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SPE-HPLC法测定强力枇杷露中盐酸可待因 

巩晓宇，陆燕萍，邱凤邹 
深圳市龙岗区人民医院，广东 深圳  518172 

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 Eclipse XDB-C18柱（250 mm×4.6 
mm，5 μm），乙腈-0.035 mol/L醋酸钠溶液（冰醋酸调 pH＝3.5）（25∶75）为流动相，体积流量为 1.0 mL/min，检测波长为

240 nm，柱温为 40℃。结果  磷酸可待因在 2.024～40.24 μg/mL线性良好，回归方程为 y＝8.18×105x＋12.2（r＝0.999 2）；
平均加样回收率为 98.2%，RSD为 1.0%（n＝6）。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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Determination of SPE-HPLC Codeine Hydrochloride in Qiangli Pipa Syrup  

GONG Xiao-yu, LU Yan-ping, QIU Feng-zou 
People's Hospital of Longgang District, Shenzhen 518172, China 

Abstract: Objective  To establish the determination method of Codeine phosphate in Qiangli Pipa Syrup by RP-HPLC. Methods 
Using XDB-C18 Eclipse column (250 mm × 4.6 mm, 5 ìm), acetonitrile: 0.035 mol/L sodium acetate solution (glacial acetic acid to 
adjust pH = 3.5) (25: 75) as mobile phase, the flow rate was 1.0 mL/min, the detection wavelength is 240 nm, the column temperature 
is 40. Results  the linear range of codeine phosphate in 2.024—40.24 ìg/mL was good y = 8.18 × 105 x + 12.2 (r = 0.999 2); the 
average recovery rate was 98.2% and RSD was 1.0% (n = 6). Conclusion  This method is simple, rapid, accurate, and reliable, with 
high sensitivity, and could be applied to determination of Qiangli Pipa Syrup codeine hydrochloride content and controlment of the 
drug quality. 
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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[1]，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[2-7]，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。 

1  仪器与试药 
1.1  仪器 

LC-20A 型 HPLC 仪，包含真空在线脱气机、

四元泵、自动进样器、柱温箱、PDA 检测器和

Chemstation 化学工作站（日本岛津公司）；AB204-N
型电子分析天平（瑞士Mettler-Toledo公司）；650Y
型超声波提取仪（上海比朗仪器制造公司）。 
1.2  试药 

盐酸可待因对照品（中国食品药品检定研究院，

批号 20100602，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 150206、
150306、150401；葵花药业集团（佳木斯）有限公

司，批号 201504013；广州白云山光华制药股份有 
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限公司，批号 T40088；华润三九（南昌）药业有限

公司，批号 1501077J。 
2  方法与结果 
2.1  色谱条件的选择 

色谱柱为 Eclipse XDB- C18（250 mm×4.6 mm，
5 μm）；流动相为乙腈-醋酸钠溶液（冰醋酸调 pH
值至 3.5）（25:75）。体积流量 1.0 mL/min；检测波

长 240 nm；柱温 40℃；进样量 10 μL。 
2.2  对照品溶液的制备 

精密称取对照品盐酸可待因 10.12 mg，置 100 
mL 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 5 mL，置 25 mL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 20.24 μg/mL）。 
2.3  供试品溶液的制备 

精密吸取样品 25 mL，加 25 mL甲醇混匀，超

声处理 30 min，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 25 mL冲洗固相萃取小柱，收集流出液，甲

醇定容置 100 mL量瓶中，即得。 
2.4  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 1）。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。 

 
1-盐酸可待因 

1- codeine hydrochloride 

图 1  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 
Fig. 1  Chromatogram of codeine hydrochloride reference (A), negative sample (B), and strong loquat syrup (C) 

2.5  精密度试验 
在上述色谱条件下，取 2.2 项下对照品溶液，

连续进样 5次，根据盐酸可待因的色谱峰面积，计

算得到 RSD均为 1.6%，表明实验精密度良好。 
2.6  重复性试验 

取广州白云山光华制药股份有限公司样品 5份
（批号 1501077J），每份 25 mL，按“2.3”项下方法

制备供试品溶液，再按“2.1”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

12.5 μg/mL，RSD＝0.9%（n＝5）。 
2.7  线性范围 

精密量取盐酸可待因对照品储备液 0.1、0.2、
0.5、1.0、2.0 mL，置 5 mL量瓶中，用 70%甲醇定

容至刻度，采用“2.1”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＝8.18×105 x＋12.2（r＝0.999 2）。结果表明盐酸

可待因在 2.024～40.24 μg/mL线性关系良好。 
2.8  稳定性试验 

取同一批次（批号 1501077J）供试品溶液，分

别于 0、1、4、8、24、48 h进样 10 μL，记录色谱

图，测定峰面积，盐酸可待因质量浓度的 RSD值均

为 1.0%，表明样品在 48 h内稳定性良好。 
2.9  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 150206）10 mL，共 6份，置锥形

瓶中，共 6份，分别加入对照品溶液储备液 1 mL，
按照 2.3 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 1。 
2.10  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 2。 
3  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[7-11]，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 5 mL收集 1份样 

     
0    5   10   15   20   25 

t / min 
0    5    10    15    20    25 

t / min 
0     5     10     15     20     25 

t / min 

1 
1 A B C 



  Drug Evaluation Research  第 40卷 第 5期  2017年 5月 

   

• 674 • 

表 1  加样回收率结果（n＝6） 
Table 1  Results of sample recovery (n = 6) 

样品含量/mg 加入量/mg 测得量/mg 回收率/% 平均值/% RSD/% 
0.125 0.1012 0.2244 98.22 

98.02 1.0 

0.125 0.1012 0.2241 97.92 
0.125 0.1012 0.2237 97.53 
0.125 0.1012 0.2236 97.43 
0.125 0.1012 0.2261 99.90 
0.125 0.1012 0.2233 97.13 

 

表 2  样品中盐酸可待因的测定结果（n＝6） 
Table 2  Results of determination of codeine hydrochloride in samples (n = 6) 

生产厂家 批号 盐酸可待因/（μg·mL−1） 
江西药都樟树制药有限公司 150206 12.5 

150306 13.1 
150407 13.6 

葵花药业集团（佳木斯）有限公司 201504013 10.2 
广州白云山光华制药股份有限公司 T40088 11.7 
华润三九（南昌）药业有限公司 1501077J 17.2 

 
品，分别进样，可以发现，洗出液达到 20 mL时，

样品已基本洗脱完全，故供试品溶液中选择用甲醇

25 mL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

DAD检测器，确定盐酸可待因的最大吸收波长分别

为 240 nm；参照文献[7-11]，流动相考察过乙腈-醋酸

钠系统和甲醇-水-三乙胺-高氯酸系统，结果表明乙

腈-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 8.0 
μg/mL。 
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