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摘 要 目的：建立测定补骨脂-青龙衣酊中补骨脂素含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为 Shim-pack VP-ODS

C18，流动相为甲醇-水（60 ∶ 40，V/V），流速为0.8 ml/min，检测波长为246 nm，柱温为25 ℃，进样量为20 μl。结果：补骨脂素的检测

质量浓度线性范围为 2.49～39.90 μg/ml；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD＜2.00％；加样回收率范围为 97.23％～100.58％，

RSD＝1.17％（n＝6）。结论：该方法快速简便、准确可靠，可用于补骨脂-青龙衣酊中补骨脂素的含量测定。
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Content Determination of Psoralen in Psoralea-pericarpium Juglates Liniment by HPLC
TANG Ling，ZHAO Ruiting（Dept. of Pharmacy，Chongqing Traditional Chinese Medicine Hospital，Chongqing
400011，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the content determination of psoralen in Psoralea-pericarpium juglates lini-

ment. METHODS：HPLC was performed on the column of Shim-pack VP-ODS C18 with mobile phase of methanol-water（60 ∶ 40，
V/V）at a flow rate of 0.8 ml/min，detection wavelength was 246 nm，column temperature was 25 ℃，and injection volume was 20

μl. RESULTS：The linear range of psoralen was 2.49-39.90 μg/ml；RSDs of precision，stability and reproducibility tests were lower

than 2.00％；recovery was 97.23％-100.58％（RSD＝1.17％，n＝6）. CONCLUSIONS：The method is fast，simple，accurate and re-

liable，and can be used for the content determination of psoralen in Psoralea-pericarpium juglates liniment.
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􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃􀤃

··805



China Pharmacy 2016 Vol. 27 No. 6 中国药房 2016年第27卷第6期

中医理论认为，白癜风是由于肝肾不足、精亏血少、瘀血

阻络所造成的[1-3]，患病率为0.5％～2％[4]。补骨脂-青龙衣酊是

重庆市中医院自主研发的医院制剂，临床上用于治疗白癜

风 [5]，主要由补骨脂、青龙衣等药材组成，兼具补肾助阳的功

效。补骨脂与长波紫外线发生光敏反应可产生黑色素[6-8]。青

龙衣中的核桃青皮素具有染色的作用[9]，涂擦于患处可使皮肤

着色与周边正常肤色接近，改善外观[10]。虽然，国内已有许多

补骨脂含量测定的报道[11-13]，但这些方法只是单独测定补骨脂

药材中的含量，或者所测药物样品前处理复杂。补骨脂-青龙

衣酊为中药复方制剂，制剂中除含有补骨脂外，尚有其他中药

成分。因此，为保证制剂质量和临床用药安全，笔者采用高效

液相色谱（HPLC）法建立了测定补骨脂-青龙衣酊中补骨脂素

含量的方法。

1 材料

1.1 仪器

LC-10AT 型 HPLC 仪，包括 LC-10AT 泵、SPD-10A（190～

600 mm）型检测器、N-2000 型双通道色谱工作站（日本

Shimadzu 公司）；AE240型电子天平（瑞士 Mettler-Toledo 公

司）。

1.2 药品与试剂

补骨脂 -青龙衣酊（重庆市中医院药剂科自制，批号：

100301、100501、100901）；补骨脂素对照品（中国食品药品检

定研究院，批号：110739-200511，纯度＞98％）；甲醇为色谱纯，

其余试剂均为分析纯，水为纯化水。

2 方法与结果

2.1 色谱条件

色谱柱：Shim-pack VP-ODS C18（150 mm×4.6 mm，5 μm）；

流动相：甲醇-水溶液（60 ∶ 40，V/V）；流速：0.8 ml/min；检测波

长：246 nm；柱温：25 ℃；进样量：20 μl。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液 精密称取补骨脂素对照品适量，置于100

ml 棕色量瓶中，加甲醇溶解并定容，摇匀，制成质量浓度为

0.199 5 mg/ml的补骨脂素对照品溶液。

2.2.2 供试品溶液 精密吸取样品5 ml，置于5 ml量瓶中，水

浴（98～100 ℃）5 min，蒸干，加甲醇溶解，置于 100 ml棕色量

瓶中，用甲醇定容，摇匀，即得供试品贮备液。取上述供试品

贮备液5 ml，置于50 ml棕色量瓶中，加甲醇定容，摇匀，放置5

min，取上清液用0.45 μm微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。

2.2.3 阴性对照溶液 按补骨脂-青龙衣酊配方比例和处方工

艺制备缺补骨脂素的阴性样品，按“2.2.2”项下方法制备阴性

对照溶液，即得。

2.3 专属性试验

分别精密量取“2.2”项下对照品溶液、供试品溶液、阴性对

照溶液适量，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱，详见

图 1。结果，供试品溶液与对照品溶液在保留时间为 10.6 min

处有相同的特征峰，而阴性对照溶液无此特征峰；补骨脂素峰

与相邻峰分离度＞1.5，且补骨脂素的峰形对称，表明补骨脂素

出峰处无其他吸收峰干扰。

2.4 线性关系考察

精密量取“2.2.1”项下对照品溶液 1.25、2.5、5.0、10.0、20.0

ml，分别置于100 ml量瓶中，加甲醇溶解并定容，摇匀，制成质

量浓度分别为 2.49、4.99、9.98、19.95、39.90 μg /ml的系列对照

品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以补

骨脂素质量浓度（x，μg/ml）为横坐标、峰面积（y）为纵坐标进行线

性回归，得补骨脂素的回归方程为 y＝140 858x+36 531（r＝

0.999 8）。结果表明，补骨脂素的检测质量浓度线性范围为

2.49～39.90 μg/ml。

2.5 定量限和检测限考察

按信噪比为10 ∶ 1计算，补骨脂素的定量限为0.98 μg /ml；

按信噪比为3 ∶1计算，补骨脂素的检测限为0.56 μg /ml。

2.6 精密度试验

取“2.4”项下补骨脂素质量浓度为9.98 μg /ml的标准溶液

适量，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果，补

骨脂素峰面积的RSD＝0.80％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.7 稳定性试验

精密吸取同一供试品（批号：100901）溶液适量，于放置0、

2、4、6、8、24 h 时按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面

积。结果，补骨脂素峰面积的RSD＝1.48％（n＝6），表明供试

品溶液在24 h内稳定性良好。

2.8 重复性试验
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取同一批样品（批号：100901）适量，按“2.2.2”项下方法制

备供试品溶液，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面

积并计算补骨脂素的含量。结果，补骨脂素的平均含量为

1.13 mg/ml，RSD＝1.16％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.9 加样回收率试验

精密量取已知含量的样品（批号：100901）5.0 ml，共 6份，

分别精密加入“2.2.1”项下补骨脂素对照品各适量，再按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，按“2.1”项下色谱条件进样

测定并计算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery test（n＝6）

取样量，
ml
5.0

5.0

5.0

5.0

5.0

5.0

样品含
量，mg
5.65

5.65

5.65

5.65

5.65

5.65

加入量，
mg
5.61

5.73

5.52

5.69

5.62

5.70

测得量，
mg

11.182

11.221

11.202

11.267

11.143

11.238

加样回
收率，％

98.61

97.23

100.58

98.72

97.74

98.04

平均加样回
收率，％

98.48

RSD，
％

1.17

2.10 样品含量测定

取 3批样品各适量，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，

按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积并测定补骨脂素

的含量，结果见表2。

表2 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Results of contents determination of samples（n＝3）

样品批号
100301

100501

100901

补骨脂素，mg/ml

1.20

1.25

1.13

RSD，％
0.80

0.54

1.16

3 讨论

文献报道以HPLC法测定不同药品中补骨脂素含量均采

用C18色谱柱，流动相有甲醇-水[13-15]、乙腈-水[16-17]、甲醇-0.6％醋

酸[18]、甲醇-0.015 ％磷酸[19]，补骨脂素保留时间约在12～31 min

之间。笔者考察了上述流动相，发现增加水相的比例，流动相

极性增大，出峰时间延长；且上述流动相在试验中都存在分离

度不够或拖尾现象，这可能与本药物中其他成分的影响有

关。故笔者通过调节流动相比例，最终选用甲醇-水溶液（60 ∶
40，V/V）作为本研究的流动相。

综上所述，本方法快速简便、准确可靠，可用于补骨脂-青

龙衣酊中补骨脂素的含量测定。
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