
率高、传质速度快、选择性高、提取物较干净、省时、

减少有机溶剂 (本实验未加夹带剂 )、环境污染小等。
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RP-HPLC法测定酸枣仁中黄酮碳苷的含量
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摘　要: 目的　建立测定酸枣仁中黄酮碳苷含量的新方法。 方法　 RP-HPLC法 ,采用 Hypersil-C18柱为分析柱 ,乙

腈 -水 ( 17∶ 83)为流动相 ,检测波长为 334 nm, ,流速为 0. 8 mL /min。结果　黄酮碳苷在 5. 280～ 14. 08μg /mL范围

内与峰面积呈良好的线性关系 (r= 0. 999 7, n= 6) ,平均回收率为 95. 8%。 结论　该法简便、快速、重现性好 ,适用

于酸枣仁中黄酮碳苷的定量分析。
关键词: 酸枣仁 ;黄酮碳苷 ; RP-HPLC
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Quantitative determination of spinosin in seed of Z iziphus jujuba v ar. spinosa by RP-HPLC
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Abstract: Object　 To develop a new m ethod fo r the quantitativ e determination o f spinosin in the seed

o f Ziziphus jujuba Mill. va r. spinosa ( Bunge) Hu ex H. F. Chou. Methods　 The determination was ca r-

ried on RP-HPLC, using Hypersil-C18 colum n, acetoni trile∶ wa ter ( 17∶ 83, v /v ) as m obile phase wi th a

f low rate of 0. 8 m L /min and detected at the w ave leng th o f 334 nm. Results　 The calibration curv e w as

linea r in the range of 5. 280～ 14. 08μg /m L. The average recovery ra te w as 95. 8% . Conclusion　 The

m ethod is appropriate fo r th e quanti ta tiv e determination o f spino sin.

Key words: the seed of Ziziphus jujuba Mill. v ar. spinosa ( Bunge) Hu ex H. F. Chou; spinosin; RP-

HPLC

　　酸枣仁为中医首选安神药。《中国药典》 2000年

版一部收载其为鼠李科 ( Rhamnaceae)植物酸枣

Ziz iphus jujuba Mill. va r. spinosa ( Bunge) Hu ex

H. F. Chou的干燥成熟种子
[1 ]
。 其味酸性平 ,归肝、

胆、心经 ,主要用于治疗虚烦不眠、惊悸多梦、体虚多

汗、津伤口渴等症。研究表明酸枣仁中黄酮碳苷为酸

枣仁镇静催眠的有效成分之一 [ 2, 3 ] ,但迄今其含量测

定方法在国内未见报道。 本文首次采用 RP-HPLC

法对酸枣仁中黄酮碳苷进行含量测定 ,该法简便、快

速、灵敏度高 ,适合常规定量分析。

1　仪器、试剂和对照品

LC-10A高效液相色谱仪 (日本岛津公司 ) ,

SPD-10A紫外检测器 (日本岛津公司 ) , C-R6A积分

仪。

乙腈、甲醇为色谱纯 ,水为重蒸馏水 ,石油醚、正

丁醇均为分析纯 ,黄酮碳苷对照品由中国药科大学

生药学教研室李萍教授提供 (纯度为 98. 1% ) ,酸枣

仁生品药材和炒品药材分别购自辽宁朝阳、山东济

南、山东泰安、河北安国 (均经沈阳药科大学生药鉴

定研究室许春泉高级工程师鉴定 )。

2　色谱条件及系统适用性实验

色 谱 柱: Hypersil-C18 ( 4. 6 mm× 200 mm,
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5μm) ,流动相: 乙腈 -水 ( 17∶ 83) ,检测波长:

334 nm ,流速: 0. 8 m L /min,柱温: 室温。

理论塔板数按黄酮碳苷计算 ,不低于 6 200,黄

酮碳苷与其相邻色谱峰的分离度均大于 1. 5。

3　对照品溶液和供试品溶液的制备

精密称取黄酮碳苷对照品 11 mg ,置 25 m L容量

瓶中 ,用甲醇溶解并定容至刻度 ,摇匀 ,备用。精密吸

取该溶液 1. 0 m L置 10 m L容量瓶中 ,用甲醇稀释至

刻度 ,摇匀。 精密吸取该溶液 0. 60, 0. 80, 1. 0, 1. 2,

1. 4, 1. 6 m L置 5 m L容量瓶中 ,用甲醇稀释至刻度 ,

摇匀 ,微孔滤膜过滤 ,取续滤液备用。 此作为对照品

溶液。

取 8份酸枣仁样品各约 1 g,精密称定后置沙氏

提取器中 ,加入 100 m L甲醇 ,回流提取 12 h后 ,将提

取液于旋转蒸发仪上挥干甲醇 ,残渣用 30 m L水溶

解 ,定量转移至 125 m L分液漏斗中 ,加入石油醚萃

取 3次 ,每次 10 m L,收集水层 ,加入水饱和正丁醇

萃取 3次 ,每次 10 m L,收集正丁醇层 ,于旋转蒸发

仪上挥干醇 ,残渣用甲醇溶解 ,定量转移至 5 m L容

量瓶中 ,用甲醇定容至刻度 ,摇匀 ,微孔滤膜过滤 ,取

续滤液备用。 此作为供试品溶液。

4　 HPLC测定

4. 1　标准工作曲线的绘制:精密吸取黄酮碳苷各对

照液 20μL,注入高效液相色谱仪 ,记录色谱图。以

对照品峰面积 ( Y )为纵坐标 ,以对照品溶液的浓度

(μg /m L, X )为横坐标 ,绘制标准工作曲线 ,黄酮碳

苷在 5. 280～ 14. 08μg /m L范围内 , Y 与 X 呈良好

线性。 所得标准工作曲线方程如下:

Y= 1. 444× 10
10
X - 195. 1, r= 0. 999 7(n= 6)。

4. 2　精密度、重现性与回收率实验:精密吸取同一

份样品溶液 (河北安国炒品 ) 20μL,重复进样 6次 ,

RSD= 0. 9% 。

同一份样品 (河北安国炒品 )按样品制备项下方

法平行制备 6份 ,进样分析 , RSD= 2. 5%。

精密称取同一份样品 (河北安国炒品 )约 0. 4 g ,

共 6份 ,分别加入一定量的黄酮碳苷对照品 ,按样品

测定方法进行分析 ,平均回收率为 95. 8% , RSD=

2. 2% 。

4. 3　样品测定:取 4个产地的生、炒酸枣仁共 8个

样品 ,按样品制备项下方法制备后进样分析 ,并按外

标法计算酸枣仁皂苷 A的含量 ,所得结果见表 1,其

色谱图见图 1。

A-黄酮碳苷　　　　　　 B-酸枣仁样品 (炒品 )

图 1　样品 HPLC图

表 1　样品测定结果

序号 产地 样品 测定结果 ( mg /g )

1 山东泰安 生品 0. 700

2 山东泰安 炒品 0. 726

3 山东济南 生品 0. 898

4 山东济南 炒品 1. 196

5 辽宁朝阳 生品 1. 079

6 辽宁朝阳 炒品 1. 101

7 河北安国 生品 1. 229

8 河北安国 炒品 1. 262

5　结果与讨论

5. 1　本文对提取黄酮碳苷的回流时间进行了考察 ,

8, 10, 12, 14 h相比较 , 12 h和 14 h的高 ,且 12 h和

14 h的含量基本相当 ,因此将提取时间定为 12 h。

5. 2　 8个样本的含量测定结果表明 ,不同产地的酸

枣仁中 ,黄酮碳苷的含量存在一定的差异 ,可能与不

同生长条件有关。同一产地酸枣仁的生品和炒品黄

酮碳苷含量差别较明显 ,说明在炒制后 ,酸枣仁中的

黄酮碳苷更容易溶出。该成分含量的高低是否会影

响酸枣仁的临床疗效 ,有待进一步研究。
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更　　正
　　《中草药》 2001年 32卷增刊第 118页表 4更正为:

表 4　乌索酸对肝脏组织学的影响

组别 动物数
气球样变 脂质变性 坏死

- + + + + + + - + + + + + + - + + +

肝损伤组　　 10 1 3 4 2 0 2 3 5 4 3 3

乌索酸治疗组 10 4 6 0 0 5 4 1 0 7 3 0
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