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分心木为胡桃科植物胡桃 ＪｕｇｌａｎｓｒｅｇｉａＬ．果核的
干燥木质隔膜，性平，味苦、涩，入脾、肾经，具有补肾涩

精功效，用于治疗肾虚遗精、滑精、遗尿、尿血、带下、泻

痢，收载于《陕西省中药饮片标准牗第三册）》犤１犦。关于分
心木含量测定报道较少，仅见该药材活性鞣质犤２犦、浸出

物含量犤３犦、氨基酸含量测定及综合评价犤４犦，文献犤５犦采用
紫外－分光光度法测定了不同产地分心木中总黄酮含
量，文献犤６犦从核桃分心木的乙酸乙酯萃取部分分离纯
化得到金丝桃苷、槲皮素等 １０个化合物。现行标准仅
见性状鉴别，本研究中建立了同时测定分心木中芦丁、

槲皮素、金丝桃苷含量的高效液相色谱法，为全面控制

该药材的质量奠定了基础。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０Ⅱ型高效液相色谱仪（美国安捷伦科

技有限公司），配有紫外检测器；ＳＱＰ型电子分析天平
（北京赛多利斯科学仪器有限公司，精度为 ０．１ｍｇ）；
ＡＳ３０６００ＢＤＴ型超声波清洗仪（天津奥特赛恩斯仪器有
限公司，功率为 ２５０Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ）；Ｈｉｔｅｃｈ型纯水
机（上海和泰仪器公司）；ＦＷ－２００Ｄ型高速万能粉碎机
（天津鑫博得仪器有限公司）。

１．２ 试药

芦丁对照品（批号为 １０００８０－２０１４０８，含量为
９２．８％），槲皮素对照品（批号为１０００８１－２０１６１０，含量
为９９．１％），金丝桃苷对照品（批号为１１１５２１－２０１８０９，
含量为 ９４．９％），均购自中国食品药品检定研究院；乙
腈为色谱纯，磷酸为分析纯，水为超纯水。分心木药材

牗批号分别为 ２０２０００１，２０２０００２，２０２０００３，２０２０００４牘，
经陕西省商洛市药品检验所曹望弟主任药师鉴定为

正品。

高效液相色谱法同时测定分心木中芦丁、槲皮素、金丝桃苷含量

李 静，贾文江，曹望弟△，苏阳阳

（陕西省商洛市药品检验所，陕西 商洛 ７２６０００）
摘要：目的 建立同时测定分心木中芦丁、槲皮素、金丝桃苷含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为 Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈－０．４％磷酸水溶液（梯度洗脱），流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为３６０ｎｍ，柱温为２５℃，进样量为１０μＬ。
结果 芦丁、槲皮素、金丝桃苷线性范围分别为３６．６０～３６６．００μｇ／ｍＬ、４８．１０～４８１．００μｇ／ｍＬ、４．８０～４８．００μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９，ｎ＝５）；
平均加样回收率分别为１００．１０％，９９．７２％，１００．０２％，ＲＳＤ分别为０．７１％，０．１８％，０．２６％（ｎ＝９）；精密度、稳定性、重复性试验的ＲＳＤ均小
于２％。结论 该方法简便快捷，结果准确可靠，重复性和稳定性均较好，可用于同时测定分心木中芦丁、槲皮素、金丝桃苷的含量。
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表１ 分心木中３种成分含量测定方法学考察结果
Ｔａｂ．１ ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｉｃａｌｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎｏｎｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｈｒｅｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＤｉａｐｈｒａｇｍａＪｕｇｌａｎｄｉｓＦｒｕｃｔｕｓ

注：Ａ为芦丁，Ｂ为槲皮素，Ｃ为金丝桃苷。表２同。
Ｎｏｔｅ：Ａｉｓｒｕｔｉｎ，Ｂｉｓｑｕｅｒｃｅｔｉｎ，Ｃｉｓｈｙｐｅｒｏｓｉｄｅ牞ａｓｗｅｌｌａｓＴａｂ．２．

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－０．４％磷酸水溶液（Ｂ），梯度
洗脱 牗０～１０ｍｉｎ时 ２０％Ａ，１０～２６ｍｉｎ时 ３９．５％Ａ，
２６～３０ｍｉｎ时 ２０％Ａ牘；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：
３６０ｎｍ；柱温：２５℃；进样量：１０μＬ。
２．２ 溶液制备

混合对照品溶液：取芦丁、槲皮素、金丝桃苷对照

品各适量，精密称定，加甲醇溶解并定容，制成含芦

丁、槲皮素、金丝桃苷质量浓度分别为 ０．３６６，０．４８１，
０．０４８ｍｇ／ｍＬ的混合对照品溶液。分别吸取 ２，５，１０，
１５，２０ｍＬ，置 ２０ｍＬ容量瓶中，加甲醇定容，摇匀，即得
系列混合对照品溶液。

供试品溶液：取样品粉末（过 ４号筛）５ｇ，精密称
定，置索氏提取器中，加７０％乙醇５０ｍＬ，加热回流提取
６ｈ，提取液减压干燥至近干，用甲醇定容至２５ｍＬ，即得。
２．３ 方法学考察

系统适用性试验：取２．２项下混合对照品溶液和供
试品溶液各适量，按２．１项下色谱条件进样测定，记录色
谱图，详见图１。结果各相邻成分间分离度较好（Ｒ＞１．５），
理论板数以芦丁、槲皮素、金丝桃苷峰计均大于３０００。

线性关系考察与检测限和定量限确定：取 ２．２项
下系列混合对照品溶液各 １０μＬ，分别依次注入高效
液相色谱仪，记录峰面积。以待测成分对照品质量浓

度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐标、峰面积积分值（Ｙ）为纵坐标
进行线性回归。取２．２项下混合对照品溶液，用甲醇倍
比稀释，按各组分色谱峰信噪比（Ｓ／Ｎ）为３∶１和１０∶１时
分别测定其检测限（ＬＯＤ）和定量限（ＬＯＱ）。结果见表１。

精密度试验：精密量取２．２项下混合对照品溶液适
量，按 ２．１项下色谱条件连续进样测定 ６次。结果见
表１，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取 ２．２项下供试品溶液适量，分别于
室温下放置 ０，２，４，８，１２，１８，２４ｈ时进样测定。结果见
表１，表明供试品溶液在室温下２４ｈ内基本稳定。

重复性试验：取同一批样品粉末（过 ４号筛）６份，
依法制备供试品溶液，按２．１项下色谱条件进样测定，

并计算含量。结果见表１，表明方法重复性良好。
加样回收试验：取已知含量的同一批样品粉末（过

４号筛）５．０ｇ，精密称定，平行 ６份，依法制备供试品溶
液，分别加入芦丁、槲皮素、金丝桃苷质量浓度为

５９．６７，１９２．５，２８．８８μｇ／ｍＬ的混合对照品溶液 ０．８，
１．０，１．２ｍＬ，按 ２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面
积，并计算回收率。结果见表２。
２．４ 样品含量测定

取 ４批样品 牗批号分别为 ２０２０００１，２０２０００２，
２０２０００３，２０２０００４牘，按 ２．２项下方法制备供试品溶液，
并按 ２．１项下色谱条件进样测定 ３次，并计算含量。结
果见表３。
３ 讨论

３．１ 流动相选择

参考文献犤７－１５犦，考察了乙腈 －磷酸、乙腈－甲
酸、乙腈－醋酸、甲醇－磷酸等流动相系统，综合比较峰

Ｂ

ｍＡＵ

０ ４．３５ ８．７０ １３．０４ １７．３９ ２１．７４ ２６．０９ ３０．４４
ｔ／ｍｉｎ

３０４．４３

２２８．３１

１５２．１８

７６．０５

－０．０７

１
６．８０１

２
７．９６８

３
１０．３９７

１．芦丁 ２．金丝桃苷 ３．槲皮素
Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液

图１ 高效液相色谱图

１．ｒｕｔｉｎ ２．ｈｙｐｅｒｏｓｉｄｅ ３．ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ
Ａ．Ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ
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６３

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２１年１０月２０日 第３０卷第２０期
Ｖｏｌ．３０牞Ｎｏ．２０牞Ｏｃｔｏｂｅｒ２０牞２０２１

Ａ
５９．７４５
５９．３１６
５９．１６２
５９．１２３
５９．５４９
５９．８７４
５９．４４７
５９．５４７
５９．７８７

Ｂ
１９３．４５４
１９２．８６７
１９２．７８５
１９３．０３１
１９２．５４５
１９２．４５６
１９３．０７４
１９２．８６７
１９２．７８５

Ｃ
２８．７８７
２８．３５８
２８．３５７
２９．３８３
２８．２０５
２８．８５４
２８．７３８
２８．３５７
２８．３５８

Ａ
４７．７４０
４７．７４０
４７．７４０
５９．６７０
５９．６７０
５９．６７０
７１．６００
７１．６００
７１．６００

Ｂ
１５３．８００
１５３．８００
１５３．８００
１９２．２５０
１９２．２５０
１９２．２５０
２３０．７１０
２３０．７１０
２３０．７１０

Ｃ
２３．１００
２３．１００
２３．１００
２８．８８０
２８．８８０
２８．８８０
３４．６５６
３４．６５６
３４．６５６

Ａ
１０７．４８１
１０７．２５９
１０７．３６９
１１９．６２８
１１９．２５３
１１９．２５０
１３０．８４２
１３０．７２１
１３０．９６７

Ｂ
３４６．２８５
３４６．１３０
３４６．０４７
３８５．２８１
３８４．４３８
３８４．４３７
４２２．８１６
４２３．０４０
４２２．９５７

Ｃ
５１．８６２
５１．４１５
５１．５６１
５８．３５９
５７．０２８
５７．６７６
６３．３６９
６２．９７０
６３．１１９

Ａ
９９．９９
１００．４３
１００．９８
１０１．４０
１００．０６
９９．５１
９９．７１
９９．４１
９９．４１

Ｂ
９９．３７
９９．６５
９９．６５
１００．００
９９．８１
９９．８６
９９．５８
９９．７７
９９．７７

Ｃ
９９．８９
９９．８１
１００．４５
１００．３３
９９．８０
９９．８０
９９．９３
９９．８８
１００．３０

Ａ

１００．１０

Ｂ

９９．７２

Ｃ

１００．０２

Ａ

０．７１

Ｂ

０．１８

Ｃ

０．２６

核桃分心木

核桃分心木

核桃分心木

红皮核桃分心木

陕西商洛

陕西商洛

新疆

陕西商洛

２０２０００１
２０２０００２
２０２０００３
２０２０００４

１个月

２年

１个月

１个月

芦丁

５９．７４１
６２．６７０
１０５．１２７
３２．９１０

槲皮素

１９３．０７４
２２４．２７７
４５０．９４４
１７２．２７７

金丝桃苷

２８．７３８
３０．５１１
３１．９９７
２７．５８８

样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝９）
Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔ（ｎ＝９）

含量（ｍｇ／ｇ）
来源 产地 批号 贮存时间

表３ 分心木中芦丁、槲皮素、金丝桃苷含量测定结果（ｎ＝３）
Ｔａｂ．３ Ｒｅｓｕｔｓｏｆｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｒｕｔｉｎ，ｑｕｅｒｃｅｔｉｎａｎｄ

ｈｙｐｅｒｏｓｉｄｅｉｎＤｉａｐｈｒａｇｍａＪｕｇｌａｎｄｉｓＦｒｕｃｔｕｓ（ｎ＝３）
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形、分离度、出峰时间等参数，选择以乙腈－０．４％磷酸
水溶液为流动相进行梯度洗脱，结果３个指标色谱峰分
离度和峰形均较好，理论板数最高，重复性最好。取芦

丁、槲皮素、金丝桃苷对照品溶液，于２５０～４５０ｎｍ波长
范围内进行紫外扫描，结果芦丁、槲皮素、金丝桃苷对照

品均在 ３６０ｎｍ波长处有最大吸收。故选择检测波长为
３６０ｎｍ。
３．２ 提取方法选择

考察了盐酸乙醇水解法、乙醇超声法、连续回流提

取法等不同提取方法的效果，结果 ７０％乙醇连续回流
提取法效果较好，样品提取含量最高。

３．３ 不同产地和来源样品含量测定结果

比较样品测定数据，发现新疆核桃分心木中芦丁和

槲皮素含量较高；陕西商洛红皮核桃分心木芦丁含量略

低，商洛同一产地不同贮存时间分心木３种成分含量无
显著差异。

３．４ 方法评价

该方法简便快捷，结果准确可靠，重复性和稳定性

均较好，可用于同时测定分心木中芦丁、槲皮素、金丝桃

苷的含量。
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