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摘要:采用高效液相色谱法对长白山地区的野生兴安升麻中升麻素的含量进行测定,检测条件为:检测波长

为254nm、色谱柱为ThermoODS-2HYPERSIL(4.6mm×250mm,5μm)、流动相为甲醇 水(体积比为

42∶58)、线性度(r)高于0.9999、平均回收率为100.45%.测定结果表明,不同样品间升麻素含量的差异较

小,平均含量为0.24mg/g.该方法简便、灵敏、准确可靠、重复性好,可用于兴安升麻中升麻素的含量测定.
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Abstract:Highperformanceliquidchromatography(HPLC)methodisestablishedfordeterminationofCimi-
fugininthewildCimicifugadahuricaonChangbaiMountains.Thedetectionwavelengthis254nm,thechro-
matographiccolumnisThermoODS-2HYPERSIL(4.6mm×250mm,5μm),andthemobilephaseismeth-
anol-water(42∶58).Thecoefficientofcorrelation(r)is0.9999;theaveragerecoveryis100.45%.Results
showthatthereisnodifferenceforthecontentsofCimifuginintheCimicifugadahurica onChangbai
Mountains,theaveragecontentwas0.24mg/g.Themethodissimple,accurate,reliable,sensitiveandre-
producible,thusitcanbeusedfordeterminingCimifuginintheCimicifugadahurica.
Keywords:Cimicifugadahurica;Cimifugin;highperformanceliquidchromatography

  升麻为毛茛科植物大三叶升麻Cimicifuga
heracleifoliaKom.、兴安升麻Cimicifugadahu-
rica(Turcz.)Maxim或升麻Cimicifugafoeti-
daL.的干燥根茎,是常用的中药材,主要产于东

三省、山西、河北、四川等地.升麻主要用于风热头

痛、麻疹不畅、齿痛口疮、咽喉肿痛等多种症状[1].
升麻还是朝医学传统方剂习用药材,为“太阴人”

药,主要用于中气虚弱或气虚下陷所致久泻脱肛、

子宫脱垂以及因气虚不能摄血所致的妇女崩漏不

止等病症[2].
目前,在升麻药材质量标准中的含量测定项,

有异阿魏酸含量[3]等检测指标.升麻素是升麻药

材的特有成分之一[4],也是升麻中色原酮类的有

效成分[5],具有抗菌、降压、镇静、抑制心肌、减慢
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心率、抑制过敏性炎症的药理作用[6].本文采用高

效液相色谱法[7-8]建立了兴安升麻药材中升麻素

含量的测定方法,并测定了长白山地区野生兴安

升麻样品中的升麻素含量,为了解兴安升麻药材

质量信息以及制定药材标准提供参考.

1 仪器与试药

仪器有Primaide高效液相色谱仪(日立),超
声波清洗机JPS-40(深圳市洁泰超声洗净设备有

限公司),R206旋转蒸发仪(广州华生仪器厂).
升麻素对照品由中国药品生物制品检验所提

供(批号为111710-200602),甲醇为色谱纯,水为

超纯水,其余试剂均为分析纯.
兴安升麻采收于长白山地区山地林缘地带

(表1),均经延边大学药学院吕慧子研究室鉴定.

表1 兴安升麻药材来源

样品编号 采集时间 药材产地

样品1 2015-09 敦化市

样品2 2015-10 敦化市

样品3 2015-09 安图县

样品4 2015-10 安图县

样品5 2015-09 和龙市

样品6 2015-10 和龙市

样品7 2015-09 临江市

样品8 2015-10 临江市

2 方法与结果

2.1 升麻药材的采收及加工

秋季采挖,除去泥土,晒至须根干时,除去须

根,晒干.
2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液的制备 取升麻素对照品,精
密称定,加甲醇制成0.15mg/mL溶液.
2.2.2 供试品溶液的制备 称取升麻粗粉4g,

加入蒸馏水100mL,超声提取30min;提取液过

滤,离心,取上清液浓缩,定容至25mL,0.45μm
微孔滤膜过滤,滤液作为供试品溶液.
2.3 色谱条件

色谱柱为 ThermoODS-2HYPERSIL(4.6
mm×250mm,5μm),柱温为30℃;流动相为甲

醇 水(42∶58,体积比);检测波长为254nm,流
速为1.0mL/min,进样量为10μL.以外标法定

量.对照品及供试品溶液的色谱图如图1所示.

图1 升麻素对照品(A)和升麻药材(B)的色谱图

2.4 线性关系

量取对照品溶液5、10、15、20、25、30μL,注
入色谱仪,测定峰面积,以峰面积(Y)对进样量

(X)进行回归,结果得升麻素线性回归方程为

Y=3.8E+5X-62323,r=0.9999.升麻素进样

浓度在0.75~4.5μg范围内,升麻素进样量与峰

面积呈良好的线性关系.
2.5 精密度

取对照品溶液,按2.3中色谱条件测定升麻

素峰面积值,结果显示升麻素峰面积的RSD值为

0.52%(n=6),表明仪器精密度良好.

2.6 重复性

取同一供试品溶液,按2.3中色谱条件测定,

结果显示升麻素峰面积的RSD值为0.90%(n=
6),表明本方法重现性良好.
2.7 稳定性

分别在0、2、4、8、12、24h,按2.3中色谱条件

测定供试品溶液,结果显示升麻素峰面积的RSD
值为0.96%(n=6),表明供试品溶液在24h内相

对稳定.

2.8 加样回收率

量取已知含量升麻素的供试品溶液9份,分
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别精密加入对照品适量,按2.2.2中方法制备供试

品溶液,按2.3中色谱条件测定,结果如表2所示.

2.9 样品测定

按上述测定方法对不同批次样品进行测定,

以外标法计算升麻素含量,测定结果见表3,样品

来源见表1.测定结果表明,长白山地区野生兴安

升麻样品中的升麻平均含量为0.24mg/g.

表2 加样回收率考察结果

样品中升麻
素含量/μg

加入量/
μg

测得量/
μg

回收率/
%

平均回收率/
%

RSD/
%

43.2 34.56 76.81 98.78
43.2 34.56 76.86 98.85
43.2 34.56 76.91 98.91
43.2 43.2 85.75 99.25
43.2 43.2 87.04 100.74 100.45 1.85
43.2 43.2 85.99 99.52
43.2 51.84 98.69 103.84
43.2 51.84 96.54 101.58
43.2 51.84 97.46 102.55

       表3 样品中升麻素含量  mg/g 

样品
编号

升麻素含量

1 2 3
平均值

样品1 0.23 0.24 0.22 0.23
样品2 0.23 0.23 0.24 0.23
样品3 0.26 0.23 0.23 0.24
样品4 0.25 0.24 0.23 0.24
样品5 0.24 0.25 0.26 0.25
样品6 0.25 0.25 0.23 0.24
样品7 0.25 0.25 0.24 0.25
样品8 0.24 0.23 0.24 0.24

平均含量 0.24

3 讨论

3.1 药材前处理条件的选择

分别采用水、60%乙醇和无水乙醇为提取溶

剂进行超声提取,结果表明,以水为提取溶剂时升

麻素的提取率最高.在此基础上,对料液比及提取

时间进行了考察,结果表明:料液比为1∶25,提

取时间为60min时提取率最佳.

3.2 流动相与流速的选择

对比考察甲醇 0.1mol/L磷酸水溶液(40∶

60,体积比)、甲醇 水(40∶60,体积比)、甲醇 水

(42∶58,体积比)以及乙腈 水等流动相[9-10],其

中甲醇 水(42∶58,体积比)为流动相时被测物质

能够达到基线分离,分离效果较理想,且重现性良

好,故确定其为流动相.考察不同流速对被测物质

分离度的影响[11-13],结果表明流速为1.0mL/min
时的分离效果最好.

4 结论

本文所建立的升麻素含量测定方法简便可

行,定量准确,专属性强,具有良好的重复性,可以

为升麻药材中升麻素的含量测定提供参考.测定

结果显示,在长白山地区范围内,不同产地样品中

升麻素的含量无显著差异.
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