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　 　 ［摘要］ 　目的 　建立康咳灵合剂的质量标准 。方法 　采用薄层色谱法（TLC）对矮地茶 、百部进行定性鉴别 ；采用高效液

相色谱法（HPLC）测定岩白菜素的含量 。色谱柱为 Lichrospher C１８柱（４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） ；流动相 ：甲醇唱水（２０ ∶ ８０） ；

检测波长 ：２７５ nm ；柱温 ：３０ ℃ ；流速 ：１ ml／min 。结果 　 TLC法能准确鉴别矮地茶和百部 ，斑点清晰 ；岩白菜素在 ０ ．０６４ ８ ～

０ ．６４８ μg （r＝ ０ ．９９９８）范围内线性关系良好 ，平均回收率 １００ ．２４％ （RSD为 １ ．９％ ，n＝ ６） 。结论 　本实验建立的方法简便 、专

属性高 、重复性好 ，结果准确可靠 ，可用于康咳灵合剂的质量控制 。

　 　 ［关键词］ 　康咳灵合剂 ；薄层色谱法 ；高效液相色谱法 ；质量标准
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Quality standards for Kangkeling mixture
PENG Min ，TONG Xiaodong ，YANG Shuiying ，XU Yan ，JIANG Xiaoyan （Nantong Hospital of T raditional Chinese Medi唱
cine ，Nantong ２２６００１ ，China）

［Abstract］ 　 Objective 　 To establish quality standards for Kangkeling mixture ．Methods 　 Ardisiae Japonicae Herba ，Ste唱
monae Radix were identified by TLC ．The content of bergenin was determined by HPLC ．Lichrospher C１８ column （５ μm ，

４ ．６ mm × ２５０ mm）was used with methanol唱 water （２０ ∶ ８０） as mobile phase ．The flow rate was １ ．０ ml／min ．Column temper唱
ature was ３０ ℃ and the detection wavelength at ２７５ nm ．Results 　 The linear range of bergenin was in the range of ０ ．０６４ ８唱

０ ．６４８ μg （r＝ ０ ．９９９ ８） ．The average recovery was １００ ．２４％ （RSD ＝ １ ．９％ ，n＝ ６） ．Conclusion 　 The method is simple ，spe唱
cific and sensitive ．It can be used to control the quality of Kangkeling mixture ．

　 　 ［Key words］ 　 Kangkeling mixture ；TLC ；HPLC ；quality standard

　 　康咳灵合剂是根据南通市中医院临床验方研制

而成 ，由矮地茶 、百部 、南沙参 、天冬 、炙枇杷叶 、甘

草等中药组成 ，具有润肺 、祛痰 、止咳 、平喘的功效 ，

用于治疗急／慢性 、顽固性咳嗽 ，对病机属热 、痰火型

咳嗽疗效尤佳 。

　 　研发之初仅按照枟中华人民共和国药典枠制剂通

则“合剂”项下的要求对康咳灵合剂作出限定 ，与现

在的中成药制剂质量控制技术相比 ，在安全性 、有效

性和质量可控性方面存在严重缺陷 ，本实验在原有

基础上改进康咳灵合剂的质量控制方法 ，提高其质

量标准 。

　 　康咳灵合剂组方的君药为矮地茶 ，具有化痰止

咳 、清利湿热 、活血化瘀的功效［１］
，其多种复方制剂

已应用于临床治疗慢性气管炎 、支气管哮喘等呼吸

系统疾病［２］
。研究表明 ，矮地茶止咳有效成分为岩

白菜素 ，其作用机制可能是降低咳嗽中枢的兴奋性

及保护咽部黏膜［１］
，用量低于可待因 ，连续给药 ２３ d

无耐受性［３］
，所以测定岩白菜素的含量成为控制矮

地茶复方制剂质量的首选 。百部为康咳灵合剂的另

一重要组成药味 ，具有润肺下气 、止咳 、杀虫的功效 ，

善治咳嗽 ，无论外感 、内伤 、暴咳 、久嗽 ，均有一定作

用 。生物碱是百部的主要化学成分 ，也是明确的具

有止咳作用的活性成分［５］
，故选择生物碱作为百部

薄层鉴别成分 。

1 　仪器与试药

1 ．1 　仪器 　 Agilent１２６０ 高效液相色谱仪 ；二极管

阵列检测器 ；JP唱０４０S型超声波清洗机（深圳市洁盟

清洗设备有限公司） ；EL２４０１ 电子分析天平 （梅特

勒唱托利多有限公司） ；EPED唱S２唱３０DH 型超纯水器
（南京普益达科技发展有限公司） ；硅胶 G 板（青岛

海洋化工） 。

９３５
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1 ．2 　试药 　矮地茶对照药材（中国食品药品检定研

究院 ，批号 ：１２１２１３唱０１０１） ；百部对照药材（中国食品

药品检定研究院 ，批号 ：１２１５８８唱２０１５０２） ；岩白菜素

对照品（中国食品药品检定研究院 ，批号 ：１１１５３２唱

２０１２０３） ；甲醇为色谱纯 ，三氯甲烷 、乙酸乙酯 、甲酸 、

甲苯 、丙酮 、浓氨水为分析纯 ；康咳灵合剂 （批号 ：

２０１５０２０５ 、２０１５０３２２ 、２０１５０４０６） 、阴性对照溶液为医

院自制 。

2 　 TLC鉴别

2 ．1 　矮地茶
2 ．1 ．1 　溶液的制备 　 供试品溶液 ：取本品 ３０ ml ，
用稀盐酸调节 pH 值至 ２ ，用乙酸乙酯萃取 ３次 ，每

次 ２０ ml ，合并乙酸乙酯液 ，蒸干 ，残渣加甲醇 １ ml
溶解 ，即得 。

　 　 对照品溶液 ：精密称定岩白菜素对照品

０ ．１４ mg ，加甲醇 １ ml溶解 ，即得 。

　 　阴性对照溶液 ：按处方和供试品溶液制备方法 ，

制备缺矮地茶的阴性对照溶液 。

　 　对照药材溶液 ：取矮地茶对照药材 ０ ．５ g ，加水
３０ ml ，煎煮 ３０ min ，滤过 ，滤液浓缩至约 １０ ml ，按
供试品溶液制备方法 ，制备对照药材溶液 。

2 ．1 ．2 　矮地茶的 TLC鉴别 　分别取岩白菜素对照

品溶液 、阴性对照溶液 、３ 批供试品溶液各 ４ μl ，点
于同一硅胶 G板上 ，以三氯甲烷唱乙酸乙酯唱甲醇唱甲

酸（２１ ∶ １６ ∶ ８ ∶ ０ ．４）展开 ，取出 ，晾干 ，喷 ２％ 三氯

化铁乙醇溶液或 １％ 三氯化铁唱１％ 铁氰化钾（１ ∶ １）

混合溶液［４］
，于日光下检视 ，见图 １ 。结果表明 ，在

与对照品 、对照药材一致的位置上 ，供试品显示相同

颜色的斑点 ，且阴性对照无干扰 。

2 ．2 　百部
2 ．2 ．1 　溶液的制备 　 供试品溶液 ：取本品 ２０ ml ，
加浓氨试液 ３ ml ，摇匀 ，用三氯甲烷萃取 ３ 次 ，每次

２０ ml ，合并三氯甲烷 ，蒸干 ，残渣加甲醇 １ ml溶解 ，

即得 。

　 　 对照药材溶液 ：取百部对照药材 １ g ，加水
５０ ml ，煎煮 ３０ min ，过滤 ，滤液浓缩至 ２０ ml ，按供
试品溶液制备方法制成对照药材溶液 。

　 　阴性对照溶液 ：按处方和供试品溶液制备方法 ，

制备缺百部的阴性对照溶液 。

2 ．2 ．2 　百部的薄层层析 　分别取阴性对照溶液 、百

部对照药材溶液 、３批供试品溶液各 ２ μl ，点于同一
硅胶 G板上 ，以甲苯唱丙酮唱甲醇（８ ∶ ３ ∶ ０ ．５）为展开

剂 ，展开 ，取出并晾干 ，喷以稀碘化铋钾试液 ，于日光

下检视 。结果表明 ，在与对照药材一致的位置上 ，供

试品显示相同颜色的斑点 ，同时阴性对照无干扰 ，见

图 ２ 。

图 1 　矮地茶 TLC图
A ．显色剂为 ２％ 三氯化铁乙醇溶液 ；B ．显色剂为 １％ 三氯化

铁唱１％ 铁氰化钾（１ ∶ １）溶液 ；１ ．阴性对照 ；２ ．对照品 ；３ ．对照

药材 ；４ ～ ６ ．康咳灵合剂（批号 ：２０１５０２０５ 、２０１５０３２２ 、２０１５０４０６）

图 2 　百部 TLC图
１ ．对照药材 ；２ ．阴性对照 ；３ ～ ５ ．康咳灵合剂

（批号 ：２０１５０２０５ 、２０１５０３２２ 、２０１５０４０６）

3 　含量测定

3 ．1 　 色谱条件 　 色谱柱 ：Lichrospher C１８ 柱

（４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm ） ；流动相 ：甲醇唱水（２０ ∶

８０） ；检测波长 ：２７５ nm ；流速 ：１ ml／min ；进样量 ：

５ μl ；柱温 ：３０ ℃ 。

3 ．2 　溶液的制备
3 ．2 ．1 　 对照品溶液 　 精密称定岩白菜素对照品

０ ．１２９ ６ mg ，加甲醇定容至 １ ml ，即得 。

3 ．2 ．2 　 供试品溶液 　 精密量取本品 ５ ml ，加入甲
醇 ，定容至 ２５ ml ，摇匀 ，过滤 ，取滤液 ，即得 。

3 ．2 ．3 　阴性对照溶液 　 依处方制成缺矮地茶的康

０４５
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咳灵合剂 ，按 “３ ．２ ．２” 项下方法制备阴性对照

溶液 。 　 　

3 ．3 　方法学考察
3 ．3 ．1 　系统适用性试验 　 将制备好的岩白菜素对

照品溶液 、供试品溶液和阴性对照溶液 ，按“３ ．１”项

下的色谱条件 ，注入液相色谱仪 ，记录色谱图 。测得

样品中岩白菜素的理论塔板数为 ８ ９９０ ，岩白菜素色

谱峰与相邻色谱峰之间的分离度 ＞ １ ．５０ 。供试品在

与岩白菜素对照品相同的保留时间处 ，出现相同的吸

收峰 ；阴性对照在此处无色谱峰干扰 ，结果见图 ３ 。

图 3 　康咳灵合剂 HPLC图
A ．对照品 ；B ．康咳灵合剂 ；C ．阴性对照

3 ．3 ．2 　线性关系考察 　分别精密吸取岩白菜素对

照品溶液（０ ．１２９ ６ mg／ml）０ ．５ 、１ 、２ 、３ 、４ 、５ μl ，注入
液相色谱仪 ，按“３ ．１”项下的色谱条件测定 ，以岩白

菜素的进样量 （X／μg ）为横坐标 ，峰面积的积分值

（Y ）为纵坐标 ，绘制标准曲线 ，回归方程 ：Y ＝

１ ２６３ ．６５７ ８X ＋ ４ ．５７５ ２ ， r ＝ ０ ．９９９ ８ ，线性范围

０ ．０６４ ８ ～ ０ ．６４８ μg 。
3 ．3 ．3 　 精密度试验 　 取岩白菜素对照品溶液

（０ ．１２９ ６ mg ／ml） ，按“３ ．１”项下方法 ，连续进样 ６

次 ，每次 ５ μl ，测定峰面积值 ，RSD 为 ０ ．１９％ （n ＝
６） ，说明仪器的精密度良好 。

3 ．3 ．4 　重复性试验 　取批号为 ２０１５０２０５ 的样品 ６

份 ，按“３ ．２ ．２”项下方法制备 ６ 份 ，测得岩白菜素平

均含量为 ０ ．３２７ mg／ml ，RSD 为 ０ ．７６％ （n ＝ ６） ，说

明此法的重复性良好 。

3 ．3 ．5 　稳定性试验 　 取批号为 ２０１５０２０５ 的样品 ，

按照“３ ．２ ．２”项下方法制备样品溶液 ，分别在 ０ 、２ 、

４ 、８ 、１２ 、１６ h 进样 ，进样量 ５ μl ，测定峰面积 ，RSD
为 ０ ．７５％ ，说明样品溶液在 １６ h内稳定 。

3 ．3 ．6 　加样回收率试验 　取已知含量的样品 ６份 ，

每份 ２ ml ，分别精密加入岩白菜素对照品 ，按

“３ ．２ ．２”项下方法制备样品溶液 ，分别进样 ５ μl ，计
算回收率及 RSD ，结果见表 １ 。

3 ．3 ．7 　 含量测定 　 取 ３ 批样品（批号 ：２０１５０２０５ 、

２０１５０３２２ 、２０１５０４０６） ，按“３ ．２ ．２”项下方法制备供试

品溶液 ，按“３ ．１”项下色谱条件 ，测定样品峰面积 ，并

计算含量 ，结果见表 ２ 。

4 　讨论

4 ．1 　方解 　康咳灵合剂是由矮地茶 、百部 、南沙参 、

表 1 　加样回收率试验结果

取样量
（V ／ml）

样品含量
（m／mg）

加入量
（m／mg）

测得量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均回收率
（％ ）

RSD
（％ ）

２ C０ .．６５４ ０ i．６４８ ０ １ 排．３２０ ２ １０２ 亖．８１ １００ 揶．２４ １  ．９０

２ C０ .．６５４ ０ i．６４８ ０ １ 排．２９９ １ ９９ 亖．５４

２ C０ .．６５４ ０ i．６４８ ０ １ 排．２９５ ０ ９８ 亖．９３

２ C０ .．６５４ ０ i．６４８ ０ １ 排．３１８ ４ １０２ 亖．５３

２ C０ .．６５４ ０ i．６４８ ０ １ 排．２９３ ６ ９８ 亖．７０

２ C０ .．６５４ ０ i．６４８ ０ １ 排．２９５ １ ９８ 亖．９３

表 2 　样品含量测定结果（mg ／ml）

批号 岩白菜素含量 平均含量

２０１５０２０５  ０ B．３３２ ０ $．３２５

２０１５０３２２  ０ B．３２７

２０１５０４０６  ０ B．３１５

天冬 、炙枇杷叶 、甘草 、重楼 、桃仁 、麦芽等中药煎煮 、

浓缩而成 ，组方中矮地茶具有化痰止咳 、清利湿热的

功效［６］
，善治各种新久咳嗽 ，喘满痰多 ，为方中君药 ；

百部为臣药 ，具有润肺止咳的功效 ；南沙参 、炙枇杷

叶 、重楼共为佐药 ，清热 、祛痰 、止咳 ；桃仁 、麦芽辅助

君药和臣药消积滞 、祛痰 ，为使药 。本方组成共奏润

肺 、祛痰 、止咳 、平喘的功效 ，善治热 、痰火型咳嗽 。

4 ．2 　 TLC 条件的选择 　 在对矮地茶鉴别的过程

中 ，比较了三氯甲烷唱乙酸乙酯唱甲醇（５ ∶ ４ ∶ ２）
［５］

、

二氯甲烷 ∶ 乙酸乙酯 ∶ 甲醇 ∶ 甲酸 （５ ∶ ４ ∶ ２ ∶

０畅４） 、三氯甲烷 ∶乙酸乙酯 ∶甲醇 ∶甲酸（２１ ∶ １６ ∶

８ ∶ ０ ．４）等多种展开系统 。其中 ，三氯甲烷 ∶乙酸乙

酯 ∶甲醇 ∶甲酸（２１ ∶ １６ ∶ ８ ∶ ０ ．４）效果最佳 ，斑点

分离清晰 ，无干扰 ，重现性较好 。同时 ，比较了两种

显色剂的显色效果 ，以 １％ 三氯化铁唱１％ 铁氰化钾
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（１ ∶ １）
［５］的混合溶液作为显色剂 ，在日光下所有斑

点都显示蓝色 ，呈条带状 ，前后斑点分界不清晰 ，专

属性差 ；以 ２％ 三氯化铁乙醇溶液作为显色剂 ，显色

明显 ，专属性较好 。但在图 １中 ，与对照品相对应的

位置上 ，对照药材的斑点显色较浅 ，排除显色剂喷淋

不均匀 、点样量较小的因素 ，可能是由于对照药材取

样量较少 、浓度较低引起的 。

　 　沉淀反应是鉴别百部中生物碱最方便快捷的方

法 ，常用的沉淀试剂有碘化汞钾 、碘化铋钾 、碘化钾

碘等 ，由于本品颜色较深 ，虽有少量沉淀物析出 ，但

无法识别颜色 。本实验选择了稀碘化铋钾溶液作为

百部薄层鉴别的显色剂 ，具有显色明显 、专属性高的

优点 。同时 ，在薄层展开前 ，可使用浓氨水预先饱

和 ，可避免斑点拖尾的现象 。

4 ．3 　提取溶剂与 HPLC条件的选择 　 在对供试品

前处理的过程中 ，比较了 ５０％ 甲醇 、７０％ 甲醇 、

１００％ 甲醇等不同提取溶剂对岩白菜素含量的影响 ，

结果表明 ，以 １００％ 甲醇作为提取溶剂 ，测得的生物

样品中 ，岩白菜素的含量相对较高 ，故确定以 １００％

甲醇作为提取溶剂 。同时参考枟中华人民共和国药

典（２０１５年版）枠
［６］关于矮地茶中岩白菜素含量测定

的方法 ，选用甲醇 ∶水（２０ ∶ ８０）作为流动相 。
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