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摘要  目的: 建立反相高效液相色谱法测定杠板归中槲皮素的含量。方法: 采用 H ypersil ODS( 41 6 mm @ 250 mm, 5 Lm )柱,乙

腈 - 01 02%磷酸 ( 35B65)为流动相,流速为 1 mL# m in- 1, 检测波长 370 nm,柱温 25 e 。结果: 槲皮素浓度在 011026~ 11 026

Lg之间线性关系良好, r= 11 00,平均回收率为 97102% ( n= 9)。结论:本方法分离效果好,简便准确, 可用于杠板归中槲皮素

的含量测定, 以控制杠板归药材质量。
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RP- HPLC determ ination of quercetin in Polygonum perfoliatum L.
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Abstract Objec tive: To determ ine the content o f quercetin inPolygonum perfoliatum L.. Methods: AnRP- HPLC

method w as estab lished. The chromatographic co lumn w as HypersilODS( 416 mm @ 250 mm, 5 Lm ). The mob ile

phasew as aceton itrile - 0102phosphoric acid ( 35B65). The flow rate w as1 mL# m in
- 1
, the detection w ave length

w as at 370 nm, and the column temperature was 25 e . Results: The average recovery o f quercet in ( n = 9) w as

97102%. Conclusion: The method is effective, simp le and accurate , and can be used to determ ine the content o f

quercetin inPolygonum perfoliatum L..
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  杠板归为蓼科植物杠板归 Polygonum perfolia-

tum L.的地上部分,主产于贵州、江苏、浙江、福建、

江西、广东、广西、四川、湖南。中医认为有利水消

肿、清热解毒、止咳之功效, 主治肾炎水肿、百日咳、

泻痢、湿疹、疖肿、毒蛇咬伤
[ 1]
等症。该植物临床应

用广泛,尤其在治疗妇科炎症疾病方面具有独到疗

效,目前市场上已有以该植物入药的中成药制剂上

市,如:康妇灵胶囊、玫芦消痤膏、妇平胶囊、妇炎消

胶囊等。其化学成分研究及质量控制方法文献报道

很少, 仅用咖啡酸为对照进行了薄层色谱鉴别研

究
[ 2]
;杠板归的化学成分研究报道很少, 活性成分

不明确,为此,我们对杠板归的化学成分进行了系统

的研究,研究结果表明: 黄酮类化合物是其主要化学

成分。黄酮类化合物具有抗氧化、清除氧自由基作

用; 调节心血管系统作用; 抗炎免疫及抗衰老等作

用
[ 3]
。为了更有效地控制药材质量, 根据所含的主

要成分之一槲皮素的特点, 采用高效液相色谱法进

行了含量测定方法研究。

1 仪器与试药

Ag lient 1100高效液相色谱仪 (四元泵, DAD检

测器,自动进样器 ) ,十万分之一天平 (梅特勒 托利

多 ) ;色谱乙腈 (天津市科密欧化学试剂开发中心 );

水 (重蒸水,临用前制备 ) ;盐酸、磷酸等 (分析纯 );

槲皮素对照品 (中国药品生物制品检定所, 批号:
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110263- 200201 ); 杠板归药材产地分别为贵州花

溪、牛郎关大兴田、贵州沿河、贵州贞丰、河南省光山

县文殊乡、湖南辰溪等地, 共收集了 20批样品, 经贵

阳中医学院何顺志研究员鉴定为 Polygonum perfo li-

atum L. 。

2 方法与结果

211 色谱条件  色谱柱: H ypersil ODS( 416 mm @

250mm, 5 Lm)柱, 乙腈 - 0102%磷酸 ( 35B65)为流
动相, 流速为 1mL# m in

- 1
,检测波长 370 nm, 柱温

25 e 。在以上色谱条件下槲皮素与其他组分分离

度良好,见图 1。

图 1 HPLC色谱图

Fig 1 HPLC ch rom atogram s

A.对照品 ( referen ce subs tan ce)  B. 样品 ( sam p les)  C.空白

( blank)

1.槲皮素 ( qu ercetin)

212 对照品溶液的制备  精密称取槲皮素对照品
适量, 加甲醇制成每 1mL含 011 mg的溶液,摇匀,

即得。

213 供试品溶液的制备  取本品中粉 1 g, 精密称

定,置具塞锥形瓶中, 精密加入 011%盐酸甲醇溶液
25 mL, 称定重量, 加热回流提取 4 h, 放冷, 用甲醇

补足减失的重量,摇匀,滤过,即得。

214 线性关系考察  精密称取经五氧化二磷干燥

至恒重的槲皮素对照品 10126 mg置 100 mL容量瓶

中,加甲醇溶解并稀释至刻度, 摇匀, 制成每 1mL含

槲皮素 011026 mg的对照品溶液。分别精密吸取该
对照品溶液 1, 2, 4, 6, 8, 10 LL, 注入液相色谱仪,按

上述色谱条件测定峰面积, 并以对照品的进样量 X

( Lg)为横坐标, 峰面积积分值 Y为纵坐标,进行线

性回归,得槲皮素的回归方程为:

Y= 5567169X + 75173 r= 1100
结果表明,槲皮素在 011026~ 11026 Lg范围内线性
关系良好。

215 精密度试验  精密吸取上述槲皮素对照品溶
液 5 LL, 按上述色谱条件,连续进样 6次, 测定峰面

积, 计算 RSD为 0105%, 说明该方法具有良好的精

密度。

216 稳定性试验  取同一批号样品 (贵州黔西

县 ) ,按供试品溶液的制备方法操作,分别于 0, 2, 4,

8, 12 h精密吸取适量进样, 测得槲皮素峰面积的

RSD为 112%。结果表明, 供试品溶液至少在 12h

内稳定。

217 重复性试验  取同一批号样品 (贵州黔西县 )

6份, 分别制备供试液, 测得槲皮素平均含量为

01264%, RSD为 110%。结果表明, 该试验重复性

良好。

218 回收率试验  采用加样回收法,取已知含量的

样品 (贵州黔西县 ) 015 g(理论含量 113 mg ), 精密

称定,分别精密加入一定量的槲皮素,按 / 2130项下
方法制备供试品溶液,按上述测定方法进行测定,计

算回收率, 结果见表 1。平均回收率 ( n = 9)为

97102%。
表 1 槲皮素回收率试验结果表 (n= 3)

Tab 1 Recovery test of querce tin

序号

( N o. )

加入量

( added)

/mg

实测值

( found)

/mg

回收率

( recovery )

/%

平均回收率

( average

recovery) /%

RSD

/%

1 1100 2128 96100 96133 016

2 1100 2127 97100

3 1100 2129 96100

4 1130 2159 96192 97143 116

5 1130 2161 99123

6 1130 2158 96115

7 1160 219 98112 97129 017

8 1160 2186 96188

9 1160 2189 96187

219 样品测定  取 20批药材样品, 按照上述含量

测定方法测定, 结果花溪高坡、贵遵路 63 km (背

阴 )、贵遵路 63 km (向阳 )、牛郎关大兴田、贵州沿

河、贵遵路 64 km桥下、新添寨奶牛场、贵州贞丰、贵

阳不布关土坡、贵遵路 64 km桥上、河南省光山县文

殊乡、久长、龙里谷脚、水城陡箐、黔南民族师范学院

校园内、铜仁, 江口, 德旺、息峰县柿花坪、贵州黔西

县、黔南民族师范学院后山、湖南辰溪等地杠板归中

槲皮素的含量 ( n = 2)分别为 01198% , 01201%,

01174%, 01211% , 01232%, 01258% , 01188%,

01196%, 01174% , 01223%, 01158% , 01224%,

01171%, 01183% , 01191%, 01181% , 01225%,
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01264%, 01203% , 01148%。
3 讨论

311 杠板归中含有多种化学成分,如黄酮类、生物

碱类、木脂素类、内酯类、多糖类等多种活性成分,成

分较为复杂。以流动相 ( 1)乙腈 - 0102磷酸溶液
( 30B70); ( 2)乙腈 - 0102磷酸溶液 ( 35B65) ; ( 3)乙

腈 - 0102磷酸溶液 ( 40B60) ; ( 4)甲醇 - 0102磷酸
溶液 ( 30B70); ( 5)甲醇 - 0102磷酸溶液 ( 35B65) ;
( 6)甲醇 - 0102磷酸溶液 ( 40B60)分析, 在流动相

( 1)、( 4 )条件下分离效果不好。在流动相 ( 2)、

( 3)、( 5)、( 6)条件下杠板归中槲皮素与其他组分有

较好的分离,结果较好,但流动相 ( 5)、( 6)条件下槲

皮素的出峰时间较晚, 约 25 m in, 故综合考虑, 选择

流动相 ( 2)。

312 根据文献及用 SPD - M 10A二极管阵列检测

器从 190~ 400 nm进行光谱扫描, 槲皮素对照品在

370 nm处有最大吸收,故选择 370 nm为检测波长。

313 取供试品适量, 分别采用 95%乙醇 (含 1%盐

酸 ) , 50%甲醇 (含 1%盐酸 )及甲醇 (含 1%盐酸 )为

提取溶剂, 药材中槲皮素的含量分别为 01037% ,

01012%, 01048% , 结果用甲醇 (含 1%盐酸 ), 槲皮

素提取率最高, 故选用甲醇 (含 1%盐酸 )为提取溶

剂。以甲醇 (含 1%盐酸 )为提取溶剂, 对超声提取

和回流提取进行了比较, 结果回流提取的效果明显

优于超声提取。考察了回流提取 1, 2, 3, 4, 5 h的提

取率, 药材中槲皮素的含量分别为 01021%,

01163%, 01204%, 01261%, 01263% ,说明回流提取

4 h基本能把药材中槲皮素提取完全。对甲醇中盐

酸的含量进行了考察,分别考察了不同浓度盐酸甲

醇溶液,结果 110%的盐酸甲醇提取效果较好。
314 测定了 20批不同产地杠板归药材中槲皮素的

含量, 结果平均含量为 0120%, 最低为湖南辰溪产

只有 01148%, 最 高为贵州 黔西县 产含 量为

01264%,不同产地杠板归药材中槲皮素的含量有差

异, 说明杠板归中槲皮素的含量受产地、环境、气候、

采收季节、贮存条件行等的影响。
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