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吴茱萸 Ｔｅｔｒａｄｉｕｍｒｕｔｉｃａｒｐｕｍ为芸香科植物吴茱
萸、石虎或疏毛吴茱萸的干燥近成熟果实，味辛、苦、热，

有小毒犤１犦。其具有散寒止痛、降逆止呕、助阳止泻等功

效，临床多用于治疗厥阴头痛、呕吐吞酸、寒疝、脘腹、经

行腹痛及五更泄泻等症犤２－３犦。吴茱萸所含成分对胃肠

道、心血管及免疫系统有一定疗效犤４犦。吴茱萸有多种炮

制方法，如醋炒、酒炒、黄连制、黑豆汁制等，但目前临床

常用的有生吴茱萸与甘草汁制吴茱萸２种犤５－６犦。吴茱萸

生品与甘草汁制吴茱萸制品均有明显的镇痛作用犤７犦，且

后者可明显降低生品中的挥发油含量，从而减轻毒副作

用犤８犦。吴茱萸质量指标的特征性成分为吴茱萸碱、吴茱

萸次碱、柠檬苦素犤９犦，甘草汁制吴茱萸的特征性成分为

甘草苷、甘草酸犤１０犦。本研究中采用高效液相色谱梯度洗

脱法对市售甘草汁制吴茱萸中甘草汁主成分甘草苷和

甘草酸进行含量检测，以２０１５年版《中国药典（一部）》
对制吴茱萸的各项规定为基础，明确规定制吴茱萸的制

法、检查、浸出物、含量测定犤１１犦，为完善甘草汁制吴茱萸

质量标准提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＬＣ－２０ＡＤＸＲ型高效液相色谱仪（日本岛津公司牘，

包括 ＬＣ－２０ＡＴ型四元泵，ＳＩＬ－２０型进样器，ＳＰＤ－
２０Ａ紫外检测器，岛津色谱检测工作站；Ｗａｔｅｒｓ２９９６型
检测器（美国 Ｗａｔｅｒｓ公司）；美国丹佛 ｓｉ－２３４型天平
（０．０００１，天赐百年北京科技有限公司）；ＤＬ－８２０Ｅ型超
声波清洗仪（频率 ５０Ｈｚ，３０ｍｉｎ，功率 ２５０ｋＨｚ，上海之
信仪器有限公司）；８００Ａ型手提式磨粉机（乌鲁木齐市
汇福源医疗器械有限公司）。

１．２ 试药
不同产地的吴茱萸甘草汁制品 ８批（批号分别为

１８０９０６，１８０７２１，１８０５１６，１８０６１８，１８０８０９，１８０５１５，
１８０５２３，１８０７０８），其中广西、浙江、江西、湖北各２批；甘
草均购自内蒙古自治区（批号为 １７１２１５），胀果甘草或
光果甘草药材各 １批（产地均为广西，批号分别为
１７１０２３，１７１００８）；市售吴茱萸药材 ２批（批号分别为
１８０７２３，１８１２１３）；吴茱萸碱对照品（批号为１８０６１２）、吴
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摘要：目的 探讨市售制吴茱萸中甘草汁成分的质量标准。方法 用甘草药材与吴茱萸药材自行炮制制吴茱萸，采用高效液相色谱梯度

洗脱法检测并比较自行炮制吴茱萸与市售吴茱萸中甘草汁成分含量。结果 自行购买吴茱萸与甘草中特征性成分吴茱萸碱、吴茱萸次

碱、柠檬苦素及甘草苷、甘草酸符合２０１５年版《中国药典牗一部牘》要求，且其中甘草汁成分相近，均符合２０１５年版《中国药典牗一部牘》要
求。结论 通过试验可掌握市售吴茱萸甘草汁炮制品中甘草苷、甘草酸含量情况。应以２０１５年版《中国药典（一部）》对制吴茱萸的各项
规定为基础，明确规定制吴茱萸的制法、检查、浸出物、含量测定，为制订甘草汁制吴茱萸更完善的质量标准提供参考。
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成分

吴茱萸碱

吴茱萸次碱

柠檬苦素

甘草苷

甘草酸

线性回归方程

Ｙ＝１５７３９２Ｘ－３８２６１
Ｙ＝４５２９１Ｘ－１１８４７
Ｙ＝２８０３１Ｘ－５７８１
Ｙ＝３１．０７５Ｘ＋１１．０４１
Ｙ＝３０．８７１Ｘ＋１．００５２

线性范围（μｇ）

０．０６３９～０．２５１５
０．０３８９～０．１３２４
０．０００１～０．１９８２
０．０１６９～０．１６７１
０．０５８０～０．５２１８

相关系数（ｒ）

０．９９９９
０．９９９６
０．９９９８
０．９９９７
０．９９９９

吴茱萸碱

吴茱萸次碱

柠檬苦素

甘草苷

甘草酸

１
０．２６±０．０２
０．３２±０．０８
０．４１±０．０１

２
０．３２±０．０５
０．４３±０．０４
０．３９±０．０３

ｔ值

－１．９３０
－２．１３０
１．０９５

Ｐ值

０．１２６
０．１００
－０．３３５

胀果甘草

０．７３±０．０６
２．６１±０．３１

光果甘草

０．６９±０．０２
２．７３±０．３７

ｔ值

１．０９５
－０．４３１

Ｐ值

０．３３５
０．６８９

市售吴茱萸 甘草
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表１ 吴茱萸与甘草成分线性范围考察结果牗ｎ＝６牘

成分

表２ 市售吴茱萸及甘草中主要成分含量检测结果（％）

茱萸次碱对照品（批号为 １８０５０６）、柠檬苦素甘草酸对
照品（批号为１８０４２３），甘草苷对照品（批号为１８０６０３），
均购自中国食品药品检定研究院；乙腈为色谱纯，水为

纯化水，其余试剂均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 含量测定
２．１．１ 吴茱萸特征性成分

溶液制备：称取吴茱萸碱对照品 ８０μｇ，吴茱萸次
碱对照品５０μｇ，柠檬苦素对照品０．１ｍｇ，精密称定，加
入 １ｍＬ甲醇溶解，配置成每 １ｍＬ含吴茱萸碱 ８０μｇ、
吴茱萸次碱 ５０μｇ、柠檬苦素０．１ｍｇ的混合溶液，即得
对照品溶液。称取已过３号筛的吴茱萸生粉０．３ｇ，精密
称定，置 １００ｍＬ具塞锥形瓶中，再精密加入 ７０％乙醇
２５ｍＬ，密塞，称定质量，浸泡１ｈ，超声处理牗功率３００Ｗ，频
率４０ｋＨｚ牘４０ｍｉｎ，放冷至室温，再称定质量，加７０％乙醇
补足减失的质量，摇匀，过滤，取续滤液即得供试品溶液。

测定：采用液相色谱自动进样，以十八烷基硅烷键

合硅胶为填充剂；流动相为犤乙腈－四氢呋喃（２５∶１５）犦－
０．０２％磷酸溶液（３５∶６５，Ｖ／Ｖ），检测波长为２１５ｎｍ，流
速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量为 １０μＬ，柱温为 ３０°Ｃ，理论
板数按柠檬苦素峰计算应不低于３０００。
２．１．２ 甘草成分甘草苷、甘草酸

溶液制备：称取甘草苷对照品 ２０μｇ、甘草酸对照
品 ０．２ｍｇ，精密称定，加入 ７０％乙醇 １ｍＬ，配置成每
１ｍＬ含甘草苷２０μｇ、甘草酸０．２ｍｇ的混合溶液，即得
对照品溶液（甘草酸质量＝甘草酸铵质量／１．０２０７）。称
取已过 ３号筛的粉末 ０．２ｇ，精密称定，置 １００ｍＬ具塞
锥形瓶中，精密加入７０％乙醇 １００ｍＬ，塞子密封，称定
质量，超声处理（功率２５０Ｗ，频率４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，置冷
至室温，过滤，取续滤液即得供试品溶液。

测定：利用液相色谱自动进样，以十八烷基硅烷键

合硅胶为填充剂；流动相为乙腈（Ａ）－０．０５％磷酸溶液
（Ｂ），梯度洗脱（０～８ｍｉｎ时 １９％Ａ，８～３５ｍｉｎ时 １９％
Ａ～５０％Ａ，３５～３６ｍｉｎ时 ５０％～１００％Ａ，３６～４０ｍｉｎ
时 １９％Ａ）；流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量为 １０μＬ，柱温
为 ３０℃，检测波长为 ２３７ｎｍ，理论板数按甘草苷峰计
应不低于５０００。
２．２ 方法学考察

线性关系考察：分别精密吸取吴茱萸碱对照品、吴

茱萸次碱对照品、柠檬苦素混合溶液，以及甘草苷、甘草

酸混合对照品溶液１，２，４，６，８，１０μＬ注入液相色谱仪，
测定峰面积，以进样量（Ｘ，μｇ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为
纵坐标绘制标准曲线，结果见表１。

精密度试验：取同批（批号为 １８０９０６）样品，按照
２．１项下方法制备供试品溶液，连续测定 ６次，测量后

液相离线分析。结果吴茱萸碱、吴茱萸次碱、柠檬苦素、甘

草苷、甘草酸铵峰面积的 ＲＳＤ分别为１．１５％，１．１５％，
０．７８％，１．３７％，１．４１％牗ｎ＝６牘，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一批（批号为 １８０９０６）样品，按
２．１项下方法制备供试品溶液，分别于０，４，８，１，１６，２４ｈ
时进样测定。结果吴茱萸碱、吴茱萸次碱、柠檬苦素、甘

草苷、甘草酸铵峰面积的 ＲＳＤ分别为２．１８％，２．０５％，
２．１１％，０．５３％，１．０６％（ｎ＝６），表明供试品溶液在 ２４ｈ
内稳定性良好。

重复性试验：取同一批（批号为 １８０９０６）样品，按
２．１项下方法平行制备 ６份供试品溶液，自动进样分
析，液相离线工作站分析供试品溶液的峰面积。结果吴

茱萸碱、吴茱萸次碱及柠檬苦素、甘草苷、甘草酸铵峰面

积的 ＲＳＤ分别为 １．６３％，１．９２％，０．７４％，１．２２％，
１．１７％牗ｎ＝６牘，表明方法重复性良好。

加样回收试验：称取 ６份已知含量的样品粉末，精
密称定，精密加入相应量的混合对照品溶液，按２．１项
下方法制备溶液，平行测定６次，计算回收率。结果吴茱
萸碱、吴茱萸次碱、柠檬苦素、甘草苷、甘草酸铵的平均

回收率分别为９７．８３％，１０４．０５％，１００．８３％，９８．９４％，
９９．５２％，ＲＳＤ分别为１．９４％，０．５９％，１．５４％，１．０２％，
１．４１％牗ｎ＝６牘。
２．３ 市售甘草及吴茱萸含量测定

按２．１项下样品处理方式对甘草及吴茱萸（各２批）
进行处理，采用高效液相色谱梯度洗脱法检测。结果见

表２。可见，各市售吴茱萸中甘草含量无显著差异（Ｐ＞０．０５），
均符合２０１５年版《中国药典（一部）》要求犤１１犦。

２．４ 制吴茱萸内各成分测定
甘草制吴茱萸制备：将甘草、胀果甘草或光果甘草

生药材各１批，市售吴茱萸生药材２批，按２．１项下方
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产地

湖北

湖北

浙江

浙江

江西

江西

广西

广西

自行炮制１
自行炮制２
自行炮制３
Ｚ值
Ｐ值

吴茱萸碱

０．１１±０．０１
０．１５±０．０３
０．２２±０．０１
０．１８±０．０１
０．１１±０．０２
０．２３±０．０１
０．１９±０．０３
０．１８±０．０１
０．１３±０．０２
０．１１±０．０２
０．１５±０．０１
１．０２３
０．３４１

吴茱萸次碱

０．２６±０．０２
０．２１±０．０２
０．３１±０．０１
０．２２±０．０１
０．２７±０．０３
０．２５±０．０２
０．２５±０．０４
０．２７±０．０１
０．２１±０．０２
０．２３±０．０２
０．２７±０．０２
０．９８５
０．３１６

柠檬苦素

０．３３±０．０１
０．２８±０．０３
０．２８±０．０３
０．２５±０．０４
０．２６±０．０３
０．２２±０．０２
０．２４±０．０２
０．１９±０．０３
０．２７±０．０３
０．２５±０．０１
０．１９±０．０１
０．７５９
０．１５３

甘草苷

１．１４±０．０５
１．２１±０．０７
１．１１±０．０３
０．９６±０．０３
１．１９±０．０４
０．９１±０．０３
１．０３±０．０３
０．９２±０．０３
０．９４±０．０３
０．９９±０．０２
０．９７±０．０３
２．０５２
０．１１３

甘草酸

３．０２±０．１０
２．９８±０．０９
２．９４±０．０７
３．０８±０．０８
３．１１±０．０８
２．９３±０．０４
２．８６±０．０５
２．９４±０．０７
２．６０±０．０６
２．７７±０．０４
２．８７±０．０６
０．４５１
０．７１２

·质量研究·
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表３ 制吴茱萸各成分含量测定结果（％）

法进行检测，按 ２０１５年版《中国药典牗一部牘》规定炮制
方法，即取甘草捣碎，加适量水，煎汤，去渣，加入净吴茱

萸，闷润吸尽后，炒至微干，取出，干燥至甘草苷、甘草酸

的普遍水平（１００ｇ吴茱萸使用 ６ｇ甘草），作为 ３种自
行炮制品。

测定：测定全国范围内收集的８批市售吴茱萸甘草
汁制品及３种甘草自行炮制品中甘草酸、甘草苷含量，
吴茱萸碱、吴茱萸次碱、柠檬苦素峰、甘草酸，甘草苷的

平均值。结果见表３。可见，市售制吴茱萸中甘草汁成分
各个地区稍有差异，但均符合 ２０１５年版《中国药典牗一
部牘》标准；不同产地吴茱萸甘草汁制品中甘草苷与甘草
酸含量与３批自行炮制品含量相近，各个产地制吴茱萸
各成分间无显著差异。

３ 讨论

吴茱萸生、熟入药，功效有差异，作用不同犤１２犦。甘草

汁制吴茱萸又称为制吴茱萸，由《景岳全书》中内容发展

而来的炮制方法，且沿用至今。甘草为豆科植物甘草、胀

果甘草或光果甘草的干燥根及根茎，具有补脾益气、缓

急止痛、调和诸药、祛痰止咳的功效犤１３犦。药理、毒理试验研

究表明，吴茱萸生品与甘草制品均有明显镇痛作用犤１４犦，

且甘草制品可明显降低吴茱萸生品中挥发油含量，从而

降低其毒副作用，起到减毒增效作用犤１５犦。吴茱萸含有的

吴茱萸碱具有镇痛、健胃、止嗳酸、止干呕等功效，吴茱

萸次碱具有抗心律失常、抗高血压等作用。甘草汁炮制

吴茱萸后经检测均含有甘草苷、甘草酸，具有类似肾上

腺皮质激素样作用犤１６犦。若不考虑加热因素，加入甘草汁

可促进吴茱萸碱性成分溶出犤７犦。随着炮制过程中煎煮时

间的延长，吴茱萸饮片中甘草苷及甘草酸总含量会升

高，而吴茱萸碱 ３种成分含量均降低犤１７犦。２０１５年版《中
国药典牗一部牘》中吴茱萸炮制方法为炒制，其中甘草汁
的制备及其含量标准已有详细报道犤１１犦，但关于其中甘

草化学成分含量的质量标准鲜有报道。

本研究结果显示，３批自行炮制甘草制吴茱萸制品
与各地购买制品甘草苷与甘草酸含量均达到２０１５年版
《中国药典牗一部牘》质量要求，质量均达标。多批市售甘
草制吴茱萸质量优于自行炮制品，表明甘草制吴茱萸制

品市场炮制技术基本成熟，产品达标率高。肖碧英等犤１０犦

研究表明，吴茱萸经甘草炮制时间越长，其含有的甘草

苷与甘草酸的含量越高，吴茱萸碱、吴茱萸次碱及柠檬

苦素含量逐渐降低，表明吴茱萸经甘草炮制后其中含有

的成分发生了变化，甘草制吴茱萸能起到吴茱萸熟用作

用，该研究中探究了甘草制吴茱萸的最佳提取方法与检

测条件，其对制吴茱萸的检测结果与本研究结果相似。

故以上研究检测甘草制吴茱萸中甘草苷及甘草酸方法

简单、操作便捷、结果准确、重复率高，可为制吴茱萸质

量标准的建立提供参考。

综上所述，本研究基于 ２０１５年版《中国药典（一
部）》吴茱萸炮制品标准，调查市售制吴茱萸产品的炮制

情况，为今后制订更加完善的炮制品辅料的质量标准提

供参考，为医院临床使用吴茱萸药材甘草汁制品的质量

控制提供参考。
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