
谱对比分析)O*%分析试验室& #&"=& $1"""#! "$#=("$#+%

)"** !任佳佳& 张学顺& 褚志杰%马钱子减毒增效研究进展)O*%

辽宁中医药大学学报& #&"=& "*""#! ##"(##)%

)"+* !李峧霓& 丁!盛& 何昌国%中药杜仲炮制方法及与续断不

同配伍的化学研究 )O*%中国生化药物杂志& #&"=& $=

""##! "*+("+"%

>XB:法同时测定退银合剂中 W 种成分

鲁!静! !牛晓静! !段晓颖"

"河南中医药大学第一附属医院! 河南 郑州 )1&&&&$

收稿日期! #&"’(&*(#$

基金项目! #&") 年河南省中医药科学研究专项课题 "#&"),E&#&)"#

作者简介! 鲁!静 ""+*)%#& 女& 博士& 主管药师& 从事药物分析和药物制剂研究’ PND! "&$’"# ==#1"#&)& G(3H?D! DR>?A4"l

3@A%VJ3

"通信作者! 段晓颖 ""+==%#& 女& 硕士& 主任药师& 从事中药检验分析和中药制剂研究’ PND! "&$’"# ==#$$=$+& G(3H?D! IXS"$’*l

"=$%VJ3

摘要# 目的!建立F708法同时测定退银合剂 "牡丹皮( 赤芍( 忍冬藤等# 中绿原酸( 马钱苷( 芍药苷( 黄芩苷( 丹
酚酸j( 丹皮酚的含有量’ 方法!该药物甲醇提取液的分析采用,d9j;.‘j(;K色谱柱 ")2= 33q#1& 33& 1 !3#$
以乙腈(&2"!磷酸为流动相& 梯度洗脱$ 体积流量 "2& 3053?A$ 检测波长 #$1 A3$ 柱温 $& e’ 结果!= 种成分在各
自范围内线性关系良好 ")$&2+++ ’#& 平均加样回收率 +’2"!<"&&2=!& 9‘-"2$1!<#2#*!’ 结论!该方法简便
准确& 重复性好& 可用于退银合剂的质量控制’
关键词! 退银合剂$ 绿原酸$ 马钱苷$ 芍药苷$ 黄芩苷$ 丹酚酸j$ 丹皮酚$ F708
中图分类号! 9+#’2#!!!!!文献标志码! ;!!!!!文章编号! "&&"("1#*"#&"*#&1("&+$(&)
!"#!"&2$+=+5>%?@@A%"&&"("1#*2#&"*2&12&"’

9#2(0*31%"(6!%*%’2#13*#"1".6#, )"16*#*(%1*6#1/(#-#1<#,*(’%O- >XB:

0BO?A4& !:aB.?HJ(>?A4& !-B;:.?HJ(S?A4"

"G!’K")%,M(("+"4,’2 U*%&",4+*(U’343 93":’)%",;*(<1& _!’38F!*A XZ>>>>& <!"34#

789/$7:/!7;<!PJN@QH\D?@6 HA F7083NQ6JI YJTQ6N@?3RDQHANJR@VJAQNAQINQNT3?AHQ?JA JYV6DJTJ4NA?VHV?I&
DJ4HA?A& UHNJA?YDJT?A& \H?VHD?A& @HDW?HAJD?VHV?I jHAI UHNJAJD?A PR?S?A /?XQRTN"1*A,43 <*),’J& B4’*3"4’E42"J
EAC)4& 5*3"0’)4’74&*3"04’<4A+"%& ’,0.#%<=/>?@9!P6NHAHDS@?@JY3NQ6HAJDNXQTHVQJYQ6?@ITR4[H@UNT(
YJT3NI JA H$& e Q6NT3J@QHQ?V,d9j;.‘j(;K VJDR3A ")2= 33q#1& 33& 1 !3#& [?Q6 Q6N3J\?DNU6H@NVJ3(
UT?@?A4JYHVNQJA?QT?DN̂ &2"! U6J@U6JT?VHV?I YDJ[?A4HQ"2& 3053?A ?A H4THI?NAQNDRQ?JA 3HAANT& HAI Q6NINQNV(
Q?JA [HWNDNA4Q6 [H@@NQHQ#$1 A3%$=9AB/9!‘?XVJA@Q?QRNAQ@@6J[NI 4JJI D?ANHTTNDHQ?JA@6?U@[?Q6?A Q6N?TJ[A
THA4N@")$&2+++ ’#& [6J@NHWNTH4NTNVJWNT?N@[NTN+’2"! "̂&&2=! [?Q6 Q6N9‘-@JY"2$1! #̂2#*!%
:?C:BA9;?C!P6?@@?3UDN&HVVRTHQNHAI TNUTJIRV?\DN3NQ6JI VHA \NR@NI YJTQ6NKRHD?QSVJAQTJDJYPR?S?A /?X(
QRTN%
D=E F?$@9! PR?S?A /?XQRTN$ V6DJTJ4NA?VHV?I$ DJ4HA?A$ UHNJA?YDJT?A$ \H?VHD?A$ @HDW?HAJD?VHV?I j$
UHNJAJD$ F708

!!银屑病俗称牛皮癣& 中医名 -白疕.& 是一种
常见易发的慢性顽固性皮肤病& 为皮肤科领域重点
研究和防治的疾病之一& 目前对该病尚无理想疗

法& 而中医药治疗有其独到之处)"* ’ 退银合剂是
在归纳分析传统中药治疗银屑病用药特点的基础
上)#()* & 结合河南中医药大学第一附属医院长期治
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疗银屑病的经验研制开发而成& 经多年临床验证表
明& 其疗效确切’ 该方由牡丹皮( 赤芍( 忍冬藤(
大青叶( 黄芩( 丹参( 鸡血藤( 薏苡仁等药材组
成& 具有清热凉血( 解毒( 活血化瘀( 健脾利湿的
功效& 临床用于血热型银屑病& 症见红斑( 丘疹(
脱屑& 其中以牡丹皮( 赤芍为君药& 清在营血之热
毒$ 以忍冬藤( 大青叶( 黄芩为臣药& 清热解毒&
助君药之力$ 佐以丹参( 鸡血藤活血化瘀& 薏苡仁
健脾利湿& 组方配伍合理& 具有寒凉而不伤脾胃的
特点’

研究表明& 牡丹皮( 赤芍中的丹皮酚和芍药苷
能抑制银屑病模型炎症因子& 并且芍药苷能上调细
胞因子信号转导抑制因子 " 基因表达水平)1* $ 忍冬
藤中的绿原酸和马钱苷能通过抑制 :b(%j的表达
来发挥抗炎作用)=* $ 黄芩中的黄芩苷能明显抑制
ORTZHQP细胞的体外活化& 可能是该药材治疗银屑
病的作用机制之一)’* $ 丹参中的丹酚酸 j具有抗
炎( 抗氧化等活性)** ’ 因此& 本实验拟建立 F708
法同时测定退银合剂中绿原酸( 马钱苷( 芍药苷(
黄芩苷( 丹酚酸j( 丹皮酚的含有量& 以期为全面
有效控制其质量提供依据’
GH仪器与试药
"2"!仪器!LHQNT@N#=+1 型高效液相色谱仪& 配
置LHQNT@#++* 检测器( G3UJ[NT色谱工作站 "美
国LHQNT@公司#$ 87##1-型电子天平 "德国赛多
利斯公司#’
"2#!试药!丹酚酸j "批号 """1=#(#&"1")& 含有
量 +$2’!#( 丹皮酚 "批号 ""&’&*(#&")&’& 含有
量 ++2+!#( 芍药苷 "批号 ""&’$=(#&"$$’& 含有
量 +)2+!#( 黄芩苷 "批号 ""&’"1(#&"$"*& 含有
量 +$2$!#( 马钱苷 "批号 """=)&(#&"&&1& 含有
量 ++2#!#( 绿原酸 "批号 ""&’1$(#&")"1& 含有
量 +=2#!# 对照品均购自中国食品药品检定研究
院’ 退银合剂由河南中医药大学第一附属医院制剂
室制备 "棕黄至棕褐色液体& "&& 305瓶& 批号
"="#&+( "=""&’( "="&"##’ 乙腈( 磷酸为色谱纯$
其他试剂为分析纯$ 水为超纯水’
IH方法与结果
#2"!色谱条件!;4?DNAQ,d9j;.‘j(;K 色谱柱
"#1& 33q)2= 33& 1 !3#$ 流动相乙腈 ";# (
&2"!磷酸 "j#& 梯度洗脱 "& <#& 3?A& 1! <
"1!;$ #& <$& 3?A& "1! <#1!;$ $& <)1 3?A&
#1!<$&!;$ )1 <=& 3?A& )1! <11!;#$ 体积
流量 "2& 3053?A$ 检测波长 #$1 A3$ 柱温 $& e$

进样量 #& !0’
#2#!退银合剂制备!按处方比例称取各药材& 加水
煎煮 $次& 每次 "21 6& 过滤& 合并滤液& 浓缩至适
量后加入苯甲酸钠 $ 4& 放冷& 加水至 " &&& 30& 混
匀& 灌装& 灭菌& 即得’
#2$!对照品溶液制备!精密称取绿原酸( 马钱苷(
芍药苷( 黄芩苷( 丹酚酸 j( 丹皮酚对照品适量&
加 1&!甲醇制成贮备液 "质量浓度分别为 &2+1=(
"2&$#( 12=&#( "&2&*( $2$"*( #2&’# 34530#&
精密量取 #( 1( "&( "&( "&( 1 30& 置于同一
1& 30量瓶中& 1&!甲醇稀释并定容& 即得 "质量
浓度分别为 $*2#)( "&$2#( ""#&( #&"=( ==$2=(
#&’2# !4530#’
#2)!供试品溶液制备!精密吸取合剂 1 30& 置于
1& 30量瓶中& 加甲醇 )& 30& 超声 " #1& L(
)& ZF]# $& 3?A& 放冷& 甲醇定容& 摇匀& 放置&
取上清液& 过滤& 取续滤液& 即得’
#21!阴性样品溶液制备!按 -#2#. 项下方法分
别制备不含牡丹皮( 牡丹皮和赤芍( 忍冬藤( 黄
芩( 丹参的阴性样品& 按 -#2). 项下方法制备供
试品溶液’
#2=!系统适用性试验!取对照品( 供试品( 阴性
样品溶液适量& 在 -#2". 项色谱条件下进样测
定& 结果见图 "’ 由图可知& = 种成分的理论塔板
数均大于 1 &&&& 与相邻峰的分离度均大于 "21&
阴性无干扰’
#2’!线性关系考察!精密吸取 -#2$. 项下对照品
溶液 &21( "( #( )( *( "= 30& 置于 #1 30量瓶中&
加甲醇稀释至刻度& 摇匀& 得到系列质量浓度的对
照品溶液 "绿原酸质量浓度分别为 &2’=1( "21$&(
$2&1+( =2""*( "#2#)( #)2)’ !4530$ 马钱苷质量
浓度分别为 #2&=)( )2"#*( *2#1=( "=21"( $$2&#(
==2&1 !4530$ 芍药苷质量浓度分别为 ##2)&(
))2*&( *+2=&( "’+2#( $1*2)( ’"=2* !4530$ 黄芩
苷质量浓度分别为 )&2$#( *&2=)( "="2$( $##2=(
=)12"( " #+& !4530$ 丹酚酸 j质量浓度分别为
"$2#’( #=21)( 1$2&+( "&=2#( #"#2)( )#)2’ !4530$
丹皮酚质量浓度分别为 )2"))( *2#**( "=21*(
$$2"1( ==2$&( "$#2= !4530#& 在 -#2". 项色谱
条件下进样 #& !0测定’ 以质量浓度为横坐标
"V#& 峰面积为纵坐标 "‘# 进行回归& 结果见表
"& 可知各成分在各自范围内线性关系良好’
#2*!精密度试验!取同一供试品溶液 "批号
"="#&+#& 在 -#2". 项色谱条件下进样测定 = 次&
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"%绿原酸!#%马钱苷!$%芍药苷!)%黄芩苷!1%丹酚酸j!=%丹皮酚
"%V6DJTJ4NA?VHV?I!#%DJ4HA?A!$%UHNJA?YDJT?A!)%\H?VHD?A!1%@HDW?HAJD?VHV?I j!=%UHNJAJD

图 GH各成分>XB:色谱图
R#5PGH>XB:)Q’"23*"5’326".+3’#"(6)"16*#*(%1*6

测得绿原酸( 马钱苷( 芍药苷( 黄芩苷( 丹酚酸
j( 丹皮酚峰面积 9‘-分别为 &2+"!( &2=)!(
&2’*!( "2&#!( "2"$!( "2&+!& 表明仪器精密
度良好’

表 GH各成分线性关系
/3OPGHB#1%3’’%03*#"16Q#&6".+3’#"(6)"16*#*(%1*6

成分 回归方程
线性范围5

"!4,30̂ "#
)

绿原酸 ‘g=’ &&=V #̂ *&& &2’=1 <#)2)’ &2+++ *
马钱苷 ‘g1& +*#V "̂& &$# #2&=) <==2&1 &2+++ *
芍药苷 ‘g") "*1V +̂$ =+# ##2)& <’"=2* &2+++ ’
黄芩苷 ‘g## #+$V =̂$ )=) )&2$# <" #+& &2+++ +
丹酚酸j ‘g#& &’’V #̂= *’’ "$2#’ <)#)2’ &2+++ *
丹皮酚 ‘g=" ’1)V #̂’ #’1 )2")) <"$#2= &2+++ *

#2+!稳定性试验!取同一供试品溶液 "批号
"="#&+#& 于室温下放置 &( #( )( *( "#( #) 6
后在 -#2". 项色谱条件下进样测定& 测得绿原
酸( 马钱苷( 芍药苷( 黄芩苷( 丹酚酸 j( 丹皮
酚峰面积 9‘-分别为 "2"=!( "2)#!( "2#+!(
"2))!( "2)$!( "2)+!& 表明溶液在 #) 6内稳
定性良好’
#2"& ! 重复性试验 ! 取同一批合剂 "批号
"="#&+#& 按 -#2). 项下方法平行制备 = 份供试
品溶液& 在 -#2". 项色谱条件下进样测定& 测得
绿原酸( 马钱苷( 芍药苷( 黄芩苷( 丹酚酸 j( 丹

皮酚含有量9‘-分别为 "2")!( "2&$!( &2*+!(
"2#"!( "2&"!( "2"*!& 表明该方法重复性
良好’
#2""!加样回收率试验!精密吸取同一批合剂
"批号 "="#&+# = 份& 每份 #21 30& 加入 -#2$.
项下对照品溶液 #21 30& 按 -#2). 项下方法制备
供试品溶液& 在 -#2". 项色谱条件下进样测定&
计算回收率& 结果见表 #’
#2"#!样品含有量测定!取合剂 $ 批& 按 -#2).
项下方法制备供试品溶液& 在 -#2". 项色谱条件
下进样测定& 结果见表 $’
JH讨论

中医认为& 银屑病由外邪内侵( 七情内伤( 脾
胃失和等因素所致& 常见的证候类型为血热证( 血
燥证( 血瘀证( 血虚风燥证( 血虚证等)+* ’ 其中&
血热型银屑病的治疗常采用具有凉血清热解毒作用
的中药或方剂)"&(""* & 临床疗效确切& 而且安全
性高’

本实验应用甲醇(&2"!甲酸( 甲醇(&2"!磷
酸( 乙腈(&2"!甲酸( 乙腈(&2"!磷酸流动相体系
对绿原酸( 马钱苷( 芍药苷( 黄芩苷( 丹酚酸 j
和丹皮酚进行梯度洗脱& 发现以乙腈(&2"!磷酸的
分离效果最佳& 峰形最好’ 然后& 对各成分进行全

1+&"
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表 IH各成分加样回收率试验结果 $$MW&
/3OPIH$%6(0*6".’%)"+%’- *%6*6."’+3’#"(6)"16*#*(%1*6

$$MW&

成分
原有量5

34
加入量5

34
测得量5

34
回收率5

!
平均回收

率5!

9‘-5

!
绿原酸 &2"&) " &2&+1 = &2"+) ’ +)2* +’2" #2#*

&2"&) " &2&+1 = &2"+* * ++2"
&2"&) " &2&+1 = &2"+) + +12&
&2"&) " &2&+1 = &2"+1 ) +121
&2"&) " &2&+1 = &2"++ # ++21
&2"&) " &2&+1 = &2"+* 1 +*2’

马钱苷 &2#*’ * &2#1* & &21$" ’ +)21 +’2# #2#1
&2#*’ * &2#1* & &21$* + +’2$
&2#*’ * &2#1* & &21)) & ++2$
&2#*’ * &2#1* & &21)$ + ++2$
&2#*’ * &2#1* & &21)" " +*2#
&2#*’ * &2#1* & &21$" * +)2=

芍药苷 #2+*$ $ #2*&& & 12’*+ $ "&&2# +*2+ "2$1
#2+*$ $ #2*&& & 12=+’ # +=2+
#2+*$ $ #2*&& & 12’=& + ++2#
#2+*$ $ #2*&& & 12’1$ " +*2+
#2+*$ $ #2*&& & 12’#" ’ +’2*
#2+*$ $ #2*&& & 12’+# 1 "&&2$

黄芩苷 12)&) 1 12&)& & "&2)*1 ’ "&&2* ++2" "2’’
12)&) 1 12&)& & "&2#*# " +=2*
12)&) 1 12&)& & "&2)$# * ++2*
12)&) 1 12&)& & "&2)+’ = "&"2"
12)&) 1 12&)& & "&2$"+ $ +’21
12)&) 1 12&)& & "&2$’= + +*2’

丹酚酸j "2’++ * "2=1+ $2)*& + "&"2$ "&&2= "2’#
"2’++ * "2=1+ $2)#+ ’ +*2#
"2’++ * "2=1+ $2))# ) ++2&
"2’++ * "2=1+ $2)’" " "&&2’
"2’++ * "2=1+ $2)*$ = "&"21
"2’++ * "2=1+ $21&= $ "&#2+

丹皮酚 &21’$ &21"* "2&’’ $ +’2) +*2" "2+’
&21’$ &21"* "2&*+ = ++2’
&21’$ &21"* "2&*1 ’ ++2&
&21’$ &21"* "2&’# ) +=2)
&21’$ &21"* "2&+$ 1 "&&21
&21’$ &21"* "2&=* $ +12=

表 JH各成分含有量测定结果 $25T2B% $MJ&
/3OPJH$%6(0*6".)"1*%1*!%*%’2#13*#"1".+3’#"(6)"16*#4

*(%1*6$25T2B% $MJ&

批号 绿原酸 马钱苷 芍药苷 黄芩苷 丹酚酸j 丹皮酚
"="#&+ &2&)" =) &2""1 " "2"+$ $ #2"=" * &2’"+ + &2##+ #
"=""&’ &2&)# $" &2"$1 ’ "2"*$ + #2"+" & &2’1= # &2#)’ $
"="&"# &2&)# +# &2"## $ "2"*’ = #2"’& # &2’=& = &2#$* "

波长 ""+& <)&& A3# 紫外扫描& 发现其最大吸收
波长分别为 $#=( #$’( #$"( #’=( #*=( #’1 A3&
即马钱苷和芍药苷在 #$1 A3附近& 丹酚酸 j在
#$1 A3处的吸光度与 #*= A3处的基本一致& 绿原
酸( 黄芩苷( 丹皮酚在 #$1 A3处的吸光度虽不如

最大吸收波长处的& 但能满足定量测定要求& 综合
考虑峰面积( 峰形( 分离度等因素& 最终确定检测
波长为 #$1 A3’

目前& 在中药制剂质量检测中大多选择单一成
分作为指标& 对其含有量进行测定’ 但中药制剂成
分复杂& 其疗效是多种成分相互关联( 共同作用的
结果& 仅关注单一成分无法真实反映并控制其质
量& 可能存在生产过程中药材混淆使用等情
况)"#("$* ’ 本实验建立F708法同时测定退银合剂中
绿原酸( 马钱苷( 芍药苷( 黄芩苷( 丹酚酸 j( 丹
皮酚的含有量& 该方法简便准确& 能客观地评价控
制该制剂质量& 从而确保临床用药的安全有效’
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