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五味子为木兰科植物五味子 Ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｃｈｉｎｅｎｓｉｓ
（Ｔｕｒｃｚ．）Ｂａｉｌｌ．的干燥成熟果实，习称北五味子，而南五
味子为木兰科植物华中五味子 Ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｓｐｈｅｎａｎｔｈｅｒａ
Ｒｅｈｄ．ｅｔＷｉｌｓ．的干燥成熟果实犤１犦。南北五味子功效相

似，但来源不同，且五味子市场价格明显高于南五味子，

一般认为五味子的品质优于南五味子。利肺片处方规定

投料为五味子，其现行质量标准中以两者共有成分五味

子甲素为鉴别指标，难以反映投料情况犤２犦。南五味子中

五味子酯甲含量远高于五味子犤３－５犦。本研究中对利肺片

五味子药材的投料情况进行筛查，采用高效液相色谱

牗ＨＰＬＣ牘法测定利肺片中五味子醇甲和五味子酯甲的含
量犤６－１０犦，并以五味子酯甲峰面积和五味子醇甲峰面积的比

值牗Ｒ值牘判断产品是否有南五味子投料。现报道如下。
１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ｗａｔｅｒｓ２６９５型高效液相色谱仪（包括二极管阵列

检测器，美国沃特世公司）；Ｍｉｌｌｉ－ＱＡ１０型超纯水器（德
国默克密理博公司）；ＢＳＡ２２４ＳＣＷ型电子天平（赛多利
斯公司，精度为十万分之一）；Ｎ－１００１型旋转蒸发仪
（东京理化机械株式会社）；ＫＱ－５００ＤＥ型超声波清洗
器（江苏昆山市超声仪器有限公司，功率为２５０Ｗ，频率
为２０ｋＨｚ）。
１．２ 试药

五味子醇甲对照品（批号为 １１０８５７－２００４０６），五
味子酯甲对照品（批号为 １１１５２９－２００５０３），均由中国
食品药品检定研究院提供；甲醇（色谱纯，默克公司）；水

为 Ｍｉｌｌｉ－Ｑ纯化水；３７批利肺片（１４个厂家，共 ３７批
次）均由２０１７年国家评价性抽验抽样所得；利肺片模拟
制剂（自购药材，经检验符合《中国药典》标准，按处方工

艺提取所得）；五味子和南五味子药材各１０批，自购药
材，经青海省药品检验检测院刘亚蓉主任药师鉴定为木

兰科五味子 Ｓｃｈｉｓａｎｄｒａｃｈｉｎｅｎｓｉｓ（Ｔｕｒｃｚ．）Ｂａｉｌｌ．的干燥

·质量研究·

ＱｕａｌｉｔｙＲｅｓｅａｒｃｈ

高效液相色谱法筛查利肺片中南五味子代替五味子
张永萍 １，李永鹏 ２

（１．青海省海东市食品药品和质量技术检验检测中心，青海 海东 ８１０６００； ２．青海省药品检验检测院，青海 西宁 ８１００００）
摘要：目的 建立筛查利肺片中南五味子代替五味子的高效液相色谱牗ＨＰＬＣ牘法。方法 采用 ＨＰＬＣ法同时测定五味子药材、南

五味子药材、利肺片中的五味子酯甲和五味子醇甲，计算五味子酯甲 ／五味子醇甲峰面积比值牗Ｒ值）。结果 五味子和南五味子Ｒ值分

别为 ０．０２５～０．０４３和 １６．５１６～３２．１１５；利肺片模拟制剂中，五味子投料和南五味子投料 Ｒ值分别为 ０．０１１～０．０４０和 １９．２６０～

２９．９９５；３７批利肺片样品中 Ｒ值为 ０．００７～０．０９９，１４家企业 ３７批样品均未掺加南五味子。结论 以 Ｒ＜０．１作为利肺片中五味子药

材投料的判定依据，可用于利肺片中五味子和南五味子投料的鉴别，该方法简便、快速、可行，可确保利肺片投料的准确性。

关键词：高效液相色谱法；峰面积比值；利肺片；五味子；南五味子；五味子醇甲；五味子酯甲
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１．五味子醇甲 ２．五味子酯甲

Ａ．阴性对照品溶液 Ｂ．混合对照品溶液 Ｃ．供试品溶液
图１ 专属性试验高效液相色谱图

成熟果实，南五味子为木兰科华中五味子 Ｓｃｈｉｓｃａｎｄｒａ
ｓｐｈｅｎａｎｔｈｅｒａＲｅｈｄ．ｅｔＷｉｌｓ．的干燥成熟果实，符合《中国
药典》标准。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件与系统适用性试验
色谱柱：依利特 Ｃ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；

流动相：甲醇（Ａ）－０．１％甲酸（Ｂ），梯度洗脱（０～１０ｍｉｎ
时３０％Ａ，１０～６５ｍｉｎ时３０％Ａ→８０％Ａ，６５～７０ｍｉｎ时
８０％Ａ→９５％Ａ，７０～７５ｍｉｎ时 ９５％Ａ→１５％Ａ）；流速：
１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２５０ｎｍ；柱温：３０℃。理论板数
按五味子醇甲峰计不低于３０００。
２．２ 溶液制备

取五味子醇甲与五味子酯甲对照品适量，精密称定，

加甲醇制成质量浓度分别为２８．４μｇ／ｍＬ和４０．１μｇ／ｍＬ
的混合对照品溶液。取样品２０片，除去包衣，研细，取约
１ｇ，精密称定，置１００ｍＬ具塞锥形瓶中，精密加入甲醇
２０ｍＬ，称定质量，超声处理 ３０ｍｉｎ，取出，放冷，用甲醇
补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品溶

液。分别取五味子药材粉末、南五味子药材粉末各１ｇ，精
密称定，分别置 １００ｍＬ具塞锥形瓶中，精密加入甲醇
２０ｍＬ，称定质量，超声处理 ３０ｍｉｎ，取出，放冷，用甲醇
补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得药材溶液。

按利肺片处方比例和工艺制备不含五味子的阴性样品，

按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察
专属性试验：精密量取 ２．２项下混合对照品溶液、

供试品溶液、阴性对照品溶液，按拟订色谱条件进样测

定，记录色谱图。结果阴性无干扰，表明方法专属性良

好。色谱图见图１。
线性关系考察：精密吸取２．２项下混合对照品溶液

２，５，１０，１５，２０μＬ，按拟订色谱条件进样测定。以进
样量（Ｘ，μｇ）为横坐标、峰面积积分值（Ｙ）为纵坐标
进行线性回归，得回归方程，五味子醇甲为 Ｙ醇 ＝
２０８３３２９．７８５７Ｘ醇 ＋１５７３３．９３５２（ｒ＝０．９９８７），五味
子酯甲为 Ｙ酯 ＝１５７１７０６．６４０２Ｘ酯 ＋１６７９９．５４３３（ｒ＝
０．９９９０）。结果表明，五味子醇甲和五味子酯甲质量浓度
分别在 ０．０５６８～０．５６８０μｇ和 ０．０８０２～０．８０２０μｇ
范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取 ２．２项下混合对照品溶液
１０μＬ，按拟订色谱条件连续进样测定 ６次，计算峰面
积。结果五味子醇甲平均峰面积为 ５８０５７２、ＲＳＤ为
０．７４％（ｎ＝６），五味子酯甲平均峰面积为 ６３４１１２、
ＲＳＤ为０．７２％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。
稳定性试验：取样品（吉林百姓堂药业有限公司，批

号为 ２０１５０９０１）适量，依法制备供试品溶液，于 ０，４，８，

１２，２４ｈ时按拟订色谱条件进样测定，记录峰面积。结果
五味子醇甲平均峰面积为７１００１８、ＲＳＤ为０．９２（ｎ＝６），
五味子酯甲平均峰面积为８４４８９、ＲＳＤ为０．７９％（ｎ＝６），
表明供试品溶液在２４ｈ内稳定。

重复性试验：取同一批样品（吉林百姓堂药业有限

公司，批号为２０１５０９０１）６份，依法平行制备６份供试品
溶液，按拟订色谱条件进样测定。结果五味子醇甲含量

为 ０．７２４７ｍｇ／ｇ、ＲＳＤ为 ０．６０（ｎ＝６），五味子酯甲含
量为 ０．１０２７ｍｇ／ｇ、ＲＳＤ为 １．８１％（ｎ＝６），表明方法
重复性良好。

加样回收试验：取已知含量样品（吉林百姓堂药

业有限公司，批号为 ２０１５０９０１，五味子醇甲含量为
０．７２１６ｍｇ／ｇ，五味子酯甲含量为 ０．１０２２ｍｇ／ｇ）约
１ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，分别精密加入五味子
醇甲对照品溶液（３６０μｇ／ｍＬ）和五味子酯甲对照品溶
液（５２μｇ／ｍＬ）０．８，１．０，１．２ｍＬ，依法制备供试品溶液，
按拟订色谱条件进样测定，并计算回收率。结果见表１。
２．４ Ｒ值测定及评价

分别取五味子药材和南五味子药材各１０批，依法制
备药材溶液；分别取五味子投料模拟制剂和南五味子投料

模拟制剂各１０批，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件
进样测定，分别记录五味子酯甲和五味子醇甲的峰面积，

计算 Ｒ值。药材和模拟制剂的 Ｒ值分布图见图２。采用
ＳＰＳＳ１９．０软件进行数据分析，结果五味子、南五味子的Ｒ
值分别为 ０．０２５～０．０４３和 １６．５１６～３２．１１５；利肺片五
味子投料和南五味子投料模拟制剂的 Ｒ值分别为
０．０１１～０．０４０和１９．２６０～２９．９９５。方差分析检验结果显
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取样量（ｇ） 样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

Ａ
０．５００８
０．５１０２
０．５０１２
０．５０３７
０．５０２５
０．５０４３

Ｂ
０．５００８
０．５１０２
０．５０１２
０．５０３７
０．５０２９
０．５０４３

Ａ
０．３６１４
０．３６８２
０．３６１７
０．３６３５
０．３６２６
０．３６３９

Ｂ
０．０５１２
０．０５２１
０．０５１２
０．０５１５
０．０５１４
０．０５１５

Ａ
０．２８８０
０．２８８０
０．３６００
０．３６００
０．４３２０
０．４３２０

Ｂ
０．０４１６
０．０４１６
０．０５２０
０．０５２０
０．０６２４
０．０６２４

Ａ
０．６４５９
０．６５２５
０．７１９６
０．７２０１
０．７９３８
０．７９１９

Ｂ
０．０９１２
０．０９２３
０．１０２５
０．１０１６
０．１１２２
０．１１１６

Ａ
９８．７８
９８．７２
９９．４２
９９．０６
９９．８１
９９．０７

Ｂ
９６．１５
９６．６３
９８．６５
９６．３５
９７．４４
９６．３１

Ａ

９９．１４

Ｂ

９６．９２

Ａ

０．４１

Ｂ

０．９９

编号

１
２
３
４
５
６
７
８
９
１０
１１
１２
１３
１４
１５
１６
１７
１８
１９

五味子醇甲

０．７４１７
０．７２０４
０．８２９２
１．３６０３
１．３８２４
１．３７５７
１．４９０２
０．８２０６
１．１２２０
１．００２１
１．２０５４
０．５２９１
０．５３６０
０．５６５５
０．６５４８
０．５８５９
０．５７６７
０．５７４５
０．６８７４

五味子酯甲

０．０６０５
０．０５２０
０．０６６６
０．０４７４
０．０５０５
０．０５５１
０．０６３１
０．００７１
０．０３７０
０．０３４２
０．０３９３
０．０１３０
０．０１５５
０．００３０
０．００３０
０．００９２
０．０１４６
０．０１４５
０．００２３

编号

２０
２１
２２
２３
２４
２５
２６
２７
２８
２９
３０
３１
３２
３３
３４
３５
３６
３７

五味子醇甲

０．４５８７
０．４２４７
０．６１０６
０．６８４８
０．６９３４
０．６０２４
０．５１１４
０．５６４１
０．５６１２
０．６３５３
０．６１２３
０．６２５４
０．５４７４
０．５８７４
１．０７７８
１．１５４８
０．９７４６
１．１２８５

五味子酯甲

０．００１４
０．００２５
０．０１３６
０．０１５０
０．００６６
０．０１３０
０．０１４５
０．０１２０
０．００４５
０．０３００
０．０４６９
０．００４７
０．００７１
０．００５４
０．０３４４
０．０５９０
０．０４７７
０．０６０９

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

注：成分 Ａ为五味子醇甲，Ｂ为五味子酯甲。

表２ ３７批次样品中２个成分含量测定结果（ｍｇ／ｇ）

Ａ

Ｂ
Ａ．药材 Ｂ．模拟制剂

图２ 药材和模拟制剂的Ｒ值分布图

示，五味子和南五味子Ｒ值有显著性差异（Ｐ＜０．００６）。因
此，Ｒ＜０．１０可作为五味子和南五味子在利肺片中投料的
鉴别依据。结果显示，１４个企业３７批次利肺片样品Ｒ值
在０．００７～０．０９９之间，均小于０．１０。可见，样品基本不存
在以价格比较低廉的南五味子代替五味子投料现象。

２．５ 含量测定及结果评价
对３７批次样品分别进行五味子醇甲和五味子酯甲

含量测定，结果见表２。可见，不同批次的五味子醇甲和
五味子酯甲含量有一定差异。五味子醇甲含量范围为

０．４２４７～１．４９０２ｍｇ／ｇ，平均０．７８９６ｍｇ／ｇ；五味子酯甲
含量范围为０．００１４～０．０６６６ｍｇ／ｇ，平均０．０２６１ｍｇ／ｇ。
３ 讨论

试验中使用二极管阵列检测器在 ２００～４００ｎｍ波
长范围内扫描，发现五味子醇甲与五味子酯甲波长在

（２５０±２）ｎｍ范围内均有最大吸收。故选择２５０ｎｍ波长
为检测波长。

流动相优化时分别考察了甲醇－甲酸水溶液、乙腈－
甲酸水溶液、甲醇－磷酸水溶液等流动相系统，最终以
甲醇－０．１％甲酸水溶液为流动相时色谱分离度好，故
选择此流动相。

分别考察了甲醇、８０％甲醇、乙酸乙酯，结果表明，
以甲醇为溶剂提取效果较好，故以甲醇为溶剂。

分别比较了超声处理１５，３０，６０ｍｉｎ３个提取时间。
结果表明，１５ｍｉｎ提取的含量低于提取３０ｍｉｎ和６０ｍｉｎ，
且后两者含量基本相同，故确定提取时间为３０ｍｉｎ。

综上所述，该方法准确、可靠，可用于利肺片中南北

五味子投料的筛查和２种成分的含量测定。
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