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摘要 � 目的: HPLC法测定市场上 3种常见菊花中木樨草素的含量。方法:采用 D iamosil C18色谱柱 ( 250mm

� 4. 6mm, 5 �m);流动相: 甲醇�水 ( 50 50) 30m in内匀速变换至甲醇�水 ( 80 20) ;流速: 1 mL /m in;检测波

长: 350 nm。结果:木樨草素在 0. 224~ 2. 24 �g范围线性关系良好, r= 0. 999 9, 平均加样回收率 99. 40%,

RSD为 2. 67% (n = 9);杭菊、贡菊和毫菊中木樨草素平均含量分别为 0. 34、0. 4和 0. 69 mg /g, RSD分别为

0. 8%、1. 2%及 1. 3% (n = 6)。结论:毫菊中木樨草素含量最高。本法灵敏、简便准确、重现性好, 可用于市

场不同品种菊花中木樨草素的质量控制。
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ABSTRACT� Objective: To de term ine the con tent o f luteo lin in three kinds ofChrysanthemum m or ifolium that are often seen in ma r�

ket byH PLC. M ethods: The luteo lin w as quantified by reverse�H PLC on D iamosil C
18

co lumn( 250 mm � 4. 6 mm, 5�m ) using m eth�

ano l�w ater ( changed from 50 50 to 80 20 in 30 m in a t pace) as m ob ile phase w ith a flow rate o f 1 mL /m in. The detecting w ave�

length was 350 nm. R esults: The linea r range o f luteo lin w as 0. 224 ~ 2. 24 �g ( r= 0. 999 9). The ave rage recovery w as 99. 40% ,

and RSD was 2. 67% ( n= 9). The average content of luteo lin inHangju, Gongju andHaoju w as 0. 34, 0. 41, 0. 69 m g /g, and RSD

w as 0. 8% , 1. 2% , 1. 3% , respectively. ( n = 6 ). Conclusion: The content o f luteo lin inH aoju w as the h ighest. The established

m ethod is de licate, sim ple, conven ient, accurate, reproduc ib le, and suitab le for the qua lity contro l o f luteo lin in de fferen t k inds of

Chry santhemum m orifo lium tha t are often seen in m arket.
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� � 菊花为菊科植物菊 (Chrysanthemum morifolium

Rama.t )的干燥头状花序, 主要产地为浙江、安徽、

河南、山东、四川等, 按产地和加工方法的不同分为

滁菊、毫菊、杭菊、贡菊等。 !神农本草经∀将其列为

上品, 称 #久服利气血,轻身耐老延年 ∃。菊花味辛、

甘、苦,性微寒, 归肺、肝二经, 甘凉益阴, 苦寒泄热;

具有疏风、清热、明目,解毒的功效,临床用于治疗高

血压和冠心病
[ 1 ]
。菊花是卫生部公布的药食两用

植物,市场上有多种菊花供选择。现代药理学研究

表明, 黄酮类化合物木樨草素及其苷是菊花的有效

成分之一,具有降低胆固醇、抗炎、抗病毒、抗肿瘤及

扩张血管等作用
[ 2, 3 ]
。本实验采用 HPLC法比较测

定市场 3种常见菊花杭菊、贡菊和毫菊中木樨草素

的含量,为市售菊花的质量控制及优质菊花的选用

提供科学依据。

1� 仪器与试药

1. 1� 仪器 � DL�720B智能超声波清洗器 (上海之信

仪器有限公司 ); W aters�2695高效液相色谱仪 (美

国W aters公司 ); 2996型 PDA检测器 (美国 W aters

公司 ) ; 色谱柱: D iamosi,l C18柱 ( 250 mm � 4. 6 mm,

5 �m ) (迪马公司 )。

1. 2� 试药 � 木樨草素对照品购自 SIGMA公司 (含

量 99. 8% ); 杭菊 (杭州桐乡,批号 20071121)、贡菊

(安徽黄山, 批号 20071026 )和毫菊 (山东, 批号

20071015); (上海石梁茶叶有限公司, 55 % 烘干过

夜, 粉碎, 备用 ) , 经上海中医药大学药学院李医明

教授鉴定为菊花 Chry santhemum morifolium Ramat。

甲醇为色谱纯 (国药集团化学试剂有限公司 ); 水为
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超纯水。

2� 方法与结果

2. 1� 色谱条件 � D iamosilC18柱 ( 250mm � 4. 6mm,

5 �m); 流动相:甲醇 �水 ( 50 50) 30 m in内匀速变

化到甲醇�水 ( 80 20) ,梯度洗脱;流速: 1 mL /m in;

检测波长: 350 nm;柱温: 30 % 。

2. 2� 对照品溶液的制备 � 精密称取木樨草素对照
品 11. 20 mg,置 100mL棕色量瓶中, 加甲醇溶解并

稀释至刻度,摇匀,备用。

2. 3� 供试样品溶液的制备 � 精确称取菊花样品粉

末 1. 0 g,置 50 mL具塞三角瓶中,加甲醇 25 mL, 超

声提取 15m in,滤过,重复超声提取 3次,合并滤液,

减压回收大部分溶剂,把母液定量转移至 10mL量

瓶中,加甲醇至刻度,摇匀, 用 0. 45 �m的微孔滤膜

滤过,取续滤液备用。

2. 4� 系统适应性试验 � 对照品溶液及供试样品溶

按上述色谱条件下分别进样 10 �L。结果表明, 木

樨草素色谱峰与其他杂质峰达到了基线分离, 见图

1。

图 1� 木樨草素的高效液相色谱图
A�木樨草素对照品; B�贡菊; C�杭菊; D�毫菊

2. 5� 线性关系考察 � 取对照品溶液,精确进样 2、5、

8、10、15、20 �L。以峰面积积分值 ( Y )对进样量 X

(�g)进行回归分析, 木樨草素回归方程为: Y = 2. 65

� 10
6
X + 2. 62 � 10

6
, r= 0. 999 9。结果表明,木樨草

素在 0. 224~ 2. 24 �g范围线性关系良好。

2. 6� 精密度实验 � 精密吸取木樨草素对照品溶液,

分别稀释 2倍和 10倍, 与原对照品溶液组成高中低

3个浓度,各重复进样 3次, 每次 10 �L, 同上法测

定, RSD分别为 0. 41%、1. 05%、1. 25% , 表明本仪

器精密度良好。

2. 7� 重复性实验� 精密称取同一批号毫菊 ( 20071015)

样品 6份,按供试品溶液制备方法制得 6份供试液,按

上述色谱条件分别测定, 木樨草素平均含量为

0�069%, RSD = 1�3% ( n= 6),结果表明本试验方法重

复性良好。

2. 8� 稳定性实验 � 取同一批号的毫菊 ( 20071015)、杭

菊 ( 20071121)和贡菊 ( 20071026)供试品溶液各 1份,室

温下分别放置 0、4、8、12、24、48 h后,按上述色谱条件,

均进样 10 �L,测得 3种菊花中木樨草素平均峰面积的

RSD分别为 2�45%、1�96%和 1�57%,表明供试品溶液

中的木樨草素在 48 h内稳定性较好。

2. 9� 加样回收率实验 � 精密称取已知木樨草素含

量的毫菊样品 ( 20071015, 木樨草素平均含量

0�069% ) 1 g,再分别精密加入一定量的对照品,按

上述供试样品溶液的配制方法处理,制得低、中、高

三种浓度的供试样品溶液, 按上述色谱条件测定其

含量,计算回收率, 结果见表 1。

表 1� 木樨草素加样回收试验结果

样品含量
( mg)

加入量
( mg)

实测量
(m g)

回收率
(% )

平均回收率
(% )

RSD

(% )

0. 69 0. 112 0. 768 95. 76

0. 112 0. 785 97. 88

0. 112 0. 823 102. 62

0. 69 0. 560 1. 21 96. 80

0. 560 1. 23 98. 40 99. 40 2. 67

0. 560 1. 30 104. 0

0. 69 1. 12 1. 79 98. 90

1. 12 1. 82 100. 55

1. 12 1. 80 99. 45

2. 10� 含量测定 � 取 3种供试品溶液 10 �L进样,

依上述色谱条件测定其含量,结果见表 2。

表 2� 3种菊花中木樨草素含量测定结果 ( n = 6)

品种 批 号 平均含量 (m g /g) RSD (% )

杭菊 20071121 0. 34 0. 8

贡菊 20071026 0. 41 1. 2

毫菊 20071015 0. 69 1. 3

3� 讨论

本研究采用的木樨草素含量测定方法,与先前

(下转第 293页 )
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HPLC�UV方法, 但是由于人参皂苷 R e较弱的紫外

吸收, 只能选择末端吸收作为检测波长,势必带来较

大的测定误差
[ 9~ 12]

。本实验结果表明, 采用 HPLC�
ELSD方法测定人参茎叶总皂苷中人参皂苷 R e的

含量, 简便、准确、可靠,可用于人参茎叶总皂苷的质

量控制。
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的 SH (从 0增加至 1 mg /mL, 因 SH 溶液的黏度较

大,未对更高浓度的 SH进行相关实验 ), 测定 CS的

含量,测定结果均在本方法的误差范围内。同样在

已知浓度为 1mg /mL SH溶液中加入不同浓度的 CS

(从 0增加至 5 mg /mL) ,测定 SH的含量,结果也均

在本方法的误差范围内。可见, 本实验条件下 SH

和 CS浓度的不同比例对本方法无影响。

3. 2� 不同批次的 SH 对本方法的影响 � 在已知浓
度为 1mg /mL CS溶液中,分别加入 3个不同批次的

SH (浓度均为 1mg /mL), 分别测定 CS的含量,测定

结果均在本方法的误差范围内。这表明, 本实验条

件下, 不同批次的 SH对本方法无影响。

3. 3� 不同批次的 CS对本方法的影响 � 在已知浓

度为 1 mg /mL SH溶液中, 分别加入 3个不同批次

的 CS(浓度均为 1 mg /mL) ,分别测定 SH 的含量,

测定结果均在本方法的误差范围内。这表明, 本实

验条件下,不同批次的 CS对本方法无影响。
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发表的方法相比
[ 4, 5]

, 流动相简单, 可节约成本, 减

少污染。由于采用梯度洗脱,分离效果好,简化了样

品的预处理步骤,使测定方法更加快捷简便。

3种菊花中木樨草素含量的测定结果显示, 毫

菊中含量最高,如从预防癌症和心血管病的角度出

发,在选择食用菊花品种时应更多考虑毫菊。
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