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摘要!为更好地评价亚麻荠种子的质量!采用HGSR测定 #! 批亚麻荠种子的芦丁含量!并建立了亚

麻荠种子的HGSR指纹图谱!通过IRbQJ指纹图谱软件对不同产地亚麻荠种子指纹图谱进行相似

度分析% 结果表明!HGSR测定芦丁的标准曲线回归方程线性关系良好"$j"7'''$!平均加标回收

率为 ''73*E!#! 批亚麻荠种子指纹图谱相似度较高!标定 #, 个共有峰% HGSR指纹图谱方法稳定

性及重复性良好!可为亚麻荠种子的质量评价及质量控制提供依据%
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++亚麻荠"!(615&8( :('&?( S7#为一年生草本植

物$是一种古老的油料作物$属木兰纲$五桠果亚纲$

山柑目$十字花科$亚麻荠属"!(615&8(#

)# $3*

& 亚麻

荠种子中含有丰富的油脂%蛋白质%黄酮%植物甾醇

和微量元素)# $4*

& 此外$亚麻荠种子中芦丁含量较

高$药理学研究发现芦丁是一种良好的自由基清除

剂$具有抗脂质过氧化%保护急性缺血性损伤%抗癌

和防紫外线等作用), $##*

& 目前$针对亚麻荠的研究

主要是在种植方面$而对其种子的质量控制研究较

少& 为了更好地评价亚麻荠种子的质量$本文采用

HGSR对不同地区 #! 批的亚麻荠种子中芦丁含量

进行分析$并建立了亚麻荠种子的指纹图谱&

<=材料与方法

#7#+实验材料

#! 批亚麻荠种子$分别采自陕西岐山 "编号

J# fJ3#%青海民和"编号 J& fJ,#%甘肃和政"编号

J* fJ'#和河南汤明"编号 J#" fJ#!#!甲醇%石油

醚%甲酸等均为分析纯!乙腈为色谱纯!超纯水!芦丁

标准品"批号 #"""%" $!"#%###$中国药品检定所&

b-!"& 万分之一电子天平$上海梅特勒 $托利

多!(UD!!"F十万分之一电子天平%SR$!"(I高

效液相色谱仪 "配 JGF$b!"(二极管阵列检测

%!#
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器#$日本岛津!PD $%" 高速万能粉碎机!Lo$

4""-超声波提取仪&

#7!+实验方法

#7!7#+标准储备液的配制+

精确称取芦丁标准品适量$加甲醇溶解$摇匀$

配制质量浓度为 # &#473

!

B>/S的标准储备液$于

&i避光储存备用&

#7!7!+样品中芦丁含量测定

#7!7!7#+试样的制备

将烘干","i#后的亚麻荠种子用粉碎机粉碎

过 3 号筛$得到亚麻荠粉& 称取 #" B亚麻荠粉于索

氏提取器中$加入 !"" /S石油醚$回流提取 % K$将

去除油脂的粉末挥干$得到亚麻荠粕& 精密称取

#7" B亚麻荠粕$加入 4" /S%"E甲醇$称重$超声

提取 # K$冷却$再称重$用 %"E甲醇补足失重$摇

匀$过滤取滤液$过 "7&4

!

/滤膜待HGSR分析&

#7!7!7!+HGSR分析条件

(;B12=;]-821X_=pF)R#% 色谱柱"!4" //k&7,

//k4

!

/#!二极管阵列检测器"F(F#!柱温 34i!波

长 !%" ;/!流动相为乙腈")# $"7#E甲酸"(#!梯度洗

脱程序为 " f!" /1; #"E)

'

#*E )$3" f4" /1;

#*E)

'

!'E)!流速 #7" /S>/1;!进样量 #"

!

S&

#7!7!73+标准曲线的绘制

精密量取 "7!%"7&%"74%"7%%#73 /S标准储备

液$置于 #" /S容量瓶中$用甲醇定容$配制系列不

同质量浓度的标准工作溶液& 将系列不同质量浓度

的标准工作溶液注入高效液相色谱仪进行分析$以

芦丁的质量浓度"!#为横坐标%峰面积"-#为纵坐

标$绘制标准曲线$计算回归方程&

#7!7!7&+试样溶液的测定

将待测液进高效液相色谱仪分析$得到芦丁色

谱峰面积& 根据标准曲线回归方程得到试样溶液中

芦丁的质量浓度$再计算样品中芦丁含量&

>=结果与讨论

!7#+方法建立

!7#7#+分析时间的考察

取陕西岐山亚麻荠种子 J# 供试品溶液 #"

!

S$

注入高效液相色谱仪$通过梯度洗脱进行色谱峰分

离$运行 *4 /1;$记录色谱图& 结果发现$在 4" /1;

后无色谱峰出现$所以分析时间定为 4" /1;&

!7#7!+色谱柱的考察

选用 3 种不同型号的色谱柱进行分析$色谱柱

分别为 (B12=;]Y9\W0aJ)R#% 柱 "&7, //k!4"

//$4

!

/#%(B12=;]-821X_=pF)R#% 柱 "&7, //k

!4" //$4

!

/#和NURS-MFÙ R#% GC\0/1[ 892V/;

"&7, //k!4" //$4

!

/#& 结果发现$亚麻荠种

子中 #, 个共有峰成分在使用 (B12=;]-821X_=pF)

R#% 色谱柱时分离效果更好& 因此$采用 (B12=;]

-821X_=pF)R#% 色谱柱进行分析&

!7#73+提取方法考察

取陕西岐山亚麻荠种子$按 #7!7!7# 方法得到

亚麻荠粕& 取亚麻荠粕$分别采用 %"E甲醇超声提

取和回流提取各 # K$测得芦丁含量分别为 "7&,E

和 "7&4E$两种提取方法测定结果相当& 考虑回流

提取比较烦琐$故选用超声进行提取&

!7#7&+空白实验

取 %"E甲醇 #"

!

S注入高效液相色谱仪$按照

#7!7!7! 色谱条件记录色谱图$结果表明溶剂峰集

中在 3 /1;之前$对检测无干扰$故选用 %"E甲醇作

为溶剂进行试样的制备&

!7!+方法学考察

!7!7#+线性关系

按 #7!7!73 方法绘制标准曲线$计算得到回归

方程为-j% "&!7*!$# !'47*$在 !%73# f#%37''

!

B>/S范围内线性相关系数大于 "7'''$说明回归

方程线性关系较好&

!7!7!+重复性

取陕西岐山亚麻荠种子 J# 样品$按 #7!7!7# 的

方法平行制备样品溶液 , 份$按照 #7!7!7! 条件进

行测定$测得芦丁平均含量为 "7&,E$相对标准偏

差" J̀F#为 "7&,E& #, 个色谱峰相对保留时间"以

芦丁峰为参比#的 J̀F为 "74"E$相对峰面积"以

芦丁峰为参比#的 J̀F均小于 37"E$说明该方法

重复性良好$符合指纹图谱要求&

!7!73+稳定性

精密吸取陕西岐山亚麻荠种子 J# 样品溶液 #"

!

S$分别于 "%!%&%,%%%#!%!& K 注入高效液相色谱

仪按#7!7!7!条件进行测定$测得芦丁平均含量为

"7&,E$ J̀F为 "7%4E$#, 个色谱峰的相对保留时

间和相对峰面积的 J̀F均小于 37"E$说明供试品

溶液在 !& K内稳定$符合指纹图谱要求&

!7!7&+精密度

取陕西岐山亚麻荠种子 J# 样品溶液$连续进样

, 次$测得芦丁平均含量为 "7&,E$ J̀F为 "7%"E$

#, 个色谱峰的相对保留时间和相对峰面积的 J̀F

均小于 37"E$说明供试品溶液制备方法可操作性

强$精密度良好&

!7!74+回收率实验

取已知芦丁含量的同一批次的陕西岐山亚麻荠

种子 J# 样品共 , 份$称取 "74" B$精密加入 !7%3 /B

'!#

!"!# 年第 &, 卷第 ## 期+++++++++++++中+国+油+脂



芦丁标准品$按 #7!7!7# 方法制备供试品溶液$并按

#7!7!7! 条件进行分析$计算加标回收率$结果见表

#& 由表 # 可见$平均加标回收率为 ''73*E$ J̀F

为 "7,!E$说明该方法可行&

表 <=加标回收率 #-S?$

编号 称样量>B 芦丁含量>/B 芦丁加入量>/B 芦丁测量值>/B 回收率>E 平均回收率>E J̀F>E

# "74"# ! !73", !7%3" 47#!' ''7**

! "74"! " !73"' !7%3" 47"'% '%74&

3 "74"# # !73"4 !7%3" 47#"! '%7%3

& "74"# " !73"4 !7%3" 47##& ''7!*

4 "74"! " !73"% !7%3" 47#&4 #""7!&

, "74"# 4 !73"* !7%3" 47#!& ''74&

''73* "7,!

!73+样品含量测定

取不同地区亚麻荠种子样品$按 #7!7! 方法测

定芦丁含量$结果见表 !& 由表 ! 可见$陕西岐山%

青海民和%河南汤阴的亚麻荠种子中芦丁含量接近$

但与甘肃和政的含量有一定差异$甘肃和政的亚麻

荠种子中芦丁含量比较高&

表 >=不同地区亚麻荠种子#脱脂后$中芦丁

含量测定结果#-S?$

编号 来源 芦丁含量>E

J# 陕西岐山 # "7&,

J! 陕西岐山 ! "7&4

J3 陕西岐山 3 "7&,

J& 青海民和 # "7&'

J4 青海民和 ! "74"

J, 青海民和 3 "7&'

J* 甘肃和政 # "7*'

J% 甘肃和政 ! "7*%

J' 甘肃和政 3 "7*'

J#" 河南汤阴 # "7&4

J## 河南汤阴 ! "7&&

J#! 河南汤阴 3 "7&&

!7&+亚麻荠种子指纹图谱的建立及相似度评价

!7&7#+指纹图谱建立

分别称取 #! 批亚麻荠种子样品$采用 #7!7!7#

方法制备供试品溶液$按照 #7!7!7! 条件进行测定$

得到HGSR指纹图谱$结果见图 #& 从图 # 可以看

出$#! 批亚麻荠种子共得到 #, 个共有峰"# f#,#$

其中 #" 号峰为芦丁$由于芦丁在 #! 个样品中的峰

面积较大$且峰位居中$因此选择 #" 号峰为参比峰$

计算 #, 个共有峰的相对峰面积及相对保留时间$结

果分别见表 3 和表 && 由表 3 可见$平均相对峰面

积的 J̀F大于 #4E的成分有 #! 个$说明各样品的

共有成分含量存在差异$这可能与亚麻荠种子的产

地及采集时间有很大关系& 由表 & 可见$平均相对

保留时间的 J̀F在 "E f"7*#E之间$说明不同样

品相同成分的出峰时间稳定&

图 <=<> 批亚麻荠种子UHGO指纹图谱

表 ?=不同地区亚麻荠种子UHGO指纹图谱共有峰相对峰面积

峰号
不同样品编号的相对峰面积

J# J! J3 J& J4 J, J* J% J' J#" J## J#!

平均相对

峰面积
J̀F>E

# "7"!4 "7"!, "7"!3 "7"3% "7"&# "7"3* "7"&3 "7"&& "7"3' "7"4% "7"&* "7"&* "7"3' !,733

! "7#,# "7#,3 "7#,# "7##4 "7##4 "7##3 "7#'3 "7#'& "7#'! "7#&! "7#&3 "7#&! "7#43 #'74'

3 "7#33 "7#33 "7#3# "7#,4 "7#,, "7#,3 "7!,4 "7!,, "7!,4 "7!4! "7!44 "7!4! "7!"& !'7"&

& "7#"4 "7#"' "7#"* "7#'' "7!"" "7#', "7#,4 "7#,, "7#,4 "7#*" "7#*" "7#,, "7#," !#7,4

4 "7"3! "7"3& "7"3& "7"3& "7"3! "7"33 "7"!* "7"!* "7"!' "7"33 "7"34 "7"33 "7"3! %7,"

, "744* "74,% "74,3 "7*!, "7*3" "7*!4 "7%!& "7%!" "7%#3 "7,'! "7*"# "7,'' "7*"! #37,'

* "7"4! "7"4& "7"4& "7"&& "7"&& "7"&* "7"%" "7"%# "7"%* "7"** "7"%" "7"%! "7",4 !,73&

% "7"', "7#"# "7"'' "7",, "7",' "7"*# "7#!# "7#!# "7##' "7#!' "7#3# "7#3! "7#"& !37*,

' "73&% "7344 "734! "7&%% "7&'" "7&%* "7&&' "7&&' "7&&% "7&4# "7&44 "7&4& "7&3, #!7#%

#" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" "7""

"3#
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续表 ?

峰号
不同样品编号的相对峰面积

J# J! J3 J& J4 J, J* J% J' J#" J## J#!

平均相对

峰面积
J̀F>E

## "7"!& "7"3, "7"!" "7"&" "7"&" "7"&# "7"&# "7"&! "7"&& "7"&, "7"&4 "7"&' "7"3' !!7#'

#! "7#3' "7#&! "7#&! "73", "73"' "73## "7#&, "7#&* "7#4# "7#&4 "7#&* "7#4# "7#%, 3'7,&

#3 "7"4% "7"," "7"4, "7"!, "7"!% "7"!% "7"4" "7"4! "7"4! "7"&& "7"&& "7"&4 "7"&4 !,7&*

#& "7"%' "7"'" "7"%' "7"'! "7"'! "7"'" "7#&4 "7#&4 "7#&& "7#&! "7#&& "7#&3 "7##* !37%'

#4 "7#%" "7#%& "7#%# "7!*# "7!*! "7!*# "7!,% "7!,& "7!,& "7!*, "7!*3 "7!*& "7!&% #,7!3

#, "7"4# "7"4! "7"4" "7",' "7"*& "7"*& "7"%& "7"%3 "7"** "7"%" "7"** "7"*% "7"*# #*7**

表 @=不同地区亚麻荠种子UHGO指纹图谱共有峰相对保留时间

峰号
不同样品编号的相对保留时间

J# J! J3 J& J4 J, J* J% J' J#" J## J#!

平均相对

保留时间
J̀F>E

# "7#"# "7#"# "7#"! "7#"! "7#"" "7#"! "7#"# "7#"# "7#"# "7#"" "7#"# "7#"! "7#"# "7*#

! "7!!# "7!!! "7!!# "7!!! "7!!" "7!!# "7!!# "7!!# "7!!! "7!!# "7!!" "7!!! "7!!# "733

3 "7!*" "7!*# "7!*" "7!*# "7!*# "7!*" "7!*# "7!*" "7!*# "7!*" "7!*# "7!*" "7!*# "7#'

& "73"% "73"% "73"' "73"* "73"% "73"% "73"' "73"* "73"' "73"% "73"* "73"% "73"% "7!&

4 "73&, "73&4 "73&, "73&* "73&, "73&, "73&, "73&4 "73&, "73&, "73&4 "73&* "73&, "7#'

, "7&"* "7&"* "7&"% "7&"* "7&"% "7&", "7&"* "7&"* "7&"* "7&", "7&", "7&"* "7&"* "7#,

* "7*!' "7*!' "7*3" "7*!' "7*!' "7*!% "7*3" "7*!' "7*!' "7*!% "7*!' "7*!' "7*!' "7"%

% "7*&, "7*&4 "7*&* "7*&* "7*&, "7*&, "7*&4 "7*&, "7*&, "7*&4 "7*&* "7*&* "7*&, "7##

' "7%3! "7%3! "7%33 "7%3! "7%3# "7%33 "7%3! "7%3! "7%3# "7%33 "7%3! "7%3! "7%3! "7"%

#" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" #7""" "7""

## #7"33 #7"3& #7"33 #7"33 #7"33 #7"3! #7"33 #7"3& #7"33 #7"33 #7"3! #7"33 #7"33 "7",

#! #7",* #7",* #7",, #7",% #7",, #7",% #7",, #7",* #7",* #7",% #7",* #7",, #7",* "7"*

#3 #7!3' #7!3% #7!3' #7!&" #7!3% #7!3% #7!3' #7!&" #7!&" #7!3% #7!3' #7!3% #7!3' "7"*

#& #7!%, #7!%, #7!%* #7!%* #7!%4 #7!%4 #7!%* #7!%* #7!%, #7!%, #7!%, #7!%4 #7!%, "7",

#4 #73** #73** #73** #73*% #73*, #73** #73*% #73*, #73** #73** #73** #73*, #73** "7"4

#, #7&"& #7&"3 #7&"4 #7&"& #7&"& #7&"& #7&"3 #7&"4 #7&"& #7&"& #7&"3 #7&"& #7&"& "7"4

!7&7!+相似度评价

采用-中药指纹图谱相似度评价系统"IRbQJ$

!"#! 版#.对亚麻荠种子指纹图谱进行评价$以陕西

岐山亚麻荠种子 J# 样品色谱图作为参照图谱$利用

中位数法进行多点校正$并生成对照指纹图谱$结果

见图 !& #! 批亚麻荠种子指纹图谱与对照指纹图谱

的相似度见表 4& 由表 4 可见$ #! 批亚麻荠种子指

纹图谱与对照指纹图谱的相似度均大于 "7'*$说明

不同产地亚麻荠种子质量相对稳定&

图 >=亚麻荠种子的对照指纹图谱

表 A=<> 批亚麻荠种子指纹图谱与对照指纹图谱的相似度

编号 相似度 编号 相似度

J# #7""" J*# #7"""

J! "7''' J%# "7'%"

J3 #7""" J'# "7'%#

J& "7'*% J#" "7'%*

J4 "7'*% J## "7'%,

J, "7'*% J#! "7'%,

?=结=论

本研究在不同的色谱柱和不同的提取条件

下$考察了色谱峰的分离效果和含量$结果表明$采

用 %"E甲醇为提取溶剂对亚麻荠种子中的芦丁进

行超声提取$采用(B12=;]-821X_=pF)R#% 色谱柱$

乙腈$"7#E甲酸梯度洗脱$出峰较多$芦丁和其他

杂质峰可达到较好分离$峰形较好%保留时间较适

宜$且指纹图谱的峰数较多$基线较平稳$同时方法

具有良好重现性&
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以芦丁作为质控指标$对不同地区的亚麻荠种

子进行测定$发现相同地区的亚麻荠种子芦丁成分

含量接近$不同地区的芦丁含量有差异$其中甘肃和

政的亚麻荠种子芦丁含量明显高于其他 3 个地区$

这可能与各地的生长环境不同有关& 同时$对 #! 批

亚麻荠种子指纹图谱进行研究$确定了指纹图谱的

检测方法$采用 -中药指纹图谱相似度评价系统

"!"#! 年版#.进行相似度评价$得到 #, 种共有成

分$不同批次 #, 个共有成分的相对峰面积的 J̀F

大于 #4E的成分有 #! 个$各样品的共有成分在含

量上存在一定差异$可能与亚麻荠种子的产地及采

集时间有很大关系& #! 批亚麻荠种子的指纹图谱

相似度均在 "7'* 以上$从指纹图谱的峰差异及整体

性评价可以看出$不同来源亚麻荠种子样品之间既

有较好的相关性$又有区别& 本文首次将 HGSR$

F(F方法应用于亚麻荠种子的指纹图谱研究$方法

学各项考察结果均符合指纹图谱研究的技术要求$

结合指纹图谱方法控制亚麻荠种子的质量$可为亚

麻荠种子全面质量评价和有效性研究提供依据&
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