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　 　 ［摘要］ 　目的 　建立百部止咳糖浆的质量标准 。方法 　采用 TLC法对百部 、桔梗进行定性鉴别 ；采用 HPLC 法对橘红
的有效成分橙皮苷进行定量测定 ，采用Waters Symmetry C１８柱 ，流动相为乙腈唱水（１８ ∶ ８２） ，检测波长为 ２８４ nm 。结果 　薄层

色谱斑点清晰 ，阴性样品无干扰 。橙皮苷在 ０ ．０６６ ９ ～ １ ．６７２ ５ μg范围内线性关系良好（r ＝ ０ ．９９９ ９） ，平均回收率为 ９６ ．６％ 。

结论 　本实验建立的方法简便 、重复性好 ，可作为百部止咳糖浆的质量控制标准 。
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Study on quality standard of Baibu Zhike syrup
QU Rong ，QIU Yajing ，BAI Ganggang ，CHEN Xiaopeng ，YE Hui （Taizhou Institute for Food and Drug Control ，Taizhou
２２５３００ ，China）

［Abstract］ 　 Objective 　 To establish the quality standard for Baibu Zhike syrup ．Methods 　 TLC method was used for
qualitative identification of Stemonae Radix and Platycodonis Radix ．The content of hesperidin in Citri Exocarp ium Rubrum
was determined by HPLC method on C１８ column with mobile phase of acetonitrile唱water （１８ ∶ ８２） ．The detection wavelength
was ２８４ nm ．Results 　 The clear spots on TLC indicated a good separation with no interference to negative control ．The linear
range of hesperidin was ０ ．０６６ ９唱１ ．６７２ ５ μg （r＝ ０ ．９９９ ９） ．The average recovery was ９６ ．６％ ．Conclusion 　 This method is sim唱
ple ，rapid and reproducible ．It can be used for the quality control of Baibu Zhike syrup ．

　 　 ［Key words］ 　 Baibu Zhike syrup ；Stemonae Radix ；Platycodonis Radix ；hesperidin ；quality standard

　 　百部止咳糖浆为泰州市医院制剂品种 ，是由百

部 、炒苦杏仁 、桔梗 、橘红 、法半夏 、甘草 、紫菀等七味

中药加工制成的糖浆剂 ，具有清肺止咳的功效 ，用于

急慢性支气管炎及小儿百日咳 。方中蜜百部润肺止

咳为主药 ，配以炒苦杏仁 、桔梗 、橘红 、法半夏 、蜜紫

菀止咳燥湿化痰 ，共为辅药 ，甘草止咳化痰调和诸

药 ，全方合用 ，止咳燥湿化痰作用较强 。其质量标准

收载于枟泰州医院制剂规范枠 ，原质量标准中仅有一

般鉴别试验及相对密度 、装量检查项目 。经处方分

析 ，橙皮苷是百部止咳糖浆中重要的活性成分 。橙

皮苷具有显著的抗炎 、抗氧化 、祛痰平喘 、抗菌 、抗

癌 、调节免疫力 、延缓衰老等作用［１唱３］
，广泛应用于医

药 、食品及日用化工等领域 。根据江苏省食品药品

监督管理局关于提高江苏省医院制剂标准的要求 ，

在原标准的基础上 ，本实验建立了百部 、桔梗的薄层

色谱（TLC）鉴别方法 ，并采用 HPLC 法对制剂中橘
红的有效成分橙皮苷［４］进行定量测定 。为控制百部

止咳糖浆的质量提供了可靠的依据 。

1 　仪器与试药

　 　 Waters ２６９５唱２９９６ 高效液相色谱仪 ；CAMAG
薄层色谱成像系统 ；METTLER TOLEDO XS１０５
电子天平 。百部对照药材（批号 ：１２１２２１唱２０１００３） 、

桔梗对照药材 （批号 ：１２１０２８唱２００２１０） 、橙皮苷对照

品（批号 ：１１０７２１唱２００６１３ ，含量 ：１００％ ） ，均购自中国

食品药品检定研究院 。 百部止咳糖浆 （批号 ：

２０１４０３０４ 、２０１４０４２１ 、２０１４０６０６ ，泰州市姜堰中医院

医疗机构自制制剂） 。乙腈为色谱纯 ，水为超纯水 ，

其余试剂均为分析纯 。

2 　方法与结果

2 ．1 　百部的薄层鉴别
　 　取本品 ２０ ml ，置分液漏斗中 ，加浓氨试液３ ml ，
再加三氯甲烷振摇提取 ２次（３０ 、２０ ml） ，合并三氯

甲烷液 ，蒸干 ，残渣加甲醇１ ml使之溶解 ，作为供试
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品溶液 。另取百部对照药材 ３ g ，加水 ５０ ml ，煎煮
３０ min ，放冷 ，滤过 ，滤液同法制成对照药材溶液 。

取按处方除去百部的阴性样品 ２０ ml ，同法制成阴性
样品溶液 。吸取上述 ３种溶液各 ５ μl ，分别点于同一
硅胶 G薄层板上 ，以二氯甲烷唱浓氨试液（２０ ∶ ０ ．５）为

展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，喷以稀碘化铋钾试液 。供

试品色谱中 ，在与对照药材色谱相应的位置上 ，显相

同颜色的斑点 ，阴性样品无干扰 。结果见图 １ 。

图 1 　百部 TLC图谱
１ ．百部对照药材 ；２ ．供试品 ；３ ．阴性样品

2 ．2 　桔梗的薄层鉴别
　 　取本品 ２０ ml ，加 ７％ 硫酸乙醇溶液唱水 （１０ ∶

３０）混合溶液 ２０ ml ，加热回流３ h ，放冷 ，滤过 ，滤液

用三氯甲烷振摇提取 ２次 ，每次 ２０ ml ，合并三氯甲
烷液 ，加水 ３０ ml洗涤 ，三氯甲烷液用适量无水硫酸

钠脱水 ，滤过 ，滤液蒸干 ，残渣加甲醇 １ ml 使之溶
解 ，作为供试品溶液 。另取桔梗对照药材 ３ g ，同法
制成对照药材溶液 。取按处方除去桔梗的阴性样品

２０ ml ，同法制成阴性样品溶液 。吸取上述 ３种溶液

各 ５ μl ，分别点于同一硅胶 G 薄层板上 ，以二氯甲

烷唱乙醚 （２ ∶ ３）为展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，喷以

１０％ 硫酸乙醇试液 ，在 １１０ ℃加热至斑点显色清晰 ，

置紫外光灯（３６５ nm）下检视 。 供试品色谱中 ，在与

对照药材色谱相应的位置上 ，显相同颜色的荧光斑

点 ，阴性样品无干扰 。结果见图 ２ 。

2 ．3 　橙皮苷的定量测定
2 ．3 ．1 　色谱条件
　 　 色谱柱 ：Waters Symmetry C１８柱 （１５０ mm ×

４ ．６ mm ，３ ．５ μm） ；流动相 ：乙腈唱水（１８ ∶ ８２） ；检测

波长 ：２８４ nm ；流速 ：１ ml／min ；柱温 ：３５ ℃ ，进样量 ：

１０ μl 。

图 2 　桔梗 TLC图谱
１ ．桔梗对照药材 ；２ ．供试品 ；３ ．阴性样品

2 ．3 ．2 　溶液的制备
　 　对照品溶液 ：精密称取经 P２ O５减压干燥 １２ h
的橙皮苷对照品 １３ ．３８ mg ，置１００ ml量瓶中 ，加甲

醇溶解并稀释至刻度 ，摇匀 ，精密量取 １０ ml ，置
２０ ml量瓶中 ，用甲醇稀释至刻度 ，摇匀 ，即得 。

　 　供试品溶液 ：精密量取本品 １０ ml ，置 ５０ ml量
瓶中 ，加稀乙醇稀释至刻度 ，摇匀 ，离心 ，取上清液 ，

即得 。

　 　阴性对照溶液 ：取按处方除去橘红的阴性样品

１０ ml ，按供试品溶液的制备方法 ，制成阴性对照

溶液 。

2 ．3 ．3 　系统适用性试验
　 　分别精密吸取对照品溶液 、供试品溶液及阴性

对照溶液各 １０ μl ，注入液相色谱仪 ，记录色谱图 ，在

相同的色谱条件下 ，供试品溶液中橙皮苷峰与各相

邻组分峰能较好分离 ，且阴性对照溶液无干扰 。结

果见图 ３ 。

2 ．3 ．4 　线性关系考察
　 　精密吸取橙皮苷对照品溶液（６６ ．９ μg／ml）１ 、２ 、
５ 、１０ 、１５ 、２５ μl ，注入液相色谱仪 ，记录峰面积 ，以对

照品溶液进样量为横坐标（X／μg） ，以峰面积（Y ）为

纵坐标 ，绘制标准曲线 ，橙皮苷回归方程为 Y ＝

１ ．７５４ １ × １０
６ X ＋ ４ ．００４ ０ × １０

４
，r ＝ ０ ．９９９ ９ ，结果表

明 ，橙皮苷在 ０ ．０６６ ９ ～ １ ．６７２ ５ μg范围内与峰面积
呈现良好的线性关系 。

2 ．3 ．5 　精密度试验
　 　 精密吸取同一对照品溶液１０ μl ，重复进样 ６

次 ，测定其峰面积 ，分别为１ ２５６ ３１１ 、１ ２６６ ７２８ 、

１ ２５８ ７７４ 、１ ２５３ ７６３ 、１ ２７１ ７８３ 、１ ２５７ ０１３ 。结果

RSD为 ０ ．５６％ ，表明仪器精密度良好 。
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图 3 　橙皮苷 HPLC图
A ．橙皮苷对照品 ；B ．供试品 ；

C ．阴性样品 ；１ ．橙皮苷

2 ．3 ．6 　重复性试验
　 　精密吸取同一批次（批号 ：２０１４０３０４）的样品 ，按

供试品溶液制备方法 ，依法平行试验 ６份 ，测定其峰

面积 ，平均含量为０ ．３１４ mg ／ml ，RSD 为０ ．２３％ ，表

明本方法重复性良好 。

2 ．3 ．7 　稳定性试验
　 　 精密吸取批号为 ２０１４０３０４ 的供试品溶液

１０ μl ，按上述色谱条件 ，分别于 ０ 、２ 、４ 、８ 、１６ 、２４ h测
定橙皮苷的峰面积 ，分别为１ ２３３ ７９３ 、１ ２４３ ３０３ 、

１ ２４１ ９２２ 、１ ２３４ ７３０ 、１ ２４４ ２４８ 、１ ２３１ ２７９ 。结果

RSD为０ ．４５％ ，表明供试品溶液在 ２４ h内稳定 。

2 ．3 ．8 　加样回收率试验
　 　 精密吸取已知含量为０ ．３１４ mg／ml的样品（批

号 ：２０１４０３０４）５ ml ，分别精密加入橙皮苷对照品溶
液（０ ．３０６ ４ mg ／ml）５ ml ，按供试品溶液制备方法制
备 ６份 ，在上述色谱条件下测定 ，计算回收率 ，结果

见表 １ 。

2 ．3 ．9 　样品测定
　 　精密吸取 ３个批次的样品 ，按供试品溶液制备

方法制备 ，在上述色谱条件下 ，进行含量测定 ，结果

见表 ２ 。

表 1 　加样回收试验结果（n＝ ６）

供试品
取样量
（v／ml）

供试品中
含有量
（m／mg）

对照品
加入量
（m／mg）

测得量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均
回收率
（％ ）

RSD
（％ ）

５ �１ 墘．５７０ １ 蜒．５３２ ３  ．０６６ ９７ 妸．６５ ９６ 乙．６０ ０  ．７３

５ �１ 墘．５７０ １ 蜒．５３２ ３  ．０５５ ９６ 妸．９３

５ �１ 墘．５７０ １ 蜒．５３２ ３  ．０４７ ９６ 妸．４１

５ �１ 墘．５７０ １ 蜒．５３２ ３  ．０３７ ９５ 妸．７６

５ �１ 墘．５７０ １ 蜒．５３２ ３  ．０４０ ９５ 妸．９５

５ �１ 墘．５７０ １ 蜒．５３２ ３  ．０５４ ９６ 妸．８７

表 2 　样品含量测定结果（n＝ ３）

批号
橙皮苷含量
（mg ／ml）

RSD
（％ ）

２０１４０３０４ 圹０  ．３２２ ０ $．１８

２０１４０４２１ 圹０  ．５４２ ０ $．４９

２０１４０６０６ 圹０  ．３８９ ０ $．５７

3 　讨论

3 ．1 　选择毒性较低的展开剂
　 　桔梗为桔梗科植物桔梗的干燥根 ，具有宣肺 、利

咽 、祛痰 、排脓的功效［４］
。本实验以桔梗为对照药

材 ，采用酸水解后三氯甲烷提取的前处理方式进行

供试品的制备 ，将展开剂三氯甲烷唱乙醚（１ ∶ １）
［５］中

的三氯甲烷改为毒性较低的二氯甲烷 ，结果阴性样

品有干扰 。后将展开剂比例调整为二氯甲烷唱乙醚

（２ ∶ ３） ，结果显示 ，供试品色谱中 ，在与对照药材色

谱相应的位置上 ，显相同颜色的荧光斑点 。主斑点

Rf 值符合要求 ，分离度良好 ，且阴性对照无干扰 。

实验中考察了供试品溶液的稳定性 ，结果发现水解

后所得的供试品溶液不宜放置时间过长 ，否则薄层

色谱斑点不清晰 ，可能与水解产物不稳定有关 。

3 ．2 　对紫菀的薄层鉴别的摸索
　 　紫菀为菊科植物紫菀的干燥根和根茎 ，具有润

肺下气 、消痰止咳的功效［４］
，紫菀酮为其发挥止咳化

痰药效的主要成分之一 。分别选用三氯甲烷和水饱

和的正丁醇对样品进行萃取提取 ，用相应的展开剂

展开 ，选用不同的显色方式显色 。结果在 TLC图谱
中 ，与紫菀对照药材及紫菀酮对照品相应的位置上

均未见相同颜色的斑点 。故最终未能建立紫菀的薄

层鉴别方法 。

3 ．3 　橙皮苷的含量测定
3 ．3 ．1 　流动相的选择
　 　参照有关文献的色谱条件［６ ，７］

，比较了以甲醇唱
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水 （３５ ∶ ６５ ） 、乙腈唱水 （２０ ∶ ８０ ） 、甲醇唱０ ．５％ 醋酸

（３９ ∶ ６１） 、乙腈唱０ ．２％ 磷酸（１５ ∶ ８５）作为流动相的

色谱效果 。结果表明 ，以乙腈唱水（２０ ∶ ８０）为流动

相 ，橙皮苷色谱峰理论塔板数高 ，峰形对称性好 ，分

离度好 ，保留时间适宜 。但主峰前基线有波动 ，经调

整流动相比例为乙腈唱水（１８ ∶ ８２） ，达到满意效果 。

3 ．3 ．2 　样品前处理方式的确定
　 　参考文献［８唱１４］ ，考察了加水稀释 、加甲醇稀

释 、加稀乙醇稀释 、加 ５０％ 甲醇稀释 、加甲醇超声 、

加稀乙醇超声 、加 ５０％ 甲醇超声 、加甲醇回流 、加稀

乙醇回流 、加 ５０％ 甲醇回流 ，共 １０ 种提取方式 ，其

中超声及回流时间均为３０ min ，结果橙皮苷的峰形
及峰面积均差别不大 。考虑到前处理的便利 ，选择

稀释法 。因本品为糖浆剂 ，含有大量蔗糖 ，为保护色

谱柱 ，不选择水为稀释溶剂 。考虑到环保 ，不选择甲

醇为稀释溶剂 。最终选择加稀乙醇稀释作为样品的

前处理方式 。

3 ．3 ．3 　样品含量限度的制订 　

　 　 ３批样品中橙皮苷的平均含量为０ ．４１８ mg／ml ，
均值的 ８０％ 为０ ．３３４ mg ／ml ，暂定百部止咳糖浆中
每 １ ml含橘红（以橙皮苷 C２８ H３４ O１５计）不得少于

０ ．３ mg 。
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