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不同生长期巴戟天中水晶兰苷量的变化

徐吉银，梁英娇，丁平+

(广州中医药大学中药学院，广东广州510405)

巴戟天是著名的四大南药之一，来源于茜草科

巴戟天属植物巴戟Morinda officinalis How的干燥

根。具补肾阳、强筋骨、祛风湿功效，临床用于治疗阳

痿遗精、宫冷不孕、月经不调、少腹冷痛、风湿痹痛、

筋骨痿软等症[1]。

巴戟天中含蒽醌汾引、环烯醚萜E6¨3、寡糖[8’9|、

多糖[10～13]等成分。到目前为止，对不同来源的巴戟

天中蒽醌[10,14]、寡糖m]、多糖‘9’10’12~143成分均进行过

测定研究，而对环烯醚萜类化学成分的定量测定未

见报道。据文献报道，巴戟天中的环烯醚萜类成分水

晶兰苷在巴戟天中的量较高，并具有较强的抗炎镇

痛作用[6’7’16’1 7|。由于对不同生长期巴戟天中水晶兰

苷的动态变化研究未见报道，因此，本实验以水晶兰

苷为指标，分别测定了不同生长期巴戟天中含水晶

兰苷的量，并研究其变化规律，为巴戟天的质量标准

的制定提供一定的参考资料。

1材料、仪器与试剂

1．1材料：所有的巴戟天样品采集于广东省德庆县

巴戟天规范化种植基地，共25个(表1)。经丁平研

究员鉴定为巴戟MoHnda硝；cinalis How的根。凭

证标本存予广州中医药大学中药资源研究室。

1．2仪器与试剂：Dionex summit P680高效液相

色谱仪(德国)；Dionex PDA 100二极管阵列检测

器；ASl—100自动进样系统；Sartorius电子天平

(德国)；超声提取器(220 W，55 kHz)；水晶兰苷标

准品(自制，质量分数>99％)；甲醇(色谱纯，Merck

公司)；水为超纯水，其他试剂均为分析纯。

2方法与结果

2．1 色谱条件：色谱柱：Kromalsil C18柱(150 mmX

4．6 mm，5肛m)，流动相：甲醇一0．4％磷酸水溶液(5；

95—28．8：71．2，15 min)；体积流量：1 mL'／min；进

样量；10弘L；检测波长：231 nm；柱温：25℃。在上述条

件下，供试品溶液中水晶兰苷色谱峰与其他峰分离良好，

峰形对称，保留时间为11．50 min左右(图1)。
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图1水晶兰苷对照品(A)和巴戟天(B)HPLC豳

Fig．1 HPLC Chromatogram of monotropeln reference

substance(A)and Radix Morindae Officinalis(B)

2．2样品溶液制备：取样品粉末(过40目筛)0．5

g，精密称定，置150 mL带塞三角瓶中，加入80％甲

醇100 mL，冷浸1 h，超声处理30 min，滤过，残渣

再超声提取一次。合并提取液，水浴蒸干，残渣用

80％甲醇定容至10 mL。溶液用0．45肛m微孔滤膜

滤过，即得。

2．3标准曲线制备：取水晶兰苷适量，精密称定，用

甲醇溶解，配制成质量浓度为0．74 mg／mL的溶液。
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取对照品溶液，在上述色谱条件下以不同体积进样，

分别测定峰面积。以水晶兰苷进样量x(tLg)对峰面

积积分值(y)进行线性拟合，得到水晶兰苷的回归

方程为：Y=28．356 X+1．412 l，，．=1．000 0，结果

水晶兰苷在0．74～18．5弘g呈良好线性关系。

2．4精密度试验：取同一样品溶液10肚L，按上述

色谱条件重复进样5次，测定峰面积，水晶兰苷峰面

积的RSD为0．30％。

2．5 重现性试验：取同一样品粉末(过40目筛)5

份，按2．2项方法处理，进样10弘L，按上述色谱条

件测定，水晶兰苷峰面积的RSD为0．45％。

2．6稳定性试验：精密吸取同一样品溶液10 v．L，

按上述条件每隔5 h测定一次峰面积，RSD=

0．27％(咒=6)，表明样品至少在25 h内是稳定的。

2．7加样回收率试验：精密称取6份已测定的样品

粉末，每份0．5 g，分别加入等量的对照品，按“2．5

项”方法进行处理，测定质量分数。测得水晶兰苷平

均回收率为100．81％，RSD为0．43％。

2．8样品测定：取各样品0．5 g，按供试液制备方法

制备，进样10弘L，按上述液相条件测定，测得峰面

积并代入回归方程计算，并绘制出不同生长期巴戟

天中水晶兰苷积累的趋势图，结果见表1、图2。

表1不同生长期巴戟天中水晶兰苷的测定(拧一3)

Table 1 Monotropein in Radix Monndae Officinalis

at various growth periods(栉一3)

序号 样品
水晶兰苷／

序号 样品 水晶兰鼍
(mg·g一1、 (mg·g一1)

1 2．5年一1 7．67士1．35 14 4．5年一4 13．74土0．40

2 —2 7．68土0．90 15 —5 13．95士0．60

3 — 7．63士1．81 16 —6 14．06±0．97

4 —4 7．73士1．02 17 —7 13．90土0．09

5 —5 7．69士0．78 18 —8 13．83土0．67

6 3．5年一1 13．25士1．34 19 —9 13．91士0．06

7 —2 13．45土1．05 20 一10 13．80士0．61

8 —3 13．24士1．42 21 5．5年一1 16．11土0．35

9 —4 13．10士1．81 Z2 —2 15．86士0．49

10 —5 13．39土0．68 23 —3 16．74士0．43

11 4．5年一1 13．92士0．19 24 —4 16．86士1．14

12 —2 13．96士0．12 25 —5 16．78士1．00

13 —3 13．88土0．28

3讨论

从实验结果可看出，相同采收期的样品，其水晶

兰苷的量相当稳定，说明在规范化种植的条件下，可

以生产出质量稳定的巴戟天。巴戟天中水晶兰苷的

量受种植时间的影响较大，即随种植时间的增加而

增加。2．5～3．5年、3．5"4．5年、4．5～5．5年巴戟

天中水晶兰苷的量相对于上一年的增幅分别为

73．05％、4．59％、18．49％。说明巴戟天从种植后至
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圈2不同生长期巴戟夭中水晶兰苷的变化图

Fig．2．Monotropein【in Radix Morindae Officinalis

at various growth periods

3．5年左右的时期是水晶兰苷成分的快速积累期，

在种植3．5年后，水晶兰苷成分缓慢增加。上述结果

与文献报道[2叩的巴戟天蒽醌量与采收期变化的规

律是一致的。由于受条件所限，未能在巴戟天规范化

种植基地采集到更长生长期的样品，因此，在以后的

工作中，应不断收集样品，充实实验结果。
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HPLC法测定桑叶中1一脱氧野尻霉素

欧阳华学1’2，黎源倩H，肖全伟1

(1．四川I大学华西公共卫生学院，四川成都610064；2．四川省农业科学院分析测试中心，四川成都610066)

据《中国药典》记载[1]，桑科植物桑Morus alba

L．的叶、白皮、树枝均可入药，其中桑叶性甘、苦、

寒，归肺、肝经，具有疏散风热、清肺润燥、清肝明目

的功效。但是，自从20世纪70年代Yoshiaki等首

次从桑白皮和桑枝中分离出1一脱氧野尻霉素(1一

deoxynojirimycin，DNJ)后[2]，桑叶的药效被进一步

发掘，国外学者对1一脱氧野尻霉素的药理作用进行

了广泛研究，发现1一脱氧野尻霉素能有效抑制a一1，

冬葡萄糖苷酶，减缓肠道对糖的吸收，可用于治疗糖

尿病、肥胖症，并有高效低毒的特点，可使患者摆脱

磺胺脲、胰岛素等药物带来的许多不良反应。根据这

些药理作用，韩国已开发出以桑叶、桑蚕等为原料具

有调节血糖作用的保健食品。此外，研究还发现1一

脱氧野尻霉素能够抑制HIV一1复制，中断感染循

环，在治疗艾滋病等病毒感染疾病方面具有很大的

潜力[3]。因此，为了科学、全面地评价桑叶质量和更

好地研究1一脱氧野尻霉素的药理作用，需要建立桑

叶中1一脱氧野尻霉素量的分析方法。

1一脱氧野尻霉素化学名为(2R，3R，4R，5S)-2一

(羟甲基)一3，4，5一三羧基哌淀，分子式为C。H。sNO。，

1一脱氧野尻霉素具有a一1，4-葡萄糖类似结构，分子

中不含生色基团而且紫外吸收低，因此，难于直接进

行可见一紫外光检测和荧光检测。目前，1一脱氧野尻

霉素的测定方法主要采用硅烷化衍生气相色谱一质

谱法[3]、柱前荧光衍生一高效液相色谱法[4’53、离子色

谱法[63和高效液相色谱一蒸发光散射检测法口]。由于

硅烷化衍生产物会对气相色谱柱造成一定污染，现

已较少使用；柱前荧光衍生化高效液相色谱法存在

操作繁琐、衍生化反应需严格控制pH值以及衍生

试剂干扰测定等缺点；而离子色谱法和高效液相色

谱一蒸发光散射检测法又需要专用的仪器。本实验根

据1一脱氧野尻霉素的结构特点，建立了高效液相色

谱一示差折光检测法直接测定桑叶中1一脱氧野尻霉

素的方法，本方法不需衍生，具有操作简便、快速、准

确的特点，目前国内尚未见报道。

1仪器与试剂

Agilentll00液相色谱系统配有G1379A在线

脱气机、G1311A四元梯度泵、G1313A自动进样器、

G1316A检温箱、G1362A示差折光检测器，安捷伦

色谱工作站(美国，安捷伦公司)。盐酸1一脱氧野尻

霉(质量分数>99％，Fluka公司)，乙腈(色谱纯，

Tedia公司)，甲醇(色谱纯，Tedia公司)，实验用水

为二次重蒸水。

桑叶样品分别购自成都、重庆、绵阳等地中药材

公司，并经四川省药品检定所鉴定为桑科植物桑

Morus alba L．的干燥叶。

2方法与结果

2．1 色谱条件：色谱柱为Zorbax Carbohydrate

(150 mm×4．6 mm，5肛m)，流动相为乙腈一水

(70：30)，体积流量为1．0 mL／min，柱温25℃，检

测器温度35℃，进样量20肚L。

2．2对照品溶液的制备：准确称取盐酸1一脱氧野
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