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活血巴布剂质量标准研究

庞 鹏，陈寅生△，赵 颖
（江苏省南京市中医院，江苏南京２１０００１）

摘要：目的建立活血巴布剂的质量控制标准。方法采用薄层色谱法鉴定处方中地肤子、黄柏、天南星、地鳖虫等药味，采用超高效液相
色谱法对处方中有效成分虎杖苷进行含量测定。结果活血巴布剂中地肤子、黄柏、天南星、地鳖虫薄层色谱斑点显色清晰；虎杖苷的加
样回收率为９５． ０３％，ＲＳＤ为０． ４５％（ｎ ＝ ６），３批样品的平均含量为１０． ７９ ｍｇ，ＲＳＤ为０． ４９％（ｎ ＝ ３）。结论该方法简便可行，能很好
地控制活血巴布剂的质量。
关键词：活血巴布剂；薄层色谱法；超高效液相色谱法；虎杖苷；含量测定；质量标准
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活血散是我院临床老中医根据祖传方剂提炼、精简
而成的医院制剂，临床应用时间长，且安全、有效。但其
使用过程中存在缺陷：含有动物药土鳖虫，放置时间长
容易变质；临用时需要加饴糖调敷，容易掉药和污染衣
物，临床使用不方便；因调制药粉量不准确，容易造成散
剂使用剂量不准，影响疗效；顺应性差，散剂药粉太粗，
外敷有沙粒感，患者自觉不舒适，对皮肤有刺激性。以上
诸多缺点严重限制了活血散的使用，有必要寻求一种有
效、便捷的现代剂型替代传统剂型。活血巴布剂是由散
剂开发的新剂型，由地肤子、黄柏、天南星、地鳖虫等药
味组方，具有活血化瘀、消肿止痛的功效，用于骨折、骨
裂及软组织挫伤等跌打损伤诸症。本研究中采用薄层鉴
别和含量测定方法来控制活血巴布剂的质量，从而建立
其质量标准。现报道如下。
１ 仪器与材料

１２９０型超高效液相色谱仪，紫外检测器（安捷伦公
司）。虎杖苷对照品（中国食品药品检定研究院，批号为
１１１５７５ － ２００５０２）；地肤子、天南星、黄柏、地鳖虫对照药
材均购于安徽亳州永刚饮片厂有限公司，经南京市中医
院李文主任中药师鉴定，均符合药典要求；活血巴布剂为

医院自制制剂，饮片均购于安徽亳州永刚饮片厂有限公
司，经南京市中医院李文主任中药师鉴定，符合药典要
求；乙腈为色谱纯，其余试剂均为分析纯。
２ 方法与结果
２． １ 薄层色谱鉴别

地肤子犤 １ － ２ 犦：取活血巴布剂１片，加甲醇５０ ｍＬ，超
声处理３０ ｍｉｎ，滤液蒸干，定容至１０ ｍＬ容量瓶，作为供
试品溶液。按上述方法制备地肤子对照药材溶液。取缺
地肤子的活血巴布剂１片，按上述方法制备阴性对照品
溶液。吸取供试品溶液、对照药材溶液、阴性对照品溶
液适量，点于同一硅胶Ｇ薄层板上，展开剂为二氯甲
烷－甲醇－水（１０ ∶ ４ ∶ １． ２ 牘，展开，取出，晾干，显色剂为
１０％硫酸乙醇溶液。供试品溶液色谱中，斑点显色清晰，
阴性对照无干扰。色谱图见图１ Ａ。

天南星犤 ３ － ４ 犦：取活血巴布剂１片，加乙醇３０ ｍＬ，冷
浸２４ ｈ，滤过，滤液水浴浓缩至干，加甲醇１ ｍＬ溶解，作
为供试品溶液。取天南星对照药材２ ｇ，按上述方法制备
对照药材溶液。取缺天南星的活血巴布剂１片，按上述
方法制备阴性对照品溶液。吸取供试品溶液、对照药材
溶液、阴性对照品溶液适量，点于同一硅胶Ｇ薄层板

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ
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上，展开剂为二氯甲烷∶甲醇（９ ∶ １），显色剂为１０％磷
钼酸乙醇溶液。供试品溶液色谱中，斑点显色清晰，阴性
对照无干扰。色谱图见图１ Ｂ。

黄柏犤 ５ － ６ 犦：取活血巴布剂１片，加１％ 醋酸甲醇溶
液４０ ｍＬ，于６０ ℃超声处理２０ ｍｉｎ，滤过，滤液浓缩至
２ ｍＬ，作为供试品溶液。取黄柏对照药材０． １ ｇ，加１％
醋酸甲醇２０ ｍＬ，按上述方法制备对照药材溶液。取缺
黄柏的活血巴布剂１片，按上述方法制备阴性对照品
溶液。吸取供试品溶液、对照药材溶液、阴性对照品溶
液各５ μＬ，点于同一硅胶Ｇ薄层板上，展开剂为三氯
甲烷－甲醇－水牗 ３０ ∶ １５ ∶ ４ 牘的下层溶液，置氨蒸气饱
和的展缸内，展开。置紫外光灯（３６５ ｎｍ）下，供试品溶

液色谱中，显相同颜色的荧光斑点，阴性对照无干扰。
色谱图见图１ Ｃ。喷以改良碘化铋钾试液，供试品溶液色
谱中，斑点显色清晰，阴性对照无干扰。色谱图见图１ Ｄ。

地鳖虫犤 ７ － ８ 犦：取活血巴布剂１片，加甲醇５０ ｍＬ，超
声处理３０ ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇５ ｍＬ使溶
解，作为供试品溶液。取土鳖虫对照药材１ ｇ，按上述方
法制备对照药材溶液。取缺土鳖虫的活血巴布剂１片，按
上述方法制备阴性对照品溶液。照《中国药典》薄层色谱
法进行试验，吸取上述溶液各１０ μＬ，点于同一硅胶Ｇ
薄层板上，展开剂为甲苯－二氯甲烷－丙酮（５ ∶ ５ ∶ ０． ５ 牘，
置紫外光灯（３６５ ｎｍ牘下检视。供试品溶液色谱中，斑点
显色清晰，阴性对照有干扰。色谱图见图１ Ｅ。

１ ２ ３ ４ ５ １ ２ ３ ４ ５ １ ２ ３ ４ ５ １ ２ ３ ４ ５１ ２ ３ ４ ５
Ａ Ｂ Ｃ Ｄ Ｅ

１． 对照药材溶液 ２ － ４． 供试品溶液 ５． 阴性对照品溶液
Ａ． 地肤子 Ｂ． 天南星 Ｃ． 黄柏牗紫外光灯为３６５ ｎｍ牘 Ｄ． 黄柏牗喷以改良碘化铋钾试液牘 Ｅ． 地鳖虫

图１ 薄层色谱图
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２． ２ 虎杖苷含量测定 犤 ９ －１０ 犦

２． ２． １ 色谱条件
色谱柱：Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｃ１８ 牗 ２ 牘柱牗 ２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，

５ μｍ牘，柱号２２５ － １１２５；流动相：乙腈－水（２３ ∶ ７７ 牘；检
测波长：３０６ ｎｍ。理论板数（按《中国药典（一部）》虎杖药
材项下）虎杖苷峰计应不低于３ ０００。
２． ２． ２ 溶液制备

取虎杖苷对照品，置五氧化二磷的干燥器内减压干
燥２４ ｈ后，取出适量，精密称定，加稀乙醇制成１５ μｇ ／ ｍＬ
的溶液，得对照品溶液。取贴剂的１ ／ １０，置具塞锥形瓶
中，精密加入稀乙醇２５ ｍＬ，称量，记录，超声３０ ｍｉｎ 牗功
率为５００ Ｗ牘后取出，再称量，用稀乙醇补足减失的质
量，滤过，取续滤液，即得供试品溶液。取缺虎杖贴剂的
１ ／ １０，置具塞锥形瓶中，按供试品溶液制备方法制备阴
性对照品溶液。
２． ２． ３ 方法学考察

专属性试验：取缺虎杖的阴性对照品溶液，摇匀，注
入液相色谱仪，按拟订色谱条件进样１０ μＬ。结果表明，
在虎杖苷色谱峰处无干扰，详见图２。

标准曲线绘制：分别精密吸取质量浓度为１５ μｇ ／ ｍＬ

的对照品溶液２，５，１０，１５，２０ μＬ进样，以峰面积均值
（Ｙ）为纵坐标、进样量（Ｘ）为横坐标绘制标准曲线，得回
归方程Ｙ ＝ ２． ９３ Ｘ ＋ ３． ２４，ｒ ＝ ０． ９９９ ９ 牗 ｎ ＝ ５牘。结果表
明，虎杖苷进样量在３０ ～ ３００ μｇ范围内与峰面积线性
关系良好。

精密度试验：取质量浓度为１５ μｇ ／ ｍＬ的对照品溶

ｍＡＵ
４００
２００
０

Ｃ
０ ５． ０ １０． ０ １５． ０ ２０． ０ ２５． ０

ｔ ／ ｍｉｎ

６． ３１ ｍｉｎ
１

１． 虎杖苷
Ａ． 对照品溶液 Ｂ． 阴性对照品溶液 Ｃ． 供试品溶液

图２ 专属性试验高效液相色谱图
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液，按拟订色谱条件连续进样６次。结果峰面积平均值
为４５３． ６，ＲＳＤ为０． ２７％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液，于１０ ｈ内每隔
２ ｈ进样１０ μＬ。结果峰面积平均值为２ ０５７，ＲＳＤ为
２． ６２％（ｎ ＝ ６），表明供试品溶液在１０ ｈ内稳定性良好。

重复性试验：取贴剂的１ ／ ４，加入稀乙醇２５ ｍＬ，依
法制备供试品溶液，按拟订色谱条件测定含量。结果含
量平均值为５． ６６ ｍｇ ／ ｇ，ＲＳＤ为２． ９３％（ｎ ＝ ５），表明方
法重复性良好。

加样回收试验：精密取相当于原药材０． ０４ ｇ的贴
剂，平行６份，加入质量浓度为０． ２１ ｇ ／ Ｌ的对照品溶
液１． ０ ｍＬ，依法制备供试品溶液，测定。结果见表１。

２． ２． ４ 样品含量测定
取贴剂的１ ／ ４，依法制备供试品溶液并测定。结果

３批样品牗批号分别为１５０２２７，１５０３１６，１５０４１３牘虎杖苷含
量分别为１０． ７２，１０． ８２，１０． ８２ ｍｇ，平均１０． ７９ ｍｇ，ＲＳＤ
为０． ４９％（ｎ ＝ ３）。最终确定成品中虎杖苷的含量应不少
于每贴５ ｍｇ。
３ 讨论
３． １ 检测指标选择

２０１５年版《中国药典（一部）》虎杖药材项下含量测
定的检测成分分别为大黄素和虎杖苷，大黄素的药理功
效为抗肿瘤活性、抗微生物生长、免疫抑制、解痉止咳、
降压、利尿、泻下等犤 １１ － １２ 犦，虎杖苷的药理功效为镇咳、调
血脂、降低胆固醇、抗休克等犤 １３ － １４ 犦。虎杖苷的专属性强，
其他药材少有含有效成分虎杖苷，同时虎杖苷样品处理
简单，处理过程中可减少有效成分的损失，重复性强，故
检测指标选用虎杖苷。
３． ２ 展开剂选择

活血巴布剂中地肤子、天南星、黄柏、地鳖虫的薄层
鉴别斑点均显色清晰。其中地肤子中采用药典法时发现
展开剂极性较大，通过调整溶剂及比例，最终确定以二
氯甲烷－甲醇－水（１０ ∶ ４ ∶ １． ２ 牘的下层溶液为展开剂
时，重复性好，斑点显色清晰。２０１５年版《中国药典牗一
部）》中天南星处理方法比较烦琐，处理过程中会增加人

为误差，但样品纯净度较高。
３． ３ 流动相选择

色谱柱选择十八烷基硅烷键合硅胶作为填充剂，流
动相的比例略有变化，选择３个比例分别为乙腈－水
（２２ ∶ ７８），乙腈－水（２３ ∶ ７７）及乙腈－水（２４ ∶ ７６）。考虑
到图谱中色谱峰的峰形及分离度，确定流动相乙腈－水
（２３ ∶ ７７）为最佳。
３． ４ 不足

由于活血巴布剂方中天南星既为有效药味，又为有
毒成分犤 １５ 犦，天南星的有毒成分是由其植物中所含有的
特殊生物代谢产物草酸钙针晶、草酸钙针晶表面糖蛋白
和微量的多糖组成。粉体粒径降低，可破坏天南星科中
的草酸钙针晶，降低毒性，但是否会影响活血巴布剂的
疗效有待于进一步研究。下一步将对天南星与地鳖虫中
有毒成分毒蛋白作进一步研究，并通过相应的药理和毒
理试验，以验证活血巴布剂的有效性和毒性。
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表１ 虎杖苷加样回收试验结果（ｎ ＝ ６）
取样量
牗 ｇ 牘

０． ０４
０． ０４
０． ０４
０． ０４
０． ０４
０． ０４

样品含量
牗ｍｇ 牘

０． ２１６
０． ２１６
０． ２１６
０． ２１６
０． ２１６
０． ２１６

加入量
牗ｍｇ 牘

０． ２１
０． ２１
０． ２１
０． ２１
０． ２１
０． ２１

测得量
牗ｍｇ 牘

０． ４１６ ８
０． ４１６ ２
０． ４１５ ６
０． ４１４ ９
０． ４１５ ６
０． ４１４ ３

回收率
（％）
９５． ６２
９５． ３３
９５． ０５
９４． ７１
９５． ０５
９４． ４３

Ｘ
（％）

９５． ０３

ＲＳＤ
牗％ 牘

０． ４５
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