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  [ 摘要]  目的:研究岩白菜药材的质量标准, 为新版《中国药典》提供可参考的数据资料。方法: 采用 2005年版《中国药

典》一部附录方法进行薄层色谱鉴别,建立岩白菜药材中岩白菜素 HPLC的含量测定方法。结果: 薄层色谱鉴别专属性强,重

复性好。在选定的高效液相色谱条件下岩白菜素同其他成分达到较好的基线分离, 平均回收率为 100. 03% , RSD为 0. 56% ,

规定药材岩白菜素的含量不得低于 8. 2%。结论:实验方法简单、快速、可靠,能有效鉴别和评价岩白菜药材的质量。
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  岩白菜最早载于《分类草药性》, 具有滋补强

壮、止血、止咳等功效,外用治疗疮毒、疥癣 [ 1]
。1977

年版《中国药典》一部和 1974 年版《云南省药品标

准》均有收载
[ 2 ]
。根据市场调查, 确定其药用部位

为根状茎。依据《中国植物志》
[ 3]

,云南岩白菜已被

合并为岩白菜。因此,本研究确定岩白菜药材来源

为岩白菜 Bergenia purpurascens的根状茎,增订药典

标准中没有的专属性 TLC鉴别以及岩白菜素的含

量测定,为 2010 年版《中国药典》提供数据参考。

岩白菜素和熊果苷是岩白菜中最重要的 2 种多

元酚类成分
[ 4 -5 ]

, 岩白菜素被《中国药典》( 2005 年

版, 2 部) 收为镇咳祛痰药 [ 6 ] , 故将岩白菜素作为岩

白菜药材质量控制的指标性成分。

1 材料

1.1 仪器与试剂  Waters2690 型高效液相色谱仪

( Waters996 检测器,自动进样器, Empower色谱工作

站) ; TP150 超声波清洗机 ( 250 W, 40 KHz,昆山市

超声仪器有限公司) ; Sartorius Bs223s型电子分析天

平( 德国 sartorius 公司 ) ;预制硅胶板 ( 青岛海洋化

工厂分厂) 和自制硅胶板 GF254 ,规格 10 cm×10 cm、

厚度 0. 20 ～0. 25 mm; 岩白菜素 ( bergenin) 对照品

( 中国药品生物制品检定所, 批号 111532-200202) ;

熊果苷( arbutin) 对照品 ( 天津市尖峰天然产物研究

开发有限公司, 批号 20080318B, HPLC测其纯度≥

98% ) ; HPLC流动相中甲醇为色谱纯( Merck公司) ;

水为娃哈哈纯净水;其它试剂均为分析纯。

1.2 药材 2008 年在国内主要中药材市场购买了

8批次样品( 编号 B-1 ～6, 9, 11) ,在云南丽江地区采

集 1 个样品 ( B-13) ,从西藏自治区医药公司购买 1

个样品( B-14) 。经中国中医科学院中药研究所冯学

锋研 究员鉴 定均 为虎 耳草 科植 物岩 白菜 B.

purpurascens的干燥根茎。

2 方法与结果

2.1 薄层色谱鉴别 取本品粉末 ( 过二号筛) 0. 20

g,加甲醇 20 mL,超声处理 ( 功率 100 W, 25 KHz )

40 min,放冷滤过,取续滤液作为供试品溶液。另取

岩白菜素和熊果苷对照品,加甲醇分别制成浓度为

0. 2 mg·mL - 1
的溶液作为对照品溶液。按照薄层

色谱法( 附录Ⅵ B) ,将供试品溶液和对照品溶液点

于同一薄层板上,点样量均为 5 μL,以三氯甲烷-乙

酸乙酯-甲醇( 4∶4∶1. 5) 为展开剂, 展开 2 次,取出,

晾干,再喷以 2%三氯化铁溶液 - 1% 铁氰化钾溶液

( 1∶1) 的混合溶液,供试品色谱中,除 B-8( 仅有岩白

菜素对应斑点) 其他样品均在与岩白菜素对照品、熊

果苷对照品色谱相应的位置上,显相同颜色的斑点。

2.2 岩白菜素的含量测定
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2.2.1 色谱条件及系统适应性  Dikma Diamonsil

C18 ( 4. 6 mm×250 mm , 5 μm) 色谱柱;流动相甲

醇-水( 20∶80) ;流速 1. 0 mL·min
- 1

; 检测波长 275

nm;室温;进样量 10 μL。在选定的色谱条件下,岩

白菜素色谱峰的分离度大于 1. 5, 理论塔板数大于

4000( 图 1) 。RSD为 1. 69%。

图 1 对照品及样品采用不同类型色谱柱分析的 HPLC 图谱

A. 对照品 ; B. 样品 ; 1. 岩白菜素

2.2.2 供试品溶液制备  精密称取岩白菜药材粉

末(过 2 号筛 ) 0. 20 g,置 50 mL量瓶中,加 80%的

甲醇溶液适量,超声处理 ( 功率 100 W, 40 KHz) 40

min,冷却, 加 80% 甲醇溶液定容至刻度, 摇匀, 静

置,取上清液过微孔滤膜( 0. 45 μm) ,取续滤液作为

供试品溶液。

2.2.3 对照品溶液配制  精密称取岩白菜素对照

品适量,加 80%甲醇溶解, 配制成每 1 mL约含 0. 4

mg的对照品溶液。

2.2.4 线性关系考察  精密称取岩白菜素的对照

品 5. 23 mg, 置 10 mL 量瓶中, 用 80% 甲醇溶液定

容,摇匀,得对照品母液,用移液管分别量取对照品

母液 0. 2, 0. 4, 0. 8, 1. 2, 1. 6, 1. 8, 2. 0 mL于 2. 0 mL

量瓶中,用 80% 甲醇溶液定容至刻度, 分别取上述

溶液 10 μL进样,以进样量为横坐标,以峰面积为纵

坐标,绘制标准曲线,得回归方程为 Y = 3. 85 ×10 5

X– 7. 59 ×103 , r = 0. 999 8 ( n = 7) , 岩白菜素在

0. 523 ～5. 230 μg,线性关系良好。

2.2.5 精密度试验 精密吸取同一对照品溶液,在

上述色谱条件下,重复进样 6 次,峰面积的 RSD为

1. 54 % ( n = 6) , 表明仪器进样精密度良好。

2.2.6 重复性试验 精密称取同一药材粉末 7 份,

按 2.2.2项下方法制备供试品溶液, 在上述色谱条

件下进行测定和分析,结果岩白菜素的平均含量为

9. 76% , RSD为 0. 29 % ( n = 7) ,表明重复性好。

2.2.7 稳定性试验  精密称取同一份供试品溶液

10 μL,分别于制备完成后 0, 2, 4, 6, 8, 10 h,进样测

定分析。结果供试品岩白菜素峰面积的 RSD 为

1. 79% ( n = 6) 。表明供试品溶液在配制后 10 h

内稳定。

2.2.8 回收率试验  精密称取供试品 6 份,于每份

样品中加入适量岩白菜素对照品溶液,按 2. 2.2项

下方法制备供试品溶液, 于上述色谱条件下进样分

析, 结果见表 1。岩白菜素的加样回收率平均值为

100. 03% ,其 RSD为 0. 56%。
表 1 岩白菜素加样回收率 ( n = 6)

样品 中 含

量 /mg

加入量

/mg

测得量

/mg

回收率

/%

平均值

/%

RSD

/%

8. 745 8. 606 17. 286 99. 24

8. 825 8. 606 17. 421 99. 89

8. 772 8. 606 17. 354 99. 72 100. 03 0. 56

8. 799 8. 606 17. 414 100. 11

8. 833 8. 606 17. 486 100. 54

8. 703 8. 606 17. 373 100. 75

2.2.9 样品测定  取不同岩白菜药材样品, 按

2.2.2项下方法制备供试品溶液。HPLC进样分析,

测定峰面积,代入线性方程计算岩白菜素的含量,测

定结果见表 2。
表 2 岩白菜药材中岩白菜素含量 ( n = 3) %

No. 产地 含水量 岩白菜素

B-1 云南 10. 82 10. 72

B-2 云南 11. 59 10. 52

B-3 云南 11. 27 12. 45

B-4 云南大理地区 12. 15 9. 86

B-5 广西 10. 08 10. 63

B-6 广西 9. 59 10. 34

B-9 云南 9. 73 9. 72

B-11 云南 10. 62 10. 48

B-13 云南丽江地区 9. 74 9. 70

B-14 西藏日喀则地区 8. 39 8. 61

平均值 10. 3

3 讨论

3.1 试验用药材样品的市场调查与收集  本研究

为《中国药典》2010 年版一部品种质量标准修订项

目内容之一。课题组先后到云南昆明菊花园中药材

市场、安国、江西樟树、广州清水、广西玉林和四川荷
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花池等药材市场进行市场调研。通过药材外观、形

状鉴别以及岩白菜素含量测定,确定 B-7, B-10, B-

12, 3 个全草样品为岩白菜药材的伪品;而 B-8 样本

的岩白菜素含量与岩白菜药材的岩白菜素含量相

当,但经过性状、显微和薄层色谱鉴别, 其薄层板上

只有岩白菜素的对应斑点,而无熊果苷斑点; HPLC

分析也未检测到熊果苷的色谱峰,确定为虎耳草科

植物西南鬼灯檠 Rodgersia sambucifolia Hemsl. 的根

茎。同时表明本试验建立的岩白菜药材 TLC鉴别

和 HPLC测定具有一定的专属性。

3.2 样品提取条件的确定  本实验考察了不同溶

剂(氯仿、石油醚、乙酸乙酯、乙醇、甲醇等) 对岩白

菜素提取率的影响,比较了不同浓度甲醇的提取试

验,确定 80%甲醇作为提取溶剂。超声提取和回流

提取之间没有明显的差别,考虑到岩白菜素的热不

稳定性的原因,故选用超声提取为供试样品溶液的

提取方法。

试验同时对提取时间、提取次数、药材粒度等因

素亦进行了考察,最终确定本文中的供试样品溶液

制备的方法。

3.3 薄层条件的确定  通过比较多种展开剂系统

①氯仿-甲醇-乙酸乙酯 ( 4∶1. 5∶4) ;②氯仿-石油醚-

无水甲醇( 5∶5∶4) ;③正丁醇-醋酸-水( 5∶2∶1) ;④正

丁醇-甲醇-乙酸乙酯-甲酸( 6∶1∶6∶1) ,其中展开剂①

和②都有较好的薄层色谱分离效果。

分别考察了低温条件( 4 ℃,置冰箱中展开 ) 、室

温条件 ( 温度 16 ℃ ～20 ℃,湿度 22% ) 、低湿条件

(湿度为 20% ) 和高湿条件( 湿度为 75% ) 对 TLC的

影响,结果表明:温度和湿度不影响岩白菜药材中岩

白菜素和熊果苷的分离度。

3.4 不同岩白菜药材样品中岩白菜素含量研究  

从表 2 测定结果可以看出,不同地域的岩白菜药材

中岩白菜素的含量在 8. 61% ～12. 45%之间,按平均

值的变幅在 ±20% 的范围内, 故建议将岩白菜药材

的岩白菜素含量规定为不得低于 8. 2%。其中西藏

产岩白菜含量较低,云南产岩白菜含量最高,但其差

异不大,表明岩白菜中岩白菜素的含量受地域差异

不明显,这与其他研究报道一致
[ 7 -8 ]

, 为岩白菜的人

工驯化和栽培提供科学参考。
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