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本实验建立的多指标综合评价方法，综合考虑

了评价干燥效果相关指标，获得的地黄叶总苷浸膏

真空带式干燥最佳工艺条件为 A1B2C1：传送带速度

4 cm·min1，浸膏进料速度 25 mL·min1，两个加热

系统的向量温度(75 ℃，75 )℃ 。验证试验表明，该

工艺稳定，重现性好，在此工艺条件下干燥产品含

水率为 2.54%，RSD=2.52%，毛蕊花糖苷保留率与

地黄叶总苷保留率 RSD 分别为 2.66%和 1.06%，表

明在该工艺条件下毛蕊花糖苷和地黄叶总苷保留

率稳定。 

本实验将真空带式干燥技术与真空烘箱干燥、

微波真空干燥等方法进行了比较研究，结果表明真

空带式干燥所得产品在含水率、有效成分保留率上

具有明显优势，且干燥时间也相对较短。真空烘箱

干燥法所得产品不仅含水率高，而且有效成分保留

率也较低，干燥时间相当长，生产效率低。微波真

空干燥法所用时间最短，含水率与真空带式干燥产

品接近，但有效成分保留率较真空带干还有一定差

距，是一种可供选择的方法，将其用于地黄叶总苷

浸膏的干燥值得深入研究。 

将真空带式干燥技术用于地黄叶总苷浸膏的

干燥，具有工艺稳定、产品含水率低、有效成分

保留率高和干燥时间短等优点，是一种值得推广

的适合工业化生产的技术。 
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北青龙衣细胞毒活性部位中的萘酚苷 
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摘要：目的  研究北青龙衣细胞毒活性部位中的化学成分。方法  利用 MTT 法测定北青龙衣醇提取物经大孔树脂柱色谱

得到的 4 个组分对胃癌细胞 BGC803 的细胞毒作用，对其中活性最强的 30%乙醇洗脱部位经硅胶柱色谱和反相硅胶柱色

谱进行化学成分的分离。结果  得到 4 个萘酚苷类化合物并经核磁共振谱确定了它们的结构，分别为 1,4,5-三羟基萘-1,4-

二-O--D-吡喃葡萄糖苷(1)，1,4,5-三羟基萘-1,5-二-O--D-吡喃葡萄糖苷(2), 1,4,8-三羟基萘-1-O--D-吡喃葡萄糖苷(3)，

1,4,8-三羟基萘-1-O--D-6'-O-(3'',4'',5''-三羟基苯甲酰) 吡喃葡萄糖苷(4)。结论  北青龙衣细胞毒活性部位中含有萘酚苷

类化合物，可能在其抗肿瘤活性中起重要作用。 
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Naphthalenyl Glucosides from the Cytotoxic Portion of the Fresh Rejuvenated Fruits of Juglans 
Mandshurica  
 
LIU Lijuan1, WANG Changyu2, MA Fenghua2(1.Department of Pharmacy, Heilongjiang University, Harbin 150080, China; 

2.Heilongjiang Provincial Institute for Drug Control, Harbin 150001, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To study the chemical components of the cytotoxic portion of the fresh rejuvenated fruits of 
Juglans mandshurica.  METHODS  The cytotoxicity of four elutes from macro-porous resin chromatography was estimated 
by MTT assay against human stomach BGC803 cancer cells. The 30% ethanol elute showing the strongest activities was isolated 
by silica gel chromatography and reverse phase silica gel chromatography. RESULTS  1,4,5-trihydroxynaphthalene-1,4- 

di-O--D-glucopyranoside(1), 1,4,5-trihydroxynaphthalene-1,5-di-O--D-glucopyranoside(2), 1,4,8-trihydroxynaphthalene-1-O 

--D-glucopyranoside(3), 1,4,8-trihydroxynaphthalene-1-O--D-6'-O-(3'',4'',5''-trihydroxybenzoyl) glucopyranoside(4) were 

isolated and their structures were determined by NMR spectrum. CONCLUSION  There are naphthalenyl glucosides in the 
cytotoxic portion of fresh rejuvenated fruits of Juglans mandshurica and they may play a significant role in its antitumor 
activities. 
KEY WORDS: the fresh rejuvenated fruits of Juglans mandshurica; cytotoxicity; naphthalenyl glucosides 
 

北青龙衣为胡桃科(Juglandaceae)植物胡桃楸

(Juglans mandshurica MAXIM.)的未成熟外果皮，民

间常用来治疗癌症、皮肤病以及作为止痛剂来应

用。北青龙衣在 20 世纪 80 年代起就在临床上治疗

胃癌、食管癌等消化道癌症，均取得了满意的效

果 

1-2。之后，陆续有其粗提物、多糖等成分抗肿瘤

的研究报道3-4。除此之外，北青龙衣在镇痛、抑制

脂肪酶活性方面亦有报道5-6。笔者曾对北青龙衣的

化学成分和生物活性进行了初步的研究，从中分离

鉴定了 23 个酚苷，并对这些化合物细胞毒的作用

进行了初步评价，且用其中的胡桃苷 B 为指标成分

进行了含量测定方法的研究7-11。为进一步确定北

青龙衣的活性部位和药效物质基础，笔者利用 MTT

法测定北青龙衣醇提取物经大孔树脂柱色谱得到

的 4 个组分对胃癌细胞 BGC803 的细胞毒作用，并

对其中活性最强的 30%乙醇洗脱部位进行化学成

分的研究，经硅胶柱色谱、制备液相柱色谱进行分

离纯化，结果得到 4 个萘酚苷类化合物并经核磁共

振谱确定了它们的结构，分别为 1,4,5-三羟基萘

-1,4-二-O--D-吡喃葡萄糖苷(1)8，1,4,5-三羟基萘

-1,5-二-O--D-吡喃葡萄糖苷(2)8，1,4,8-三羟基萘

-1-O--D-吡喃葡萄糖苷 (3)12， 1,4,8-三羟基萘

-1-O--D-6'-O-(3'',4'',5''-三羟基苯甲酰) 吡喃葡萄

糖苷(4) 13。 

1  仪器与试药 
1H-NMR 和 13C-NMR 谱用 JEOL ECP-500 测

定。制备型高效液相色谱仪为 JASCO PU-2080 型，

配有 Shodex RI-101 示差检测器，色谱柱为

Senshupak pegasil ODS 柱。硅胶 Kieselgel 60(E. 

Merck 公司)，ODS 反相硅胶(Fuji Silysia Chemical 

Ltd.)，AB-8 型大孔树脂(天津南开大学化工厂)，

Sephadex LH-20(日本三菱化学公司 )。 Immuno- 

Mini NJ-2300 酶标仪(日本 Inter Med)，96 孔平板

(日本 Iwaki Glass)，RPMI 1640(美国 GIBCO BRL)，

噻唑蓝(MTT)(Sigma)。BGC803 胃癌细胞来自中科

院上海生命科学研究院生物化学与细胞生物学研

究所。药材于 2006 年采自黑龙江省五常县，经黑

龙江省药品检验所何丽主管药师鉴定为北青龙

衣，凭证标本(2006008)保存在黑龙江大学天然产

物研究室。 

2  细胞毒活性的测定 

2.1  提取物的制备 

新鲜的北青龙衣(5 kg) 乙醇 (10 L)浸泡 3 次，

每次 2 d，浸渍液浓缩过滤，滤液经 AB-8 大孔树脂

柱层析(60 cm×11 cm)，依次用水、30%乙醇，70%

乙醇，95%乙醇洗脱，收集洗脱液，回收溶剂，所

得部位分别为 130，14，10，1.1 g。 

2.2  细胞培养及细胞毒活性的测定 

BGC803 胃癌细胞培养于 RPMI 1640 基质(含

有 10% L-谷氨酰胺的胎牛血清，100 U·mL1 盘尼

西林，100 g·mL1 链霉素)中，细胞被清洗后重新

悬浮于上述介质中，浓度为 3104 个·mL1。取 180 

L 的细胞悬浮液置于 96 孔平板中，在 37 ℃的条

件下，5% CO2 饱和湿度培养 24 h。然后，把含有

样品的 20 L 的 EtOH-H2O(1 9) ∶ 溶液加入平板

中。空白组中加入 20 L 的 EtOH-H2O(1 9)∶ 溶液。

细胞再继续培养 72 h，之后采用改良 3-(4,5-二-甲基

噻唑-2)-2,5-二苯基-2H-溴化四唑 (MTT) 还原实验
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来测定细胞的生长情况14。10 L 的 MTT 磷酸盐

缓冲液(5 mg·mL1)加到每孔中，细胞继续在 37 ℃

的条件下，5% CO2 饱和湿度培养 4 h，取出后离心

(1 500 r·min1)5 min 以沉淀细胞和 MTT 结晶物。离

心后从每孔中取出悬浮液 150 L，然后加入 175 L

二甲基亚砜 (DMSO) 以溶解 MTT 结晶物。平板置

于微型振荡器上混合 10 min，然后置于酶标仪上在

550 nm 测定。结果见表 1。大孔树脂 4 个洗脱部位

在低浓度时水洗脱液的抑制率最弱，其次是 70%乙

醇洗脱液，30%乙醇洗脱液抑制作用最强。随着浓

度的增加，水洗脱液、70%乙醇洗脱液和 95%乙醇

洗脱液的抑制率分别有不同程度的增加，而 30%乙

醇洗脱液变化不大，说明其 IC50 低于最低浓度 0.63 

mg·mL1，其抑制作用最强。95%乙醇洗脱液的抑

制效果与 30%乙醇洗脱液相近，但其回收后所得质

量太少，故选用 30%乙醇洗脱部位进行下一步的化

学分离。 

表 1  大孔树脂 4 个洗脱部位的细胞毒抑制活性 

Tab 1  The cytotoxicity of four elutes from macro-porous 
resin chromatography 

抑制率/% 
浓度/ 

mg·mL-1 
水洗 

脱部位 

30%乙醇 

洗脱部位 

70%乙醇 

洗脱部位 

95%乙醇 

洗脱部位 

0.63 18.8 81.2 24.4 66.2 

1.26 23.6 82.8 61.0 80.9 

2.52 33.2 81.2 84.3 82.7 

5.04 39.8 79.7 86.7 83.2 

3  细胞毒活性部位的分离及结构鉴定 

3.1  细胞毒活性部位的分离 

将前文得到的 30%乙醇洗脱液蒸干(14 g)，经

硅胶柱色谱(34 cm×2 cm)，用 CHCl3-MeOH-H2O 

(60∶30∶2)洗脱后分为 2 个组分，组分 1(4 g)经

Sephedax LH-20 葡聚糖凝胶柱色谱，用甲醇洗脱得

E(150 mg)、F(1 g)、G(250 mg)、H(500 mg)4 个组

分，分别经反相高效液相色谱进行纯化(20 mm×

150 mm，Senshupak pegasil ODS)得到 3 (300 mg)，

4(50 mg)。组分 2(8 g)经反相 ODS 柱色谱(36 cm× 

2.5 cm)，用 40% MeOH 洗脱，洗脱液分为 A、B、

C、D4 个部分，组分 A(1 g)经硅胶柱色谱，用

CHCl3-MeOH-H2O(60∶30∶2)洗脱，得到 1(80 

mg)，2(15 mg)。 

3.2  化合物的结构鉴定 

化合物 1 为黄色无定形粉末(甲醇)。1H-NMR 

(CD3OD，500 MHz)：7.12(1H，d，J = 8.5 Hz，H-2)，

7.27(1H，d，J = 8.5 Hz，H-3)，6.86(1H，dd，J = 

7.7，1.1 Hz，H-6)，7.32(1H，dd，J = 8.4，7.7 Hz，

H-7)，7.88(1H，dd，J = 8.4，1.1 Hz，H-8)，5.01(1H，

d，J = 7.7 Hz，H-1)，3.62(1H，dd，J = 9.0，7.7 Hz，

H-2)，3.51(1H，dd，J = 9.0，8.8 Hz，H-3)，3.45(1H，

overlapped，H-4)，3.44(1H，m，H-5)，3.71 (1H，

dd，J = 11.7，5.8 Hz，H-6)，3.89(1H，br.d，J = 11.7 

Hz，H-6)，5.04(1H，d，J = 7.7 Hz，H-1)，3.57(1H，

dd，J = 9.0，7.7 Hz，H-2)，3.50(1H，dd，J = 9.0，

8.5 Hz，H-3)，3.45(1H，overlapped，H-4)，3.46(1H，

m，H-5)，3.74(1H，dd，J = 12.2，5.2 Hz，H-6)，
3.93(1H，dd，J = 12.2，1.8 Hz，H-6)。13C-NMR 

(CDCl3 ， 125 MHz)： 150.6(C-1)， 111.0(C-2)，

112.0(C-3)，150.9(C-4)，154.8(C-5)，112.5(C-6)，

128.0(C-7)，114.8(C-8)，130.2(C-9)，117.6(C-10)，

103.1(C-1)，75.1(C-2)，78.2(C-3)，71.4(C-4)，

78.2(C-5)，62.6(C-6)，105.0(C-1)，75.1(C-2)，
78.2(C-3)，71.4(C-4)，78.7(C-5)，62.6(C-6)。
以上数据经与文献对照，确定其为 1,4,5-三羟基萘

-1,4-二-O--D-吡喃葡萄糖苷8。结构见图 1。 

化合物 2 为黄色无定形粉末(甲醇)。1H-NMR 

(CD3OD，500 MHz)：7.19(1H，d，J = 8.3 Hz，H-2)，

6.73(1H，d，J = 8.3 Hz，H-3)，7.39(1H，dd，J = 

7.8，1.6 Hz，H-6)，7.35(1H，dd，J = 8.1，7.8 Hz，

H-7)，8.11(1H，dd，J = 8.1，1.6 Hz，H-8)，4.90(1H，

d，J = 7.8 Hz，H-1)，3.59(1H，dd，J = 8.7，7.8 Hz，

H-2)，3.48(1H，overlapped，H-3)，3.46(1H，

overlapped，H-4)，3.42(1H，m，H-5)，3.72(1H，

dd，J = 12.2，5.1 Hz，H-6)，3.90(1H，dd，J = 12.2，

2.0 Hz，H-6)，5.10(1H，d，J = 7.8 Hz，H-1)，
3.57(1H，dd，J = 9.2，7.8 Hz，2)，3.49(1H，overlapped，

H-3)，3.43(1H，overlapped，H-4)，3.52(1H，m，

H-5)，3.75(1H，dd，J = 12.2，5.8 Hz，H-6)，
3.95(1H，dd，J = 12.2，2.1 Hz，H-6)。13C-NMR 

(CDCl3，125 MHz)：147.5(C-1)，113.9(C-2)，110.8 

(C-3)，150.2(C-4)，155.7(C-5)，112.7(C-6)，126.7(C-7)，

119.2(C-8)，130.2(C-9)，117.3(C-10)，104.0(C-1)，
75.2(C-2)，78.2(C-3)，71.4(C-4)，78.2(C-5)，
62.6(C-6)，104.6(C-1)，75.2(C-2)，78.2(C-3)，

71.4(C-4)，78.8(C-5)，62.6(C-6)。以上数据经

与文献对照，确定其为 1,4,5-三羟基萘 -1,5-二

-O--D-吡喃葡萄糖苷8。结构见图 1。 

化合物 3 为白色无定形粉末(甲醇)。1H-NMR 
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(CD3OD，500 MHz)：6.69(1H，d，J = 8.5 Hz，H-2)，

7.21(1H，d，J = 8.5 Hz，H-3)，6.81(1H，dd，J = 

7.7，1.1 Hz，H-6)，7.26(1H，dd，J = 8.5，7.7 Hz，

H-7)，7.64(1H，dd，J = 8.5，1.1 Hz，H-8)，4.97(1H，

d，J = 7.8 Hz，H-1)，3.53(1H，dd，J = 9.0，7.8 Hz，

H-2)，3.49(1H，overlapped，H-3)，3.42(1H，

overlapped，H-4)，3.48(1H，overlapped，H-5)，
3.73(1H，dd，J = 12.1，5.8 Hz，H-6)，3.94(1H，

dd，J = 12.1，2.1 Hz，H-6)。13C-NMR(CDCl3，

125 MHz)：150.6(C-1)，108.4(C-2)，113.0(C-3)，

148.7(C-4)，154.8(C-5)，112.2(C-6)，127.1(C-7)，

114.7(C-8)，129.0(C-9)，117.9(C-10)，105.4(C-1)，

75.2(C-2)，78.3(C-3)，71.5(C-4)，78.8(C-5)，
62.7(C-6)。以上数据经与文献对照，确定其为 

1,4,8-三羟基萘-1-O--D-吡喃葡萄糖苷(3)10。结构

见图 1。 

化合物 4 为白色无定形粉末(甲醇)。1H-NMR 

(CD3OD，500 MHz)：6.48(1H，d，J = 8.2 Hz，H-2)，

7.14(1H，d，J = 8.2 Hz，H-3)，7.63(1H，dd，J = 

8.2，3.1 Hz，H-5)，7.23(1H，dd，J = 8.2，7.8 Hz，

H-6)，6.79(1H，dd，J = 8.2，3.1 Hz，H-7)，4.95(1H，

d，J = 7.8 Hz，H-1)，3.56(1H，m，H-2)，3.50(1H，

m，H-3)，3.32(1H，m，H-4)，3.79(1H，m，H-5)，
4.50(1H，dd，J = 12.0，6.9 Hz，H-6)，4.63(1H，

dd，J = 12.0，2.1 Hz，H-6)，7.16(2H，s，H-2，

H-6)。13C-NMR(CDCl3，125 MHz)：148.6(C-1)，

108.4(C-2)，113.4(C-3)，150.6(C-4)，114.7(C-5)，

127.1(C-6)，112.2(C-7)，154.7(C-8)，117.8(C-9)，

128.9(C-10)，105.3(C-1)，78.2(C-2)，75.1(C-3)，

72.0(C-4)，76.2(C-5)，64.9(C-6)，168.3(C-7)，
121.5(C-1)，110.4(C-2，C-6)，146.6(C-3，C-5)，
140.0(C-4)。以上数据经与文献对照，确定其为

1,4,8-三羟基萘 -1-O--D-6'-O-(3'',4'',5''-三羟基苯

甲酰)吡喃葡萄糖苷(4)11。结构见图 1。 
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图 1  化合物 1~4 的结构 

Fig 1  The structures of compound 14 

3  讨论 

北青龙衣在民间的抗肿瘤应用历史悠久，经过

二十多年的临床验证效果显著，然而其药效物质基

础的研究并没有深入展开。笔者以北青龙衣醇提取

物经大孔树脂洗脱的不同组分对BGC803胃癌细胞

的抑制活性为参考，初步研究了其活性最强组分的

化学组成，为进一步研究北青龙衣的药效物质基础

提供依据。 
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盾叶薯蓣四倍体及辐射株系薯蓣皂苷元含量分析 
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摘要：目的  提高盾叶薯蓣药材的品质。方法  通过组织培养，分别用秋水仙素和 Co60 射线处理盾叶薯蓣愈伤组织和

丛生芽，获得盾叶薯蓣四倍体和辐射株系，并分别对其试管苗和部分株系一年生田间苗根茎中的薯蓣皂苷元含量进行分

析。结果  经诱导获得的大部分四倍体和辐射株系试管苗根茎中薯蓣皂苷元含量都超过了二倍体株系；四倍体株系试管

苗与一年生苗根茎中薯蓣皂苷元含量有较强的相关性，而辐照株系试管苗与一年生苗根茎中薯蓣皂苷元含量相关性不明

显。但整体看，根茎中薯蓣皂苷元含量高的试管苗在田间生长 1 年后，薯蓣皂苷元含量一般也较高。结论  在组织培养

的基础上，利用多倍体和辐射诱变育种来改善盾叶薯蓣的品质是可行的。 

关键词：盾叶薯蓣；四倍体；辐射；薯蓣皂苷元 

中图分类号：R284.1       文献标志码：A       文章编号：1007-7693(2010)08-0708-04 

 
Determination of the Diosgenin Content in Tetraploid Lines and Radiation Lines of Dioscorea zingiberensis 
C. H. Wright 
 
XIE Caixia1, ZHU Xiali1, GAO Shanlin2, BAI Yu3, BAI Yan1*(1.Henan College of Traditional Chinese Medicine, 

Zhengzhou 450008, China; 2.China Pharmaceutical University, Nanjing 210038, China; 3.Research Institution of Tianjin Tasly 
Group, Tianjin 300410, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To improve the quality of Dioscorea zingiberensis C.H.Wright. METHODS  By tissue culture, 
callus and clump buds of D. zingiberensis were treated with colchicine and 60Co γ ray to induce autotetraploid lines and radiation 
lines which were selected according to the diosgenin content in rhizoma of the plantlets and some one-year growth plants. 
RESULTS  The diosgenin content in rhizoma of the most autotetraploid and radiation plantlets were higher than that of contral. 
The diosgenin content in rhizoma of autotetraploid plantlets and one-year growth plants had strong relation. On the contrary, it had 
no evident relation in radiation lines. On the whole, the lines with high content diosgenin in rhizoma of the plantlets might have high 
content of diosgenin in seedling. CONCLUSION  On the basis of tissue culture, the research project of polyploidy and radiation 
breeding was reasonable for improving the quality of D. zingiberensis. 
KEY WORDS: Dioscorea zingiberensis C.H.Wright.; autotetraploid; radiation; diosgenin  

 

盾叶薯蓣(Dioscorea zingibiernsis C.H.Wright.)

属薯蓣科薯蓣属，又名黄姜、火头根，其根茎内薯

蓣皂素的含量一般为 2%左右，是目前世界上最好

的激素类药源植物。同时具有清肺止咳、利湿痛淋、

通络止痛、解毒消肿的功能，可治肺热咳嗽、湿热

淋痛、风湿腰痛、痈肿恶疮、跌打扭伤、蜂螯虫咬；

其水溶性甾体皂苷成分对心肌缺血、胸痹、高脂血

症等有明显治疗作用。 

盾叶薯蓣是我国特有资源植物，是世界上薯蓣

皂素含量最高的种类，最高单株含量达到 16.5%，

超过了世界王牌——墨西哥小穗花薯蓣 15 %的纪

录。据调查，我国 10 个省市都有盾叶薯蓣分布，

其中湖北、湖南、陕西、四川分布最为集中，目前

在陕西安康地区、湖北郧西地区、湖南安化地区、
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