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中成药中非法添加对乙酰氨基酚的检测

"

!王晓飞!葛海生!于玲!杜华霜!!中国人民武装警察部队药品仪器检验所!北京 "#$%"&"

摘要!目的!建立中成药中非法掺入化学成分对乙酰氨基酚检测的有效方法" 方法!首先采用薄层色谱法对 $# 种市售药品进

行初筛#色谱条件!硅胶'($)* 板#展开剂!三氯甲烷+甲醇+丙酮+氨水$,-$-"-#.#)%" 高效液相色谱紫外和 /0/检测法对初

筛结果中怀疑掺有目标组分的药品进行定性鉴别和定量分析#色谱条件!色谱柱!资生堂十八烷基硅烷键合硅胶柱$$)# 112

*.% 11#)

!

1%&流动相!甲醇+水$$)-3)%&检测波长 $%# 41&柱温!&# 5&流速为 ".# 16'174

8"

" 结果!$# 种市售供试品中有一

种非法添加了对乙酰氨基酚#其含量为 &.)$ 19:9" 在 #.#* ;#.<"

!

9范围内#对乙酰氨基酚的进样量与峰面积呈现良好线性

$!=#.,,, ,%#加样回收率为 "##.&>$" =)%##$%为 #.,>#*< ?内呈现良好稳定性$" =)%##$%为 #.,$>" 结论!本方法操

作简便(灵敏度高(专属性强#可作为检测中成药中非法添加对乙酰氨基酚的有效方法"

关键词!中成药&对乙酰氨基酚&薄层色谱&高效液相色谱

中图分类号!@$<*."!!文献标识码!A

!!近些年来#由于利益的驱动#中成药中非法添加

化学成分的情形愈演愈烈#给社会和消费者带来严

重后果$ 然而#中成药成分复杂#干扰因素较多%"&

#

实用性较差#建立中成药中非法添加化学成分的快

速检验方法成为了研究热点$ 本文针对中成药可能

添加的非法成分对乙酰氨基酚#建立了简单'快速的

薄层色谱初筛方法#并用高效液相/0/和紫外检测

方法对初筛结果进行定性'定量分析#试验内容介绍

如下$

"!仪器与试药

岛津 BC+$#"#DEC高效液相色谱仪!日本岛津

公司"(色谱柱!日本资生堂公司"(0B$#* 电子天平

!梅特勒+托利多仪器上海有限公司"(对乙酰氨基酚

对照品!中国生物制品检定所#批号)"###"<+$##*#<

!供含量测定用"(供试品均为市售)!""止咳化痰颗

粒!北京##)""#*"#!$"小儿咳喘灵口服液!四川#

#)""#""#!&"复方鲜竹沥液!江西##%#&"<"#!*"咳

喘宁口服液!江苏#*#+#%#$")"#!)"苦苷冲剂!青

岛##)#,)""(甲醇!色谱纯"#水!超纯水"#其余试剂

均为分析纯$

$!方法与结果

$."!EBC法筛选

$."."!对照品溶液制备!取对乙酰氨基酚对照品#

加氯仿+甲醇!"-"" 混合溶液制成每 " 16含 " 19的

溶液#作为对照品溶液$

$.".$!供试品溶液的制备!取供试品适量#加乙醇

溶液 "# 16超声处理 ) 174#使溶解#过滤#滤液浓缩

至 ) 16#作为供试品溶液$

$.".&!薄层色谱条件!硅胶 '($)* 层析板#展开

剂)三氯甲烷+甲醇+丙酮+氨水!,-$-"-#.#)"对照品

溶液点样量)&

!

6#供试品溶液点样量))

!

6$

$.".*!初筛结果!取 $."."'$.".$ 所述对照品与

供试品溶液按 $.".& 色谱条件点于薄层板上#据层

析色谱图可见#编号为 % 的供试品在与 $ 号对乙酰

氨基酚对照品相应位置上出现相同颜色的斑点#怀

疑 % 号样品非法添加了化学成分对乙酰氨基酚$

$.$!DFBC法定性(定量

$.$."!色谱条件!色谱柱)资生堂十八烷基硅烷键

合硅胶柱!$)# 112*.% 11#)

!

1"(检测器)!""紫

外检测器#!$"/0/检测器(柱温)&# 5(流动相)甲

醇+水!$)-3)"(检测波长 $%# 41(流速 ".# 16*

174

8"

$

$.$.$!溶液制备!对照品储备液的制备)取对乙酰

氨基酚对照品约 $) 19#置 )# 16量瓶中#加乙醇至

刻度#摇匀#作为储备液$

对照品溶液的制备)精密吸取+$.$.$,项下储

备液 $ 16置 $) 16量瓶中#加 #.*>氢氧化钠溶

液%$&稀释至刻度#摇匀#用微孔滤膜!#.*)

!

1"滤

过#即得$

供试品溶液的制备)取 % 号供试品约 " 9#精密

*$3*
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称定#置 $) 16三角瓶中#精密加入乙醇 "# 16#精密

称定#振摇#使充分溶解#再次精密称定#补足损失溶

剂#滤过#精密吸取续滤液 " 16置于 "# 16容量瓶

中##.*>氢氧化钠溶液稀释至刻度#摇匀#用微孔滤

膜!#.*)

!

1"滤过#即得$

混合溶液的制备)分别取对照品储备液和供试

品溶液各 " 16混匀#用微孔滤膜!#.*)

!

1"滤过#

即得$

$.$.&!定性试验!分别取 $.$.$ 所述对照品溶液'

供试品溶液和混合溶液在 DFBC上自动进样 "#

!

6

分别进行紫外和 /0/检测#记录色谱图#在选定的

色谱条件下#比较保留时间#在对照品对乙酰氨基酚

色谱峰对映的位置上#样品呈现相应色谱峰#混合溶

液出现相应的单一色谱峰$ 对照品与供试品 /0/

色谱相吻合#可判定样品中含有对乙酰氨基酚$

$.$.*!线性关系考察!密称取对乙酰氨基酚对照

品 $).$3 19#照+$.$.$,项下方法制备对照品溶液

!*#.*&

!

9*16

8"

"$ 分别进样 "#&#)#3#,#"##""#

"&#")#"3#",#$#

!

6#记录色谱图#以峰面积!*"对进

样量!4"进行回归计算#得到标准曲线方程为)*=

"#$#"#4J3,)%.*#!=#.,,,,$ 结果表明)对乙酰氨

基酚的进样量在 #.#* ;#.<"

!

9范围内#进样量与

峰面积呈现良好线性关系$

$.)!精密度试验

精密吸取对照品溶液 "#

!

6#重复进样 3 次#以

对乙酰氨基酚峰面积计算##$%为 #.%>!" =3"$

$.%!稳定性试验

将供试品溶液常温放置#分别于 ##$#<#$*#*<

?#精密吸取供试品溶液 "#

!

6自动进样注入液相色

谱仪#以对乙酰氨基酚峰面积计算##$%为 #.,$>

!" =)"$ 结果表明#供试品溶液至少在 *< ?内稳定

性良好$

$.3!重复性试验

取同批样品 ) 份#分别按照+$.$.$,项下方法

制备供试品溶液#按照上述相同色谱条件测定#计

算#得对乙酰氨基酚平均含量的#$%为 ".">$

$.<!加样回收试验

精密称取已知对乙酰氨基酚的样品适量#精密

称定置 )# 16三角瓶中#精密加入乙醇 $# 16#精密

称定#振摇#使充分溶解#精密称定#补足损失溶剂#

滤过#精密量取续滤液 " 16置于 "# 16容量瓶中#精

密加入 #.)#) * 19*16

8"对照品溶液 " 16#用 #.*>

氢氧化钠溶液稀释至刻度#摇匀#用微孔滤膜!#.*)

!

1"滤过#进样 )

!

6测定#按+$.$.",项下色谱方法

测定含量#结果见表 "$

表 "!加样回收试验结果$" =)%

取样量
:9

样品中对乙酰氨
基酚含量:19

加入量
:19

测得量
:19

回收率
!>"

平均回收率
!>"

#$%

!>"

$.$3$$ #.&$#" #.)#)* #.<$&3 ,,.%*

".,%*< #.$3%< #.)#)* #.33<, ,,.&)

$.%$%* #.&3## #.)#)* #.<<&$ "#".)*

$.*",< #.&*#, #.)#)* #.<)$* "#".$"

$.$&$* #.&"*) #.)#)* #.<$#, "##.$#

$.$)$& #.&"3& #.)#)* #.<$#< ,,.%$

"##.& #.,

$.,!样品含量测定

取本品约 " 9#精密称定#按+$.$.$,项下方法

制备成供试品溶液#按+$.$.",项下色谱条件进行

测定$ 对照液与供试液分别进样 "#

!

6#平行 $ 份#

外标法计算含量为 &.)$ 19:9$

&!讨论

&."!展开剂的确定

以三氯甲烷+甲醇+丙酮+氨水%&&调节比例#以最

佳配比)三氯甲烷+甲醇+丙酮+氨水!,-$-"-#.#)"为

展开剂的薄层色谱#样品色谱分离较好#方法简单'

快捷'选择性较高#可以用于中药制剂中非法添加对

乙酰氨基酚初筛的快速检验方法$

&.$!流动相及溶剂的确定

取供试品适量#分别用乙醇'水'流动相'先用乙

醇提取#再加入 #.#*>氢氧化钠作为溶剂溶解样

品#配制成对乙酰氨基酚约 *#

!

9*16

8"的溶液(分

别用甲醇+水#乙腈+#.#) 1H6*6

8"磷酸二氢钾溶液+三

乙胺 %*&

'#.">醋酸溶液+甲醇 !用二乙胺调 KD至

&.3"

%)&作为流动相#并对流动相进行不同配比#比

较色谱图#选择分离效果好的方法)先用乙醇提取#

后加入 #.#*>氢氧化钠作为溶剂#甲醇+水!$)-3)"

作为流动相$

本法操作简单#结果准确可靠#可以用于中药制

剂中非法添加化学成分对乙酰氨基酚的快速检验方

法$
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