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香椿叶为楝科植物香椿Toona sinensis（A. Juss.）Roem.的

干燥树叶[1-2]，味苦，性温，无毒，具有清热收敛、消炎解毒、去燥

除湿等功效，临床上常用于治疗肠炎、痢疾等疾病[3]。近几年

来，对该中药的抗氧化活性和化学成分的研究较为深入[4-10]。

活性筛选试验发现，从香椿叶分离得到的化合物之中，山柰

酚-3-O-鼠李糖苷具有较强的抗氧化作用[11-12]，是香椿叶中的重

要活性物质之一。

虽然目前有报道用液相色谱-质谱（LC-MS）等技术鉴别香

椿叶中的没食子酸及其衍生物等化学成分 [2，13]，但对于山柰

酚-3-O-鼠李糖苷这一香椿叶中的重要活性物质，其定量分析

方法以及不同产地药材中该化合物的含量比较至今尚未见任

何报道。因此，本试验建立了香椿叶中山柰酚-3-O-鼠李糖苷

的高效液相色谱（HPLC）分析方法，并用于测定江苏三个地区

产香椿叶中该化合物的含量，从而为其质量评价提供参考。

1 材料
1.1 仪器

KQ-600DB型数控超声波清洗器（昆山市超声仪器有限公

司，功率：600 W，频率：40 kHz）；AE240型电子分析天平（瑞士

Mettler Toledo 公司，d＝0.01 mg）；HPLC 系统，含 DGU-20A5

型脱气机、LC-20AT 型高压泵、CTO-10AS 型柱温箱、FCV-

10AL型混合器、SPD-20A型UV-Vis检测器（日本Shimadzu公

司）；N2000型工作站（浙江大学智达信息有限公司）。
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摘 要 目的：建立测定香椿叶中山柰酚-3-O-鼠李糖苷含量的方法，为其质量控制提供参考。方法：采用高效液相色谱法。色谱

柱为Thermo Hypersil ODS（150 mm×4.6 mm，5 μm），流动相为甲醇-水（55 ∶ 45，V/V），流速为1.0 ml/min，检测波长为254 nm，柱温

为35 ℃。结果：山柰酚-3-O-鼠李糖苷的质量浓度在5.14～51.40 μg/ml范围内与其峰面积积分值呈良好的线性关系（r＝0.999 7）；

精密度、重复性、稳定性试验的RSD＜2％；平均加样回收率为96.77％～103.02％，RSD为3.75％～4.64％（n＝3）。结论：该方法准

确、重复性和稳定性好，可用于香椿叶中山柰酚-3-O-鼠李糖苷的含量测定。

关键词 香椿叶；山柰酚-3-O-鼠李糖苷；高效液相色谱法；含量测定

Content Determination of Kaempferol-3-O-rhamnoside in Toona sinensis by HPLC
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the content determination of kaempferol-3-O-rhamnoside in Toona sinensis，

and to provide reference for quality control of it. METHODS：HPLC method was adopted. The determination was performed on

Thermo Hypersil ODS（150 mm×4.6 mm，5 μm）column with mobile phase composed of methanol-water（55 ∶ 45，V/V）at the flow

rate of 1.0 ml/min. The detection wavelength was set at 254 nm and column temperature was 35 ℃. RESULTS：The linear range of

kaempferol-3-O-rhamnoside were 5.14-51.40 μg/ml（r＝0.999 7）. RSDs of precision，reproducibility and stability tests were all low-

er than 2％，and average recoveries were from 96.77％ to 103.02％（n＝3）. RSDs were 3.75％-4.64％（n＝3）. CONCLUSIONS：

The method is accurate，reproducible and stable. It can be used for the content determination of kaempferol-3-O-rhamnoside in T. si-

nensis.
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甲醇（色谱纯，美国Honeywell公司）；纯净水（杭州娃哈哈

集团有限公司）；山柰酚-3-O-鼠李糖苷对照品为江苏大学药学

院生药学研究室自行分离得到，经液相色谱-电喷雾电离-质谱

（LC-ESI-MS）法测定，纯度为97.6％。

1.3 药材

三批香椿叶于 2013年 7月分别采收自江苏省南京市、如

皋市和镇江市，经江苏大学生药学研究所陈钧教授鉴定为 T.

sinensis的叶；将鲜叶冷冻干燥，粉碎后过 40目筛，收集细粉，

置于相对湿度（RH）＜40％的电子干燥器内，室温下贮藏。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Thermo Hypersil ODS（150 mm×4.6 mm，5 μm）；

流动相：甲醇-水（55 ∶ 45，V/V）；流速：1.0 ml/min；检测波长：

254 nm；柱温：35 ℃；进样量：20 μl。色谱见图1。

2.2 对照品贮备液的制备

精密称取山柰酚-3-O-鼠李糖苷对照品 10.28 mg，加 60％

甲醇溶解并定容至100 ml，配制成质量浓度为102.80 μg/ml的

对照品贮备液，于室温下避光贮藏。

2.3 供试品溶液的制备

取香椿叶细粉 0.10 g，精密称定，置 50 ml离心管中，精密

加入 60％甲醇 25 ml，超声 15 min，取上清液，以 0.22 μm微孔

滤膜滤过，于室温下避光贮藏。

2.4 线性关系考察

分别精密吸取5.0、4.0、3.0、2.0、1.0、0.5 ml对照品贮备液，

加入 60％甲醇稀释至 10 ml，摇匀，得质量浓度分别为 51.40、

41.12、30.84、20.56、10.28、5.14 μg/ml的对照品溶液。取以上6

份溶液各适量，分别按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面

积。以峰面积积分值（y）为纵坐标，对照品质量浓度（x，μg/ml）为

横坐标，进行线性回归，计算得回归方程为 y＝79 057x+39 902

（r＝0.999 7，n＝6）。结果表明，山柰酚-3-O-鼠李糖苷的质量

浓度在 5.14～51.40 μg/ml范围内与峰面积积分值呈良好的线

性关系。

2.5 精密度试验

吸取同一份供试品溶液（江苏镇江）适量，按“2.1”项下色

谱条件进样测定，记录峰面积，重复 6次。结果显示，RSD＝

1.37％（n＝6），表明本方法精密度良好。

分别吸取高、中、低质量浓度（51.40、20.56、5.14 μg/ml）的

对照品溶液适量，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面

积，各重复3次。结果显示，RSD分别为1.46％、1.39％、1.30％

（n＝3），表明仪器精密度良好。

2.6 稳定性试验

吸取同一份供试品溶液（江苏镇江）适量，分别于 0、2、4、

6、8、12、24、36、48 h，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰
面积。结果显示，RSD＝1.87％（n＝9），表明供试品溶液在 48

h内的性质稳定。

2.7 重复性试验

取香椿叶细粉（江苏镇江）适量，共6份，分别按“2.3”项下
方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录
峰面积。结果显示，RSD＝1.53％（n＝6），表明本方法重复性
良好。

2.8 加样回收率试验

称取香椿叶细粉（江苏镇江）约50.0 mg，共9份，每3份为
一组，分别加入一定量的对照品溶液，按“2.3”项下方法制备供
试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积，计
算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝3）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝3）

样品含量，μg

51.21

50.58

51.27

51.17

51.53

50.91

51.29

50.67

50.88

加入量，μg

25.60

25.60

25.60

51.00

51.00

51.00

76.80

76.80

76.80

测得量，μg

75.31

76.68

75.39

100.47

100.11

103.53

133.42

126.86

129.93

回收率，％
94.14

101.95

94.22

96.67

95.25

103.18

106.94

99.21

102.93

x，％

96.77

98.37

103.02

RSD，％

4.64

4.30

3.75

2.9 样品含量测定

取三个产地药材细粉各适量，分别按“2.3”项下方法制备
供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积，

代入回归方程，计算样品含量。结果显示，香椿叶中山柰
酚-3-O-鼠李糖苷的质量分数分别为（0.102±0.003）％（江苏镇
江）、（0.132±0.003）％（江苏南京）和（0.085±0.002）％（江苏
如皋）。

3 讨论
在样品提取方法的考察中，笔者分别对不同提取溶剂

（20％、40％、60％、80％甲醇和无水甲醇）以及不同超声时间
（15、30、45、60 min）的提取效果进行了比较，发现以 60％甲醇
超声提取香椿叶细粉 15 min，山柰酚-3-O-鼠李糖苷的色谱峰
面积最大，故选该方法作为样品提取方法。

由本试验结果可知，江苏省三个产地的香椿叶中，南京产
样品中山柰酚-3-O-鼠李糖苷的质量分数明显高于镇江和如皋
产样品。

综上，本方法简便、准确、重复性好，制备的供试品溶液稳
定，可用于香椿叶中山柰酚-3-O-鼠李糖苷的含量测定。
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图1 高效液相色谱图
A. 山柰酚-3-O-鼠李糖苷对照品；B. 香椿叶（江苏镇江）

Fig 1 HPLC chromatograms
A.kaempferol-3-O-rhamnoside control；B.T. sinensis Folium（Jiangsu Zh-

enjiang）
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不同采收期连翘挥发油中α-蒎烯和β-蒎烯含量的比较Δ

张淑蓉＊，裴晓丽，王华阳（山西中医学院中药学院，太原 030024）
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摘 要 目的：建立测定连翘挥发油中α-蒎烯和β-蒎烯含量的方法，并比较不同采收期连翘中α-蒎烯和β-蒎烯含量的差异。 方

法：采用水蒸气蒸馏法提取连翘挥发油，以毛细管气相色谱法测定挥发油中α-蒎烯和β-蒎烯的含量。色谱柱为HP-5弹性石英毛细

管柱（30 m×0.25 mm×0.25 μm），载气为氮气，程序升温，进样口温度为230 ℃，检测器（FID）温度为250 ℃。以环己酮为内标物，用

内标法定量。结果：α-蒎烯、β-蒎烯的质量浓度分别在0.164 0～0.820 0、0.502 0～2.510 0 mg/ml范围内与各自峰面积积分值呈良

好的线性关系（r 分别为 0.999 6、0.999 4）；二者精密度、稳定性、重复性试验的 RSD＜3％；平均加样回收率分别为 100.99％、

96.61％，RSD 分别为 2.19％、2.07％（n 均为 9）。 结论：该方法简便、快速、准确，可用于连翘挥发油中α-蒎烯和β-蒎烯含量的测

定。各采收期连翘挥发油出油率及α-蒎烯和β-蒎烯含量以7月中下旬为最高。

关键词 连翘；挥发油；α-蒎烯；β-蒎烯；毛细管气相色谱法；含量测定；采收期

Comparison of the Contents of α-pinene and β-pinene in Volatile Oil of Forsythia suspensa in Different Har-
vest Periods
ZHANG Shu-rong，PEI Xiao-li，WANG Hua-yang（School of TCM，Shanxi College of TCM，Taiyuan 030024，
China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the content determination of α-pinene and β-pinene in volatile oil of Forsyth-
ia suspensa，and to compare the contents of α-pinene and β-pinene of F. suspensa in different harvest periods. METHODS：Va-
pour-distilation was employed to extract volatile oil from F. suspensa. The contents of α-pinene and β-pinene of volatile oil in F. sus-
pensa were determined by GC. The determination was performed on HP-5 capillary column（30 m×0.25 mm×0.25 μm）using nitro-
gen as carrier gas by temperature programming. The injector temperature was 230 ℃，and the temperature of FID was 250 ℃. The
test was quantitatively analyzed by internal standard method using cyclohexanone as internal standard. RESULTS：The linear rang
was 0.164 0-0.820 0 mg/ml for α-pinene（r＝0.999 6）and 0.502 0-2.510 0 mg/ml for β-pinene（r＝0.999 4）. RSDs of precision，sta-
bility and reproducibility tests were all lower than 3％. Average recoveries were 100.99％（RSD＝2.19％，n＝9）and 96.61％（RSD＝

2.07％，n＝9）. CONCLUSIONS：The method is simple，rapid，accurate and suitable for the content determination of α-pinene and
β-pinene in volatile oil of F. suspensa. The contents of α-pinene and β-pinene from volatile oil of F. suspensa in the middle and late
of July are the highest.
KEY WORDS Forsythia suspensa；Volatile oil；α-pinene；β-pinene；Capillary GC；Content determination；Harvest period
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