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摘要 }目的  研究贵州苦荞麦中槲皮素含量测定方法 ∀方法  采用高效液相色谱法测定贵州苦荞麦中槲皮素含量 ∀色谱柱

为 ⁄¬¤°²±¶¬
×�

≤t{ xΛ°ouxs°° ≅ wqy°°o流动相为甲醇 2sqwh磷酸 kxsΒxslo检测波长为 vys±°∀结果  线性关系良好 o平均加

样回收率为 ||q{xh o� ≥⁄ � sqvzh ∀结论  本法快速 !简便 o结果准确 ∀
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≤t{ xΛ°ouxs°° ≅ wqy°°q Ρ ΕΣΥΛΤΣ  ×«̈
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� ≥⁄ � sqvzh kν � xlqΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  ×«̈ ° ·̈«²§¬¶µ¤³¬§o¶¬°³̄¨¤±§¤¦¦∏µ¤·̈q

ΚΕΨ Ω ΟΡ ∆ Σ: � °�≤~ Πολψγονυµ ταταριχυµ ~ ∏́̈ µ¦̈·¬±

  苦荞麦 Πολψγονυµ ταταριχυµ �¬±±q属蓼科植物 o俗称苦

荞 ∀苦荞麦性味苦 !平 !寒 o有益气力 o续精神 o利耳目 o有降

气宽肠健胃的作用 ∀除可供食用外 o据资料报道苦荞麦中所

含的主要有效成分槲皮素具有很好的祛痰 !止咳 !降低血压 !

增强毛细血管抵抗力 !调节血脂 !抗过敏等作用 ≈x  ∀关于苦

荞麦开发利用在诸多文献资料中屡见报道 o但来源丰富的贵

州产苦荞麦粉的成分分析未见报道 o笔者采用高效液相色

谱法建立了贵州地区产苦荞麦 ≈t 中槲皮素的含量测定方法 ∀

1  材料与仪器

1q1  材料

贵州苦荞麦种子经粉碎 o过二号 kuw目 l标准筛 o取粉即

得 ~槲皮素对照品 k批号 }tsss{t p usswsy供含量测定用 于

tusε 干燥 w«后用 �∂ 法含量测定按 tssh 计 � °�≤法按

|zqvh计 l由中国药品生物制品检定所提供 ~甲醇为色谱纯 o

其余试剂为分析纯 ∀

1q2  仪器
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�≤ 2usts��×
高效液相色谱仪 o�≤¶²̄∏·¬²±色谱工作站 ∀

2  方法 ≈224 与结果

2q1  色谱条件与系统适应性试验

色谱柱 }⁄¬¤°²±¶¬
×�

≤t{ xΛ°ouxs°° ≅ wqy°°~流动相 }

甲醇 2sqwh磷酸 kxsΒxsl~流速 }t°�r°¬±~检测波长 }vys±°~

柱温 }vsε ~理论板数 }按槲皮素峰计算应不低于 u sss~分离

度 }应不小于 tqx∀

2q2  对照品溶液的制备

精密称取经 tusε 干燥 w«的槲皮素对照品适量 o加甲醇

制成每 t°�中含 sqsw°ª的溶液 o即得 ∀

2q3  供试品溶液的制备

2q3q1  样品提取条件的优化试验

精密称取贵州苦荞麦粉约 tªo共 {份 o分别精密加入乙

醇 2uxh盐酸 kwΒtl溶液 ux°�及甲醇 2uxh 盐酸 kwΒtl溶液

ux°�o称定重量 o按表 t /处理方法 0栏依次处理样品 o补液

后 o滤过 o精密吸取续滤液 v°�o置 ux°�量瓶中并用甲醇定

容 o用 sqwxΛ°微孔滤膜滤过 o取续滤液 o即得优化试验供试

液 ∀精密量取对照品溶液及上述 {份样品溶液各 tsΛ�o分

别进样 o记录色谱 o按外标法计算 ∀结果见表 t∀

表 1  样品优化试验结果

Ταβ 1  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²© ¬̈¦̈ ¯̄ ±̈··∏µ± ·² ·̈¶·¶

序号 提取液组成 !比例及用量 处理方法 时间 含量

t 乙醇 2uxh盐酸 kwΒtlux°� 水浴回流 vs°¬± vqzuv

u 乙醇 2uxh盐酸 kwΒtlux°� 水浴回流 t« wq{|s

v 甲醇 2uxh盐酸 kwΒtlux°� 水浴回流 vs°¬± zqtsu

w 甲醇 2uxh盐酸 kwΒtlux°� 水浴回流 t« zqyx|

x 乙醇 2uxh盐酸 kwΒtlux°� 超声提取 vs°¬± uqvut

y 乙醇 2uxh盐酸 kwΒtlux°� 超声提取 t« vqu{y

z 甲醇 2uxh盐酸 kwΒtlux°� 超声提取 vs°¬± xqvvz

{ 甲醇 2uxh盐酸 kwΒtlux°� 超声提取 t« xq|u{

2q3q2  供试品溶液的制备方法  精密称取贵州苦荞麦粉

tªo精密加入甲醇 2uxh 盐酸 kwΒtl溶液 ux°�o称定重量 o置

水浴中回流 t«o冷却 o用提取液补足重量 o滤过 o精密吸取续

滤液 v°�置 ux°�量瓶中 o加甲醇至刻度 o摇匀 o用 sqwxΛ°

微孔滤膜滤过 o取续滤液 o即得 ∀

2q4  线性关系

精密量取槲粉素对照品溶液 ksqswws{°ª# °�
pt

luoyo

tsotwot{Λ�分别进样 o记录色谱 o以进样量 kΛªl为横坐标 o

峰面积为纵坐标 o作图 o计算得回归方程 }Ψ � v{tssyy. |uvzz

Ξ n tvuvw. vssss, ρ� sq||| |uo表明槲皮素 sqs{{ ty °ª ∗

sqz|v ww °ª范围内有良好的线性关系 ∀

2q5  精密度试验

取对照品溶液 tsΛ�o重复进样 x次 o记录色谱 o计算 o

� ≥⁄值为 squzh ∀

2q6  重复性试验

精密称取贵州苦荞粉 x份 o按 /供试品溶液的制备 0项下

所述方法 o制备 x份供试品溶液 o分别进样 o记录色谱 o计算 o

平均含量为 zqyxy°ª# ª
pt
o� ≥⁄值为 sq{zh ∀

2q7  稳定性

取室温下供试品溶液 tsΛ�分别于 souowoyo{«进样 o记

录色谱 o计算 o� ≥⁄值为 sqvvh ∀

2q8  加样回收率试验

精密称取贵州苦荞麦粉 sqxªo再精密加入对照品溶液

k精密称取经 tusε 干燥 w«的槲粉素对照品适量 o加甲醇制

成每 t°�中含 wqtxww°ª的溶液 lt°�o挥干后 o按 /供试品溶

液的制备 0项下操作 o取所得溶液 tsΛ�进样 o记录色谱 o计算

回收率 o结果见表 uo平均回收率为 ||q{xh o� ≥⁄为 sqvzh ∀

表 2  加样回收率和精密度 kν � xl

Ταβ 2  ×«̈ µ̈¶∏̄·²©µ̈¦²√ µ̈¼ ·̈¶·¤±§³µ̈¦¬¶¬²±kν � xl

样品取量

k°ªl

含被测组分

k°ªl

加入量

k°ªl

测得量

k°ªl

回收率

kh l

sqxsuw vq{wyt wqtxww zq||tu ||qz{

sqxssw vq{vs{ wqtxww {qsssy tssqvz

sqxs|v vq{||s wqtxww {qsu{v ||qws

sqxsyt vq{zwx wqtxww {qstx| ||qy|

sqxsvw vq{xv{ wqtxww {qss|| tssqsw

2q9  样品测定

精密称取贵州苦荞麦粉 o按 /供试品溶液的制备 0项下所

述方法 o制备供试品溶液 o分别吸取供试品溶液与对照品溶

液 ksqsww s{°ª# °�
pt
l各 tsΛ�o进样 o记录色谱 o测定峰面

积 o计算 o结果见表 u∀

表 3  样品测定结果

Ταβ 3  ×«̈ µ̈¶∏̄·¶²©·«̈ ¶¤°³̄¨§̈ ·̈µ°¬±¤·¬²±

样 品 含 量 k°ª# ªpt l

t zqyx|

u {qss{

v {qswz

3  讨论

3q1  测定波长的选择

经紫外分光光度计 k�∂ p uxxs型 l扫描 o对照品溶液在

vys±°波长处有最大吸收 ∀

3q2  流动相比例调节

流动相曾采用甲醇 2水 kwzΒxvlo但槲皮素峰拖尾因子为

sq{zo经改为甲醇 2sqwh 磷酸 kxsΒxsl后 o槲皮素峰峰形对

称 ∀
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