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基于 HPLC 特征图谱和主要成分含量测定的龙胆药材干燥方法研究 
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摘要：目的  通过测定龙胆药材不同干燥方法所得样品的 HPLC 特征图谱及 3 种主要成分的含量，确定龙胆药材的 佳

干燥方法。方法  采用 Welchrom C18 色谱柱(4.6 mm×250 mm，5 μm)；流动相：甲醇-水，梯度洗脱；流速：1.0 mL·min1；

进样量：10 μL；检测波长：240 nm；柱温：25 ℃。结果  建立了龙胆药材鲜品及不同方法干燥后样品的 HPLC 特征图

谱，同时测定了样品中 3 种主要成分的含量。结论  龙胆药材的 佳干燥方法为阴干法。 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To confirm the optimal drying method of Gentiana scabra Bge. based on HPLC characteristic 
fingerprint and contents determination of three main components in the samples. METHODS  The condition was as followes: 

Welchrom C18 column(4.6 mm×250 mm，5 μm); mobile phase: methanol-water with gradient elution; flow rate: 1 mL·min1; 

injection volume: 10 μL; detection wavelength: 240 nm; column temperature: 25 ℃. RESULTS  The HPLC characteristic 

fingerprint of Gentiana scabra Bge. was established, while the contents of 3 main components in samples of fresh and different 
drying methods were determined. CONCLUSION  The shade drying is the optimal drying method of Gentiana scabra Bge. 
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龙 胆 为 龙 胆 科 植 物 条 叶 龙 胆 Gentiana 

manshurica Kitag.、龙胆 Gentiana scabra Bge.、三

花龙胆 Gentiana triflora Pall.或坚龙胆 Gentiana 

rigescens Franch.的干燥根和根茎[1]，味苦、寒，具

有清热燥湿，泻肝胆火的功效。现代研究显示，

龙胆中富含以单萜类化学成分为主要组成的裂环

环烯醚萜苷，以及多糖、生物碱、黄酮、甾体、

香豆素、挥发油及内酯等多种成分[2-5]，具有显著

的生物活性，是发挥传统功效的主要物质基础[6-9]。 

龙胆一般于春、秋两季植株枯萎或新芽萌动前

采收，采收后采用阴干或晒干的方法进行干燥[10-11]。

本实验比较传统的晒干法、阴干法以及微波干燥

法、真空冷冻干燥法等现代多种干燥方法对龙胆

化学成分的影响，采用 HPLC 建立不同干燥方法

所得样品的特征图谱，并测定不同样品中龙胆苦

苷、獐芽菜苦苷和獐芽菜苷 3 个主成分的含量，

通过比较确定龙胆药材的 佳干燥方法。 

1  仪器和试药 

1.1  仪器 

Agilent 1100 高效液相色谱仪(美国 Agilent 公

司)；SG-3300H 型超声波清洗器(上海冠特超声仪

器有限公司)；CP225D 型电子天平(十万分之一，

德国 Sartorius 公司)；DHG-9070A 型电热恒温鼓风

干燥箱(上海精宏实验设备有限公司)；FD-1A-55

型真空冷冻干燥机(北京博医康实验仪器有限公

司)；MZC-2070M1 型微波炉(青岛海尔家电服务有

限公司)。 

1.2  试剂 

甲醇(色谱醇，天津市科密欧化学试剂有限公

司)；纯净水(杭州娃哈哈集团有限公司)；龙胆苦
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苷对照品(批号：20160630，供含量测定用)、獐芽

菜苦苷对照品(批号：20160413，供含量测定用)、

獐牙菜苷对照品(批号：20160611，供含量测定用)

均购自江苏永健医药科技有限公司。 

1.3  药材 

龙胆药材购于辽宁省清原县，经辽宁中医药

大学鉴定教研室李峰教授鉴定为龙胆 Gentiana 

scabra Bge.的干燥根和根茎。 

2  方法与结果 

2.1  龙胆生品预处理及其干燥处理 

取新鲜龙胆，流水清洗干净，沥干，切成长

短为 15 mm 的段状，待干燥处理。将预处理的龙

胆鲜品平均分成 6 份，其中 5 份分别进行自然阴

干(S2)、自然晒干(S3)、热风烘干(S4)、真空冷冻

干燥(S5)和微波干燥(S6)处理至恒重，粉碎过 4 号

筛，置干燥器中。另一份为龙胆鲜品(S1，折干率

为 33.63%)。样品制备前，逐个测定样品的实际水

分含量。5 种干燥方法的干燥条件和折干率见表 1。 

表 1  5 种干燥方法下的干燥条件 

Tab. 1  The conditions of five drying methods 

干燥方法 干燥条件 
折干率/

% 
自然阴干(S2) 置阴凉通风处晾干 26.16

自然晒干(S3) 置通风处晒干 29.39

热风烘干(S4) 置 45 ℃烘箱中干燥 28 h 36.82

真空冷冻干燥(S5) 置真空冷冻干燥机(10 Pa，47 )℃ 中干燥 11 h 35.03

微波干燥(S6) 置微波炉中用中低火干燥 4.5 h 32.45

2.2  龙胆不同干燥方法所得样品 HPLC 特征图谱

的建立 

2.2.1  色谱条件  色谱柱：Welchrom C18(4.6 mm× 

250 mm，5 μm)；流动相：甲醇(A)-水(B)，梯度洗

脱 (0~25 min，8%→45%A；25~35 min，45%→ 

48%A；35~45 min，48%→65%A；45~50 min，65%→ 

90%A)；流速：1.0 mL·min1；进样量：10 μL；柱

温：25 ℃；检测波长：240 nm。 

2.2.2  溶液的制备  对照品溶液的制备：取龙胆

苦苷、獐牙菜苦苷、獐牙菜苷 3 种对照品适量，

精密称定，分别加甲醇制成浓度为 0.48 mg·mL1、

60 μg·mL1 及 30 μg·mL1 的对照品溶液。分别精

密量取各对照品溶液适量，加甲醇制成浓度为

0.16 mg·mL1，20，10 g·mL1 的混合对照品溶液。 

供试品溶液的制备：称取各样品粉末(过 4 号

筛)0.5 g，精密称定，精密加入甲醇 25 mL，称定

质量，超声提取 30 min，放冷，再次称重，甲醇

补足减失的质量，摇匀，过滤，滤液经 0.45 μm 微

孔滤膜滤过，取续滤液制成供试品溶液。另取龙

胆鲜品搅拌粉碎，称取同等质量，精密称定后同

法操作。所有供试品溶液均避光冷藏备用。 

2.2.3  仪器精密度试验  取同一份供试品溶液，

按“2.2.1”项下色谱条件连续进样 6 次，每次 10 μL，

记录特征图谱，测定各主要色谱峰的峰面积。测

定结果显示，各主要色谱峰的峰面积 RSD 为

2.41%~2.81%，表明仪器精密度良好。 

2.2.4  稳定性试验  取同一批次的龙胆粉末，按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，于 0，4，8，

12，24，48 h 精密吸取供试品溶液 10 μL 分别进样，

按“2.2.1”项下色谱条件测定，记录特征图谱，

测定各主要色谱峰面积。测定结果显示，各主要

色谱峰的峰面积 RSD 为 0.27%~1.76%，均符合要

求，表明 48 h 内供试品溶液稳定。 

2.2.5  重复性试验  取同一批的龙胆粉末，平行

精密称定 6 份，按“2.2.2”项下方法制备供试品

溶液，按“2.2.1”项下色谱条件测定，记录特征

图谱，测定各主要色谱峰的峰面积 RSD 为

0.10%~0.42%，说明本试验重复性良好。 

2.3  不同干燥方法所得样品 HPLC 特征图谱的测定 

分别将供试品溶液(S1~S6)按照“2.2.1”项下

色谱条件进样分析，每次 10 μL，测定样品的特征

图谱，应用国家药典委员会中药指纹图谱评价系

统(2012 版)，生成龙胆鲜品及不同干燥方法所得样

品的特征图谱，进行各样品间的相似度评价，经

色谱图匹配共获取 17 个共有峰。经过与混合对照

品比对，指认其中的 3 个共有峰，分别为 5 号峰(獐

牙菜苦苷)、7 号峰(龙胆苦苷)、9 号峰(獐牙菜苷)。

结果见图 1~2，表 2。 

 
图 1  龙胆鲜品及不同干燥方法所得样品的 HPLC 特征谱图 

Fig. 1  The HPLC characteristic fingerprints of fresh and 
different drying methods of Gentiana scabra Bge.  
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图 2  高效液相色谱图 
A混合对照品溶液；B供试品溶液；5獐牙菜苦苷；7龙胆苦苷；

9獐牙菜苷。 

Fig. 2  HPLC chromatograms  
Amixed standard solution; Bstandard solution; 5swertiamarin; 

7gentiopicroside; 9sweroside. 

表 2  龙胆鲜品及龙胆不同干燥方法 HPLC 特征图谱相似

度评价 

Tab. 2  Similarity evaluation for HPLC characteristic 
fingerprints of fresh and different drying methods of 
Gentiana scabra Bge.   

 S1 S2 S3 S4 S5 S6 
对照

指纹图谱

S1 1 0.999 0.999 0.999 0.999 0.997 0.999
S2 0.999 1 0.999 0.999 0.999 0.998 1 
S3 0.999 0.999 1 0.999 1 0.998 1 
S4 0.999 0.999 0.999 1 0.999 0.997 0.999
S5 0.999 0.999 1 0.999 1 0.998 1 
S6 0.999 0.998 0.998 0.997 0.998 1 0.998

对照指

纹图谱 
0.999 1 1 0.999 1 0.998 1 

由表 2 可知，与对照指纹图谱相比，鲜品及 5

种干燥方法得到的样品相似度均>0.9，说明 5 种干

燥方法对龙胆药材中的化学成分影响较小，样品

间差异相对较小。 

2.4  不同干燥方法样品中龙胆苦苷、獐芽菜苦苷

和獐芽菜苷的含量测定 

2.4.1  色谱条件  同“2.2.1”项下色谱条件。 

2.4.2  线性范围考察  精密称取龙胆苦苷对照品

12.00 mg，加甲醇定容至 5 mL，制成浓度为

2.4 mg·mL1 的对照品储备液，分别精密吸取该储

备液 0.1，0.2，0.3，0.4，0.5，1.0 mL 定容至 1 mL

量瓶中，加甲醇定容至刻度，依次精密吸取 10 μL

注入高效液相色谱仪，测定色谱峰面积。以龙胆

苦苷对照品进样量为横坐标(x，μg)，色谱峰面积

为纵坐标(y)，绘制标准曲线，经线性回归，方程

为：y=876.45x-18.319，r=0.999。测定结果显示龙

胆苦苷在 2.4~24 μg 内线性关系良好。 

另精密称取獐牙菜苦苷对照品 7.54 mg，加甲

醇定容至 25 mL，制成浓度为 0.301 6 mg·mL1 的

对照品储备液，分别精密吸取该储备液 0.5，1.0，

2.0，3.0，4.0，5.0 mL，置于 10 mL 量瓶中，加甲

醇定容至刻度，依次精密吸取 10 μL 注入高效液相

色谱仪，测定峰面积。以獐芽菜苦苷对照品进样

量为横坐标(x，μg)，色谱峰面积为纵坐标(y)，绘

制标准曲线，经线性回归，回归方程为：

y=1 668.4x+0.561 3，r=0.999 8。测定结果显示獐牙

菜苦苷在 0.150 8~1.508 0 μg 内线性关系良好。 

另精密称取獐牙菜苷对照品 7.53 mg，加甲醇

定容至 250 mL，制成浓度为 30.12 μg·mL1 的对照

品储备液，分别精密吸取该储备液 2，3，4，5，6，

7 mL，分别置 10 mL 量瓶中，加甲醇定容至刻度，

摇匀，各精密吸取 10 μL 注入高效液相仪，测定峰

面积。以獐芽菜苷对照品进样量为横坐标(x，μg)，

色谱峰面积为纵坐标(y)，绘制标准曲线，经线性

回归，回归方程为：y=1 864.4x-17.728，r=0.999 1。

测定结果显示獐牙菜苷在 0.060 24~0.210 84 μg 内

线性关系良好。 

2.4.3  仪器精密度试验  取同一份供试品溶液，

按“2.4.1”项下色谱条件连续进样 6 次，每次 10 μL，

记录特征图谱，分别测定龙胆苦苷、獐牙菜苦苷

及獐牙菜苷色谱峰的峰面积。测定结果显示，龙

胆苦苷、獐牙菜苦苷与獐牙菜苷色谱峰的峰面积

RSD 分别为 0.87%、1.06%及 0.97%，说明仪器精

密度良好。 

2.4.4  稳定性试验  取同一批次的龙胆粉末，按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，于 0，4，8，

12，24，48 h 精密吸取供试品溶液 10 μL 分别进样，

按“2.4.1”项下色谱条件测定龙胆苦苷、獐牙菜

苦苷及獐牙菜苷色谱峰的峰面积。结果提示：龙

胆苦苷、獐牙菜苦苷及獐牙菜苷色谱峰的峰面积

RSD 分别为 0.31%、0.47%与 0.98%，均符合要求。

说明 48 h 内供试品溶液稳定性良好。 

2.4.5  重复性试验  取同一批次的龙胆粉末 6 份，

精密称定，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，

按“2.4.1”项下色谱条件进样，测定龙胆苦苷、

獐牙菜苦苷、獐牙菜苷色谱峰的峰面积，并计算

其含量。结果显示，龙胆苦苷、獐牙菜苦苷及獐

牙菜苷的含量 RSD 分别为 0.06%，0.49%，1.27%，

表明本试验重复性良好。 
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2.4.6  加样回收率试验  称取已知含量的样品 6

份，每份 0.25 g，精密称定，分别精密加入一定量

的对照品溶液，按“2.2.2”项下方法制备供试品

溶液，测定回收率。测得龙胆苦苷平均回收率为

99.37%，RSD 为 0.53%；獐芽菜苦苷的平均回收

率为 97.59%，RSD 为 1.43%；獐牙菜苷的平均回

收率为 97.36%，RSD 为 1.47%，本试验加样回收

率符合有关规定。 

2.4.7  含量测定  取龙胆鲜品及不同干燥方法的

龙胆供试品溶液，按照“2.4.1”项下色谱条件分

别测定，计算各供试品溶液中龙胆苦苷、獐牙菜

苦苷、獐牙菜苷的含量(结果折合成干燥品计算)。

结果见表 3。 

表 3  样品含量测定结果(n=3) 

Tab. 3  Results of sample determination(n=3) 

样品 
含量/mg·g1 

龙胆苦苷 獐牙菜苦苷 獐牙菜苷 

S1 129.69 4.67 0.60 
S2 120.67 3.72 0.88 
S3  92.31 3.06 0.37 
S4  97.16 2.90 0.61 
S5  94.15 2.30 0.51 
S6  99.33 2.86 0.56 

由表 3 可知，5 种干燥方法对龙胆中 3 种主要

成分的含量均有不同程度的影响，其中龙胆苦苷

的含量是自然晒干<真空冷冻干燥<热风烘干<微

波干燥<自然阴干，獐牙菜苦苷的含量是真空冷冻

干燥<微波干燥<热风烘干<自然晒干<自然阴干，

獐牙菜苷的含量是自然晒干<真空冷冻干燥<微波

干燥<热风烘干<自然阴干。综上所述，自然阴干

样品中 3 种指标性成分含量 高，故选用自然阴

干方法。 

3  讨论 

龙胆药材的提取方法考察中分别采用了超

声、回流的方法，结果发现 2 种提取方法对龙胆

苦苷含量的影响较小，但超声提取中獐牙菜苦苷

和獐牙菜苷的含量明显高于回流提取，故本试验

选择超声提取方法。 

本试验分别对龙胆苦苷、獐牙菜苦苷和獐牙

菜苷对照品溶液进行全波长扫描，结果显示，龙

胆苦苷的 大吸收波长在 270 nm，獐牙菜苦苷和

獐牙菜苷的 大吸收波长分别在 236 nm 和

245 nm。中国药典 2015 年版中选用 270 nm 作为

龙胆苦苷的检测波长，而在 270 nm 处獐牙菜苦苷

和獐牙菜苷吸收不明显，因此为便于 3 种成分的

同时测定，选用 240 nm 作为检测波长。 

本试验建立了同时测定龙胆药材中龙胆苦

苷、獐牙菜苦苷及獐牙菜苷含量的 HPLC 方法，

该方法对龙胆中 3 种指标性成分的分离度高，峰

形良好，符合含量测定的要求。 

由本试验结果可知，采用自然阴干的方法，

龙胆中龙胆苦苷、獐牙菜苦苷及獐牙菜苷含量

高，而采用自然晒干、热风烘干与微波干燥这 3

种干燥方法时含量较低，这可能是由于干燥时的

温度促使龙胆苦苷、獐牙菜苦苷及獐牙菜苷中的

缩醛结构发生变化或温度升高促使药材自身的酶

解加快[12-13]。真空冷冻方法相对于鲜品来说含量

变化较大，且成本较高。综合以上因素，建议龙

胆鲜品 佳干燥方法为阴干法。 
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