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超高效液相色谱法同时测定生脉颗粒中３种皂苷类成分含量
蒋燕霞，林榜建，原欢欢，冉亚东，禹奇男△

（太极集团重庆涪陵制药厂有限公司，重庆 涪陵 ４０８０００）
摘要：目的 建立同时测定生脉颗粒中人参皂苷 Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１含量的超高效液相色谱法。方法 色谱柱为 ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘＳＢ－Ｃ１８柱
（１００ｍｍ×２．１ｍｍ，１．８μｍ），流动相为乙腈 －水（梯度洗脱），流速为０．３５ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为２０３ｎｍ，柱温为２５℃，进样量为１μＬ。
结果 人参皂苷 Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１质量浓度分别在 １９．９９～１９９．８８μｇ／ｍＬ、１４．１５～１４１．５２μｇ／ｍＬ、２６．４２～２６４．２０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积
线性关系良好；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ均不大于２．１％；平均加样回收率分别为 ９９．８５％，９７．１６％，９６．０１％，ＲＳＤ分别为
４．９３％，２．４２％，２．０７％（ｎ＝６）。结论 该方法简便可靠、重复性好，可用于同时测定生脉颗粒中人参皂苷 Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１的含量。
关键词：生脉颗粒；人参皂苷Ｒｅ；人参皂苷 Ｒｇ１；人参皂苷 Ｒｂ１；超高效液相色谱法；含量测定
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ｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｓｏｆ１９．９９－１９９．８８μｇ／ｍＬ，１４．１５－１４１．５２μｇ／ｍＬａｎｄ２６．４２－２６４．２０μｇ／ｍＬ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．ＴｈｅＲＳＤｓｏｆｔｈｅｐｒｅｃｉ
ｓｉｏｎ，ｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｓｗｅｒｅｎｏｔｍｏｒｅｔｈａｎ２．１％．Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｗｅｒｅ９９．８５％，９７．１６％ ａｎｄ９６．０１％，ＲＳＤｓ
ｗｅｒｅ４．９３％，２．４２％ ａｎｄ２．０７％（ｎ＝６），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｓｉｍｐｌｅ，ｒｅｌｉａｂｌｅａｎｄｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅ，ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄ
ｆｏｒｔｈｅｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１，ＲｅａｎｄＲｂ１ ｉｎＳｈｅｎｇｍａｉＧｒａｎｕｌｅｓ．
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生脉颗粒为生脉饮改剂型的中药品种，由红参、麦

冬、五味子３味药材组方，有生脉、养阴生津功效，能改
善冠状动脉循环，降低心肌耗氧量，用于治疗气阴两亏、

心悸气短、脉微自汗等症。目前，生脉饮的质量标准只对

五味子醇甲进行含量测定，而无此方君药红参活性成分

的含量测定项 犤１－２犦。本试验中采用超高效液相色谱

（ＵＰＬＣ）法测定生脉颗粒中 ３种人参皂苷成分含量，为
该制剂的质量评价提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
１２００ＩｎｆｉｎｉｔｙＳｅｒｉｅｓ型超高效液相色谱仪（美国Ａｇｉ

ｌｅｎｔ公司）；ＫＱ－５００ＤＥ型数控超声波清洗仪（昆山市
超声仪器有限公司）；ＡＥ２４００型电子分析天平（梅特勒－
托利多仪器＜上海＞有限公司）。
１．２ 试药

生脉颗粒（太极集团重庆涪陵制药厂有限公司，批

号分别为 １７０９０００２，１７０９０００３，１７０９０００４，１８１１０００１，
１８１２０００２，１８１２０００３）；人参皂苷 Ｒｇ１对照品（批号为
１１０７０３－２０１８３２，含量 ９２．４％），人参皂苷 Ｒｅ对照品

（批号为 １１０７５４－２０１８２７，含量９３．４％），人参皂苷 Ｒｂ１
对照品（批号为１１０７０４－２０１７２６，含量９２．７％），均购自
中国食品药品检定研究院；乙腈为色谱纯，其余试剂均

为分析纯，水为双蒸水。

２ 方法与结果犤３－１５犦

２．１ 色谱条件
色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＺｏｒｂａｘＳＢ－Ｃ１８柱（１００ｍｍ×２．１ｍｍ，

１．８μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－水（Ｂ），梯度洗脱（０～１４ｍｉｎ
时１９％Ａ，１４～１７ｍｉｎ时１９％Ａ→２８％Ａ，１７～３７ｍｉｎ时
２８％Ａ，３７～４０ｍｉｎ时 ２８％Ａ→４０％Ａ，４０～４２ｍｉｎ时
４０％Ａ→１００％Ａ）；流速：０．３５ｍＬ／ｍｉｎ；检验波长：２０３ｎｍ；
柱温：２５℃；进样量：１μＬ。
２．２ 溶液制备

混合对照品溶液：取干燥至恒重的３种人参皂苷对
照品各适量，精密称定，置同一容量瓶中，用甲醇溶解并

定容，制成人参皂苷 Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１质量浓度分别为
１９９．８８，１４１．５２，２６４．２０μｇ／ｍＬ的混合对照品溶液。

供试品溶液：取样品适量，研细，取 ５ｇ，精密称定，
置具塞锥形瓶中，加甲醇１００ｍＬ，超声（功率２５０Ｗ，频

·研究·
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待测成分

人参皂苷 Ｒｇ１

人参皂苷 Ｒｅ

人参皂苷 Ｒｂ１

样品含量（ｍｇ）

０．５５０
０．５４９
０．５４９
０．５５０
０．５４９
０．５４９
０．３９９
０．３９９
０．３９９
０．４００
０．３９９
０．３９９
０．７７８
０．７７７
０．７７７
０．７７８
０．７７８
０．７７７

加入量（ｍｇ）

０．５５０
０．５５０
０．５５０
０．５５０
０．５５０
０．５５０
０．３９９
０．３９９
０．３９９
０．３９９
０．３９９
０．３９９
０．７７７
０．７７７
０．７７７
０．７７７
０．７７７
０．７７７

测得量（ｍｇ）

１．１３０
１．０５８
１．１０３
１．０７６
１．１２１
１．１０３
０．７８６
０．７９０
０．７７３
０．８０２
０．７８１
０．７８９
１．５４８
１．５２１
１．５１９
１．５３６
１．５１１
１．５０６

回收率（％）

１０５．４５
９２．５５
１００．７３
９５．６４
１０４．００
１００．７３
９６．９９
９７．９９
９３．７３
１００．７５
９５．９４
９７．７４
９９．１０
９５．７５
９５．５０
９７．５５
９４．３４
９３．８２

Ｘ（％）

９９．８５

９７．１６

９６．０１

ＲＳＤ（％）

４．９３

２．４２

２．０７

批号

１７０９０００２
１７０９０００３
１７０９０００４
１８１１０００１
１８１２０００２
１８１２０００３

人参皂苷 Ｒｇ１
０．２２
０．２６
０．３０
０．２２
０．２７
０．２６

人参皂苷 Ｒｅ
０．１５
０．１４
０．１８
０．１６
０．１６
０．２０

人参皂苷Ｒｂ１
０．２４
０．２９
０．３６
０．３１
０．３２
０．２７

ｍＡＵ

１２０
１００
８０
６０
４０
２０
０
０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５ ４０ ４５

ｔ／ｍｉｎ

Ａ
ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５ ４０ ４５
ｔ／ｍｉｎ

Ｂ

１
２

３

３
２
１

８０

６０

４０

２０

０

１．人参皂苷Ｒｇ１ ２．人参皂苷Ｒｅ ３．人参皂苷 Ｒｂ１
Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液

图１ 超高效液相色谱图

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

表２ 样品含量测定结果（ｍｇ／ｇ，ｎ＝３）

率４０ｋＨｚ）提取３０ｍｉｎ，放冷至室温，滤过，取续滤液７５ｍＬ，
蒸干，残渣用水３０ｍＬ使溶解，并转移至分液漏斗，用水
饱和正丁醇提取３次，每次２０ｍＬ，合并正丁醇液，用氨
试液洗涤２次，每次３０ｍＬ，正丁醇液蒸干，残渣加甲醇
使溶解，移至１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇定容，即得。
２．３ 方法学考察

系统适用性试验：取２．２项下供试品溶液及混合对
照品溶液各适量，按拟订色谱条件进样测定，记录色谱

图，详见图 １。结果，理论板数按人参皂苷 Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１
计均大于３０００，分离度均大于１．５，基线分离良好。

线性关系考察：精密量取 ２．２项下混合对照品溶
液，用甲醇稀释，制成系列混合对照品溶液，取１μＬ，按
拟订色谱条件进样测定，记录峰面积。以质量浓度为横

坐标（Ｘ，μｇ／ｍＬ）、峰面积为纵坐标（Ｙ）进行线性回归，
得人参皂苷Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１的回归方程分别为 Ｙ１＝６．２８４３Ｘ１－
５３．６８７，Ｙ２＝３．６５２５Ｘ２＋７９．８１６，Ｙ３＝４．６１４６Ｘ３－
６５．９５７（ｒ＞０．９９９０）。结果表明，人参皂苷Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１质量
浓度在 １９．９９～１９９．８８μｇ／ｍＬ、１４．１５～１４１．５２μｇ／ｍＬ、
２６．４２～２６４．２０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取 ２．２项下混合对照品溶液适量，按
拟订色谱条件连续进样测定 ６次，记录峰面积。结果人
参皂苷 Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１峰面积的 ＲＳＤ分别为 １．３％，
０．９％，０．８％牗ｎ＝６牘，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取２．２项下供试品（批号为１８１１０００１）
溶液，分别于室温下放置０，２，４，６，８，１６，２４ｈ时按拟订
色谱条件进样测定，记录峰面积。结果人参皂苷 Ｒｇ１，
Ｒｅ，Ｒｂ１峰面积的 ＲＳＤ分别为 １．６％，１．１％，１．５％
牗ｎ＝７牘，表明供试品溶液室温放置２４ｈ内基本稳定。
重复性试验：取样品（批号为１８１１０００１）适量，精密

称定，按２．２项下方法制备供试品溶液，平行制备６份，
按拟订色谱条件进样测定，记录峰面积。结果人参皂苷

Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１峰面积的 ＲＳＤ分别为２．１％，２．０％，１．８％
牗ｎ＝６牘，表明方法重复性良好。
加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

１８１１０００１）适量，共 ６份，各约 ２．５ｇ，精密称定，分别加
入一定量人参皂苷 Ｒｇ１，Ｒｅ，Ｒｂ１对照品，按 ２．２项下方
法制备供试品溶液，再按拟订色谱条件进样测定，记录

峰面积，并计算回收率。结果见表１。

样品含量测定：取 ６批样品各适量，精密称定，按
２．２项下方法制备供试品溶液，再按拟订色谱条件进样
测定，记录峰面积，并计算样品含量。结果见表２。

３ 讨论

预试验中，对提取方法（超声提取、回流提取）、提取

溶剂（甲醇、７０％甲醇、５０％甲醇、２０％甲醇）、正丁醇萃
取次数（２次、３次、４次、５次）进行了考察，结果确定最
优的样品前处理方法为甲醇超声提取３０ｍｉｎ，正丁醇萃
取 ３次。对乙腈－水、乙腈 －０．１％磷酸溶液、乙腈 －
０．１％冰醋酸溶液进行了预试验，结果各洗脱系统对峰

·研究·

ＤｒｕｇＲｅｓｅａｒｃｈ


