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地黄生品与炮制品中 U个糖类成分及不同炮制时间点其量变化分析=
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摘= =要：目的= =采用 emiC 法分析地黄生品及炮制品中 U 种糖类成分，探索炮制时间对地黄中糖类成分的影响。方法= =采
用 mrevaáä=Carbohódrate=bp色谱柱（ORM=mm×QKS=mm，R=μm），体积流量 MKU=miLmán，蒸发光散射检测器检测，流动相为乙

腈J水，梯度洗脱。结果= =果糖、葡萄糖、蔗糖、密二糖、棉子糖、甘露三糖、水苏糖、毛蕊花糖分离良好。在相应质量浓

度范围内 U种化合物的线性关系良好，r在 MKVVU=Q～MKVVV=T；平均加样回收率为 VTKRB～NMPKOB。不同炮制时间点定量分析

结果显示地黄中糖类成分蔗糖、棉子糖、水苏糖和毛蕊花糖在炮制过程中呈下降趋势，而果糖、葡萄糖、密二糖和甘露三糖

明显上升。结论= =地黄生品与炮制品中糖类比例明显不同，不同炮制时间地黄中糖类成分有不同的变化趋势。=
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Contents=of=eight=saccharides=in=unprocessed=and=processed=oehmannia=glutinosa=
and=content=changes=at=different=processing=time=points=
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AbstractW=lbjective= = qo=anaäóze=the=contents=of=eáght=saccharádes=án=unprocessed=and=processed=oehmannia=glutinosa=bó=emiC=and=
to=ánvestágate=the=ámpacts=of=processáng=táme=on=saccharádes=án=oK=glutinosaK=jethods= = emiC=condátáons= were= as= foääowsW=mrevaáä=
Carbohódrate=bp=coäumn=EORM=mm=×=4.6 mm, 5 μm), flow rate of= MKU=miLmánI=bipa=detectorI=acetonátráäe=as=mobáäe=A=and=water=as=
mobáäe=_=for=gradáent=eäutáonK=oesults= = cructoseI=gäucoseI=surcroseI=meäábáoseI=raffánoseI=mannánotráoseI=stachóoseI=and=verbascose=
were=separated=wáth=good=äánear=reäatáonsháps=wáthán=theár=correspondáng=concentratáon=rangesI=the=r vaäues=were=wáthán=MKVVU=Q—
MKVVV=TX=the=average=recoveró=was=VTKRB—NMPKOBK=qhe=content=anaäósás=at=dáfferent=processáng=táme=poánts=showed=that=surcroseI=
raffánoseI= stachóoseI= and= verbascose= exhábáted= decreasáng= trend= duráng= processángI= wháäe= fructoseI= gäucoseI= meäábáoseI= and=
mannánotráose=exhábáted=ságnáfácantäó=áncreasáng=trendK=Conclusion= = qhe=proportáons=of=saccharádes=án=unprocessed=and=processed=oK=
glutinosa=are=ságnáfácantäó=dáfferentI=and=the=resuäts=of=thás=studó=couäd=prováde=the=data=support=for=reveaäáng=the=processáng=mechanásm=
of=oK=glutinosaK=
hey=wordsW=unprocessed=oehmannia=glutinosaX=processed=oehmannia=glutinosaX=processángX=saccharádesX= fructoseX=gäucoseX=surcroseX=
meäábáoseX=raffánoseX=mannánotráoseX=stachóoseX=verbascose=
=

地黄为玄参科地黄属植物地黄 oehmannia=
glutinosa=iáboschK=的新鲜或干燥块根，为最常用和

用量最大的中药材之一。《中国药典》OMNR 年版收

录的炮制方法有蒸法或酒炖法xNz，地黄加工炮制后

药性和功效发生改变，生地黄大寒而凉血，蒸制熟

地黄性寒而补肾，酒炖熟地黄性微温而补血xOz，临

床依据不同药效而应用于不同病症。地黄主要含有

糖类、环烯醚萜类、氨基酸类等成分，其中糖类成

分的生物学活性受到了广大学者的关注，现代研究

表明地黄低聚糖类具有提高机体免疫力、促进血细

胞增殖、抗氧化、降血糖、抗老年痴呆等作用xPJNMz。

目前文献报道地黄生品与炮制品主要关注梓醇、环=
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烯醚萜类、水苏糖等成分的差异xNNJNOz，但同时测定

地黄中 U种糖类成分的分析方法尚未见报道。为了

进一步探讨地黄炮制前后成分的变化规律，阐明炮

制作用机制，本实验采用 emiCJbipa 法研究地黄

生品与炮制品中 U种糖类成分的变化情况，观察其

动态变化过程，为揭示地黄炮制机制提供数据支持。=
N= =仪器与材料=

Agáäent= NOMM 高效液相色谱仪，美国安捷伦公

司，Chemstatáon色谱工作站；AdOUR电子天平，瑞

士jettäer=qoäedo公司；OMMMbp蒸发光散射检测器，

Aäätech 公司；hnJPMMsa_ 型双频数控超声波清洗

仪，昆山市超声仪器有限公司；jáääánJAdvantuge=
ANM，jáääápore公司。=

乙腈，jerck 公司，色谱纯；甲醇，杭州化学

试剂有限公司，分析纯；纯水，jáääáJn 自制。aJ
无水葡萄糖（供定量测定用，质量分数 VVKRB，批

号 NNMUPPJOMNOMR）、蔗糖（供定量测定用，批号

NNNRMTJOMMMN）、果糖（供定量测定用，质量分数

VVKQB，批号 NMMOPNJNONPMR），均购自中国食品药

品检定研究院；密二糖（质量分数 VVB，批号

CNPMNMNR）、棉子糖（质量分数VVB，批号bNOOOMMT）、
水苏糖（质量分数 VUB，批号 dNPNSMMU），均购自

Aäaddán= fndustráaä 公司；甘露三糖（质量分数＞

VVB），由中国食品发酵工业研究所赠送；毛蕊花糖

（质量分数＞VRB，批号 NOMUMN），购于 jegazóme
公司。=

地黄、熟地黄样品分别由嘉兴东方国药有限公

司（批号：地黄 NPMSMR、NPMSNM，熟地黄 pNPMSMR、
pNPMSNM）、宁波市中药饮片有限公司（批号：地黄

NPMRPOO、NPMSMS，熟地黄 pNPMRPOO、pNPMSMS）、
浙江中医药大学中药饮片厂（批号：地黄 P年存，

熟地黄 P年存）、杭州桐君堂医药药材有限公司中药

饮片厂（批号：地黄 OMNPMRPM、OMNPMSMQ，熟地黄

pOMNPMRPM、pOMNPMSMQ）提供（同一厂家相应批次

的熟地黄由对应批次的生地黄炮制得到），经浙江省

食品药品检验研究院郭增喜主任中药师鉴定均为玄

参科地黄属植物地黄 oehmannia= glutinosa= iáboschK
的干燥块根。=
O= =方法与结果=
OKN= =色谱条件=

色谱柱为 mrevaáä=Carbohódrate=bp柱（ORM=mm×
QKS=mm，R=μm）；流动相为乙腈J水，梯度洗脱：M～
OM=mán，TOB～SMB乙腈；OM～PM=mán，SMB～RRB

乙腈；体积流量 MKU=miLmán；蒸发光散射检测器检

测。典型图谱见图 N。=

=

=

=
=
=
NJ果糖= = OJ葡萄糖= = PJ蔗糖= = QJ密二糖= = RJ棉子糖= = SJ甘露三糖= =
TJ水苏糖= = UJ毛蕊花糖=
NJfructose= = OJgäucose= = PJsurcrose= = QJmeäábáose= = RJraffánose= =
SJmannánotráose= = TJstachóose= = UJverbascose=

=

图 N= =对照品= EAF、地黄= EBF=和熟地黄= ECF=的 emiC图=
cigK= N= = emiC=of= reference= substances= EAFI= unprocessed=oK=
glutinosa=EBFI=and=processed=oK=glutinosa=ECF=
=
OKO= =对照品溶液的制备=

取对照品适量，精密称定，加 ORB甲醇分别制

成含果糖 PSOKT=μgLmi、葡萄糖 NUMKT=μgLmi、蔗糖

NSMKU= μgLmi、密二糖 NPPKQ= μgLmi、棉子糖 NSUKM=
μgLmi、甘露三糖 TROKR=μgLmi、水苏糖 SUTKM=μgLmi、
毛蕊花糖 TOKU=μgLmi的混合对照品溶液。=
OKP= =供试品溶液的制备=

选取杭州桐君堂提供的地黄（批号 OMNPMRPM）
平均分成 NM份，置蒸锅内，分别蒸制 M、P、S、V、
NO、NR、NU、ON、OQ、OT= h，取出，低温干燥，得

到不同炮制时间点的熟地黄样品。=
取不同批次地黄的生品和炮制品适量，剪碎，

精密称定，精密加入等量硅藻土，研匀，取粉末约

O=g，精密称定，置锥形瓶中，精密加入 ORB甲醇溶

液 OR=mi，精密称定质量，超声处理 N=h，放冷，加

ORB甲醇补足减失的质量，摇匀，高速离心 NM=mán
后用 MKQR=μm微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。=
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OKQ= =线性关系考察=
精密吸取上述混合对照品溶液 MKR～PM=μi，分

别注入液相色谱仪，测定峰面积，以进样量的对数

为横坐标（u），峰面积积分值的对数为纵坐标（v），
以最小二乘法进行线性回归，得回归方程、相关系

数（r）及线性范围分别为果糖 v＝NKTOP=u＋PKRVQ，
r＝MKVVV=N，MKNUN～OKVMO=μg；葡萄糖 v＝NKRPO=u＋
PKRNM，r＝MKVVU=S，VMKQ～P=SNQKM=ng；蔗糖 v＝NKQOO=
u＋PKSVQ，r＝MKVVV=O，UMKQ～P=ONSKM=ng；蜜二糖

v＝NKPTV=u＋PKOUS，r＝MKVVU=V，MKNNQ～OKURU=μg；

棉子糖 v＝NKQUS=u＋PKRNN，r＝MKVVV=P，MKNSO～PKOQM=
μg；甘露三糖 v＝NKQRM= u＋OKVPU，r＝MKVVV= T，
MKPQP～NMKOTU=μg；水苏糖 v＝NKQQV=u＋PKQTM，r＝
MKVVV=S，MKNPT～SKNUP=μg；毛蕊花糖 v＝NKPUS=u＋
PKRVO，r＝MKVVU=Q，SVKS～N=PVOKM=ng；结果显示，

果糖、葡萄糖、蔗糖、蜜二糖、棉子糖、甘露三糖、

水苏糖和毛蕊花糖分别在相应进样范围内呈良好的

线性关系。=
OKR= =精密度试验=

分别精密吸取混合对照品溶液 NM= μi，重复进

样 S 次，以峰面积值为指标计算 opa（n＝S），考

察方法精密度，结果果糖、葡萄糖、蔗糖、蜜二糖、

棉子糖、甘露三糖、水苏糖和毛蕊花糖的 opa分别

为 NKRB、QKPB、OKTB、PKTB、NKUB、MKVB、MKUB
和 PKUB，表明仪器精密度良好。=
OKS= =重复性试验=

精密称取熟地黄（批号 pNPMSMR）粉末 S 份，

按照“OKP”项方法制备供试品溶液，测定峰面积并

分别计算各成分的量。结果果糖平均质量分数为

QRKUP=mgLg，opa为 NKQB；葡萄糖平均质量分数为

OQKQP= mgLg，opa 为 NKVB；蔗糖平均质量分数为

NTKOQ=mgLg，opa为 PKRB；蜜二糖平均质量分数为

NPKSP=mgLg，opa为 OKTB；棉子糖平均质量分数为

NSKPO=mgLg，opa为 NKUB；甘露三糖平均质量分数

为 TUKRP=mgLg，opa为 NKQB；水苏糖平均质量分数

为 UNKMN=mgLg，opa为 MKUB；毛蕊花糖平均质量分

数为 RKOV=mgLg，opa为 QKPB。=
OKT= =稳定性试验=

取重复性试验第 N份供试品溶液，分别间隔 M、
P、S、V、NN、NP=h进样分析，以峰面积为指标计算

opa，考察供试品溶液稳定性，结果供试品溶液果

糖、葡萄糖、蔗糖、蜜二糖、棉子糖、甘露三糖、

水苏糖和毛蕊花糖峰面积的 opa 分别为 NKRB、

PKMB、OKNB、QKOB、PKRB、OKOB、NKSB、QKPB，

表明对照品溶液和供试品溶液在 NP=h内稳定。=
OKU= =加样回收率试验=

采用加样回收率测定法评价该方法的准确度。

精密量取已测定的熟地黄（批号 pNPMSMR）粉末 S
份，分别精密加入各对照品溶液适量，按照供试品

制备方法制备供试品溶液，测定峰面积，计算平均

回收率和 opa。结果果糖平均回收率为 NMPKOB，

opa 为 NKQB；葡萄糖平均回收率为 VUKUB，opa
为 NKPB；蔗糖平均回收率 VVKNB，opa 为 PKTB；
密二糖平均回收率 NMOKNB，opa为 OKMB；棉子糖

平均回收率 VUKRB，opa为 OKOB；甘露三糖平均回

收率为 VVKMB，opa为 OKTB；水苏糖平均回收率为

VTKRB，opa 为 NKSB；毛蕊花糖平均回收率为

NMNKPB，opa为 OKMB。=
OKV= =样品测定=

取生地黄样品和炮制后的熟地黄样品，按“OKP”
项方法制备供试品溶液，分别测定果糖、葡萄糖、

蔗糖、蜜二糖、棉子糖、甘露三糖、水苏糖和毛蕊

花糖的量，结果见表 N。=
将不同炮制时间点的熟地黄样品，分别按照

“OKP”项方法制备供试品溶液，进样测定，记录峰

面积，并计算各成分质量分数，测定结果见表 O。=
表 O测定结果显示，与炮制前比较，熟地黄中

果糖、葡萄糖、蜜二糖和甘露三糖明显升高，而蔗

糖、棉子糖、水苏糖和毛蕊花糖明显下降（m＜MKMN，
U个成分炮制前后比较均具显著性差异），这可能与

炮制受热过程蔗糖分解为果糖和葡萄糖、棉子糖分

解成为蜜二糖和果糖、水苏糖分解为甘露三糖或蜜

二糖相关。从测定结果看出，生地黄中以蔗糖、棉

子糖、水苏糖和毛蕊花糖为主成分，而熟地黄中以

果糖、葡萄糖、密二糖、甘露三糖为主成分。=
不同炮制时间点的熟地黄各指标成分定量测定

结果发现，果糖、葡萄糖、蜜二糖和甘露三糖在炮

制过程中呈现上升趋势，V=h内上升较为明显，之后

变化较为缓和。水苏糖、蔗糖、棉子糖和毛蕊花糖

Q种成分总体呈现下降趋势。=
P= =讨论=

本实验还对地黄经液相分离所得各色谱峰用对

照品对照和 iCJjp 手段验证，证明了对照品成分

与地黄中各成分的一致性。=
本实验对回流提取和超声提取进行了比较，结

果显示回流提取方法部分指标成分低于超声提取方=
= =
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表 N= =生地黄和熟地黄样品测定结果= En===OF=
qable=N= =aetermination=of=samples=of=unprocessed=and=processed=o.=glutinosa=En===OF=

企业= 批号= 规格=
质量分数LEmg·g−NF=

果糖= 葡萄糖= 蔗糖= 密二糖= 棉子糖= 甘露三糖= 水苏糖= 毛蕊花糖=

嘉兴东方国药有=

限公司=

NPMSMR= 生地= = PQKVO= OTKNQ= RVKPM= NTKQO= = SNKPU= = SPKTQ= OUPKSP= NTKVO=

pNPMSMR= 熟地= = UUKRS= QVKSM= POKVV= OSKSS= = PNKPV= NQTKNT= NRPKPN= NMKTV=

NPMSNM= 生地= = PTKTM= PNKPQ= SNKOQ= NUKNO= = SOKTO= = SPKQM= OTRKNP= NTKMM=

pNPMSNM= 熟地= = UOKNT= QQKSP= OVKPP= OPKSN= = OTKTR= NQPKMV= NRQKMV= NMKNU=

宁波市中药饮片=

有限公司=

NPMRPOO= 生地= = OQKRT= OTKQR= VUKOQ= NPKOS= = TRKOT= = PUKQR= OUSKOS= NUKSO=

pNPMRPO= 熟地= NPMKQN= TSKNM= NOKOS= PTKMP= = = VKVO= OMTKMN= = PNKPQ= —=

NPMSMS= 生地= = ORKOS= OUKRT= STKTR= NPKTP= = VUKUS= = RRKPN= PSVKQO= NUKUS=

pNPMSMS= 熟地= NPPKVO= URKTN= NPKTN= PUKPO= = NQKSR= NMRKUS= = OTKPU= —=

杭州桐君堂医药=

药材有限公司=

中药饮片厂=

OMNPMRPM= 生地= = NPKVV= ONKOT= TPKTP= NMKTS= NMVKVM= = OQKMT= PNQKRM= NSKNN=

pOMNPMRPM= 熟地= NMRKVT= RVKRS= NNKSO= QMKMU= = NTKSO= NNPKRS= = SNKPN= —=

OMNPMSMQ= 生地= = OUKSP= ORKTV= QNKPS= ONKRV= = TRKPV= = QTKQS= OSSKVM= NRKUN=

pOMNPMSMQ= 熟地= = VSKSN= RQKOR= NMKPU= PRKNR= = NPKUR= NMTKQQ= = PRKRN= —=

浙江中医药大学=

中药饮片厂=

P年存= 生地= = NRKVT= ONKVP= SRKPS= NOKVS= NNNKMM= = OTKNQ= POQKSP= NUKON=

P年存= 熟地= = SVKSN= QQKTO= QRKPS= OPKOQ= = TNKOQ= OUPKPO= OMUKQR= NPKTR=
=

表 O= =不同炮制时间点的熟地黄各成分定量测定结果= En===OF=
qable=O= =aetermination=each=constituent=in=processed=o.=glutinosa=at=different=processing=time=points=En===OF=

炮制时间Lh=
质量分数LEmg·g−NF=

果糖= 葡萄糖= 蔗糖= 蜜二糖= 棉子糖= 甘露三糖= 水苏糖= 毛蕊花糖=

= M= = OVKMV= PTKRO= QUKUM= NVKQR= RTKUO= = ROKUR= OVNKOS= OMKPR=

= P= = QVKNP= PUKQO= PPKPP= ONKSQ= QQKVQ= = URKUT= OORKNP= NQKUV=

= S= = UUKOQ= QVKTR= OVKRO= OUKMV= PPKPV= NRNKMT= NUNKRO= NOKUP=

= V= NMTKMQ= RVKST= NVKPP= PPKUS= ONKNT= NVVKUT= NOSKTO= NMKVV=

NO= NMRKSP= RNKTM= = VKUR= PQKON= NNKSO= OMVKQP= = RPKNQ= = UKRQ=

NR= NMNKUV= RVKQU= = VKPV= PSKTS= = UKMS= ONQKNR= = PQKQN= = TKRU=

NU= NNUKTQ= UMKRV= NMKRM= QPKVU= = TKTQ= OPNKVN= = OSKNU= = SKMN=

ON= NMOKRV= SNKNO= = TKUS= PRKTV= —= OOPKTQ= = NOKSV= = RKPM=

OQ= NNOKNU= SVKRT= = UKSN= QMKQQ= —= OPSKRP= = = SKPR= = PKRP=

OT= NNPKOQ= TPKPV= = UKVN= QOKQO= —= OPMKVR= = = RKMT= = PKTQ=
=
法，与文献报道xNPJNRz这些糖类热不稳定性相吻合，

故本实验选用超声提取方法。超声时间比较结果显

示，超声 QM= mán与超声 SM= mán结果基本一致，为

保证提取完全，实验选用超声 SM=mán。本实验还对

提取溶剂体积进行了比较，结果显示所设计的溶剂

体积满足提取要求。本方法所得生地黄和熟地黄图

谱特征性明显，可方便地区分两者，方法简便，结

果准确，可为评价生地黄和熟地黄质量提供依据。=
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