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碱、伪麻黄碱的含量犤Ｊ犦．广州化工，２０１７，４５（１８）：１１２－１１４．
犤１１犦陈 霖，马雪丹，焦爱军，等 ．ＨＰＬＣ法测定麻杏止咳糖浆中

盐酸麻黄碱、苦杏仁苷的含量犤Ｊ犦．广西医科大学学报，
２０２０，３７（８）：１５６６－１５６９．

犤１２犦郝 哲，王丽军，张建帮．ＨＰＬＣ法测定麻杏抗感颗粒中盐酸
麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的含量犤Ｊ犦．药学实践杂志，２０１８，

３６（４）：３５５－３５７．

犤１３犦毕福钧，林 彤 ．ＨＰＬＣ法测定小儿咳喘灵口服液中盐酸麻
黄碱和盐酸伪麻黄碱含量犤Ｊ犦．中药新药与临床药理，２０１４，

２５（４）：４９０－４９３．
犤１４犦冉亚东，原欢欢，官 柳．ＨＰＬＣ法测定鼻炎糖浆中盐酸麻黄

碱和盐酸伪麻黄碱的含量犤Ｊ犦．药学研究，２０１４，３３（１２）：

６９９－７０１．
牗收稿日期：２０２１－０１－０５；修回日期：２０２１－０４－０７牘
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颈舒颗粒由三七、川芎、当归、红花、肉桂、天麻、人

工牛黄 ７味中药组方犤１犦，具有活血化瘀、温经通窍止痛

功效，治疗颈椎病效果较好犤２－４犦。方中三七为君药，功能

散瘀止血、消肿定痛，用于治疗出血、瘀滞肿痛、跌打损

伤、胸腹刺痛等症。２０１５年版《中国药典（一部）》收载的
颈舒颗粒犤１犦，含量测定项下仅对三七中人参皂苷Ｒｇ１和
人参皂苷 Ｒｂ１成分进行指标控制。超高效液相色谱
（ＵＰＬＣ）法灵敏度高，分离效果好，检测快速，可快捷、全

面控制颈舒颗粒中三七的质量。本研究中采用ＵＰＬＣ法
同时测定颈舒颗粒中三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参
皂苷 Ｒｅ和人参皂苷 Ｒｂ１的含量犤５－９犦，可为该制剂的检

测、开发及质量控制提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＷａｔｅｒｓＡＣＱＵＩＴＹＣｌａｓｓｓ型超高效液相色谱仪牗美国
Ｗａｔｅｒｓ公司牘；Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪牗美国

超高效液相色谱法同时测定颈舒颗粒中４种皂苷类成分含量
李天佑，何 羽△

（贵州省毕节市市场监督管理局检验检测中心，贵州 毕节 ５５１７００）
摘要：目的 建立同时测定颈舒颗粒中三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｅ含量的超高效液相色谱法。方法 色谱柱

为ＷａｔｅｒｓＢＥＨＣ１８柱（５０ｍｍ×２．１ｍｍ，１．７μｍ），流动相为乙腈－水牗梯度洗脱牘，流速为０．６ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为２０３ｎｍ，柱温为３０℃，
进样量为１μＬ。结果 三七皂苷Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷 Ｒｅ在各自含量范围内与峰面积线性关系良好（ｒ≥０．９９９１，

ｎ＝７）；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ均小于 ２％；平均回收率分别为 １０１．２３％，１０１．３６％，１００．２９％，９９．３１％，ＲＳＤ分别为
１．２５％，１．３２％，０．８９％，１．３４％牗ｎ＝６牘。结论 该方法操作快速简便，专属性强，重复性好，准确度较高，可用于颈舒颗粒中三七皂苷Ｒｂ１、
人参皂苷Ｒｇ１、人参皂苷Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｅ４种成分的含量测定。
关键词：颈舒颗粒；超高效液相色谱法；皂苷类成分；含量测定
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ＬＩＴｉａｎｙｏｕ，ＨＥＹｕ

（ＢｉｊｉｅＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔｉｎｇＣｅｎｔｅｒｏｆＡｄｍｉｎｉｓｔｒａｔｉｏｎｆｏｒＭａｒｋｅｔＳｕｐｅｒｖｉｓｉｏｎ，Ｂｉｊｉｅ，Ｇｕｉｚｈｏｕ，Ｃｈｉｎａ ５５１７００）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｏｂｊｅｃｔｉｖｅ Ｔｏｅｓｔａｂｌｉｓｈａｎｕｌｔｒａｈｉｇｈ－ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＵＰＬＣ）ｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｂ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１ ａｎｄｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｅｉｎＪｉｎｇｓｈｕＧｒａｎｕｌｅｓ．Ｍｅｔｈｏｄｓ Ｔｈｅｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃｃｏｌｕｍｎ
ｗａｓＷａｔｅｒｓＢＥＨ Ｃ１８ ｃｏｌｕｍｎ（５０ｍｍ×２．１ｍｍ，１．７μｍ），ｔｈｅｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅｗａｓａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ－ｗａｔｅｒｗｉｔｈｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎ，ｔｈｅｆｌｏｗｒａｔｅ
ｗａｓ０．６ｍＬ／ｍｉｎ，ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｗａｓ２０３ｎｍ，ｔｈｅｃｏｌｕｍｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓ３０℃，ａｎｄｔｈｅｉｎｊｅｃｔｉｏｎｖｏｌｕｍｅｗａｓ１μＬ．
Ｒｅｓｕｌｔｓ ＮｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｂ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１，ａｎｄｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｅｓｈｏｗｅｄａｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｗｉｔｈｔｈｅｐｅａｋａｒｅａ
ｉｎｔｈｅｉｒｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｍａｓｓｒａｎｇｅｓ（ｒ≥０．９９９１，ｎ＝７）．ＴｈｅＲＳＤｓｏｆｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｓｗｅｒｅｌｅｓｓｔｈａｎ２％．Ｔｈｅａｖ
ｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｂ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１，ａｎｄｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｅｗｅｒｅ１０１．２３％，１０１．３６％，１００．２９％ ａｎｄ
９９．３１％ ｗｉｔｈＲＳＤｓｏｆ１．２５％，１．３２％，０．８９％ ａｎｄ１．３４％（ｎ＝６），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｒａｐｉｄ，ｓｉｍｐｌｅ，ｓｐｅｃｉｆｉｃ，ｒｅ
ｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅ，ａｎｄａｃｃｕｒａｔｅ，ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｂ１，ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１，ｇｉｎ
ｓｅｎｏｓｉｄｅＲｅｉｎＪｉｎｇｓｈｕＧｒａｎｕｌｅｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＪｉｎｇｓｈｕＧｒａｎｕｌｅｓ；ＵＰＬＣ；ｓａｐｏｎｉｎｓ；ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
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时间（ｍｉｎ）

０～４
４～９
９～１０

流动相Ａ（％）

１８
１８→３５
３５→６５

流动相 Ｂ（％）

８２
８２→６５
６５→３５

时间（ｍｉｎ）

１０～１１
１１～１３
１３～１４

流动相 Ａ（％）

６５→９０
９０

９０→１８

流动相Ｂ（％）

３５→１０
１０

１０→８２

成分

三七皂苷Ｒ１
人参皂苷Ｒｇ１
人参皂苷Ｒｅ
人参皂苷Ｒｂ１

线性回归方程

Ｙ＝４８６０８８Ｘ－１２７０．７
Ｙ＝６００５０５Ｘ－４８６８．０
Ｙ＝５１０４６１Ｘ－１７６１．４
Ｙ＝４４３４６３Ｘ－２８６０．４

线性范围（μｇ）

０．０２１２３６～０．５３０９０
０．０３８３２２～０．９５８０５
０．０１１３９５～０．２８４８７
０．０２５４８１～０．６３７０４

相关系数（ｒ）

０．９９９９
０．９９９８
０．９９９１
０．９９９５

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

ＡＵ

０．３
０．２
０．１
０ ｔ／ｍｉｎ
０ ２ ４ ６ ８ １０ １２ １４ １６ １８ ２０

ＡＵ

０．３
０．２
０．１
０ ｔ／ｍｉｎ
０ ２ ４ ６ ８ １０ １２ １４ １６ １８ ２０

ＡＵ

０．３
０．２
０．１
０ ｔ／ｍｉｎ
０ ２ ４ ６ ８ １０ １２ １４ １６ １８ ２０

ＡＵ

０．３
０．２
０．１
０ ｔ／ｍｉｎ
０ ２ ４ ６ ８ １０ １２ １４ １６ １８ ２０

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．空白溶剂（甲醇） Ｂ．混合对照品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液 Ｄ．供试品溶液

图１ 超高效液相色谱图

１．ｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１ ２．ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１ ３．ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｅ ４．ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｂ１
Ａ．Ｂｌａｎｋｓｏｌｖｅｎｔ（ｍｅｔｈａｎｏｌ） Ｂ．Ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｄ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ ＵＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

１
４．９０１

２
５．９５４
３
６．０９９

４
９．２９７

４．８２４
１

２
５．９３０

３
６．０８１

４
９．２２８

表１ 流动相梯度洗脱程序

Ｔａｂ．１ Ｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎｐｒｏｃｅｄｕｒｅｏｆｔｈｅｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅ

表２ ４种化学成分线性关系考察结果牗ｎ＝７牘

Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｔｅｓｔｏｆｆｏｕｒｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ（ｎ＝７）

Ａｇｉｌｅｎｔ公司牘；ＰＳ－Ｇ６０Ａ型超声波清洗机（东莞市洁康
超声波设备有限公司，功率为 ３６０Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ）；
ＡＴＳｍｏｌ１８５０Ｃ型超纯水机牗天津市泰斯特仪器有限公
司牘；ＭＳＥ３．６Ｐ－ＯＣＥ－ＤＭ型电子天平牗赛多利斯科学
仪器＜北京＞有限公司，精度为百万分之一牘；ＡＹ１２０型
电子天平牗日本岛津公司，精度为万分之一牘。
１．２ 试药

颈舒颗粒牗国药集团精方＜安徽＞药业股份有限公
司，批号分别为 ２００２１２，２００４０３，１９１２０６牘；三七皂苷 Ｒ１
对照品（批号为１１０７４５－２０１９２１，纯度为９３．１％），人参
皂苷 Ｒｂ１对照品（批号为 １１０７０４－２０１８２７，纯度为
９３．１％），人参皂苷 Ｒｇ１对照品（批号为 １１０７０３－
２０１９３３，纯度为 ９３．４％），人参皂苷 Ｒｅ对照品（批号为
１１０７５４－２０１８２７，纯度为 ９３．４％），均购于中国食品药
品检定研究院；肉桂牗批号为 １７０５０１牘，当归牗批号为
１９０４０３牘，红花牗批号为１９０７０１牘，天麻牗批号为１８０６０１牘，
川芎牗批号为１９０４０１牘，均购于贵州达灵药业有限公司；
人工牛黄（四川菲德力制药有限公司，批号为１７０１０１）；
乙醚、甲醇为分析纯，乙腈为色谱纯，均购于美国 Ｔｅｄｉａ
试剂公司；水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：ＷａｔｅｒｓＢＥＨＣ１８柱（５０ｍｍ×２．１ｍｍ，１．７μｍ）；
流动相：乙腈（Ａ）－水（Ｂ），梯度洗脱（洗脱程序见表１）；
流速：０．６ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２０３ｎｍ；柱温：３０℃；进样
量：１μＬ。

２．２ 溶液制备

分别取三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｂ１、人参皂苷 Ｒｇ１
及人参皂苷 Ｒｅ对照品２．２８１，２．７３７，４．１０３，１．２２０ｍｇ，

精密称定，置同一１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解并稀释
至刻度，摇匀，即得混合对照品溶液。取样品（批号为

２００２１２）１．０ｇ，混匀，研细，精密称定，置索氏提取器中，
加乙醚适量，水浴微沸回流提取１ｈ，滤过，滤纸及药渣
挥干后置同一具塞锥形瓶中，加甲醇 ２０ｍＬ，超声处理
３０ｍｉｎ，滤过，取甲醇２０ｍＬ，分２次洗涤滤渣，滤液置同
一蒸发皿中，蒸干，加水２０ｍＬ使残渣溶解，用水饱和的
正丁醇振摇提取 ３次，每次 ２０ｍＬ，合并正丁醇液，蒸
干，残渣加甲醇溶解，并定容至１０ｍＬ容量瓶中，摇匀，
滤过，即得供试品溶液。取肉桂、当归、红花、天麻、川芎、人

工牛黄，按颈舒颗粒处方及制备工艺煎煮、浓缩制成阴性

样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察

专属性试验：取 ２．２项下混合对照品溶液、供试品
溶液、空白溶剂牗甲醇牘及阴性对照品溶液适量，按 ２．１
项下色谱条件分别进样分析，色谱图见图 １。结果供试
品溶液４个主成分色谱峰与混合对照品溶液的 ４个主
成分色谱峰保留时间一致，且在１０ｍｉｎ内完全分离，分
离度均大于１．５，阴性对照无干扰。

线性关系考察：分别精密量取２．２项下混合对照品
溶液 ０．１，０．３，０．５，１．０，１．５，２．０，２．５μＬ，按 ２．１项下
色谱条件进样测定，以峰面积（Ｙ）为纵坐标、各化学成
分含量（Ｘ，μｇ）为横坐标进行线性回归。结果见表２。

精密度试验：精密量取２．２项下混合对照品溶液适
量，按２．１项下色谱条件进样测定６次。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
分别为０．２９％，０．６３％，０．１２％，０．８３％牗ｎ＝６牘，表明仪
器精密度良好。
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８４

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２１年９月５日 第３０卷第１７期
Ｖｏｌ．３０牞Ｎｏ．１７牞Ｓｅｐｔｅｍｂｅｒ５牞２０２１

１．００３１
０．９８７６
０．９９２３
１．０００９
１．００４５
０．９９９２

Ａ
１．１３０２
１．１１２７
１．１１８０
１．１２７７
１．３１７４
１．１２５８

Ｂ
２．７５８５
２．７１５９
２．７２８８
２．７５２５
２．７６２４
２．７４７８

Ｃ
０．６７２１
０．６６１７
０．６６４８
０．６７０６
０．６７３０
０．６６９５

Ｄ
１．３４０８
１．３２０１
１．３２６４
１．３３７９
１．３４２７
１．３３５６

Ａ
１．２１８０
１．２１８０
１．２１８０
１．２１８０
１．２１８０
１．２１８０

Ｂ
２．７２１０
２．７２１０
２．７２１０
２．７２１０
２．７２１０
２．７２１０

Ｃ
０．６８７０
０．６８７０
０．６８７０
０．６８７０
０．６８７０
０．６８７０

Ｄ
１．３９８０
１．３９８０
１．３９８０
１．３９８０
１．３９８０
１．３９８０

Ａ
２．３８９４
２．３３２８
２．３３７０
２．３７０２
２．５４２９
２．３５７７

Ｂ
５．４６８５
５．４５６９
５．４３９８
５．５０６６
５．５１８３
５．４４８８

Ｃ
１．３５２０
１．３４４０
１．３４１１
１．３５８４
１．３４３６
１．３６６２

Ｄ
２．７７１５
２．７３３３
２．７２６１
２．７５３３
２．７３９７
２．７８１６

Ａ
１０３．３８
１００．１７
１００．０８
１０２．０１
１００．６２
１０１．１４

Ｂ
９９．６０
１００．７４
９９．６３
１０１．２２
１０１．２８
９９．２６

Ｃ
９８．９７
９９．３２
９８．４４
１００．１２
９７．６１
１０１．４１

Ｄ
１０２．３４
１０１．０９
１００．１２
１０１．２４
９９．９３
１０３．４３

Ａ

１０１．２３

Ｂ

１００．２９

Ｃ

９９．３１

Ｄ

１０１．３６

Ａ

１．２５

Ｂ

０．８９

Ｃ

１．３４

Ｄ

１．３２

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

ＨＰＬＣ法 ＵＰＬＣ法 《中国药典》方法

２００２１２
１９１２０６
２００４０３

Ａ
６．６３
８．０６
７．４２

Ｂ
１６．４４
１７．３９
１７．０１

Ｃ
４．０４
４．４１
４．２３

Ｄ
７．９９
８．３２
８．１６

Ａ
６．７６
８．０７
７．４４

Ｂ
１６．５０
１７．３３
１７．１０

Ｃ
４．０２
４．４３
４．２６

Ｄ
８．０２
８．３６
８．２２

Ｂ
１２．３６
１３．６１
１２．７３

Ｄ
６．４２
７．０４
６．０２

表３ 颈舒颗粒中４种皂苷成分的加样回收试验结果（ｎ＝６）
Ｔａｂ．３ ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｆｏｕｒｓａｐｏｎｉｎｓｉｎＪｉｎｇｓｈｕＧｒａｎｕｌｅｓ（ｎ＝６）

取样量

牗ｇ牘

注：Ａ为三七皂苷Ｒ１，Ｂ为人参皂苷 Ｒｇ１，Ｃ为人参皂苷 Ｒｅ，Ｄ为人参皂苷Ｒｂ１。表４同。
Ｎｏｔｅ：ＡｉｓｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１，ＢｉｓｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１，ＣｉｓｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｅ，ＤｉｓｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｂ１，ａｓｗｅｌｌａｓＴａｂ．４．

ｍＡＵ
１６０

１２０

８０

４０

０
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０ ８０

ｔ／ｍｉｎ

Ａ
ｍＡＵ

１６０

１２０

８０

４０

０
０ １０ ２０ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０ ８０

ｔ／ｍｉｎ

Ｂ

３６．５１９
１

３９．５０７
２

３
４０．０７３

４
６８．４１１

１
３６．４９８

３９．４９３
２

４０．００２

６８．３６３
４

３

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
图２ 高效液相色谱图（２０３ｎｍ）
１．ｎｏｔｏｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲ１ ２．ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｇ１
３．ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｅ ４．ｇｉｎｓｅｎｏｓｉｄｅＲｂ１

Ａ．Ｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．２ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ牗２０３ｎｍ牘

批号

表４ ３种方法测定颈舒颗粒中４种皂苷类成分的含量（ｍｇ）
Ｔａｂ．４ Ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｆｏｕｒｓａｐｏｎｉｎｓｉｎｅａｃｈｂａｇｏｆ

ＪｉｎｇｓｈｕＧｒａｎｕｌｅｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙｔｈｒｅｅｍｅｔｈｏｄｓ（ｍｇ）

稳定性试验：精密量取 ２．２项下供试品溶液，按
２．１项下色谱条件分别于０，４，６，８，１２，１６，２４ｈ时进样
测定。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分别为 １．０８％，１．４４％，
０．９６％，１．８７％（ｎ＝７），表明供试品溶液中 ４种皂苷成
分在室温下２４ｈ内稳定。

重复性试验：取样品（批号为２００２１２）适量，精密称
定，共５份，依法制备供试品溶液，按２．１项下色谱条件
进样测定。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分别为０．３４％，
０．４１％，０．１９％，０．８４％（ｎ＝５），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２００２１２）
１．０ｇ，精密称定，共６份，加入混合对照品溶液（三七皂
苷Ｒ１０．４０６ｍｇ／ｍＬ、人参皂苷 Ｒｇ１０．９０７ｍｇ／ｍＬ、人参
皂苷 Ｒｅ０．２２９ｍｇ／ｍＬ、人参皂苷 Ｒｂ１０．４６６ｍｇ／ｍＬ）
３ｍＬ，依法制备供试品溶液，按 ２．１项下色谱条件进样
测定，计算回收率。结果见表３。
２．４ 高效液相色谱牗ＨＰＬＣ牘法比较

取２．２项下混合对照品溶液和供试品溶液，按颈舒
颗粒含量测定三七项下的色谱条件犤１犦进样分析。色谱柱

采用 ＣＡＰＣＥＬＬＰＡＫＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，３μｍ）。
结果供试品溶液中 ４个主成分色谱峰与混合对照品溶
液中 ４个主成分色谱峰保留时间一致，且在 ７０ｍｉｎ内
完全分离，分离度均大于１．５。色谱图见图２。
２．５ 样品中皂苷类成分含量测定

取 样 品 ３批 牗批 号 分 别 为 ２００２１２，１９１２０６，
２００４０３牘，按２．２项下方法制备供试品溶液，按２．１项下
和 ２．４项下色谱条件测定样品中４种皂苷类成分的含
量，再与２０１５年版《中国药典（一部）》颈舒颗粒三七含量
测定项下的色谱条件和供试品溶液前处理方法测定结果

进行比较。结果见表４。
３ 讨论

原标准中乙醚脱脂静置 １２ｈ时间过长。参考文

献犤１０－１６犦，曾对比乙醚静置、超声和加热回流脱脂后
甲醇提取方法，综合考虑采用甲醇超声处理。结果人参

皂苷Ｒｇ１和人参皂苷Ｒｂ１的提取效率均高于２０１５年版
《中国药典（一部）》颈舒颗粒三七含量测定项下的样品

前处理方法。

用甲醇超声提取后直接进样分析，在三七皂苷 Ｒ１
峰处和人参皂苷 Ｒｂ１峰处杂质峰太多，影响分离度。将
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