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摘 要 目的：建立藏药菥蓂子的定性与定量控制方法。方法：采用薄层色谱、高效液相色谱分别鉴定及测定15批菥蓂子中的黄

酮类成分异牡荆素、当药黄素和硫代葡萄糖苷类成分黑芥子苷。两类成分薄层色谱鉴别的固定相分别为聚酰胺薄膜、高效硅胶

GF254，展开剂分别为三氯甲烷-甲醇-冰醋酸（11 ∶1 ∶1，V/V/V）、乙酸乙酯-甲醇-三乙胺（4 ∶5 ∶0.5，V/V/V）。在异牡荆素、当药黄素含量

测定的色谱条件中，色谱柱为CAPCELL PAK MGⅡ C18，流动相为乙腈-0.4 ％冰醋酸溶液，梯度洗脱，流速为1.0 mL/min，检测波

长为336 nm；在黑芥子苷含量测定的色谱条件中，色谱柱为CAPCELL PAK MGII C18，流动相为乙腈-0.02 mol/L四丁基硫酸氢铵

水溶液（15 ∶ 85，V/V，pH 6），流速为1.0 mL/min，检测波长为227 nm。结果：在薄层色谱鉴别图谱中，供试品分别检测出与异牡荆

素、当药黄素及黑芥子苷对照品相应的斑点；异牡荆素、当药黄素、黑芥子苷检测质量浓度线性范围分别为 1.26～79.00、1.21～

75.38、12.80～640.00 μg/mL（r均≥0.999 5），检测限分别为0.09、0.12、0.15 μg/mL，定量限分别为0.39、0.43、0.54 μg/mL；精密度、稳

定性（24 h）、重复性试验的 RSD 均≤2.0％（n＝6），加样回收率分别为 99.1％、97.0％、98.1％，RSD 分别为 1.9％、1.8％、1.8％（n＝

6）。15批菥蓂子药材中异牡荆素、当药黄素、黑芥子苷含量范围分别为0.013～0.090、0.020～0.130、18.92～40.75 mg/g。结论：建

立的质量控制方法操作简便，重复性及稳定性良好，可用于藏药菥蓂子的质量控制。

关键词 藏药；菥蓂子；异牡荆素；当药黄素；黑芥子苷；含量测定；薄层色谱法；高效液相色谱法

Qualitative and Quantitative Study of Tibetan Medicine Thlaspi semen
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the qualitative and quantitative control method of Tibetan medicine Thlaspi semen.

METHODS：TLC and HPLC method were used to identify and determine flavonoids isovitexin，swertisin and glucosinolates

sinigrin from 15 batches of T. semen. The stationary phases identified by TLC of flavonoids and glucosinolates were polyamide film

and high performance silica gel GF254. The developing agents were trichloromethane-methanol-glacial acetic acid（11 ∶ 1 ∶ 1，V/V/V）

and ethyl acetate-methanol- triethylamine（4 ∶ 5 ∶ 0.5，V/V/V）. In chromatogram condition of content determination of isovitexin and

swertisin，the separation was performed on CAPCELL PAK MGⅡ C18 column with mobile phase composed of acetonitrile-0.4％

glacial acetic acid solution（gradient elution） at the flow rate of 1.0 mL/min. The detection wavelength was set at 336 nm. In

chromatogram condition of content determination of sinigrin，the separation was performed on CAPCELL PAK MGⅡ C18 column

with mobile phase composed of acetonitrile-0.02 mol/L tetrabutylammonium hydrogen sulfate（15 ∶ 85，V/V，pH 6）at the flow rate of

1.0 mL/min. The detection wavelength was set at 227 nm. RESULTS：In TLC identification chromatogram，spots corresponding to
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菥蓂子系常用藏药材，藏文名“寨卡”，为十字花科

植物菥蓂的干燥成熟种子，一年生草本植物，藏医常用

于清肺热、肾热及健胃，主治肺热、咳嗽、肾热[1]。在公元

8～9世纪创作的藏医药名著《月王药诊》[2]和《医学四

续》[3]中均有菥蓂子配方使用的记录。清代藏医药著作

《晶珠本草》[4]、《蓝琉璃》[5]等称菥蓂（子）为“折嘎哇”，记

录其：生长在松软的土地及田间；叶浓绿而厚，茎似竹而

枝多，有光泽，花小，白色，果实似小手鼓，种子小，红紫

色，表面有明显的斑点和花纹；味辛，性润，有蒜味；清肺

热、肾热，治肺病、肾病；开胃，燥四肢黄水（即四肢关节

肿胀、疼痛等[6]），治培根木布病、黄水病[7]。《神农本草经》

中描述其味辛、微温，主明目、目痛泪出，除痹，补五脏，

益精光[8]。

菥蓂广布于全国各省区，生于海拔 4 000 m以下的

山地路旁、沟边、田畔及山谷草地中，在亚洲、欧洲、非洲

北部均有分布。从植物分类学角度看，还存在西藏菥

蓂、新疆菥蓂、四川菥蓂、山菥蓂、云南菥蓂等同属近缘

品种，但由于菥蓂分布较广，资源丰富，基原植物目前仅

收载了菥蓂这一个种[9]。

菥蓂子现收录于 1995年版《卫生部药品标准》1995

年版藏药第一册[1]，虽然作为数个成方制剂的组方药材，

但其质量标准较不完善，标准中仅有基原、性状、理化鉴

别项，缺乏质控指标，质量控制水平不佳。菥蓂子现已

广泛用于临床，藏医常用组方有十三味菥蓂丸（胶囊）、

二十八味槟榔丸和十九味草果散等。根据原国家药品

监督管理局数据系统查询得知，十三味菥蓂丸（胶囊）、

二十八味槟榔丸已批准上市生产，生产企业分别为14、3

家。另据笔者的调查，十九味草果散在青海省海西州蒙

藏医院、玉树州称多县藏医院等医疗机构中作为医院制

剂使用。目前对该药材质量控制方法的研究少见报道，

菥蓂子主要含有黄酮类化合物、硫代葡萄糖苷（如黑芥

子苷）、芥子酶、挥发油、吲哚、有机酸、糖、微量元素等多

类活性物质[10-11]。其中异牡荆苷、当药黄素为菥蓂子中

目前已知的主要黄酮类化合物，另有荭草苷、木犀草素、

新橙皮苷、芹菜素、香叶木素等，大部分具有较强的抗氧

化活性，具有广谱抑菌消炎和抗毒素的作用[12]；黑芥子

苷等硫代葡萄糖苷类成分具有调节内分泌、抗肿瘤、抗

氧化的生物活性[13]。各活性成分的作用与菥蓂子具有

抗氧化、抗毒素、抗菌、抗癌等作用的报道[14]相符。

在菥蓂子的质量控制方面，目前主要有陈玉等[15-16]

建立了高效液相色谱法测定其中黑芥子苷的含量的方

法，钱宇等[17-18]采用二硝基水杨酸（DNS）比色法测定了

菥蓂子中还原糖、蔗糖及多糖的含量。在以上报道中，

质控指标较单一，不能全面控制药材质量。故在本试验

中，笔者采用薄层色谱法和高效液相色谱法对药材中的

黄酮类成分[19]异牡荆素、当药黄素及硫代葡萄糖苷类成

分 [20]黑芥子苷建立定性和定量质控方法，以期为更科

学、更全面地控制该药材质量提供依据。

1 材料

1.1 仪器

Linomat 5半自动薄层点样仪、TLC Visualizer 薄层

色谱数码成像系统、winCATS色谱工作站（瑞士卡玛公

司）；LC 20T高效液相色谱仪，包括SPD-M 20A光电二极

管阵列检测器、LCsolution色谱工作站（日本岛津公司）；

e 2695高效液相色谱仪，包括2998光电二极管阵列检测

器、Empower 3色谱工作站（美国沃特世公司）；BSA 224

S-CW型电子天平、XS 105DU型电子天平（德国赛多利

斯公司）；Milli-Q 超纯水系统（德国默克密理博公司）；

Q250DE超声波清洗器（昆山舒美超声仪器有限公司）；

DK-S16恒温水浴锅（上海森信实验仪器有限公司）；聚

酰胺薄膜（浙江台州四甲生化塑料厂，批号：20170122，

规格：10 cm×20 cm）；HPTLC Silica gel 60型硅胶GF254高

效薄层色谱板（德国默克公司，规格：10 cm×20 cm）。

1.2 药品与试剂

15批菥蓂子药材，8批于2017年5－8月采集于青海

省海北州门源县、海东市互助县等地区，7批为市售购买

样品，所有样品均经青海省药品检验检测院骆桂法主任

药师鉴定为十字花科菥蓂属植物菥蓂的干燥成熟种子，

即为菥蓂子；黑芥子苷对照品（北京世纪奥科生物技术

有限公司，批号：130201，纯度：≥98％）；异牡荆素对照

品（批号：2246，纯度：≥99％）、当药黄素对照品（批号：

4039，纯度：≥99％）均购自上海诗丹德生物技术有限公

isovitexin，swertisin and sinigrin control were detected in test samples. The linear ranges of isovitexin，swertisin and sinigrin were

1.26-79.00，1.21-75.38，12.80-640.00 μg/mL，respectively（all r≥0.999 5）. The limits of detection（LODs）were 0.09，0.12，0.15

μg/mL，and limits of quantitation（LOQs）were 0.39，0.43，0.54 μg/mL，respectively. RSDs of precision，stability（24 h）and

reproducibility tests were all lower than 2.0％（n＝6）. The recoveries were 99.1％，97.0％ and 98.1％，and RSDs were 1.9％，

1.8％，1.8％（n＝6），respectively. The contents of isovitexin，swertisin and sinigrin in 15 batches of T. semen were 0.013-0.090，

0.020-0.130 and 18.92-40.75 mg/g，respectively. CONCLUSIONS：Established quality control method is simple，reproducible and

stable，and can be used for the quality control of Tibetan medicine T. semen.

KEYWORDS Tibetan medicine；Thlaspi semen；Isovitexin；Swertisin；Sinigrin；Content determination；TLC method；HPLC

method
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司；甲醇、乙腈均为色谱纯（德国默克公司）；乙酸乙酯、

冰醋酸等其余试剂均为分析纯（西陇科学股份有限公

司）；水为超纯水。药材来源信息详见表1。

表1 菥蓂子药材样品来源

Tab 1 Sample source of T. semen

编号
S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

采集/购买时间
2017-05-10

2017-05-20

2017-05-22

2017-05-24

2017-06-14

2017-06-15

2017-06-18

2017-06-24

2017-07-10

2017-07-12

2017-07-20

2017-08-11

2017-08-15

2017-08-20

2017-08-22

采集地/购买来源
海东市乐都县
西宁市大通县鹞子沟
西宁市湟中县多巴镇
海东市互助县南门峡
海北州门源县
海北州门源浩门农场
西宁市湟源县城关镇
西宁市大通县
西藏自治区藏药厂
西藏自治区藏医学院
西宁市八一路药市
西宁市八一路药市
青海省通天河藏药制药有限责任公司
甘南佛阁藏药有限公司
青海普兰特制药有限公司

2 方法与结果

2.1 样品中异牡荆素、当药黄素的薄层色谱鉴别

2.1.1 供试品溶液的制备 称取菥蓂子药材 30 g，粉

碎，过50目筛；精密称取药材粉末2.0 g，置于锥形瓶中，

加入60％乙醇溶液50 mL，置于90 ℃水浴中加热回流1

h，过滤；滤液浓缩至无醇味（约剩8～10 mL），再加水10

mL，搅匀，用乙酸乙酯振摇提取 2次，每次 20 mL，弃去

水液，合并乙酸乙酯液，减压浓缩得到浸膏。然后取浸

膏加甲醇2 mL使溶解，即得。

2.1.2 对照品溶液的制备 分别精密称取当药黄素、异

牡荆素对照品 5.08、5.12 mg，分别置于 10 mL棕色量瓶

中，加甲醇溶解并定容至刻度，即得。

2.1.3 色谱条件 薄层板：聚酰胺薄膜；展开剂：三氯甲

烷-甲醇-冰醋酸（11 ∶ 1 ∶ 1，V/V/V）；显色剂：20 g/L的三氯

化铝乙醇溶液；点样量：对照品溶液 2 μL，供试品溶液

4 μL。

2.1.4 鉴别结果 按照“2.1.1”项下方法分别制备 15批

次菥蓂子药材供试品溶液。分别吸取供试品溶液及

“2.1.2”项下异牡荆素、当药黄素对照品溶液，注入半自

动薄层点样仪，按照“2.1.3”项下色谱条件点样、展开，晾

干，喷以质量浓度为20 g/L的三氯化铝乙醇溶液，晾干，

置于 366 nm波长紫外光灯下检视并拍照。结果，在 15

批次菥蓂子供试品薄层色谱中，在与当药黄素、异牡荆

素对照品色谱相应的位置上，显相同的蓝色荧光斑点，

其平均比移值分别为0.18、0.72（n＝15），色谱图见图1。

2.2 样品中黑芥子苷薄层色谱鉴别

2.2.1 供试品溶液的制备 称取菥蓂子药材 30 g，粉

碎，过50目筛；精密称取药材粉末1.5 g，置于锥形瓶中，

加入25 mL甲醇，超声处理（功率：250 W，频率：50 kHz）

30 min，静置至室温，滤过，滤液减压干燥至近干，残渣加

甲醇适量使溶解，转移至5 mL棕色量瓶中，加甲醇至刻

度，即得。

2.2.2 对照品溶液的制备 精密称取黑芥子苷对照品

20.38 mg，置于10 mL棕色量瓶中，加甲醇溶解并定容至

刻度，即得。

2.2.3 色谱条件 薄层板：高效硅胶GF254薄层板；展开

剂：乙酸乙酯-甲醇-三乙胺（4 ∶ 5 ∶ 0.5，V/V/V）；点样量：对

照品溶液10 μL，供试品溶液10 μL。

2.2.4 鉴别结果 按照“2.2.1”项下方法分别制备 15批

次菥蓂子药材供试品溶液。分别吸取供试品溶液及

“2.2.2”项下黑芥子苷对照品溶液，注入半自动薄层点样

仪，按照“2.2.3”项下色谱条件点样、展开，晾干，置于

254 nm紫外光灯下检视并拍照。结果，在 15批次菥蓂

子供试品薄层色谱中，在与黑芥子苷对照品色谱相应的

位置上，显相同的黑色荧光猝灭斑点，其平均比移值分

别为0.42（n＝15），色谱图见图2。

2.3 含量测定

2.3.1 异牡荆素、当药黄素色谱条件 色谱柱：CAP-

CELL PAK MGⅡ C18（250 mm× 4.6 mm，5 μm）；流动相：

注：S1～S15.供试品；1.当药黄素对照品；2.异牡荆素对照品

Note：S1-S15. test samples；1. swertisin control；2. isovitexin con-

trol

图1 当药黄素、异牡荆素薄层色谱图

Fig 1 TLC chromatogram of swertisin and isovitexin

S1 S2 S3 S4 S5 S6 1 2 S7 S8 S9 S10 1 2 S11 S12 S13 S14 S15

注：S1～S15.供试品；1.黑芥子苷对照品

Note：S1-S15. test samples；1. sinigrin control

图2 黑芥子苷薄层色谱图

Fig 2 TLC chromatogram of sinigrin

S1 S2 S3 S4 1 S5 S6 S7 S8 1 S9 S10 S11 S12 1 S13 S14 S15
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乙腈（A）-0.4％冰醋酸溶液（B），梯度洗脱；流速：1.0

mL/min；检测波长：336 nm；柱温：30 ℃；进样量：10

μL。流动相梯度洗脱程序见表2。

表2 流动相梯度洗脱程序

Tab 2 Gradient elution program of mobile phase

时间，min

0～10

10～30

30～60

A（乙腈），％
5→15

15→25

25→50

B（0.4％冰醋酸溶液），％
95→85

85→75

75→50

2.3.2 黑芥子苷色谱条件 色谱柱：CAPCELL PAK

MGⅡ C18（250 mm× 4.6 mm，5 μm）；流动相：乙腈-0.02

mol/L四丁基硫酸氢铵水溶液（三乙胺调pH至6，15 ∶85，
V/V）；流速：1.0 mL/min；检测波长：227 nm；柱温：30 ℃；

进样量：10 μL。

2.3.3 溶液的制备 （1）对照品溶液。精密称取异牡荆

素、当药黄素对照品15.82、15.08 mg，置于25 mL棕色量

瓶中，加甲醇溶解并定容至刻度，制成异牡荆素、当药黄

素质量浓度分别为 0.632、0.603 mg/mL 的混合溶液，作

为1号对照品贮备溶液；精密吸取上述溶液加入甲醇稀

释 40倍，制成质量浓度分别为 15.8、15.1 μg/mL的混合

溶液，作为1号对照品溶液。

精密称取黑芥子苷对照品 16.02 mg，置于 25 mL棕

色量瓶中，加水溶解并定容至刻度，制成黑芥子苷质量

浓度为0.640 mg/mL的溶液，作为2号对照品贮备溶液；

精密吸取上述溶液加水稀释 5 倍，制成质量浓度为

128.0 μg/mL的溶液，作为2号对照品溶液。

（2）供试品溶液。参照文献方法[15，21]。称取菥蓂子

药材 30 g，粉碎，过 50目筛；精密称取药材粉末约 1.5 g，

置于锥形瓶中，精密加入 50 mL 60％乙醇溶液，称定质

量；置于90 ℃水浴中加热回流2 h，静置至室温，再称定

质量，用 60％的乙醇溶液补足减失的质量，摇匀，滤过；

滤液浓缩至无醇味（约剩8～10 mL），加水10 mL，搅匀，

用乙酸乙酯振摇提取 2次，每次 20 mL；弃去水液，合并

乙酸乙酯液，减压干燥至近干；残渣加甲醇适量使溶解，

转移至 5 mL棕色量瓶中，加甲醇定容至刻度，滤过，取

续滤液，即得1号供试品溶液。

再精密称取药材粉末约 0.5 g，置于锥形瓶中，精密

加入 40％乙醇溶液 50 mL，称定质量，置于 90 ℃水浴中

加热回流45 min，静置至室温；再称定质量，用40％乙醇

溶液补足减失的质量，摇匀，滤过，精密量取续滤液5 mL

置于 10 mL量瓶中，加水定容至刻度，摇匀，滤过，取续

滤液，即得2号供试品溶液。

2.3.4 系统适用性试验 分别精密吸取“2.3.3”项下 1

号、2号对照品溶液及 1号、2号供试品溶液各 10 μL，分

别按“2.3.1”和“2.3.2”项下色谱条件进样测定，记录色

谱。结果异牡荆素、当药黄素、黑芥子苷在各相应检测

条件下均与其他成分完全分离，各成分色谱峰之间及与

相邻色谱峰之间分离度均＞1.5，其他成分对待测成分的

测定未见干扰。理论板数以异牡荆素峰计不低于6 000，

以黑芥子苷峰计不低于3 000，各溶液的色谱图见图3。

2.3.5 线性关系考察 精密吸取“2.3.3”项下1号对照品

贮备溶液 0.2、0.5、1.2、2.5、5.0、12.5 mL，分别置于 100

mL量瓶中，加甲醇定容至刻度，摇匀；精密吸取“2.3.3”

项下2号对照品贮备溶液0.2、0.4、1.0、3.0、6.0、10.0 mL，

分别置于10 mL量瓶中，加水定容至刻度，摇匀，制成异

牡荆素、当药黄素和黑芥子苷的系列质量浓度溶液。分

别按“2.3.1”和“2.3.2”项下色谱条件进样测定，记录峰面

积。以待测成分质量浓度为横坐标（x）、峰面积为纵坐

标（y）进行线性回归，得到3种成分的线性关系结果。结

果表明，3种成分在各检测质量浓度范围内与其峰面积

图3 高效液相色谱图

Fig 3 HPLC chromatograms
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均呈良好的线性关系，详见表3。

表3 3种成分的线性关系及检测限、定量限

Tab 3 Linear ranges，LODs and LOQs of 3 compo-

nents

待测成分

异牡荆素
当药黄素
黑芥子苷

回归方程

y=3 527x-3 535

y=2 819x-8 043

y=885 412x-2 970

线性范围，μg/mL

1.26～79.00

1.21～75.38

12.80～640.00

r

0.999 8

0.999 7

1.000 0

检测限，
μg/mL

0.09

0.12

0.15

定量限，
μg/mL

0.39

0.43

0.54

2.3.6 检测限与定量限考察 分别量取“2.3.3”项下1、2

号对照品溶液适量，倍比稀释，分别按“2.3.1”和“2.3.2”

项下色谱条件进样测定，记录峰面积。当信噪比为 3 ∶ 1
时，得检测限；当信噪比为10 ∶ 1时，得定量限，结果详见

表3。

2.3.7 精密度试验 分别取“2.3.3”项下1、2号对照品溶

液适量，分别按“2.3.1”和“2.3.2”项下色谱条件连续进样

测定6次，记录峰面积。结果，异牡荆素、当药黄素、黑芥

子苷峰面积的RSD分别为0.3％、0.4％、0.2％（n＝6），表

明仪器精密度良好。

2.3.8 稳定性试验 取S8号菥蓂子药材，按“2.3.3（2）”

项下方法制备供试品溶液，于室温下放置 0、2、4、8、12、

24 h 时，按“2.3.1”和“2.3.2”项下色谱条件进样测定，记

录峰面积。结果，异牡荆素、当药黄素、黑芥子苷峰面积

的RSD分别为0.4％、1.1％、0.2％（n＝6），表明供试品溶

液室温下放置24 h内稳定性良好。

2.3.9 重复性试验 取S8号菥蓂子药材，按“2.3.3”项下

方法分别制备供试品溶液，平行6份，按“2.3.1”和“2.3.2”

项下色谱条件进样测定，记录峰面积并计算样品含量。

结果，异牡荆素、当药黄素、黑芥子苷平均含量的RSD分

别为0.4％、0.7％、1.9％（n＝6），表明该方法重复性良好。

2.3.10 加样回收率试验 称取已知含量的S8号菥蓂子

药材（异牡荆素、当药黄素、黑芥子苷含量分别为0.064、

0.024、30.15 mg/g）粉末约 0.75、0.25 g，各 6份，粉碎，过

50目筛，分别加入约与样品中3种成分含量相同的对照

品，按“2.3.3（2）”项下方法制备供试品溶液，再按“2.3.1”

和“2.3.2”项下色谱条件进样测定，记录峰面积并计算加

样回收率。结果，异牡荆素、当药黄素、黑芥子苷的平均

加样回收率分别为 99.1％、97.0％、98.1％，RSD 分别为

1.9％、1.8％、1.8％（n＝6），详见表4。

2.3.11 样品含量测定 称取编号S1～S15的菥蓂子药

材，按“2.3.3（2）”项下方法制备供试品溶液，再按“2.3.1”

和“2.3.2”项下色谱条件进样测定，记录峰面积并计算样

品含量。结果，15批菥蓂子药材中异牡荆素、当药黄素、

黑芥子苷含量范围分别为 0.013～0.090、0.020～0.130、

18.92～40.75 mg/g，详见表5。

表4 回收率试验结果（n＝6）

Tab 4 Results of recovery tests（n＝6）

待测成分

异牡荆素

当药黄素

黑芥子苷

取样
量，g

0.750 2

0.751 4

0.756 2

0.750 9

0.752 2

0.756 3

0.750 2

0.751 4

0.756 2

0.750 9

0.752 2

0.756 3

0.253 2

0.251 2

0.253 1

0.252 7

0.249 2

0.250 2

样品含
量，mg

0.048 0

0.048 1

0.048 4

0.048 1

0.048 1

0.048 4

0.018 0

0.018 0

0.018 1

0.018 0

0.018 1

0.018 2

7.634 0

7.573 7

7.631 0

7.628 9

7.513 4

7.543 5

加入
量，mg

0.049 2

0.049 2

0.049 2

0.049 2

0.049 2

0.049 2

0.020 2

0.020 2

0.020 2

0.020 2

0.020 2

0.020 2

7.700 0

7.700 0

7.700 0

7.700 0

7.700 0

7.700 0

测得
量，mg

0.098 1

0.096 5

0.096 9

0.097 6

0.095 5

0.097 1

0.037 9

0.037 3

0.038 2

0.037 5

0.037 3

0.037 8

15.294 1

15.203 8

15.241 2

15.268 8

14.942 9

14.864 2

加样回
收率，％

101.83

98.37

98.58

100.61

96.34

98.98

98.51

95.54

99.50

96.53

95.05

97.03

99.48

99.09

98.83

99.35

96.49

95.07

平均加样
回收率，％

99.1

97.0

98.1

RSD，
％

1.9

1.8

1.8

表 5 15批菥蓂子中 3种成分的含量测定结果（n＝3，

mg/g）

Tab 5 Results of content determination of 3 compo-

nents in 15 batches of T. semen（n＝3，mg/g）

编号
S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

异牡荆素
0.022

0.061

0.071

0.024

0.024

0.031

0.014

0.064

0.030

0.031

0.082

0.063

0.013

0.090

0.071

当药黄素
0.025

0.023

0.023

0.034

0.022

0.031

0.023

0.024

0.044

0.043

0.120

0.130

0.020

0.122

0.061

黑芥子苷
36.72

19.12

25.73

25.43

21.41

40.23

27.24

30.15

23.53

18.92

20.53

39.02

32.52

26.43

40.75

3 讨论

薄层色谱法能够快速、灵敏、高效地同时分离多种

样品，且固定相和展开剂的选择范围较大，具有操作方

便、设备简单、分离效率高、专属性好、分析速度快等特

点，能同时分离多种样品且斑点明晰鲜艳、直观，便于鉴

别，弥补了因含有无紫外吸收、无挥发性等成分无法采

用高效液相色谱法和气相色谱法进行鉴别分析的困境，

近年来在中药与民族药研究领域得到了广泛的应用[22]。

高效液相色谱法在药材的定性定量分析、质量控制方面

使用也十分广泛，采用该法对药材进行多组分含量测定

更有利于控制该药材的整体质量[23]。因此，本文采取以

上2种成熟、简便的方法建立了菥蓂子的质量控制方法。
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针对菥蓂子中所含的黄酮类、硫代葡萄糖苷类成

分，在前期研究中笔者开展了固定相和展开剂的交叉筛

选试验。在异牡荆素、当药黄素的鉴别试验中，固定相

分别使用了硅胶 G 薄层板、高效硅胶 G 薄层板、硅胶

GF254薄层板、聚酰胺薄膜等进行试验，展开剂尝试分别

以36％乙酸、正丁醇-冰醋酸-水（4 ∶ 1 ∶ 5，V/V/V）、三氯甲

烷-甲醇-冰醋酸（16 ∶ 1 ∶ 1，V/V/V）、（11 ∶ 1 ∶ 1，V/V/V）、（8 ∶
1 ∶ 1，V/V/V）为展开剂进行试验；结果以聚酰胺薄膜为固

定相，以三氯甲烷-甲醇-冰醋酸（11 ∶ 1 ∶ 1，V/V/V）为展开

剂时分离效果最佳。在黑芥子苷的鉴别试验中，固定相

分别使用了硅胶 G 薄层板、高效硅胶 G 薄层板、硅胶

GF254薄层板、聚酰胺薄膜等进行试验，尝试分别以乙酸

乙酯-甲醇-甲酸（10 ∶ 10 ∶ 1，V/V/V）、乙酸乙酯-丙酮-甲酸-

水（3.5 ∶ 5 ∶ 1 ∶ 0.5，V/V/V/V）、乙酸乙酯-甲醇-三乙胺（4 ∶ 5 ∶
0.5，V/V/V）为展开剂进行试验，结果以高效硅胶GF254为

固定相，以乙酸乙酯-甲醇-三乙胺（4 ∶ 5 ∶ 0.5，V/V/V）为展

开剂时分离效果最佳。最终试验结果表明，在以上条件

下目标物分离度较好、斑点清晰、重复性良好，可作为菥

蓂子药材的定性鉴别依据。

本文选用异牡荆素、当药黄素和黑芥子苷 3种成分

作为菥蓂子药材的含量测定指标成分，已有临床研究表

明这 3种成分具有抗菌消炎、镇咳平喘、抗肿瘤、抗抑

郁 [24-26]的作用，这与菥蓂子治疗肾炎、肺炎、止咳等功效

相吻合。但由于黑芥子苷的电离能力较强，样品在色谱

柱上的保留时间很短或者根本不保留，无法做到3种成

分同时测定，因此最终选用了离子对试剂四丁基硫酸氢

铵与乙腈作为流动相测定黑芥子苷，0.4％冰醋酸溶液与

乙腈为流动相测定异牡荆素和当药黄素，分别建立了 2

个含量测定方法。根据15批次菥蓂子药材的测定结果，

上述方法具有较好的精密度和准确度，方法学考察结果

良好，可以为藏药材菥蓂子的质量评价及标准制订提供

参考。
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