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HPLC法测定石柱参药材及其片剂中
5种人参皂苷的含量

彭绪玲 , 付永慧 , 熊志立 , 孙长山 , 李发美
(沈阳药科大学 药学院 ,辽宁 沈阳 110016)

摘要 : 目的 建立测定石柱参药材及其片剂中 5种人参皂苷含量的方法 ,为石柱参的质量控制提供
科学依据。方法 色谱柱为 Kromasil C18柱 ;流动相为乙腈 2水 ,梯度洗脱 ;柱温为 25 ℃;流速为

110 mL·m in - 1 ;检测波长为 203 nm。结果 5种人参皂苷的色谱峰与相邻色谱峰分离良好。人参皂
苷 Rg1 质量浓度在 1918～198 mg·L - 1内、人参皂苷 Re质量浓度在 2016～206 mg·L - 1内、人参皂苷

Rb1 质量浓度在 3310～330 mg·L - 1内、人参皂苷 Rc质量浓度在 1810～180 mg·L - 1内、人参皂苷

Rb2 质量浓度在 1310～130 mg·L - 1内与峰面积呈良好的线性关系。石柱参药材中人参皂苷 Rg1、
Re、Rb1、Rc、Rb2 的平均回收率分别为 9918%、9813%、9912%、9514%、9618% , RSD分别为 310%、
310%、216%、212%、218% ( n = 6) ;石柱参片剂中人参皂苷 Rg1、Re、Rb1、Rc、Rb2 的平均回收率分
别为 10012%、9910%、9917%、9614%、9814% , RSD分别为 212%、311%、316%、216%、218% ( n =

6)。结论 本实验中所建立的方法可用于石柱参药材及其片剂的质量控制。
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中图分类号 : R 917　　　文献标志码 : A

　　人参以主产区栽培特点、生态条件和商品价

值的不同分为普通参、边条参和石柱参 [ 1 ]。石柱

参为人参野生变家种的优良品种 ,来源于五加科

植物人参 ( Panax g inseng C1A1Mey)的干燥根 [ 2 ]
,

产于辽宁省宽甸县 ,至今已有 300多年的栽培历

史 ,现保留的主要农家品种类型为长脖类 [ 3 ]。目

前对于石柱参的研究主要集中在对其历史考

证 [ 2 ]、生长环境和形态或显微特征等方面 [ 4 - 6 ]。

作者采用 HPLC法对石柱参药材及其片剂中的 5

种主要人参皂苷进行含量测定 ,为石柱参药材及

其片剂的质量控制提供参考 ,并为石柱参的开发

利用提供科学依据。五种人参皂苷的化学结构式

见图 1。

1　仪器与材料

Agilent 1100高效液相色谱仪 (DAD 二极管

阵列检测器、Agilent A 10102 Chem station工作站 ,

美国 Agilent公司 )。

人参皂苷 Rg1 (批号 1107032200726)、人参皂

苷 Re (批号 1107542200421)、人参皂苷 Rb1 对照

品 (批号 1107042200420) (中国药品生物制品检定

所 ) ,人参皂苷 Rc、Rb2 (吉林大学药学院 ,纯度质

量分数均大于 98% ) ,乙腈 (色谱纯 ,江苏汉邦科

技有限公司 ) ,超纯水 (自制 ) ,其余试剂 (分析纯 ,

市售 )。

石柱参药材 (编号 0804061、0804062、0804063)

采于辽宁省宽甸县振江镇石柱子村 ,由沈阳药科大

学孙启时教授鉴定为五加科植物人参 ( Panax g in2
seng C1A1Mey) 的根 ; 石柱参片剂 (批号分别

080925、080926、080927)和阴性样品均为自制。

2　方法与结果

211　色谱条件选择与系统适用性试验

色谱柱 : Kromasil C18柱 ( 250 mm ×416 mm,

5μm) ;流动相 :乙腈 (A ) 2水 (B ) ,梯度洗脱 : 0～

15 m in为 20% A, 15～30 m in为 20% ～24% A ,

30～35 m in为 24% ～33% A , 35～50 m in为 33% ～

35% A;检测波长 : 203 nm;流速 : 1 mL·m in - 1 ;柱

温 : 25 ℃。
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F ig. 1　The structures of g in senoside Rg1 ( A) , g in senoside Re ( B) , g in senoside Rb1 ( C ) , g in senoside Rc ( D ) and g in2
senoside Rb2 ( E)

　　用石柱参药材供试溶液在上述色谱条件下分

析 ,理论塔板数以人参皂苷 Rb1 计不小于 10 000;

5种成分的色谱峰对称因子在 0195～1105之间 ;

5种成分的色谱峰与相邻色谱峰之间的分离度均

大于 115。用混合对照溶液在上述色谱条件下分

析 ,人参皂苷 Rg1、Re、Rb1、Rc、Rb2 的色谱峰峰面

积的 RSD ( n = 6 ) 分别为 115%、114%、112%、

116%、115%。混合对照品、石柱参药材、石柱参

片剂及阴性样品的色谱图见图 2。

212　溶液的制备

21211　混合对照储备溶液

取人参皂苷 Rg1、Re、Rb1、Rc、Rb2 对照品适

量 ,精密称定 ,置 10 mL量瓶中 ,加甲醇溶解并稀

释至刻度 ,摇匀 ,得质量浓度分别为 1198、1147、

2108、1100、0193 g·L
- 1的对照储备液。分别精密

量取对照储备溶液 510、710、810、910、710 mL置

同一 50 mL量瓶中 ,加体积分数 20%甲醇溶液稀

释至刻度 ,摇匀 ,配制成质量浓度分别为 198、

206、330、180、130 mg·L - 1的混合对照储备溶液。

21212　供试溶液

石柱参药材供试溶液 :取石柱参药材 012 g,

精密称定 ,置圆底烧瓶中 ,加入体积分数 70%乙

醇溶液 15 mL,回流提取 2 h,滤过 ,滤液减压浓缩

至干 ,残渣用体积分数 20%乙腈溶解 ,移至 10 mL

量瓶中 ,稀释至刻度 ,摇匀 ,即得。

石柱参片供试溶液 :取石柱参片 20片 ,研细 ,

取片粉约 012 g,按“石柱参药材供试溶液 ”方法

制备石柱参片供试溶液。

石柱参片阴性供试溶液 :取石柱参片剂中缺

石柱参的阴性样品 012 g,按“石柱参药材供试溶

液 ”方法制备石柱参片阴性供试溶液。

213　方法学考察

21311　线性关系考察

精密量取混合对照储备溶液 015、110、210、

310、410、510 mL置同一 5 mL量瓶中 ,用体积分

数 20%甲醇溶液稀释至刻度 ,摇匀。在“211”条

色谱条件下分析 ,以峰面积 (A )为纵坐标 ,以质量

浓度 (ρ)为横坐标进行回归计算 ,得人参皂苷
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1—Ginsenoside Rg1 ; 2—Ginsenoside Re; 3—Ginsenoside Rb1 ; 4—Ginsenoside Rc; 5—Ginsenoside Rb2

F ig. 2　HPLC chroma togram s of m ixed reference substance ( A) , Sh izhu G in seng ( B) , tablets of Sh izhu G in seng ( C) ,

nega tive sam ple( D )

Rg1、Re、Rb1、Rc、Rb2 的回归方程和线性范围分

别为 : A = 61881 ×103ρ + 14156, r = 01999 0,

1918～198 mg·L
- 1

; A = 51972 ×10
3ρ + 91949,

r = 01999 9, 2016 ～ 206 mg·L
- 1

; A = 41865 ×

10
3ρ + 01840 0, r = 01999 9, 3310～330 mg·L

- 1
;

A = 51589 ×10
3ρ + 11625, r = 01999 5, 1810～

180 mg·L - 1 ; A = 41754 ×103ρ + 31179, r =

01999 5, 1310～130 mg·L - 1。

21312　重复性试验

取同一批石柱参药材 (批号 0804061)和石柱

参片剂 (批号 080926 )粉末各 6 份 ,分别按照

“21212”条方法操作 ,制备供试溶液 ,在“211”条

色谱条件下分析 ,计算含量和 RSD。石柱参药材

中人参皂苷 Rg1、Re、Rb1、Rc、Rb2 含量的 RSD分

别为 115%、216%、310%、218%、217% ;石柱参

片剂中人参皂苷 Rg1、Re、Rb1、Rc、Rb2 含量的

RSD分别为 218%、214%、212%、211%、211% ,

表明此方法重复性良好。

21313　日间精密度试验

取同一批石柱参药材 (批号 0804061)和石柱

参片剂 (批号 080926)粉末各 6份 ,连续 3 d,分别

按照“21212”条方法操作 , 制备供试溶液 , 在

“211”条色谱条件下分析 ,计算含量和 RSD。石

柱参药材中人参皂苷 Rg1、Re、Rb1、Rc、Rb2 含量

的日间精密度 RSD分别为 111%、0160%、019%、

110%、018% ;石柱参片剂中人参皂苷 Rg1、Re、

Rb1、Rc、Rb2 含量的日间精密度 RSD 分别为

114%、116%、114%、019%、116% ,表明此方法日

间精密度良好。

21314　稳定性试验

分别制备石柱参药材 (批号 0804061)和石柱

参片剂 (批号 080926)供试溶液各 1份 ,制备后室

温放置 0、4、8、16、24 h,在“211”条色谱条件下分

析 ,记录色谱峰面积。石柱参药材中人参皂苷

Rg1、Re、Rb1、Rc、Rb2 各时间点测得的峰面积的

RSD 分别为 211%、117%、219%、214%、212% ;

石柱参片剂中人参皂苷 Rg1、Re、Rb1、Rc、Rb2 各

时间点测得的峰面积的 RSD 分别为 215%、

218%、116%、118%、213% ,表明石柱参药材和片

剂的供试溶液室温放置 24 h内稳定。

21315　回收率试验

取已知含量的同一批石柱参药材 (批号

0804061,约 011 g)和石柱参片剂 (批号 080926,

约 011 g)粉末各 6份 ,分别精密加入一定量的

5种人参皂苷对照溶液 ,分别按照“21212”条方法

操作 ,制备供试溶液 ,在“211”条色谱条件下分

析 ,计算回收率及 RSD。石柱参药材中人参皂苷

Rg1、Re、Rb1、Rc、Rb2 的平均回收率分别为

9918%、9813%、9912%、9514%、9618% , RSD 为

310%、310%、216%、212%、218% ( n = 6 ) ;石柱
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参片剂中人参皂苷 Rg1、Re、Rb1、Rc、Rb2 的平均

回收率分别为 10012%、9910%、9917%、9614%、

9814% , RSD 为 212%、311%、316%、216%、

218% ( n = 6)。

214　供试品含量测定

分别称取石柱参药材和石柱参片适量 ,每批

3份 ,按“21212”条方法操作 ,制备供试溶液 ,在“211”

条色谱条件下分析 ,计算含量 ,结果见表 1、2。
Table 1　Con ten ts ( c) of g in senoside Rg1 , Re, Rb1 , Rc and Rb2 in Sh izhu G in seng ( n = 3)

Batch No.
c ( ginsenoside Rg1 ) /

(mg·g- 1 )

c ( ginsenoside Re) /
(mg·g- 1 )

c ( ginsenoside Rb1 ) /

(mg·g- 1 )

c ( ginsenoside Rc) /
(mg·g- 1 )

c ( ginsenoside Rb2 ) /

(mg·g- 1 )

0804061 41794 41123 81718 31522 21694

0804062 31607 31928 71906 31961 21318

0804063 31965 41473 91307 41037 21535

Table 2　Con ten ts ( c) of g in senoside Rg1 , Re, Rb1 , Rc and Rb2 in tablets of Sh izhu G in seng ( n = 3)

Batch No.
c ( ginsenoside Rg1 ) /

(mg·tablet- 1 )

c ( ginsenoside Re) /
(mg·tablet- 1 )

c ( ginsenoside Rb1 ) /

(mg·tablet- 1 )

c ( ginsenoside Rc) /
(mg·tablet- 1 )

c ( ginsenoside Rb2 ) /

(mg·tablet- 1 )

080925 11526 11642 41152 11988 11284

080926 11651 11781 41339 21073 11346

080927 11643 11730 41237 11953 11321

3　讨论与结论

a1采用 HPLC法测定人参皂苷 Rg1、Re、Rb1、

Rc、Rb2 的含量 ,结果高于文献报道的普通园参中

此 5种成分的含量 [ 7 - 8 ] ,而与生长年限较高的移

山参相似。人参皂苷 Rb1 与 Rg1 含量的比值明显

高于文献中的这 2个成分含量的比值 ,这也可能

与样品处理方法有关 ,加热回流导致石柱参中含

有的热不稳定丙二酰基人参皂苷 Rb1 等水解为相

应的中性皂苷 Rb1 等。

b1考察了在流动相中加酸对保留时间和峰

形的影响。结果表明 ,流动相中加磷酸后 ,保留时

间没有缩短 ,峰形也没有改善 ,因此选择不加酸。

考察了不同柱温 (35、30、25 ℃)对色谱分离的影

响 ,结果表明 ,柱温为 25 ℃时人参皂苷 Rg1 与 Re

分离较好 ,保留时间适中 ,故选择柱温为 25 ℃。最

终确定的色谱条件流动相组成简单 ,各成分间分

离良好 ,分析时间短。

c1考察了以不同提取溶剂 (体积分数 70%乙

醇溶液、水饱和正丁醇、甲醇 )超声提取 ,结果用

体积分数 70%乙醇溶液提取效果最佳。继而以

体积分数 70%乙醇溶液为溶剂考察不同的提取

方法 (加热回流提取和超声提取 )对提取效率的

影响 ,结果表明加热回流提取效率优于超声提取。

又对提取时间和提取次数进行了考察。最终确定

以体积分数 70%乙醇溶液为提取溶剂 ,加热回流

提取 2 h,提取 1次。

d1本实验中所建立的方法可用于石柱参药

材及其片剂的质量控制。

参考文献 :

[ 1 ] 赵亚会 ,辜旭飞 ,吴连举 ,等. 栽培人参种质资源的类

别、特点和利用价值研究概况 [ J ]. 中草药 , 2007, 38

(2) : 294 - 296.

[ 2 ] 王荣祥 ,赵建东 ,许亮. 石柱参的历史考证 [ J ]. 辽宁

中医学院学报 , 2005, 7 (3) : 269.

[ 3 ] 王贺新 ,王占伟 ,范俊岗 ,等. 中国石柱参的生态条

件、栽培特点及其生长特征 [ J ]. 特产研究 , 1995 (1) :

14 - 17.

[ 4 ] 寒颖 ,王娜. 辽宁宽甸县石柱子地区柱参和马牙参生

态地球化学研究 [ J ].人参研究 , 1996 (3) : 17 - 23.

[ 5 ] 王贺新. 中国石柱参生长特征研究 [ J ]. 辽宁林业科

技 , 2001 (5) : 4 - 7.

[ 6 ] 王荣祥 ,许亮 ,任百林 ,等. 石柱参的性状与显微鉴别

[ J ]. 中药材 , 2007, 30 (9) : 1076 - 1078.

[ 7 ] 张崇禧 ,鲍建才 ,李向高 ,等. HPLC法测定人参、西洋

参和三七不同部位中人参皂苷的含量 [ J ]. 药物分析

杂志 , 2005, 25 (10) : 1190 - 1194.

[ 8 ] 肖新月 ,尹继飞 ,张南平 ,等. 不同生长年限的人参中

8种主要皂苷成分的分析研究 [ J ]. 药物分析杂志 ,

2004, 24 (3) : 238 - 244.

(下转至第 55页 )

15第 1期 彭绪玲等 : H PL C法测定石柱参药材及其片剂中 5种人参皂苷的含量



668 - 670.
[ 9 ] JORGEN H, ANDERS G. Op tim ization of the separation

of enantiomers of basic drugs retention mechanism s and

dynam ic modification of the chiral bonding p roperties on
anα1 2acid glycop rotein column [ J ]. J Chromatogr A,

1995, 694: 57 - 69.

Ch ira l separa tion of homa trop ine m ethylbrom ide and
a trop ine sulfa te using h igh performance liqu id chro2
ma tography withα1 2ac id glycoprote in column

L IN L i2na, ZHAN G H ua2yan, GUO X ing2jie
(Schoo l of Pha rm acy, Shenyang Pha rm aceu tica l U nivers ity, Shenyang 110016, C h ina )

Abstract: O bjective To investiga te the separa tion of the enan tiom ers of hom atrop ine m ethy lb rom ide and at2
rop ine su lfa te using h igh perfo rm ance liqu id chrom atograph ic ( H PL C ) onα1 2ac id g lycop ro te in (α1 2A G P)

ch ira l sta tionary phase. M ethods The inf luence of the pH va lue and f low ra te of the m obile phase, the con2
cen tra tion of buffer so lu tion and organ ic so lven ts and tem pera tu re w ere exam ined. Results The best sepa ra2
tion w as ob ta ined w ith 10 mm ol·L

- 1
N H4 OA c (pH 515) buffe r as m obile p hase fo r hom atrop ine m ethy lb ro2

m ide and 10 mm ol·L
- 1

N H4 OA c (pH 615) buffe r as m obile phase fo r a trop ine su lfa te a t am bien t tem pera2
tu re. The op tim a l f low ra te w as 015 mL·m in

- 1
. Conclusion s H om atrop ine m ethy lb rom ide and atrop ine su l2

fa te enan tiom ers can be sepa ra ted com p le te ly on theα1 2A G P chira l s ta tionary phase.

Key words:α1 2acid glycop rotein stationary phase; HPLC; homatrop ine methylbrom ide; atrop ine sulfate; en2
antiomeric separation

(上接第 51页 )

Quantita tive determ ina tion of f ive g in senosides in
Sh izhu G in seng and its tablets by HPLC

PEN G X u2ling, FU Yong2hu i, X ION G Zhi2li, SUN C hang2shan, L I Fa2m ei
(Schoo l of Pha rm acy, Shenyang Pha rm aceu tica l U nivers ity, Shenyang 110016, C h ina )

Abstract: O bjective To p rov ide a sc ien tif ic da ta fo r quality con tro l of Sh izhu g inseng, and dete rm ine the

con ten ts of f ive g insenosides in Sh izhu G inseng ( a k ind of Panax g inseng C. A. M ey) and its tab le ts. M eth2
ods A K rom asil C18 co lum n w ith the m obile phase consis ted of ace tron itrile2w ater w as used. The co lum n

tem pera tu re w as se t a t 25 ℃. The f low ra te w as 110 mL·m in
- 1

and the UV detec tion w ave leng th w as se t a t

203 nm. Results Five G insenosides w ere base line sepa ra ted. The ca lib ra tion curves of g insenoside R g1 , Re,

R b1 , R c and R b2 w ere linear in the concen tra tion range of 19182198 m g·L
- 1

, 20162206 m g·L
- 1

, 33102
330 m g·L

- 1
, 18102180 m g·L

- 1
and 13102130 m g·L

- 1
, respec tive ly. The average recoveries of g insenoside

R g1 , R e, Rb1 , R c and Rb2 of Sh izhu G inseng w ere 9918% , 9813% , 9912% , 9514% and 9618% , the RSD

w ere 310% , 310% , 216% , 212% and 218% ( n = 6 ) , respec tive ly. A nd the average recoveries of g insen2
oside Rg1 , R e, R b1 , R c and R b2 of the tab le ts of Sh izhu G inseng w ere 10012% , 9910% , 9917% , 9614% and

9814% , the RSD w ere 212% , 311% , 316% , 216% and 218% ( n = 6) , respec tive ly. Conclusion s The m eth2
od can be app lied to the qua lity con tro l of Sh izhu G inseng and its tab le ts.
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