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摘要% 目的!建立接骨灵贴膏 "当归( 骨碎补( 续断等# 的质量标准’ 方法!+IL法对接骨灵贴膏中的当归进行定性
鉴别$ WL法对其中冰片( 樟脑( 桉油精和水杨酸甲酯的含有量进行测定’ 结果!薄层色谱斑点清晰分离度良好& 无
阴性干扰’ 冰片( 樟脑( 桉油精和水杨酸甲酯的回收率 " % q.# 分别为 $.C)! "QHJq/C#!#( $.C%! "QHJq
#C/!#( $.C*! "QHJq#C.!# 和 $%C*! "QHJq#C*!#’ 结论!+IL法和WL法能有效监控接骨灵贴膏的质量’
关键词! 接骨灵贴膏$ 当归$ 冰片$ 樟脑$ 桉油精$ 水杨酸甲酯$ +IL$ WL
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!!接骨灵贴膏最初收载于卫生部药品标准中药成
方制剂第十三册)#*中& 由骨碎补( 续断( 土鳖虫(
羌活( 天南星( 乳香( 没药( 当归( 桃仁( 五加
皮( 蒲公英( 红花( 冰片( 樟脑( 水杨酸甲酯( 桉
油 "主要成分为桉油精# #. 味药材组成& 经煎煮(
渗漉( 涂膏( 盖衬等工艺& 切成小块而得& 可活血
化瘀& 舒筋通络& 消肿止痛& 主要用于各种闭合性
新骨折( 跌打损伤( 扭挫伤等软组织损伤’ 前期曾
有关于接骨灵贴膏质量标准的文献报道& 对其中羌
活( 蒲公英( 樟脑等成分进行了定性鉴别试验& 并

对骨碎补中的柚皮苷进行了含有量测定)"* & 但部
颁标准中只有 ,鉴别- 和 ,含膏量- 等简单的项
目’ 考虑到贴膏剂制备过程中的特点& 为了保证临
床疗效& 本实验制定了当归的薄层色谱 "+IL# 鉴
别方法& 并采用气相色谱 "WL# 法对其中易挥发
的冰片( 樟脑( 桉油精( 水杨酸甲酯进行含有量测
定& 以建立较全面的质量标准’
LM仪器’ 试剂与试药

岛津 WL("&#*L气相色谱仪& 包括氢火焰离
子检测器( WLH8-=b38; 色谱工作站 "日本岛津公
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司#’ 毛细管色谱柱以聚乙二醇 "&&&& "Y0W(
"&f# 为固定相 "柱长 /& 1& 内径 &C’/ 11& 膜
厚度&C’ #1#’ 硅胶 W薄层板 "青岛海洋化工有
限公司( 烟台大学生物科学与工程研究所( 德国
f,B7E公司#$ 薄层成像文件系统 "瑞士 LRfRW
公司#’

内标环己酮 "批号 ###.)*("&&*&# #( 冰片
"批号 ##&)*/("&&’&*& 供含有量测定用#( 樟脑
"批号 ##&)*)("&#&&%& 纯度 $$C&!#( 桉油精 "批
号 ##&)%%("&#&&*& 纯度 $$C.!# 和水杨酸甲酯
"批号 ##&)&)("&#&##& 纯度 $$C$!# 对照品 "中
国食品药品检定研究院#’ 所用试剂均为分析纯’
接 骨 灵 贴 膏 " 批 号 "&#*&$&#( "&#*&$&"(
"&#*&$&/& 安徽安科余良卿药业有限公司#’
NM@2B法鉴别接骨灵贴膏中的当归
"C#!供试品溶液制备!取本品 ’ 片& 加三氯甲烷
*& 1I& 不时振摇以使贴膏脱膏& 倾取膏液& 加甲
醇 /& 1I& 边加边搅拌& 离心 ’ 13;& 取上清液&
低温蒸干& 残渣加甲醇 " 1I溶解& 离心 "#& &&&
BD13;# " 13;& 取上清液& 即得’
"C"!对照品溶液制备!取当归药材 &C’ <& 加乙醇
#& 1I& 超声 #& 13;& 滤过& 滤液即为对照品溶液’
"C/!阴性对照溶液制备!取原药材适量& 按处方
制得缺当归的阴性样品& 按 ,"C#- 项下方法制得
阴性对照溶液’
"C*!+IL鉴别!吸取供试品( 对照品( 阴性对照
溶液各 ’ #I& 分别点于同一硅胶 W薄层板上& 以
石油醚 ".& i$& n# (乙酸乙酯 "* l## 为展开剂
展开& 取出& 晾干& 置紫外光灯 "/.’ ;1# 下检
视’ 结果& 供试品色谱在与对照品相应的位置上&
呈相同颜色的荧光斑点& 而阴性对照品在相应的位
置无斑点’ 由此可知& 该方法阴性对照无干扰& 可
以用于鉴别当归& 见图 #’
OM冰片’ 樟脑’ 桉油精’ 水杨酸甲酯含有量测定
/C#!色谱条件!聚乙二醇 "&&&& "Y0W("&f# 毛
细管柱 "柱长 /& 1& 内径 &C’/ 11& 膜厚度
&C’ #1#’ 进样口温度 "/& n$ 检测器温度
"*& n$ 氮气体积流量 " 1ID13;& 氢气 *& 1ID13;&
氧气 *&& 1ID13;$ 程序升温 "初始 $& n& 保持
* 13;& 以 . nD13; 的速率升至 #)& n& 保持
#& 13;’ 理论塔板数按樟脑峰计算& 应不低于
#& &&&’
/C"!溶液制备方法
/C"C#!对照品溶液制备!精密称取环己酮适量&

#6当归!"6样品 ""&#*&$&## !/6样品 ""&#*&$&"# !*6样品
""&#*&$&/# !’6阴性对照品 "缺当归#

#6N%&/-#,$/I#%/%’#’:$9#E!"6T21>-," "&#*&$&# # !/6T21>-,

""&#*&$&"# !*6T21>-,""&#*&$&/# !’6;,<2b3a,B,d,B,;7,T=9(
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图 LM接骨灵贴膏中当归的薄层色谱图
.#PQLM@2B(5%"01&"P%10+"*)#>,%/*+,?/#,#"/"@+8/! #9
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加乙酸乙酯制成每 # 1I含 "’ 1<样品的溶液& 作
为内标溶液’ 另取樟脑 "’ 1<( 冰片 ’ 1<( 桉油精
. 1<和水杨酸甲酯 #"C’ 1<& 置同一 "’ 1I量瓶
中& 精密加入内标溶液 # 1I& 加乙酸乙酯溶解&
并稀释至刻度& 摇匀& 即得’
/C"C"!供试品溶液制备!取本品 ’ 片& 剪成小块&
除去盖衬& 置 # &&& 1I烧瓶中& 连接挥发油测定
器& 自测定器上端加水 *&& 1I& 使水充满刻度部
分& 再加乙酸乙酯 * 1I& 加热回流 " F& 放冷& 分
取刻度中的乙酸乙酯& 挥发油测定器用适量乙酸乙
酯洗涤& 合并乙酸乙酯液’ 通过铺有 " <无水硫酸
钠的漏斗& 转移至 "’ 1I量瓶中& 精密加入内标溶
液 # 1I& 再加乙酸乙酯稀释至刻度& 摇匀& 即得’
/C"C/!阴性对照溶液制备!按处方量制成缺樟脑(
冰片( 桉油精( 水杨酸甲酯的阴性对照品& 按
,"C#- 项下方法操作& 即得’
/C/!含量测定的专属性试验!分别精密吸取
,/C"- 项下对照品( 供试品和阴性对照溶液各
# #I& 注入气相色谱仪中& 记录色谱图& 见图 "’
由图可知& 在供试品色谱中& 呈现与对照品保留时
间相同的色谱峰& 而阴性对照溶液色谱中未呈现&
并且无干扰物质’
/C*!线性关系考察!精密称取环己酮适量& 加乙
酸乙酯制成每 # 1I含 #& 1<样品的溶液& 作为内
标溶液’ 精密称取樟脑 ."C&# 1<( 冰片 *.C’# 1<(
桉油精 "#C%$ 1<和水杨酸甲酯对照品 //C/% 1<&
置于同一 "’ 1I量瓶中& 加乙酸乙酯溶解& 制成混
合对照品溶液’ 分别精密吸取 &C’( #( "( /( ’(

.)’

"&#. 年 / 月
第 /% 卷!第 / 期

中 成 药
LF3;,T,+B2c3b38;2-Y2b,;bf,c373;,

f2B7F "&#.
A8-6/%!V86/



#6桉油精!"6内标 "环己酮# !/6樟脑!*(#( *("6冰片!

’6水杨酸甲酯
#673;,8-!"63;,B;2-Tb2;c2Bc "737-8,T2;8;,# !/6721>F8B!*(#

2;c *("698B;,8-!’61,bF:-T2-37:-2b,

图 NMWB色谱图
.#PQNMWB(5%"01&"P%10+

% 1I混合对照品溶液& 置于 #& 1I量瓶中& 精密
加入内标溶液 # 1I& 加乙酸乙酯溶解& 并稀释至
刻度& 摇匀& 分别精密吸取 # #I& 注入气相色谱
仪& 记录色谱峰’ 以对照品质量浓度与内标质量浓
度的比值为横坐标 "b#& 峰面积与内标峰面积的
比值为纵坐标 "X# 进行线性回归& 得到接骨灵贴
膏中 * 种成分的标准曲线方程( 相关系数 ")# 和
线性范围& 结果见表 #& 表明四者在一定质量浓度
范围内均有良好的线性关系’

表 LM接骨灵贴膏中 U 种成分的线性关系
@1SQLM2#9’1%%’61&#"9+5#4+"**"/%("9+#&/’9&+#9h#’P/6#9P

D0461+&%/0

成分 回归方程 ) 线性范围D#<
樟脑 Xq/C&&’b?&C))’ ) &C$$$ $ &C#"* i#C$%*
冰片 Xq/C%’*b?&C.&$ ) &C$$$ $ &C&$/ i#C*%%
桉油精 Xq/C%’$b?&C/## $ &C$$$ % &C&** i&C)&#

水杨酸甲酯 Xq’C)."b?&C*". ) &C$$$ $ &C&.) i#C&.%

/C’!精密度试验!取 ,/C*- 项下混合对照品溶
液& 连续进样 ’ 次& 测定峰面积& 计算校正因子’
结果& 樟脑 QHJ为 &C’.!( 冰片 QHJ为 &C’#!(
桉油精 QHJ为 &C).!( 水杨酸甲酯 QHJ为
&C.’!& 表明仪器精密度良好’

/C.!重复性试验!精密称取同一样品 "批号
"&#*&$&## . 份& 按 ,/C"C"- 项下方法制备供试
品溶液& 进行测定’ 结果& 樟脑平均含有量 /C.)’
1<D片& QHJ为 &C%/!$ 冰片 #C&.% 1<D片& QHJ
为 &C$%!$ 桉油精 &C%"/ 1<D片& QHJ为 #C&/!$
水杨酸甲酯 #C/"* 1<D片& QHJ为 &C*$!& 表明该
方法重复性良好’
/C)!稳定性试验!精密称取同一样品 "批号
"&#*&$&## # 份& 按 ,/C"C"- 项下方法制备供试
品溶液& 分别在 &( #( "( *( %( #" F 进样 # #I&
测定峰面积’ 结果& 樟脑的峰面积QHJ为 &C/*!&
冰片为 &C.’!( 桉油精为 &C$)!( 水杨酸甲酯为
&C)$!& 表明供试品溶液在 #" F内稳定’
/C%!加样回收率试验!取含有量已知的样品 "批
号 "&#*&$&#& 樟 脑 /C.)’ 1<D片& 冰 片
#C&.% 1<D片& 桉油精 &C%"/ 1<D片& 水杨酸甲酯
#C/"* 1<D片# . 份& 各 " 片& 除去盖衬& 剪成小
块& 置于 # &&& 1I烧瓶中& 加水 /&& 1I& 加入混
合对照品溶液 "含 )C.’* 1<D1I樟脑( "C#*"
1<D1I冰片( #C)./ 1<D1I桉油精( "C’)% 1<D1I
水杨酸甲酯# # 1I& 按 ,/C"C"- 项下方法制备供
试品溶液& 吸取 # #I& 注入气相色谱仪& 计算回
收率& 结果见表 "’
/C$!含有量测定!取 / 批样品& 按上述方法进行
分析测定& 结果见表 /’

表 OM含有量测定结果
@1SQOMA’+/6&+"*("9&’9&!’&’%0#91&#"9

批号
樟脑D

"1</片 @##
冰片D

"1</片 @##
桉油精D

"1</片 @##
水杨酸甲酯D
"1</片 @##

"&#*&$&#

"&#*&$&"

"&#*&$&/

/C.)’

/C.%#

/C..*

#C&.%

#C&.#

#C&))

&C%"/

&C%".

&C%"#

#C/"*

#C/"%

#C/#$

UM讨论
樟脑( 冰片( 桉油精和水杨酸甲酯是在基质融

化 ")& n左右# 时加入& 根据样品的测定数据可
以发现& 樟脑( 冰片( 桉油精和水杨酸甲酯等成分
有一定程度的挥发’ 另外& 批间的差异性较小& 说
明工艺较稳定& 加上临床使用多年& 疗效确切& 故
可以认为处方和工艺较合理)/* ’

同时& 对以上 * 种成分进行含有量测定& 由于
篇幅所限& 没有把缺每味药的阴性对照图谱一一列
出& 而在实验中分别作了缺单味药材的阴性对照&
结果证明均无干扰)*(#** ’ 而且& 采用了 0中国药
典1 "&#& 版一部挥发油测定的方法& 应注意各部
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!!! 表 NM加样回收率试验结果
@1SQNMA’+/6&+"*%’(")’%3 &’+&+

成分
原有量D

1<
加入量D

1<
测得量D

1<
回收率D

!
平均回

收率D!

QHJD

!

樟脑 )C/’&

)C/’&

)C/’&

)C/’&

)C/’&

)C/’&

)C.’*

)C.’*

)C.’*

)C.’*

)C.’*

)C.’*

#*C."/

#*C)$)

#*C%).

#*C.’*

#*C%#.

#*C)$/

$’C&"

$)C/&

$%C//

$’C*/

$)C’*

$)C"*

$.C% #C/

冰片 "C#/.

"C#/.

"C#/.

"C#/.

"C#/.

"C#/.

"C#*"

"C#*"

"C#*"

"C#*"

"C#*"

"C#*"

*C#’*

*C"’#

*C#$.

*C/#.

*C#).

*C#’#

$*C"#

$%C)*

$.C#"

#&#C))

$’C"*

$*C&)

$.C) /C#

桉油精 #C.*.

#C.*.

#C.*.

#C.*.

#C.*.

#C.*.

#C)./

#C)./

#C)./

#C)./

#C)./

#C)./

/C/&#

/C/.#

/C/*/

/C/.%

/C/)/

/C/".

$/C%)

$)C"%

$.C".

$)C.)

$)C$.

$’C"$

$.C* #C.

水杨酸甲酯 "C.*%

"C.*%

"C.*%

"C.*%

"C.*%

"C.*%

"C’)%

"C’)%

"C’)%

"C’)%

"C’)%

"C’)%

’C#".

’C"&%

’C"#.

’C#%)

’C"#&

’C#’*

$.C#"

$$C/&

$$C.#

$%C*$

$$C/%

$)C"#

$%C* #C*

件装配的严密性问题& 不能有漏气现象& 否则测定
结果不准确)#’* ’
!!接骨灵贴膏中的冰片使用的是合成龙脑& 为左
旋和右旋龙脑的混合物& 在气相色谱中出现两个
峰& 故以两峰的峰面积之和来计算其含有量’

该制剂由 #. 味药组成& 本实验还对骨碎补(
羌活( 乳香( 没药等进行了薄层色谱研究’ 结果发
现& 骨碎补( 羌活阴性样品有干扰& 而乳香( 没药
的薄层结果没有找到专属性强的斑点& 因此无法准
确进行鉴别’
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