
钗石斛石斛多糖、 石斛碱、 氨基酸含量的比较［ Ｊ］ ． 时珍

国医国药， ２０１６， ２７（１１）： ２７３８⁃２７４０．
［２７］ 　 赵玉红， 翟亚楠， 王振宇． 樟子松树皮多酚的成分分析和

结构 鉴 定 ［ Ｊ ］ ． 北 京 林 业 大 学 学 报， ２０１６， ３８ （ １ ）：

１２５⁃１３０．
［２８］ 　 周桂芬， 陈素红， 吕圭源． 浙江省铁皮石斛黄酮类成分高

效液相色谱指纹图谱的建立［ Ｊ］ ． 中国药学杂志， ２０１３，
４８（１５）： １２６１⁃１２６５．

ＨＰＬＣ 法同时测定九龙盘中 ６ 种成分

李　 俊， 　 卢汝梅， 　 黎云清， 　 梁臣艳∗

（广西中医药大学， 广西 南宁 ５３０２００）

收稿日期： ２０１９⁃０５⁃１５
基金项目： 广西中医药大学研究生创新项目 （ＹＣＳＹ２０１９００４７）； 广西科技厅重大专项计划课题 （桂科重 １３５５００１⁃４⁃１）
作者简介： 李　 俊 （１９９３—）， 女， 硕士生， 研究方向为中药化学成分与质量标准。 Ｔｅｌ： １５６７７１６５２６５， Ｅ⁃ｍａｉｌ： ９０５８３３８６９＠ ｑｑ．ｃｏｍ
∗通信作者： 梁臣艳 （１９７９—）， 女， 硕士， 副教授， 研究方向为中药有效成分和质量控制方法。 Ｔｅｌ： （０７７１） ４９５３５１３， Ｅ⁃ｍａｉｌ：

ｌｉａｎｇ＿ ｃｈｅｎ＿ ｙａｎ＠ １２６．ｃｏｍ

摘要： 目的　 建立 ＨＰＬＣ 法同时测定九龙盘 Ａｎｔｅｎｏｒｏｎ ｆｉｌｉｆｏｒｍｅ （Ｔｈｕｎｂ） Ｒｏｂ． ｅｔ Ｖａｕｔ． 中没食子酸、 原儿茶酸、 异槲皮

苷、 鞣花酸、 槲皮素、 木犀草素的含有量。 方法　 九龙盘 ８０％ 甲醇提取物采用 ＣＯＳＭＯＳＩＬ ５Ｃ１８ ⁃ＰＡＱ 色谱柱 （２５０ ｍｍ×
４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇⁃０􀆰 ２％ 磷酸水溶液， 梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 双波长切换检测； 柱温 ３５ ℃。
结果 　 ６ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９９ ０）， 平均加样回收率为 ８５􀆰 ９５％ ～ １０３􀆰 ４０％ ， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ５％ ～
３􀆰 ０％ 。 结论　 该方法准确稳定， 重复性好， 可用于九龙盘的质量控制。
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ｅｌｌａｇｉｃ ａｃｉｄ； ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ； ｌｕｔｅｏｌｉｎ； ＨＰＬＣ

　 　 九龙盘为蓼科金线草属植物金线草 Ａｎｔｅｎｏｒｏｎ
ｆｉｌｉｆｏｒｍｅ （Ｔｈｕｎｂ） Ｒｏｂ． ｅｔ Ｖａｕｔ． 的全草， 具有通气

道、 谷道， 调龙路， 清热毒， 散瘀止痛之功效。 壮

族民间常用于治疗埃病 （咳嗽）、 阿意咪 （痢疾）、

埃嘞 （咳血）、 发旺 （风湿骨痛）、 林得叮相 （跌
打损伤） 等［１］。 研究发现金线草中主要有黄酮类、
香豆素、 酯类、 植物蜕皮甾醇类等， 其药理学作用

也十分广泛， 有抗菌消炎、 抗肿瘤、 止血、 抗病
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毒、 抗氧化等作用［２⁃５］。 研究通过采用显微鉴别和

薄层色谱的方法对金线草进行定性鉴别， 确定其质

量标准［６⁃８］。 且目前主要研究了黄酮类化合物的药

理作用。 目前对九龙盘的相关研究报道较少， 《广
西壮族自治区壮药质量标准》 收载了九龙盘的质

量标准， 但仅有没食子酸的含有量测定［９］， 指标

成分专属性和相关性不强。 李兵等［１０］ 采用 ＨＰＬＣ
法测定了其中没食子酸的含有量， 开展鉴别和检查

项目 研 究， 制 定 九 龙 盘 的 质 量 标 准。 樊 宝 娟

等［１１⁃１２］测定了金线草中 β ⁃谷甾醇、 胡萝卜苷和没

食子酸的含有量， 对九龙盘化学成分的质量控制主

要表现在单个化学成分的质量控制， 不能全面反映

药材的整体质量。 Ｚｈａｏ 等［１３］ 从金线草中分离鼠李

素⁃３⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃半乳吡喃苷、 豆甾醇、 ３⁃β⁃谷甾醇等

１１ 个化合物。 Ｍａ 等［１４］ 从金线草中分离得到 １， ３⁃
ｄｉ⁃Ｏ⁃ｐ⁃ｃｏｕｍａｒｏｙｌ⁃２′， ６′⁃ｄｉ⁃Ｏ⁃ａｃｅｔｙｌｓｕｃｒｏｓｅ、 ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ
３⁃Ｏ⁃β⁃Ｄ⁃ａｐｉｏｆｕｒａｎｏｙｌ⁃（１→２） ⁃α⁃Ｌ⁃ｒｈａｍｎｏｐｙｒａｎｏｓｉｄｅ
等 ２ 种新的酚类成分和 ９ 种已知化学成分。

近年来， 本课题组对九龙盘的化学成分进行研

究［１５⁃１６］， 分离得到没食子酸、 圣草酚等 ２２ 个化合

物； 并开展了九龙盘中镇痛抗炎药理作用研究。 本

实验采用 ＨＰＬＣ 法， 对前期提取分离得到的没食子

酸、 原儿茶酸、 异槲皮苷、 鞣花酸、 槲皮素和木犀

草素 ６ 种成分进行含有量测定， 以期为全面评价药

材质量， 提升药材质量标准提供参考。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 Ａｇｉｌｅｎｔ １１００ 高效液相色谱仪， ＤＡＤ
检测器 （美国安捷伦公司）； ＵＶ⁃１７８０ 型紫外分光

光度计 ［岛津企业管理 （ 中国） 有限公司］；
ＣＰＡ２２５Ｄ 型电子天平 ［十万分之一， 赛多利斯科

学仪器 （北京） 有限公司］； Ｄｉｒｅｃｔ⁃ＱＲ５ＵＶ 型自动

纯水蒸馏器 （广西南宁市博美生物科技有限公

司）； ＲＴ⁃０１ 型粉碎机 （上海罗技机械设备有限公

司）； ＫＱ５２００Ｂ 型超声波清洗器 （昆山市超声仪器

有限公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 甲醇 （色谱纯， 美国 Ｆｉｓｈｅｒ 公
司）； 水为超纯水， 其余试剂为分析纯。 对照品没

食子酸 （批号 Ｙ１９Ｍ８Ｃ３６１４３）、 原儿茶酸 （批号

Ｚ３０Ｍ６Ｌ１）、 异槲皮苷 （批号 Ｐ２５Ｊ９Ｆ６５８７２）、 鞣花

酸 （ 批 号 Ｓ０２Ｎ７Ｇ２４００８ ）、 木 犀 草 素 （ 批 号

Ｃ２４Ｍ８Ｑ３６５４３， 纯度≥９８％ ） 均购自上海源叶生物

科技有限公司； 槲皮素 （批号 １５０２０６， 纯度≥
９８％ ） 购于上海如吉生物科技有限公司。 九龙盘药

材经广西中医药大学梁子宁教授鉴定为蓼科植物金

线草 Ａｎｔｅｎｏｒｏｎ ｆｉｌｉｆｏｒｍｅ （Ｔｈｕｎｂ） Ｒｏｂ． ｅｔ Ｖａｕｔ． 的

干燥全草。 信息见表 １。
表 １　 样品信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ
编号 来源 采集时间

１ 广西容县 ２０１８􀆰 ０８
２ 广西南宁市青秀区郊区 ２０１８􀆰 １１
３ 广西金秀瑶族自治县桐木镇 ２０１８􀆰 １０
４ 广西金秀瑶族自治县人民医院 ２０１８􀆰 １１

２　 方法与结果

２􀆰 １ 　 色 谱 条 件 　 ＣＯＳＭＯＳＩＬ ５Ｃ１８⁃ＰＡＱ 色 谱 柱

（２５０ ｍｍ× ４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相甲醇 （Ａ） ⁃
０􀆰 ２％ 磷酸水溶液 （Ｂ）， 梯度洗脱， 程序见表 ２；
双波长切换检测； 体积流量 ０􀆰 ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温

３５ ℃； 进样量 １０ μＬ。
表 ２　 梯度洗脱程序

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｐｒｏｇｒａｍｓ
时间 ／ ｍｉｎ Ａ 甲醇 ／ ％ Ｂ ０􀆰 ２％ 磷酸水溶液 ／ ％ 波长 ／ ｎｍ

０～５ １０ ９０ ２６０
５～１５ ２０ ８０ ２６０
１５～２０ ３０ ７０ ２６０
２０～４５ ４０ ６０ ３６０
４５～５０ ５２ ４８ ３６０
５０～５５ ５５ ４５ ３６０
５５～６５ ６０ ４０ ２６０

２􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密称取对照品没食子酸、
原儿茶酸、 异槲皮苷、 鞣花酸、 槲皮素、 木犀草素

粉末适量， 分别置于 ５ ｍＬ 量瓶中， 用 ８０％ 甲醇定

容至刻度， 制成每 １ ｍＬ 含 ６ 种成分依次为 １􀆰 ０８、
１􀆰 １５、 １􀆰 ０８、 ０􀆰 ０８、 １􀆰 １３、 １􀆰 １０ ｍｇ 的对照品贮备

液。 精密吸取各对照品贮备液适量， 置于 ２５ ｍＬ 量

瓶中， ８０％ 甲醇稀释至刻度， 配置成混合对照品

溶液。
２􀆰 ３　 供试品溶液制备 　 取九龙盘药材粉碎， 过 ３
号筛， 称取 ３ ｇ 粉末， 精密加入 ８０％ 甲醇 １００ ｍＬ，
称定质量， 加热回流 ２ ｈ， 放冷， 再称定质量， 用

８０％ 甲 醇 补 足 减 失 的 质 量， 摇 匀， 滤 过。 经

０􀆰 ２２ μＬ 微孔滤膜过滤， 取续滤液， 即得。
２􀆰 ４　 系统适用性试验　 精密吸取对照品溶液及其

供试品溶液各 １０ μＬ， 分别测定， 结果显示， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下， 各待测成分间均能达到基

线分离， 且分离度均＞１􀆰 ５， 其他成分对待测成分

的测定无干扰， 色谱图见图 １。
２􀆰 ５　 线性关系考察　 精密吸取上述不同质量浓度

的混合对照品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样

１０ μＬ， 以进样质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为

９２２１
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１． 没食子酸　 ２． 原儿茶酸　 ３． 异槲皮苷　 ４． 鞣花酸　 ５． 槲皮

素　 ６． 木犀草素

１． ｇａｌｌｉｃ ａｃｉｄ　 ２． ｐｒｏｔｏｃａｔｅｃｈｕｉｃ ａｃｉｄ 　 ３． ｉｓｏｑｕｅｒｃｅｔｉｎ 　 ４． ｅｌｌａｇｉｃ
ａｃｉｄ　 ５． ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ　 ６． ｌｕｔｅｏｌｉｎ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

纵坐标 （Ｙ）， 进行回归， 结果见表 ３， 可知各成分

在各自范围内线性关系良好。
表 ３　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程 ｒ
线性范围 ／
（ｍｇ·ｍＬ－１）

没食子酸 Ｙ＝ ３０ ４９５Ｘ－０􀆰 ５７６ ０􀆰 ９９９ ７ ０􀆰 ０１９ ９～０􀆰 ０４６ ４
原儿茶酸 Ｙ＝ ５０ ４９４Ｘ＋０􀆰 ５４５ ０􀆰 ９９９ ３ ０􀆰 ００１ ３～０􀆰 ００３ １
异槲皮苷 Ｙ＝ ８０ １３９Ｘ－０􀆰 １９５ ０􀆰 ９９９ ０ ０􀆰 ００２ ７～０􀆰 ００６ ３
鞣花酸 Ｙ＝ ４６ ３５４Ｘ－２􀆰 ００８ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ００１ ０～０􀆰 ０２３ ３
槲皮素 Ｙ＝ ３９ ３８１Ｘ－２􀆰 ３０４ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ０１５ ４～０􀆰 ０３５ ９
木犀草素 Ｙ＝ ７ ５４６􀆰 ７Ｘ－３􀆰 ３３４ ０􀆰 ９９９ ３ ０􀆰 ００２ １～０􀆰 ００４ ３

２􀆰 ６　 精密度试验 　 精密吸取 “２􀆰 ２” 项下混合对

照品溶液 １０ μＬ， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下连续进

样 ６ 次， 得没食子酸、 原儿茶酸、 异槲皮苷、 鞣花

酸、 槲皮素和木犀草素的峰面积 ＲＳＤ 分别为

０􀆰 ８％ 、 １􀆰 ０％ 、 １􀆰 ３％ 、 １􀆰 ９％ 、 １􀆰 ０％ 、 ０􀆰 ８％ 。 表

明仪器精密度良好。
２􀆰 ６　 重复性试验 　 取同一份样品粉末 ６ 份， 按

“２􀆰 ３” 项下方法平行制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １”
项色谱条件下进样， 测得没食子酸、 原儿茶酸、 异

槲皮苷、 鞣花酸、 槲皮素和木犀草素峰面积的

ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ０％ 、 １􀆰 ０％ 、 １􀆰 ２５５％ 、 １􀆰 ９％ 、
１􀆰 ０％ 、 ０􀆰 ８％ 。 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ７ 　 稳定性试验 　 取同一份供试品溶液， 在

“２􀆰 １” 项色谱条件下， 分别于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、
２４ ｈ 进样 ６ 次， 测得没食子酸、 原儿茶酸、 异槲皮

苷、 鞣花酸、 槲皮素、 木犀草素的峰面积 ＲＳＤ 分

别为 ０􀆰 ７％ 、 ３􀆰 ０％ 、 １􀆰 ８％ 、 ２􀆰 ５％ 、 ２􀆰 ４％ 、 １􀆰 ５％ 。
表明供试品溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ８　 加样回收率试验　 取同一批药材 ６ 份， 每份

约 １􀆰 ５ ｇ， 精密称定。 分别精密加入混合对照品溶

液。 按 “ ２􀆰 ３ ” 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

果见表 ４。
表 ４　 各成分加样回收率试验结果 （ｎ＝６）

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
（ｎ＝６）

成分 原有量 ／ ｍｇ 加入量
／ ｍｇ

测得量
／ ｍｇ

回收率 ／
％

平均回收
率 ／ ％

ＲＳＤ ／
％

没食子酸 １􀆰 ７６７ ０ １􀆰 ７６７ ２ ３􀆰 ５８２ ８ １０２􀆰 ９ １０３􀆰 ４ ０􀆰 ５
１􀆰 ７６５ １ １􀆰 ７６９ ０ ３􀆰 ６０３ ２ １０３􀆰 ９
１􀆰 ７６１ ３ １􀆰 ７８６ １ ３􀆰 ６０８ １ １０３􀆰 ４
１􀆰 ７６８ ２ １􀆰 ７８２ ４ ３􀆰 ６０４ １ １０３􀆰 ０
１􀆰 ７６０ ２ １􀆰 ７８５ ３ ３􀆰 ６２０ ５ １０４􀆰 ０
１􀆰 ７６７ ４ １􀆰 ７８９ １ ３􀆰 ６１２ ３ １０３􀆰 １

原儿茶酸 ０􀆰 ０９７ ９ ０􀆰 １０７ ８ ０􀆰 ２０９ ６ １０３􀆰 ７ １０２􀆰 ３ ２􀆰 ５
０􀆰 ０９７ ８ ０􀆰 １０５ ２ ０􀆰 ２０５ ３ １０２􀆰 ２
０􀆰 ０９７ ６ ０􀆰 １０４ ３ ０􀆰 ２０４ １ １０２􀆰 １
０􀆰 ０９８ ０ ０􀆰 １０６ ８ ０􀆰 ２０２ １ ９７􀆰 ４９
０􀆰 ０９７ ８ ０􀆰 １０６ ５ ０􀆰 ２０８ ３ １０３􀆰 ７
０􀆰 ０９７ ９ ０􀆰 １０２ ３ ０􀆰 ２０５ １ １０４􀆰 ８

异槲皮苷 ０􀆰 ２４８ ７ ０􀆰 ２４６ ８ ０􀆰 ４９８ １ １００􀆰 ３ １００􀆰 １ １􀆰 ７
０􀆰 ２４８ ５ ０􀆰 ２５５ ６ ０􀆰 ５０１ ０ ９８􀆰 ８０
０􀆰 ２４７ ９ ０􀆰 ２５４ ９ ０􀆰 ４９９ ５ ９８􀆰 ７１
０􀆰 ２４８ ９ ０􀆰 ２４６ ２ ０􀆰 ４９８ ９ １０１􀆰 ５
０􀆰 ２４８ ４ ０􀆰 ２５４ ８ ０􀆰 ５００ ０ ９８􀆰 ７５
０􀆰 ２４８ ６ ０􀆰 ２４８ ２ ０􀆰 ５０３ ５ １０２􀆰 ７

鞣花酸 ０􀆰 ０７８ ４ ０􀆰 ０７５ ３ ０􀆰 １４３ ９ ８７􀆰 ００ ８５􀆰 ９５ ２􀆰 ３
０􀆰 ０７８ ４ ０􀆰 ０７４ ２ ０􀆰 １４０ ７ ８４􀆰 ０１
０􀆰 ０７８ ２ ０􀆰 ０７６ １ ０􀆰 １４３ ８ ８６􀆰 １８
０􀆰 ０７８ ５ ０􀆰 ０７５ ０ ０􀆰 １４１ ９ ８４􀆰 ５７
０􀆰 ０７８ ３ ０􀆰 ０７４ ２ ０􀆰 １４４ ６ ８９􀆰 ３２
０􀆰 ０７８ ４ ０􀆰 ０７５ ７ ０􀆰 １４２ ５ ８４􀆰 ６２

槲皮素 １􀆰 ５６４ ９ １􀆰 ４９７ ４ ２􀆰 ９６２ ３ ９３􀆰 ３２ ９６􀆰 ４２ ３􀆰 ０
１􀆰 ５６３ ８ １􀆰 ４９８ ６ ３􀆰 ０３８ ０ ９８􀆰 ５４
１􀆰 ５６０ ２ １􀆰 ４９６ ０ ３􀆰 ００７ ３ ９６􀆰 ７３
１􀆰 ５６６ ４ １􀆰 ５１４ ３ ３􀆰 ０９３ １ １００􀆰 ８
１􀆰 ５６３ ２ １􀆰 ４８９ ５ ２􀆰 ９６３ ３ ９４􀆰 ００
１􀆰 ５６４ ４ １􀆰 ４９２ １ ２􀆰 ９８３ １ ９５􀆰 ０８

木犀草素 ０􀆰 １９８ ６ ０􀆰 １８４ １ ０􀆰 ３６７ ５ ９１􀆰 ７２ ９３􀆰 ７１ ２􀆰 ８
０􀆰 １９８ ４ ０􀆰 １８９ ２ ０􀆰 ３７０ ５ ９０􀆰 ９５
０􀆰 １９８ ０ ０􀆰 １９２ ０ ０􀆰 ３８２ ６ ９６􀆰 ０７
０􀆰 １９８ ８ ０􀆰 １７９ ２ ０􀆰 ３７０ ７ ９５􀆰 ９２
０􀆰 １９８ ４ ０􀆰 １８５ １ ０􀆰 ３６７ ２ ９１􀆰 ２２
０􀆰 １９８ ５ ０􀆰 １７９ ８ ０􀆰 ３７１ ８ ９６􀆰 ３７

２􀆰 ９　 样品含有量测定 　 取 ４ 批九龙盘药材粉末，
０３２１
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按 “２􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶液， 每批平行 ３
份。 精密吸取供试品溶液 １０ μＬ， 在 “２􀆰 １” 项色

谱条件下进行测定。 计算九龙盘药材中 ６ 种成分的

含有量， 结果见表 ５。
表 ５　 各成分含有量测定结果 （ｎ＝３， ｍｇ ／ ｇ）

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉ⁃
ｔｕｅｎｔｓ （ｎ＝３， ｍｇ ／ ｇ）

编号 没食子酸 原儿茶酸 异槲皮苷 鞣花酸 槲皮素 木犀草素

１ １􀆰 ２５７ ０ ０􀆰 ０９０ ０ ０􀆰 １７１ ０ ０􀆰 ５７０ ３ ０􀆰 ８５０ ６ ０􀆰 １１１ ３

２ ０􀆰 ９７７ ３ ０􀆰 ０４４ ７ ０􀆰 ０９０ ８ ０􀆰 ３４０ １ ０􀆰 ６７９ ６ ０􀆰 ０６８ ５

３ ０􀆰 ８７５ ３ ０􀆰 ０５８ ３ ０􀆰 １１９ ２ ０􀆰 ４９０ ３ ０􀆰 ７９０ ０ ０􀆰 １１３ ９

４ １􀆰 ０７９ ５ ０􀆰 ０４５ ９ ０􀆰 １４６ ３ ０􀆰 ５３０ １ ０􀆰 ６４１ ０ ０􀆰 １０５ ２

３　 讨论

实验中分别考察了不同提取方式 （超声、 回

流）、 不同浓度甲醇 （８０％ 、 ７０％ 、 ６０％ ） 和不同

提取时间 （６０、 ９０、 １２０ ｍｉｎ）， 最终确定以 ３ ｇ 粉

末中加入 ８０％ 甲醇 １００ ｍＬ， 回流提取 ２ ｈ， 色谱峰

分离度和峰面积最佳， 并作为供试品溶液的制备方

法。 在检测波长的选择上， 分别对 ６ 种成分进行全

波长范围扫描， 最终确定 ０～２０ ｍｉｎ 为 ２６０ ｎｍ 检测

没食子酸、 原儿茶酸； ２０～５５ ｎｍ 为 ３６０ ｎｍ 检测异

槲皮苷、 鞣花酸、 槲皮素； ５５ ～ ６０ ｍｉｎ 为 ２６０ ｎｍ
检测木犀草素为检测波长。 对色谱系统 （甲醇⁃水、
乙腈⁃水）、 酸水浓度 （０􀆰 １％ 、 ０􀆰 ２％ 、 ０􀆰 ３％ ）、 流

动相的梯度， 体积流量 （０􀆰 ６、 ０􀆰 ８、 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ）
进行考察， 最终确定以甲醇⁃０􀆰 ２％ 磷酸为流动相，
体积流量 ０􀆰 ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ 时色谱峰各个待测组分保留

时间适中， 分离度良好， 峰形对称。 对不同色谱柱

（ ＣＯＳＭＯＳＩＬ ５Ｃ１８⁃ＰＡＱ、 Ｒｕｂｙ Ｃ１８⁃Ｂ） 进行考察，
结果显示前者色谱柱分离效果好， 且峰型对称。

九龙盘现行的质量标准存在着质量控制指标单

一、 与药效关联性不强的问题， 需要建立与安全

性、 有效性密切相关的质量控制方法和质量标准。
酚酸类化合物在抗氧化、 抗菌消炎、 降血脂等方面

具有很强的药理作用［１７］， 黄酮类化合物的结构多

样性使其具有广泛的药理活性， 如调血脂、 扩张冠

脉、 止血、 镇咳、 祛痰、 降低血管脆性、 抗菌、 保

肝、 解毒、 治疗急慢性肝炎和肝硬化等作用［９］。
本课题组前期研究发现九龙盘具有良好的镇痛、 抗

炎作用， 故本研究对前期提取分离得到的没食子酸

等酚酸类、 黄酮类化合物作为含有量测定指标， 符

合中药质量标志物 （Ｑ⁃ｍａｒｋｅｒ） 的选择条件［１８⁃２０］。
对 ４ 批九龙盘样品进行含有量测定， 含有量限度按

照平均值下浮约 ８０％ 计算， 建议没食子酸、 原儿

茶酸、 异槲皮苷、 鞣花酸、 槲皮素、 木犀草素的含

有量 分 别 不 低 于 ０􀆰 ７００ ２、 ０􀆰 ０３５ ８、 ０􀆰 ０７２ ６、
０􀆰 ２７２ １、 ０􀆰 ５１２ ８、 ０􀆰 ０５４ ８ ｍｇ ／ ｇ。 本研究建立的

方法操作简单， 精密度与重复性、 稳定性好， 专属

性强， 以期为九龙盘质量控制的研究提供依据。
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