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专题———现代生物学技术在中药资源研究中的应用

白芍饮片标准汤剂质量标准研究

朱广伟　李西文　陈士林
（中国中医科学院中药研究所，北京，１００７００）

摘要　目的：制备白芍饮片标准汤剂，并进行质量标准研究。方法：以水为溶剂，以标准化工艺制备标准汤剂，采用ＵＰＬＣ
ＤＡＤ法测定芍药苷含量，并进行转移率、出膏率计算及指纹图谱研究。结果：１０批次白芍样品制成的标准汤剂中芍药苷
含量为１６９～２６０ｍｇ／ｍＬ，转移率为６０４７％ ～８５１６％，平均转移率为 ７１６２％，标准偏差为 ８７４％。出膏率范围为
１９００％～２６５０％，平均出膏率为２１８９％，标准偏差为２５１％。指纹图谱共有峰１１个，确认５个，分别是：氧化芍药苷、
儿茶素、芍药内酯苷、芍药苷、苯甲酰芍药苷。结论：本方法处理样品简单，重复性好，可用于白芍标准汤剂的制备及质量

标准研究。
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　　白芍为毛茛科植物芍药 ＰａｅｏｎｉａｌａｃｔｉｆｌｏｒａＰａｌｌ
的干燥根，主产于安徽、浙江、四川、山东等地。白芍

饮片呈圆形薄片，气微，味微寒、酸，含有芍药苷、芍

药内酯苷、氧化芍药苷、苯甲酰芍药苷［１５］等，具有养

血调经，敛阴止汗，柔肝止痛［６８］，平抑肝阳的功效，

用于治疗月经不调，胁痛，腹痛，四肢挛急［９１０］等症。

本研究以市售５个产地（湖南、安徽、山东、浙江、四
川）１０批次白芍饮片为材料，以标准化工艺制备白
芍饮片标准汤剂［１１］，考察含量、转移率、出膏率范

围，及指纹图谱研究，为规范根及根茎类饮片的煎煮

工艺流程，为白芍饮片标准汤剂质量标准的制定提

供基础研究数据。

１　材料
１１　仪器　Ａｇｉｌｅｎｔ１２９０高效液相色谱仪，ＨＰ真空

脱气泵，ＨＰ四元泵，ＨＰ自动进样，ＨＰ柱温箱，ＵＰ
ＬＣＤＡＤ检测器；ＷＲＸ１Ｓ型ＢＰ１１０Ｓ电子分析天平；
Ｔｈｅｒｍｏ１８色谱柱（１５ｍｍ×２１０ｍｍ，２６μｍ）。
１２　受试药物　芍药苷（含量 ≥９８％，批号
１３０８１５），购自成都普菲德生物技术有限公司。白芍
购自河北省安国药材市场，分别产自湖南（一等品至

三等品）、安徽亳州（一等品至四等品）、浙江、山东、

四川，经ＤＮＡ条形码技术鉴定均为毛茛科植物芍药
ＰａｅｏｎｉａｌａｃｔｉｆｌｏｒａＰａｌｌ的干燥根。见表１。
２　方法
２１　对照品溶液的制备　精密称取芍药苷对照品
适量，加甲醇配制成含芍药苷０５４ｍｇ／ｍＬ的对照品
溶液，至于冰箱中，４℃保存，备用。
２２　供试品溶液的制备
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２２１　白芍饮片　乙醇提取液制备精密称取表１
各批次白芍饮片５ｇ，按照２０１５版《中华人民共和国
药典》制备各样品溶液。

表１　样品来源

编号 规格 编号 规格

ＢＳ０１ 湖南一等 ＢＳ０６ 亳州三等

ＢＳ０２ 湖南二等 ＢＳ０７ 亳州四等

ＢＳ０３ 湖南三等 ＢＳ０８ 浙江

ＢＳ０４ 亳州一等 ＢＳ０９ 山东

ＢＳ０５ 亳州二等 ＢＳ１０ 四川

２２２　白芍饮片标准　汤剂的制备精密称取表１
各批次白芍饮片１００ｇ，分别加７倍量的水，先浸泡
３０ｍｉｎ，煮沸６０ｍｉｎ，过滤分离出煎煮液，最后再加６
倍量水煎煮４０ｍｉｎ。合并煎煮液，浓缩成５００ｍＬ溶
液，即浓度为０２ｇ／ｍＬ的原药材溶液，取该浓缩液１
ｍＬ至１０ｍＬ的容量瓶中，用甲醇稀释至刻度，静置
２０ｍｉｎ，分出上清液，即得供试品，进样前用０４５μｍ
滤膜过滤。

２３　色谱条件　色谱柱为 Ｔｈｏｒｍｏ１８色谱柱（２１
ｍｍ×１５０ｍｍ，２６μｍ）；流动相为乙腈（Ｂ）０１％醋
酸水溶液（Ａ），梯度洗脱，０～６ｍｉｎ，５％ ～１５％Ｂ，６
～１１ｍｉｎ，１５％～２０％Ｂ，１１～１５ｍｉｎ，２０％ ～２５％Ｂ，
１５～２１ｍｉｎ，２５％ ～４０％Ｂ，２１～２６ｍｉｎ，４０％ ～５０％
Ｂ，２６～２７ｍｉｎ，５０％ ～９５％Ｂ，体积流量 ０４ｍＬ／
ｍｉｎ，进样量３μＬ，柱温３０℃，检测波长为２３０ｎｍ，
色谱如见图１，图２。

图１　芍药苷对照品ＵＰＬＣＤＡＤ色谱图

图２　白芍饮片标准汤剂ＵＰＬＣＤＡＤ色谱图

２４　线性关系考察　精密吸取“２１”中对照品溶液
０２μＬ、０４μＬ、０６μＬ、０８μＬ、１０μＬ分别加到５
ｍＬ容量瓶中，定容至刻度。按２３色谱条件测定各
成分的峰面积，以峰面积积分值为纵坐标（Ｙ），对照
品进样量（μｇ）为横坐标（Ｘ），绘制标准曲线，计算回

归方程，结果见图３。

图３　芍药苷标准曲线

２５　精密度考察　取同一批白芍供试品溶液，按照
２３色谱条件进样，连续６次，测定并计算芍药苷峰
面积的ＲＳＤ值。ＲＳＤ分别为０４％，表明仪器精密
度良好。见表２。

表２　精密度试验结果

编号 峰面积 ＲＳＤ（％）

ＮＯ：１ １２１７２９ ０４％
ＮＯ：２ １２２７５８
ＮＯ：３ １２２９４５
ＮＯ：４ １２３０１３
ＮＯ：５ １２３０１０
ＮＯ：６ １２３１０１

２６　稳定性试验　精密称取白芍饮片适量，制备供
试品溶液，按照２３色谱条件进样，分别于配制后０，
４，８，１０，１２，２４ｈ进样，测定并计算芍药苷峰面积的
ＲＳＤ值。ＲＳＤ分别为１３％，表明２４ｈ内供试品溶
液稳定性良好。见表３。

表３　稳定性试验结果

编号 时间（ｈ） 峰面积 ＲＳＤ（％）

ＮＯ：１ ０ １３２６０８ １３％
ＮＯ：２ ４ １３６０５５
ＮＯ：３ ８ １３１４９５
ＮＯ：４ １０ １３１６４９
ＮＯ：５ １２ １３２８０８
ＮＯ：６ ２４ １３２０２６

２７　重复性实验　精密称取白芍饮片适量，平行制
备６批次供试品溶液，按照２３色谱条件进样，测定
并计算芍药苷峰面积的 ＲＳＤ值。ＲＳＤ为１４％，表
明本方法重复性良好。见表４。
２８　加样回收率试验　精密称取同一批已知含量
的供试品，分别精密加入等量药苷对照品，按照色谱

条件测定含量，计算芍药苷的平均回收率为

９８５％，ＲＳＤ值为１４％。见表５。
３　结果
３１　转移率及出膏率考察
３１１　白芍饮片及标准汤剂中芍药苷含量测定　
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分别精密吸取２２１中各溶液１μＬ进样，按照２３
色谱条件测定峰面积，根据外标法计算白芍饮片中

芍药苷含量。见表６。
分别精密吸取２２２中供试品溶液各５μＬ进

样，按照２３色谱条件测定峰面积，根据外标法计算
标准汤剂中芍药苷含量，结果见表６。

表４　重复性试验结果

编号 峰面积 ＲＳＤ（％）

ＮＯ：１ １１２９５６
ＮＯ：２ １１３４４５
ＮＯ：３
ＮＯ：４

１１５２０６
１１４３６６

１４％

ＮＯ：５ １１６５７４
ＮＯ：６ １１７１５４

表５　加样回收率试验结果

编号
供试液含量

（ｍｇ）
加入量

（ｍｇ）
测得量

（ｍｇ）
回收率

（％）
平均回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

ＮＯ：１ ２５６３６ ２５６３５５０９８７ ９８９
ＮＯ：２ ２５６３６ ２５６２９５１０１１ ９９０
ＮＯ：３
ＮＯ：４

２５６３６
２５６３６

２５６３１
２５５３７

５１１０３
５００８７

９９４
９５８

９８５ １４

ＮＯ：５ ２５６３６ ２５６１２５１０２８ ９９１
ＮＯ：６ ２５６３６ ２５６７８５１０４７ ９９０

表６　白芍饮片及标准汤剂中芍药苷含量

样品编号 饮片（％） 标准汤剂（ｍｇ／ｍＬ）

ＢＳ０１ １４８％ ２３１
ＢＳ０２ １２９％ １６９
ＢＳ０３ １２２％ １８４
ＢＳ０４ ２０７％ ２５６
ＢＳ０５ ２０１％ ２４３
ＢＳ０６ １９１％ ２４７
ＢＳ０７ １５９％ ２６０
ＢＳ０８ １３４％ ２０４
ＢＳ０９ １５６％ ２１０
ＢＳ１０ １５２％ ２５９

３１２　芍药苷转移率　根据３１１测定结果，按照
转移率计算公式计算芍药苷转移率，转移率计算公

式为：

转移率（％）＝Ｗ（ｍｇ）／Ｍ（ｍｇ）×１００％
注：Ｗ表示汤剂中芍药苷的量（ｍｇ），Ｍ表示饮

片中芍药苷的量（ｍｇ）。
３１３　标准浸膏出膏率计算结果　精密吸取混合
均匀的２２２供试品溶液１０ｍＬ于蒸发皿中，４０℃
真空干燥至恒重，称量重量，根据出膏率公式计算标

准汤剂出膏率。见表８。
出膏率（％）＝（ｗ×Ｖ）／（ｖ×Ｍ）×１００％
注：Ｍ表示药材量（ｇ），Ｖ表示中药饮片标准汤

剂体积（ｍＬ），ｖ表示取样体积（ｍＬ），ｗ表示取样所

得干膏量（ｇ）。
表７　芍药苷转移率计算结果（珋ｘ±ｓ）

样品编号 转移率（％） 珋ｘ±ｓ

ＢＳ０１ ７７９６％
ＢＳ０２ ６５６１％
ＢＳ０３ ７５２９％
ＢＳ０４ ６２０３％
ＢＳ０５
ＢＳ０６

６０４７％
６４４７％

７１６２％±８７４％

ＢＳ０７ ８１６９％
ＢＳ０８ ７６５１％
ＢＳ０９ ６７０２％
ＢＳ１０ ８５１６％

表８　标准汤剂出膏率计算结果（珋ｘ±ｓ）

样品编号 出膏率（％） 珋ｘ±ｓ

ＢＳ０１ ２３６０％
ＢＳ０２ ２２５０％
ＢＳ０３ ２２１０％
ＢＳ０４ １９００％
ＢＳ０５
ＢＳ０６

２０００％
２０００％

２１８９％±２５１％

ＢＳ０７ ２５００％
ＢＳ０８ ２０５０％
ＢＳ０９ １９６８％
ＢＳ１０ ２６５０％

３２　白芍饮片标准汤剂ＵＰＬＣＤＡＤ指纹图谱研究
３２１　指纹图谱的建立及共有峰的标定　按照
“２３”色谱条件分别将１０批次白芍饮片标准汤剂供
试品溶液进样分析，准确吸取各供试品溶液５μＬ，
注入ＵＰＬＣ记录色谱峰信息。见图４，生成的对照指
纹图谱见图５。其中共有峰１１个，通过 ＵＰＬＣＥＳＩ
ＭＳ／ＭＳ指认５个，分别是１号峰：氧化芍药苷（Ｒｔ＝
４６６１）；２号峰：儿茶素（Ｒｔ＝５６９６）；３号峰：芍药内
酯苷（Ｒｔ＝６４４７）；４号峰：芍药苷（Ｒｔ＝７１０２）；１１
号峰：苯甲酰芍药苷（Ｒｔ＝１８７０９）。见表９。
３２２　相对保留时间及相对峰面积　对照指纹图
谱中，以芍药苷色谱峰的保留时间和峰面积为１，计算
各峰的相对保留时间和相对峰面积，结果见表１０。
３２３　指纹图谱相似度评价　运用“中药指纹图谱
相似度评价系统（２００４Ａ版）”软件，经过数据导入，
峰点校正和数据匹配，以中位数法建立对照指纹图

谱。根据峰匹配结果，以峰面积为参数，计算出待测

指纹图谱与对照图谱的整体相似度，结果表明，相似

度均大于０９，符合指纹图谱相似度要求。具体计
算结果如下：Ｓ１：０９８４；Ｓ２：０９７８；Ｓ３：０９８１；Ｓ４：
０９８４；Ｓ５：０９８９；Ｓ６：０９８７；Ｓ７：０９８７；Ｓ８：０９８８；
Ｓ９：０９７３；Ｓ１０：０９８１。
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图４　１０批白芍样品ＵＰＬＣＤＡＤ指纹图谱

图５　共有峰及其化学归属
　　注：１、氧化芍药苷（Ｒｔ＝４６６１），２、儿茶素（Ｒｔ＝５６９６），３、芍药内酯苷（Ｒｔ＝６４４７），４、芍药苷（Ｒｔ＝７１０２）１１、苯甲酰芍
药苷（Ｒｔ＝１８７０９）。

表９　主要色谱峰的归属

色谱峰编号 色谱峰确认 离子化形式 ｍ／ｚ ＵＰＬＣＥＳＩＤＡＤＭＳ２

１ 氧化芍药苷 ［Ｍ＋Ｈ］＋ ４９７ ＭＳ２［４９７］：３３５（７５），３１７（１６），２８３（７），１９７（１００），１７９（１８），１６１（７）
２ 儿茶素 ［Ｍ＋Ｈ］＋ ２９１ ＭＳ２［２９１］：２７３（１８），１６５（４４），１５１（１８），１４７（９），１３９（１００），１２３（７６）
３ 芍药内酯苷 ［Ｍ＋Ｈ］＋ ４８１ ＭＳ２［４８１］：３１９（９７），３０１（３２），１９７（１００），１７９（２１），１６１（１０）
４ 芍药苷 ［Ｍ＋ＮＨ４］＋ ４９８ ＭＳ２［４９８］：４６３（７），１７９（１００），１５１（１２）
１１ 苯甲酰芍药苷 ［Ｍ＋Ｈ］＋ ５８５ ＭＳ２［５８５］：３１９（１００），３０１（２７），２６７（２９），１９７（１７）

４　结果
通过对入选的１０批次白芍进行含量测定，各批

次的芍药苷含量均符合药典的要求（芍药苷含量≥
１２％），含量分别为：湖南一等 １４８％、湖南二等
１２９％、湖南三等１２２％、亳州一等２０７％、亳州二
等２０１％、亳州三等１９１％、亳州四等１５９％、浙江
１３４％、山东１５６％、四川１５２％。从数据看，各产
地的白芍指标成分含量存在一定的差异，亳州一等

质量最优，为药典最低值１７２５倍。

选定的符合药典含量要求的白芍饮片（芍药苷

含量１３４％ ～２０７％），按照标准化工艺制备成的
标准汤剂指标成分含量为１６９～２６０ｍｇ／ｍＬ，转移
率为６０４７％～８５１６％，平均转移率为７１６２％，标
准偏差为 ８７４％。出膏率范围为 １９００％ ～
２６５０％，平均出膏率为 ２１８９％，标准偏差为
２５１％。

通过分析可以看出，作为原材料的饮片，其质量

优劣与汤剂含量、转移率、出膏率并无明显的线性关
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系（图６），通过比较发现，饮片的切制方式、质地疏
松度也是影响这些指标的重要因素。因此，工业生

产时，既要考虑到饮片质量，还要考虑到饮片的加工

方式等因素。

表１０　各共有峰相对保留时间和相对峰面积

编号 保留时间 相对保留时间 峰面积 相对峰面积

１ ４６６１ ０６６ ６４３７０３ ００２
２ ５６９６ ０８０ ２２１６６ ００１
３ ６４４７ ０９１ １０６２１６９４ ０３２
４ ７１０２ １００ ３３７００７７５ １００
５ ８８７６ １２５ ２６７２８６ ００１
６ ９３２１ １３１ ２２４３８７１ ００７
７ ９５８６ １３５ １６２８７２ ００５
８ １２０３６ １６９ ７５１３４４ ００２
９ １２７４２ １７９ ２９４８９１ ００１
１０ １８３７７ ２５９ １００４６５ ００３
１１ １８７０９ ２６３ ２７１４８７ ００１

图６　饮片含量、汤剂含量、转移率、出膏率趋势图

　　通过对１０批次白芍饮片标准汤剂的指纹图谱
研究发现，汤剂的指纹图谱相似度较高，均达到０９
以上，共有峰总计１１个，确认５个，包括氧化芍药
苷、儿茶素、芍药内酯苷、芍药苷、苯甲酰芍药苷，５
个峰的相对保留为０６６∶０８０∶０９１∶１００∶２６３；相
对峰面积为００６∶００１∶０３２∶１００∶００１。
５　讨论

中药饮片标准汤剂作为一种标准物质和标准体

系，是对传统汤剂煎煮工艺的传承和创新，传统汤剂

在煎煮时一般没有固定的加水量、煎煮时间、浓缩体

积等，大多根据经验操作，如《伤寒论》中有记载：

“……右二味，以水三升，煮取一升五合……”；又有

记载“……右六味，以水七升，煮取三升……”，传统

煎煮方法也没有明确的时间计量，一般以加水量及

浓缩体积来控制煎煮时间，如将三升水煎煮至一升

五合时即可停止煎煮，以此进行时间计量，这种粗略

的计算原则不利于中药现代化，更无法保证汤剂质

量标准的制定及临床给药剂量的均一性。现代煎煮

规范虽对不同部位、不同功效的饮片加水量、煎煮时

间作了细化，如加水量“浸过药面２～５ｃｍ”，煎煮时

间“一般药物２０～３０ｍｉｎ；解表、清热、芳香类１５～
２０ｍｉｎ；滋补类 ４０～６０ｍｉｎ；二煎时间比头煎略缩
短”，但数值范围较宽，容易受人为因素影响而产生

较大误差。

中药饮片标准汤剂既传承了按照药用部位的不

同，设计不同层次的加水量，如：根及根茎类饮片首

煎加７倍水，二煎加６倍水。同时也根据功效的差
异及饮片的特质设计不同煎煮时间，如：一般饮片，

头煎３０ｍｉｎ，二煎２０ｍｉｎ；对于质地坚硬、滋补类饮
片，头煎６０ｍｉｎ，二煎４０ｍｉｎ，从根本上解决了工艺
不统一的问题，解决了以往因煎煮工艺的不同，而导

致用药剂量无法统一的现状，为规范根及根茎类饮

片的煎煮工艺流程，为白芍饮片标准汤剂质量标准

的制定提供基础研究数据。同时，中药饮片标准汤

剂对于生产配方颗粒具有重要的指导作用，对于同

种饮片，由于给定了具体的操作规范，可以从根本上

减少不同批次、不同厂家间产品的差异，确保质量的

均一性，保障了用药安全及临床疗效。
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