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刺梨叶又称缫丝花叶，为蔷薇科植物缫丝花 Ｒｏｓａ
ｒｏｘｂｕｒｇｈｉｉＴｒａｔｔ．及单瓣缫丝花 ＲｏｓａｒｏｘｂｕｒｇｈｉｉＴｒａｔｔ．
ｆ．ｎｏｒｍａｌｉｓＲｅｈｄ．ｅｔＷｉｌｓ．的干燥叶，收载于 ２００３年版
《贵州省中药材、民族药材质量标准》（以下简称《标准》）犤１犦，

其味甘、酸涩，归脾、肾、胃经，用于治疗积食饱胀、疥痛

金疮，是小儿消食开胃颗粒的主要药材犤２－４犦，主要分布

于贵州，四川、陕西、甘肃等地亦产犤５犦。目前，关于刺梨的

研究报道较多犤６－１１犦，但刺梨叶的研究报道较少，且主要

集中于化学成分分离和药理活性研究犤１２－１３犦，对刺梨叶

的质量标准研究尚未见报道，《标准》中也仅见性状描

述、简单显色反应及薄层色谱鉴别试验。本研究中参考

文献犤１４－１５犦，重新建立了刺梨叶薄层色谱鉴别方法，
并对相关项目进行检查，采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法

测定了刺梨叶中水解没食子酸含量，可有效控制刺梨叶

药材的质量。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＣａｍａｇＲｅｐｒｏｓｔａｒ３型薄层数码成像系统（瑞士卡玛

公司）；ＥＬ２０４型电子天平（梅特勒－托利多仪器有限公
司）；ＣＱ－２５０Ａ－ＳＴ型超声波清洗机（上海跃进医用光
学器械厂）；ＷＰ－ＵＰ－Ⅱ－２０型超纯水机（四川沃特尔
科技发展有限公司）；ＵｌｔｉＭａｔｅ３０００型高效液相色谱仪
（包括系统控制器、输液泵、脱气组件、低压梯度组件、自

动进样器、柱温箱、温控样品室、ΜＶ－ＶＩＳ检测器及
Ｃｈｒｏｍｅｌｅｏｎ色谱数据工作站）；Ａｌｌｅｇｒａ６４Ｒ型台式冷冻
离心机（美国贝克曼公司）。

刺梨叶质量标准研究

王媛媛 １，雷 艳 ２，３，马 雪 ２，刘春花 ４，黄 勇 ４，王爱民 ２，李勇军 ２△

（１．贵州科顿制药有限责任公司，贵州 贵阳 ５５０００２； ２．贵州医科大学民族药与中药开发应用教育部工程
研究中心，贵州 贵阳 ５５０００４； ３．贵州医科大学药学院，贵州 贵阳 ５５０００４； ４．贵州医科大学贵州省药物

制剂重点实验室，贵州 贵阳 ５５０００４）
摘要：目的 建立刺梨叶的质量标准。方法 采用薄层色谱法对刺梨叶进行定性鉴别；参照２０１５年版《中国药典（四部）》标准检测其水
分、总灰分和浸出物；采用高效液相色谱法测定刺梨叶中没食子酸含量，色谱柱为 ＶｅｎｕｓｉｌＸＢＰＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相
为甲醇－０．５％醋酸溶液（３∶９７，Ｖ∶Ｖ），流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为 ２５℃，检测波长为 ２７０ｎｍ。结果 薄层色谱斑点清晰，分离度好。

没食子酸质量浓度在 ５．２６～９９．４０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ＝０．９９９９）；平均加样回收率为 ９５．５９％，ＲＳＤ为０．２３％
（ｎ＝６）。结论 该方法简便，结果可靠，重复性好，可用于刺梨叶的质量控制。
关键词：刺梨叶；质量标准；薄层色谱法；高效液相色谱法；没食子酸
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表２ 刺梨叶水分、总灰分及浸出物测定结果（％，ｎ＝７）

序号

１
２
３
４
５
６
７
Ｘ

批号

２０１７０９０１
２０１７０８０６
２０１６１０１１
２０１６０８２５
２０１６０８２４
２０１６０８１７
２０１６０８１６

水分

１１．２８
９．２１
８．８３
１１．２７
８．８６
１０．１９
７．８４
９．６４

总灰分

８．０９
６．５３
８．４５
７．４５
５．５５
６．２７
７．８１
７．１６

浸出物

１６．７２
１９．８６
１７．８８
１５．８０
２３．１９
２０．０４
１８．６０
１８．８７

表１ 刺梨叶药材信息

序号

１
２
３
４

样品批号

２０１７０９０１
２０１７０８０６
２０１６１０１１
２０１６０８２５

采收地

贵州安龙（收购）

贵州贵定（收购）

贵州晴隆（收购）

贵州贵阳（采收）

序号

５
６
７

样品批号

２０１６０８２４
２０１６０８１７
２０１６０８１６

采收地

贵州贵阳（采收）

贵州盘县（采收）

贵州盘县（采收）

１ ２ ３ ４ ８ ５ ６ ７ ８

１－７．供试品溶液 ８．对照药材溶液
图１ 薄层色谱图

ｍＡＵ

１８０
１６０
１４０
１２０
８０
６０
４０
２０
－１０

０ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０ １１
ｔ／ｍｉｎ

１

ｍＡＵ

１８０
１６０
１４０
１２０
８０
６０
４０
２０
－１０

０ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０ １１
ｔ／ｍｉｎ

Ａ

１

１．没食子酸

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液
图２ 高效液相色谱图

Ｂ

１．２ 试药
刺梨叶对照药材（批号为 １２１３５５－２００４０１）、没食

子酸对照品（批号为１１０８３１－２００３０２）均购于中国食品
药品检定研究院；薄层色谱硅胶板 Ｇ（青岛海洋化工有
限公司）；甲醇为色谱纯，水为超纯水，其余试剂均为分

析纯；刺梨叶药材共 ７批，样品为贵州不同地区采收的
４批药材和收购的３批药材样品，由贵阳中医学院药学
院生药实验室孙庆文教授鉴定为蔷薇科植物缫丝花

ＲｏｓａｒｏｘｂｕｒｇｈｉｉＴｒａｔｔ．的干燥叶，具体采收地见表１。

２ 方法与结果

２．１ 薄层色谱鉴别
取样品粉末０．２ｇ，加无水乙醇１５ｍＬ，超声处理１０ｍｉｎ，

滤过，滤液蒸干，残渣加无水乙醇１ｍＬ使其溶解，作为
供试品溶液。另取刺梨叶对照药材０．２ｇ，同法制成对照
药材溶液。照２０１５年版《中国药典（四部）》通则０５０２薄
层色谱法试验，吸取上述溶液各３μＬ，分别点于同一硅
胶 Ｇ板上，以石油醚－丙酮（３∶１，Ｖ∶Ｖ）为展开剂，展
开，取出，晾干，喷以 ５％磷钼酸乙醇溶液，于 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，详见图１。

２．２ 相关项目检查
照 ２０１５年版《中国药典（四部）》通则 ０８３２第二法

中水分测定法、通则 ２３０２中总灰分测定法、通则 ２２０１
中的醇溶性浸出物测定法项下热浸法测定 ７批刺梨
叶药材的水分、总灰分及浸出物，结果见表２。暂定本品
水分不超过 １２．０％，总灰分不超过 ９．０％，乙醇浸出物
不少于１５．０％。
２．３ 没食子酸含量测定
２．３．１ 色谱条件及系统适用性试验

色谱柱：ＶｅｎｕｓｉｌＸＢＰＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，

５μｍ）；流动相：甲醇－０．５％醋酸溶液（３∶９７，Ｖ∶Ｖ）；流
速：１ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：２５℃；检测波长：２７０ｎｍ；进样量：
１０μＬ。在此色谱条件下，样品中其他成分与没食子酸分
离度良好，色谱图见图２。

２．３．２ 溶液制备

取刺梨叶药材粉末（过３号筛）约０．２５ｇ，精密称定，
精密加入１０％盐酸２５ｍＬ，称定质量，加热回流１ｈ，放
冷，再称定质量，用１０％盐酸补足减失的质量，摇匀，滤
过，精密吸取续滤液５ｍＬ，以水稀释至２５ｍＬ，离心，去上
清液，即得供试品溶液。取没食子酸对照品适量，精密称

定，加３０％甲醇溶解，制成每１ｍＬ含没食子酸０．５２６ｍｇ
的溶液，摇匀，即得对照品贮备液，精密量取适量，配制成

质量浓度为５２．６０μｇ／ｍＬ的对照品溶液。
２．３．３ 方法学考察

线性关系考察：分别精密量取对照品贮备液适量，

置１０ｍＬ容量瓶中，用３０％甲醇定容，配制成质量浓度
分别为５．２６，２６．３０，５２．６０，７８．９０，９９．４０μｇ／ｍＬ的系列
对照品溶液，依法进样，测定峰面积，以对照品溶液质量
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表３ 没食子酸加样回收试验结果（ｎ＝６）

称样量（ｇ）

０．１２５５
０．１２５７
０．１２５１
０．１２５３
０．１２５７
０．１２５２

样品含量（ｍｇ）

１．９２１
１．９２４
１．９１５
１．９１８
１．９２４
１．９１７

加入量（ｍｇ）

２．０４２
２．０４２
２．０４２
２．０４２
２．０４２
２．０４２

测得量（ｍｇ）

３．８８０
３．８７４
３．８６９
３．８６８
３．８７１
３．８７１

回收率（％）

９５．９４
９５．４９
９５．６６
９５．４６
９５．３１
９５．６９

Ｘ（％）

９５．５９

ＲＳＤ（％）

０．２３

浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线
性回归，得回归方程 Ｙ＝０．４８１１Ｘ－０．２０６４，ｒ＝０．９９９９
（ｎ＝５）。结果表明，没食子酸质量浓度在５．２６～９９．４０μｇ／ｍＬ
范围内与峰面积线性关系良好。

中间精密度试验：以不同的试验人，在不同时间分

别取同一批药材（批号为 ２０１６０８２４）粉末各 ０．２５ｇ，精
密称定，制备供试品溶液，分别进样，测定峰面积。结果

的 ＲＳＤ为０．６６％（ｎ＝６），表明中间精密度良好。
重复性试验：分别取同一批刺梨叶药材（批号为

２０１６０８２４）粉末０．１２５，０．２５，０．５０ｇ各３份，精密称定，
制备供试品溶液，分别进样，测定峰面积。结果的 ＲＳＤ
为１．２１％（ｎ＝９），表明方法重复性良好。

稳定性试验：精密吸取同一供试品溶液 １０μＬ，按
拟订色谱条件分别于 ０，１，２，４，８，２４ｈ时进样测定峰面
积。结果的 ＲＳＤ为 １．３３％（ｎ＝６），表明供试品溶液在
２４ｈ内稳定。

加样回收试验：分别取已知含量的６份同一批样品
（批号为 ２０１６０８２４）粉末各 ０．２５ｇ，精密加入没食子酸
对照品，分别进样测定，计算回收率。结果见表３。

２．３．４ 样品含量测定

精密称取７批刺梨叶药材（批号分别为２０１７０９０１，
２０１７０８０６，２０１６１０１１，２０１６０８２５，２０１６０８２４，２０１６０８１７，
２０１６０８１６）适量，按拟订方法制备供试品溶液，依法测定
没食子酸含量。结果７批样品中没食子酸的含量分别为
０．８５％，１．２６％，０．９７％，０．９１％，１．５３％，１．０４％，
０．８６％，平均含量为 １．０６％。暂定刺梨叶药材没食子
酸含量不得少于０．８０％。
３ 讨论

分别考察了以氯仿－甲醇－甲酸（７∶１∶０．１，Ｖ∶Ｖ）、
氯仿 －乙酸乙酯（５０∶１，Ｖ∶Ｖ）和石油醚 －丙酮（３∶１，
Ｖ∶Ｖ）为展开剂，５％磷钼酸乙醇溶液显色，于１０５℃加
热至斑点显色清晰，试验结果表明，以石油醚 －丙酮
（３∶１，Ｖ∶Ｖ）为展开剂的分离度良好，Ｒｆ值适中，显色
清晰，故选择石油醚－丙酮（３∶１，Ｖ∶Ｖ）为展开剂。

分别以８％盐酸、１０％盐酸、１２％盐酸为提取溶剂
进行考察，分别加热回流提取１．０ｈ，结果表明，１０％盐
酸对没食子酸提取率最高，故选择１０％盐酸作为提取

溶剂。以 １０％盐酸作为提取溶剂，分别加热回流提取
０．５，１．０，２．０ｈ，结果提取时间为１．０ｈ时没食子酸已提
取完全，当提取时间继续增加时，提取率不再增加，因此

确定提取时间为１．０ｈ。
分别考察了不同色谱柱，ＯＤＳ－３柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，

５μｍ），ＶｅｎｕｓｉｌＸＢＰＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），
ＬｕｎａＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；不同流速，如
０．９０ｍＬ／ｍｉｎ，１．０ｍＬ／ｍｉｎ，１．１ｍＬ／ｍｉｎ；不同柱温，如
２２，２５，２８℃。结果显示，在上述条件下，供试品溶液中，
在与对照品溶液相同时间的出峰一致，综合考虑分离

度、理论板数及出峰时间等因素的影响，发现以甲醇 －
０．５％醋酸溶液（３∶９７，Ｖ∶Ｖ）为流动相，柱温为 ２５℃
时，没食子酸与其他组分的分离度良好。另外，在测定没

食子酸的紫外吸收光谱图时发现，在 ２７０ｎｍ波长处有
最大吸收，故以此为检测波长。
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