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摘要# 目的!建立OYUN法同时测定熟三七散 "三七# 中人参皂苷 EZ0( E@( M%( E7"( #( "J# +E7$( #( "## +E7$(
E7’( #( "J# +ET"( #( "## +ET"( ET%( E]"( E]$ 和三七皂苷 E" 的含有量’ 方法!该药物 ,(!甲醇提取液的分析
采用G740/6WQ>CZ3SAg+N"*色谱柱 "%F) 22n#’( 22& ’ "2#$ 流动相乙腈+水& 梯度洗脱$ 体积流量 "F( 2UH246$ 柱
温 $’ d$ 检测波长 #($ 62’ 结果!"$ 种皂苷在各自范围内线性关系良好 "*m(F--- ’#& 平均加样回收率 -(F("!a
"(*F$#!& EAD(F)#!a$F’%!’ 结论!该方法灵敏准确& 可用于熟三七散的质量控制’
关键词! 熟三七散$ 皂苷$ OYUN
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!!三七为五加科人参属植物三七 7+/+K/&.&6-/D
21/6 "g:C]&# M&O&NT/6 的干燥根& 主要产于云
南( 广西一带& 是我国著名的珍贵中药材)"* & 历
来有 /生消熟补0 之说& 生三七具有散淤止血&
消肿定痛功效& 主要用于咯血( 吐血( 便血( 崩
漏( 外伤出血( 胸腹刺疼( 跌扑肿痛)#+%* $ 熟三七
长于滋补& 可以缓和生三七的止血特性& 增强补
血( 补气的功效& 主治补血和血& 用于贫血( 失血

虚弱( 月经不调( 产后恶血不尽)’+)* ’ 现代研究表
明& 生三七的主要活性成分为人参皂苷 EZ0( 人参
皂苷E70和三七皂苷E"

),* & 其经高温蒸制后成为熟
三七& 这些成分的种类和含有量发生了显著变化&
具有增强免疫( 抑制肿瘤等多种生理活性)** ’

熟三七散是具有国家食品药品监督管理局标准
)JA+""#"- "QD+"#"-# +#((#* 的中成药& 经测试
分析发现& 其中人参皂苷EZ"( E7" 和三七皂苷E"
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含有量显著降低& 并产生了人参皂苷 M%( #(
"J# +E7$( #( "## +E7$( E7’( #( "J# +ET"( #(
"## +ET"( ET%( E]"( E]$ 等多种皂苷’ #("’ 版
+中国药典, 规定& 生三七含人参皂苷 EZ"( E7"
和三七皂苷 E" 的总量不得低于 ’F(!

)$* & 但生三
七中人参皂苷 E7" 含有量高于 "F*!

)-+"(* & 而国家
食品药品监督管理局标准规定& 熟三七散每 " 7含
三七以人参皂苷 E70计& 不得少于 "*F( 27& 故该
标准并不能对生( 熟三七进行有效区分’

因此& 本实验建立OYUN法同时测定熟三七散
中固有人参皂苷EZ0( E@( E7" 和三七皂苷E"& 以
及转化得到的新皂苷%人参皂苷 M%( #( " ## +
ET"( #( " J# +ET"( ET%( #( " # # +E7$( #(
"J# +E7$( E7’( E]"( E]$ 的含有量& 对有效控制
熟三七散质量( 规范其炮制工艺有着重要意义’
IJ仪器与试药
"F"!仪器!G740/6W"#(( 高效液相色谱仪 "配置四
元泵( 在线脱气机( 自动进样器( 柱温箱#$ G74+
0/6WL%#"#g"#)( DGD检测器$ G740/6WNT/2AW3W4>6
色谱工作站$ 4̂004B>C/超纯水系 统$ A3CW>C4:9
g."#’D电子天平 "十万分之一#$ AN‘+)#(" 超声
波清洗机 "上海声彦超声波仪器有限公司#’
"F#!试药!三七皂苷 E" "批号 ""(,%’+#("$"*&
含有量 -%!#( 人参皂苷 EZ" "批号 ""(,(%+
#("%#%& 含 有 量 -$F,!#( E@ " 批 号 """*"*+
#("$(#& 含有量 -%F#!#( E7" "批 号 ""(,($+
#("’#-& 含 有 量 -’!#( #( " # # +E7$ " 批 号
""(*(%+#(()($& 含有量 "((!# 对照品均购自中国
食品药品检定研究院$ 人参皂苷 M% "批号 êA.+
"’(#(%"*& 含有量 --F),!#( #( "J# +E7$ "批号
êA.+"%""#,""& 含有量 --F%"!#( E7’ "批号
êA.+"’(’"-",& 含有量 -*F-)!#( #( " ## +ET"

"批 号 êA.+"’(#(-"%& 含 有 量 -,F)*!#( #(
"J# +ET" " 批 号 êA.+"’(#(-"#& 含 有 量
--F#,!#& ET% "批号 êA.+"’(’(%"’& 含有量
--!#( E]" " 批 号 êA.+"%(-#*"#& 含 有 量
--F#$!# 对照品均购自成都曼思特生物科技有限
公司$ 人参皂苷 E]$ "批号 "’(’"’#%& 含有量
-)!# 购自上海同田生物技术股份有限公司’ 甲
醇为色谱纯 "上海阿达玛斯试剂有限公司#$ 乙腈
为色谱纯 "美国 M49T/CA=4/6W454=公司#$ 水为超纯
水’ 三七剪口和筋条购自云南省文山州三七批发市
场& 经上海中医药大学李俊松高级实验师鉴定分别
为五加科植物三七 7+/+K/&.&6-/21/6 "g:C]&# M&

O&NT/6的干燥根茎和支根’
"F$!熟三七散!按照国家食品药品监督管理局标
准方法自制& 制备方法为取三七剪口 , 份( 筋条 $
份& 混合破碎成小块& 置于蒸锅中& 饱和水蒸气蒸
制 $ T& 干燥& 粉碎成细粉& 即得’
KJ方法与结果
#F"!对照品溶液制备!精密称取人参皂苷 EZ"
")%F(( 27( E@ $*F") 27( M% ",F%* 27( E7" **F(( 27(
#( " ## +E7$ ’#F(, 27( #( "J# +E7$ ,F%( 27(
E7’ )’F%* 27( #( "## +ET" %"F(% 27( #( "J# +
ET" #%F’) 27( ET% %(F#% 27( E]" ",F,) 27( E]$
#(F#* 27( 三七皂苷 E" "’F-) 27& 置于 "( 2U量
瓶中& ,(!甲醇溶解稀释至刻度& 摇匀& 即得对照
品贮备液’ 精密量取 " 2U& 置于 "( 2U量瓶中&
,(!甲醇定容至刻度& 即得’
#F#!供试品溶液制备
#F#F"!生三七溶液!取三七剪口 , 份( 筋条 $ 份&
粉碎成细粉& 混匀& 精密称取约 "(( 27& 置于
#’ 2U量瓶中& ,(!甲醇定容至刻度& 超声提取
%( 246& 冷却至室温& ,(! 甲醇定容& 摇匀&
(F%’ "2微孔滤膜过滤& 取续滤液& 即得’
#F#F#!熟三七散溶液!精密称取熟三七散约
"(( 27& 其他操作同 /#F#F"0 项’
#F$!色谱条件!G740/6WQ>CZ3SAg+N"* 色谱柱
"%F) 22n#’( 22& ’ "2#$ 流动相乙腈 "G# +水
"g#& 梯度洗脱 "( a"( 246& #(! a#’! G$ "( a
#( 246& #’! a%(! G$ #( a#’ 246& %(! a’(!
G$ #’ a$’ 246& ’(! G$ $’ a%( 246& ’(! a’’!
G$ %( a%’ 246& ’’! G#$ 柱温 $’ d$ 体积流量
"F( 2UH246$ 检测波长 #($ 62$ 进样量 #( "U’
#F%!专属性试验!吸取空白对照 ",(!甲醇#(
混合对照品( 生三七( 熟三七散溶液 "批号
#("’(,()# 各 #( "U& 在 /#F$0 项色谱条件下进
样& 结果见图 "’ 由图可知& 生三七溶液中 % 种皂
苷和熟三七散溶液中 "$ 种皂苷的保留时间与混合
对照品一致& 空白对照溶液在相应位置无吸收峰&
即对皂苷测定无干扰’ 对比生三七( 熟三七散( 对
照品溶液色谱图发现& 生三七主要含有人参皂苷
EZ"( E@( E7" 和三七皂苷 E"& 熟三七散含有 "$
种皂苷& 除了生三七中固有的 % 种外& 其他 - 种是
在炮制过程中转化生成的低极性皂苷’
#F’!线性关系考察!取 /#F"0 项下对照品贮备液
适量& ,(!甲醇稀释定容& 得到一系列质量浓度的
对照品溶液& 在 /#F$0 项色谱条件下进样 #( "U&
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"&三七皂苷E"!#&人参皂苷 E70!$&人参皂苷 EZ0!%&人参皂

苷 #( "## +ET"!’&参皂苷 #( "J# +ET"!)&人参皂苷E@

,&人参皂苷M%!*&人参皂苷 E]$!-&人参皂苷 ET%!"(&人参

皂苷 #( "## +E7$!""&人参皂苷 #( "J# +E7$!"#&人参皂苷E]"
!"$&人参皂苷E7’
"&6>W>7469/6>94@/E"!#&7469/6>94@/E7"!$&7469/6>94@/EZ"
%&7469/6>94@/#( "## +ET"!’&7469/6>94@/#( "J# +ET"!)&746+

9/6>94@/E@!,&7469/6>94@/M%!*&7469/6>94@/E]$!-&7469/6>94@/

ET%!"(&7469/6>94@/#( "## +E7$!""&7469/6>94@/#( "J# +E7$!

"#&7469/6>94@/E]"!"$&7469/6>94@/E7’

图 IJ各皂苷*0D>色谱图
W#.PIJ*0D>’52"3,(".2,3)"%],2#"+)),8"-#-)

!!

记录色谱图’ 以峰面积为纵坐标 "R#& 质量浓度
为横坐标 "_# 进行回归& 再以峰高约为基线噪音
$ 倍时的进样量为检测限& "( 倍时的进样量为定量
限& 结果见表 "& 可知各皂苷在各自范围内线性关
系良好’
#F)!精密度试验!取 /#F’0 项下对照品溶液&
在 /#F$0 项色谱条件下进样 ) 次& 测得人参皂苷
EZ0( E@( M%( E7"( #( "## +E7$( #( "J# +E7$(
E7’( #( " # # +ET"( #( "J# +ET"( ET%( E]"(
E]$( 三七皂苷 E" 峰面积 EAD分别为 (F((!(
(F-$!( #F)%!( (F")!( (F"*!( (F),!(
"F’’!( (F(%!( (F(*!( (F%,!( $F#%!(
"F’’!( (F-$!& 表明仪器精密度良好’
#F,!重复性试验!精密称取熟三七散 "批号
#("’(,()# 约 "(( 27& 共 ) 份& 置于 #’ 2U量瓶
中& 按 / #F# 0 项下方法制备供试品溶液& 在
/#F$0 项下色谱条件下进样 #( "U& 测得人参皂苷
EZ0( E@( M%( E7"( #( "## +E7$( #( "J# +E7$(
E7’( #( " # # +ET"( #( "J# +ET"( ET%( E]"(
E]$( 三七皂苷 E" 含有量 EAD分别为 (F*%!(
(F,)!( "F$%!( "F"-!( (F’*!( "F,)!(
"F(,!( "F*)!( "F"-!( (F%$!( %F*)!(
"F(,!( (F"-!& 表明该方法重复性良好’
#F*!稳定性试验!取 /#F,0 项下同一供试品溶
液& 每 # T 测定 " 次& 连续 ") T& 测得人参皂苷
EZ0( E@( M%( E7"( #( "## +E7$( #( "J# +E7$(
E7’( #( " # # +ET"( #( "J# +ET"( ET%( E]"(
E]$( 三七皂苷 E" 峰面积 EAD分别为 (F,*!(
"F$*!( #F((!( "F#(!( "F%)!( #F$%!(
"F-’!( "F%)!( "F,"!( (F%%!( $F%%!(
(F$*!( #F)$!& 表明溶液在 ") T内稳定性良好’

表 IJ各皂苷线性关系
<,4PIJD#-&,22&6,(#"-)5#8)"%],2#"+)),8"-#-)

皂苷!! 回归方程 线性范围H""7-2Uh"# 相关系数 检测限H67 定量限H67
人参皂苷EZ" Rm% ",*_o#F$%* %F("% a"-#F),, (F--- ’ (F((- $* (F(#, "-
人参皂苷E@ Rm) #%,_h(F)(( (F-’% a,)F$$, (F--- ’ (F("( -$ (F($# #%
人参皂苷M% Rm% #)#_o"F(*( (F%$, a$%F*-" (F--- ’ (F(($ *" (F("( ))
人参皂苷E7" Rm, ("-_o(F--$ #F#(" a",)F(’- (F--- ’ (F("# #" (F($- $$
人参皂苷 #("##+E7$ Rm, $’#_h#F’)* ’F#(, a"(%F"$’ (F--- ’ (F("( -# (F($( *-
人参皂苷 #("J#+E7$ Rm"" )%(_o$F(%) (F,%( a"%F*(# (F--- ’ (F("( ,( (F(#- #(
人参皂苷E7’ Rm% -(*_h#F’,, "F)$, a"$(F-$$ (F--- ’ (F(#" $- (F()" ("
人参皂苷 #("##+ET" Rm* -*-_h"F(%, "F(#) a*#F(’" (F--- ’ (F(($ $( (F("( *(
人参皂苷 #("J#+ET" Rm- *$$_h(F")- (F)"% a%-F",% (F--- ’ (F(($ ,’ (F("( "$
人参皂苷ET% Rm, #,(_o(F%*$ "F(($ a*(F#() (F--- ’ (F((, %% (F(#" -’
人参皂苷E]" Rm"% *"’_o$F#’# (F$%% a#,F’#) (F--- ’ (F((* #* (F(#’ #$
人参皂苷E]$ Rm"$ -’"_o(F$%% (F’(, a%(F’)$ (F--- ’ (F("# ’) (F($) ,"
三七皂苷E" Rm’ -"*_h"F$## (F$-- a$"F-(% (F--- ’ (F($( "- (F(*) *%
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#F-!加样回收率试验!精密称取样品 "批号
#("’(,()# 约 "(( 27& 共 ) 份& 置于 #’ 2U量瓶
中& 加入等同于样品含有量的各皂苷对照品& 按
/#F#0 项下方法制备供试品溶液& 在 /#F$0 项色
谱条件下进样 #( "U& 测得人参皂苷 EZ"( E@(
M%( E7"( #( " ## +E7$( #( "J# +E7$( E7’( #(
"## +ET"( #( "J# +ET"( ET%( E]"( E]$( 三七
皂苷 E" 平 均 加 样 回 收 率 分 别 为 "(*F$#!(
--F*(!( -,F"-!( -#F,-!( -*F(-!( -(F("!(
-*F()!( -*F-#!( -,F*-!( -*F#%!( --F"$!(
--F(#!( "(#F(,!& EAD分别为 "F"(!( (F-)!(
"F-’!( $F%#!( (F)#!( $F(’!( "F()!(
"F)$!( #F%(!( $F’%!( "F,%!( "F*-!’
#F"(!样品含有量测定!取样品 $ 批 "批号
#("’"(("( #("’"((#( #("’"(($ #& 按 / #F# 0 项
下方法制备供试品溶液& 在 /#F$0 项色谱条件下
进样 #( "U& 记录峰面积& 测定含有量& 结果见
表 #’

表 KJ各皂苷含有量测定结果 $3.\.&
<,4PKJ=&)+6()"%’"-(&-(!&(&23#-,(#"-"%],2#"+)),8"7

-#-)$3.\.&

批号 #("’"((" #("’"((# #("’"(($ 平均值
人参皂苷EZ" #(F,% ##F"- ##F’( #"F*"
人参皂苷E@ ’F%- ’F,) ’F*) ’F,(
人参皂苷M% #F** $F(" $F(( #F-)
人参皂苷E7" #$F%" #"F-- ##F#, ##F’)
人参皂苷 #("##+E7$ #F$- #F*% #F** #F,(
人参皂苷 #("J#+E7$ "F$’ "F’* "F’# "F%*
人参皂苷E7’ ’F-( ,F(( )F-) )F)#
人参皂苷 #("##+ET" %F$# %F’% %F’- %F%*
人参皂苷 #("J#+ET" #F(, #F#$ #F#) #F"-
人参皂苷ET% "(F"" "(F*# "(F-$ "(F)#
人参皂苷E]" "F)% "F*- "F*- "F*"
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LJ讨论
#("’ 版 +中国药典, 采用 OYUN法测定三七

中人参皂苷EZ"( E7" 和三七皂苷E" 的含有量& 该
方法准确可靠& 重复性好& 但不适合检测熟三七散
中新生成的低极性皂苷$ 文献 ))* 报道同时测定
"( 种皂苷的方法流动相极性过大& 对新生成皂苷
成分有较好的分离度& 但原有皂苷的分离度不理
想& 也不适合检测’ 本试验将两者融合在一起& 经
过流动相梯度优化& 并考察了色谱柱型号( 长度
!!!

""’(( #’( 22#( 柱温"#(( #’( $(( $’( %( d#(
体积流量对分离度的影响& 最终优化得到 /#F$0
项下色谱条件’

本实验显示& 在熟三七散 "$ 种皂苷中& 人参
皂苷EZ0( E@( M%( E7" 和三七皂苷E" 是生三七的
原生皂苷& 而人参皂苷 #( " ## +E7$( #( "J# +
E7$( E7’( #( " # # +ET"( #( "J# +ET"( ET%(
E]"( E]$ 主要是在加工过程中转化形成的次生皂
苷& 其中又以人参皂苷 ET%( E]$ 的增加值最为显
著’ 因此& 为了有效区分生三七和熟三七& 并
控制熟三七散质量& 可考虑将人参皂苷 EZ0(
E7"( ET%( E]$ 和三七皂苷 E" 纳入其定量测定
标准’

研究表明& 制备工艺对熟三七散质量具有较大
影响& 生三七含水量( 蒸煮温度( 蒸煮时间是影响
皂苷转化效率的关键工艺参数& 故只有严格控制关
键工艺参数才能确保其质量’ 本实验采用OYUN法
同时测定熟三七散中 "$ 种皂苷的含有量& 该方法
灵敏准确& 可用于该制剂的质量控制’
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