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栀子炒制前后有效成分含量测定及其质量评价研究
刘瑞连1，李 鑫2，欧少福3，曾普华1*

( 1．湖南省中医药研究院附属医院，湖南 长沙 410006;
2．湖南中医药大学，湖南 长沙 410208; 3．张家界市中医医院，湖南 张家界 427000)

摘要:目的 建立栀子炒制前后的 HPLC指纹图谱，比较栀子、焦栀子( 炒制后) 的指纹图谱差异并计算栀子炒制前后有
效成分的含量变化，为栀子、焦栀子质量评价提供新思路。方法 于江西和福建两个不同产地分别取样，经适当炮制得焦
栀子备用;使用水提醇沉法提取栀子、焦栀子中的有效成分，采用 HPLC法建立栀子、焦栀子水提液指纹图谱，利用指纹图
谱相似评价软件比较栀子、焦栀子的指纹图谱差异，并计算有效成分的含量变化。结果 栀子与焦栀子水提液指纹图谱
中共有 12 个共有色谱峰，其中 1 ～ 10 号色谱峰具有较为显著的变化，而 11、12 号色谱峰变化不明显，与栀子相比，焦栀子
中 8’、13 号均为新出现的色谱峰;栀子中栀子苷、绿原酸含量分别为 0． 379 ～ 2． 121、1． 68 ～ 7． 740μg·g －1，焦栀子中相对

应的含量为 0． 268 ～ 1． 949、0． 552 ～ 3． 268μg·g －1。结论 栀子与焦栀子水提液的指纹图谱具有显著性差异，栀子炮制后
栀子苷及绿原酸的含量均明显降低，表明炒制对栀子中的化学成分影响显著，可结合指纹图谱信息和有效成分的含量变

化对栀子与焦栀子进行相关质量评价研究。
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栀子是茜草科植物栀子 Gardenia jasminoides Ellis 的干燥成
熟果实。其性味苦寒，为临床常用中药［1］。现代研究表明栀子
中主要含有栀子苷、异栀子苷、绿原酸等化学成分，具有泻火利
湿、凉血解毒等功效。且已证明栀子具有很明显的抗病原微生物
的致细胞病变作用，此外还具有护肝利胆、降压、解热镇静、抗炎
抗菌、止血消肿、抗肿瘤等作用，在临床上应用广泛［2］。
栀子苷、绿原酸是栀子的主要有效成分，其中栀子苷是现行

中国药典中栀子含量的检测指标，其具有抗炎、清热、镇痛和利胆
等药理作用。临床上使用栀子有生栀子和制栀子之分，生栀子具
苦寒之性，易伤中气，且对胃肠道有刺激性，焦栀子是制栀子成品

之一，为生栀子经中火炒至焦黄制得，缓和了其苦寒之性，且保留

了栀子本身大部分药理作用。近年研究发现，栀子苷对肝脏具有
一定的毒性［3］，但这种毒性要达到一定剂量浓度才会产生，而栀

子苷经高温处理后含量会有所下降，但其余有效成分并不受明显

影响，故栀子的炮制使用就显得尤为重要［4］。
中药是国宝，是中华五千年来历史文化的沉淀，为炎黄子

孙的繁衍作出了巨大贡献。可是近年来中药在“质量”、“质量
标准”和“质量评价与控制”等方面频频出现了一些不良状况，
已涉及到了中药安全、有效、可控的中医药科学问题，影响到了
中药现代化国际化事业，亟待解决。为提高饮片质量和安全
性，确保中药饮片的标准应用，本研究从栀子炒制前后指纹图

谱信息差异及有效成分的含量变化出发，对栀子、焦栀子的质
量控制进行研究，以期为栀子、焦栀子的质量评价提供可靠的
理论实验基础。

1 仪器与材料
1． 1 仪器 Agilent ZORBAX SB － C18 液相色谱柱( 880975 － 902，
4． 6mm × 250mm，5μm) 、Agilent高效液相色谱仪、Agilent 1260 色
谱分析工作站、Agilent UV 检测器 ( Agilent1260，美国 Agilent 公
司) 、MS205DU电子分析天平( 瑞士梅特勒 －托利多) ; DZTW 型
调温电热套( 北京市永光明医疗仪器有效公司) ; 超声波清洗机

( 宁波新芝生物科技股份有效公司) ; RE － 52AA 旋转蒸发仪( 上
海雅荣生化仪器设备有限公司) ; 超纯水机( 长沙市科临电子科

技有限公司) 。
1． 2 材料 福建栀子 ( 批号: 180510，180613，180702，180820，
181016 ) ; 江西栀子 ( 批号: 180510，180613，180702，180820，
181016) ; 福建焦栀子 ( 进行规范炮制后备用，批号: 180510，
180613，180702，180820，181016) ;江西焦栀子( 同炮制后备用，批
号: 180510，180613，180702，180820，181016 ) 。均购自湖南中医
研究院。
栀子苷标准品 ( 110749 － 200714，中国药品生物制品检定

所) ，绿原酸标准品( 110753 － 201817，中国食品药品研究院) ，乙
腈( AS1122 － 801，美国 TEDIA 公司，LC) 、甲醇 ( 10014118，美国
TEDIA公司，LC) ，超纯水，其他试剂均为分析纯。
2 方法与结果
2． 1 混合对照品溶液的制备 分别精密称取栀子苷、绿原酸对照
品各 0． 500mg，加纯甲醇定容至 25mL，即得 0． 020mg ﹒ mL －1混

合对照品溶液。
2． 2 供试品溶液的制备
2． 2． 1 栀子的炮制 取不同批次的生栀子适量，照《中国药典》
2015 版中清炒法( 通则 0213) 用中火炒至表面焦褐色或焦黑色，
果皮内表面和种子表面为黄棕色或棕褐色，取出，放凉即得［5］。
2． 2． 2 样品处理 分别称取各产地不同批次栀子、焦栀子 10g，
加 8 倍量纯化水，使用 DZTW 型调温电热套调温至 100℃加热
1． 5h后，趁热过滤，使用旋转蒸发仪浓缩提取液至约 30ml。浓缩
液加乙醇至乙醇体积分数达 80%醇沉，搅匀，冷却避光静置 24h
至无沉淀析出［6］。过滤除去沉淀后，取滤液用旋转蒸发仪减压
回收乙醇至无醇味，加超纯水稀释至生药量为 1 g·mL －1，加纯
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甲醇至甲醇含量为 50% ( v /v) ，摇匀，即得供试品溶液。
2． 3 色谱条件 Agilent ZORBAX SB － C18 色谱柱 ( 4． 6mm ×
250mm，5μm) ，流动相为水( A) －乙腈( B) : 0 ～ 80min，5% ～ 35%
B，90 ～ 100min，100% ～ 5% B。柱温 30℃ ; 流速 1mL·min －1，检

测波长为 238nm;进样量 10μL。
2． 4 方法学考察
2． 4． 1 线性关系考察 使用自动进样器精密吸取“2． 1”项下配
制得混合对照品溶液 0、5、10、15、20、25μL，分别注入液相色谱
仪，记录峰面积，以栀子苷、绿原酸标准品进样量( μg) 为横坐标
X，峰面积为纵坐标 Y，绘制得标准曲线分别为: Y = 5841． 28X +
13． 67，r = 0． 9993、Y = 397． 16X + 7． 12，r = 0． 9995，结果表明栀子
苷、绿原酸的线性范围良好［7］。
2． 4． 2 精密度试验 精密吸取“2． 1”项下配制得混合对照品溶
液 10μL，按“2． 3”项下方法连续进样 6 次，计算栀子苷、绿原酸色
谱峰的相对保留时间和对应峰面积的 RSD 分别为 3． 22%、
2． 65%和 4． 23%、2． 31%，说明仪器精密度良好。
2． 4． 3 重复性试验 取 6 份同一批次栀子饮片 ( 福建，批号:
180510) 各 10g，按“2． 2”项下方法制备样品进行测定，计算栀子
苷色谱峰的相对保留时间和峰面积的 RSD 分别为 1． 39% 和
2． 36%，说明样品及仪器重复性良好，可用于实验检测。
2． 4． 4 稳定性试验 取栀子( 福建，批号: 180510) 供试品溶液，分
别在 0、2、4、6、12、24 h 进行测定，以栀子苷为参照峰，计算其指
纹峰的相对保留时间和相对峰面积的 RSD 分别为 3． 16 %和
2． 17 %，说明样品稳定性良好，可用于实验检测。
2． 5 实验结果
2． 5． 1 栀子与焦栀子指纹图谱的建立 取“2． 2”项下分别制备
得样品供试液，按“2． 3”项下色谱条件进行测定，福建、江西两产
地栀子、焦栀子各 10 批( S1 － S10) 的指纹图谱见图 1、图 2。

S1 － S5:福建栀子; S6 － S7:江西栀子
图 1 栀子的 HPLC指纹图谱

S1 － S5:福建焦栀子; S6 － S7:江西焦栀子
图 2 焦栀子的 HPLC指纹图谱

2． 5． 2 指纹图谱相似度评价 分别将栀子 10 批样品所得色谱图
和焦栀子 10 批样品所得色谱图导入中药色谱指纹图谱相似度评

价软件中( 2004A版) ，分别以栀子第一批样品色谱图和焦栀子第
一批样品色谱图为对照图谱，通过色谱峰多点校正自动匹配计算

出相应对照图谱与样品图谱的相似度数据。所得结果分别见
表 1、表 2。

表 1 10 批栀子样品的指纹图谱相似度

样品 相似度
S1 1
S2 0． 974
S3 0． 968
S4 0． 939
S5 0． 980
S6 0． 973
S7 0． 964
S8 0． 957
S9 0． 977
S10 0． 977

表 2 10 批焦栀子样品的指纹图谱相似度

样品 相似度
S1 1
S2 0． 996
S3 0． 954
S4 0． 985
S5 0． 975
S6 0． 977
S7 0． 966
S8 0． 962
S9 0． 988
S10 0． 988

由表 1 及表 2 的相似度结果可知，栀子和焦栀子样品的指纹
图谱相似度较高，分别在 0． 939 ～ 0． 980、0． 954 ～ 0． 996 之间，表
明所建立的栀子和焦栀子的 HPLC 指纹图谱具有良好的重复性
和稳定性，实验数据准确可靠，此指纹图谱可用于栀子及焦栀子

的质量评价研究。
2． 5． 3 栀子 －焦栀子有效成分的含量分析 取“2． 1”项下配制
得混合标准品溶液，按“2． 3”项下色谱条件进行测定。测得栀子
苷与绿原酸标准品的 HPLC色谱图见图 3。

图 3 栀子苷与绿原酸标准品的 HPLC色谱图

据“2． 5． 1”中测得的栀子、焦栀子指纹图谱信息，通过分析
相对应色谱峰的保留时间及峰面积，计算栀子炒制前后栀子苷及

绿原酸的含量。结果见表 3、表 4。

表 3 栀子中栀子苷及绿原酸含量 μg·g － 1

成分
福建

180510 180613 180702 180820 181016
江西

180510 180613 180702 180820 181016
栀子苷 4． 007 2． 977 3． 923 3． 141 4． 74 2． 243 1． 974 2． 964 1． 648 2． 440
绿原酸 1． 125 0． 379 1． 123 1． 5 1． 122 0． 754 1． 870 2． 121 1． 878 1． 875

表 4 焦栀子中栀子苷及绿原酸含量 μg·g － 1

成分
福建

180510 180613 180702 180820 181016
江西

180510 180613 180702 180820 181016
栀子苷 2． 302 2． 888 3． 268 2． 906 1． 993 2． 182 0． 552 2． 126 0． 688 1． 651
绿原酸 1． 003 0． 268 1． 022 1． 269 0． 892 0． 444 1． 678 1． 949 1． 058 1． 263
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根据表 3 可知，焦栀子中栀子苷与绿原酸的含量均低于生栀
子，说明高温炒制使其含量减少。其中福建栀子中栀子苷与绿原
酸变化幅度均较大，推测因福建栀子本身栀子苷含量较高，炮制

对其影响较大。相同产地栀子炮制前后栀子苷与绿原酸含量的
变化程度也相差较大，推测其在炮制过程中温度、时长等不一对
其造成了一定影响［8］。
2． 6 栀子 －焦栀子的质量评价 将“2． 5． 1”中建立的同批次栀
子与焦栀子指纹图谱( 福建栀子，批号: 180510) 导入中药色谱指
纹图谱相似度评价软件中( 2004A版) ，对比栀子与焦栀子指纹图
谱相对应色谱峰的差异。结果见图 4。

福建 180510，S1:焦栀子，S2:栀子
图 4 栀子与焦栀子的 HPLC指纹图谱

由图 4 可知，栀子组与焦栀子组共有色谱峰 12 个( 1 ～ 12) ，
焦栀子中 1、2、9、10 号色谱峰的峰高及峰面积没有明显差别，3、
4、5、7、8 号色谱峰峰高及峰面积显著减少，而 11、12 号色谱峰峰
高及峰面积增加。其中，7、8 号色谱峰分别为绿原酸和栀子苷的
特征峰，8’号和 13 号色谱峰为焦栀子中新生成的峰。
3 讨论

HPLC法是目前建立中药指纹图谱及检测其有效成分的最
主要方法，该方法分析快，灵敏度、分离度较高，选择性强，绝大多
数中药饮片可通过该法来研究［9］。本实验采用 HPLC 法建立了
栀子及焦栀子的指纹图谱并检测了栀子及焦栀子中栀子苷、绿原
酸的含量变化，方法学考察均良好，实验过程严格控制，结果相对

准确有效［10］。
目前临床常用的栀子炮制品包括 4 种:炭栀子、炒栀子、焦栀

子、姜炙品，其中生栀子及焦栀子在临床应用最为广泛［11］。本次
实验首先使用炒制法炮制生栀子得焦栀子备用，而后使用反相高

效液相色谱法建立了 10 批次栀子炒制前后( 即栀子和焦栀子)
的指纹图谱，并将数据导入中药指纹图谱评价软件分析了栀子与

焦栀子的相似度及相对应色谱峰的变化及其差异。由实验结果
可知，栀子与焦栀子的指纹图谱存在较为明显的差异，其 12 个共

有色谱峰的峰面积变化较为显著，与栀子相比焦栀子中产生了两

个新的色谱峰，即 8’号和 13 号色谱峰，说明栀子炒制前后化学
成分种类及含量存在显著性差异，栀子炒制后生成了新的化学成

分，这为栀子与焦栀子饮片的质量控制提供了新的思路和方法。
由测定结果可知，江西、福建栀子中栀子苷与绿原酸的含量

差异较为明显，江西栀子及焦栀子中栀子苷和绿原酸含量均低于

福建，这两种差异是否与产地、采收、加工有关还有待进一步考
察。本次实验没有使用中国药典规定的甲醇提取法提取栀子、焦
栀子中的有效成分，而是使用常规中药煎煮方法处理，因高温对

栀子苷含量有所影响，故检测得栀子苷含量并未达到中国药典规

定标准，但提取试剂以及煎煮温度在实验过程中保持一致，此实

验结果作为评价依据较为可靠。故结合所建立的栀子与焦栀子
的指纹图谱相关信息及其有效成分的含量数据，可用于栀子、焦
栀子质量评价的相关研究，为栀子更为安全有效的应用于临床治

疗提供理论依据。
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