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七龙天胶囊质量标准实验研究

余晓玲，付　义，魏丹霞，邹昱蕾
（云南中医学院 第三附属医院，云南 昆明 ６５００１１）

摘要：采用薄层色谱法（ＴＬＣ）对七龙天胶囊中的地龙进行定性鉴别，结果表明，地龙对照药材在与供试品的薄层
色谱相应位置上，有相同颜色斑点，阴性对照无干扰．另采用高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）测定处方中三七皂苷 Ｒ１、
人参皂苷 Ｒｇ１和 Ｒｂ１及红景天苷的质量分数，结果显示，三七皂苷 Ｒ１在０１７８～３５６０μｇ、人参皂苷 Ｒｂ１在
０４３０～８６００μｇ、人参皂苷Ｒｇ１在０５３９～１０７８０μｇ、红景天苷在０２０６～４１２０μｇ范围内与峰面积值呈良好线
性关系（ｒ分别为 ０９９９７，０．９９９８，０９９９７，１００００，ｎ＝６）．平均加样回收分别为 ９７８２％（ＲＳＤ＝１２８％），
９７９２％（ＲＳＤ＝１６２％），９７０７％（ＲＳＤ＝０８２％），９６５８％（ＲＳＤ＝１４５％）．ＴＬＣ法及 ＨＰＬＣ法操作简便、准确、
重复性好，可对七龙天胶囊进行质量控制．
关键词：七龙天胶囊；质量标准；薄层色谱法；高效液相色谱法
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　　七龙天胶囊是我院研制的纯中药制剂，由三七、
红景天、地龙等组成，具有益气通络，化瘀消痰之功

效．为更好地控制药品质量以及满足最新制剂规范
要求，本文对七龙天胶囊进行定性鉴别及有效成分

质量分数测定的实验研究

１　试药与仪器

１１　仪器
ＢＰ２１１Ｄ型电子天平（德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ）；ＴＩＡＮＨＥ

ＫｒｏｍａｓｉＬＣ１８色谱柱（４６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ）；ＳＫ
５２００超声波清洗器（上海科导超声仪器有限公司，频
率５０ｋＨｚ，功率３００Ｗ）高效液相色谱仪（Ａｇｉｌｅｎｔ
１１００型、自动进样器、ＤＡＤ检测器、恒温柱温箱）
１２　药品与试药

七龙天胶囊（批号：１３０６１６，１３０８１３，１３１０１４，规

格：每粒０４ｇ）；阴性样品制备除三七、红景天、地龙
外其他药材以处方量按样品制备工艺制得；乙腈为

色谱纯；其他试剂均为国产分析纯
１３　对照品

地龙对照药材（编号：１２０９８７～２００９０６）；三七皂
苷Ｒ１（批号：１１０７４５～２００６１７）、人参皂苷 Ｒｂ１（批号：
１１０７０４～２００９２１）、人参皂苷 Ｒｇ１（批号：１１０７０３～
２００７２６）、红景天苷（编号：１１０８１８～２００４０４），上述对
照品均购自中国药品生物制品检定所．

２　方法与结果

２１　鉴别［１］

取本品 ２０粒，倾出内容物，研细混匀，称取
２０ｇ，置于具塞锥形瓶中，加甲醇 ２０ｍＬ，在功
率 ３００Ｗ、频率５０ｋＨｚ的条件下超声２０ｍｉｎ，滤



过，将滤液蒸干，残渣加入 １ｍＬ甲醇使其溶解，
作为供试品溶液 取缺地龙的阴性样品 ２０ｇ
及地龙对照药材 ０４ｇ，分别按供试品溶液的配
制方法制得阴性样品溶液及对照药材溶液 实
验方法参照《中华人民共和国药典》（２０１０
版）［２］中的薄层色谱法 实验时先将上述 ３种
溶液各吸取 ５μＬ，分别点于同一块硅胶 Ｇ薄层
板上，再以 Ｖ（甲苯）∶Ｖ（丙酮）＝１０∶１为展开
剂，展开，取出晾干，在波长为 ３６５ｎｍ的紫外灯
下检视 将对照药材色谱与供试品色谱进行对
比，在相应的位置上有相同颜色的斑点显示，而

阴性样品在相应的位置上无此斑点，结果见下

图 １
２２　质量分数测定

制剂处方中三七及红景天为主药，故选择其有

效成分三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１、人参皂苷Ｒｂ１及
红景天苷为质量分数测定指标进行实验研究．方法
按《中华人民共和国药典》（２０１０版）［２］三七含量
（质量分数）规定的方法，以及参照有关文献办

法［３４］进行测定．
２２１　溶液制备

１）对照品溶液制备精密称取红景天苷对照
品适量，然后精密加入加甲醇，制得质量浓度为

０２０６ｍｇ／ｍＬ的红景天苷对照品溶液．再精密称取
Ｒ１及Ｒｇ１和Ｒｂ１的混合对照品适量，加入甲醇后制
得质量浓度为 ０１７ｍｇ／ｍＬ的三七皂苷 Ｒ１ 和
０４２ｍｇ／ｍＬ的人参皂苷 Ｒｂ１及０５ｍｇ／ｍＬ的人参
皂苷Ｒｇ１的混合对照品溶液．
２）供试品溶液制备．取七龙天胶囊４０粒，平均

分成２份，分别取内容物先研细混匀，各取约１０ｇ，
精密称定，置２个具塞锥形瓶中；各自精密加入甲醇
５０ｍＬ，精密称其质量，在频率５０ｋＨｚ、功率２５０Ｗ条
件下超声处理３０ｍｉｎ，放冷后，用甲醇补足缺失质
量．将其中１份摇匀，过滤并取续滤液，得供试品溶
液（①）［３］．取另１份精密量取的续滤液２５ｍＬ，蒸干
后的残渣用水２５ｍＬ溶解，定量转移至分液漏斗中，
用水饱和的正丁醇溶液振摇提取５次（２５，２５，１５，
１５，１５ｍＬ），合并５次正丁醇液，定量转移至分液漏
斗中，最后再用氨试液５０ｍＬ洗涤，共洗涤２次，留
正丁醇液蒸干，残渣加甲醇溶解，转入１０ｍＬ容量
瓶，加甲醇定容，摇匀，滤过，取续滤液，制得供试品

溶液（②）［２］．
３）阴性溶液的制备．按处方规定剂量称取除三

七及红景天以外的所有药材，然后按上述供试品溶

液制备方法①，②制得阴性样品溶液．
２２２　实验方法

１）色谱条件考察．（ａ）三七．参照文献［２］及预
实验，选用梯度洗脱，以乙腈为流动相 Ａ，以水为流
动相Ｂ，按表１中的规定进行梯度洗脱．

表１　流动相梯度

时间／ｍｉｎ Ａ／％ Ｂ／％

０ ２０ ８０

３０ ２０ ８０

４０ ２４ ７６

７５ ３５ ６５

用 ＴＩＡＮＨＥＫｒｏｍａｓｉＬＣ１８色谱柱 （４６ｍｍ×
２５０ｍｍ，５μｍ），以表 １流动相进行梯度洗脱，柱
温２５℃，流速１０ｍＬ／ｍｉｎ，检测波长为 ２０３ｎｍ
分别取三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷 Ｒｂ１和 Ｒｇ１对照品
及供试品适量，依照 ２２１项下方法分别配制供
试品和对照品溶液，分别取 １０μＬ注入液相色谱
仪，测定．理论板数按三七皂苷 Ｒ１峰计算，均应
不低于６０００．

（ｂ）红景天根据文献［４］及预实验结果选
用 Ｖ（乙腈）∶Ｖ（水）＝７∶９３为流动相，用十八烷
基硅烷键合硅胶为填充剂 （４６ｍｍ×２５０ｍｍ，
５μｍ），流速 １０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温 ２５℃，检测波长
为２２０ｎｍ，理论板数应不低于 ２０００分别取红
景天苷供试品、对照品适量依照 ２２１项下方法
配制供试品和对照品溶液，取 １０μＬ分别注入液
相色谱仪，进行测定．
２）系统适用性实验 在上述各自色谱条件

下，分别精密吸取２种药材成分的阴性对照品溶
液、供试品、对照品各 １０μＬ注入液相色谱仪，记
录图谱实验结果表明，供试品的色谱峰与对照
品色谱峰的相对保留时间一致，阴性对照品在相

同保留时间位置上，没有出现相应吸收峰 结果
理论板数、分离度和拖尾因子均符合要求，在各

自色谱条件下，样品得到良好分离 色谱图见
图２～图５
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２２３　线性关系考察
分别精密吸取红景天苷和三七总皂苷对照

品溶液１，２，５，１０，１５，２０μＬ，依次注入液相色谱
仪，其峰面积按上述色谱条件测定．以峰面积（Ａ）
为纵坐标，进样量（Ｃ）为横坐标，绘制标准曲线，
得回归方程结果见表２．

表２　４种成分线性关系实验结果

对照品 回归方程
线性范围／

μｇ

相关系数

（ｒ）

三七皂苷Ｒ１ Ａ＝２７８３５０Ｃ＋１２３１３ ０１７８～３５６０ ０９９９７

人参皂苷Ｒｇ１ Ａ＝２６８５２０Ｃ＋２８０１１ ０５３９～１０７８０ ０９９９７

人参皂苷Ｒｂ１ Ａ＝２５４７３０Ｃ－２６８５ ０４３０～８６００ ０９９９８

红景天苷 Ａ＝１０２４５００Ｃ＋１５７１４ ０２０６～４１２０ １００００

２２４　精密度实验
取同一批七龙天胶囊（批号：１３０６１６），进行

中间精密度考察，结果三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷
Ｒｇ１和 Ｒｂ１、红景天苷的质量分数及 ＲＳＤ分别为：
０２０１％，１７６％；０９６９％，１５６％；０７５５％，
１４９％；０６１８％，１４１％．
２２５　重复性实验

取同一批七龙天胶囊（批号：１３０６１６）５０粒，倾
出内容物，研细后混合均匀，再平均分为６份，每份
约１０ｇ，然后精密称定，再按２２１项下方法制得
供试液，测定其质量分数．测得三七皂苷 Ｒ１、人参皂
苷Ｒｇ１和 Ｒｂ１、红景天苷的 ＲＳＤ分别为 １６３％，

１５５％，１８３％，１３９％．
２２６　稳定性实验

取批号为１３０６１６供试品适量，分别配制４种成
分的供试品溶液，置棕色量瓶中密闭保存，常温下分

别于第０，４，８，１２，１６ｈ，精密吸取供试品和混合对照
品溶液各１０μＬ，注入液相色谱仪，再按各自的色谱
条件进行测定，计算峰面积及 ＲＳＤ结果显示：对照
品中三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１和Ｒｂ１、红景天苷的
峰面积 ＲＳＤ在 １６ｈ内分别为 ０５００％，０３３０％，
０５５０％，０３７６％；供试品中三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷
Ｒｇ１和Ｒｂ１、红景天苷的峰面积 ＲＳＤ在１６ｈ内分别
为０９２０％，０７２０％，１２３０％，０６９９％．说明４种成
分的溶液在避光密闭容器中保存 １６ｈ后仍非常
稳定．
２２７　加样回收实验

取同一批已知质量分数的七龙天胶囊（批号

１３０６１６，红 景 天 苷 ６２１ｍｇ／ｇ、人 参 皂 苷 Ｒｇ１
９７６７ｍｇ／ｇ、人参皂苷Ｒｂ１７５３０ｍｇ／ｇ，三七皂苷Ｒ１
２０１８ｍｇ／ｇ）２５粒，取出内容物，研细，混匀，取粉末
６份，每份约０５ｇ，精密称定，置锥形瓶中，精密加
入对照品溶液（三七皂苷 Ｒ１１１５ｍｇ、人参皂苷 Ｒｇ１
４３６ｍｇ、人参皂苷Ｒｂ１４１０ｍｇ、红景天苷３００２ｍｇ

→１００ｍＬ甲醇液）１０ｍＬ，每份都精密加入甲醇至
５０ｍＬ，按２２１项下方法制得供试液，取１０μＬ注
入液相色谱仪测定质量分数，计算回收率结果见
表３．
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表３　三七总皂苷、红景天苷回收率实验结果

测定成分 ｍ取样／ｇ ｍ样／ｍｇ ｍ加入／ｍｇ ｍ测／ｍｇ 回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％

三七皂苷Ｒ１

０５０３８ １０１６７
０５２０６ １０５０６
０４９２３ ０９９３５
０５０５７ １０２０５
０５００９ １０１０８
０５２３５ １０５６４

１１５０

２１４３ ９７９２
２１７８ ９８０８
２１４３ ９９９３
２１４５ ９７７７
２１１７ ９６１７
２１７３ ９７０７

９７８２ １２８

人参皂苷Ｒｇ１

０．５０３８ ４．９２０６
０５２０６ ５０８４７
０４９２３ ４８０８３
０５０５７ ４９３９２
０５００９ ４８９２３
０５２３５ ５１１３０

４３６０

９１７９ ９７６６
９３０８ ９６８６
９０４４ ９７１６
９１６０ ９６８１
９０７０ ９５８２
９３９２ ９８１４

９７０７ ０８２

人参皂苷Ｒｂ１

０５０３８ ３７９３６
０５２０６ ３９２０１
０４９２３ ３７０７０
０５０５７ ３８０７９
０５００９ ３７７１８
０５２３５ ３９４１９

４１００

７８０５ ９７８２
７９８７ ９９２０
７６６１ ９６４３
７９１５ １００１７
７７０９ ９６０２
７９５５ ９７８８

９７９２ １６２

红景天苷

０５２１２ ３２３６６
０５４７６ ３４００６
０５４２１ ３３６６４
０５３１８ ３３０２５
０５１９８ ３２２８０
０４９８７ ３０９６９

３００２

６１５８ ９７３１
６３１１ ９６９５
６２１９ ９５０１
６１５８ ９５１１
６１２２ ９６３９
６０６０ ９８７０

９６５８ １４５

２２８　样品质量分数测定
取七龙天胶囊３批（每批测定两次，即 ｎ＝２），

测定三七总皂苷总质量分数（三七皂苷Ｒ１＋人参皂
苷Ｒｇ１＋人参皂苷Ｒｂ１）和红景天苷质量分数，并计
算每粒质量分数（每粒按０４ｇ计算），结果见表４
和表５．

表４　三七总皂苷质量分数 ｍｇ／粒

批 号 Ⅰ号样 Ⅱ号样 平均

１３０６１６ ７７２ ７６６ ７６９

１３０８１３ ６７７ ６８４ ６８０

１３１０１４ ７０９ ７２１ ７１５

平均 — — ７２１

表５　红景天苷质量分数 ｍｇ／粒

批号 Ⅰ号样 Ⅱ号样 平均

１３０６１６ ２４８ ２４２ ２４５
１３０８１３ ２２９ ２２４ ２２６
１３１０１４ ２２１ ２２５ ２２３
平均 — — ２３１

３　小结与讨论

１）本制剂主药为三七、地龙、红景天，而地龙目
前尚无含量（质量分数）测定指标，故对其进行了

ＴＬＣ鉴别结果显示，斑点清晰，分离效果好可作
为该制剂的定性检测指标采用高效液相色谱法测
定三七的主要有效成分人参皂苷 Ｒｇ１、人参皂苷
Ｒｂ１、三七皂苷Ｒ１总质量分数及红景天主要有效成
分红景天苷的质量分数作为该制剂定量检测指标，

能够更好地保证该制剂的质量．
２）在三七质量分数测定过程中，曾采用以Ｖ（乙

腈）∶Ｖ（水）＝２０∶８０为流动相，结果杂质峰很多，峰
形不理想，经过多次实验，最终采用Ｖ（乙腈）∶Ｖ（水）
为流动相进行梯度洗脱，结果分离度较理想，峰形较

好另外，在红景天质量分数测定中，比较了 Ｖ（乙
腈）∶Ｖ（０１％磷酸溶液）＝７∶９３）、Ｖ（乙腈）∶（水）＝
９∶９１两种流动相，结果前者峰小且在２ｍｉｎ左右出峰．
Ｖ（乙腈）∶Ｖ（水）＝９∶９１为流动相，则峰形好且出峰
时间较为合适，故选择其作为流动相
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