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·基础研究·

△ ［基金项目］　现代农业产业技术体系（ＣＡＲＳ２１）；农业农村部农产品质量安全监管专项（１８１８２１３０１０９２３６１０１８）；湖南省科
技重大专项（２０１５ＳＫ１００１）；湖南农业大学大学生创新型实验计划项目（ＸＣＸ１７０３８）；湖南省研究生科研创新
项目（ＣＸ２０１６Ｂ３１１）

 ［通信作者］　唐其，副教授，研究方向：药用植物遗传改良；Ｅｍａｉｌ：ｔａｎｇｑｉ＠ｈｕｎａｕｅｄｕｃｎ
谢红旗，教授，研究方向：天然产物分离分析；Ｔｅｌ：（０７３１）８４６１７２４４，Ｅｍａｉｌ：ｘｉｅｈｏｎｇｑｉ＠ｈｕｎａｕｅｄｕｃｎ

基于 ＣＲＩＴＩＣ法计算权重系数的枳壳综合品质研究△

石艺婷１，何英杰１，３，陈芸１，唐其１，４，谭海燕１，刘东波１，２，４，谢红旗１，２，３，４

１湖南农业大学 园艺园林学院，湖南　长沙　４１０１２８；
２国家中医药管理局 亚健康干预技术实验室，湖南　长沙　４１０１２８；

３湖南省中兽药重点实验室，湖南　长沙　４１０１２８；
４湖南省植物功能成分利用协同创新中心，湖南　长沙　４１０１２８

［摘要］　目的：测定不同产地枳壳有效成分含量并评价其质量，为其作为中药类保健食品原料开发利用提供理
论基础。方法：采用高效液相色谱法、紫外分光光度法分别测定枳壳中柚皮苷、新橙皮苷、多酚、三萜及多糖的含

量，并基于ＣＲＩＴＩＣ客观赋值法进行综合评价。结果：样品中柚皮苷、新橙皮苷、多酚、三萜及多糖的质量分数分
别为４４７８～１３１３９、２１１４～７４１７、３３３８～７１９０、７８０～１９５０、０７５～１８１ｍｇ·ｇ－１。由加权得分可知，样品编
号为ＡＦ７的综合评分最高，品质最佳，其次是 ＡＦ１０；ＡＦ４的得分最低，各项指标数值低，质量较差。结论：不
同产地枳壳有效成分含量差异较大，通过多指标成分分析综合客观评价了枳壳的品质，以沅江三眼塘产区枳壳综合

评分最佳、质量最优，体现了湘枳壳的道地性，为今后其作为保健食品的开发利用提供参考。

［关键词］　枳壳；柚皮苷；新橙皮苷；多酚；三萜；多糖；ＣＲＩＴＩＣ赋值法
［中图分类号］　Ｒ２８２７１　　［文献标识码］　Ａ　　［文章编号］　１６７３４８９０（２０１９）０５０５９８０６
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枳壳为芸香科植物酸橙ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ及其
栽培变种的干燥未成熟果实，是国家规定的１１４种
可用于中药类保健食品原料之一，主要分布于四川、

重庆、湖南、江西等省，其中属 “湘枳壳”产量较

大，为大宗中药材［１２］。枳壳性微寒，味酸苦，归脾

胃经，用于胸胁气滞、胀满疼痛、食积不化、脏器

下垂等，具有调节胃肠动力、抗氧化、利胆排石及

抗抑郁等多种功效［３５］。

枳壳中有效成分主要有黄酮、三萜、多糖、多

酚、少量挥发油及生物碱等［６７］。黄酮类化合物主要

为二氢黄酮，如柚皮苷、新橙皮苷等，具有抗氧化、

抗炎、抗癌抑菌等作用［８１０］；三萜类成分以柠檬苦

素为代表，具有抗肿瘤、保护神经等生物活性［１１１２］；

多糖主要由阿拉伯糖、甘露糖和半乳糖构成，能有

效促进小鼠脾细胞的增殖，具有一定免疫增强活

性［１３１５］；多酚类物质具有良好的生物活性，主要表

现在抗氧化、抗肿瘤、抗糖尿病、抑制肥胖等方面，

是近年来的研究热点之一，而目前关于枳壳多酚的

报道较少［６，１６１７］，但同属中药枳实中多酚具有一定的

抗氧化活性，并能抑制脂肪酶和葡萄糖苷酶活力［１８］。

中药类保健食品的研究开发主要包括配方、工

艺和质量标准，其中质量标准研究为基础保障［１９］。

而关于枳壳的质量标准控制一般以 《中华人民共和

国药典》为准，即以柚皮苷和新橙皮苷的含量为评

价指标，由于控制指标少，不能全面真实反映产品

的质量。基于已有的研究，本文选择枳壳的特征性

成分柚皮苷、新橙皮苷、多酚、三萜以及多糖的含

量为质量指标，通过 ＣｒｉｔｅｒｉａＩｍｐｏｒｔａｎｃｅＴｈｒｏｕｇｈＩｎ
ｔｅｒｃｒｉｔｅｒｉａＣｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ法，即ＣＲＩＴＩＣ客观赋值法，建
立枳壳综合质量评价体系，分析并比较了以湘枳壳

为主的１２个枳壳样品的品质，旨在构建一种客观的
评价体系来反映枳壳的药材质量，为今后枳壳在中药

保健品等领域的质量标准研究提供参考。

１　材料

１１仪器

ＤＨＧ９２４６Ａ烘箱（上海精宏实验设备有限公
司）；ＹＳ２０粉碎机（北京燕山正德机械设备有限公
司）；ＸＳ２０５分析天平（德国 ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯ公
司）；ＫＭ５２００ＤＶ超声波清洗器（昆山市超声仪器有
限公司）；２１６Ｒ高速离心机（恒诺仪器公司）；ＵＶ
１８００紫外分光光度计（日本岛津公司）；１２６０高效液

相色谱仪（美国安捷伦公司）。

１２试药

柚皮苷对照品（Ｎａｒｉｎｇｉｎ，上海源叶生物有限公
司，批号：Ｂ１２５９４）、柠檬苦素对照品（Ｌｉｍｏｎｉｎ，上
海源叶生物有限公司，批号：Ｂ２０９１１）、新橙皮苷
对照品（Ｎｅｏｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ，上海源叶生物有限公司，批
号：Ｂ２１３９０）；一水合没食子酸、葡萄糖（天津科密
欧化学试剂有限公司）；甲醇、乙醇、香草醛、冰醋

酸、高氯酸、碳酸钠、福林酚、三氯化铝、蒽酮、

硫酸（上海国药集团试剂有限公司，分析纯）。

枳壳样品经湖南中医药大学药用植物学专业王

智老师鉴定为正品，具体信息见表１。

表１　枳壳样品信息
编号 产地 采集时间 来源

ＡＦ１ 湖南沅江新湾镇 ２０１６０７２３ ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ

ＡＦ２ 湖南沅江石矶湖镇１号 ２０１６０７２３ Ｃｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍ‘Ｄａｉｄａｉ’

ＡＦ３ 湖南沅江石矶湖镇２号 ２０１６０７２３ ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ

ＡＦ４ 湖南沅江南咀镇 ２０１６０７２５ ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ

ＡＦ５ 湖南沅江三眼塘镇１号 ２０１６０６３０ ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ

ＡＦ６ 湖南沅江三眼塘镇２号 ２０１６０７２２ ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ

ＡＦ７ 湖南沅江三眼塘镇３号 ２０１６０７０７ ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ

ＡＦ８ 湖南安仁洋际乡 ２０１６０７０６ ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ

ＡＦ９ 湖南永州宁远县 ２０１６０７１７ ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ

ＡＦ１０湖南汉寿百禄桥镇 ２０１６０７１８ ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ

ＡＦ１１江西樟树市 ２０１６０７２０ ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ

ＡＦ１２江西新干神政桥乡 ２０１６０７１１ ＣｉｔｒｕｓａｕｒａｎｔｉｕｍＬ

２　方法

２１样品处理

将枳壳干样置６０℃烘箱中，烘干２４ｈ，然后取
适量药材置植物粉碎机中粉碎，再过８０目筛，即得。

２２柚皮苷、新橙皮苷含量测定

２２１色谱条件　参考 《中华人民共和国药典》

（２０１５版）及相关研究［３，２０］中的方法稍作改进。采用

ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸＳＢＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，
５μｍ），以０１％甲酸水（Ａ）乙腈（Ｂ）为流动相，梯
度洗脱程序：０～５ｍｉｎ，１０％ ～１５％Ｂ；５～１０ｍｉｎ，
１５％ ～１８％Ｂ；１０～１５ｍｉｎ，１８％ ～２０％Ｂ；１５～
２０ｍｉｎ，２０％ ～２２％Ｂ；２０～２５ｍｉｎ，２２％Ｂ；２５～
３０ｍｉｎ，２２％～２５％Ｂ；检测波长为２８４ｎｍ；色谱柱
温度为３０℃；流动相流速为０７ｍＬ·ｍｉｎ－１；进样体

·９９５·
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积为１０μＬ。
２２２对照品溶液的制备　精密称取对照品柚皮苷
０４４ｍｇ、新橙皮苷０４０ｍｇ，用甲醇溶解并定容到
１０ｍＬ，制成混合对照品储备液，分别取储备液稀
释到质量浓度为０４３～２２５μｇ·ｍＬ－１，过 ０４５μｍ
滤膜后进行色谱分析，并以相应对照品溶液浓度为

横坐标（Ｘ），峰面积为纵坐标绘制标准曲线（Ｙ）。
２２３供试品溶液的制备　称取干燥的枳壳粉末（ＡＦ
１～ＡＦ１２）５０００ｍｇ置于锥形瓶中，按料液比１∶１００，
分别加入５００ｍＬ甲醇，密封后称质量，超声提取
３０ｍｉｎ后再称质量，再用甲醇补足质量，抽滤，取
滤液于４℃贮存，备用。
２２４柚皮苷、新橙皮苷含量测定　取２２３制备的
供试品溶液过０４５μｍ滤膜后，按照２２１项色谱
条件进行定量分析。

２３多酚含量测定

２３１枳壳样品处理　按２２３的方法操作。
２３２没食子酸标准曲线　采用福林酚显色法，参
考文献 ［２１２２］方法。称取一水合没食子酸对照品
１１０００ｍｇ，用蒸馏水配成质量浓度为１０ｍｇ·ｍＬ－１

的没食子酸对照品溶液；分别移取适量溶液配制成

１００、２００、３００、４００、５００μｇ·ｍＬ－１的对照品
溶液。分别移取各浓度的对照品溶液０５ｍＬ于试管
中，依次加入蒸馏水 ２５ｍＬ、福林酚试剂 ０５ｍＬ
和７５％碳酸钠溶液１５ｍＬ，室温下显色２ｈ，以没
食子酸对照品溶液为参比溶液，用紫外分光光度计

于７６０ｎｍ波长下测定吸光度，以没食子酸浓度为横
坐标、吸光度为纵坐标制作标准曲线。

２３３多酚含量测定　取各样品溶液１００μＬ，加甲
醇至 ０５ｍＬ，并用甲醇溶液作参比溶液，按照
２３２的方法进行测定。

２４三萜含量测定

２４１供试品溶液制备　按照２２３方法，制备供试
品溶液后将其稀释３倍，备用。
２４２柠檬苦素标准曲线　参考文献 ［２３２４］的方
法，精密称量柠檬苦素对照品１２０ｍｇ，用甲醇定容
至 ５０ｍＬ。分别移取 ０１０、０２０、０４０、０６０、
０７０ｍＬ柠檬苦素溶液于试管中，用甲醇补足到
１００ｍＬ，依次加入５％香草醛冰醋酸溶液０４０ｍＬ、
高氯酸１０ｍＬ，摇匀，６０℃水浴加热１５ｍｉｎ后冰水
浴冷却，再加入５００ｍＬ冰醋酸，室温静置１５ｍｉｎ
后于５４８ｎｍ波长处测定吸光度，并制作标准曲线。

２４３三萜含量测定　取各样品溶液０１０ｍＬ，加甲
醇至１００ｍＬ，以甲醇溶液为参比，按照２４２的方
法进行测定。

２５多糖含量测定
２５１供试品溶液制备　称取各枳壳样品１００ｇ分
别加入２００ｍＬ甲醇，超声脱脂３０ｍｉｎ后抽滤，继
续加入２００ｍＬ甲醇溶液，重复上述操作，得滤渣，
置通风橱中吹干，再往滤渣中加入３００ｍＬ蒸馏水，
沸水加热提取 ３０ｍｉｎ，重复操作两次后合并滤液，
减压浓缩至一定体积，加入适量乙醇，４℃过夜保
存后高速离心１０ｍｉｎ，弃上清液，得多糖沉淀，加
蒸馏水溶解后定容至５００ｍＬ。
２５２葡萄糖标准曲线　采用蒽酮硫酸法［１５，２５］，精

密称取干燥的葡萄糖对照品１０００ｍｇ，加蒸馏水定
容得质量浓度为０１０ｍｇ·ｍＬ－１葡萄糖对照品溶液。
分别精密量取 ０２０、０４０、０６０、０８０、１００、
１２０ｍＬ上述溶液于试管中，用蒸馏水补足到
２０ｍＬ，再往各试管加入 ０１％蒽酮硫酸溶液
６０ｍＬ，迅速摇匀，室温反应 １５ｍｉｎ后冰水浴
１５ｍｉｎ；以２０ｍＬ蒸馏水作参比溶液，于 ６２５ｎｍ
处测定吸光度。以葡萄糖溶液浓度为横坐标，吸光

度Ａ为纵坐标，绘制标准曲线。
２５３多糖含量测定　依照２５２的方法并计算出多
糖含量。

２６数据处理
对所得数据通过Ｅｘｃｅｌ２０１０软件进行处理。

３　结果与分析

３１枳壳有效成分含量测定
３１１线性回归方程　按实验方法操作，以对照品
溶液质量浓度为横坐标（Ｘ），各对照品溶液的峰面
积或吸光度 Ａ为纵坐标（Ｙ），得到柚皮苷、新橙皮
苷、没食子酸、柠檬苦素、葡萄糖对照品的线性回

归方程，见表２。结果表明，各对照品的质量浓度
与吸光度的线性关系良好。

表２　各对照品线性回归方程及相关系数
对照品 线性回归方程 ｒ

柚皮苷 Ｙ＝１８１０７Ｘ＋９３１０２ ０９９９８

新橙皮苷 Ｙ＝２６０６９Ｘ＋１０１９７ ０９９９９

一水合没食子酸 Ｙ＝００１１８Ｘ＋００１０５ ０９９９６

柠檬苦素 Ｙ＝０８２３５Ｘ＋０００９１ ０９９９３

葡萄糖 Ｙ＝１０５５１Ｘ＋００２４５ ０９９６１

·００６·
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３１２含量测定结果　通过高效液相色谱法和紫外
分光光度法，测定不同产地枳壳有效组分的含量，

将各样品３次测定结果的平均值列于表３。由表３可
知，以 《中国人民共和国药典》（２０１５版）为指导，
即枳壳中柚皮苷含量不能低于４０％，各样品均符合
要求；新橙皮苷含量不能低于 ３０％，除 ＡＦ１、
ＡＦ４和ＡＦ１０外其余样品均符合要求。

表３　枳壳５个指标测定结果（ｎ＝３）
ｍｇ·ｇ－１

编号
各有效组分质量分数

柚皮苷 新橙皮苷 多酚 三萜 多糖

ＡＦ１ ５３７３ ２１１４ ３４５３ １２９５ １０４

ＡＦ２ ８１３５ ５６３１ ５５９１ １３９９ １２１

ＡＦ３ ８２６４ ４３５３ ６５５８ １９３６ ０８６

ＡＦ４ ４４７８ ２１８２ ３３３８ １０８４ ０７５

ＡＦ５ １０６８１ ３５９９ ４１８９ １８１４ １９３

ＡＦ６ ８６１７ ３３５９ ５２８０ １０６０ １５７

ＡＦ７ １３１３９ ６６２７ ７１９０ １９５０ １５７

ＡＦ８ ９６９１ ３７９９ ６０９３ １５４３ １４９

ＡＦ９ １０５５５ ４６５８ ６０３０ １６８０ １５１

ＡＦ１０ ７５９２ ２３９７ ４２１０ ９００ １８１

ＡＦ１１ ７９４５ ５６４４ ４８８０ ７８０ １７２

ＡＦ１２ ７８８７ ７４１７ ６０４２ １２６８ １４４

３２ＣＲＩＴＩＣ赋值法分析

３２１ＣＲＩＴＩＣ法原理　ＣＲＩＴＩＣ法是一种与主观权重
赋值法相比更为科学可靠的客观赋值法。它是通过

各指标间的对比强度和冲突性来综合衡量其客观权

重［２６２８］。对比强度表示同一指标各个类别之间取值

差距的大小，以标准差的形式表现出来，用σｊ表示，
即σｊ越大则同一指标内各类别之间的差距越大。各
指标间的冲突性以指标之间的相关性为基础，通常

用Ｒｊ表示，如果指标之间具有较强的正相关，说明
这两个指标的冲突性较低，则表明这两个指标反映

的信息较为相似。

设Ｃｊ为第 ｊ个指标所包含的信息量，Ｃｊ越大，
则第ｊ个指标所包含的信息量越大，该指标的相对
重要性越大，客观权重Ｗｊ就越大。

Ｒｊ＝∑
ｎ

ｉ＝１
１－ｒ( )

ｉｊ （１）

Ｃｊ＝σｊＲｊ （２）

Ｗｊ＝
Ｃｊ

∑
ｎ

ｊ＝１
Ｃｊ

（３）

其中，ｒｉｊ为指标ｉ与ｊ之间的相关系数。
３２２相关性分析　采用Ｅｘｃｅｌ２０１０软件分析上述指
标间的相关性，结果见表４。由表４可知，柚皮苷含
量与其他４个指标均呈较好的相关性，其中与多糖
含量的相关系数为０５５０，与多酚含量的相关系数达
０６９８；而新橙皮苷含量仅与多酚含量有良好的相关
性，为０７３３；多酚含量与三萜含量之间也有较大的
相关性；而多糖含量与三萜含量呈一定的负相关。

表４　各指标间的相关性

指标
柚皮苷

含量

新橙皮

苷含量

多酚

含量

三萜

含量

多糖

含量

柚皮苷含量 １０００ — — — —

新橙皮苷含量 ０５２１ １０００ — — —

多酚含量 ０６９８ ０７３３ １０００ — —

三萜含量 ０６４３ ０２６２ ０６２５ １０００ —

多糖含量 ０５５０ ０２８１ ００５９ －０１３７ １０００
　　注：—表示数据已有，不再重复。

３２３ＣＲＩＴＩＣ法分析　本实验采用ＣＲＩＴＩＣ法对枳壳
中柚皮苷、新橙皮苷、多酚、三萜以及多糖含量进

行权重赋值，并以此作为枳壳品质的评价指标。首

先按照标准化数据 ＝（该次试验值 －试验最小值）／
（试验最大值 －试验最小值），对表 ３的数据采用
Ｅｘｃｅｌ２０１０软件进行标准化处理，然后根据３２１的
公式计算各指标的对比强度、冲突性、信息量和客

观权重，结果见表５。

表５　评价指标的对比强度、冲突性、信息量和客观权重

指标
对比强度

（σｊ）
冲突性

（Ｒｊ）
信息量

（Ｃｊ）
客观权重

（Ｗｊ）

柚皮苷含量 ０２６９ １５８８ ０４２７ ０１１５

新橙皮苷含量 ０３２８ ２２０３ ０７２３ ０１９４

多酚含量 ０３３７ １８８５ ０６３５ ０１７１

三萜含量 ０３３９ ２６０７ ０８８３ ０２３７

多糖含量 ０３２５ ３２４７ １０５６ ０２８４

由上表可知，各指标的客观权重系数分别为

０１１５、０１９４、０１７１、０２３７和 ０２８４，故将加权
得分公式设定如下。

Ｙ＝（柚皮苷含量／柚皮苷最大含量）×０１１５×
１００＋（新橙皮苷含量／新橙皮苷最大含量）×０１９４×
１００＋（多酚含量／多酚最大含量）×０１７１×１００＋
（三萜含量／三萜最大含量）×０２３７×１００＋（多糖含
量／多糖最大含量）×０２８４×１００ （４）

根据公式计算各枳壳样品的得分和排序结果见

表６。
·１０６·
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表６　ＣＲＩＴＩＣ法得分表
编号 Ｙ 排名

ＡＦ１ ４９５６８ １１

ＡＦ２ ７０１４４ ７

ＡＦ３ ７０８０３ ６

ＡＦ４ ４２００３ １２

ＡＦ５ ７９３３１ ３

ＡＦ６ ６５２６６ ９

ＡＦ７ ９２９３６ １

ＡＦ８ ７３８６６ ５

ＡＦ９ ７６２５２ ４

ＡＦ１０ ６０５４１ １０

ＡＦ１１ ６８２０１ ８

ＡＦ１２ ８０３５５ ２

由上表可知，样品的得分范围为 ４２００３～
９２９３６。由表５可知，多糖含量的信息量、所占的
客观权重均较其他指标大，因此它对加权公式的影

响也最大；三萜含量的信息量和客观权重仅次于多

糖，对加权得分也有较大影响。

而由表３可知，多糖含量排在前３位的样品编
号依次是 ＡＦ５、ＡＦ１０、ＡＦ１１，三萜含量排在前３
的分别是ＡＦ７、ＡＦ３、ＡＦ５，而最终得分前３名为
ＡＦ７、ＡＦ１２、ＡＦ５。由表 ３可知，ＡＦ７各项指标
含量均比较高，尤其是柚皮苷、三萜及多酚的含量

均位于第一，因而最终得分最高，品质最好；ＡＦ１２
虽然只有新橙皮苷含量最高，但其他指标排名都比

较靠前，得分也相应较高。而ＡＦ５有３项指标位于
前３，其中属多糖含量最高，另外两项得分虽相对
靠后，但其对加权公式影响较小，最终得分依然较

高。排名靠后的 ３个样品的编号分别是 ＡＦ１０、
ＡＦ１和ＡＦ４，它们各指标含量均比较靠后，尤其是
ＡＦ４，所有指标值均在最后３名内，品质较差。

从产区来看，产自三眼塘镇的 ＡＦ５、ＡＦ７得分
高，排名靠前，较沅江其他产地品质更佳；而同产于三

眼塘镇的ＡＦ６各指标值较低，排名相对靠后，推测与
栽培技术、采收时间等有关，具体原因还有待研究。在

各产地中，属沅江南咀镇的样品得分最低，品质较差。

４　结论

随着中药保健食品概念的推广，人们逐渐开始

意识到防治未病的重要性，功能食品的保健功效也

越来越受到重视，而枳壳作为一种常用的理气药，

在保健品等领域的开发尚处于起步阶段。枳壳中所

含的黄酮类、多酚类、三萜以及多糖类化合物是其

主要的有效活性成分，具有较强的药理作用及保健

功效，通过测定这些有效成分的含量，并基于

ＣＲＩＴＩＣ客观赋值法建立可以客观反映不同来源枳壳
质量的评价体系，为今后枳壳在功能产品的开发利

用领域提供借鉴。
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