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三七药材、三七总皂苷及三七缓释片的指纹图谱
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摘要 : 目的　采用 HPLC研究三七药材、三七总皂苷提取物及三七缓释片的指纹图谱。方法 　色谱柱为 D ikma D iamonsilTM

C18柱 (250 mm ×416 mm, 5μm) ,流动相为乙腈 -水 ,梯度洗脱 ,检测波长 203 nm,柱温 30℃,流速 110 m l·m in - 1 ;同时采用

CASE软件和 2004A版中药色谱指纹图谱相似度评价系统分析相似度。结果　建立了三七药材、三七总皂苷及三七缓释片的

HPLC指纹图谱 ,且相似度较好。结论　所建方法简单、重复性良好 ,可用于三七药材、三七总皂苷及三七缓释片的质量控制

和工艺评价。
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Abstract: O BJECT IVE　To establish the chromatographic fingerp rints of Radix N otoginseng, Panax N otoginseng saponins and

sustained - release tablets by HPLC1 M ETHOD S　 The fingerp rints were investigated using D ikma D iamonsilTM C18 column

(250 mm ×416 mm, 5μm). The mobile phase consisted of acetonitrile ∃ water and eluted in gradientmode1 The detection wavelength

was 203 nm1 The column temperature was 30℃1 The flow rate was 110 m l·m in - 1. The sim ilarity was analyzed by Computer A ided

Sim ilarity Evaluation (CASE software) and Sim ilarity Evaluation System for Chromatographic Fingerp rint of TCM (Version 2004 A ) 1
RESUL TS　The HPLC fingerp rints of Radix N otoginseng, Panax N otog inseng saponins and sustained - release tablets were obtained.

The sim ilarity was good. CO NCL US IO N　　The method was simp le, rep roducible and can be used in quality control and p rocess

evaluation for Radix N otoginseng, Panax N otoginseng saponins and sustained - release tablets1
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　　三七为五加科人参属植物三七 Panax notog in2
seng (Burk1) F1 H1 Chen的干燥根及根茎 ,主产于

云南、广西等地。具有散淤止血、消肿定痛的功

效 [ 1 ]。三七的主要活性成分为达玛烷系四环三萜

类皂苷成分 ,具有增加冠脉血流量、扩张血管、降低

心肌耗氧量等作用。三七提取物是从三七药材中提

取的三七总皂苷有效部位 ,近年来 ,其制剂广泛应用

于冠心病、心绞痛等疾病的临床治疗。现采用

HPLC梯度洗脱对三七原药材、三七总皂苷提取物

及以三七总皂苷为原料制成的三七缓释片进行了指

纹图谱研究。结果证明 ,方法操作性强、重复性好 ,

可作为三七相关药材、制剂的质量控制和评价依据。

1　实验部分

111　仪器与试药

1200高效液相色谱仪 (美国 Agilent)。人参皂

苷 Rg1 (批号 110703 - 200424)、人参皂苷 Rb1 (批

号 : 110704 - 200420)、人参皂苷 Re (批号 : 110754 -

200421)、三七皂苷 R1 (批号 : 110745 - 200415) (中

国药品生物制品检定所 ) ;乙腈为色谱纯 ;水为超纯

水 ;其余试剂为分析纯 ;三七药材 (云南文山、马关、

砚山 )经成都中医药大学药学院唐声武教授鉴定 ,

全部符合《中国药典》2005年版有关各项的规定 ;三

七总皂苷提取物、三七缓释片 (自制 )。



112　方法与结果

11211　色谱条件　色谱柱为 D ikma D iamonsil
TM

C18

(250 mm ×416 mm, 5μm ) ;流动相为乙腈 -水 ,梯

度洗脱 ( 0～10 m in、乙腈 21% , 15～40 m in、乙腈

21%～22% , 40～45 m in、22%～35% , 45～60 m in、

35%～40% , 60～70 m in、40%～70% , 70～80 m in、

70%～21% ) ;检测波长 203 nm;柱温 30℃;流速

110 m l·m in
- 1

;所有组分均在 80 m in内洗脱出柱 [ 2 ]。

11212　溶液的制备　精密称取人参皂苷或三七皂

苷对照品适量 ,加入 70%甲醇溶液制备成 014 g·

L - 1的对照品溶液。精密称取 1 g三七药材粉末 (过

4号筛 ) ,置 10 m l量瓶中 ,加入 70%甲醇 ,放置过

夜 ,超声提取 30 m in,用 70%甲醇定容 , 0145μm微

孔滤膜过滤 ,得三七药材供试溶液。精密称取 012 g

三七总皂苷提取物 ,置 10 m l量瓶中 ,加入 70%甲醇 ,

超声提取 30 m in,用 70%甲醇溶液定容 , 0145μm微

孔滤膜过滤 ,得三七总皂苷提取物溶液。取三七缓释

片 10片 ,研钵研细 ,取粉末置 50 m l量瓶中 ,加 70%

甲醇 ,超声提取 30 m in,用 70%甲醇定容 , 0145μm微

孔滤膜过滤 ,得三七缓释片供试品溶液 [ 3 ]。

11213　系统适用性试验 　分别精密吸取 10μl三

七皂苷 R1和人参皂苷 Rg1、Re、Rb1混合对照品溶

液及供试品溶液 ,分别进样检测 ,记录色谱图。比较

保留时间和在线紫外光谱 ,确定供试品色谱图中的

峰归属。人参皂苷 Rb1峰信号强度适中且与相邻峰

分离较好 ,故选择为参照物峰 ( S峰 )。在此系统条

件下 ,人参皂苷 Rb1理论板数 ≥215 ×103。考察供

试品溶液 2 h图 ,色谱图 80 m in后无样品峰出现 ,故

流动相系统确定洗脱时间为 80 m in
[ 4 ]。

11214　稳定性与精密度试验 　按“11212”项方法

配制 3种供试品溶液 ,在室温下保存。分别于 0、1、

2、3、4、6、12、24 h测定 ,以人参皂苷 Rb1为参照物 ,

分别以共有峰的 tR和峰面积比进行统计。结果表

明 , 3种供试品溶液的指纹图谱在 24 h内稳定 ,各峰

tR的 RSD均 < 110% ,峰面积比的 RSD均 < 310%。

同法配制 3种供试品溶液各 1份 ,每份分别连续进

样 5次 ,计算共有峰的 tR和峰面积比。结果表明 , 3

种供试品溶液各峰 tR的 RSD均 < 017% ,峰面积比

的 RSD均 < 310%。

11215　重复性试验 　按“11212”项方法配制 3种

供试品溶液各 5份 ,每份分别进样 1次 ,分别对各共

有峰的 tR和峰面积比进行统计。结果表明 , 3种供

试品溶液各峰 tR 的 RSD均 < 116% ,峰面积比的

RSD均 < 310%。

11216　样品的测定　采用 HPLC法 [ 5 ]
,分别精密量

取 10μl 3种供试品溶液进样 ,记录 80 m in。

11217　共有峰的标定　对测定的指纹图谱进行分

析 ,供试品指纹图谱中与参照物峰相应的峰 ( Rb1

峰 )为 S峰 ,找出 10批三七药材样品中共有峰为 17

个 , 10批三七总皂苷提取物样品中共有峰为 15个 ,

10批三七缓释片中共有峰为 14个。将不能完全分

离的色谱峰归并为一个指纹峰 ,即将三七药材指纹

图谱中 5～9号峰 ,三七总皂苷中 5～8号峰 ,三七缓

释片中 5～7号峰分别合并 ,以 S峰的 tR和峰面积

为基准 ,计算各共有峰的 tR和峰面积比值 ,结果见

表 1。三七药材、三七总皂苷提取物及三七缓释片

的指纹图谱见图 1。

表 1　三七药材、总皂苷提取物及三七缓释片样品共有峰的相对保留时间和峰面积比

Table 1　Rela tive reten tion tim e( tR ) and peak area ra tio( RPA ) of comm on peaks of Rad ix N otoginseng, Panax N otoginseng sapon in s and

susta ined - relea se tablets

Radix N otoginseng

Peak No. tR RPA

Panax N otoginseng Saponins

Peak No. tR RPA

Sustained - release tablets

Peak No. tR RPA

1 01073 01103 1 01073 01099 1 01073 01093
2 01437 01179 2 01436 01322 2 01437 01320

3 01612 01984 3 01614 11074 3 01613 11085
4 01643 01135 4 01645 01201 4 01645 01217
5 01935 01138 5 01936 01177 5 01955 01160
6 01955 (5 - 9 peaks) 6 01955 (5 - 8 peaks) 6 01974 (5 - 7 peaks)

7 01956 7 01973 7 01979
8 01972 8 01979 8 ( S) 11000 11000

9 01978 9 ( S) 11000 11000 9 11018 01086
10 ( S) 11000 11000 10 11019 01088 10 11037 01110
11 11018 01019 11 11037 01106 11 11065 01870
12 11035 01022 12 11066 01092 12 11133 01430

13 11063 01013 13 11133 01401 13 11185 01092

14 11132 01358 14 11185 01098 14 11401 01054

15 11160 01065 15 11401 01077

16 11184 01043

17 11400 01072
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图 1　三七药材 ( A)、三七总皂苷提取物 ( B)及三七缓释片 ( C)的指

纹图谱

Fig 1　Chromatographic f ingerprints of Radix N otoginseng( A) , Panax

N otoginseng sapon ins( B) and susta ined - release tablets( C)

11218　相似度分析 　通过 CASE软件 (中南大学 ,

matlab版 )和 2004A版 (药典委员会 )中药色谱指纹

图谱相似度评价系统得出三七药材、三七总皂苷提

取物以及三七缓释片的共有模式 ,各样品与该共有

模式比较 ,其相似度结果见表 2～4,色谱图见图 2。

通过对 10批药材的测定分析 ,发现其峰面积差

图 2　三七药材 ( A)、三七总皂苷提取物 ( B)及三七缓释片 ( C)的相似度图谱

F ig 2　Sim ilar ity chromatogram s of Rad ix N otoginseng( A) , Panax N otoginseng sapon in s( B) and susta ined - relea se tablets( C)

异较大 ,但整体特征相似 ,由此标定了 17个共有峰 ,

非共有峰占总峰面积 10%以下。同时采用两种不

同的相似度评价软件计算了 10批药材的相似度均

在 0182以上 ,说明各产地三七药材之间虽然存在差

异 ,但同时具有较好的相关性。进一步研究得到三

七总皂苷提取物、三七缓释片各 10批指纹图谱 ,分

别标定共有峰 15、14个 ,相似度评价软件计算结果

均在 0195以上 ,充分验证了制剂工艺的稳定性。通

过实验证明文中测定方法稳定、可靠 ,可用于三七药

材、提取物和缓释制剂的指纹特征检测和质量控制

研究。

2　讨论

通过考察三七药材、提取物及三七缓释片样品

的 HPLC - DAD三维图谱 ,发现在 203 nm信号强度

大且色谱峰数目多 ,同时参照 2005年版《中国药
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典》一部三七药材项下的含量测定方法 ,选择 203

nm为检测波长。实验对进一步缩短图谱分析时间

的研究发现 ,指纹峰分离效果较差 ,同时流动相梯度

变化较大导致基线漂移严重 ,影响了分析效果 ,故确

定分析时间为 80 m in。同时发现柱温高于 35℃,色

谱图中人参皂苷 Rg1、Re的分离度显著下降 ,故检

测柱温定为 30℃,其分离效果良好。

对三七药材、三七总皂苷提取物和三七缓释制

剂样品的指纹图谱进行比较 ,除原料药材中 9、15号

小峰在提取物中不能被检出 , 5、9、15号小峰在最终

成品不能被检出以外 ,其余各共有峰的相对保留时

间基本一致。3种样品的峰面积比差异较大 ,可能

由于原料药材经提取、纯化后某些皂苷类成分的含

量显著增加 ,导致峰面积比发生变化 ,但提取物和三

七缓释片的峰面积比基本一致。总之 ,三者指纹图

谱整体特征具有良好的相关性 ,说明三七皂苷类成

分分布及比例稳定 ,中间体、成品与原料药材的相关

性良好、质量稳定 ,进一步验证了整个制备工艺的合

理性 [ 6, 7 ]。
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多孔石墨化碳柱亚临界水色谱法分析芳烃化合物
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摘要 : 目的　采用亚临界水为流动相 ,分析苯等芳烃化合物。方法　构建了 416 mm内径柱的亚临界水色谱 -紫外检测仪器

装置 ,考察了影响亚临界水色谱保留和柱效的因素。结果　苯、甲苯等在建立的条件下获得良好分离。结论　升高温度使亚

临界水的反相洗脱能力增强 ,并可得到柱效的最佳值 ;高温下可采用高流速来提高分析速度。

关键词 : 多孔石墨化碳柱 ;亚临界水色谱 ;芳烃化合物
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Ana lyz ing aroma tic hydrocarbon on graph itic carbon column by Subcr itica l wa ter chroma2
tography
LUO Rong - ning, L I Zhang - wan, Q IAN Guang - sheng, FU Chun - mei3

(W est China School of Pharm acy, S ichuan U niversity, Chengdu, S ichuan, 610041 P. R. China)

Abstract: O BJECT IVE　To develop a Subcritical water chromatography ( SubWC ) to analyze aromatic hydrocarbon. M ETHOD S　

SubWC instrumentwas developed and the effect of experimental parameters on the retention and performance was studied. RESUL TS　

O rganic compounds such as benzene could be eluted from graphitic carbon column with subcritical water as mobile phase. CO NCL U2
S IO N　The eluotrop ic strength of water increased with the column temperature, and the flow rate could be increased at high tempera2
ture because of the decrease of viscosity and affection on performance, which was very beneficial for the rap id analysis and environment

p rotection.

Key words: Graphitic carbon column; Subcritical water chromatography; A romatic hydrocarbon
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