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摘要  目的: 建立测定罗布麻叶中金丝桃苷和罗布麻甲素含量的方法。方法: 采用 Zorbax- C18 ( 41 6 mm @ 150 mm, 5 Lm )色谱

柱, 以乙腈 - 110%醋酸溶液 ( 14B86)为流动相,流速 01 8 mL# m in- 1, 检测波长 360 nm,柱温 30 e 。结果: 金丝桃苷和罗布麻

甲素的线性范围分别为 01024~ 01487Lg和 01028~ 01551 Lg; 平均回收率 ( n = 9)分别为 9817%和 9918%。结论:所建立的

HPLC法可用于同时测定罗布麻叶中金丝桃苷和罗布麻甲素的含量。
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RP- HPLC analysis of hyperoside and isoquercitrin
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Abstract Objec tive: To establish the quant itat ive ana lysis o f hyperoside and isoquercitrin by RP- HPLC.M eth-

ods: The determ inat ion of hyperoside and isoquercitrin w as conducted byRP- HPLC using a Zorbax- C18 ( 416mm
@ 150 mm, 5 Lm ) co lumn. The mobile phase w as acetonitrile- 110% acetic ac id solution ( 14B86 ) w ith the flow

rate of 018mL# m in
- 1
, the detection w ave leng th was 360 nm, and the co lumn temperature w as set at 30 e . Re-

sults: InHPLC analysis, the linear ranges o f hyperoside and isoquerc itrin w ere 01024- 01487 Lg and 01028 -
01551 Lg, respective ly; The average recoveries( n= 9) w ere 9817% and 9918% , respect ive ly. Conclusion: The es-

tablished method can be used to determ ine the con tents o f hyperoside and isoquercitrin inApocynum venetum L. sim-

u ltaneously.
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  罗布麻叶为一种常用的中药, 系夹竹桃科罗布

麻属红麻 (Apocynum venetum L. )的干燥叶。具有平

肝安神、清热利水之功效, 用于肝阳眩晕、心悸失眠、

浮肿尿少、高血压、神经衰弱、肾炎浮肿
[ 1]
。在我国

东北地区和日本, 罗布麻叶被当作茶叶常年饮用。

近年来临床用于利尿、消肿、降压并具有不同程度的

抗辐射、免疫、降血脂、抗衰老和镇静作用
[ 2, 3]
。文

献报道黄酮类物质是其主要有效成分
[ 4]
, 本文采用

高效液相色谱法同时测定了金丝桃苷和罗布麻甲素

的含量,该方法简便、快捷、准确。

1 仪器与试药
岛津 2010高效液相色谱仪 (包括四元泵、在线

真空脱气机、自动进样器、柱温箱、紫外检测器 ) ,

Hu102608超声波清洗器 (天津奥特塞恩斯仪器有限

公司 42 kH z, 280W ),希波氏 C18固相萃取小柱 (天

津市富集科技有限公司, 250 mg, 6 mL), M ettler To-

ledo XP26电子天平 (百万分之一 ) , Sartor ius BP110S

电子天平 (万分之一 )。

乙腈 ( Tedia, U nited S tates of Am erica )为色谱

纯, 重蒸馏水,冰醋酸 (天津市博迪化工有限公司 )

为分析纯。

金丝桃苷对照品 (批号: 111521- 200303, 供含

量测定用 )购自中国药品生物制品检定所, 罗布麻

甲素 (纯度\98% )购自 S igm a公司。

不同来源的罗布麻叶样品从全国各地收集并经

辽宁省食品药品检验所王维宁老师鉴定为正品。
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2 方法与结果
211 对照品溶液制备  精密称取金丝桃苷对照品

适量, 置 100mL量瓶中,加甲醇溶解并定容至刻度,

即得金丝桃苷对照品储备液 ( 01122 mg# mL
- 1
) ;精

密称取罗布麻甲素对照品适量,置 10mL量瓶中,加

甲醇溶解并定容至刻度, 即得罗布麻甲素对照品储

备液 ( 01276 mg# mL
- 1
)。分别精密量取金丝桃苷

对照品储备液 2mL、罗布麻甲素对照品储备液 1mL

置同一 10mL量瓶中, 加甲醇定容至刻度,即得。

212 供试品溶液制备  取罗布麻叶, 粉碎, 过 4号

筛,混匀, 精密称取药材粉末 015 g置具塞锥形瓶

中,精密加入 75%乙醇溶液 50 mL, 称定重量, 超声

处理 60 m in, 再称定重量, 并用 75%乙醇溶液补足

减失的重量,滤过, 取续滤液约 5 mL, 过 C18固相萃

取小柱,弃去约 3 mL滤液, 接收其余滤液, 用 0145
Lm的滤膜滤过,即得。

213 色谱条件  色谱柱: 安捷伦 Zorbax- C18 ( 416
mm @ 150 mm, 5 Lm); 流动相: 乙腈 - 110%醋酸溶
液 ( 14B86) ; 流速: 018 mL # m in

- 1
; 检测波长: 360

nm;柱温: 30 e 。进样量: 10 LL。在此条件下,金丝

桃苷峰和罗布麻甲素峰的保留时间分别为 1310m in

和 1416 m in, 两者的分离度为 210。在本文色谱条
件下对照品与样品色谱图见图 1。

图 1 对照品 ( A ) 及江西产样品 ( B )色谱图

F ig 1 HPLC chrom atogram s of reference substances( A ) and samp le

from J iangxi( B)

11金丝桃苷 ( hyperosid e)  21罗布麻甲素 ( isoquercitrin)

214 线性关系考察  精密吸取对照品溶液 1, 2, 5,

15, 20 LL分别注入液相色谱仪,按上述色谱条件测

定,以峰面积积分值对进样量 ( Lg )做线性回归曲

线。金丝桃苷和罗布麻甲素回归方程分别为:

Y= 21524 @ 10
6
X - 632 r= 019999

Y= 21171 @106X - 770 r= 019999
结果表明金丝桃苷进样量在 01024~ 01487 Lg,罗布
麻甲素进样量在 01028~ 01551 Lg范围内, 与峰面

积具有良好的线性关系。

215 精密度试验  取供试品溶液重复进样 6次, 记

录峰面积,金丝桃苷和罗布麻甲素的 RSD值分别为

012%和 013%。
216 重复性试验  取同一批次罗布麻叶粉末 015
g,共 6份, 分别精密称定,按 / 2120项下方法制备供

试品溶液,进样测定。结果样品中金丝桃苷和罗布

麻甲素的含量平均值 ( n = 6 )分别为 01217% 和
01253%, RSD分别为 017%和 110%。
217 稳定性试验  取同一供试品溶液分别在 0, 2,

4, 6, 8 h进样测定。结果金丝桃苷和罗布麻甲素峰

面积的 RSD均为 017% , 表明供试品溶液在 8 h内

均稳定。

218 加样回收率试验  取已知含量的金丝桃苷

( 01217% ), 罗布麻甲素 ( 01253% ),与 / 2160项同一

批次的罗布麻叶药材粉末 0125 g, 精密加入金丝桃

苷对照品溶液和罗布麻甲素对照品溶液适量, 按

/ 2120项下方法制备溶液。进样测定。结果见表 1。

金丝桃苷和罗布麻甲素平均回收率 ( n = 9)分别为

9817%和 9918%。
表 1 回收率试验结果 (n= 3)

Tab 1 R esu lts of recovery

成分

( component)

样品含量

( content)

/mg

加入量 ( add

amount)

/mg

测得量 ( found

amount)

/mg

平均值

( average

recovery) /%

R SD

/%

金丝桃苷 015490 012434 01796 10019 113

( hyperos ide ) 015660 01808

015680 01816

015855 014868 11062 9719 114

016180 11088

015890 11072

016090 017302 11319 9712 015

016295 11342

016300 11336

罗布麻甲素 016395 012756 01912 9717 116

( isoquercitrin) 016595 01924

016620 01933

016825 015512 11246 10114 210

017205 11266

016865 11254

017095 01827 11538 10014 013

017335 11566

017340 11562
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219 样品的测定  取不同来源罗布麻叶药材 7批,

每批取 3份样品,按 / 2120项下方法制备供试品溶

液,在上述色谱条件下分别测定, 以外标法计算含

量,结果见表 2。

表 2 样品含量测定结果 (n= 3, % )

Tab 2 Resu lts of determ inat ion

来源

( sources)

金丝桃苷

( hyperoside )

罗布麻甲素

( isoque rcitr in)

吉林 ( Jilin) 01293( 01 5) 01345( 110)

天津 ( T ianjin) 1 01232( 01 8) 01249( 110)

天津 ( T ianjin) 2 01225( 11 0) 01288( 019)

内蒙古 ( N e imonggol) 1 01229( 01 9) 01299( 110)

河北 ( Hebei) 01225( 01 5) 01298( 018)

内蒙古 ( N e imonggol) 2 01235( 11 2) 01311( 018)

贵阳 ( G uiyang ) 01283( 01 8) 01324( 112)

江西 ( Jiangx i) 01217( 01 7) 01 253 ( 110)

注 ( no te ):括号内为 RSD (RSD in the parentheses, % )

3 讨论

311 提取条件的考察
31111 比较了甲醇、乙醇、70%甲醇和 75%乙醇等

不同的提取溶剂,结果表明以 75%乙醇为溶剂提取

的金丝桃苷和罗布麻甲素含量较高, 色谱峰的峰形

好,分离效果理想。

31112 比较了超声 015 h、回流 1 h、索氏提取 5 h

这 3种提取方法,实验表明 3种方法金丝桃苷和罗

布麻甲素提取率没有明显差异,考虑到超声提取方

法简单,成本低, 所以选择超声提取方法。

31113 分别对 20, 40, 60 m in不同提取时间进行考

察, 结果表明超声 60 m in, 提取较完全。

312 流动相的筛选  对甲醇 -水、甲醇 - 2%醋酸、

甲醇 - 012%冰醋酸、乙腈 -水、乙腈 - 1%醋酸等不

同的流动相系统进行考察, 实验表明流动相为乙腈

- 1%醋酸时, 样品中金丝桃苷和罗布麻甲素的色谱

峰达到基线分离,峰形好,不拖尾。

313 本方法采用 75%乙醇超声提取罗布麻叶中黄

酮类物质,用固相萃取预分离脱脂克服了用有机溶

剂脱脂时间长、操作麻烦,会造成黄酮类物质损失的

缺点,而且使样品的前处理操作更为简便快速。该

方法的建立在一定程度上为罗布麻叶中黄酮类物质

的快速测定提供了方便。
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