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摘要  目的 建立双料喉风散中龙脑的含量测定方法 ∀方法 以水杨酸甲酯作内标物 采用毛细管气相色谱法 • ⁄ 2 • ¬

毛细管柱 ≅ Λ 为分析柱 程序升温 不分流进样 ƒ ⁄检测器 ∀结果 本法的平均回收率为 ≥⁄为

ν 测得本品含龙脑 ≥⁄为 ν ∀结论 采用本法测定龙脑的含量具有快速 !准确 !重现性好

的特点 可用于本品的质量控制 ∀
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  双料喉风散是国家中药保护品种 由人工牛黄 !黄连 !冰

片 !青黛等药味制成 具有清热解毒 消肿利咽之功能 用于

肺热毒炽所致的咽喉肿痛和齿龈肿痛等症 ∀冰片 合成龙

脑 具有清热止痛的功能 是处方中的主药 ∀天然冰片中龙

脑的含量在 以上 且不含异龙脑 而冰片在化学合成过

程中除生成龙脑外 还生成大量的樟脑和异龙脑等副产

物≈ ∀樟脑 !异龙脑与龙脑有不同的药性≈ ∀冰片的测定多

采用填充柱气相色谱法 但不易将异龙脑与龙脑完全分离

目前马应龙麝香痔疮膏≈ !冠心苏合丸≈ 等重要质量标准仍

以异龙脑和龙脑的总量表征冰片的含量 不利于药品的质量

控制 ∀为有效地控制双料喉风散的质量 在重新修订标准

时 建立了龙脑含量的大口径毛细管柱气相色谱法测定项

目 ∀试验结果表明 本法重现性和分离效果好 可作为本品

的质量控制方法 ∀

1  仪器与试药

1 1  仪器  ≤∞ ≤2 × ° 气相色谱仪 !≥≥ 色谱工作

站 !ƒ ⁄ 检测器 ! • ⁄ 2 • ¬毛细管色谱柱 ≅

Λ

1 2  样品与试药  双料喉风散由梅州制药厂提供 对照品

冰片和龙脑 !水杨酸甲酯均由中国药品生物制品检定所提

供 醋酸乙酯为分析纯试剂 ∀

2  方法与结果

2 1  色谱条件 程序升温 ε 保温 以每分钟 ε 的

速度升温至 ε 然后以每分钟 ε 的速度升温至 ε

在 ε 保温 ∀载气 恒压 压力为 ° 燃气

流速为 # 2 助燃气 空气 流速为 # 2 ∀

不分流进样 关闭阀门 秒 检测器温度为 ε 进样口

温度为 ε ∀理论塔板数按龙脑峰计算不少于 ∀

2 2  线性关系考察

2 2 1  龙脑对照品贮备液的制备 精密称取已知龙脑含量

的冰片对照品 202 置 量瓶中 加醋酸乙酯制成每

含冰片 的溶液 相当于龙脑含量为 #
2 作为龙脑对照品贮备液 ∀

2 2 2  内标溶液的制备 精密称取水杨酸甲酯 2 置

量瓶中 加醋酸乙酯制成每 含 的溶液

作为内标溶液 ∀

2 2 3  校正因子测定 精密吸取龙脑对照品贮备液 3 精

密加入水杨酸甲酯内标溶液 置 量瓶中加醋酸乙酯

至刻度 摇匀 取 Λ 注入气相色谱仪 连续注样 次 以峰面

积计算龙脑的平均校正因子 ∀得校正因子平均值为

≥⁄ ν ∀色谱图见图 ∀

2 2 4  标准曲线绘制 精密吸取龙脑对照品贮备液适量 分

别置于 量瓶中 精密加入水杨酸甲酯内标溶液各

配成系列浓度的龙脑对照品溶液 ∀各取 Λ 注入气相色谱

仪 分别记录龙脑及水杨酸甲酯的峰面积响应值 并以龙脑

及水杨酸甲酯的浓度比值为横坐标 以龙脑与水杨酸甲酯的

峰面积响应值的比值为纵坐标绘制标准曲线 得回归方程

为 ≠ ÷ ≅ 2 说明两比值间呈良
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好的线性关系 ∀

2 3  精密度试验  取测校正因子用的龙脑与内标的混合溶

液 在本文的色谱条件下 连续进样 次 测得龙脑与内标的

峰面积响应值比的 ≥⁄为 ν ∀

2 4  稳定性试验  取测定校正因子的龙脑与内标的混合

液 在正文的色谱条件下于当天测定 次 以后的 内测定

次 一共进样 次 测得龙脑与内标的峰面积响应值 ≥⁄

为 ν ∀表明对照品与内标混合溶液配制后 在

内稳定 ∀

2 5  重现性试验  取本品 批 约 精密称定

共 份 分别置 量瓶中 精密加入水杨酸甲酯内标溶液

# 2 加醋酸乙酯至刻度 强力振摇 放

置 摇匀 离心 分取上清液作为供试品溶液 取 Λ 注

入气相色谱仪 记录龙脑及水杨酸甲酯的峰面积响应值 以

内标法计算本品中龙脑的百分含量 ∀结果得含量为

≥⁄ ν ∀

2 6  加样回收试验  取已知龙脑含量的本品 批 约

精密称定 共 份 分别精密加入龙脑含量为

的冰片对照品约 精密加入水杨酸甲酯溶液

# 2 加醋酸乙酯至刻度 参照 制备供试液 依法测

定 计算回收率 结果见表 ∀

表 1  回收率试验结果 ν

编  号
样品取样量 样品中原来含

龙脑量

加入冰片折纯

龙脑量

测得龙脑 回收率 平均回收率 ≥⁄

图 1 − α  冰片对照品气相色谱图

2龙脑峰  2内标物 水杨酸甲酯峰

图 1 − β  双料喉风散气相色谱图 图 1 − χ  阴性对照气相色谱图

2 7  样品测定  取样品三批 每批各 份 每份约 精

密称定 参照 制备供试品溶液 进样测定 结果见表 色

谱图见图 ∀另取缺少冰片的阴性样品 按同样条件测得

色谱图见图 可知在对照品出峰处无干扰 ∀

表 2  样品测定结果 ν

批号 含龙脑 ≥⁄

3  讨论

3 1  大口径毛细管柱有较大的负载和较高的分离效率 可

克服小口径毛细管柱存在的定量重现性差和填充柱存在的

分离效率差等缺陷 ∀曾选用 ⁄ 2 小口径毛细管色谱柱

≅ Λ 进行测定 发现分离效果和色谱峰

形因超载而变差 定量重现性亦欠佳 ∀采用 ⁄ 2 • ¬大口径

毛细管色谱柱 ≅ Λ 后 峰形对称性好 分离

效果和定量重现性令人满意 ∀

3 2  本实验的样品前处理采用了以下 5 种不同的前处理方

法 强力振摇 立即离心 分取上清液 ∀ 用旋涡混

合液处理 立即离心 分取上清液 ∀ 用旋涡混合器处

理 浸泡 分取上清液 ∀ 用旋涡混合器处理

浸泡 分取上清液 ∀ 用旋涡混合器处理 浸泡过

夜 分取上清液 ∀结果测得龙脑的百分含量分别为

! ! ! ! ∀实验表明 强力

振摇 已足可将本品中所含的龙脑全部提取完全 ∀为保

险起见 实验中采取在强力振摇 后 再放置 然后

离心 分取上清液进样测定 ∀

3 3  本法所使用的龙脑对照品是中检所提供的 批号为

冰片对照品为中检所提供 批号为 经归

一化法测定 含量为 ∀
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