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揖摘要铱 摇 目的摇 基于药物体系导向建立油茶枯饼中皂苷类和黄酮类有效指标性成分的含量

测定方法。 方法摇 采用反相高效液相色谱方法,在酸性系统下同时测定油茶枯饼中皂苷类和黄酮

类有效指标性成分,采用 Waters伊bridge C18(4. 6伊250 mm,5 滋m)色谱柱;流动相为乙腈-0. 05% 磷

酸水,梯度洗脱,流速 1. 0 mL / min,柱温 30益,黄酮类检测波长为 265 nm,皂苷类检测波长为

203 nm,进样 20 滋L。 结果摇 山奈酚 3鄄O鄄[2鄄O鄄茁鄄D鄄木糖鄄6鄄O鄄琢鄄L鄄鼠李糖] 鄄茁鄄D鄄葡萄糖苷、山奈酚

3鄄O鄄[2鄄O鄄茁鄄D鄄半乳糖鄄6鄄O鄄琢鄄L鄄鼠李糖]鄄茁鄄D鄄葡萄糖苷、camelliasaponin B1 分别在 0. 0876 ~ 8. 76 滋g、
0郾 0885 ~ 8. 85 滋g、0. 0872 ~ 8. 72 滋g 范围内与色谱峰面积呈现良好的线性关系,相关系数均为

0郾 9999。 精密度、稳定性、重复性良好,平均加样回收率分别为 99. 22% 、101. 50% 、100. 44% ,RSD 值

分别为 1. 66% 、1. 72% 、1. 58% 。 结论摇 所建方法快速、简便、准确度高、重现性好、适用于油茶枯饼

的含量测定与质量控制。
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揖Abstract铱摇 Objective摇 To establish a HPLC method for the determination of index components of
flavonoids and saponins in oil鄄tea camellia defatted cake based on drug system. Methods摇 Reversed phase
high performance liquid chromatography was used for determination of index components of flavonoids and
saponins in acid system at the same time, Waters 伊 bridge C18 (4. 6 伊 250mm, 5滋m) chromatographic
column was used;moving phase was acetonitrile and 0. 05% phosphoric acid water,gradient elution,flow
rate was 1 mL / min, column temperature was 30益 . The detection wavelength of flavonoids was 265 nm.
The detection wavelength of saponins was 203nm, the injection volume was 20滋L. Results 摇 The
kaempferol 3鄄O鄄[2鄄O鄄茁鄄D鄄xylose 鄄6鄄O鄄琢鄄L鄄rhamnopyranosyl]鄄茁鄄D鄄glucopyranoside, kaempferol3鄄O鄄[2鄄O鄄
茁鄄D鄄 galactosel鄄6鄄O鄄琢鄄L鄄rhamnopyranosyl]鄄茁鄄D鄄glucopyranoside and camelliasaponin B1 showed a good
linear relationship with peak area respectively in 0. 0876 ~ 8. 76 mg / mL, 0. 0885 ~ 8. 85 mg / mL, 0. 0872
~ 8. 72 mg / mL, and the correlation coefficient was 0. 9999. Precision, stability and repeatability were
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reached the requirements. The average recoveries were 99. 22% , 101. 50% , 100. 44% , and RSD were
1郾 66% , 1郾 72% , 1. 58% , respectively. Conclusion 摇 The method is quick, simple, accurate and
reproducible, and can be used for the quality control and content determination of oil鄄tea camellia defatted
cake.

揖Key words铱摇 Oil鄄tea camellia defatted cake;摇 Flavonoids;摇 Saponins;摇 Reversed phase high per鄄
formance liquid chromatography;摇 Content determination

摇 摇 油茶 camellia oleifera abel. 是中国特有的树种,
具有清热解毒、活血散瘀、止痛的药用价值[1]。 油

茶枯饼作为油茶籽炼油后的剩余物,含有多种活性

成分[2],具有抗氧化、抗菌、杀虫等活性[3鄄5]。 笔者

前期研究发现油茶枯饼制备物具有显著的抗血栓、
抗心肌缺血的药效作用,并有抗痴呆的疗效趋势。
笔者在研究过程中,通过药学—药效质量表征关联

分析,发现油茶枯饼中的皂苷类、黄酮类成分为其

抗血栓、抗心肌缺血和抗痴呆药物体系构架的主要

有效物质基础。 然而,目前油茶枯饼侧重单类指标

性成分的分析,如对油茶枯饼中山奈酚 3鄄O鄄[2鄄O鄄茁鄄
D鄄木糖鄄6鄄O鄄琢鄄L鄄鼠李糖]鄄茁鄄D鄄葡萄糖苷、 山奈酚

3鄄O鄄[2鄄O鄄茁鄄D鄄半乳糖鄄6鄄O鄄琢鄄L鄄鼠李糖]鄄茁鄄D鄄葡萄

糖 苷 的 含 量 进 行 测 定[6鄄8], 对 油 茶 皂 苷 中

camelliasaponin B1成分分离确定等[9鄄10],而未见有关

油茶枯饼中皂苷类成分含量测定的报道,更缺乏油

茶枯饼药物质量整体评价的方法。 因此,笔者基于

课题组所建立的药物体系的中药质量评价模

式[11鄄15],建立了同时测定油茶枯饼皂苷类和黄酮类

有效指标性成分含量的方法,并应用于油茶枯饼及

其系列制备物药物质量表征。 本文以药物体系为

导向,关注油茶枯饼主要有效物质基础,建立其药

物质量评价方法,为油茶枯饼作为自然健康产品与

药物资源的质量控制及开发应用奠定基础。

1摇 材料

1. 1摇 药物与试剂

山奈酚 3鄄O鄄[2鄄O鄄茁鄄D鄄木糖鄄6鄄O鄄琢鄄L鄄鼠李糖]鄄
茁鄄D鄄葡萄糖苷 (下文以黄酮 a 代替,自制,批号:
20160110)、山奈酚 3鄄O鄄[2鄄O鄄茁鄄D鄄半乳糖鄄6鄄O鄄琢鄄L鄄
鼠李糖]鄄茁鄄D鄄葡萄糖苷(下文以黄酮 b 代替,自制,
批号:20160111)、 camelliasaponin B1 (自制,批号:
20160316),对照品纯度均逸98% ,色谱级乙腈购自

Fisher Scientific 公司;分析纯甲醇购自北京化工厂;
分析纯磷酸购自北京化学试剂公司;娃哈哈纯净水

购自杭州娃哈哈集团有限公司;其余试剂也均为分

析纯。

3 批油茶(江西:20150721、河南:20150726、湖
北:20150716)枯饼均由湖南润农生态茶油有限公

司提供,现存放于北京中医药大学中药学院中药化

学系。
1. 2摇 仪器

Waters e2695 自 动 进 样 高 效 液 相 色 谱 仪,
2996PDA 检测器,Empower 工作站; Sartorius鄄BT25S
型 1 / 100000 电子分析天平;Sartorious BT 124S 型

1 / 10000电子分析天平;KQ鄄500DE 型数控超声波清

洗器(昆山市超声仪器有限公司)。

2摇 方法与结果

2. 1 摇 油茶枯饼有效指标性成分含量测定方法的

建立

2. 1. 1摇 混合对照品溶液的制备摇 分别取黄酮 a 对

照品、黄酮 b 对照品、camelliasaponin B1 对照品适

量,精密称定,加 50% 甲醇分别制成每 1 mL 含黄

酮 a 87. 6 滋g、黄酮 b 88. 5 滋g、camelliasaponin B1

87. 2 滋g的溶液,即得混合对照品溶液。
2. 1. 2摇 供试品溶液的配制 摇 取本品粉末(过四号

筛)约 0. 5 g,精密称定,置具塞锥形瓶中,精密加入

125 倍量 50% 甲醇,加热回流两次,每次 1 小时,滤
过,用 50%甲醇多次洗涤滤纸和残渣,合并滤液与

洗涤液置蒸发皿中蒸干,残渣加 50% 甲醇溶解并转

移至 100 mL 量瓶中,用 50% 甲醇稀释至刻度,摇
匀,滤过,取续滤液即得。
2. 1. 3摇 色谱条件与系统适应性摇 酸性系统:Waters
伊bridge C18(4. 6伊250 mm,5 滋m)色谱柱;流动相乙

腈(A)-0. 05% 磷酸水(B),洗脱梯度(0 ~ 8 分钟,
10% ~15. 5% A;8 ~ 16 分钟,15. 5% A;16 ~ 35 分

钟,15. 5% ~ 37. 4% A;35 ~ 61 分钟,37. 4% A,61
~ 70 分钟,37. 4% ~ 45% A,70 ~ 85 分钟,45% A,
85 ~ 90 分钟,45% ~ 60% A),流速 1. 0 mL / min,柱
温 30益 [16鄄17],黄酮类成分检测波长为 265 nm,皂苷

类成分检测波长为 203 nm,进样 20 滋L。 在上述酸

性系统下,3 种有效指标性成分在对应检测波长下

分离度良好,样品和对照品有效指标性成分保留时
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间一致。
2. 1. 4摇 线性关系考察 摇 精密吸取黄酮 a、黄酮 b、
camelliasaponin B1的混合对照品溶液 1、20、40、60、
80、100 滋L 注入液相色谱仪,测定色谱峰峰面积;以
峰面积积分值为纵坐标,对照品进样量(滋g)为横坐

标,绘制标准曲线,并进行线性回归,得到回归方

程,黄酮 a:Y = 1368862. 44X-20520. 36( r = 0. 9999,
n=6);黄酮 b: Y = 1454138. 15X - 42323. 95 ( r =
0. 9999,n= 6);camelliasaponin B1:Y = 412609. 80X+
30214. 56,( r=0. 9999,n = 6)。 结果表明黄酮 a、黄
酮 b、camelliasaponin B1 分别在 0. 0876 ~ 8. 76 滋g、
0郾 0885 ~ 8. 85 滋g、0. 0872 ~ 8. 72 滋g 范围内与色谱

峰面积呈现良好的线性关系。
2. 1. 5摇 精密度考察摇 分别精密吸取同一供试品溶

液 20 滋L,连续进样 6 次,按“2. 1. 3 色谱条件与系统

适应性冶项下方法进行测定,测定黄酮 a、黄酮 b、
camelliasaponin B1面积,计算 RSD 值分别为 0. 24% 、
0. 29% 、1. 32% ,表明该方法精密度良好。
2. 1. 6摇 稳定性考察摇 分别精密吸取同一供试品溶

液 20 滋L,分别于制备后 0 小时、2 小时、4 小时、8 小

时、12 小时、24 小时,按“2. 1. 3 色谱条件与系统适

应性冶 项下方法进行测定,测定黄酮 a、黄酮 b、
camelliasaponin B1 峰 面 积, 计 算 RSD 值 分 别 为

0. 24% 、0. 26% 、1. 15% 、0. 85% 、1. 52% ,得出供试

品溶液在 24 小时内稳定性良好。

2. 1. 7摇 重复性考察 摇 取本品粉末(过四号筛)约

0郾 5 g,6 份,精密称定,按“2. 1. 2 供试品溶液的配

制冶项下方法,制备供试品溶液,精密吸取同一供试

品溶液 20 滋L,按“2. 1. 3 色谱条件与系统适应性冶
项 下 方 法 进 行 测 定, 测 定 黄 酮 a、 黄 酮 b、
camelliasaponin B1面积,计算得到平均含量分别为

1. 22% 、1. 40% 、1. 17% 、0. 0016% 、0. 0019% ,RSD
值分别为 2. 63% 、2. 84% 、2. 24% 、1. 64% 、2. 02% ,
说明该方法重复性良好。
2. 1. 8摇 加样回收率考察摇 取本品粉末(过四号筛)
约 0. 25 g,6 份,精密称定,分别加入对照品,按

“2郾 1郾 2 供试品溶液的配制冶项下方法,制备供试品

溶液,精密吸取试品溶液 20 滋L,按“2. 1. 3 色谱条件

与系统适应性冶项下方法进行测定,测定黄酮 a、黄
酮 b、camelliasaponin B1峰面积,计算回收率和 RSD
值,结果见表 1,说明该方法加样回收率合格,符合

定量分析要求。
2. 2摇 不同批次油茶枯饼有效指标性成分含量测定

结果

取不同产地油茶枯饼粉末 (过四号筛) 约

0. 5 g,精密称定,按“2. 1. 2 供试品溶液的配制冶项

下方法, 制备供试品溶液, 精密吸取试品溶液

20 滋L,按“2. 1. 3 色谱条件与系统适应性冶项下方法

进行测定,测定黄酮 a、黄酮 b、camelliasaponin B1峰

面积,计算各自含量,结果见表 2。

表 1摇 3 种成分加样回收率(n=6)

对照品 取样量(g) 样品中含量(mg) 加入量(mg) 测得量(mg) 回收率(% ) 均值(% ) RSD(% )

0. 2506 3. 06 3. 00 6. 11 101. 65

0. 2518 3. 07 3. 00 6. 04 99. 00

黄酮 a 0. 2521 3. 08 3. 00 6. 10 100. 77 99. 22 1. 66

0. 2573 3. 14 3. 00 6. 08 97. 87

0. 2596 3. 17 3. 00 6. 09 97. 57

0. 2505 3. 06 3. 00 6. 01 98. 43

0. 2506 3. 48 3. 13 6. 74 103. 89

0. 2518 3. 50 3. 13 6. 66 100. 80

黄酮 b 0. 2521 3. 50 3. 13 6. 74 103. 37 101. 50 1. 72

0. 2573 3. 58 3. 13 6. 71 99. 99

0. 2596 3. 61 3. 13 6. 73 99. 70

0. 2505 3. 48 3. 13 6. 65 101. 25

0. 2506 2. 91 3. 10 6. 09 102. 84

0. 2518 2. 92 3. 10 6. 08 101. 78
camelliasaponin B1 0. 2521 2. 92 3. 10 5. 98 98. 64 100. 44 1. 58

0. 2573 2. 98 3. 10 6. 06 99. 26

0. 2596 3. 01 3. 10 6. 11 99. 82

0. 2505 2. 91 3. 10 6. 02 100. 31
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表 2摇 3 批油茶枯饼有效指标性成分的平均含量(n=3,% )

批次 产地 黄酮 a 含量 黄酮 b 含量 camelliasaponin B1

S1 江西 1. 2569 1. 2691 1. 0401

S2 河南 1. 0651 1. 1239 0. 9713

S3 湖北 1. 1430 1. 2021 0. 9797

3摇 讨论

本文基于自然药学观药物体系导向[18鄄21],发现

油茶枯饼抗血栓、抗心肌缺血和抗痴呆药物体系构

架的主要有效物质基础为皂苷类和黄酮类,并首次

建立同时测定其有效指标性成分含量的方法。 在

选择流动相时,考察了乙腈鄄水、乙腈鄄甲酸、乙腈鄄磷
酸溶剂系统,结果表明:以乙腈鄄磷酸(0. 05% )为流

动相时色谱峰峰形和分离效果较好,分离度大于

1. 5,因此选用乙腈鄄磷酸(0. 05% )为测定方法的流

动相,同时在不同波长下检测黄酮类(265 nm)和皂

苷类(203 nm)成分。 本文建立了同时测定皂苷和

黄酮类成分的方法,缩短了检测时限,有助于油茶

枯饼的整体性、系统性研究,能直观地反映油茶枯

饼化学成分的特征[22],且本方法已成功应用于油茶

枯饼及其系列制备物的药物质量表征之中,从而为

油茶枯饼的质量控制与开发应用奠定了药学质量

评价方法学基础。
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