
中  
国  
药  
房  
网 

www
.chi
na-
phar
mac
y.co
m

中国药房 2018年第29卷第9期 China Pharmacy 2018 Vol. 29 No. 9

Δ基金项目：四川省科技计划项目（No.2014SZ0229）

＊硕士研究生。研究方向：中药品种、质量及资源开发。E-mail：

lixinyi1213@126.com

# 通信作者：讲师，博士。研究方向：中药品质。E-mail：deng-

wei514@126.com

不同栽培年限川桔梗中桔梗总皂苷和桔梗皂苷D的含量比较Δ

李心怡＊，陈 玲，马逾英，邓 薇#（成都中医药大学药学院/中药资源系统研究与开发利用省部共建国家重点实
验室培育基地，成都 611137）

中图分类号 R284.1 文献标志码 A 文章编号 1001-0408（2018）09-1249-04

DOI 10.6039/j.issn.1001-0408.2018.09.23

摘 要 目的：建立测定川桔梗中桔梗总皂苷及桔梗皂苷D含量的方法，探索不同栽培年限川桔梗药材中2种指标成分的差异。

方法：采用紫外-可见分光光度法测定川桔梗中桔梗总皂苷的含量；采用高效液相色谱法测定川桔梗中桔梗皂苷D的含量；比较一

年生、两年生及三年生各10份川桔梗药材中桔梗总皂苷及桔梗皂苷D的含量。结果：一年生、二年生、三年生川桔梗药材中桔梗

总皂苷含量的平均值分别为2.47％、3.01％、2.47％；桔梗皂苷D含量的平均值分别为0.23％、0.27％、0.33％；即一年生的样品中2

种指标的含量均较低，二年生样品的桔梗总皂苷含量最高，三年生样品桔梗皂苷D的含量最高。结论：不同栽培年限的川桔梗药

材的指标性成分含量具有一定差异，但二者间并未呈现相关性，建议选用栽培年限为二年生或三年生的药材。
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Comparison of the Content of Total Saponins and Platycodin D in Platycodon grandiflorum from Sichuan

of Different Cultivated Years
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for content determination of total saponins and platycodin D in Platycodon

grandiflorum from Sichuan and investigate the difference of 2 indexes in P. grandiflorum from Sichuan of different cultivated years.

METHODS：The content of total saponins in P. grandiflorum from Sichuan was determined by UV spectrophotometry. The content

of platycodin D was determined by HPLC. The contents of total saponins and platycodin D were compared among each 10 samples

of annual，biennial and triennial P. grandiflorum from Sichuan. RESULTS：Average contents of total saponins in annual，biennial

and triennial P. grandiflorum from Sichuan were 2.47％，3.01％，2.47％，respectively；average contents of platycodin D were

0.23％，0.27％，0.33％，respectively. The contents of 2 indexes in annual P. grandiflorum from Sichuan were in relative low level，

while the content total saponins in biennial P. grandiflorum from Sichuan was the highest；the content of platycodin D in triennial P.

grandiflorum was the highest. CONCLUSIONS：The contents of indexes are different among P. grandiflorum from Sichuan of

different cultivated years. But there is no correlation between them. It is suggested to select biennial and triennial P. grandiflorum

from Sichuan.

KEYWORDS Platycodon grandiflorum from Sichuan；Total saponins；Platycodin D；Cultivated years；Content determination

桔梗为桔梗科植物桔梗 [Platycodon grandiflorum

（Jacq.）A. DC.]的干燥根，为一常用中药，具有宣肺、利

咽、祛痰、排脓的功效[1]，同时其也在布依族、朝鲜族、仡

佬族、蒙古族、苗族、纳西族、土家族、瑶族、壮族等多个

少数民族中广泛使用[2]，是我国销量最大的40种传统常

用中药材之一[3]。桔梗还是一种药食同源的药材，其肉

质根是东北朝鲜族制作泡菜的重要原料[4]。故桔梗除药

用外，还广泛用于食品、化妆品等领域[5]。

桔梗中含有大量的三萜皂苷，其是药理活性中的主

要成分[6]。现已经从桔梗中分离鉴别了四十多种单体皂

苷[7-10]，桔梗皂苷D是其主要的活性成分[11]。四川省梓潼

县是桔梗的道地产区之一，具有栽培历史悠久、栽培面

积广等特点。由于市场价格的影响，川桔梗的栽培年限

存在差异，多以二年生为主，也会出现一年生和三年生

的情况。那么不同栽培年限对其皂苷类成分的含量及

其品质有何影响，目前未见相关文献报道。笔者采用紫

外法测定川桔梗中桔梗总皂苷的含量，高效液相色谱

（HPLC）法测定桔梗皂苷D的含量，研究不同栽培年限

对川桔梗品质的影响，为其最佳采收年限的确定提供研

究基础。

1 材料
1.1 仪器

1200 HPLC仪，配二极管阵列检测器（美国Agilent

公司）；A580紫外-可见分光光度计（翱艺仪器有限公
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司）；BP121S万分之一电子分析天平（德国赛多利斯股

份公司）；SB-3200DTD超声波清洗器（宁波新艺超声设

备有限公司）；HWS-26电热恒温水浴锅（上海一恒科学

仪器有限公司）；SHB-III循环水式真空泵（郑州长城科

工贸有限公司）；RE-5203旋转蒸发器（上海亚荣生化仪

器厂）。

1.2 药材

本试验所用的 30份药材样品均来自四川省梓潼县

自采的药材，其原植物经成都中医药大学药学院马逾英

教授鉴定，为桔梗科植物桔梗。将样品清洗干净之后置

于60 ℃恒温烘箱中干燥至恒质量，中药粉碎机粉碎，干

燥密封保存于封口袋中，备用。样品产地及栽培信息见

表1。

表1 样品产地及栽培信息

Tab 1 Producing area and cultivation of samples

样品
编号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

产地

梓潼剑门村
梓潼流泉村
梓潼金水村
梓潼思公村
梓潼大坪村
梓潼金光村
梓潼金石村
梓潼天古村
梓潼马迎乡
梓潼文昌镇

栽培年限

一年生
一年生
一年生
一年生
一年生
一年生
一年生
一年生
一年生
一年生

样品
编号

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

产地

梓潼拦河村
梓潼响水村
梓潼五一村
梓潼九柏村
梓潼仁和镇
梓潼马迎乡
梓潼荣耀村
梓潼文兴乡
梓潼定远乡
梓潼仁和镇

栽培年限

二年生
二年生
二年生
二年生
二年生
二年生
二年生
二年生
二年生
二年生

样品
编号

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

产地

梓潼剑门村
梓潼流泉村
梓潼金水村
梓潼思公村
梓潼大坪村
梓潼金光村
梓潼金石村
梓潼天古村
梓潼自强镇
梓潼大兴乡

栽培年限

三年生
三年生
三年生
三年生
三年生
三年生
三年生
三年生
三年生
三年生

1.3 对照品、试剂与其他

桔梗皂苷 D 对照品（北京中科仪友化工技术研究

院，批号：151110，纯度：≥98％）；甲醇和乙腈均为色谱

纯，香兰素及其余试剂均为分析纯，水为纯水。

D-101大孔吸附树脂、大孔树脂色谱柱（长度：30

cm，内径：3 cm）均来源于成都科龙化工试剂厂。

2 方法与结果
2.1 桔梗总皂苷的测定

2.1.1 供试品溶液的制备 精密称取桔梗粉末 1.00 g，

准确加入 70％甲醇 40 mL，称定质量，超声处理 40 min

（功率：250 W，频率：40 kHz），放冷，再称定质量，用70％

甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过；精密量取续滤液 20

mL，置于水浴上蒸干，残渣加水 20 mL，微热使溶解，上

样于已处理好的D-101大孔吸附树脂中，反复上样 5次

后用 100 mL 纯水洗脱，弃去洗脱液，再用 200 mL 的

70％乙醇洗脱，收集洗脱液，减压蒸干，残渣加70％甲醇

溶解，转移至 10 mL量瓶中，加 70％甲醇至刻度，摇匀，

即得。

2.1.2 对照品溶液的制备 精密称取桔梗皂苷D对照

品适量，加 70％甲醇制成每 1 mL 含 1.135 mg 的溶液，

即得。

2.1.3 测定波长的选择 精密移取供试品溶液和对照

品溶液各200 μL置于试管中，70 ℃水浴条件下蒸干，加

入 10％香草醛试液 0.5 mL、60％硫酸溶液 5 mL，摇匀，

60 ℃水浴加热15 min，冰水浴冷却3 min，随行试剂做空

白对照，立即在紫外-可见分光光度计中取供试品溶液

（样品编号：11）与对照品溶液于 400～800 nm波长范围

内进行扫描，结果见图1。

由图 1可见，供试品溶液与对照品溶液的最大吸收

波长均约为470 nm，故选取470 nm作为检测波长。

2.1.4 标准曲线的绘制 精密吸取桔梗皂苷D对照品

溶液40、80、120、160、200、240 μL置于试管中，按“2.1.3”

项下方法测定其吸光度（A）。以对照品溶液的质量浓度

（c，μg/mL）为横坐标、A为纵坐标进行回归，得到方程为

A＝0.009c+0.027 9（R2＝0.996 6，n＝6）；表明桔梗皂苷D

的检测质量浓度线性范围为8.25～49.53 μg/mL。

2.1.5 精密度试验 精密吸取对照品溶液 200 μL，按

“2.1.3”项下方法测定其吸光度，连续测定 6次。计算其

RSD值为0.04％（n＝6），提示仪器的精密性较好。

2.1.6 稳定性试验 精密吸取同一供试品溶液（样品编

号：11）200 μL，按“2.1.3”项下方法显色后于1、5、10、15、

20、25、30、40、50、60 min时分别测定其吸光度，计算其

RSD 值为 1.13％（n＝6），表明供试品溶液放置在室温

60 min内稳定性良好。

2.1.7 重复性试验 取同一份桔梗药材粉末 6份（样品

编号：11），每份约 1.00 g，准确称定，按“2.1.1”项下方法

制备成供试品溶液。精密移取各供试品溶液 200 μL置

于试管中，按“2.1.3”项下方法测定其吸光度。结果，供试

品的总皂苷平均含量为2.12％，RSD值为1.94％（n＝6）。

2.1.8 准确度试验 准确称取已知含量的桔梗药材粉

末 6份（样品编号：11），每份约 0.05 g，加入相应量的桔

梗皂苷 D 对照品，按“2.1.1”项下方法制备成供试品溶

液。精密移取各供试品溶液 200 mL 置于试管中，按

“2.1.3”项下方法测定其吸光度。结果，加样回收率为

97.31％～101.18％，RSD为1.61％（n＝6）。

2.1.9 测定方法 取各样品，按“2.1.1”项下方法制备成

供试品溶液，再精密移取各供试品溶液 200 mL置于试

管中，按“2.1.3”项下方法测定其吸光度，依据标准曲线

方程计算各样品中桔梗总皂苷的含量。

2.2 桔梗皂苷D的测定

2.2.1 色谱条件与系统适用性试验 色谱柱为Diamo-

图1 紫外扫描图

Fig 1 UV scanning spectrum
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nil-C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相为乙腈-0.3％磷

酸水（乙腈：0→20 min，10％→15％；20→35 min，15％→

28％ ；35→50 min，28％→28％ ；50→60 min，28％→

40％）；检测波长为 210 nm；流速为 0.8 mL/min；进样量

为20 μL；柱温为30 ℃。

取“2.2.2”和“2.2.3”项下供试品溶液（样品编号：11）

和对照品溶液进样分析，色谱图见图2。

由图 2可见，待测峰与邻峰分离良好。理论板数以

桔梗皂苷D峰计不低于3 000。

2.2.2 供试品溶液的制备 精密称取供试品粉末2.00 g

至锥形瓶中，加甲醇 50 mL，密塞，称定质量，超声提取

30 min（功率：250 W，频率：40 kHz），冷却；再次称质量，

用甲醇补足减失的质量，过滤，水浴蒸干，加20 mL纯水

微热使溶解，用水饱和的正丁醇萃取 3次，每次 20 mL，

合并正丁醇层，减压蒸干，用甲醇溶解，定容至10 mL量

瓶中，摇匀，过0.45 μm滤膜，即得。

2.2.3 对照品溶液的制备 精密称取桔梗皂苷D对照

品适量，加甲醇制成每1 mL含1.4 mg的溶液，即得。

2.2.4 标准曲线的绘制 取1.4 μg/μL的对照品溶液4、

8、12、14、18、22 μL，分别注入色谱仪中测定，记录色

谱。以桔梗皂苷D的进样量为横坐标（x）、峰面积为纵

坐标（y）绘制标准曲线，得到回归方程为 y＝177.2x－

50.542（R2＝0.999 8），结果表明桔梗皂苷D检测进样量

线性范围为5.6～30.8 μg。

2.2.5 精密度试验 精密吸取对照品溶液 10 μL，进样

测定，连续进样 6次，结果其保留时间的 RSD 为 0.07％

（n＝6）；峰面积的RSD为0.08％（n＝6）。提示仪器精密

度良好。

2.2.6 重复性试验 取同一桔梗药材供试品（样品编

号：11），按“2.2.2”项下方法制备成供试品溶液，进样测

定，结果其保留时间的RSD为 0.41％（n＝6），峰面积的

RSD 为2.18％（n＝6）。表示方法重复性良好。

2.2.7 稳定性试验 取同一供试品溶液（样品编号：11）

分别在室温下放置0、4、8、12、16、24 h后进样测定，结果

其保留时间的 RSD 为 0.58％（n＝6），峰面积的 RSD 为

1.46％（n＝6）。提示供试品溶液在室温下放置 24 h 内

稳定。

2.2.8 准确度试验 准确称取已知含量的桔梗药材粉

末 6份（样品编号：11），加入相应量的桔梗皂苷D对照

品，按“2.2.2”项下方法制备成供试品溶液，进样测定，计

算得加样回收率为 97.57％～101.37％（RSD＝1.51％，

n＝6）。

2.2.9 测定方法 取各样品，按“2.2.2”项下方法制备成

供试品溶液，在“2.2.1”项色谱条件下进样测定，依据标

准曲线方程计算各样品中桔梗皂苷D的含量。

2.3 样品含量测定结果

各样品含量测定结果见表2。

表2 样品含量测定结果（％％，n＝2）

Tab 2 Result of content determination of samples（％％，

n＝2）

样品
编号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

总皂苷
含量

2.62

2.12

2.16

2.54

2.44

2.50

2.45

2.61

2.60

2.16

桔梗皂苷
D含量

0.22

0.19

0.25

0.27

0.37

0.23

0.32

0.18

0.15

0.13

样品
编号

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

总皂苷
含量

4.43

4.93

3.23

2.97

2.03

3.68

2.38

1.83

3.09

3.07

桔梗皂苷
D含量

0.30

0.18

0.35

0.37

0.11

0.32

0.17

0.47

0.19

0.29

样品
编号

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

总皂苷
含量

1.65

2.69

2.42

2.52

3.03

2.82

2.25

2.33

2.60

2.03

桔梗皂苷
D含量

0.25

0.35

0.34

0.50

0.33

0.44

0.33

0.36

0.29

0.32

表 2结果表明，一年生样品总皂苷含量为 2.12％～

2.62％，其平均值为2.42％；桔梗皂苷D含量为0.13％～

0.37％，其平均值为 0.23％。二年生样品总皂苷含量为

1.83％～4.93％，其平均值为 3.16％；桔梗皂苷D含量为

0.11％～0.47％，其平均值为 0.27％。三年生样品总皂

苷含量为1.65％～3.03％，其平均值为2.43％；桔梗皂苷

D 含量为 0.25％～0.50％，其平均值为 0.35％。在桔梗

总皂苷含量方面，一年生与三年生相当，均低于二年生

样品；在桔梗皂苷D含量方面，一年生＜二年生＜三年

生，即一年生样品无论是桔梗总皂苷还是桔梗皂苷D的

含量均最低，桔梗总皂苷含量以二年生更高，桔梗皂苷

D的含量以三年生更高。

3 讨论
笔者在本试验前期测定桔梗总皂苷和桔梗皂苷 D

过程中曾对不同的提取方法、提取溶剂、提取时间以及

料液比进行了考察，以选取最优条件进行提取，最终建

立了本文的供试品溶液制备方法。

笔者在本课题组前期的产地考察中发现，由于受到

市场价格的影响，一些药农仅仅栽培一年就将桔梗采

挖，但本试验结果表明，一年生的桔梗药材无论是桔梗

总皂苷的含量还是桔梗皂苷D的含量都最低，这可能是

由于生长年限较短致成分富集不完全造成的，故建议采

挖时最好选用二年生或三年生的药材。

将桔梗总皂苷和桔梗皂苷D的含量综合考虑来看，

两者的含量与生长年限并未显示出明显的相关性，二年

生和三年生药材中有效成分的含量各有不同。因此，笔

者建议不应单独用某一成分作为评价其质量的标准，应

图2 高效液相色谱图

Fig 2 HPLC chromatograms
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无梗五加果实3种提取物对人肝癌细胞SMMC-7721增殖和凋亡
的影响

刘玉强＊，管美玉，孙建之，才 谦#（辽宁中医药大学药学院，辽宁 大连 116600）
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DOI 10.6039/j.issn.1001-0408.2018.09.24

摘 要 目的：研究无梗五加果实3种提取物对人肝癌细胞SMMC-7721增殖、细胞周期和凋亡的影响，为明确其抗肿瘤作用机制

提供参考。方法：采用MTT法考察低、中、高质量浓度的无梗五加果实乙醇提取物（0.92、1.84、3.68 mg/mL）、粗多糖提取物（0.06、

0.12、0.24 mg/mL）和精多糖提取物（0.04、0.08、0.16 mg/mL）分别作用24、36、48 h后对人肝癌细胞SMMC-7721的增殖抑制作用；

采用流式细胞术考察1.84 mg/mL乙醇提取物、0.24 mg/mL粗多糖提取物和0.16 mg/mL精多糖提取物分别作用24 h后对人肝癌细

胞SMMC-7721细胞周期和细胞凋亡的影响。以上试验均设阴性对照（只加细胞不加药物）。结果：与阴性对照比较，无梗五加果

实3种提取物均可显著抑制人肝癌细胞SMMC-7721的增殖（P＜0.01），显著降低G0/G1、G2/M期细胞的百分率（P＜0.01），显著升

高S期细胞的百分率（P＜0.01），显著升高细胞凋亡率（P＜0.05），其中以无梗五加果实乙醇提取物的作用最为明显。结论：无梗五

加果实3种提取物均能抑制人肝癌细胞SMMC-7721的增殖，阻滞其细胞周期于S期，诱导其凋亡。

关键词 无梗五加果实；乙醇提取物；粗多糖提取物；精多糖提取物；人肝癌细胞SMMC-7721；增殖；凋亡

Effects of 3 Extracts of Acanthopanax sessiliflorus Fruits on the Proliferation and Apoptosis of Human

Hepatocarcinoma Cells SMMC-7721

LIU Yuqiang，GUAN Meiyu，SUN Jianzhi，CAI Qian（College of Pharmacy，Liaoning University of TCM，

Liaoning Dalian 116600，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To study the effects of 3 extracts of Acanthopanax sessiliflorus fruits on the proliferation and

apoptosis of human hepatocarcinoma cells SMMC-7721，and to provide reference for confirming the mechanism of anti-tumor

effect. METHODS：MTT assay was adopted to investigate the effects of low-mass concentration，medium-mass concentration and

high-mass concentration of ethanol extract（0.92，1.84，3.68 mg/mL），crude polysaccharide extract（0.06，0.12，0.24 mg/mL）and

refined polysaccharide extract （0.04， 0.08， 0.16 mg/mL） from A. sessiliflorus fruits on the proliferation and apoptosis of

SMMC-7721 cells after treated for 24，36，48 h，respectively. Flow cytometry was used to investigate the effects of 1.84 mg/mL

ethanol extract，0.24 mg/mL crude polysaccharide extract and 0.16 mg/mL refined polysaccharide extract on cell cycle and cell

从各方面进行综合考虑。
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