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［摘要］　目的：提升复方斯亚旦生发油的质量标准。方法：采用薄层色谱法对复方斯亚旦生发油中的桃仁进行
定性鉴别；按照 《中华人民共和国药典》２０１５年版四部通则０７１３项下脂肪与脂肪油测定法有关的各项规定，测定
１０批复方斯亚旦生发油样品的酸值、皂化值、羟值、碘值、过氧化值，并制订各自的限度值；采用高效液相色谱法
测定复方斯亚旦生发油中苦杏仁苷的含量。结果：制剂中桃仁的薄层斑点清晰，分离度好，专属性强，阴性对照无

干扰。苦杏仁苷含量在０００９８～００５８８ｍｇ·ｍＬ－１（ｒ＝０９９９９），峰面积与进样浓度具有良好的线性关系。平均加
样回收率为９８６８％，ＲＳＤ为１６％。结论：所建立的方法可靠、准确、专属性强，可以用于该制剂的质量控制。
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由 《中华人民共和国卫生部药品标准·维吾尔药

分册》（１９９８年）收录的复方斯亚旦生发油是由黑种
草子、桃仁、石榴子等常用维吾尔药材组成的纯天

然制剂，具有温肤生发、止痒祛屑之功［１］，广泛用

于养发、生发、斑秃等，且获得良好的治疗效果。

但复方斯亚旦生发油的现行质量标准中仅仅只有性

状、鉴别、检查三项，且鉴别项仅为化学显色反应，

检查项下仅仅只有相对密度和折光率两项，难以全

面评价和控制其质量，因此有必要对其质量标准进

行研究，为更深入开发利用祖国民族医药提供依据，

从而保证广大人民群众用药的安全性、有效性和稳

定性。

１　材料

１１仪器

Ｗａｔｅｒｓ２６９５高效液相色谱仪（Ｗａｔｅｒｓ２９９６二极
管阵列检测器）；ＡＬ２０４电子天平、ＡＧ１３５电子天平
［梅特勒托利多仪器（上海）有限公司］；ＤｉｒｅｃｔＱＴＭ
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超纯水仪（Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ）。

１２试药

复方斯亚旦生发油（新疆维吾尔药业有限责任公

司，批 号 分 别 为：０１５０９１０、０１５１０２０、０１６０３２０、
０１６０４０５、０１６０４１１、０１６０５２０、０１６０５２１、０１６０７４０、
０１６０７４１、０１６０９２７）；苦杏仁苷对照品、常春藤皂苷
元对照品、没食子酸对照品、桃仁对照药材、黑种草

子对照药材、石榴子对照药材（中国食品药品检定研

究院，批号分别为 １１０８２０２０１５０６、１１１７３３２０１２０５、
１１０８３１２００３０２、 １２０９５３２０１４０７、 １２１４２８２００５０２、
１２１４３１２０１００２）；水为超纯水；乙腈、甲醇为色谱
纯（美国 ＦｉｓｈｅｒＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃ公司）；薄层层析用硅胶 Ｇ
（青岛海洋化工有限公司）；其他试剂均为分析纯

（新疆乌鲁木齐市汇福源医疗器械有限公司）。

２　方法与结果

２１桃仁的薄层色谱鉴别

取复方斯亚旦生发油５ｍＬ，加甲醇２０ｍＬ，超
声３０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，加甲醇１ｍＬ使溶解，
作为供试品溶液。另精密称取苦杏仁苷对照品，加

甲醇制成质量浓度为２ｍｇ·ｍＬ－１的溶液，得到对照
品溶液。另按处方称取缺桃仁的其他药材，按制备

工艺制备阴性样品，照供试品溶液制备方法得到缺

桃仁的阴性对照溶液。照 《中华人民共和国药典》

２０１５年版四部０５０２薄层色谱法项下试验，吸取供试
品溶液１５μＬ，对照品溶液４μＬ，阴性对照溶液各
２μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层板上，以三氯甲烷
乙酸乙酯甲醇水（１５∶４０∶２２∶１０）５～１０℃放置１２ｈ
的下层溶液为展开剂，展开，取出，晾干，喷以磷

钼酸硫酸溶液为显色剂，在 １０５℃加热至斑点清
晰［２７］。结果在与对照品色谱相应的位置上，供试品

色谱显相同颜色的斑点，而阴性对照溶液没有出现

相应颜色的斑点。见图１。

注：１阴性对照；２苦杏仁苷对照品；３～５供试品。

图１　桃仁薄层色谱图

２２检查

取１０批复方斯亚旦生发油样品，根据 《中华人

民共和国药典》２０１５年版四部通则０７１３项下脂肪
与脂肪油测定法有关的各项规定检查［８］，见表１。

表１　复方斯亚旦生发油检查项下测定结果
批号 酸值 皂化值 羟值 碘值 过氧化值

０１６０４１１ １４８８ ２５２８１ ２９６１ ９０４３ ９０５

０１６０４０５ １５３６ ２５８２３ ３１８０ ９０１３ ９３８

０１６０９２７ １４５６ ２５１９６ ３０１１ ８９６０ ８８５

０１６０３２０ １４７８ ２５３８６ ２９５３ ９０１３ ９３９

０１６０５２１ １５２７ ２４６４７ ２８９３ ９０４９ ８７８

０１６０５２０ １４３２ ２５１９０ ３０９１ ９０３４ ８９８

０１６０７４１ １４５０ ２５５６０ ２９２９ ９０８６ ８９１

０１６０７４０ １４４５ ２６２９６ ３１０７ ９０３２ ９２５

０１５１０２０ １４６８ ２４４５５ ３０４６ ９０４２ ８６５

０１５０９１０ １４６０ ２４１０６ ２９２８ ８９９４ ９２５

平均值 １４７４ ２５１９４ ３０１０ ９０２７ ９０５

ＲＳＤ／％ ２３３ ２５６ ３１１ ０３８ ２８５

从上表可以看出，复方斯亚旦生发油的酸值平

均值为１４７４，其最大值为１５３６，最小值为１４３２，
根据１０批样品酸值测定结果，结合药材性质、制剂
生产及储藏等条件，暂定本品酸值应不大于１６。

复方斯亚旦生发油的皂化值平均值为 ２５１９４，
其最大值为２６２９６，最小值为２４１０６，根据 １０批
样品皂化值测定结果，结合药材性质、制剂生产及

储藏等条件，暂定本品皂化值应为２２６７～２７７１。
复方斯亚旦生发油的羟值平均值为３０１０，其最

大值为３１８０，最小值为 ２８９３，根据 １０批样品羟
值测定结果，结合药材性质、制剂生产及储藏等条

件，暂定本品羟值应为２７１～３３１。
复方斯亚旦生发油的碘值平均值为９０２７，其最

大值为９０８６，最小值为 ８９６０，根据 １０批样品碘
值测定结果，结合药材性质、制剂生产及储藏等条

件，暂定本品碘值应为８１２～９９３。
复方斯亚旦生发油的过氧化值平均值为 ９０５，

其最大值为９３９，最小值为８６５，根据１０批样品
过氧化值测定结果，结合药材性质、制剂生产及储

藏等条件，暂定本品过氧化值为８１４～９９６。

２３苦杏仁苷的ＨＰＬＣ含量测定

２３１色谱条件　色谱柱：ＳＹＭＭＥＴＲＹＣ１８（１５０ｍｍ×
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４６ｍｍ，５μｍ），流动相为甲醇水（１８∶８２），检测波
长为２１０ｎｍ，柱温为３０℃，流速为１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，
进样量为１０μＬ［７８］。
２３２对照品溶液的制备　精密吸取苦杏仁苷对照
品２４５ｍｇ，置２５ｍＬ容量瓶中，加甲醇使溶解后，
稀释至刻度，摇匀，作为储备液（苦杏仁苷质量浓度

为００９８ｍｇ·ｍＬ－１）。
２３３供试品溶液的制备　精密称取本品适量，置
于锥形瓶中，加入２０ｍＬ甲醇溶液，称质量，超声
处理１ｈ，冷却后称质量并补足减失的质量，过滤，
滤液蒸干，再精密加甲醇５ｍＬ使溶解，过滤，滤液
再用 ０４５μｍ的微孔滤膜滤过，取续滤液，照
２３１项下测定，峰面积积分值经２３６项下线性回
归方程计算。

２３４阴性样品溶液的制备　精密称取缺苦杏仁的
其余两味药材（按处方比例），按其制备工艺制备得

到阴性样品，按２３３项下方法制备得到阴性对照
样品溶液。

２３５专属性试验　精密吸取２３２、２３３、２３４
项下溶液各 １０μＬ，照 ２３１项下测定，结果见
图２。

结果与对照品色谱相比较，供试品色谱出现保

留时间一致的色谱峰，而阴性对照没有。表明本方

法有良好的专属性。

２３６线性关系考察　分别精密吸取２３２项下苦杏
仁苷对照品储备液各 ０５、１、１５、２、２５、３ｍＬ，
置于５ｍＬ的量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀后，滤过，
分别制成质量浓度为 ０００９８、００１９６、００２９４、
００３９２、００４９０、００５８８ｍｇ·ｍＬ－１的系列对照溶
液，按上述色谱条件分别进样分析，进样量为

１０μＬ。以对照品的质量浓度为横坐标，峰面积积分
值为纵坐标，得到回归方程：Ｙ＝１０４３４９８５４３Ｘ－
４３５８９３３，ｒ＝０９９９９。结果表明：在 ０００９８～
００５８８ｍｇ·ｍＬ－１峰面积值与浓度有良好的线性
关系。

２３７精密度试验　精密吸取对照品溶液１０μＬ，重
复进样６次，结果其ＲＳＤ为０８５％（ｎ＝６）。

取同一对照品溶液，连续测定６ｄ，记录峰面积
值，结果其ＲＳＤ值为０５６％（ｎ＝６）。
２３８重复性试验　精密称取同一批样品，照供试品
溶液制备方法平行制得６份供试品溶液，分别测定苦
杏仁苷的峰面积，结果其ＲＳＤ为１５１％（ｎ＝６），表
明本试验方法重复性良。

注：Ａ对照品；Ｂ供试品；Ｃ阴性对照；１为苦杏仁苷。

图２　苦杏仁苷高效液相色谱图

２３９稳定性试验　取同一供试品溶液，分别于第
０、２、４、８、１２、２４ｈ进样，结果其 ＲＳＤ为２０１％
（ｎ＝６）。
２３１０加样回收率试验　精密称取已经测定过含量
的同一批样品６份，然后分别精密加入２３２项下
对照品储备液 １ｍＬ，按 ２３３项下方法制备，照
２３１项下色谱条件测定，结果见表２。

表２　加样回收率试验结果（ｎ＝６）

编号
原有量／
ｍｇ

加入量／
ｍｇ

测得量／
ｍｇ

回收率／
％

平均回收

率／％
ＲＳＤ／
％

１ ００７６ ００９８ ０１７４ ９９６４ ９８６８ １６０

２ ００８１ ００９８ ０１７７ ９７５７

３ ００８２ ００９８ ０１７７ ９６７０

４ ００７７ ００９８ ０１７６ １００９５

５ ００７９ ００９８ ０１７７ ９９５０

６ ００８１ ００９８ ０１７７ ９７７３
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２３１１１０批样品含量测定　对采购得到的１０批复
方斯亚旦生发油采用上述方法进行检验，结果批号

分 别 为 ０１６０４１１、０１６０４０５、０１６０９２７、０１６０３２０、
０１６０５２１、０１６０５２０、０１６０７４１、０１６０７４０、０１５１０２０、
０１５０９１０，其平均质量分数分别为 ００４、００３、
００３、 ００４、 ００５、 ００４、 ００３、 ００３、 ００３、
００４ｍｇ·ｇ－１。结果 １０批样品平均质量分数为
００３６ｍｇ·ｇ－１，根据１０批样品含量测定结果、药材
性质、制剂生产及储藏等条件，暂定本品每１ｇ含
桃仁以苦杏仁苷（Ｃ２０Ｈ２７ＮＯ１１）计，应不得少于
００３ｍｇ。

３　讨论

在参考２０１５年版 《中华人民共和国药典》一

部及大量文献［２８，９１２，１５１６］的基础上，本实验对全方

药味分别进行了 ＴＬＣ定性鉴别，分别采用多种不
同的供试品处理方法及展开剂进行实验，结果复

方斯亚旦生发油中主要成分—桃仁的薄层色谱斑

点清晰，分离效果较好，具有重复性好、专属性

强、简便、快速等特点，可作为该制剂的定性鉴

别依据。

在黑种草子的薄层色谱鉴别研究中，曾采用

《中华人民共和国药典》含量测定项下的供试品溶

液，以环己烷乙酸乙酯冰醋酸（６∶４∶０２５）为展开
剂，结果色谱位置上并无明显的斑点，故考虑更换

处理方法，参考其他文献［１２１５］，以正丁醇水乙酸
（４∶１∶１）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以１０％硫
酸乙醇溶液，在１０５℃加热至斑点显色清晰，分别
置日光和紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视，以苯甲醇甲
酸（１７∶６∶１）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以
１０％硫酸乙醇溶液，在１０５℃加热至斑点显色清晰，
结果经过多次实验，色谱位置上均无明显的斑点，

故未将其列入质量标准。

在参考２０１５版 《中华人民共和国药典》和相关

文献［１３１４］的基础上，采用了多种供试品溶液的处理

方法，并对多种色谱条件进行研究，均未能得到黑

种草子中的主要有效成分—常春藤皂苷元的 ＨＰＬＣ
测定方法，因此笔者认为在复方斯亚旦生发油中存

在大量的油脂类成分，而常春藤皂苷元等成分含量

极低，因此未能检测到。

在石榴子的薄层鉴别中，曾按 《中华人民共和

国药典》方法石榴皮项下采用甲醇超声提取制备样

品处理，以乙酸乙酯丁酮甲酸水（１０∶１∶１∶１）展开
剂，以１％三氯化铁乙醇溶液为显色剂，结果色谱
位置上并无明显的斑点，参考其他文献［１５１６］，以环

己烷乙酸乙酯甲酸（１２∶１２∶３）为展开剂，展开，取
出晾干，喷以１０％硫酸乙醇溶液，在１０５℃加热至
斑点显色清晰，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视，以环
己烷二氯甲烷乙酸乙酯（１４∶６∶０５）为展开剂，展
开，取出，晾干，喷以 ５％香草醛硫酸溶液，在
１０５℃加热至斑点显色清晰，立即检视，结果色谱
图均无明显的斑点。虽然采用了多种不同的处理方

法对供试品溶液进行处理，并采用了多种不同的展

开系统进行实验，结果供试品色谱或不能很好的分

离或者未见到相应斑点出现，故未将其列入质量

标准。

复方斯亚旦生发油的制备方法是黑种草子、桃

仁清炒后，立即与石榴子混合，用榨压法取油，滤

过，静置，取上清液１０００ｍＬ，加防腐剂适量，分
装，即得［１］。根据其制备工艺，要求本品检查项

下应符合 《中华人民共和国药典》２０１５版（四部）
搽剂项下的有关规定；另外本研究按 《中华人民

共和国药典》２０１５版（四部）０７１３脂肪与脂肪油测
定法项下对本品的酸值、皂化值、羟值、碘值、过

氧化值进行了检验，并根据 １０批样品测定结果，
结合药材性质、制剂生产及储藏等条件，暂定了本

品上述检验项目的限度。结果 １０批样品的酸值、
皂化值、羟值、碘值、过氧化值均在制订的限度值

范围内。

苦杏仁苷含量测定项下，在供试品溶液的制备

过程中，为了保证样品中苦杏仁苷充分提取，分别

对不同提取方法（超声３０、４５、６０、７５、９０ｍｉｎ，加
热回流３０、６０、９０ｍｉｎ）、不同种类的提取溶剂（乙
醇、甲醇、水）、不同浓度的提取溶剂（２０％、
４０％、６０％、８０％、１００％甲醇）、溶剂加入倍量
（２、４、６、８、１０倍）进行考察。结果本品用 ４倍
量１００％甲醇溶液作提取溶剂，超声提取 ６０ｍｉｎ，
提取效果较好。

目前在我国只有新疆维吾尔药业有限责任公司

生产复方斯亚旦生发油，由于其治疗效果得到了广

大患者的认可，生产量比较大，是该厂家的主要产

品之一。本研究结果表明，该厂家不同批次产品质

量的整体一致性还是比较好的，但还存在一定

差异。
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采用高效液相色谱法测定了１０批复方斯亚旦生
发油中的苦杏仁苷的含量，并制订了其限度值。因

为复方斯亚旦生发油的制备工艺相对简单，１０批复
方斯亚旦生发油质量的差异，分析原因可能是产地

不同、批次不同的中药材原料的质量不同而产生的

影响，另外生产工艺的稳定性可能也与之相关。因

此在保证产品工艺一致性的情况下，一定要控制原

药材质量的均一与稳定。
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