
书书书

!

!

中
药
研
究
!

急支颗粒的质量标准研究

"

!杨!郑小平!!重庆市药品检验所!重庆 "#$$%$"

摘要!目的!建立急支颗粒的质量标准" 方法!用&'(法鉴别了金荞麦#四季青#麻黄#枳壳$用)*'(法测定了急支颗粒中柚皮

苷的含量" 色谱柱为+,-./01,2&3(

$4

柱%5

!

.&"67 ..8%5# ..'&柱温为 9# :&以甲醇;$<醋酸溶液%9%=74'为流动相&检测

波长为 %49 0.&流速 $6# .'>.,0" 结果!在&'(色谱中均能检出阿魏酸#原儿茶酸#盐酸麻黄碱#柚皮苷$柚皮苷在 #6#4" "4 ?

$674@ 7#

!

A范围内呈良好的线性关系&!B#6@@@ @C%" B5'&平均回收率为 $##6$9<&#$%B#6@@<" 结论!方法简便#准确#重

现性好" 可用于控制急支颗粒的质量"

关键词!急支颗粒$质量标准$&'($)*'($柚皮苷

中图分类号!D%476#!!文献标识码!E

!!急支颗粒是由鱼腥草#金荞麦#四季青#麻黄#紫

菀#前胡#枳壳#甘草共 4 味药组成的复方制剂$收载

于%新药转正标准&%$ 册$功能清热化痰$宣肺止咳$

用于治疗感冒后咳嗽#支气管炎咳嗽' 原标准仅收

载麻黄#枳壳的&'(鉴别和总黄酮 FG法的含量测

定' 本文采用薄层色谱法对方中金荞麦#四季青进

行了定性鉴别$改进了麻黄#枳壳的 &'(鉴别$并以

高效液相色谱法制定了方中枳壳!以柚皮苷计"含

量测定方法$为更好地控制急支颗粒质量提供依据'

$!材料"仪器与试药

$6$!材料

急 支 颗 粒 ! 批 号( 44#5#9#$$ 44#5#@#"$

44#5$%#$$44#7#5#$ 由太极集团重庆涪陵制药厂有

限公司生产"$金荞麦#四季青#麻黄等处方中的各

味药材由太极集团重庆涪陵制药厂有限公司提供'

阿魏酸!批号(C99 H@@$#"#原儿茶酸!批号(4#@ H

@%#$"#盐酸麻黄碱!批号($C$%"$ H%##9#9"#柚皮

苷!批号($$#C%% H%##9#@$含量测定用"$购自中国

药品生物制品检定所)前胡为伞形科植物白花前胡

&'()'*+"(,-!+'!(-./!(,%(""0的干燥根'

$6%!仪器

高效液相色谱仪(IA,2J0K)*$$##!包括四元泵$

柱温箱$自动进样器$二级管阵列检测器")LM9%##E

型超声波清洗器!功率 $5# N$频率 "# O)P"'

$69!试药

硅胶Q#硅胶 QR%5" !化学纯$青岛海洋化工

厂"#甲醇!色谱纯"#水!重蒸馏水"$其余试剂#试药

均为分析纯'

%!方法与结果

%6$!薄层鉴别

%6$6$!金荞麦!四季青的薄层鉴别!取本品 % A$加

水 %# .'$微热使溶解后冷至室温$用乙醚振摇提取

% 次$每次 %# .'$合并乙醚液$挥干$残渣加甲醇 $

.'使溶解$作为供试品溶液' 另取阿魏酸对照品#

原儿茶酸对照品$分别加甲醇制成每 $ .'含 $ .A

溶液$作为对照品溶液' 再取除金荞麦#四季青以

外$其余各药按急支颗粒处方量投料$制成空白对照

样品$再按供试品溶液制备方法$制得缺金荞麦#四

季青的空白对照样品溶液' 吸取上述 9 种溶液各 5

!

'分别点于同一硅胶 QR%5" 薄层板上$以甲苯;乙

酸乙酯;甲酸!%#=$#=$"为展开剂$展开$取出$晾干$

置紫外光灯!%5" 0."下检视' 供试品色谱中$在与

对照品色谱相应的位置上$显相同颜色的斑点$空白

样品无干扰'

%6$6%!麻黄的薄层鉴别!取本品 4 A$加水 9# .'$

微热使溶解后冷至室温$用 %#<氢氧化钠溶液调节

S)值至 $# ?$%$用乙醚振摇提取 9 次$每次 $5 .'$

合并乙醚液$蒸干$残渣加盐酸乙醇!9

#

$#"5 .'使

溶解$水浴蒸干$残渣加甲醇 $ .'使溶解$作为供试

品溶液' 另取盐酸麻黄碱对照品$加甲醇制成每 $

.'含 #65 .A的溶液$作为对照品溶液' 再取除麻

黄以外$其余各药按急支颗粒处方量投料$制成空白

对照样品$再按供试品溶液制备方法$制得缺麻黄的

空白对照样品溶液' 吸取供试品溶液#空白对照各

$#

!

'$对照品溶液 5

!

'$分别点于同一硅胶Q薄层

板上$以三氯甲烷;甲醇;浓氨试液!"#=$#=$"为展开

剂$展开$取出$晾干$喷以茚三酮试液$在 $#5 :加

热至斑点显色清晰' 供试品色谱中$在与对照品色

*7C*
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谱相应位置上$显相同颜色的斑点$空白样品无干

扰'

%6$69!枳壳的薄层鉴别!取本品 " A$加水 %# .'$

微热使溶解后冷至室温$用乙醚振摇提取 % 次$每次

%# .'$弃去乙醚液$水液用乙酸乙酯振摇提取 % 次$

每次 9# .'$合并乙酸乙酯液$蒸干$残渣加甲醇 $

.'使溶解$作为供试品溶液' 另取柚皮苷对照品$

加甲醇制成每 $ .'含 $ .A的溶液$作为对照品溶

液' 再取除枳壳以外$其余各药按急支颗粒处方量

投料$制成空白对照样品$再按供试品溶液制备方

法$制得缺枳壳的空白对照样品溶液' 吸取供试品

溶液#空白对照溶液 $#

!

'#对照品溶液 5

!

'$分别

点于同一硅胶Q薄层板上$以三氯甲烷;甲醇;水!9%

=$C=5"的下层溶液为展开剂$展开$取出$晾干$

喷以 %<三氯化铝甲醇溶液$置紫外光灯!975 0."

下检视' 供试品色谱中$在与对照品色谱相应的位

置上$显相同颜色的荧光斑点' 空白样品无干扰'

%6%!含量测定

%6%6$!色谱条件!色谱柱(用十八烷基硅烷键和硅

胶为填充剂)流动相(甲醇;$<醋酸溶液!9%=74")检

测波长(%49 0.)柱温 9# :)流速($6# .'>.,0)理论

塔板数(按柚皮苷峰计应不低于 9 ###'

%6%6%!对照品溶液的制备!精密称取在 $$# :干

燥至恒重的柚皮苷对照品适量$加甲醇制成每 $ .'

含 4#

!

A的溶液$即得'

%6%69!供试品溶液的制备!取本品$研细$取约 %

A$精密称定$置具塞锥形瓶中$精密加入稀乙醇 5#

.'$密塞$称定重量$超声处理!功率 $5# N$频率 "#

O)P"9# .,0$放冷$再称定重量$用稀乙醇补足减失

重量$摇匀$用微孔滤膜!#6"5

!

."滤过$取续滤液$

作为供试品溶液' 精密量取 $#

!

'$进样$记录色谱

图'

%6%6"!阴性对照试验!取缺枳壳的阴性对照约 %

A$同供试品溶液的制备方法制成阴性对照溶液$注

入液相色谱仪$结果在柚皮苷对照品出峰时间处无

对应色谱峰出现$表明阴性对照无干扰'

%6%65!测定波长的选择!我们用二级管阵列检测

器分别对柚皮苷对照品#急支颗粒样品进行光谱分

析$结果发现 %49 0.为柚皮苷最大吸收$且其它成

分峰在此处吸收值很小$故选用 %49 0.作为测定波

长'

%6%67!线性范围!分别精密吸取柚皮苷对照品溶

液!浓度 #6#4" "4 .A>.'"$#5#$##$5#%#

!

'$注入

液相色谱仪测定$以进样量!

!

A"为横坐标$峰面积

为纵坐标$绘制标准曲线$得回归方程为(@B

$ 554T%C6U"65#$!B#6@@@ @C!" B5"'

结果表明$柚皮苷对照品进样量在 #6#4" "4 ?

$674@ 7#

!

A范围内与峰面积有良好的线性关系'

%6%6C!精密度实验!精密吸取柚皮苷对照品溶液

!浓度 #6#4" "4 .A>.'"$#

!

'$重复进样 5 次$按上

述色谱条件测定峰面积$#$%B#69@<'

%6%64!稳定性试验!分别吸取常温下放置的同一

供试品溶液 $#

!

'$于 ##%#"#7#4 小时进样$测定$

峰面积的平均值为 $C@96@4$#$%为 #6""<$实验表

明柚皮苷在所测的 4 V内稳定'

%6%6@!重复性试验!取同一批号样品 !批号

44#7#5#$"$按含量测定项下供试品制备方法平行制

备 5 份供试品溶液$并测定含量$测得柚皮苷含量

#$%为 #674<'

%6%6$#!回收率试验!取本品!批号 44#7#5#$$已

测定柚皮苷含量为 %6@7 .A>A"#67C A$共 7 份$精密

称定$分别置具塞锥形瓶中$分别精密加入柚皮苷对

照品溶液!$6##$ 7 .A>.'"$$$$%$%$9$9 .'$蒸干

溶剂$分别精密加入稀乙醇 5# .'$同供试品溶液的

制备方法制备$测定$计算平均回收率为 $##6$9<$

#$%为 #6@@<'

%6%6$$!样品测定!取样品 9 批$按上述色谱条件

和方法测定柚皮苷的含量$测定结果见表 $'

表 $!急支颗粒中柚皮苷的含量测定结果!>.A(袋 H$

批号 份数 柚皮苷的含量 平均值

44#5#9#$

$ $#6C%

% $#6C9

$#6C

44#5#@#"

$ 46%@

% 469#

469

44#5$%#$

$ C697

% C697

C6"

9!讨论

样品处理方法参照文献+$ ?9,经过试验摸索$对

本品中柚皮苷的提取方法曾考察了离心法#超声法

及加热回流 9 种方法$并且考察了水#稀乙醇及乙醇

9 种溶剂$确定以稀乙醇为提取溶剂的超声法为最

佳$该方法能将样品中所含的柚皮苷提取完全$回收

率平均在 $##6$9<以上'
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