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　 　 ［摘要］ 　 目的 　 建立 HPLC 法测定麻杏口服液中盐酸麻黄碱及盐酸伪麻黄碱的含量 。方法 　 采用 Phenomenex
Hydro唱RP （２５０ mm × ４ ．６ mm ，４ μm）色谱柱 ，以乙腈 （A ）唱０ ．１％ 磷酸溶液 （含 ０ ．１％ 三乙胺）（B）为流动相 ，梯度洗脱 （０ ～

２０ min ，３％ → １０％ A） ，流速 ：１ ．０ ml／min ，检测波长 ：２１０ nm ，进样量 ：２０ μl 。结果 　盐酸麻黄碱在 ０ ．９９ ～ ３９ ．６ μg／ml范围内
线性关系良好 ，r＝ ０ ．９９９ ９ ，平均回收率为 １０１ ．５％ ，RSD为 １ ．７７％ （n＝ ６） ；盐酸伪麻黄碱在 １ ．０９ ～ ４３ ．６ μg／ml范围内线性关系
良好 ，r＝ ０ ．９９９ ９ ，平均回收率为 １００ ．８％ ，RSD为 １ ．９６％ （n＝ ６）。结论 　本法简便 、可靠 、准确 ，可用于该制剂的质量控制 。
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Simultaneous determination of ephedrine hydrochloride and pseudoephedrine
hydrochloride in Maxing oral solution by HPLC
ZHANG Minxin ，HUANG Aiwen ，SONG Hongtao （Department of Pharmacy ，Fuzhou General Hospital of Nanjing Com唱
mand ，PLA ，Fuzhou ３５００２５ ，China）

［Abstract］ 　 Objective 　 To establish an HPLC method for determination of ephedrine hydrochloride and pseudoephedrine
hydrochloride in Maxing oral solution ．Methods 　 Phenomenex Hydro唱RP （２５０ mm × ４ ．６ mm ，４ μm） was adopted ．Acetonit唱
nile （A） and ０ ．１％ phosphonic acid solution （０ ．１％ triethanolamine solution）（B） was used as gradient mobile phase（０唱２０ min ，
３％ → １０％ A）at flow rate was １ ．０ ml／min and the program of UV gradient absorbance detection was ２１０ nm ．The sample vol唱
ume was ２０ μl ．Results 　 A good linearity was obtained over the concentration range of ０ ．９９唱３９ ．６ μg／ml for ephedrine hydro唱
chloride （r ＝ ０ ．９９９ ９） and １ ．０９唱４３ ．６ μg／ml for pseudoephedrine hydrochloride （r＝ ０ ．９９９ ９） ．The average recovery of ephed唱
rine hydrochloride was １０１ ．５％ with RSD of １ ．７７％ （n＝ ６） ，and the average recovery of pseudoephedrine hydrochloride was
１００ ．８％ with RSD of １ ．９６％ （n＝ ６） ．Conclusion 　 This method was simple ，accurate and quick ，which could be used for deter唱
mination and quality control of Maxing oral solution with good selectivity and repeatability ．

　 　 ［Key words］ 　 Maxing oral solution ；ephedrine hydrochloride ；pseudoephedrine hydrochloride ；HPLC

　 　麻杏口服液收载于枟中国人民解放军医疗机构

制剂规范枠（２００２年版）（以下简称枟制剂规范枠）由麻

黄（炙） 、瓜蒌皮 、金银花 、连翘 、苦杏仁 、枇杷叶 、黄

芩 、石膏 、甘草等 ９味中药材制得 ，具有清热化痰 、宣

肺平喘的功效 ，用于外感发热 、咳喘等症的治疗［１］
。

　 　 枟制剂规范枠只对麻杏口服液中黄芩 、麻黄 、金银

花 、枇杷叶等药材进行定性鉴别 ，无法有效控制制剂

质量 。目前 ，已有测定麻杏口服液中苦杏仁苷 、绿原

酸和黄芩苷含量［２ ，３］的文献报道 。 方中麻黄为君

药 ，在麻杏口服液的药效作用中占有非常重要的地

位 ，而盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱是麻黄的主要有

效成分 。本文建立了 HPLC 法测定麻杏口服液中
盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的含量 ，为麻杏口服液

的质量控制提供有效 、合理的检测方法 。

1 　仪器与试药

1 ．1 　 仪器 　 １２００ 型高效液相色谱仪 （美国安捷

伦） ；AL２０４型电子天平（梅特勒唱托利多仪器有限公

司） ；KQ唱８００KDE型高功率数控超声波清洗器（昆

山市超声仪器有限公司） 。

1 ．2 　试药 　盐酸麻黄碱（含量 ：９９ ．７％ ，中国食品药

品检定研究院 ，批号 ：１７１２４１唱２０１００７） ；盐酸伪麻黄

碱（含量 ：９９ ．７％ ，中国食品药品检定研究院 ，批号 ：

１７１２３７唱２００５０５） ；麻杏口服液（自制 ，批号 ：１３０９２０ 、
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１３０９２５ 、１３０９３０ ） ；乙腈 （色谱纯 ，Sigma唱Aldrich 公
司） ；磷酸（分析纯 ，国药集团化学试剂有限公司） 。

2 　方法与结果

2 ．1 　麻杏口服液的制备 　取处方量各药材 ，加水浸

泡 ２ ～ ４ h 后 ，水蒸气蒸馏 ，收集蒸馏液 ２００ ml ，备
用 。取蒸馏后的药液另存 ，药渣加水煎煮 ２次 ，每次

２ h ，合并煎液与上述药液 ，置浓缩罐内 ，以 ０ ．０４ ～

０ ．０７ MPa ，６０ ～ ７０ ℃ 减压浓缩至相对密度为 １ ．１０

（６０ ℃ ）时 ，加 ２倍量乙醇（W ／W ） ，静置 ２４ h以上 ，

取上清液回收乙醇至无醇味 ，冷处放置 ２４ h 以上 ，

离心 ，上清液加入蒸馏液 ，混匀 ，加单糖浆至含糖量

达 ５％ ，调节 pH 为 ５ ．０ ～ ７ ．０ ，加水至１ ０００ ml ，滤
过 ，分装 ，１００ ℃流通蒸汽灭菌 ３０ min ，即得 。

2 ．2 　盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的测定
2 ．2 ．1 　色谱条件 　色谱柱 ：极性乙醚连接苯基键合

硅胶柱（Phenomenex ，４ ．６ mm × ２５０ mm ，４ μm） ；流

动相 ：乙腈 （A 相）唱０ ．１％ 磷酸溶液 （含 ０ ．１％ 三乙

胺）（B相） ，梯度洗脱 ：０ ～ ２０ min ，３％ → １０％ A ；流

速 ：１ ．０ ml／min ；检测波长 ：２１０ nm ；进样量 ：２０ μl 。

2 ．2 ．2 　溶液的制备
2 ．2 ．2 ．1 　对照品溶液 　 取盐酸麻黄碱和盐酸伪麻

黄碱对照品适量 ，精密称定 ，分别加０ ．１ mol／L的盐
酸溶液制成含盐酸麻黄碱 （７ μg／ml）和盐酸伪麻黄
碱（４ μg／ml）的溶液 ，即得 。

2 ．2 ．2 ．2 　 供试品溶液 　 精密量取本品５ ml ，置
２５ ml 量 瓶 中 ，用 乙 腈 稀 释 至 刻 度 ，摇 匀 ，

５ ０００ r／min离心 ５ min ，精密量取上清液 ５ ml ，置
２５ ml量瓶中 ，加０ ．１ mol／L的盐酸溶液稀释至刻度 ，

摇匀 ，滤过 ，即得 。

2 ．2 ．2 ．3 　阴性对照品溶液 　 根据处方及生产工艺

制备缺麻黄的阴性样品 ，按供试品溶液的制备方法 ，

制成阴性对照品溶液 。

2 ．2 ．3 　专属性试验 　分别取对照品溶液 、供试品溶

液及阴性对照品溶液 ，按上述色谱条件测定 ，记录色

谱图 。结果显示 ，阴性对照对盐酸麻黄碱及盐酸伪

麻黄碱的测定无干扰（图 １） 。在此条件下 ，盐酸麻

黄碱及盐酸伪麻黄碱与其他色谱峰分离良好 ，保留

时间分别为 １２ ．９ min和 １３ ．７ min ，分离度为 ２ ．１ 。

2 ．2 ．4 　线性关系考察 　精密称取盐酸麻黄碱 、盐酸

图 1 　对照品（A） 、缺麻黄阴性样品（B）及供试品（C）HPLC色谱图
１ ．盐酸麻黄碱 ；２ ．盐酸伪麻黄碱

伪麻黄碱对照品各 １０ mg ，置同一 １００ ml 量瓶中 ，

用乙腈溶解并稀释至刻度 ，摇匀 ，分别精密量取 １０ 、

８ 、５ 、２ 、１ 、０ ．５ 、０ ．２５ ml置２５ ml量瓶中 ，以流动相稀

释至刻度 ，得系列浓度的盐酸麻黄碱 （０ ．９９ ～

３９ ．６ μg／ml） 、盐酸伪麻黄碱（１ ．０９ ～ ４３ ．６ μg／ml）对
照品溶液 ，分别精密吸取上述溶液各 ２０ μl ，注入高
效液相色谱仪中 ，按照“２ ．２ ．１”项下色谱条件进行测

定 ，分别以盐酸麻黄碱 、盐酸伪麻黄碱的浓度（C）为
横坐标 ，峰面积（A ）为纵坐标 ，进行线性回归 ，得线

性方程分别为盐酸麻黄碱 A ＝ ３８ ．４００ ２ C －

１ ．４３６ ３（r ＝ ０ ．９９９ ９） 、盐酸伪麻黄碱 A ＝ ４３ ．００９ ５

C － ５ ．４３８ ２（r ＝ ０ ．９９９ ９） ，结果表明 ，盐酸麻黄碱在

０ ．９９ ～ ３９ ．６ μg／ml 、盐酸伪麻黄碱在 １ ．０９ ～

４３ ．６ μg／ml浓度范围内线性关系良好 。

2 ．2 ．5 　精密度试验 　精密吸取“２ ．２ ．２ ．１”项下盐酸

麻黄碱对照品溶液 、盐酸伪麻黄碱对照品溶液 ，分别

连续进样 ６次 ，测得盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱峰

面积的 RSD分别为 １ ．２４％ 和 １ ．０３％ ，表明仪器的

精密度良好 。

2 ．2 ．6 　稳定性试验 　取“２ ．２ ．２ ．２”项下同一样品 ，

分别于配制后 ０ 、２ 、４ 、６ 、８ 、１０ h测定峰面积 ，结果盐

酸麻黄碱 RSD 为１ ．３３％ ，盐酸伪麻黄碱 RSD 为
１ ．００％ ，表明供试品溶液在 １０ h内稳定 。

2 ．2 ．7 　重复性试验 　 精密量取同一批麻杏口服液

（批号 ：１３０９２０） ，按照“２ ．２ ．２ ．２”项下供试品溶液的

制备方法 ，平行制备 ６ 份供试品溶液 ，滤过 ，分别精

密吸取续滤液 ２０ μl ，注入高效液相色谱仪中 ，按照

“２ ．２ ．１”项下色谱条件进行测定 。结果盐酸麻黄碱

和盐酸伪麻黄碱峰面积的 RSD 分别为 １畅２６％ 和

１畅６２％ ，结果表明该方法重复性良好 。

2 ．2 ．8 　加样回收率试验 　 精密量取同一批麻杏口

服液（批号 ：１３０９２０）５ ml ，共 ９ 份 ，置２５ ml量瓶中 ，

分别精密加入一定量盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱对

照品（加入量约为样品含量的 ８０％ 、１００％ 、１２０％ ） ，

６４４

药学实践杂志 　 ２０１５ 年 ９ 月 ２５日第 ３３ 卷第 ５ 期

Journal of Pharmaceutical Practice ，Vol ．３３ ，No ．５ ，September ２５ ，２０１５



用乙腈稀释至刻度 ，摇匀 ，５ ０００ r／min离心 ５ min ，

精密量取上清液 ５ ml ，置 ２５ ml 量瓶中 ，加

０ ．１ mol／L的盐酸溶液稀释至刻度 ，摇匀 ，滤过 ，依

法测定各成分含量 ，计算回收率 。该方法回收率符

合要求 ，结果见表 １ 。

表 1 　盐酸麻黄碱与盐酸伪麻黄碱
加样回收率试验结果（n＝ ９）

成分
样品
含量

（m／mg）
加入量
（m／mg）

实测量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均
回收率
（％ ）

RSD
（％ ）

盐酸麻黄碱 　 ０ K．８８ ０ j．６６ １ 墘．５３ ９９ 浇．３５

０ K．８８ ０ j．６６ １ 墘．５３ ９９ 浇．３５ ９９ 苘．７８ ０ 骀．７５

０ K．８８ ０ j．６６ １ 墘．５５ １００ 浇．６５

０ K．８８ ０ j．８２ １ 墘．７２ １０１ 浇．１８

０ K．８８ ０ j．８２ １ 墘．７３ １０１ 浇．７６ １０１ 苘．３７ ０ 骀．３４

０ K．８８ ０ j．８２ １ 墘．７２ １０１ 浇．１８

０ K．８８ ０ j．９８ １ 墘．８９ １０１ 浇．６１

０ K．８８ ０ j．９８ １ 墘．９０ １０２ 浇．１５ １０１ 苘．７９ ０ 骀．３０

０ K．８８ ０ j．９８ １ 墘．８９ １０１ 浇．６１

盐酸伪麻黄碱 ０ K．２３ ０ j．２０ ０ 墘．４２ ９７ 浇．６７

０ K．２３ ０ j．２０ ０ 墘．４３ １００ 浇．００ ９８ 苘．４５ １ 骀．３６

０ K．２３ ０ j．２０ ０ 墘．４２ ９７ 浇．６７

０ K．２３ ０ j．２５ ０ 墘．４７ ９７ 浇．９２

０ K．２３ ０ j．２５ ０ 墘．４７ ９７ 浇．９２ ９７ 苘．２２ １ 骀．２４

０ K．２３ ０ j．２５ ０ 墘．４６ ９５ 浇．８３

０ K．２３ ０ j．３０ ０ 墘．５２ ９８ 浇．１１

０ K．２３ ０ j．３０ ０ 墘．５３ １００ 浇．００ ９９ 苘．３７ １ 骀．１０

０ K．２３ ０ j．３０ ０ 墘．５３ １００ 浇．００

2 ．2 ．9 　样品测定 　取自制 ３批样品 ，按“２ ．２ ．２ ．２”

项下供试品溶液制备方法制备成溶液 ，在“２ ．２ ．１”项

的色谱条件下进行测定 ，计算供试品中各有效成分

含量 ，结果见表 ２ 。

表 2 　盐酸麻黄碱与盐酸伪麻黄碱
含量测定结果（mg ／ml ，n＝ ３）

成分
样品
批号

供试品

１ è２ 乔３ 骀珚x ± s

盐酸麻黄碱 　 １３０９２０ 镲０ V．１７６ ０ u．１５６ ０ 敂．１５３ ０ 吵．１６２ ± ０ ．０１３

１３０９２５ 镲０ V．１６８ ０ u．１７１ ０ 敂．１６５ ０ 吵．１６８ ± ０ ．００３

１３０９３０ 镲０ V．１８３ ０ u．１８０ ０ 敂．１８１ ０ 吵．１８１ ± ０ ．００２

盐酸伪麻黄碱 １３０９２０ 镲０ V．０４６ ０ u．０３８ ０ 敂．０３２ ０ 吵．０３９ ± ０ ．００７

１３０９２５ 镲０ V．０４７ ０ u．０４６ ０ 敂．０５１ ０ 吵．０４８ ± ０ ．００３

１３０９３０ 镲０ V．０５８ ０ u．０５７ ０ 敂．０５５ ０ 吵．０５７ ± ０ ．００２

　 　中国药典 ２０１０年版一部中规定麻黄药材中盐

酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的总量不得少于 ０ ．８０％ 。

结合制剂的制备工艺和 ３ 批样品的含量测定结果 ，

制定制剂中盐酸麻黄碱及盐酸伪麻黄碱的含量限度

为 ：本品每毫升含麻黄以盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄

碱的总量计 ，不得少于 ０ ．１５ mg 。

3 　讨论

3 ．1 　前处理方法的考察 　麻杏口服液为复方制剂 ，

药味较多 ，参考 ２０１０年版中国药典一部有关盐酸麻

黄碱及盐酸伪麻黄碱含量测定的成方口服液制剂 ，

取口服液适量以氨水碱化后分别考察了乙醚［４］
、乙

酸乙酯 、石油醚（３０ ～ ６０ ℃ ）为提取溶媒进行提取 ，测

得的干扰峰少 ，但重复性较差（RSD 为 ６ ．２１％ ） ，其

原因可能为游离麻黄碱亦可溶于水 ，水中溶解度为

５０ mg／ml［５］ ；又考察了甲醇 、乙腈直接稀释后滤过 ，

取续滤液进样 ，但盐酸伪麻黄碱附近均有杂峰干扰 ；

而以乙腈稀释后离心 ，发现下层有油状物 ，此油状物

可透过滤膜 ，干扰目标峰的检测 。故最终以离心后

取上清液 ，用 ０ ．０１ mol／L 的盐酸溶液稀释后进样 ，

可达到较高的回收率和重现性 ，且两目标峰附近皆

无干扰物质出现 。

3 ．2 　色谱柱的确定 　选用 C１８色谱柱进行分析［４］
，

发现盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的峰宽较大（皆为

０ ．４ min） ，理论塔板数只有３ ９５０ ，二者的分离度为

１ ．２ ，专属性不理想 ，处方中苦杏仁的相关物质对盐

酸伪麻黄碱峰的干扰较大 ，最后选择极性乙醚连接

苯基键合硅胶柱进行分析［４］
，该色谱柱对盐酸麻黄

碱及盐酸伪麻黄碱的分离度高 ，峰形良好 ，两目标峰

的理论塔板数皆可达１２ ０００ ，分离度为 ２畅１ ，适用于

盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的测定 。

3 ．3 　 流动相的确定 　 采用乙腈唱０ ．２％ 磷酸溶液 、

乙腈唱含 ０ ．３％ 三乙胺的 ０ ．０２ mol／L 磷酸二氢钾溶
液（用磷酸调节 pH 至 ３ ．０） 、乙腈唱０ ．０２mol／L 磷酸
盐缓冲液及甲醇唱０ ．０９２％ 磷酸溶液 （ 含 ０ ．０４％ 三

乙胺和 ０ ．０２％ 二正丁胺）
［４］
４个流动相系统对盐酸

麻黄碱和盐酸伪麻黄碱分离情况进行比较 ，发现都

不能有效分离待测色谱峰且基线波动较大 。最终确

定了分离度较好的乙腈唱０ ．１％ 磷酸溶液 （含 ０ ．１％

三乙胺）
［４］按梯度进行洗脱 ，达到满意分离效果 。
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