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祛喘胶囊质量标准研究
王 婧

（江苏省连云港市食品药品检验检测中心，江苏 连云港 ２２２０００）
摘要：目的 建立祛喘胶囊的质量标准。方法 采用薄层色谱法对方中白芷、黄芪、炙甘草进行定性鉴别；采用高效液相色谱法测定欧前

胡素、异欧前胡素的含量，色谱柱为 ＳｈｉｓｅｉｄｏＣａｐｃｅｌｌＰＡＫＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为甲醇 －水（７５∶２５，Ｖ／Ｖ），检测波长
为２４９ｎｍ，流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为２５℃，进样量为 １０μＬ；采用高效液相色谱法测定木兰脂素的含量，色谱柱、流速、进样量、柱温
不变，流动相为甲醇 －水（４０∶６０，Ｖ／Ｖ），检测波长为２７８ｎｍ。结果 白芷、黄芪、炙甘草的薄层色谱斑点清晰，分离度好，阴性对照无干

扰。欧前胡素、异欧前胡素和木兰脂素的质量浓度分别在２．０９６～４１．９１０μｇ／ｍＬ、２．０８６～４１．７１０μｇ／ｍＬ、４．１５６～８３．１３０μｇ／ｍＬ（ｒ均
为 ０．９９９９）范围内与峰面积线性关系良好；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ均小于 ２．０％，平均加样回收率分别为 １０１．３８％，
１００．９８％，９８．１２％，ＲＳＤ分别为０．８３％，１．２９％，１．４９％（ｎ＝９）。结论 所建立的标准可用于祛喘胶囊的质量控制。

关键词：祛喘胶囊；质量标准；薄层色谱法；高效液相色谱法
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祛喘胶囊由白芷、辛夷、黄芪、炙甘草、紫河车等

５味药材组方，有固本、祛喘、开窍之功效，临床用于小
儿哮喘缓解期的治疗。白芷为方中君药，以欧前胡素和

异欧前胡素为代表的 ６，７－呋喃香豆素类化合物是其
主要药效成分犤１－２犦，具有解热、消炎、止痛、抗惊厥、抑制

肿瘤等药理作用犤３－６犦。辛夷为方中臣药，能发散风寒、通

鼻窍犤７犦，常用于治疗风寒感冒、鼻塞，其主要有效成分为

挥发油、木脂素类和黄酮类化合物犤８－９犦，其中木兰脂素

含量较高，具有一定专属性犤１０犦。黄芪有提高人体免疫

力、控制哮喘、降糖、抗衰老等作用犤１１－１４犦。黄芪甲苷是黄

芪主要有效成分，属皂苷类化合物，具有调节内分泌系

统和神经系统、抗炎、抗病毒等药理活性，可用于肺疾

病、肝纤维化、糖尿病性肾病等的治疗犤１５－１６犦。祛喘胶囊

现行质量标准（ＪＳＺＢＺ２００９０６０９Ｚ）对制剂中 ５味药材均

无定性定量评价方法，给小儿用药带来了安全隐患。本

研究中采用薄层色谱（ＴＬＣ）法对该制剂中的白芷、黄
芪、炙甘草进行定性鉴别，采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法
测定其中欧前胡素、异欧前胡素和木兰脂素的含量，为

有效控制祛喘胶囊的质量提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

Ｌｉｎｏｍａｔ５型薄层点样成像仪（瑞士 Ｃａｍａｇ公司）；
ＨＷＳ－２８型电热恒温水浴锅（上海一恒科学仪器有限
公司）；ＳＣ－２０８Ａ型冰箱（河南新飞电器集团股份有限公
司）；ＷＧ２００３型台式干燥箱（中国重庆实验设备场一厂）；
Ａｇｉｌｅｎｔ１２６０型高效液相色谱仪，包括在线脱气机、四元
梯度泵、自动进样器、Ｇ４２１２Ｂ型 ＤＡＤ检测器，Ａｇｉｌｅｎｔ
色谱工作站牗安捷伦科技有限公司）；ＢＴ１２５Ｄ型电子天

·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ
·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ



７２

ＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ
２０２１年６月２０日 第３０卷第１２期

Ｖｏｌ．３０牞Ｎｏ．１２牞Ｊｕｎｅ２０牞２０２１

１．对照品溶液 ２．对照药材溶液 ３－５．供试品溶液 ６．阴性对照品溶液

Ａ．白芷 Ｂ．黄芪 Ｃ．炙甘草

图１ 薄层色谱图

１．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ２．ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍｅｄｉｃｉｎａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｓｏｌｕｔｉｏｎ ３－５．ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ ６．ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ａ．ＡｎｇｅｌｉｃａｅＤａｈｕｒｉｃａｅＲａｄｉｘ Ｂ．ＡｓｔｒａｇａｌｉＲａｄｉｘ Ｃ．ＧｌｙｃｙｒｒｈｉｚａｅＲａｄｉｘｅｔＲｈｉｚｏｍａＰｒｅｐａｒａｔａｃｕｎＭｅｌｌｅ

Ｆｉｇ．１ ＴＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

１ ６ ３１ ３ ４ ５１ ６ ３１ ３ ４ ５１ ２ ３ ４ ５ １ ２ ３ ６

Ａ Ｂ Ｃ

平（赛多利斯科学仪器有限公司，精度为十万分之一）；

ＳＹＷＱ８００型超声波清洗器（山东申仪电子科技有限公司）。
１．２ 试药

祛喘胶囊（Ａ医院自制，批号分别为 ２０１５０４２８，
２０１６０５１９，２０１７０５０２）；欧 前 胡 素 对 照 品 （批 号 为
１１０８２６－２０１６１６，含量为 ９９．６％），异欧前胡素对照品
（批号为１１０８２７－２０１４１０，含量为９９．７％），黄芪甲苷对
照品（批号为１１０７８１－２０１７１７，含量为９６．９％），甘草次
酸对照品（批号为１１０７２３－２０１７１５，含量为９９．６％），木
兰脂素对照品（批号为 １１０８８２－２０１６０７，含量为
９８．４％），白芷对照药材（批号为 １２０９４５－２００４０６），均
购自中国食品药品检定研究院；硅胶 Ｇ薄层板（德国
Ｍｅｒｃｋ公司）；甲醇、乙腈均为色谱纯，其余试剂均为分
析纯，水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 定性鉴别

白芷：取样品内容物 １．０ｇ，精密称定，加乙醚
１０ｍＬ，超声（功率为 ７００Ｗ，频率为 ４０Ｈｚ，下同）处理
３０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣加乙酸乙酯１ｍＬ使溶解，
即得供试品溶液。取白芷对照药材粉末 １．０ｇ，精密称
定，同供试品溶液制备方法制备对照药材溶液。取欧前

胡素和异欧前胡素对照品各适量，加甲醇溶解，制成质

量浓度均为 １ｍｇ／ｍＬ的混合对照品溶液。按祛喘胶囊
处方和工艺制备缺白芷的阴性样品，并按供试品溶液制

备方法制备阴性对照品溶液。按２０１５年版《中国药典》
（四部）ＴＬＣ法试验，精密吸取对照品溶液 ２μＬ及对照
药材溶液、供试品溶液、阴性对照品溶液各 ５μＬ，分别
点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以石油醚（３０～６０℃）－乙
醚（３∶２，Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯
（３６５ｎｍ）下检视。供试品溶液色谱中，在与对照药材溶液
和对照品溶液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１Ａ。

黄芪：取样品内容物 １．５ｇ，精密称定，加水饱和的
正丁醇 ２０ｍＬ，超声处理 ３０ｍｉｎ，滤过，用氨试液洗涤
２次，每次１０ｍＬ，弃去氨液，正丁醇液蒸干，残渣加甲醇
１ｍＬ使溶解，即得供试品溶液。取黄芪甲苷对照品，加
甲醇溶解，制成质量浓度为 １ｍｇ／ｍＬ的黄芪对照品溶
液。按祛喘胶囊处方和工艺制备缺黄芪的阴性样品，并按

供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。按 ２０１５年
版《中国药典》（四部）ＴＬＣ法试验，精密吸取对照品溶液
２μＬ及供试品溶液、阴性对照品溶液各４μＬ，分别点于
同一硅胶Ｇ薄层板上，以二氯甲烷－乙酸乙酯－甲醇－水
（２∶４∶２∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）在１０℃以下放置的下层溶液
为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检
视。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应位置上

显相同颜色的斑点，阴性对照无干扰，详见图１Ｂ。
炙甘草：取样品内容物 １．０ｇ，精密称定，加盐酸

１．５ｍＬ及三氯甲烷 ２０ｍＬ，加热回流 ５０ｍｉｎ，放冷，滤
过，滤液蒸干，残渣加乙醇 １ｍＬ使溶解，即得供试品
溶液。取甘草次酸对照品，加乙醇溶解制成质量浓度为

１ｍｇ／ｍＬ的甘草次酸对照品溶液。按祛喘胶囊处方和工
艺制备缺炙甘草的阴性样品，并按供试品溶液制备方法

制成阴性对照品溶液。按２０１５年版《中国药典》（四部）
ＴＬＣ法试验，精密吸取对照品溶液２μＬ及供试品溶液、
阴性对照品溶液各 ４μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板
上，以石油醚（３０～６０℃）－甲苯 －乙酸乙酯－冰醋酸
（１０∶２０∶７∶０．５，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，展开，取出，晾
干，喷以 １０％磷钼酸乙醇溶液，１０５℃加热至斑点显色
清晰，置日光下检视。供试品溶液色谱中，在与对照品溶

液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１Ｃ。
２．２ 欧前胡素、异欧前胡素含量测定

２．２．１ 色谱条件

色谱柱：ＳｈｉｓｅｉｄｏＣａｐｃｅｌｌＰＡＫＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
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Ａ Ｂ Ｃ

ｍＡＵ
７０
６０
５０
４０
３０
２０
１０
０
０ ２．５ ５．０ ７．５ １０．０

ｔ／ｍｉｎ

１

２

ｍＡＵ
７０
６０
５０
４０
３０
２０
１０
０
０ ２．５ ５．０ ７．５ １０．０

ｔ／ｍｉｎ

ｍＡＵ
７０
６０
５０
４０
３０
２０
１０
０
０ ２．５ ５．０ ７．５ １０．０

ｔ／ｍｉｎ

２

１

１．欧前胡素 ２．异欧前胡素

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图２ 欧前胡素、异欧前胡素高效液相色谱图

１．ｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎ ２．ｉｓｏｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎ

Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．２ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎａｎｄｉｓｏｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎ

５μｍ）；流动相：甲醇－水（７５∶２５，Ｖ／Ｖ）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；
检测波长：２４９ｎｍ；柱温：２５℃；进样量：１０μＬ。
２．２．２ 溶液制备

取欧前胡素和异欧前胡素对照品各适量，加甲醇溶

解，制成质量浓度均为２０μｇ／ｍＬ的混合对照品溶液。取样
品内容物２．５ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，加甲醇５０ｍＬ，
密塞，称定质量，超声处理４５ｍｉｎ，放冷，再称定质量，用
甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品

溶液。以２．１项下白芷阴性对照品溶液作阴性对照。
２．２．３ 方法学考察

专属性试验：取 ２．２．２项下混合对照品溶液、供试
品溶液、阴性对照品溶液各适量，按２．２．１项下色谱条
件进样测定，色谱图见图 ２。结果阴性对照品溶液色谱
中，在与欧前胡素和异欧前胡素对照品溶液色谱相同保

留时间处无干扰峰，表明方法专属性良好。

线性关系考察：取欧前胡素对照品１０．５２ｍｇ，精密
称定，置１００ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解、定容并逐级稀
释成质量浓度分别为 ２．０９６，８．３８２，１７．４６０，２６．１９０，
３１．４３０，４１．９１０μｇ／ｍＬ的系列欧前胡素对照品溶液。
称取异欧前胡素对照品１０．４６ｍｇ，精密称定，置１００ｍＬ
容量瓶中，加甲醇溶解、定容并逐级稀释成质量浓度分

别为２．０８６，８．３４３，１７．３８０，２６．０７０，３１．２９０，４１．７１０μｇ／ｍＬ
的系列异欧前胡素对照品溶液。取 １０μＬ，按 ２．２．１项
下色谱条件进样测定，记录峰面积。以待测成分质量浓

度（Ｙ，μｇ／ｍＬ）为纵坐标、峰面积（Ｘ）为横坐标进行线性
回归，得欧前胡素、异欧前胡素回归方程分别为 Ｙ１＝
０．０４０６３Ｘ１＋０．０２４３３，Ｙ２＝０．０５０４０Ｘ２＋０．０５７１８，
ｒ均为 ０．９９９９牗ｎ＝６牘。结果表明，欧前胡素、异欧前胡
素质量浓度分别在２．０９６～４１．９１０μｇ／ｍＬ和２．０８６～
４１．７１０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好。

定量限、检测限考察：分别精密量取质量浓度为

０．１０１３ｍｇ／ｍＬ的欧前胡素对照品溶液和０．１０６９ｍｇ／ｍＬ
的异欧前胡素对照品溶液各适量，倍比稀释，并按

２．２．１项下色谱条件进样测定，以信噪比牗Ｓ／Ｎ牘＝１０∶１，

３∶１时分别计算定量限、检测限。结果欧前胡素、异欧前
胡素的定量限分别为０．０４０５２μｇ和０．２０２９０μｇ，检测
限分别为０．０１４１８μｇ和０．０７０９２μｇ。

精密度试验：取 ２．２．２项下混合对照品溶液适量，
按 ２．２．１项下色谱条件连续进样测定 ６次，记录峰面
积。结果欧前胡素、异欧前胡素峰面积的 ＲＳＤ均为
０．２％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取 ２．２．２项下供试品溶液（批号为
２０１７０５０２）适量，分别于室温下放置 ０，４，８，１０，１２，１８，
２４ｈ时按２．２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结
果欧前胡素、异欧前胡素峰面积的 ＲＳＤ分别为１．８％和
２．０％（ｎ＝７），表明供试品溶液在室温放置２４ｈ内基本稳定。

重复性试验：称取样品（批号为 ２０１７０５０２）内容物
适量，精密称定，各６份，按２．２．２项下方法制备供试品
溶液，再按２．２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并
计算含量。结果欧前胡素、异欧前胡素含量的 ＲＳＤ分别
为１．８％和１．９％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

２０１７０５０２）内容物适量，共９份，分别加入高、中、低质量
浓度的对照品溶液，按 ２．２．２项下方法制备供试品溶
液，再按２．２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并
计算回收率，结果见表１。
２．２．４ 样品中欧前胡素和异欧前胡素含量测定

取３批样品内容物各适量，分别按２．２．２项下方法制
备供试品溶液，再按２．２．１项下色谱条件进样测定，平行
测定３次，记录峰面积，并计算样品含量。结果见表２。
２．３ 木兰脂素含量测定

２．３．１ 色谱条件

色谱柱：ＳｈｉｓｅｉｄｏＣａｐｃｅｌｌＰＡＫＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，
５μｍ）；流动相：乙腈－水（４０∶６０，Ｖ／Ｖ）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；
检测波长：２７８ｎｍ；柱温：２５℃；进样量：１０μＬ。
２．３．２ 溶液制备

取木兰脂素对照品适量，加甲醇溶解制成质量浓度

为 ４０μｇ／ｍＬ的木兰脂素对照品溶液。取样品内容物
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取样量

（ｇ）

１．３０６２
１．３１９０
１．３３２６
１．３３０４
１．２８５２
１．３２０１
１．２９２２
１．２８６１
１．２８７６

Ａ
０．４２７６
０．４３１８
０．４３６３
０．４３５６
０．４２０８
０．４３２２
０．４２３１
０．４２１１
０．４２１６

Ｂ
０．３１９１
０．３２２２
０．３２５６
０．３２５０
０．３１４０
０．３２２５
０．３１５７
０．３１４２
０．３１４６

Ａ
０．２０２６
０．２０２６
０．２０２６
０．４０５２
０．４０５２
０．４０５２
０．６０８０
０．６０８０
０．６０８０

Ｂ
０．１５２４
０．１５２４
０．１５２４
０．３０４６
０．３０４６
０．３０４６
０．４５７０
０．４５７０
０．４５７０

Ａ
０．６３０８
０．６３８１
０．６４２７
０．８４２８
０．８３１１
０．８４８１
１．０３３３
１．０４１９
１．０３９２

Ｂ
０．４７２８
０．４７３３
０．４７６６
０．６３２５
０．６２２８
０．６２８４
０．７８１５
０．７８４８
０．７８１０

Ａ
１００．３０
１０１．８３
１０１．８８
１００．４９
１０１．２６
１０２．６４
１００．３６
１０２．１１
１０１．５８

Ｂ
１００．８５
９９．１５
９９．０８
１００．９５
１０１．３８
１００．４３
１０１．９３
１０２．９８
１０２．０６

Ａ

１０１．３８

Ｂ

１００．９８

Ａ

０．８３

Ｂ

１．２９

批号

２０１５０４２８
２０１６０５１９
２０１７０５０２

欧前胡素

０．５５２８
０．３３４１
０．３３３０

异欧前胡素

０．３８６０
０．２４３８
０．２４１５

木兰脂素

０．３４２４
０．２８３５
０．２８４０

样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

表１ 欧前胡素和异欧前胡素加样回收试验结果（ｎ＝９）
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎａｎｄｉｓｏｉｍｐｅｒａ

ｔｏｒｉｎ（ｎ＝９）

注：Ａ为欧前胡素，Ｂ为异欧前胡素。
Ｎｏｔｅ牶Ａｉｓｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎ牞Ｂｉｓｉｓｏｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎ．

表 ２ 样品中欧前胡素、异欧前胡素和木兰脂素含量测定结果

牗ｍｇ／ｇ，ｎ＝３牘
Ｔａｂ．２ Ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎ，ｉｓｏｉｍｐｅｒａｔｏｒｉｎ ａｎｄ

ｍａｇｎｏｌｉａｉｎｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ（ｍｇ／ｇ，ｎ＝３）

Ａ Ｂ Ｃ

ｍＡＵ

ｔ／ｍｉｎ

１５

１０

５
０

－５
０ １０ ２０ ３０

１

ｍＡＵ

ｔ／ｍｉｎ

１５

１０

５
０

－５
０ １０ ２０ ３０

ｍＡＵ

ｔ／ｍｉｎ

１５

１０

５
０

－５
０ １０ ２０ ３０

１

１．木兰脂素

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图３ 木兰脂素高效液相色谱图

１．ｍａｇｎｏｌｉａ

Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．３ ＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆｍａｇｎｏｌｉａ

２．０ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，加入 ７０％乙醇
２０ｍＬ，密塞，称定质量，超声处理 ４５ｍｉｎ，放冷，再称定
质量，用７０％乙醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤
液，即得供试品溶液。按祛喘胶囊处方和工艺制备缺辛

夷的阴性样品，并按供试品溶液制备方法制备阴性对照

品溶液。

２．３．３ 方法学考察

专属性试验：取 ２．３．２项下 ３种溶液各适量，按
２．３．１项下色谱条件进样测定，色谱图见图３。结果阴性
对照品溶液色谱中，在与木兰脂素对照品溶液色谱相同

保留时间处无干扰峰，表明方法专属性良好。

线性关系考察：取木兰脂素对照品１０．５６ｍｇ，精密
称定，置１００ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解、定容并逐级稀
释 成 质 量 浓 度 为 ４．１５６，１６．６３０，３１．１７０，５１．９６０，
６９．２７０，８３．１３０μｇ／ｍＬ的系列木兰脂素对照品溶液。
取 １０μＬ，按 ２．３．１项下色谱条件进样测定，记录峰面
积。以待测成分质量浓度（Ｙ，μｇ／ｍＬ）为纵坐标、峰面积
（Ｘ）为横坐标进行线性回归，得木兰脂素回归方程 Ｙ＝
０．１８８０Ｘ＋０．１７３４，ｒ＝０．９９９９牗ｎ＝６牘。结果表明，木
兰脂素质量浓度在４．１５６～８３．１３０μｇ／ｍＬ范围内与峰
面积线性关系良好。

定量限、检测限考察：精密量取质量浓度为

０．１０３４ｍｇ／ｍＬ的木兰脂素对照品溶液适量，倍比稀
释，并按２．３．１项下色谱条件进样测定，以 Ｓ／Ｎ＝１０∶１，
３∶１时分别计算定量限、检测限。结果木兰脂素的定量
限、检测限分别为１．０３７３μｇ和０．３６３１μｇ。

精密度试验：取２．３．２项下木兰脂素对照品溶液适
量，按２．３．１项下色谱条件连续进样测定６次，记录峰
面积。结果木兰脂素峰面积的 ＲＳＤ为 ０．４０％（ｎ＝６），
表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取样品（批号为２０１７０５０２）适量，依法
制备供试品溶液，分别于室温下放置０，４，８，１２，１８，２４，
３６，４８ｈ时按 ２．３．１项下色谱条件进样测定，记录峰面
积。结果木兰脂素峰面积的 ＲＳＤ为 １．５０％（ｎ＝８），表
明供试品溶液在室温放置４８ｈ内基本稳定。

重复性试验：精密称取样品（批号为 ２０１７０５０２）内
容物适量，共６份，按２．３．２项下方法制备供试品溶液，
再按 ２．３．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计
算含量。结果木兰脂素含量的 ＲＳＤ为 １．７０％（ｎ＝６），
表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为

２０１７０５０２）内容物适量，共９份，分别加入高、中、低质量
浓度的对照品溶液，按 ２．３．２项下方法制备供试品溶
液，再按２．３．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并
计算回收率。结果见表３。

·检验检测·
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取样量（ｇ）

１．００９２
０．９６５７
１．００１０
１．０１０４
１．００６５
１．０２９４
１．０２３７
１．０２２７
１．００８１

样品含量（ｍｇ）

０．２８２４
０．２７０２
０．２８０１
０．２８２７
０．２８１６
０．２８８０
０．２８６４
０．２８６２
０．２８２１

加入量（ｍｇ）

０．１４４８
０．１４４８
０．１４４８
０．２８９６
０．２８９６
０．２８９６
０．４１３７
０．４１３７
０．４１３７

测得量（ｍｇ）

０．４２８２
０．４１４０
０．４２０５
０．５６６１
０．５５９５
０．５７１９
０．６９１１
０．６９７４
０．６８３５

回收率（％）

１００．６９
９９．３１
９６．９６
９７．８６
９５．９６
９８．０３
９７．８２
９９．４０
９７．０３

Ｘ（％）

９８．１２

ＲＳＤ（％）

１．４９

表３ 木兰脂素加样回收试验结果（ｎ＝９）
Ｔａｂ．３ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｍａｇｎｏｌｉａ（ｎ＝９）

·检验检测·
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２．３．４ 样品中木兰脂素含量测定

取３批样品内容物各适量，分别按２．３．２项下方法
制备供试品溶液，再按 ２．３．１项下色谱条件进样测定，
平行测定 ３次，记录峰面积，并计算样品含量。结果
见表 ２。
３ 讨论

黄芪 ＴＬＣ鉴别时根据相似相溶原理，用水饱和正
丁醇萃取黄芪中皂苷类成分，白芷、炙甘草 ＴＬＣ鉴别时
通过超声处理和加热回流提取方式制备供试品，即可获

得理想洁净的 ＴＬＣ图，操作简便，且无多余损耗，制剂
中欧前胡素、异欧前胡素、甘草次酸均得到了较好提取，

最后展开的ＴＬＣ图斑点清晰、明显。
进行 ＴＬＣ鉴别时，一般要求尽量采用对照品和对

照药材同时进行比对。本试验中根据祛喘胶囊的处方工

艺，白芷中有部分原粉入药，因此选择欧前胡素、异欧前

胡素对照品和白芷对照药材同时进行比对；而黄芪和炙

甘草由于处方中水煎浓缩工艺，若选择相应对照药材和

对照品同时进行比对，则会出现供试品溶液 ＴＬＣ图仅
显示对照药材中水溶性成分斑点的情况，故仅选择黄芪

甲苷、甘草次酸进行比对。

以往 ＴＬＣ鉴别以手工点样为主，个体差异较大，效
果欠佳。本试验中采用薄层点样成像仪，可消除手工点

样的个体差异，保证点样质量。对供试品点样量进行考

察，主要从 ＴＬＣ图中各组分斑点分离效果、斑点清晰度
方面分析，点样量过少会导致部分组分斑点不显现，而

点样量过多会引起部分组分斑点重叠，影响 ＴＬＣ的分
离效果。

测定欧前胡素和异欧前胡素含量的预试验中，考察

了甲醇－水（７５∶２５，Ｖ／Ｖ），甲醇－５ｍｍｏｌ／Ｌ甲酸（７５∶２５，
Ｖ／Ｖ），甲醇－１％冰醋酸（７５∶２５，Ｖ／Ｖ）流动相体系。当
流动相为甲醇－１％冰醋酸（７５∶２５，Ｖ／Ｖ）时，异欧前胡
素峰与相邻色谱峰未完全分离，不符合ＨＰＬＣ的系统适
用性分离度要求。当流动相为甲醇 －５ｍｍｏｌ／Ｌ甲酸

（７５∶２５，Ｖ／Ｖ）时，ＨＰＬＣ图的基线不平，而流动相为甲
醇－水（７５∶２５，Ｖ／Ｖ）时基线平稳且欧前胡素、异欧前
胡素峰与相邻色谱峰分离度较好。测定单组分含量时，

一般选择其出现波峰吸收处的波长为检测波长，本试验

中通过扫描，根据木兰脂素光谱图确定最佳检测波长为

２７８ｎｍ。
综上所述，本研究中所建立的标准可用于祛喘胶囊

的质量控制。
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