
图 1� 标样色谱图

F ig 1� Chrom atogram o f standa rd sam ple

1, 2. 碘佛醇; 3. 有关物质 B; 4. 有关物质 A

1, 2. Ioverso;l 3. Related com pound B; 4. Related compound A

图 2� 碘佛醇样品色谱图

F ig 2� Chrom atogram s of Ioverso l( L ot No. 000221)

1, 2. 碘佛醇; 3, 4, 5. 其它杂质; 6. 有关物质 B

1, 2. Ioverso;l 3, 4, 5. other im purit ies; 6. Related com pound B

2. 5� 检测限

以 S /N> 3计, I, A, B的检测限分别约为 1ng、2ng、2ng。

2. 6� 线性试验

分别在 I( 10. 0�g /mL ), A ( 1. 0�g /mL ) , B ( 5. 0�g /mL )

浓度的 20% ~ 140% 范围内配制系列浓度标准溶液。取

20�L进样, 以浓度 ( c)对峰面积 (A )进行线性回归,得 I, A,

B的回归方程分别为: A = 1336. 8 c + 55. 43, r= 0. 999 9; A =

409. 8 c - 2. 43, r = 0. 9999和 A = 449. 5 c + 13. 86, r =

0. 9999,线性范围分别为 2. 0~ 14. 0�g /mL , 0. 2~ 1. 4�g /mL

和 1. 0~ 7. 0�g /mL。

2. 7� 回收率试验

按 � 2. 2 项下, 配制样品溶液 3份,分别准确加入有关物

质 A对照品溶液 0. 40, 0. 80, 1. 20mL和有关物质 B对照品溶

液 2. 0, 4. 0, 6. 0mL, 用水定容。各取 20�L进样, 得 A的回收

率为 98. 6% , RSD为 0. 66% ; B的回收率为 100. 5% , RSD为

0. 25%。

2. 8� 样品测试

取 3个批号的产品, 按 � 2. 2 项下, 配制样品溶液, 依法

进行测试。结果见表 1。

表 1� 碘佛醇样品的分析结果

Tab 1� Result o f Ioverso l sam ple de term ination

批号 有关物质 A (% ) 有关物质 B (% ) 总杂质 (% )

000221 未检出 0. 16 0. 73

000303 未检出 0. 20 0. 75

000307 未检出 0. 18 0. 78

3� 讨论

3. 1� 碘佛醇对照品主峰有两个峰组成, 经高效液相 �质谱联

用检测, 该二个峰的准分子离子完全相同。m /z= 806. 8的离

子是碘佛醇的 M�H负离子, m /z = 842. 8的离子是 M + C l负

离子, m /z = 934. 9的离子是 M + I负离子。因此, 可确定该

二种成分是碘佛醇光学异构体。

3. 2� 实验中曾采用美国药典 24版碘佛醇的流动相, 乙腈比

例为 0. 5%时,有关物质 A和 B的保留时间较长。经优化,

将乙腈比例提高到 4% , 保留时间缩短, 且峰形尖锐, 重现性

好。

3. 3� 根据美国药典 24版 [ 3]碘佛醇质量标准的规定, A和 B

的含量应分别 ! 0. 1% 和 ! 0. 5%。从表 1中可以看出,我们

研制的碘佛醇中有关物质 A和 B的含量均在规定范围内。

此外, 在美国药典 24版 [ 3]碘佛醇质量标准中未制定总杂质

限量。为了严格控制碘佛醇的质量, 我们对碘佛醇中的总杂

质也进行了检测, 结果表明我们研制的碘佛醇的总杂质在

0. 8%以下。
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高效液相色谱法测定三七药材中人参皂苷 Rg1 和三七皂苷 R1 的含量

宋茹, 袁继民,刘欣 (济南军区药品检验所,济南 250022 )

摘要: 目的 � 采用 H PLC方法测定三七药材中人参皂苷 Rg
1
和三七皂苷 R

1
的含量。方法 � 色谱条件,以 Krom asil C

18
柱 ( 4. 6

mm ∀ 250mm, 5�m )为色谱柱,以乙腈�0. 05%磷酸 ( 25# 75)为流动相, 检测波长 203nm; 流速 1. 5mL∃ m in- 1。结果 � 人参皂

苷 Rg l在 0. 52~ 10. 36�g内与峰面积呈良好的线性关系 ( r= 0. 999 92, n = 7), 三七皂苷 R1在 0. 20~ 4. 05�g内与峰面积呈良

好的线性关系 ( r= 0. 999 98, n = 7)。人参皂苷 Rg l的回收率为 97. 4% ~ 98. 9% ( n = 9), 三七皂苷 R1的回收率为 93. 6% ~

96. 0% ( n = 9)。结论 � 本方法分离度好,快速, 简便,重现性好, 可用于三七药材的质量控制。

关键词: 三七;人参皂苷 Rg1; 三七皂苷 R1;含量测定; 高效液相色谱法
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HPLC determ ination of ginsenosides�Rg1 and saponins�R1 in Radix Notoginseng

SONG Ru, YUAN Ji�m ing LIU X in( Institute for D rug Contro l of the J inanM ilitary R egion , J inan 250022, China )

ABSTRACT: OBJECTIVE� To determ ine g insenosides�Rg1 and saponins�R1 in Rad ixN otoginseng byH PLC m ethod. METHOD� A

K romas il�C18 co lumn ( 4. 6mm ∀ 250mm, 5�m ) w as used w ith the m ob ile phase con tain ing acetonitrile�0. 05% phospho ric ac id ( 25#

75). The wave leng th of detectorw as set at 203 nm. The flow rate w as 1. 5mL∃ m in- 1. RESULTS� The calibration curves w ere linea r

in the range o f 0. 52~ 10. 36�g for g insenosides�Rg
1
( r= 0. 99992, n = 7) and 0. 20~ 4. 05�g fo r sapon ins�R

1
( r= 0. 99998, n = 7 ).

The recovery o f g insenosides�Rg1 was 97. 4% ~ 98. 9% ( n = 9), and tha t of sapon ins�R1 w as 93. 6% ~ 96. 0% ( n = 9). CONCLU�

SION� The m ethod is quick and s imp le w ith good reproduc ibility. It can be used for the qua lity contro l o f Radix No tog inseng.

KEY WORDS: Rad ix Notog inseng; g insenos ides�Rg1; sapon ins�R1; determ ination; HPLC

� � 中药三七为五加科植物三七 Panax notog inseng ( Burk. )

F. H. Chen的干燥根, 是我国传统名贵中药。具有散瘀止血,

消肿定痛等多种功效 [ 1]。近年来三七的药理研究已取得显

著进展, 其中三七总皂苷具有耐缺氧、降血糖血脂、改善微循

环、增强机体免疫力、抗炎、抗衰老等多方面的生理活性 [ 2]。

三七总皂苷主要含人参皂苷 Rb l、人参皂苷 Rg l和三七皂苷

R1三种主要活性成分。目前三七药材中各组分的含量测定

方法已有一些报道 [ 1, 3~ 5]。%中国药典&一部 ( 2000年版 )系

应用薄层扫描法对三七中所含的人参皂苷 Rb l和人参皂苷

Rg l进行定量控制。本实验研究采用 H PLC法测定三七药材

中人参皂苷 Rg l和三七皂苷 R1的含量。结果表明本法简

便, 快速,重现性好。

1� 仪器与试药

1. 1� 仪器

LC�6A高效液相色谱仪, SPD�6AV 紫外检测器, C�R4A

数据处理机 (日本岛津公司 )。

1. 2� 试药

三七药材 Panax no tog inseng ( Burk) F. H. Chen, 购于云

南玉溪万方药厂, 产地云南红河州; 人参皂苷 Rg,l三七皂苷

R1对照品 (供含量测定用 )均购自中国药品生物制品检定

所; 乙腈: F isher Sc ientific公司, H PLC级;磷酸为分析纯。

2� 方法与结果

2. 1� 色谱条件

色谱柱: K rom asil C18柱 ( 4. 6mm ∀ 250mm, 5�m ); 流动

相: 乙腈�0. 05% 磷酸 ( 25# 75 ); 检测波长 203nm; 流速 1. 5

mL∃ m in- 1;柱温 40∋ 。柱效以人参皂苷 Rg l计,理论塔板数

应不低于 2 500。色谱图见图 1。

2. 2� 供试品溶液的制备

精密称取三七药材粉末 (过三号筛 )约 1. 5g, 置 500mL

烧瓶中, 加乙醚 100mL,置水浴上加热回流 1h。弃去乙醚并

挥干, 粉末加甲醇 80mL, 加热回流 2次,每次 1h。过滤, 合并

滤液, 减压浓缩至干。残留物分次加水使溶解, 置 50mL量瓶

中, 加水至刻度, 微孔滤膜 ( 0. 45�m )滤过。精密吸取 5mL,

置 25mL量瓶中,加水至刻度,备用。

2. 3� 标准曲线制备

分别精密称取 60∋ 真空干燥 2h的人参皂苷 Rg l和三七

皂苷 R1对照品约 25m g和 10mg于 50mL量瓶中, 加水溶解

并定容, 作为对照品储备液。精密吸取对照品储备液 0. 5, 1.

0, 2. 0, 4. 0, 6. 0, 8. 0, 10. 0mL于 10mL量瓶中, 用水定容至刻

度, 摇匀,微孔滤膜 ( 0. 45�m )滤过。取续滤液 20�L进样, 记

录色谱图, 分别以峰面积对进样量回归分析, 得到人参皂苷

Rg l和三七皂苷 R1的线性回归方程分别为:

Y= 6. 327∀ 10- 6X - 0. 08553, r= 0. 99992

Y= 7. 971∀ 10- 6X - 0. 00803, r= 0. 99998

进样量范围分别为 0. 52~ 10. 36�g和 0. 20~ 4. 05�g。

图 1� 对照品及样品色谱图

F ig 1� HPLC chrom atogram s of chem ical re ference substance

and sam ple

A.对照品; B.样品; 1.三七皂苷 R1; 2.人参皂苷 Rg1

A. chem ical reference sub stances ; B. samp le; 1. sapon ins�R1; 2. g insen�

osid es�Rg1

2. 4� 稳定性试验

精密吸取供试品溶液 10�L分别于 0, 1, 2, 3, 4h进样, 记

录峰面积, 结果人参皂苷 Rg l RSD = 0. 93% ( n = 5), 三七皂

苷 R
1
RSD= 1. 22% ( n= 5)。

2. 5� 精密度试验

精密吸取供试品溶液 10�L进样, 记录峰面积, 连续 5

次。人参皂苷 Rg l RSD = 0. 54% , 三七皂苷 R1 RSD =

0. 38%。

2. 6� 重复性试验

用同一规格的三七药材按 2. 2法提取制备 5份供试品
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溶液。精密吸取供试品溶液 10�L进样, 记录峰面积。人参

皂苷 Rg l RSD= 1. 44% ,三七皂苷 R1 RSD= 1. 68%。

2. 7� 回收率测定

取已知含量的样品粉末 (过三号筛 )约 1. 0g, 精密称定 9

份, 分别精密加入一定量的人参皂苷 Rg l和三七皂苷 R
1
对

照品, 按 2. 2法制备, 进样 10�L, 记录峰面积并计算回收率,

结果见表 1。

表 1� 回收率实验结果 ( n= 3)

Tab 1� Results of recovery( n = 3)

组分
加入量

(�g)

测得量

( �g)

平均回收率

(% )

RSD

(% )

人参皂苷 Rg1 0. 817 0. 796 97. 4 3. 4
1. 633 1. 615 98. 9 2. 9

2. 450 2. 393 97. 7 3. 3

三七皂苷 R1 0. 423 0. 396 93. 6 2. 2

0. 846 0. 804 95. 0 2. 5

1. 269 1. 218 96. 0 3. 1

2. 8� 样品测定

取 6批样品, 按 2. 2法操作, 在上述色谱条件下, 以外标

法计算各样品中人参皂苷 Rg l和三七皂苷 R 1的含量, 同时

以 TLC法做比较, 结果见表 2。

表 2� 样品测定结果 ( n= 6)

Tab 2� The resu lts o f samp le determ ination( n= 6)

样品
人参皂苷 Rg1含量 (% ) 三七皂苷 R1含量 (% )

HPLC法 TLC法 HPLC法 TLC法

1 2. 56 2. 72 0. 53 0. 78

2 1. 84 1. 93 0. 40 0. 64

3 2. 95 3. 09 0. 64 0. 88

4 2. 10 2. 02 0. 45 0. 89

5 2. 63 2. 58 0. 46 0. 73

6 3. 37 3. 41 0. 67 1. 06

3� 讨论

3. 1� 流动相的选择

先后用了不同比例的流动相, 经实验, 认为用乙腈�

0. 05%磷酸 ( 25# 75)为测定人参皂苷 Rg l和三七皂苷 R
1
含

量的流动相, 即可排除干扰, 又能使各组分达到基线分离的

效果, 且分析时间较短。

3. 2� 对比实验

与中国药典一部 2000年版所述的薄层扫描法相比, 本

方法操作简便, 精密度高 ,重现性好。对 6个样品中人参皂

苷 Rg1的测定结果基本一致, 而对三七皂苷 R1 的分析结果

差距较大。薄层法结果偏高, 高效液相法偏低,考虑这与薄

层法误差较大有关。
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高效液相色谱法测定抗感颗粒中绿原酸的含量

寿文虹,吴韶铭, 施芬 (金华市药品检验所,浙江 � 金华 321000)

摘要: 目的 � 建立抗感颗粒中绿原酸的 H PLC测定方法。方法 � 采用 ZORBAX SB�C18柱 ( 4. 6mm ∀ 250mm, 5�m ),甲醇�1%磷

酸溶液 ( 25# 75)为流动相,检测波长为 327 nm。结果 � 绿原酸在 7. 5 ~ 120. 0�g∃ mL- 1的浓度内呈良好的线性关系 ( r=

0. 9999),平均回收率为: 100. 48% ( RSD= 1. 2% )。结论 � 该方法简便、快速、准确,适用于抗感颗粒的质量控制。

关键词: 高效液相色谱法;抗感颗粒; 绿原酸
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Determ ination of chlorogenic ac id in Kanggan granules by HPLC

SHOU W en�hong, WU Shao�m ing, SH IFen( J inhua Institute for D rug Control, J inhua 321000, Ch ina)

ABSTRACT: OBJECTIVE� To establish a HPLCm ethod fo r determ ination of chlorogenic ac id in Kanggan g ranu les. METHOD� A

ZORBAX SB�C18 co lumn ( 4. 6mm ∀ 250mm, 5�m ) w as used w ith am obile phase o fm ethano l�1% phosphoric acid so lution ( 25# 75).

The detec t wave leng th w as 327 nm. RESULTS� The calibration curve w as linea r w ith in the range of 7. 5 ~ 120. 0�g /mL ( r = 0.
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