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水柏枝始载于《四部医典》，藏文译音为“翁布”[1]，为

柽柳科植物水柏枝Myricaria germanica L.Desv. 的嫩枝

及叶、花，主要分布于我国青海、甘肃、四川、云南、西藏

等地，生长于山地、河谷、砾石质河滩、河床砂地、河漫滩

及河谷山山坡[2]。水柏枝药材主治风湿痹痛、麻疹不透、

瘟病时疫、脏腑毒热、咽喉肿痛、中毒症、黄水病、血热病

等症 [3]，被广泛用于藏药复方制剂中，如二十五味大汤

丸、五味甘露药浴汤散、十九味草果散等[4]。水柏枝药材

含有黄酮、三萜、酚酸、木脂素、甾体和长链脂肪醇类等

化合物[5-7]。现代药理研究表明，水柏枝药材具有抗菌、

抗炎、镇痛、抗疲劳、提高细胞免疫以及保护肝损伤等作

用[8]。然而，水柏枝作为常用藏药材，目前缺乏相关质量
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摘 要 目的：建立藏药水柏枝的质量标准。方法：从性状特征、显微特征、薄层色谱（TLC）方面对药材进行定性鉴别；检测药材

水分、灰分和浸出物的含量；采用高效液相色谱法（HPLC）测定药材中没食子酸的含量：色谱柱为 Diamonsil C18，流动相为乙

腈-0.1％磷酸溶液（5 ∶ 95，V/V），流速为1.0 mL/min，检测波长为270 nm，柱温为30 ℃，进样量为10 μL。结果：水柏枝呈圆柱形，有

多数窄条形互生小叶，质脆，易折断，气微，味淡。木栓细胞表面和下表皮细胞表面可见多角形，木纤维多成束，草酸钙簇晶众多。TLC

图斑点清晰，分离度良好。水分为6.83％～8.12％，总灰分为4.01％～5.01％，酸不溶性灰分为1.06％～1.98％，水浸出物为17.91％～

22.65％，醇浸出物为11.29％～15.51％。没食子酸检测质量浓度线性范围为3.13～50 μg/mL（r＝0.999 7），精密度、稳定性、重复试

验的RSD＜1.0％，没食子酸加样回收率为94.0％～100.8％（RSD＝2.27％，n＝9）。结论：该研究所建标准可用于藏药水柏枝的质

量评价。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the quality standard of Tibetan medicine Myricaria germanica. METHODS：M. germani-

ca was identified in respects of properties，microscopic characteristics and TLC. The contents of moisture，ash and extract were de-

termined. HPLC method was adopted for content determination of gallic acid. The determination was performed on Diamonsil C18

column with mobile phase consisted of acetonitrile -0.1％ phosphoric acid solution（5 ∶ 95，V/V）at the flow rate of 1.0 mL/min. The

detection wavlengths were set at 270 nm. The column temperature was 30 ℃ and the sample size was 10 μL. RESULTS：M. ger-

manica was cylindrical in shape，and there were many narrow strip alternate leaflets，which were brittle，easily broken，weak in

smell，mild in flavor. Cork cell surface and lower epidermal cell surface showed polygon；most of xylon were bunched；there were

many clusters of calcium oxalate. TLC spots were clear and well-separated. The contents of moisture，total ash，acid-insoluble ash，

water-soluble extract and ethanol were 6.83％-8.12％，4.01％-5.01％，1.06％-1.98％，17.91％-22.65％，11.29％-15.51％. The linear

range of gallic acid were 3.13-50 μg/mL（r＝0.999 7）；RSDs of precision，stability and reproducibility tests were lower than 1.0％；

the recoveries were 94.0％-100.8％（RSD＝2.27％，n＝9）. CONCLUSIONS：Established standard can be used for quality evalua-

tion of Tibetan medicine M. germanica.
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标准，给临床用药带来诸多不便。因此，本研究结合

2015年版《中国药典》（一部）规定，鉴定 10批水柏枝药

材样品的原植物性状、显微特征，测定水分、总灰分和浸

出物含量，采用薄层色谱法（TLC）和高效液相色谱法

（HPLC）进行定性、定量研究，为制定水柏枝药材的质量

标准提供参考。

1 材料
1.1 仪器

2695型 HPLC 仪，包括二元梯度泵，Waters 2996型

紫外检测器，EMPOWER色谱工作站（美国Waters公司）；

UPT-Ⅱ型超纯水机（成都优普超纯水科技有限公司）。

1.2 试剂

没食子酸对照品（中国食品药品检定研究院，批号：

110831-201605，纯度：＞98％）；硅胶G薄层板（青岛海洋

化工厂）；甲醇、乙腈为色谱纯，其余试剂均为分析纯，水

为纯化水。

1.3 药材

水柏枝药材采集自青海、甘肃和西藏等地（见表1），

经笔者鉴定为真品。

表1 水柏枝药材来源

Tab 1 Origin of M. germanica

编号
SBZ-1

SBZ-2

SBZ-3

SBZ-4

SBZ-5

来源
青海贵德
青海互助北山
甘肃永登
青海湟中南朔山
西藏昌都

编号
SBZ-6

SBZ-7

SBZ-8

SBZ-9

SBZ-10

来源
青海贵德
海东乐都
甘肃甘南
青海大通
青海西宁

2 方法与结果
2.1 原植物性状

药材原植物枝呈圆柱形，直径 3～6 mm。嫩枝表面

绿色；老枝表面灰红色、褐色；有多数窄条形互生小叶，

长约 1～6 cm，常已脱落，枝断面不平坦，皮部薄，木部绿

色，髓部大，黄白色。质脆，易折断。气微，味淡。

2.2 显微鉴别

药材样品粉末呈绿色。木栓细胞表面观多角形，壁

较厚，长 160～320 μm，宽 90～150 μm；木纤维多成束，

无色或淡黄色，直径 4～15 μm，壁厚，胞腔细长，纹孔不明

显；草酸钙簇晶众多，直径 7～13 μm，菱角较钝，有时分布

于木纤维周围。下表皮细胞表面观多角形，外壁稍弯曲；

可见具缘纹孔纹导管、网纹导管及螺纹导管，详见图1。

2.3 TLC鉴别

取药材样品粉末（过2号筛）1.0 g，加甲醇50 mL，加

热回流 60 min，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇 2 mL使溶

解，滤过，取滤液作为供试品溶液。另取没食子酸对照

品，加甲醇制成没食子酸质量浓度为2 mg/mL的对照品

溶液。按TLC法[2015年版《中国药典》（四部）][9]试验，

吸取上述2种溶液各2 μL，分别点于同一硅胶G薄层板

上，以氯仿-乙酸乙酯-甲酸（5 ∶ 4 ∶ 1，V/V/V）为展开剂，展

开，取出，晾干，喷以 0.5％三氯化铁乙醇溶液，晾干，置

日光灯下检视。结果，供试品色谱中，在与对照品色谱

相应位置上显相同颜色的斑点，详见图2。

2.4 水分测定

取 10批药材样品粉末（过 2号筛）适量，精密称定，

按照 2015年版《中国药典》（四部）“附录ⅨH 水分测定

法”的第一法（烘干法）[9]测定药材样品水分，每批平行测

定 3份，详见表 2。结果表明，药材样品水分为6.83％～

8.12％，平均值为 7.40％。初步拟定水柏枝药材水分不

得过10.0％。

表2 药材样品水分、灰分、浸出物和没食子酸含量测定

结果（n＝3）

Tab 2 Content determination of moisture，ash，ex-

tract and gallic acid in samples（n＝3）

编号

SBZ-1

SBZ-2

SBZ-3

SBZ-4

SBZ-5

SBZ-6

SBZ-7

SBZ-8

SBZ-9

SBZ-10

水分，
％

8.12

8.05

7.56

7.90

7.38

7.05

7.03

7.01

6.83

7.11

总灰分，
％

4.20

5.01

4.38

4.78

4.67

4.37

4.51

4.77

4.01

4.78

酸不溶性
灰分，％

1.40

1.98

1.17

1.43

1.32

1.42

1.14

1.48

1.06

1.61

水浸出
物，％
17.91

18.59

18.12

18.38

22.65

20.27

21.65

22.56

21.77

20.35

醇浸出
物，％
12.59

13.78

13.04

11.29

15.51

12.95

15.40

14.48

14.49

14.98

没食子酸，
mg/g

4.57

5.31

4.42

5.18

4.19

4.25

5.15

4.20

5.22

4.27

A B
A.表皮细胞；B.螺纹导管

A.epidermal cell；B.threaded catheter

图1 药材样品粉末显微特征图（20×）

Fig 1 Microscopic characteristics of sample powder

（20×）

1～10.供试品；11.对照品

1-10.test samples；11.control reference

图2 薄层色谱图

Fig 2 TLC chromatograms
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2.5 灰分测定

取 10批药材样品粉末（过 2号筛）适量，精密称定，

按照2015年《中国药典》（四部）“附录ⅨK灰分测定法[9]”

测定药材样品灰分。每批平行测定 3份，详见表 2。结

果表明，药材样品总灰分为 4.01～5.01％，平均值为

4.55％ ；酸 不 溶 性 灰 分 为 1.06～1.98％ ，平 均 值 为

1.40％。初步拟定水柏枝药材总灰分不得过6.0％，酸不

溶性灰分不得过2.5％。

2.6 浸出物测定

取 10批药材样品粉末（过 2号筛）适量，精密称定，

按照 2015年版《中国药典》（四部）“附录Ⅹ A 浸出物测

定法[9]”测定药材样品浸出物。每批平行测定3份，详见

表 2。结果表明，药材样品水浸出物为 17.91％～

22.65％ ，平均值为 20.23％ ；醇浸出物为 11.29％～

15.51％，平均值为 13.85％。初步拟定水柏枝药材水浸

出物不得少于15.0％，醇浸出物不得少于10.0％。

2.7 含量测定

2.7.1 色 谱 条 件 与 系 统 适 用 性 试 验 色 谱 柱 ：

Diamonsil C18（250 mm × 4.6 mm，5 μ m）；流动相 ：乙

腈-0.1％磷酸溶液（5 ∶ 95，V/V）；流速：1.0 mL/min；检测

波长：270 nm；柱温：30 ℃；进样量：10 μL。在上述色谱

条件下，理论板数以没食子酸峰计＞3 000；待测成分基

线分离良好，分离度＞1.5，详见图3。

2.7.2 对照品溶液的制备 精密称取没食子酸对照品

5.0 mg，置于 100 mL量瓶中，加甲醇定容，摇匀，得没食

子酸质量浓度为0.05 mg/mL的对照品溶液。

2.7.3 供试品溶液的制备 取药材样品粉末（过2号筛）

0.500 g，置于100 mL回流圆底烧瓶中，加甲醇25 mL，密

塞，称定质量，70 ℃回流 2 h，放至室温，再次称定质量，

用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，即得。

2.7.4 线性关系考察 分别精密量取“2.7.2”项下对照

品溶液适量，倍比稀释为原溶液质量浓度的 1、1/2、1/4、

1/8、1/16倍，制成系列对照品溶液。精密量取上述系列

对照品溶液各10 μL，按“2.7.1”项下色谱条件进样测定，

记录峰面积。以没食子酸质量浓度（x，μg/mL）为横坐

标、峰面积（y）为纵坐标进行线性回归，得没食子酸回归

方程y＝16 144x+821（r＝0.999 7）。结果表明，没食子酸

检测质量浓度线性范围为3.13～50 μg/mL。

2.7.5 定量限与检测限考察 分别精密量取“2.7.2”项

下对照品溶液适量，倍比稀释，并按“2.7.1”项下色谱

条件进样测定 [9]，当信噪比为 10 ∶ 1时，得定量限为 1.0

μg/mL；当信噪比为3 ∶1时，得检测限为0.3 μg/mL [10]。

2.7.6 精密度试验 取“2.7.2”项下对照品溶液适量，按

“2.7.1”项下色谱条件连续进样测定 6次，记录峰面积。

结果，没食子酸峰面积的 RSD＝0.14％（n＝6），表明仪

器精密度良好。

2.7.7 稳定性试验 取“2.7.3”项下供试品溶液（批号：

SBZ-1）适量，分别于室温下放置 0、4、8、12、24 h 时按

“2.7.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，没

食子酸峰面积的RSD＝0.91％（n＝5），表明供试品溶液

室温放置24 h内基本稳定。

2.7.8 重复性试验 精密称取样品（批号：SBZ-1）适量，

按“2.7.3”项下方法制备供试品溶液，共6份，再按“2.7.1”

项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，没食子

酸峰面积的 RSD＝0.53％（n＝6），表明本方法重复性

良好。

2.7.9 加样回收率试验 取已知含量样品（批号：

SBZ-1）适量，每份0.5 g，共6份，分别加入高、中、低质量

的没食子酸对照品，按“2.7.3”项下方法制备供试品溶

液，再按“2.7.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积并

计算加样回收率，结果见表3。

表3 加样回收试验结果（n＝9）

Tab 3 Results of recovery tests（n＝9）

样品含
量，mg

4.57

4.57

4.57

4.57

4.57

4.57

4.57

4.57

4.57

加入量，
mg

9.0

9.0

9.0

4.5

4.5

4.5

2.0

2.0

2.0

测得量，
mg

13.54

13.33

13.64

8.94

8.87

8.85

6.45

6.48

6.52

加样回收
率，％
99.7

97.3

100.8

97.1

95.6

95.1

94.0

95.5

97.5

平均加样回
收率，％

97.0

RSD，
％

2.27

2.7.10 药材样品含量测定 取 10批药材样品各适量，

分别按“2.7.3”项下方法制备供试品溶液，再按“2.7.1”项

下色谱条件进样测定，记录峰面积并计算药材样品含

量，结果见表2。

3 讨论
笔者通过质量标准研究，修订了水柏枝药材性状和

显微特征，增加了TLC鉴别，水分、灰分、浸出物及没食

子酸的含量测定。TLC预试验中，笔者考察了不同展开

系统，并考察了不同点样量（1、2、3、4 μL）[10]，结果发现以

氯仿-乙酸乙酯-甲酸（5 ∶4 ∶1，V/V/V）为展开剂，点样2 μL

时，斑点清晰，效果最佳；另外，还考察了不同温度、湿

度、薄层板对展开的影响，发现各条件对展开结果影响

不大。笔者对收集的药材样品进行测定，结果水分为

0.50
0.40
0.30
0.20
0.10
0.00

5 10 15 20 25 30
t，min

A

AU

0.30

0.20

0.10

0.00

AU

5 10 15 20 25 30
t，min

B
A.对照品；B.供试品；1.没食子酸

A.substance control；B.test sample；1.gallic acid

图3 高效液相色谱图

Fig 3 HPLC chromatograms

1
1
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6.83％～8.12％，总灰分为 4.01％～5.01％，酸不溶性灰

分为 1.06％～1.98％，水浸出物为 17.91％～22.65％，醇

浸出物为 11.29％～15.51％，因此暂定水分、总灰分、酸

不溶性灰分分别不得过 10.0％、6.0％、2.5％，水和醇浸

出物分别不得少于15.0％、10.0％。

通过研究发现，不同产地水柏枝药材中没食子酸含

量略有差异，经HPLC法测定，根据结果、药材来源、存放

等原因，为保证其临床效果，暂定没食子酸含量不得少

于4 mg/g。

综上所述，本研究所建方法可用于水柏枝药材的质

量控制。
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HPLC法同时测定舒肝宁注射液中5 种成分的含量Δ

支旭然＊，王 觅，宋浩静，董占军#（河北省人民医院药学部，石家庄 050051）

中图分类号 R917 文献标志码 A 文章编号 1001-0408（2017）33-4702-04

DOI 10.6039/j.issn.1001-0408.2017.33.26

摘 要 目的：建立同时测定舒肝宁注射液中5种成分含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为Symmetry® C18，流动

相为甲醇-0.4％磷酸溶液（梯度洗脱），流速为1.0 mL/min，检测波长为238 nm（栀子苷、黄芩苷）、327 nm（绿原酸、野黄芩苷、黄芩

素），柱温为30 ℃，进样量为10 μL。结果：绿原酸、栀子苷、黄芩苷、黄芩素、野黄芩苷检测质量浓度线性范围分别为0.406 2～26.0

µg/mL（r＝0.999 9）、2.500 0～160.0 µg/mL（r＝0.999 9）、6.562 0～420.0 µg/mL（r＝0.999 9）、0.312 5～20.0 µg/mL（r＝0.999 6）、

0.585 9～37.5 µg/mL（r＝0.999 8）；定量限≤31.20 ng，检测限≤15.60 ng；精密度、稳定性、重复性试验的RSD＜2.0％；加样回收率

分别为97.72％～101.10％（RSD＝1.21％，n＝ 6）、97.67％～102.40％（RSD＝1.87％，n＝6）、97.64％～101.10％（RSD＝1.31％，n＝

6）、96.45％～100.10％（RSD＝1.47％，n＝6）、96.16％～101.10％（RSD＝1.69％，n＝6）。结论：该方法操作简便，精密度、稳定性、

重复性好，可用于舒肝宁注射液中5种成分含量的同时测定。

关键词 高效液相色谱法；舒肝宁注射液；绿原酸；栀子苷；黄芩苷；黄芩素；野黄芩苷；含量

Simultaneous Determination of 5 Components in Shuganning Injections by HPLC

ZHI Xuran，WANG Mi，SONG Haojing，DONG Zhanjun（Dept. of Pharmacy，Hebei Provincial People’s Hospi-

tal，Shijiazhuang 050051，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To develop a method for the simultaneous determination of 5 components in Shuganning injections.

METHODS：HPLC method was adopted. The determination was performed on Symmetry® C18 column with mobile phase consisted

of methanol-0.4％ phosphoric acid（gradient elution）at the flow rate of 1.0 mL/min. The detection wavlengths were set at 238 nm

（geniposide，baicalin）and 327 nm（chlorogenic acid，baicalein，scutellarin）. The column temperature was 30 ℃ and the sample

size was 10 μL. RESULTS：The linear ranges were 0.406 2-26.0 µg/mL for chlorogenic acid（r＝0.999 9），2.500 0-160.0 µg/mL

for geniposide（r＝0.999 9），6.562 0-420.0 µg/mL for baicalin（r＝0.999 9），0.312 5-20.0 µg/mL for baicalein（r＝0.999 6），

0.585 9-37.5 µg/mL for scutellarin（r＝0.999 8）. The limits of quantify were no higher than 31.20 ng，limits of detection were no

higher than 15.60 ng. RSDs of precision， stability and reproducibility tests were lower than 2.0％ ；the recoveries were
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