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妇肤康喷雾剂由爵床和千里光两味药材组成，为贵
州省妇科用苗药独家品种，具有清热解毒、活血止痛、杀
虫止痒的功效，主要用于霉菌性阴道炎、滴虫性阴道炎、

细菌性阴道炎、外阴炎、皮肤瘙痒等妇科疾病的治疗[1-4]。

爵床作为君药，是爵床科植物爵床的干燥全草，其主要
成分为爵床定A、爵床定B、Cleistanthin-B、6′-羟基-爵床
定B等为代表的木脂素类成分，在抗肿瘤、抗菌、抗炎、

诱导细胞调亡等方面表现出较好的生物活性 [5-11]，与该
制剂“清热解毒，活血止痛”的功效基本吻合。目前，该

制剂及其君药爵床现存标准仅以性状与薄层色谱鉴别

进行质量控制，无法全面地反映该制剂质量。笔者在前

期工作研究基础上[12]，拟选 6′-羟基-爵床定B和爵床定

B为测定指标，对 10批妇肤康喷雾剂进行研究，建立了

妇肤康喷雾剂高效液相色谱（HPLC）指纹图谱，并测定

了其中 6′-羟基-爵床定B和爵床定B含量，以期为全面

控制和评价该制剂提供参考。

1 材料
1.1 仪器

U3000 HPLC仪，包括二元梯度泵、紫外检测器色谱

工作站（美国Thermo Fisher Scientific公司）；BS-210S电

子天平[赛多利斯科学仪器（北京）有限公司]；AG285电

子分析天平（瑞士Mettler-Toledo公司）。

1.2 药品与试剂

妇肤康喷雾剂 [贵州良济药业有限公司，批号：
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摘 要 目的：建立苗药妇肤康喷雾剂的高效液相色谱（HPLC）指纹图谱。方法：色谱柱为Thermo Hypersil GOLD C18，流动相为

乙腈-0.2％冰醋酸（梯度洗脱），检测波长为262 nm，流速为0.6 mL/min，柱温为25 ℃，进样量为10 μL。以6′-羟基-爵床定B为参

照，绘制10批样品的HPLC图谱，采用中药色谱指纹图谱相似度评价系统软件（2004 A版），对10批样品进行相似度评价，确定10

批样品的共有峰。采用建立的方法测定10批样品中6′-羟基-爵床定B和爵床定B的含量。结果：10批样品的HPLC指纹图谱有

12个共有峰，相似度均大于0.90，其HPLC指纹图谱与对照指纹图谱具有较好的一致性。10批样品中6′-羟基-爵床定B和爵床定B含

量分别为1.64～5.84、0.83～2.78 mg/100 mL。结论：建立的方法操作简便，结果准确可靠，可为妇肤康喷雾剂的质量评价提供参考。

关键词 妇肤康喷雾剂；高效液相色谱法；指纹图谱；6′-羟基-爵床定B；爵床定B

Study on HPLC Fingerprint of Miao Medicine Fufukang Spray
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish HPLC fingerprint of Miao medicine Fufukang spray. METHODS：The determination was

performed on Thermo Hypersil GOLD C18 column with mobile phase consisted of acetonitrile-0.2％ glacial acetic acid（gradient

elution）at the flow rate of 0.6 mL/min. The detection wavelength was set at 262 nm，and column temperature was 25 ℃ . The

sample size was 10 μL. Using 6′-hydroxyl-justicidin B as reference control，HPLC chromatograms of 10 batches of samples were

drawn. Similarity evaluation system software（2004 A edition）of TCM fingerprint was used to evaluate the similarity and determine

common peaks of 10 batches of samples. The established method was used to determine the contents of 6′-hydroxyl-justicidin B

and justicidin B in 10 batches of samples. RESULTS：There were 12 common peaks in HPLC fingerprints of 10 batches of samples

with similarity＞0.90. HPLC fingerprint showed a good consistency with the control fingerprint. The contents of 6′-hydroxyl-

justicidin B and justicidin B in 10 batches of samples were 1.64-5.84，0.83-2.78 mg/100 mL，respectively. CONCLUSIONS：The

established method is simple，accurate，reliable and suitable for quality evaluation of Fufukang spray.

KEYWORDS Fufukang spray；HPLC；Fingerprint；6′-hydroxyl-justicidin B；Justicidin B
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20150601～201506010（编 号 ：S1～S10），规 格 ：100

mL/瓶]；6′-羟基-爵床定B对照品（批号：2015011901，纯
度：＞98％）、爵床定 B 对照品（批号：2015011902，纯
度：＞98％）均由贵州省中国科学院天然产物化学重点
实验室自制，经HPLC、质谱、核磁共振进行结构鉴定和
纯度检测；乙腈、甲醇为色谱纯，无水乙醇为分析纯，水
为超纯水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Thermo Hypersil GOLD C18（250 mm ×4.6

mm，5 μm）；流动相：乙腈（A）-0.2％冰醋酸（B），梯度洗
脱（0～15 min，4％A；15～20 min，4％→15％A；20～25

min，15％→20％A；25～30 min，20％→25％A；30～40

min，25％→35％A；40～50 min，35％→60％A；50～55

min，60％→80％A；55～65 min，80％→90％A）；流速：0.6

mL/min；柱温：25 ℃；检测波长：262 nm；进样量：10 μL。

2.2 溶液的制备

2.2.1 混合对照品溶液 精密称量 6′-羟基-爵床定B、

爵床定B对照品适量，加甲醇溶解，制成质量浓度均为1

mg/mL 的单一对照品溶液。取 6′-羟基-爵床定 B 单一
对照品溶液4 mL、爵床定B单一对照品溶液2 mL，置于
同一100 mL量瓶中，加甲醇稀释，定容，得每 1 mL分别
含 6′-羟基-爵床定B 40 μg、爵床定B 20 μg的混合对照
品溶液，经0.22 μm微孔滤膜过滤，即得。

2.2.2 供试品溶液 吸取妇肤康喷雾剂样品适量，经
0.22 μm微孔滤膜过滤，即得。

2.2.3 空白对照溶液 将等量的甲醇和 70％乙醇溶剂
混合均匀，经0.22 μm微孔滤膜过滤，即得。

2.3 方法学考察

2.3.1 系统适用性试验 精密量取“2.2”项下混合对照
品溶液、供试品溶液和空白对照溶液各适量，按“2.1”项
下色谱条件进样测定，记录色谱。结果，在该色谱条件
下，6′-羟基-爵床定B和爵床定B与各杂质峰间均能达
到基线分离，分离度＞1.5，理论板数按 6′-羟基-爵床定
B 计＞3 000。空白对照的基线平稳，表明溶剂及流动相
对爵床药材的HPLC特征图谱检测基本无干扰。色谱图
见图1。

2.3.2 线性关系考察 精密量取“2.2.1”项下混合对照
品溶液 2、4、6、8、10、12 mL，精密配制成每 1 mL分别含
6′-羟基-爵床定 B 8、16、24、32、40、48 μg/mL 和爵床定

B 4、8、12、16、20、24 μg/mL的混合对照品溶液，按“2.1”

项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以进样量为横坐
标（x）、峰面积为纵坐标（y）进行线性回归。线性关系考
察结果见表1。

表1 线性关系考察结果（n＝6）

Tab 1 Results of linear relationship investigation（n＝6）

待测成分
6′-羟基-爵床定B

爵床定B

回归方程
y=2.806 6x+0.108 1

y=1.541 4x-0.013 1

r

0.999 9

0.999 9

线性范围，μg

0.08～0.48

0.04～0.24

2.3.3 精密度试验 取样品（编号：S1）适量，按“2.2.2”

项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件连续
进样测定 6次，以 6′-羟基-爵床定B的保留时间和峰面
积为参照，记录各共有峰相对保留时间和相对峰面积。

结果，12个共有峰相对保留时间和相对峰面积的RSD＜

2.0％（n＝6），表明该方法精密度良好。

2.3.4 稳定性试验 取样品（编号：S1）适量，分别于室
温下放置0、2、4、6、8、12、24 h时按“2.1”项下色谱条件进
样测定，以6′-羟基-爵床定B的保留时间和峰面积为参
照，记录各共有峰相对保留时间和相对峰面积。结果，

12个共有峰相对保留时间和相对峰面积的RSD＜2.0％
（n＝7），表明供试品溶液室温下放置24 h稳定性良好。

2.3.5 重复性试验 取样品（编号：S1）适量，按“2.2.2”

项下方法制备供试品溶液，共 6份，按“2.1”项下色谱条
件进样测定，以6′-羟基-爵床定B的保留时间和峰面积
为参照，记录各共有峰相对保留时间和相对峰面积。结
果，12个共有峰相对保留时间和相对峰面积的 RSD＜

2.0％（n＝6），表明该方法重复性良好。

2.3.6 加样回收率试验 取样品（编号：S1）适量，共 6

份，每份约1 g，精密称定，分别精密加入6′-羟基-爵床定
B 1.250 0 mg、爵床定 B 0.500 0 mg，按“2.2.2”项下方法
制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记
录峰面积并计算加样回收率，结果见表2。

表2 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 2 Results of recovery tests（n＝6）

待测成分
6′-羟基-爵床定B

爵床定B

样品量，mg

1.401 8

1.401 8

1.410 0

1.408 5

1.381 7

1.425 5

0.632 4

0.631 0

0.639 4

0.626 6

0.628 8

0.588 1

加入量，mg

1.250 0

1.250 0

1.250 0

1.250 0

1.250 0

1.250 0

0.500 0

0.500 0

0.500 0

0.500 0

0.500 0

0.500 0

测得量，mg

2.636 1

2.638 3

2.635 4

2.636 2

2.636 1

2.643 0

1.126 5

1.126 1

1.123 3

1.123 0

1.123 5

1.095 6

加样回收率，％
98.70

98.92

98.03

98.22

100.35

99.00

98.82

99.02

96.78

99.28

99.16

98.82

平均加样回收率，％
98.88

98.65

RSD，％
0.83

0.95

表2结果显示，6′-羟基-爵床定B和爵床定B平均加
样回收率分别为 98.88％、98.65％，RSD分别为 0.83％、

0.95％，其结果在 95％～105％之间，表明加样回收率
良好。

2.4 HPLC指纹图谱的生成与相似度、共有峰的相关分析

图1 高效液相色谱图
Fig 1 HPLC chromatograms
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2.4.1 HPLC指纹图谱的生成及共有峰相关分析 分别
取编号为S1～S10样品，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，得到10批次喷雾
剂样品的HPLC色谱图。将 10批样品指纹图谱数据导
入中药色谱指纹图谱相似度评价系统（2004A版），以S1

号样品图谱为校正图谱，采用多点校正后进行自动匹
配，生成10批样品指纹图谱叠加模式（图2）及对照指纹
图谱（图3），确定10批样品的共有峰为12个。根据保留
时间指认图谱中10号峰为6′-羟基-爵床定B，12号峰为
爵床定B。以10号峰为参照峰，计算其他特征峰相对于
10号峰的相对保留时间和相对峰面积，结果见表3、表4。

表3 10批样品HPLC指纹图谱共有峰的相对保留时间

Tab 3 Relative retention time of common peaks in

HPLC fingerprints of 10 batches of samples

峰号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

样品编号
S1

0.158

0.501

0.542

0.585

0.724

0.807

0.851

0.855

0.879

1.000

1.055

1.125

S2

0.150

0.498

0.540

0.582

0.723

0.807

0.851

0.855

0.879

1.000

1.056

1.126

S3

0.148

0.498

0.540

0.583

0.723

0.807

0.851

0.855

0.879

1.000

1.056

1.126

S4

0.150

0.498

0.540

0.582

0.723

0.807

0.851

0.855

0.879

1.000

1.056

1.126

S5

0.149

0.498

0.540

0.583

0.723

0.807

0.851

0.855

0.879

1.000

1.056

1.126

S6

0.150

0.498

0.540

0.583

0.723

0.807

0.851

0.855

0.879

1.000

1.056

1.126

S7

0.150

0.498

0.540

0.583

0.724

0.807

0.851

0.855

0.879

1.000

1.056

1.126

S8

0.149

0.498

0.540

0.583

0.723

0.807

0.851

0.855

0.879

1.000

1.056

1.127

S9

0.149

0.498

0.540

0.582

0.723

0.807

0.851

0.855

0.879

1.000

1.056

1.127

S10

0.150

0.498

0.540

0.583

0.723

0.807

0.851

0.855

0.879

1.000

1.056

1.126

2.4.2 相似度分析 将共有峰模式的对照指纹图谱及

10批喷雾剂样品图谱导入中药色谱指纹图谱相似度评

价系统（2004A版），采用相关系数法对样品的相似度进
行评价。结果，S1～S10 相似度分别为 0.947、0.987、

0.989、0.988、0.909、0.913、0.925、0.901、0.927、0.929，均＞

0.90，说明 10批样品HPLC图谱与对照指纹图谱具有较
好的一致性[13]。

2.5 6′-羟基-爵床定B、爵床定B的含量测定

分别取S1 ～S10样品，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。结果，10批样
品中 6′-羟基 -爵床定 B 含量依次为 3.34、3.54、3.64、

2.92、2.93、2.95、2.44、1.64、4.02、5.84 mg/100 mL；爵床定
B 含量依次为 1.46、1.63、1.96、1.39、1.50、1.50、1.34、

0.83、1.62、2.78 mg/100 mL。

3 讨论
笔者前期试验通过对检测波长、流动相、流速、柱温

等色谱条件进行优化，对妇肤康喷雾剂样品进行紫外
（200～400 nm）全波长扫描，在262 nm波长处出峰较多，

且检测成分6′-羟基-爵床定B和爵床定B在此波长下吸
光值最大，故选 262 nm为检测波长。随后分别对乙腈-

水、甲醇-水、不同浓度的冰醋酸/甲酸-乙腈等流动相进
行了前期的预试验，结果显示在相同的条件下，乙腈-水
作为流动相分离效果好，但基线不平稳；乙腈-0.2％冰醋
酸为流动相，分离效果更好，基线更平稳，峰形更好，最
终确定乙腈-0.2％冰醋酸为流动相，在此条件下又分别
对流速、柱温等色谱条件进行考察，最终确定色谱条件
为262 nm为检测波长、体积流量0.6 mL/min、柱温25 ℃、

乙腈-0.2％冰醋酸为流动相进行梯度洗脱。

通过对10批样品指纹图谱分析，得到不同样品之间
的相似度均在 0.90以上，并标定了 12个共有峰，各个色
谱峰的保留时间匹配较好，说明不同批次样品中的化学
成分类型一致[14-15]。通过测定样品中6′-羟基-爵床定B

和爵床定B的含量发现，10批样品中 6′-羟基-爵床定B

含量为 1.64～5.84 mg/100 mL，爵床定 B 含量为 0.83～

2.78 mg/100 mL，不同批号间两种检测指标的含量存在
较大差异，这可能是由于生产原料不稳定引起的。前期
研究发现，不同产地爵床药材中成分差异较大，且6′-羟

图2 10批样品HPLC叠加指纹图谱

Fig 2 HPLC superposed fingerprints of 10 batches of

samples
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图3 妇肤康喷雾剂样品HPLC对照指纹图谱

Fig 3 HPLC control fingerprints of Fufukang spray
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表4 10批样品HPLC指纹图谱共有峰的相对峰面积

Tab 4 Relative peak areas of common peaks in HPLC

fingerprints of 10 batches of samples

峰号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

样品编号
S1

0.364

0.647

0.347

0.878

1.662

0.780

1.304

0.592

7.204

1.000

0.422

0.457

S2

0.440

0.501

0.332

0.783

1.528

0.733

1.250

0.552

6.578

1.000

0.452

0.469

S3

0.878

0.824

0.477

1.627

1.946

1.067

1.319

0.716

7.791

1.000

0.659

0.550

S4

0.883

0.837

0.493

1.574

1.962

1.067

1.308

0.724

8.274

1.000

0.656

0.544

S5

0.856

0.861

0.468

1.460

1.943

1.051

1.290

0.707

8.123

1.000

0.655

0.526

S6

0.827

0.807

0.489

1.478

1.918

1.017

1.253

0.705

10.901

1.000

0.634

0.527

S7

0.906

0.880

0.472

1.577

2.018

1.067

1.332

0.713

7.592

1.000

0.654

0.548

S8

0.548

0.637

0.377

1.366

1.435

0.905

1.159

0.612

6.239

1.000

0.369

0.424

S9

0.407

0.464

0.296

0.835

0.982

0.747

0.974

0.518

4.780

1.000

0.389

0.489

S10

0.834

0.805

0.502

1.421

1.526

0.846

1.254

0.522

7.785

1.000

0.425

0.551

··1531
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炮制方法及提取溶剂对何首乌中主要成分含量的影响Δ

朱 敏＊，姚 毅#，居文政，刘志辉，方祝元（南京中医药大学附属医院/江苏省中医院，南京 210036）

中图分类号 R284.2 文献标志码 A 文章编号 1001-0408（2018）11-1532-05

DOI 10.6039/j.issn.1001-0408.2018.11.22

摘 要 目的：研究不同炮制方法及不同提取溶剂对何首乌中主要成分含量的影响。方法：采用黑豆汁蒸法和清蒸法对生何首乌

进行炮制，分别用水、50％乙醇、70％乙醇、90％乙醇对生何首乌、黑豆汁制何首乌、清蒸制何首乌和市售制何首乌4种饮片进行提

取，采用高效液相色谱法同时测定各样品中4种主要成分没食子酸、二苯乙烯苷、大黄素、大黄素甲醚的含量。结果：3种何首乌炮

制品的 4种提取液中 4种主要成分的含量均较生品中更高；没食子酸以水提时含量最高，二苯乙烯苷以 90％乙醇提取时含量最

低，大黄素和大黄素甲醚以50％和70％乙醇提取时含量较高。结论：不同炮制方法和提取溶剂能明显影响何首乌中主要成分的

含量；各炮制品中各成分的含量变化未呈现一定的规律性。

关键词 何首乌；炮制方法；提取溶剂；没食子酸；二苯乙烯苷；大黄素；大黄素甲醚；含量

Effects of Processing Methods and Extraction Solvents on the Contents of Major Components in

Polygonum multiflorum

ZHU Min，YAO Yi，JU Wenzheng，LIU Zhihui，FANG Zhuyuan（Dept. of Pharmacy，the Affiliated Hospital of

Nanjing University of TCM/Jiangsu Province Hospital of TCM，Nanjing 210036，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To study the effects of different processing methods and extraction solvents on the contents of major

components in Polygonum multiflorum. METHODS：Decoction of black soybean and water were used to steam the raw P.

基-爵床定B和爵床定B含量具有较大差异[12]，建议生产
该制剂时，尽量选择同一产地的药材。但是也有可能是
由于生产前对样品提取不当或生产线上其他原因引起
的，需进一步验证。

综上，本研究所建立的方法操作简便，结果准确可
靠，可为妇肤康喷雾剂的质量评价提供参考。
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