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超临界流体色谱法测定三七及云南白药中 

人参二醇和人参三醇的含量 

李云华 李修禄 虹 岚 刘锦耀 张美义料 

(第二军医大学药学院， 海200433； 云南省分析测试研究所，昆明 650011 

成都军区昆明总医院药局，昆明650032) 

提要 本文用超I 流体色谱法(sF℃用 定了三七和云南白药中人参二醇及人参三醇的含量，使 

用 15％硫酸乙醇 一 水 (1：1)直接进行水解，然后碱水解，克服了文献报道的水解不完垒、结 

果不稳定．不能定量回收的缺点。奉法取样量少，灵敏度高，操作简单，快速．整个分析过程可在 

8h内完成 

关键词 超临界德体色谱：^参二醇：人参三醇：三七：云南白药 

三七(Radix notogimeng)为我国名贵中药，其主要有效成分为人参皂甙，经强酸水解得 

到人参二醇(panaxadio1)和人参三醇(panaxatrio1)。三七及其中成药的质量控制一直是个 

难题，目前测定人参二醇及人参三醇的方法还存在不少问题：薄层层析的分离度不够理想 

并有杂质干扰：气相色谱法需要衍生化，操作复杂：高效液相色谱也需要衍生化。我们采用 

将样品直接强酸水解后用环己烷提取，经净化后，用超临界流体色谱法测定了三七及其中成 

药中人参二醇及人参三醇的含量，获得了较好的结果。 

实 验 部 分 

一

． 仪器和药品 

622型 SFC—GC色谱仪(美国理氏科学仪器公司)：HP 3390A色谱数据处理机： 

SB—Cyanopropyl一50石英毛细管交联柱 10 m×50#In，膜厚 0．25姗1。 

人参二醇和人参三醇对照品购自中国科学院昆明植物研究所：三七粉、云南白药由昆明 

43医院药局提供。胆固醇为Merck公司产品，无水乙醇、二硫化碳、氢氧化钠，硫酸，环己烷 

均为分析纯试剂。 

二．色谱条件 

流动相为 CO，，纯度 99．995％；FID检测器，检测器温度 300℃；柱温 9o℃ ；分流进 

样，进样量 0．2 l'分流 比为 l／1O：起始压 力为 lO．1 MPa，程升 1．叭 MPa／min至 

35．5 MPa 记录仪参数：ZER0=0， 丌  =2，CHT SP=0．4，THRSH=4，PKWD= 

0．2。 

三．水解、提取、净化条件 

样品加 l5％硫酸乙醇一 水(1：1)10ml，精密加内标溶液(胆固醇的无水乙醇液 l mg／ml， 

车文于 1990年 4月17日收刊． 

本文为国寰自然科学基垒责助项 目，舒分内容在首届长春国际分析化学会上交茂 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


药学学掇 Acfa P~ ufica Sinica1991；26(io)：764～7 765 

l rn】，水浴中回流水解 4h，再加入 l5％ 氢氧化钠溶液 l5 rn】至强碱性，回流 0．5h，冷却． 

用环己烷提取 3次，每次 l0 rn】。提取液经过 1．5 g硅藻土一 水柱“ ，除去少量乙醇及水溶性 

杂质，用环己烷 5 ml洗涤水柱，然后再经过0．3 g硅胶 H 柱 ”保留人参二醇．人参三醇和 

内标等，弃去环己皖，用 3 ml无水乙醇洗脱 

四．标准曲线的绘制 

分别精密吸取人参二醇、人参三醇的无水乙醇溶液(均为 l mg／m1)0．5，l，2，4ml，准确 

加内标溶液 lml，加入 15％ 硫酸乙醇一 水(1：1)l0 rn】经 上述水解、提取、净化后，挥去溶 

剂乙醇，用4 rrd二硫化碳溶解，取 0．2 l进样 SFC分析，分别计算人参二醇和人参三醇与 

内标的峰面积比，以峰面积比(Y)对相应的人参二醇或人参三醇的量(X)进行回归，回归方 

程为： 

人参二醇：X=1．6l3Y+o．029 r=0．9999 

人参三醇：X=1．538Y+0．322 r=0．9992 

人参二醇或人参三醇的量(0+5～ 4．0mg)与峰面积比成线性关系。 

五．加样回收率 

精密称取三七粉 0．1 E或云南白药0 5 g，加入人参二醇和人参三醇各 l mg，同上经水解， 

提取、净化后，进行 SFC分析，计算加样回收率，结果见表 1。 

六．检测限 

以信噪比为 3：1计算，人参二醇的最小捡测量是 3．97×10_‘ g，人参三醇的最小检测量 

是 4．17×10。。 g。 

七．样品分析 

精密称取三七粉(80目，昆明大观制药厂)约 0．1 g，云南白药(云南白药厂 8906—09) 

约0．5 g，经上述水解．提取，净化后，挥去乙醇，用二硫化碳 4ml溶解，取0．2 l进样SFC分 

析，计算人参二醇和人参三醇与内标的峰面积比，代入回归方程计算含量。结果：三七中含 

人参二醇及人参三醇分别为 1．92±2．10(( )％ 及 2．71±1．36(CV)％；云南白药中含人 

参二醇及人参三醇分别为 0．212±2．56(CV)％ 及 0．285±2．79(( )％。其 SFC圈见圈 
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Fig 1 Capilla~,su~ercnfic41 fluid chrorrmlogw,tms ofl~dln noto肿 scrag extract(A)and Yunnan 

Baiyao extract fB1 】．Cholesterol(i~ternat stand~ard1．2 Panaxadiol；3 Panaxatrio1． 

讨 论 

三七粉及云南白药- 无十扰内标的杂质峰。 

人参二醇和人参三醇 舱r}I加热不稳定，因此绘制标准曲线时也需要经过水解 提取菩 

操作。 

本法用强酸强碱水解较完垒，测得人参=：醇及人参三醇的含量较文献法f2～”高。本法取 

样量少、灵敏、简便、快速，撮作垒过程可在 8 b内完成，为三七及云南白药中人参皂甙元的 

蒯定提供了较好的方法．对三七资源的研究及制剂的质量控制将有促进意 

为了减小死体积，缩，J、溶剂峰，超临界流体色谱多采用分磕进样。由于分流比不太稳定， 

13前很难用计算法定量，必圭砸用内标法 分流比不稳定可能是样品中不挥发成分沉留在分流 

管壁上所致。有时分流管堵索， 刷热吹风吹通 每次进样前分流管用电吹风吹 2 rain，分 

流比相对稳定 

因SFC流动相，￡} ；p的流动速度比GC慢，使用FID检删器溶剂衅较大。要使溶剂峰 

与组分分开，就要延长分析时问 我们将乙醇换成二：硫化碳作进样溶剂，因二硫化碳在 FID 

中的响废值小，溶剂峰裉小，缩铺 r分析时渊，使之在 20min左右完成，可以作为常规分 

析 使用FID检删器．对巾药照巾成药中的有机成分有很高的检测灵敏度，不仅可以测定 

中成药中已知的有效成分．迁nf以涮出来知成分作指纹鉴别，如云南白药的 SFC图。因此 

SFC作中成药的赁量控制芷较好的 手毁，有很大发展潜力． 
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DETERM INATIoN oF PANAXADIoL AND PANAXATR10L 

IN RADIX NoToGINSENG AND YUNNAN BAIYAo BY 

CAPILLARY SUPERCRITICAL FLUID CHRoM AToGRAPHY 

YH Li．XL Li，L Hong ．JY Liu and MY Zhang 

(Schn ofPhd m ． c。ndⅥ Htn Med 耐Un 哪lln 。ns l 200433， Ann∽lrnt d Testing＆se矗；chins“tuk nf 

Furman，Kunming 650011，” pf~rmacy，43th Hospita(· “ 650032 J 

ABSTRAC r Capilla-'3"supercriUcal fluid chromatography(SFC)WaS developed for 

the determination of panaxadiol and panaxatriol in Radix notoginseng and Yunnan 

Baiyao．0 l g Radtx notocnseng powder or 0．5 g Yunnan Baiyao was mixed with 10 ml 

l5％ H，SOd cthano1一water【l I)solution，adding l mg cholestero1 as internal standard， 

Themixturewas refluxed for4 h，thell adding 15m1 15％ NaOH solution，refluxed for0．5 

h．The mixture was extracted 3 times with l 0 m1 portions ofcyclohexane．The cydohexane 

exWacts were purified bv partition column and concentmted by adsorption column and 

then analysed by SFC．The proposed method is sensitive，accttmte，precise，simple and rap- 

id：al1the pro~ s CaD bc donein 8 h． 

Keys words Supercdtic~l fluid chromato~aphy：Panaxadiol；Panaxatriol；Radix 

notoginseng；Yunnan Baiyao 
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