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高效液相色谱法同时测定葵花盘粉提取物中的
东莨菪素、芦丁、槲皮素和木樨草素
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摘要:选择东莨菪素、芦丁、槲皮素和木樨草素作为葵花盘粉提取物抗痛风活性成分的代表ꎬ通过优化 ＱｕＥＣｈＥＲＳ 前处理

方法的提取液、净化剂组成以及色谱流动相组成、梯度洗脱程序、检测定量波长ꎬ建立了同时测定葵花盘粉提取物样品中

４ 种成分的高效液相色谱分析方法ꎮ ４ 种化合物的定量限和检出限范围分别为 ０􀆰 ０８~０􀆰 １５ ｍｇ / Ｌ 和 ０􀆰 ０２~０􀆰 ０６ ｍｇ / Ｌꎬ添
加回收率范围为 ８７％~９７％ꎬ相对标准偏差范围 １􀆰 １％~５􀆰 ２％ꎮ 采用该方法检测了 ３ 种葵花盘粉样品ꎬ结果表明东莨菪

素、芦丁、槲皮素和木樨草素的含量范围分别为 ６８􀆰 ７５~ １７９􀆰 ４１、４８􀆰 ５２~ ２３２􀆰 ３５、２０􀆰 ４５~ ３２􀆰 ４７ 和 ０􀆰 ３４~ １􀆰 １０ ｍｇ / ｋｇꎬ为葵

花盘粉相关产品的活性成分检测与质量控制提供了方法学参考ꎮ
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究方向为农药活性天然产物ꎮ
通讯作者:李平亮ꎬＥ￣ｍａｉｌ:ｌｉｐｉｎｇｌｉａｎｇ＿２０１０＠ １２６.ｃｏｍꎮ

　 　 向日葵发源于北美地区ꎬ是世界范围内的重

要油料作物ꎮ 葵花盘是向日葵产品加工业的副产

物ꎬ富含蛋白、脂肪、淀粉、果胶、氨基酸等营养物

质ꎬ营养价值较高[１]ꎮ 葵花盘粉提取物含有活性

多糖、黄酮等多种活性物质ꎬ除具有抗氧化、消炎

止痛、降血压、抗肿瘤的功效外ꎬ较为突出的药用

价值是可降低血尿酸浓度ꎬ用于预防或辅助治疗

痛风[２ꎬ３]ꎮ 已有研究认为ꎬ葵花盘粉中的生物碱、
黄酮和小分子肽等成分可能是其抗痛风作用的化

学物质基础ꎬ抑制黄嘌呤氧化酶(ＸＯ)是其降低血

尿酸的作用机制之一[４ꎬ５]ꎮ
目前ꎬ因肥胖、不良生活习惯、工作压力等因

素ꎬ痛风病的发病率越来越高ꎬ并日渐年轻化[６]ꎮ
葵花盘作为可食用的工业副产物ꎬ来源广泛、价格

便宜ꎬ具有多药理靶点、安全的特点ꎬ是发展抗痛

风中药、食品或保健品的理想来源ꎬ目前已有很多

科研院所和企业在做葵花盘粉相关产品的开发与

应用[７]ꎮ 但是ꎬ很多在售的葵花盘粉产品因产

地、原料、制备工艺不同而效果各异ꎬ主要原因为

药效成分不明、成分含量未知ꎬ且无规范、统一的

质量监控标准ꎮ 因此ꎬ有必要建立葵花盘粉提取
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物产品中抗痛风成分的分析检测方法ꎬ为葵花盘

粉提取物相关产品的后续研发与质量控制提供方

法学参考ꎮ
由于目前关于葵花盘粉中抗痛风活性成分的

研究报道有限ꎬ选择何种成分是建立分析方法的

首要问题ꎮ 东莨菪素(ｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎꎬ图 １)ꎬ又称东莨

菪内酯ꎬ属于香豆素类化合物ꎬ广泛分布于一些药

用植物中ꎬ具有镇痛、抑菌抗炎、降血压、抗肿瘤、
降尿酸等多种药理学活性[８]ꎮ 芦丁( ｒｕｔｉｎ)、槲皮

素(ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ)、木樨草素( ｌｕｔｅｏｌｉｎ)均属于类黄酮

化合物(图 １)ꎬ广泛存在于中草药、水果和蔬菜

中ꎬ具有抗氧化、抗肿瘤、抗炎、抗病毒、保护心血

管、降尿酸等多种活性[９ꎬ１０]ꎮ 以上 ４ 种成分均被

证实存在于葵花植物中[１１]ꎬ因而选择以上 ４ 种成

分作为葵花盘粉产品中抗痛风成分的代表ꎮ

图 １　 东莨菪素、芦丁、槲皮素和木樨草素的

化学结构式

Ｆｉｇ.１　 Ｃｈｅｍｉｃａｌ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓ ｏｆ ｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎꎬｒｕｔｉｎꎬ
ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ ａｎｄ ｌｕｔｅｏｌｉｎ

目前对于东莨菪素及 ３ 种黄酮物质的定量分

析ꎬ方法主要采用分光光度法[１２￣１４]、高效液相色

谱法(ＨＰＬＣ) [１５￣１７]、超高效液相色谱￣串联质谱法

(ＵＰＬＣ￣ＭＳ / ＭＳ)等[１８￣２０]ꎮ 分光光度法无需大型

仪器ꎬ操作简单ꎬ但分析特异性一般ꎬ容易受基质

干扰ꎬ且测定黄酮含量是总含量ꎬ无法测定单个物

质ꎻＵＰＬＣ￣ＭＳ / ＭＳ 分析法准确可靠、选择性好、灵
敏度高ꎬ但仪器使用和维护成本偏高ꎬ物质含量较

高时需要多次稀释才能进样ꎬ以免影响质谱部件ꎬ
因而更适用于测定痕量物质如植物激素、果蔬

农药残留等ꎮ 综合考虑化合物的植物体内含

量、方法的灵敏度、操作难易程度及使用成本

等ꎬ选择 ＨＰＬＣ 作为测定葵花盘粉中 ４ 种化合物

的检测方法ꎮ
基于此ꎬ通过优化样品前处理步骤和色谱分

析条件ꎬ建立了葵花盘粉提取物样品中东莨菪素、
芦丁、槲皮素和木樨草素的 ＨＰＬＣ 分析方法ꎬ测定

了不同来源葵花盘粉产品中 ４ 种成分的含量ꎬ从
而为葵花盘粉类饮品的产品研发与质量控制提供

方法学参考ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １ 　 主要仪器与试剂

ＬＣ￣２０３０ Ｄ Ｐｌｕｓ 型高效液相色谱系统(包含

ＬＣ￣２０３０ 四元低压梯度输液泵、自动进样器、ＬＣ￣
２０３０ ＰＤＡ ＤＡＤ 检测器、ＬＣ￣２０３０ Ｏｖｅｎ 柱温箱、在
线脱气机和 ＬａｂＳｏｌｕｔｉｏｎ 色谱工作站ꎬ日本岛津公

司)ꎻＦＢＺ２００２￣ＵＰ￣Ｐ 型超纯水机(青岛富勒姆科

技有限公司)ꎮ
甲醇(色谱纯ꎬ德国 Ｍｅｒｃｋ 公司)ꎻ东莨菪素

(９９％)、芦丁 (９８％)、槲皮素 ( ９８％)、木樨草素

(９８％)(ＨＰＬＣ 级ꎬ上海源叶生物科技有限公司)ꎻ
Ｎ￣丙基乙二胺(ＰＳＡꎬ４０~６０ μｍꎬ天津博纳艾杰尔

有限公司)ꎻＣ１８(４０~６３ μｍ)、石墨化炭黑(ＧＣＢꎬ
１２０￣４００ ＭＥＳＨ) (德国 ＣＮＷ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ 公司)ꎻ
中性氧化铝(１００￣２００ ＭＥＳＨꎬ国药集团化学试剂

有限公司)ꎻ其他所用试剂均为分析纯ꎮ
葵花盘粉固体饮品及葵花盘粉提取物由山东

牧香生物科技有限公司提供ꎮ
１􀆰 ２ 　 样品前处理步骤

以色谱甲醇为溶剂ꎬ配制了东莨菪素、芦丁、
槲皮素和木樨草素的标准物质溶液ꎬ浓度均为

４００􀆰 ００ ｍｇ / Ｌꎬ保存于 ４ ℃ 等待稀释使用ꎮ 称取

１􀆰 ００ ｇ 葵花粉提取物ꎬ加入 １０􀆰 ００ ｍＬ 分析纯甲

醇ꎬ涡旋振荡 １ ｍｉｎꎬ功率 １００ Ｗ 水浴超声处理

３０ ｍｉｎꎬ常温静置提取 １２ ｈꎻ移液枪移取 １􀆰 ００ ｍＬ
提取液装入离心管(提前加入 ８０ ｍｇ Ｃ１８ 填料)ꎬ
涡旋振荡 １ ｍｉｎꎻ放入离心机以转速 １０ ０００ ｒ / ｍｉｎ、
温度 ２５ ℃条件下离心 １０ ｍｉｎꎬ上清液 ０􀆰 ２２ μｍ 滤

膜过滤后ꎬ装入棕色进样小瓶ꎬ４ ℃保存等待仪器

进样ꎮ
１􀆰 ３ 　 液相色谱分析条件

色谱分离采用日本岛津 ＩｎｅｒｔＳｕｓｔａｉｎ® Ｃ１８ 反

相液相色谱柱(２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ×５􀆰 ０ μｍ)ꎻ色谱

流动相 Ａ 相为含 ０􀆰 １％磷酸的超纯水ꎬＢ 相为甲

醇ꎻ梯度洗脱程序:０~１０ ｍｉｎꎬＢ 相 ５％线性增加至

２５％ꎻ１０~ ２０ ｍｉｎꎬＢ 相 ２５􀆰 ００％线性增加至 ６０％ꎻ
２０ ~ ２５ ｍｉｎꎬ Ｂ 相 ６０％ 线性增加至 １００％ꎻ２５ ~
３０ ｍｉｎꎬＢ 相 １００％线性减少至 ５％ꎻ３０ ~ ３５ ｍｉｎꎬＢ
相保持 ５％ꎬ平衡仪器等待下一针进样ꎻＤＡＤ 检测

器:波长扫描范围 ２００ ~ ４００ ｎｍꎬ池温度 ４０ ℃ꎬ定

６８
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量波长 ３５０ ｎｍꎻ流速 １􀆰 ００ ｍＬ / ｍｉｎꎬ色谱柱柱温

３０ ℃ꎻ自动进样器:吸样速度 １５􀆰 ００ μＬ / ｓꎬ进样量

２０􀆰 ００ μＬꎬ进样前后均以 ３５􀆰 ００ μＬ / ｓ 速度清洗进

样针ꎬ样品室温度 ２５ ℃ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １ 　 前处理条件的优化

根据植物组织中 ４ 种物质含量的特点ꎬ以及

快速完成、 简便操作的要求ꎬ 选择 ＱｕＥＣｈＥＲＳ
(ＱｕｉｃｋꎬＥａｓｙꎬＣｈｅａｐꎬＥｆｆｅｃｔｉｖｅꎬＲｕｇｇｅｄꎬＳａｆｅ)方法

作为样品的前处理方法ꎮ 首先比较了甲醇和乙腈

常用溶剂ꎬ经检测发现:同等条件下ꎬ采用甲醇浸

泡提取葵花盘得到 ４ 种化合物的峰面积要大于乙

腈浸泡提取ꎬ尤其是芦丁、木樨草素ꎬ表明黄酮类

化合物更适合用甲醇来提取ꎮ 因此ꎬ选择甲醇作

为样品提取溶剂ꎮ 接着ꎬ优化了液料比 (５􀆰 ００、
１０􀆰 ００、１５􀆰 ００、２０􀆰 ００、３０􀆰 ００(ｍＬ / ｇ))ꎬ发现每克粉

末的甲醇用量≥１５􀆰 ００ ｍＬ 时ꎬ４ 种化合物峰面积

不再增加ꎬ因而选择 ２０􀆰 ００ ｍＬ 浸泡提取 １􀆰 ００ ｇ
葵花盘粉样品ꎮ 研究了不同水浴超声时间对提取

的 ４ 种物质峰面积的影响ꎬ结果显示ꎬ时间> ２５
ｍｉｎ 时 ４ 种物质峰面积均不再增加ꎬ表明 ２５ ｍｉｎ
处理使萃取的目标物质的量达到最多ꎬ综合实际

操作等因素ꎬ选择 ３０ ｍｉｎ 作为最佳的超声萃取

时间ꎮ 同时ꎬ为达到最佳的目标物质提取效率ꎬ
在超声萃取步骤后ꎬ加入常温静置提取 １２ ｈ 的

处理步骤ꎮ
添加 ４ 种化合物标准物质到样品提取液中ꎬ

添加含量均为 ５􀆰 ００ ｍｇ / Ｌꎬ研究样品的净化剂组

成ꎮ 由于提取液本身含有 ４ 种物质ꎬ所以实际检

测到的含量要高于添加含量值ꎮ 选择 ＰＳＡ、Ｃ１８、
中性氧化铝和石墨化炭黑(ＧＣＢ)作为候选净化

剂ꎬ其中 ＰＳＡ、Ｃ１８、中性氧化铝的候选用量均为

每毫升提取液 ２０、５０ 和 ８０ ｍｇꎬＧＣＢ 的候选用量

为每毫升提取液 ５、１０ ｍｇꎬ每组处理 ３ 个重复ꎮ
样品涡旋混匀后ꎬ进行 ＨＰＬＣ 分析ꎬ以添加与未添

加净化剂的峰面积之比作为回收率ꎬ从而选择合

适的净化剂ꎮ 结果如图 ２ 所示:１)添加 ＰＳＡ、中性

氧化铝、ＧＣＢ 各个剂量后ꎬ芦丁、槲皮素的回收率

低于回收率下限 ７５％(图 ２ａ、２ｃ 和 ２ｄ)ꎬ原因可能

是 ３ 种吸附剂对槲皮素、芦丁的吸附性较强ꎬ在去

除色素、酯类等杂质成分时ꎬ同时吸附去除了目标

化合物ꎻ２)添加 Ｃ１８ 各个剂量ꎬ４ 种化合物的回收

率范围 ９４％~１０８％(图 ２ｂ)ꎬ回收率较高ꎬ且低于

回收率上限(１１０％)ꎻ３) 对于 Ｃ１８ꎬ随添加量由

２０ ｍｇ 增加至 ８０ ｍｇꎬ回收率并未下降还略有上

升ꎬ原因可能是 Ｃ１８ 填料对 ４ 种物质吸附较弱ꎬ而
吸附了部分甲醇ꎬ使得提取液体积减少(实测减

少约 ２０％)ꎬ使得样品液中目标物质被相对地浓

缩ꎮ 此外ꎬ添加 ８０ ｍｇ Ｃ１８ 填料后ꎬ样品提取液颜

色变淡ꎬ表明部分杂质成分被去除掉ꎮ 因此ꎬ最终

净化步骤为:１ ｍＬ 葵花盘提取液中加入 ８０ ｍｇ
Ｃ１８ 填料ꎮ

ａ.ＰＳＡꎻｂ.Ｃ１８ꎻｃ.中性氧化铝ꎻｄ.ＧＣＢ

图 ２　 添加净化剂后提取液样品中 ４ 种化合物的

回收率

Ｆｉｇ.２　 Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ｏｆ ｆｏｕｒ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｆｒｏｍ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ｓａｍｐｌｅｓ ａｆｔｅｒ ａｄｄｉｎｇ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ａｇｅｎｔｓ

２􀆰 ２ 　 色谱检测条件的优化

４ 种物质标样分别进样后ꎬ通过 ＤＡＤ 检测器

得出 ４ 种化合物的紫外光谱图(图 ３ａ)ꎮ 由图 ３
可知ꎬ东莨菪素、芦丁、槲皮素和木樨草素在 ２００~
４００ ｎｍ 范围内有多个吸收峰ꎬ其中东莨菪素在

２２８ 和 ３４４ ｎｍ 处有明显的吸收峰ꎬ芦丁、槲皮素

和木樨草素的两个较明显的吸收峰分别出现在

２５７ 和 ３５６ ｎｍ、２５５ 和 ３７１ ｎｍ、２５４ 和 ３５０ ｎｍ 处ꎮ
各物质的吸收峰波长及光谱形状特征ꎬ与 ４ 种物

质的保留时间ꎬ是目标物质定性的主要依据ꎮ 综

合考虑梯度洗脱的漂移性、不同波长处杂质干扰、
化合物吸收特点ꎬ选择 ３５０ ｎｍ 作为 ４ 种化合物的

定量检测波长ꎮ
为缩短样品分析时间ꎬ减少杂质组分干扰ꎬ对

色谱流动相组成和比例进行了优化ꎮ 初步探索显

示:１)以甲醇和水、乙腈和水为流动相ꎬ分离效果

相似ꎬ“乙腈￣水”体系系统输液泵压力稍低ꎬ但色

谱乙腈毒性和价格较高ꎬ因而选择甲醇和水作为

流动相ꎻ２)甲醇和水等度洗脱ꎬ需要将水的比例

设置高一些( >５５％)ꎬ完全分离所需的总时间较

７８
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１.东莨菪素ꎻ２.芦丁ꎻ３.槲皮素ꎻ４.木樨草素

ａ.紫外光谱扫描图ꎻｂ.混合标准溶液(１０􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)ꎻ
ｃ.葵花盘粉样品ꎻｄ.葵花盘粉样品添加

４ 种化合物混合标准物质(２􀆰 ００ ｍｇ / ｋｇ)
图 ３　 ４ 种化合物的紫外光谱及标样溶液、

葵花盘粉样品的代表性色谱图

Ｆｉｇ.３　 ＵＶ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ ｆｏｕｒ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ａｎｄ ｔｙｐｉｃａｌ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎｓ ａｎｄ ｓｕｎｆｌｏｗｅｒ

ｃａｌａｔｈｉｄｅ ｐｏｗｄｅｒ

长(>５０ ｍｉｎ)ꎬ且峰较宽ꎻ３)梯度洗脱可在 ３５ ｍｉｎ
以内分离 ４ 种化合物及其他植物成分ꎬ流动相比

例不断变化可洗脱极性、中极性、非极性化合物ꎬ
防止物质保留于色谱柱影响柱效和寿命ꎻ４)梯度

洗脱条件下槲皮素和木樨草素峰仍有些重叠ꎬ原
因可能是两者结构仅相差一个羟基(图 １)ꎬ水相

中加入 ０􀆰 １％磷酸可以增加槲皮素和木樨草素的

分离效果ꎮ 因此ꎬ选择甲醇和含 ０􀆰 １％磷酸的水

溶液作为流动相ꎬ以梯度洗脱的模式对 ４ 种物质

进行分离ꎮ 优化后的流动相梯度洗脱程序:０ ~
１０ ｍｉｎꎬＢ 相 ５％线性增加至 ２５％ꎻ１０ ~ ２０ ｍｉｎꎬＢ
相 ２５％线性增加至 ６０％ꎻ２０~ ２５ ｍｉｎꎬＢ 相 ６０％线

性增加至 １００％ꎻ２５~ ３０ ｍｉｎꎬＢ 相 １００％线性减少

至 ５％ꎻ３０~３５ ｍｉｎꎬＢ 相保持 ５％ꎮ 此条件下的 ４
种化合物标样、葵花盘粉提取液以及葵花盘粉提

取液添加 ４ 种物质标样的代表性色谱图如图 ３ｂ、
３ｃ 和 ３ｄ 所示ꎬ东莨菪素、芦丁、槲皮素和木樨草

素的保留时间分别为 ２１􀆰 ２０、 ２２􀆰 ８０、 ２５􀆰 ５０ 和

２５􀆰 ９０ ｍｉｎꎬ单个样品检测时间为 ３５ ｍｉｎꎮ
２􀆰 ３ 　 方法学验证

２􀆰 ３􀆰 １ 　 方法的工作曲线、检出限、定量限、精密

度和重复性

配制了 ４ 种物质的混合标准溶液ꎬ系列浓度

分别为 ０􀆰 ０８、０􀆰 １０、０􀆰 １５、０􀆰 ２５、０􀆰 ５０、１􀆰 ００、５􀆰 ００、
２０􀆰 ００、５０􀆰 ００、７５􀆰 ００ 和 １００􀆰 ００ ｍｇ / Ｌꎬ采用优化后

的仪器检测条件进样ꎬ以浓度 ｘ 为自变量ꎬ以峰面

积 ｙ 为因变量ꎬ借助 Ｇｒａｐｈｐａｄ Ｐｒｉｓｍ 的线性回归

模块得出 ４ 种化合物的线性回归方程及回归系数

(Ｒ２)ꎻ对 ４ 种物质的标准溶液(１􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)进行

持续地稀释ꎬ得到不同浓度的标样稀释液ꎬ经仪器

进样ꎬ得到 ４ 种物质峰信噪比(Ｓ / Ｎ)等于 ３ 和 １０
时的对应浓度ꎬ作为分析方法的定量限(ＬＯＱ)和
检 出限(ＬＯＤ)ꎮ结果显示:东莨菪素、芦丁、槲皮

表 １ 　 ４ 种化合物的线性回归方程、检出限和定量限注

Ｔａｂ.１　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｅｑｕａｔｉｏｎꎬｌｉｍｉｔ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ(ＬＯＤ) ａｎｄ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｏｎ(ＬＯＱ) ｏｆ ｆｏｕｒ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎ Ｒｕｔｉｎ Ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ Ｌｕｔｅｏｌｉｎ
Ｌｉｎｅａｒ ｒａｎｇｅ / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ０􀆰 ０８~１００􀆰 ００ ０􀆰 １５~１００􀆰 ００ ０􀆰 ０８~１００􀆰 ００ ０􀆰 ０８~１００􀆰 ００
Ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｅｑｕａｔｉｏｎ ｙ＝ ７２ ２７３ｘ－３ ２８８ ｙ＝ ２４ １８９ｘ＋２ ５８９ ｙ＝ ３３ ６９６ｘ＋４ ７７７ ｙ＝ ８９ １６９ｘ＋１０ ６６５
Ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎꎬＲ２ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ９９９ ４ ０􀆰 ９９６ ２ ０􀆰 ９９９ ６
ＬＯＤ１) / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０２
ＬＯＱ２) / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ０􀆰 ０８ ０􀆰 １５ ０􀆰 ０８ ０􀆰 ０８

Ｉｎｔｒａ￣ｄａｙ ＲＳＤ(ｎ＝ ６) １􀆰 ２％(１０􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)ꎻ
１􀆰 ２％(１􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)

１􀆰 ２％(１０􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)ꎻ
０􀆰 ７％(１􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)

１􀆰 ３％(１０􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)ꎻ
３􀆰 ７％(１􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)

１􀆰 ８％(１０􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)ꎻ
１􀆰 ９％(１􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)

Ｉｎｔｅｒ￣ｄａｙ ＲＳＤ(ｎ＝ ６) １􀆰 ７％(１０􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)ꎻ
１􀆰 ２％(１􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)

２􀆰 ２％(１０􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)ꎻ
２􀆰 １％(１􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)

１􀆰 ４％(１０􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)ꎻ
３􀆰 ５％(１􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)

３􀆰 ９％(１０􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)ꎻ
２􀆰 １％(１􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ)

　 　 注:ｘ:Ｃｏｍｐｏｕｎｄ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ (ｍｇ / Ｌ)ꎻｙ:Ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ ｐｅａｋ ａｒｅａꎻ１)Ｓ / Ｎ＝ ３ꎻ２)Ｓ / Ｎ＝ １０ꎮ
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素、木樨草素的 ＬＯＱ 分别为 ０􀆰 ０８、０􀆰 １５、０􀆰 ０８ 和

０􀆰 ０８ ｍｇ / ＬꎬＬＯＤ 分别为 ０􀆰 ０３、０􀆰 ０６、０􀆰 ０３ 和 ０􀆰 ０２
ｍｇ / Ｌꎮ 分别配制 ４ 种化合物标准溶液 １０􀆰 ００ 和

１􀆰 ００ ｍｇ / Ｌꎬ１ ｄ 内连续进样 ６ 次ꎬ计算峰面积的日

内标准偏差ꎬ作为方法精密度的指标ꎻ在第 ２ 和

３ ｄꎬ各进样 ６ 次ꎬ计算连续 ３ ｄ 峰面积的日间标

准偏差ꎬ作为方法重复性的指标ꎮ 以上验证结果

如表 １ 所示ꎮ 由表可知ꎬ方法线性较好 ( Ｒ２ >
０􀆰 ９９)ꎬ定量限范围 ０􀆰 ０８ ~ ０􀆰 １５ ｍｇ / Ｌꎬ检出限范

围 ０􀆰 ０２ ~ ０􀆰 ０６ ｍｇ / Ｌꎬ精密度(ＲＳＤ≤３􀆰 ７％)和重

复性(ＲＳＤ≤３􀆰 ９％)良好ꎮ
２􀆰 ３􀆰 ２ 　 方法的添加回收率

将 ４ 种化合物标样分别添加至葵花盘粉样

品ꎬ物质添加含量见表 ２ꎬ各添加含量的设置参考

葵花盘样品的初始含量值ꎬ不少于初始含量值的

５％ꎮ 采用建立的前处理和仪器检测方法对样品

进行测定ꎬ并计算 ４ 种化合物的添加回收率ꎮ 由于

葵花盘粉本身含有 ４ 种物质ꎬ回收率(Ｒｅｃｏｖｅｒｙꎬ％)
的计算公式如式(１)所示:

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ(％) ＝

((检测总含量 － 初始含量) / 添加含量) × １００％ (１)

表 ２ 　 葵花盘粉样品中 ４ 种化合物的添加回收率注

Ｔａｂ.２　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｏｆ ｆｏｕｒ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｉｎ ｔｈｅ ｓｕｎｆｌｏｗｅｒ
ｃａｌａｔｈｉｄｅ ｐｏｗｄｅｒ ｓａｍｐｌｅｓ (ｎ＝ ５)

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ
Ｓｐｉｋｅｄ /

(ｍｇ􀅰ｋｇ－１)
Ｉｎｉｔｉａｌ１) /

(ｍｇ􀅰ｋｇ－１)
Ｆｏｕｎｄ２) /
(ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ /
％

ＲＳＤ /
％

Ｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎ
１０􀆰 ００
５０􀆰 ００

１００􀆰 ００
１７１􀆰 ０９

９􀆰 ２４
４６􀆰 ８７
９３􀆰 ６９

９２
９４
９４

２􀆰 ５
１􀆰 ６
１􀆰 １

Ｒｕｔｉｎ
１０􀆰 ００
５０􀆰 ００

１００􀆰 ００
１３６􀆰 ７３

９􀆰 ３２
４８􀆰 ５１
９５􀆰 ３２

９３
９７
９５

１􀆰 ９
２􀆰 ０
１􀆰 ５

Ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ
２􀆰 ００

１０􀆰 ００
５０􀆰 ００

２３􀆰 ７４
１􀆰 ８２
９􀆰 ０５

４７􀆰 ２５

９１
９１
９５

２􀆰 ２
２􀆰 ３
１􀆰 ４

Ｌｕｔｅｏｌｉｎ
０􀆰 ５０
２􀆰 ００

１０􀆰 ００
１􀆰 ２２

０􀆰 ４３
１􀆰 ７９
９􀆰 ４０

８７
８９
９４

５􀆰 ２
２􀆰 ５
２􀆰 ３

　 　 注:１)Ｍｅａｓｕｒｅｄ ｉｎｉｔｉａｌ ｃｏｎｔｅｎｔ ｂｅｆｏｒｅ ｓｐｉｋｉｎｇꎻ２) Ｔｈｅ ｍｅａｓｕｒｅｄ

ｔｏｔａｌ ｃｏｎｔｅｎｔ ｍｉｎｕｓ ｔｈｅ ｍｅａｓｕｒｅｄ ｉｎｉｔｉａｌ ｃｏｎｔｅｎｔꎮ

方法的添加回收率如表 ２ 所示ꎬ结果表明:东
莨菪素、芦丁、槲皮素和木樨草素的添加回收率范

围分别为 ９２％ ~ ９４％、９３％ ~ ９７％、９１％ ~ ９５％和

８７％~ ９４％ꎬ相对标准偏差范围分别为 １􀆰 １％ ~
２􀆰 ５％、 １􀆰 ５％ ~ ２􀆰 ０％、 １􀆰 ４％ ~ ２􀆰 ３％ 和 ２􀆰 ３％ ~
５􀆰 ２％ꎮ 因此ꎬ方法准确度较高ꎬ可用于实际样品

的分析测定ꎮ
２􀆰 ４ 　 实际样品的测定

采用建立的 ＨＰＬＣ 分析方法ꎬ测定了一种葵

花盘固体饮料产品以及两种产地的葵花盘粉样

品ꎬ数据结果见表 ３ꎮ 结果表明:东莨菪素、芦丁、
槲皮素和木樨草素的含量范围分别为 ６８􀆰 ７５ ~
１７９􀆰 ４１ ｍｇ / ｋｇ、 ４８􀆰 ５２ ~ ２３２􀆰 ３５ ｍｇ / ｋｇ、 ２０􀆰 ４５ ~
３２􀆰 ４７ ｍｇ / ｋｇ 和 ０􀆰 ３４ ~ １􀆰 １０ ｍｇ / ｋｇꎮ 葵花盘固体

饮品中 ４ 种成分的含量高于两种产地葵花盘粉ꎬ
原因可能为产品加工过程中采用一些工艺进行了

提纯ꎮ 不同产地葵花盘粉中 ４ 种成分的含量不

同ꎬ含量差异可能与产地土壤、气候和种植条件有

关ꎮ 不同样品中东莨菪素、芦丁的含量均高于槲

皮素、木樨草素ꎬ因而推测前两者对葵花盘药效所

起到的作用更显著ꎮ
表 ３ 　 葵花盘粉样品中 ４ 种化合物的含量测定结果注

Ｔａｂ.３　 Ｄｅｔｅｃｔｅｄ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ｏｆ ｆｏｕｒ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｉｎ
ｓｕｎｆｌｏｗｅｒ ｃａｌａｔｈｉｄｅ ｐｏｗｄｅｒ ｓａｍｐｌｅｓ (ｎ＝ ３)

Ｓａｍｐｌｅ ｎａｍｅ
Ｄｅｔｅｃｔｅｄ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ１) / (ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

Ｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎ Ｒｕｔｉｎ Ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ Ｌｕｔｅｏｌｉｎ

Ｓｕｎｆｌｏｗｅｒ ｃａｌａｔｈｉｄｅ
ｐｏｗｄｅｒ ｓｏｌｉｄ ｄｒｉｎｋｓ

１７９􀆰 ４１±
１８􀆰 ４４

２３２􀆰 ３５±
２３􀆰 ９２

２０􀆰 ４５±
３􀆰 ２４

１􀆰 １０±
０􀆰 １１

Ｓａｍｐｌｅｓ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ｆｉｒｓｔ
ｐｒｏｄｕｃｉｎｇ ａｒｅａ

６８􀆰 ７５±
３􀆰 ６２

４８􀆰 ５２±
９􀆰 ９２

２２􀆰 ７１±
３􀆰 ７７

０􀆰 ３４±
０􀆰 ２２

Ｓａｍｐｌｅｓ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ｓｅｃｏｎｄ
ｐｒｏｄｕｃｉｎｇ ａｒｅａ

１１７􀆰 １１±
７􀆰 ７８

８４􀆰 ７４±
９􀆰 ０８

３２􀆰 ４７±
４􀆰 ５５

０􀆰 ４０±
０􀆰 １１

　 　 注:１)Ｒｅｓｕｌｔ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｅｄ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ｗａｓ ｅｘｐｒｅｓｓｅｄ ａｓ “ｍｅａｎ±
ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎ (ＳＤꎬｎ＝ ３)”ꎮ

３　 结论

通过优化 ＱｕＥＣｈＥＲＳ 前处理方法的提取液、
净化剂组成ꎬ以及色谱流动相组成、梯度洗脱程

序、检测器定量波长ꎬ建立了同时测定葵花盘粉样

品中东莨菪素、芦丁、槲皮素和木樨草素的高效液

相色谱分析方法ꎮ 该方法定量限和检出限范围分

别为 ０􀆰 ０８~０􀆰 １５ 和 ０􀆰 ０２~０􀆰 ０６ ｍｇ / Ｌꎻ４ 种化合物

的添加回收率范围为 ８７％ ~ ９７％ꎬ相对标准偏差

范围为 １􀆰 １％~５􀆰 ２％ꎮ 采用该方法对一种葵花盘

粉固体饮品和来自两种产地的葵花盘粉样品进行

了检测ꎬ测定结果显示:东莨菪素、芦丁、槲皮素和

木樨草素的含量范围分别为 ６８􀆰 ７５ ~ １７９􀆰 ４１、
４８􀆰 ５２ ~ ２３２􀆰 ３５、 ２０􀆰 ４５ ~ ３２􀆰 ４７ 和 ０􀆰 ３４ ~ １􀆰 １０
ｍｇ / ｋｇꎮ 葵花盘粉样品中东莨菪素、芦丁较高ꎬ该
结果为葵花盘粉抗痛风的药效物质研究提供了重

要参考ꎮ
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