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ＨＰＬＣ 法同时测定五味子根皮中
五种木脂素的含量∗
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摘　 要:目的 建立 ＨＰＬＣ 法同时测定五味子根皮中五味子酚、安五脂素、五味子甲素、五味子乙素及五味子丙

素的含量ꎮ 方法 采用 Ｉｎｔｅｒｔｓｉｌ ＯＤＳ￣３ 色谱柱(４.６×２５０ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎻ流动相:乙腈(Ａ) ￣水(Ｂ)ꎬ梯度洗脱(０~ ２８ ｍｉｎꎬ
４９％→９６％ Ａꎻ２８~３１ ｍｉｎꎬ９６％→９６％ Ａꎻ３１~ ３５ｍｉｎꎬ９６％→１００％ Ａ)ꎻ流速 ０.５ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎻ检测波长 ２２０ ｎｍꎻ柱温

３０ ℃ ꎻ进样量 １０ μＬꎬ测定五味子根皮五味子酚、安五脂素、五味子甲素、五味子乙素及五味子丙素含量ꎮ 结果 该色

谱条件下ꎬ五种木脂素类化学成分具有良好的线性关系ꎬ其含量分别为 ０.７０ ｍｇ􀅰ｇ－１、６.５３ ｍｇ􀅰ｇ－１、２.２４ ｍｇ􀅰ｇ－１、
１.７５ ｍｇ􀅰ｇ－１、１.１６ ｍｇ􀅰ｇ－１ꎻ重复性(ＲＳＤ) 分别为 ２. ６５％、１. １８％、２. ９４％、１. ５３％、１. ５０％ꎻ稳定性(ＲＳＤ) 分别为

２.５０％、１.６０％、１.９３％、１.６９％、１.８６％ꎮ 结论 所建立的含量测定方法稳定可行ꎬ重复性好ꎬ为后续建立五味子根皮质

量标准研究提供了依据ꎮ
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　 　 华中五味子主产于中国和东亚其他地区ꎬ应用

历史悠久ꎮ 其果实、藤茎及根部都可药用ꎬ现代药理

学表明其具有抗炎[１￣３]、抗肿瘤[４]、抗氧化[５￣９]、神经

保护[１０￣１２]、镇静作用[１３]、抗菌[１４] 等多种药理活性ꎬ
其包含有木脂素[１５￣１６]ꎬ黄酮[１７]、三萜、简单苯丙

素[１８]等多种化学成分ꎮ 五味子根皮ꎬ又名长胜七ꎬ
为陕西秦岭特色中草药“太白七药”之一ꎬ来源于五

味子科(Ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｃｅａｅ)五味子属(Ｓｃｈｉｓａｎｄｒａ)植物

华中五味子(Ｓｃｈｉｓａｎｄｒａ ｓｐｈｅｎａｎｔｈｅｒａ)的根皮ꎬ生于

海拔 ６００~３０００ 米的湿润山坡边或灌丛中ꎮ 分布于

秦岭山脉和大巴山区各地ꎮ 陕西境内主产于太白

县、周至县等地ꎬ具有健脾化湿、涩精止泻等功效ꎬ主
要用于治疗消化不良、肺虚咳嗽等ꎬ在民间应用广

泛[１９]ꎮ 在传统中药中ꎬ五味子根皮具有多种保健功

效ꎬ具有养胃和促进消化的作用ꎬ其传统功效和临床

应用均有较高研究价值[２０]ꎬ在«陕西中草药»中记

载:“根皮健脾胃ꎬ助消化ꎬ生津止渴ꎬ利水ꎬ止咳化

痰ꎬ活血消肿ꎬ止痛ꎮ 主治消化不良ꎬ腹胀ꎬ积块ꎬ久
咳ꎬ跌打损伤ꎬ骨折及小儿遗尿”ꎮ 通过现代技术手

段分析发现ꎬ五味子根皮中主要化学成分为木脂素

类、简单苯丙素类、黄酮类等[２１￣２２]ꎬ其中木脂素类成

分具有潜在的抗肿瘤活性ꎬ如 ｓｃｈｉｓｐｈｅｎｌｉｇｎａｎ Ｍꎬ
ｓｃｈｉｓｐｈｅｎｌｉｇｎａｎ 等报道其 ＩＣ５０为 １.４０~４８.８３ μＭ[１２]ꎬ
此外ꎬ还发现五味子根皮中五味子脂素ꎬ桑辛素ꎬ五
内脂 Ａ 等具有潜在 的 抗 病 毒 ( ＨＳＶ￣１ꎬ ＺＩＫＶ 和

ＥＶ￣Ａ７１)活性ꎬ其病毒抑制率为 ５３.８４％~７３.２０％[２３]ꎮ
值得注意的是ꎬ虽然五味子根皮在传统民间医

学中的使用历史悠久ꎬ而且初步研究也显示出其前

景ꎬ然而目前的研究尚未有相关的限量检查ꎬ缺少主

要化学成分的含量测定ꎬ难以有效控制其质量ꎮ 因

此本实验拟采用 ＨＰＬＣ 法对五味子根皮中的五种木

脂素类成分含量进行测定ꎬ以期后续为其质量标准

的建立提供参考ꎮ
１　 仪器与试药

１.１　 仪器　 Ｗａｔｅｒｓ ｅ２６９５ 型高效液相色谱仪(包括

自动进样器ꎬ四元泵ꎬ柱温箱ꎬ２９９８ＰＤＡ 检测器)ꎻ
Ｉｎｔｅｒｔｓｉｌ ＯＤＳ￣３ 色 谱 柱 ( ４. ６ × ２５０ ｍｍꎬ ５ μｍ)ꎻ
ＫＱ￣３００Ｅ 超声波清洗器(上海楚定分析仪器公司)ꎻ
ＷＢ￣５０２Ｓ 电热恒温水浴锅(广东环凯生物科技有限

公司)ꎻＢＴ￣１２５Ｄ 电子分析天平(谷德森电子分析天

平公司)ꎮ

１.２　 试药　 华中五味子根皮于 ２０１９ 年 ９ 月采自于

陕西省宝鸡市眉县境内ꎬ经陕西中医药大学王薇教

授鉴定为五味子科五味子属华中五味子(Ｓｃｈｉｓａｎｄｒａ
ｓｐｈｅｎａｎｔｈｅｒａ)的根皮ꎮ 五味子酚(批号:ＰＳ００１２０７)、
安五脂素 (批号:ＰＳ００００９９)、五味子甲素 (批号:
ＰＳ０００９２８)、五味子乙素(批号:ＰＳ０１０４５０)及五味子

丙素(批号:ＰＳ０２０２９０)ꎬ样品纯度均≥９８.５％ꎬ均来

自于宝鸡市辰光生物科技有限公司ꎮ 娃哈哈纯净水

(杭州娃哈哈股份有限公司)ꎬ色谱甲醇(天津市科

密欧化学试剂有限公司)ꎮ
２　 方法与结果

２.１　 溶液的制备　
２.１.１　 混合对照品溶液的制备 　 分别称取五味子

酚、安五酯素、五味子甲素、五味子乙素、五味子丙素

对照品适量ꎬ定容至质量浓度分别为 ２２.４ μｇ􀅰ｍＬ－１、
１６８ μｇ􀅰ｍＬ－１、 ８０. ８ μｇ􀅰ｍＬ－１、 ５０. ４ μｇ􀅰ｍＬ－１、
３０.２ μｇ􀅰ｍＬ－１的混合对照品储备液ꎮ
２.１.２　 供试品溶液的制备　 取干燥的五味子根皮ꎬ
粉碎ꎬ过 ６０ 目筛ꎬ取粉末 ０.５ ｇꎬ精密称定ꎮ 置于锥

形瓶中ꎬ加甲醇 ２５ ｍＬꎬ精密称定重量ꎮ 超声处理

(功率２５０ Ｗꎬ频率 ４０ ｋＨｚ)３０ ｍｉｎꎬ取出放至室温ꎬ
用甲醇补足减失重量ꎬ摇匀ꎬ取续滤液 １０ ｍＬꎬ定容

至 ２０ ｍＬ 容量瓶中ꎬ过 ０.２２ μｍ 微孔滤膜ꎬ即得ꎮ
２.２　 ＨＰＬＣ 色谱条件　 采用 Ｉｎｔｅｒｔｓｉｌ ＯＤＳ￣３ 色谱柱

(４.６×２５０ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎻ流动相:乙腈(Ａ)￣水(Ｂ)ꎬ梯
度洗脱 ( ０ ~ ２８ ｍｉｎꎬ ４９％ →９６％ Ａꎻ ２８ ~ ３１ ｍｉｎꎬ
９６％→９６％ Ａꎻ３１ ~ ３５ｍｉｎꎬ ９６％ →１００％ Ａ)ꎻ流速

０.５ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎻ检测波长 ２２０ ｎｍꎻ柱温 ３０ ℃ꎻ进样

量 １０ μＬꎮ
２.３　 方法学考察

２.３.１　 线性关系　 精密吸取“２.１.１”项下制备好的

混合对照品溶液 ２.０ ｍＬ、１.５ ｍＬ、１.０ ｍＬ、０.５ ｍＬ、
０.２ ｍＬ 置 ２ ｍＬ 量瓶中ꎬ 加甲醇定容至刻度ꎮ 在

“２.２”项下条件测定峰面积ꎬ以对照品质量浓度(Ｘ)
与峰面积(Ｙ)作标准曲线ꎬ得到回归方程、相关系数

和线性范围ꎬ结果见表 １ꎮ
２.３.２　 精密度实验 　 精密吸取同一混合对照品溶

液ꎬ进样 １０ μＬꎬ按 “２. ２” 项下色谱条件连续进样

６ 次ꎬ进行 ＨＰＬＣ 分析ꎬ测得五味子酚、安五酯素、五
味子甲素、五味子乙素、五味子丙素峰面积的 ＲＳＤ
值为 １.２０％~１.３１％ꎬ表明仪器精密度良好ꎮ
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表 １　 线性范围考察结果

序号 成分 回归方程 Ｒ２
线性范围

(μｇ􀅰ｍＬ－１)

１ 五味子酚　 Ｙ＝１２８９５８Ｘ＋１８８０１ ０.９９９８ ２.２４~２２.４０

２ 安五酯素　 Ｙ＝３３９０３Ｘ－４０４０５ ０.９９９８ １６.８~１６８.００

３ 五味子甲素 Ｙ＝１３６７３３Ｘ－６５５６６ ０.９９９３ ８.０８~８０.８０

４ 五味子乙素 Ｙ＝１４３０２６Ｘ－５４９８.９ ０.９９９４ ５.０４~５０.４０

５ 五味子丙素 Ｙ＝１２４３９６Ｘ＋５１９０.６ ０.９９９９ ３.０２~３０.２０

２.３.３　 重复性实验　 取 ６ 份五味子根皮样品ꎬ分别

按“２.１.２”项下方法制备供试液ꎬ按“２.２”项下色谱

条件进样 ＨＰＬＣ 分析ꎬ结果五味子酚、安五酯素、五
味子甲素、五味子乙素、五味子丙素五种木脂素的

ＲＳＤ 均<３％ꎬ表明该方法重复性良好ꎮ
２.３.４　 稳定性实验　 精密吸取同一供试品溶液ꎬ分
别于配制后的 ０、２、４、８、１２ 和 ２４ ｈ 按“２.２”项下色

谱条件进样 ＨＰＬＣ 分析ꎬ测得五味子酚、安五酯素、
五味子甲素、五味子乙素、五味子丙素 ２４ ｈ 内峰面

积的 ＲＳＤ 值为 １.６０％ ~ ２.５０％ꎬ表明供试品溶液在

２４ ｈ 内稳定ꎮ

２.３.５ 　 含量测定结果 　 取混合对照品溶液ꎬ按

“２.１.１” 项下方法制备五味子根皮样品溶液ꎬ按

“２.２”项下色谱条件进样 ＨＰＬＣ 分析ꎬ结果见图 １ꎮ
计算样品中五味子酚、安五酯素、五味子甲素、五味

子乙素、五味子丙素的含量ꎬ结果见表 ２ꎮ

表 ２　 含量测定结果

化合物 含量(ｍｇ􀅰ｇ－１) 化合物 含量(ｍｇ􀅰ｇ－１)

五味子酚 ０.７０ 五味子乙素 １.７５

安五酯素 ６.５３ 五味子丙素 １.１６

五味子甲素 ２.２４

２.３.６　 加样回收率实验 　 取已知含量的药材粉末

６ 份ꎬ每份精密称定约 ０.５ ｇꎬ分别置于 １００ ｍＬ 具塞

对照品溶液ꎬ按照“２.１.２”项下的方法制备各供试锥

形瓶中ꎬ再分别精密加入等量的对照品溶液ꎬ按照

“２.２” 项下色谱条作进样ꎬ 所得平均回收率为

９７.６２％、９７.８３％、９８.２７％、９２.２０％、９８.３７％ꎬＲＳＤ 均

小于 ３％ꎬ表明该法的准确性较好ꎮ 结果见表 ３ꎮ

注:Ａ.五味子根皮药材 ＨＰＬＣ 分析图ꎻＢ.对照品 ＨＰＬＣ 分析图ꎮ １.五味子酚ꎻ２.安五酯素ꎻ３.五味子甲素ꎻ４.五味子乙

素ꎻ５.五味子丙素

图 １　 ＨＰＬＣ 色谱图

表 ３　 加样回收率实验结果

化合物 编号
称样量

(ｇ)
样品含量

(ｍｇ)
对照品加入量

(ｍｇ)
测得量

(ｍｇ)
回收率

(％)
平均回收率

(％)
ＲＳＤ
(％)

五味子酚 １ ０.５３ ０.３７ ０.３８ ０.７４ ９６.１７ ９７.６２ １.５４

２ ０.５６ ０.３９ ０.３８ ０.７７ ９９.８７
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续表 ３　 加样回收率实验结果

化合物 编号
称样量

(ｇ)
样品含量

(ｍｇ)
对照品加入量

(ｍｇ)
测得量

(ｍｇ)
回收率

(％)
平均回收率

(％)
ＲＳＤ
(％)

３ ０.４９ ０.３４ ０.３８ ０.７０ ９５.９８

４ ０.５５ ０.３９ ０.３８ ０.７６ ９７.０６

５ ０.５１ ０.３６ ０.３８ ０.７３ ９８.５８

６ ０.５３ ０.３７ ０.３８ ０.７４ ９８.０５

安五酯素 １ ０.５１ ３.３３ ３.３４ ６.６６ ９９.５８ ９７.０８ ２.０４

２ ０.５２ ３.４０ ３.３４ ６.６０ ９６.０１

３ ０.５１ ３.３３ ３.３４ ６.５６ ９６.７８

４ ０.５２ ３.４０ ３.３４ ６.５７ ９５.１６

５ ０.５１ ３.３３ ３.３４ ６.６５ ９９.４９

６ ０.５１ ３.３３ ３.３４ ６.５２ ９５.４７

五味子甲素 １ ０.５３ １.１９ １.１６ ２.３３ ９８.７８ ９８.２７ １.０２

２ ０.５１ １.１４ １.１６ ２.３０ ９９.７５

３ ０.４８ １.０８ １.１６ ２.２１ ９８.１８

４ ０.５２ １.１６ １.１６ ２.２９ ９７.１２

５ ０.５１ １.１４ １.１６ ２.２９ ９８.５９

６ ０.５３ １.１９ １.１６ ２.３１ ９７.１９

五味子乙素 １ ０.５１ ０.８９ ０.９１ １.７６ ９５.２８ ９６.２０ １.２９

２ ０.５ ０.８８ ０.９１ １.７５ ９５.７５

３ ０.４８ ０.８４ ０.９１ １.７４ ９８.６８

４ ０.５２ ０.９１ ０.９１ １.７８ ９５.７２

５ ０.５１ ０.８９ ０.９１ １.７６ ９５.７１

６ ０.５２ ０.９１ ０.９１ １.７８ ９６.０３

五味子丙素 １ ０.５１ ０.５９ ０.６０ １.１９ ９９.２８ ９８.０３ １.４２

２ ０.５１ ０.５９ ０.６０ １.１８ ９８.６４

３ ０.５４ ０.６３ ０.６０ １.２０ ９５.８１

４ ０.５２ ０.６ ０.６０ １.１９ ９８.３２

５ ０.５３ ０.６１ ０.６０ １.１９ ９６.９１

６ ０.５１ ０.５９ ０.６０ １.１９ ９９.２３

３　 讨论

实验分别考察不同流动相乙腈￣(Ａ)￣水(Ｂ)、甲
醇(Ａ)￣水(Ｂ)、乙腈(Ａ)￣０.１％甲酸水(Ｂ)ꎬ最终选

取乙腈￣(Ａ)￣水(Ｂ)梯度洗脱后图谱基线平稳ꎬ分离

度较好ꎮ 此外ꎬ还考察了不同波长[２４￣２７] (２０３、２２０、
２５４ ｎｍ)及不同柱温[２８￣３１](２０、２５、３０ ℃)下样品的吸

收与分离效果ꎬ最终确定波长在 ２２０ ｎｍꎬ柱温为

３０ ℃的条件下ꎬ样品的吸收与分离效果最好ꎮ 五味

子根皮作为民间常用中草药之一ꎬ具有养血消瘀、理
气化湿的效用ꎬ且近年来的研究发现其主要成分木

脂素具有潜在的抗肿瘤及抗病毒活性[２１￣２３]ꎬ故选取

五味子根皮中五种木脂素类成分进行含量测定ꎮ
本实验采用 ＨＰＬＣ 法对五味子根皮中五种木脂

素类成分五味子酚、安五酯素、五味子甲素、五味子

乙素、五味子丙素同时进行了含量测定ꎬ据实验结果

得知ꎬ这五类成分中ꎬ安五酯素含量最高ꎬ而五味子

酚含量最低ꎻ此外ꎬ本研究还对五味子根皮中上述

５ 种化学成分的色谱峰进行了定位ꎬ结果显示定位

效果较好ꎻ同时所建立的方法可对 ５ 个及以上的指

标成分进行同步分析ꎬ减少了样品分析时间及溶剂
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的消耗ꎮ 经方法学考察ꎬ本文所建立的含量测定方

法准确、稳定、可靠ꎬ可作为五味子根皮的质量控制

方法之一ꎬ为其后续质量标准研究提供方法学依据ꎮ
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