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和企业 Ａ生产的１１批复方罗布麻片Ⅰ均检出白麻苷，
未检出金丝桃苷。由此推断，企业 Ａ生产的复方罗布
麻片Ⅰ中存在以大花罗布麻叶充当罗布麻叶投料的
情况；而企业 Ｂ和企业 Ｃ在生产中不存在掺伪大花
罗布麻叶的现象，但其金丝桃苷含量存在较大差异。

可见，对复方罗布麻片Ⅰ中的罗布麻叶进行质量控制
十分有必要。

３．３ 方法评价
本试验中建立的方法简便、快捷，可准确检测复方

罗布麻片Ⅰ中罗布麻叶的投料情况，为提高其质量标准
提供依据。
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高效液相色谱法测定四消丸中氢溴酸槟榔碱含量

杜 攀，李 培，董 清，庞 博
（山东省聊城市食品药品检验检测中心，山东 聊城 ２５２０００）

摘要：目的 建立测定四消丸中氢溴酸槟榔碱含量的高效液相色谱法。方法 色谱柱为 ＵｌｔｉｍａｔｅＸＢ－ＳＣＸ柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），
流动相为乙腈－０．２％磷酸溶液（５５∶４５，Ｖ／Ｖ，浓氨试液调节 ｐＨ至 ３．８），检测波长为 ２１５ｎｍ，流速为 １０ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为 ３０℃，进样
量为１０μＬ。结果 氢溴酸槟榔碱质量浓度在 １０．４４～２０８．８０μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好，平均回收率为 ９３．７６％，ＲＳＤ为

１．７７％（ｎ＝６）。结论 该方法简便、测定准确、分离效果好，可用于四消丸的质量控制。
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四消丸由大黄（酒炒）、猪牙皂（炒）、牵牛子（炒）、牵

牛子、香附、槟榔、五灵脂（醋炒）组方，具有消水、消痰、

消食、消气、导滞通便的功效，用于治疗气食痰水、停积

不化、胸脘饱闷、腹胀疼痛、大便秘结。槟榔有效成分氢

溴酸槟榔碱可使胃肠平滑肌张力升高，增加肠蠕动，使

消化液分泌旺盛，增加食欲犤１犦，能增强四消丸消食、消气

的药效，因此测定四消丸中氢溴酸槟榔碱的含量具有非

常重要的意义。目前执行的四消丸检验标准中无氢溴酸

槟榔碱含量测定项，也无槟榔药材的薄层鉴别犤２－３犦。在

山东省开展的中成药检验专项工作中，发现各生产厂家

对四消丸的中药材投料存在差异，甚至存在槟榔未投料

的情况。为了更好地进行质量控制，本研究中采用高效
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１．氢溴酸槟榔碱

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图１ 高效液相色谱图

１
３６．５１１

１
３６．５６７

液相色谱牗ＨＰＬＣ牘法犤４－８犦对５个厂家９批四消丸中的氢
溴酸槟榔碱含量进行测定。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ１２００ＳＬ型高效液相色谱仪（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公

司）；ＢＴ１２５Ｄ型双量程电子分析天平（北京 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ公
司，精度为 ０．１ｍｇ）；ｐＨＳ－３Ｃ型精密 ｐＨ计（上海雷磁
仪器厂）；微孔滤膜（０．２２μｍ，美国津腾公司）。
１．２ 试药

四消丸（山东孔圣堂制药有限公司，批号分别为

１７０３０８８，１７０２０３５，１７０１０７４；河南明善堂药业有限公司，
批号分别为１７０４０２，１７０１０５；河南康华药业股份有限公
司，批号分别为 １７０１０１０１，１７０１０３０２；山西华康药业股
份有限公司，批号为２０１７０２０４；河南润弘本草制药有限
公司，批号为１７０４０３）。氢溴酸槟榔碱（中国食品药品检
定研究院，批号为 １１１６８４－２０１６０２，供含量测定用，纯
度为 ９９．８％）。乙腈（瑞典 Ｏｃｅａｎｐａｋ公司，批号为
１６１００１１５Ｇ００１，纯度不低于９９．９％）；乙醚（国药集团化
学试剂有限公司，批号为 ２０１６０４１９，纯度不低于
９９．７％）；磷酸（天津市科密欧化学试剂有限公司，批号
为２０１７０３１３，纯度不低于８５％）；氨水（莱阳经济技术开
发区精细化工厂，批号为 ２０１５０５２８，纯度为 ２５％～
２８％）；碳酸钠（天津市大茂化学试剂厂，批号为
２０１６０２１７，纯度大于９９％）；碳酸氢钠（天津市大茂化学
试剂厂，批号为 ２０１６０８３０，纯度大于 ９９％）；均为分析
纯。自制超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件
色谱柱：ＵｌｔｉｍａｔｅＸＢ－ＳＣＸ柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，

５μｍ）；流动相：乙腈－磷酸溶液（２→１０００，浓氨试液调
节 ｐＨ至 ３．８，５５∶４５，Ｖ／Ｖ）；检测波长：２１５ｎｍ；流速：
１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３０℃；进样量：１０μＬ犤９－１２犦。
２．２ 溶液制备

取氢溴酸槟榔碱对照品适量，精密称定，加流动相

制成质量浓度为０．１ｍｇ／ｍＬ的溶液，即得对照品溶液。
取样品粉末约 ０．３ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，加乙
醚５０ｍＬ，再加碳酸盐缓冲液３ｍＬ，放置３０ｍｉｎ，时时振
摇，加热回流 ３０ｍｉｎ，分取乙醚液，加入盛有磷酸溶液
（５→１０００）１ｍＬ的蒸发皿中；残渣加乙醚，加热回流提
取 ２次（３０ｍＬ，２０ｍＬ），每次 １５ｍｉｎ，合并乙醚液，置同
一蒸发皿中，挥去乙醚，残渣加 ５０％乙腈溶液溶解，转
移至２５ｍＬ容量瓶中，加５０％乙腈至刻度，摇匀，滤过，
取续滤液，即得供试品溶液。

２．３ 方法学考察
专属性试验：按处方比例，称取不含槟榔的其余药

材，按处方工艺制成细粉，过 ５号筛犤１３犦，取 ２．０７２ｇ，作
为阴性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶

液，依法进样测定。结果在对照品溶液色谱氢溴酸槟榔

碱（ＲＴ＝３６．５）位置，供试品溶液和阳性对照品溶液均
检出相应色谱峰，而阴性对照无干扰。色谱图见图１，表
明方法专属性较好。

线性关系考察：取氢溴酸槟榔碱对照品０．０１０４４ｇ，
精密称定，加流动相制成含氢溴酸槟榔碱２０８．８μｇ／ｍＬ
的溶液，进行倍比稀释，得 ２０８．８，１６７．０４，１２５．２８，
１０４．４０，８３．５２，５２．５０，２０．８８，１０．４４μｇ／ｍＬ系列质量
浓度的对照品溶液。分别取 １０μＬ，按拟订色谱条件进
样测定，记录峰面积，以质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐
标、峰面积（Ｙ）为纵坐标绘制标准曲线，得回归方程
Ｙ＝２３．２０１Ｘ－５．８８８（Ｒ２＝０．９９９７）。结果表明，氢溴酸
槟榔碱质量浓度在 １０．４４～２０８．８０μｇ／ｍＬ范围内与
峰面积线性关系良好犤１４－１５犦。

精密度试验：取线性关系考察项下质量浓度为

１０４．４μｇ／ｍＬ的对照品溶液，重复进样５次，每次１０μＬ，
记录峰面积。结果的 ＲＳＤ为 ０．４０％（ｎ＝５），表明仪器
精密度良好。

重复性试验：称取同一批（批号为 １７０３０８８）样品
６份，精密称定，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件
进样测定。结果含量的 ＲＳＤ为 １．８２％（ｎ＝６），表明方
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取样量（ｇ）

３．６８５７
３．５１３１
３．６６７８
３．６９４０
３．６７０２
３．５５３６

样品含量牗ｍｇ／ｇ牘

０．３０９６
０．２９５１
０．３０８１
０．３１０３
０．３０８３
０．２９８５

加入量（ｍｇ）

０．５２２０
０．５２２０
０．５２２０
０．５２２０
０．５２２０
０．５２２０

测得量（ｍｇ）

０．７８６１
０．７８０１
０．８０８５
０．８０７９
０．７９７３
０．７８６６

回收率（％）

９１．２８
９２．９１
９５．８６
９５．３３
９３．６８
９３．５１

Ｘ（％）

９３．７６

ＲＳＤ（％）

１．７７

厂家

山东孔圣堂制药有限公司

河南明善堂药业有限公司

河南康华药业股份有限公司

山西华康药业股份有限公司

河南润弘本草制药有限公司

批号

１７０３０８８

１７０２０３５

１７０１０７４

１７０４０２

１７０１０５

１７０１０１０１

１７０１０３０２

２０１７０２０４

１７０４０３

氢溴酸槟榔碱牗ｍｇ／ｇ牘

０．０８３

０．０８１

０．０８８

０．１１５

０．１１２

０．１７１

０．１６２

０．０７４

０．１３７

Ｘ（ｍｇ／ｇ）

０．０８４

０．１１４

０．１６７

０．０７４

０．１３７

ＲＳＤ（％）

１．８１

１．８７

１．６８

·质量研究·
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表１ 氢溴酸槟榔碱加样回收试验结果牗ｎ＝６牘

表２ 各批样品中氢溴酸槟榔碱含量测定结果

本栏目由

协 办

重庆药友制药有限责任公司

法重复性良好。

稳定性试验：精密吸取重复性试验项下供试品溶

液，分别于０，２，６，１２，２０，２４ｈ时进样测定。结果氢溴酸
槟榔碱峰面积积分值的 ＲＳＤ为０．１４％（ｎ＝６），表明供
试品溶液在２４ｈ内基本稳定。

加样回收试验：取已知含量的同一批（批号为

１７０３０８８）样品 ６份，精密称定，同时精密加入质量浓度
为１０４．４μｇ／ｍＬ的对照品溶液５ｍＬ，依法制备供试品溶
液，按拟订色谱条件进样测定，计算回收率。结果见表１。
２．４ 样品含量测定

取５个厂家每个批号的样品各２份，精密称定，依法
制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测定。结果见表２。

２．５ 阳性样品含量测定
按处方比例称取各种药材，按工艺方法制成细

粉，过 ５号筛，即得阳性样品。取 ５份阳性样品，精密
称定，依法制备供试品溶液方法制备阳性样品溶液，

依法进样测定。结果阳性样品中氢溴酸槟榔碱的平均

含量为０．３１２ｍｇ／ｇ。
３ 讨论

本研究中采用 ＨＰＬＣ法测定四消丸中氢溴酸槟榔
碱的含量，方法简

便、准确度高、重复

性好，能用于准确

检测四消丸中槟榔

碱的含量，可用于

控制四消丸的产品质量。由样品含量测定结果可见，目

前生产四消丸的厂家普遍存在槟榔投料低于处方规定量

的现象，建议建立测定四消丸中氢溴酸槟榔碱含量的

ＨＰＬＣ法，增加槟榔药材的薄层色谱鉴别项目，提高药品质
量评价标准。
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