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高效液相色谱法测定心可宁胶囊中４种皂苷含量
赵袁丰 １，龚竹青 １，赵义雄 ２△，吴 杰 ２

（１．贵州省黔东南苗族侗族自治州人民医院，贵州 黔东南 ５５６０００； ２．贵州飞云岭药业股份有限公司，
贵州 黔东南 ５５６０００）

摘要：目的 建立测定心可宁胶囊中三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｅ含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为

ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈 －水（梯度洗脱），流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为３０℃，检测波长为２０３ｎｍ，进样
量为２０μＬ。结果 ４种皂苷成分的质量浓度分别在０．０２０８～０．１０４０ｇ／Ｌ（ｒ＝０．９９９９），０．２０１２～１．００６０ｇ／Ｌ（ｒ＝０．９９９８），０．１８０２～
０．９０１０ｇ／Ｌ（ｒ＝０．９９９９），０．０５０４～０．２５２０ｇ／Ｌ（ｒ＝０．９９９９）范围内与峰面积线性关系良好，平均回收率分别为９９．５７％，１００．４６％，
１００．１２％，１００．６１％，ＲＳＤ分别为１．５２％，１．５１％，１．３３％，１．３７％（ｎ＝９）。结论 该方法简便，结果可靠，可用于测定心可宁胶囊中三七

皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｅ的含量。
关键词：高效液相色谱法；心可宁胶囊；三七皂苷Ｒ１；人参皂苷 Ｒｂ１；人参皂苷Ｒｇ１；人参皂苷Ｒｅ；含量测定
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ａｎｄｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｅｉｎＸｉｎｋｅｎｉｎｇ Ｃａｐｓｕｌｅｓ．ＭｅｔｈｏｄｓＴｈｅｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃｃｏｌｕｍｎｗａｓＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８ｃｏｌｕｍｎ（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），ｔｈｅ
ｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅｗａｓａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ－ｗａｔｅｒ牗ｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎ牘，ｔｈｅｆｌｏｗｒａｔｅｗａｓ１．０ｍＬ／ｍｉｎ，ｔｈｅｃｏｌｕｍｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓ３０℃，ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎ
ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｗａｓ２０３ｎｍ，ａｎｄｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｉｚｅｗａｓ２０μＬ．Ｒｅｓｕｌｔｓ ＮｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｂ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１ ａｎｄｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅ
Ｒｅｓｈｏｗｅｄｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｓｏｆ０．０２０８－０．１０４０ｇ／Ｌ（ｒ＝０．９９９９），０．２０１２－１．００６０ｇ／Ｌ（ｒ＝０．９９９８），０．１８０２－
０．９０１０ｇ／Ｌ（ｒ＝０．９９９９），０．０５０４－０．２５２０ｇ／Ｌ（ｒ＝０．９９９９），ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｓｗｅｒｅ９９．５７％，１００．４６％，１００．１２％ ａｎｄ
１００．６１％，ＲＳＤｓｗｅｒｅ１．５２％，１．５１％，１．３３％ ａｎｄ１．３７％（ｎ＝９）．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｓｉｍｐｌｅａｎｄｒｅｌｉａｂｌｅ，ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄ
ｆｏｒｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｂ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１ ａｎｄｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｅｉｎＸｉｎｋｅｎｉｎｇＣａｐｓｕｌｅｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＨＰＬＣ；ＸｉｎｋｅｎｉｎｇＣａｐｓｕｌｅｓ；ｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１；ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｂ１；ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１；ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｅ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

心可宁胶囊是由丹参、三七、冰片、人参须等８味中
药材组方，收载于卫生部药品标准犤１犦，具有活血化瘀、开

窍止痛功效，临床主要用于治疗冠状动脉粥样硬化性心

脏病（简称冠心病）、心绞痛、胸闷等疾病。原质量标准仅

对方中成分丹参、牛黄和蟾酥进行了定性鉴别。近年来

对心可宁胶囊质量标准报道较多犤２－５犦，含量测定的报道

多集中于丹参的有效成分丹参素、原儿茶醛、丹酚酸 Ｂ
等犤６－１０犦。该药中三七、人参须为贵细药材，均含皂苷成

分，但有关皂苷含量测定方面的研究较少犤１１－１２犦。为有效

地控制心可宁胶囊的质量，本研究中建立了测定心可宁

胶囊中三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｇ１及人
参皂苷Ｒｅ含量的高效液相色谱法，现报道如下。
１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＬＣ－２０３０Ｃ３Ｄ型高效液相色谱仪（包括二极管阵

列检测器、ＬＣ－Ｓｏｌｕｔｉｏｎ色谱工作站）、ＡＵＷ２２０Ｄ型电
子分析天平（日本岛津公司）；ＫＱ２２０Ｂ型超声波清洗器

（昆山市超声仪器有限公司）。

１．２ 试药
对照品三七皂苷Ｒ１（批号为１１０７０４－２０１４２４，纯度

９４．０４％），人参皂苷Ｒｂ１（批号为２０１４４２４，纯度９３．７０％），
人参皂苷Ｒｅ（批号为１１０７５４－２０１３２４，纯度９２．７０％），
人参皂苷 Ｒｇ１（批号为１１０７０３－２０１５３０，纯度９１．７０％），
均购自中国食品药品检定研究院；心可宁胶囊（贵州飞

云岭药业股份有限公司，批号分别为 １６０９０１，１６０９０２，
１６０９０３，１６０９０４，１６０９０５，１６０９０６，规格为每粒０．４ｇ）；甲
醇及乙腈为色谱纯，水为纯化水，其余试剂均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件与系统适用性试验
色谱柱：ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；

流动相：乙腈（Ａ）－水（Ｂ），梯度洗脱（见表 １）；检测
波长：２０３ｎｍ；柱温：３０℃；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：
２０μＬ。在此条件下，三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１、人参皂
苷Ｒｅ及人参皂苷Ｒｂ１的色谱峰与其他杂质成分的分离



３８

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０１９年６月２０日 第２８卷第１２期

Ｖｏｌ．２８牞Ｎｏ．１２牞Ｊｕｎｅ２０牞２０１９
·研究·

ＤｒｕｇＲｅｓｅａｒｃｈ

表１ 流动相梯度洗脱程序

时间（ｍｉｎ）

０～３５
３５～５５
５５～７０
７０～１００

流动相Ａ（％）

１９
１９→２９
２９

２９→４０

流动相 Ｂ（％）

８１
８１→７１
７１

７１→６０

度大于１．５，阴性对照品溶液对混合对照品溶液出峰无
干扰。色谱图见图１。
２．２ 溶液制备

混合对照品溶液：取各对照品适量，经五氧化二磷

减压干燥过夜，取适量，精密称定，用 ７０％甲醇制成每
１ｍＬ含三七皂苷Ｒ１０．１０４ｍｇ、人参皂苷Ｒｂ１１．００６ｍｇ、

５０

２５

０

０ ２５ ５０ ７５ １００
ｔ／ｍｉｎ

ｍＡＵ

Ａ Ｂ Ｃ

２

３

４

１

５０

２５

０

０ ２５ ５０ ７５ １００
ｔ／ｍｉｎ

ｍＡＵ

１ ３

２

４
５０

２５

０

０ ２５ ５０ ７５ １００
ｔ／ｍｉｎ

ｍＡＵ

１．三七皂苷 Ｒ１ ２．人参皂苷 Ｒｇ１ ３．人参皂苷 Ｒｅ ４．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

表２ 回归方程、相关系数及线性范围（ｎ＝５）

待测成分

三七皂苷 Ｒ１
人参皂苷 Ｒｂ１
人参皂苷Ｒｅ
人参皂苷 Ｒｇ１

回归方程

Ｙ＝５．２２９×１０６Ｘ－１．３３８×１０４

Ｙ＝６．２１５×１０６Ｘ－１．４１４×１０４

Ｙ＝５．５４３×１０６Ｘ－３．５４２×１０４

Ｙ＝５．４８４×１０６Ｘ－７．７９０×１０４

ｒ
０．９９９９
０．９９９８
０．９９９９
０．９９９９

线性范围（ｇ／Ｌ）

０．０２０８～０．１０４０
０．２０１２～１．００６０
０．０５０４～０．２５２０
０．１８０２～０．９０１０

人参皂苷 Ｒｇ１０．９０１ｍｇ、人参皂苷 Ｒｅ０．２５２ｍｇ的混合
对照品溶液。

供试品溶液：取样品内容物，研细，精密称定，精密

加入 ７０％甲醇 ５０ｍＬ，称定质量，超声（功率 ２５０Ｗ，频
率３３ｋＨｚ）处理３０ｍｉｎ，放冷，再次称定质量，用７０％甲
醇补足减失的质量，摇匀，取续滤液，即得。

阴性对照品溶液：照现行质量标准中规定的处方工

艺犤１犦，制备不含三七和人参须药材的阴性样品，按供试

品溶液制备方法制备，即得。

２．３ 方法学考察
线性关系考察：分别精密量取混合对照品溶液

１，２，３，４，５ｍＬ，分别置 ５ｍＬ容量瓶中，加 ７０％甲醇稀
释至刻度摇匀，得混合对照品系列溶液。按 ２．１项下色
谱条件进样分析，以待测成分的进样量（Ｘ，ｍｇ）为横坐
标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，得回归方程及
线性范围。结果见表２。

精密度试验：取 ２．２项下混合对照品溶液，按
２．１项下色谱条件连续进样测定 ６次。结果三七皂苷
Ｒ１、人参皂苷Ｒｂ１、人参皂苷Ｒｇ１、三七皂苷Ｒｅ峰面积的
ＲＳＤ分别为 ０．５６％，０．８７％，０．６８％，０．７２％（ｎ＝６），
表明仪器精密度良好。

稳定性试验：室温下取新制备的同一供试品（批号

为 １６０９０１）溶液，分别于 ０，２，４，６，８，１０，２４ｈ时按 ２．１

项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果的 ＲＳＤ均小于
１％（ｎ＝７），表明室温下供试品溶液放置２４ｈ内稳定。

重复性试验：取同一批样品（批号为 １６０９０１），按
２．２项下方法制备供试品溶液，平行制备 ６份，按 ２．１
项下色谱条件进样，测定峰面积。结果三七皂苷 Ｒ１、人
参皂苷 Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｅ峰面积的 ＲＳＤ
分别１．３２％，１．１７％，０．９８％，１．２２％（ｎ＝６），表明方法
重复性良好。

加样回收试验：取同一批已知含量（含三七皂苷 Ｒ１
１．７２ｍｇ／ｇ，人参皂苷 Ｒｂ１６．２４ｍｇ／ｇ，人参皂苷 Ｒｇ１
７．１８ｍｇ／ｇ、人参皂苷 Ｒｅ１．９４ｍｇ／ｇ）的样品 ９份，每份
约０．５ｇ，精密称定，每３份为１组，分别加入一定量低、
中、高浓度的对照品溶液，按 ２．２项下方法制备供试品
溶液，按２．１项下色谱条件进样测定，计算加样回收率。
结果见表３。
２．４ 样品含量测定

分别取６批样品内容物约１ｇ，精密称定，按２．２项
下方法制备供试品溶液，按 ２．１项下色谱条件进样测
定，计算样品含量。结果见表４。
３ 讨论

提取方法选择：曾比较了药典中加热回流提取、超声

提取等方法的提取效果，考察了不同提取时间及不同体

积分数甲醇溶液对样品测定结果的影响。结果表明，选用

７０％甲醇，超声提取（功率２５０Ｗ，频率３３ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，可
充分提取样品中的皂苷成分，简便，且提取率较高。

色谱条件选择：本研究中采用梯度洗脱法分离皂苷

成分，１００ｍｉｎ内完成分离，４种皂苷成分分离效果良
好，符合含量测定要求。本研究中通过二极管阵列检测

器考察所测物质紫外吸收度，结果在 ２０３ｎｍ波长处有
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表３ 加样回收试验结果（ｎ＝９）

·研究·

ＤｒｕｇＲｅｓｅａｒｃｈ

较大吸收，故选择２０３ｎｍ作为检测波长。流动相比较了
乙腈－水牗梯度洗脱牘和乙腈－０．０５％磷酸溶液（２０∶８９，
Ｖ∶Ｖ）系统，结果以乙腈 －水为流动相梯度洗脱时各色
谱峰均实现基线分离，能达到定量要求。

心可宁胶囊在医院临床使用多年，对治疗冠心病、

心绞痛、心肌缺血、血栓症、改善心电图缺血效果极佳，

比同类中药制剂疗效更突出、作用更持久。对此，该制剂

以丹参为君药，以三七、人参须等为佐药，后两者的有效

成分主要为皂苷类成分，如三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１、
人参皂苷 Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｅ等，药理活性明显，其在神
经系统有治疗神经退行性疾病、改善记忆功能、保护脑

组织等作用，用于心血管系统有抗心律失常、抗心肌肥

厚、抗心肌缺血、抗心肌细胞凋亡等作用，在抗肿瘤方面

具有诱导细胞凋亡、抑制肿瘤细胞增殖、调控信号通路、

调节免疫功能等作用。故有必要控制该制剂的质量。本

研究中用高效液相色谱法对心可宁胶囊中三七的有效

成分三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂
苷 Ｒｅ进行含量测定，方法简便，结果可靠，可为进一步
修订心可宁胶囊的质量标准提供试验依据。
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表４ 样品含量测定结果（ｍｇ／粒，ｎ＝６）

批号
Ｘ待测成分

三七皂苷 Ｒ１
人参皂苷 Ｒｂ１
人参皂苷 Ｒｅ

人参皂苷 Ｒｇ１
合计

１６０９０１

０．６８８

２．８７２

０．７７６

２．４９６

６．８３２

１６０９０２

０．６９２

２．７８３

０．７６４

２．５２２

６．７６１

１６０９０３

０．６８２

２．８２６

０．７６２

２．５６８

６．８３８

１６０９０４

０．６９８

２．７９７

０．７５４

２．７２６

６．９７５

１６０９０５

０．７０６

２．８８３

０．７２６

２．７３２

７．０４７

１６０９０６

０．７１２

２．８７６

０．７３６

２．７６５

７．０８９

０．６９６

２．８４０

０．７５３

２．６３５

６．９２４

待测

成分

三七皂苷 Ｒ１

人参皂苷 Ｒｂ１

人参皂苷 Ｒｅ

人参皂苷 Ｒｇ１

取样量

（ｇ）

０．５０３２

０．５０１６

０．４９９６

０．５０１２

０．４９９８

０．５０２４

０．５０６８

０．５０８８

０．４９６６

０．５０３２

０．５０１６

０．４９９６

０．５０１２

０．４９９８

０．５０２４

０．５０６８

０．５０８８

０．４９６６

０．５０３２

０．５０１６

０．４９９６

０．５０１２

０．４９９８

０．５０２４

０．５０６８

０．５０８８

０．４９６６

０．５０３２

０．５０１６

０．４９９６

０．５０１２

０．４９９８

０．５０２４

０．５０６８

０．５０８８

０．４９６６

样品含量

（ｍｇ）

０．８６５５

０．８６２８

０．８５９３

０．８６２１

０．８５９７

０．８６４１

０．８７１７

０．８７５１

０．８５４２

３．１４００

３．１３００

３．１１８０

３．１２７０

３．１１９０

３．１３５０

３．１６２０

３．１７５０

３．０９９０

０．９７６２

０．９７３１

０．９６９２

０．９７２３

０．９６９６

０．９７４７

０．９８３２

０．９８７１

０．９６３４

３．６１３０

３．６０１０

３．５８７０

３．５９９０

３．５８９０

３．６０７０

３．６３９０

３．６５３０

３．５６６０

加入量

（ｍｇ）

０．４１２

０．４１２

０．４１２

０．８２４

０．８２４

０．８２４

１．０８６

１．０８６

１．０８６

１．５１５

１．５１５

１．５１５

３．０３０

３．０３０

３．０３０

４．５４５

４．５４５

４．５４５

０．５０４

０．５０４

０．５０４

１．００８

１．００８

１．００８

１．５１２

１．５１２

１．５１２

１．８２１

１．８２１

１．８２１

３．６４２

３．６４２

３．６４２

５．４６３

５．４６３

５．４６３

测得量

（ｍｇ）

１．２６７

１．２６８

１．２７２

１．７０９

１．６７５

１．６８１

１．９６２

１．９５１

１．９３８

４．６３２

４．６４２

４．６５９

６．１６８

６．２１９

６．２２１

７．７１８

７．６２８

７．７０７

１．４７３

１．４８６

１．４７１

１．９７２

１．９７３

１．９９６

２．５１７

２．５３２

２．５０４

５．４３１

５．４４６

５．３８６

７．２７９

７．２０１

７．２２６

９．００６

９．１８５

９．１４１

回收率

（％）

９７．４５

９８．３５

１００．１７

１０２．７８

９８．９４

９９．１４

１００．４０

９９．０７

９９．８０

９８．４８

９９．８０

１０１．７２

１００．３６

１０２．３１

１０１．８５

１００．２４

９７．９８

１０１．３９

９８．５７

１０１．７７

９９．５６

９９．１８

９９．５４

１０１．３２

１０１．４４

１０２．１８

１０１．８９

９９．８４

１０１．３２

９８．７９

１０１．０４

９９．１８

９９．３７

９８．２４

１０１．２６

１０２．０５

Ｘ
（％）

９９．５７

１００．４６

１００．６１

１００．１２

ＲＳＤ
（％）

１．５２

１．５１

１．３７

１．３３


