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于 1.5 mg·mL1(在平均值下浮约 20%)，见表 3。 
表 3  样品测定结果(n=3)  

Tab 3  Contents determination results of samples(n=3) 

批号 黄芩苷含量/mg·mL1 RSD/% 

20080925 2.053 1.3 

20080926 1.785 0.8 

20081008 1.843 1.5 

4  讨论  

选择黄芩苷作为含量测定指标的理由：①柴

白安神合剂中黄芩为在处方中用量较大，相对柴

胡为臣药，对其进行含量测定控制简便、可行；

②黄芩苷的含量测定方法简单、条件易控制、有

助于对医院制剂进行质量监控。 

在色谱条件的选择中，对不同流动相 [2-7]和

2005 版药典收载黄芩项下黄芩苷含量测定流动相

以及不同的柱温条件进行了筛选，以流动相为甲

醇-0.4%磷酸溶液(47∶53)，其黄芩苷峰型较好，

与杂峰的分离度都较为理想，且此条件下杂质干

扰较少；柱温的变化对其影响不大，故柱温选择

常温。 

柴白安神合剂主要成分柴胡、百合、白芍、

五味子、川芎采用薄层色谱法进行定性鉴别，色

谱斑点明显，专属性强，可用于该制剂的定性鉴

别。除以上 5 种药味外，笔者也试图对其他药味

也进行过 TLC 鉴别，但是因为方法专属性较差，

背景多有干扰。本试验通过方法学考察，建立了

柴白安神合剂的黄芩苷的含量测定方法，其简单、

专属性强，可有效控制柴白安神合剂的质量。 
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HPLC测定小儿清热止咳颗粒中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的含量 
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摘要：目的  建立用反相高效液相色谱法测定小儿清热止咳颗粒中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱含量的方法。方法  采用

ZORBAX SB C18 色谱柱，流动相为 0.1%磷酸溶液-乙腈(96∶4)，流速为 1.0 mL·min1，紫外检测波长为 205 nm。结果  盐

酸麻黄碱线性范围为 4.388~43.88 μg·mL1(r=0. 999 9)，平均回收率 99.7%，RSD 为 2.1%(n=6)。盐酸伪麻黄碱线性范围为

5.300~53.00 μg·mL1 (r=0. 999 7)，平均回收率 98.5%，RSD 为 2.8%(n=6)。结论  本法定量准确、重复性好，可作为该制

剂的质量控制方法。 
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Determination of Ephedrine Hydrochloride and Pseudoephedrine Hydrochloride Contents in Xiao’er 
Qingre Zhike Granules by HPLC 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish a HPLC method for the determination of ephedrine hydrochloride and 
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pseudoephedrine hydrochloride contents in Xiao’er Qingre Zhike granules. METHODS  Separation was performed on 

ZORBAX SB C18 column. 0.1% phosphoric acid solution-acetonitrile(96∶4) was selected as the mobile phase, flow rate was set 

at 1.0 mL·min1 and detection wavelength was 205 nm. RESULTS The linear range for ephedrine hydrochloride was 

4.388-43.88 μg·mL1(r=0. 999 9), the average recovery of ephedrine hydrochloride was 99.7%, RSD=2.1% (n=6). The linear 

range for pseudoephedrine hydrochloride was 5.300-53.00 μg·mL1(r=0.999 7), the average recovery of pseudoephedrine 
hydrochloride was 98.5%, RSD=2.8%(n=6). CONCLUTION  The method is accurate and repeatable, and it can be applied to 
control the quality of this drug. 

KEY WORDS: ephedrine hydrochloride; pseudoephedrine hydrochloride; Xiao’er Qingre Zhike granules；HPLC 

 

小儿清热止咳颗粒是由麻黄、苦杏仁、黄芩、

甘草等7味药材组成，具有清热、宣肺、平喘的

功效，主要用于小儿外感引起的发热恶寒和咳嗽

痰黄等症状。目前该制剂含量测定的主要方法有

分光光度法测定盐酸麻黄碱含量、高效液相色谱

法测定盐酸麻黄碱含量、分光光度法测定总黄酮

等[1]，而处方相同的小儿清热止咳口服液高效液相

色谱法测定含量也有报道[2]。作为此颗粒剂的主要

药效成分麻黄，主含标志性成分麻黄碱和伪麻黄

碱，同时也属于需控制的毒、麻类成分。不同产地

的麻黄药材，其中的麻黄碱和伪麻黄碱含量差别很

大，且伪麻黄碱也具有一定的治疗和不良反应。因

此，建立专属性强的分析方法用于同时测定盐酸麻

黄碱和盐酸伪麻黄碱的含量，控制其含量，对于该

品种的安全有效使用和质量控制显得尤为必要。 

1  仪器与试药 

Agilent 1100高效液相色谱仪 (G1322A脱气

机，G1311A四元泵，G1313A自动进样仪，G1316A

柱温箱，G1314A紫外检测器)。 

乙腈为色谱纯，水为重蒸水，其余为分析纯。

盐酸麻黄碱对照品(中国药品生物制品检定所，批

号：714-8501，供含量测定用)；盐酸伪麻黄碱对

照品(中国国家麻醉品实验室，批号：1237-9601，

供含量测定用)。小儿清热止咳颗粒(浙江泰利森药

业有限公司，批号分别为080301、080502、080503，

其中批号080301的样品作为方法学考察用)。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 

色 谱 柱 ： ZORBAX SB C18 柱 (250 mm ×

4.6 mm，5 μm)；流动相：乙腈 -0.5% 磷酸溶液

(4 9∶ 6)；检测波长：205 nm；流速：1.0 mL·min1，

在此条件下色谱能达到很好分离，结果见图1。色

谱柱的理论板数按盐酸麻黄碱峰计算大于5 000，

分离度大于1.5。 

 
图 1  含量测定高效液相色谱图 
A空白；B对照品；C供试品；1盐酸麻黄碱；2盐酸伪麻黄碱 

Fig 1  HPLC chromatograms 
Ablank; Breference substances; Csample; 1ephedrine hydrochloride; 2pseudoephedrine hydrochloride 

实验中曾对盐酸麻黄碱与盐酸伪麻黄碱对照

品峰进行紫外光谱扫描，并参照中国药典2005年

版小儿清热止咳口服液盐酸伪黄碱含量测定色谱

条件[3]，选用205 nm作为测定波长。 

2.2  提取条件的选择 

提取方法的选择：本试验对甲醇-盐酸(100∶

1)超声和碱液蒸馏这2种提取方法进行了比较，结

果甲醇-盐酸(100∶1)超声后供试品色谱中杂质峰

干扰比较大，无法准确定量测量。而用碱液蒸馏

法得到的供试品色谱中杂质对盐酸麻黄碱和盐酸

伪麻黄碱色谱峰无干扰，故选用碱液蒸馏法提取。 

2.3  对照品溶液的制备 

取盐酸麻黄碱对照品、盐酸伪麻黄碱对照品

适量，精密称定，加0.1 mol·L1盐酸制成每1 mL

含20 μg的溶液，即得。 

2.4  供试品溶液的制备 

取装量差异项下的本品，研细，取10 g，精密

称定，加氯化钠7.5 g、水50 mL及20%氢氧化钠溶

液100 mL，蒸馏，用预先盛有稀盐酸10 mL的

100 mL量瓶收集蒸馏液约95 mL，加水至刻度，摇
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匀，放置过夜，即得。 

2.5  线性关系考察 

精密量取盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱混合对

照品溶液(分别含盐酸麻黄碱43.88 μg·mL1、盐酸

伪麻黄碱53.00 μg·mL1)，分别稀释成含盐酸麻黄

碱4.388，8.766，17.552，32.910，43.880 μg·mL1、

含盐酸伪麻黄碱 5.30， 10.60， 21.20， 39.75，

53.00 μg·mL1，进样量为20 μL，注入液相色谱仪，

记录峰面积，以色谱峰面积为纵坐标，以进样浓

度为横坐标，进行线性回归，得线性方程为：盐

酸麻黄碱：Y=44.045X21.761，r=0.999 9，表明盐

酸麻黄碱在4.388~43.88 μg·mL1内有良好的线性

关系。盐酸伪麻黄碱：Y=45.190X46.728， r= 

0.999 7，表明盐酸伪麻黄碱在5.300~ 53.00 μg·mL1

内有良好的线性关系。 

2.6  专属性 

模拟处方制得缺麻黄空白样品溶液，按“2.1”

色谱条件测定，结果在盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄

碱对照品峰处未出现色谱峰，见图1，表明本方法

专属性良好。 

2.7  精密度 

2.7.1  仪器精密度试验  精密吸取同一对照品溶

液，连续进样5次，所得峰面积的RSD分别为盐酸

麻黄碱0.9%，盐酸伪麻黄碱1.1%。 

2.7.2  重复性试验   称取同一批样品 (批号：

080301)各6份，按“2.4”项下方法提取测定，结

果平均含量为3.4 mg·袋1，RSD=1.1%。 

2.8  回收率 

采用加样回收法，取已知含量的样品，按约

1∶1加入盐酸麻黄碱、盐酸伪麻黄碱对照品适量，

按“2.1”色谱条件测定，计算回收率，结果见表1、

表2。结果表明本法具有良好的回收率。 

表 1  盐酸麻黄碱回收率测定结果(n=6) 

Tab 1  Experiments of recovery for ephedrine hydrochloride 
(n=6) 

称样量/ 

g 

已知量/ 

mg 

加入量/ 

mg 

测得量/ 

mg 

回收率/ 

% 

平均回收

率/% 

RSD/
% 

4.675 2 1.909 3 1.968 0 3.821 9 97.19 

4.995 8 2.040 3 1.968 0 3.981 9 98.65 

5.126 6 2.093 7 1.968 0 4.077 2 100.79 

5.120 1 2.091 0 1.968 0 4.108 8 102.54 

4.789 4 1.956 0 1.968 0 3.885 2 98.02 

5.040 9 2.058 7 1.968 0 4.048 4 101.10 

99.7 2.1

表 2  盐酸伪麻黄碱回收率测定结果(n=6) 

Tab 2  Experiments of recovery for pseudoephedrine 
hydrochloride(n=6) 

称样量/

g 

已知量/

mg 

加入量/

mg 

测得量/ 

mg 

回收率/ 

% 

平均回收

率/% 

RSD/
% 

4.675 2 0.742 8 0.976 8 1.687 1 96.68 

4.995 8 0.793 8 0.976 8 1.724 9 95.33 

5.126 6 0.814 6 0.976 8 1.806 0 101.48 

5.120 1 0.813 5 0.976 8 1.812 7 102.28 

4.789 4 0.761 0 0.976 8 1.710 3 97.18 

5.040 9 0.800 9 0.976 8 1.761 1 98.29 

98.5 2.8 

2.9  稳定性 

取同一份对照品溶液及供试品溶液，分别在

0，3，8，14，22，30 h进样，测定盐酸麻黄碱、

盐酸伪麻黄碱峰面积，RSD分别为1.1%、1.2%和

1.0%、1.1%。结果表明，对照品溶液和供试品溶

液均至少在30 h内保持稳定。  

2.10  耐用性 

试验中比较了3种不同类型的色谱柱：Agilent 

ZORBAX SB-C18(250 mm×4.6 mm，5 μm)、Agilent 

Extend-C18(250 mm×4.6 mm，5 μm)和SHIMADZU 

VP-ODS C18(250 mm×4.6 mm，5 μm)，结果供试

品溶液在这3种色谱柱上均能得到很好的分离。 

2.11  样品测定 

取样品3批，按“2.4”项下方法处理，进行

HPLC分析测定，结果见表3。 

表 3  样品测定结果(n=2) 

Tab 3  Results of sample determination(n=2) 

批号 含量/mg·袋1 

080301 3.4 

080502 3.2 

080503 3.6 

3  讨论 

麻黄药材中含多种生物碱生分，如微量的甲

基麻黄碱、去甲基麻黄碱、去甲基伪麻黄碱等物

质，采用专属性不强的分光光度法测定总生物碱

不能满足于药品的有效质量控制。液相色谱法测

定麻黄碱类生物碱所用流动相一般为乙腈

-0.02 mol·L1磷酸二氢钾溶液(用磷酸和三乙胺调

节pH值为2.7)[2]、乙腈-0.5%磷酸溶液(含0.1%三乙

胺)[3]以及乙腈-0.5%磷酸溶液[4]等。通过比较，3

者之间对于盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的峰形基

本相似，故选用较为简单的乙腈-0.5%磷酸溶液作

为流动相系统。本试验利用麻黄碱和伪麻黄碱的
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性质，采用蒸馏法处理样品，建立了专属性强的

的盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱含量测定；前处理

简单方便，方法重复性、准确度均满足要求。 
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HPLC 测定注射用亚锡依替菲宁的含量 
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摘要：目的  建立用 HPLC 测定注射用亚锡依替菲宁(EHIDA 药盒)含量的方法。方法  采用 Waters C18(4.6 mm×150 mm，

5 μm)的色谱柱，以甲醇-水-磷酸(55∶45∶0.075)为流动相，检测波长为 220 nm，流速 1.0 mL·min1。结果  依替菲宁在

32~384 μg·mL1 内成线性关系，Y=1 789 041X+91 432(r=0.999 92)平均回收率为 98.77%，RSD 为 0.43%。结论  本方法操

作简便，结果准确，可用于 EHIDA 药盒含量的快速定量分析。 

关键词：高效液相色谱法；依替菲宁；含量测定 
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Determination of Etifenin and Stannous Chloride for Injection by HPLC 
 
CHEN Zhiming, YU Yanhua, WU Erming, LI Weiyi, WANG Yang(Jiangsu Institute of Nuclear Medicine, Wuxi 

214063, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish a method for determination of etifenin and stannous chloride for injection(EHIDA 
kit). METHODS  HPLC was adopted with Waters C18(4.6 mm×150 mm, 5 μm) column, methanol-water-phosphoric 

acid (55∶45∶0.075) was used as the mobile phase. The flow rate and detection wavelength was 1.0 mL·min1, 220 nm, 

respectively. RESULTS  The linear rage of etifenin were 32384 μg·mL1, r=0.999 92, the average recovery was 98.77%, RSD 
was 0.43%(n=7). CONCLUSION  The method is simple, accurate and suitable for the determination of EHIDA kit. 
KEY WORDS: HPLC; etifenin; content determination 

 

锝[99mTc]标记的乙酰苯胺亚氨二醋酸类化合

物经静脉注射可用于肝胆显像[1]，其代表化合物

N-(2，6-二乙基乙酰苯氨基)亚氨二乙酸(依替菲宁)

为中国药典收载品种，临床主要用于胆囊炎的鉴

别诊断[2]，先天性胆道闭锁和婴肝综合症的诊断和

疗效观察等[3]。中国药典对注射用亚锡依替菲宁的

含量测定采用氮测定法[4]。笔者通过实验，建立了

高效液相色谱法测定其含量，操作简便，结果满

意，提高了含量测定的准确度和专属性。 

1  仪器与试药 

Waters 1525 高效液相色谱仪(美国 Waters 公

司)，Waters 2487 紫外检测器、Breeze 化学工作站；

电子天平(型号 BP211D，Sartorius)；超声波清洗

器(KH2200DB 型，昆山禾创超声仪器有限公司)；

LABCONCO 冷冻干燥机；依替菲宁对照品[自制，

批号 0903003，用氮测定法(中国药典 2005 年版附

录Ⅶ D 第二法)测定，纯度 99.6%]；氯乙酰(2，6-

二乙基)苯胺对照品(江原制药厂，批号 060314，纯

度 99.9%)；注射用亚锡依替菲宁(江原制药厂，规

格：40 mg；批号：20080809，20081201，20090304)。

甲醇为色谱纯，水为重蒸水，其余试剂均为分析纯。 

2  方法与结果 

2.1  色谱条件 

色谱柱：Waters C18(4.6 mm×150 mm，5 μm)；
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