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摘要:目的 对藏药秦艽花的质量标准进行研究，着重建立秦艽花中龙胆苦苷的含量测定方法和 TLC 鉴别方法。方法

采用 TLC 法定性鉴别秦艽花; 采用 HPLC 法建立秦艽中龙胆苦苷的含量测定方法。①HPLC 色谱条件: 色谱柱: Fusion －
RP 80 A C18柱( 150 mm ×4． 6 mm，5 μm) ; 流动相为甲醇 － 水 ( 30∶ 70) ; 流速: 1． 0 ml·min －1 ; 柱温: 30 ℃ ; 检测波长:

270 nm。②TLC 条件: 采用硅胶 GF254薄层板，以醋酸乙酯 － 甲醇( 3∶ 1) 为展开剂，碘蒸气显色。结果 HPLC 法龙胆苦苷

在0． 4 ～ 3． 6 μg 范围内线性关系良好，藏药秦艽花中龙胆苦苷的含量不得低于 2% ; TLC 鉴别结果满意。结论 该方法操

作简便快速、结果可靠、重复性好，可完善现行《中华人民共和国卫生部药品标准( 藏药) ( 第 1 册) 》，有效控制秦艽花的

质量。
关键词:麻花艽花; 质量标准; 龙胆苦苷

DOI 标识:doi: 10． 3969 / j． issn． 1008-0805． 2011． 07． 046
中图分类号:R291． 4 文献标识码:B 文章编号:1008-0805( 2011) 07-1649-02

秦艽花药材为龙胆科植物麻花秦艽 Gentiana straminea Max-
im． 的干燥花，藏名: 结吉嘎保。青藏高原以其独特的自然地理优

势，所产藏药材秦艽花药材质量较好，是秦艽的主要产地。本品

性苦、寒，清热解毒，用于胃肠炎、肝炎、胆囊炎等症
［1］。本品有

效成分为环烯醚萜苷类，主要包括龙胆苦苷、獐牙菜苦苷等。龙

胆苦苷有抗炎、镇痛、保肝、利胆等作用
［2］。现行《中华人民共和

国卫生部药品标准( 藏药) 1995 年版( 第 1 册) 》秦艽花仅有显微

鉴别和显色反应鉴别尚无 TLC 鉴别及含量测定指标，不利于有

效控制秦艽花药材的质量。为此，我们采用反相高效液相色谱法

建立了秦艽花药材中龙胆苦苷的含量测定方法，同时规定了其含

量限度，并建立了秦艽花药材的 TLC 鉴别方法，从而进一步完善

其相关质量标准。
1 仪器与试药

微波实验仪( 带回流、磁力搅拌) ; Agilent 1200LC 高效液相

色谱仪，G1379A 在线脱气机，G1311A 四元泵，G1329A 标准型自

动进样器，G1316A 柱温箱，Agilent1200 色谱工作站，AG204 电子

分析天平( 梅特勒公司) ; 硅胶 GF254 薄层板( 青岛海洋化工厂) ;

龙胆苦苷( 批号为: 110770 － 200308) ; 甲醇( 色谱纯，山东禹王试

剂公司) ; 水为重蒸水; 其余试剂均为分析纯。
麻花秦艽花药材于 2009 － 08 采自青海省境内，由中国科学

院西北高原生物研究所梅丽娟高级工程师鉴定为麻花秦艽 Gen-
tiana straminea Maxim． 的花。
2 方法与结果

2． 1 HPLC 含量测定

2． 1． 1 色谱条件及系统适应性试验 色谱柱: Fusion － RP 80 A
C18柱( 150 mm ×4． 6 mm，5 μm) ; 流动相: 甲醇 － 水 ( 30∶ 70) ; 流速

为 1． 0 ml·min －1 ; 柱温:30 ℃ ; 检测波长: 270 nm。理论塔板数按龙

胆苦苷峰计算应不低于 3 000。龙胆苦苷标准品色谱图见图 1。
2． 1． 2 对照品溶液的制备 精密称取龙胆苦苷对照品 4 mg 置于

10 ml 容量瓶中，加甲醇溶解，稀释至刻度，摇匀，得浓度为 0． 4
mg /ml 的龙胆苦苷对照品溶液，过 0． 45 μm 的微孔滤膜过滤后作

为对照品溶液。
2． 1． 3 供试品溶液的制备 取麻花秦艽花样品约 0． 5g，精密称

定，置 250 ml 平底烧瓶中，加入 20 ml 甲醇，置微波实验仪中，回

流搅拌提取 20 min，冷却至室温，滤过，滤液收集到 50 ml 容量瓶

中，用甲醇定容至刻度，摇匀 0． 45 μm 微孔滤膜滤过，即得供试

品溶液。

图 1 标准品色谱图 1 － 龙胆苦苷

2． 1． 4 线性关系考察 分别精密吸取对照品溶液 1，3，5，7，9 μl，
在上述色谱条件依次进样，以进样量( X ) 为横坐标，峰面积( Y) 为

纵坐标绘制标准曲线，得回归方程为: Y = 1 429． 075X + 42． 55，r =
0． 999 9，龙胆苦苷在 0． 4 ～3． 6 μg 范围呈成良好的线性关系。
2． 1． 5 精密度实验 分别精密吸取上述对照品溶液 5μl，按上述

色谱条件连续进样 5 次，记录龙胆苦苷的峰面积。计算 RSD 为

1． 24%，表明仪器精密度良好。
2． 1． 6 重复性实验 按样品溶液制备方法处理同一样品 5 份，各

吸取 5μl，按上述色谱条件测定，记录龙胆苦苷的峰面积。计算

RSD 为 1． 68%，表明实验方法的重复性良好。
2． 1． 7 稳定性实验 取同一供试品溶液分别在 0，2，4，8，16 h 按

上述色谱条件测定，记录龙胆苦苷的峰面积，计算龙胆苦苷峰的

保留时间和相对峰面积。结果表明，龙胆苦苷峰相对保留时间和

相对峰面积稳定，计算 RSD 分别为 1． 74%和 1． 02%，表明样品溶

液至少在 16 h 内稳定。
2． 1． 8 加样回收率实验 采用加样回收法。精密称取已知含量

的药材适量，分别精密加入一定量的龙胆苦苷对照品，按供试品

制备与测定方法，在上述色谱条件下，平行做 5 组，结果测得其平

均回收率为 101． 02%，RSD 为 1． 18%。
2． 1． 9 样品测定结果 依上述方法( 样品色谱图见图 2) ，测定 11
批麻花艽花药材中龙胆苦苷的含量。结果见表 1。

2． 2 薄层鉴别 精密称取本品药材粉末 0． 5 g ( 过 60 目筛) 置

250ml 平底烧瓶中，加入 20 ml 甲醇，置微波实验仪中，回流搅拌提

取 20 min，冷却至室温，滤过，减压回收至干，加入 5 ml 甲醇溶解，

作为供试品溶液。吸取 0． 4 mg /ml 的龙胆苦苷对照品溶液和供试

品溶液各 5 μl，分别点于同一硅胶 GF254 薄层板上，以醋酸乙酯 －
甲醇( 3∶ 1) 为展开剂，碘蒸气显色，供试品色谱中，在与对照品色

谱相对应的位置上，显相同颜色的斑点( 薄层色谱图见图 3) 。
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1 － 龙胆苦苷

图 2 样品色谱图

表 1 11 批麻花艽花药材中龙胆苦苷的含量 %

样品批次 采集地点 含量

1 大通 5． 02
2 互助北山 5． 41
3 吉尔孟乡 5． 51
4 祁连路场 4． 65
5 油葫芦沟 3． 88
6 拉脊山 4． 72
7 橡皮山 5． 92
8 默勒镇 5． 38
9 舟群乡 5． 09
10 西海镇 6． 13
11 关角山 4． 52

3 讨论

3． 1 药材选择 青海地处青藏高原，有其独特的地理优势，所产

药材质量较好，所以我们选择了青海省境内不同地点的 11 批次

药材作为样品，进行了相关质量标准研究，综合考虑，规定藏药秦

艽花中龙胆苦苷的含量不得低于 2%。

图 3 薄层色谱图

3． 2 HPLC 法讨论

3． 2． 1 提取方法的选择 比较了 3 种提取法: 甲醇加热回流 30
min; 甲醇微波回流( 带磁力搅拌) 20 min 和甲醇超声 30 min。结

果表明: 11 批次药材微波提取率均大于加热回流法和超声法，而

且与其他提取方法相比，微波辅助提取法具有提取时间短、溶剂

消耗及废物产生量低、提取选择性和提取物的纯度高等特点而被

广泛用于天然植物的提取中
［3 ～ 7］。实验过程中还比较了提取

10，20，30 min 对药材提取率的影响，结果表明 20 与 30 min 提取

率接近，因此，采用微波动态回流提取法提取 20 min 对样品进行

提取制样。
3． 2． 2 色谱条件的优化 本实验通过摸索甲醇与水按一定比例

混合作为流动相，考察其分离度，结果以甲醇 － 水( 30∶ 70) 为流

动相，流速 1． 0 ml /min，柱温 30 ℃的色谱条件下样品中龙胆苦苷

峰与其他共存组分峰能达到良好的分离，故本实验最终确定此色

谱条件。
3． 3 TLC 鉴别讨论

3． 3． 1 本实验首次以麻花艽花中含量较高的龙胆苦苷为对照品

对其进行薄层定性鉴定，操作简便、结果可靠，薄层色谱图清晰。
3． 3． 2 通过对比不同比例的醋酸乙酯 － 甲醇( 2∶ 1; 3∶ 1; 4∶
1) ，醋酸乙酯 － 甲醇 － 水( 20∶ 2∶ 1) 等不同展开剂，结果表明醋

酸乙酯 － 甲醇( 3∶ 1) 能展开清晰斑点且 Rf 值适中为 0． 49，故采

用此展开剂。
本实验首次建立了秦艽花药材中龙胆苦苷的 HPLC 含量测

定方法和 TLC 定性鉴别方法，该方法操作简便、结果可靠、重现

性好，可完善现行《中华人民共和国卫生部药品标准( 藏药) ( 第

1 册) 》中秦艽花药材的质量控制。
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