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薄层扫描法同时测定三七细粉中皂苷含量
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［摘要］　目的：建立同时测定三七细粉中人参皂苷Ｒｂ１、三七皂苷Ｒ１和人参皂苷Ｒｇ１含量的方法。方法：采用
双波长薄层扫描法，吸附剂为硅胶Ｇ，展开剂为三氯甲烷甲醇水（１３∶７∶２）１０℃以下放置１２ｈ的下层液，显色剂为
１０％硫酸乙醇溶液，１１０℃加热显色，测定波长５１０ｎｍ，参比波长７００ｎｍ。结果：三种皂苷分别在０５０４～５０４、
０５０１～５０１、０４９２～４９２μｇ范围呈良好的线性关系；平均回收率分别为９６４０％、９６９７％、９８９７％，ＲＳＤ分别
为１４０％ 、０９８％、１７０％（ｎ＝６）。结论：该方法操作简便、快速、高效、准确。

［关键词］　三七细粉；人参皂苷Ｒｂ１；三七皂苷Ｒ１；人参皂苷Ｒｇ１；薄层扫描法
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三七为五加科人参属植物三七 Ｐａｎａｘｎｏｔｏｇｉｎ
ｓｅｎｇ（Ｂｕｒｋ）ＦＨＣｈｅｎ的块根［１］。三七现代药理作

用主要体现在对心血管和脑血管等血液系统、神经

系统、代谢和免疫调节系统等的影响［２３］。三七自

古以活血散瘀功效著名，能抗血小板聚集，抗血栓

形成［４］。其主要有效成分为皂苷类化合物［１］，迄

今已从三七中分离得到７０余种三萜皂苷，其中以
三七皂苷 Ｒ１，人参皂苷 Ｒｂ１、Ｒｇ１和 Ｒｄ等皂苷类
成分含量较高。三七皂苷类成份的定量分析可采用

ＴＬＣ、ＨＰＬＣ、ＧＣ和比色法等方法。比色法基于三
萜骨架结构或糖基和羧基的化学反应，专属性差且

只能测定总皂苷的含量［５］；气相色谱虽然具有较

高的灵敏度和分辨率，但样品需要复杂的前处理以

降低其沸点［６］；高效液相色谱法是目前广泛使用

的方法，利用梯度洗脱，可使大部分皂苷较好的分

离，但是由于三萜皂苷分子中不具备较好的发色

团［７］，ＵＶ检测常用波长为２０３ｎｍ，许多化合物及
溶剂都对检测有干扰。ＴＬＣＳ可以同时进行多通道
的展开、扫描，节约使用溶剂和时间，是皂苷类成

分分析的常用方法之一。

本研究通过薄层扫描法同时测定三七细粉中人

参皂苷 Ｒｂ１、三七皂苷 Ｒ１和人参皂苷 Ｒｇ１的含量，

·５７９·



２０１８年７月　第２０卷　第８期 中国现代中药　ＭｏｄＣｈｉｎＭｅｄ Ａｕｇ２０１８　Ｖｏｌ２０　Ｎｏ８

建立同时测定三种皂苷的含量的薄层扫描的方法。

本实验采用薄层色谱扫描法，通过对供试品溶液的

制备、展开条件的改进，使人参皂苷 Ｒｂ１、三七皂
苷Ｒ１和人参皂苷 Ｒｇ１的色谱斑点分离良好，扫描色
谱峰稳定、可测，并在不同批次的三七粉中得到了

验证，取得了较好的分离效果，可以同时测定多个

样品中三个皂苷的含量，大大提高了该品种的检测

效率。

１　仪器与材料

１１仪器

ＣＡＭＡＧ公司薄层色谱系统，包括半自动点样仪
ｌｉｎｏｍａｔ５１５０７及自动成象系统 Ｖｉｓｎａｌｉｔｅｒ１５１２０４；
ＦＡ１１０４型电子分析天平，精度００１ｍｇ（上海精密科
学仪器有限公司）。

１２药品与试剂

三七细粉：南京海源中药饮片有限公司，批号：

１５１０２３、１６０３０７、１６０６０１，规格：６６ｇ／瓶，亳州中
药材市场购买两批（Ｓ１、Ｓ２），云南文山购买一批
（Ｙ１）；人参皂苷 Ｒｇ１对照品（批号：１１０７０３２０１５３０）、
三七皂苷Ｒ１对照品（批号：１１０７４５２０１６１９）、人参皂
苷Ｒｂ１对照品（批号：１１０７０４２０１４２４），均购自中国
食品药品检定研究院；硅胶 Ｇ（青岛海洋化工厂分
厂）；其余试剂均为分析纯；水为去离子水。

２　方法与结果

２１混合对照品溶液的制备

取人参皂苷Ｒｂ１、三七皂苷Ｒ１和人参皂苷Ｒｇ１对

照品适量，分别精密称定，置于２５ｍＬ容量瓶中，加
甲醇制成浓度分别为０５０４、０５０１、０４９２ｍｇ·ｍＬ－１混
合对照品溶液，备用。

２２供试品溶液的制备

取本品三七细粉０２ｇ，置索式提取器中，加乙
醚８０ｍＬ，加热回流提取１ｈ，弃去乙醚液，药渣挥
去溶剂，加甲醇８０ｍＬ，加热回流至无色，提取液挥
干，残渣加甲醇适量，并转移至１０ｍＬ量瓶中，加
甲醇 定 容 至 刻 度，摇 匀，作 为 供 试 品 溶 液，

备用［８９］。

２３预处理、层析及测定

照薄层色谱法（《中华人民共和国药典》２０１５年
版通则０５０２）试验，精密吸取混合对照品溶液 ２、

８μＬ，供试品溶液２μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄
层板上，以三氯甲烷甲醇水（１３∶７∶２）１０℃以下放
置１２ｈ的下层液为展开剂，展开，取出，晾干，
喷以１０％硫酸乙醇溶液，在 １１０℃加热至斑点显
色清晰，晾干，至３６６ｎｍ下检视后（见图 １），在
薄层板上覆盖同样大小的玻璃板，周围用胶带固

定，照薄层色谱法（《中华人民共和国药典》

２０１５年版通则０５０２）进行扫描（见图２），检测波长
５１０ｎｍ，参比波长 ７００ｎｍ，测得供试品吸收度积
分值与对照品吸收度积分值，根据外标两点法计

算，即得。

注：１混合对照品２μＬ（从下到上分别是人参皂苷 Ｒｂ１、三七皂苷

Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１）；２混合对照品８μＬ（从下到上分别是人参皂苷

Ｒｂ１、三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１）；３～４供试品Ｙ１；５～６供试

品Ｓ１；７～８供试品 Ｓ２；９～１０供试品１５１０２３；１１～１２供试品

１６０３０７；１３～１４供试品１６０６０１。

图１　三七薄层色谱图（３６６ｎｍ）

注：１混合对照品２μＬ（从左到右分别是人参皂苷Ｒｂ１、三七皂苷

Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１）；２混合对照品８μＬ（从左到右分别是人参皂苷

Ｒｂ１、三七皂苷Ｒ１、人参皂苷Ｒｇ１）；３～４供试品Ｙ１；５～６供试

品Ｓ１；７～８供试品 Ｓ２；９～１０供试品１５１０２３；１１～１２供试品

１６０３０７；１３～１４供试品１６０６０１。

图２　三七薄层扫描３Ｄ色谱图
（检测波长５１０ｎｍ，参比波长７００ｎｍ）

·６７９·
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２４线性关系的考察

精密吸取上述混合对照品溶液各 １、２、４、６、
８、１０μＬ，分别点于薄层板上，按上述 ２３项方法
测定（见图 ３，图 ４）吸光度积分值，以人参皂苷
Ｒｂ１、三七皂苷 Ｒ１和人参皂苷 Ｒｇ１进样量为自变量
（Ｘ），峰面积积分值为因变量 （Ｙ），进行线性回归，

注：从下到上分别是人参皂苷 Ｒｂ１、三七皂苷 Ｒ１、人参皂苷

Ｒｇ１对照品。

图３　混合对照品薄层色谱图（３６６ｎｍ）

注：１～６分别为混合对照品溶液１、２、４、６、８、１０μＬ点样的薄

层扫描图（从左到右分别是人参皂苷Ｒｂ１、三七皂苷Ｒ１、人参皂苷

Ｒｇ１扫描峰）。

图４　混合对照品薄层扫描３Ｄ色谱图
（检测波长５１０ｎｍ，参比波长７００ｎｍ）

得回归方程Ｙ人参皂苷Ｒｂ１＝１１２０１Ｘ＋２７１２９，ｒ＝０９９８５；
Ｙ三七皂苷Ｒ１＝２１０５２Ｘ＋１３５２０，ｒ＝０９９９１；Ｙ人参皂苷Ｒｇ１＝
１０８５１Ｘ＋７１０３４，ｒ＝０９９８２。实验表明，人参皂
苷Ｒｂ１、三七皂苷Ｒ１和人参皂苷Ｒｇ１在０５０４～５０４、
０５０１～０５０４、０４９２～４９２μｇ范围内具良好的线性
关系。

２５精密度试验

精密吸取混合对照品溶液２μＬ，分别点于２块薄
层板上，各点６份，按２３项下方法进行测定，结果人
参皂苷Ｒｂ１、三七皂苷Ｒ１和人参皂苷Ｒｇ１的 ＲＳＤ分别
为１８７％、１０２％、１５６％，表明仪器精密度良好。

２６稳定性试验

精密吸取供试品溶液（批号：１６０６０１）２μＬ按上
述方法于０、１０、２０、４０、６０ｍｉｎ测定，结果，人参
皂苷Ｒｂ１、三七皂苷 Ｒ１和人参皂苷 Ｒｇ１峰面积 ＲＳＤ
分别为 １６４％、１９６％、１７２％。结果表明样品
６０ｍｉｎ内测定稳定。但文献［９］认为显色后３０ｍｉｎ测
定较好。

２７重复性试验

取三七粉（批号：１６０６０１）样品５份，按２２、２３
的方法进行提取、展开、显色、测定。测得该批号三

七细粉中人参皂Ｒｂ１、三七皂苷Ｒ１和人参皂苷Ｒｇ１质
量分数平均值为３１２５、５０７２、５９８６ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ
分别为１５３％、１０５％、１８６％，结果表明此方法
重复性良好。

２８加样回收试验

精密称定三七粉（批号：１６０６０１，含人参皂苷Ｒｂ１
３１２５ｍｇ·ｇ－１、三七皂苷Ｒ１５０７２ｍｇ·ｇ

－１、人参皂苷

Ｒｇ１５９８６ｍｇ·ｇ
－１）样品０１ｇ，精密加入人参皂苷Ｒｂ１

对照品约３ｍｇ、三七皂苷Ｒ１和人参皂苷Ｒｇ１对照品约
６ｍｇ，按２２项下方法制备供试品溶液，平行６份，
按上述方法测定，计算回收率，结果见表１。

表１　加样回收实验结果（ｎ＝６）

待测成分
样品含

量／ｍｇ
加入

量／ｍｇ 测得量／ｍｇ 回收率（％） 平均回收

率（％） ＲＳＤ（％）

人参皂苷Ｒｂ１ ３４７ ３２０ ６５０、 ６６２、 ６５４、 ６５２、
６５６、６５９

９４６８、 ９８４４、 ９５９４， ９５３１、
９６５６、９７５０

９６４０ １４０

三七皂苷Ｒ１ ５２０ ５０９ １０２０、１０１５、１００９、１００８、
１０１８、１０１２

９８２３、 ９７２５、 ９６０７、 ９５８７、
９７８４、９６６６

９６９７ ０９８

人参皂苷Ｒｇ１ ６３４ ６１２ １２３９、１２３０、１２３８、１２５９、
１２４０、１２３２

９８８６、９７３９、９８６９、 １０２１２、
９９０２、９７７１

９８９７ １７０

·７７９·
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２９样品测定

取三七粉６批，按照２２项下方法制备供试品
溶液，同法测定，结果见表２。

表２　样品含量测定结果（ｎ＝３，％）
批号 人参皂苷Ｒｂ１ 三七皂苷Ｒ１ 人参皂苷Ｒｇ１

１５１０２３ ３０５８ ４２５１ ５８６５

１６０３０７ ２９８１ ５０２１ ４９８２

１６０６０１ ３１２５ ５０７２ ５９８６

Ｓ１ ２５６１ ４２５１ ３１２５

Ｓ２ ２０８８ ３１４５ ３２５４

Ｙ１ ２９５１ ４０５８ ５２０５

３　讨论与小结

《中华人民共和国药典》２０１５年版一部三七项
下鉴别方法处理三七样品，展开后薄层斑点较多，

分离度不好，薄层扫描色谱峰相互交叉，定量不精

确。本实验测定方法在此基础上进行了修改，采取

先用乙醚提取，除去部分极性较低的成份后，加甲

醇回流提取人参皂苷类成分进行薄层色谱分析，薄

层色谱斑点少，分离度良好，定量精准［１０］。

样品预提取、展开晾干后，喷１０％硫酸乙醇溶
液１１０℃烘至显色清晰后，应立即用等大的透明玻
璃板覆盖，周围并用透明胶封严，以免斑点氧化褪

色。人参皂苷 Ｒｂ１、三七皂苷 Ｒ１和人参皂苷 Ｒｇ１的
定量测定方法也有采用 ＨＰＬＣ法［１１］，但因其为末端

吸收低，测定时间长、成本高、速度慢等问题不适

合三七检测，而ＴＬＣＳ法解决了过这些问题，可以在
同一块薄层板上同时测定多个样品，且速度快，同

时避免了末端吸收差的问题。因此本研究所建立的

方法更易于广泛推广和三七的快速检测。
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