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［摘要］　目的：建立蒙药尼安嘎日那格１０中栀子苷的含量测定方法。方法：采用高效液相色谱法（ＨＰＬＣ），色
谱柱为ＤｉｋｍａＴｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）；流动相为乙腈水（１１∶８９）；流速１０ｍＬ·ｍｉｎ

－１；检

测波长为２３８ｎｍ。结果：栀子苷在６００～６０００μｇ·ｍＬ－１浓度范围内与峰面积呈良好的线性关系，ｒ＝０９９９９，平
均加样回收率９７８５％，ＲＳＤ为１２６％。结论：本方法简便准确，重复性好，可用于测定蒙药尼安嘎日那格１０中栀
子苷的含量测定。
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近年来，随着民族医药的快速崛起，蒙医药现

代化步伐也随之加快。蒙医药是蒙古族人民在与自

然和疾病长期的斗争实践中创造、积累、精选出的

具有独特风格的经验结晶，是蒙古族文化的重要组

成部分，在长期的临床实践中，蒙医药积累了丰富

的理论经验［１］。蒙药属于天然药物，在治疗一些疾

病方面，疗效确切，毒副作用低，得到全国市场的

广泛认可［２］，但由于其质量控制一直处于低水平状

态，导致蒙药产业与苗药、藏药等民族医药产业相

比处于低水平发展状态，因此应该大力开展蒙药的

标准化完善工作，不断推动蒙药产业的现代化发展。

蒙药尼安嘎日那格１０来源于 《蒙医传统验

·９２９·
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方》，由栀子、木香、黑冰片、白砂、蔓荆子、可

瓜子、荜茇、川乌（制）、诃子等１０味药组成，具有
止吐，解痉等作用，用于呕吐，胃痉挛等症的治疗。

栀子为方中君药，具有泻火除烦，清热利尿，凉血

解毒的功效；栀子是我国常用中药材，在蒙医药里

使用也十分普遍，近些年国内外研究证明栀子中的

有效成分环烯醚萜类物质具有解热镇痛、抗炎、镇

静催眠、保肝利胆、防止动脉粥样硬化等药理活性。

因此以栀子苷作为尼安嘎日那格１０的质量评价指标
具有很好的代表性。本文为了更好地控制药品质量，

采用高效液相色谱法测定尼安嘎日那格１０中栀子苷
的含量，为进一步完善尼安嘎日那格１０质量标准奠
定基础。

１　仪器与试药

１１仪器

岛津高效液相色谱仪（ＬＣ１０ＡＴＶＰ型泵、ＳＣＬ
１０ＡＶＰ型控制器、ＳＰＤ１０ＡＶＰ型检测器、ＳＬＡＳＳＶＰ
色谱工作站）；ＨＲ２００型万分之一天平、Ｐｒｅｓｉａ型
十万分之一天平、ＭＡＳ３６ＰＯＣＥＤＭ百万分之一电
子天平（德国赛多利斯）。

１２试剂与试药

栀子苷对照品（中国食品药品检定研究院，批

号：１１０７４９２００７１４）；尼安嘎日那格１０对照品（内
蒙古巴林右旗蒙医院，批号：０７０４１６、０８０６１４、
０９０３２５）；阴性样品及模拟样品由赤峰市药品检验所
制备。乙腈为色谱纯，水为超纯水，其它试剂为分

析纯。

２　方法与结果

２１色谱条件

ＤｉｋｍａＴｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，

５μｍ）；流动相：乙腈水（１１∶８９）；柱温２５℃；流
速１０ｍＬ·ｍｉｎ－１；进样量２０μＬ；检测波长２３８ｎｍ。

２２溶液的制备

２２１对照品溶液的制备　取栀子苷对照品适量，
精密称定，加甲醇制成每 １ｍＬ含 ３０μｇ栀子苷的
溶液。

２２２供试品溶液的制备　取本品细粉约１ｇ，精密
称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇 ２５ｍＬ，密
塞，称定重量，超声处理（功率３００Ｗ，频率５０Ｈｚ）

３０ｍｉｎ，放冷，再称定重量，用甲醇补足减失的重
量，摇匀，滤过，精密量取续滤液１０ｍＬ，置２５ｍＬ
量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，

即得。

２２３阴性对照溶液的制备　按处方配制不含栀子
药材的样品，按２２２项下方法制备阴性对照溶液。

２３系统适用性试验

在２１项色谱条件下，分别精密吸取对照品溶
液、供试品溶液、阴性对照溶液各２０μＬ，注入液相
色谱仪，理论板数按栀子苷峰计应大于２０００；阴性
对照色谱图中，在与栀子苷对照品以及供试品色谱

相应的保留时间处无色谱峰出现，表明该方法专属

性好，成方制剂中其它组分对栀子苷的测定无干扰，

见图１。

注：Ａ栀子苷对照品；Ｂ供试品；Ｃ阴性对照品

图１　栀子苷ＨＰＬＣ图

２４线性关系考察
精密称取栀子苷对照品１５０ｍｇ，置１００ｍＬ量

瓶中，加甲醇使溶解，并稀释至刻度，摇匀，分别

精密吸取上述对照品溶液 １０、３０、５０、７０、
１００ｍＬ，置２５ｍＬ量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，
按２１项下色谱条件测定，以浓度对峰面积进行回
归分析，结果栀子苷在６００～６０００μｇ·ｍＬ－１范围
内呈良好的线性关系。回归方程为Ｙ＝１７９０２７６Ｘ－
３４１４１，ｒ＝０９９９９。

·０３９·
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２５精密度试验
取批号为０７０４１６的样品制成的供试品溶液，按

２１项下色谱条件连续进样６次，记录栀子苷峰面
积，计算ＲＳＤ值。结果显示栀子苷峰面积的ＲＳＤ为
１２３％，表明仪器的精密度良好。
２６稳定性试验

取批号为０７０４１６的样品制成的供试品溶液，按
２１项下色谱条件分别于０、２、４、８、１２、２４ｈ进
行测定，记录栀子苷峰面积，ＲＳＤ为１４３％，表明
供试品溶液在２４ｈ内稳定。

２７重复性试验

取批号为０７０４１６的样品５份，约１ｇ，精密称

定，按２２２项下方法制备供试品溶液，测定供试
品中栀子苷含量，测得栀子苷含量分别为３５３９５、
３５１６５、３４９０１、３５０１４、３５４２２ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ
为０６５％，表明方法重复性良好。

２８加样回收试验

取已知栀子苷含量的样品（批号：０７０４１６，栀子
苷含量３５２８０ｍｇ·ｇ－１）９份，各约０５ｇ，精密称
定，置９个锥形瓶中，分别按已知栀子苷含量的
８０％、１００％、１２０％３个水平精密加入栀子苷对照品
１４４ｍｇ、１８０ｍｇ、２３２ｍｇ，按 ２２２项下方法制
备，测定每份样品中栀子苷的含量，计算回收率和

ＲＳＤ，结果见表１。

表１　加样回收试验结果（ｎ＝３）
序号 称样量／ｇ 样品中含量／ｍｇ 对照品加入量／ｍｇ 测得总量／ｍｇ 回收率（％） 平均回收率（％） ＲＳＤ（％）

１ ０５２１１ １８３３２ １４４１ ３２３２０ ９７０７ ９７８５ １２６

２ ０５１３２ １８０５４ １４３９ ３１８９６ ９６１９

３ ０５１７２ １８１９５ １４３６ ３２２８２ ９８１０

４ ０５０３２ １７７０２ １８０１ ３５２４４ ９７４０

５ ０５０７１ １７８３９ １７９５ ３５７１９ ９９６１

６ ０５１２２ １８０１９ １７９１ ３５５４０ ９７８３

７ ０５４２３ １９０７８ ２３１６ ４２１３８ ９９５７

８ ０５５０５ １９３６６ ２３２３ ４１７５５ ９６３８

９ ０５５３７ １９４７９ ２３１８ ４２３０２ ９８４６

２９样品的含量测定

取三个批次的尼安嘎日那格１０样品，按２２２
项下方法处理并进样，记录栀子苷峰面积，按外标

法测定并计算样品中栀子苷含量；为了验证生产工

艺对栀子苷含量有无影响，按处方制备模拟样品，

同法计算栀子苷含量。测定结果见表２。

表２　样品、模拟样中栀子苷量测定结果
（样品ｎ＝２，模拟样品ｎ＝３）

批号 取样量／ｇ 测得峰

面积值

含量

／ｍｇ·ｇ－１
平均含量

／ｍｇ·ｇ－１
ＲＳＤ（％）

０７０４１６ １１００２ ９３７８１９ ３５３９５

１１０２７ ９３３８３６ ３５１６５ ３５２８ ０３３

０８０６１４ １１０３２ ９４５２４３ ３５５７８

１１８５２ １００２１６６ ３５１１１ ３５３５ ０６６

０９０３２５ １０５３２ ８８９１９８ ３５０５８

１０６２５ ９０８２９１ ３５４９７ ３５２８ ０６２

模拟样 １１９９５ １００１５７５ ３４６７２

１１９２１ １０００８９１ ３４８６３

１１６２１ ９７１９４９ ３４７２９ ３４７６ ０２８

从表中三批样品测定的数据可见，模拟样中

栀子苷的含量为３４７６ｍｇ·ｇ－１，实验中用相同的
方法对上述模拟样生产用栀子药材进行了含量测

定，测得栀子苷含量为 ３５６６５ｍｇ·ｇ－１，测定结
果见表３。

表３　栀子药材中栀子苷含量测定结果（ｎ＝３）

取样量／ｇ 测得峰

面积值
含量／ｍｇ·ｇ－１

平均含量

／ｍｇ·ｇ－１
ＲＳＤ（％）

０１００５ １７１７７４２ ３５４８６１ ３５６６５ ０４５

０１００２ １７２３２８３ ３５７０７２

０１０１０ １７３７５３２ ３５８００６

３　结果与讨论

３１质量评价指标的选择

参照文献，对尼安嘎日那格１０方剂中各单味药
进行对比分析，以确定最佳质量评价指标。方中木

香的药用部位为其干燥根，主要含萜内酯类挥发油

成分，其中含量最高的萜内酯为木香烃内酯、去氢

·１３９·
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木香内酯等［３］，文献［４６］多以上述两种成分为指标物

对木香进行质量控制，但挥发油类成分在生产过程

中易损失，影响测量结果的准确性，故此类成分并

非本方质量评价指标的最佳选择。方中其他单味药

如黑冰片主要成分为 Ｆｅ、Ｃａ、Ｚｎ、Ｃｕ、Ｍｇ等、白
硇砂化学成分为 ＮＨ４Ｃｌ，可瓜子主要成分为内酯类
及脂肪酸类化合物，上述成分均不具有代表性，不

宜作为质量评价指标。除此之外，方中诃子含有大

量的水溶性鞣酸，而川乌（制）、荜茇主要成分为生

物碱类，两者易发生沉淀反应，影响实验结果；另

外荜茇的主要成分胡椒碱见光可分解，也不宜作为

指标物进行定量分析。栀子是我国常用中药材，在

蒙医药里使用也十分普遍，具有解痉等作用，用于

呕吐，胃痉挛等症的治疗，其主要成分栀子苷具有

降血糖、降血脂、保肝利胆、镇静催眠、抗肿瘤、

抗氧化等作用。栀子在方中为君药，且栀子苷化学

性质稳定，以栀子苷作为尼安嘎日那格１０的质量评
价指标具有很好的代表性。

３２供试品提取条件考察

栀子苷为环烯醚萜苷类化合物，易溶于甲醇等

有机溶剂， 《中华人民共和国药典》［７］多以甲醇、

７０％甲醇、５０％甲醇为溶剂提取供试品中的栀子苷，
提取方式多为超声提取。本文在提取过程中，考察

以了甲醇、７０％甲醇、５０％甲醇为提取溶剂，并考
察了超声（功率 ３００Ｗ，频率 ５０Ｈｚ）提取时间
（１０ｍｉｎ、２０ｍｉｎ、３０ｍｉｎ、４０ｍｉｎ）对提取效率的
影响。

实验结果表明：以甲醇为溶剂对栀子苷进行提

取，效果最佳；对超声时间的考察表明超声提取

３０ｍｉｎ，栀子苷的提取效率较高，且和超声提取
４０ｍｉｎ相比栀子苷含量基本一致，为提高效率，将
超声提取时间定为３０ｍｉｎ。

３３色谱条件的选择

采用高效液相色谱法测定蒙药尼安嘎日那格１０
中栀子苷的含量，文献报道［８１１］栀子苷含量测定流

动相体系为甲醇水或乙腈水，参照文献，经反复尝
试，最终选用乙腈水（１１∶８９）为流动相，分离效果
好；在２００～４００ｎｍ波长范围内进行全波长扫描，
结果栀子苷在２３８ｎｍ处有最大吸收，故选择检测波
长为２３８ｎｍ；实验柱温采用２５℃，在此色谱条件

下，栀子苷与其他成分达到较好的分离度，并具有

较好的保留时间。

３４测定结果分析

目前有关中成药中栀子苷的含量测定方法已有

较多报道，但关于蒙药方剂中栀子苷含量测定的报

道还很少，且尼安嘎日那格１０中栀子苷含量测定未
见文献报道，因此本文采用高效液相色谱法测定蒙

药尼安嘎日那格１０中栀子苷含量。在供试品提取条
件考察等方面，文献报道［１２１４］中成药中栀子苷含量

测定多用７０％甲醇或５０％甲醇为提取溶剂，但鉴于
本方中各成分的特殊性，含水甲醇容易将方中黑冰

片、白砂中的无机盐以及诃子中大量的水溶性鞣

酸提取出来，导致杂质峰较多，干扰测量结果，且

盐类对色谱柱和高效液相系统均有不同程度损坏，

影响色谱柱及仪器寿命，而选用纯甲醇做提取溶剂，

杂质峰较少，对测定结果无干扰，且方法更简便、

快捷，实验的重复性和稳定性更好。另外，相比文

献报道中成药的质量控制方法，本文新增了对模拟

样品、供试样品、栀子药材中栀子苷含量的对比研

究，考察了制剂的均一性及工艺的稳定性。试验结

果表明，模拟样品和样品中栀子苷含量相差不大，

说明生产工艺对尼安嘎日那格１０中栀子苷含量无影
响；对栀子单味药材中栀子苷的含量进行测定，结

果与模拟样品及样品中栀子苷含量相差不大，表明

样品均一性良好，制剂工艺稳定。

蒙医药是经实践考验的具有民族特色的医药体

系，有着很高的医疗价值，蒙医药和传统中医药相

比，其用药特点与地理环境及蒙古族特有的生活方

式有着密切联系，用药方法、用药时间与传统中医

药不同，并且有特殊的炮制方法［１５］，蒙药在质量控

制方面与中药相比还处于低水平阶段，有待进一步

提高。本文建立的方法在进一步完善尼安嘎日那格
１０质量标准的同时，对建立民族特色蒙药的质量控
制方法提出了新的探索，具有一定的示范作用，并

将传统蒙医药理论与现代药学新理论、新技术有机

的结合起来，加强传统蒙药的现代化研究，建立了

科学的质量控制方法，为更好地开发利用蒙药资源

奠定了基础，对促进蒙医药产业现代化、可持续发

展具有重要意义。
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