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丹皮酚软膏的质量标准研究

郜琪臻1，杨希琴2，俞旗峰2，丁平田2’

(1．中国医科大学第一附属医院药剂科，辽宁沈阳 1i0001，2．沈阳药科大学药学院，辽宁沈阳 110016)

丹皮酚软膏是由丹皮酚和丁香油加入适宜辅料

制成的软膏制剂，具有抗过敏、消炎、止痒等作用，用

于各种湿疹、皮炎、皮肤瘙痒、蚊、臭虫叮咬红肿等皮

肤疾患，对过敏性鼻炎和防治感冒也有一定效果[1]。

收载于《中华人民共和国卫生部药品标准》中药成方

制剂第十册。该标准中既没有丁香油定量测定指标，

也没有鉴别试验项。根据丹皮酚和丁香酚的结构特

点，本实验建立了采用AgNO。络合薄层色谱法鉴

别丁香油；原标准中采用紫外分光光度法测定丹皮

酚，软膏空白基质往往造成干扰，因此本实验建立了

制剂中丹皮酚的HPLC法定量测定方法。

I仪器与试剂

日本岛津高效液相色谱仪(LC一10AT泵，SPD

检测器，N3000色谱工作)。梅特勒一托利多ABl35一 圈1丹皮酚软膏的鉴别TLC图谱

S型电子天平。丹皮酚原料(上海紫源制药有限公司， Fig．1 TLC Chromatogram of paeonoi ointment

批号050604，质量分数为100．6％)；丹皮酚对照品 2．1．3空白样品干扰试验：取0．2 mL丁香油置10

(中国药品生物制品检定所，批号110708—200505)， mL量瓶中，加乙醇至刻度，再取1 mL该溶液置lo

丁香油(江西药用挥发油有限公司)；丹皮酚软膏(自 mL量瓶中，加乙醇至刻度，作为丁香油对照品溶

制)；甲醇为色谱纯，其他试剂均为分析纯。 液。取3 g丹皮酚软膏置研钵中，加乙醇充分研磨，

2方法与结果 滤过至10 mL量瓶中，加乙醇至刻度，作为样品溶

2．1丁香油的鉴别 液。取自制不加丁香油丹皮酚软膏3 g置研钵中，加

2．1．1 薄层板的制备：取微粉硅胶20 g，硫酸钙2 g 乙醇充分研磨，滤过至10 mL量瓶中，加乙醇至刻

(在100℃烘3 h)研磨混合，另取0．5 g AgNO。溶 度，作为空白样品溶液。取丹皮酚0．15 g置10 mL

于60 mL纯净水中，然后把此溶液加入硅胶中，按 量瓶中，加乙醇至刻度，作为丹皮酚对照品溶液。照

一个方向研磨至糊状，铺设于玻璃板(20 cm×10 鉴别法检测，结果见图1，结果表明丹皮酚和软膏基

cm)上，阴干后，在100℃下烘1 h活化，即得，备用。 质对丁香酚没干扰。

2．1．2鉴别法：取丹皮酚软膏3 g置研钵中，加乙 2．2丹皮酚的测定

醇充分研磨，滤过至10 mL量瓶中，加乙醇至刻度， 2．2．1对照品溶液的制备：精密称取丹皮酚对照品

作为供试品溶液。取0．2 mL丁香油置lo mL量瓶 10 mg，置100 mI。量瓶中，以流动相溶解并稀释至

中，加乙醇至刻度，再取1 mL该溶液置10 mL量瓶 刻度，摇匀，再精密量取此溶液1 mL置10 mL量瓶

中，加乙醇至刻度，作为对照品溶液。取以上溶液各 中，以流动相稀释至刻度，即得。

5 pL点于微粉硅胶板上，晾干，置双槽玻璃缸，用石 2．2．2供试品溶液的制备：精密称取软膏1 g，置

油醚一水(8：2，加1％冰醋酸)为展开剂展开，晾干， 50 mL量瓶中，加甲醇40 mL，在80℃水浴中加热

喷显色剂10％硫酸乙醇溶液，100℃下烘至显色清 2 rain后，振摇，在冰浴中放置1 h，取出，放至室温

晰。结果见图1。 后，用甲醇稀释至刻度，摇匀，滤过，精密取滤液

收稿日期：2007—12-10
作者简介：郜琪臻(1968一)．男，新疆人，药剂学学士，主要从事药剂学研究。
*通讯作者丁平田Tel／Fax：(024)23986305 E—mail：dingpingtian@yahoo．corn．en



中草菊Chinese Traditional and Herbal Drugs第39卷第6期2008年6月 ·867·

1 mL置100 mL量瓶中，以流动相稀释至刻度，摇

匀，即得。

2．2．3 色谱条件[2．引：用十八烷基硅烷键合硅胶为

填充剂(200 mm×4．6 mm，5 pm)；用甲醇一水(80：

20)为流动相；体积流量为1．0 mL／min；检测波长

为274 nm。理论塔板数以丹皮酚峰计算应不得低于

1 500。

2．2．4空白样品的干扰试验：按照处方制备不含丹

皮酚的阴性样品。取阴性样品、丹皮酚对照品和丹皮

酚软膏样品进样测定，色谱图见图2。可见在此色谱

条件下，阴性对照对测定无干扰。

A

U 2 4 6 8 0 2 4 6 8 0 2 4 6 葛

t／min

*一丹皮酚

*一paeonol

图2空白样品(A)、丹皮酚对照品(B)和丹皮酚

软膏(C)的HPLC图

Fig．2 HPLC Chromatograms of blank sample(A)。

paeonoi reference substance(B)，

and paeonol ointment(C)

2．2．5线性关系考察：分别精密吸取0．103 mg／

mL丹皮酚对照品溶液0．2、0．5、1、2、3 mL，置10

mL量瓶中，并用流动相稀释至刻度，摇匀。分别吸

取20弘L注入液相色谱仪，记录色谱图。以峰面积为

纵坐标，质量浓度为横坐标进行线性回归，得标准曲

线方程A=50 758 C一56 904，r一---0．999 3。结果表

明丹皮酚质量浓度在2．06～30．9 pg／mL与峰面积

值呈良好的线性关系。

2．2．6精密度试验：取回收率项下的高中低不同质

量浓度的药物溶液，每一质量浓度重复测定3次，测

得丹皮酚的药物峰面积，计算药物峰面积的相对标

准差。高中低质量浓度的RSD分别为0．62％、

0．40％、0．73％。

2．2．7 稳定性试验：取供试品溶液每隔30 rain进样

1次，放置时间为3 h。结果表明供试品溶液于不同时

间放置后，丹皮酚峰面积基本稳定，RSD为0．26％。

2．2．8回收率试验：称取空白基质1 g，共9份，置

50 mL量瓶中，分别加入丹皮酚40、50、60 mg作为

样品，各3份，制备供试品溶液，精密量取20弘L注

入液相色谱仪，记录色谱图。用标准曲线方程计算丹

皮酚测得量，与实际投入量相比，计算回收率。结果

平均回收率为99．26％，RSD<1．0％。

2．2．9样品测定：取3批丹皮酚软膏样品，制备供

试品溶液，精密量取20弘L注入液相色谱仪，记录色

谱图。另精密称取丹皮酚对照品10 mg．置100 mL

量瓶中。以流动相溶解并稀释至刻度．摇匀，再精密

量取此溶液1 mL置10 mL量瓶中，以流动相稀释

至刻度。精密量取20肛L注入液相色谱仪，记录色谱

图。按外标法以峰面积计算，测定结果见表1。3批

样品的测定结果表明质量分数均大于45 mg／g，符

合规定。

表1样品中丹皮酚的测定结果

Table 1 Determination of paeonol in ointments

批次

1

2

3

丹皮酚／(mg·g-1)

47．7

47．7

48．2

3讨论

本实验建立的AgNO。络合薄层色谱法用于鉴

别丹皮酚软膏中丁香酚，这一方法分离效果好，专属

性强。丁香油中主要的成分为丁香酚，丹皮酚与丁香

酚结构、相对分子质量相似，用一般TLC法很难分

离。对比两化合物的结构式，可以发现丁香酚中含有

一个双键，所以丁香酚能跟AgNO。中的银离子络

和，从而在薄层板中展开比丹皮酚慢，依此可以把两

化合物在TLC中分离。采用HPLC测定丹皮酚软

膏中丹皮酚，方法快捷、简便，准确性好，灵敏度高，

克服了以往采用紫外分光光度法测定丹皮酚时辅料

造成的干扰现象。
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