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HPLC - DAD法测定水母雪莲中牛蒡子苷元含量
3
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摘要 　目的 :建立测定藏药水母雪莲中牛蒡子苷元含量的的 HPLC法。方法 : Eclip se XDB - C18色谱柱 ( 4. 6 mm ×150 mm, 5

μm ) ;流动相 :乙腈 -水 (1∶1) ,流速 : 110 mL·m in - 1 ;检测波长 : 210 nm;柱温 : 25 ℃。结果 :牛蒡子苷元进样量在 01672～

41704μg范围内线性关系良好 ,其回归方程为 : Y = 4577198837X + 122100, r = 019999,牛蒡子苷元的含量为 71078 mg·g- 1。

结论 :本方法简便、快速 ,具有良好的精密性和重复性。
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HPLC - DAD determ ination of arctigen in in Saussu rea m edusa Maxim.
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Abstract　O bjective: To develop a reversed - phase HPLC method for the determ ination of arctigenin in Saussurea

m edusa Maxim. M ethods: Eclip se XDB - C18 (150 mm ×416 mm, 5μm ) column was adop ted with the mobile phase

acetonitrile - water (1∶1) ; The flow rate was 1 mL·m in
- 1

, and the wavelength was set at 210 nm. Results: The

linear range of arctigenin was 01672 - 41704μg, the standard curve: Y = 4577198837X + 122100, r = 019999. The

determ ination of arctigenin in Saussurea m edusa Maxim. was 71078 mg·g- 1. Conclusion s: The method is simp le,

fast and accurate with good rep roducibility.
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　　水母雪莲花 ,又名水母雪兔子 ,为菊科凤毛菊属

植物水母雪莲花 Saussurea m edusa Maxim. 的干燥全

草 ,分布于甘肃、青海、四川、云南、西藏等地 ,生于多

砾石山坡 ,高山流石滩 ,海拔 4350～5600米 [ 1 ]
,是藏

药中的名贵药材 ,已被收入藏药部颁标准中。水母

雪莲具有清热解毒、消肿止痛等功效 ,可用于头部创

伤、炭疽、热性刺痛、妇科病、类风湿性关节炎、中风、

外敷消肿 [ 2 ]。其化学成分已有诸多研究报道 ,包括

黄酮类、黄酮苷类、木脂素类、香豆素类、挥发油、多

糖等多种成分 [ 3～10 ]。目前尚无药材水母雪莲含量

测定方法的报道 ,牛蒡子苷元为水母雪莲中的主要

有效成分 ,具有多种作用。本文采用 HPLC - DAD

测定水母雪莲药材中牛蒡子苷元的含量 ,为水母雪

莲的质量控制提供依据。

1　仪器与试剂

Agilent 1200高效液相色谱仪 ,包括 G1311A四

元输液泵 , G1316A 柱温箱 , G1329A 自动进样器 ,

G1315A二级管阵列 (DAD )检测器 , Agilent1200色

谱工作站。HH - 6数显恒温水浴锅 (国华电器有限

公司 )。

牛蒡子苷元为自制 ,经光谱鉴定并经 HPLC分

析为单一峰 ,纯度 > 99%。乙腈为色谱纯 ,水为电阻

值 18125 MΩ超纯水 ,其余试剂均为分析纯。试验

中所用药材 2008年 7月采自青海省祁连山 ,由中国

科学院西北高原生物所梅丽娟工程师鉴定为菊科风

毛菊属植物水母雪莲。

2　色谱条件

Eclip se XDB - C18色谱柱 ( 4. 6 mm ×150 mm, 5
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μm ) ;流动相 :乙腈 - 水 ( 1∶1 ) ,流速 : 110 mL ·

m in
- 1

;进样量 : 10μL;检测波长 : 210 nm;柱温 : 25

℃。色谱图见图 1。

3　溶液的制备

311　对照品溶液 　精密称取牛蒡子苷元对照品

814 mg置 25 mL量瓶中 ,配制成浓度为 01336 mg·

mL
- 1的对照品溶液。

312　供试品溶液 　称取水母雪莲药材 ,粉碎。精密

称取 110 g 3份 ,置平底烧瓶中 ,分别精密加入甲醇

50 mL, 80 ℃加热回流 2 h趁热过滤 ,冷却室温 ,定

容于 100 mL 量瓶中。摇匀 ,取适量用微孔滤膜

(0145μm)滤过 ,即得。

图 1　牛蒡子苷元对照品 (A)、水母雪莲 (B) HPLC图

Fig 1　HPLC of arctigenin reference substance (A) and Saussurea

M edusa Maxim. (B)

1. 牛蒡子苷元 ( arctigenin)

4　方法与结果

411　线性关系考察 　用自动进样器分别精密吸取

01336 mg·mL
- 1牛蒡子苷元对照品溶液 210, 410,

610, 810, 1010, 1210, 1410μL自动进样 ,记录峰面

积与保留时间 ,以牛蒡子苷元对照品进样量 X (μg)

为横坐标 ,峰面积 Y为纵坐标 ,绘制标准曲线 ,结果

表明 ,牛蒡子苷元进样量在 01672～41704μg范围

内线性关系良好 ,其回归方程为 :

Y = 4577198837X + 122100　r = 019999

412　稳定性试验 　自动进样器依次对同一供试品

溶液进样 ,在 1, 3, 5, 7, 9, 12 h后分别进样 10μL,其

峰面积积分值 RSD ( n = 6)为 0128% ,说明供试品溶

液在 12 h内稳定。

413　精密度试验 　分别准确吸取同一牛蒡子苷元

对照品溶液 10μL,进样 5次 ,峰面积积分值 RSD ( n

= 5)为 0114%。

414　重复性试验 　取同一样品 5份 ,分别按“312”

项下方法测定 ,记录峰面积积分值 , RSD为 1125%。

415　加样回收率试验 　精称已知含量样品粉末

015 g共 9份 ,每 3份为一组 ,每组分别精密加入牛

蒡子苷元对照品溶液 2, 4, 6 mL。按“312”项下方法

制备所需溶液 ,在上述色谱条件下进行含量测定 ,计

算回收率 ( n = 3)。结果牛蒡子苷元低、中、高 3种

浓度的回收率分别为 98124% , 99113% , 101168% ;

RSD分别为 1160% , 0183% , 0145%。

416　计算方法 　将 HPLC中所测药材中的的峰面

积 Y代入回归方程 ,求得质量 X。具体按下式计算。

牛蒡子苷元的含量 (mg·g
- 1 ) = ( 10μL的牛蒡子

苷元峰面积 - 截距 ) /斜率 ×100 ×量瓶体积 /1 g ×

1000。

5　结果与讨论

511　流动相的选择 　选择乙腈 - 水的比例分别为

25∶75, 40∶60, 50∶50,结果乙腈 - 水 (50∶50)作为流

动相分离效果最好。

512　波长的选择 　采用全波长扫描 , 195, 210, 230,

240, 254, 290, 320, 365 nm结合最大吸收峰面积及

3D图取以下 5个波长 (210, 254, 240, 290, 226 nm )

为检测波长。结果表明 ,牛蒡子苷元在 210 nm处有

最大吸收。

513　不同提取溶剂的选择 　对石油醚、氯仿、无水

乙醇、丙酮、甲醇做了比较。结果表明 ,甲醇提取的

提取率最高 ;其次为无水乙醇、丙酮、氯仿 ;提取效果

最差的为石油醚。

514　提取方法的选择 　采用甲醇索氏提取 ,和回流

提取进行比较 , 2 h内两者提取效果相差不大。

515　用不同浓度的甲醇提取水母雪莲中的牛蒡子

苷元 ,采用 60% , 80% , 100%的甲醇进行实验 ,结果

表明 ,提取效果与甲醇浓度呈正相关。100%甲醇提

取效果最好。

516　H iranoT等 [ 12 ]证明牛蒡子苷元对白血病细胞

株 HL - 60有强的抑制活性 , IC50 < 100 ng·mL - 1 ,

几乎和目前使用的抗白血病药物活性相当 ,牛蒡子
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苷元对 HL - 60细胞几乎无毒性。而且牛蒡子苷元

能有效抑制急性早幼粒细胞白血病 HL - 60的增

殖 [ 13 ] ,牛蒡子苷元还具有一定的抗肿瘤活性 [ 11 ] ,以

及良好的抑菌效果 [ 14 ]
,水母雪莲是一种比较珍贵的

藏药材 ,目前已有报道吉林大安市冰花沃花卉研究

所已成功培育出比野生提前 2年盛开的水母雪莲

花 [ 15 ]。解决了水母雪莲花稀少 ,没有足够的资源进

行研究的难题。藏药水母雪莲中牛蒡子苷元的含量

丰富 ,达 71078 mg·g
- 1。因此 ,对于藏药水母雪莲

中的牛蒡子苷元的药理药效学活性有待于进一步研

究。
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