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ＨＰＬＣ同时测定不同产地半枝莲中
８个黄酮类成分的含量

王治阳，安华

（河南省中医药研究院 附属医院，河南　郑州　４５０００３）

［摘要］　目的：建立同时测定不同产地半枝莲中野黄芩苷、黄芩苷、野黄芩素、异野黄芩素、木犀草素、芹菜

素、黄芩素和汉黄芩素含量的高效液相色谱法。方法：采用 ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸＳＢＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，

５μｍ），以乙腈０１％甲酸水为流动相，梯度洗脱，检测波长：３５０ｎｍ，流速：１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温：２５℃。结果：

半枝莲药材中野黄芩苷、黄芩苷、野黄芩素、异野黄芩素、木犀草素、芹菜素、黄芩素和汉黄芩素分别在７２３～

７２３２、３２８～３２７６、２３５～２３５３、２５４～２５３７、１７７～１７６５、２２６～２２５７、１９５～１９４８、３５２～３５２４μｇ呈良好

线性关系，相关系数ｒ在０９９８３～０９９９９，平均加样回收率为９８９％ ～９９９％。结论：该方法简单、快速，为半

枝莲的质量控制提供了参考。

［关键词］　 半枝莲；黄酮类；含量测定；高效液相色谱法
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半枝莲ＳｃｕｔｅｌｌａｒｉａｂａｒｂａｔａＤＤｏｎ为唇形科植物
半枝莲的干燥全草，具有清热解毒、散瘀止血、

利尿消肿等功效，用于治疗热毒痈肿、水肿、肺

痈、肠痈、毒蛇咬伤、黄疸等［１４］。半枝莲黄酮

是从半枝莲中提取分离的黄酮类化合物，现代药

理研究发现其具有抗肿瘤、抗氧化和改善记忆障

碍等多种药理活性［５７］。乔春峰等［８］采用两种流

动相系统对半枝莲中野黄芩苷、野黄芩素、木犀

草素和芹菜素的含量进行了测定。为了寻求更简

单、更全面的半枝莲黄酮类成分的分析方法，本

实验建立了同时测定不同产地半枝莲中 ８个黄酮
类成分野黄芩苷、黄芩苷、野黄芩素、异野黄芩

素、木犀草素、芹菜素、黄芩素和汉黄芩素的高

效液相色谱法。该法简单快速，结果准确、可

靠，为半枝莲药材栽培及相关制剂的质量控制提

供了参考依据。

·８７９·
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１　仪器与试药

１１仪器

ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸ色谱仪（美国安捷伦科技有限
公司）；ＡＳ１０２００超声处理器（天津特赛恩斯仪器有
限公司）；ＳａｒｔｏｒｉｕｓＢＴ２５Ｓ型电子分析天平（德国赛
多利斯科技有限公司）；Ｂｐ２１ｌＤ型电子天平（赛多利
斯公司）；乙腈、甲酸为色谱纯；水（超纯水），使

用前均经０４５μｍ滤膜滤过；其余试剂均为分析纯。

１２试药

对照品野黄芩苷 （批号：１１０７１５２０１３１８）、黄
芩苷（批号：１１５２６５２０１３１８）、野黄芩素（批号：
１１０７２６２０１３１８）、异 野 黄 芩 素 （批 号：１１１３２１
２０１３１８）、木犀草素（批号：１１５７１３５２０１３１８）、芹菜
素（批号：１１５６２４２０１３１８）、黄芩素（批号：１１１５９５
２０１３０６）、汉黄芩素（批号：１１１５１４２０１３０４），均购
自中国食品药品检定研究院。半枝莲分别购自北京

北大维信生物科技有限公司（产地：北京，批号：

１１５７１３５２０１３１８）、安徽威尔曼制药有限公司（产地：
安徽亳州）、湖南鑫和医药有限责任公司（产地：湖

南长沙）、郑州邦正医药有限公司（产地：河南郑

州）、成都青山利康药业有限公司（产地：四川成

都）、江苏九泰医药有限公司（产地：江苏江阴）、

甘肃省平凉市陇东药业有限责任公司（产地：甘肃平

凉）和云南省久泰药业有限公司（产地：云南丽江），

经河南中医药大学刘明鹏副教授鉴定为半枝莲Ｓｃｕｔｅ
ｌｌａｒｉａｂａｒｂａｔａＤＤｏｎ的干燥全草。

２　方法

２１色谱条件

色谱柱为 ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸＳＢＣ１８（２５０ｍｍ×

４６ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）０１％甲酸水
（Ｂ），梯度洗脱（０→１５ｍｉｎ，２０％Ａ；１５→２５ｍｉｎ，
４０％Ａ；２５→３５ｍｉｎ，６０％Ａ；３５→６０ｍｉｎ，８０％Ａ）；
流速：１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，检测波长：３５０ｎｍ，柱温：
２５℃，进样量：１０μＬ。

２２溶液的制备

２２１混合对照品溶液的制备　精密称取野黄芩苷、
黄芩苷、野黄芩素、异野黄芩素、木犀草素、芹菜

素、黄芩素和汉黄芩素对照品适量，分别用甲醇制

成质量浓度分别为 ７２３２、３２７６、２３５３、２５３７、

１７６５、２２５７、１９４８、３５２４μｇ·ｍＬ－１的混合对照
品溶液。

２２２供试品溶液的制备　精密称取半枝莲粉末
（２０～４０目）１０ｇ，置１００ｍＬ容量瓶中，加入７０％
的甲醇水７０ｍＬ，称重，超声（功率：６００Ｗ，频率：
４０ｋＨｚ）提取 ４５ｍｉｎ，放置至室温，再次称重，加
７０％甲醇水补足失去的重量，摇匀，用０４５μｍ微
孔滤膜过滤，取续滤液作为供试品溶液。

３　结果

３１系统适用性试验

分别取２２项下制备的混合对照品溶液和供试
品溶液各１０μＬ，按上述色谱条件测定。结果供试品
中野黄芩苷、黄芩苷、野黄芩素、异野黄芩素、木

犀草素、芹菜素、黄芩素和汉黄芩素之间分离度良

好，且无杂质干扰，结果见图１。

注：Ａ对照品；Ｂ供试品；１野黄芩苷；２黄芩苷；３野黄

芩素；４异野黄芩素；５木犀草素；６芹菜素；７黄芩素；

８汉黄芩素。

图１　半枝莲及对照品ＨＰＬＣ图

３２线性关系考察

分别精密量取２２１项下的混合对照品溶液０１、
０２、０４、０６、０８、１０ｍＬ，用７０％甲醇水定容到
１ｍＬ容量瓶中（量取１０ｍＬ的样品未定容），摇匀，
即为不同质量浓度的混合对照品溶液。分别精密吸取

各１０μＬ，注入液相色谱仪，记录峰面积，以峰面积
（Ｙ）对浓度（Ｘ）进行回归分析，得野黄芩苷、黄芩苷、
野黄芩素、异野黄芩素、木犀草素、芹菜素、黄芩素

和汉黄芩素的回归方程和相关系数（ｒ）见表１。
·９７９·
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表１　野黄芩苷等８种成分的线性关系考察
化学成分 回归方程 ｒ 线性范围／ｍｇ

野黄芩苷 Ｙ＝４６５８３６２３Ｘ－２９６０３２７５３ ０９９８６ ７２３～７２３２

黄芩苷 Ｙ＝２３３６８２４１Ｘ＋７０５６４８３１ ０９９９２ ３２８～３２７６

野黄芩素 Ｙ＝２１３６６８２１Ｘ＋６５６８３２１６ ０９９９８ ２３５～２３５３

异野黄芩素 Ｙ＝１１６５３３７４Ｘ＋３４２１７６５９ ０９９９６ ２５４～２５３７

木犀草素 Ｙ＝１６８５４３７１Ｘ＋５８９６５４３７ ０９９９９ １７７～１７６５

芹菜素 Ｙ＝１０３５１８９４Ｘ＋２３３４１７５５ ０９９８３ ２２６～２２５７

黄芩素 Ｙ＝１４６６３９４２Ｘ＋４０３５７９３２ ０９９９２ １９５～１９４８

汉黄芩素 Ｙ＝１６２４５８９３Ｘ＋５６７８２１８４ ０９９８９ ３５２～３５２４

３３精密度试验

精密吸取２２１项下的对照品溶液，按上述色
谱条件重复测定６次，结果野黄芩苷、黄芩苷、野
黄芩素、异野黄芩素、木犀草素、芹菜素、黄芩素

和汉黄芩素峰面积的 ＲＳＤ分别为１１７％、０６８％、
０７９％、１２４％、０７６％、１７０％、０９７％和 ０７８％
（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

３４稳定性试验

精密称取同一批产地河南郑州的半枝莲干燥粉

末（２０～４０目），按２２２项下方法操作，制备供试
品溶液。依上述色谱条件分别于 ０、２、４、８、１２、
２４ｈ进样１０μＬ，测得野黄芩苷、黄芩苷、野黄芩
素、异野黄芩素、木犀草素、芹菜素、黄芩素和汉

黄芩素峰面积的 ＲＳＤ分别为 １２４％、０８５％、
１０６％、 １２６％、 ０９８％、 １２７％、 １４６％、
０８９％（ｎ＝６），表明供试品溶液在 ２４ｈ内稳定性
良好。

３５重复性试验

精密称取同一批产地河南郑州的半枝莲粉末

（２０～４０目）６份，按２２２项下方法操作，制备供
试品溶液，按上述色谱条件分别进样１０μＬ，测得野
黄芩苷、黄芩苷、野黄芩素、异野黄芩素、木犀草

素、芹菜素、黄芩素和汉黄芩素平均含量的 ＲＳＤ分
别为 １３７％、０９６％、０８２％、１０３％、０８６％、
１４３％、１６８％、１５２％（ｎ＝６），表明本方法重复
性良好。

３６加样回收率试验

精密称取已知含量的半枝莲粉末（产地河南郑

州）约 ０１ｇ，共 ６份。分别精密加入含野黄芩苷
０５１２ｍｇ·ｍＬ－１、黄芩苷０２４３ｍｇ·ｍＬ－１、野黄芩
素０１７６ｍｇ·ｍＬ－１，异野黄芩素 ０１８３ｍｇ·ｍＬ－１，
木犀草素００７６ｍｇ·ｍＬ－１、芹菜素０１０６ｍｇ·ｍＬ－１、
黄芩素００８６ｍｇ·ｍＬ－１、汉黄芩素０２１２ｍｇ·ｍＬ－１

的对照品溶液 ０８、１０、１２ｍＬ，各 ２份。按
２２２项下方法制备供试品溶液，按上述色谱条件
分别进样测定各成分含量，计算回收率，结果见

表２。

表２　半枝莲中８种成分的加样回收率试验结果（ｎ＝６）
成分 样品量／ｇ 样品含量／ｍｇ 对照品加入量／ｍｇ 测得量 ／ｍｇ 回收率 （％） 平均回收率 （％） ＲＳＤ（％）

野黄芩苷 ０１００６ ０５１５ ０６１４ １１３１ １００２ ９９５ １３９

０１００２ ０５１３ ０６１４ １１１２ ９８７

０１００９ ０５１６ ０５１２ １０３６ １００８

０１００３ ０５１３ ０５１２ １０２８ １００３

００９９７ ０５１０ ０４０９ ０９１２ ９９２

０１００２ ０５１３ ０４０９ ０９００ ９７６

黄芩苷 ０１００６ ０２４４ ０２９２ ０５４５ １０１５ ９９９ １０８

０１００２ ０２４３ ０２９２ ０５３４ ９９８

０１００９ ０２４５ ０２４３ ０４９１ １００６

０１００３ ０２４３ ０２４３ ０４８１ ９８９

０１００７ ０２４４ ０１９４ ０４３９ １００２

０１００２ ０２４３ ０１９４ ０４２９ ９８１

野黄芩素 ０１００６ ０１７７ ０２１１ ０３８７ ９９７ ９９８ ０９５

０１００２ ０１７６ ０２１１ ０３８２ ９８９
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表２（续）
成分 样品量／ｇ 样品含量／ｍｇ 对照品加入量／ｍｇ 测得量 ／ｍｇ 回收率 （％） 平均回收率 （％） ＲＳＤ（％）

野黄芩素 ０１００９ ０１７８ ０１７６ ０３５８ １０１２

０１００３ ０１７７ ０１７６ ０３５２ ９９８

０１００７ ０１７７ ０１４１ ０３２０ １００６

０１００６ ０１７７ ０１４１ ０３１３ ９８６

异野黄芩素 ０１００６ ０１８４ ０２２０ ０４０４ １０００ ９９３ １２８

０１００２ ０１８４ ０２２０ ０３９７ ９８２

０１００９ ０１８５ ０１８３ ０３６５ ９９３

０１００８ ０１８４ ０１８３ ０３５８ ９７６

０１００３ ０１８４ ０１４６ ０３３３ １０１０

０１００２ ０１８４ ０１４６ ０３２９ ９９７

木犀草素 ０１００６ ００７６ ００９１ ０１６６ ９９４ ９９２ １０６

０１００２ ００７６ ００９１ ０１６８ １００５

０１００９ ００７７ ００７６ ０１５２ ９９３

０１００３ ００７６ ００７６ ０１５１ ９８６

１０００７ ００７６ ００６１ ０１３５ ９８５

０１００２ ００７６ ００６１ ０１３６ ９９３

芹菜素 ０１００６ ０１０６ ０１２７ ０２２８ ９７６ ９９４ １７２

０１００２ ０１０６ ０１２７ ０２３１ ９９１

０１００９ ０１０７ ０１０６ ０２１６ １０１２

０１００３ ０１０６ ０１０６ ０２１１ ９９６

０１００７ ０１０７ ０８５ ０１８９ ９８３

０１００２ ０１０６ ０８５ ０１９０ ９９８

黄芩素 ０１００６ ００８６ ０１０３ ０１８９ ９９８ ９９７ １８２

０１００２ ００８６ ０１０３ ０１８７ ９８９

０１００９ ００８７ ００８６ ０１７５ １０１２

０１００３ ００８７ ００８６ ０１７１ ９９６

０１００７ ００８７ ００６９ ０１５３ ９８３

０１００２ ００８６ ００６９ ０１５６ １００６

汉黄芩素 ０１００６ ０２１３ ０２５４ ０４６０ ９８５ ９８９ １９４

０１００２ ０２１２ ０２５４ ０４６２ ９９１

０１００９ ０２１４ ０２１２ ０４２０ ９９３

０１００３ ０２１３ ０２１２ ０４１７ ９８８

０１００７ ０２１４ ０１７０ ０３８６ １００４

０１００２ ０２１２ ０１７０ ０３７３ ９７６

３７样品的含量测定
精密称取不同产地的半枝莲粉末（２０～４０目筛）

各３份，按２２２项下方法制备供试品溶液，按上

述色谱条件分别进样１０μＬ测定，分别计算其含量，
结果见表３。

·１８９·
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表３　半枝莲样品含量测定结果（ｎ＝３）

产地
平均质量分数／ｍｇ·ｇ－１

野黄芩苷 黄芩苷 野黄芩素 异野黄芩素 木犀草素 芹菜素 黄芩素 汉黄芩素

北京 ３１４ １１９ １６２ ０７２ ０５７ ０８５ ０２９ ２３７

安徽亳州 ５６２ ２７３ ０９４ １３２ ０３７ ０７６ ０７３ １２９

湖南长沙 １７３ ０８２ １５３ ０６９ ０５２ ０２９ ０４２ ０７６

河南郑州 ５１２ ２４３ １７６ １８３ ０７６ １０６ ０８６ ２１２

四川成都 ２９６ １７３ ０５１ ０９２ ０２９ １１３ ０７１ ２０７

江苏江阴 ２３７ ２０４ ０８２ １７２ ０５７ ０９３ １０４ ０７４

甘肃平凉 ５７３ １２７ ２３１ １９７ ０３９ ０５１ ０８７ １９２

云南丽江 ４６２ ０６１ １４３ ０８３ ０４３ ０３７ ０４３ ２３４

４　讨论

４１供试品溶液的制备

本实验在制备供试品溶液时对 “超声提取４５ｍｉｎ”
和 “加热回流提取２ｈ”进行了比较，结果所测各成
分含量无明显差异，但 “加热回流提取２ｈ”所测杂
质较多，因此选择提取效率高、操作简单且耗能少

的超声提取法用来制备供试品溶液。在超声提取条

件下，本文考察提取时间２０、４５、９０ｍｉｎ，超声提
取２０ｍｉｎ所得木犀草素和黄芩素的含量较低；而提
取时间为４５、９０ｍｉｎ时所测各成分的含量无明显差
异，但提取时间为９０ｍｉｎ时杂质较多，因此超声提
取时间选择４５ｍｉｎ。本实验另考察不同提取溶剂（无
水乙醇、７０％乙醇水、５０％乙醇水、甲醇、７０％甲
醇水和５０％甲醇水），发现用７０％甲醇水作为提取
溶剂各成分分离效果最好，且测得含量较高。因此，

采用７０％甲醇水作为提取溶剂。

４２流动相及其比例的选择

本实验分别考察了不同比例的 “甲醇水”和
“乙腈水”系统作流动相，调整不同比例，发现各
峰形对称性均不好，野黄芩素、异野黄芩素和汉黄

芩素不能达到基线分离。考虑到ｐＨ值对分离效果的
影响，考察了 “甲醇０１％甲酸水”、 “乙腈０１％
甲酸水”和 “乙腈０４％磷酸水”，结果发现乙腈
（Ａ）０１％甲酸水（Ｂ），梯度洗脱（０→１５ｍｉｎ，２０％
Ａ；１５→２５ｍｉｎ，４０％Ａ；２５→３５ｍｉｎ，６０％Ａ；３５→
６０ｍｉｎ，８０％Ａ）分离度良好，峰形较好，无杂质干
扰，基线较平整，保留时间合适。

４３检测波长的选择

取上述８个对照品，于２００～４００ｎｍ波长范围

内进行扫描，野黄芩苷、野黄芩素、黄芩素和汉黄

芩素在３２２ｎｍ吸收良好，黄芩苷、木犀草素、芹菜
素在３６２ｎｍ吸收较好，异野黄芩素在３４８ｎｍ为最
大吸收波长。结合文献报道的不同检测波长

（２７５ｎｍ［９］，３５０ｎｍ［１０］，３１５ｎｍ［１１］）进样进行色谱
比较。当波长为３５０ｎｍ时各成分的峰形对称好，基
线平稳，分离度高。

４４小结

本文采用 ＨＰＬＣ测定半枝莲中野黄芩苷、黄芩
苷、野黄芩素、异野黄芩素、木犀草素、芹菜素、

黄芩素和汉黄芩素含量，并比较不同产地半枝莲中

有效成分的差异。从表３可以看出，不同产地半枝
莲中野黄芩苷、黄芩苷、野黄芩素、异野黄芩素、

木犀草素、芹菜素、黄芩素和汉黄芩素的含量差异

很大，以安徽亳州、河南郑州和甘肃平凉含量相对

较高。此方法简单快速，灵敏度高，具有较好的重

复性和稳定性，为半枝莲药材及其相关制剂的质量

控制提供了方法和依据，同时研究不同产地的半枝

莲品质的差异为半枝莲栽培提供参考。
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