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摘 要 目的 研究不同炮制方法对衢枳壳中药效指标成分含量及其抗氧化活性的影响。方法 根据2020年版《中国药典》（四部）

炮制通则和2015年版《浙江省中药炮制规范》中相关炮制方法制备衢枳壳的蒸制、煮制、醋炙、酒炙、麸炒、麸制、蜜制样品。检测

不同衢枳壳样品中水分、灰分的含量；采用高效液相色谱法测定不同衢枳壳样品中药效指标成分柚皮苷和新橙皮苷的含量；采用

DPPH、ABTS+自由基清除实验和总还原力实验考察不同衢枳壳样品的抗氧化活性。结果 衢枳壳不同样品中的水分、灰分、柚皮

苷、新橙皮苷含量均符合2015年版《浙江省中药炮制规范》中的相关规定，其中柚皮苷的含量从高到低依次为未炮制样品＞蜜制样

品＞麸制样品＞煮制样品＞醋炙样品＞酒炙样品＞麸炒样品＞蒸制样品，新橙皮苷含量从高到低依次为未炮制样品＞煮制样品＞

麸制样品＞蜜制样品＞醋炙样品＞蒸制样品＞酒炙样品＞麸炒样品。衢枳壳煮制、麸制和麸炒样品对DPPH自由基的清除能力

较好[半数抑制浓度（IC50）分别为 7.49、8.37、10.22 mg/mL]，煮制、蒸制、麸制样品对 ABTS+自由基的清除能力较好（IC50分别为

1.76、2.03、2.72 mg/mL）；另外，与酒炙和蜜制样品相比，衢枳壳未炮制样品及其他炮制品均具有较好的总还原能力。结论 衢枳壳

经不同方法炮制后的药效指标成分含量均有所降低，但均符合2015年版《浙江省中药炮制规范》中的相关规定，且部分炮制品的

抗氧化活性较未炮制样品有所增强。
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Effects of different processing methods on the contents of the pharmacodynamic index components and
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ABSTRACT OBJECTIVE To study the effects of different processing methods on the contents of the pharmacodynamic index

components in Citrus aurantium and their antioxidant activity. METHODS According to the general principles of 2020 edition of

Chinese Pharmacopoeia （volume Ⅳ） and the relevant processing methods in 2015 edition of Processing Specifications of

Traditional Chinese Medicine in Zhejiang Province，the samples of C. aurantium were prepared by steaming with water，boiling

with water，stir-frying with vinegar，stir-frying with wine，stir-frying with bran，processing with bran and processing with honey.

The contents of moisture and ash in different products of C. aurantium were detected. The contents of naringin and neohesperidin in

different products of C. aurantium were determined by high performance liquid chromatography. The antioxidant activity of different

products was investigated by DPPH and ABTS+ radical scavenging experiments and the total reducing power test. RESULTS The

contents of moisture，ash，naringin and neohesperidin were in line with the relevant requirements in 2015 edition of Processing

Specifications of Traditional Chinese Medicine in Zhejiang Province. The content of naringin in descending order was as follow：

unprocessed sample＞sample processed with honey＞sample processed with bran＞sample boiled with water＞sample stir-fried with

vinegar＞sample stir-fried with wine＞sample stir-fried with bran＞sample steamed with water. The content of neohesperidin in

descending order was as follow：unprocessed sample＞sample boiled with water＞sample processed with bran＞sample processed

with honey＞sample stir-fried with vinegar＞sample steamed with water＞sample stir-fried with wine＞sample stir-fried with bran.

The samples after boiling with water，processing with bran，and stir-fried with bran had better DPPH radicals scavenging ability

（IC50 were 7.49，8.37 and 10.22 mg/mL，respectively）. The samples after boiling with water，steaming with water，and processed

with bran had better ABTS + radicals scavenging ability （IC50

were 1.76，2.03 and 2.72 mg/mL，respectively）. In addition，

compared with sample stir-fried with wine and processed with

honey，unprocessed sample and other processed products of C.

aurantium had better total reducing ability. CONCLUSIONS

After processing，the contents of the main pharmacodynamic
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枳壳是芸香科植物酸橙Citrus aurantium L.及其栽

培变种的干燥未成熟果实[1]。四川、江苏、浙江、湖南、江

西是枳壳的主产地，川枳壳、苏枳壳、衢枳壳、湘枳壳、江

枳壳是枳壳的主要商品规格 [2]。衢枳壳 C. aurantium

Changshan-huyou，又称“胡柚片”，是常山柚橙的干燥未

成熟果实（即常山柚橙小青果）[3]，于 2015年收载于《浙

江省中药炮制规范》[4]，是浙江省“新浙八味”中药材培育

品种之一，主产地为浙江省衢州市常山县[5－6]。

衢枳壳性微寒，味苦、辛、酸，具有行滞消胀、止咳化

痰、宽胸理气、清热解毒等功效[7]，其主要成分包含黄酮

类、三萜类、甾体类、酚酸类、香豆素类和挥发油类等[8－13]。

其黄酮类成分具有降血脂 [14]、降血糖 [15－16]、抗炎 [17]、保

肝[18]等药理活性。然而，衢枳壳生品较辛燥，经炮制可

缓和峻烈之性[19]。因此，本研究以常山县衢枳壳未炮制

样品为原料，按煮制、蒸制、醋炙、酒炙、麸炒、麸制、蜜制

等方法分别对其进行炮制，并根据 2020年版《中国药

典》[1，20]和 2015年版《浙江省中药炮制规范》[4]中的相关

规定，考察不同炮制方法对衢枳壳药效指标成分（柚皮

苷和新橙皮苷）的影响。

活性氧自由基是氧原子失去电子后形成的一种自

由基，机体中过量的活性氧自由基会抢夺电子致使细胞

蛋白质畸变并使正常细胞和组织遭到损坏[21]。相关研

究表明，活性氧自由基是促使机体衰老、引发疾病甚至

癌变的重要原因[22－24]。研究表明，柚皮苷和新橙皮苷均

具有抗氧化活性[25－26]。因此，本研究将对不同炮制方法

获得的衢枳壳样品进行抗氧化研究以评价其药效，以期

规范该药材的炮制工艺，为其不同炮制品的质量控制提

供参考。

1 材料
1.1 主要仪器

ME204E型万分之一分析天平购自梅特勒-托利多

仪器（上海）有限公司，LG-01型高速中药粉碎机购自瑞

安市百信制药机械有限公司，HERAEUS MEGAFUGE

11R型高速离心机购自赛默飞世尔科技（中国）有限公

司，SX2-2.5-12型马弗炉购自上海博迅实业有限公司，

KQ-500DB型数控超声波清洗器购自昆山市超声仪器有

限公司，LC-2030C 3D Plus型高效液相色谱仪购自岛津

企业管理（中国）有限公司，UV-800型紫外-可见分光光

度计购自岛津（上海）实验器材有限公司。

1.2 主要药品与试剂

衢枳壳未炮制样品购自常山县鸿春果业专业合作

社；黄酒（乙醇体积分数≥12％）购自浙江古越龙山绍兴

酒股份有限公司；米醋购自济南宜和食品有限公司；蜂

蜜购自上海冠生园食品有限公司；柚皮苷对照品（纯度≥

98％）、新橙皮苷对照品（纯度≥98％）、抗坏血酸（纯度≥

99％）均购自上海源叶生物科技有限公司；1，1-二苯

基-2-三硝基苯肼（DPPH）、2，2-联氮-二（3-乙基-苯并噻

唑-6-磺酸）二铵盐（ABTS）均购自阿拉丁试剂（上海）有

限公司；铁氰化钾（分析纯）、三氯乙酸（分析纯）、三氯化

铁（分析纯）均购自天津市致远化学试剂有限公司；蒸馏

水为实验室自制。

2 方法与结果
2.1 衢枳壳的炮制方法

本研究所采用的衢枳壳炮制方法主要参考 2020年

版《中国药典》（四部）炮制通则[20]和2015年版《浙江省中

药炮制规范》中衢枳壳相关炮制方法[4]，具体如下所示。

2.1.1 蒸制 精密称取未经炮制的衢枳壳 56.0 g，置于

蒸架上，向容器底部加入 1 000 mL 蒸馏水，蒸制约 300

min，待衢枳壳完全蒸透后，取出并在45 ℃烘箱中干燥。

2.1.2 煮制 精密称取未经炮制的衢枳壳100.0 g，加入

700 mL蒸馏水，大火煮沸后转文火再煮约120 min，待切

开药材内无白心时取出，并在45 ℃烘箱中干燥。

2.1.3 醋炙 精密称取未经炮制的衢枳壳150.0 g，加入

600 mL米醋，搅拌均匀后闷润60 min，待液体收干后，用

文火炒至药材颜色变深时取出，摊凉，备用。

2.1.4 酒炙 精密称取未经炮制的衢枳壳150.0 g，加入

黄酒 200 mL，搅拌均匀后闷润 60 min，用文火炒至香气

逸出，待药材颜色变深时取出，晾凉，并在 45 ℃烘箱中

干燥。

2.1.5 麸炒 精密称取适量麸皮置热锅中翻动，待其开

始起烟时，投入未经炮制的衢枳壳（麸皮与衢枳壳的质

量比为 10 ∶ 1），迅速翻炒至衢枳壳表面呈深黄色或颜色

变深时取出，筛去麸皮，摊凉，备用。

2.1.6 麸制 向 200 g 麸皮中加入炼蜜 60 g，炒干至不

粘手制得蜜制麸皮。取适量蜜炙麸皮置热锅中翻动，待

其开始冒烟时，投入未经炮制的衢枳壳（蜜制麸皮与衢

枳壳的质量比为 10 ∶ 1），迅速翻炒至衢枳壳表面呈深黄

色或颜色变深时取出，筛去蜜炙麸皮，摊凉，备用。

2.1.7 蜜制 取蜂蜜加入适量沸水稀释，然后加入未经

炮制的衢枳壳（蜂蜜与衢枳壳的质量比为 1 ∶ 4），搅拌均

匀后闷润60 min，用文火炒至衢枳壳表面棕黄色且不粘

手时，取出晾凉，备用。

上述未经炮制的衢枳壳和经不同炮制方法所制得

的衢枳壳炮制品如图 1所示。由图 1可见，衢枳壳未炮

制样品及其经过麸炒、麸制、蜜制的炮制品与 2020年版

《中国药典》和2015年版《浙江省中药炮制规范》中对应

index components in C. aurantium have been reduced，but they were also in line with the relevant requirements in 2015 edition of

Processing Specifications of Traditional Chinese Medicine in Zhejiang Province. The antioxidant ability of some processed products

has been enhanced.

KEYWORDS Citrus aurantium；processing；content determination；antioxidant activity
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饮片和炮制品的描述一致。麸炒后的衢枳壳炮制品颜

色略有加深，偶有焦斑；麸制后的炮制品表面颜色相对

较浅，呈深黄色，且在棱角处微具焦斑；蜜制后的炮制品

表面呈黄褐色，略具光泽，较为滋润。整体而言，衢枳壳

经炮制后颜色均不同程度地加深，外果皮颜色由绿褐色

变为墨绿色或黑色，纵切面颜色由黄褐色变为焦褐色，

其中醋炙样品、煮制样品和蒸制样品的颜色均逐渐加

深，这可能是由于所采用的炮制方法均有加热过程，且

加热“火候”不同导致的[27－29]。酒炙法炮制的衢枳壳样

品颜色最深，可能是由于在炮制过程中，较高浓度的乙

醇更容易在衢枳壳表面致密的细胞结构中流动和渗透，

且在加热过程中，乙醇更容易使衢枳壳细胞结构部分

炭化。

2.2 水分与灰分含量的检测

2.2.1 水分含量的检测 将衢枳壳未炮制样品及其炮

制品分别用粉碎机粉碎，经 40目筛过筛后制得粉末样

品，然后分别精确称取每种样品粉末各5.00 g，置于预先

干燥至恒重（即干燥前后的质量差小于 0.005 g）的玻璃

称量皿中，再置于（100±5）℃烘箱中干燥5 h，然后置于

干燥器中冷却 0.5 h，记录各炮制品的质量；再次将各炮

制品放入烘箱中干燥 1 h，然后冷却、称质量，反复重复

上述步骤直至干燥至恒重，再计算样品中的水分含量：

水分含量（％）＝（M0－M1）/M0×100，其中M0是样品的初

始质量（在本研究中取值5.00 g），M1是干燥至恒重后样

品的质量。每组样品平行测定 6次，取平均值，结果见

表 1。

2.2.2 灰分含量的检测 参考2020年版《中国药典》（四

部）灰分测定法[20]检测衢枳壳未炮制样品及其炮制品中

的灰分。将待测样品粉碎后，过二号筛，精确称取各样

品粉末2.5 g，置于干燥至恒重的坩埚中，称定质量（精确

至 0.01 g）；再将坩埚整体置于马弗炉中，缓缓加热至

600 ℃使样品完全炭化并保持恒重（加热过程中避免样

品燃烧）。根据炭化后样品残渣的质量计算样品的灰分

含量：灰分含量（％）＝（H0－H1）/H0×100，其中H0是样品

的初始质量（在本研究中取值2.5 g），H1是炭化至恒重后

样品的质量。每组实验平行检测6次，取平均值，结果见

表1。

2.2.3 测定结果分析 2015年版《浙江省中药炮制规

范》和2020年版《中国药典》对衢枳壳未炮制样品及其炮

制品的规定是：衢枳壳未炮制样品及其炮制品的水分含

量应低于 12.0％，灰分含量应低于 7.0％。由表 1可见，

衢枳壳未炮制样品及其炮制品的水分含量符合 2015年

版《浙江省中药炮制规范》中相关规定[4]。经炮制后，衢

枳壳炮制品的水分含量均有所降低，其中经麸炒后降低

幅度最大，可能是由于加热的干燥麸皮不仅可以吸附一

定水分，还能使衢枳壳表面加热得更均匀。在灰分检测

中，蜜制样品的灰分含量略高于其未炮制样品和其他炮

制品，可能是由于蜂蜜的流动性较差且自身灰分含量较

高，经加热后其黏度和密度均进一步增加，从而更容易附

着于衢枳壳的表面，增大衢枳壳的灰分含量。

A：衢枳壳未炮制样品；B：衢枳壳蒸制样品；C：衢枳壳煮制样品；D：衢枳壳醋炙样品；E：衢枳壳酒炙样品；F：衢枳壳麸炒样品；G：衢枳壳麸制

样品；H：衢枳壳蜜制样品

图1 衢枳壳未炮制样品及炮制品实物图

A B C D

E F G H

表 1 不同炮制方法制备的衢枳壳炮制品的水分、灰分

含量测定结果（x±±s，n＝6）

衢枳壳样品
未炮制样品
蒸制样品
煮制样品
醋炙样品
酒炙样品
麸炒样品
麸制样品
蜜制样品

水分含量/％
10.50±0.54

6.05±0.32

5.92±0.11

4.94±0.05

6.70±0.19

2.76±0.09

8.28±0.07

5.60±0.39

灰分含量/％
3.46±0.21

4.79±0.29

4.69±0.19

3.09±0.37

3.74±0.51

5.03±0.60

3.77±0.55

5.19±0.30
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2.3 柚皮苷和新橙皮苷的含量测定

2.3.1 色谱条件 色谱柱为 Waters SunFire C18（250

mm×4.6 mm，5 μm）；流动相为0.1％磷酸溶液-乙腈（80 ∶20，
V/V）；检测波长为 283 nm；流速为 1.0 mL/min；柱温为

30 ℃；进样量为10 μL。

2.3.2 混合对照品溶液的配制 精确称取柚皮苷和新

橙皮苷对照品各5.0 mg于同一棕色量瓶中，用90％乙醇

溶解并定容至 10 mL，即得上述 2种成分质量浓度均为

0.5 mg/mL的混合对照品溶液。

2.3.3 供试品溶液的配制 将衢枳壳未炮制样品及其

炮制品分别用粉碎机粉碎，过100目筛后，精确称取各样

品粉末10.0 g，分别用100 mL 90％乙醇超声（功率200 W，

频率40 kHz，下同）萃取4 h，过滤，取滤液用90％乙醇定

容至100 mL；取1 mL该溶液用无水乙醇稀释2倍，再以

0.45 μm微孔滤膜过滤，即得供试品溶液。

2.3.4 精密度试验 取“2.3.2”项下混合对照品溶液 6

份，每份2.0 mL，分别于0、24、72 h时按“2.3.1”项下色谱

条件进样分析，记录峰面积，并计算日内精密度和日间

精密度的RSD。结果显示，柚皮苷和新橙皮苷的日内精

密度RSD分别为 1.19％、1.23％，日间精密度RSD分别

为2.01％、1.97％，表明该方法精密度良好。

2.3.5 重复性试验 取同一未炮制样品粉末 0.1 g，共 6

份，分别按“2.3.3”项下方法制备供试品溶液，然后按

“2.3.1”项下色谱条件进样分析，记录峰面积并按外标法

计算柚皮苷和新橙皮苷含量。结果显示，柚皮苷和新橙

皮苷含量的 RSD 分别为 2.31％、2.53％，表明方法的重

复性良好。

2.3.6 稳定性试验 将“2.3.2”项下混合对照品溶液用

90％乙醇分别稀释成质量浓度为 5.0、2.5、0.5 mg/mL的

溶液，再将混合对照品溶液及其稀释溶液于－80 ℃条件

下放置30 d后，考察长期稳定性。将上述混合对照品溶

液及其稀释溶液于 25 ℃条件下放置 8 h后，考察短期稳

定性。将上述混合对照品溶液及其稀释溶液经3次冷冻

（－80℃）-解冻（25℃）循环后，考察冻融稳定性。结果显

示，在上述实验条件下，混合对照品溶液及其稀释溶液

中柚皮苷和新橙皮苷含量的 RSD 均小于 15％，表明上

述检测样品中柚皮苷和新橙皮苷的稳定性良好。

2.3.7 线性关系的考察 精密称取“2.3.2”项下混合对

照品溶液5 mL，用无水乙醇稀释成柚皮苷和新橙皮苷质

量浓度均分别为 0.500、0.250、0.125、0.063、0.031、0.016

mg/mL的线性工作溶液，按“2.3.1”项下色谱条件进样分

析，记录2种成分的峰面积。以各成分质量浓度为横坐

标（x）、峰面积为纵坐标（y）进行线性拟合。结果，柚皮

苷的回归方程为 y＝67 774 134x－171 433（r＝0.999 3），

线性范围为 0.016～0.500 mg/mL；新橙皮苷的回归方程

为 y＝41 914 299x+134 326（r＝0.999 0），线性范围为

0.016～0.500 mg/mL。这表明上述2 种成分在各自检测

质量浓度范围内的线性关系均良好。

2.3.8 加样回收率试验 取同一未炮制样品粉末0.1 g，

共 6 份，分别加入柚皮苷和新橙皮苷质量浓度均为

0.125 mg/mL的混合对照品溶液（由“2.3.2”项下混合对

照品溶液稀释而得）5 mL，超声提取 4 h后，用 0.45 μm

微孔滤膜过滤，取滤液按“2.3.1”项下色谱条件进样分

析，记录峰面积并计算加样回收率。结果显示，柚皮苷

和新橙皮苷的平均加样回收率分别为99.52％、99.47％，

RSD分别为1.06％、1.37％。

2.3.9 含量测定 分别取衢枳壳未炮制样品及其炮制

品，按照“2.3.3”项下方法制备供试品溶液，再按“2.3.1”

项下色谱条件进样分析，记录峰面积并按外标法计算各

成分含量。每种样品平行操作3 次，结果见表2。

表2 不同炮制方法制备的衢枳壳炮制品中柚皮苷和新

橙皮苷的含量测定结果（x±±s，n＝3，mg/mL）

衢枳壳样品
未炮制样品
蒸制样品
煮制样品
醋炙样品
酒炙样品
麸炒样品
麸制样品
蜜制样品

柚皮苷
4.92±0.53

4.03±0.72

4.31±0.84

4.30±0.50

4.15±0.29

4.13±0.46

4.61±0.74

4.83±0.37

新橙皮苷
4.82±0.21

4.00±0.26

4.39±0.67

4.08±0.86

3.58±0.43

3.18±0.22

4.10±0.80

4.09±0.43

根据 2015年版《浙江省中药炮制规范》中炮制衢枳

壳的相关要求：按干燥品计算，衢枳壳药材及其炮制品

中柚皮苷不得少于 4.0％，新橙皮苷不得少于 3.0％。由

表2可见，衢枳壳未炮制样品及其炮制品中柚皮苷和新

橙皮苷的含量均符合该要求，其中柚皮苷的含量从高到

低依次为未炮制样品＞蜜制样品＞麸制样品＞煮制样

品＞醋炙样品＞酒炙样品＞麸炒样品＞蒸制样品；新橙

皮苷含量从高到低依次为未炮制样品＞煮制样品＞麸

制样品＞蜜制样品＞醋炙样品＞蒸制样品＞酒炙样品＞

麸炒样品。由此可知，衢枳壳经炮制后，其中柚皮苷和

新橙皮苷的含量均有所降低，这与文献[30]报道的结果相

一致。在所有炮制方法中，经蜜制、麸制和煮制的衢枳壳

炮制品中的柚皮苷、新橙皮苷含量均高于其他炮制品，表

明这3种炮制方法对衢枳壳药效成分的保留效果较好。

2.4 不同炮制方法对衢枳壳抗氧化活性的影响

2.4.1 待测样品的制备 向衢枳壳未炮制样品及其炮

制品粉末中加入无水乙醇适量，均分别制成质量浓度为

2.0、4.0、8.0、16.0、32.0 mg/mL的系列混悬液，于常温密

闭环境下静置24 h后超声20 min，然后以5 000 r/min离

心5 min，取上清液，即得待测样品。

2.4.2 不同炮制方法对衢枳壳清除DPPH自由基能力的

影响 分别取“2.4.1”项下待测样品 1.5 mL，加入 80

μg/mL DPPH-乙醇溶液 1.5 mL，反应 30 min，采用紫外-

可见分光光度计于 517 nm 波长处检测吸光度值，记为

A1；以无水乙醇替代待测样品为空白组，同法检测吸光

度值，记为A0。每组实验平行检测 3次，再计算衢枳壳
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未炮制样品及其炮制品的 DPPH 自由基清除率，具体

计算公式为 DPPH 自由基清除率（％）＝（1－A1/A0）×

100[31－32]，然后再通过GraphPad Prism 9.0 软件计算半数

抑制浓度（IC50）。结果显示，衢枳壳未炮制样品及其炮

制品对DPPH自由基的 IC50拟合情况较好，拟合系数均

大于 0.90。另外，衢枳壳煮制、麸制、麸炒样品的 IC50均

较低，表明这 3种炮制品对DPPH自由基的清除能力较

强。结果见表3。

表3 不同炮制方法对衢枳壳自由基清除能力的影响

衢枳壳样品

未炮制样品
蒸制样品
煮制样品
醋炙样品
酒炙样品
麸炒样品
麸制样品
蜜制样品

清除DPPH自由基
IC50/（mg/mL）

16.78

12.75

7.49

18.30

10.48

10.22

8.37

13.40

拟合系数
0.973 7

0.966 8

0.963 9

0.970 5

0.986 4

0.948 1

0.974 9

0.952 5

清除ABTS+自由基
IC50/（mg/mL）

6.94

2.03

1.76

8.99

4.70

5.71

2.72

8.88

拟合系数
0.982 0

0.975 7

0.983 0

0.932 1

0.995 1

0.982 7

0.997 5

0.991 1

2.4.3 不同炮制方法对衢枳壳清除ABTS+自由基能力

的影响 将 7 mmol/L ABTS+溶液与 2.5 mmol/L过硫酸

钾溶液以1 ∶1（体积比）混匀，置于暗处，在室温条件下反

应 12 h，即得到 ABTS + 混合溶液；用蒸馏水将上述

ABTS +混合溶液稀释 10 倍，即得 ABTS +工作液。取

“2.4.1”项下待测样品各1 mL，加入ABTS+工作液2 mL，

混匀，置于室温条件下反应10 min，采用紫外-可见分光

光度计于 734 nm波长处检测其吸光度值，记为A 样品；以

无水乙醇代替待测样品，同法检测吸光度值，记为A 空白；

以无水乙醇代替ABTS+工作液，同法检测吸光度值，记

为A 对照。每组实验平行检测 3次，计算衢枳壳未炮制样

品及炮制品的 ABTS+自由基清除率，具体计算公式为

ABTS+清除率（％）＝[1－（A 样品－A 对照）/A 空白]×100[33－34]，再

计算 IC50。结果显示，衢枳壳煮制、蒸制和麸制样品的

IC50均较低，表明上述3种衢枳壳炮制品对ABTS+自由基

较为敏感，可在较低浓度下达到清除ABTS+自由基的目

的。结果见表3。

2.4.4 不同炮制方法对衢枳壳总还原力的影响 分别

取“2.4.1”项下待测样品（质量浓度均为 16 mg/mL）2.5

mL于试管中，加入 0.2 mol/L磷酸盐缓冲液（pH6.6）2.5

mL，混匀；再加入 1％铁氰化钾溶液 2.5 mL，置于 50 ℃

水浴条件下反应 20 min后，迅速置于冰水中，加入 10％

三氯乙酸溶液 2.5 mL，混匀，静置；取上清液 2.5 mL，加

入 1％ 三氯化铁溶液 0.5 mL和蒸馏水 2.5 mL，混匀，以

4 000 r/min离心 15 min，取上清液，采用紫外-可见分光

光度计于 700 nm 波长处测定吸光度值[33]。以抗坏血酸

代替待测样品为对照组，同法检测。吸光度值越高，表

明样品的总还原力越强[35]。每组实验平行检测3次。采

用 SPSS 17.0 统计软件对实验数据进行Duncan’s 多重

差异显著性分析，检验水准α＝0.05。结果显示，与衢枳

壳未炮制样品比较，其酒炙和蜜制样品的吸光度值均显

著降低（P＜0.05）。由此可知，与衢枳壳酒炙和蜜制样

品相比，衢枳壳未炮制样品及其他炮制品均具有较好的

总还原能力。结果见表4。

表4 不同炮制方法对衢枳壳总还原能力的影响（x±±s，

n＝3）

衢枳壳样品
未炮制样品
蒸制样品
煮制样品
醋炙样品
酒炙样品

吸光度值
0.234±0.079a

0.144±0.058a

0.146±0.064a

0.147±0.049a

0.121±0.034ab

衢枳壳样品
麸炒样品
麸制样品
蜜制样品
抗坏血酸

吸光度值
0.168±0.065a

0.140±0.050a

0.086±0.019ab

1.159±0.039b

a：与抗坏血酸比较，P＜0.05；b：与未炮制样品比较，P＜0.05

3 讨论
浙江衢州地区产出的衢枳壳已入选“新浙八味”药

材培育名单，然而目前衢枳壳在枳壳销售市场中所占份

额较低，且相关研究较少。经笔者查询发现，在 2015年

版《浙江省中药炮制规范》中收录了衢枳壳未炮制样品

及其麸炒、麸制、蜜制样品的炮制方法和质量评价标

准[4]。因此，在此基础上，本研究根据该炮制规范并结合

2020年版《中国药典》中所述的炮制方法[1]，采用蒸制、煮

制、醋炙、酒炙等7种方法对衢枳壳未炮制样品进行炮制

并考察其炮制品的品质。

本研究结果显示，尽管经过不同方法炮制后，衢枳

壳炮制品中柚皮苷、新橙皮苷的含量与其未炮制样品相

比均有所下降，但仍符合 2015年版《浙江省中药炮制规

范》中炮制衢枳壳的相关要求。经蜜制、麸制和煮制后

的衢枳壳炮制品中柚皮苷含量较高，分别为（4.83±

0.37）、（4.61±0.74）、（4.31±0.84）mg/mL，经过煮制、麸

制和蜜制的衢枳壳炮制品中新橙皮苷含量较高，分别为

（4.39±0.67）、（4.10±0.80）、（4.09±0.43）mg/mL。进一

步研究不同炮制方法对衢枳壳抗氧化活性的影响，结果

发现，衢枳壳未炮制样品及其炮制品均具有一定的清除

自由基能力以及总还原力，但其对 DPPH 自由基和

ABTS+自由基的 IC50存在较大差异。衢枳壳未炮制样品

及其炮制品对ABTS+自由基的 IC50均小于对DPPH自由

基的 IC50，这可能是由于衢枳壳中水溶性和醇溶性的抗

氧化活性成分均可被 ABTS +自由基清除法检测，而

DPPH 自由基清除法仅针对有机溶剂体系 [36－37]。经煮

制、麸制和麸炒的衢枳壳炮制品对DPPH自由基的清除

能力较好（IC50分别为 7.49、8.37、10.22 mg/mL），这可能

是由于衢枳壳经过上述3种方法炮制后，样品中的抗氧

化活性成分能够提供更多电子与DPPH自由基的孤对电

子配对，使吸光度值降低。经煮制、蒸制、麸制后的衢枳

壳炮制品对ABTS+自由基的清除能力较好（IC50分别为

1.76、2.03、2.72 mg/mL）。

综上所述，衢枳壳经炮制后的药效指标成分含量均

有所降低，但均符合2015年版《浙江省中药炮制规范》相

关要求，且部分炮制品的抗氧化活性较未炮制样品有所

增强。
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