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　 　 ［摘要］ 　目的 　建立祛斑口服液的质量标准 。方法 　采用薄层色谱法（TLC）对处方中的党参 、黄芪 、赤芍 、白芍 、白术 、当

归进行定性鉴别 ；采用反相高效液相色谱法（RP唱HPLC）对处方中赤芍和白芍中的芍药苷进行含量测定 。结果 　定性鉴别方

法分离良好 、斑点清晰 、专属性强 。芍药苷检测浓度在 １８ ．２０ ～ ２ ３３０ ．００ μg／ml范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系
（r＝ ０ ．９９９ ９） ，平均回收率为 ９９畅７２％ ，RSD为 １畅２５％ 。结论 　本方法可对祛斑口服液的主要药味进行准确的定性和定量测

定 ，有效地控制祛斑口服液的质量 。
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Study on quality standard of Quban oral liquid
LE Jiamei１ ，２
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［Abstract］ 　 Objective 　 To establish the quality standard for Quban oral liquid ．Method 　 Thin layer chromatography
（TLC）was used for quality identification of Codonopsis p ilosula ，A stragalus membranaceus ，Paeonia veitchii ，Paeonia lacti唱
f lora ，A tracty lodes macrocephala and Angelica sinensis ．The paeoniflorin was determined by RP唱HPLC ．Result 　 Clear spots
were obtained with good separation in TLC identification which was highly specific ．The paeoniflorin area and content showed a
good linear relationship at the range of １８ ．２０唱２ ３３０ ．００ μg／ml （ r ＝ ０ ．９９９ ９） ．The average recovery was ９９畅７２％ （RSD ＝

１畅２５％ ） ．Conclusion 　 This method is simple ，rapid ，accurate ，and which can be used for the quality control of Quban oral
liquid ．
　 　 ［Key words］ 　 Quban oral liquid ；quality standard ；TLC ；RP唱HPLC ；paeoniflorin

　 　祛斑口服液是第二军医大学附属长征医院自制

制剂 ，处方由党参 、黄芪 、茯苓 、白芍 、赤芍 、益母草等

８味中药组成 ，具有补气 、燥湿 、活血 、调经作用 。该

药主要用于黄褐斑 、黑变斑 、白癜风等症 。经处方分

析 ，芍药苷是祛斑口服液的主要有效成分之一 。芍

药苷是一种重要的生物活性成分 ，具有抗心肌缺血 、

抑制血小板聚集 、解痉 、镇痛 、镇静 、抗炎 、抗溃疡 、保

肝 、调节免疫 、耐缺氧等多种功效 。原质量标准仅有

常规检查项目和对处方中党参 、黄芪 、白术的定性鉴

别 ，为了提高产品质量控制的专属性 ，有效控制其内

在质量 ，保证其临床疗效 ，本文采用 RP唱HPLC测定
赤芍和白芍中的芍药苷 ，进而为建立祛斑口服液的

质量控制方法提供参考 。同时 ，在保留原标准的基
础上对处方中党参 、黄芪 、白术的 TLC 鉴别增加了
阴性对照药材 ，增加了对处方中赤芍 、白芍 、当归的

TLC鉴别 ，以提高军队医疗机构制剂的质量标准 。

1 　仪器与试药

1 ．1 　 仪器 　 Agilent １２６０ HPLC 系统（美国 Agi唱
lent Technologies 公司 ） ，包括 G１３１１A 四元泵 、

G１３２２A 真空脱气机 、G１３２９A 自动进样器 、G１３１６A
柱温箱 、G４２１２B DAD 检测器和 Chem Station 软件
数据处理系统 ；台式高速冷冻离心机（德国 Eppen唱
dorf 公司 ） ；十万分之一天平 （德国 Sartorius
CPA２２５D公司） ；Wl唱９０１ Vortex 型旋涡振荡混和
器（海门市其林贝尔仪器制造有限公司） ；SK７２００H
型超声仪（上海科导超声仪器有限公司） 。
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1 ．2 　试药 　祛斑口服液（上海长征医院制剂中心研

制 ，每支 １０ ml ，批号 ：１３０５２１唱１３０５２３） ；芍药苷对照

品（批号 ：１１０７３６唱２０１４３８） 、党参炔苷对照品（批号 ：

１１１７３２唱２０１２０６） 、黄芪甲苷对照品 （批号 ：１１０７８１唱

２０１３１４） 、藁本内酯对照品（批号 ：１１１７３７唱２０１４０６）均

由中国食品药品检定研究所提供 ；甲醇 、醋酸和磷酸

为色谱纯（德国 Merck 公司） ；水为超纯水 ；其他试

剂均为分析纯 。

2 　方法与结果

2 ．1 　薄层色谱鉴别
2 ．1 ．1 　党参 　取 ３批样品溶液各 ３０ ml ，分别用水
饱和的正丁醇萃取 ４次 ，每次 １０ ml ，萃取液经水洗
后浓缩至干 ，残渣用甲醇 １ ml溶解 ，滤过 ，每批滤液

即为供试品溶液 。另取党参对照药材 ５ g ，用乙醇回
流提取 ２ h ，滤液挥去乙醇 ，残渣用水溶解 ，水溶液

按供试品溶液制备方法操作 ，制得对照药材溶液 。

另取党参炔苷对照品 ，加甲醇制成每毫升含 １ mg
党参炔苷的溶液 ，作为对照品溶液 。另取缺党参的

其他各药材按照祛斑口服液的制备方法进行提取浓

缩制成阴性对照品后 ，按供试品溶液制备方法操作 ，

制得阴性对照品溶液 。照薄层色谱法（枟中国药典枠

２０１０年版一部附录 Ⅵ B）试验［１］
，吸取上述供试品

溶液各３ μl 、对照药材溶液和对照品溶液各 ２ μl 、阴
性对照品溶液 ３ μl分别点于同一硅胶 G 薄层板上 ，

以正丁醇唱乙酸乙酯唱水（４ ∶ １ ∶ ５）的上层溶液为展

开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，喷以 １０％ 硫酸乙醇溶液 ，

１０５ ℃烘 ５ min ，在供试品色谱中 ，与对照药材和对

照品色谱相应的位置上 ，显相同的棕褐色斑点 。见

图 １ 。

2 ．1 ．2 　 黄芪 　 取 ３ 批样品溶液各 ２０ ml ，分别加
１０％ 氢氧化钠溶液 ５ ml ，摇匀 。用水饱和的正丁醇

萃取 ４ 次 ，每次 ２０ ml ，合并正丁醇液 ，用水洗涤 ２

次 ，每次 ２０ ml ，弃去水层 ，正丁醇液用适量无水硫

酸钠脱水后置水浴上蒸干 ，残渣加甲醇 ２ ml溶解 ，

滤过 ，每批滤液即为供试品溶液 。另取黄芪对照药

材 １０ g ，加甲醇 ５０ ml ，超声 ３０ min ，滤过 ，滤液用水

饱和正丁醇萃取 ２次 ，每次 ４０ ml ，合并正丁醇提取
液 ，减压浓缩至干 ，残渣加甲醇 ５ ml 溶解 ，滤过 ，滤

液作为对照药材溶液 。另取黄芪甲苷对照品 ，加甲

醇制成每毫升含 １ mg 黄芪甲苷的溶液 ，作为对照

品溶液 。另取缺黄芪的其他各药材按照祛斑口服液

的制备方法进行提取浓缩制成阴性对照品后 ，按供

试品溶液制备方法操作 ，制得阴性对照品溶液 。照

薄层色谱法（枟中国药典枠２０１０ 年版一部附录 Ⅵ B）

图 1 　党参薄层色谱图
１唱３ ．供试品溶液（批号 ：１３０５２１ ；１３０５２２ ；１３０５２３） ；

４ ．对照药材溶液 ；５ ．对照品溶液 ；６ ．阴性对照品溶液

试验［１］
，吸取上述供试品溶液各 ３ μl 、对照药材溶

液和对照品溶液各 ２ μl 、阴性对照品溶液 ３ μl 分别
点于同一硅胶 G 薄层板上 ，以氯仿唱甲醇唱水

（１３ ∶ ７ ∶ ２）的下层溶液（１０ ℃以下分层）为展开剂 ，

展开 ，取出 ，晾干 ，喷以 １０％ 硫酸乙醇溶液 ，１０５ ℃烘

５ min ，在供试品色谱中 ，与对照药材和对照品色谱

相应的位置上 ，显相同颜色的斑点 。见图 ２ 。

图 2 　黄芪薄层色谱图
１唱３ ．供试品溶液（批号 ：１３０５２１ ；１３０５２２ ；１３０５２３） ；

４ ．对照药材溶液 ；５ ．对照品溶液 ；６ ．阴性对照品溶液

2 ．1 ．3 　赤芍和白芍 　取 ３批样品溶液各 ２０ ml ，分
别加乙醚振摇提取 ３ 次 ，每次２０ ml ，弃去乙醚液 ，水

溶液再用水饱和的正丁醇振摇提取 ２ 次 ，每次

２０ ml ，合并正丁醇液 ，以正丁醇饱和的水洗涤 ２ 次 ，

每次２０ ml ，正丁醇液浓缩至干 ，残渣加乙醇 １ ml溶
解 ，滤过 ，每批滤液即为供试品溶液 。另取赤芍对照

药材 １０ g ，加甲醇 ４０ ml ，超声 ３０ min ，放冷 ，滤过 ，

滤液按供试品溶液制备方法操作 ，制得赤芍对照药
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材溶液 。另取白芍对照药材 １０ g ，加甲醇 ４０ ml ，超
声 ３０ min ，放冷 ，滤过 ，滤液按供试品溶液制备方法

操作 ，制得白芍对照药材溶液 。另取芍药苷对照品 ，

加乙醇制成每毫升含 １ mg 芍药苷的溶液 ，作为对

照品溶液 。另取缺赤芍 、缺白芍 、同时缺赤芍和白芍

的其他各药材按照祛斑口服液的制备方法进行提取

浓缩制成 ３种阴性对照品 ，按供试品溶液制备方法

操作 ，制得 ３ 种阴性对照品溶液 。 照薄层色谱法

（枟中国药典枠２０１０年版一部附录 Ⅵ B）试验［１］
，吸取

上述供试品溶液各３ μl 、对照药材溶液和对照品溶
液各 ２ μl 、阴性对照品溶液各３ μl分别点于同一硅
胶 G 薄层板上 ，以三氯甲烷唱乙酸乙酯唱甲醇唱甲酸

（４０ ∶ ５ ∶ １０ ∶ ０ ．２）为展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，喷以

５％ 香草醛硫酸溶液 ，在 １０５ ℃ 加热至斑点显色清

晰 ，在供试品色谱中 ，与对照药材和对照品色谱相应

的位置 ，显相同颜色的斑点 。见图 ３ 。

图 3 　赤芍和白芍薄层色谱图
１唱３ ．供试品溶液 （批号 ：１３０５２１ ；１３０５２２ ；１３０５２３ ） ；４ ．赤芍

对照药材溶液 ；５ ．白芍对照药材溶液 ；６ ．芍药苷对照品溶

液 ；７ ．缺赤芍阴性对照溶液 ；８ ．缺白芍阴性对照溶液 ；９ ．缺

赤芍和白芍阴性对照溶液

2 ．1 ．4 　白术 　取 ３批样品溶液各 ３０ ml ，分别用石
油醚（６０ ～ ９０ ℃ ）萃取 ２次（每次 ２０ ml） ，滤过 ，滤液

浓缩至干 ，残渣用甲醇 １ ml溶解 ，滤过 ，每批滤液即

为供试品溶液 。另取白术对照药材粉末 １ g ，加水
２０ ml ，回流提取 ３０ min ，放冷 ，滤过 ，滤液按供试品

溶液制备方法操作 ，制得对照药材溶液 。另取缺白

术的其他各药材按照祛斑口服液的制备方法进行提

取浓缩制成阴性对照品 ，按供试品溶液制备方法操

作 ，制得阴性对照品溶液 。 照薄层色谱法（枟中国药

典枠２０１０年版一部附录 Ⅵ B）试验［１］
，吸取上述供试

品溶液各 １０ μl 、对照药材溶液５ μl 、阴性对照品溶
液 １０ μl分别点于同一硅胶 G 薄层板上 ，以石油醚

（６０ ～ ９０ ℃ ）唱乙酸乙酯（５０ ∶ １）为展开剂 ，展开 ，取

出 ，晾干 ，喷以 ５％ 香草醛硫酸溶液 ，１０５ ℃烘５ min ，
在供试品色谱中 ，与对照药材色谱相应的位置上 ，显

相同的红色斑点 。见图 ４ 。

图 4 　白术薄层色谱图
１唱３ ．供试品溶液（批号 ：１３０５２１ ；１３０５２２ ；１３０５２３） ；

４ ．对照药材溶液 ；５ ．阴性对照品溶液

2 ．1 ．5 　当归 　取 ３批样品溶液各 ４０ ml ，分别加乙
醚振摇提取 ２ 次 ，每次２０ ml ，合并提取液 ，浓缩至

干 ，残渣加甲醇 １ ml溶解 ，滤过 ，每批滤液即为供试

品溶液 。另取当归对照药材 ０ ．５ g ，加乙醚 ２０ ml ，
超声处理 １０ min ，滤过 ，滤液浓缩至干 ，残渣加甲醇

２ ml 溶解 ，滤过 ，滤液作为对照药材溶液 。 另取藁

本内酯对照品 ，加甲醇制成每毫升含 １ mg 藁本内
酯的溶液 ，作为对照品溶液 。另取缺当归的其他各

药材按照祛斑口服液的制备方法进行提取浓缩制成

阴性对照品 ，按供试品溶液制备方法操作 ，制得阴性

对照品溶液 。照薄层色谱法（枟中国药典枠２０１０ 年版

一部附录 Ⅵ B ）试验［１］
，吸取上述供试品溶液各

３ μl 、对照药材溶液和对照品溶液各 ２ μl 、阴性对照
品溶液 ３ μl分别点于同一硅胶 G薄层板上 ，以正己

烷唱乙酸乙酯（４ ∶ １）为展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，置

紫外灯光（３６５ nm）下检视 。在供试品色谱中 ，与对

照药材和对照品色谱相应的位置上 ，显相同颜色的

荧光斑点 。见图 ５ 。

　 　各图中标准物质显色均用黑圈标出 。

2 ．2 　含量测定
2 ．2 ．1 　色谱条件 　色谱柱为 Dikma Diamonsil C１８

（２５０ mm × ４ ．６ mm ，５ μm） ，柱号 ：９９６０３ ；流动相为

甲醇唱０ ．１％ 磷酸水溶液（３１ ∶ ６９） ，等度洗脱 ；检测波

长为２３０ nm ；流速为 １ ．０ ml／min ；柱温 ３０ ℃ ；进样
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图 5 　当归薄层色谱图
１唱３ ．供试品溶液（批号 ：１３０５２１ ；１３０５２２ ；１３０５２３） ；

４ ．对照药材溶液 ；５ ．对照品溶液 ；６ ．阴性对照品溶液

量为 １０ μl 。
2 ．2 ．2 　溶液的制备
2 ．2 ．2 ．1 　 对照品溶液 　 精密称取芍药苷对照品

２ ．３３ mg ，置 １ ml量瓶中 ，加 ５０％ 甲醇溶解并稀释

至刻度 ，即得对照品储备液（２ ．３３０ mg／ml） 。
2 ．2 ．2 ．2 　供试品溶液 　取样品 ２ ml置 １０ ml容量
瓶中 ，精密加入 ５０％ 甲醇定容至 １０ ml ，摇匀 ，滤过 ，

取续滤液 ，即得 。

2 ．2 ．2 ．3 　 阴性对照品溶液 　 分别取除赤芍 、除白

芍 、除赤芍和白芍外的其他各药材按照祛斑口服液

的制备方法进行提取浓缩制成 ３ 种阴性对照样品

后 ，参考“２ ．２ ．２ ．２”项下方法制备成阴性对照品

溶液 。

2 ．2 ．3 　方法学考察
2 ．2 ．3 ．1 　 线性范围 　 将芍药苷对照品储备液用

５０％ 甲醇稀释制成每毫升含 ２ ３３０ ．００ 、１ １６５ ．００ 、

５８２ ．５０ 、２９１ ．２５ 、１４５ ．６３ 、７２ ．８１ 、３６ ．４１ 、１８ ．２０ μg 的
系列溶液 ，分别进样 １０ μl ，记录色谱图 ，以峰面积 A
对浓度 C（μg／ml）进行线性回归 ，得线性回归方程

为 ：A ＝ １３ ．８４１ C＋ ９５ ．７６１ ，r ＝ ０ ．９９９ ９ 。结果表明芍

药苷在 １８ ．２０ ～ ２ ３３０ ．００ μg／ml的浓度范围内呈良
好的线性关系 。

2 ．2 ．3 ．2 　精密度试验 　取按“２ ．２ ．２ ．１”项下方法制

备的同一对照品溶液 （１ ．１６５ mg／ml）重复进样 ６

次 ，计算芍药苷色谱峰面积的 RSD 为 ０ ．２６％ 。表

明在此试验条件下精密度良好 。

2 ．2 ．3 ．3 　稳定性试验 　取按“２ ．２ ．２ ．２”项下方法制

备的同一供试品溶液 ，按“２ ．２ ．１”项下色谱条件分别

于提取后 ０ 、５ 、１０ 、１５ 、２０ 、２４ h进样 ，进样量 １０ μl 。
结果 RSD为 ０ ．７６％ 。表明芍药苷在 ２４ h内稳定性
良好 。

2 ．2 ．3 ．4 　 专属性试验 　 取对照品溶液 、供试品溶

液 、阴性对照品溶液 ，按“２ ．２ ．１”项下色谱条件测定 ，

结果缺赤芍和白芍阴性对照品溶液谱图中在芍药苷

色谱峰保留时间一致的位置上无色谱峰 ，表明除赤

芍和白芍外的其他药材对芍药苷的含量测定没有影

响 。见图 ６ 。

2 ．2 ．3 ．5 　 重复性试验 　 取同一批号的样品按

“２ ．２ ．２ ．２”项下方法制备供试品溶液 ６ 份 （批号 ：

１３０５２１） ，照“２ ．２ ．１”项下色谱条件测定 ，进样量为

１０ μl 。结果芍药苷的平均含量为１ ３６１ ．９６ μg ／ml ，
RSD为 １ ．３１％ 。表明该方法重复性良好 。

2 ．2 ．3 ．6 　加样回收率试验 　 取同一批号已知含量

的样品 ６份（批号 ：１３０５２１） ，分别精密加入与样品中

芍药苷含量相等的对照品 ，按“２ ．２ ．１”项下色谱条件

测定 ，计算回收率 ，结果表明平均回收率为

９９畅７２％ ，RSD为 １ ．２５％ 。表明该方法准确可靠 ，可

用于祛斑口服液中芍药苷的含量测定 。见表 １ 。

表 1 　回收率试验结果（n＝ ６）

样品
量

（V ／ml）
含芍药
苷量

（m／μg）
加入芍
药苷量
（m／μg）

测得
总量

（m／μg）
回收率
（％ ）

平均
回收率
（％ ）

RSD
（％ ）

１ -１ ３５１ n．２０ １ ３６０  ．００ ２ ６９６ ⅱ．２４ ９８  ．９０ ９９ M．７２ １ /．２５

１ -１ ３５６ n．０１ １ ３６０  ．００ ２ ６９８ ⅱ．３６ ９８  ．７０

１ -１ ３５２ n．７６ １ ３６０  ．００ ２ ７０７ ⅱ．８０ ９９  ．６３

１ -１ ３８４ n．９８ １ ３６０  ．００ ２ ７５６ ⅱ．４０ １００  ．８３

１ -１ ３８３ n．７２ １ ３６０  ．００ ２ ７２１ ⅱ．７７ ９８  ．３９

１ -１ ３４３ n．０８ １ ３６０  ．００ ２ ７２８ ⅱ．５９ １０１  ．８８

2 ．2 ．3 ．7 　含量测定 　按“２ ．２ ．２ ．２”项下方法分别精

密称取 ３个批次的样品配制成供试品溶液 ，按含量

测定的方法进行测定 。结果见表 ２ 。

表 2 　样品含量测定结果（n＝ ３）

样品批号
芍药苷含量（ρB ／mg · ml － １ ）

１ 浇２ �３ C平均

１３０５２１ 7１ k．３３８ １ .．３３４ １ 耨．３４３ １ 创．３３８

１３０５２２ 7１ k．２８０ １ .．２７１ １ 耨．２７０ １ 创．２７４

１３０５２３ 7１ k．３５３ １ .．３４３ １ 耨．３４７ １ 创．３４８

3 　讨论

3 ．1 　薄层鉴别方法 　 薄层鉴别中使用的显色剂中

水的含量对斑点颜色和形状影响很大 ，无水乙醇和

硫酸放置过久 ，含水量增加 ，显色剂显色不明显 ；且

试验中易受边缘效应干扰而使样品斑点 Rf 值和形
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图 6 　 RP唱HPLC色谱图
A ．对照品溶液 ；B ．供试品溶液（批号 １３０５２１） ；C ．缺赤芍阴性对照品溶液 ；

D ．缺白芍阴性对照品溶液 ；E ．缺赤芍和白芍阴性对照品溶液 ；１ ．芍药苷

状异常变化 。因此 ，严格控制展开剂中水的比例且

现配现用 ，展开缸在展开前进行预饱和 ，薄层板置于

展开缸中间 ，结果大大改善了斑点的形状和颜色 ，减

小了边缘效应 ，使斑点清晰可见 。

3 ．2 　对照品纯度检查方法 　 采用 DAD 检测器检
测 ，样品在 １９０ ～ ４００ nm 波长范围内 ，除样品峰外

没有检测到其他峰 ，样品峰峰面积百分比达到

１００％ ；增加进样量达到样品出现平头峰时 ，仍未检

测出其他色谱峰 。样品峰的峰纯度分析报告显示峰

纯度达到 ９８％ ，理论塔板数为１１ ６６７ 。

3 ．3 　色谱条件的选择
3 ．3 ．1 　色谱柱的选择 　本实验对以下 ３种色谱柱

进 行 考 察 ：Dikma Diamonsil C１８ （２５０ mm ×

４ ．６ mm ，５ μm） ，柱 号 ：９９６０３ ； Sapax HP唱SCX
（２５０ mm × ４ ．６ mm ，５ μm） ，柱号 ：１２０３６５唱４６２５ ；

Alltech C１８ （２５０ mm × ４ ．６ mm ，５ μm） ，柱号 ：

T９２０２５唱０２０ 。结果表明 ，均能较好地分离芍药苷且

峰形较好 ，出于成本考虑 ，选用 Dikma Diamonsil
C１８ （２５０ mm × ４ ．６ mm ，５ μm） ，柱号 ：９９６０３ 。

3 ．3 ．2 　 柱温的选择 　 考察了不同柱温 （２５ ℃ 、

３０ ℃ 、３５ ℃ ）对分离效果的影响 ，结果表明 ，柱温对

分离效果的影响不大 ，在合适的流动相条件下 ，芍药

苷峰都能与其他峰达到基线分离 ，但考虑到柱子的

寿命 ，我们选用 ３０ ℃ 。

3 ．3 ．3 　 流动相的选择 　 本实验按照枟中国药典枠

２０１０年版一部［１］并结合其他相关文献［２唱１２］检测芍药

苷的流动相条件 ，选择了甲醇唱水 、甲醇唱０ ．１％ 醋酸 、

甲醇唱０ ．０５％ 磷酸 、甲醇唱０ ．１％ 磷酸 ４种流动相系统

进行测定试验 。结果表明 ，甲醇唱水等度洗脱出峰时

间后延且峰的对称性不好 ；甲醇唱０ ．１％ 醋酸 、甲醇唱

０ ．０５％ 磷酸和甲醇唱０ ．１％ 磷酸 （３０ ∶ ７０）等度洗脱

时 ，虽出峰时间提前 ，但分离没有达到要求 ；甲醇唱

０ ．１％ 磷酸（３１ ∶ ６９）等度洗脱时出峰时间提前 ，分离

度较好 ，且峰形较好 ，因此最后选择了甲醇唱０ ．１％ 磷

酸（３１ ∶ ６９）作为流动相 ，并且每次分析结束时加强

对色谱柱和液相系统的冲洗和维护 。

3 ．3 ．4 　检测波长的选择 　取芍药苷对照品溶液 ，在

１９０ ～ ４００ nm范围内扫描 ，在 １９８ 、２３０ nm波长处有
最大吸收 。 本实验按照枟中国药典枠２０１０ 年版一

部［１］检测芍药苷的波长为２３０ nm ，结合其它相关文

献［２唱１２］
，选择２３０ nm为测定波长 。

3 ．4 　供试品溶液制备方法的选择
3 ．4 ．1 　提取方法的选择 　精密量取 ２ ml祛斑口服
液 ３份 ，分别进行以下处理 ：① 萃取后过中性氧化

铝柱法 ：加正丁醇振摇提取 ３ 次 ，每次 １０ ml ，合并

正丁醇液 ，蒸干 ，残渣加甲醇 ２ ml使溶解 ，摇匀 ，静

置 １ h以上 ，取上清液 ，滤过 ，精密量取续滤液加在

中性氧化铝柱（１００ ～ ２００目 ，２ g ，内径为 １ cm ，用水

１０ ml 预洗）上 ，以水 ２５ ml 洗脱 ，收集洗脱液至

１０ ml量瓶中 ，加甲醇至刻度 ，摇匀 ，滤过 ，取续滤液 ；

②超声法 ：置 １０ ml量瓶中 ，加甲醇 ８ ml ，超声处理
３０ min ，放冷 ，加甲醇至刻度 ，摇匀 ，滤过 ，取续滤液 ；

③直接法 ：置 １０ ml量瓶中 ，加甲醇至刻度 ，摇匀 ，滤

过 ，取续滤液 。使上述各样品取样量一致 ，进样 ，测

定峰面积 ，计算含量 。 结果分别为 １ ２２４ ．１９ 、

１ １６９ ．６３ 、１ ２２４ ．９７ μg／ml ，表明直接法提取效果优
于萃取过柱法和超声法 ，操作简单 ，故选用直接法 。

3 ．4 ．2 　溶媒的选择 　精密量取 ２ ml祛斑口服液 ４

份 ，分别选用不同溶媒（３０％ 甲醇 、５０％ 甲醇 、３０％ 乙

醇 、５０％ 乙醇）进行溶解 。使上述各样品取样量一

０７
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致 ，进样 ，测定峰面积 ，计算含量 。 结果分别为

１ ２１３ ．６４ 、１ ２７４ ．５６ 、１ ２２３ ．４４ 、１ ２０４ ．３０ μg／ml ，表
明用 ５０％ 甲醇作为溶媒的样品芍药苷峰面积最大 ，

故选用 ５０％ 甲醇作为溶媒 。

　 　本实验首次建立了反相高效液相色谱法测定祛

斑口服液中芍药苷含量的方法 ，方法简单快速 ，准确

可靠 ，稳定性和重现性好 ，可行性强 ，可用于祛斑口

服液中芍药苷含量的检测 ，能够有效控制其质量 ；同

时完善了祛斑口服液中主要药材的薄层色谱鉴别 ，

为评价和控制祛斑口服液的质量提供了科学依据 。
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选用等一系列问题 。防潮也不应该仅仅考虑从制剂

中的某一步或者某几步入手 ，而应该全面考察 ，从药

材前处理开始着手直至最后包装 、贮存 ，把整个环节

都有效地结合起来 ，从根本上防止中药制剂吸湿 ，随

着中药制剂中新剂型 、新技术的采用 ，相信中药制剂

的吸湿现象会得很大改善 。
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