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芳等[5]研究表明厚朴叶药用不具有毒性，且具有较

强的镇咳和胃肠推进效果，药用价值明显；另外

厚朴生长缓慢，生长周期较长，一般需要 10~15

年，因此厚朴药材的生产对资源破坏相当严重，

与厚朴药材相比，厚朴叶资源丰富，可以每年采

集，采集厚朴叶并不会破坏厚朴资源，在制备厚

朴酚与和厚朴酚提取物方面具有较明显的优势，

加强厚朴叶资源的开发与利用，将对缓解厚朴资

源的匮乏及可持续利用起到促进作用。 
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五味子降糖有效部位的 HPLC 指纹图谱研究 
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摘要：目的  对五味子降糖有效部位提取物的 HPLC 指纹图谱进行研究，以更有效地控制产品质量。方法  采用 HPLC

测定 10 批样品并建立标准对照指纹图谱。色谱条件：Dikma-C18 色谱柱(250 mm×4.6 mm，5 μm)，流动相为甲醇-水，梯

度洗脱，流速 l mL·min1，检测波长为 250 nm，柱温为 40 ℃。结果  建立了五味子降糖有效部位的 HPLC 对照指纹图

谱，标示出 9 个共有指纹峰。结论  HPLC 指纹图谱的建立为科学评价五味子降糖有效部位的质量提供了依据，有助于

提高质量控制水平。 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To study the HPLC fingerprints of the antidiabetic-active fraction of Schisandrae Chinensis 
Fructus for better quality control. METHODS  Ten samples were analysed to establish the standard fingerprint of the effective 
parts of Schisandrae Chinensis Fructus by HPLC. The chromatographic conditions were: Dikma-C18(250 mm×4.6 mm, 5 μm) 
column at the temperature of 40 , a gradient mobile phase of methanol℃ -water with a flow rate of 1 mL·min-1, the detection 
wavelength was set at 250 nm. RESULTS  A standard HPLC fingerprint of the antidiabetic-active fraction of Schisandrae 
Chinensis Fructus was established with 9 indicated common peaks. CONCLUSION  The established fingerprint is reliable and 
sensitive which could be used in the quality evaluation and control process of Schisandrae Chinensis Fructus products. 
KEY WORDS: Schisandrae chinensis Fructus; active fraction; chromatographic fingerprint; HPLC 

 

五味子降糖有效部位是由五味子药材经 CO2

超临界提取而成，其主要成分为木脂素类和挥发

油类等成分[1-2]。经本课题组药理实验结果证明，

降糖功效明确[3-4]。在前期定性定量质控方法的基

础上[5]，为更全面地评价和控制五味子有效部位的

质量，本试验对五味子有效部位的指纹图谱进行
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了研究[6]。 

1  仪器与试药 

1.1  仪器 

PerkinElmer Series200 高效液相色谱仪：脱气

机，四元泵，自动进样仪，柱温箱，Chemstation

色谱工作站；DAD 检测器。中药色谱指纹图谱相

似度评价系统(2004A 版)(国家药典委员会)。 

1.2  材料与试剂 

五味子醇甲对照品(批号：110857-200406)、

五味子甲素对照品(批号：110764-200408)、五味

子乙素对照品(批号：110765-200609)，均为含量

测定用；五味子对照药材(批号：120922-200705)，

均由中国药品生物制品检定所提供。甲醇为色谱

纯(天津四友医学技术有限公司)，其它试剂为分析

纯，水为娃哈哈纯净水。10 批五味子有效部位提

取样品由本所制剂室提供，所用的 10 批药材经本

所药材室鉴定均符合中国药典的规定。药材编号

与样品编号一一对应。药材来源见表 1。 

表 1  药材编号及来源 

Tab 1  Crude material number and source 

编号 来源(产地) 

1 辽宁省本溪县 

2 辽宁省本溪县 

3 辽宁省铁岭市 

4 辽宁省丹东市 

5 辽宁省丹东市 

6 安徽省亳州市药材市场(辽宁省新宾自治县)

7 安徽省亳州市药材市场(黑龙江省五常市) 

8 安徽省亳州市药材市场(辽宁省本溪县) 

9 浙江省杭州市武林药店(辽宁省沈阳市) 

10 浙江省杭州市九洲大药房(辽宁省桓仁市) 

2  方法 

2.1  色谱条件 

色谱柱：Dikma C18 柱(250 mm×4.6 mm，

5 μm)；流动相：甲醇(A)-水(B)梯度洗脱， 0~20 min

甲醇 65%，20~80 min 甲醇(65%→70%)；检测波

长：250 nm；进样量：20 μL；记录时间：80 min。 

2.2  对照品溶液的制备 

取真空干燥至恒重的五味子醇甲、五味子甲

素和五味子乙素各适量，精密称定，加甲醇溶解，

分别制成每 1 mL 含 70，20，40 μg 的溶液，作为

对照品溶液。 

2.3  供试品溶液的制备 

取本品 20 mg，精密称定，精密加甲醇 25 mL，

称定重量，超声提取 20 min，取出，放冷，再次

称定重量，加甲醇补足减失的重量，滤过，取续

滤液适量，以 0.45 μm 微孔滤膜滤过，即得。 

2.4  HPLC 图谱绘制  

分别精密吸取供试品溶液与对照品溶液各

20 μL，注入液相色谱仪，按“2.1”项下色谱条件

绘制液相色谱图。结果提示，供试品色谱中，在

与对照品色谱相应位置上，有相同保留时间色谱

峰，并标定了 9 个与相邻组分分离度良好的共有

色谱峰。 

2.5  方法学考察 

以五味子醇甲为参照物，采用国家药典委员

会颁布的中药色谱指纹图谱相似度评价系统软件

(2004A 版)对分析方法的相似度进行评价。 

2.5.1  仪器精密度试验  取同一份供试品溶液，

精密吸取 20 μL，按“2.1”项下色谱条件连续进样

6 次，记录色谱图。结果供试品溶液 9 个主色谱峰

峰面积的 RSD 值均小于 1.5%；各色谱峰的相对保

留时间和相对峰面积的 RSD 值均小于 1.8%，表明

本法仪器精密度较好。 

2.5.2  重复性试验  精密称取 2 号样品 6 份，按

“2.3”项下方法，分别制成供试品溶液进行分析，

记录色谱图。结果供试品溶液各色谱峰的相对保

留时间和相对峰面积的 RSD 值均小于 3.0%，表明

本法重复性较好。 

2.5.3  稳定性试验   精密吸取同一份供试品溶

液，分别于 0，4，8，12，16，20，24 h 进样分析，

记录色谱图。结果供试品溶液各色谱峰的相对保

留时间和相对峰面积的 RSD 值均小于 3.0%，表明

供试品溶液在 24 h 内稳定。 

3  结果 

3.1  五味子降糖有效部位 HPLC 指纹图谱共有模

式的建立 

取 1~10 号五味子有效部位样品，按“2.3”项

下方法制备供试液，精密吸取 20μL 按上述色谱条

件进样分析，测定其指纹图谱，发现其中有 9 个

色谱峰是 10 批样品的共有峰，确定为五味子降糖

有效部位样品的指纹图谱的共有峰，其它峰为非

共有峰，非共有峰总面积小于总峰面积的 10%。

根据《中药注射剂指纹图谱研究的技术要求(暂

行)》规定，进行指纹图谱相似度比较，建立 10
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批五味子有效部位样品的共有模式图，结果见图 1

和图 2。 

 
图1  五味子降糖有效部位样品HPLC指纹图谱共有模式图 
1五味子醇甲；6五味子甲素；9五味子乙素 

Fig 1  HPLC fingerprint common pattern of the antidiabetic- 
active fraction of Schisandrae Chinensis Fructus 
1schisandrin; 6deoxyschisandrin; 9γ-schisandrin 

 
图 2  10 批五味子降糖有效部位样品图谱 

Fig 2  The HPLC chromatogram of ten samples 

3.2  相关技术参数 

3.2.1  共有峰的标定  取 10 批五味子有效部位样

品，按“2.3”项下方法制备样品溶液，分别精密

吸取对照品溶液和供试品溶液各 20 μL，按“2.1”

项下色谱条件，注入高效液相色谱仪，记录色谱

图，得到不同批次的五味子有效部位样品的 

HPLC 色谱图。，以五味子醇甲色谱峰的保留时间

与峰面积值为参照，确定基准为 1，分别计算不同

批次五味子药材的色谱峰相对保留时间和相对峰

面积的比值，根据色谱峰在不同样品中的共有率，

结合成分分析和 HPLC 色谱图分析，标定了 9 个

共有色谱峰，共有峰的相对保留时间(平均值)依次

为 1.0，1.3，1.7，2.7，2.8，4.2，4.7，6.2，6.6。

结果见表 2。 

3.2.2  共有峰面积比值  以供试品色谱中五味子

醇甲的色谱峰面积面积作为 1，计算各共有峰的

相对峰面积。结果见表 3。 

3.2.3  相似度考察   

3.2.3.1  谱峰匹配  本实验根据样品相对保留时

间，结合样品指纹图谱的谱峰形状特点对标定的

共有峰进行匹配，共标定 9 个共有峰。  

3.2.3.2  相似度计算  以共有模式为参照，通过

《中药指纹图谱相似度评价系统 2004A 版》计算

得到各批次药材色谱指纹图谱的相似度。结果见

表 4。 

表 2  五味子有效部位共有峰相对保留时间表 

Tab 2  Relative retention time of common pattern peaks 

相对保留时间 
样品序号 

1 2 3 4 5 6 7 8 9 

1 1 1.338 5 1.699 1 2.673 1 2.829 1 4.187 8 4.688 1 6.230 4 6.589 8 

2 1 1.336 8 1.697 0 2.666 1 2.823 2 4.178 6 4.681 4 6.213 5 6.577 2 

3 1 1.336 8 1.699 3 2.671 5 2.826 9 4.186 4 4.688 4 6.228 3  6.588 2 

4 1 1.335 8 1.697 4 2.658 7 2.830 7 4.191 5 4.692 6 6.235 7 6.601 2 

5 1 1.334 7 1.699 5 2.653 6 2.826 0 4.178 6 4.681 5 6.211 4 6.579 8 

6 1 1.339 3 1.692 2 2.660 1 2.815 0 4.166 9 4.663 7 6.194 2 6.555 4 

7 1 1.3402 1.698 5 2.658 1 2.829 8 4.189 1 4.684 2 6.219 6 6.584 6 

8 1 1.338 9 1.691 3 2.649 3 2.818 7 4.171 6 4.664 4 6.196 9 6.557 4 

9 1 1.336 0 1.691 9 2.641 6 2.807 3 4.160 6 4.649 5 6.174 1 6.529 2 

10 1 1.335 0 1.691 8 2.658 5 2.821 9 4.168 8 4.652 7 6.176 7 6.537 8 

平均值 1 1.3 1.7 2.7 2.8 4.2 4.7  6.2 6.6 

RSD(%)  0.14 0.21 0.36 0.26 0.26 0.34 0.35 0.36 
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表 3  五味子有效部位共有峰相对峰面积表 

Tab 3  Relative peak area of common pattern peaks 

相对峰面积 
样品序号 

1 2 3 4 5 6 7 8 9 

1 1 0.088 1  0.516 5  0.056 0  0.076 4  0.182 0  0.273 3  0.126 5  0.457 6  

2 1 0.086 1  0.505 8  0.053 8  0.076 5  0.177 1  0.271 6  0.122 3  0.456 9  

3 1 0.085 6  0.509 5  0.054 5  0.075 4  0.179 5  0.267 6  0.118 2  0.450 9  

4 1 0.085 9  0.510 6  0.054 6  0.075 4  0.177 6  0.269 1  0.133 8  0.458 3  

5 1 0.085 8  0.510 6  0.055 1  0.075 2  0.183 7  0.274 4  0.141 7  0.470 6  

6 1 0.087 0  0.516 3  0.055 4  0.075 2  0.183 4  0.270 4  0.141 3  0.467 2  

7 1 0.084 4  0.509 5  0.054 1  0.076 2  0.189 6  0.292 2  0.135 9  0.468 9  

8 1 0.089 0  0.515 0  0.055 6  0.079 1  0.188 4  0.288 2  0.141 7  0.470 0  

9 1 0.086 9  0.506 7  0.055 7  0.076 0  0.187 6  0.277 6  0.145 2  0.473 9  

10 1 0.085 9  0.510 3  0.057 4  0.075 7  0.187 6  0.278 5  0.143 5  0.466 6  

平均值 1 0.086 5  0.511 1  0.055 2  0.076 1  0.183 6  0.276 3  0.135 0  0.464 1  

 

表 4  样品相似度测定结果 

Tab 4  Similarity analysis results of samples 

编号 批 号 相似度 

1 20091115 0.996 

2 20091118 0.996 

3 20091203 0.996 

4 20091226 0.999 

5 20100106 0.998 

6 20100108 0.998 

7 20100110 0.997 

8 20100111 0.997 

9 20100112 0.999 

10 20100113 0.998 

结果可见，10 批次五味子有效部位样品指纹

图谱的共有色谱峰相似系数均在 0.990 以上，表明

10 批样品间具有较高的相似度。 

4  讨论 

对文献报道的几种分离效果较好的流动相进

行了比较，如乙腈-水、乙腈-甲醇-水，甲醇-水等，

结果以甲醇-水梯度洗脱分离效果最好，各色谱峰

达到基线分离。 

参考中国药典及相关文献[7-10]，并根据本品主

要成分的特点，实验中采用 DAD分别在 200，240，

250，280 nm 等处检测以确定合适的检测波长。结

果表明，低波长处基线漂移较严重，而在 250 nm

处则可以检出相对较多的成分，且杂质干扰少，

各组分之间分离度好，故采用 250 nm 为检测波长。 

本实验在前期对药材及中间体质量控制和指

纹图谱研究的基础上，展开对五味子降糖有效部

位的指纹图谱研究。目前还未见五味子有效部位

指纹图谱研究的相关报道。与已有文献报道的五

味子指纹图谱相比，本文研究的指纹图谱建立在

降糖药效的基础上，与现有五味子药材指纹图谱

普遍只关注化学成分有所区别，可以为成品及同

类产品的质量评价提供参考。 
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