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竹叶花椒来源于芸香科花椒属植物竹叶花椒 Ｚａｎ
ｔｈｏｘｙｌｕｍａｒｍａｔｕｍＤＣ．的干燥成熟果皮，主要分布于我
国西南、华南、华东和华中地区犤１－２犦，四川地区常称其为“藤

椒”，具有较长的药用历史，常作民间药用或在部分地区

作花椒用。竹叶花椒在《本草纲目》《证类本草》《植物名实

图考》等古代本草中均有记载犤３－４犦，具有温中止痛、杀虫止

痒之功效，用于治疗脘腹冷痛、呕吐泄泻、虫积腹痛，外治

湿疹瘙痒犤５－６犦。现代研究表明，竹叶花椒主要含有挥发油、

酰胺类物质、生物碱、黄酮等成分，具有抑菌、抗炎、杀虫、

麻醉、镇痛、调节糖脂代谢紊乱、保护胃肠道等功效犤７－１０犦。

其中，酰胺类物质是竹叶花椒产生麻味的物质基础，又

以山椒素类物质如羟基 －α－山椒素、羟基－β－山椒
素为代表犤１１－１２犦，具有广泛的生物活性犤１３－１５犦。目前，部分

省市的地方中药材标准如 ２００９年版《湖南省中药材标
准》、１９９９年版《广西中药材标准》、２００３年版《贵州省中
药材、民族药材质量标准》等均收载有竹叶花椒，但由于

制订时间较早，标准较简单，缺乏含量控制项，不能很好

地控制其质量犤１６－１８犦。本研究中，分别采用高效液相色谱

法和紫外 －可见分光光度法测定竹叶花椒中羟基－
α－山椒素和羟基 －β－山椒素的含量，为完善竹叶花

高效液相色谱法和紫外－可见分光光度法测定竹叶花椒中
２种主要成分的含量

齐景梁 １，高必兴 １，２，周 娟 １，苟 琰 １，２，耿 昭 １，姜卫东 １△，陈 茜 ２

（１．四川省食品药品检验检测院·国家药品监督管理局中成药质量评价重点实验室，四川 成都 ６１１７３１；
２．成都中医药大学，四川 成都 ６１１１３７）

摘要：目的 建立测定竹叶花椒中羟基 －α－山椒素和羟基 －β－山椒素含量的高效液相色谱法和紫外 －可见分光光度法。方法 采用

高效液相色谱法，色谱柱为 Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈－水（４０∶６０，Ｖ／Ｖ），检测波长为２７０ｎｍ，流速
为１ｍＬ／ｍｉｎ，进样量为１０μＬ，测定羟基－α－山椒素和羟基－β－山椒素的总含量；采用紫外－可见分光光度法，以羟基－α－山椒素为对照品，于
２７０ｎｍ波长处测定酰胺类物质的总量。结果 高效液相色谱法中，羟基－α－山椒素和羟基－β－山椒素进样量分别在０．０７９１１～３．９５５５０μｇ
和０．００９５～０．４７３６μｇ范围内与峰面积线性关系良好；平均加样回收率分别为９７．２８％和９８．９０％，ＲＳＤ分别为１．７９％和１．５６％（ｎ＝６）；紫
外－可见分光光度法中，羟基－α－山椒素质量浓度在０．７９１０～７．９１００μｇ／ｍＬ范围内与吸光度线性关系良好，平均加样回收率为９５．８４％，
ＲＳＤ为０．７８％（ｎ＝６）。结论 所建立的含量测定方法准确、可靠，可用于竹叶花椒药材质量的控制。

关键词：竹叶花椒；高效液相色谱法；紫外－可见分光光度法；羟基－α－山椒素；羟基－β－山椒素；含量
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样品编号

ＳＴ－１
ＳＴ－２
ＳＴ－３
ＳＴ－４
ＳＴ－５
ＳＴ－６
ＪＹ－１
ＪＹ－２
ＪＹ－３
ＪＹ－４

产地

三台县芦溪镇

三台县芦溪镇

三台县芦溪镇

三台县潼川镇

三台县潼川镇

三台县潼川镇

金阳县木府乡

金阳县木府乡

金阳县木府乡

金阳县木府乡

样品编号

ＹＹ－１
ＹＹ－２
ＹＹ－３
ＦＳ－１
ＦＳ－２
ＦＳ－３
ＨＹ－１
ＨＹ－２
ＨＹ－３
ＨＹ－４

产地

盐源县平川镇

盐源县平川镇

盐源县平川镇

富顺县怀德镇

富顺县怀德镇

富顺县怀德镇

洪雅县洪川镇

洪雅县洪川镇

洪雅县洪川镇

洪雅县洪川镇

ＡＵ
０．６
０．５
０．４
０．３
０．２
０．１
０
０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０

ｔ／ｍｉｎ

１

２

ＡＵ
０．６
０．５
０．４
０．３
０．２
０．１
０
０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０

ｔ／ｍｉｎ
２

Ｂ

１

Ａ

表１ 样品产地信息

Ｔａｂ．１ Ｏｒｉｇｉｎｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆｓａｍｐｌｅｓ

椒药材质量标准提供科学依据。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＸＰ２０５型电子天平（瑞士梅特勒－托利多公司，精度
为 ０．０１ｍｇ）；ｅ２６９５型高效液相色谱仪（美国 Ｗａｔｅｒｓ公
司）；ＴＵ－１９０１型紫外－可见分光光度计（北京普析通用
仪器有限责任公司）；ＨＵ－２０５００Ｄ型超声波清洗仪（天津市
恒奥科技发展有限公司，功率为４００Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）。
１．２ 试药

羟基－α－山椒素（批号为ＲＰ１８１１１３），羟基－β－山
椒素（批号为ＲＰ１８０５０８），均购自成都麦德生科技有限公司，
规格为每支２０ｍｇ，纯度≥９８．００％；乙腈（赛默飞世尔科技
有限公司，色谱纯）；甲醇（成都科隆化学品有限公司，分析

纯）；水为超纯水；２０批竹叶花椒样品产地见表１，经四川
省食品药品检验检测院黎跃成主任中药师鉴定为正品。

２ 方法与结果

２．１ 高效液相色谱法

２．１．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈－水（４０∶６０，Ｖ／Ｖ）；流速：１ｍＬ／ｍｉｎ；
柱温：３０℃；检测波长：２７０ｎｍ。分别精密吸取对照品溶
液、供试品溶液各１０μＬ，注入高效液相色谱仪，按拟订
色谱条件进样测定，目标色谱峰与邻近峰均达到完全分

离（分离度大于１．５）。羟基－α－山椒素和羟基－β－山
椒素理论板数均在２００００以上。色谱图见图１。
２．１．２ 溶液制备

对照品溶液：分别精密称取羟基 －α－山椒素对照
品和羟基 －β－山椒素对照品适量，置棕色容量瓶中，
加甲醇制成每 １ｍＬ含羟基 －α－山椒素 ７９．１１μｇ、羟
基－β－山椒素９．４７１μｇ的溶液，即得。

供试品溶液：取供试品粉末（过３号筛）约０．３ｇ，精
密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇５０ｍＬ，称定质
量，超声处理３０ｍｉｎ，放冷，再称定质量，用甲醇补足减

失的质量，摇匀，滤过，精密量取续滤液１０ｍＬ，置２５ｍＬ
棕色容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，即得。

２．１．３ 方法学考察

线性关系考察：精密量取 ２．１．２项下对照品溶液
１０，２０，５０μＬ，稀释２倍、１０倍后的对照品溶液各１０μＬ
分别注入液相色谱仪，测定峰面积，并以峰面积（Ｙ）为
纵坐标、进样量（Ｘ，μｇ）为横坐标进行线性回归，得回归
方程，羟基－α－山椒素为 Ｙ１＝８３９７．７６Ｘ１＋１３５６８５．１５
牗ｒ１＝１．００牘，羟基 －β－山椒素为 Ｙ２＝８８９３．１６Ｘ２－
１８８５８．２３牗ｒ２＝１．００牘。羟基 －α－山椒素与羟基 －
β－山椒素进样量分别在 ０．０７９１１～３．９５５５０μｇ和
０．００９５～０．４７３６μｇ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取 ２．１．２项下对照品溶液，连续进样
６次，记录峰面积。结果羟基－α－山椒素、羟基－β－山
椒素峰面积的 ＲＳＤ分别为 ０．４２％和 ０．６７％（ｎ＝６），
表明仪器精密度良好。

重复性试验：取同一样品（编号为 ＨＹ－４），平行制
备６份供试品溶液，按拟订色谱条件进样测定。结果羟
基－α－山椒素、羟基 －β－山椒素含量的 ＲＳＤ分别为
０．５０％和０．６５％牗ｎ＝６牘，表明方法重复性良好。

稳定性试验：取同一样品（编号为 ＨＹ－４），依法制
备供试品溶液，室温下保存，分别于０，２，４，８，１２ｈ时测
定。结果羟基 －α－山椒素、羟基 －β－山椒素含量的
ＲＳＤ分别为０．７４％和１．１３％牗ｎ＝６牘，表明供试品溶液
在１２ｈ内稳定性良好。

加样回收试验：取６份已知含量的样品（编号为ＨＹ－４）
粉末（过３号筛）０．１５ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，分别
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１．羟基 －α－山椒素 ２．羟基 －β－山椒素

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液

图１ 高效液相色谱图

１．ｈｙｄｒｏｘｙ－α－ｓａｎｓｈｏｏｌ ２．ｈｙｄｒｏｘｙ－β－ｓａｎｓｈｏｏｌ

Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ
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０．１５６７
０．１５６１
０．１５３３
０．１５５３
０．１５３４
０．１５４９

Ａ
５．１８４
５．１６５
５．０７２
５．１３８
５．０７５
５．１２５

Ｂ
０．５４４
０．５４２
０．５３２
０．５３９
０．５３２
０．５３７

Ａ
４．５１３
４．５１３
４．５１３
４．５１３
４．５１３
４．５１３

Ｂ
０．５９２
０．５９２
０．５９２
０．５９２
０．５９２
０．５９２

Ａ
９．５７４
９．６０７
９．４３８
９．５１１
９．３４４
９．６２７

Ｂ
１．１２８
１．１３３
１．１１４
１．１２２
１．１０５
１．１３７

Ａ
９７．２７
９８．４３
９６．７４
９６．９０
９４．５９
９９．７６

Ｂ
９８．６５
９９．８３
９８．３１
９８．４８
９６．７９
１０１．３５

Ａ

９７．２８

Ｂ

９８．９０

Ａ

１．７９

Ｂ

１．５６

样品编号

ＳＴ－１
ＳＴ－２
ＳＴ－３
ＳＴ－４
ＳＴ－５
ＳＴ－６
ＪＹ－１
ＪＹ－２
ＪＹ－３
ＪＹ－４

Ａ
５．７３０
５．９３２
５．６０９
５．７９６
６．１５６
６．１６１
６．６０８
６．５５０
７．３７１
７．３９８

Ｂ
０．７３０
０．７５４
０．７２６
０．７５２
０．５７９
０．６５９
０．４５３
０．４５１
０．４２３
０．４２４

总含量

６．４６０
６．６８６
６．３３５
６．５４８
６．７３５
６．８２０
７．０６１
７．００１
７．７９４
７．８２２

样品编号

ＹＹ－１
ＹＹ－２
ＹＹ－３
ＦＳ－１
ＦＳ－２
ＦＳ－３
ＨＹ－１
ＨＹ－２
ＨＹ－３
ＨＹ－４

Ａ
８．２３９
８．１９１
８．４０７
２．１７９
２．８６０
２．９８７
３．５５４
３．５４８
３．５７５
３．６０８

Ｂ
０．２５７
０．２５６
０．２６１
０．２４１
０．２７７
０．２８９
０．３７５
０．３７４
０．３６９
０．３７７

总含量

８．４９６
８．４４７
８．６６８
２．４２０
３．１３７
３．２７６
３．９２９
３．９２２
３．９４４

３．９８５

表２ 高效液相色谱法加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．２ ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｂｙＨＰＬＣ（ｎ＝６）

样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）取样量

（ｇ）

表３ 高效液相色谱法含量测定结果（％，ｎ＝３）
Ｔａｂ．３ ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｂｙＨＰＬＣ（％，ｎ＝３）
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注：Ａ为羟基 －α－山椒素，Ｂ为羟基 －β－山椒素。表３同。
Ｎｏｔｅ：Ａｉｓｈｙｄｒｏｘｙ－α－ｓａｎｓｈｏｏｌ，Ｂｉｓｈｙｄｒｏｘｙ－β－ｓａｎｓｈｏｏｌ，ａｓｗｅｌｌａｓＴａｂ．３．

精密加入与样品中的量相当的羟基－α－山椒素对照品和
羟基－β－山椒素对照品，按２．１．２项方法制备供试品溶
液，进样测定，计算回收率。结果见表２。

耐用性试验：取同一样品（编号为 ＨＹ－４），分别考
察 Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），
ＴｈｅｒｍｏＨｙｐｅｒｓｉｌＧＯＬＤＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），
ＷａｔｅｒｓＸｂｒｉｄｇｅＣ１８柱牗２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）。结果不
同色谱柱测得羟基－α－山椒素含量的 ＲＳＤ为
０．２５％，羟基－β－山椒素含量的 ＲＳＤ为１．０４％，表明
方法耐用性良好。

２．１．４ 样品含量测定

取２０批样品，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条
件进样测定。结果见表３。

２．２ 紫外－可见分光光度法
２．２．１ 检测波长选择

在紫外－可见分光光度计下分别对羟基 －α－山
椒素对照品溶液、供试品溶液进行光谱扫描。结果，供试

品溶液与羟基 －α－山椒素对照品溶液吸收光谱一致，
且均于２７０ｎｍ波长处有最大吸收，故选择２７０ｎｍ作为
检测波长。

２．２．２ 溶液制备

对照品溶液：精密称取羟基 －α－山椒素对照品适

量，置棕色容量瓶中，加甲醇制成每１ｍＬ含羟基－α－
山椒素１５．８２μｇ的溶液，即得。

供试品溶液：取供试品粉末（过３号筛）约０．３ｇ，精
密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇５０ｍＬ，称定质
量，超声处理３０ｍｉｎ，放冷，再称定质量，用甲醇补足减
失的质量，摇匀，滤过，精密量取续滤液１０ｍＬ，置２５ｍＬ
容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，再精密量取０．３ｍＬ，置
１０ｍＬ棕色容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，即得。
２．２．３ 方法学考察

线性关系考察：精密量取对照品溶液０．５，１，２，３，５ｍＬ，
置１０ｍＬ容量瓶中，分别加甲醇至刻度，摇匀，以甲醇为
空白对照，照紫外 －可见分光光度法（２０１５年版《中国
药典（四部）》通则 ０４０１），于 ２７０ｎｍ波长处测定吸光
度，以吸光度（Ｙ）为纵坐标、质量浓度（Ｘ）为横坐标绘制
标准曲线，得回归方程 Ｙ＝０．１６６Ｘ－０．００３，ｒ＝１．００。结
果羟基－α－山椒素质量浓度在０．７９１０～７．９１００μｇ／ｍＬ
范围内与吸光度线性关系良好。

精密度试验：精密吸取２．２．２项下对照品溶液２ｍＬ，
置１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，以甲醇为空白
对照，于 ２７０ｎｍ波长处测定吸收度，连续测定 ６次。结
果的 ＲＳＤ为０．２３％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

重复性试验：取同一样品（编号为 ＨＹ－４），平行制
备６份供试品溶液，依法进样测定。结果 ６份样品含量
的 ＲＳＤ为０．２９％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

稳定性试验：取同一样品（编号为 ＨＹ－４），依法制
备供试品溶液，分别于０，２，４，８，１２ｈ时进样测定。结果
的 ＲＳＤ为 ０．４５％（ｎ＝６），表明供试品溶液在 １２ｈ内
稳定性良好。

加样回收试验：取 ６份已知含量的样品（编号为
ＨＹ－４）粉末（过３号筛）０．１５ｇ，精密称定，置具塞锥形
瓶中，精密加入羟基 －α－山椒素对照品溶液（每 １ｍＬ
含羟基 －α－山椒素 ０．１９６０ｍｇ）２５ｍＬ，再精密加入甲
醇 ２５ｍＬ，称定质量，按 ２．２．２项下方法制备供试品溶
液，依法进样测定，计算回收率。结果见表４。
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样品编号

ＳＴ－１
ＳＴ－２
ＳＴ－３
ＳＴ－４
ＳＴ－５
ＳＴ－６
ＪＹ－１
ＪＹ－２
ＪＹ－３
ＪＹ－４

含量

８．２０７
８．４６８
７．９２１
８．２２０
８．４７９
８．５４０
８．８９１
８．４６９
９．３４２
９．２８３

样品编号

ＹＹ－１
ＹＹ－２
ＹＹ－３
ＦＳ－１
ＦＳ－２
ＦＳ－３
ＨＹ－１
ＨＹ－２
ＨＹ－３
ＨＹ－４

含量

９．８５９
１０．００４
１０．３９９
３．６９９
４．２４０
４．３３０
４．８９５
４．８９７
５．１３２

４．９７６

取样量（ｇ）

０．１５５１
０．１５１４
０．１５１９
０．１５５３
０．１５１６
０．１５４９

样品含量（ｍｇ）

７．０６４
６．８９６
６．９１９
７．０７４
６．９０５
７．０５５

加入量（ｍｇ）

４．９００
４．９００
４．９００
４．９００
４．９００
４．９００

测得量（ｍｇ）

１１．８２４
１１．５９８
１１．５７３
１１．７７３
１１．５７３
１１．７４８

回收率（％）

９７．１４
９５．９６
９４．９８
９５．９０
９５．２７
９５．７８

Ｘ（％）

９５．８４

ＲＳＤ（％）

０．７８
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表５ 紫外 －可见分光光度法含量测定结果（％，ｎ＝３）
Ｔａｂ．５ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｂｙｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔ－ｖｉｓｉｂｌｅｓｐｅｃ

ｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ（％，ｎ＝３）

表４ 紫外－可见分光光度法加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．４ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｂｙｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔ－ｖｉｓｉｂｌｅｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏ

ｔｏｍｅｔｒｙ（ｎ＝６）

２．２．４ 样品含量测定

取２０批样品，依法制备供试品溶液，按拟订方法进
样测定。结果见表５。

３ 讨论

本研究中参考花椒及作为食品的藤椒、藤椒油含量测

定的相关研究犤１９－２２犦，建立了基于高效液相色谱法和紫外－
可见分光光度法的竹叶花椒含量的测定方法。羟基－α－
山椒素在特定条件下会转化为同分异构体羟基 －β－
山椒素犤２３犦，本研究中建立的高效液相色谱法同时测定

羟基－α－山椒素、羟基－β－山椒素，以二者的总含量
进行评价，可避免因同分异构体转化而产生的误差。另

外，酰胺类物质是竹叶花椒中的一类链状不饱和脂肪酸

成分，除羟基 －α－山椒素、羟基－β－山椒素外，竹叶
花椒中还存在其他结构类似的酰胺类物质犤２４犦，故建立

了紫外－可见分光光度法测定酰胺类物质总量的方法。
曾考察供试品溶液的提取方法（超声提取、回流提取）、提

取溶剂（水、乙醇、甲醇）及提取时间（１０，３０，４５，６０ｍｉｎ）。最
终，确定甲醇超声提取３０ｍｉｎ作为供试品溶液的制备方
法。高效液相色谱法和紫外－可见分光光度法含量测定方
法中的供试品前处理相同，制备同一份供试品溶液可

供２种方法使用，符合检验经济学的要求。
本研究主要针对竹叶花椒中的麻味物质进行质量

控制，但竹叶花椒中还含有挥发性香味物质。采用气相

色谱－质谱联用方法分析鲜竹叶花椒果实中的挥发性物
质，含量最高成分的是芳樟醇、柠檬烯、桉树脑等犤２５－２７犦。

对于挥发性物质可否作为指标成分对竹叶花椒药材进

行质量控制及如何控制，需进一步开展系统研究。
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