
h进样, 测定升麻苷质量浓度, 结果其 RSD为

0. 95% ,表明样品溶液在 8 h内稳定。

2. 8　重现性试验: 取同一批号样品 6份, 制备供试

品溶液, 分别测定升麻苷的质量分数,结果 RSD为

1. 6%。

2. 9　回收率试验:采用加样回收率测定方法。 取已

知含量的样品 0. 25 g (含升麻苷约 0. 17m g ),按高、

中、低浓度法分别添加一定量的对照品溶液 (升麻苷

的量分别约为 0. 25、 0. 19、 0. 11mg ),制备成加样回

收供试品溶液, 并依法测定, 结果平均回收率为

99. 62% , RSD为 2. 1% (n= 9)。

2. 10　样品测定: 取不同批号的样品,制备供试品溶

液,在选定色谱条件下,外标法测定升麻苷含量。结

果见表 1。
表 1　抗敏胶囊中升麻苷含量测定结果 (n= 3)

Tab le 1　Cim ic ifugoside in Kangm in Capsu le (n= 3)

批号 升麻苷 / (m g· 粒 - 1 )

990303 0. 350 8

990310 0. 348 2

990317 0. 348 9

3　讨论

3. 1　比较了甲醇、乙醇超声和回流提取,用氯仿、丙

酮除杂方法,结果用甲醇回流提取 2 h效果最佳。

3. 2　比较了乙腈-水、甲醇 -水、 0. 03m o l /L枸橼酸-

乙腈、 0. 01 m o l /L 枸橼酸 -乙腈 ( pH 3～ 6), 结果

0. 01m o l /L枸橼酸 -乙腈 ( pH 4)分离效果良好。

3. 3　选用 Hype rsil C18柱 ( 250mm× 4. 6 mm, 10

μm )、D iamonsil C18柱 ( 250mm× 4. 6mm, 10μm )、

A llt im a C18柱 ( 250 mm× 4. 6 mm, 10μm ), 结果

A llt im a C18柱 ( 250mm× 4. 6mm, 10μm )分离的峰

形对称,分离效果好。
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RP-HPLC法测定咳停糖浆中盐酸麻黄碱和伪麻黄碱的含量

邓开英, 姚丽佳,王白露,李汝惠 

(重庆市药品检验所,重庆　 400015)

　　咳停糖浆是由麻黄、黄芩、金银花等十几味中药

经提取制成的复方制剂, 具有散寒宣肺, 清热化痰,

止咳平喘的功效。 麻黄碱和伪麻黄碱为麻黄所含有

效成分,与其功效直接相关。因此本实验建立了分离

效果好、专属性强、灵敏度高的 RP-HPLC法同时测

定其中盐酸麻黄碱和伪麻黄碱的含量的方法,以控

制产品的质量。

1　仪器与试药

HP1100高效液相色谱仪 (美国惠普 ); 盐酸麻

黄碱和伪麻黄碱对照品均由中国药品生物制品检定

所提供,批号分别为 714-9903和 1237-9601;咳停糖

浆由重庆市中药研究院提供;乙腈为色谱纯,其余试

剂均为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件: 色谱柱: K rom asil C1 8 ( 250 mm×

4. 6mm, 5μm ) (天津特纳科学仪器有限公司 );流动

相: 乙腈-0. 02m o l /L磷酸二氢钾溶液 (含 0. 2%三

乙胺,磷酸调 pH 2. 7) ( 4∶ 100);体积流量: 1. 5m L /

m in; 检测波长: 214 nm;柱温: 室温。在此色谱条件

下, 盐酸麻黄碱和伪麻黄碱色谱峰均与相邻色谱峰

达到基线分离, 阴性对照无干扰 (图 1)。

2. 2　溶液的制备

2. 2. 1　对照品溶液的制备:分别取盐酸麻黄碱和伪

麻黄碱对照品适量, 精密称定,加 0. 01m o l /L盐酸

溶液制成含两种成分 0. 08、 0. 02m g /mL混合溶液,

即得。

2. 2. 2　供试品溶液的制备:精密量取本品 5m L,置

分液漏斗中,加浓氨水 10m L,摇匀,用氯仿 -异丙醇
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1-盐酸麻黄碱　 2-伪麻黄碱

1-eph ed rin e h yd roch lor ide　 2-p seu doephed rine

图 1　对照品 (A )、咳停糖浆 (B )和阴性对照 (C)的 HPLC图

F ig. 1　HPLC chrom atogram s of reference substances (A ), Keting Syrup (B), and negat ive samp le (C)

( 3∶ 1)混合溶液振摇提取 5次 ( 10, 5, 5, 5, 5 mL ),

合并提取液, 用 15%氨水 5 mL 洗涤, 水层再用 5

mL氯仿 -异丙醇 ( 3∶ 1)混合溶液提取 1次, 合并提

取液, 用 0. 5 m o l /L 盐酸溶液提取 3次 ( 10, 5, 5

mL ),提取液置 25 mL量瓶中,用饱和氢氧化钠溶

液调节 pH值至 4,加水稀释至刻度,摇匀,即得。

2. 2. 3　阴性对照溶液的制备:精密量取缺麻黄的阴

性对照 5mL,按供试品溶液制备方法操作,即得。

2. 3　线性关系考察: 取对照品混合溶液 (含盐酸麻黄

碱 1. 212m g /m L,伪麻黄碱 0. 242m g /mL ),分别进

样 2, 4, 8, 12, 16, 20μL,测定峰面积。 以峰面积对进

样量进行线性回归, 结果盐酸麻黄碱回归方程A=

790. 5C+ 0. 71, r= 0. 999 7, 线性范围: 0. 409 6～

4. 096μg;伪麻黄碱回归方程 A= 1 358. 1C- 2. 37,

r= 0. 999 9,线性范围: 0. 102 5～ 1. 025μg。

2. 4　精密度试验: 精密吸取混合对照品溶液 8μL,

连续进样 5次,测定峰面积,结果盐酸麻黄碱和伪麻

黄碱 RSD均小于 1. 0%。

2. 5　重现性试验:取同一批样品 (批号: 980218),制

备 5份供试品溶液, 分别测定盐酸麻黄碱和伪麻黄

碱的质量浓度,结果其 RSD分别为 1. 8%和 2. 1%。

2. 6　稳定性试验: 取同一供试品溶液分别于 0, 2,

4, 6, 8, 12 h进样 20μL, 测定盐酸麻黄碱和伪麻黄

碱的峰面积, 结果其 RSD分别为 0. 8%和 0. 9% ,表

明供试品溶液在 12 h内稳定。

2. 7　回收率试验:精密量取已测定含量的咳停糖浆

(批号: 980218, 含盐酸麻黄碱 0. 46m g /mL, 盐酸伪

麻黄碱为 0. 11m g /mL ) 6份, 每份 5mL, 分别精密

加入盐酸麻黄碱和伪麻黄碱对照品的混合溶液 (含

盐酸麻黄碱 0. 204 8mg /mL,盐酸伪麻黄碱 0. 051 3

m g /mL ) 1. 0、 1. 0、 2. 0、 2. 0、 3. 0、 3. 0 mL, 按 2. 2. 2

项方法制备,并按拟定的方法测定盐酸麻黄碱和伪

麻黄碱的含量, 计算回收率,结果平均回收率分别为

盐酸麻黄碱 97. 3% ( RSD = 2. 1% )、伪麻黄碱

98. 5% (RSD= 2. 6% )。

2. 8　样品测定:精密吸取对照品溶液和供试品溶液

各 20μL, 按上述色谱条件测定, 并进行计算, 结果

见表 1。
表 1　咳停糖浆中盐酸麻黄碱和伪麻黄碱

含量测定结果 (n= 3)

Tab le 1　Conten ts of ephedrine hydroch loride and

pseudoephedr ine in K eting Syrup (n= 3)

批　号
盐酸麻黄碱 /

(m g· mL- 1 )
RSD /%

伪麻黄碱 /

(m g· mL- 1 )
RSD /%

980218 0. 46 1. 5 0. 11 1. 2

980219 0. 26 1. 9 0. 09 2. 1

000616 0. 31 1. 2 0. 12 1. 4

000702 0. 45 1. 6 0. 15 1. 4

3　讨论

3. 1　流动相选择中, 比较了甲醇-水、乙腈 -水系统

和本实验流动相, 结果前两个流动相使样品中盐酸

麻黄碱与伪麻黄碱均色谱峰拖尾严重且两者不能达

到较好的分离。而本实验使用的由于三乙胺的加入,

pH值的调节使色谱峰拖尾情况大大改善, 并与相

邻色谱峰达到了基线分离,重现性良好。

3. 2　样品中盐酸麻黄碱和伪麻黄碱色谱峰经 DAD

检测,其 UV光谱与盐酸麻黄碱和伪麻黄碱对照品

UV光谱完全一致, 均在 210 nm 波长处有最大吸

收。 但由于 210 nm 波长处, 样品基线不平稳, 经试

验考察,选定为 214 nm作为测定波长。

3. 3　样品前处理中,加氨水碱化后用氯仿提取会产

生十分严重的乳化现象,而采用氯仿 -异丙醇 ( 3∶ 1)

混合溶液提取则避免了乳化。
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