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!" # 样品含量测定
取 % 批样品，依法制备供试品溶液并测定，按外标法计算含

量。结果见表 !。
! 讨论
取对照品溶液，用二极管检测器在 !&& 3 4&& 56波长范围内扫

描。结果 %)) 56 波长处呋喃唑酮的吸光强度最大，故选用 %)) 56

作为检测波长。用不同比例

的 甲 醇 7磷 酸 盐 缓 冲 液
（8+ $ )/ ’）7水和不同比例
的 &/ &% 69: ; -磷酸二氢钾溶
液 7乙腈为流动相进行试验，
结果以 &/ &% 69: ; -磷酸二氢
钾溶液 7乙腈（0" < 4%）为流
动相时，理论塔板数高，拖尾因子小，故以此为流动相。呋喃唑酮对

光比较敏感，试验时均应避光操作。采用 +,-.法测定呋喃唑酮片
的含量，干扰较少，且结果准确，方法简便、重复性好，可作为呋喃

唑酮片的定量分析方法。
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心灵丸由人工麝香、人工牛黄、蟾酥、珍珠、冰片、三七、人参、

熊胆、水牛角等组成，具有活血化瘀、益气强心、通窍止痛的功效，

原标准收载于《卫生部药品标准·中药成方制剂 A第二十册 C》，无
含量测定项。笔者采用高效液相色谱 A+,-. C法测定心灵丸中三七
皂苷 D(、人参皂苷 DE(和人参皂苷 DF(的含量，报道如下。

) 仪器与试药
GEH:I5J (!&& 型高效液相色谱仪；@KH6LMNO 12 7 !!&( 型紫外分

光光度计；PIJJ:IQ R9:IM9 G-!&4 型电子分析天平（万分之一）；PIJS
J:IQ R9:IM9 T@!&0 型电子分析天平（十万分之一）；1,!0&+ 超声波
清洗器（南京熊猫技术装备有限公司）。心灵丸 A每 (&丸重 !&& 6E）、

心灵丸缺三七人参阴性制剂均由广东宏兴集团股份有限公司宏兴

制药厂提供；三七皂苷 D( 对照品（批号 "40 7 !&&!&’）、人参皂苷
DE( 对照品（批号 "&% 7 !&&!!(）、人参皂苷 DF( 对照品 A批号 "&4 7
!&&!(0 C均由中国药品生物制品检定所提供；乙腈（色谱纯），甲醇
（分析纯，广州化学试剂厂）；水（重蒸水）。

# 方法与结果
!" $ 色谱条件
色谱柱：GEH:I5J +U8IQVH: WX@ 柱（!0& 66 Y 4/ & 66，0 !6）；流

动相 G为乙腈，B 为水，梯度洗脱（& 6H5 (*# G&(! 6H5 (*# G&
)& 6H5 %)# G）；流速 (/ & 6- ; 6H5；检测波长：!&% 56；柱温：%& Z；
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表 ( 呋喃唑酮加样回收试验结果 A ! $ ) C

心灵丸中三七皂苷 !"、人参皂苷 !#"和 !$"的含量测定
林晓辉 (，张雪原 (，林史珍 !，朱吉士 (

（(/ 广东省潮州市药品检验所，广东 潮州 0!(&&&； !/ 华南农业大学，广东 广州 0(&)4!）
摘要：目的 建立同时测定心灵丸中三七皂苷 D(、人参皂苷 DE(和人参皂苷 DF(含量的高效液相色谱 A+,-.C法。方法 色谱柱为 GEH:I5J +U8IQVH:
WX@柱（!0& 66 Y 4/ & 66，0 !6），流动相 G为乙腈，B为水，梯度洗脱（& 6H5 (*# G&(! 6H5 (*# G&)& 6H5 %)# G），流速为 (/ & 6- ; 6H5，
检测波长为 !&% 56。结果 三七皂苷 D( 进样量在 &/ (%" ’ 3 !/ "0) & !E范围内与峰面积线性关系良好，& $ &/ *** "，平均回收率为*’/ *0#，
#$%为 &/ )"#；人参皂苷 DE( 进样量在 &/ 0)" ! 3 ((/ %44 & !E范围内与峰面积线性关系良好，& $ &/ *** *，平均回收率为 **/ (&#，#$%为
&/ !*#；人参皂苷 DF( 进样量在 &/ 4(’ ) 3 ’/ %"! & !E范围内与峰面积线性关系良好，& $ &/ *** *，平均回收率为 **/ &!#，#$%为 &/ 4!#。
结论 +,-.法简便准确、专属性强，可用于心灵丸的质量控制。
关键词：心灵丸；三七皂苷 D(；人参皂苷 DE(；人参皂苷 DF(；高效液相色谱法
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!"#$%&’$：IAJ2K36L2 R9 IVJLF:HVK L +,-. 6IJK9M [9Q JKI \95JI5J MIJIQ6H5LJH95 9[ 59J9EH5VI59VHMI D( L5M EH5VI59VHMI DE(] DF( H5 TH5:H5E
,H::V/ M23N9>= RKI L5L:UVHV ^LV 8IQ[9Q6IM 95 JKI GEH:I5J +U8IQVH: WX@ \9:O65 A!0& 66 Y 4/ & 66，0 !6C ] OVH5E JKI 6H_JOQI 9[ L\IJ95HJQH:I
AG C L5M ^LJIQ A B C LV JKI 69FH:I 8KLVI/ ‘:OJH95 ^LV 8IQ[9Q6IM OVH5E JKI EQLMHI5J 69MI A& 6H5 (*# G&(! 6H5 (*# G&)& 6H5 %)# GC ]
L5M JKI [:9^ QLJI ^LV (/ & 6- ; 6H5/ RKI MIJI\JH95 ^LaI:I5EJK ^LV !&% 56/ +2=OC3= RKIQI ^LV E99M :H5ILQHJU H5 JKI QL5EI 9[ &/ (%" ’ 7
!/ "0) & !E [9Q 59J9EH5VI59VHMI D( A & $ &/ *** " C ] &/ 0)" ! 7 ((/ %44 & !E [9Q EH5VI59VHMI DE( A & $ &/ *** * C L5M &/ 4(’ ) 7 ’/ %"! & !E [9Q EH5S
VI59VHMI DF( A & $ &/ *** * C / RKI LaIQLEI QI\9aIQU QLJIV L5M #$% ^IQI *’/ *0# L5M &/ )"# [9Q 59J9EH5VI59VHMI D(] **/ (&# L5M &/ !*#
[9Q EH5VI59VHMI DE( L5M **/ &!# L5M &/ 4!# [9Q EH5VI59VHMI DF(/ H97KCO=697 RKHV 6IJK9M HV VH68:I L5M QI:HLF:I [9Q JKI bOL:HJU \95JQ9: 9[
TH5:H5E ,H::V/
()* +,%-#：TH5:H5E ,H::Vc 59J9EH5VI59VHMI D(c EH5VI59VHMI DE(；EH5VI59VHMI DF(c +,-.
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)+ 三七皂苷 ,) !+ 人参皂苷 ,-) *+ 人参皂苷 ,.)

#+ 对照品溶液 $+ 供试品溶液 %+ 阴性对照品溶液
图 ) 高效液相色谱图
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表 ! 样品含量测定结果（ ! 6 )’）

!" # 样品含量测定
按供试品溶液制备方法制备溶液并测定，计算 )’ 批样品的含

量。结果见表 !。

! 讨论
三七为心灵丸的主药之一7 三七皂苷 ,)、人参皂苷 ,-) 和人参

皂苷 ,.) 为其特征性有效成分，通过测定其含量能有效地控制药品

的质量。人参也含有人参皂苷 ,-) 和人参皂苷 ,.)，故试验采用三七

人参双阴性样品。分别取三七皂苷 ,)、人参皂苷 ,-) 和人参皂苷

,.)对照品（约 ’+ ) 0- 1 08），在 (’’ 9 )5’ :0波长范围内扫描，结果
在!’* :0 波长处有最大吸收，参考文献 ; ) < ( =，确定 !’* :0 为测
定波长。对提取溶剂、提取时间及提取方式均进行了优化试验，结

果用甲醇提取效果优于 3’>甲醇和乙醇，加热回流提取（&’ 0?:）
效果与超声提取（&’ 0?:）比较无显著性差异，故选择甲醇超声提取
&’ 0?:作为提取条件。
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表 ) 加样回收试验结果（ ! 6 &）

注：#为三七皂苷 ,)，$为人参皂苷 ,-)7 %为人参皂苷 ,.) /下表同 2。

进样量：3 !8。
!" ! 溶液制备
取本品 "’ 丸，精密称定，研细，取约 ’+ *3 -，精密称定，置具塞

锥形瓶中，精密加入甲醇 !3 08，称定质量，密塞，超声处理（功率
!3’ D，频率 (’ EBF）&’ 0?:，放冷，再称定质量，用甲醇补足减失的
质量，摇匀，用 ’+ (3 !0的微孔滤膜过滤，取续滤液，即得供试品溶
液。精密称取经五氧化二磷减压干燥 )! G以上的三七皂苷 ,) 对照

品 )*+ 4" 0-，人参皂苷 ,-) 对照品 3&+ 4! 0- 和人参皂苷 ,.) 对照

品 ()+ "& 0-，置 )’’ 08 量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，
作为混合对照品溶液。取缺三七人参的阴性制剂 ’+ *3" * -，按供试
品溶液制备方法制成阴性对照品溶液。

!" $ 方法学考察
专属性试验：精密吸取 !+ ! 项 * 种溶液各 3 !8，分别注入液相

色谱仪。结果显示阴性对照品溶液对测定无干扰（图 )）。

标准曲线绘制：分别精密量取混合对照品溶液 )，*，3，4，)’，

)3，!’ !8，注入液相色谱仪，以峰面积对进样量进行回归，得三七
皂苷 ,)回归方程 & 6 !&5+ ** ’ < )+ ’&" )，( 6 ’+ 555 4 / ! 6 4 2；人参
皂苷 ,-) 回归方程 & 6 !54+ (4 ’ < ’+ &!( 3，( 6 ’+ 555 5 / ! 6 4 2；人
参皂苷 ,.) 回归方程 & 6 !3(+ 4* ’ < )+ ’&! *，( 6 ’+ 555 5 / ! 6 4 2。
结果表明，三七皂苷 ,)进样量在 ’+ )*4 " 9 !+ 43& ’ !-范围内、人参
皂苷 ,-)在 ’+ 3&4 ! 9 ))+ *(( ’ !-范围内、人参皂苷 ,.)在 ’+ ()" & 9
"+ *4! ’ !-范围内与峰面积线性关系良好。
精密度试验：精密吸取同一对照品溶液 3 !8，重复进样 & 次，

分别记录峰面积。结果三七皂苷 ,)、人参皂苷 ,-)、人参皂苷 ,.) 的

#$%分别为 ’+ ()>，’+ 3)>，’+ 4(> / ! 6 & 2。
稳定性试验：精密吸取同一供试品溶液，于 ’，!，(，"，)!，)&，

!’，!( G 时依法测定。结果所得三七皂苷 ,)、人参皂苷 ,-)、人参皂

苷 ,.) 峰面积的 #$%分别为 ’+ 4">，’+ 3(>，’+ &!> / ! 6 " 2，表明
供试品溶液在 !( G内基本稳定。
重复性试验：取同一批（批号为 ’3’(’&）样品，平行制备 & 份供

试品溶液，依法进样测定。结果三七皂苷 ,)、人参皂苷 ,-)、人参皂

苷 ,.) 峰面积的 #$%分别为 ’+ "(>，’+ 3!>，’+ **> / ! 6 & 2，表明
方法的重复性良好。

加样回收试验：精密称取已知含量的同一批（批号为 ’3’(’&）样
品（分别含三七皂苷 ,) 5+ "’ 0- 1 -，人参皂苷 ,-) *5+ 3)0- 1 -，人参皂苷
,.) !5+ 5)0- 1 -）& 份，分别精密加入混合对照品溶液（分别含三七皂苷
,)、人参皂苷 ,-)、人参皂苷 ,.) ’+ )*4 "，’+ 3&4 !，’+ ()" &0- 1 08）&，)!，
!( 08，按供试品溶液制备方法制成待测溶液（每份 !3 08），依法测
定并计算回收率。结果见表 )。
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