
者的体质量,同时准确测量危重患者体质量的方法较为复杂

和存在潜在危险。本研究为我们在临床实践中测量危重病

或不能走动的患者体质量提供安全快捷简便测量方法的新

途径,对危重病患者临床治疗具有重要价值。
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高效液相色谱法测定利肺止咳颗粒中

盐酸麻黄碱的含量

翟贰明, 李洪霞 � (苏州太仓市中医医院, 江苏 太仓

215400)

[摘要] � 目的:建立 H PLC 法测定利肺止咳颗粒中盐酸麻黄

碱的含量。方法:采用 Ag ilent C18 ( 4 . 6 mm � 250 mm, 5�m)

色谱柱,以水-乙腈-磷酸-十二烷基硫酸钠 ( 520�480�1�5)为
流动相,流速为1 . 0 mL�min- 1 , 检测波长为 210 nm。结果:

盐酸麻黄碱线性范围为 4 . 4 ~ 48 . 7 mg� L - 1 ; 精密度试验

RSD为 0. 5% , 重复性试验 RSD 为 0. 9% , 平均回收率为

99 . 5% , RSD为1 . 5% ( n= 6)。结论: 该方法简便、可靠、准

确,可用于该制剂的质量控制。

[关键词] � 高效液相色谱法;利肺止咳颗粒; 盐酸麻黄碱
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� � 利肺止咳颗粒是由直立百部、紫苑 (蜜炙)、白花前胡、桔

梗、苦杏仁(炒)、麻黄、炙甘草等 11 味中药材组成的复方制

剂。麻黄为本方佐药, 辛苦温, �本草正义�谓之为� 轻清上

浮,开肺泄邪�之要药。与制剂的功能主治是一致的, 因此选

用麻黄中主要活性成分盐酸麻黄碱为本制剂的质量控制指

标。根据文献[ 1-2 ] , 本文采用 H PLC 法测定利肺止咳颗粒

中盐酸麻黄碱的含量。

1 � 材料
美国戴安 U3000 高效液相色谱系列: 低压四元输液泵、

自动进样器、柱温箱、紫外检测器、Chromeleon 变色龙色谱数

据工作站。盐酸麻黄碱对照品(批号 110713 - 200208 )购自

中国药品生物制品检定所; 利肺止咳颗粒(迪沙药业集团有

限公司规格 6 g ;批号 20051101、20051102、20051220 )乙腈为

色谱纯,水为注射用水, 其他试剂均为分析纯。

2 � 方法与结果
2. 1� 溶液制备 � ( 1)对照品溶液:精密称取盐酸麻黄碱对照

品适量, 加甲醇制成每 1 mL 含0 . 043 mg 的溶液,即得。( 2)供

试品溶液:取本品,研细,取 1 g ,精密称定,置具塞锥形瓶中,

加入 1%盐酸-甲醇溶液 20 mL,称定, 超声处理(功率 250 W,

频率 20 kH z) 30 min,放冷,再称定,用 1%盐酸-甲醇溶液补足

减失的重量,摇匀, 用微孔滤膜( 0 . 45 �m)滤过, 取续滤液, 即

得。( 3 )阴性样品溶液: 按本制剂的处方、工艺制成缺麻黄的

阴性对照品,按供试品溶液制备方法制成阴性样品溶液。

2. 2 � 色谱条件 � 采用 Ag ilent C18 ( 4 . 6 mm � 250 mm, 5�m)

色谱柱,以水-乙腈-磷酸-十二烷基硫酸钠 ( 520�480�1�5)为
流动相,流速为1 . 0 mL�min- 1 ,检测波长为 210 nm, 室温,进

样量 10 �L。在此色谱条件下, 样品中盐酸麻黄碱与其他峰

可得到较好的分离, 其色谱峰的保留时间与对照品的一致,

缺麻黄药材的阴性对照未见对应色谱峰(见图 1)。

图 1 � 利肺止咳颗粒色谱图

a.阴性对照; b.盐酸麻黄碱对照品; c.利肺止咳颗粒样品

Fig 1 � HPLC ch romatogram

a. negat ive cont rol substance; b. ephedrine hydr ochloride; c. Lifei

Zhik e gran ules

2. 3 � 线性关系考察 � 精密称取盐酸麻黄碱对照品约 11

mg, 置 50 mL 量瓶中,用甲醇溶解并稀释至刻度, 摇匀, 作为

储备液。分别精密吸取上述溶液 1 , 3 , 5, 7, 9 , 11 mL 置 50

mL量瓶中,用甲醇稀释至刻度, 摇匀。按上述色谱条件进

样,以盐酸麻黄碱峰面积( Y )为纵坐标、进样浓度( X )为横坐

标,进行线性回归分析, 线性范围为4. 4~ 48. 7 mg�L - 1 ,回归

方程为: Y= 28 . 749X- 0. 049 9 , r= 0. 999 5。

2. 4 � 精密度试验 � 精密量取按� 2. 1�项下方法配制的供试
品溶液 10 �L 注入液相色谱仪,连续进样 6 次, 测定精密度。

以盐酸麻黄碱的峰面积计算,结果 RSD为0. 5%。

2. 5 � 重复性试验 � 取同一批号样品 (批号 20051101 )按

� 2. 1�项下方法平行制备供试品溶液 6 份进行测定, 计算含

量。结果盐酸麻黄碱含量的 RSD为0 . 9% ( n= 6)。

2. 6 � 稳定性试验 � 取同一供试品溶液(批号 20051101 )在室

温下分别于 0, 2 , 4 , 8 , 12, 24 h 进行测定, 结果表明,峰面积值

无明显变化, RSD 为0 . 4%。

2. 7 � 回收率试验 � 精密称取已知含量的样品 6 份, 各

2 . 5 g ,置具塞锥形瓶中, 各精密加入盐酸麻黄碱对照品适
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量,加 50 mL 1%盐酸-甲醇溶液,按� 2 . 1�项下方法制备加样
回收供试品溶液, 测定含量, 计算回收率。结果盐酸麻黄碱

平均回收率( n= 6)为99 . 5% , RSD为1 . 5%。

2. 8 � 样品测定 � 精密称取利肺止咳颗粒粉末 1 g , 按� 2. 1�
项下方法制备供试品溶液和对照品溶液, 按� 2 . 2�项下色谱

条件进样测定, 色谱图见图 1 , 结果以外标法计算, 批号为

20051101、20051102、20051220 的样品中盐酸麻黄碱的含量

分别为0. 627 , 0 . 600 , 0 . 597 mg�g- 1。

3 � 讨论
处方中盐酸麻黄碱既属于止咳的有效成分, 又属于强成

瘾性物质,故对方中盐酸麻黄碱进行含量测定, 能有效控制

产品质量,可为利肺止咳颗粒的质量控制提供依据。目前多

采用薄层色谱法测定其含量, 方法重现性差, 测定结果不准

确。采用高效液相色谱法测定, 可以有效地排除溶剂干扰。

本方法重复性、准确度、灵敏度均能符合含量测定要求 ,是一

种检测盐酸麻黄碱的有效方法。
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高效液相色谱法同时测定炎可宁片中

小檗碱和巴马汀的含量

曹莺 � (张家港市第一人民医院药剂科 , 江苏 张家港

215600)

[摘要] � 目的:建立在同一色谱条件下同时测定炎可宁片中

小檗碱和巴马汀的含量的方法。方法: 采用高效液相色谱

法,以Waters Symmetr y C18( 3 . 9 mm � 150 mm, 5 �m)为色

谱柱; 0 . 05 mol�L - 1磷酸二氢钾溶液-乙腈( 70�30) (每 1 000

mL 中加入 1 g 十二烷基硫酸钠)为流动相; 流速: 1. 0 mL�

min- 1 ; 检测波长: 265 nm。结果: 小檗碱和巴马汀分别在

0 . 025 6~ 1 . 280 0 g�L - 1和0 . 002 0~ 0 . 100 0 g�L - 1范围内

样品含量与峰面积呈良好的线性关系, 平均回收率分别为

99 . 13%和98 . 27%。结论: 本方法简便、灵敏、准确, 可用于

炎可宁片的质量控制。

[关键词] � 小檗碱;巴马汀; 炎可宁片;高效液相色谱法
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� � 炎可宁片为国家药典[ 1 ]收载品种, 由黄柏、大黄、黄芩、

板蓝根、黄连等 5 味中药组成, 具有清热泻火,消炎止痢之功

效。临床上常用于急性扁桃腺炎,细菌性肺炎, 急性结膜炎,

中耳炎, 疖痈瘰疬, 急性乳腺炎, 肠炎, 细菌性痢疾及急性尿

道感染。炎可宁片药品标准为�卫生部药品标准�中药成方

制剂第七册[2 ] ,其中未包括黄柏、黄连的测定方法, 本实验采

用高效液相色谱法测定炎可宁片中小檗碱和巴马汀的含量,

为进一步完善该制剂的质量控制标准提供依据。

1 � 材料

美国Water s 2695 高效液相色谱仪; Empow er化学工作

站; Mettler AG135 电子分析天平; 小檗碱对照品(中国药品

生物制品检定所, H PLC � 98% , 30 mg , 批号 110713 -

200910) ;巴马汀对照品(中国药品生物制品检定所, HPLC�

98% , 50 mg, 批号 110732- 200907) ; 炎可宁片(四川省三星

堆制药有限公司 ,规格: 0 . 3 g* 12* 2 , 批号 080905 ; 吉林省

康福药业有限公司, 规格: 15 片� 3 板,批号 20090305; 四川

好医生制药有限公司, 规格: 0 . 45 g* 24 , 批号 090501 ; 辽宁

好护士药业(集团)有限责任公司,规格: 0 . 3 g* 12* 2, 批号

090801) ;乙腈为色谱纯, 水为纯化水,其余试剂均为分析纯。

2 � 方法与结果

2. 1 � 色谱条件 � 色谱柱: Water s Symmetr y C18 ( 3 . 9 mm �

150 mm, 5 �m) ;流动相: 0. 05 mo l�L - 1磷酸二氢钾溶液-乙腈

( 70�30) [3 ] (每1 000 mL 中加入 1 g 十二烷基庚烷硫酸钠) ;

流速 : 1. 0 mL�min- 1 ;检测波长: 265 nm; 进样量: 20 �L。理

论塔板数以小檗碱峰计算不低于3 000 ; 小檗碱、巴马汀与相

邻峰的分离度均大于1 . 5 ; 拖尾因子均符合要求。在该色谱

条件下,色谱图见图 1。

图 1 � HPLC图

A.对照品; B.样品; 1-小檗碱; 2-巴马汀

Fig 1 � HPLC ch romatogrm

A. reference substance; B. sam ple; 1-berberine; 2-pam at ine

2. 2 � 溶液的制备

2. 2. 1 � 供试品溶液 � 取本品 10 片(糖衣片除去包衣) , 研细

混匀,取粉末约0 . 7 g, 精密称定, 置索氏提取器中, 加 1%盐

酸甲醇溶液适量,置水浴上加热回流提取 5 h,并将提取液转

移至蒸发皿中,待溶液蒸干后, 残渣加甲醇溶解, 转移并定容

至 25 mL 量瓶中,摇匀, 滤过,取续滤液作为供试品溶液[ 4 ]。

2. 2. 2 � 对照品溶液的制备 � 分别精密称取小檗碱对照品 50

mg 和巴马汀对照品 5 mg置 50 mL 量瓶中,分别加入甲醇适

量,超声使溶解,加甲醇稀释至刻度, 制成含小檗碱 1 g�L- 1

和巴马汀0. 1 g�L - 1的对照品储备溶液。

2. 3 � 含量测定
2. 3. 1 � 测定波长的选择 � 采用 DAD 紫外检测器, 对小檗碱

和巴马汀进行 3D 紫外光谱扫描采集, 结果小檗碱在 228. 5 ,

263 . 8 nm 和346 . 9 nm 波长处有最大吸收, 巴马汀在 226. 1 ,

265 . 0 nm 和346. 9 nm 波长处有最大吸收。由于小檗碱在 4

批样品中含量均较巴马汀高,故选择巴马汀的最大吸收波长

265 . 0 nm 为最佳提取波长, 在此波长处小檗碱亦有较大吸

收。

2. 3. 2 � 标准曲线的制备 � 分别精密量取小檗碱和巴马汀对
照品储备溶液, 用 1% 盐酸甲醇溶液稀释制成含小檗碱

�1222� 中国医院药学杂志 2011年第 31卷第 14期 Chin H osp Pharm J , 2011 Ju l, Vol 31, No. 14


