
苷以及半乳糖醇含量在蒴果形成期及之前均能达到

�中国药典�的标准,均可作为药用。

此外,水肥条件也是影响肉苁蓉和其寄主梭梭生

长发育的重要因子,关于水肥条件对梭梭和肉苁蓉体

内碳水化合物、有效成分含量的影响,以及梭梭肉苁

蓉经济系数变化等相关问题还需要进一步研究探索。
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沙苁蓉与肉苁蓉饮片 HPLC指纹图谱鉴别研究

马志国 (暨南大学药学院,暨南大学中药药效物质基础及创新药物研究广东省高校重点实验室,广州 510632 )

摘要: 目的 � 建立沙苁蓉饮片的 HPLC指纹图谱并与肉苁蓉饮片比较。方法 � 基于 10批沙苁蓉饮片, 采用 RP�HPLC, 色谱柱

Ag ilent�C18 ( 4� 6 mm � 250 mm, 5�m ),流动相为甲醇�0� 1%甲酸水,采用梯度洗脱,流速 1� 0 mL� m in- 1,检测波长 330 nm对

不同批次的药材进行检测。结果 � 建立了沙苁蓉饮片的 H PLC指纹图谱共有模式, 7个共有峰被标定。并与不同来源的肉苁

蓉饮片的 HPLC指纹图谱进行比较 ,结果具有明显差异。结论 � 所建立的沙苁蓉 HPLC指纹图谱方法简便, 重复性好, 特征性

强, 可用于沙苁蓉与肉苁蓉饮片的鉴别研究。

关键词: 沙苁蓉;肉苁蓉; 高效液相色谱法; 指纹图谱;鉴别

中图分类号: R917� � � 文献标志码: A� � � 文章编号: 1001- 2494( 2011) 12- 0899- 04

Differentiation of Processed Cistanche sinensis G � Beck and H erba C istanches by HPLC F ingerprints

MA Zh i�guo(C ollege of Pharmacy, J inan University, Guangdong ProvinceK ey Labora tory of Pharm acodynam ic Constituents of TCM &

N ew Drugs R esearch, Guangzhou 510632, China )

ABSTRACT: OBJECTIVE� To establish theH PLC finge rprint for pro cessed stem s o f Cistanche sinensis G� Beck and to compare

w ith that o fH erba C istanches� M ETHODS� The chrom atographic sepa ra tion w as perfo rm ed on an Ag ilent C
18

co lum n ( 4� 6 mm � 250

mm, 5 �m ) w ith am ob ile phase consisting of m ethano l�0�1% aqueous m ethano ic ac id� G radient eluention was uesd at a flow rate of

1� 0 mL� m in- 1� The abso rbancew as m on itored 330 nm� RESULTS� Them utua lm ode of HPLC�UV fingerpr ints w as set up, and 7

mu tua l peaksw ere indicated� The finge rprints of 10 batches ofC is tanche s inensis w ere obv iously different w ith those ofH erba C istanches

co llected from different sources� CONCLUSION � Them e thod is stab le and re liab le w ith a good reproducib ility; it can be app lied fo r

d ifferen tiation o f processed stem s o fC is tanche sinensis and H erba C istanches�

KEY WORDS: C istanche s inensis G� Beck; herba c istanches; HPLC; fing erprint; d ifferen tiation
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� � 肉苁蓉为列当科植物肉苁蓉 (C istanche deserti�
cola Y� C� M a)或管花肉苁蓉 [ C istanche tubulosa

( Schrenk) W ight]的干燥带鳞叶的肉质茎, 具有补

肾阳、益精血、润肠通便等功效, 用于肾阳不足,精

血亏虚,阳痿不孕,腰膝酸软,筋骨无力,肠燥便秘等

症
[ 1]
。资 源 调 查 表 明

[ 2 ]
, 我 国 有 肉 苁 蓉 属

(C istanche )植物 4种 1变种, 本属植物外观性状相

似,加之资源紧缺, 因此目前商品肉苁蓉饮片中,除

了 �中国药典 �收载的肉苁蓉和管花肉苁蓉外, 本属

其他植物在部分地区仍作为肉苁蓉的代用品流通和

使用。经笔者调查, 市场上存在将沙苁蓉充当肉苁

蓉流通和使用的现象, 在广东和山东两省随机购买

的 19批商品肉苁蓉饮片中有 10批为沙苁蓉。沙苁

蓉为列当科植物沙苁蓉 (C istanche sinensis G� B eck)

的干燥带鳞叶的肉质茎, 沙苁蓉的化学成分主要为

苯乙醇苷类、环烯醚萜苷类以及多糖类化合物
[ 3 ]

,

而有关沙苁蓉指纹图谱研究未见报道,因此,本实验

采用 H PLC对 10批沙苁蓉饮片及不同来源的肉苁

蓉饮片进行了指纹图谱的比较,探讨一种能够准确

快速鉴别沙苁蓉与正品肉苁蓉的方法, 并为沙苁蓉

的质量研究和开发提供初步的研究基础。

1� 仪器与试药

Ag ilent1200型高效液相色谱仪, VWD多波长检

测器, 四元低压梯度泵, 在线真空脱气机, 柱温箱

(A g ilent公司 )。KQ - 250E型超声波清洗器 (昆山

市超声仪器有限公司 ) ; DFY - 200摇摆式高级中药

粉碎机 (温苓市中德中药机械有限公司 )。国家药

典委员会 �中药色谱指纹图谱相似度评价系统 �

( 2004版 )软件。

松果菊苷、毛蕊花糖苷为实验室自制 (利用
1
H�

NMR、
13

C�NMR、M S等波谱技术鉴定了化学结构 ) ,

H PLC检出纯度均大于 99%。沙苁蓉 ( C istanche

sinensis G� B eck )、肉苁蓉 ( C istanche deserticola Y�
C� M a)、管花肉苁蓉 (C istanche tubulosa ( Schrenk)

W ight)饮片分别购自山东省、广东省各地药店, 具体

来源见表 1, 均经中国中医科学院中医药发展研究

中心图雅教授鉴定。色谱纯甲醇,纯净水,其他试剂

均为分析纯。

2� 方法与结果

2�1� 色谱条件
色谱柱 Ag ilen t公司 Ag ilent TC�C18 ( 4�6 mm �

250 mm, 5 �m ); 流动相: 甲醇 (A ) �0�1%甲酸 ( B )

梯度洗脱 ( 0 m in, 15% A; 75 m in, 52�5% A ), 流速

1�0 mL� m in
- 1

; 柱温: 25 � ; 检测波长: 330 nm; 进

样量: 20 �L。

2�2� 对照品溶液的制备
取毛蕊花糖苷对照品适量,精密称定,加体积分

数 50%甲醇制成每 1 mL含 0�2 m g的溶液,即得。

2�3� 供试品溶液的制备
取药材粉末 (过四号筛 )约 1 g, 精密称定, 置

100 mL棕色量瓶中, 精密加入体积分数 50%甲醇

50 mL, 密塞,摇匀,称定重量,浸泡 30 m in,超声处理

40 m in( 250W,频率 35 kH z) ,放冷, 再称定重量, 加

体积分数 50%甲醇补足减失的重量,摇匀,静置, 取

上清液,滤过, 取续滤液,即得。

2�4� 方法学考察
2�4�1� 精密度实验 � 取同一供试品溶液 ( S1) , 连

续进样 6次,测得各共有峰相对保留时间和相对峰

面积比值的 RSD 值分别为 0�04% ~ 0�10% 和

0�97% ~ 2�15%之间, 表明该方法精密度良好。

2�4�2� 稳定性实验 � 取同一供试品溶液 ( S1) , 分

别在 0、6、12、18、24、30 h检测, 测得各共有峰相对

保留时间和相对峰面积比值的 RSD值分别在

0�04% ~ 0�12%和 1�04% ~ 3�03%之间,表明供试

品溶液在 30h内测定稳定。

2�4�3� 重复性实验 � 取同一批沙苁蓉药材 ( S1) 6

份, 按 � 2�3�项下制备供试品溶液, 分别进行检测,

� �
表 1� 样品来源

Tab�1� Sources of sam ples

N o� Breed Buy place Buy tim e

S1 C istanche sinensis G. Beck Guangzhou 2009. 11

S2 C istanche sinensis G. Beck Guangzhou 2010. 03

S3 C istanche sinensis G. Beck Guangzhou 2010. 03

S4 C istanche sinensis G. Beck Yanta i 2010. 02

S5 C istanche sinensis G. Beck Yanta i 2010. 02

S6 C istanche sinensis G. Beck Yanta i 2010. 02

S7 C istanche sinensis G. Beck Guangzhou 2010. 07

S8 C istanche sinensis G. Beck Guangzhou 2010. 07

S9 C istanche sinensis G. Beck Guangzhou 2010. 07

S10 C istanche sinensis G. Beck Guangzhou 2010. 07

S11 C istanche deser ticola Y. C. M a M acao 2010. 03

S12 C istanche deser ticola Y. C. M a M acao 2010. 03

S13 C istanche deser ticola Y. C. M a Yanta i 2010. 02

S14 C istanche deser ticola Y. C. M a Jinan 2010. 07

S15 C istanche deser ticola Y. C. M a Jinan 2010. 07

S16 C istanche deser ticola Y. C. M a Jinan 2010. 07

S17 C istanche tubulosa ( Schrenk) W ight Yanta i 2010. 02

S18 C istanche tubulosa ( Schrenk) W ight Guangzhou 2010. 07

S19 C istanche tubulosa ( Schrenk) W ight Jinan 2010. 07
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测得各共有峰的相对保留时间和相对峰面积比值的

RSD值分别在 0�02% ~ 0�12%和 1�28% ~ 3�11%

之间, 表明该方法重复性良好。

2�5� 指纹图谱分析及评价
2�5�1� 不同来源沙苁蓉饮片指纹图谱的建立 � 取
沙苁蓉饮片,按 � 2�3�项下方法制备供试品溶液,精

密吸取供试品溶液各 20 �L,注入高效液相色谱仪,

按 � 2�1�项下的色谱条件,进行检测, 10批样品指纹

图谱见图 1。

2�5�2� 沙苁蓉饮片共有模式指纹图谱的建立 � 分
别将 10批沙苁蓉的 H PLC数据导入 �国家药典委员

会中药色谱指纹图谱相似度评价系统软件 ( 2004A

版 ) �,生成沙苁蓉饮片共有模式指纹图谱 (图 2) ,

其中共有色谱峰 7个, 选择 3号峰毛蕊花糖苷为内

参峰 ( S峰 ),以其保留时间和峰面积为 1,分别计算

各共有峰的相对保留时间和相对峰面积, 结果见表

2, 3。

表 2� 10批沙苁蓉饮片共有峰相对保留时间

Tab�2� Re la tive retention tim e o f comm on peaks for 10 batches

of processed stem s o fC istanche sinensis

Sam ple

N o�

Peak

1 2 3( S) 4 5 6 7

S1 0. 523 0. 537 1. 000 1. 089 1. 110 1. 160 1. 243

S2 0. 522 0. 537 1. 000 1. 089 1. 111 1. 160 1. 244

S3 0. 525 0. 540 1. 000 1. 088 1. 110 1. 158 1. 241

S4 0. 520 0. 534 1. 000 1. 089 1. 111 1. 161 1. 245

S5 0. 522 0. 536 1. 000 1. 089 1. 111 1. 159 1. 241

S6 0. 521 0. 536 1. 000 1. 089 1. 112 1. 161 1. 244

S7 0. 522 0. 537 1. 000 1. 090 1. 112 1. 161 1. 244

S8 0. 522 0. 537 1. 000 1. 090 1. 112 1. 161 1. 245

S9 0. 522 0. 537 1. 000 1. 090 1. 112 1. 160 1. 243

S10 0. 523 0. 538 1. 000 1. 091 1. 112 1. 161 1. 245

M ean 0. 522 0. 537 1. 000 1. 089 1. 111 1. 160 1. 244

RSD% 0. 25 0. 28 0. 00 0. 07 0. 07 0. 07 0. 11

表 3� 10批沙苁蓉饮片共有峰相对峰面积

Tab�3� Re lative areas of comm on peaks for 10 batches o f pro�

cessed stem s o fC is tanche sinensis

Sam ple

N o�

Peak

1 2 3( S) 4 5 6 7

S1 0. 087 0. 115 1. 000 6. 588 0. 334 0. 436 3. 396

S2 0. 181 0. 239 1. 000 10. 273 0. 785 0. 311 4. 832

S3 0. 214 0. 280 1. 000 9. 653 0. 506 0. 218 3. 699

S4 0. 102 0. 137 1. 000 7. 540 0. 166 0. 253 3. 035

S5 0. 189 0. 253 1. 000 7. 960 0. 309 0. 533 6. 480

S6 0. 164 0. 211 1. 000 7. 095 0. 130 0. 267 3. 629

S7 0. 096 0. 123 1. 000 3. 444 0. 321 0. 185 2. 112

S8 0. 259 0. 322 1. 000 9. 813 0. 237 0. 403 5. 224

S9 0. 309 0. 395 1. 000 14. 665 0. 355 0. 255 5. 508

S10 0. 178 0. 237 1. 000 4. 976 0. 282 0. 471 1. 001

2�5�3� 沙苁蓉饮片相似度评价 � 以共有模式为标
准, 进行整体相似度评价, S1~ S10指纹图谱相似度

分别 为 0�993, 0�998, 0�996, 0�997, 0�967,

0�999, 0�979, 0�999, 0�994, 0�927, 10批沙苁蓉

饮片的指纹图谱相似度均大于 0�92, 说明各批间相

似性良好,而且代表性指纹图谱的选择较为合理。

2�6� 沙苁蓉与肉苁蓉饮片的指纹图谱比较
取 6批肉苁蓉和 3批管花肉苁蓉饮片, 按

� 2�3�项下方法制备供试品溶液, 按 � 2�1�项下的色
谱条件, 进行检测后,将 H PLC数据导入 �国家药典

委员会中药色谱指纹图谱相似度评价系统软件

( 2004A版 ) �,分别生成肉苁蓉、管花肉苁蓉饮片的

共有模式指纹图谱,并与沙苁蓉饮片的共有模式指

纹图谱进行比较,见图 3。从图 3中可以看出,沙苁

蓉与正品肉苁蓉的 HPLC指纹图谱呈现明显差异, 1

号峰松果菊苷 ( tR约为 44�4 m in)不是沙苁蓉的共有

特征峰,是肉苁蓉和管花肉苁蓉中最重要的特征峰;
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2号峰 ( tR约为 57�7 m in)和 3号峰 ( tR约为 65�7
m in)为沙苁蓉中最重要的 2个共有特征峰, 而在肉

苁蓉和管花肉苁蓉中含量极低或无法检测到; 以上

3个色谱峰可以作为区分沙苁蓉和正品肉苁蓉的特

征峰。

3� 讨 � 论
3�1� 样品提取条件的选择
参考�中国药典 �一部肉苁蓉项下的供试品溶

液的制备方法, 比较了体积分数 30%甲醇、50%甲

醇、70%甲醇、甲醇等不同溶剂及超声提取 30, 40,

50 m in不同时间对药材提取效果的影响, 结果以体

积分数 50%的甲醇超声提取 40 m in可提取完全,色

谱信息最丰富,且方法稳定,重复性好。故作为上述

供试品的制备方法。

3�2� 色谱条件的选择
在实验中以甲醇 �0�1%甲酸水溶液为流动相系

统,考察了不同比例的梯度洗脱条件, 结果以甲醇

(A ) �0�1%甲酸水 ( B )梯度洗脱 ( 0 m in, 15% A;

� � �

图 3� 沙苁蓉与肉苁蓉指纹图谱
CS-沙苁蓉; CT - 管花肉苁蓉; CD -肉苁蓉

F ig� 3� F ingerprints of C� sinensis, C� tubulo sa and C� deser ti�

cola

CS- C� sinensis; CT - C� tubulo sa; CD - C� D eserticola

75 m in, 52�5% A )各成分分离度好,峰形对称性好,

基线稳定;采用多波长检测器对检测波长进行考察,

记录并比较 350, 330, 310, 290, 270, 250, 230, 210 nm

8个不同波长下的色谱图, 结果在检测波长低于 290

nm时色谱图基线不平稳且主要色谱峰信号减弱, 在

330 nm时色谱图中色谱峰信号丰富且明显,基线平

稳, 故采用 330 nm检测波长。

3�3� 沙苁蓉饮片指纹图谱的专属性
本试验采用 H PLC对沙苁蓉饮片进行分析, 部

分样品 H PLC指纹图谱虽存在一定差异, 但均具有

相同的色谱特征峰。结果显示,共有色谱峰为 7个,

相似度评价结果均大于 0�92, 说明 10个不同批次

沙苁蓉饮片相似度较好,无明显差异,沙苁蓉指纹图

谱具有专属性,能为沙苁蓉饮片的质量控制提供一

定的参考。

3�4� 沙苁蓉与正品肉苁蓉饮片指纹图谱的差异
本实验所购 19批商品肉苁蓉饮片中,经鉴定有

10批为沙苁蓉, 6批为肉苁蓉, 3批为管花肉苁蓉,

表明沙苁蓉在广东、山东两省肉苁蓉商品市场上占

有相当的比例。通过与正品肉苁蓉的指纹图谱比较

发现,沙苁蓉与两种正品肉苁蓉在化学成分上均存

在明显的差异,因此沙苁蓉能否作为肉苁蓉的代用

品应用于临床,有待于进一步研究。通过建立其指

纹图谱不但可用于沙苁蓉与正品肉苁蓉的品种鉴

定, 并为沙苁蓉的质量研究和开发提供初步的研究

基础。
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