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摘要# 目的!建立HE)REBF法同时测定清肺化痰丸 "麻黄* 苦杏仁* 陈皮等% 中 = 种成分的含有量) 方法!清肺化
痰丸甲醇提取液的分析采用D>5108[/F)F"’"#%色谱柱 "#(& 33h=L, 33( ( !3%& 流动相 &L#!磷酸)乙腈( 梯度洗脱&
柱温 #( d& 体积流量 &L’ 3BJ358& 检测波长 #&e 83 "麻黄碱* 苦杏仁苷% 和 #e’ 83 "橙皮苷* 黄芩苷%) 结果!麻
黄碱* 苦杏仁苷* 橙皮苷和黄芩苷分别在 &L"(’ c%L.(&* &L#", c(L=&&* &L",= c=L"&&* &L",& c=L&&& !>范围内线
性关系良好( 加样回收率 "H@A% 分别为 ..L,’! ""L.&!%* ..L#e! ""L"(!%* .’L’%! ""L%"!%* .’Le&!
""L&.!%) 结论!该方法简便快速( 灵敏准确( 重复性好( 可用于清肺化痰丸的质量控制)
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!!清肺化痰丸为中药复方制剂( 收载于 +中华
人民共和国卫生部药品标准 "中药成方制剂%, 第
"# 册#"$ ( 制法为将麻黄* 苦杏仁* 陈皮* 胆南星*
黄芩* 川贝母* 桔梗* 法半夏* 枳壳* 白苏子* 瓜
蒌子* 莱菔子* 款冬花* 茯苓* 甘草 "( 味药材粉

碎成细粉( 加入辅料蜂蜜和适量水制成棕黑色水蜜
丸( 主要用于肺热咳嗽* 痰多气喘* 痰涎壅盛* 肺
气不畅##)=$ ) 其中( 麻黄碱为从麻黄属植物中提取
得到的生物碱( 具有止咳* 平喘* 祛痰的功效#($ &
苦杏仁苷为从苦杏仁中提取得到( 俗称维生素_"e(
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亦有降气* 止咳* 平喘的作用#,$ & 橙皮苷为从陈
皮中提取的双氢黄酮苷类活性成分( 可对抗组胺引
起的血管通透性增加#e$ & 黄芩苷为从黄芩根中提
取的黄酮类化合物( 其生理效应为抑菌抗炎* 利
尿* 解痉和较强的抗癌活性#’$ ) 目前( 该制剂原
标准中仅有常规项检查* 显微鉴别和黄芩薄层色谱
鉴别( 无含有量测定内容( 而文献 #.$ 采用REBF
法测定制剂中橙皮苷* 黄芩苷* 柚皮苷的含有量)
参照文献 #"&)"#$( 本实验建立 REBF法同时定量
测定清肺化痰丸中麻黄碱* 苦杏仁苷* 橙皮苷和黄
芩苷的含有量( 为完善该制剂质量标准提供依据)
JK仪器与试药
"L"!仪器!D>5108["#&& 高效液相色谱仪( 配备在
线脱气机* 四元泵* 自动进样器* 柱温箱和 EAD
检测器 "美国 D>5108[公司%& D̂Z48;0̂)C)#=B型超
纯水机 "成都艾柯水处理设备有限公司%& D@%"#&
型超声波清洗器 "奥特恩斯仪器有限公司%&
IQ"%( 型中草药粉碎机 "天津市泰斯特仪器有限
公司%& D_#&=)@ 型电子分析天平 "瑞士 ‘0[[10?
/<10̂<公司%)
"L#!试药!麻黄碱 "批号 ""&e=.)#&&="&%* 苦杏
仁苷 "批 号 ""&e=.)#&&="& %* 橙 皮 苷 "批 号
""&e%,)#&&.%%% 和黄芩苷 "批号 ""&e"()#&"&",%
对照品均购自中国食品药品检定研究院) 清肺化痰
丸 ", >J袋( 昆明中药厂有限公司( 批号 "=&"&"*
"=&"=%* "=&#%(%) 乙腈* 甲醇均为色谱纯 "山东
禹王实业有限公司化工分公司%& 磷酸为分析纯
"烟台市双双化工有限公司%& 水为重蒸水)
LK方法与结果
#L"!色谱条件!D>5108[/F)F"’"#%色谱柱 "#(& 33h
=L, 33( ( !3%& 柱温 #( d& 流动相 &L#!磷酸
水溶液 "D% )乙腈 "_%( 梯度洗脱 "& c( 358(
"&&! D& ( c"& 358( .e! D& "& c"" 358( .(!
D& "" c#& 358( .’! D& #& c#( 358( .#! D&
#( c%& 358( ’&! D& %& c=( 358( ’&! D& =( c
(& 358( e(! D%& 体积流量 &L’ 3BJ358& 检测波
长 #&e 83 "麻黄碱* 苦杏仁苷% 和 #e’ 83"橙皮
苷* 黄芩苷%)
#L#!溶液的配制
#L#L"!对照品溶液!精密称取麻黄碱* 苦杏仁苷*
橙皮苷* 黄芩苷对照品适量( 甲醇制成 &Le.& &*
"L&’&* &L’#& &* &L’&& & >JB对照品贮备液( = d
下保存) 吸取适量( 甲醇配成 &L"(’ &* &L#", &*
&L",= &* &L",& & >JB混合对照品溶液( = d下保

存( 备用)
#L#L#!供试品溶液!精密称取清肺化痰丸 # >( 置
于研钵中充分研细( "( 3B甲醇定量转移至 (& 3B
量瓶中( 超声提取 #& 358( 过滤( 滤渣加入 "( 3B
甲醇( 超声提取 #& 358( 过滤( 剩余滤渣再用
"( 3B甲醇超声提取 #& 358( 收集 % 次滤液( 冷却
至室温( 甲醇定容至 (& 3B( &L=( !3微孔滤膜过
滤( 取续滤液( = d下冷藏备用)
#L#L%!阴性对照溶液!按本品处方和制法( 制备
缺麻黄* 苦杏仁* 陈皮* 黄芩的阴性对照样品( 按
/#L#L#0 项下方法制备阴性对照溶液( 摇匀( 过
滤( 取续滤液( = d下冷藏备用)
#L%!系统适应性及专属性试验!精密吸取混合对
照品溶液 , !B* 供试品溶液 "& !B* 阴性对照溶液
"& !B( 在 /#L"0 项色谱条件下测定) 结果( 各
成分与相邻色谱峰的分离度均大于 "L(( 对称因子
均在 &L.( c"L&( 之间( 理论塔板数以各成分色谱
峰计均大于 #& &&&( 其他组分不干扰 = 种成分的测
定( 方法专属性良好( 见图 ")
#L=!线性关系考察!精密吸取 /#L#L"0 项下混
合对照品溶液 "* %* ,* .* "#* "(* #&* #( !B(
注入液相色谱仪( 在 /#L"0 项色谱条件下测定(
以峰面积为纵坐标 "X%( 进样量为横坐标 "Q%
进行回归( 得到麻黄碱* 苦杏仁苷* 橙皮苷和黄芩
苷的回归方程分别为 Xg% &&"L,Ql’&L&#. ",g
&L... ’%* Xg" &%.L,Ql#"L,e% ",g&L... .%*
Xg" =.(L"Q l%,L"(= " ,g&L... e %* Xg
% %,eLeQl#"L&’& ",g&L... =%( 分别在 &L"(’ c
%L.(&* &L#", c(L=&&* &L",= c=L"&&* &L",& c
=L&&& !>范围内线性关系良好)
#L(!精密度试验!精密吸取 /#L#L"0 项下混合
对照品溶液 , !B( 注入液相色谱仪( 在 /#L"0 项
色谱条件下连续进样 , 次( 测得麻黄碱* 苦杏仁
苷* 橙皮苷和黄芩苷峰面积 H@A分别为 &L#=!*
"L#.!* "L#(!* "L#&!( 表明仪器精密度良好)
#L,!重复性试验!精密量取同一批清肺化痰丸
"批号 "=&"&"% , 份( 按 /#L#L#0 项下方法制备
供试品溶液( 在 /#L"0 项色谱条件下进样 "& !B
测定( 测得麻黄碱* 苦杏仁苷* 橙皮苷和黄芩苷平
均含有量分别为 &L=#’ %* "L%%= ’* eL."" (*
=L,’’ . 3>J>( H@A 分 别 为 &L(’!* #L..!*
#L#.!* #L."!( 表明该方法重复性良好)
#Le!稳定性试验!精密称取清肺化痰丸样品 "批
号 "=&"=%% " 份( 按 /#L#L#0 项下方法制备供试
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!!

"$麻黄碱!#$苦杏仁苷!%$橙皮苷!=$黄芩苷
"$0\X0̂?580!#$140[?510!%$X06\0?5̂58!=$Y45;4158

图 JKATE=色谱图
W$4QJKATE=’(,#0-+#4,-0.

品溶液( 于 &* #* =* ,* ’* "& X 在 /#L"0 项色
谱条件下测定( 测得麻黄碱* 苦杏仁苷* 橙皮苷和
黄芩苷峰面积 H@A 分 别 为 %L.=!* =L&%!*
#L%.! 和 %L#&!) 表明供试品溶液在 "& X 内稳定
性良好)
#L’!加样回收率试验!精密称取含有量已知 "麻
黄碱 &L=#’ % 3>J>* 苦杏仁苷 "L%%= ’ 3>J>* 橙皮
苷 eL."" ( 3>J>* 黄芩苷 =L,’’ . 3>J>% 的清肺化
痰丸 "批号 "=&"&"% " >( 平行 , 份( 置于研钵中(
精密加入各对照品溶液 "&L"(’ >JB麻黄碱 % 3B*
&L#", >JB苦杏仁苷 , 3B* &L’#& >JB橙皮苷 . 3B*
&L’&& >JB黄芩苷 , 3B%( eL( 3B甲醇定量转移至
(& 3B量瓶中( 超声提取 #& 358( 过滤( 滤渣加入
eL( 3B甲醇( 超声提取 #& 358( 过滤( 滤渣再用
eL( 3B甲醇超声提取 #& 358( 收集 % 次滤液( 冷
却至室温( 甲醇定容至 (& 3B( 即得加样供试品溶
液( &L=( !3微孔滤膜过滤) 精密吸取 "& !B( 注
入液相色谱仪( 在 /#L"0 项色谱条件下计算回收
率( 结果见表 ")

表 JK加样回收率试验结果 $#O\&
;-8QJK<).1&+.#/,)’#5),6 +).+.$#O\&

成分
称样量J

>
原有量J

3>
加入量J

3>
测得量J

3>
回收率J

!

平均回收

率J!

"H@AJ!%
麻黄碱 "L&&" # &L=#’ ’ &L=e= & &L.&# . "&&L&# ..L,’

"L&&# % &L=#. % &L=e= & &L."% % "&#L"" ""L.&%
"L&&" ’ &L=#. " &L=e= & &L.&# % ..L’=
"L&&# & &L=#. # &L=e= & &L’.( & .’L#’
"L&&& . &L=#’ e &L=e= & &L’’e , .,L’#
"L&&" ’ &L=#. " &L=e= & &L.&e ’ "&"L&&

苦杏仁苷 "L&&" # "L%%, = "L#., & #L,=’ & "&"L#& ..L#e
"L&&# % "L%%e . "L#., & #L,#’ & ..L(( ""L"(%
"L&&" ’ "L%%e # "L#., & #L,#’ . ..L,e
"L&&# & "L%%e ( "L#., & #L,&’ . .’L"&
"L&&& . "L%%, & "L#., & #L,&. e .’L#’
"L&&" ’ "L%%e # "L#., & #L,"’ & .’L’%

橙皮苷 "L&&" # eL.#" & eL%’& & "(L%&# & "&&L&" .’L’%
"L&&# % eL.#. e eL%’& & "(L#.& % ..Le= ""L%"%
"L&&" ’ eL.#( e eL%’& & "(L%"" . "&&L&’
"L&&# & eL.#e % eL%’& & "(L&’’ e .eL&=
"L&&& . eL."’ , eL%’& & "(L"e’ , .’L%e
"L&&" ’ eL.#( e eL%’& & "(L"%’ . .eLe=

黄芩苷 "L&&" # =L,.= ( =L’&& & .L%., & .eL.( .’Le&
"L&&# % =L,.. e =L’&& & .L=., e ..L.= ""L&.%
"L&&" ’ =L,.e % =L’&& & .L%’( % .eL,e
"L&&# & =L,.’ % =L’&& & .L="% , .’L#=
"L&&& . =L,.% " =L’&& & .L=&’ . .’L#(
"L&&" ’ =L,.e % =L’&& & .L(&( e "&&L"e

#L.!样品含有量测定!精密称取 % 批清肺化痰丸
适量( 每批 % 份( 按 /#L#L#0 项下方法制备供试
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品溶液( 在 /#L"0 项色谱条件下进样 "& !B测定(
计算含有量( 结果见表 #)

表 LK含有量测定结果 $#OM&
;-8QLK<).1&+.#/’#3+)3+")+),0$3-+$#3$#OM&

批号
麻黄碱J

"3>->l"%

H@AJ

!

苦杏仁苷J

"3>->l"%

H@AJ

!

橙皮苷J

"3>->l"%

H@AJ

!

黄芩苷J

"3>->l"%

H@AJ

!
"=&"&" &L=#’ % &L(’ "L%%= ’ #L.. eL."" ( #L#. =L,’’ . #L."
"=&"=% &L(&= " "L#. "L=(’ = #L#, ’L’%, % "L&= =L"’% % "L%,
"=&#%( &L=". & &L’, "L=&" # &Le. eL("= & &L,, =L(&& # &L.e

MK讨论
%L"!检测波长的确定!采用 EAD检测器检测对照
品和供试品( 发现麻黄碱的最大吸收波长在
#&e 83处( 苦杏仁苷在 ".( 83和 #=( 83处( 橙皮
苷在 #e( 83处( 黄芩苷在 #e’ 83处( 而且苦杏仁
苷在 #&e 83* 橙皮苷在 #e’ 83处亦有较强吸收(
而且干扰峰较少) 综合以上因素( 确定检测波长为
#&e 83 "麻黄碱和苦杏仁苷% 和 #e’ 83 "橙皮苷
和黄芩苷%)
%L#!提取方法的选择!本实验先用浸渍法( 精密
称取样品 &Le&& & >( 置于研钵中研成细小粉末(
甲醇定量转移至 #( 3B量瓶中( 超声提取 %& 358(
定容( 上清液用微孔滤膜过滤( 制得样品溶液( 但
发现该方法提取率较低( 达不到含有量测定的要
求) 再使用甲醇加热回流法提取( 提取时间 " X(
提取液减压蒸干( 甲醇定容( 提取效果较好( 但操
作繁琐( 对提取率稳定性影响较大) 最终( 将清肺
化痰丸置于研钵中研细( 精密称取适量( 置于
(& 3B量瓶中( "( 3B甲醇超声提取 #& 358( 过滤(
再重复操作两次( 弃去滤渣( 收集 % 次滤液( 甲醇
定容至 (& 3B( 制得样品溶液( 该方法提取效果较
好( 提取时间 " X( 操作简单方便( 可满足清肺化
痰丸含有量测定的要求)
%L%!流动相的选择!考察乙腈* 水* &L#!磷酸水
溶液和甲醇对混合对照品中 = 种成分的分离和出峰
情况( 发现乙腈洗脱能力最强( 相对保留时间较
短& 甲醇洗脱能力较弱( 相对保留时间比乙腈长&

以水为流动相时( 相对保留时间最长& 选择水)乙
腈作为流动相时( 乙腈比例越高( 洗脱能力越强&
当流动相改为 &L#!磷酸水溶液)乙腈时( 峰的拖
尾情况得到改善( 但比例过高会导致各成分相对
保留时间过短( 不符合分离度要求) 最终( 通过
梯度洗脱法使得各成分先后洗脱( 未见其他成分
干扰)
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