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摘要：采用Ｃ１８色谱柱（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ），以甲醇－０．０２ｍｏｌ／Ｌ磷酸二氢钠溶液（含０．２％三乙 胺，磷 酸 调

ｐＨ值２．５，９∶９１）为流动相，流速１．０ｍｌ·ｍｉｎ－１，检测波长２１０ｎｍ，建立反相高效液相色谱法测定小儿清热止咳

口服液中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱含量。结果表明，盐酸麻黄碱在０．１０２～１．０２μｇ范围内与峰面积呈良好线

性关系，ｒ＝０．９９９９，平均加样回收率为９７．６２％，ＲＳＤ 为１．５６％（ｎ＝６）；盐 酸 伪 麻 黄 碱 在０．１０１６～１．６２５６μｇ
范围内与峰面积呈良好线性关系，ｒ＝０．９９９９，平均加样回收率为９７．５５％，ＲＳＤ 为１．８４％ （ｎ＝６）。本方法分

离度好，具有良好的重复性，可以同时测定小儿清热止咳口服液中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的含量。
关键词：含量测定　盐酸麻黄碱　盐酸伪麻黄碱　小儿清热止咳口服液　高效液相色谱法
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　　小儿清热止咳口服液是以麻黄、苦杏仁、石膏、甘
草等７味中药制成的中药复方制剂，具有清热宣肺、
平喘利咽的功效。其标准收载于２０１０年版《中国药

典》一部４９６页［１］。标准中的含测方法采用高效液相

色谱法测定盐酸麻黄碱的含量，提取方法是用乙醚进

行多次萃取。我们在小儿清热止咳口服液的实际检

验过程中发现萃取时容易乳化，检验结果偏差大。为

此，我们参考文献［２～６］重新制定了含量测定方法，
增加另一有效成分盐酸伪麻黄碱为含测指标。实验

结果表明，该方法分离度高，具良好的重复性，能够同

时测定２个活性成分，可以用于小儿清肺止咳口服液

的质量控制。

１　实验仪器与试药

　　实验的主要仪器有：日本岛津ＬＣ－１０ＡＴｖｐ高效

液相色谱仪，ＳＰＤ－１０Ａｖｐ紫外检测器，威玛珑色谱工

作站，梅特勒－托利多 ＡＢ２６５－Ｓ分析天平（梅特勒 －托

４４２ Ｇｕａｎｇｘｉ　Ｓｃｉｅｎｃｅｓ，Ｖｏｌ．１９Ｎｏ．３，Ａｕｇｕｓｔ　２０１２
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利多公司），阿 修 罗 ＡＸＬＣ１８２０超 纯 水 机（重 庆 阿 修

罗科技发展有限公司）。

　　实验的主要试药有：盐酸麻黄碱化学对照品（批

号：１７１２４２－２００４０５），盐 酸 伪 麻 黄 碱 化 学 对 照 品（批

号：１７１２３７－２００８０７），小 儿 清 热 止 咳 口 服 液（批 号：

２０１００１０１），甲醇和水等其他试剂。盐酸麻黄 碱 化 学

对照品和盐酸伪麻黄碱化学对照品均购于中国食品

药品检定研究院。小儿清热止咳口服液是云南云龙

制药有限 公 司 产 品。甲 醇 为 色 谱 纯，水 为 自 制 超 纯

水，其他试剂均为分析纯。

２　实验方法与结果

２．１　色谱条件

　　Ｔｈｅｒｍｏ　Ｈｙｐｅｒｓｉｌ　ＧＯＬＤ 色 谱 柱（４．６ｍｍ×
２５０ｍｍ，５μｍ），流 动 相 为 甲 醇－０．０２ｍｏｌ／Ｌ磷 酸 二 氢

钠溶液（含０．２％三乙胺，磷酸调ｐＨ值２．５，９∶９１），
流速１．０ｍｌ·ｍｉｎ－１，检测波长２１０ｎｍ。

２．２　对照品、供试品和阴性样品溶液制备

　　对照品溶液制备是精密称取盐酸麻黄碱对照品

１０．２０ｍｇ，置１００ｍｌ容量瓶中，加流动相使溶解并稀

释至刻度，摇匀（０．１０２ｍｇ／ｍｌ）；精密称取盐酸伪麻黄

碱对照品１０．１６ｍｇ，置１００ｍｌ容量瓶中，加流动相使

溶解并稀释至刻度，摇匀（０．１０１６ｍｇ／ｍｌ）。分别精密

量取盐酸麻黄碱对照品溶液１．５ｍｌ，盐酸伪麻黄碱对

照品溶液２ｍｌ，置同一１０ｍｌ容量瓶中，加流动相稀释

至刻度，摇 匀，即 得 每１ｍｌ含 盐 酸 麻 黄 碱１５．３μｇ和

盐酸伪麻黄碱２０．３２μｇ的混合对照品溶液。

　　供试品溶液制备是精密量取小儿清热止咳口服

液５．０ｍｌ，置５００ｍｌ圆 底 烧 瓶 中，加 氯 化 钠２０ｇ，８％
氢氧化钠溶液１５０ｍｌ，摇匀，蒸馏（馏速０．５ｍｌ／ｍｉｎ），
用盛有１ｍｏｌ／Ｌ盐酸１０ｍｌ的１００ｍｌ容量瓶接收馏出

液至约９５ｍｌ，稀释至刻度，摇匀，超声１０ｍｉｎ，即得。

　　阴性样品溶液制备按处方比例称取除麻黄外的

药味，按照制法制成麻黄阴性制剂，再取此阴性制剂

按上述供试品溶液制备方法制备不含麻黄的阴性样

品溶液。

２．３　专属性试验

　　分别吸取对照品溶液、供试品溶液及不含麻黄的

阴性 样 品 溶 液 各２０μｌ，注 入 液 相 色 谱 仪，绘 制 色 谱

图。结果（图１）表明其他组分对测定无干扰。

２．４　标准曲线的测定

　　盐酸麻黄碱标准曲线测定精密称取盐酸麻黄碱

对照品１０．２０ｍｇ，置１００ｍｌ容量瓶中，加流动相使溶

解并稀释至刻度，摇匀，精密量取０．５ｍｌ、１ｍｌ、１．５ｍｌ、

３ｍｌ、５ｍｌ，分别置１０ｍｌ容 量 瓶 中，加 流 动 相 至 刻 度，

摇匀，即得，按 上 述 色 谱 条 件，分 别 进 样２０μｌ，测 定，
以峰面积积分值Ａ对盐酸麻黄碱进样量Ｃ（μｇ）进行

回归分析，绘制 标 准 曲 线，得 回 归 方 程：Ａ ＝２．２２×
１０６　Ｃ－１．２０×１０４，ｒ＝０．９９９９。盐酸麻黄碱进样量

在０．１０２～１．０２μｇ范围内线性关系良好。

　　图１　对 照 品（Ａ）、供 试 样 品（Ｂ）和 阴 性 样 品（Ｃ）的

ＨＰＬＣ色谱

　 　Ｆｉｇ．１ ＨＰＬＣ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ　ｏｆ　ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ　ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ
（Ａ），ｓａｍｐｌｅ　ｏｆ　Ｘｉａｏ’ｅｒ　Ｑｉｎｇｒｅ　Ｚｈｉｋｅ　Ｋｏｕｆｕｙｅ（Ｂ）ａｎｄ　ｎｅｇａ－
ｔｉｖｅ　ｓａｍｐｌｅ　ｗｉｔｈｏｕｔ　Ｈｅｒｂａｌ　Ｅｐｈｅｄｒａｅ（Ｃ）
　　１．盐 酸 麻 黄 碱，２．盐 酸 伪 麻 黄 碱。１．Ｅｐｈｅｄｒｉｎｅ　ｈｙｄｒｏ－
ｃｈｌｏｒｉｄｅ，２．Ｐｓｅｕｄｏｅｐｈｅｄｒｉｎｅ　ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ．

　　盐酸伪麻黄碱标准曲线测定精密称取盐酸麻黄

碱对照品１０．１６ｍｇ，置１００ｍｌ容量瓶中，加流动相使

溶解并稀释至刻度，摇匀，精密量取０．５ｍｌ、１ｍｌ、２ｍｌ、

４ｍｌ、８ｍｌ，分别置１０ｍｌ量 瓶 中，加 流 动 相 至 刻 度，摇

匀，即 得，按 上 述 色 谱 条 件，分 别 进 样２０μｌ，测 定，
以 峰 面 积 积 分 值Ａ对 盐 酸 伪 麻 黄 碱 进 样 量Ｃ（μｇ）
进 行 回 归 分 析，绘 制 标 准 曲 线，得 回 归 方 程：Ａ ＝
２．１３×１０６　Ｃ－６．２３×１０３，ｒ＝０．９９９９。盐 酸 伪

麻 黄 碱 进 样 量 在０．１０１６～１．６２５６μｇ范 围 内 线 性

关 系 良 好。

２．５　精密度、稳定性和重复性试验

　　精密度试验分别精密吸取１５．３μｇ／ｍｌ的盐酸麻

黄碱对照品溶液和２０．３２μｇ／ｍｌ的盐酸伪麻黄碱对

照品溶液，重复进样５次测定峰面积；结果盐酸麻黄

碱峰面积平均值为６７１１１７，ＲＳＤ 为０．３２％，盐酸伪

麻黄碱峰面积平均值为８５３９２３，ＲＳＤ 为０．１５％，说

明仪器精密度比较好。稳定性试验取供试品溶液，分
别在放置０ｈ、２ｈ、４ｈ、６ｈ、８ｈ、２４ｈ时，重复进样５次测
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定峰面积；结果盐酸麻黄碱峰面积平均值为６６０５４５，

ＲＳＤ 为１．１２％，盐 酸 伪 麻 黄 碱 峰 面 积 平 均 值 为

８９４６７９，ＲＳＤ 为１．３５％，说 明 供 试 品 溶 液 在２４ｈ内

稳定性好。重复性试验取同一批样品，按供试品溶液

的制备方法 制 备６份 供 试 品 溶 液，重 复 进 样５次 测

定，计算含量及相对标准偏差，结果盐酸麻黄碱平均

含量为０．３００ｍｇ／ｍｌ，ＲＳＤ 为１．３３％，盐酸伪麻黄碱

平均含量为０．４１３ｍｇ／ｍｌ，ＲＳＤ 为１．３３％，方法的重

复性比较好。

２．６　加样回收率试验

　　精密量取已测知含量（盐酸麻黄碱为０．３００ｍｇ／

ｍｌ，盐酸伪麻黄碱为０．４１３ｍｇ／ｍｌ）的样品２．５ｍｌ，置

５００ｍｌ圆底烧瓶中，精密加入１．０１２ｍｇ／ｍｌ盐酸麻黄

碱 对 照 品 溶 液 （精 密 称 取 盐 酸 麻 黄 碱 对 照 品

１０．１２ｍｇ，置１０ｍｌ容量瓶中，加流动相使其溶解并稀

释至刻度，摇匀，即得）０．８ｍｌ，１．０２５ｍｇ／ｍｌ盐酸伪麻

黄碱对 照 品 溶 液（精 密 称 取 盐 酸 伪 麻 黄 碱 对 照 品

１０．２５ｍｇ，置１０ｍｌ容量瓶中，加流动相使其溶解并稀

释至刻度，摇匀，即得）１ｍｌ，加氯化钠２０ｇ，８％氢氧化

钠溶液１５０ｍｌ，按照供试品溶液制备方法试验，平行６
份，依法测定，计算加样回收率。结果（表１和表２）
盐酸麻黄碱平均回收率为９７．６２％，ＲＳＤ 为１．５６％；
盐 酸 伪 麻 黄 碱 平 均 回 收 率 为 ９７．５５％，ＲＳＤ 为

１．８４％。方法的回收率比较好。
表１　盐酸麻黄碱加样回收率试验

Ｔａｂｌｅ　１　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ　ｏｆ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｆｏｒ　ｅｐｈｅｄｒｉｎｅ　ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

编号
Ｎｏ．

样品量
Ｓａｍｐｌｅ
ｃｏｎｔｅｎｔｓ
（ｍｇ）

加入量
Ａｄｄｉｔｉｏｎ
ａｍｏｕｎｔ
（ｍｇ）

测得量
Ｍｅａ－
ｓｕｒｅｄ
ａｍｏｕｎｔ
（ｍｇ）

回收量
Ｒｅｃｏ－
ｖｅｒｙ
ａｍｏｕｎｔ
（ｍｇ）

回收率
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
ｒａｔｅ
（％）

平均
回收率
Ａｖｅｒａｇｅ
ｒｅｃｏｖｅｒｙ
（％）

ＲＳＤ
（％）

１　 ０．７５００　 ０．８０９６　１．５４４６　０．７９４６　 ９８．１５　 ９７．６２　１．５６
２　 １．５２９３　０．７７９３　 ９６．２６
３　 １．５４８７　０．７９８７　 ９８．６５
４　 １．５２４７　０．７７４７　 ９５．６９
５　 １．５３６９　０．７８６９　 ９７．２０
６　 １．５５７５　０．８０７５　 ９９．７４

表２　盐酸伪麻黄碱加样回收率试验

Ｔａｂｌｅ　２　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ　ｏｆ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｐｓｅｕｄｏｅｐｈｅｄｒｉｎｅ　ｈｙｄｒｏｃｈｌｏ－
ｒｉｄｅ

编号
Ｎｏ．

样品量
Ｓａｍｐｌｅ
ｃｏｎｔｅｎｔｓ
（ｍｇ）

加入量
Ａｄｄｉｔｉｏｎ
ａｍｏｕｎｔ
（ｍｇ）

测得量
Ｍｅａ－
ｓｕｒｅｄ
ａｍｏｕｎｔ
（ｍｇ）

回收量
Ｒｅｃｏ－
ｖｅｒｙ
ａｍｏｕｎｔ
（ｍｇ）

回收率
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
ｒａｔｅ
（％）

平均
回收率
Ａｖｅｒａｇｅ
ｒｅｃｏｖｅｒｙ
（％）

ＲＳＤ
（％）

１　 １．０３２５　 １．０２５　 ２．０３６６　１．００４１　 ９７．９６　 ９７．５５　１．８４
２　 ２．０１６１　０．９８３６　 ９５．９６
３　 ２．０５００　１．０１７５　 ９９．２７
４　 ２．００８６　０．９７６１　 ９５．２３
５　 ２．０２８２　０．９９５７　 ９７．１４
６　 ２．０５４９　１．０２２４　 ９９．７５

２．７　样品测定

　　按上述供试品溶液制备方法制备供试品溶液，按
照上述色谱条件，测定３批样品，以峰面积按外标一

点法计算含量。结果（表３）比较理想。
表３　样品测定结果（ｎ＝３）

Ｔａｂｌｅ　３　Ｃｏｎｔｅｎｔ　ｏｆ　ｅｐｈｅｄｒｉｎｅ　ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ　ａｎｄ　ｐｓｅｕｄｏｅｐｈｅｄ－
ｒｉｎｅ　ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ（ｎ＝３）

样品批号
Ｌｏｔ　Ｎｏ．ｏｆ
ｓａｍｐｌｅｓ

盐酸麻黄碱
Ｅｐｈｅｄｒｉｎｅ
ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

盐酸伪麻黄碱
Ｐｓｅｕｄｏｅｐｈｅｄｒｉｎｅ
ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

含量
Ｃｏｎｔｅｎｔ
（ｍｇ·ｍｌ－１）

ＲＳＤ
（％）

含量
Ｃｏｎｔｅｎｔ
（ｍｇ·ｍｌ－１）

ＲＳＤ
（％）

２０１００５０３　 ０．３２４　 １．３４　 ０．４５１　 １．２５
２０１００６０１　 ０．２８７　 ０．６９　 ０．３７３　 ０．８９
２０１００７１３　 ０．３２０　 １．１３　 ０．４２６　 ０．３７

３　结束语

　　本实验参考２０１０年版《中华人民共和国药典》一
部麻 黄 含 量 测 定 项［７］，选 择２１０ｎｍ 作 为 检 测 波 长。
供试品溶液的制备中，由于小儿清热止咳口服液药味

比较多，成分复杂，而且含有糖类等水溶性成分，直接

进样测定时，杂质峰干扰严重。经过对比原标准纯化

方法，加氨后再乙醚萃取，结果该法萃取时容易乳化，
而且重复性不好，平行制备６份供试液，测得ＲＳＤ 为

６．３１％。为此，我们还考察了乙醇沉淀分离 法、氧 化

铝柱色谱分离法等纯化方法，结果发现以蒸馏法提取

效果最好，盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱提取效率高，
重复性好，故本实验选用蒸馏提取法制备样品。

　　本次实验建立的方法可以同时测定小儿清热止

咳口服液中的两种活性成分，提高了小儿清热止咳口

服液的质量控制水平。
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