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摘　要　目的：建立贯叶金丝桃中芦丁与金丝桃苷的含量测定方法。方法：采用高效液相色谱仪，使用 ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（２５０

ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为甲醇乙腈四氢呋喃０．４％醋酸 （１∶１∶１８∶８０），流速为０．７ｍｌ·ｍｉｎ－１，检测波长为 ３５８ｎｍ，柱
温为３０℃。结果：芦丁在０．２０６～１．２３６μｇ范围内有良好的线性关系，ｒ＝０．９９９９。金丝桃苷在０．１４４～０．８６４μｇ范围内有良
好的线性关系，ｒ＝０．９９９８；芦丁的平均加样回收率为９８．５７％，ＲＳＤ为０．９４％，金丝桃苷的平均加样回收率为９８．５７％，ＲＳＤ为
０．９４％。结论：该方法简便快捷，准确度高。
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　　贯叶金丝桃主要成分有芦丁、金丝桃苷等，具有
清热解毒，止血，利尿等功效。为有效控制药材质

量，对贯叶金丝桃药材的含量测定方法进行了研究，

采用ＨＰＬＣ法建立了测定贯叶金丝桃中芦丁、金丝
桃苷的含量方法。报道如下。

１　仪器与试药

ＬＣ２０１０高效液相色谱仪，ＣＬＡＳＳＶＰ工作站
（日本岛津分析仪器有限公司）。芦丁对照品（中国

药品生物制品检定所，供含量测定用，批号：００８０
９７０５），金丝桃苷对照品（中国药品生物制品检定
所，供含量测定用，批号：１１１５２１２００３０３）。贯叶金
丝桃购于亳州药材市场，经本院中药室徐国经教授

鉴定为藤黄科植物贯叶金丝桃全草。甲醇、乙腈、四

氢呋喃为色谱纯，其余所用试剂均为分析纯，水为重

蒸水。

２　方法与结果
２．１　色谱条件

色谱柱 ：ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５

μｍ）；甲醇乙腈四氢呋喃０．４％醋酸 （１∶１∶１８∶８０）
为流动相 ；流速为０．７ｍｌ·ｍｉｎ－１；检测波长为３５８
ｎｍ；柱温 ：３０℃。进样量１０μｌ。理论塔板数按芦
丁峰计算，不得低于６０００。色谱图见图１。

Ａ．对照品　Ｂ．供试品　１．芦丁　２．金丝桃苷

图１　ＨＰＬＣ色谱图

２．２　对照品溶液的制备
精密称取芦丁、金丝桃苷对照品适量，加甲醇制

成每１ｍｌ含芦丁１０３μｇ和金丝桃苷７２μｇ的溶液，
作为对照品溶液。

２．３　供试品溶液的制备
取药材细粉１ｇ，精密称定，置磨口烧瓶中，加

６０％乙醇５０ｍｌ超声提取３０ｍｉｎ，滤过，用６０％乙醇
洗涤滤渣，合并洗液和滤液，蒸干，加甲醇溶解定容
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至５０ｍｌ容量瓶中，用０．４５μｍ滤膜过滤，即得。
２．４　线性关系考察

分别精密吸取芦丁和金丝桃苷的混合对照品

溶 液２，４，６，８，１０，１２μｌ注入液相色谱仪中，测定峰
面积，以峰面积和进样量进行线性回归。芦丁回归

方程：Ｙ＝２．２６×１０６Ｘ－７１．４９，ｒ＝０．９９９９，线性范
围：０．２０６～１．２３６μｇ；金丝桃苷回归方程：Ｙ＝２．４２
×１０６Ｘ＋１６６．５０，ｒ＝０．９９９８，线性范围：０．１４４～
０．８６４μｇ。结果表明，芦丁和金丝桃苷对照品在上
述范围内线性关系良好。

２．５　精密度试验
精密吸取上述混合对照品溶液５μｌ，进行重复

进样６次，按上述色谱条件测定，结果芦丁和金丝桃
苷对照品色谱峰的 ＲＳＤ分别为０．７５％、０．８８％。结
果表明仪器精密度良好。

２．６　稳定性试验
取“２．３”项下的供试品溶液，分别在０，２，４，６，

８，１０ｈ进样１０μｌ，测定各峰面积，计算芦丁、金丝桃
苷含量，其 ＲＳＤ分别为０．８５％、０．７２％。结果表明
供试品溶液在１０ｈ内稳定。
２．７　重复性试验

取同一批号的药材１ｇ，按“２．３”项下的方法，
精密称定６份，制备供试品溶液，平行测定，计算芦
丁、金丝桃苷含量，结果平均含量分别为０．４２％、
０．２５％，ＲＳＤ分别为１．２４％、１．４５％，表明此方法的
重复性良好。

２．８　加样回收率试验
精密称取芦丁、金丝桃苷对照品适量，配制成浓

度为０．５２、０．３１ｍｇ·ｍｌ－１的混合对照品溶液。取
已知含量的药材０．５ｇ，平行试验６份，精密称定，分
别加入混合对照品溶液５ｍｌ，按“２．３”项下的方法
制备供试液，精密吸取１０μｌ，注入液相色谱仪，按上
述色谱条件测定，芦丁的平均加样回收率为

９８．７９％，ＲＳＤ为０．９１％，金丝桃苷的平均加样回收
率为９８．５７％，ＲＳＤ为０．９４％。
２．９　样品含量测定

取５批样品细粉，按“２．３”项下操作，制成供试
品溶液。精密吸取供试品溶液１０μｌ进样。计算含
量。

结果见表１。
表１　样品中芦丁、金丝桃苷含量测定结果（ｎ＝３）

样品 芦丁（％） 金丝桃苷（％）

１ ０．４５ ０．２８

２ ０．４２ ０．２５

３ ０．４６ ０．２７

４ ０．５０ ０．３０

５ ０．３８ ０．２２

３　讨论
３．１　供试品制备方法的考察

在对贯叶金丝桃药材中芦丁、金丝桃苷的含量

测定中，曾对不同溶剂和不同提方法进行了考察。

首先对超声、回流两种提取方法进行研究，结果回流

提取与超声提取所测含量接近，超声提取简便，所以

选用此法。根据芦丁、金丝桃苷的化学性质，分别采

用５０％、６０％、７０％的乙醇、甲醇进行超声提取，结
果６０％乙醇提取效率最高。在此基础上对提取时
间（２０，３０，４０ｍｉｎ）及提取溶剂用量（４０，５０，６０ｍｌ）
进行考察，最终确定了如前文所述的供试品溶液制

备方法。

３．２　流动相的考察

选择甲醇３％冰醋酸溶液（４８∶５２）［１］，乙腈
０．２％醋酸溶液（１８∶８２）［２．３］，无法将芦丁与金丝桃
苷很好的分离。采用药典项下的条件［４］并调整为

甲醇乙腈四氢呋喃０．４％醋酸 （１∶１∶１８∶８０），其中
芦丁的保留时间为１９．３２５ｍｉｎ，金丝桃苷的保留时
间为２９．６５４ｍｉｎ，此条件下芦丁与金丝桃苷可以很
好的分离，且无干扰。
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