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［摘要］　目的：建立青钱柳叶的质量控制方法。方法：运用显微鉴别法、薄层色谱法、超高效液相色谱法分别
对青钱柳叶的显微特征、指标性成分（槲皮素、山柰酚、绿原酸、异槲皮苷和槲皮苷）进行定性鉴别和定量测定。

结果：各批次样品显微特征及薄层色谱特征明显，青钱柳叶中绿原酸、异槲皮苷、槲皮苷质量分数分别为００５％～
１７９％、０３０％～１００％、０１１％～０７４％。结论：建立的质量控制方法简便、准确、重复性好，可为该药材的质
量标准建立提供参考。
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青钱柳叶为我国特有的药食同源珍稀植物胡桃

科落叶乔木青钱柳Ｃｙｃｌｏｃａｒｙａｐａｌｉｕｒｕｓ（Ｂａｔａｌ）Ｉｌｊｉｎｓｋ
的干燥叶，民间常作茶叶饮用，因其味甘甜，而有

“甜茶”“神茶”之称。现代药理研究表明，青钱柳

叶具有降血糖、调血脂、降血压、抗氧化及防治心

脑血管疾病等多种作用，其中降血糖作用尤为突出。

青钱柳叶的主要活性成分为黄酮、三萜、有机酸及

多糖等类化合物［１６］。目前，民间对青钱柳叶的采收

加工并无明确的指导标准，每年４—１０月均有采集，
故有必要对其药效物质基础进行动态监测，优选最

佳采收期。本研究采用显微鉴别法、薄层色谱法

（ＴＬＣ）、超高效液相色谱法（ＵＰＬＣ）分别对青钱柳叶

的显微特征、指标性成分（槲皮素、山柰酚、绿原

酸、异槲皮苷和槲皮苷）进行定性鉴别和定量测定，

优选最佳采收期，建立质量控制方法，以期为青钱

柳叶质量标准的制定提供参考。

１　材料

１１　仪器

Ｈｃｌａｓｓ型超高效液相色谱仪（美国沃特世公司）；
ＸＳ１０５ＤＵ型电子天平（瑞士梅特勒公司）；ＤＬ３６０Ｄ型
智能超声波清洗器（上海之信仪器有限公司）；

ＤＭ２５００型正置显微镜（德国徕卡公司）；硅胶Ｇ薄层
色谱板（１０ｃｍ×２０ｃｍ，青岛海洋化工有限公司）。

·３５４·
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１２　试药

对照品山柰酚（批号：１１０８６１２０１６１１，纯度：
９３２％）、槲皮素 （批号：１０００８１２０１４０８，纯度：
９９１％）、绿原酸 （批号：１１０７５３２０１８１７，纯度：
９８０％）、异槲皮苷（批号：１１１８０９２０１８０４，纯度：
９０５％）和槲皮苷 （批号：１１５３８２０１１０５，纯度：
９８０％）均购自中国食品药品检定研究院；甲醇、乙
腈、磷酸均为色谱纯；水为超纯水。

青钱柳药材均为自行采集，经丽水市质量检验

检测研究院余华丽副主任中药师鉴定，为胡桃科植

物青钱柳Ｃｙｃｌｏｃａｒｙａｐａｌｉｕｒｕｓ（Ｂａｔａｌ）Ｉｌｊｉｎｓｋ的干燥叶
（表１）。

表１　青钱柳叶样品信息
编号 采集地 批号 水分／％

１ 青田县谷甫村 ２０１８０４２６ ８４

２ 青田县谷甫村 ２０１８０５２３ ８７

３ 青田县谷甫村 ２０１８０６３０ ７９

４ 青田县谷甫村 ２０１８０７３０ ９０

５ 青田县谷甫村 ２０１８０８３０ １０５

６ 青田县谷甫村 ２０１８０９３０ ９１

７ 青田县谷甫村 ２０１８１０２４ ９８

８ 景宁县敕木山 ２０１８０６２８ ８１

９ 缙云县石苋村 ２０１８０６０８ ８０

１０ 青田县尖山村 ２０１８０６１１ ７９

１１ 莲都区小岭根村 ２０１８０６１４ ７５

１２ 松阳县紫草村 ２０１８０６２７ ８４

　　注：水分采用烘干法测得。

２　方法与结果

２１　显微鉴别

青钱柳叶粉末为黄绿色至绿褐色，非腺毛单细

胞，多碎断、弯曲，完整者长 ６０～１３０μｍ，直径
１０～２０μｍ；草酸钙簇晶较多，单个散在或存在于薄
壁细胞中，直径１５～３０μｍ，棱角锐尖；上表皮细
胞不规则，壁微波状弯曲。下表皮细胞多角形，壁

波状弯曲，气孔椭圆形，周围有辐射状纹理，无副

卫细胞；腺鳞头部由８个细胞组成，直径约８０μｍ，
柄短，由２～３个细胞组成；网纹导管和具缘纹孔导
管直径约５０μｍ；纤维成束，细长，直径６～１２μｍ，
纹孔稀疏，见图１。

注：１具缘纹孔导管；２网纹导管；３气孔；４非腺

毛；５纤维；６草酸钙簇晶。

图１　青钱柳叶粉末显微特征

２２　ＴＬＣ鉴别

取本品粉末１ｇ，加２５％盐酸溶液甲醇（１∶４）
５０ｍＬ，加热回流１ｈ，滤过，滤液蒸干，残渣加入乙
酸乙酯２０ｍＬ使溶解，滤过，乙酸乙酯液蒸干，残渣
加甲醇１ｍＬ溶解，作为供试品溶液。另取槲皮素、
山柰酚对照品，加甲醇制成质量浓度为１ｍｇ·ｍＬ－１的
混合对照品溶液。吸取上述２种溶液各５μＬ，分别
点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以正己烷乙酸乙酯甲
酸（７∶６∶１）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以三氯
化铝乙醇溶液，１０５℃加热 ２ｍｉｎ，置紫外光灯
（３６５ｎｍ）下检视。供试品色谱中，在与对照品色谱
相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点。结果见

图２［比移值（Ｒｆ）为０６～０７］。

注：Ｓ混合对照品；１～６供试品。

图２　青钱柳叶样品及混合对照品
薄层色谱图

·４５４·
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２３　ＵＰＬＣ测定绿原酸、异槲皮苷、槲皮苷的含量

２３１　色谱条件　色谱柱：ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣ＠ＨＳＳ
Ｔ３（１００ｍｍ ×２１ｍｍ，１８μｍ）；流动相：乙腈
（Ａ）０２％磷酸水（Ｂ），梯度洗脱（０～２５ｍｉｎ，
１２％～１３％Ａ；２５～３５ｍｉｎ，１３％～１８％Ａ；３５～
４５ｍｉｎ，１８％～２０％Ａ；４５～６２ｍｉｎ，２０％～２１％Ａ；
６２～７８ｍｉｎ，２１％～２８％Ａ；７８～１２ｍｉｎ，２８％～５０％
Ａ；１２～１３ｍｉｎ，５０％ ～７０％Ａ；１３～１５ｍｉｎ，７０％～
９０％Ａ；１５～１６ｍｉｎ，９０％Ａ）；流速：０４ｍＬ·ｍｉｎ－１；
柱温：４０℃；样品温度：１５℃；检测波长：３３０ｎｍ；
进样量：１μＬ。
２３２　溶液的制备
２３２１　对照品溶液的制备　精密称取绿原酸、异
槲皮苷、槲皮苷对照品适量，置同一量瓶中，用甲

醇稀释成绿原酸质量浓度为４４９００μｇ·ｍＬ－１、异槲
皮苷质量浓度为３３０８０μｇ·ｍＬ－１、槲皮苷质量浓度
为１６８２４μｇ·ｍＬ－１的溶液，作为混合对照品溶液。
２３２２　供试品溶液的制备　取药材粉末（过三号
筛）约１ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入
７０％甲醇水５０ｍＬ，称定质量，超声处理３０ｍｉｎ，放
冷，再称定质量，用 ７０％甲醇水补足减失的质量，
摇匀，滤过，取续滤液，即得。

２３３　系统适用性试验　取上述 ２种溶液，按
２３１项下色谱条件进样测定，记录色谱图，见
图３。结果显示，在该色谱条件下，绿原酸、异槲
皮苷、槲皮苷与其他成分分离度均大于１５，理论板
数均大于５０００。

注：Ａ混合对照品；Ｂ青钱柳叶供试品；１绿原酸；

２异槲皮苷；３槲皮苷。

图３　青钱柳叶样品及混合对照品ＵＰＬＣ图

２３４　线性关系考察　将２３２１项下混合对照品

溶液用甲醇稀释制成系列质量浓度的对照品溶液，分别

进样测定，以峰面积（Ｙ）对质量浓度（Ｘ）进行线性回归。
结果表明，绿原酸在２２４５～４４９００μｇ·ｍＬ－１呈良好的
线性关系，Ｙ＝４９１３１６Ｘ－１６８６２３７６９（ｒ＝０９９９９）；
异槲皮苷在１６５４～３３０８０μｇ·ｍＬ－１呈良好的线性
关系，Ｙ＝４００６５１Ｘ－３９５４２５９９７（ｒ＝０９９９９）；槲
皮苷在８４１～１６８２４μｇ·ｍＬ－１呈良好的线性关系，
Ｙ＝４１５５４０Ｘ－２５７２０１５７９（ｒ＝０９９９９）。
２３５　精密度试验　精密吸取混合对照品溶液，连
续进样６次，计算绿原酸、异槲皮苷、槲皮苷峰面
积的ＲＳＤ分别为１３７％、１１８％、１５８％，结果显
示仪器精密度良好。

２３６　重复性试验　精密称取同一批供试品（编号：
３），平行取样 ６份，制备供试品溶液，进样测定，
按干燥品计，绿原酸、异槲皮苷、槲皮苷质量分数分

别为０５３％、０５５％、０７４％，ＲＳＤ分别为１５０％、
１３５％、１４３％，表明方法重复性良好。
２３７　稳定性试验　取２３６项下供试品溶液，分别
在０、４、８、１２、２４、４８ｈ进样测定，结果绿原酸、异
槲皮苷、槲皮苷峰面积的ＲＳＤ分别为１７５％、１５３％、
１３６％，表明供试品溶液在４８ｈ内稳定性良好。
２３８　加样回收率试验　取已知含量的样品（编号：
３）６份，各０５ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，分
别精密加入绿原酸对照品溶液（５１２０２μｇ·ｍＬ－１）、
异槲皮苷对照品溶液（５３６４μｇ·ｍＬ－１）、槲皮苷对
照品溶液（７０８１２μｇ·ｍＬ－１）各 ５ｍＬ，另精密加入
７０％甲醇水４５ｍＬ，按２３２２项下方法制备回收率
试液，进样测定，并计算回收率，结果见表２。
２３９　样品含量测定　取表１中１２批供试品，照
２３２２项下方法制备供试品溶液，进样测定，记
录色谱峰，并按干燥品计，计算青钱柳叶中绿原酸、

异槲皮苷、槲皮苷的含量，结果见表３。

３　讨论

３１　含量测定方法考察

提取方法考察了超声处理法及加热回流提取法，

提取溶剂考察了５０％甲醇、７０％甲醇、甲醇等。结
果显示，７０％甲醇超声处理６０ｍｉｎ，样品中３种成
分的提取率最高；经二极管阵列检测器（ＤＡＤ）扫描，
绿原酸、异槲皮苷、槲皮苷在３３０ｎｍ处紫外吸收均
较高，可作为检测波长；本研究采用 ＵＰＬＣ进行检
测，可缩短出峰时间，达到快速检测的效果。

·５５４·
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表２　青钱柳叶中３个成分加样回收率试验结果
成分 称样量／ｇ 样品中含量／ｍｇ 对照品加入量／ｍｇ 测得量／ｍｇ 回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％

绿原酸 ０５１２３ ２５１９６ ２５６０１ ５０２０４ ９７６９ ９８０５ １１７
０５０３８ ２４７７８ ２５６０１ ５０３０８ ９９７２
０５０５１ ２４８４２ ２５６０１ ５０１１２ ９８７１
０５２０７ ２５６０９ ２５６０１ ５０２３５ ９６１９
０５１６５ ２５４０２ ２５６０１ ５０５２３ ９８１２
０５０２４ ２４７０９ ２５６０１ ４９７６７ ９７８８

异槲皮苷 ０５１２３ ２６０４５ ２６８２０ ５２５３４ ９８７７ ９８４０ １２５
０５０３８ ２５６１３ ２６８２０ ５１５６７ ９６７７
０５０５１ ２５６７９ ２６８２０ ５２４３４ ９９７６
０５２０７ ２６４７２ ２６８２０ ５２５７１ ９７３１
０５１６５ ２６２５８ ２６８２０ ５２５４３ ９８００
０５０２４ ２５５４２ ２６８２０ ５２３０１ ９９７７

槲皮苷 ０５１２３ ３５０１０ ３５４０６ ６９２２４ ９６６３ ９６６３ １２２
０５０３８ ３４４２９ ３５４０６ ６９２３５ ９８３１
０５０５１ ３４５１８ ３５４０６ ６９２６７ ９８１５
０５２０７ ３５５８４ ３５４０６ ６９６３４ ９６１７
０５１６５ ３５２９７ ３５４０６ ６９３２１ ９６１０
０５０２４ ３４３３３ ３５４０６ ６９３５２ ９８９１

表３　青钱柳叶中绿原酸、异槲皮苷、
槲皮苷质量分数（ｎ＝２）

％

编号
质量分数

绿原酸 异槲皮苷 槲皮苷

１ １７８８ ０４５３ ０６４０
２ ０４３８ ０５６１ ０２０９
３ ０６３４ ０５５２ ０７４２
４ ０８０８ ０６７１ ０２７６
５ ０３００ ０５４３ ０３１６
６ ０３７６ ０３２６ ０３２８
７ ０２６５ ０３６６ ０２９７
８ ０４３０ ０５２９ ０２８０
９ ０６７３ １００１ ０２１８
１０ ０６２５ ０７７６ ０４７２
１１ ０５２６ ０４７４ ０３４７
１２ ０５５９ ０４０３ ０５０６

３２　青钱柳干燥方法考察

考察了同一批青钱柳叶（编号：５）不同加工方法
干燥品的含量。结果表明，干燥温度对各成分含量影

响不大；用加热杀青后再烘干法干燥，绿原酸含量相

对增加，黄酮类成分相对减少；阴干和晒干方法的干

燥品各含量相近，晒干品黄酮类成分含量最高。鉴于

晒干或阴干的干燥方法简单，且青钱柳有效成分以黄

酮类物质为主［５６］，故干燥方法建议采用晒干或阴干。

３３　采收期对成分含量的影响

由表３可见，４—１０月于青田同一地点采集的青
钱柳叶中绿原酸的含量以４月份最高，槲皮苷和异

槲皮苷的含量总和以６月份最高，考虑到叶类药材
６月份产量最高，且６月份采集的青钱柳叶泡茶口
感较好、涩味少，故建议以６月份为采收期；不同
采集地间，各成分的含量有一定的差异，可能与气

候及树龄等有关。

本研究建立的青钱柳叶显微鉴别方法特征性强，

ＴＬＣ鉴别各斑点清晰、分离良好，ＵＰＬＣ含量测定简
便快速、准确度高，均可作为青钱柳叶的质量控制

方法。若要建立各指标成分的限度范围，还需进一

步增大样本量进行分析。
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