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西瓜霜润喉片由西瓜霜、冰片、薄荷素油、薄荷脑组

方，清音利咽，消肿止痛，用于防治咽喉肿痛，声音嘶哑，

喉痹，喉痈，喉蛾，口糜，口舌生疮，牙痈，急、慢性咽喉

炎，急、慢性扁桃体炎，口腔溃疡，牙龈肿痛。其质量标准

收载于 ２０１５年版《中国药典（一部）》犤１犦，其中西瓜霜含
量测定方法为重量法，以硫酸钠（Ｎａ２ＳＯ４）计，操作烦琐
费时。离子色谱法犤２犦是当今发展较快的检测技术手段之

一，目前在药品检测中犤３犦的应用较广，如测定药用芒硝

中硫酸钠含量犤４犦，具有操作简便、快速灵敏、抗干扰能力

强、分析结果准确、离子分离选择性好等优点。本研究中

建立了离子色谱法测定西瓜霜润喉片中西瓜霜的含量，

方法简便、准确度高、专属性强。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＤｉｏｎｅｘＩＣＳ－９００型离子色谱仪，ＤＳ５型电导检测
器，ＤｉｏｎｅｘＣＥＲＳ５００型抑制器（规格为 ４ｍｍ），Ｄｉｏｎｅｘ
ＣｈｒｏｍｅｌｅｏｎＴＭ ７．２．０．３７６５型色谱工作站，均购自美国
Ｔｈｅｒｍｏｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ公司；高纯水处理器（德国 ＭｅｒｃｋＭｉｌｌｉ
ｐｏｒｅ公司）；ＸＳ２０５ＤＵ型电子分析天平牗瑞士梅特勒 －
托利多公司，精度为０．０１ｍｇ牘。

１．２ 试药

硫酸钠标准物质犤纯度为９９．９７％，批号为ＣＤＢＯ－
ＧＢＷ（Ｅ）０６０３１９，国家标准物质中心犦；西瓜霜润喉片
（规格为每片 ０．６ｇ，批号分别为 １６１１２３，１６１１２６，
１６１１２７，１６１１２８，１６１２０１，１６０４０１３），不加西瓜霜的阴性
样品，均由桂林三金药业股份有限公司提供；水为高纯水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：ＤｉｏｎｅｘＩｏｎＰａｃＴＭＣＳ１２Ａ柱（２５０ｍｍ×４ｍｍ）；
抑制器：４ｍｍ；淋洗液：１５ｍｍｏｌ／ｍＬ甲磺酸溶液；流速：
１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３０℃；进样量：１０μＬ。电导检测器。
在拟订色谱条件下，理论板数按钠离子峰计不低于２０００。
２．２ 溶液制备

对照品溶液：取硫酸钠标准物质１．２５ｇ，精密称定，
加水配制成质量浓度为０．５ｍｇ／ｍＬ的溶液，即得。

供试品溶液：取样品２０片，研细，精密称定０．２５ｇ，
置 １００ｍＬ容量瓶中，加水近刻度，超声处理（功率为
９００Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ）５ｍｉｎ，放冷，加水定容，摇匀，过
滤，取续滤液，即得。

阴性对照品溶液：取阴性样品，按供试品溶液制备

·检验检测·
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西瓜霜润喉片中西瓜霜的含量测定
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摘要：目的 建立测定西瓜霜润喉片中西瓜霜含量的离子色谱法。方法 采用ＤｉｏｎｅｘＩｏｎＰａｃＴＭ ＣＳ１２Ａ阳离子交换色谱柱（２５０ｍｍ×４ｍｍ），
ＤｉｏｎｅｘＣＥＲＳ５００型抑制器（规格为 ４ｍｍ），淋洗液为 １５ｍｍｏｌ／ｍＬ甲磺酸溶液，流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量为１０μＬ，电导检测器进行
检测，西瓜霜的含量以硫酸钠计。结果 硫酸钠的质量浓度在０．９９９０～９９．８９９６μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ＝１．００００）；平均加
样回收率为１００．１０％，ＲＳＤ为２．０３％（ｎ＝９）。结论 离子色谱法专属性强，操作简便，结果准确，可用于西瓜霜润喉片中西瓜霜的含量测定。
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取样量

（ｇ）

０．１２４６
０．１２６３
０．１２４７
０．１２６１
０．１２４３
０．１２５２
０．１２４８
０．１２７４
０．１２４５

峰面积

１．５４６８
１．５５４１
１．５５４３
２．０７８７
２．０７３４
２．０４２１
２．５７９２
２．５８００
２．５５３３

样品含量

（ｍｇ）

２．５８９０
２．６２４３
２．５９１０
２．６２０１
２．５８２７
２．６０１４
２．５９３１
２．６４７１
２．５８６９

加入量

（ｍｇ）

１．２４８７
１．２７８７
１．２４８７
２．４９７５
２．４９７５
２．４９７５
３．７４６２
３．７４６２
３．７４６２

测得量

（ｍｇ）

３．８３０１
３．８４８３
３．８４８８
５．１５６８
５．１４３５
５．０６５５
６．４０５１
６．４０７１
６．３４０５

回收率

（％）

９９．４０
９８．０２
１００．７３
１０１．５７
１０２．５３
９８．６６
１０１．７６
１００．３７
１００．２０

Ｘ
（％）

１００．１０

ＲＳＤ
（％）

２．０３

批号

１６０４０１３
１６１１２３
１６１１２６
１６１１２７
１６１１２８
１６１２０１

峰面积

２．１２０６
２．１１２４
２．１０２８
２．１２１４
２．１３４１
２．１２１２

含量（ｍｇ）

１２．４７
１２．１８
１２．１０
１２．１６
１２．２４
１２．００

药典方法犤１犦含量（ｍｇ）

１２．１３
１２．４８
１２．４１
１２．０４
１２．６２
１２．２７

Ａ Ｂ Ｃ

１５

１０

５

０

０ ２ ４ ６ ８ １０
ｔ／ｍｉｎ

１５

１０

５

０

０ ２ ４ ６ ８ １０
ｔ／ｍｉｎ

１５

１０

５

０

０ ２ ４ ６ ８ １０
ｔ／ｍｉｎ

１５．０６７

１５．０６７
１
５．０７７

１．钠离子峰

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图１ 离子色谱图

１．ｐｅａｋｏｆｓｏｄｉｕｍｉｏｎ

Ａ．Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｂ．Ｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ Ｃ．Ｎｅｇａｔｉｖｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

Ｆｉｇ．１ Ｉｏｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

表１ 硫酸钠加样回收试验结果（ｎ＝９）
Ｔａｂ．１ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｓｏｄｉｕｍ ｓｕｌｆａｔｅ（ｎ＝９）

方法制备，即得。

２．３ 方法学考察

系统适用性试验：分别精密吸取对照品溶液、供试

品溶液、阴性对照品溶液各 １０μＬ，分别注入离子色
谱仪，按拟订色谱条件进样测定，离子色谱图见图 １。
结果钠离子峰与邻近峰分离度大于 １．５，保留时间为
５．０６７ｍｉｎ，理论板数为 ４０００，阴性对照品溶液对测定
无干扰。

线性关系考察：精密量取对照品溶液适量，分别加

水制成含硫酸钠质量浓度为０．９９９０～９９．８９９６μｇ／ｍＬ
的系列质量浓度标准品溶液 ７份，分别进样 １０μＬ，按
拟订色谱条件进样，测定峰面积，以对照品溶液质量浓

度（Ｘ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标绘制标准曲线，得
线性回归方程 Ｙ＝０．０４０１Ｘ＋０．０１１２，ｒ＝１．００００
牗ｎ＝７牘。结果表明，硫酸钠质量浓度的线性范围是
０．９９９０～９９．８９９６μｇ／ｍＬ。

精密度试验：取质量浓度为 ４９．９５μｇ／ｍＬ的对照
品溶液，按拟订色谱条件进样，重复进样６次。结果的 ＲＳＤ
为０．４３％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

重复性试验：取同批样品（批号为１６０４０１３）６份，按
供试品溶液制备方法制备溶液，按拟订色谱条件进样测

定。结果供试品含量为每片 １２．４７ｍｇ，ＲＳＤ为 １．０６％
（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

稳定性试验：取同批样品（批号为 １６０４０１３），依法
制备供试品溶液，分别于０，２，４，８，１２，２４ｈ时按拟订色
谱条件进样测定。结果的 ＲＳＤ为 ０．８９％（ｎ＝６），表明
供试品溶液在２４ｈ内稳定性良好。

加样回收试验：取样品（批号为 １６０４０１３）０．１２５ｇ，
共９份，精密称定，分别加入对照品溶液１．０，２．０，３．０ｍＬ，
按供试品溶液制备方法制备溶液，按拟订色谱条件进样

测定。结果见表１。
２．４ 样品含量测定

取样品 ０．２５ｇ，精密称定，按供试品溶液制备方
法制备溶液，按拟订色谱条件进样测定。结果见表 ２。

３ 讨论

３．１ 检测方法选择

离子色谱法是采用高压输液泵系统将规定洗脱液

泵入装有填充剂的色谱柱，分离测定可解离物质的色谱

方法，常用于无机阴离子、无机阳离子、有机酸、糖醇类、

氨基酸类等物质的定性和定量分析犤２犦，根据所测物质的峰

面积计算其含量，专属性极强，故选择离子色谱法。

３．２ 样品制备犤３犦

考察了不同提取方法（超声、振摇）、提取时间（５，
１０，１５，３０ｍｉｎ）、提取溶剂用量（２５，５０，１００，２００ｍＬ）、除
去杂质方法（过滤、离心）。结果表明，样品用水 １００ｍＬ，
超声处理（功率为 ９００Ｗ，频率为 ４０ｋＨｚ）５ｍｉｎ，过
滤，即可得到提取完全澄清的样品。

表２ 样品含量测定结果

Ｔａｂ．２ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓａｍｐｌｅｓ

·检验检测·

ＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＴｅｓｔ

电导率 ／μＳ 电导率 ／μＳ电导率 ／μＳ


