
发油应用。
结果显示， 以离子液体和水为混合溶剂时， 前者可增

加马齿苋挥发油提取率， 其中 ［ＯＭＩＭ］ Ｂｒ－水所提取出的

挥发油成分最多， 有助于该类成分的提取。
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摘要： 目的　 建立 ＨＰＬＣ 法同时测定枸杞配方颗粒中 ４ 种成分的含量。 方法　 该药物甲醇提取液的分析采用 Ｗａｔｅｒｓ Ｔ３
色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长

２７０ ｎｍ。 结果　 ５⁃羟甲基糠醛、 对香豆酸、 芦丁、 肉桂酸在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９９ ９）， 平均加样回收率
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　 　 枸杞子为茄科植物宁夏拘杞 Ｌｙｃｉｕｍ ｂａｒｂａｒｕｍ Ｌ． 的干燥

成熟果实， 具有滋补肝肾、 益精明目的功效， 用于治疗虚

劳精亏、 腰膝酸痛、 眩晕耳鸣、 阳萎遗精、 内热消渴、 血

虚萎黄、 目昏不明［１⁃２］ ， 富含大量多糖［３⁃５］ 、 类胡萝卜

素［６⁃７］ 、 生物碱［８⁃１０］ 、 黄酮［１０⁃１３］等成分， 具有广泛的生物活

性及营养价值， 已被列入我国药食同源品种目录中［１４⁃１６］ 。
目前， 临床中药处方中的药材大多以饮片形态入药， 随着

现代科技的进步， 各种相关新剂型层出不穷［１７⁃１８］ ， 其中配

方颗粒因其规格统一、 质量标准统一、 携带便利、 服用方

便等特点， 具有较广泛的应用前景［１９⁃２０］ 。
枸杞子配方颗粒是以枸杞子为原料， 经提取、 浓缩、

干燥、 制粒、 包装等工序制成的新型中药制剂［２１］ ， 近年来

相关研究主要集中于枸杞多糖［２２⁃２４］ ， 鲜有涉及其他成分的

含量测定。 为了有效评价和控制枸杞子配方颗粒质量， 本

实验建立 ＨＰＬＣ 法同时测定该制剂中 ５⁃羟甲基糠醛、 对香

豆酸、 芦丁、 肉桂酸的含量。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 高效液相色谱仪， 配置 Ｇ１３７９Ａ 在

线真空脱气机、 Ｇ１３１１Ａ 四元梯度泵、 Ｇ１３１３Ａ 自动进样器、
Ｇ１３１６Ａ 柱温箱、 Ｇ１３１４Ｂ 紫外检测器 （美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）；
超声波提取器 （上海科导超声仪器有限公司）； Ｏｐｔｉｏｎ Ｒ７⁃
Ｆｌｅｘ２ 纯水 ／超纯水一体系统 ［威立雅水处理技术 （上海）
有限公司］。
１􀆰 ２　 试剂与药物 　 ５⁃羟甲基糠醛 （纯度 ９８􀆰 ７％ ， 批号

１１１６２６⁃２０２１１４）、 芦 丁 （ 纯 度 ９１􀆰 ６％ ， 批 号 １０００８０⁃
２０２０１２）、 肉桂酸 （纯度 ９８􀆰 ８％ ， 批号 １１０７８６⁃２０１６０４） 对

照品 （中国食品药品检定研究院； 对香豆酸对照品 （成都

普菲德生物技术有限公司， 纯度≥９８％ ， 批号 １８０１１６０５）。
枸杞子配方颗粒由劲牌持正堂药业有限公司提供， 批号

Ｃ２０３９２０１２０１１、 Ｃ２０３９２０１２０２１、 Ｃ２０３９２０１２０３１。 乙腈为色

谱纯 （美国费希尔公司）； 磷酸为色谱纯 （美国默克公

司）； 其他试剂均为分析纯； 水为超纯水。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 色谱条件 　 Ｗａｔｅｒｓ ＡｔｌａｎｔｉｓＴＭ Ｔ３ 色谱柱 （ ４􀆰 ６ ｍｍ ×
２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸， 梯度洗脱， 程

序见表 １； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长

２７０ ｎｍ。
表 １　 梯度洗脱程序

时间 ／ ｍｉｎ 乙腈 ／ ％ ０􀆰 １％ 磷酸 ／ ％
０ ２ ９８
５ ２ ９８
２５ １０ ９０
３２ １０ ９０
６０ ３０ ７０
７０ ５０ ５０
７５ ５０ ５０

２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液 　 精密称取 ５⁃羟甲基糠醛、 对香豆酸、
芦丁、 肉桂酸对照品适量， 甲醇溶解， 制成每 １ ｍＬ 分别含

０􀆰 １、 ０􀆰 ０５、 ０􀆰 ０５、 ０􀆰 ０２５、 ０􀆰 ０２５ ｍｇ 上述成分的溶液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 称取本品粉末 ０􀆰 ２ ｇ， 置于 ２０ ｍＬ 棕

色量瓶中， 加 １５ ｍＬ 甲醇超声处理 １５ ｍｉｎ， 冷却至室温，
甲醇定容至刻度， 摇匀， ０􀆰 ２２ μｍ 微孔滤膜过滤， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液 　 称取辅料麦芽糊精粉末 ０􀆰 ２ ｇ， 置

于 ２０ ｍＬ 棕色量瓶中， 加 １５ ｍＬ 甲醇超声处理 １５ ｍｉｎ， 冷

却至室温， 甲醇定容至刻度， 摇匀， ０􀆰 ２２ μｍ 微孔滤膜过

滤， 即得。
２􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 １　 系统适应性考察　 取对照品、 供试品、 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， 供试品、 对照品溶液中各成分在相同保留时间

处均有相应色谱峰， 阴性无干扰。

１． ５⁃羟甲基糠醛　 ２． 对香豆酸　 ３． 芦丁　 ４． 肉桂酸

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

２􀆰 ３􀆰 ２　 线性关系考察　 按 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法制备对照品

溶液， 并稀释成 ５ 个质量浓度， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下各

进样 １０ μＬ 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 ／ （ｍｇ·Ｌ－１）
５⁃羟甲基糠醛 Ｙ＝５３􀆰 ５０９ ６Ｘ＋１２􀆰 ８９０ ９ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ６１７ ８～７４􀆰 １４７ ４

对香豆酸 Ｙ＝２９􀆰 ４０８ ８Ｘ＋２􀆰 ９３７ ４ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ２７８ ２～３３􀆰 ３８２ ８
芦丁 Ｙ＝１７􀆰 ４５２ ８Ｘ＋１􀆰 ４４４ ０ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ２２９ ２～２７􀆰 ５１０ ０

肉桂酸 Ｙ＝８８􀆰 ５７０ ２Ｘ＋４􀆰 １６４ １ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 １２５ １～１５􀆰 ０１２ ６

２􀆰 ３􀆰 ３　 精密度试验　 取同一份供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项

色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得 ５⁃羟甲基糠醛、 对香豆酸、
芦丁、 肉桂酸峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ２２％ 、 ０􀆰 ２５％ 、 ０􀆰 ５７％ 、
１􀆰 ２１％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ４　 稳定性试验 　 取同一份供试品溶液， 于 ０、 ２、 ６、
１２、 １８、 ２２ ｈ 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得 ５⁃羟
甲基糠醛、 对香豆酸、 芦丁、 肉桂酸峰面积 ＲＳＤ 分别为

０􀆰 ３９％ 、 ０􀆰 ７９％ 、 １􀆰 ２６％ 、 １􀆰 ５８％ ， 表明溶液在 ２２ ｈ 内稳定

性良好。
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２􀆰 ３􀆰 ５　 重复性试验　 取同一份本品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方

法平行制备 ６ 份供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样

测定， 测得 ５⁃羟甲基糠醛、 对香豆酸、 芦丁、 肉桂酸含量

ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ４６％ 、 ０􀆰 ３９％ 、 ０􀆰 ７６％ 、 １􀆰 ０１％ ， 表明该方法

重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ６　 加样回收率试验　 精密称取同一份本品 ０􀆰 １ ｇ， 共 ９
份， 置于 ２０ ｍＬ 棕色量瓶中， 平均分成 ３ 组， 每组分别加

入对照品溶液 ０􀆰 ８、 １􀆰 ０、 １􀆰 ２ ｍＬ， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 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， ５⁃羟甲基糠醛、 对香豆酸、 芦丁、 肉桂

酸平 均 加 样 回 收 率 分 别 为 １００􀆰 ７％ 、 １０１􀆰 ２％ 、 ９９􀆰 ３％ 、
１０１􀆰 ５％ ， ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ５６％ 、 １􀆰 ０１％ 、 １􀆰 ７３％ 、 １􀆰 ２９％ 。
２􀆰 ３􀆰 ７　 样品含量测定 　 取 ３ 批样品， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方

法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定，
计算含量， 结果见表 ３。

表 ３　 各成分含量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）
批号 ５⁃羟甲基糠醛 对香豆酸 芦丁 肉桂酸

Ｃ２０３９２０１２０１１ ０􀆰 ７０ ０􀆰 ２１ ０􀆰 ０８１ ０􀆰 ００６ ５
Ｃ２０３９２０１２０２１ ０􀆰 ５７ ０􀆰 １９ ０􀆰 ０７５ ０􀆰 ００６ １
Ｃ２０３９２０１２０３１ ０􀆰 ７８ ０􀆰 ２６ ０􀆰 ０８９ ０􀆰 ００６ ８

３　 讨论

３􀆰 １　 检测波长筛选　 本实验分别在 ２５０、 ２７０、 ２８０、 ２９０、
３１０、 ３２０、 ３３０ ｎｍ 波长处采集供试品溶液色谱图， 对其整

体性进行考察， 发现各成分色谱峰在 ２７０ ｎｍ 处均有良好的

响应值。 最终确定， 检测波长为 ２７０ ｎｍ。
３􀆰 ２　 提取溶剂筛选　 本实验分别以纯水、 ５０％ 甲醇、 甲醇

为溶剂进行提取， 发现各成分含量差异不大， 但纯水提取

后过滤时阻力大而难以进行； 甲醇提取时色谱图基线平稳，
杂质峰少。 最终确定， 提取溶剂为甲醇。
３􀆰 ３　 流动相筛选 　 本实验考察了乙腈⁃水、 乙腈⁃０􀆰 １％ 乙

酸、 乙腈⁃０􀆰 １％ 甲酸、 乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸、 甲醇⁃０􀆰 １％ 磷酸洗

脱后各成分色谱峰对称性、 基线漂移情况。 最终确定， 流

动相为乙腈⁃０􀆰 １％ 磷酸。
４　 结论

本实验建立了 ＨＰＬＣ 法同时测定枸杞子配方颗粒中 ５⁃
羟甲基糠醛、 对香豆酸、 芦丁、 肉桂酸的含量， 该方法操

作简便， 稳定性好， 结果准确可靠， 可为该制剂质量控制

提供参考。
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