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摘要：目的　制定宣肺祛风合剂的质量标准。方法　采用薄层色谱法（ＴＬＣ）对处方中的前胡、钩藤进行鉴别；采用高效液相色
谱法（ＨＰＬＣ）测定方中麻黄碱类成分含量，ＳｕｐｅｌｃｏＯＤＳＣ１８柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相：乙腈０．２％磷酸水溶液

（３∶９７）；检测波长：２１０ｎｍ。柱温：３０℃；流速：１．０ｍｇ·Ｌ－１。结果　前胡、钩藤ＴＬＣ鉴别斑点清晰，阴性无干扰，可作为定性
鉴别；ＨＰＬＣ测定盐酸麻黄碱在 ０．８４３７５～５４．００ｍｇ·Ｌ－１范围内，与峰面积性关系良好，回归方程为Ｙ＝１９．４８Ｘ＋１２．５５４，
ｒ２＝０．９９９９，平均回收率为 ９８．２％，ＲＳＤ＝２．４％ （ｎ＝５）；盐酸伪麻黄碱在０．７８１２５～５０．００ｍｇ·Ｌ－１范围内，与峰面积的积分
值呈良好的线性关系，回归方程Ｙ＝１９．８１６Ｘ＋１２．４６８（ｒ２＝０．９９９９），平回收率均为 ９７．９％，ＲＳＤ＝１．７％ （ｎ＝５）。结论　
ＴＬＣ鉴别方法操作简单，专属性强；ＨＰＬＣ含量测定方法准确、重现性良好，可作为该制剂的质量控制方法。
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　　宣肺祛风合剂是江苏省中医院自制制剂，在临床
使用２０余载，具有祛风化痰、抗敏肃肺的功效［１］。适

用于儿童过敏性咳嗽风痰恋肺者，疗效确切、明显。

本方由麻黄、百部（蜜）、前胡、钩藤、法半夏等十味中

药组成，方中所用药材，化学成分比较复杂。为了更

好的控制药品质量，保证用药安全有效，本研究用高

效液相色谱法（ＨＰＬＣ）测定了主要有效成分麻黄中
麻黄碱和伪麻黄碱的含量；对前胡、钩藤进行了薄层

色谱法（ＴＬＣ）鉴别。
１　仪器与试药
１．１　仪器　ＬＣ１１００型高效液相色谱仪（安捷伦），
ＢＰ２１１Ｄ型电子分析天平 （德国 ），ＫＱ１０００Ｅ型医
用超声波清洗仪 （昆山市超声仪器有限公司 ）；硅

胶ＧＦ２５４板、硅胶Ｇ板（１００ｍｍ×２００ｍｍ，青岛海
洋化工厂分厂）。

１．２　试药　盐酸麻黄碱对照品（ｅｐｈｅｄｒｉｎｅｈｙｄｒｏ
ｃｈｌｏｒｉｄｅ，批号：１７１２４２２００４０５，供含量测定用，含量
为９９．８％）；盐酸伪麻黄碱对照品（ｐｓｅｕｄｏｅｐｈｅｄｒｉｎｅ
ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ，批号：１７１２３７２００８０７，供含量测定用，
含量为 ９９．８％）；前胡对照药材 （Ｐｅｕｃｅｄａｎｕｍ
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ｐｒａｅｒｕｐｔｏｒｕｍＤｕｎｎ，批号：１２０９５１２０１２０５，供薄层鉴
别用）；钩藤对照药材（ＲａｍｕｌｕｓＵｎｃａｒｉａｅＣｕｍＵｎｃｉｓ
批号：１２１１９０２０１２０４，供薄层鉴别用）均购于中国食
品药品检定研究所；宣肺祛风合剂（批号：１６０３１３，
１６０３１４，１６０３１５）由江苏省中医院制剂室生产；甲醇
为色谱纯，液相用水为超纯水，乙酸乙酯、乙醚、石

油醚等化学试剂为分析纯。

２　方法与结果
２．１　薄层鉴别
２．１．１　前胡ＴＬＣ定性鉴别［２］　吸取宣肺祛风合剂
４０ｍＬ，加入三氯甲烷，萃取２次，每次２０ｍＬ，合并
萃取液，挥干，残渣加甲醇１ｍＬ，作为供试品溶液；
另取前胡对照药材１ｇ，加入三氯甲烷１０ｍＬ，超声
提取３０ｍｉｎ，过滤，滤液挥干，残渣加甲醇１ｍＬ使
溶解，作为对照药材溶液；再取前胡阴性对照品（除

前胡外其他处方药材，按制备工艺制成）４０ｍＬ，同
法制成前胡阴性对照溶液；照薄层色谱法试验，分

别吸取供试品溶液、阴性对照溶液各２０μＬ，对照药
材溶液１０μＬ，点于同一硅胶Ｇ薄层板（１０５℃活化
３０ｍｉｎ）上，展开剂是以 ３∶１比例配制的石油醚
（６０～９０℃）乙酸乙酯试液，展开后取出，晾干至
无味，以１０％硫酸乙醇溶液显色，１０５℃加热２ｍｉｎ
后，置３６５ｎｍ的紫外光灯下检视，结果在与前胡对药
材色谱相应的位置上，供试品色谱呈现相同的蓝色荧

光斑点斑点 ，而阴性样品色谱无上述斑点。见图１。

　　注：１和２为制剂样品；３为前胡对照药材；４和５为阴性对照样品

图１　宣肺祛风合剂前胡薄层鉴别图

２．１．２　钩藤 ＴＬＣ定性鉴别［３５］　取宣肺祛风合剂
５０ｍＬ，加水稀释成１００ｍＬ，加入三氯甲烷萃取３次
（分别为３０ｍＬ，２０ｍＬ，２０ｍＬ），合并萃取液，蒸干，
残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另取
钩藤对照药材１ｇ，置三角烧瓶中，加三氯甲烷 ５０

ｍＬ，加热回流２ｈ，放冷，滤过，滤液挥干后，加甲醇
１ｍＬ使溶解，作为对照药材溶液；再取钩藤阴性对
照品（除钩藤外其它处方药材，按制备工艺制成）５０
ｍＬ，按供试品处理方法制成阴性对照溶液；照薄层
色谱法试验，分别吸取供试品溶液、阴性对照溶液

２０μＬ，对照药材溶液１５μＬ点于同一硅胶 Ｇ薄层
板上，展开剂是１０∶４∶１比例配制的氯仿乙酸乙酯
甲醇溶液，展开后取出，晾干至无味，置３６５ｎｍ的
紫外光灯下检视，结果与钩藤对药材色谱相应的位

置上，供试品色谱呈现相同的蓝绿色荧光斑点，而

阴性样品色谱无上述斑点。见图２。

　　注：１和２为制剂样品；３为钩藤对照药材；４和５为阴性对照样品

图２　宣肺祛风合剂钩藤薄层鉴别图

２．２　含量测定［６１０］

２．２．１　色谱条件及系统适用性　ＳｕｐｅｌｃｏＯＤＳＣ１８
色谱柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相：乙腈
－０．２％磷酸水溶液（３∶９７）；检测波长：２１０ｎｍ。柱
温：３０℃；流速：１．０ｍＬ·ｍＬ－１。理论板数按盐酸麻
黄碱（Ｃ１０Ｈ１５ＮＯ·ＨＣｌ）来计算，不小于３０００；分离度
大于１．５。
２．２．２　溶液的制备
２．２．２．１　混合对照品溶液的制备　精密称取盐酸
麻黄碱、盐酸伪麻黄碱对照品适量，加甲醇溶解制

成每１ｍＬ含１．０８０ｍｇ盐酸麻黄碱及１．０００ｍｇ盐
酸伪麻黄碱溶液，即得。

２．２．２．２　供试品溶液的制备　取宣肺祛风合剂，精
密吸取２０ｍＬ，置５００ｍＬ烧瓶中，加水１００ｍＬ，２０％
ＮａＯＨ溶液１２０ｍＬ，ＮａＣｌ７．５ｇ，加热蒸馏，于蒸馏液
中加入０．５ｍｏｌ·Ｌ－１稀ＨＣｌ溶液５ｍＬ，至溜出液约
１２０ｍＬ后，转移至２００ｍＬ量瓶中，加水至刻度，摇
匀，用０．４５μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。
２．２．３　专属性试验　取按宣肺祛风合剂制备工艺生
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产的不含麻黄的阴性样品，按“２．２．２．２”法制成阴性样
品溶液，分别吸取对照品溶液、供试品溶液和阴性样品

溶液各１０μＬ，注入液相色谱仪，测定。结果表明：阴性
样品的ＨＰＬＣ图谱中在与对照品盐酸麻黄碱和盐酸伪
麻黄碱ＨＰＬＣ图谱中相同的保留时间处无吸收峰，阴
性无干扰，该方法有较强的专属性。结果见图３。
２．２．４　标准曲线的制备　取上述对照品溶液，用
甲醇分别稀释至麻黄碱浓度为 ５４．００、２７．００、
１３．５０、６．７５、３．３７５、１．６８７５、０．８４３７５ｍｇ·Ｌ－１，及
伪麻黄碱浓度为５０．００、２５．００、１２．５０、６．２５、３．１２５、
１．５６２５、０．７８１２５ｍｇ·Ｌ－１，分别精密吸取各不同
浓度的对照品溶液１０μＬ，注入高效液相色谱仪中
测定。经线性回归，得盐酸麻黄碱回归方程 Ｙ＝
１９．４８Ｘ＋１２．５５４，ｒ２＝０．９９９９，盐酸麻黄碱在
０．８４３７５～５４．００ｍｇ·Ｌ－１范围内，与峰面积的积分
值呈良好的线性关系，盐酸伪麻黄碱回归方程 Ｙ＝
１９．８１６Ｘ＋１２．４６８，ｒ２＝０．９９９９，盐酸伪麻黄碱在

０．７８１２５～５０．００ｍｇ·Ｌ－１范围内，与峰面积的积分
值呈良好的线性关系。

２．２．５　稳定性试验　取批号为１６０３１３的供试品溶
液，按上述“２．２．１”色谱条件，于０、２、４、６、８、１２ｈ分
别进样，测定色谱峰面积，计算，结果 ＲＳＤ分别为：
盐酸麻黄碱为０．８６％，盐酸麻黄碱为０．６８％，说明
供试品在１２ｈ内稳定。
２．２．６　精密度试验　精密吸取“２．２．２．１”混合对
照品溶液，按上述“２．２．１”色谱条件，连续进样 ６
次，测定，以峰面积积分值计算，结果：ＲＳＤ分别为
盐酸麻黄碱０．３５％，盐酸伪麻黄碱０．７７％，表明该
仪器精密度能满足要求。

２．２．７　重复性试验　精密吸取批号为１６０３１３的样
品６份，按上述“２．２．２．２”制备供试品溶液，按上述
“２．２．１”色谱条件进样，测定，计算结果：ＲＳＤ分别
为盐酸麻黄碱０．５４％，盐酸伪麻黄碱为０．４８％。表
明重复性良好。

对照品溶液

供试品溶液

阴性对照溶液

图３　专属性试验
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２．２．８　加样回收试验　精密吸取宣肺祛风合剂
（１６０３１３）１０ｍＬ共６份，分别加入“２．２．２．１”对照
品，以“２．２．２．２”项下方法制备样品溶液，进样，测
定，计算，结果见表１，２。

表１　盐酸麻黄碱加样回收率表

取样量／
ｍＬ

样品中

含量／
ｍｇ

盐酸麻黄碱

加入量／
ｍｇ

测得

量／ｍｇ
回收

率／％

平均

回收

率／％

ＲＳＤ／
％

１０ ０．８４５ ０．９ １．７２３ ９７．５ ９８．２ ２．４
１０ ０．８４５ ０．９ １．７０９ ９６．１
１０ ０．８４５ ０．９ １．７４６ ９８．０
１０ ０．８４５ ０．９ １．７７２ ９５．６
１０ ０．８４５ ０．９ １．８４９ １０１．０
１０ ０．８４５ ０．９ １．８７５ １０１．１

表２　盐酸伪麻黄碱加样回收率表

取样量／
ｍＬ

样品中

含量／
ｍｇ

盐酸伪麻黄碱

加入量／
ｍｇ

测得

量／ｍｇ
回收

率／％

平均

回收

率／％

ＲＳＤ／
％

１０ ０．９０２ ０．９ １．７６１ ９５．６ ９７．９ １．７
１０ ０．９０２ ０．９ １．７９２ ９８．７
１０ ０．９０２ ０．９ １．７９１ ９８．７
１０ ０．９０２ ０．９ １．８００ ９９．８
１０ ０．９０２ ０．９ １．７６１ ９５．９
１０ ０．９０２ ０．９ １．７９２ ９８．９

２．２．９　样品测定　取３个批号的宣肺祛风合剂样
品，每批２份，按上述“２．２．２．２”制备供试品溶液，
进样，测定，计算。３批样品中盐酸麻黄碱和盐酸伪
麻黄碱的含量结果见表３。

表３　样品含量结果表（ｎ＝２）

样品批号
盐酸麻黄碱

含量／ｍｇ·Ｌ－１
盐酸伪麻黄碱

含量／ｍｇ·Ｌ－１

１６０４１３ ５０．０２ ５３．４５
１６０４１４ ６０．６３ ６３．７５
１６０４１５ ５０．９９ ５３．７７

３　讨论
试验中前胡的薄层色谱方法，是在药典方法的

基础上，进行改进，获得满意的分离。

试验中钩藤薄层色谱曾采用药典方法，将样品碱

化处理，用多种展开剂试验∶石油醚（６０－９０）∶丙酮＝
６∶４；氯仿∶乙酸乙酯∶甲醇＝１０∶４∶１；氯仿∶乙酸乙酯∶甲
醇＝２０∶４∶１，均未获得满意的结果。后改用本试验所
用方法，用三氯甲烷萃取，以氯仿乙酸乙酯甲醇
（１０∶４∶１）为展开剂，置紫外光灯（３６５ｎｍ）下检视，结
果本试验所用方法薄层色谱分离效果好，斑点圆整，

重现性和专属性好，阴性对照无干扰。

对于含量测定，中国药典中有１５种含麻黄的成
药，其供试品前处理方法不尽相同，有采用蒸馏法、乙

醚萃取法、中性氧化铝柱法，以及使用 Ｄ１０１树脂、固相
萃取柱、回流和酸提取方法。有文献［６１０］报道，其中样

品的纯化程度以萃取法最高，蒸馏法次之；考虑到乙醚

萃取方法提取率较低，样品损失较大，本试验选择了蒸

馏法，获得了较高的提取率，并且分离度良好。

麻黄碱为易制毒类化学品，应规定含量上下

限。中国药典２０１５版一部的规定，麻黄药材中盐酸
麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的总量不少于 ０．８０％，而宣
肺祛风合剂中麻黄所占比例为２．０％。前期工艺研
究表明其有效成分转移率约为５０％，宣肺祛风合剂
中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的理论总量应不少

于８０．０ｍｇ·Ｌ－１，而按其含量上限应为下限的３倍
计应为２４０．０ｍｇ·Ｌ－１，故推荐宣肺祛风合剂中盐
酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱总含量的限度为 ８０．０
ｍｇ·Ｌ－１～２４０．０ｍｇ·Ｌ－１。本试验所制备的３批
均在该限度范围。

宣肺祛风合剂原有质量标准只有 ｐＨ和相对密
度测定，为了更好的控制制剂质量，我们增加了薄层

色谱鉴别和含量测定，为制剂质量的提高提供依据。
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