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［摘要］　目的：研究不同炮制方法对吴茱萸药材指标成分含量的影响。方法：采用 ＨＰＬＣ测定５个不同产地吴
茱萸药材及其炮制品中指标成分含量。结果：比较不同炮制方法对吴茱萸指标成分含量的影响，发现吴茱萸炮制品

与吴茱萸药材相比较，３个指标性成分含量均下降，其中柠檬苦素含量下降较多，甘草制吴茱萸中吴茱萸碱和吴茱
萸次碱总量与吴茱萸药材相比无明显变化，而姜制吴茱萸中３种指标成分含量均低于其他炮制品。结论：不同炮制
方法对吴茱萸指标成分含量均产生了一定的影响。该研究为吴茱萸炮制工艺改进及临床用药提供参考。
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［Ｋｅｙｗｏｒｄｓ］　ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇｍｅｔｈｏｄｓ；ＥｖｏｄｉａｅＦｒｕｃｔｕｓ；ｉｎｄｅｘｃｏｍｐｏｎｅｎｔ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

吴茱萸为芸香科植物吴茱萸 Ｅｖｏｄｉａｒｕｔａｅｃａｒｐａ
（Ｊｕｓｓ）Ｂｅｎｃｈ的干燥近成熟果实，辛、苦，热；归
肝、脾、胃、肾经，具有散寒止痛、降温止呕、助

阳止泻的功效［１］，临床主要用于治疗寒凝疼痛、胃

寒呕吐、虚寒泄泻等。吴茱萸入药均是炮制品，有

效的炮制方法是保证吴茱萸药用功效、降低毒性成

分的重要措施。吴茱萸的炮制方法很多，有汤洗、

炒、酒炒、醋炒、盐水炒、童便制、黄连制、黑豆

汁制等［２］。现行的炮制方法有酒制、醋制、盐制、

姜制、黄连制、甘草制等方法，收录于各省、地区

炮制规范中，如２０１５年版 《中华人民共和国药典》

（以下简称 《中国药典》）收录了吴茱萸甘草制法，

《贵州省中药饮片炮制规范》收录了姜制、盐制的

方法［３］，《四川省中药饮片炮制规范》（２０１５年版）
收录了炒制、盐制、醋制、黄连制的方法。生吴茱

萸有小毒，多外用，长于祛寒燥湿，用于口疮、牙

痛、湿疹；甘草制后降低毒性，缓和燥性，可供内

服，用于寒疝腹痛、寒湿脚气、厥阴头痛、脘腹胀

痛、经行腹痛、呕吐吞酸、五更泄泻等；盐制吴茱

萸能增强人肾的作用，宜用于疝气疼痛［４５］；醋吴茱

·８０１１·
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萸能疏肝镇痛，姜吴茱萸能散寒止呕，酒吴茱萸治

心腹气滞作痛等［６］。吴茱萸所含化学成分复杂，主

要包括生物碱类、黄酮类、萜类、酚类以及挥发油

等［７］。吴茱萸碱、吴茱萸次碱、柠檬苦素是吴茱萸

主要药效成分，具有抗炎镇痛、抗血栓形成、调节

体温、保护心脏、抗阿尔茨海默病、抗肿瘤等药理

作用，可以作为吴茱萸药材质量控制的主要指标成

分［８］。有文献报道［９］，吴茱萸及其炮制品中吴茱萸

碱、吴茱萸次碱和柠檬苦素成分含量有变化，会对

临床用药效果产生影响。本研究选取了５个产地不
同吴茱萸药材，并按法定标准方法炮制同一产地吴

茱萸药材，得到甘草制、姜制、盐制、醋制吴茱萸，

并采用ＨＰＬＣ同时测定不同炮制品中指标成分含量
的变化，为优化吴茱萸炮制工艺及不同炮制品在临

床的应用提供参考。

１　仪器与试药

１１　仪器

高效液相色谱仪（岛津ＬＣ１６Ｌ）及工作站，岛津
ＳＰＤ１６紫外可见检测器，岛津 Ｃ１８（２５０ｍｍ×
４６ｍｍ，５μｍ）色谱柱；十万分之一分析天平（赛多
利斯ＢＰ２１１Ｄ）；ＫＱ３２００ＤＢ数控超声波清洗仪（昆山
超声仪器有限公司）；ＸＬ６００Ｂ多功能粉碎机（永康
市小宝电器有限公司）。

１２　试药

吴茱萸碱、吴茱萸次碱、柠檬苦素对照品（批号

分别为：１１０８０２２０１４０９、１１０８０１２０１６０８、１１０８００
２０１４０６）均购于中国食品药品检定研究院；甲醇、乙
醇、乙腈为色谱纯；自制超纯水；四氢呋喃、磷酸

均为分析纯。

吴茱萸药材分别购自于湖南邵东廉桥药材市场，

产地分别为湖南岳阳、浏阳、湘乡，贵州铜仁，湖

南新晃等地。经中山市仙逸堂中药饮片有限公司罗

栩强药师鉴定为吴茱萸 Ｅｖｏｄｉａｒｕｔａｅｃａｒｐａ（Ｊｕｓｓ）
Ｂｅｎｃｈ的干燥近成熟果实；吴茱萸炮制品均由对应
产地同一批吴茱萸药材按法定标准方法炮制而得；

甘草购自于湖南邵东廉桥药材市场，经中山市仙逸

堂中药饮片有限公司罗栩强药师鉴定为豆科植物甘

草ＧｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｕｒａｌｅｎｓｉｓＦｉｓｃｈ的干燥根和根茎。

２　方法和结果

２１　吴茱萸炮制品的制备

２１１　吴茱萸　取原药材，除去杂质，洗净，干燥。

２１２　甘草制吴茱萸　参照 《中国药典》（２０１５年
版）甘草制吴茱萸的方法［１］：取３ｇ甘草捣碎，加适
量水，煎汤，去渣，加入５０ｇ净吴茱萸，闷润吸尽
后，炒制微干，取出，干燥，即得甘草制品。３份
平行样。

２１３　姜制吴茱萸　参考相关文献［９］：取 ５０ｇ生
药（３份平行样），药材与干姜用量比１００∶７５，闷润
２ｈ，炒制温度 １５０℃下炒制 ８ｍｉｎ，即得姜制品。
３份平行样。
２１４　盐制吴茱萸　按照 ２０１５年版 《四川省中药

饮片炮制规范》中盐吴茱萸制法和 《中国药典》

２０１５年版四部盐灸法（炮制通则０２１３）：取 ５０ｇ生
药（３份平行样），加适量盐水（１ｇ食盐，用适量水
溶解，滤过，即得）拌匀，闷透，置炒制器内，以文

火加热，炒至规定的程度时取出，放凉，即得盐制

品。３份平行样。
２１５　醋制吴茱萸　按照 ２０１５年版 《四川省中药

饮片炮制规范》中醋吴茱萸制法和按照 ２０１５年版
《中国药典》四部醋灸法（炮制通则０２１３）：取５０ｇ
生药 （３份平行样），用１０ｇ米醋拌匀，闷透，用文
火炒至规定的程度时取出，放凉，即得醋制品。

３份平行样。

２２　对照品溶液的制备

取吴茱萸碱对照品约 ２０ｍｇ、吴茱萸次碱对照
品约１２ｍｇ和柠檬苦素对照品２５ｍｇ，精密称定，
置２５ｍＬ量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，
得到含吴茱萸碱 ００８１２ｍｇ·ｍＬ－１、吴茱萸次碱
００５０４ｍｇ·ｍＬ－１、柠檬苦素０１０１８ｍｇ·ｍＬ－１的混
合溶液，即为对照品溶液。

２３　供试品溶液的制备

取２１项下的５种吴茱萸样品适量，打粉，过
三号筛。取粉末约０３ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶
中，精密加入 ７０％乙醇 ２５ｍＬ，称定质量，浸泡
１ｈ，超声处理（功率３００Ｗ，频率４０ｋＨｚ）４０ｍｉｎ，
放冷，再称定质量，用 ７０％乙醇补足减失的质量，
摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品溶液［１］。

２４　色谱条件

色谱柱：岛津Ｃ１８（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）；柱

温：２５℃；流速：１０ｍＬ·ｍｉｎ－１；检测波长为
２１５ｎｍ；流动相：［乙腈四氢呋喃 （２５∶１５）］
００２％磷酸溶液（３５∶６５）；进样量：１０μＬ。对照品

·９０１１·
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及供试品色谱图见图１。

注：Ａ对照品；Ｂ吴茱萸药材；Ｃ甘草制吴茱萸；Ｄ姜制吴茱

萸；Ｅ盐制吴茱萸；Ｆ醋制吴茱萸；１柠檬苦素；２吴茱萸碱；

３吴茱萸次碱。

图１　吴茱萸药材及炮制品ＨＰＬＣ图

２５　线性关系考察

取２２项下对照品溶液，分别进样 ２０、４０、
６０、８０、１０μＬ，按２４项下色谱条件测定峰面积
值。以进样量为横坐标（Ｘ），峰面积值为纵坐

标（Ｙ），结果见表１。结果表明３种成分在进样量范
围内线性关系良好。

表１　吴茱萸碱、吴茱萸次碱和柠檬苦素的
　　回归方程、相关系数和线性范围

成分 回归方程 ｒ 线性范围／μｇ

吴茱萸碱　 Ｙ＝００８０２Ｘ－０００８８ ０９９９５ ０１５８４～０７９７２

吴茱萸次碱 Ｙ＝００５０４Ｘ－０００６６ ０９９８７００９２６５～０４８９２

柠檬苦素　 Ｙ＝０１０３４Ｘ－００２６９ ０９９７３ ０１８５６～０９９３２

２６　精密度试验

精密吸取２３项下方法制备的湖南岳阳产吴茱
萸药材供试品溶液１０μＬ，连续进样６次，并记录色
谱峰的峰面积，结果表明，柠檬苦素、吴茱萸碱、

吴茱萸次碱的峰面积的 ＲＳＤ分别为２１％、２５％、
３０％。说明仪器精密度良好。

２７　稳定性试验

精密吸取２３项下方法制备的湖南岳阳产吴茱
萸药材供试品液 １０μＬ，分别于 ０、２、３、８、１２、
２４ｈ测定柠檬苦素、吴茱萸碱、吴茱萸次碱的峰面
积。在２４ｈ内其ＲＳＤ分别为１８％、２７％、３１％，
说明样品在２４ｈ内稳定。

２８　重复性试验

取同一批湖南岳阳产吴茱萸药材样品５份，按
２３项下方法制备供试品液，按２４项下色谱条件测
定其柠檬苦素、吴茱萸碱、吴茱萸次碱含量，结果柠檬

苦素、吴茱萸碱、吴茱萸次碱含量（ｎ＝５）的 ＲＳＤ分别
为１５％、２３％、２９％。表明该方法重复性较好。

２９　加样回收率试验

称取已测含量的湖南岳阳产吴茱萸药材样品６份
（柠檬苦素质量分数为１５８３％、吴茱萸碱质量分数
为０４５２％、吴茱萸次碱质量分数为 ０２４８％）约
０１ｇ，精密称定，共６份，分别精密加入已知含量
的对照品混合溶液５ｍＬ，按２３项下方法进行处理，
按２４项下色谱条件进行分析，计算回收率。结果
见表２。结果表明样品回收率符合要求。

２１０　样品指标成分测定结果

分别取２１项下方法制的吴茱萸药材、甘草制、
姜制、盐制和醋制吴茱萸样品，按２３项下方法制
备样品溶液。精密吸取１０μＬ进样测定，按外标法
计算样品中柠檬苦素、吴茱萸碱、吴茱萸次碱的含

量。平行测定３次，结果取平均值，测定结果见表３。
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表２　柠檬苦素、吴茱萸碱、吴茱萸次碱加样回收率试验结果（ｎ＝６）
成分 称样量／ｇ 样品中含量／ｍｇ 加入量／ｍｇ 测得量／ｍｇ 回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％

柠檬苦素　 ０１０１０ １５９９ ０５０９ ２０９６ ９７６ ９６９３ ２９３
００９９３ １５７３ ０５０９ ２０６４ ９６５
０１００７ １５９４ ０５０９ ２０７２ ９３９

０１０１１ １６０１ ０５０９ ２１２ １０２０
００９６６ １５２９ ０５０９ ２０１１ ９４７
００９９８ １５８１ ０５０９ ２０７４ ９６９

吴茱萸碱　 ０１０１０ ０４５７ ０４０６ ０８５１ ９７０ ９７５３ １９４
００９９３ ０４４９ ０４０６ ０８４２ ９６８

０１００７ ０４５５ ０４０６ ０８４４ ９５８
０１０１１ ０４５８ ０４０６ ０８４９ ９６３
００９６６ ０４３７ ０４０６ ０８４７ １０１０

００９９８ ０４５２ ０４０６ ０８５１ ９８３
吴茱萸次碱 ０１０１０ ０２５１ ０２５２ ０４９４ ９６４ ９７４８ ２５６

００９９３ ０２４７ ０２５２ ０４８８ ９５６

０１００７ ０２４９ ０２５２ ０４９１ ９６０
０１０１１ ０２５１ ０２５２ ０４９６ ９７２

００９６６ ０２３９ ０２５２ ０４９７ １０２４
００９９８ ０２４８ ０２５２ ０４９３ ９７２

表３　吴茱萸及不同炮制品中３种指标成分
含量的测定结果（ｎ＝３）

％

产地 样品名称
柠檬

苦素

吴茱

萸碱

吴茱萸

次碱

吴茱萸

总碱

湖南岳阳 药材 １５８３ ０４５２ ０２４８ ０７００
甘草制品 １１６５ ０４４３ ０２３１ ０６７４
姜制品 １４２４ ０３６７ ０１８５ ０５５２

盐制品 １２０８ ０４１５ ０１９８ ０６１３
醋制品 １３４１ ０４２７ ０２２６ ０６５３

湖南浏阳 药材 １７６３ ０３１２ ０１９６ ０５０８

甘草制品 １４７８ ０２９７ ０１８５ ０４８２
姜制品 １５３２ ０２８１ ０１５８ ０４３９

盐制品 １３５６ ０３０８ ０１６９ ０４７７
醋制品 １４７２ ０３３４ ０１７６ ０５１０

湖南湘乡 药材 １０７７ ０５２２ ０２６４ ０７８６

甘草制品 ０７４２ ０５１１ ０２４７ ０７５８
姜制品 ０８２１ ０４４４ ０２０４ ０６４８
盐制品 ０７７６ ０４５１ ０２２１ ０６７２

醋制品 ０７８４ ０４９６ ０２３９ ０７３５
贵州铜仁 药材 １０７０ ０２９５ ０４２８ ０７２３

甘草制品 ０７２４ ０２８２ ０４１５ ０６９７
姜制品 ０８４６ ０２３３ ０３４７ ０５８０
盐制品 ０７７８ ０２６８ ０３５４ ０６２２

醋制品 ０８０３ ０２７１ ０４０４ ０６７５
湖南新晃 药材 １２２４ ０３８９ ０２０４ ０５９３

甘草制品 ０７７８ ０３６４ ０１９６ ０５６０

姜制品 ０８３６ ０２４５ ０１７５ ０４２０
盐制品 ０７５３ ０３０６ ０１８３ ０４８９

醋制品 ０８７５ ０３４１ ０１８７ ０５２８

以湖南岳阳产吴茱萸炮制前后３种指标成分比
较，结果见图２。

图２　湖南岳阳产吴茱萸炮制前后指标成分含量比较

由表３和图２可知，５个不同产地的吴茱萸药
材，含有的柠檬苦素、吴茱萸碱、吴茱萸次碱的含

量也有差异；同一产地不同炮制品中柠檬苦素、吴

茱萸碱、吴茱萸次碱的含量变化明显；柠檬苦素含

量变化趋势：药材＞姜制品 ＞醋制品 ＞盐制品 ＞甘
草制品；吴茱萸碱含量变化趋势：药材 ＞甘草制
品＞醋制品 ＞盐制品 ＞姜制品；吴茱萸次碱含量变
化趋势：药材 ＞甘草制品 ＞醋制品 ＞盐制品 ＞姜
制品。

３　讨论

《中国药典》（２０１５年版）收载吴茱萸炮制项目
有吴茱萸和制吴茱萸，其中制吴茱萸为甘草汁制，

其方法为：取甘草捣碎，加适量水，煎汤，去渣，

加入净吴茱萸，闷润吸尽后，炒制微干，取出，干

·１１１１·



２０２０年７月　第２２卷　第７期 中国现代中药　ＭｏｄＣｈｉｎＭｅｄ Ｊｕｌ２０２０　Ｖｏｌ２２　Ｎｏ７

燥，每１００ｋｇ吴茱萸用甘草６ｋｇ［１］。现今对于吴茱
萸的炮制研究中均以制吴茱萸饮片品种为主，因为

吴茱萸经甘草炮制后能降低毒性、缓和燥性［８］，达

到增效解毒目的。本实验按照法定标准中规定的方

法炮制了５个产地共２５个吴茱萸样品，所测吴茱萸
药材和不同炮制品中吴茱萸碱和吴茱萸次碱的总量

为０４２０％ ～０７８６％、柠檬苦素的质量分数为
０７２４％～１７６３％，均高于 《中国药典》（２０１５年
版）规定的炮制品下限（吴茱萸碱和吴茱萸次碱总

量≥０１５％，柠檬苦素≥ ０２％）。
实验数据显示，甘草制吴茱萸中吴茱萸碱和吴

茱萸次碱总量与吴茱萸药材相比无明显变化，而醋

制中３种指标成分都高于盐制和姜制，吴茱萸的醋
制品有引药入肝、理气止血、散癖止痛等［１０］的作

用，与吴茱萸醋制后３种指标成分的变化是否有关
联性还需进一步研究。姜制吴茱萸中３种指标成分
的含量最低。炮制品中柠檬苦素与吴茱萸药材相比

含量明显降低，可能与柠檬苦素中的内酯容易水解

有关。该研究为吴茱萸不同炮制品在临床的应用提

供了有利依据，但临床作用机制还有待进一步研究。

产地不同的吴茱萸药材，柠檬苦素和吴茱萸碱、

吴茱萸次碱的含量也有差异，可能与产地环境、采

收时间、吴茱萸品种、树龄等有关系。分析实验数

据还发现，吴茱萸总碱含量偏高的药材，柠檬苦素

的含量偏低，说明吴茱萸柠檬苦素的量和总生物碱

的量有某种相关关系，具体原因需要进一步实验

研究。
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