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降脂轻身茶中槲皮素的含量测定
袁宙新，刘忠达

#浙江省丽水市中医院，浙江 丽水 $!$%%% &
摘要：目的 利用反相高效液相色谱法测定降脂轻身茶中槲皮素的含量’ 为降脂轻身茶的质量控制提供依据。方法 采用 ()*+,-.)/ 01#钻
石 & 23" 色谱柱 # !4% ++ 5 67 8 ++，4 !+&，以甲醇 9 水 9 磷酸 # 44 : 64 : %7 ! &流动相，流速为 %7 ; +< = +)-，检测波长为 !46 -+。结果 槲皮素

进样量在 %7 %4 > 37 % !? 范围内与峰面积线性关系良好，平均回收率为 ;87 !@ ，!"# A 37 ""@ # $ A 4 &。结论 所建立的方法简便、准确、可

靠，可作为制剂的质量控制方法。
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表 3 槲皮素加样回收试验结果

样品含量（!?）

%7 %$3 ;!
%7 %$3 ;%
%7 %$% ;!
%7 %$% ;!
%7 %$% ""
%7 %$% ;6

加入量（!?）

%7 %$$ 8%
%7 %$$ 8%
%7 %8Y !%
%7 %8Y !%
%7 3%% "%
%7 3%% "%

测得量（!?）

%7 %86 ;$
%7 %86 Y!
%7 %;" !3
%7 %;Y ;!
%7 3$3 $%
%7 3$! 3%

回收率（@ ）

;"7 !6
;Y7 8"

3%%7 3$
;;7 Y%
;;7 8%

3%%7 $8

（@ ）

;;7 !;

!"#（@ ）

37 %;

降脂轻身茶系加有厚朴、决明子、山楂、枳壳、枳实、白术等 ;
味中药的袋泡茶。长期临床应用表明，它具有降脂减肥、消食化积、

润肠通便等功效，且疗效确切。处方中食凉茶为蜡梅科植物柳叶蜡

梅 :),C*$’$5)&2 "’6,=,7*6,&2 Z7 [7 QJ 的干燥叶，为方中君药，其中含

有槲皮素。笔者采用高效液相色谱法测定了降脂轻身茶中槲皮素

的含量，为该药的质量控制提供了依据。

( 仪器与试药

美国 1)GE, 9 0CGF \/DE, 9 R/J."高效液相色谱仪’ 英谱色谱数

据工作站’ ]M 9 6%%(^ 型超声波清洗器。槲皮素对照品 #中国药品

生物制品检定所 ’ 纯度 _ ;;@ ，批号为 %%"3 9 ;$%6 &；降脂轻身茶

#浙江省丽水中医院制剂室 &。甲醇为色谱纯’ 水为二次重蒸水’ 其

余试剂均为分析纯。

" 方法和结果

!" # 色谱条件

色谱柱：()*+,-.)/ 01#钻石 & 23" 柱 # !4% ++ 5 67 8 ++’ 4 !+&；
流动相：甲醇 9 水 9 磷酸 # 44 : 64 : %7 ! &；流速：%7 ; +< = +)-；检测波

长：!46 -+；柱温：室温。理论塔板数以槲皮素峰计应不低于 $ %%%。

在上述色谱条件下’ 降脂轻身茶样品中槲皮素色谱峰与其他成分

峰分离良好’ 缺食凉茶样品无干扰，见图 3。

!" ! 供试品溶液制备

取本品约 %7 8 ?’ 精密称定，置 !4 +< 量瓶中，加 ! +< 盐酸及

!% +< 甲醇’ 超声处理 $% +)-’ 放冷，加甲醇至刻度，摇匀，滤过’ 取

续滤液作为供试品溶液。

!" $ 方法学考察

标准曲线制备：精密称取经五氧化二磷干燥至恒重的槲皮素

对照品 !7 4 +?，置 4% +< 量瓶中，加甲醇至刻度，制成质量浓度为

%7 %4% +? = +< 的溶液，精密吸取 3，!7 4，3%，34，!% !< 注入液相色

谱仪，测定峰面积。以槲皮素进样量为横坐标、色谱峰峰面积为纵

坐标绘制标准曲线。结果表明，槲皮素进样量在 %7 %4 > 37 % !? 范围

内与峰面积线性关系良好 ’ 回归方程 % A 6"% Y667 Y D 9 ! ;3!7 8’
9 A %7 ;;; ;。

专属性考察：按处方比例及生产工艺’ 制备缺食凉茶的空白对

照样品’ 按供试品制备方法处理得到阴性对照品溶液，并将其测定

结果与对照品溶液的进行比较。结果在与槲皮素对照品相应保留

时间的位置上无吸收峰，表明在该试验条件下样品中其他组分对

槲皮素测定无干扰（见图 3）。

精密度试验：取对照品溶液 4 !<，连续进样 4 次，测得槲皮素

峰面积的 !"# 为 %7 ;4@ 。

稳定性试验：将供试品溶液在室温下放置’ 于 %’ !’ 6’ 8’ " F 时

分别进样’ 测得槲皮素峰面积的 !"# 为 37 %!@ 。

重现性试验：分别称取同一批号 #批号为 %6%;33 & 样品 4 份 ’
按照供试品溶液制备方法操作，精密吸取供试品溶液 !% !<，注入

液相色谱仪，测定峰面积，分别计算含量。结果槲皮素平均含量为

%7 3%Y ! +? = ?，!"# 为 37 ;$@ ，表明方法具有良好的重现性。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为 %6%;33），按对照品

加入量的不同设高、中、低 $ 组，每组取样两份，分别加入对照品，

照上述供试品溶液制备方法操作，测定含量。结果见表 3。

!" % 样品含量测定

按供试品溶液制备方法和含量测定方法’ 分别测定 4 批降脂
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轻身茶样品中槲皮素的含量N 结果批号为 @B@"==，@B@"=>，@B=@!=，

@B=@P@，@B===P 的 降 脂 轻 身茶 中 槲 皮 素 的 含 量 分 别 为 @9 =@Q !，

@9 =@B ?，@9 @>? C，@9 =@= Q，@9 =@@ P 1I J I。

? 讨论

!" # 食凉茶系浙江省丽水地区畲族习用药材，其主要成分为黄酮

类和生物碱类。

!" $ 经试验比较，在新选的几种流动相中甲醇 < 水 < 磷酸系统的

峰形最好，故确定以甲醇 < 水 < 磷酸 E ?? F B? F @9 ! G为流动相。以此

为溶剂，发现槲皮素在 !?B 51 波长处有最大吸收，因而确定 !?B 51
为检测波长。

!" ! 供试品溶液的最佳制备方法最终确定为加盐酸，并以甲醇为

提取溶剂，超声提取 P@ 1+5。
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高效液相色谱法测定去氧氟尿苷含量及其有关物质
郝万红 =，孙红梅 !

（=9 山东万杰高科技股份有限公司制药厂，山东 淄博 !??!=P； !9 山东淄博万杰医院，山东 淄博 !??!=P）

摘要：目的 用高效液相色谱法（-./0 法）测定去氧氟尿苷的含量及其有关物质。方法 采用 ;+(1$5&+* 0=> 柱（!?@ 11 A B9 C 11，? !1），流

动相为乙腈 < 水（= F =），检测波长为 !C" 51，流速为 @9 > 1/ J 1+5。结果 去氧氟尿苷质量浓度在 =@9 @ W !@@9 B !I J 1/ 范围内与峰面积线性

关系良好，2 K @9 """ " E % K ? G，平均回收率为 =@@9 !M ，I)J K @9 =BM 。结论 -./0 法简便、准确，专属性好，灵敏度高，可用于去氧氟尿苷含

量及有关物质的测定。

关键词：去氧氟尿苷；含量测定；有关物质；高效液相色谱法
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去氧氟尿苷 R= S（2$6+3*74+2+5%，?X < ;YZU）是 ? < 氟尿嘧啶（? < YZ）

的衍生物，属抗代谢类抗肿瘤药。去氧氟尿苷合成过程中可能引入

的杂质是中间体 ?X < 脱氧 < !X，PX < [ < 异丙基 < ? < 氟尿苷（中间

体 \），笔者采用高效液相色谱法（-./0 法）对去氧氟尿苷含量及

已知的有关物质进行了测定。

F 仪器与试药

日 立 高 效液 相 色 谱 仪（日本 日 立 ），包 括 / < !=P@ 型 泵 ，/ <
!B@@ 型紫外检测器，]!@@@ 色谱工作站（浙大智达）。去氧氟尿苷

（本厂自制）；去氧氟尿苷对照品（批号为 @B@B"@=，山东省药品检验

所标 定，含 量按 干 燥品 计为 ""9 CM ）；中间 体 \ 对 照 品（批 号为

!@@?==@!，江 阴 市 永 达 化 工 有 限 公 司 ，含 量 为 ""9 CM ）；乙 腈 为

-./0 级；其余试剂均为分析纯。

A 方法与结果

$" # 色谱条件

色谱柱：;+(1$5&+* 0=> 柱（!?@ 11 A B9 C 11，? !1）；流动相：乙

腈 < 水（= F =）；检测波长：!C" 51；流速：@9 > 1/ J 1+5；进样量：!@ !/；

柱温：室温。

$" $ 检测波长选择

分别取去氧氟尿苷与中间体 \ 对照品适量，用流动相溶解并

稀释成质量浓度为 =@ !I J 1/ 的溶液，在 ="@ W B@@ 51 波长范围内

扫描，二者均在 !C" 51 波长处有最大吸收，故选择 !C" 51 作为测

定波长。

$" ! 专属性试验

分别取去氧氟尿苷与中间体 \
对 照 品 约 !@ 1I，精 密 称 定 ，用 流

动 相 溶 解 并 稀 释 成 质 量 浓 度 为

=@ !I J 1/ 的 溶 液 ，将 ! 种 溶 液 分

别 进 样 及 等 比 例 混 合 后 进 样 ，各

!@ !/，记录色谱图 E 图 = G。去氧氟

尿苷的保留时间为 P9 C 1+5，中间体

\ 的保留时间为 C9 " 1+5。可见在此

色谱条件下两者能够完全分离。

$" % 线性关系考察

取去氧氟尿苷对照品约 !? 1I，

精密称定，置 ?@ 1/ 量瓶中，用流动

相溶解并稀释至刻度，摇匀，即得

去氧氟尿苷对照品溶液。精密量取

对照品溶液适量，用流动相稀释，

配 制 成 质 量 浓 度 为 =@9 @，!@9 @，

?@9 =，=@@9 !，!@@9 B !I J 1/ 的系列
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