
中  
国  
药  
房  
网 

www
.chi
na-
phar
mac
y.co
m 

China Pharmacy 2016 Vol. 27 No. 30 中国药房 2016年第27卷第30期

Drugs，2009（40）：128.

[ 4 ] 阎便杰，李彤晖，刘珍.HPLC法测定精制冠心颗粒中原
儿茶醛的含量[J].陕西中医，2005，26（4）：376.

[ 5 ] 黄海欣.HPLC法测定精制冠心颗粒中丹酚酸B的含量
[J].中国药师，2009，12（11）：1 665.

[ 6 ] 王俊杰，刘弘，于天杰，等.HPLC法同时测定精制冠心颗
粒中芍药苷与丹酚酸B含量[J].中国药师，2013，16（8）：

1 175.

[ 7 ] 王新立，张越华.HPLC法测定精制冠心颗粒中芍药苷的
含量[J].陕西中医，2007，28（5）：601.

[ 8 ] 姜晖，张丽英，王绍志，等.HPLC法测定消渴平片中 5种
成分[J].中草药，2015，46（4）：530.

[ 9 ] 姜晖，王绍志，张熙洁，等.HPLC法同时测定利脑心胶囊

中6种成分的含量[J].中国药房，2015，26（3）：374.

[10] 付连浩，张熙洁，王绍志，等.多波长RP-HPLC法同时测

定参芍口服液中 5种成分的含量[J].中国药房，2015，26

（24）：3 423.

[11] 冀兰鑫，黄浩，姜民，等.HPLC测定血必净注射液内11种

主要成分[J].中国中药杂志，2010，35（18）：2 395.

[12] 马彬峡，陈恒冲，吴春高，等.RP-HPLC法同时测定乐脉

颗粒中丹参素、原儿茶醛、芍药苷和阿魏酸的含量[J].药

物分析杂志，2009，29（7）：1 122.

[13] 陈斌，叶隽，纪峰，等.高效液相色谱法同时测定脑血栓片

中丹参素、原儿茶醛、芍药苷、阿魏酸和丹酚酸B的含量

[J].药物分析杂志，2007，27（12）：1 891.

（收稿日期：2015-10-30 修回日期：2016-07-19）

（编辑：刘 柳）

Δ基金项目：重庆市教委科学技术研究项目（No.KJ1500225）

＊副教授，硕士。研究方向：药物分析。电话：023-68589782。

E-mail：ildoctor@163.com

# 通信作者：教授，博士生导师。研究方向：药物新剂型。E-mail：

zjqrae01@163.com

RP-HPLC法同时测定半夏糖浆中乙酸和琥珀酸的含量Δ
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摘 要 目的：建立同时测定半夏糖浆中乙酸和琥珀酸含量的方法。方法：采用反相高效液相色谱法。色谱柱为 GL

InterSustain-C18，流动相为0.03 mol/L磷酸二氢铵缓冲液（pH2.0）-甲醇（梯度洗脱），流速为0.8 ml/min，检测波长为210 nm，柱温为

30 ℃，进样量为10 μl。结果：乙酸和琥珀酸检测质量浓度线性范围分别为0.020 98～0.209 8（r＝0.999 9）、12.04～120.4 μg/ml（r＝

0.999 9）；定量限分别为0.15、18.24 ng，检测限分别为0.045、5.53 ng；精密度、稳定性、重复性试验的RSD＜2％；加样回收率分别为

97.45％～101.68％（RSD＝1.39％，n＝9）、98.31％～101.08％（RSD＝1.01％，n＝9）。结论：该方法准确、快速，适用于同时测定半

夏糖浆中乙酸和琥珀酸的含量。

关键词 反相高效液相色谱法；半夏糖浆；乙酸；琥珀酸

Simultaneous Determination of Acetic Acid and Succinic Acid in Banxia Syrup by RP-HPLC
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the simultaneous determination of acetic acid and succinic acid in Banxia

syrup. METHODS：RP-HPLC was performed on the column of GL InterSustain-C18 with mobile phase of 0.03 mol/L ammonium di-

hydrogen phosphate buffer solution（pH2.0）-methanol（gradient elution）at a flow rate of 0.8 ml/min，the detection wavelength was

210 nm，column temperature was 30 ℃，injection volume was 10 μl. RESULTS：The linear range was 0.020 98-0.209 8 μg/ml for

acetic acid（0.999 9）and 12.04-120.4 μg/ml for succinic acid（r＝0.999 9）；limits of quantification were 0.15，18.24 ng，limits of

detection were 0.045，5.53 ng；RSDs of precision，stability and reproducibility tests were lower than 2％ ；recoveries were

97.45％-101.68％（RSD＝1.39％，n＝9）and 98.31％-101.08％（RSD＝1.01％，n＝9）. CONCLUSIONS：The method is accurate

and rapid，and suitable for the simultaneous determination of acetic acid and succinic acid in Banxia syrup.

KEYWORDS RP-HPLC；Banxia syrup；Acetic acid；Auccinic acid
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半夏糖浆是由生半夏、紫苑、麻黄、桔梗等9味中药材组成
的复方口服制剂，具有止咳化痰的功效，临床上常用于治疗风
寒咳嗽、支气管炎和咳嗽痰多等症[1]。本品收载于《卫生部药
品标准中药成方制剂》第9册，但尚未被2015年版《中国药典》

收载。现有标准仅采用理化鉴别对半夏糖浆中的甘草酸和橙
皮苷进行鉴别[1]，尚无有效成分含量测定项内容。目前，对半
夏糖浆有效成分的报道有采用薄层色谱法进行定性鉴别[2]，有
采用高效液相色谱法（HPLC）测定半夏糖浆中甘草酸和橙皮
苷的含量[3-5]或者测定麻黄碱和盐酸麻黄碱的含量[6-10]，也有采
用气相色谱法（GC）测定半夏糖浆中薄荷脑含量[11]的报道。半
夏为天南星科植物半夏的干燥块茎，具有燥湿化痰、降逆止
呕、消痞散结的功效 [12]，半夏块茎中主要含有有机酸和多糖
类成分 [13-14]，其中有机酸有镇咳祛痰的药理作用[15]，为半夏糖

浆止咳功效的主要有效成分。目前尚未见对半夏糖浆中有机

酸——乙酸和琥珀酸进行含量测定的报道，因此本课题组采
用反相高效液相色谱法（RP-HPLC）同时测定半夏糖浆中乙酸
和琥珀酸的含量，以期为半夏糖浆的质量控制提供参考。

1 材料
1.1 仪器

LC-20型HPLC仪（日本Shimadzu公司）；AG135型电子分
析天平（瑞士Mettler -Toledo公司）。

1.2 药品与试剂

半夏糖浆（李时珍医药集团有限公司，批号：201404003、

201404001、201401002，规格：100 ml/瓶）；琥珀酸对照品（中国
食品药品检定研究院，批号：110896-200001，纯度≥99.0％）；

乙酸对照品（重庆川东化工有限公司，批号：20130801，纯度≥

99.0％）；甲醇为色谱纯，其余试剂均为分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：GL InterSustain-C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流
动相：0.03 mol/L 磷酸二氢铵缓冲液（pH2.0）（A）-甲醇（B），梯
度洗脱（洗脱程序见表 1）；流速：0.8 ml/min；检测波长：210

nm；柱温：30 ℃；进样量：10 μl。

表1 梯度洗脱程序

Tab 1 Gradient elution program

时间，min

0.01

13

20

A，％
99

97

30

B，％
1

3

70

2.2 溶液的制备

2.2.1 混合对照品溶液 精密量取乙酸对照品0.1 ml，精密称

取琥珀酸对照品 60.18 mg，置于同一 50 ml量瓶中，加水溶解

并定容，得乙酸和琥珀酸的混合对照品贮备液；精密量取上述

贮备液2.5 ml，置于25 ml量瓶中，加水溶解并定容，摇匀，得乙

酸和琥珀酸质量浓度分别为 0.209 8、120.4 μg/ml的混合对照

品溶液。

2.2.2 供试品溶液 精密吸取样品 1 ml，置于 10 ml量瓶中，

加水溶解并定容，经0.45 μm混合纤维树脂膜滤过，取续滤液，

即得。

2.2.3 阴性对照溶液 按样品的制备工艺和处方比例制备缺

乙酸和琥珀酸的阴性样品，再按“2.2.2”项下方法制备阴性对

照溶液。

2.3 系统适用性试验

精密量取“2.2”项下混合对照品溶液、供试品溶液和阴性

对照溶液各适量，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱，

详见图1。由图1可知，在该色谱条件下，乙酸和琥珀酸均能达

到基线分离，分离度＞2 ，拖尾因子均＜2.0；理论板数按乙酸

峰计≥3 000，保留时间为8.9 min。结果表明，其他成分对测定

无干扰。

2.4 线性关系考察

精密吸取“2.2.1”项下混合对照品溶液 1、2、4、6、8、10 ml，

分别置于10 ml量瓶中，加水溶解并定容，即得系列线性溶液，

取上述溶液适量，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面

积。以待测成分质量浓度（x，μg/ml）为横坐标、峰面积（y）为纵

坐标进行线性回归，得乙酸的回归方程为 y＝47 926x－973.96

（r＝0.999 9）、琥珀酸的回归方程为 y＝55.466x－478.5（r＝

0.999 9）。结果表明，乙酸和琥珀酸检测质量浓度线性范围分

别为0.020 98～0.209 8、12.04～120.4 μg/ml。

2.5 定量限与检测限考察

取“2.2.1”项下混合对照品溶液适量，等倍逐步稀释，按

“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。当信噪比为10 ∶ 1
时，得乙酸和琥珀酸的定量限分别为 0.15、18.24 ng；当信噪比

为3 ∶1时，得乙酸和琥珀酸的检测限分别为0.045 、5.53 ng。

2.6 精密度试验

取“2.2.1”项下混合对照品溶液适量，按“2.1”项下色谱条

件进样测定，记录峰面积。结果，乙酸和琥珀酸峰面积的RSD

分别为1.29％、0.81％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.7 稳定性试验

取“2.2.2”项下供试品溶液（批号：201404003）适量，分别

于室温下放置0、2、4、6、8、10 h时按“2.1”项下色谱条件进样测

定，记录峰面积。结果，乙酸和琥珀酸峰面积的 RSD 分别为

0.95％、1.31％（n＝6），表明供试品溶液在室温下 10 h 内稳定

性良好。

2.8 重复性试验

精密称取同一批样品（批号：201404003）适量，按“2.2.2”

项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，

10

5

0
2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 20.0

t，min
A

mV 1 2

10

5

0

mV

2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 20.0
t，min

B

1 2

10

5

0

mV

2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 20.0
t，min

C
图1 高效液相色谱图

A.混合对照品；B.供试品 ；C.阴性对照；1.乙酸；2.琥珀酸

Fig 1 HPLC chromatograms
A.mixed reference substance；B.test sample；C. negative control；1.acetic

acid；2.succinic acid
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记录峰面积。结果，乙酸和琥珀酸峰面积的 RSD 分别为

0.86％、1.22％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.9 加样回收率试验

取已测知含量的样品（批号：201404003）适量，共 9份，每

份0.5 ml，分别置于10 ml量瓶中，分别加入一定质量的乙酸和

琥珀酸对照品，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，再按“2.1”

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2。

表2 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 2 Results of recovery tests（n＝9）

待测
成分
乙酸

琥珀酸

取样量，
ml

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

样品含
量，μg

2.21

2.21

2.21

2.21

2.21

2.21

2.21

2.21

2.21

21.86

21.86

21.86

21.86

21.86

21.86

21.86

21.86

21.86

加入量，
μg
1.77

1.77

1.77

2.20

2.20

2.20

2.65

2.65

2.65

17.49

17.49

17.49

21.86

21.86

21.86

26.23

26.23

26.23

测得量，
μg
3.98

3.97

4.01

4.42

4.39

4.35

4.81

4.79

4.83

39.27

39.09

39.22

43.81

43.35

43.44

48.37

47.96

47.68

加样回收
率，％
99.95

99.39

101.68

100.27

99.09

97.45

98.01

97.51

98.78

99.53

98.53

99.28

100.40

98.31

98.71

101.08

99.50

98.43

平均加样回
收率，％

99.13

99.31

RSD，
％

1.39

1.01

2.10 样品含量测定

取 3批样品各适量，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，

再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积并计算乙酸和

琥珀酸的含量，结果见表3。

表3 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 3 Results of contents determination of samples（n＝3）

样品批号
201404003

201404001

201401002

乙酸，μg/ml

4.42

4.29

4.38

RSD，％

1.53

琥珀酸，mg/ml

43.75

42.88

42.33

RSD，％

1.67

3 讨论

3.1 流动相pH的选择

本课题组考察了流动相 pH分别为 2.8、2.6、2.4、2.2、2.0时

对样品中乙酸和琥珀酸分离情况的影响。结果表明，当流动

相 pH为 2.8时，乙酸和琥珀酸与相邻组分之间的分离度不够

理想，峰形较差，影响测定的准确度；当调节流动相的pH为2.0

时，乙酸和琥珀酸峰形较好，且与相邻组分能够得到较好的分

离。因此，本试验选择流动相的pH为2.0。

3.2 缓冲液种类的选择

本课题组分别选择磷酸二氢铵、磷酸二氢钾作为流动相

中的缓冲液，考察不同缓冲液对乙酸和琥珀酸分离度的影

响。结果，当选择磷酸二氢钾作为缓冲液时，乙酸和琥珀酸色

谱峰均出现拖尾峰，峰形较宽；当选择磷酸二氢铵作为缓冲液

时，乙酸和琥珀酸的峰形较好，分离度较好。因此，选择磷酸

二氢铵为本试验的缓冲液。

综上所述，本方法准确、快速，适用于同时测定半夏糖浆

中乙酸和琥珀酸的含量。
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