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巩晓宇，陆燕萍，邱凤邹=
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摘= =要：目的= =建立反相高效液相色谱测定强力枇杷露中磷酸可待因的方法。方法= =采用 bcäápse=ua_JCNU柱（ORM=mm×QKS=
mm，R=μm），乙腈JMKMPR=moäLi醋酸钠溶液（冰醋酸调 pe＝PKR）（OR∶TR）为流动相，体积流量为 NKM=miLmán，检测波长为

OQM=nm，柱温为 QM℃。结果= =磷酸可待因在 OKMOQ～QMKOQ=μgLmi线性良好，回归方程为 y＝UKNU×NMRx＋NOKO（r＝MKVVV=O）；
平均加样回收率为 VUKOB，opa为 NKMB（n＝S）。结论= =该方法快速准确，灵敏度高，用于强力枇杷露中盐酸可待因含量测

定，控制药品质量。=
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强力枇杷露为国家基本药物目录品种，由枇杷

叶、罂粟壳、百部、白前、桑白皮、桔梗、薄荷脑

组成，具有养阴敛肺、镇咳祛痰的功效，用于咳嗽、

支气管炎等。罂粟壳为主要君药之一，盐酸可待因

为其主要有效成分。=
该药品检验标准收载于部颁标准xNz，缺少相应

的含量测定项，文献中报道强力枇杷露含量测定的

高效液相检测方法有很多xOJTz，但实验发现，常规的

样品处理方法，杂质干扰严重，影响分析结果，实

验中尝试固相萃取处理样品，可以去除样品中大部

分干扰杂质，以达到净化样品的目的，提高含量分

析的准确性，起到有效控制药品质量的作用，为进

一步完善该药品的标准提供参考。=

N= =仪器与试药=
NKN= =仪器=

iCJOMA 型 emiC 仪，包含真空在线脱气机、

四元泵、自动进样器、柱温箱、maA 检测器和

Chemst~táon=化学工作站（日本岛津公司）；A_OMQJk
型电子分析天平（瑞士jettäerJqoäedo公司）；SRMv
型超声波提取仪（上海比朗仪器制造公司）。=
NKO= =试药=

盐酸可待因对照品（中国食品药品检定研究院，

批号 OMNMMSMO，供含量测定用）。强力枇杷露：江

西药都樟树制药有限公司生产，批号 NRMOMS、
NRMPMS、NRMQMN；葵花药业集团（佳木斯）有限公

司，批号 OMNRMQMNP；广州白云山光华制药股份有=
= = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = =
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限公司，批号 qQMMUU；华润三九（南昌）药业有限

公司，批号 NRMNMTTg。=
O= =方法与结果=
OKN= =色谱条件的选择=

色谱柱为 bcäápse=ua_J=CNU（ORM=mm×QKS=mm，
R= μm）；流动相为乙腈J醋酸钠溶液（冰醋酸调 pe
值至 PKR）（ORWTR）。体积流量 NKM= miLmán；检测波

长 OQM=nm；柱温 QM℃；进样量 NM=μL。=
OKO= =对照品溶液的制备=

精密称取对照品盐酸可待因 NMKNO= mg，置 NMM=
mi 量瓶中，加甲醇溶液定容至刻度，得到对照品

储备液。再精密量取 R= mi，置 OR= mi量瓶中，加

甲醇定容到刻度，摇匀，即得（盐酸可待因质量浓

度为 OMKOQ=μgLmi）。=
OKP= =供试品溶液的制备=

精密吸取样品 OR=mi，加 OR=mi甲醇混匀，超

声处理 PM=mán，过滤，滤液经固相萃取小柱（使用

前先活化：取甲醇和纯化水适量，交替淋洗多次），

用甲醇 OR=mi冲洗固相萃取小柱，收集流出液，甲

醇定容置 NMM=mi量瓶中，即得。=
OKQ= =专属性=

分别取对照品溶液、供试品溶液、空白样品溶

液各 20 μL，按上述色谱条件进样分析，记录色谱

图（图 N）。结果表明，样品中的其他峰对盐酸可待

因的测定没有干扰，各峰分离度符合要求。=

=
NJ盐酸可待因=

NJ=codeáne=hydrochäoráde=

图 N= =盐酸可待因对照品（A）、阴性样品（B）、强力枇杷露样品（C）色谱图=
cigK=N= = Chrom~togr~m=of=codeine=hydrochloride=reference=EAFI=neg~tive=s~mple=EBFI=~nd=strong=loqu~t=syrup=ECF=

OKR= =精密度试验=
在上述色谱条件下，取 OKO 项下对照品溶液，

连续进样 R次，根据盐酸可待因的色谱峰面积，计

算得到 opa均为 NKSB，表明实验精密度良好。=
OKS= =重复性试验=

取广州白云山光华制药股份有限公司样品 R份
（批号 NRMNMTTg），每份 OR=mi，按“OKP”项下方法

制备供试品溶液，再按“OKN”项下色谱条件进样测

定，记录色谱峰。结果，盐酸可待因的平均含量为

NOKR=μgLmi，opa＝MKVB（n＝R）。=
OKT= =线性范围=

精密量取盐酸可待因对照品储备液 MKN、MKO、
MKR、NKM、OKM=mi，置 R=mi量瓶中，用 TMB甲醇定

容至刻度，采用“OKN”项下的色谱条件进样检测，

绘制标准曲线，以质量浓度为横坐标，峰面积为纵

坐标，进行回归计算，得到盐酸可待因标准曲线为：

y＝UKNU×NMR=x＋NOKO（r＝MKVVV= O）。结果表明盐酸

可待因在 OKMOQ～QMKOQ=μgLmi线性关系良好。=
OKU= =稳定性试验=

取同一批次（批号 NRMNMTTg）供试品溶液，分

别于 M、N、Q、U、OQ、QU=h进样 NM=μL，记录色谱

图，测定峰面积，盐酸可待因质量浓度的 opa值均

为 NKMB，表明样品在 QU=h内稳定性良好。=
OKV= =回收率试验=

精密量取强力枇杷露样品（江西药都樟树制药

有限公司，批号 NRMOMS）NM=mi，共 S份，置锥形

瓶中，共 S份，分别加入对照品溶液储备液 N=mi，
按照 OKP 项下方法制备供试品溶液并测定，盐酸可

待因的回收率结果见表 N。=
OKNM= =样品中盐酸可待因的含量测定=

取不同批次的强力枇杷露样品，按照供试品溶

液的制备方法得到供试品溶液，按照外标法测定含

量，结果见表 O。=
P= =讨论=

样品处理中，选择固相萃取，同时也比较了不

同的样品处理方法的优劣xTJNNz，实验发现，固相萃

取法能较好的提纯样品，杂质较少，相对于回流提

取、萃取法，可以更好的改善色谱图质量，提高分

析的精密度和准确性。选择固相萃取方法，也考察

过流出曲线图。以甲醇冲洗，每 R=mi收集 N份样=

= = = = =
M= = = = R= = = NM= = = NR= = = OM= = = OR=

t=L=mán=
M= = = = R= = = = NM= = = = NR= = = = OM= = = = OR=

t=L=mán=
M= = = = = R= = = = = NM= = = = = NR= = = = = OM= = = = = OR=

t=L=mán=

N=
N=A= _= C=
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表 N= =加样回收率结果（n＝S）=
q~ble=N= = oesults=of=s~mple=recovery=En===SF=

样品含量Lmg= 加入量Lmg= 测得量Lmg= 回收率LB= 平均值LB= opaLB=
MKNOR= MKNMNO= MKOOQQ= VUKOO=

VUKMO= NKM=

MKNOR= MKNMNO= MKOOQN= VTKVO=
MKNOR= MKNMNO= MKOOPT= VTKRP=
MKNOR= MKNMNO= MKOOPS= VTKQP=
MKNOR= MKNMNO= MKOOSN= VVKVM=
MKNOR= MKNMNO= MKOOPP= VTKNP=

=

表 O= =样品中盐酸可待因的测定结果（n＝S）=
q~ble=O= = oesults=of=determin~tion=of=codeine=hydrochloride=in=s~mples=En===SF=

生产厂家= 批号= 盐酸可待因L（μg·mi−N）=
江西药都樟树制药有限公司= NRMOMS= NOKR=

NRMPMS= NPKN=
NRMQMT= NPKS=

葵花药业集团（佳木斯）有限公司= OMNRMQMNP= NMKO=
广州白云山光华制药股份有限公司= qQMMUU= NNKT=
华润三九（南昌）药业有限公司= NRMNMTTg= NTKO=

=
品，分别进样，可以发现，洗出液达到 OM=mi时，

样品已基本洗脱完全，故供试品溶液中选择用甲醇

OR=mi洗脱基本能完全达到洗出的要求。=
液相色谱条件中也进行了重复的考察，采用

aAa检测器，确定盐酸可待因的最大吸收波长分别

为 OQM=nm；参照文献xTJNNz，流动相考察过乙腈J醋酸

钠系统和甲醇J水J三乙胺J高氯酸系统，结果表明乙

腈J醋酸钠系统基线稳定性更佳，各色谱峰分离= = =
良好。=

从检测结果看，各厂家样品中，盐酸可待因的

含量差别较大，这是因为成品中盐酸可待因的含量

与原料罂粟壳中盐酸可待因的含量直接相关。根据

以上的试验结果，综合考虑投料的影响，初步建议

样品中盐酸可待因的含量限度应不得低于 UKM=
μgLmi。=
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