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摘要： 目的　 建立 ＨＰＬＣ 法测定不同产地半夏及其伪品中尿苷、 肌苷、 鸟苷和腺苷的含有量。 方法　 半夏水溶液的分

析采用 Ａｇｉｌｅｎｔ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ⁃Ａｑ Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃水， 梯度洗脱； 体积流量１ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
检测波长 ２６０ ｎｍ； 柱温 ２５ ℃。 结果 　 尿苷、 肌苷、 鸟苷、 腺苷分别在 ０􀆰 ００２ ０ ～ ０􀆰 ０４０ μｇ ／ ｍＬ （ ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ ２）、
０􀆰 ００２ ４～０􀆰 ０４８ μｇ ／ ｍＬ （ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ４）、 ０􀆰 ０３２ ３～ ０􀆰 ３２３ μｇ ／ ｍＬ （ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ９）、 ０􀆰 ００２ ９～ ０􀆰 ０５８ μｇ ／ ｍＬ （ ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ １） 范

围内线性关系良好； 平均回收率 （ ＲＳＤ） 分别为 １００􀆰 ４９％ （ ２􀆰 ０５％ ）、 １００􀆰 １９％ （ １􀆰 １６％ ）、 ９８􀆰 ９９％ （ １􀆰 ９２％ ）、
１００􀆰 １２％ （１􀆰 ６５％ ）。 结论　 该方法准确稳定， 重复性好， 可用于半夏的质量控制。
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　 　 半夏为天南星科植物半夏 Ｐｉｎｅｌｌｉａ ｔｅｒｎａｔａ
（Ｔｈｕｎｂ．） Ｂｒｅｉｔ． 的块茎， 具有燥湿化痰、 降逆止

呕、 消痞散结之功效［１］， 为临床常用中药， 主产

于甘肃、 贵州、 湖北等地。

半夏质量的优劣越来越受到人们的关注， 其主

要药效成分受到土壤、 水分、 气候、 光辐射、 生物

传播等环境条件的影响， 化学成分的含有量差异

很大。
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目前文献报道的半夏的化学成分主要为生物碱

类、 挥发油、 核苷类成分［２⁃５］。 吴皓等［５］ 从半夏中

分离得到肌苷被作为其主要指标性成分， 核苷类成

分具有广泛的生理活性。
目前有研究［６⁃７］ 报道半夏代表性成分的含有量

测定主要为生物碱类， 部分关于核苷类成分的含有

量测定方法［８⁃１１］； 许宏亮等［１２］ 通过对半夏皮与块

茎中 ４ 类成分进行分析； 阮洪根等［１３］ 则对不同规

格中半夏的核苷类成分进行分析。 但对于不同产地

半夏及其伪品中多种核苷类成分的含有量测定较

少， 特别是肌苷的含有量测定较少。 由于半夏的价

格较贵， 市场上诸多伪品， 如水半夏、 天南星等直

接影响其质量， 主要从性状、 显微等鉴别方法进行

区分， 无法实现定量鉴别［１４⁃１６］。
为了更好的探索不同产地半夏及其伪品中核

苷类成分的含有量， 建立多种核苷类成分的检测

方法， 更好的区分半夏及其伪品。 本实验分别收

集了来自甘肃、 贵州、 云南、 河北、 湖北的正品

生旱半夏及来源于江西鞭檐犁头尖生水半夏、 天

南星、 河北掌叶半夏、 东北生天南星等， 对尿

苷、 肌苷、 鸟苷、 腺苷的含有量进行测定， 以期

建立快捷、 方便、 可靠的方法检测半夏中 ４ 种核

苷类成分， 为不同产地半夏及其伪品的评价提供

参考依据。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 ＢＳ２００Ｓ 电子天平 （杭州康纳科技有限

公司）； Ｍｅｔｔｌｅｒｔｏｌｅｄｏ 电子分析天平 （百万分之一，
瑞士梅特勒⁃托利多公司）； ＤＬ⁃７２０Ｄ 超声波清洗器

（杭州法兰特超声波科技有限公司）； ＲＪ⁃ＴＧＬ⁃１６Ｃ
型高速离心机 （成都智楷分离科技有限公司）；
ＵＰＨ⁃Ⅱ⁃１０７ 型优普超型纯水器 （西安优普仪器设

备有限公司）； 皖仪 Ｌ６００ 高效液相色谱仪 （安徽

皖仪科技股份有限公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 对照品尿苷 （批号 １７０３２９， 纯

度≥９８％ ）、 肌苷 （批号 １６１０１３， 纯度≥９８％ ）；
鸟苷 （批号 １３０１０７， 纯度≥９８％ ）、 腺苷 （批号

１７０４１７， 纯度≥９８％ ）， 均购于成都普菲德生物技

术有限公司。 乙腈 （色谱纯）； 高纯水 （自制）。
９ 批药材经亳州职业技术学院刘耀武教授鉴定

为 天 南 星 科 植 物 半 夏 属 半 夏 Ｐｉｎｅｌｌｉａ ｔｅｒｎａｔａ
（Ｔｈｕｎｂ．） Ｂｒｅｉｔ． 的干燥块茎、 天南星科犁头尖属

水半夏 Ｔｙｐｈｏｎｉｕｍ ｆｌａｇｅｌｌｉｆｏｒｍｅ （ Ｌｏｄｄ．） Ｂｌｕｍｅ． 的

干燥块茎、 天南星科植物异叶天南星 Ａｒｉｓａｅｍａ
ｈｅｔｅｒｏｐｈｙｌｌｕｍ Ｂｌ． 的干燥块茎、 天南星科植物半夏

属掌叶半夏 Ｐｉｎｅｌｌｉａ ｐｅｄａｔｉｓｅｃｉａ Ｓｃｈｏｔｔ． 的干燥块茎。
信息见表 １。

表 １　 样品信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ
编号 品名 产地 类别

１ 生半夏 甘肃

２ 生半夏 贵州

３ 生半夏 云南

４ 生半夏 河北

５ 生半夏 湖北

正品

６ 水半夏 江西

７ 天南星 未知

８ 掌叶半夏 河北

９ 生天南星 东北

伪品

２　 方法与结果

２􀆰 １　 溶液制备

２􀆰 １􀆰 １　 对 照 品 溶 液 　 精 密 称 取 尿 苷 对 照 品

１０􀆰 １０８ ｍｇ， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 加水溶液溶解并

定容至刻度， 精密量取 １ ｍＬ 置于 １００ ｍＬ 量瓶中，
加水溶解并定容至刻度， 得尿苷对照品溶液。

精密称取肌苷对照品 １２􀆰 １４５ ｍｇ， 置于 １０ ｍＬ
量瓶中， 加水溶解并定容至刻度， 精密量取１ ｍＬ
置于 １００ ｍＬ 量瓶中， 加水溶解并定容至刻度， 得

肌苷对照品溶液。
精密称取鸟苷对照品 １６􀆰 １２８ ｍｇ， 置于 １０ ｍＬ

量瓶中， 加水溶解并定容至刻度， 精密量取１ ｍＬ
置于 １００ ｍＬ 量瓶中， 加水溶解并定容至刻度， 得

鸟苷对照品溶液。
精密称取腺苷对照品 １４􀆰 ６８２ ｍｇ， 置于 １０ ｍＬ

量瓶中， 加水溶解并定容至刻度， 精密量取１ ｍＬ
置于 １００ ｍＬ 量瓶中， 加水溶解并定容至刻度， 得

腺苷对照品溶液。
２􀆰 １􀆰 ２　 供试品溶液　 称定半夏正品粉末 （过 ３ 号

筛） 约 ２ ｇ， 置具塞锥形瓶中， 精密加入水２０ ｍＬ，
称定质量， 超声处理 ４５ ｍｉｎ （ ５００ Ｗ， ４０ ｋＨｚ），
冷却至室温， 再称定质量， 用纯水补足减失质量，
全部转移至离心管中， ４ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ离心５ ｍｉｎ， 取

上清液 １􀆰 ５ ｍＬ， 经０􀆰 ２２ μｍ 微孔滤膜过滤， 即得。
２􀆰 ２　 色谱条件　 Ａｇｉｌｅｎｔ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ⁃ＡｑＣ１８色谱柱

（４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈 （Ａ） ⁃高
纯水 （Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～ １５ ｍｉｎ， １００％ Ｂ； １５ ～
２０ ｍｉｎ， １００％ ～９７％ Ｂ； ２０ ～ ３０ ｍｉｎ， ９７％ ～ ８５％ Ｂ；
３０～ ４０ ｍｉｎ， ８５％ ～ ８０％ Ｂ； ４０ ～ ５０ ｍｉｎ， ８０％ ～
１００％ Ｂ）； 检测波长 ２６０ ｎｍ； 柱温 ２５ ℃； 体积流

量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 进样量 ２０ μＬ。 色谱图见图 １。
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１． 尿苷　 ２． 肌苷　 ３． 鸟苷　 ４． 腺苷

１． ｕｒｉｄｉｎｅ　 ２． ｉｎｏｓｉｎｅ　 ３． ｇｕａｎｏｓｉｎｅ　 ４． ａｄｅｎｏｓｉｎｅ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

２􀆰 ３　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 １　 线性关系考察 　 分别精密量取 “２􀆰 １􀆰 １”
项下尿苷、 肌苷、 腺苷对照品溶液 ０􀆰 １、 ０􀆰 ５、 １、
１􀆰 ５、 ２􀆰 ０ ｍＬ 置 １０ ｍＬ 量瓶中， 用高纯水稀释至刻

度， 摇匀， 得到不同浓度的进样对照品溶液。 分别

精密量取 “２􀆰 １􀆰 １” 项下配制的鸟苷对照品溶液 １、
２、 ３、 ５、 １０ ｍＬ 置 １０ ｍＬ 量瓶中， 用高纯水稀释

至刻度， 摇匀， 得到不同浓度的鸟苷进样对照品溶

液。 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下， 分别以上述各对照

品溶液进样， 每个浓度进样 ３ 次， 记录峰面积， 取

峰面积的平均值。 以峰面积为纵坐标 （Ｙ）， 对照

品的质量浓度为横坐标 （Ｘ） 进行回归， 结果见表

２。 表明各成分在各自范围内线性关系良好。

表 ２　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１）
尿苷 Ｙ＝ ４６􀆰 ４９２Ｘ＋１􀆰 ６４７ ０􀆰 ９９９ ２ ０􀆰 ００２ ０～０􀆰 ０４０
肌苷 Ｙ＝ １４􀆰 ８５Ｘ＋０􀆰 ２４３ ７ ０􀆰 ９９９ ４ ０􀆰 ００２ ４～０􀆰 ０４８
鸟苷 Ｙ＝ ３９􀆰 ８０４Ｘ－０􀆰 ６５６ ３ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０３２ ３～０􀆰 ３２３
腺苷 Ｙ＝ ５１􀆰 ４３９Ｘ＋１􀆰 ４９９ ０􀆰 ９９９ １ ０􀆰 ００２ ９～０􀆰 ０５８

２􀆰 ３􀆰 ２　 精密度试验　 分别量取尿苷、 肌苷、 鸟苷、
腺苷对照品溶液适量， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进

样， 进样量 ２０ μＬ， 重复 ６ 次， 记录色谱峰面积，
ＲＳＤ （ ｎ ＝ ６） 分 别 为 ０􀆰 １６％ 、 ０􀆰 ２１％ 、 ０􀆰 ９４％ 、
０􀆰 ０６％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ３　 重复性试验　 精密称取河北产生旱半夏正

品样品 ６ 份， 取 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下供试品溶液， 在
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“２􀆰 ２” 项色谱条件下进样， 记录色谱峰面积， 结

果尿苷、 肌苷、 鸟苷、 腺苷的 ＲＳＤ （ ｎ ＝ ６） 分别

为 ０􀆰 １６％ 、 ０􀆰 ５９％ 、 ０􀆰 ４３％ 、 ０􀆰 ４１％ ， 表示该方法

重复性良好。
２􀆰 ３􀆰 ４　 稳定性试验　 取来源于河北生半夏供试品

溶液， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 １６、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 ２” 项

色谱条件下进样， 记录峰面积， 尿苷、 肌苷、 鸟

苷、 腺苷的 ＲＳＤ （ｎ ＝ ６） 分别为 ０􀆰 ０５％ 、 ０􀆰 ０３％ 、
０􀆰 ３２％ 、 ０􀆰 ２７％ ， 表明供试品溶液在 ２４ ｈ 内稳定性

良好。
２􀆰 ３􀆰 ５　 加样回收率试验　 取 ６ 份已知含有量的河

北生半夏样品约 １ ｇ， 精密称定， 置具塞锥形瓶中，
分别精密加入已知含有量的尿苷、 肌苷、 鸟苷、 腺

苷对照品溶液各 １ ｍＬ， 按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法制备

供试品溶液， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样， 计算

加样回收率。 结果见表 ３。
表 ３　 各成分加样回收率试验结果 （ｎ＝６）

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
（ｎ＝６）

成分 原有量 ／ ｍｇ 加入量 ／ ｍｇ 测得量 ／ ｍｇ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％
尿苷 ０􀆰 ０１２ ９ ０􀆰 ０１０ １ ０􀆰 ０２３ ０ １００􀆰 ４９ ２􀆰 ０５
肌苷 ０􀆰 ００４ ６ ０􀆰 ０１２ １ ０􀆰 ０１６ ６ １００􀆰 １９ １􀆰 １６
鸟苷 ０􀆰 ０１３ １ ０􀆰 ０１６ １ ０􀆰 ０２９ １ ９９􀆰 ８９ １􀆰 ９２
腺苷 ０􀆰 ０２６ ７ ０􀆰 ０１４ ６ ０􀆰 ０４１ ２ １００􀆰 １２ １􀆰 ６５

２􀆰 ４　 样品含有量测定　 对 ９ 批样品中 ４ 种不同的

核苷类成分尿苷、 肌苷、 鸟苷、 腺苷进行测定， 结

果见表 ４。
表 ４　 各成分含有量测定结果 （ｎ＝６， μｇ ／ ｇ）

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ
ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ（ｎ＝６，μｇ ／ ｇ）

编号 样品 产地 尿苷 肌苷 鸟苷 腺苷

１ 生半夏 甘肃 １７２􀆰 ００ ８９􀆰 ８０ １４６􀆰 ００ １１６􀆰 ００
２ 生半夏 贵州 — — １２􀆰 ６０ —
３ 生半夏 云南 １３􀆰 １０ — ７􀆰 ８３ —
４ 生半夏 河北 １２２􀆰 ００ ４３􀆰 ５０ １２６􀆰 ００ ２５７􀆰 ００
５ 生半夏 湖北 ７􀆰 ２４ ２１􀆰 １０ — １１􀆰 ５０
６ 水半夏 江西 ７４􀆰 ３０ １０１􀆰 ５０ ９􀆰 ３９ １２８􀆰 ００
７ 天南星 未知 ８６􀆰 ５０ ９６􀆰 ６０ — ６９􀆰 ６０
８ 掌叶半夏 河北 ３８７􀆰 ００ １２７􀆰 ７０ １９６􀆰 ００ ３４５􀆰 ００
９ 生天南星 东北 — ８４􀆰 ３０ １８􀆰 ２０ —

　 　 注：“—”表示低于定量限。

３　 结果与讨论

３􀆰 １　 含有量比较　 研究结果表明， 不同产地的半

夏与其伪品中各核苷的含有量差别较大， 其中肌苷

在贵州、 云南产半夏中未检出； 腺苷在贵州、 云南

产半夏及东北生天南星片中未检出； 鸟苷在湖北产

半夏及天南星中未检出； 尿苷在贵州半夏与东北生

天南星中未检出。 半夏中 ４ 种核苷总量在 １２􀆰 ６ ～
５２３􀆰 ８０ μｇ ／ ｇ 之 间， 水 半 夏 中 核 苷 总 量 为

３１３􀆰 １９ μｇ ／ ｇ， 天南星中核苷总量为 ２５２􀆰 ７ μｇ ／ ｇ，
掌叶半夏核苷总量为 １ ０５５􀆰 ７０ μｇ ／ ｇ， 生天南星片

核苷总量为 １０２􀆰 ５ μｇ ／ ｇ。
在采集的半夏样品中， 甘肃产半夏中肌苷、 鸟

苷、 尿苷含有量较其他产地略高。 目前市场上所用

半夏产地也以甘肃为多； 而在贵州产半夏中仅检测

出鸟苷， 肌苷、 腺苷、 尿苷均未被检出， 这与其余

４ 个产地半夏正品检测结果出入较大， 此数据是否

具有代表性， 还有待进一步实验。 通过对现阶段市

场流通半夏伪品采样进行检测发现， 掌叶半夏所含

肌苷、 腺苷、 尿苷和鸟苷的含有量均较大， 甚至比

半夏正品的含有量大。 目前市场上多用掌叶半夏混

为天南星入药， 甚至有多数省份将掌叶半夏看为质

量较优的天南星药材， 同时也存在与半夏通用的情

况［１７⁃１８］， 这可能与掌叶半夏中核苷类成分含有量

较多有关。 有文献研究报道， 水半夏与半夏的药理

作用基本相似， 临床上可局部作为半夏的代

替品［１９⁃２０］。
３􀆰 ２　 提取方法及色谱条件选择　 本实验选择纯水、
甲醇、 乙醇、 甲醇⁃水、 乙醇⁃水等作为提取溶剂，
结果显示纯水的提取效率较高。 在提取方法的选择

上， 考察回流提取法、 超声提取法等， 结果超声提

取效率较高。 选择超声法提取的同时， 对影响超声

条件的功率、 频率、 提取时间进行考察最后选择超

声功率 ５００ Ｗ， 频率 ４０ ｋＨｚ， 提取 ４５ ｍｉｎ 效果

最优。
色谱条件的选择上， 分别比较了乙腈⁃水、 甲

醇⁃水、 甲醇⁃甲酸水等不同流动相对色谱峰的影

响， 结果乙腈⁃水分离效果较好。 本实验选择用色

谱柱 Ａｇｉｌｅｎｔ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ⁃ＡｑＣ１８ 亲水柱进行实验，
保证了条件的优化。

本实验对不同产地的半夏与其伪品中 ４ 种核苷

类成分进行含有量测定， 建立的方法稳定、 高效、
快捷， 以期有利于在种植、 产地初加工、 炮制等方

面进行质量控制， 同时为半夏的药效及毒性的物质

基础研究提供依据。
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摘要： 目的　 建立北苍术商品药材等级标准。 方法　 收集 ３６ 批样品， 测定其长度、 单个质量、 断面色泽、 质地、 每

１ ｋｇ 的头数等外观指标， 对各外在指标进行 Ｐｅａｒｓｏｎ 相关性分析并确定分级指标； 测定其杂质、 水分、 总灰分、 酸不

溶性灰分、 水溶性浸出物、 醇溶性浸出物、 苍术素含有量、 β⁃桉叶醇含有量及挥发油含有量， 对各内在质量指标进行

Ｐｅａｒｓｏｎ 相关性分析和 ｔ 检验并确定分级指标， 同时结合主客观分析， 综合判定北苍术商品药材等级划分指标。

结果　 头数与长度、 单个质量的相关系数分别为－０􀆰 ８６８、 －０􀆰 ８３５， 为极显著负相关。 建立北苍术商品药材等级标准为

一等品， 头数少于 １４０ 头 ／ ｋｇ， 且能过 ２􀆰 ５ ｃｍ×２􀆰 ５ ｃｍ 方孔筛的部分小于 ５％ 、 苍术素超过 ０􀆰 ４５％ 、 杂质小于 １􀆰 ５％ ；
二等品， 头数超过 １４０ 头 ／ ｋｇ， 且能过 １􀆰 ５ ｃｍ×１􀆰 ５ ｃｍ 方孔筛的部分小于 ５％ 、 苍术素超过 ０􀆰 ３０％ 、 杂质小于 １􀆰 ５％ ；
统货， 能过 １􀆰 ５ ｃｍ×１􀆰 ５ ｃｍ 方孔筛的部分小于 ３５％ 、 苍术素超过 ０􀆰 ３０％ 、 杂质小于 ３％ 。 结论　 建立的北苍术商品药

材等级标准， 有利于确保北苍术药材的临床质量与疗效、 促进优质优价良性市场秩序的建立。
关键词： 北苍术； 等级； 外观性状指标； 内在质量指标
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