
液相色谱法鉴别七味都气丸中五味子与南五味子

胡晓炜 杭州市药品检验所 浙江  杭州

摘要 目的  鉴别七味都气丸中五味子与南五味子 ∀方法  采用 °2 ° ≤ 法 以五味子甲素为参考峰 色谱柱 ≥∏ ≤

柱 流动相 甲醇2水 Β 流速 检测波长 ∀结果  在选定的色谱条件下 提供了稳定可控的药材及制剂

液相色谱图 药材及制剂的图谱有较好的相关性 ∀结论  本法能鉴定七味都气丸制剂中鉴别五味子与南五味子 采用色谱技

术鉴别中药制剂中的中药材是切实可行的 ∀
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  五味子为常用中药材 具收敛固涩 益气生津 补肾宁心

之功效 临床用于久嗽虚喘 梦遗滑精 遗尿尿频等症 ∀

年前历版药典均规定五味子为木兰科植物五味子与华中五

味子的干燥成熟果实 5中国药典6 年版一部规定五味子

为木兰科植物五味子 Σχηισανδρα χηινενσισ ×∏ 的干

燥成熟果实 南五味子为木兰科植物华中五味子 Σχηισανδρα

σπηισανδρα • 的干燥成熟果实 两者分别以五味子

与南五味子入药 ∀实际商品中五味子与南五味子两者性状

相差较大 价格相差也较大 因此对于中成药中的五味子有

加以鉴别的需要 ∀七味都气丸为常用中成药 为5中国药典6

年版一部的收载品种 由五味子 !山茱萸 !茯苓 !牡丹皮 !

地黄 !山药 !泽泻等中药组成 具有补肾纳气 涩精止遗的功

效 ∀药典对该中成药仅有薄层色谱鉴别 而无含量测定项 ∀

该中成药处方相对简单 因此采用 ° ≤法研究了五味子 南

五味子 分别以五味子或南五味子投料的七味都气丸及市售

七味都气丸的色谱图 探求五味子与南五味子在制剂中呈现

的特征峰群 为七味都气丸中五味子与南五味子的鉴别提供

科学依据 ∀

1  仪器与试验材料

1 1  仪器

高效液相色谱仪 ∞×× ∞ 2× ∞⁄

电子天平 ∀

1 2  试剂

甲醇为色谱纯 天津四友生物医学技术有限公司

水为重蒸水 正己烷 分析纯 杭州炼油厂

∀

1 3  样品

山茱萸 !茯苓 !牡丹皮 !地黄 !山药 !泽泻 !五味子 ≠ !南五

味子 ≠均由本所中药标本室提供 五味子 !南五味子 由

杭州市中药饮片厂提供 南五味子 ≈ 由浙江中医学院中药饮

片厂提供 以上中药材均经作者依据5中国药典6 年版一

部及参考文献≈ 鉴定为正品 ∀七味都气丸 市售 批号

∀

1 4  对照品

五味子甲素 2 !五味子乙素 2 !五味子

醇甲 !五味子酯甲 2 对照品均购自中国药

品生物制品检定所 ∀

2  实验部分

2 1  色谱条件

色谱柱 ≥∏ ≤ 柱 ≅ Λ ≥ 2

≤ 流动相 甲醇2水 Β 流速 检测

波长 柱温 ε 溶液进样前均过 Λ 的微孔滤

膜 进样量均为 Λ ∀

2 2  对照品溶液的制备

分别精密称取对照品于量瓶中 以甲醇为溶剂 配制成

单组分对照品溶液 而后再配制混合对照品溶液 其中含五

味子醇甲 五味子酯甲 五味子甲素

五味子乙素 ∀
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2 3  供试品溶液的制备

2 3 1  精密称取七味都气丸 粉末 过 目筛 约

加正己烷 索氏提取 取正己烷液 蒸干 加甲醇

溶解 定容于 量瓶中 摇匀即得 作供试品 ∀

2 3 2  按照七味都气丸处方及制法 制备投料为五味子的

样品七味都气丸 按上法操作 得供试品液 其中投料为五味

子 ≠ 的作供试品 投料为五味子 的作供试品 ∀

2 3 3  按照七味都气丸处方及制法 制备投料为南五味子

的样品七味都气丸 按上法操作 得供试品液 其中投料为南

五味子 ≠的作供试品 投料为南五味子 的作供试品 投

料为南五味子 ≈ 的作供试品 ∀

2 3 4  阴性样品溶液的制备 取山茱萸 !茯苓 !牡丹皮 !地

黄 !山药 !泽泻 按七味都气丸制法制备缺五味子的七味都气

丸样品 按上法操作 得供试品液 作阴性样品溶液 ∀

2 3 5  药材样品溶液的制备 精密称取五味子或南五味子

药材粉末 过 目筛 按上法操作 得供试品液 其中用

五味子 ≠的作供试品 用五味子 作供试品 用南五味子

≠的作供试品 用南五味子 的作供试品 用南五味子

≈的作供试品 ∀

2 4  ° ≤色谱图的建立及时间相对保留值与相对面积值

的计算

2 4 1  时间相对保留值的计算 七味都气丸在本实验的色

谱条件下 色谱峰较多而密集 选择以出峰时间居中且样品

中都存在的五味子甲素峰为参考峰 计算样品中峰的时间相

对保留值 Α∀

Α × ×

× 为各组分出峰时间 × 为参考峰出峰时间

2 4 2  时间相对保留值 Α窗口的设定 由于保留时间受各种

因素的影响 每一次实验数据不可能完全一致 因此对 Α设

定窗口为 即取可信限为 ? ∀

2 4 3  相对面积值 的计算 按样品各色谱峰 Α的大小次

序排序 在每个 Α下都有一个相对面积值 ∀ ¬≅

Ε ∀ 为相对面积值 ¬为某个峰的面积 Ε 为总

峰面积 ∀

2 4 4  五味子 !南五味子及七味都气丸样品的特征峰 Α值 !Α

窗口值与相对面积值 表 ∀

3  结果

3 1  七味都气丸中五味子与南五味子的鉴别

通过分析五味子药材 !南五味子药材 !阴性样品以及分

别自制投料五味子与南五味子药材的七味都气丸的液相色

谱图 可以发现 Α值为

共

个色谱峰为五味子药材及投料五味子药材的七味都气丸共

有 Α值为 共 个色

谱峰为南五味子药材与投料南五味子药材的七味都气丸共

有 两者有 Α值为 共 个色

谱峰重叠 ∀其中 Α值为 的色谱峰为五味子醇甲 Α值

为 的色谱峰为五味子酯甲 Α值为 的色谱峰

为五味子甲素 Α值为 的色谱峰为五味子乙素 ∀其

中 Α值为 的色谱峰的相对面积值 在含五味子的

样品中均大于 Α值为 的色谱峰的相对面积值

在含南五味子的样品中均大于 Α值为 的色

谱峰的相对面积值 在含南五味子的样品中与在含五味子

的样品中相比较有明显差异 前者较后者大 倍以上 Α值

为 的色谱峰仅在含五味子的样品中检出 且相对面

积值 均大于 因此可以根据以上特征峰与特征峰之

间的比例关系来鉴别七味都气丸中的五味子与南五味子 ∀

3 2  根据以上特征峰与特征峰之间的比例关系及供试品 的

色谱图中特征峰的有关信息 判断该中成药中投料为南五味子 ∀

4  讨论

4 1  实验采用了 ° ≤ 法进行恒梯度洗脱 塔板数按五味子

甲素计算为 一次进样可得较多的色谱峰 分离分析效

率高 且其相对保留值 Α稳定 所得到的液相色谱图具有稳

定性与可控性 ∀

4 2  实验中试验了梯度洗脱 条件分别为甲醇 Β水

≠ ∗ Β ∗ Β ∗

Β ∗ Β ∗

Β ∀结果在流动相切换过程中基线波动影响色谱

峰的定位及分离 因此采用恒梯度洗脱 ∀

4 3  样品色谱图与阴性样品色谱图比较 前 有干扰 因

此在数据处理时截取 后色谱图进行计算 以排除阴性

样品的影响 ∀

4 4  五味子与南五味子中主要含有对降酶有效的木脂素成

分 因此选择正己烷为提取溶剂 采用索氏提取法提取 已

能满足实验要求 ∀

4 5  有关两种五味子的鉴别与含量测定方法有红外光谱

法≈ !二阶导数荧光光谱法≈ !薄层色谱法≈ !液相色谱法≈

等 采用液相色谱法能够满足七味都气丸制剂中鉴别五味子

与南五味子的要求 采用色谱技术鉴别中药制剂中的中药材

是切实可行的 ∀

4 6  在药材与应用该药材制得的制剂在色谱图的特征峰群

及相对面积值上稍有差异 同种药材不同批次之间也存在差

异 其具体原因尚待进一步实验 ∀
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