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HPLC法同时测定大黄药材中8个非蒽醌类成分的含量Δ

陆文瑾 1＊，窦志华 2 #，曹 瑞 3，倪丽丽 3，戴 莹 3（1.宜兴市第二人民医院药剂科，江苏 宜兴 214221；2.南通大学
附属南通第三医院药学部，江苏 南通 226006；3.南京中医药大学药学院，南京 210023）

中图分类号 R284.1 文献标志码 A 文章编号 1001-0408（2019）14-1975-06

DOI 10.6039/j.issn.1001-0408.2019.14.21

摘 要 目的：建立同时测定大黄药材中8个非蒽醌类成分含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为Symmetry C18，流

动相为甲醇-0.1％磷酸水溶液（梯度洗脱），流速为1.0 mL/min，柱温为30 ℃，检测波长为280 nm，进样量为30 μL。结果：没食子

酸、儿茶素、表儿茶素、白藜芦醇4′-O-葡萄糖苷、表儿茶素没食子酸酯、白藜芦醇4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡萄糖苷、番泻苷A、

4′-羟基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-没食子酰-6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷检测进样量的线性范围分别为6.16～2 464 ng（r＝

0.999 9）、37.4～14 960 ng（r＝0.999 9）、7.635～3 054 ng（r＝0.999 7）、7.63～3 052 ng（r＝0.999 9）、8.32～3 328 ng（r＝0.999 9）、

11.5～4 600 ng（r＝0.999 9）、16.08～6 432 ng（r＝0.999 9）、29.3～11 720 ng（r＝0.999 9）；定量限分别为3.48、4.30、6.40、4.40、3.39、

2.87、8.40、4.95 ng，检测限分别为2.32、2.58、2.40、2.64、2.26、1.23、4.20、2.97 ng；精密度、稳定性、重复性试验的RSD均小于5％；加

样回收率分别为 94.32％～100.54％（RSD＝2.78％，n＝6）、91.15％～99.36％（RSD＝3.72％，n＝6）、92.16％～98.04％（RSD＝

2.39％，n＝6）、93.41％～100.73％（RSD＝3.17％，n＝6）、93.89％～98.40％（RSD＝1.99％，n＝6）、92.61％～101.74％（RSD＝

3.71％，n＝6）、92.66％～103.40％（RSD＝3.76％，n＝6）、95.45％～102.70％（RSD＝3.06％，n＝6）。结论：所建方法简便、准确、专

属性强，可用于同时测定大黄药材中8个非蒽醌类成分的含量。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for simultaneous determination of 8 non-anthraquinone constituents in Rheum

palmatum. METHODS：HPLC method was adopted. The determination was performed on Symmetry C18 column with mobile phase

consisted of methanol-0.1％ phosphoric acid（gradient elution）at the flow rate of 1.0 mL/min. The column temperature was 30 ℃

and detection wavelength was 280 nm. Sample size was 30 μL. RESULTS：The linear range of gallic acid，catechin，epicatechin，

resveratrol 4′-O-glucopyranoside， epicatechin gallate， resveratrol 4′-O-β-D-（6″-O-galloyl）-glucopyranoside， sennoside A，

4′-hydroxyphenyl-2-butanone-4′-O-β-D-（2″-O-galloyl-6″-O-p-hydroxy cinnamyl）-glucopyranoside were 6.16-2 464 ng（r＝0.999 9），

37.4-14 960 ng（r＝0.999 9），7.635-3 054 ng（r＝0.999 7），7.63-3 052 ng（r＝0.999 9），8.32-3 328 ng（r＝0.999 9），11.5-4 600

ng（r＝0.999 9），16.08-6 432 ng（r＝0.999 9），29.3-11 720 ng（r＝0.999 9），respectively. The limits of quantitation were 3.48，

4.30，6.40，4.40，3.39，2.87，8.40 and 4.95 ng，respectively. The limits of detection were 2.32，2.58，2.40，2.64，2.26，1.23，

4.20，2.97 ng，respectively. RSDs of precision，stability and reproducibility tests were all lower than 5％. Recoveries were 94.32％-

100.54％（RSD＝2.78％，n＝6），91.15％-99.36％（RSD＝3.72％，n＝6），92.16％-98.04％（RSD＝2.39％，n＝6），93.41％-100.73％

（RSD＝3.17％，n＝6），93.89％-98.40％（RSD＝1.99％，n＝6），92.61％-101.74％（RSD＝3.71％，n＝6），92.66％-103.40％（RSD＝

3.76％ ，n＝6），95.45％ -102.70％（RSD＝3.06％ ，n＝6），respectively. CONCLUSIONS：The established method is simple，

accurate and specific，and can be used for the simultaneous

determination of 8 non-anthraquinone constituents in R.

palmatum.
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大黄为蓼科植物掌叶大黄（Rheum palmatum L.）或

唐古特大黄（Rheum tanguticum Maxim. et Balf.）或药用

大黄（Rheum officinale Bail.）的干燥根和根茎 [1]，是世界

范围内广泛应用的中草药之一[2-3]。我国国家药品标准

中的 800多个中成药处方中均含有大黄，故其质量的优

劣可影响用药的有效性和安全性[4-5]。2015年全国范围

内的抽检结果显示，目前市场上流通的大黄药材合格率

仅约为 80％，其检验项目包括性状、显微鉴别、薄层鉴

别、土大黄苷检查、总灰分检查、游离型蒽醌类成分含

量测定等[6]。大黄中含有蒽醌类及蒽酮类、鞣质类、二苯

乙烯类、苯丁酮类等非蒽醌类成分[7]，但部分研究仅以大

黄酸、大黄素、大黄酚、芦荟大黄素和大黄素甲醚等蒽醌

类成分作为评价大黄质量的指标，存在一定的局限性[8]，

而大黄中含有的非蒽醌类成分也同样具有一定的药理

作用[9]。如蒽酮类成分泻下作用最强[10]，收敛止血作用

主要为鞣质类成分[11]，二苯乙烯苷类成分具有抗氧化、

抗肿瘤、保肝、调脂、预防并治疗动脉粥样硬化作用[12]，

苯丁酮苷类是大黄中具有活性的一类重要化合物 [13]。

2015年版《中国药典》（一部）[1]仅对大黄药材中5个游离

型蒽醌类成分的含量作出规定：不得少于 0.20％，其酸

解后的总蒽醌含量不得少于1.5％；《欧洲药典》（9.0版）[14]

也仅规定了总蒽醌含量不得少于2.2％。鉴于对单一组

分的检测尚无法全面评价大黄的质量，因此增加非蒽醌

类成分的含量测定对大黄质量标准的完善具有重要意

义[15]。

本课题组前期建立了 22批大黄药材的高效液相色

谱（HPLC）指纹图谱，并在280 nm波长处得到了41个共

有峰，通过外标法测定了5个游离型蒽醌和总蒽醌的含

量，通过一测多评法测定了 8个结合型蒽醌的含量 [16]。

在此基础上，本研究建立了同时测定大黄药材中没食子

酸、儿茶素、表儿茶素、白藜芦醇4′-O-葡萄糖苷、表儿茶

素没食子酸酯、白藜芦醇 4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡

萄糖苷、番泻苷A、4′-羟基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-没

食子酰-6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷等 8个非蒽醌类

成分含量的HPLC法，旨在为建立更全面的大黄质量评

价标准提供参考。

1 材料
1.1 仪器

Alliance e2695型HPLC仪，包括e2695型分离单元、

2998型二极管阵列检测器、Empower 3色谱工作站（美

国Waters公司）；SK5200H型超声波清洗器（上海科导超

声仪器有限公司）；BT 25S型十万分之一电子天平（德国

Sartorius公司）。

1.2 药品与试剂

没食子酸对照品（批号：150226，纯度：≥98％）、儿

茶素对照品（批号：141224，纯度：≥98％）、表儿茶素对

照品（批号：140730，纯度：≥98％）、表儿茶素没食子酸

酯对照品（批号：140923，纯度：≥98％）、番泻苷A对照

品（批号：CHB170508，纯度：≥98％）均购自成都克洛玛

生物科技有限公司；白藜芦醇4′-O-葡萄糖苷对照品（批

号：38963-95-0，纯度：98％）、白藜芦醇4′-O-β-D-（6″-O-没

食子酰）-葡萄糖苷对照品（批号：92834097-0，纯度：

98％）、4′-羟基苯基 -2-丁酮 -4′-O-β-D-（2″-O-没食子

酰-6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷（批号：950184-00-6，

纯度：98％）均购自上海一林生物科技有限公司；甲醇为

色谱纯，其他试剂均为分析纯，水为纯净水。

1.3 药材

22批大黄药材中S2、S18、S22为中国食品药品检定

研究院标准药材粉末，S21购自南通三越中药饮片有限

公司，其余药材样品均由南通市食品药品监督中心葛建

华主任中药师馈赠。除标准药材外，其余19批均由葛建

华主任中药师鉴定为蓼科植物掌叶大黄（R. palmatum

L.）或唐古特大黄（R. tanguticum Maxim. et Balf.）或药用

大黄（R. officinale Bail.）的干燥根和根茎。除标准药材

粉末，其余药材均粉碎成粉末，过四号筛，备用。大黄药

材来源见表1。

表1 大黄药材来源

Tab 1 Source of Rheum palmatum

编号
S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

S16

S17

S18

S19

S20

S21

S22

基源
药用大黄
药用大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
唐古特大黄
掌叶大黄
掌叶大黄
掌叶大黄
掌叶大黄

产地或来源
四川雅安
中国食品药品检定研究院
甘肃合作
甘肃合作
甘肃合作
甘肃合作
甘肃合作
青海果洛
青海果洛
青海果洛
青海果洛
青海果洛
青海果洛
青海果洛
青海果洛
四川阿坝
四川成都荷花池市场
中国食品药品检定研究院
甘肃礼县
甘肃礼县
甘肃礼县
中国食品药品检定研究院

采收年份
2014年
年份不详
2015年
2015年
2015年
2015年
2015年
2014年
2014年
2014年
2014年
2014年
2015年
2015年
2015年
2015年
年份不详
年份不详
2014年
2016年
年份不详
年份不详

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Symmetry C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流

动相：甲醇（A）-0.1％磷酸水溶液（B），梯度洗脱（0～10

min，5％A→30％A；10～40 min，30％A→60％A；40～

60 min，60％A；60～70 min，60％A→100％A；70～80

min，100％A）；检测波长：280 nm；流速：1.0 mL/min；柱

温：30 ℃；进样量：30 μL。在该色谱条件下，分离度均大

于1.5，理论板数以没食子酸计均不低于8 000，空白对照

对测定无干扰，详见图1。

··1976



中国药房 2019年第30卷第14期 China Pharmacy 2019 Vol. 30 No. 14

2.2 溶液的制备

2.2.1 供试品溶液 取样品粉末约0.15 g，精密称定，置

于 25 mL 量瓶中，加甲醇 24 mL，超声（功率：200 W，频

率：53 kHz）处理30 min，冷却后，加甲醇定容至刻度，摇

匀，经0.45 μm微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。

2.2.2 对照品溶液 精密称取儿茶素对照品 9.35 mg、

白藜芦醇 4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡萄糖苷对照品

4.6 mg，分别置于 2 mL 量瓶中；另取没食子酸对照品

6.16 mg、表儿茶素没食子酸酯对照品4.16 mg、番泻苷A

对照品 8.04 mg、白藜芦醇 4′-O-葡萄糖苷对照品 5.45

mg、4′-羟基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-没食子酰-6″-O-

对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷对照品 11.72 mg，分别置于 5

mL 量瓶中；另取表儿茶素对照品 5.09 mg，置于 10 mL

量瓶中；分别加甲醇溶解并定容至刻度，摇匀，得各单一

对照品贮备液。分别精密量取上述没食子酸对照品贮

备液、白藜芦醇4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡萄糖苷对

照品贮备液各 0.5 mL，白藜芦醇 4′-O-葡萄糖苷对照品

贮备液 0.7 mL，儿茶素对照品贮备液 0.8 mL，表儿茶素

没食子酸酯对照品贮备液、番泻苷 A 对照品贮备液各

1.0 mL，4′-羟基苯基 -2-丁酮 -4′-O-β-D-（2″-O-没食子

酰-6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷对照品贮备液 1.25

mL，表儿茶素对照品贮备液 1.5 mL，置于同一 10 mL量

瓶中，加甲醇定容至刻度，摇匀，制得没食子酸、儿茶素、

表儿茶素、白藜芦醇4′-O-葡萄糖苷、表儿茶素没食子酸

酯、白藜芦醇 4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡萄糖苷、番

泻苷 A、4′-羟基苯基 -2-丁酮 -4′-O-β-D-（2″-O-没食子

酰 -6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷质量浓度分别为

0.061 6、0.374、0.076 35、0.076 3、0.083 2、0.115、0.160 8、

0.293 mg/mL的混合对照品贮备液。精密量取上述混合

对照品贮备液 1 mL，置于 25 mL量瓶中，加甲醇定容至

刻度，摇匀，即得没食子酸、儿茶素、表儿茶素、白藜芦醇

4′-O- 葡萄糖苷、表儿茶素没食子酸酯、白藜芦醇

4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡萄糖苷、番泻苷A、4′-羟

基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-没食子酰-6″-O-对羟基

桂皮酰）-葡萄糖苷质量浓度分别为0.002 464、0.014 96、

0.003 054、0.003 052、0.003 328、0.004 6、0.006 432、

0.011 72 mg/mL的混合对照品溶液。

2.2.3 空白对照溶液 以甲醇为空白对照。

2.3 线性关系考察

分别精密量取“2.2.2”项下混合对照品溶液 2.5、

12.5、25 μL及混合对照品贮备液 5、10、20、30、40 μL，按

“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以待测成分

进样量（x，ng）为横坐标、峰面积（y）为纵坐标进行线性

回归，回归方程与线性范围见表2。

表2 回归方程与线性范围

Tab 2 Regression equations and linear ranges

待测成分
没食子酸
儿茶素
表儿茶素
白藜芦醇4′-O-葡萄糖苷
表儿茶素没食子酸酯
白藜芦醇4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡萄糖苷
番泻苷A

4′-羟基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-没食子酰-
6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷

回归方程
y＝2 410 982x－36 296

y＝732 349x－68 689

y＝734 494x－4 435

y＝2 807 391x－50 858

y＝1 596 107x－24 613

y＝3 137 732x－85 754

y＝844 769x－3 184

y＝2 194 907x－179 360

r

0.999 9

0.999 9

0.999 7

0.999 9

0.999 9

0.999 9

0.999 9

0.999 9

线性范围，ng

6.16～2 464

37.4～14 960

7.635～3 054

7.63～3 052

8.32～3 328

11.5～4 600

16.08～6 432

29.3～11 720

2.4 定量限与检测限考察

精密量取“2.2.2”项下混合对照品溶液适量，倍比稀

释，以信噪比 10 ∶ 1、3 ∶ 1分别计算定量限、检测限。结

果，没食子酸、儿茶素、表儿茶素、白藜芦醇4′-O-葡萄糖

苷、表儿茶素没食子酸酯、白藜芦醇 4′-O-β-D-（6″-O-没

食子酰）- 葡萄糖苷、番泻苷 A、4′- 羟基苯基 -2- 丁

酮-4′-O-β-D-（2″-O-没食子酰-6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄

糖苷的定量限分别为 3.48、4.30、6.40、4.40、3.39、2.87、

8.40、4.95 ng，检测限分别为 2.32、2.58、2.40、2.64、2.26、

1.23、4.20、2.97 ng。

2.5 精密度试验

取“2.2.2”项下混合对照品贮备液适量，按“2.1”项下

色谱条件连续进样测定6次，记录峰面积。结果，没食子

注：1.没食子酸；2.儿茶素；3.表儿茶素；4.白藜芦醇 4′-O-葡萄糖

苷；5.表儿茶素没食子酸酯；6.白藜芦醇4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡

萄糖苷；7.番泻苷 A；8. 4′-羟基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-没食子

酰-6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷

Note：1. gallic acid；2. catechin；3. epicatechin；4. resveratrol 4′-

O-glucopyranoside；5. epicatechin gallate；6. resveratrol 4′-O-β-D-（6″-

O-galloyl）-glucopyranoside；7. sennoside A；8. 4′-hydroxyphenyl-2-buta-

none-4′-O-β-D-（2″-O-galloyl-6″-O-p-hydroxy cinnamyl）-glucopyrano-

side

图1 高效液相色谱图

Fig 1 HPLC chromatograms
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酸、儿茶素、表儿茶素、白藜芦醇4′-O-葡萄糖苷、表儿茶

素没食子酸酯、白藜芦醇4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡

萄糖苷、番泻苷A、4′-羟基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-

没食子酰-6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷峰面积的RSD

分别为 1.66％、1.72％、2.27％、1.76％、2.29％、1.81％、

2.53％、1.96％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.6 稳定性试验

取“2.2.1”项下供试品溶液（编号：S21）适量，分别于

室温下放置 0、3、6、12、18、24 h时按“2.1”项下色谱条件

进样测定，记录峰面积。结果，没食子酸、儿茶素、表儿

茶素、白藜芦醇 4′-O-葡萄糖苷、表儿茶素没食子酸酯、

白藜芦醇4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡萄糖苷、番泻苷

A、4′-羟基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-没食子酰-6″-O-

对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷峰面积的RSD分别为4.84％、

4.20％、4.14％、4.72％、4.16％、4.33％、1.36％、1.96％

（n＝6），表明供试品溶液于室温下放置 24 h 内稳定性

良好。

2.7 重复性试验

取样品粉末（编号：S21），共 6份，每份约 0.15 g，精

密称定，按“2.2.1”项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”

项下色谱条件进样测定，记录峰面积并按标准曲线法计

算样品中8个成分的含量。结果，没食子酸、儿茶素、表

儿茶素、白藜芦醇 4′-O-葡萄糖苷、表儿茶素没食子酸

酯、白藜芦醇 4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡萄糖苷、番

泻苷 A、4′-羟基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-没食子

酰-6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷的平均含量分别为

0.442、4.580、0.060、0.314、1.280、0.377、3.953、1.000 mg/g，

RSD 分别为 1.53％、3.65％、1.23％、2.21％、2.29％、

1.47％、2.59％、2.91％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.8 加样回收率试验

取已知含量的样品粉末（编号：S21），共 6份，每份

约 0.075 g，分别加入一定量的各单一对照品贮备液适

量，按“2.2.1”项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下

色谱条件进样测定，记录峰面积并计算加样回收率，结

果见表3。

2.9 耐用性试验

取样品粉末（编号：S21）适量，按“2.2.1”项下方法制

备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件[流动相B不同

浓度比例（0.05％磷酸水溶液、0.10％磷酸水溶液、0.15％

磷酸水溶液）、不同流速（0.9、1.0、1.1 mL/min）、不同柱温

（20、25、30 ℃）]进样测定，记录峰面积并按标准曲线法

计算样品中8个成分的含量，结果见表4。结果表明，该

方法能够满足试验要求，耐用性良好。

2.10 样品含量测定

取22批样品粉末适量，按“2.2.1”项下方法制备供试

品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积

并按标准曲线法计算各批样品中8个成分的含量，结果

见表5。

3 讨论

有研究指出，在 280 nm波长处，大黄成分检出最为

全面[17]。鉴于此，本研究在 200～800 nm波长范围内对

表3 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 3 Results of recovery tests（n＝6）

待测成分

没食子酸

儿茶素

表儿茶素

白藜芦醇4′-O-葡萄糖苷

表儿茶素没食子酸酯

白藜芦醇4′-O-β-D-（6″-O-没食子酰）-葡

萄糖苷

番泻苷A

4′-羟基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-没
食子酰-6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷

已知样品
含量，mg

0.033 7

0.033 6

0.033 7

0.033 7

0.033 6

0.033 6

0.336 8

0.336 6

0.337 0

0.337 3

0.336 5

0.336 0

0.004 5

0.004 5

0.004 5

0.004 5

0.004 5

0.004 5

0.024 3

0.024 3

0.024 3

0.024 4

0.024 3

0.024 3

0.093 2

0.093 2

0.093 3

0.093 4

0.093 1

0.093 0

0.028 7

0.028 7

0.028 8

0.028 8

0.028 7

0.028 7

0.294 7

0.294 5

0.295 0

0.295 2

0.294 5

0.294 0

0.075 7

0.075 7

0.075 8

0.075 8

0.075 6

0.075 5

加入量，
mg

0.037 0

0.037 0

0.037 0

0.037 0

0.037 0

0.037 0

0.374 0

0.374 0

0.374 0

0.374 0

0.374 0

0.374 0

0.005 1

0.005 1

0.005 1

0.005 1

0.005 1

0.005 1

0.027 3

0.027 3

0.027 3

0.027 3

0.027 3

0.027 3

0.099 8

0.099 8

0.099 8

0.099 8

0.099 8

0.099 8

0.023 0

0.023 0

0.023 0

0.023 0

0.023 0

0.023 0

0.241 2

0.241 2

0.241 2

0.241 2

0.241 2

0.241 2

0.070 3

0.070 3

0.070 3

0.070 3

0.070 3

0.070 3

测得量，
mg

0.070 9

0.068 9

0.069 9

0.070 7

0.068 5

0.068 7

0.677 7

0.682 0

0.700 0

0.707 2

0.708 1

0.704 6

0.009 2

0.009 3

0.009 4

0.009 5

0.009 5

0.009 4

0.051 4

0.049 8

0.050 0

0.051 9

0.051 5

0.051 3

0.190 9

0.190 8

0.187 0

0.188 3

0.191 3

0.191 2

0.052 1

0.052 1

0.051 7

0.050 1

0.051 0

0.050 7

0.536 9

0.534 5

0.518 5

0.527 5

0.543 9

0.529 1

0.147 9

0.143 8

0.147 4

0.142 9

0.144 0

0.143 5

加样回收
率，％

100.54

95.41

97.84

100.00

94.32

94.86

91.15

92.35

97.06

98.90

99.36

98.56

92.16

94.12

96.08

98.04

98.04

96.08

99.27

93.41

94.14

100.73

99.63

98.90

97.90

97.80

93.89

95.09

98.40

98.40

101.74

101.74

99.57

92.61

96.96

95.65

100.41

99.50

92.66

96.31

103.40

97.47

102.70

96.87

101.85

95.45

97.30

96.73

平均加样回
收率，％

97.16

96.23

95.75

97.68

96.91

98.05

98.29

98.48

RSD，
％

2.78

3.72

2.39

3.17

1.99

3.71

3.76

3.06
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表5 样品含量测定结果（n＝3，mg/g）

Tab 5 Results of content determination of samples（n＝3，mg/g）

编号

S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

S16

S17

S18

S19

S20

S21

S22

平均值
RSD，％

没食子酸

1.127

0.539

1.701

0.329

0.761

0.586

0.482

0.504

0.406

0.640

1.667

0.698

0.154

1.158

0.232

11.689

0.483

0.215

2.100

0.607

0.447

0.339

1.221

196.12

儿茶素

4.660

6.555

46.427

51.946

17.744

24.674

37.843

19.702

7.465

37.527

31.029

21.340

3.145

46.864

11.580

13.098

48.435

14.058

11.953

10.839

4.477

33.377

22.943

69.99

表儿茶素

0.885

0.111

5.697

6.293

0.418

2.357

9.435

7.996

3.127

15.515

14.240

6.018

0.105

16.700

2.137

2.972

13.200

3.331

1.142

0.166

0.060

6.446

5.380

99.76

白藜芦醇4′-O-
葡萄糖苷

0.926

0.588

6.712

8.198

6.983

6.440

2.283

2.280

2.971

4.551

5.037

2.775

0.120

1.784

2.225

1.678

6.258

1.414

0.629

0.299

0.323

4.225

3.123

80.52

表儿茶素没食子
酸酯

2.042

1.796

15.995

20.551

12.307

8.625

9.674

10.163

2.876

11.316

10.234

7.264

3.465

16.511

8.280

5.236

15.173

4.099

4.853

2.384

1.239

12.927

8.500

64.84

白藜芦醇4′-O-β-D-（6″-O-
没食子酰）-葡萄糖苷

0.487

0.469

9.596

8.929

10.721

9.637

8.772

3.711

4.143

8.820

10.637

9.875

0.436

9.889

10.354

12.861

16.966

6.146

0.511

0.341

0.382

4.665

6.743

71.97

番泻苷A

5.406

5.949

11.539

11.845

5.866

12.069

0.170

7.499

5.162

8.215

4.682

0.962

9.272

9.014

11.963

4.575

7.987

6.092

4.087

3.244

3.918

10.093

6.800

50.80

4′-羟基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-没食
子酰-6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷

0.717

0.905

5.711

4.383

1.891

3.270

5.254

4.762

2.708

4.531

4.427

3.878

1.390

6.762

5.059

4.156

5.814

3.178

0.741

0.565

1.006

1.618

3.306

58.57

合计

16.249

16.912

103.379

112.473

56.690

67.658

73.913

56.617

28.858

91.116

81.955

52.811

18.086

108.682

51.829

56.265

114.317

38.534

26.016

18.445

11.852

73.689

58.016

58.36

样品进行了全波长扫描。结果发现，8个待测成分在

280 nm波长处均有较强吸收，故选择 280 nm作为检测

波长。同时，笔者又考察了甲醇-0.1％磷酸水溶液、乙

腈-0.1％磷酸水溶液两种流动相体系对待测成分分离情

况的影响。结果发现，以甲醇-0.1％磷酸水溶液为流动

相时的出峰数目较多，且分离度良好，故选择甲醇-0.1％

磷酸水溶液作为本研究的流动相。

虽然有研究采用HPLC法同时测定了大黄中2个蒽

酮、3个鞣质和 4个苯丁酮类成分含量[18]，4个苯丁酮类

成分含量[19]，2个蒽酮和 2个鞣质类成分含量[4，20]，1个蒽

酮和 2个鞣质类成分含量[21]以及 2个苯丁酮类和 1个二

苯乙烯类成分的含量[22]，但均未建立鞣质类成分表儿茶

素和二苯乙烯类成分白藜芦醇 4′-O-β-D-（6″-O-没食子

酰）-葡萄糖苷含量的测定方法。本研究结果显示，大黄

药材样品中这两个成分的含量较高，分别为 0.060～

16.700、0.341～16.966 mg/g，因此有必要对其进行定量

分析。

含量测定结果显示，22批大黄药材中8个成分含量

存在较大差异，S1、S2、S21中8个成分的含量相对较低，

而S3、S4、S14、S17含量相对较高，其含量差异可能与药

材原植物的生长年限有关。本课题组在大黄产区考察

发现，药用大黄、掌叶大黄和唐古特大黄的生长年限一

般分别为1、3、5年；同一基源、同一产区的成分含量也会

存在较大差异，这可能与其生长环境如海拔、经度、纬

度、光照、种子遗传等有关[4，23-24]。

综上所述，本研究所建方法简便、准确、专属性强，

表4 耐用性试验结果

Tab 4 Results of durability tests

试验条件

流动相（B）

流速，mL/min

柱温，℃

0.05％磷酸水溶液
0.10％磷酸水溶液
0.15％磷酸水溶液
0.9

1.0

1.1

20

25

30

没食子酸

含量，
mg/g

0.433

0.446

0.441

0.444

0.446

0.439

0.429

0.446

0.449

RSD，
％

1.48

0.80

2.49

儿茶素

含量，
mg/g

4.308

4.372

4.589

4.737

4.308

4.502

4.444

4.589

4.178

RSD，
％

3.32

4.75

4.74

表儿茶素

含量，
mg/g

0.058

0.058

0.058

0.058

0.058

0.058

0.061

0.058

0.059

RSD，
％

0.49

0.50

2.39

白藜芦醇4′-O-
葡萄糖苷

含量，
mg/g

0.323

0.317

0.312

0.319

0.317

0.321

0.325

0.321

0.324

RSD，
％

0.87

0.50

0.67

表儿茶素没食子
酸酯

含量，
mg/g

1.230

1.193

1.170

1.234

1.230

1.165

1.251

1.230

1.159

RSD，
％

2.55

3.19

3.96

白藜芦醇4′-O-β-D-（6″- O-
没食子酰）-葡萄糖苷

含量，
mg/g

0.374

0.384

0.378

0.388

0.374

0.380

0.379

0.374

0.402

RSD，
％

1.37

1.80

3.89

番泻苷A

含量，
mg/g

3.944

3.915

3.888

3.909

3.888

3.890

3.804

3.888

4.002

RSD，
％

0.72

0.30

2.56

4′-羟基苯基-2-丁酮-4′-O-β-D-（2″-O-没
食子酰-6″-O-对羟基桂皮酰）-葡萄糖苷

含量，
mg/g

1.059

1.083

1.041

1.100

1.083

1.104

1.104

1.083

1.095

RSD，
％

1.97

1.03

1.00
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可用于同时测定大黄药材中8个非蒽醌类成分的含量。
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