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ＥｘｐｅｒｉｍｅｎｔＲｅｓｅａｒｃｈ

烫骨碎补是骨碎补的炮制品，由水龙骨科植物槲蕨

Ｄｒｙｎａｒｉａｆｏｒｔｕｎｅｉ（Ｋｕｎｚｅ）Ｊ．Ｓｍ．的干燥根茎经净制或
切制后照烫法用砂烫至鼓起，再撞去毛而得。其功效为

疗伤止痛、补肾强骨，筋骨折伤、肾虚腰痛、筋骨痿软、耳

鸣耳聋、牙齿松动；外用消风祛斑，用于跌扑闪挫，外治

斑秃、白癜风犤１犦。现代药理学研究表明，骨碎补功效作用

的有效物质基础主要为总黄酮犤２－３犦。经砂烫后，骨碎补

质地酥脆，有利于有效成分的提取犤４犦。柚皮苷作为骨碎

补中总黄酮的代表性成分，文献对其含量受烫制的影响

程度报道不一，如有研究认为炮制后其柚皮苷含量变化

不大犤５犦，但也有研究表明砂烫后柚皮苷含量降低犤６犦。以

上研究对骨碎补的炮制均在实验室中完成，但目前市售

烫骨碎补饮片由中药饮片生产企业生产，在炮制过程中

设备、规模及工艺参数均与实验室存在差异。为全面、客

观地考察烫制对骨碎补中柚皮苷含量变化的影响，本研

究中开展了２个方面的研究：一是与中药饮片生产企业
合作，实地参与骨碎补的砂烫炮制，考察不同温度、炮制

时长对柚皮苷含量的影响；二是收集不同中药饮片生产

企业的多批次骨碎补药材及相对应的烫骨碎补饮片产

品中柚皮苷的数据。现报道如下。

１ 仪器与试药

仪器：Ｗａｔｅｒｓｅ２６９５型高效液相色谱仪（美国 Ｗａ
ｔｅｒｓ公司）；ＭｅｔｔｌｅｒＡＥ－２００型电子天平（万分之一），
ＭｅｔｔｌｅｒＣＰ－２２５Ｄ型电子天平（十万分之一），德国梅特
勒公司；ＤＫ－９８－Ⅱ型电热恒温水浴锅（天津市泰斯特
仪器有限公司）；ＣＹ－７００型滚筒式燃油炒药机（杭州市

基于大生产考察烫制对骨碎补中柚皮苷含量的影响

马 杰 １，２，丁 野 １，２，罗 艳 １，２，李瑞莲 １，２，王湘波 １，２△

（１．湖南省药品检验研究院，湖南 长沙 ４１０００１； ２．湖南省药品质量评价工程技术中心，湖南 长沙 ４１０００１）
摘要：目的 考察烫制对骨碎补中柚皮苷含量的影响及其影响因素。方法 建立烫骨碎补中柚皮苷含量的高效液相色谱法。实地参与中

药饮片生产企业烫骨碎补的砂烫炮制过程，考察不同温度、炮制时长对柚皮苷含量的影响，并测定不同企业的多批次骨碎补药材及相

对应的烫骨碎补饮片中柚皮苷的含量。结果 柚皮苷进样量线性范围为３．５６１２～２２２６ｎｇ（ｒ＝０．９９９９），精密度、稳定性、重复性试验的
ＲＳＤ均小于３．０％，平均加样回收率为９９．５８％，ＲＳＤ为１．３１％（ｎ＝９）。随着炮制时间的延长，柚皮苷含量逐渐降低，且受烫制温度影
响。收集的１０批次烫骨碎补与烫制前相比，柚皮苷含量４批次明显升高，２批次明显降低，４批次未见明显变化。结论 建立含量测定的

方法简便、准确，可用于测定烫骨碎补柚皮苷的含量。烫制时温度、时长及原料规格均一性是影响柚皮苷含量的关键因素。

关键词：大生产；骨碎补；砂烫法；柚皮苷；影响因素；含量测定
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药材序号

Ｙ１
Ｙ２
Ｙ３
Ｙ４
Ｙ５
Ｙ６
Ｙ７
Ｙ８
Ｙ９
Ｙ１０
Ｙ１１
Ｙ１２

批号

１６０８０１
１８０２０１
１８０２０２
１８０２０３
Ｙ００３１７０１０１
Ｙ００３１６１１１５
Ｙ００３１６１１１７
骨碎补１
骨碎补２
骨碎补３
２０１９０２０１
２０１９０３０１

产地

贵州六盘水

广西梧州

广西梧州

广西梧州

贵州施秉

湖南怀化

广西柳州

广西来宾

云南楚雄

广西玉林

湖北宜昌

湖南永州

烫骨碎补序号

Ｔ１
Ｔ２
Ｔ３
Ｔ４
Ｔ５
Ｔ６
Ｔ７
Ｔ８
Ｔ９
Ｔ１０

批号

１７１１０１
１８０３０１
１８０３０２
１８０３０３
２０１７１１０４
２０１７０２０３
２０１７０５０７
１８０６０１
１８０６０２
１８０６０３

生产企业

Ａ
Ｂ

Ｃ

Ｄ

Ｅ
Ｆ
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ＥｘｐｅｒｉｍｅｎｔＲｅｓｅａｒｃｈ

ＡＵ
０．０４

０．０３

０．０２

０．０１

０

１

１０ １２ １４ １６ １８ ２００ ２ ４ ６ ８
ｔ／ｍｉｎ

ＡＵ
０．０１２
０．０１０
０．００８
０．００６
０．００４
０．００２

０

Ｂ
１０ １２ １４ １６ １８ ２００ ２ ４ ６ ８

ｔ／ｍｉｎ

１．柚皮苷
Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液

图１ 高效液相色谱图

富阳方正制药设备厂）；ＣＴＤＣ９００型电磁炒药机。
试药：柚皮苷对照品（含量测定用，批号为

１１０７２２－２０１７１４，纯度为９３．４％）由中国食品药品检定
研究院提供；甲醇为色谱纯，其余试剂均为分析纯（国药

集团化学试剂有限公司）。

样品：从不同饮片生产企业收集１０批骨碎补药材
（序号为 Ｙ１～Ｙ１０）和其对应生产的批烫骨碎补饮片，
以及现场炮制骨碎补药材 ２批（序号为 Ｙ１１～Ｙ１２），所
有样品均经湖南省药品检验研究院主任药师丁野鉴定

为水龙骨科植物槲蕨的干燥根 Ｄｒｙｎａｒｉａｆｏｒｔｕｎｅｉ
（Ｋｕｎｚｅ）Ｊ．Ｓｍ．。样品信息详见表１。

２ 方法与结果

２．１ 样品炮制
在炒药筒内加入河砂（粒径 ５～８ｍｍ）及少量植物

油，加热并开启滚筒，待温度升至设定值后，取骨碎补药材

适量加至滚筒中翻炒，并随时观察骨碎补形态，当全部骨

碎补炒至鼓起后，出料，筛去河砂后摊凉，再撞去毛，即得。

电磁炒药机设置加热温度为２８０℃，约６ｍｉｎ可炒好；燃油
炒药机设置加热温度为３００℃，约２ｍｉｎ可炒好。

为考察烫制时长的影响，电磁式加热炒药机于加料

后的１，２，３，４，５，６，７，８，９，１０，１１，１２ｍｉｎ时分别取部分样
品待测；燃油式加热炒药机于加料后的 ０．５，１．０，１．５，
２．０，２．５，３．０，３．５，４．０，４．５，５．０，５．５，６．０，７．０ｍｉｎ时分别
取部分样品待测。

为考察烫制温度的影响，取同一批骨碎补药材（批

号为 ２０１９０２０２，产地为贵州施秉），分别在电磁式加热
炒药机设置加热温度为 １４０，２００，２４０，２８０，３２０，３６０℃
下砂烫，以炒至全部鼓起为准，出料，筛去河砂后摊凉，

再撞去毛，即得。

２．２ 溶液制备
供试品溶液犤７－９犦：取本品粗粉约０．２５ｇ，精密称定，

置锥形瓶中，加甲醇 ３０ｍＬ，加热回流 ３ｈ，放冷，滤过，
滤液置５０ｍＬ容量瓶中，用少量甲醇分数次洗涤容器，

洗液滤入同一容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，即得。

对照品溶液：称取柚皮苷对照品２３．８３ｍｇ，精密称
定，置５０ｍＬ容量瓶中，加甲醇使溶解并稀释至刻度，摇
匀，即得对照品贮备液（４４５．１４４４μｇ／ｍＬ）。精密吸取对
照品贮备液，加甲醇依次稀释成质量浓度为 ８９．０２８８，
１７．８０５７，３．５６１１，０．７１２２μｇ／ｍＬ的对照品溶液。
２．３ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：ＣａｐｃｅｌｌＰａｋＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：甲醇 －２％冰醋酸水溶液（３５∶６５）；流
速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２８３ｎｍ；柱温：３０℃。理论板
数按柚皮苷计不低于３０００。

２．４ 方法学考察
线性关系考察：吸取质量浓度为４４５．１４４４，８９．０２８８，

１７．８０５７，３．５６１１，０．７１２２μｇ／ｍＬ的对照品溶液 ５μＬ
或１０μＬ，注入液相色谱仪，测定，以进样量为（Ｘ，ｎｇ）为
横坐标，峰面积积分值为纵坐标（Ｙ）绘制标准曲线，得
回归方程 Ｙ＝１８６２．３Ｘ＋７１５６．３，ｒ＝０．９９９９。结果表
明，柚皮苷进样量在 ３．５６１２～２２２６ｎｇ范围内与峰面
积线性关系良好。

精密度试验：取同一烫骨碎补（批号为 １８０６０３）供
试品溶液，连续进样６次，每次５μＬ，记录色谱峰面积。
结果的 ＲＳＤ为０．５９％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一烫骨碎补（批号为 １８０６０３）供
试品溶液，分别于配制后的０，３，６，１２，２４ｈ时精密吸取
５μＬ，注入液相色谱仪，记录色谱峰面积。结果的 ＲＳＤ为
０．６１％牗ｎ＝５牘，表明供试品溶液在配制后２４ｈ内稳定。

重复性试验：取同一烫骨碎补样品（批号为１８０６０３），
依法平行制备 ６份供试品溶液，测定含量。结果为
７．９１ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ为０．７８％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已测定含量的同一烫骨碎补（批号

表１ 骨碎补药材样品及对应烫骨碎补信息表
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１
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１
２
３
４
５
６
７
８
９
１０

序号

Ｙ１
Ｙ２
Ｙ３
Ｙ４
Ｙ５
Ｙ６
Ｙ７
Ｙ８
Ｙ９
Ｙ１０

含量

０．６８
０．５２
０．６２
０．５１
０．６８
０．７１
０．７５
０．６９
０．３９
０．７９

序号

Ｔ１
Ｔ２
Ｔ３
Ｔ４
Ｔ５
Ｔ６
Ｔ７
Ｔ８
Ｔ９
Ｔ１０

含量

０．４９
０．６９
０．８３
０．７７
０．７１
０．７０
０．７９
０．１４
０．５５
０．８３

７２．０６
１３２．６９
１３３．８７
１５０．９８
１０４．４１
９８．５９
１０５．３３
２０．２９
１４１．０３
１０５．０６

取样量

０．１２３５
０．１２０４
０．１２４５
０．１２０１
０．１２７２
０．１２５２
０．１２６４
０．１２２６
０．１２３２

样品含量（ｍｇ）

０．９７７３
０．９５２７
０．９８５２
０．９５０４
１．００６５
０．９９０７
１．０００２
０．９７０１
０．９７４９

加入量（ｍｇ）

０．８９０３
０．８９０３
０．８９０３
１．１１２９
１．１１２９
１．１１２９
１．３３５４
１．３３５４
１．３３５４

测得量（ｍｇ）

１．８７８４
１．８２９４
１．８８８０
２．０５９１
２．１０６１
２．１０２９
２．３１１５
２．２７８３
２．３１８５

回收率（％）

１０１．２１
９８．４７
１０１．４０
９９．６２
９８．８０
９９．９４
９８．２０
９７．９６
１００．６１

Ｘ（％）

９９．５８

ＲＳＤ（％）

１．３１

Ａ
生品

１４０
２００
２４０
２８０

３２０
３６０

Ｂ
生品

１４０
１８０
２２０
２６０
３００

３４０

Ａ

９３
１２５
１５９
２０３
２４１
２８３

Ｂ

７３
９８
１２８
１６１
２００
２３８

Ａ

无法炒鼓起

９．５
１０
６
３
１

Ｂ

无法炒鼓起

无法炒鼓起

５
４
２
＜１

Ａ
０．５７
０．５７
０．５１
０．５４
０．４１
０．４８
０．４１

Ｂ
０．８３
０．８３
０．８３
０．７６
０．７０
０．６６
０．３５
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表２ 柚皮苷加样回收试验结果（ｎ＝９）

表３ 烫骨碎补与骨碎补药材柚皮苷含量变化（％）

药材 烫骨碎补
编号 变化率

表４ 烫制温度对柚皮苷含量的影响

设置温度（℃） 砂子温度（℃） 需炒制时长牗ｍｉｎ牘 含量（％）

注：为生产企业选定的炮制温度；Ａ为电磁式炒药机，Ｂ为
燃油式炒药机。

百分含量 ／％
０．９
０．８
０．７
０．６
０．５
０．４
０．３
０．２
０．１
０
０ ２ ４ ６ ８ １０ １２ １４

ｔ／ｍｉｎ

电磁式炒药机

燃油式炒药机

图２ 烫制时长对柚皮苷含量的影响

为１８０６０３，含柚皮苷７．９１３ｍｇ／ｇ）供试品约０．１２５ｇ共９
份，精密称定，置锥形瓶中，按８０％，１００％，１２０％的水平精
密加入质量浓度为４７６．６μｇ／ｍＬ的柚皮苷对照品溶液适
量，依法制备供试品溶液，测定并计算。结果见表２。

２．５ 样品含量测定
取各批样品粉碎，按２．２项下方法制备供试品溶液，

按拟订色谱条件，测定柚皮苷峰面积积分值，按外标法计算柚

皮苷的百分含量（按干燥品计）。结果见表３、表４和图２。

３ 讨论

电磁式炒药机和燃油式炒药机的加热方式不同，电磁

式更易把握加热速率和控制加热时间，不会在很短时间内

将样品炒焦。但二者对柚皮苷含量的影响相似，随着炮制

时间的增加，柚皮苷的含量逐渐降低。使用电磁式炒药机

烫制，６ｍｉｎ即可炒至全鼓起，柚皮苷含量降至炒前的
６９．６％，１２ｍｉｎ后样品被炒焦，柚皮苷含量逐渐降至最低。
使用燃油式炒药机烫制，２ｍｉｎ即可炒至全鼓起，柚皮苷含
量降至炒前的８０．４％，７ｍｉｎ便将样品炒焦，柚皮苷含量
逐渐降至最低。

不同烫制温度对烫制后骨碎补的含量影响结果表明，

不同烫制温度对柚皮苷含量水平的影响程度不同，电磁炒

药机设置为２４０℃、燃油炒药机设置为２２０℃可使柚皮苷
损失最少，２家生产企业设置的加热温度和时间并未让柚
皮苷含量得到最大程度的保留。

扣除水分的影响，以干燥品计，收集的１０批次烫骨碎
补与烫制前相比，柚皮苷含量明显升高的有４批，明显降
低的有 ２批，未见明显变化的有 ４批，变化率范围从
２０．２９％～１５１．９８％，不同批次间的含量变化情况迥异，与
本试验中考察的柚皮苷含量均降低的结果不吻合。一方面

不同生产企业烫骨碎补柚皮苷的变化率差异较大，可能

由于中药饮片生产企业之间不同的砂烫工艺参数对柚

皮苷的含量造成了不同程度的影响；另一方面，部分生

产企业的柚皮苷含量变化趋势也存在较大差异，表明在

生产企业烫制时工艺参数不稳定。因此，有必要继续扩

大生产企业、炮制方法等考察范围，以更加全面、准确、

客观地评价柚皮苷的含量变化规律。

在烫制骨碎补时，使用的是现代化的加热设备，烫

制温度可设定为固定数值，而烫制时长即烫制终点仍需

操作人员凭经验时刻观察骨碎补的鼓起情况来判断。在

实际考察中发现，骨碎补药材的规格均一性对烫制时长

有较大影响：药材大小、粗细越接近，所有骨碎补药材均

烫至鼓起的时间越相当，烫制时长就相对较固定；药材

大小、粗细差异较大，则在烫制时，细小和粗大的鼓起时

间差异较大，造成当粗大的烫至鼓起时，细小的已错过

了最佳出料时间，从而降低了柚皮苷的含量。因此，建议

在生产烫骨碎补时，使用大小、粗细等规格较接近或经

均匀切制后的骨碎补药材作为原料。


