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人参皂苷 Rg1 、Rb1 和三七皂苷 R1 的含量
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  [ 摘要]  目的:建立醒脑化瘀胶囊中人参皂苷 Rg1、Rb1 和三七皂苷 R1 的质量分数测定方法。方法:采用 HPLC法同时测

定醒脑化瘀胶囊中人参皂苷 Rg1、Rb1 和三七皂苷 R1 的质量分数。Gemini C18( 4. 6 mm×250 mm, 5 μm) 色谱柱; 乙腈、水为流

动相, 梯度洗脱; 检测波长为 203 nm; 流速为 1. 0 mL·min - 1。结果: 人参皂苷 Rg1、Rb1 和三七皂苷 R1 分别在2. 060 0 ～

10. 300 0 μg、1. 074 0～5. 370 0 μg及0. 199 4 ～0. 997 0 μg范围内呈现良好的线性关系; 回收率分别为 97. 81%、97. 74% 和

97. 33% , RSD分别为 1. 14%、1. 10%和 1. 14% ( n = 6) 。结论: 该方法简便、准确, 重现性好,可用于醒脑化瘀胶囊的质量控制。
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  醒脑化瘀胶囊由三七、石决明、钩藤、蒲黄、赤芍

等多味中药组成,具有熄风通脑、祛痰开窍、活血化

瘀的功效,主要用于治疗脑梗死急性期所致的肢体

偏瘫、口角歪斜、语方謇涩等。为了更好地控制制剂

的质量,保证临床用药安全有效,采用高效液相色谱

法,同时对方中三七所含人参皂苷 Rg1、Rb1 和三七

皂苷 R1 等化学成分进行含量测定,探讨该方的质量

控制方法,为保证制剂的质量奠定基础。

1 仪器与试药

1.1 仪器 Agilent 1100 高效液相色谱仪, DAD检

测器,四元梯度泵, G2170AA数据处理系统。

1.2 试药  乙腈为色谱纯试剂 ( 一级) , 水为双蒸

水,其他试剂均为分析纯。人参皂苷 Rg1、Rb1 和三

七皂苷 R1 对照品 ( 由中国药品生物制品检定所提

供,人参皂苷 Rg1 批号 0703-200120,含量测定用;人

参皂苷 Rb1 批号 704-200115,含量测定用;三七皂苷

R1 批号 0745-200008,含量测定用) 。

2 实验条件

2.1 色谱条件  色谱柱: Gemini C18 ( 4. 6 mm×250

mm, 5 μm) 柱;以乙腈为流动相 A,以水为流动相 B,

按表 1 中的规定进行梯度洗脱;检测波长为 203 nm;

流速 1. 0 mL·min
- 1
。

表 1 梯度洗脱流动相

时间 /min 流动相 A /% 流动相 B/%

0 20 80

20 40 60
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2.2 对照品溶液的制备 精密称取人参皂苷 Rg1、

人参皂苷 Rb1 和三七皂苷 R1 适量,加甲醇制成每 1

mL含人参皂苷 Rg10. 5 mg、人参皂苷 Rb11 mg、三七

皂苷 R10. 1 mg的混合溶液,即得。

2.3 供试品溶液的制备 取本品内容物研细,取约

2 g,精密称定, 精密加入 70% 乙醇 50 mL, 称定重

量,超声( 200 W, 40 kHz) 处理 30 min,放冷, 再称定

重量,用 70%乙醇补足减失的重量,摇匀, 滤过,取

续滤液,作为供试品溶液。

2.4 线性范围的考察 精密吸取对照品溶液( 人参

皂 苷 Rg1 1. 030 0 mg·mL - 1
、人 参 皂 苷 Rb1

0. 537 0 mg·mL
- 1
和三七皂苷 R1 0. 099 7 mg·mL

- 1
)

2, 4, 6, 8, 10 μL进行色谱测定,按上述色谱条件测

定峰面积,并以峰面积( Y) 对进样量( X) 进行回归,

得标准曲线。

人参皂苷 Rg1: Y = 3. 81 ×10
2
X - 1. 26 ×10, r =

0. 999 93。

人参皂苷 Rb1 : Y = 2. 38 ×102 X - 5. 18 ×10, r =

0. 999 88。

三七皂苷 R1 : Y = 2. 87 ×10
2
X - 0. 62, r =

0. 999 89。

结果表明,人参皂苷 Rg1、Rb1 和三七皂苷 R1 分

别在2. 060 0 ～10. 300 0 μg、1. 074 0 ～5. 370 0 μg和

0. 199 4～0. 997 0 μg范围内呈良好的线性关系。

2.5 精密度试验 精密吸取上述对照品溶液 5 μL

重复进样 5 次, 测得峰面积积分值的 RSD 分别为

0. 98%、1. 47%和 1. 34% ,均 < 2% ,结果表明本法的

精密度好。

2.6 稳定性试验 精密吸取同一供试品溶液( 批号

090612) 20 μL,按上述色谱条件测定 5 次,每次间隔

2 h,测得峰面积积分值 RSD分别为 1. 09%、1. 22%

和 1. 48% ,结果表明 8 h内基本稳定。

2.7 重复性试验 取同一批样品分别制备 5 份供

试液,测得峰面积并计算含量, RSD分别为 1. 15%、

1. 25%和 1. 08% ,结果表明本法的重复性较好。

2.8 加样回收率试验 分别取已知含量的样品( 批

号 090603) 各 6 份,精密称定,分别精密加入一定量

的人参皂苷 Rg1、Rb1 和三七皂苷 R1 对照品,按供试

品制备与测定方法测定,结果见表 2, 3, 4。

2.9 样品含量测定  分别精密吸取对照品溶液 5

μL与样品供试液各 20 μL, 按上述色谱条件测定,

结果见表 5,色谱图见图 1 ～3。

表 2 人参皂苷 Rg1 回收率测定

No.

样品

取样量

/g

样品中

人参皂苷

Rg1的

量 /mg

加入人

参皂苷

Rg1的量

/mg

测出人

参皂苷

Rg1的量

/mg

回收率

/%

平均

回收率

/%

RSD

/%

1 0. 999 7 3. 078 3. 044 6. 054 97. 77

2 0. 994 5 3. 062 3. 044 6. 049 98. 13

3 1. 000 9 3. 082 3. 044 6. 084 98. 62 97. 81 1. 14

4 0. 992 5 3. 056 3. 044 6. 078 99. 28

5 0. 995 8 3. 066 3. 044 6. 011 96. 75

6 0. 998 3 3. 074 3. 044 6. 006 96. 32

表 3 人参皂苷 Rb1 回收率测定

No.

样品

取样量

/g

样品中

人参皂苷

Rb1 的

量 /mg

加入人

参皂苷

Rb1 的量

/mg

测出人

参皂苷

Rb1 的量

/mg

回收率

/%

平均

回收率

/%

RSD

/%

1 0. 998 8 6. 837 6. 813 13. 535 98. 31

2 0. 993 6 6. 801 6. 813 13. 429 97. 28

3 1. 000 1 6. 846 6. 813 13. 553 98. 44 97. 74 1. 10

4 0. 991 7 6. 788 6. 813 13. 341 96. 18

5 0. 994 7 6. 809 6. 813 13. 426 97. 12

6 0. 997 5 6. 828 6. 813 13. 582 99. 13

表 4 三七皂苷 R1 回收率测定

No.

样品

取样量

/g

样品中

三七皂苷

R1的

量 /mg

加入三

七皂苷

R1的量

/mg

测出三

七皂苷

R1的量

/mg

回收率

/%

平均

回收率

/%

RSD

/%

1 0. 997 2 0. 723 0. 705 1. 415 98. 16

2 0. 991 7 0. 719 0. 705 1. 408 97. 84

3 0. 998 6 0. 724 0. 705 1. 404 96. 39 97. 33 1. 14

4 0. 989 0 0. 717 0. 705 1. 414 98. 87

5 0. 993 1 0. 720 0. 705 1. 401 96. 53

6 0. 995 9 0. 722 0. 705 1. 400 96. 17

表 5 样品含量测定 ( n = 2) mg·g - 1

No.
人参

皂苷 Rg1

人参

皂苷 Rb1

三七

皂苷 R1

RSD

/%

090603 3. 079 6. 845 0. 725 1. 21

090608 3. 539 6. 341 0. 778 1. 36

090614 3. 411 6. 782 0. 764 1. 19
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图 1 对照品溶液 HPLC 图

图 2 供试品溶液 HPLC 图

图 3 阴性对照 HPLC 图

3 小结

方中三七含有较高的皂苷类成分, 这类成分具

有明显的抗炎、增强免疫及延缓肾小球硬化发生的

作用,为本方中主要的有效组分。因此,测定这类成

 

分不仅能够代表测定的特征性和专属性,也能够有

效对成品进行质量控制。人参皂苷 Rg1、Rb1 和三七

皂苷 R1 是三七中的主要皂苷类成分,含量较高,在

紫外 203 nm下有较高的响应值和灵敏度,因此选定

3种成分作为含量测定指标成分。

三七中皂苷类成分在 70% 乙醇中溶解度较大,

且方中三七采用加 10 倍量 70%乙醇回流提取工艺,

因此采用正文所述方法对样品进行提取。采用高效

液相色谱法进行测定条件的筛选和系统的方法学考

察,确定了含量测定方法,同时测定制剂中人参皂苷

Rg1、Rb1 和三七皂苷 R1 的含量。结果表明此法合

理可行,重复性好,可用于该制剂的质量控制。
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