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栀黄消瘀止痛膏中栀子苷含量测定
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摘要：目的 建立测定栀黄消瘀止痛膏中栀子苷含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为岛津 ＷｏｎｄａｓｉｌＣ１８－ＷＲ柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ），流动相为乙腈 －水（１０∶９０，Ｖ／Ｖ），流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为２３８ｎｍ，柱温为３５℃，进样量为１０μＬ。结果 栀子苷质量

浓度在 ７．５５～１５１．００μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好（Ｒ２＝０．９９９４，ｎ＝１０）；精密度、重复性、稳定性试验结果的 ＲＳＤ均小于
２％（ｎ＝６）；栀子苷的平均加样回收率为９９．１８％，ＲＳＤ为０．８３％（ｎ＝９）。结论 该方法简便灵敏，重复性好，准确度高，可用于栀黄消

瘀止痛膏中栀子苷的含量测定。
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ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅｉｎｔｈｅＺｈｉｈｕａｎｇＸｉａｏｙｕＺｈｉｔｏｎｇＯｉｎｔｍｅｎｔ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＺｈｉｈｕａｎｇＸｉａｏｙｕＺｈｉｔｏｎｇＯｉｎｔｍｅｎｔ；ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅ；ＨＰＬＣ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

栀黄消瘀止痛膏由栀子、大黄、木瓜等多味中药组

方，配以饴糖搅拌赋型而成，具有活血化瘀、消肿止痛功

效，临床用于治疗踝、膝、肘、腕等关节的跌打损伤、急性

软组织损伤，疗效较好犤１－２犦。原剂型采用传统工艺制成，

难以满足清洁性及低过敏性等要求，不便于携带保存，

使应用受到限制，工艺改良后制成了橡胶膏。栀子味苦、

性寒，为方中君药，功效见于《神农本草》、后续本草及历

版《中国药典》犤３－４犦，能泻火除烦、清热利湿、凉血解毒，

且对金黄色葡萄球菌、绿脓杆菌及皮肤致病癣菌均有广

谱抗菌作用犤５犦。其有效成分是以栀子苷（别名京尼平苷）

为代表的环烯醚萜苷类及有机酸酯类成分犤３犦，具有解热、镇

痛、利胆、抗炎、缓泻、治疗软组织损伤等作用犤６－１２犦。本研

究中建立了测定新型栀黄消瘀止痛膏中栀子苷含量的

方法，以确保产品质量、临床应用的安全性及有效性。现

报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ１２００型高效液相色谱仪（配有四元泵、可变

波长扫描紫外检测器，日本安捷伦科技有限公司）；Ｍｅｔ
ｔｌｅｒＡＧ１３５型电子天平、ＭｅｔｔｌｅｒＡＢ１３５Ｓ型电子天平牗梅
特勒－托利多 ＜上海 ＞有限公司，精度均为十万分之
一）；ＨＨ－２型恒温水浴锅（金坛市杰瑞尔电器有限公
司）；ＫＱ－５００ＤＥ型超声波清洗器（昆山禾创超声仪器
有限公司，功率为５００Ｗ，频率为４０ｋＨｚ）。
１．２ 试药

栀子苷对照品（中国食品药品检定研究院，批号为

１１０７４９－２０１９１９，纯度为９７．１％）；栀黄消瘀止痛膏（江
苏康缘阳光药业有限公司，批号分别为 ２００５０１，
２００５０２，２００５０３）；甲醇（批号为 ２００１０６０２２Ｈ），乙醇（分
析纯，批号为 ２００２１１１６０Ｈ），均购自南京化学试剂股份
有限公司；乙腈（色谱纯，美国天地有限公司，批号为

１９０２５１１８）。
２ 方法与结果

２．１ 色谱条件及系统适用性试验犤１３－１４犦

色谱柱：岛津ＷｏｎｄａｓｉｌＣ１８－ＷＲ柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈－水（１０∶９０，Ｖ／Ｖ）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；
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取样量（ｇ）

１．０３５１
１．０５２５
１．０３４６
１．０２９２
１．０２４３
１．０３３８
１．０２７２
１．０２３１
１．０２４９

样品含量（ｍｇ）

１．６４５８
１．６７３５
１．６４５０
１．６３６４
１．６２８６
１．６４３７
１．６３３２
１．６２６７
１．６２９６

加入量（ｍｇ）

０．７８
０．７８
０．７８
１．５６
１．５６
１．５６
２．３４
２．３４
２．３４

测得量（ｍｇ）

２．４２１
２．４４１
２．４２６
３．１７４
３．１８９
３．２００
３．９２３
３．９６３
３．９３８

回收率（％）

９９．３８
９８．４０
１００．１３
９８．５６
１００．０３
９９．７６
９７．８５
９９．８４
９８．６５

Ｘ（％）

９９．１８

ＲＳＤ（％）

０．８３

５０
４０
３０
２０
１０
０

ｍＡＵ

１
２０．７５３

ｔ／ｍｉｎ
０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０

５０
４０
３０
２０
１０
０

ｍＡＵ

２０．７０３
１

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０
ｔ／ｍｉｎ

Ａ Ｂ
１．栀子苷

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液
图１ 高效液相色谱图

１．ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅ

Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

表１ 栀子苷加样回收试验结果（ｎ＝９）
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅ（ｎ＝９）

检测波长：２３８ｎｍ；柱温：３５℃；进样量：１０μＬ。理论板
数按栀子苷峰计不低于１５００。在此色谱条件下的色谱
图见图 １。由于栀子苷为样品栀子中的独有成分，故未
进行阴性对照试验。

２．２ 溶液制备犤１５犦

取样品贴膏 ２片，除去盖衬，将药膏刮下，混合均
匀，取 １ｇ，精密称定，加入 ５０ｍＬ甲醇，称定质量，超声
提取５０ｍｉｎ，冷却后称定质量，用甲醇补足减失的质量，
将溶液摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品溶液。取栀子

苷对照品适量，精密称定，加甲醇制成每１ｍＬ含３０μｇ
的溶液，即得对照品溶液。

２．３ 方法学考察

线性关系考察：取栀子苷对照品适量，精密称定，置

１００ｍＬ容量瓶中，用甲醇溶解并定容至刻度，摇匀，配
制成每 １ｍＬ含 １５．１ｍｇ的对照品贮备液；精密吸取对
照品贮备液适量，以甲醇稀释，配制成质量浓度为

７．５５，１５．１０，３０．２０，７５．５０，１５１．００μｇ／ｍＬ的系列对照
品溶液。按２．１项下色谱条件各进样１０μＬ，重复２次，
测定峰面积，以对照品溶液进样质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）
为横坐标、峰面积为纵坐标（Ｙ）进行线性回归，得栀子
苷的回归方程 Ｙ＝１５．７０８Ｘ－２６．６６８牗Ｒ２＝０．９９９４，
ｎ＝１０）。结果栀子苷的质量浓度在７．５５～１５１．００μｇ／ｍＬ
范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取同一栀子苷对照品溶液（质

量浓度为 ３０．２０μｇ／ｍＬ）６份，按 ２．１项下色谱条件进
样１０μＬ，测定峰面积。结果峰面积的平均值为４５１．１０，
ＲＳＤ为１．５２％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。
重复性试验：取样品１ｇ，精密称定，平行６份，依法

制备供试品溶液，并进样测定含量。结果栀子苷含量的

平均值为１．５９ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ为０．９２％（ｎ＝６），表明方法
重复性良好。

稳定性试验：取重复性试验项下供试品溶液适量，

分别于０，２，４，８，１２，２４ｈ时进样１０μＬ测定。结果栀子

苷峰面积的平均值为 ４９４．９８，ＲＳＤ为 １．５３％（ｎ＝６），
表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。

加样回收试验：取样品（栀子苷含量为１．５９ｍｇ／ｇ）
１ｇ，精密称定，平行９份，每３份为１组，分别按含栀子
苷 ０．５，１．０，１．５ｍｇ／ｇ准确加入栀子苷对照品溶液，制
备供试品溶液，进样测定，记录峰面积，并计算加样回收

率。结果见表１。

２．４ 样品含量测定

取３批（批号分别为２００５０１，２００５０２，２００５０３）样品
各１ｇ，精密称定，依法制备供试品溶液，进样测定，并计
算栀子苷的含量。结果３批样品中栀子苷的含量分别为
１．６１，１．６１，１．６２ｍｇ／ｇ。中药材质量受产地、季节、采收
期等诸多因素影响，故栀子药材的栀子苷含量存在偏

差，结合以上３批样品含量测定结果，拟暂定栀黄消瘀
止痛膏所含栀子苷的含量不低于１．４５ｍｇ／ｇ。
３ 讨论

３．１ 超声提取溶剂和提取时间选择

考察了２种超声提取溶剂（甲醇和乙醇）对提取结
果的影响。结果，采用甲醇超声处理的供试品溶液的色

谱峰可完全分离，乙醇制备的供试品溶液的色谱图中，

栀子苷色谱峰与其他成分无法有效分离，且峰形较差，

故选择提取溶剂为甲醇。考察了不同超声提取时间（３０，
４０，５０，６０ｍｉｎ）对提取结果的影响。结果，５０ｍｉｎ和６０ｍｉｎ
时栀子苷的提取率和提取效率基本一致，且均高于

３０ｍｉｎ和４０ｍｉｎ，从节约能源、提高工作效率方面考虑，
故最终选择超声提取时间为５０ｍｉｎ。
３．２ 色谱条件选择

考察了不同流速（０．８，０．９，１．０，１．１ｍＬ／ｍｉｎ）对提
取结果的影响，结果供试品溶液中栀子苷峰在上述４种
流速下均能较好分离，表明不同流速条件下的耐用性均

较好。考察了不同柱温（３０，３５，４０℃）对提取结果的影
响，结果供试品溶液中栀子苷色谱峰在上述３种柱温下
均能较好分离，表明不同温度条件下的耐用性均较好。

·检验检测·
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