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咳喘宁颗粒特征图谱研究
符海郯 １，汪 慧 ２，刘亚丽 ２△

（１． 长江航运总医院·武汉脑科医院，湖北武汉４３００１９； ２． 湖北省武汉药品医疗器械检验所，湖北武汉４３００７５）
摘要：目的建立咳喘宁颗粒的特征图谱分析方法。方法运用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法多波长切换检测技术，色谱柱为Ｔｅｃｈ Ｍａｔｅ Ｃ１８ － ＳＴ
柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，５ μｍ），流动相为乙腈（Ａ）－ ０． １％（体积分数）磷酸（Ｂ）梯度洗脱，检测波长为２０７ ｎｍ 牗 ０ ～ ４０ ｍｉｎ）、２３７ ｎｍ
牗４０ ～ ５５ ｍｉｎ 牘，流速为０． ９ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温为３０ ℃。结果最终确定９个共有峰，分别归属麻黄、苦杏仁、百部和甘草４味药材，２２批供试
品中共有峰相对保留时间均在规定值的± ５％内。结论该方法简便、准确，重复性好，能从整体上控制咳喘宁颗粒的有效成分，从而更
经济、高效、科学、合理地评价产品质量。
关键词：咳喘宁颗粒；特征图谱；多波长切换；高效液相色谱法；质量评价
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中药成方制剂药味复杂，仅凭单一成分测定不能全
面、综合地评价其质量，且受方剂的整体物质群难以控
制等因素的制约犤 １ － ２ 犦，其质量评价是研究难点犤 ３ 犦。相比
传统的药材鉴别技术，中药特征图谱具有能运用现代分
析仪器进行分析、准确度高、重复性良好等优势，可有效
控制中药质量犤 ４ － ５ 犦，广泛用于中药材及其制剂的质量控
制，对中药质量标准的提高及现代化的构建起着重要作
用犤 ６ － ７ 犦。咳喘宁颗粒由麻黄、紫菀、百部、甘草、苦杏仁５
味中药组方，具有止咳化痰之功效，可用于伤风感冒，
急、慢性支气管炎等病症。已知的咳喘宁颗粒质量研究
多为单味药材、单个成分的薄层鉴别分析犤 ８ 犦，尚无关于
咳喘宁颗粒特征图谱研究的报道。本研究中根据咳喘宁
颗粒处方药味的组方、成分特性，以期建立一个科学、可
行的特征图谱方法，整体评价不同企业的原药材、投料
及制剂的质量状况。现报道如下。

１ 仪器与试药
ＵｌｔｉＭａｔｅ ３０００分析型高效液相色谱仪（戴安公司牘，

包括ＬＰＧ － ３４００ＳＤ四元泵，ＷＰＳ － ３０００ＳＬ ＡＮＡＬＹＴＩ
ＣＡＬ自动进样器，ＴＣＣ － ３０００ＳＤ柱温箱，ＤＡＤ － ３０００二
极管阵列检测器；ＸＳ１０５ＤＵ型电子天平（十万分之一，
Ｍｅｔｔｌｅｒ Ｔｏｌｅｄｏ 公司）；ＣＬＸＸＸＵＶＭ２ 型超纯水系统
（ＥＬＧＡ公司）；ＳＫ２５０ＬＨＣ型超声波清洗器（上海科导超
声仪器有限公司）；２０１２版中药色谱指纹图谱相似度评
价软件系统。

麻黄、苦杏仁、紫菀、百部、甘草对照药材，盐酸麻黄
碱、盐酸伪麻黄碱、苦杏仁苷、甘草苷、甘草酸铵对照品牞
均由中国食品药品检定研究院提供，批号分别为
１２１０５１ － ２００８０１，１２１５５４ － ２００６０７，１２０９５６ － ２０１１０７，
１２１２２１ － ２０１００９，１２０９０４ － ２０１３１９，１７１２４１ － ２０１１０１，
１７１２３７ － ２０１２１１，１１０８２０ － ２０１５１２，１１１６１０ － ２０１００６，
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时间牗ｍｉｎ 牘
０
１０
１５
２５

Ａ（％）
５
７
１０
２０

Ｂ（％）
９５
９３
９０
８０

时间牗ｍｉｎ 牘
３５
４５
５０
５５

Ａ（％）
４０
５０
５
５

Ｂ（％）
６０
５０
９５
９５

表２ 流动相梯度洗脱程序

１１０７３１ － ２０１３０６；咳喘宁颗粒由２个厂家提供，共２２
批，详见表１；乙腈（色谱纯，Ｍｅｒｃｋ公司），水为超纯水，
其他试剂均为分析纯。

２ 方法与结果
２． １ 色谱条件

色谱柱：Ｔｅｃｈ Ｍａｔｅ Ｃ１８ － ＳＴ柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ）；流动相牶乙腈（Ａ）－ ０． １％磷酸（Ｂ），梯度洗脱程
序见表２；检测波长：２０７ ｎｍ牗 ０ ～ ４０ ｍｉｎ），２３７ ｎｍ牗４０ ～
５５ ｍｉｎ 牘；流速牶 ０． ９ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温牶 ３０ ℃。

２． ２ 溶液制备
称取装量差异项下的样品适量，置研钵，研匀，取粉

末５ ｇ，精密称定，置标示量为５０ ｍＬ的容量瓶中，加甲
醇４０ ｍＬ，超声处理牗功率为１００ Ｗ，频率为５０ ｋＨｚ 牘
３０ ｍｉｎ，放冷，用甲醇定容至刻度，摇匀，滤过，取续滤
液，即得供试品溶液。

分别取麻黄、苦杏仁、紫菀、百部、甘草对照药材适
量，按照处方比例及制备工艺制成药材提取物，按供试
品溶液制备方法配制成对照药材溶液。

分别取盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱、苦杏仁苷、甘草
苷和甘草酸铵对照品适量，精密称定，加甲醇溶解，得盐
酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱、甘草苷和甘草酸铵的质量浓
度均为１０ μｇ ／ ｍＬ、苦杏仁苷的质量浓度为３０ μｇ ／ ｍＬ
的对照品溶液。

按照处方比例及制备工艺分别制备不含麻黄、苦杏

仁、紫菀、百部、甘草的阴性样品，按供试品溶液制备方
法配制阴性对照品溶液。
２． ３ 方法学考察

精密度试验：取样品（批号为１５０５０２），依法制备供
试品溶液，按拟订色谱条件测定，连续进样６次，记录特
征谱图，以１号峰（盐酸麻黄碱）为Ｓ１峰，计算１号～ ２号
峰的相对保留时间；以６号峰（甘草苷）为Ｓ２峰，计算
３号～ ９号峰的相对保留时间。结果各共有色谱峰相对
保留时间的ＲＳＤ均小于２％（ｎ ＝ ６），表明仪器精密度
良好。

重复性试验：取样品（批号为１５０５０２），依法平行制
备供试品溶液５份，按拟订色谱条件各进样１次，记录
特征谱图。结果各共有峰相对保留时间的ＲＳＤ均小于
２％（ｎ ＝ ５），表明方法重复性良好。

稳定性试验：取样品（批号为１５０５０２），依法制备供
试品溶液，按拟订色谱条件测定，分别于０，２，４，８，１２，
２４ ｈ时进样，记录特征图谱。结果各共有峰相对保留时
间的ＲＳＤ均小于２％（ｎ ＝ ６），表明供试品溶液在２４ ｈ
内基本稳定。
２． ４ 特征图谱的建立及其共有特征峰的归属

共有峰确定：分别精密吸取对照药材溶液、供试品
溶液及阴性对照品溶液各１０ μＬ，注入高效液相色谱
仪，按拟订色谱条件测定。结果供试品溶液色谱中，共有
９个特征峰，分别表征处方中的麻黄、苦杏仁、百部和甘
草，处方中的紫菀未找到相应的色谱峰进行表征，确认
了１号、２号峰来源于麻黄，３号、５号峰来源于百部，４号
峰来源于苦杏仁，６ ～ ９号峰来源于甘草。色谱图见图１。
对照品对照法：照拟订色谱条件，对供试品溶液和

对照品溶液进样分析，并对９个共有峰进行ＤＡＤ扫描。
通过采用对照品色谱峰结合ＤＡＤ扫描图谱的方式，确
定了１号峰为盐酸麻黄碱，２号峰为盐酸伪麻黄碱，４号
峰为苦杏仁苷，７号峰为甘草苷，９号峰为甘草酸铵。详
见图２。

特征图谱共有模式的建立及分析：通过对２２批供
试品特征图谱的分析，建立咳喘宁颗粒特征图谱共有模
式，以盐酸麻黄碱为参比峰１，计算峰１ ～峰２的相对保
留时间；以甘草苷为参比峰２，计算峰３ ～峰９的相对保
留时间。结果２２批样品中特征峰的相对保留时间均在
规定值± ５％内：１． ０００ ｍｉｎ（峰１，盐酸麻黄碱，Ｓ１），
１． ０４６ ｍｉｎ（峰２），０． ５５０ ｍｉｎ（峰３），０． ７４０ ｍｉｎ（峰４），
０． ８５５ ｍｉｎ（峰５），０． ９９０ ｍｉｎ（峰６），１． ０００ ｍｉｎ（峰７，甘
草苷，Ｓ２），１． ２００ ｍｉｎ（峰８），１． ３７４ ｍｉｎ（峰９）。详见图３、
表３和表４。

编号
Ｓ１

Ｓ２

Ｓ３

Ｓ４

Ｓ５

Ｓ６

Ｓ７

Ｓ８

Ｓ９

Ｓ１０

Ｓ１１

生产厂家
Ａ厂家
Ａ厂家
Ａ厂家
Ａ厂家
Ａ厂家
Ａ厂家
Ａ厂家
Ａ厂家
Ａ厂家
Ａ厂家
Ａ厂家

批号
１５０４０２

１５０４０３

１５０４０６

１５０４０７

１５０５０２

１５０５０３

１５０６０２

１５０６０３

１５０６０４

１４０７０３

１４０７０４

编号
Ｓ１２

Ｓ１３

Ｓ１４

Ｓ１５

Ｓ１６

Ｓ１７

Ｓ１８

Ｓ１９

Ｓ２０

Ｓ２１

Ｓ２２

生产厂家
Ｂ厂家
Ｂ厂家
Ｂ厂家
Ｂ厂家
Ｂ厂家
Ｂ厂家
Ｂ厂家
Ｂ厂家
Ｂ厂家
Ｂ厂家
Ｂ厂家

批号
１５０１０１

１５０１０２

１４０６０２

１４０６０３

１５０２０１

１５０２０２

１５０３０１

１５０３０２

１５０３０３

１５０３０４

１５０３０５

表１ 咳喘宁颗粒样品信息

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ
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１７

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ

λ ／ ｎｍ

Ｇ Ｉ
２００ ２５０ ３００ ３５０ ４００

Ｈ
２００ ２５０ ３００ ３５０ ４００

λ ／ ｎｍ

５０． ０

２５． ０

０

２００ ２５０ ３００ ３５０ ４００

２１４． ４

１００

５０

０

２７５． ７
３１２． ０

λ ／ ｎｍ

２７５． ０

２２８． ６

５０． ０

２５． ０

０

２５０． ６

Ａ． 峰１（盐酸麻黄碱） Ｂ． 峰２（盐酸伪麻黄碱） Ｃ． 峰３ Ｄ． 峰４（苦杏仁苷）
Ｅ． 峰５ Ｆ． 峰６ Ｇ． 峰７（甘草苷） Ｈ． 峰８ Ｉ． 峰９ （甘草酸铵）

图２ 特征峰ＤＡＤ扫描图

ｔ ／ ｍｉｎ ｔ ／ ｍｉｎ

Ｃ
０ ６ １２ １８ ２４ ３０ ３６ ４２ ４８

ｔ ／ ｍｉｎ

Ｂ
０ ６ １２ １８ ２４ ３０ ３６ ４２ ４８

Ａ
０ ６ １２ １８ ２４ ３０ ３６ ４２ ４８

ａ

ｂ

ｃ

２１

８３２１
７
６５４ ９ ａ

ｂ

ｃ

４

２
１

８５３ ４ ９
７
６

ａ

ｂ

ｃ

３ ５

２
１

８５４ ９３

７
６

Ｄ Ｆ
２００ ２５０ ３００ ３５０ ４００

Ｅ
２００ ２５０ ３００ ３５０ ４００

λ ／ ｎｍ
２００ ２５０ ３００ ３５０ ４００

λ ／ ｎｍ

２０５． １

３００

２００

１００

０
λ ／ ｎｍ

３３２． ６

２２５． ３

１００

５０

０

２１４． ４

２７５． ７
３１３． ４

５０． ０

２５． ０

０

２００

１００

０

６ ７

ａ． 供试品溶液 ｂ． 对照药材溶液 ｃ． 阴性对照品溶液
Ａ． 麻黄 Ｂ． 苦杏仁 Ｃ． 百部 Ｄ． 甘草 Ｅ． 紫菀

图１ 特征图谱

７

ａ

ｂ

ｃ

２ ５４３ ９８１

７
６

ａ

ｂ

ｃ

２ ５４ ８ ９１ ３
６

８ ９

λ ／ ｎｍ
２００ ２５０ ３００ ３５０ ４００

２０３． ８

３１９． ６

２００ ２５０ ３００ ３５０ ４００

２００

１００

０
３１６． ３

２００ ２５０ ３００ ３５０ ４００
λ ／ ｎｍ

２２９． ５

２０３． ８

λ ／ ｎｍ

３２６． ０
３０９． １５０． ０

２５． ０

０

Ｄ

ｔ ／ ｍｉｎ

Ｅ
０ ６ １２ １８ ２４ ３０ ３６ ４２ ４８

ｔ ／ ｍｉｎ
０ ６ １２ １８ ２４ ３０ ３６ ４２ ４８

Ａ ＣＢ

ｍＡＵｍＡＵ ｍＡＵ

ｍＡＵ ｍＡＵ ｍＡＵ

ｍＡＵ ｍＡＵｍＡＵ
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峰号
１
２
３
４
５
６
７
８
９

保留时间（ｍｉｎ 牘
１． ０００
１． ０４６
０． ５５０
０． ７４０
０． ８５４
０． ９９０
１． ０００
１． １９８
１． ３７３

ＲＳＤ 牗％）
０． ００
０． ６１
０． ７５
０． ３８
０． １５
０． ０４
０． ００
０． １４
０． １７

± ５％范围
０． ９５０ ～ １． ０５０
０． ９９４ ～ １． ０９９
０． ５２３ ～ ０． ５７８
０． ７０２ ～ ０． ７７６
０． ８１２ ～ ０． ８９７
０． ９４０ ～ １． ０３９
０． ９５０ ～ １． ０５０
１． １３９ ～ １． ２５８
１． ３０５ ～ １． ４４２

峰归属
峰１（Ｓ１，盐酸麻黄碱）
峰２（盐酸伪麻黄碱）
峰３
峰４（苦杏仁苷）
峰５
峰６
峰７（Ｓ２，甘草苷）
峰８
峰９（甘草酸铵）

表４ ２２批供试品相对保留时间（ｍｉｎ）

对照指纹图谱
０． ９９
１． ００
０． ９９
０． ９９
０． ９９
１． ００
０． ９９
１． ００
１． ００
１． ００
１． ００
１． ００

序号
Ｓ１
Ｓ２
Ｓ３
Ｓ４
Ｓ５
Ｓ６
Ｓ７
Ｓ８
Ｓ９
Ｓ１０
Ｓ１１

对照指纹图谱

对照指纹图谱
０． ９３
０． ９７
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９４
０． ９３
１． ００

Ｓ１
１． ００
０． ９６
０． ８７
０． ８７
０． ８８
０． ８７
０． ９０
０． ８９
０． ９１
０． ９９
１． ００
０． ９３

Ｓ２
０． ９６
１． ００
０． ９４
０． ９４
０． ９４
０． ９４
０． ９６
０． ９５
０． ９５
０． ９６
０． ９６
０． ９７

Ｓ３
０． ８７
０． ９４
１． ００
１． ００
０． ９９
１． ００
０． ９９
０． ９９
０． ９７
０． ８８
０． ８７
０． ９９

Ｓ４
０． ８７
０． ９４
１． ００
１． ００
０． ９９
１． ００
０． ９９
０． ９９
０． ９８
０． ８８
０． ８７
０． ９９

Ｓ５
０． ８８
０． ９４
０． ９９
０． ９９
１． ００
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９８
０． ８９
０． ８８
０． ９９

Ｓ６
０． ８７
０． ９４
１． ００
１． ００
０． ９９
１． ００
０． ９９
０． ９９
０． ９８
０． ８８
０． ８７
０． ９９

Ｓ７
０． ９０
０． ９６
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９９
１． ００
１． ００
０． ９９
０． ９０
０． ９０
０． ９９

Ｓ８
０． ８９
０． ９５
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９９
１． ００
１． ００
０． ９９
０． ９０
０． ８９
０． ９９

Ｓ９
０． ９１
０． ９５
０． ９７
０． ９８
０． ９８
０． ９８
０． ９９
０． ９９
１． ００
０． ９１
０． ９１
０． ９９

Ｓ１０
０． ９９
０． ９６
０． ８８
０． ８８
０． ８９
０． ８８
０． ９０
０． ９０
０． ９１
１． ００
０． ９９
０． ９４

Ｓ１１
１． ００
０． ９６
０． ８７
０． ８７
０． ８８
０． ８７
０． ９０
０． ８９
０． ９１
０． ９９
１． ００
０． ９３

Ｓ１
１． ００
０． ９７
０． ９８
０． ９９
０． ９７
０． ９８
０． ９８
０． ９８
０． ９７
０． ９７
０． ９７
０． ９９

Ｓ２
０． ９７
１． ００
０． ９８
０． ９７
０． ９８
１． ００
０． ９９
１． ００
１． ００
１． ００
１． ００
１． ００

Ｓ３
０． ９８
０． ９８
１． ００
０． ９９
０． ９９
０． ９８
０． ９７
０． ９８
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９９

Ｓ４
０． ９９
０． ９７
０． ９９
１． ００
０． ９８
０． ９８
０． ９８
０． ９８
０． ９８
０． ９８
０． ９８
０． ９９

Ｓ５
０． ９７
０． ９８
０． ９９
０． ９８
１． ００
０． ９８
０． ９７
０． ９８
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９９

Ｓ６
０． ９８
１． ００
０． ９８
０． ９８
０． ９８
１． ００
１． ００
１． ００
１． ００
０． ９９
０． ９９
１． ００

Ｓ７
０． ９８
０． ９９
０． ９７
０． ９８
０． ９７
１． ００
１． ００
１． ００
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９９

Ｓ８
０． ９８
１． ００
０． ９８
０． ９８
０． ９８
１． ００
１． ００
１． ００
０． ９９
０． ９９
０． ９９
１． ００

Ｓ９
０． ９７
１． ００
０． ９９
０． ９８
０． ９９
１． ００
０． ９９
０． ９９
１． ００
１． ００
１． ００
１． ００

Ｓ１０
０． ９７
１． ００
０． ９９
０． ９８
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９９
１． ００
１． ００
１． ００
１． ００

Ｓ１１
０． ９７
１． ００
０． ９９
０． ９８
０． ９９
０． ９９
０． ９９
０． ９９
１． ００
１． ００
１． ００

１． ００

Ａ厂家 Ｂ厂家
表５ Ａ厂家和Ｂ厂家１１批咳喘宁颗粒相似度分析结果

批号
１５０４０２
１５０４０３
１５０４０６
１５０４０７
１５０５０２
１５０５０３
１５０６０２
１５０６０３
１５０６０４
１４０７０３
１４０７０４
１５０１０１
１５０１０２
１４０６０２
１４０６０３
１５０２０１
１５０２０２
１５０３０１
１５０３０２
１５０３０３
１５０３０４
１５０３０５
平均值
ＲＳＤ牗％ 牘

峰１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
１
０

峰２
１． ０４０
１． ０３７
１． ０３８
１． ０４０
１． ０４１
１． ０４１
１． ０４１
１． ０４２
１． ０４０
１． ０４１
１． ０４２
１． ０５３
１． ０５１
１． ０５２
１． ０５３
１． ０５３
１． ０５２
１． ０５４
１． ０５３
１． ０５４
１． ０５１
１． ０５２
１． ０４６
０． ６１

峰３
０． ５３４
０． ５３０
０． ５２７
０． ５３４
０． ５３３
０． ５３３
０． ５３４
０． ５３４
０． ５３４
０． ５３３
０． ５３３
０． ５４１
０． ５３９
０． ５３９
０． ５４０
０． ５３９
０． ５３９
０． ５３９
０． ５４０
０． ５４０
０． ５４１
０． ５４１
０． ５３６
０． ７５

峰４
０． ７４１
０． ７３１
０． ７３０
０． ７４０
０． ７４０
０． ７４０
０． ７４０
０． ７４１
０． ７４１
０． ７４１
０． ７４１
０． ７４０
０． ７３９
０． ７３９
０． ７３９
０． ７３９
０． ７３９
０． ７３９
０． ７３９
０． ７４０
０． ７４０
０． ７４０
０． ７３９
０． ３８

峰５
０． ８５６
０． ８５２
０． ８５１
０． ８５７
０． ８５５
０． ８５５
０． ８５５
０． ８５５
０． ８５５
０． ８５５
０． ８５６
０． ８５３
０． ８５５
０． ８５５
０． ８５５
０． ８５５
０． ８５５
０． ８５４
０． ８５４
０． ８５４
０． ８５３
０． ８５３
０． ８５４
０． １５

峰６
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９８９
０． ９８９
０． ９８９
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９０
０． ９９１
０． ９８９
０． ９９０
０． ０４

峰７
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
１． ０００
０

峰８
１． ２０６
１． １９８
１． １９８
１． １９９
１． １９９
１． １９９
１． １９８
１． １９８
１． １９８
１． １９８
１． １９８
１． １９８
１． １９８
１． １９８
１． １９９
１． １９８
１． １９９
１． １９８
１． １９７
１． １９７
１． １９８
１． １９８
１． １９８
０． １４

峰９
１． ３７６
１． ３７５
１． ３７３
１． ３７４
１． ３７４
１． ３７５
１． ３７３
１． ３７４
１． ３７４
１． ３７５
１． ３７３
１． ３７６
１． ３７５
１． ３６９
１． ３６９
１． ３６９
１． ３６９
１． ３７２
１． ３７３
１． ３７３
１． ３７５
１． ３７５
１． ３７３
０． １７

２． ５ 咳喘宁颗粒特征图谱相似度分析

分别将２个厂家的２２批样品导入２０１２版“中药色
谱指纹图谱相似度评价软件系统”进行相似度分析。结果
表明，Ａ厂家的１１批样品与该企业样品生成的对照图谱
的相似度为０． ９３３ ～ ０． ９９９，Ｂ厂家样品与对照图谱的相
似度为０． ９８６ ～ ０． ９９８，均大于０． ９０，说明２个生产厂家
的产品制备工艺均较稳定，各样品一致性较好。详见表５。
３ 讨论

表３ ２２批供试品中共有峰相对保留时间及峰归属

Ｂ
０ ６ １２ １８ ２４ ３０ ３６ ４２ ４８

ｔ ／ ｍｉｎ

Ａ
０ ６ １２ １８ ２４ ３０ ３６ ４２ ４８

Ａ． Ａ厂家样品 Ｂ． Ｂ厂家样品
图３ ２２批咳喘宁颗粒特征图谱共有模式

ｔ ／ ｍｉｎ

１１
１０
９
８
７
６
５
４
３
２
１

１１
１０
９
８
７
６
５
４
３
２
１

·研究·
Ｄｒｕｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ
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３． １ 检测波长选择
咳喘宁颗粒中化学成分复杂，其紫外吸收波长各有

所不同，２０１５年版《中国药典（一部）》犤 ９ 犦中麻黄、苦杏仁
和紫菀含量检测波长分别为２１０，２０７，２００ ｎｍ，甘草为
２３７ ｎｍ。为了兼顾各类成分的同时测定，选用２０７ ｎｍ和
２３７ ｎｍ进行双波长切换检测，考察了２种切换方式，方
式１为０ ～ ３０ ｍｉｎ ２０７ ｎｍ，３０ ～ ５５ ｍｉｎ ２３７ ｎｍ；方式２
为０ ～ ４０ ｍｉｎ ２０７ ｎｍ，４０ ～ ５５ ｍｉｎ ２３７ ｎｍ。结果表明，切
换方式２所得到的色谱峰信息较丰富，故选用双波长切
换方式２作为试验方法。
３． ２ 样品提取方法选择 犤 １０ 犦

分别考察４种提取方法：７０％甲醇超声３０ ｍｉｎ，５０ ｍＬ
热水溶解，纯甲醇超声３０ ｍｉｎ；甲醇－ １％磷酸牗 ７０ ∶ ３０ 牘
超声３０ ｍｉｎ。结果表明，各提取方法得到的液相色谱图
差异不大，纯甲醇超声３０ ｍｉｎ得到的供试品溶液色谱
图基线最平整，且提取方法简便，故选用其作为样品提
取方法。
３． ３ 流动相选择

考察了甲醇－ ０． １％磷酸（梯度洗脱）犤 １１ 犦、乙腈－
０． １％磷酸（梯度洗脱）２种流动相体系，发现甘草在甲
醇体系中色谱峰分离效果不好，且基线不够平整，含有
的特征图谱信息量较少；但乙腈体系中各药材色谱峰分
离相对较好，且所含有的特征峰信息量较丰富。故选用
乙腈－ ０． １％磷酸（梯度洗脱）作为流动相。
３． ４ 参照峰选择

试验发现，咳喘宁颗粒中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄
碱容易受ｐＨ、室温和柱温改变的影响，其保留时间会产
生漂移。因此，采用了２个参照物成分计算相对保留时
间。即以盐酸麻黄碱峰为参比峰１，计算峰１ ～峰２的相
对保留时间；以甘草苷峰为参比峰２，计算峰３ ～峰９的
相对保留时间。结果表明，各特征峰的相对保留时间基
本保持稳定。
３． ５ 不同生产厂家咳喘宁颗粒的特征峰分析

通过对咳喘宁颗粒特征图谱共有模式进行分析，发
现不同厂家生产的咳喘宁颗粒间化学成分存在明显差
异：１）２２批样品按特征图谱方法检测，均检出９个特征
峰，符合规定，但Ａ厂家样品的图谱整体较Ｂ厂家样品

的图谱峰个数
偏少，某些峰面
积偏低，表现在
百部的２个特
征峰和甘草的４
个特征峰。造成

这一差异的原因，可能与各厂家投料的药材质量差异有
关。２）Ａ厂家样品色谱图中盐酸麻黄碱（峰１）的峰面积
大于盐酸伪麻黄碱（峰２）的峰面积，而Ｂ厂家的样品则
相反。这与两家企业所投麻黄的品种来源有关，通过文
献犤 １２ 犦调研与特征图谱结果发现，Ａ厂家样品所投的为
草麻黄，Ｂ厂家样品所投的为中麻黄，与企业调研了解
的情况一致，二者均为麻黄的法定来源。
３． ６ 结语

本研究中通过建立咳喘宁颗粒特征图谱，确定了９
个具有鉴别意义的特征峰，指认了盐酸麻黄碱、盐酸伪
麻黄碱、苦杏仁苷、甘草苷及甘草酸铵５个共有峰；通过
双波长切换检测技术方法解决了咳喘宁颗粒中有效成
分群紫外波长吸收差异大的问题。本方法灵敏度高、重
复性好、可靠性强，可为咳喘宁颗粒质量控制和评价提
供科学、有效的依据。
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