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HPLC 法测定祖师麻凝胶膏剂中瑞香苷、瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷、祖师
麻甲素和 7-羟基香豆素 

徐  明，赖文燕，李孟琼，刘楚红，韩  锋* 

广州市力鑫药业有限公司，广东 广州  510535 

摘  要：目的  建立 HPLC 法同时测定祖师麻凝胶膏剂中瑞香苷、瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷、祖师麻甲素和 7-羟基香豆素。

方法  采用 HPLC 法，Prodigy ODS(3)色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相为甲醇–0.05%磷酸溶液（18∶82）；检测

波长 327 nm；柱温 35 ℃；体积流量 1.0 mL/min；进样量 10 μL。结果  瑞香苷、瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷、祖师麻甲素和

7-羟基香豆素的线性范围分别为 0.105 7～1.268 4、0.092 2～1.106 4、0.060 5～0.726 0、0.050 5～0.606 0 μg，r 值均大于 0.999 9；

各成分的平均回收率分别为 97.22%、99.27%、98.78%、99.45%，RSD 值分别为 1.01%、1.10%、1.40%、1.67%。结论  建

立的方法简便、准确、灵敏度高、重复性好，为建立可靠的祖师麻凝胶膏剂质量标准、更好更全面地控制制剂质量提供了数

据支撑。 
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Determination of daphne glycoside, daphnetin-8-O-β-D-glucoside, daphnetin, and 

7-hydroxycoumarin in Zushima Gel Ointment by HPLC 

XU Ming, LAI Wen-yan, LI Meng-qiong, LIU Chu-hong, HAN Feng 

Guangzhou Lixin Pharmaceutical Co., Ltd., Guangzhou 510535, China 

Abstract: Objective  To develop an HPLC method for simultaneous determination of daphne glycoside, daphnetin-8-O-β-D- 

glucoside, daphnetin, and 7-hydroxycoumarin in Zushima Gel Ointment. Methods  The HPLC method was used on Prodigy 

ODS(3) column (250 mm × 4.60 mm, 5 μm). The mobile phase was consisted of methanol - 0.05% phosphoric acid (18∶82). The 

detection wavelength was set at 327 nm. The temperature of column was set at 35 ℃, the flow rate was 1.0 mL/min, and the volume 

of injection was 10 μL. Results  The linear ranges of daphne glycoside, daphnetin-8-O-β-D-glucoside, daphnetin, and 7- 

hydroxycoumarin were 0.105 7 — 1.268 4 μg, 0.092 2 — 1.106 4 μg, 0.060 5 — 0.726 0 μg, and 0.050 5 — 0.606 0 μg, respectively, 

with r values above 0.999 9. The average recoveries were 97.22%, 99.27%, 98.78%, and 99.45% with RSD values of 1.01%, 1.10%, 

1.40%, and 1.67%, respectively. Conclusion  The method is simple, accurate, sensitive, and reproducible, and at the same time, it 

provided data support for establishing a reliable quality standard of Zushima Gel Ointment, and controlling the quality of the 

preparations better and more comprehensively. 

Key words: Zushima Gel Ointment; daphne glycoside; daphnetin-8-O-β-D-glucoside; daphnetin; 7- hydroxycoumarin; HPLC 

 

祖师麻凝胶膏剂是以祖师麻总香豆素为原料

制成的外用制剂，可以祛风除湿、活血止痛，用于

骨关节炎引起的肿痛[1-3]。祖师麻中含有多种化学成

分，目前从祖师麻中分离鉴定的化合物主要有香豆

素类、黄酮类、木脂素类、二萜类、三萜类成分，

其中总香豆素具有显著的镇痛、抗炎活性[4-7]。祖师

麻药材[8-9]、祖师麻提取物[10]、祖师麻片[11]、祖师

麻注射液[12]、祖师麻凝胶膏剂和其他制剂[13-14]，就

含量测定项而言，基本仅对祖师麻甲素进行控制，

缺少全面的活性成分控制方法。本实验建立 HPLC  
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法同时测定祖师麻凝胶膏剂中瑞香苷、瑞香素-8- 

O-β-D-葡萄糖苷、祖师麻甲素和 7-羟基香豆素，期

望通过多指标成分定量控制的方法提高和完善祖

师麻凝胶膏剂的质量标准。 

1  仪器与试药 

Agilent 1100 高效液相色谱仪，在线真空脱气

机，G1310 高压四元梯度泵，HP1100 色谱工作站，

G1310A 泵，G1313A 自动进样器，CO201 柱温箱，

G1314A 紫外检测器（美国安捷伦科技有限公司）；

KQ-800DE 型数控超声波清洗器（昆山市超声仪器

有限公司）；EP225SM-DR 双量程分析天平（普利

塞斯公司），HH6 数显恒温水浴锅（金坛市盛威实

验仪器厂）。 

瑞香苷（批号 200801，质量分数 98.0%）、瑞

香素-8-O-β-D-葡萄糖苷（批号 200802，质量分数

98.3%）对照品均为自制，祖师麻甲素（批号 110900- 

201607，质量分数 98.8%）、7-羟基香豆素（批号

111739-200501，质量分数 100.0%）对照品均购自

中国食品药品检定研究院；甲醇、甲酸为色谱级，

其他试剂均为分析纯；祖师麻凝胶膏剂为自制，委

托四川厚生天佐药业有限公司生产，规格 1 片/袋，

120 mg 总香豆素/片，批号分别为 200901、200902、

200903。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件和系统适用性 

Prodigy ODS(3)色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 

μm）；流动相为甲醇–0.05%磷酸溶液（18∶82）；

检测波长327 nm；柱温 35 ℃；体积流量1.0 mL/min；

进样量 10 μL。理论板数按瑞香苷色谱峰计算应不

低于 9 000，见图 1。 

2.2  对照品溶液的制备 

精密称取瑞香苷、瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷、

祖师麻甲素和 7-羟基香豆素对照品适量，加甲醇制

成分别含各成分 40、35、25、20 μg/mL 的混合溶

液，摇匀，即得。 

2.3  供试品溶液的制备 

取本品除去盖衬，剪碎，取约 1.0 g，精密称定，

置具塞圆底瓶中，精密加入 80%乙醇 100 mL，密

塞，称定质量，加热回流 2 h，放冷，再称定质量，

用 80%乙醇补足减失的质量，摇匀，精密量取 10 

mL，蒸干，残渣加 50%甲醇溶解，转移至 10 mL

量瓶中，加 50%甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤

液，即得。 

 

1-瑞香苷  2-瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷  3-祖师麻甲素  4-7-羟

基香豆素 

1-daphne glycoside  2-daphnetin-8-O-β-D-glucoside  3-daphnetin  

4-7-hydroxycoumarin 

图 1  混合对照品（A）和祖师麻凝胶膏剂（B）的 HPLC

图谱 

Fig. 1  HPLC chromatograms of mixed reference substances 

(A) and Zushima Gel Ointment (B) 

2.4  线性关系考察 

分别精密称取瑞香苷、瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖

苷、祖师麻甲素、7-羟基香豆素对照品 10.57、9.22、

6.05、5.05 mg，置同一 50 mL 量瓶中，加甲醇超声

溶解并稀释至刻度，摇匀，配制含各成分 0.211 4、

0.184 4、0.121 0、0.101 0 mg/mL 的对照品储备液。

分别吸取 0.5、1、2、3、4、5、6 mL 置 10 mL 量

瓶中，加 50%甲醇稀释至刻度，配制不同质量浓度

的对照品溶液，分别吸取上述溶液，进样 10 μL，

测定峰面积。以进样量为横坐标，峰面积为纵坐标

作图，绘制标准曲线，进行线性回归，得标准曲线

方程，结果见表 1。 

2.5  精密度试验 

精密吸取混合对照品溶液，连续进样 6 次，记

录各成分峰面积，计算得瑞香苷、瑞香素-8-O-β-D-

葡萄糖苷、祖师麻甲素、7-羟基香豆素峰面积的RSD

值分别为 0.85%、0.83%、0.67%、1.22%。 

2.6  稳定性试验 

精密称取批号 200901 祖师麻凝胶膏剂 1 份，

制备供试品溶液，分别在 0、2、4、8、16、24 h 取

样依法测定，记录各成分峰面积，计算得瑞香苷、

瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷、祖师麻甲素、7-羟基香

豆素峰面积的 RSD 值分别为 0.30%、0.70%、1.65%、

0.49%，表明供试品溶液在 24 h 内稳定性良好。 
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表 1  各成分的线性关系和线性范围 

Table 1  Linear relationship and range of major components 

成分 回归方程 r 线性范围/μg 

瑞香苷 Y＝5×10−4 X＋2.4×10−3 0.999 9 0.105 7～1.268 4 

瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷 Y＝4×10−4 X＋5.0×10−3 1.000 0 0.092 2～1.106 4 

祖师麻甲素 Y＝2×10−4 X＋2.8×10−3 0.999 9 0.060 5～0.726 0 

7-羟基香豆素 Y＝3×10−4 X＋1.6×10−3 0.999 9 0.050 5～0.606 0 

 

2.7  重复性试验 

精密称取批号 200901 祖师麻凝胶膏剂 6 份，

制备供试品溶液，依法进样测定，记录峰面积，计

算各成分的质量分数，结果所测瑞香苷、瑞香素- 

8-O-β-D-葡萄糖苷、祖师麻甲素、7-羟基香豆素质

量分数的 RSD 值分别为 1.19%、1.19%、1.47%、

1.03%。 

2.8  回收率试验 

精密称取批号 200901 祖师麻凝胶膏剂 9 份，

每份约 0.5 g，分别加入混合对照品溶液（含瑞香苷、

瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷、祖师麻甲素、7-羟基香

豆素 0.362 1、0.274 5、0.155 6、0.125 5 mg/mL）4、

5、6 mL，制备供试品溶液，进样测定，记录峰面

积，计算得各成分的平均回收率分别为 97.22%、

99.27%、98.78%、99.45%，RSD 值分别为 1.01%、

1.10%、1.40%、1.67%。 

2.9  样品测定 

取 3 批祖师麻凝胶膏剂（批号 200901、200902、

200903），各 3 份，制备供试品溶液，依法进样测

定，记录瑞香苷、瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷、祖师

麻甲素和 7-羟基香豆素的峰面积，采用外标法计算

各成分的质量分数，结果见表 2。 

 

表 2  祖师麻凝胶膏剂中瑞香苷、瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷、祖师麻甲素和 7-羟基香豆素的测定结果（n＝3） 

Table 2  Determination of daphne glycoside, daphnetin-8-O-β-D-glucoside, daphnetin, and 7-hydroxycoumarin in Zushima 

Gel Ointment (n＝3) 

批号 
质量分数/(mg·片−1) 

瑞香苷 瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷 祖师麻甲素 7-羟基香豆素 

200901 35.80 27.61 15.66 12.58 

200902 28.99 24.85 17.86 11.53 

200903 31.15 24.48 15.85 11.97 

 

3  讨论 

实验过程中，对比考察了流动相甲醇–0.05%

磷酸不同配比（17∶83、18∶82、19∶81）对所测

各成分瑞香苷、瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖苷、祖师麻

甲素和 7-羟基香豆素的质量分数、色谱峰峰形、分

离效果和色谱峰出峰时间的影响，结果表明不同流

动相配比对出峰时间影响较大，对质量分数、色谱

峰峰形、分离效果影响不大，最终选定流动相比例

为甲醇–0.05%磷酸（18∶82），分离度高，保留时

间适中。 

祖师麻凝胶膏剂是以祖师麻总香豆素为原料

制备的制剂，查阅文献资料发现，祖师麻药材、提

取物及其制剂等大多数标准中只采用祖师麻甲素

进行含量测定，目前在中药新药研发的过程中，大

多数以某一指标成分含量作为评价指标，质量控制

方法简单且单一。本实验采用 HPLC 法同时测定祖

师麻凝胶膏剂中瑞香苷、瑞香素-8-O-β-D-葡萄糖

苷、祖师麻甲素和 7-羟基香豆素，方法简便、准确、

灵敏度高、重复性好，为建立可靠的祖师麻凝胶膏

剂质量标准、更好更全面控制制剂质量提供了数据

支撑。 
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