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姜枣祛寒颗粒由干姜和大枣组方，功效为发散祛
寒、和胃温中，用于风寒感冒、胃寒疼痛。现行标准收载
于《卫生部药品标准·中药成方制剂（第二册）》犤 １ 犦，其中
仅有干姜对照药材的鉴别，且涉及挥发性较大的有害试
剂苯及易制毒试剂乙醚。为了更全面地控制该制剂的内
在质量，本研究中增加了６ －姜辣素对照品及大枣对照
药材的薄层色谱牗 ＴＬＣ牘鉴别，并采用高效液相色谱
（ＨＰＬＣ）法对干姜的有效成分６ －姜辣素进行了方法学
考察和含量测定。现报道如下。
１ 仪器与试药
１． １ 仪器

ＬＣ － ２０ＡＴ型高效液相色谱仪（日本岛津公司）；
ＢＰ２１１Ｄ型电子天平（德国Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ公司）；Ａｕｔｏ Ｓｃｉｅｎｃｅ
ＡＳ１０２００ＢＴ型超声波清洗器（杭州汇尔仪器设备有限公
司）；ＺＦ７ － Ｃ型三用紫外分析仪（上海康华生化仪器制造
有限公司）；Ｓｉ６０型硅胶板默克化工技术＜上海＞有限公
司，批号为ＨＣ３９９６１３５６，规格为１０ ｃｍ × ２０ ｃｍ）。
１． ２ 试药

６ －姜辣素对照品（批号为１１１８３３ － ２０１３０３），干姜
对照药材（批号为１２０９４２ － ２０１５１０），大枣对照药材（批
号为１２１０４０ － ２０１４０８），均购自中国食品药品检定研究

院；姜枣祛寒颗粒（厂家ＨＲＳＪ、厂家ＳＸＨＫ、厂家ＺＴＪＤ，
共１１批，规格为每袋１５ ｇ）；甲醇、乙腈均为色谱纯，其
余试剂均为分析纯，水为娃哈哈纯净水。
２ 方法与结果
２． １ ＴＬＣ鉴别

干姜：取本品５ ｇ，研细，加二氯甲烷－甲醇（２ ∶ １）
２０ ｍＬ，超声处理１５ ｍｉｎ，滤过，滤液浓缩至干，加甲醇
１ ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另取干姜对照药材０． ５ ｇ，
同法制备对照药材溶液。再取６ －姜辣素对照品，加甲
醇制成每１ ｍＬ含１ ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。按处
方比例和制法制得不含干姜的样品，按供试品溶液制备
方法制得干姜阴性对照溶液。照２０１５年版《中国药典
（四部）》通则０５０２薄层色谱法试验，分别吸取上述溶液
各５ μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以石油醚
（６０ ～ ９０ ℃）－乙酸乙酯－甲醇－冰醋酸（２０ ∶ ３ ∶ ２ ∶ ０． ４）
为展开剂，展开，取出，晾干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，
１０５ ℃加热至斑点显色清晰，分别置日光及紫外光
（３６５ ｎｍ）下检视。供试品溶液色谱中，在与对照药材溶
液色谱和对照品溶液色谱相应位置上，显相同颜色的斑
点或荧光斑点，且阴性对照无干扰。结果见图１。

大枣：取大枣对照药材１ ｇ，加水５０ ｍＬ，煎煮１ ｈ，

姜枣祛寒颗粒质量标准研究
宿曼筠，王友兰，吴爱英

（山东省青岛市食品药品检验研究院，山东青岛２６６０７１）
摘要：目的建立姜枣祛寒颗粒的质量标准。方法采用薄层色谱（ＴＬＣ）法对姜枣祛寒颗粒中的干姜、大枣进行定性鉴别；采用高效液相
色谱（ＨＰＬＣ）法测定干姜中６ －姜辣素的含量，色谱柱采用Ａｃｃｕｒａｓｉｌ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），流动相为乙腈－甲醇－ ０． １％磷酸
溶液（４０ ∶ ５ ∶ ５５），流速为１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，检测波长为２８０ ｎｍ，进样量为１０ μＬ。结果薄层色谱斑点清晰，阴性对照无干扰。干姜中６ －姜
辣素进样量在４６ ～ ５７８ ｎｇ范围内与峰面积积分值线性关系良好（ｒ ＝ １）；平均回收率为１００． ５８％，ＲＳＤ为１． ７８％（ｎ ＝ ６）。结论该方法
操作简便，专属性高，重复性好，可作为姜枣祛寒颗粒的质量控制方法。
关键词：姜枣祛寒颗粒；质量标准；６ －姜辣素；高效液相色谱法；薄层色谱法
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Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ Ｔｏ ｅｓｔａｂｌｉｓｈ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄ ｆｏｒ Ｊｉａｎｇｚａｏ Ｑｕｈａｎ Ｇｒａｎｕｌｅｓ． Ｍｅｔｈｏｄｓ ＴＬＣ ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ａｄｏｐｔｅｄ ｔｏ ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅｌｙ
ｉｄｅｎｔｉｆｙ Ｚｉｎｇｂｅｒｉｓ Ｒｈｉｚｏｍａ ａｎｄ Ｊｕｊｕｂａｅ Ｆｒｕｃｔｕｓ ｉｎ Ｊｉａｎｇｚａｏ Ｑｕｈａｎ Ｇｒａｎｕｌｅｓ． Ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ６ － ｇｉｎｇｅｒｏｌ ｉｎ Ｚｉｎｇｂｅｒｉｓ Ｒｈｉｚｏｍａ ｗａｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ ｂｙ ＨＰＬＣ，ｔｈｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ ｃｏｌｕｍｎ ｗａｓ Ａｃｃｕｒａｓｉｌ Ｃ１８ ｃｏｌｕｍｎ（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），ｔｈｅ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｗａｓ ａｃｅｔｏｎｉ
ｔｒｉｌｅ － ｍｅｔｈａｎｏｌ － ０． １％ ｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃ ａｃｉｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ（４０ ∶ ５ ∶ ５５），ｔｈｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｗａｓ １． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｗａｓ ２８０ ｎｍ，ａｎｄ
ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ ｓｉｚｅ ｗａｓ １０ μＬ． Ｒｅｓｕｌｔｓ Ｔｈｅ ＴＬＣ ｓｐｏｔｓ ｗｅｒｅ ｃｌｅａｒ ａｎｄ ｔｈｅ ｎｅｇａｔｉｖｅ ｃｏｎｔｒｏｌ ｈａｄ ｎｏ ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ． Ｔｈｅ ６ － ｇｉｎｇｅｒｏｌ ｉｎ Ｚｉｎｇｂｅｒｉｓ
Ｒｈｉｚｏｍａ ｓｈｏｗｅｄ ｇｏｏｄ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ４６ － ５７８ ｎｇ（ｒ ＝ １）． Ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅ ｗａｓ １００． ５８％，ＲＳＤ ｗａｓ １． ７８％（ｎ ＝６）．
Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｓｉｍｐｌｅ，ｓｐｅｃｉｆｉｃ ａｎｄ ｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅ，ｗｈｉｃｈ ｃａｎ ｂｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ ｏｆ Ｊｉａｎｇｚａｏ Ｑｕｈａｎ Ｇｒａｎｕｌｅｓ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ：Ｊｉａｎｇｚａｏ Ｑｕｈａｎ Ｇｒａｎｕｌｅｓ；ｑｕａｌｉｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄ；６ － ｇｉｎｇｅｒｏｌ；ＨＰＬＣ；ＴＬＣ
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１． 对照药材溶液 ２ － １２． 供试品溶液 １３． 阴性对照溶液
图２ 大枣薄层色谱图

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０ １１ １２ １３

１． ６ －姜辣素
Ａ． 对照品溶液 Ｂ． 供试品溶液 Ｃ． 阴性对照溶液

图３ 高效液相色谱图
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１． 对照药材溶液 ２． 对照品溶液
３ － １３． 供试品溶液 １４． 阴性对照溶液
Ａ． 日光下 Ｂ． 紫外光（３６５ ｎｍ）下

图１ 干姜薄层色谱图

Ａ
１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０ １１ １２ １３ １４

实时补充减失的水分，滤过，滤液蒸干，残渣加二氯甲烷－
甲醇（２ ∶ １）２０ ｍＬ，按干姜鉴别项下供试品溶液制备方
法制成对照药材溶液。按处方比例和工艺制得不含干姜
的样品，按干姜鉴别项下供试品溶液制备方法制得大枣
阴性对照溶液。照２０１５年版《中国药典牗四部牘》通则
０５０２中ＴＬＣ法试验，吸取上述溶液各２ μＬ，分别点于
同一硅胶Ｇ薄层板上，以正丁醇－冰醋酸－水（４ ∶ １ ∶ １）
为展开剂，展开，取出，晾干，喷以茚三酮试液，１０５ ℃加
热至斑点显色清晰。供试品溶液色谱中，在与对照药材
溶液色谱相应位置上显相同颜色的斑点，且阴性对照无
干扰。结果见图２。
２． ２ 含量测定
２． ２． １ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：Ａｃｃｕｒａｓｉｌ Ｃ１８柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）；

流动相：乙腈－甲醇－０． １％磷酸溶液（４０ ∶ ５ ∶ ５５）；检测波
长：２８０ ｎｍ；流速：１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：３５℃；进样量：１０μＬ。
理论板数按６ －姜辣素峰计应不低于５ ０００。
２． ２． ２ 溶液制备

对照品溶液：取６ －姜辣素对照品适量，精密称定，
加甲醇超声溶解并定容至刻度，混匀，作为对照品贮备
液，精密量取１ ｍＬ，置１０ ｍＬ容量瓶中，加甲醇定容至
刻度，混匀，即得。

供试品溶液：取样品１０袋，倾出内容物，研细，取５ ｇ，
精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入７０％乙醇２０ ｍＬ，
称定质量，超声处理（功率为１００ Ｗ，频率为４０ ｋＨｚ）
２０ ｍｉｎ，放冷，再称定质量，用７０％乙醇补足减失的质
量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

阴性对照溶液：按处方比例及工艺配制缺干姜的阴
性制剂，按供试品溶液制备方法制备，即得。
２． ２． ３ 方法学考察

专属性试验：取对照品溶液、供试品溶液和阴性对
照溶液各１０ μＬ，按拟订色谱条件进样测定。结果在对
照品溶液色谱峰相应的保留时间处，阴性对照溶液无色
谱峰出现，说明阴性对照无干扰。结果见图３。

线性关系考察：分别精密吸取上述对照品溶液（质
量浓度为０． ０２３ １ ｇ ／ Ｌ）２，５，１０，１５，２５ μＬ，按拟订色谱
条件进样测定，以进样量（Ｘ，μｇ）为横坐标、峰面积积分
值（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得６ －姜辣素回归方程
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表３ 色谱柱耐用性试验结果（ｎ ＝ ２）

注：Ａ为Ａｃｃｕｒａｓｉｌ Ｃ１８ 柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），Ｂ为
Ｖｅｎｕｓｉｌ ＭＰ Ｃ１８ 柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），Ｃ为Ｅｘｔｅｎｄ Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ）。

色谱柱
Ａ
Ｂ
Ｃ

阴性是否有干扰
否
否
否

理论板数
１３９０７５
１４３２１５
１４０２１４

含量（ｍｇ ／袋）
１． ４１
１． ４３
１． ４２

ＲＳＤ（％）

０． ７０

表４ 各批样品的含量测定结果（ｍｇ ／袋）
编号
１
２
３
４
５
６

生产企业
ＨＲＳＪ
ＨＲＳＪ
ＨＲＳＪ
ＳＸＨＫ
ＳＸＨＫ
ＳＸＨＫ

批号
１４０３２１３
１５０１００２
１５０６００１
２０１３０３０１
２０１３０３０２
２０１４０１０１

６ －姜辣素
０． ９２
１． ４４
２． ０７
３． ２８
０． ６３
１． ７１

编号
７
８
９
１０
１１

生产企业
ＺＴＪＤ
ＺＴＪＤ
ＺＴＪＤ
ＺＴＪＤ
ＺＴＪＤ

批号
１５１１０２
１５１１０１
１５０１０８
１５０１０７
１５１１０５

６ －姜辣素
０． ６８
０． ６３
１． ４１
１． ２７
０． ７８

·研究·
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表１ ６ －姜辣素加样回收试验结果（ｎ ＝ ６）
取样量（ｇ）
２． ５０５ ９
２． ５１４ １
２． ５０８ ９
２． ５０４ ７
２． ５１２ １
２． ５０４ ７

样品含量（ｍｇ）
０． ２３６
０． ２３６
０． ２３６
０． ２３６
０． ２３６
０． ２３６

加入量（ｍｇ）
０． ２３
０． ２３
０． ２３
０． ２３
０． ２３
０． ２３

测得量（ｍｇ）
０． ４７２
０． ４６３
０． ４７０
０． ４７１
０． ４６３
０． ４６５

回收率（％）
１０２． ６１
９８． ７０
１０１． ７４
１０２． １７
９８． ７０
９９． ５７

Ｘ 牗％）

１００． ５８

ＲＳＤ（％）

１． ７８

Ｙ ＝ ５８５ ４４３ Ｘ － １ １９４． ４，ｒ ＝ １（ｎ ＝ ５）。结果表明，６ －姜
辣素进样量在４６ ～ ５７８ ｎｇ范围内与峰面积积分值线性
关系良好。

精密度试验：精密吸取上述对照品溶液１０ μＬ，按
拟订色谱条件重复进样６次，测定峰面积积分值。结果
的ＲＳＤ为０． ３０％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取样品（批号为１５０１０８）适量，依法制
备供试品溶液，分别于０，２，８，１２，２４ ｈ时进样分析，测
定峰面积积分值。结果的ＲＳＤ为０． ３８％（ｎ ＝ ５），表明
供试品溶液在２４ ｈ内稳定性良好。

重复性试验：取样品（批号为１５０１０８），依法制备供
试品溶液，按拟订色谱条件重复进样６次，测定。结果平
均含量为每袋１． ４０ ｍｇ，ＲＳＤ为１． ４０％（ｎ ＝ ６），表明方
法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为
１５０１０８），研细，称取约２． ５０ ｇ，共６份，精密称定，精密
加入对照品溶液牗质量浓度为０． ０１１ ５ ｇ ／ Ｌ 牘 ２０ ｍＬ，依法
制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样分析，计算加样
回收率。结果见表１。

２． ２． ４ 耐用性试验
流动相比例考察：以乙腈－甲醇－ ０． １％磷酸溶液

为流动相，对流动相的比例稍加调整，进行分析。结果见
表２。可见，流动相中乙腈用量减少，６ －姜辣素的保留
时间有所延长，含量未发生变化，流动相组成比例的适
量变化不影响结果。

色谱柱考察：选用３种不同的色谱柱，按拟订色谱
条件进样分析，测定６ －姜辣素的峰面积。结果６ －姜辣
素平均含量为每袋１． ４２ ｍｇ，ＲＳＤ为０． ７０％ 牗 ｎ ＝ ２ 牘，表
明不同色谱柱对结果影响较小。
２． ２． ５ 样品含量测定

２． ２． ２项下方法制备供试品溶液，依法进样测定，

记录峰面积并计算其含量。结果见表４。
３ 讨论
３． １ 干姜定性鉴别的修订

原标准犤 １ 犦中提取溶剂乙醚属易制毒试剂，改用二氯
甲烷－甲醇（２ ∶ １）提取溶剂毒性较小，且可同时适用于
干姜和大枣的鉴别，既简化了操作步骤，又节约了溶剂，
因此选用此系统为提取溶剂。原标准使用１ ｇ对照药
材，供试品取样量折算干姜的用量约为０． ４ ｇ，结合试验
验证结果，将干姜对照药材的用量由原标准的１ ｇ改为
０． ５ ｇ。原标准及２０１５年版《中国药典牗一部牘》干姜药材
ＴＬＣ展开剂犤 ２ 犦 １４使用了毒性较大的苯和三氯甲烷有机
试剂，为了遵循绿色环保的理念，经试验比较多个展开
系统，以石油醚（６０ ～ ９０ ℃）－乙酸乙酯－甲醇－冰醋
酸（２０ ∶ ３ ∶ ２ ∶ ０． ４）为展开剂分离效果良好、试剂毒性较
小，随行阴性样品无干扰，故选用此展开剂系统。本研究
中对方法的耐用性进行了考察，使用３种不同品牌的硅
胶板展开：Ｓｉ６０（默克化工技术有限公司，批号为
ＨＣ３９９６１３５６，规格为１０ ｃｍ ×２０ ｃｍ）；硅胶Ｇ板（青岛海洋
化工厂分厂，批号为２０１６１２２０，规格为２００ｍｍ ×１００ｍｍ）；
自制硅胶Ｇ薄层板，取硅胶Ｇ（青岛海洋化工厂，化学
纯，批号为２０１６１２２０）加０． ５％羧甲基纤维素钠溶液调
配，用手动铺板器铺成厚度为０． ２５ ｍｍ的薄层板，室温
晾干，１１０ ℃活化１ ｈ，置硅胶干燥器中备用。供试品溶
液色谱中，在与对照药材溶液和对照品溶液色谱相应位
置上，显相同颜色的斑点或荧光斑点，说明方法的专属
性、耐用性较好。
３． ２ 大枣定性鉴别考察

尝试采用２０１５年版《中国药典牗一部牘》大枣药材
ＴＬＣ鉴别方法犤 ２ 犦 ２２发现，本制剂中的阴性对照有干扰；

表２ 流动相比例考察结果（ｎ ＝ ２）
流动相比例
３８ ∶ ０５ ∶ ５７
４０ ∶ ０５ ∶ ５５
４２ ∶ ０５ ∶ ５３

保留时间（ｍｉｎ）
２２． １４
２０． ８９
１７． ５２

含量（ｍｇ ／袋）
１． ４１
１． ４１
１． ４２


