
１１６

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２０年４月５日 第２９卷第７期

Ｖｏｌ．２９牞Ｎｏ．７牞Ａｐｒｉｌ５牞２０２０

第一作者：吕情花，女，大学本科，副主任药师，研究方向为药品检验及中药制剂质量标准，（电子信箱）３７４５５６４２５＠ｑｑ．ｃｏｍ。

ｄｏｉ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．１００６－４９３１．２０２０．０７．０３３

犤３犦孙立军，陈占清．金莲花颗粒治疗上呼吸道感染 １００例临床
观察犤Ｊ犦．河北医学，２０１０，１６（１１）：１４０１－１４０２．

犤４犦卓少华，郑俊德，丘远聪，等．金莲花颗粒与炎宁颗粒治疗小
儿急性化脓性扁桃体炎的效果对比犤Ｊ犦．当代医药论丛，

２０１８，１６（５）：１６３－１６４．
犤５犦曾宪锋，范铁锤，李 丽，等．灯盏生脉胶囊加金莲花颗粒与
氯雷他定对风燥性咽炎的疗效比较犤Ｊ犦．武警医学，２０１４，

２５（３）：２９２－２９３．
犤６犦李燕青 ．金莲花颗粒和利巴韦林注射液治疗儿童流行性腮
腺炎的效果探讨犤Ｊ犦．当代医药论丛，２０１７，１５（１５）：１６１－１６２．

犤７犦张 鹏．中药质量控制相关创新技术研究犤Ｄ犦．北京：北京中
医药大学，２０１７．

犤８犦王志军 ．中药指纹图谱建立方法的研究及化学计量学的应
用犤Ｄ犦．上海：同济大学，２００７．

犤９犦李艳荣，杜义龙，潘海峰 ．金莲花药材高效液相色谱指纹图

谱及两种黄酮类成分含量测定犤Ｊ犦．医药导报，２０１２，３１（１１）：

１５００－１５０５．
犤１０犦谭安菊，周 雯，陈 惠，等 ．金莲花药材高效液相色谱指

纹图谱研究犤Ｊ犦．贵阳医学院学报，２０１３，３８（５）：４８９－４９２．
犤１１犦李勇军，蒋 礼，何燕玲，等 ．金莲花胶囊高效液相色谱指

纹图谱研究犤Ｊ犦．中国药业，２０１８，２７（２）：２３－２４．
犤１２犦叶云峰，彭 勇，付 岗，等 ．药用金莲花研究新进展犤Ｊ犦．

中国现代中药，２００７（３）：２９－３０．
犤１３犦郭向晖．金莲花及其胶囊中黄酮类成分的液质联用分析犤Ｄ犦．

河北：河北医科大学，２０１１．
犤１４犦白云娥，漆小梅，高运玲．金莲花总黄酮成分的含量测定犤Ｊ犦．

山西医科大学学报，２０００，３１（６）：５０２－５０４．
犤１５犦吴利霞，黄金祥，崔 同．金莲花植物及其药剂的研究进展犤Ｊ犦．

河北林果研究，２００４，１２（４）：３９２－３９５．
牗收稿日期：２０１９－０８－０３；修回日期：２０２０－０２－２７牘

岩果止咳液质量标准改进
吕情花
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摘要：目的 改进岩果止咳液的质量标准。方法 采用薄层色谱牗ＴＬＣ牘法对果上叶进行定性鉴别；采用高效液相色谱－紫外检测（ＨＰＬＣ－
ＵＶ）法同时测定石吊兰、甘草流浸膏中石吊兰素、甘草酸铵的含量。结果 ＴＬＣ斑点清晰，专属性强；石吊兰素、甘草酸铵质量浓度分别
在０．００４８６６～０．２４３３ｍｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９）和０．０２２８～１．１４０ｍｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９７）范围内与峰面积线性关系良好，平均加样回收率
分别为９８．４６％和９８．９１％，ＲＳＤ分别为２．２５％和０．９８％（ｎ＝９）。结论 该方法灵敏、准确，可完善岩果止咳液的质量标准。
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岩果止咳液是由石吊兰、果上叶、甘草流浸膏制成

的纯中药制剂，具有清热化痰、止咳润肺的功效，用于治

疗急、慢性支气管炎，咳嗽痰多的呼吸道疾病。现行质量

标准收载于《卫生部药品标准·中药成方制剂牗第十九
册牘》牗ＷＳ３－Ｂ－３６１０－９８牘，但只有１个化学鉴别、石吊
兰的薄层色谱（ＴＬＣ）鉴别和制剂通则常规检查项。本试

验中增加了具有润肺止咳、解毒消肿功效的果上叶的

ＴＬＣ鉴别法犤１－２犦，以有抗菌抗炎、化痰止咳等作用的石

吊兰中石吊兰素犤３－４犦及有抗炎抗过敏等作用的甘草中

甘草酸铵犤５－６犦作为指标成分进行定量测定，用高效液相

色谱－紫外检测（ＨＰＬＣ－ＵＶ）法同时测定二者含量，旨
在更好地控制岩果止咳液的质量，完善其质量标准。现
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１．石吊兰索 ２．甘草酸铵

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图２ 高效液相色谱图
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图１ 果上叶薄层色谱图

报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＣＡＭＡＧⅢ 型薄层扫描仪（瑞士 Ｃａｎａｇ公司，配置

半自动点样）；Ｗａｔｅｒｓｅ２６９５型高效液相色谱仪（配置
２９９８二极管阵列紫外检测器、控温箱、自动进样器、Ｅｍ
ｐｏｗｅｒ色谱工作站，美国 Ｗａｔｅｒｓ公司）；ＡＵＷ２２０Ｄ型电
子天平（日本岛津公司，精度为十万分之一）；ＫＱ５２００型
超声波清洗仪（昆山市超声仪器有限公司）。

１．２ 试药
果上叶对照药材（批号为 １１０７２６－２０１０１４），石吊

兰素对照品（批号为１１１５５５－２００６０２，含量９８．１％），甘
草酸铵对照品（批号为１１０７３１－２０１７２０，含量９７．７％），
均购自中国食品药品检定研究院；岩果止咳液（贵州光

正制药有限公司，批号分别为 ＨＡＥ０９２８，ＨＡＥ１０２０，
ＨＡＥ１２２８）；硅胶 Ｇ板（青岛胜海精细硅胶化工有限公
司）；甲醇为色谱纯（德国 Ｍｅｒｃｋ公司）；Ⅰ级纯化水（自
制）；其他试剂均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 果上叶ＴＬＣ鉴别犤７－８犦

取本品 １０ｍＬ，用三氯甲烷振摇提取 ２次，每次
２０ｍＬ，合并三氯甲烷液，回收溶剂至干，残渣加无水乙
醇２ｍＬ使溶解，即得供试品溶液。取果上叶对照药材３ｇ，
加乙醇５０ｍＬ，加热回流１ｈ，滤过，滤液回收溶剂至干，
残渣加无水乙醇２ｍＬ使溶解，即得对照药材溶液。取缺
果上叶的阴性对照样品１０ｍＬ，同法制成阴性对照品溶
液。照 ２０１５年版《中国药典》（通则 ０５０２）ＴＬＣ法试验，
吸取上述３种溶液各１０μＬ，分别点于同一硅胶Ｇ薄层
板上，以甲苯－甲醇（１∶１，Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，
晾干，喷以 ５％三氯化铁乙醇溶液，烘干，在日光下检
视。供试品溶液色谱中，在与对照药材色谱相应位置上

显相同颜色的斑点，阴性对照无干扰，详见图１。
２．２ 石吊兰素、甘草酸铵含量测定犤９－１４犦

２．２．１ 色谱条件

色谱柱：ＧｅｍｉｎｉＣ１８１１０Ａ柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流
动相：甲醇－０．０５％磷酸溶液（６８∶３２，Ｖ／Ｖ）；柱温：３０℃；
流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：１０μＬ；检测波长：２５０ｎｍ。

２．２．２ 溶液制备

取石吊兰素、甘草酸铵对照品适量，精密称定，置同

一１０ｍＬ容量瓶中，加８０％甲醇溶解并稀释至刻度，摇
匀，得 ０．２４３３，１．１４０ｍｇ／ｍＬ混合对照品贮备液。精密
量取本品 ２ｍＬ，置 ２５ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻
度，摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品溶液。按处方及制

备工艺分别制备缺石吊兰（石吊兰素）和甘草流浸膏（甘

草酸铵）的阴性样品，按供试品溶液制备方法制得阴性

对照品溶液。

２．２．３ 方法学考察

专属性考察：在拟订色谱条件下，分别进样混合对

照品溶液、供试品溶液及阴性对照品溶液，测定。结果石

吊兰素、甘草酸铵的保留时间与对照品一致，各色谱峰

与相邻峰的分离度均大于１．５，阴性对照品溶液在相应
保留时间处无相应峰，阴性对照无干扰。详见图２。

线性关系考察：精密量取混合对照品贮备液牗溶液Ⅰ牘
１０ｍＬ，用甲醇稀释至 １００ｍＬ牗溶液Ⅱ牘。在拟订色谱条
件下分别取溶液Ⅰ和Ⅱ各２，５，１０μＬ进样。以质量浓度
（Ｘ，ｍｇ／ｍＬ）为横坐标、峰面积值牗Ｙ牘为纵坐标进行线性
回归，得石吊兰素和甘草酸铵回归方程分别为 Ｙ石 ＝
２．７６×１０３Ｘ－５．６０×１０４（ｒ＝０．９９９９，ｎ＝６牘，Ｙ 甘 ＝
３．４９×１０２Ｘ－１．０２×１０４（ｒ＝０．９９９９，ｎ＝６牘。结果表
明，石吊兰素和甘草酸铵的质量浓度分别在 ０．００４
８６６～０．２４３３ｍｇ／ｍＬ和 ０．０２２８～１．１４０ｍｇ／ｍＬ范围
内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取同一混合对照品溶液，按拟订色谱

条件连续进样６次。结果石吊兰素、甘草酸铵的峰面积
的 ＲＳＤ分别为 １．０２％和 ０．８７％牗ｎ＝６牘，表明仪器精

·质量研究·
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样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

Ａ
０．２４２
０．２４２
０．２４２
０．２４２
０．２４２
０．２４２
０．２４２
０．２４２
０．２４２

Ｂ
２．０２２
２．０２２
２．０２２
２．０２２
２．０２２
２．０２２
２．０２２
２．０２２
２．０２２

Ａ
０．１４４
０．１４４
０．１４４
０．２４９
０．２４９
０．２４９
０．３４０
０．３４０
０．３４０

Ｂ
１．１９７
１．１９７
１．１９７
２．０６８
２．０６８
２．０６８
２．８３０
２．８３０
２．８３０

Ａ
０．３８５
０．３８７
０．３８０
０．４８６
０．４９８
０．４８４
０．５７８
０．５７０
０．５７２

Ｂ
３．２３１
３．２１０
３．２０２
４．０４３
４．０５２
４．０６１
４．８４１
４．８２２
４．８０４

Ａ
９９．３１
１００．６９
９５．８３
９７．９９
１０２．８１
９７．１９
９８．８２
９６．４７
９７．０６

Ｂ
１０１．００
９９．２５
９８．５８
９７．７３
９８．１６
９８．６０
９９．６１
９８．９４
９８．３０

Ａ

９８．４６

Ｂ

９８．９１

Ａ

２．２５

Ｂ

０．９８

·质量研究·
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注：Ａ为石吊兰素，Ｂ为甘草酸铵。

表１ 加样回收试验结果（ｎ＝９）

密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液，在拟订色谱条件

下分别于０，２，６，１２，１８，２４ｈ时进样１０μＬ。结果石吊兰
素、甘草酸铵峰面积的 ＲＳＤ分别为 １．２２％和 １．３４％
牗ｎ＝６牘，表明供试品溶液在２４ｈ内稳定性良好。
重复性试验：取同一批（批号为ＨＡＥ１２２８）样品，依

法平行制备供试品溶液 ６份，按拟订色谱条件进样测
定。结果石吊兰素、甘草酸铵的平均含量分别为 ０．２４２，
２．０２２ｍｇ／ｍＬ，ＲＳＤ分别为 １．４３％和 １．３６％牗ｎ＝６牘，
表明方法重复性良好。

加样回收试验：精密量取已知含量的同一批（批号

为 ＨＡＥ１２２８）样品９份，每份１．００ｍＬ，置２５ｍＬ容量瓶
中，分别加入石吊兰素、甘草酸铵（１３０．９２，１０８８．３４μｇ／ｍＬ）
混合对照品溶液 １．１，１．９，２．６ｍＬ，依法制备供试品溶
液，使三者含量均约为已知样品的６０％，１００％，１４０％，
每个浓度平行３份，精密吸取１０μＬ，进样测定，计算回
收率。结果见表１。

２．２．４ 样品含量测定

取 ３个批号的样品，依法制备供试品溶液方法制
备，每批平行３份，计算含量。结果见表２。

３ 讨论

展开剂选择：果上叶的 ＴＬＣ鉴别过程中，参考文献
犤３－４犦，以三氯甲烷、乙酸乙酯提取，以三氯甲烷－甲醇－
水（７∶２∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ）上层溶液、三氯甲烷－甲醇（２∶１，
Ｖ／Ｖ）、甲苯 －甲醇（１∶１，Ｖ／Ｖ）为展开剂，发现以三氯
甲烷提取，甲苯－甲醇（１∶１，Ｖ／Ｖ）分离度好，可有效降
低边缘效应。同时，比较氨蒸气熏、喷以５％三氯化铁乙

醇溶液、喷以 １％铁氰化钾 －１％三氯化铁溶液（１∶１，
Ｖ／Ｖ）混合溶液 ３种显色方式，发现 ５％三氯化铁乙醇
溶液斑点显色清晰，效果好。

流动相选择：在ＨＰＬＣ分析过程中，参考文献犤９－１４犦
分别以甲醇 －１％冰醋酸（６８∶３２，Ｖ／Ｖ）、甲醇 －１％冰
醋酸－０．２ｍｏｌ／Ｌ醋酸铵溶液（６７∶１∶３２，Ｖ／Ｖ／Ｖ）、甲
醇－０．０５％磷酸（６８∶３２，Ｖ／Ｖ）为流动相进行洗脱，发
现以甲醇 －０．０５％磷酸（６８∶３２，Ｖ／Ｖ）进行洗脱时，基
线平稳，目标峰峰形良好，分离效果佳。

检测波长选择：将２种对照品溶液进行紫外扫描，
发现石吊兰素、甘草酸铵最大吸收波长为 ３３４ｎｍ和
２５０ｎｍ。相同条件下，在２５０ｎｍ波长处２种成分的吸收
都很明显，且阴性对照品溶液无杂峰干扰。综合考虑灵

敏度和专属性，确定最佳检测波长为２５０ｎｍ。
岩果止咳液是传统药，疗效可靠，使用广泛。目前质

量标准仅有 ＴＬＣ鉴别，故建立 ＨＰＬＣ法对其活性成分
进行多组分定量测定，可更好地控制该制剂的质量。该方

法准确度高、重复性好，可作为该制剂的质量控制方法。
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表２ 样品含量测定（ｍｇ／ｍＬ，ｎ＝３）

批号

ＡＥ０９２８Ｈ
ＨＡＥ１０２０
ＨＡＥ１２２８

石吊兰素

０．２２１
０．２３５
０．２４０

甘草酸铵

２．０３４
１．９８６
２．０２７


