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基于多指标成分定量的痛舒凝胶贴膏质量
评价研究

管  彤，杨  雪，刘  婧，于修沣，王艳宏

黑龙江中医药大学药学院（哈尔滨 150040）

【摘要】目的  基于多指标成分 TLC 鉴别及 HPLC 定量分析评价痛舒凝胶贴膏质量。

方法  采用 TLC 法对剂型改良后的痛舒凝胶贴膏中延胡索乙素、芍药苷、粉防己碱、乌药

醚内酯以及苍术、枳壳进行定性鉴别；HPLC 法测定该剂型中主要有效成分延胡索乙素、

芍药苷、粉防己碱、乌药醚内酯的含量。结果  组方中 6 味药材 TLC 结果斑点清晰，显色

良好且阴性无干扰。延胡索乙素、芍药苷、粉防己碱、乌药醚内酯分别在 4.30~272.50 μg/ mL

（r=0.999 9）、21.10~1 350.00 μg/mL（r=0.999 8）、4.10~262.40  μg/mL（r=0.999 8）、

3.60~232.50 μg/mL（r=0.998 6）的浓度范围内线性关系良好，平均加样回收率范围区间为

98.96%~99.52%，RSD 均≤ 1.54%（n=9）。结 论  所建立的多指标 TLC 定性鉴别及 HPLC

定量方法专属性高，操作简便易行，可用于该组方剂型改进后的质量评价。
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【Abstract】Objective  To evaluate the quality of Tongshu gel paste based on thin 
layer chromatography (TLC) identification and high performance liquid chromatography 
(HPLC) quantitative analysis of multi-index components. Methods   Qualitative identification 
of tetrahydropalmatine, paeoniflorin, tetrandrine, linderane, Rhizoma atractylodis and Fructus 
aurantii in the modified Tongshu gel paste was carried out by TLC. The main active contents of 
tetrahydropalmatine, paeoniflorin, tetrandrine and linderane in the preparation were determined 
by HPLC. Results  The TLC spots of the six herbs in the prescription were clear and negative 
without interference. The linear ranges of tetrahydropalmatine, paeoniflorin, tetrandrine 
and linderane were 4.30-272.50 μg/mL (r=0.999  9), 21.10-1  350.00  μg/mL(r=0.999 8), 4.10-
262.40 μg/mL (r=0.999 8) and 3.60-232.50 μg/mL (r=0.998  6), respectively. The range of average 
recovery for each component was 98.96%-99.52%, and all RSDs were less than or equal to 1.54% 
(n=9). Conclusion  The multi-index TLC qualitative identification and HPLC quantitative 
method established by research have high specificity, simple operation and can be used for 
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quality evaluation of the improved formulation of this prescription.

【Keywords】Tongshu gel paste; Thin layer chromatography; High performance liquid 
chromatography; Quality evaluation

痛舒方来源于黑龙江中医药大学附属第一医

院，是主要治疗寒凝血瘀型痛经的临床经验方，

具有散寒止痛、温经化瘀的功效 [1]。此方以延胡

索与乌药为主药，配以肉桂、半夏等温里药，兼

有枳壳、砂仁等理气药，诸药合用，使机体阴阳

脏腑平衡，保持气血运行通畅，以缓解经期腹痛

等寒凝血瘀不适症状 [2-6]。延胡索的化学成分中

以生物碱类、有机酸类居多，其中延胡索乙素是

其发挥镇痛作用的主要生物碱 [2]。在乌药的倍半

萜类成分中，乌药醚内酯具有散寒、止痛的药理

作用 [7]。白芍中主要含有单萜及糖苷类、黄酮类

等化合物，其中芍药苷是白芍的主要活性成分之

一，在调经、镇痛方面具有独特优势 [8-9]。粉防

己碱是防己中的代表性生物碱，能够发挥抗炎、

镇痛等药理作用 [10]。由于原方为散剂，给药方式

为内服，易吸潮变质、使用不便，故本课题组前

期将该剂型改良为可重复使用、载药量大、保湿

性好且在市面上较受欢迎的可外用凝胶膏剂 [11]。

为保证剂型改良后的用药安全，全面多指标评价

痛舒凝胶贴膏制剂的质量，本研究采用 TLC 法对

痛舒凝胶贴膏中延胡索乙素、芍药苷、粉防己碱、

乌药醚内酯以及苍术、枳壳进行定性鉴别，建立

HPLC 法测定延胡索乙素、芍药苷、粉防己碱、

乌药醚内酯含量，从而为痛舒凝胶贴膏的质量评

价与日后开发提供科学基础。

1  材料

1.1  主要仪器
LC-20AT 高效液相色谱仪（日本岛津公司）；

AB265-S 分析电子天平（瑞士梅特勒 - 托利多公

司）；HH-S8 电热恒温水浴锅（金坛华龙实验仪

器厂）；SB-5200D 超声波清洗器（宁波新芝生

物科技有限公司）；SHB-Ⅲ 循环水式多用真空

泵（上海亚荣生化仪器厂）；N1100-OSB-2100

旋转蒸发仪（上海爱朗仪器有限公司）。

1.2  主要药品与材料
延胡索乙素（批号：110726-202020，纯度

99.8%）、 芍 药 苷（ 批 号：110736-202145， 纯

度 98.5%）、粉防己碱（批号：110711-201810，

纯 度 98.0%）、 乌 药 醚 内 酯（ 批 号：111568-

201906， 纯 度 98.0%）、 苍 术 对 照 药 材（ 批

号：120932-201708）、枳壳对照药材（批号：

120981-201805）均购自中国食品药品检定研究

院；延胡索、乌药、苍术、砂仁、防己、枳壳、

白芍、茯神、清半夏、肉桂等药材饮片均购自黑

龙江中医药大学附属第一医院，经黑龙江中医药

大学药学院孙慧峰教授鉴定分别为罂粟科植物

延 胡 索 Corydalis yanhusuo W.T.Wang. 的 干 燥 块

茎、樟科植物乌药 Lindera aggregata (Sims) Kos-

term. 的干燥块根、菊科植物茅苍术 Atractylodes 
lancea (Thunb.) DC. 的干燥根茎、姜科植物阳春砂

Amomum villosum Lour. 的干燥成熟果实、防己科

植物粉防己 Stephania tetrandra S.Moore 的干燥根、

芸香科植物酸橙 Citrus aurantium L. 及其栽培变

种的干燥未成熟果实、毛茛科植物芍药 Paeonia 
lactiflora Pall. 的干燥根、多孔菌科真菌茯苓 Poria 
cocos (Schw.) Wolf 的干燥菌核中间带有松根的部

分、 天 南 星 科 植 物 半 夏 Pinellia ternata (Thunb.)

Breit. 干 燥 块 茎 的 炮 制 加 工 品、 樟 科 植 物 肉 桂

Cinnamomum cassia Presl 的干燥树皮。

聚丙烯酸钠（上海麦克林生化科技有限公司，

批号：C10113826）；甘氨酸铝（阿拉丁化学试剂

有限公司，批号：C11427071）；远红外陶瓷粉（灵

寿 县 寒 山 矿 产 品 加 工 厂， 批 号：20201006）；

甘 油（ 天 津 市 巴 斯 夫 化 工 有 限 公 司， 批 号：

20201002）；丙二醇（天津市永大化学试剂有限

公司，批号：20210708）；酒石酸（苏州振成化

工有限公司，批号：G2021099）；羧甲基纤维素

钠（批号：J0713A）和明胶（批号：20191119）

购自天津市巴斯夫化工有限公司；乙酸乙酯（批

号：20180520）、石油醚（批号：20180406）、

三 氯 甲 烷（ 批 号：20201125）、 丙 酮（ 批 号：

20200524）、甲醇（批号：20180630）、甲酸（批

号：20190817）、冰醋酸（批号：20200616）、

环己烷（批号：20210218）均购自苏州振成化工

有限公司；碘化铋钾（上海展云化工有限公司，

批号：20210125）；氨水（天津市巴斯夫化工有

限 公 司， 批 号：20200216）； 香 草 醛（ 批 号：
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20200208）、硫酸（批号：20190211）、磷酸（批

号：20180110）均购自天津市科密欧化学试剂有

限公司；乙腈（批号：R142274）和甲醇（批号：

R142258）购自北京迪马科技有限公司；甲醇为

色谱醇；水为超纯水；其余试剂均为分析纯。

硅胶 G 薄层板（青岛海洋化工厂分厂，批号：

20220505）；硅胶 G 薄层板（烟台江友硅胶开发

有限公司，批号：20220705）。

2  方法与结果

2.1  痛舒凝胶贴膏的制备
称取适量的痛舒方药材（延胡索 15 g，乌

药 15 g，苍术 15 g，砂仁 15 g，防己 15 g，枳壳

15 g，白芍 15 g，茯神 10 g，清半夏 10 g，肉桂

5  g），加入 8 倍量 80% 乙醇浸泡 30 min，加热

回流提取 2 次，每次 2 h，过滤，合并提取液，

减压浓缩至适量，置于真空干燥箱减压干燥，

即得。另取聚丙烯酸钠 0.5 g、甘氨酸铝 0.1 g、

10% 远红外陶瓷粉，选择 8.0 g 比例为 8 ∶ 2 的

甘油及丙二醇作为保湿剂，将以上辅料分散均

匀后作为 A 相；0.1 g 酒石酸加入适量蒸馏水溶

解作为 B 相；取浸膏粉用少量蒸馏水溶解后加

入羧甲基纤维素钠与明胶 1.75 g（比例为 1 ∶ 3）

中充分溶胀混合均匀作为 C 相；将 A、C 两相

混合均匀，B 相缓慢加入，在 40℃条件下炼和

6 min，达到一定黏度后涂布于无纺布上，于室

温条件下放置 24 h 并加盖防黏膜，即得。

2.2  TLC鉴别
2.2.1  延胡索

取 10 g 痛舒凝胶贴膏样品，剪碎，用 30 mL

甲 醇 超 声 处 理（ 功 率：400 W， 频 率：50 kHz）

30  min，滤过，滤液蒸干，用 2 mL 甲醇溶解残渣，

即得供试品溶液。称取延胡索乙素对照品，用甲

醇配制成浓度为 1.0 mg/mL 的对照品溶液。按照

“2.1”项下方法制备不含延胡索药材的阴性样品，

阴性样品溶液制备方法同供试品溶液。参照《中

国药典（2020 年版）》四部通则薄层色谱法 [12]，

吸取以上 3 种溶液各 5 μL 分别点于同一硅胶 G 薄

层板上，以石油醚（60~90℃）- 乙酸乙 酯溶液

（20 ∶ 17）为展开剂进行展开，取出，晾干，喷以

改良碘化铋钾溶液，置日光下检视。供试品色谱

中在与对照品色谱相应的位置上显相同的斑点，

阴性无干扰（图 1）。

2.2.2  白芍
供 试 品 溶 液 处 理 方 法 同“2.2.1” 项。 称

取 适 量 芍 药 苷 对 照 品， 用 甲 醇 制 成 浓 度 为

1.0 mg/ mL 的对照品溶液。按照“2.1”项下方法

制备不含白芍药材的阴性样品，同供试品溶液

处理方法制成阴性样品溶液。参照《中国药典

（2020 年版）》四部通则薄层色谱法 [12]，吸取

上述 3 种溶液各 5 μL 分别点于同一硅胶 G 薄层

板上，以乙酸乙酯 - 冰醋酸 - 甲酸溶液（15 ∶ 1 ∶ 1）

为展开剂进行展开，取出，晾干，喷以 2% 香

草醛的 10% 硫酸乙醇溶液，置日光下检视。供

试品色谱中在与对照品色谱相应的位置上显相

同的斑点，阴性无干扰（图 2）。

图1  延胡索乙素的TLC色谱图

Figure 1. TLC chromatogram of tetrahydropalmatine
注：1.延胡索乙素对照品；2.供试品；3.缺延胡索的阴性样品。

图2  芍药苷的TLC色谱图

Figure 2. TLC chromatogram of paeoniflorin
注：1.芍药苷对照品；2.供试品；3.缺白芍的阴性样品。
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2.2.3  防己
供试品溶液处理方法同“2.2.1”项。取适量

粉防己碱对照品，吸取甲醇制成浓度为 1.0  mg/ mL

的对照品溶液。按照“2.1”项下方法制备不含防

己药材的阴性样品，同供试品溶液处理方法制成

阴性样品溶液。参照《中国药典（2020 年版）》

四部通则薄层色谱法 [12]，吸取上述 3 种溶液分别

点于同一硅胶 G 薄层板上，以三氯甲烷 - 丙酮 -

甲醇 -5% 浓氨试液（6 ∶ 1 ∶ 1 ∶ 0.1）为展开剂进行

展开，取出，晾干，喷以稀碘化铋钾试液，置日

光下检视。供试品色谱中在与对照品色谱相应的

位置上显相同的斑点，阴性无干扰（图 3）。

图3  粉防己碱的TLC色谱图

Figure 3. TLC chromatogram of tetrandrine
注：1.粉防己碱对照品；2.供试品；3.缺防己的阴性样品。

图4  乌药醚内酯TLC色谱图

Figure 4. TLC chromatogram of linderane
注：1.乌药醚内酯对照品；2.供试品；3.缺乌药的阴性样品。

图5  苍术TLC色谱图

Figure 5. TLC chromatogram of Rhizoma 

atractylodis
注：1.苍术对照药材；2.供试品；3.缺苍术的阴性样品。

2.2.5  苍术
供试品溶液处理方法同“2.2.1”项。另取适

量苍术对照药材，按照供试品相同提取方法处理，

作为对照药材溶液。按照“2.1”项下方法制备不

含苍术的阴性样品，同供试品溶液处理方法制成

阴性样品溶液。参照《中国药典（2020 年版）》

四部通则薄层色谱法 [12]，吸取上述 3 种溶液分别

点于同一硅胶 G 薄层板上，以石油醚（60~90℃）-

乙酸乙酯（20 ∶ 1）为展开剂进行展开，取出，晾

干，喷以 10% 硫酸乙醇溶液，置日光下检视。供

试品色谱中在与对照品色谱相应的位置上显相同

的斑点，阴性无干扰（图 5）。
2.2.4  乌药

称量 10 g 痛舒凝胶贴膏样品并剪碎，加入

30  mL 石油醚（30~60℃），超声处理（功率：

400  W，频率：50 kHz）10 min 滤过，滤液蒸干

后加入 1  mL 乙酸乙酯溶解残渣，即得痛舒凝胶

贴膏供试品溶液。称取适量乌药醚内酯对照品，

用乙酸乙酯配制成浓度为 1.0 mg/mL 的对照品溶

液。按“2.1”项下方法制备不含乌药的阴性样

品，同供试品溶液处理方法制成阴性样品溶液。

参照《中国药典（2020 年版）》四部通则薄层色

谱法 [12]，上述 3 种溶液各吸取 5 μL 分别点于同一

硅胶 G 薄层板上，以环己烷 - 乙酸乙酯 - 甲酸溶

液（4 ∶ 3 ∶ 0.2）为展开剂进行展开，取出，晾干，

喷以 10% 硫酸乙醇溶液，105℃条件下加热。供

试品色谱中在与对照品色谱相应的位置上显相同

的斑点，阴性无干扰（图 4）。



中国药师  2024 年 1 月第 27 卷第 1 期 31

https://zgys.whuznhmedj.com

2.2.6  枳壳
供试品溶液处理方法同“2.2.1”项。称取适

量枳壳对照药材，按照供试品相同提取方法处理，

作为对照药材溶液。按照“2.1”项下方法制备不

含枳壳的阴性样品，同供试品溶液处理方法制成

阴性样品溶液。参照《中国药典（2020 年版）》

四部通则薄层色谱法 [12]，吸取上述 3 种溶液分别

点于同一硅胶 G 薄层板上，以乙酸乙酯 - 丙酮 -

甲酸 - 水（4 ∶ 2 ∶ 0.15 ∶ 5）为展开剂进行展开，取出，

晾干，喷以 10% 硫酸乙醇溶液，置日光下检视。

供试品色谱中在与对照品色谱相应的位置上显相

同的斑点，阴性无干扰（图 6）。

2.3.2  对照品溶液的制备
分别称取对照品延胡索乙素、芍药苷、粉防

己碱与乌药醚内酯适量，用甲醇溶解，制成每

1  mL 分别含有 272.50 μg 延胡索乙素、1 350.00 μg

芍药苷、262.40 μg 粉防己碱、232.50 μg 乌药醚内

酯的混合对照品溶液。

2.3.3  供试品溶液的制备
精密称定 10 g 痛舒凝胶膏体，剪碎并加入甲

醇超声处理（功率：400 W，频率：50 kHz）1 h，

过滤，蒸干后加入甲醇复溶，定容于 10 mL 量瓶中，

摇匀，微孔滤膜滤过，即得。

2.3.4  阴性样品溶液的制备
参照“2.1”项下痛舒凝胶贴膏制备方法，分

别制备缺单味药材白芍、防己、延胡索、乌药的

阴性样品，按“2.3.3”项下方法制备各阴性样品

溶液。

2.3.5  专属性试验
分别精密吸取上述 3 种溶液，按照“2.3.1”

项下色谱条件进样，记录色谱图（图 7）。芍药苷、

延胡索乙素、粉防己碱、乌药醚内酯的分离度均

较好，表明各成分之间测定无干扰，专属性良好。

图6  枳壳TLC色谱图

Figure 6. TLC chromatogram of Fructus aurantii
注：1.枳壳对照药材；2.供试品；3.缺枳壳的阴性样品。

表1  梯度洗脱程序

Table 1. Gradient elution procedure
时间（min） 流动相A（%） 流动相B（%）

0 85 15

10 70 30

20 65 35

35 55 45

45 40 60

60 25 75

2.3  含量测定
2.3.1  色谱条件

采用 HPLC 法，色谱柱：Dikma Diamonsil-C18

柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相：0.1% 磷

酸水溶液（A）- 甲醇（B），梯度洗脱（洗脱程

序见表 1）；柱温：30℃；检测波长：235 nm；

流速：1.0  mL/min；进样量：10 μL。 图7  专属性试验HPLC色谱图

Figure 7. HPLC chromatogram of specificity test
注：S1.对照品；S2.缺白芍的阴性样品；S3.缺防己的阴性样品；S4.缺
延胡索的阴性样品；S5.缺乌药的阴性样品；S6.供试品；1.芍药苷； 
2.延胡索乙素；3.粉防己碱；4.乌药醚内酯。

2.3.6  线性考察
分 别 精 密 移 取 适 量 上 述 混 合 对 照 品 溶

液， 用 甲 醇 将 其 稀 释 成 不 同 浓 度 的 系 列 混 合

对 照 品 溶 液， 按 照“2.2.1” 项 下 色 谱 条 件 进

样 测 定， 以 对 照 品 溶 液 的 浓 度 为 横 坐 标（X，

μg/mL）， 峰 面 积 为 纵 坐 标（Y） 进 行 线 性 回

t/min
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表2  痛舒凝胶贴膏样品的含量测定结果（mg/g，n=3）
Table 2. Content determination results of Tongshu gel paste samples (mg/g, n=3)

批号 延胡索乙素 芍药苷 粉防己碱 乌药醚内酯

220606 2.87 52.05 11.58 2.42

220607 2.91 52.07 11.45 2.43

220608 2.85 51.88 11.61 2.40 

平均值 2.87 52.00 11.55 2.42

归，得到各成分的回归方程为：延胡索乙素：

Y=3.294×104X+4.538×104，r=0.999 9； 芍 药 苷：

Y=1.625×104X+2.625×104，r=0.999 8； 粉 防 己

碱：Y=3.604×104X+3.308×104，r=0.999 8； 乌 药

醚 内 酯：Y=1.304×104X+2.053×104，r=0.998 6。

延胡索乙素、芍药苷、粉防己碱、乌药醚内酯分

别 在 4.30~272.50 μg/mL、21.10~1 350.00 μg/mL、

4.10~262.40 μg/mL、3.60~232.50 μg/mL 浓 度 范 围

内线性关系良好。

2.3.7  精密度试验
精 密 吸 取“2.3.2” 项 下 混 合 对 照 品 溶 液

10  μL，按照“2.3.1”项下色谱条件连续进样 6 次，

测得延胡索乙素、芍药苷、粉防己碱以及乌药醚

内酯峰面积的 RSD 分别为 1.08%，1.23%，1.18%，

0.87%（n=6），表明仪器精密度良好。

2.3.8  重复性试验
精密量取同一批样品，按“2.3.3”项下方法

平行制备 6 份供试品溶液，再按照“2.3.1”项下

色谱条件进样测定，测得延胡索乙素、芍药苷、

粉防己碱以及乌药醚内酯的平均含量分别为 2.92，

51.99，11.75，2.39 mg/g，RSD 分别为 1.31%，1.15%，

1.45%，1.09%（n=6），表明方法重复性良好。

2.3.9  稳定性试验
将同一份供试品溶液分别于室温下放置 0，

2，4，8，12，18，24 h，按照“2.3.1”项下色谱

条件进样测定，测得延胡索乙素、芍药苷、粉防

己碱以及乌药醚内酯峰面积的 RSD 分别为 1.10%，

1.34%，1.71%，1.38%（n=7），表明该供试品溶

液在室温条件下 24 h 内稳定性良好。

2.3.10  加样回收率试验
精密称取痛舒凝胶贴膏 5 g，共 9 份，按其中

所含各成分的 50%，100%，150% 质量浓度分别

精密加入相应混合对照品溶液，加入甲醇稀释，

每个浓度平行 3 份，按“2.3.3”项下方法制备供

试品溶液，再按照“2.3.1”项下色谱条件进样测

定，测得延胡索乙素、芍药苷、粉防己碱以及乌

药醚内酯的平均回收率分别为 99.52%，99.23%，

98.96%，99.01%，RSD 分 别 为 1.28%，1.14%，

1.25%，1.54%（n=9），表明本方法回收率良好。

2.3.11  样品含量测定
取 3 批痛舒凝胶贴膏，按照“2.3.3”项下

方法平行制备 3 份供试品溶液，再按照“2.3.1”

项下色谱条件进样测定，测得各指标成分含量

见表 2。

批号 成分名称 标示量（%） RSD（%） A A+1.80S

220606 延胡索乙素 101.06±1.22 0.74 1.39 5.28

芍药苷 99.75±0.14 0.10 0.21 9.27

粉防己碱 101.44±0.39 0.26 1.47 7.03

乌药醚内酯 98.76±1.24 0.93 1.24 5.22

2.3.12  含量均匀度检查
取 3 批痛舒凝胶贴膏，每批各 10 贴，将每

片贴剂除去保护层，按照“2.3.3”项下方法制备

供试品溶液，再按照“2.3.1”项下色谱条件进样

测定，记录色谱图，计算各指标成分含量，结果

见表 3，3 批痛舒凝胶贴膏样品 A+1.80S 均小于

15，说明供试品的含量均匀度符合规定 [12]。

2.3.13  初步稳定性考察
取 3 批痛舒凝胶贴膏于温度（25±2）℃、

相对湿度为 60%±5% 的条件下放置 90 d，分别于

0，30，60，90 d 取样测定，其中 TLC 鉴别及赋

形性考察等指标均符合药典规定 [12]，结果见表 4。

表3  痛舒凝胶贴膏含量均匀度检查结果（n=10）
Table 3. The results of content uniformity test of Tongshu gel paste samples (n=10)
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批号 成分名称 标示量（%） RSD（%） A A+1.80S

220607 延胡索乙素 100.54±1.39 0.98 0.70 5.79

芍药苷 100.04±0.16 0.11 0.06 10.59

粉防己碱 99.62±0.48 0.36 0.35 7.80

乌药醚内酯 100.62±1.45 1.00 0.83 5.24

220608 延胡索乙素 101.24±1.39 0.92 1.39 6.19

芍药苷 99.99±0.15 0.10 0.02 9.81

粉防己碱 99.92±0.52 0.35 0.17 7.52

乌药醚内酯 100.41±1.65 1.06 0.41 5.06

续表3

表4  痛舒凝胶贴膏初步稳定性考察结果

Table 4. Preliminary stability investigation results of Tongshu gel paste samples 

批号
时间

（d）
性状

延胡索乙素

含量

（mg/g）

芍药苷

含量

（mg/g）

粉防己碱

含量

（mg/g）

乌药醚内酯

含量

（mg/g）

鉴别 黏附力 赋形性

220606 0 棕色软膏 2.84 51.86 11.53 2.41 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

30 棕色软膏 2.78 51.57 11.41 2.35 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

60 棕色软膏 2.72 51.31 11.37 2.29 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

90 棕色软膏 2.75 51.28 11.37 2.25 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

220607 0 棕色软膏 2.85 51.93 11.49 2.40 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

30 棕色软膏 2.79 51.65 11.40 2.33 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

60 棕色软膏 2.74 51.37 11.36 2.28 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

90 棕色软膏 2.77 51.31 11.35 2.26 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

220608 0 棕色软膏 2.84 51.89 11.52 2.42 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

30 棕色软膏 2.77 51.61 11.43 2.34 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

60 棕色软膏 2.79 51.34 11.38 2.30 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

90 棕色软膏 2.71 51.30 11.35 2.28 符合规定 不低于10号钢球 符合规定

3  讨论

中药复方成分复杂，具有多成分协同作用的

特点。该方由 10 味中药组成，以延胡索与乌药

为主药，延胡索是治疗痛经的常用药，例如：元

胡止痛片、痛经片等市面上广泛应用的中成药以

及一些临床经验方中均添加延胡索，延胡索乙素

是发挥镇痛作用的关键成分。乌药作为传统的行

气止痛、温肾散寒药，其指标性成分乌药醚内酯

与去甲异波尔定具有抗炎镇痛作用。防己与白芍

是作为治疗痛经的常用药，主要成分粉防己碱及

芍药苷均在解痉镇痛方面疗效显著，因此选择延

胡索乙素、乌药醚内酯、芍药苷与粉防己碱作为

痛舒凝胶贴膏含量测定的指标性成分。 

本研究以《中国药典（2020 年版）》为参照

对痛舒凝胶贴膏进行定性分析 [12]，经过试验发现，

由于痛舒凝胶膏剂中化学成分种类繁多，除防己

外，其他成分对所检查成分存在不同程度的干扰。

因此结合文献 [13-17] 进行试验摸索，各成分所建立

的定性鉴别方法斑点清晰明亮，相对迁移值适中

符合要求，阴性无干扰，专属性良好。

在含量测定方法中，前期经预试验首先对检

测波长为 230，235，280 nm 的条件进行考察，结

果表明，当检测波长为 280 nm 时，乌药醚内酯无

紫外吸收，当检测波长为 235 nm 时，色谱图主峰

峰形比 230 nm 时更好，因此确定选择 235 nm 作

为检测波长。其次，分别考察了两种不同洗脱系

统：乙腈 -0.1% 磷酸和甲醇 -0.1% 磷酸，研究发

现采用乙腈 -0.1% 磷酸系统洗脱时，色谱峰密集

且延胡索乙素特征峰无法与其他峰分离，因此有
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机相最终选择甲醇。经多次试验条件筛选与摸索，

痛舒凝胶膏剂中各有效成分峰形良好，无拖尾现

象，且方法学考察各数值均符合要求。经含量测

定，痛舒凝胶膏剂中延胡索乙素、芍药苷、粉防

己碱、乌药醚内酯的含量分别为 2.87，52.05，

11.58，2.42 mg/g。该定量方法专属性强，准确性、

重复性、稳定性高，适合作为剂型改良后痛舒方

的质量评价方法。

本研究在改良剂型的基础上研制出可重复使

用、载药量大和保湿性好的痛舒凝胶膏剂，采用

TLC 法对痛舒凝胶贴膏中延胡索乙素、芍药苷、

粉防己碱、乌药醚内酯以及苍术、枳壳进行定性

鉴别，斑点清晰且无阴性干扰，HPLC 法测定的

延胡索乙素、芍药苷、粉防己碱、乌药醚内酯含

量方法准确、可靠，为该制剂的质量评价研究提

供参考依据，也为其在临床上治疗寒凝血瘀型痛

经提供应用价值。
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