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接骨木饮片质量标准研究

何亚芬，江 锐 *，屈婷婷，胡美英，郑露盼，方文超

（上饶市检验检测认证院，上饶 334000）

摘 要：目的 建立接骨木饮片的质量标准，以解决现有质量标准缺乏统一规范导致的市场饮片质量参差不齐

的问题，为接骨木饮片的标准化生产和临床应用提供科学依据。方法 采用性状鉴别、薄层色谱鉴别、水分及

灰分测定、浸出物测定和绿原酸含量测定等方法，对来自不同产地的 17 批接骨木饮片样品进行质量控制研究。

结果 确定接骨木的薄层色谱鉴别展开系统为环己烷 – 乙酸乙酯 – 丙酮 – 甲酸（5∶2∶1∶0.1），薄层色谱图斑

点清晰，分离度好 ；根据 17 批样品的测定值制定了标准限度值，水分不得过 9.0%、总灰分不得过 3.5%、酸不

溶性灰分不得超过 0.5%、浸出物不得少于 6.0%；经高效液相色谱测定，17 批样品绿原酸含量在 0.086~0.458 mg/

g 之间。结论 所建立的方法准确可靠，重复性以及稳定性表现良好，能够有效地对接骨木饮片的质量进行控制，

为完善接骨木饮片的质量标准提供了科学的方法和有力的依据。
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0  引  言

接骨木（Sambucus williamsii Hance）为忍冬科植物，

其干燥茎枝可入药，具有祛风利湿、活血止痛功效，用

于治疗骨折肿痛、风湿痹症等 [1-2]。《中华人民共和国药 

典》 [3] 未收载接骨木饮片，现有质量标准不统一，导致

市场饮片质量参差不齐。研究表明，接骨木茎枝主要活性

成分为酚酸类、黄酮类、三萜类及木脂素类化合物 [4]，其

中，酚酸类化合物具备抗炎、抗氧化、抗肿瘤、降血脂等

功效 [5]；黄酮类化合物具有抗炎、抗氧化、抗衰老、免疫

调节以及抗肿瘤等作用 [6]；三萜类化合物能够发挥抗癌、

解热、镇痛等功效 [7]；木脂素类化合物则具有抗骨质疏

松、抗氧化等作用 [8]。本研究采用性状及薄层色谱鉴别，

结合水分、灰分、浸出物和绿原酸含量测定 [9-10]，建立全

面质量控制方法，为接骨木饮片的标准化生产和临床应用

提供科学依据。

1  材料与方法

1.1  仪器与试药

1260 Ⅱ型高效液相色谱仪（美国安捷伦公司）、

FA2004B 型万分之一电子天平（上海精密仪器有限公司）、

BT25S 型十万分之一电子天平（德国 Sartorius 公司）、

ZC-150KC 型超声波清洗仪（深圳市圳超科技有限公司）、

KSW–4D 型箱式电阻炉（天津天有利科技有限公司）、

DHG–9202–3S 型电热鼓风干燥箱（上海鸿都电子科技有限

公司）。

熊果酸对照品（批号 110742–202424，中检院，纯

度 99.7%）；绿原酸对照品（批号 110753–202018，中检

院，纯度 96.1%）。硅胶 G 薄层板、硅胶 H 薄层板、硅胶

GF254 薄层板，均购自于青岛海洋化工有限公司。用于色

谱分析的甲醇、乙腈和甲酸，均采购自赛默飞世尔科技

中国分公司；分析纯甲醇购自于国药集体化学试剂有限

公司；娃哈哈纯净水。17 批样品采购于云南、江苏、湖

北、安徽、黑龙江、四川、贵州等地，经副主任药师彭任

辉鉴定为忍冬科接骨木属植物接骨木的干燥茎枝，编号为

JGM01~JGM17。

1.2  实验方法

1.2.1 性状鉴别

观察饮片外形、颜色、断面特征，测量长度与直径，

同时记录质地、气味等相关信息。

1.2.2 薄层色谱鉴别

称 1 g 样品粉末，加 25 mL 无水乙醇，加热回流

30 min 后过滤，滤液蒸干，残渣用 2 mL 甲醇溶解得供试
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品溶液。另配 1 mg/mL 熊果酸对照品溶液。按《中华人民

共和国药典》（2020 年版）四部薄层色谱法，取供试品和对

照品溶液各 5 μL，分别点样于硅胶 G、H、GF254 薄层板

上，用环己烷 – 乙酸乙酯 – 丙酮 – 甲酸（5∶2∶1∶0.1）、

石油醚（60~90 ℃）– 丙酮 – 甲酸（4∶2∶0.1）、环己烷 – 乙

酸乙酯 – 丙酮（5∶2∶1）展开。展开后晾干，喷 10% 硫酸

乙醇溶液，105 ℃ 加热至斑点显色清晰，365 nm 紫外光

下检视。

1.2.3 水分、总灰分、酸不溶性灰分检查项

取 17 批供试品进行粉碎处理，使其能通过二号筛。

水分测定依照《中国药典》（2020 年版）四部通则 0832 第

二法烘干法执行；总灰分以及酸不溶性灰分的测定则依据

《中国药典》（2020 年版）四部通则 2302 的规定操作。

1.2.4 浸出物

依据《中国药典》（2020 年版）四部通则 2201 中浸出

物测定法的指导，最终确定选用稀乙醇作为溶剂，热浸法

作为接骨木浸出物测定的标准方法。

1.2.5 绿原酸含量测定

（1）色 谱 条 件：Waters XBridge BEH Shield RP18 

Column 色谱柱（150 mm × 4.6 mm，2.5 μm），检测波长 

325 nm，进样体积 10 μL，流速 0.6 mL/min，柱温 35 ℃， 

流动相为乙腈 –0.1% 甲酸水溶液（8∶92）。

（2）对照品溶液的制备：精确称取适量的绿原酸对照

品，加入甲醇溶解，配制成质量浓度分别为 59.89 μg/mL 

的对照品溶液。

（3）供试品溶液的制备；称取 3.0 g 粉碎后的接骨木粉

末，放入带塞锥形瓶，加 50 mL 水，加热回流 1 h，过滤

后蒸干滤液，残渣中加 25 mL 80% 甲醇，称重后超声提

取（300 W，45 kHz）30 min。冷却后补重，摇匀过滤，经

0.45 μm 微孔滤膜过滤，即得。

2  结果与分析

2.1  性状鉴别

接骨木饮片是忍冬科接骨木干燥茎枝的加工品，呈

圆柱形或类圆形段状、斜切片，直径约 0.5~3 cm，段长

1~3 cm，片厚 2~5 mm。外皮灰褐色至棕褐色，有纵皱纹

及密集的横向皮孔，栓皮可残留或脱落，木部黄白色，皮

部褐色，界限分明。质硬而脆，断面不平整，髓部大而松

软，呈海绵状或中空，占断面 1/3~1/2。气微，味微苦，

嚼之有黏滑感。鉴别时，髓部大、横向皮孔密集、木部色

浅、皮部色深是关键特征，需与杂木区分。见图 1。

2.2  薄层色谱鉴别

使用环己烷 – 乙酸乙酯 – 丙酮 – 甲酸（5∶2∶1∶0.1）

作为展开剂时，主斑点的 Rf 值理想，分离度高，斑点集

中且不拖尾，因此选定该展开剂。硅胶 G 薄层板分离效果

最佳。图 2 显示，不同产地和批次的接骨木样品与熊果酸

对照品在相应位置呈现相同颜色的荧光斑点，特征一致且

具有专属特性，可利用薄层色谱法进行定性鉴别。

图 1 药材外观

图 2 接骨木薄层鉴别色谱图（紫外灯 365 nm 下检视）

2.3  水分、总灰分、酸不溶性灰分、浸出物测定及限度

规定

2.3.1 检查项测定结果

按照 1.2.3 和 1.2.4 项下方法测定 17 批样品的水分、

总灰分、酸不溶性灰分和浸出物，结果见表 1。

2.3.2 限度规定

接骨木检测指标限度范围：水分 5.74%~8.96%，均

值 7.7%，暂设限度不超过 9.0%；总灰分 0.49%~2.64%，

均 值 1.1%， 暂 设 限 度 不 超 过 3.5%； 酸 不 溶 性 灰 分

0.065%~0.284%，均值 0.13%，暂设限度不超过 0.5%；浸

出物 6.30%~12.78%，均值 8.2%，暂定限度不少于 6.0%。

这些限度可保障接骨木饮片的质量与药效。

2.4  绿原酸的含量测定

2.4.1 系统适用性试验

各取 10 μL 的 1.2.5 项下对照品溶液与供试品溶液，

依据 1.2.5 中的色谱条件进行进样测定，并记录色谱图。

结果显示，以绿原酸峰计算，理论塔板数不低于 3500，绿

原酸峰与相邻峰的分离度达 2.6，基线分离状况良好，具

体可见图 3。

2.4.2 线性关系考察

针对 1.2.5 项下制备的对照品溶液，依次吸取 0.1、

0.5、1.0、2.0、4.0、6.0、8.0、10.0、12.0 μL 进 行 进 样

操作，详实记录绿原酸峰面积数据。运用最小二乘法对数

据进行线性回归分析，得出回归方程 Y = 39.105X－12.258



26

何亚芬，等：接骨木饮片质量标准研究【创新应用】

（r2 = 0.9995）。这一结果表明，在 0.60~71.87 μg 的进样量

区间内，绿原酸展呈现出良好的线性关系。

表 1 检查项检测结果（n = 2）

编号 水分 /% 总灰分 /% 酸不溶性灰分 /% 浸出物 /%
JGM01 5.74 0.60 0.079 8.23
JGM02 7.75 0.49 0.067 6.39
JGM03 7.79 0.75 0.060 8.08
JGM04 8.70 2.56 0.189 7.21
JGM05 8.82 1.77 0.284 6.30
JGM06 6.99 0.66 0.091 6.89
JGM07 7.22 0.55 0.131 7.02
JGM08 7.56 0.78 0.102 10.83
JGM09 8.67 2.64 0.124 9.32
JGM10 8.96 1.83 0.275 12.78
JGM11 7.86 0.61 0.195 6.48
JGM12 5.85 0.66 0.089 9.98
JGM13 6.76 0.86 0.103 7.93
JGM14 8.45 0.63 0.099 7.75
JGM15 8.94 1.73 0.134 7.39
JGM16 8.07 1.61 0.178 8.29
JGM17 7.03 0.54 0.065 8.12
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图 3 绿原酸对照品（A）和接骨木供试品（B）HPLC 图

2.4.3 精密度、重复性、稳定性试验

通过连续 6 次进样对照品溶液，计算绿原酸峰面积的

相对标准偏差（RSD）为 1.12%；对同一批次的供试品粉末

（JGM08）进行六份独立制备和分析，结果显示绿原酸峰面

积的 RSD 为 0.92%；对一份供试品粉末（JGM08）制备的

溶液，在 24 h 内不同时间点进行分析，绿原酸峰面积的

RSD 为 0.56%。表明所采用的 HPLC 方法在精密度、重复

性和稳定性方面均表现良好。

2.4.4 加样回收率试验

准确称取 6 份已知含量的 JGM08 供试品，向其中

分别加入 11.99 μg 的绿原酸标准品溶液，按照 1.2.5 所

述方法制备供试品溶液，再依据 1.2.5 所列色谱条件进

行进样分析，记录色谱峰面积并计算回收率。回收率在

99.20%~100.91% 之间，RSD 为 0.64%，表明所采用的测

定方法具有良好的回收率。

2.4.5 供试品的含量测定

取适量 17 批供试品（约 3.0 g），分别按 1.2.5 项下方

法制备供试品溶液，再按 1.2.5 项下色谱条件进样测定，

记录绿原酸峰面积并计算样品含量。结果见表 2。

表 2 含量测定结果（n = 3）

编号 含量 /（mg/g） 编号 含量 /（mg/g） 编号 含量 /（mg/g）

JGM01 0.237 JGM07 0.168 JGM13 0.368

JGM02 0.274 JGM08 0.191 JGM14 0.406

JGM03 0.294 JGM09 0.111 JGM15 0.394

JGM04 0.318 JGM10 0.120 JGM16 0.412

JGM05 0.240 JGM11 0.090 JGM17 0.458

JGM06 0.256 JGM12 0.086

3  讨论与结论

本研究优化了薄层色谱法，测定了绿原酸含量，并结

合多项指标形成全面质量控制体系。尽管样本数量有限、

未涉及其他活性成分和药效毒理研究，但为接骨木饮片的

标准化生产和临床应用提供了科学依据。下一步可扩大样

本、开展多成分分析及药效学研究，进一步完善质量标

准。本研究所建立的方法结果准确可靠，重复性以及稳定

性表现良好，能够有效地对接骨木饮片的质量进行控制。

该研究为完善接骨木饮片的质量标准提供了科学的方法和

有力的依据。
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