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黔东南州产青钱柳黄酮类成分的含量测定研究 

谭霖，杨鑫，龙滢，徐秋萍 

（黔东南州食品药品检验检测中心，贵州 凯里 556000 ) 

【摘 要】建立高效液相色谱法测定青钱柳中树皮素、山奈素的含量，并测定黔东南州不同产地青钱柳中料皮素、

山李素的含量。高效液相色谱法，色谱柱 Symmet15 C18 ( 5μm , 150 X 4.6mm, Waters) ; 流动相：甲醇- 0 .4 ％

磷酸溶液（ 50; 50 ) ；检测波长： 360 nm 柱温： 30 ℃ ；流速： 1 .0 mL ·min -1；进样量： 10μ1。经实

验得知黔东南州不同产区的青钱柳中槲皮素、山柰素含量存在一定的差异，树皮素的含量范围大概为 0 .6632 - 0 . 

814 7 mg / g ；山柰素的含量范围大概为 0 . 5871 - 0 .715 5 mg / g 。 

【关键词】青钱柳；料皮素；山奈素；高效液相色谱仪 

【中图分类号】R284 . 1      【文献标识码】A       【文章编号】1003 一 6563 ( 2016 ) 04 一 0077 一 05 

钱柳 [Cyclocar paliurus ( Batal .) Iljinskaja]又名青钱李、摇钱树等，双子叶植物纲[ Dicotyledneae ]胡桃科

[ juglangdaceae ]青钱柳属植物。广泛分布于江西、浙江、江苏、福建、台湾、湖北、四川、贵州等地的海拔 420 - 2 500m 的

山区、溪谷或石灰岩山地。青钱柳为落叶大乔木，高 10 - 30m ，髓部薄片状；奇数羽状复叶，小叶 7 - 9 枚。革质椭圆形，

上面有盾状腺体，下面网脉明显，边缘有细锯齿；树皮灰色，枝条黑褐色，具灰黄色皮孔：芽密被锈褐色盾状着生的腺体。雌

雄同株，雄柔黄花序 2 - 4 条成一束集生在短总梗上，雌柔黄花序单独顶生。果序轴长 25 - 30 cm，上有一串串的果实，果

实革质有水平圆盘状翅，顶端有 4 枚宿存花被片及花柱，似铜钱，具观赏价值。花期 4 - 5 月，果期 7 - 9 月。根系比较发

达，主侧根多分布于 40 -80cm 的土层中
[1]
。长期以来，民间采其嫩叶制茶实用，该茶具有生津止渴、清热解暑、降压强心及延

年益寿的作用，具有调节血脂，降低血糖，增强免疫等功能，抗氧化防衰老的作用
[2]
。研究表明：其中含有丰富的药用成分，如

多糖、黄酮、酚类、植物蛋白（小肤）、皂昔、香豆精、生物碱、街体、砧类、昔类、有机酸、胡萝卜素、维生素 E 、咖啡因

等和一些人体必需的微量元素。黄酮类成分为青钱柳中报道较多的一类化学成分，主要有懈皮素、异懈皮昔、山奈酚、山奈酚- 

7 - O - a - L -鼠李糖、山奈酚-3 - O - β - D 毗喃葡萄醛酸昔懈、皮素-3 -氧－α- L 一鼠李糖昔等
[3]
。本实验通过建立 HPLC

法测定黔东南州不同产地青钱柳懈皮素、山奈素的含量，研究得出黔东南州地区产青钱柳懈皮素、山奈素的含量范围，为青钱

柳的进一步研究提供了一定的参考依据。 

1 材料与方法  

1 . 1 试验材料 

仪器： Ultimate3000 ( DGLC ) Chromeleon HPLC 仪（赛默飞科技（中国）有限公司）、色谱柱 Symme - t C18 ( 5 μm , 

150X4 . 6 mm , Waters 公司生产）、 EA - 240 电子天平（梅特勒一托利多仪器（上海）有限公司）、 KQ 一 SOODA 型数控超

声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司；工作频率： 40 kHz ，功率： 250w ）、 XMTD 一 240 数显式电热恒温水浴锅（常州
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市诺基仪器有限公司）、 SHZ 一 D ( m ）循环水式真空泵（常州普天仪器制造有限公司）等。 

试剂：盐酸（分析纯）、甲醇（色谱纯、分析纯）、磷酸（分析纯）；水为哇哈哈纯净水。 

对照品：懈皮素对照品（中国药品生物制品检定所提供，批号 100081 一 200406 ）、山奈素对照品（中国药品生物制品检

定所提供， 1 10861 一 201209 ）。 

供试品：黔东南州剑河县产 2 批（剑河 1 、剑河 2 ）、雷山县产 2 批（雷山 1 、雷山 2 ）、施秉县产 2 批（施秉 l 、

施秉 2 ) ，共 6 个批次。 

1 . 2 试验方法  

1 . 2 . 1 提取溶剂的考察 

根据青钱柳懈皮素、山奈素的理化性质，分别选取甲醇、 25 ％盐酸溶液一甲醇（ 1 : 6 ）作为提取溶剂，考察最佳提取

溶剂。分别取本品粉末约 1 . 09 （过 3 号筛）各平行 2 份共 4 份，其余按 1 . 4 项进行测定，每份平行进两针。平均含

量结果见表 1 。 

 

通过表 1 结果表明用甲醇提取懈皮素、山奈素的平均含量最高且溶剂方便直接取用不需要配制。故选择 25 ％盐酸溶液一

甲醇（ 1 : 6 ）作为提取溶剂。  

1 . 2 . 2 提取时间的考察 

分别取本品粉末约 1 . 09 （过 3 号筛）各平行 2 份共 6 份，精密称定，并加乃％盐酸溶液，甲醇（ 1 : 6 ）的混合

溶液 40mL，分别置于 80 ℃ 水浴加热回流 20 min、 30 min、 40 min ，取出，并都迅速冷却至室温；转移至 50 mL 量瓶中，

用甲醇 5 mL 洗涤回流瓶，洗液并人同一量瓶中并加入甲醇稀释至刻度；摇匀；滤过；取续滤液；过 0 . 45 μL 微孔滤膜，

即得。其余按 1 . 4 项进行测定，每份平行进两针。平均含量结果见表 2 。 
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上述结果表明，随着回流时间的增加，懈皮素、山奈素的提取量也逐渐增加，但是 80 ℃ 水浴回流 30 min 和 40 min 的

含量差异不大，所以选择 80 ℃ 水浴回流 30 min 。  

1 . 3 色谱条件的优化  

1 . 3 . 1 流动相的优化 

根据资料显示，懈皮素、山奈素的 HPLC 含量测定的流动相一般有：甲醇- 0 .4 ％磷酸溶液（ 60 : 40 ) ; 甲醇-0 .4 ％

磷酸溶液（ 50 : 50 ) ；甲醇- 0 .4 ％磷酸溶液（ 43 : 57 ）。经过研究者在自身拥有的条件下研究摸索：流动相为甲醇- 0 .4 ％

磷酸溶液（ 60 : 40 ）时懈皮素、山奈素目标峰的保留时间过短，出峰时间过早，均在 10 min 以内；流动相为甲醇-0 .4 ％

磷酸溶液（ 43 : 57 ）时懈皮素、山奈素目标峰的保留时间又太过于长，出峰时间太晚在 20 min 之后了。故选择尝试做流动

相为甲醇- 0 .4 ％磷酸溶液（ 50 : 50 ) ，其余按 1 . 4 项进行测定（图 1 ）。 

 

由色谱图得出：懈皮素、山奈素目标峰的保留时间适中，出峰时间在 15 min 以内，分离效果好。故选择流动相为甲醇- 0 .4％

磷酸溶液（ 50 : 50 ）为最佳流动相。 

为了检测前后峰的名称，故选择按“ 1 .4 色谱条件”进样 10μL ，对槲皮素对照品进行定位，见图 2 。 
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由色谱图可以得出第一个峰为槲皮素，第二个峰为山柰素。  

1 . 3 . 2 检测波长的确定 

根据查阅资料文献显示，槲皮素、山柰素在 360 nm 处有最大吸收，故确定检测波长为 360nm
[4]
。  

1 . 4 色谱条件及溶液制备  

1 . 4 . 1 色谱条件 

以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂；以甲醇－ 0 .4 ％磷酸溶液（ 50 : 50 ）为流动相；流速 1 .0 mL · min
-1
；检测波

长为 360 nm ；柱温 30 ℃ ；理论板数按懈皮素、山奈素峰计算应不低于 2 500 。  

1 . 4 . 2 对照品溶液的制备 

取干燥至恒重的懈皮素对照品 0 . 010 019 ( 97 . 3 % ）、山奈素 0 . 010 229 ( 93 . 2 % ) ，分别于 25 mL 量瓶中

定容至刻度，摇匀，得 0 . 389 6 mg / mL 的原懈皮素对照品溶液、 0 . 38 1 0 mg / mL 原山奈素对照品溶液。再分别取 1 . 

0 mL 的原懈皮素对照品溶液及原山奈素对照品溶液，于同一 25 mL 的量瓶中定容至刻度，摇匀，得到含榔皮素巧． 584μg / 

mL 及含山柰素 15．24μg / mL 的混合对照品溶液。  

1 . 4 . 3 供试品溶液的制备 

取本品粉末约 1 . 09 （过 3 号筛），精密称定，加 25 ％盐酸溶液一甲醇（ 1 : 6 ）的混合溶液 40 mL ，置于 80 ℃ 水

浴上加热回流 30 min ，取出，迅速冷却至室温；转移至 50 mL 量瓶中，用甲醇 5 mL 洗涤回流瓶，洗液并人同一量瓶中并加

人甲醇稀释至刻度；摇匀；滤过；取续滤液；过 0 . 45μL 微孔滤膜，即得供试品溶液。 

1 . 4 . 4 测定法 

分别精密吸取上述对照品溶液及供试品溶液各 10μL ，注人液相色谱仪，测定峰面积，计算懈皮素、山奈素的含量。 

2 分析方法验证 

2 . 1 线性关系考察精密吸取混合对照品溶液 2μL 、 4μL 、 6μL · 8μL 、 10μ L 、 12μL ，按 1 . 4 项色谱

条件进行测定，每份平行进两针。注人液相色谱仪，记录色谱图，并以混合对照品进样质量（μg ）为横坐标，峰面积为纵坐

标进行线性回归计算。槲皮素线性回归方程为： y = 63 . 226x + 0 . 005 27 ，相关系数 r = 0 . 999 86 ；线性关系考察

结果、标准曲线见图 3 。山柰素线性回归方程为： y = 66 . 168x 一 0 . 02883 ，相关系数：二 0 . 999 94 ；线性关系考

察结果、标准曲线见图 4 。 
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由上述测定结果表明懈皮素进样量在 0 . 0289 一 0 . 1734μg 范围内与峰面积呈良好的线性关系；山柰素进样量在 

0 .0299 一 0 . 1794μg 范围内与峰面积呈良好的线性关系。 

2 . 2 精密度试验 

取混合对照品溶液，按 1 . 4 项色谱条件进行测定，重复进样 6 次，测定峰面积，以峰面积计算 RSD ( % ）。样品色谱

图及测定结果分别见图 5 及表 3 。 
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从表中可看出懈皮素和山奈素的精密度 ( RSD ）均小于 2 . 0 % ，结果表明，本方法精密度好。 

2 . 3 重复性实验 

精密称取剑河地区青钱柳（剑河 l ）粉末（过 3 号筛），平行制备 6 份，按 1 . 4 项色谱条件进行测定， RSD 以平均

含量计算，懈皮素 RSD= 1 . 1 % ，山奈素 RSD= 0 . 58 ％。测定结果见表 4 。 
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由表 4 可知该方法的重现性良好。 

2 . 4 稳定性试验 

取重复性实验中的第一份供试液于 0、 4h 、 sh 、 12h 、 16h 、 24h 时间点，按 1 . 4 项色谱条件测定懈皮素、山奈

素峰面积，进行 RSD 以平均含量计算。榭皮素平均峰面积值为 9 . 1942 , RSD 为 1 . 3 % ；山奈素平均峰面积值为 7 . 4724 , 

RSD 为 1 . 3 ％。结果见表 5 。 

 

由上述测定结果表明，供试品溶液在 24h 内比较稳定。 

3 不同产地样品的测定 

精密称取黔东南州 3 个不同产地的 6 批青钱柳样品约 1 . 0g （过 3 号筛），按 1 . 4 项色谱条件进行测定。色谱叠加

图及测定结果分别见图 6 和表 6 。 
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4 结果与讨论 

通过对黔东南州 3 个不同产地 6 个不同批次的青钱柳中懈皮素、山奈素进行含量测定；结果表明，黔东南州地区青钱柳

中懈皮素的含量范围大概为 0 . 663 2 mg / g- 0 . 814 7 mg / g ；山奈素的含量范围大概为 0 . 587 1 mg / g - 0 . 715 

5 mg / g 。其中，同一产地的不同批次的青钱柳中槲皮素、山柰素含量均有细小的差异，不同产地间青钱柳中槲皮素、山柰素

含量存在着较为明显的差异。因此为保证质量应注意产地和批次。本次没有对样品的生长环境、干燥方法和具体采收时间进行

考察，这几个因素对样品的质量有一定的影响。 
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