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不同炮制方法对吴茱萸生物碱类有效成分含量的影响

陈 路，冯世鑫，蒋 妮，宋利沙，白隆华，陈乾平△

（广西壮族自治区药用植物园，广西 南宁 ５３００２３）
摘要：目的 比较不同炮制方法对吴茱萸生物碱类有效成分含量的影响。方法 采用高效液相色谱法测定吴茱萸生品及其炮制品黄连

水炒吴茱萸、热水浸吴茱萸、黄连制吴茱萸中吴茱萸碱、吴茱萸次碱、去氢吴茱萸碱、吴茱萸卡品碱的含量。色谱柱为 ＡｇｉｌｅｎｔＰｏｒｏｓｈｅｌｌ
１２０ＥＣ－Ｃ１８柱（１００ｍｍ×４．６ｍｍ，２．７μｍ），流动相为乙腈 －０．１％甲酸溶液（梯度洗脱），流速为０．８ｍＬ／ｍｉｎ，进样量为１０μＬ，检测波
长为３３０ｎｍ，柱温为３０℃。结果 吴茱萸生品中去氢吴茱萸碱、吴茱萸碱、吴茱萸次碱、吴茱萸卡品碱的含量分别在１．０５～２０．９６μｇ、

１．３５～２７．０５μｇ、０．２０～４．０８μｇ、０．５１～１０．２１μｇ范围内与峰面积线性关系良好；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ均小于２％（ｎ＝６）；
检测限分别为８．６２，１３．７０，４．６４，７．３１ｎｇ，定量限分别为２６．８２，４６．７８，１４．２０，２３．５４ｎｇ；平均加样回收率介于９８．２９％ ～９９．０６％，ＲＳＤ
值介于 １．９６％～２．７９％（ｎ＝６）。吴茱萸的生品及其炮制品中，黄连水炒吴茱萸的生物碱类成分含量最高（１３．６４３ｍｇ／ｇ），热水浸吴茱
萸最低（１１．２０２ｍｇ／ｇ）。结论 黄连水炒吴茱萸是吴茱萸留存生物碱发挥药理作用的最佳炮制工艺，可为其产地加工和进一步完善质

量标准提供参考。
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４．吴茱萸卡品碱

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．吴茱萸生品溶液 Ｃ．黄连水炒吴茱萸
溶液 Ｄ．热水浸吴茱萸溶液 Ｅ．黄连制吴茱萸溶液

图１ 高效液相色谱图

１．ｅｖｏｄｉａｍｉｎｅ ２．ｒｕｔａｅｃａｒｐｉｎｅ ３．ｄｅｈｙｄｒｏａｒｕｔａｅｃａｒｐｉｎｅ４．ｅｖｏｃａｒｐｉｎｅ
Ａ．Ｍｉｘｅｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｒａｗ Ｅｕｏｄｉａｅ Ｆｒｕｃｔｕｓ ｓｏｌｕｔｉｏｎ
Ｃ．Ｓｔｉｒ－ｆｒｉｅｄ ＥｕｏｄｉａｅＦｒｕｃｔｕｓｗｉｔｈｗａｔｅｒｄｅｃｏｃｔｉｏｎｏｆＣｏｐｔｉｄｉｓＲｈｉｚｏｍａ
ｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｄ．Ｓｏａｋｉｎｇ ＥｕｏｄｉａｅＦｒｕｃｔｕｓｉｎｈｏｔｗａｔｅｒｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｅ．Ｆｒｉｅｄ

ＥｕｏｄｉａｅＦｒｕｃｔｕｓｗｉｔｈＣｏｐｔｉｄｉｓＲｈｉｚｏｍａｓｏｌｕｔｉｏｎ
Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

吴茱萸为芸香科植物吴茱萸 Ｅｕｏｄｉａｒｕｔａｅｃａｒｐａ
（Ｊｕｓｓ．）Ｂｅｎｔｈ．的干燥近成熟果实，主产于广西、贵州、
云南等地，具有散寒止痛、降逆止呕等功效犤１犦。其含有多

种化学成分，目前从中分离的主要有生物碱、柠檬苦素

类、挥发油等成分，生物碱类成分是吴茱萸主要有效成

分之一，其中吴茱萸碱和吴茱萸次碱含量较高，具有抗

炎、抗菌、抗肿瘤、镇痛等多种药理活性犤２－７犦。吴茱萸在

临床应用中多用生品和炮制品，但不同炮制方法对吴茱

萸生物碱的含量影响较大。中药的炮制可改变其性味归

经和有效成分，进而影响药理作用和临床应用效果犤８犦。

本研究中对吴茱萸生品及黄连水炒吴茱萸、热水浸吴茱

萸、黄连制吴茱萸 ３种炮制品中的生物碱含量进行分
析，为该药材的临床应用提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

Ｖａｒｉａｎ２１０型高效液相色谱仪（美国 Ｖａｒｉａｎ公司）；
ＳＢ－５２００Ｄ型超声波清洗仪（宁波新芝生物科技股份有
限公司，功率为 ２００Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ）；ＢＳＡ１２４Ｓ型电
子分析天平（德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕ公司，精度为万分之一）；
ＵＶ－１２４０型紫外－可见光光度计（日本Ｓｈｉｍａｄｚｕ公司）。
１．２ 试药

吴茱萸碱对照品（批号为１１０８０２－２０１７１０，含量为
９９．６％），吴茱萸次碱对照品（批号为１１０８０１－２０１６０８，
含量为９９．７％），去氢吴茱萸碱对照品（批号为２０５３１－
２０１７０３，含量为 ９８％），均购自中国食品药品检定研究
院；吴茱萸卡品碱对照品（成都克洛玛生物科技有限公

司，批号为 ＣＨＢ１７０２２４）；吴茱萸药材采自广西马山县
周鹿镇吴茱萸种植基地，经广西药用植物园彭玉德高级工

程师鉴定为正品，批号分别为２０２００６，２０２００７，２０２００８，
分别编号为 Ａ１，Ａ２，Ａ３；黄连（南宁生源中药饮片有限公
司，批号为２０１９１２０６）；乙腈为色谱纯，其他试剂均为分
析纯。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＰｏｒｏｓｈｅｌｌ１２０ＥＣ－Ｃ１８柱（１００ｍｍ×
４．６ｍｍ，２．７μｍ）；检测波长：３３０ｎｍ；流速：０．８ｍＬ／ｍｉｎ；
进样量：１０μＬ；柱温：３０℃；流动相：乙腈（Ａ）－０．１％甲

酸溶液（Ｂ），梯度洗脱（０～３ｍｉｎ时 ５％Ａ，３～１０ｍｉｎ时
５％Ａ→１０％Ａ，１０～１５ｍｉｎ时１０％Ａ→１５％Ａ，１５～２３ｍｉｎ
时 １５％Ａ→２５％Ａ，２３～２６ｍｉｎ时 ２５％Ａ→５０％Ａ，２６～
３０ｍｉｎ时 ５０％Ａ→８０％Ａ，３０～３５ｍｉｎ时 ８０％Ａ→
１００％Ａ）犤９犦。此色谱条件下的色谱图见图１。

２．２ 吴茱萸炮制品制备

黄连水炒吴茱萸 犤１０犦：取黄连饮片 １０ｇ，加 ５倍量
水，煎煮３次，过滤，合并水煎液，浓缩至２０ｍＬ；另取净
吴茱萸（Ａ１）１００ｇ，加２倍量沸水，浸润２ｈ，取出，晒干，
置铜锅内，加黄连水于１５０℃喷炒８ｍｉｎ，即得。

黄连制吴茱萸犤１１－１２犦：取黄连饮片５ｇ，加５倍量水，
煎煮３次，过滤，合并水煎液，浓缩至１２０ｍＬ；另取净吴
茱萸（Ａ１）１００ｇ，将黄连汁趁热倒入，焖润 ２ｈ，炒至微
干，取出，晾晒至干，即得。

热水浸吴茱萸：取净吴茱萸（Ａ１）１００ｇ，加２倍量沸
水，浸润２ｈ，取出，晾晒至干，即得。
２．３ 溶液制备

供试品溶液犤１３－１４犦：取吴茱萸生品及其不同炮制品

适量，粉碎后过３号筛，取０．５ｇ，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４０ｍｉｎ，冷却后再称定质量，用７０％乙醇补足减
失的质量，摇匀，微孔滤膜滤过，即得。
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ＲＳＤ（％） 重复性试验

Ａ
Ｂ
Ｃ
Ｄ

Ｙ＝５０．６２Ｘ－３２．８４
Ｙ＝１２６．１０Ｘ－１３．５８
Ｙ＝１２５．６１Ｘ－２７．６４
Ｙ＝２１．７３Ｘ－１６．４５

０．９９９５
０．９９９５
０．９９９７
０．９９９６

１．０５～２０．９６
１．３５～２７．０５
０．２０～４．０８
０．５１～１０．２１

日内精密度试验

０．８０
０．６５
０．６８
０．８１

日间精密度试验

１．４３
１．１６
１．３８
１．７５

稳定性试验

１．０４
０．８９
０．８２
１．３６

含量（ｍｇ／ｇ）

３．９３５
５．２３６
０．６５４
１．９０６

ＲＳＤ（％）

１．１６
０．９７
０．９４
１．０７

成分

Ａ

Ｂ

Ｃ

Ｄ

取样量（ｇ）

０．２５１２
０．２５０７
０．２５２４
０．２５１８
０．２５１６
０．２５０９
０．２５１２
０．２５０７
０．２５２４
０．２５１８
０．２５１６
０．２５０９
０．２５１２
０．２５０７
０．２５２４
０．２５１８
０．２５１６
０．２５０９
０．２５１２
０．２５０７
０．２５２４
０．２５１８
０．２５１６
０．２５０９

样品含量（ｍｇ）

０．９８８５
０．９８６５
０．９９３２
０．９９０８
０．９９００
０．９８７３
１．３１５３
１．３１２７
１．３２１６
１．３１８４
１．３１７４
１．３１３７
０．１６４３
０．１６４０
０．１６５１
０．１６４７
０．１６４５
０．１６４１
０．４７８８
０．４７７８
０．４８１１
０．４７９９
０．４７９５
０．４７８２

加入量（ｍｇ）

１．０４８２
１．０４８２
１．０４８２
１．０４８２
１．０４８２
１．０４８２
１．３５２６
１．３５２６
１．３５２６
１．３５２６
１．３５２６
１．３５２６
０．２０４２
０．２０４２
０．２０４２
０．２０４２
０．２０４２
０．２０４２
０．５０６１
０．５０６１
０．５０６１
０．５０６１
０．５０６１
０．５０６１

测得量（ｍｇ）

２．００６７
２．０１８４
１．９９８４
２．０７３２
２．０８６９
２．０３６１
２．５９７４
２．６７７１
２．６９０７
２．６４８９
２．６５３１
２．５８３９
０．３６４５
０．３６８２
０．３６８４
０．３７５１
０．３５８７
０．３６２５
０．９９４９
０．９７６３
０．９５７６
０．９９８０
０．９６８１
０．９５４９

回收率（％）

９７．１４
９８．４４
９５．９０
１０１．４４
１０１．３７
１００．０６
９６．４４
１００．８７
１０１．２２
９８．３７
９８．７５
９６．９２
９８．０４
１００．００
９９．５６
９９．９０
９５．１０
９７．１６
１０１．９８
９８．５０
９６．３１
１０１．３７
９６．５４
９６．８４

Ｘ（％）

９９．０６

９８．７６

９８．２９

９８．７６

ＲＳＤ（％）

２．３１

１．９９

１．９６

２．７９

表１ 吴茱萸中４种生物碱线性关系考察与精密度、稳定性和重复性试验结果牗ｎ＝６牘
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎ，ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｓｏｆｆｏｕｒａｌｋａｌｏｉｄｓｉｎＥｕｏｄｉａｅＦｒｕｃｔｕｓ（ｎ＝６）

注：Ａ为去氢吴茱萸碱，Ｂ为吴茱萸碱，Ｃ为吴茱萸次碱，Ｄ为吴茱萸卡品碱。表２同。
Ｎｏｔｅ：Ａｉｓｅｖｏｄｉａｍｉｎｅ，Ｂｉｓｒｕｔａｅｃａｒｐｉｎｅ，Ｃｉｓｄｅｈｙｄｒｏａｒｕｔａｅｃａｒｐｉｎｅ，Ｄｉｓｅｖｏｃａｒｐｉｎｅ，ａｓｗｅｌｌａｓＴａｂ．２．

成分 回归方程 ｒ 线性范围（μｇ）

·药学论著·

ＰｈａｒｍａｃｙＡｒｔｉｃｌｅｓ

表２ 吴茱萸生品中４种生物碱加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓｏｆｆｏｕｒａｌｋａｌｏｉｄｓｉｎｒａｗ

ＥｕｏｄｉａｅＦｒｕｃｔｕｓ（ｎ＝６）

混合对照品溶液：取吴茱萸碱、吴茱萸次碱、去氢吴茱

萸碱和吴茱萸卡品碱对照品各适量，精密称定，加甲醇制成

质量浓度分别为１．０４８２，１．３５２６，０．２０４２，０．５０６１ｍｇ／ｍＬ
的对照品贮备液。取上述对照品贮备液各适量，加甲醇

制成一定质量浓度的混合对照品溶液。

２．４ 方法学考察

线性关系考察：分别精密吸取２．２项下各对照品贮
备液 １．０，２．０，５．０，１０．０，１５．０，２０．０μＬ，注入色谱仪，
按 ２．１项下色谱条件分别进样测定，记录色谱图。以各
成分峰面积（Ｙ）为纵坐标、含量（Ｘ，μｇ）为横坐标进行
线性回归，得回归方程牗见表１牘。结果表明，各成分含量
均在各自范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取 ２．３项下混合对照品溶液，按 ２．１
项下色谱条件，同一时间内重复进样６次，考察日内精
密度；连续３ｄ重复进样 ６次，考察日间精密度。结果 ４
种成分峰面积日内精密度的 ＲＳＤ介于 ０．６５％～
０．８１％（ｎ＝６），日间精密度的 ＲＳＤ介于 １．１６％～
１．７５％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。详见表１。

稳定性试验：取同一批（编号为 Ａ１）样品，依法制备
供试品溶液，分别于制备后 ０，２，４，８，１２，２４ｈ时按 ２．１
项下色谱条件进样分析。结果各成分峰面积的 ＲＳＤ介
于 ０．８２％～１．３６％（ｎ＝６），表明供试品溶液在 ２４ｈ内
稳定性良好。详见表１。

重复性试验：取同一批（编号为Ａ１）样品粉末０．５ｇ，
精密称定，平行６份，按２．３项下方法制备供试品溶液，
按 ２．１项下色谱条件进样分析，记录色谱图。结果各成
分峰面积的 ＲＳＤ介于０．９４％～１．１６％（ｎ＝６），表明方
法重复性良好。详见表１。

加样回收试验：取已知含量的样品（编号为 Ａ１）粉
末０．２５ｇ，精密称定，平行６份，分别精密加入２．３项下
混合对照品贮备液各１．０ｍＬ，依法制备供试品溶液，按
２．１项下色谱条件进样分析，记录色谱图。结果各成分
平均加样回收率介于 ９８．２９％～９９．０６％，ＲＳＤ介于
１．９６％～２．７９％牗ｎ＝６牘。详见表２。

检测限与定量限考察：取２．３项下混合对照品溶液

适量，以甲醇逐级稀释，按２．１项下色谱条件进样测定，
分别以信噪比牗Ｓ／Ｎ牘为３∶１和１０∶１计算检测限和定
量限。结果去氢吴茱萸碱、吴茱萸碱、吴茱萸次碱、吴茱

萸卡品碱的检测限分别为 ８．６２，１３．７０，４．６４，７．３１ｎｇ，
定量限分别为２６．８２，４６．７８，１４．２０，２３．５４ｎｇ。
２．５ 样品含量测定

取２．３项下供试品溶液，按２．１项下色谱条件进样
分析，计算并比较各炮制品及生品生物碱的含量。结果

其含量依次降低，黄连水炒吴茱萸 ＞黄连制吴茱萸 ＞



６０

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２１年９月５日 第３０卷第１７期
Ｖｏｌ．３０牞Ｎｏ．１７牞Ｓｅｐｔｅｍｂｅｒ５牞２０２１

生品 ／炮制品
吴茱萸生品 Ａ１

Ａ２
Ａ３
Ｘ

黄连水炒吴茱萸

黄连制吴茱萸

热水浸吴茱萸

去氢吴茱萸碱

３．９３５
３．８６８
３．９６４
３．９２２
４．１５２
３．５６４
２．８９６

吴茱萸碱

５．２３６
４．９８５
５．５６２
５．２６１
６．４２３
７．１４９
５．５７６

吴茱萸次碱

０．６５４
０．５９９
０．６２８
０．６２７
０．８１６
０．６５３
０．７１８

吴茱萸卡品碱

１．９０６
１．７４２
１．９４５
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１１．７３１
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图２ 吴茱萸生品及其炮制品中生物碱含量比较
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表３ 吴茱萸及其炮制品中生物碱含量测定结果（ｍｇ／ｇ）
Ｔａｂ．３ Ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｌｋａｌｏｉｄｓｉｎｔｈｅｒａｗａｎｄｐｒｏｃｅｓｓｅｄ

ｐｒｏｄｕｃｔｓｏｆＥｕｏｄｉａｅＦｒｕｃｔｕｓ（ｍｇ／ｇ）

生品＞热水浸吴茱萸。详见表３。可见，热水浸吴茱萸会
使其生物碱含量降低，黄连水炒吴茱萸的生物碱含量提升

约１６．８７％。吴茱萸炮制前后生物碱含量比较结果见图２。

３ 讨论

３．１ 提取溶剂选择

考察了体积分数为２０％，３０％，５０％，７０％，９０％的
乙醇作为提取溶剂时对４种成分提取率的影响，结果提
取溶剂选择体积分数为７０％乙醇时４种成分提取率最
大，故选用７０％乙醇作为提取溶剂。
３．２ 流动相选择

参考２０１５年版《中国药典牗一部牘》中吴茱萸含量测
定项下方法，曾选用乙腈 －四氢呋喃－０．１％磷酸溶液
作流动相，但未能测定去氢吴茱萸碱及吴茱萸卡品碱的

含量；考察了乙腈 －水犤１５犦、甲醇 －乙腈－０．１％磷酸溶
液犤１６犦、乙腈－０．１％磷酸溶液和０．０５％三乙胺溶液犤１７犦、乙腈－
０．１％甲酸溶液等为流动相时对 ４种成分分离效果的
影响，最终参考文献犤９犦，以乙腈 －０．１％甲酸为流动
相，４种生物碱类成分的分离效果最好，基线平稳，系
统压力低。

３．３ 色谱柱选择

曾采用 ＡｇｉｌｅｎｔＸＤＢＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ），Ｋｒｏｍａｓｉｌ１００－５Ｃ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），
ＡｇｉｌｅｎｔＰｏｒｏｓｈｅｌｌ１２０ＥＣ－Ｃ１８柱（１００ｍｍ×４．６ｍｍ，２．７μｍ）
等进行测定，以ＡｇｉｌｅｎｔＸＤＢＣ１８柱测得样品溶液的峰形
虽好，但其保留时间较长，故未被采用；而 Ｋｒｏｍａｓｉｌ

１００－５Ｃ１８柱测得样品溶液的保留时间虽合适，但峰形
较差，故不作选择；ＡｇｉｌｅｎｔＰｏｒｏｓｈｅｌｌ１２０ＥＣ－Ｃ１８柱测得
样品溶液中４种生物碱类成分的保留时间合适，峰形和
分离度均良好，符合《中国药典》规定。

３．４ 方法评价

本研究中验证了高效液相色谱法测定吴茱萸中 ４
种生物碱类成分的可行性，方法操作简便，精密度、稳定

性、重复性均良好，同时也说明不同炮制方法对吴茱萸生

物碱含量有一定影响，进一步阐释了不同炮制品在临床

的应用应各有侧重，可为吴茱萸的规范炮制提供参考。
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