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龙胆药材的HPLC指纹图谱研究

江蔚新，钦浩，何文顺

(哈尔滨商业大学药学院，黑龙江哈尔滨 150076)

摘要：目的建立不同产地龙胆药材的HPLC指纹图谱，为整体控制和评价龙胆药材的质量提供依据。方法采

用HPLC测定10个不同产地的龙胆药材，制定指纹图谱。色谱条件：ODS柱，甲醇一水为流动相梯度洗脱，检测波长

254 am，体积流量1．0 mL／min．柱温25℃。结果 建立了龙胆药材HPLC指纹图谱的共有模式．并对不同产地的药

材进行了相似度评价。结论HPLC指纹图谱稳定性、重现性好．简便可行，适用于龙胆药材的标准化种植及质量

控制。
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HPLC Fingerprint of Radix Gentianae

JIANG Wei—xin，QIN Hao，HE Wen—shun

(Department of Pharmacy，Harbin University of Commerce，Harbin 150076，China)

Abstract：Objective To establish the HPLC fingerprint of methanol—resoluble component in Radix

Gentianae collected from different habitats and accordingly offer the evidence for quality control and quality

evaluation of Radix Gentianae．Methods Ten batches of Radix Gentianae were measured by the RP—

HPLC，and their fingerprints were obtained．Chromatographic condition：ODS—column，gradient elution

with methanol—water，the detection wavelength was at 254 nm，flow rate was at 1．0 mL／min，and the

column temperature was 25℃．Results The mutual mode of Radix Gentianae was set up and then the

similarity was compared with software which was published by the Committee of Pharmacopeia of China．

Conclusion According to the analysis of statistics，this method is steady，accurate with good

repeatability．and can be used as standardization implantation and quality control of Radix Gentianae．
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龙胆为龙胆科植物龙胆Gentiana scabra Bunge

的干燥根及根茎，性味苦寒，归肝、胆经，具有清热燥

湿，泻肝胆火的作用，临床上适用于湿热黄疸、口苦、

惊风、抽搐等症[1]。龙胆的有效成分主要为裂环烯醚

萜类化合物，如龙胆苦苷、当药苷及獐牙菜苦苷等。

众所周知，单一指标的定量测定很难反映中药的整

体质量，而指纹图谱具有系统性、特征性和重现性的

特点[z]，能较全面地反映中药的品质，现已成为控制

中药质量的有效途径之一。本实验以龙胆苦苷、当药

苷及獐牙菜苦苷为指标成分[3]，采用HPLC法构建

不同产地龙胆药材的指纹特征谱，为整体控制龙胆

的质量和龙胆的标准化种植提供依据。

1仪器与试药

1．1 仪器：Waters高效液相色谱仪(Waters 2996

二极管阵列检测器，Waters 600泵，Waters 717自

动进样器，Empower I色谱工作站，AS3120超声清

洗器，R一202旋转蒸发仪，W一201恒温水浴锅，

Bs一110S分析天平。

1．2试剂：甲醇为色谱纯(天津科密欧化学试剂有

限公司)，水为娃哈哈纯净水，其他试剂均为分析纯。

1．3 试药：不同产地龙胆药材来源见表1，龙胆苦苷

(批号11070—200611)、当药苷(批号111742—

200501)、獐牙菜苦苷(批号0785—200203)对照品均

由中国药品生物制品检定所提供，全部药材经本院

金哲雄教授鉴定为龙胆科植物龙胆G．scraba Bunge

的干燥根及根茎。

2方法与结果

2．1色谱条件：色谱柱为Agilent Eclipse XDB—C18
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裹1龙胆药材的来豫

Table 1 Origins of Radix Gentianae

柱(150 mmX4．6 mm，5弘m)；流动相A为水，流动

相B为甲醇，线性梯度洗脱：0 min(15％B)---24 min

(15％B)一34 rain(44％B)一49 rain(53％B)一60

min(79％B)一70 min(100 oAB)一98 rain(100％B)f

检测波长254 nm；柱温25℃；体积流量1．0 ma／

min；进样量5弘L。理论塔板数以龙胆苦苷峰计算不

低于3 000，峰的分离度均符合要求，所有组分在73

min内检测完毕。

2．2对照品溶液的制备：精密称取龙胆苦苷、当药

苷和獐牙菜苦苷对照品各10 mg，分别置于10 mL

量瓶中，用甲醇定容，制成质量浓度为1 mg／mL的

对照品溶液，然后各吸引1 mL加入到10 mL量瓶

中，用甲醇定容，制成质量浓度为0．1 mg／mL的混

合对照品溶液，备用。

2．3供试品溶液的制备：龙胆药材粉末过50目筛，

精密称取过筛后的龙胆药材0．5 g，置于锥形瓶中，

加入甲醇40 mL，密封、超声处理30 rain，置冷、用甲

醇补足减失的质量，滤过，取滤液，减压回流至于，用

甲醇溶解，定容至10 mL量瓶中备用。

2．4方法学考察

2．4．1稳定性试验：取同一批次样品(样品号4)制

备供试品溶液，在室温下放置，分别于0、2、4、6、8、

10、12、24、36 h检测，记录色图谱，用“中药色谱指

纹图谱相似度评价系统2004A版”计算，其主要色谱

峰相对保留时间及其相对峰面积比值无明显变化，

RSD分别为0．00％～0．2％和0．00％～1．87％，符

合指纹图谱的要求，稳定性良好。

2．4．2精密度试验：取同一批供试品(样品号4)溶

液连续进样5次，记录色图谱，用“中药色谱指纹图

谱相似度评价系统2004A版”计算，其主要色谱峰相

对保留时间及其相对峰面积比值无明显变化，RSD

分别o．00％～o．3％和0．00％"-I．46％，符合指纹图

谱的要求，精密度良好。

2．4．3重现性试验：取同一批样品(样品号4)，分别

制备5份供试品溶液，记录色谱图。用“中药色谱指

纹图谱相似度评价系统2004A版”计算，其主要色谱

峰相对保留时间及其相对峰面积比值无明显变化，

RSD分别0．00％～0．02％和0．00％～1．22％，符合

指纹图谱的要求，重现性良好。

2．5 样品的测定：在上述色谱条件下，依次测定10

批供试品，记录HPLC色谱图，结果见图1。
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S1～SlO一样品图谱R一对照图谱

S1一S10-fingerprints of samples

R—fingerprints of control

圈1 10批龙胆药材的指纹圈谱

Fig．1 Fingerprints of ten batches of Radix Genti啦naG

2．6共有峰的确定及龙胆指纹图谱共有模式的建

立：考察10批龙胆的色谱峰，用“中药色谱指纹图谱

相似度评价系统2004A版”以S1为参照图谱，经过

多点校正，自动匹配，以中位数法，生成对照图谱R，

由匹配数据的输出结果得到共有峰共11个，经过与

对照品的紫外图谱及保留时间的比较，确认7号峰

为獐牙菜苦苷，8号峰为龙胆苦苷，10号峰为当药

苷，其中龙胆苦苷的峰面积比例超过40％，因此选作

参照峰，建立龙胆HPLC指纹图谱共有模式见图2。

2．7指纹图谱的相似度评价：使用国家药典委员会

跹d ．i 。9 Y 。

0．∞ 17．4l 34．8l 52．22 69．62 87．03 104．43

l／min

圈2龙胆HPLC指纹圈谱共有模式

Fig．2 Mutual mode of HPLC fingerprints

of Rad／x Gent／anae
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。中药色谱指纹图谱相似度评价系统2004A版”进行

相似度分析，将10批龙胆图谱的AIA格式的原始数

据导人该软件系统，以S1为参照图谱，经过多点校

正，自动匹配，以中位数法，生成对照图谱R，然后进

行相似度分析，结果见表2。一般成品的指纹图谱相似

度计算结果应在o．9-．一i．0，符合要求。由表2可知，10

批样品相似度除第10批样品以外，其他9批均符合要

求。由于来源、产地、气候、采收季节的不同，龙胆药材

所含的有效成分的种类和量有一定的差别。

裹2与共有模式比较的龙胆样昌的相似度

TaMe 2 Comparison of similarity in samples

and mutual mode

样品号 相似度 样品号 相似度

1 0．995 6 0．997

Z 0．996 7 0．959

3 0．914 8 0．972

4 0．968 9 0．986

5 0．953 10 0．852

3讨论

3．1 制备方法的选择：本实验考察了不同提取溶剂

(甲醇、乙醇、水)及不同提取方法(回流提取、索氏提

取、超声提取)的提取效果，以龙胆苦苷的峰面积和

峰的数目为指标，最后确定甲醇超声提取法较好。同

时还考察了此方法的不同提取时间(20、30、40 min)

的提取效果，30 min提取较完全且不浪费时间，因

此采用甲醇超声提取30 min。

3．2色谱条件的选择及优化：在流动相系统的选择

中，分别对甲醇一水系统及乙腈一水系统进行考察。结

果表明，甲醇一水系统分离效果较好，各峰的保留时

间适中，分离度较好，且基线稳定，有利于指纹图谱

的分析，因此采用甲醇一水系统。

3．3检测波长及分析时间的选择：对样品进行全波

长扫描，獐牙菜苦苷的最大吸收为239 am，龙胆苦

苷的最大吸收为273 nm，当药苷的最大吸收为245

nm。采用这3个波长提取色谱，发现基线均不平稳，

峰的数目较少，峰面积较小，且各峰分离度不好。而

在254 nrn下提取的色谱基线稳定，峰的数目较多，

峰的分离度较好，因此选择254 nm为检测波长。本

实验测定样品4，设定运行时间为2 h。由所得图谱可

知，在73 min以后没有峰出现，考虑到样品之间因

为采集时间和地点的不同，存在差异性，因此选择

104 min作为分析时间。

3．4本实验研究不同产地龙胆药材的指纹图谱，实

验的精密度、稳定性、重现性较好，10批不同产地的

龙胆药材的特征峰的特征性和专属性很强，11个共

有峰稳定性较好，平均相似度为0．959，符合国家有

关部门的要求，也符合指纹图谱的要求。
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菌根真菌对人工栽培金线莲糖类和无机元素的影响

唐明娟，孟志霞，郭顺星‘

(中国医学科学院北京协和医学院药用植物研究所，北京 100093)

摘要：目的在人工栽培条件下，研究金线莲促生菌根真菌AR一18对台湾金线莲和福建金线莲苗中糖类成分和

无机元素量的影响。方法 台湾金线莲和福建金线莲无菌苗经盆栽接种AR一18．以不接菌为对照，分别移栽于草炭

土或蛭石基质中。采用比色法和等离子光谱法分别对栽培1年后的两种金线莲苗的糖类成分和无机元素进行分析

测定。结果 接菌栽培的金线莲苗内果糖、蔗糖、多糖和可溶性总糖的量均高于不接菌栽培的金线莲苗。在所检测

的11种无机元素中，菌根真菌对两种金线莲中无机元素吸收的影响随金线莲种类和栽培基质不同而变化。结论

菌根真菌AR一18不但促进了金线莲的生长．而且提高了其中糖类成分的量，并影响其对无机元素的吸收。

关■词：台湾金线莲；福建金线莲；菌根真菌l糖类成分}无机元素

中圈分类号：R282．2 文献标识码：A 文章缩号：0253—2670(2008)10—1565—04

台湾金线莲Anoectochilus formosanus Hay．和

福建金线莲A．roxburghii(Wall．)Lindl．同属兰科

(Orchidaceae)开唇兰属濒危药用植物。近年来，由于

金线莲对高血压、糖尿病及肿瘤等疑难病症疗效独
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