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　　摘要：为了研究不同产地杜仲叶、杜仲皮中京尼平苷酸、绿原酸、京尼平苷的含量差异，采用高效液相色谱法，色谱
柱：ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８色谱柱（５μｍ，１５０ｍｍ×４．６ｍｍ），流动相：甲醇－水－冰醋酸（１３∶８７∶１．５），流速：１ｍＬ／ｍｉｎ，检测

波长：２３７ｎｍ。结果显示，京尼平苷酸在０．１０９２～７．６４４μｇ、绿原酸在０．０５１６～３．６１２μｇ、京尼平苷在０．０１３２～
０９２４μｇ范围内线性关系良好，平均加样回收率分别为９９．１７％、９８．８４％、９８．１８％，ＲＳＤ分别为 １．９２％、１．３９％、
１４０％。该方法操作简单、重复性好、专属性强，可用于同时测定不同产地杜仲叶、杜仲皮中京尼平苷酸、绿原酸及京
尼平苷的含量。
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　　杜仲叶、杜仲分别为杜仲科植物杜仲（Ｅｕｃｏｍｍｉａｕｌｍｉｏｄｅｓ
Ｏｌｉｖ．）的干燥叶和干燥树皮，均收载于《中国药典》２０１０年版
一部，二者均具有补肝肾、强筋骨作用［１］。杜仲是我国特有

的贵重中药材树种，主要分布于贵州、陕西、四川等省区，杜仲

植物各部位化学成分相近［２］，其中杜仲叶和杜仲皮中所含的

主要成分为京尼平苷酸、绿原酸、京尼平苷等。京尼平苷酸、

京尼平苷为环烯醚萜类成分，具有抗肿瘤活性。研究发现京

尼平苷酸还具有降压作用，是杜仲降压的主要成分之一［３］。

绿原酸为苯丙素类成分，具有抗菌、抗病毒活性［４－５］。为了比

较杜仲主产区杜仲叶和杜仲皮的质量，本研究测定了不同产

地杜仲叶和杜仲皮中这３种活性成分的含量，并比较了其含
量的差异。

１　仪器与试剂

１．１　仪器
ＬＣ－２０１０Ａ高效液相色谱仪、ＵＶ检测器、ＣＬＡＳＳ－ＶＰ工

作站（均为日本岛津公司产品），ＵＶ－１６００紫外可见分光光
度扫描仪、ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８色谱柱（５μｍ，１５０ｍｍ×４．６ｍｍ）（迪
马公司），ＪＹＺ－８Ｂ型九阳榨汁机（山东九阳小家电有限公
司），ＫＱ５２００ＤＡ超声波清洗仪（昆仑市超声仪器有限公司），
ＡＢ１３５－Ｓ型电子分析天平（瑞士ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ仪器公司）。
１．２　试剂

京尼平苷酸对照品（日本和光纯药业株式会社，批号

ＰＥＲ２８６２，供含量测定用）；绿原酸对照品（中国药品生物制品
检定所，批号：１１０７５３－２００４１３，供含量测定用）；京尼平苷对
照品（中国药品生物制品检定所，批号：１１０７４９－２００７１４，供含
量测定用）；甲醇为色谱纯，水为高纯水，其他试剂均为分

析纯。

杜仲叶、杜仲皮供试品产地分别为：陕西略阳、贵州遵义、

江西井冈山、河北安国、山东青岛、湖北郧西、湖南株洲、河南

灵宝，经河南大学中药研究所所长李钦教授鉴定为杜仲科植

物杜仲（ＥｕｃｏｍｍｉａｕｌｍｉｏｄｅｓＯｌｉｖ．）的干燥叶和干燥树皮，采集
时间均为２００９年９月下旬。

２　方法与结果

２．１　色谱条件
色谱柱：ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８色谱柱（５μｍ，１５０ｍｍ×４．６ｍｍ）

（迪马公司生产），流动相：甲醇－水－冰醋酸（１３∶８７∶１．５），
流速：１ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长：２３７ｎｍ，柱温：２０℃。
２．２　检测波长的选择

分别对京尼平苷酸、绿原酸、京尼平苷的对照品甲醇溶液

扫描，３种成分在２３４～２４０ｎｍ均有较强的吸收。因此，选择
２３７ｎｍ为紫外检测波长。
２．３　对照品溶液的制备

分别精确称取京尼平苷酸对照品５．４６ｍｇ、绿原酸对照
品２．５８ｍｇ及京尼平苷对照品０．６６ｍｇ，置同一个１０ｍＬ容量
瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，即得。

２．４　供试品溶液的制备
分别取杜仲叶粉末、杜仲皮粉末（过４０目筛）０．２５ｇ，精

确称定，置２５ｍＬ锥形瓶中，精确加入５０％甲醇溶液２５ｍＬ，
称定重量，超声提取（功率１６０Ｗ，频率４０ｋＨｚ）４０ｍｉｎ，放至
室温，再称定重量，用５０％甲醇溶液补足失重，摇匀，过滤，取
续滤液，用０．４５μｍ微孔滤膜过滤，即得供试溶液。
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２．５　方法学考察
２．５．１　标准曲线的测定　分别精确吸取对照品溶液０．２、２、
４、８、１２、１４μＬ进样，测定其峰面积。分别以进样量（μｇ）为横
坐标，色谱峰面积积分值为纵坐标，进行线性回归，得回归方

程（表１）。结果表明：京尼平苷酸、绿原酸、京尼平苷对照品
在表中的进样量范围内，进样量与色谱峰面积积分值线性关

系良好。

表１　３种成分的回归方程（ｎ＝６）

对照品 回归方程 相关系数 线性范围（μｇ）
京尼平苷酸 ｙ＝７０９７３０．５４ｘ＋２０６６６．４４ ０．９９９９ ０．１０９２～７．６４４
绿原酸 ｙ＝１４８０７２５．９５ｘ－２４２７１．５９ ０．９９９９ ０．０５１６～３．６１２
京尼平苷 ｙ＝１０３４７５０．５８ｘ－４２０６．６０ ０．９９９９ ０．０１３２～０．９２４

２．５．２　精确度试验　精确吸取杜仲叶（河南灵宝）供试品溶
液２０μＬ，连续进样６次，京尼平苷酸、绿原酸、京尼平苷的峰
面积积分值的相对标准偏差分别为１．８２％、１．４５％、１．６４％，
表明本方法精确度良好。

２．５．３　重复性试验　取杜仲叶（河南灵宝）０．２５ｇ，６份，按
照“２．４”方法制备供试品溶液，按上述色谱方法进行测定，结
果京尼平苷酸、绿原酸、京尼平苷含量的ＲＳＤ分别为１．７６％、
１．６０％、１．５３％，结果表明重复性良好。
２．５．４　稳定性试验　取杜仲叶（河南灵宝）粉末约０．２５ｇ，

精确称定，按照“２．４”方法制备供试品溶液，按上述色谱条件
分别于０、４、８、１２、１６、２０、２４ｈ进样２０μＬ测定，京尼平苷酸、
绿原酸、京尼平苷峰面积积分值的 ＲＳＤ分别为 １．６８％、
１２８％、１．３６％，说明这３种成分在２４ｈ内稳定。
２．５．５　加样回收率试验　取杜仲叶（河南灵宝）粉末约
０．１２５ｇ，６份，精确称定。分别精确加入京尼平苷酸、绿原酸、
京尼平苷对照品０．８１９、１．１６１、０．０６６ｍｇ，按照“２．４”方法制
备供试品溶液，测定，结果见表２。结果表明：平均加样回收
率达９８％以上，ＲＳＤ＜２％，符合有关规定。

表２　加样回收率测定结果（ｎ＝６）

测定成分
样品量

（ｇ）
样品含量

（ｍｇ）
对照品加入量

（ｍｇ）
测得量

（ｍｇ）
回收率

（％）
平均回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

京尼平苷酸 ０．１２５０ ０．８５ ０．８１９ １．６２１ ９７．９８ ９９．１７ １．９２
０．１２６４ ０．８５９ ０．８１９ １．６２９ ９８．９５
０．１２３６ ０．８４ ０．８１９ １．６４６ １００．９４
０．１２５９ ０．８５６ ０．８１９ １．６５４ １０１．９９
０．１１７８ ０．８０１ ０．８１９ １．６１３ ９６．９９
０．１１９９ ０．８１５ ０．８１９ １．６２２ ９８．１５

绿原酸 ０．１２５０ １．２８７ １．１６１ ２．２９８ ９７．９７ ９８．８４ １．３９
０．１２６４ １．３０１ １．１６１ ２．３３１ １００．７７
０．１２３６ １．２７３ １．１６１ ２．３１１ ９９．０６
０．１２５９ １．２９７ １．１６１ ２．２９０ ９７．２２
０．１１７８ １．２１３ １．１６１ ２．２９８ ９７．９４
０．１１９９ １．２３５ １．１６１ ２．３２３ １００．０８

京尼平苷 ０．１２５０ ０．０５７４ ０．０６６ ０．１２９３ ９５．９７ ９８．１８ １．４０
０．１２６４ ０．０５８ ０．０６６ ０．１３１３ ９８．９７
０．１２３６ ０．０５６７ ０．０６６ ０．１３０７ ９８．０４
０．１２５９ ０．０５７８ ０．０６６ ０．１３２１ １００．１７
０．１１７８ ０．０５４１ ０．０６６ ０．１３００ ９７．０１
０．１１９９ ０．０５５ ０．０６６ ０．１３１２ ９８．９１

２．６　样品含量测定
取不同产地的杜仲叶、杜仲皮样品，按照“２．４”方法制备

供试品溶液，按上述色谱条件，分别精确吸取对照品溶液

５μＬ和供试品溶液２０μＬ，注入液相色谱仪，按外标法计算样
品中京尼平苷酸、绿原酸、京尼平苷的含量，结果见表３、表４。
京尼平苷酸、绿原酸及京尼平苷的对照品溶液和样品溶液的

液相色谱图见图１、图２、图３。

３　结论与讨论

在有关京尼平苷酸、绿原酸和京尼平苷的文献研究中，有

文献［６］采用了甲醇 －水 －冰乙酸（２０∶８０∶１．５）的流动相，
本试验考虑到保留时间及所用色谱柱，在测定时采用了甲

表３　不同产地杜仲叶中京尼平苷酸、绿原酸、
京尼平苷含量测定结果（ｎ＝３）

不同产地
含量（％）

京尼平苷酸 绿原酸 京尼平苷

陕西略阳 — ０．７５６ ０．０７３
贵州遵义 ０．６７３ ０．７８２ ０．０７７２
江西井冈山 ０．０７７ ０．８７６ ０．０５６６
河北安国 ０．４７１ ０．６８８ ０．０４３３
山东青岛 ０．２１６ ０．７７８ ０．０５４２
湖北郧西 ０．１６８ １．３６４ ０．０８７１
湖南株洲 ０．３８８ ０．６４４ ０．０５７０
河南灵宝 ０．６８６ １．０３２ ０．０４５９

　　注：“—”表示含量太低没有检测出。表４同。
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表４　不同产地杜仲皮中京尼平苷酸、绿原酸、
京尼平苷含量测定结果（ｎ＝３）

不同产地
含量（％）

京尼平苷酸 绿原酸 京尼平苷

陕西略阳 — — —

贵州遵义 ０．９０３ — ０．０９２
江西井冈山 ２．３０９ ０．０９５ ０．２３９
河北安国 １．９９４ ０．２２１ ０．２９４
山东青岛 ３．２４２ ０．０８２ ０．３８０
湖北郧西 ２．３５２ ０．１６４ ０．４１２
湖南株洲 １．４５３ ０．２９９ ０．１２２
河南灵宝 ２．３９６ ０．１３１ ０．４５９

醇－水－冰乙酸（１３∶８７∶１．５）的流动相，３种成分色谱峰均
达到了很好的分离效果。

河南灵宝产杜仲叶和山东青岛产杜仲皮的京尼平苷酸含

量较高，分别为０．６８６％、３．２４２％；湖北郧西产杜仲叶和湖南
株洲产杜仲皮的绿原酸１．３６４％、０．２９９％，湖北郧西产杜仲
叶和河南灵宝产的杜仲皮中京尼平苷含量较高，分别为

００８７１％、０．４５９％。本研究所用样品均为２００９年９月下旬
采自我国主要杜仲产区，采样具有代表性。结果表明，同一产

地的杜仲皮中京尼平苷酸和京尼平苷的含量高于杜仲叶，而

绿原酸的含量低于杜仲叶，京尼平苷酸、京尼平苷和绿原酸在

杜仲皮和杜仲叶中的分布有较大差别。

与文献报道相比，杜仲叶中这３种活性成分的含量均比
较低，尤其是绿原酸的含量。文献［７］、文献［８］绿原酸的含
量范围为１．３８％～４．１７％，本研究测得杜仲绿原酸的范围为
０．６４４％～１３６４％，可能与采摘时间有关。试验所用杜仲叶
样品均采自９月下旬，杜仲叶中这３种活性成分的含量可能
受光照、空气中水分、氧气等因素的影响。
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　　更正：《江苏农业科学》２０１３年第４１卷第６期１０２－１０３页所刊论文《抗水稻黑条矮缩病品种筛选》，作者更正为：
金桂秀，李相奎，张瑞华，刘德友，刘丽娟，王兰秋

（山东省临沂市农业科学院水稻研究所，山东临沂２７６０１２）
作者简介：金桂秀（１９６８—），女，高级农艺师，主要从事水稻遗传育种研究。Ｅ－ｍａｉｌ：ｌｙｓｄｓｊｇｘ＠１６３．ｃｏｍ。
通信作者：张瑞华（１９６６—），男，高级农艺师，主要从事水稻遗传育种研究。Ｅ－ｍａｉｌ：ｚｈａｎｇｒｈｓｈｕｉｄａｏ＠１６３．ｃｏｍ。
特此更正。

（《江苏农业科学》编辑部）
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