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　 　 ［摘要］ 　目的 　建立麻杏抗感颗粒中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的含量测定方法 。方法 　采用高效液相色谱（HPLC）
法 ，色谱柱 ：Wondasil C１８ （４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） ；流动相 ：乙腈唱０ ．１％ 磷酸溶液（５ ∶ ９５） ；流速 ：１ ml／min ；检测波长 ：２１５ nm ；

柱温 ：３０ ℃ ；进样量 ：１０ μl 。结果 　盐酸麻黄碱 、盐酸伪麻黄碱的质量浓度分别在 ４ ．２３１ ～ ４２ ．３１ μg ／ml（r＝ ０ ．９９９ ７） 、１ ．１８７ ～

１１ ．８７ μg／ml（ r＝ ０ ．９９９ ９）范围内与各自峰面积线性关系良好 ，平均加样回收率为分别为 ９８ ．９％ 、９８ ．１％ ；RSD 分别为
０畅４８％ 、０畅６４％ 。结论 　该法准确度高 、重复性好 ，可用于麻杏抗感颗粒中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱的含量测定 。

　 　 ［关键词］ 　麻杏抗感颗粒 ；盐酸麻黄碱 ；盐酸伪麻黄碱
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Determination of ephedrine hydrochloride and pseudoephedrine hydrochloride in
Maxing Kanggan Granules by HPLC
HAO Zhe ，WANG Lijun ，ZHANG Jianbang （No ．１５３ Hospital of PLA ，Zhengzhou ４５００４２ ，China）

［Abstract］ 　 Objective 　 To establish a method of HPLC for the determination of ephedrine hydrochloride and pseudo 唱
ephedrine hydrochloride in Maxing Kanggan Granules ．Methods 　 Wondasil C１８ （４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm）was used at ３０ ℃ and
the acetonitrile唱０ ．１％ H３ PO４ （５ ∶ ９５ ） was the mobile phase with a flow rate of １ ．０ ml／min ．The detection wavelength was at
２１５nm ．Results 　 The linear range of ephedrine hydrochloride and pseudoephedrine hydrochloride were ４ ．２３１唱４２ ．３１ μg／ml（r ＝
０ ．９９９ ７） 、１ ．１８７唱１１ ．８７ μg／ml（ r ＝ ０ ．９９９ ９） ， the average recovery were ９８ ．９％ （RSD ＝ ０畅４８％ ，n ＝ ６） and ９８ ．１％ （RSD ＝

０畅４８％ ，n＝ ６） ．Conclusion 　 This method was accurate and good reproducibility ，which could be used for the determination of
ephedrine hydrochloride and pseudoephedrine hydrochloride in Maxing Kanggan Granules ．
　 　 ［Key words］ 　 Maxing Kanggan Granules ；ephedrine hydrochloride ；pseudoephedrine hydrochloride

　 　麻杏抗感颗粒是解放军 １５３中心医院自主研制

的医院制剂 ，临床已应用 ３０多年 ，其疗效确切 ，效果

显著 ，深受广大患者好评 。 其组方是在麻杏石甘汤

的基础上 ，增加黄芩 ，柴胡 、板蓝根 、鱼腥草四味药

材 。具有辛凉宣泄 、清肺平喘 、散风解表 、清热解毒

之功效 ，用于感冒引起的身热不解 、喘逆气急鼻塞 、

头痛 、咳嗽 、咽痛等症 。麻黄为本方君药 ，具有发汗

平喘之药效 ，其主要活性成分盐酸麻黄碱和盐酸伪

麻黄碱［１］
，约占 ６ 种麻黄碱总量的 ７０％

［２］
，均有缓

解支气管平滑肌痉挛等作用 ，且作用较缓而持久 。

现行标准中无此项含量测定 ，故将其作为评价制剂

质量的 ２个指标性成分 ，采用 HPLC 法对其进行含

量测定 ，为进一步提高该制剂的质量标准 ，保证临床

疗效提供重要的科学依据 。

1 　仪器与试药

　 　岛津 LC唱１０A 高效液相色谱仪 ；BT唱１２５D 型电
子天平（赛多利斯公司） ；KQ唱５０E 型超声波清洗器
（昆山市超声仪器有限公司） 。

　 　 盐酸麻黄碱标准品 （批号 ：１７１２４１唱２０１００７ ，含

量 ：９９ ．７％ ） 、盐酸伪麻黄碱标准品 （批号 ：１７１２３７唱

２０１２０８ ，含量 ：９９畅９％ ）均由中国食品药品检定研究

院提供 ；麻杏抗感颗粒 （批号 ：１５０５１９ ，１５０６２７ ，

１５０７０８ ，本院自制） ；甲醇（天津四友 ，色谱级） ；其他

试剂均为分析纯 。

2 　方法与结果

2 ．1 　色谱条件
　 　 参照小儿麻甘颗粒质量标准［３］

，选用色谱柱 ：

Wondasil C１８ （４ ．６ mm × ２５０ mm ，５ μm） ；流动相 ：乙

５５３
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腈唱０ ．１％ 磷酸溶液（５ ∶ ９５） ；流速 ：１ ml／min ；检测波
长 ：２１５ nm ；柱温 ：３０ ℃ ；进样量 ：１０ μl 。 理论塔板
数按盐酸麻黄碱峰计算应不低于 ３ ０００ 。

2 ．2 　对照品溶液的制备
　 　精密称取盐酸麻黄碱对照品 、盐酸伪麻黄碱对

照品适量 ，置 ５０ ml容量瓶中 ，加甲醇溶解并稀释至

刻度 ，制成每 １ ml含盐酸麻黄碱 ２１１ ．５６ μg 和含盐
酸伪麻黄碱 ５９ ．３４ μg 的混合对照品储备溶液 。精

密量取混合对照品储备溶液 ５ ml ，置 ５０ ml容量瓶
中 ，加甲醇稀释至刻度 ，摇匀 ，即得 。

2 ．3 　供试品溶液的制备
　 　取本品 ２ g ，研细 ，加乙醇 ２５ ml ，超声 ２０ min ，

滤过 ，滤液蒸干 ，残渣加水 ２０ ml 使溶解 ，加氨水 ５

滴 ，用二氯甲烷萃取 ２ 次 ，每次 １５ ml ，合并二氯甲

烷层 ，蒸干 ，残渣加甲醇溶解 ，定量转移至 １０ ml 容
量瓶中 ，再精密量取 ５ ml 至 １０ ml 容量瓶中 ，加甲

醇稀释至刻度 ，即得 。

2 ．4 　阴性对照溶液的制备
　 　取缺麻黄的阴性样品 ２ g ，按照“２ ．３”项下供试

品溶液的制备方法制备 ，即得 。

2 ．5 　系统适应性试验
　 　吸取对照品溶液 、供试品溶液 、阴性对照溶液各

１０ μl ，分别按上述色谱条件测定 ，记录色谱峰 。结

果盐酸麻黄碱保留时间在 １８ min左右 ，盐酸伪麻黄

碱保留时间在 １９ min左右 ，样品中盐酸麻黄碱与盐

酸伪麻黄碱峰达到基线分离 ，与其他组分峰良好分

离 ，且阴性对照无干扰（图 １） 。

2 ．6 　线性范围

图 1 　盐酸麻黄碱与盐酸伪麻黄碱峰的 HPLC图
A ．对照品溶液 ；B ．供试品溶液 ；C ．阴性样品溶液 ；１ ．盐酸麻黄碱 ；２ ．盐酸伪麻黄碱

　 　精密吸取“２ ．２”项下对照品储备溶液 １ 、３ 、５ 、７ 、

１０ ml各置 ５０ ml 容量瓶中 ，分别加甲醇稀释至刻

度 ，摇匀 ，精密吸取各对照品溶液 １０ μl 注入色谱
仪 ，记录峰面积 。以峰面积（Y ）为纵坐标 ，进样浓度

μg／ml（X）为横坐标 ，绘制标准曲线 ，得盐酸麻黄碱

回归方程为 ：

　 　 Y ＝ １３ ５９５ X ＋ ２ ０３２ ．５ ，r ＝ ０ ．９９９ ７ （n＝ ５） ，

　 　盐酸伪麻黄碱回归方程为 ：

　 　 Y ＝ １４ １１０X ＋ ４５０畅１６ ，r ＝ ０畅９９９ ９（n＝ ５） 。

　 　结果表明 ，盐酸麻黄碱 、盐酸伪麻黄碱分别在

４畅２３１ ～ ４２畅３１ 、１畅１８７ ～ １１ ．８７ μg／ml范围内与各自
的峰面积呈良好的线性关系 。

2 ．7 　精密度试验
　 　精密吸取“２畅２”项下混合对照品溶液 １０ μl ，按
“２畅１”项下方法 ，重复进样 ５次 ，记录峰面积 ，结果盐

酸麻黄碱 、盐酸伪麻黄碱的峰面积 RSD 值分别为
０畅７７％ 、０畅８０％ ，表明仪器精密度良好 。

2 ．8 　重复性试验
　 　精密称取 ６份麻杏抗感颗粒（批号 ：１５０５１９）粉

末各 ２ g ，按“２畅３”项下方法 ，分别制备供试品溶液 ，

按“２畅１”项下方法 ，进样 １０ μl ，记录峰面积 ，结果盐

酸麻黄碱 、盐酸伪麻黄碱含量的 RSD 值分别为

０畅８７％ 、１畅２１％ ，表明该法重复性好 。

2 ．9 　稳定性试验
　 　精密量取同一份供试品溶液 １０ μl ，分别于 ０ 、

２ 、４ 、８ 、１２ h 各进样 １ 次 ，记录峰面积 ，结果盐酸麻

黄碱 、盐酸伪麻黄碱的峰面积 RSD 值分别为
１畅００％ 、０畅８２％ ，表明供试品溶液在 １２ h内稳定 。

2 ．10 　加样回收率试验
　 　精密称取已知含量的样品（批号 ：１５０５１９）６份 ，

每份约 １ g ，再分别加入盐酸麻黄碱 、盐酸伪麻黄碱

对照品适量 ，按“２畅２”项下方法制成供试品溶液 ，并

照“２畅１”项下色谱条件进样测定 ，记录峰面积 ，并计

算加样回收率 ，结果见表 １ 。

2 ．11 　样品含量测定
　 　 取 ３ 个批号的麻杏抗感颗粒样品 （批号 ：

１５０５１９ 、１５０６２７ 、１５０７０８） ，各 ３份 ，按“２畅３”项下的方

法制备供试品溶液 ，在“２畅１”项下色谱条件下 ，分别

精密吸取混合对照品与供试品溶液各 １０ μl ，注入液
相色谱仪 ，测定 ３批样品中盐酸麻黄碱与盐酸伪麻

黄碱的量 ，结果见表 ２ 。

3 　讨论

3 ．1 　提取方法的选择

６５３
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表 1 　加样回收率试验结果（n＝ ６）

成分
样品称
样量
（m／g）

样品
含量

（m／μg）
加入量
（m／μg）

测得量
（m／μg）

加样
回收率
（％ ）

平均
回收率
（％ ）

RSD
（％ ）

盐酸麻黄碱

１ 貂．０１５ ４ ２０９ 潩．３５ ２１１ 邋．５６ ４１８ -．５６ ９８ L．９ ９８ B．９ ０  ．４８

１ 貂．００７ ８ ２０７ 潩．７８ ２１１ 邋．５６ ４１８ -．３６ ９９ L．５

１ 貂．０２４ ７ ２１１ 潩．２６ ２１１ 邋．５６ ４２０ -．３６ ９８ L．８

１ 貂．０１１ ２ ２０８ 潩．４８ ２１１ 邋．５６ ４１８ -．６７ ９９ L．４

１ 貂．０２８ ７ ２１２ 潩．０９ ２１１ 邋．５６ ４２０ -．２７ ９８ L．４

１ 貂．０３６ ４ ２１３ 潩．６７ ２１１ 邋．５６ ４２１ -．７８ ９８ L．４

盐酸伪麻黄碱

１ 貂．０１５ ４ ５２ 潩．５３ ５３ 邋．４１ １０４ -．８８ ９８ L．０ ９８ B．１ ０  ．６４

１ 貂．００７ ８ ５２ 潩．１３ ５３ 邋．４１ １０４ -．５４ ９８ L．１

１ 貂．０２４ ７ ５３ 潩．０１ ５３ 邋．４１ １０５ -．８７ ９９ L．０

１ 貂．０１１ ２ ５２ 潩．３１ ５３ 邋．４１ １０４ -．３２ ９７ L．４

１ 貂．０２８ ７ ５３ 潩．２１ ５３ 邋．４１ １０５ -．８９ ９８ L．６

１ 貂．０３６ ４ ５３ 潩．６１ ５３ 邋．４１ １０５ -．６７ ９７ L．５

表 2 　样品含量测定结果（μg ／g ，n＝ ３）

批号 盐酸麻黄碱 盐酸伪麻黄碱

１５０５１９ 换２０８ t．５ ５０ -．９３

１５０６２７ 换２１０ t．３ ５１ -．８２

１５０７０８ 换２０２ t．４ ５３ -．７９

　 　本制剂成分较多 ，曾尝试用水提法［３］或者醇提

法［４ ，５］或水蒸气蒸馏法［６］提取 ，盐酸麻黄碱前面杂质

峰较多且响应值均较高 ，有一杂质峰与盐酸麻黄碱

峰分不开 ，影响盐酸麻黄碱的含量测定 。后分别对

板蓝根 ，甘草 ，黄芩的水煎液进行测定 ，结果显示在

板蓝根水煎液的色谱图中 ，在盐酸麻黄碱出峰时间

附近有一较大峰 。经查阅文献 ，板蓝根中含有精氨

酸 ，脯氨酸 ，谷氨酸等多种氨基酸类成分［１０］
，而盐酸

麻黄碱也含有 NH２唱 ，结构与氨基酸类似 ，可能由于

这个原因引起的干扰 。而采用二氯甲烷萃取后 ，样

品杂质少 ，且氨基酸不溶于有机溶剂 ，有效解决了这

一干扰问题 。

3 ．2 　萃取溶剂的选择
　 　 对于盐酸麻黄碱的提取 ，大多采用乙醚萃

取［７唱９］
，因乙醚为易制毒试剂 ，管控较严 ，不易购买 ，

且挥发性强 ，对人体及环境危害较大 ，不利于环保 ，

因而未采用乙醚萃取 。选用乙酸乙酯萃取 ，其乳化

现象严重 ，不易分离 ；而采用二氯甲烷萃取 ，易分层 ，

杂质少 ，便于测定 。

3 ．3 　流动相的选择
　 　盐酸麻黄碱与盐酸伪麻黄碱互为差向异构体 ，

在酸性环境中 ，可明显加大两者在色谱柱上保留的

行为差异性 ，实现两者较好分离 。曾比较了乙腈唱甲

醇唱０畅１％ 磷酸溶液（１ ．５ ∶ ４ ∶ ９４ ．５）
［２］体系 ；乙腈唱

０ ．１％ 磷酸溶液（５ ∶ ９５）
［３］体系 ；甲醇唱０ ．０１mol／L 磷

酸二氢钾溶液（１１ ∶ ８９ ，磷酸调节 pH 值至 ２ ．３）
［６］体

系 ；甲醇唱水唱磷酸（２０ ∶ ７９ ∶ １）
［７］体系 ，有的是出峰

时间快致使二者不能分开 ，有的是峰形不好 ，不对

称 ，而选用乙腈唱０ ．１％ 磷酸溶液（５ ∶ ９５）体系 ，盐酸

麻黄碱与盐酸伪麻黄碱分离度大于 ２ ．０ ，可以达到

基线分离 ，峰形好 ，且配制简单 ，故选择该体系 。

　 　综上 ，本研究建立了高效液相色谱法同时测定

麻杏抗感颗粒中盐酸麻黄碱和盐酸伪麻黄碱含量的

方法 ，方法简便 ，重复性好 ，可为麻杏抗感颗粒的质

量控制标准提供参考 。
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