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川乌是毛茛科植物乌头Aconitum carmichaelii Debx.的干
燥母根，主产于四川、陕西等地，临床上主要用作散寒止痛，但
超过一定用量容易出现中毒现象，使其临床应用受到一定限
制[1]。目前，国内、外学者对川乌的研究主要集中在其生物碱
和毒理作用方面，鲜有对其黄酮类化合物的研究及相关报
道。近年来，Vitalini S等[2-3]从乌头属植物中提取分离得到新
的水溶性黄酮类化合物，表现出较强的抗氧化活性。

黄酮类化合物广泛存在于自然界，表现出强心的生理活
性[4-5]，契合川乌强心的药理作用。但迄今为止，尚未见川乌中
黄酮类化合物的系统研究。因此，笔者采用超声波提取法对
流通于成都市荷花池中药材市场的川乌10个品种中总黄酮的
含量进行测定，为后续川乌中黄酮类化合物的强心作用研究
奠定基础。

1 材料
1.1 仪器

SG2200HPT型超声波清洗器（上海司乐仪器有限公司）；

UV-3200PS型紫外-可见分光光度计（日本岛津公司）；TG328A

型电光分析天平（上海精密科学仪器有限公司）。

1.2 药材

10个市售川乌样品均购于成都市荷花池中药材市场，经
笔者鉴定为真品。

1.3 试剂

芦丁对照品（四川省食品药品检验所，纯度：99％，批号：

110910）；所用试剂均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 供试品溶液的制备

取干燥的川乌样品，用高速粉碎机粉碎，过 60目筛，取粉
末约2 g，精密称定，置具塞锥形瓶中，加70％乙醇作为提取溶
剂，物料比为 1 ∶ 20（m/V），于 55 ℃下超声（功率：300 W，频率：

40 kHz）提取 40 min，滤过，收集滤液，用 70％乙醇定容至 100

ml量瓶中，即得供试品溶液。

2.2 对照品溶液的制备

精密称取芦丁对照品 10.30 mg，置于 25 ml 量瓶中，先加
入少量 70％乙醇超声（功率：300 W，频率：40 kHz）溶解，再用
70％乙醇稀释至刻度，摇匀，制备成质量浓度为0.412 mg/ml的

对照品溶液。

2.3 显色方法[6]
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市售川乌各品种中总黄酮的含量比较Δ
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摘 要 目的：测定市售川乌不同品种中总黄酮的含量并比较其差异。方法：利用超声波提取法，在温度55 ℃、时间40 min、以

70％乙醇为提取溶剂、物料比为1 ∶ 20（m/V）的条件下提取10个样品中的黄酮类化合物；以芦丁为对照品，在510 nm波长处，采用

紫外分光光度法测定总黄酮的含量。结果：芦丁的质量浓度在 0～0.098 8 mg/ml 范围内与其吸光度呈良好的线性关系（r＝

0.999 8）；精密度、稳定性、重复性试验的RSD均＜2％；平均加样回收率为97.93％，RSD＝1.55％（n＝6）。10个市售川乌样品中，

总黄酮质量分数最高的是8号，其质量分数极显著高于10、4、6、7、2、1、9、3号，显著高于5号；3号川乌的总黄酮质量分数最低，但

与7、2、1、9号川乌比较差异无统计学意义。结论：市售不同品种川乌中总黄酮的质量分数存在明显差异，临床应注意甄别使用。
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Comparison of the Flavonoids Content from Marketable Aconitum carmichaelii Products
ZHENG Ling-li，YUAN Ming-yong，ZHU Sheng-lin，ZHAO Xia（Dept. of Pharmacy，The First Affiliated Hospi-
tal of Chengdu Medical College，Chengdu 610500，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To determine and compare the contents of flavonoids from different types of marketable Aconitum car-

michaelii. METHODS：Using ultrasonic extraction，the flavonoids compounds were extracted from 10 samples at 55 ℃ for 40 min

with the material ratio of 1 ∶ 20（m/V）using 70％ ethanol as solvent. The content of flavonoids was determined by UV spectropho-

tometry at 510 nm，using rutin as substance control. RESULTS：The linear range of rutin were 0-0.098 8 mg/ml（r＝0.999 8）with

an average recovery of 97.93％（RSD＝1.55％，n＝6）. RSDs of precision，stability and reproducibility tests were all lower than

2％. Among 10 types of marketable A. carmichaelii，the content of flavonoids in No. 8 sample was the highest，which was very sig-

nificantly higher than in No. 10，No.4，No. 6，No.7，No.2，No.1，No.9 and No.3 samples，and significantly higher than in No.5

samples；the content flavonoids in No. 3 sample was the lowest，which was not significantly different from No. 7，No.2，No. 1 and

No.9 samples. CONCLUSIONS：The contents of flavonoids are different significantly in different types of marketable A. carmichae-

lii，which should be used after identified in the clinic.

KEY WORDS Aconitum carmichaelii；Flavonoids；Marketable product；UV spectrophotometry

··2942



中国药房 2013年第24卷第31期 China Pharmacy 2013 Vol. 24 No. 31

取供试品溶液10 ml或对照品溶液适量，置25 ml量瓶中，

依次加入5％ NaNO2溶液1 ml，放置6 min后加入10％Al（NO3）3

溶液 1 ml，放置 6 min，再加入 4％NaOH 溶液 10 ml，放置 15

min，最后加70％乙醇定容，待测。另以显色剂为空白对照。

2.4 检测波长的选择

精密吸取对照品溶液 3 ml和供试品溶液、空白对照溶液

各 10 ml，分别按“2.3”项下方法处理，于 190～600 nm 波长范

围内进行扫描。从图1结果可见，芦丁对照品溶液与供试品溶

液的吸收光谱基本一致，有 3个较大吸收峰，而最大吸收波长

在 510 nm处；空白对照溶液无干扰。因此，选用 510 nm作为

检测波长。

2.5 方法学考察

2.5.1 标准曲线的制备 精密吸取质量浓度为0.412 mg/ml的

芦丁对照品溶液 0、1、2、3、4、5、6 ml，分别置于 25 ml量瓶中，

依次按“2.3”项下方法处理，于510 nm波长处测定吸光度。以

吸光度（x）为横坐标，对照品质量浓度（y）为纵坐标，进行线性

回归，得回归方程为 y＝0.084 4x+0.000 5（r＝0.999 8，n＝7）。

结果表明，芦丁对照品质量浓度在0～0.098 8 mg/ml范围内与

其吸光度呈良好的线性关系。

2.5.2 精密度试验 精密吸取芦丁对照品溶液3.0 ml，按“2.3”

项下方法操作，于 510 nm波长处测定吸光度，连续测定 6次。

结果，RSD＝0.64％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.5.3 重复性试验 精密称取同一批（样品编号：4）川乌粉末

适量，共 6份，分别按“2.1”项下方法制备供试品溶液，再按

“2.3”项下方法操作，于 510 nm 波长处测定吸光度。结果，

RSD＝1.02％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.5.4 稳定性试验 取同一（样品编号：4）供试品溶液10 ml，

按“2.3”项下方法操作，分别于0、20、40、60、80、100、120 min在

510 nm波长处测定吸光度。结果，RSD＝1.68％（n＝7），表明

供试品溶液在120 min内稳定性良好。

2.5.5 加样回收率试验 精密称定已知含量的同一批（样品

编号：4）样品粉末 6份，各约 1 g，分别精密加入芦丁对照品适

量，按“2.1”项下方法制备供试品溶液，再按“2.3”项下方法操

作，于 510 nm 波长处测定吸光度，计算加样回收率，结果见

表 1。

2.6 川乌中总黄酮的含量测定

精密称取各川乌样品2.000 g，每个样品3份，分别按“2.1”

项下方法制备供试品溶液，再按“2.3”项下方法操作，于510 nm

波长处测定各个样品中总黄酮的吸光度，根据标准曲线计算

总黄酮的质量浓度。再利用下列公式计算每个川乌样品中总

黄酮的质量分数：总黄酮质量分数（％）＝ncV/m×10－3×100％。

式中，n为提取液的稀释倍数；c为提取液中总黄酮的质量浓度

（mg/ml）；V为提取液的体积（ml）；m为川乌的质量（g）。

2.6.1 总黄酮含量测定结果 每个样品各测定 3次，取平均

值。10个市售川乌品种的总黄酮质量分数见表 2。表 2结果

表明，随机购买的 10个市售川乌品种中总黄酮的质量分数存

在较大差异，质量分数范围在1.68％～13.31％之间，平均值为

5.66％。

表2 10个市售川乌品种的总黄酮质量分数（％，n＝3）

Tab 2 The content of total flavonoids in 10 marketable A.

carmichaelii（％，n＝3）

样品编号
1

2

3

4

5

总黄酮质量分数
2.10

2.97

1.68

5.93

11.30

样品编号
6

7

8

9

10

总黄酮质量分数
5.37

3.12

13.31

1.95

8.99

2.6.2 F 检验 采用方差分析对试验结果进行 F 检验，得

到表 3。由于F＞F0.01（9，20），即P＜0.01，故由表3可以看出10

个市售川乌品种中总黄酮质量分数的平均值之间存在显著性

差异。

表3 10个市售川乌品种中总黄酮质量分数的方差分析结果

Tab 3 Analysis of variance of flavonoids content in 10 mar-

ketable A. carmichaelii

变异来源
品种间
误差
总变异

SS

474.876

15.892

490.768

df

9

20

29

MS

52.764

0.795

F

66.403

注：F0.05（9，20）＝2.40；F0.01（9，20）＝3.45

note：F0.05（9，20）＝2.40；F0.01（9，20）＝3.45

2.6.3 多重比较 查表得到 SSR值，通过标准误的值算出相

应的LSR值，利用SSR法对 10个市售川乌品种中的总黄酮质

量分数进行多重比较，结果见表4。多重比较结果表明，8号川

乌的总黄酮质量分数极显著高于 10、4、6、7、2、1、9、3号样品，

显著高于 5号样品；5号川乌的总黄酮质量分数极显著高于

10、4、6、7、2、1、9、3号样品；10号川乌的总黄酮质量分数极显

著高于4、6、7、2、1、9、3号样品；4号川乌的总黄酮质量分数极

显著高于 7、2、1、9、3号样品，与 6号样品的差异无统计学意

义；7、2、1、9、3号川乌的总黄酮质量分数差异无统计学意义。

3 讨论
化学成分对中药药效起决定作用，川乌具有的强心药理

作用可能与其所含的黄酮类化合物有关[7]。本试验发现，在温

度 55 ℃、超声波提取时间 40 min、70％乙醇为提取溶剂、物料

比为 1 ∶ 20（m/V）的条件下，所选 10个市售川乌品种的总黄酮

质量分数存在较大的差异，质量分数范围在 1.68％～13.31％
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图1 紫外-可见吸收光谱图

Fig 1 UV visible absorption spectrum
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表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝6）

序号
1

2

3

4

5

6

称样量，g

0.993

1.002

0.997

0.998

1.034

0.996

样品含量，mg

5.886

5.939

5.910

5.916

6.129

5.904

加入量，mg

6.021

6.042

6.124

6.031

6.061

6.115

测得量，mg

11.877

11.839

12.038

11.788

11.969

11.814

回收率，％
99.50

97.64

100.02

97.36

96.35

96.65

x，％

97.93

RSD，％

1.55
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之间，平均值为 5.66％。其中，总黄酮质量分数最高的是 8号

川乌，高达13.31％，极显著高于10、4、6、7、2、1、9、3号，显著高

于5号；3号川乌的总黄酮质量分数最低，只占1.68％，但与7、

2、1、9号川乌比较差异无统计学意义。造成这种情况的发生

可能与市售川乌的基原、产地、采收时间、加工及贮藏方法不

同有关。提示目前在中药材市场流通的川乌药材品种较为混

乱，水溶性化学成分含量不一，导致其在药用过程中疗效不能

得到确切保证，应引起临床重视。
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表 4 10个市售川乌品种中总黄酮质量分数的多重比较结果

（SSR法）

Tab 4 Multiple comparison of flavonoids content in 10

marketable A. carmichaelii（SSR）

样品编号

8

5

10

4

6

7

2

1

9

3

x j

13.31

11.30

8.99

5.93

5.37

3.12

2.97

2.01

1.95

1.68

x j-1.68

11.64＊＊

9.63＊＊

7.32＊＊

4.25＊＊

3.69＊＊

1.44

1.30

0.33

0.28

x j-1.95

11.36＊＊

9.35＊＊

7.04＊＊

3.98＊＊

3.42＊＊

1.16

1.02

0.05

x j-2.00

11.31＊＊

9.30＊＊

6.98＊＊

3.92＊＊

3.36＊＊

1.11

0.97

x j-2.97

10.34＊＊

8.33＊＊

6.02＊＊

2.96＊＊

2.40＊＊

0.14

x j-3.12

10.20＊＊

8.19＊＊

5.88＊＊

2.81＊＊

2.25＊＊

x j-5.37

7.94＊＊

9.33＊＊

3.62＊＊

0.56

x j-5.93

7.38＊＊

5.37＊＊

3.06＊＊

x j-8.99

4.32＊＊

2.31＊＊

x j-11.30

2.01＊

注：“＊”表示介于LSD0.05与LSD0.01之间者，具有显著性；“＊＊”表

示大于LSD0.01者，具有极显著性

note：When the value is between LSD0.05 and LSD0.01，which means

the significance，the corresponding data is marked with“＊”.When the

values is greater than LSD0.01，which means the most significance，the

corresponding data is marked with“＊＊”
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HPLC法测定熊果苷乳膏中熊果苷的含量
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摘 要 目的：建立测定熊果苷乳膏中熊果苷含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为 WELCHROM C18（250 mm×

4.6 mm，5 μm），流动相为甲醇-水（70 ∶ 30，V/V），柱温为28 ℃，流速为0.8 ml/min，检测波长为280 nm。结果：熊果苷的质量浓度在

0.010 1～0.201 6 mg/ml范围内与其峰面积积分值呈良好的线性关系（r＝0.999 9）；精密度、重复性、稳定性试验的RSD均＜2％；平

均加样回收率为99.53％，RSD＝0.88％（n＝9）。结论：该方法简便、准确、精密度高、重复性好，可用于熊果苷乳膏的质量控制。

关键词 熊果苷乳膏；熊果苷；含量测定；高效液相色谱法

Content Determination of Arbutin in Arbutin Cream by HPLC
MENG Xiao-bin1，QU Cai-hong2（1.Meizhou Municipal People’s Hospital，Guangdong Meizhou 514031，China；
2.The Third Affiliated Hospital of Sun Yat-sen University，Guangzhou 510630，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the content determination of arbutin in Arbutin cream. METHODS：HPLC

method was used. The determination was performed on WELCHROM C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）column with methanol-water（70 ∶
30，V/V）as mobile phase at the flow rate of 0.8 ml/min. The detection wavelength was set at 280 nm，and column temperature was

28℃. RESULTS：The linear range of arbutin was 0.010 1-0.201 6 mg/ml（r＝0.999 9）with an average recovery of 99.53％（RSD＝

0.88％，n＝9）. The RSDs of precision，reproducibility and stability tests were lower than 2％. CONCLUSIONS：The method is sim-

ple，accurate，precise and reproducible，which can be used for quality control of Arbutin cream.

KEY WORDS Arbutin cream；Arbutin；Content determination；HPLC
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