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【摘 要】目的:建立咽舒康口服液的质量标准。方法:采用 TLC法鉴别处方中黄芩、玄参、青果;采用 HPLC 法测定处方中的
黄芩苷含量。选用依利特 Hypersil ODS2( 4． 6 mm × 250 mm，5 μm) 色谱柱;以 0． 1%磷酸水溶液-甲醇( 53∶ 47) 为流动相;流速
为 1． 0 mL /min，柱温 30℃ ;检测波长 280 nm。结果:青果、黄芩、玄参的薄层色谱主斑点清晰，阴性并无干扰，可作为定性鉴别;
含量测定中黄芩苷范围在 67． 32 ～ 157． 08 ng内与其峰面积呈现良好线性关系，回归方程为 A = 0． 0576C + 0． 0816( R2 = 0． 999
97) ，平均回收率为 102． 12% ( RSD = 1． 06%，n = 6) 。结论:该方法结果可靠，分离效果及专属性良好，可用来对本制剂进行质
量控制。
【关键词】咽舒康口服液;薄层鉴别;黄芩苷;高效液相色谱

【中图号】R 285． 5 【文献标志码】A
【DOI】10． 3969 / j． issn． 1002-0217． 2018． 02． 005

Identification and determination of Yanshukang oral liquid by thin-layer chromatography

WANG Honglei，WU Chengzhi，LI Yiyang
Pharmacy Department，The Second Affiliated Hospital of Wannan Medical College，Wuhu 241000，China

【Abstract】Objective: To establish the quality standard for Yanshukang oral liquid． Methods: Thin-layer chromatography( TLC) was used to initially iden-

tify the test sample of Yangshukang oral liquid containing Scutellaria baicalensis，Figwort root and Chinese olive． Then high performance liquid chromatog-

raphy( HPLC) was performed to determine the baicalin concentration． Isolation and measurement of the component was conducted on Hypersil ODS C18

column( 4． 6 mm ×250 mm，5 μm) by mobile phase consisting of methanol-0． 1% phos-phoric acid solution ( 53: 47) ，detective wavelength at 280 nm and

the column temperature being at 30℃ ． Results: Scutellaria baicalensis，Figwort root and Chinese olive were clearly spotted on TLC without interference． Ba-

icalin content was ranged from 67． 32 to157． 08 ng，and had a good linear relation with the peak area( R2 = 0． 999 97) ． Regression equation was A = 0．

0576C + 0． 0816，and average recovery rate for baicalin was 102． 12% ( RSD = 1． 06%，n = 6) ． Conclusion: Our protocol can be reliable，specific and re-

producible for quality control of this preparation．

【Key words】Yanshukang oral liquid; thin-layer chromatography; baicalin; high performance liquid chromatography

抗生素是治疗咽炎的主要临床药物，但疗效并
不明确，且在临床使用中常存在耐药性。皖南医学
院第二附属医院根据治疗咽炎的经验方开发了咽舒
康口服液，该处方由玄参、黄芩、青果、麦冬等七味中
药组成。为了更好地控制该制剂的质量，我们对处
方中的各味药按君臣佐使的顺序进行薄层及含量测
定，提出青果、玄参、黄芩的薄层鉴别方法及黄芩中
黄芩苷的质量控制方法，制定咽舒康口服液的质量
标准。

1 仪器与试药
1． 1 仪器 所用仪器包括 U3000 型高效液相色谱
仪［赛默飞世尔科技( 中国) 有限公司］、KQ-500VDV
型超声波清洗机( 昆山市超声仪器有限公司) 、DZ-
KW-D-4 型电热恒温水浴锅 ( 北京市永光明医疗仪
器厂) 、WFH-3 型三用紫外仪( 上海米青科实业有限
公司) 、1011A型数显恒温干燥箱( 常州市万丰仪器
制造有限公司) 。
1． 2 试药 黄芩苷对照品( 批号: 110715-201317，
规格: 40 mg ) 、玄参对照药材 ( 批号: 121008-
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201609，规格: 1 g) 和青果对照药材 ( 批号: 121643-
201302，规格: 1 g) 均购自中国食品药品检定研究
院;咽舒康口服液( 批号: 20160912、20160914、20160
916) ;色谱甲醇; 其余试剂均为分析纯。

2 薄层鉴别
2． 1 黄芩的鉴别［1 － 3］ 取本品 ( 批号: 20160912、
20160914、20160916) 20 mL，依据文献［1 － 3］步骤制备
黄芩供试品溶液、1 g /L 的黄芩苷对照品和缺黄芩
的阴性口服液样品。参照薄层色谱法［2］ ( 2015 版
《中华人民共和国药典》四部通则) 试验，制备黄芩
苷对照品-阴性样品-样品薄层板。结果: 不同批号
供试品溶液在硅胶 G 薄层板上显色板点与黄芩苷
对照品显色 Rf 相同，且阴性溶液色谱无干扰。见
图 1。

1．黄芩苷对照品; 2． 阴性样品; 3． 样品批号 20160912; 4． 样品批号
20160914; 5．样品批号 20160916 。

图 1 黄芩 TLC图

2． 2 玄参的鉴别［1，4 － 6］ 取本品( 批号: 20160912、
20160914、20160916) 10 mL，依据文献［1，4 － 6］步骤制
备玄参样品溶液、玄参对照溶液和缺玄参的阴性口
服液样品。参照薄层色谱法( 2015 版《中华人民共
和国药典》四部通则) 试验，制备玄参对照品-阴性样
品-样品薄层板。结果: 不同批号供试品溶液在硅胶
G薄层板上显色板点与玄参对照品显色 Rf相同，且
阴性样品色谱无干扰。见图 2。

1．阴性样品; 2． 玄参对照药材; 3． 样品批号 20160912; 4． 样品批号

20160914; 5．样品批号 20160916。

图 2 玄参 TLC图

2． 3 青果的薄层鉴别［1，7 － 8］ 取本品 ( 批号:
20160912、20160914、20160916 ) 10 mL，依 据 文
献［1，7 － 8］步骤制备青果样品溶液、青果对照溶液和缺
青果的阴性口服液样品。参照薄层色谱法( 2015 版
《中华人民共和国药典》四部通则) 试验，制备青果

对照品-阴性样品-样品薄层板。结果: 不同批号供
试品溶液在硅胶 G 薄层板上显色板点与对照药材
显色 Rf相同，且阴性样品色谱无干扰。见图 3。

1．青果对照药材; 2．样品批号 20160912; 3．样品批号 20160914; 4．样

品批号 20160916; 5．阴性样品。

图 3 青果 TLC图

3 含量测定
通过对咽舒康口服液进行处方分析并结合药典

中各个药材的质量标准，最终将处方中的黄芩作为
考察成分，以其所含的黄芩苷作为质量控制的指标
进行含量的测定［1，9 － 10］。
3． 1 色谱条件 选用依利特 Hypersil ODS2 ( 4． 6
mm ×250 mm，5 μm) 色谱柱;以 0． 1%磷酸水溶液∶
甲醇 = 53∶ 47 为流动相; 流速为 1． 0 mL /min，柱温
30℃ ;检测波长 280 nm; 按黄芩苷计其理论塔板数
应不少于 2500。
3． 2 溶液的制备
3． 2． 1 黄芩苷对照品溶液的制备 精密称取黄芩
苷对照品，用甲醇配制成 22． 44 mg /L的溶液。
3． 2． 2 供试品溶液的制备 精密移取本品 1 mL加
甲醇定容至 25 mL容量瓶中，从中精密量取 1 mL置
20 mL容量瓶中用甲醇定容，取续滤液即得。
3． 2． 3 阴性样品溶液的制备 取缺黄芩阴性制剂，
同供试品溶液制备方法制备。
3． 2． 4 专属性试验 取黄芩苷对照品溶液、供试品
溶液及咽舒康阴性溶液各 5 μL，按“3． 1”色谱条件
注入高效液相色谱仪进行测定。结果显示: 在与对
照品色谱相应位置上供试品溶液有色谱峰，而阴性
样品未出现色谱峰，表明在该 HPLC测定条件下，黄
芩苷的测定无阴性干扰，见图 4。
3． 3 标准曲线的制备 按“3． 1”色谱条件，分别精
密吸取 2、4、6、8、10 μL“3． 2． 1”项下已制备的黄芩
苷对照品溶液，以黄芩苷的量 ( ng) 为横坐标，测得
色谱峰面积为纵坐标，进行线性回归，得其方程: A
=0． 0576C + 0． 0816; R2 = 0． 999 97。结果表明，黄
芩苷在浓度为 67． 32 ～ 157． 08 ng 的范围内呈良好
线性关系。
3． 4 精密度试验 连续将对照品为 22． 44 mg /L的
溶液进样 6 次，测得其平均峰面积为 6． 539，RSD 为
0． 26% ( n = 6) ，表明仪器的精密度良好。
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A:黄芩苷对照品; B:咽舒康口服液样品; C阴性对照样品。

图 4 HPLC专属性

3． 5 重复性试验 取咽舒康口服液 ( 批号:
20160912) 6 份，按照供试品制备方法制样，分别测
定。测得其平均含量为 9． 8998 g /L，RSD 为1． 8%，
表明该方法具有良好的重复性。
3． 6 样品稳定性试验 取供试品 ( 批号:
20160912) 溶液，按照“3． 1”色谱条件，在配制后 0、
2、4、6、8、10、12、24 h 分别进样测定峰面积，测得其
平均值为 5． 981，RSD为 0． 5% ( n = 8) ，显示出该咽
舒康样品溶液稳定。
3． 7 加样回收试验 精密移取批号为 20160912 的
咽舒康口服液( 含量 9． 8998 g /L) 6 份( 每份 1 mL)
置于 50 mL 的量瓶中，加入储备液 4 mL ( 浓度
2． 8047 g /L) ，用甲醇定容，摇匀。于 20 mL 容量瓶
中加入上述液 1 mL，甲醇定容，摇匀，过滤，取续滤
液，按“3． 1”色谱条件，分别进样测定，记录峰面积，
计算回收率，平均回收率为 102． 12%，RSD = 1．
06%，( n = 6) ，可见此方法测定黄芩苷回收率较高，
准确度较高。结果见表 1。

表 1 加样回收试验结果
取样量
/mL

样品量
/mg

加入量
/mg

测得量
/mg

回收率
/%

平均回收

率 /%

RSD

/%

1 9． 8998 11． 2188 21． 2722 101． 37

1 9． 8998 11． 2188 21． 2861 101． 49

1 9． 8998 11． 2188 21． 4771 103． 20 102． 12 1． 06

1 9． 8998 11． 2188 21． 2006 100． 73

1 9． 8998 11． 2188 21． 4007 102． 51

1 9． 8998 11． 2188 21． 5014 103． 41

3． 8 样品含量测定 将三个批次( 批号: 20160912、
20160914、20160916) 的咽舒康口服液进行含量测
定，结果分别为 9． 74、10． 18、8． 59 g /L。

4 讨论
4． 1 薄层色谱条件的选择优化
4． 1． 1 本文对处方中全部药味均进行了薄层鉴别

的试验，但只能将黄芩、青果及玄参进行有效的分离
鉴定，其余药味存在主斑点分离不开、阴性干扰等，
所以仅将黄芩、青果和玄参的薄层鉴别暂时纳入本
质量控制标准之中。依据 2015 版《中华人民共和国
药典》及相关文献的查阅，最终确定本方中所做的
薄层色谱法中目标成分分别为: 黄芩鉴别的是黄芩
苷，玄参鉴别的是哈巴俄苷，青果鉴别的是香豆素。
4． 1． 2 对黄芩的鉴别中，最初采用冰醋酸-水-正丁
醇( 1∶ 2∶ 7) 为展开剂，但存在展开速度慢、拖尾及背
景干扰等缺点。经摸索，以水-乙酸乙酯-丁酮( 1∶ 5
∶ 3) 作为展开剂时，分离度等指标较好，但仍存在拖
尾，因此在展开剂中加入少许甲酸，拖尾现象得到改
善，最终展开剂为水-乙酸乙酯-甲酸-丁酮 ( 1∶ 5∶ 1
∶ 3) ，该色谱条件分离黄芩主斑点的效果较好。
4． 1． 3 对于处方中玄参的鉴别，按照药典及其他文
献的方法发现存在较大干扰，将其方法进行梳理整
合后采用酸解，乙酸乙酯提取，样品杂质较少，操作
简单。
4． 2 液相色谱条件的选择优化
4． 2． 1 考虑到样品中黄芩苷能否得到充分的提取，
本试验对同一批次的样品进行如下两种不同处理方
法的比较:超声( 0、10、20、30 min) 、提取溶剂( 甲醇、
乙醇) 。测定结果表明超声提取对其含量无明显影
响，而不同的提取溶剂对其有影响，且甲醇高于乙
醇。故此次对黄芩苷的提取条件是甲醇溶解，混匀
即可，该提取方法方便简单，利于实验的操作。
4． 2． 2 流动相的选择 本次分别考察了甲醇-水、
甲醇-磷酸溶液 ( 浓度分别为 0． 1%、0． 2%、0． 3%、
0． 4% ) 、乙腈-水系统为流动相时含量测定，以峰高、
分离度、重复性、拖尾因子、不对称度等作为考察指
标，结果发现流动相不管是甲醇-水还是乙腈-水，在
色谱图中均有拖尾显现。结合以往经验，我们在水
相中加入一定量磷酸，结果显示色谱的峰形和拖尾
均得到改善。但考虑到乙腈的成本较甲醇高，所以
此次用甲醇-磷酸溶液作为流动相，同时此次对不同
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浓度的磷酸溶液进行考察，结果发现在一定浓度范
围内，随着磷酸浓度的增加，对峰形无明显影响，但
是随着浓度的增加酸度增强，对色谱柱的损伤性也
在增大且该损伤是不可逆的，最终本次实验采用了
甲醇-0． 1%的磷酸溶液作为流动相，效果较好。
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为 0 ～ 125 mg /L。此外我们还测定了沙利度胺的最
佳预处理时间，100 mg /L 沙利度胺分别预处理 6、
12、24 h后，再加入 1 mg /L LPS处理 24 h 后测定其
凋亡率，结果显示，预处理 6、12、24 h 之间的凋亡率
没有明显变化，但是与模型组相比，凋亡率降低。之
后我们又测定了不同浓度的沙利度胺对于 LPS 引
起的氧化应激损伤的保护作用，发现随着沙利度胺
浓度的提高，凋亡率下降，说明沙利度胺在氧化应激
反应损伤中起到了保护作用，且与浓度呈正相关。

综上，我们确定了 LPS 体外炎症模型的建立和
沙利度胺的预处理时间和浓度，为在炎症发生时寻
求更好的保护方式提供了更好的思路，同时也为沙
利度胺更好地服务于临床打下了理论基础。但是沙
利度胺具体的保护机制还有待进一步的研究。
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