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摘要：目的 为陈皮的质量控制提供参考。方法 建立并优化超声提取工艺，分别采用超声提取法和索氏提取法对５批不同产地的陈皮
药材进行提取，并建立测定陈皮中橙皮苷、川陈皮素、桔皮素含量的高效液相色谱法。结果 超声提取法提取橙皮苷、川陈皮素、桔皮素的提

取率均高于索氏提取法。结论 超声提取法提取率高于索氏提取法，且简单便捷，可用于提取陈皮中的黄酮类成分，以控制陈皮的质量。
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图１ 高效液相色谱图

１．ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ ２．ｎｏｂｉｌｅｔｉｎ ３．ｔａｎｇｅｒｅｔｉｎ
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Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

陈皮为芸香科植物橘 ＣｉｔｒｕｓｒｅｔｉｃｕｌａｔａＢｌａｎｃｏ及其
栽培变种的干燥成熟果皮，味苦、辛，性温，归肺、脾经，

用于脘腹胀满，食少吐泻，咳嗽痰多犤１犦。陈皮在我国分布

广泛，来源众多，主要药理作用有抗氧化犤２犦、抗炎犤３犦、抗

心脑血管疾病犤４犦、抗癌犤５犦、调节脂质代谢犤６犦等，主要化学

成分为黄酮类犤７犦、挥发油类犤８犦、生物碱类成分及微量元

素等。黄酮类化合物是陈皮中的主要活性成分，橙皮苷

为陈皮中含量最高的黄酮类物质。陈皮中其余黄酮类物

质有新橙皮苷、柚皮苷、芸香柚皮苷、桔皮素、川陈皮素

等犤９犦。目前，陈皮的主要提取方法有 ２０１５年版《中国药
典牗四部牘》中收录的索氏提取与加热回流结合的方法和
超声提取法。本研究中在橙皮苷的基础上增加了桔皮素

和川陈皮素多甲氧基黄酮类成分作为测定指标犤１０犦，比

较２种提取方法提取陈皮中黄酮类成分的差异，为陈皮
的有效成分提取和质量控制提供依据。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＴｈｅｒｍｏＵｌｔｉｍａｔｅ３０００型高效液相色谱仪（赛默飞世
尔科技＜中国＞有限公司）；ＳＴ－５２８型超微粉碎机（瑞
安市赛特机电有限公司）；ＹＬ－０６０Ｓ型超声波清洗机
（深圳市语路清洗设备有限公司，功率为３００Ｗ，频率为
４０ｋＨｚ）；ＳＨＺ－Ｄ（Ⅲ）型循环水式多用真空泵（河南省
予华仪器有限公司）；ＤＦ－１０１Ｓ型集热式恒温磁力搅拌
器（巩义市予华仪器有限责任公司）；ＪＹ５０２型电子天平
（上海浦春计量仪器有限公司，精度为标准度三级）；

ＢＴ２５Ｓ型电子天平（赛多利斯科学仪器＜北京＞有限公
司，精度为十万分之一）。

１．２ 试药

超纯水（自制）；甲醇、乙腈均为色谱纯，购自河北百

灵威超精细材料有限公司；石油醚牗分析纯，无锡市佳妮
化工有限公司牘；冰醋酸牗分析纯，太仓市周氏化学品有
限公司，批号为 ２０１８０８１０ＪＮ牘；橙皮苷标准品（批号为
ＣＨＢ－Ｃ－０３４，质量分数 ＞９８％），川陈皮素标准品（批
号为 ＣＨＢ－Ｃ－０４７，质量分数＞９８％），桔皮素标准品

（批号为 ＣＨＢ－Ｊ－０４６，质量分数＞９８％），均购自成都
克洛玛生物科技有限公司；陈皮药材产地分别为湖南省

怀化市、湖北省宜昌市、山东省临沂市、浙江省丽水市、

湖南省常德市，编号分别为０１，０２，０３，０４，０５。
２ 方法与结果

２．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＴｈｅｒｍｏＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；
流动相：乙腈（Ａ）－２％醋酸水溶液（Ｂ），梯度洗脱牗０～
１４ｍｉｎ时 ８５％Ｂ→６７．５％Ｂ，１４～２０ｍｉｎ时 ６７．５％Ｂ→
４３％Ｂ，２０～２５ｍｉｎ时 ４３％Ｂ→３３％Ｂ，２５～３０ｍｉｎ时
３３％Ｂ→８５％Ｂ牘；流速：１ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：２５℃；进样量：
５μＬ；检测波长：２８３ｎｍ。在此色谱条件下，供试品溶液Ⅰ
牗索氏提取法牘、供试品溶液Ⅱ牗超声提取法牘色谱图中，
与混合标准品溶液色谱图中相同保留时间有相应色谱

峰出现。详见图１。
２．２ 溶液制备

供试品溶液：每个批次（共５组）分别取１００ｇ陈皮
药材，打粉，得粗粉，过 ３号筛，备用。分别取各组粗粉
１．００００ｇ，精密称定，置索氏提取器中，加石油醚（６０～
９０℃）８０ｍＬ，加热回流２～３ｈ，弃去石油醚，药渣挥干，
加甲醇 ８０ｍＬ，加热回流至提取液无色，放冷，滤过，滤
液置１００ｍＬ容量瓶中，用少量甲醇分次洗涤容器，洗液倒入
同一容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，即得供试品溶液Ⅰ
（索氏提取法）。分别取 １．００００ｇ各组粗粉，精密称定，
置１００ｍＬ具塞锥形瓶中，加入５０ｍＬ甲醇，混匀，称定质
量，超声提取 ３０ｍｉｎ，称定质量，用甲醇补足减失的质
量，过滤，留取滤液，即得供试品溶液Ⅱ（超声提取法）。

混合标准品溶液：分别取１０．００ｍｇ橙皮苷、川陈皮
素、桔皮素标准品，精密称定，加入１０ｍＬ容量瓶中，加
入甲醇溶解并定容至刻度，即得。

２．３ 方法学考察

线性关系考察：取２．２项下混合标准品溶液１ｍＬ，
用甲醇分别稀释，配制成６个质量浓度水平的待测样品
溶液，其中橙皮苷标准品的质量浓度分别为 １０００．０，
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Ｖｏｌ．３０牞Ｎｏ．１３牞Ｊｕｌｙ５牞２０２１

橙皮苷

４．５８８３±０．０２０２
３．６３６２±１．２６６８
３．３１３５±１．３６３３
３．４４７６±１．９５１９
２．９６５５±１．１０２７

川陈皮素

０．０１６２±０．０００５
０．０２８１±０．０３２８
０．０２４４±０．００４５
０．０３３８±０．００４２
０．０６０１±０．００８２

桔皮素

０．０１４１±０．０００５
０．０１９５±０．０１９３
０．０１６５±０．００２４
０．０２３３±０．００４７
０．０３６８±０．００６０

橙皮苷

４．７９１２±０．０１４８
３．７４２１±１．１１５３
３．８７９０±１．５９８４
３．３６６７±１．９９１７
３．５４２６±１．５９４１

川陈皮素

０．０２４６±０．０００３
０．０４２２±０．０４３４
０．０３７０±０．００３２
０．０５０８±０．００９４
０．１０５２±０．０１４５

桔皮素

０．０２１８±０．０００２
０．０３１２±０．０３３５
０．０２６６±０．００３０
０．０３８６±０．００６７
０．０７７７±０．００９９

表１ 线性关系考察结果（ｎ＝３）
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｔｅｓｔ（ｎ＝３）

化合物

橙皮苷

川陈皮素

桔皮素

回归方程

Ｙ＝０．１５６１Ｘ＋０．２４０６
Ｙ＝０．３１７２Ｘ－０．０９５０
Ｙ＝０．３１６５Ｘ－０．１２９７

Ｒ２

０．９９９７
０．９９９９
０．９９９９

线性范围（μｇ／ｍＬ）

９８９．８３９～１０００．９３２
４．４９６～４９９．４４０
４．７０２～４９９．４８６

５００．０，１００．０，５０．０，２５．０，１２．５μｇ／ｍＬ；川陈皮素和桔
皮素的质量浓度均为 ５００，１００，５０，２５，１０，５μｇ／ｍＬ，按
２．１项下色谱条件进样分析，重复 ３次，以样品的质量
浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标、平均峰面积（Ｙ）为纵坐标进
行线性回归，结果见表１。

精密度试验：取橙皮苷、川陈皮素、桔皮素质量浓度均

为１００μｇ／ｍＬ的对照品溶液，按２．１项下色谱条件每个
样品日内连续进样６次，连续考察３ｄ，记录峰面积，计算
平均值。结果橙皮苷、川陈皮素、桔皮素日内及日间测得含

量的 ＲＳＤ均小于２％牗ｎ＝６牘，表明仪器精密度良好。
重复性试验：取同批次陈皮６份，依法制备供试品

溶液，按２．１项下色谱条件进样分析，记录各组样品的
峰面积，并计算含量。结果橙皮苷、川陈皮素、桔皮素含

量的平均值分别为４．５２％，０．０１６％，０．０１２％，ＲＳＤ分别
为１．０３％，０．９７％，１．１３％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

稳定性试验：取陈皮药材，依法制备供试品溶液，分

别于 ０，２，４，８，１２，２４ｈ时按 ２．１项下色谱条件进样分

析，记录峰面积，并计算橙皮苷、川陈皮素、桔皮素的含

量。结果橙皮苷含量的 ＲＳＤ均不超过２％牗ｎ＝６牘，表明
供试品溶液在２４ｈ内稳定性较好。

加样回收试验：取已知含量的陈皮样品 ６份，每份
０．５０００ｇ，精密称定，分别加入橙皮苷、川陈皮素、桔皮
素对照品粉末１．１９００，０．１６１９，０．１０８５ｍｇ，依法提取，
得供试品溶液，取适量，按２．１项下色谱条件进样检测，
重复进样３次，记录峰面积，取平均值并计算该条件下
的加样回收率。结果的 ＲＳＤ分别为 １．５４％，１．９６％，
１．８７％牗ｎ＝３牘，表明方法回收良好。
２．４ 样品含量测定

取各批次陈皮样品，依法制备供试品溶液，每批样

品重复进样 ３次，按 ２．１项下色谱条件测定含量，计算
峰面积平均值及橙皮苷、川陈皮素、桔皮素的含量。详见

表２。采用ＳＰＳＳ２１．０统计学软件分析数据。先进行正态
性检验（Ｋ－Ｓ检验和 Ｗ检验），橙皮苷、川陈皮素和桔
皮素含量测定结果的 Ｗ－检验和 Ｋ－Ｓ检验的 Ｐ值均
小于 ０．０５，故认为不满足正态性，故采用非参数
Ｗｉｌｃｏｘｏｎ检验。经分析表明，２种提取方法对陈皮中橙
皮苷、川陈皮素、桔皮素的提取率差异均有统计学意义

Ｐ值分别 ０．０４５，０．００００１８，０．００００２４，每批药材超声
提取的平均含量均大于索氏提取的平均含量。故认为超

声提取法的提取率高于索氏提取法。

３ 讨论

３．１ 指标成分选择

２０１５年版《中国药典牗一部牘》中采用单一成分橙皮
苷的含量作为控制陈皮药材质量的指标，陈皮中橙皮苷

的含量极高，但除橙皮苷外，多甲氧基黄酮类化合物也是

陈皮中含量较高的活性物质，具有抗氧化犤１１犦、抗癌犤１２－１３犦

等药理作用。作为道地药材，部分广陈皮中橙皮苷的含量

低于其他产地的陈皮，甚至有的不符合药典标准犤１４－１５犦，

故单一成分并不能较好地反映药材的质量。

３．２ 陈皮产地选择

影响中药材成分含量的因素包括来源品种、产地、

药材的采集加工过程等。陈皮向来以广东新会陈皮为

胜，但产自广东的陈皮中黄酮类成分的含量并没有显著

高于其他产地的陈皮犤１６－１８犦。而且本课题组经过市场调研发

现，产自广东的陈皮市场价远高于其他产地的陈皮。故本

实验选择了除广东外的其他几个常见产地的陈皮。

３．３ 色谱条件优化

本研究中以甲醇 －醋酸 －水（３５∶４∶６１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）
为流动相进行分离，结果色谱峰的分离效果差；曾考察

以甲醇 －１％醋酸溶液为流动相进行液相色谱检测，但
分离效果仍较差；曾考察乙腈－１％醋酸溶液系统，以该
系统洗脱色谱峰的分离效果并不好。故选取乙腈（Ａ）－
２％醋酸溶液（Ｂ）作为流动相，梯度洗脱，每次进样
５μＬ。在肖建春等犤１９犦的梯度洗脱程序基础上进行了优

化，将进样时间由原来的 １ｈ缩短至 ３０ｍｉｎ，节约了时
间。最终确定梯度洗脱程序０～１４ｍｉｎ，８５％Ｂ→６７．５％Ｂ；

样品

编号

０１
０２
０３
０４
０５

索氏提取法 超声提取法

表２ ２种提取方法提取陈皮中黄酮类成分的含量测定结果（Ｘ±ｓ，％，ｎ＝３）
Ｔａｂ．２ ＣｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｆｌａｖｏｎｏｉｄｓｉｎＰｅｒｉｃａｒｐｉｕｍ ＣｉｔｒｉＲｅｔｉｃｕｌａｔａｅｂｙｔｗｏｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ（Ｘ±ｓ，％，ｎ＝３）
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１４～２０ｍｉｎ，６７．５％Ｂ→４３％Ｂ；２０～２５ｍｉｎ，４３％Ｂ→
３３％Ｂ；２５～３０ｍｉｎ，３３Ｂ％→８５％Ｂ。结果橙皮苷、川陈皮
素、桔皮素 ３个成分的色谱分离效果较好，其色谱峰与
相邻色谱峰的分离度均在１．５以上。
３．４ 提取率分析

由表２可知，超声提取法提取橙皮苷、川陈皮素、桔
皮素３种成分的提取率均高于索氏提取法。研究结果显
示，对于川陈皮素，索氏提取法的提取率低于超声提取

法犤２０犦。川陈皮素和桔皮素均属于多甲氧基黄酮类成分，

在黄酮母核２－苯基色原的３，５，６，７，８，２′，３′，４′，５′，６′
位上有４个或４个以上的甲氧基取代，这一结构特性决
定其极性较弱，脂溶性好。由于索氏提取法中结合了石

油醚脱色处理，导致川陈皮素在石油醚中溶解，导致提

取率降低，这可能是索氏提取法中川陈皮素和桔皮素提

取率低的主要原因；橙皮苷的含量较低，可能是橙皮苷

在索氏提取过程中，在石油醚中有损耗。但具体原因仍

需进一步探索。

３．５ ２种方法优缺点比较
索氏提取法具有明显的缺点：１牘提取耗时长，且提

取过程中需人工看护；２牘根据样本量不同，需要大量的
萃取溶剂；３牘提取过程中通过加热提高了萃取效率，但对
于一些热不稳定物质，提取结果在定量上是不完整的犤２１犦。

超声提取法的优点在于：１牘节省溶剂，索氏提取法每批
样品都要耗费８０ｍＬ石油醚和 １００ｍＬ甲醇，而超声提
取不需要石油醚；２牘节约时间，超声提取法仅需３０ｍｉｎ，
而索氏提取法需要４～５ｈ，且超声提取可同时提取多份
样品，更节省时间；３牘对于陈皮中的有效成分（橙皮苷、
川陈皮素、桔皮素），超声提取法提取更彻底。

３．６ 方法评价

超声提取法提取橙皮苷、川陈皮素、桔皮素的提取

率均高于索氏提取法，简单便捷。未来研究中将优化时

间、投料比、提取温度等条件，完善陈皮的超声提取方

法，为陈皮的质量控制提供依据。
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