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  摘要  采 用高效液相色谱法测定小儿清热止咳口服液 中麻黄类生物碱的含量 , 色谱柱为 Aichrom Bond - AQ C18
柱 , 流动相为 0. 02 mol / L KH2 PO4 缓冲溶液( 用 H3 PO4 和三 乙 胺调节 pH 值 为 2. 7) - 乙腈( 体 积比为 97∶3 ) , 流速 为

0. 8 mL / min, 柱 温为 30℃ , 检测波长为 210 nm。麻黄碱、伪麻黄碱和甲基麻黄碱分别在 0. 36 ～3. 6 μg 、0. 34 ～3. 5 μg
和 0. 32 ～3. 3 μg 内与峰面积呈良好的线性关系 , 平均回收 率分别为 96. 67% 、98. 03% 和97. 53% 。

关键词  麻黄  麻黄碱  伪麻黄碱  甲基麻黄碱 高 效液相色谱法

  小儿 清 热 止 咳 口 服 液 的 处 方 收 载 于 《中 国 药

典》( 2000 年版) 一部, 由 麻黄、苦 杏仁、石膏、甘 草、
黄芩、板蓝根以及 北豆 根 7 味 中药 组成, 具 有清 热、

宣肺、平喘、利咽 功能, 主要用于小儿外感、咳嗽痰黄

等症 [ 1 , 2 ] , 其有效 成分 为麻 黄碱 类生物 碱, 现行 标 准
中仅对麻黄类生 物碱 采用 薄 层色 谱法 作定 性鉴 别。

为了更好地控制 该药 品的 内在 质 量, 从而 保证 其 临

床疗效的 稳定 性 , 笔者 采 用 高 效 液相 色 谱 ( HPLC)
法 [ 3 ～6 ] 研究了小 儿 清 热止 咳口 服 液中 麻 黄 碱、伪 麻

黄碱、甲基麻黄碱 的含量测定方法, 为小儿清热止咳

口服液的质量标 准研究提供依据。
1 实验部分

1. 1 主要仪器与试剂

  高效液相色 谱仪: Agilent 1100 型, 由脱气 机、双
元泵、自 动 进 样 器、柱 温 箱 及 二 极 管 阵 列 检 测 器

( DAD) 和化学工 作站组成。美国安捷伦公司;
  麻黄碱、伪麻 黄碱和甲基麻黄碱对照品: 中国药

品生物制品检定 所;
  小儿清热止 咳口服液样品: 郑州市协和制药厂;
  KH2 PO4 、H3 PO4 、三乙胺: 分析纯;
  甲醇、乙腈: 色谱纯;
  实验用水: 纯净 水, 用 0. 45 μm 微 孔 过 滤 膜 过
滤。

1. 2 混合标准溶液的配制

  精确称取适 量麻黄碱、伪麻黄碱、甲基麻黄碱对
照品, 置于 50 m L 容量瓶中, 加纯水至刻度, 摇匀, 配

制成浓度分别为 450、436、412 mg / L 的 混合 标 准 溶
液。分别取上述 混 合 标准 溶 液 0. 5、1. 0、3 . 0、4. 0、

5. 0 mL 于 25 mL 容量瓶中, 加纯净水至 刻度, 摇匀,
配制成系列浓度 的混合标准工作溶液。
1. 3 样品溶液的制备

  取 10 mL 小 儿清热止咳口服液样品于 50 mL 容

量瓶中, 加纯净水至刻度, 摇 匀, 用 0. 45 μm 微孔 过

滤膜过滤。
1. 4 色谱条件

  色谱 柱: Aichrom Bond - AQ C 1 8 柱 ( 250 mm ×

4. 6 mm i. d. , 5 μm) ; 流动相: 0 . 02 mol /L KH2 PO4 溶

液( 用 H3 PO4 和 三 乙 胺 调 节 pH 值 为 2. 7 ) - 乙 腈

( 体积比为 97∶3 ) , 流 速为 0. 8 mL /min; 柱温: 30℃;
检测器: DAD; 检测波长: 210 nm。

2 结果与讨论

2. 1 检测波长

  麻黄 类 生 物 碱 是 含 氨 基 的 芳 香 族 化 合 物, 在

256 nm 和 210 nm 波 长下 有紫 外 吸 收, 而麻 黄 碱 在
210 nm 处吸收较强, 故选择检测波 长为 210 nm。

2. 2 流动相组成及配比

  对 KH2 PO4 缓冲溶液 与乙 腈的 不 同配 比进 行 了

比较试验, 当乙腈的体积分 数大于 5% 时, 不 能够 保
证分离度 R > 1. 5, 故流动相选用 缓 冲溶液 - 乙腈 的

体积比为 97∶3。此时, 分 别对 0. 010、0. 015、0. 020、

0. 025 mol / L KH2 PO4 缓冲溶液 - 乙 腈体积比为 97∶3
作为流动相考察色谱分离度及保留 时间。结果表明

采用 0. 020 mol /L KH2 PO4 缓冲 溶 液 - 乙 腈 时 分 离
度最理想。

  同时还考察了缓冲溶液 pH 值 的影响, 当 pH 值

为 2 . 7 时, 保留时间最短且分离度 最高, 故选择缓 冲
溶液的 pH 值为 2. 7。

2. 3 色谱图

  按 1 . 4 色谱条件对麻黄类生物 碱的混合标准 溶
液及小儿清热止 咳口 服液 样 品 进行 HPLC 分析, 其

色谱图分别如 图 1 和图 2 所 示。同 时用 DAD 在 线

扫描各个峰的紫外光 谱, 发现 峰 1 、2、3 对 应的 紫 外
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吸收峰符合麻黄 类生物碱的紫外吸收特征。

1—麻 黄 碱 ; 2— 伪麻 黄碱 ; 3— 甲基 麻黄碱

图 1  麻 黄 类生 物碱混 合标准 溶液 的色谱 图

1—麻 黄 碱 ; 2— 伪麻 黄碱 ; 3— 甲基 麻黄碱

图 2 小 儿清 热止 咳口服 液样 品的色 谱图

2. 4 标准工作曲线

  分别取系列 质量浓度的混合标准工作溶液进行

测定, 用峰面积( Y) 对质 量浓度 ( X, mg / L) 作回归 分
析, 所得 3 种麻黄 类生 物碱 的 回归 方程、相 关系 数、

线性范围及检 出 限 ( 信 噪比 为 3 ) 列 于表 1。由 表 1
可知, 麻黄类生物 碱的线性相关性较好。

表 1  麻黄 类生 物碱的 标准 工作曲 线

标 准品 回归 方程 相关
系数

线性 范围 /
μg

检 出
限 /μg

麻 黄碱 Y = 106 . 763X + 49 . 021 0 . 999 9 0 . 36 ～3 . 6 0 . 1
伪麻黄 碱 Y = 104 . 776X + 39 . 209 0 . 999 2 0 . 34 ～3 . 5 0 . 1

甲基 麻黄 碱 Y = 100 . 034X + 39 . 990 0. 999 8 0. 32 ～3 . 3 0. 1
  按 1 . 4 色谱 条件 对样 品溶 液 进行 测定, 测 得 麻

黄碱、伪麻黄碱、甲基麻黄碱 的含 量分别 为 447. 34、
136 . 13、27. 74 m g /L。

2. 5 精密度试验

  在上述色谱 条件 下, 用 同一 麻黄 类生 物碱 的 混

合标准溶液进 行 分 析, 共 进样 5 次, 每次 40 μL, 测
定对应的色谱峰 面积, 并 求 得峰 面积 的相 对标 准 偏

差, 所得结果列于 表 2。

表 2  精密 度试 验结果 ( n = 5)
样品 色 谱峰面 积的 平均值 相 对标准 偏差 /%

麻黄 碱 5 760. 547 852 0. 37
伪 麻黄碱 5 722. 126 465 0. 36

甲 基麻 黄碱 4 992. 076 172 0. 40
2. 6 回收试验

  在已知含量的样 品溶 液中, 分 别 精确 加入 3 种

不同质量浓度的麻黄 碱标 准溶 液, 按 样品 分析 方 法
进行测定, 测得样品回收率 列于 表 3。 由表 3 可知,
样品的回收率较高。

表 3  回收 试验结 果

样品 加入量 /mg 测 得量 /mg 回 收率 /% 平 均回 收率 /% RSD /%

麻黄 碱
0. 054
0. 065
0. 081

0. 052
0. 061
0. 080

96. 5
94. 3
99. 2

96. 67 2. 54

伪麻
黄碱

0. 052
0. 063
0. 078

0. 051
0. 063
0. 075

97. 8
100. 9
95. 4

98. 03 2. 81

甲基 麻
黄碱

0. 049
0. 059
0. 074

0. 050
0. 058
0. 070

100. 2
98. 6
93. 8

97. 53 3. 41

3 结语

  采用 HPLC 法测定小儿清热止 咳口服 液中麻 黄
类生物碱的含量, 麻黄碱、伪麻黄碱 和甲基麻黄碱与

样品中其它成分分离良好。该方法 准确、重复性好、
简单易行, 可用于产品质量控制。
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DETERMINATION OF EPHEDRINE ALKALOIDS IN XIAO ER
QINGREZHIKE ORAL SOLUTION BY HPLC

Zou Ping, Zhang Zhiqiang
( School of Chemical Engineering, Anshan University of Science and Technology, Anshan 114044, China )

  ABSTRACT  HPLC method was developed for the identification and determination of ephedrine alkaloids in Xiao Er Qingrezhike
Oral Solution. Sepa ration was performed on Aichrom Bond - AQ C 1 8 column ( 250 mm ×4. 6 mm i. d. , 5 μm) . Acetonitrile - 0. 2 mol /
L KH 2 PO4 ( pH was adjusted to 2. 7 with phosphoric acid and triet hylamine) ( 3∶97) was selected as the mobile phase. Flow rate was
set at 0. 8 mL/ min, column temperature was set at 30℃ and detection wavelength was 210 nm. The linear range for ephedrine, pseud-
oephedrine and met hylephedrine were 0. 36 - 3. 6 μg, 0. 34 - 3. 5 μg, 0. 32 - 3. 3 μg respectively. The average recoveries of ephed-
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rine, pseudoephedr ine and methylephedrine were 96. 67% , 98. 03 % and 97. 53% respectively.
KEYWORDS  ephedrine alkaloids, ephedrine, pseudoephedrine, methylephedrine, HPLC

大型科学仪器急需“搭鹊桥”
  分散在部分大 专院校、科研院所及大型企业的一些大 型

科学仪器利用率较 低 , 导致部分设备出现低水平重复购置 和
闲置浪费。专家呼 吁 , 应 尽快建 立大型 科学 仪器 共享 平台 ,
实现科技资源优化 配置。
  最近济南市技 术市 场管理 中心对 本市 56 家 大专 院校、

科研院所、大企业的 大型科学仪器进 行了调 查摸底 , 其 中 30
家单位的 20 万元 以 上大 型科 学 仪器 共有 523 台 , 价 值 2. 7
亿元。据估计现在 省城 10 万元以 上的大 型科学 仪器超 过 1
000 台 , 价值超过 3 亿元。
  目前大型科学 仪器利用率 普遍偏 低 , 大部分 没有“开 足

马力”。据估算 , 其 中利用率( 按规 定使用时间 计算) 最高 为
80% , 大都在 20% 左 右 , 最低的仅用过 1 次 , 目前发达国家大

型科学仪器的利用 率已达到 170% 甚至 250% 。

  目前大型科学 仪器利用率低的重要原因 , 是这些仪器 分
散在不同的单位 , 有 些 仪器自 己很少 用 , 但 自我 封闭 不提 供

给其它单位使用。 没仪器的单位要么需花巨资购买 , 要么 干
脆不做检测。

  目前济南市技 术市 场管理 中心 登记 在册 的 523 台大 型
科学仪器中 , 很多属 重复购 置, 像 电子 探针、气相 色谱 仪、液

相色谱仪等设备 , 各 大学几乎都有。

  一方面一些 大 型 科学 仪器 “藏在 深闺 ”长 期闲 置 , 一 方
面一些中小企业科 研需要又无力购买。

  济南市部分中 小企 业负责 人希望 能够方 便地借 助社 会
来共享大型科学仪 器 , 降低企业科技创新的“硬件”成本。

  有关专家呼吁 应尽 快破除 传统的 科研仪 器归单 位所 有

的“小农意识”, 积 极构建科技 资源共 享平台 , 使大 型科学 仪

器实现市场化共享 。
  济南市科技局 已经 着手建 设济南 地区大 型仪器 设备 共

享平台 , 计划用 3 年 的时间 , 实现科研设备社会化。 ( 英)
流感快速检测试剂盒即将问世

  医学服务国际 公司宣布 , 他们开始从事禽流感快速检 测

试剂盒的研制 , 并希 望 将检测 试剂盒 推向市 场 , 预计 在两 三
个月内会投入使用 。

  医学服务公司 已经接到中国合作伙伴的通知 , 仅在中 国

为了快速检测动物 中的禽流感 , 这种试剂盒的需求量每年 就
超过 800 万至 1 00 0 万。如果 这个数 字确切 , 每 年销 售额 会

超过 2 000 万美元。医学服务公司是首先拥有禽流感快速检
测试剂盒的公司。

  目前欧洲只有 鸟类中有禽流感 , 但是在亚洲人和鸟类 都
发生禽流感病毒感 染。 从 2003 年 以来 , 为 了控 制禽 流感 爆

发, 8 个国家里已 经 有 一亿多 鸟类 死于 禽 流感 或者 被 宰杀。
控制禽流感爆发的 关 键是快 速、早 期、准确 地诊 断。 医学 服

务公司已经证实他 们的病毒快速检测试剂盒可以快速、准 确

地做出诊断 , 并且易 于使用 , 不需要特殊培训 , 可以在遥远 的
地区用血液进行检 测。 ( 莉)

有些“洋”面料不安全
  不久前 , 山东出入境检验检疫局在一 批从韩国进口的 货

值 75 600 美 元 的 羊 皮服 装 革 中 检 测 出 严 重超 标 的 偶 氮 染
料———联苯胺 , 该批货物目前 已要 求作 退 运 处理 , 防 止了 有

毒、有害物质的传入。

  联苯胺致癌毒性属于三级致癌物第 一组 , 可导致恶性 肿
瘤, 其潜伏期长达 20 年。联苯胺不可水溶 , 对水域等环境 危

害更大。2003 年 , 欧盟规定联 苯胺等 22 种 芳香胺 的浓度 超

过 30 mg / kg 的偶氮染料不得用于可能与 人体 皮肤或口腔 长
期直接接触的纺织品或 皮革制 品中。我 国 的纺 织品 强制 性

标准《国家纺织产 品基 本安 全技 术规 范 》, 将 可分 解出 致 癌

芳香胺的偶氮染料列入监控范围 , 禁止纺 织品中使用这些 染
料。目前 , 我国强制 性国 标《皮革 和毛 皮 有害 物质 限 量》已

通过审定 , 现该标准正向 WTO 各成员国 通报 , 该强制性国标
规定皮革中联苯胺的限量为 30 mg / kg。

  截至目前 , 山东出入境检验检疫局已 先后购置了电感 耦

合等离子发射光谱仪等 一批国 际一流 的 纺织 品有毒 物质 检
测仪器 , 实现了纺织品 由传统 的物质 测试 转 向偶 氮染 料、甲

醛、重金属等有毒有害 物质的 检测 , 阻止 国 外问 题面 料进 入

国内市场。 ( 英)
1 min 可检测食品安全质量

  在一些大城市 , 如果顾客对从市场上 购买的食品质量 不

放心 , 现在可以到工商部门启动的流动食 品安全快速检测 车
上做快速质量检测。该车配备了食品安 全分析仪、肉类水 分

快速测定仪等快速检测仪器 , 可对 10 大类、近百种食品的 生
产质量进行检测。检测时间最快 1 min, 最 慢也只需 要 4 ～5
min。

  经食品快速检测车 检测可 严重危 害 人身 安全的 食品 要

做到 4 h 内全部下架, 不符合安全 标准的 商品 要强制退出 市

场, 有效防堵、监控、严厉打击了制售假冒 伪劣商品的违法 行

为, 维护、保障了消费者的 合法权 益。该 食 品快 速检 测车 可

流动性地对超市、农贸 市场 所 销售 的肉 、蔬菜、水 产品 等 10
大项商品进行检测 , 包 括农药 残留含 量、肉 是否 注水 及注 水

的含量等百姓关心的质量问题。 ( 高)
我国有了首台低温等离子体灭菌机

  不久前 , 由牡丹江等离子体物理应用 科技有限公司和 中

科院等离子体 物理 研 究所 合 作研 发的 国 内 第一 台 CASP -
80A 低温等离子体灭菌机 , 通过了卫生部 全国 医院感染监 控

中心组织的 122 个检测项目测试 , 填补了 国内空白。

  目前 , 国内医疗器械多采用高温高压 或浸泡的方法进 行

灭菌处理 , 操作周期长、材料成本高、灭菌 效果不稳定。近 年

来, 一些不耐高温的精 密电子 医疗器 械在 临 床上 广泛 应用。

据牡丹江等离子体物理 应用科 技有限 公 司董 事长邹 德润 介

绍, 低温等离子体灭菌 机的灭 菌合格 率高 于 国外 同类 产品 ,
而产品造价只有进口产品的二分之一。 ( 高)
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