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摘要： 目的　 探讨栀子标准汤剂的量值传递规律。 方法　 以栀子苷含有量为评价指标， ７０％ 甲醇代替甲醇 （２０１５ 年版

《中国药典》 规定） 作为提取溶剂， 超声时间由 ２０ ｍｉｎ 延长至 ４０ ｍｉｎ。 建立标准汤剂 ＵＰＬＣ 特征图谱后， 根据出膏

率、 指标成分转移率、 特征峰传递数考察量值传递规律。 结果　 新方法所测得栀子苷含有量较药典法高出近 ３０％ 。 １５
批样品特征图谱中有 ６ 个特征峰， 平均出膏率为 ２７􀆰 ７％ ， 栀子苷平均转移率为 ８２􀆰 ４％ ， 特征峰传递数为 ６。 结论　 栀

子苷含有量测定方法改进后， 出膏率、 指标成分转移率、 特征峰传递数可反映栀子标准汤剂量值传递规律。
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　 　 栀子为 《中国药典》 收载的品种， 是茜草科

植物栀子 Ｇａｒｄｅｎｉａ ｊａｓｍｉｎｏｉｄｅｓ Ｅｌｌｉｓ 的干燥成熟果

实［１］ ， 又名山栀子、 黄栀子， 具有泄火除烦、 清

热解毒、 凉血止血之功效［２］ 。 它主要分布于河
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南、 江苏、 江西、 湖北、 福建等地， 所含化学成

分有 环 烯 醚 萜 类、 有 机 酸 酯 类、 西 红 花 苷

类等［３⁃５］ 。
栀子标准汤剂是衡量栀子配方颗粒是否与临床

汤剂基本一致的参照物［６］， 栀子苷作为药典规定

的指标成分和主要有效物质， 其稳定性、 水溶性良

好， 适合作为转移率的评价指标， 而且其量值传

递规律也是标准汤剂研究的重要内容。 但通过预

实验发现， 以药典法测得的栀子苷含有量为指标

时， 栀子标准汤剂中其转移率＞１００％ ， 不能正确

反映量值传递的真实情况。 文献 ［ ７⁃９］ 报道，
２０００、 ２００５ 年版 《中国药典》 中栀子项下栀子

苷含有量测定方法存在问题， 所得结果偏低， 但

２０１５ 年版依然沿用了旧版方法， 可能导致计算结

果有误。
因此， 本实验将解释栀子标准汤剂中指标成

分栀子苷转移率大于 １００％ 的现象， 并根据出膏

率、 指标成分转移率、 特征峰传递数来反映其量

值传递规律， 从而为栀子配方颗粒的生产和质量

标准的制定奠定基础。
１　 材料

Ａｇｉｌｅｎｔ １２００ 高效液相色谱仪、 Ａｇｉｌｅｎｔ １２９０
ＵＨＰＬＣ⁃６５３０ ＱＴＯＦ⁃ＭＳ 液质联用仪 ［安捷伦科技

（中国） 有限公司］； Ｗａｔｅｒｓ Ａｃｑｕｉｔｙ 超高效液相色

谱仪 （美国 Ｗａｔｅｒｓ 公司）； ＣＰＡ２２５Ｄ 电子分析天

平 ［赛多利斯科学仪器 （ 北京） 有限公司］；
ＥＰＥＤ⁃Ｅ２⁃１０ＴＦ 实验室超纯水机 （南京易普易达科

技发展有限公司）； ＫＱ⁃５００ＤＥ 数控超声波清洗器

（昆山市超声仪器有限公司）； 调温加热套 （南通

利豪实验仪器有限公司）； 旋转蒸发仪 （巩义市予

华仪器有限责任公司）； ＳＨＺ⁃Ｄ （Ⅲ） 型循环水真

空泵 （上海予英仪器有限公司）； ＦＤ⁃１Ａ⁃５０ 真空冷

冻干燥机 （上海比朗仪器制造有限公司）。
甲醇 （上海凌峰化学试剂有限公司）； 磷酸

（国药集团化学试剂有限公司）； 乙腈 （色谱纯，
美国 ＡＣＳ 公司）； 水为超纯水 （自制）。 栀子苷

（批号 １１０７４９⁃２０１７１８， 含有量 ９７􀆰 ６％ ）、 绿原酸

（批号 １１０７５３⁃２０１４１５， 含有量 ９９􀆰 ３％ ）、 西红花苷⁃Ｉ
（批号 １１１５８８⁃２００５０１） 对照品 （中国食品药品检

定研究院）。 １５ 批栀子采收于江西、 湖南、 福建等

地， 经河北省食品药品检验院孙宝惠老师鉴定为茜

草科植物栀子 Ｇａｒｄｅｎｉａ ｊａｓｍｉｎｏｉｄｅｓ Ｅｌｌｉｓ 的干燥成熟

果实， 除去杂质、 碾碎后制成饮片， 并用于标准汤

剂的制备， 具体见表 １。

表 １　 样品信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ
批号 产地 批号 产地

Ｓ１ 江西湖口 Ｓ９ 福建福鼎

Ｓ２ 江西湖口 Ｓ１０ 　 福建苍南县

Ｓ３ 江西湖口 Ｓ１１ 福建福鼎

Ｓ４ 湖南衡阳 Ｓ１２ 江西抚州

Ｓ５ 湖南常德 Ｓ１３ 江西抚州

Ｓ６ 江西樟树 Ｓ１４ 江西樟树

Ｓ７ 江西樟树 Ｓ１５ 江西樟树

Ｓ８ 湖南衡阳

２　 方法与结果

２􀆰 １　 栀子苷含有量测定

２􀆰 １􀆰 １　 供试品溶液制备　 称取本品粉末 （过四号

筛） 约 ０􀆰 １ ｇ， 置于具塞锥形瓶中， 精密加入

２５ ｍＬ ７０％ 甲醇， 称定质量， 超声 ４０ ｍｉｎ， 放冷，
７０％甲醇补足减失的质量， 摇匀， 滤过， 精密量取

续滤液 １０ ｍＬ， 置于 ２５ ｍＬ 量瓶中， ７０％ 甲醇定容

至刻度， 摇匀， 过 ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤膜， 即得。
２􀆰 １􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密称取栀子苷对照品

适量， ７０％ 甲醇制成每 １ ｍＬ 含 １００ μｇ 该成分的溶

液， 即得。
２􀆰 １􀆰 ３　 色谱条件　 Ａｇｉｌｅｎｔ ＴＣ⁃Ｃ１８色谱柱（４􀆰 ６ ｍｍ×
１５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃水 （１５ ∶ ８５）； 体积

流量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２３８ ｎｍ； 进

样量 １０ μＬ。
２􀆰 １􀆰 ４　 专属性考察　 吸取空白、 对照品、 供试品

溶液各 １０ μＬ， 在 “２􀆰 １􀆰 ３” 项色谱条件下进样测

定， 结果见图 １。 由图可知， 栀子苷保留时间为

５􀆰 ９ ｍｉｎ， 与相邻峰的分离度大于 １􀆰 ５， 理论塔板数

为 ７ ４２０， 表明该方法专属性良好。

注： Ａ～Ｃ 分别为供试品、 对照品、 空白

１． 栀子苷

１． ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅ

图 １　 栀子苷 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅ

２􀆰 １􀆰 ５ 　 线性关系考察 　 配制 ０􀆰 ００１、 ０􀆰 ００２ ５、
０􀆰 ００５、 ０􀆰 ０１０、 ０􀆰 ０２５、 ０􀆰 ０５０、 ０􀆰 １００、 ０􀆰 ２５０、
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０􀆰 ５００、 １􀆰 ０００ ｍｇ ／ ｍＬ 对 照 品 溶 液， 分 别 吸 取

１０ μＬ， 在 “２􀆰 １􀆰 ３” 项色谱条件下进样测定。 以

溶液质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标

（Ｙ） 进行回归， 得方程为 Ｙ＝ １３ ６５５Ｘ＋２４􀆰 ０ （Ｒ２ ＝
０􀆰 ９９９ ９）， 在 ０􀆰 ００１ ～ １􀆰 ０００ ｍｇ ／ ｍＬ 范围内线性关

系良好。
２􀆰 １􀆰 ６　 精密度试验 　 取 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下对照品溶

液 １ 份， 在 “２􀆰 １􀆰 ３” 项色谱条件下进样测定 ６
次， 测得栀子苷峰面积 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ４％ ， 表明仪器精

密度良好。
２􀆰 １􀆰 ７　 重复性试验 　 精密称取本品粉末 （批号

Ｓ６） ６ 份， 按 “２􀆰 １􀆰 １” 项下方法制备供试品溶液，
在 “２􀆰 １􀆰 ３” 项色谱条件下进样测定， 测得栀子苷

含有量 ＲＳＤ 为 １􀆰 ３％ ， 表明该方法重复性良好。

２􀆰 １􀆰 ８　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 １􀆰 １” 项下供试品溶

液， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 １􀆰 ３” 项色谱

条件下进样测定， 测得栀子苷含有量 ＲＳＤ 为

１􀆰 ４％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 １􀆰 ９　 检测限、 定量限测定　 将对照品溶液不断

稀释至色谱峰信噪比 （Ｓ ／ Ｎ） 约为 ３， 此时质量浓

度为检测限， 而 Ｓ ／ Ｎ 约为 １０ 时为定量限。 结果，
栀子 苷 检 测 限、 定 量 限 分 别 为 １􀆰 ４ × １０－４、
５􀆰 ６×１０－４ｍｇ ／ ｍＬ。
２􀆰 １􀆰 １０　 加样回收率试验　 精密称取含有量已知的

本品粉末 （批号 Ｓ６） ６ 份， 每份 ０􀆰 ０５ ｇ， 按 １００％
水平加入对照品溶液， 按 “２􀆰 １􀆰 １” 项下方法制备

供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 ３” 项色谱条件下进样测

定， 计算回收率， 结果见表 ２。
表 ２　 栀子苷加样回收率试验结果 （ｎ＝６）

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅ （ｎ＝６）
称样量 ／ ｇ 原有量 ／ ｍｇ 加入量 ／ ｍｇ 测得量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％
０􀆰 ０５４ ５４ ２􀆰 ３６０ ２􀆰 ２２３ ４􀆰 ６６０ １０３􀆰 ５
０􀆰 ０５２ ２２ ２􀆰 ２６０ ２􀆰 ２２３ ４􀆰 ４５６ ９８􀆰 ８
０􀆰 ０５２ ６５ ２􀆰 ２７８ ２􀆰 ２２３ ４􀆰 ５４１ １０１􀆰 ８
０􀆰 ０５２ ５３ ２􀆰 ２７３ ２􀆰 ２２３ ４􀆰 ４８３ ９９􀆰 ４
０􀆰 ０５２ １４ ２􀆰 ２５６ ２􀆰 ２２３ ４􀆰 ５１８ １０１􀆰 ７
０􀆰 ０５０ ５０ ２􀆰 １８５ ２􀆰 ２２３ ４􀆰 ３１４ ９５􀆰 ７

１００􀆰 ２ ２􀆰 ２

２􀆰 ２　 ＵＰＬＣ 特征图谱建立

２􀆰 ２􀆰 １　 供试品溶液制备 　 精密称取本品粉末

０􀆰 １ ｇ， 置于具塞锥形瓶中， 精密加入 ２５ ｍＬ ７０％
甲醇， 称定质量， 超声 １０ ｍｉｎ， 放冷， ７０％ 甲醇补

足减失的质量， 摇匀， 滤过， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密称取栀子苷、 绿原

酸、 西红花苷⁃Ｉ 对照品适量， ７０％ 甲醇制成每１ ｍＬ
含三者 １００ μｇ 溶液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 色谱条件 　 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｃ１８ 色谱柱 （２􀆰 １ ｍｍ×
１００ ｍｍ， １􀆰 ８ μｍ）； 体积流量 ０􀆰 ２５ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 流动

相 ０􀆰 １％ 磷酸 （Ａ） ⁃乙腈 （ Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～
１３ ｍｉｎ， ６％ ～２５％ Ｂ； １３ ～ ２０ ｍｉｎ， ２５％ ～ ３２％ Ｂ）；
柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２６５ ｎｍ； 进样量 １ μＬ。
２􀆰 ２􀆰 ４　 液质联用分析条件　 色谱条件同 “２􀆰 ２􀆰 ３”
项， 仅将流动相中的 ０􀆰 １％ 磷酸用甲酸代替。 采用

ＴＯＦ 模式的正负离子模式扫描， 采集一级质谱数

据； 雾化气压 ３０ ｐｓｉ （１ ｐｓｉ ＝ ０􀆰 １３３ ｋＰａ）； 毛细管

电压 ３ ０００ Ｖ； 干燥气体积流量 １０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 干燥

气温度 ３５０ ℃； Ｓｋｉｍｍｅｒ 电压 ６５ Ｖ； 八级杆射频电

压 ７５０ Ｖ； 毛细管出口电压 １２５ Ｖ； 质量扫描范围

ｍ ／ ｚ ５０～１ ２００。
２􀆰 ２􀆰 ５　 特征峰选取和指认　 吸取供试品溶液１ μＬ，

在 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项条件下分析， 色谱图见图 ２。 再选

取峰形对称、 分离度良好， １５ 批样品中都存在的 ６
个色谱峰作为特征峰。

１． 绿原酸　 ２． 京尼平⁃１⁃β⁃Ｄ⁃龙胆双糖苷　 ３． 栀子苷　 ４． ６″⁃Ｏ⁃反⁃
对香豆酰基京尼平龙胆二糖苷 　 ５． 西红花苷⁃Ｉ 　 ６． ３， ５⁃二咖啡

酰⁃５⁃ （３⁃羟基⁃３⁃甲基戊二酰） 奎尼酸

１． ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ　 ２． ｇｅｎｉｐｉｎ⁃１⁃β⁃Ｄ⁃ｇｅｎｔｉｏｂｉｏｓｉｄｅ　 ３． ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅ　
４． ６″⁃Ｏ⁃ｔｒａｎｓ⁃ｐ⁃ｃｏｕｍａｒｏｙｌ⁃ｇｅｎｉｐｉｎ ｇｅｎｔｉｏｂｉｏｓｉｄｅ 　 ５． ｃｒｏｃｉｎ⁃Ｉ 　
６． ３， ５⁃ｄｉ⁃Ｏ⁃ｃａｆｆｅｏｙｌ⁃４⁃Ｏ⁃ （３⁃ｈｙｄｒｏｘｙ⁃３⁃ｍｅｔｈｙｌ） ｇｌｕｔａｒｏｙｌ ｑｕｉｎｉｃ ａｃｉｄ

图 ２　 栀子特征图谱

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｇａｒｄｅｎｉａｅ Ｆｒｕｃｔｕｓ

采用液质联用技术对特征峰进行指认。 吸取供

试品溶液 １ μＬ， 在 “２􀆰 ２􀆰 ４” 项条件下分析， 总离

子流色谱图见图 ３。 结合精确分子量、 对照品、 相

关文献比对， 对 ６ 个峰进行了指认， 结果见表 ３。
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图 ３　 栀子总离子流色谱图

Ｆｉｇ􀆰 ３　 Ｔｏｔａｌ ｉｏｎ ｃｕｒｒｅｎｔ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ Ｇａｒｄｅｎｉａｅ
Ｆｒｕｃｔｕｓ

　 　 由此可知， １、 ６ 号峰是有机酸类， ２ ～ ４ 号峰

是环烯醚萜苷类， ５ 号峰是西红花苷类， 可反映栀

子整体质量， 其中 ３ 号峰 （栀子苷） 最高， 保留

时间适中， 对照品易得， 故将其作为对照峰。 各特

征峰相对保留时间应在规定值的±５％ 之内， 分别

为 ０􀆰 ８４ （峰 １）、 ０􀆰 ８６ （峰 ２）、 １􀆰 ００ （峰 ３）、
１􀆰 ６９ （峰 ４）、 １􀆰 ７４ （峰 ５）、 １􀆰 ７８ （峰 ６）。
２􀆰 ２􀆰 ６　 方法学考察

２􀆰 ２􀆰 ６􀆰 １　 精密度试验 　 精密称取本品粉末 １ 份，
按 “ ２􀆰 ２􀆰 １ ” 项 下 方 法 制 备 供 试 品 溶 液， 在

“２􀆰 ２􀆰 ３” 项色谱条件下进样测定 ６ 次。 以栀子苷

色谱峰为参照， 测得各特征峰相对保留时间 ＲＳＤ
为 ０～０􀆰 １％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 为 ０～０􀆰 ０％ ， 表明仪

器精密度良好。
表 ３　 特征峰质谱数据及鉴定结果

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｄａｔａ ａｎｄ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｐｅａｋｓ
峰号 ｔＲ ／ ｍｉｎ ［Ｍ⁃Ｈ］ －ｍ ／ ｚ ［Ｍ＋Ｈ］ ＋ｍ ／ ｚ 相对分子质量 分子式 化合物

１∗ ５􀆰 ９０７ ３５３􀆰 ０８７ ８ ３５５􀆰 １０２ ４ ３５４􀆰 ０９５ １ Ｃ１６Ｈ１８Ｏ９ 绿原酸［１０］

２ ６􀆰 ００７ ５４９􀆰 １８２ ５ ５５１􀆰 １９７ ０ ５５０􀆰 １８９ ８ Ｃ２３Ｈ３４Ｏ１５ 京尼平⁃１⁃β⁃Ｄ⁃龙胆双糖苷［３，１１⁃１２］

３∗ ７􀆰 ２７４ ３８７􀆰 １２９ ７ ３８９􀆰 １４４ ２ ３８８􀆰 １３６ ９ Ｃ１７Ｈ２４Ｏ１０ 栀子苷［１３］

４ １３􀆰 ４２７ ６９５􀆰 ２１９ ３ ６９７􀆰 ２３３ ８ ６９６􀆰 ２２６ ５ Ｃ３２Ｈ４０Ｏ１７ ６″⁃Ｏ⁃反⁃对香豆酰基京尼平龙胆二糖苷［３，１１，１４］

５∗ １３􀆰 ８１０ ９７５􀆰 ３７１ ５ ９７７􀆰 ３８６ ０ ９７６􀆰 ３７８ ８ Ｃ４４Ｈ６４Ｏ２４ 西红花苷⁃Ｉ［１５⁃１７］

６ １４􀆰 １４４ ６５９􀆰 １６１ ８ ６６１􀆰 １７６ ３ ６６０􀆰 １６９ ０ Ｃ３１Ｈ３２Ｏ１６ ３，５⁃二咖啡酰⁃５⁃（３⁃羟基⁃３⁃甲基戊二酰）奎尼酸［３，１８］

　 　 注：∗为已采用相应对照品比对确认过

２􀆰 ２􀆰 ６􀆰 ２　 重复性试验 　 精密称取本品粉末 ６ 份，
按 “ ２􀆰 ２􀆰 １ ” 项 下 方 法 制 备 供 试 品 溶 液， 在

“２􀆰 ２􀆰 ３” 项色谱条件下进样测定。 以栀子苷色谱

峰为参照， 测得各特征峰相对保留时间 ＲＳＤ 为

０～０􀆰 １％ ， 相对峰面积 ＲＳＤ 为 ０～０􀆰 ４％ ， 表明该方

法重复性良好。
２􀆰 ２􀆰 ６􀆰 ３　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下供试品

溶液， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 ２􀆰 ３” 项色

谱条件下进样测定。 以栀子苷色谱峰为参照， 测得

各特征峰相对保留时间 ＲＳＤ 为 ０ ～ ０􀆰 １％ ， 相对峰

面积 ＲＳＤ 为 ０～ ０􀆰 ３％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性

良好。
２􀆰 ３　 标准汤剂制备和量值传递规律

２􀆰 ３􀆰 １　 标准汤剂制备 　 精密称取饮片 １２０ ｇ 置于

圆底烧瓶中， 加 ８ 倍量水浸泡 ３０ ｍｉｎ 回流提取，
迅速加热至沸腾， 维持微沸 ２０ ｍｉｎ， 趁热倾出药

液， ３２５ 目筛网过滤， 药液在冰水浴中迅速冷却。
再于药渣中加入 ６ 倍量水， 迅速加热至沸腾， 维持

微沸 １５ ｍｉｎ， 趁热倾出药液， ３２５ 目筛网过滤， 药

液在冰水浴中迅速冷却， 合并 ２ 次煎液， 减压浓

缩， 冷冻干燥， 即得。
２􀆰 ３􀆰 ２　 栀子苷含有量测定 　 参照 “２􀆰 １” 项下栀

子苷含有量测定方法， 仅将供试品溶液的稀释倍数

由 ２􀆰 ５ 倍提高到 １０ 倍， 采用 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｃ１８ 色谱柱

（２􀆰 １ ｍｍ×１００ ｍｍ， １􀆰 ８ μｍ）， 其余不变。
２􀆰 ３􀆰 ３　 特征图谱建立　 参照 “２􀆰 ２” 项下方法。
２􀆰 ３􀆰 ４　 量值传递相关计算公式 　 出膏率 ＝ （标准

汤剂质量 ／饮片质量） ×１００％ ， 指标成分转移率 ＝
（标准汤剂中栀子苷含有量 ／饮片中栀子苷含有

量） ×１００％ 。
２􀆰 ３􀆰 ５　 结果分析　 表 ４ 显示， １５ 批标准汤剂平均

出膏率为 ２７􀆰 ７％ ， ＲＳＤ 为 ３􀆰 ６％ ， 表明其质量传递

稳定； 栀 子 苷 平 均 含 有 量 为 １４􀆰 ７％ ， ＲＳＤ 为

２２􀆰 ６％ ， 浮动较大， 表明具有良好的代表性； 栀子

苷平均转移率为 ８２􀆰 ４％ ， ＲＳＤ 为 ５􀆰 ５％ 。 图 ４ 显

示， １５ 批栀子及其标准汤剂的特征图谱非常相似，
特征峰传递数均为 ６ 个。
３　 讨论

在测定栀子苷含有量时， 本实验考察了提取溶

剂 ３０％ 、 ５０％ 、 ７０％ 、 ９０％ 甲醇及甲醇， 发现 ７０％
甲醇提取时最高； 考察了超声时间 ２０、 ３０、 ４０、
５０、 ６０ ｍｉｎ， 测 得 其 含 有 量 分 别 为 ４􀆰 ３３％ 、
４􀆰 ５１％ 、 ４􀆰 ６４％ 、 ４􀆰 ６２％ 、 ４􀆰 ６１％ ， 故 确 定 为

４０ ｍｉｎ； 考察了色谱分离条件 （如流动相、 色谱
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　 　 　 　 　 表 ４　 标准汤剂量值传递评价指标

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ｉｎｄｉｃｅｓ ｆｏｒ ｍａｓｓ ｔｒａｎｓｆｅｒ ｏｆ ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｃｏｃｔｉｏｎ

批号 出膏率 ／ ％
标准汤剂中

栀子苷 ／ ％
药典法 本实验方法

饮片中栀子苷 ／ ％ 转移率 ／ ％ 饮片中栀子苷 ／ ％ 转移率 ／ ％
特征峰数

Ｓ１ ２７􀆰 ３ １６􀆰 ２ ３􀆰 ９９ １１１ ５􀆰 ３３ ８２􀆰 ９ ６
Ｓ２ ２７􀆰 ０ １６􀆰 ４ ３􀆰 ８８ １１３ ５􀆰 ４２ ８１􀆰 ６ ６
Ｓ３ ２７􀆰 ７ １５􀆰 ０ ３􀆰 ７０ １１２ ５􀆰 １４ ８１􀆰 ０ ６
Ｓ４ ２７􀆰 ６ ９􀆰 ８０ ２􀆰 ３７ １１２ ３􀆰 ３８ ７９􀆰 ９ ６
Ｓ５ ２９􀆰 ０ ９􀆰 ００ ２􀆰 ６３ １００ ３􀆰 ４２ ７６􀆰 ２ ６
Ｓ６ ２７􀆰 １ １３􀆰 ８ ３􀆰 ５６ １０３ ４􀆰 ５７ ８１􀆰 ４ ６
Ｓ７ ２７􀆰 ８ １３􀆰 ９ ３􀆰 ３７ １１４ ４􀆰 ５８ ８４􀆰 ４ ６
Ｓ８ ２６􀆰 ９ １９􀆰 ７ ５􀆰 １９ １０２ ６􀆰 ４０ ８２􀆰 ９ ６
Ｓ９ ２６􀆰 ２ １７􀆰 ７ ４􀆰 １６ １１０ ５􀆰 ３７ ８６􀆰 ４ ６
Ｓ１０ ２７􀆰 ２ １７􀆰 ５ ４􀆰 １６ １１３ ５􀆰 ２３ ９１􀆰 １ ６
Ｓ１１ ２７􀆰 ２ １８􀆰 １ ４􀆰 ６６ １０５ ５􀆰 ５４ ８９􀆰 １ ６
Ｓ１２ ２９􀆰 ２ １２􀆰 ４ ３􀆰 ８１ ９５ ４􀆰 ６４ ７７􀆰 ８ ６
Ｓ１３ ２９􀆰 ６ １１􀆰 ６ ３􀆰 ５１ ９９ ４􀆰 ５３ ７６􀆰 １ ６
Ｓ１４ ２６􀆰 ７ １４􀆰 ５ ３􀆰 ６１ １０８ ４􀆰 ６７ ８３􀆰 ０ ６
Ｓ１５ ２５􀆰 ２ １４􀆰 ７ ３􀆰 ４６ １０６ ４􀆰 ７６ ７７􀆰 ８ ６

平均值 ２７􀆰 ７ １４􀆰 ７ ３􀆰 ７７ １０７ ４􀆰 ８９ ８２􀆰 ４ —
标准差 １􀆰 ０ ３􀆰 ３ ０􀆰 ８　 ６􀆰 ６ ０􀆰 ８　 ４􀆰 ６ —
ＲＳＤ ／ ％ ３􀆰 ６ ２２􀆰 ６ １９􀆰 ８　 ６􀆰 １ １７􀆰 １ ５􀆰 ５ —

注： Ｓ１～ Ｓ１５ 为饮片， Ｓ１６～ Ｓ３０ 为标准汤剂

图 ４　 样品特征图谱

Ｆｉｇ􀆰 ４　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ

柱、 体积流量、 柱温等）， 发现药典法具有较好的

专属性和耐受性， 故不作修改。 最终确定， 栀子苷

供试品溶液制备方法为 ７０％ 甲醇超声提取４０ ｍｉｎ，
其他测定条件同药典法。

中药材属于复杂体系， 单一成分不能反映其整

体质量， 故本实验建立了栀子特征图谱。 首先， 考

察了水⁃甲醇、 水⁃乙腈、 磷酸⁃甲醇、 磷酸⁃乙腈等

流动相体系对分离的影响， 发现 ０􀆰 １％ 磷酸⁃乙腈梯

度洗脱时基线平稳， 各色谱峰分离度较好。 然后，

采用二极管阵列检测器优化检测波长， 发现

２６５ ｎｍ下可兼顾栀子中环烯醚萜、 有机酸酯、 西

红花苷 ３ 类成分， 具有良好的特征性。 量值传递研

究显示， 标准汤剂中特征峰传递数均为 ６ 个， 表明

制备过程中没有特征峰损失和新峰产生， 即相关规

律可靠。
表 ４ 显示， 药典法测得 １５ 批栀子饮片中栀子

苷平均含有量为 ３􀆰 ７７％ ， 而本实验方法为 ４􀆰 ８９％ ，
高出 约 ３０％ ； 药 典 法 测 得 栀 子 苷 转 移 率 为
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９５％ ～１１４％ ， 平均 １０７％ ， １３ 批超过 １００％ ， 不符

合标准汤剂量值传递的正常规律， 而本实验方法为

７６􀆰 １％ ～９１􀆰 １％ ， 平均 ８２􀆰 ４％ ， 结果稳定合理。
因此， 本实验建议对 ２０１５ 年版 《中国药典》

项下栀子中栀子苷含有量测定方法进行适当修订，
并通过测定标准汤剂出膏率、 指标成分转移率、 特

征峰传递数来确保栀子标准汤剂量值传递规律的真

实性。
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