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［摘　 要］ 　 考察市售不同厂家生产的双黄连口服液的质量控制。 依据 ２０１５ 版《中国兽药典》二部

双黄连口服液质量标准［１］，采用薄层色谱法和高效液相色谱法，分析双黄连口服液中的黄芩苷、绿
原酸和连翘苷的色谱特征和含量。 结果表明，测定 １８ 批双黄连口服液的合格率为 ３３． ３３％ ：而定性

检测合格的比例为 ６６． ６７％ ；黄芩苷含量范围为 ０． １７％ ～ ４３９． ６１％ ，黄芩苷含量合格率为 ６１． １１％ ；
绿原酸含量范围为 ０． ０２％ ～２３１． ４８％ ，绿原酸含量合格率为 ３３． ３３％ ；连翘苷含量范围为 ０． ４６％ ～
３４１． ８７％ ，连翘苷含量合格率为 ３８． ８９％ 。 源于 １８ 个厂家的双黄连口服液的合格率仅为 ３３． ３３％ ，
且双黄连口服液中主要成分含量相差较大，因此，应从中药材的源头控制及制剂生产环节全过程进

行产品质量控制，确保产品质量稳定可控。
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ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ｉｎ Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｉｓ ｑｕｉｔｅ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ． Ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ ｓｈｏｕｌｄ ｂｅ ｃａｒｒｉｅｄ ｏｕｔ ｆｒｏｍ ｔｈｅ
ｓｏｕｒｃｅ ｃｏｎｔｒｏｌ ｏｆ Ｃｈｉｎｅｓｅ ｍｅｄｉｃｉｎａｌ ｍａｔｅｒｉａｌｓ ａｎｄ ｔｈｅ ｗｈｏｌｅ ｐｒｏｃｅｓｓ ｏｆ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ ｔｏ ｅｎｓｕｒｅ ｔｈｅ
ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ａｎｄ ｃｏｎｔｒｏｌｌａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｐｒｏｄｕｃｔ ｑｕａｌｉｔｙ．
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ｉｃ ａｃｉｄ； Ｆｏｒｓｙｃｅｒｉｎ

　 　 中兽医药作为我国兽医医疗系统的重要组成

部分，在疾病预防和治疗方面发挥着重要作用。 在

全球高度重视细菌耐药性和抗生素慎重使用背景

下，中兽药逐步成为保障动物源食品安全的重要战

略工具［２］。 另一方面，绿色、无抗的中兽药亦成假

兽药盛行的重灾区。 由农业农村部组织的兽药质

量监督抽检和风险监测报告结果显示，中药类产品

不合格率偏高，不合格项目主要集中在产品性状、
鉴别、检查项和含量等，并有些中兽药产品中检出

非法添加物［３ － ４］。 因此，监测中兽药产品质量总体

水平和状态，发现可能影响药品质量与安全的因素

及隐患，为进一步强化对中兽药产品质量的监管、
不断提高中兽药产品安全有效和质量水平的可控、
保障动物用药安全和动物源食品安全提供有力的

技术支撑。
双黄连口服液由金银花、黄芩和连翘三味中药

提取精制而成，具有辛凉解表、清热解毒的功效［１］。
现代药理学研究表明，双黄连口服液具有广谱抑

菌［５］、抗病毒［６］、解热抗炎［７］、免疫调节［８］ 等作用。
在治疗畜禽感冒、炎症、病菌感染等疾病的临床效

果好，而且其毒副作用小，因此在兽医临床的应用

广泛。 同时，双黄连制剂，组方精简，疗效确切，因
此是兽药企业青睐的产品，目前有 １２４５ 个兽药企

业具有双黄连制剂的生产批准文号，其中有 ５６９ 个

企业生产双黄连口服液。
研究以双黄连口服液产品为研究对象，依据

２０１５ 版《中国兽药典》二部双黄连口服液质量标

准，采用薄层色谱法和高效液相色谱法，分析双黄

连口服液中黄芩苷、绿原酸和连翘苷的色谱特征和

含量，对市售双黄连口服液进行质量考察，为进一

步提升双黄连口服液质量控制提供技术依据。

１　 材料与方法

１． １　 材料

１． １． １ 　 药品和对照品　 在市面上随机购买 １８ 个

不同厂家的药品，将其进行编号 １ － １８。 绿原酸对

照品（１１０７５３ － ２０１８１７）、黄芩苷对照品（１１０７１５ －
２０１８２１）、连翘苷对照品（１１０８２１ － ２０１８１６）。
１． １． ２ 　 仪器与试剂　 高效液相色谱 Ｕ － ３０００（赛
默飞世尔科技（中国）有限公司）；ＳＰ － ２０Ｅ 全自动

点样仪（上海科哲生化科技有限公司）；ＧｏｏｄＬｏｏｋ －
１０００ 型全自动薄层色谱成像系统（上海科哲生化

科技有限公司）；ＳＧｅｌ 型电动喷雾器（德国 ＤＥＳＡＧＡ
公司）；ＭＥ２３５Ｓ 型微量分析天平（赛多利斯公司）；
ＡＬ１０４ 电子天平 （梅特勒 － 托利多有限公司）；
ＫＨ５２００ 型超声波清洗器（昆山禾创超声仪器有限

公司）；硅胶 Ｇ 板 ２００ ｍｍ ×１００ ｍｍ（青岛海洋化工

厂生产）；聚酰胺薄膜（国药集团化学试剂有限公

司）；中性氧化铝柱（Ａｇｅｌａ Ｔｅｃｈｏｌｏｇｉｅｓ）；精密鼓风

干燥箱（上海一恒科学仪器有限公司）
甲醇、乙腈为色谱纯；乙醇、醋酸、三氯甲烷、硫

酸等为分析纯。
１． ２　 方法

１． ２． １　 定性鉴别［１］

１． ２． １． １　 黄芩苷、绿原酸的定性鉴别方法［１］ 　 供

试品溶液的制备：分别量取 １８ 个厂家的双黄连口

服液 １ ｍＬ，分别加 ７５％乙醇溶液 ５ ｍＬ，摇匀，既得。
对照品溶液的制备：精密称取黄芩苷对照品

１１． ４９ ｍｇ、绿原酸对照品 １． １４ ｍｇ，加入 ７５％ 乙醇

分别定容在 １０ ｍＬ 量瓶中，浓度为 １． １２２ 和 ０． １１４
ｍｇ ／ ｍＬ。

方法测定：照薄层色谱法试验，吸取上述三种

溶液各２ μＬ，分别点于同一聚酰胺薄膜上，以３６％乙
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酸为展开剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯 ３６５ ｎｍ
下检视。 检查供试品色谱中，在与黄芩苷对照品、
绿原酸对照品色谱相应的位置上，是否显相同颜色

的荧光斑点。
１． ２． １． ２　 连翘苷的薄层鉴别方法［１］ 　 供试品溶液

的制备：分别量取 １８ 个厂家的双黄连口服液 １ ｍＬ，
分别加甲醇 ５ ｍＬ，摇匀，静置，取上清液，既得。

对照品溶液的制备：精密称取连翘苷对照品

５． １３ ｍｇ，加甲醇定容在 １０ ｍＬ 量瓶中，浓度为

０． ５１３ ｍｇ ／ ｍＬ。
方法测定：照薄层色谱法试验，吸取上述两种

溶液各 ５ μＬ，分别点于同一硅胶 Ｇ 薄层板上，以三

氯甲烷 －甲醇（５∶ １）为展开剂，展开，取出，晾干，喷
以 １０％的硫酸乙醇溶液，在 １０５ ℃加热至斑点显色

清晰。 检查供试品色谱中，在与连翘对照品色谱色

谱相应的位置上，是否显相同颜色的斑点。
１． ２． ２　 含量测定

１． ２． ２． １　 黄芩苷、绿原酸含量测定［１］ 　 色谱条件：
Ｗａｔｅｒｓ Ｓｙｍｍｅｔｒｙ 􀅹 Ｃ１８ 色谱柱（２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ）；流动相∶ 乙腈为 Ａ、０． ４％磷酸溶液为 Ｂ 如表

１ 梯度洗脱；体积流量 １． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：３０℃；检
测波长 ３２４ ｎｍ；在上述色谱条件下，理论塔板数按

绿原酸峰计算不应低于 ６０００。

表 １　 黄芩苷、绿原酸洗脱梯度表

Ｔａｂ １　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｔａｂｌｅ ｏｆ Ｂａｉｃａｌｉｎ ａｎｄ ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ

ａｃｉｄ ｅｌｕｔｉｏｎ
时间 ／ ｍｉｎ 流动相 Ａ ／ ％ 流动相 Ｂ ／ ％

０ ～ １０ １０ ９０

１０ ～ ２０ １０→４０ ９０→６０

２０ ～ ２５ ４０→５０ ６０→５０

２５ ～ ３０ ５０→１０ ５０→９０

３０ ～ ３５ １０ ９０

供试品溶液的制备：分别精密量取 １８ 个厂家

的双黄连口服液 １ ｍＬ，置 ５０ ｍＬ 量瓶中，加 ５０％甲

醇适量，超声处理 ２０ ｍｉｎ，放置至室温，加 ５０％甲醇

稀释至刻度，摇匀，经微孔滤膜过滤，即得。 每个样

品平行 ３ 次。

对照品溶液的制备：精密称取黄芩苷对照品

２０． ２０ ｍｇ，绿原酸对照品 １． ５３ ｍｇ，分别置 １００ ｍＬ
量瓶中，加 ５０％甲醇定量使溶解并稀释至刻度，摇
匀，经微孔滤膜过滤，即得。

样品含量测定：在上述色谱条件下，分别精密

吸取对照品溶液和不同厂家供试品溶液各 １０ μＬ，
注入液相色谱仪。

结果分析：根据对照品、供试品的峰面积，以外

标法计算样品中黄芩苷、绿原酸的含量，用 ＳＰＳＳ
２１． ０进行分析，结果以平均值 ±标准偏差表示。
１． ２． ２． ２ 　 连翘苷含量测定［１］ 　 色谱条件：Ｗａｔｅｒｓ
Ｓｙｍｍｅｔｒｙ 􀅹 Ｃ１８ 色 谱 柱 （ ２５０ ｍｍ × ４． ６ ｍｍ，
５ μｍ）；流动相 ∶ 乙腈 ∶ 水 （ ２５ ∶ ７５ ）； 检测波长

２７８ ｎｍ；体积流量 １． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：３０ ℃；在上述

色谱条件下，理论塔板数按连翘苷峰计算不应低

于 ６０００。
供试品溶液的制备：分别精密量取 １８ 个厂家

的双黄连口服液 １ ｍＬ，分别加在中性氧化铝柱

（１００ ～ １２ 目，６ ｇ，内径为 １ ｃｍ）上，用 ７０％ 乙醇

４０ ｍＬ洗脱，收集洗脱液，浓缩至干，残渣加 ５０％ 甲

醇适量，温热使溶解，转移至 ５ ｍＬ 量瓶中，并稀释

至刻度，摇匀，经微孔滤膜过滤，即得。 每个样品平

行 ３ 次。
对照品溶液的制备：精密称取连翘苷对照品

６． ４６ ｍｇ，置 １００ ｍＬ 量瓶中，加 ５０％ 甲醇定量使溶

解并稀释至刻度，摇匀，经微孔滤膜过滤，即得。
样品含量测定：在上述色谱条件下，分别精密

吸取对照品溶液和不同厂家供试品溶液各 １０ μＬ，
注入液相色谱仪，检测。

结果分析：同 １． ２． ２． １ 黄芩苷、绿原酸含量测

定分析方法。
２　 结　 果

２． １　 定性鉴别结果

２． １． １　 黄芩苷、绿原酸定性鉴别结果　 黄芩苷、绿
原酸薄层色谱鉴别结果见图 １ ～ 图 ７，供试品色谱

中，样品 １、２、３、４、５、６、７、８、１０、１１、１２、１３、１４、１５、１８
中的黄芩苷，样品 １、２、３、４、５、６、７、８、１０、１１、１２、１３、
１５、１６、１８ 中的绿原酸在与对照品色谱相应的位置

·１１·
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上有相应的斑点，而样品 ８、９、１４、１５、１７ 中的黄芩

苷，样品 ９、１４、１６、１７ 中的绿原酸在与对照品色谱

相应的位置上无相应的斑点。

图 １　 １ －３：双黄连口服液样品 ３． ２． １；４：绿原酸对照品；

５：黄芩苷对照品

Ｆｉｇ １　 １ －３： Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ ３． ２． １；

４： Ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ Ａｃｉｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ；５： Ｂａｉｃａｌｉｎ

ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ

图 ２　 １ －３：双黄连口服液样品 ６． ５． ４；４：绿原酸对照品；

５：黄芩苷对照品

Ｆｉｇ ２　 １ －３：Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ ６． ５． ４；

４：Ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ Ａｃｉｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ；５：Ｂａｉｃａｌｉｎ

ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ

图 ３　 １ －３：双黄连口服液样品 ８． ７． ６；４：绿原酸对照品；

５：黄芩苷对照品

Ｆｉｇ ３　 １ －３： Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ ８． ７． ６；

４： Ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ Ａｃｉｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ；５： Ｂａｉｃａｌｉｎ

ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ

图 ４　 １ －２：双黄连口服液样品 １０． ９；３：绿原酸对照品；

４：黄芩苷对照品

Ｆｉｇ ４　 １ －２：Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ １０． ９；

３：Ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ Ａｃｉｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ；４：Ｂａｉｃａｌｉｎ

ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ

图 ５　 １ －３：双黄连口服液样品 １３． １２． １１；４：绿原酸对照品；

５：黄芩苷对照品

Ｆｉｇ ５　 １ －３：Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ １３． １２． １１；

４：Ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ Ａｃｉｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ；５：Ｂａｉｃａｌｉｎ

ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ

图 ６　 １ －３：双黄连口服液样品 １６． １５． １４；４：绿原酸对照品；

５：黄芩苷对照品

Ｆｉｇ ６　 １ －３：Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ １６． １５． １４；

４： Ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ Ａｃｉｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ；５： Ｂａｉｃａｌｉｎ

ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ
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图 ７　 １ －２：双黄连口服液样品 １８． １７；３：绿原酸对照品；

４：黄芩苷对照品

Ｆｉｇ ７　 １ －２：Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ １８． １７；

４：Ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ Ａｃｉｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ；５：Ｂａｉｃａｌｉｎ

ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ

２． １． ２　 连翘苷定性鉴别结果　 连翘苷薄层色谱鉴

别结果见图 ８ ～ 图 １２，供试品色谱中，样品 １、２、３、
４、５、６、７、８、１０、１１、１２、１３ 中的连翘苷在与对照品色

谱相应的位置上有相应的斑点，而样品 ９、１４、１５、
１６、１７、１８ 中的连翘苷在与对照品色谱相应的位置

上无相应的斑点。

图 ８　 １ －４：双黄连口服液样品 ４． ３． ２． １；５：连翘苷对照品

Ｆｉｇ ８　 １ －４：Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ ４． ３． ２． １；

５：Ｐｈｉｌｌｙｒｉｎ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ

图 ９　 １ －４：双黄连口服液样品 ８． ７． ６． ５；５：连翘苷对照品

Ｆｉｇ ９　 １ －４：Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ ８． ７． ６． ５；

５：Ｐｈｉｌｌｙｒｉｎ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ

图 １０　 １ －２：双黄连口服液样品 １０． ９；３：连翘苷对照品

Ｆｉｇ １０　 １ －２：Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ １０． ９；

３：Ｐｈｉｌｌｙｒｉｎ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ

图 １１　 １ －４：双黄连口服液样品 １４． １３． １２． １１；

５：连翘苷对照品

Ｆｉｇ １１　 １ －４：Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ

１４． １３． １２． １１；５：Ｐｈｉｌｌｙｒｉｎ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ

图 １２　 １ －４：双黄连口服液样品 １８． １７． １６． １５；

５：连翘苷对照品

Ｆｉｇ １２　 １ －４：Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｓａｍｐｌｅ

１８． １７． １６． １５；５：Ｐｈｉｌｌｙｒｉｎ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ

２． ２　 含量测定结果

２． ２． １　 黄芩苷、绿原酸含量测定结果　 《中国兽药

典》二部规定：双黄连口服液每 １ ｍＬ 含黄芩以黄芩

苷计不得少于 １０． ０ ｍｇ［１］。
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双黄连口服液黄芩苷含量测定结果见表 ２，样
品 １、２、３、４、５、６、７、１１、１２、１３、１８ 中的黄芩苷含量

均高于 １０． ０ ｍｇ ／ ｍＬ，而样品 ８、９、１０、１４、１５、１６、１７
中的黄芩苷含量均低于 １０． ０ ｍｇ ／ ｍＬ。

表 ２　 双黄连口服液黄芩苷含量测定结果

Ｔａｂ ２　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｂａｉｃａｌｉｎ ｉｎ Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ

ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ
样品 黄芩苷含量 ／ （ｍｇ·ｍＬ － １） 平均值 ± 标准偏差

１ ４６． ６８ ４４． ７７ ４０． ４３ ４３． ９６ ± ３． ２０

２ １４． １１ １６． ３８ １２． ８１ １４． ４３ ± １． ８０

３ １５． ２９ １６． ６８ １２． ９２ １４． ９６ ± １． ９０

４ １２． ４２ １０． ７８ １０． ２６ １１． １５ ± １． １２

５ １２． ４０ １２． ８８ １０． ３１ １１． ８６ ± １． ３７

６ ２１． ７８ ２２． ４０ １９． ３３ ２１． １７ ± １． ６２

７ ２０． ２８ ２０． １４ １７． ７９ １９． ４０ ± １． ４０

８ ０． ０２ ０． ０１ ０． ０３ ０． ０２ ± ０． ０１

９ ０． ０２ ０． ０２ ０． ０３ ０． ０２ ± ０． ０１

１０ ６． ４２ ３． ７４ ５． ３４ ５． １７ ± １． ３５

１１ １８． １３ １７． ３１ １７． １６ １７． ５４ ± ０． ５２

１２ １４． １５ １３． ００ １３． ６９ １３． ６１ ± ０． ５７

１３ １１． ２６ ９． ７５ １０． ７２ １０． ５８ ± ０． ７７

１４ ０． ０３ ０． ０２ ０． ０１ ０． ０２ ± ０． ０１

１５ ０． ０５ ０． ０７ ０． ０４ ０． ０５ ± ０． ０２

１６ ０． ５７ ０． ５５ ０． ５９ ０． ５７ ± ０． ０２

１７ ０． ０３ ０． ０２ ０． ０１ ０． ０２ ± ０． ０１

１８ １０． ０４ １０． ６５ １０． ８５ １０． ５１ ± ０． ４２

《中国兽药典》 二部规定：双黄连口服液每

１ ｍＬ含金银花以绿原酸计不得少 ０． ６０ ｍｇ［１］。
双黄连口服液绿原酸含量测定结果见表 ３，样品

１、２、３、４、６、１１ 中的绿原酸含量均高于 ０． ６０ ｍｇ ／ ｍＬ，
而样品 ５、７、８、９、１０、１２、１３、１４、１５、１６、１７、１８ 中的

绿原酸含量均低于 ０． ６０ ｍｇ ／ ｍＬ。
２． ２． ２　 连翘苷含量测定结果　 《中国兽药典》二部

规定：双黄连口服液每 １ ｍＬ 含连翘以连翘苷计不

得少于 ０． ３０ ｍｇ［１］。

双黄连口服液连翘苷含量测定结果见表 ４，样品

１、２、３、４、６、７、１１ 中的连翘苷含量高于 ０． ３０ ｍｇ ／ ｍＬ，
而样品 ５、８、９、１０、１２、１３、１４、１５、１６、１７、１８ 中的连

翘苷含量低于 ０． ３０ ｍｇ ／ ｍＬ．

表 ３　 双黄连口服液绿原酸含量测定结果

Ｔａｂ ３　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ Ａｃｉｄ ｉｎ

Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ
样品 绿原酸含量 ／ （ｍｇ·ｍＬ － １） 平均值 ± 标准偏差

１ １． ５７ １． ２５ １． ３４ １． ３９ ± ０． １７

２ １． ０８ １． ０５ ０． ９１ １． ０１ ± ０． ０９

３ ０． ８１ ０． ７４ ０． ６９ ０． ７５ ± ０． ０６

４ ０． ８３ ０． ６７ ０． ６９ ０． ７３ ± ０． ０８

５ ０． ２０ ０． １７ ０． １７ ０． １８ ± ０． ０２

６ １． ２４ １． ０８ １． １１ １． １４ ± ０． ０９

７ ０． ５８ ０． ４８ ０． ４９ ０． ５２ ± ０． ０６

８ ０． ４３ ０． ３１ ０． ３５ ０． ３６ ± ０． ０６

９ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ± ０． ００

１０ ０． ５２ ０． ４０ ０． ４０ ０． ４４ ± ０． ０７

１１ ０． ８８ ０． ９３ ０． ８９ ０． ９ ± ０． ０３

１２ ０． ５２ ０． ４９ ０． ５３ ０． ５１ ± ０． ０２

１３ ０． １１ ０． １１ ０． １０ ０． １１ ± ０． ００

１４ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ± ０． ００

１５ ０． ０３ ０． ０２ ０． ０２ ０． ０２ ± ０． ０１

１６ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ± ０． ００

１７ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ± ０． ００

１８ ０． ０６ ０． ０８ ０． １８ ０． １１ ± ０． ０７

表 ４　 双黄连口服液连翘苷含量测定结果

Ｔａｂ ４　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｐｈｉｌｌｙｒｉｎ ｉｎ Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ

ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ
样品 连翘苷含量 ／ （ｍｇ·ｍＬ － １） 平均值 ± 标准偏差

１ ０． ５１ ０． ４８ ０． ５３ ０． ５１ ± ０． ０２

２ ０． ４８ ０． ４４ ０． ４５ ０． ４５ ± ０． ０２

３ ０． ９５ ０． ８１ ０． ８２ ０． ８６ ± ０． ０８

４ ０． ５２ ０． ４６ ０． ４５ ０． ４７ ± ０． ０４

５ ０． ２９ ０． ２９ ０． ２５ ０． ２８ ± ０． ０２

６ １． ００ １． ０２ １． ０６ １． ０３ ± ０． ０３

７ ０． ９２ ０． ８３ ０． ９０ ０． ８８ ± ０． ０５

８ ０． ０９ ０． ０９ ０． ０８ ０． ０９ ± ０． ００

９ ０． ０３ ０． ０１ ０． ０１ ０． ０２ ± ０． ０１

１０ ０． ２４ ０． １９ ０． １８ ０． ２ ± ０． ０３

１１ ０． ５５ ０． ５５ ０． ５５ ０． ５５ ± ０． ００

１２ ０． ２３ ０． ２５ ０． ２４ ０． ２４ ± ０． ０１

１３ ０． ０７ ０． ０８ ０． ０８ ０． ０８ ± ０． ００

１４ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ± ０． ００

１５ ０． ０３ ０． ０１ ０． ０１ ０． ０２ ± ０． ０１

１６ ０． ０１ ０． ０４ ０． ０４ ０． ０３ ± ０． ０２

１７ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ± ０． ００

１８ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ０． ００ ± ０． ００
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　 　 计算双黄连口服液黄芩苷、绿原酸及连翘苷含

量与含量限度的百分比见表 ５，黄芩苷含量与含量

限度的百分比≥１５０％ 比例为 ２２． ２２％ 、≤１００％ 比

例为 ３８． ８９％ 。 黄芩苷含量与含量限度的百分比最

高为 ４３９． ６１％ ，而最低的为 ０． １７％ ，相差很大。 绿

原酸含量与含量限度的百分比≥１５０％ 比例为

１６． ６７％ 、≤１００％比例为 ６６． ６７％ 。 绿原酸含量与

含量限度百分比最高为 ２３１． ４８％ ，而最低的为

０． ０２％ ，相差较大。 连翘苷含量与含量限度的百分

比 ≥ １５０％ 比 例 为 ３８． ８９％ 、 ≤ １００％ 比 例 为

６１． １１％ ，连翘苷含量与含量限度的百分比最高为

３４１． ８７％ ，而最低的为 ０． ４６％ ，相差较大。

表 ５　 双黄连口服液黄芩苷、绿原酸及连翘苷含量

与含量限度的百分比

Ｔａｂ ５　 Ｃｏｎｔｅｎｔ ａｎｄ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｂａｉｃａｌｉｎ， ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ

ａｃｉｄ ａｎｄ Ｐｈｉｌｌｙｒｉｎ ｉｎ Ｓｈｕａｎｇｈｕａｎｇｌｉａｎ ｏｒａｌ ｌｉｑｕｉｄ

样品
含量与含量限度的百分比

黄芩苷 绿原酸 连翘苷

１ ４３９． ６１％ ２３１． ４８％ １６９． ６４％

２ １４４． ３０％ １６８． ５３％ １５１． ０８％

３ １４９． ６４％ １２４． ４２％ ２８７． ０８％

４ １１１． ５３％ １２１． ５８％ １５７． ９０％

５ １１８． ６２％ ２９． ８７％ ９２． ９３％

６ ２１１． ７０％ １９０． ２７％ ３４１． ８７％

７ １９４． ０１％ ８６． ０７％ ２９４． ９１％

８ ０． ２１％ ６０． ３５％ ２８． ９４％

９ ０． ２３％ ０． １３％ ５． ２３％

１０ ５１． ６６％ ７３． ５７％ ６７． ９９％

１１ １７５． ３６％ １４９． ７３％ １８３． ５３％

１２ １３６． １２％ ８５． ３２％ ８０． ２２％

１３ １０５． ７８％ １７． ９５％ ２６． １８％

１４ ０． ２０％ ０． ２５％ ０． ４６％

１５ ０． ５４％ ４． ０８％ ５． ０１％

１６ ５． ７０％ ０． １０％ ９． ０８％

１７ ０． １７％ ０． ０２％ １． １９％

１８ １０５． １２％ １７． ７８％ １． ３０％

３　 讨　 论

在双黄连口服液中，黄芩苷含量范围为 ０． １７％

～ ４３９． ６１％ 、 绿 原 酸 含 量 范 围 为 ０． ０２％ ～
２３１． ４８％ 、连翘苷含量范围为 ０． ４６％ － ３４１． ８７％ ，
黄芩苷含量差别尤为突出。 绿原酸、连翘苷含量与

含量限度的百分比 ＜ １００％比例分别为为 ６６． ６７％ 、
６１． １１％ ，绿原酸含量不合格是造成双黄连口服液

质量问题的主要因素。 各厂家药材产地、来源不同

对双黄连口服液主要成分含量差异有很大影响。
黄芩 中 黄 芩 苷 含 量 一 般 在 范 围 ７． ９５％ ～
３２． ５％ ［９ － １０］，但大多在 １４． １％ ～３２． ５％ ［１１］，一些

道地药材中黄芩苷的含量略低于药典中的 ９％ ；金
银花 中 绿 原 酸 含 量 一 般 在 范 围 １． ５％ ～
４． ６０％ ［１２ － １４］；连翘中连翘苷含量一般在 ０． １５％ ～
０． ９０％ ［１５ － １６］，一般青翘中的连翘苷含量高于老翘。
因此在选用药材时，各厂家应严格控制药材质量，
不能只局限于道地药材，应从供给稳定性和质量稳

定性选择优质的药材。 在生产质量控制时，应以临

床疗效为导向，确定药材来源，遵循“药材好，药才

好”原理，从中药材源头全过程质量控制。
中药不同于化学药，不仅其成分复杂，生产工

艺也较难控制，并容易出现漏洞。 各厂家生产工艺

有所不同，也会造成制剂主要成分含量存在差异。
因此各厂家不仅要加强生产过程监管，在中药制剂

中更应严格控制好工艺环节操作。 从药材的提取、
萃取、干燥、混合制剂等过程中都会影响产品最终

质量。 中药制剂不是质量标准规定出来的，也不是

按照质量标准检验出来的，而是生产出来的。 生产

工艺作为中药制剂成为最终产品的一道工序， 对

其质量有着决定性的作用。 基于“质量源于设计”
理念，优化建立双黄连口服液的生产工艺，并对生

产工艺过程中的各个环节进行调控，确保中药制剂

质量控制稳定性和有效成分的均一性，提升产品市

场竞争力。
黄芩苷是一种相对不稳定的化合物，遇光、热

易分解变化［１０］；绿原酸是一种不稳定的化合物，在
室温下或遇光易分解变化，尤其是在溶液状态下稳

定性更差。 双黄连口服液在保存过程中绿原酸含

量下降明显［１７］，导致尚处于有效期内的产品经常

出现质量不合格的问题。 氧化强度和酸碱度对连

·５１·
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翘苷稳定性影响较大［１５］。 因此严格控制双黄连口

服液的 ｐＨ 值，建议用棕色瓶保存生产后的双黄连

口服液，良好保存和使用，防止产品质量下降。
４　 建　 议

在黄芩苷的薄层鉴别中，兽药典要求双黄连口

服液含量不低于 １０． ０ ｍｇ ／ ｍＬ［１］，但薄层鉴别中黄

芩苷对照品浓度为 ０． １ ｍｇ ／ ｍＬ，结果中样品斑点明

显大于对照品斑点，且对照品斑点较淡，建议薄层

鉴别黄芩苷对照品浓度应为 １． ０ ｍｇ ／ ｍＬ。 建议展

开剂用 ３６％的醋酸，能使黄芩苷与绿原酸斑点良好

的分离，方便鉴别。 展开剂展开时，温度不宜过高，
不利于样品中黄芩苷与绿原酸分离。 制备黄芩苷

标品溶液时，因其不易溶解，本试验采用超声的方

法使其较快溶于甲醇。
ｐＨ 值是影响绿原酸含量的敏感因素［１７］，ｐＨ

值越大，绿原酸含量下降越快。 因此在生产过程中

严格控制 ｐＨ 值，防止绿原酸含量下降。 建议将双

黄连口服液的 ｐＨ 值范围适当降低。
２０１５ 版《中国兽药典》 （二部）未规定含量上

限，黄芩苷含量范围为 ０． １７％ ～ ４３９． ６１％ 、绿原酸

含量范围为 ０． ０２％ ～４３９． ６１％ 、连翘苷含量范围为

０． ４６％ ～３４１． ８７％ ，双黄连口服液主要成分的含量

存在较大的差异，黄芩苷尤为突出，临床实际给药

量会影响临床疗效。 这一结果提示临床，主要成分

含量差异可能会造成各产品临床疗效存在显著性

差异，应选用质量稳定、信誉度高的厂家生产的药

品。 因此，建议药典质量标准规定含量上限，以此

进一步完善和提高质量标准，同时加强质量标准的

研究和控制。
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