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� � [摘要 ] � 目的 � 建立宣肺清热合剂 (麻黄、苦杏仁、浙贝母、黄芩等 )中有效成分盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的含量测定

方法。方法 � 采用高效液相色谱法,色谱柱 Ag ilen t ZORBA � SB�C18 ( 5 �m, 4. 6 mm x 250 mm ),流动相为乙腈�0. 02 m o l/L磷

酸二氢钾 (用磷酸调 pH至 2. 7), ( 4� 100, 含 0. 1% 三乙胺 ), 流速: 1. 2 m l/m in, 检测波长: 207 nm。结果 � 盐酸麻黄碱在

11�04~ 222. 8 �g /mL ( r= 0. 999 9),盐酸伪麻黄碱在 8. 27~ 165. 4�g /m l ( r= 0. 999 9)的浓度范围内均线性关系良好, 回收

率均在 95% ~ 105% 之间, RSD均小于 3% 。结论 � 本方法操作简便、重现性好, 可以更有效地控制制剂的质量。
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Determ ination of ephedrine and pseudoephedrine in XuanfeiQ ingre m ixture by

HPLC
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[ Abstract] � Objective� To set up a me thod of sim ultaneously de term ining the contents o f ephedr ine and pseudoephedrine in

Xuanfe i Q ing re m ixture (H erba Ephedrae, Sem en A rm eniacae am arum, Bulbus F ritillaria thunbergii, Rad ix scutellaria, etc). Methods�

TheHPLC�quantitative analysis w as carried out on a co lumn of Ag ilent ZORBA � SB�C18 by using a mob ile phase o f acetonitr ile�0. 02

m ol/L potass ium d ihydrogen phospha te( adjusted w ith phosphor ic acid pH = 2. 7), ( 4� 100, w ith 0. 1% triethy lam ine) unde r a flow rate

o f 1. 2 m l/m in. 207 nm w as se lected as thew ave leng th o f detec tor. R esults� The linear range of ephedrine w as 11. 04~ 222. 8 �g /m l

( r= 0. 999 9) and pseudoephedrine s' w as 8. 27~ 165. 4 �g /m l ( r= 0. 999 9). The recover ies of them w ere all be tw een 95% and 105%

(RSD < 3% ). Conclu sion� Th is m e thod is simp le , reproducible and spec ific.

[ Key words] � Xuan fe i Q ing re m ixture; H PLC; ephedr ine hydrochlor ide; pseudoephedrine hydro ch lor ide

� � 宣肺清热合剂由麻黄、苦杏仁、浙贝母、黄芩、鱼

腥草、桑白皮、桔梗、枳壳和甘草九味中药经提取加

工而成,具有清热宣肺止咳的功效, 可用于感冒、慢

性支气管炎、肺炎等所致的咳喘、痰黄等症。该方中

的麻黄为君药,主要含有 1�麻黄碱和 d�伪麻黄碱两
种生物碱活性成分, 两者均为本方发挥药效的有效

成分, 其中 1�麻黄碱具有止咳作用, d�伪麻黄碱具有
抗炎镇痛作用。宣肺清热合剂为上海市卢湾区香山

中医医院的自制制剂, 原标准
[ 1]
只有检查项, 为控

制药品质量,保证临床用药的安全性和有效性,本实

验采用高效液相色谱法, 在一种色谱条件下同时测

定制剂中麻黄碱和伪麻黄碱两种有效成分, 实验表

明,本法条件简便, 易于操作,专属性强, 重复性好,

为质量标准的提高和修订提供依据。

1� 仪器与试药

1. 1� 仪器 � 美国 waters�e2695高效液相色谱仪;

w aters2998 Photod iode A rray Detector检测器; Em�

pow er Pro色谱工作站; METTLER TOLEDO AG135

电子天平。

1. 2� 试药 � 宣肺清热合剂 (上海市卢湾区香山中

医医院提供, 批号分别为 090501、090701、090901);

盐酸麻黄碱对照品 (中国药品生物制品检定所, 批

号 171241�200303); 盐酸伪麻黄碱对照品 (中国药

品生物制品检定所, 批号 171237�200505) ; 乙腈为
色谱纯,其他试剂均为分析纯。

2� 方法和结果

2. 1� 色谱条件 � 色谱柱: Ag ilent ZORBA � SB�C18

( 5 �m, 4. 6mm � 250 mm);流动相:乙腈�0. 02 mo l/

L磷酸二氢钾 ( pH = 2. 7) , ( 4� 100, 含 0. 1%三乙

胺 ) ;流速: 1. 2 m l/m in; 柱温: 30  ; 检测波长: 207

nm。进样量 10 �l。理论板数按盐酸麻黄碱应不低

于 5 000, 盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的分离度应符

合规定。

2. 2� 溶液的制备

2. 2. 1� 对照品溶液的制备 � 精密称取 105  下干
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燥 3 h的盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱对照品适量,

置 100 m l容量瓶中, 加 50% 甲醇溶解并稀释至刻

度,摇匀,制成含盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱分别为

220. 8、165. 4 �g /m l对照品储备液。精密吸取对照

品储备液 1m l置 10m l容量瓶中,用 50%甲醇定容

至刻度,作为对照品溶液。

2. 2. 2� 供试品溶液的制备 � 精密吸取宣肺清热合

剂 10m ,l置 500 m l圆形烧瓶中, 圆底烧瓶中, 加 10

m l水, 再加含 7. 5 g N aC l和 20 g N aOH 的水溶液

100m ,l蒸馏,用预先盛有 0. 5 mol /L盐酸溶液 5 m l

的 100 m l容量瓶收集蒸馏液近 100 m ,l加水至刻

度,摇匀,即得。

2. 2. 3� 阴性样品溶液的制备 � 取按处方比例及生

产工艺制备的不含麻黄的宣肺清热合剂,按供试品

溶液的制备同法制得,作为阴性样品溶液。

2. 3� 系统适应性试验 � 取盐酸麻黄碱和盐酸伪
麻黄碱混合对照溶液, 按上述色谱条件试验,对系

统参数进行考察, 结果盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄

碱的理论塔板数分别为 5 984, 5 931; 分离度为

2�23。
2. 4� 专属性试验 � 分别取对照品溶液、供试品溶液

及不含麻黄碱的阴性样品溶液各 10 �l注入液相色

谱仪, 记录色谱图。从色谱图观察, 在此色谱条件

下, 样品有与对照品盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱有

相同保留时间的对应峰, 并与其他组分峰达完全分

离, 阴性样品无干扰。结果见图 1。

图 1� 对照品 ( A )、样品 ( B)和阴性对照品 ( C )的 HPLC色谱图

1�盐酸麻黄碱; 2�盐酸伪麻黄碱

2. 5� 线性关系的考察 � 取对照品储备液 (盐酸麻

黄碱和盐酸伪麻黄碱含量分别为 220. 8、165. 4 �g /

m l) ,用 50%甲醇稀释成盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄

碱的浓度分别为 11. 04 �g /m ;l 8. 27 �g /m l、22. 08

�g /m ;l 16. 54 �g /m l、55. 2 �g /m ;l 41. 35 �g /m l、

110. 4 �g /m ;l 82. 7 �g /m l、220. 8 �g /m ;l 165. 4 �g /

m l的一系列混合溶液。精密吸取上述混合溶液各

10 � ,l在色谱条件下测定峰面积, 以峰面积 ( Y )为

纵坐标,浓度 X( �g /m l)为横坐标绘制标准曲线,求

得盐酸麻黄碱回归方程: Y = 2. 21 � 10
4
X + 2. 28 �

10
2
( r= 0. 999 9; n = 5 ); 盐酸伪麻黄碱回归方程: Y

= 2�28 � 10
4
X - 3. 12 � 10

4
( r= 0. 999 9, n= 5)。结

果表明,盐酸麻黄碱在 11. 04~ 220. 8 �g /m ,l盐酸

伪麻黄碱在 8. 27~ 165. 4 �g /m l的浓度范围内均线

性关系良好。

2. 6� 精密度实验 � 取盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱

对照品 (浓度为 11. 04 �g /m ;l 8. 27 �g /m l)的混合

溶液 10 � ,l连续进样 6次,测定峰面积,结果盐酸麻

黄碱的 RSD 为 0. 9% , 盐酸伪麻黄碱的 RSD 为

0�8% ,精密度良好。

2. 7� 稳定性试验 � 取供试品溶液, 在 0, 6, 12, 18,

24 h进样,每次 10 � ,l结果测得 RSD分别为 1. 5%

与 1. 6%, 表明盐酸麻黄碱与盐酸伪麻黄碱在 24 h

内稳定。

2. 8� 重复性实验 � 取同一批样品 6份, 按 2. 2. 2项

下方法制备,进样测定, 结果盐酸麻黄碱和盐酸伪麻

黄碱的 RSD分别为 1. 3%与 1. 9% ,都小于 3% ,重

复性良好。

2. 9� 加样回收率实验 � 取已知含量的样品 5 m l 6

份,精密量定, 分别加入盐酸麻黄碱对照品 0. 559 5

mg、盐酸伪麻黄碱对照品 0. 442mg,进行含量测定,

计算回收率,结果见表 1。

表 1� 加样回收率测定结果 ( n = 6)

样品含量
(m g)

加入对照品量
(m g)

测得量
(m g)

回收率
(% )

平均回收率
(% )

RSD

(% )

盐酸麻黄碱

0. 711 0. 559 5 1. 269 99. 73

0. 711 0. 559 5 1. 261 98. 30

0. 711 0. 559 5 1. 275 100. 80 100. 42 1. 36

0. 711 0. 559 5 1. 271 100. 09

0. 711 0. 559 5 1. 283 102. 23

0. 711 0. 559 5 1. 278 101. 34

盐酸伪麻黄碱

0. 634 0. 442 1. 078 100. 45

0. 634 0. 442 1. 082 101. 36

0. 634 0. 442 1. 077 100. 23 100. 57 0. 85

0. 634 0. 442 1. 080 100. 90

0. 634 0. 442 1. 082 101. 36

0. 634 0. 442 1. 072 99. 10

(下转第 205页 )

200

药学实践杂志 � 2010年 5月 25日第 28卷第 3期

Journa l of Pharm aceutical P ractice, Vo .l 28, No. 3, M ay 25, 2010



3� 讨论

由试验结果和相关分析来看, A、B两因素均以

第 4水平为最佳, C因素以第 3水平为最好,在免疫

试验中, D因素以 D2为最佳,在体外抑菌试验中以

D4为最好, 直观分析中,两种实验的 R值均最小,方

差分析中两种实验均无显著性差异 (P > 0. 05)。无

论取 D2还是取 D4都能满足试验要求, 因此结合临

床实验并经综合考虑, 最佳水平组合为: A 4B4 C3D4。

由试验结果和分析可知, 黄桂灌肠剂最佳处方为每

1 000m l中含黄连 60 g,黄柏 180 g,桂枝 120 g,大黄

48 g,各因素选出的最佳水平都处于试验方案的中

间,说明试验方案中各因素水平的确定是合适的。

盆腔炎是妇科常见病、难治病, 具有病程长、治

愈率低、复发率高的特点。盆腔炎发病除与病原体

感染有关外, 还与机体免疫功能低下或紊乱有关。

中医认为: !正气存内,邪不可干∀, !邪之所凑, 其气

必虚∀ [ 4, 5 ]
,故机体的免疫状态对病原微生物引起的

炎症过程有着重大影响。本实验结果表明, 黄桂灌

肠剂能显著增加小鼠廓清指数的含量, 说明该药对

免疫功能有良好的促进作用,加之该药体外抑菌作

用较强,从而进一步降低盆腔炎病人炎症反应的症

状。

采用正交试验设计法优选黄桂灌肠剂的配方,

以小鼠廓清指数提高值和体外抑菌效果为评价指

标, 采用统计学方法分析计算,较好地筛选出黄桂灌

肠剂的最佳处方, 方法可行, 收效满意,为临床应用

提供了实验依据。
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� � 结果表明两者的回收率都在 95% ~ 105%之

间, RSD均小于 3% ,符合有关规定。

3� 样品测定

取 3批样品, 分别制备供试品溶液,测定盐酸麻

黄碱与盐酸伪麻黄碱的峰面积,用外标法进行计算,

结果见表 2。

表 2� 样品含量测定结果 ( n = 3)

批号 盐酸麻黄碱含量 (m g/m l) 盐酸伪麻黄碱含量 (m g /m l)

090501 0. 142 2 0. 126 8

090701 0. 145 1 0. 130 2

090901 0. 110 3 0. 101 4

4� 讨论

4. 1� 流动相的选择 � 笔者曾采用 0. 021 mo l/L磷

酸二氢钾 (磷酸调 pH = 2. 5) �甲醇 ( 94� 6 )
[ 2]
、

0�2%磷酸 �乙腈 ( 96� 4)为流动相进行试验, 前者

分离效果和理论塔板数都达不到要求; 后者由于

酸性太强对柱子损伤较大, 基线经常不稳。后来

采用了乙腈 �0. 02 m ol /L磷酸二氢钾 ( pH = 2. 7) ,

( 4� 100,含 0. 1%三乙胺 )作为流动相, 2种成分

的色谱峰都比较理想, 分离度也大于 2. 0, 且性质

较为稳定。

4. 2� 样品的前处理 � 曾用多种方法处理过样品, 如

乙醇溶解法
[ 3]
和乙醚萃取法

[ 4 ]
,经过测试后发现蒸

馏法提取效果最好,盐酸麻黄碱的含量最高,且干扰

的杂质峰少。
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