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白康冲剂质量标准初探
陈家鲁

【摘要】　 目的　 为了有效的控制白康冲剂的质量，建立白康冲剂的鉴别及含量测定的质量控
制方法。方法　 采用薄层色谱法对制剂中的丹参中的丹参酮Ｉ（石油醚—乙酸乙酯＝ ８∶ ２为展开剂）
和当归中的齐墩果酸（石油醚—氯仿—乙酸＝ １０∶ １０∶ ２为展开剂）分别进行定性鉴别，采用高效液相
色谱法（流动相为甲醇—０ １ ｍｏｌ ／ Ｌ磷酸溶液＝ ８∶ ２，检测波长２５４ ｎｍ）对制剂中的制首乌的大黄素
含量进行测定。结果　 定性鉴别方法重现性好、专属性强；含量测定方法的进样量在０ ２５３７ ～ ４ ０６
μｇ范围内线形关系良好，ｒ ＝ ０ ９９９９；加样回收率为１０１ １０％，ＲＳＤ ＝ ２ ５３％ （ｎ ＝ ６）。结论　 质量控
制方法简单、方法准确可靠，专属性及重现性均良好，可以作为该药的质控指标。
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　 　 白康冲剂为临床科研实践中筛选出来的一组
疗效好，毒副作用小的组方，使用现代制药工艺精
制而成，在临床使用中取得了较好的效果，目前为
南京军区机关医院院内制剂。传统中医认为白癜
风可能是肝肾阴虚、神智内伤、肝气郁结、气机不
畅，复感风邪，搏结于肌肤以致局部气血失和而发
病，而现代医学越来越多的认为白癜风的发病机理
与自身免疫有关，本处方是针对白癜风发病机理加
以研究筛选而来。该处方是以制首乌２０ ｇ、女贞子
１０ ｇ、丹参１５ ｇ、黄芪２０ ｇ、白癣皮１０ ｇ和当归１５ ｇ

六味中药组成的复方制剂，具有滋补肝肾、活血化
瘀等功效，临床上用于治疗白癜风。为有效地控制
本制剂的质量，本文对白康冲剂中丹参的丹参酮Ｉ
以及当归中的齐墩果酸采用薄层色谱法（Ｔｈｉｎ ｌａｙｅｒ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，ＴＬＣ）进行定性鉴别研究，采用高效
液相色谱法（Ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａ
ｐｈｙ，ＨＰＬＣ）对白康冲剂中制首乌中的大黄素的含
量测定方法进行研究，并对方法学进行考察，以制
订该制剂的质控标准。现报道如下。
!

　 仪器与试药
１ １　 仪器

Ｗａｔｅｒｓ高效液相色谱系统（美国ｗａｔｅｒｓ公司，
２６９５溶剂管理系统，四元数码梯度泵，２４８９紫外—
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可见检测器，Ｅｍｐｏｗｅｒ ３单系统色谱工作站），Ｍｉｌｌｉ
Ｑ纯水发生器（美国ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司），电子天平（瑞
士Ｍｅｔｔｌｅｒ Ｔｏｌｅｄｏ公司），ＫＱ１００型超声波提取器
（江苏昆山）。
１ ２　 试药

丹参酮Ｉ对照品、齐墩果酸对照品及大黄素对
照品购自中国食品药品检定研究院；制剂所用药材
购自安徽亳州义和堂中药饮片有限公司，制首乌由
药商按《中华人民共和国药典》２０１０版（一部）方法
炮制；白康冲剂（１０ ｇ ／袋）为医院临床应用方，由本
院制剂室自制（批号２０１２０９０２）；甲醇为色谱纯，水
为超纯水，其余试剂为分析纯。
"

　 方法与结果
２ １　 性状

本品为棕色或棕褐色的颗粒；味甜，微苦。
２ ２　 定性鉴别

丹参：称取白康冲剂（批号２０１２０９０２）约５ ｇ，加
入乙醚约５０ ｍｌ，搅拌浸提３小时，滤过，滤液蒸去溶
剂，加入乙酸乙酯５ ｍｌ，溶解，滤过，滤液为供试液；
另取丹参酮Ｉ对照品，加入乙酸乙酯制成每１ ｍｌ含
２ ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法［１］试
验，吸取上述二种溶液各５ μｌ，分别点与统一硅胶Ｇ
薄层板上，以石油醚—乙酸乙酯（８∶ ２）为展开剂，展
开，取出晾干。于紫外灯下（３６５ ｎｍ）观察，供试品
色谱中，在与对照品相应的位置上，显相同的天蓝
色荧光斑点。

当归：取白康冲剂（批号２０１２０９０２）约５ ｇ，加入
氯仿约５０ ｍｌ，置水浴上回流２小时，滤过，滤液蒸去
溶剂，加入乙醇１ ｍｌ，溶解，滤过，滤液为供试液；另
取齐墩果酸对照品，加入乙醇制成每１ ｍｌ含１ ｍｇ
的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法试验，吸
取上述二种溶液各２０ μｌ，分别点与统一硅胶Ｇ薄
层板上，以石油醚—氯仿—乙酸（１０ ∶ １０ ∶ ２）为展开
剂，展开，取出晾干。置碘缸中，供试品色谱中，在
与对照品相应的位置上显黄色斑点。
２ ３　 样品液制备
２ ３ １　 白康冲剂供试液制备　 取白康冲剂（批号
２０１２０９０２）１袋，精密称取，加三氯甲烷约８０ ｍｌ，称
定，８０ ℃加热回流６０分钟，冷却，用三氯甲烷补足
损失的重量，摇匀并过滤，精密量取５０ ｍｌ，蒸干，残
渣加流动相［甲醇—０ １ ｍｏｌ ／ Ｌ磷酸溶液（８∶ ２，调节
ｐＨ ＝ ３ ０）］溶解，过０ ４５ μｍ微孔滤膜后用流动相
定容于１００ ｍｌ容量瓶中，备用［２］。

２ ３ ２　 对照品溶液的配制　 精密称取大黄素对照
品约２０ ｍｇ，用流动相溶解并定溶于１００ ｍｌ容量瓶
中，并等比稀释成０ ２０３ ｍｇ ／ ｍｌ、０ １０２ ｍｇ ／ ｍｌ、
０ ０５０８ ｍｇ ／ ｍｌ、０ ０２５４ ｍｇ ／ ｍｌ及０ ０１２７ ｍｇ ／ ｍｌ的系
列浓度溶液，备用。
２ ４　 含量测定
２ ４ １　 色谱柱条件及可行性考察　 色谱柱为Ｇｌｏｂａｌ
Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ Ｃ１８ （４ ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ，５ μｍ）；流
动相为甲醇—０ １ ｍｏｌ ／ Ｌ磷酸溶液（８∶ ２，调节ｐＨ ＝
３ ０）；流速１ ０ ｍｌ ／ ｍｉｎ；检测波长２５４ ｎｍ；灵敏度
０ ０５ ＡＵＦＳ；柱温２５ ℃。在上述条件下，样品中大
黄素达基线分离，阴性对照显示无干扰，见图１。

Ａ、溶剂空白；Ｂ、对照品；Ｃ、白康冲剂样品，其中１为大黄素
图１　 白康冲剂ＨＰＬＣ色谱图

２ ４ ２　 标准曲线　 量取系列浓度的对照品溶液分
别进样２０ μｌ，以进样量（Ｘ）对峰面积（Ｙ）回归，拟
合得标准曲线，回归方程为：Ｙ ＝ ４５３４３２８ ２Ｘ ＋
３４２８８８ ７，ｒ ＝０ ９９９９，结果表明在０ ２５３７ ～ ４ ０６ μｇ
范围内线形关系良好，见表１。
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表１　 线性关系考察结果
进样量（μｇ） 峰面积（ｍＶｍｉｎ）
０ ２５３７ １４４５７５６
０ ５０７５ ２６９７９８６
１ ０１５ ５０２３４２４
２ ０３ ９４２４９６５
４ ０６ １８７９０２４５

２ ４ ３　 精密度测试　 分别在０小时、１小时、４小
时、１２小时、２４小时内以及１天、２天、３天、４天、５
天内取同一批次配制的大黄素对照品溶液进样，测
其峰面积，分别考察日内、日间的精密度。结果显
示日内、日间精密度的相对标准偏差（ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄ
ａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎ，ＲＳＤ）分别为１ ７９％和２ ４４％，结果
表明该方法具有良好的精密度。
２ ４ ４　 稳定性考察　 分别在０小时、１小时、２小
时、４小时、６小时、１２小时精密量取对照品溶液进
样，测其峰面积，计算出ＲＳＤ ＝ ０ ９７％，结果表明大
黄素在该甲醇—磷酸水溶液中１２小时内稳定性
良好。
２ ４ ５　 回收率实验　 精密量取已测含量的同一批
号白康冲剂制剂（批号２０１２０９０２）样品６份，分别加
入大黄素对照贮备液适量，按样品提取方法制得样
液，按样品测定项下方法进行加样回收实验，测得
平均回收率为１０１ １０％，ＲＳＤ为２ ５３％ （ｎ ＝ ６）。
结果见表２。

表２　 加样回收率试验结果
样品
（μｇ）

对照品
（μｇ）

测得量
（μｇ）

回收率
（％）

平均回收
率（％）

相对标准
偏差（％）

４８０ ９ １０１ ５ ５８０ ３ ９７ ９３
４８０ ９ １０１ ５ ５８８ ３ １０５ ８１
４８０ ９ ２５３ ７ ７３８ ６ １０１ ５８

１０１ １０ ２ ５３
４８０ ９ ２５３ ７ ７２９ ４ ９７ ９５
４８０ ９ ５０７ ５ ９９２ ５ １００ ８１
４８０ ９ ５０７ ５ １００１ ３ １０２ ５４

２ ５　 制剂含量测定
精密量取上述的白康冲剂（批号２０１２０９０２）制

剂提取液２０ μｌ连续进样５次，测得其平均面积为
４２９７６４７ ｍＶｍｉｎ，计算得该批号的白康冲剂中大
黄素的含量为４ ３６１ ｍｇ ／ １０ ｇ。
#

　 讨论
薄层法（ＴＬＣ）鉴别中成药因不受药材在成药中

存在状态的限制（显微鉴别要求药材以粉末状态存
在），也不受存在量的限制（颜色反应则需要一定的

有效成分浓度，浓度低，颜色反应结果不明显，易判
断失误），可有效的进行定性研究。因此，ＴＬＣ与其
它鉴别方法相比有其自身的优越性，在鉴别中成药
方面有着广阔的前景。本文选用ＴＬＣ法对制剂组
方中丹参中的丹参酮Ｉ和当归中的齐墩果酸进行了
定性的鉴别。

石岭等［３］报道选用正己烷、乙酸乙酯、乙醚等
溶剂对丹参中的丹参酮进行浸泡提取，结果表明乙
醚不仅对丹参酮溶解性大，而且对其他成分提取
少，可以更高效的提取丹参酮。参照文献，通过对
溶剂的初步筛选，本文选择了乙醚作为丹参中丹参
酮Ｉ的ＴＬＣ检测的提取溶剂。

张秋红等［４］综述了多种药材中齐墩果酸的提
取工艺，其中氯仿应用最为广泛，并有较好的效果，
参照文献，通过对溶剂的初步筛选，本文选用了氯
仿作为当归中齐墩果酸的ＴＬＣ检测的提取溶剂。

蒽醌类化合物是何首乌中主要活性成分之一，
临床上研究中具有多种药效。其中大黄素是蒽醌
类化合物的成分之一，因此本研究以大黄素为研究
对象，对白康冲剂进行含量测定方法学研究。虽然
大黄素为亲脂性化合物，但用极性较小的溶剂如甲
醇提取何首乌药材时，并不能完全提取大黄素；文
献报道［５６］大黄素分别用甲醇和三氯甲烷作为提取
液提取时，三氯甲烷不仅可以提高提取效率，而且提
出溶液中干扰较少，因此，本文选择用三氯甲烷提取
制剂中的大黄素，挥干后用流动相定容制备供试液。

本文建立了白康冲剂中大黄素的含量测定方
法，并对方法学进行了系统的研究，该方法为白康
冲剂质量标准的建立提供了依据。
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