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摘要： 目的　 建立地骨皮 ＨＰＬＣ 特征图谱及灰分检测。 方法　 地骨皮甲醇⁃０􀆰 １５％ 磷酸提取物的分析采用 ｐｌａｔｉｓｉｌ ＯＤＳ
色谱柱 （２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇⁃０􀆰 １５％ 磷酸， 梯度洗脱； 体积流量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长

２８０ ｎｍ。 灰分测定参照 ２０１５ 年版 《中国药典》 四部通则进行。 结果　 ２１ 批样品指纹图谱中有 ５ 个共有峰， 特征峰聚

类分析结果与相似度分析结果一致， 灰分均大于 ２０１５ 年版 《中国药典》 地骨皮项下总灰分标准 （１１􀆰 ０％ ）。 结论　 该

方法稳定可靠， 可用于地骨皮的质量控制。
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　 　 地骨皮为常用中药， 功能凉血除蒸、 清肺降火， 用于

阴虚潮热、 骨蒸盗汗、 内热消渴、 肺热咳嗽、 咯血等症［１］ 。
２０１５ 年版 《中国药典》 收载的地骨皮为枸杞 Ｌｙｃｉｕｍ
ｃｈｉｎｅｎｓｅ Ｍｉｌｌ． 和宁夏枸杞 Ｌｙｃｉｕｍ． ｂａｒｂａｒｕｍ Ｌ． 的干燥根

皮［１］ 。 春初或秋后采挖根部， 洗净， 剥取根皮， 晒干［１］ 。
中药地骨皮来源于茄科枸杞属植物， 本属植物约 ８０ 种， 主

要分布在南美洲， 少数种类分布于欧、 亚大陆温带， 《中
国植物志》 里记载我国产 ７ 种 ３ 变种［２⁃３］ ， 全国大部分地区

均有分布， 其中主产于华北和西北地区， 并且只有枸杞为

广布种。 华北地区是商品地骨皮的主产地， 其中以山西省

产量最大， 主要是野生枸根皮作地骨皮用， 主产于该省的

平遥、 阳曲、 晋城等地［４］ 。 根据实际调查和研究， 现作药

用的地骨皮主要来源于枸杞的根皮， 同属的宁夏枸杞和北

方枸杞 Ｌｙｃｉｕｍ ｃｈｉｎｅｎｓｅ ｖａｒ． Ｐｏｔａｎｉｎｉｉ 根皮仅在个别地区作地

骨皮用［５］ 。
国内外在植物分类生药鉴定、 化学成分、 药理作用等

方面对中药地骨皮已作了一定的工作。 地骨皮中含有生物

碱类、 酰胺类、 有机酸类、 黄酮类等多种成分［６］ ， 其中酚

类成分为地骨皮中主要成分， 包括地骨皮甲素、 地骨皮乙

素、 咖啡酰丁二胺等［７］ 。 地骨皮甲素和地骨皮乙素属于精

胺类生物碱， 体外实验表明， 地骨皮甲素和乙素可以阻断

细胞的炎症活化， 避免免疫反应紊乱等［８］ ， 另外， 还可以

拮抗细菌内毒素［９］ ， 同时， 地骨皮甲素和地骨皮乙素还是

降压的主要成分［１０］ 。 地骨皮也是某些中成药的主要组成药

味， 如地骨降糖胶囊、 十味降糖颗粒、 养血退热丸等。 除

药用外， 地骨皮还可用于辅助降血糖保健食品中。 以地骨

皮为主要原料制成的地骨皮露常用于体虚骨蒸、 虚热口渴

等证的治疗， 具有凉营血、 解肌热的功能［２］ 。 ２０１５ 年版

《中国药典》 中， 地骨皮检验项除性状、 显微、 薄层、 水

分、 总灰分、 酸不溶性灰分外， 并没有含量测定项。 陈倩

倩等［１１］对 ４７ 批地骨皮饮片进行质量分析， 发现各厂家地

骨皮质量差异较大， 洁净度差和掺伪问题是不合格的主要

原因。 为了提高地骨皮药材质量， 保障临床用药的安全有

效， 本实验在前人工作的基础上， 对地骨皮类药材进行含

量测定、 特征指纹图谱、 灰分等方面的系统研究， 以期为

地骨皮药材的质量评价与控制提供参考。
１　 材料

１􀆰 １　 药材　 ２１ 批地骨皮购自成都诚实通贸易有限公司，
均为野生资源， 由上海中医药大学张彤教授鉴定为正品，
具体信息见表 １。
１􀆰 ２　 仪器与试剂　 Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０ 系列高效液相色谱仪 （四元

泵、 ＤＡＤ 检测器）， 配置 Ｃｈｅｍｓｔａｔｉｏｎ 色谱工作站 （美国

Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； ＢＳ１２４Ｓ 型电子天平 （万分之一， 北京赛多

利斯科学仪器有限公司）； ＸＳ１０５ＤＵ 型电子天平 （十万分

之一， 瑞士梅特勒⁃托利多公司）； ＪＰ⁃１００ 型数控超声波清

洗器 （深圳市洁盟清洗设备有限公司）； Ｔｈｅｒｍｏ Ｓｏｒｖａｌｌ
ＳＴ１６Ｒ 高速冷冻离心机 （美国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ 公

司）； ＨＨ⁃Ｓ２ 四孔智控水浴锅 （郑州长城科工贸有限公

　 　 　 　 表 １　 样品信息

编号 批号 来源

Ｓ１ ＹＣ２０１９０１０１ 山西运城夏县

Ｓ２ ＹＣ２０１９０１０２ 河南开封尉氏县

Ｓ３ ＹＣ２０１９０１０３ 河南许昌鄢陵县

Ｓ４ ＹＣ２０１９０１０４ 河南郑州新密市

Ｓ５ ＹＣ２０１９０１０５ 山西大同浑源县

Ｓ６ ＹＣ２０１９０４０１ 甘肃兰州榆中县

Ｓ７ ＹＣ２０１９０４０２ 甘肃白银靖远县

Ｓ８ ＹＣ２０１９０４０３ 河南三门峡灵宝市

Ｓ９ ＹＣ２０１９０５０１ 甘肃定西陇西县

Ｓ１０ ＹＣ２０１９０５０２ 甘肃天水秦安县

Ｓ１１ ＹＣ２０１９０７０２ 甘肃兰州永登县

Ｓ１２ ＹＣ２０１９０８０６ 陕西渭南澄城县

Ｓ１３ ＹＣ２０１９０８０７ 甘肃平凉静宁县

Ｓ１４ ＹＣ２０１９０８０８ 宁夏固原彭阳县

Ｓ１５ ＹＣ２０１９０９０１ 甘肃天水甘谷县

Ｓ１６ ＹＣ２０１９１１２１ 甘肃天水武山县

Ｓ１７ ＹＣ２０１９１１２２ 甘肃庆阳宁县

Ｓ１８ ＹＣ２０１９１１０３ 甘肃兰州西固区

Ｓ１９ ＹＣ２０１９１１０４ 甘肃陇南武都区

Ｓ２０ ＹＣ２０１９１２０１ 甘肃天水武山县

Ｓ２１ ＹＣ２０１９１２０２ 山西运城闻喜县

司）； ＳＸＬ⁃１００８ 程控箱式电炉 （上海精宏实验设备有限

公司）。
　 　 地骨皮乙素对照品 （批号 １２００９９⁃２０１９０３， 纯度≥
９８％ ， 安徽西青果生物科技有限公司）。 乙腈 （色谱纯， 美

国 Ｈｏｎｅｙｗｅｌｌ 公司）； 其他试剂均为分析纯； 水为超纯水。
２　 地骨皮乙素含量测定

２􀆰 １　 色谱条件 　 Ｄｉｋｍａｔｅｃｈ ＰｌａｔｉｓｉｌＯＤＳ 色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相 ０􀆰 １５％ 磷酸 （Ａ） ⁃甲醇 （Ｂ）， 梯

度洗脱， 程序见表 ２； 体积流量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检

测波长 ２８０ ｎｍ； 进样量 ５ μＬ。 理论塔板数按地骨皮乙素峰

计， 应不低于 １０ ０００。
表 ２　 梯度洗脱程序

时间 ／ ｍｉｎ ０􀆰 １５％ 磷酸 ／ ％ 甲醇 ／ ％
０ ８８ １２
１０ ８８ １２
２０ ８４ １６
４０ ７８ ２２
５０ ７８ ２２

２􀆰 ２　 对照品溶液制备 　 取地骨皮乙素适量， 精密称定，
２０％ 甲醇 和 ０􀆰 １５％ 磷 酸 的 混 合 溶 液 制 成 质 量 浓 度 为

２􀆰 ０ ｍｇ ／ ｍＬ的溶液， 即得。
２􀆰 ３　 供试品溶液制备　 将地骨皮粉碎， 过 ４ 号筛， 精密称

取粉末约 ０􀆰 ２ ｇ， 置于 ５０ ｍＬ 离心管中， 加入流动相溶液

７ ｍＬ， 超声 （３５０ Ｗ） 处理 ３０ ｍｉｎ， 离心 （４ ０００×ｇ） １０ ｍｉｎ，
取上清液转移至 ２５ ｍＬ 量瓶中， 重复提取 ２ 次， 残渣用流
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动相溶液洗涤， 合并提取液， 用流动相溶液洗涤定容， 经

０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤膜滤过， 即得 ［１２］ 。
２􀆰 ４　 专属性实验　 按 “２􀆰 ３” 项下方法制备供试品、 对照

品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样， 结果见图 １。

１． 地骨皮乙素

图 １　 地骨皮 ＨＰＬＣ 色谱图

２􀆰 ５　 方法学考察

２􀆰 ５􀆰 １　 线性关系考察　 取地骨皮乙素母液， 以 ２０％ 甲醇和

０􀆰 １５％ 磷酸的混合溶液稀释， 制备成质量浓度分别为 ４０、
８０、 １６０、 ２４０、 ４８０ μｇ ／ ｍＬ 的对照品溶液， 精密吸取 ５ μＬ，
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样， 以地骨皮乙素质量浓度为横

坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 得方程为 Ｙ＝
４􀆰 １８５ ４Ｘ－１􀆰 ２６７ ３（ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ９７）， 在 ４０􀆰 ０～４８０ μｇ ／ ｍＬ 范围

内线性关系良好。
２􀆰 ５􀆰 ２　 精密度试验　 精密吸取上述低、 中、 高 ３ 个质量浓

度对照品溶液各 ５ μＬ， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样 ６ 次，
测得地骨皮乙素峰面积 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ２７％ 、 ０􀆰 ２６％ 、 ０􀆰 ４０％ ，
表明仪器精密度良好。
２􀆰 ５􀆰 ３　 重复性试验　 取同一批供试品 （批号 ＹＣ２０１９０１０１）
约 ０􀆰 ２ ｇ， 精密称定， 平行 ６ 份， 按 “２􀆰 ３” 项下方法制备

供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样， 测得地骨皮乙

素含量 ＲＳＤ 为 ０􀆰 ７８％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ５􀆰 ４　 稳定性试验　 取同一批供试品 （批号 ＹＣ２０１９０１０１）
约 ０􀆰 ２ ｇ， 精密称定， 按 “２􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶液，
于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样， 测得地

骨皮乙素峰面积 ＲＳＤ 为 １􀆰 ６９％ ， 表明供试品溶液在室温下

１２ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ５􀆰 ５　 加样回收率试验 　 取 ９ 份含量已知的样品 （批号

ＹＣ２０１９０１０１） 约 ０􀆰 １ ｇ， 精密称定， 分别按 ８０％ 、 １００％ 、
１２０％ 水平加入对照品溶液， 各平行 ３ 份， 按 “２􀆰 ３” 项下

方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样。 测得

地骨皮乙素加样回收率 ９５％ ～ １０５％ ， 平均加样回收率为

１００􀆰 ８％ ， ＲＳＤ 为 ２􀆰 ３６％ 。
２􀆰 ６　 地骨皮含量测定　 按 “２􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶

液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样， 结果见表 ３。 由此表

明， ２１ 批地骨皮中地骨皮乙素含量范围为 ０􀆰 １３％ ～ ５􀆰 ２４％ ，
建议在 ２０２０ 年版 《中国药典》 中增加地骨皮含量测定项，
即按干燥品计算， 本品含该成分不低于 １􀆰 ０％ 。

表 ３　 地骨皮乙素含量测定结果

编号 来源 地骨皮乙素 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％
Ｓ１ 山西运城夏县 ２􀆰 ７７ １􀆰 ３０
Ｓ２ 河南开封尉氏县 ２􀆰 １１ ２􀆰 ４９
Ｓ３ 河南许昌鄢陵县 ２􀆰 ２８ １􀆰 １４
Ｓ４ 河南郑州新密市 ２􀆰 ５５ １􀆰 ３６
Ｓ５ 山西大同浑源县 ３􀆰 ９３ ２􀆰 ６６
Ｓ６ 甘肃兰州榆中县 ３􀆰 ５７ ２􀆰 ４９
Ｓ７ 甘肃白银靖远县 ３􀆰 ７９ １􀆰 ９６
Ｓ８ 河南三门峡灵宝市 ５􀆰 ２４ ０􀆰 ８８
Ｓ９ 甘肃定西陇西县 ２􀆰 ４４ ２􀆰 ２４
Ｓ１０ 甘肃天水秦安县 ４􀆰 ９５ ２􀆰 ４９
Ｓ１１ 甘肃兰州永登县 ４􀆰 ３３ ２􀆰 ３５
Ｓ１２ 陕西渭南澄城县 ２􀆰 ５７ １􀆰 ７４
Ｓ１３ 甘肃平凉静宁县 ２􀆰 ４４ ２􀆰 ５６
Ｓ１４ 宁夏固原彭阳县 ０􀆰 ５２ ３􀆰 ００
Ｓ１５ 甘肃天水甘谷县 １􀆰 ５３ １􀆰 ３４
Ｓ１６ 甘肃天水武山县 １􀆰 ５２ ３􀆰 ００
Ｓ１７ 甘肃庆阳宁县 １􀆰 ５０ １􀆰 ７５
Ｓ１８ 甘肃兰州西固区 ０􀆰 ５８ １􀆰 ２６
Ｓ１９ 甘肃陇南武都区 ０􀆰 ３３ １􀆰 １６
Ｓ２０ 甘肃天水武山县 ０􀆰 １３ ２􀆰 ９０
Ｓ２１ 山西运城闻喜县 ０􀆰 ３３ ２􀆰 ６６
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３　 地骨皮指纹图谱建立

３􀆰 １　 供试品溶液制备 　 取各批药材粉末 （过 ４ 号筛） 约

０􀆰 ２ ｇ， 精密称定， 置 ５０ ｍＬ 离心管中， 精密加入流动相溶

液 ２５ ｍＬ， 超声 （３５０ Ｗ） 处理 ３０ ｍｉｎ， 离心 １０ ｍｉｎ （约
４ ０００×ｇ）， 经 ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤膜过滤， 即得［１１］ 。
３􀆰 ２　 色谱条件　 同 “２􀆰 １” 项。
３􀆰 ３　 方法学考察

３􀆰 ３􀆰 １　 精密度试验 　 精密吸取同一供试品溶液 （批号

ＹＣ２０１９０１０１） ５ μＬ， 在 “３􀆰 ２” 项色谱条件下进样 ６ 次， 以

共有峰的 ３ 号峰 （地骨皮乙素） 作为内标［１３］ ， 测得共有峰

相对保留时间、 相对峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ０５％ ～ ０􀆰 ４５％ 、
１􀆰 ２２％ ～２􀆰 ３０％ ， 表明仪器精密度良好。
３􀆰 ３􀆰 ２　 重 复 性 试 验 　 精 密 称 取 同 一 批 样 品 （ 批 号

ＹＣ２０１９０１０１） ６ 份， 按 “３􀆰 １” 项下方法制备供试品溶液，

在 “３􀆰 ２” 项色谱条件下进样， 以共有峰的 ３ 号峰 （地骨皮

乙素） 作为内标［１３］ ， 测得共有峰相对保留时间、 相对峰面

积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ０６％ ～ ０􀆰 ３２％ 、 １􀆰 ２１％ ～ ２􀆰 ８１％ ， 表明该方

法重复性良好。
３􀆰 ３􀆰 ３　 稳 定 性 试 验 　 取 同 一 批 供 试 品 溶 液 （ 批 号

ＹＣ２０１９０１０１）， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在 “３􀆰 ２” 项色谱

条件下进样， 以共有峰的 ３ 号峰 （地骨皮乙素） 作为内

标［１３］ ， 测得共有峰相对保留时间、 相对峰面积 ＲＳＤ 分别为

０􀆰 ０５％ ～ １􀆰 ３６％ 、 ０􀆰 ４０％ ～ ２􀆰 ７０％ ， 表明供试品溶液在 ２４ ｈ
内稳定性良好。
３􀆰 ４　 图谱生成　 取 ２１ 批供试品溶液， 按 “３􀆰 １” 项下方法

制备供试品溶液， 在 “３􀆰 ２” 项色谱条件下进样， 色谱图见

图 ２。

３． 地骨皮乙素　 ４． 地骨皮甲素

图 ２　 ２１ 批样品对照图谱及 ＨＰＬＣ 指纹图谱
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３􀆰 ５　 相似度分析　 将各批药材的 ＨＰＬＣ 色谱图导入 “中药

色谱指纹图谱相似度评价系统” （２􀆰 ０ 版） ［１３］ ， 生成对照图

谱 （图 ２）， 标定了 ５ 个特征峰。 利用中药指纹图谱相似度

评价系统软件进行计算， 结果各批样品相似度均大于 ０􀆰 ９７。
张永等［１４］在研究肉桂指纹图谱时发现， 桂皮醛过高的峰面

积使得不同年限肉桂药材的相似度没有明显差别， 故本研

究剔除最大峰地骨皮乙素重新计算， 结果见表 ４。 由此可

知， 除编号 Ｓ１８、 Ｓ１９ 相似度小于 ０􀆰 ８０ 外， 其余各批相似

度均大于 ０􀆰 ８。
表 ４　 剔除地骨皮乙素后 ２１ 批样品相似度分析

编号 相似度 编号 相似度

Ｓ１ ０􀆰 ９９７ Ｓ１２ ０􀆰 ９４１
Ｓ２ ０􀆰 ９９８ Ｓ１３ ０􀆰 ８７４
Ｓ３ ０􀆰 ９１１ Ｓ１４ ０􀆰 ９７９
Ｓ４ ０􀆰 ９９７ Ｓ１５ ０􀆰 ８２３
Ｓ５ ０􀆰 ９４５ Ｓ１６ ０􀆰 ９９１
Ｓ６ ０􀆰 ９５９ Ｓ１７ ０􀆰 ９６７
Ｓ７ ０􀆰 ９４３ Ｓ１８ ０􀆰 ６４２
Ｓ８ ０􀆰 ９４９ Ｓ１９ ０􀆰 ７６６
Ｓ９ ０􀆰 ９５４ Ｓ２０ ０􀆰 ８６６
Ｓ１０ ０􀆰 ９２２ Ｓ２１ ０􀆰 ９００
Ｓ１１ ０􀆰 ９９１ 对照 １􀆰 ０００

３􀆰 ６　 聚类分析　 聚类分析是以一定分析手段将关系相近的

研究对象进行合理的分类的综合性手段之一［１５］ 。 将上述 ２１
批样品 ５ 个特有峰的峰面积导入 ＳＰＳＳ ２１􀆰 ０ 软件， 采用组间

平均数连接法和夹角余弦对 ２１ 批样品的 ５ 个特征峰进行系

统聚类分析， 结果见图 ３， 可知结果与相似度分析一致。

图 ３　 ２１ 批地骨皮系统聚类分析图

４　 地骨皮灰分检测

总灰分指药材经加热炽灼灰分遗留下的无机物， 称定

质量， 判断是否符合限度规定， 它是生理灰分与外来灰分

之和［１６］ 。 组织中含草酸钙较多的药材， 需要测定酸不溶性

灰分， 可以更准确地反映出外来杂质的量［１６］ 。
灰分测定参照 ２０１５ 年版 《中国药典》 四部通则测定法

进行， 取 ２１ 批药材粉末 （过 ２ 号筛）， 每批约 ４􀆰 ０ ｇ， 精密

称定， 置于恒定质量的空坩埚中， 放入马弗炉中程序升温，

灰化完全后取出， 冷却后记录数据， 复烘 ０􀆰 ５ ｈ， 直至数据

达到恒重的要求， 结果见表 ５。
表 ５　 ２１ 批样品灰分测定结果

批号 来源 总灰分 ／ ％ 酸不溶性灰分 ／ ％

ＹＣ２０１９０１０１ 山西运城夏县 １４􀆰 ３９ ２􀆰 ８１

ＹＣ２０１９０１０２ 河南开封尉氏县 １３􀆰 ３０ ５􀆰 ５６

ＹＣ２０１９０１０３ 河南许昌鄢陵县 １２􀆰 ８６ ４􀆰 ７８

ＹＣ２０１９０１０４ 河南郑州新密市 １１􀆰 ２４ ４􀆰 ２６

ＹＣ２０１９０１０５ 山西大同浑源县 １７􀆰 ０４ ３􀆰 ６７

ＹＣ２０１９０４０１ 甘肃兰州榆中县 １６􀆰 ７４ ２􀆰 ６１

ＹＣ２０１９０４０２ 甘肃白银靖远县 １６􀆰 ５８ ２􀆰 ７２

ＹＣ２０１９０４０３ 河南三门峡灵宝市 １５􀆰 ７１ ２􀆰 ０２

ＹＣ２０１９０５０１ 甘肃定西陇西县 １７􀆰 ２１ １􀆰 ５１

ＹＣ２０１９０５０２ 甘肃天水秦安县 １２􀆰 ０８ １􀆰 ９６

ＹＣ２０１９０７０２ 甘肃兰州永登县 １５􀆰 ７７ ２􀆰 ４４

ＹＣ２０１９０８０６ 陕西渭南澄城县 １１􀆰 ７６ ０􀆰 ４５

ＹＣ２０１９０８０７ 甘肃平凉静宁县 １２􀆰 ２０ ２􀆰 １７

ＹＣ２０１９０８０８ 宁夏固原彭阳县 １９􀆰 ６７ １􀆰 １４

ＹＣ２０１９０９０１ 甘肃天水甘谷县 １４􀆰 １３ ２􀆰 ５８

ＹＣ２０１９１１２１ 甘肃天水武山县 １６􀆰 ０８ ２􀆰 ６７

ＹＣ２０１９１１２２ 甘肃庆阳宁县 １６􀆰 ０８ ２􀆰 １９

ＹＣ２０１９１１０３ 甘肃兰州西固区 １３􀆰 １３ ０􀆰 ４３

ＹＣ２０１９１１０４ 甘肃陇南武都区 １０􀆰 ３９ ０􀆰 １３

ＹＣ２０１９１２０１ 甘肃天水武山县 １１􀆰 ３５ ０􀆰 ６３

ＹＣ２０１９１２０２ 山西运城闻喜县 １１􀆰 ３６ ０􀆰 ６１

　 　 ２０１５ 年版 《中国药典》 一部地骨皮项下规定， 灰分不

得大于 １１％ ， 酸不溶性灰分不得大于 ３％ ［１］ 。 表 ５ 显示， ２０
批样品灰分均大于 １１％ ， 仅 １ 批 （ＹＣ２０１９１１０４） 合格， 但

是该批有效成分含量低 （０􀆰 ３３％ ）， 可能是过度水洗导致。
《香港中药材标准》 第六册地骨皮项下［１２］ 规定， 总灰分不

得多于 １９％ ， 酸不溶性灰分不得多于 ４􀆰 ５％ ； 第 １７ 版 《日
本药典》 地骨皮项下［１７］规定， 总灰分不得多于 ２０􀆰 ０％ ， 酸

不溶性灰分不得多于 ３􀆰 ０％ 。 地骨皮灰分与有效成分含量的

关系， 见图 ４， 由 Ｓ１３ ～ Ｓ２１ 数据可知， 当地骨皮中总灰分

和酸不溶性灰分降低时， 地骨皮乙素含量显著降低， 故建

议 ２０２０ 年版 《中国药典》 对地骨皮灰分限量进行调整， 总

灰分不超过 １９􀆰 ０％ ， 酸不溶性灰分不多于 ４􀆰 ５％ 。
５　 讨论与结论

本实验选用了甲醇⁃水、 乙腈⁃水、 甲醇⁃０􀆰 １％ 甲酸、 甲

醇⁃０􀆰 １％ 三氟乙酸、 甲醇⁃０􀆰 １％ 磷酸作为流动相进行考察，
最终确定 “２􀆰 １” 项下条件， 色谱图上各色谱峰分离良好，
保留时间适中， 峰型对称。

由于 ２０１５ 版 《中国药典》 上对地骨皮灰分做了控制，
但是并没有对其指标性成分进行说明。 因为地骨皮外皮具

有较厚的糠磷皮， 其中有细密的组织小孔及不规则裂纹，
很容易吸附灰尘， 所以灰分不容易达标， 但浸泡或多次洗

涤又会显著降低其有效成分含量。 本实验建立了地骨皮样

品中地骨皮乙素含量测定方法， 建议 ２０２０ 年版 《中国药
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图 ４　 地骨皮灰分与地骨皮乙素含量的关系

典》 中增加地骨皮含量测定项， 按干燥品计算， 本品含地

骨皮乙素 （Ｃ２８Ｈ４２Ｎ４Ｏ６） 不低于 １􀆰 ０％ ， 并对其灰分限量进

行调 整， 总 灰 分 不 超 过 １９􀆰 ０％ ， 酸 不 溶 性 灰 分 不 多

于 ４􀆰 ５％ 。
本实验建立了地骨皮药材的对照指纹图谱， 确定了 ５

个共有峰作为基本特征峰。 在相似度分析时， 应剔除对指

纹图谱贡献率较大的地骨皮乙素峰， 以利于指纹图谱的综

合评价， 根据聚类分析结果， 将 ２１ 批样品划分为 ２ 大类，
具体分类形成原因有待进一步研究。
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