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·基础研究·

△ ［基金项目］　“十二五”国家科技支撑计划项目（２０１２ＢＡＩ２８Ｂ０２）；国家自然基金项目（８１０６０３７２）；内蒙古自治区科技计划
项目（蒙药资源保护与开发利用科研创新平台）

 ［通信作者］　张春红，教授，研究方向：中蒙药活性成分分析，Ｅｍａｉｌ：ｚｃｈｌｈｈ＠１２６ｃｏｍ；李辉，教授，研究方向：蒙
药资源保护与利用，Ｅｍａｉｌ：ｌｉ＿ｍｉｎｈｕｉ＠ａｌｉｙｕｎｃｏｍ

新疆假龙胆的化学成分研究与含量测定
△

邹德志１，２，３，杨丹１，王建华４，韩华锐１，２，３，白小荣１，２，３，张春红１，２，３
!，李辉１，２，３，５

（１包头医学院，内蒙古　包头　０１４０６０；
２内蒙古自治区特色药用植物培育与保护工程技术研究中心，内蒙古　包头　０１４０６０；
３内蒙古自治区特色道地药材资源保护与利用重点实验室，内蒙古 包头　０１４０６０；

４内蒙古医科大学药学院，内蒙古　呼和浩特　０１０１１０；
５内蒙古自治区中医药研究所，内蒙古　呼和浩特　０１００２０）

［摘要］　目的：对新疆假龙胆全草进行化学成分初步研究，并对分离得到 酮类化类物进行定量分析。方法：

采用７５％乙醇回流法对新疆假龙胆全草进行提取，粗提物经石油醚、乙酸乙酯、正丁醇依次梯度萃取制备不同极性
部分，将石油醚部分和乙酸乙酯部分浸膏分别用硅胶柱层析和葡聚糖凝胶ＬＨ２０柱层析分离纯化，所得单体化合物
经ＥＩＭＳ、１ＨＮＭＲ、１３ＣＮＭＲ等光谱法进行结构鉴定；建立高效液相测定方法测定新疆假龙胆中３个 酮类化合物的

含量。结果：从新疆假龙胆中分离得到６个化合物，分别为１，８二羟基３，５二甲氧基 酮（１）、１羟基３，５，８三
甲氧基 酮（２）、１羟基３，５二甲氧基 酮（３）、木犀草素（４）、胡萝卜素（５）和 β谷甾醇（６）；含量测定方法学结
果表明１，８二羟基３，５二甲氧基 酮、１羟基３，５，８三甲氧基 酮和１羟基３，５二甲氧基 酮３个 酮化合物

分离度较好，分别在３５７～７１３４、３２～１２８０、３４３～６８６ｎｇ时与峰面积呈良好的线性关系，精密度试验 ＲＳＤ分别
为 ０３１％、０２７％、０２５％，稳定性实验的 ＲＳＤ分别为 １０５％、１３３％、１５８％，重复性实验的 ＲＳＤ分别为
２４８％、０８２％、２６３％，加样回收率分别为 １０３１％（ＲＳＤ＝１２５％）、１０００２％（ＲＳＤ＝０９３％），９５１０％（ＲＳＤ＝
２６２％）；１，８二羟基３，５二甲氧基 酮等 ３个化合物的含量范围分别为 ０２１％ ～０２８％、０６５％ ～０７７％、
０１９％～０１５％。结论：新疆假龙胆含有黄酮类、 酮类和甾醇类化合物；经方法学考察，本研究建立的高效液相

测定方法适合新疆假龙胆中１，８二羟基３，５二甲氧基 酮等３个化合物的测定；新疆假龙胆中１，８二羟基３，５
二甲氧基 酮等３个化合物的含量较高。

［关键词］　 新疆假龙胆；化学成分；黄酮； 酮；含量测定
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新疆假龙胆，又称新疆阿帕斯，为龙胆科假龙

胆属 植 物 新 疆 假 龙 胆 ＧｅｎｔｉａｎｅｌｌａＴｕｒｋｅｓｔａｎｏｒｕｍ
（Ｇａｎｄ）Ｈｏｌｕｂ一年或两年生草本植物，全草入药，
主要分布于新疆、内蒙古等地，前苏联、蒙古等地

也有分布［１］。新疆假龙胆是维医常用药材，具有清

热解毒、利湿消肿等功效，常用于关节炎的治疗，

民间用其全草泡茶治疗感冒、发热等症。据文献报

道和走访调查，假龙胆属植物全世界约有 １２５种，
我国有９种，主要分布于东北、西北、及西南部地
区，其中有５种作为药用，除了新疆假龙胆另外４
种分别为：尖叶假龙胆，全草入蒙药，味苦、性凉，

具有清热、利湿的功效；黑边假龙胆，全草入藏药，

具有清热解毒、去除肝胆之火的功效；紫红假龙胆，

全草入药，味苦性寒，具有清热利湿、解毒消肿等

功效；矮假龙胆，全草入藏药，具有清热解毒、舒

肝利胆的功效［２４］。

目前对新疆假龙胆的研究较少，仅有对新疆假

龙胆中龙胆苦苷、芒果苷、獐牙菜苦苷等环烯醚萜

类化合物进行了含量测定［５７］，本文采用现代科学的

提取、分离纯化、鉴定及含量测定手段对新疆假龙

胆干燥全草进行了化学成分的初步研究，为阐明新

疆假龙胆的化学组成，合理利用资源提供科学依据。

１　材料与仪器

１１仪器

ＵｌｔｉＭａｔｅ３０００高效液相色谱仪（ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ
Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ）；ＴＳＱＱｕａｎｔｕｍ液质联用色谱仪（Ｔｈｅｒｍｏ
Ｆｉｓｈｅｒ）；Ｌａｂｏｆｕｇｅ４００Ｒ离心机（ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒＳｃｉｅｎ

ｔｉｆｉｃ）；冷冻干燥机（北京博医康实验仪器有限公
司）；ＭＳＡ２２４Ｓ１００ＤＵ电子精密天平（德国赛多利
斯）；ＫＱ３００Ｖ超声波清洗机（上海绿宇精密仪器）；
ＲＥ２０００Ｅ旋转蒸发仪（上海亚荣公司）；电热恒温水
浴锅（北京市电热恒温水浴锅）；ＳＨＺＤ（ＩＩＩ）循环水
真空泵（天津华鑫仪器厂）；ＨＣＴＰ１１Ｂ５架盘药物天
平（量程０～５００ｇ，北京市宣武区天平厂）；ＢＳＺ１００
馏分收集器（上海沪西仪器有限公司）。

１２材料

药材：新疆假龙胆药材于２０１３年购自新疆药材
公司，经包头医学院李辉教授鉴定为新疆假龙胆

干燥全草。

对照品：１，８二羟基３，５二甲氧基 酮、１
羟基３，５，８三甲氧基 酮、１羟基３，５二甲氧基
酮均为本实验室自制，经 ＨＰＬＣＤＡＤ检测纯
度≥９８％。

试剂：石油醚、乙酸乙酯、氯仿、正丁醇、无

水乙醇及甲醇 （分析纯，天津市福晨化学试剂厂）；

甲醇（色谱纯，天津市风船化学试剂三厂）；纯净水

（娃哈哈纯净水）；薄层层析硅胶板（ＧＦ２５４，青岛海
洋化工厂）；柱层析硅胶（１００２００、２００３００目，青
岛海洋化工厂理化分厂）；葡聚糖凝胶（ＳｅｐｈａｄｅｘＴＭ

ＬＨ２０，ＧＥＨｅａｌｔｈｃａｒｅ），碘（分析纯，成都麦卡希化
工有限公司）。

２　方法

２１提取、分离纯化与结构鉴定

２１１提取、分离纯化　称取新疆假龙胆药材粗粉
·９５７·
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２０ｋｇ，加７０％乙醇１２Ｌ，热回流提取２ｈ，过滤，
残渣重复提取 ４次（每次加 ７０％乙醇 １２Ｌ，提取
２ｈ），合并滤液，减压浓缩近干，即为７０％乙醇提
取浸膏。将浸膏用３倍体积水４０℃超声溶解后，依
次用石油醚、乙酸乙酯、正丁醇进行梯度萃取，将

各萃取液及剩余水层浓缩并冷冻干燥，分别得到石

油醚部分浸膏（３５ｇ）、乙酸乙酯部分浸膏（５３ｇ）、
正丁醇部分浸膏（８２ｇ）和水部分浸膏（１８５ｇ）。

称取硅胶（２００～３００目，３００ｇ）干法装柱，将石
油醚部分浸膏（３０ｇ）溶于少量甲醇，加入硅胶
（１００～２００目，３０ｇ）搅拌并挥去溶剂，上样，以流
动相石油醚乙酸乙酯（１５∶１～３∶１）为洗脱剂梯度洗
脱，洗脱液用自动部分收集器分段收集（每管

１５ｍＬ），并用薄层层析法点板跟踪 （薄层板：
ＧＦ２５４；展开剂：石油醚乙酸乙酯 ＝７∶１；显色：碘
显色），将得到的组分 Ａ（２０～７０管合并浓缩）按上
述方法重复进行柱层析分离纯化，合并２０～４５瓶和
５６～７７瓶，浓缩，得到化合物１（黄色针晶，５１ｍｇ）
和化合物２（黄色粉末，４４ｍｇ）。

称取硅胶（２００～３００目，２１０ｇ）干法装柱，取乙
酸乙酯部分（２５ｇ）溶于少量甲醇中，加入硅胶
（１００～２００目，３０ｇ）拌样，挥去甲醇后上样，以石
油醚乙酸乙酯（５∶１～１∶３）为洗脱剂进行梯度洗脱，
洗脱液用自动部分收集器分段收集（每管 １５ｍＬ），
并用薄层层析法点板跟踪（薄层板：ＧＦ２５４；展开
剂：石油醚乙酸乙酯 ＝７∶１；显色：碘显色），分别
合并１０～８４、１１５～１７８管，得到组分 Ｂ和 Ｃ。将组
分Ｂ上葡聚糖凝胶ＬＨ２０柱（取１００ｇ，湿法装柱），
用８０％甲醇洗脱，按硅胶柱层析方法收集洗脱液，
并用薄层层析法点板跟踪（薄层板：ＧＦ２５４；展开
剂：石油醚乙酸乙酯 ＝３∶１；显色：碘显色），合并
并减压浓缩１１～３３和７５～９４管，得到化合物３（淡
黄色结晶，３５ｍｇ）和化合物４（白色粉末，１５ｍｇ）；
将组分 Ｃ按上述硅胶柱层析法上样，合并 ３５～
８７管，经葡聚糖凝胶柱洗脱纯化，其中３～２６管减
压浓缩得到化合物５（白色粉末，８ｍｇ），３１～５４管
合并得到化合物６（灰白色的粉末，１０ｍｇ）。
２１２新疆假龙胆化合物结构鉴定　化合物１：黄色
针状结晶 ｍｐ１８６～１８７℃（丙酮）。ＩＲ（ＫＢｒ）υｍａｘ：
３２００～２８００、１６７０、１６４０、１６０８、１５８２、１４９０ｃｍ－１。ＥＩ
ＭＳｍ／ｚ：２８８［Ｍ］＋。１ＨＮＭＲ（４００ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）
δ：１１９８（１Ｈ，ｓ，Ｃ１－ＯＨ），１１３９（１Ｈ，ｓ，Ｃ８－
ＯＨ），７２４（１Ｈ，ｄ，Ｊ ＝８５Ｈｚ，Ｃ６Ｈ），６７２

（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝８５Ｈｚ，Ｃ７Ｈ），６５５（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝
２１０Ｈｚ，Ｃ４Ｈ），６３６（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝２１Ｈｚ，Ｃ２－
Ｈ），３９６（３Ｈ，ｓ，ＯＣＨ３），３９０（３Ｈ，ｓ，ＯＣＨ３）。
１３ＣＮＭＲ（１００ＭＨｚ，ＤＭＳＯｄ６）δ：１６２９（Ｃ１），
９７３（Ｃ２），１６７５（Ｃ３），９３１（Ｃ４），１３９９（Ｃ
５），１２０４（Ｃ６），１０９３（Ｃ７），１５４３（Ｃ８），
１８４６（Ｃ９），１５７９（Ｃ４ａ），１４５５（Ｃ４ｂ），１０８２
（Ｃ８ａ），１０２８（Ｃ８ｂ），５７４（Ｃ３－ＯＣＨ３），５６２
（Ｃ７－ＯＣＨ３）。数据经鉴定与 １，８二羟基３，５二
甲氧基 酮数据基本符合［８］，故鉴定为１，８二羟基
３，５二甲氧基 酮。

化合物２：ｍｐ２０６～２０７℃（ＭｅＯＨ）。ＩＲ（ＫＢｒ）
υｍａｘ：３１００～２６００、１６６０、１６１０、１５７６、１４８５ｃｍ

－１。

ＥＩＭＳ ｍ／ｚ：３０２ ［Ｍ］＋。１ ＨＮＭＲ （４００ ＭＨｚ，
ＣＤＣｌ３）δ：１３９（１Ｈ，ｓ，Ｃ１－ＯＨ），７１７（１Ｈ，ｄ，
Ｊ＝９００Ｈｚ，Ｃ６－Ｈ），６７０（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝９００Ｈｚ，
Ｃ７－Ｈ），６４９（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝２４０Ｈｚ，Ｃ４－Ｈ），
６３２（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝２４０Ｈｚ，Ｃ２－Ｈ），３９８（３Ｈ，ｓ，
Ｃ８ －ＯＣＨ３），３９７（３Ｈ，ｓ，Ｃ３ －ＯＣＨ３），３８７
（３Ｈ，ｓ，Ｃ５－ＯＣＨ３）。

１３ＣＮＭＲ（１００ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）
δ：１６３６（Ｃ１），９７６（Ｃ２），１６６５（Ｃ３），９２３
（Ｃ４），１４２１（Ｃ５），１１６９（Ｃ６），１０４５（Ｃ７），
１５６９（Ｃ８），１８１５（Ｃ９），１５３７（Ｃ４ａ），１４７６
（Ｃ４ｂ），１１１９ （Ｃ８ａ），１０４４ （Ｃ８ｂ），５７０
（Ｃ８－ＯＣＨ３），５６５（Ｃ７ －ＯＣＨ３），５５９（Ｃ３ －
ＯＣＨ３）。数据与１羟基３，５，８三甲氧基 酮数据

基本一致［８］，鉴定为１羟基３，５，８三甲氧基 酮。

化合物３：黄色针状结晶，ＥＩＭＳｍ／ｚ：２７２２５
［Ｍ］＋。１ＨＮＭＲ（４００ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）：１２８３（１Ｈ，
ｓ，１ＯＨ），７８２（１Ｈ，ｄｄ，Ｊ＝８０，１５Ｈｚ，Ｈ
８），７３１（１Ｈ，ｔ，Ｊ＝８０Ｈｚ，Ｈ７），７２４（１Ｈ，
ｄｄ，Ｊ＝８０，１５Ｈｚ，Ｈ６），６５６（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝
２２Ｈｚ，Ｈ４），６３７（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝２２Ｈｚ，Ｈ２），
４０４（３Ｈ，ｓ，ＯＣＨ３），３９０（３Ｈ，ｓ，ＯＣＨ３）；

１３Ｃ
ＮＭＲ（１００ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）：１８０８（Ｃ＝０），１６６７
（Ｃ３），１６３３（Ｃｌ），１５７６（Ｃ４ａ），１４８３（Ｃ５），
１４６３（Ｃ４ｂ），１２３６（Ｃ７），１２１５（Ｃ８ａ），１１６７
（Ｃ８），１１５６（Ｃ６），１０３９（Ｃ４ｂ），９７５（Ｃ２），
９２８（Ｃ４）。数据与１羟基３，５二甲氧基 酮数据

基本一致［９］，故鉴定为１羟基３，５二甲氧基 酮。

化合物４：白色粉末，ｍｐ３２８～３３０℃（乙醇）。
ＥＩＭＳｍ／ｚ：２８６［Ｍ］＋。１ＨＮＭＲ（４００ＭＨｚ，ＤＭＳＯ

·０６７·
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ｄ６）δ：１２９８（１Ｈ，ｓ，Ｃ５ＯＨ），１０７９（１Ｈ，ｓ，
Ｃ７ＯＨ），９８８（１Ｈ，ｓ，Ｃ３′ＯＨ），９３８（１Ｈ，ｓ，
Ｃ４′ＯＨ），７４３（１Ｈ，ｄｄ，Ｊ＝８２，２２Ｈｚ，Ｃ６′
Ｈ），７４１（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝２２２Ｈｚ，Ｃ２′Ｈ），６９２
（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝８１６Ｈｚ，Ｃ５′Ｈ），６６７（１Ｈ，ｓ，Ｃ８
Ｈ），６４６（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝２０１Ｈｚ，Ｃ３Ｈ），６２０
（１Ｈ，ｄ，Ｊ＝２０１Ｈｚ，Ｃ６Ｈ）

１３ＣＮＭＲ（１００ＭＨｚ，
ＤＭＳＯｄ６）δ：１６４３（Ｃ２），１０３３（Ｃ３），１８１８
（Ｃ４），１５７６（Ｃ５），９９２（Ｃ６），１６４４（Ｃ７），
９４２（Ｃ８），１６１６（Ｃ９），１０４０（Ｃ１０），１１９４
（Ｃ１′），１１３５（Ｃ２′），１５００（Ｃ３′），１４６１（Ｃ
４′），１１６４（Ｃ５′），１２１６（Ｃ６′）。数据与木犀草
素基本数据一致［８］，故化合物４鉴定为木犀草素。

化合物５：无色颗粒状结晶，ｍｐ３００～３０２℃。
该化合物硫酸乙醇显色显紫红色，长时间放置变成
灰绿色，ＬｉｅｂｅｒｍａｎｎＢｕｒｃｈａｒｄ反应阳性，Ｍｏｌｉｓｈ反
应阳性，推测该化合物为甾体苷类化合物。ＥＩＭＳ
ｍ／ｚ：５７６［Ｍ］＋。１ＨＮＭＲ（４００ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）δ：
５３３（１Ｈ，Ｈ６），４４２（１Ｈ，ｔ，Ｈ３），４２２（１Ｈ，
ｄ，Ｈ１′）；１３ＣＮＭＲ（１００ＭＨｚ，ＣＤＣｌ３）δ：３８８（Ｃ
１），２９７（Ｃ２），７７２（Ｃ３），４０６（Ｃ４），１４０９
（Ｃ５），１２１７（Ｃ６），３３８（Ｃ７），３１９（Ｃ８），
５０１（Ｃ９），２５９（Ｃ１０），２１１（Ｃ１１），２８３（Ｃ
１２），４２３（Ｃ１３），５６７（Ｃ１４），２４３（Ｃ１５），
４２３（Ｃ１６），５５９（Ｃ１７），１２１（Ｃ１８），１９６（Ｃ
１９），３６７（Ｃ２０），１９４（Ｃ２１），３６０（Ｃ２２），
３７３（Ｃ２３），４５６（Ｃ２４），２９２（Ｃ２５），１９１
（Ｃ２６），２０２（Ｃ２７），２３１（Ｃ２８），１２３（Ｃ
２９），１０１３（Ｃ１′），７３９（Ｃ２′），７７４（Ｃ３′），
７０６（Ｃ４′），７７３（Ｃ５′），６１６（Ｃ６′）。数据与胡
萝卜苷数据对照基本一致［１０］，故确定化合物５为胡
萝卜苷。

化合物 ６：白色针状结晶，ｍｐ１１９～１２１℃。
１０％ 硫酸乙醇溶液显色呈紫红色斑点。ＥＩＭＳｍ／ｚ：
４１４（Ｍ＋）。１ＨＮＭＲ（４００ＭＨｚ，ＤＭＳＯｄ６）δ：５３２
（１Ｈ，６Ｈ），４４２（１Ｈ，ｔ，３Ｈ），４２１（１Ｈ，ｄ，
１′Ｈ）；１３ＣＮＭＲ（１００ＭＨｚ，ＤＭＳＯｄ６）δ：３８３（Ｃ
１），２９３（Ｃ２），７６８（Ｃ３），４０３（Ｃ４），１４０４
（Ｃ５），１２１２（Ｃ６），３３３（Ｃ７），３１４（Ｃ８），
４９６（Ｃ９），２５５（Ｃ１０），２０６（Ｃ１１），２７８（Ｃ
１２），４１８（Ｃ１３），５６２（Ｃ１４），２３９（Ｃ１５），
４１７（Ｃ１６），５５４（Ｃ１７），１１７（Ｃ１８），１９１
（Ｃ１９），３６４（Ｃ２０），１９０（Ｃ２１），３５４（Ｃ

２２），３６８（Ｃ２３），４５１（Ｃ２４），２８８（Ｃ２５），
１８９（Ｃ２６），１９７（Ｃ２７），２２６（Ｃ２８），１１８
（Ｃ２９），１０２５（Ｃ１′），７３４（Ｃ２′），７６９（Ｃ
３′），７００（Ｃ４′），７６７（Ｃ５′），６１０（Ｃ６′）。数
据与 β谷甾醇数据基本一致［１１］，故鉴定为 β谷
甾醇。

２２１，８二羟基３，５二甲氧基 酮等化合物含量

测定

２２１色谱条件　色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＸＤＢＣ８
（４６ｍｍ×１５０ｍｍ，５μｍ）柱；流动相：甲醇
００５％磷酸水 （６５∶３５）；流速：１０ｍＬ·ｍｉｎ－１；检
测波长：２５４ｎｍ；柱温：室温。理论板数不低
于３０００。

分别精密吸取对照品溶液、供试品溶液各５μＬ，
注入液相色谱仪，按以上色谱条件进行测定，记录

色谱图。从图１、图２可以看出，１，８二羟基３，５
二甲氧基 酮等３个 酮化合物的分离度较好。

注：１１，８二羟基３，５二甲氧基 酮；２１羟基３，５，８三甲

氧基 酮；３１羟基３，５二甲氧基 酮。

图１　对照品的液相色谱图

注：１１，８二羟基３，５二甲氧基 酮；２１羟基３，５，８三甲

氧基 酮；３１羟基３，５二甲氧基 酮。

图２　供试品的液相色谱图

·１６７·



２０１７年６月　第１９卷　第６期 中国现代中药　ＭｏｄＣｈｉｎＭｅｄ Ｊｕｎ２０１７　Ｖｏｌ１９　Ｎｏ６

２２２对照品溶液的制备　精密称取１，８二羟基３，
５二甲氧基 酮１０７ｍｇ、１羟基３，５，８三甲氧基
酮０９６ｍｇ和１羟基３，５二甲氧基 酮１０３ｍｇ
标准品置于１０ｍＬ容量瓶中，用甲醇溶解定容，配
制成浓度分别为 ０１０７、００９６、０１０３ｍｇ·ｍＬ－１，
并等体积混合对照品溶液。

２２３供试品溶液的制备　精密称取新疆假龙胆
０１ｇ（粉碎，过８０目筛），放入具塞试管中，精密
加入甲醇１０ｍＬ，精密称定，浸渍过夜，超声４５ｍｉｎ
（功率为 ２６０Ｗ，频率为 ４０ＫＨｚ），放冷，取出补
重，微孔滤膜滤过（０４５μｍ），取续滤液作为供试
品溶液。

２２４线性关系考察　取２２２项下制备的１，８二
羟基３，５二甲氧基 酮、１羟基３，５，８三甲氧基
酮和１羟基３，５二甲氧基 酮混合对照品溶液１、
２、５、１０、２０μＬ，按２２１项下色谱条件进样，测
定色谱峰面积，以进样质量为横坐标（Ｘ），峰面积
为纵坐标（Ｙ），进行线性回归，得回归方程：１，８
二羟基３，５二甲氧基 酮为 Ｙ＝４８３０３Ｘ－００４３
（ｒ＝０９９９７），１羟基３，５，８三甲氧基 酮为Ｙ＝
６８８４８Ｘ００９（ｒ＝０９９９７），１羟基３，５二甲氧基
酮为 Ｙ＝６３３９７Ｘ－００６９（ｒ＝０９９９８）。结果表
明：１，８二羟基３，５二甲氧基 酮的进样量在

３５７～７１３４ｎｇ；１羟基３，５，８三甲氧基 酮进样

量在３２～１２８０ｎｇ；１羟基３，５二甲氧基 酮进样

量在３４３～６８６０ｎｇ时线性关系良好。
２２５精密度试验　精密吸取２２３项下供试品溶液
２０μＬ，按２２１项下色谱条件连续进样６次，测得
１，８二羟基３，５二甲氧基 酮、１羟基３，５，８
三甲氧基 酮和１羟基３，５二甲氧基 酮峰面积的

ＲＳＤ（ｎ＝６）分别为０３１％、０２７％、０２５％。表明
该方法精密度良好。

２２６稳定性试验　取同一供试品溶液 １０μＬ，按
２２１项下色谱条件下，分别于 ０、２、４、８、１２、
２４ｈ进样，测得 １，８二羟基３，５二甲氧基 酮、

１羟基３，５，８三甲氧基 酮、１羟基３，５二甲氧
基 酮的 ＲＳＤ分别为１０５％、１３３％、１５８％，表
明供试液中３种成分在２４ｈ内稳定性良好。
２２７重复性试验　取同一批样品６份，精密称定，
按２２３项下方法制备供试品溶液，进样１０μＬ，测
得１，８二羟基３，５二甲氧基 酮、１羟基３，５，
８三甲氧基 酮和１羟基３，５二甲氧基 酮峰面积

的ＲＳＤ（ｎ＝６）分别为２４８％、０８２％、２６３％。结

果表明该方法重复性较好。

２２８加样回收率　精密称取已知含量的假龙胆样
品粉末６份，精密称定，分别精密加入混合对照品
溶液各２ｍＬ，按２２３项下的方法制备供试品溶液，
进样１０μＬ测定，计算回收率，结果１，８二羟基
３，５二甲氧基 酮、１羟基３，５，８三甲氧基 酮

和１羟基３，５二甲氧基 酮的平均回收率（ｎ＝６）
分别为１０３１０％、１０００２％、９５１０％，ＲＳＤ分别为
１２５％、０９３％、２６２％，表明该方法准确度良好。
具体数据见表１～３。
２２９样品测定　取 ５批样品粉末，精密称定，按
２２３项下方法制备供试品溶液，按２２１项下述色
谱条件进样 １０μＬ，用外标法计算 １，８二羟基
３，５二甲氧基 酮、１羟基３，５，８三甲氧基
酮和１羟基３，５二甲氧基 酮的含量，结果见

表４。

表１　１，８二羟基３，５二甲氧基 酮加样回收率实验结果

样品
样品含

量／ｍｇ
加入对照

品量／ｍｇ
实测总

量／ｍｇ
回收率

（％）
平均回

收率（％）
ＲＳＤ

１ ００２５６６ ００２４５８ ００５０６３ １０１６２ １０３１０ １２５％

２ ００２６０４ ００２４５８ ００５１０７ １０１８８

３ ００２５５０ ００２４５８ ００５０９７ １０３６６

４ ００２５５０ ００２４５８ ００５０７６ １０２８０

５ ００２５５８ ００２４５８ ００５１０１ １０３４８

６ ００２５７８ ００２４５８ ００５１６２ １０５１３

表２　１羟基３，５，８三甲氧基 酮加样回收率实验结果

样品
样品含

量／ｍｇ
加入对照

品量／ｍｇ
实测总

量／ｍｇ
回收率

（％）
平均回

收率（％）
ＲＳＤ

１ ００７０４８ ００６９１２ ０１３９５４ ９９９１ １０００２ ０９３％

２ ００７１５３ ００６９１２ ０１３９５７ ９８４４

３ ００７００６ ００６９１２ ０１３９８９ １０１０３

４ ００７００６ ００６９１２ ０１３９７３ １００７９

５ ００７０２７ ００６９１２ ０１３９６１ １００３２

６ ００７０８３ ００６９１２ ０１３９６８ ９９６１

表３　１羟基３，５二甲氧基 酮加样回收率实验结果

样品
样品含

量／ｍｇ
加入对照

品量／ｍｇ
实测总

量／ｍｇ
回收率

（％）
平均回

收率（％）
ＲＳＤ

１ ００１１４３ ００１１７７ ００２２２６ ９２０１ ９５１０ ２６２％

２ ００１１６０ ００１１７７ ００２３０８ ９７５４

３ ００１１３７ ００１１７７ ００２２８２ ９７２８

４ ００１１３７ ００１１７７ ００２２７２ ９６４３

５ ００１１４ ００１１７７ ００２２６１ ９５２４

６ ００１１４９ ００１１７７ ００２２３３ ９２０９

·２６７·
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表４　新疆假龙胆中３种 酮类成分含量（珋ｘ±ｓ，ｎ＝３）
％

批次
１，８二羟基３，５
二甲氧基 酮

１羟基３，５，８
三甲氧基 酮

１羟基３，５
二甲氧基 酮

１ ０２７±０００７２ ０７７±０００４９ ０１５±０００２５

２ ０２０±０００６４ ０６９±００１０３ ０１０±０００３８

３ ０２１±０００８５ ０７５±００３６３ ０１２±０００８３

４ ０２５±０００４２ ０６５±０００８５ ０１１±０００４７

５ ０２８±０００７４ ０７２±００２１６ ０１０±０００５３

３　讨论

本文对从新疆假龙胆中分离得到的三个 酮化

合物 １，８二羟基３，５二甲氧基 酮、１羟基３，
５，８三甲氧基 酮和 １羟基３，５二甲氧基 酮进

行了含量分析，建立了高效液相含量测定方法，结

果表明该方法线性关系、重复性及稳定性好，精密

度和准确度高，适合新疆假龙胆中１，８二羟基３，
５二甲氧基 酮等３个 酮化合物的含量测定，为制

定新疆假龙胆的质量标准奠定了基础。

本文将新疆假龙胆醇提物用石油醚、乙酸乙酯

和正丁醇进行梯度萃取，得到石油醚部分、乙酸乙

酯部分、正丁醇部分和水部分，但本文只对其中的

石油醚和乙酸乙酯极性部分进行了分离纯化，在接

下来的实验中我们将利用现代先进的分离纯化及鉴

定手段对正丁醇部分和水部分进行系统研究，全面

阐明新疆假龙胆的化学组成，为进一步探索新疆假

龙胆中药效学物质基础研究提供化学材料，这对于

开发新疆假龙胆药用植物资源具有重要意义。
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