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摘要： 目的　 建立一测多评法同时测定轻身消胖丸中金丝桃苷、 异槲皮苷、 紫云英苷、 槲皮素、 大黄酸、 大黄素、 大

黄酚、 大黄素甲醚的含量。 方法　 分析采用 Ｗａｔｅｒｓ ＣＯＲＴＥＣＳ ＵＰＬＣ Ｃ１８色谱柱 （２􀆰 １ ｍｍ×１００ ｍｍ， １􀆰 ６ μｍ）； 流动相

乙腈⁃０􀆰 ２％ 磷酸， 梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ３６０ ｎｍ。 以大黄酚为内标， 计算其他 ７ 种

成分相对校正因子， 测定其含量。 结果 　 ８ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞ ０􀆰 ９９９ ０）， 平均加样回收率

９６􀆰 ０１％ ～９９􀆰 ０３％ ， ＲＳＤ＜２％ 。 一测多评法所得结果与外标法接近。 结论　 该方法稳定可靠， 可用于轻身消胖丸的质

量控制。
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　 　 轻身消胖丸作为减肥类中成药， 具有益气、 利

湿， 降脂、 消胖功效， 用于治疗单纯性肥胖症和小

儿肥胖， 可帮助改善因肥胖带来的身体不适， 调节

体内代谢， 减轻体质量， 由罗布麻叶、 泽泻、 白术

（麸炒）、 薏苡仁、 芒硝、 防己、 海藻、 当归、 川

芎、 荷叶、 大黄、 麻黄、 玫瑰花、 茯苓、 滑石、 山

楂、 黄芪、 荷梗、 木香等中药组成［１］， 该制剂现

行标准仅收载性状、 鉴别 （ＴＬＣ 法）、 检查项［２］，
缺少含量测定项。 一测多评法可通过建立待测成分

与对照品之间的相对校正因子来实现多成分含量测

定， 可减少对照品数量， 降低成本， 简化步骤， 提

高检测效率［３⁃６］。 本实验以大黄酚为内标， 建立一

测多评法同时测定轻身消胖丸中金丝桃苷、 异槲皮

苷、 紫云英苷、 槲皮素、 大黄酸、 大黄素、 大黄素

甲醚的含量， 以期为该制剂质量评价提供参考。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 Ｗａｔｅｒｓ Ａｃｑｕｉｔｙ 超高效液相色谱仪

（美国 Ｗａｔｅｒｓ 公司）； Ａｇｉｌｅｎｔ １２９０ Ｉｎｆｉｎｉｔｙ Ⅱ超高效

液相色谱仪 （美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； Ｍｅｔｔｌｅｒ ＸＳ１０５ＤＵ
电子天平 （十万分之一， 瑞士梅特勒⁃托利多公司）；
超声波清洗机 （德国 Ｅｌｍａｓｏｎｉｃ 公司）； Ｍｉｌｉ⁃Ｑ 超纯

水机 （德国默克公司）。
１􀆰 ２ 　 试 剂 与 药 物 　 金丝桃苷 （ 批号 １１１５２１⁃
２０２３１０， 纯度 ９４􀆰 ７％ ）、 异槲皮苷 （批号 １１１８０９⁃
２０２２０５， 纯 度 ９６􀆰 ３％ ）、 槲 皮 素 （ 批 号 １０００８１⁃
２０２４１１， 纯 度 ９８􀆰 ７％ ）、 大 黄 酸 （ 批 号 １１０７５７⁃
２０２３０８， 纯 度 ９５􀆰 ０％ ）、 大 黄 素 （ 批 号 １１０７５６⁃
２０２４１４， 纯 度 ９８􀆰 ５％ ）、 大 黄 酚 （ 批 号 １１０７９６⁃
２０２４２３， 纯 度 ９９􀆰 ８％ ）、 大 黄 素 甲 醚 （ 批 号

１１０７５８⁃２０２２１８， 纯度 ９８􀆰 ９％ ） 对照品均购于中国

食品药品检定研究院； 紫云英苷对照品 （批号

ＤＳＴＤＺ０００１０３， 纯度≥９８％ ） 购于成都德思特生物

技术有限公司。 轻身消胖丸共 １２ 批， 信息见表 １。
乙腈 （色谱纯， 德国默克公司）； 甲醇、 磷酸 （分
析纯， 天津市科密欧化学试剂有限公司）； 水 （去
离子水， 电导率 １８􀆰 ０ ＭΩ·ｃｍ）。

表 １　 轻身消胖丸信息

编号 生产厂家 编号 生产厂家
ＱＳ⁃１ 昆明中药厂有限公司 ＱＳ⁃７ 昆明中药厂有限公司
ＱＳ⁃２ 昆明中药厂有限公司 ＱＳ⁃８ 北京同仁堂股份有限公司
ＱＳ⁃３ 吉林吉春制药股份有限公司 ＱＳ⁃９ 四川省通园制药集团有限公司
ＱＳ⁃４ 四川省通园制药集团有限公司 ＱＳ⁃１０ 吉林吉春制药股份有限公司
ＱＳ⁃５ 昆明中药厂有限公司 ＱＳ⁃１１ 北京同仁堂股份有限公司
ＱＳ⁃６ 昆明中药厂有限公司 ＱＳ⁃１２ 四川省通园制药集团有限公司
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２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件　 Ｗａｔｅｒｓ ＣＯＲＴＥＣＳ ＵＰＬＣ Ｃ１８色谱柱

（２􀆰 １ ｍｍ×１００ ｍｍ， １􀆰 ６ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃
０􀆰 ２％磷酸 （Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～ １０ ｍｉｎ， ５％ ～ １２％
Ａ； １０～ ２０ ｍｉｎ， １２％ ～ ２５％ Ａ； ２０ ～ ３５ ｍｉｎ， ２５％ ～
８０％Ａ； ３５～４５ ｍｉｎ， ８０％ Ａ）； 体积流量 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
柱温 ３０ ℃； 检测波长 ３６０ ｎｍ； 进样量 ２ μＬ。
２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取金丝桃苷、 异槲皮

苷、 紫云英苷、 槲皮素、 大黄酸、 大黄素、 大黄

酚、 大黄素甲醚对照品适量， ７０％ 甲醇制成质量浓

度分别为 １ ００３􀆰 ２、 １ ００９􀆰 １、 ２００􀆰 ３、 １０６􀆰 ５、 ２５􀆰 ２、
８􀆰 ２、 ２０４、 ２ ０３６􀆰 １ μｇ ／ ｍＬ 的溶液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 取本品适量， 研细 （过 ３ 号

筛）， 精密称取 ０􀆰 ５ ｇ， 置于 ２５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中，
精密加入 ２５ ｍＬ ７０％ 甲醇， 超声 （功率 ２５０ Ｗ， 频

率 ４０ ｋＨｚ） 处理 ３０ ｍｉｎ， 摇匀， 过滤， 滤液水浴

蒸干， 残渣用 ７０％ 甲醇溶解并转移至 ５ ｍＬ 量瓶

中， ７０％ 甲醇定容至刻度， 摇匀， ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤

膜过滤， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液　 按照处方和工艺， 分别制

成缺罗布麻叶、 缺大黄的阴性样品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２”
项下方法制备， 即得。
２􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 １　 专属性试验　 取 “２􀆰 ２” 项下供试品（ＱＳ⁃５）、
对照品溶液、 阴性样品溶液适量， 在 “２􀆰 １” 项色

谱条件下进样测定， 结果见图 １。 由此可知， 各成

分色谱峰理论塔板数均大于 ３ ０００， 相邻色谱峰分

离度均大于 １􀆰 ５， 阴性无干扰， 表明该方法专属性

良好。
２􀆰 ３􀆰 ２　 线性关系考察 　 精密量取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下

对照品溶液适量， ７０％ 甲醇逐级稀释成 ５ 个质量浓

度的溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。 以

对照品质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标

（Ｙ） 进行回归。 结果见表 ２， 可知各成分在各自范

围内的线性关系良好。
表 ２　 各成分线性关系

成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１）
金丝桃苷 Ｙ＝ ２ ３４８􀆰 ２Ｘ－２ ４２７ ０􀆰 ９９９ ９ ５０􀆰 ０～１ ００３􀆰 ２
异槲皮苷 Ｙ＝ ６ ７４５􀆰 ２Ｘ－１０５ ９２６ ０􀆰 ９９９ ６ ５０􀆰 １～１ ００９􀆰 １
紫云英苷 Ｙ＝ ２ ２２５Ｘ－２９ ０１８ ０􀆰 ９９９ ５ １０􀆰 １～２００􀆰 ３
槲皮素 Ｙ＝ ８２１􀆰 ２Ｘ－１２７􀆰 ２５ ０􀆰 ９９９ ６ ５􀆰 ３～１０６􀆰 ５
大黄酸 Ｙ＝ ４ ７３５􀆰 ６Ｘ－１ ５５０ ０􀆰 ９９９ ３ ０􀆰 ６～１２􀆰 ３
大黄素 Ｙ＝１６７ ０５７􀆰 ０６５ ８Ｘ－４ ０３２ ０􀆰 ９９９ ６ ０􀆰 ４～８􀆰 ２
大黄酚 Ｙ＝ ５ １７２􀆰 ２Ｘ＋１ ０８６ ０􀆰 ９９９ ９ １０􀆰 ２～２０４􀆰 １

大黄素甲醚 Ｙ＝ １９􀆰 ３１２Ｘ＋１ ２８５􀆰 ４ ０􀆰 ９９９ １ １０１􀆰 ８～２ ０３６􀆰 ２

１． 金丝桃苷　 ２． 异槲皮苷　 ３． 紫云英苷　 ４． 槲皮素　 ５． 大

黄酸　 ６． 大黄素　 ７． 大黄酚　 ８． 大黄素甲醚

图 １　 各成分 ＵＰＬＣ 色谱图

２􀆰 ３􀆰 ３　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下供试品溶

液 （ＱＳ⁃５） 适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测

定 ６ 次， 测得金丝桃苷、 异槲皮苷、 紫云英苷、 槲

皮素、 大黄酸、 大黄素、 大黄酚、 大黄素甲醚峰面

积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 １５％ 、 ０􀆰 ６３％ 、 ０􀆰 ５６％ 、 ０􀆰 ２９％ 、
０􀆰 ３１％ 、 ０􀆰 ２６％ 、 ０􀆰 ６２％ 、 ０􀆰 ２３％ ， 表明仪器精密

度良好。
２􀆰 ３􀆰 ４　 重复性试验　 精密称取本品（ＱＳ⁃５） ０􀆰 ５ ｇ，
共 ６ 份， 按 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法制备供试品溶液，
在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得金丝桃

苷、 异槲皮苷、 紫云英苷、 槲皮素、 大黄酸、 大黄

素、 大黄酚、 大黄素甲醚含量 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ６２％ 、
０􀆰 ９５％ 、 ０􀆰 ７５％ 、 １􀆰 ０３％ 、 １􀆰 ３９％ 、 ０􀆰 ８８％ 、 ０􀆰 ９７％ 、
１􀆰 ０７％ ， 表明该方法重复性良好。
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２􀆰 ３􀆰 ５　 稳定性试验　 精密称取本品（ＱＳ⁃５） ０􀆰 ５ ｇ，
按 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法制备供试品溶液， 于 ０、 ２、
４、 ８、 １２、 ２４、 ３６ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定， 测得金丝桃苷、 异槲皮苷、 紫云英苷、 槲皮

素、 大黄酸、 大黄素、 大黄酚、 大黄素甲醚峰面积

ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ９５％ 、 ０􀆰 ８６％ 、 ０􀆰 ６２％ 、 ０􀆰 ６６％ 、
０􀆰 ５１％ 、 ０􀆰 ９９％ 、 １􀆰 １３％ 、 １􀆰 ３２％ ， 表明溶液在 ３６ ｈ
内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 加样回收率试验 　 取各成分含量已知的本

品 （ＱＳ⁃５） ９ 份， 每份约 ０􀆰 ２５ ｇ， 精密称定， 分别

加入含金丝桃苷 ２６５􀆰 １ μｇ、 异槲皮苷 ２１７􀆰 １ μｇ、
紫云英苷 ２４􀆰 ２ μｇ、 槲皮素 １０􀆰 ８ μｇ、 大黄酸 １􀆰 ８
μｇ、 大黄素 ０􀆰 ５ μｇ、 大黄酚 ９􀆰 ８ μｇ、 大黄素甲醚

３２６􀆰 ５ μｇ 的对照品溶液 ０􀆰 ８、 １􀆰 ０、 １􀆰 ２ ｍＬ， 各 ３
份， 按 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法制备供试品溶液， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算回收率。 结

果， 金丝桃苷、 异槲皮苷、 紫云英苷、 槲皮素、 大

黄酸、 大黄素、 大黄酚、 大黄素甲醚平均加样回收

率 （ ＲＳＤ ） 分 别 为 ９８􀆰 ６２％ （ １􀆰 ６１％ ）、 ９８􀆰 ８６％
（１􀆰 ５１％ ）、 ９８􀆰 ３２％ （１􀆰 ２３％ ）、 ９６􀆰 ３９％ （１􀆰 ６７％ ）、
９６􀆰 ５１％ （ １􀆰 ３５％ ）、 ９７􀆰 ３３％ （ １􀆰 ０１％ ）、 ９９􀆰 ０３％
（０􀆰 ８９％ ）、 ９６􀆰 ０１％ （１􀆰 ８８％ ）。
２􀆰 ４　 一测多评法

２􀆰 ４􀆰 １　 相对校正因子计算 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对

照品溶液适量， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下分别进样

０􀆰 ５、 １、 １􀆰 ５、 ２、 ２􀆰 ５、 ３ μＬ 测定， 以大黄酚为内

标， 计算其他 ７ 种成分相对校正因子 ｆｉ ／ ｓ， 公

式［７⁃１１］为 ｆｓ ／ ｉ ＝ ｆｉ ／ ｆｓ ＝ （Ｃ ｉ×Ａｓ） ／ （Ｃｓ×Ａｉ）， 其中 Ｃ ｉ

为待测成分质量浓度， Ａｓ 为内标峰面积， Ｃｓ 为内

标质量浓度， Ａｉ 为待测成分峰面积， 结果见表 ３。
表 ３　 各成分相对校正因子

进样量 ／ μＬ
相对校正因子（内标大黄酚）

金丝桃苷 异槲皮苷 紫云英苷 槲皮素 大黄酸 大黄素 大黄素甲醚

０􀆰 ５ １􀆰 ５６２ ０􀆰 ９７９ １􀆰 ４２６ ０􀆰 ８６１ ０􀆰 ７６９ ０􀆰 ８９１ ４􀆰 ２６３

１ １􀆰 ５３１ ０􀆰 ９８８ １􀆰 ４３６ ０􀆰 ８７９ ０􀆰 ７５１ ０􀆰 ８６９ ４􀆰 ２９９

１􀆰 ５ １􀆰 ５５７ ０􀆰 ９８１ １􀆰 ４４２ ０􀆰 ８９３ ０􀆰 ７６２ ０􀆰 ８５２ ４􀆰 ３９１

２ １􀆰 ５６１ ０􀆰 ９７８ １􀆰 ４０３ ０􀆰 ８６９ ０􀆰 ７８９ ０􀆰 ８７９ ４􀆰 １９４

２􀆰 ５ １􀆰 ５７７ ０􀆰 ９５２ １􀆰 ４２９ ０􀆰 ８６６ ０􀆰 ７３６ ０􀆰 ８５１ ４􀆰 ２３３

３ １􀆰 ５８２ ０􀆰 ９５９ １􀆰 ４１８ ０􀆰 ９０５ ０􀆰 ７６８ ０􀆰 ８３７ ４􀆰 ２１１

平均值 １􀆰 ５６２ ０􀆰 ９７３ １􀆰 ４２６ ０􀆰 ８７９ ０􀆰 ７６５ ０􀆰 ８６３ ４􀆰 ２６５

ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 １５ １􀆰 ４４５ ０􀆰 ９８ １􀆰 ９５ ２􀆰 ３５ ２􀆰 ３３ １􀆰 ６９

２􀆰 ４􀆰 ２　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影响　 分

别计算在 Ｗａｔｅｒｓ Ａｃｑｕｉｔｙ、 Ａｇｉｌｅｎｔ １２９０ Ｉｎｆｉｎｉｔｙ Ⅱ超

高效液相色谱仪， 以及 Ｗａｔｅｒｓ Ｃｏｒｔｅｃｓ ＵＰＬＣ Ｃ１８、

资生堂 ＣＡＰＣＥＬＬ ＰＡＫ Ｃ１８、 Ｗａｔｅｒｓ Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ
Ｃ１８色谱柱上的相对校正因子， 结果见表 ４， 可知均

无明显影响 （ＲＳＤ＜２％ ）。
表 ４　 不同仪器、 色谱柱对相对校正因子的影响

仪器 色谱柱
相对校正因子（内标大黄酚）

金丝桃苷 异槲皮苷 紫云英苷 槲皮素 大黄酸 大黄素 大黄素甲醚

Ｗａｔｅｒｓ Ｗａｔｅｒｓ Ｃｏｒｔｅｃｓ Ｃ１８ １􀆰 ５６１ ０􀆰 ９７８ １􀆰 ４０３ ０􀆰 ８６９ ０􀆰 ７８９ ０􀆰 ８７９ ４􀆰 １９４
ＣＡＰＣＥＬＬ ＰＡＫ Ｃ１８ １􀆰 ５２２ ０􀆰 ９９２ １􀆰 ４５１ ０􀆰 ８８２ ０􀆰 ７６３ ０􀆰 ８７５ ４􀆰 ３０５
Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ Ｃ１８ １􀆰 ５３９ ０􀆰 ９７１ １􀆰 ４３９ ０􀆰 ８７１ ０􀆰 ７７１ ０􀆰 ８６３ ４􀆰 ２９５

Ａｇｉｌｅｎｔ Ｗａｔｅｒｓ Ｃｏｒｔｅｃｓ Ｃ１８ １􀆰 ５５１ ０􀆰 ９６３ １􀆰 ４３３ ０􀆰 ８５９ ０􀆰 ７９２ ０􀆰 ８５１ ４􀆰 ２７１
ＣＡＰＣＥＬＬ ＰＡＫ Ｃ１８ １􀆰 ５３８ ０􀆰 ９５８ １􀆰 ４０９ ０􀆰 ８５１ ０􀆰 ７５６ ０􀆰 ８６７ ４􀆰 ２６３
Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ Ｃ１８ １􀆰 ５９１ ０􀆰 ９４１ １􀆰 ４１１ ０􀆰 ８８６ ０􀆰 ７６９ ０􀆰 ８４９ ４􀆰 ３９７

平均值 １􀆰 ５５０ ０􀆰 ９６７ １􀆰 ４２４ ０􀆰 ８７０ ０􀆰 ７７３ ０􀆰 ８６４ ４􀆰 ２８８
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ５４ １􀆰 ８１ １􀆰 ３６ １􀆰 ５３ １􀆰 ８５ １􀆰 ４２ １􀆰 ５５

２􀆰 ４􀆰 ３　 不同体积流量对相对校正因子的影响　 分别

计算体积流量 ０􀆰 １、 ０􀆰 ２、 ０􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ 下相对校正因

子， 结果见表 ５， 可知均无明显影响 （ＲＳＤ＜２％ ）。
２􀆰 ４􀆰 ４　 不同柱温对相对校正因子的影响　 分别计

算柱温 ２５、 ３０、 ３５ ℃下相对校正因子， 结果见表

６， 可知均无明显影响 （ＲＳＤ＜２％ ）。

２􀆰 ４􀆰 ５　 色谱峰定位 　 取 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品溶

液适量， 采用 “２􀆰 ４􀆰 ２” 项下仪器和色谱柱， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算相对保留时

间， 结果见表 ７， 可知各成分相对保留时间稳定

（ＲＳＤ＜２％ ）。
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表 ５　 不同体积流量对相对校正因子的影响

体积流量 ／ （ｍＬ·ｍｉｎ－１）
相对校正因子（内标大黄酚）

金丝桃苷 异槲皮苷 紫云英苷 槲皮素 大黄酸 大黄素 大黄素甲醚
０􀆰 １ １􀆰 ５６１ ０􀆰 ９７８ １􀆰 ４３１ ０􀆰 ８７７ ０􀆰 ７８９ ０􀆰 ８８２ ４􀆰 １９２
０􀆰 ２ １􀆰 ５３３ ０􀆰 ９８６ １􀆰 ４５６ ０􀆰 ８８６ ０􀆰 ７８６ ０􀆰 ８７５ ４􀆰 ２０６
０􀆰 ３ １􀆰 ５５９ ０􀆰 ９７１ １􀆰 ４３９ ０􀆰 ８７１ ０􀆰 ７７１ ０􀆰 ８６７ ４􀆰 ２２８

平均值 １􀆰 ５５１ ０􀆰 ９７８ １􀆰 ４４２ ０􀆰 ８７８ ０􀆰 ７８２ ０􀆰 ８７５ ４􀆰 ２０９
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ０１ ０􀆰 ７７ ０􀆰 ８９ ０􀆰 ８６ １􀆰 ２３ ０􀆰 ８６ ０􀆰 ４３

表 ６　 不同柱温对相对校正因子的影响

柱温 ／ ℃
相对校正因子（内标大黄酚）

金丝桃苷 异槲皮苷 紫云英苷 槲皮素 大黄酸 大黄素 大黄素甲醚
２５ １􀆰 ５７２ ０􀆰 ９７５ １􀆰 ４３６ ０􀆰 ８７８ ０􀆰 ７８５ ０􀆰 ８８１ ４􀆰 １９９
３０ １􀆰 ５６９ ０􀆰 ９８９ １􀆰 ４４９ ０􀆰 ８８５ ０􀆰 ７７２ ０􀆰 ８７９ ４􀆰 ２１２
３５ １􀆰 ５６３ ０􀆰 ９７７ １􀆰 ４５２ ０􀆰 ８７６ ０􀆰 ７８２ ０􀆰 ８７７ ４􀆰 ２２６

平均值 １􀆰 ５６８ ０􀆰 ９８０ １􀆰 ４４６ ０􀆰 ８８０ ０􀆰 ７８０ ０􀆰 ８７９ ４􀆰 ２１２
ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ２９ ０􀆰 ７７ ０􀆰 ５９ ０􀆰 ５４ ０􀆰 ８７ ０􀆰 ２３ ０􀆰 ３２

表 ７　 各成分相对保留时间

仪器 色谱柱
相对保留时间（内标大黄酚）

金丝桃苷 异槲皮苷 紫云英苷 槲皮素 大黄酸 大黄素 大黄素甲醚
Ｗａｔｅｒｓ Ｗａｔｅｒｓ Ｃｏｒｔｅｃｓ Ｃ１８ ０􀆰 ５２６ ０􀆰 ５３６ ０􀆰 ５８１ ０􀆰 ７０２ ０􀆰 ８４５ ０􀆰 ９２３ １􀆰 ０４０

ＣＡＰＣＥＬＬ ＰＡＫ Ｃ１８ ０􀆰 ５３２ ０􀆰 ５４４ ０􀆰 ５９１ ０􀆰 ７１２ ０􀆰 ８５５ ０􀆰 ９３３ １􀆰 ０５１
Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ Ｃ１８ ０􀆰 ５４７ ０􀆰 ５５９ ０􀆰 ６０１ ０􀆰 ７１９ ０􀆰 ８６２ ０􀆰 ９４２ １􀆰 ０６１

Ａｇｉｌｅｎｔ Ｗａｔｅｒｓ Ｃｏｒｔｅｃｓ Ｃ１８ ０􀆰 ５３９ ０􀆰 ５５１ ０􀆰 ５９６ ０􀆰 ７０８ ０􀆰 ８５９ ０􀆰 ９３６ １􀆰 ０５２
ＣＡＰＣＥＬＬ ＰＡＫ Ｃ１８ ０􀆰 ５４２ ０􀆰 ５５８ ０􀆰 ６０２ ０􀆰 ７１３ ０􀆰 ８６６ ０􀆰 ９４６ １􀆰 ０５７
Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ Ｃ１８ ０􀆰 ５２９ ０􀆰 ５３７ ０􀆰 ５７３ ０􀆰 ６９１ ０􀆰 ８３２ ０􀆰 ９３６ １􀆰 ０３２

平均值 ０􀆰 ５３６ ０􀆰 ５４８ ０􀆰 ５９１ ０􀆰 ７０８ ５ ０􀆰 ８５３ ８ ０􀆰 ９３６ １􀆰 ０４９
ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ５２ １􀆰 ８４ １􀆰 ９６ １􀆰 ３９ １􀆰 ４８ ０􀆰 ８５ １􀆰 ０４

２􀆰 ５　 样品含量测定　 取 １２ 批样品， 每批 ２ 份， 按

“２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项

色谱条件下进样测定， 分别采用外标法和一测多评

法计算含量， 结果见表 ８， 可知 ２ 种方法所得结果

接近 ［平均偏差 （ＲＤ） ＜２％ ］。

表 ８　 各成分含量测定结果 （μｇ ／ ｇ）

编号
金丝桃苷 异槲皮苷 紫云英苷 槲皮素

外标法 一测多评法 ＲＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＤ ／ ％
ＱＳ⁃１ ５１９􀆰 ２３６ ５２０􀆰 ５２６ ０􀆰 １３ ３６２􀆰 ５１７ ３６２􀆰 ２９１ ０􀆰 ０３ ４２􀆰 ５１９ ４３􀆰 ２０５ ０􀆰 ８０ ２１􀆰 ５５５ ２２􀆰 ０１６ １􀆰 ０６
ＱＳ⁃２ ５０５􀆰 ８５１ ５０６􀆰 ３２８ ０􀆰 ０５ ３３１􀆰 ２６９ ３３２􀆰 ６３１ ０􀆰 ２１ ４１􀆰 ０２５ ４１􀆰 ６３９ ０􀆰 ７４ １８􀆰 ６６３ １８􀆰 ９６３ ０􀆰 ８０
ＱＳ⁃３ ３０４􀆰 ４７２ ３０５􀆰 １７９ ０􀆰 １２ ２１３􀆰 ５１９ ２１６􀆰 ５２７ ０􀆰 ７０ ２９􀆰 ６６３ ２９􀆰 ６３７ ０􀆰 ０４ １２􀆰 ５５７ １２􀆰 ８５１ １􀆰 １６
ＱＳ⁃４ ２５７􀆰 ７７７ ２５８􀆰 ２１９ ０􀆰 ０９ １０５􀆰 ２２４ １０５􀆰 ３９９ ０􀆰 ０８ ２１􀆰 ５５７ ２１􀆰 ６３８ ０􀆰 １９ ６􀆰 ３９１ ６􀆰 ４２１ ０􀆰 ２３
ＱＳ⁃５ ５２９􀆰 ６３２ ５３０􀆰 ２３７ ０􀆰 ０６ ４３３􀆰 ６６２ ４３３􀆰 ５２１ ０􀆰 ０２ ４８􀆰 ５２１ ４８􀆰 ６６９ ０􀆰 １５ ２１􀆰 ６６１ ２１􀆰 ６６９ ０􀆰 ０２
ＱＳ⁃６ ４６６􀆰 ２２８ ４６６􀆰 ５２４ ０􀆰 ０３ ２９４􀆰 ５５１ ２９６􀆰 ６８４ ０􀆰 ３６ ５１􀆰 ２０９ ５１􀆰 ３３６ ０􀆰 １２ １６􀆰 ５２９ １６􀆰 ５８１ ０􀆰 １６
ＱＳ⁃７ ５３３􀆰 ２１７ ５３１􀆰 ２４９ ０􀆰 １８ ３３９􀆰 ６６８ ３３８􀆰 ６１８ ０􀆰 １５ ５２􀆰 ３０２ ５２􀆰 ９６６ ０􀆰 ６３ １５􀆰 ２７１ １５􀆰 ２９９ ０􀆰 ０９
ＱＳ⁃８ １７９􀆰 ６２９ １８０􀆰 ９５１ ０􀆰 ３７ １７８􀆰 ５５４ １７８􀆰 ６２９ ０􀆰 ０２ ５５􀆰 ６０９ ５６􀆰 ０１８ ０􀆰 ３７ ９􀆰 ６３８ ９􀆰 ６６４ ０􀆰 １３
ＱＳ⁃９ ２９１􀆰 ６３６ ２９２􀆰 ６４９ ０􀆰 １７ １５２􀆰 ３６７ １５３􀆰 ２１８ ０􀆰 ２８ １８􀆰 ５５７ １９􀆰 ０５７ １􀆰 ３３ ８􀆰 ６３７ ８􀆰 ６１９ ０􀆰 １０
ＱＳ⁃１０ １４１􀆰 ５２７ １４２􀆰 ５１７ ０􀆰 ３５ １５６􀆰 ２２５ １５７􀆰 ６２７ ０􀆰 ４５ ２２􀆰 ６６３ ２２􀆰 ９６５ ０􀆰 ６６ ９􀆰 ６２１ ９􀆰 ６７８ ０􀆰 ３０
ＱＳ⁃１１ ２６１􀆰 ６２４ ２６３􀆰 ６１８ ０􀆰 ３８ １１７􀆰 ５５３ １１８􀆰 ６２９ ０􀆰 ４６ ３７􀆰 ５１７ ３７􀆰 ９９１ ０􀆰 ６３ １０􀆰 ５２７ １０􀆰 ５３９ ０􀆰 ０６
ＱＳ⁃１２ ３３２􀆰 ６６９ ３３２􀆰 ９６２ ０􀆰 ０４ ２１５􀆰 ２２８ ２１６􀆰 ３０８ ０􀆰 ２５ １９􀆰 ６６９ １９􀆰 ６２８ ０􀆰 １０ ２１􀆰 ６３９ ２１􀆰 ６８１ ０􀆰 １０

编号
大黄酸 大黄素 大黄酚 大黄素甲醚

外标法 一测多评法 ＲＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＤ ／ ％ 外标法 一测多评法 ＲＤ ／ ％
ＱＳ⁃１ ２􀆰 ６３３ ２􀆰 ６４４ ０􀆰 ２１ １􀆰 ０３９ １􀆰 ０４２ ０􀆰 １４ １９􀆰 ８３２ — — ８７７􀆰 ６３９ ８７７􀆰 ６９５ ０􀆰 ０１
ＱＳ⁃２ ２􀆰 ５８１ ２􀆰 ５９１ ０􀆰 １９ １􀆰 ０５１ １􀆰 ０５９ ０􀆰 ３８ １９􀆰 ６３９ — — ８８６􀆰 ３６９ ８８６􀆰 ４１２ ０􀆰 ０１
ＱＳ⁃３ １􀆰 ９６３ １􀆰 ９６９ ０􀆰 １５ １􀆰 ００７ １􀆰 ０１１ ０􀆰 ２０ １７􀆰 ５２１ — — ８７１􀆰 ５２７ ８７１􀆰 ５０９ ０􀆰 ０１
ＱＳ⁃４ １􀆰 ５３９ １􀆰 ５４２ ０􀆰 １０ ０􀆰 ７２９ ０􀆰 ７３８ ０􀆰 ６１ １６􀆰 ６６９ — — ６５２􀆰 ９８１ ６５２􀆰 ９９１ ０􀆰 ０１
ＱＳ⁃５ ３􀆰 ６２８ ３􀆰 ６３３ ０􀆰 ０７ １􀆰 ０２６ １􀆰 ０３１ ０􀆰 ２４ １９􀆰 ６２７ — — ６２３􀆰 ５２１ ６２３􀆰 ５０１ ０􀆰 ０１
ＱＳ⁃６ ３􀆰 ８５１ ３􀆰 ８５２ ０􀆰 ０１ １􀆰 ０３３ １􀆰 ０３１ ０􀆰 １０ １６􀆰 ２８３ — — ８２１􀆰 ３６７ ８２１􀆰 ３６９ ０􀆰 ０１
ＱＳ⁃７ ３􀆰 ９６７ ３􀆰 ９６９ ０􀆰 ０３ １􀆰 ０５２ １􀆰 ０５３ ０􀆰 ０５ １８􀆰 ２５１ — — ８３９􀆰 ６２８ ８３９􀆰 ６３１ ０􀆰 ０１
ＱＳ⁃８ ２􀆰 ０５９ ２􀆰 ０６１ ０􀆰 ０５ ０􀆰 ８２１ ０􀆰 ８２７ ０􀆰 ３６ １５􀆰 ２８７ — — ５１６􀆰 ９８１ ５１６􀆰 ９９４ ０􀆰 ０１
ＱＳ⁃９ １􀆰 ６９９ １􀆰 ６９７ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ９６７ ０􀆰 ９６１ ０􀆰 ３１ １６􀆰 ５２４ — — ５０２􀆰 ３８１ ５０２􀆰 ３９５ ０􀆰 ０１
ＱＳ⁃１０ １􀆰 ９６９ １􀆰 ９６６ ０􀆰 ０８ ０􀆰 ８５３ ０􀆰 ８４９ ０􀆰 ２４ １１􀆰 ５２７ — — ５３６􀆰 ２１７ ５３６􀆰 ２０７ ０􀆰 ０１
ＱＳ⁃１１ １􀆰 ３６７ １􀆰 ３６５ ０􀆰 ０７ ０􀆰 ９８１ ０􀆰 ９８１ ０􀆰 ００ １１􀆰 ９６３ — — ５０２􀆰 ６３６ ５０２􀆰 ６１２ ０􀆰 ０１
ＱＳ⁃１２ １􀆰 ５５１ １􀆰 ５５２ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ９７８ ０􀆰 ９８１ ０􀆰 １５ １８􀆰 ５３９ — — ５１７􀆰 ５２８ ５１７􀆰 ５３３ ０􀆰 ０１
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３　 讨论

３􀆰 １　 指标成分、 内标选择　 罗布麻叶为轻身消胖

丸中用量最多的中药， 具有平肝安神、 清热利水功

效， 主要活性成分为黄酮类化合物， 如金丝桃苷、
异槲皮苷、 紫云英苷， 槲皮素等， 可降血压、 抗氧

化、 保护血管， 具有较高的研究价值［１２⁃１５］； 大黄

具有泻下通便、 降脂消胖、 清热利湿、 活血化瘀等

功效， 在轻身消胖丸中发挥重要作用， 主要成分为

蒽醌类化合物， 如大黄酚、 大黄酸、 大黄素等； 大

黄酚具有蒽醌母核， 共轭体系大， 含 １ 个取代甲

基， 使羟基不易被氧化， 稳定性强［１６⁃２０］， 故本实

验选择上述成分作为指标进行含量测定。 另外， 大

黄酚峰形稳定， 其色谱峰前后均无干扰峰， 便于识

别和定位， 并且对照品较易获得， 故选择其作为

内标。
３􀆰 ２　 提取方法、 色谱条件优化　 本实验分别考察

了不同提取溶剂 （甲醇、 ７０％ 甲醇、 ５０％ 甲醇、
７０％ 乙醇）、 提取方式 （超声、 加热回流）、 料液

比、 提取时间， 通过考察各成分色谱峰响应值， 最

终选择提取溶剂 ７０％ 甲醇， 料液比 １ ∶ ２５， 提取时

间 ３０ ｍｉｎ。 然后， 分别选择乙腈⁃水、 甲醇⁃水、 甲

醇⁃磷酸、 乙腈⁃０􀆰 ２％ 磷酸作为流动相， 采用 ＰＤＡ
检测器在 １９０～４００ ｎｍ 波长处进行紫外最大吸收扫

描， 同时分别考察了不同柱温和体积流量， 最终确

定为 “２􀆰 １” 项色谱条件。
４　 结论

本实验建立了一测多评法， 以大黄酚为内标，
同时测定轻身消胖丸中金丝桃苷、 异槲皮苷、 紫云

英苷、 槲皮素、 大黄酸、 大黄素、 大黄酚、 大黄素

甲醚的含量， 所得结果与外标法接近。 该方法耐用

性好， 准确可靠， 并且降低了成本， 可为轻身消胖

丸全面质量控制提供参考。
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