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银屑病是一种慢性且极易复发的皮肤疾病［1 - 2］，由
免疫、遗传、感染等多种因素综合引起，严重时会引起

代谢性疾病、消化性疾病、心血管疾病、泌尿性疾病等，

或使其疾病风险性升高。中医认为，其由长期邪热入

侵、热入营血、气滞、津液不能润养皮肤所致。消银颗粒

是我院特色制剂［总制字（2016）F501029］，具有行气活

血、清热解毒功效，用于治疗进展期银屑病［3］，主要成分

为荆芥、萆薢、丹参、金银花、栀子等。现代药效学研究

表明，绿原酸具有抗氧化、抗糖尿病、抗病毒等作

用［4 - 7］，是金银花、栀子、红花和当归的共有成分。但前

期研究中检验方法较简单，且方法适应性不好。本研究

中建立了主药荆芥、萆薢、丹参、地黄等的薄层色谱

（TLC）法鉴别，以及测定指标性成分总绿原酸含量的高

效液相色谱（HPLC）法。现报道如下。

1 仪器与试药

1. 1 仪器

Agilent 1260型高效液相色谱仪（安捷伦科技有限

公司），配有VWD 检测器；UV - 2100型紫外 - 分光光

度计（岛津仪器上海有限公司）；AE240型电子分析天平

（Mettler Toledo精密仪器有限公司，精度为十万分之一）；

FA1204S型分析天平（上海市精密仪器有限公司，精度

为万分之一）；CF - 6A型 200克密封式摇摆型粉碎机

（浙江省温岭市创立药材器械厂）；薄层层析硅胶G（青

岛海洋化工厂）。

1. 2 试药

荆芥对照药材（批号为 120911 - 201512），丹参素

钠对照品（批号为 110855 - 201412，纯度 99. 5%），地黄

对照药材（批号为 121180 - 201506），萆薢对照药材（批
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摘要：目的 建立消银颗粒的质量标准。方法 采用薄层色谱法对制剂中荆芥、丹参、地黄和萆薢进行定性鉴别；采用高效液相色谱法

测定其金银花、栀子、红花和当归中总绿原酸含量，色谱柱为 Lichrospher - C18柱（250 mm × 4. 6 mm，5 mm），流动相为乙腈 - 0. 4% 磷

酸水溶液（10∶90，V / V），流速为 1. 0 mL / min，检测波长为 327 nm，柱温为 30 ℃，进样量为 10 mL。结果 薄层色谱斑点清晰，阴性对照

无干扰。绿原酸质量浓度在 0. 003 28～0. 029 49 mg / mL范围内与峰面积线性关系良好（R2 = 1. 000 0，n = 5）；精密度、稳定性、重复性

试验的 RSD 均小于 3. 0%（n = 5）；平均加样回收率为 99. 13%，RSD 为 2. 48%（n = 9）。结论 该方法操作简便、结果准确、重复性好，可

用于消银颗粒的质量控制。
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AbstractAbstract：：Objective To establish the quality standard of Xiaoyin Granules. Methods Schizonepetae Herba，Salvia Miltiorrhizae
Radix et Rhizoma，Rehmammiae Radix，Dioscoreae Hypoglaucae Rhizoma in Xiaoyin Granules were qualitatively identified by the
thin - layer chromatography（TLC） method. The content of total chlorogenic acid of Lonicerae Japonicae Flos，Gardeniae Fructus，
Carthami Flos and Angelicae Sinensis Radix in Xiaoyin Granules was determined by the high - performance liquid chromatography
（HPLC） method，the chromatographic column was Lichrospher - C18 column（250 mm × 4. 6 mm，5 mm），the mobile phase was
acetonitrile - 0. 4% phosphoric acid （10∶90，V / V），the flow rate was 1. 0 mL / min，the detection wavelength was 327 nm，the
column temperature was 30 ℃，and the injection volume was 10 mL. Results The TLC spots were clear，and the negative control
samples had no interference. The mass concentration of chlorogenic acid showed a good linear relationship with the peak area in
the range of 0. 003 28 - 0. 029 49 mg / mL（R2 = 1. 000 0，n = 5）. The RSDs of precision，stability and repeatability tests were less
than 3. 0% （n = 5），the average recovery of chlorogenic acid was 99. 13% with an RSD of 2. 48% （n = 9）. Conclusion The
method is simple，accurate and reproducible，which can be used for the quality control of Xiaoyin Granules.
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号为121545 - 201002），绿原酸对照品（批号为110753 -
201716，纯度为 99. 3%），均购于中国食品药品检定研

究院；消银颗粒（医院制剂，批号分别为 190523，
190608，190716，190815）；金银花（批号为 180906），栀

子（批号为 180516），均购于南京鹤龄药业有限公司；红

花（安徽嘉佑中药饮片厂，批号为 18010）；当归（安徽信

和中药有限公司，批号为 170701）；甲醇（色谱纯，美国

Tedia公司）；磷酸（色谱纯，上海Aladdin公司）；石油醚、

丁酮、乙酸乙酯等试剂均为分析纯。

2 方法与结果

2. 1 TLC 鉴别［8 - 12］

荆芥：取样品 40 g，研细，加入石油醚（60～90 ℃）

100 mL，振摇，放置过夜，滤过，挥干，用石油醚（60～
90 ℃）溶解至 1 mL，作为供试品溶液。取荆芥对照药材

0. 8 g，按供试品溶液制备方法制成对照药材溶液。取除

荆芥外的其余药材，按供试品溶液制备方法制备阴性

对照品溶液。分别吸取上述 3种溶液，吸取 15，2，15 µL，
点于同一薄层板上，以正己烷 -乙酸乙酯 -甲醇（8∶2∶0. 2，
V / V / V）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 5%香草醛硫

酸溶液，105 ℃烘约 5 min至斑点显色清晰。供试品溶液

色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置显相同颜色

的斑点，阴性对照无干扰。结果见图1 A。
丹参：取样品 40 g，研细，加 100 mL乙醇，加热回流

2 h，滤过，滤液置蒸发皿中蒸干，加甲醇 2 mL使溶解，

作为供试品溶液。取丹参素钠对照品，加甲醇制成每1 mL
含 1 mg的对照品溶液。取除丹参外的其余药材，按供试

品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。分别吸取上述

3种溶液各 3，2，3 µL，点于同一G薄层板上，以乙酸乙

酯 -丁酮 -甲酸（12∶1∶0. 8，V / V / V）为展开剂，展开，

取出，晾干，喷以5%香草醛硫酸溶液 -乙醇（1∶6，V / V）
混合溶液，105 ℃烘约 5 min至斑点显色清晰。供试品溶

液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置显相同颜色

的斑点，阴性对照无干扰。结果见图1 B。

地黄：取样品 40 g，研细，加 100 mL乙醇，加热回流

2 h，滤液置蒸发皿中蒸干，加甲醇 2 mL使溶解，作为供

试品溶液。取地黄对照药材 1 g，加乙醇 50 mL，加甲醇

1 mL使溶解，作为对照药材溶液。取除地黄外的其余药

材，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。分别

吸取上述 3种溶液 3，5，3 µL，点于同一薄层板上，以正

己烷 -丙酮 -乙酸乙酯 -甲酸（10∶3∶1∶0. 3，V / V / V / V）
为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 1%香草醛乙醇溶液 -
3%高氯酸水溶液（1∶1，V / V，临用现配），105 ℃烘约

5 min至斑点显色清晰。供试品溶液色谱中，在与对照药

材溶液色谱相应位置显相同颜色的斑点，阴性对照无

干扰。结果见图1 C。
萆薢：取样品10 g，研细，加乙醇50 mL，加热回流1 h，

滤过，滤液加盐酸 5 mL，加热回流 2 h，冷却，用石油醚

（60～90 ℃）振摇提取 3次，每次 30 mL，合并石油醚层，

蒸干，加甲醇 1 mL使溶解，作为供试品溶液。取萆薢对

照药材 1 g，按供试品溶液制备方法制成对照药材溶液。

取除萆薢外的其余药材，按供试品溶液制备方法制备阴

性对照品溶液。分别吸取上述3种溶液20，5，20 µL，分别

点于同一薄层板上，以石油醚（60～90 ℃）- 乙酸乙酯

（7∶3，V / V）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 5%香草

醛硫酸溶液，105 ℃烘约 5 min至斑点显色清晰。供试品

溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置显相同

颜色的斑点，阴性对照无干扰。结果见图1 D。
2. 2 含量测定［13 - 16］

2. 2. 1 色谱条件

色谱柱：Lichrospher - C18柱（250 mm × 4. 6 mm，

5 mm）；流动相：乙腈 - 0. 4%磷酸水溶液（10∶90，V / V）；

流速：1. 0 mL / min；检测波长：327 nm；柱温：30 ℃；进样

量：10 mL。
2. 2. 2 溶液制备

取绿原酸对照品 13. 20 mg，精密称定，加入流动相

20 mL，制成对照品贮备液；精密吸取 5 mL，置 100 mL

1 - 3. 供试品溶液（批号分别为190523，190608，190716） 4. 对照药材溶液 5. 对照品溶液 6. 阴性对照品溶液

A. 荆芥 B. 丹参 C. 地黄 D. 萆薢

图1 薄层色谱图

1 - 3. Test solution（batch No.：190523，190608，190716） 4. Reference medicinal material solution 5. Reference solution 6. Negative reference solution
A. Schizonepetae Herba B. Salvia Miltiorrhizae Radix et Rhizoma C. Rehmammiae Radix D. Dioscoreae Hypoglaucae Rhizoma

Fig. 1 TLC chromatograms

A B C D
1 2 3 4 6 1 2 3 5 6 1 2 3 4 6 1 2 3 4 6
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容量瓶中，加流动相稀释成每 1 mL含 0. 033 mg的对照

品溶液。取样品 1. 0 g，精密称定，置锥形瓶中，加 25 mL
50%甲醇溶液，称定质量，30 ℃超声（功率为 200 W，频

率为 40 kHz）1 h，冷却，称定质量，用 50%甲醇溶液补足

减失的质量，摇匀，双层滤纸滤过，即得供试品溶液。按

处方工艺分别制备不含金银花、栀子、红花、当归的阴

性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性样品溶液。

2. 2. 3 方法学考察

专属性试验：分别吸取2. 2. 2项下3种溶液各10 mL，
按 2. 2. 1项下色谱条件进样测定。结果阴性对照品溶液

色谱中，在绿原酸吸收峰处均无峰出现，表明除去 4种
药材后对绿原酸的测定无干扰。色谱图见图2。

线性关系考察：分别精密吸取 2. 2. 2项下绿原酸对

照品溶液 1，3，5，7，9 mL，置 10 mL容量瓶中，用流动相

稀释至刻度，摇匀，按 2. 2. 1项下色谱条件进样以对照

品质量浓度（X，mg / mL）为横坐标、峰面积（Y）为纵坐标

进行线性回归，得回归方程Y = 27 955X - 0. 599 3，R2 =
1. 000 0（n = 5）。结果表明绿原酸质量浓度在0. 003 28～
0. 029 49 mg / mL范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：吸取 2. 2. 2项下绿原酸对照品溶液适

量，按 2. 2. 1项下色谱条件连续进样 5次，记录峰面积。

结果绿原酸峰面积的 RSD为 0. 13%（n = 5），表明仪器

精密度良好。

稳定性试验：取样品（批号为 190523），按供试品溶

液制备方法制备溶液，在常温下分别于 0，1，2，4，8 h时
按 2. 2. 1项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果的

RSD为 0. 41%（n = 5），表明供试品溶液在 8 h内稳定性

良好。

重复性试验：取样品（批号为 190523）5份，按供试

品溶液依法制备，按 2. 2. 1项下色谱条件进样测定。结

果绿原酸的平均含量为 0. 386 mg / g，RSD为 2. 15%
（n = 5），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

190523）0. 5 g，精密称定，共 9份，分别置锥形瓶中，按

低、中、高浓度分别精密加入 2. 2. 2项下绿原酸对照品

溶液 4. 0，5. 5，7. 0 mL，依法制备供试品溶液，按 2. 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1。
表1 绿原酸加样回收试验结果（n = 9）
Tab. 1 Results of the recovery test（n = 9）

取样量（g）
0. 525 0
0. 528 3
0. 521 5
0. 491 7
0. 497 5
0. 461 8
0. 497 6
0. 470 7
0. 499 8

样品含量（mg）
0. 202 7
0. 203 9
0. 201 3
0. 189 8
0. 192 0
0. 178 3
0. 192 1
0. 181 7
0. 192 3

加入量（mg）
0. 131 2
0. 131 2
0. 131 2
0. 180 4
0. 180 4
0. 180 4
0. 229 6
0. 229 6
0. 229 6

测得量（mg）
0. 335 5
0. 337 6
0. 336 1
0. 369 5
0. 368 7
0. 350 1
0. 416 1
0. 404 8
0. 419 0

回收率（%）

101. 22
101. 91
102. 78
99. 61
97. 95
95. 23
97. 56
97. 17
98. 74

X（%）

99. 13

RSD（%）

2. 48

2. 2. 4 样品含量测定

取 4批消银颗粒，依法制备供试品溶液，按 2. 2. 1
项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算含量。结

果 4 批 样 品（批 号 分 别 为 190608，190716，190815，
190523）中总绿原酸的含量分别为每袋 3. 86，3. 61，
4. 19，3. 86 mg。
3 讨论

3. 1 TLC 条件优化

荆芥为方中君药，具有祛风解毒功效。原质量标准

未将其纳入，现增加该药味的 TLC鉴别。丹参中的含量

指标性成分较多且复杂，原标准中丹参的 TLC阴性存

在干扰［17］，对不同成分进行考察发现，以丹参素钠为指

标性成分，更换展开剂和显色条件，结果减少了点样

量，且主斑点清晰，重复性好，阴性对照无干扰。原标准

中地黄的 TLC对照药材斑点和供试品主斑点均不清

晰，调整展开剂的比例和组成，改变对照药材的提取方

法，结果减少了点样量，且主斑点清晰完整，阴性对照

1. 绿原酸

A. 对照品溶液 B. 供试品溶液 C. 阴性样品溶液

图2 专属性试验高效液相色谱图

1. Chlorogenic acid
A. Reference solution B. Test solution C. Negative sample solution

Fig. 2 HPLC chromatograms of the specific test
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无干扰。原标准方法显示萆薢主斑点颜色较淡，分离不

清晰，且阴性对照于相应位置产生斑点，更换方法后，

主斑点清晰，阴性对照无干扰。

3. 2 含量测定指标选择

考察制剂的指标性成分时，君药中荆芥挥发油成

分胡薄荷酮的含量随煎煮时间的延长而明显减少，甚

至完全消失［18 - 20］，即使提取挥发油制粒时喷入，其含

量仍有不稳定性，作为质量标准的考察指标较困难，故

改为定性鉴别研究。臣药丹参主要指标性成分为丹参

酮类和丹酚酸 B，但丹酚酸 B对照品保存条件要求高，

需冷冻干燥处理，同时预试验表明其阴性对照有干扰。

丹参主要功效为活血祛瘀、通经止痛，而臣药金银花为

清热解毒的良药，能增强免疫力、消炎解热，主治热毒

血痢、痈疽疔毒，功效强于丹参。最终采用金银花中绿

原酸为指标性成分，阴性试验结果表明栀子、红花和当

归药材［21 - 23］中也含有绿原酸，故选择总绿原酸的含量

作为HPLC法的检验指标。

3. 3 波长选择

分别将单味药材金银花、栀子、红花和当归按供试

品溶液制备方法制备对照药材溶液，按拟订色谱条件

进样测定，并将对照品溶液和对照药材溶液进行全波

长扫描。结果对照药材溶液色谱中，在与对照品溶液色

谱相同保留时间处出现相应色谱峰，结合全波长扫描

图，发现波形图均与绿原酸对照品溶液色谱峰吻合，与

文献［14］结果一致。按拟订色谱条件进样测定，相应保

留时间处的峰均为绿原酸峰，最大吸收波长为327 nm。
3. 4 提取溶剂选择

以甲醇、50%甲醇、流动相分别溶解对照品，以绿

原酸峰形为考察指标，发现 50%甲醇和流动相溶解的

对照峰峰形较好。50%甲醇的提取率高，且操作简便，

故以 50%甲醇为提取溶剂。以流动相为溶剂溶解对照

品溶剂峰的影响较小，故选择流动相溶解对照品。

3. 5 提取条件选择

以样品含量为考察指标，分别进行超声和加热回

流（30 min和 60 min），结果样品含量在超声 60 min时最

高，提取效率最好。考察超声处理 30，60，90 min时样品

含量变化，超声 60 min时样品基本提取完全；考察提取

溶剂用量为 10，25，50 mL，溶剂用量为 25 mL和 50 mL
时能提取完全。综合考虑，最终选择 50%甲醇 25 mL，超
声提取60 min。
3. 6 色谱条件选择

参考文献［24 - 25］，筛选流动相，以峰分离度、峰

形、阴性干扰等为考察指标，考察了不同流动相体系

（0. 4%磷酸水溶液 - 甲醇、醋酸 - 甲醇、磷酸 - 乙腈、

醋酸 - 乙腈），结果以 0. 4%磷酸水溶液 - 乙腈为流动

相时，色谱峰峰形较好；考察了不同比例乙腈 - 0. 4%

磷酸水溶液（13∶87，12∶88，10∶90，V / V），结果乙腈 -
0. 4%磷酸水溶液比例为 10∶90（V / V）时，出峰时间、分

离度等条件均较好。
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