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黔产苗药水黄花为大戟科大戟属植物黄苞大戟

ＥｕｐｈｏｒｂｉａｓｉｋｋｉｍｅｎｓｉｓＢｏｉｓｓ．的新鲜或干燥全株犤１犦，又名

刮金板、水杨柳、五虎下西川，主要分布于广西、贵州、湖

北、四川、云南等地犤２－３犦，有利尿逐水、清热解毒等功效，主

治水肿、水臌、疥疮等犤４－５犦。目前，对水黄花的研究主要围

绕其化学成分展开，分离得到的化合物主要有黄酮类、萜

类、酚类、甾体、脂肪酸类等犤６－１１犦。现代药理活性方面，主要

对化学成分进行了抗人类免疫缺陷病毒（ＨＩＶ）、抗血管生
成活性研究犤７－８犦。水黄花为贵州省民间常用民族药，但

２００３年版《贵州省中药材、民族药材质量标准》中未收载
该品种。现有研究主要集中在重金属检测、含量测定及指

纹图谱研究方面犤１２－１４犦，其质量标准不完善，不能有效地控

制该药材的质量和安全性。本研究中通过性状、显微鉴

别、薄层色谱法对水黄花进行鉴别，同时还通过常规检

查、浸出物测定，以水黄花主要成分之一槲皮苷作为指标

成分进行含量测定，以期建立完善的质量标准，为水黄花

的深层次开发和利用提供科学依据。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
５０ｉ型显微镜及 ＤＳ－Ｆｉ２型显微成像系统（日本尼

康公司）；Ｒｅｐｒｏｓｔａｒ３型瑞士卡玛薄层色谱成像系统（瑞
士 ＣＡＭＡＧ公司）；Ｕｌｔｉｍａｔｅ３０００型高效液相色谱仪（赛
默飞世尔科技公司）；岛津 ＰｒｏｍｉｎｅｎｃｅＬＣ－２０Ａ型快速
高效液相色谱仪（岛津公司）；ＥＬ２０４型电子天平（梅特
勒 －托利多仪器有限公司，精度为万分之一）；ＷＰ－
ΜＰ－Ⅱ－２０型实验室超纯水机（四川沃特尔水处理设
备有限公司）；ＣＱ－２５０Ａ－ＳＴ型超声波清洗仪（上海跃
进医用光学器械厂，功率为 ２５０Ｗ，频率为 ５０ｋＨｚ）；
ＸＴ－Ａ５００型多功能粉碎机（浙江省永康市红太阳机电
有限公司）；ＤＫ－９８－Ⅱ型电热恒温水浴锅（天津市泰
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水黄花质量标准研究

马 雪 １，刘春花 １，王爱民 １，王永林 ２，李勇军 １△

（１．贵州医科大学民族药与中药开发应用教育部工程研究中心·省部共建药用植物功效与利用国家重点实验室，
贵州 贵阳 ５５０００４； ２．贵州医科大学贵州省药物制剂重点实验室，贵州 贵阳 ５５０００４）

摘要：目的 建立水黄花药材质量标准。方法 采用性状鉴别、显微鉴别、薄层色谱法对水黄花药材进行鉴别，按 ２０１５年版《中国药典
（四部）》通则对其进行水分、灰分和浸出物的测定，采用高效液相色谱法测定其槲皮苷的含量。结果 样品的形态特征及显微特征明

显；薄层色谱鉴别斑点清晰，专属性强；４批药材水分含量为１０．８０％ ～１１．１０％，总灰分含量为５．２９％～５．８３％，水溶性浸出物含量为
１９．２０％～２０．３３％；槲皮苷质量浓度在 ０．００５０～０．０８９６ｍｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ＝０．９９９９），平均加样回收率为
１０１．１１％，ＲＳＤ为０．９９％（ｎ＝９）。结论 该方法操作简便、精密度高、结果可靠，可用于水黄花药材的质量控制。

关键词：水黄花；质量标准；显微鉴别；薄层色谱法；高效液相色谱法；含量测定
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表１ 水黄花药材信息

编号

１
２
３
４

批号

２０１５０９
２０１５１３
２０１６０８
２０１６０９

产地

贵州省贵阳市清镇市

贵州省贵阳市惠水县

贵州省贵阳市花溪区

贵州省贵阳市花溪区

采收时间

２０１５年９月

２０１５年１２月
２０１６年８月

２０１６年９月

图１ 水黄花药材

１
２

３

４

５

６

１．木栓层 ２．栓内层 ３．韧皮部 ４．形成层

５．木质部 ６．木质部导管
图２ 水黄花根横切面（×１００）

图 ３ 薄壁细胞中含淀粉粒

（×４０）
图４ 根木质部导管

（×４０）

５０μｍ

１

２

３

４

５

６

７

５０μｍ

１００μｍ

１．上表皮 ２．栅栏组织 ３．海绵组织 ４．中脉木质部

５．中脉韧皮部 ６．厚角组织 ７．下表皮
图５ 水黄花叶横切面牗×１０牘

２００μｍ

斯特仪器有限公司）；ＫＱ－３００ＤＥ型超声波清洗器（昆
山市仪器有限公司，功率为３００Ｗ，频率为４０ｋＨｚ牘。
１．２ 试药

槲皮苷对照品（中国食品药品检定研究院，纯度为

９０．６％，批号为１１５３８－２０１６０６）；原植物及样品均由贵
州省食品药品检验所李扬副主任鉴定为正品，药材信息

见表１，标本存放于贵州医科大学贵州省药物制剂重点
实验室；对照药材（批号为 ２０１６０１）由贵州医科大学药
学院中药民族药标本室提供；所有试剂均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 性状鉴别
根据鉴定，水黄花主根为圆柱形；棕褐色；茎枝为圆

柱形，直顺，弯曲少，表面灰绿色，光滑，易折断，断面不

平坦；叶对生，完整叶片狭长呈披针形，长６～１０ｃｍ，宽
１～２ｃｍ，先端钝圆，基部急狭，全缘光滑，多延主脉缩卷成
条状，表面黄绿色。详见图１。气微，味苦。

２．２ 显微鉴别（切片）
根横切面：木栓细胞数列，栓内层为１０余列薄壁细

胞，内含淀粉粒；韧皮部较窄；形成层成环；木质部发达，

均木化，占根的大部分，导管单个散在，或多数相聚径向

排列，射线宽广。详见图２至图４。
叶横切面：上表皮细胞由 １列长方形细胞构成，外

壁突起；下表皮细胞较小，有乳头状或绒毛状突起；栅栏

细胞长柱形，１列；海绵组织细胞类圆形，４～８列；中脉
维管束外韧型，导管放射状排列，中脉上、下表皮处

有１列至数列厚角组织细胞。详见图５。
粉末显微特征：粉末为灰绿色至灰褐色。叶表皮细

胞表面呈多角形，外壁乳头状或短绒毛状突起，呈双圆圈

状；石细胞椭圆形、长方形和类方形，直径４０～１５０μｍ，
有的壁厚１０～３５μｍ，孔沟不明显，有的可见纹孔；木栓

细胞类长方形或类多角形，内含棕色物；淀粉粒多见，单

粒类球形，复粒由２～４分粒组成，有的聚集成团，脐点
多为点状，可见“一”字状，直径１０～４０μｍ；分泌道碎片
易见，含黄棕色分泌物。导管为具缘纹孔、梯纹和螺纹，

直径 １０～８０μｍ；纤维成束或散在，壁厚，可见纹孔。详
见图６。
２．３ 薄层色谱鉴别

取样品粉末０．５ｇ，加乙醇１０ｍＬ，超声（功率２００Ｗ，
频率 ４０ｋＨｚ）处理 １０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇
１ｍＬ使其溶解，作为供试品溶液。另取水黄花对照药材
０．５ｇ，同法制备对照药材溶液。照２０１５年版《中国药典
（四部）》通则 ０５０２薄层色谱法试验，吸取上述溶液各
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表２ 水黄花药材中水分、总灰分、水溶性浸出物含量测定结果

（％，ｎ＝２）

１ ２ ３ ４ ５

１－４．供试品溶液 ５．对照药材溶液
图７ 不同批次水黄花药材薄层色谱图

１．叶表皮细胞 ２．石细胞 ３．导管 ４．淀粉粒
５．木栓细胞 ６．纤维 ７．分泌管
图６ 水黄花粉末显微特征图

１００μｍ

批号

２０１５０９
２０１５１３
２０１６０８
２０１６０９

水分

１１．０８
１１．１０
１１．０２
１０．８０

总灰分

５．２９
５．６４
５．８３
５．２９

浸出物

１９．２０
２０．３３
１９．４７

１９．５８

２

３ ４

１

５

６

７

ｍＡＵ

０ ２ ４ ６ ８ １０ １２
ｔ／ｍｉｎ

１
１０．１５３

Ａ
ｍＡＵ

０ ２ ４ ６ ８ １０ １２
ｔ／ｍｉｎ

Ｂ

８７５

７５０

６２５

５００

３７５

２５０

１２５

０
－１００

８７５

７５０

６２５

５００

３７５

２５０

１２５

０
－１００

１
１０．０８７

１．槲皮苷

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液
图８ 高效液相色谱图

２μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ板上，以乙酸乙酯－石油醚
（６０～９０℃）－甲酸（２∶１∶０．０５，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展
开，取出，晾干，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视。供试品溶
液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置上显相同颜

色的斑点。色谱图见图７。

２．４ 水分、总灰分和浸出物测定
水分：照２０１５年版《中国药典（四部）》通则０８３２水

分测定法（第二法 烘干法）测定，取样品粉末（过 ２号
筛）２ｇ，精密称定，平铺于干燥恒重的扁形称量瓶中，厚
度不超过５ｍｍ，精密称定，开启瓶盖在１０５℃干燥５ｈ，
盖好瓶盖，移至干燥器中，放冷 ３０ｍｉｎ，精密称定，再在
上述温度干燥 １ｈ，放冷，称定质量，至连续 ２次称得
质量的差异不超过 ５ｍｇ为止，根据减失的质量，计算
供试品的水分（％）。结果 ４批水黄花药材水分含量为
１０．８０％～１１．１０％，详见表２。

总灰分：照２０１５年版《中国药典（四部）》通则２３０２
灰分测定法测定，取样品粉末３ｇ，置炽灼至恒重的坩埚
中，称定质量（精度为０．０１ｇ），缓缓炽灼，避免燃烧，至完

全炭化时，逐渐升高温度至 ５５０℃，使完全灰化并至恒
重，根据残渣质量，计算供试品中总灰分的含量（％）。结
果 ４批水黄花药材总灰分含量为 ５．２９％～５．８３％，详
见表２。

浸出物含量：水黄花民间习用方法为水煎煮或捣

碎，故选择以水为溶剂进行水溶性浸出物研究，以浸出

物作为本品质量控制指标之一。取样品粉末（过２号筛）
２ｇ，精密称定，置１００ｍＬ锥形瓶中，精密加水５０ｍＬ，照
２０１５年版《中国药典（四部）》通则 ２２０１浸出物测定法
中水溶性浸出物热浸法测定，以干燥品计算供试品中水

溶性浸出物的含量。结果４批水黄花药材水溶性浸出物
含量为１９．２０％～２０．３３％，详见表２。
２．５ 槲皮苷含量测定
２．５．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＶｅｎｕｓｉｌＸＢＰＣ１８（Ｌ）柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈 －０．１％磷酸溶液（２０∶８０，Ｖ／Ｖ）；
流速：１ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３５℃；检测波长：２５８ｎｍ；进样
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取样量（ｇ）

０．５０４５
０．５０４９
０．５０９３
０．５０４７
０．５０３３
０．５００４
０．５０１５
０．５００３
０．５０１６

样品含量（ｍｇ）

０．９７２５
０．９７３３
０．９８１８
０．９７２９
０．９７０２
０．９６４６
０．９６６７
０．９６４４
０．９６６９

加入量（ｍｇ）

０．４７４０
０．４７４０
０．４７４０
０．９４８１
０．９４８１
０．９４８１
１．３５４４０
１．３５４４０
１．３５４４０

测得量（ｍｇ）

１．４５６１
１．４５６３
１．４６１３
１．９３３４
１．９２８３
１．９３１５
２．３２７４
２．３３６５
２．３０５０

回收率（％）

１０２．０３
１０１．９０
１０１．１６
１０１．３１
１０１．０５
１０１．９８
１００．４７
１０１．３１
９８．８０

Ｘ（％）

１０１．１１

ＲＳＤ（％）

０．９９

表３ 槲皮苷加样回收试验结果（ｎ＝９）

量：１０μＬ。理论板数以槲皮苷峰计应不低于５０００。在此
色谱条件下的色谱图见图８。
２．５．２ 溶液制备

取水黄花药材粉末（过３号筛）约１ｇ，精密称定，置
锥形瓶中，精密加入甲醇 ２５ｍＬ，称定质量，超声处理
牗功率为 ２００Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ牘１ｈ，再称定质量，用甲
醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品

溶液。取槲皮苷对照品适量，精密称定，加甲醇溶解，制

成每 １ｍＬ含槲皮苷 ０．５２１９ｍｇ的溶液，摇匀，即得对
照品贮备液。精密量取对照品贮备液适量，配制成质量

浓度为０．０２４９ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。
２．５．３ 方法学考察

线性关系考察：分别精密量取对照品贮备液适量，置

１０ｍＬ容量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，配制成质量浓
度为 ０．００５０，０．０２４９，０．０４９８，０．０７４７，０．０８９６ｍｇ／ｍＬ
的系列对照品溶液，分别注入液相色谱仪，记录色谱峰

面积，以质量浓度（Ｘ，ｍｇ／ｍＬ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵
坐标进行线性回归。得回归方程 Ｙ＝５１５．０３Ｘ－０．０７９３
（ｒ＝０．９９９９）。结果表明，槲皮苷质量浓度在 ０．００５０～
０．０８９６ｍｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好。

耐用性试验：取水黄花药材（批号为２０１５１３）粉末１ｇ，
共３份，精密称定，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条
件，分别调整流动相比例犤乙腈－０．１％磷酸溶液（１９∶８１，
Ｖ／Ｖ）、乙腈 －０．１％磷酸溶液（２０∶８０，Ｖ／Ｖ）和乙腈－
０．１％磷酸溶液（２１∶７９，Ｖ／Ｖ）犦、ｐＨ犤乙腈－０．０５％磷酸
溶液（２０∶８０，Ｖ／Ｖ）、乙腈－０．１％磷酸溶液（２０∶８０，Ｖ／Ｖ）
和乙腈 －０．１５％磷酸溶液（２０∶８０，Ｖ／Ｖ）犦、流速犤０．９，
１．０，１．１ｍＬ／ｍｉｎ犦、色谱柱犤（ＰｕｌｓＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）、ＶｅｎｕｓｉｌＸＢＰＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）、
ＬｕｎａＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）犦、检测波长牗２５６，
２５８，２６０ｎｍ牘、柱温（３２，３５，３８℃）、仪器犤ＵｌＭａｔｅ３０００型
（双三元）、ＵｌＭａｔｅ３０００型、岛津 ＰｒｏｍｉｎｅｎｃｅＬＣ－２０Ａ
型犦，进行试验，并计算不同条件下供试品溶液中槲皮苷
的含量。结果的 ＲＳＤ低于２．０％（ｎ＝９），表明该方法耐
用性良好。

重复性试验：分别取水黄花药材（批号为 ２０１５１３）
粉末 ０．５，１．０，１．５ｇ，各 ３份，精密称定，依法制备供试
品溶液，按拟订色谱条件进样分析，并计算不同质量浓

度的供试品溶液中槲皮苷的含量。结果３个不同质量浓
度供试品溶液中槲皮苷的平均含量为 ０．１９％（按干燥
品计），ＲＳＤ＝３．０２％（ｎ＝９），表明方法重复性良好。

中间精密度试验：以不同的试验人员（２名），在不
同时间按上述方法分别取水黄花药材（批号为２０１５１３）
粉末１ｇ，各３份，精密称定，依法制备供试品溶液，按拟
订色谱条件进样分析，记录峰面积。结果槲皮苷含量的

ＲＳＤ＝２．８６％（ｎ＝６），表明方法的中间精密度良好。
稳定性试验：取同一供试品溶液，分别于０，１，２，４，

８ｈ时按拟订色谱条件进样分析，记录峰面积。结果槲皮
苷峰面积的 ＲＳＤ为０．４９％（ｎ＝５），表明供试品溶液在
８ｈ内稳定。

加样回收试验：取已知含量的水黄花药材（批号为

２０１５１３）粉末 ０．５ｇ，精密称定，共 ９份，分别按称量样
品被测定成分的样品含量加入 ５０％，１００％，１５０％，
各３份，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样分
析，记录峰面积，并计算回收率。结果见表３。

２．５．４ 样品含量测定

取各批次水黄花药材粉末 １ｇ，各 ２份，精密称定，
分别依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样分析，

计算含量。结果见表４。

３ 讨论

水黄花药材作为贵州省民族药广泛使用，目前尚无

完整质量控制方法。因此，本研究中首次从根横切面、叶

横切面及粉末３方面对水黄花药材进行了显微鉴别，其
显微特征明显，为水黄花药材生药学鉴别提供了科学基

础；其次，在薄层色谱鉴别研究中考察了不同厂家的薄

层色谱板（青岛海洋硅胶Ｇ板、青岛鼎康硅胶Ｇ板和烟
台江友硅胶 ＨＳＧ板）、不同温度（１０，２５，３０℃）、不同相
对湿度（３２％，５８％，７２％）、稳定性（０，１，２，３ｄ）对薄层
色谱鉴别方法进行耐用性试验。结果显示，在不同条件

下，薄层色谱方法均可鉴别水黄花药材，表明该方法可

行。含量测定试验中，对供试品溶液的提取方法（超声提

取，回流提取，索式提取），提取溶剂（甲醇，７５％甲醇，
５０％甲醇，２５％甲醇，水，９５％乙醇，７５％乙醇，５０％乙

表４ 水黄花药材含量测定结果（％，ｎ＝２）

编号

１
２
３
４

批号

２０１５０９
２０１５１３
２０１６０８
２０１６０９

来源

贵州省贵阳市清镇市

贵州省贵阳市惠水县

贵州省贵阳市花溪区

贵州省贵阳市花溪区

槲皮苷

０．０６４
０．１９０
０．０１４
０．０１４
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