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摘　 要　 目的　 建立风湿痹痛胶囊的质量标准ꎮ 方法　 采用薄层色谱法对风湿痹痛胶囊中羌活、独活、防风进行定

性鉴别ꎻ薄层色谱法对黑顺片进行乌头碱限量检查ꎻ采用高效液相色谱法测定制剂中羌活主要成分异欧前胡素的含量ꎮ
结果　 薄层法色谱鉴别专属性强ꎬ斑点清晰ꎬ阴性无干扰ꎻ乌头碱限量符合«中华人民共和国药典»２０１０ 年版要求ꎻ异欧

前胡素在 ３.６６８ ９６~１８３.４４８ ００ μｇ􀅰 ｍＬ－１范围内线性关系良好( ｒ＝ １)ꎬ平均加样回收率 ９６.４２％ꎬＲＳＤ＝ ２.６４％ꎮ 结论　 该

方法专属性强ꎬ稳定性好ꎬ重复性好ꎬ可有效控制风湿痹痛胶囊质量ꎮ
关键词　 风湿痹痛胶囊ꎻ羌活ꎻ色谱法ꎬ薄层ꎻ色谱法ꎬ高效液相
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　 　 风湿痹痛胶囊是根据广州军区广州总医院老中医

验方进行研发和自行配制的中药制剂[批准文号:广
制字(２０１１)Ｆ０１０１１]ꎬ由羌活、独活、秦艽、防风、乌梢

蛇、黑顺片等 １３ 味中药组方ꎮ 本方羌活为君药ꎬ对淋

巴细胞增殖具有明显抑制作用ꎬ具有解热镇痛、抗炎、
抗过敏及抗心肌缺血等作用[１￣３]ꎬ是临床治疗风湿性关

节炎的常用药ꎬ为保证临床用药安全性和有效性ꎬ参照

«中华人民共和国药典»规定和相关文献报道[４￣９]ꎬ笔
者建立风湿痹痛胶囊中羌活、独活和防风的薄层色谱

(ＴＬＣ)鉴别方法ꎬ采用高效液相色谱法测定制剂中异
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欧前胡素的含量ꎮ
１　 仪器与试药　
１.１　 仪器　 十万分之一 ＢＰ２１１Ｄ 型电子天平(德国赛

多利斯股份公司)ꎻＨＷＳ２８ 型电热恒温水浴箱(上海恒

科仪器有限公司)ꎻＡｇｉｌｅｎｔ １１００ 高效液相色谱仪(安
捷伦科技有限公司)ꎻ二级管阵列检测器(Ｇ１３１５Ｂꎬ安
捷伦科技有限公司) ＫＰＱ￣１２００ 型超声波清洗器

(１ ２００ Ｗꎬ４０ ｋＨｚꎬ广州科普有限公司)ꎮ
１.２　 试药　 羌活对照药材(批号:１２０９３５￣２００４０５)、独
活对照药材(批号:１２０９４０￣２００８０９)、防风对照药材(批
号:１２０９４７￣２００９０７ )、 异 欧 前 胡 素 对 照 品 ( 批 号:
１１０８２７￣２０１４１０ꎬ含量:９９.７％)、羌活醇(批号:１１１８２０￣
２０１３０３ꎬ含量:９９.８％)ꎬ乌头碱对照品(批号:１１０７２０￣
２０１１１１ꎬ含量:９８.８％)ꎬ由中国食品药品检定研究院提

供ꎮ 风湿痹痛胶囊 (本医院制剂ꎬ批号: １４Ｊ０２００２ꎬ
１５０３０４ꎬ１５０３０５)ꎮ 乙腈为色谱纯ꎬ水为双重蒸馏水ꎬ其
他试剂为分析纯ꎮ
２　 方法与结果　
２.１　 薄层鉴别　
２.１.１　 羌活鉴别　 取本品内容物 ２ ｇꎬ加乙醇 ２０ ｍＬꎬ
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超声提取 ３０ ｍｉｎꎬ滤过ꎬ滤液浓缩至 １ ｍＬꎬ作为供试品

溶液ꎮ 另取羌活对照药材 ０.５ ｇꎬ加乙醇 １０ ｍＬꎬ同法制

成对照药材溶液ꎮ 另按处方取缺羌活药材ꎬ制备缺羌

活阴性样品ꎬ取阴性样品 ２ ｇꎬ同法制成缺羌活阴性样

品溶液ꎮ 照薄层色谱法(«中华人民共和国药典»２０１０
年版一部附录ⅥＢ)实验ꎬ吸取上述 ３ 种溶液各１０ μＬꎬ
分别点于同一硅胶 Ｇ 薄层板上ꎬ以石油醚 ( ３０ ~
６０ ℃)￣乙醚￣醋酸(１０􀏑１０􀏑０.５)为展开剂ꎬ展开ꎬ展距

约８ ｃｍꎬ取出ꎬ晾干ꎬ置紫外灯(３６５ ｎｍ)下检视ꎮ 供试

品色谱中ꎬ在与对照药材色谱相应位置上ꎬ显相同颜色

的荧光斑点ꎬ阴性样品无相应斑点ꎮ 薄层色谱结果表

明ꎬ其他药材对羌活鉴别无影响ꎮ 见图 １ꎮ

　 　 １.阴性样品ꎻ２~ ４.样品(１４Ｊ０２００２ꎬ１５０３０４ꎬ１５０３０５)ꎻ５.羌活

对照药材

图 １　 羌活 ＴＬＣ 色谱图　
１. ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅꎻ ２ － ４. ｓａｍｐｌｅｓ ( １４Ｊ０２００２ꎬ １５０３０４ꎬ

１５０３０５)ꎻ ５.Ｎｏｔｏｐｔｅｒｙｇｉｕｍ Ｒｈｉｚｏｍａ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
Ｆｉｇ.１　 ＴＬＣ ｏｆ Ｎｏｔｏｐｔｅｒｙｇｉｕｍ Ｒｈｉｚｏｍａ　

２.１.２　 独活鉴别　 取本品内容物 ２ ｇꎬ加乙醇 ２０ ｍＬꎬ超
声提取 ３０ ｍｉｎꎬ滤过ꎬ滤液浓缩至 １ ｍＬꎬ作为供试品溶

液ꎮ 另取独活对照药材 ０.５ ｇꎬ加乙醇 １０ ｍＬꎬ同法制成

对照药材溶液ꎮ 另按处方取缺独活药材ꎬ制备缺独活阴

性样品ꎬ取阴性样品 ２ ｇꎬ同法制成缺独活阴性样品溶

液ꎮ 照薄层色谱法(«中华人民共和国药典»２０１０ 年版

一部附录ⅥＢ)实验ꎬ吸取上述 ３ 种溶液各１０ μＬꎬ分别点

于同一硅胶 Ｇ 薄层板上ꎬ以石油醚(３０~６０ ℃)￣乙醚￣醋
酸(１０􀏑１０􀏑０.５)为展开剂ꎬ展开约８ ｃｍꎬ取出ꎬ晾干ꎬ喷
以 ８％磷钼酸乙醇溶液ꎬ在 １０５ ℃烘约 １０ ｍｉｎꎬ检视ꎮ 供

试品色谱中ꎬ在与对照药材色谱相应的位置上ꎬ显相同

颜色的斑点ꎬ阴性样品无相应斑点ꎮ 薄层色谱结果表

明ꎬ其他药材对独活鉴别无影响ꎮ 见图 ２ꎮ

　 　 １.阴性样品ꎻ２~ ４.样品(１４Ｊ０２００２ꎬ１５０３０４ꎬ１５０３０５)ꎻ５.独活

对照药材

图 ２　 独活 ＴＬＣ 色谱图　
１. ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅꎻ ２ － ４. ｓａｍｐｌｅｓ ( １４Ｊ０２００２ꎬ １５０３０４ꎬ

１５０３０５)ꎻ ５.Ａｎｇｅｌｉｃａｅ Ｐｕｂｅｓｃｅｎｔｉｓ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
Ｆｉｇ.２　 ＴＬＣ ｏｆ Ａｎｇｅｌｉｃａｅ Ｐｕｂｅｓｃｅｎｔｉｓ　

２.１.３　 防风的鉴别　 取本品内容物 ５ ｇꎬ加 １％盐酸溶

液 １０ ｍＬꎬ混匀后移入分液漏斗ꎬ加石油醚(６０~９０ ℃)
１０ ｍＬꎬ振摇提取ꎬ分取石油醚层ꎬ蒸干ꎬ残渣加乙醇

１ ｍＬ溶解ꎬ作为供试品溶液ꎮ 另取防风对照药材

０.５ ｇꎬ加乙醇 １０ ｍＬꎬ超声处理 １０ ｍｉｎꎬ滤过ꎬ滤液浓缩

至 １ ｍＬꎬ作为对照药材溶液ꎮ 另按处方取缺防风药

材ꎬ制备阴性样品ꎬ取阴性样品 ５ ｇꎬ同法制成缺防风阴

性样品溶液ꎮ 照薄层色谱法(«中华人民共和国药典»
２０１０ 年版一部附录ⅥＢ)实验ꎬ吸取上述 ３ 种溶液各

１０ μＬꎬ分别点于同一硅胶 Ｇ 薄层板上ꎬ以石油醚

(６０~９０ ℃)￣乙酸乙酯(８􀏑２)为展开剂ꎬ展开约 ８ ｃｍꎬ
取出ꎬ晾干ꎬ置紫外光灯(３６５ ｎｍ)下检视ꎮ 供试品色

谱中ꎬ在与对照药材色谱相应的位置上ꎬ显相同颜色的

荧光斑点ꎬ阴性样品无相应斑点ꎮ 薄层色谱结果表明ꎬ
其他药材对防风鉴别无影响ꎮ 见图 ３ꎮ
２.２　 乌头碱限量检查　 取本品内容物 １０ ｇꎬ置表面皿

中ꎬ加氨试液 ４ ｍＬꎬ拌匀ꎬ放置 ２ ｈꎬ加乙醚 ７５ ｍＬꎬ振摇

１ ｈꎬ放置 ２４ ｈꎬ滤过ꎬ滤液蒸干ꎬ残渣加无水乙醇 １ ｍＬ
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使溶解ꎬ作为供试品溶液ꎮ 另取乌头碱对照品ꎬ加无水

乙醇制成每毫升含 １ ｍｇ 的溶液ꎬ作为对照品溶液ꎮ 照

薄层色谱法(«中华人民共和国药典»２０１０ 年版一部附

录ⅥＢ) 实验ꎬ吸取供试品溶液 １２ μＬ、对照品溶液

５ μＬꎬ分别点于同一以羧甲纤维素钠为黏合剂的硅胶

Ｇ 薄层板上ꎬ以苯￣乙酸乙酯￣二乙胺(１４􀏑４􀏑１)为展

开剂ꎬ展开ꎬ取出ꎬ晾干ꎬ喷以改良的碘化铋钾试液ꎮ 供

试品色谱中ꎬ在与对照品色谱相应的位置上出现的斑

点不出现斑点ꎮ 乌头碱的含量满足«中华人民共和国

药典»２０１０ 年版限量要求ꎮ 见图 ４ꎮ

　 　 １.阴性样品ꎻ２~ ４.样品(１４Ｊ０２００２ꎬ１５０３０４ꎬ１５０３０５)ꎻ５.防风

对照药材

图 ３　 防风 ＴＬＣ 色谱图　
１. ｎｅｇａｔｉｖｅ ｓａｍｐｌｅꎻ ２ ~ ４. ｓａｍｐｌｅｓ ( １４Ｊ０２００２ꎬ １５０３０４ꎬ

１５０３０５)ꎻ ５.Ｓａｐｏｓｈｎｉｋｏｖｉｏ ｄｉｖａｒｉｃａｔａ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
Ｆｉｇ.３　 ＴＬＣ ｏｆ Ｓａｐｏｓｈｎｉｋｏｖｉｏ ｄｉｖａｒｉｃａｔａ　

２.３　 含量测定方法　
２.３.１　 色谱条件 　 以十八烷基硅烷键合硅胶为填充

剂ꎬ以乙腈￣水(４１􀏑５９)为流动相ꎬ检测波长 ３１０ ｎｍꎬ
流速为 １.０ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎬ柱温 ３０ ℃ꎮ 理论板数按异欧

前胡素峰计算应不低于 ３ ０００ꎮ
２.３.２　 对照品贮备液　 取异欧前胡素对照品 １８.４０ ｍｇ
精密称定ꎬ置 １００ ｍＬ 量瓶中ꎬ加甲醇稀释至刻度ꎬ摇匀ꎬ
制得含异欧前胡素为 １８３.４４８ μｇ􀅰 ｍＬ－１的贮备液ꎮ
２.３.３　 供试品溶液制备 　 取胶囊粉内容物 ５ ｇ(相当

于胶囊 １０ 粒)ꎬ精密称定ꎬ置具塞三角瓶中ꎬ精密加入

甲醇５０ ｍＬꎬ称定质量ꎬ超声处理 ３０ ｍｉｎꎬ取出ꎬ放冷ꎬ
再称定质量ꎬ以甲醇补足质量ꎬ摇匀ꎬ滤过ꎬ续滤液为供

试品溶液ꎮ

２.３.４　 阴性对照溶液 　 取不含羌活的阴性样品适量

５.０ ｇꎬ按供试品溶液制备方法制成阴性对照溶液ꎮ

　 　 １.样品 １４Ｊ０２００２ꎻ２.样品 １５０３０４ꎻ３.乌头碱对照品ꎻ４.样品

１５０３０５
图 ４　 乌头碱 ＴＬＣ 色谱图　

１.ｓａｍｐｌｅ １４Ｊ０２００２ꎻ ２. ｓａｍｐｌｅ １５０３０４ꎻ ３. ａｃｏｎｉｔｉｎｅ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｏｆꎻ ４.ｓａｍｐｌｅ １５０３０５

Ｆｉｇ.４　 ＴＬＣ ｏｆ ａｃｏｎｉｔｉｎｅ ｉｎ ｌｉｍｉｔ ｔｅｓｔ　

２.３.５　 专属性实验　 精密吸取对照品溶液、供试品溶

液和阴性对照溶液各 １０ μＬꎬ注入高效液相色谱仪ꎬ记
录色谱图ꎮ 可见在供试品溶液色谱中ꎬ与对照品溶液

色谱相应位置上有相同保留时间的色谱峰ꎬ阴性对照

溶液在此保留时间无相应色谱峰ꎮ 实验结果表明该制

剂中除羌活外的其他药材对异欧前胡素的含量测定没

有干扰ꎬ阴性对照溶液未见异欧前胡素的色谱峰ꎬ该方

法具有专属性(图 ５)ꎮ
２.３.６　 线性关系考察　 精密吸取对照品贮备液适量ꎬ
制成含有异欧前胡素浓度分别为 ３.６６８ ９６ꎬ７.３３７ ９２ꎬ
１４.６７５ ８４ꎬ３６.６８９ ６０ꎬ７３.３７９ ２ꎬ１８３.４４８ ００ μｇ􀅰 ｍＬ－１

对照品溶液ꎮ 依次注入液相色谱仪ꎬ按上述色谱条件

测定峰面积ꎮ 以峰面积(Ｙ)为纵坐标ꎬ浓度(Ｘ)为横

坐标ꎬ进行线性回归ꎬ得异欧前胡素回归方程为 Ｙ ＝
２１.００４Ｘ－９.３４１ ３ꎬｒ＝ １.０００ ０(ｎ ＝ ６)ꎬ异欧前胡素浓度

在 ３.６６８ ９６~１８３.４４８ ００ μｇ􀅰 ｍＬ－１范围内与其峰面积

线性关系良好ꎮ
２.３.７　 精密度实验 　 精密吸取混合对照品溶液各

１０ μＬꎬ注入液相色谱仪ꎬ重复进样 ５ 次ꎬ测定峰面积ꎮ
结果显示ꎬ异欧前胡素峰面积 ＲＳＤ ＝ ０.６７％(ｎ ＝ ５)ꎬ表
明高效液相色谱仪精密度良好ꎮ

􀅰８８７􀅰 Ｈｅｒａｌｄ ｏｆ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ Ｖｏｌ􀆰 ３６ Ｎｏ􀆰 ７ Ｊｕｌｙ ２０１７



Ａ.阴性对照溶液ꎻＢ.对照品溶液ꎻＣ.样品溶液ꎻ１.异欧前胡素

图 ５　 ３ 种溶液的高效液相色谱图　
Ａ.ｎｅｇａｔｉｖｅ ｃｏｎｔｒｏｌ ｓｏｌｕｔｉｏｎꎻＢ.ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎꎻＣ.ｓａｍｐｌｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎꎻ１.ｉｓｏｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎ

Ｆｉｇ.５　 ＨＰＬＣ Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｔｈｒｅｅ ｋｉｎｄｓ ｏｆ ｓｏｌｕｔｉｏｎ　

２.３.８　 稳定性实验　 取同一供试品溶液ꎬ分别于第 ０ꎬ
２ꎬ４ꎬ８ꎬ１２ꎬ１８ ｈ 进样ꎬ测定峰面积ꎮ 结果显示ꎬ异欧前

胡素峰面积 ＲＳＤ＝ １.９４％(ｎ ＝ ６)ꎬ表明 １８ ｈ 内样品稳

定性良好ꎮ
２.３.９　 重复性实验　 取同一批样品(批号:１４Ｊ０２００２)６
份各 ５.０ ｇꎬ按供试品制备方法制备供试品溶液ꎬ测定峰

面积ꎮ 结果显示ꎬ样品中异欧前胡素平均含量分别为

０.３３５ ４ ｍｇ􀅰ｇ－１ꎬＲＳＤ 为 １.９１％(ｎ＝６)ꎬ该方法可重复ꎮ
２.３.１０　 加样回收率实验　 分别精密称取已知含量样品

(约 ３.０ ｇ)６ 份(批号:１４Ｊ０２００２)ꎬ取其中 ５ 份分别精密

加入对照品异欧前胡素 ０.９１７ ２４ ｍｇꎬ按供试品溶液制备

方法制备溶液ꎬ测定含量ꎬ计算回收率ꎮ 平均加样回收

率为 ９６.４２％ꎬＲＳＤ＝ ２.６４％ꎮ 满足含量测定的回收率要

求ꎮ 见表 １ꎮ

表 １　 异欧前胡素加样回收率实验结果　
Ｔａｂ.１　 Ｒｅｓｕｌｔ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｏｆ ｉｓｏｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎ　 ｎ＝ ５

取样量 /
ｇ

样品量 加入量 测得量

ｍｇ
回收率 /

％
３.０００ ８ ０.９８１ ０ ０.９８１
３.０２９ ７ ０.９９０ ０.９１７ ２４ １.８６０ ９４.８５
３.０５４ ８ ０.９９８ ０.９１７ ２４ １.８７７ ９５.８３
３.００９ ８ ０.９８４ ０.９１７ ２４ １.８５４ ９４.８５
３.００８ ０ ０.９８３ ０.９１７ ２４ １.８６１ ９５.７２
３.０４０ ７ ０.９９４ ０.９１７ ２４ １.９１９ １００.８５

２.４　 样品含量测定　 取 ３ 批样品各 ３.０ ｇꎬ精密称定ꎬ
分别按供试品制备方法制备样品溶液ꎬ测定峰面积ꎬ计
算异欧前胡素含量ꎮ ３ 批次样品每粒胶囊含异欧前胡

素的量分别为 ０.１６７ ５ꎬ０.１６２ ２ꎬ０.１７２ ９ ｍｇꎮ
３　 讨论　

笔者在本实验中提供的研究方法操作简便ꎬ结果

准确ꎬ重复性好ꎬ可用于该制剂的质量控制ꎮ

羌活主要成分为羌活醇和异欧前胡素ꎬ经高效液

相色谱法分析[４]ꎬ样品中未见羌活醇相应色谱峰ꎮ 羌

活醇为不稳定物质ꎬ容易受温度等影响ꎬ推测该成分在

产品的提取纯化过程中已经损耗ꎬ以至无法再进行定

量检测ꎬ其损耗的过程及程度有待进一步研究ꎮ
参照«中华人民共和国药典»２０１０ 年版一部各药

材项下鉴别项ꎬ分别考察了样品制备方法、展开条件等

研究内容ꎬ最后确定了优化方法ꎬ实验结果表明薄层鉴

别色谱图斑点分离清楚ꎬ重复性好ꎬ阴性无干扰ꎬ可进

行定性鉴别ꎮ
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