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高效液相色谱法测定止咳平喘合剂中４种成分含量
朱正华，王 ，张 馨

（云南省曲靖市食品药品检验检测中心，云南 曲靖 ６５５０００）
摘要：目的 建立测定止咳平喘合剂中阿魏酸、芸香柚皮苷、柚皮苷、橙皮苷含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱采用 ＯＤＳＨｙｐｅｒｓｉｌＣ１８
柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈－５％醋酸（２０∶８０，Ｖ／Ｖ），流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为３５℃，检测波长为２８３ｎｍ和３２３ｎｍ。
结果 阿魏酸、芸香柚皮苷、柚皮苷、橙皮苷在各自相应质量浓度范围内与峰面积线性关系良好，平均回收率分别为 ９９．４４％，

１０１．２５％，１００．８８％，９９．６３％，ＲＳＤ分别为０．５２％，０．６７％，０．７０％，０．６９％牗ｎ＝６牘。结论 该方法准确、简便，结果稳定，可用于止咳平

喘合剂中阿魏酸、芸香柚皮苷、柚皮苷、橙皮苷的含量测定。

关键词：止咳平喘合剂；阿魏酸；芸香柚皮苷；柚皮苷；橙皮苷；高效液相色谱法；含量测定
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止咳平喘合剂是云南省曲靖市中医医院研制的院

内制剂，由苦杏仁、陈皮、前胡、法半夏、化橘红、重楼、炙

瓜蒌皮等组方，具有祛痰降气、止咳平喘的功效，用于治

疗感冒咳嗽、咽干痰稠、喘促胸闷、久咳不止犤１犦。方中主

药为陈皮、化橘红、当归，其中，陈皮、化橘红来源于同芸

香科不同种，均含有丰富的挥发油及黄酮类化合物，陈

皮主要含有橙皮苷、新橙皮苷，化橘红主要含柚皮苷、新

橙皮苷及少量橙皮苷，且结构非常相似。陈皮和化橘红

的挥发油有刺激性祛痰作用，辛散温通，气香而燥，既能

行肺气之壅滞，又能燥湿浊而化痰，故常用于治疗痰湿

阻肺、咳嗽痰多、胸膈满闷、头目眩晕等证；当归可活血

通络祛瘀犤２－７犦。诸药合用，宣降得宜，祛邪而不伤正，扶

正而不留邪，温而不燥，润而不腻，令肺气调畅，咳嗽自

止。本研究中参照文献犤８－１３犦，以阿魏酸、芸香柚皮苷、
柚皮苷、橙皮苷为定量控制指标，采用反相高效液相色

谱牗ＲＰ－ＨＰＬＣ牘法进行含量测定，可为止咳平喘合剂的
质量标准研究提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪牗美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公

·质量研究·
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成分

Ａ
Ｂ
Ｃ
Ｄ

线性回归方程

Ａ＝４８．０６４１９８３Ｃ－０．６８０４８２１
Ａ＝１３．３５３８８０５Ｃ－４．１９９０６１８
Ａ＝１７．１３２１１２６Ｃ－５．３９９８７３４
Ａ＝１７．４０２６４１０Ｃ＋６．７３８３３０１

ｒ
０．９９９２０
０．９９９６５
０．９９９９６
０．９９９９１

线性范围（μｇ／ｍＬ）

０．６１３８～４．９１０
４．３０００～３４．４００
２４．０９００～１９２．７００
３２．９０００～２６３．２００

ｍＡＵ

２

３
４

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５

ｔ／ｍｉｎ

ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５

２

３

４

１００
８０
６０
４０
２０
０

ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５
ｔ／ｍｉｎ

１００
８０
６０
４０
２０
０ ｔ／ｍｉｎ

６０
５０
４０
３０
２０
１０
０

－１０

ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５

ｔ／ｍｉｎ
１

ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５

４０
３０
２０
１０
０

１

ｍＡＵ

０ ５ １０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５

４０
３０
２０
１０
０ｔ／ｍｉｎ ｔ／ｍｉｎ

Ａ Ｂ Ｃ

１．阿魏酸 ２．芸香柚皮苷 ３．柚皮苷 ４．橙皮苷

Ａ，Ａ′．混合对照品溶液 Ｂ，Ｂ′．供试品溶液 Ｃ，Ｃ′．阴性对照品溶液
图１ 高效液相色谱图

Ａ′ Ｂ′ Ｃ′

ＤＡＤ１Ｂ，Ｓｉｇ＝３２３

ＤＡＤ１Ａ，Ｓｉｇ＝２８３

ＤＡＤ１Ｂ，Ｓｉｇ＝３２３

ＤＡＤ１Ａ，Ｓｉｇ＝２８３ ＤＡＤ１Ａ，Ｓｉｇ＝２８３

ＤＡＤ１Ｂ，Ｓｉｇ＝３２３

表１ ４种成分线性关系考察结果

注：Ａ为阿魏酸，Ｂ为芸香柚皮苷，Ｃ为柚皮苷，Ｄ为橙皮苷。
下表同。

司牘，包括 Ｇ１３１１Ａ系列四元泵、Ｇ１３１５ＤＤＡＤ检测器、
Ｇ１３１６Ａ柱温箱、Ｇ１３２９Ａ自动进样器、二极管（分辨率
为０．７４ｎｍ，波长精度为１ｎｍ）；ＫＱ－３００ＵＤＢ型双频数
控超声清洗器（昆山市超声仪器有限公司，功率为

１２０～３００Ｗ，频率为４５／８０ｋＨｚ）；ＭｅｔｔｌｅＭＳ２０５ＤＵ型电
子天平（上海梅特勒 －托利多仪器有限公司，精度为
０．１ｍｇ和 ０．０１ｍｇ）；ＰｕｒｅｌａｂＦＬｅｘ３型一体式超纯水仪
（英国ＥＬＧＡ公司，制水符合实验室一级水要求）。
１．２ 试药

阿魏酸对照品（批号为 １１０７３３－２０１６１４，含量为
９９．０％），芸香柚皮苷对照品（ＣｈｒｏｍａＤｅｘ，批号为
０００１４２３０－８０３，含量为１００．０％），柚皮苷对照品（批号
为１１０７２２－２０１６１３，含量为９４．３％），橙皮苷对照品（批
号为 １１０７２１－２０１８１８，含量为 ９６．２％），均购自中国食
品药品检定研究院；甲醇（色谱纯，德国默克公司，批号

为１０４６７０７９３６）；冰醋酸（分析纯，四川西陇科学有限公
司，批号为 １９０６１０，含量不低于 ９９．５％）；水为超纯水；
止咳平喘合剂（云南省曲靖市中医医院制剂室提供，批

号分别为１８１００３，１８１１０８，１８１２０６）。
２ 方法与结果

２．１ 色谱条件
色谱柱：ＯＤＳＨｙｐｅｒｓｉｌＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，

５μｍ）；流动相：乙腈 －５％醋酸（２０∶８０，Ｖ／Ｖ）；流速：
１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３５℃；检测波长：２８３，３２３ｎｍ；进样
量：１０μＬ。
２．２ 溶液制备

对照品溶液：取阿魏酸对照品１２．４０ｍｇ，芸香柚皮
苷对照品 １７．２０ｍｇ，柚皮苷对照品 １７．０３ｍｇ，橙皮苷
对照品 １３．６８ｍｇ，精密称定，分别置 ４个 １０ｍＬ容量
瓶中，加甲醇使溶解，定容，摇匀，分别精密量取 ０．１，
０．５，３．０，５．０ｍＬ置同一２５ｍＬ容量瓶中，用甲醇定容，

摇匀，即得混合对照品溶液（阿魏酸、芸香柚皮苷、柚

皮苷、橙皮苷质量浓度分别为４．９１０，３４．４００，１９２．７００，
２６３．２００μｇ／ｍＬ）。

供试品溶液：精密量取样品（批号为 １８１００３）
１０ｍＬ，置５０ｍＬ容量瓶中，加甲醇适量，超声处理（功率
为 ３００Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ）５ｍｉｎ，加甲醇溶解，定容，摇
匀，滤过，取续滤液，即得。

阴性对照品溶液：按止咳平喘合剂的处方工艺，称

取除陈皮、化橘红、当归以外的其他药材，按处方制备阴

性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察
系统适用性试验及专属性考察：取 ２．２项下 ３种

溶液各１０μＬ，按拟订色谱条件进样，记录色谱图。阿魏
酸、芸香柚皮苷、柚皮苷、橙皮苷的保留时间依次为

８．９，１１．７，１４．０，１７．０ｍｉｎ，理论板数依次为 ９２１１，
６２３８，６５０７，６１６７。４种成分均分离完全，阴性对照品
溶液在与混合对照品溶液相应峰处未见色谱峰出现，表明

制剂中其他药物及辅料对测定无干扰。色谱图见图１。
线性关系考察：精密吸取混合对照品溶液０，１．２５，

２．５，５，１０ｍＬ，置 １０ｍＬ容量瓶中，用甲醇定容至刻度，
摇匀，即得。按拟订色谱条件进样测定，以质量浓度（Ｃ）
为横坐标、峰面积（Ａ）为纵坐标进行线性回归，得回归
方程。结果见表１。
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成分

Ａ

Ｂ

Ｃ

Ｄ

样品含量

（μｇ）

３７．６５０
３７．６５０
３７．６５０
３７．６５０
３７．６５０
３７．６５０
２７２．３５
２７２．３５
２７２．３５
２７２．３５
２７２．３５
２７２．３５
２４９３．４５
２４９３．４５
２４９３．４５
２４９３．４５
２４９３．４５
２４９３．４５
６２６．００
６２６．００
６２６．００
６２６．００
６２６．００
６２６．００

加入量

（μｇ）

４９．１０４
４９．１０４
４９．１０４
４９．１０４
４９．１０４
４９．１０４
２７５．２０
２７５．２０
２７５．２０
２７５．２０
２７５．２０
２７５．２０
２４０９．０
２４０９．０
２４０９．０
２４０９．０
２４０９．０
２４０９．０
６５８．００
６５８．００
６５８．００
６５８．００
６５８．００
６５８．００

测得量

（μｇ）

８６．８０７
８６．３６３
８６．１３５
８６．３２５
８６．７２６
８６．５３１
５５０．８７５
５５１．２８９
５５２．３５６
５４８．５６３
５４９．２９２
５５３．５３６
４９１６．８２５
４９２３．２２７
４９５５．５３６
４９２２．８９２
４９１８．０２５
４９０４．５６８
１２８８．００６
１２８１．１１２
１２７５．９９５
１２８０．１３５
１２８５．７３５
１２７８．４８２

回收率

（％）

１００．１１
９９．２０
９８．７４
９９．１３
９９．９４
９９．５５
１０１．２１
１０１．３６
１０１．７５
１００．３７
１００．６３
１０２．１８
１００．６０
１００．８６
１０２．２０
１００．８５
１００．６５
１００．０９
１００．６１
９９．５６
９８．７８
９９．４１
１００．２６
９９．１６

Ｘ
（％）

９９．４４

１０１．２５

１００．８８

９９．６３

ＲＳＤ
（％）

０．５２

０．６７

０．７０

０．６９

批号

１８１００３
１８１１０８
１８１２０６

含量

（μｇ／ｍＬ）

７．５３
７．４６
７．４２

ＲＳＤ
（％）

０．９５
０．９２
０．９３

含量

（μｇ／ｍＬ）

５４．４７
５４．３１
５４．５２

ＲＳＤ
（％）

０．７９
０．８２
０．８７

含量

（μｇ／ｍＬ）

４９８．６９
４９８．２１
４９８．３０

ＲＳＤ
（％）

０．４２
０．３５
０．３７

含量

（μｇ／ｍＬ）

１２５．２０
１２５．０３
１２４．９６

ＲＳＤ
（％）

０．３１
０．３５
０．３２

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

表３ 样品含量测定结果（ｎ＝３）

精密度试验：精密吸取混合对照品溶液，连续进样

５次。结果阿魏酸、芸香柚皮苷、柚皮苷、橙皮苷峰面积
的 ＲＳＤ分别为０．３４％，１．１０％，０．４５％，０．２９％（ｎ＝５），
表明仪器精密度良好。

重复性试验：取同一批（批号为１８１００３）样品５份，
依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测定，记

录色谱图。结果阿魏酸、芸香柚皮苷、柚皮苷、橙皮苷

含量的 ＲＳＤ分别为 ０．３６％，０．８５％，０．８２％，０．４０％
（ｎ＝５），表明方法重复性良好。

稳定性试验：依法制备供试品溶液，分别于配制后

０，４，８，１２，１６，２４，４８ｈ时进样测定，记录峰面积。结果阿
魏酸、芸香柚皮苷、柚皮苷、橙皮苷峰面积的 ＲＳＤ分别
为０．８６％，０．８２％，０．７１％，０．６２％（ｎ＝７），表明供试品
溶液在４８ｈ内稳定性良好。

加样回收试验：分别量取已知含量的样品（批号为

１８１００３）５．０ｍＬ，共 ６份，分别加入单标对照品溶液（阿
魏酸 ４９．１０４μｇ／ｍＬ，芸香柚皮苷 ２７５．２０μｇ／ｍＬ，橙皮
苷 ６５８．００μｇ／ｍＬ）各 １ｍＬ，拟订单标溶液柚皮苷
（１６０６．０μｇ／ｍＬ）１．５ｍＬ，依法制备供试品溶液，按拟订
色谱条件进样，并计算回收率。结果见表２。

２．４ 样品含量测定
取３批样品，各３份，依法制备供试品溶液，按拟订

色谱条件分别进样，记录峰面积，以外标法计算各成分

含量，结果见表３。

３ 讨论

检测波长选择：曾采用单波长２８３ｎｍ检测，但供试
品溶液中阿魏酸含量偏低，色谱峰偏小，故采用双波长

检测，于阿魏酸最大吸收波长（３２３ｎｍ）峰面积增大，利
于检出，且精密度好。

流动相选择：曾采用乙腈、甲醇分别和０．１％磷酸、
５％醋酸配比，最后确定流动相为甲醇－５％醋酸（２０∶８０，
Ｖ／Ｖ），其基线平稳，主成分峰形及分离效果较好。
样品提取：先后考察了甲醇超声提取、５０％甲醇超

声提取及加水振摇混匀。发现３种提取方式对于主成分
含量均无显著影响，考虑到样品制备与对照品溶液制备

溶剂应尽可能相同，故选择甲醇为溶剂进行超声提取。

取样量确定：样品处理过程中，４种成分的含量极
差稍大，经反复试验，最后确定取样量为１０ｍＬ，稀释至
５０ｍＬ。

在测定过程中，样品的分离度较好，阴性样品无干

扰。该方法简便、快捷、准确，可控制该处方中多味药材

的质量。

参考文献：

犤１犦国家药典委员会 ．中华人民共和国药典（一部）犤Ｍ犦．北京：
中国医药科技出版社，２０１５：７４－７５，１３３－１３４，１９１．

犤２犦宋玉鹏，陈海芳，谭舒舒，等 ．不同陈皮来源药材中橙皮苷、
川陈皮素、橘皮素和辛弗林的含量比较犤Ｊ犦．时珍国医国药，

２０１７，２８（９）：２０６１－２０６４．
犤３犦邓超澄 ．陈皮不同炮制品化学成分分析犤Ｊ犦．广西中医学院
学报，２０００，１７（４）：６０－６１．

犤４犦陈有根，黄 敏，徐向红 ．不同贮存期的陈皮化学成分比较
研究（Ⅰ）犤Ｊ犦．中国药业，１９９８，７（９）：３３－３４．

犤５犦郑小吉，詹晓如，王小平．陈皮研究进展犤Ｊ犦．中国现代中药，

２００７，９（１０）：３０－３３．
犤６犦吴梓春，刘肖林．中药当归有效成分分离及含量测定犤Ｊ犦．北
方药学，２０１５，１２（８）：１５－１６．

犤７犦申 安 ．高效液相色谱法测定不同产地当归中阿魏酸的含
量犤Ｊ犦．中医学报，２０１５，１６（３）：１２１－１２２．

犤８犦吴 姣，孙广庭，陈迪安，等．当归胶囊中三种有效成分含量

·质量研究·

ＱｕａｌｉｔｙＲｅｓｅａｒｃｈ


