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摘要　目的：建立小儿感冒颗粒的质量标准。方法：用ＴＬＣ法鉴别了小儿感冒颗粒中广藿香、菊花、连翘和用 ＨＰＬＣ法测
定了小儿感冒颗粒中连翘苷的含量；色谱柱为ＤｉａｍｏｎｓｉｌＴＭＣ１８柱（５μｍ，４６ｍｍ×２５０ｍｍ），柱温为３０℃，以乙腈－水（２４
∶７６）为流动相，检测波长为２０２ｎｍ，流速１０ｍＬ／ｍｉｎ。结果：在ＴＬＣ色谱中均能检出百秋李醇、菊花、连翘苷；且特征斑点
明显，阴性无干扰；连翘苷在００２３６２μｇ～０５９０５μｇ范围内呈良好的线性关系，ｒ＝０９９９９９（ｎ＝６），平均回收率为
９９０６％，ＲＳＤ＝１５％结论：方法简便、准确、重现性好；可用于小儿感冒颗粒的质量控制。
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　　小儿感冒颗粒是由广藿香、菊花、连翘、地黄、白
薇、地骨皮、石膏、大青叶、板蓝根等共１０味药组成
的复方制剂，收载于《中华人民共和国药典》２０１０年
版一部［１］，功用为疏风解表，清热解毒。原标准仅收

载大青叶、板蓝根的薄层色谱鉴别。本文在既往研

究的基础上，本文采用薄层色谱法对方中广藿香、连

翘、菊花进行了定性鉴别，并采用高效液相色谱法制

定了方中连翘（以连翘苷计）含量测定方法，为更好

地控制小儿感冒颗粒的质量提供依据。

１　材料与方法
１１　材料　小儿感冒颗粒（批号为：２０１２０２０６、
２０１２０２０７、２０１２０２０８，云南白药集团股份有限公司生
产，广藿香、连翘、菊花等处方中的各味药材由太极

集团重庆桐君阁药厂有限公司提供。百秋李醇（批

号：７７２－２００００８）、菊花（批号：１２１３８４－２００８０１）、连
翘苷（批号：１１０８２１－２００８０５），购自中国药品生物制
品检定研究院。

１２　仪器　高效液相色谱仪：ＡｇｉｌｅｎｔＨＰ１１００（包括
四元泵，柱温箱，自动进样器，二级管阵列检测器）；

ＫＱ３２００Ｂ型超声波清洗器 （功率 ５００Ｗ，频率
４０ＫＨＺ）。
１３　试药　硅胶 Ｇ（化学纯，青岛海洋化工厂），其
余试剂、试药均为分析纯。

２　方法
２１　薄层鉴别
２１１　广藿香的薄层鉴别［２］　取本品２４ｇ，研细，
加乙醚适量，浸泡２４ｈ以上，时时振摇，滤过，滤液
低温蒸干，残渣加乙酸乙酯１ｍＬ使溶解，作为供试
品溶液。另取百秋李醇对照品，加乙酸乙酯制成每

１ｍＬ含１ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。照薄层色
谱法（附录Ⅵ Ｂ）试验，吸取供试品溶液２０～３０μＬ，
对照品溶液１～２μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄层板
上，以石油醚（３０～６０℃）－乙酸乙酯 －冰醋酸
（９５∶５∶０２）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以５％香
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草醛硫酸试液，加热至斑点显色清晰。供试品色谱

中，在与对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑

点，且阴性对照无干扰。（见图１）

图１　小儿感冒颗粒广藿香的ＴＬＣ鉴别图谱
　　注：１阴性对照（缺广藿香）２５μＬ；２样品（云南白药集
团，批号：２０１２０２０６）２０μＬ；３样品（云南白药集团，批号：
２０１２０２０７）２０μＬ；４样品（云南白药集团，批号：２０１２０２０８）２０

μＬ；５百秋李醇对照品２μＬ

２１２　菊花的薄层鉴别［３－４］　取本品６ｇ，研细，加
甲醇３０ｍＬ，超声处理２０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣
加水２０ｍＬ使溶解，用稀盐酸调ｐＨ值至２～３，用乙
酸乙酯振摇提取３次，每次２０ｍＬ，合并乙酸乙酯提
取液，蒸干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶
液。另取菊花对照药材１ｇ，加稀盐酸１ｍＬ和乙酸
乙酯２０ｍＬ，超声处理３０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干，残渣
加乙酸乙酯１ｍＬ使溶解，作为对照药材溶液。照薄
层色谱法（附录Ⅵ Ｂ）试验，吸取供试品溶液 １～２
μＬ，对照药材溶液２μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄层
板上，以甲苯－乙酸乙酯 －甲酸（７∶３∶０５）为展开
剂，展开，取出，晾干，喷以５％三氯化铝乙醇试液，
加热至斑点显色清晰，置紫外光灯（３６５ｎｍ）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，且阴性对照无干扰。

（见图２）
２１３　连翘的薄层鉴别［５－７］　取本品６ｇ，研细，加
甲醇３０ｍＬ，超声处理２０ｍｉｎ，滤过，滤液蒸干。残
渣加０２％氢氧化钠溶液２０ｍＬ，加热使溶解，用水
饱和的正丁醇振摇提取３次，每次２０ｍＬ；取正丁醇
提取液，再用正丁醇饱和的水洗涤 ２次，每次 ３０
ｍＬ，合并正丁醇液，蒸干，残渣加０２％氢氧化钠溶
液２０ｍＬ，加热使溶解，再用三氯甲烷振摇提取 ３
次，每次２０ｍＬ；合并三氯甲烷提取液，滤过，滤液蒸
干，残渣加甲醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另
取连翘苷对照品，加甲醇制成每１ｍＬ含１ｍｇ的溶

液，作为对照品溶液。吸取供试品溶液１０μＬ～１５
μＬ和对照品溶液１０μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ薄层
板上，以三氯甲烷 －甲醇 －甲酸（９∶１∶０１）为展开
剂，展开，取出，晾干，喷以５％香草醛硫酸试液，加
热至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照品色

谱相应的位置上，显相同颜色的斑点，且阴性对照无

干扰［８］。（见图３）

图２　小儿感冒颗粒菊花的ＴＬＣ鉴别图谱
　　注：１阴性对照（缺菊花）２μＬ；２样品（云南白药集团，
批号：２０１２０２０６）１μＬ；３样品（云南白药集团，批号：
２０１２０２０７）１μＬ；４样品（云南白药集团，批号：２０１２０２０８）１
μＬ；５菊花对照药材３μＬ

图３　小儿感冒颗粒连翘的ＴＬＣ鉴别图谱
　　注：１阴性对照（缺连翘）；２样品（云南白药集团，批
号：２０１２０２０６）；３样品（云南白药集团，批号：２０１２０２０７）；４
样品（云南白药集团，批号：２０１２０２０８）；５连翘苷对照品

２２　含量测定
２２１　药味的选择　按处方中君臣药味的要求，我
们先对方中广藿香［９－１０］（百秋李醇计）的ＧＣ含量测
定［１１］方法进行了研究，其含量太低，无测定意义，故

对连翘［１２］（以连翘苷计）含量测定方法进行了研究，
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通过试验考察，建立了ＨＰＬＣ含量测定方法。
２２２　色谱条件［１３］　色谱柱：用十八烷基硅烷键
和硅胶为填充剂；流动相：乙腈－水（２４∶７６）；检测波
长：２０２ｎｍ；柱温３０℃；流速：１０ｍＬ／ｍｉｎ；理论塔板
数：按连翘苷峰计应不低于３０００。
２２３　对照品溶液的制备　精密称取在１１０℃干
燥至恒重的连翘苷对照品适量，加５０％甲醇制成每
１ｍＬ含２０μｇ的溶液，即得。
２２４　供试品溶液的制备［１４－１５］　取装量差异项下
的本品，研细，取约６ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，
精密加入甲醇２５ｍＬ，密塞，称定重量，超声处理（功
率５００Ｗ，频率４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，再称定重量，
用甲醇补足减失的重量，摇匀，滤过，精密量取续滤

液１０ｍＬ，蒸干，残渣加适量７０％乙醇使溶解，加在
中性氧化铝柱（１００～２００目，５ｇ，内径１５ｃｍ）上，
用７０％乙醇溶液１００ｍＬ洗脱，收集洗脱液，蒸干，残
渣加５０％甲醇适量使溶解，转移至５ｍＬ量瓶中，加
５０％甲醇稀释至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，作为供
试品溶液。精密量取１０μＬ，进样，记录色谱图［６－９］。

２２５　阴性对照试验　取缺连翘的阴性对照约６
ｇ，同供试品溶液的制备方法制成阴性对照溶液，注
入液相色谱仪，结果在连翘苷对照品出峰时间处无

对应色谱峰出现，表明阴性对照无干扰。（见图４）

图４　小儿感冒颗粒ＨＰＬＣ图
　　注：１连翘苷对照品；２小儿感冒颗粒样品；３阴性对
照（缺连翘）

２２６　测定波长的选择　我们用二级管阵列检测
器分别对连翘苷对照品、小儿感冒颗粒样品进行光

谱分析，结果发现２０２ｎｍ为连翘苷最大吸收，且其
他成分峰在此处吸收值很小，故选用２０２ｎｍ作为测
定波长。

２２７　线性范围　分别精密吸取连翘苷对照品溶
液（浓度 ００２３６２ｍｇ／ｍＬ）１μＬ、５μＬ、１０μＬ、１５
μＬ、２０μＬ、２５μＬ，注入液相色谱仪测定峰面积，结
果见表１。

表１　线性关系试验结果

连翘苷进样量（ｇ）００２３６０１１８１０２３６２０３５４３０４７２４０５９０５

峰面积（Ａ） ２３５３１１１６１７２３２２６３４５０４４６１２４５７２３９

　　以连翘苷峰面积（Ａ）为纵坐标，连翘苷对照品
进样量（ｇ）为横坐标，绘制标准曲线，并进行线性回
归，得回归方程：ｙ＝９６９２２ｘ＋１７９２９ｒ＝１。

上述结果表明，连翘苷对照品进样量在

００２３６２μｇ～０５９０５μｇ的范围内，与峰面积呈良
好的线性关系。

２２８　精密度实验　精密吸取连翘苷对照品溶液
（浓度００２３６２ｍｇ／ｍＬ）１０μＬ，重复进样５次，按上
述色谱条件测定峰面积，结果见下表。试验结果表

明，仪器精密度良好。

表２　仪器精密度试验结果

进样次数 １ ２ ３ ４ ５ ６ 平均值 ＲＳＤ

峰面积 ２２５０８２２６８７２２１７２２２３７７２２１４３２２９２９２２４６９１４％

２２９　稳定性试验　分别吸取常温下放置的同一
供试品溶液１０μＬ，于０、２、４、８、１２ｈ进样，测定，结
果见下表。试验结果表明，供试品溶液至少在１２ｈ
内稳定。

表３　供试品溶液稳定性试验结果

放置时间（ｈ） ０ ２ ４ ８ １２ 平均值 ＲＳＤ

峰面积 １９９３４２０４３８２０２７９２０４４５２０２３０２０２６５ １０％

２２１０　重复性试验　取同一批号样品（批号
２０１２０２０７），按含量测定项下供试品制备方法平行制
备５份供试品溶液，并测定含量，结果见下表。试验
结果表明，方法重复性良好。

表４　重复性试验结果

试验号 １ ２ ３ ４ ５ 平均值 ＲＳＤ

含量（ｍｇ／ｇ）００４５６００４６２００４５７００４６４００４６３００４６０ ０８％

２２１１　回收率试验　取本品（批号 ２０１２０２０７，已
测定连翘苷含量为００４６０ｍｇ／ｇ）３ｇ，共６份，精密
称定，分别精密加入连翘苷对照品溶液（５９０５μｇ／
ｍＬ）２５ｍＬ，称定重量，同供试品溶液的制备方法制
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备，并按拟订的色谱条件测定连翘苷含量，按下式计

算回收率，结果见表５。试验结果表明，加样回收率
均在９５％～１０５％间，符合有关的技术要求。

回收率 ＝测出的连翘苷总量－样品中连翘苷量
加入连翘苷对照品量

×１００％

表５　加样回收试验结果

编号
取样量

（ｇ）
样品中连翘

苷量（ｍｇ）
加入连翘

苷量（ｍｇ）
测得量

（ｍｇ）
回收率

（％）
平均值

（％）
ＲＳＤ
（％）

１ ３２６４２ ０１５０２ ０１４７６ ０２９９８１０１４０１００６ １５
２ ３５３２１ ０１６２５ ０１４７６ ０３１２４１０１５６
３ ３１８５４ ０１４６５ ０１４７６ ０２９８４１０２９０
４ ３１１１３ ０１４３１ ０１４７６ ０２９０６ ９９９３
５ ３６５５２ ０１６８１ ０１４７６ ０３１３６ ９８５８
６ ３６７２１ ０１６８９ ０１４７６ ０３１５３ ９９１９

２２１２　方法耐用性试验　按正文拟订的含量测定
方法，分别对样品２采用不同牌号的色谱柱，分别测
定连翘苷的含量，计算，结果见表 ６。试验结果表
明，方法耐用性试验良好。

表６　方法耐用性试验结果

　　　　　色谱条件
含量（ｍｇ／ｇ）　　　
批号　　　　　

色谱仪：Ａｇｉｌｅｎｔ１１００
色谱柱：ＡｇｉｌｅｎｔＣ１８
（５μｍ，２５０×４６ｍｍ）

色谱仪：Ａｇｉｌｅｎｔ１１００
色谱柱：迪马 Ｃ１８
（５μｍ，２５０×４６ｍｍ）

２０１２０２０７ ００４５７ ００４６２

２２１３　样品测定　取样品３批，按上述色谱条件
和方法测定连翘苷的含量，测定结果见表７。

表７　小儿感冒颗粒中连翘苷的含量测定结果

批号 含量ｍｇ／ｇ 平均袋重（ｇ／袋） 含量（ｍｇ／袋）

２０１２０２０６ ００４６５ ６０５２１ ０２８
２０１２０２０７ ００４６０ ６１１４８ ０２８
２０１２０２０８ ００４７７ ６０３７７ ０２９

３　讨论
在连翘的ＴＬＣ鉴别方法中，若采用含量测定的

方法处理样品，所得样品中连翘苷的斑点显色不理

想，整个样品斑点底色较重，故采用的是正文中样品

处理办法，结果很好。我们曾选用连翘同法制备对

照药材溶液，结果显示：其在与样品相应位置上的斑

点显色不清晰，较小，且阴性对照有个别斑点干扰，

故放弃。

样品含量测定的处理方法参照文献经过试验摸

索，曾对连翘苷的提取方法考察了：ＴＬＣ法中样品处
理方法；直接甲醇超声提取进样；和甲醇超声提取蒸

干后，水溶解再用三氯甲烷提取等方法。所得样品

存在杂质峰较多，主峰与杂质峰不能分离，重现性不

好和回收率低等问题。同时我们考察了正文方法中

甲醇超声时间，过柱用中性氧化铝用量，洗脱溶剂的

浓度和用量，最终确定的正文方法能将样品中所含

的连翘苷提取完全，回收率平均在１００％上，且样品
溶液色谱图中连翘苷色谱峰分离度好、峰形尖锐、对

称性好，理论板数大于３０００，各项参数能满足ＨＰＬＣ
的相关要求。

小儿感冒颗粒为儿科常用药，有有糖型和无糖

型两种剂型；且生产厂家众多，包装规格也不同，我

们当时选取市面上上述两种剂型和不同厂家规格的

共１８批次进行试验，按此质量标准，均能检出；此标
准可行。
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