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摘要  目的: 用 HPLC- ELSD法测定脑得生片中三七皂苷 R1和人参皂苷 Rg1、Rb1含量。方法: 采用 H ypersilODS- C18色谱柱

( 4. 6 mm @ 250mm, 5Lm ) ,以乙腈 -水为流动相, 梯度洗脱 ( 0~ 20 m in, 乙腈 20% y 40% ; 20~ 26 m in,乙腈 40% y 20% ),流速

1. 0 mL# m in- 1, 柱温 25 e ,漂移管温度 40 e ,载气压力 3. 5 kPa。结果:三七皂苷 R1和人参皂苷 Rg1、Rb1进样量分别在 0. 150

~ 3. 00 Lg ( r= 0. 9991)、0. 753~ 15. 1Lg( r= 0. 9996)和 0. 755~ 15. 1Lg ( r= 0. 9995)范围内呈良好的线性关系;平均加样回收

率 ( n= 6)分别为 98. 3% ( RSD= 1. 0% ), 96. 7% ( RSD= 1. 5% ), 98. 6% ( RSD= 0. 9% )。结论: 该方法快速、简便、准确, 可用

于脑得生片的质量控制。
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Abstract Objective: To develop the quant itat ive me thod of no tog insenoside R1, g insenoside Rgl, and Rb l in

N aodesheng tablets byHPLC- ELSD. M ethod: The co lumn w as packed w ith 5 Lm Hypersil ODS- C18 stat ionary

phase. Themob ile phase consisted of aceton itr ile- w ater, elu ted in g radient mode( 0- 20 m in, aceton itrile 20% y

40%; 20- 26 m in, aceton itrile 40% y 20% ) w ith flow rate of 110mL# m in- 1. Co lumn temperature w as set at 25

e . The temperature o f dr iftube was 40 e and the nebu lizer n itrogen pressure w as 3. 5 kPa. Results: The linear ran-

ges o f notoginsenoside R 1, g insenoside Rgl and Rb l were 0. 150- 3. 00 Lg ( r= 0. 9991) , 0. 753 - 15. 1 Lg ( r =

019996) and 0. 755- 15. 1 Lg( r= 0. 9995), respective ly; the average recoveries( n = 6) w ere 98. 3% , 96. 7%,
98. 6% , w ith the RSD o f 1. 0% , 1. 5% , 0. 9% respect ive ly. Conclusion: Themethod is rap id, simple and accurate.

It can be used for quality eva luation o fN aodesheng tab lets.

K ey words: HPLC- ELSD; notog insenoside R1; ginsenoside Rgl; g insenoside Rbl; Naodesheng tab lets

脑得生片由三七、山楂 (去壳 )、川芎、红花、葛

根共 5味中药组成,用于治疗淤血阻络所致的眩晕、

中风、症见肢体不用、言语不利、头晕目眩及脑动脉

硬化、缺血性中风、脑出血后遗症
[ 1]
。三七为方中

君药, 含有三七皂苷 R1和人参皂苷 Rgl、Rbl等多种

皂苷类成分,具有活血化淤、疏通经络的功效, 其常

用的含量测定方法
[ 2~ 4]
的文献较多, 但脑得生制剂

中皂苷类成分含量测定
[ 3]
的文献较少。因此, 研究

这些化合物的检测方法对于脑得生制剂的质量控制

有重要意义。本文采用 HPLC- ELSD同时测定脑

得生片中三七皂苷 R1和人参皂苷 Rg1、Rb1的含量。

该方法简便快速,准确可靠, 重现性好。

1 仪器与试药

Ag ilent- 1100高效液相色谱仪, 包括 G1322排
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气阀、G1311泵、G1316柱温箱、G1314紫外检测器、

Ag ilent色谱工作站 (美国安捷伦科技公司 ) ; SEDEX

75检测器 ( Sedere, France) ; 空气泵 (天津市分析仪

器厂 ); BP211D电子天平 ( Sarto rius公司 ) ; 超声仪

(昆山市超声仪器有限公司 )。

对照品三七皂苷 R1 (批号 110745- 200415)、

人参皂苷 Rg1 (批号 110703 - 200424 )、人参皂苷

Rb1 (批号 110704- 200420)均购自中国药品生物制

品检定所; 乙腈为色谱纯 ( LEDA ), 水为双蒸水, 异

丙醇、甲醇均为分析纯。

脑得生片 (湖南怀化正好制药有限公司;规格:

0. 31 g#片
- 1
; 批号: 070701, 070801, 070902)。

2 方法和结果

2. 1 溶液制备

2. 1. 1 对照品溶液 精密称取对照品三七皂苷 R1

和人参皂苷 Rg1、Rb1 (置五氧化二磷减压干燥器中

干燥 12 h)适量, 精密称定, 分别加甲醇制成每 1 mL

含三七皂苷 R1 0. 150 mg、人参皂苷 Rg1 0. 753 mg、

人参皂苷 Rb1 0. 755 mg的混合溶液,摇匀, 即得。

2. 1. 2 供试品溶液 取本品 20片,除去包衣, 精密

称定, 研细, 精密称取约 0. 5 g, 置 50 mL量瓶中,加

入甲醇约 40mL,超声 ( 250W, 25 kH z)处理 20m in,

放冷, 用甲醇定容至刻度, 摇匀, 经 0. 45 Lm微孔滤

膜滤过,取续滤液作为供试品溶液。

2. 1. 3 阴性样品溶液 按处方比例及制备工艺制

得不含三七的阴性对照样品, 按 / 2. 1. 20项下方法
制得阴性样品溶液。

2. 2  色谱条件 色谱柱: H ypersil ODS - C18

( 4. 6mm @ 250 mm, 5 Lm ); 流动相: 乙腈 -水, 梯度

洗脱 ( 0~ 20 m in, 乙腈 20% y 40%; 20~ 26 m in,乙

腈 40% y 20% )
[ 1]
; 流速 1. 0 mL # m in

- 1
; 柱温

25 e ;检测器参数: 漂移管温度 40 e , 载气压力

315 kPa;进样量 20 LL。在选定条件下, 三七皂苷

R1和人参皂苷 Rg1、Rb1与样品中其他组分色谱峰可

基线分离, 且阴性样品在三七皂苷 R1和人参皂苷

Rg1、Rb1出峰处无干扰,理论塔板数以三七皂苷 R1

和人参皂苷 Rg1、Rb1计均大于 5000。三七皂苷 R1

和人参皂苷 Rg1、Rb1对照品及样品、阴性样品色谱

图见图 1。

2. 3 线性关系考察 分别精密吸取对照品溶液 1,

5, 10, 15, 20 LL, 注入液相色谱仪,测定峰面积。以

峰面积的常用对数为纵坐标, 以进样量 ( Lg)的常用

对数为横坐标进行线性回归, 三七皂苷 R1和人参皂

苷 Rg1、Rb1的线性回归方程分别为:

图 1 三七皂苷 R 1和人参皂苷 Rg1、Rb1对照品 ( A )、样品 ( B )及阴

性样品 ( C)色谱图

F ig 1 HPLC- ELSD ch rom atogram s of referen ce substances ( A) , sam-

p le( B ) , and n egat ive samp le w ithout Rad ix et Rh izom a Notogin seng( C )

1.三七皂苷 R
1
( notog insenosid e R

1
) 2. 人参皂苷 Rg

1
( ginsenoside

Rg
1
)  3.人参皂苷 Rb

l
( g insenosid e Rb

l
)

lgY= 1. 36 lgX + 4. 862 r= 0. 9991

lgY= 1. 38 lgX + 4. 882 r= 0. 9996

lgY= 1. 42 lgX + 4. 829 r= 0. 9995

结果表明,三七皂苷 R 1和人参皂苷 Rg1、Rb1进样量

分别在 0. 150 ~ 3. 00 Lg、0. 753 ~ 15. 1 Lg 和

0. 755~ 15. 1 Lg范围内呈良好的线性关系。

2. 4 精密度试验 精密吸取对照品溶液 20 LL, 连

续进样 5次,测定峰面积。结果三七皂苷 R1及人参

皂苷 Rg1、Rb1峰面积的 RSD ( n = 5)分别为 0. 1%,

0. 1% , 0. 1%。表明精密度良好。

2. 5 稳定性试验 取供试品溶液, 分别于 0, 2, 4,

6, 8, 24 h测定, 结果三七皂苷 R1及人参皂苷 Rg1、

Rb1峰面积的 RSD分别为 0. 8% , 0. 8% , 0. 4%。表

明供试品溶液在 24 h内稳定。

2. 6 重复性试验 取同一批号的脑得生片 (批号

070701) ,按 / 2. 1. 20项下方法制备 6份供试品溶

液, 分别进样测定。结果样品中三七皂苷 R 1及人参

皂苷 Rg1、Rb1含量平均值 ( n = 6 )分别为 0. 95,

2125, 1158 mg#片 - 1
; RSD分别为 0. 9% , 115%,
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017%。表明本方法重复性良好。
217 回收率试验 精密称定已测知含量的脑得生

片 (批号 070701) 6份, 每份约 0125 g,分别精密加入
01150 mg# mL- 1三七皂苷 R 1对照品溶液 5 mL、

01753mg# mL- 1人参皂苷 Rg1对照品溶液 2 mL及

01755mg# mL- 1人参皂苷 Rb1对照品溶液 2mL,按

/ 211120项下方法制备溶液并进样测定。结果三七
皂苷 R1及人参皂苷 Rg1、Rb1的平均加样回收率

( n = 6)分别为 9813% , 9617%, 9816% ; RSD分别为
110%, 115%, 019%。
218 样品测定 取 3批脑得生片, 按 / 211120项下
方法制备供试品溶液。精密吸取对照品溶液 1 LL、

20 LL及供试品溶液 20 LL,进样,测定,以外标两点

法对数方程计算三七皂苷 R1及人参皂苷 Rg1、Rb1含

量,测定结果见表 1。
表 1 样品测定结果 (m g# 片 - 1 )

Tab 1 R esu lts of samp lesp determ ination(m g per tab let)

批号

( L ot N o. )

三七皂苷 R1

( no tog inseno sideR
1
)

人参皂苷 Rg1

( g insenos ide Rg
1
)

人参皂苷 Rb1

( g inseno side Rb
1
)

070701 0. 94 2. 20 1. 57

070801 0. 96 2. 38 1. 63

070902 1. 07 2. 41 1. 71

3 讨论

3. 1 通过比较 HPLC- UV和 HPLC - ELSD, 可以

看出: HPLC- UV受噪音和梯度洗脱的影响,造成基

线漂移及杂质严重干扰,定量不准确,对样品需要进

一步 纯 化, 供试 品 溶液 制 备 方法 烦 琐。而

HPLC- ELSD灵敏度高, 重复性好, 并不受梯度洗脱

的影响,较 HPLC- UV优越。

3. 2 本文先后用甲醇、水饱和正丁醇为提取溶剂,

分别超声 10, 20, 30, 40, 50m in, 发现超声 20 m in即

可以将脑得生片中三七的有效成分提取完全。由于

甲醇提取后制备的供试品溶液杂质含量少, 干扰小,

所以选择甲醇作为提取溶剂。
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