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HPLC-ELSD 同时测定不同采收期的细梗香草中 2 种皂苷的含量 *

王二丽 2，谢秋情 1，徐翔英 1，衷林清 1，潘馨 1**，廖华军 1**

（1. 福建中医药大学，福州 350122；2. 漳州卫生职业学院，漳州 363000）

摘要　目的：通过测定并比较不同采收期细梗香草中皂苷 B 和皂苷 C 的含量，确定细梗香草最佳采收期。

方法：采用 Platisil C18 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm），以乙腈 -0.3% 醋酸水（47∶53）为流动相，流速 1.0 
mL·min-1，漂移管温度 90 ℃，载气流速 1.0 L·min-1。结果：细梗香草皂苷 B 和 C 进样量分别在 0.20~10.08 
μg 和 0.24~6.10 μg 范围内线性关系良好（r=0.999 7）；平均加样回收率（n=9）分别为 96.1%、96.7%，RSD

（n=9）分别为 0.99%、1.2%。不同采收期细梗香草中皂苷 B 和皂苷 C 含量发生显著变化，2 种皂苷类成分

在 7 月和 11 月的含量相对最高。结论：本法可同时测定细梗香草中细梗香草皂苷 B 和 C 的含量。皂苷 B
和皂苷 C 含量随采收期不同而异，其总量最大值出现在 7 月和 11 月。
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Simultaneous determination of two saponins in Lysimachia capillipes  
in different harvest time by HPLC-ELSD*

WANG Er-li2，XIE Qiu-qing1，XU Xiang-ying1， 
ZHONG Lin-qing1，PAN Xin1**，LIAO Hua-jun1**

（1. Fujian University of Traditional Chinese Medicine，Fuzhou 350122，China； 

2. Zhangzhou Health Vocational College，Zhangzhou，363000，China）

Abstract　Objective：To determine and compare contents of capiiliposides B and C in Lysimachia capillipes in 
different harvest time，so as to optimize the best harvest time．Methods：The Platisil C18 column （250 mm×4．6 
mm，5 μm） was used．Acetonitrile-0．3% phosphoric acid （47∶53） was used as the mobile phase with isocratic 
elution at a flow rate of 1．0 mL·min-1．The tube temperature of ELSD was 90 ℃ and the flow rate of carrier gas was 
1．0 L·min-1．Results：The calibration curves of capiiliposides B and C were in good linearity over 0．20-10．08μg 
and 0．24-6．10 μg（r=0．999 7），respectively．The average recoveries were 96．1% and 96．7% with RSD of
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0．99% and 1．2%．Contents of two saponins in Lysimachia capillipes in different harvest time varied a lot and 
the higher contents were observed in samples harvested in July and November．Conclusion：The established 
method could determine capiiliposides B and C in Lysimachia capillipes simultaneously．The contents of 
the two components varied by different harvest time．The maximum total contents were observed in July and  
November．
Keywords：Lysimachia capillipes；capiiliposide；Chinese material medica；harvest time；quality control；HPLC-
ELSD

发光散射检测器（美国奥泰公司）。慧德易 SP ODS-
AQ C18 分析柱（十八烷基硅烷键合硅胶，250 mm× 
4.6 mm，5 μm；北京慧德易公司）。

1.2　试药

对照品细梗香草皂苷 B（C58H96O24，批号 20150318，
自制，纯度 99.72%）；细梗香草皂苷 C（C57H94O24，

批号 20150318，自制，纯度 98.97%）。乙腈（美国

Sigma）为色谱纯，其他试剂为分析纯。

细梗香草药材来源于福建省龙岩，经福建中

医药大学中药鉴定室车苏容老师鉴定为报春花

科 珍 珠 菜 属 植 物 细 梗 香 草（Lysimachia capillipes  
Hemsl.）。
2　方法与结果

2.1　色谱条件

色谱柱：慧德易 SP ODS-AQ C18 分析柱（250 
mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：乙腈 -0.3% 醋酸水

（47∶53）；流速：1.0 mL·min-1；柱温 40 ℃；进样体积：

20 μL。
ELSD 参数：漂移管温度 90 ℃ ；载气流速 1.0  

L·min-1，增益值：4。
2.2　对照品溶液的制备

2.2.1　对照品储备液　分别精密称取细梗香草皂苷

B 和 C 的对照品适量，置 10 mL 量瓶中，加甲醇溶解

并稀释至刻度，摇匀，即得单个对照品储备液（细梗香

草皂苷 B 和 C 质量浓度分别为 1.014 mg·mL -1、1.047 
mg·mL -1）。再分别精密吸取细梗香草皂苷 B 和 C
对照品储备液 5 mL 和 3 mL，置 10 mL 量瓶中，加甲

醇稀释至刻度，摇匀，即得混合对照品储备液。

2.2.2　混合对照品溶液　精密吸取混合对照品储备

液 1 mL 置 10 mL 量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，

即得混合对照品溶液。

2.3　供试品溶液的制备

精密称取细梗香草粉末（过 3 号筛）1.0 g，置

细梗香草（Lysimachia capillipes Hemsl.）为报春

花科珍珠菜属植物细梗香草的干燥全草，具有祛风

除湿、行气止痛、解毒之功效，民间主治感冒咳嗽、风

湿痹痛、脘腹胀痛等［1］。近年来，国内外学者主要

对细梗香草的活性成分进行研究，根据文献报道，细

梗香草主要含有皂苷和黄酮类成分，其中细梗香草

皂苷 B 和 C 为主要的皂苷类成分，含量占总皂苷的

70% 以上［2-4］。研究表明这 2 个皂苷具有显著的抗

肿瘤作用，对非小细胞肺癌 H460、乳腺癌 MCF-7、
卵巢癌 SK-OV-3 等肿瘤细胞株显示较强的抑制作

用［5-9］。本课题组在前期大量研究的基础上，对细

梗香草的化学成分进行分离纯化，得到了细梗香草

皂苷 B 和 C 单体，为细梗香草药材的质量检测提供

了对照品。细梗香草主要分布于福建、浙江、江西等

地，以福建龙岩地区品质为上乘，为福建省特色药材

之一，近年来在福建龙岩各地开展规范化种植研究，

目前龙岩地区细梗香草种植规模已达 2 000 多亩，选

育了 3 个优良品种。但龙岩不同地区和不同采收期

细梗香草中皂苷类成分含量有所差异，选择合适的

采收地区及采收期，是控制细梗香草药材质量的前

提条件。龙岩地处福建省西部，地势东高西低，北高

南低，不同地势其郁闭度、坡向、坡位等都会影响细

梗香草活性成分的含量。基于此，本文采用 HPLC-
ELSD 法，对龙岩不同地区和不同采收期的细梗香

草中细梗香草皂苷 B 和 C 进行含量测定，为确定细

梗香草适宜的生长环境和合理的采收季节提供科学 
依据。

1　仪器与试药

1.1　仪器

ADVENTURER 电子分析天平（万分之一），

METTLER TOLEDO 电子分析天平（十万分之一），

Milli-Q 超纯水机，Agilent -1260 高效液相色谱仪（美

国安捷伦科技有限公司），Alltech ELSD-3300ES 蒸
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250 mL 圆底烧瓶中，加入 70％乙醇水加热回流提取

3 次，每次 50 mL，每次 1 h，合并提取液浓缩，蒸干，残

渣加甲醇溶解，移至 100 mL 量瓶中，稀释至刻度，摇

匀，再精密吸取 5 mL，置 25 mL 量瓶中，加甲醇稀释

至刻度，摇匀，滤过，滤液作为供试品溶液。

2.4　系统适用性试验

取空白溶剂、混合对照品溶液、供试品溶液，按

“2.1”项下色谱条件，进样 20 μL，记录色谱图，见图

1。结果表明，在该色谱条件下，理论塔板数按细梗

香草皂苷 C 计算不低于 5 000，细梗香草皂苷 B 与细

梗香草皂苷 C 分离度大于 1.5，其测定不受其他组分 
干扰。

1. 细梗香草皂苷 C（capilliposide C）　2. 细梗香草皂苷 B（capilliposide B）

图 1　空白溶剂（A）、混合对照品（B）及供试品（C）HPLC 色谱图

Fig. 1　HPLC chromatograms of blank solvent（A），mixed reference 
substances （B） and sample（C） 

2.5　检测下限与定量下限的考察

将混合对照品溶液逐步稀释后进样测定，以

色谱图中信噪比 S/N ≈ 3 时的进样量为检测下限， 
S/N ≈ 10 时的进样量为定量下限。结果表明，细梗

香草皂苷 B 和 C 的检测下限分别为 0.101 1、0.074 58 
μg，定量下限分别为 0.202 2、0.248 6 μg。
2.6　线性关系的考察

精密吸取“2.2.1”项下的混合对照品储备液（细

梗香草皂苷 B 和 C 质量浓度分别为 0.507 mg·mL -1

和 0.3141 mg·mL -1）适量，用甲醇依次稀释成系列浓

度的混合对照品溶液，按“2.1”项下色谱条件进样，

记录色谱峰面积。以峰面积的对数值（lgA）为纵坐

标（Y），以进样量的对数值（lgm）为横坐标（X）进行

线性回归，结果细梗香草皂苷 B 和 C 的回归方程分 
别为：

Y=1.427 22X+1.798 70　r=0.999 7
Y=1.457 50X+1.739 84　r=0.999 7

细梗香草皂苷 B 和 C 的进样量分别在 0.20~ 
10.08μg 和 0.24~6.10 μg 范围内线性关系良好。

2.7　精密度试验

取“2.2.2”项下混合对照品溶液，按“2.1”项下

色谱条件，连续进样 6 次，记录色谱峰面积，计算细梗

香草皂苷 B 和 C 峰面积的 RSD 分别为 2.3%、1.9%。

由结果可知，仪器的精密度良好。

2.8　重复性试验

取同一批细梗香草药材（批号 20150728），按 
“2.3”项下方法制备供试品溶液，按“2.1”项下色

谱条件进样，计算细梗香草皂苷 B 和 C 含量的平均

值（n=6）分别为 2.29%、2.03%，RSD 分别为 0.98%、

2.0%。由结果可知，该方法的重复性良好。

2.9　稳定性试验

取同一供试品溶液，按“2.1”下色谱条件，分别

于 0、2、4、6、8、10、12、24 h 进样测定，计算细梗香

草皂苷 B 和 C 峰面积的 RSD（n=8）分别为 1.4%、

2.7%。由结果可知，该供试品溶液中细梗香草皂苷 B
和 C 在 24 h 内稳定。

2.10　加样回收率试验

精密称取已知含量的细梗香草药材（批号

20150728，细梗香草皂苷 B 和 C 分别为 2.31% 和

2.09%）约 0.5 g，9 份，3 份 为 1 组，按 80%、100%、

120% 3 个水平分别精密加入混合对照品溶液，按

“2.3”项下方法制备高、中、低 3 个浓度的溶液，按

“2.1”项下色谱条件下进样测定，计算平均回收率和

RSD。结果见表 1。细梗香草皂苷 B 和 C 的平均回

收率（n=9）分别为 96.1%、96.7%。

2.11　样品含量测定

分别精密称取龙岩不同地区不同采收期样品约

1.0 g，按“2.3”项下方法制备供试品溶液，按“2.1”项

下色谱条件进样测定，结果见表 2。
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表 1　细梗香草皂苷 B 和细梗香草皂苷 C 的加样回收率实验结果（n=9）

Tab. 1　Recoveries of capiiliposide B and capiiliposide C

组分

（component）
样品含量

（content）/mg
加入量

 （added） /mg
测得量

（measured） /mg
回收率

（recovery） /%

平均回收率

（average 
recovery）/%

RSD
/%

细梗香草皂苷 B（capiiliposide B） 11.491 2 8.089 3 19.442 4 98.3 96.1 1.6

11.532 4 8.089 3 19.329 5 96.4

11.516 4 8.089 3 19.216 6 95.2

11.548 5 10.111 6 21.280 6 96.2 96.0 0.39

11.523 3 10.111 6 21.249 3 96.2

11.546 2 10.111 6 21.210 7 95.6

11.538 2 12.133 9 23.223 4 96.3 95.7 0.64

11.550 8 12.133 9 23.171 4 95.8

11.529 0 12.133 9 23.066 0 95.1

细梗香草皂苷 C（capiiliposide C） 10.186 5 8.289 7 18.115 5 95.6 96.8 1.2

10.223 1 8.289 7 18.349 8 98.0

10.208 9 8.289 7 18.229 6 96.8

10.237 3 10.362 2 20.292 9 97.0 96.5 0.88

10.215 0 10.362 2 20.265 5 97.0

10.235 3 10.362 2 20.136 3 95.6

10.228 2 12.434 6 22.322 2 97.3 97.6 1.6

10.239 3 12.434 6 22.595 7 99.4

10.220 0 12.434 6 22.194 1 96.3

表 2　不同地区不同采收期样品含量测定结果（n=3）

Tab. 2　Determination result of the sample in different collecting times

采收地点

（harvest sites）
采收时间

（harvest time）

含量（content）/%

细梗香草皂苷 B
（capiiliposide B）

细梗香草皂苷 C
（capiiliposide C）

总皂苷

（total saponins）

龙岩新罗（Xinluo，Longyan） 2016-05-12 1.21 1.10 2.31

2016-06-10 2.24 1.90 4.14

2016-07-20 2.41 2.20 4.61

2016-08-17 1.80 1.78 3.58

2016-09-24 1.02 0.91 1.93

2016-10-23 1.51 1.35 2.86

2016-11-19 2.07 2.31 4.38

2016-12-15 1.89 1.99 3.88

龙岩连城（Liancheng，Longyan） 2016-05-13 0.93 0.91 1.84

2016-06-11 2.07 1.73 3.80

2016-07-19 2.14 1.78 3.92

2016-08-18 1.81 1.30 3.11

2016-09-23 0.97 0.87 1.84

2016-10-23 1.45 1.01 2.46

2016-11-20 1.96 2.10 3.86

2016-12-16 1.55 1.58 3.13
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采收地点

（harvest sites）
采收时间

（harvest time）

含量（content）/%

细梗香草皂苷 B
（capiiliposide B）

细梗香草皂苷 C
（capiiliposide C）

总皂苷

（total saponins）

龙岩永定（Yongding，Longyan） 2016-05-14 1.21 1.06 2.27 

2016-06-09 2.13 1.84 3.97 

2016-07-21 2.42 1.91 4.33 

2016-08-16 1.69 1.62 3.31 

2016-09-22 1.08 1.13 2.21 

2016-10-21 1.66 1.55 3.21

2016-11-21 1.91 2.05 3.96 

2016-12-17 1.92 1.80 3.72 

龙岩武平（Wuping，Longyan） 2016-05-26 2.32 1.82 4.14

2016-06-12 3.89 1.99 5.88

2016-07-19 3.93 3.00 6.93

2016-08-12 3.29 1.93 5.22

2016-09-22 2.51 1.84 4.35

2016-10-14 3.52 2.25 5.77

2016-11-19 3.07 3.16 6.23

2016-12-11 2.83 1.91 4.74

龙岩长汀（Changting，Longyan） 2016-05-26 2.53 2.12 4.65

2016-06-12 3.54 2.67 6.21

2016-07-19 4.81 3.01 7.82

2016-08-12 3.45 2.60 6.05

2016-09-17 2.98 1.88 4.86

2016-10-23 3.31 2.28 5.59

2016-11-05 4.43 2.55 6.98

2016-12-11 2.28 2.34 4.62

由表 2 可见，龙岩 5 个产区的细梗香草总皂苷均

呈现相同的变化趋势，先增大后减小，再增大后减小

的变化趋势，其中 7 月份采收的细梗香草药材的皂苷

表 2（续）

含量均较高。为了分析 5 个产地细梗香草总皂苷含

量差异，挑选含量最高的 7 月份做显著性分析，结果

见表 3。

表 3　不同产地细梗香草总皂苷显著性分析（n=3）

Tab. 3　The significance analysis of the total saponins of Lysimachia capillipes from different habitats

                产地（origin） n
Alpha=0.05 的子集（subset of Alpha=0.05）

a b c

多重比较（Duncana） 龙岩连城（Liancheng，Longyan） 3 3.920 0

龙岩永定（Yongding，Longyan） 3 4.330 0

龙岩新罗（Xinluo，Longyan） 3 4.610 0

龙岩武平（Wuping，Longyan） 3 6.930 0

龙岩长汀（Changting，Longyan） 3 7.820 0

显著性（significance） 0.089 1.000 1.000

　注（note）：表中 a~c 表示不同产地之间的差异显著性（p<0.05） ［the a-c in the table indicates the differences between different habitats（p<0.05）］
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由表 3 可知，长汀的总皂苷含量最高，显著高于

其他地区（p<0.05），武平、长汀与新罗、连城、永定之

间存在显著性差异（p<0.05），武平与长汀之间存在显

著性差异（p<0.05），新罗、连城、永定之间不存在显著

性差异。

3　讨论

3.1　检测器的选择

实验前期，采用紫外 - 可见分光光度仪进行全

波长扫描，紫外吸收很弱，且存在末端吸收，经过香草

醛 - 冰醋酸 - 高氯酸法显色后进行测定，样品存在

其他成分干扰问题，不能准确测定。蒸发光散射检测

器（ELSD）是通用型检测器，广泛应用于无紫外吸收

或紫外吸收弱的物质，本文采用蒸发光散射检测器，

基线平稳，干扰物质少，能简便、准确地测定细梗香草

中细梗香草皂苷 B、C 的含量。

3.2　色谱条件的优化

参考相关文献，在应弘梅等［10］研究的色谱条件

下，细梗香草皂苷 B、C 的色谱峰保留时间均在 15 
min 之后，不利于大批量样品的快速分析。本文通

过对不同比例的甲醇 - 水、乙腈 - 水及乙腈 -0.3%
醋酸水溶液等流动相进行比较，采用乙腈 -0.3% 醋

酸水溶液（47∶53）作为流动相时，分离效果良好，

不存在拖尾现象，且细梗香草皂苷 B、C 的色谱峰出

峰时间明显缩短，有利于大批量样品的快速、准确测

定，故选择乙腈 -0.3% 醋酸水溶液（47∶53）作为流 
动相。

3.3　ELSD 参数的优化

本文在查阅相关文献［10，13-15］的基础上，对漂移

管温度和载气流速进行优化，选择漂移管温度为 90 
℃，载气流速为 1.0 L·min-1 时，能够改善色谱峰峰

形，同时分离度良好，且不受杂质干扰。

3.4　提取溶剂的确定

预试验选择了水及 30%、50%、70%、80%、95%
乙醇水作为提取溶剂。结果表明，70% 乙醇水进行

加热回流提取，2 个皂苷类化合物的含量均达最大，

因此，选择 70% 乙醇水作为最佳提取溶剂。

3.5　小结

细梗香草为一年生植物，花期为 6~7 月份，果期

为 8~10 月份［1］。目前，关于细梗香草药材的采收期

未见相关报道，本课题组采集了规范化种植基地龙岩

不同县不同时期的细梗香草药材，并以皂苷含量为

指标进行考察，在取样地点上更规范化。结果表明，

龙岩不同县不同采收期细梗香草药材中皂苷含量差

别较大，其含量一年内经历 2 次明显的上升和下降

过程，整体变化趋势基本一致。6 月份至 7 月份为细

梗香草的开花时期，皂苷含量迅速增加，于 7 月份达

到了最大值；8 月份至 9 月份，进入种子形成期，皂

苷含量急剧降低；10 月份，种子开始成熟，皂苷含量

缓慢增加并累积，到 11 月份含量再次达到最大值，

之后植物开始枯萎，皂苷含量缓慢降低。龙岩不同

地区皂苷含量差别也较大，以推广基地龙岩长汀的

总皂苷含量最高，这可能跟其生态环境有关，具体因

素有待进一步研究。因此，龙岩作为细梗香草规范

化种植产地，适宜在 7 月份和 11 月份进行药材采收 
工作。
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