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ＧＣ法测定羚黄宝儿丸中麝香酮、冰片、丁香酚的含量
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摘要　目的：建立ＧＣ法同时测定羚黄宝儿丸中麝香酮、冰片、丁香酚３种成分的含量。方法：采用直接进样 ＧＣ法，色谱
柱为ＤＢ－ＷＡＸ毛细管柱（３００ｍ×０２５ｍｍ×０２５μｍ），ＦＩＤ检测器，载气为氮气，程序升温，柱流量为１２ｍＬ／ｍｉｎ。结
果：３种成分在均呈现良好的线性关系，精密度、重复性ＲＳＤ均＜３％，加样回收率在９５％～１０６％。结论：直接进样ＧＣ法
方法简便、灵敏、准确、重现性好，适用于羚黄宝儿丸中麝香酮、冰片、丁香酚的含量测定。
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　　羚黄宝儿丸是由麝香、黄连、羚羊角、甘草、冰
片、人参、人工牛黄、猪胆膏、丁香九味药物制成，为

银白色的包衣微丸；味苦、凉；功能主治为清热熄风，

除痰定惊，开窍醒神。用于小儿发热，惊哭夜啼，痰

热咳嗽，泄泻，脾胃虚弱及消化不良等症。由于该药

组方合理，疗效确切，不良反应小，深受广大患者的

欢迎，现已被收载为非处方药物。羚黄宝儿丸的标

准收载于《卫生部药品标准》［１］，无含量测定项目。

钟氏［２］等建立了ＨＰＬＣ法测定其中盐酸小檗碱的含
量，此外未见其他有效成分的含量测定方法用于羚

黄宝儿丸的质量控制。麝香是羚黄宝儿丸的主药之

一，目前药典规定以麝香酮作为麝香质量控制指标，

麝香药材与制剂中麝香酮的含量测定方法主要有气

质联用法（ＧＣ－ＭＳ）、气相色谱法（ＧＣ）、高效液相
色谱法（ＨＰＬＣ）和薄层扫描法（ＴＬＣＳ）等［３］。研究表

明，冰片具有抗菌、抗炎、止痛的功效，目前中成药多

使用合成冰片，其除含有龙脑外，还含有异龙脑，目

前已建立了ＧＣ和 ＧＣ－ＭＳ等检测方法［４－７］。丁香

酚是其丁香挥发油中主要成分，其含量测定多采用

ＨＰＬＣ法、荧光分析法、毛细管气相色谱法［８－１０］等。

本研究首次采用 ＧＣ法对羚黄宝儿丸中麝香酮、冰
片、丁香酚的含量进行测定，方法简便、灵敏、准确、

重现性好，为羚黄宝儿丸的质量控制提供依据。

１　仪器与试药
１１　仪器　ＧＣ－２０１０气相色谱仪（日本岛津），包
括ＧＣ－ｓｏｌｕｔｉｏｎ工作站、ＦＩＤ检测器；ＳＰＨ－２００氢气
发生器（北京中惠普分析技术研究所）；ＬＧＡ－２０００
空气发生器（上海安谱科学仪器有限公司）；高纯氮

气（广州耀升气体有限公司）；ＡｃａｄｅｍｉｃＡ１０超纯水
系统（美国Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ）；ＣＰＡ２２４５电子天平（德国 Ｓａｒ
ｔｏｒｉｕｓ）。
１２　试药　冰片对照品（批号１１０７４３－２００９０５）、
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丁香酚对照品（批号１１０７２５－２００７１１）、麝香酮对照
品（批号１１０７１９－２００５１２）购于中国药品生物制品
检定所；羚黄宝 儿 丸 （批 号：Ｎ００００１，Ｔ０６００５，
Ｔ０６００９）由广州敬修堂（药业）股份有限公司提供；
正己烷、无水乙醇为分析纯。

２　方法与结果
２１　色谱条件　色谱柱：ＤＢ－ＷＡＸ毛细管柱
（３００ｍ×０２５ｍｍ×０２５μｍ）；检测器：ＦＩＤ；柱温
采用程序升温，初始温度为１２０℃，维持３ｍｉｎ，再以
４℃／ｍｉｎ升温至１４０℃，最后以１０℃／ｍｉｎ升温至
２１０℃，维持６ｍｉｎ；进样口温度为２１０℃；检测器温
度为２５０℃；载气为氮气；柱流量为１２ｍＬ／ｍｉｎ；分
流比为５０∶１；进样量１μＬ。在此色谱条件下龙脑、
异龙脑、丁香酚、麝香酮与其邻近的杂质峰可达到基

线分离，分离度均大于３，理论板数均大于８００００。
色谱图如图１所示。

图１　对照品（Ａ）及羚黄宝儿丸供试品（Ｂ）色谱图

２２　溶液的制备
２２１　对照溶液的制备　分别精密称取冰片、丁香
酚、麝香酮对照品５０、２０、２ｍｇ至２５ｍＬ量瓶中，加
无水乙醇溶解并定容，摇匀，制得冰片、丁香酚、麝香

酮浓度分别为２０、０８、００８ｍｇ／ｍＬ的混合对照品
贮备液。

２２２　供试品溶液的制备　精密称取羚黄宝儿丸
内容物约１ｇ至圆底烧瓶中，加入纯净水２００ｍＬ，在

挥发油测定管中加入适量的纯净水和正己烷７ｍＬ，
加热回流３ｈ，冷却至室温，取正己烷层至１０ｍＬ量
瓶中并以正己烷定容。

２３　方法学考察
２３１　线性关系　取“２２１”项下制备的混合对照
品溶液，用无水乙醇稀释为６个浓度的系列混合对
照品溶液，在“２１”项下色谱条件下分别进样１μＬ，
测量峰面积值。以峰面积值 Ｙ与对照品浓度 Ｘ
（ｍｇ／ｍＬ）进行线性回归，结果见表１。

表１　各成分的回归方程与线性范围

成分 回归方程 ｒ 线性范围（ｍｇ／ｍＬ）

冰片 Ｙ＝２５３０８６Ｘ－４９０２３ ０９９９８ ０１２５～２
丁香酚 Ｙ＝２６２３９２Ｘ－５３７０ ０９９９５ ００５～０８
麝香酮 Ｙ＝２５２５６２Ｘ＋１０９ ０９９９９ ０００５～００８

２３２　精密度试验　取“３３１”项下制备的冰片、
丁香酚、麝香酮浓度分别为０５、０２、００２ｍｇ／ｍＬ的
对照品溶液，重复进样 ６次，记录各成分峰面积，
ＲＳＤ分别为０８５％、１１３％、１７８％。
２３３　重复性试验　取同一批羚黄宝儿丸样品（批
号：Ｎ００００１），按“２２２”项下方法制备供试品溶液６
份，依“２１”项下色谱条件分别进样。结果冰片、丁
香酚、麝香酮的平均含量分别为 ５８８、２４６、０３２
ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ分别为 １５９％、１９８％、１８９％，即本方
法的重复性较好。

表２　加样回收率测定结果

成分 序号
取样量

／ｇ
实际含量

／ｍｇ
加入量

／ｍｇ
测得量

／ｍｇ
回收率

／％
平均回收率

／％
ＲＳＤ
／％

冰片 １ ０５０４０ ２９３ ３００ ６１４１０６９３ １０５５１ １４４
２ ０５０２８ ２９３ ３００ ６０５１０４１４
３ ０５００２ ２９１ ３００ ６１０１０６４６
４ ０５０２０ ２９２ ３００ ６０６１０４６８
５ ０５０１３ ２９２ ３００ ６１３１０７１９
６ ０５０４９ ２９４ ３００ ６０５１０３７１

丁香酚 １ ０５０４０ １２３ １２５ ２４２ ９５５１ ９５７９ ０２９
２ ０５０２８ １２３ １２５ ２４２ ９５９１
３ ０５００２ １２２ １２５ ２４２ ９６００
４ ０５０２０ １２２ １２５ ２４２ ９５９６
５ ０５０１３ １２２ １２５ ２４２ ９５９８
６ ０５０４９ １２３ １２５ ２４２ ９５３７

麝香酮 １ ０５０４０ ０１６６ ０１６ ０３２５９９５３ ９９９４ ０６６
２ ０５０２８ ０１６６ ０１６ ０３２５９９８５
３ ０５００２ ０１６５ ０１６ ０３２４９９５０
４ ０５０２０ ０１６５ ０１６ ０３２７１００８３
５ ０５０１３ ０１６５ ０１６ ０３２６１００６９
６ ０５０４９ ０１６６ ０１６ ０３２５９９２６

２３４　回收率试验　精密称取已知含量的羚黄宝
儿丸样品（批号：Ｎ００００１）６份，每份０５ｇ，分别精密
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加入已知量的冰片、丁香酚、麝香酮对照品，按

“２２２”项下方法制备供试品溶液并进样，测定各成
分的含量，计算回收率，结果如表２所示。
２３５　稳定性试验　取羚黄宝儿丸内容物，按
“２２２”项下方法制备供试品溶液，放置０、２、４、６、
８、１２、１８、２４ｈ后分别进样，测得冰片、丁香酚、麝香

酮的平均含量分别为６６７、２７４、０３４ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ分
别为２０９％、１８４％、０８４％，结果表明，供试品溶液
在２４ｈ内稳定。
２４　样品含量测定　按“２２２”项下方法对３个不
同批号的羚黄宝儿丸样品进行处理，分析测定，结果

见表３。

表３　样品含量测定结果（ｎ＝２）

批号
冰片

平均含量ｍｇ／ｇ ＲＳＤ／％
丁香酚

平均含量ｍｇ／ｇ ＲＳＤ／％
麝香酮

平均含量ｍｇ／ｇ ＲＳＤ／％

Ｎ００００１ ５８５ ２４８ ２４５ ２５１ ０３２ ０７５
Ｔ０６００５ ５８６ ０１５ ２４６ ０９７ ０３３ １５０
Ｔ０６００９ ５７５ ０４５ ２４１ ０５６ ０３３ ００６

３　讨论
３１　提取条件的选择
３１１　提取方法的选择　本研究曾采用丙酮为溶
剂，超声处理１５ｍｉｎ，滤过，滤液作为供试品溶液，由
于冰片、丁香酚易挥发，测定结果存在较大偏差，难

以控制。根据指标成分具有挥发性的特点，采用挥

发油提取器进行提取，重复性好，ＲＳＤ值符合药典
规定。

３１２　提取溶剂的选择　根据冰片、丁香酚、麝香
酮几乎不溶于水，可溶于乙醇、乙酸乙酯、丙酮、苯、

正己烷等有机溶剂中的性质，从上述溶剂中优选提

取溶剂。无水乙醇、丙酮在挥发油提取器中与水层

无明显分层，乙酸乙酯易乳化变浑浊，因此误差较

大。正己烷与水分层清晰。因此综合毒性、准确度

等多种因素，选择正己烷为本实验提取溶剂。

３２　色谱条件的选择
３２１　色谱柱的选择　分别考察了极性柱，中性
柱，非极性柱，结果表明，极性柱的分离效果较好。

３２２　检测温度的选择　根据文献［１１－１４］，考察了

两种梯度升温程序。程序１：初始温度为１２０℃，维
持３ｍｉｎ，再以４℃／ｍｉｎ升温至１６０℃，最后以２０
℃／ｍｉｎ升温至 ２１０℃，维持 ３ｍｉｎ；进样口温度为
２１０℃；检测器温度为２５０℃。程序２：初始温度为
１２０℃，维持３ｍｉｎ，再以４℃／ｍｉｎ升温至１４０℃，最
后以１０℃／ｍｉｎ升温至２１０℃，维持６ｍｉｎ；进样口
温度为２１０℃；检测器温度为２５０℃。结果表明，程
序１各成分出峰时基线不平，而程序２基线相对较
平，分离度好。

４　结论
本实验对羚黄宝儿丸进行加热回流提取后，采

用ＧＣ法测定冰片、丁香酚、麝香酮的含量，方法重

复性好、灵敏度高、定量准确、分离度符合要求，可作

为羚黄宝儿丸质量控制方法之一，为羚黄宝儿丸的

质量控制和进一步开发提供参考依据。
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