
表 3� 样品测定结果 ( n= 2)

Tab 3� Results of determ ination o f samp les( n = 2)

批号 20060801 20060802 20060803

含量 /m g� 片 - 1 3. 27 3. 21 3. 18

3� 讨论

3. 1� 薄层色谱条件的选择

方中厚朴经加水煎煮, 厚朴酚、和厚朴酚含量较低 ,选择

乙醚为提取溶剂使被测成分充分溶出并减少杂质干扰, 曾尝

试用环己烷�乙酸乙酯 ( 3 1), 石油醚 ( 60~ 90 ! ) �乙酸乙酯�

甲酸 ( 85 15 2)为展开剂,前者斑点不集中, 后者 Rf值较低,

均未采用。

3. 2� 流动相的选择

参照文献 [ 2�4] ,曾尝试用甲醇�0. 2 m o l� L- 1醋酸铵溶液�

冰醋酸 ( 67 33 1),甲醇�水�36%醋酸 ( 67 26 7 )等溶剂系统

作流动相, 经比较,采用本实验所用流动相分离效果较好,且

配制简单, 保留时间适中。

3. 3� 提取溶剂的选择

取本品, 分别以甲醇、甲醇 (含 0. 1% 磷酸 )、70%甲醇

(含 0. 1%磷酸 )、40%甲醇 (含 0. 1%磷酸 )作为提取溶剂, 依

法测定, 结果以甲醇 (含 0. 1%磷酸 )和以 70%甲醇溶液 (含

0. 1% 磷酸 )做提取溶剂结果相近, 最后选定 70%甲醇溶液

(含 0. 1%磷酸 )作为提取溶剂。

3. 4� 超声提取时间及溶剂用量的选择

取本品, 以 70% 甲醇溶液 (含 0. 1% 磷酸 )作为提取溶

剂, 分别超声提取 10, 20, 30 m in, 测得每片含量分别为 3. 27,

3. 25, 3. 23 mg, 结果相近,为保证提取完全,确定超声时间为

20 m in。溶剂用量分别考察了 10, 25, 50 mL, 结果 25 mL以

提取浓度适中 ,无需二次稀释, 操作简单且节省溶剂而被选

定。

3. 5� 耐用性实验

分别采用不同牌号的色谱柱: SH IMADZU VP�ODS ( 150

mm ∀ 6. 0 mm, 5 �m )、CAPCELL PAK C
18
( 150 mm ∀ 4. 6 mm,

5 �m )、W aters C18 ( 150 mm ∀ 4. 6 mm, 5 �m )进行测定, 结果

都能分离完全 ,表明该方法有良好的耐用性。
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HPLC测定千柏鼻炎片中麻黄碱的含量
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摘要: 目的 � 建立千柏鼻炎片中盐酸麻黄碱的含量测定方法。方法 � 采用高效液相色谱法。结果 � 盐酸麻黄碱在 0. 249 ~

4. 98 �g� mL - 1内呈良好线性关系, 平均回收率为 98. 9% , RSD = 0. 8% 。结论 � 该方法简便、稳定、准确,重复性好。
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Determ i nati on of Ephedri ne i n Q i anba iB i yan Tabl ets byHPLC

ZHONG Bao�heng(Guangx i Liuzhou Institute for Food and D rug C ontro l, L iuzhou 545001, China)

ABSTRACT: OBJECTIVE � To establish an HPLC m e thod fo r the determ ination of Ephedrine in Q ianbai B iy an Tab le ts.

METHOD S� TheH PLC w as conducted. RESULTS� The Ephedr ineHydroch lo ridew as a good linear relations in the range o f 0. 249

- 4. 98 �g� mL - 1. The average recovery w as 98. 9% and the RSD was 0. 8% . CONCLUSION � The m ethod is sim ple, reliable,

accura te and reproduc ib le
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� � 千柏鼻炎片收载于中国药典 2005年版一部, 由千里光、

卷柏、麻黄、羌活等 7味中药制成的复方制剂, 具有清热解

毒, 活血祛风, 宣肺通瘀功效。原质量标准中仅有鉴别项目,

无含量测定项目, 为控制产品质量, 笔者选择文中麻黄的有

效成分麻黄碱作为定量指标, 参考文献报道 [ 1�4] ,采用高效液

相色谱法对麻黄碱进行含量测定,获得满意结果。

1� 仪器与试药

岛津 LC�2010A高效液相色谱仪, LC�su lotion色谱工作

站。盐酸麻黄碱对照品 (中国药品生物制品检定所, 071241�

200404,供含量测定用 ), 千柏鼻炎片 (批号: 051113 051222

05122)及阴性样品均为广西某药业股份有限公司提供, 甲醇

为色谱纯, 其他试剂和溶剂均为分析纯。

2� 方法与结果

2. 1� 色谱条件与系统适用性试验

CLC�ODS( 150 mm ∀ 6. 0 mm, 5�m )色谱柱, 柱温 40 ! ,

甲醇�水 ( 43 57)为流动相, 流速 1. 0 mL� m in- 1,检测波长为

254 nm, 进样量 20 �L。理论板数按盐酸麻黄碱峰计算为

11 000, 拟订为理论板数不得低于 5 000。

2. 2� 对照品溶液的制备

精密称取盐酸麻黄碱对照品 12. 45 m g, 置 100 mL量瓶

中, 用水溶解并稀释至刻度, 摇匀作为对照品储备液, 精密量

取 5 mL,置 50 mL量瓶中, 用水稀释至刻度,摇匀。精密量取

5 mL, 置 25 mL量瓶中, 加入高碘酸溶液 ( 0. 025 g� mL- 1 ) 1

mL, 0. 25 m oL� L - 1氢氧化钠溶液 2. 5 mL, 摇匀, 放置 30

m in,用 0. 5 moL� L- 1盐酸溶液调节至中性, 加甲醇至刻度,

摇匀, 即得 (每 1 mL含盐酸麻黄碱 2. 5 �g)。

2. 3� 供试品溶液的制备

取本品 20片,除去包衣, 精密称定, 研细, 取 2 g, 精密称

定, 加 5 m oL� L- 1氢氧化钠溶液 120 mL, 摇散,加氯化钠 7. 5

g, 超声处理 10 m in,蒸馏,用预先盛有 0. 5 m oL� L- 1盐酸溶

液 5 mL的 100 mL量瓶收集蒸馏液近 95 mL, 加水至刻度,摇

匀。精密量取 10 mL置 25 mL量瓶中,按 ( 2. 2)项下的方法,

自 (加入高碘酸溶液)起, 依法操作,即得。

2. 4� 阴性对照溶液的制备

取阴性样品,同供试品方法处理, 得阴性对照溶液。

2. 5� 干扰实验

照上述色谱条件, 分别取对照品溶液, 供试品溶液,阴性

对照溶液, 注入色谱仪,记录色谱图,见图 1。从图中可见,空

白试验无干扰。

图 1� 对照品、空白样品的及供试品 H PLC色谱图

A -对照品; B-空白样品; C -供试品

F ig 1� H PLC chrom atog ram s of re ference substance and negative sam ple w ithout Ephedrine and sam ple

A - reference substan ce; B- negative sam p le w ithou t Ephedrine; C- sam p le

2. 6� 线性关系考察

按 ( 2. 2)方法配制成浓度为 0. 249, 1. 245, 2. 490, 3. 735,

4. 980�g� mL - 1系列溶液, 分别进行 20 �L,以峰面积与盐酸

麻黄碱含量作图, 求得回归方程为: Y= 7. 19 ∀ 10- 4X + 1. 78

∀ 10- 4, r = 0. 999 9。表明盐酸麻黄碱在 0. 249 ~ 4. 980

�g� mL- 1内呈良好线性关系。

2. 7� 稳定性考察

取供试品溶液 ( 051113), 分别于 0, 2, 4, 8, 12 h按上述色

谱条件各测一次, 盐酸麻黄碱峰面积的平均值为 209 792,

RSD为 1. 0% ( n= 5),表明供试品溶液在 12 h内稳定。

2. 8� 重复进样精密度试验

取 ( 2. 2)项下对照品溶液, 重复进样 6次,以峰面积计算

其 RSD为 0. 9% , 说明仪器性能良好。

2. 9� 重复性试验

取同一批样品 ( 051222) 5份, 分别按供试品溶液制备方

法制备, 按拟定的色谱条件进行测定, 结果, 盐酸麻黄碱含量

均值为: 0. 12 m g� 片 - 1。

2. 10� 回收率试验
采用加样回收方法测定。取已测定含量的样品 6份,每

份 1 g, 分别加入盐酸麻黄碱对照品相当于样品中已知含量

的 80% , 100% , 120% ,按含量测定的方法进行回收率测定,

结果见表 1。

表 1� 回收率测定结果

Tab 1� Results o f recovery test

编号
样品含量

/m g

加入量

/m g

测得总量

/mg

回收率

/%

平均值

/%

RSD

/%

1 0. 329 6 0. 264 0 0. 591 5 99. 20

2 0. 332 1 0. 264 0 0. 596 4 100. 11 98. 9 0. 8

3 0. 335 7 0. 330 8 0. 662 1 98. 67

4 0. 328 1 0. 330 8 0. 651 6 97. 79

5 0. 337 5 0. 405 6 0. 737 2 98. 55

6 0. 334 9 0. 405 6 0. 737 9 99. 36

2. 11� 样品含量测定
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分别取不同批号的本品,按 ( 2. 2), ( 2. 3)方法制备对照

品溶液和供试品溶液 ,依法测定, 结果见表 2。

表 2� 样品中盐酸麻黄碱含量测定结果 ( n= 3)

Tab 2� Determ ination resu lts o f the Ephedr ineH ydrochlor ide in

sam ples ( n= 3)

批 � � 号 盐酸麻黄碱 /mg� 片 - 1

051113 0. 17

051222 0. 12

051227 0. 13

3� 讨论

3. 1� 本实验根据盐酸麻黄碱在强碱状态下能游离挥发的特

性, 进行蒸馏提取,可得到较单一的提取溶剂,杂质干扰少。

3. 2� HPLC简便、快速, 稳定、准确, 可作为样品含量的控制

方法。由于样品仅测了 3批, 需积累数据后确定其含量限

度, 用于该制剂的质量控制。
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HPLC测定参术儿康糖浆中 2, 3, 5, 4∗ �四羟基二苯乙烯 �2�O ���D �葡萄糖
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摘要: 目的 � 建立高效液相色谱法测定参术儿康糖浆中 2, 3, 5, 4∗ �四羟基二苯乙烯�2�O���D�葡萄糖苷的含量。方法 � 采用

Techsphere C18色谱柱;流动相为乙腈�水 ( 16 84); 检测波长为 320 nm; 柱温为 40 ! 。结果 � 2, 3, 5, 4∗ �四羟基二苯乙烯�2�O���

D�葡萄糖苷进样量在 0. 044 96~ 0. 224 80�g内与峰面积积分值呈良好的线性关系 ( r= 0. 999 9); 平均加样回收率为 100. 25%

( RSD= 0. 69% , n = 5)。结论 � 方法简便、准确,可作为该制剂的质量控制方法。
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ABSTRACT: OBJECTIVE � To estab lish an H PLC m ethod for the dete rm ina tion o f 2, 3, 5, 4∗ �tetrahydroxystilbene�2�O���D�

g lucoside in Shenzhu Erkang syrup. METHODS� TheTechsphere C18 co lumn w as used as the stationary phase w ith themob ile phase

o f acetonitr ile�wa ter( 16 84). The de tection w aveleng th w as 320 nm and the co lumn tem pe rature was 40 ! . RESULTS� The linear

range o f 2, 3, 5, 4∗ �te trahydroxystilbene�2�O���D�g luco side w as 0. 044 96~ 0. 224 80 �g ( r= 0. 999 9). The ave rage recovery w as

100. 25% w ith the RSD of 0. 69% ( n = 5). CONCLU SION� Them ethod is convenien t and accurate. It can be used fo r the qua lity

contro l o f 2, 3, 5, 4∗ �tetrahydroxystilbene�2�O���D�g lucoside in Shenzhu E rkang sy rup.

KEY WORDS: 2, 3, 5, 4∗ �tetrahydroxy stilbene�2�O���D�g lucos ide; Shenzhu E rkang sy rup; HPLC

� � 参术儿康糖浆是由白术、炙黄芪、制何首乌、甘草等 15 味中药组成的复方制剂。具有健脾和胃, 益气养血的功效,
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