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摘要 目的:建立同时测定北刘寄奴中木犀草素和芹菜素含量的 HPLC方法。方法: 采用 Inertsil ODS － 3( 4. 6 mm × 150 mm，
5 μm) 色谱柱，以乙腈 － 0. 5%磷酸( 28∶ 72) 为流动相，流速 1. 0 mL·min －1，检测波长 340 nm，柱温 35 ℃。结果: 木犀草素和
芹菜素进样量分别在 0. 2168 ～ 1. 951 μg和 0. 0684 ～ 0. 615 μg范围内与峰面积呈良好的线性关系( r = 0. 9999) ; 木犀草素和芹
菜素平均加样回收率( n = 5) 分别为 99. 7%和 99. 1%，RSD分别为 0. 99%和 1. 5%。结论: 该方法简便、准确、可靠，可用于中
药北刘寄奴中木犀草素和芹菜素含量的测定。
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HPLC determination of luteolin and apigenin in Siphonostegia chinensis*
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Abstract Objective: To develop an HPLC method for content determination of luteolin and apigenin in Siphonos-
tegia chinensis． Methods: The separation was carried out on a Inertsil ODS － 3 ( 4. 6 mm × 150 mm，5 μm) col-
umn with acetonitrile － 0. 5% phosphoric acid( 28∶ 72) as mobile phase at a flow rate of 1. 0 mL·min －1 ． The de-
tection wavelength was 340 nm and the column temperature was maintained at 35 ℃ ． Results: There were good line-
ar relationships between the masses and the peak areas of luteolin and apigenin in the ranges of 0. 2168 － 1. 951 μg
( r = 0. 9999) and 0. 0684 － 0. 615 μg( r = 0. 9999) ，respectively． The average recoveries( n = 5) were 99. 7% and
99. 1%，and RSDs were 0. 99% and 1. 5%，respectively． Conclusion: This method is simple，precise and reliable
for the determination of luteolin and apigenin in Siphonostegia chinensis．
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北刘寄奴为玄参科植物阴行草 Siphonostegia
chinensis Benth． 的干燥全草，主产于东北、河北、河
南、山东等地，具有活血祛瘀、通经止痛、凉血止血、
清热利湿等功效，用于跌打损伤、外伤出血、瘀血经
闭、月经不调、湿热黄疸等病症［1］。北刘寄奴药材
中含有木犀草素( luteolin) 、芹菜素( apigenin) 等黄
酮类化合物［2］，为其抗炎［3］、抗肿瘤［4，5］、抗菌［6］等
方面的有效成分。在北刘寄奴的质量评价方面，汪
凤山等［7］对北刘寄奴总黄酮进行了含量测定，张宏

武等［8］采用高效液相色谱法对北刘寄奴中的木犀

草素进行了含量测定，尚未见对北刘寄奴中多个黄

酮类成分的含量测定。本文建立了北刘寄奴药材中

木犀草素和芹菜素的 HPLC 含量测定方法，为其提
供较为全面的质量评价标准。
1 仪器及试药
仪器: 岛津 LC － 20A 液相色谱仪( LC － 20AD

泵，CTO － 20AC 柱温箱，SPD － M20A 二极管阵列检
测器，SIL － 10AC 自动进样器，CBM － 20A 控制器，
LCsolution工作站) ; 超声波提取器( KQ － 250DE，昆
山市超声仪器有限公司) ; 电子天平( Sartorius，赛多
利斯科学仪器( 北京) 有限公司) 。
对照品: 木犀草素( 上海同田生物技术有限公

司，批号 08060731，纯度≥98. 0% ) ，芹菜素( 北京宝
曼生物科技有限公司，纯度≥98. 0% ) 。
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试剂: 乙腈( 色谱纯，天津赛孚瑞科技有限公

司) ，甲醇( 分析纯，北京化工厂) ，无水乙醇( 分析

纯，北京化工厂) ，超纯水。
样品: 购自全国各地药店的北刘寄奴饮片，经北

京大学药学院天然药物系王弘副教授鉴定为玄参科

阴行草 Siphonostegia chinensis Benth．的干燥全草。
2 方法与结果
2. 1 对照品溶液的制备 精密称取对照品木犀草
素、芹菜素适量，分别加 80%甲醇溶解制成每 1 mL
含木犀草素约为 100 μg，含芹菜素约为 35 μg 的单
一对照品溶液，即得。
2. 2 供试品溶液的制备 取北刘寄奴样品粉末
( 过 40 目筛) 0. 6 g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精
密加入 80%甲醇 25 mL，称定质量，超声( 功率 250
W，40 kHz) 提取 40 min，放冷，称定质量，用 80%甲
醇补足减失质量，摇匀，过滤，取续滤液并经 0. 22
μm微孔滤膜滤过，即得。
2. 3 色谱条件与系统适用性试验 采用 Inertsil
ODS －3( 4. 6 mm × 150 mm，5 μm) 色谱柱，流动相为
乙腈 －0. 5%磷酸( 28∶ 72) ，流速1. 0 mL·min －1，检测

波长 340 nm，柱温 35 ℃，进样量 10 μL。理论塔板数
以木犀草素计大于 7000，木犀草素、芹菜素与相邻色
谱峰均基线分离，拖尾因子符合要求，见图 1。

图 1 16号样品( A) 及对照品木犀草素( B) 、芹菜素( C) 的HPLC谱图
Fig 1 HPLC chromatograms of Siphonostegia chinensis sample of No. 16

( A) ，and reference substances of luteolin( B) and apigenin( C)

1．木犀草素( luteolin) 2．芹菜素( apigenin)

2. 4 线性关系的考察 取上述 2 个对照品溶液，分
别以 2，6，10，14，18 μL 进样测定，记录峰面积。以
进样量 X ( μg) 为横坐标，峰面积 Y 为纵坐标，绘制
标准曲线并进行回归计算，得木犀草素和芹菜素标

准曲线回归方程分别为:

Y = 3. 884 × 106X － 3. 911 × 104 r = 0. 9999
Y = 4. 085 × 106X － 1. 983 × 104 r = 0. 9999
木犀草素和芹菜素进样量分别在 0. 2168 ～ 1. 951 μg
和 0. 0684 ～ 0. 615 μg 范围内与峰面积呈良好的线
性关系。
2. 5 精密度试验 取同一供试品溶液，连续进样 6
次，测定峰面积。结果木犀草素、芹菜素峰面积的
RSD( n = 6) 分别为 0. 35%和 0. 78%，精密度实验符
合要求。
2. 6 稳定性试验 取同一供试品溶液，分别于 0，2，
4，6，8，12，24，48 h进样测定。结果木犀草素、芹菜素
峰面积的 RSD( n = 8) 分别为 0. 47%和 0. 88%，表明
供试品溶液在 48 h内稳定。
2. 7 重复性试验 分别称取同一批样品 5 份，依法
测定含量。结果木犀草素、芹菜素的含量分别为
2. 48 mg·g －1和 0. 68 mg·g －1，RSD 分别为 1. 7%
和 1. 1%。表明方法重复性良好。
2. 8 加样回收率试验
2. 8. 1 木犀草素 精密称取木犀草素含量为
0. 41%的样品 5 份，每份约 0. 2 g，置具塞锥形瓶
中，各精密加入浓度为 542. 0 μg·mL －1的木犀草

素对照品溶液 1 mL，混匀，挥干溶剂，再精密加入
80%甲醇 25 mL，按“2. 2”项方法制备供试溶液，
在上述色谱条件下进行测定并计算加样回收率。
结果木犀草素平均回收率( n = 5 ) 为 99. 7%，RSD
为 0. 99%。
2. 8. 2 芹菜素 精密称取芹菜素含量为 0. 11%的
样品 5 份，每份约 0. 2 g，置具塞锥形瓶中，各精密加
入 116. 4 μg·mL －1的芹菜素对照品溶液 2 mL，混合
均匀，挥干溶剂，再精密加入 80% 甲醇 25 mL，按
“2. 2”项方法制备供试溶液，在上述色谱条件下进
行测定并计算加样回收率。结果芹菜素平均回收率
( n = 5) 为 99. 1%，RSD为 1. 5%。
2. 9 样品测定 精密称取 19 批北刘寄奴饮片
粉末，每批 2 份，依法制备供试品溶液，每份进
样测定 3 次，根据回归方程计算含量，结果见
表 1。
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表 1 市售 19 批样品中木犀草素和芹菜素含量
测定结果( mg·g －1 )

Tab 1 Determination results of luteolin and apigenin
contents in 19 Siphonostegia chinensis samples

编号

( No． )

来源

( source)

木犀草素

( luteolin)

芹菜素

( apigenin)

1 宁夏银川

( Yinchuan，Ningxia)

1. 15 0. 24

2 河南信阳

( Xinyang，Henan)

2. 75 0. 63

3 辽宁沈阳

( Shenyang，Liaoning)

2. 02 0. 52

4 河南郑州

( Zhengzhou，Henan)

1. 23 0. 38

5 福建三明

( Sanming，Fujian)

2. 51 0. 48

6 河北安国

( Anguo，Hebei)

1. 32 0. 38

7 江苏沐阳县

( Muyang，Jiangsu)

3. 32 0. 72

8 河北石家庄

( Shijiazhuang，Hebei)

1. 50 0. 48

9 河北廊坊

( Langfang，Hebei)

2. 78 0. 71

10 河北唐山

( Tangshan，Hebei)

0. 61 0. 35

11 陕西宝鸡

( Baoji，Shaanxi)

3. 85 0. 98

12 黑龙江大庆

( Daqing，Heilongjiang)

0. 42 0. 15

13 北京朝阳区

( Chaoyang，Beijing)

0. 98 0. 28

14 北京石景山

( Shijingshan，Beijing)

1. 82 0. 45

15 北京丰台区

( Fengtai，Beijing)

2. 24 0. 56

16 北京通州区

( Tongzhou，Beijing)

2. 48 0. 68

17 北京海淀区

( Haidian，Beijing)

3. 30 0. 82

18 吉林通化

( Tonghua，Jilin)

2. 16 0. 64

19 河南焦作

( Jiaozuo，Henan)

0. 85 0. 47

3 讨论
3. 1 木犀草素和芹菜素紫外光谱最大吸收波长分
别为 349 nm 和 337 nm，本研究兼顾到样品中 2 种
成分的含量和消除其他杂质峰的影响，选择 340 nm
作为检测波长。
3. 2 分别对乙腈 －水、乙腈 －磷酸溶液等多个流动
相进行了比较研究，流动相中加入磷酸溶液对改善

峰形具有明显的效果，故选择乙腈 － 0. 5%磷酸溶
液作为流动相; 确定流动相为乙腈 － 0. 5% 磷酸
( 28∶ 72 ) 。将柱温分别控制在 25 ℃、35 ℃、45 ℃进
行试验，结果表明 35 ℃时基线平稳且分离度较好，
本文选择 35 ℃作为分析温度。
3. 3 本文考察了无水乙醇、甲醇、80%甲醇和 60%
甲醇等不同提取溶剂对样品提取率的影响。结果显
示无水乙醇提取率为 25. 2%，80%甲醇提取效果最
高，为 96. 9% ; 对超声提取法、浸提法、加热回流法
的提取效果进行了比较，结果显示超声提取法和回

流提取法对木犀草素的提取效果均较好且明显优于

浸提法，但超声提取法对芹菜素的提取效果远超过

其他 2 种方法，且超声提取法操作简便，经济性好。
此外比较了超声时间、质量体积( 25 倍、50 倍、75
倍) 和提取次数对样品的提取效果，最终确定了本

文提取方法。
3. 4 对 19 批北刘寄奴样品中木犀草素、芹菜素含
量测定的结果表明: 不同样品间木犀草素含量最高

的达 3. 85 mg·g －1，含量最低的仅 0. 42 mg·g －1，

相差 9. 17 倍，含量最低的未达到中国药典 2010 年
版刘寄奴项下木犀草素含量的规定; 芹菜素含量最

高的为 0. 98 mg· g －1，含量最低的仅 0. 15 mg·
g －1，含量相差 6. 53 倍。说明市售北刘寄奴质量参
差不齐，本研究为北刘寄奴药材的质量评价提供了

科学数据。
3. 5 木犀草素和芹菜素的含量常作为评价药材质
量的依据［9 ～ 13］，中国药典 2010 年版中以测定木犀
草素的含量来控制北刘寄奴的质量［1］，但以木犀

草素和芹菜素评价北刘寄奴质量的研究未见报

道。本实验建立了高效液相色谱同时测定北刘寄
奴中木犀草素和芹菜素的分析方法，与以往针对

北刘寄奴中的单一成分的测定方法相比，更具有

科学性。该方法简便、准确、可靠，为北刘寄奴的
质量标准控制和确定其合适采收期提供科学

依据。
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《药物分析杂志》继续被评为 2011 年度中国科协精品科技期刊示范项目
按照《中国科协精品科技期刊工程项目管理办法( 试行) 》的有关规定，《药物分析杂志》参与了

2010 年度精品科技期刊示范项目和英文版期刊国际推广项目总结验收及 2011 年度精品科技期刊新增
示范项目评审工作。根据中国科协的评审结果，《药物分析杂志》继续成为 2011 年度精品科技期刊示
范项目 C类项目。评选分 A、B、C三类，各类项目资助额度分别为每项 25 万、15 万、5 万元 /年。中国科
协从 2006 年开始评选精品期刊项目至今，《药物分析杂志》已连续 6 年被评为中国科协精品科技期刊
示范项目( C类) 。

—2961— 药物分析杂志 Chin J Pharm Anal 2011，31( 9)


