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高效液相色谱法同时测定肿痛安胶囊中３种皂苷类成分含量
姜 燕，戴丽娜

（江苏省连云港市食品药品检验检测中心，江苏 连云港 ２２２００６）
摘要：目的 建立测定肿痛安胶囊中三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｂ１含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为 ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅ

ＸＤＢ－Ｃ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈－水牗梯度洗脱牘，流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为３０℃，检测波长２０３ｎｍ，进样量为

１０μＬ。结果 三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｂ１质量浓度线性范围分别为 １５．２５～４８７．８０μｇ／ｍＬ，１１．５７～３７０．３０μｇ／ｍＬ，

１１．４４～３６６．２０μｇ／ｍＬ，ｒ＞０．９９９４牗ｎ＝５牘，精密度、重复性和稳定性试验结果的 ＲＳＤ均小于３％，加样回收率为９９．２８％ ～１００．２２％，

ＲＳＤ为０．９８％～１．４９％牗ｎ＝６牘。结论 该方法简便、快速、准确、可靠，专属性较强，可用于肿痛安胶囊的质量控制。

关键词：高效液相色谱法；肿痛安胶囊；三七皂苷Ｒ１；人参皂苷 Ｒｇ１；人参皂苷 Ｒｂ１；含量测定
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ＲＳＤｓｗｅｒｅｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｏｆ０．９８％ －１．９４％（ｎ＝６）．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｓｉｍｐｌｅ，ｒａｐｉｄ，ａｃｃｕｒａｔｅａｎｄｒｅｌｉａｂｌｅ，ａｎｄｈａｓｓｔｒｏｎｇ

ｓｐｅｃｉｆｉｃｉｔｙ．ＩｔｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌｏｆＺｈｏｎｇｔｏｎｇ′ａｎＣａｐｓｕｌｅｓ．

Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＨＰＬＣ；Ｚｈｏｎｇｔｏｎｇ′ａｎＣａｐｓｕｌｅｓ；ｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１；ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１；ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｂ１；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

表１ 流动相梯度洗脱程序（％）

ｔ牗ｍｉｎ牘

１２．００
４０．００
９０．００

Ａ
８１．０
７８．５
６６．０

Ｂ
１９．０
２１．５
３４．０

ｔ牗ｍｉｎ牘

９０．５０
１０５．００

Ａ
８１．０
８１．０

Ｂ
１９．０
１９．０

肿痛安胶囊由三七、天麻、僵蚕、白附子（制）、防风、

羌活、天南星（制）、白芷 ８味中药组方，有祛风化痰、行
瘀散结、消肿定痛功效，临床用于治疗风痰瘀阻引起的

牙痛、咽喉肿痛、口腔溃疡、痹病（症见关节肿胀疼痛、筋

脉拘挛、屈伸不利），以及破伤风的辅助治疗。现行质量

标准仅有对三七中人参皂苷Ｒｇ１的含量测定，而无其他
有效成分的定量分析犤１犦。中药复方制剂成分复杂，成分

间相互干扰明显。为进一步控制肿痛安胶囊的质量，

本研究中采用高效液相色谱牗ＨＰＬＣ牘法同时测定制剂
中三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｂ１的含量。
现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公

司）；ＢＰ２１１Ｄ型十万分之一电子天平（德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ
公司）；超纯水仪（美国 Ｍｉｌｌｉ－Ｑ公司）；ＫＱ－５００ＴＤＢ
型高频数控超声波清洗器牗上海星尧科学仪器有限
公司牘。

１．２ 试药
三七皂苷Ｒ１对照品、人参皂苷 Ｒｇ１对照品、人参皂

苷 Ｒｂ１对照品牗中国食品药品检定研究院，批号分别为
１１０７４５－２０１８２０，１１０７０３－２０１８３２，１１０７０４－２０１７２６，
纯度分别为 ９３．１％，９２．４％，９１．１％牘；肿痛安胶囊（河
北奥星集团药业有限公司，批号分别为 １６１０４４，
１６１１０３，１６１１２１）；甲醇、乙腈为色谱纯，其余试剂均为分
析纯，水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件
色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＸＤＢ－Ｃ１８柱（１５０ｍｍ×

４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相：以乙腈为流动相 Ａ，水为流动
相 Ｂ，按表 １程序梯度洗脱；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱
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表２ 回归方程和线性范围牗ｎ＝５牘

１．三七皂苷Ｒ１ ２．人参皂苷 Ｒｇ１ ３．人参皂苷Ｒｂ１
Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液

图１ 高效液相色谱图

Ａ Ｂ Ｃ

ｔ／ｍｉｎ ｔ／ｍｉｎ
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０ ８０

ｔ／ｍｉｎ
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０ ８００ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０ ８０

２

１

３０

２５

２０

１５

１０

５

０

１

３０

２５

２０

１５

１０

５

０

３０

２５

２０

１５

１０

５

０

待测成分

三七皂苷Ｒ１
人参皂苷Ｒｇ１
人参皂苷Ｒｂ１

回归方程

Ｙ＝２．１６５５Ｘ＋２．５１２２
Ｙ＝４．６１１５Ｘ＋０．３０９５
Ｙ＝２．３８３Ｘ－６．４８６６

ｒ
０．９９９７
０．９９９９
０．９９９５

线性范围（μｇ／ｍＬ）

１５．２５～４８７．８０
１１．５７～３７０．３０
１１．４４～３６６．２０

温：３０℃；检测波长：２０３ｎｍ；进样量：１０μＬ犤２－５犦。
２．２ 溶液制备

取三七皂苷 Ｒ１对照品 ２６．２０ｍｇ，人参皂苷 Ｒｇ１对
照品２０．０４ｍｇ，人参皂苷Ｒｂ１对照品２０．１０ｍｇ，精密称
定，置同一１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并定容，制成混
合对照品溶液，备用。取本品９ｇ，精密称定，置具塞锥形
瓶中，精密加入甲醇２５ｍＬ，称定质量，超声（功率２５０Ｗ，
频率 ５０ｋＨｚ）处理４０ｍｉｎ，放冷，再次称定质量，用甲醇
补足减失的质量，摇匀，滤过，滤液经 ０．４５μｍ微孔滤
膜滤过，取续滤液，作为供试品溶液。按肿痛安胶囊的处

方比例和生产工艺制备缺三七药材的阴性样品，按供试品

溶液制备方法制成阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察
系统适用性试验：分别精密量取混合对照品溶液与

供试品溶液各 １０μＬ，注入高效液相色谱仪，按拟订色
谱条件进样测定牗见图１牘，结果３种成分与相邻色谱峰
的分离度均不低于１．５。

专属性试验：取混合对照品溶液和阴性对照品溶液

各适量，按拟订色谱条件进样测定，记录色谱图（见图１）。
结果表明，阴性对照无干扰。

线性关系考察：分别精密移取混合对照品适量，用

甲醇稀释，配制成三七皂苷Ｒ１质量浓度分别为４８７．８０，
２４３．９０，１２２．００，６０．９８，１５．２５μｇ／ｍＬ，人参皂苷 Ｒｇ１质
量浓度为３７０．３０，１８５．２０，９２．５８，４６．２９，１１．５７μｇ／ｍＬ，
人参皂苷 Ｒｂ１质量浓度为分别 ３６６．２０，１８３．１０，９１．５６，
４５．７８，１１．４４μｇ／ｍＬ的系列混合对照品溶液；进样测定，
以峰面积比值（Ｙ）为纵坐标、待测成分质量浓度（Ｘ）为
横坐标进行线性回归，回归方程及线性范围见表２。

精密度试验：精密量取混合对照品溶液适量，制成

三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｂ１质量浓度分
别为９７．５９，７４．０７，２１９．７３μｇ／ｍＬ的混合对照品溶液，
精密吸取１０μＬ注入液相色谱仪，连续进样６次，测定。
结果三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１、人参皂苷Ｒｂ１峰面积积
分值的 ＲＳＤ分别为０．９２％，０．８８％，０．８６％（ｎ＝６），表
明仪器精密度良好。

稳定性试验：室温下取供试品（批号为 １６１０４４）溶
液，２４ｈ内每隔２ｈ进样考察。结果三七皂苷Ｒ１、人参皂
苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｂ１峰面积积分值的 ＲＳＤ分别为
１．８８％，２．１６％，１．９２％（ｎ＝１３），表明室温下供试品溶
液放置２４ｈ内稳定。

重复性试验：取样品（批号为１６１０４４）６份，依法制备
供试品溶液，进样测定。结果三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１、人
参皂苷Ｒｂ１平均含量分别为２７６．９，５３０．６，６１７．４μｇ／ｇ，
ＲＳＤ分别为 １．７６％，１．９６％，２．０８％（ｎ＝６），表明本方
法重复性好。

加样回收试验：取样品（批号为 １６１０４４）约 ４．５ｇ，
精密称定，共 ６份，分别精密加入各对照品溶液适量，
依法制备供试品溶液，进样测定，计算回收率。结果

见表 ３。
２．４ 样品含量测定

取３批样品，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条
件进样，测定含量。结果见表４。
３ 讨论

３．１ 检测波长选择
三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１和人参皂苷Ｒｂ１均为皂

苷类，理化性

质相似，也有

相似的色谱行

为。２０１５年版
《中国药典（一

部）》三七中这

本栏目由

协 办

重庆赢英康医疗器械有限公司

·研究·

ＤｒｕｇＲｅｓｅａｒｃｈ
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批号１６１０４４ 批号１６１１０３ 批号１６１１２１

三七皂苷 Ｒ１
人参皂苷 Ｒｇ１
人参皂苷 Ｒｂ１

含量（μｇ／ｇ）

２７６．９
５３０．６
６１７．４

ＲＳＤ（％）

０．８
０．８
１．１

含量（μｇ／ｇ）

２７７．２
５３０．２
６１７．０

ＲＳＤ（％）

０．９
０．６
０．８

含量（μｇ／ｇ）

２７６．６
５３０．９
６１８．１

ＲＳＤ（％）

０．８
０．７
１．０

样品含量（μｇ） 加入量（μｇ） 测得量（μｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

注：Ａ为三七皂苷Ｒ１，Ｂ为人参皂苷 Ｒｇ１，Ｃ为人参皂苷 Ｒｂ１。

Ａ
１２６３
１２４７
１２５５
１２５１
１２５４
１２６１

Ｂ
２４２１
２３８９
２４０４
２３９７
２４０２
２４１６

Ｃ
２８１６
２７７８
２７９６
２７８８
２７９５
２８１０

Ａ
１２２０
１２２０
１２２０
１２２０
１２２０
１２２０

Ｂ
２４０７
２４０７
２４０７
２４０７
２４０７
２４０７

Ｃ
２７４７
２７４７
２７４７
２７４７
２７４７
２７４７

Ａ
２４６６
２４４３
２４７１
２４７６
２４５８
２４８４

Ｂ
４８００
４８０６
４７９９
４８２１
４８０３
４８７３

Ｃ
５５０７
５５３８
５４８６
５６２０
５５１７
５５４１

Ａ
９８．６１
９８．０３
９９．６７
１００．４１
９８．６９
１００．２５

Ｂ
９８．８４
１００．４２
９９．５０
１００．７１
９９．７５
１０２．０８

Ｃ
９７．９６
１００．４７
９７．９３
１０３．０９
９９．０９
９９．４２

Ａ

９９．２８

Ｂ

１００．２２

Ｃ

９９．６６

Ａ

０．９８

Ｂ

１．１３

Ｃ

１．９４

表４ 样品含量测定结果（ｎ＝６）

成分

表３ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

·研究·

ＤｒｕｇＲｅｓｅａｒｃｈ

３种成分的检测波长均为２０３ｎｍ犤２，６－１０犦。本试验中，在
２００～４００ｎｍ波长范围内对 ３种对照品进行扫描，结果
３种对照品均有较好吸收，故最终确定检测波长为２０３ｎｍ。
３．２ 流动相选择

本试验中对甲醇－水、甲醇－０．２％磷酸溶液、乙腈－水、
乙腈－０．２％磷酸溶液 ４种流动相系统犤１１－１５犦进行了考

察，结果显示，人参皂苷Ｒｂ１色谱峰保留时间较长，为缩
短检测时间，故采用梯度洗脱。比较发现，以乙腈－水为
流动相进行梯度洗脱时，各色谱峰分离度达到要求，基线

平稳，各成分分离较好且峰形明显，故被选择。

３．３ 提取溶剂和提取方法选择
分别以甲醇、５０％甲醇作为提取溶剂，采用超声

（１５，４０，６０ｍｉｎ）、加热回流（１５，４０，６０ｍｉｎ）提取，结果显
示，以甲醇作为提取溶剂、超声４０ｍｉｎ的提取方法最简
便，提取完全，且待测成分峰峰形较好。

综上所述，采用本研究中建立的ＨＰＬＣ法可同时测
定肿痛安胶囊中３种皂苷成分的含量，该方法简便快速，
重复性好，专属性强，可用于肿痛安胶囊的质量控制。
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