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摘摇 要摇 目的摇 建立益发酊中二苯乙烯苷的质量控制标准。 方法摇 采用薄层色谱法对益发酊中制首乌的活性成分

二苯乙烯苷进行定性鉴别;采用高效液相色谱法,以 Hypersil BDS鄄C18 柱(4. 6 mm伊250 mm,5 滋m)为固定相,乙腈鄄水
(2575)为流动相,检测波长 320 nm,流速为 1. 0 mL·min-1,柱温为室温,测定益发酊中二苯乙烯苷的含量。 结果摇 制

首乌经相应的薄层鉴别方法展开后显示与对照药材和对照品在相同的位置有相同颜色的特征斑点。 益发酊中二苯乙烯

苷的高效液相色谱峰与其他峰分离度良好,在 5. 02 ~ 80. 32 滋g 线性关系良好,r = 0. 999 4;样品平均回收率为 98. 36% ,
RSD 为 1. 56% 。 结论摇 该文所建方法简便准确,重复性好,可以作为益发酊中二苯乙烯苷的质量控制标准。
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摇 摇 益发酊(曾用名:生发灵酊)是南方医科大学南方

医院研制的一种纯中药复方外用制剂,由制首乌、当
归、红花、侧柏叶、赤芍等药材精制而成。 具有活血化

淤,促进头皮血液循环等功效[1]。 益发酊中的制首乌

特有的生物活性成分为二苯乙烯苷[2],经研究发现能

够影响黑色素的生成[3]。 为深入研究益发酊,笔者采

用高效液相色谱(HPLC)法对益发酊中二苯乙烯苷进

行了含量测定,并进行薄层色谱(TLC)定性鉴别,旨在

建立益发酊中二苯乙烯苷的质量控制标准,为制剂生

产提供科学依据。
1摇 仪器与试药摇
1. 1摇 仪器摇 Waters 996 型高效液相色谱仪,薄层扫描

仪(半自动点样仪 linomat鄄5,瑞士卡玛公司),R200D
电子天平(德国托普仪器有限公司),BG 型超纯水仪,
DZF-6020 真空干燥箱。
1. 2摇 试药摇 二苯乙烯苷对照品(购自中国药品生物

制品检定所,批号:110844鄄200606),益发酊处方药材

均购自广州市药材公司(已鉴定),硅胶 G 板(青岛海

洋化工厂),乙醇为医用乙醇,水为纯化水或超纯水,
乙腈(天津四友生物医学技术有限公司)为色谱纯,正
丁醇、95%乙醇(广州化学试剂厂)为分析纯,其他试

剂均为分析纯,益发酊(自制)。
2摇 方法与结果摇
2. 1摇 制首乌薄层色谱鉴别摇
2. 1. 1摇 益发酊样品溶液的制备摇 依益发酊处方比例

称取药材,根据正交设计优选工艺提取,过滤,滤液即

为益发酊样品溶液。
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2. 1. 2摇 供试品溶液的制备摇 精密量取益发酊样品溶

液 20 mL 置于水浴上蒸干,加纯化水 15 mL 溶解完全,
再用水饱和正丁醇分别萃取 2 次,每次 15 mL,合并两

次萃取液,于水浴上蒸干,残渣加乙醇 1. 5 mL 使溶解,
滤过,滤液作为供试品溶液。
2. 1. 2摇 阴性对照溶液的制备摇 按益发酊处方比例称

取除制首乌以外各方药药材,照“2. 1. 1冶项下方法制

成缺制首乌的制首乌阴性对照溶液。
2. 1. 3摇 对照药材溶液的制备摇 称取制首乌对照药材

2 g,加乙醇 15 mL。 加热回流 1 h,滤过,滤液照

“2. 1. 1冶项下方法制成制首乌对照药材溶液。
2. 1. 4摇 二苯乙烯苷对照品溶液制备摇 精密称取二苯

乙烯苷适量,加 75% 乙醇溶解,制成 0. 1 mg·mL-1的

溶液,滤过,滤液即为二苯乙烯苷对照品溶液。
2. 1. 5摇 TLC 鉴别摇 吸取上述二苯乙烯苷对照品溶液

5 滋L,其他 3 种溶液各 1 滋L,分别点于同一个硅胶 G
薄层板上,以三氯甲烷鄄甲醇(21)为展开剂,饱和

15 min,展开,取出晾干,置紫外光灯(365 nm)下检视。
供试品色谱中,在与制首乌对照药材和二苯乙烯苷对

照品相应的位置上显相同的蓝色斑点,阴性对照溶液

无此斑点,色谱板斑点清晰,分离度良好(图 1)。
2. 2摇 二苯乙烯苷的含量测定摇
2. 2. 1 摇 色谱条件 摇 色谱柱:Hypersil BDS C18 分析柱

(4. 6 mm伊250 mm,5 滋m),流动相:乙腈鄄水(2575);
检测波长:320 nm;流速:1 mL·min-1;柱温:室温;进
样量:10 滋L,理论板数按二苯乙烯苷峰计算应不低于

4 000。
2. 2. 2摇 对照品溶液的制备摇 精密称取二苯乙烯苷对

照品(经真空干燥至恒质量)5. 02 mg 置 50 mL 量瓶

中,加 75%乙醇溶解并定容至刻度,摇匀,微孔滤膜

(孔径 0. 2 滋m)滤过,滤液即为二苯乙烯苷对照品溶
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液,浓度为 100. 4 滋g·mL-1。

图 1摇 4 种溶液的 TLC 图摇
1. 二苯乙烯苷对照品溶液;2. 制首乌对照药材溶液;3. 供

试品溶液;4. 制首乌阴性对照溶液

2. 2. 3摇 供试品溶液制备摇 照“2. 1. 1冶项下方法制备

益发酊样品溶液,精密量取益发酊样品溶液 5 mL,用
75%乙醇稀释并定容至 25 mL 量瓶中,微孔滤膜(孔
径 0. 2 滋m)滤过,即得供试品溶液,备用。
2. 2. 4摇 阴性对照品溶液制备摇 按照益发酊处方分别

称取缺制首乌阴性样品 3 份,按“2. 2. 3冶项下方法制

成二苯乙烯苷阴性对照溶液,备用。
2. 2. 5摇 专属性实验摇 将供试品溶液、二苯乙烯苷对照

品溶液和阴性对照溶液分别注入液相色谱仪中,按
“2. 2. 1冶项下色谱条件进行测定,结果阴性对照溶液

在二苯乙烯苷对照品相同保留时间处未显示明显色谱

峰,表明处方中其他药味对测定结果无干扰。 供试品

中的二苯乙烯苷完全达到基线分离,与相邻峰的分离

度>1. 5,见图 2。
2. 2. 6摇 线性关系考察摇 分别取对照品溶液 0. 5,1. 0,2.
0,4. 0,8. 0 mL 置于 10 mL 量瓶,用 75%乙醇稀释并定

容到刻度,摇匀,微孔滤膜(孔径 0. 2 滋m)滤过,精密吸

取 10 滋L,分别进样,照“2. 2. 1冶项下色谱条件测定,以
二苯乙烯苷浓度(滋g·mL-1)为横坐标,峰面积为纵坐

标,得回归方程:Y=6. 79伊104X-2. 37伊104(r=0. 999 4),
结果表明二苯乙烯苷 5. 02 ~ 80. 32 滋g·mL-1浓度范围

内峰面积与浓度之间呈良好的线性关系。
2. 2. 7摇 精密度实验摇 取供试品溶液,按照标准曲线测

定方法项下的色谱条件重复进样 5 次,记录二苯乙烯

苷峰面积,计算得二苯乙烯苷峰面积 RSD 为 2. 11%
(n=5),表明仪器精密度良好。

图 2摇 阴性样品(A)、对照品(B)和供试品(C)的 HPLC 图摇
A. 阴性样品;B. 对照品;C. 供试品;1. 二苯乙烯苷

2. 2. 8摇 稳定性实验摇 取供试品溶液,分别于 0,1,2,
4,8 h 按照标准曲线测定方法项下的色谱条件进样 5
次,记录二苯乙烯苷峰面积,计算得二苯乙烯苷峰面积

RSD 为 1. 98% ,表明供试品溶液在 8 h 内稳定性良好。
2. 2. 9摇 重复性实验摇 按照益发酊处方分别称取各药

材 6 份,照“2. 2. 3冶项下方法制成 6 份供试品溶液,分
别照“2. 2. 1冶项下色谱条件测定,测得供试品溶液中

二苯乙烯苷峰面积,计算二苯乙烯苷含量分别为

40. 53,41. 35,39. 58,40. 71,41. 44,39. 93 滋g·mL-1,
平均含量为 40. 60 滋g·mL-1,RSD 为 1. 83% (n = 6),
表明本此实验方法重复性良好。
2. 2. 10摇 加样回收实验摇 按照益发酊处方分别称取各

药材 6 份,分别加入已知含量的二苯乙烯苷对照品,照
“2. 2. 3 冶 项下方法制成 6 份供试品溶液,分别照

“2. 2. 1冶 项下色谱条件测定, 计算平均回收率为

98. 36% ,RSD 为 1. 56% 。 结果见表 1。

表 1摇 二苯乙烯苷加样回收率实验结果摇

实验号
原有量 加入量 测得量

滋g
回收率 /

%
1 39. 08 40. 12 78. 48 98. 21
2 39. 58 40. 12 79. 54 99. 60
3 40. 71 40. 12 79. 69 97. 16
4 39. 75 40. 12 79. 64 99. 43
5 39. 27 40. 12 79. 30 99. 78
6 39. 12 40. 12 77. 63 95. 99
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2. 2. 11摇 样品的含量测定摇 取 3 个批号的样品,每个

批号取 3 份,照“2. 2. 1冶项下色谱条件测定。 结果批

号为 20090218,20090223,20090315 样品中二苯乙烯

苷含量分别为 199. 25,200. 10,196. 35 滋g·mL-1,平均

198. 57 滋g·mL-1,RSD=1. 73% 。
3摇 讨论摇

益发酊由多味中药组成,采用 75% 乙醇提取,成
分复杂,且高温条件对二苯乙烯苷的稳定性有一定的

影响,故本实验采用水饱和正丁醇从益发酊中萃取二

苯乙烯苷,杂质成分少,经展开剂展开晾干后应立即置

于紫外灯下检视,避免被氧化使斑点变淡。
本实验采用 HPLC 法测定二苯乙烯苷的含量,文

献[4鄄6]中多采用乙腈鄄水做流动相,本次实验对多种

比例的乙腈鄄水进行比较,结果表明以乙腈鄄水(25
75)时分离效果最佳,出峰时间短,柱效高。

本实验为建立益发酊中二苯乙烯苷的质量控制标

准。 制首乌中活性成分二苯乙烯苷的薄层鉴别斑点清

晰,分离结果满意,边缘效应小,灵敏度高;含量测定方

法具有准确、稳定、简便等优点。

目前以二苯乙烯苷为检测指标的生发制剂中多为

内服固体制剂(片剂、丸剂、颗粒剂、胶囊剂),而外用

生发溶液制剂笔者尚未见文献报道该项检测。
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小儿宝泰康颗粒中浙贝母浸膏制备工艺改进
陈康

(湖北省妇幼保健院药剂科,武汉摇 430070)

摘摇 要摇 目的摇 优化小儿宝泰康颗粒中浙贝母的最佳提取工艺。 方法摇 采用正交实验,以浙贝母总生物碱的提取

量为指标,以药材前处理方法、浸润时间、乙醇用量、回流时间为因素进行正交实验。 结果摇 优选出小儿宝泰康颗粒中浙

贝母最佳提取工艺为整粒,提取前浸润 12 h,加 6 倍量 70%乙醇,每次提取 2 h。 提取液浓缩成稠膏后,在降温过程中加

入浸膏量 0. 1 倍 70%乙醇作稳定剂。 结论摇 该提取工艺合理,浸膏稳定剂安全可行,为小儿宝泰康颗粒中浙贝母的浸膏

制备提供了科学依据。
关键词摇 小儿宝泰康颗粒;浙贝母;正交实验;浸膏稳定剂
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摇 摇 小儿宝泰康颗粒为原卫生部批准的国家三类新

药,具有解表清热、止咳化痰的作用,用于小儿风热外

感症状。 该产品原标准浙贝母乙醇提取液直接投料,
因为其浓缩后生产易形成焦块而损失,影响产品质量。
为了保证有效成分的提取效率,笔者以总生物碱含量

为指标,选取药材前处理方法、浸润时间、乙醇用量、回
流时间等,用正交实验法选取最佳提取工艺,并对浓缩
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工艺进行研究[1鄄3]。
1摇 仪器与试药摇

7520 型紫外分光光度计,岛津 LG鄄10AT 高效液相

色谱仪;检测器:SPD鄄10Av;超声波清洗器 CX鄄100(北
京医疗设备二厂) ;HH鄄6 数显恒温水浴器(常州国华

电器有限公司)。 浙贝母药材购自亳州药材市场,贝
母素甲对照品由中国药品生物制品检定所提供,所用

试剂均为分析纯。
2摇 方法与结果摇
2. 1摇 总生物碱的测定摇
2. 1. 1摇 对照品溶液的制备摇 精密称取在 100 益干燥至

恒质量的贝母素甲对照品 9 mg,置 25 mL 量瓶中,加 0.
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