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反相离子对色谱对麻黄碱药物的分析
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(中 国科学院西北南原生物研究所,西宁·810001)

摘  要

用十二烷基硫酸钠 (sDs)为 离子对试剂,在高效反相肉子对色谱上对麻黄浸t检中麻黄

该药物进行了分商检罚·确定了流动相中sDs的浓度,pH值 ,甲 醇与水的配比等。对该法的

线性范围,重复性和回收率进行了考察。得出在 1· 0ug/ml-25· 0。ig/ml浓度之同有良好的线

性关系,相关系数大于 0· 9990,相 对标准们差 (RSD)小于 1· 0%,平均回收率在 97· 74%一

99· 31%之间。
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麻黄为常用中药,麻黄碱和伪麻黄碱是其主要有效成分,在临床上应用很广 (李光

秀等 ,1992),是 治疗伤风、哮喘和过敏等症的常用药物。具有松弛平滑肌 ,收缩血管 ,

抗炎及中枢神经兴奋等功效。

麻黄孩和伪麻黄孩为差向异构体 (金晓等 ,1994),一般的方法难以分开。用高效液

相色谱法分离麻黄碱药物曾有不少报道 (梁宏唏等,1990),但多数采用柱温控制和梯度

洗脱,影响了分析过程中的重复性,给操作带来不便。我们采用高效离子对反相色谱 ,用

十二烷基硫酸钠 (SDS)为离子对试剂,在等度条件下对麻黄浸音粉中的麻黄碱和伪麻黄

碱进行了分离,得到了满意的结果。此法对评价药材品质,保证用药安全有效,提供快

速,灵敏 ,准确的检测技术。 ·

实 验 部 分

1· 仪器和试剂

仪器 Waters600E高 效液相色谱仪 ,配有 486紫外检测器和 746数据处理机。

试剂 甲醇 (A· R,西安化学试剂厂);十二烷基硫酸钠 (A· R,上海生化试剂二

厂);磷酸 (G· R,北京化工厂);麻黄碱和伪麻黄碱 (新疆制药厂,含量均在 99· 6%以

上 )。

本文 1995年 9月 19日 收到。
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2· 样品的制备

样品来源 麻黄浸订粉由青海省外贸医药保健品公司提供。精密称取 0· 2000克麻黄

浸音粉样品置 100毫升三角瓶中,加含甲醇 50%的水溶液 30毫升,在 85C水浴加热提

取 1小时,取下全部转移到 100毫升容量瓶中,放置室温后再用含 50%的水溶液定容到

刻度。摇匀并用 0· 45微米的滤膜过滤后冰箱保存备用。

3· 标准溶液的制备

分别精确称取麻黄孩和伪麻黄矽 0· 1000克△ 100毫升的容量瓶中,用含甲醇 50%
的水溶液溶解并稀释到刻度,然后分别将上述 2组按 1:1混合配制成混合的标准溶液。

4· 色谐分析条仵

色谱柱 250毫米×4· 6毫米 I.D,C1:10微米 (大连化物所生产);流动相 :甲醇含

有 0· 005摩尔/升 SDS水溶液(35:65),用 磷酸调 pH3.0;流速 1· 0毫升/分钟 ,紫外检
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图 1 标准麻黄0药物色谱分】图

F.ig. 1  Ch:。 :natogram of standard ephedrines

图 2 麻黄汪订扮样品色泔分离日

Fig, 2  ChrOInatograin of ephedra extr· acted sanlple

诤 l 麻女性 ;督 2 伪麻黄;
peak 1. E.phedrine peak 2. P:eudoephednne
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测,波长 210纳米;灵敏度 :0· 01AFUs,纸速 0· 25厘米/分钟。麻黄碱药物分离图谱见图

1。

二、结 果 和 讨 论

1· 高效液相色谱条件的选择

麻黄孩和伪麻黄该由于构型的差异,在 甲醇和水系统中难以达到满意的分离。采用

离子对反相色谱可使差向异构体得到分离。实验中选用 0· 005摩尔/升的 SDS为流动相

中离子对试剂的最佳浓度。甲醇和水的最佳配比为 35:65,并用磷酸调pH值来优化麻黄

孩类药物的分离条件。在上述分析条件下 ,样品中麻黄碱和伪麻黄孩达到了最佳分离(图

2)。

2· 样品处理方法的改进

李光秀等(1992)报道 ,测定麻黄矽药物时提取方法一般都采用纯甲醇加热回流 4小

时。本实验用含甲醇 50%的水溶液提取 1小时,从表 1看出这两种提取方法曰定的结果

是一致的。因此 ,用含甲醇 50%的水溶液提取麻黄该类药物的方法是完全可行的。既节省

了试剂 ,又节约了时间。

表 1 不同扭取法麻黄】和伪奸女】平均合】

Table 1 Conte△岱 of Ephednne a】 0 Pseudoephedmne‘ 叫th dIfferent eirnCuon nletllod(%〉

提取方法

Extraction

method

相对标准0差
RsD
(%)

甲订 Methanol

50%甲 醇

50%Methanol

2.04

2.45
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〓
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〓
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3· 线性范围,精密度和回收率

在选择的高效液相色谱条件下,对本法的线性范围,回收率和精密度作了考察。

(1)药物含量与色谱烽面积的相关性 分别将麻黄孩和伪麻黄孩配匍成 1· 0、 5.0、

10.0、 15.0、 20.0、 30.0微克/毫升浓度的标准溶液,依照选择的分析条件进行测定,以麻

黄碱药物含量与悻面积进行了回归处理,得回归方程,麻黄碱,y=0· 5461+0.1988,相

关系数 r=o.9998;伪麻黄喊 ,,=0· 7132=一 0.0460,相关系数 r=o.9995。

(2)田收率和将密度 分别在 3个不同浓度下,澍定了上述 2个组分的回收率和精

密度 (表 2)。

4· 麻黄没舌粉中麻黄吐和伪麻黄弦的含E

按照确定的分析方法 ,对麻黄浸订粉样品中的麻黄孩和伪麻黄孩含量进行了测定、结

果见表 3。

本法也可以应用到麻黄生粉,制剂及麻黄碱复方制剂中麻黄蚀类药物的合二检测和
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伪麻黄苡
Pseudo-

ephedrine

〈n=3)

麻荧 0戈

Ephednne

(n==3〉

相对标准伸差

RSD
(%)

提取时同

Extraction

ume〈 h)

1.Bo

1.13

1.76

1.80

4,68

4.65
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No

加人女

Addiu。 n

aInount〈 Ⅱg)

实澍鱼

Dete:I1unatioIl

amount(】 ng· )

田收率

Recovery

(%)

11.17

22,84

38.80

11.09

21.91

38.06

9~72

26.66

34.52

98.18± 0.15

97.74士 0,42

97.84± 0.81
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表2 田收率和

"密
度

Table 2 Recovery and PreCigion

药物

Drun

相对标准偏差

RSD

〈%〉 (n-6)

麻黄战

EPH
o.67

o,81

o,64

o,74

o.89

o.8衽

伪麻黄钱

PEPH

表3 麻△汉△扮中麻黄弦和伪麻黄弦平均含】

Ava△ge conteIIts of ephedrl△ e aild pgeudocphedr】 Be In epILedrn e对 racted(%)Table 3

篷l分 Components

麻黄弦 EPH

伪麻黄t PEPH

9

4.80

2.02
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ANALYsIs o· F EPHEDRINE AND PSEUDOEPiHEDRINE BY REVERSED-

PHAsE ION-PAIR LIQUID CHROMATAGRAPHY

I-Iu F· engzu, zhao Jingrnei, shao Yun and shi z.hixian

〈Ⅳor‘
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Using sodium dodecyl sulfate (s.Ds)as an ion-pair rcagent,separating and dctecting

Ephcdrinc and P.seudoephcdrine by revcrsed-phase ion.-pair liquid chrornatography

(RI)LC)havc been investigated. Excellent separation condition for exarnplc,thc con~cen-

tration of sDS,pH valuc.The linear range is 1.0-25ug/!nl;the relative standard devia~

tion is O,6-0.9%;the average recovery is 97%.

K.ey w· ords: E.phedrine; Pscudoephedrine; iRp-Ion-pair IIPI.'C
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9.80

27.22

35.28

99.31士 0.53 |

98.08± 0.14  1

98.07± 0.33 |
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