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不同产地及采收期的葎草中木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草
素定量比较研究 
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摘  要：目的  建立 HPLC 法同时测定葎草中木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素量，并测定不同产地、不同采收月

份、雌株和雄株葎草中木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素的量，为葎草质量标准研究提供科学依据。方法  HPLC
法同时测定葎草中木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素的量。系统适用性条件，色谱柱为 Agilent 5 TC-C18（250 mm×4.6 
mm，5 μm）；流动相为乙腈-0.2%磷酸水溶液，梯度洗脱；体积流量 1.0 mL/min；检测波长 340 nm；柱温 25 ℃；进样量 10 μL。
结果  木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素的检测质量浓度分别在 4.640～74.24、1.510～30.20、0.796 3～12.74 μg/mL
与各自峰面积值呈良好线性关系（r＝0.999 2、0.999 9、0.999 5），精密度、稳定性、重复性试验的 RSD 均≤1.99%，平均回收率

分别为 102.69%、100.49%、100.39%，RSD 分别为 1.64%、1.93%、1.65%（n＝9）。结论  在河北省不同产地、不同采收月份、

雌株、雄株葎草药材中，木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素的量存在较大差异。 
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Determination and comparison of luteoloside, apigenin-7-O-β-D-glucosidase, and 
luteolin in Humulus scandens from different habitats in Hebei province 
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Abstract: Objective  To establish a method for the determination of luteoloside, apigenin-7-O-β-D-glucosidase, and luteolin by high 
performance liquid chromatography (HPLC) method, and the determination of luteoloside, apigenin-7-O-β-D- glucosidase, and 
luteolin in Humulus scandens female and male plants from different origins and different harvest months in Hebei province. 
Methods  HPLC method was used for simultaneous determination of luteoloside, apigenin-7-O-β-D-glucosidase, and luteolin. 
System suitability conditions were as follows: column: Agilent 5 TC-C18 (250 mm × 4.6 mm, 5 μm); mobile phase: 
acetonitrile-0.2% phosphoric acid; flow rate: 1.0 mL/min; detection wavelength: 340 nm; column temperature: 25 ; ℃ injection 
volume: 10 μL. Results  The linear ranges were 4.640—74.24 μg/mL of luteoloside (r = 0.999 2), 1.510—30.20 μg/mL of 
apigenin-7-O-β-D-glucosidase (r = 0.999 9), and  0.796 3—12.74 μg/mL of luteolin. RSD of precision, stability, and 
repeatabillity tests were ≤ 1.99%. The average recoveries were 102.69% (RSD = 1.64%, n = 9), 100.49% (RSD = 1.93%, n = 9), 
and 100.39% (RSD = 1.65%, n = 9). Conclusion  The method is simple, reproducible, and accurate, and reliable measurement 
results can be used for simultaneous determination of luteoloside, apigenin-7-O-β-D- glucosidase, and luteolin in H. scandens 
female and male plants from different origins and different harvest months in Hebei province. There is greater difference 
between luteoloside, apigenin-7-O-β-D-glucosidase, and luteolin in H. scandens female and male plants from different origins 
and different harvest months in Hebei province. 
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葎 草 为 桑 科 植 物 葎 草 Humulus scandens 
(Lour.) Merr. 的干燥地上部分，别名拉拉秧、锯子

草、五爪龙等，始载于《唐本草》，葎草生命力极

强，广泛分布于我国大部分地区，具有清热解毒、

利尿通淋的功效，主治肺热咳嗽、虚热烦渴、热淋、

水肿、小便不利、湿热泻痢、热毒疮疡、皮肤瘙痒

等症[1-2]。现代医学研究表明，葎草具有治疗肺结

核潮热、肠胃炎、痢疾、肾盂肾炎及外用治疗毒蛇

咬伤等功效和作用，有较高的药用价值[3]。主要含

有黄酮类、萜类、挥发油类、生物碱类及甾醇类等

化合物[4-5]，其中黄酮类化合物是从葎草中分离出

的量较高的成分[6]，且为其主要有效成分，主要包

含有木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀

草素和牡荆素等。目前文献报道有同时测定木犀草

苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷[7]，也有对总黄酮与

木犀草素的测定[8]，还未见木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-
葡萄糖苷、木犀草素 3 种成分同时测定的报道。由

于木犀草素是葎草总黄酮的主要组分之一，本研究

首次建立对葎草药材中木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-
葡萄糖苷、木犀草素 3 种成分同时进行测定的

HPLC 法，并对河北省不同产地、不同采收月份及

雌株、雄株中 3 种成分量进行了对比研究，为完善

和提高葎草质量标准及适宜采收期的选择提供科

学的参考依据。 
1  仪器与试药 
1.1  仪器 

Agilent 1260 HPLC 系统（美国），配置 G1311C 
1260 Quat Pump VL、G1314F 1260 VWD、G1316A 
1260 TCC、G1329B 1260 ALS、安捷伦化学工作站

B.04.03 DSP1 版本，十万分之一电子分析天平

（METTLER AE 240-S H45318）。 
1.2  试药 

对照品木犀草苷（批号 111720-201408）、木犀

草素（批号 111520-200504）购自中国食品药品检

定研究院质量分数≥98%，芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖

苷（批号 140528，质量分数≥98%）购自成都普菲

徳生物技术有限公司。水为 Milli-Q 超纯水，甲醇

为色谱纯试剂，其他试剂均为分析纯。 
1.3  药材 

所有药材样品经过王春民主任中药师鉴定为桑

科植物葎草 Humulus scandens (Lour.) Merr. 的干燥

地上部分。不同产地、不同采收期、雌株和雄株葎

草药材来源见表 1。 

表 1  葎草药材样品来源 
Table 1  Sample sources of H. scandens 

样品 编号 来源 采集时间 

不同产地 1 邯郸 2015-08-29 

 2 邢台 2015-08-27 

 3 衡水 2015-08-26 

 4 石家庄 2015-08-28 

 5 沧州 2015-08-26 

 6 保定 2015-08-21 

 7 廊坊 2015-08-26 

 8 唐山 2015-08-25 

 9 秦皇岛 2015-08-25 

 10 张家口 2015-08-20 

 11 承德 2015-08-10 

不同采收月份 12 邢台 2015-07-24 

 13 邢台 2015-08-27 

 14 邢台 2015-09-30 

 15 石家庄 2015-07-28 

 16 石家庄 2015-08-28 

 17 石家庄 2015-09-29 

 18 廊坊 2015-07-20 

 19 廊坊 2015-08-26 

 20 廊坊 2015-09-27 

 21 唐山 2015-07-23 

 22 唐山 2015-08-25 

 23 唐山 2015-09-25 

 24 承德 2015-07-21 

 25 承德 2015-08-10 

 26 承德 2015-09-24 

雌株、雄株 27 邯郸雌株 2015-09-29 

 28 邯郸雄株 2015-09-29 

 29 邢台雌株 2015-08-27 

 30 邢台雄株 2015-07-27 

 31 廊坊雌株 2015-08-26 

 32 廊坊雄株 2015-08-26 

 33 唐山雌株 2015-09-25 

 34 唐山雄株 2015-09-25 

 35 承德雌株 2015-09-24 

 36 承德雄株 2015-09-24 
 
2  方法与结果 
2.1  色谱条件 

色谱柱为 Agilent 5 TC-C18 柱（250 mm×4.6 
mm，5 μm）；流动相为乙腈（A）-0.2%磷酸水溶液
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（B），采用梯度洗脱，梯度洗脱程序详见表 2；体积

流量 1.0 mL/min；检测波长 340 nm；柱温 25 ℃；

进样量 10 μL。在上述色谱条件下，葎草中木犀草

苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素 3 种成分

的理论塔板数均不低于 10 000，分离度均大于 1.5，
色谱图见图 1。 

表 2  梯度洗脱程序 
Table 2  Gradient elution programs 

时间/min A/% B/% 

 0 16 84 

30 16 84 

50 38 62 

51 16 84 

55 16 84 
 

 

 
1-木犀草苷  2-芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷  3-木犀草素 
1-luteoloside  2-apigenin-7-O-β-D-glucosidase  3-luteolin 

图 1  混合对照品 (A) 和葎草供试品 (B) HPLC 图 
Fig. 1  HPLC of mixture reference substances (A) and H. 
scandens for test (B) 

2.2  溶液的制备 
2.2.1  混合对照品溶液的配制  精密称取木犀草苷、

芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素对照品适量，置

50、10、10 mL 棕色量瓶中，木犀草苷以 70%甲醇溶

解并定容至刻度，芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草

素甲醇溶解并定容至刻度，摇匀，得质量浓度分别为

185.6、151.0、159.3 μg/mL 的木犀草苷、芹菜素-7- 
O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素对照品储备溶液。再各取

3 种储备液适量，用甲醇稀释并定容，得含木犀草苷、

芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素分别为 37.12、
15.10、6.370 μg/mL 的混合对照品溶液。 
2.2.2  供试品溶液的制备  取葎草药材细粉（过 5
号筛）约 1.5 g，精密称定，置平底烧瓶中，精密加

入 70%甲醇 30 mL，称定质量，水浴回流 1 h，冷却

至室温，再称定质量，并用 70%甲醇补足减失的质

量，摇匀，经 0.45 μm 微孔滤膜滤过，取续滤液作

为供试品溶液。 
2.3  方法学考察 
2.3.1  线性关系考察  精密吸取“2.2.1”项下对照

品储备液并稀释成含木犀草苷 4.640、9.280、18.56、
37.12、55.68、74.24 μg/mL，含芹菜素-7-O-β-D-葡
萄糖苷 1.510、3.775、7.550、15.10、22.65、30.20 
μg/mL，含木犀草素 0.796 3、1.592、3.185、6.370、
9.555、12.74 μg/mL 的一系列混合对照品溶液，按

“2.1”项下色谱条件分别进样，以峰面积对质量浓

度进行线性回归，得木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡
萄糖苷、木犀草素的回归方程：Y＝25.810 1 X－
36.904 1，r＝0.999 2；Y＝33.752 8 X－1.286 1，r＝
0.999 9；Y＝38.114 2 X－8.997 3，r＝0.999 5。结果

表明，木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀

草素的检测质量浓度分别在 4.640～74.24、1.510～
30.20、0.7963～12.74 μg/mL 内线性关系良好。 
2.3.2  精密度试验  精密吸取木犀草苷、芹菜素-7- 
O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素质量浓度分别为 37.12、
15.10、6.370 μg/mL 的混合对照品溶液 10 μL，按

“2.1”项下色谱条件连续进样 6 次，记录峰面积，

结果木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草

素峰面积的 RSD 分别为 0.78%、0.26%、1.56%，表

明仪器精密度良好。 
2.3.3  重复性试验  精密称取 1 号样品 1.5 g，按

“2.2.2”项下供试品制备方法制备 6 份供试品溶液，

按“2.1”项下色谱条件进行测定，记录峰面积，计

算木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素

的量，结果木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、

木犀草素质量分数的 RSD 分别为 1.99%、1.04%、

1.56%，表明该方法重复性良好。 
2.3.4  稳定性试验  取同一供试品溶液，在室温下

放置，分别于 0、3、5、7、23 h 时按“2.1”项下色

谱条件进行测定，记录峰面积，结果木犀草苷、芹

菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素峰面积的 RSD
分别为 0.78%、1.98%、1.59%，表明供试品溶液在

23 h 内稳定性良好。 
2.3.5  加样回收率试验  取 9 份已测定木犀草苷、

芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素量的葎草，每

份 0.75 g，精密称定，并在样品中加入与样品中木

犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素量比

约 0.5∶1、1∶1、1.5∶1 的质量浓度为 37.12 μg/mL

 0      10      20      30      40      50    
t/min 

1 2 
3 

1 

2 
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的木犀草苷、14.97 μg/mL 芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖

苷、6.370 μg/mL 木犀草素的对照品溶液，每个比例

3 份样品，按“2.2.2”项下供试品溶液制备方法制

成低、中、高 3 个不同质量浓度的试样，按“2.1”
项下色谱条件测定，记录峰面积，计算木犀草苷、

芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素的平均回收率

分别为 102.69%、100.49%、100.39%，RSD 分别为

1.64%、1.93%、1.65%。 
2.4  样品测定 

将各样品按照“2.2.2”项方法制备供试品溶液，

按照“2.1”项色谱条件测定，测定结果见表 3。河

北省不同产地、不同采收月份、雌株、雄株葎草药

材中木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草

素的量差别较大。就不同产地来讲，由南向北，葎

草药材中 3 种成分的量大体呈上升的趋势，在所测

定的葎草药材中，唐山产 3 种成分的量最高，分别

为 0.233 2%、0.052 1%、0.001 8%；邯郸产葎草药

材中木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷量最低，

分别为 0.005 3%、0.000 8%。对于木犀草素而言，

最低的为保定产，其量仅为 0.000 2%。就不同月份

来讲，在测定的 7、8、9 月份葎草样品中，木犀草

苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷的量在 7、8 月份量

高，木犀草素的量在测定的 5 批样品中邢台、唐山

的 7 月份量高，石家庄、廊坊、承德的 9 月份量高。

按雌、雄植株检测，邯郸、邢台、廊坊、唐山、承

德的雌株葎草中木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖

苷、木犀草素的量均比雄株中的量高，木犀草苷平

均量雌株约是雄株的 3 倍，芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖

苷和木犀草素平均量雌株约是雄株的 2 倍。 
3  讨论 
3.1  提取条件的选择 

提取方法考察了加热回流提取 [9-12]、酸水解

法[13-15]、超声提取法[16]及石油醚脱脂法[17-20]，结果

加热回流提取法可使大部分峰在色谱图中真实体

现，接着又考察了不同体积分数的甲醇、用量、回

流时间和回流次数的影响，结果方法确定为 70%甲

醇 30 mL 回流提取 1 次，时间为 1 h。 
3.2  检测波长的选择 

对木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀

草素 3 种对照品溶液分别进行紫外全波长扫描，结

果最大吸收波长分别为 345、340、347 nm，由于波

长变化对芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷的吸收影响较大，

对木犀草苷、木犀草素的吸收影响不大，因此选择 

表 3  各样品的测定结果 (n = 3) 

Table 3  Determination of three constituents in H. scandens (n = 3) 

编号 木犀草苷/% 芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷/% 木犀草素/%

1 0.005 3 0.000 8 0.000 4 

2 0.014 4 0.008 7 0.000 3 

3 0.160 7 0.041 1 0.001 2 

4 0.011 1 0.003 3 0.000 5 

5 0.086 0 0.025 3 0.000 7 

6 0.033 3 0.007 4 0.000 2 

7 0.180 9 0.028 5 0.000 9 

8 0.233 2 0.052 1 0.001 8 

9 0.090 5 0.044 0 0.000 8 

10 0.177 1 0.027 4 0.001 8 

11 0.199 4 0.044 2 0.001 7 

12 0.016 6 0.002 4 0.000 6 

13 0.014 4 0.008 7 0.000 3 

14 0.005 2 0.000 9 0.000 3 

15 0.023 1 0.004 2 0.000 4 

16 0.011 1 0.003 3 0.000 5 

17 0.033 9 0.007 7 0.001 1 

18 0.093 9 0.036 7 0.000 6 

19 0.180 9 0.028 5 0.000 9 

20 0.058 3 0.013 5 0.002 5 

21 0.186 4 0.065 8 0.003 0 

22 0.233 2 0.052 1 0.001 8 

23 0.010 9 0.012 8 0.000 9 

24 0.284 6 0.095 5 0.000 8 

25 0.165 0 0.062 0 0.000 7 

26 0.095 0 0.021 5 0.000 9 

27 0.003 7 0.000 5 0.000 6 

28 0.006 9 0.001 2 0.000 0 

29 0.014 0 0.006 5 0.000 4 

30 0.014 7 0.010 9 0.000 3 

31 0.103 2 0.017 7 0.000 3 

32 0.258 6 0.039 4 0.001 5 

33 0.004 5 0.009 4 0.000 5 

34 0.017 3 0.016 1 0.001 3 

35 0.021 9 0.009 5 0.000 5 

36 0.168 1 0.033 5 0.001 4 
 
340 nm 作为测定波长。 
3.3  色谱柱的选择 

实验过程中比较了 Agilent 5 TC-C18（250 mm×

4.6 mm，5 μm），Brownlee Validated C18（250 mm×
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4.6 mm，5 μm），Kromasil 100Å C18（250 mm×4.6 
mm，5 μm）。通过比较，本实验研究予以采用 Agilent 
5 TC-C18（250 mm×4.6 mm，5 μm），色谱柱能较

好地将葎草药材中木犀草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄

糖苷、木犀草素 3 种成分分离，且峰形较好。 
3.4  流动相系统的选择 

实验中对比了甲醇-0.2%磷酸水溶液、乙腈-0.2%
磷酸水溶液等流动相系统，以甲醇-0.2%磷酸水溶液

为流动相进行梯度洗脱，特征峰出现的时间较晚，

且峰形稍有拖尾，而以乙腈-0.2%磷酸水溶液为最后

流动相系统可以将 3 种成分与杂质峰很好的分开，且

峰形较好，分离度好，基线漂移小，因此以乙腈-0.2%
磷酸水溶液为最后流动相系统。 

综上所述，本实验对河北产葎草药材中木犀草

苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素 3 种成分

进行了测定研究，结果表明，该方法简便、准确、

重复性好，为有效地控制葎草药材的内在质量标准

提供科学依据。 
4  结论 

本实验采用 HPLC 法同时测定葎草药材中木犀

草苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素的量，

样品分析结果好，建立了一个快速、准确的测定方

法，可用于葎草药材中 3 种有效成分的测定。 
本实验结果表明，河北省不同产地葎草中木犀草

苷、芹菜素-7-O-β-D-葡萄糖苷、木犀草素的量存在较

大差异，同一产地不同采收月份 3 种成分的量也存在

动态变化，同一产地雌株、雄株中的量同样也存在差

异性，表明环境因素、采收时间、药材中雌株和雄株

比例也可能是造成药用植物中有效成分量差异的原

因，本研究为葎草资源的深度开发提供了参考。 
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