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接骨七厘片为《国家基本药物目录·基层医疗卫生机构配

备使用部分》（2009版）收载品种，为骨伤科用药，由乳香（制）、

没药（制）、骨碎补（烫）、熟大黄（酒蒸）、当归、土鳖虫、血竭、

硼砂、自然铜（醋煅）组成，具有活血化瘀、接骨续筋的作用。

该药原质量标准未收载含量测定项，目前已有对处方中的血

竭、大黄进行质量控制的文献报道[1-2]。方中骨碎补为补肾强

骨、活血续伤之要药，但市场上骨碎补存在大量伪品及混淆

品，有必要对其质量进行控制。本试验中，笔者采用高效液相

色谱（HPLC）法测定了骨碎补中指标性成分柚皮苷的含量，现

报道如下。

1 材料
LC-20AT 高效液相色谱仪，包括 SPD-M20A 检测器、LC

Solution工作站等（日本岛津公司）；BP225D型电子天平（德国

Sartorius公司）。

柚皮苷对照品（中国食品药品检定研究院，供含量测定

用，批号：110736-201035，质量分数：93.2％）；接骨七厘片（市

售，批号：100423、100424、100426）；甲醇为色谱纯，其他试剂

均为分析纯，水为娃哈哈纯净水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Phenomenex Luna C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；柱

温：30 ℃；流动相：甲醇-醋酸-水（36 ∶ 4 ∶ 64，V/V/V）；流速：1.0

ml/ min；检测波长：283 nm；进样量：10 μl。在上述色谱条件

下，理论板数按柚皮苷峰计算不低于3 000。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液的制备 精密称取柚皮苷对照品10.16 mg，

置于50 ml棕色量瓶中，加甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，作为

对照品储备液。精密量取上述贮备液3 ml，置于25 ml棕色量

瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，即得对照品溶液（柚皮苷质量

浓度为22.7 μg/ml）。

2.2.2 供试品溶液的制备 取重量差异项下的本品，研细，取

细粉约 3.6 g（相当于处方药材 3 g），精密称定，置具塞锥形瓶

中，精密加入甲醇50 ml，称定质量，置水浴回流提取3 h，取出，

放至室温，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即

得供试品溶液。

2.2.3 阴性对照溶液的制备 按接骨七厘片处方及制备工艺

制备不含骨碎补的阴性样品，按“2.2.2”项下制备方法操作，即

得阴性对照溶液。

2.3 专属性考察

精密量取“2.2”项下的对照品溶液、供试品溶液和阴性对

照溶液适量，按“2.1”项下色谱条件进样，记录色谱图，详见图

1。由图1可见，柚皮苷峰保留时间约为17.1 min，且杂质峰与

柚皮苷峰分离完全，不干扰柚皮苷的测定。
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2.4 线性关系考察

精密量取“2.2.1”项下对照品贮备液适量，分别制成柚皮

苷质量浓度为 2.27、4.54、11.35、22.7、34.05、45.4 μg/ml的对照

品系列溶液，分别精密吸取 10 μl，注入HPLC仪，按“2.1”项下

色谱条件进样测定，记录峰面积。以柚皮苷检测质量浓度（x，

μg/ml）为横坐标，峰面积（y）为纵坐标，进行线性回归，得回归

方程 y＝19 906.2x+1 924.73（r＝0.999 9）。结果表明，柚皮苷

检测质量浓度在22.7～45.4 μg/ml范围内与其峰面积积分值呈

良好的线性关系。

2.5 精密度试验

精密量取“2.2.1”项下对照品溶液 10 μl，按“2.1”项下色谱

条件，连续进样6次，记录峰面积。结果，柚皮苷峰面积平均值

为459 210，RSD＝0.43％，表明本方法精密度较好。

2.6 稳定性试验

取“2.2.2”项下的供试品溶液（批号：100423）适量，分别于

放置 0、1、2、4、8、12 h时按“2.1”项下的色谱条件进样分析，记

录峰面积。结果，柚皮苷峰面积平均值为 501 003，RSD＝

0.75％，表明供试品溶液在12 h内稳定性良好。

2.7 重复性试验

取样品（批号：100423）细粉约 3.6 g，共 6份，精密称定，按

“2.2.2 ”项下方法平行制备 6份供试品溶液，并按“2.1”项下色

谱条件进样测定。结果，柚皮苷的平均含量为 123.9 μg/片，

RSD＝0.86％，表明本方法的重复性良好。

2.8 加样回收率试验

取样品（批号：100423，每片含柚皮苷123.9 μg）20 片，精密

称定，计算得平均片质量为 0.364 4 g，即含柚皮苷的量为

340.0 μg/g。取上述样品细粉约 1.8 g，精密称定，共 6份，备

用。精密称取柚皮苷对照品适量，加甲醇制成质量浓度为

306.8 μg/ml的对照品溶液，精密量取2 ml，分别加入上述各份

备用样品中，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，并按“2.1”项

下色谱条件进样测定，计算回收率，结果见表1。

2.9 样品含量测定

取 3批样品适量，分别按“2.2.2”项下方法制备供试品溶

液，精密吸取该供试品溶液和“2.2.1”项下对照品溶液各10 μl，

注入HPLC仪，按“2.1”项下色谱条件进样测定，计算柚皮苷的

含量。结果，批号为 100423、100424、100426的样品每片含柚

皮苷的量分别为123.9、119.2、121.6 μg。

3 讨论
接骨七厘片临床疗效确切，方中骨碎补为水龙骨科植物

槲蕨 Drynaria fortunei（Kunze）J.Sm 的干燥根茎，具有补骨强

肾、续筋止痛的功效，常发现有中华槲蕨、光叶槲蕨、崖姜、大

叶骨碎补混充骨碎补供药用，给临床安全、合理用药带来了困

扰。本试验采用HPLC法测定骨碎补中柚皮苷的含量，为接骨

七厘片的质量控制提供了一定的理论依据。

3.1 检测波长的选择

利用二极管阵列检测器在 200～400 nm波长范围扫描对

照品溶液吸收光谱，发现柚皮苷在 283 nm波长处有最大吸收

峰，故采用283 nm波长进行含量测定。

3.2 流动相的选择

笔者参考相关文献 [3-4]，曾采用甲醇-醋酸-水、甲醇-水、

乙腈-醋酸-水体系及不同比例，结果发现采用甲醇-醋酸-水

（36 ∶ 4 ∶ 64，V/V/V）柚皮苷峰能得到很好的分离，峰形较好，保

留时间适当，故优选甲醇-醋酸-水（36 ∶ 4 ∶ 64，V/V/V）作为本试

验的流动相。

3.3 提取溶剂及提取方法的选择

笔者参考相关文献[5]，分别考察了超声提取法和回流提取

法，并考察了不同提取溶剂（水、甲醇、乙醇）、提取时间（30 min

和 1、2、3、4 h）、溶剂体积（25、50、75 ml）对含量测定的影响。

结果，超声提取法效果不佳，定为回流提取法；通过考察提取

溶剂，发现水、乙醇的提取率均低于甲醇；通过考察回流时间，

发现2 h时柚皮苷含量明显低于3 h，而3 h已能够达到最高的

提取率。因此，最优提取方法为加甲醇50 ml回流提取3 h。

综上所述，本方法简便、快速，重复性好，适用于接骨七厘

片中柚皮苷的含量测定。建议完善接骨七厘片的法定标准，

严格控制原料药材的质量及其投料量，以保证药品的安全、有

效。
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图1 高效液相色谱图
A.对照品；B.供试品；C.阴性对照；1. 柚皮苷

Fig 1 HPLC chromatograms
A. substance control；B. test sample；C. negative control；1. naringin
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表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery tests（n＝6）

取样量，
mg

1.832 2

1.805 8

1.874 1

1.890 1

1.865 6

1.822 7

所含量，
mg

0.622 9

0.614 0

0.637 2

0.642 6

0.634 3

0.619 7

加入量，
mg

0.613 6

0.613 6

0.613 6

0.613 6

0.613 6

0.613 6

测得量，
mg

1.219 3

1.204 7

1.235 5

1.226 7

1.225 8

1.221 6

加样回收率，
％

97.2

96.3

97.5

95.2

96.4

98.1

平均加样
回收率，％

96.8

RSD，
％

1.1
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