
牛蒡的染色体数目相同为 2n = 36,牛蒡的染色体核

型为“2B”与前人报道一致 [ 11 ]。毛头牛蒡的染色体

核型亦为“2B”为首次报道。二者亲缘关系较近 ,同

科同属 ,药用价值相似 ,均含有较高的牛蒡苷 ,是天

然产物牛蒡苷的重要药用资源。在中药牛蒡子使用

中 ,毛头牛蒡的果实是其常见的伪品之一 ,从染色体

核型来看二者均为“2B”型 ,但毛头牛蒡的核型不对

称系数为 62101比牛蒡的 62162略小 ,更接近 50,毛

头牛蒡的核型稍原始。毛头牛蒡的染色体总长和长

臂总长比牛蒡略大 ,而染色体体积比牛蒡的大 5103

μm
3

,毛头牛蒡 18对染色体中 m型有 10对 ,占

55156% , sm型有 8对 ,占 44144% ,而牛蒡 18对染

色体中 m型有 9对 ,占 50% , sm型有 9对占 50%。

这些染色体的长度、体积、核型不对称系数等指标可

以作为牛蒡与毛头牛蒡细胞学染色体鉴别的重要依

据 ,为牛蒡的正确使用 ,品种鉴别提供参考。
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藏药材印度獐牙菜质量标准研究
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摘要 :目的　建立印度獐牙菜药材的质量标准。方法　采用薄层色谱法鉴别印度獐牙菜药材中獐牙菜苦苷、龙胆苦苷和芒果

苷成分 ;以高效液相色谱法测定该 3种成分的含量。色谱柱为 Zorbax Eclip se XDB - C18 (416 mm ×250 mm, 5μm ) ,流动相为

甲醇 2水 (011%冰醋酸 )线性梯度洗脱 ,甲醇体积分数从 22%经 18 m in至 32% 并保持 5 m in,流速为 110 mL·m in - 1 ,柱温为

25 ℃,检测波长为 243 nm。结果　印度獐牙菜药材中獐牙菜苦苷、龙胆苦苷和芒果苷的薄层色谱鉴别特征明显 ,专属性强 ;药

材中獐牙菜苦苷、龙胆苦苷和芒果苷的含量测定线性范围分别为 0106～2100μg( r = 01999 7) , 0109～2190μg( r = 01999 7)和

0105～1165μg( r = 01999 8) ,平均回收率 ( n = 9)分别为 103176 % ( RSD = 1134 % ) , 99143 % ( RSD = 1160% )和 96122%

(RSD = 1130% )。结论　所建立的印度獐牙菜定性定量测定方法简单准确 ,能够为印度獐牙菜药材的质量控制提供有效

数据。

关键词 :印度獐牙菜药材 ;獐牙菜苦苷 ;龙胆苦苷 ;芒果苷 ;薄层色谱法 ;高效液相色谱法
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Qua lity Con trol of Trad itiona l T ibetan M ed ic ine Sw ertia ch irayita
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ABSTRACT:O BJECT IVE　To establish a method of quality control of Sw ertia ch iray ita (Roxb1ex Flem ing) Karsten1 M ETHOD S

　Swertiamain, gentiop icrin and mangiferin was identified by TLC in Sw ertia ch irayita (Roxb1ex Flem ing) Karsten1 Its content was

determ ined by HPLC equipped with, Zorbax Eclip se XDB2C18 (416 mm ×250 mm, 5μm) column1 The mobile phase consisted of meth2
anol2water(011% glacial acetic acid) , which concentration of methanol from 22% to 32% in 18 m in, then kep t for 5 m in1 The anlysis

was done at a flow rate of 110 mL·m in - 1 1 The column temperature was 25 ℃ and the detection wavelength was 243 nm1 RESUL TS

　The linearities of swertiamain, gentiop icrin and mangiferin were in the ranges of 0106 - 2100μg ( r = 01999 7) , 0109 - 2190μg

( r = 01999 7) and 0105 - 1165μg( r = 01999 8) , respectively1 The average recoveries ( n = 9) were 103176% (RSD = 1134% ) for

swertiamain, 99143% (RSD = 1160% ) for gentiop icrin and 96122% (RSD = 1130% ) formangiferin1 CO NCL US IO N　Thismethod

is simp le, accurate with good rep roducibility1 It is suitable for quality control of Sw ertia chiray ita (Roxb1ex Flem ing) Karsten1
KEY WO RD S: Sw ertia ch iray ita (Roxb1ex Flem ing) Karsten; swertiamain; gentiop icrin; mangiferin; TLC; HPLC

　　印度獐牙菜药材来源于龙胆科植物印度獐牙菜

[ Sw ertia ch iray ita (Roxb1ex Flem ing) Karsten ]的干燥

全草 ,为藏药蒂达的主要来源药材之一 [ 122 ]。蒂达是

藏药中最常用的治疗肝胆疾病药物 ,在藏药中使用

频率极高 ,被 2000年和 2005年版《中国药典》列入

“成方制剂中本版药典未收载的药材及炮制品”目

录中 [ 3 ]。《青海省藏药标准 》和卫生部《药品标

准·藏药》收载了印度獐牙菜 ,其中包括性状鉴别

和性味、功能等项 ,但没有薄层鉴别和含量测定项 ,

不能很好的控制蒂达药材质量 [ 425 ]。印度獐牙菜药

材中獐牙菜苦苷等成分检测及獐牙菜苦苷等的药理

研究已有报道 [ 628 ] ,但其质量控制方法的系统研究还

未见报道。笔者对印度獐牙菜等蒂达主要来源药材

进行了质量标准研究 ,建立了印度獐牙菜药材中獐

牙菜苦苷、龙胆苦苷和芒果苷等成分的薄层鉴别和

含量测定方法 ,以期科学有效地控制药材的质量 ,保

证其临床疗效。

1　仪器与材料

HPTLC GF254预制薄层板 (烟台化学工业研究

所 ,涂层厚度 0120～0125 mm ,规格 100 mm ×100

mm ,批号 081020)。

Agilent 1100 Series液相色谱仪 ( G1379A在线

脱气机、G1312A 二元泵、G1316A柱温箱、G1315B

二极管阵列检测器、手动进样器 ) ; Agilent Chem sta2
tion色谱工作站 (美国 Agilent公司 )。M illipore sim2
p licity超纯水仪 (美国 M illipore公司 ) , KQ5200DE

型数控超声波清洗器 (昆山市超声仪器有限公司 ,

功率 250 W ,频率 40 kHz)。

对照品 :獐牙菜苦苷 ( swertiamain,中药固体制

剂制造技术国家工程研究中心 ,纯度大于 98% ,批

号 11012080604) ;龙胆苦苷 ( gentiop icrin,中国药品

生物制品检定所 ,批号 1107702200510 ) ,芒果苷

(mangiferin,中国药品生物制品检定所 ,供含量测定

用 ,批号 1116072200301)。

甲醇为色谱纯 ,水为超纯水 ,其他试剂均为分析

纯。

印度獐牙菜药材共 10批 ,经中国科学院西北高

原生物研究所卢学峰副研究员鉴定为龙胆科印度獐

牙菜 [ Sw ertia ch iray ita (Roxb1ex Flem ing) Karsten ]的

干燥全草。

2　定性鉴别

取样品粉末 (过 60目筛 ) 110 g,加甲醇 10 mL,

超声处理 30 m in,放置至室温 ,取上清液作为供试品

溶液。另取獐牙菜苦苷、龙胆苦苷和芒果苷对照品 ,

加甲醇制成每 1 mL分别含 012 mg的溶液 ,作为对

照品溶液。照薄层色谱法 (《中国药典》2005年版附

录 V IB)实验 ,吸取上述 2种溶液各 4μL,分别点样

于同一硅胶 GF254薄层板上 ,以三氯甲烷 2乙酸乙
酯 2甲醇 2甲酸 (6∶5∶4∶1)为展开剂 ,展开 8 cm,取出

晾干 ,置紫外灯 (254 nm)下检视 ,供试品色谱中 ,在

与对照品色谱相应位置上 ,显相同的荧光淬灭斑点 ,

见图 1。

3　含量测定

311　色谱条件

Agilent Zorbax Eclip se XDB - C18色谱柱 ( 416

mm ×250 mm, 5μm ) ,以甲醇 2水 (011%冰醋酸 )为

流动相 ,线性梯度洗脱 ,甲醇体积分数从 22%经 18

m in至 32% , 并保持 5 m in;流速 110 mL·m in - 1 ,

柱温 25 ℃,检测波长 243 nm。
·652·
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312　溶液制备

31211　对照品溶液 　精密称取獐牙菜苦苷对照品

2100 mg,龙胆苦苷对照品 2190 mg,芒果苷对照品

1165 mg于同一 10 mL量瓶中 ,加入少量甲醇超声

促溶 ,定容至刻度 ,摇匀即得混合对照品溶液储备

液。储备液浓度为獐牙菜苦苷 012 g·L
- 1

,龙胆苦

苷 0129 g·L - 1 ,芒果苷 01165 g·L - 1。

31212　供试品溶液 　精密称取约 013 g样品粉末

(过 60目筛 ) ,加入 20 mL甲醇 ,超声处理 40 m in,

功率 200 W ,频率 40 kHz,放冷 ,甲醇补足减失的质

量 ,摇匀 ,滤过 ,续滤液过 0145μm滤膜 ,即得。

313　线性关系考察

将“31211”项下的对照品溶液用甲醇等倍稀释

为储备液浓度的 2
- n倍 ( n = 1, 2, 3, 4, 5) ,进样量为 5

μL,以对照品进样量 (X )为横坐标 ,峰面积 ( Y)为纵

坐标 ,绘制标准曲线 ,回归方程如下 :獐牙菜苦苷 :

Y = 1 20418X + 171008, r = 01999 7 ( 0106～ 2100

μg) ;龙胆苦苷 : Y = 1 09716X + 171997, r = 01999 7

(0109～2190μg) ;芒果苷 : Y = 2 11713X - 81266 1,

r = 01999 8 (0105～1165μg)。结果表明 ,在各对照

品对应的进样量范围内 ,线性关系良好。

314　方法学考察

31411　精密度实验 　取“31211”项下的对照品溶

液 5μL,连续进样 5次 ,测定獐牙菜苦苷、龙胆苦苷

和芒果苷峰面积 ,计算 5次进样峰面积的 RSD值 , 3

种指标物质分别为 0114% , 0115%和 0124% ,表明

仪器的精密度良好。

31412　稳定性实验　取同一供试品样品溶液 ,室温

放置 ,分别在 0, 2, 4, 8, 12, 24 h进样 5μL,测定峰面

　　

图 1　印度獐牙菜药材薄层鉴别

1 -混合对照品 ,从下到上依次为芒果苷、獐牙菜苦苷和龙胆苦苷 ; 2～11 -样

品 1～10号

F ig11　TLC of Sw ertia chirayita (Roxb1ex Flem ing) Karsten

1 - reference substances of mangiferin, swertiamain and gentiop icrin from low to

high; 2 - 11 - samp le No11 to 10

积 ,计算其 RSD值 ,獐牙菜苦苷、龙胆苦苷和芒果苷

等 3种指标成分的 RSD分别为 2184% , 2128%和

1184%。表明供试品溶液中獐牙菜苦苷、龙胆苦苷

和芒果苷在 24 h内稳定。

31413　重复性实验　取同一供试品 013 g,共 6份 ,

分别按照“31212”项下方法操作 ,进样测定 ,计算獐

牙菜苦苷、龙胆苦苷和芒果苷等 3种成分含量间的

RSD值 ,分别为 2120% , 0175%和 1186%。表明含

量测定方法的重复性良好。

31414　加样回收率实验　对已测定獐牙菜苦苷、龙

胆苦苷、芒果苷含量的上述供试品 ,分别精密称取约

01100 g,共 9份 ,分为 3组 ,分别加入约 015, 110和

210倍 3种指标成分总量的对照品溶液 ,按照

“31212”项下方法制备样品溶液 ,采用“311”项下色

谱条件进行分析 ,计算 3种成分 3种加入量的回收

率 ,结果见表 1。

315　样品含量测定

精密称取收集的印度獐牙菜样品 , 按照

“31212”制备供试品溶液 ,取 5μL进行分析 ,记录

指标成分色谱峰面积 ,根据标准曲线计算含量 , 10

批样品测定结果见表 2,色谱图见图 2。

4　讨　论

411　薄层色谱展开剂的选择

表 1　獐牙菜苦苷、龙胆苦苷和芒果苷加样回收率实验结果 1%

Tab11　Results of recovery of swertiamain, gentiopp icrin and

mangiferin1%

Compounds Low M iddle H igh Average

Swertiamain 103193 105138 101199 103177

Gentiop icrin 101122 99171 97135 99143

M angiferin 95147 95122 97198 96122

表 2　印度獐牙菜药材中指标成分测定结果 1%

Tab12　Determ ination of references substances in samp les of

Sw ertia chiray ita (Roxb1ex Flem ing) Karsten1%

No1
Time

/year
Samp les Swertiamain Gentiop icrin M angiferin Total

1 2005 Nepal 01648 9 01386 3 01648 3 11683 5

2 2007 Q inghai, Xining 61841 3 01167 5 31584 7 101593 5

3 2008 Xizang,Lasa 01125 1 - 11069 3 11194 4

4 2008 Xizang,Lasa 11020 6 01198 4 11376 5 21595 5

5 2008 Xizang,Lasa 01045 0 - 01241 7 01286 7

6 2008 Xizang,Lasa 11140 6 11015 5 21099 8 41255 9

7 2008 Xizang,Lasa 01375 8 01359 1 11501 0 21236 0

8 2008 Q inghai, Xining 01603 4 01455 1 11314 3 21372 8

9 2008 Q inghai, Xining 01754 1 01671 6 11432 2 21857 9

10 2008 Q inghai, Xining 01578 0 01385 9 01945 4 11909 3
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图 2　印度獐牙菜药材高效液相色谱图
A -混合对照品 ; B -印度獐牙菜药材 4号 ; C -空白对照

F ig12　Chromatogram s of Sw ertia ch iray ita (Roxb1ex Flem ing)

Karsten

A - m ixed reference substances; B - Sw ertia chiray ita (Roxb1ex Flem ing) Karsten,

samp le No14; C - blank,methonal

展开剂的选择过程中 ,对乙酸乙酯 2乙醇 2甲酸 ,

乙酸乙酯 2甲醇 2甲酸 ,三氯甲烷 2乙醇 2甲酸 ,三氯甲

烷 2乙酸乙酯 2乙醇 2甲酸等进行了大量的实验 ,从獐

牙菜苦苷、龙胆苦苷和芒果苷的分离效果 ,薄层色谱

整体分离特征等方面考察 ,三氯甲烷 2乙酸乙酯 2乙
醇 2甲酸 (6∶5∶4∶1)系统的分离效果都较好 ,所以选

择其为展开剂。

412　含量测定条件的选择

41211　检测波长的确定 　对按照“31211”配置的

对照品溶液 ,以流动相为空白 ,在 200～400 nm内进

行 DAD全波长扫描 ,根据扫描结果 ,獐牙菜苦苷在

243 nm附近有最大吸收 ,龙胆苦苷和芒果苷在 243

nm也有较大吸收 ,所以选择 243 nm作为检测波长。

41212　流动相的优化　对比了甲醇 2水 ,甲醇 2水 2冰
醋酸 ,乙腈 2水 2冰醋酸系统 ,选择了对印度獐牙菜中

獐牙菜苦苷、龙胆苦苷和芒果苷等指标成分有较好

分离效果 ,分析成本较低的甲醇 2水 2冰醋酸流动相
　　

系统 ,并通过多次实验优化 ,选出了“311”项下的流

动相条件。

5　小　结

本实验建立了藏药印度獐牙菜定性定量分析的

方法 ,该方法简便易行 ,准确、可靠 ,能较好地反映不

同产地印度獐牙菜药材的成分差异。结果表明 ,所

收集的 10批印度獐牙菜样品中獐牙菜苦苷、龙胆苦

苷和芒果苷等 3种指标成分含量差异较大 ,薄层色

谱及含量测定结果显示 ,样品中獐牙菜苦苷和芒果

苷含量较高。对于蒂达药材印度獐牙菜、川西獐牙

菜、抱茎獐牙菜和花锚 ,笔者对其已做过 TLC和

HPLC的比较 ,它们之间的成分和相同成分的含量

均有较大差异 ,其比较文章另文介绍。
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关于“2010年世界药学大会暨 F IP第 70届年会”征文通知
由国际药学联合会 ( F IP)主办的 2010年世界药学大会暨 F IP第 70届年会将于 2010年 8月 28日～9月 2日在葡萄牙里

斯本召开 ,会期 6天。会议主题 :从分子到药物到效益最大化———药学探索之旅。大会参加者可向大会组委会递交论文摘要 ,

经录用后论文摘要可被刊登在大会论文摘要集上 ,并参加论文壁报交流。为展示我国药学发展水平 ,参与更多的国际药学交

流合作 ,中国药学会鼓励参会人员积极提交论文摘要 ,发表壁报 ,同时我会将给予发表壁报者一定的壁报补贴 ,被录用参加口

头交流的论文作者 ,我会将补贴部分参会费用。摘要及壁报要求请登陆网页 http: / /www. fip. org/ lisbon2010 /查看 ,提交截止

日期为 2010年 4月 1日。具体通知可从中国药学会网站 www. cpa. org. cn下载。
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