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毛细管电泳测定维 Ｃ银翘片中维生素 Ｃ和扑热息痛

张晖，薛洪宝
（蚌埠医学院化学教研室，安徽 蚌埠 ２３３０３０）

摘　要：建立了毛细管电泳测定维 Ｃ银翘片中维生素 Ｃ和扑热息痛的方法。采用５５ｃｍ（４０ｃｍ处检测窗口）
×７５μｍｉ．ｄ．熔融石英毛细管，选择ｐＨ＝８８９的３０ｍｍｏｌ·Ｌ－１Ｎａ２ＨＰＯ４－３０ｍｍｏｌ·Ｌ

－１脱氧胆酸钠混合溶液

作为缓冲溶液，分离电压为＋２０ｋＶ，以二极管阵列检测器进行检测。结果表明维生素Ｃ和扑热息痛的测定线性
范围都比较宽，回收率均大于９７６％，相对标准偏差均小于３２％。方法操作简便、快速、样品消耗极少，能够
用于维Ｃ银翘片中维生素Ｃ和扑热息痛的含量测定。

关键词：毛细管电泳；维Ｃ银翘片；维生素Ｃ；扑热息痛

中图分类号：Ｏ６５７８；Ｒ９７１＋１　　文献标志码：Ａ　　文章编号：０５２９－６５７９（２０１７）０１－００２４－０４

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＶｉｔａｍｉｎＣａｎｄＰａｒａｃｅｔａｍｏｌｉｎＶｉｔａｍｉｎＣ
ＹｉｎｑｉａｏＴａｂｌｅｔｓｕｓｉｎｇＣＥ

ＺＨＡＮＧＨｕｉ，ＸＵＥＨｏｎｇｂａｏ
（ＤｅｐａｒｔｍｅｎｔｏｆＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，ＢｅｎｇｂｕＭｅｄｉｃａｌＣｏｌｌｅｇｅ，Ｂｅｎｇｂｕ２３３０３０，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：ＡｎｏｖｅｌａｎｄｓｅｎｓｉｔｉｖｅｍｅｔｈｏｄｗａｓｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＶｉｔａｍｉｎＣａｎｄＰａｒａｃｅｔａ
ｍｏｌｉｎＶｉｔａｍｉｎＣＹｉｎｑｉａｏＴａｂｌｅｔｓｕｓｉｎｇＣａｐｉｌｌａｒｙＥｌｅｃｔｒｏｐｈｏｒｅｓｉｓ（ＣＥ）ｅｑｕｉｐｐｅｄｗｉｔｈａｐｈｏｔｏ－ｄｉｏｄｅａｒ
ｒａｙｄｅｔｅｃｔｏｒ．Ｔｈｅｒｕｎｎｉｎｇｂｕｆｆｅｒｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓ３０ｍｍｏｌ·Ｌ－１ｓｏｄｉｕｍｈｙｄｒｏｇｅｎｐｈｏｓｐｈａｔｅｓｏｌｕｔｉｏｎｃｏｎｔａｉ
ｎｉｎｇ３０ｍｍｏｌ·Ｌ－１ｓｏｄｉｕｍｄｅｏｘｙｃｈｏｌａｔｅ（ｐＨ＝８８９）．Ｔｈｅｃａｐｉｌｌａｒｙｃｏｌｕｍｎｅｆｆｉｃｉｅｎｔｌｅｎｇｔｈｗａｓ４０ｃｍ
（ｉ．ｄ７５μｍ）ｗｉｔｈｔｈｅｓｅｐａｒａｔｉｏｎｖｏｌｔａｇｅ＋２０ｋＶ．ＴｈｅｒｅｓｕｌｔｉｎｄｉｃａｔｅｄｔｈａｔｔｈｅｐｅａｋａｒｅａｏｆＰａｒａｃｅｔａ
ｍｏｌａｎｄＶｉｔａｍｉｎＣｈａｄａｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｗｉｔｈｔｈｅｉｒｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｉｎａｃｅｒｔａｉｎｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
ｒａｎｇｅ．Ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｂｏｔｈｗｅｒｅｍｏｒｅｔｈａｎ９７６％ ｗｉｔｈＲＳＤｓｌｅｓｓｔｈａｎ３２％．ＣＥｍｅｔｈｏｄｗａｓｓｉｍｐｌｅ
ａｎｄｒａｐｉｄｉｎｏｐｅｒａｔｉｏｎ，ｓｅｎｓｉｔｉｖｅａｎｄｒｅｌｉａｂｌｅｉｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｗｉｔｈｖｅｒｙｌｉｔｔｌｅｓａｍｐｌｅｃｏｎｓｕｍｐｔｉｏｎ，
ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＰａｒａｃｅｔａｍｏｌａｎｄＶｉｔａｍｉｎＣｉｎＶｉｔａｍｉｎＣＹｉｎｑｉａｏＴａｂｌｅｔｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｃａｐｉｌｌａｒｙｅｌｅｃｔｒｏｐｈｏｒｅｓｉｓ（ＣＥ）；ＶｉｔａｍｉｎＣＹｉｎｑｉａｏＴａｂｌｅｔ；ＶｉｔａｍｉｎＣ；Ｐａｒａｃｅｔａｍｏ

　　维Ｃ银翘片由连翘、维生素Ｃ、对乙酰氨基酚
等１３味中西药和硬脂酸镁等８种辅料制成的复方
制剂，其功效是辛凉解表、清热解毒，主要用于治

疗流行性感冒引起的发热头痛、咳嗽、口干、咽喉

疼痛等。其中，维生素 Ｃ又名抗坏血酸，具有增
强免疫力、预防感冒等疾病；对乙酰氨基酚是乙酰

苯胺类解热镇痛药，临床上常称扑热息痛。

近年来，维Ｃ银翘片中维生素Ｃ、扑热息痛的
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测定方法主要有高效液相色谱 （ＨＰＬＣ）法［１－４］、

紫外分光光度法［５－６］、红外光谱法［７－８］、电化学分

析法［９］等。本实验采用毛细管电泳 （ＣＥ）法同时
测定维Ｃ银翘片中的维生素 Ｃ和扑热息痛，能够
得到准确测定结果的同时，具有样品处理简单、分

析时间短、峰形好等诸多优点［１０－１２］。

１　实验部分
１１　仪器与试剂

Ｐ／ＡＣＥＴＭＭＤＱ毛细管电泳系统 （二极管阵列

检测器）（ＢｅｃｋｍａｎＣｏｕｌｔｅｒ，Ｆｕｌｌｅｒｔｏｎ，ＣＡ，ＵＳＡ），
未涂层熔融石英毛细管 （河北永年锐沣色谱器件

有限公司）；ＬａｂＴｅｃｈ高效液相色谱仪 （ＬａｂＴｅｃｈ
ＵＶ６００型紫外－可见检测器和Ｐ６００型高压输液泵
两台） （北京莱伯泰科仪器有限公司），Ｔｈｅｒｍｏ
ＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃＡＰＳ－ＺＨＹＰＥＲＳＩＬＤｉｍ色谱柱 （５μｍ，
２５０ｍｍ×４６ｍｍｉｄ），ＰｌａｔｉｓｉｌＮＨ２氨基色谱柱
（５μｍ，１５０ｍｍ×４６ｍｍｉｄ）；ＢＳ２２４Ｓ电子天平
（北京赛多利斯仪器系统有限公司）；ＳＢ２５－
１２ＤＴＮ超声波清洗机 （宁波新芝生物科技股份有

限公司）；ｐＨＳ－３Ｃ酸度计 （上海科学仪器有限公

司）；０２２μｍ水相混合纤维素酯膜 （上海半岛实

业有限公司净化器材厂）。

ＮａＨ２ＰＯ４、Ｎａ２ＨＰＯ４、植酸钠、脱氧胆酸钠、
ＮａＯＨ、ＮＣｌ、Ｈ３ＰＯ４、冰醋酸、乙醇、维生素 Ｃ对
照品、扑热息痛对照品等试剂均为分析纯；甲醇、

乙腈等为色谱纯；维 Ｃ银翘片 Ａ、Ｂ购于本市药
店；蒸馏水为双蒸水 （本实验室提供）。

１２　维生素Ｃ和扑热息痛对照品溶液、维 Ｃ银翘
片样品溶液的制备

用φ＝５０％乙醇溶液分别配制维生素 Ｃ和扑
热息痛对照品储备溶液，然后再各取适量混合制备

维生素Ｃ和扑热息痛对照品的混合储备溶液，再
逐级稀释得到所需浓度的维生素 Ｃ和扑热息痛对
照品的混合溶液 （棕色容量瓶配制，存放于阴凉

避光处，最好随用随配）。

分别取不同批次维 Ｃ银翘片 Ａ、Ｂ各 １０片，
除去包衣，研细。各取细粉约０３ｇ（相当于一片
去包衣维Ｃ银翘片的质量），准确称量，分别置于
２５ｍＬ棕色容量瓶中，加入适量φ＝５０％乙醇，超
声４０ｍｉｎ，冷却，再用 φ＝５０％乙醇定容，摇匀。
过滤，各取续滤液１００ｍＬ，分别置于２５ｍＬ棕色
容量瓶中，加φ＝５０％乙醇至刻度，摇匀，即得维
Ｃ银翘片样品Ａ、Ｂ的待测溶液。

１３　空白对照溶液的制备
依据处方量和工艺制备不含维生素 Ｃ和扑热

息痛的空白模拟制剂，按照 “１２”配制空白对照
溶液。

１４　电泳条件
在２５℃下，采用５５ｃｍ（４０ｃｍ处检测窗口）

×７５μｍｉｄ熔融石英毛细管，选择ｐＨ＝８８９的
３０ｍｍｏｌ·Ｌ－１Ｎａ２ＨＰＯ４－３０ｍｍｏｌ·Ｌ

－１脱氧胆酸钠

混合溶液作为缓冲溶液，进样压力为０５ｐｓｉ，进
样时间为３０ｓ，分离电压为＋２０ｋＶ，以二极管阵
列检测器进行检测。

每次进样前顺次用０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＮａＯＨ溶液、
０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＨＣｌ溶液、甲醇、缓冲溶液冲洗毛细
管各２ｍｉｎ。

２　结　果
２１　线性范围和检出限

分别取 “１２”配制的维生素Ｃ和扑热息痛对
照品的系列溶液，在 “１４”电泳条件下进样分
析，电泳图见图１（ｃ）。

图１　维生素Ｃ和扑热息痛对照品的电泳图
（ａ）空白对照溶液；（ｂ）维Ｃ银翘片样品Ａ溶液；

（ｃ）维生素Ｃ和扑热息痛对照品溶液
Ｆｉｇ１　Ｅｌｅｃｔｒｏｐｈｏｒｏｇｒａｍｓｏｆ（ａ）ｂｌａｎｋｃｏｎｔｒｏｌｓｏｌｕｔｉｏｎ，

（ｂ）ＶｉｔａｍｉｎＣＹｉｎｑｉａｏＴａｂｌｅｔＡｓｏｌｕｔｉｏｎ，
（ｃ）ａｓｔａｎｄａｒｄｍｉｘｔｕｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇＶｉｔａｍｉｎＣａｎｄＰａｒａｃｅｔａｍｏｌ

以两组分峰面积 （ｙ）对相应的质量浓度 （ｘ，
μｇ·ｍＬ－１）进行线性回归，制备标准曲线，得到
两者的线性回归方程和相关系数 （ｒ）；按照信噪
比 （Ｓ／Ｎ） ＝３时计算它们的检出限，结果见表１。
表１说明：在比较宽的浓度范围内，维生素 Ｃ和
扑热息痛两者的峰面积与相应的浓度线性关系良

好，具有较高的灵敏度。

５２
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表１　维生素Ｃ和扑热息痛的定量分析参数
Ｔａｂｌｅ１　Ｅｑｕａｔｉｏｎｓ，ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ，ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅｓａｎｄｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓ（Ｓ／Ｎ＝３）

组分 线性方程 ｒ 线性范围／（μｇ·ｍＬ－１） 检出限／（μｇ·ｍＬ－１）

维生素Ｃ ｙ＝２５４２７ｘ＋１８９７３ ０９９７ ２００～１４００ ２２
扑热息痛 ｙ＝３４２５６ｘ－１４２９８ ０９９５ １００～１８００ ２９

２２　回收率试验
在已经定量的样品 Ａ溶液中加入适量的维生

素Ｃ和扑热息痛对照品，用 φ＝５０％乙醇定容，
摇匀。按 “１４”电泳条件进样分析，重复 ６次。
维生素Ｃ和扑热息痛的回收率 （Ｒｅｃｏｖｅｒｙ）、峰面
积的相对标准偏差 （ＲＳＤ）见表２。
２３　精密度试验

按 “１４”电泳条件，对维生素 Ｃ和扑热息痛
对照品溶液进行电泳分析，重复 ６次。维生素 Ｃ
和扑热息痛峰面积的ＲＳＤ分别为１４％、２５％ （ｎ
＝６）；迁移时间的ＲＳＤ分别为１１％、１５％ （ｎ＝
６）。表明仪器的精密度很好。
２４　干扰试验

取 “１３”制备的空白对照溶液，按 “１４”
电泳条件进样分析，重复６次 （ｎ＝６），电泳图见
图１（ａ）。图 １（ａ）显示：本试验电泳条件下，

维Ｃ银翘片中的其它成分对维生素 Ｃ和扑热息痛
的测定无干扰。

２５　维Ｃ银翘片样品溶液测定
分别取 “１２”配制的维 Ｃ银翘片样品 Ａ、Ｂ

的溶液，按 “１４”电泳条件进样分析测定，重复
６次，样品Ａ的电泳图见图１（ｂ）。

依据表１中维生素 Ｃ和扑热息痛线性回归方
程，由电泳峰面积分别计算 Ａ、Ｂ样品中维生素 Ｃ
和扑热息痛的浓度，结果见表２。

依据２０１５年版 《中华人民共和国药典》［１３］中

ＨＰＬＣ法分别测定维 Ｃ银翘片 Ａ、Ｂ样品溶液中维
生素Ｃ和扑热息痛，结果见表２。

表２表明，ＣＥ与ＨＰＬＣ测定结果基本上一致，
相对误差 （Ｅｒ） ＜４７％。说明 ＣＥ法分析数据可
靠、准确，能够用于维 Ｃ银翘片中维生素 Ｃ和扑
热息痛的定量分析。

表２　ＣＥ和ＨＰＬＣ法测定结果 （ｎ＝６）
Ｔａｂｌｅ２　ＣＥａｎｄＨＰＬＣａｎａｌｙｓｉｓｏｆＶｉｔａｍｉｎＣａｎｄＰａｒａｃｅｔａｍｏｌ（ｎ＝６）

样品
ＣＥ

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％ ＲＳＤ／％ ρ／（μｇ·ｍＬ－１）
ＨＰＬＣ

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％ ＲＳＤ／％ ρ／（μｇ·ｍＬ－１）

测量样品

浓度的Ｅｒ／％

Ａ
维生素Ｃ １０３２ ２５ ７８４ １０２９ ３６ ８０５ －２６
扑热息痛 ９８６ １９ １６７５ ９９５ １１ １６４６ １８

Ｂ
维生素Ｃ ９７６ ２３ ７８１ ９８９ １０ ８１９ －４７
扑热息痛 ９８４ ３２ １６６７ ９６７ ２４ １６００ ４２

３　讨　论
考察了ＮａＨ２ＰＯ４－Ｎａ２ＨＰＯ４、ＮａＨ２ＰＯ４－植酸

钠、Ｎａ２ＨＰＯ４－脱氧胆酸钠等多种缓冲体系中维生
素Ｃ和扑热息痛的基线、峰形、迁移时间、分离
度等的情况。在 Ｎａ２ＨＰＯ４－脱氧胆酸钠缓冲体系
中，两组分分离完全、基线稳定、峰形最佳。又进

一步考察了 Ｎａ２ＨＰＯ４ （１０～５０ｍｍｏｌ·Ｌ
－１）、脱氧

胆酸钠 （１０～５０ｍｍｏｌ·Ｌ－１）的浓度，缓冲体系
的酸度 （ｐＨ８～１０），分离电压 （＋１２～＋２８ｋＶ）
对峰形、迁移时间等的影响。综合考虑各种因素，

最终选择ｐＨ＝８８９的３０ｍｍｏｌ·Ｌ－１Ｎａ２ＨＰＯ４－３０
ｍｍｏｌ·Ｌ－１脱氧胆酸钠混合溶液为运行缓冲溶液、
分离电压为＋２０ｋＶ作为电泳条件。

缓冲溶液的选择取决于样品分离所需的 ｐＨ，
即使具有相同ｐＨ不同的缓冲溶液往往显示出不同
的分离能力。分析物在不同 ｐＨ缓冲溶液里的解离
度不同，电泳速率也因之改变，因而呈现不同的分

离度和灵敏度。

缓冲溶液的离子强度随浓度升高而增大，导致

电渗流变小，其结果分析物的迁移时间将增加；另

一方面，电流变强，热效应使分析物蜂形展宽，分

离效率反而变低。

分离电压增加时，分析物的迁移速度升高，分

析时间减少，然而焦耳热相应升高，致使基线稳定

性减小，灵敏度下降；分离电压减小，分离效果变

佳，但是分析时间增加，峰形展宽变差。

比较 ＣＥ和 ＨＰＬＣ两种方法的测定结果显示：

６２
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ＣＥ法操作简便、快速、样品消耗极少，测定结果
准确、可靠，能够用于维 Ｃ银翘片中维生素 Ｃ和
扑热息痛的含量测定。
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