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摘要　目的：建立狼疮合剂的质量控制标准。方法：对狼疮合剂中淫羊藿、鸡血藤、黄芪、白术进行薄层色谱法定性鉴别，
对君药秦艽含有的龙胆苦苷进行高效液相色谱法含量测定。结果：薄层色谱图特征斑点清晰、分离较好，阴性对照无干

扰；龙胆苦苷在０２０２５～３２４μｇ范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系，平均加样回收率为１０２５６％，ＲＳＤ＝１５７％
（ｎ＝６），３批狼疮合剂中龙胆苦苷平均含量为１７０ｍｇ／ｍＬ。结论：本法准确、灵敏，重复性好，为狼疮合剂的质量控制提
供了依据。
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　　系统性红斑狼疮是自身免疫介导的、累及全身
各个系统，以免疫性炎性反应为突出表现的弥漫性

结缔组织病［１］，《中药新药临床研究指导原则》将系

统性红斑狼疮分为热毒炽盛、阴虚内热、瘀热痹阻、

风湿热痹、脾肾阳虚、肝肾阴虚、气血两虚等７个证
型［２］，中医临床根据患者病情辨证治疗。狼疮合剂

为首都医科大学附属北京中医医院院内制剂，由黄

芪、秦艽、党参等１１味中药组成，功效为健脾益肾、
活血解毒通络，用于脾肾两虚引起的红斑狼疮，有较

好的疗。

狼疮合剂的原质量标准仅对黄芪进行了薄层色

谱鉴别，为了保障临床用药的安全性和有效性。本

研究采用薄层色谱法建立了鸡血藤、白术、淫羊藿、

黄芪的定性鉴别标准，并对君药秦艽含有的龙胆苦

苷进行高效液相色谱法含量测定。

１　材料
１１　仪器　ＧＴ１０１高速离心机（北京时代北利离
心机有限公司），ＨＨＳ２１４电热恒温水浴锅（上海
医疗器械三厂），ＸＳ２０５电子天平（ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥ

ＤＯ），ＳＫ７２１０ＨＰ超声波清洗机（上海科导超声仪器
有限公司），ＹＯＫＯＺＳ薄层色谱成像仪、ＹＯＫＯＰＸ
喷雾显色抽气箱、ＹＯＫＯＰＮ电动喷雾器（武汉药科
新技术开发有限公司），Ａｇｉｌｅｎｔ１１００高效液相色谱
仪（Ａｇｉｌｅｎｔ）。
１２　试剂　硅胶Ｇ薄层板、硅胶ＧＦ２５４薄层板（青
岛海洋化工厂分厂），０２２μｍ微孔滤膜（津腾），所
用试剂均为分析纯（北京化学试剂公司）。

１３　分析样品　狼疮合剂处方饮片（北京杏林药业
有限责任公司）；狼疮合剂（首都医科大学附属北京

中医医院；批号：２０１４０７０７、２０１４０７０８、２０１４０７０９）；鸡
血藤对照药材（１２１１７３２００９０２），白术对照药材
（１２０９２５２００７０８），龙 胆 苦 苷 对 照 品 （１１０７７０
２０１０１３），淫羊藿苷对照品（７３７９２０３），黄芪甲苷对
照品（７８１９２０２），均购于中国药品生物制品检定所。
２　方法与结果
２１　狼疮合剂中鸡血藤、白术、淫羊藿、黄芪的薄层
色谱鉴别［３４］

２１１　鸡血藤的薄层色谱鉴别　取狼疮合剂 ２０
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ｍＬ，每次加入乙醚２０ｍＬ振摇提取２次，将乙醚液
合并、蒸干，用乙酸乙酯１ｍＬ将残渣溶解，作为供试
品溶液。按狼疮合剂制备工艺配制无鸡血藤的空白

合剂，同法制得不含鸡血藤的阴性对照品溶液。另

取鸡血藤对照药材３ｇ，加水５０ｍＬ，煎煮３０ｍｉｎ，放
冷后滤过，所得滤液按供试品溶液制备方法制得鸡

血藤对照药材溶液。按照《中华人民共和国药典》

２０１５年版四部通则０５０２薄层色谱法［６］，分别吸取

上述鸡血藤阴性对照品溶液与供试品溶液各 １０
μＬ、鸡血藤对照药材溶液５μＬ，点于同一硅胶 Ｇ薄
层板上，用展开剂正己烷乙酸乙酯甲苯（５∶２∶１）展
开，取出并晾干，以三氯化铝溶液喷雾显色，置３６５
ｎｍ紫外光灯下进行检视。在供试品色谱中，与对照
药材色谱相应的位置上，显相同颜色的荧光斑点，阴

性样品无干扰［５］。见图１。

图１　鸡血藤薄层色谱图
　　注：１：鸡血藤阴性对照；２：鸡血藤对照药材；３～５：３批供试品

２１２　白术的薄层色谱鉴别　按狼疮合剂制备工
艺配制无白术的空白合剂，照２１１项下供试品溶
液制备方法制得不含白术的阴性对照品溶液。取白

术对照药材０５ｇ，加乙醚２０ｍＬ进行超声处理２０
ｍｉｎ，滤过后将滤液蒸干，用甲醇２ｍＬ将残渣溶解作
为白术对照药材溶液。按照《中华人民共和国药

典》２０１５年版四部通则０５０２薄层色谱法，分别吸取
白术阴性对照品溶液及 ２１１中供试品溶液各 １０
μＬ、白术对照药材溶液５μＬ，点于同一硅胶 Ｇ薄层
板上，用展开剂正己烷乙酸乙酯甲苯（５∶２∶１）展
开，取出并晾干，以对二甲氨基苯甲醛试液喷雾显

色，热风吹干后置３６５ｎｍ紫外光灯下检视。在供试
品色谱中，与对照药材色谱相应的位置上，显相同颜

色的荧光斑点，阴性样品无干扰［７］。见图２。
２１３　淫羊藿的薄层色谱鉴别　将２１１中剩余

的水层每次用乙酸乙酯２０ｍＬ振摇提取２次，将乙
酸乙酯液合并蒸干，用甲醇１ｍＬ将残渣溶解，作为
供试品溶液。按狼疮合剂制备工艺配制无淫羊藿的

空白合剂，照供试品溶液制备方法制得不含淫羊藿

的阴性对照品溶液。另取淫羊藿苷对照品适量，加

甲醇制成每１ｍＬ含１ｍｇ淫羊藿苷的对照品溶液。
按照《中华人民共和国药典》２０１５年版四部通则
０５０２薄层色谱法，分别吸取淫羊藿阴性对照品溶液
及供试品溶液各１０μＬ、淫羊藿苷对照品溶液２μＬ，
点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，用展开剂丁酮甲酸乙
酸乙酯水（１∶１∶１０∶１）展开，取出，晾干，以三氯化铝
试液喷雾显色，置３６５ｎｍ紫外光灯下检视。在供试
品色谱中，与对照品色谱相应的位置上，显相同颜色

的斑点，阴性样品无干扰［８］。见图３。

图２　白术薄层色谱图
　　注：１～２：白术阴性对照；３：白术对照药材；４～６：３批供试品

图３　淫羊藿薄层色谱图
　　注：１：淫羊藿阴性对照；２：淫羊藿苷对照品；３～５：３批供试品

２１４　黄芪的薄层色谱鉴别　将２１３中剩余的
水层用水饱和正丁醇振摇提取２次，２０ｍＬ／次，合并
正丁醇液，依次用氨水、正丁醇饱和水洗涤１次，３０
ｍＬ／次，蒸干正丁醇液，用甲醇１ｍＬ将残渣溶解，作
为供试品溶液。按狼疮合剂制备工艺配制无黄芪的

空白合剂，照供试品溶液制备方法制得不含黄芪的

阴性对照品溶液。另取黄芪甲苷对照品适量，加乙
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醇制成每１ｍＬ含１ｍｇ黄芪甲苷的对照品溶液。按
照《中华人民共和国药典》２０１５年版四部通则０５０２
薄层色谱法，分别吸取黄芪阴性对照品溶液及供试

品溶液各１０μＬ、黄芪甲苷对照品溶液２μＬ，点于同
一硅胶Ｇ薄层板上，用展开剂甲醇三氯甲烷水（７：
１３：２）的下层溶液展开，取出并晾干，以１０％硫酸乙
醇溶液喷雾，加热至清晰显色出斑点。在供试品色

谱中，与对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑

点；３６５ｎｍ紫外光灯下显相同颜色的荧光斑点；阴
性样品均无干扰［９］。见图４。

图４　黄芪薄层色谱图
　　注：１：黄芪阴性对照；２：黄芪甲苷对照品；３～５：３批供试品

２２　狼疮合剂中龙胆苦苷的含量测定［１０１１］

２２１　色谱条件　色谱柱：十八烷基硅烷键合硅胶
柱；流动相：０１％甲酸乙腈（９０∶１０）；检测波长：２７０
ｎｍ；柱温：室温；流速：１０ｍＬ／ｍｉｎ。
２２２　对照品溶液的制备　取龙胆苦苷对照品
２０２５ｍｇ精密称定，加甲醇溶解并定容至５０ｍＬ容
量瓶中，用０４５μｍ的微孔滤膜滤过，即得。
２２３　阴性对照品溶液的制备　按制剂工艺制备
不含秦艽的空白合剂，取５ｍＬ置于２５ｍＬ容量瓶
中，加水至刻度，定容，用０２２μｍ的微孔滤膜滤过，
即得。

２２４　供试品溶液的制备　精密量取离心后的狼
疮合剂上清液 １ｍＬ，置 ２５ｍＬ容量瓶中，加水 ２０
ｍＬ，超声 ５ｍｉｎ，加水定容至 ２５ｍＬ，摇匀，用 ０２２
μｍ的微孔滤膜滤过，即得。
２２５　专属性试验　精密吸取秦艽阴性对照品溶
液、龙胆苦苷对照品溶液与狼疮合剂供试品溶液各

１０μＬ，分别进样。龙胆苦苷与其他组分可达到基线
分离，阴性对照无干扰。见图５。
２２６　线性关系考察　将对照品溶液分别进样
０５、１、２、４、６、８μＬ，依照２２１色谱条件测定峰面
积。以横坐标为龙胆苦苷进样量（Ｘ）、纵坐标为峰

面积积分值（Ｙ）制作标准曲线，获得龙胆苦苷线性
回归方程 Ｙ＝１２５５２Ｘ１３０６７（ｒ＝０９９９９９，ｎ＝
６）。结果表明，在０２０２５～３２４μｇ范围内，龙胆苦
苷进样量与峰面积积分值线性关系良好。

图５　高效液相色谱图
　　注：Ａ：龙胆苦苷对照品；Ｂ：供试品；Ｃ：秦艽阴性对照

２２７　中间精密度试验　取相同供试品溶液，连续
进样６次，每次１０μＬ，测定龙胆苦苷峰面积积分值，
计算龙胆苦苷含量，结果 ＲＳＤ为１３７％（ｎ＝６），表
明所用仪器的精密度良好。

２２８　供试品溶液稳定性试验　取相同供试品溶
液，在０、２、４、６、８ｈ每次进样１０μＬ，测定龙胆苦苷
峰面积积分值，计算龙胆苦苷含量，结果 ＲＳＤ＝
０８９％（ｎ＝５），表明龙胆苦苷在供试品溶液中８ｈ
内稳定。

２２９　重复性试验　分６次精密吸取相同批号狼
疮合剂，每次１ｍＬ，按２２３项下供试品溶液制备方
法制备，进样１０μＬ，测定龙胆苦苷峰面积积分值，
计算含量，结果龙胆苦苷平均含量 １７６７ｍｇ／ｍＬ，
ＲＳＤ＝１２３％（ｎ＝６），表明龙胆苦苷的含量测定方
法重复性良好。

２２１０　回收率试验　精密吸取已知含量的样品
０５ｍＬ，共６份，置于２５ｍＬ量瓶中，分别精密加入
浓度为０４０５ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液３ｍＬ，加水１５
ｍＬ，超声 ５ｍｉｎ，加水定容至 ２５ｍＬ，摇匀，用 ０２２
μｍ的微孔滤膜滤过，即得供试液。精密吸取供试液
１０μＬ，依法测定，计算，结果平均回收率为
１０２５６％，ＲＳＤ＝１５７％（ｎ＝６）。见表１。

表１　回收率测定结果（ｎ＝６）

样品

编号

测得量

（ｍｇ）
加入量

（ｍｇ）
样品中含量

（ｍｇ）
回收率 均值

ＲＳＤ
（％）

１ ２１０９ １２１５ ０８８３ １００９０６ １０２５６ １５７
２ ２１５０ １２１５ ０８８３ １０４２６９
３ ２１３８ １２１５ ０８８３ １０３２２７
４ ２１２２ １２１５ ０８８３ １０１９６５
５ ２１０７ １２１５ ０８８３ １００７０６
６ ２１５１ １２１５ ０８８３ １０４３００

２２１１　耐用性试验　选择２种不同品牌色谱柱，
分别为ｋｒｏｍａｓｉｌ１００５ｃ１８１５０ｍｍ×４６ｍｍ；Ａｇｉｌｅｎｔ
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ＺＯＲＢＡＸＥｃｌｉｐｓｅＸＤＢＣ１８２１ｍｍ×１５０ｍｍ，依法测
定同一批号样品。结果表明，使用２种不同品牌的
色谱柱，供试品溶液中龙胆苦苷峰均能达基线分离，

分离度符合要求，测定结果不受影响，方法耐用性

良好。

２２１２　样品测定结果　取 ３批次狼疮合剂，按
２２３项下分别制成供试品溶液，依照２２１色谱条
件每批次进样１０μＬ测定龙胆苦苷含量。见表２。

表２　龙胆苦苷含量测定结果（ｎ＝３）

样品批号 含量（ｍｇ／ｍＬ） 珋ｘ ＲＳＤ（％）

２０１４０７０７ １７７２ １７８８ １７８１ １７８ １６９
２０１４０７０８ １７４４ １７４７ １７７１ １７５ ０８４
２０１４０７０９ １５５８ １５９３ １５５７ １５７ １３３

３　讨论
３１　薄层色谱鉴别　对处方中其他药味也进行了
薄层色谱研究。１）鉴别党参［１２］时，供试液曾经尝试

用２１４中的供试品溶液、氨水洗涤液部分或正丁
醇饱和水洗涤液部分；采用正丁醇冰醋酸水（７∶１
∶０５）、三氯甲烷甲醇水（１３∶７∶２）的下层溶液等做
展开剂。结果供试品中与党参炔苷对应位置斑点均

不清晰，未收载于正文。２）鉴别拳参［１３］时，以绿原

酸、没食子酸和拳参药材作为阳性对照，考察展开剂

二氯甲烷乙酸乙酯甲酸（５∶４∶１）、乙酸丁酯甲酸
水（７∶２５∶２５）上层。结果２１３中供试品与绿原
酸似有对应斑点，而在与没食子酸相应位置阴性有

干扰。此鉴别特异性不强，未收载于正文。３）鉴别
女贞子时，曾经尝试《中华人民共和国药典》收载方

法［１３］，结果供试品中与齐墩果酸对应位置无明显斑

点；将女贞子药材水煎后依次用乙酸乙酯、水饱和正

丁醇振摇提取、浓缩后作为阳性对照，结果乙酸乙酯

部分在二氯甲烷乙酸乙酯甲酸（５∶４∶１）的展开条
件下，与没食子酸相应位置阴性有对应斑点，表明二

者相互干扰，未收载于正文。４）鉴别丹参时，考虑制
剂的工艺特点，选择鉴别丹参中的水溶性成分。以

２１３项下供试液采用药典方法［１３］鉴别丹酚酸 Ｂ，
效果不佳。后参考文献方法［１４］，取丹参药材１５ｇ，
加水２０ｍＬ，煎煮３０ｍｉｎ，放冷，滤过，滤液用盐酸调
ｐＨ约为２，其余同２１３供试品溶液制备，得到丹参
对照药材溶液；并按处方比例，称取除丹参以外的其

他饮片，按成品制备工艺制成空白制剂，再按２１３
项下供试液制备方法制备，得丹参阴性对照溶液；以

甲苯乙酸乙酯甲酸（５∶４∶１）为展开剂、３％三氯化
铁乙醇液为显色剂，结果主斑点阴性有干扰。未收

载于正文。

３２　含量测定　秦艽既能外散风湿舒筋活络，又能
内泄湿热、凉血退蒸，为风药中之润剂，散药中之补

剂，具有抗炎、抗氧化、调节免疫中枢系统、保肝、升

血糖等广泛的药理活性［１５］，在狼疮合剂中为君药。

秦艽中主要有效成分为龙胆苦苷，为《中华人民共和

国药典》中规定的含量测定成分［１３］。

根据文献以及药典中龙胆苦苷的含量测定方法，

实验中考察了甲醇水（２５∶７５）、０１％甲酸乙腈
（９０∶１０）２种流动相，使用甲醇水（２５∶７５）的流动相分
离效果不好，故舍弃。考察了２７０ｎｍ、２５４ｎｍ２种波
长，比较后得出在波长２７０ｎｍ下达到最大吸收，且分
离效果好，阴性无干扰，故选择波长２７０ｎｍ。

狼疮合剂的薄层色谱鉴别和含量测定方法重现

性好，简便易行，为安全有效的用药提供了一个合理

依据，可较好地控制狼疮合剂的质量。
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