
　药 物 分 析 杂 志　
!"#$ % &"'() *$'+ ,-,.

，
..

（
/

） ·３９５　　 ·
　

　　国家自然科学基金（８１８６０７１１）；广西高校中青年教师科研基础能力提升项目（２０２０ＫＹ０７０３４）；广西壮瑶药重点实验室（桂科基［２０１４］３２号

（２０－０６５－１４））；广西壮瑶药重点实验室开放课题（ＧＸＺＹＫＦ２０２０Ａ－１０）；广西中医药大学创新训练项目（ＤＸＳ２０１９０５４）；２０２１年广西中医药大

学校级科研项目（２０２１ＭＳ００４）；中药炮制技术传承基地（桂中医药发【２０２２】９号）；２０２３年国家级大学生创新创业训练计划项目

（２０２３１０６０００１２）
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一测多评法同时测定丁公藤不同炮制品中７个活性成分含量

杨海玲１，２，李云妃１，刘振杰１，陆星宇１，潘忠旭１

（１．安徽医学高等专科学校，合肥 ２３０６０１；２．广西中医药大学，南宁 ５３０００１）

摘要　目的：建立一测多评法同时测定丁公藤及其炮制品中７个活性成分含量，并分析炮制对其影响。
方法：采用超高效液相色谱法（ＵＰＬＣ），以绿原酸为参照物，建立新绿原酸、东莨菪苷、东莨菪内酯、异绿原酸Ｂ、
异绿原酸Ａ和异绿原酸Ｃ的相对校正因子。分别采用外标一点法和一测多评法测定上述７个活性成分含量，
比较计算值与实测值的差异，以验证一测多评法的准确性和和可行性。结果：新绿原酸、东莨菪苷、绿原酸、东

莨菪内酯、异绿原酸Ｂ、异绿原酸Ａ、异绿原酸Ｃ分别在００２８～１４２０、００１９～０９５６、００２７～１３２４、００１４～
０７２０、００１７～０８２４、００１０～０５００和００１３～０６７２μｇ·μＬ－１范围内呈现良好线性关系，平均加样回收率
（ｎ＝６）分别为 ９８９％、９９０％、１００６％、１０１２％、１００８％、１０１７％和 １００５％，ＲＳＤ分别为 １１％、１７％、
１５％、１６％、０５５％、１６％和１５％。采用校正因子计算的７个活性成分含量值与外标法实测值之间无显著
差异。不同丁公藤饮片中新绿原５个有机酸（新绿原酸、绿原酸、异绿原酸Ｂ、异绿原酸Ａ、异绿原酸Ｃ）含量变
化趋势基本一致，Ｙ５（甘草汁－盐水煮品）含量最高，Ｙ１０（甘草汁－盐水晒品Ⅱ）含量最低，东莨菪苷含量以Ｙ５
含量最高（３５３ｍｇ·ｇ－１），Ｙ１０最低（０３１ｍｇ·ｇ

－１）。东莨菪内酯含量以 Ｙ７（甘草汁晒品Ⅰ）含量最高

（１４８ｍｇ·ｇ－１），Ｙ３（甘草汁煮品Ⅱ）含量最低（０３０ｍｇ·ｇ
－１）。结论：以绿原酸为参照物建立的一测多评法可

用于丁公藤饮片质量评价，加热和加辅料炮制均对丁公藤的化学成分产生了一定影响。

关键词：丁公藤；炮制；东莨菪苷；东莨菪内酯；新绿原酸；绿原酸；异绿原酸；一测多评法
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ｅｘｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｍｅｔｈｏｄａｎｄｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｍｕｌｔｉ－ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｂｙｓｉｎｇｌｅ－ｍａｒｋｅｒ（ＱＡＭＳ）ｍｅｔｈｏｄ
Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｗａｓｅｖａｌｕａｔｅｄｂｙｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｒｅｓｕｌｔｓｂｅｔｗｅｅｎｅｘｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｍｅｔｈｏｄａｎｄｑｕａｎｔｉ
ｔａｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｍｕｌｔｉ－ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｂｙｓｉｎｇｌｅ－ｍａｒｋｅｒ（ＱＡＭＳ）Ｒｅｓｕｌｔｓ：Ｔｈｅｐｅａｋｓｏｆｎｅｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ，
ｓｃｏｐｏｌｉｎ，ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ，ｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎ，ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＢ，ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＡａｎｄｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＣｉｎ
ｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｈｏｗｅｄｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎ００２８－１４２０μｇ·μＬ－１，００１９－０９５６μｇ·μＬ－１，
００２７－１３２４μｇ·μＬ－１，００１４－０７２０μｇ·μＬ－１，００１７－０８２４μｇ·μＬ－１，００１０－０５００μｇ·μＬ－１

ａｎｄ００１３－０６７２μｇ·μＬ－１，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙＴｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｔｈｅｍ（ｎ＝６）ｗｅｒｅａｓｆｏｌｌｏｗｓ９８９％，
９９０％，１００６％，１０１２％，１００８％，１０１７％ ａｎｄ１００５％，ｗｉｔｈｔｈｅＲＳＤｓｏｆ１１％，１７％，１５％，
１６％，０５５％，１６％ ａｎｄ１５％，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙＩｔｗａｓｓｈｏｗｅｄｔｈａｔｎｏｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｗａｓｆｏｕｎｄｉｎｔｈｅ
ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓｅｖｅｎｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓｂｙｅｘｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｍｅｔｈｏｄａｎｄＱＡＭＳｍｅｔｈｏｄＴｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆ５ｋｉｎｄｓｏｆ
ｏｒｇａｎｉｃａｃｉｄｓ（ｎｅｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ，ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ，ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＢ，ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＡａｎｄｉｓｏｃｈｌｏｒｏ
ｇｅｎｉｃａｃｉｄＣ）ｉｎＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙｓｈｏｗｅｄｔｈｅｓａｍｅｃｈａｎｇｅｔｒｅｎｄＴｈｅｓａｍｐｌｅ
ｏｆＹ５（ｂｏｉｌｅｄｐｒｏｄｕｃｔｓｗｉｔｈｌｉｃｏｒｉｃｅｓａｕｃｅａｎｄｂｒｉｎｅ）ｈａｄｔｈｅｈｉｇｈｅｓｔｃｏｎｔｅｎｔｓ，ａｎｄｔｈｅｓａｍｐｌｅｏｆＹ１０（ｄｒｉｅｄｐｒｏｄ
ｕｃｔｓⅡ ｓｏａｋｅｄｉｎｌｉｃｏｒｉｃｅｓａｕｃｅａｎｄｂｒｉｎｅ）ｈａｄｔｈｅｌｏｗｅｓｔＴｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｓｃｏｐｏｌｉｎｅｗａｓｔｈｅｈｉｇｈｅｓｔｉｎＹ５
（３５３ｍｇ·ｇ－１），ｗｈｉｌｅｔｈｅｌｏｗｅｓｔｗａｓＹ１０（０３１ｍｇ·ｇ

－１）ＴｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎｉｎＹ７（ｄｒｉｅｄｐｒｏｄｕｃｔｓⅠ

ｗｉｔｈｌｉｃｏｒｉｃｅｓａｕｃｅ）ｗａｓｔｈｅｈｉｇｈｅｓｔ（１４８ｍｇ·ｇ－１）ａｎｄｔｈａｔｉｎＹ３（ｂｏｉｌｅｄｐｒｏｄｕｃｔｓⅡ ｗｉｔｈｌｉｃｏｒｉｃｅｓａｕｃｅ）ｗａｓ

ｔｈｅｌｏｗｅｓｔ（０３０ｍｇ·ｇ－１）Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ：ＴｈｅＲＣＦｓｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄｉｎｔｈｅＱＡＭＳｍｅｔｈｏｄｓｗｉｔｈｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄａｓ
ｔｈｅｉｎｔｅｒｎａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓｉｓａｃｃｕｒａｔｅａｎｄｆｅａｓｉｂｌｅＩｔｃａｎｂｅｕｓｅｄｔｏｃｏｎｔｒｏｌｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｏｆＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓ
ＢｏｔｈｈｅａｔｉｎｇａｎｄｅｘｃｉｐｉｅｎｔｓｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｈａｖｅａｃｅｒｔａｉｎｅｆｆｅｃｔｏｎｔｈｅａｃｔｉｖｅｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓｉｎＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓ
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓ；ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ；ｓｃｏｐｏｌｉｎ；ｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎ；ｎｅｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ；ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ；
ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ；ＱＡＭＳ

　　丁公藤是２０２０年版《中华人民共和国药典》（简
称《中国药典》）收载品种，为旋花科植物丁公藤

ＥｒｙｃｉｂｅｏｂｔｕｓｉｆｏｌｉａＢｅｎｔｈ或 光 叶 丁 公 藤 Ｅｒｙｃｉｂｅ
ｓｃｈｍｉｄｔｉｉＣｒａｉｂ的干燥藤茎［１］，其性味辛、温，有小毒。

具有祛风除湿，消肿止痛功效，在许多地区多以配制酒

剂，内服或外用于临床［２］。在少数民族地区，丁公藤除

生用外，还有甘草汁－盐水浸泡、蒸后晒干炮制方法，
且记载经炮制可降低毒性［３］。近年来对丁公藤的研究

逐渐增多，发现丁公藤含香豆素类、生物碱，β－谷甾
醇等多个成分［４－８］，现代药理研究表明东莨菪苷为其

镇痛、抗炎作用的活性成分［４，９－１０］，绿原酸具有抗肿

瘤、抗病毒和抗菌等活性［１１］。在丁公藤的中成药应用

方面，有引起剥脱性皮炎、过敏性休克等不良反应报

道［１２－１３］，这是否与药材生用或饮片炮制不当有关？或

与其所含化学成分变化有关？未见有其炮制方法对化

学成分影响的相关报道。在对照品缺乏的情况下，近

年采用一测多评法（ＱＡＭＳ），能够大大降低检测成本，

故在中药饮片及中成药质量控制应用越来越多［１４－１７］。

因此本试验采用超高效液相色谱法（ＵＰＬＣ），以绿原酸
为参照物，运用一测多评法建立新绿原酸、东莨菪苷、

东莨菪内酯、异绿原酸Ｂ、异绿原酸Ａ和异绿原酸Ｃ的
相对校正因子，分析比较炮制前后上述７个化学成分
含量的变化，以期为丁公藤的炮制方法及临床运用提

供科学的理论和实验依据。

１　仪器与试药
１１　仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ１２９０ＩｎｆｉｎｉｔｙⅡ超高效液相色谱仪，安捷伦
科技（中国）有限公司；ＷａｔｅｒｓＡＣＱＵＩＴＹ，沃特世科技
（中国）有限公司；ＮｅｘｅｒａＸ２ＬＣ－３０ＡＤ超高效液相色
谱仪，岛津企业管理（中国）有限公司；ＸＳＲ２０５十万分
之一电子天平，梅特勒 －托利多仪上海有限公司；
ＫＱ５２００Ｂ型超声波清洗器，昆山市超声仪器有限公
司；ＤＨＧ－９１４０Ａ电热恒温鼓风干燥箱，上海齐欣科学
仪器有限公司；ＡＣＱＵＩＴＹＢＥＨ－Ｃ１８色谱柱（１００ｍｍ×
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２１ｍｍ，１８μｍ），沃特世科技有限公司；Ｕｌｔｉｍａｔｅ
ＸＢ－Ｃ１８（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１８μｍ），月旭科技（上
海）股份有限公司；Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶｅｌｏｘＣ１８（１００ｍｍ×
２１ｍｍ，１８μｍ），岛津企业管理（中国）有限公司。
１２　试药

对照品：新绿原酸（批号 ＭＵＳＴ－２１０３０１０８）、东
莨 菪 苷 （批 号 ＰＳ０１０５１８）、绿 原 酸 （批 号

ＰＳ０８０７２３０３）、东莨菪内酯（批号 ＰＳ０１０５２５）、异绿原
酸Ｂ（批号 ＭＵＳＴ－２１０３０６０２）、异绿原酸 Ａ（批号
ＭＵＳＴ－２１１０２６１１）、异绿原酸 Ｃ（批号 ＭＵＳＴ－
２１０８１０１０），纯度均≥９８０％，均由成都普思生物科
技股份有限公司提供。

蜂蜜（批号１８２４０４Ｙ２），来自上海冠生园蜂制品
有限公司；丁公藤（批号 １７０８２１０１），甘草（批号
２０１９０８０７），均购自南宁市一心药店，经广西中医药
大学梁子宁教授鉴定丁公藤为旋花科植物丁公藤

ＥｒｙｃｉｂｅｏｂｔｕｓｉｆｏｌｉａＢｅｎｔｈ的干燥藤茎、甘草为豆科植
物甘草ＧｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｕｒａｌｅｎｓｉｓＦｉｓｃｈ的干燥根及根茎。

甲醇、乙腈均为色谱纯，来自 Ｆｉｓｈｅｒ公司；水为
娃哈哈纯净水，其他试剂均为分析纯。

２　方法与结果
２１　甘草汁制备

取甘草１００ｇ，加入１０倍蒸馏水，加热至沸腾，保
持微沸３０ｍｉｎ，过滤，药渣继续加入８倍量蒸馏水，同
上法重复操作 １次，合并 ２次所得甘草汁，浓缩至
１０００ｍＬ，即得。
２２　丁公藤不同炮制品的制备
２２１　丁公藤生品（Ｙ１）　取丁公藤样品，除去杂
质，洗净，润透，切片，干燥［１］，即得。

２２２　甘草汁煮品Ⅰ（Ｙ２）　取丁公藤生品５０ｇ，加
入甘草汁３０ｍＬ，浸泡２４ｈ，加水５００ｍＬ煮４ｈ至近
干，取出晒干，即得。

２２３　甘草汁煮品Ⅱ（Ｙ３）　取丁公藤生品５０ｇ，取
“２１”项甘草汁１５ｍＬ，用水按１∶１稀释后加入丁公
藤中，浸泡２４ｈ，加入水５００ｍＬ煮４ｈ至近干，取出
晒干，即得。

２２４　盐水煮品（Ｙ４）　取丁公藤生品５０ｇ，加入盐
水（即２５ｇ盐溶于８０ｍＬ水），浸泡２４ｈ，加入５００
ｍＬ水煮４ｈ至近干，取出晒干，即得。
２２５　甘草汁－盐水煮品（Ｙ５）　取丁公藤生品５０ｇ，
加入甘草汁３０ｍＬ和盐水（２５ｇ盐溶于１２５ｍＬ水），
浸泡２４ｈ，加水５００ｍＬ煮４ｈ至近干，取出晒干，即得。

２２６　盐晒品（Ｙ６）　取丁公藤生品５０ｇ，加入盐水
（同“２２４”），浸泡２４ｈ，晒干，即得。
２２７　甘草汁晒品Ⅰ（Ｙ７）　取丁公藤生品５０ｇ，取
“２１”项甘草汁１５ｍＬ，用水按１∶１稀释后加入丁公
藤中，浸泡２４ｈ，晒干，即得。
２２８　甘草汁晒品Ⅱ（Ｙ８）　取丁公藤生品５０ｇ，加
入甘草汁３０ｍＬ，浸泡２４ｈ，晒干，即得。
２２９　甘草汁－盐水晒品Ⅰ（Ｙ９）　取丁公藤生品
５０ｇ，加入甘草汁３０ｍＬ，加入盐水（同“２２４”），浸
泡２４ｈ，晒干，即得。
２２１０　甘草汁 －盐水晒品Ⅱ（Ｙ１０）　取丁公藤生
品５０ｇ，加入甘草汁１５ｍＬ，加入盐水（同“２２４”），
浸泡２４ｈ，晒干，即得。
２２１１　甘草汁 －盐水蒸品（Ｙ１１）　取丁公藤生品
５０ｇ，加入甘草汁１５ｍＬ，加入盐水（同“２２４”）浸泡
２４ｈ，捞起淋去水，放入蒸笼内隔水蒸４ｈ，取出摊开，
晒干备用，即得。

２２１２　盐蒸品（Ｙ１２）　取丁公藤生品５０ｇ，加入盐
水（同“２２４”），浸泡２４ｈ，放入蒸笼内隔水蒸４ｈ，
取出晒干，即得。

２２１３　甘草汁蒸品（Ｙ１３）　取丁公藤生品５０ｇ，取
“２１”项甘草汁１５ｍＬ，用水按１∶１稀释后加入丁公
藤中，浸泡２４ｈ，放入蒸笼内隔水蒸４ｈ，取出晒干，
即得。

２２１４　甘草汁炙品（Ｙ１４）　取丁公藤生品５０ｇ，取
“２１”项甘草汁１５ｍＬ，用水按１∶１稀释后加入丁公
藤中，浸泡２４ｈ，炒干，即得。
２２１５　盐炙品（Ｙ１５）　取丁公藤生品５０ｇ，加入盐
水（２５ｇ盐溶解并稀释至４０ｍＬ），浸泡２４ｈ，炒干，
即得。

２２１６　甘草汁 －盐炙品（Ｙ１６）　取丁公藤生品５０
ｇ，加入甘草汁１５ｍＬ，加入盐水（同“２２１５”），浸泡
２４ｈ，炒干，即得。
２３　色谱条件

色谱柱 ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＢＥＨ－Ｃ１８柱（５０ｍｍ×
２１ｍｍ，１７μｍ），以０１％磷酸（Ａ）－乙腈（Ｂ）为流
动相，梯 度 洗 脱 （０～４ｍｉｎ，１０％Ｂ→ １０％Ｂ；
４０１～８ｍｉｎ，１０％Ｂ→１５％Ｂ；８０１～１０ｍｉｎ，１５％Ｂ→
２０％Ｂ；１００１～１６ｍｉｎ，２０％Ｂ→２５％Ｂ；１６０１～１８ｍｉｎ，
２５％Ｂ→４５％Ｂ；１８０１～２０ｍｉｎ，４５％Ｂ→４５％Ｂ），流速
０２ｍＬ·ｍｉｎ－１，检测波长３３８ｎｍ，柱温是３０℃，进
样量４μＬ。在上述的条件下，新绿原酸、东莨菪苷、
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绿原酸、东莨菪内酯、异绿原酸Ｂ、异绿原酸Ａ、异绿
原酸 Ｃ得到了很好的分离，相邻峰之间的分离度均

大于 １５，以绿原酸色谱峰计算理论塔板数≥５
０００。结果见图１。

１．新绿原酸（ｎｅｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ）　２．东莨菪苷（ｓｃｏｐｏｌｉｎ）　３．绿原酸（ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ）　４．东莨菪内酯（ｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎ）　５．异绿原酸Ｂ（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎ
ｉｃａｃｉｄＢ）　６．异绿原酸Ａ（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＡ）　７．异绿原酸Ｃ（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＣ）
图１　丁公藤（Ｙ１～Ｙ１６）及混合对照品（Ｑ）ＵＰＬＣ图

Ｆｉｇ．１　ＵＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓ（Ｙ１－Ｙ１６）ａｎｄｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ（Ｑ）
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２４　溶液的制备
２４１　混合对照品溶液　精密称取对照品新绿原
酸３５５ｍｇ、东莨菪苷２３９ｍｇ、绿原酸３３１ｍｇ、东
莨菪内酯１８０ｍｇ、异绿原酸 Ｂ２０６ｍｇ、异绿原酸
Ａ１２５ｍｇ、异绿原酸 Ｃ１６８０ｍｇ，置于同一２５ｍＬ
棕色量瓶中，加８０％甲醇溶解并定容至刻度，即得
混合对照品储备液。精密量取混合对照品储备液

０１０、０５、１０、２０、３０、５０ｍＬ至量瓶中，加８０％
甲醇定容至 ５ｍＬ，即得系列混合对照品① ～⑥
溶液。

２４２　供试品溶液　取丁公藤粉末（过４０目筛）约
１０ｇ，精密称定，置１００ｍＬ磨口锥形瓶中，精密加入

８０％甲醇２５ｍＬ，在９０℃下加热回流３０ｍｉｎ，取出放
冷后过滤，滤渣再精密加入８０％甲醇２５ｍＬ同上法
提取１次，合并２次滤液，用旋转蒸发仪浓缩后转移
至２５ｍＬ量瓶，加８０％甲醇定容至刻度，１３０００ｒ·
ｍｉｎ－１离心１０ｍｉｎ，取上清液即得。
２５　标准曲线的绘制

分别精密吸取系列混合对照品不同浓度溶液各

４μＬ，注入高效液相色谱仪，按“２３”项的色谱方法
进行测定，以对照品的进样浓度（Ｘ，μｇ·μＬ－１）为横
坐标，峰面积 Ｙ为纵坐标，绘制标准曲线，结果见表
１。结果显示，各成分在各自浓度的范围内呈良好的
线性关系。

表１　丁公藤中７个成分的线性关系考察
Ｔａｂ．１　ＩｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎｏｆｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｏｆｓｅｖｅｎｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓｉｎＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓ

组分　　　　　　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　　　　　　

回归方程　　　

（ｌｉｎｅａｒｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎ）　　　
ｒ

线性范围

（ｌｉｎｅａｒｉｔｙｒａｎｇｅ）／（μｇ·μＬ－１）

新绿原酸（ｎｅｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ） Ｙ＝４２９５×１０５Ｘ＋２５４３×１０３ ０９９９９ ００２８～１４２０

东莨菪苷（ｓｃｏｐｏｌｉｎ） Ｙ＝１５９３×１０６Ｘ＋１５９２×１０４ ０９９９９ ００１９～０９５６

绿原酸（ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ） Ｙ＝２５５９×１０６Ｘ＋３７５８×１０４ １０００ ００２７～１３２４

东莨菪内酯（ｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎ） Ｙ＝４１９５×１０５Ｘ－２１１２×１０３ １０００ ００１４～０７２０

异绿原酸Ｂ（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＢ） Ｙ＝４１３５×１０５Ｘ－２９５６×１０４ ０９９９８ ００１６～０８２４

异绿原酸Ａ（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＡ） Ｙ＝３８２０×１０６Ｘ－２２６５×１０４ ０９９９９ ００１０～０５００

异绿原酸Ｃ（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＣ） Ｙ＝２５３８×１０６Ｘ－１００９×１０４ ０９９９８ ００１３～０６７２

２６　方法学考察
２６１　精密度试验　精密吸取“２４１”混合对照品
溶液中⑥号溶液４μＬ，在“２３”项色谱条件下，连续
进样 ６次，计算各峰峰面积的 ＲＳＤ，结果分别为
００９０％、００３０％、３８０％、０５９％、２９０％、１６０％、
１２０％，说明试验所用的仪器有良好精密度。
２６２　重复性试验　按“２４２”项下方法，平行制
备６份丁公藤Ｙ１１供试品溶液。在“２３”色谱条件下
进行检测，记录样品溶液新绿原酸、东莨菪苷、绿原

酸、东莨菪内酯、异绿原酸 Ｂ、异绿原酸 Ａ、异绿原酸
Ｃ的峰面积，计算样品各成分的含量。上述７个活性
成分含量依次为１９７、０６３、０７３、０７６、４９１、０４４、
０８７ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ依次为 １９％、１８％、２９％、
３３％、１５％、３６％、２２％。证明本研究所建立的方
法重复性良好。

２６３　稳定性试验　精密吸取丁公藤 Ｙ１１供试品溶
液４μＬ，按“２３”项色谱条件，分别在０、１、３、６、１２、
２４ｈ进样，考察成分的稳定性，结果７个成分峰面积

的 ＲＳＤ为 ２０％、１１％、０７９％、１８％、０５５％、
１３％、１９％，表明供试品溶液２４ｈ内稳定。
２６４　加样回收率试验　称量已知含量的丁公藤
Ｙ９粉末６份，每份约０５ｇ，精密称定。采用加样回收
试验，分别精密加入适量新绿原酸、东莨菪苷、绿原酸、

东莨菪内酯、异绿原酸Ｂ、异绿原酸Ａ、异绿原酸Ｃ对
照品。依“２４２”项下的方法来制备供试品溶液，按
“２３”项色谱条件进行测定，平行测定６份，计算加样
回收率。结果见表２，表明该方法准确度良好。
２７　校正因子重现性的考察
２７１　高效液相色谱仪及色谱柱考察　试验考察
采用 Ａｇｉｌｅｎｔ１２９０ＩｎｆｉｎｉｔｙⅡ、ＷａｔｅｒｓＡＣＱＵＩＴＹ、Ｎｅｘ
ｅｒａＸ２ＬＣ－３０ＡＤ３种超高效液相色谱系统和 ＡＣ
ＱＵＩＴＹＢＥＨ－Ｃ１８色谱柱（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１８
μｍ）、ＵｌｔｉｍａｔｅＸＢ－Ｃ１８（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１８μｍ）、
Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶｅｌｏｘＣ１８（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１８μｍ）３
种色谱柱时的相对校正因子。相对校正因子ｆ＝Ａｉ×
Ｃｓ／Ａｓ×Ｃｉ，式中Ａｓ为待测成分ｓ的峰面积，Ｃｓ为质量
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　　　　 表２　丁公藤中７个成分加样回收率试验（ｎ＝６）
Ｔａｂ．２　ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｓｅｖｅｎｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓｉｎＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓ

成分　　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　　

粉末量

（ｐｏｗｄｅｒｗｅｉｇｈｔ）／ｇ

原有量

（ｏｒｉｇｉｎａｌ）／ｍｇ

加入量

（ａｄｄｅｄ）／ｍｇ

实测值

（ｄｅｔｅｃｔｅｄ）／ｍｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

新绿原酸（ｎｅｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ） ０５００１ ０２４００ ０２４ ０４７１７ ９８２ ９８９ １１

０５００５ ０２４０２ ０２４ ０４８０９ １００５

０５００３ ０２４０１ ０２４ ０４７６２ ９８４

０５００４ ０２４０２ ０２４ ０４７４６ ９７７

０５００２ ０２４０１ ０２４ ０４７９７ ９９８

０５００３ ０２４０１ ０２４ ０４７７２ ９８８

东莨菪苷（ｓｃｏｐｏｌｉｎ） ０５００１ ０１６００ ０１６ ０３１５５ ９７２ ９９０ １７

０５００５ ０１６０２ ０１６ ０３２２３ １０１３

０５００３ ０１６０１ ０１６ ０３１５２ ９７０

０５００４ ０１６０１ ０１６ ０３２０２ １０００

０５００２ ０１６０１ ０１６ ０３１９４ ９９６

０５００３ ０１６０１ ０１６ ０３１８８ ９９２

绿原酸（ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ） ０５００１ ０１１００ ０１１ ０２２１４ １０１３ １００６ １５

０５００５ ０１１０１ ０１１ ０２１９０ ９９０

０５００３ ０１１０１ ０１１ ０２２１５ １０１３

０５００４ ０１１０１ ０１１ ０２１８４ ９８５

０５００２ ０１１００ ０１１ ０２２２９ １０２６

０５００３ ０１１０１ ０１１ ０２２１０ １００９

东莨菪内酯（ｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎ） ０５００１ ０５００１ ０５０ ０９９９８ ９９９ １０１２ １６

０５００５ ０５００５ ０５０ １００２０ １００３

０５００３ ０５００３ ０５０ １０１００ １０１９

０５００４ ０５００４ ０５０ １０１００ １０１９

０５００２ ０５００２ ０５０ ０９９９９ ９９９

０５００３ ０５００３ ０５０ １０２００ １０３９

异绿原酸Ｂ（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＢ） ０５００１ ０４００８ ０４０ ０８０２３ １００４ １００８ ０５５

０５００５ ０４００４ ０４０ ０８０５５ １０１３

０５００３ ０４００２ ０４０ ０８０２８ １００６

０５００４ ０４００３ ０４０ ０８０３５ １００８

０５００２ ０４００２ ０４０ ０８０００ １０００

０５００３ ０４００２ ０４０ ０８０６１ １０１５

异绿原酸Ａ（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＡ） ０５００１ ００５０１ ００５ ０１０１９ １０３６ １０１７ １６

０５００５ ００５０５ ００５ ０１００５ １０００

０５００３ ００５０３ ００５ ０１００８ １０１１

０５００４ ００５０４ ００５ ０１００４ １００１

０５００２ ００５０２ ００５ ０１０１２ １０２０

０５００３ ００５０３ ００５ ０１０２０ １０３４

异绿原酸Ｃ（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄＣ） ０５００１ ０１２００ ０１２ ０２４３７ １０３０ １００５ １５

０５００５ ０１２０１ ０１２ ０２３８７ ９８８

０５００３ ０１２０１ ０１２ ０２４１６ １０１３
０５００４ ０１２０１ ０１２ ０２４００ １０００
０５００２ ０１２００ ０１２ ０２３９５ ９９６
０５００３ ０１２０１ ０１２ ０２４０６ １００４

浓度；Ａｉ为内参物ｉ的峰面积，Ｃｉ为质量浓度。分别计
算新绿原酸（Ａ）、东莨菪苷（Ｂ）、东莨菪内酯（Ｃ）、异绿

原酸Ｂ（Ｄ）、异绿原酸Ａ（Ｅ）、异绿原酸Ｃ（Ｆ）与内参物
绿原酸（Ｓ）的相对校正因子，结果见表３。结果表明，
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在不同的色谱柱及高效液相色谱仪下中具有较好的重 现性，能够用于上述７个成分的含量测定。

表３　不同仪器和不同色谱柱测得相对校正因子
Ｔａｂ．３　Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｆａｃｔｏｒ（ＲＣＦ）ｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｅｑｕｉｐｍｅｎｔａｎｄｃｏｌｕｍｎｓ

仪器（ｅｑｕｉｐｍｅｎｔ）　　　 色谱柱（ｃｏｌｕｍｎ）　　 ｆＡ／Ｓ ｆＢ／Ｓ ｆＣ／Ｓ ｆＤ／Ｓ ｆＥ／Ｓ ｆＦ／Ｓ

Ａｇｉｌｅｎｔ１２９０ＩｎｆｉｎｉｔｙⅡ ＡＣＱＵＩＴＹＢＥＨ ００２６ ０７７１ ００９６ １７９７ ２５１１ ２４２５

Ｕｌｔｉｍａｔｅ ００２５ ０７７２ ００９５ １７９１ ２５１５ ２４２３

Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶｅｌｏｘ ００２４ ０７７３ ００９４ １７９８ ２５１６ ２４２７

ＷａｔｅｒｓＡＣＱＵＩＴＹ ＡＣＱＵＩＴＹＢＥＨ ００２６ ０７７２ ００９５ １７９６ ２５１３ ２４２２

Ｕｌｔｉｍａｔｅ ００２５ ０７７３ ００９４ １７９３ ２５１７ ２４２１

Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶｅｌｏｘ ００２５ ０７７４ ００９３ １７９７ ２５１６ ２４２４

ＮｅｘｅｒａＸ２ＬＣ－３０ＡＤ ＡＣＱＵＩＴＹＢＥＨ ００２６ ０７７３ ００９５ １７９５ ２５１５ ２４２３

Ｕｌｔｉｍａｔｅ ００２５ ０７７２ ００９４ １７９４ ２５１４ ２４２６

Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶｅｌｏｘ ００２５ ０７７４ ００９３ １７９７ ２５１８ ２４２７

平均值（ａｖｅｒａｇｅ） ００３ ０７７ ００９ １８０ ２５２ ２４２

ＲＳＤ／％ ２６ ０１３ １１ ０１３ ００８０ ００９０

２７２　待测组分色谱峰的定位　本研究采用各待
测成分间的相对保留值（待测成分与内参物调整保

留时间之比）作为定位标准，并在不同品牌高效液相

色谱系统和不同色谱柱下对该参数进行考察，结果

表明，不同仪器和色谱柱下各成分间的相对保留值

波动较小，ＲＳＤ在０１０％～０３０％，见表４。此结果

说明，在对照品短缺的情况下，利用相对保留值进行

色谱峰定位，可根据内参物的保留时间，通过结合各

色谱峰的紫外吸收特征及相对保留值能够较准确目

标峰的峰位置。因此选用各成分相对保留值这一参

数作为丁公藤中上述７个目标色谱峰的定位指标比
较合理。

表４　不同仪器和不同色谱柱下目标成分的相对保留值
Ｔａｂ．４　Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｒｅｔｅｎｔｉｏｎｔｉｍｅ（ＲＴ）ｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｅｑｕｉｐｍｅｎｔａｎｄｃｏｌｕｍｎｓ

仪器　　　

（ｅｑｕｉｐｍｅｎｔ）　　　

色谱柱　　

（ｃｏｌｕｍｎ）　　

相对保留时间（ＲＴ）

Ａ／Ｓ Ｂ／Ｓ Ｃ／Ｓ Ｄ／Ｓ Ｅ／Ｓ Ｆ／Ｓ

Ａｇｉｌｅｎｔ１２９０ＩｎｆｉｎｉｔｙⅡ ＡＣＱＵＩＴＹＢＥＨ ０４７３ ０９２９ １７２６ ０８５０ ２２０８ ２４２８

Ｕｌｔｉｍａｔｅ ０４７２ ０９３１ １７２５ ０８５４ ２２０５ ２４２９

Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶｅｌｏｘ ０４７１ ０９３３ １７２３ ０８５７ ２２０６ ２４３１

ＷａｔｅｒｓＡＣＱＵＩＴＹ ＡＣＱＵＩＴＹＢＥＨ ０４７４ ０９３２ １７２８ ０８５６ ２２０３ ２４２５

Ｕｌｔｉｍａｔｅ ０４７３ ０９３３ １７３０ ０８５５ ２２０７ ２４２７

Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶｅｌｏｘ ０４７２ ０９３４ １７３１ ０８５３ ２２０１ ２４３１

ＮｅｘｅｒａＸ２ＬＣ－３０ＡＤ ＡＣＱＵＩＴＹＢＥＨ ０４７５ ０９３３ １７３３ ０８５２ ２２０４ ２４３３

Ｕｌｔｉｍａｔｅ ０４７４ ０９３２ １７２９ ０８５１ ２２０５ ２４３２

Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋＶｅｌｏｘ ０４７３ ０９３４ １７２８ ０８５ ２２０６ ２４３７

平均值（ａｖｅｒａｇｅ） ０４７ ０９３ １７３ ０８５ ２２１ ２４３

ＲＳＤ／％ ０２６ ０１７ ０１８ ０３０ ０１０ ０１５

２８　含量测定结果
分别称取丁公藤不同炮制工艺饮片粉末（４０目）

约１０ｇ，精密称定，依法制备供试品溶液，分别精密
吸取对照品溶液与供试品溶液４μＬ，注入超高效液
相色谱仪，依法测定，分别采用外标法（ＥＭＳ）和

ＱＡＭＳ法测定不同炮制工艺样品中７个活性成分含
量，结果见表５和图１。经ｔ检验比较，结果显示外标
法实测含量值与 ＱＡＭＳ计算的含量值无显著性差
异，由此说明一测多评法可用于丁公藤饮片的多成

分质量评价研究。
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表５　外标法和ＱＡＭＳ测定丁公藤饮片中７个成分的含量（ｎ＝３）
Ｔａｂ．５　ＴｈｅｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｔｈｅｓｅｖｅｎｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓｉｎＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓｂｙＱＡＭＳａｎｄｏｎｅｐｏｉｎｔｅｘｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｍｅｔｈｏｄ

炮制品

（ｓａｍｐｌｅ）

含量（ｃｏｎｔｅｎｔ）／（ｍｇ·ｇ－１）

新绿原酸

（ｎｅｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ
ａｃｉｄ）

东莨菪苷

（ｓｃｏｐｏｌｉｎｅ）

绿原酸

（ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ
ａｃｉｄ）

东莨菪内酯

（ｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎ）

异绿原酸Ｂ
（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ
ａｃｉｄＢ）

异绿原酸Ａ
（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ
ａｃｉｄＡ）

异绿原酸Ｃ
（ｉｓｏｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ
ａｃｉｄＣ）

ＥＭＳ ＱＡＭＳ ＥＭＳ ＱＡＭＳ ＥＭＳ ＱＡＭＳ ＥＭＳ ＱＡＭＳ ＥＭＳ ＱＡＭＳ ＥＭＳ ＱＡＭＳ ＥＭＳ ＱＡＭＳ

Ｙ１ ０４８ ０４８ ０３１ ０３１ ０２２ ０２２ １０８ １０７ ０８２ ０８１ ０１０ ０１０ ０２３ ０２３

Ｙ２ ３６７ ３６６ １９８ １９９ １３９ １３８ ０７９ ０８０ ６３５ ６３６ ０６３ ０６２ １１９ １２０

Ｙ３ ００６ ００６ ０３８ ０３７ ０５２ ０５３ ０３０ ０３０ １４９７ １４９９ ０２１ ０２２ ０２６ ０２６

Ｙ４ ２８１ ２８２ ２１０ ２１１ ０９０ ０９１ １１２ １１３ ４５６ ４５７ ０３９ ０３８ ０７７ ０７６

Ｙ５ ９８９ ９８９ ３５３ ３５４ ３８１ ３８２ ０４８ ０４７ １８５３ １８５５ １６０ １６２ ３２４ ３２５

Ｙ６ ０３９ ０３９ １１２ １１３ ０２１ ０２１ １１２ １１３ １２２ １２１ ０１５ ０１５ ０２８ ０２８

Ｙ７ ０２８ ０２８ ０８０ ０８０ ０１６ ０１６ １４８ １４９ ０５５ ０５６ ００６ ００６ ０１２ ０１２

Ｙ８ ０４２ ０４３ １２０ １２１ ０１８ ０１８ ０９４ ０９６ ０７２ ０７１ ００９ ００９ ０２０ ０２０

Ｙ９ ０４８ ０４８ ０３１ ０３１ ０２２ ０２２ １０８ １０７ ０８２ ０８１ ０１０ ０１０ ０２３ ０２３

Ｙ１０ ０２４ ０２５ ０３１ ０３１ ００９ ００９ １１８ １１９ ０５０ ０５０ ００６ ００６ ０１２ ０１２

Ｙ１１ １９７ １９７ ０６４ ０６４ ０７４ ０７４ ０７６ ０７６ ４９１ ４９１ ０４４ ０４４ ０８７ ０８７

Ｙ１２ ２１２ ２１３ １９４ １９５ ０７３ ０７４ ０９４ ０９４ ４３８ ４３７ ０３９ ０３９ ０８４ ０８３
Ｙ１３ ０９８ ０９８ １５８ １５７ ０３８ ０３８ １０９ １０８ ０６４ ０６４ ００８ ００８ ０１６ ０１６
Ｙ１４ ０４２ ０４１ １５０ １５１ ０２６ ０２６ １２４ １２５ ０５２ ０５３ ００６ ００６ ０１３ ０１３
Ｙ１５ １３２ １３３ ２２６ ２２７ ０５９ ０６０ ０８０ ０８０ ３５９ ３６１ ０３６ ０３６ ０８３ ０８２
Ｙ１６ ０７７ ０７６ １３６ １３７ ０３５ ０３４ １１０ １１１ ２３２ ２３０ ０２１ ０２１ ０４５ ０４４

３　讨论
３１　供试品溶液提取方法考察

试验前期以同一样品粉末（生品，４０目，１ｇ）对
丁公藤的超声提取（功率２００Ｗ，频率４０ｋＨｚ）与回
流提取方法进行进样比较，结果显示回流提取法峰

面积较高，提取效果最好，因此确定为回流提取法。

在此基础上进一步对不同浓度的提取溶剂（５０％甲醇、
８０％甲醇、１００％甲醇）、提取温度（６５、７０、８０和 ９０
℃）、提取次数（１、２、３次）、溶剂用量（１５、２５、３５ｍＬ）进
行考察，结果显示８０％甲醇，提取温度９０℃下回流提
取２次，各成分峰面积最大，说明含量较其他条件提取
高，最终确定为试验供试品溶液的制备方法。

３２　检测波长的选择
采用一测多评校正因子进行样品含量计算，由

于在不同波长下偏差较大，如何选定适合的波长对

降低测定误差很关键。结合紫外光谱及液相紫外全

波长扫描结果，本研究分别在３２３、３２４、３３０、３４５、３３８
ｎｍ波长下对７个成分进行测定，结果发现上述７个
成分在３３８ｎｍ处具有较大吸收，基线平稳，且色谱
峰分离度均不小于１５，达到色谱分析要求，因此选
用３３８ｎｍ为检测波长。

３３　丁公藤７个活性成分的含量研究
试验采用超高效液相色谱法（ＵＰＬＣ）比较丁公

藤炮制前后东莨菪内酯、新绿原酸、东莨菪苷、绿原

酸、异绿原酸Ｂ、异绿原酸 Ａ、异绿原酸 Ｃ的含量，建
立了丁公藤及其炮制品的多指标质量评价方法。经

炮制后，不同丁公藤饮片中新绿原酸含量为：Ｙ５＞
Ｙ２＞Ｙ４＞Ｙ１２＞Ｙ１１＞Ｙ１５＞Ｙ１３＞Ｙ１６＞Ｙ１、Ｙ９＞Ｙ８、
Ｙ１４＞Ｙ６＞Ｙ７＞Ｙ１０＞Ｙ３；绿原酸含量结果为 Ｙ５＞
Ｙ２＞Ｙ４＞Ｙ１１＞Ｙ１２＞Ｙ１５＞Ｙ３＞Ｙ１３＞Ｙ１６＞Ｙ１４＞Ｙ１、
Ｙ９＞Ｙ６＞Ｙ８＞Ｙ７＞Ｙ１０；异绿原酸 Ｂ含量为：Ｙ５＞
Ｙ３＞Ｙ２＞Ｙ１１＞Ｙ４＞Ｙ１２＞Ｙ１５＞Ｙ１６＞Ｙ６＞Ｙ１、Ｙ９＞
Ｙ８＞Ｙ１３＞Ｙ７＞Ｙ１４＞Ｙ１０；异绿原酸 Ａ含量为：Ｙ５＞
Ｙ２＞Ｙ１１＞Ｙ４、Ｙ１２＞Ｙ１５＞Ｙ３、Ｙ１６＞Ｙ６＞Ｙ１、Ｙ９＞Ｙ８＞
Ｙ１３＞Ｙ７、Ｙ１０、Ｙ１４；异绿原酸 Ｃ含量：Ｙ５＞Ｙ２＞Ｙ１１＞
Ｙ１５＞Ｙ４＞Ｙ１６＞Ｙ６＞Ｙ３＞Ｙ１、Ｙ９＞Ｙ８＞Ｙ１３＞Ｙ１４＞
Ｙ７、Ｙ１０。进一步分析发现，上述５个有机酸含量变化
趋势基本一致。Ｙ５（９８９ｍｇ·ｇ

－１）、Ｙ２（３６７ｍｇ·
ｇ－１）、Ｙ４（２８１ｍｇ·ｇ

－１）、Ｙ１２（２１２ｍｇ·ｇ
－１）中新绿

原酸含量分别是 Ｙ１（０４８ｍｇ·ｇ
－１）的 ２０６、７７、

５９、４４倍，其中Ｙ３（００６ｍｇ·ｇ
－１）最低，仅有Ｙ１的
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１２５％。与 Ｙ２相比，仅甘草汁用量由 ６％减少为
３％，含量相差６０多倍；对绿原酸含量分析发现，Ｙ５
（３８１ｍｇ·ｇ－１）、Ｙ２（１３９ｍｇ·ｇ

－１）、Ｙ４（０９ｍｇ·
ｇ－１）分别是Ｙ１（０２２ｍｇ·ｇ

－１）的１８３、６３、４１倍，
Ｙ１０最低，仅有 Ｙ１（生品）的２％；各炮制品中异绿原
酸 Ｂ含量，以 Ｙ５（１８５３ｍｇ·ｇ

－１）最高，其次是 Ｙ３
（１４９７ｍｇ·ｇ－１）、Ｙ２（６３５ｍｇ·ｇ

－１），分别是 Ｙ１
（０８２ｍｇ·ｇ－１）含量的 ２２６、１８３和 ７７倍，Ｙ１０
（０５０ｍｇ·ｇ－１）含量最低，仅有生品的 ５０％；Ｙ５
（１６０ｍｇ·ｇ－１）中异绿原酸 Ａ含量最高，较 Ｙ１（０１
ｍｇ·ｇ－１）增加了１５倍。Ｙ２（０６３ｍｇ·ｇ

－１）则增加

了５３倍，而 Ｙ７、Ｙ１０、Ｙ１４含量最低，均为００６ｍｇ·
ｇ－１；对异绿原酸 Ｃ含量比较发现，Ｙ５（３２４ｍｇ·
ｇ－１）、Ｙ２（１１９ｍｇ·ｇ

－１）、Ｙ１１（０８７ｍｇ·ｇ
－１）分别是

Ｙ１（０２３ｍｇ·ｇ
－１）含量的 １４３、５２、３７８倍。Ｙ７、

Ｙ１０（０１２ｍｇ·ｇ
－１）含量最低，约为Ｙ１的５０％。

另外，对同为煮法炮制的 Ｙ２～Ｙ５有机酸总含量
比较，结果为Ｙ５（３７０５ｍｇ·ｇ

－１）＞Ｙ３（１５９５ｍｇ·
ｇ－１）＞Ｙ２（１３２２ｍｇ·ｇ

－１）＞Ｙ４（９４３ｍｇ·ｇ
－１）＞

Ｙ１（１８５ｍｇ·ｇ
－１），说明甘草汁与盐水２种辅料一

同炮制时比单一辅料（盐水或甘草汁）炮制更有利于

成分的溶出，且当药材与甘草比例为 １００∶６时较
１００∶３时各成分溶出含量高，说明辅料比例对有机
酸成分的溶出有影响；对不同工艺炮制方法分析，发

现蒸法炮制样品（Ｙ１１～Ｙ１３）与炙法炮制样品（Ｙ１４～
Ｙ１６）的２种辅料炮制比单一辅料炮制更有利于有效
成分溶出与煮法基本一致，而经浸泡后晒干处理的

炮制品（Ｙ６～Ｙ１０）的变化与其相反，分析原因可能与
煮法、蒸法、炙法的炮制过程均有加热，说明加热有

利于其有效物质溶出；当炮制辅料相同情况下，以甘

草汁－盐水炮制为例，分析５个有机酸总含量变化
趋势为：Ｙ５（３７０５ｍｇ·ｇ

－１）＞Ｙ１１（８９２ｍｇ·ｇ
－１）＞

Ｙ１６（４０９ｍｇ·ｇ
－１）＞Ｙ１（１８５ｍｇ·ｇ

－１）＞Ｙ９（１７６
ｍｇ·ｇ－１），此结果显示煮法较蒸法、炙法含量高，而
浸泡后晒干（Ｙ９）的炮制方法会使成分含量降低，可
能是煮法处理时将药物煮至近干，一方面减少了成

分的损失，另一方面可能加热时间长，使部分成分发

生了水解或分解生成相应有机酸而使其含量远高于

其他炮制方法。蒸法处理时将浸泡后剩余的辅料丢

弃，可能是造成其含量偏低的原因。炙法含量较蒸

法低，可能原因是其炮制温度较低、加热时间较短所

致。而加辅料浸泡后晒干的含量较生品低，说明浸

泡使其成分降低。上述结果显示经蒸、煮、炙炮制

后，药物中新绿原酸、绿原酸、异绿原酸 Ｂ、异绿原酸
Ａ、异绿原酸Ｃ含量增加，说明蒸、煮、炒等加热处理
可能使丁公藤中部分成分发生了转化，在相同条件

下有利于上述５个有机酸类成分溶出，从而使其含
量增加。或可能是辅料甘草或食盐水中甘草酸、氯

化钠等成分，促进了新绿原酸、异绿原酸类等成分溶

出而使其含量增加。另外，通过比较同样炮制工艺

丁公藤中上述５个有机酸含量变化，发现随着甘草
汁用量增加，其含量出现了增加的趋势，说明辅料甘

草汁的用量比例对绿原酸有较大影响。而浸泡可在

一定程度上造成上述成分的损失，因此在水处理时

应该注意少泡多润以减少成分损失，需注意辅料甘

草汁比例对丁公藤有机酸类成分的影响。

由表 ６结果可知，东莨菪苷含量高低顺序为
Ｙ５＞Ｙ１５＞Ｙ４＞Ｙ２＞Ｙ１２＞Ｙ１３＞Ｙ１４＞Ｙ８＞Ｙ６＞Ｙ７＞
Ｙ１１＞Ｙ３＞Ｙ１、Ｙ９、Ｙ１０。进一步分析发现，经炮制处理
后，东莨菪苷的含量以 Ｙ５含量最高，是 Ｙ１含量的
１１４倍，其 次 是 Ｙ１５、Ｙ４、Ｙ２，Ｙ１、Ｙ９、Ｙ１０最 低
（０３１ｍｇ·ｇ－１）。东莨菪内酯含量以 Ｙ７（１４８ｍｇ·
ｇ－１）含量最高，Ｙ１４、Ｙ１０、Ｙ４、Ｙ１６、Ｙ１３略高于 Ｙ１（１０８
ｍｇ·ｇ－１）、Ｙ９；Ｙ８、Ｙ１２、Ｙ１５、Ｙ２、Ｙ１１、Ｙ５略低于生品，
Ｙ３（０３ｍｇ·ｇ

－１）含量最低。分析比较可发现，炮制

对东莨菪内酯的影响与东莨菪苷的趋势变化相反，

说明经长时间高温水煮后，东莨菪内酯可能与药物

或辅料中糖类成分发生了缩合反应，生成东莨菪苷

或其他成分使其含量降低，具体转化机制还有待进

一步研究。

综合以上结果分析可知，辅料甘草汁、盐水制对

丁公藤的化学成分有一定影响，除东莨菪内酯含量

降低外，甘草汁 －盐水共煮（Ｙ５）的炮制方法显著提
高了其他６个化学成分的含量。但因各炮制品批次
较少，还有待进一步增加炮制品批次，对炮制后丁公

藤质量进行深入研究。２０２０年版《中国药典》仅收载
了丁公藤生品的炮制方法，并仅以东莨菪内酯为指

标进行质量检查，不利于其饮片质量控制，且传统中

医药理论认为丁公藤有小毒，这必将影响其临床安

全，因此十分有必要进一步对丁公藤炮制工艺进行

深入研究。本研究在工艺规范的前提下，建立一测

多评法同时测定丁公藤中新绿原酸、绿原酸、东莨菪

苷、东莨菪内酯、异绿原酸 Ａ、异绿原酸 Ｂ、异绿原酸
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Ｃ等７个有效成分含量测定方法，建立其限量要求，
对于丁公藤饮片的质量控制具有一定意义，因此建

议在省市炮制规范中予以明确同时增加相应指标成

分含量限度。

４　结论
本试验的方法简单、快速、准确，可用于丁公藤

多指标成分含量测定，为更好控制丁公藤饮片的质

量提供参考。加热和加辅料制均对丁公藤的化学成

分产生了一定影响，以甘草汁 －盐水（Ｙ５）共煮法影
响最为明显。

参考文献

［１］　中华人民共和国药典２０２０年版一部［Ｓ］．２０２０：３

ＣｈＰ２０２０ＶｏｌＩ［Ｓ］．２０２０：３

［２］　钱振尧冯了性药酒浅谈［Ｊ］．中成药，１９７９（４）：３９

ＱＩＡＮＺＲＤｉｓｃｕｓｓｉｏｎｏｆＦｅｎｇｌｉａｏｘｉｎｇｗｉｎｅ［Ｊ］．ＣｈｉｎＴｒａｄｉｔＰａｔ

Ｍｅｄ，１９７９（４）：３９

［３］　田华咏中国民族药炮制集成［Ｍ］．北京：中医古籍出版社，

２０００：３５

ＴＩＡＮＨＹＣｈｉｎｅｓｅＥｔｈｎｉｃＭｅｄｉｃｉｎｅＰｒｏｃｅｓｓｉｎｇＩｎｔｅｇｒａｔｉｏｎ［Ｍ］．

Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＡｎｃｉｅｎｔＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃａｌＢｏｏｋＰｒｅｓｓ，２０００：３５

［４］　刘健丁公藤的化学成分及生物活性研究［Ｄ］．北京：中国

协和医科大学，２００７

ＬＩＵＪＳｔｕｄｉｅｓｏｎｔｈｅＣｈｅｍｉｃａｌＣｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓａｎｄＢｉｏａｃｔｉｖｉｔｉｅｓｏｆ

ＥｒｙｃｉｂｅＯｂｔｕｓｆｏｌｉａＢｅｎｔｈ［Ｄ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＰｅｋｉｎｇＵｎｉｏｎＭｅｄｉｃａｌ

Ｃｏｌｌｅｇｅ，２００７

［５］　谭建宁，张??不同来源丁公藤药材中东茛菪内酯含量的

研究［Ｊ］．中成药，２００８，３０（１１）：１６５１

ＴＡＮＪＮ，ＺＨＡＮＧＹＹＳｔｕｄｙｏｎｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｓｃｏｐｏｌｅｔｉｎｉｎ

ＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓｆｒｏｍｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｕｒｃｅｓ［Ｊ］．ＣｈｉｎＴｒａｄｉｔｐａｔＭｅｄ，

２００８，３０（１１）：１６５１

［６］　杨媛媛，谢志民，胡静，等３种丁公藤属植物中８个成分的

含量测定［Ｊ］．中南药学，２０２０，１７３（６）：９８２

ＹＡＮＧＹＹ，ＸＩＥＺＭ，ＨＵＪ，ｅｔａｌ．Ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ８

ｃｏｍｐｏｕｎｄｓｉｎ３ｓｐｅｃｉｅｓｏｆＥｒｙｃｉｂｅ［Ｊ］．ＣｅｎｔｒａｌＳｏｕｔｈＰｈａｒｍ，

２０２０，１７３（６）：９８２

［７］　胡静，任慧，崔小敏，等光叶丁公藤中化学成分的ＵＰＬＣ－

Ｑ－ＥｘａｃｔｉｖｅＦｏｃｕｓ－ＭＳ／ＭＳ鉴定［Ｊ］．中国实验方剂学杂志，

２０２０，２６（１８）：１２４

ＨＵＪ，ＲＥＮＨ，ＣＵＩＸＭ，ｅｔａｌ．Ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｎｓｔｉｔｕ

ｅｎｔｓｉｎＣａｕｌｉｓｏｆＥｒｙｃｉｂｅｓｃｈｍｉｄｔｉｉｂｙＵＰＬＣ－Ｑ－ＥｘａｃｔｉｖｅＦｏｃｕｓ－

ＭＳ／ＭＳ［Ｊ］．ＣｈｉｎＪＥｘｐＴｒａｄｉｔＭｅｄＦｏｒｍ，２０２０，２６（１８）：１２４

［８］　刘小妹，胡静，任慧，等冯了性风湿跌打药酒的化学成分鉴

定［Ｊ］．中国药房，２０２０，３１（２０）：２４７３

ＬＩＵＸＭ，ＨＵＪ，ＲＥＮＨ，ｅｔａｌ．Ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｎｓｔｉｔ

ｕｅｎｔｓｉｎＦｅｎｇｌｉａｏｘｉｎｇＦｅｎｇｓｈｉＤｉｅｄａｗｉｎｅ［Ｊ］．ＣｈｉｎＰｈａｒｍ，

２０２０，３１（２０）：２４７３

［９］　叶惠珍，范椰新，刘植蔚，等丁公藤抗风湿有效成分的研究

［Ｊ］．中草药，１９８１，１２（５）：５

ＹＥＨＺ，ＦＡＮＹＸ，ＬＩＵＺＷ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｉｅｓｏｎｔｈｅａｎｔｉ－ｒｈｅｕｍａｔｉｃ

ａｃｔｉｖｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｏｆＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓ［Ｊ］．ＣｈｉｎＨｅｒｂａｌＭｅｄ，

１９８１，１２（５）：５

［１０］　吴鹏，单进军，黄正泉，等丁公藤对大鼠膝骨关节炎滑膜炎

症及痛阈的影响［Ｊ］．南京中医药大学学报，２０２０，３６（６）：

８３７

ＷＵＰ，ＳＨＡＮＪＪ，ＨＵＡＮＧＺＱ，ｅｔａｌ．ＴｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆＥｒｙｃｉｂｅＯｂ

ｔｕｓｉｆｏｌｉａＢｅｎｔｈｏｎｔｈｅｓｙｎｏｖｉａｌｉｎｆｌａｍｍａｔｉｏｎａｎｄｔｈｒｅｓｈｏｌｄｏｆｐａｉｎ

ｉｎＫＯＡｒａｔｓ［Ｊ］．ＪＮａｎｊｉｎｇＵｎｉｖＴｒａｄｉｔＣｈｉｎＭｅｄ，２０２０，３６（６）：

８３７

［１１］　王庆华，杜婷婷，张智慧，等绿原酸的药理作用及机制研究

进展［Ｊ］．药学学报，２０２０，５５（１０）：２２７３

ＷＡＮＧＱＨ，ＤＵＴＴ，ＺＨＡＮＧＺＨ，ｅｔａｌ．Ａｄｖａｎｃｅｓｉｎｐｈａｒｍａｃｏ

ｌｏｇｉｃａｌａｃｔｉｏｎａｎｄｍｅｃｈａｎｉｓｍｏｆｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃａｃｉｄ［Ｊ］．ＡｃｔａＰｈａｒｍ

Ｓｉｎ，２０２０，５５（１０）：２２７３

［１２］　梁霭湄，陈业芳丁公藤注射液引起剥脱性皮炎一例［Ｊ］．广

西中医药，１９８４，７（３）：３６

ＬＩＡＮＧＡＭ，ＣＨＥＮＹＦＡｃａｓｅｏｆｅｘｆｏｌｉａｔｉｖｅｄｅｒｍａｔｉｔｉｓｃａｕｓｅｄｂｙ

ＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓｉｎｊｅｃｔｉｏｎ［Ｊ］．ＧｕａｎｇｘｉＴｒａｄｉｔＣｈｉｎＭｅｄ，１９８４，７

（３）：３６

［１３］　杨秋浪，尤艳彩丁公藤注射液致过敏性休克［Ｊ］．药物不良

反应杂志，２００５，７（５）：３９０

ＹＡＮＧＱＬ，ＹＯＵＹＣＡｎａｐｈｙｌａｃｔｉｃｓｈｏｃｋｄｕｅｔｏＥｒｙｃｉｂｅｓＣａｕｌｉｓ

ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ［Ｊ］．ＡｄｖｅｒｓｅＤｒｕｇＲｅａｃｔＪ，２００５，７（５）：３９０

［１４］　王智民，高惠敏，付雪涛，等一测多评法中药质量评价模式

方法学研究［Ｊ］．中国中药杂志，２００６，３１（２３）：１９２５

ＷＡＮＧＺＭ，ＧＡＯＨＭ，ＦＵＸＴ，ｅｔａｌ．Ｍｕｌｔｉ－ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｑｕａｎｔｉｔａ

ｔｉｏｎｂｙｏｎｅｍａｒｋｅｒｎｅｗｍｅｔｈｏｄｆｏｒｑｕａｌｉｔｙｅｖａｌｕａｔｉｏｎｏｆＣｈｉｎｅｓｅｈｅｒｂ

ａｌｍｅｄｉｃｉｎｅ［Ｊ］．ＣｈｉｎａＪＣｈｉｎＭａｔｅｒＭｅｄ，２００６，３１（２３）：１９２５

［１５］　杨国宁，毕天琛，张裕民，等一测多评法测定不同肉苁蓉饮

片中８个成分的含量［Ｊ］．中药材，２０２０，４３（７）：１６７７

ＹＡＮＧＧＮ，ＢＩＴＣ，ＺＨＡＮＧＹＭ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｅｉｇｈｔ

ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔＣｉｓｔａｎｃｈｅｄｅｃｏｃｔｉｏｎｐｉｅｃｅｓｂｙｏｎｅｍｅａｓｕｒｅ

ｍｅｎｔａｎｄｍｕｌｔｉｐｌｅｅｖａｌｕａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．ＪＣｈｉｎＭｅｄＭａｔｅｒ，

２０２０，４３（７）：１６７７

［１６］　杨海玲，吴丽丹，覃德杰，等一测多评法同时测定广西姜黄

饮片中３种姜黄素类成分含量［Ｊ］．药物分析杂志，２０１６，３６

（９）：１５７１

ＹＡＮＧＨＬ，ＷＵＬＤ，ＱＩＮＤＪ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

ｏｆｔｈｒｅｅｃｕｒｃｕｍｉｎｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓｉｎＣｕｒｃｕｍａｅＬｏｎｇａｅＲｈｉｚｏｍａｆｒｏｍ

ＧｕａｎｇｘｉｐｒｏｖｉｎｃｅｂｙＱＡＭＳ［Ｊ］．ＣｈｉｎＪＰｈａｒｍＡｎａｌ，２０１６，３６

（９）：１５７１

［１７］　杨海玲，吴丽丹，刘惠兰，等一测多评法同时测定姜黄－桂

枝药对不同配伍比例中５种有效化学成分含量［Ｊ］．中国医院

药学杂志，２０１７，３７（２１）：２１４２

ＹＡＮＧＨＬ，ＷＵＬＤ，ＬＩＵＨＬ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

ｏｆｆｉｖｅｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓｉｎＣｕｒｃｕｍａｅｌｏｎｇａＬ．－ｃａｓｓｉａｔｗｉｇｄｒｕｇｐａｉｒｂｙ

ＱＡＭＳ［Ｊ］．ＣｈｉｎＪＨｏｓｐＰｈａｒｍ，２０１７，３７（２１）：２１４２

（本文于２０２４年２月２０日修改回）


