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黄芩为大宗药材，源于唇形科植物黄芩 Ｓｃｕｔｅｌｌａｒｉａ
ｂａｉｃａｌｅｎｓｉｓＧｅｏｒｇｉ的干燥根，用于治疗各种热证和湿

证 犤１犦，采收时仅保留地下主根作为药用部位，地上部分

茎、叶、花往往当作废弃物处理，造成大量资源浪费。野

及测定杂质种类有限，不能全面分析葛根和丹参提取回

收乙醇中挥发性杂质的含量和变化趋势，但对药品生产

中类似回收乙醇的使用具有指导意义。
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度高，重复性好，可用于黄芩茎、叶、花中野黄芩苷的含量测定。
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１．野黄芩苷

Ａ．供试品溶液（茎） Ｂ．供试品溶液（叶） Ｃ．供试品溶液（花） Ｄ．对照品溶液 Ｅ．阴性对照药材溶液
图１ 高效液相色谱图

１．ｓｃｕｔｅｌｌａｒｉｎ

Ａ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｓｔｅｍ） Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｌｅａｆ） Ｃ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｆｌｏｗｅｒ） Ｄ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｅ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ
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表１ 样品来源及相关信息

Ｔａｂ．１ Ｓｏｕｒｃｅｓａｎｄｒｅｌａｔｅｄｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ

黄芩苷是黄芩地上部分的主要成分犤２－３犦，具有抗肿瘤犤４犦、

神经保护犤５犦、抗炎犤６－７犦等药理作用，目前尚无同时测定

黄芩茎、叶、花中野黄芩苷含量的研究。本研究中建立了

同时测定黄芩茎、叶、花中野黄芩苷含量的高效液相色

谱法，为其质量标准的制订和进一步开发利用提供参

考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＬＣ２０１０Ａ型高效液相色谱仪（日本岛津公司）；
ＸＰＥ２０５型电子天平（德国 ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ公司，精度
为 ０．０１ｍｇ）；ＸＭ－３００ＵＶＦ型智能静音超声波清洗
机（小美超声仪器有限公司，功率为 ３００Ｗ，频率为
４０ｋＨｚ）。
１．２ 试药

野黄芩苷对照品（上海源叶生物科技有限公司，批

号为Ｙ２４Ｆ１１Ｙ１６９６７，纯度为９８．０％）；甲醇（色谱纯，德
国 Ｍｅｒｃｋ公司）；黄芩茎、叶、花 ３批样品均采自黑龙江
省鸡西市黄芩栽培基地，采集时根据种植面积平均分为

３个区域，每个区域随机采取 ２株，共 ６株。样品采集
后，每株分别摘取叶和花，除去杂质，干燥，得干燥叶和

花；茎切段，干燥，得干燥茎。所得样品经鸡西市食品药

品检验检测中心杨立志主任药师鉴定为黄芩的干燥茎、

叶和花。样品来源及相关信息见表１。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘＳＢ－Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：甲醇（Ａ）－０．４％磷酸水溶液（Ｂ），梯度
洗脱（０～１５ｍｉｎ时３５％Ａ，１５～２５ｍｉｎ时３５％Ａ～８０％Ａ，
２５～３２ｍｉｎ时 ８０％Ａ～３５％Ａ，３２～３５ｍｉｎ时 ３５％Ａ）；
流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：３３５ｎｍ；柱温：２５℃；进样
量：１０μＬ。
２．２ 溶液制备

取野黄芩苷对照品２４．８８ｍｇ，精密称定，置１００ｍＬ
容量瓶中，加 ７０％乙醇溶解并定容，即得质量浓度为
２４３．８２μｇ／ｍＬ的对照品贮备液，精密吸取４ｍＬ，置１０ｍＬ
容量瓶中，用 ７０％乙醇定容，混匀，即得质量浓度为
９７．５３μｇ／ｍＬ的对照品溶液。分别取３号样品的茎、叶、
花，研成细粉，过４号筛，取茎粉末０．５０ｇ、叶粉末０．１３ｇ、
花粉末 ０．２５ｇ，精密称定，置 ５０ｍＬ容量瓶中，用 ７０％
乙醇定容，密塞，静置３０ｍｉｎ，超声处理（功率为３００Ｗ，
频率为 ４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，用 ０．４５μｍ微孔滤膜过
滤，即得供试品溶液。取缺黄芩茎、叶、花的阴性样品，按

供试品溶液制备方法制备阴性对照药材溶液。

２．３ 方法学考察

专属性试验：取２．２项下对照品溶液、供试品溶液、
阴性对照药材溶液各适量，按 ２．１项下色谱条进样测
定。结果供试品溶液色谱图中，在与对照品溶液色谱相

同保留时间处有相应色谱峰出现，阴性对照无干扰。色

谱图见图１。
线性关系考察：精密吸取 ２．２项下对照品贮备液

１，２，４，６，８，１０ｍＬ，分别置 １０ｍＬ容量瓶中，用 ７０％乙
醇定容，摇匀，得系列质量浓度的混合对照品溶液，按

２．１项下色谱条件进样测定，以峰面积（Ｙ）为纵坐标、对

样品编号

１
２
３

来源

鸡东县东保中药材种植农民专业合作社

密山市康华中药材种植专业合作社

黑龙江 龙农产品有限公司

生长年限（年）

２
２
６

采集时间

２０２０年７月

２０２０年８月

２０２０年７月
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取样量

（ｍｇ）

６５．１２
６５．２３
６５．２８
６５．０３
６５．１９
６５．３０

样品含量

（ｍｇ）

２．４４９
２．４５３
２．４５５
２．４４５
２．４５１
２．４５５

加入量

（ｍｇ）

２．４３８
２．４３８
２．４３８
２．４３８
２．４３８
２．４３８

测得量

（ｍｇ）

４．８６３
４．８５０
４．９０３
４．８３０
４．８５６
４．８７５

回收率

（％）

９９．０２
９８．３２
１００．４１
９７．８３
９８．６５
９９．２６

Ｘ
（％）

９８．９２

ＲＳＤ
（％）

０．９０

表２ 黄芩叶中野黄芩苷加样回收试验结果牗ｎ＝６牘
Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｓｃｕｔｅｌｌａｒｉｎｉｎｔｈｅｌｅａｖｅｓｏｆ

Ｓｃｕｔｅｌｌａｒｉａｂａｉｃａｌｅｎｓｉｓ牗ｎ＝６牘

表３ 黄芩茎、叶、花中野黄芩苷含量测定结果（％，ｎ＝３）
Ｔａｂ．３ Ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｃｕｔｅｌｌａｒｉｎｉｎｔｈｅｓｔｅｍｓ，ｌｅａｖｅｓａｎｄ

ｆｌｏｗｅｒｓｏｆＳｃｕｔｅｌｌａｒｉａｂａｉｃａｌｅｎｓｉｓ（％，ｎ＝３）

样品编号

１
２
３

茎

０．９４
１．１１
１．０８

叶

３．６７
３．１９
３．７７

花

１．１９
１．７４
１．９４

照品溶液质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标进行线性回归，
得回归方程 Ｙ＝２５８８１Ｘ＋９３５８２牗ｒ＝０．９９９９，ｎ＝６）。
结果表明，野黄芩苷质量浓度在２４．３８～２４３．８０μｇ／ｍＬ
范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取黄芩叶牗３号样品牘，依法制备供试
品溶液，按２．１项下色谱条件连续进样测定６次。结果
野黄芩苷峰面积的 ＲＳＤ为０．３１％（ｎ＝６），表明仪器精
密度良好。

重复性试验：取黄芩叶（３号样品）０．１３ｇ，精密称
定，共６份，依法制备供试品溶液，按２．１项下色谱条件
进样测定。结果野黄芩苷含量的 ＲＳＤ为１．５３％（ｎ＝６），
表明方法重复性良好。

稳定性试验：取黄芩叶（３号样品），依法制备供试
品溶液，分别于 ０，２，４，８，１６，２４，４８ｈ时按 ２．１项下色
谱条件进样测定。结果野黄芩苷峰面积的 ＲＳＤ为
０．９２％（ｎ＝７），表明供试品溶液在４８ｈ内稳定。

加样回收试验：取已知含量的黄芩叶（３号样品）粉
末 ６５ｍｇ，精密称定，共 ６份，分别置 ５０ｍＬ容量瓶中，
精密加入２．２项下对照品贮备液１０ｍＬ，用７０％乙醇定
容，依法制备供试品溶液，按２．１项下色谱条件进样测
定，并计算加样回收率。结果见表２。

２．４ 样品含量测定

分别取 ３批黄芩茎、叶、花，各 ３份，依法制备供试
品溶液，按２．１项下色谱条件进样测定，采用外标法计
算野黄芩苷的含量，结果见表３。可见，黄芩茎、叶、花中
野黄芩苷含量由高至低依次为叶、花、茎，叶中野黄芩苷

的含量为茎或花的 ２～３倍。３批样品中野黄芩苷含量

差异不大，表明生长年限对黄芩茎、叶、花中野黄芩苷含

量的影响不显著。

３ 讨论

在前期试验中发现，采用高效液相色谱法测定时，

黄芩茎、叶、花中野黄芩苷色谱峰的信号较强，故选择野

黄芩苷为检测指标。考察了不同提取方法（７０％乙醇超
声提取、７０％乙醇回流提取、甲醇超声提取、甲醇回流提
取）对含量测定结果的影响，结果以７０％乙醇为提取溶
剂时，先静置３０ｍｉｎ，再超声处理３０ｍｉｎ，黄芩茎、叶、花
中野黄芩苷的含量最高，考虑超声提取法简便，故选择

７０％乙醇超声提取。通过扫描紫外光谱发现，在３３５ｎｍ
波长下有最大吸收，故选择３３５ｎｍ为检测波长。

前期试验中发现，不同样品黄芩叶含量差异较大，考

虑其化学成分可能受生长时间和不同生长部位等因素影

响，故仅选择黄芩叶样品进行方法学考察。黄酮类化合物

多显弱酸性，易解离，影响分离效果，采用离子抑制色谱法

加入一定量磷酸，通过梯度洗脱，各色谱峰分离较好。

测定样品含量时发现，叶中野黄芩苷的含量为茎或

花的 ２～３倍，提示今后制订黄芩茎、叶、花的质量标准
时，应充分考虑茎、叶、花的质量比例。生长年限对黄芩茎、

叶、花野黄芩苷含量的影响不显著，其原因可能与每年

秋季对茎、叶、花割秧或焚烧处理使次年发新枝叶有关。

综上所述，本方法操作简便，专属性强，准确度高，

重复性好，可用于黄芩茎、叶、花中野黄芩苷的含量测

定，可为今后黄芩地上部分质量标准的制订和进一步开

发利用提供依据。
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