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HPLC 法测定不同产地穿山龙中原薯蓣皂苷、原纤细薯蓣皂苷、甲基原薯
蓣皂苷、伪原薯蓣皂苷、薯蓣皂苷和纤细薯蓣皂苷 
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摘  要：目的  建立 HPLC 法同时测定不同产地穿山龙药材中原薯蓣皂苷、原纤细薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷、伪原薯蓣

皂苷、薯蓣皂苷和纤细薯蓣皂苷。方法  穿山龙药材粉末经 50%甲醇超声处理。采用 Agilent SB-Aq 色谱柱（250 mm×4.6 mm, 
5 μm）；流动相：乙腈–水，梯度洗脱；检测波长 203 nm；体积流量 1.0 mL/min；柱温 25 ℃；进样体积 20 μL。结果  原
薯蓣皂苷、原纤细薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷、伪原薯蓣皂苷、薯蓣皂苷和纤细薯蓣皂苷在 1.054 0～10.540 0、0.519 0～5.190 
0、0.287 0～2.870 0、0.021 2～0.212 0、0.061 4～0.614 0、0.061 4～0.614 0 μg 线性关系良好，r 均大于 0.999 0。平均加样回

收率分别为 100.19%、100.24%、99.87%、100.92%、99.36%、100.03%，RSD 值分别为 2.03%、2.51%、2.33%、3.07%、2.77%、

3.41%。不同产地的穿山龙药材中原薯蓣皂苷、原纤细薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷、伪原薯蓣皂苷、薯蓣皂苷和纤细薯蓣皂

苷的质量分数分别为 1.587～4.837%、0.260～1.950%、0.477～1.317%、0.037～0.187%、0.801～3.813%、0.088～0.524%。

结论  该方法快速、简便、准确，可用于穿山龙药材的质量控制。 
关键词：穿山龙；原薯蓣皂苷；原纤细薯蓣皂苷；甲基原薯蓣皂苷；伪原薯蓣皂苷；薯蓣皂苷；纤细薯蓣皂苷；高效液
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Determination of protodioscin, protogracillin, methyl protodioscin, pseudoprotodioscin, 
dioscin and gracillin in Dioscoreae Nipponicae Rhizoma from different habitats by 
RP-HPLC 

SHANG Hai-hua1, 2, ZHENG Ya-nan2, WANG Miao2, BAI Run3, ZNANG Bao-can3, LIAO Mao-liang1, 2 
1. Shenyang Pharmaceutical University, Shenyang 110016, China 
2. Tianjin Institute of Pharmaceutical Research, Tianjin 300193, China; 
3. Tianjin University of Traditional Chinese Medicine, Tianjin 300193, China 

Abstract: Objective  To establish an HPLC method for simultaneous determination of protodioscin, protogracillin, methyl 
protodioscin, pseudoprotodioscin, dioscin, and gracillin in Dioscoreae Nipponicae Rhizoma from various of habitats. Methods  The 
powders of Dioscoreae Nipponicae Rhizoma was ultrasonically extracted by 50% methanol. The separation was carried out on Agilent 
SB-Aq chromatography column (250 mm × 4.6 mm, 5 μm). The mobile phase consisted of acetonitrile - water with gradient elution. 
The detection wavelengths were set at 203 nm. The flow rate was 1.0 mL/min, temperature of column was set at 25 ℃, and volume of 
injection was 20 µL. Results  The linear ranges of protodioscin, protogracillin, methyl protodioscin, pseudoprotodioscin, dioscin, and 
gracillin were 1.054 0 — 10.540 0, 0.519 0 — 5.190 0, 0.287 0 — 2.870 0, 0.021 2 — 0.212 0, 0.061 4 — 0.614 0, and 0.061 4 — 
0.614 0 μg, respectively. And all r values were above 0.999 0. The average recoveries were 100.19%, 100.24%, 99.87%, 100.92%, 
99.36%, and 100.03% with RSD 2.03%, 2.51%, 2.33%, 3.07%, 2.77%, and 3.41%, respectively. The contents of protodioscin, 
protogracillin, methyl protodioscin, pseudoprotodioscin, dioscin, and gracillin in Dioscoreae Nipponicae Rhizoma from various of 
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habitats were 1.587 — 4.837%, 0.260 — 1.950%, 0.477 — 1.317%, 0.037 — 0.187%, 0.801 — 3.813%, 0.088 — 0.524%, respectively. 
Conclusion  The method is rapid, simple, and accurate, and can be used for quality control of Dioscoreae Nipponicae Rhizoma. 
Key words: Dioscoreae Nipponicae Rhizoma; protodioscin; protogracillin; methyl protodioscin; pseudoprotodioscin; dioscin; 
gracillin; HPLC 
 

穿山龙为薯蓣科薯蓣属植物穿龙薯蓣 Discorea 
nipponica Makino 的根茎，具有祛风除湿、舒筋通

络、活血止痛、止咳平喘的功效[1]。甾体皂苷类成

分是穿山龙中的主要活性成分[2-3]。现代药理学研究

发现，穿山龙总皂苷具有抗类风湿性关节炎、降尿

酸、平喘、抗肿瘤的活性[4-8]，临床广泛用于风湿痹

病、跌扑损伤、咳嗽气喘和冠心病等[9-11]。《中国药

典》2015 年版一部穿山龙项下仅对薯蓣皂苷单一成

分进行质量控制。近年来，虽然有穿山龙药材质量

控制的文献报道，但多对于穿山龙药材中薯蓣皂苷、

原薯蓣皂苷、伪原薯蓣皂苷和甲基原薯蓣皂苷进行

研究[12-14]。本研究拟采用 HPLC 法对穿山龙药材中

原薯蓣皂苷、原纤细薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷、

伪原薯蓣皂苷、薯蓣皂苷、纤细薯蓣皂苷 6 种成分

进行测定，并对不同产地的穿山龙药材进行评价，

以期通过多指标成分控制的方法全面反映穿山龙药

材的内在质量，为穿山龙药材质量控制提供依据。 
1  仪器与试剂 
1.1  仪器 

Agilent 1260 型高效液相色谱仪（美国安捷伦公

司），带有二元高压梯度泵、自动进样器、柱温箱、

DAD 全波长检测器和 Agilent 数据处理工作站；

SB-3200 DTDN 超声波清洗仪（宁波新芝生物科技

股份有限公司）；AB204-N 电子分析天平（上海梅

特勒–托利多仪器有限公司） 
1.2  试剂 

原纤细薯蓣皂苷（批号 20141001，质量分数≥

98%）、甲基原薯蓣皂苷（批号 20141002，质量分

数≥98%）、纤细薯蓣皂苷（批号 20141003，质量

分数≥98%）均购自南京春秋生物工程有限公司；

原薯蓣皂苷（批号 111937-201201，质量分数

96.2%）、伪原薯蓣皂苷（批号 111855-201302，质

量分数 92.0%）、薯蓣皂苷（批号 111707-200501，
质量分数 94.9%）均购自中国食品药品检定研究院。

乙腈[HPLC 级, 赛默飞世尔科技（中国）有限公司]；
水（屈臣氏蒸馏水，广州屈臣氏食品饮料有限公司）；

甲醇（分析纯和色谱纯，天津市康科德科技发展有

限公司）。 
穿山龙药材经天津药物研究院中药与健康产品

研究中心张铁军研究员鉴定为穿龙薯蓣 Discorea 
nipponica Makino 的根茎。 
2  方法与结果 
2.1  色谱条件 

Agilent SB-Aq 色谱柱（250 mm×4.6 mm, 5 
μm）；流动相：乙腈（A）–水（B），梯度洗脱（0～
30 min，25%～40% A；30～40 min，40% A；40～
50 min，40%～80% A；50～60 min，80% A）；检测

波长 203 nm；体积流量 1.0 mL/min；柱温 25 ℃；

进样体积 20 μL。色谱图见图 1。 

 

1-原薯蓣皂苷  2-原纤细薯蓣皂苷  3-甲基原薯蓣皂苷  4-伪原薯蓣皂

苷  5-薯蓣皂苷  6-纤细薯蓣皂苷 
1-protodioscin  2-protogracillin 3-methyl protodioscin 4- pseudoprotodioscin  
5-dioscin  6-gracillin 

图 1  混合对照品（A）和穿山龙（B）的 HPLC 图谱 
Fig. 1  HPLC chromatograms of reference substances (A) 

and Dioscoreae Nipponicae Rhizoma samples (B) 

2.2  溶液的制备 

2.2.1  对照品溶液的制备  精密称取薯蓣皂苷、甲

基原薯蓣皂苷、纤细薯蓣皂苷对照品、伪原薯蓣皂

苷对照品 20.45、14.34、4.42、4.25 mg，分别置于

10 mL 量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，

备用。精密称取原薯蓣皂苷、原纤细薯蓣皂苷对照

品 10.54、5.19 mg，并精密量取甲基原薯蓣皂苷、

伪原薯蓣皂苷、薯蓣皂苷、纤细薯蓣皂苷对照品溶

液 2.0、0.5、1.5、1.0 mL，置于 10 mL 量瓶，加甲

醇溶解并稀释至刻度，摇匀，即得含原薯蓣皂苷

1.054 mg/mL、原纤细薯蓣皂苷 0.519 mg/mL、甲基

原薯蓣皂苷 0.287 mg/mL、伪原薯蓣皂苷 0.021 
mg/mL、薯蓣皂苷 0.307 mg/mL、纤细薯蓣皂苷 0.044 
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mg/mL 的混合对照品溶液。 
2.2.2  供试品溶液的制备  取穿山龙药材适量，粉

碎，过 80 目筛，取粉末约 1.0 g，精密称定，置 100 
mL 具塞三角瓶中，加 50%甲醇 25 mL，精密称定，

超声提取 20 min，放冷，加 50%甲醇补足减失的质

量，混匀，滤过，取续滤液过 0.45 μm 微孔滤膜，

即得。 
2.3  线性范围考察 

精密吸取混合对照品溶液 1、3、5、8、10 μL，
进样测定，记录色谱图。以进样质量为横坐标，响

应值峰面积为纵坐标进行线性回归，计算出回归方

程，见表 1。 
 

表 1  各成分的线性关系和线性范围 
Table 1  Linear relationships and ranges of major components 

成分 回归方程 r 线性范围/μg 

原薯蓣皂苷 Y＝200.27 X－4.4176 0.999 8 1.054 0～10.540 0 

原纤细薯蓣皂苷 Y＝90.423 X＋16.354 0.999 8 0.519 0～5.190 0 

甲基原薯蓣皂苷 Y＝49.958 X＋9.0354 0.999 8 0.287 0～2.870 0 

伪原薯蓣皂苷 Y＝10.077 X＋0.7459 0.999 8 0.021 2～0.212 0 

薯蓣皂苷 Y＝20.523 X－0.8218 0.999 8 0.061 4～0.614 0 

纤细薯蓣皂苷 Y＝10.959 X＋1.3233 0.999 7 0.061 4～0.614 0 

 
2.4  精密度试验 

取穿山龙药材（批号 13091203）粉末 1.0 g，精

密称定，制备供试品溶液，连续进样测定 6 次，记

录色谱峰峰面积值，结果原薯蓣皂苷、原纤细薯蓣

皂苷、甲基原薯蓣皂苷、伪原薯蓣皂苷、薯蓣皂苷

和纤细薯蓣皂苷峰面积的 RSD 值分别为 0.58%、

0.66%、0.37%、0.86%、0.47%、0.49%。 
2.5  重复性试验 

取穿山龙药材（批号 13091203）粉末 1.0 g，共

6 份，精密称定，制备供试品溶液，进样测定，记

录色谱图，计算质量分数。结果原薯蓣皂苷、原纤

细薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷、伪原薯蓣皂苷、薯

蓣皂苷和纤细薯蓣皂苷平均质量分数分别为 3.96%、

1.95%、1.08%、0.05%、1.84%、0.24%，RSD 值分

别为 0.47%、0.56%、0.38%、1.34%、1.20%、1.42%。 
2.6  稳定性试验 

取穿山龙药材（批号 13091203）粉末 1.0 g，精

密称定，制备供试品溶液，分别于 0、2、4、6、8、
10、12、24 h 进样测定，记录色谱图和 6 种成分的

色谱峰峰面积值，结果原薯蓣皂苷、原纤细薯蓣皂

苷、甲基原薯蓣皂苷、伪原薯蓣皂苷、薯蓣皂苷和

纤细薯蓣皂苷峰面积的 RSD 值分别为 0.87%、

1.62%、0.92%、1.44%、0.53%、0.58%，结果表明

公式品溶液在室温下 24 h 内稳定。 
2.7  回收率试验 

取穿山龙药材样品（批号 13091203）6 份，每

份 0.5 g，精密称定，分别精密加入原薯蓣皂苷 19.3 
mg、原纤细薯蓣皂苷 9.5 mg、甲基原薯蓣皂苷 5.3 
mg、薯蓣皂苷 10.0 mg 以及 8.52 μg/mL 伪原薯蓣皂

苷、49.36 μg/mL 纤细薯蓣皂苷对照品溶液各 25 
mL，置于 100 mL 具塞三角瓶中，制备供试品液，

进行测定，记录色谱图，计算回收率。结果原纤细

薯蓣皂苷、伪原薯蓣皂苷、薯蓣皂苷和纤细薯蓣皂

苷的平均加样回收率分别为 100.19%、100.24%、

99.87%、100.92%、99.36%、100.03%，RSD 值分

别为 2.03%、2.51%、2.33%、3.07%、2.77%、3.41%。 
2.8  样品测定 

取 10 批穿山龙药材，粉碎，过 80 目筛，取粉

末各 3 份，每份 1.0 g，精密称定，制备供试品溶液。

在上述色谱条件下，分别进样测定，记录色谱图，

计算各目标成分的平均质量分数，结果见表 2。结

果显示，不同产地、批号的穿山龙药材中均含有原

薯蓣皂苷、原纤细薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷、伪

原薯蓣皂苷、薯蓣皂苷、纤细薯蓣皂苷 6 种皂苷类

成分，但是各皂苷成分的含量差异较大，考虑主要

是由于地理环境、气候条件和采收季节之间的差异

造成的。本实验共收集了穿山龙药材 10 批，其中来

自吉林 3 批、黑龙江 2 批、河北 5 批。比较总皂苷

含量时，当采收时间一定时，河北产地穿山龙药材

3 批总皂苷含量相对较高，黑龙江和吉林产地含量

接近，而晚采收的河北产穿山龙药材总皂苷含量有

一定程度的降低，与《中国药典》2015 年版一部规
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定的采收时间（春、秋季）一致[1]。而对于单一类

成分来说，河北产穿山龙药材除原薯蓣皂苷之外，

其他 5 种皂苷类成分含量比较平均，东北产穿山龙

药材则以原薯蓣皂苷和薯蓣皂苷为主。值得注意的

是，《中国药典》2015 年版一部穿山龙药材项下只

控制了薯蓣皂苷的量（不低于 1.3%），按此标准判

定，10 批药材中有 3 批（1010115、13091204、
13091207）不合格，但其中原薯蓣皂苷含量较高，

因此单一控制薯蓣皂苷含量不能全面反映穿山龙药

材的质量差异。 
 

表 2  不同产地穿山龙药材中原薯蓣皂苷、原纤细薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷、伪原薯蓣皂苷、薯蓣皂苷和纤细薯蓣皂苷的

测定结果（n＝3） 
Table 2  Determination of protodioscin, protogracillin, methyl protodioscin, pseudoprotodioscin, dioscin, and gracillin in 

Dioscoreae Nipponicae Rhizoma from various of habitats (n = 3) 

质量分数/% 
批号 产地 

原薯蓣皂苷 原纤细薯蓣皂苷 甲基原薯蓣皂苷 伪原薯蓣皂苷 薯蓣皂苷 纤细薯蓣皂苷

1010115 吉林 1.587 0.678 0.478 0.187 1.216 0.257 

13091201 吉林 2.472 0.260 0.809 0.055 1.658 0.088 

13091203 河北 3.960 1.950 1.080 0.050 1.840 0.240 

13091204 河北 4.164 1.436 1.094 0.051 0.801 0.228 

13091205 黑龙江 2.462 0.347 0.689 0.056 2.893 0.178 

13091206 吉林 2.414 0.990 0.778 0.037 1.847 0.524 

13091207 河北 4.837 1.160 1.317 0.074 0.908 0.261 

13091208 黑龙江 1.642 0.342 0.619 0.039 2.281 0.269 

13112801 河北 1.733 0.858 0.477 0.077 3.813 0.187 

13112803 河北 1.869 0.916 0.503 0.059 1.657 0.214 

 
3  讨论 

参考相关文献报道[12-15]，本实验对色谱条件进

行了优化。对检测波长进行了考察，综合比较共有

峰的响应值和基线噪音后，结果显示，在 203 nm
波长下原薯蓣皂苷、原纤细薯蓣皂苷、甲基原薯蓣

皂苷、伪原薯蓣皂苷、薯蓣皂苷、纤细薯蓣皂苷 6
个皂苷类成分的色谱峰响应值最高，均为末端吸收，

基线较稳，故选择 203 nm 作为本实验的检测波长；

进一步对色谱系统进行了优化，分别考察了甲醇–

水溶液、乙腈–水溶液两个流动相系统，结果显示

乙腈–水溶液作为流动相系统，峰型和分离度较好。

因此，最终采用乙腈–水溶液梯度洗脱作为流动相

系统；在色谱柱优选方面分别考察了 Agilent、
DIKMA、Thermo C18 色谱柱，结果显示 Agilent 
SB-Aq 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）分离度、

对称度、拖尾因子均能达到含量测定要求，确定选

用 Agilent SB-Aq 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）。 
在供试品液的制备方法方面，对超声处理和加

热回流处理两种提取方法进行了优化比较，结果表

明两种提取方式对 6 种成分的含量测定无明显差

异，因此采用简便、快捷的超声提取方法。在提取

溶剂考察中，分别考察了 50%甲醇、甲醇、无水乙

醇等提取溶剂，结果显示，50%甲醇作为溶剂时，

提取效果最佳；对提取溶剂用量和提取时间进行了

优化试验，25 mL 溶剂用量提取 20 min 能够提取完

全；最终确定了 50%甲醇 25 mL 超声提取 20 min
的供试品液制备方法。 

综上所述，本实验所建立的多成分的测定方法

经过方法学验证，可以同时测定穿山龙药材中原薯

蓣皂苷、原纤细薯蓣皂苷、甲基原薯蓣皂苷、伪原

薯蓣皂苷、薯蓣皂苷、纤细薯蓣皂苷 6 个活性成分，

可为穿山龙药材质量标准制定和深入研究提供有效

的方法和试验依据。 
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