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高效液相色谱法测定丁桂儿脐贴中桂皮醛
和胡椒碱含量
杨晓宁　 禹玉洪　 刘辉　 董蓉　 张超

【摘要】　 目的　 建立丁桂儿脐贴中桂皮醛和胡椒碱的含量测定方法。方法　 采用Ｃ１８色谱柱
（４ ６ ｍｍ ×２５０ ｍｍ，５ ｕｍ），测定桂皮醛以甲醇—水（５０∶ ５０）为流动相，检测波长为２９０ ｎｍ；测定胡椒
碱以乙腈—水（４５∶ ５５）为流动相，检测波长为３４３ ｎｍ。结果　 桂皮醛进样量在０ １０５３ ～ ３ ３６９６ μｇ
范围内与色谱峰峰面积呈良好的线性关系（ｒ ＝ ０ ９９９９），胡椒碱进样量在０ ０２５９２ ～ ０ ２５９２０ μｇ范
围内与色谱峰峰面积呈良好的线性关系（ｒ ＝ ０ ９９９９），它们准确度、精密度、稳定性均符合要求。结
论　 采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定丁桂儿脐贴中丁香酚和胡椒碱含量，具有简便、快速、准确等
优点，可用于控制丁桂儿脐贴的质量。
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　 　 丁桂儿脐贴（小儿腹泻帖）是针对儿童常见病，
高发病腹泻腹痛的预防和治疗用药，由丁香、肉桂、
荜茇组成，临床疗效好，安全无副作用。为了提高
其质量控制标准，笔者采用高效液相色谱法测定丁
桂儿脐贴中有效成分桂皮醛和胡椒碱含量。

!

　 仪器与材料
Ａｇｉｌｅｎｔ １２００高效液相色谱仪；ＡＢ２６５Ｓ电子天

平（Ｍｅｔｔｌｅｒ Ｔｏｌｅｄｏ）；ＫＱ５００ＤＥ超声波清洗器（昆山
市超声仪器有限公司）。桂皮醛对照品（购自中国
食品药品检定研究院，供含量测定用，批号：１１０７１０
２０１０１６），胡椒碱对照品（购自中国食品药品检定研
究院，供含量测定用，批号：０７７５２００２０３）；乙腈及甲
醇为色谱纯（Ｂｕｒｄｉｃｋ＆Ｊａｃｋｓｏｎ公司），超纯水，无水
乙醇为分析纯。丁桂儿脐贴来源于亚宝药业集团
股份有限公司，批号１１０８４９、１１０８５０、１１０８５１，随机
抽取连续生产的３批成品。
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　 方法与结果
"


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　 桂皮醛含量测定
２ １ １　 色谱条件与系统适应性试验　 以Ａｇｉｌｅｎｔ
ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢＣ１８为色谱柱；以水—甲醇
（５０∶ ５０）为流动相；检测波长为２９０ ｎｍ。理论板数
按桂皮醛峰计算应不低于３０００［１］１２７１２８。
２ １ ２　 溶液的制备　 （１）对照品溶液的制备：取桂
皮醛对照品适量，精密称定，置棕色量瓶中加无水
乙醇制成每１ ｍｌ含４０ μｇ的溶液，即得。（２）供试
品溶液的制备：取装量差异项下本品１０贴，除去盖
衬、背衬，剪碎，混匀，立即取样约０ ５ ｇ，精密称定，
置具塞棕色锥形瓶中，精密加入无水乙醇５０ ｍｌ，称
定重量，置冷水浴中，超声处理（功率５００ Ｗ，频率
４０ ｋＨｚ）３０分钟，放至室温，再称定重量，用无水乙
醇补足减失的重量，摇匀，滤过，滤液置冰箱中冷
藏，放置过夜，滤过，取续滤液，即得。（３）肉桂阴性
对照溶液的制备：按处方药味比例，去肉桂，按制备
工艺制成阴性对照制剂，再按供试品溶液制备方法
制备成阴性对照液。
２ １ ３　 准确度　 精密称取装量差异项下同一批本
品９份，每份约０ ２５ ｇ，分成３组，分别精确加入
０ ９４７７ ｍｇ ／ ｍｌ的桂皮醛对照品溶液０ ８ ｍｌ、１ ｍｌ、
１ ２ ｍｌ （即含桂皮醛０ ７５８２ ｍｇ、０ ９４７７ ｍｇ、
１ １３７２ ｍｇ），按“２ １ ２”项下方法配制供试品溶液，
测定含量。色谱条件同“２ １ １”的方法。桂皮醛的
平均回收率为１０２ ４７％，ＲＳＤ ＝ ０ ５２％，ｎ ＝ ９。表明
该法加样回收率合格。
２ １ ４　 精密度　 （１）重复性：实验室的实验人员
（Ａ）操作，精密称取装量差异项下同一批本品６份，
每份约０ ５ ｇ，按“２ １ ２”项下方法配制供试品溶
液，色谱条件同“２ １ １”项下的方法。测定桂皮醛
的平均含量为３ ８２ ｍｇ ／ ｇ，ＲＳＤ ＝ １ ６０％，ｎ ＝ ６。表
明样品重复性良好。（２）中间精密度试验：同实验
室不同实验人员（Ｂ）操作，精密称取装量差异项下
同一批本品６份，每份约０ ５ ｇ，按“２ １ ２”项下方法
配制供试品溶液，使用不同的色谱柱（Ａｇｉｌｅｎｔ ｔｅｃｈ
ｎｏｌｏｇｉｅｓ Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢＣ１８，４ ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ，５ μｍ，
色谱柱Ｓ ／ Ｎ：ＵＳＨ０１６００８）、不同的液相测定，色谱条
件同“２ １ １”项下的方法，并与实验人员（Ａ）测定
结果相比较，结果测定桂皮醛的平均含量为
３ ８０ ｍｇ ／ ｇ，ＲＳＤ ＝ １ ２２％，ｎ ＝ １２。表明样品中间精
密度良好。
２ １ ５　 专属性　 （１）分别精密吸取肉桂阴性对照

溶液、空白溶剂（无水乙醇）及流动相各１０ μｌ，注入
液相色谱仪，测定，即得。（２）结果：在肉桂阴性对
照溶液、空白溶剂（无水乙醇）及流动相色谱图中，
在与桂皮醛对照品色谱峰相应的保留时间（ＲＴ ＝
１２ ９ ～ １３ ３分钟）点，未见有色谱峰。（３）结论：阴
性无干扰，本品其他药材、溶剂及辅料不干扰本品
的桂皮醛含量测定。本方法的专属性很好，见图１。

Ａ：桂皮醛对照品；Ｂ：供试品溶液；Ｃ：肉桂阴性对照溶液；
Ｄ：流动相；Ｅ：空白溶剂

图１　 桂皮醛含量测定专属性ＨＰＬＣ色谱图

２ １ ６　 线性　 （１）对照品溶液的制备：精密称取桂
皮醛对照品适量，加无水乙醇制成每１ ｍｌ 含
１ ０５３ ｍｇ的溶液，即得对照品储备液。（２）精密量
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取上述对照品溶液０ １ ｍｌ、０ ２ ｍｌ、０ ４ ｍｌ、０ ８ ｍｌ、
１ ６ ｍｌ、３ ２ ｍｌ，分别置１０ ｍｌ棕色量瓶中，用无水乙
醇稀释至刻度，摇匀，即得对照品１、２、３、４、５、６。分
别精密量取１０ μｌ，注入色谱仪，测得峰面积，以对照
品进样量Ｘ为横坐标，峰面积Ｙ为纵坐标作图。计
算得到线性回归方程为Ｙ ＝ １０７０５Ｘ ＋ ９６ ０３８（ｒ ＝
０ ９９９９），结果表明桂皮醛０ １０５３ ～ ３ ３６９６ μｇ范围
内与色谱峰峰面积呈良好的线性关系。
２ １ ７　 供试品溶液的稳定性考察　 取装量差异项
下本品１０贴，除去盖衬，剪碎，混匀，取约０ ５ ｇ，按
“２ １ ２”项下方法配制供试品溶液，分别在制备后０
小时、４小时、８小时、１２小时、１６小时、２０小时、２４
小时进样。在２４小时内测得桂皮醛平均峰面积为
３９５７ ９２，ＲＳＤ ＝ ０ ４７％，表明样品在２４小时内稳定
性良好。
２ １ ８　 样品的桂皮醛含量测定　 分别测定本公司
三批丁桂儿脐贴成品，按照“２ １ ２”项下方法配制
供试品溶液，色谱条件同“２ １ １”项下的方法，测定
桂皮醛含量，结果见表１。

表１　 三批样品桂皮醛含量测定结果（ｎ ＝ ４）
批号 含量（ｍｇ ／ ｇ） ＲＳＤ（％）
１１０８４９ ３ ９０ ０ ９５

１１０８５０ ３ ９３ ０ ８９

１１０８５１ ３ ９９ ０ ９７

"


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　 胡椒碱含量测定
２ ２ １　 色谱条件与系统适应性试验　 以Ｗａｔｅｒｓ Ｘ
Ｂｒｉｄｇｅ Ｃ１８为色谱柱；以乙腈—水（４５ ∶ ５５）为流动
相；检测波长为３４３ ｎｍ。理论板数按胡椒碱峰计算
应不低于３０００［１］２１９。
２ ２ ２　 溶液的制备　 （１）对照品溶液的制备：取胡
椒碱对照品适量，精密称定，置棕色量瓶中加无水
乙醇制成每１ ｍｌ含１２ μｇ的溶液，即得。（２）供试
品溶液的制备：取装量差异项下本品１０贴，除去盖
衬、背衬，剪碎，混匀，取约０ ５ ｇ，精密称定，置
１００ ｍｌ棕色量瓶中，加入无水乙醇９０ ｍｌ，密塞，超声
处理（功率５００ Ｗ，频率４０ ｋＨｚ）３０分钟，放至室温，
用无水乙醇定容至刻度，摇匀，置冰箱中冷藏，放置
过夜，滤过，取续滤液，即得。（３）荜茇阴性对照溶
液的制备：按处方药味比例，去荜茇，按制备工艺制
成阴性对照制剂，再按供试品溶液制备方法制备成
阴性对照液。

２ ２ ３　 准确度　 精密称取装量差异项下同一批本
品９份，每份约０ ２５ ｇ，分成３组，分别精确加入
０ ５７０２ ｍｇ ／ ｍｌ的胡椒碱对照品溶液０ ８ ｍｌ、１ ０ ｍｌ、
１ ２ ｍｌ （即含胡椒碱０ ４５６２ ｍｇ、０ ５７０２ ｍｇ、
０ ６８４３ ｍｇ），按“２ ２ ２”项下方法配制供试品溶液，
测定含量。色谱条件同“２ ２ １”项下的方法。胡椒
碱的平均回收率为１００ ４６％，ＲＳＤ ＝ １ ４３％，ｎ ＝ ９。
表明该法加样回收率合格。
２ ２ ４　 精密度　 （１）重复性：由实验室的实验人员
（Ａ）操作，精密称取装量差异项下同一批本品６份，
每份约０ ５ ｇ，按“２ ２ １”项下方法配制供试品溶
液，测定含量。色谱条件同“２ ２ １”项下的方法。
测定胡椒碱的平均含量为２ １５ ｍｇ ／ ｇ，ＲＳＤ ＝
０ ７１％，ｎ ＝ ６。表明样品重复性良好。（２）中间精
密度：由同实验室不同实验人员（Ｂ）操作，精密称取
装量差异项下同一批本品６份，每份约０ ５ ｇ，按
“２ ２ ２”项下方法配制供试品溶液，使用不同的色
谱柱（Ａｇｉｌｅｎｔ，ＳＢＣ１８，４ ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ，５ μｍ，色
谱柱Ｓ ／ Ｎ：ＵＳＣＬ０３２３１３）、不同的液相（Ａｇｉｌｅｎｔ １２００
高效液相色谱仪，编号：４号）测定，色谱条件同
“２ ２ １”项下的方法，并与实验人员（Ａ）测定结果
相比较。结果测定胡椒碱的平均含量为２ １５ ｍｇ ／ ｇ，
ＲＳＤ ＝ ０ ２６％，ｎ ＝ １２。表明样品中间精密度良好。
２ ２ ５　 专属性　 （１）分别精密吸取荜茇阴性对照
溶液、空白溶剂（无水乙醇）及流动相各１０ μｌ，注入
液相色谱仪，测定，即得。（２）结果：在荜茇阴性对
照溶液、空白溶剂（无水乙醇）及流动相色谱图中，
在与荜茇对照品色谱峰相应的保留时间（ＲＴ ＝
１３ ５ ～ １３ ９分钟）点，未见有色谱峰。（３）结论：阴
性无干扰，本品其他药材、溶剂及辅料不干扰本品
的胡椒碱含量测定，本方法的专属性很好，见图２。
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图２　 胡椒碱含量测定专属性ＨＰＬＣ色谱图

２ ２ ６　 线性　 （１）对照品溶液的制备　 精密称取
胡椒碱对照品适量，加无水乙醇制成每１ ｍｌ含
０ ８６４ ｍｇ的溶液，即得对照品储备液。精密量取上
述对照品溶液３ ｍｌ至１００ ｍｌ量瓶，无水乙醇定容，
摇匀，即得对照品浓度为０ ０２５９２ ｍｇ ／ ｍｌ的对照品
储备液。（２）精密量取浓度为０ ０２５９２ ｍｇ ／ ｍｌ的对
照品储备液１ ０ ｍｌ、３ ０ ｍｌ、５ ０ ｍｌ、７ ０ ｍｌ、９ ０ ｍｌ、
１０ ０ ｍｌ，分别置１０ ｍｌ棕色量瓶中，用无水乙醇稀释
至刻度，摇匀，即得对照品１、２、３、４、５、６。分别精密
量取１０ μｌ，注入色谱仪，测得峰面积，以对照品进样
量Ｘ为横坐标，峰面积Ｙ为纵坐标作图。计算得到
线性回归方程为Ｙ ＝ ６６６１３Ｘ３ ８２４７（ｒ ＝ ０ ９９９９），
结果表明胡椒碱０ ０２５９２ ～ ０ ２５９２０ μｇ范围内与色
谱峰峰面积呈良好的线性关系。
２ ２ ７　 供试品溶液的稳定性考察　 本次试验考察
了供试品溶液的稳定性，方法如下：取装量差异项

下下本品１０贴，除去盖衬，剪碎，混匀，取约０ ５ ｇ，
按“２ ２ ２”项下方法配制供试品溶液，分别在制备
后０小时、４小时、８小时、１２小时、１６小时、２０小
时、２４小时进样。在２４小时内测得胡椒碱平均峰
面积为８２０ ９，ＲＳＤ ＝ ０ ４４％。表明样品在２４小时
内稳定性良好。
２ ２ ８　 样品的胡椒碱含量测定分别测定　 本厂三
批丁桂儿脐贴成品，按照“２ ２ ２”项下方法配制供
试品溶液，测定胡椒碱含量，结果见表２。

表２　 三批样品胡椒碱含量测定（ｎ ＝ ４）
批号 含量（ｍｇ ／ ｇ） ＲＳＤ（％）
１１０８４９ ２ １３ ０ ０７

１１０８５０ ２ １５ ０ ３２

１１０８５１ ２ １１ ０ ２７

#

　 讨论
桂皮醛含量测定流动相考察了乙腈—

水［１］１２７１２８、甲醇—水系统，结果乙腈—水系统为流动
相桂皮醛峰拖尾，而甲醇—水系统为流动相桂皮醛
峰拖尾因子符合规定，最后根据保留时间、拖尾因
子、分离度等因素，确定流动相选择甲醇—水（５０ ∶
５０）。胡椒碱含量测定流动相选择参照２０１０版《中
华人民共和国药典》一部荜茇［１］２１９含量测定项下流
动相甲醇—水系统，并考察了乙腈—水系统［２］。由
试验结果可知流动相乙腈—水（４５ ∶ ５５），保留时间
合适，分离度大于１ ５，拖尾因子略超出０ ９５ ～
１ ０５，理论板数大于３０００，胡椒碱峰能够得到很好
的分离，且峰型较好，故流动相选择乙腈—水（４５ ∶
５５）。
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