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　　咳欣康片是由麻黄、黄芩等药味制成的中药制

剂 ,具有降气平喘、清肺化痰之功效 ,临床上用于肺

热咳喘及气管炎。麻黄为方中君药 ,麻黄中麻黄碱具

有解热、抗病毒、松弛支气管平滑肌等作用
[ 1]

,是麻

黄中的主要活性成分 ,通过测定咳欣康片中盐酸麻

黄碱的含量 ,可以作为控制该产品质量的一个重要

指标。 文献已报道的麻黄碱含量测定方法有薄层扫

描法
[2 ]
、气相色谱法

[3 ]
、高效液相色谱法

[4 ]
等。本实

验采用 HPLC法测定咳欣康片中麻黄碱的含量 ,操

作方便 ,结果准确、可靠。

1　仪器与试药

岛津 LC— 10A型高效液相色谱仪 (岛津 LC—

10AT 泵 , SPD— M10A 二 级 管 阵 列 检 测 器 ,

CLASS-LC10色谱工作站 ) ; CX— 500型超声波发

生器 (北京市医疗设备二厂 )。盐酸麻黄碱 (中国药品

生物制品检定所提供 ,批号: 1241-200102) ,咳欣康

片 (承德颈复康药业集团有限公司 ) ,乙腈为色谱纯 ,

水为二次蒸馏水 ,其他试剂均为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件: 色谱柱: 岛津 Shim-pack V P-ODS

柱 ( 150 mm× 4. 6 mm , 5μm) ,带有前置保护柱进

行分离 ;检测波长: 210 nm;流动相: 乙腈 -磷酸 -三乙

胺 -水 ( 3∶ 0. 1∶ 0. 1∶ 97) ;体积流量: 1 mL /min;柱

温:室温。

2. 2　对照品溶液制备:取麻黄碱对照品适量 ,精密

称定 ,加 50%甲醇制成 0. 12 mg /mL的溶液 ,即得。

2. 3　供试品溶液的制备:取本品 20片 ,除去包衣 ,

研细 ,称取约 1. 5 g (约相当于 5片的质量 ) ,置具塞

锥形瓶中 ,精密加入氯仿 50 mL和浓氨试液 3 mL,

超声处理 30 min,放冷 ,再称定质量 ,用氯仿补足减

失的质量 ,摇匀 ,滤过。精密量取续滤液 25 mL,用

0. 05 mol /L盐酸溶液振摇提取 2次 ( 30、 30 mL) ,合

并盐酸萃取液 ,用浓氨试液调节 pH值至 11,加入氯

化钠 3 g ,搅拌使溶解 ,用乙醚振摇提取 3次 ( 25、 25、

25 m L) ,合并乙醚液 ,加入 1%盐酸甲醇溶液 8 mL,

搅拌均匀后水浴蒸干 ,残渣加 50%甲醇使溶解 ,转

移至 5 mL量瓶中 ,加 50%甲醇稀释至刻度 ,摇匀 ,

滤过 ,即得。

2. 4　空白溶液的制备: 按处方比例及制备方法 ,制

备不含麻黄药材的阴性样品 ,并按供试品溶液的制

备方法制备空白溶液。此条件下经麻黄碱空白对照

试验 ,证明除麻黄外其他药材不干扰麻黄碱的测定 ,

并且麻黄碱与其他组份均能达到基线分离 ,色谱图

见图 1。
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图 1　盐酸麻黄碱对照品 ( A)、咳欣康片 (B)

和空白对照 ( C)的 HPLC图谱

Fig. 1　 HPLC of ephedrine hydro- chloride ( A )

Kexinkang Tablet ( B) , and blank (C)

2. 5　线性关系考察:精密吸取盐酸麻黄碱对照品溶

液 ( 0. 128 mg /mL) 2、 4、 6、 8、 10、 12μL进样 ,按上述

色谱条件分析。 以麻黄碱的峰面积对麻黄碱的量绘

制标准曲线 ,得回归方程 Y= 2 766 227. 85 X+

10 572. 27, r= 0. 999 9。结果表明麻黄碱在 0. 256～

1. 536μg与峰面积呈良好的线性关系。

2. 6　精密度试验: 精密吸取麻黄碱对照品溶液

( 0. 125 mg /mL) 6μL,连续进样 6次 ,记录每次的

峰面积 ,结果峰面积积分值基本稳定 , RSD为

0. 51%。

2. 7　稳定性试验: 取供试品溶液每隔 1 h进样一

次 ,连续进样 8次 ,记录每次的峰面积 ,结果表明供

试品溶液在 7 h内基本稳定 , RSD为 0. 73%。
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2. 8　重现性试验:精密称取同一批号的咳欣康片粉

末 6份 ,制备供试品溶液 ,按上述色谱条件进样分

析 ,测定盐酸麻黄碱的峰面积 ,计算盐酸麻黄碱的质

量分数 ,其 RSD为 0. 986% 。

2. 9　回收率试验: 精密称取已知含量 ( 1. 645 mg /

g )的咳欣康片粉末 ,共 6份 ,每份 0. 75 g ,精密加入

盐酸麻黄碱对照品 1. 23 mg ,依供试品溶液的制备

方法处理 ,按上述色谱条件进样分析 ,测定盐酸麻黄

碱的峰面积 ,计算回收率 ,结果盐酸麻黄碱的平均回

收率为 99. 67% , RSD为 0. 95% 。

2. 10　样品测定: 取不同批号的咳欣康片 ,按上述方

法测定 ,结果见表 1。
表 1　咳欣康片中盐酸麻黄碱的含量 (n= 3)

Table 1　 Ephedrine hydrochloride in

Kexinkang Tablet (n= 3)

　批　号
盐酸麻黄碱

/ (mg· 片 - 1 )
批　号

盐酸麻黄碱

/ ( mg· 片 - 1)

　 021006 0. 509 030915 0. 349

　 030105 0. 501 031001 0. 487

　 030301 0. 648 031002 0. 493

　 030302 0. 646 031111 0. 575

　 030303 0. 655 031112 0. 697

3　讨论

　　咳欣康片是中药复方制剂 ,成分复杂 ,干扰多 ,

分离难 ,本实验对不同提取方法、不同分离条件进行

了优选。在优选提取方法时 ,曾选用 1%盐酸溶液提

取 ,浓氨试液碱化 ,氯仿萃取的方法 ,结果萃取过程

中乳化严重 ,并且麻黄碱提出率低 ,选用本试验提取

方法 ,易操作 ,不乳化 ,提取回收率高。在优选分离条

件时 ,曾使用乙腈 -磷酸 -三乙胺 -水 ( 2∶ 0. 1∶ 0. 1∶

97)、乙腈 -0. 02 mol /L磷酸二氢钾溶液 (含 0. 2%三

乙胺、用磷酸调 pH值 2. 7) ( 5∶ 100)作为流动相分

离样品溶液 ,结果样品图谱中麻黄碱分离状态均不

佳 ,使用本试验流动相分离较好 ,麻黄碱与伪麻黄碱

分离度达到 3。
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　　通脉口服液是《中华人民共和国卫生部药品标

准》中药成方制剂第 4册收载的品种 ,由葛根、丹参、

川芎 3味中药制成。原标准中检验项目少 ,只有葛根

的薄层鉴别 ,且方法烦琐 ,无法控制药品质量。 葛根

素的含量测定方法报道较多。本实验采用 HPLC法

测定葛根素的含量 ,结果较为满意。

1　仪器与材料

美国 Agi lent 1100高效液相色谱仪 ,包括四元

泵、可变波长 UV检测器、手动进样系统、 Ag ilent色

谱工作站 ;数控超声波清洗器 (上海 )。葛根素对照品

购于中国药品生物制品检定所 ,含量测定用 ;通脉口

服液和阴性试样 (自制 )。甲醇为色谱纯 ,其余试剂均

为分析纯。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件: 色谱柱: Diamonsi l TM C18色谱柱

( 250 mm× 4. 6 mm , 5μm);流动相: 甲醇 -水 ( 25∶

75) ;体积流量: 0. 7 mL /min;柱温:室温 ;检测波长:

250 nm。理论板数按葛根素峰计算应不低于 2 000。

2. 2　溶液的制备:精密称取葛根素对照品 ( 60℃五

氧化二磷减压干燥 10 h)适量 ,置 50 mL量瓶中 ,加

30%乙醇溶解 ,并加至刻度 ,摇匀 ,即得对照品溶液

( 0. 031 36 mg /mL)。精密量取通脉口服液 1 mL于

25 mL量瓶中 ,用 30%乙醇加至刻度 ,摇匀 ;精密量

取 10 mL置 100 mL量瓶中 ,加 30%乙醇至刻度 ,

摇匀 ,以 0. 45μm微孔滤膜滤过 ,即得供试品溶液。

按供试品溶液制备方法同法制备阴性对照溶液。
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