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参七心疏胶囊由三七、丹参、灵芝、粉葛、红花、川芎等 11

味中药材组成，具有理气活血、通络止痛之功效，可用于气滞

血瘀引起的胸痹和证见胸闷、胸痛、心悸等症。处方中三七为

君药，其主要成分为人参皂苷 Rg1、人参皂苷 Rb1和三七皂苷

R1，具有改善微循环、抗血栓形成和扩张血管等作用[1-3]，其中

人参皂苷Rg1和人参皂苷Rb1在三七中含量最高[4-7]，而三七皂

苷R1是其独有的皂苷类成分[8]，因此测定这3种成分的含量更

能全面评价参七心疏胶囊的质量。参七心疏胶囊现行标准为

国家食品药品监督管理局标准 WS-10363（ZD-0363）-2002-

2011Z，其含量测定采用索氏提取法提取供试品溶液，薄层色

谱扫描法（TLCS）测定人参皂苷Rg1的含量，但由于索氏提取

法较烦琐且费时，TLCS法受环境影响较大，且人参皂苷Rg1在

薄层板中背景较深，导致测定结果的准确性和重复性不佳。

因此，笔者采用高效液相色谱（HPLC）法建立了同时测定参七

心疏胶囊中三七皂苷R1、人参皂苷Rg1和人参皂苷Rb1含量的

方法，以为参七心疏胶囊的质量控制提供参考。

1 材料
1.1 仪器

1200型 HPLC 仪，包括四元泵、可变波长紫外检测器、

1200型化学工作站、G1329A 型自动进样器（美国 Agilent 公

司）；BS224S 型万分之一分析天平（德国 Sartorius 公司）；

TB-215D 型十万分之一分析天平（美国 Denver Instrument 公

司）；UE10SFD型超声波清洗器（德国Wiggens公司，功率：250

W，频率：40 kHz）。

1.2 药品与试剂

参七心疏胶囊（昆明群芳药业有限公司，批号：20130701、

2130702、20130703，规格：0.35 g/粒）；三七皂苷 R1对照品（批

号：110745- 200617，纯度：100％，置于五氧化二磷减压干燥器

中 干 燥 12 h 后 使 用）、人 参 皂 苷 Rg1 对 照 品（批 号 ：

110703-201128，纯度：93.4％）、人参皂苷 Rb1对照品（批号：

110704-201122，纯度：92.9％）均购自中国食品药品检定研究

院；乙腈为色谱纯，其余试剂均为分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Zorbax SB-C18（150 mm×4.6 mm，5 µm）；流动相：

乙腈（A）-水（B），梯度洗脱（洗脱程序见表1）；流速：1.0 ml/min；

检测波长：203 nm；柱温：30 ℃；进样量：10 µl。

2.2 溶液的制备

2.2.1 混合对照品溶液 精密称取三七皂苷 R1对照品 12.49

mg，置于25 ml量瓶中，加甲醇溶解并定容，摇匀，即得三七皂
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摘 要 目的：建立同时测定参七心疏胶囊中三七皂苷 R1、人参皂苷 Rg1和人参皂苷 Rb1含量的方法。方法：采用高效液相色谱

法。色谱柱为Zorbax SB-C18，流动相为乙腈-水，流速为1.0 ml/min，检测波长为203 nm，柱温为30 ℃，进样量为10 µl。结果：三七

皂苷R1、人参皂苷Rg1和人参皂苷Rb1的检测进样量线性范围分别为0.199 8～3.996 0、0.842 8～10.143 0、0.823 4～9.978 0 µg、r＝

0.999 0；精密度、稳定性、重复性试验的RSD＜2％；加样回收率分别为95.17％～100.17％、97.32％～101.18％、95.22％～98.89％，

RSD分别为1.81％、1.44％、1.22％（n＝9）。结论：该方法简便、准确、重复性好、可用于参七心疏胶囊中三七皂苷R1、人参皂苷Rg1

和人参皂苷Rb1含量的同时测定。
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Simultaneous Determination of Three Constituents in Shenqi Xinshu Capsule by HPLC
YAO Rongcheng1，DONG Yuan2，ZHANG Wenjie2（1.Dept. of Pharmacy，the First People’s Hospital of Qujing，
Yunnan Qujing 655000，China；2.Yunnan Institute for Food and Drug Control，Kunming 650011，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for simultaneous determination of notoginsenoside R1，ginsenoside Rg1 and gin-

senoside Rb1 in Shenqi xinshu capsule. METHODS：HPLC was performed on the column of Zorbax SB-C18（150×4.6 mm，5 µm）

with mobile phase of acetonitrile -water at a flow rate of 1.0 ml/min，detection wavelength was 203 nm，column temperature was

30 ℃，and the injection volume was 10 µl. RESULTS：The linear range was 0.199 8-3.996 0 µg for notoginsenoside R1，0.842 8-10.143 0

µg for ginsenoside Rg1 and 0.823 4-9.978 0 µg for ginsenoside Rb1；RSDs of precision，stability and reproducibility tests were low-

er than 2％；recoveries were 95.17％-100.17％（RSD＝1.81％，n＝9），97.32％-101.18％（RSD＝1.44％，n＝9）and 95.22％-98.89％

（RSD＝1.22％，n＝9）. CONCLUSIONS：The method is simple，accurate and reproducible，and can be used for the simultaneous

contents determination of notoginsenoside R1，ginsenoside Rg1 and ginsenoside Rb1 in Shenqi xinshu capsule.

KEYWORDS Shenqi xinshu capsule；Notoginsenoside R1；Ginsenoside Rg1；Ginsenoside Rb1；Content determination；HPLC
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苷R1对照品溶液，备用。精密称取人参皂苷Rg111.28 mg、人参

皂苷Rb1对照品11.08 mg，精密量取上述三七皂苷R1对照品溶

液5 ml，置于同一25 ml量瓶中，加甲醇溶解并定容，摇匀，制成每

1 ml分别含三七皂苷R1 0.099 92 mg、人参皂苷Rg1 0.421 4 mg、

人参皂苷Rb1 0.411 7 mg的混合对照品溶液A。分别精密称取

三七皂苷 R1对照品 13.32 mg、人参皂苷 Rg1对照品 36.20 mg、

人参皂苷Rb1对照品35.80 mg，置于同一50 ml量瓶中，加甲醇

溶解并定容，摇匀，制成每1 ml分别含三七皂苷R1 0.266 4 mg、

人参皂苷Rg1 0.676 2 mg、人参皂苷Rb1 0.665 2 mg的混合对照

品溶液B。

2.2.2 供试品溶液 取样品 20粒，取其内容物，混匀，取约 2

g，精密称定，置于150 ml锥形瓶中，加乙醚50 ml，超声处理10

min，滤过，弃去滤液，药渣挥去乙醚，加甲醇50 ml，称定质量，

加热回流3 h，放冷，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，精密

量取续滤液 25 ml，水浴蒸干，残渣加水 10 ml使其溶解，再通

过D101大孔树脂（柱高：12 cm，内径：2 cm），分别依次用氨试

液（取浓氨溶液 400 ml，加水定容至 1 000 ml，即得）、水、30％

乙醇各 100 ml洗脱，弃去洗脱液，再用 70％乙醇 100 ml洗脱，

收集洗脱液，水浴蒸干，残渣用甲醇溶解，转移至 10 ml 量瓶

中，用甲醇定容，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

2.2.3 阴性对照溶液 按参七心疏胶囊的处方比例和制备工

艺制备缺三七的阴性样品，并按“2.2.2”项下供试品溶液的制

备方法制备阴性对照溶液。

2.3 系统适用性试验

精密量取“2.2”项下混合对照品溶液A、供试品溶液和阴

性对照溶液各适量，按“2.1”项下色谱条件进样均能达到基线

分离，分离度＞1.50，理论板数以人参皂苷 Rg1峰计＞5 000。

结果表明，其他成分对测定无干扰。色谱见图1。

2.4 线性关系考察

分别精密量取“2.2.1”项下混合对照品溶液A 2、5、10 μl，

混合对照品溶液B 5、10、15 μl，按“2.1”项下色谱条件进样测

定，记录峰面积。以进样量（x，µg）为横坐标、峰面积（y）为纵

坐标进行线性回归，得回归方程与线性范围，详见表2。

2.5 检测限与定量限考察

取“2.2.1”项下混合对照品溶液A，等倍逐步稀释，按“2.1”

项下色谱条件连续进样测定 6次，记录峰面积。当信噪比为

3 ∶ 1 时，得检测限（LOD）；当信噪比为 10 ∶ 1 时，得定量限

（LOQ），结果见表3。

2.6 精密度试验

精密量取“2.2.1”项下混合对照品溶液A适量，按“2.1”项

下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，三七皂苷R1、人参

皂苷Rg1和三七皂苷Rb1峰面积的RSD分别为1.03％、0.37％、

0.32％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.7 稳定性试验

精密量取同一供试品溶液（批号：20130701）适量，分别于

室温（25 ℃）下放置0、5、10、15、20、25、32、40、48 h时，按“2.1”

项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，三七皂苷R1、人

参皂苷 Rg1 和人参皂苷 Rb1 峰面积的 RSD 分别为 1.98％、

0.87％、0.85％（n＝9），表明供试品溶液在48 h内稳定性良好。

2.8 重复性试验

取同一批样品（批号：20130701）适量，按“2.2.2”项下方法
制备供试品溶液，平行制备6份，再按“2.1”项下色谱条件进样
测定，记录峰面积并计算含量。结果，三七皂苷R1、人参皂苷
Rg1和人参皂苷 Rb1的含量分别为 1.042、3.887、3.568 mg/g，

RSD分别为 1.90％、1.74％、0.85％（n＝6），表明本方法重复性
良好。

2.9 加样回收率试验

精密称取已知含量的样品（批号：20130701）适量，共9份，

分别精密加入混合对照品溶液B 4、5 、6 ml，各3份，按“2.2.2”

项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，
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图1 高效液相色谱图
A.混合对照品 A；B.供试品；C.阴性对照；1.三七皂苷 R1；2.人参皂苷

Rg1；3.人参皂苷Rb1

Fig 1 HPLC chromatograms
A.mixed reference substance；B.test sample；C.negative control；1.no-

toginsenoside R1；2.ginsenoside Rg1；3.ginsenoside Rb1

表1 洗脱梯度程序

Tab 1 Gradient elution procedure

时间，min

0～20

20～45

45～55

A，％
19

19→31

31→45

B，％
81

81→69

69→55

表2 回归方程与线性范围

Tab 2 Regression equations and linear ranges

待测成分
三七皂苷R1

人参皂苷Rg1

人参皂苷Rb1

回归方程
y＝151.15x+12.411

y＝159.92x+13.068

y＝156.98x+ 6.398

线性范围，μg

0.199 8～3.996 0

0.842 8～10.143 0

0.823 4～9.978 0

r

0.999 0

0.999 3

0.999 8

表3 检测限与定量限考察结果

Tab 3 Determination results of detection limit and quantita-

tion limit

待测成分
三七皂苷R1

人参皂苷Rg1

人参皂苷Rb1

LOD，ng

0.04

0.05

0.05

LOQ，ng

0.14

0.15

0.16
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记录峰面积并计算加样回收率，结果见表4。

表4 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 4 Results of recovery test（n＝9）

待测
成分
三七皂苷R1

人参皂苷Rg1

人参皂苷Rb1

取样量，
g

1.076 4

1.057 7

1.056 7

1.076 4

1.057 7

1.056 7

1.002 3

1.008 7

1.006 1

1.076 4

1.057 7

1.056 7

1.076 4

1.057 7

1.056 7

1.002 3

1.008 7

1.006 1

1.076 4

1.057 7

1.056 7

1.076 4

1.057 7

1.056 7

1.002 3

1.008 7

1.006 1

样品含
量，mg
1.121 5

1.102 0

1.101 0

1.121 5

1.102 0

1.101 0

1.044 3

1.051 0

1.048 3

4.184 4

4.111 7

4.107 8

4.184 4

4.111 7

4.107 8

3.896 3

3.921 2

3.911 1

3.840 2

3.773 5

3.769 9

3.840 2

3.773 5

3.769 9

3.575 8

3.598 6

3.589 4

加入量，
mg

1.065 6

1.065 6

1.065 6

1.332 0

1.332 0

1.332 0

1.598 4

1.598 4

1.598 4

2.704 8

2.704 8

2.704 8

3.381 0

3.381 0

3.381 0

4.057 2

4.057 2

4.057 2

2.660 8

2.660 8

2.660 8

3.326 0

3.326 0

3.326 0

3.991 2

3.991 2

3.991 2

测得量，
mg

2.188 8

2.159 7

2.134 8

2.433 0

2.369 7

2.430 8

2.645 4

2.630 4

2.589 8

6.874 8

6.833 4

6.740 2

7.484 4

7.409 1

7.528 7

7.872 6

7.914 9

7.881 7

6.467 0

6.388 7

6.388 6

7.007 1

7.006 8

7.000 9

7.510 7

7.536 8

7.536 3

加样回收
率，％
100.16

99.26

97.02

98.46

95.17

99.83

100.17

98.81

96.44

99.47

100.62

97.32

97.60

97.53

101.18

98.01

98.44

97.87

98.72

98.29

98.42

95.22

97.21

97.14

98.59

98.67

98.89

平均加样回
收率，％

98.4

98.7

97.9

RSD，
％

1.81

1.44

1.22

2.10 样品含量测定

取 3批样品各适量，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，

再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积并按外标法计

算样品含量，结果见表5 。

表5 样品含量测定结果（n＝4，mg/g）

Tab 5 Results of content determination of sample（n＝4，

mg/g）

批号
20130701

20130702

20130703

三七皂苷R1

1.042

1.078

0.954

人参皂苷Rg1

3.887

3.418

3.304

人参皂苷Rb1

3.568

3.251

3.257

3 讨论
3.1 提取方法的选择

笔者查阅相关文献，测定三七中皂苷成分的提取纯化方

法常用的有70％甲醇超声提取（方法Ⅰ）[9]、水饱和的正丁醇萃

取纯化（方法Ⅱ）、中性氧化铝柱层析纯化（方法Ⅲ）和D101

大孔吸附树脂柱层析纯化（水洗纯化、70％乙醇洗脱制备供试

品溶液）（方法Ⅵ）[10-14]。本试验对上述方法均进行了比较，结

果由于本样品处方复杂，方法Ⅰ未进行纯化，且色谱峰较多，

各目标色谱峰分离度均不能达到规定的要求（＞1.5）；方法Ⅱ

纯化效果较好，但操作烦琐、溶剂用量大，且皂苷成分损失偏

大，测定值偏低；方法Ⅲ纯化效果不好，色谱峰较多，各目标色

谱峰分离度均不能达到规定的要求，且皂苷成分损失偏大，测

定值偏低；方法Ⅵ纯化效果稍好，且皂苷成分损失较小，仅人

参皂苷Rg1色谱峰未能达到分离度规定的要求。

因此，本试验对方法Ⅵ进行了改进，采用D101大孔吸附

树脂柱层析，依次用氨试液、水、30％乙醇洗脱纯化，再用70％

乙醇洗脱制备供试品溶液。结果，各目标色谱峰分离度均能

达到规定的要求，且方法学验证均符合要求。 因此，采用

D101大孔吸附树脂柱层析，依次用氨试液、水、30％乙醇洗脱

纯化，再用70％乙醇洗脱的方法作为本试验的提取方法。

3.2 色谱柱的选择

笔者还对不同品牌、不同长度的色谱柱进行比较试验[15-16]，

以目标色谱峰的分离度、理论板数、测定值做综合评判。结

果，Agilent Zorbax SB-C18（250 mm×4.6 mm，5 µm）较 Agilent

Kromasil SB C18（250 mm×4.6 mm，5 µm）、Lichrospher C18（250

mm×4.6 mm，5 µm）、Alltech C18（250 mm×4.6 mm，5 µm）和

Phenomexen ODS3（150 mm×4.6 mm，5 µm）的分离效果更好，

因此选择Agilent Zorbax SB-C18（150 mm×4.6 mm，5 µm）为本

试验的色谱柱。

综上所述，本方法简便、准确、重复性好，可用于同时测定

参七心疏胶囊中三七皂苷R1、人参皂苷Rg1和人参皂苷Rb1的

含量。
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HPLC法测定硝酸舍他康唑阴道片的有关物质Δ
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摘 要 目的：建立测定硝酸舍他康唑阴道片有关物质的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为 Hypersil BDS C18（150

mm×4.6 mm，5 μm），流动相为0.5％醋酸铵溶液-乙腈-甲醇（15 ∶ 42.5 ∶ 42.5，V/V/V），流速为1.0 ml/min，检测波长为220 nm，柱温为

25 ℃，进样量为 20 μl。结果：硝酸舍他康唑阴道片中有关物质能达到较好的分离；硝酸舍他康唑检测质量浓度线性范围为

12.24～28.56 μg/ml（r＝0.999 9）；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD＜1％；加样回收率为 99.38％～99.80％，RSD＝0.14％（n＝

9）。结论：该方法准确、可靠、灵敏度高、专属性强，可用于硝酸舍他康唑阴道片的有关物质测定。

关键词 硝酸舍他康唑阴道片；有关物质；高效液相色谱法

Determination of the Related Substances in Sertaconazole Nitrate Vaginal Tablet by HPLC
ZHOU Xiangfu1，WANG Kangjun2（1.Dept. of Pharmacy，the People’s Hospital of Sanya City，Hainan Sanya
572000，China；2.Hainan Istitute for Drug Control，Haikou 570216，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for determination of the related substances in Sertaconazole nitrate vaginal tab-

let. METHODS: HPLC was performed on the column of Hypersil BDS C18（150 mm×4.6 mm，5 μm）with mobile phase of 0.5％

Ammomium acetate solution-acetonitrile-methanol（15 ∶ 42.5 ∶ 42.5，V/V/V）at a flow rate of 1.0 ml/min，detection wavelength was

220 nm，column temperature was 25 ℃，and the injection volume was 20 μl. RESULTS: The related substances in Sertaconazole ni-

trate vaginal tablet can be well separated；the liner range of sertaconazole nitrate was 12.24-28.56 μg/ml（r＝0.999 9）；RSDs of

precision，stability and reproducibility tests were lower than 1％；recovery was 99.38％-99.80％（RSD＝0.14％，n＝9）. CONCLU-

SIONS：The method is accurate and reliable with high sensitivity and strong specificity，and can be used for the related substances

in Sertaconazole nitrate vaginal tablet.

KEYWORDS Sertaconazole nitrate vaginal tablet；Related substances；HPLC
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硝酸舍他康唑化学名为7-氯-3[1-（2，4-二氯苯基）-2-（1氢-

咪唑-1-基）乙氧甲基]苯并噻吩的硝酸盐，是一种新型广谱、高

效的唑类抗真菌药，其分子中有高度亲脂片段，对酵母菌、皮

肤癣菌和机会真菌，特别是对念珠菌属，有很强的抗菌活性及

良好的安全性，可维持皮肤潴留及较低的系统吸收。这些使

它成为较理想的外用药，尤其适用于阴道念珠菌病的治疗[1-3]。

目前，国内外关于硝酸舍他康唑的有关物质测定方法主

要有薄层色谱（TLC）法 [4-5]、高效液相色谱（HPLC）法 [6-7]。其

中，《欧洲药典》6.0版[6]和《英国药典》2009年版[7]收录了硝酸舍

他康唑原料药的有关物质HPLC测定方法，但将上述方法用于

其阴道片的有关物质测定时，主峰峰形差、理论板数低。为此，

本试验建立了硝酸舍他康唑阴道片有关物质测定的HPLC法。

1 材料

1.1 仪器

LC-2010CHT型HPLC仪，包括LC-10ATVP泵、SPD-10AVP 紫

外检测器、进样阀、LC-Solution工作站（日本Shimadzu公司）；

BP211D 型电子天平（德国 Sartorius 公司）；SY-720型超声仪

（上海宁商超声仪器有限公司）。

1.2 药品与试剂

硝酸舍他康唑阴道片（批号：08122501、08122502、08122503，

规格：0.3 g/片）、硝酸舍他康唑对照品（批号：20081022，纯度：

99.83％）、混合辅料均由海南全星制药有限公司提供；乙腈、甲

醇均为色谱纯，醋酸铵为分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果[8]

2.1 色谱条件

色谱柱：Hypersil BDS C18（150 mm×4.6 mm，5 μm）；流动

相：0.5％醋酸铵溶液-乙腈-甲醇（15 ∶ 42.5 ∶ 42.5，V/V/V）；流速：

1.0 ml/min；检测波长：220 nm；柱温：25 ℃；进样量：20 μl。
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