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［摘要］　目的：建立和完善珠子参药材的薄层色谱及ＨＰＬＣ特征图谱鉴别方法。方法：采用薄层色谱法鉴别珠
子参药材中皂苷类成分；采用ＨＰＬＣ法对同一产地不同地块的１０批次珠子参药材皂苷类成分进行指纹图谱分析，选
用ＷａｔｅｒｓＸＴｅｒｒａＭＳＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）；流动相为乙腈０２％磷酸水溶液，梯度洗脱，分析时间
为５５ｍｉｎ，检测波长为２０３ｎｍ。结果：珠子参药材的薄层色谱中皂苷类成分分离度好，斑点清晰，专属性强，同时
建立了珠子参皂苷类成分的ＨＰＬＣ特征图谱方法。结论：薄层色谱及 ＨＰＬＣ特征图谱方法稳定、可靠、重复性好，
为珠子参药材的质量控制提供了科学依据。

［关键词］　珠子参，皂苷成分，薄层色谱，ＨＰＬＣ特征图谱
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五加科植物珠子参 ＰａｎａｘｊａｐｏｎｉｃｕｓＣＡＭｅｙ．
ｖａｒｍａｊｏｒ（Ｂｕｒｋ）ＣＹＷｕｅｔＫＭＦｅｎｇ主产于四
川、云南、贵州、陕西、甘肃、西藏等地，其干燥

根茎入药，又名扣子七、纽子七、珠儿参。珠子参

具有补肺、养阴、活络、止血功效，主要用于气阴

两虚、烦热口渴、虚劳咳嗽、跌扑损伤、关节疼

痛、咳血、外伤出血等症的治疗
［１２］。现代研究表

明，珠子参化学成分为皂苷、多糖、氨基酸和多种

微量元素
［３７］，其中皂苷类成分为珠子参主要活性

成分，药理实验表明皂苷类成分具有镇痛镇静、提

高免疫力、抗肿瘤等活性
［８１１］，珠子参的质量控制

大多用薄层法鉴别竹节参皂苷Ⅳａ和人参皂苷
Ｒｏ［１２］、高效液相色谱法测定竹节参皂苷Ⅳａ和人
参皂苷 Ｒｏ［１３１５］，而对珠子参其他皂苷类成分的文
献报道较少，因此，本研究室对珠子参中皂苷成分

开展了进一步的研究。
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珠子参作为 “金品”系列产品痛舒胶囊、痛舒

片的重要原料之一
［１６］，药材需求量逐年增加，为

此，本研究所开展了珠子参野生资源调查并实施规

范化移植繁育试验，最终形成了珠子参规模化种植

基地，但由于药材受气候等生态环境的影响，不同

批次药材所含化学成分较难控制
［１７］，所以我们运用

薄层色谱鉴别及 ＨＰＬＣ特征图谱对同一产地不同地
块的１０批次珠子参药材进行考察，为珠子参药材质
量的有效控制奠定了方法基础。

１　仪器及材料

１１材料

人参皂苷 Ｒｏ（批号：１１１９０３２０１３０２），竹节参
皂苷Ⅳａ（批号：１１１８６１２０１１０２）均购于中国食品药
品检定研究院，虎刺葱木皂苷Ⅵ［１８］、竹节参皂苷

Ⅳ［１９］、竹节参皂苷Ⅰｂ［１９］为本研究室自制。珠子参
ＰａｎａｘｊａｐｏｎｉｃｕｓＣＡＭｅｙｖａｒｍａｊｏｒ（Ｂｕｒｋ）ＣＹ．
ＷｕｅｔＫＭＦｅｎｇ采自云南丽江种植基地，经云南省
药物研究所邱斌高级工程师鉴定为正品，标本保存

于云南省药物研究所标本室，共采集了１０批珠子参
药材，编号为Ｓ１～Ｓ１０。

１２试剂

乙腈（色谱级，Ｍｅｒｃｋ公司），去离子水（色谱级
ＭｉｌｌｉＱ纯化），其他试剂均为分析纯。

１３仪器

ＵｌｔｉＭａｔｅ３０００高效液相色谱仪（ＬＣ２０ＡＴ四元
泵、ＳＩＬ２０Ａ自动进样仪、ＣＴＯ２０Ａ柱温箱、ＳＰＤ
Ｍ２０Ａ紫外检测器）；超声波清洗器 ＳＫ８２００ＨＰ（上
海科导超声仪器有限公司）；ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯ
ＡＧ２８５型电子分析天平 ［ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯ（上
海）有限公司］；硅胶Ｇ［薄层层析用，Ｍｅｃｋ化工技
术（上海）有限公司］。

２　方法与结果

２１薄层色谱研究

２１１药材供试品及对照品溶液的制备　取珠子参
药材粉末１０ｇ，加甲醇１０ｍＬ，超声处理（５３ｋＨＺ，
４００Ｗ）４０ｍｉｎ，放冷，过滤，滤液回收溶剂至干，
残渣加水２０ｍＬ加热使溶解，用水饱和正丁醇振摇
提取３次，每次２０ｍＬ，合并正丁醇液，回收至干，
残渣加甲醇５ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。精密称

取竹节参皂苷Ⅳａ、人参皂苷 Ｒｏ、虎刺葱木皂苷Ⅵ、
竹节参皂苷Ⅳ、竹节参皂苷Ⅰｂ对照品４０ｍｇ，分
别加入甲醇４ｍＬ超声溶解制成１０ｍｇ·ｍＬ－１对照品
溶液。

２１２薄层色谱鉴别　分别吸取供试品溶液、对照
品溶液各２μＬ，点于同一硅胶Ｇ薄层色谱板上，以
正丁醇乙酸乙酯甲醇甲酸水（５∶１０∶１２∶１１∶４５）
上层液为展开剂，预饱和１５ｍｉｎ展开，展距１０ｃｍ，
取出晾干，以１０％硫酸乙醇溶液喷雾显色，１０５℃
加热至斑点清晰，置３６５ｎｍ紫外灯下观察，见图１。

注：１竹节参皂苷Ⅳａ；２竹节参皂苷Ⅳ；３竹节参

皂苷Ⅰｂ；４珠子参药材；５人参皂苷Ｒｏ；６虎刺葱

木皂苷Ⅵ。

图１　珠子参及对照品ＴＬＣ图

分别从不同薄层板、不同展距、不同饱和时间、

不同温度、不同湿度方面验证珠子参药材的薄层鉴

别条件，１）薄层色谱板分别选取青岛海洋硅胶 Ｇ
板、默克硅胶 Ｇ板、鼎康硅胶 Ｇ板；２）不同展距：
８、１０、１２ ｃｍ；３）不 同 预 饱 和 时 间：０、１５、
３０ｍｉｎ；４）不同温度：４、２５、３２℃；５）不同湿度：
１８％、５８％、７２％。以上各条件下的展开效果对比
发现，除不同硅胶色谱板与不同饱和时间对珠子参

中皂苷类成分的分离度有较明显的影响外，其他条

件下影响较小，确定珠子参药材薄层色谱鉴别条件

为：吸取珠子参供试品溶液及各对照品溶液 ２μＬ
（接触点样）点于默克硅胶 Ｇ薄层色谱板上，以正丁

·９５３·
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醇乙酸乙酯甲醇甲酸水（５∶１０∶１２∶１１∶４５）上层
为展开剂（１５ｍＬ），预饱和薄层色谱板１５ｍｉｎ，上行
展开，展距１０ｃｍ，温度２５℃，湿度５８％，取出，
晾干，以１０％硫酸乙醇溶液喷雾显色后，１０５℃加
热至斑点清晰，在３６５ｎｍ紫外灯下检视，１０批不同
批次的珠子参皂苷类成分与混合对照品溶液的薄层

色谱见图２。

图２　不同批次珠子参药材及混合对照品ＴＬＣ图

２２ＨＰＬＣ特征图谱研究

２２１色谱条件　色谱柱：ＷａｔｅｒｓＸＴｅｒｒａＭＳＣ１８
（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈（Ｂ）
０２％磷酸水（Ａ）；梯度洗脱：０～１０ｍｉｎ，２５％ ～
３０％ Ｂ；１０～２０ｍｉｎ，３０％ Ｂ；２０～３０ｍｉｎ，３０％ ～
３３％ Ｂ；３０～４２ｍｉｎ，３３％ Ｂ；４２～４５ｍｉｎ，３３％ ～
２５％ Ｂ；４５～５０ｍｉｎ，２５％ Ｂ；检测波长：２０３ｎｍ；
柱温：２５℃；体积流量：１０ｍＬ·ｍｉｎ－１；进样量：
１０μＬ。
２２２供试品溶液的制备　称取珠子参粉末（过五号
筛）约０１ｇ，置具塞锥形瓶中，精密加入６５％乙醇
２５ｍＬ，密塞，称定质量，超声处理 （５３ｋＨＺ，
４００Ｗ）４０ｍｉｎ，取出，放冷，再称定质量，用６５％
乙醇水溶液补足减失的质量，摇匀，滤过。滤液经

０４５μｍ微孔滤膜滤过，即得。
２２３对照品溶液的制备　精密称取各对照品适
量，分别置于 ２５ｍＬ棕色量瓶中，用适量 ６５％乙
醇水溶液溶解并稀释至刻度，分别制成含竹节参皂

苷Ⅳａ２８００μｇ·ｍＬ－１、人参皂苷ＲＯ２８０５μｇ·ｍＬ
－１、

虎刺葱木皂苷Ⅵ ２８１１μｇ·ｍＬ－１、竹节参皂苷Ⅰｂ
２８０７μｇ·ｍＬ－１、竹节参皂苷Ⅳ ２８０６μｇ·ｍＬ－１的

对照品储备液，经０４５μｍ微孔滤膜滤过即得。
２２４方法学考察
２２４１精密度试验　取同一供试品溶液，连续进
样６次，检测指纹图谱，计算主要色谱峰的相对保
留时间和相对峰面积的 ＲＳＤ，结果表明各色谱峰相
对保留时间的 ＲＳＤ＜０２％，相对峰面积的 ＲＳＤ＜
０５％，表明本仪器的精密度良好。
２２４２重复性试验　取同一供试品６份，按２２２
项下的方法平行制备６份供试品溶液，进样后进行
分析，检测指纹图谱，计算主要色谱峰的相对保留

时间和相对峰面积的 ＲＳＤ，结果表明各色谱峰相对
保留时间的 ＲＳＤ＜０２％，相对峰面积的 ＲＳＤ＜
１０％，表明该分析方法重复性良好。
２２４３稳定性试验　取同一供试品溶液，分别在
０、２、４、８、１２、２４ｈ进样，检测指纹图谱，计算
主要色谱峰的相对保留时间和相对峰面积的 ＲＳＤ，
结果表明各色谱峰的相对保留时间的 ＲＳＤ＜０２％，
相对峰面积的ＲＳＤ＜２０％，表明供试品溶液在２４ｈ
内稳定。

２２５ＨＰＬＣ特征图谱的建立及相似度评价
２２５１共有峰指认　将１０批同一产地不同地块收
集的珠子参药材分别按照２２２项制成供试品溶液，
按２２１项色谱条件进样分析，得到各样品的ＨＰＬＣ
特征图谱。同时精密吸取对照品溶液适量，按２２１
项色谱条件进样１０μＬ，参照５个对照品的色谱行为
及其ＤＡＤ检测紫外光谱图，在样品色谱图上对其峰
进行指认，确认了５个成分，其中１号峰为虎刺葱
木皂苷Ⅵ，２号峰为人参皂苷 Ｒｏ，３号峰为竹节参
皂苷Ⅰｂ，４号峰为竹节参皂苷Ⅳ，５号峰为竹节参
皂苷Ⅳａ，见图３。

注：１虎刺葱木皂苷Ⅵ；２人参皂苷Ｒｏ；３竹节参皂苷Ⅰｂ；

４竹节参皂苷Ⅳ；５竹节参皂苷Ⅳａ。

图３　珠子参ＨＰＬＣ图
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２２５２相似度计算　将所得指纹图谱导入 “中

药色谱指纹图谱相似度评价系统（２００４Ａ）”，计
算各样品指纹图谱（见图 ４）与生成的对照图谱的
相似性系数，结果见表 １。从各批药材的 ＨＰＬＣ

特征图谱与相似性系数都可以看出，不同批次珠

子参药材特征图谱相似度均大于０９５，表明同一
产地不同地块的珠子参药材的化学组成十分

相似。

注：Ｒ对照；Ｓ１～Ｓ１０批次。

图４　不同批次珠子参药材ＨＰＬＣ特征图谱

表１　１０批珠子参药材的相似度结果
批次 Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４ Ｓ５ Ｓ６ Ｓ７ Ｓ８ Ｓ９ Ｓ１０ 对照指纹图谱

Ｓ１ １ ０９９５ １ ０９８２ ０９９９ ０９９７ ０９９８ ０９９９ ０９９７ ０９９９ ０９９９

Ｓ２ ０９９５ １ ０９９６ ０９９４ ０９９７ ０９９１ ０９９７ ０９９７ ０９９６ ０９９４ ０９９８

Ｓ３ １ ０９９６ １ ０９８１ ０９９８ ０９９９ ０９９８ １ ０９９９ ０９９９ ０９９９

Ｓ４ ０９８２ ０９９４ ０９８１ １ ０９８８ ０９７１ ０９８８ ０９８４ ０９８２ ０９７９ ０９８８

Ｓ５ ０９９９ ０９９７ ０９９８ ０９８８ １ ０９９４ ０９９９ ０９９８ ０９９５ ０９９６ ０９９９

Ｓ６ ０９９７ ０９９１ ０９９９ ０９７１ ０９９４ １ ０９９４ ０９９７ ０９９８ ０９９８ ０９９６

Ｓ７ ０９９８ ０９９７ ０９９８ ０９８８ ０９９９ ０９９４ １ ０９９８ ０９９６ ０９９８ ０９９９

Ｓ８ ０９９９ ０９９７ １ ０９８４ ０９９８ ０９９７ ０９９８ １ ０９９９ ０９９９ １

Ｓ９ ０９９７ ０９９６ ０９９９ ０９８２ ０９９５ ０９９８ ０９９６ ０９９９ １ ０９９８ ０９９９

Ｓ１０ ０９９９ ０９９４ ０９９９ ０９７９ ０９９６ ０９９８ ０９９８ ０９９９ ０９９８ １ ０９９８

对照指纹图谱 ０９９９ ０９９８ ０９９９ ０９８８ ０９９９ ０９９６ ０９９９ １ ０９９９ ０９９８ １

３　讨论

３１薄层色谱

该法与 《中华人民共和国药典》２０１５年版一部
珠子参项下的薄层色谱鉴别方法相比较，能更加客

观、准确、全面地反映珠子参药材的质量。先前相

关文献主要通过人参皂苷 Ｒｏ、竹节参皂苷Ⅳａ对珠
子参药材进行鉴别，忽略了其余３个主要皂苷成分，
不能全面地评价珠子参药材的质量，本实验对珠子

参药材的薄层鉴别方法进行了完善，对进一步评价

珠子参药材的质量具有一定指导意义。

３２ＨＰＬＣ特征图谱色谱条件的优化

尝试多种流动相体系，甲醇 －水，乙腈 －水，
乙腈－磷酸水体系，结果表明，乙腈－０２％磷酸水
体系分离的效果较好，分析时采用梯度洗脱，分析

条件如２２１项下所示，峰分离度较好，保留时间
适中。

本实验建立了珠子参药材的ＨＰＬＣ指纹图谱，相
对于已有的图谱分离度更好、指纹性更强，且对５个
共有性指标成分进行了指认，该方法简便、快速，可

用于珠子参药材的质量控制，为实现珠子参药材规范

化种植及质量的均一、稳定奠定了方法基础。
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１０２质量标准

按照 《中华人民共和国药典》天麻项下测定方法

及要求，天麻水分≤１４０％，总灰分≤４５％，浸出
物≥１５０％，天麻素（Ｃ１３Ｈ１８Ｏ７）和对羟基苯甲醇（Ｃ１３
Ｈ１８Ｏ７）的总量（干重）≥０３５％。

农药残留限量标准，总六六六≤００１ｍｇ·ｋｇ－１，
滴滴涕≤００１ｍｇ·ｋｇ－１。

重金属及有害元素限量标准，铬≤１０ｍｇ·ｋｇ－１，
铅≤０８ｍｇ·ｋｇ－１，镉≤０２ｍｇ·ｋｇ－１，总汞≤
００２ｍｇ·ｋｇ－１，总砷≤０３ｍｇ·ｋｇ－１，二氧化硫≤
００５ｇ·ｋｇ－１。

１１　包装、贮藏和运输

１１１包装

将检验合格的产品按不同商品规格分级包装。

包装物应洁净、干燥、无污染，符合国家有关卫生

要求。在包装物上应注明产地、品名、等级、净重、

毛重、生产者、生产日期及批号。

１１２贮藏

加工好的干天麻应有专门的仓库进行储藏，仓

库应清洁卫生具备通风除湿设备，货架与墙壁的距

离不得少于 ３０ｃｍ。离地面距离不得少于３０ｃｍ。水
分超过１２％的天麻不得入库；入库天麻应有专人管
理，定期检查，必要时应定期进行翻晒。

１１２运输

应选择清洁、卫生、无污染、通风干燥、防潮

的运输工具。运输过程应防雨、防潮。严禁与其他

有 毒有害物混存混运。

参考文献

［１］　肖培根．新编中药志：第一卷［Ｍ］．北京：化学工业出版
社，２００１：１７６．

［２］　国家药典委员会．中华人民共和国药典：一部［Ｓ］．北
京：中国医药科技出版社，２０１５：５９．

［３］　周铉，杨兴华，梁汉兴，刘成运．天麻形态学 ［Ｍ］．北京：
科学出版社，１９８７：８．

［４］　刘金美，田治蛟，戴堃，等．昭通乌天麻最佳采收期研
究［Ｊ］．中国现代中药，２０１５，１７（１２）：１１５１１１５４．

［５］　葛进，刘大会，崔秀明，等．昭通产乌天麻的变温干燥工
艺研究［Ｊ］．中草药，２０１５，４６（２４）：３６７５３６８１．

［６］　王丽，刘大会，季鹏章，等．天麻／云南名特药材种植技术
丛书［Ｍ］．昆明：云南科技出版社，２０１３．

［７］　刘大会．构建昭通天麻产业科技支撑体系［Ｊ］．致富天
地，２０１３，０３：１１．

（收稿日期　２０１６０６０１

檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿檿
）

（上接第３６１页）
［４］　赵东东，宋小妹，汤海峰，等．珠子参叶的皂苷成分研

究［Ｊ］．中南药学，２０１３，１１（２）：８５８８．
［５］　施丽娜，詹尔益，张玉珠，等．珠子参挥发油的化学成

分［Ｊ］．昆明医学院学报，１９９２，１３（１）：４６４８．
［６］　池群，郭建文．珠子参的微量元素分析比较［Ｊ］．西北药

学杂志，１９９３，８（２）：６１６４．
［７］　杨芳，杨万林，陈锦玉，等．珠子参地上部分氨基酸测定

及营养评价［Ｊ］．氨基酸和生物资源，２０１３，３５（２）：１４．
［８］　考玉萍，姜炜，宋小妹．珠子参叶总皂苷抗疲劳抗应激作

用的实验研究［Ｊ］．陕西中医，２００８，２９（８）：１０９２１０９４．
［９］　陈涛，陈茂华，胡月琴，等．珠子参多糖抗肝癌作用的实

验研究［Ｊ］．时珍国医国药，２０１０，２１（６）：１３２９１３３１．
［１０］胡卫，陈涛．珠子参抑制小鼠肝癌及诱导细胞凋亡的研

究［Ｊ］．时珍国医国药，２００５，３（１０）：３５．
［１１］李巧云，赵恒，岳松健，等．大叶珠子参总皂甙的镇痛镇静

作用研究［Ｊ］．华西药学杂志，１９９３，８（２）：９０９２．
［１２］刘越，张旋，贾璞，等．珠子参薄层色谱鉴别方法的研

究［Ｊ］．西北药学杂志，２０１０，２５（３）：１８２１８４．
［１３］李渊源，王青，王薇，等．不同采收期珠子参中竹节参皂苷

Ⅳａ含量测定［Ｊ］．陕西中医学院学报，２０１２，３５（３）：
７４７５．

［１４］曹红云，牛延菲，罗宗斌，等．不同炮制方法对珠子参中竹
节参皂苷Ⅳａ含量的影响［Ｊ］．南京中医药大学学报，
２０１０，２６（２）：１４３１４５．

［１５］宋小妹，李伟东，房方，等．珠子参药材质量标准研究［Ｊ］．
南京中医药大学学报，２０１０，２６（２）：１４３１４５．

［１６］云南省药物研究所．云南省药物研究所制药厂金品系列
药品临床推介［Ｊ］．云南中医中药杂志，２００４，２５（５）：５０．

［１７］张志清，曹蕾，宋亮，等．珠子参类药物历史沿革与应用展
望［Ｊ］．云南中医中药杂志，２０１２，３３（３）：６８７１．

［１８］方乍浦，雷江凌，曾宪仪．虎刺楤木根皮化学成分研
究［Ｊ］．植物学报，１９９５，３７（１）：７４８０．

［１９］ＣｈａｎＨＨ，Ｈｗａｎｇ Ｔ Ｌ，Ｓｕｎ Ｈ Ｄ，ｅｔａｌ．Ｂｉｏａｃｔｉｖｅ
ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓｆｒｏｍｔｈｅｒｏｏｔｓｏｆＰａｎａｘｊａｐｏｎｉｃａｓｖａｒ．ｍａｊｏｒａｎｄ
ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆａＬＣＭＳ／ＭＳｍｅｔｈｏｄｆｏｒｄｉｓｔｉｎｇｕｉｓｈｉｎｇ
ｂｅｔｗｅｅｎｎａｔｕｒａｌａｎｄａｒｔｉｆａｃｔｕａｌｃｏｍｐｏｕｎｄｓ［Ｊ］．ＪＮａｔＰｒｏｄ，
２０１１，７４（４）：７９６８０２．

（收稿日期　２０１６０６１６）

·４１４·




