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　　摘要：建立山刺玫果提取物的定性鉴别和含量测定方法，采用薄层色谱法对山刺玫果提取物进行定性分析；采用
紫外－可见分光光度法建立山刺玫果提取物总黄酮的含量测定方法；采用高效液相色谱法建立山刺玫果提取物中槲
皮素的含量测定方法，其中色谱柱为伊利特Ｃ１８色谱柱（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ），流动相为甲醇－水－磷酸－三乙胺

（５０∶５０∶０．４５∶０．２），流速为１ｍＬ／ｍｉｎ，进样量为２０μＬ，检测波长３７４ｎｍ，柱温３０℃。建立的薄层色谱鉴别方法荧
光斑点清晰，阴性无干扰；芸香苷在３．７０～４４．４０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９７）、槲皮素在０．０２～０．２０μｇ（ｒ＝０．９９９９）内线性
关系良好；芸香苷平均回收率为１０１．３２％，ＲＳＤ为１．６７％（ｎ＝９），槲皮素平均回收率９９．８０％，ＲＳＤ为１．３１％（ｎ＝９）。
建立的薄层鉴别方法专属性高，含量测定方法具有良好的精密度，结果准确可靠，可用于山刺玫果提取物的质量控制。
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　　山刺玫果别称野蔷薇、野玫瑰、蔷薇果，系蔷薇科植物山
刺玫（ＲｏｓａｄａｖｕｒｉｃａＰａｌｌ．）的成熟果实，广泛分布在我国东北
及山西、内蒙等地，花、根、果均可入药，其果实为卵形或球形，

营养丰富、酸甜可口，可抗衰老，治肠炎、食欲不振，防治心血

管疾病等，民间大量采食或用于泡酒、泡茶等，《中药大辞典》

认为其有健脾理气、养血调经的作用。据报道，山山刺玫果内

含多种维生素、氨基酸及黄酮类化合物等成分，具有很大的开

发价值，山刺玫果作为一种具有保健和治疗作用的天然产物

被日益重视［１－５］。山刺玫果中所含的总黄酮类物质具有防治

高血脂和血栓所致的心脑血管疾病的功效［６－７］，其中芸香苷

具有舒张血管、抗病毒、抗衰老等生物活性［８］；槲皮素具有抗

炎、抗氧化、清除体内自由基的作用，对由胶原、ＡＤＰ或凝血
酶引起的血小板聚集及血栓形成也有抑制作用，并有免疫增

强功能及镇痛等作用［９－１０］。本研究以芸香苷为对照品采用

紫外－可见分光光度法对山刺玫果提取物总黄酮的含量进行
了测定，并采用高效液相色谱法对山刺玫果提取物中的槲皮

素量进行了测定。

１　材料

１．１　试药
山刺玫果提取物（批号 ２０１２０８１０、２０１２０８２０、２０１２１０１１、

２０１２１０２２、２０１２１１０３）为吉林化工学院化学与制药工程学院药
学系自制。槲皮素对照品（批号：１０００８１－２００９０７），芸香苷
对照品（批号：１０００８０－２００７０７），金丝桃苷对照品（批号：
１１１５２１－２０１００４），均为含量测定用，购于中国食品药品检定

研究院。

１．２　仪器
ＴＵ－１８１０紫外分光光度计（北京普析通用仪器有限公

司）；ＬＣ２０００高效液相色谱仪（上海天美科学仪器有限公
司）；ＡＥＧ－２２０电子天平（日本岛津）；ＫＱ－２５０Ｂ超声波清
洗器（江苏省昆山市超声仪器有限公司）；ＺＦ－２０Ｄ暗箱式紫
外分析仪（上海宝山顾村电光仪器厂）。

１．３　试剂
薄层色谱硅胶Ｇ、Ｈ（青岛海洋化工集团公司），甲醇为色

谱纯，三乙胺为优级纯，水为重蒸馏水，醋酸乙酯、甲酸、乙醇

等其他化学试剂均为分析纯。

２　结果与分析

２．１　薄层色谱鉴别
２．１．１　对照品溶液及供试品溶液的制备　精确称取干燥至
恒重的金丝桃苷对照品５．０５ｍｇ，置于１０ｍＬ容量瓶中，甲醇
溶解，定容，作为对照品溶液，备用。称取干燥至恒重的山刺

玫果提取物０．１６ｇ，精确称定，置于２５ｍＬ容量瓶中，加６０％
乙醇溶解，定容，吸取５ｍＬ于２５ｍＬ容量瓶中，６０％乙醇定
容，作为供试品溶液，备用。

２．１．２　阴性对照液的制备　称取干燥至恒重的山刺玫果提
取物０．１６ｇ，精确称定，５０ｍＬ蒸馏水分散，将上述分散液经
过Ｄ－１０１树脂柱，流出液重复上柱，至流出液无黄酮颜色反
应，收集流出液，水浴上挥干，用适量６０％乙醇溶解，即得除
去总黄酮的阴性对照液，备用。

２．１．３　结果　按《中国药典》２０１０年版一部附录Ⅵ Ｂ薄层
色谱法试验［１１－１２］，吸取上述金丝桃苷对照品溶液、３批供试品
溶液及阴性对照溶液各５μＬ，分别点于同一层析硅胶（Ｇ）薄层
板（市售铝箔片基）上，以醋酸乙酯－甲酸－水（８∶１∶１）为展
开剂展开，取出，晾干，均匀地喷以５％ＡｌＣｌ３－乙醇溶液，用电
吹风吹至无有机溶剂气味，置于紫外分析仪（３６５ｎｍ）下检
视。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上显有相同

颜色的荧光斑点（图１）。
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２．２　总黄酮含量的测定
２．２．１　对照品溶液的制备　精确称取干燥至恒重的芸香苷
对照品１０．０ｍｇ，置于５０ｍＬ容量瓶中，加６０％乙醇溶解，定
容，摇匀，配制成浓度为０．２ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液，备用。
２．２．２　供试品溶液的制备　按“２．２．１”节的方法制备。
２．２．３　标准曲线的绘制　精确吸取芸香苷对照品溶液０．５、
１．０、２．０、３．０、４．０、５．０、６．０ｍＬ，置于２５ｍＬ容量瓶中，加５％
ＮａＮＯ２溶液１．０ｍＬ，摇匀，放置６ｍｉｎ，加１０％ Ａｌ（ＮＯ３）３溶
液１．０ｍＬ，摇匀，放置６ｍｉｎ，加４％ＮａＯＨ１０．０ｍＬ，再加６０％
乙醇定容至刻度，摇匀，放置１５ｍｉｎ。以相应的试剂为空白，
按照分光光度法，在５０５ｎｍ处测定其吸光度，以吸光度为纵
坐标、芸香苷对照品浓度（ｍｇ／ｍＬ）为横坐标绘制标准曲
线［１３－１４］，进行直线回归，回归方程为：ｙ＝１２．８３１ｘ＋０．００３５，
ｒ＝０．９９９７。结果表明芸香苷在３．７０～４４．４０μｇ／ｍＬ范围内
呈良好线性关系。

２．２．４　仪器精密度试验　吸取对照品溶液２．０ｍＬ于２５ｍＬ
容量瓶中，按“２．２．３”节的方法显色，连续测定６次吸光度，
ＲＳＤ为０．１８％，结果表明精密度较好。
２．２．５　中间精密度试验　吸取对照品溶液２．０ｍＬ于２５ｍＬ
容量瓶中，按“２．２．３”节的方法显色，分别在２台仪器上连续
测定６次吸光度，ＲＳＤ为１．６８％、１．０５％，中间精密度的 ＲＳＤ
为２．０７％，结果表明中间精密度较好。
２．２．６　稳定性试验　吸取２．０ｍＬ供试品溶液于２５ｍＬ容量
瓶中，按“２．２．３”节的方法分别于配制后０、１、２、４、６、８、２４ｈ
进行显色，测定吸光度，ＲＳＤ为０．４１％。按“２．２．３”的方法分
别在显色后于０、５、１０、１５、２０、２５、３０、３５、４０、６０ｍｉｎ测定吸光
度，ＲＳＤ为１．６１％，结果表明供试品溶液在２４ｈ稳定性良好，
显色后６０ｍｉｎ稳定，满足测定要求。
２．２．７　重复性试验　取同一批号山刺玫果提取物６份，精确
称量，按“２．２．１”节的方法制成供试品溶液，吸取２．０ｍＬ于
２５ｍＬ容量瓶中，按“２．２．３”节的方法显色，在５０５ｎｍ处测定
吸光度，ＲＳＤ为 ２．３８％，结果表明重复性良好。
２．２．８　加样回收率试验　称取９份总黄酮含量已知的供试
品，精确称定，每３份中加入３．１８、６．３４、９．５２ｍｇ／ｍＬ对照品

溶液５．０ｍＬ，按“２．２．１”节的方法制备供试品溶液，按
“２．２．３”节的方法显色测定，结果见表１。结果表明回收率良
好，方法准确性较高，具有可行性。

表１　芸香苷加样回收率试验

称样量

（ｍｇ）
样品中含量

（ｍｇ）
加入量

（ｍｇ）
测得量

（ｍｇ）
回收率

（％）

４２．００ ３０．００ １５．９０ ４６．１０ １０１．２６
４０．００ ２９．８０ １５．９０ ４６．５０ １０５．０３
４０．４０ ３０．２０ １５．９０ ４６．１０ １００．００
４０．４０ ３０．２０ ３１．７０ ６１．７０ ９９．３７
４０．００ ２９．９０ ３１．７０ ６２．００ １０１．２６
４０．１０ ２９．９０ ３１．７０ ６１．５０ ９９．６８
４０．１０ ２９．９０ ４７．６０ ７８．５０ １０２．１０
３９．８０ ２９．７０ ４７．６０ ７８．００ １０１．４７
４０．００ ２９．９０ ４７．６０ ７８．３０ １０１．６８
平均 １０１．３２

　　注：ＲＳＤ为１．６７％。

２．２．９　样品含量测定　称取 ５批供试品，精确称定，按
“２．２．１”节的方法制备供试品溶液，按“２．２．３”节的方法显
色，在５０５ｎｍ处测定吸光度，结果显示５批山刺玫果提取物
中总黄酮的含量分别为 ７４．６７％、７３．００％、７４．５４％、
７３２１％、７５．８０％。
２．３　槲皮素含量测定
２．３．１　对照品溶液的制备　精确称取干燥至恒重的槲皮素
对照品１０．０ｍｇ，置于５０ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并稀释至
刻度，摇匀，即得浓度为０．２０ｍｇ／ｍＬ的槲皮素对照品溶液。
２．３．２　供试品溶液的制备　精确称取干燥的山刺玫果提取
物０．１６ｇ，置于具塞锥形瓶中，加入甲醇 －２５％盐酸溶液
（４∶１）３０ｍＬ，密塞，称质量，置于９０℃水浴中加热回流１ｈ，
放冷，称重，用甲醇补充减失的质量，摇匀，过滤，将滤液转移

至５０ｍＬ容量瓶中，甲醇稀释至刻度［１５－１６］，摇匀，吸取５ｍＬ
于２５ｍＬ容量瓶中，流动相定容，微孔滤膜（０．４５μｍ）过滤，
取续滤液作为供试品溶液。

２．３．３　色谱条件及适应性试验　色谱柱为伊利特 Ｃ１８
（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ），流动相为甲醇－水 －磷酸－三乙
胺（５０∶５０∶０．４５∶０．２），流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为
３７４ｎｍ，柱温为３０℃，进样量为２０μＬ。在此条件下，槲皮素
的保留时间为８．７ｍｉｎ，分离度为２．４，理论塔板数为５１００，
其ＨＰＬＣ图如图２所示。
２．３．４　标准曲线的绘制　吸取对照品溶液适量，配成浓度分
别为１．０、２．０、４．０、６．０、８．０、１０．０μｇ／ｍＬ的系列对照品溶液，
分别进样２０μＬ，以槲皮素峰面积积分值ｙ为纵坐标，进样量
ｘ（μｇ）为横坐标，绘制标准曲线，回归方程为：ｙ＝３×１０６ｘ－
１１０００，ｒ＝０．９９９９。结果表明，槲皮素的进样量在 ０．０２～
０．２０μｇ范围内呈良好的线性关系。
２．３．５　重复性试验　取同一批号山刺玫果提取物６份，按
“２．３．１”节中已定的方法制备供试品溶液，各进样２０μＬ进
行测定，结果显示槲皮素峰面积的 ＲＳＤ为１．６８％，说明该方
法具有良好的重复性。

２．３．６　仪器精密度试验　称取２０μｇ／ｍＬ的槲皮素对照品
溶液，连续进样６次，每次进样２０μＬ，结果显示槲皮素峰面
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积的ＲＳＤ为０．９８％，说明仪器精密度良好。
２．３．７　稳定性试验　吸取供试品溶液，在同一色谱条件下，
分别于０、１、２、３、４、５、６、７、８ｈ进样２０μＬ，结果显示槲皮素的
峰面积ＲＳＤ为１．５７％，说明供试品溶液在室温下８ｈ稳定。
２．３．８　加样回收率试验　称取９份槲皮素含量已知的供试
品，每３份中分别加入０．２０ｍｇ／ｍＬ槲皮素对照品溶液１．５０、
１．８８、２．２５ｍＬ，按“２．３．１”节的方法制备供试品溶液，在上述
色谱条件下进行含量测定，结果见表２。

表２　槲皮素加样回收率试验结果

称样量

（ｇ）
样品中含量

（μｇ）
加入量

（μｇ）
测得量

（μｇ）
回收率

（％）

０．１６０６ ３７６．４５ ３００．００ ６７４．００ ９９．１８
０．１６０４ ３７５．９８ ３００．００ ６７３．９７ ９９．３３
０．１６０２ ３７５．５１ ３００．００ ６８０．７３ １０１．７４
０．１６０３ ３７５．２７ ３７６．００ ７５２．５０ １００．３３
０．１６１１ ３７５．０４ ３７６．００ ７３９．５８ ９６．９５
０．１６０３ ３７５．５１ ３７６．００ ７５２．００ １００．１３
０．１６０２ ３７５．０４ ４５０．００ ８２５．５０ １００．１０
０．１６０５ ３７５．２７ ４５０．００ ８２８．２０ １００．６５
０．１６０２ ３７５．５１ ４５０．００ ８２５．３４ ９９．９６
平均 ９９．８２

　　注：ＲＳＤ为１．３１％。

２．３．９　样品含量测定　称取 ３批样品，精确称定，按
“２．３．１”节中已定的方法制备供试品溶液，分别进样２０μＬ，
测定槲皮素峰面积，计算其含量，结果３批样品中槲皮素的含
量分别为０．２２１％、０．２２０％、０．２２４％。

３　结论与讨论

３．１　薄层色谱条件的选择
３．１．１　展开剂的选择　分别以醋酸乙酯 －甲酸 －水

（８∶１∶１、９∶１∶１、７∶１∶１、１０∶１∶１、１２∶１∶１、２０∶１∶１）、
甲醇 －冰醋酸 －水（４∶１∶５）、苯 －醋酸乙酯 －甲酸
（５∶４∶１，６∶４∶１）、三氯甲烷－甲醇－水（２８∶１０∶１）为展
开剂对展开系统进行比较，结果显示醋酸乙酯 －甲酸 －水
（８∶１∶１）系统金丝桃苷比移值适中，斑点分离效果好。
３．１．２　硅胶板的选择　分别吸取供试品溶液３批、金丝桃苷
对照品溶液及阴性对照溶液，分别考察自制硅胶 Ｇ板（玻璃
片基）、自制硅胶Ｈ板（玻璃片基）、层析硅胶（Ｇ）薄板（铝箔
片基）、层析硅胶（Ｇ）薄板（玻璃片基）的展开效果，结果表明
层析硅胶（Ｇ）薄板（铝箔片基）展开效果良好，荧光斑点
清晰。

３．１．３　显色剂的选择　根据山刺玫果提取物的主要化学成
分为黄酮类化合物，显色时选择９％ＦｅＣｌ３、５％ＡｌＣｌ３－乙醇溶
液为显色剂进行显色，结果显示，５％ＡｌＣｌ３－乙醇溶液为显色
剂，荧光斑点清晰，所以宜以５％ＡｌＣｌ３－乙醇溶液为显色剂。
３．２测定槲皮素含量的供试品溶液制备方法的确定

在槲皮素含量测定中，对供试品溶液制备方法进行研究，

分别对水解液的用量、水解时间和水解温度进行探索。

３．２．１　水解液用量的选择　取６份干燥的山刺玫果提取物
０．１６ｇ，精确称定，置于具塞锥形瓶中，分别加入甲醇 －２５％
盐酸溶液（４∶１）１０、１５、２０、２５、３０、３５ｍＬ，密塞，称质量，分别
于５０℃下进行水解，每次水解时间为０．５ｈ。放冷，称重，用
甲醇补充减少的质量，摇匀，过滤，将滤液转移至５０ｍＬ容量
瓶中，甲醇稀释至刻度，摇匀，吸取５ｍＬ于２５ｍＬ容量瓶中，
流动相定容，微孔滤膜（０．４５μｍ）过滤，取续滤液作为供试
品溶液，进样２０μＬ，峰面积分别为 ２７１４６、２８１４７、３０００９、
３４３５９、３４４７９、３３３８０，根据峰面积选择水解液用量为３０ｍＬ。
３．２．２　水解时间的选择　取 ６份干燥的山刺玫果提取物
０．１６ｇ，精确称定，置于具塞锥形瓶中，加入甲醇 －２５％盐酸
溶液（４∶１）３０ｍＬ，密塞，称质量，５０℃进行水解，每次水解时
间分别为０．５、１．０、１．５、２．０、２．５、３．０ｈ。按“３．２．１”节中的
方法稀释过滤，取续滤液作为供试品溶液，进样２０μＬ，峰面
积为３１３２６、３２６３６、３５９６６、４６１１７、４２８９７、４０６９９，根据峰面
积选择水解时间为２．０ｈ。
３．２．３　水解温度的选择　按“３．２．２”节中的方法称取提取
物加入水解液，分别于５０、６０、７０、８０、９０、１００℃下进行水解，
每次水解时间为２．０ｈ。按“３．２．１”节中的方法稀释过滤，取
续滤液作为供试品溶液，进样２０μＬ，峰面积分别为４９６９２、
５１２３２、６２２９０、６３００９、７４７５９、６８３９６，根据峰面积选择水解
温度为９０℃。

供试品溶液制备方法为：称取干燥的山刺玫果提取物

０．１６ｇ，精确称定，置于具塞锥形瓶中，加入水解液甲醇 －
２５％盐酸溶液（４∶１）３０ｍＬ，９０℃水解２．０ｈ。

本试验分别采用ＨＰＬＣ、ＵＶ法对山刺玫果提取物中槲皮
素、总黄酮的含量测定进行了相关的探索，并建立了山刺玫果

提取物的薄层鉴别方法，本试验建立的薄层鉴别方法斑点清

晰、简便快捷，建立的含量测定方法专属性强、操作简便、线性

关系良好，回收率、重现性符合要求，可以更全面地对山刺玫

果提取物进行质量控制，为进一步开发山刺玫果提供了理论

依据。
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　　研究表明，２０１３年该公司农产品加工质量安全控制水平
在冬季、秋季较高，夏季稍差，春季最低（图４）。总体而言，该
公司农产品加工的质量控制水平呈改善提升状态。２０１３年
其质量安全控制水平呈现出冬季 ＞秋季 ＞夏季 ＞春季，说明
２０１３年春季、夏季生产环节出现了不容忽视的质量安全控制
问题，应重点查明原因，并制定相应的措施加以改进。同时

２０１３年冬季、秋季比夏季、春季有所改进，说明相关部门采取
了一系列措施，使得农产品检测合格率、农产品良种投入水

平、产地环境状况等指标已有一定改进。

４　基于ＨＡＣＣＰ质量安全控制的优化方案

４．１　质量安全控制部门的改革
传统的质量安全控制部门主要职能仅是负责出货前的品

质检验，而改革后新的质量安全控制部门除了验货职能以外，

还要进行ＨＡＣＣＰ分析与控制，控制流程从种植基地到最终
消费的质量安全预防与控制。负责全供应链的原料、制品、成

品及货架陈列品的质量测试与控制改善。其职能从原来单纯

的质量安全控制扩展成全供应链全过程的质量安全控制。

４．２　落实质量安全控制，建立契约化信用控制模式
首先，应以客户为中心，全供应链全员积极参与；其次，强

化结构功能的系统性集成控制，形成从种植基地到市场的过

程化控制；再次，基于ＰＤＣＡ多循环的持续改进和实施的科学
决策和有效执行，实现相关利益者的契约化共赢；最后，通过

ＨＡＣＣＰ科学分析判定，采用先进适用的组织模式，对影响农
产品加工质量的关键因素强化控制。

４．３　融合新技术，建立信用控制模式
运用新技术对农产品加工质量进行全流程追溯，有效实

现对农产品种植、生长等相关信息的采集。在加工环节，通过

编码技术对农产品进行唯一标志处理，从而实现农产品的身

份识别。在运输过程中，通过无线射频识别技术 （ＲＦＩＤ）、全
球定位系统（ＧＰＳ）、“３Ｇ”技术实现对运输过程中的全程监
控。在销售环节，通过条码技术，实现对农产品流向的控制，

从而保障农产品全程的可追溯性，做到有源可查，流向可知。
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