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作。同样，参照文献[8]用石油醚浸渍法进行提取，分离出挥发

性物质较少，且所得物质沸点均在200 ℃以上，低沸点物质几

乎没有，原因可能是采用冷凝回流浓缩时低沸点物质已被挥

发掉。另外，所得峰中含大量溶剂中杂质形成的杂质峰，对试

验结果造成干扰。SPME技术对挥发油提取较充分，所以最终

选择本方法提取葎草花中的挥发油成分。

本试验从贵阳地区葎草鲜品雄、雌花和干品雄、雌花挥发

油中分别分离并鉴定出55、41、51、32个组分。结果显示，雄花

与雌花相比，雄花中挥发油成分比雌花多；干品与鲜品相比，

成分相差不大，但鲜品略多。《贵州省中药材、民族药材质量标

准》[1]是以雌性花穗入药，贵州民间用药以葎草全草花或是雌、

雄性花穗混合入药，不同药用部位化学成分有何差异，是否对

药效有影响均有待进一步研究与分析。
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摘 要 目的：建立牛蒡根药材的质量标准。方法：采用薄层色谱（TLC）法对牛蒡根中的齐墩果酸进行定性鉴别；对药材的水分、

总灰分、浸出物进行测定。采用高效液相色谱（HPLC）法测定牛蒡根药材中绿原酸的含量：色谱柱为 Alltima C18（250 mm×4.6

mm，5 μm），流动相为乙腈-0.4％磷酸水溶液（13 ∶ 87，V/V），流速为 1 ml/min，柱温为 30 ℃，检测波长为 327 nm。结果：TLC 鉴别

中，供试品在对照品、对照药材色谱相应位置上显示相同颜色的荧光斑点；对药材水分、总灰分、浸出物含量进行了限定；绿原酸进

样量在0.140 8～1.056 0 µg范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系（r＝0.999 9），平均加样回收率为99.48％（RSD＝1.34％，n＝

6）。结论：该方法专属性强，能准确进行定性和定量检测，可用于牛蒡根药材的质量控制。

关键词 牛蒡根 ；绿原酸 ；薄层色谱法；高效液相色谱法；质量标准

Study on Quality Standard of Arctium lappa
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ABSTRACT OBJECTIVE：To investigate the quality standard of Arctium lappa. METHODS：TLC was used to qualitatively iden-

tify oleanolic acid in A. lappa. The contents of moisture，total ash，extract were determined. HPLC was used to determine the con-

tent of chlorogenic acid in A. lappa. The determination was performed on Alltima C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）column with mobile

phase consisted of acetonitrile-0.4％ phosphoric acid（13 ∶ 87，V/V）at the flow rate of 1 ml/min. The detection wavelength was set

at 327 nm，and column temperature was 30 ℃. RESULTS：The test samples had same color TLC spots to substance control and ref-

erence substance on the same position. The contents of moisture，total ash and extract in A. lappa were defined. The linear range of

chlorogenic acid were 0.140 8-1.056 0 µg（r＝0.999 9）with an average recovery of 99.48％（RSD＝1.34％，n＝6）. CONCLU-

SIONS：The method is specific and can be used for qualitative detection and quantitative detection. It also can be used for the quali-

ty control of A. lappa.

KEYWORDS Arctium lappa；Chlorogenic acid；TLC；HPLC；Quality standard
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牛蒡根为菊科植物牛蒡的根，又名恶实根、鼠粘根、牛菜[1-2]，

主要功能是疏风散热、解毒消肿。经常食用牛蒡根有促进血
液循环、清除肠胃垃圾、防止人体过早衰老、润泽肌肤、防止中
风和高血压、清肠排毒、降低胆固醇和血糖的作用，并适合糖
尿患者长期食用。文献报道，牛蒡根中含有氨基酸、矿物元
素、黄酮、多糖[3]和挥发油等化学成分[4]。关于牛蒡根的现代应
用也有较多报道。药理实验证明，牛蒡根有抗菌、抗突变、抗
氧化、抗衰老等多种药理活性。可见，牛蒡根有较高的药食同
源价值。近几年，牛蒡根在我国山东等沿海地区有广泛栽种，

并且出口到日本及欧洲国家。但是，多年以来，关于牛蒡根药
材的研究报道多涉及临床用药及化学成分的研究，没有药材
鉴别和资源研究。为确立牛蒡根药材的质量标准，本试验重
点对牛蒡根药材中有效成分齐墩果酸的薄层色谱（TLC）鉴别
和绿原酸的高效液相色谱（HPLC）测定进行了研究[5-6]。

1 材料
1.1 仪器

2695型HPLC仪，包括 600色谱泵、2487紫外检测器、717

自动进样器（美国 Waters 公司）；AE240型电子天平（瑞士
Mettler Toledo 公司）；SB3200型超声波清洗器（上海 Branson

公司）。

1.2 试剂

绿原酸、齐墩果酸对照品（中国食品药品检定研究院，批
号分别为 110753-200413、110709-200704）；甲醇、乙腈为色谱
纯，水为超纯水，其他试剂均为分析纯。

1.3 药材

牛蒡根药材从山东青岛、潍坊、烟台种植基地采集，共计
10批，经山东省医学科学院中药研究室孙敬勇研究员鉴定为
牛蒡Arctium Lappa L.的根；牛蒡根对照药材（青岛昊田食品有
限公司，批号：20120427）。

2 方法与结果
2.1 TLC鉴别[7]

取牛蒡根粉末3 g，加醋酸乙酯15 ml，超声（功率：500 W，

频率：40 kHz）提取 20 min，取出，滤过，滤液浓缩至干，残渣加
甲醇 0.5 ml使溶解，作为供试品溶液；另取牛蒡根对照药材 3

g，同法制成对照药材溶液；取齐墩果酸对照品，加甲醇制成每
1 ml含 0.5 mg的溶液，作为对照品溶液。照TLC法[4]，分别吸
取上述溶液 10、10、2 µl点样于同一自制硅胶G薄层板（厚度
0.3～0.4 mm）上，以甲苯-乙酸乙酯-甲酸（20 ∶ 4 ∶ 0.5，V/V/V）为
展开剂，于温度25 ℃、相对湿度70％条件下展开，取出，晾干，

喷以10％硫酸乙醇溶液，105 ℃加热至斑点显色清晰，分别置
于日光和紫外光灯（365 nm）下检视。结果显示，供试品色谱
中，在与对照药材及对照品色谱相应位置上，分别显示相同颜
色的斑点和荧光斑点。牛蒡根的TLC图见图1、图2。

2.2 检查

为了全面控制牛蒡根药材质量，依据 2010年版《中国药
典》（一部）附录各项测定法[4]对其水分、总灰分、浸出物检查项
进行了考察，并根据 10批样品的测定结果制定了限度。规定
水分不得过 20％，总灰分不得过 8％，水溶性浸出物不得少于
50％。

2.3 含量测定[8]

2.3.1 色谱条件与系统适用性试验 [9] 色谱柱：Alltima C18

（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：乙腈-0.4％磷酸水溶液（13 ∶
87，V/V）；流速：1 ml/min；柱温：30 ℃；检测波长：327 nm。理论

板数按绿原酸峰计算应不低于2 000。色谱见图3。

2.3.2 对照品溶液的制备 精密称取绿原酸对照品8.8 mg，加

50％甲醇溶解并稀释至10 ml，摇匀，作为对照品贮备液（质量

浓度为 0.88 mg/ml）。精密量取对照品贮备液 1 ml，加 50％甲

醇稀释至25 ml，摇匀，即得（质量浓度为0.035 2 mg/ml）。

2.3.3 供试品溶液的制备 取药材粉末约1 g，精密称定，置具

塞锥形瓶中，精密加入5％甲醇50 ml，密塞，称定质量，超声处

理（功率：150 W，频率：40 kHz）30 min，取出，再称定质量，用

50％甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2.3.4 线性关系考察 精密吸取对照品溶液 4、8、12、16、20、

30 µl，依次注入HPLC仪，测定峰面积。以绿原酸对照品进样

量（x，µg）为横坐标，峰面积积分值（y）为纵坐标，绘制标准曲

线，得回归方程：y＝3 156 924.9x－26 397.4（r＝0.999 9，n＝

6）。结果表明，绿原酸进样量在0.140 8～1.056 0 µg范围内与

溶剂前沿

原点位置

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

图1 牛蒡根的TLC图（日光）
1、5、6、10.齐墩果酸对照品；2～3、7～9.牛蒡根样品；4.牛蒡根对照药材

Fig 1 TLC of A. lappa（daylight）
1，5，6，10. oleanolic acid control；2-3，7-9. A. lappa samples；4. Arctii

Fructus reference substance

溶剂前沿

原点位置

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

图2 牛蒡根的TLC图（紫外光灯，365 nm）
1、5、6、10.齐墩果酸对照品；2～3、7～9.牛蒡根样品；4.牛蒡根对照药材

Fig 2 TLC chromatogram of A. lappa（UV lamp at 365 nm）
1，5，6，10.oleanolic acid control；2-3，7-9. A. lappa samples；4. Arctii

Fructus reference substance
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图3 高效液相色谱图
A.绿原酸对照品；B.牛蒡根药材；1.绿原酸

Fig 3 HPLC chromatograms
A.chlorogenic control；B.A. lappa；1.chlorogenic
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峰面积积分值呈良好的线性关系。

2.3.5 精密度试验 精密吸取对照品溶液 10 µl，按上述色谱

条件重复进样测定6次，RSD＝0.23％（n＝6），表明仪器精密度

良好。

2.3.6 稳定性试验 精密吸取同一供试品溶液 20 µl，分别在

0、2、4、6、8、10 h进样测定，共进样 6次，RSD＝0.37％（n＝6），

表明供试品溶液在10 h内稳定性良好，能够满足测定需要。

2.3.7 重复性试验 按照供试品溶液的制备方法，平行制备6

份样品，按上述方法和条件进行测定。结果显示，样品中的绿

原酸质量分数为 8.91％，RSD＝1.21％（n＝6），表明本方法重

复性良好。

2.3.8 加样回收率试验 称取已知含量的样品（含量：0.891

mg/g）6份，精密称定，分别置具塞锥形瓶中，各精密加入对照

品贮备液（质量浓度为 0.88 mg/ml）0.5 ml，再分别精密加入

50％甲醇50 ml，按“2.3.3”项下方法制备供试品溶液，并进行测

定（供试品溶液体积为50.5 ml），计算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝6）

编号
1

2

3

4

5

6

称样量，g

0.501 2

0.517 9

0.508 5

0.499 5

0.503 4

0.514 4

样品含量，mg

0.446 6

0.461 4

0.453 1

0.445 1

0.448 5

0.458 3

加入量，mg

0.440 0

0.440 0

0.440 0

0.440 0

0.440 0

0.440 0

测得量，mg

0.874 6

0.895 1

0.894 3

0.883 3

0.874 6

0.891 0

回收率，％
97.27

98.57

100.27

99.59

96.84

98.34

x，％

98.48

RSD，％

1.33

2.3.9 样品含量测定 取 10批样品各适量，分别按“2.3.3”项

下方法制备供试品溶液，再按上述色谱进样测定。结果，10批

样品中的绿原酸含量分别为 0.63、0.88、0.77、0.69、0.60、0.83、

0.96、1.47、1.44、1.58 mg/g，最低含量为 0.60 mg/g。按照下浮

30％计算，规定本品绿原酸含量不得少于0.40 mg/g，即本品按

干燥品计算，每1 g含绿原酸（C25H24O12）不得少于0.40 mg。

3 讨论

牛蒡根在全国分布较广，本试验药材主要来自山东青岛、

潍坊、烟台，质量均一，均符合《中华本草》对其的描述，即呈纺

锤状，肉质而直，粗壮，长度 40～100 cm，直径 0.5～2.0 cm；皮

部黑褐色，有须根，内呈黄白色，味微苦而性凉。

在测定绿原酸含量时，供试品溶液制备时通过对提取方

法（超声、回流）、提取溶剂（甲醇、50％甲醇、水）、提取时间

（20、30、40、60 min）、提取用量（0.5、1.0、1.5 g）的考察，优化为

采用1 g药材，使用50％的甲醇，超声处理30 min来制备。

牛蒡根主要成分为丁二酸、齐墩果酸、熊果酸、β-d-谷甾醇

和胡萝卜苷。在前期化学成分研究中，笔者从牛蒡根药材中

分离并鉴定了绿原酸和1，5-二-O-咖啡酰奎宁酸，因1，5-二-O-

咖啡酰奎宁酸暂无法定的对照品来源，不容易获得，笔者选择

较容易获得的齐墩果酸做定性鉴别。笔者曾尝试鉴别和测定

牛蒡根中的牛蒡苷，因为其含量太低，几乎无鉴别和测定价

值，未获成功。在后期化学成分研究中，笔者从牛蒡根药材中

分离并鉴定了齐墩果酸和绿原酸。绿原酸为牛蒡根中有效成

分之一，是一种多酚类物质，属于苯丙素类化合物，具有抗氧

化、抗病毒、抗致畸、抗过敏作用，这与牛蒡根的功效直接相

关。因此，本研究增加了以齐墩果酸为对照品和以牛蒡根为

对照药材的鉴别项；增加了以绿原酸为对照品的含量测定项，

并以此来制定牛蒡根药材的质量标准。

目前，牛蒡根已列入山东省新增药材。本研究首次采用

TLC法鉴别了牛蒡根中的齐墩果酸，并采用HPLC法测定了牛

蒡根中绿原酸的含量[10-11]，方法重复性好、结果准确，用于药材

质量的控制具有可行性和可信性。本研究通过对山东牛蒡根

药材进行研究，旨在为确立牛蒡根全国药材质量标准打基础，

为合理开发利用牛蒡根药材资源提供理论依据。

（致谢：本试验的完成得到了孙敬勇老师的悉心指导。）
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