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摘 要 目的：建立同时测定小儿清热止咳口服液中盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和苦杏仁苷含量的方法。方法：采用高效液相色 

谱法。色谱柱为Platisil ODS柱，流动相为乙腈．0．1％磷酸溶液(含O．1％三乙胺)=5：95，流速为1．0 mL·min_。，检测波长为215 

nli1，进样量为 10 uL，柱温为3O℃。 结果：盐酸麻黄碱进样量在O．146~4．85 Pg范围内与峰 面积积分值呈良好的线性关系(r= 

0．999 9)，平均加样回收率为99．4％，RSD=1．0％；盐酸伪麻黄碱进样量在O．157~5．23 g范围内与峰面积积分值呈良好的线性关 

系(，．=0．999 9)，平均加样回收率为99．6％，RsD：1．7％；苦杏仁苷进样量在O．297~9．90 Ixg范围内与峰面积积分值呈良好线性关 

系(r=O．999 9)，平均加样回收率为98．9％，RSD=0．7％。结论：该方法简便、灵敏、准确，可用于小儿清热止咳口服液的质量控制。 
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Content Determination of Ephedrine Hydrochloride，Pseud0ephedrine Hydrochloride and Amygdalin in 
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the method for the content determination of ephedrine hydrochloride．pseudoephedrine 

hydrochloride and amygdalin in Xiao’er qingre zhike oral solution．METHODS：HPLC method was adopted．The determination 

was perform ed on Platisil ODS column with mobile phase consisted of acetonitrile一0．1％phosphoric acid solution(containing 0．1％ 

triethylamine．5：95)at the flow rate of 1．0 mL·rain～．The detection wavelength was set at 215 am and injection volume was lO 

uL．The column  temperature was 30℃．RESULTS：The linear range of ephedrine hydrochloride was 0．146~4．85 g(r=0．999 9) 

with an average recovery of 99．4％ (RSD=1．0％)．The linear range of pseudoephedrine hydrochloride was 0．157～5．23 g(，： 

0．999 9)with an average recovery of 99．6％ (RSD=1．7％)．The linear range of amygdalin was 0．297～9．90 g(，=0．999 9)with 

an average recovery of 98．9％ (RSD=0．7％)．CONCLUSION：The method is simple，sensitive and accurate，which can be used 

for the quality control of Xiao’er qingre zhike oral solution． 
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／bJL清热止咳口服液是由麻黄、苦杏仁(炒)、石膏、甘草、 

黄芩、板蓝根、北豆根7味中药组成，具有清热宣肺、平喘、利咽 

的作用，主要用于／bJL~l"感风热所致的感冒、发热恶寒和咳嗽 

痰黄等症状。现行质量标准“' 中除性状、鉴别等质量控制项 

目外，仅对盐酸麻黄碱有定量测定方法；而对麻黄中盐酸伪麻 

黄碱和苦杏仁的主要成分苦杏仁苷无含量测定方法。作为该 

果无明显差别，但超声法简便、快速、一次能够提取完全，故选 

择稀乙醇超声提取。 

3．2 流动相的选择 

笔者曾试用甲醇．0．05 mol·L 磷酸二氢钾溶液．醋酸．异 

丙醇(67：173：4：4)t5]和甲醇．水(35：65) 等流动相 ，经反复比 

较，以正文所选流动相重复性更好，出峰时间更快，分离更好。 

3．3 测定结果 · 

根据3O批样品含量测定的结果，并考虑到方中自芍药材 

的产地、采收、加工等因素，暂定为每袋三九胃泰颗粒含白芍 

以芍药苷(c。oH。。O )计不得少于12．0 mg。 

综上所述，采用RP．HPLC法测定三九胃泰颗粒中芍药苷 

的含量，该法灵敏、准确、重复性好、专属性强，阴性对照无干 

扰，可有效控制该药品的质量。 
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口服液的主要药效成分麻黄，主含标志性成分麻黄碱和伪麻 

黄碱，二者属于需控制的毒、麻类成分，且伪麻黄碱也具有一 

定的治疗作用和不良反应。为此，笔者参考有关文献 ，建立 

了高效液相色谱(HPLc)法同时测定&JL清热止咳口服液中 

盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和苦杏仁苷的含量，以期为该品种 

的安全、有效使用和全面控制产品质量提供科学依据。 

1 仪器与试药 

Agilent 1260型 HPLC仪 ，包括 G1329B自动进样器 、 

GI316A柱温箱、GI31IC四元泵、G1315D二极管阵列检测器 

(美 国Agilent公司)；AE．240型天平 (METTLER公司)； 

H66005超声清洗机(无锡超声电子设备厂)。 

盐酸麻黄碱对照品(批号：171241．201007，含量：99．7％)、 

盐酸伪麻黄碱对照品(批号：171237．200807，含量：99．9％)、苦 

杏仁苷对照品(批号：820．200002，含量：100．O％)均由中国食 

品药品检定研究院提供；小儿清热止咳口服液(吉林吉春制药 

有限公司，批号：100106、100207、100512)；乙腈为色谱纯，水 

为高纯水，其他试剂均为优级纯。 

2 方法与结果 

2．1 溶液的制备 

2．1．1 对照品混合溶液的制备 精密称取盐酸麻黄碱、盐酸 

伪麻黄碱和苦杏仁苷对照品19．41、2O．93、19．79 mg，分别置于 

10 mL容量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，作为对照 

品贮备溶液。分别精密量取盐酸麻黄碱对照品贮备溶液0．5 

mL、盐酸伪麻黄碱对照品贮备溶液0．5 mL和苦杏仁苷对照品 

贮备溶液1．0 mL，置于同一10 mL容量瓶中，用甲醇稀释至刻 

度，摇匀，即得对照品混合溶液。 

2．1．2 供试品溶液的制备 精密量取小儿清热止咳口服液5 

mL，置于25 mL容量瓶中，加甲醇适量，超声处理40 min，放 

置至室温，用甲醇稀释至刻度，摇匀，用0．45岫 滤膜过滤，取 

续滤液，即得供试品溶液。 

2．1．3 阴性样品溶液的制备 按dxJL清热止咳口服液处方及 

工艺制备不含麻黄和苦杏仁(炒)的阴性样品，再按“2．1．2”项 

下方法制备阴性样品溶液。 

2．2 色谱条件 

色谱柱：迪马Platisil ODS柱(250 mmx 4．6 mm，5岫 )；流 

动相：乙腈．0．1％磷酸溶液(含O．1％三乙胺，V／V)=5：95；流 

速：1．O mL·min～；检测波长：215 nm；进样量 ：10 L；柱温： 

30℃ 。 

2．3 专属性试验 

取对照品混合溶液、供试品溶液、阴性样品溶液各lO ， 

按“2．2”项下色谱条件进样，记录色谱图，色谱见图1。结果表 

明，阴性样品溶液中其他成分对盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和 

苦杏仁苷的测定无干扰。 

2．4 线性关系考察 

分别精密量取“2．1．1”项下盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和 

苦杏仁苷对照品贮备溶液适量，置于同一容量瓶中，制成含盐 

酸麻黄碱14．6、24．3、48．5、97．0、243、485 P,g·mL一、盐酸伪麻黄 

碱 15．7、26．2、52．3、105、262、523“g·mL 和苦杏仁苷29．7、 

49．5、99．0、198、495、990 g·mL 的系列对照品溶液，精密量 
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图1 高效液相色谱图 

A．混合对照品；B．样品；C．阴性样品；1．盐酸麻黄碱 ；2．盐酸伪麻黄碱；3． 

苦杏仁苷 

Fig l HPLC chromatograms 

A．mixed control；B．sample；C．negative sample；1．ephedrine hydro— 

chloride；2．pseudoephedrine hydrochloride；3．amygdalin 

取l0 ，注入HPLC仪，记录峰面积。结果，以对照品的进样 

量( 为横坐标，以峰面积(y)为纵坐标，进行线性回归，得盐 

酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和苦杏仁苷对照品的回归方程分别 

为 Y=3．812×l ，+1．136×10。；Y=2．684×10X+1．208×10。；y= 

1．978×1022(+8．432 X10 。结果表明，盐酸麻黄碱进样量在 

O．146~4．85 Ixg(r=0．999 9)范围内、盐酸伪麻黄碱进样量在 

O．157~5．23 g(r=0．999 9)范 围内、苦杏仁苷进样量在 

O．297~9．90 g(r=0．999 9)范围内均与峰面积积分值呈良好 

的线性关系。 

2．5 精密度试验 

分别精密吸取“2．1．1”项下对照品混合溶液适量，按“2．2” 

项下色谱条件连续进样6次，分别测定峰面积值。结果，盐酸 

麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和苦杏仁苷峰面积的RSD分别为 

O．7％、O．9％、0．6％，表明仪器精密度良好。 

2,6 稳定性试验 

取同一供试品溶液适量，室温放置0、2、4、8、12、24 h，分 

别进样10 ，测定其峰面积。结果，盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄 

碱、苦杏仁苷峰面积的RSD分别为O．4％、0．3％、0．9％ ，表明盐 

酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和苦杏仁苷在24 h内稳定。 

2．7 重复性试验 

取同一批号样品适量，按“2．1．2”项下方法平行制备9份 

样品溶液，按“2．2”项下色谱条件进样1O ，测定。结果，盐 

酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和苦杏仁苷含量平均值分别为O．25、 

0．14、0．36 mg·mL ；RSD分别为1．8％、1．2％、1．9％，表明重复 

性良好。 
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2．8 加样回收率试验 

精密量取 已知含量的小儿清热止咳口服液(批号 ： 

100207)3 mL，共9份，分别置于25 mL容量瓶中，分别加入一 

定量的对照品混合溶液，加甲醇适量，超声处理40 min，放置 

至室温，用甲醇稀释至刻度，摇匀，用0．45 m滤膜过滤，取续 

滤液l0 L，按“2．2”项下色谱条件进样测定并计算加样回收 

率。结果，盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和苦杏仁苷平均加样回 

收率分别为99．4％、99．6％、98．9％，详见表1。 

表l 加样回收率试验结果(n=9) 

Tab 1 Results of recovery test(n=9) 

成分 已知量 加人量 测得量 回收率 平均回收率 RSD 
／mg ／mg ／mg {％ { f％ 

盐酸麻黄碱 

盐酸伪麻黄碱 

苦杏仁苷 

2．9 最低检测限和定量限 

精密量取“2．1．1”项下对照品混合溶液适量，用甲醇逐步 

稀释，按“2．2”项下色谱条件进样测定。结果，以盐酸麻黄碱 

峰、盐酸伪麻黄碱峰和苦杏仁苷峰的信噪比(删 )为3计算，最 

低检测限分别为0．014 6、0．015 7、0．089 1 Pg；以盐酸麻黄碱峰、 

盐酸伪麻黄碱峰和苦杏仁苷峰的信噪比(s／Ⅳ)为1O计算，最低 

定量限分别为O．048 5、O．052 3、0．296 9 P-g。 

2．10 样品含量测定 

取各批号供试品溶液适量，按“2．2”项下色谱条件进样测 

定，峰面积以外标法计算，测定结果见表2。 

表2 样品含量测定结果(mg·mL ) 

Tab 2 Content determination of samples(mg·mL ) 

3 讨论 

在线光谱显示，在本试验选定的流动相中盐酸麻黄碱和 

盐酸伪麻黄碱最大吸收波长均为210 am，苦杏仁苷最大吸收 

波长为220 rim，为了缩小3种成分吸收强度的差别 ，且不影响 

测定的准确性，最终确定检测波长为215 Bill。 

笔者曾经采用乙腈．0．1％磷酸溶液(10：90、8：92、7：93)作 

为流动相，结果盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和苦杏仁苷不能 

达到完全分离。经过试验，流动相采用乙腈．0．1％磷酸溶液 

(5：95)，盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和苦杏仁苷达到完全分 

离。流动相中加入三乙胺能够改善峰形，降低拖尾，使主峰 

与干扰峰完全分离。 

笔者曾选择O．1％盐酸甲醇溶液和甲醇为提取溶剂，结果 

用甲醇作为提取溶剂，3种成分的含量较高，故选择甲醇作为 

提取溶剂。提取时间考察了超声20、40、6O、80 min，结果40 

rain后提取含量不再增加，故选择超声提取40 min。 

综上所述，采用HPLC法同时测定小儿清热止咳口服液中 

盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱和苦杏仁苷的含量，方法简便、灵 

敏、准确，可用于d,Jk清热止咳口服液的质量控制。 
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