
５５

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２１年７月２０日 第３０卷第１４期
Ｖｏｌ．３０牞Ｎｏ．１４牞Ｊｕｌｙ２０牞２０２１

第一作者：曾桢，女，大学本科，主管中药师，研究方向为中药质量标准，（电子信箱）１８２７６５１５＠ｑｑ．ｃｏｍ。
△通信作者：刘莉，女，硕士，主任药师，研究方向为药品质量标准，（电子信箱）ｌｉｕｌｉ２８０７＠ｓｉｎａ．ｃｏｍ。

ｄｏｉ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．１００６－４９３１．２０２１．１４．０１５

风热感冒颗粒由经典名方银翘散加减药味而来，有

疏风清热、利咽解毒功效，临床多用于治疗风热感冒，症

见发热、出汗、鼻塞、头痛、咽痛、咳嗽、多痰等犤１犦。对风热

感冒颗粒的质量研究多集中在板蓝根、牛蒡子等成分的

高效液相色谱（ＨＰＬＣ）方面犤２－７犦，而处方中的臣药薄荷、

荆芥穗均以挥发油入药，对其研究鲜有报道。为更好地

控制其质量，保证疗效，本研究中参考文献犤８－１０犦，采
用气相色谱法，对市售 ２６批风热感冒颗粒的挥发性成
分进行分析，建立了气相色谱特征图谱，为其质量的均

一性研究提供依据。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

７８９０Ｂ型气相色谱仪，含自动进样器、火焰离子化
检测器（美国安捷伦科技有限公司）；ＸＰＥ２６型电子天平
（瑞士 ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ公司）；ＡＥ－２４０型电子天平（德国
Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ公司）；ＳＫ２５０Ｈ型超声仪（上海科导超声仪器
有限公司）；Ｍｉｌｌｉ－ＡｄｖａｎｔａｇｅＡ１０型超纯水装置（美国
Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）。
１．２ 试药

２６批市售风热感冒颗粒犤批号分别为 ２００２２０１，
１９０３２０９，２００３２１０，１９０３２０２，１９０３２０７，Ａ２０１９０６３０，

Ａ２０１９０６２９，Ａ２０１９０５６３，Ｂ２０２００５０１，１９０６０４，１９０６１６，
１９０５２４，１９０５０３，１９０６０２，２０１９０７０３牗Ａ牘，２０１９１００３，
２０１８０１１８，２０１９０７０３牗Ｂ牘，２０２００３０９，ＺＪＡ１９０１，ＺＡＡ１９１１，
ＺＡＡ２００９牗Ａ牘， ＺＥＡ１９０１， ＺＡＡ２００９牗Ｂ牘， ＺＡＡ１９１２，
ＺＥＡ２００９犦；β－蒎烯对照品（批号为 １１１８２７－２０１２０２，
供含量测定用牘，柠檬烯对照品（批号为 １００４７０－
２０１３０２，含量为 ９６．０％），薄荷酮对照品（批号为
１１１７０５－２０１１０５，含量为９９．８％），薄荷脑对照品（批号
为 １０７２５－２０１７０７，含量为 ９９．８％），胡薄荷酮对照品
（批号为１１１７０６－２０１９０７，含量为９９．８％），板蓝根对照
药材（批号为１２１１７７－２０１６０８），薄荷对照药材（批号为
１２０９１６－２０１８１２），荆芥穗对照药材（批号为 １２１４２４－
２０１５０５），连翘对照药材（批号为 １２０９０８－２０１８１７），桑
叶对照药材（批号为 １２１１２３－２０１８０６），均购自中国食
品药品检定研究院；其余试剂均为分析纯，水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：ＤＢ－ＷＡＸ毛细管柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，
０．５０μｍ），程序升温，初始温度为５０℃，以５℃／ｍｉｎ的
速率升至１４０℃，保持４ｍｉｎ，以２０℃／ｍｉｎ的速率升至
２００℃，保持１ｍｉｎ，再以５０℃／ｍｉｎ的速率升至２３５℃，保
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图１ 气相色谱图
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Ｆｉｇ．１ ＧＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

持３ｍｉｎ；检测器为氢火焰离子化检测器，检测器温度为
２３０℃，进样口温度为２３０℃，进样量为１μＬ，分流进样
的分流比为１∶１；载气流速为２ｍＬ／ｍｉｎ。
２．２ 溶液制备

混合对照品溶液：分别称取 β－蒎烯、柠檬烯、薄荷
酮、薄荷脑、胡薄荷酮对照品 ２５．９２５３，２８．１５２７，
２４．７２５０，２７．１２５３，２５．３５２１ｍｇ，精密称定，置 ２５０ｍＬ
容量瓶中，加石油醚（６０～９０℃）溶解并定容，制成质
量浓度分别为 ０．１０３７，０．１１２６，０．０９８９，０．１０８５，
０．１０１４ｍｇ／ｍＬ的混合对照品溶液。

供试品溶液：取样品 ５０ｇ，置蒸馏管中，加入 ２０％
氢氧化钠溶液５０ｍＬ，水蒸气蒸馏，收集馏出液约２５０ｍＬ，
置 ２５０ｍＬ容量瓶犤预先装入石油醚（６０～９０℃）５ｍＬ犦
中，振摇提取，摇匀后静置，取上层石油醚溶液，作为供

试品溶液。按风热感冒处方和工艺制备样品Ⅱ，并按供
试品溶液制备方法制得供试品溶液Ⅱ。

对照药材溶液：取板蓝根、薄荷、荆芥穗、连翘、桑叶

对照药材各５ｇ，加水１００ｍＬ，煎煮２ｈ，滤过，得滤液约
５０ｍＬ，置蒸馏管中，加氢氧化钠１０ｇ，水蒸气蒸馏，收集
馏出液约 ２５０ｍＬ，置 ２５０ｍＬ容量瓶犤预先装入石油醚
（６０～９０℃）５ｍＬ犦中，振摇提取，摇匀后静置，取上层石
油醚溶液，即得。

２．３ 方法学考察

精密度试验：精密吸取２．２项下供试品溶液１μＬ，
按 ２．１项下色谱条件连续进样测定６次，记录峰面积。

结果各色谱峰相对保留时间和相对峰面积的 ＲＳＤ均小
于３．０％（ｎ＝６），表明方法精密度良好。

稳定性试验：精密吸取２．２项下供试品溶液牗批号
２００２２０１牘１μＬ，分别于室温下放置０，４，８，１２，２４ｈ时进
样测定，记录峰面积。结果各色谱峰相对保留时间、相对

保留峰面积的 ＲＳＤ均小于 ３．０％（ｎ＝５），表明供试品
溶液在室温下２４ｈ内稳定。

重复性试验：取样品（批号２００２２０１）６份，依法制备
供试品溶液，再按２．１项下色谱条件进样测定。结果各
色谱峰相对保留时间和相对保留峰面积的 ＲＳＤ均不超
过３．０％牗ｎ＝６牘，表明方法重复性良好。
２．４ 特征图谱的建立

共有峰及参照峰选择：取 ２．２项下混合对照品溶
液、供试品溶液Ⅱ、对照药材溶液，按２．１项下色谱条件
进样测定，记录色谱图牗见图 １牘。选取含量较高的 ７号
峰（薄荷脑）为 Ｓ峰牗参照峰牘。测定 ２６批次样品的特征
图谱，比较其色谱图，确定８个共有特征峰，分别归属到
５味药材。结果见表１。

特征图谱分析：２６批次样品的特征图谱区别较大，
主要为 １６批次缺失 β－蒎烯峰、１１批次缺失柠檬烯
峰，７批次缺失薄荷酮峰、１３批次缺失峰６。仅８批次的
特征图谱峰完整（见表 ２）。β－蒎烯和柠檬烯分属连翘
和桑叶，处方工艺中提取工艺为煎煮，两类成分的缺失

提示企业提取罐煎煮参数的差异，会造成该类抗菌成分

的缺失。薄荷酮和峰 ６分属薄荷，处方工艺中提取方式

４００

３００

２００

１００

０
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峰序号

１
２
３
４

保留时间（ｍｉｎ）

６．１０
８．００
９．４７
１０．９５

归属

连翘

桑叶

板蓝根

板蓝根

对照品

β－蒎烯
柠檬烯

峰序号

５
６
７
８

保留时间（ｍｉｎ）

１４．４９
１５．１８
１８．６０
１８．８８

归属

薄荷、荆芥穗

薄荷

薄荷

荆芥穗

对照品

薄荷酮

薄荷脑

胡薄荷酮

批号

２００２２０１
１９０３２０９
２００３２１０
１９０３２０２
１９０３２０７
Ａ２０１９０６３０
Ａ２０１９０６２９
Ａ２０１９０５６３
Ｂ２０２００５０１
１９０６０４
１９０６１６
１９０５２４
１９０５０３
１９０６０２
２０１９０７０３牗Ａ牘

２０１９１００３
２０１８０１１８
２０１９０７０３牗Ｂ牘

２０２００３０９
ＺＪＡ１９０１
ＺＡＡ１９１１
ＺＡＡ２００９牗Ａ牘

ＺＥＡ１９０１
ＺＡＡ２００９牗Ｂ牘

ＺＡＡ１９１２
ＺＥＡ２００９

表１ 风热感冒颗粒特征图谱共有峰归属表

Ｔａｂ．１ Ｃｏｍｍｏｎｐｅａｋａｓｓｉｇｎｍｅｎｔｏｆｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆ

ＦｅｎｇｒｅＧａｎｍａｏＧｒａｎｕｌｅｓ

表２ ２６批风热感冒颗粒特征图谱共有峰的相对保留时间
Ｔａｂ．２ Ｒｅｌａｔｉｖｅｒｅｔｅｎｔｉｏｎｔｉｍｅｆｏｒｔｈｅｃｏｍｍｏｎｐｅａｋｓｏｆｃｈａｒａｃｔｅｒ

ｉｓｔｉｃｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆ２６ｂａｔｃｈｅｓｏｆＦｅｎｇｒｅＧａｎｍａｏＧｒａｎｕｌｅｓ

峰１
０．３３
－
－
－
－
－
－
０．３３
０．３３
０．３３
０．３３
０．３３
０．３３
０．３３
－
－
－
－
０．３３
０．３３
－
－
－
－
－
－

峰２
０．４３
－
－
－
－
０．４３
０．４３
０．４３
０．４３
０．４３
０．４３
０．４３
０．４３
０．４３
－
－
０．４３
０．４３
０．４３
０．４３
０．４３
－
－
－
－
－

峰３
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１
０．５１

峰４
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９
０．５９

峰５
０．７８
－
０．７８
－
０．７８
０．７８
０．７８
０．７８
０．７８
０．７８
０．７８
０．７８
０．７８
０．７８
０．７８
－
０．７８
０．７８
０．７８
０．７８
０．７８
－
０．７８
－
－
－

峰６
０．８２
－
－
－
－
０．８２
０．８２
０．８２
０．８２
０．８２
０．８２
０．８２
０．８２
０．８２
－
－
０．８２
－
－
－
－
－
０．８２
－
－
－

峰７
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００
１．００

峰８
１．０２
１．０２
１．０１
１．０２
１．０２
１．０１
１．０１
１．０１
１．０１
１．０２
１．０１
１．０１
１．０１
１．０１
１．０２
１．０２
１．０１
１．０２
１．０２
１．０２
１．０２
１．０１
１．０１
１．０２
１．０２
１．０２

注：－为缺失。
Ｎｏｔｅ牶－ｉｓｔｈｅｍｉｓｓｉｎｇｖａｌｕｅ．

·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ

为提取挥发油，此类成分的缺失，结合 ＨＰＬＣ法含量测
定结果，提示企业投料的薄荷药材质量欠佳或投料不

足。以上结果可推测，市售风热感冒颗粒质量参差不齐，

亟须提高其质量标准，加大其质量品质监控。

３ 讨论

３．１ 色谱柱选择

预试验中考察了 ＤＢ－ＷＡＸ（聚乙二醇）毛细管柱
（３０ｍ×０．５３ｍｍ，１．０μｍ），ＤＢ－ＷＡＸ（聚乙二醇）毛细

管柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，０．５０μｍ），ＨＰ－５毛细管柱
（３０ｍ×０．３２ｍｍ，０．２５μｍ），以及不同柱温及程序变温
条件对结果的影响。结果 ＤＢ－ＷＡＸ（聚乙二醇）毛细管
柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，０．５０μｍ）在正式研究中规定的条
件下，分离度好，保留时间适中，峰形较好，故被选用。

３．２ 提取溶剂选择

文献犤１１－１３犦中挥发油提取多采用乙酸乙酯作为
吸收液，但预试验发现，乙酸乙酯有一定水溶性，会造成

样品中的部分挥发性成分因溶剂混溶而消失。而以石油

醚（６０～９０℃）作为吸收液时，待测成分色谱峰峰面
积较大，且特征信息较全面、干扰较少。故以石油醚

（６０～９０℃）为吸收液。
３．３ 提取方法选择

预试验中比较了 ＢＵＣＨＩＤｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎＵｎｉｔＫ－３５０水
蒸气蒸馏法及药典附录挥发油测定法，结果水蒸气蒸馏

法提取杂质少，峰形佳，干扰小，故被选用。

３．４ 馏出液体积确定

依法制备供试品溶液，收集 １５０，２５０，５００ｍＬ馏出
液并进行比较，结果峰面积差异不大，为保证测定成分

馏出完全，故确定馏出液体积为２５０ｍＬ。
３．５ 方法评价

中药的特征图谱能较全面地反映制剂中所含化学

成分的种类和数量，能有效地体现中药成分的整体性和

综合作用犤１４－１６犦。本研究中建立了风热感冒颗粒的气相

色谱特征图谱，标定了 ８个共有峰，并指认出 ５个特征
峰。该方法操作简便、快速，准确性和专属性均良好，可

较全面地反映风热感冒颗粒中所含的化学成分，可为其

质量的均一性提供依据。
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