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丹栀逍遥散又叫八味逍遥散，是调和肝脾剂，出自《内科

摘要》，是在《太平惠民和剂局方》中所载的“逍遥散”的基础上

加丹皮、栀子二药制成，具有疏肝解郁、健脾和营、兼清郁热之

功效[1-2]。主要用于肝郁血虚、内有郁热证，如潮热晡热、烦躁

易怒，或自汗盗汗，或头痛目涩，或颊赤口干，或月经不调、少

腹胀痛，或小便涩痛、舌红苔薄黄、脉弦虚数等[3-5]。目前，关于

丹桅逍遥散中桅子苷含量测定的报道较少，故笔者参考相关

文献[6-14]，采用高效液相色谱（HPLC）法对其中栀子苷的含量进
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摘 要 目的：建立测定丹栀逍遥散中栀子苷含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为Agilent TC-C18，流动相为乙腈-

水（15 ∶ 85，V/V），检测波长为238 nm，流速为1.0 ml/min，柱温为30 ℃，进样量为10 μl。结果：栀子苷检测质量浓度在0.51～16.32

μg/ml 范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系（r＝0.999 5）；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD≤2.30％；平均加样回收率为

99.40％，RSD＝1.99％（n＝9）。结论：该方法简单、准确、重复性好，可用于丹栀逍遥散中栀子苷的含量测定。
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严格控制。

3.4 色谱柱的保护

PITC法衍生化试剂会使色谱柱填料过早老化，连续使用

会导致柱效下降显著。故使用时，可在上柱前增加一根具有

C18填料的预柱，以延长色谱柱的使用寿命。

3.5 其他

半胱氨酸的水溶液极其不稳定，一般需要使用强氧化剂

将其氧化为稳定的化合物后再进行定量测定。目前，半胱氨

酸多使用过甲酸将其氧化为磺基丙氨酸后再用氨基酸分析仪

进行分析。但是，氨基酸分析仪用途单一，仪器和耗材的价格

昂贵，不适用于企业质控[8]。本研究采用DTDPA为氧化剂，与

PITC联合作为柱前衍生化试剂使用，不但可以准确测定产品

中半胱氨酸的含量，且不影响其他氨基酸的测定，为企业质控

带来方便，也可为复方氨基酸注射液质量标准的提高提供新

途径。
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行测定，以为更好地控制其产品质量提供科学依据。

1 材料
1200型HPLC仪，包括G1379A真空脱气泵、G1313A自动

进样器、G1311A四元泵、G1316A柱温箱、G1315B 二极管阵列

检测器（美国安捷伦公司），78HW-1恒温磁力搅拌器（江苏金

坛市中大仪器厂）；KQ-50B超声波发生器（昆山市超声仪器有

限公司）；BS224S电子天平（德国赛多利斯公司）。

栀子苷对照品（中国食品药品检定研究院，批号：

110749-201102）；丹栀逍遥散（四川省中医药研究院，批号：

20121209、20121211、20121213）；甲醇为色谱纯，水为超纯水，

其他试剂均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Agilent TC-C18（4.6 mm×250 mm，5 μm）；流动相：

乙腈-水（15 ∶ 85，V/V）；流速：1.0 ml/min；检测波长：238 nm；柱

温：30 ℃；进样量：10 μl。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 精密称取栀子苷对照品 0.001 02 g，置于

50 ml量瓶中，加入70％甲醇溶液溶解并稀释至刻度，摇匀，即

得每1 ml含0.020 4 mg的栀子苷对照品溶液。

2.2.2 供试品溶液 称取丹栀逍遥散粉末约0.4 g，置于50 ml

量瓶中，加入70％甲醇溶液50 ml，超声处理30 min（功率：150

W，频率：40 kHz），摇匀，用0.45 μm孔径微孔滤膜滤过，取续滤

液作为供试品溶液。

2.2.3 阴性对照溶液 按丹栀逍遥散的处方制备不含栀子药

材的阴性样品，再按“2.2.2”项下方法进行处理，即得阴性对照

溶液。

2.3 专属性试验

按“2.1”项下色谱条件，分别量取对照品溶液、供试品溶液

和阴性对照溶液各10 μl进样测定，记录色谱，详见图1。结果，

供试品溶液中栀子苷峰保留时间与对照品溶液中栀子苷峰保

留时间一致，且与相邻杂质峰分离度较好；阴性对照溶液在栀

子苷峰相应位置处无吸收峰，说明其对含量测定无干扰。

2.4 线性关系考察

精密量取“2.2.1”项下对照品溶液 0.50、1.00、2.00、4.00、

8.00、16.00 ml，分别置于 20 ml 量瓶中，加入 70％甲醇溶液稀

释至刻度，摇匀，每个浓度进样10 μl，记录色谱。以峰面积（y）

为纵坐标，检测质量浓度（x）为横坐标，进行线性回归，得回归

方程 y＝258.63x+89.02（r＝0.999 5）。结果表明，栀子苷检测

质量浓度在 0.51～16.32 μg/ml范围内与峰面积积分值呈良好

的线性关系。

2.5 精密度试验

取“2.2.1”项下对照品溶液10 μl，重复进样6次，记录栀子

苷的峰面积。结果，RSD＝0.91％，表明仪器的精密度良好。

2.6 稳定性试验

取“2.2.2”项下供试品溶液（批号：20121209）适量，分别于

放置 0、2、4、6、8、10、12、24 h 时进样，记录栀子苷的峰面积。

结果，RSD＝1.62％，表明供试品溶液在 24 h 内质量稳定。

2.7 重复性试验

精密称取样品（批号：20121209）5份，各约 0.4 g，分别按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，按“2.1”项下色谱条件进样

测定并计算栀子苷的含量。结果，RSD＝2.30％，表明本方法

的重复性较好。

2.8 加样回收率试验

精密称取已知含量的样品（批号：20121209）9份，各约

0.28 g，分别加入“2.2.1”项下对照品溶液 12、16、18 ml，按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，按“2.1”项下色谱条件进样

测定并计算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery test（n＝9）

称样量，
g

0.282

0.285

0.289

0.280

0.278

0.286

0.291

0.288

0.294

所含量，
mg

0.314

0.316

0.318

0.313

0.312

0.317

0.320

0.318

0.322

加入量，
mg

0.245

0.245

0.245

0.326

0.326

0.326

0.367

0.367

0.367

测得量，
mg

0.566

0.559

0.559

0.631

0.634

0.636

0.681

0.693

0.690

加样回收率，
％

102.86

99.18

97.55

97.54

98.77

97.85

98.37

102.18

100.27

平样加样回收率，
％

99.40

RSD，
％

1.99

2.9 样品含量测定

称取3批丹栀逍遥散样品各适量，分别按“2.2.2”项下方法

制备供试品溶液。取对照品溶液和3批供试品溶液各10 μl，按

“2.1”项下色谱条件进样测定，按标准曲线法以峰面积计算其

中栀子苷的含量，结果见表2。

表2 样品含量测定结果（mg/g，n＝3）

Tab 2 Results of content determination of samples（mg/g，

n＝3）

批号
20121209

20121211

20121213

含栀子苷的量
0.65

0.64

0.62

图1 高效液相色谱图
A.对照品；B.供试品；C.阴性对照；1.栀子苷

Fig 1 HPLC chromatograms
A. substance control；B. test sample；C. negative control；1. geniposide
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3 讨论
3.1 检测波长的选择

取栀子苷对照品溶液作紫外光谱扫描，结果可见在 237.8

nm波长处有最大吸收，且在（237.8±2）nm波长范围内吸收稳

定，基线较好，对测定无干扰。因此，笔者参考2010年版《中国

药典》（一部）中关于栀子药材中栀子苷的检测标准中的最大

吸收波长，并结合本研究，最终选用 238 nm 作为本试验的检

测波长。

3.2 流动相的选择

参考相关文献[15-17]，笔者曾采用了不同比例的乙腈-水作

为流动相。结果发现，随着流动相中乙腈的减少，栀子苷的保

留时间不断延长，峰形不佳；而随着乙腈的增加，栀子苷与相

邻杂质峰的分离度不断减小，当乙腈与水比例为 15 ∶ 85时，栀

子苷的峰形较好，且与相邻杂质峰能达到较好的分离，保留时

间适中。故选择乙腈-水（15 ∶85，V/V）作为流动相。

3.3 超声提取方法的选择

笔者曾分别采用50％甲醇、70％甲醇、80％甲醇和水进行

了超声提取。结果表明，采用70％ 甲醇提取时，测得栀子苷的

含量较高。同时，又分别以 70％甲醇超声 15、30、45 min进行

比较。结果表明，超声 30 min时，色谱中的杂质峰较少，提取

效果最好，且对测定栀子苷的含量影响较小。故选择70％ 甲

醇超声提取30 min。

综上所述，本方法简单、准确、重复性好，可用于丹栀逍遥

散中栀子苷的含量测定。
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本刊讯 2014年 2月 19－21日，国家食品药品监督管理

总局党组成员孙咸泽在广东调研食品药品应急管理和检验检

测体系建设工作。

调研期间，孙咸泽先后到广东省食品药品监管局、广东省

食品药品检验所、广东省医疗器械检验所、广州市食品药品监

管局、广州市药品检验所、深圳市药品监管局、深圳市药品检

验所，听取应急管理和检验检测体系建设工作情况汇报。召

开了周边六省二市食品药品监管局有关负责人座谈会，征求

对《关于加强食品药品安全应急管理工作的指导意见（征求意

见稿）》的意见和建议。

孙咸泽在调研中指出，随着机构改革和职能转变的不断

推进，统一权威的食品药品监管体制机制正在逐步推进，群众

对食品药品监管工作的期待更高，社会各界对食品药品安全

也将更加关注。我们一要引导社会公众树立正确的食品药品

安全理念，在全社会推崇科学饮食、合理用药、健康生活的习

惯。二要在全系统牢固树立“全程防范、全员应急”的理念。

必须将应急工作贯穿于食品药品生产经营日常监管的全环

节、全链条，通过风险监测、隐患排查、鼓励举报、社会动员等

各种手段，及时发现风险隐患，提前防范区域性、系统性风

险。三要尽快实现从重处置到重预防的转变，从防范人身伤

害到人身伤害、社会风险双防范的转变。各级食品药品监管

部门都要树立主动防范、及早介入的意识，做到关口前移，以

防为主，努力把事故消灭在萌芽之中，把风险化解在初发状

态，把危害和影响控制到最低程度和最小范围。四要积极推

进食品药品检验检测体系建设工作。检验检测是食品药品监

管工作的重要技术支撑，各地食品药品监管部门要按照“234”

的检验检测体系总体框架要求，积极配合总局开展食品药品

检验检测体系整合工作，优化检验检测资源布局，提高检验检

测能力。

国家食品药品监督管理总局党组成员孙咸泽赴广东调研食品药品应急管理和检验检测体系建设工作
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