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摘要# 目的!建立LHTF法同时测定老鹳草$1:>437%B3")/:233E._/-$’ 牻牛儿苗K:/237%(;1F.>43>47%J/00Z$和野老鹳
草$1:>437%’>:/"343>47%T$中没食子酸’ 原儿茶酸’ 柯里拉京’ 老鹳草素’ 鞣花酸’ 金丝桃苷和槲皮素的含有量& 方
法!分析采用 G8/04A6(<F)F";色谱柱 "#(& --g’P% --% ( "-$( 流动相乙腈)&P"!磷酸% 梯度洗脱( 体积流量
" -TQ-/A( 检测波长 #;& A- "& e*# -/A$’ *%& A- "*# e%# -/A$( 柱温 *& j& UHUU"IP& 软件进行数据分析& 结果!
*种老鹳草中 I 种成分含有量均依次为老鹳草素n柯里拉京n鞣花酸n没食子酸n原儿茶酸n金丝桃苷n槲皮素& 其
中% 没食子酸’ 槲皮素含有量呈显著性差异 "+O&P&($& 结论!I 种成分含有量在牻牛儿苗和野老鹳草中相近% 而在
老鹳草中较低&
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!!老鹳草药材始见于 /滇南本草0 )"* % /中国药
典0 #&"( 版规定其有 * 种不同来源% 分别为牻牛
儿苗 K:/237%(;1F.>43>47%J/00Z$’ 老鹳草 $1:>43&

7%B3")/:233E._/-$和野老鹳草 $1:>437%’>:/"343>&
47%T$)#* % 其主要化学成分包括黄酮’ 鞣质’ 有
机酸和挥发油)*)’* & 目前% 对老鹳草药材进行含有
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量测定的报道很多)()"&* % 但鲜有对这 * 种老鹳草多
指标成分测定及比较的研究)""* & 为了能够更加全
面有效地评价三者的质量% 本实验采用LHTF法同
时测定老鹳草药材中 I 种活性成分没食子酸’ 原儿
茶酸’ 柯里拉京’ 老鹳草素’ 鞣花酸’ 金丝桃苷和
槲皮素的含有量&
HI仪器与试药

G8/04A6""&& 色谱仪% 包括 F14-56.6/:A 化学工
作站 "美国 G8/04A6公司$( 电子天平 "德国 U.‘6:)
‘/@5公司$( 超声清洗器 "昆山市超声仪器有限公
司$& 没食子酸’ 原儿茶酸’ 槲皮素 "中国食品药
品检 定 研 究 院% 批 号 分 别 为 ""&;*")#&&*&#’
""&;&+)#&&%&’’ "&&&;")#&&’&% $( 柯里拉京’ 金
丝桃苷 "上海源叶生物科技有限公司% 批号分别
为HE&(#+UG"’’ KG&(&’VG"’$( 老鹳草素’ 鞣花
酸 "上海融禾医药科技有限公司% 批号分别为
"&&(&*’ &+"##I$& 乙腈’ 磷酸为色谱纯 "天津市
科密欧化学试剂有限公司$( 其他试剂均为分析
纯( 水为市售哇哈哈纯净水& #" 批药材均为野生%
经辽宁中医药大学尹海波教授鉴定分别为老鹳草
$-B3")/:233’ 牻牛儿苗 K-(;1F.>43>47%’ 野老鹳草
$-’>:/"343>47%% 样品信息见表 "&

表 HI样品信息
/01NHI=+%"O40(#"+"%30472&3

编号品种 产地 编号 品种 产地

U" 老鹳草 辽宁本溪 U"# 牻牛儿苗 吉林通化

U# 老鹳草 山东潍坊 U"* 牻牛儿苗 内蒙古通辽

U* 老鹳草 吉林临江 U"’ 牻牛儿苗 陕西咸阳

U’ 老鹳草 吉林敦化 U"( 野老鹳草 山东枣庄

U( 老鹳草 山东青岛 U"% 野老鹳草 山东胶南

U% 老鹳草 吉林白山 U"I 野老鹳草 湖南湘潭

UI 老鹳草 河北承德 U"; 野老鹳草 江西南昌

U; 牻牛儿苗 辽宁葫芦岛 U"+ 野老鹳草 江西抚州

U+ 牻牛儿苗 吉林白城 U#& 野老鹳草 河南洛阳

U"& 牻牛儿苗 黑龙江齐齐哈尔 U#" 野老鹳草 浙江临安

U"" 牻牛儿苗 内蒙古呼和浩特

JI方法与结果
#P"!试样的制备及色谱条件
#P"P"!对照品溶液的制备)"#*!称取没食子酸’ 原
儿茶酸’ 柯里拉京’ 老鹳草素’ 金丝桃苷’ 槲皮素
对照品 "P#(’ &P(+’ ;P+(’ ""P;’ &P%(’ &P"* -8%
置于 "& -T棕色量瓶中% 甲醇溶解并定容% 摇匀%
即得混合对照品溶液& 另称取干燥至恒重的鞣花酸
对照品 IP#( -8% 置于 ( -T棕色量瓶中% 二甲基
亚砜溶解并定容)"** % 摇匀% 即得&

#P"P#!供试品溶液的制备)"#*!精密称取 * 种老鹳
草药材粉末 "’& 目$ # 8% 置于圆底烧瓶中% 并加
入 #&& -T甲醇% 回流提取 " 1% 共 # 次% 合并滤液
蒸干% 甲醇定容至 #( -T棕色量瓶中% &P’( "-微
孔滤膜滤过% 取续滤液% 即得&
#P"P*!色谱条件!G8/04A6(<F)F";色谱柱 "#(&
--g’P% --% ( "-$( 流动相为乙腈 "G$ )
&P"!磷酸水溶液 "D$% 梯度洗脱 "& e"& -/A%
’! e(!G( "& e"( -/A% (! e"#!G( "( e#&
-/A% "#! e"’!G( #& e*& -/A% "’! e"(!G(
*& e’& -/A% "(! e#"!G( ’& e(& -/A% #"!G(
(& e%& -/A% #"!e’(!G( %& e%# -/A% ’(!G$(
柱温 *& j( 检测波长 #;& A- "& e*#-/A$ 和
*%& A- "*# e%# -/A$( 体积流量 " -TQ-/A( 进样
量 "& "T& 色谱图见图 "&

"$没食子酸!#$原儿茶酸!*$柯里拉京!’$老鹳草素!($鞣

花酸!%$金丝桃苷!I$槲皮素
"$8.00/9.9/Z!#$C‘:6:9.6491@/9.9/Z!*$9:‘/0.8/A!’$84‘.A//A

($400.8/9!.9/Z!%$1aC4‘/A!I$b@4‘946/A

图 HI?UC<色谱图
P#,NHI?UC<’*O"40(",O043

#P#!方法学考察
#P#P"!线性关系!精密量取混合和鞣花酸对照品
溶液各 #P( -T% 置于 ( -T棕色量瓶中% 甲醇和二
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甲基亚砜稀释至刻度% 摇匀% 连续稀释 ’ 次% 即得
一系列质量浓度溶液% 在 +#P"P*, 项色谱条件下
进样 "& "T分析& 以对照品质量浓度为横坐标
"X$% 峰面积为纵坐标 "b$ 进行回归% 结果见
表 #&

表 JId 种成分的标准曲线
/01NJI)(0+!0O!’.OQ&3"%3&Q&+’"+3(#(.&+(3

成分 标准曲线
线性范围Q

""8--Tk"$
:

没食子酸 bh"& *++Xp#’(P&; "(P% e#(& &P+++ I

原儿茶酸 bh"’ ";+Xk%%P&(; IP*; e""; &P+++ I

柯里拉京 bh"& #";Xk" &#*PI ""# e" I+& &P+++ +

老鹳草素 bh; #(+P+Xk" &(&P# "’% e# *%& &P+++ (

鞣花酸 bh"* %&*Xk" &*"P# +&P% e"’( &P+++ ;

金丝桃苷 bh;# &*’Xk%%’P&I ;P"* e"*& &P+++ I

槲皮素 bh"# ;(*Xp"&P((’ "P%* e#%P& &P+++ +

#P#P#!精密度试验!分别取同一混合及鞣花酸对
照品溶液% 在 +#P"P*, 项条件下重复进样 % 次%
测得没食子酸’ 原儿茶酸’ 柯里拉京’ 老鹳草素’
鞣花酸’ 金丝桃苷’ 槲皮素峰面积 KUY分别为
"P%%!’ "P;*!’ "PI’!’ "P((!’ "P#;!’
"P%+!’ "PII!% 表明仪器精密度良好&
#P#P*!稳定性试验!将供试品溶液 "U#&$ 置于
室温下% 于 &’ #’ ’’ %’ ;’ "& 1 进样检测% 测得
没食子酸’ 原儿茶酸’ 柯里拉京’ 老鹳草素’ 鞣花
酸’ 金丝桃苷’ 槲皮素峰面积KUY分别为 "P(+!’
"PI&!’ "P#+!’ "P(’!’ "P"#!’ "P;;!’
"P(+!% 表明供试品溶液在 "& 1内稳定性良好&
#P#P’!重复性试验!精密称取药材粉末 "U#&$ %
份% 按 +#P"P#, 项下方法制备供试品溶液% 在
+#P"P*, 项条件下测定% 测得没食子酸’ 原儿茶
酸’ 柯里拉京’ 老鹳草素’ 鞣花酸’ 金丝桃苷’ 槲
皮素峰面积KUY分别为 "P’I!’ "PI&!’ "P#&!’
"P(%!’ "P&’!’ "P%#!’ "P(*!% 表明该方法重
复性良好&
#P#P(!加样回收率试验!精密称取含有量已知的
样品药材 "U#&$ + 份% 每份 " 8% 每 * 份为 " 组%
每组按低’ 中’ 高质量浓度分别加入相当于药材含
有量 (&!’ "&&!’ "(&!的对照品% 按 +#P"P#,
项下方法制备供试品溶液% 在 +#P"P*, 项色谱条
件下分析% 结果见表 *&
#P*!结果与分析
#P*P"!含有量测定!精密吸取供试品溶液 "& "T%
在 +#$"$*, 项色谱条件下测定% 结果见表 ’ 和

图 #&
表 KI加样回收率试验结果

/01NKI;&3.2(3"%O&’"Q&O6 (&3(3

成分
原有量Q

-8
加入量Q

-8
测得量Q

-8
回收率Q

!
平均回收

率Q!
KUYQ!

没食子酸 &P%;I &P*’; "P&"% +;P"% +;PI% "P#I
&P%;I &P%+" "P*;( "&&P("
&P%;I "P&*( "P%;" +IP%#

原儿茶酸 &P*%# &P"%( &P("# +IP"( +;P%+ "P#’
&P*%# &P*%’ &PI#I "&&P"’
&P*%# &P(*; &P;;+ +;PI;

柯里拉京 IP*I( *P%*# "&P+;; ++P;* +;P*’ "P&;
IP*I( IP*I’ "’P’"I +IPI(
IP*I( ""P"#& ";P&#" +IP’’

老鹳草素 +P##% ’P%(" "*P;;% "&&P&I +IP+* "P%(
+P##% +P#’* "IPI(I +%P"’
+P##% "*P;+; ##P(%% +IP(+

鞣花酸 IP*++ *PI*# ""P#"& "&&PI" +;P’’ "PI&
IP*++ IP*;+ "’P*&# +%PI"
IP*++ ""P&+# ";P"&# +IP+&

金丝桃苷 &P#"I &P""% &P*#" +%P’& +IP;+ "P%;
&P#"I &P#*# &P’*% +IP"&
&P#"I &P**% &P((’ "&&P";

槲皮素 &P";( &P&;+ &P#%* +(P++ +IP%" "P%"
&P";( &P";’ &P*%; ++PI*
&P";( &P#%I &P’*+ +IP"#

表 TI含有量测定结果 $4,Y,&
/01NTI;&3.2(3"%’"+(&+(!&(&O4#+0(#"+$4,Y,&

编号
没食

子酸

原儿

茶酸

柯里

拉京

老鹳

草素
鞣花酸

金丝

桃苷
槲皮素

总含

有量
U" &P+% &P#; ’P(; (P** %P’’ &P#& &P"" "IP+&
U# &P(( &P"; #P%I #P;; *P*% &P"# &P&+ +P;(
U* "P&+ &P#& (P"( "&P;I ’P;; &P"% &P&; ##P’*
U’ &P’I &P"I ’P%( ’P#’ ’P#+ &P"% &P&’ "’P&#
U( "P’; &P*( "#P*# "’P*’ (P&I &P"I &P"% **P;&
U% &P#; &P"" #P;’ #P’% #P&+ &P"# &P&’ IP+’
UI &P;& &P#& #PI( #P(+ "P+( &P"* &P&# ;P’’
U; #P%* &P’" ""P’* ""P*" ’P;+ &P** &P&’ *"P&’
U+ &P%( &P"+ *P(* *P%I ’P;" &P"’ &P"* "*P#"
U"& &P#; &P"’ *P#; ’P"# *P*; &P"’ &P&( ""P*+
U"" #P’% &P"; ;P’" #;P(# IP;( &P%# &P#" ’;P#(
U"# "P&I &P#( (P"I (P#& *P(( &P"; &P&% "(P’;
U"* "P’I &P#; (P&+ (P"" *P’& &P"I &P&( "(P(I
U"’ #PI+ &P’I "#P%% ;PI" (P+" &P*’ &P&’ *&P+#
U"( &P’% &P*" %P’* #IP*" +P’" &P’; &P"* ’’P(*
U"% &P"; &P"( *P(& %P;& *P;( &P"I &P"; "’P;*
U"I &PI+ &P#; IP(; #&P#’ (P(% &P#" &P#& *’P;%
U"; &P’( &P#I %P(’ ’P+( ’P&I &P"I &P&+ "%P(’
U"+ &P*# &P## #PI’ (PI* (P*+ &P"( &P"I "’PI#
U#& &P%+ &P*% IP*; +P#* IP’& &P## &P"+ #(P’I
U#" &P*’ &P#’ ’P;I ’P"’ ’P"+ &P"& &P&+ "*P+I

#P*P#!各成分含有量及总含有量平均值的比较!
见图 * e’% 采用 UHUU "IP& 软件% 对 * 种老鹳草中
I 种成分含有量进行统计学分析& 结果表明% 仅原
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注! 将原儿茶酸’ 金丝桃苷’ 槲皮素的含有量均扩大 "& 倍

图 JI各成分含有量折线图
P#,NJIC#+&,O07*3"%’"+(&+(3"%Q0O#".3’"+3(#(.&+(3

图 KI各成分含有量平均值直观图
P#,NKI‘#3.02!#0,O043"%0Q&O0,&’"+(&+(3"%Q08

O#".3’"+3(#(.&+(3

图 TI各成分总含有量平均值直观图
P#,NTI‘#3.02!#0,O043"%0Q&O0,&("(02’"+8

(&+(3"%Q0O#".3’"+3(#(.&+(3

儿茶酸 "+h&P’** n&P&($’ 鞣花酸 "+h&P*I’ n
&P&($’ 槲皮素 "+h&P&%* n&P&($ 符合正态分
布& 将三者进行方差齐性检验% 发现原儿茶酸
"+h&P#%+ n&P&($’ 鞣花酸 "+h&P;&’ n&P&($’
槲皮素 "+h&P%+; n&P&($ 均满足% 再进行方差
分析% 结果见表 ( e%& 将不符合正态分布的其他 ’
种成分进行d‘@5R.0)J.00/5检验% 结果见表 I&
KI讨论与结论

由图 # 可知% * 种老鹳草中 I 种成分含有量由
高到低% 依次为老鹳草素’ 柯里拉京’ 鞣花酸’ 没
食子酸’ 原儿茶酸’ 金丝桃苷’ 槲皮素& 其中% 金
丝桃苷和槲皮素为黄酮类成分% 其他均为鞣质类成
分& 由图 * 和图 ’ 可知% 不同产地老鹳草中各成分
含有量平均值低于牻牛儿苗和野老鹳草% 其总含有

量平均值差异更明显% 而牻牛儿苗和野老鹳草基本
相近& 因此% 老鹳草的质量可能不如其他 # 种&

表 ]I方差分析

/01N]I9+0263#3"%Q0O#0+’&

成分 变异来源 平方和 22 均方 H +
原儿茶酸 组间 &P&"( # &P&&; &P;;’ &P’*"

组内 &P"(’ "; &P&&+ k k
总数 &P"I& #& k k k

鞣花酸 组间 +P+*" # ’P+%( "P((% &P#*;
组内 (IP’#; "; *P"+& k k
总数 %IP*(+ #& k k k

槲皮素 组间 &P&## # &P&"" *P+(# &P&*;
组内 &P&(& "; &P&&* k k
总数 &P&I# #& k k k

表 ZI多重比较结果

/01NZI;&3.2(3"%4.2(#72&’"470O#3"+3

样品S样品^
均值差
"S)̂$

标准误 显著性
+(!置信区间
下限 上限

" # k&P&&( +& &P&#; #’ &P;*I k&P&%( # &P&(* ’
* k&P&I" ("! &P&#; #’ &P&#" k&P"*& ; k&P&"# #

# " &P&&( +& &P&#; #’ &P;*I k&P&(* ’ &P&%( #
* k&P&%( %"! &P&#; #’ &P&*# k&P"#’ + k&P&&% *

* " &P&I" ("! &P&#; #’ &P&#" &P&"# # &P"*& ;
# &P&%( %"! &P&#; #’ &P&*# &P&&% * &P"#’ +

!!注! !表示均值差的显著性水平为 &P&(& 样品 " 为老鹳草% #

为牻牛儿苗% * 为野老鹳草

表 dI非参数检验结果

/01NdI;&3.2(3"%+"+870O04&(O#’(&3(3

成分 ’# 22 渐近显著性
没食子酸 %P(&; # &P&*+
柯里拉京 &P&&& # "P&&&
老鹳草素 &P&&& # "P&&&
金丝桃苷 &P&&& # "P&&&

!!采用 UHUU"IP& 统计软件% 对 * 种老鹳草中 I
种成分含有量进行分析% 发现三者没食子酸 "+h
&P&*+ O&P&(% 表 I$’ 槲皮素 "+h&P&*; O&P&(%
表 ($ 存在明显差异& 再对槲皮素成分进行多重比
较分析% 发现野老鹳草与老鹳草 "+h&P&#" O
&P&(% 表 %$’ 牻牛儿苗 "+h&P&*# O&P&(% 表 %$
组间差异有统计学意义% 结合槲皮素含有量平均值
"野老鹳草 &P"(& -8Q8’ 老鹳草 &P&II -8Q8’ 牻牛
儿苗 &P&;* -8Q8$ 可知% 野老鹳草中槲皮素成分
含有量高于其他 # 种&

综上所述% 本实验以 I 种成分含有量为指标%
采用LHTF法对 * 种老鹳草进行定量比较研究% 可
为 /中国药典0 中该药材用药的准确性以及质量
标准的制定提供一定参考依据&
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砂烫生附片与炮附片制备前后 Z 种生物碱的变化

陈!炯! !谭!鹏! !吴月娇! !秦语欣! !王!蕾! !李!飞!

"北京中医药大学! 北京 "&&"&#$

收稿日期! #&"()"&)&’

基金项目! 中医药行业科研专项 "#&""&I&&;$( 北京中医药大学在读研究生项目 "#&"()̂[D)fU&+’$

作者简介! 陈!炯 ""++&#$% 女% 硕士生% 研究方向为中药炮制& ,)-./0! 914A>/:A8;;%7"%*$9:-

!通信作者! 李!飞 ""+%’#$% 女% 硕士% 教授% 研究方向为中药炮制& ,)-./0! 02%%;75/A.$9:-

摘要# 目的!研究砂烫生附片代替炮附片 "砂烫黑顺片$ 的可能性& 方法!泥附子切片制成生附片后砂烫% 并观察
其外观性状& LHTF法测定单酯型 "苯甲酰新乌头原碱’ 苯甲酰乌头原碱’ 苯甲酰次乌头原碱$ 和双酯型 "新乌头
碱’ 乌头碱’ 次乌头碱$ 生物碱总含有量& 结果!两种炮制品外观性状均无明显差异& 砂烫生附片制备前双酯型生物
碱总含有量为 &P&%I (!% 制备后降为 &P&&" (!( 炮附片制备前后均检测不到& 砂烫生附片制备前单酯型生物碱总含
有量为 &P&"’ "!% 制备后增至 &P&*; #!( 炮附片制备前为 &P&"+ (!% 制备后降为 &P&"" ’!& 两者均符合 /中国药
典0 要求 "双酯型生物碱总含有量不得超过 &P&#&!$& 结论!砂烫生附片 "仲景制法$ 具有低毒高效的特点% 值得
深入研究&

关键词! 生附片( 炮附片( 砂烫( 生物碱( LHTF
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