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摘要：采用Ｃ１８色谱柱（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ），以乙腈－水（２５∶７５）为流动相，流速１．０ｍｌ·ｍｉｎ
－１，检测波长

２７７ｎｍ，建立反相高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）测定小儿肺热咳喘口服液中的连翘苷含量。结果表明，连翘苷在

０．４１３２～４．１３２μｇ范围内与峰面积呈良好线性关系，ｒ＝０．９９９９，平均加样回收率为９８．０２％，ＲＳＤ 为１．２４％（ｎ

＝６）。本方法分离度好，干扰小，并具有良好的重复性，适用于小儿肺热咳喘口服液中连翘苷的含量测定。
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　　小儿肺热咳喘口服液是以麻黄、苦杏仁、石膏、甘
草、金银花、连翘、知母等１１味中药制成的中药复方
制剂，具有清热解毒、宣肺化痰的功效，主要用于热邪
犯于肺卫所致发热、汗出、微恶风寒、咳嗽、痰黄，或兼
喘息、口干而渴等症，其标准收载于２０１０年版《中国
药典》一部４８５页，标准采用高效液相色谱法测定本
品中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的含量［１］。但是其
含量控制指标单一，不能很好控制产品质量。为完善
本品的质量控制方法，提高产品质量可控性，本文首
次采用高效液相色谱法测定本品中连翘苷的含量。
参考文献［２～７］，制定了本品中连翘苷的 ＨＰＬＣ测
定方法，并进行了方法学验证。实验结果表明，该方
法分离度高，干扰小，并且具良好的重复性，可以用于
小儿清肺止咳口服液的质量控制。

１　实验仪器与试药

　　日本岛津 ＬＣ－１０ＡＴｖｐ高效液相色谱仪，ＳＰＤ－
１０Ａｖｐ紫外检测器，威玛珑色谱工作站；梅特勒－托利
多ＡＢ２６５－Ｓ分析天平（梅特勒－托利多公司出品）；阿
修罗ＡＸＬＣ１８２０超纯水机（重庆阿修罗科技发展有
限公司出品）。

　　连翘苷化学对照品（批号：１１０８２１－２００４０６）购于
中国食品药品检定研究院。小儿肺热咳喘口服液（批
号：２０１１０１０１６）是黑龙江葵花药业股份有限公司产
品。乙腈为色谱纯，水为自制超纯水，其他试剂均为
分析纯。

２　实验方法法与结果

２．１　色谱条件

　　Ｔｈｅｒｍｏ　Ｈｙｐｅｒｓｉｌ　ＧＯＬＤ 色谱柱（４．６ｍｍ×
２５０ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈－水（２５∶７５），流速
１．０ｍｌ·ｍｉｎ－１，检测波长２７７ｎｍ。
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２．２　对照品、供试品和阴性样品溶液制备

　　精密称取连翘苷对照品１０．３３ｍｇ，置入５０ｍｌ容
量瓶中，加入５０％甲醇使其溶解并稀释至刻度，摇匀
（２０６．６μｇ／ｍｌ）；精密量取５ｍｌ，置入１０ｍｌ容量瓶中，
加入５０％甲醇稀释至刻度，摇匀，即得（每１ｍｌ含连
翘苷１０３．３μｇ）连翘苷对照品溶液。

　　精密量取小儿肺热咳喘口服液５．０ｍｌ，加在中性
氧化铝柱（１００～２００目，６ｇ，内径为１ｃｍ）上，用７０％
乙醇５０ｍｌ洗脱，收集洗脱液，浓缩至干，残渣加５０％
甲醇适量，温热使其溶解，转移至５ｍｌ容量瓶中，定
容，即得供试品溶液。

　　按处方比例称取除连翘外的药味，按制法制成连
翘阴性制剂，再取此阴性制剂按上述供试品溶液的制
备方法制备不含连翘的阴性样品溶液。

２．３　专属性试验

　　分别吸取对照品溶液、供试品溶液及不含连翘的
阴性样品溶液各２０μｌ，注入液相色谱仪，绘制色谱。
结果（图１）其他组分对测定无干扰。

图１　ＨＰＬＣ色谱

Ｆｉｇ．１　ＨＰＬＣ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

　　Ａ．对照品，Ｂ．小儿肺热咳喘口服液样品，Ｃ．连翘阴性样

品，１．连翘苷。

　 　Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ　ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ，Ｂ．Ｓａｍｐｌｅ　ｏｆ

ｌｕｎｇ－ｈｅａｔ　ｃｏｕｇｈ　ｏｒａｌ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ　ｆｏｒ　ｃｈｉｌｄｒｅｎ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ，Ｃ．

Ｎｅｇａｔｉｖｅ　ｓａｍｐｌｅ　ｗｉｔｈｏｕｔ　Ｆｏｒｓｙｔｈｉａ　ｓｕｓｐｅｎｓａ（Ｔｈｕｎｂ．）Ｖａｈｌ．

ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ，１．ｐｈｉｌｌｙｒｉｎ．

２．４　标准曲线测定

　　精密称取连翘苷对照品溶液１０．３３ｍｇ，置入

５０ｍｌ容量瓶中，加入５０％甲醇使其溶解并稀释至刻
度，摇匀。精密量取１ｍｌ、２ｍｌ、５ｍｌ、８ｍｌ、１０ｍｌ，分别
置入１０ｍｌ量瓶中，加５０％甲醇使其溶解至刻度，摇
匀。按上述色谱条件，分别进样２０μｌ，测定。以峰面
积积分值Ａ对连翘苷含量Ｃ （μｇ）进行回归分析，绘
制标准曲线，得回归方程为：Ａ＝６．９６×１０５　Ｃ－４．１０
×１０４，ｒ＝０．９９９９。说明连翘苷进样量在０．４１３２～
４．１３２μｇ范围内线性关系良好。

２．５　精密度、稳定性和重复性试验

　　精密度试验分别精密吸取１０３．３μｇ／ｍｌ的连翘
苷对照品溶液２０μｌ，重复进样５次，结果连翘苷峰面
积平均值为１３８３８７０，ＲＳＤ 为０．４４％，表明仪器精密
度较好。稳定性试验取供试品溶液，分别放置０ｈ、

２ｈ、４ｈ、６ｈ、８ｈ、２４ｈ时进样２０μｌ，依法测定峰面积，结
果连翘苷峰面积平均值为１７０５９６３，ＲＳＤ 为１．７６％，
表明供试品溶液在２４ｈ内稳定性好。重复性试验取
同一批样品，按供试品溶液的制备方法制备６份供试
品溶液，依法测定，计算含量及相对标准偏差，结果连
翘苷平均含量每支１．２７ｍｇ，ＲＳＤ 为１．９２％，表明方
法重复性较好。

２．６　加样回收率试验

　　精密量取已测知含量（０．１２７ｍｇ／ｍｌ）的样品

２．５ｍｌ，加在中性氧化铝柱（１００～２００目，６ｇ，内径为

１ｃｍ）上，精密加入０．１０３３ｍｇ／ｍｌ连翘苷对照品溶液
（精密称取连翘苷对照品１０．３３ｍｇ，置入１００ｍｌ容量
瓶中，加入５０％甲醇使其溶解并稀释至刻度，摇匀制
得）３ｍｌ，按照供试品溶液制备方法试验，平行６份，
依法测定，计算加样回收率，结果（表１）连翘苷平均
回收率为９８．０２％，ＲＳＤ 为１．２４％。方法回收率比
较好。
表１　连翘苷加样回收率试验

Ｔａｂｌｅ　１　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ　ｏｆ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｆｏｒ　ｐｈｉｌｌｙｒｉｎ

编号
Ｎｏ．
样品含量
Ｓａｍｐｌｅ
ｃｏｎｔｅｎｔｓ
（ｍｇ）

加入量
Ａｄｄｉｎｇ
ａｍｏｕｎｔ
（ｍｇ）

测得量
Ｍｅａｓｕｒｅｄ
ａｍｏｕｎｔ
（ｍｇ）

回收量
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
ａｍｏｕｎｔ
（ｍｇ）

回收率
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
ｒａｔｅ
（％）

平均回收率
Ａｖｅｒａｇｅ
ｒｅｃｏｖｅｒｙ
（％）

ＲＳＤ
（％）

１　 ０．３１７５　０．３０９９　０．６２２１　 ０．３０４６　 ９８．２９　 ９８．０２　 １．２４

２　 ０．６２１１　 ０．３０３６　 ９７．９７

３　 ０．６２５７　 ０．３０８２　 ９９．４５

４　 ０．６２４２　 ０．３０６７　 ９８．９７

５　 ０．６１５１　 ０．２９７６　 ９６．０３

６　 ０．６１９４　 ０．３０１９　 ９７．４２

（下转第３６８页Ｃｏｎｔｉｎｕｅ　ｏｎ　ｐａｇｅ　３６８）　　
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西南桦选优的主要性状指标。本项研究采用了林分
对比法和单株对比法选择西南桦优质林分和优良单

株，与陈强的相同之处，都是采用对比法选择优良单
株，采用的指标也是材积生长量以及树干通直圆满
度，不同之处是增加了优质林分选择环节；此外，本项
研究还进行了子代测定，测定结果表明，子代林继承
了采种母树生长速度快、树干通直圆满的优良性状，
说明优树选择是成功的。因此，选择体现林木生长量
综合指标的材积生长量以及木材质量指标之一的通

直圆满度作为西南桦选优的主要性状，普遍被人们所
接受，具有现实指导意义。毕波［２］、陈国彪［３］、郭文
福［４，５］等开展了西南桦种源选择和优良家系苗期选

择试验，也采用了对比法进行苗期或幼林早期的优树
选择，但是没有进行子代测定。我们认为，优树选择
应当经过子代测定才能充分证明选择结果的科学性

和合理性，采集优良单株的种子进行育苗造林和子代
测定，则更加科学合理。

　　本次研究确定凌云县伶站乡、右江区大楞乡和靖
西县五岭林场的西南桦天然林已经成为百色市西南

桦采种基地，制定了《百色市西南桦天然林采种基地

建设方案》，在百色市林业局建立了西南桦种子冷藏
库，２０００年初开始采种育苗，每年采种量约２５ｋｇ。

２００１～２００４年开展示范造林。从现有的西南桦天然
林中选择优树，既是保护西南桦优良种质资源的重要
基础，也是解决良种问题的技术关键。
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３　结束语

　　本实验参考２０１０年版《中国药典》一部连翘含量
测定项，选择２７７ｎｍ作为检测波长。色谱柱选择时，
我们比较不同厂家色谱柱对分离效果的影响后，对

Ｔｈｅｒｍｏ　Ｈｙｐｅｒｓｉｌ　ＧＯＬＤ　Ｃ１８色谱柱（４．６ｍｍ×
２５０ｍｍ，５μｍ），ＹＭＣ－Ｐａｃｋ　ＯＤＳ－Ａ　Ｃ１８（４．６ｍｍ×
１５０ｍｍ，５μｍ），Ｗｅｌｃｈ　Ｕｌｔｉｍａｔｅ　ＸＢ－Ｃ１８（４．６ｍｍ×
２５０ｍｍ，５μｍ）进行了实验，结果分离效果均较好；综
合考虑了价格和耐用性，以及色谱峰的理论塔板数、
分离度等因素，本实验选用Ｔｈｅｒｍｏ　Ｈｙｐｅｒｓｉｌ　ＧＯＬＤ
Ｃ１８色谱柱（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ）。

　　供试品溶液的制备中，由于小儿肺热咳喘口服液
药味比较多，成分比较复杂，而且含有糖类等水溶性
成分，因此在测定连翘苷含量时，须对其进行分离纯
化。我们在实验中曾取口服液直接稀释进样，发现杂
质峰干扰比较严重，连翘苷峰无法与杂质峰完全分
离。本实验参考文献［４］，采用７０％甲醇作为洗脱液
和中性氧化铝柱进行样品前处理，能够有效地去除杂

质干扰。
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