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补筋片的质量控制研究 
 

盛蓉，陈卓，谈静 (成都中医药大学附属医院，成都 610072) 

 

摘要：目的  建立补筋片质量控制方法。方法  采用薄层色谱法鉴别补筋片中丹参、制何首乌；采用高效液相色谱法测定

士的宁、马钱子碱含量。结果  薄层色谱法可以很好的鉴别丹参、制何首乌；士的宁在 0.133 8～2.00 7 μg 间线性关系良好

(r=0.999 9)，平均回收率为 98.98%(RSD=2.61%)；马钱子碱在 0.129 6～1.944 μg 间线性关系良好(r=0.999 8)，平均回收率

为 100%(RSD=2.11%)。结论  该法操作简便、准确，可用于该制剂的质量控制。 

关键词：丹参；制何首乌；士的宁；马钱子碱；高效液相色谱法；补筋片 

中图分类号：R943.3      文献标志码：B      文章编号：1007-7693(2009)07-0593-04 

 
Study on Quality Control of Bujin Tablets 
 

SHENG Rong，CHEN Zhuo，TAN Jing (The Hospital Affiliated to Chengdu University of TCM, Chengdu 610072，China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish a quality control method for Bujin tablets. METHODS  The Radix et Rhizoma 
salviae miltiorrhizae and Radix polygoni multiflori praeparatacum succo glycines sotae in Bujin tablets were identified by TLC. 
The strychnine and brucine were determined by HPLC. RESULTS  The Radix et Rhizoma salviae miltiorrhizae and Radix 
Polygoni Multiflori Praeparatacum Succo Glycines Sotae could  be identified by TLC. Strychnie had a good linear relationship 

at the range of 0.133 8-2.007 μg (r=0.999 9), and the average recovery was 98.98% (RSD = 2.61%). Brucine had a good linear 

relationship at the range of 0.129 6-1.994 μg(r=0.999 8), and the average recovery was 100% (RSD= 2.11%). CONCLUSION  

This method is simple, accurate and suitable for the quality control of Bujin tablets. 
KEY WORDS: Radix et Rhizoma salviae miltiorrhizae; Radix polygoni multiflori praeparatacum succo glycines sotae; strychnine; 
brucine; HPLC; Bujin tablets 

 

补筋片是我院临床沿用 20 余年的医院自制中

药片剂，由马钱子粉、制何首乌、丹参等组成，具

有补养肝肾，益气养血，活络止痛，健骨壮筋的功

效，用于腰肌劳损、骨折伤筋后期，及四肢伤筋、

腰椎间盘突出、颈椎病等。为有效控制补筋片质量，

采用薄层色谱法[1]鉴别方中丹参和制何首乌，采用

高效液相色谱法[1-4]测定制剂中士的宁和马钱子碱

含量，取得满意效果。 

作者简介：盛蓉，女，副主任药师    Tel: (028)81997969    E-mail:sheng6710@126.com
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1  仪器与试药 

HP-1100 型高效液相色谱仪，DAD 检测器； 

BH2110 型电子天平(十万分之一,德国塞多利斯)。 

对照品士的宁、马钱子碱、丹参酮ⅡA、2，3，

5，4＇-四羟基二苯乙烯-2-O-β-D 葡萄糖苷(供含量

测定用，批号：110705-200306，0706-200004，

11766-200417，110844-200505，中国药品生物制品

检定所 ) ，丹参、何首乌对照药材 ( 批号：

120923-200509，934-9403，中国药品生物制品检定

所)；补筋片(本院制剂室提供，批号：051206，

060125，060330)；乙腈为色谱纯，其他试剂均为分

析纯；薄层色谱用硅胶 G(青岛海洋化工厂)。 

2  方法与结果 

2.1  薄层鉴别 

2.1.1  丹参  取本品 6 g，研细，加乙醚 30 mL，振

摇，放置 1 h，滤过，滤液挥干，残渣加乙酸乙酯 1 

mL 使溶解，作为供试品溶液。取缺丹参的补筋片 6 

g，同法制成阴性对照溶液。另取丹参对照药材 1 g，

同法制成对照药材溶液。再取丹参酮ⅡA 对照品，

加乙酸乙酯制成每 1 mL 含 0.5 mg 的对照品溶液。

照薄层色谱法(中国药典 2005 版一部附录Ⅵ B)试

验。吸取上述 4 种溶液各 10 μL，分别点于同一硅

胶 G 薄层板上，以甲苯-乙酸乙酯(19∶1)为展开剂，

展开，取出，晾干。供试品色谱中，在与对照品色

谱相应的位置上，显相同的暗红色斑点，与对照药

材色谱相应的位置上，显相同颜色的 2 个斑点，阴

性对照无干扰。 

2.1.2  制何首乌  取本品 6 g，研细，加 30 mL 水

溶解，用乙醚提取 2 次，每次 20 mL，弃去乙醚液，

水层用水饱和正丁醇提取 2 次，每次 20 mL，合并

正丁醇液，水浴挥干，残渣加甲醇 2 mL 溶解，作

为供试品溶液。取缺制何首乌的补筋片 6 g，同法

制成阴性对照溶液。另取何首乌对照药材 0.25 g，

加乙醇 50 mL，加热回流 1 h，滤过，滤液浓缩至 2 

mL，作为对照药材溶液。再取 2，3，5，4＇-四羟

基二苯乙烯 - 2 - O -β- D 葡萄糖苷对照品适量，加

甲醇制成每 1 mL 含 0.5 mg 的溶液，作为对照品溶

液。照薄层色谱法(中国药典 2005 版一部附录Ⅵ B)

试验，吸取上述 4 种溶液各 10 μL，分别点于同一

以 0.2％CMC-Na 为黏合剂的硅胶 H 薄层板上，以

S-1 甲苯-乙醇(2∶1)；S-2 甲苯-乙醇(4∶1)(第 1 次

展开 3.5 cm，第 2 次展开 7 cm)为展开剂，展开，

取出，晾干，喷以磷钼酸硫酸溶液，加热至斑点显

色清晰。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位

置上，显相同的蓝色条斑，与对照药材色谱相应的

位置上，显相同颜色的 1 个斑点，阴性对照无干扰。 

2.2  含量测定 

2.2.1  色谱条件  色谱柱：依利特 C18(4.6 mm×150 

mm，5 μm)；以乙睛-0.01 mol·L-1 庚烷磺酸钠与 0.02 

mol·L-1 磷酸二氢钾等量混合溶液(用 10％磷酸调节

pH 值 2.8±0.1)(21∶79)为流动相；检测波长 260 

nm，柱温 35 ℃，进样量 10 μL，流速 1 mL·min-1。

在此色谱条件下，供试品色谱中士的宁、马钱子碱

与其他成分得到较好分离，其色谱峰保留时间与相

应对照品一致，见图 1，理论板数按士的宁峰计算

应不低于 3 000。 

2.2.2  阴性干扰考察  按处方比例，配制不含马钱子

粉的片剂，按供试品溶液的制备方法制成阴性样品溶

液。由高效液相色谱图可知，在与士的宁和马钱子碱

对照品溶液相同的保留时间，阴性样品溶液无峰，说

明在此条件下，阴性样品溶液无干扰，见图 1。 

2.2.3  对照品溶液的制备  分别精密称取士的宁

对照品 6.69 mg,马钱子碱对照品 6.48 mg，置 50 mL

量瓶中，加三氯甲烷 10 mL 使溶解，摇匀，用甲醇

稀释至刻度，摇匀，即得(每 1 mL 中含士的宁 0.133 

8 mg、含马钱子碱 0.129 6 mg)。 

 
图 1  马钱子碱、士的宁的高效液相色谱图 
A-对照；B-样品；C-阴性样品；1-马钱子碱；2-士的宁 

Fig 1  HPLC of brucine and strychnine  
A-refence substance; B-sample; C-negative sample; 1-brucine; 2-strychnine 
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2.2.4  供试品溶液的制备  取本品 50 片，研细，取

约 7 g，精密称定，置具塞锥形瓶中，加 1.075 mol·L-1

氢氧化钠试液 3 mL，混匀，放置 30 min，精密加入三

氯甲烷 20 mL，密塞，称定重量，置水浴中回流提取

1.5 h，放冷，再称定重量，用三氯甲烷补足减失的重

量，摇匀，分取三氯甲烷提取液，用铺有少量无水硫

酸钠的滤纸滤过，弃去初滤液，精密量取续滤液 3 mL，

置 10 mL 量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，即得。 

2.2.5  线性关系考察  精密吸取士的宁、马钱子碱

对照品溶液 1、3、5、10、15 μL，分别进样，按上

述色谱条件测定峰面积，并以进样量为横坐标，峰

面积积分值为纵坐标，计算回归方程，绘制标准曲

线。士的宁的回归方程为 Y=1 831.6X－1.296 4，r = 

0.999 9；马钱子碱的回归方程为 Y = 1 463.2 X＋

17.657，r =0.999 8。结果表明，士的宁在 0.133 8～

2.007 μg、马钱子碱在 0.129 6～1.944 μg 内呈良好

的线性关系。 

2.2.6  仪器精密度试验  精密吸取士的宁、马钱子

对照品溶液 10 μL，重复进样 6 次，测定每次进样

峰面积值，结果士的宁的峰面积 RSD=0.47%(n=6)，

马钱子碱的峰面积 RSD= 0.39%(n=6)，表明仪器精

密度良好。 

2.2.7  稳定性试验  取供试品溶液于 0，2，4，6，

8，10 h 分别进样 10 μL，测定样品中士的宁、马钱

子碱的峰面积值，结果士的宁的峰面积 RSD=1.03% 

(n=6)，马钱子碱的峰面积的 RSD=1.17%(n=6)，表

明供试品溶液在 10 h 内基本稳定。 

2.2.8  重复性试验  取同一样品 5 份，按前述方法

制备供试品溶液，分别进样 10 μL，测定峰面积值，

计算含量及相对标准偏差，结果士的宁含量的

RSD=1.26%(n=5)，马钱子碱含量的 RSD=1.22% 

(n=5)，表明重复性良好。 

2.2.9  加样回收率试验  取已知含量的样品约 3 g 

(士的宁含量 0.288 5 mg·g-1、马钱子碱含量 0.257 6 

mg·g-1)，精密称定，共 6 份，分别精密加入对照品

溶液 6 mL (士的宁 0.133 8 mg·mL-1、马钱子碱 0.129 6 

mg·mL-1)，按“2.2.4”项下制备供试品溶液，测定，

计算回收率，结果见表 1。 

表 1  回收率试验结果(n=6) 

Tab 1  Results of recovery test(n=6) 

结果士的宁平均回收率为 98.98％，RSD 值为

2.61％；马钱子碱平均回收率为 100％，RSD 值为

2.11%，表明该法回收率良好。 

2.2.10  样品测定  取本品内容物约 7 g，共 3 批，

每批 2 份，精密称定,分别置具塞锥形瓶中，余下同

“2.2.4”项下制备供试品溶液。分别精密吸取对照

品溶液、供试品溶液各 10 μL，按上述色谱条件测

定，结果见表 2。 
表 2  样品含量测定(n＝2) 

Tab 2  The sample of content determination(n＝2) 

样品中含量/mg.g-1 
批   号 

士的宁 马钱子碱 

051206 0.288 3 0.258 1 

060125 0.293 6 0.267 3 

060330 0.297 7 0.265 4 

3  讨论 

马钱子粉为方中毒性药物，其所含的士的宁、

马钱子碱既是有效成分，又是毒性成分，为有效控

制方中士的宁、马钱子碱的含量，保证临床用药的

安全有效，故采用高效液相色谱法测定方中士的

宁、马钱子碱的含量，对其质量进行控制。 

在供试品的制备中，曾考察了超声提取与回流提

取，结果以回流提取效果较好。在回流提取中，分别

考察了0.5，1.0，1.5，2，2.5 h回流时间对士的宁、马

钱子碱含量的影响，结果1.5 h后样品中的士的宁、马

钱子碱含量无差异，故确定提取时间为1.5 h。 

在含量测定中，分别考察了柱温(25，30，35，

40 ℃)、流动相比例(21∶79，22∶78，23∶77)对

色谱图的影响，结果柱温为35 ℃、流动相为21∶79

时分离较佳。 

样品中含量/mg 加入对照品量/mg 实测值/mg 回收率/％ RSD/％ 
编号 

士的宁 马钱子碱 士的宁 马钱子碱 士的宁 马钱子碱 士的宁  马钱子碱 士的宁 马钱子碱

1 0.870 5 0.777 3 0.802 8 0.777 6 1.681 1 1.565 3 100.97 101.34 

2 0.860 1 0.768 0 0.802 8 0.777 6 1.625 5 1.531 3 95.34 98.16 

3 0.858 7 0.766 8 0.802 8 0.777 6 1.654 4 1.543 3 99.12 99.86 

4 0.901 5 0.805 0 0.802 8 0.777 6 1.693 3 1.561 1 98.63 97.24 

5 0.893 9 0.798 2 0.802 8 0.777 6 1.674 5 1.578 1 97.23 100.30 

6 0.872 6 0.779 2 0.802 8 0.777 6 1.696 0 1.580 7 102.57 103.07 

 
 
 

2.61 

 
 
 

2.11 
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HPLC 测定灯盏花素缓释胶囊含量 
 

徐雪梅 1，张小平 2，姚丹丹 2，王如伟 2 (1.浙江省中医院，杭州 310009；2.杭州爱的发-康恩贝中药研发中心有限公司，杭州 310052) 

 

摘要：目的  建立灯盏花素缓释胶囊中野黄芩苷的高效液相色谱法(HPLC)含量测定方法。方法  采用高效液相色谱法，C18

柱色谱柱(4.6 mm ×150 mm，5 µm)，柱温 30 ℃；进样量 10 µL，流动相：甲醇-四氢呋喃-0.1%磷酸溶液(14∶14∶72)，流速

1.0 mL·min-1；检测波长 335 nm。结果  野黄芩苷在 24.45～293.46 µg·mL-1范围内，峰面积与浓度的线性关系良好(r=0.999 9)，

野黄芩苷平均回收率为 101.5%，RSD 为 3.616%。结论  该方法简便准确，重现性好，可用于灯盏花素缓释胶囊的质量控制。 

关键词：灯盏花素缓释胶囊；高效液相色谱法；野黄芩苷；含量测定 

中图分类号：R917.101; R927.2      文献标志码：B      文章编号：1007-7693(2009)07-0596-03 

 
Determination of Scutellarin Brevisapin Sustained-Release Capsules by HPLC 
 
XU Xuemei1, ZHANG Xiaoping2, YAO Dandan, WANG Ruwei2 (1.Zhejiang Traditional Chinese Medicine Hospital, 

Hangzhou 310009, China; 2.Hangzhou Ethypharm-Conba Traditional Chinese Medicine R&D Co.,LTD, Hangzhou 310052, China) 
 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To develop an HPLC method of scutellarin in brevisapin sustained-release capsules.  METHODS  

C18(4.6 mm ×150 mm, 5 µm) column with temperature of 30 ℃ was used. The mobile phase was the mixed solution of methanol- 

tetrahydrofuran-0.1% phosphoric acid (14∶14∶72) with the flow rate of 1.0 mL·min-1. Determination wavelength was 335 nm and 

the sample injected volume was 10 µL. RESULTS  A good linearity of scutellarin was in the range of 24.45-293.46 µg·mL-1. The 

average recovery of scutellarin was 101.5% with RSD=3.616%. CONCLUSION  The method is simple, accurate, and can be used 
for the quality control of brevisapin sustained-release capsules. 
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灯盏花素缓释胶囊由菊科植物灯盏细辛提取物

制成，主要成分为野黄芩苷和少量的灯盏花甲素，

具有活血化瘀，通络止痛的功效，对大脑有保护作

用[1-2]，用于中风等脑血管疾病的治疗。目前已上市

的剂型有片剂、胶囊剂、注射剂等，品种收载入 2005

年版中国药典、国家医保目录等，临床应用广泛，

疗效确切，受到广大医生和患者的肯定。 

野黄芩苷为本品的主要成分，相关标准和文献记

载表明，其含量测定方法起初有紫外分光光度法[3-5]，

目前较普遍的为 HPLC[6-9]，此外，还有薄层层析法[10]，

毛细管电泳法[11]等。本试验采用 HPLC 测定灯盏花素

缓释胶囊中的野黄芩苷的含量。 

1  仪器与试药 

Agilent 1100 型高效液相色谱仪(美国安捷伦公

司)；MWD 检测器(美国安捷伦公司)，Mettler AE240

电子天平(德国梅特勒公司)，TL120 超声波清洗器

(上海超声波仪器厂)。 

供试品灯盏花素缓释胶囊(由浙江中药与天然

药物研究院提供，批号：050501，050502，050503)；

对照品野黄芩苷(中国药品生物制品检定所，批号：

110842-200403，纯度 97.12%)。甲醇和四氢呋喃为

色谱纯；磷酸为分析纯。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 
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