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不 同产地桅子药材 指纹 图谱研究

口韩建萍 陈士林
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中国医学科学院药用植物研究所 北京

王永炎

北京师范大学资源学院资源药物与中药资源研究所 北京

摘 要 采用 高效液相色谱 方法建立 了江西道地药材桅子的 指纹图谱
,

并将不 同产

地的桅子药材进行 了指纹图谱相似度计算
,

为科学评价和有效控制桅子质量提供 了新方法
。

色谱条件

柱
,

卜 ,

流动相为 乙睛 一 水
,

检测 波长为
,

体积 流量为
,

柱温

℃ 线性梯度洗脱
。

该方 法能简便
、

快速地鉴别和 区分不 同来源的桅子 药材
,

为全面控制桅子药材的

质量提供 了依据
。

关键词 桅子 指纹图谱 高效液相色谱法

作为有着悠久文明史的中药
,

其安全性
、

有效性早

已经过历史的验证
,

但其质量可控的问题则是制约其

走向国际市场的瓶颈
。

中药指纹图谱 能

全面反映中药所含内在化学成分的种类与数量
,

进而

反映中药的质量
。

在现阶段
,

中药的有效成分绝大多

数没有明确
,

采用中药指纹图谱的方式将会有效地表

征中药质量
。

同时指纹图谱也 已为国际上所认可
,

这

有利于中药及其产品进人 国际市场〔
’ 。

目前
,

关于指

纹图谱研究的报道越来越多 〔
, ’〕。 桅子 。

是茜草科 。 桅子属

桅子 的干燥成熟果实
,

具有

收稿 日期 一
一

修回 日期 一
一

泻火除烦
,

清热利湿
,

凉血散淤的功能
。

临床上用于保

肝利胆
,

抗炎镇痛
,

降压调脂
,

抗菌消炎
,

抑制中枢
,

促

进胰腺分泌的治疗川
,

是我国中医临床常用大宗药材

品种之一
,

主产于江西
、

湖南等地
。

桅子的化学成分复

杂
,

其中含有 种环烯醚菇类化合物
,

包括桅子昔
、

经

异桅子昔
、

京尼平龙胆双糖昔
、

桅子昔酸
、

京尼平等
,

桅

子普是主要的环烯醚菇昔化合物
,

是桅子的重要有效

成分
’〕。 由于受地理因素和生长环境的影响

,

不同产

区的栽培和野生桅子的化学组成不尽相同
。

水桅子

为桅

子的一个变种
,

含有桅子昔等成分
。

本实验采用的高

效液相色谱
,

法梯度洗脱
,

建立了桅子药材的指纹图谱
,

该方

法样品处理简单
,

重现性和精密度良好
,

有助于桅子道
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教授
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源研究
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地药材的质量控制
。

同时
,

本研究对不同产地的桅子

进行了指纹图谱相似度分析
,

以区分不同产地桅子药

材质量 的异 同
,

并为《中药材 生 产质量 管理规 范 》

实施和发展道地药材生产提供依据
。

一
、

仪器与材料

液相 色谱仪 配有紫外检测 器 为
、

高效液相色谱泵
,

自

动进样器
, ”色谱工作站 一 型数

控超声波清洗器为昆山市超声仪器有限公司产品
,

一 超纯水净化器为 公司产品
,

为万分之一天平
。

乙腊为色谱

纯 美国迪马公司产品
,

甲醇为分析纯
,

水

为双蒸水
。

桅子昔对照品 一 由中国药品

生物制品检定所提供
。

不同产地桅子药材样品来源见

表
,

经中医研究院生药鉴定室人员鉴定为桅子

和水桅子

印
,

。

二
、

方法与结果

对照品溶液的制备

取桅子昔对照品适量
,

精密称定
,

加甲醇溶解并定

容于 容量瓶中
,

对照品浓度为 岁
。

分

别吸取 林
, 林 , 林 , 林 , 卜 , 林 , 卜 注人高

效液相色谱
,

进样量与峰面积的相关系数为
。

线性方程为 一 ,

线性范围为
一 卜

供试品溶液的制备

取桅子药材粉末 过 目筛
,

精密称定
,

置

量瓶中
,

加甲醇
,

摇匀
,

称定质量
,

超声提取
,

取出
,

放冷
,

用甲醇补重
,

摇匀
,

用微孔滤膜
林 滤过

,

即可进行 分析
。

桅子道地药材指纹图谱的建立

色谱柱为 柱
,

林 美国迪马公司 流动相 相为乙睛
,

相为

水 检测波长为 体积流量 柱温

℃ 进样量 林 。

线性梯度洗脱时间程序如下 开

始时 一 ,

时 一 ,

时 一 ,

时 一 ,

时 一 ,

时 一

,

保持
。

所有组分均在 内被检测完
。

对照色谱和药材色谱图分别见图 和图
。

方 法学考察

稳定性试验
。

取江西桅子药材粉末
,

精密称定
,

按上述方法制备

供试液
,

分别于
、 、 、 、 、 、 、

检测

指纹图谱
。

结果表明
,

桅子昔含量无明显变化
,

相对保

留时间的 范围为 一 ,

符合指纹图

谱要求
,

稳定性 良好
。

精密度试验
。

样品号 学名

表 桅子样品来源

采样地

湖南长沙野生种

江西棒树汇仁基地家种

河南南阳 家种

江 西樟树天齐堂基地家种

江 西抚州天顺 生态农业基地家种

江 西抚州天顺生态农业基地家种

江西新千中药材开发公司基地 家种

江西新千野生种

湖南长沙栽培种

河南南阳野生种

经度 纬度

桅子

桅子

桅子

桅子

桅子

水桅子

桅子

桅子

桅子

桅子

’

’

“ ’

’

“ ’

’

尹

’

’

‘

’

‘

‘

’

’

‘

子。
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取江西桅子

药材粉末
,

精密

称定
,

按上述方

法制备供试液
,

重复进样 次
,

记录指纹 图谱
。

结果表 明
,

桅子 二二二二二

昔含量无明显变 住

化
。

相对保留时

间的 范围

为 巧
,

符合指

纹图谱要求
,

精

密度良好
。

重现性

试验
。 。

帝 骊
取江西桅子

药材粉末 份
,

精密称定 住 ,

按上述方法制备

供试液
,

记录指纹图谱
。

结果表明
,

桅子昔含量

无明显变化
,

相对保 留

时 间 的 范 围 为
一

,

,

符合指

纹图谱要求
,

重现性 良

好
。

不 同产地桅子药

材指纹图谱的比较及相

关技术参数

分别取不同产地的

桅子药材
,

按供试品溶

液方法制备供试液
,

记

录指纹 图谱 见 图
,

比较各共有峰的相对峰

面积
,

见 表
。

从 表

刃 刀

图

〔〕 刀
一

刀

桅子昔指纹图谱

刀 刀 刀

图

刀

桅子药材指纹图谱

一 奋

芝

立
、

刀 刀

一人

一
一一 一

人
, 一一

‘

一分训一一

人一功一一

众 、 一 一

忆一

刀

心

一 七一忆

—
肛

一
￡

—
,

一

———
潜

认一动

———
一一一

—
一一

——
人碑

产

成

一一

—
‘
、

心

一
弓

叱

一一
一

一
、

。任

图 不同产地桅子样品的指纹图谱

中可以看出
,

不同产地桅子药材指纹图谱存在一定的

差异
,

其共有峰相对保留时间基本一致
,

相对峰面积比

值存在一定的差异
,

可用来鉴别和区分不同产地的桅

子药材
。

〔评 。 了 。 。 肘 〕
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表 桅子药材共有峰相对峰面积值

峰 保留时间
样品号

的

‘了伟,︸,产,,八乙月呼

‘﹃︺内、︸︸一

︸、︼一、

数据处理

应用中国药品生物制品检定所编写的
“

中药色谱

图分析和数据管理软件
”

对色谱图进行分析
,

运用

软件对其进行系统聚类分析
。

相似度分析
。

运用中药指纹图谱相似度计算软件分析
,

将实验

数据导人指纹图谱相似度计算软件
,

经选峰
,

设定匹配

模式
,

将谱峰自动匹配
,

然后按中位数法生成对照指纹

图谱
,

各样品图谱与对照图谱进行谱峰差异性评

价和整体相似度评价
。

其相似度结果见表
。

不同方

法所得相似度结果趋于一致
,

以夹角余弦峰法为测度
,

各样品的相似度在 一 间
。

样品
、 、

、

聚为一类
,

其相似度在 一 间
, 、

、 、 、

与对 照 聚 为一 类
,

其相似度 在
一 间

。

表明相似度结果与聚类结果存

在相关性
。

系统聚类分析
。

对包括桅子昔在内的 个共有峰的峰面积进行

量化
,

得到 阶原始数据矩阵
,

运用 软

件对其进行系统聚类分析
,

采用离差平方和法
’

方法
,

利用欧氏距离 作为样品的测

度
,

包括指纹图谱软件生成的对照指纹图谱 在内

的 个指纹图谱峰进行聚类分析
,

结果见图
。

份材

料基本可 以分为三大类
, 、 、 、

为一类
, 、

一。
、

一
、 、 、

为第二类
,

水桅子种群 单为一

类
,

与桅子的距离最远
,

与其它样品的相似度最低
。

表 与对照模式比较的桅子样品的相似度评价

样品号 相关 系数法 夹角余弦法

,︼曰门、︸、︺八,

图 桅子样品聚类图

三
、

讨 论

本实验采用 作为检测波长
,

是为了兼顾其

的吸收
。

文献报道多用 或 测定桅

的含量
。

桅子中桅子昔含量很高
,

在色谱图中占

少 咖 , 〕 万夕
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绝对优势
,

为了反应药材化学成分
,

可使用不同的检测

波长
,

突出其他特征峰
,

相互参照辨认
,

并可避免图谱

中仅有一种成分偏高的现象
。

本研究的图谱中除突出

桅子昔色谱峰特征外
,

也同时突出其他峰的特征
,

故选

检测
。

在流动相的选择中
,

分别以 甲醇 一 水
、

甲醇 一

磷酸
、

乙睛 一 水等不同体积分数
、

不同比例的流动

相系统进行等度和梯度洗脱试验
。

结果表明
,

用 乙睛
一 水进行梯度洗脱的指纹峰较好

,

基线平稳
、

不易漂

移
,

有利于指纹图谱的分析
。

本研究建立的指纹图谱可快速鉴别区分不同来源

的桅子药材
,

通过指纹图谱对桅子药材进行综合宏观

分析
,

有利于全面控制药材品质
,

从而实现中药桅子的

现代化生产
。

对于化学成分复杂的中药来讲
,

指纹图谱比测定

任何一种单一成分所提供的信息均要丰富和有用得

多
,

如果将指纹图谱与药效有关的信息进行量化
,

这将

更好地解决中药的整体性和复杂性难题
。
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