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摘要： 目的　 建立 ＨＰＬＣ 法测定芩杏清热止咳颗粒 （黄芩、 栀子、 桑叶等） 中 ８ 种成分的含有量。 方法　 黄芩苷、 汉

黄芩苷、 黄芩素、 汉黄芩素的分析采用 Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｐｌｕｓ Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相 ０􀆰 ２％ 磷酸⁃甲醇，
梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ２５ ℃； 检测波长 ２７４ ｎｍ。 栀子苷、 甘草苷、 异甘草苷、 甘草酸的分析采用

Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｐｌｕｓ Ｃ１８色谱柱 （４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相 ０􀆰 ０５％ 磷酸⁃乙腈， 梯度洗脱； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱

温 ２５ ℃； 检测波长 ２３７、 ３６０ ｎｍ。 结果 　 ８ 种成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞ ０􀆰 ９９９ ５）， 平均加样回收率

９７􀆰 ３５％ ～９８􀆰 ７３％ ， ＲＳＤ ０􀆰 ６１％ ～１􀆰 ９％ 。 结论　 该方法准确可靠， 重复性好， 可用于芩杏清热止咳颗粒的质量控制。
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　 　 芩杏清热止咳颗粒由黄芩清肺汤加减而来， 是

课题组开发的复方中药新药， 黄芩清肺汤源于元代

罗天益所著 《卫生宝鉴》 卷十七， 由黄芩、 栀子 ２
味药组成， 主治肺燥所致的小便不通； 芩杏清热止

咳颗粒由黄芩、 栀子、 桑叶、 苦杏仁、 甘草等中药

提取制备而成， 具有清肺泻热、 止咳平喘的功效，

主治肺热咳喘证。 方中黄芩具有抗病毒、 抗菌、 抗

氧化、 抗肿瘤等作用［１⁃４］， 黄芩苷、 汉黄芩苷、 汉

黄芩素、 黄芩素等黄酮类成分是其主要有效成分；
甘草主要含甘草苷、 异甘草苷等黄酮类成分， 以及

甘草酸等皂苷类成分， 具有抗炎、 抗病毒、 调节心

脑血管系统等作用［５⁃７］； 栀子具有泻火除烦、 清热
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利湿、 凉血解毒等作用， 其中环烯醚萜类成分栀子

苷在栀子中含有量最高， 也是活性物质， 可作为该

药材质量控制的重要指标， 具有降低缺血对脑组织

伤害［８］、 保肝利胆［９］、 清除羟自由基、 抑制脂质

过氧化等作用［１０］； 苦杏仁具有镇咳平喘［１１］、 抗炎

镇痛等作用［１２］； 桑叶具有降低血糖、 抗氧化等

作用［１３⁃１４］。
本实验建立 ＨＰＬＣ 法测定芩杏清热止咳颗粒中

黄芩、 栀子、 甘草主要有效成分黄芩苷、 汉黄芩

苷、 汉黄芩素、 黄芩素、 栀子苷、 甘草苷、 异甘草

苷、 甘草酸的含有量， 以期用于该制剂更全面的质

量控制， 并确保其内在质量， 更好地服务于临床。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 型高效液相色谱仪， 配置

Ｇ１３２９Ｂ 自动进样器、 Ｇ１３１１Ｂ 四元泵、 Ｇ１３１６Ａ 检

测器； ＡＬ１０４ 电子天平 （瑞士梅特勒⁃托利多公

司）； ＤＬ⁃１２０Ｄ 智能超声波清洗器（上海之信仪器

有限 公 司 ）； Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ 超 纯 水 机 （ 美 国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ
公司）。
１􀆰 ２　 试 药 　 汉 黄 芩 素 （ Ｂ２０４８９ ）、 汉 黄 芩 苷

（Ｂ２０４８８）、 栀子苷 （Ｂ２１６６１）、 甘草酸 （Ｂ２０４１７）
对照品均购于上海源叶生物科技有限公司； 异甘草

苷 （ＤＲ１０６７２） 对照品购于上海鼎瑞化工有限公

司； 黄芩素 （０５⁃２００１）、 甘草苷 （０５⁃１０１６） 对照

品 购 于 上 海 中 药 标 准 化 研 究 中 心； 黄 芩 苷

（１１０７１５⁃２０１０１６） 对照品购于中国食品药品检定研

究院。 芩杏清热止咳颗粒 （批号 １７１０１５、 １７１０２１、
１７１０２６）。 甲醇、 乙腈为色谱纯， 磷酸等试剂均为

分析纯， 均购于国药集团化学试剂有限公司。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 黄芩苷、 汉黄芩苷、 黄芩素、 汉黄芩素含有

量测定

２􀆰 １􀆰 １ 　 色 谱 条 件 　 Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｐｌｕｓ Ｃ１８ 色 谱 柱

（４􀆰 ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相 ０􀆰 ２％ 磷酸

（Ａ） ⁃甲醇 （Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～ １０ ｍｉｎ， ４５％ Ｂ；
１０～２５ ｍｉｎ， ４５％ ～５５％ Ｂ； ２５～２８ ｍｉｎ， ５５％ ～ ７０％
Ｂ； ２８～３５ ｍｉｎ， ７０％ Ｂ； ３５～３６ ｍｉｎ， ７０％ ～４５％ Ｂ；
３６～４５ ｍｉｎ， ４５％ Ｂ）； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温

２５ ℃； 检测波长 ２７４ ｎｍ； 进样量 １０ μＬ。
２􀆰 １􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 １􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取黄芩苷、 汉黄芩

苷、 黄芩素、 汉黄芩素对照品适量， 甲醇分别稀释

成 １５６􀆰 ８００、 ３１􀆰 ２００、 ４􀆰 ５９２、 ３􀆰 ７７６ μｇ ／ ｍＬ， 即得。
２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 精密称取颗粒约 ０􀆰 １ ｇ， 置

于 ５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中， 精密加入 ７０％ 乙醇

２５ ｍＬ， 密塞， 称定质量， 超声 （２５０ Ｗ、 ４０ ｋＨｚ）
提取 ４５ ｍｉｎ， 放冷， ７０％ 乙醇补足减失的质量， 摇

匀， 滤过， 续滤液过 ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤膜， 即得。
２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液　 取缺黄芩的阴性样品适

量， 按 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备， 即得。
２􀆰 １􀆰 ３　 系统适用性试验 　 取 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下各溶

液适量， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 结

果见图 １。 由图可知， 各成分色谱峰分离度均大于

１􀆰 ５， 理论塔板数大于 ６ ０００， 阴性无干扰。

１． 黄芩苷　 ２． 汉黄芩苷　 ３． 黄芩素　 ４． 汉黄芩素

１． ｂａｉｃａｌｉｎ　 ２． ｗｏｇｏｎｏｓｉｄｅ　 ３． ｂａｉｃａｌｅｉｎ　 ４． ｗｏｇｏｎｉｎ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图 （Ⅰ）
Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （Ⅰ）

２􀆰 １􀆰 ４　 线性关系考察 　 取 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 １” 项下对照

品溶液 １、 ２、 ５、 １０、 ２０ μＬ， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定。 以进样量 （Ｘ） 对峰面积 （Ｙ）
进行线性回归， 结果见表 １， 可知各成分在各自范

围内呈良好的线性关系。
表 １　 各成分线性关系 （Ⅰ）

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （Ⅰ）
成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ ｎｇ

黄芩苷 Ｙ＝ ３ １５５Ｘ－１４􀆰 ４８ １􀆰 ０００ ０ ０􀆰 １５６ ８ ～３􀆰 １３６ μｇ
汉黄芩苷 Ｙ＝ ６􀆰 １７２Ｘ＋５􀆰 ７４５ １􀆰 ０００ ０ ３１􀆰 ２００ ～６２４􀆰 ０００
黄芩素 Ｙ＝ ５􀆰 ７６４Ｘ－１􀆰 ５４２ ０􀆰 ９９９ ９ ４􀆰 ５９２ ～９１􀆰 ８４０
汉黄芩素 Ｙ＝ ６􀆰 ３８６Ｘ＋０􀆰 ７４３ ０􀆰 ９９９ ９ ３􀆰 ７７６ ～７５􀆰 ５２０

２􀆰 １􀆰 ５　 精密度试验 　 取 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品

溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次，
测得黄芩苷、 汉黄芩苷、 黄芩素、 汉黄芩素峰面积

ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ２０％ 、 ０􀆰 ４２％ 、 ０􀆰 ８３％ 、 ０􀆰 ５１％ ， 表
６９９

２０１９ 年 ５ 月

第 ４１ 卷　 第 ５ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｍａｙ ２０１９

Ｖｏｌ． ４１　 Ｎｏ． ５



明仪器精密度良好。
２􀆰 １􀆰 ６　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 项下供试品

溶液 （批号 １７１０１５） 适量， 于 ０、 ４、 ８、 １２、 ２０、
２４ ｈ 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得黄

芩苷、 汉黄芩苷、 黄芩素、 汉黄芩素峰面积 ＲＳＤ
分别为 ０􀆰 ２８％ 、 １􀆰 ７％ 、 １􀆰 ５％ 、 １􀆰 ０％ ， 表明溶液

在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 １􀆰 ７ 　 重 复 性 试 验 　 精 密 称 取 颗 粒 （ 批 号

１７１０１５） 约 ０􀆰 １ ｇ， 共 ６ 份， 按 “２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 项下方

法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进

样测定， 测得黄芩苷、 汉黄芩苷、 黄芩素、 汉黄芩

素 含 有 量 ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ２％ 、 １􀆰 ５％ 、 １􀆰 ７％ 、
１􀆰 ４％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 １􀆰 ８　 加样回收率试验　 精密称取含有量已知的

颗粒 （批号 １７１０１５） 约 ０􀆰 ０５ ｇ， 共 ６ 份， 精密加

入各对照品溶液 （ ０􀆰 ５１ ｍｇ ／ ｍＬ 黄芩苷 ４ ｍＬ、
０􀆰 ２５ ｍｇ ／ ｍＬ汉黄芩苷 １ ｍＬ、 ０􀆰 ０３９ ０ ｍｇ ／ ｍＬ 黄芩

素 １ ｍＬ、 ０􀆰 ０２１ ｍｇ ／ ｍＬ 汉 黄 芩 素 １ ｍＬ ）， 按

“２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２ ” 项 下 方 法 制 备 供 试 品 溶 液， 在

“２􀆰 １􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算回收率，
结果见表 ２。

表 ２　 各成分加样回收率试验结果 （Ⅰ， ｎ＝６）
Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

（Ⅰ， ｎ＝６）

成分
称样量 ／

ｇ
原有量 ／

ｍｇ
加入量 ／

ｍｇ
测得量 ／

ｍｇ
回收率 ／

％

平均回收
率 ／ ％

（ＲＳＤ ／ ％ ）
黄芩苷 ０􀆰 ０５１ ３ ２􀆰 ０１８ ７ ２􀆰 ０４０ ０ ３􀆰 ９９０ ７ ９６􀆰 ６７ ９７􀆰 ４３

０􀆰 ０５２ ０ ２􀆰 ０４６ ２ ２􀆰 ０４０ ０ ４􀆰 ０３３ ８ ９７􀆰 ４３ （０􀆰 ９１）
０􀆰 ０５２ ６ ２􀆰 ０６９ ８ ２􀆰 ０４０ ０ ４􀆰 ０４９ ４ ９７􀆰 ０４
０􀆰 ０５１ ８ ２􀆰 ０３８ ３ ２􀆰 ０４０ ０ ４􀆰 ０６０ ４ ９９􀆰 １２
０􀆰 ０５３ ０ ２􀆰 ０８５ ６ ２􀆰 ０４０ ０ ４􀆰 ０６１ ７ ９６􀆰 ８７
０􀆰 ０５２ ９ ２􀆰 ０８１ ６ ２􀆰 ０４０ ０ ４􀆰 ０６９ ２ ９７􀆰 ４３

汉黄芩苷 ０􀆰 ０５１ ３ ０􀆰 ２４３ ５ ０􀆰 ２５０ ０ ０􀆰 ４９０ ７ ９８􀆰 ８９ ９８􀆰 ７３
０􀆰 ０５２ ０ ０􀆰 ２４６ ８ ０􀆰 ２５０ ０ ０􀆰 ４９７ ３ １００􀆰 ２０ （１􀆰 ９０）
０􀆰 ０５２ ６ ０􀆰 ２４９ ７ ０􀆰 ２５０ ０ ０􀆰 ４９６ ６ ９８􀆰 ７６
０􀆰 ０５１ ８ ０􀆰 ２４５ ９ ０􀆰 ２５０ ０ ０􀆰 ４８８ １ ９６􀆰 ８９
０􀆰 ０５３ ０ ０􀆰 ２５１ ６ ０􀆰 ２５０ ０ ０􀆰 ５０４ ６ １０１􀆰 ２０
０􀆰 ０５２ ９ ０􀆰 ２５１ １ ０􀆰 ２５０ ０ ０􀆰 ４９２ ２ ９６􀆰 ４５

黄芩素 ０􀆰 ０５１ ３ ０􀆰 ０３９ ２ ０􀆰 ０３９ ０ ０􀆰 ０７７ １ ９７􀆰 １２ ９８􀆰 １８
０􀆰 ０５２ ０ ０􀆰 ０３９ ７ ０􀆰 ０３９ ０ ０􀆰 ０７８ １ ９８􀆰 ３４ （１􀆰 ２０）
０􀆰 ０５２ ６ ０􀆰 ０４０ ２ ０􀆰 ０３９ ０ ０􀆰 ０７９ ３ １００􀆰 ３２
０􀆰 ０５１ ８ ０􀆰 ０３９ ６ ０􀆰 ０３９ ０ ０􀆰 ０７７ ６ ９７􀆰 ４５
０􀆰 ０５３ ０ ０􀆰 ０４０ ５ ０􀆰 ０３９ ０ ０􀆰 ０７８ ８ ９８􀆰 ０７
０􀆰 ０５２ ９ ０􀆰 ０４０ ４ ０􀆰 ０３９ ０ ０􀆰 ０７８ ６ ９７􀆰 ７９

汉黄芩素 ０􀆰 ０５１ ３ ０􀆰 ０１８ ５ ０􀆰 ０２１ ０ ０􀆰 ０３９ ６ １００􀆰 １０ ９８􀆰 ０９
０􀆰 ０５２ ０ ０􀆰 ０１８ ８ ０􀆰 ０２１ ０ ０􀆰 ０３９ ５ ９８􀆰 ４３ （１􀆰 ５０）
０􀆰 ０５２ ６ ０􀆰 ０１９ ０ ０􀆰 ０２１ ０ ０􀆰 ０３９ １ ９５􀆰 ７８
０􀆰 ０５１ ８ ０􀆰 ０１８ ７ ０􀆰 ０２１ ０ ０􀆰 ０３９ ３ ９７􀆰 ９９

　 ０􀆰 ０５３ ０ ０􀆰 ０１９ １ ０􀆰 ０２１ ０ ０􀆰 ０３９ ６ ９７􀆰 ５４
０􀆰 ０５２ ９ ０􀆰 ０１９ １ ０􀆰 ０２１ ０ ０􀆰 ０３９ ８ ９８􀆰 ６７

２􀆰 ２　 栀子苷、 甘草苷、 异甘草苷、 甘草酸含有量

测定

２􀆰 ２􀆰 １ 　 色 谱 条 件 　 Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ Ｐｌｕｓ Ｃ１８ 色 谱 柱

（４􀆰 ６ ｍｍ× ２５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相 ０􀆰 ０５％ 磷酸

（Ａ） ⁃乙腈 （Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～ １５ ｍｉｎ， １３％ Ｂ；
１５ ～ ２０ ｍｉｎ， １３％ ～ ２０％ Ｂ； ２０ ～ ２５ ｍｉｎ， ２０％ Ｂ；
２５～３７ ｍｉｎ， ２０％ ～５０％ Ｂ； ３７～ ４３ ｍｉｎ， ５０％ ～ ９０％
Ｂ； ４３ ～ ５０ ｍｉｎ， ９０％ ～ １３％ Ｂ ）； 体 积 流 量

１􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ２５ ℃； 检测波长 ０ ～ ２５ ｍｉｎ，
２３７ ｎｍ； ２５ ～ ３３ ｍｉｎ， ３６０ ｎｍ； ３３ ～ ５０ ｍｉｎ，
２３７ ｎｍ； 进样量 １０ μＬ。
２􀆰 ２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 １　 对照品溶液　 精密称取栀子苷、 甘草苷、
异甘草苷、 甘草酸对照品适量， 甲醇分别稀释成

１８１􀆰 ５、 ２２􀆰 ７、 ２０􀆰 ３、 ６０􀆰 ８ μｇ ／ ｍＬ， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２　 供试品溶液　 精密称取颗粒约 ０􀆰 ３ ｇ， 置

于 ５０ ｍＬ 具塞锥形瓶中， 精密加入 ７０％ 乙醇

２５ ｍＬ， 密塞， 称定质量， 超声 （２５０ Ｗ、 ４０ ｋＨｚ）
提取 ３０ ｍｉｎ， 放冷， ７０％ 乙醇补足减失的质量， 摇

匀， 滤过， 取续滤液， 过 ０􀆰 ４５ μｍ 微孔滤膜，
即得。
２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ３　 阴性样品溶液　 取缺栀子、 甘草、 栀子、
甘草的阴性样品适量， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制

备， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 系统适用性试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ２” 项下各溶

液适量， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 结

果见图 ２。 由图可知， 各成分色谱峰分离度均大于

１􀆰 ５， 理论塔板数大于 ６ ５００， 阴性无干扰。
２􀆰 ２􀆰 ４　 线性关系考察 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照

品溶液 １、 ２、 ５、 １０、 ２０ μＬ， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱

条件下进样测定。 以进样量 （Ｘ） 对峰面积 （Ｙ）
进行线性回归， 结果见表 ３， 可知各成分在各自范

围内呈良好的线性关系。
表 ３　 各成分线性关系 （Ⅱ）

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （Ⅱ）

成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ μｇ
栀子苷 Ｙ＝ １ ４９０Ｘ＋５１􀆰 ７１ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 １８１ ５０ ～３􀆰 ６３０ ００
甘草苷 Ｙ＝ １ ２３３Ｘ＋０􀆰 ０５０ ７ ０􀆰 ９９９ ９ ０􀆰 ０２２ ７０ ～０􀆰 ４５４ ００
异甘草苷 Ｙ＝ ９５９􀆰 ６Ｘ＋１􀆰 ８９５ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ０２０ ３０ ～０􀆰 ４０６ ００
甘草酸 Ｙ＝ ４７１􀆰 ８Ｘ＋１６􀆰 ７０ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ０６０ ８０ ～１􀆰 ２１６ ００

２􀆰 ２􀆰 ５　 精密度试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 １” 项下对照品

溶液， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定 ６ 次，
测得栀子苷、 甘草苷、 异甘草苷、 甘草酸峰面积

ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ７７％ 、 ０􀆰 ９９％ 、 ０􀆰 ９３％ 、 ０􀆰 ９６％ ， 表
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１． 栀子苷　 ２． 甘草苷　 ３． 异甘草苷　 ４． 甘草酸

１． ｇｅｎｉｐｏｓｉｄｅ　 ２． ｌｉｑｕｒｉｔｉｎ　 ３． ｉｓｏｌｉｑｕｉｒｉｔｉｎ　 ４． ｇｌｙｃｙｒｒｈｉｚｉｃ ａｃｉｄ

图 ２　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图 （Ⅱ）
Ｆｉｇ􀆰 ２　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （Ⅱ）

明仪器精密度良好。
２􀆰 ２􀆰 ６　 稳定性试验 　 取 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项下供试品

溶液 （１７１０１５） 适量， 于 ０、 ４、 ８、 １２、 ２０、 ２４ ｈ
在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得栀子

苷、 甘草苷、 异甘草苷、 甘草酸峰面积 ＲＳＤ 分别

为 ０􀆰 ５５％ 、 １􀆰 ２％ 、 １􀆰 ７％ 、 １􀆰 ２％ ， 表明溶液在２４ ｈ
内稳定性良好。
２􀆰 ２􀆰 ７　 重复性试验　 精密称取颗粒 （１７１０１５） 约

０􀆰 ３ ｇ， 共 ６ 份， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试

品溶液， 在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测

得栀子苷、 甘草苷、 异甘草苷、 甘草酸含有量

ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ６７％ 、 １􀆰 ３％ 、 １􀆰 ２％ 、 ０􀆰 ８９％ ， 表明

该方法重复性良好。
２􀆰 ２􀆰 ８　 加样回收率试验　 精密称取含有量已知的

颗粒 （１７１０１５） 约 ０􀆰 １５ ｇ， 共 ６ 份， 精密加入对照

品溶液 ２ ｍＬ （０􀆰 ８５ ｍｇ ／ ｍＬ 栀子苷、 ０􀆰 ０９ ｍｇ ／ ｍＬ
甘草苷、 ０􀆰 ０７８ ｍｇ ／ ｍＬ 异甘草苷、 ０􀆰 ２９ ｍｇ ／ ｍＬ 甘

草酸）， 按 “２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液，
在 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算回收

率， 结果见表 ４。
表 ４　 各成分加样回收率试验结果 （Ⅱ， ｎ＝６）

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
（Ⅱ， ｎ＝６）

成分
称样量 ／

ｇ
原有量 ／

ｍｇ
加入量 ／

ｍｇ
测得量 ／

ｍｇ
回收率 ／

％

平均回收
率 ／ ％

（ＲＳＤ ／ ％ ）
栀子苷 ０􀆰 １５２ ４ １􀆰 ６９６ ７ １􀆰 ７００ ０ ３􀆰 ３５８ ５ ９７􀆰 ７５ ９８􀆰 ３１

０􀆰 １５２ １ １􀆰 ６９３ ３ １􀆰 ７００ ０ ３􀆰 ３６１ ３ ９８􀆰 １２ （０􀆰 ６１）
０􀆰 １５３ ６ １􀆰 ７１０ ０ １􀆰 ７００ ０ ３􀆰 ３６８ ５ ９７􀆰 ５６
０􀆰 １５２ ２ １􀆰 ６９４ ４ １􀆰 ７００ ０ ３􀆰 ３７３ ２ ９８􀆰 ７５
０􀆰 １５１ ９ １􀆰 ６９１ １ １􀆰 ７００ ０ ３􀆰 ３７６ ０ ９９􀆰 １１
０􀆰 １５２ ７ １􀆰 ７００ ０ １􀆰 ７００ ０ ３􀆰 ３７５ ７ ９８􀆰 ５７

甘草苷 ０􀆰 １５２ ４ ０􀆰 １７５ ３ ０􀆰 １８０ ０ ０􀆰 ３５０ ９ ９７􀆰 ５６ ９７􀆰 ３５
０􀆰 １５２ １ ０􀆰 １７４ ９ ０􀆰 １８０ ０ ０􀆰 ３５１ ５ ９８􀆰 １１ （０􀆰 ９９）
０􀆰 １５３ ６ ０􀆰 １７６ ６ ０􀆰 １８０ ０ ０􀆰 ３５０ ３ ９６􀆰 ５０
０􀆰 １５２ ２ ０􀆰 １７５ ０ ０􀆰 １８０ ０ ０􀆰 ３５２ ７ ９８􀆰 ７２
０􀆰 １５１ ９ ０􀆰 １７４ ７ ０􀆰 １８０ ０ ０􀆰 ３４７ ９ ９６􀆰 ２２
０􀆰 １５２ ７ ０􀆰 １７５ ６ ０􀆰 １８０ ０ ０􀆰 ３５０ ２ ９７􀆰 ００

异甘草苷 ０􀆰 １５２ ４ ０􀆰 １５１ ９ ０􀆰 １５６ ０ ０􀆰 ３０５ ５ ９８􀆰 ４６ ９７􀆰 ８７
０􀆰 １５２ １ ０􀆰 １５１ ６ ０􀆰 １５６ ０ ０􀆰 ３０６ ２ ９９􀆰 １０ （１􀆰 １０）
０􀆰 １５３ ６ ０􀆰 １５３ １ ０􀆰 １５６ ０ ０􀆰 ３０５ ２ ９７􀆰 ５０
０􀆰 １５２ ２ ０􀆰 １５１ ７ ０􀆰 １５６ ０ ０􀆰 ３０１ ８ ９６􀆰 ２２
０􀆰 １５１ ９ ０􀆰 １５１ ４ ０􀆰 １５６ ０ ０􀆰 ３０３ ５ ９７􀆰 ５０
０􀆰 １５２ ７ ０􀆰 １５２ ２ ０􀆰 １５６ ０ ０􀆰 ３０５ ８ ９８􀆰 ４６

甘草酸 ０􀆰 １５２ ４ ０􀆰 ５５３ ７ ０􀆰 ５８０ ０ １􀆰 １３６ ０ １００􀆰 ４０ ９８􀆰 ６２
０􀆰 １５２ １ ０􀆰 ５５２ ６ ０􀆰 ５８０ ０ １􀆰 １２９ ２ ９９􀆰 ４１ （１􀆰 ２０）
０􀆰 １５３ ６ ０􀆰 ５５８ ０ ０􀆰 ５８０ ０ １􀆰 １２９ １ ９８􀆰 ４７
０􀆰 １５２ ２ ０􀆰 ５５２ ９ ０􀆰 ５８０ ０ １􀆰 １２０ ４ ９７􀆰 ８４
０􀆰 １５１ ９ ０􀆰 ５５１ ９ ０􀆰 ５８０ ０ １􀆰 １２２ ９ ９８􀆰 ４５
０􀆰 １５２ ７ ０􀆰 ５５４ ８ ０􀆰 ５８０ ０ １􀆰 １１８ １ ９７􀆰 １２

２􀆰 ３　 样品含有量测定 　 取 ３ 批颗粒剂（１７１０１５、
１７１０２１、 １７１０２６）， 每批 ３ 份， 按 “ ２􀆰 １􀆰 ２􀆰 ２” 和

“２􀆰 ２􀆰 ２􀆰 ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 １􀆰 １”
和 “２􀆰 ２􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 计算含有量，
结果见表 ５。
３　 讨论

３􀆰 １　 指标成分选择　 芩杏清热止咳颗粒中黄芩清

上焦肺热， 为君药， 含有大量黄酮， 是该药材的药

效物质基础， 目前已发现黄芩苷、 黄芩素等黄酮及

其苷类成分 ４０ 多种［１５］， 本实验选择含有量较高的
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　 　 　 　 表 ５　 各成分含有量测定结果 （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）
Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｉｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｍｇ ／ ｇ， ｎ＝３）

批号 黄芩苷 汉黄芩苷 黄芩素 汉黄芩素 栀子苷 甘草苷 异甘草苷 甘草酸

１７１０１５ ３９􀆰 ３５ ４􀆰 ７４７ ０􀆰 ７６４ ３ ０􀆰 ３６１ ３ １１􀆰 １３ １􀆰 １５０ ０􀆰 ９９７ ３􀆰 ６３３
１７１０２１ ４２􀆰 １７ ４􀆰 １３７ ０􀆰 ６２４ ７ ０􀆰 ４０３ ８ １２􀆰 ２５ １􀆰 ３６２ １􀆰 ０９６ ４􀆰 １５８
１７１０２６ ４５􀆰 ３８ ５􀆰 １３５ ０􀆰 ８６３ ２ ０􀆰 ３１５ ９ １０􀆰 ９３ １􀆰 ３１７ １􀆰 １５６ ３􀆰 ３８８

黄芩苷、 汉黄芩苷、 黄芩素、 汉黄芩素； 环烯醚萜

是栀子属植物中的特征性成分， 在芩杏清热止咳颗

粒中栀子苷含有量较高， 可作为质控成分； ２０１５
年版 《中国药典》 将甘草苷、 甘草酸作为质控成

分， 是甘草清热解毒、 祛痰止咳的主要活性物

质［１６］， 而不同品种、 产地药材中异甘草苷含有量

差异较大， 故本实验将甘草苷、 异甘草苷、 甘草酸

一同作为指标成分。
由于芩杏清热止咳颗粒中各成分含有量、 化学

性质差异较大， 同一提取浓度、 相同色谱分离条件

无法同时准确测定， 故本实验采用 ２ 种提取浓度、
２ 种色谱条件分别测定。 同时， 桑叶中芦丁、 绿原

酸， 以及苦杏仁中苦杏仁苷等成分的测定条件与本

实验差别较大， 拟另文发表。
３􀆰 ２　 检测波长、 流动相选择　 本实验将各对照品

溶液在 ２００ ～ ４００ ｎｍ 波长处进行紫外全波长扫描，
发现黄芩苷、 汉黄芩苷、 黄芩素、 汉黄芩素最大吸

收波长均在 ２７４ ｎｍ 附近， 故测定黄芩中这 ４ 种黄

酮类成分时选择其作为检测波长； 栀子苷、 甘草

苷、 异甘草苷、 甘草酸最大吸收波长分别为 ２３７、
２７６、 ３６０、 ２５２ ｎｍ， 若用同一波长检测将会降低某

些成分灵敏度， 参考 ２０１５ 年版 《中国药典》， 选

择 ２３７ ｎｍ 作为栀子苷、 甘草苷、 甘草酸检测波长，
３６０ ｎｍ 作为异甘草苷检测波长。

测定 ４ 种黄酮类成分时， 分别考察了水⁃甲醇、
０􀆰 ２％ 磷酸⁃甲醇、 水⁃乙腈、 ０􀆰 ２％ 磷酸⁃乙腈， 发现

以 ０􀆰 ２％ 磷酸⁃甲醇为流动相梯度洗脱时， 可达到较

好的峰形和分离效果。 然后， 分别考察 ０􀆰 ０５％ 磷

酸⁃乙腈、 ０􀆰 ０５％ 磷酸⁃甲醇、 ０􀆰 ０５％ 三氟乙酸⁃乙
腈、 ０􀆰 ０５％ 三氟乙酸⁃甲醇， 最终确定 ０􀆰 ０５％ 磷酸⁃
乙腈作为测定栀子苷、 甘草苷、 异甘草苷、 甘草酸

的流动相。
３􀆰 ３　 样品处理方法选择　 本实验分别考察了甲醇

超声提取、 ７０％ 乙醇超声提取、 ７０％ 乙醇加热回

流， 发现黄芩苷、 汉黄芩苷、 黄芩素、 汉黄芩素、
甘草苷、 异甘草苷、 甘草酸采用 ７０％ 乙醇提取效

果较好， 并且超声、 加热回流提取效果无明显差

异， 考虑到操作方便， 最终确定 ７０％ 乙醇超声提

取作为样品处理方法。
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