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　 　 ［摘要］ 　目的 　建立 HPLC唱ELSD同时测定小儿宝泰康颗粒中 ２个指标成分贝母素甲 、贝母素乙含量的方法 。方法 　采

用 Thermo C１８ （２５０ mm × ４ ．６ mm ，５ μm）色谱柱 ，流动相 ：乙腈唱水唱二乙胺（６５ ∶ ３５ ∶ ０ ．０３） ，流速 ：１ ．０ ml／min ；ELSD参数为
漂移管温度 ：８５ ℃ ，载气流速 ：２ ．２ L／min 。结果 　贝母素甲在 ０ ．５８６ ～ ５ ．８６０ μg （r＝ ０ ．９９９ ６） 、贝母素乙在０ ．５６４ ～ ５ ．６４０ μg
（r＝ ０ ．９９９ ９）与峰面积的对数值呈线性关系 ；平均加样回收率分别为 ９９ ．４４％ 和 ９８ ．５６％ ，RSD 分别为 ０ ．７％ 和 １ ．０％ 。

结论 　该方法简便 、准确 、重复性好 ，可用于小儿宝泰康颗粒的质量控制 。

　 　 ［关键词］ 　小儿宝泰康颗粒 ；贝母素甲 ；贝母素乙 ；高效液相色谱唱蒸发光散射检测法

［中图分类号］ 　 R２８４ ．１ 　 　 　 ［文献标志码］ 　 A 　 　 　 ［文章编号］　 １００６唱０１１１（２０１６）０４唱０３５１唱０３

［DOI］ 　 １０ ．３９６９／j ．issn ．１００６唱０１１１ ．２０１６ ．０４ ．０１７

Simultaneous determination of peimine and peiminine in Xiaoer Baotaikang gran唱
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［Abstract］ 　 Objective 　 To develop a new high performance liquid chromatography （HPLC ） coupled with Evaporative
Light Scattering Detector （ELSD） method for simultaneous determination of two indicative components （peimine and peimi唱
nine） in Xiaoer Baotaikang granules ．Methods 　 The analysis was performed on a Thermo C１８ column （２５０ mm × ４ ．６ mm ，

５ μm） by using a mobile phase consisted of acetonitrile唱water and diethylamine （６５ ∶ ３５ ∶ ０ ．０３） ， and the flow rate was
１ ．０ ml／min ；ELSD parameters ：the temperature of drif t tube was ８５ ℃ and the carrier gas flow rate was ２ ．２ L ／min ．Results 　
The linear ranges of peimine and peiminine were ０ ．５８６ ～ ５ ．８６０ μg （r ＝ ０ ．９９９ ６） and ０ ．５６４ ～ ５ ．６４０ μg （r＝ ０ ．９９９ ９） ，respec唱
tively ．The average recovery rate for peimine and peiminine was ９９ ．４４％ （RSD was ０ ．７％ ） and ９８ ．５６％ （RSD was １ ．０％ ） ，

respectively ．Conclusions 　 The method is sample ，accurate and reproducible ，which could be used for the quality control of Xiao唱
er Baotaikang granules ．
　 　 ［Key words］ 　 Xiaoer Baotaikang granules ；peimine ；peiminine ；HPLC唱ELSD

　 　小儿宝泰康颗粒收载于枟中华人民共和国药典

（一部）枠２０１５ 年版（简称枟药典枠） ，由连翘 、地黄 、滇

柴胡 、玄参 、桑叶 、浙贝母 、蒲公英 、南板蓝根 、滇紫

草 、桔梗 、莱菔子 、甘草十二味中药组成 ，具有解表清

热 、止咳化痰的功效 ，主要用于小儿风热外感 ，症见

发热 、流涕 、咳嗽 、脉浮等 。其中 ，浙贝母是组方中主

药之一 。浙贝母的主要成分为异甾体生物碱及其

苷 ，药理研究表明 ，贝母素甲和贝母素乙具有抗胆碱

活性和支气管松弛作用 ，是浙贝母的主要活性成

分［１］
。由于贝母素甲和贝母素乙无紫外吸收 ，枟药

典枠 中采用酸性染料比色法 ，以贝母素甲为对照 ，测

定贝母总碱的含量［２］
。另枟药典枠中关于浙贝母药材

的含量测定采用 HPLC唱ELSD 法测定贝母素甲和
贝母素乙的含量 ，笔者参考其含量测定方法 ，并经查

阅文献［３唱６］
，采用 HPLC唱ELSD 法对小儿宝泰康颗

粒中的贝母素甲和贝母素乙同时进行含量测定 ，该

法由测定总生物碱改成指标性成分的测定 ，大幅提

高了质量控制标准 ，并且方法简便 、准确 ，为评价小

儿宝泰康颗粒的质量提供了科学依据 。

1 　仪器与试药

　 　 Waters e２６９５ 高效液相色谱仪 （美国 Waters
公司） ，Alltech唱ELSD２０００ES型蒸发光散射检测器 ；

BP２１１D 型电子天平（德国赛多利斯公司） 。

　 　贝母素甲（批号 ：１１０７５０唱２０１１１０ ，纯度 ９８ ．３％ ）
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药学实践杂志 　 ２０１６ 年 ７ 月 ２５ 日第 ３４ 卷第 ４ 期

Journal of Pharmaceutical Practice ，Vol ．３４ ，No ．４ ，July ２５ ，２０１６



和贝母素乙（批号 ：１１０７５１唱２０１１１０ ，纯度 ９９ ．９％ ）对

照品均购自中国食品药品检定研究院 ；乙腈为色谱

纯 ，水为市售娃哈哈水 ，其余试剂均为分析纯 ；５ 批

小儿宝泰康颗粒为市售药（云南白药集团股份有限

公司 ，４ g／袋 ，批号 ：ZEC１４０４ 、ZEC１４０６ 、ZEC１４０７ 、

ZFC１５０１ 、ZFC１５０２） 。
2 　方法与结果

2 ．1 　 色谱条件 　 Thermo C１８色谱柱 （２５０ mm ×

４ ．６ mm ，５ μm） ，流动相 ：乙腈唱水唱二乙胺（６５ ∶ ３５ ∶

０ ．０３） ，流速 ：１ ．０ ml／min ，柱温 ：２５ ℃ ，检测器漂移

管温度 ：８５ ℃ ，载气流速 ：２ ．２ L／min 。
2 ．2 　溶液的制备
2 ．2 ．1 　对照品溶液 　 取适量贝母素甲及贝母素乙

对照品 ，精密称定 ，加甲醇制成 １ ml 含０ ．１１７ ２ mg
贝母素甲和０ ．１１２ ８ mg贝母素乙的混合对照品溶
液 。

2 ．2 ．2 　 供试品溶液 　 取小儿宝泰康颗粒样品 ，混

匀 ，研细 ，精密称取约 １０ ．０ g ，置分液漏斗中 ，加水

３０ ml使溶解 ，用氨水调节 pH 值至 １１ ，用乙醚提取

５次 ，每次 ３０ ml ，合并乙醚液 ，水浴蒸干 ，残渣加甲

醇溶解 ，并定容至 ５ ml量瓶中 ，摇匀 ，用 ０ ．４５ μm微
孔滤膜滤过 ，即得 。

2 ．2 ．3 　阴性对照溶液 　 按处方制备缺少浙贝母的

阴性对照样品 ，并按“２ ．２ ．２”项下方法制备阴性对照

溶液 。

2 ．3 　方法学考察
2 ．3 ．1 　专属性试验 　取混合对照品溶液 、缺浙贝母

的阴性对照溶液及供试品溶液 ，按“２ ．１”项下色谱条

件进行分析 ，结果如图 １ ，阴性对照溶液中未检测到

贝母素甲及贝母素乙 ，说明供试品溶液中的其他成

分对测定结果无影响 。该方法专属性良好 。

2 ．3 ．2 　系统适用性 　在“２ ．１”项色谱条件下 ，贝母

素甲及贝母素乙的色谱峰与相邻峰的分离度均大于

１ ．５ ，理论塔板数按贝母素甲峰计 ，不低于 ８ ０００ 。

样品中其他成分对贝母素甲及贝母素乙的测定无干

扰 。对照品和供试品中贝母素甲及贝母素乙的色谱

图见图 １ 。

2 ．3 ．3 　线性关系 　在“２ ．１”项色谱条件下 ，精密吸

取“２ ．２ ．１”项下对照品溶液 ５ 、１０ 、１５ 、２０ 、２５ 、３０ 和

５０ μl 依次进样 。 以峰面积的常用对数为纵坐标

（Y ） ，以进样质量的常用对数为横坐标（X）绘制标准
曲线 ，计算 ２ 种成分的回归方程 ，贝母素甲 ：Y ＝

１ ．５２１ X ＋ ６ ．０１８ ８ ，r ＝ ０ ．９９９ ６ ；贝母素乙 ：Y ＝

１ ．５７２ ３ X ＋ ６ ．０７２ ３ ，r ＝ ０ ．９９９ ９ 。结果表明 ，贝母

图 1 　小儿宝泰康颗粒 HPLC图
A ．对照品溶液 ；B ．供试品溶液 ；C ．阴性对照溶液 ；

１ ．贝母素甲 ；２ ．贝母素乙

素甲在 ０ ．５８６ ～ ５ ．８６０ μg 范围内 、贝母素乙在

０ ．５６４ ～ ５ ．６４０ μg 范围内呈良好线性关系 。

2 ．3 ．4 　精密度试验 　取“２ ．２ ．１”项下的混合对照品

溶液 ，按“２ ．１”项色谱条件连续进样 ５ 次 ，分别计算

各组分峰面积的 RSD ：贝母素甲 ０ ．８％ 、贝母素乙

１ ．２％ 。

2 ．3 ．5 　 稳定性试验 　 取供试品溶液 （批号 ：

ZFC１５０１） ，按“２ ．１”项下色谱条件 ，分别于 １ 、２ 、４ 、

８ 、１０ 、１２ h 进样测定 。结果贝母素甲和贝母素乙峰

面积的 RSD分别为 １ ．０％ 和 １ ．４％ ，表明供试品溶

液在 １２ h内稳定 。

2 ．3 ．6 　 重复性试验 　 取小儿宝泰康颗粒 （批号 ：

ZFC１５０１） ，按“２ ．２ ．２”项下方法制备 ５ 份供试品溶

液 ，进样分析 。结果贝母素甲和贝母素乙平均含量

分别为 ０ ．０５６２ 和 ０ ．４３７ mg ／g ；RSD 分别为 １ ．８％

和 １ ．１％ 。

2 ．3 ．7 　 加样回收率试验 　 取小儿宝泰康颗粒（批

号 ：ZFC１５０１）６份 ，每份约 ５ ．０ g ，精密称定 ，分别精

密加入“２ ．２ ．１”项下混合对照品溶液各 ２ ．０ ml ，按
“２ ．２ ．２”项下方法制备 ，进样分析 ，计算回收率 ，结果

见表 １ 。

2 ．4 　 样品测定 　 分别精密吸取对照品溶液 １５ 和

２５ μl 、供试品溶液 ２０ μl ，注入高效液相色谱仪 ，按

“２ ．１”项下色谱条件进行测定 ，以峰面积和进样质量

２５３
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表 1 　加样回收率试验结果

成分
样品含量
（m／mg）

加入量
（m／mg）

测得量
（m／mg）

回收率
（％ ）

平均值
（％ ）

RSD
（％ ）

贝母素甲 ０ G．２９１ ０ ０ 弿．２３４ ４ ０ 鬃．５２４ ２ ９９ j．４９ ９９ 膊．４４ ０ �．７

０ G．２９０ ０ ０ 弿．２３４ ４ ０ 鬃．５２３ ６ ９９ j．６６

０ G．２９１ ６ ０ 弿．２３４ ４ ０ 鬃．５２６ ４ １００ j．１７

０ G．２９１ ２ ０ 弿．２３４ ４ ０ 鬃．５２２ ０ ９８ j．４６

０ G．２９１ ０ ０ 弿．２３４ ４ ０ 鬃．５２３ ０ ９８ j．９８

０ G．２９１ ４ ０ 弿．２３４ ４ ０ 鬃．５２５ ６ ９９ j．９１

贝母素乙 ０ G．２２４ ４ ０ 弿．２２５ ６ ０ 鬃．４４７ ２ ９８ j．７６ ９８ 膊．５６ １ �．０

０ G．２２４ ０ ０ 弿．２２５ ６ ０ 鬃．４４７ ６ ９９ j．１１

０ G．２２４ ８ ０ 弿．２２５ ６ ０ 鬃．４５０ ０ ９９ j．８２

０ G．２２４ ２ ０ 弿．２２５ ６ ０ 鬃．４４５ ６ ９８ j．１４

０ G．２２４ ４ ０ 弿．２２５ ６ ０ 鬃．４４６ ４ ９８ j．４０

０ G．２２４ ８ ０ 弿．２２５ ６ ０ 鬃．４４４ ０ ９７ j．１６

取常用对数 ，用外标两点法计算供试品中贝母素甲

和贝母素乙的含量 。 ５批小儿宝泰康颗粒样品的含

量测定结果见表 ２ 。

表 2 　样品含量测定结果（mg ／g ，n＝ ２）

批号 贝母素甲 贝母素乙

ZEC１４０４ 揶０ ．０５３ ７ ０ 忖．０４０ ５

ZEC１４０６ 揶０ ．０５５ ４ ０ 忖．０４２ ６

ZEC１４０７ 揶０ ．０５４ ２ ０ 忖．０４１ ０

ZFC１５０１ 葺０ ．０５８ ２ ０ 忖．０４４ ９

ZFC１５０２ 葺０ ．０５６ ２ ０ 忖．０４３ ５

3 　讨论

　 　 ELSD 是一种质量型检测器 ，尤其适用于弱紫

外吸收的化合物 。 本实验采用 HPLC唱ELSD 法同
时测定贝母素甲和贝母素乙的含量 ，结果表明 ，样品

中的贝母素甲和贝母素乙能够获得很好的分离 ，杂

质干扰少 ，操作简便 ，效果理想 。

　 　文献测定贝母素甲和贝母素乙的常用流动相分

别为乙腈唱水唱二乙胺（７０ ∶ ３０ ∶ ０ ．０３）
［３］

，甲醇唱乙腈唱

０ ．５％ 醋酸溶液（８ ∶ １９ ∶ ７３）
［４］

，乙腈唱甲醇唱二乙胺

（６０ ∶ ４０ ∶ ０ ．０５）
［５］

，乙腈唱１０ mmol／L NH４ HCO３

（浓氨水调至 pH 值 １０ ．１０）梯度洗脱［６］
。本文考察

了乙腈唱水唱二乙胺 、甲醇唱水唱二乙胺和乙腈唱甲醇唱二

乙胺 ３种流动相系统 ，结果表明 ，以乙腈唱水唱二乙胺

（６５ ∶ ３５ ∶ ０ ．０３）作为流动相时 ，样品中贝母素甲和

贝母素乙的分离效果好 ，且杂质峰少 ，故选用该流

动相 。

　 　分别考察氯仿 、乙醚 、乙酸乙酯 ３种不同提取溶

剂的提取效果 ，结果表明 ：乙醚提取率高 ，氯仿提取

率低 ，乙酸乙酯因易乳化 ，导致杂质峰较多 、干扰大 。

故选用乙醚作为提取溶剂 。

　 　经提取 ３ 、４ 、５ 、６次实验 ，结果表明 ：提取 ５次和

６次的测得量相差不大 ，但明显优于提取 ３ 次和 ４

次的测得量 ，为节省溶剂 ，选择提取 ５次 。

　 　本实验建立的 HPLC唱ELSD 法可以方便 、准确

地测定小儿宝泰康颗粒中贝母素甲和贝母素乙的含

量 ，将枟药典枠中测定贝母总碱改为贝母素甲和贝母

素乙指标性成分的测定 ，为小儿宝泰康颗粒质量标

准的提高提供了参考 。
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