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［摘要］　目的：对比巴戟天盐炙前后寡聚糖类与环烯醚萜类指纹图谱的差异，为巴戟天与盐巴戟天的质量评价
提供参考。方法：采用超高效液相色谱仪串联电雾式检测器（ＵＰＬＣＣＡＤ），以乙腈为流动相 Ａ，以水为流动相 Ｂ，
梯度洗脱，柱温为３５℃，流速为０４ｍＬ·ｍｉｎ－１，建立寡聚糖类指纹图谱；采用超高效液相色谱仪串联二极管阵列
检测器（ＵＰＬＣＤＡＤ），以甲醇为流动相 Ａ，以 ０１％磷酸溶液为流动相 Ｂ，梯度洗脱，柱温为 ３５℃，流速为
０４ｍＬ·ｍｉｎ－１，检测波长为２３５ｎｍ，建立环烯醚萜类指纹图谱。结果：巴戟天盐炙前后具有相同的指纹峰，寡聚糖
类指纹图谱具有１５个共有峰，环烯醚萜类指纹图谱具有７个共有峰；通过主成分分析（ＰＣＡ），寡聚糖类指纹图谱中
确定了１个主成分因子，累积方差贡献率达到９０３％，炮制前后平均综合得分差异较大；环烯醚萜类指纹图谱中确
定了３个主成分因子，累积方差贡献率达到８７７％，炮制前后平均综合得分差异较大。结论：建立了巴戟天的寡聚
糖、环烯醚萜类指纹图谱，该分析方法对巴戟天质量评价具有一定意义，并对比巴戟天盐炙前后指纹图谱的的区

别，为建立盐巴戟天饮片质量标准提供参考。
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巴戟天为茜草科植物巴戟天 Ｍｏｒｉｎｄａｏｆｆｉｃｉｎａｌｉｓ
Ｈｏｗ的干燥根［１］，味甘、辛，性微温，归肾、肝经，

具有补肾阳、强筋骨、祛风湿的功效，临床用于治

疗阳痿遗精、宫冷不孕、月经不调、少腹冷痛、风

湿痹痛、筋骨痿软等症状。巴戟天与槟榔、益智仁、

砂仁并称为我国四大南药，主产于福建、广东、广

西等地［２］。其主要成分为糖类、环烯醚萜类、蒽醌

类、有机酸类［３４］等。据文献报道，巴戟天中寡聚糖

类成分具有抗抑郁、延缓衰老、增强免疫力等作用，

环烯醚萜类成分具有抗炎镇痛、抗肿瘤等功效，在

《中华人民共和国药典》（以下简称 《中国药典》）

２０１５年版巴戟天项下已建立耐斯糖含量测定方法，
而在质量标准中并没有体现环烯醚萜类成分。本研

究分别建立了巴戟天的寡聚糖、环烯醚萜类成分指

纹图谱分析方法，并对比了巴戟天盐炙前后的指纹

图谱的区别，为完善巴戟天及盐巴戟天饮片质量标

准提供参考。

１　材料

１１　仪器

ＴｈｅｒｍｏＶａｎｑｕｉｓｈ超高效液相色谱仪、Ｔｈｅｒｍｏ
ＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃＴＭ Ｖａｎｑｕｉｓｈ电喷雾化学检测器（ＣＡＤ）、
Ｔｈｅｒｍｏ二级管阵列检测器（ＤＡＤ）；ＷａｔｅｒｓＡＣＱＵＩＴＹ
ＵＰＬＣＢＥＨＡｍｉｄｅ色谱柱（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１７μｍ），
ＹＭＣＴｒｉａｒｔＣ１８色谱柱（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１９μｍ）；
ＭＥ２０４Ｅ型万分之一天平、ＸＰ２６型百万分之一天平
（梅特勒托利多公司）；ＨＷＳ２８型电热恒温水浴锅
（上海一恒科技有限公司）；ＫＱ５００ＤＥ型超声清洗
仪（昆山市超声仪器有限公司）。

１２　试药

乙腈、甲醇（默克股份有限公司，色谱纯）；

ＭｉｌｌｉＱ超纯水（实验室自制）；乙醇、甲醇（西陇科
学股份有限公司，分析纯）；耐斯糖（中国食品药品

检定研究院，纯度：９２２％，批号：１１１８９１２０１７０４）；
蔗果三糖（上海诗丹德标准技术服务有限公司，纯

度：９８％，批号：４７０６９９）；蔗糖（中国食品药品
检定研究院，纯度：１００％，批号：１１１５０７２０１７０４）；
巴戟天寡糖 ５聚糖（中国食品药品检定研究院，纯
度：９４２％，批号：１１１９６５２０１５０１）；水晶兰苷（中
国食品药品检定研究院，纯度：９５３％，批号：
１１１８７０２０１３０３）；去乙酰基车叶草苷酸（四川维克奇生
物科技有限公司，纯度：９６％，批号：ｗｋｑ１８０５１７０６）。

１０批巴戟天药材，产地为广东省肇庆市，编号
为ＢＪＴ０１～ＢＪＴ１０，经广东一方制药有限公司质量中
心魏梅主任中药师鉴定，均为茜草科植物巴戟天

ＭｏｒｉｎｄａｏｆｆｉｃｉｎａｌｉｓＨｏｗ的干燥根，炮制后的相对应的
盐巴戟天编号分别为ＹＢＪＴ０１～ＹＢＪＴ１０。

２　方法与结果

２１　样品的制备

巴戟天、盐巴戟天均按照 《中国药典》２０１５年
版规定进行炮制。

巴戟天：取巴戟天原药材，除去杂质及残留须

根，即得。

盐巴戟天：取净巴戟天，照盐蒸法（《中国药

典》２０１５年版通则０２１３）蒸透，趁热除去木心，切
段，干燥。具体炮制方法：取巴戟天，除去杂质后，

加盐水拌匀（按每１００ｋｇ净巴戟天用食盐２ｋｇ；食盐
加２０％水溶解，滤过，备用），闷润约１ｈ，直至盐
水吸尽，置蒸锅内，用蒸气加热约１ｈ，取出，趁热
剥离木心，切段（约１ｃｍ），晾凉，置电热恒温鼓风
干燥箱中约５０℃烘干。

２２　色谱条件

寡聚糖类指纹图谱色谱条件：以 ＡＣＱＵＩＴＹ
ＵＰＬＣＢＥＨＡｍｉｄｅ（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１７μｍ）为色
谱柱；流动相为乙腈（Ａ）水（Ｂ），梯度洗脱（０～
１ｍｉｎ，９０％ ～８１％Ａ，１～７ｍｉｎ，８１％ ～７６％Ａ，
７～１３ｍｉｎ，７６％ ～６７％Ａ，１３～３０ｍｉｎ，６７％ ～
４９％Ａ）；电 喷 雾 化 学 检 测 器 检 测，流 速 为
０４ｍＬ·ｍｉｎ－１；柱温为３５℃；进样体积为１μＬ。

环烯醚萜类指纹图谱色谱条件：色谱柱为 ＹＭＣ
ＴｒｉａｒｔＣ１８（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１９μｍ）；流动相甲醇
（Ａ）０１％磷酸溶液（Ｂ），梯度洗脱（０～１ｍｉｎ，
３％Ａ，１～６ｍｉｎ，３％ ～１０％Ａ，６～１４ｍｉｎ，１０％ ～
４１％Ａ）；检测波长为２３５ｎｍ；流速为０４ｍＬ·ｍｉｎ－１；
进样体积为１μＬ。

２３　对照品溶液的制备

混合对照品溶液（ａ）：精密称取对照品蔗糖
４６３５ｍｇ、蔗果三糖 ２２６５ｍｇ、耐斯糖 ２１３３ｍｇ、
巴戟天寡糖５聚糖２１３５ｍｇ，置２５ｍＬ量瓶中，加
３％甲醇制成含蔗糖 １８５４００μｇ·ｍＬ－１、蔗果三糖
８８７８８μｇ·ｍＬ－１、耐斯糖７８６６５μｇ·ｍＬ－１、巴戟天
寡糖５聚糖８０４４７μｇ·ｍＬ－１的混合溶液，即得。

混合对照品溶液（ｂ）：精密称取对照品水晶兰苷
·３１５·
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２０６８ｍｇ、去乙酰基车叶草苷酸３０８１ｍｇ，置２５ｍＬ
量瓶中，加１０％甲醇制成含水晶兰苷７８８３２μｇ·ｍＬ－１、
去乙酰基车叶草苷酸１１８３１μｇ·ｍＬ－１的混合溶液，
即得。

２４　供试品溶液的制备

寡聚糖类指纹图谱供试品溶液：取巴戟天及盐

巴戟天粉末（过三号筛）约０５ｇ，精密称定，置具塞
锥形瓶中，精密加入３％甲醇５０ｍＬ，称定质量，超
声处理（功率：２５０Ｗ，频率：４５ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，取
出，放冷，再称定质量，用 ３％甲醇补足减失的质
量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

环烯醚萜类指纹图谱供试品溶液：取巴戟天及

盐巴戟天粉末（过三号筛）约０５ｇ，精密称定，置具
塞锥形瓶中，精密加入１０％甲醇５０ｍＬ，称定质量，
超声处理（功率：２５０Ｗ，频率：４５ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，取
出，放冷，再称定质量，用１０％甲醇补足减失的质
量，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

２５　寡聚糖类指纹图谱方法学验证

２５１　精密度试验　取同一份供试品（批号：ＢＪＴ０１）
溶液，连续进样６次，按寡聚糖类指纹图谱色谱条
件进样测定，以耐斯糖为参照峰Ｓ，计算各色谱峰的
相对保留时间及相对峰面积，并计算 ＲＳＤ。结果显
示，相对保留时间ＲＳＤ为００１％～００２％，相对峰面
积ＲＳＤ为０３５％～１８２％，表明仪器精密度良好。
２５２　重复性试验　取同一批次巴戟天药材（批号：
ＢＪＴ０１）粉末（过三号筛），重复制备 ６份供试品溶
液，按寡聚糖类指纹图谱色谱条件进样测定，以耐

斯糖为参照峰 Ｓ，计算各色谱峰的相对保留时间与
相对峰面积，并计算 ＲＳＤ。结果显示，重复制备的
６份供试品溶液的相对保留时间 ＲＳＤ为 ００２％ ～
００５％，相对峰面积ＲＳＤ为０４８％～２３０％，表明分
析方法重复性良好。

２５３　稳定性试验　取同一份巴戟天寡聚糖类指纹
图谱供试品溶液，于室温下放置，分别在０、３、７、
１２、１８、２４ｈ后进样测定，以耐斯糖为参照峰 Ｓ，
计算各色谱峰相对保留时间及相对峰面积，并计算

ＲＳＤ。结果显示，２４ｈ内供试品溶液中各色谱峰相对
保留时间 ＲＳＤ为００２％ ～０１６％，相对峰面积 ＲＳＤ
为０４３％～３８３％，表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。
２５４　耐用性试验　１）柱温耐用性试验：取同一份
巴戟天寡聚糖类指纹图谱供试品溶液，分别在柱温

为３２、３５、３８℃时，进样测定，以耐斯糖为参照峰

Ｓ，计算各色谱峰相对保留时间及相对峰面积，并计
算ＲＳＤ。结果显示，当柱温为（３５±３）℃时，相对
保留时间ＲＳＤ为０２８％～１０１％，相对峰面积 ＲＳＤ
为０３７％～２８７％，表明柱温微小的变动不影响巴
戟天寡聚糖类指纹图谱的整体轮廓。

２）流速耐用性试验：取同一份巴戟天寡聚糖类
指纹图谱供试品溶液，分别在流速为 ０３８、０４０、
０４２ｍＬ·ｍｉｎ－１时，进样测定，以耐斯糖为参照峰Ｓ，
计算各色谱峰相对保留时间及相对峰面积，并计算

ＲＳＤ。结果显示，当流速为（０４０±００２）ｍＬ·ｍｉｎ－１

时，相对保留时间ＲＳＤ为０４７％ ～１３２％，相对峰
面积ＲＳＤ为０４１％ ～１１２２％，其中峰５的相对峰
面积受流速影响较大，当流速增大时，峰５前面的
杂质峰与峰５的分离度增加，影响积分结果。因此，
导致峰５的相对峰面积 ＲＳＤ为１１２２％。但不同流
速下特征图谱整体轮廓不变，相对保留时间一致。

２６　样品测定

将１０批巴戟天、盐巴戟天按２１、２４项下方
法，制备供试品溶液，进样测定，以耐斯糖为参照

峰Ｓ，选择峰响应较高、分离度较好、峰形对称的
色谱峰为共有峰，并采用 “中药色谱指纹图谱相似

度软件评价系统（２０１２版）”进行共有峰匹配，生成
对照指纹图谱，见图１～２，并计算相似度。结果显
示，巴戟天与盐巴戟天寡聚糖类指纹图谱均具有

１５个共有峰，其中采用对照品指认了峰 １为蔗糖，
峰２为蔗果三糖，峰 Ｓ为耐斯糖，峰４为巴戟天寡
糖５聚糖。１０批巴戟天寡聚糖类指纹图谱相对保留
时间 ＲＳＤ为 ００１％ ～００３％，相对峰面积 ＲＳＤ为
２９０％～２２３７％；１０批盐巴戟天寡聚糖类指纹图谱
相对保留时间ＲＳＤ为００２％～００４％，相对峰面积
ＲＳＤ为２１６％～２６８６％。

注：１蔗糖；２蔗果三糖；Ｓ耐斯糖；４巴戟天寡糖５聚糖；

下同。

图１　巴戟天寡聚糖类对照指纹图谱

·４１５·
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图２　盐巴戟天寡聚糖类对照指纹图谱

２７　炮制前后寡聚糖类指纹图谱对比

２７１　相似度分析　对２０批巴戟天、盐巴戟天寡
聚糖类指纹图谱ＣＤＦ文件格式原始数据导入 “中药

色谱指纹图谱相似度软件评价系统（２０１２版）”，以
Ｓ１（批号：ＢＪＴ０１）为参考图谱，自动匹配２０批指纹
图谱，计算批间相似度，结果显示，巴戟天与盐巴

戟天寡聚糖类指纹图谱相似度＞０９０。
２７２　主成分分析（ＰＣＡ）　采用 ＳＰＳＳ２００软件，
因子分析法，以１５个指纹峰的相对峰面积为变量，
计算主成分特征值、累积贡献率及主成分得分。

根据ＳＰＳＳ２００软件统计结果，以特征值＞１为
标准，得到１个主成分因子，见图３。主成分因子１
特征值为１２６４０，累积方差贡献率为９０２８７％，表
明该因子在反映巴戟天、盐巴戟天寡聚糖类指纹的

差异中起主导作用。根据成分矩阵分析结果，主成

分１主要反映了峰 ４（巴戟天寡糖 ５聚糖）、峰 ５、
峰６、峰７的色谱峰信息。

图３　巴戟天与盐巴戟天寡聚糖类指纹图谱
ＰＣＡ碎石图

提取该主成分因子，并对２０批巴戟天、盐巴戟
天指纹图谱各特征峰相对峰面积测定结果进行评分，

计算各批样品的综合得分，对综合得分进行排序。根

据综合评分及排序结果，１０批巴戟天评价综合得分为

３０２１，１０批盐巴戟天平均综合得分为－３０２１，表明
巴戟天与盐巴戟天在寡聚糖类成分的组成比例存在

较大差异，其中峰４～７为主要差异性成分，巴戟天
寡聚糖类成分指纹图谱中峰 ４的相对峰面积为
１１５９～１２５０，峰５的相对峰面积为１１１９～１２９５，
峰６的相对峰面积为１０６２～１２３８，峰７的相对峰
面积为０９５０～１１４７；盐巴戟天寡聚糖类成分指纹
图谱中峰４的相对峰面积为０９６８～１０３５，峰５的
相对峰面积为１０７２～１２００，峰６的相对峰面积为
０９４３～１０５９，峰 ７相对峰面积为 ０８０１～０９３９。
此４种差异性成分的相对峰面积范围可暂时作为巴
戟天与盐巴戟天的区别方法，但后期研究中应对此

４种成分建立相应的定量测定方法，完善质量控制。

２８　环烯醚萜类指纹图谱方法学验证

２８１　精密度试验　取同一份供试品（批号：ＢＪＴ０１）
溶液，连续进样６次，按环烯醚萜类指纹图谱色谱
条件进样测定，以水晶兰苷为参照峰Ｓ，计算各色谱
峰的相对保留时间及相对峰面积，并计算ＲＳＤ。结果
显示，相对保留时间ＲＳＤ为０１０％～０１４％，相对峰
面积ＲＳＤ为００５％～１９６％，表明仪器精密度良好。
２８２　重复性试验　取同一批次巴戟天药材（批号：
ＢＪＴ０１）粉末（过三号筛），重复制备 ６份供试品溶
液，按环烯醚萜类指纹图谱色谱条件进样测定，以

水晶兰苷为参照峰 Ｓ，计算各色谱峰的相对保留时
间与相对峰面积，并计算 ＲＳＤ。结果显示，重复制
备的６份供试品溶液的相对保留时间ＲＳＤ为０１１％～
０２０％，相对峰面积ＲＳＤ为０１６％ ～２０１％，表明
分析方法重复性良好。

２８３　稳定性试验　取同一份巴戟天环烯醚萜类指
纹图谱供试品溶液，于室温下放置，分别在 ０、２、
５、８、１８、２４ｈ后进样测定，以水晶兰苷为参照峰
Ｓ，计算各色谱峰相对保留时间及相对峰面积，并计
算ＲＳＤ。结果显示，２４ｈ内供试品溶液中各色谱峰相
对保留时间ＲＳＤ为００４％～０３６％，相对峰面积ＲＳＤ
为０１６％～２１３％，表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。
２８４　耐用性试验　１）柱温耐用性试验：取同一
份巴戟天环烯醚萜类指纹图谱供试品溶液，分别在

柱温为 ３３、３５、３８℃时，进样测定，以水晶兰苷
为参照峰 Ｓ，计算各色谱峰相对保留时间及相对峰
面积，并计算ＲＳＤ。结果显示，当柱温为３３～３８℃
时，相对保留时间ＲＳＤ为０２５％ ～１５９％，相对峰
面积ＲＳＤ为０２７％～１５９％，表明柱温微小的变动

·５１５·
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不影响巴戟天环烯醚萜类指纹图谱的整体轮廓。

２）流速耐用性试验：取同一份巴戟天环烯醚萜类指
纹图谱供试品溶液，分别在流速为 ０３８、０４０、
０４２ｍＬ·ｍｉｎ－１时，进样测定，以水晶兰苷为参照峰
Ｓ，计算各色谱峰相对保留时间及相对峰面积，并计
算ＲＳＤ。结果显示，当流速为（０４０±００２）ｍＬ·ｍｉｎ－１

时，相对保留时间 ＲＳＤ为０４５％ ～２８５％，相对峰
面积ＲＳＤ为０２１％～２４４％，其表明流速微小的变
动不影响巴戟天环烯醚萜类指纹图谱的整体轮廓。

２９　样品测定

将１０批巴戟天、盐巴戟天按２１、２４项下方
法，制备供试品溶液，进样测定，以水晶兰苷为参

照峰Ｓ，选择峰响应较高、分离度较好、峰形对称、
峰纯度在阈值范围内的色谱峰为共有峰，并采用

“中药色谱指纹图谱相似度软件评价系统（２０１２版）”
进行共有峰匹配，生成对照指纹图谱，见图４～５，
并计算相似度。结果显示，巴戟天与盐巴戟天寡聚

糖类指纹图谱均具有７个共有峰，其中采用对照品指
认了峰Ｓ为水晶兰苷，峰２为去乙酰基车叶草苷酸。
１０批巴戟天环烯醚萜类指纹图谱相对保留时间 ＲＳＤ
为０１１％ ～０５１％，相对峰面积 ＲＳＤ为 １４０４％ ～
５４９６％；１０批盐巴戟天寡聚糖类指纹图谱相对保
留时间ＲＳＤ为０１３％～１０９％，相对峰面积ＲＳＤ为
１３３４％～５７０８％。

注：Ｓ水晶兰苷；２去乙酰基车叶草苷酸；下同。

图４　巴戟天环烯醚萜类对照指纹图谱

图５　盐巴戟天环烯醚萜类对照指纹图谱

２１０　炮制前后环烯醚萜类指纹图谱对比

２１０１　相似度分析　对２０批巴戟天、盐巴戟天环
烯醚萜类指纹图谱ＣＤＦ文件格式原始数据导入 “中

药色谱指纹图谱相似度软件评价系统（２０１２版）”，
以Ｓ１为参考图谱，自动匹配２０批指纹图谱，计算
批间相似度，结果显示，巴戟天与盐巴戟天环烯醚

萜类指纹图谱相似度＞０９０。
２１０２　ＰＣＡ　采用ＳＰＳＳ２００软件，采用因子分析
法，以７个指纹峰的相对峰面积为变量，计算主成
分特征值、累积贡献率及主成分得分。

根据ＳＰＳＳ２００软件统计结果，以特征值＞１为
标准，得到 ３个因子，见图 ６。因子 １特征值为
２７２８，累积方差贡献率为４５４６６％，因子２特征值
为１５０９，累积方差贡献率为７０６１７％，因子３特
征值为１０２４，累积方差贡献率为 ８７６７５％，表明
这个３个因子在反映巴戟天、盐巴戟天环烯醚萜类
指纹图谱的差异中起主导作用。提取前３个因子为
主成分，主成分１主要反映了峰２、峰４、峰６的色
谱峰信息，主成分２主要反映了峰２～５的色谱峰信
息，主成分３主要反映了峰２～７的色谱峰信息，其
中峰２（去乙酰基车叶草苷酸）、峰４分布于３个不
同的主成分内。以主成分的变量得到载荷矩阵图

（图７）。由载荷图可知，距离原点较远的几个点就
是主成分１中权重较大的成分，表明其在判断巴戟
天炮制前后的质量差异上起重要作用。

图６　巴戟天与盐巴戟天环烯醚萜类指纹图谱
主成分分析碎石图

用３个主成分对２０批巴戟天、盐巴戟天环烯醚
萜类指纹图谱进行综合评价，计算各批样品的综合

得分，并对综合得分进行排序。根据综合评分及排

序结果，１０批巴戟天的平均综合得分为 －０１５５３，
１０批盐巴戟天的平均综合得分为０１５５３，表明盐制
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图７　巴戟天与盐巴戟天环烯醚萜类指纹图谱
因子载荷图

前后巴戟天中环烯醚萜类成分组成比例发生了较大

的变化，峰２～７均为差异性成分，巴戟天环烯醚萜
类成分指纹图谱中峰 ２的相对峰面积为 ０２９２～
０８３４，峰３的相对峰面积为００２１～００３２，峰４的
相对峰面积为００１４～００２４，峰５的相对峰面积为
０００４～００１６，峰６的相对峰面积为０００６～００１１，
峰７的相对峰面积为０００４～００１９；盐巴戟天寡聚
糖类成分指纹图谱中峰２的相对峰面积为０３４２～
０６１８，峰３的相对峰面积为００７９～０１４３，峰４的
相对峰面积为００１３～００１９，峰５的相对峰面积为
０００７～００２９，峰６的相对峰面积为０００６～０００９，
峰７的相对峰面积为０００６～００１８；峰３的相对峰
面积在盐制前后具有明显不同的范围，峰３的相对
峰面积范围可暂时作为巴戟天与盐巴戟天的区别方

法。因此，在后期研究中建议增加峰 ２（水晶兰
苷）、峰３所代表化合物的定量测定方法，完善质
量控制。

３　结论

本研究采用相似度分析、ＰＣＡ方法对比了巴戟
天盐炙前后寡聚糖类与环烯醚萜类指纹图谱，结果

显示，炮制前后寡聚糖类指纹图谱与环烯醚萜类指

纹图谱相似度均大于０９０，表明巴戟天盐炙前后化
学成分一致，指纹图谱共有峰一致。但是，根据

ＰＣＡ结果显示，在寡聚糖类指纹图谱中，主成分因
子的累积方差贡献率达到９０２８７％，炮制前后平均
综合得分差异较大；在环烯醚萜类指纹图谱中，３个
主成分因子的累积方差贡献率达到８７６７５％，炮制
前后平均综合得分差异较大，表明巴戟天在盐制后，

无论是寡聚糖类成分还是环烯醚萜类成分均产生了

较大的变化。

４　讨论

４１　供试品溶液制备方法的优化

本研究采用超高效液相色谱仪串联电雾式检测

器（ＵＰＬＣＣＡＤ）建立巴戟天寡聚糖类指纹图谱，采
用超高效液相色谱仪串联二极管阵列检测器（ＵＰＬＣ
ＤＡＤ）建立了环烯醚萜类指纹图谱，并且在本实验前
期研究中也对比了不同提取溶剂、提取方式、提取

时间对２类成分指纹图谱的影响，最终优选出相应
的供试品溶液制备方法。

４２　色谱条件的优化

寡聚糖类指纹图谱采用 ＣＡＤ，因此，流动相
必须具有挥发性，对比甲醇水与乙腈水２种流动
相系统，发现乙腈水的分离能力更优，因此，寡
聚糖指纹图谱的流动相为乙腈水；环烯醚萜类指
纹图谱采用 ＤＡＤ，对比甲醇０１％磷酸溶液与乙
腈０１％磷酸溶液 ２种流动相系统，发现甲醇
０１％磷酸溶液的分离效果更好，峰形更为对称，
因此，环烯醚萜类指纹图谱的流动相为甲醇０１％
磷酸溶液；根据１９０～４００ｎｍ的全波长扫描结果，
发现在２３５ｎｍ下，各色谱峰相应更高，峰容量较
大，整体分布较好。

４３　炮制对成分的影响

结合对照指纹图谱的峰高，盐炙后蔗糖、蔗果

三糖及环烯醚萜类指纹图谱中峰３的峰面积有明显
的增加，可知盐炙后蔗糖、蔗果三糖及环烯醚萜类

指纹图谱中峰３所对应的化学成分均有明显的增加。
可能是由于盐炙后，药材质地发生变化，结构更为

疏松，部分有效成分易于煎出，表明盐炙具有一定

科学依据，与文献报道一致［５］。根据赵祥升等［６］的研

究巴戟天中环烯醚萜类成分主要有水晶兰苷、去乙酰

基车叶草苷酸、车叶草苷酸、车叶草苷，根据化合物

极性大小、出峰顺序，推测环烯醚萜成分指纹图谱中

峰３可能为车叶草苷酸。
根据实验测定结果、ＰＣＡ结果，建议在后期研

究中对寡聚糖类成分指纹图谱中峰４～７及环烯醚萜
类指纹图谱中峰２、峰３的未知化合物采用液相色谱

（下转第５４７页）

·７１５·



２０２１年３月　第２３卷　第３期 中国现代中药　ＭｏｄＣｈｉｎＭｅｄ Ｍａｒ２０２１　Ｖｏｌ２３　Ｎｏ３

［３］　朱慧慧，白岩．栀子花中栀子苷的提取与测定［Ｊ］．浙江

中医杂志，２０１８，５３（７）：５４３５４４．

［４］　林梦，蒋斌，张华峰，等．高效液相色谱法测定大黄滴眼

液中黄芩苷含量［Ｊ］．中国药业，２００８，２７（２２）：３７３９．

［５］　叶锦雄，苏佳瑜，郑丽萍，等．青蛤散质量控制研究［Ｊ］．

中国药师，２０１６，２１（４）：７３３７３５．

［６］　陈杨，倪健，豆浩然，等．大豆黄卷总黄酮测定方法及水

提取动力学模型的建立［Ｊ］．中华中医药学刊，２０１４，３２

（１２）：２９０４２９０６．

［７］　邵长森，张国青，韩真真，等．ＨＰＬＣ法同时测定温经汤中

１０种活性成分的含量［Ｊ］．中国药房，２０１８，２９（１９）：

２６４０２６４３．

［８］　卿大双，罗维早，孙建彬，等．一测多评测定黄连及炮制

品中６种生物碱［Ｊ］．中草药，２０１６，４７（２）：３２４３２９．

［９］　宋佳，段树卿，李云霞．ＨＰＬＣ法同时测定心宁片中栀子

苷和甘草苷的含量［Ｊ］．中国药房，２０１５，２６（２７）：

３８６２３８６４．

［１０］　李丽莉，吕轶峰，朱雪妍．葛根芩连片多成分含量测定

的研究［Ｊ］．药物分析杂志，２０１７，３７（９）：１６０７１６１４．

［１１］　邱红梅，杨林，何丹．ＨＰＬＣ法同时测定复方鱼腥草片中

绿原酸、黄芩苷和槲皮素的含量［Ｊ］．中国药房，２０１５，

２８（２７）：３８４６３８４８．

［１２］　黄湘杰，朱芹．反相离子对色谱法同时测定黄柏八味片

中 盐酸黄柏碱和盐酸小檗碱含量［Ｊ］．中国药业，

２０１６，２５（３）：５２５４．

［１３］　张晓娟，李紫涵，黎春彤，等．ＨＰＬＣ法同时测定肝血管

瘤活血胶囊中４个成分含量［Ｊ］．中国药师，２０１８，２１

（８）：１４８５１４８７．

［１４］　黄传俊，梅勇，杨莉，等．ＨＰＬＣ法同时测定金蝉止痒胶

囊中盐酸小檗碱、黄芩苷和蛇床子素的含量［Ｊ］．中国

药房，２０１８，２９（１２）：１６２１１６２４．

［１５］　陈庆文，郝自新．ＨＰＬＣ同时测定龙胆泻肝丸（浓缩丸）

中龙胆苦苷、栀子苷和黄芩苷的含量［Ｊ］．北方药学，

２０１８，１５（３）：１３．

（收稿日期：２０２００３０１　　编辑：王笑辉

檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿

）

（上接第５１７页）

串联质谱（ＬＣＭＳ）等技术进行指认，可对差异性成
分建立相应的定量测定方法，分别完善生品与炮制

品的质量控制标准。
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