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盐水，3 000 r·min1 离心 10 min·L1，吸取上清液，

浓度为 100 mg·mL1 ，用培养液依次稀释至

2.5 mg·mL1，250，25 µg·mL1 备用。MTT 法测定

化合物 1~3 样品对 HepG2 、 ISMMC-7721 、

MCG-803、BGC-823、A549、NCI-H460、Eca-109、

CaEs-17  8 种细胞株增殖的影响，以肿瘤细胞抑制

率为指标观察其抗肿瘤作用，计算 IC50，结果见

表 3。 

表 3  化合物对 8 种人癌细胞增殖的抑制作用 

Tab. 3  The inhibitory effects of chemical constituents on eight kinds of human cancer cells proliferation 

IC50/µg·mL1 
化合物 

HepG2 I SMMC-7721 MCG-803 I BGC-823 A549 NCI-H460 Eca-109 CaEs-17 

1   1 344.0   6 899.5   

2 855.4 285.9 80.3 489.2 127.7 215.1  9 278.3 

3 153.8 40.7 157.2  427.4 1 903.2 49.6 314.9 

 

3  讨论 

通光藤的抗肿瘤疗效确切，但其抗肿瘤活性

物质基础研究工作报道较少。本次实验在通光藤

的主要活性部位中提取得到了 3 个化合物，分别

为 C21 甾体类和环醇类。通过体外抗肿瘤活性筛选

研究结果表明，C21 甾体类化合物(2，3)对 7 种人

癌细胞均有显著的抑瘤活性(P<0.01)；说明通光藤

C21 甾体类化合物具有明显的抗肿瘤活性。对

BGC-823 瘤株作用不明显，可能与 BGC-823 细胞

株为低分化型腺癌有关。本次研究首次在通光藤

植物中得到了通光藤苷元 B，并证明了其抗肿瘤活

性，说明通光藤 C21 甾体类抗肿瘤的药效团在于其

苷元部分，其构效关系有待深入研究。 
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摘要：目的  分析关黄柏萃取物的化学成分并考察其体外抗氧化活性。方法  采用超临界 CO2 萃取技术获得关黄柏萃取

物，应用 GC-MS 分析其主要化学成分。利用邻苯三酚自氧化体系，考察萃取物对超氧自由基的清除能力。结果  关黄柏

萃取物得率为 4.68%，主要有 1,5-二甲基-1,5-环辛二烯(9.55%)、顺-1-醋酸基-7-癸烯(7.44%)、反,反-2,4-癸二烯醛(7.28%)

等 30 个成分。该萃取物对超氧自由基有一定的清除作用，其 IC50 值为 1.44 g·L1。结论  关黄柏超临界 CO2 萃取物的化

学成分种类多，且有一定的抗氧化活性。  
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Study on Component Analysis and Antioxidant Activity of Extractions by Supercritical CO2 from 
Phellodendri Amurensis Cortex 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To analyze the main components and determine the in vitro antioxidant activity of volatile from 
Phellodendri Amurensis Cortex. METHODS  The volatile was obtained from Phellodendri Amurensis Cortex by supercritical 

CO2 extraction technology, and analyzed the components by GC-MS. The scavenging activity on O2
· free radical of volatile was 

assayed by the adjacent benzene three phenolic autoxidation system. RESULTS  The extraction rate was 4.68% of volatile oil 

from Phellodendri Amurensis Cortex by supercritical CO2. hirty components were iedentified from the volatile of Phellodendri 

Amurensis Cortex. The IC50 value of scavenging effects of the volatile oil on the O2
· free radica was 1.44 g·L1. CONCLUSION  

The volatile from Phellodendri Amurensis Cortex by supercritical CO2 extraction technology has varied components and 
exhibites certain antioxidant activity.  
KEY WORDS: Phellodendri Amurensis Cortex; supercritical CO2 extraction; GC-MS; antioxidant activity 
 

黄柏(Phellodendri Cortex)，为芸香科植物黄皮

树 (Phellodendron chinense Schneid.) 或 黄 檗

(Phellodendron amurense Rupr.)的干燥树皮。前者

习称“川黄柏(Phellodendri Chinensis Cortex)”，主

产于四川和贵州；后者习称“关黄柏(Phellodendri 

Amurensis Cortex)”，主产于东北三省。黄柏可入

药，有清热燥湿、泻火除蒸、解毒疗疮之功效，

临床用于治疗流行性脑脊髓膜炎[1]、肺炎等病症，

具有抗癌[2]、降血糖[3-4]、心脑血管和免疫系统影

响 [5]等作用。本研究采用超临界 CO2 萃取法

(supercritical CO2 extraction，SCE-CO2)得到关黄柏

的萃取物，用 GC-MS 联用技术对关黄柏萃取物进

行分析，在初步确定其中的化学成分后，测定其

对超氧自由基的清除作用，旨在为 SCE-CO2 用于

关黄柏萃取物的提取可行性及关黄柏的进一步开

发与应用提供实验基础。 

1  仪器与材料 

UV 757 型紫外分光光度计(上海精密仪器有

限公司)；气质联用仪(GC：7890A，MS：5975C.EI/CI 

MSD，美国 Agilent 公司)。关黄柏(黑龙江省佳木

斯市民生药行，经佳木斯大学药学院生药学教研

室刘娟教授鉴定为关黄柏)；CO2(≥95%，食品级，

佳木斯市金鼎气体有限公司)；邻苯三酚，乙醇等

均为分析纯。 

2  方法 

2.1  关黄柏超临界萃取物的制备 

关黄柏饮片烘干，粉碎，过 20 目筛，并称 160 g

投入 1 L 萃取釜中。在 CO2 流速为 20 L·h1，萃取

压力为 30 MPa，温度为 35 ℃，分离釜Ⅰ的压力为

10 MPa，分离釜Ⅱ的压力为 5 MPa，萃取 120 min，

然后从分离釜Ⅰ和分离釜Ⅱ收集关黄柏超临界萃

取物，经无水硫酸钠干燥后放置冰箱中备用。 

2.2  气相色谱-质谱分析 

GC 条件：HP-5MS 毛细管柱(30 m×0.32 mm，

0.25 m)，进样口温度 240 ℃，载气为氮气，流速

1.0 mL·min1，分流比 40∶1，采用程序升温对柱

温进行控制：初始温度为 50 ℃，以 5 ℃·min1 升

温至 240 ℃，保持 10 min。 

MS 条件：离子源电压 70 eV，扫描范围 30~ 

450 m/z，四极杆温度 150 ℃，离子源温度 230 ℃，

GC-MS 接口温度 280 ℃[6]。用微量进样器吸取关

黄柏超临界萃取物 10 μL，放入 1.5 mL 离心管中，

用正己烷定容到 1.0 mL，进样 1 μL，通过 GC-MS

分离出的各组分提取质谱图和谱图数据库(NIST，

WILEY)检索及标准图谱对照分析。 

2.3  关黄柏超临界萃取物清除超氧阴离子自由基

能力的考察[7-8] 

样品溶液的配制：精密称取关黄柏萃取物

5.03 g 于烧杯中，用无水乙醇溶解定容至 100 mL，

再分别移取 1.0，2.0，4.0，8.0，16.0 mL 的样品乙

醇溶液至 25 mL 量瓶中，用乙醇定容，得 0.2，0.4，

0.8，1.6，3.2 g·L1 的样品溶液，摇匀，备用。 

取 4 mL pH 8.2 的 4 mmol·L1 Tris-HCl 缓冲溶

液、2 mL 蒸馏水和不同浓度样品溶液 1 mL 于比

色管中，混合后在 25 ℃水浴中保温 20 min，取出

立即加入事先预热到 25 ℃的 3 mmol·L1 邻苯三酚 

0.5 mL，用蒸馏水定容至 8 mL[9]，置 25 ℃下水浴

中 4 min，然后立即取出，加入 2 滴浓盐酸终止反

应。然后在 320 nm 下测吸光度 A1，每份样品溶液

平行测定 3 次。以无水乙醇代替邻苯三酚溶液，

同法操作，在 320 nm 下测吸光度 A2，平行测定 3

次。以无水乙醇代替样品溶液，同法操作，在
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320 nm 下测吸光度 A0，平行测定 3 次；同时以维

生素 C 作为对照。 

关黄柏的超临界萃取物对 O2
·自由基的清除

率计算公式： %1001(%)
0

21 



A

AA
C 。 

3  结果与讨论 

3.1  关黄柏超临界萃取物的得率  

按“2.1”项下方法采用超临界 CO2 萃取法从

160 g 关黄柏粉末中得到萃取物总得率为 4.68%。 

3.2  GC-MS 分析 

按“2.2”项下方法操作，得到关黄柏超临界

萃取物的总离子流色谱图，结果见图 1。 

从萃取物中鉴定出 30 个成分，用峰面积归一

化法通过化学工作站数据处理系统得出各化学成

分在挥发油中的相对百分含量。其中含有酸类(11

种)占 36.67%、酯类(2 种)占 6.67%、醛类(4 种)占

13.33%、醇类(1 种)占 3.33%，烯类(8 种)占 28.89%，

其它(4 种)占 11.23%，共占总检出量的 96.79%。

主要成分(相对含量>5.00%)为 1,5-二甲基-1,5-环辛

二烯(9.55%)、顺-1-醋酸基-7-癸烯(7.44%)、反,反

-2,4-癸二烯醛(7.28%)、2-氯亚油酸(6.35%)、硬脂酸

(6.28%)、正癸酸(5.78%)、异油酸(5.66%)，见表 1。 

 
图 1  关黄柏萃取物总离子流色谱图 

Fig. 1  Totalion chromatogram figures of extractions from 
Phellodendri Amurensis Cortex 

表 1  关黄柏萃取物 GC-MS 分析结果 

Tab. 1  Analysis of constituents of volatile in Phellodendri Amurensis Cortex 

序号 保留时间/min 化合物英文名 化合物中文名 分子式 相对分子质量 相对含量

1 8.732 limonene 柠檬烯 C10H16 136 1.95 

2 9.230 1,5-di-methyl-1,5-cyclooctadiene 1,5-二甲基-1,5-环辛二烯 C10H16 136 9.55 

3 15.945 trans, trans-2,4-decadienal 反,反-2,4-癸二烯醛 C10H16O 152 7.28 

4 16.454 trans, trans-2,4-nonadienal 反,反-2,4-壬二烯醛 C9H14O 138 1.12 

5 17.005 2-methyl-1,5 hexadiene 2-甲基-1,5-己二烯 C7H12 96 1.92 

6 30.268 cis-9-hexadecenoic acid 顺-9-十六碳烯酸 C16H30O2 254 2.92 

7 30.606 cis-11-vaccenic acid 顺-11-十八碳烯酸(异油酸) C18H34O2 282 5.66 

8 30.904 hexadecanoic acid 棕榈酸(十六烷酸) C16H32O2 256 0.58 

9 31.304 tetradecanoic acid 十四烷酸 C14H28O2 228 2.55 

10 31.440 pentadecanoic acid d-十五烷酸 C15H30O2 242 0.94 

11 31.501 n-decanoic acid 正癸酸 C10H20O2 172 5.78 

12 31.108 tridecanoic acid 十三烷酸 C13H26O2 214 1.96 

13 32.315 1-hexadecene 1-十六碳烯 C16H32 224 4.57 

14 32.526 heptadecanoic acid 十七烷酸 C17H34O2 270 2.36 

15 32.668 octadecanoic acid 硬脂酸(十八烷酸) C18H36O2 284 6.28 

16 32.755 2-octyl-cycloprol caprylic aldehyde 2-辛基环丙基辛醛 C19H36O 280 1.33 

17 33.265 2-methyl-Z,Z-3,13-octadecadienol 顺,顺-2-甲基-3,13-十八二烯醇 C19H36O 280 3.33 

18 34.819 9,12-octadecadienoic acid(Z,Z) 顺,顺-9,12-十八碳二烯酸 C18H32O2 280 1.29 

19 35.017 cis-7-dodecen-1-ylacetate 顺-1-醋酸基-7-癸烯 C14H26O2 226 7.44 

20 35.101 9,12-octadecadienoic acid, methyl ester 9,12-十八烷二烯酸乙酯 C19H34O2 294 4.14 

21 35.261 9,17-octadecadienal,(Z) (Z)-9,17-十八碳二烯醛 C18H32O 264 3.60 

22 35.528 2-chloroethyl linoleate 2-氯亚油酸 C20H35ClO2 342 6.35 

23 35.758 9-eicosyne 顺-9-二十炔 C20H38 278 2.52 

24 36.142 1-hexadecyne 1-十六炔 C16H30 222 0.81 

25 36.257 cyclodecano l 羟基环癸烷 C10H20O 156 3.68 

26 36.417 E,Z-1,3,12-Nonadecatriene E,Z-1,3,12-十九碳三烯 C19H34 262 0.98 

27 36.533 11,14-eicosadienoic acid, methyl ester 11,14-二十碳二烯酸甲酯 C21H38O2 322 2.53 

28 36.664 1,11-dodecadiene 1,11-十二碳二烯 C12H22 166 1.85 

29 36.720 7-methyl-3,4-octadiene 7-甲基-3,4-辛二烯 C9H16 124 0.63 

30 36.811 2-methyl-1,4-diazabicyclo[2.2.2]octane 2-甲基-1,4-二氮杂双环[2.2.2]辛烷 C7H16N2 126 4.22 
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3.3  超临界萃取物清除超氧阴离子自由基的考察 

不同浓度的关黄柏超临界萃取物乙醇溶液对

O2
·自由基有一定的清除能力，挥发油乙醇溶液的

浓度在 0.1 g·L1 时清除率为 19.5%，3.20 g·L1 时

清除率为 63.9%。随着挥发油乙醇浓度的递增，对

O2
·自由基清除能力呈现递增趋势，用 IC50 计算软

件计算所得的 IC50 值为 1.44 g·L1，证明关黄柏萃

取物对 O2
·自由基有一定的清除作用，应该是与含

1,5-二甲基-1,5-环辛二烯、顺-1-醋酸基-7-癸烯、反,

反-2,4-癸二烯醛、2-氯亚油酸和异油酸等成分有

关，因其分子中都含有不饱和基团，特别是反,反

-2,4-癸二烯醛、2-氯亚油酸，据资料[10]显示，在

储存时都需加入强还原剂，以防止氧化变质。结

果见表 2。 

表 2  不同浓度关黄柏萃取物对 O2
·自由基的清除率 

Tab. 2  Results of the scavenging activity on O2
· free 

radical of extractions from Phellodendri Amurensis Cortex 

序号 浓度/g·L1 萃取物的清除率/% VC 的清除率/%

1 0.2 19.5 38.6 

2 0.4 30.6 43.5 

3 0.8 42.3 58.7 

4 1.6 49.1 72.6 

5 3.2 63.9 96.9 

4  结论 

本实验应用 SCE-CO2 获得关黄柏的萃取物得

率为 4.68%，通过气质联用技术分析萃取物得到匹

配度在 80%以上的 30 种化合物，考察其对超氧自

由基的清除率 IC50 值为 1.44 g·L1，说明关黄柏超

临界萃取物有一定的抗氧化活性，为今后进一步

开发利用关黄柏的药用价值提供一定的理论基

础，特别是在抗衰老方面有很好的研究前景。  
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玳玳黄酮滴丸质量分析 
  

赟连 芳，陈丹*，曾令军，蔡韦炜，陈强，曾华平，林伊莉(福建中医药大学药学院，福州 350122) 

 
摘要：目的  建立玳玳黄酮滴丸质量评价方法。方法  采用薄层色谱法鉴别玳玳黄酮滴丸，并对玳玳黄酮滴丸进行重金

属及砷盐的检查；建立高效液相色谱法同时测定玳玳黄酮滴丸主要药效成分柚皮苷和新橙皮苷含量的方法。结果  薄层

色谱主要成分斑点清晰可见，阴性对照无干扰；玳玳黄酮滴丸重金属及砷盐的限量均小于百万分之十；新橙皮苷在
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