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　　从唇形科植物黄芩干燥根中提取的黄酮类化合

物 (天津市药品标准 . 1990. 293) ,具有清热燥湿、泻

火解毒、止血、安胎之功效 (中国药典 . 1995. )。本文

以黄芩苷为定量指标 ,采用 HPLC法测定黄芩提取

物中黄芩苷的含量。

1　材料与方法

1. 1　仪器: 日本岛津 LC-6A高效液相色谱仪 ,

SPD-6AV可见紫外检测器 , C-R3A型数据处理机 ;

日本岛津 UV-2100紫外分光光度仪。

1. 2　色谱条件: 色谱柱: ODS-HG-3( id 4. 6 mm×

75 mm);流动相:甲醇 -水 -冰醋酸 ( 5∶ 5∶ 1) ;流速:

0. 8 mL /min;检测波长: 280 nm;进样量: 均为 5

μL;感量: 0. 16 AU FS;柱温:室温。该条件下黄芩苷

能得到快速、满意分离。

1. 3　药品与试剂: 黄芩苷对照品: 购自中国药品生

物制品检定所 (供含量测定用 ) ,批号: 0715-9707(纯

度 99. 63% )。甲醇为色谱纯 ,其他试剂均为分析纯 ,

水为去离子水。样品: 由天津达仁堂制药厂提供。

1. 4　对照品溶液的配制:配制 50μg /m L黄芩苷的

50% 甲醇液。

1. 5　样品供试液的配制:取本品约 14 mg,精密称

定 ,置 100 mL量瓶中 ,加 50% 甲醇适量 ,超声处理

30 min,放置 ,冷却至室温 ,并稀释至刻度 ,摇匀。精

密量取 5 mL,置 10 mL量瓶中 ,加 50% 甲醇稀释

至刻度 ,摇匀 ,用 0. 45μm滤膜过滤 ,即得。

2　结果与分析

2. 1　定性分析:采用薄层色谱法。取本品适量 ,加甲

醇 ,制成每 1 mL含 0. 2 mg的溶液 ,作为供试品溶

液。另取黄芩苷对照品 ,加甲醇制成每 1 mL含 0. 2

mg的溶液 ,作为对照品溶液。照薄层色谱法 (附录

V I D)试验 ,吸取上述 2种溶液各 2μL,分别点于同

一聚酰胺薄膜 ( 5 cm× 7 cm)上 ,以冰醋酸为展开剂 ,

展开 ,取出 ,晾干 ,置紫外光灯 ( 365 nm)下检视。 供

试品色谱中 ,在与对照品色谱相应的位置上 ,显相同

颜色的荧光斑点。

2. 2　线性关系考查: 精密吸取黄芩苷对照品溶液

(浓度为 0. 05 mg /mL) 3, 5, 7, 9, 11μL,依次进样分

析。 经统计学计算得回归方程: Y= - 4 465. 35+

247 865X, r= 0. 999 9,黄芩苷在 0. 15～ 0. 55μg之

间成线性关系。

2. 3　精密度实验: 取对照品重复进样 5次 ,每次 5

μL,结果 RSD= 0. 68% (n= 5)。

2. 4　重复性实验:取同一批样品 ,称取 6份 ,按拟定

的方法测定含量 ,结果为 75. 24% , RSD= 0. 59%

(n= 5)。

2. 5　样品测定:分别精密吸取对照品溶液与供试品

溶液各 5μL,进样 ,分析。 结果见表 1。
表 1　黄芩提取物中黄芩苷的含量测定结果 %

批号 黄芩苷含量 平均含量

9908-04-1 79. 9 79. 87 79. 89

9908-05-1 80. 23 80. 24 80. 24

9908-09-1 81. 67 81. 65 81. 66

9908-09-2 78. 50 78. 51 78. 50

9908-09-3 77. 22 77. 20 77. 21

2. 6　回收率测定: 取同批黄芩苷含量为 80. 23%

的样品 ,精密称取 5份 ,依含量测定方法处理 ,计算

回收率 ,结果为 99. 64% , RSD= 1. 05% (n= 5)。

2. 7　稳定性实验: 将制备好的供试品溶液进行分

析 ,以后每 1 h进样一次 ,重复 5次 ,供试品溶液的

吸收面积在 5 h内基本无变化。

3　讨论

3. 1　波长的选择:测定黄芩苷的紫外吸收光谱图 ,

确定出 280 nm处有最大吸收 ,故选择 280 nm为检

测波长。

3. 2　流动相的选择: 选择甲醇 -水 -冰醋酸 ( 50∶ 50
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∶ 1)为流动相 ,黄芩苷保留时间为 5 min左右 ,样品

中黄芩苷的分离效果好。

3. 3　黄芩提取物的主要活性成分为黄芩苷 ,我们将

原地方标准中的紫外分光光度法测定改为用高效液

相色谱法测定 ,操作简便、准确 ,分析快速 ,相对误差

小 ,重现性好 ,使原有标准得到提高。该法可作为黄

芩提取物的质量控制手段。
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　　红花 Carthamus tinctorius L. 为菊科 1年生草

本植物红花的干燥花 ,是一种常用的活血化瘀药 ,具

有活血通络 ,祛瘀止痛之功效。从红花中分离得到的

6-羟基山柰酚 -3-O-葡萄糖苷 [ 1] ,经药效学试验证

明 ,具有抑制血小板聚集 ,对抗去甲肾上腺素引起的

血管平滑肌收缩等作用。 本文用 RP-HPLC测定了

红花中 6-羟基山柰酚-3-O-葡萄糖苷的含量。方法简

便 ,快速 ,灵敏 ,为控制红花药材的质量 ,提供了一个

良好的方法。

1　仪器和药品

HP 1100型高效液相色谱仪 Chemsta tion工作

站 ;对照品 6-羟基山柰酚 -3-O-葡萄糖苷由红花中分

离提纯得到 (自制 ) , HPLC归一法测定其纯度高于

98%。 所用试剂均为色谱纯。

样品红花由本所舒光明教授鉴定。

2　方法

2. 1　色谱条件: 色谱柱: phenomenex ( 150 mm×

4. 6 mm, 5μm);流动相: 乙腈 -0. 15% 磷酸水溶液

( 13. 5∶ 86. 5, pH= 2. 2) ;流速: 1. 5 mL /min;检测

波长: 342 nm ,柱温 25℃ ,见图 1。

2. 2　检测波长的选择:配制 6-羟基山柰酚 -3-O-葡

萄糖苷的对照品 (甲醇 )溶液 ,用岛津 UV2401型分

光光度计进行扫描 ,在 254, 342 nm处有最大吸收 ,

选择 342 nm波长进行含量测定。

2. 3　测定方法:取干燥红花样品粉碎过 40目筛 ,精

密称取 0. 3 g ,置 10 m L具塞试管中 ,准确加入

60% 乙醇 10 mL,超声处理 30 min
[2 ]
,离心 ( 5 000

图 1　分离图谱

r /min) 5 min,吸取上清液 10μL直接进样 ,按上述

测定条件进行测定 ,以外标法计算含量。

2. 4　线性范围:精密称取对照品适量 ,加甲醇配制

成 0. 1 mg /mL的溶液。分别吸取 2, 4, 6, 8, 10μL,

注入液相色谱仪 ,按上述色谱条件 ,测定峰面积 ,以

进样量为横坐标 ,峰面积为纵坐标 ,绘制标准曲线 ,

计算回归方程: Y= 1 303. 9X - 12. 14, r= 0. 999 8。

说明 6-羟基山柰酚 -3-O-葡萄糖苷在 0. 2～ 1. 0μg

的范围内有良好的线性关系。

2. 5　稳定性: 对照品溶液 ( 0. 132μg /μL) 5μL进

样 ,按色谱条件进行分离、测定 ,每隔一定时间测定

1次 ,结果在 24 h内均稳定 ,RSD= 0. 70%。

2. 6　精密度试验:取对照品溶液 ( 0. 132μg /μL) 5

μL进样 ,按色谱条件进行分离 ,测定 ,重复操作 5

次 ,RSD= 1. 62% ,说明本方法精密度良好。

2. 7　重复性试验: 精密称取同批红花药材样品 5

份 ,每份约 300 mg,按前述供试品溶液制备方法及
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