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腰舒胶囊质量标准研究＊
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摘要: 目的 建立腰舒胶囊的定性鉴别和含量测定方法。方法 用薄层色谱( TLC) 法定性鉴别制剂中川牛膝、当归、狗脊、党参、槲寄生、丹
参。用高效液相色谱( HPLC) 法测定制剂中丹参酮ⅡA 的含量，以氨基键合硅胶为填充剂，以乙腈 ∶ 水( 8 ∶ 2) 为流动相，检测波长为

250 nm。结果 薄层色谱斑点清晰，分离度好，阴性对照无干扰; 丹参酮ⅡA进样量在 1． 0 ～ 10． 0 μg /mL范围内与其峰面积积分值线性关
系良好，平均回收率为 92． 80%。结论 所建立的定性、定量分析方法可用于颈舒胶囊的质量控制。
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腰舒胶囊由丹参、党参、当归、川牛膝、狗脊、槲寄生、制川乌、
全蝎、熟地黄 9 味药材组方，为中药复方医院制剂，具补肝肾、益
气血、祛风湿、通经络之功效，临床用于腰椎间盘突出症祛风通
络、舒筋活血，疗效显著。采用薄层色谱( TLC) 法对制剂中的川牛
膝、当归、狗脊、党参、槲寄生、丹参进行定性鉴别，采用高效液相
色谱( HPLC) 法测定制剂中有效成分丹参酮ⅡA 的含量，旨在为该

制剂的质量控制和评价奠定基础。现报道如下。

1 仪器与试药
SY － 810 型高效液相色谱仪( 瑞利分析仪器公司) ; AG135 型

1 /10 万天平( Mettler Toledo 公司)。腰舒胶囊及各阴性样品( 重庆
市中医骨科医院制备) ; 川牛膝对照药材( 批号为 121066 －
200203)、当归对照药材( 批号为 120927 － 200512)、狗脊对照药
材( 批号为 121071 － 200502)、党参对照药材( 批号为 121057 －
200303)、槲寄生对照药材( 批号为 121075 － 200402)、丹参酮ⅡA
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高血压、心动过缓，而 P组由于丙泊酚对循环的抑制而发生了低
血压、心动过缓。维持剂量阶段因右美托咪啶的抗交感作用，有患
者出现了血压、心率降低，但均能维持在可接受的安全范围内 [ 13 ]。
另外由于右美托咪啶的去交感作用，降低了气管插管所带来的不

良刺激，使得血流动力学更稳定，心血管不良事件发生率明显低

于丙泊酚。
谵妄在 ICU 发生率很高，可导致 ICU住院时间延长、提高死

亡风险。在 ICU谵妄发生的危险因素中最突出的就是镇静药物的
使用。两组谵妄发生率无显著差异，这与 Ｒichard 等 [ 14 ]的研究结

果不一致，可能与本研究对象均为术后患者、机械通气和镇静时
间短( ＜ 24 h) 有关。
综上所述，右美托咪啶用于 ICU患者镇静，效果好，苏醒时间

短，可明显减少镇痛药物用量，缩短拔管时间，且血流动力学稳

定、不良反应少、安全性高，是较理想的 ICU镇静剂。
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对照品( 批号为 20041207) ，均由中国药品生物制品检定所提供;
乙腈为色谱纯，水为重蒸水，其余试剂均为分析纯。
2 方法与结果
2． 1 薄层色谱鉴别
川牛膝: 取胶囊内容物 20 g，加乙醇 100 mL，加热回流 1 h，

放冷，滤过，滤液蒸干，残渣加水 50 mL使溶解，用乙酸乙酯 30 mL
萃取，弃去乙酸乙酯液，水液继续用水饱和的正丁醇 30 mL萃取，
分取正丁醇液，蒸干，残渣加乙醇 2 mL使溶解，作为供试品溶液。
取不含川牛膝的阴性样品，同法制备阴性对照品溶液。取川牛膝
对照药材 2 g，加乙醇 50 mL，加热回流 1 h，放冷，滤过，滤液蒸干，
残渣加乙醇 2 mL使溶解，作为对照药材溶液。照薄层色谱法试验，
吸取供试品溶液、阴性对照品溶液、对照药材溶液各 5 ～ 10 μL，分
别点于同一以 0． 3%羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 G 薄层板
上，以石油醚( 60 ～ 90 ℃ ) －乙酸乙酯 －甲醇 －浓氨( 12 ∶ 6 ∶ 3 ∶
0． 5) 为展开剂，浓氨水预平衡 20 min，展开至 12 ～ 14 cm，取出，晾
干，喷以香草醛硫酸试液，在 105 ℃加热至斑点清晰。供试品溶液
色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置上显相同颜色的斑点，

置紫外光灯( 365 nm) 下检视显相同颜色的荧光斑点，阴性对照品
溶液色谱则无此斑点( 图 A1 － A2)。
当归: 取胶囊内容物 20 g，加乙醇 100 mL，加热回流 1 h，放

冷，滤过，滤液蒸干，残渣加水 50 mL使分散，用石油醚( 60 ～ 90 ℃ )

50 mL萃取，分取石油醚液，蒸干，残渣加乙醇 2 mL使溶解，作为
供试品溶液。取不含当归的阴性样品，同法制备阴性对照品溶液。
取当归对照药材 2 g，加乙醇 50 mL，加热回流 1 h，放冷，滤过，滤
液蒸干，残渣加乙醇 2 mL使溶解，作为对照药材溶液。照薄层色
谱法试验，吸取供试品溶液及阴性对照品溶液各 10 ～ 15 μL、对
照药材溶液 5 ～ 10 μL，分别点于同一以 0． 3%羧甲基纤维素钠为
黏合剂的硅胶 G薄层板上，以环己烷 －乙酸乙酯( 10 ∶ 1) 为展开剂，
展开至 10 ～ 12 cm，取出，晾干，再喷以香草醛硫酸试液，在 105 ℃
加热至斑点清晰。供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液色谱相应
位置上显相同颜色的斑点，置紫外光灯( 365 nm) 下检视显相同颜色
的荧光斑点，阴性对照品溶液色谱则无此斑点( 图 B1 － B2)。
狗脊 [1 ] : 取胶囊内容物 20 g，加乙醇 100 mL，加热回流 1 h，放

冷，滤过，滤液蒸干，残渣加水 50 mL 使分散，用石油醚 30 mL萃
取，弃去石油醚液，分取水液，加乙酸乙酯 50 mL 萃取，分取乙酸
乙酯液，蒸干，残渣加乙醇 2 mL使溶解，作为供试品溶液。取不含
狗脊的阴性样品，同法制备阴性对照品溶液。取狗脊对照药材 2 g，
加乙醇 50 mL，加热回流 1 h，放冷，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇
2 mL使溶解，作为对照药材溶液。照薄层色谱法 [ 1 ]试验，吸取供试

品溶液、阴性对照品溶液、对照药材溶液各 10 ～ 15 μL，分别点于
同一以 0． 3%羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 G薄层板上，以环
己烷 －乙酸乙酯( 20 ∶ 2) 为展开剂，展开至 10 ～ 12 cm，取出，晾
干，喷以香草醛硫酸试液，在 105 ℃加热至斑点清晰。供试品溶液
色谱中，在与对照药材溶液色谱相应位置上显相同颜色的斑点，

置紫外光灯( 365 nm) 下检视显相同颜色的荧光斑点，阴性对照品
溶液色谱则无此斑点( 图 C1 － C2)。
党参: 取胶囊内容物 6 g，加正丁醇 40 mL，超声处理 30 min，

滤过，滤液水浴浓缩至约 1 mL，作为供试品溶液。取不含党参的
阴性样品，同法制成阴性对照品溶液。另取党参对照药材 2 g，加
正丁醇 20 mL，超声处理 30 min，滤过，滤液水浴浓缩至 1 mL，作
为对照药材溶液。照薄层色谱法 [ 1 ]试验，吸取供试品溶液及阴性

对照品溶液 10 ～ 20 μL、对照药材溶液 10 ～ 15 μL，分别点于同一
以 0． 3%羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 G薄层板上，以正丁醇 －
乙醇 －水( 15 ∶ 3 ∶ 2) 为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 10%硫酸
乙醇溶液，在 105 ℃加热至斑点显色清晰。供试品溶液色谱中，在
与对照药材溶液色谱相应位置上显相同颜色的斑点，阴性对照品

溶液色谱则无此斑点( 图 D)。
槲寄生: 取胶囊内容物 5 g，加乙醇 50 mL，加热回流 1 h，滤

过，取滤液，加盐酸 3 mL，加热回流 1 h 后浓缩至约 10 mL，加水
20 mL，用石油醚( 60 ～ 90 ℃ ) 萃取 3 次，每次 20 mL，石油醚萃取
液蒸干，残渣加乙醇 1 mL使溶解，作为供试品溶液。取不含槲寄
生的阴性样品，同法制备阴性对照品溶液。取槲寄生对照药材
1． 5 g，加乙醇 30 mL，加热回流 1 h，滤过，滤液蒸干，残渣加乙醇
1 mL使溶解，作为对照药材溶液。照薄层色谱法 [ 1 ]试验，吸取供试

品溶液及阴性对照品溶液各 10 μL、对照药材溶液 5 μL，分别点
于同一以 0． 3%羧甲基纤维素钠为黏合剂的硅胶 G薄层板上，以
氯仿 －甲醇( 40 ∶ 1) 为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 5%磷钼酸
乙醇溶液，在 110 ℃加热至斑点显色清晰。供试品溶液色谱中，在
与对照药材溶液色谱相应位置上显相同颜色的斑点，阴性对照品

溶液色谱则无此斑点( 图 E)。
丹参 [ 2 ] : 取胶囊内容物 6 g，加乙醇 30 mL，加热回流 1 h，放

冷，滤过，滤液蒸干，残渣加水 20 mL使分散，用乙醚 30 mL萃取，
分取乙醚层，低温蒸干，残渣加乙醇 2 mL使溶解，作为供试品溶
液。取不含丹参的阴性样品，同法制备阴性对照品溶液。取丹参酮
ⅡA 对照品，加乙酸乙酯制成每 1 mL含 2 mg 的溶液，作为对照品
溶液。照薄层色谱法 [ 1 ]试验，吸取供试品溶液及阴性对照品溶液

各10 ～ 15 μL、对照品溶液 10 μL，分别点于同一以 0． 3%羧甲基纤
维素钠为黏合剂的硅胶 G薄层板上，以苯 －乙酸乙酯( 19 ∶ 1) 为展

1 2 4 6 1 2 4 6 1 2 4 6 1 2 4 6 1 2 4 6 1 2 4 6 1 2 4 6 1 2 4 3 6 1 5 2 5 6

A1 A2 B1 B2 C1 C2 D E F

1 － 3． 供试品溶液 4． 对照药材溶液 5． 对照品溶液 6． 阴性对照品溶液

A1． 川牛膝 A2． 川牛膝(紫外光灯) B1． 当归 B2． 当归(紫外光灯) C1． 狗脊 C2． 狗脊(紫外光灯) D． 党参 E． 槲寄生 F． 丹参
图 1 薄层色谱鉴别图
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1． 丹参酮ⅡA

A． 对照品溶液 B． 供试品溶液 C． 阴性对照品溶液
图 2 高效液相色谱图

开剂，展开，取出，晾干。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相
应位置上显相同颜色的斑点，阴性对照品溶液则无此斑点(图 F)。
2． 2 丹参酮ⅡA含量测定

2． 2． 1 色谱条件与系统适用性试验
色谱柱: Amethyst C18 柱( 250 mm × 4． 6 mm，5 μm) ; 流动相: 甲

醇 －水( 9 ∶ 1) ; 流速: 1 mL /min; 检测波长: 270 nm; 进样量: 20 μL。
该色谱条件下，理论板数按丹参酮ⅡA 峰计算应不低于 8 000，葛
根素峰分离良好，阴性无干扰(见图 2)。

2． 2． 2 溶液制备
取胶囊内容物 7 g，碾细，精密称定，用乙醇 50 mL 回流提取

30 min，滤过，残渣再用 50 mL乙醇超声处理 5 min，滤过，合并滤
液，置蒸发皿中蒸干，残渣加水 30 mL使分散，转入分液漏斗中，
蒸发皿用 30 mL乙醚反复洗涤，洗涤液并入分液漏斗中，再用 60 mL
乙醚分两次萃取，合并乙醚萃取液，蒸干，残渣用甲醇分次使溶解

并转移至 25 mL容量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，
即得供试品溶液。精密称取丹参酮ⅡA对照品适量，用甲醇制成每

1 mL含 4 μg的溶液，即得对照品溶液。
2． 2． 3 方法学考察
线性关系考察: 精密称取丹参酮ⅡA对照品适量，用甲醇制成

每 1 mL 含 1． 0，3． 0，4． 0，5． 0，10． 0 μg /mL 的系列对照品溶液，
在选订的色谱条件下分别进样 20 μL，记录色谱图。以丹参酮ⅡA

吸收峰面积积分值为纵坐标 Y、进样质量浓度 X 为横坐标绘制
标准曲线，线性回归方程为 Y = 127 210． 6 X，r = 0． 999 6 结果表

明，丹参酮ⅡA 质量浓度在 1． 0 ～ 10． 0 μg /mL范围内与其峰面积
积分值线性关系良好。
精密度试验: 吸取同一丹参酮ⅡA 对照品溶液，重复进样 5

次，记录丹参酮ⅡA 的峰面积积分值。结果的 ＲSD 为 0． 27%
( n = 5) ，表明仪器的精密度良好。
稳定性试验: 取同一刚制备的供试品溶液，分别于 0，4，8，

12，24 h 在选订的色谱条件下进样 20 μL，记录丹参酮ⅡA 的峰面

积积分值。结果的 ＲSD为 1． 3% ( n = 5) ，表明供试品溶液在 24 h
内保持稳定。
重复性试验:取同一批样品，精密称定，依法制备 5份供试品溶

液，在选订的色谱条件下分别进样 20 μL，记录丹参酮ⅡA的峰面积

积分值。结果的 ＲSD为 1． 0% ( n = 5) ，表明方法重现性良好。
加样回收试验: 取已知丹参酮ⅡA 含量的样品 6 份，精密称

定，分别精密加入丹参酮ⅡA 对照品的甲醇稀释液，依法制备 6 份
供试品溶液并测定，记录丹参酮ⅡA 的峰面积积分值。结果平均回
收率为 92． 8%。
2． 3 样品含量测定 [3 ]

取中试样品 3 批，依法测定丹参酮ⅡA含量。结果见表 1。

3 讨论
本制剂当中川牛膝、当归、狗脊、党参、槲寄生、丹参的薄层色

谱鉴别方法学考察表明，薄层色谱斑点分离良好，斑点圆整清晰，

阴性无干扰，同时试验样品均能检出相应色谱斑点，表明选订的

方法具有专属性和重现性，可作为腰舒胶囊制剂质量控制的定性

检测方法。
测定丹参酮ⅡA 含量采用的是高效液相色谱法。供试品甲醇

提取后离心取上清液，再用石油醚萃取，溶液澄清，且用此方法制

备供试品溶液简单、快速，测定结果准确，供试品溶液中目标峰与
相邻色谱峰分离度大于 1． 5。因此，该方法可用于本制剂质量控
制的含量测定方法。
本试验中建立了鉴别制剂中川牛膝、当归、狗脊、党参、槲寄

生、丹参的薄层色谱鉴别方法，能鉴别出其特征性斑点; 建立了测
定丹参酮ⅡA 含量的高效液相色谱法，精密度、稳定性、重现性均
符合要求。因此，上述两种方法为制订腰舒胶囊的质量标准提供
了理论依据。
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表 1 中试样品含量测定结果

批号

20120401
20120402
20120403

取样量( g)

6． 251
6． 210
6． 332

含量( mg / g)

0． 39
0． 39
0． 39

平均含量( mg / g)

0． 39
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