
书书书

孙　恬，刘凤松，冯　冲，等．不同干燥方法对巴戟天寡糖化学成分的影响［Ｊ］．江苏农业科学，２０２０，４８（６）：１８０－１８３．

ｄｏｉ：１０．１５８８９／ｊ．ｉｓｓｎ．１００２－１３０２．２０２０．０６．０３６

不同干燥方法对巴戟天寡糖化学成分的影响

孙　恬１，刘凤松２，冯　冲３，杨　丽３，丁　平３

［１．天方健（中国）药业有限公司，广东广州５１０６２３；２．无限极（中国）有限公司，广东广州 ５１０６２３；

３．广州中医药大学中药学院，广东广州５１０００６］

　　摘要：考察不同干燥方法（烘干、微波、真空干燥、阴干、晒干）对巴戟天药材中寡糖类成分含量的影响。利用

ＨＰＬＣ－ＥＬＳＤ法测定储存过程中Ｄ－果糖、Ｄ（＋）－无水葡萄糖、蔗糖、１－蔗果三糖、耐斯糖、１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖

的含量。色谱柱为ＷａｔｅｒｓＸＢｒｉｄｇｅＴＭＡｍｉｄｅ（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，３．５μｍ），流动相为０．２％三乙胺乙腈－０．２％三乙胺水
溶液，梯度洗脱，体积流量０．８ｍＬ／ｍｉｎ，柱温３５℃；ＥＬＳＤ漂移管温度７５℃，氮气流量２．５Ｌ／ｍｉｎ。结果表明，在不同温

度（４５、６０、７５、９０℃）烘干过程中，随着温度的升高，耐斯糖和１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖含量呈逐渐降低的趋势，其中以
６０℃耐斯糖含量较高；其他干燥方法中，微波和真空干燥方法耐斯糖含量均降低，且成本较高，建议不采用；晒干和阴
干虽成本低，但由于干燥过程的时间较长，耐斯糖在干燥过程中会降解，含量明显下降。因此，建议巴戟天药材采用低

温鼓风烘干，最佳适宜温度为６０℃。
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　　巴戟天药材来源于茜草科植物巴戟天（Ｍｏｒｉｎｄａ
ｏｆｆｉｃｉｎａｌｉｓＨｏｗ）的干燥根，具有补肾阳、祛风湿、强筋
骨的功效［１］。巴戟天为广东省道地药材，也是我国

著名的“四大南药”之一，作为滋补肾阳的重要中药

材，在我国具有悠久的应用历史。现代的研究表

明，巴戟天中主要含有寡糖、蒽醌、环烯醚萜等成

分［２］，其中主要有效成分为寡糖类化合物，占生药

材的３０％以上［３］，具有多方面的药理作用，包括抗

抑郁、改善生殖功能、神经保护等［４－７］。巴戟天为多

年生植物，采收后产地加工主要为晒干或阴干，这

些方法虽然成本低，但都存在干燥周期较长、易受

天气条件影响、干燥后药材质量不均匀等问题。巴

戟天中的寡糖为菊淀粉型（ｉｎｕｌｉｎ），其结构为若干个
果糖单元以β－（２→１）－键连接，末端连接蔗糖残
基［８］。前期研究表明，巴戟天寡糖在提取加热过程

中存在化学不稳定性［９］，在干燥过程中寡糖是否发

生变化，尚未见报道。因此，本研究对不同干燥方

法（烘干、微波、真空干燥、阴干、晒干）对巴戟天寡

糖化学成分的影响进行研究，为巴戟天初加工标准

的制定和规范化研究提供科学依据。

１　仪器与试剂

１．１　仪器
ＨＩＴＡＣＨＩＰｒｉｍａｉｄｅ高效液相色谱仪［日立（中

国）有限公司生产］，ＵＭ５８００蒸发光散射检测器（上
海通微分析技术有限公司生产），ＳＨＩＭＡＤＺＵ
ＵＸ４２０Ｈ电子天平（精度 ＝０．０１ｇ，日本 ＳＨＩＭＡＤＺＵ
公司生产），Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ电子分析天平（精度 ＝０．１ｍｇ，
瑞士Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ公司生产），ＤＦＴ－２００高速万能粉碎
机（２５０００ｒ／ｍｉｎ，温岭市林大机械有限公司生产），
ＣＱ－２００超声波清洗器（功率２００Ｗ，频率４０ｋＨｚ，
上海音波声电科技公司生产），ＬＤ４－２Ａ低速离心
机（转速３０００ｒ／ｍｉｎ，北京医用离心机厂生产）。
１．２　试剂

乙腈（色谱纯，美国 ＡＣＳ化学试剂公司生产），
三乙胺（色谱纯，天津科密欧化学试剂有限公司生

产），乙醇为分析纯，水为去离子水。

对照 品：Ｄ －果 糖 （Ｄ －ｆｒｕｃｔｏｓｅ，批 号：
Ｊ３１Ｍ８Ｒ３６９１６）、Ｄ（＋）－无水葡萄糖［Ｄ（＋）－
ｇｌｕｃｏｓｅ，批 号：Ｓ０８Ｇ６Ｊ１］、蔗 糖 （ｓｕｃｒｏｓｅ，批 号：
Ｓ０２Ｓ６Ｇ１）、１－蔗 果 三 糖 （１－ｋｅｓｔｏｓｅ，批 号：
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Ｃ０９Ｄ８Ｑ５００６１）、 耐 斯 糖 （ｎｙｓｔｏｓｅ， 批 号：

Ｚ１７Ａ９Ｈ５９０８８）、１Ｆ －果呋喃糖基耐斯糖（１Ｆ －
ｆｒｕｃｔｏｆｕｒａｎｏｓｙｌｎｙｓｔｏｓｅ，批号：Ｓ０９Ａ８Ｄ４１４３１）均购自上
海源叶生物科技有限公司，纯度均大于９８％。

样品：巴戟天药材来源于广东省德庆县高良

镇，种植４年，经广州中医药大学丁平研究员鉴定为
巴戟天（ＭｏｒｉｎｄａｏｆｆｉｃｉｎａｌｉｓＨｏｗ）的干燥根，凭证标
本存放于广州中医药大学中药资源教研室。将巴

戟天生品分别用４５、６０、７５、９０℃烘干（鼓风干燥）
以及微波干燥、真空干燥、阴干、晒干的方法进行干

燥，打粉（６５目），供含量测定。

２　方法与结果

２．１　色谱条件及系统适用性考察
色谱柱为 ＷａｔｅｒｓＸＢｒｉｄｇｅＴＭ Ａｍｉｄｅ（４．６ｍｍ×

２５０ｍｍ，３．５μｍ），流动相为 ０．２％三乙胺乙腈
（Ａ）－０．２％三乙胺水溶液（Ｂ），梯度洗脱（０～
１０ｍｉｎ，７５％ ～７０％ Ａ；１０～２０ｍｉｎ，７０％ Ａ；２０～
４５ｍｉｎ，７０％ ～６０％ Ａ；４５～６０ｍｉｎ，６０％ Ａ；６０～
６３ｍｉｎ，６０％～７５％ Ａ；６３～７５ｍｉｎ，７５％ Ａ）；体积流
量０．８ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：２０μＬ；柱温：３５℃；蒸发光
散射检测器（ＥＬＳＤ）漂移管温度：７５℃；氮气流量：
２．５Ｌ／ｍｉｎ。在此条件下，主峰保留时间适中，各色
谱峰理论塔板数均不小于９０００，Ｄ－果糖、Ｄ（＋）－
无水葡萄糖、蔗糖、１－蔗果三糖、耐斯糖、１Ｆ－果呋
喃糖基耐斯糖与相邻色谱峰的分离度均大于１．５，
符合《中国药典》的要求。空白溶液、混合对照品、

巴戟天寡糖供试品溶液ＨＰＬＣ－ＥＬＳＤ图见图１。
２．２　对照品溶液的制备

精确称取对照品 Ｄ－果糖、Ｄ（＋）－无水葡萄
糖、蔗糖、１－蔗果三糖、耐斯糖、１Ｆ－果呋喃糖基耐
斯糖适量，置于 １０ｍＬ量瓶中，加入体积分数为
６０％的乙腈溶解并定容至刻度，摇匀，制成每１ｍＬ
含 Ｄ－ 果糖 １．３７８ｍｇ、Ｄ（＋）－无水葡萄糖
０．８２８ｍｇ、蔗糖１．２１０ｍｇ、１－蔗果三糖０．８３２ｍｇ、
耐斯糖１．２８０ｍｇ、１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖１．６５８ｍｇ
的混合对照品储备液。

２．３　供试品溶液的制备
称取巴戟天粉末（过６号筛）０．５ｇ，置于具塞锥

形瓶中，加入体积分数为５０％的乙醇５０ｍＬ，称质
量，静置３０ｍｉｎ，流水超声处理２０ｍｉｎ，擦干，称质
量，用５０％乙醇补足损失质量，摇匀，于２０００ｒ／ｍｉｎ
离心１０ｍｉｎ，上清液以０．２２μｍ微孔滤膜过滤，取

续滤液，即得供试品溶液。

２．４　方法学考察
２．４．１　线性关系考察　分别精确吸取混合对照品
贮备液０．１、０．２、０．４、０．６、０．８、１．０ｍＬ，置于１ｍＬ
量瓶中，加入体积分数为５０％的乙醇溶液定容至刻
度，摇匀，０．２２μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液，即得不
同浓度的混合对照品溶液。分别按“２．１”项色谱条
件进样，每个样品平行测定３次，取峰面积平均值，
以各混合对照品进样质量（μｇ）的对数值 ｘ为横坐
标，以峰面积积分值的对数值ｙ为纵坐标，绘制标准
曲线。回归方程、线性范围及相关系数见表１，结果
表明，耐斯糖等６种寡糖在相应的线性范围内均呈
良好的线性关系。

２．４．２　精密度试验　日内精密度：取巴戟天，按照
“２．３”节方法制备供试品溶液，于同一日内连续进
样６次，计算Ｄ－果糖、Ｄ（＋）－无水葡萄糖、蔗糖、
１－蔗果三糖、耐斯糖、１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖的峰
面积，上述６种成分峰面积的相对标准偏差 ＲＳＤ范
围在１．９１％ ～４．７３％。日间精密度：精确吸取同一
供试品溶液，分别于３日内每日连续进样３次，计算
Ｄ－果糖、Ｄ（＋）－无水葡萄糖、蔗糖、１－蔗果三
糖、耐斯糖、１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖的峰面积，上述
６种成分峰面积的 ＲＳＤ范围在 ２．２９％ ～３．９０％。
结果表明，仪器精密度良好。

２．４．３　稳定性试验　取巴戟天，按照“２．３”节方法
制备供试品溶液，在供试品溶液制备后０、２．５、５．０、
７．５、１０．０、１２．５、２４．０、４８．０、７２．０ｈ分别进样
２０μＬ，计算 Ｄ－果糖、Ｄ（＋）－无水葡萄糖、蔗糖、
１－蔗果三糖、耐斯糖、１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖的峰
面积，上述６种成分峰面积的ＲＳＤ范围在１．７７％～
３．５１％。结果表明，供试品溶液中的 Ｄ－果糖等６
种成分在７２ｈ内稳定。
２．４．４　重复性试验　精确称取同一批巴戟天６份，
每份２．０ｇ，按照“２．３”节供试品溶液制备方法，平
行制备６份供试品，进样，计算 Ｄ－果糖、Ｄ（＋）－
无水葡萄糖、蔗糖、１－蔗果三糖、耐斯糖、１Ｆ－果呋
喃糖基耐斯糖的峰面积，并计算各成分的含量。上

述６种成分含量 ＲＳＤ范围在２．２０％ ～２．６８％。结
果表明，该方法重复性良好。

２．４．５　加样回收率试验　精确称取已知含量的巴
戟天９份，每份１．０ｇ，分别加入每１ｍＬ含Ｄ－果糖
４．０８０ｍｇ、Ｄ（＋）－无水葡萄糖 １．８８０ｍｇ、蔗糖
３９８０ｍｇ、１－蔗果三糖２．５２０ｍｇ、耐斯糖６．２２０ｍｇ、
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表１　耐斯糖等６种寡糖类成分的回归方程及线性范围

成分 回归方程 ｒ 线性范围

（μｇ）

Ｄ－果糖 ｙ＝１．８３２ｘ＋４．６７５ ０．９９９０ ２．７５６～２７．５６
Ｄ（＋）－无水葡萄糖 ｙ＝１．６０２ｘ＋５．０７４ ０．９９９６ １．６５６～１６．５６
蔗糖 ｙ＝１．５３１ｘ＋５．１６９ ０．９９９１ ２．４２０～２４．２０
１－蔗果三糖 ｙ＝１．５９３ｘ＋５．１０４ ０．９９９７ １．６６４～１６．６４
耐斯糖 ｙ＝１．５８８ｘ＋４．９９１ ０．９９９４ ２．５６０～２５．６０
１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖 ｙ＝１．５８４ｘ＋４．９０１ ０．９９９５ ３．３１６～３３．１６
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１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖７．６５０ｍｇ的混合对照品溶
液１、２、３ｍＬ（各３份），按照“２．３”节方法平行制备
供试品溶液，测得 Ｄ－果糖、Ｄ（＋）－无水葡萄糖、
蔗糖、１－蔗果三糖、耐斯糖、１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖
的平均回收率（ｎ＝９）分别为 ９７．２８％、９７．９０％、
１０１．００％、１０１．６９％、９９．７９％、１０１．２９％，ＲＳＤ分别
为 ２．２５％、２．０８％、２．０１％、１．９２％、２．３６％、
１７８％，表明该方法的准确度较好。
２．５　不同干燥方法巴戟天寡糖含量测定

按“２．３”节方法制备供试品溶液，按“２．１”节色

谱条件进样测定，计算巴戟天不同等级各样品中

Ｄ－果糖、Ｄ（＋）－无水葡萄糖、蔗糖、１－蔗果三
糖、耐斯糖、１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖的含量（按干燥
品计算），结果见表２。

从表２中可以看到，每一种干燥方法对巴戟天
中的寡糖含量均有影响，综合考虑操作简易度、所

耗时长与成本以及最终的寡糖含量，可得出６０℃烘
干条件较适合在企业生产中推广，微波干燥次之，

然后为晒干干燥、真空干燥、阴干干燥等。

表２　不同干燥方法下去心巴戟天寡糖的含量

干燥方法
Ｄ－果糖含量
（ｍｇ／ｇ）

Ｄ（＋）－无水葡萄糖
含量（ｍｇ／ｇ）

蔗糖含量

（ｍｇ／ｇ）
１－蔗果三糖
含量（ｍｇ／ｇ）

耐斯糖

含量（ｍｇ／ｇ）
１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖

含量（ｍｇ／ｇ）
４５℃烘干 ４．５５±０．０８ ０．４９±０．０２ ２２．２２±０．５４ １５．２１±０．６２ ４４．９３±１．４４ ６０．３８±２．０３
６０℃烘干 ２．６７±０．０５ ０．４１±０．０２ １４．６１±０．１９ １６．６８±０．２４ ４７．７４±２．２４ ６４．２５±１．８４
７５℃烘干 １．３９±０．１７ ０．４２±０．０１ １０．４３±０．３１ １７．７２±０．６６ ４３．６２±０．２６ ５８．２３±０．７７
９０℃烘干 ２．７２±０．１７ ０．４８±０．０２ １０．７１±０．１４ １７．３３±０．２９ ４２．９０±０．５１ ５７．５０±０．３１
微波干燥 ９．２３±０．０５ ０．７６±０．０２ １３．６７±０．１４ １８．４５±０．０６ ４３．８８±０．３１ ５７．１１±０．５６
真空干燥 １５．２９±０．２６ ０．９４±０．０１ ２１．０１±０．３０ １３．１８±０．１５ ３９．９６±０．２６ ５５．００±０．１１
晒干干燥 ２．２７±０．０８ ０．５４±０．０２ １５．５９±０．２５ １５．５１±０．１９ ４２．８５±０．５７ ５８．７２±１．１５
阴干干燥 ５．５７±０．１１ ０．６７±０．０１ ２１．６８±０．７３ １２．４７±０．３４ ４０．４６±０．２２ ５５．９８±０．６３

　　注：数据为平均值±标准差，ｎ＝３。

３　讨论

巴戟天中的寡糖类成分没有紫外吸收，不适宜

用传统的紫外检测器进行定性定量分析，而蒸发光

散射检测器（ＥＬＳＤ）可以弥补这方面的不足。本试
验考察了 ＷａｔｅｒｓＸＢｒｉｄｇｅＴＭ Ａｍｉｄｅ、ＴｈｅｒｍｏＡＰＳ－２
ＨＹＰＥＲＳＩＬ、Ｅｃｏｓｉｌ１２０－５Ａｍｉｎｏ等色谱柱的分离效
果，其中ＷａｔｅｒｓＸＢｒｉｄｇｅＴＭＡｍｉｄｅ色谱柱对Ｄ－果糖
等６种待测成分的分离效果最好，各成分保留时间
适中，基线平，噪音低，故选择该色谱柱进行含量测

定。另外考察了乙腈 －水和含不同浓度三乙胺的
乙腈－水溶液作为流动相的分离效果，结果表明，
在乙腈和水中加入等量的三乙胺（０．２％）时，各成
分的分离效果最好，且有利于有机相和水相的均匀

混合及系统ｐＨ值的稳定。
在不同温度（４５、６０、７５、９０℃）烘干过程中，随

着温度的升高，耐斯糖和１Ｆ－果呋喃糖基耐斯糖呈
逐渐降低的趋势，其中以６０℃烘干过程中耐斯糖含
量最高。其他干燥方法中，微波和真空干燥方法耐

斯糖含量均降低，且成本较高，建议不采用；晒干和

阴干虽成本低，但由于干燥的过程时间较长，耐斯

糖在干燥过程中会降解［９］，含量明显下降，不宜采

用。因此，建议巴戟天药材采用低温 ６０℃鼓风

烘干。
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