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摘要： 目的　 研究枸橘的生药学特征。 方法　 采用性状鉴别、 显微鉴别、 薄层鉴别进行定性鉴别， 按 ２０１５ 年版 《中
国药典》 附录中的方法对水分、 总灰分和浸出物进行检查， ＨＰＬＣ 检测柚皮苷、 新橙皮苷含量。 结果　 药材性状、 显

微鉴别特征明显； １６ 批样品的薄层色谱斑点清晰； 水分 ８􀆰 ５２％ ～ １２􀆰 １２％ ， 总灰分 ３􀆰 ０１％ ～ ５􀆰 ３７％ ， 浸出物 １２􀆰 ５９％ ～
１６􀆰 ８４％ ， 柚皮苷 ３􀆰 ２４％ ～７􀆰 ６０％ ， 新橙皮苷 １􀆰 ２８％ ～２􀆰 ３１％ 。 结论　 该方法准确稳定， 重复性好， 可为枸橘质量标准

制定提供依据。
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ｄｏｉ：１０􀆰 ３９６９ ／ ｊ．ｉｓｓｎ．１００１⁃１５２８􀆰 ２０２１􀆰 ０９􀆰 ０６０

　 　 枸橘为芸香科植物枳 Ｐｏｎｃｉｒｕｓ ｔｒｉｆｏｌｉａｔｅ （Ｌ．） Ｒａｆ． 的干

燥未成熟果实。 性温， 味苦、 辛， 无毒； 具有舒肝止痛、
破气散结、 消食化滞、 除痰镇咳的功效， 中医临床常用于

理气。 唐宋以前作枳实用［１⁃３］ ， 现代仅福建、 广东等地作枳

壳和枳实用［４］ 。 １９９１ 年版 《河南省中药材标准》 称其为豫

香橼， 含有黄酮、 香豆素、 生物碱、 挥发油等成分［５⁃７］ ， 其

中柚皮苷和新橙皮苷可促进小鼠小肠推进［８］ ， 枳属苷可抗

炎［９］ 、 抗幽门螺旋杆菌［１０］ 和保护胃黏膜［１１］ 。 枸橘在全国

大部分地方都有栽培， 但果实多废弃， 造成了资源浪费。
本实验对枸橘进行了生药学研究， 以期为药材质量标准的

制定提供参考。

１　 材料

ＢＸ５３ 型正置荧光显微镜 （日本 Ｏｌｙｍｐｕｓ 公司）； ＳＰ⁃
３０Ｅ 型全自动薄层色谱点样仪 （北京市永光明医疗器械有

限公司）； 沃特世 ｅ２６９５ 高效液相色谱仪 （美国沃特世公

司）。 甲醇、 磷酸、 乙醇 （天津市致远化学试剂有限公

司）； 甲醇、 乙腈 （美国赛默飞世尔科技有限公司）； 双蒸

水 （实验室制备）。 新橙皮苷、 柚皮苷 （成都曼斯特生物

科技有限公司， 批号 ＭＵＳＴ⁃１８０４０７０７ 和 ＭＵＳＴ⁃１８０５０８０８）。
药材收集于河南、 甘肃、 安徽等地， 共 １６ 批， 经河南中医

药大学陈随清教授鉴定为芸香科植物枳 Ｐｏｎｃｉｒｕｓ ｔｒｉｆｏｌｉａｔａ
（Ｌ．） Ｒａｆ． 的干燥果实。 具体信息见表 １。

表 １　 样品信息

编号 收集地 外果皮颜色 中果皮颜色 种子 收集日期
１ 贵州安顺一批 棕褐色 黄白色 黄白色，较小，长圆形，数量多 ２０１８􀆰 １１􀆰 ０８
２ 山西晋城 黄棕色 黄白色 黄白色，较大，椭圆形，数量较多 ２０１９􀆰 ０１􀆰 １７
３ 河南禹州 棕黄色 黄白色 黄白色，较大，椭圆形，数量较多 ２０１９􀆰 ０１􀆰 ０６
４ 安徽亳州一批 棕黄色 黄色 黄白色，较小，圆形，数量多 ２０１９􀆰 ０１􀆰 ０５
５ 甘肃文县一批 黄棕色 黄白色 黄白色，较大，长圆形，数量多 ２０１８􀆰 １０􀆰 ２９
６ 陕西西乡一批 棕褐色 黄白色 黄白色，较大，长圆形，数量多 ２０１８􀆰 １０􀆰 ２９
７ 贵州安顺二批 褐色 黄褐色 黄白色，较小，圆形，数量较多 ２０１９􀆰 ０１􀆰 １９
８ 陕西西乡二批 黄棕色 黄白色 黄白色，较大，长圆形，数量较多 ２０１８􀆰 １２􀆰 １９
９ 安徽亳州二批 棕褐色 黄白色 黄白色，较大，椭圆形，数量多 ２０１８􀆰 １２􀆰 ０９
１０ 甘肃文县二批 黄棕色 黄白色 黄白色，较小，圆形，数量较多 ２１０９􀆰 ０１􀆰 ０９
１１ 云南富民 黄棕色 黄白色 黄白色，较大，长圆形，数量多 ２１０９􀆰 ０１􀆰 １７
１２ 贵州安顺三批 棕褐色 黄白色 黄白色，较大，长圆形，数量多 ２０１８􀆰 １１􀆰 ０８
１３ 安徽亳州 棕黄色 黄白色 黄白色，较大，长圆形，数量多 ２０１９􀆰 ０１􀆰 ０５
１４ 安徽凤阳 棕黄色 黄白色 黄白色，较大，椭圆形，数量多 ２０１８􀆰 １２􀆰 ２９
１５ 广西桂林 棕褐色 黄白色 黄白色，较大，长圆形，数量较多 ２０１９􀆰 ０１􀆰 １０
１６ 安徽亳州三批 棕黄色 黄白色 黄白色，较大，长圆形，数量较多 ２０１９􀆰 ０１􀆰 １７
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２　 方法与结果

２􀆰 １　 性状鉴别　 呈圆形厚片状， 直径 ２ ～ ４ ｃｍ。 外果皮棕

黄色至褐色， 有颗粒状突起， 突起的顶端有凹点状油室，
果梗痕明显。 切面中果皮黄白色， 光滑而稍隆起， 厚 ０􀆰 １～
０􀆰 ５ ｃｍ， 具有 ５～１０ 瓣瓤瓣； 内含多数种子， 种子黄白色，
长 ０􀆰 ５～１􀆰 ０ ｃｍ； 质坚硬， 气清香， 微苦， 酸， 涩， 见图 １。
不同产地性状略有差别， 贵州安顺、 广西桂林药材外果皮

颜色呈棕褐色或褐色， 颜色较深； 山西晋城、 甘肃文县、
云南富民药材外果皮颜色呈黄棕色； 河南禹州、 安徽凤阳

药材外果皮呈棕黄色； 安徽亳州药材外果皮颜色兼有棕黄

色和棕褐色； 陕西西乡药材外果皮颜色兼有棕褐色和黄棕

色。 中果皮颜色以黄白色为主， 仅贵州安顺 ２ 批为黄褐色。
种子大小差别较小。

图 １　 枸橘药材性状鉴别图 （甘肃文县）

２􀆰 ２　 显微鉴别　 粉末黄白色或棕黄色。 取少量粉末制成水

合氯醛透化片， 可观察到瓤囊细胞类圆形， 细胞中多含草

酸钙晶体； 气孔环式， 类圆形， 副卫细胞 ５～ ９ 个； 非腺毛

单细胞， 长 １００～３００ μｍ， 壁厚， 光滑， 基部稍弯曲； 草酸

钙方晶成行排列， 散在晶体较多； 导管多为螺纹， 网纹。
见图 ２。

１． 瓤囊细胞　 ２． 气孔　 ３． 非腺毛　 ４． 草酸钙结晶　 ５． 导管

图 ２　 枸橘药材显微鉴别图

２􀆰 ３　 薄层鉴别　 药材粉末加入 ８０％ 乙醇 （１ ∶ １０） ６０ ℃水

浴提取 ４０ ｍｉｎ， 放冷补足减失质量后过滤蒸干， 残渣加入

８０％ 乙醇溶解作为供试品溶液［１２］ 。 另取柚皮苷、 新橙皮苷

加入 ８０％ 乙醇制备成 ０􀆰 ５ ｍｇ ／ ｍＬ 对照品溶液。 取柚皮苷溶

液、 各样品溶液 ２ μＬ 点在同一硅胶 Ｇ 薄层板上， 以三氯甲

烷⁃甲醇⁃水 （１３ ∶ ６ ∶ ２） 为展开剂， 晾干后喷洒 １０％ 三氯

化铝乙醇溶液， 置于 ３６５ ｎｍ 紫外灯下检视。 取新橙皮苷溶

液、 各样品溶液 ２ μＬ 点在同一聚酰胺膜薄层板上， 以氯

仿⁃甲醇⁃丙酮 （ １５ ∶ ３􀆰 ５ ∶ １􀆰 ５） 为展开剂， 晾干后喷洒

１０％ 三氯化铝乙醇溶液， 置于 ３６５ ｎｍ 紫外灯下检视［１３］ 。 结

果发现薄层色谱上柚皮苷斑点、 新橙皮苷斑点明显， 供试

品色谱与对照品色谱位置相同， 所有点均能完全分开， 见

图 ３～４。
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１． 柚皮苷对照品　 ２． 贵州安顺 （第 １ 批） 　 ３． 山西晋城　 ４． 河南禹州　 ５． 安徽亳州 （第 １
批） 　 ６． 甘肃文县 （第 １ 批） 　 ７． 陕西西乡 （第 １ 批） 　 ８． 贵州安顺 （第 ２ 批） 　 ９． 陕西

西乡 （第 ２ 批） 　 １０． 安徽亳州 （第 ２ 批） 　 １１． 甘肃文县 （第 ２ 批） 　 １２． 云南富民 　 １３．
贵州安顺 （第 ３ 批） 　 １４． 安徽亳州　 １５． 安徽凤阳　 １６． 广西桂林　 １７． 安徽亳州 （第 ３ 批）

图 ３　 柚皮苷 ＴＬＣ 色谱图

１． 贵州安顺 （第 １ 批） 　 ２． 山西晋城　 ３． 河南禹州　 ４． 安徽亳州 （第 １ 批） 　 ５． 甘肃文县

（第 １ 批） 　 ６． 陕西西乡 （第 １ 批） 　 ７． 贵州安顺 （第 ２ 批） 　 ８． 陕西西乡 （第 ２ 批） 　 ９．
安徽亳州 （第 ２ 批） 　 １０． 甘肃文县 （第 ２ 批） 　 １１． 云南富民　 １２． 贵州安顺 （第 ３ 批） 　
１３． 安徽亳州　 １４． 安徽凤阳　 １５． 广西桂林　 １６． 安徽亳州 （第 ３ 批） 　 １７． 新橙皮苷对照品

图 ４　 新橙皮苷 ＴＬＣ 色谱图

２􀆰 ４　 水分、 灰分、 浸出物检查 　 参考 ２０１５ 年版 《中国药

典》 ［１４］ 四部中通则 ０８３２ 烘干法、 通则 ２３０２、 通则 ２２０１ 项

热浸法进行水分、 灰分和浸出物测定， １６ 批不同产地枸橘

药材含水量 ８􀆰 ５２％ ～１２􀆰 １２％ ， 平均值 １０􀆰 ８１％ ； 总灰分含量

３􀆰 ３７％ ～ ６􀆰 ０２％ ， 平均值 ４􀆰 １０％ ； 浸出物含量 １２􀆰 ５９％ ～
１６􀆰 ８４％ ， 平均值 １４􀆰 ８０％ 。 见表 ２。
２􀆰 ５　 样品含量测定

２􀆰 ５􀆰 １ 　 色 谱 条 件 　 安 捷 伦 ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ⁃Ｃ１８ 色 谱 柱

（ ４􀆰 ６ ｍｍ× ２５０ ｍｍ， ５ μｍ ）； 流 动 相 乙 腈⁃０􀆰 １％ 磷 酸

（２０ ∶ ８０）； 检测波长 ２８３ ｎｍ。
２􀆰 ５􀆰 ２　 对照品溶液制备　 用甲醇溶解新橙皮苷、 柚皮苷对

照品， ０􀆰 ２２ μｍ 微孔滤膜过滤， 即得 （柚皮苷、 新橙皮苷

质量浓度分别为 ３８５、 ３０６ ｍｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 ５􀆰 ３　 供试品溶液制备 　 精密称取药材粉末， 加入甲醇

（１ ∶ ２５）， ７５ ℃水浴回流 １􀆰 ５ ｈ， 放冷， 补足减失质量， 滤

过， 精密 量 取 滤 液 １０ ｍＬ， 置 于 ２５ ｍＬ 量 瓶 中 定 容，
０􀆰 ２２ μｍ微孔滤膜过滤， 即得。
２􀆰 ５􀆰 ４　 线性关系考察 　 精密吸取 ０􀆰 ０３８ ５、 ０􀆰 ０７７ ０、
０􀆰 １１５ ５、 ０􀆰 １５４ ０、 ０􀆰 １９２ ５ ｍｇ ／ ｍＬ 柚皮苷对照品溶液各

１０ μＬ， 以其色谱峰峰面积为纵坐标 （Ｙ）， 进样量为横坐

标 （Ｘ） 进行回归， 得方程为 Ｙ ＝ ２ × １０６Ｘ ＋ ５４ ８３４ （ ｒ ＝
０􀆰 ９９９ ６）。

精密 吸 取 ０􀆰 ０３０ ６、 ０􀆰 ０６１ ２、 ０􀆰 ０９１ ８、 ０􀆰 １２２ ４、
０􀆰 １５３ ０ ｍｇ ／ ｍＬ 新橙皮苷对照品溶液各 １０ μＬ， 以其色谱峰

峰面积为纵坐标 （Ｙ）， 进样量为横坐标 （Ｘ） 进行回归，
得方程为 Ｙ＝ ２７９􀆰 ３６Ｘ－２ ０１０􀆰 ３ （ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ １）。
２􀆰 ５􀆰 ５　 稳定性试验 　 精密称取同一药材粉末 ２􀆰 ０ ｇ， 按

“２􀆰 ５􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶液， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、
８８５２
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　 　 　 　 表 ２　 水分、 总灰分、 浸出物、 各成分含量测定结果 （％ ）

编号 水分 总灰分 浸出物 柚皮苷 新橙皮苷

１ １０􀆰 ５２ ４􀆰 ５７ １４􀆰 ５３ ３􀆰 ６１ １􀆰 ８５

２ １０􀆰 ７３ ３􀆰 ８０ １５􀆰 ５２ ４􀆰 ４８ １􀆰 ８９

３ １０􀆰 ５２ ３􀆰 ８８ １４􀆰 １６ ４􀆰 ６０ ２􀆰 ０２

４ １１􀆰 ０５ ３􀆰 ７７ １５􀆰 ５５ ４􀆰 ８７ １􀆰 ９３

５ １２􀆰 ０７ ４􀆰 ４２ １４􀆰 ９３ ４􀆰 ６１ ２􀆰 ３１

６ １２􀆰 １２ ３􀆰 ９１ １２􀆰 ６６ ３􀆰 ２４ １􀆰 ７６

７ ８􀆰 ５２ ５􀆰 ０５ １６􀆰 ８４ ７􀆰 ６０ １􀆰 ７７

８ １０􀆰 ５０ ３􀆰 ８２ １５􀆰 ３１ ５􀆰 ００ ２􀆰 ０７

９ １１􀆰 ６３ ４􀆰 ３２ １３􀆰 ８８ ４􀆰 ９６ １􀆰 ９７

１０ １０􀆰 ３５ ３􀆰 ８３ １５􀆰 ２５ ４􀆰 ５５ １􀆰 ８４

１１ １２􀆰 ０４ ３􀆰 ９９ １５􀆰 ７０ ６􀆰 １４ １􀆰 ９１

１２ １０􀆰 ５９ ３􀆰 ３７ １４􀆰 ６８ ４􀆰 １０ １􀆰 ３８

１３ １０􀆰 ３１ ３􀆰 ５４ １２􀆰 ５９ ４􀆰 ０１ １􀆰 ４１

１４ １０􀆰 ５４ ３􀆰 ８６ １５􀆰 ２１ ５􀆰 ４９ １􀆰 ２８

１５ １０􀆰 ５４ ３􀆰 ４２ １５􀆰 １３ ４􀆰 ３４ １􀆰 ５８

１６ １０􀆰 ８４ ６􀆰 ０２ １４􀆰 ８１ ５􀆰 ２４ １􀆰 ６９

２４ ｈ 在 “２􀆰 ５􀆰 １” 项条件下进样 １０ μＬ， 各测定 ６ 次， 测得

柚皮苷、 新橙皮苷峰面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ２９％ 、 ２􀆰 ６２％ ， 表

明供试品溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ５􀆰 ６　 精密度试验　 按 “２􀆰 ５􀆰 ２” 项下方法制备对照品溶

液， 在 “２􀆰 ５􀆰 １” 项条件下进样 ６ 次， 每次 １０ μＬ， 测得柚

皮苷、 新橙皮苷峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ５１％ 、 ０􀆰 ５０％ ， 表明

仪器精密度良好。
２􀆰 ５􀆰 ７　 重复性试验 　 精密称取同一药材粉末 ６ 份， 每份

２􀆰 ０ ｇ， 按 “ ２􀆰 ５􀆰 ３ ” 项 下 方 法 制 备 供 试 品 溶 液， 在

“２􀆰 ５􀆰 １” 项条件下进样， 测得柚皮苷、 新橙皮苷峰面积

ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ５４％ 、 ２􀆰 ９２％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ５􀆰 ８　 加样回收率试验　 精密称取同一药材粉末 ６ 份 （含
柚皮苷 ３􀆰 ２３％ 、 新橙皮苷 １􀆰 ６５％ ）， 每份 ２􀆰 ０ ｇ， 加入 １００％
水平对照品， 按 “２􀆰 ５􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶液， 在

“２􀆰 ５􀆰 １” 项条件下进样， 计算回收率， 结果见表 ３。

表 ３　 各成分加样回收率试验结果 （ｎ＝６）

成分 取样量 ／ ｇ 原有量 ／ ｍｇ 加入量 ／ ｍｇ 测得量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

柚皮苷 ０􀆰 １００ ６ ３􀆰 ６２１ ６ ３􀆰 ６０ ７􀆰 ２２７ ６ １００􀆰 １７ ９９􀆰 ９０ ０􀆰 ６６

０􀆰 ０９９ ８ ３􀆰 ５９２ ８ ３􀆰 ５９ ７􀆰 １８５ ８ １００􀆰 ０８

０􀆰 １００ ６ ３􀆰 ６２１ ６ ３􀆰 ６２ ７􀆰 ２２９ ９ ９９􀆰 ６８

０􀆰 １００ ５ ３􀆰 ６１８ ０ ３􀆰 ５７ ７􀆰 ２０８ ８ １００􀆰 ５８

０􀆰 １００ ５ ３􀆰 ６１８ ０ ３􀆰 ６４ ７􀆰 ２１０ １ ９８􀆰 ６８

０􀆰 ０９９ ８ ３􀆰 ５９２ ８ ３􀆰 ５９ ７􀆰 １８９ ４ １００􀆰 １０

橙皮苷 ０􀆰 １００ ６ １􀆰 ２６７ ５ １􀆰 ２４ ２􀆰 ５３４ ６ １０２􀆰 １９ １００􀆰 ０４ １􀆰 ２２

０􀆰 ０９９ ８ １􀆰 ２５７ ５ １􀆰 ２６ ２􀆰 ５１４ ６ ９９􀆰 ７７

０􀆰 １００ ６ １􀆰 ２６７ ５ １􀆰 ２７ ２􀆰 ５２７ ４ ９９􀆰 ２０

０􀆰 １００ ５ １􀆰 ２６６ ３ １􀆰 ２５ ２􀆰 ５１７ ９ １００􀆰 １３

０􀆰 １００ ５ １􀆰 ２６６ ３ １􀆰 ２８ ２􀆰 ５２８ ７ ９８􀆰 ６３

０􀆰 ０９９ ８ １􀆰 ２５７ ５ １􀆰 ２６ ２􀆰 ５２１ ３ １００􀆰 ３０

２􀆰 ５􀆰 ９　 样品含量测定　 １６ 批药材中柚皮苷含量为 ３􀆰 ６１％ ～
７􀆰 ６０％ ， 平均值为 ４􀆰 ８％ ， 其中 ２ 批低于 ４％ ， １０ 批为 ４％ ～
５％ ， ３ 批为 ５％ ～６％ ， 仅有 １ 批高于 ６％ ； 新橙皮苷含量为

１􀆰 ２８％ ～２􀆰 ３１％ ， 平均值为 １􀆰 ７９％ ， 其中 ３ 批超过 ２％ ， １３
批为 １􀆰 ２８％ ～１􀆰 ９７％ 。
３　 讨论

枸橘作为地方药材使用广泛， 尚未建立明确质量标准。

本研究可为枸橘鉴别和质量标准的制订建立提供参考。
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摘要： 目的　 基于偏最小二乘回归法研究诃子对溃疡性结肠炎 “肺肠同治” 的谱效关系。 方法　 采用 ＤＳＳ 诱导小鼠

溃疡性结肠炎模型， ＥＬＩＳＡ 法检测肺、 肠组织 ＩＬ⁃１０、 ＩＬ⁃１β、 ＴＮＦ⁃α、 ＭＰＯ 水平。 采用 ＨＰＬＣ 法建立诃子色谱指纹图

谱， 以偏最小二乘回归分析法研究谱效相关性。 结果 　 １０ 批样品特征指纹图谱中有 ３２ 个共有峰， 其中峰 １、 ８、 ９、
１０、 １９、 ２０、 ２７、 ３２ 与结肠和肺均呈正相关， 峰 ２ 与结肠呈较大正相关， 峰 ７、 １４、 ３０ 与肺呈较大正相关， 峰 ３、 １２、
１３、 １５、 ２６ 与结肠和肺均呈较大负相关。 结论　 １２ 种与药效指标呈正相关的成分为诃子对溃疡性结肠炎 “肺肠同治”
的主要有效成分， 为诃子治疗溃疡性结肠炎的药效物质及作用机制研究提供基础。
关键词： 诃子； 溃疡性结肠炎； 肺肠同治； 偏最小二乘回归法； 谱效关系
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　 　 溃疡性结肠炎 （ｕｌｃｅｒａｔｉｖｅ ｃｏｌｉｔｉｓ， ＵＣ） 是一种慢性肠

道炎症性疾病， 临床主要表现为黏液脓血便、 腹泻、 腹痛

及里急后重等， 与中医 “肠澼” 相对应。 其病因至今尚不

完全清楚， 目前认为主要与饮食和生活方式不规律以致肠

道菌群失调、 黏液和上皮屏障功能缺陷有关［１］ 。 现代临床

治疗多以水杨酸类、 糖皮质激素以及免疫抑制剂等药物联

用， 但存在疗效不稳定、 肝肾毒性、 药物依赖性等问题［２］ ，
因此寻找安全有效的中医药疗法成为当务之急。 中医理论

认为本病病位在大肠， 病在血分， 气血凝滞， 病久及肺［３］ ，

因此目前从肺肠合治法论治溃疡性结肠炎研究较多［４］ 。 诃

子收载于 《中国药典》 ２０２０ 年版一部， 为使君子科植物诃

子 Ｔｅｒｍｉｎａｌｉａ ｃｈｅｂｕｌａ Ｒｅｔｚ． 及 绒 毛 诃 子 Ｔｅｒｍｉｎａｌｉａ
ｃｈｅｂｕｌａＲｅｔｚ． ｖａｒ． ｔｏｍｅｎｔｅｌｌａ Ｋｕｒｔ． 的干燥成熟果实， 其味苦、
酸、 涩， 性平， 归肺、 大肠经， 具有涩肠止泻、 敛肺止咳、
降火利咽的功效［５］ 。 由于诃子主归肺与大肠经， 传统医学

常用其治疗 “肠澼”， 本课题组前期对其治疗溃疡性结肠

炎的药效学进行研究， 结果表明诃子水提物可显著改善溃

疡性结肠炎模型动物症状。 本实验在前期研究基础上， 建
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