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HPLC测定栀子中色素类化合物的含量

高凤阳，高晓燕 * ，卢建秋，乔延江
( 北京中医药大学，北京 100029)

［摘要］ 目的:建立栀子中西红花苷-Ⅰ和西红花苷-Ⅱ的含量测定方法。方法:采用 HPLC-DAD 法，Dikma Diamonsil C18

色谱柱( 4. 6 mm × 250 mm，5 μm) ，流动相 0. 1%甲酸水-0. 1%甲酸乙腈梯度洗脱，流速 1 mL·min － 1，检测波长 440 nm。结果:

西红花苷-Ⅰ在 10. 272 ～ 256. 8 mg·L － 1线性关系良好; 平均回收率 96. 68%，RSD 1. 2%。西红花苷-Ⅱ在 2. 544 ～ 63. 6 mg·L － 1

线性关系良好; 平均回收率 102. 94%，RSD 0. 87%。结论:该方法可靠，重复性好，可作为栀子质量控制的进一步补充。
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Determination of the Concentration of Crocin-Ⅰ and
Crocin-Ⅱ in Gardenia jasminoides by HPLC

GAO Feng-yang，GAO Xiao-yan* ，LU Jian-qiu，QIAO Yan-jiang
( Beijing University of Chinese Medicine，Beijing 100029，China)

［Abstract］ Objective: To establish the method for determination of crocin-Ⅰ and crocin-Ⅱ in the
Gardenia jasminoides． Method: High performance liquid chromatography was applied on a Dikma Diamonsil C18

( 4. 6 mm × 250 mm，5 μm) column at temperature 30 ℃ with 0. 1% formic acid-acetonitrile as the mobile phase
in gradient elution for 30 min． The flow rate was 1. 0 mL·min － 1，detected wavelength of 440 nm． Result: The
sample quality of crocin-Ⅰand crocin-Ⅱwith the peak area showed good linear relationship; the average recoveries
were 96. 68% ( n = 6 ) and 102. 94% ( n = 6 ) ． Conclusion: The method is simple，accurate and reproducible; it
can provide the basis of rational application，quality control and the standards for G． jasminoides．
［Key words］ Gardenia jasminoides; HPLC; crocin-Ⅰ ; crocin-Ⅱ

栀子来源于茜草科植物栀子的干燥成熟果

实［1］，具有泻火除烦、清热利湿、凉血解毒的功效。
主要含有 3 类活性成分: 环烯醚萜苷、有机酸及西红
花素类色素成分。其中西红花素是珍稀中药西红花

及栀子中共有的水溶性胡萝卜素类的活性成分，具

有清热、保肝［2］、抗癌、降血脂［3］之功效，是一种集
着色、营养、保健多功能为一体的天然植物色素。西
红花苷-Ⅰ和西红花苷-Ⅱ是栀子中色素类的主要成
分，目前报道的西红花苷类的含量测定方法主要为

分光光度法［4］，薄层扫描法［5］ 及高效液相色谱

法［6］。本研究采用高效液相色谱法对栀子中西红
花苷-Ⅰ和西红花苷-Ⅱ的含量进行了测定，与已报
道的西红花苷类含量测定方法［7］: 保留时间西红花

苷-Ⅰ和西红花苷-Ⅱ分别为 35. 1，35. 2 min，线性范
围 0. 142 ～ 1. 775，0. 026 ～ 0. 325 mg·L － 1，精密度

RSD 分别为 1. 52%，1. 50%，重复性 RSD 1. 68%，
1. 63%相比，出峰时间明显缩短，线性范围广，精密
度和重复性显著提高。本方法可作为栀子质量控制
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的进一步补充。
1 材料

Agilent 1100 系统，包括在线真空脱气机、二元
梯度泵、自动进样器、柱温箱、二极管阵列检测器。
乙腈为色谱纯( 德国默克公司) ，甲酸( 美国 ROE 公
司 HPLC 级试剂) ，高纯水来自 Milli-Q 超纯水系统
( 美国 Millipore) 。
栀子 Gardenia jasminoides Ellis 药材取自亚宝北

中大( 北京) 制药有限公司，经北京中医药大学杨瑶

珺副研究员鉴定。西红花苷-Ⅰ对照品( 中国食品药
品检定研究院，批号 111588-200501 ) 和西红花苷-Ⅱ
对照品( 中国食品药品检定研究院，批号 111589-
201103 ) 。
2 方法与结果
2. 1 色谱条件 Dikma Diamonsil C18色谱柱( 4. 6
mm × 250 mm，5 μm ) ，流动相 A 为 0. 1% 甲酸溶
液，B 为 0. 1% 甲酸-乙腈。梯度洗脱 ( 0 ～ 6 min，
25% ～ 25% B; 6 ～ 16 min，25% ～ 26% B; 16 ～ 17
min，26% ～ 27% B; 18 ～ 30 min，27% ～ 31% B ) 。流
速 1 mL·min － 1，柱温 30 ℃，检测波长 440 nm。对照
品和样品色谱图见图 1。

A. 对照品; B．药材; 1. 西红花苷-Ⅰ ; 2. 西红花苷-Ⅱ

图 1 栀子药材中 2 种成分的 HPLC

2. 2 样品的制备
2. 2. 1 供试品溶液的制备 称取栀子药材粉末
( 40 目) 1. 02 g，加 70% 甲醇 100 mL，超声提取 40
min，冷却后称定，用 70%甲醇补足减失质量，摇匀，
静置后取上清液过滤，即得。
2. 2. 2 对照品溶液的制备 取西红花苷-Ⅰ和西红
花苷-Ⅱ对照品适量，精密称定，加 70%甲醇制成每

1 mL 含 0. 256 8，0. 063 6 mg 的溶液，即得。
2. 3 标准曲线的绘制 精密吸取已配制好的对照
品溶液 0. 2，0. 5，1，2，5 mL，分别置于 5 mL 棕色量
瓶中，70%甲醇稀释至刻度，每次进样 10 μL，按照
上述色谱条件测定西红花苷-Ⅰ和西红花苷-Ⅱ的峰
面积，以面积为纵坐标，进样浓度为横坐标，绘制标

准曲线，计算回归方程，结果线性关系良好。西红花
苷-Ⅰ : Y = 56. 371X － 14. 435 ( r = 0. 999 9 ) ; 西红花
苷-Ⅱ : Y = 69. 25X － 17. 718 ( r = 0. 999 8 ) ，西红花
苷-Ⅰ质量浓度的线性范围为 10. 272 ～ 256. 8 mg·
L － 1，西红花苷-Ⅱ质量浓度的线性范围为 2. 544 ～
63. 6 mg·L － 1。
2. 4 精密度试验 取同一份对照品溶液，按上述
2. 1 色谱条件下，连续进样 5 次，测定峰面积。西红
花苷-Ⅰ的 RSD 0. 7% ( n = 5 ) ，西红花苷-Ⅱ的 RSD
0. 3% ( n = 5 ) ，表明仪器精密度良好。
2. 5 稳定性试验 取统一供试品溶液，分别与样品
制备后的 0，2，4，8，12，24 h 进样 10 μL，测峰面积，
西红花苷-Ⅰ的 RSD 1. 14%，西红花苷-Ⅱ的 RSD
0. 78%。表明供试品溶液在 24 h 内稳定。
2. 6 重复性试验 取同一批栀子，按 2. 2. 1 平行处
理 6 份，同法制成供试品溶液，测峰面积并计算西红
花苷-Ⅰ和西红花苷-Ⅱ的含量，结果西红花苷-Ⅰ的
平均含量为 60. 8 μg，RSD 1. 2% ( n = 6 ) ，西红花苷-
Ⅰ的平均含量为 7. 5 μg，RSD 0. 8% ( n = 6 ) 。
2. 7 回收率试验 精密称取已知含量的样品
1. 245 g，精密加入西红花苷-Ⅰ和西红花苷-Ⅱ对照
品适量，按按 2. 2. 1 项下的方法制备供试品溶液，依
法测定峰面积并计算含量和回收率，结果见表 1，2。

表 1 西红花苷-Ⅰ加样回收率试验

样品含量

/μg

加入量

/μg

测得量

/μg

回收率

/%

平均值

/%

RSD

/%

69. 03 41. 5 108. 71 95. 6

69. 03 41. 5 109. 5 97. 5

69. 03 41. 5 109. 2 96. 8
96. 68 1. 2

69. 03 41. 5 108. 7 95. 6

69. 03 41. 5 108. 9 96. 0

69. 03 41. 5 109. 96 98. 6

2. 8 供试品的含量测定 按拟定方法测定 3 批样
品，结果样品中的西红花苷-Ⅰ质量分数为 59. 71，
59. 41，59. 86 μg·g － 1 ; 西红花苷-Ⅱ的质量分数为
7. 42，7. 21，7. 48 μg·g － 1。
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表 2 西红花苷-Ⅱ加样回收率试验

样品含量

/μg

加入量

/μg

测得量

/μg

回收率

/%

平均值

/%

RSD

/%

8. 46 7. 44 16. 02 101. 6
8. 46 7. 44 16. 1 102. 7
8. 46 7. 44 16. 16 103. 5

102. 94 0. 878. 46 7. 44 16. 21 104. 16
8. 46 7. 44 16. 08 102. 42
8. 46 7. 44 16. 14 103. 26

3 讨论
3. 1 流动相的考察 考察了甲醇-水、乙腈-水、乙
腈-0. 2%乙酸水、乙腈-0. 05% 磷酸水、0. 1% 甲酸乙
腈-0. 1%甲酸水等，结果表明 0. 1%甲酸乙腈-0. 1%
甲酸水系统最佳，色谱峰型好，峰型较为尖锐并改善

拖尾现象，虽然乙腈-0. 05% 磷酸水的峰型更佳、分
离效果更好，但考虑对栀子进一步研究时需适用于

离子阱质谱检测系统，最终采用了上述的色谱条件。
3. 2 供试品溶液的处理方法考察 选择用 70%甲
醇提取，分别采用加热回流、超声 40 min 和冷浸处
理 3 种方法进行比较，结果所得的西红花苷-Ⅰ和西

红花苷-Ⅱ含量差别不大，因超声提取较为方便，且
重复性好，故采用超声方法提取。
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黄芪药材的 HPLC-DAD-ELSD指纹图谱研究

梁瑾1，刘小花1，任远2，梁建娣1，党子龙1，封德梅3，封士兰1*

( 1. 兰州大学药学院，兰州 730000 ; 2. 甘肃省中药药理与毒理学重点实验室( 培育基地) ，
兰州 730000 ; 3. 甘肃省第二人民医院，兰州 730000)

［摘要］ 目的:采用高效液相色谱法-二极管阵列检测器-蒸发光检测器 ( HPLC-DAD-ELSD ) 联用技术对黄芪药材进行指

纹图谱研究。方法:采用 Waters 2695-SpursilTM C18色谱柱( 4. 6 mm × 250 mm，5 μm) ，流动相乙腈-水梯度洗脱，流速 1. 0 mL·

min － 1，柱温 25 ℃，进样量 20 μL，检测波长 254 nm。蒸发光散射检测器的条件为: 漂移管温度 112. 8 ℃，载气流速 3. 2 L·

min － 1。结果: 10 批药材 HPLC-DAD 指纹图谱找到 14 个共有峰，鉴别了毛蕊异黄酮和芒柄花素; HPLC-ELSD 指纹图谱找到 9

个共有峰，鉴别了毛蕊异黄酮苷、黄芪甲苷、黄芪皂苷Ⅲ、黄芪皂苷Ⅱ。结论:方法准确可靠，为全面控制黄芪药材质量提供了

一种方法。
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［中图分类号］ R284． 1 ［文献标识码］ A ［文章编号］ 1005-9903( 2012) 17-0070-05

［网络出版地址］ http: / / www． cnki． net / kcms / detail /11． 3495． R． 20120704． 1741． 025． html

［网络出版时间］ 2012-07-04 17 : 41

·07·

第 18 卷第 17 期
2012 年 9 月

中国实验方剂学杂志
Chinese Journal of Experimental Traditional Medical Formulae

Vol． 18，No． 17
Sep．，2012


