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　　内蒙古自治区重大基础研究开放课题（ＮＭＫＪＺＸ１７０２）；内蒙古自治区卫生健康科技计划项目（２０２２０２２５９）

　通信作者　Ｔｅｌ：１５１４８７８８８３８；Ｅ－ｍａｉｌ：ｘｉｎｙｉｎｇ２００８１１１５＠１６３ｃｏｍ

第一作者　Ｔｅｌ：１５０４７４８０７１２；Ｅ－ｍａｉｌ：ｇｃｙｊｕｎｓｈｅｎｇ＠１６３ｃｏｍ

蒙药材砂引草 ＨＰＬＣ指纹图谱及６个成分含量测定研究

郝俊生１，３，包红英２，斯日古冷４，孟和１，任娅婷１，红艳２，辛颖２，３

（１．通辽市市场检验检测中心，通辽 ０２８０００；２．内蒙古民族大学蒙医药学院，通辽 ０２８０００；
３．蒙药研发国家地方联合工程研究中心，通辽 ０２８０００；４．扎赉特旗市场监督管理局，兴安盟 １３７６００）

摘要　目的：建立不同产地蒙药材砂引草ＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａＬｉｎｎａｅｕｓ的ＨＰＬＣ指纹图谱并测定其６个成分
（咖啡酸、异槲皮苷、槲皮苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚酸Ｂ）的含量，为砂引草质量控制提供依据。方法：采
用ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＰｌｕｓＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ），以０２％磷酸溶液（Ａ）－乙腈（Ｂ）为流动相，

进行梯度洗脱（０～６０ｍｉｎ，９％Ｂ→３８％Ｂ），检测波长３３０ｎｍ。对不同产地砂引草进行分析，采用国家药典
委员会“中药色谱指纹图谱相似度评价系统软件”（２０１２版），建立砂引草指纹图谱，同时测定６个成分含
量。结果：ＨＰＬＣ指纹图谱共标定了不同产地砂引草中１１个共有峰，指认了咖啡酸、异槲皮苷、槲皮苷、迷
迭香酸、紫草酸和丹酚酸Ｂ６个成分，１７批砂引草药材与对照指纹图谱之间的相似度在０９３１～０９９６。经
方法学考察，咖啡酸、异槲皮苷、槲皮苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚酸 ６个成分精密度试验 ＲＳＤ依次为
１９％、１０％、１４％、０１９％、１１％和０３２％；重复性试验 ＲＳＤ依次为３５％、２３％、３３％、０１４％、１１％
和０１９％；稳定性试验ＲＳＤ依次为０８０％、１１％、１７％、０５２％、０５４％和０７８％。咖啡酸、异槲皮苷、槲
皮苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚酸 Ｂ在０００３３～００２９５、００１１９～０１０７３、００１４８～０１３２８、００９２８～
０８３５２、００６８９～０１０５８、００６８８～０６１９９μｇ·ｍＬ－１浓度范围内线性关系良好（均为ｒ＝１０００）；平均回
收率在９３９％～１０２３％，按干燥品计含量在 ０００４％～００１３％、００３０％～０２５９％、００３２％～０２５６％、
０２５６％～１２４６％、００１８％～００７２％和００６２％～０４９９％。结论：建立的砂引草 ＨＰＬＣ指纹图谱及６个成
分含量测定方法稳定、可靠、重复性好，可为砂引草质量控制及开发研究提供参考。

关键词：蒙药材；砂引草；指纹图谱；聚类分析；主成分分析；含量测定；咖啡酸；异槲皮苷；槲皮苷；迷迭香酸；

紫草酸；丹酚酸Ｂ

中图分类号：Ｒ９１７　　　文献标识码：Ａ　　　文章编号：０２５４－１７９３（２０２４）０５－０８１６－１１
ｄｏｉ：１０１６１５５／ｊ０２５４－１７９３２０２４０５０９

ＳｔｕｄｙｏｎＨＰＬＣｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔａｎｄｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ６ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎ
ＭｏｎｇｏｌｉａｎｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａＬｉｎｎａｅｕｓ

ＨＡＯＪｕｎ－ｓｈｅｎｇ１，３，ＢＡＯＨｏｎｇ－ｙｉｎｇ２，Ｓｉ－ｒｉ－ｇｕ－ｌｅｎｇ４，
ＭＥＮＧＨｅ１，ＲＥＮＹａ－ｔｉｎｇ１，ＨＯＮＧＹａｎ２，ＸＩＮＹｉｎｇ２，３

（１．ＴｏｎｇｌｉａｏＭａｒｋｅｔＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔｉｎｇＣｅｎｔｅｒ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ０２８０００，Ｃｈｉｎａ；２．ＣｏｌｌｅｇｅｏｆＭｏｎｇｏｌｉａｎＭｅｄｉｃｉｎｅ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａＭｉｎｚｕＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，

ＮＭＰＡＫｅｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙｆｏｒＱｕａｌｉｔｙＣｏｎｔｒｏｌｏｆＴｒａｄｉｔｉｏｎａｌＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅ，ＭｏｎｇｏｌｉａｎＭｅｄｉｃｉｎｅ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ０２８０００，Ｃｈｉｎａ；

３．ＮａｔｉｏｎａｌａｎｄＬｏｃａｌＪｏｉｎｔＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇＲｅｓｅａｒｃｈＣｅｎｔｅｒｆｏｒＭｏｎｇｏｌｉａｎＭｅｄｉｃｉｎｅＲｅｓｅａｒｃｈａｎｄＤｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ０２８０００，Ｃｈｉｎａ；

４．ＺｈａｌａｉｔｅＢａｎｎｅｒＭａｒｋｅｔＳｕｐｅｒｖｉｓｉｏｎＡｄｍｉｎｉｓｔｒａｔｉｏｎ，Ｘｉｎｇ’ａｎＬｅａｇｕｅ１３７６００，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ　Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ：ＴｏｅｓｔａｂｌｉｓｈＨＰＬＣｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔａｎｄｄｅｔｅｒｍｉｎｅｃａｆｆｅｉｃａｃｉｄ，ｉｓｏｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ，ｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ，
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ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃａｃｉｄ，ｌｉｔｈｏｓｐｅｒｍｉｃａｃｉｄａｎｄｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢｉｎＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａＬｉｎｎａｅｕｓ，ａｎｄｔｏｐｒｏｖｉｄｅｅｖｉｄｅｎｃｅ
ｆｏｒｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌｏｆＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａＬｉｎｎａｅｕｓＭｅｔｈｏｄｓ：Ｔｈｅｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃｓｅｐａｒａｔｉｏｎｗａｓｐｅｒｆｏｒｍｅｄｏｎａｎ
ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＰｌｕｓＣ１８ｃｏｌｕｍｎ（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）ｗｉｔｈｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎ（０－６０ｍｉｎ，９％Ｂ→３８％Ｂ）ｏｆ
０２％ ｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃａｃｉｄ（Ａ）ａｎｄａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ（Ｂ）．Ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｗａｓ３３０ｎｍＴｈｅｃｏｌｕｍｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
ｗａｓｋｅｐｔａｔ４０℃ａｎｄｔｈｅｆｌｏｗｒａｔｅｗａｓ１０ｍＬ·ｍｉｎ－１ＴｈｅＨＰＬＣｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｏｆａｌｌｂａｔｃｈｅｓｏｆＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａ
ＬｉｎｎａｅｕｓｗａｓｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄｕｓｉｎｇＳｉｍｉｌａｒｉｔｙＥｖａｌｕａｔｉｏｎＳｏｆｔｗａｒｅｆｏｒＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃＦｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｏｆＴｒａｄｉｔｉｏｎａｌＣｈｉｎｅｓｅ
Ｍｅｄｉｃｉｎｅ（２０１２ｅｄｉｔｉｏｎ）ａｎｄｔｈｅｃｏｍｍｏｎｐｅａｋｓｗｅｒｅｉｄｅｎｔｉｆｉｅｄｂｙｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｔａｎｄａｒｄｓＳｉｘｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓｉｎＴｏｕｒｎｅ
ｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａＬｉｎｎａｅｕｓｗｅｒｅｑｕａｎｔｉｆｉｅｄＲｅｓｕｌｔｓ：Ｅｌｅｖｅｎｃｏｍｍｏｎｐｅａｋｓｗｅｒｅｃｏｎｆｉｒｍｅｄ，ａｎｄ６ｃｏｍｍｏｎｐｅａｋｓｗｅｒｅ
ｉｄｅｎｔｉｆｉｅｄｂｙｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｔａｎｄａｒｄｓｉｎｃｌｕｄｉｎｇｃａｆｆｅｉｃａｃｉｄ，ｉｓｏｑｕｅｒｃｅｔｉｎ，ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ，ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃａｃｉｄ，ｐｕｒｐｌｅｏｘａｌｉｃ
ａｃｉｄ，ａｎｄｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢＴｈｅｓｉｍｉｌａｒｉｔｉｅｓｏｆ１７ｂａｔｃｈｅｓｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅ０９３１ｔｏ０９９６Ｂｙｔｈｅｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙｅｘａｍ
ｉｎａｔｉｏｎ，ＲＳＤｓｆｏｒｔｈｅｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｗｅｒｅ１９％，１０％，１４％，０１９％，１１％ ａｎｄ０３２％，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．ＲＳＤｓ
ｆｏｒｔｈｅｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅｔｅｓｔｗｅｒｅ３５％，２３％，３３％，０１４％，１１％ａｎｄ０１９％，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．ＲＳＤｓｆｏｒｔｈｅｓｔａｂｉｌ
ｉｔｙｔｅｓｔｗｅｒｅ０８０％，１１％，１７％，０５２％，０５４％ ａｎｄ０７８％，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｃａｆｆｅｉｃａｃｉｄ，ｉｓｏｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ，ｑｕｅｒ
ｃｉｔｒｉｎ，ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃａｃｉｄ，ｌｉｔｈｏｓｐｅｒｍｉｃａｃｉｄａｎｄｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢｈａｄｇｏｏｄｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄｓｈｏｗｅｄｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｉｔｙｉｎｔｈｅｉｒ
ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅｓＴｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｒａｎｇｅｄｆｒｏｍ９５％ｔｏ１０５％，ａｎｄｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｓ（ｃａｌｃｕｌａｔｅｄｗｉｔｈｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｔｏｔｈｅｄｒｉｅｄｄｒｕｇ）ｗｅｒｅｂｅｔｗｅｅｎ０００４％ｔｏ００１３％，００３０％ｔｏ０２５９％，００３２％ｔｏ０２５６％，０２５６％ｔｏ１２４６％，
００１８％ｔｏ００７２％ ａｎｄ００６２％０４９９％，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙＣｏｎｃｌｕｓｉｏｎ：ＴｈｅｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄＨＰＬＣｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔａｎｄｑｕａｎｔｉｆｉ
ｃａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｉｓｓｔａｂｌｅａｎｄｒｅｌｉａｂｌｅ，ｗｈｉｃｈｃａｎｐｒｏｖｉｄｅｂａｓｉｓｆｏｒｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌｏｆＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａＬｉｎｎａｅｕｓ
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：Ｍｏｎｇｏｌｉａｎｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌ；ＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａＬｉｎｎａｅｕｓ；ｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔ；ｃｌｕｓｔｅｒａｎａｌｙｓｉｓ；ｐｒｉｎｃｉｐａｌ
ｃｏｍｐｏｎｅｎｔａｎａｌｙｓｉｓ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ；ｃａｆｆｅｉｃａｃｉｄ；ｉｓｏｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ；ｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ；ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃａｃｉｄ；ｌｉｔｈｏｓｐｅｒｍｉｃ
ａｃｉｄ；ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ

　　砂引草为紫草科砂引草属砂引草 Ｔｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａ
ｓｉｂｉｒｉｃａＬｉｎｎａｅｕｓ的全草，蒙古文名浩吉格热额布
苏、额日古勒根其其格，异名紫丹草、挠挠糖，其味

苦，性寒，具有清热解毒、排脓、敛疮、杀粘等功效，

主治瘰疬、疮疡溃破、久不收口、皮肤湿疹，收载于

《内蒙古植物药志》［１］、《锡林郭勒盟草原药物诠释

典》［２］。查阅相关文献可知：张欣等［３］对砂引草多糖

的提取工艺进行优化；Ｍｏｒｔｅｚａ－Ｓｅｍｎａｎｉ等［４］利用

ＧＣ－ＭＳ技术分析鉴定了砂引草挥发油中２３个成分；
高超等［５］又通过ＧＣ－ＭＳ技术从砂引草挥发油中鉴
定出５８个化合物；阿如汗等［６］应用ＬＣ－ＭＳ技术从砂
引草中鉴定出７８个化合物；Ｈｉｋｉｃｈｉ等［７］从砂引草中

分离得到 Ｌｙｃｏｐｓａｍｉｎｅ，Ｏ－９－Ａｎｇｅｌｙｌｒｅｔｒｏｎｅｃｉｎｅ和
Ｐｙｒｒｏｌｉｚｉｄｉｎｅ；宋志忠等［８－９］等先后从砂引草中分离得

到２个木质素化合物（ｍｅｓｓｅｒｓｃｈｍｉｄｉｎ，ｍｅｓｓｅｒｓｃｈｍｉ
ｄｉｎ）、２个木脂素衍生物（ｓｉｂｉｒｉｃｉｎＡ，ｓｉｂｉｒｉｃｉｎＢ）和１
个三萜类化合物α－香脂醇二十烷酸酯；吴永江等［１０］

分离得到４’，５，７－三羟基黄酮醇－３－Ｏ－葡萄糖苷
和３’，４’，５，７－四羟基黄酮醇－３－Ｏ－葡萄糖苷；红

艳等［１１］分离得到１个新生物碱成分ｔｏｕｒｎｅｓｉｂｉｒｉｎ；刁胜
宝等［１２］分离到１个新黄烷酮苷类成分（２Ｓ）－ｄｉｈｙｄｒｏ
ｏｒｏｘｙｌｉｎＡ７－Ｏ－［ｂ－Ｄ－ａｐｉｏｓｙｌ（１ｆｉ２）］－ｂ－Ｄ－
ｇｌｕｃｏｓｉｄｅ和 ４个已知化合物（２”－Ｏ－乙酰基 －
７－Ｏ－甲基维他命、５－羟基 －７－甲氧基 －８－Ｃ－
β－葡萄糖基黄酮、菠菜素３－Ｏ－β－吡喃葡萄糖苷
和９’－甲氧基脱氢二癸二烯醇４－Ｏ－β－Ｄ－吡喃葡
萄糖苷）。

以上文献表明，砂引草主要集中在化学成分研究，

未发现其质量控制研究，这给本次研究提供了空间。

为保证砂引草的临床用药安全有效，本研究在已报道

文献基础上，结合超高效液相色谱－高分辨质谱联用
（ＵＰＬＣ－ＱＴＯＦ／ＭＳ）技术，通过分析砂引草化合物的
保留时间、多级质谱信息，结合天然产物高分辨质谱数

据库及相关文献［１３－１５］，从砂引草中指认９个指定色谱
峰，采用 ＨＰＬＣ建立砂引草指纹图谱，同时测定咖
啡酸、异槲皮苷、槲皮苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚

酸 Ｂ６个成分的含量，为砂引草深入提供基础
研究。
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１　仪器与试药
１１　仪器

ＬＣ－２０高效液相色谱仪（岛津公司）；ＡｇｉｌｅｎｔＱ－
ＴＯＦ６５４５ＬＣ／ＭＳ高分辨串联质谱（安捷伦科技有限
公司）；ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＰｌｕｓＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６
ｍｍ，５μｍ）；ＳＱＰ型电子天平（赛多利斯科学仪器（北
京）有限公司，００１ｍｇ）；ＫＱ－２００ＶＤＥ型三频数控超
声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）；乙腈（色谱

纯，天津市大茂化学试剂厂）；乙腈（质谱纯，

Ｉ０９２８７２９８０４，Ｍｅｒｃｋ公司）；甲酸（质谱纯，Ｕ９２６００４８，
ＣＮＷ公司）；水为超纯水；其他试剂均为分析纯。

１２　试药
对照品：咖啡酸（批号 １１０８８５－２０１７０３，含量

９９７％）、异槲皮苷（批号 １１１８０９－２０１８０４，含量
９７２％）、槲 皮 苷 （批 号 １１１５３８－２０２００７，含 量
９３５％）、迷迭香酸（批号 １１１８７１－２０２００７，含量
９８１％）、丹酚酸 Ｂ（批号 １１１５６２－２０１９１７，含量
９６６％），均购自中国食品药品检定研究院；紫草酸（批
号１０４０６，含量９９４％，上海诗丹德生物技术有限公司）。
１７批砂引草（见表１）均采自内蒙古，由内蒙古

民族大学蒙医药学院红艳副教授鉴定为砂引草Ｔｏｕｒ
ｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａＬｉｎｎａｅｕｓ的全草。

表１　砂引草药材信息
Ｔａｂ．１　ＴｈｅｓａｍｐｌｅｓｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａ

样品编号

（ｓａｍｐｌｅＮｏ．）

收集日期

（ｃｏｌｌｅｃｔｉｏｎｄａｔｅ）

产地　　　　

（ｏｒｉｇｉｎ）　　　　

批号

（ｌｏｔＮｏ．）

Ｓ１ ２０１８－０６－２０ 内蒙古通辽市科左后旗海鲁吐镇（ＨａｉｌｕｔｕＴｏｗｎ，ＨｏｒｑｉｎＬｅｆｔＢａｃｋＢａｎｎｅｒ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１８６２０

Ｓ２ ２０１８－０６－２６ 内蒙古通辽市科左后旗（ＨｏｒｑｉｎＬｅｆｔＢａｃｋＢａｎｎｅｒ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１８６２６

Ｓ３ ２０１８－０７－１５ 内蒙古通辽市万里城（ＷａｎｌｉＣｉｔｙ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１８７１５

Ｓ４ ２０１９－０８－０８ 内蒙古呼伦贝尔市新巴尔虎左旗（ＮｅｗＢａｒａｇＬｅｆｔＢａｎｎｅｒ，ＨｕｌｕｎＢｕｉｒ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９８０８

Ｓ５ ２０１９－０８－１１ 内蒙古通辽市辽河公园（ＬｉａｏｈｅＰａｒｋ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９８１１

Ｓ６ ２０１９－０８－１５ 内蒙古锡林郭勒盟苏尼特左旗巴彦淖尔镇（ＢａｙａｎｎｕｒＴｏｗｎ，ＳｏｎｉｄＬｅｆｔＢａｎｎｅｒ，ＸｉｌｉｎｇｏｌＬｅａｇｕｅ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９８１５

Ｓ７ ２０１９－０８－２４ 内蒙古通辽市科尔沁区（ＨｏｒｑｉｎＤｉｓｔｒｉｃｔ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９８２４

Ｓ８ ２０１９－０８－２５ 内蒙古通辽市开鲁县丰田镇（ＦｅｎｇｔｉａｎＴｏｗｎ，ＫａｉｌｕＣｏｕｎｔｙ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９８２５

Ｓ９ ２０１９－０８－２６ 内蒙古通辽市科左中旗（ＨｏｒｑｉｎＬｅｆｔＭｉｄｄｌｅＢａｎｎｅｒ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９８２６

Ｓ１０ ２０１９－０８－２７ 内蒙古兴安盟科右中旗（ＨｏｒｑｉｎＲｉｇｈｔＭｉｄｄｌｅＢａｎｎｅｒ，ＨｉｎｇｇａｎＬｅａｇｕｅ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９８２７

Ｓ１１ ２０１９－０９－０１ 内蒙古通辽市科左后旗（ＨｏｒｑｉｎＬｅｆｔＢａｃｋＢａｎｎｅｒ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９９０１

Ｓ１２ ２０１９－０９－０２ 内蒙古通辽市库伦旗（ＨｕｒｅＢａｎｎｅｒ，Ｔｏｎｇｌｉａｏ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９９０２

Ｓ１３ ２０１９－０９－１０ 内蒙古呼伦贝尔市新巴尔虎右旗（ＮｅｗＢａｒａｇＲｉｇｈｔＢａｎｎｅｒ，ＨｕｌｕｎＢｕｉｒ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９９１０

Ｓ１４ ２０１９－０９－１１ 内蒙古呼伦贝尔市扎赉诺尔区（ＪａｌａｉｎｕｒＤｉｓｔｒｉｃｔ，ＨｕｌｕｎＢｕｉｒ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９９１１

Ｓ１５ ２０１９－０９－１３ 内蒙古呼伦贝尔市新巴尔虎左旗（ＮｅｗＢａｒａｇＬｅｆｔＢａｎｎｅｒ，ＨｕｌｕｎＢｕｉｒ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９９１３

Ｓ１６ ２０１９－０９－１４ 内蒙古呼伦贝尔市满洲里西郊机场（ＭａｎｚｈｏｕｌｉＸｉｊｉａｏＡｉｒｐｏｒｔ，ＨｕｌｕｎＢｕｉｒ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９９１４

Ｓ１７ ２０１９－０９－１５ 内蒙古呼伦贝尔市新巴尔虎右旗呼伦湖（ＨｕｌｕｎＬａｋｅ，ＮｅｗＢａｒａｇＲｉｇｈｔＢａｎｎｅｒ，ＨｕｌｕｎＢｕｉｒ，ＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ） ２０１９９１５

２　方法与结果
２１　色谱条件

采用ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＰｌｕｓＣ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，
５μｍ）色谱柱，流动相为０２％磷酸溶液（Ａ）－乙腈
（Ｂ），梯度洗脱（０～６０ｍｉｎ，９％Ｂ→３８％Ｂ），检测波长３３０
ｎｍ，流速１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温４０℃，进样量１０μＬ。
２２　溶液的制备
２２１　供试品溶液　取本品粉末（过３号筛）约０２ｇ，
精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇２５ｍＬ，密塞，
称量，超声（功率２５０Ｗ，频率４０ｋＨｚ）处理０５ｈ，放冷，
再称量，用甲醇补足减失的量，摇匀，滤过，即得。

２２２　混合对照品溶液　取咖啡酸、异槲皮苷、槲
皮苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚酸 Ｂ的对照品适量，
精密称定，加甲醇制成每１ｍＬ含咖啡酸０００１６ｍｇ、
异槲皮苷０００６０ｍｇ、槲皮苷０００７４ｍｇ、迷迭香酸
００４６０ｍｇ、紫草酸０００５９ｍｇ和丹酚酸 Ｂ００３４４
ｍｇ的混合溶液，即得。
２３　砂引草指纹图谱研究［１６－１７］

２３１　精密度试验　精密称定 Ｓ１号样品，按
“２２１”项下方法制备供试品溶液，按“２１”项下色
谱条件连续进样６次，以６号色谱峰（迷迭香酸峰）
为参照峰，计算指纹图谱中各共有峰相对保留时间
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及相对峰面积，结果各共有峰相对保留时间的 ＲＳＤ
在 ００５０％～０７４％，共有峰相对峰面积的 ＲＳＤ在
１２％～２７％，表明仪器精密度良好。
２３２　稳定性试验　精密称定 Ｓ１号样品，按
“２２１”项方法制备供试品溶液，按“２１”项色谱条
件，分别在０、２、４、６、８、１２ｈ进样测定，以６号色谱峰
（迷迭香酸峰）为参照峰，计算指纹图谱中各共有峰相

对保留时间及相对峰面积，结果各共有峰相对保留时

间的 ＲＳＤ在 ０４５％～０７３％，共有峰相对峰面积的
ＲＳＤ在１５％～２２％，说明供试品溶液在１２ｈ内稳定。
２３３　重复性试验　精密称定 Ｓ１号样品，按
“２２１”项方法平行制备６份供试品溶液，按“２１”
项色谱条件进样测定，以６号色谱峰（迷迭香酸峰）
为参照峰，计算指纹图谱中各共有峰相对保留时间

及相对峰面积，结果各共有峰相对保留时间的 ＲＳＤ
在 ０５９％～１２％，共有峰相对峰面积的 ＲＳＤ在

１８％～２９％，表明所用方法重复性良好。
２３４　指纹图谱特征峰的确证与指认　采用
ＵＰＬＣ－ＱＴＯＦ／ＭＳ技术，通过分析砂引草化合物的保
留时间、多级质谱信息，并结合天然产物高分辨质谱数

据库及相关文献，从砂引草中指认９个指定色谱峰，除
８号峰未推断出具体结构外，其余８个色谱峰鉴定结
果分别为：１号峰ＳｃｈｉｚｏｔｅｎｕｉｎＡ，２号峰异槲皮苷，３号
峰槲皮素３－Ｏ－丙二酰基葡萄糖苷，４号峰迷迭香
酸，５号峰紫草酸，６号峰为丹酚酸Ｈ，７号峰丹酚酸Ｂ，
９号峰迷迭香酸甲酯异构体（见表 ２及图 １）。取
“２２１”项下供试品溶液（Ｓ１号样品）和“２２２”项下
混合对照品溶液，按“２１”项色谱条件进样，通过保留
时间和ＵＶ紫外图谱对照分析，确定１号峰为咖啡酸，
３号峰为异槲皮苷，５号峰为斛皮苷，６号峰为迷迭香
酸，７号峰为紫草酸，１０号峰为丹酚酸Ｂ，砂引草供试
品溶液及混合对照品的ＨＰＬＣ色谱图见图２。

表２　砂引草目标化合物鉴定结果
Ｔａｂ２　ＴｈｅｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔａｒｇｅｔｃｏｍｐｏｕｎｄｓｆｒｏｍＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａ

序号

（Ｎｏ．）
ｔＲ／
ｍｉｎ

加合离子

（ａｄｄｕｃｔ
ｉｏｎ）

ｍ／ｚ

实际值

（ａｃｔｕａｌ
ｖａｌｕｅ）

理论值

（ｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌ
ｖａｌｕｅ）

化学位移

（ｃｈｅｍｉｃａｌ
ｓｈｉｆｔ）

分子式

（ｍｏｌｅｃｕｌａｒ
ｆｏｒｍｕｌａ）

相对分子质量

（ｒｅｌａｔｉｖｅ
ｍｏｌｅｃｕｌａｒ
ｍａｓｓ）

化合物　　
（ｃｏｍｐｏｕｎｄ）　　

ＭＳ／ＭＳ数据
（ＭＳ／ＭＳ
ｄａｔａ）

１ １９４６［Ｍ－Ｈ］－ ７１５１３０７ ７１５１２９９ １１ Ｃ３６Ｈ２８Ｏ１６ ７１６１４ ｓｃｈｉｚｏｔｅｎｕｉｎＡ ７１５１２９２、４７３０８４１、４２９０９６５、
４０３１１８０、３０７０５８７

２ ２１２１［Ｍ－Ｈ］－ ４６３０８８２ ４６３０８７７ １１ Ｃ２１Ｈ２０Ｏ１２ ４６４１０ 异槲皮苷（ｉｓｏｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ） ４６３０８７３、３０００２８０、２７１０２５５、
２５５０３００

３ ２３７０［Ｍ－Ｈ］－ ５４９０８６６ ５４９０８８１ －２７ Ｃ２４Ｈ２２Ｏ１５ ５５０１０ 槲皮素３－Ｏ－丙二酰基葡
萄糖苷（ｑｕｅｒｃｅｔｉｎ３－Ｏ－
ｍａｌｏｎｙｌｇｌｕｃｏｓｉｄｅ）

５４９０８７３、５０５１００４、３０００２７５、
２７１０２５７

４ ２８７３［Ｍ－Ｈ］－ ３５９０７７５ ３５９０７６７ ２２ Ｃ１８Ｈ１６Ｏ８ ３６００８ 迷迭香酸（ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃａｃｉｄ） ３７５０７７１、１７９０３４４、１６１０２４５、
１３３０２９８

５ ３０１２［Ｍ－Ｈ］－ ５３７１０３７ ５３７１０３３ ０７ Ｃ２７Ｈ２２Ｏ１２ ５３８１１ 紫草酸（ｌｉｔｈｏｓｐｅｒｍｉｃａｃｉｄ） ５３７１０１９、２９５０６１９、１８５０２４７、
１０９０２９３

６ ３２４５［Ｍ－Ｈ］－ ５３７１０６８ ５３７１０３３ ６５ Ｃ２７Ｈ２２Ｏ１２ ５３８１１ 丹酚酸Ｈ（ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＨ）５３７１０３１、２９５０６１６、１９７０４４４、
１７９０３５１、１６１０２４６

７ ３３３４［Ｍ－Ｈ］－ ７１７１４５９ ７１７１４５６ ０４ Ｃ３６Ｈ３０Ｏ１６ ７１８１５ 丹酚酸Ｂ（ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ）７１７１４５０、５１９０９４８、３３９０５２４、
３２１０４２８、２９５０６２４

８ ３４５３［Ｍ－Ｈ］－ １０７３２０１２１０７３２０５２ －３７ Ｃ４７Ｈ４６Ｏ２９ １０７４２１ 未知（ｕｎｋｎｏｗｎ） １０７３１９６５、９８５２２３９、７８７１６４１、
５８９１１３４

９ ３６９１［Ｍ－Ｈ］－ ３７３０９３２ ３７３０９２４ ２１ Ｃ１９Ｈ１８Ｏ８ ３７４１０ 迷迭香酸甲酯异构体（ｍｅｔｈｙｌ
ｒｏｓｍａｒｉｎａｔｅｉｓｏｍｅｒ）

３７３０９２１、１７９０３４３、１６００１６０、
１３５０４５８

２３５　指纹图谱建立与相似度评价　取１７批（Ｓ１～
Ｓ１７）不同产地砂引草，按“２２１”项下方法制备供试
品溶液，按“２１”项色谱条件进样并记录色谱数据，得
１７批次砂引草ＨＰＬＣ色谱图（图３）。将其导入国家药
典委员会中药色谱指纹图谱相似度评价系统软件

（２０１２１３０７２３版），以样品（Ｓ１）图谱为参照指纹图谱，

中位数法生成对照指纹图谱，多点校正得到砂引草样

品的指纹图谱与对照图谱并进行相似度分析，共得到

１１个共有峰，６号色谱峰有较好的峰形，且峰面积大，
故以６号峰为参照峰。结果显示１７批砂引草药材与
对照指纹图谱之间的相似度在０９３１～０９９６。说明
１７批次砂引草药材总体相似度较高，药材质量稳定。
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Ａ负离子模式（ｎｅｇａｔｉｖｅｉｏｎｍｏｄｅ）　Ｂ正离子模式（ｐｏｓｉｔｉｖｅｉｏｎｍｏｄｅ）

图１　砂引草ＵＰＬＣ－ＨＲＭＳ基峰离子流图

Ｆｉｇ１　ＵＰＬＣ－ＨＲＭＳｂａｓｅｐｅａｋｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａ

１咖啡酸（ｃａｆｆｅｉｃａｃｉｄ）　３异槲皮苷（ｉｓｏｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ）　５槲皮苷（ｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ）　６迷迭香酸（ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃａｃｉｄ）　７紫草酸（ｌｉｔｈｏｓｐｅｒｍｉｃａｃｉｄ）　

９丹酚酸Ｂ（ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ）

图２　砂引草混合对照品溶液（Ａ）和供试品溶液（Ｂ）色谱图

Ｆｉｇ２　ＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ（Ａ）ａｎｄｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ（Ｂ）
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图３　砂引草ＨＰＬＣ指纹图谱（Ｓ１～Ｓ１７）及其对照指纹图谱（Ｒ）

Ｆｉｇ３　ＨＰＬＣｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ（Ｓ１～Ｓ１７）ａｎｄｃｏｎｔｒｏｌｆｉｎｇｅｒｐｒｉｎｔｓ（Ｒ）ｏｆＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａ

２３６　聚类分析结果　以１７批砂引草样品的１１个
共有峰峰面积为变量，通过 ＳＰＳＳ２７０软件，运用组
间对比法进行系统聚类分析（ＣＡ），以平方欧氏距离
为标尺计算样品的相似程度，连接方法为组间连接，

１７批药材的聚类分析树状图见图４。可看出，不同
地区的砂引草可以被较好地分开。当距离为５时，
样品可被划分为４类：第Ⅰ类为 Ｓ２、Ｓ４、Ｓ５、Ｓ７～Ｓ９、
Ｓ１１、Ｓ１３；第Ⅱ类为 Ｓ６、Ｓ１０、Ｓ１４、Ｓ１６；第Ⅲ类为 Ｓ１、
Ｓ３、Ｓ１２、Ｓ１５；第Ⅳ类为Ｓ１７。当距离为２０时，样品可
被划分为２类：第Ⅰ类为Ｓ１～Ｓ１６；第Ⅱ类为Ｓ１７。

图４　１７批砂引草样品的ＣＡ图
Ｆｉｇ４　ＣＡｏｆ１７ｂａｔｃｈｅｓｏｆＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａｓａｍｐｌｅｓ

２３７　主成分分析结果　为更深入地探究不同批
次间蒙药砂引草的质量差异，将１７批药材样品中１１
个共有峰面积导入ＳＰＳＳ２７０软件，进行主成分分析
（ＰＣＡ），结果以特征值 ＞１为筛选条件，提取出４个
主成分，且４个主成分特征根分别为５１９９、２０６８、
１２７６、１０３８，方差贡献率分别为 ４７２６５、１８８０１、
１１６０３、９４３２，累计贡献率达到８７１％，表明这４类
主成分包含了全部测量指标所含有的主要信息，达

到了降维的目的。ＰＣＡ碎石图（图５）显示，率先提
取出来的４个成分的坡度较为陡峭，而后续形成的
坡度较为平缓，说明这４个主成分可能就是鉴别砂
引草最主要的色谱峰。

图５　ＰＣＡ碎石图
Ｆｉｇ５　ＰＣＡｓｃｒｅｅｐｌｏｔ



·８２２　　 · 药 物 分 析 杂 志　
!"#$ % &"'() *$'+ ,-,.

，
..

（
/

）　　 　　 　

为进一步分析样品之间的相似性，用ＳＩＭＣＡ１４１
软件绘制 １７批样品的主成分得分图，见图 ６。以
１１个共有峰峰面积为变量，可以直观看出各产地样
品特征分布情况，１７批样品分布比较集中，与 ＣＡ
结果大致相同。

图６　１７批砂引草ＰＣＡ得分图

Ｆｉｇ６　ＰＣＡｓｃｏｒｅｃｈａｒｔｏｆ１７ｂａｔｃｈｅｓｏｆＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａ

２３８　正交偏最小二乘法 －判别分析结果　采用
ＳＩＭＣＡ１４１软件对 １７批样品进行正交偏最小二
乘法 －判别分析（ＯＰＬＳ－ＤＡ），得分矩阵图见图７。
该模型 Ｒ２Ｘ（ｃｕｍ）＝０３１５，Ｒ２Ｙ（ｃｕｍ）＝０２０３，
Ｑ２＝－０６１６，该模型各数值均小于０５，说明模型不
是很稳定可靠，不适合作为砂引草指纹图谱的模式

识别方法。通过变量重要性投影值（ＶＩＰ）筛选能引
起砂引草菌核成分差异的主要标记性成分，其中，拥

有较大 ＶＩＰ值的变量，对分类的贡献越大。以 ＶＩＰ＞
１为标准，从图８可以看出，大于１者有５个，分别为
峰３、峰６、峰２、峰８、峰７。通过“２３４”项下的指
认，峰３为异槲皮苷，峰６为迷迭香酸，峰７为紫草
酸。综上所述，结合 ＯＰＬＳ－ＤＡ中 ＶＩＰ值筛选、对照
品指认及相关药效学文献，说明异槲皮苷、迷迭香酸

以及紫草酸是砂引草的差异标志物。

图７　１７批砂引草ＯＰＬＳ－ＤＡ得分图

Ｆｉｇ７　ＯＰＬＳ－ＤＡｓｃｏｒｅｃｈａｒｔｏｆ１７ｂａｔｃｈｅｓｏｆＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａ

图８　１７批砂引草ＯＰＬＳ－ＤＡＶＩＰ值

Ｆｉｇ８　ＯＰＬＳ－ＤＡ ＶＩＰｖａｌｕｅｏｆ１７ｂａｔｃｈｅｓｏｆＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａ

ｓｉｂｉｒｉｃａ

２４　砂引草中６个化学成分的含量测定
２４１　线性关系考察　分别精密吸取“２２２”项
混合对照品溶液２０、５０、１００、１５０、１８０μＬ，注
入液相色谱仪，测定其峰面积值。以混合对照品溶

液的进样量 Ｘ为横坐标，峰面积积分值 Ｙ为纵坐
标，进行线性分析，结果见表３。砂引草中６个化学
成分在相应的质量浓度范围与峰面积线性关系

良好。

表３　砂引草中６种化学成分线性关系考察结果
Ｔａｂ３　Ｌｉｎｅａｒｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆ６ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａ

成分　　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　　

线性方程　

（ｌｉｎｅａｒｅｑｕａｔｉｏｎ）　
ｒ

线性范围

（ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ）／μｇ

咖啡酸（ｃａｆｆｅｉｃａｃｉｄ） Ｙ＝５４×１０６Ｘ－５０１９３３ １０００ ０００３３～００２９５

异槲皮苷（ｉｓｏｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ） Ｙ＝２０×１０６Ｘ－７８７５８７ １０００ ００１１９～０１０７３

槲皮苷（ｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ） Ｙ＝２０×１０６Ｘ－６６６９８２ １０００ ００１４８～０１３２８

迷迭香酸（ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃａｃｉｄ） Ｙ＝３０×１０６Ｘ－６８１８７８９ １０００ ００９２８～０８３５２

紫草酸（ｌｉｔｈｏｓｐｅｒｍｉｃａｃｉｄ） Ｙ＝１５×１０６Ｘ－２４１４３４ １０００ ００６８９～０１０５８

丹酚酸Ｂ（ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ） Ｙ＝１０×１０６Ｘ－１１４１８８８ １０００ ００６８８～０６１９９
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２４２　精密度试验　精密吸取 Ｓ１号样品的供试品
溶液各１０μＬ，分别连续注入液相色谱仪６次，测定
峰面积，并统计分析。结果咖啡酸、异槲皮苷、槲皮

苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚酸Ｂ峰面积的ＲＳＤ依次
为１９％、１０％、１４％、０１９％、１１％和０３２％。表
明该仪器精密度良好。

２４３　重复性试验　取Ｓ１号样品，按”２２１”项下
方法平行制备６份供试品溶液，按“２１”项下色谱条
件进行ＨＰＬＣ分析，进样体积１０μＬ，计算含量，测得
咖啡酸、异槲皮苷、槲皮苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚

酸Ｂ的平均含量分别为００１２％、００４５％、００３３％、
０７７％、００７９％ 和 ０４６％，ＲＳＤ分别为 ３５％、
２３％、３３％、０１４％、１１％和０１９％。

２４４　稳定性试验　取Ｓ１号样品，按“２２１”项下
方法制备供试品溶液，按“２１”项下色谱条件，分别
在０、２、４、８、１０、１２ｈ进样１０μＬ测定，结果咖啡酸、
异槲皮苷、槲皮苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚酸 Ｂ峰
面积的 ＲＳＤ分别为 ０８０％、１１％、１７％、０５２％、
０５４％和０７８％。表明供试品溶液在１２ｈ内稳定。
２４５　加样回收率试验　取已知含量的 Ｓ１号样品
约０１ｇ，共９份，精密称定，分为３组，按０５、１、１５
的比例分别依次精密加入咖啡酸、异槲皮苷、槲皮

苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚酸 Ｂ对照品，制备供试
溶液，精密吸取１０μＬ进样测定，计算咖啡酸、异槲
皮苷、槲皮苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚酸 Ｂ的回收
率，结果见表４。

表４　加样回收率结果
Ｔａｂ４　Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ

成分　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　

取样量

（ｓａｍｐｌｅｑｕａｎｔｉｔｙ）／ｇ

样品中含量

（ｃｏｎｔｅｎｔ）／ｍｇ

加入量

（ａｄｄｅｄ）／ｍｇ

测得量

（ｍｅａｓｕｒｅｄ）／ｍｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

咖啡酸 ０１０２４ ００１２３ ０００６７ ００１８９ ９８７

（ｃａｆｆｅｉｃａｃｉｄ） ０１０３６ ００１２４ ０００６７ ００１８９ ９６５ ９７６ １３

０１０２８ ００１２３ ０００６７ ００１８８ ９６５

０１１０４ ００１３２ ００１３４ ００２６４ ９８１

０１０７４ ００１２９ ００１３４ ００２５４ ９３４ ９５７ ２５

０１０８１ ００１３０ ００１３４ ００２５８ ９５７

０１０２１ ００１２３ ００２０１ ００３０９ ９２８

０１１０９ ００１３３ ００２０１ ００３２４ ９５０ ９３９ １３

０１０１１ ００１２１ ００２０１ ００３２６ ９４９

异槲皮苷 ０１０２４ ００４６１ ００２３５ ００６８８ ９８０

（ｉｓｏｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ） ０１０３６ ００４６６ ００２３５ ００６９２ ９７１ ９７２ ０８１

０１０２８ ００４６３ ００２３５ ００７１０ ９６５

０１１０４ ００４９７ ００４７０ ００９６８ ９８０

０１０７４ ００４８３ ００４７０ ００９７５ １０２２ ９９３ ２６

０１０８１ ００４８６ ００４７０ ００９５７ ９７６

０１０２１ ００４５９ ００７０５ ０１１５２ ９５２

０１１０９ ００４９９ ００７０５ ０１２０２ ９７５ ９５９ １５

０１０１１ ００４５５ ００７０５ ０１１４６ ９４９

槲皮苷（ｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ） ０１０２４ ００３３８ ００１７５ ００５０６ ９７８

０１０３６ ００３４２ ００１７５ ００５２９ １０３６ ９９７ ３４

０１０２８ ００３３９ ００１７５ ００５０７ ９７８

０１１０４ ００３６４ ００３５０ ００６９０ ９４５

０１０７４ ００３５４ ００３５０ ００７０５ １００２ ９９４ ４５

０１０８１ ００３５７ ００３５０ ００７２７ １０３４

０１０２１ ００３３７ ００５２５ ００８４９ ９６１

０１１０９ ００３６６ ００５２５ ００８８６ ９８６ ９６８ １６

０１０１１ ００３３４ ００５２５ ００８４５ ９５８
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表４（续）

成分　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　

取样量

（ｓａｍｐｌｅｑｕａｎｔｉｔｙ）／ｇ

样品中含量

（ｃｏｎｔｅｎｔ）／ｍｇ

加入量

（ａｄｄｅｄ）／ｍｇ

测得量

（ｍｅａｓｕｒｅｄ）／ｍｇ

回收率

（ｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

ＲＳＤ／

％

迷迭香酸 ０１０２４ ０７９０５ ０３７７０ １１７８０ １０２８

（ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃａｃｉｄ） ０１０３６ ０７９９８ ０３７７０ １１８２９ １０１６ １０２３ ０６０

０１０２８ ０７９３６ ０３７７０ １１８０３ １０２６

０１１０４ ０８５２３ ０７５４０ １６２２２ １０２１

０１０７４ ０８２９１ ０７５４０ １５９０８ １０１０ １０１２ ０８０

０１０８１ ０８３４５ ０７５４０ １５９２０ １００５

０１０２１ ０７８８２ １１３１０ １９３４０ １０１３

０１１０９ ０８５６１ １１３１０ １９７１９ ９８７ ９９０ ２１

０１０１１ ０７８０５ １１３１０ １８７８３ ９７１

紫草酸 ０１０２４ ００８０９ ００４１４ ０１２１４ ９７８

（ｌｉｔｈｏｓｐｅｒｍｉｃａｃｉｄ） ０１０３６ ００８１８ ００４１４ ０１２１４ ９５５ ９７０ １４

０１０２８ ００８１２ ００４１４ ０１２１７ ９７８

０１１０４ ００８７２ ００８２８ ０１６８３ ９７９

０１０７４ ００８４８ ００８２８ ０１６３８ ９５４ ９５４ ２６

０１０８１ ００８５４ ００８２８ ０１６２３ ９２９

０１０２１ ００８０７ ０１２４２ ０１９８１ ９４６

０１１０９ ００８７６ ０１２４２ ０２０６７ ９５９ ９５０ ０９０

０１０１１ ００７９９ ０１２４２ ０１９７１ ９４４

丹酚酸Ｂ ０１０２４ ０４６８０ ０２３６０ ０６９６３ ９６８

（ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ） ０１０３６ ０４７３５ ０２３６０ ０６９６２ ９４４ ９５０ １７

０１０２８ ０４６９８ ０２３６０ ０６９１２ ９３８

０１１０４ ０５０４５ ０４７２０ ０９７２１ ９９１

０１０７４ ０４９０８ ０４７２０ ０９７６９ １０３０ ９９２ ３７

０１０８１ ０４９４０ ０４７２０ ０９４５４ ９５６

０１０２１ ０４６６６ ０７０８０ １１５４１ ９７１

０１１０９ ０５０６８ ０７０８０ １２１９０ １００６ ９９１ １８

０１０１１ ０４６２０ ０７０８０ １１６７０ ９９６

２４６　样品测定　取砂引草样品各约０２ｇ，精密称
定，按“２２１”项下方法制备供试品溶液，精密吸取１０
μＬ，分别注入液相色谱仪，测定，并计算含量。结果１７
批次砂引草中咖啡酸、异槲皮苷、槲皮苷、迷迭香酸、紫

草酸和丹酚酸Ｂ含量（以干燥品计）分别在０００４％～
００１３％、００３０％～０２５９％、００３２％～０２５６％、０２５６％～
１２４６％、００１８％～００７２％和００６２％～０４９９％。见表５。
３　讨论

本研究制定了蒙药材砂引草的性状、鉴别（显微

鉴别和薄层色谱鉴别）、检查（水分、总灰分、酸不溶

性灰分）、浸出物（醇溶性、水溶性）、指纹图谱和含量

测定等内容。

３１　性状
本品茎圆柱形，单一或数条丛生，直立或斜

升，通常分枝，长１０～３０ｃｍ；表面黄绿色、黄棕色
或灰棕色，密生糙伏毛或白色长柔毛；体轻，质脆，

断面类白色或淡黄色。叶多脱落并破碎，展平后

披针形、倒披针形或长圆形，长 １～５ｃｍ，宽
６～１０ｍｍ，先端渐尖或钝，基部楔形或圆，密生糙
伏毛或长柔毛，无柄或近无柄。花序顶生。气微，

味淡。

３２　鉴别（１）
本品 粉 末 绿 色。非 腺 毛 单 细 胞，长 可 达

１０００μｍ，壁厚，表面有微细疣状突起。腺毛头部圆
形或类圆形，柄具１～５个细胞。草酸钙簇晶直径约
１０μｍ，单个散在或成行排列于纤维成晶纤维。花粉
粒类圆形，直径约３０μｍ。导管主为环纹导管或螺纹
导管，直径约１０～３０μｍ。气孔多为不定式。
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表５　１７批砂引草含量测定结果
Ｔａｂ５　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１７ｂａｔｃｈｅｓＴｏｕｒｎｅｆｏｒｔｉａｓｉｂｉｒｉｃａ

编号

（Ｎｏ．）

含量（以干燥品计）［ｃｏｎｔｅｎｔ（ｃａｌｃｕｌａｔｅｄｂｙｄｒｙｉｎｇｐｒｏｄｕｃｔ）］／％

咖啡酸

（ｃａｆｆｅｉｃａｃｉｄ）

异槲皮苷

（ｉｓｏｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ）

槲皮苷

（ｑｕｅｒｃｉｔｒｉｎ）

迷迭香酸

（ｒｏｓｍａｒｉｎｉｃａｃｉｄ）

紫草酸

（ｌｉｔｈｏｓｐｅｒｍｉｃａｃｉｄ）

丹酚酸Ｂ

（ｓａｌｖｉａｎｏｌｉｃａｃｉｄＢ）

Ｓ１ ００１３ ００５ ００３７ ０８４３ ００８６ ０４９９

Ｓ２ ００１３ ００７２ ００３２ ０６０５ ００２０ ０１５３

Ｓ３ ００１２ ０１０６ ００４９ ０８３３ ００３１ ０２３１

Ｓ４ ０００７ ０１０１ ００７５ ０７０４ ００７２ ０３２２

Ｓ５ ０００７ ００３９ ００３４ ０５０７ ００２８ ０１８９

Ｓ６ ０００８ ００６６ ００３４ ０４１８ ００４７ ００６２

Ｓ７ ０００７ ００７１ ００４８ ０６７３ ００２５ ０２５４

Ｓ８ ０００６ ００９７ ００７５ ０５１５ ００３９ ０２４２

Ｓ９ ０００８ ０１１４ ００４１ ０６６２ ００２３ ０１５８

Ｓ１０ ０００７ ００５６ ００４３ ０４４２ ００１８ ０３９１

Ｓ１１ ０００６ ０１３５ ０２５６ ０７０７ ００４９ ０３８４

Ｓ１２ ０００７ ００９６ ００４１ ０９５２ ００４１ ０３９６

Ｓ１３ ０００５ ００６８ ０１０４ ０６７４ ００１８ ０１５７

Ｓ１４ ０００４ ００３ ００４２ ０２５６ ００２９ ０１４４

Ｓ１５ ０００９ ０１２５ ０１３２ ０８６ ００１８ ０１２３

Ｓ１６ ０００４ ０１０５ ００３４ ０５３３ ００１９ ０１３９

Ｓ１７ ０００６ ０２５９ ００６３ １２４６ ００２５ ０３０７

３３　鉴别（２）
取本品２ｇ，加二氯甲烷３０ｍＬ，超声（功率２５０

Ｗ，频率 ４０ｋＨｚ）处理３０ｍｉｎ，过滤，滤液浓缩至
１ｍＬ，作为供试品溶液，滤渣备用。另取 β－谷甾醇
对照品，加二氯甲烷制成每１ｍＬ含０５ｍｇ的溶液，
作为对照品溶液。照薄层色谱法（通则０５０２）试验，
吸取上述２种溶液各１０μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄
层板上，以石油醚－丙酮（７∶１）为展开剂，展开，取出，
晾干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，加热至斑点显色清晰。
供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，显相同

颜色的斑点；置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视显相同颜色
的荧光斑点。

３４　鉴别（３）
取鉴别（２）项下的滤渣，加甲醇３０ｍＬ超声（功

率２５０Ｗ，频率４０ｋＨｚ）处理３０ｍｉｎ，过滤，滤液浓缩
至１ｍＬ，作为供试品溶液。另取迷迭香酸对照品，加
甲醇制成每１ｍＬ含０５ｍｇ的溶液，作为对照品溶
液。照薄层色谱法（通则０５０２）试验，吸取上述２种
溶液各３μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以环己
烷－乙酸乙酯 －甲酸（８∶１０∶１）为展开剂，展开，取
出，晾干，在紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视。供试品色谱

中在与对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的荧

光斑点。

３５　检查和浸出物
参照２０２０年版《中华人民共和国药典》四部对

１７批样品进行检查和浸出物项考察测定，结果水分
在７３％～１０８％；总灰分在６１％～９９％；酸不溶性
灰分在 ０６５％～１９％；醇溶性浸出物在 ９８％～
１４７％；水溶性浸出物在２４２％～３４９％。
３６　色谱条件的的选择

对供试品溶液进行２００～４００ｎｍ的波长扫描，结
果显示波长在３３０ｎｍ时有较大吸收，且分离度好，
故本研究检测波长选择为 ３３０ｎｍ；分别考察了甲
醇－水、乙腈 －水、甲醇 －０２％磷酸水溶液、乙
腈－０２％磷酸水溶液为流动相的不同比率梯度洗
脱，结果流动相为乙腈 －０２％磷酸水溶液为流动相
时分离度较好，故选择了乙腈 －０２％磷酸水溶液为
流动相；对选定的流动相以（１０±０２）ｍＬ·ｍｉｎ－１的
不同流速进行了考察试验，结果咖啡酸、异槲皮苷、

槲皮苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚酸 Ｂ色谱峰的保留
时间，随流速提高依次有所前移，且不影响分离度与

峰面积值，故本试验研究采用流动相流速为
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１０ｍＬ·ｍｉｎ－１；对色谱柱温度的控制，以（３０±１０）℃
的不同温度进行了考察试验，结果咖啡酸、异槲皮苷、

槲皮苷、迷迭香酸、紫草酸和丹酚酸 Ｂ色谱峰的保留
时间，随柱温提高渐有前移，且不影响分离度与峰面积

值，故本试验研究采用了柱温为４０℃。
３７　提取条件的选择

本研究考察了不同溶剂（甲醇、７０％甲醇、５０％
甲醇）、不同提取方法（超声提取、回流提取）、不同提

取时间（３０、４５、６０ｍｉｎ），结果不同溶剂、提取方法及
提取时间的ＨＰＬＣ色谱峰数、分离度以及主峰的峰面
积差别不大，考虑到甲醇提取的杂质少，超声提取简

便，３０ｍｉｎ时节能，故本研究提取方法为取本品粉末
（过３号筛）约０２ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，精
密加入甲醇 ２５ｍＬ，密塞，称量，超声（２５０Ｗ，４０
ｋＨｚ）处理０５ｈ，放冷，再称量，用甲醇补足减失的
量，摇匀，滤过，即得。
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