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摘要  为了研究小柴胡颗粒中黄芩药材提取前后黄芩含量变化 ,分别以6 倍于药材的水提取黄芩药材中有效成分 , 提取2 次 , 每次1 .5
h 。并采用高效液相色谱法对黄芩药材和提取药渣中黄芩苷的含量进行定量测定 , 然后比较。测试结果显示 : 提取后黄芩药渣中黄芩苷
的含量是黄芩药材黄芩苷总含量的70 .3 % , 多数黄芩苷遗留在黄芩药渣中。从而得出 : 水提法不能有效提取黄芩药材中的黄芩苷 , 需优
化黄芩提取工艺 ,减少工业浪费。
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Comparisonon Content of Baicalin between Radix scutellariae and Its Extractive Drug Residue
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Abstract  Inthe research of the content change of Radix scutellariae before and after the extraction of Radix scutellariae , the water as six ti mes as the drug
material was to extract the effective composition of Radix scutellariae , extracting twice and 1 .5 h eachti me . HPLC method was adopted to determine and com-
pared the baicalin content of the Radix scutellariae and the extractive residue . Determination showed that the baicalin content in extractive drug residue was
70 .3 % of total baicalin contents of Radix scutellari ae . Most of the baicalinleft i nthe drug residue . It is concludedthat using water can’t extract baicalinfrom
Radix scutellariae efficiently and the extractiontechnique of Radix scutellariae should be i mproved to reduce the industrial waste .
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  黄芩为唇型科植物( Scutell aria baicalensis Georgi) , 主要分

布于长江以北大部分地区以及西北、西南地区。黄芩含多种

黄酮类化合物, 即黄芩苷( Baicalin) 、黄芩素( Baicalein) 、汉黄

芩苷( Wogonoside) 等活性成分。黄芩为传统药用植物 , 始载

于《神农本草经》, 被载于历版《中国药典》。它具有清热燥

湿、泻火解毒、止血、安胎等功能[ 1] 。浸膏的提取一般采用水

提法, 但该法对有效成分提取效果的影响未见报道。为此 ,

笔者对黄芩干燥根及其提取药渣中的黄芩苷含量进行测定 ,

旨在为优化黄芩苷提取工艺提供依据。

1  材料与方法

1 .1 材料  黄芩苷对照品由中国药品生物制品检定所提

供, 批号为11715-200212 ; 黄芩及黄芩药渣由江西百神药业集

团有限公司提供。甲醇为色谱纯, 水为重蒸馏水, 其他试剂

均为分析纯。

1 .2 方法  

1 .2 .1 色谱条件[ 2] 。色谱柱为岛津 VP - ODS,C18 柱250 mm

×4 .6 mm,5 μm; 柱温为25 ℃ ; 流动相为甲醇- 水 - 磷酸( 47∶

53∶0 .2) ; 流速为1 .0 ml/ min ; 检测波长为280 nm; 理论板数按

黄芩苷峰计算, 应不低于2 500。

1 .2 .2 对照品溶液的配制。精密称取在60 ℃减压干燥4 h

的黄芩苷对照品0 .003 02 g , 置于50 ml 容量瓶中 , 加甲醇至

刻度, 摇匀, 即得黄芩苷含量为60 .4 μg/ ml 的对照品, 备用。

1 .2 .3 供试品溶液的配制。将黄芩及其药渣烘干后粉碎 ,

分别取约0 .3 g 中粉, 精密称定 , 加70 % 乙醇40 ml , 加热回流

3 h , 放冷, 过滤, 滤液置于100 ml 容量瓶中, 用少量70 % 乙醇

分次洗涤容器和残渣, 洗液滤入同一容量瓶中 , 加70 % 乙醇

至刻度 , 摇匀, 精密量取1 ml , 置于10 ml 量瓶中 , 加甲醇至刻

度, 摇匀, 过0 .45 nm 微孔滤膜, 即得供试品溶液。

2  结果与分析

2 .1  标准曲线的绘制 分别精密吸取对照品溶液2 .5、5 、8 、

10 、13、18、20 μl , 标记为1、2 、3、4 、5 、6、7 号。按“1 .2 .1”色谱条

件进样 , 取10 μl 溶液 , 注入高效液相色谱仪 , 记录峰面积积

分值。以黄芩苷进样量( X) 为横坐标, 峰面积积分值( Y) 为

纵坐标进行线性回归, 得回归方程 Y= 235 099 X - 3 332 .4 , r

= 0 .999 5( n = 7) 。结果表明, 黄芩苷进量样在0 .060 35 ～

2 .352 4 μg 范围内与峰面积积分值有良好的线性关系。

2 .2 黄芩苷对照品、黄芩、黄芩药渣的高效液相图谱  按

“1 .2 .1”色谱条件进样测定 , 黄芩苷对照品、黄芩、黄芩药渣的

高效液相图谱见图1 。

注 :A 为对照品 ;B 为黄芩 ;C 为黄芩药渣。

图1 高效液相图谱 �
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2 .3 精密度 取对照品溶液, 按“1 .2 .1”色谱条件重复进样

5 次, 每次进样10 μl , 分别测定峰面积积分值 , 相对标准偏差
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  表3 各种线虫出现频率及所占总调查的比例 %

线虫种类 出现频率 占总量比例

植物寄生线虫    61 .9      3 .7

 辣椒丝尾垫刃 20 .6 0 .4

 圆筒形丝尾垫刃 23 .5 0 .7

 喜悦平滑 5 .9 1 .8

 头线虫属 3 .0 0 .1

 南方根结 8 .9 0 .7

非植物寄生线虫 100 .0 96 .3

图1 土壤线虫的季节性变化

  如图1 所示 , 除黄小粉土中7 月份出现虫口数量明显高

于其他土壤类型外, 各类型土壤中线虫数量差异不大, 且均

出现2～3 个峰, 时间主要集中在4～7 月份。表明该地区的

土壤线虫在4～7 月份活动最旺盛。

2 .3 线虫与西瓜枯萎病的关系 接入枯萎病菌后,2 周后开

始发病。确定发病的检查方法为肉眼和组织分离培养 , 结

果显示, 对照清水处理的发病率为0 ; 处理②:1×103 、1 ×104 、

1×105 、1 ×106 、1 ×107 的发病率分别为:0 、16 .7 % 、20 .0 % 、

20 .0 % 、26 .7 % ; 处理③接种:100 、500、1 000 、2 000 、4 000 头的

发病率分别为:16 .7 % 、13 .3 % 、20 .0 % 、43 .3 % 、40 .0 % 。单接

入西瓜枯萎病菌时, 在接种浓度范围内 , 病菌浓度的提高对

发病率影响不大, 最高发病率为26 .7 % ; 接入线虫 , 可以加重

西瓜枯萎病的发生, 且在一定范围内随着接入线虫数量的增

加, 该病害的发病率随之增高 , 如在接入线虫数量为2 000 头

时, 西瓜枯萎病发病率达43 .3 % , 比最高接菌浓度时的发病

率26 .7 % 高出了16 .6 个百分点。

3  讨论

调查结果表明, 上海地区6 种类型土壤中, 植物寄生线

虫主要为辣椒丝尾垫刃线虫、圆筒形线丝尾垫刃线虫、平滑

垫刃属的喜悦平滑垫刃线虫、根结线虫属的南方根结线虫、

头线虫属5 种占调查总量的3 .7 % , 其数量随季节的变化发

生明显的变化 , 且其活动盛期与西瓜枯萎病田间发病相吻

合。线虫的虫口数量与西瓜枯萎病田间发病成正相关。对

土壤线虫与西瓜枯萎病之间的关系只进行了初步定性的研

究, 对每种线虫与西瓜枯萎病之间的关系还有待进一步的

研究。
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为0 .21 % , 表明进样方法仪器精密性可达到测定要求。

2 .4  重现性  准确称取干燥至恒重的同一批黄芩样品5

份( 每份3 .0 g) , 分别按“1 .2 .3”方法处理后进样10 μl , 黄芩

苷峰面积积分值相对平均偏差为0 .26 % , 表明样品处理方

法重现性良好。

2 .5  稳定性 取同一对照品溶液和同一供试品溶液 , 分别

在0 、4 、8、24 、30 h 进样测定, 黄芩苷对照品峰面积积分值相

对平均偏差为0 .12 % , 供试品黄芩苷峰面积积分值相对平

均偏差为0 .33 % , 说明黄芩苷至少在30 h 内稳定。

2 .6  加样回收率  准确称取已知黄芩苷含量的同一批黄

芩药材5 份, 每份3 .0 g , 分别精密加入适量黄芩苷对照品。

按供试品所述样品制备方法测定含量 , 计算回收率。5 次测

定的平均回收率为99 .98 % , RSD 为0 .76 % 。

2 .7  黄芩和药渣中黄芩苷的含量  每份样品平行进样5

次, 用外标法计算黄芩及其药渣中黄芩苷的含量。由表1

可知, 提取后黄芩药渣中黄芩苷含量是黄芩药材黄芩苷总

含量的70 .3 % 。

  表1 样品中黄芩苷含量 %

黄芩苷含量 RSD

黄芩药材      10 .67 0 .27

黄芩药渣 7 .50 1 .29

3  讨论

抽提溶剂的选择试验是选用70 % 乙醇与蒸馏水的回流

抽取3 h , 结果表明前者抽提的效果是后者的2 倍多。这与

黄芩苷的极性有关。色谱条件的优化试验表明 , 流动相中

不存在磷酸 , 峰形出现拖尾 ; 添加了磷酸 , 则峰形尖锐且对

称性好。这是因为磷酸添加到流动相可以抑制黄芩苷的分

解。用相同工艺提取黄芩及其药渣中的黄芩苷 , 结果显示

70 .3 % 黄芩苷遗留在黄芩药渣中。黄芩苷为黄酮类物质,

在植物体中以结合态或者游离态存在 , 如与葡萄糖醛酸结

合或以镁盐等形式存在。温度、时间、pH、粒度、结合态等因

素对黄芩苷的提取率有着明显的影响[ 3] 。由于工业生产不

能精确地控制整个参数, 致使提取得率低, 工业浪费严重,

所以需改进提取工艺。该试验对黄芩苷含量测定方法进行

了系统性考察 , 证明所用方法简便、快速、准确, 可作为黄芩

中黄芩苷的定量分析方法。
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