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摘 要:目的  研究红凉伞中化学成分岩白菜素的积累动态。方法  采用高效液相色谱法测定红凉伞中岩白菜素
的量 ,色谱柱: Hyper sil ODS( 250 mm @ 4. 0 mm, 5 Lm) ,流动相为甲醇-水( 25 B 75) , 体积流量: 1. 0 mL / min,检测

波长: 275 nm。回归方程为 Y = 1 406. 0 X + 7. 219 61, r= 0. 999 9, 线性范围: 1. 00 ~ 12. 01 Lg, 平均回收率为

101. 17% , RSD 1. 67% ( n= 5)。结果  红凉伞中岩白菜素的量在不同生长时期、不同部位有明显的变化规律。不
同部位岩白菜素的量由高到低的顺序为:根、叶、茎、侧枝、果丙、花、果壳、种子; 一年生长期内在 5 月份红凉伞根、

茎、叶中岩白菜素的量最高, 以后逐渐下降;不同生长年限红凉伞中岩白菜素的量存在较大的差异。结论  红凉伞
中岩白菜素的积累动态将为研究红凉伞生物特性的形成及红凉伞的规范化种植提供科学依据。
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  红凉伞 A rdisia crenata Sims var1 bicolor
( Walker) C1 Y1 Wu et C1 Chen 为紫金牛科植物

朱砂根 A1 crenata Sims的变种。分布于我国华东、

中南、西南等地区。朱砂根在5中国药典62005年版

有收载,具有清热解毒、祛风除湿、活血散瘀、消炎止

痛之功效,临床上常用于咽喉肿痛、跌打损伤、风湿

痹痛等症[ 1] 。现代研究证明,朱砂根的主要活性成

分为岩白菜素 ( bergenin)
[ 2]

, 并且岩白菜素已从药

用植物中提取出来应用于临床,具有镇咳祛痰作用,

用于治疗慢性支气管炎[ 1]。红凉伞作为云南地区的

民族药,分布广泛,定量测定表明其岩白菜素的量高

于朱砂根, 具有较大的开发利用价值
[ 3]
。为此, 2004

年以来,开展了人工栽培种植研究, 基本取得了成

功。为了更好地开发利用这一药材资源, 对其中岩

白菜素动态积累的规律进行了研究。

1  仪器、试剂与材料
1. 1  仪器: 紫外分光光度计( U V ) 2201, 日本岛

津) , LC ) 20AT 高效液相色谱仪(日本岛津, SPD )

20A 型紫外检测器, CTO ) 10AS vp 型柱温箱,

CBM ) 102 型工作站) , 超声波清洗器 ( HS6150D

型,天津市恒奥科技发展有限公司)。

1. 2  试剂: 甲醇为分析纯,高效液相用甲醇为色谱

纯,均由天津市化学试剂三厂生产。

岩白菜素对照品(批号 742-200111, 供定量测

定用,中国药品生物制品检定所)。

1. 3  实验材料: 实验所用样品红凉伞, 2006年 2~

12月采自云南思茅等地,由云南思茅热带作物职业

技术学院彭丽彬提供, 经河南中医学院生药教研室

陈随清教授鉴定为紫金牛科植物红凉伞 Ar disia

crenata Sims1 var1 bicolor ( Walker) C1 Y1 Wu et

C1 Chen。

2  方法与结果

2. 1  色谱分析条件: 色谱柱为 H ypersil ODS( 250

mm @ 4. 0 mm, 5 Lm) ,流动相为甲醇-水( 25 B 75) ,

体积流量: 1. 0 mL/ min, 检测波长: 275 nm ,进样量:

5 LL, 柱温: 25 e 。在上述色谱条件下,岩白菜素与

其他成分分离良好, 理论板数以岩白菜素峰计算不

低于 1 500;分离度大于 1. 5,结果见图 1。

A-岩白菜素  B-红凉伞根  C-红凉伞茎  D-红凉伞叶

A-bergenin  B-roots of A1 cr enata var1 bicolor  C-s tems of A1 c renata var1 bicolor  D-leaves of A1 c renata

图 1 岩白菜素对照品和红凉伞的 HPLC图谱

Fig. 1 HPLCChromatogram of bergenin reference substance and A1 crenata var1 bicolor
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2. 2  对照品溶液的制备:精密称取岩白菜素对照品适

量,加甲醇制成含岩白菜素 50 Lg/ mL的溶液,即得。

2. 3  供试品溶液的制备:取本品细粉约 0. 5 g,精密

称定, 置具塞锥形瓶中, 精密加甲醇 20 mL, 称定质

量,超声处理(功率 200 W,频率 40 kHz) 40 min, 放

冷,再称定质量, 用甲醇补足减失的质量, 摇匀, 滤

过,精密量取续滤液 5 mL, 置 10 mL 量瓶中, 加甲

醇稀释至刻度, 摇匀,即得。

2. 4  线性关系的考察: 精密称取岩白菜素对照品适

量,置于量瓶中,用甲醇溶解,加甲醇至刻度,摇匀,制

成含 4. 002 mg/ mL 的对照品储备溶液, 精密吸取储

备溶液 0. 5、1、2、3、4、5、6 mL 置量瓶中,加甲醇至刻

度,制成质量浓度为 0. 200 1、0. 400 2、0. 800 4、

1. 200 6、1. 600 8、2. 001 0、2. 401 2 mg/ mL 岩白菜素

对照品溶液,分别进样 5 LL。以岩白菜素的进样量

(Lg)为横坐标,峰面积为纵坐标进行线性回归,回归

方程为: Y= 1 406. 0 X+ 7. 219 61, r= 0. 999 9,表明

岩白菜素在 1. 00~ 12. 01 Lg 线性关系良好。

2. 5  稳定性试验:取供试品溶液, 进样 7次, 时间间

隔为 0、2、4、6、8、10、12 h,记录峰面积值, 计算 RSD

为 0. 47% , 结果表明本试验条件稳定,供试液在 12

h内稳定性良好。

2. 6  精密度试验:精密吸取供试品溶液 5 LL, 连续

进样 5 次, 测得岩白菜素峰面积, 计算 RSD 为

0. 17% ,表明本试验方法精密度良好。

2. 7  重现性试验: 取红凉伞药材粉末 5 份, 各 0. 5

g ,精密称定,按供试液制备项制备供试液, 进样, 记

录峰面积值,计算样品中岩白菜素的量。5份样品

岩白菜素量平均值为 3. 51% , RSD为 0. 70% , 表明

本试验方法重现性良好。

2. 8  加样回收率试验:取红凉伞粉末 6份,各 0. 2 g,

精密称定,于每份样品中加入适量岩白菜素对照品按

供试品溶液制备项制备供试品溶液,进行测定, 计算

回收率,平均回收率为101. 17%, RSD为 1. 67%。

2. 9  样品测定

2. 9. 1  红凉伞不同部位岩白菜素的测定:取红凉伞

根、茎、叶、花、果、种子等部位样品, 精密测定,按供

试品溶液制备项下制备样品溶液。取样品溶液和岩

白菜素对照品溶液各 5 LL, 注入高效液相色谱仪,

测定,计算岩白菜素的量,结果见表 1。

表 1 红凉伞不同部位样品中岩白菜素测定结果(n= 2)

Table 1 Determination of bergenin in different parts of A1 crenata var1 bicolor ( n= 2)

产  地
岩白菜素/ %

根 茎 侧枝 叶 花 果柄 果壳 种子

景谷(野生) 4. 69 2. 07 2. 46 4. 08 - 2. 04 2. 67 0. 31

普洱(栽培) 7. 10 3. 59 3. 29 4. 52 1. 88 2. 21 1. 68 0. 16

普洱(栽培) 7. 39 3. 49 3. 39 4. 51 1. 88 2. 31 1. 69 0. 16

2. 9. 2  不同生长年限红凉伞中岩白菜素的测定: 取

不同生长年份红凉伞根、茎、叶部位样品(样品采集

时间 2007年 6月) , 精密测定,按供试品溶液制备项

下制备样品溶液。取样品溶液和岩白菜素对照品溶

液各 5 LL,注入高效液相色谱仪,测定, 计算岩白菜

素的量,结果见表 2。

2. 9. 3  一年生长期内红凉伞中岩白菜素的测定: 取

一年生长期内不同月份红凉伞根、茎、叶部位样品

(样品采自云南省普洱市、人工栽培) ,精密测定,按

表 2 红凉伞不同生长年份样品中岩白菜素测定结果( n= 2)

Table 2 Determination of bergenin in A1 crenata var1

bicolor for different years ( n= 2)

生长年限
岩白菜素/ %

根 茎 叶

一年生 4. 35 3. 34 4. 11

二年生 6. 43 4. 98 5. 37

三年生 7. 76 5. 89 6. 24

多年生 6. 49 5. 47 5. 87

供试品溶液制备项下制备样品溶液。取样品溶液和

岩白菜素对照品溶液各 5 LL, 注入高效液相色谱

仪,测定,计算岩白菜素的量,结果见表 3。

表 3  红凉伞一年生长期内样品中岩白菜素测定结果( n= 2)

Table 3  Determination of bergenin in A1 crenata var1

bicolor of different monthes in one year ( n= 2)

时  间
岩白菜素/ %

根 茎 叶

2006- 02-24 5. 81 3. 34 4. 71

2006- 03-24 7. 1 3. 44 4. 52

2006- 04-24 7. 39 3. 44 4. 51

2006- 05-24 8. 23 2. 91 5. 26

2006- 06-24 5. 49 2. 23 4. 76

2006- 07-24 5. 01 2. 08 4. 18

2006- 08-24 4. 99 1. 53 4. 11

2006- 09-24 4. 82 1. 92 4. 49

2006- 10-24 4. 86 2. 71 4. 53

2006- 11-24 3. 97 1. 74 3. 60

2006- 12-24 3. 29 2. 34 2. 57
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3  结论与讨论

3. 1  岩白菜素易溶甲醇,在乙醇或水中微溶。根据

这一特性,在样品溶液制备中以甲醇为提取溶剂。

提取方法上,以超声提取和回流提取两种方法作对

比,表明用甲醇超声提取较为适宜。通过考察超声

提取时间( 10、20、30、40、60 min) , 试验结果表明超

声提取 40 min岩白菜素提取率最高,故确定提取条

件为用甲醇超声提取 40 m in。实验考察了 4 种不

同条件的流动相: ( 1)甲醇-水( 20 B 80) ; ( 2)甲醇-水

( 25B 75) ; ( 3)甲醇-水 ( 30 B 70) ; ( 4)甲醇-水( 40 B

60) , 进行了系统适用性试验, 试验结果表明在实验

色谱条件下,以甲醇-水( 25 B 75)为流动相, 体积流

量 1. 0 mL/ m in,柱温25 e ,检测波长 275 nm,供试

品中岩白菜素得到较好分离,理论板数达到 2 000,

分离度 2. 20。

3. 2  检测波长的确定, 对岩白菜素溶液在 190 ~

400 nm波长扫描, 在波长为 210 和 275 nm 有最大

吸收,实验表明在 275 nm 波长处岩白菜素吸收峰

灵敏度高,其他色谱峰干扰较小, 故选择 275 nm 作

为检测波长。

3. 3  分别对不同采收期、不同生长年限、不同药用

部位红凉伞药材中岩白菜素的量进行了测定。结果

表明,不同入药部位红凉伞药材中岩白菜素的量存

在较大的差异,其中以根中主要有效成分岩白菜素

的量最高,不同部位岩白菜素的量由高到低的顺序

为:根、叶、茎、侧枝、果柄、花、果壳、种子, 其中, 侧枝

与茎、果壳与果柄中岩白菜素的量没有明显差异。

一年生长期内岩白菜素在红凉伞中积累动态表

明, 5月份红凉伞根、茎、叶中岩白菜素的量最高,以

后逐渐下降,建议 5月份为红凉伞药材采收期。

不同生长年限红凉伞中岩白菜素的量存在较大

的差异,思茅地区的三年生红凉伞根、茎、叶中岩白

菜素的量高于一年生、二年生栽培的红凉伞,但多年

生栽培的根、茎、叶中岩白菜素的量较低(同一采收

期)。由于样品数量有限,该问题有待进一步研究。
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