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摘要　目的：以高效液相色谱法测定蜜炙酸枣仁中斯皮诺素的含量。方法：采用反相高效液相色谱法，以 ＷｏｎｄａＣｒａｃｔ
ＯＤＳ２（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）为色谱柱，乙腈－水为流动相，检测波长３３５ｎｍ，流速１ｍＬ／ｍｉｎ，柱温３０℃。结果：斯皮
诺素的线性范围０００５～０３ｍｇ／ｍＬ，ｒ＝０９９６５，平均回收率为９９７４％，ＲＳＤ＝１４６％。结论：该方法准确、重现性好，可
为蜜炙酸枣仁的炮制工艺研究及质量控制提供检测标准。
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　　酸枣仁为鼠李科 Ｒｈａｍｎａｃｅａｅ植物酸枣的种子，
是临床应用较为广泛的中药，具有养肝、宁心安神、

生津、敛汗的功效，临床主要用于治疗失眠、心脾气

血两虚，脾不统血证与治阴亏内热，心神不宁证，临

床常用于治疗虚烦不眠［１２］。

有关酸枣仁炮制方法的记载，最早见于南齐《刘

涓子鬼遗方》，记载方法为炒法。历代炮制方法包括

蒸法、酒浸法、姜汁炒等。２０１５版《中华人民共和国
药典》中收载酸枣仁、炒酸枣仁。除此之外，福建省

临床常用蜜枣仁，初步调研，福州同春药业有限公司

供应的酸枣仁有酸枣仁、炒酸枣仁、蜜枣仁３种炮制
品，近些年蜜枣仁销售量接近炒酸枣仁，说明蜜枣仁

在福建省用的比较普遍，是地方习惯用药。该饮片

用药历史悠久，收载于《福建省中药饮片炮制规

范》［３］。

实践证明，酸枣仁蜜炙后不但可增强益阴敛汗

作用，而且利于贮藏。研究显示，酸枣仁、炒酸枣仁、

蜜枣仁３种炮制品在相同条件下贮藏１２个月，蜜枣

仁颜色、光泽、气味、霉变、虫蛀等５个方面均优于酸
枣仁和炒酸枣仁。初步分析，酸枣仁经炼蜜炮制后，

蜂蜜易渗人酸枣仁内部组织，降低酸枣仁的含水量，

使酸枣仁不易吸潮霉变，颜色鲜艳，光泽度好，易于

贮藏。此外，蜂蜜含有较丰富的营养成分，如葡萄

糖、果糖、蔗糖、有机酸、维生素及无机盐类等，具滋

补作用，味甜能矫味，并具有润肺止咳、润肠通便、解

毒的作用，所以酸枣仁蜜炙后可增强益阴敛汗作用。

另外，蜂蜜中含有大量还原糖，能防止药材有效成分

的氧化变质［４］。

现代研究表明酸枣仁含酸枣仁皂苷、三萜化合

物等，具有镇静、催眠、安神的作用。此外，２０１５年
版《中华人民共和国药典》中所规定的酸枣仁质量

标准中还包括斯皮诺素，该成分是酸枣仁中起效成

分和质控成分。所以本研究以斯皮诺素为标准品，

用高效液相色谱法测定了蜜炙酸枣仁中该成分的含

量，旨在为蜜炙酸枣仁中斯皮诺素的含量测定及质

量控制提供检测标准［５］。
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１　仪器与试剂
电子天平（梅特勒托利多称重设备有限公司，

ＸＳ１０５型）；电子天平（赛多利斯科学仪器有限公司，
京制 ０００００２４６）；高效液相色谱仪（戴安，Ｕ３０００
型）。

甲醇（２０１４１２１８，国药集团化学试剂有限公司）；
乙腈（２０１４０３２１，国药集团化学试剂有限公司）；酸枣
仁（２０１４１１０７，陇西聚堂中药材实业有限公司）；斯皮
诺素（９９３５％，ＭｕＳＴ１４０４２３１１，中国科学院成都生
物研究所）。

２　方法与结果
２１　色谱条件　色谱柱 ＷｏｎｄａＣｒａｃｔＯＤＳ２，（２５０
ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈水；检测波长：
３３５ｎｍ；柱温：３０℃；流速：１ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：１０
μＬ；以乙腈为流动相Ａ，以水为流动相Ｂ；梯度洗脱；
理论板数按斯皮诺素峰计算应不低于２０００。

表１　斯皮诺素ＨＰＬＣ梯度洗脱条件

时间／ｍｉｎ 流动相Ａ／％ 流动相Ｂ／％

０→１０ １２→１９ ８８→８１
１０→１６ １９→２０ ８１→８０
１６→２２ ２０→１００ ８０→０
２２→３０ １００ ０

图１　蜜枣仁样品ＨＰＬＣ图谱

图２　斯皮诺素标准品ＨＰＬＣ图谱

２２　对照品溶液的制备　取斯皮诺素对照品 １０
ｍｇ，精密称定，于 １０ｍＬ容量瓶中加甲醇制成每 １

ｍＬ含１ｍｇ的溶液，即得，ＨＰＬＣ图谱见图１。
２３　供试品溶液的制备　参考文献［６８］，取蜜枣仁

样品粉末（过四号筛）约１ｇ，精密称定，置索式提取
器中，加石油醚（６０％～９０％）适量，加热回流４ｈ，弃
去石油醚液，药渣挥去溶剂，加入７０％乙醇２０ｍＬ，
加热回流２ｈ，滤过，滤渣用７０％乙醇５ｍＬ洗涤，合
并洗液与滤液，回收溶剂至干，残渣加甲醇溶解，转

移至５ｍＬ容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，取
续滤液，即得［９１５］，ＨＰＬＣ图谱见图２。
２４　标准曲线的绘制　精密吸取斯皮诺素对照品
贮备液０１、０１５、０２、０３、０６ｍＬ，分别置于２ｍＬ
容量瓶中，加甲醇定容，配成系列对照品溶液。按上

述色谱条件进样测得各浓度峰面积，以峰面积 Ａ为
纵坐标，浓度 Ｃ为横坐标，得回归曲线 Ｙ＝２２０２３ｘ
＋１４４９８，Ｒ＝０９９３０，结果显示斯皮诺素在００５～
０３范围内有良好线性关系。见图３。
２５　精密度试验　精密量取对照品溶液（１ｍｇ／
ｍＬ）０２ｍＬ于２ｍＬ容量瓶，加甲醇定容，进样量为
１０μＬ，分别连续进样 ５次，结果对照品峰面积的
ＲＳＤ＝１５２％。见表２。

图３　斯皮诺素标准曲线

表２　精密度试验

编号 １ ２ ３ ４ ５ ６ ＲＳＤ％

峰面积 ２３９９ ２４０５ ２４１７ ２４１２ ２４３１ ２４９９ １５２

２６　稳定性试验　精密量取对照品溶液（１ｍｇ／
ｍＬ）０２ｍＬ于２ｍＬ容量瓶，加甲醇定容，进样量为
１０μＬ，分别于１、２、３、４、６、８、１０和１２ｈ进行测定，结
果对照品峰面积的ＲＳＤ＝１８９％。见表３。

表３　稳定性试验

时间（ｈ） １ ２ ３ ４ ６ ８ １０ １２ ＲＳＤ％

峰面积 ２４１２２４７７２４３１２４４９２５０６２５４８２５２６２４８５１８９

２７　重复性试验　取同一样品５份，每份１ｇ，精密
称定，按供试品溶液制备方法制备溶液，分别进样，进

样量１０μＬ，测定５个结果ＲＳＤ为２０％。见表４。

表４　重复性试验

编号 １ ２ ３ ４ ５ ＲＳＤ％

峰面积 ３１２４ ３０５９ ３００７ ２８８０ ２９８５ ２０
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２８　加样回收率试验　精密量取已知含量（０１４３０
ｍｇ／ｍＬ）的炒酸枣仁样品溶液０９ｍＬ，加入０１ｍＬ
对照品溶液（１ｍｇ／ｍＬ），摇匀，进样 １０μＬ进行测
定，平行测定６份。计算平均回收率，结果平均回收
率为９９７４％，ＲＳＤ＝１４６％。见表５。

表５　斯皮诺素加样回收率

编号
样品量

（ｍｇ）
加入标准品量

（ｍｇ）
测得量

（ｍｇ）
回收率

（％）
平均回收率

（％）
ＲＳＤ
％

１ ０１２５８ ０１ ０２２４１ ９８３１ ９９７４ １４６
２ ０１２５８ ０１ ０２２５１ １００４０
３ ０１２５８ ０１ ０２２１１ ９５３１
４ ０１２５８ ０１ ０２２５７ ９９９４
５ ０１２５８ ０１ ０２２９６ １０３８０
６ ０１２５８ ０１ ０２２６５ １００６７

２９　样品含量测定　样品按上述供试品溶液的制
备方法制备样品溶液，精密吸取样品溶液１０μＬ，依
照上述色谱条件进行测定。见表６。

表６　样品斯皮诺素含量测定结果

样品 峰面积 含量（％） 平均值（％） ＲＳＤ（％）

１ ３２０２ ００７５
２ ３１９８ ００７４ ００７５ ０１４
３ ３２６０ ００７６

３　讨论
本实验以斯皮诺素为标准品，用 ＨＰＬＣ法测定

了福州特色饮片蜜炙酸枣仁中该成分的含量，实验

结果显示，该方法准确、重现性好，可为蜜炙酸枣仁

的炮制工艺研究及质量控制提供检测标准。

目前，蜜枣仁生产多依赖传统经验，缺乏客观

化、数字化、可推广的工艺参数。如此条件下，很难

保证饮片质量，进而会影响临床疗效。因此，斯皮诺

素含量可作为质控指标，开展蜜枣仁炮制工艺规范

化和质量标准研究。

实验过程中，尝试分析生枣仁中斯皮诺素的含

量，发现酸枣仁蜜炙后斯皮诺素含量稍有升高，可能

与炮制过程辅料和加热有关，尤其是加热可在一定

程度上促进药效成分的溶出。如需进一步研究酸枣

仁蜜炙过程中的变化，需结合多个化学成分指标和

药效学分析进行深入研究。
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