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杨梅素 2.55%、绿原酸 1.29%、原儿茶酸 1.23%、对

香豆酸 2.06%、咖啡酸 2.74%、山柰酚 3.24%。 
2.10  加样回收率试验 

精密称取平卧菊三七水提物（批号 JT151124）
20 mg，加入 9种对照品 QC样（质量浓度分别为芹

菜素 12.5 ng/mL，槲皮素、绿原酸、咖啡酸 400 
ng/mL，芦丁、杨梅素、山柰酚 300 ng/mL，原儿茶

酸、对香豆酸 1 000 ng/mL）适量，按“2.4”项下

方法平行制备 6份供试品溶液，测定每份供试品溶

液中各指标成分与内标峰面积，代入回归方程求得

实测质量浓度，考察分析方法的加样回收率。结果

9 种分析物的加样回收率分别为芹菜素 96.88%

（RSD为 3.13%）、槲皮素 93.71%（RSD为 3.03%）、

芦丁 100.0%（RSD为 3.31%）、杨梅素 99.90%（RSD
为 2.3%）、绿原酸 101.2%（RSD 为 1.82%）、原儿

茶酸 101.3%（RSD 为 2.38%）、对香豆酸 91.03%
（RSD为 1.69%）、咖啡酸 95.85%（RSD为 2.84%）、

山柰酚 98.89%（RSD为 2.27%）。 
2.11  样品测定 

取 3批平卧菊三七水提物各 40 mg，按“2.4”
项下平行制备供试品溶液，每个批号平行制备 6份，

测定每份供试品溶液中各指标成分与内标峰面积，

代入回归方程求得实测质量浓度，并计算各待测组

分在平卧菊三七水提物中的质量分数，结果见表 2。 
 

表 2  平卧菊三七水提物中 9种成分测定结果 (n = 6) 
Table 2  Quantitative determination of nine constituents in G. procumbens aqueous extract (n = 6) 

批号 
质量分数/(mg·kg−1) 

芹菜素 槲皮素 芦丁 杨梅素 绿原酸 原儿茶酸 对香豆酸 咖啡酸 山柰酚 

JT151124 1.01 26.95 21.99 23.00 39.12 95.69 75.07 18.84 22.78 

JT160907 0.52 20.77 10.92 29.25 32.71 70.04 56.64 13.22 11.31 

JT161115 0.67 21.65 10.10 26.72 36.70 74.23 58.88 15.83 10.84 
 
3  讨论 
3.1  质谱与色谱条件优化 

采用MRM负离子监测 9种待测物时灵敏度明

显优于正离子模式。不同黄酮类、酚酸类物质间结

构较类似，完全色谱分离较难。考察了不同流动相

组合（包括乙腈-水、甲醇-水及添加不同电解质如

甲酸、乙酸铵）对分离与检测的影响，结果表明，

在纯水流动相中各组分峰形差、拖尾严重，在乙腈

流动相中杂质分离效果差；在水相中添加甲酸后可

明显改善各物质的峰形，抑制拖尾现象。所以最终

选择甲醇-0.1%甲酸水溶液作为流动相进行梯度洗

脱，9种成分及内标的色谱峰分离好，响应值稳定，

且无其他物质干扰。此外，柱温过高（35～40 ℃）

会使原儿茶酸的峰形变宽，因此实验设定柱温为

35 ℃。 
3.2  样品提取方法的选择 

9 种待测组分可分为黄酮类和酚酸类 2 大类，

理化性质相差较大。对比研究了纯甲醇、50%甲醇

及水 3种溶媒提取平卧菊三七水提取物中目标化合

物的情况，结果表明，纯甲醇提取效果最好，通过

进一步考察提取次数与提取时间对目标化合物得率

的影响，最终选用纯甲醇超声提取 2次，每次提取

30 min。 

3.3  杂峰与内标浓度 
实验发现，在 MRM模式下，绿原酸及咖啡酸

对照品各有 1个杂峰；而平卧菊三七水提物供试液

中绿原酸和对香豆酸各有 1个杂峰，咖啡酸和原儿

茶酸各有 3个杂峰。虽然这些杂峰较小，但也说明

平卧菊三七水提物中存在上述测定物质的同分异构

体[17-18]。由于杂峰与测定物分离良好，不会影响待

测物的定量。此外，为兼顾平卧菊三七水提物供试

液中 9种待测成分的响应值差距，内标质量浓度的

设置使得其响应值居于 9种待测物响应值的中间。 
目前，平卧菊三七水提取物并没有统一的质量

标准。本实验建立的 LC-MS/MS法可以快速准确地

测定 9种待测组分的量，为平卧菊三七水提取物的

质量标准的建立提供了参考，也为其药效学和药动

学研究打下了基础。 
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