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不同产地不同部位壮药大罗伞树定性和定量分析
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摘　 要: 该研究采用 ＴＬＣ 方法ꎬ对不同产地大罗伞树进行定性鉴别ꎬ并采用 ＨＰＬＣ 方法对大罗伞树不同产地

和不同部位的岩白菜素进行了含量测定ꎮ 其中ꎬ色谱柱为 ＳｉｎｏＣｈｒｏｍ ＯＤＳ￣ＢＰ Ｃ１８(２５０ ｍｍ × ４.６ꎬ５ μｍ)ꎬ流动

相为甲醇￣水(２３ ∶ ７７)ꎬ流速为 １.０ ｍＬｍｉｎ￣１ꎬ检测波长为 ２７５ ｎｍꎮ 结果表明:１０ 批不同产地大罗伞树药材的

ＴＬＣ 均可检出岩白菜素斑点ꎻ１０ 批不同产地大罗伞树药材中岩白菜素平均含量为 １.６７％ꎬ但产地间含量差异

较大ꎬ最高含量可达 ２.５８％ꎬ最低含量 ０.９５％ꎻ大罗伞树不同部位中岩白菜素含量有所差异ꎬ地下部分(根及根

茎)含量较高ꎬ平均值为 ４.０５％ꎬ地上部分(茎枝和叶)含量较低ꎬ平均值为 １.２１％ꎮ 所建立的大罗伞树药材

ＴＬＣ 鉴别和岩白菜素含量测定方法操作简便、专属性强、重现性好、结果准确ꎮ 该研究结果能准确鉴别大罗伞

树药材真伪ꎬ并测定药材中岩白菜素的含量ꎬ为大罗伞树药材质量标准的建立提供了依据ꎬ对于控制壮药大罗

伞树药材质量具有重要意义ꎮ
关键词: 大罗伞树ꎬ 岩白菜素ꎬ ＴＬＣꎬ ＨＰＬＣ
中图分类号: Ｑ９４６　 　 文献标识码: Ａ　 　 文章编号: １０００￣３１４２(２０１６)０２￣０２６０￣０５

Ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ ａｎｄ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｉｎ Ｚｈｕａｎｇ ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ａｒｄｉｓｉａ ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ ｆｒｏｍ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｈａｂｉｔａｔｓ ａｎｄ ｐａｒｔｓ

ＺＨＡＮＧ Ｚｈｅｎ１ꎬ ＬＩ Ｚｈｅｎｇ￣Ｗｅｎ１ꎬ ＨＵＡＮＧ Ｒｕｉ￣Ｓｏｎｇ２∗

( １. Ｃｏｌｌｅｇｅ ｏｆ Ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒｅꎬ Ｇｕａｎｇｘｉ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙꎬ Ｎａｎｎｉｎｇ ５３０００４ꎬ Ｃｈｉｎａꎻ ２. Ｇｕａｎｇｘｉ Ａｃａｄｅｍｙ ｏｆ
Ｍｉｎｏｒｉｔｙ Ｎａｔｉｏｎａｌｉｔｙ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ ａｎｄ Ｐｈａｒｍａｃｏｌｏｇｙꎬ Ｎａｎｎｉｎｇ ５３０００１ꎬ Ｃｈｉｎａ)

Ａｂｓｔｒａｃｔ: Ｗｅ ｉｎｄｅｎｔｉｆｉｅｄ ｗｉｔｈ ＴＬＣ ａｎｄ ａｎａｌｙｚｅｄ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔｓ ｏｆ Ｂｅｒｇｅｎｉｎ ｔｈｒｏｕｇｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｒｅｇｉｏｎｓ ａｎｄ ｐａｒｔｓ ｏｆ ｔｈｅ Ａｒｄｉ￣
ｓｉａ ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ ｔｏ ｐｒｏｖｉｄｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｂａｓｉｓ ｆｏｒ ｔｈｅ Ｚｈｕａｎｇ ｍｅｄｉｃｉｎｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ａｎｄ ｓｔａｎｄａｒｄ. Ｔｈｅ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ
ｈａｂｉｔａｔｓ ｏｆ Ａ. ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ ｗｅｒｅ ｉｄｅｎｔｉｆｉｅｄ ｂｙ ＴＬＣ. Ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔｓ ｏｆ Ｂｅｒｇｅｎｉｎ ｉｎ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｈａｂｉｔａｔｓ ａｎｄ ｐａｒｔｓ ｏｆ Ａ. ｑｕｉｎｑｕｅ￣
ｇｏｎａ ｗｅｒｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｅｄ ｂｙ ＨＰＬＣ. Ｕｓｉｎｇ ＳｉｎｏＣｈｒｏｍ ＯＤＳ￣ＢＰ Ｃ１８ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ ｃｏｌｕｍｎ (２５０ ｍｍ × ４.６ꎬ ５ μｍ) ｗｉｔｈ
ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｏｆ ２７５ ｎｍꎬ ｍｅｔｈａｎｏｌ￣ｗａｔｅｒ (２３ ∶ ７７) ａｓ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｏｆ １.０ ｍＬｍｉｎ￣１ . Ｔｈｅ
ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｅｎ ｂａｔｃｈｅｓ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｅａｒｅｓ ｏｆ Ａ. ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ ｗｈｉｃｈ ｃｏｎｔａｉｎｅｄ Ｂｅｒｇｅｎｉｎ ｂｙ ＴＬＣ. Ａｎｄ ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｃｏｎ￣
ｔｅｎｔ ｏｆ ｂｅｒｇｅｎｉｎ ｗａｓ １.６７％ꎬ ｂｕｔ ｔｈｅｒｅ ｗｅｒｅ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓ ａｍｏｎｇ ｔｈｅｍꎬ ｔｈｅ ｈｉｇｈｅｓｔ ｃｏｎｔｅｎｔ ｕｐ ｔｏ ２.５８％ꎬ ｔｈｅ
ｌｏｗｅｓｔ ｃｏｎｔｅｎｔ ０.９５％. Ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔｓ ｏｆ Ａ. ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐａｒｔｓ ｗｅｒｅ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔꎬ ｔｈｅ ｕｎｄｅｒｇｒｏｕｎｄ ｐａｒｔ(ｒｏｏｔ ａｎｄ

收稿日期: ２０１６￣０６￣２４　 　 修回日期: ２０１６￣０８￣１７
基金项目: 广西科技厅重大专项(桂科重 １３５５００１￣４￣２)ꎻ广西壮药质量标准(第三卷)质量评价与标准研究项目(ＧＸＺＣ２０１４￣Ｇ３￣１５７７￣ＹＬＺＢ￣Ｂ￣２)ꎻ
广西卫生厅中医药民族医药科研课题(ＣＺＺＣ１３￣１３) [Ｓｕｐｐｏｒｔｅｄ ｂｙ ｔｈｅ Ｋｅｙ Ｐｒｏｇｒａｍｏｆ Ｇｕａｎｇｘｉ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｃａｌ Ｏｆｆｉｃｅ (１３５５００１￣４￣２)ꎻ
Ｑｕａｌｉｔｙ Ｓｔａｎｄａｒｄｓ ｏｆ Ｇｕａｎｇｘｉ Ｚｈｕａｎｇ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ ( Ｖｏｌ. Ⅲ) Ｑｕａｌｉｔｙ Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ａｎｄ Ｓｔａｎｄａｒｄｓ Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｐｒｏｇｒａｍ ( ＧＸＺＣ２０１４￣Ｇ３￣１５７７￣ＹＬＺＢ￣Ｂ￣２)ꎻ
Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｐｒｏｇｒａｍ ｏｆ Ｇｕａｎｇｘｉ Ｈｅａｌｔｈ Ｄｅｐａｒｔｍｅｎｔ (ＣＺＺＣ１３￣１３)]ꎮ
作者简介: 张珍(１９８８－)ꎬ女ꎬ河南原阳人ꎬ硕士研究生ꎬ从事中草药化学分析及质量标准研究ꎬ(Ｅ￣ｍａｉｌ)１４４３９６５１５９＠ ｑｑ.ｃｏｍꎮ

∗通信作者: 黄瑞松ꎬ主任药师ꎬ从事中草药化学分析和新药研究ꎬ(Ｅ￣ｍａｉｌ)ｈｒｓ.３１３００６４＠ １６３.ｃｏｍꎮ



ｒｈｉｚｏｍｅ) ｃｏｎｔｅｎｔｓ ｈｉｇｈｅｒ ｗｉｔｈ ａｎ ａｖｅｒａｇｅ ｏｆ ４.０５％ꎬ ｔｈｅ ｇｒｏｕｎｄ ｐａｒｔｓ (ｓｔｅｍｓ ａｎｄ ｌｅａｖｅｓ) ｗｅｒｅ ｌｏｗｅｒ ｗｉｔｈ ａｎ ａｖｅｒａｇｅ ｏｆ
１.２１％. ＴＬＣ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ ａｎｄ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｂｅｒｇｅｎｉｎ ｉｎ Ａ. ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ ｗｅｒｅ ｓｉｍｐｌｅꎬ ｒｅｐｒｏｄｕｃｔｉｖｅ ａｎｄ ａｃｃｕ￣
ｒａｔ. Ｔｈｅ ｃｈｅｍｉｃａｌ ｍｅｔｈｏｄ ｃｏｕｌｄ ａｃｃｕｒａｔｅｌｙ ｉｄｅｎｔｉｆｙ ｔｈｅ ａｕｔｈｅｎｔｉｃｉｔｙ ｏｆ Ａ. ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ ａｎｄ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｉｎ
Ｂｅｒｇｅｎｉｎ. Ｔｈｉｓ ｓｔｕｄｙ ｐｒｏｖｉｄｅｓ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｂａｓｉｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｍｅｎｔ ｏｆ Ａ. ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ Ｚｈｕａｎｇ ｍｅｄｉｃｉｎｅ
ｑｕａｌｉｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｃｏｎｔｒｏｌ ｏｆ ｉｔｓ ｑｕａｌｉｔｙ ｉｓ ｏｆ ｇｒｅａｔ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ.
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ: Ａｒｄｉｓｉａ ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａꎬ Ｂｅｒｇｅｎｉｎꎬ ＴＬＣꎬ ＨＰＬＣ

　 　 大罗伞树系紫金牛科紫金牛属植物海南罗伞树

(Ａｒｄｉｓｉａ ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ)ꎬ又名铁凉伞、大铁凉山、高脚

凉伞、筷子根ꎮ 我国主要分布于广西、云南、海南、福
建、台湾等省区ꎬ广西主要分布于桂南和桂西南等地

区ꎮ 本品为壮医常用药材ꎬ以全株入药ꎬ壮医认为本

品有调火路ꎬ清热毒ꎬ消肿痛的作用ꎬ用于咽喉疼痛、
牙痛和跌打损伤(黄瑞松等ꎬ２０１５)ꎮ 文献记载ꎬ该
属植物中主要含苯醌类、苯酚类和香豆精类化合物

(江香梅等ꎬ２００３)ꎬ现已从该属 ６ 种植物中获得了

岩白菜素 (矮地茶素 Ｂｅｒｇｅｎｉｎ)ꎬ含量在 ０. ５２％ ~
１.８０％之间(刘姩等ꎬ１９９３) ꎮ

岩白菜素具有明显的止咳、抗炎、抗心律失常、
抗病毒、护肝等作用 (夏从龙等ꎬ ２００６ꎻ王刚等ꎬ
２００２)ꎮ 目前有关大罗伞树药材质量评价方法及该

植物不同产地、不同部位药材岩白菜素含量的研究

未见有报道ꎬ致使该药材质量控制欠缺ꎬ给临床用药

和大罗伞树植物资源的开发利用造成技术“瓶颈”ꎮ
为此ꎬ本文采集了广西 １０ 批不同产地大罗伞树样

品ꎬ采用 ＴＬＣ 对不同产地大罗伞树进行鉴别实验ꎬ
采用 ＨＰＬＣ 对不同产地全株和同一植株的地下部分

(根及根茎)、地上部分(茎枝及叶)样品进行岩白菜

素含量测定ꎬ并进行质量分析评价ꎬ为壮药大罗伞树

质量标准的制订、临床用药和植物资源开发利用提

供技术支撑ꎮ

１　 仪器与材料

１.１ 仪器

ＬＣ￣２０ＡＴ 高效液相色谱仪 (二极管阵列检测

器ꎬ日 本 岛 津 公 司)ꎬ ＬＣ Ｓｏｌｕｔｉｏｎ 色 谱 工 作 站ꎻ
ＳＧ２２００ＨＤＴ 型超声波清洗器(功率 １９０ Ｗꎬ频率 ３９
ｋＨｚꎬ上海冠特超声仪器有限公司)ꎻＸＳ２０５ １ / １０５电

子天平(瑞士梅特勒公司)ꎻＥＡＳＹＰＵＲＥ ＩＩ 超纯水器

(美国热电公司)ꎮ
１.２ 材料

共采集 １０ 批不同产地的大罗伞树样品ꎬ详见表

１ꎮ 药材采收后除去杂质ꎬ洗净ꎬ切段ꎬ晒干ꎮ 其中ꎬ１
号、２ 号和 ５ 号的腊叶标本分别经广西中医药研究院

赖茂祥研究员、广西中医药大学韦松基教授鉴定ꎬ均
为紫金牛科植物海南罗伞树(Ａｒｄｉｓｉａ ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ)ꎮ
岩白菜素对照品ꎬ批号为 １１１５３２(中国食品药品检定

研究院ꎬ供含量测定用ꎬ含量９４.４％)ꎻ硅胶 Ｇ 薄层板

(青岛海洋化工厂分厂ꎬ批号为 ２０１２０８１２ꎻ烟台市化工

研究所ꎬ批号为 ２０１２０５２４)ꎻＴＬＣ 展开系统所用甲醇、
乙醇、三氯甲烷、二氯甲烷、乙酸乙酯、甲酸均为分析

纯ꎻＨＰＬＣ 流动相所用甲醇为色谱纯(默克股份两合

公司)ꎻ水为自制超纯水ꎮ

表 １　 大罗伞树样品来源
Ｔａｂｌｅ １　 Ｏｒｉｇｉｎ ｏｆ Ａ. ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ

编号
Ｎｏ.

采集地点
Ｃｏｌｌｅｃｔｉｎｇ ｓｉｔｅ

采集时间
Ｃｏｌｌｅｃｔｉｎｇ ｔｉｍｅ

１ 融水县融水镇 １
Ｒｏｎｇｓｈｕｉ ＴｏｗｎꎬＲｏｎｇｓｈｕｉ Ｃｏｕｎｔｙ １

２０１４￣０１

２ 宾阳县露圩镇
Ｌｕｘｕ ＴｏｗｎꎬＢｉｎｙａｎｇ Ｃｏｕｎｔｙ

２０１４￣０８

３ 融水县融水镇 ２
Ｒｏｎｇｓｈｕｉ ＴｏｗｎꎬＲｏｎｇｓｈｕｉ Ｃｏｕｎｔｙ ２

２０１４￣１０

４ 芩溪县波塘镇
Ｂｏｔａｎｇ ＴｏｗｎꎬＱｉｎｘｉ Ｃｏｕｎｔｙ

２０１４￣０９

５ 南宁市兴宁区
Ｘｉｎｇｎｉｎｇ ＤｉｓｔｒｉｃｔꎬＮａｎｎｉｎｇ Ｃｉｔｙ

２０１４￣１２

６ 钦州市钦北区
Ｑｉｎｂｅｉ ＤｉｓｔｒｉｃｔꎬＱｉｎｚｈｏｕ Ｃｉｔｙ

２０１５￣０１

７ 上思县十万大山森林公园
Ｈｕｎｄｒｅｄｓ ｏｆ Ｍｏｕｎｔａｉｎ Ｆｏｒｅｓｔ Ｐａｒｋꎬ
Ｓｈａｎｇｓｉ Ｔｏｗｎ

２０１５￣０１

８ 横县灵竹镇
Ｌｉｎｇｚｈｕ ＴｏｗｎꎬＨｅｎｇ Ｃｏｕｎｔｙ

２０１５￣０３

９ 武鸣县两江镇
Ｌｉａｎｇｊｉａｎｇ ＴｏｗｎꎬＷｕｍｉｎｇ Ｃｏｕｎｔｙ

２０１５￣０６

１０ 上林县大丰镇
Ｄａｆｅｎｇ ＴｏｗｎꎬＳｈａｎｇｌｉｎ Ｃｏｕｎｔｙ

２０１５￣０８

２　 方法与结果

２.１ ＴＬＣ 鉴别

２.１.１ 对照品和供试品溶液制备　 (１)对照品溶液制

备:取岩白菜素对照品ꎬ加甲醇溶液制成每 １ ｍＬ 含
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０.５ ｍｇ 的溶液ꎬ摇匀即得ꎮ (２)供试品溶液制备:取大

罗伞树样品粉末 ０.３ ｇ 于具塞锥形瓶中ꎬ加入甲醇 ５
ｍＬꎬ超声处理 ３０ ｍｉｎꎬ放冷ꎬ滤过ꎬ取滤液ꎬ即得ꎮ
２.１.２ ＴＬＣ 试验　 参照 ２０１５ 年版中国药典通则 ０５０２
薄层色谱法方法进行试验ꎬ薄层板为硅胶 Ｇꎬ点样量

供试品溶液 １~２ μＬ、对照品溶液 １ μＬꎬ展开剂为二

氯甲烷￣乙酸乙酯￣甲醇￣甲酸(４ ∶ １ ∶ ０.７ ∶ ０.５)ꎬ展
距 ８ ｃｍꎬ显色剂为 ２％三氯化铁乙醇溶液￣１％铁氰化

钾溶液(１ ∶ １)混合溶液ꎬ在可见光下检视ꎮ 结果显

示ꎬ１０ 批大罗伞树供试品薄层色谱中ꎬ在与对照品

色谱相应的位置上均显示灰蓝色斑点ꎬ且 Ｒｆ 值适

中ꎬ斑点集中清晰ꎬ重现性好(图 １)ꎮ

图 １　 大罗伞树 ＴＬＣ 图　 １－１０. 大罗伞树药材ꎻ
１１. 岩白菜素对照品ꎮ 　 Ａ. 特征斑点:蓝色ꎮ
Ｆｉｇ. １　 ＴＬＣ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ Ａ. ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ

１－１０. Ａ. ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌꎻ １１. Ｂｅｒｇｅｎｉｎ
ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓａｍｐｌｅ.　 Ａ. Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｓｐｏｔｓ: ｂｌｕｅ.

２.１.３ 耐用性实验考察　 (１)薄层板的考察:分别对

青岛海洋化工厂(批号 ２０１２０８１２)和烟台市化工研

究所(批号 ２０１２０５２４)两个厂家生产的预制板进行

层析效果考察ꎮ (２)展开温度的考察:分别对 ８ ℃
和 ２５ ℃ 两种不同展开温度进行层析效果考察ꎮ
(３)展开相对湿度的考察:分别对 ６５％和 ８０％两种

不同展开相对湿度进行层析效果考察ꎮ (４)不同点

样方式的考察:分别对点状点样和条带状点样进行

层析效果考察ꎮ
以上结果显示ꎬ在上述各试验条件下大罗伞树

的 ＴＬＣ 效果均较好ꎬ表明本试验建立的大罗伞树

ＴＬＣ 鉴别方法的耐用性良好ꎮ
２.２ 含量测定

２.２.１ 色谱条件 　 色谱柱为 ＳｉｎｏＣｈｒｏｍ ＯＤＳ￣ＢＰ Ｃ１８

(２５０ ｍｍ × ４.６ꎬ５ μｍ)ꎬ流动相为甲醇￣水(２３ ∶ ７７)ꎬ
流速 １.０ ｍＬｍｉｎ￣１ꎬ柱温 ２５ ℃ꎬ进样量为对照品和

供试品溶液均为 １０ μＬꎬ检测波长为 ２７５ ｎｍꎮ

２.２.２ 对照品、供试品和阴性溶液制备　 (１)对照品

溶液制备:精密称定岩白菜素对照品适量ꎬ加入甲醇

溶液制成浓度约为 １００ μｇｍＬ￣１ 的溶液ꎬ即得ꎮ
(２)供试品溶液制备:取本样品粉末(过 ４ 号筛)约
０.２ ｇꎬ精密称定ꎬ置 ５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中ꎬ精密加入

５０％乙醇溶液 ２５ ｍＬꎬ称定重量ꎬ超声处理 ３０ ｍｉｎꎬ
放冷ꎬ再称定重量ꎬ用 ５０％乙醇补足减失的重量ꎬ摇
匀ꎬ滤过ꎬ取滤液ꎬ即得ꎮ

阴性对照溶液:５０％乙醇溶液ꎮ
２.２.３ 专属性试验　 精密吸取 ２.２.２ 项下的对照品、
供试品和阴性对照溶液各 １０ μＬꎬ按 ２.２.１ 项下的色

谱条件进样测定ꎮ 结果发现ꎬ供试品溶液色谱图中

有岩白菜素对照品吸收峰ꎬ阴性对照溶液则无此吸

收峰ꎮ 说明本方法测定大罗伞树中岩白菜素含量专

属性强ꎬ无阴性干扰(图 ２)ꎮ
２.２.４ 仪器最低检测限和定量限　 分别取岩白菜素

甲醇溶液(约 ０.５ μｇμＬ￣１)进行稀释ꎬ以 Ｓ / Ｎ＝ ３ 时

注入液相色谱仪的浓度作为检测限ꎬ以 Ｓ / Ｎ ＝ １０ 时

注入仪器的浓度作为定量限ꎮ 结果发现ꎬ岩白菜素

的检测限为 １.６ ｎｇꎬ定量限为 １１.２ ｎｇꎮ
２.２.５ 方法学验证

２.２.５.１ 岩白菜素线性关系考察　 精密称取岩白菜

素对照品适量ꎬ加甲醇制备成 ０.５３１ ｍｇｍＬ￣１的溶

液ꎬ备用ꎮ 分别精密吸取上述对照品溶液 ０.２、１.０、
２.０、３.０、４.０ ｍＬꎬ各以甲醇定容至 ５ ｍＬꎬ摇匀ꎮ

分别精密吸取上述对照品溶液各 １０ μＬ 进样测

定ꎬ纵坐标(Ｙ)为峰面积积分值ꎬ横坐标(Ｘ)为进样

量(μｇ)ꎬ进行标准曲线绘制ꎬ计算回归方程ꎮ 回归

方程为 Ｙ＝ １ ３２４ ６４５.６７Ｘ＋４ ９６１.７８ꎬｒ ＝ ０.９９９ ９ꎮ 说

明岩白菜素在 ０.２１２ ２~５.３０５ ３ μｇ 范围内与峰面积

呈良好线性关系(图 ３)ꎮ
２.２.５.２ 精密度试验　 (１)重复性试验:取同一供试

品溶液(８ 号样品)ꎬ重复进样测定 ５ 次ꎬ测定峰面积

值ꎮ 结果发现ꎬ５ 次测定岩白菜素峰面积的平均值

为 １ ９１６ ４９８ꎬＲＳＤ 为 ０.１２％ꎮ (２)重现性试验:照
２.２.２ 项方法ꎬ平行制备 ６ 份同一批样品(８ 号样品)
供试品溶液ꎬ分别进样测定ꎮ 结果发现ꎬ６ 份供试品

溶液岩白菜素平均含量为 １.９８％ꎬＲＳＤ 为 １.１９％ꎮ
２.２.５.３ 稳定性试验 　 取同一供试品溶液(８ 号样

品)ꎬ 分别于 ０、２、４、６、８ 和 ２４ ｈ 时进样测定ꎮ 结果

发现ꎬ２４ ｈ 内 ６ 次测得的岩白菜素峰面积的平均值

为 １ ９７５ ３１２ꎬＲＳＤ 为 ０.６０％ꎮ
２.２.５.４ 准确度试验　 采用加样回收试验方法进行ꎬ

２６２ 广　 西　 植　 物 ３７ 卷



图 ２　 岩白菜素对照品(Ａ)、阴性对照液(Ｂ)、全株

供试品(Ｃ)、地下部分供试品(Ｄ)和
地上部分供试品(Ｅ)色谱图

Ｆｉｇ. ２　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｂｅｒｇｅｎｉｎ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓａｍｐｌｅ(Ａ)ꎬ
ｎｅｇａｔｉｖｅ ｃｏｎｔｒｏｌ(Ｂ)ꎬ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ(Ｃ)ꎬ ｕｎｄｅｒｇｒｏｕｎｄ ｐａｒｔ
ｓｕｂｓｔａｎｃｅ(Ｄ) ａｎｄ ａｂｏｖｅ ｇｒｏｕｎｄ ｐａｒｔ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ(Ｅ)

分别取已知含量的同一批样品(８ 号)制备供试品溶

液 ６ 份ꎬ制备方法参考 ２.２.２ 项中的“供试品溶液制

备”ꎬ但样品取样量为 ０.１ ｇꎬ提取溶剂为含岩白菜素

的 ５０％乙醇溶液(岩白菜素浓度为 ７２.２ μｇｍＬ￣１)ꎻ
测定方法参照 ２.２. １ 项ꎮ 结果发现ꎬ岩白菜素平均

回收率为 １０１.０８％ꎬＲＳＤ 为 １.６９％(表 ２)ꎮ
２.２.５.５ 耐用性试验　 (１)色谱柱的考察: 在相同的

表 ２　 加样回收率试验结果
Ｔａｂｌｅ ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ (ｎ＝ ６)

原含量
Ｏｒｉｇｉｎａｌ
ｃｏｎｔｅｎｔ
(ｍｇ)

加入量
Ａｄｄｅｄ
ｃｏｎｔｅｎｔ
(ｍｇ)

测定量
Ｄｅｔｅｃｔｅｄ
ｃｏｎｔｅｎｔ
(ｍｇ)

回收率
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ

ｒａｔｅ
(％)

平均回收率
ｘ(％)

相对标准
偏差
ＲＳＤ
(％)

１.７９９ ２ １.８０５ ０ ３.６２１ １ １００.９４ １０１.０８ １.６９

１.７９５ ３ １.８０５ ０ ３.５８４ ４ ９９.１２

１.７９１ ３ １.８０５ ０ ３.５８１ ７ ９９.１９

１.７９５ ３ １.８０５ ０ ３.６２６ ５ １０１.４５

１.８０９ ２ １.８０５ ０ ３.６５９ ０ １０２.４８

１.８１５ １ １.８０５ ０ ３.６８０ １ １０３.３２

　 注: 含量以药材干燥品计算ꎮ 下同ꎮ
　 Ｎｏｔｅ: Ｃｏｎｔｅｎｔ ｗａｓ ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ ｂｙ ｔｈｅ ｄｒｙ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｐｒｏｄｕｃｔｓ. Ｔｈｅ ｓａｍｅ ｂｅｌｏｗ.

色谱条件下ꎬ分别采用赛芬 Ｓａｐｐｈｉｒｅ Ｃ１８柱、菲罗门

公司 Ｇｅｍｉｎｉ Ｃ１８柱和依利特公司 ＳｉｎｏＣｈｒｏｍ ＯＤＳ￣ＢＰ
Ｃ１８三根不同品牌的色谱柱(规格均为 ５ μｍꎬ４.６ ｍｍ ×
２５０ ｍｍ)ꎬ测定同一供试品溶液(８ 号样品)岩白菜

素含量ꎮ 结果发现ꎬ三根色谱柱测定的岩白菜素含

量平均值为 １.９９％ꎬＲＳＤ＝ ２.２９％(ｎ＝ ３)ꎮ
(２)色谱仪的考察: 在相同的色谱条件下ꎬ分别

采用岛津 ＬＣ￣２０ＡＴ 和 Ｗａｔｅｒｓ ２６９５ 两台不同品牌的

色谱仪ꎬ测定同一供试品溶液(８ 号样品)岩白菜素

含量ꎮ 结果发现ꎬ两台色谱仪测定的岩白菜素含量

平均值为 １.９３％ꎬＲＳＤ＝ ０.２９％(ｎ＝ ２)ꎮ
结果表明ꎬ本研究建立的 ＨＰＬＣ 测定大罗伞树

中岩白菜素含量的方法对上述不同的色谱柱和仪器

具有良好的耐用性ꎮ
２.２.６ 样品测定　 分别取岩白菜素对照品、１０ 批样品

的全株、地下部分和地上部分ꎬ照 ２.２.２ 项方法制备对

照品和供试品溶液ꎬ照 ２.１ 项色谱条件测定岩白菜素

含量ꎮ 结果发现ꎬ１０ 批样品以药材干燥品计算ꎬ岩白

菜素含量全株为 ０.９５％~２.５８％ꎬ平均含量为 １.６７％ꎻ
地下部分为 ２.２３％~６.２９％ꎬ平均含量为 ４.０５％ꎻ地上

部分为 ０.７０％~２.４４％ꎬ平均含量为 １.２１％(表 ３)ꎮ

３　 讨论与结论

大罗伞树为壮族民间常用的壮药ꎬ 来源于紫金

牛科紫金牛属植物海南罗伞树ꎮ 过去人们对紫金牛

属药用植物的研究多集中在朱砂根、紫金牛、红凉

伞、酸苔菜等药材上(李萍萍等ꎬ２００９)ꎬ对大罗伞树

的研究则甚少ꎬ特别是对其药材的鉴别和有效成分

的测定未见报道ꎬ 致使该药材质量缺乏评价和控制
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表 ３　 不同产地和不同部位大罗伞树

中岩白菜素含量测定结果
Ｔａｂｌｅ ３　 Ｂｅｒｇｅｎｉｎ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ Ａｒｄｉｓｉａ ｑｕｉｎｑｕｅｇｏｎａ

ｆｒｏｍ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｈａｂｉｔａｔｓ ａｎｄ ｐａｒｔｓ(ｎ＝ ２)

编号
Ｎｏ.

岩白菜素含量
Ｂｅｒｇｅｎｉｎ ｃｏｎｔｅｎｔ (％)

全株
Ｗｈｏｌｅ ｐｌａｎｔ

地下部分
Ｕｎｄｅｒ ｇｒｏｕｎｄ

ｐａｒｔ

地上部分
Ａｂｏｖｅ ｇｒｏｕｎｄ

ｐａｒｔ

１ １.８５ ３.７４ １.２２
２ １.１８ ２.２３ ０.８０
３ ２.４１ ６.２９ １.１９
４ ２.５８ ６.０９ ２.４４
５ １.１９ ２.３５ ０.７０
６ ０.９５ ４.９９ ０.８０
７ １.５４ ３.６９ ０.８８
８ １.７８ ４.４３ １.２５
９ １.４６ ２.８９ １.６０
１０ １.７３ ３.７９ １.２６

平均值 Ａｖｅｒａｇｅ １.６７ ４.０５ １.２１

的指标ꎬ严重影响了该药材临床用药的安全有效和

开发利用ꎮ 过去的研究表明ꎬ紫金牛属植物多含有

岩白菜素ꎬ岩白菜素具有显著的药理活性ꎬ以其作为

紫金牛属植物的有效成分或特征成分进行测定分析

具有重要的意义ꎮ
在本研究的 ＴＬＣ 鉴别方法中ꎬ我们对比甲醇和

乙醇两种不同溶剂准备的供试品溶液进行了比较ꎬ
结果以甲醇作为溶剂较乙醇作为溶剂层析斑点清

晰ꎬ因此选用甲醇为提取溶剂ꎻ曾对正丁醇￣冰醋酸￣
水(３ ∶ １ ∶ １)、二氯甲烷￣乙酸乙酯￣甲醇￣甲酸(４ ∶
１ ∶ ０.７ ∶ ０.５)和三氯甲烷￣乙酸乙酯￣甲醇￣甲酸(４ ∶
１ ∶ １ ∶ １.５)等不同展开剂系统进行摸索ꎬ结果发现ꎬ
前者展开效果欠佳ꎬ后两者展开效果较好ꎬ斑点集

中ꎬＲｆ 值适中ꎮ 但考虑到三氯甲烷毒性较大ꎬ故本

试验选用二氯甲烷￣乙酸乙酯￣甲醇￣甲酸(４ ∶ １ ∶
０.７ ∶ ０.５)作为展开剂ꎮ

经方法学验证ꎬ表明本研究建立的大罗伞树药

材岩白菜素含量测定方法ꎬ专属性强、重现性高、耐
用性良好ꎬ且该方法操作简便ꎬ可作为壮药大罗伞树

药材岩含量测定方法ꎮ
供试品溶液制备中ꎬ分别对不同溶剂(甲醇、

５０％甲醇、乙醇、５０％乙醇)和不同提取方法(加热回

流和超声处理)进行考察ꎮ 结果发现以 ５０％乙醇超

声提取岩白菜素得率最高ꎮ 故供试品溶液制备方法

初步确定采用 ５０％乙醇超声处理ꎮ 为此ꎬ进一步采

用正交设计方法对提取方法条件进行优化ꎬ对药材

取样量、破碎度和超声提取时间三因素三水平进行

考察ꎮ 根据结果最终确定本品供试品溶液制备方法

的条件为药材取样量约 ０.２ ｇꎬ药材破碎度为过四号

药典筛的粉末ꎬ超声提取时间为 ３０ ｍｉｎꎮ
由表 ３ 可知ꎬ不同产地大罗伞树药材岩白菜素

含量有一定差异ꎬ其中含量最高的是采集于芩溪县

波塘镇的 ４ 号样品ꎬ岩白菜素含量达 ２.５８％ꎬ含量最

低的是采集于钦州市钦北区的 ６ 号样品ꎬ含量为

０.９５％ꎻ同一个地区不同区域采集的样品含量也有

所不同ꎬ如采集于融水县的 １ 号样品含量为 １.８５％ꎬ
３ 号样品则为 ２.４１％ꎮ 因此ꎬ对大罗伞树药材进行

岩白菜素含量测定ꎬ对于控制该药材质量显得尤为

必要ꎮ 建议有关部门尽早制订壮药大罗伞树质量标

准ꎬ并将该药材岩白菜素含量测定项收入标准ꎮ
壮族民间使用大罗伞树常以全株入药用ꎮ 本研

究结果表明ꎬ该植物不同部位均含有岩白菜素ꎬ其中

全部样品含量均是地下部分(根及根茎)显著高于

地上部分(茎枝及叶)ꎬ平均含量前者是 ４.０５％ꎬ后
者是 １.２１％ꎬ但从充分利用资源考虑ꎬ以全株入药具

有一定的科学道理ꎮ
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