范围内呈良好的线性关系
。

1

.

6 仪器精密度试验

准确吸取对照品辛弗林溶液 10 川
,

重复进样 6

次
,

辛弗林峰面积积分值的 R S D 一 0
.
86 % (

):
一 6 )

,

说明仪器精密度 良好
。

L 7 稳定性试验

L 7. 1 对照品稳定性试验 准确吸取辛弗林溶液
,

于 1
、

2

、

4

、

8

、

1 2

、

2 4 h 各进样 10 拌l
,

6 次辛弗林

峰面积积分值的 R S D 一 1
.
08 %

,

可见对照品在 24 h

内是稳定的
。

1

.

7

.

2 供试样品稳定性试验 准确称取 0
.
5 9 江

西积壳样品
,

按上述方法制备溶液
,

于 1
、

2

、

4

、

8

、

1 2

、

24 h 各进样 10 川
,

6 次辛弗林峰面积积分值的

R S D 一 1
·

36 %

,

可见对照品在 24 h 内是稳定的
。

1. 8 回收率测定

采用加样回收法
,

取 已知含量的江西积壳样品

添加适量的辛弗林
,

按上述方法测定
。

结果平均回

收率为 100
.
1% (R S D = 1

.
53 %

,
n

= 6 )

。

1. 9 样品测定

按照上述测定方法
,

各取样液10 川 注入反相高

效液相色谱仪进行含量测定
。

2 结果与分析

2.1 不同产地积壳中袖皮普
、

橙皮昔和辛弗林含量

的测定结果

试验结果 (表2) 显示
,

生长地不同
,

6 种积壳

中的袖皮昔
、

橙皮昔和辛弗林含量差别显著
。

表 2 6 种不同产地积壳的抽皮普
、

橙皮普和辛弗林含量

T able 2 C ontent of naringin ,

h
e s

P
e r

i d i
n a n

d
s

y P
e

P h
r

i
n e i

n

Z h i k
e

f
r o

m 6 P l
a e e s

编号 样品名称
抽皮昔 橙皮昔 辛弗林

气
m g

.
9

‘

少 气
m g

.
9

’

夕 气
m g

.
9

’

夕

陕西红河橙积壳

福建绿衣积壳

江西积壳

湖南积壳

陕西积壳

四川积壳

12
.05 37.22

28
.
27

59
.80

2
,

5 0

1 1

.

6
3 1 6

.

9 1

5 9

.

3 9

4 6

.

7 0

6
2

6 3

1 2

.

7
2

1 2

.

0
2

2
6

.

5 2
1

.

2 8
6

.

4 4

2

.

2 不同产地积壳的袖皮昔含量比较

袖皮昔含量以江西积壳 (59
.
80 m g

·

g
一 ’

) 和湖

南积壳 (59
.
39 m g

·

g
一 ‘

) 最高
,

然后依次是陕西积

壳 (46
.
70 m g

·

g
一 ‘

)

、

福 建绿 衣 积 壳 (25
.
27

m g
·

g
一 ,

)

、

四川积壳 (26
.
52 m g

·

g

一 ‘
) 和陕西红河

橙积壳 (12
·

05
m

g

·

g
一 ’

)

,

其中福建绿衣积壳和四

川积壳中的袖皮昔含量差不多
;
陕西红河橙积壳的

含量最低
,

仅为江西积壳和湖南积壳的 1/5 (表2)
。
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2
.
3 不同产地积壳的橙皮营含量比较

橙皮昔含量以江西积壳 (n
.
63 m g

·

g

一 ,
) 最

高
,

其次是福建绿衣积壳 (2
.
50 m g

·

g 一 ‘
)
; 陕西积

壳 (1
.
63 m g

·

g 一 ‘
) 和湖南积壳 (l

.
62 m g

·

g 一 ‘
) 相

当 ; 陕西红河橙积壳 (0
.
29 m g

·

g
一 ,

) 最低
,

仅为

江西积壳的 1/4。 (表 2)
。

2

.

注 不同产地积壳的辛弗林含量比较

辛 弗 林 含 量 以 陕 西 红 河 橙 积 壳 (37
.
22

m g
·

g

一‘
) 最 高

,

之 后 依次 为 江 西 积 壳 (16
.
91

m g
·

g 一 ‘
)

、

湖南积壳 (1 2
.
72 m g

·

g

一 ‘
)

、

陕西积壳

(x2
.
02 m g

·

g
一 ‘

)

、

四川积壳 (6
.
44 m g

·

g

一 ,
) 和福

建绿衣积壳 (0
.
21 m g

·

g

一‘
)
;

陕西红河橙积壳是福

建绿衣积壳的 17 7
.
2 倍 (表 2)

。

用甲醇一醋酸一水 (3 o
: 5 : 65)

,

测量辛弗林是选

用 甲醇 一 水 (52
: 48 ,

内含 0
.
5 % 磷 酸和 0

.
1%

SD S ) 作为流动相时
,

峰形 良好并可达到完全分离
。

3

.

3 目前对积壳等中药药效成分的研究还不系统
,

很难从整体对其药理作用进行分析
,

而且中药理论

侧重于配伍适当
,

作用机理还不清楚
,

所以不能简

单地根据含量的高低来判定产地的优劣
,

确立理想

原产地和合理的成分含量搭配还需要根据药效进一

步探讨
。

3 小 结与讨论

3.1 提取方法和提取时间的不同
,

3 种化学成分的

测定数据也有变化
。

综合相关文献所使用的提取方

法
,

比较了索氏提取
、

超声波提取
、

超临界萃取提

取和微波提取方法
,

结果表明
,

超声波提取明显优

于其他方法
。

确定样品处理方法为超声波提取 30

n飞I n 。

3

.

2 由于目前尚无袖皮营
、

橙皮普和辛弗林的统一

标准测定方法
,

本试验利用 R E
一 H PI

_
C 对积壳中的

3 种主要药效成分进行测量分析
,

方法操作简单
、

结

果重现性好
。

对李秀玲川和刘峰[s1 使用的流动相组

成进行改进
,

结果表明
,

测量袖皮普
、

橙皮营时选
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