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摘要　为建立一种用高效液相色谱法测定复方双花气雾剂中麻黄碱含量的方法 ,用 C18-ODS为固定相 ,甲醇 -水

-三乙胺 ( 20: 80: 0. 1,用磷酸调 pH值 3. 5～ 4. 5)为流动相 ,检测波长为 257 nm。结果表明 ,在进样量 2. 04～ 10. 20

μg范围内 ,该方法线性关系良好 ( r = 0. 9992) ,平均回收率为 98. 9% , R SD为 3. 61% ( n = 5)。表明该方法简便、

准确、重复性好 ,可作为该制剂含量的测定方法。

关键词　复方双花气雾剂　麻黄碱　 HPLC

中图法分类号　 R917

Abstract　 To establish a method to determine the content of ephedrine in the Shuanghua compound

aerosol by HPLC, C18ODS w as used as fixed phase, m ethanol-water-t riethylamine ( 20: 80: 0. 1,

with the p H value ranging f rom 3. 5 to 4. 5 adjusted wi th phosphoric acid ) as mobile phase. The

detection w avelength w as 257 nm. It is found that the standard curv e is linear in the range of 2. 04

to 10. 20μg. The correlation coef ficient is 0. 9992. The average recovery w as 98. 9% , and RSD w as

3. 61% ( n = 5) . It is suggested that the method is sim ple, convenient, and accurate with a good

reduplication , and could be used to detect the content of ephedrine in the Shuanghua compound

aerosol.
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　　复方双花气雾剂是由麻黄、旋覆花、七叶一枝花

等 7味中药组成 ,其中麻黄为方中君药 ,麻黄碱是麻黄

的有效成分之一。本文用 HPLC法对麻黄碱进行了

含量测定 ,拟将其作为控制复方双花气雾剂质量的指

标之一。

1　仪器与药品

　　 LC-8A高效液相色谱仪、 C R4-A数据处理机、

SPD-6AV检测器、 SCL-8A系统控制器 (日本岛津 )。

LG15-W高速微量离心机 (北京医用离心机厂 ) , UV-

160A紫外分光光度计 (日本岛津 ) , SB2200超声清洗

器 (上海必能信公司 )。

　　盐酸麻黄碱对照品 (批号: 0714-8501) ,由中国药

品生物制品检定所提供。

　　复方双花气雾剂 (自制 )。

　　实验所用试剂: 甲醇 (色谱纯 ) ;色谱用水为去离

子重蒸水 ;其它试剂均为分析纯。

2　对照品溶液及样品溶液的制备

2. 1　对照液的配制

精密称取盐酸麻黄碱对照品 (批号: 0714-8501)

51. 0 mg,用少量甲醇溶解 ,定量转移至 50 m l容量瓶

中并以甲醇稀释至刻度 ,摇匀 ,制得盐酸麻黄碱含量

为 1. 02 mg /ml的对照液。

2. 2　供试液的配制

取复方双花气雾剂 14 ml,加入 2 mol /L盐酸 14

ml,放置 24 h,过滤 ,滤液移至 125 ml分液漏斗中 ,用

蒸馏水少许荡洗容器及滤纸数次 ,一并滤入分液漏
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斗。加入 NaCl 1 g,振摇使溶解。依次用 20、 10、 10、 10、

10 ml乙醚洗涤提取液 ,静置 ,分层后分去乙醚层 ,将

乙醚液合并 ,用 6 m l蒸馏水洗涤。洗涤液并入提取

液 ,加浓氨水 8 ml使其成碱性 ,依次加入氯仿 20、 10、

10、 10、 10 ml振荡 ,静置 ,分取下层清液移入 100 m l

圆底烧瓶中 ,回收氯仿 ,挥干。用磷酸调 p H值 3. 5～

4. 5的蒸馏水溶解、蒸干的样品 ,移至 50 ml容量瓶

中 ,定容 ,过滤 ,制得供试液 [1 ]。

3　色谱条件

　　色谱柱: Shim-pack CLC-ODS柱 ( 15 cm× 6. 0

cm )。柱温: 室温 ;流动相: 甲醇-水三乙胺 ( 20 80 

0. 1,用磷酸调 pH值 3. 5～ 4. 5) ;流速: 1 m l /min;检

测波长: 257 nm;灵敏度: 0. 02AUFS;进样量: 10μl。

图 1　盐酸麻黄碱对照品 (批

号: 714-8501)紫外吸收光谱

扫描图

Fig. 1 UV abso rption spectr-

um o f the control samples of

eph edrina hydrochloridum

( Ba tch No. : 714-8501)

　

图 2　复方双花气雾剂
样品 (批号: 200001)紫

外吸收光谱扫描图

Fig . 2 UV absorption

spectrum of the Shua-

nghua compound aer-

oso l ( Batch No. :

200001)

　

图 3　阴性试验对照品
(不含麻黄 )紫外吸收光

谱扫描图

Fig. 3 UV absorption

spectrum of the control

sam ple ( non-ephedra) in

the negativ e test

4　实验方法与结果

4. 1　检测波长的选择

　　吸取盐酸麻黄碱对照品溶液适量 ,以甲醇为空

白 ,在 200～ 400 nm波长段进行紫外扫描 (见图 1)。从

图 1知道 ,盐酸麻黄碱对照液分别在 252 nm、 257 nm

和 264 nm有吸收峰 ,而在 257 nm波长处是最大吸

收。另取样品溶液 (批号: 200001)适量 ,以甲醇为空白

对照进行紫外扫描 (见图 2)。从图 2得知 ,样品溶液在

257 nm波长处也有最大吸收。因此 ,本品选择 257 nm

为检测波长。

4. 2　阴性试验

　　按相应处方量称取各味药材 (缺麻黄 )共 16 g ,照

本品工艺进行提取分离 ,并按拟定方法进行扫描检

测 ,结果表明: 阴性样品在盐酸麻黄碱出峰处无干扰

(见图 3、图 4)。

图 4　阴性试验对照品 (不含麻黄 ) HPLC色谱图

　　 Fig. 4　 HPLC chroma tig ram of the cont rol sample ( non

- ephedra ) in the negativ e test

4. 3　标准曲线制备

　　精密吸取上述对照液 1. 0、 1. 5、 2. 5、 3. 5、 4. 5、 5. 0

ml,分别置于 5 ml容量瓶中 ,用重蒸馏水稀释至刻

度 ,摇匀 ,浓度分别为 0. 204、 0. 306、 0. 510、 0. 714、

0. 918、 1. 020 mg /m l。在上述色谱条件下分别进样 10

μl测定 ,以进样量为横坐标 ,峰面积为纵坐标作图 ,得

回归方程为 Y = 42114X+ 367. 23; r = 0. 9992。详细

数据见表 1。标准曲线见图 5。盐酸麻黄碱对照品

HPLC色谱图见图 6。盐酸麻黄碱对照品纯度检查

HPLC色谱图见图 7。

图 5　盐酸麻黄碱对照品 (批号: 714-

8501)标准曲线图

　　 Fig. 5　 Th e standa rd curv e of the

contro l sample of ephedrina hydrochlo ri-

dum ( Ba tch No. 714-8501)

　　结果表明 ,盐酸麻黄碱溶液在

2. 04～ 10. 20μg范围内线性关系

良好。

4. 4　精密度试验

　 　 取同 一批号 样品 (批 号:

200001) ,精密吸取 10μl,连续进样

5次 ,测得 5次样品中麻黄碱含量为

3. 90% 、 3. 97%、 4. 00%、 3. 93%、

4. 09% , RSD为 1. 84% ( n = 5)。
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图 6　盐酸麻黄碱对照品 (批

号: 714-8501) HPLC色谱图

Fig. 6 HPLC ch romatig ram

of the cont rol sample of

ephedrina hydrochlo ridum

( Batch No. 714-8501)

　

图 7　盐酸麻黄碱对照品 (批

号: 714-8501 ) 纯 度 检 查

HPLC色谱图

Fig. 7 HPLC chroma tigram

o f the control sample o f

ephedrina hydrochloridum

( Ba tch No. 714-8501) in the

purity ex amination
表 1　标准曲线数据

Tabl e 1　 Data of standard curve

序号
No.

进样量
Sample

(μl)

盐酸麻黄碱含量
Content of ephe-
drina hydroch -
loridum (μg)

峰面积
Peak area

回归方程
Regression
equation

1 10 2. 04 88468 Y = 42114X + 367. 23;

2 10 3. 06 129703 r = 0. 9992

3 10 5. 10 207435

4 10 7. 14 308640

5 10 9. 18 382048

6 10 10. 20 432342

4. 5　重现性考察

　　取同一批号样品 (批号: 200001) 5份 ,按样品溶液

制备方法处理 ,进样 10μl,依法测定 ,样品中麻黄碱

含 量 分 别 为 3. 92% , 4. 06% , 3. 88% , 3. 97% ,

4. 08% ; RSD为 2. 18% ( n = 5)。

4. 6　稳定性试验

　　取同一批号样品溶液 (批号: 200001) ,在 0, 4, 8,

16, 32 hr依法测定 ,所测定的样品含麻黄碱的量为

3. 98% , 3. 95% , 3. 90% , 3. 82% , 3. 76 % , RSD为

2. 35% ( n = 5)。上述试验表明 ,样品在 32 h内基本稳

定。

4. 7　加样回收率试验

　　精密吸取已知含量的样品 50 ml(共 5份 ) ,分别定

量加入盐酸麻黄碱对照液 2 ml( 2. 04 mg ) ,按样品溶

液制备方法进行处理 ,进样 10μl,依法测定 ,结果 5次

测定的平均回收率为 98. 9% , RSD为 3. 61% ( n =

5)。测定数据见表 2。样品 HPLC色谱见图 8。加样回

收率 HPLC色谱见图 9。

图 8　复方双花气雾剂样
品 (批号: 200001) HPLC
色谱图

Fig . 8 HPLC chromatig-

ram of samples o f the

Shuanghua compound

aeroso l ( Batch No.

200001)

　

图 9　复方双花气雾剂样品
(批号: 200001 )加样回收率

HPLC色谱图

Fig. 9 HPLC chroma tig ram of
samples of the Shuanghua

compound

aer osol ( Batch No. 200001) in

the r ecovery examination

表 2　样品加样回收率试验结果

Table 2　Recovery of sampl e

本底
Back-

g round
( mg )

加入量
Sample

( mg)

测得量
Observ ation

( mg )

回收率
Recovery

(% )

平均回收率
Average
r ecovery

(% )

RSD

(% )

1. 9910 2. 0400 3. 9463 97. 9

1. 9910 2. 0400 4. 1842 103. 8

1. 9910 2. 0400 3. 8778 96. 2 98. 9 3. 61

1. 9910 2. 0400 3. 8215 95. 3

1. 9910 2. 0400 4. 0834 101. 3

4. 8　样品测定

　　精密吸取 10批复方双花气雾剂样品 ,按样品溶液

的制备项下操作 ,制备样品溶液。分别吸取样品溶液

10μl,注入液相色谱仪 ,依法测定。测定数据见表 3。
表 3　 10批样品中麻黄碱含量测定结果 (n= 3)

Table 3　 The content of ten batches of the efedrina sampl es

(n= 3)

样品批号
Batch sample

含量
Content

(% )

平均含量
Average
content

(% )

相对平均偏差
Relativ e
average
deviation

(% )

200001 3. 97　 3. 92　 4. 06 3. 98 1. 26

200002 3. 75　 3. 83　 3. 80 3. 79 0. 79

200003 4. 01　 4. 07　 3. 90 3. 99 1. 59

200004 3. 81　 3. 89　 3. 85 3. 85 0. 69

200005 3. 95　 4. 04　 3. 91 3. 97 1. 26

200006 3. 56　 3. 63　 3. 52 3. 57 1. 12

200007 4. 07　 3. 96　 3. 93 3. 99 1. 42

200008 3. 84　 3. 92　 3. 95 3. 90 1. 11

200009 3. 95　 3. 84　 3. 99 3. 93 1. 44

200010 3. 60　 3. 73　 3. 67 3. 67 1. 18
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5　讨论

　　实验采用甲醇 -水作为流动相 [2 ] ,调整甲醇 -水的

比例 ,加入三乙胺以防止拖尾 ,并用磷酸调 pH值 ,所

得盐酸麻黄碱峰形较好。

　　实验预处理过程中 ,考察了用乙醚洗涤 3次、氯仿

提取 3次及用乙醚洗涤 4次、氯仿提取 4次的情况 ,测得

结果含量偏低 ,并且有干扰。本试验用乙醚洗涤 5次 ,

氯仿提取 5次能较好的消除干扰。

　　将萃取洗涤弃去的乙醚层蒸干 ,用磷酸调 pH值

3. 5～ 4. 5的蒸馏水溶解 ,定容 ,制成供试液。在同样色

谱条件下测定 ,麻黄碱出峰阶段无色谱峰出现 ,说明

被测组分无损失。

　　将氯仿提取过程中剩下的水相层用磷酸酸化后

浓缩、过滤 ,制得供试液。在同样色谱条件下测定 ,麻

黄碱出峰阶段无色谱峰出现 ,表明被测组分提取完

全。

　　本实验方法与《中华人民共和国药典》 ( 1995

年 )
[3 ]
的方法进行比较 ,测定结果重现性好 ;与氯仿超

声提取法 [4 ]对比 ,无干扰峰存在 ,测得结果准确。

　　经 10批样品测定 ,每批样品测得 3个数据 ,结果表

明 , 10批样品中 ,最低含量为 3. 57% ,最高含量为

3. 99% ,平均含量为 3. 86%。考虑到本品在大生产时

药材产地不同、药材品种基源不同以及在大量加工提

取时存在生产条件的差异 ,故暂定本品麻黄碱含量不

低于 3. 40%。
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