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止咳糖浆的质量标准研究

贺国芳，林　芳，闵　敏，魏世超，方慕初
（华中科技大学同济医学院附属同济医院药学部，武汉　４３００３０）

［摘　要］　目的　制定止咳糖浆的质量标准。方法　采用薄层色谱法（ＴＬＣ法）对处方中陈皮进行定性鉴别；采用
高效液相色谱法测定糖浆中黄芩苷的含量。结果　ＴＬＣ鉴别方法专属性强，黄芩苷在５．３６～８５．７６μｇ·ｍＬ１范围内浓
度与峰面积线性关系良好，ｒ＝０．９９９９（ｎ＝６），平均回收率为９９．３％，ＲＳＤ＝１．３６％。结论　该质量标准可有效控制止咳
糖浆的质量。
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　　止咳糖浆为我院自制制剂，以黄芩、陈皮、苦杏仁
（炒）、麦冬、甘草等１０味中药材水提精制而成，具有
清热化痰、平喘等作用。用于百日咳、感冒及急慢性气

管炎引起的咳嗽。为了更好地控制该制剂的质量，笔

者对本制剂中陈皮进行了定性研究，对黄芩苷进行定

量研究，报道如下。

１　仪器与试药　
Ａｇｉｌｅｎｔ１１００高效液相色谱系统（美国，ＶＷＤ紫外

检测器、７７２５ｉ定量阀）；黄芩苷对照品（批号１１０７１５
２００２１２，中国药品生物制品检定所，供含量测定用），

［收稿日期］　２００６１１１６
［作者简介］　贺国芳（１９６９－），女，湖北南漳人，主管药

师，硕士，主要从事药物新剂型研究。电话：０２７－８３６２４０９０，Ｅ
ｍａｉｌ：ｈｅｇｕｏｆａｎｇ５１８＠ｓｏｈｕ．ｃｏｍ。

橙皮苷对照品（Ｈｅｓｐｅｒｉｄｉｎ，批号１１０７２１２００２１１，中国
药品生物制品检定所），甲醇（色谱纯），水为新制备的

二次纯化水，其余均为分析纯。止咳糖浆（３个批次）
及阴性对照液自制。

２　方法与结果　
２．１　薄层色谱鉴别　取止咳糖浆１０ｍＬ，用醋酸乙酯
振摇提取３次，每次２０ｍＬ，合并醋酸乙酯液，蒸干，残
渣加甲醇１ｍＬ使溶解，作为供试品溶液。另取橙皮苷
对照品，加甲醇制成饱和溶液，作为对照品溶液；取缺

橙皮的阴性对照糖浆同供试品溶液法制备阴性样品溶

液。照薄层色谱法实验［１］附录３１，分别吸取上述供试品

溶液和阴性样品溶液１０μＬ，对照品溶液５μＬ，分别点
于同一用０．５％氢氧化钠溶液制备的硅胶 Ｇ薄层板
上，以醋酸乙酯 －甲醇 －水（１８４３）为展开剂，展
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至约５ｃｍ，取出，晾干，再以甲苯－醋酸乙酯 －甲酸 －
水（３０１５２２）的上层溶液为展开剂，展至约
１０ｃｍ，取出，晾干，喷以三氯化铝试液，置紫外光灯
（波长３６５ｎｍ）下检视。供试品色谱中，在与对照品色
谱相应的位置上，显相同黄色的荧光斑点。阴性对照

液无干扰。

２．２　含量测定　
２．２．１　色谱条件　色谱柱：ＨｙｐｅｒｓｉｌＯＤＳ不锈钢色谱
柱（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ）；流动相：甲醇水磷酸
（５０５００．２）；检测波长：２８０ｎｍ；柱温：４０℃；流速：
１．０ｍＬ·ｍｉｎ１。
２．２．２　样品溶液的制备　对照品溶液：精密称取黄芩
苷对照品约４ｍｇ，置１００ｍＬ容量瓶中，加６０％甲醇使
溶解并稀释至刻度，摇匀，即得。供试品溶液：精密量

取供试品１０ｍＬ置２５ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻
度（其甲醇最终浓度为６０％），摇匀，滤过，精密量取续
滤液２ｍＬ，置５０ｍＬ容量瓶中，加６０％甲醇至刻度，摇
匀，即得。阴性样品溶液：取缺黄芩的阴性对照糖浆，

按供试品溶液制备方法制备。

２．２．３　系统适用性　精密吸取对照品溶液、供试品溶
液、阴性样品溶液各１０μＬ，注入液相色谱仪，按上述
色谱条件进行测定，记录色谱图。黄芩苷对照品的 ｔＲ
约为１２ｍｉｎ，而阴性样品溶液在此保留时间无吸收峰，
黄芩苷峰可以基线分离，Ｒｆ＞３，说明方中其他组分对
黄芩苷的含量测定无干扰。以黄芩苷峰计算柱效，其

理论塔板数可高达９３６１，分离效果较好。
２．２．４　线性关系的考察　精密称取黄芩苷对照品
１０．７２ｍｇ，置５０ｍＬ容量瓶中，加６０％甲醇使溶解并
稀释至刻度，摇匀，精密吸取上述溶液５ｍＬ，置１００ｍＬ
容量瓶中，加６０％甲醇至刻度，摇匀。依次精密吸取
上述稀释液０．５，１．０，２．０，４．０，８．０ｍＬ分别置于１０ｍＬ
容量瓶中，加６０％甲醇稀释至刻度，摇匀，作为对照品
溶液。分别精密吸取上述对照品溶液各１０μＬ，注入液
相色谱仪，按上述色谱条件进行测定，记录色谱图。以

黄芩苷峰面积的积分值（Ａ）为纵坐标，黄芩苷对照品
浓度（Ｃ）为横坐标，得回归方程为：Ａ＝４６．７３６７Ｃ＋
３８．２６５４，ｒ＝０．９９９９，结果表明黄芩苷在 ５．３６～
８５．７６μｇ·ｍＬ１范围内线性关系良好。
２．２．５　精密度实验　精密吸取２１．４４μｇ·ｍＬ１的黄
芩苷对照品溶液 １０μＬ，分别进样 ５次，其峰面积的
ＲＳＤ为０．７５％，表明精密度良好。
２．２．６　重复性实验　取同一供试品，按照“２．２．２”项
制备６份供试品溶液，以上述色谱条件进行测定，结果
ＲＳＤ＝１．８４％（ｎ＝６），显示该方法重复性良好。

２．２．７　稳定性实验　取同一供试品溶液，于室温下分
别于０，２，４，６，８，１０ｈ，精密吸取１０μＬ注入液相色谱
仪，按上述色谱条件进行测定，结果 ＲＳＤ＝０．４８％
（ｎ＝６），结果表明，供试品溶液在１０ｈ内测定其含量
基本保持稳定。

２．２．８　加样回收率　精密称取黄芩苷对照品适量９
份，置２５ｍＬ容量瓶中，各精密加入已知含量的止咳糖
浆（含黄芩苷１．５５ｍｇ·ｍＬ１）２ｍＬ，按“２．２．２”制备供
试品溶液，以上述色谱条件进行测定，计算加样回收

率，结果见表１。结果表明，采用本方法测定止咳糖浆
中黄芩苷的含量，其加样回收率良好，表明本方法准确

度符合要求。

表１　黄芩苷加样回收率测定结果　

样品量／
ｍｇ

加入量／
ｍｇ

实测量／
ｍｇ

回收率／
％

平均回收

率／％
ＲＳＤ／
％

３．１０ ２．５５ ５．６３ ９９．２
３．１０ ２．４９ ５．５５ ９８．４
３．１０ ２．６２ ５．６８ ９８．５
３．１０ ３．３７ ６．４３ ９８．８ ９９．３ １．３６
３．１０ ３．２２ ６．３８ １０１．９
３．１０ ３．３２ ６．３６ ９８．２
３．１０ ３．７５ ６．９０ １０１．３
３．１０ ３．８２ ６．８６ ９８．４
３．１０ ３．８８ ６．９４ ９９．０

２．２．９　样品测定　取３批供试品，按照“２．２．２”制备
供试品溶液，分别精密吸取对照品溶液（２１．４４
μｇ·ｍＬ１）和供试品溶液各１０μＬ，注入液相色谱仪，
按上述色谱条件进行测定，计算止咳静糖浆中黄芩苷

的含量分别为１．５９，１．５２，１．５５ｍｇ·ｍＬ１。
３　讨论　

笔者曾采用《中华人民共和国药典》２００５年版一
部“陈皮”鉴别项下药材的薄层色谱鉴别条件［１］１３２，所

得橙皮苷Ｒｆ值较小，故增大了展开剂极性，将原展开
剂醋酸乙酯甲醇水比例由１００１７１３调整为１８
４３，且将展开距离由３ｃｍ调整至约５ｃｍ，第２次展
开时，亦增加了极性，展开剂为甲苯醋酸乙酯甲酸水
（３０１５２２）的上层溶液，所得色谱斑点集中，Ｒｆ值
可达０．３～０．４，且与其他物质分离度良好。

黄芩苷具有显著的紫外吸收峰，其对照品的流动

相溶液在２００～４００ｎｍ范围内的紫外图谱显示其最大
吸收波长为２７９．８ｎｍ，故选择２８０ｎｍ作为黄芩苷含
量测定项中的紫外检测波长。与《中华人民共和国药

典》２００５年版一部黄芩项下含量测定方法中的检测波
长一致［１］１３２。

黄芩苷易溶于水、甲醇、乙醇等溶剂，参考《中华
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中黄芩苷含量测定的方法［２］，有应用７０％乙醇作为提
取溶剂，也有用５０％或６５％甲醇溶解对照品或进行提
取，本实验选择６０％甲醇作为供试品及对照品的提取
溶剂，并且含量测定中“取本品１０ｍＬ置２５ｍＬ容量
瓶中”，甲醇终浓度为６０％，稀释时也为此浓度溶液，

比较科学。
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高效液相色谱法测定因泼来特注射液中

盐酸普鲁卡因和咖啡因的含量

林　芳，闵　敏，贺国芳
（华中科技大学同济医学院附属同济医院药学部，武汉　４３００３０）

［摘　要］　目的　建立因泼来特注射液中盐酸普鲁卡因和咖啡因的含量测定方法。方法　用高效液相色谱
（ＨＰＬＣ）法，ＨｙｐｅｒｓｉｌＯＤＳＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），乙腈水三乙胺（１３８７０．０２）（稀醋酸调节 ｐＨ值为

３．９）为流动相，流速：０．８ｍＬ·ｍｉｎ１，检测波长：２７３ｎｍ。结果　盐酸普鲁卡因在５．２９～５２．９０μｇ·ｍＬ１范围内线性关
系良好，ｒ＝０．９９９９，平均回收率为９９．３％，ＲＳＤ为 １．３２％；咖啡因在３．７８～３７．８０μｇ·ｍＬ１范围内线性关系良好，ｒ＝
０．９９９９，平均回收率为９８．８％，ＲＳＤ为１．２６％。结论　该法简洁，快速，准确，可同时测定两物质的含量。
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　　因泼来特注射液收载于《湖北省医院制剂规
范》［１］，由盐酸普鲁卡因（２．０４％）、咖啡因（１．４６％）组
成，具有治耳鸣、局封镇痛作用。《湖北省医院制剂规

范》仅规定用碱中和滴定法测定盐酸普鲁卡因中的盐

酸根，进而换算成盐酸普鲁卡因的含量，因而不准确，

误差较大。咖啡因为精神管理药品，对其含量应严格

控制。本研究建立高效液相色谱法，可以同时测定制

［收稿日期］　２００６０７２５
［作者简介］　林　芳（１９７３－），女，湖北武汉人，药师，学

士，主要从事医院药学工作。电话：０２７－８３６６２６６２，Ｅｍａｉｌ：
ｈｅｇｕｏｆａｎｇ５１８＠ｓｏｈｕ．ｃｏｍ。

剂中盐酸普鲁卡因和咖啡因两组分的含量，操作简单，

准确可靠，适合因泼来特注射液的质量控制。

１　仪器与材料　
Ａｎｇｌｉｅｎｔ１１００高效液相色谱仪（美国安捷伦公

司），包括四元泵、真空脱气机、７７２５ｉ进样阀、ＶＷＤ紫
外检测器，ＨＰ１１００化学工作站。盐酸普鲁卡因对照
品（中国药品生物制品检定所，批号：１２２２０１０２），咖啡
因对照品（中国药品生物制品检定所，批号：１２１５
０１０４），对氨基苯甲酸对照品（中国药品生物制品检定
所，批号：９９０６２４），甲醇、乙腈为色谱纯，其他试剂均
为分析纯，水为新制多效纯化水，因泼来特注射液供试
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