
浙江中医杂志 2023年 12月第 58卷第 12期

射干为鸢尾科植物射干 Belamcanda chinensis

（L.）DC.的干燥根茎，具有清热解毒，消痰利咽的功效，

可用于治疗热毒痰火郁结，咽喉肿痛，痰涎壅盛，咳嗽气

喘[1，2]。目前文献报道[3]射干的主要伪品有川射干，即

同科植物鸢尾 Iris tectorum Maxim.的根茎，《中国药

典》2020年版作为川射干收载；白射干，即同科植物白

射干 Iris dichotoma Pall.的根茎。本实验参考现有

文献[4-9]采用高效液相色谱法（HPLC）建立同时测定射干

中射干苷和次野鸢尾黄素含量的方法，并基于射干、川

射干和白射干 HPLC图谱中的特征峰，研究次野鸢尾黄

素与射干苷峰面积的比值，设定合理的比值范围，为快

速、准确鉴别射干与其混伪品提供参考。

1 仪器与试药

1.1 仪器：Agilent 1200高效液相色谱系统（G1311A

四元泵、G1329A自动进样器、VWD检测器Chemstation化

学工作站）；USC-702超声波清洗器；日本岛津 UV-2700

分光光度计；万分之一电子天平[Quintix224-1cn，赛多

利斯科学仪器（北京）有限公司]。

1.2 试药：射干苷对照品（批号：111632-200602）、芒果

苷对照品（批号：111607-201704）、次野鸢尾黄素对照品

（批号：111557-202104）均购于中国食品药品检定研究

院；射干苷元对照品（批号：94750010）购于上海安普实

验科技股份有限公司。乙腈为色谱纯，冰醋酸为分析纯，

水为重蒸水。15批射干样品为浙江省药品风险考核评

价抽样部分样品，经浙江省食品药品检验研究院郭增喜

主任中药师鉴定均为鸢尾科射干属植物射干 Belam‐

canda chinensis（L.）DC.的干燥根茎；川射干、白射干

购于亳州药材市场，经鉴定为川射干和白射干。

2 方法与结果

2.1 溶液的制备：分述如下。

2.1.1 混合对照品贮备溶液的制备：精密称取芒果苷、

射干苷、次野鸢尾黄素、射干苷元对照品适量，置于同一

50mL量瓶中，加甲醇至刻度，制成浓度分别为 337.5、

358.6、179.8、198.1μg/mL的混合对照品贮备溶液。

2.1.2 混合对照品溶液的制备：精密量取混合对照品

贮备液 5.0mL，置 100mL量瓶中，加甲醇至刻度，制成浓

度分别为 16.875、17.93、8.99、9.905μg/mL的混合对

照品溶液。

2.1.3 供试品溶液的制备：取射干及其伪品川射干、白

射干粉末（过三号筛）0.2g，精密称定。置具塞锥形瓶中，

精密加入甲醇 25mL，称定重量，超声提取（250W，50kHz）

30min，放冷，再称定重量，用甲醇补足减失的重量，摇匀，

滤过，用0.45μm 微孔滤膜过滤，取续滤液，即得。

2.2 色谱条件：色谱柱：Ultimate XB-C18柱（250mm×

4.6mm，5μm）；流动相：以乙腈为流动相 A，0.4%冰醋酸

为流动相 B，按表 1进行梯度洗脱；检测波长：266nm；流

速：1.0mL/min；柱温：28℃；进样量：10μL。在上述色谱

条件下芒果苷、射干苷、射干苷元、次野鸢尾黄素与相邻

色谱峰的分离度均符合要求，理论板数按次野鸢尾黄素
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峰计算不低于8000。色谱图如图1所示。

表1 色谱条件

时间（分钟）

0～10

10～20

20～25

40～45

流动相A（%）

20

20→25

25→40

40

流动相B（%）

80

80→75

75→60

60

注：A混合对照品；B射干样品；C川射干样品；D白射干样

品。1芒果苷；2射干苷；3射干苷元；4次野鸢尾黄素。

图1 HPLC色谱图

2.3 线性关系考察：精密量取混合对照品溶液 0.5、

1.0、2.0、4.0、8.0、10.0mL，分别置 10mL量瓶中，加甲醇

至刻度，摇匀。按上述色谱条件测定峰面积，以对照品浓

度为横坐标（X）、峰面积为纵坐标（Y），绘制标准曲线，

射干苷回归方程为：Y=20.203X+10.602（r=0.9999），线

性范围为：0.1793～3.586μg；次野鸢尾黄素回归方程

为：Y＝13.931X-19.585（r=1.000），线性范围为：0.0899

～1.798μg。

2.4 精密度试验：精密吸取供试液10μL，进样6次，按

上述色谱条件测定，同时记录射干苷与次野鸢尾黄素的

平均峰面积，RSD值分别为0.6%和0.8%（n=6）。

2.5 稳定性试验：取“2.1.2”项下的对照品溶液，按上

述色谱条件，在 24h内每隔一定时间，精密量取样品供

试品溶液 10μL，注入高效液相色谱仪，测定射干苷、次

野鸢尾黄素的峰面积，结果，RSD 值分别为 0.74%、

0.66%，表明供试品溶液在24h内稳定性良好。

2.6 重复性试验：精密称取同一批样品粉末 6份，按

“2.1.3”项下的方法制备供试品溶液，在上述色谱条件

下进行分析测定，计算样品中射干苷平均含量为

2.46%，RSD值为 1.2%；计算样品中次野鸢尾黄素平均含

量为0.18%，RSD值为1.0%。表明本方法重复性良好。

2.7 加样回收率试验：精密称定已知射干苷含量

（2.46%）、次野鸢尾黄素含量（0.18%）的同一批样品 6

份，每份约0.20g，分别精密加入浓度358.6μg/mL射干

苷、浓度 179.8μg/mL次野鸢尾黄素混合对照品贮备溶

液 5mL，按“2.1.3”项下方法制备，在上述色谱条件下进

行分析测定，结果显示射干苷平均回收率为 98.77%，

RSD值为 2.73%；次野鸢尾黄素平均回收率为 95.98%，

RSD值为2.39%。结果见表2。

表2 样品射干苷、次野鸢尾黄素回收率试验结果（n=6）

测定

成分

射

干

苷

次

野

鸢

尾

黄

素

称样量

（g）

0.1988

0.1996

0.2004

0.2010

0.1998

0.2006

0.1988

0.1996

0.2004

0.2010

0.1998

0.2006

样品中

含量

（mg）

4.89

4.91

4.93

4.94

4.92

4.93

0.358

0.359

0.361

0.362

0.360

0.361

对照品

加入量

（mg）

1.793

1.793

1.793

1.793

1.793

1.793

0.899

0.899

0.899

0.899

0.899

0.899

测得量

（mg）

6.583

6.622

6.674

6.670

6.672

6.678

1.242

1.238

1.234

1.235

1.228

1.226

回收率

（%）

94.40

95.50

97.30

96.50

97.70

97.50

98.30

97.80

97.10

97.10

96.60

96.20

平均

回收率

（%）

96.50

97.20

RSD

（%）

1.40

0.80

2.8 样品含量测定：分述如下。

2.8.1 射干样品测定：15批射干样品，按“2.1.2”项下

方法制备供试品溶液，用“2.2”项下色谱条件进行测定，

以外标法计算射干苷和次野鸢尾黄素的含量。15批样

品射干苷和次野鸢尾黄素的含量测定及次野鸢尾黄素

与射干苷峰面积比值结果见表3，HPLC图谱见图1。

表3 15批样品中射干苷和次野鸢尾黄素含量测定结果

样品

名称

射干

编

号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

称样量

（g）

0.1990

0.1986

0.2005

0.2012

0.2002

0.1995

0.1988

0.2005

0.2012

0.1982

0.1994

0.2008

0.2004

0.1995

0.1989

射干苷

含量（%）

2.46

2.90

2.28

2.50

2.66

3.14

3.02

2.58

2.96

2.88

3.06

2.77

3.10

3.08

2.31

平均含

量（%）

2.78

次野鸢尾

黄素含量

（%）

0.182

0.208

0.177

0.199

0.204

0.217

0.193

0.175

0.210

0.185

0.208

0.184

0.222

0.205

0.144

平均含

量（%）

0.194

次野鸢尾黄

素与射干苷

面积比值

0.374

0.649

0.261

0.436

0.344

0.283

0.440

0.350

0.288

0.301

0.382

0.554

0.652

0.525

0.386

2.8.2 射干伪品的测定：取收集到的川射干和白射干
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样品各3批，按“2.1.2”项下方法分别制备供试品溶液，

用“2.2”项色谱条件下进行测定，两种伪品次野鸢尾黄

素和射干苷的含量及两者的峰面积比值分别见表 4、表

5，HPLC图谱见图1。

表4 川射干中射干苷和次野鸢尾黄素含量测定结果

样品

名称

川

射

干

编

号

1

2

3

称样量

（g）

0.2064

0.2012

0.1996

射干苷

含量（%）

4.28

4.76

4.06

平均含

量（%）

4.37

次野鸢尾

黄素含量

（%）

0.068

0.065

0.022

平均

含量

（%）

0.052

次野鸢尾黄

素与射干苷

面积比值

0.034

0.055

0.028

表5 白射干中射干苷和次野鸢尾黄素含量测定结果

样品

名称

白射

干

编

号

1

2

3

称样量

（g）

0.2002

0.2018

0.2008

射干苷

含量

（%）

3.66

3.24

3.80

平均

含量

（%）

3.57

次野鸢尾

黄素含量

（%）

0

0

0

平均

含量

（%）

0

次野鸢尾黄

素与射干苷

面积比值

0

0

0

3 结果与讨论

3.1 射干及其混伪品射干苷和次野鸢尾黄素测定：射

干、川射干和白射干同为鸢尾科的植物，在成分上较为

相似，射干为《中国药典》2020年版一部收录的品种，现

行标准仅以次野鸢尾黄素作为定量控制指标。本研究采

用 HPLC法建立射干苷和次野鸢尾黄素含量测定方法，

可同时测定射干及其混伪品中两种成分的含量。测定结

果显示，射干苷和次野鸢尾黄素在不同品种之间的含量

存在明显区别。射干中的射干苷含量要低于川射干和白

射干，而射干中的次野鸢尾黄素含量明显高于川射干，

白射干未检出次野鸢尾黄素。建立的含量测定方法可为

更好地控制射干药材质量提供依据。

3.2 样品中次野鸢尾黄素与射干苷峰面积比值研究：

通过射干、川射干和白射干中次野鸢尾黄素与射干苷的

测定发现，次野鸢尾黄素与射干苷的峰面积比值对区分

射干及其伪品有较大意义。15批射干中次野鸢尾黄素

与射干苷峰面积比值在 0.26～0.65 之间；川射干和白

射干中该比值在 0.034～0.060之间。通过该比值的测

定能有效区分射干与其混伪品。此外，本实验还研究了

射干样品中混入一定量的川射干后该比值的变化。实验

用射干与川射干 1∶1；1∶2；1∶5混合，按“2.1.2”项下方

法制备供试品溶液，用“2.2”项下色谱条件下进行测定。

结果次野鸢尾黄素与射干苷峰面积比值分别分 0.21，

0.18，0.09。因此，设定该比值为 0.20时能较好控制人

为在射干样品中掺入川射干，建议在射干质量标准中增

加次野鸢尾黄素与射干苷峰面积比值项。

3.3 供试品溶液的制备：根据待测组分化学性质，本研

究采用乙醇、70%乙醇、甲醇、70%甲醇等不同提取溶媒

对射干进行提取，结果甲醇提取所制备的供试品溶液干

扰成分少，各主成分峰分离较理想，且被测各成分含量

最高；随后对超声提取和加热回流提取进行比较，结果

显示超声提取和加热回流提取被测定成分的含量基本

一致，而且超声提取的供试液色谱图杂质干扰小；此外，

对超声提取时间考察结果表明，超声提取30min即可提

取完全。因此，选择甲醇超声提取 30min作为供试品溶

液制备方法。

3.4 流动相选择：射干样品中成分较多，且结构与极性

较接近。现行标准射干含量测定的流动相为甲醇-0.2%

磷酸溶液（53∶47），此条件下样品中射干苷与其他成分

不能很好分离，且射干苷的峰形较差。本实验考查了水-

乙腈、磷酸水溶液-乙腈、冰醋酸溶液-乙腈不同配比，发

现冰醋酸溶液-乙腈的分离效果及峰形较好。随后考查

了不同浓度的冰醋酸溶液、流速和柱温对分离效果的影

响，最终确定色谱条件：流动相为 0.4%冰醋酸溶液-乙

腈梯度洗脱，流速为1.0mL/min，柱温为28℃。
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