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摘要：目的　建立骨痹息痛巴布膏的质量标准。方法　采用薄层色谱法对其中的青风藤和延胡索等药材进行了鉴别，高效液
相色谱法对其中的盐酸巴马汀进行含量测定。色谱柱：ＩｎｅｒｔＳｕｓｔａｉｎＣ１８（５μｍ，４．６ｍｍ×２５０ｍｍ）；流动相：乙腈０．４％磷酸溶

液（３０∶７０）；检测波长：３４５ｎｍ；柱温：３０℃；流速：１ｍＬ·ｍｉｎ－１。结果　制定了骨痹息痛巴布膏中青风藤和延胡索等药材的薄
层鉴别方法和盐酸巴马汀的含量测定方法。结论　该分析方法简便可靠、重现性好，基本可控制骨痹息痛巴布膏的质量。
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　　骨痹息痛巴布膏是由青风藤、延胡索、雷公藤
等１３味中药组成的复方制剂，具有散结消肿、通络
止痛、祛风除湿之功效，临床用于治疗膝骨关节炎

效果显著。青风藤能有效祛风除湿，通经络，利小

便，临床上多用于风湿性关节炎、肢体疼痛等；青风

藤中的有效成分青藤碱，结构近似吗啡，抗炎镇痛

作用显著，且无成瘾性，治疗类风湿性关节炎效果

良好［１２］。延胡索是传统的止痛良药，具有行气、止

痛、活血的功效，临床多用于胸胁痛，脘腹疼痛，跌

扑肿痛等；延胡索中所含的大量生物碱具有很强的

镇静、镇痛、降压及抗心律失常作用；新的研究表

明，延胡索还具有抗心肌缺血、抗氧化、抗肿瘤、保

肝等其他广泛的生理活性；而延胡索乙素作为主要

活性成分发挥药理作用，由于生物碱极性强、挥发

性弱且碱性较强，以常规的高效液相色谱以及气相

色谱分析都存在一定的困难，因此生物碱的质量控

制研究一直面临较多的问题；近年来，随着毛细管

电泳，质谱等技术的广泛应用，生物碱的分析方法

有了较多的突破，但具体应用于延胡索的并不多，

在定性鉴别方面，薄层色谱依然占据着主导地

位［３４］。雷公藤有清热解毒，泻火通便之功效，主要

用于治疗类风湿性关节炎等自身免疫性疾病，见效

快、疗效确切，其他中药均不可完全替代，但频繁报

道有雷公藤在使用过程中引起的毒性反应事件，而

雷公藤化学成分复杂，其生物碱类成分作为药用具

有明显的免疫抑制作用，也是治疗类风湿性关节炎

的有效成分［５］。盐酸巴马汀为雷公藤中的有效化

学成分。为了更好地控制骨痹息痛巴布膏的质量，

确保临床用药安全有效，我们对其质量标准进行了

研究，采用薄层色谱法对其中的青风藤和延胡索等

药材进行了鉴别，高效液相色谱法对其中的盐酸巴

马汀进行含量测定。

１　仪器与试药
１．１　仪器　岛津 ＬＣ２０３０型高效液相色谱仪（紫
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外检测器），ＧｏｏｄＳｅｅ２０Ｅ薄层色谱成像系统，
ＫＱ５２００ＤＥ型数控超声波清洗器，ＨＨＳ型电热恒温
水浴锅。

１．２　试药　骨痹息痛巴布膏（十堰市中医医院制
剂室，批号２０１５１００８、２０１５１１０２、２０１５１１２３），青风藤
（批号：１１０７７４２００５０７）、延胡索乙素（批号：１１０７２６
２０１１１２）、盐酸巴马汀（批号：１５０３２６０４）均购自中国
药品生物制品检定所，乙腈（色谱纯），甲醇、乙醇、

乙酸乙酯、丙酮、乙醚、甲苯、浓氨试液、磷酸、盐酸、

碘化铋钾均为分析纯，碘、纯化水、硅胶Ｇ板。
２　方法与结果
２．１　薄层鉴别
２．１．１　青风藤的薄层鉴别　取骨痹息痛巴布膏１
片，剪成小块，除去盖衬，加乙醇５０ｍＬ，加热回流１ｈ，
滤过，滤液蒸干，加乙醇１ｍＬ溶解残渣，作为供试品
溶液［６］。另取青藤碱对照品１０ｍｇ，加乙醇１０ｍＬ制
成对照品溶液。按薄层色谱法（药典四部０５０２）试
验，吸取上述两种溶液各５μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ
薄层板上，配制苯乙酸乙酯甲醇水（２∶４∶２∶１）溶液
于１０℃以下放置分层，取上层溶液为展开剂，置浓氨
试液预饱和２０ｍｉｎ的展开缸内展开，取出，晾干，喷
以碘化铋钾试液。供试品色谱的一系列斑点中，其中

一点与对照品处相同位置，且显相同颜色，提示供试

品样品中含有青风藤。见图１。

　　注：１．供试品溶液；２．青藤碱对照品溶液。
图１　青风藤薄层鉴别色谱图

２．１．２　延胡索的薄层鉴别　取骨痹息痛巴布膏１
片，剪成小块，除去盖衬，加甲醇 ５０ｍＬ，超声 ３０
ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加水１０ｍＬ使溶解，用浓
氨试液调至碱性，加乙醚萃取３次，每次１０ｍＬ，合
并上层萃取液，挥尽溶剂，残渣用１ｍＬ甲醇溶解，
制成供试品溶液［７８］。另取延胡索乙素对照品 ５
ｍｇ，加甲醇１０ｍＬ制成对照品溶液。按薄层色谱法
（中国药典四部０５０２）试验，吸取供试品溶液及对照

品溶液各２μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，用
甲苯丙酮（９∶２）展开，取出，晾干，放入碘缸中约３
ｍｉｎ后取出，挥尽吸附在板上的碘后，放于紫外灯
（３６５ｎｍ）下检视。在与对照品色谱相应的位置上，
供试品色谱中显有相同颜色的荧光斑点，提示供试

品样品中含有延胡索。见图２。

　　注：１．供试品溶液；２．延胡索乙素对照品溶液。
图２　延胡索薄层鉴别色谱图

２．２　含量测定
２．２．１　色谱条件　色谱柱：ＩｎｅｒｔＳｕｓｔａｉｎＣ１８（５μｍ，
４．６ｍｍ×２５０ｍｍ）；流动相为乙腈０．４％磷酸溶液
（３０∶７０）；检测波长为３４５ｎｍ；柱温为３０℃；流速为
１ｍＬ·ｍｉｎ－１。色谱图见图３。

Ａ．盐酸巴马汀对照品

Ｂ．骨痹息痛巴布膏样品

Ｃ．缺雷公藤阴性样品

图３　ＨＰＬＣ图
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表１　加样回收率试验结果

取样量／ｇ 样品中盐酸巴马汀含量／ｍｇ 加入盐酸巴马汀的量／ｍｇ 测得量／ｍｇ 回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％

０．５１３６ ０．９３２６ ０．５０００ １．４３９２ １０１．３１

０．５２７１ ０．９４３７ ０．５０００ １．４４６５ １００．５６

０．４９９３ ０．９２３５ ０．５０００ １．４１９８ ９９．２７

０．４８７９ ０．９１４２ ０．５０００ １．４０７２ ９８．６０

０．５１０２ ０．９３２５ ０．５０００ １．４２６６ ９８．８３

９９．７１ １．１７

２．２．２　供试品溶液配制　精密称定本品膏体１ｇ，
加入１％盐酸甲醇５０ｍＬ，称定重量，置水浴中回流
提取２ｈ，放冷，再次称定重量，用１％盐酸甲醇补足
至首次称定的重量，摇匀，滤过，收集续滤液即

得［９］。

２．２．３　对照品溶液配制　精密称取盐酸巴马汀对
照品１０ｍｇ，置１００ｍＬ容量瓶中，加１％盐酸甲醇适
量使溶解并稀释至刻度，摇匀，制得每１ｍＬ含盐酸
巴马汀１００μｇ的对照品溶液。
２．２．４　阴性样品溶液的制备　按处方除去雷公藤
制成阴性样品，按供试品溶液的制备方法制得阴性

对照溶液。

２．２．５　线性关系　精密吸取每１ｍＬ含盐酸巴马
汀对照品１００μｇ对照品溶液０．１，０．２，０．３，０．４，０．５
ｍＬ定容到１０ｍＬ容量瓶中，分别进样１０μＬ，绘制
纵坐标为对照样品峰面积 Ａ，横坐标为相应的对照
品浓度 Ｃ的标准曲线。标准曲线方程为 Ａ＝
２８９３２Ｃ＋３６５１０，ｒ＝０．９９９８，以上指标成分在线性
范围内，有良好的线性关系。

２．２．６　精密度试验　精密吸取每１ｍＬ含盐酸巴
马汀对照品１００μｇ的对照品溶液１０μＬ，连续进样
５次，结果盐酸巴马汀峰面积的 ＲＳＤ值为 ０．７％。
结果表明仪器和方法具有良好的精密度。

２．２．７　重复性试验　取批号为２０１５１００８的样品５
份，制成供试液，测定样品中盐酸巴马汀的含量，

ＲＳＤ为１．４％。
２．２．８　稳定性试验　精密吸取批号为２０１５１００８的
巴布膏供试液１０μＬ，每间隔２ｈ进一针，连续考察
１２ｈ，测定盐酸巴马汀峰面积，其 ＲＳＤ为０．９％，结
果表明放置供试液１２ｈ，盐酸巴马汀含量稳定。
２．２．９　加样回收率试验　取批号为２０１５１００８的巴
布膏５份，分别精密加入每１ｍＬ含盐酸巴马汀对
照品１００μｇ的对照品溶液５ｍＬ，按供试品溶液的
制备方法制得样品溶液，测定并计算样品中盐酸巴

马汀的含量及加样回收率，结果见表１。
２．２．１０　样品的含量测定　取批号为 ２０１５１００８、
２０１５１１０２、２０１５１１２３的骨痹息痛巴布膏 ３片，按供

试品溶液的制备方法制得供试品溶液，按含量测定

方法测得 ３批样品中盐酸巴马汀的含量，结果见
表２。

表２　样品中盐酸巴马汀含量测定结果

批号 样品中盐酸巴马汀含量（毫克／贴）

２０１５１００８ ５．２１

２０１５１１０２ ４．９７

２０１５１１２３ ５．０８

３　讨论
从制剂中提取生物碱，一般多用氯仿浸泡，加

氨水调ｐＨ值至碱性后回流提取，但对于青藤碱，该
法提取率低且干扰因素较多。因此我们采用文中

所述方法，用甲醇提取后挥干溶剂，加水溶解后调

至碱性，再用乙醚萃取，此法可减少干扰，提高青藤

碱得率。

延胡索鉴别过程中的显色方法，可用碘蒸气熏

至斑点清晰，但这种显色方法碘熏后底色较浓，斑

点不易辨认，因此采用放入碘缸中约３ｍｉｎ后取出，
挥尽吸附在板上的碘后，放于紫外灯（３６５ｎｍ）下检
视，方法简便，斑点清晰易辨认［７］。

经紫外分光光度计扫描，盐酸巴马汀在 ２２７、
２７７和３４５ｎｍ处有最大吸收，再经高效液相色谱法
测定比较，当测定波长为３４５ｎｍ时，供试品色谱中
干扰峰较少，主峰与其相邻的杂质峰可实现基线分

离，分离度大，因此选择３４５ｎｍ为测定波长［１０］。文

献报道流动相多采用乙腈水体系，加入磷酸调整
ｐＨ值以改善分离，经实验选择，乙腈０．４％磷酸溶
液体系在比例为３０∶７０时各组分可实现基线分离，
方法稳定，测量准确。

本研究所述骨痹息痛巴布膏中青风藤、延胡索

的薄层鉴别方法及ＨＰＬＣ法测定其中盐酸巴马汀的
含量重现性好，分析速度快，操作简便，可准确地进

行质量控制。
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