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摘要： 目的　 比较鸡内金炮制前后多糖含量及组成。 方法 　 采用苯酚⁃硫酸法， 测定鸡内金炮制前后的总多糖含量。
建立 １⁃苯基⁃３⁃甲基⁃５⁃吡唑啉酮柱前衍生化 ＨＰＬＣ， 测定鸡内金炮制前后多糖中 １１ 种单糖的方法。 结果　 炒鸡内金中

总多糖的含量升高 ３８􀆰 ９３％ 。 鸡内金多糖由甘露糖、 盐酸氨基葡萄糖、 核糖、 鼠李糖、 葡萄糖醛酸、 氨基半乳糖盐酸

盐、 葡萄糖、 半乳糖、 木糖、 阿拉伯糖和岩藻糖组成。 生、 炒鸡内金中 １１ 种单糖平均回收率 ９２％ ～ １０５％ ， 炮制后鸡

内金中各单糖含量均升高。 结论　 鸡内金炮制后可促进多糖的转化和溶出， 改变多糖的组成， 增加单糖的含量。
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　 　 鸡内金为雉科动物家鸡 Ｃａｌｌｕｓ ｇａｌｌｕｓ ｄｏｍｅｓｔｉｃｕｓ
Ｂｒｉｓｓｏｎ 的干燥沙囊内壁， 主要含有蛋白质［１］、 氨

基酸［２］、 多糖［３］等多种化学成分。 鸡内金生品质

地硬脆， 具有不良气味， 常需炒后使用， 炒后除使

其质地酥脆、 矫正不良气味， 功效也产生了一定差

异， 生品长于攻积、 通淋化石， 用于治疗泌尿系统

结石［４］； 炒后能增强健脾消积、 固精缩尿止遗的

作用［５］。 现代研究发现， 鸡内金多糖为鸡内金的

重要药效成分， 能有效降低糖尿病高脂血症大鼠血

糖和血脂水平［６⁃７］， 清除羟自由基、 螯合 Ｆｅ２＋和抑

制脂质过氧化［３］， 预防心肌形态异常变化、 逆转

异常血液动力学和血液流变学参数， 具有显著的心

脏保护作用［８］。 但目前未见对其进行测定分析的

研究报道。 因此， 本实验以鸡内金多糖为研究对

象， 采用苯酚⁃硫酸法和柱前衍生化法测定鸡内金

炮制前后多糖含量， 并对多糖中单糖的组成进行分

析和测定， 以期为解释鸡内金炮制前后发生的化学

变化和药效作用的差异提供依据， 为完善鸡内金的

质量标准奠定基础。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２００ 型 ＨＰＬＣ 色谱仪 （美国

Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； ＨＴ 酶标仪 （美国 ＢｉｏＴｅｋ 公司）；
ＢＳＡ１２４Ｓ 电子天平 ［赛多利斯科学仪器 （北京）
有限公司］； ５８０４Ｒ 冷冻离心机 （德国 Ｅｐｐｅｎｄｏｒｆ
公司）； ＤＨＧ⁃９２４５Ａ 鼓风干燥箱 （上海一恒科学仪

器有限公司）； ＲＥ５２０３ 旋转蒸发仪 （上海亚荣生

化仪器厂）； ＳＨＢ⁃ⅢＳ 循环水式多用真空泵 （郑州

长城科工贸有限公司）； ＭＸ⁃Ｓ 涡旋振荡器 （上海

赛伯乐仪器有限公司）； ＨＨ⁃Ｓ６ 数显恒温水浴锅

（金坛市杰瑞尔电器有限公司）。
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１􀆰 ２　 试剂与药物　 生鸡内金购于上海康桥中药饮

片有限公司， 经上海中医药大学修彦凤副教授鉴定

为雉科动物家鸡 Ｃａｌｌｕｓ ｇａｌｌｕｓ ｄｏｍｅｓｔｉｃｕｓ Ｂｒｉｓｓｏｎ 的

干燥沙囊内壁。 Ｄ⁃无水葡萄糖、 Ｄ⁃甘露糖、 Ｌ⁃阿拉

伯糖、 鼠李糖、 半乳糖、 Ｄ⁃木糖、 Ｄ⁃葡萄糖醛酸、
Ｄ⁃核糖， 批号分别为 ２０１７０７、 ２０１５０４、 ２００２０２、
２０１５０２、 ２０１５０６、 ２０１６０５、 ２０１８０４、 ２０１３０２， 均购

于中国食品药品检定研究院； 盐酸氨基葡萄糖、
Ｄ⁃氨基半乳糖盐酸盐、 Ｌ⁃岩藻糖， 批号分别为

Ｓ２７Ｍ７Ｉ１５３４４、 Ｈ０５ＭＸ４２５３、 Ｘ１６Ｎ８Ｙ４８１６６， 均购

于上海源叶生物科技有限公司。 甲醇、 硫酸、 苯

酚、 三氟乙酸、 三氯甲烷、 ９５％ 乙醇、 乙醚、 丙

酮、 １⁃苯基⁃３⁃甲基⁃５⁃吡唑啉酮、 二水磷酸二氢钠、
无水磷酸氢二钠均为分析纯， 购于国药集团化学试

剂有限公司。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 炒鸡内金制备　 将 ３ ｋｇ 河砂置于热锅中， 翻

炒至温度为 ２５０ ℃， 加入 １００ ｇ 生鸡内金， 翻炒８０ ｓ
后迅速出锅， 筛去砂子， 即得， 得率为 ９５􀆰 ０４％ 。
２􀆰 ２　 苯酚⁃硫酸法测定总多糖含量

２􀆰 ２􀆰 １　 供试品溶液制备 　 将生、 炒鸡内金粉碎，
各取 ２􀆰 ０ ｇ， 精密称定， 加入 ２０ ｍＬ 纯水， 水浴回

流提取 ４ ｈ， 离心 （５ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ） １０ ｍｉｎ。 取上清

液 ４００ μＬ 置于 ＥＰ 管中， 加入 １􀆰 ６ ｍＬ 无水乙醇，
过夜 （４ ℃）， 弃去上清液， 残渣加入无水乙醇润

洗， 离心， 将残渣减压干燥 （４０ ℃）， 加入２００ μＬ
纯水、 ２００ μＬ ５％ 苯酚溶液， 涡旋混匀， 加入 １ ｍＬ
浓硫酸， 充分混匀， 置沸水浴中加热２０ ｍｉｎ， 取

出， 冷却 ３０ ｍｉｎ， 测定其在 ４９０ ｎｍ 波长处的吸

光度。
２􀆰 ２􀆰 ２　 线性关系考察　 取无水葡萄糖１０􀆰 ０ ｍｇ， 精

密称定， 置于 １００ ｍＬ 量瓶中， 加入蒸馏水溶解摇

匀， 质量浓度为 ０􀆰 １ ｍｇ ／ ｍＬ， 分别吸取 ０、 ４０、
８０、 １００、 １２０、 １６０、 ２００ μＬ 置于 ２ ｍＬ ＥＰ 管中，
蒸馏水补至 ２００ μＬ， 按 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法制备对

照品溶液， 测定其在 ４９０ ｎｍ 波长处的吸光度。 以

葡萄糖质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 吸光度为纵坐标

（Ａ） 进行回归， 得方程为 Ａ ＝ ４􀆰 ２４５ ４Ｘ ＋ ０􀆰 １２５ ９
（ ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ９）， 在 ０􀆰 ０１～０􀆰 １０ ｍｇ ／ ｍＬ 范围内线性关

系良好。
２􀆰 ２􀆰 ３　 精密度试验　 取 ０􀆰 ０６ ｍｇ ／ ｍＬ 对照品溶液，
按 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法制备供试品溶液， 测定吸光

度， 重复 ６ 次， 测得其 ＲＳＤ 为 ０􀆰 １８％ ， 表明仪器

精密度良好。

２􀆰 ２􀆰 ４　 重复性试验 　 按 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法平行

制备 ６ 份供试品溶液， 测定吸光度， 测得其 ＲＳＤ
为 ２􀆰 ７１％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ２􀆰 ５　 稳定性试验 　 按 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法制备

供试品溶液， 测定 ０、 １、 ２、 ４、 ８、 １２ ｈ 吸光度，
测得其 ＲＳＤ 为 １􀆰 ２１％ ， 表明溶液在 １２ ｈ 内稳定性

良好。
２􀆰 ２􀆰 ６　 加样回收率试验　 取多糖含量已知的生鸡

内金 １􀆰 ０ ｇ， 精密称定， 加入 ２０ ｍＬ 纯水， 水浴回

流提取， 离心， 取上清液 ４００ μＬ， 醇沉后残渣干

燥， 加入 １００ μＬ 纯水、 １００ μＬ 葡萄糖对照品溶液

（质量浓度为 ０􀆰 ０２９ ８ ｍｇ ／ ｍＬ）， 加入苯酚溶液， 继

续制备供试品溶液， 测定吸光度。 结果， 多糖平均

加样回收率为 ９７􀆰 ８４％ ， ＲＳＤ 为 ３􀆰 １５％ 。
２􀆰 ２􀆰 ７　 样品含量测定 　 按 “２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法制

备供试品溶液， 测定 ４９０ ｎｍ 处的吸光度。 总多糖

含量＝ ｃ×１０ ／ １ ０００×ｍ×１００％ （ ｃ 为由随行标准曲线

计算得到的粗多糖溶液中葡萄糖的浓度， ｍ 为鸡内

金质量）。 结果， 生品、 炒品总多糖含量分别为

（０􀆰 ０１４ ９±０􀆰 ００１ ２）％ 、 （０􀆰 ０２０ ７±０􀆰 ０００ ６）％ ， 即

炮制后升高 ３８􀆰 ９３％ 。
２􀆰 ３ 　 色 谱 条 件 　 Ｋｒｏｍａｓｉｌ ＫＲ１００⁃５Ｃ１８ 色 谱 柱

（２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃０􀆰 １ ｍｏｌ ／ Ｌ
磷酸盐缓冲盐 （ｐＨ ６􀆰 ８） （１９􀆰 ２ ∶ ８０􀆰 ８）； 体积流

量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３０ ℃； 检测波长 ２５０ ｎｍ； 进

样量 ２０ μＬ。
２􀆰 ４　 供试品制备条件优选及衍生化

２􀆰 ４􀆰 １　 总多糖提取、 纯化　 取生、 炒鸡内金粉末

各 １００ ｇ， 加入 ２００ ｍＬ 石油醚脱脂， 浸泡过夜， 弃

去上清液， 将残渣挥干， 加入 １０ 倍量纯水回流提

取 ３ ｈ， 滤过， 残渣再加入 ８ 倍量纯水回流提取

２ ｈ， 合并 ２ 次滤液， 浓缩至一定体积， 得到粗多

糖溶液， 加入 １ ／ ４ 体积的 Ｓｅｖａｇｅ 试剂 （氯仿⁃正丁

醇＝ ５ ∶ １）， 磁力搅拌 ２０ ｍｉｎ， 离心 （５ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ）
１０ ｍｉｎ， 除去变性蛋白， 重复操作直至无变性蛋白

质出现。 取上清液， 加入无水乙醇使醇体积分数为

８０％ ， 醇沉 （４ ℃） １２ ｈ， 滤过， 沉淀依次用无水

乙醇、 丙酮、 乙醚洗涤 ２ 次， 挥干溶剂， 即得。
２􀆰 ４􀆰 ２　 总多糖水解条件优选 　 以水解温度 （Ａ）、
三氟乙酸浓度 （Ｂ） 和水解时间 （Ｃ） 为考察因

素， 见表 １， 结果见表 ２。 取 “２􀆰 ４􀆰 １” 项下１００ ｍｇ
生鸡内金总多糖， 精密称定， 置于 ５ ｍＬ 量瓶中，
加纯水溶解， 定容， 精密移取 １ ｍＬ， 置于 ５ ｍＬ 安

瓿中， 按表 ２ 设计加入等体积的三氟乙酸， 摇匀，
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酒精喷灯封口， 置于烘箱中， 设置相应的温度和时

间进行水解， 取出水解样品， 冷却至室温后真空旋

干， 加入 ６ 次甲醇除去剩余三氟乙酸， 旋干后加入

纯水复溶至 １ ｍＬ。 以水解得到的 １１ 种单糖的总峰

面积为评价指标， 优选水解条件。
表 １　 因素水平

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｌｅｖｅｌｓ

水平
因素

Ａ 水解温度 ／ ℃ Ｂ 酸浓度 ／ （ｍｏｌ·Ｌ－１） Ｃ 水解时间 ／ ｈ
１
２
３

１０５
１１０
１２０

４
６
８

２
３
４

表 ２　 试验设计与结果

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｄｅｓｉｇｎ ａｎｄ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｅｓｔｓ

试验号

因素水平

Ａ 水解

温度 ／ ℃

Ｂ 酸浓度 ／

（ｍｏｌ·Ｌ－１）

Ｃ 水解

时间 ／ ｈ
Ｄ（误差

项）

单糖总

峰面积

１ １ １ １ １ ５ ７００􀆰 ４５

２ １ ２ ２ ２ ８ ９８３􀆰 ９３

３ １ ３ ３ ３ １１ ５９４􀆰 ５９

４ ２ １ ２ ３ １２ ５９５􀆰 ３２

５ ２ ２ ３ １ １０ ７７９􀆰 ３４

６ ２ ３ １ ２ １２ ７８２􀆰 ２８

７ ３ １ ３ ２ ９ ８４８􀆰 １６

８ ３ ２ １ ３ １１ ９９４􀆰 ８０

９ ３ ３ ２ １ ９ ０５９􀆰 ２３

Ｋ
—

１ ８ ７５９􀆰 ６６ ９ ３８１􀆰 ３１ １０ １５９􀆰 １８ ８ ５１３􀆰 ０１ —

Ｋ
—

２ １２ ０５２􀆰 ３２ １０ ５８６􀆰 ０２ １０ ２１２􀆰 ８３ １０ ５３８􀆰 １２ —

Ｋ
—

３ １０ ３００􀆰 ７３ １１ １４５􀆰 ３７ １１ ２０４􀆰 ３５ １２ ０６１􀆰 ５７ —

Ｒ ３ ２９２􀆰 ６６ １ ７６４􀆰 ０６ １ ０４５􀆰 １８ ３ ５４８􀆰 ５６ —

　 　 由表 ２ 可知， 水解温度 （Ａ） 对总多糖水解

后的单糖总峰面积影响最大， 其次为水解酸浓度

（Ｂ） 和水解时间 （Ｃ）； 水解温度的 Ｋ— 值依次为

１１０ ℃ ＞ １２０ ℃ ＞ １０５ ℃， 水解酸浓度 ８ ｍｏｌ ／ Ｌ ＞
６ ｍｏｌ ／ Ｌ＞４ ｍｏｌ ／ Ｌ， 水解时间 ４ ｈ＞３ ｈ＞２ ｈ， 表明

水解温度 １１０ ℃、 三氟乙酸浓度为 ８ ｍｏｌ ／ Ｌ、 水解

时间 ４ ｈ 是较优条件。 方差分析见表 ３， 可知各

因素中 Ｆ 值均小于 １９􀆰 ００， ３ 个水平之间无明显

差异。 综合分析， 单糖最优水解条件为多糖在三

氟乙酸浓度 ８ ｍｏｌ ／ Ｌ、 水解温度１１０ ℃下水解４ ｈ。
采用优选条件平行制备 ３ 份样品， 测得总峰面积

分别为１３ １５０􀆰 ３２、 １３ ２８６􀆰 ９４、 １３ ０４２􀆰 ２３， 可保

证多糖的水解效果。
２􀆰 ４􀆰 ３　 １⁃苯基⁃３⁃甲基⁃５⁃吡唑啉酮衍生化样品制

备　 按 “２􀆰 ４􀆰 ２” 项下优选条件制备样品， 移取

２００ μＬ， 置于 ２ ｍＬ ＥＰ 管中， 加入 ０􀆰 ５ ｍｏｌ ／ ｍＬ １⁃

　 　 　 　 　 表 ３　 方差分析

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｖａｒｉａｎｃｅ

来源 离均差平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值

温度 １６ ２８４ ５５２􀆰 ６０ ２ ８ １４２ ２７６􀆰 ３０ ０􀆰 ８５６ ４ ０􀆰 ５４０

浓度 ４ ８７６ １０６􀆰 ３４ ２ ２ ４３８ ０５３􀆰 １７ ０􀆰 ２５６ ４ ０􀆰 ８００

时间 ６１９ ６８９􀆰 ２３ ２ ３０９ ８４４􀆰 ６１ ０􀆰 ０３２ ６ ０􀆰 ９７０

误差 １９ ０１４ ２７４􀆰 ９６ ２ ９ ５０７ １３７􀆰 ４８ — —

　 　 注：Ｆ０􀆰 ０５（２，２）＝ １９􀆰 ００。

苯基⁃３⁃甲基⁃５⁃吡唑啉酮甲醇溶液、 ０􀆰 ３ ｍｏｌ ／ ｍＬ
ＮａＯＨ 溶液各 ２００ μＬ， 水浴 （７０ ℃） 加热 ６０ ｍｉｎ，
冷却后加入０􀆰 ３ ｍｏｌ ／ ｍＬ ＨＣｌ 溶液 ２００ μＬ 进行中

和， 加入 １ ｍＬ 氯仿萃取 ３ 次， 除去未反应的 １⁃苯
基⁃３⁃甲基⁃５⁃吡唑啉酮， 上清液经 ０􀆰 ２２ μｍ 微孔滤

膜过滤， 进行 ＨＰＬＣ 分析［９］。 精密称定 １１ 种单糖

对照品， 纯水溶解定容于 １０ ｍＬ 量瓶中， 按上述方

法制备， 即得。
２􀆰 ５　 方法学考察

２􀆰 ５􀆰 １　 线性关系考察　 取对照品溶液， 逐级稀释

后按 “２􀆰 ４􀆰 ３” 项下方法进行衍生化， 在 “２􀆰 ３”
项条件下分析， 结果见图 １， 可知鸡内金多糖由 １１
种单糖组成， 并且在此色谱条件下得到良好的分

离。 以单糖质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵

坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见表 ４， 表明各单糖在

各自范围内线性关系良好。
表 ４　 各单糖线性关系

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｍｏｎｏｓａａｃｃｈａｒｉｄｅｓ

单糖 线性回归方程 ｒ
线性范围 ／

（μｇ·ｍＬ－１）
Ｄ⁃甘露糖 Ｙ＝ １４􀆰 ２０５Ｘ－１８􀆰 ３４６ ０􀆰 ９９９ ９ ３􀆰 １３～４０１􀆰 ００

盐酸氨基葡萄糖 Ｙ＝ １１􀆰 ８８７Ｘ－２２􀆰 ４００ １􀆰 ０００ ０ ５􀆰 ４８～７０２􀆰 ００

Ｄ⁃核糖 Ｙ＝ １３􀆰 ９１１Ｘ－４０􀆰 ８６６ ０􀆰 ９９９ ６ １􀆰 ８５～２３７􀆰 ００

鼠李糖 Ｙ＝ １０􀆰 ８４７Ｘ－２８􀆰 ５８８ ０􀆰 ９９９ ８ ２􀆰 ２４～２８７􀆰 ００

Ｄ⁃葡萄糖醛酸 Ｙ＝ １０􀆰 ３３５Ｘ－１９􀆰 １７２ ０􀆰 ９９９ ７ １􀆰 ３８～１７６􀆰 ００

Ｄ⁃氨基半乳糖盐酸盐Ｙ＝ １２􀆰 ５７６Ｘ－５􀆰 ２２７ ０􀆰 ９９９ ９ ４􀆰 ３０～５５０􀆰 ００

Ｄ⁃无水葡萄糖 Ｙ＝ １３􀆰 ５３９Ｘ－３４􀆰 ４１４ ０􀆰 ９９９ ９ ５􀆰 ２７～６７５􀆰 ００

半乳糖 Ｙ＝ １６􀆰 １７４Ｘ－１１９􀆰 ８００ ０􀆰 ９９９ ９ １２􀆰 ９５～１ ６５８􀆰 ００

Ｄ⁃木糖 Ｙ＝ １７􀆰 ６０７Ｘ－１５􀆰 ７０８ ０􀆰 ９９９ ９ １􀆰 １６～１４９􀆰 ００

Ｌ⁃阿拉伯糖 Ｙ＝ ２２􀆰 １２８Ｘ＋３􀆰 ４１４ １ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ９４～１２０􀆰 ００

Ｌ⁃岩藻糖 Ｙ＝ １５􀆰 １６４Ｘ－５２􀆰 ０６１ ０􀆰 ９９９ ９ ３􀆰 １５～４０３􀆰 ００

２􀆰 ５􀆰 ２　 精密度试验　 取 １１ 种单糖对照品溶液， 按

“２􀆰 ４􀆰 ３” 项下方法进行衍生化， 同一天在 “２􀆰 ３”
项条件下连续进样 ６ 次 （日内）， 测得 Ｄ⁃甘露糖、
盐酸氨基葡萄糖、 Ｄ⁃核糖、 鼠李糖、 Ｄ⁃葡萄糖醛

酸、 Ｄ⁃氨基半乳糖盐酸盐、 Ｄ⁃无水葡萄糖、 半乳

糖、 Ｄ⁃木糖、 Ｌ⁃阿拉伯糖、 Ｌ⁃岩藻糖峰面积 ＲＳＤ 分

别 为 ０􀆰 ９８％ 、 ０􀆰 ３５％ 、 １􀆰 ０８％ 、 １􀆰 ２３％ 、 １􀆰 ９９％ 、
５４５１
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１． 甘露糖　 ２． 盐酸氨基葡萄糖　 ３． 核糖　 ４． 鼠李糖　 ５． 葡萄糖

醛酸　 ６． 氨基半乳糖盐酸盐　 ７． 葡萄糖　 ８． 半乳糖　 ９． 木糖　
１０． 阿拉伯糖　 １１． 岩藻糖

１． ｍａｎｎｏｓｅ　 ２． ｇｌｕｃｏｓａｍｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ　 ３． ｒｉｂｏｓｅ　 ４． ｒｈａｍｎｏｓｅ　
５． ｇｌｕｃｕｒｏｎｉｃ ａｃｉｄ　 ６． ｇａｌａｃｔｏｓａｍｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ　 ７． ｇｌｕｃｏｓｅ
８． ｇａｌａｃｔｏｓｅ　 ９． ｘｙｌｏｓｅ　 １０． ａｒａｂｉｎｏｓｅ　 １１． ｆｕｃｏｓｅ

图 １　 各单糖 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｍｏｎｏｓａａｃｃｈａｒｉｄｅｓ

０􀆰 ９４％ 、 ０􀆰 ９４％ 、 ０􀆰 ２６％ 、 １􀆰 ６５％ 、 １􀆰 １１％ 、 ０􀆰 ４７％ ；
连续 ３ ｄ 进样分析 （日间）， 测得 ＲＳＤ 分别为

２􀆰 ０８％ 、 １􀆰 ５９％ 、 １􀆰 ８６％ 、 １􀆰 ５３％ 、 ２􀆰 ２０％ 、 １􀆰 ３７％ 、
１􀆰 ８０％ 、 １􀆰 ７５％ 、 ２􀆰 ８７％ 、 ２􀆰 ４２％ 、 １􀆰 １５％ ， 表明仪

器精密度良好。
２􀆰 ５􀆰 ３　 重复性试验　 取 ６ 份生鸡内金多糖， 分别

按 “２􀆰 ４􀆰 ２” “２􀆰 ４􀆰 ３” 项下方法进行水解、 衍生化

处理， 在 “２􀆰 ３” 项条件下进样分析， 测得 １１ 种

单糖 含 量 ＲＳＤ 分 别 为 ２􀆰 ５７％ 、 ２􀆰 ４１％ 、 ２􀆰 ８７％ 、
　 　 　 　 　

２􀆰 ９７％ 、 ２􀆰 ４７％ 、 ２􀆰 ６０％ 、 ２􀆰 ７３％ 、 ２􀆰 ９４％ 、 １􀆰 ６８％ 、
２􀆰 ４２％ 、 ２􀆰 ８８％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ５􀆰 ４　 稳定性试验　 取生鸡内金多糖， 按 “２􀆰 ４􀆰 ２”
“２􀆰 ４􀆰 ３” 项下方法分别进行水解、 衍生化处理， 于

０、 ２、 ６、 ８、 １２、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 ３” 项条件下进样分

析， 测得 １１ 种单糖峰面积 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ７９％ 、
１􀆰 ８７％ 、 １􀆰 ０７％ 、 １􀆰 ８６％ 、 ２􀆰 ９８％ 、 １􀆰 ６７％ 、 １􀆰 ９２％ 、
１􀆰 ４６％ 、 ２􀆰 ９５％ 、 ２􀆰 ９１％ 、 ２􀆰 ２５％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ
内稳定性良好。
２􀆰 ５􀆰 ５　 加样回收率试验　 取各单糖含量已知的生

鸡内金多糖 ９ 份， 每份约 ５０ ｍｇ， 精密称定， 置于

５ ｍＬ 量瓶中， 加适量纯水溶解后加入一定体积的

单糖溶液， 分别约为样品中单糖量的 ８０％ 、 １００％ 、
１２０％ ， 各 ３ 份， 定容于 ５ ｍＬ 量瓶中， 精密移取

１ ｍＬ于安瓿中， 按 “２􀆰 ４􀆰 ２” “２􀆰 ４􀆰 ３” 项下方法分

别进行水解、 衍生化处理， 在 “２􀆰 ３” 项条件下进

样。 结果， １１ 种单糖的平均加样回收率 （ＲＳＤ）
分 别 为 １０１􀆰 ２１％ （ ５􀆰 １６％ ）、 ９６􀆰 ２９％ （ ４􀆰 １７％ ）、
９３􀆰 ６７％ （ ５􀆰 ３３％ ）、 ９２􀆰 ００％ （ ４􀆰 ０５％ ）、 ９４􀆰 ８０％
（３􀆰 ７２％ ）、 ９９􀆰 ３０％ （３􀆰 １６％ ）、 １０２􀆰 ６８％ （２􀆰 ５％ ）、
１０３􀆰 ２１％ （ ３􀆰 ８４％ ）、 ９５􀆰 ４２％ （ ４􀆰 ７５％ ）、 １０３􀆰 ９９％
（５􀆰 ３７％ ）、 ９９􀆰 ３６％ （４􀆰 ０９％ ）。
２􀆰 ６　 样品含量测定　 取 “２􀆰 ４􀆰 １” 项下 １００ ｍｇ 生、
炒鸡内金多糖， 溶于纯水中， 并定容至 ５ ｍＬ 量瓶

中， 精 密 移 取 １ ｍＬ 于 安 瓿 中， 按 “ ２􀆰 ４􀆰 ２ ”
“２􀆰 ４􀆰 ３” 项下方法分别进行水解和衍生化处理，
平行 ３ 份， 在 “２􀆰 ３” 项条件下进样， 计算含量，
见表 ５、 图 １。 由此可知， 生鸡内金多糖中 １１ 种单

糖组成比例为 ０􀆰 １２９ ∶ ０􀆰 １２２ ∶ ０􀆰 ０３０ ∶ ０􀆰 ０２８ ∶
０􀆰 ０３０ ∶ ０􀆰 ０７１ ∶ ０􀆰 １９５ ∶ ０􀆰 ２９７ ∶ ０􀆰 ０２２ ∶ ０􀆰 ００７ ∶
０􀆰 ０４４， 炒鸡内金多糖中为 ０􀆰 ２３１ ∶ ０􀆰 ２２２ ∶ ０􀆰 ０４２ ∶
０􀆰 ０３４ ∶ ０􀆰 ０３３ ∶ ０􀆰 ２２２ ∶ ０􀆰 ３７７ ∶ ０􀆰 ６１３ ∶ ０􀆰 ０６８ ∶
０􀆰 ０１７ ∶ ０􀆰 ０８６。

表 ５　 各单糖含量测定结果 （ｘ±ｓ， ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｍｏｎｏｓａｃｃｈａｒｉｄｅｓ （ｘ±ｓ， ｎ＝３）

单糖 生鸡内金 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 炒鸡内金 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 升高率 ／ ％
Ｄ⁃甘露糖 ２􀆰 ２９３±０􀆰 ０６８ ４􀆰 １１８±０􀆰 ０６８ ７９􀆰 ６２
盐酸氨基葡萄糖 ２􀆰 ６１１±０􀆰 ０７０ ４􀆰 ７３４±０􀆰 １２２ ８１􀆰 ２８
Ｄ⁃核糖 ０􀆰 ４４９±０􀆰 ００７ ０􀆰 ６２９±０􀆰 ０１１ ４０􀆰 １３
鼠李糖 ０􀆰 ４４８±０􀆰 ００９ ０􀆰 ５５７±０􀆰 ０１４ ２４􀆰 ５６
Ｄ⁃葡萄糖醛酸 ０􀆰 ５８６±０􀆰 ００８ ０􀆰 ６３０±０􀆰 ０５２ ７􀆰 ５７
Ｄ⁃氨基半乳糖盐酸盐 １􀆰 ５２４±０􀆰 ０３９ ４􀆰 ７２６±０􀆰 １０３ ２１０􀆰 ０８
Ｄ⁃无水葡萄糖 ３􀆰 ４７２±０􀆰 ０７３ ６􀆰 ７２５±０􀆰 １０３ ９３􀆰 ７１
半乳糖 ５􀆰 ２９７±０􀆰 １１２ １０􀆰 ９３４±０􀆰 １７２ １０６􀆰 ４４
Ｄ⁃木糖 ０􀆰 ３２７±０􀆰 ００２ １􀆰 ０１４±０􀆰 ０２７ ２１０􀆰 ２２
Ｌ⁃阿拉伯糖 ０􀆰 １０９±０􀆰 ００３ ０􀆰 ２４６±０􀆰 ００５ １２６􀆰 ０４
Ｌ⁃岩藻糖 ０􀆰 ７０８±０􀆰 ０１５ １􀆰 ３９１±０􀆰 ０３３ ９６􀆰 ３１
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３　 讨论

本实验采用苯酚⁃硫酸法初步测定鸡内金炮制

前后总多糖含量的变化， 结果显示， 炒鸡内金中总

多糖的含量增加。 苯酚⁃硫酸法是以葡萄糖为对照

品确定总多糖的含量， 无法准确得出其中单糖的组

成及含量。 有文献采用气相色谱分析发现， 鸡内金

多糖是由鼠李糖、 岩藻糖、 甘露糖、 葡萄糖和半乳

糖构成［３］。 为了确定炮制对鸡内金多糖的影响，
前期亦用气相⁃质谱法对鸡内金多糖进行分析， 结

果仅鉴别了阿拉伯糖、 木糖及葡萄糖和 ２ 种未知成

分， 并未见鼠李糖等其他 ４ 种单糖。 由于单糖在紫

外下无吸收， 故选用 １⁃苯基⁃３⁃甲基⁃５⁃吡唑啉酮柱

前衍生化法对鸡内金多糖中单糖的组成和含量进行

分析和测定， 检测到鸡内金多糖由甘露糖、 盐酸氨

基葡萄糖、 核糖、 鼠李糖、 葡萄糖醛酸、 氨基半乳

糖盐酸盐、 葡萄糖、 半乳糖、 木糖、 阿拉伯糖和岩

藻糖 １１ 种单糖组成， 建立了稳定、 操作简单、 准

确度高的含量测定方法。
不同的炮制加工方法会对中药多糖的糖含量、

相对分子质量、 单糖组成相对含量和活性产生影

响， 如炒决明子［１０］、 蜜炙黄芪［１１］、 九蒸九晒地

黄［１２］和麸炒白术［１３］ 等。 本实验研究发现， 生、 炒

鸡内金中半乳糖、 葡萄糖、 盐酸氨基葡萄糖、 甘露

糖、 氨基半乳糖盐酸盐的含量较高， 鸡内金炮制后

１１ 种单糖的含量均升高， 氨基半乳糖盐酸盐、 木

糖升高了 ２１０％ ， 鸡内金多糖的结构及组成发生了

明显的变化， 其产生的原因可能是鸡内金炒制后质

地酥脆， 组织的疏松度增强， 利于有效成分溶出，
或某些成分转化为多糖。 多糖具有多方面的药理活

性， 如抗氧化、 免疫调节、 抗炎、 抗疲劳等［１４⁃１５］，
中药多糖可通过扶植肠道有益菌生长、 抑制有害菌

生长调节各菌群之间的平衡， 从而起到治疗疾病的

作用［１６］。 炮制引起鸡内金多糖的含量和组成发生

变化， 势必会影响到其药效， 如鸡内金炒品在降低

幽门结扎和乙醇诱导胃溃疡大鼠的溃疡面积和改善

病理症状方面的作用优于生品［１７］。 鸡内金炮制后

疗效的差异是否与多糖的差异相关， 不良气味的减

弱是否与多糖的转化有关， 健脾消积、 固精缩尿止

遗的作用是否与多糖的调节肠道菌群、 抗氧化和抗

炎等作用有关， 需要对鸡内金炮制前后的多糖开展

相应的研究， 以期为深入阐明鸡内金炮制的意义奠

定基础。
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