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三花龙胆不同部位龙胆苦苷的含量测定

江蔚新 ,沈志滨 ,王雪莲 ,李镜飞 ,江　淼 

(哈尔滨商业大学 制药工程系 ,黑龙江 哈尔滨　 150076)

　　三花龙胆为龙胆科植物三花龙胆 Gentiana tri-

f lora Pall. 的干燥根及根茎。为常用药用龙胆的主

流之一。龙胆味苦 ,性寒 ,入肝胃经 ,有泻肝火 ,除下

焦湿热的功效。龙胆中均含有链环烯醚萜苷类苦味

成分龙胆苦苷 ,药理研究表明 ,龙胆提取物有保肝、

健胃、利胆、利尿及降压、抗炎、抗菌作用。 近年由于

大量采挖使得野生资源减少 ,为满足用药 ,进行了大

量的人工栽培 [1 ]。龙胆在传统用药中一般只是用根 ,

而大量的地上部分资源未被利用。为了更好地综合

利用龙胆全草药材资源 ,我们对其地上部分有效成

分龙胆苦苷的含量进行了研究。 关于龙胆苦苷含量

测定的方法 ,有薄层层析-紫外分光光度法、薄层色

谱 -光密度法、高效液相色谱法等
[2～ 4 ]
。 本研究利用

高效液相法对三花龙胆不同部位龙胆苦苷的含量进

行了测定。

1　材料

1. 1　仪器: Waters高效液相色谱仪 (美国 ) ; Waters

SPD-10A紫外检测器 ; 色谱柱 ( 4. 6 mm× 200

mm) ; 10μL进样器 ( Sw itzerland)。

1. 2　试药:龙胆苦苷对照品 (中国药品生物制品检

定所 ) ;三花龙胆 (哈尔滨市郊区 )经哈尔滨商业大学

沈志滨副教授鉴定。甲醇 (色谱纯 ) ,无水乙醇、三氯

甲烷、乙酸乙酯、蒸馏水、石油醚。

2　含量测定

2. 1　色谱条件: 色谱柱: Hypersil C18柱 ;流动相:甲

醇 -水 ( 35∶ 65) ;柱温:室温 ;流速: 0. 7 mL /min;检

测波长: 274 nm。

2. 2　线性考察: 精密称取龙胆苦苷对照品 10. 00,

5. 00, 4. 00, 0. 40 mg ,加甲醇溶解 ,分别定容于 25,

25, 250 mL容量瓶中 ,摇匀 ,用微孔滤膜过滤 ,取 10

μL进样 ,以峰面积对浓度回归 ,回归方程为 Y= 5.

45× 10
5
+ 6. 39× 10

6
X , r= 0. 999 8,表明在 0. 16～ 4

μg呈良好的线形关系。

2. 3　精密度实验:取同一样品液 ,按前面所进行的

含量测定法来进行操作 ,反复进样 5次 ,其峰面积的

RSD为 0. 36%。

2. 4　稳定性实验: 取同一样品液 ,在相同的色谱条

件 ,取 10μL,每隔 20 min进一次样 ,峰面积的 RSD=

0. 64% ,考察结果表明 ,样品液在 100 min内稳定性

良好 ,可在 100 min内进行测定。

2. 5　重复性测定: 取龙胆地上粉末约 0. 5 g共 5

份 ,按拟定的提取方法进行含量测定 ,计算龙胆苦苷

含量的平均值为 0. 3917% , RSD= 1. 31% (n= 5)

2. 6　加样回收率实验:称取龙胆地上部分粉末药材

约 0. 5 g共 5份 ,依次分别加入对照后 ,依照前述提

取方法提取、测定 ,平均回收率为 98. 14% , RSD为

1. 11% (n= 5)

2. 7　样品的含量测定

2. 7. 1　样品的制备:分根、茎、花、地上部分 ,在 40

℃～ 50℃干燥至恒重 ,粉碎 ,过 40目筛。 分别称取

根、茎、花、地上粉末药材 5. 00 g ,用石油醚脱脂 3

次 ,药材晾干 ,分别加入药材的 8倍量的甲醇 ,于 50

℃水浴锅中恒温加热 1～ 2 h,过滤 ,再重复 2次 ,过

滤 ,合并 3次滤液 ,离心取上清液 ,减压回收甲醇 ,转

移到 10 m L容量瓶中用甲醇进行定容 ,摇匀。

2. 7. 2　含量测定: 各吸取根、茎、花、地上 0. 5 mL

的样品溶液 ,茎、花、地上样品液分别定容于 10 mL

容量瓶中 ,根样品液定容于 100 m L容量瓶中 ,微孔
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滤膜过滤 ,分别吸取 10μL进样 ,结果如表 1。

3　讨论

　　采用高效液相色谱法测定龙胆不同部位中龙胆
表 1　龙胆苦苷的含量

Table 1　Content of gent iopicroside

部位 含量 /%

根 6. 992

地上 0. 398

茎 0. 160

花 0. 132

苦苷含量方法样品处理简单、快捷、方便、精确、稳

定。首次对龙胆不同部位含量进行了测定 ,为龙胆地

上部分的应用提供了理论基础 ,在试验中发现 ,某一

时期地上部分有效成分有向地下输送的趋势 ,此现

象正在研究中。
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不同贮藏条件对地黄中梓醇含量的影响

李俊萍 1 ,周福军 2 ,贾建伟 1 ,袁桂玉 1 

( 1. 天津传染病医院 ,天津　 300192;　 2. 天津药物研究院 ,天津　 300193)

　　地黄为玄参科植物地黄 Rehmania glutinosa

( Gaertn. ) Libosch. ex Fisch. et M ey. 的块根。临

床上用药分鲜地黄、干地黄及熟地黄 3种 ,鲜地黄偏

于寒 ,具有清热生津之功效 ,干地黄凉血止血 ,熟地

黄则滋阴补血。鲜地黄与干、熟地黄功效不同 ,临床

应用也各异 ,临床上经常应用鲜地黄 ,但贮藏很困

难 ,对此我们采用几种方法进行比较 ,以地黄中所含

有效成分之一梓醇作为指标 ,应用 HPLC法对不同

贮藏条件后的地黄中梓醇含量进行了测定 ,结果砂

埋方法优于其他几种贮藏方法
[ 1, 2 ]
。

1　实验材料

1. 1　药材:鲜地黄 ,天津传染病医院提供 ,经鉴定为

玄参科植物地黄 R. glutinosa ( Gaerth. ) Libosch.

ex Fisch. et M ey. 的块根。

1. 2　仪器: HP1100液相色谱仪 , HP1100色谱工作

站 , G1310泵 , G1313A自动进样器 , G1316A柱温箱 ,

G1314A紫外检测器。 色谱柱: 4. 6 mm× 250 mm不

锈钢柱 ,填料为十八烷基硅烷键合硅胶 ( 5μm)。

1. 3　试剂:乙腈为色谱纯 ,水为超纯净水。

1. 4　梓醇对照品: 购自中国药品生物制品检定所 ,

归一化法测定含量> 98%。

2　贮藏方法

( 1)砂埋:新采挖的地黄摊晾 3 d,表皮稍干 ,用

较湿润的河砂埋藏 ,一层砂一层鲜地黄排放四层 ,堆

高度 35 cm。 ( 2)冷藏:鲜地黄洗净 ,理齐 ,每袋 1 kg

用聚乙烯薄膜袋封袋 ,放入冷藏柜内冷藏保存 ,冷藏

温度 4℃～ 8℃。 ( 3)冷冻:鲜地黄洗净 ,理齐 ,每袋

1 kg用聚乙烯薄膜袋封装 ,放入冷冻柜内冷冻保

存 ,冷冻温度- 8℃～ - 2℃。

3　测定方法和结果 [3 ]

3. 1　对照品的制备: 精密称取梓醇对照品 6 mg,

置 20 m L量瓶中 ,加 1%乙腈水溶解并稀释至刻度 ,

摇匀 ,作为对照品溶液 ( 0. 3 mg /m L)。

3. 2　供试品的制备:将砂埋鲜地黄、冷藏鲜地黄和冷

冻鲜地黄进行冷冻干燥 ,得到干品。再将各种地黄分

别粉碎成细粉 ,过 80目筛。精密称各样品 0. 5 mg ,分

别置 150 mL三角瓶中 ,加甲醇 100 mL,精密称定重

要 ,超声提取 0. 5 h后 ,补足重量 ,滤过 ,取续滤液适

量 ,以 0. 45μm微孔膜滤过 ,作为供试品溶液。

3. 3　色谱条件:色谱柱: 4. 6 mm× 250 mm不锈钢柱;

填料为十八烷基硅烷键合硅胶 ( 5μm);流动相: 2%乙腈

(下转附 5页 )
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