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景天止痛膏质量标准研究
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［摘要］　目的　修订景天止痛膏质量标准中的测定方法。方法　采用薄层色谱法（TLC）对当归、川芎、元胡、三七总

皂苷进行定性鉴别，应用高效液相色谱法（HPLC）测定制剂中三七皂苷 R1、人参皂苷 Rg1、人参皂苷 Rb1 的含量。结果　

TLC 法鉴别专属性强，分离度好；三七皂苷 R1 在 0.160 4～2.005 0μg (r=0.999)、人参皂苷 Rg1 在 0.800 3～10.003 5μg (r=1.000)、
人参皂苷 Rb1 在 0.618 2～7.727 5μg (r=1.000) 范围内呈良好的线性关系，加样回收率分别为 101. 43% 、98.75% 、100. 95% ，
相对标准偏差（RSD）分别为 2.56% 、2.71% 、2.75%。结论　本方法准确可靠、灵敏度高，可用于景天止痛膏的质量控制。
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［Abstract］　 Objective　To revise the determination method in the quality standard of Jingtian Zhitong cream. Methods　

The total saponins of angelica sinensis, Ligusticum wallichii, Rhizoma corydalis, and Panax notoginseng saponins were qualitatively

identified by thin-layer chromatography (TLC).  The contents of notoginsenoside R1,  ginsenoside Rg1,  and ginsenoside Rb1 in the

preparation  were  determined  by  high  performance  liquid  chromatography  (HPLC). Results　TLC showed  strong  specificity  and

good resolution. The concentration of notoginsenoside R1 showed a good linear relationship in the range of 0.160 4 and 2.005 0μg

(r=0. 999). The concentration of ginsenoside Rg1 showed a good linear relationship in the range of 0.800 3 and 10.003 5μg (r=1.000).

The concentration of ginsenoside Rb1 showed good linearity in the range of 0.618 2 and 7.727 5μg (r=1.000). The sample recovery

rates  were  101.43%,  98.75%  and  100.95%,  respectively.  The  relative  standard  deviation  (RSD)  were  2.56%,  2.71%  and  2.75%,

respectively. Conclusion　The developed method is accurate and reliable with high sensitivity, which can be used for the quality

control of Jingtian Zhitong cream.
［Key words］　Jingtian Zhitong cream；quality standard；HPLC；TLC

 

景天止痛膏是由肉桂、三七、当归、元胡、猪

牙皂等十四味中药组成的复方制剂，具有活血化

淤、消肿止痛功能，主治骨质增生、慢性腰腿痛等

症。由于该制剂标准中仅包含一个当归薄层色谱

鉴别，且无定量测定方法，不能全面控制制剂质

量。根据全军医疗机构制剂标准提高课题要求，在

原有质量标准基础上，增加了当归、川芎、三七总

皂苷、元胡的薄层鉴别，同时采用高效液相色谱法，

测定景天止痛膏中所含三七皂苷 R1、人参皂苷

Rg1、人参皂苷 Rb1 总量的含量测定方法，以此为

该制剂的质量控制提供依据。 

1    仪器与试药

LC-20AD 岛津高效液相色谱仪（日本岛津）；

紫外检测器；对照品：三七皂苷 R1（批号：110745-
200617）、人参皂苷 Rg1（批号：111537-201204）、人

参皂苷 Rb1（批号：111537-201204）均购自中国食品

药品检定研究院；景天止痛膏（规格：10cm×6.5cm，

批号：20140201、20140301、20140401），由原南京
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政治学院门诊部提供；乙腈为色谱纯，水为超纯水，

其他试剂均为分析纯。 

2    方法与结果
 

2.1    薄层鉴别 

2.1.1    当归、川芎[1]

取本品 1 片，除去盖衬，剪成小块，置锥形瓶

中，加乙醇 50 ml，加热回流 1 h，滤过，滤液蒸干，残

渣加乙醇 2 ml 溶解，作为供试品溶液。另取当归、

川芎对照药材适量，加乙醇分别制成每 1 ml 含 2 mg
的对照药材溶液。按照薄层色谱法（中国药典

2020 年版四部通则 0502）试验，吸取上述两种溶液

各 5 μl，分别点于同一硅胶 G 薄层板上，以环己烷－

乙酸乙酯 (9∶1) 为展开剂，展开，取出，晾干，置紫

外光灯 (365 nm) 下检视。供试品色谱中，在与对照

药材色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。阴性

试验样品未见干扰，见图 1。
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图 1    当归、川芎薄层色谱图

注：1.缺当归和川芎阴性对照； 2.当归对照药材；3.川芎对照药材；

4～6.三批样品
  

2.1.2    元胡[1]

取本品 2 片，除去盖衬，剪成小块，置锥形瓶

中，加 70 % 乙醇 50 ml，加热回流 2 h，滤过，滤液蒸

干，残渣加 10 ml 水溶解，用 1 % 盐酸调 pH 至 2～3，
滤过，滤液用浓氨水调 pH 至 9～10，用氯仿萃取

3 次，合并氯仿液，蒸干，残渣加甲醇 1 ml 使溶解。

另取延胡索乙素加甲醇制成每 1ml 含 0.5mg 的对

照品溶液。取元胡 1 g，照供试品方法提取，加甲醇

制成每 1 ml 含 1 mg 的对照药材溶液。按照薄层

色谱法（中国药典 2020 年版四部通则 0502）试验，

吸取上述两种溶液各 5 μl，分别点于同一硅胶 G 薄

层板上，以乙酸乙酯-冰醋酸-水 (10∶3∶5) 的上层

溶液为展开剂，展开，取出，晾干，置碘缸中熏至斑

点清晰后取出，挥尽板上吸附的碘后，置紫外光灯

(365 nm) 下检视，供试品色谱中，在与对照品色谱

相应位置上显相同颜色的荧光斑点。阴性试验样

品未见干扰，见图 2。 

2.1.3    三七总皂苷[1]

取本品 2 g，除去盖衬，剪成小块，置锥形瓶中，

加水 5 ml，再加入水饱和后的正丁醇 30 ml，振摇，

静置过夜，滤过，滤液加 3 倍量以正丁醇饱和的水，

摇匀，放置使分层，取正丁醇层，蒸干，残渣加甲醇

1 ml 使溶解。另取三七总皂苷，加甲醇制成每 1 ml
含 0.5  mg 的溶液。按照薄层色谱法（中国药典

2020 年版四部通则 0502）试验，吸取上述两种溶液

各 5μl，分别点于同一硅胶 G 薄层板上，以三氯甲

烷-乙酸乙酯-甲醇-水 (15∶40∶22∶10)10 ℃ 以下

放置的下层溶液为展开剂，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。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置

上，显相同颜色的斑点；置紫外光灯 (365nm) 下检

视，显相同的荧光斑点。阴性试验样品未见干扰，

见图 3。
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图 3    三七总皂苷薄层色谱图

注：1~3.三批样品； 4.三七总皂苷；5.阴性对照
  

2.2    含量测定[2-5]
 

2.2.1    色谱条件

色谱柱：Promosil C18 柱 (250 mm×4.6 mm，5 μm)；
以乙腈为流动相 A，水为流动相 B，梯度洗脱：0～
5 min，23% A；5～68 min，23%～33% A。柱温为35 ℃，
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图 2    元胡薄层色谱图

注：1.延胡索乙素；2～4.三批样品；5.元胡对照药材；6.阴性对照
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流速为 1.0 ml/min；检测波长为 203 nm；进样体积

为 10 μl。在此条件下，样品中三七皂苷 R1、人参

皂苷 Rg1、人参皂苷 Rb1 与相邻峰达到良好分离，

见图 4。 

2.2.2    对照品溶液的制备

取三七皂苷 R1、人参皂苷 Rg1、人参皂苷 Rb1

对照品适量，精密称定，加甲醇制成每 1 ml 中分别

含 0.08、0.4、0.36 mg 的混合溶液，即得。 

2.2.3    供试品溶液的制备

取本品约 2 g，除去盖衬，剪成小块，精密称定，

置具塞锥形瓶中，加入甲醇 50 ml，加热回流 2 h，摇
匀，滤过。再用 15 ml 甲醇荡洗锥形瓶，滤过，合并

滤液并蒸干，残渣加水 15 ml，以水饱和的正丁醇振

摇提取 4 次，每次 20 ml，合并正丁醇液，用氨试液

洗涤 2 次，每次 20 ml，合并正丁醇液，蒸干，残渣加

甲醇溶解并转移至 10 ml 量瓶中，加甲醇至刻度，

摇匀，滤过，取续滤液，即得。 

2.2.4    阴性对照溶液的制备

按处方量配制不含三七药材的阴性样品，按供

试品溶液方法制备阴性对照溶液。 

2.2.5    专属性试验

取对照品溶液、供试品溶液、阴性对照溶液，

按“2.2.1”项下色谱条件进样分析，阴性对照液中色

谱峰对测定无干扰（见图 4）。 

2.2.6    线性关系考察

取三七皂苷 R1、人参皂苷 Rg1、人参皂苷

Rb1 对照品适量，加甲醇溶解制成每 1 ml 分别含

0.801 9、4.001 4、3.0913 mg 的混合对照品储备溶

液 6，将溶液 6 稀释如下： 0.2 ml→10 ml、0.5 ml→
10  ml、1  ml→10  ml、2  ml→10  ml、2.5  ml→10  ml
作为对照品溶液 1～5，精密吸取上述对照品溶液 1～5
各 10μl，注入液相色谱仪，按“2.2.1”项下色谱条件

测定峰面积，以进样量（μg）为横坐标（X），峰面积

（Y）为纵坐标，进行线性回归，分别得到三七皂苷 R1、

人参皂苷 Rg1 和人参皂苷 Rb1 的回归方程：

Y=30339X−874.4，r=0.999
Y=22 431X−0.325，r=1.000
Y=27 695X+699.8，r=1.000
结果表明，三七皂苷 R1、人参皂苷 Rg1、人参皂

苷Rb1 分别在0.160 4～2.005 μg、0.800 3～10.003 5 μg
和 0.618 2～7.727 5 μg 范围内呈良好的线性关系。 

2.2.7    精密度试验

精密吸取“2.2.2”项下对照品溶液 10 μl，在上

述色谱条件下，连续进样 6 次。结果三七皂苷 R1、

人参皂苷 Rg1、人参皂苷 Rb1 峰面积的 RSD 值依次

为 1.23%、1.54%、1.04%（n=6），表明仪器精密度良好。 

2.2.8    重复性试验

取同一批号的景天止痛膏（批号 20140201）按
“2.2.3”项下方法平行制备 6 份供试品溶液，按上述

色谱条件，结果三七皂苷 R1、人参皂苷 Rg1、人参

皂苷 Rb1 峰面积的 RSD 值依次为 2.86%、2.49%、

2.75%，表明此法重现性良好。 
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图 4    景天止痛膏 HPLC图

注：A.对照品溶液；B.供试品溶液；C. 阴性对照溶液 1.三七皂苷 R1；2.人参皂苷 Rg1；3.人参皂苷 Rb1
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2.2.9    稳定性试验

取同一批号的景天止痛膏（批号 20140201）按
“2.2.3”项下方法制备供试品溶液 1 份，精密吸取

10 μl, 分别在 0、2、5、9、12、24 h 进样，测定。结

果三七皂苷 R1、人参皂苷 Rg1、人参皂苷 Rb1 峰面

积的 RSD 值依次为 1.85%、0.77%、1.20%，表明供

试品溶液在 24 h 内稳定性良好。 

2.2.10    加样回收率

取同一批号的景天止痛膏（批号 20140201）
1.0g，精密称定，分别精密加入混合对照品溶液（三

七皂苷 R10.007 8 mg/ml、人参皂苷 Rg10.088 mg/ml、
人参皂苷 Rb10.064 8 mg/ml）50 ml，按“2.2.3”项下

方法平行制备 6 份供试品溶液，按“2.2.1”项下色谱

条件测定，结果见表 1。 

2.2.11    含量测定

按“ 2.2.3”项下方法制备供试品溶液，按

“2.2.1”项下色谱条件测定 3 批样品，结果见表 2。 

3    讨论
 

3.1    检测波长的选择

三七总皂苷为三七药材的主成分，参照 2020 版

《中国药典》[1]，以三七药材方法项下紫外吸收 203 nm
作为最大吸收。 

3.2    提取方法及溶剂选择

分别取待测样品 1、2、3 g，加入不同浓度乙

醇、甲醇，回流 1、2、3 h 和冷浸 24 h，采用氨试液

洗涤样品等方法提取样品。结果表明，最终选择取

样量为 2 g，甲醇为溶剂，氨试液洗涤，并按照正文

的含量测定项下方法进行测定提取较完全。 

3.3    液相耐用性条件考察

按照“2.2.3”项下供试品溶液的制备，分别在不

同柱温 30、35、40℃，不同梯度流动相比例条件

（0～5 min，23 % A；5～63 min，23%～34 % A 与

0～5 min，23 % A；5～68 min，23%～33 % A）下，不

同色谱柱 InertSustainC18 (150 mm×4.6 mm, 5 μm)
与 Promosil C18 柱 (250 mm×4.6 mm，5 μm)，测定三

七总皂苷含量。在各试验条件下，待测成分的分离

较好，测定结果基本一致，耐用性良好。 

3.4    薄层色谱及耐用性条件考察

　　建立景天止痛膏制剂中当归、川芎、元胡、三

七总皂苷的薄层色谱鉴别方法，拟增加肉桂的薄层

实验中，因存在阴性试验样品有干扰的问题，故未

列入本文。对 TLC 方法，分别从温度（10℃ 和 35℃）、

相对湿度（42% 和 88%）以及不同硅胶板（国产和进

口）等方面进行考察。在各试验条件下，鉴别结果

 (下转第 170 页)

表 1    景天止痛膏加样回收率试验结果（n=6） 
主成分 称样量（g） 样品量（mg） 加入量（mg） 测得量（mg） 回收率（%） 平均值（%） RSD（%）

三七皂苷R1 1.013 0 0.398 2 0.390 0 0.798 0 102.51 101.43 2.56

1.067 6 0.419 6 0.390 0 0.824 0 103.69

1.021 0 0.401 2 0.390 0 0.788 0 99.18

1.059 0 0.416 2 0.390 0 0.796 0 97.38

1.000 4 0.396 4 0.390 0 0.794 0 101.95

1.000 2 0.393 0 0.390 0 0.798 0 103.85

人参皂苷Rg1 1.013 0 3.977 0 4.400 0 8.300 0 98.25 98.75 2.71

1.067 6 4.191 4 4.400 0 8.524 0 98.47

1.021 0 4.008 4 4.400 0 8.354 0 98.76

1.059 0 4.157 6 4.400 0 8.726 0 103.83

1.000 4 3.927 6 4.400 0 8.202 0 97.15

1.000 2 3.926 8 4.400 0 8.154 0 96.07

人参皂苷Rb1 1.013 0 2.496 0 3.240 0 5.790 0 101.67 100.95 2.75

1.067 6 2.630 6 3.240 0 5.976 0 103.25

1.021 0 2.515 8 3.240 0 5.892 0 104.20

1.059 0 2.609 4 3.240 0 5.884 0 101.07

1.000 4 2.465 0 3.240 0 5.662 0 98.67

1.000 2 2.464 4 3.240 0 5.602 0 96.84
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不受温度、相对湿度和不同硅胶板等条件改变的影

响。说明本文所建立的薄层色谱方法作为定性鉴

定方法具有很强的适用性。
  

表 2    景天止痛膏主成分含量的测定结果（n=3） 
批号

三七皂苷R1
（mg/g）

人参皂苷Rg1
（mg/g）

人参皂苷Rb1
（mg/g）

20 140 201 0.393 1.963 1.232

20 140 301 0.407 1.978 1.239

20 140 401 0.421 1.997 1.265
 
 

本文采用薄层色谱法鉴别了景天止痛膏制剂

中当归、川芎、元胡、三七总皂苷，并建立了高效液

相色谱法三七皂苷 R1、人参皂苷 Rg1、人参皂苷

Rb1 含量的测定方法。本研究结果，可为该制剂生

产过程中的质量控制及检验提供参考，有助于更好

把控药品疗效与临床用药安全。
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