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摘要# 目的!建立OYUN法同时测定 /中柴 # 号0 "川产北柴胡 B5C’15*58$%-/1/21DN&# 地上( 地下部分中柴胡皂苷
3( 柴胡皂苷=( 柴胡皂苷 @( 芦丁( 槲皮素( 异鼠李素( 山柰素的含有量’ 方法! /中柴 # 号0 甲醇提取液的分析采
用O;B/C940L[UD色谱柱 " #’( 22n%F) 22& ’F( "2#$ 以乙腈+(F"!磷酸为流动相& 梯度洗脱$ 体积流量
(F* 2UH246$ 柱温 $( d$ 检测波长 #"( 62’ 结果!, 种成分在各自范围内线性关系良好 "*#(F--- "#& 平均加样回
收率 -)F$(!a"(#F,!& EAD(F-’!a$F*!’ 样品地上部分含有大量黄酮& 而地下部分含有大量皂苷& 但几乎不含
黄酮’ 结论! /中柴 # 号0 地上部分 "茎( 叶# 也具有药用价值& 应引起重视’
关键词! /中柴 # 号0$ 化学成分$ OYUN
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!!柴胡为我国传统大宗常用中药& 药用历史悠
久& 在 #("’ 年版 +中国药典, 中收录的原植物有
# 种& 即北柴胡 B5C’15*58$%-/1/21DN&和狭叶柴

胡B5C’15*582$&*<&/1*-(&’-58J400@&)"* & 具有透表泄
热( 疏肝解郁( 升举阳气之功& 其中柴胡皂苷是柴
胡的主要化学成分& 具有抗炎( 抗病毒( 保肝等药
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理活性)#+$* $ 黄酮具有改善血液循环( 提高免疫
力( 抑菌( 杀菌的作用)%* ’ 目前& 对柴胡中以上 #
类成分的分析方法主要有分光光度法)’+)* ( OYUN
法),+** ( 毛细管电泳法)-* ( 近红外光谱法)"(*等’

/中柴 # 号0 为四川德培源中药科技开发有限
公司( 中国医学科学院药用植物研究所( 西南科技
大学等单位通过多年努力& 选育出通过专业主管权
威机构鉴定认证( 符合 #("’ 版 +中国药典, 要求
的北柴胡品种& 并在四川省广元市进行了大面积栽
培& 但尚无对其中皂苷与黄酮类成分分析的报道’
本研究采用OYUN+e_法对 /中柴 # 号0 地上( 地
下部分中柴胡皂苷 3( 柴胡皂苷 =( 柴胡皂苷 @(
芦丁( 槲皮素( 异鼠李素( 山柰素的含有量同时进
行测定& 该方法简便准确& 可为柴胡不同部位入药
及其综合利用提供科学依据& 避免资源浪费& 同时
也能为完善柴胡的质量评价体系提供理论基础’
IJ仪器与试药
"F"!仪器!e0W4̂3W/$((( DLUL双三元( 二维液
相色谱仪 "赛默飞世尔科技有限公司#$ c‘##((g
型超声波清洗仪 "昆山市超声仪器有限公司#$ E+
$(" 旋转蒸发器 "上海申顺生物科技有限公司#$
电子天平 "北京赛多利斯仪器系统有限公司& 精
度 (F(" 27#$ "("G+# 数显电热鼓风干燥箱 "上海
浦东荣丰科学仪器有限公司#$ 4̂004+‘超纯水机
"美国默克密理博有限公司#’
"F#!试药!柴胡皂苷3( 柴胡皂苷=( 柴胡皂苷 @(
异鼠李素( 山柰素对照品 "成都普菲德生物技术
有 限 公 司& 批 号 "%""#*( "%(*#(( "%"##((
"’"("(( "’(-#%& 含有量均#-*!#$ 芦丁( 槲皮
素对照品 "中国食品药品检定研究院& 批号
"(((*(+#("%(,( "(((*"+#("%()& 含有量分别为
-#F’!( -,F$!#’ 乙腈( 甲醇为色谱纯 "美国
M49T/C公司#$ 磷酸( 甲酸为分析纯 "成都市科龙
化工试剂厂#$ 水为超纯水 "自制#’ /中柴 # 号0
"地上( 地下部分# 购自四川德培源中药科技开发
有限公司& 产地绵阳安县花荄镇( 广元青川县竹园
镇( 马鹿乡 "#("$ a#("’ 年 $ 月( #("% 年 "" 月播
种& #(") 年 "" 月统一采收#& 经中国医学科学院
药用植物研究所魏建和研究员鉴定为正品’
KJ方法与结果
#F"!色谱条件!O;B/940L[UD色谱柱 "%F) 22n
#’( 22& ’ "2#$ 流动相乙腈 "G# +(F"!磷酸
"g#& 梯度洗脱 "( a’ 246& "(! a$(!G$ ’ a
#’ 246& ,(!G#$ 体积流量 (F* 2UH246$ 柱温

$( d$ 检测波长 #"( 62$ 进样量 "( "U’ OYUN色
谱图见图 "’

"&芦丁!#&槲皮素!$&柴胡皂苷 =!%&异鼠李素!’&柴胡

皂苷3!)&山柰素!,&柴胡皂苷 @

"&C:W46!#&X:/C=/W46!$&934]>93B>646 =!%&49>CT26/W46!’&934+

]>93B>646 3!)&]3/2B5/C>0!,&934]>93B>646 @

图 IJ样品*0D>色谱图
W#.PIJ*0D>’52"3,(".2,3)"%),386&)

#F#!对照品溶液制备!精密称取对照品柴胡皂苷3
,F(# 27( 柴胡皂苷=’F)( 27( 柴胡皂苷 @ *F#" 27(
芦丁 "(F($ 27( 槲皮素 )F$( 27( 异鼠李素
"F’# 27( 山柰素 )F)# 27& 置于 "( 2U量瓶中&
甲醇溶解并稀释至刻度& 摇匀& 制成质量浓度分别
为 (F,(#( (F’)(( (F*#"( "F(($( (F)$(( (F"’#(
(F))# 27H2U的对照品贮备液’ 再分别取 ,F("(
#F*#( %F""( #F(#( ,F-(( %F’$( %F%# 27& 置于
"( 2U量瓶中& 甲醇溶解并稀释至刻度& 摇匀& 制
成质量浓度分别为 (F,("( (F#*#( (F%""( (F#(#(
(F,-(( (F%’$( (F%%# 27H2U的对照品溶液’
#F$!供试品溶液制备!精密称取样品 "F( 7& 加入
甲醇 ’( 2U& 密塞& 超声 " #(( J( %( ]O8#
$( 246& 过滤& #( 2U甲醇分 # 次洗涤容器和药
渣& 合并洗液与滤液& 减压旋蒸& 残渣加甲醇溶解
并转移至 "( 2U量瓶中& 加甲醇稀释至刻度& 摇
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匀& (F%’ "2微孔滤膜滤过& 取续滤液& 即得’
#F%!线性关系考察!吸取对照品贮备液& 稀释至
初始质量 浓 度 的 "H#’(( "H"((( "H’(( "H#((
"H’( "H"& 取 "( "U注入色谱仪& 在 /#F"0 项色

谱条件下测定’ 以进样量为横坐标 "_#& 峰面积
为纵坐标 "R# 进行回归& 计算检出限 "AHKm$#
和定量限 "AHKm"(#’ 结果见表 "’

表 IJ各成分线性关系
<,4PIJD#-&,22&6,(#"-)5#8)"%],2#"+)’"-)(#(+&-()

成分 回归方程 线性范围H""7-2Uh"# * U[DH""7-Uh"# U[‘H""7-Uh"#

柴胡皂苷3 Rm(F()" "_o(F,-" " #F* a,((F( (F--- , *F* #-F(

柴胡皂苷= Rm(F(%- ,_h(F($’ * #F# a’)(F( (F--- ) ##(F( ,%(F(

柴胡皂苷 @ Rm(F(’" "_h(F#*( " $F$ a*#(F( (F--- " %-(F( " )#(F(

芦丁 Rm(F%*" )_h(F#,’ , %F( a" (((F( (F--- ) $$F( ""(F(

槲皮素 Rm"F’’) "_h"F(’" #F’ a)$(F( (F--- - -%F( $"(F(

异鼠李素 Rm"F(%" $_h#F",( % #F( a"’(F( (F--- % ’((F( " )’(F(

山柰素 Rm(F*$- "_h(F,(* ) #F) a))(F( (F--- % )F, ##F(

#F’!精密度试验!取 /#F#0 项下对照品溶液进
样 ) 次& 每次 "( "U& 测得柴胡皂苷 3( 柴胡皂苷
=( 柴胡皂苷 @( 芦丁( 槲皮素( 异鼠李素( 山柰
素峰面积 EAD分别为 (F*"!( (F’$!( (F%%!(
(F,"!( (F,$!( (F*-!( (F)%!& 表明仪器精密
度良好’
#F)!稳定性试验!将 /#F$0 项下供试品溶液在
/#F"0 项色谱条件下于 (( #( %( )( *( "( T 进样
"( "U& 测得地上部分柴胡皂苷3( 柴胡皂苷 @( 芦
丁( 槲皮素( 异鼠李素( 山柰素峰面积 EAD分别
为 "F’!( "F$!( (F**!( "F"!( "F,!( (F-"!&
地下部分柴胡皂苷3( 柴胡皂苷=( 柴胡皂苷 @分别
为 (F-)!( "F#!( (F,$!& 表明供试品溶液在 "( T
内稳定性良好’
#F,!重复性试验!取 /#F$0 项下供试品溶液 )
份& 进样 "( "U& 测得地上部分柴胡皂苷 3( 柴胡
皂苷 @( 芦丁( 槲皮素( 异鼠李素( 山柰素峰面积
EAD分别为 "F$!( "F)!( (F--!( "F#!( (F-"!(
(F,*!& 地下部分柴胡皂苷3( 柴胡皂苷=( 柴胡皂
苷 @ 分别为 "F"!( "F’!( (F*%!& 表明该方法
重复性良好’
#F*!加样回收率试验!精密称取样品地上( 地下
部分细粉各 $ 份& 每份 (F’ 7& 置于锥形瓶中& 精
密加入 (F,(" 27H2U柴胡皂苷3( (F#*# 27H2U柴
胡皂苷=( (F%"" 27H2U柴胡皂苷 @( (F#(# 27H2U
芦丁( (F,-( 27H2U槲皮素( (F%’$ 27H2U异鼠李
素( (F%%# 27H2U山柰素对照品溶液’ 按 /#F$0
项下方法制备供试品溶液 ) 份& 吸取 "( "U测定回
收率& 结果见表 # a$’
#F-!样品含有量测定!按 /#F$0 项下方法制备

!!!表 KJ各成分加样回收率试验 $地上部分% #NL&

<,4PKJ=&)+6()"%2&’"]&2S (&)()%"2],2#"+)’"-)(#(+&-()

$,&2#,68,2()% #NL&

成分
原有量H

27
加入量H

27
测得量H

27
回收率H

!
平均回收

率H!

EADH

!
柴胡皂苷3(F(,* - (F(,( ( (F"%, -,F#- -*F"% #F)

(F(*" $ (F(,( ( (F"’# "("F(

(F(," , (F(,( ( (F"$- -)F"%

柴胡皂苷= h (F(#* ( (F(#, " -)F,- --F(’ #F)

h (F(#* ( (F(#* ’ "("F*

h (F(#* ( (F(#, ) -*F’,

柴胡皂苷 @ (F"%" (F")% (F$(# -*F", -,F-, (F-’

(F"$* (F")% (F$(( -*F,*

(F"%( (F")% (F#-- -)F-’

芦丁 (F,*$ (F*(( "F’, -*F$* --F-* $F*

(F,,) (F*(( "F)" "(%F$

(F*"# (F*(( "F’- -,F#’

槲皮素 (F"’- (F"’* (F$"$ -,F%, -)F%" #F’

(F")# (F"’* (F$"( -$F),

(F")( (F"’* (F$"’ -*F"(

异鼠李素 (F#’" (F##’ (F%,* "((F- "((F( "F#

(F#’$ (F##’ (F%,’ -*F),

(F#’( (F##’ (F%,) "((F%

山柰素 (F"$* (F"$# (F#," "((F* -*F-- "F-

(F"$’ (F"$# (F#)$ -)F-,

(F"$’ (F"$# (F#)) --F#%

!!注! h表示该成分含有量低于检出限& 故计算加样回收率时

忽略不计

供试品溶液& 平行 $ 份& 在 /#F"0 项色谱条件下
测定& 结果见表 % a’’
LJ讨论
$F"!指标成分选择!虽然 +中国药典, 只规定了
柴胡药用成分为柴胡皂苷3和柴胡皂苷 @& 但经过
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!!表 LJ各成分加样回收率试验结果 $地下部分% #NL&
<,4PLJ=&)+6()"%2&’"]&2S (&)()%"2],2#"+)’"-)(#(+&-()

$+-!&2.2"+-!8,2()% #NL&

成分
原有量H

27
加入量H

27
测得量H

27
回收率H

!
平均回收

率H!

EADH

!
柴胡皂苷3 "F,% "F%( $F"* "(#F- "("F# "F*

"F,) "F%( $F"* "("F%
"F*" "F%( $F#( --F#-

柴胡皂苷= (F,," (F’)( "F$’ "($F% "(#F, (F-’
(F*(# (F’)( "F$* "($F#
(F,*" (F’)( "F$’ "("F)

柴胡皂苷 @ (F"%( (F")% (F$($ --F$- --F$- "F#
(F"$- (F")% (F$(% "((F)
(F"%( (F")% (F$(" -*F",

芦丁 h (F"(( (F"($ "($F( "((F( #F)
h (F"(( (F(-- ( --F((
h (F"(( (F(-* ( -*F((

槲皮素 h (F(,- ( (F(,) # -)F%) --F") $F#
h (F(,- ( (F(*" " "(#F,
h (F(,- ( (F(,, , -*F$’

异鼠李素 h (F(## ’ (F(#" * -)F*- -)F$( #F%
h (F(## ’ (F(#" " -$F,*
h (F(## ’ (F(## " -*F##

山柰素 h (F(#) % (F(#’ $ -’F*$ -*F-- $F$
h (F(#) % (F(#) " -*F*)
h (F(#) % (F(#, ( "(#F$

!!注! h表示该成分含有量低于检出限& 故计算加样回收率时

忽略不计

多年研究发现& 柴胡中还存在其他药用成分& 如黄
酮)""* ( 多糖)"#*等& 其中黄酮类成分芦丁具有抗

炎( 抗病毒( 保持( 恢复毛细血管正常等作用& 槲
皮素具有止咳祛痰( 平喘( 降压( 增强毛细血管抵
抗力( 增加冠脉血流量等作用& 山柰素对金黄色葡
萄球菌及伤寒杆菌( 绿脓杆菌( 痢疾杆菌等均有抑
制作用& 异鼠李素具有抗炎( 止咳祛痰( 消食化
滞& 活血散瘀等功效’ /中柴 # 号0 地上部分含有
大量黄酮和少量皂苷& 而地下部分含有大量皂苷&
但几乎不含黄酮& 从柴胡入药方面来看& 不同治疗
需求可采用不同药用部位& 有利于该药材综合利
用& 避免资源浪费& 也为全草用药提供了科学
依据’
$F#!提取方法优化!本实验考察了 ,(!( *(!(
-(!( "((!甲醇 % 种提取溶剂& 以及回流( 索氏(
超声 $ 种提取方法对提取率的影响& 发现 *(!甲
醇超声提取时提取效率最高’ 同时在考察超声时间
时发现& 超声 $( 246 以上时提取效率基本不变’
因此& 确定提取方法为 *(!甲醇超声提取 $( 246’
$F$!色谱条件优化
$F$F"!检测波长!将各成分进行全波长扫描& 发
现黄酮类成分在 #((( #’(( $)( 62左右有较大吸
收& 柴胡皂苷 3( 柴胡皂苷 =( 柴胡皂苷 @ 仅在
"-( a##( 62处存在末端吸收& 有机流动相在 "-( a
#(( 62吸收较大& 影响有效成分的测定’ 综合考
虑& 选择 #"( 62作为检测波长’

表 XJ各成分含有量测定结果 $地上部分% 3.\.% #NL&
<,4PXJ=&)+6()"%’"-(&-(!&(&23#-,(#"-"%],2#"+)’"-)(#(+&-()$,&2#,68,2()% 3.\.% #NL&

产地 播种时间 柴胡皂苷3 柴胡皂苷 @ 皂苷总量 芦丁 槲皮素 异鼠李素 黄酮总量

绵阳安县花荄镇 #("% 年 $ 月 (F$%% (F""’ (F%’- "F"" (F#*" (F$$) #F("

绵阳安县花荄镇 #("’ 年 $ 月 (F"%% (F#,’ (F%"- "F’% (F$"% (F#," #F’-

广元青川县竹园镇 #("$ 年 $ 月 (F"%# (F"), (F$(- %F#$ (F#,% (F%() ’F"-

广元青川县竹园镇 #("% 年 $ 月 (F#’% (F*,’ (F$%# #F,, (F$(" (F#"* $F)#

广元青川县马鹿乡 #("% 年 "" 月 (F()* (F($’ (F"($ ,F#’ (F$$- (F’’- *F,’

表 TJ各成分含有量测定结果 $地下部分% 3.\.% #NL&
<,4PTJ=&)+6()"%’"-(&-(!&(&23#-,(#"-"%],2#"+)’"-)(#(+&-()$+-!&2.2"+-!8,2()% 3.\.% #NL&

产地 播种时间 柴胡皂苷3 柴胡皂苷= 柴胡皂苷 @ 皂苷总量

绵阳安县花荄镇 #("% 年 $ 月 %F$- "F(% $F*( -F#$

绵阳安县花荄镇 #("’ 年 $ 月 $F%) "F)( #F,- ,F*’

广元青川县竹园镇 #("$ 年 $ 月 %F*) (F*,$ $F’* -F$"

广元青川县竹园镇 #("% 年 $ 月 %F"- "F’) #F#, *F(#

广元青川县马鹿乡 #("% 年 "" 月 ’F*$ (F-#- $F#) "(F(

$F$F#!流动相!有机相考察了甲醇( 乙腈& 水相
考察了水( (F"!磷酸’ 由于甲醇在 #"( 62波长处
紫外吸收较大& 基线漂移严重& 对测定结果影响较
大& 故有机相选择乙腈$ 乙腈+(F"!磷酸与乙腈+

水比较& 分离度更高& 峰形更好’ 因此& 最终选择
乙腈+(F"!磷酸作为流动相’
$F$F$!色谱柱!考察了Q[EgGRAg+N"* "#’( 22n
%F) 22& ’ "2#( Q[EgGR1SW/6@+N"* "#’( 22n

("#"
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%F) 22& ’ "2#( O;B/C940L[UD"#’( 22n%F) 22&
’F( "2#& 发现 Q[EgGR1SW/6@+N"* 和 Q[EgGR
Ag+N"*色谱柱分离效果不如O;B/C940L[UD色谱柱&
故选择O;B/C940L[UD色谱柱’
$F%!含有量分析! /中柴 # 号0 地下部分皂苷含
有量为 (F,*’!a"F(#!& 其中柴胡皂苷 3和柴胡
皂苷 @ 总含有量远高于 +中国药典, 规定的
(F$(!& 课题组前期研究也表明& 两者含有量高于
湖北( 甘肃( 陕西等地样品$ 其地上部分含有大量
黄酮和少量皂苷& 前者含有量 #F(" a*F,’ 27H7&
后者 (F("(! a(F(%)!’ 目前& 柴胡的药用部分
为根部& 而茎( 叶等地上部分被舍弃& 造成了药用
资源浪费& 故建议应重视这一部分& 以更合理地开
发柴胡药材’
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猴头菌丝固体培养物及胃乐宁片低聚糖部位的 *0D>7$D;B指纹图谱
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摘要# 目的!建立猴头菌 U1*-$-581*-/+$152丝固体培养物及胃乐宁片低聚糖部位的 OYUN+1UAD指纹图谱’ 方法!样
品水提液的分析采用J3W/C9RgC4@7/.̂ G24@/色谱柱 "%F) 22n"’( 22& $F’ "2#$ 以乙腈+(F#!醋酸铵为流动相&
梯度洗脱$ 体积流量 " 2UH246$ 柱温 %( d’ 结果!# 种OYUN+1UAD指纹图谱分别有 * 个和 - 个共有峰& 相似度分别
为 (F--% a(F-)) 和 (F--( a(F--,& 其中 $ 个为甘露醇( 乳糖和海藻糖& 在各自范围内线性关系良好 "*#(F--- (#&
平均加样回收率 -’F(*!a"(%F*#!& EAD"F"#!a#F-(!’ 结论!该方法简便( 快速( 准确& 可用于猴头菌丝固体
培养物及胃乐宁片的质量控制’
关键词! 猴头菌丝$ 固体培养物$ 胃乐宁片$ 低聚糖$ 甘露醇$ 乳糖$ 海藻糖$ OYUN+1UAD指纹图谱
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