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薏苡仁油融合指纹图谱研究 
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摘  要：目的  建立薏苡仁油的融合指纹图谱。方法  薏苡仁油经气相色谱-质谱联用（GC-MS）和高效液相色谱-蒸发光散

射（HPLC-ELSD）检测，2 种分析方法所得数据进行峰面积标准化处理，运用中药色谱指纹图谱相似度评价软件进行指纹

图谱融合。结果  薏苡仁融合指纹谱获得 21 个共有峰，GC-MS 技术鉴定出 13 种脂肪酸酯类成分；HPLC-ELSD 法检测部

分得到 8 个共有峰。结论  融合指纹图谱的整体性好，信息量大，结合质谱技术部分消除了单一测定方法指纹图谱的模糊性，

为中药质量控制研究提供了一定的参考。 
关键词：薏苡仁油；融合指纹图谱；气相色谱-质谱联用；高效液相色谱-蒸发光散射检测器；脂肪酸酯 
中图分类号：R286.02      文献标志码：A      文章编号：0253 - 2670(2014)12 - 1698 - 04 
DOI: 10.7501/j.issn.0253-2670.2014.12.008 

Research on fusion-fingerprint of Coicis Semen oil 
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Abstract: Objective  To establish the fusion-fingerprint of Coicis Semen oil. Methods  The Coicis Semen oil was analyzed by 
GC-MS and HPLC-ELSD, and the fusion-fingerprint was originated from the Computer Aided Similarity Evaluation software based on 
the normalized data acquired by the above two methods. Results  Twenty-one common peaks existed in the fusion-fingerprint of 
which there were 13 kinds of aliphatic esters detected by GC-MS and 8 kinds of triglyceride ingredients detected by HPLC-ELSD. 
Conclusion  The fusion-fingerprint established on GC-MS combined with HPLC-ELSD could provide integrity and more information 
for the quality control of Chinese materia medica. 
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薏苡仁性微寒、味甘淡，具有利水消肿、健脾

祛湿、清热排脓功效，为禾本科植物薏苡 Coix 
lachryma-jobi L. var. mayuen (Roman.) Stapf 的干燥

成熟种仁[1]。近年研究发现薏苡仁油主要的活性成

分甘油三酯类具有很强的抗肿瘤作用，其中以油酸

和亚油酸的量居高[2]，还含有抗癌活性很强的奇数

碳链脂肪酸[3]。国内对薏苡仁的开发利用极为重视，

目前对薏苡仁油 GC 和 HPLC 指纹图谱研究的文献

较少。本实验采用气相色谱-质谱联用（GC-MS）
和高效液相色谱-蒸发光散射（HPLC-ELSD）测定

方法，建立薏苡仁油融合指纹图谱，从而对薏苡仁

油物质基础信息有更清晰完整的认识，为建立薏苡

仁油的质量控制方法提供依据，从方法学上为中药

质量控制研究提供参考。 
1  仪器与材料 

Agilent 1200 型高效液相色谱仪、6980N—5975 
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B 型气相色谱-质谱联用仪，美国 Agilent 公司；

Alltech ELSD 2000 型蒸发光散射检测器，美国奥泰

公司；AG—40 型无油空气压缩机，山东省化工研

究所；Mettler AE240 电子天平，瑞士梅特勒公司；

KQ—250E 型超声波清洗器，昆山市超声仪器有限

公司；HC—100 型高速多功能粉碎机，浙江金山机

械制造公司。 
薏苡仁药材购自不同产地：广西，批号

20130205（S1）、20130819（S2）；贵州，批号 20130201
（S3）、20130901（S4）；山东，批号 20130101（S5）、
20130805（S6）；经山东中医药大学周凤琴教授鉴

定，为禾本科薏苡属植物薏苡 Coix lachryma-jobi L. 
var. mayuen (Roman.) Stapf 的干燥成熟种仁。甘油三

油酸酯对照品（批号 111692-201303）购自中国食

品药品检定研究院。乙腈、二氯甲烷均为色谱纯，

丙酮、甲醇、浓硫酸、醋酸乙酯均为分析纯，天津

市科密欧化学试剂有限公司。 
2  方法 
2.1  样品的制备 
2.1.1  薏苡仁油的制备  薏苡仁药材 50 g 粉碎过

60 目筛，精密称定，丙酮回流提取 2 h，重复提取 3
次，滤过，合并浓缩得薏苡仁油。 
2.1.2  GC-MS 供试样品的制备  取薏苡仁油适量，

按 10 mL/g 加入浓硫酸-甲醇（2∶98）混合液，70 ℃
回流 1 h，冷却，10 mL 醋酸乙酯萃取，萃取液无水

Na2SO4 干燥，以 0.45 μm 微孔滤膜滤过，作为

GC-MS 供试品溶液。 
2.1.3  HPLC-ELSD 供试样品的制备  精密称取 20 
mg 薏苡仁油，以乙腈-二氯甲烷（65∶35）定容，

0.45 μm 微孔滤膜滤过，作为 HPLC-ELSD 供试品

溶液[1]。 
2.1.4  对照品溶液的制备  取甘油三油酸酯对照品

适量，精密称定，加流动相制成含甘油三油酸酯 0.14 
mg/mL 的溶液，0.45 μm 微孔滤膜滤过，作为对照

品溶液[4]。 
2.2  GC-MS 分析条件 

色谱柱为 HP-5 MS（30 m×250 μm，0.25 μm），

美国 Agilent 公司；载气为氦气，体积流量为 1.0 
mL/min；前进样口温度 250 ℃，接口温度 280 ℃；

初始温度 180 ℃，保持 20 min，平衡时间为 1 min，
以 5 ℃/min 程序升温至 230 ℃保持 5 min；进样量

0.2 μL；分流比 10∶1。质谱条件：标准谱图调谐；

电离方式 EI，电子能量 70 eV；离子源温度：230 ℃；

四级杆温度：150 ℃；数据采集扫描模式：全扫描；

质量范围 m/z：50～550。 
2.3  HPLC-ELSD 分析条件 

色谱柱为 Eclipse XDB-C18（150 mm×4.6 mm，

5 μm），美国 Agilent 公司；流动相为乙腈-二氯甲烷

（65∶35）；柱温 25 ℃；体积流量 1 mL/min；进样

量 30 μL。蒸发光散射检测器参数：漂移管温度为

70 ℃；载气体积流量为 2 L/min[1]。 
2.4  指纹图谱数据融合方法 

按照“2.2”、“2.3”项下条件分别测定不同薏苡

仁油样品，对所得色谱数据经峰面积归一化处理，

导出为 txt 文档。样品的 GC 部分和 HPLC 部分的

数据经 Microsoft Office Excel 2003 软件融合，融合

数据导入国家药典委员会“中药色谱指纹图谱相似

度评价系统”，得到薏苡仁油融合指纹图谱。 
2.5  方法学考察[4-5] 
2.5.1  精密度试验  取贵州产地同一批次药材，参

照“2.1”～“2.4”项下方法制备样品、分析、融合，

平行 6 次，所得融合指纹图谱各共有峰的相对保留

时间RSD均低于 1.0%，相对峰面积RSD低于 5.0%，

说明方法的精密度良好。 
2.5.2  重复性试验  精密称取贵州产地同一批次薏

苡仁生药 6 份，参照“2.1”～“2.4”项下方法制备

样品、分析、融合，计算各共有峰的相对保留时间

RSD均低于 1.0%，相对峰面积 RSD基本低于 5.0%，

说明方法重复性良好。 
2.5.3  稳定性试验  取贵州产地同一批次药材，分

别制备样品，按照“2.2”、“2.3”项下方法分别于 0、
2、4、8、12、24 h 进样，所得数据按“2.4”项下

方法进行融合处理，计算各共有峰相对保留时间的

RSD 均低于 3.0%，相对峰面积 RSD 均低于 5%，

表明该方法处理的供试品溶液在 24 h 内基本稳定。 
3  结果与分析 
3.1  薏苡仁油脂肪酸类成分分析 

按照“2.1.2”项下条件制备供试液，按照“2.2”
项下的条件进行 GC-MS 分析，所得薏苡仁油甲酯

化 GC-MS 总离子流图见图 1。图 1 中 13 个共有峰

代表的脂肪酸类成分经 NIST2008 数据库检索并结

合质谱鉴定，主要化合物包括：棕榈酸甲酯、(Z, Z)-9, 
12-亚油酸甲酯、8-十八烯酸甲酯、硬脂酸乙酯、十

八烯酸乙酯、顺-11-二十烯酸甲酯，见表 1。 
3.2  薏苡仁油中甘油三酯类成分分析 

融合指纹图谱的 HPLC-ELSD 分析薏苡仁油的
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甘油三酯类组分检测到 8 个峰，样品与对照品三油

酸甘油酯色谱图见图 2。在相同色谱条件下，以对

照品（S）为标定，参照国家药典委员会公布的康 
 

 
 
 

图 1  薏苡仁油甲酯化 GC-MS 总离子流图 
Fig. 1  GC-MS total ions chromatogram of  

methylesterification of Coicis Semen oil 

莱特注射液质量标准、注射用薏苡仁油质量标准[6]

及文献报道[7-8]色谱峰出峰顺序，得到一致的薏苡仁

油 HPLC-ELSD 色谱图，推断其中 1～8 号色谱峰依

次为三亚油酸甘油酯、二亚油酸油酸甘油酯、棕榈

酸二亚油酸甘油酯、二油酸亚油酸甘油酯、棕榈酸

亚油酸油酸甘油酯、二棕榈酸亚油酸甘油酯、三油

酸甘油酯、棕榈酸二油酸甘油酯。 
3.3  薏苡仁油融合指纹图谱的建立 

按照“2.4”项下方法数据归一化后，按照前半

部分是 GC 指纹图谱的数据，后半部分为 HPLC 指

纹图谱的数据，经基线校正，得到不同产地薏苡仁

油融合指纹图谱，融合图谱中 tR 0～35 min 为

GC-MS 检测图谱，tR 35 min 以后为 HPLC-ELSD 检

测图谱，结果见图 3，合并“3.1”与“3.2”项下分

析所得化合物结果，共指认 21 个共有峰的结构，结

果见表 1。 
 

表 1  薏苡仁油融合指纹图谱的共有峰鉴定 
Table 1  Identification of common peaks of fusion-fingerprint of Coicis Semen oil 

峰号 化合物名称 分子式 MW tR / min 峰号 化合物名称 分子式 MW tR / min

 1 棕榈酸甲酯 C17H34O2 270 10.73 12 二十烷酸甲酯 C21H42O2 326 29.28 

 2 棕榈酸 C16H32O2 256 12.00 13 19-甲基-二十烷酸甲酯 C22H44O2 340 30.99 

 3 棕榈酸乙酯 C18H36O2 284 13.68 14 三亚油酸甘油酯 C57H98O6 878 47.99 

 4 (Z, Z)-9, 12-亚油酸甲酯 C19H34O2 294 19.80 15 二亚油酸油酸甘油酯 C57H100O6 880 52.02 

 5 (E)-9-十八烯酸甲酯 C19H36O2 296 20.33 16 棕榈酸二亚油酸甘油酯 C55H98O6 854 54.13 

 6 8-十八烯酸甲酯 C19H36O2 296 20.73 17 亚油酸二油酸甘油酯 C57H102O6 882 58.21 

 7 硬脂酸甲酯 C19H38O2 298 21.94 18 棕榈酸亚油酸油酸甘油酯 C55H100O6 856 60.87 

 8 9, 12-亚油酸乙酯 C20H36O2 308 23.64 19 二棕榈酸亚油酸甘油酯 C53H98O6 830 62.79 

 9 十八烯酸乙酯 C20H38O2 310 23.93 20 三油酸甘油酯 C57H104O6 884 67.56 

10 硬脂酸乙酯 C20H40O2 312 25.07 21 棕榈酸二油酸甘油酯 C55H102O6 858 71.09 

11 顺-11-二十烯酸甲酯 C21H40O2 324 25.51      
 

   
 
 
 

图 2  薏苡仁油样品 (A) 和甘油三油酸酯对照品 (B) 的 HPLC-ELSD 色谱图  
Fig. 2  HPLC-ELSD chromatograms of Coicis Semen oil sample (A) and triglyceride reference substance (B)  
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图 3  薏苡仁油融合指纹图谱 (A) 及其共有模式图 (B) 
Fig. 3  Fusion-fingerprint (A) and common pattern in fusion-fingerprint (B) of Coicis Semen oil  

 
4  讨论 

由于中药药材成分复杂，现行的各种单一测定

方法给出信息少，单一色谱技术进行所有药材的指

纹图谱分析，整体性较差，模糊性较强[9-10]。本实

验建立的 GC-MS 与 HPLC-ELSD 采集数据联合表

达的融合指纹图谱方法，将气相色谱指纹图谱与高

效液相色谱指纹图谱的数据信号进行简单串联和集

成，即GC-MS指纹图谱的0～35 min和HPLC-ELSD
指纹图谱 35 min 以后的色谱图进行融合，使 2 种检

测手段下的指纹图谱合而为一，简单易行，所得图

谱直观清楚，包含丰富的化学成分信息，特征地表

达中药组分的物质基础。 
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