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摘要 目的  建立气相色谱正化学源电离质谱 ≤2°≤ 2 ≥ 分析麝香风湿油中麝香酮含量的方法 ∀方法  麝香风湿油用正己

烷稀释后进样 ∀质谱分析采用选择离子 ≥ 定量方式 选用 µ / ζ 作为定量离子 µ / ζ 作为辅助定量离子 用

外标法定量 ∀结果  方法的标准曲线是 Ψ . Ξ . , ρ 方法平均回收率为 ≥⁄为 ∀结

论  本法简便 干扰少 灵敏度高 适用于药用油中微量麝香酮的含量测定 ∀
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ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ : ∏ ∏ ∏ ≤2 ≥ °≤

  麝香是麝科动物林麝成熟雄体香囊中的干燥分泌物 为

棕黄色或褐色颗粒和粉末 是一种贵重的传统中药 ∀麝香作

为芳香开窍 !活血通络 !散结止痛的功效被配伍在多种中成

药和药用油中 ∀麝香的芳香气味主要来源于其中的麝香酮

即是 2甲基十五环酮 2 药理实

验证明麝香酮具有明显的生理活性≈ ∀因而 测定麝香制剂

中麝香酮的含量是评价麝香制剂质量的重要指标之一 ∀

麝香风湿油由麝香 !乳香 !没药 !血竭 !桂油和薄荷油加

工配制而成 具有活血通络 !驱风去湿 !消肿止痛的功效 ∀关

于麝香和含麝香中成药中麝香酮的测定 现在多用气相色谱

法测定≈ 而含麝香药用油中麝香酮的测定 我们尚未见报

道 ∀为摸索药用油中麝香酮的测定方法 我们采用气相色谱

质谱联用和选择离子 ≤2 ≥2≥ 方法 用外标定量法对麝

香风湿油的麝香酮含量进行了测定 结果表明 该法适用于

药用油中微量麝香酮的含量测定 ∀

1  仪器与试药

± ° 气相色谱质谱联用仪 日本岛津公司生产

⁄ 色谱柱 ≅ • 公司生产 ∀麝香酮对照

品 含麝香酮 支 中国药品生物制品检定所 其余试

剂是国产分析纯 ∀

样品 麝香风湿油 湛江市同德药业有限公司 批号

2  气相色谱质谱分析条件

气相色谱条件 进样器温度 ε 柱温为程序升温 初

始温度 ε 维持 以 ε 的速率升至 ε 恒

温 载气为高纯氦气 柱前压 ° 柱流速

分流比 Β ∀

质谱条件 °≤ 电离方式 反应气是异丁烷 压力 °

气质接口温度 ε 电子倍增器电压 ∂ 选择离子方式

定量 定量离子 µ / ζ 辅助定量离子 µ / ζ 去

除溶剂时间 质谱采集时间 ∗ ∀

3  供试液和标准储备液的配制

供试液的配制  吸取麝香风湿油 ∏ 用无水乙醇稀

释至 摇匀备用 ∀

标准储备液的配制  取麝香酮对照品安瓿一支 含麝香

酮 至 量瓶中 用无水乙醇稀释至刻度备用 ∀

4  结果

4 1  制作标准曲线
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用标准储备液 含麝香酮 分别配制

的系列标准溶液 ∀按上述色谱质

谱条件 进样 Λ 以麝香酮定量离子的峰面积 Ψ为纵坐标

麝香酮的质量浓度 Ξ为横坐标 得线性方程

Ψ . Ξ . , ρ

4 2  精密度试验

配制含量为 样品 在平行条件下连续测定

以峰面积计算 ≥⁄ ν ∀

4 3  重复性试验

取同一批号的麝香风湿油 份 按含量测定项下的方法

测定样品中麝香酮的含量 结果麝香酮浓度为

≥⁄ ν ∀

4 4  最低检测限试验

在选定的色谱质谱条件下 按信噪比为 ≥ 作为

最低检测限进行测定 结果表明 麝香酮浓度为 Λ

进样 Λ 时 麝香酮峰信号为噪声信号的三倍 即最低

检测限为 ∀

4 5  回收率试验

在 样品中分别加入不同量的麝香酮对照品 按样

品测试方法 结果见表 ∀

表 1  回收率试验结果

Ταβ 1  × √ ∏

加入量

Λ

原有量

Λ

测定量

Λ

回收率 平均回收

率

≥⁄

  平均回收率为 ≥⁄为 ν

4 6  样品测定

分别取三批样品的供试液 各进样 Λ 按色谱质谱条

件分析 测得麝香风湿油中麝香酮平均含量是

图 是样品的选择离子色谱图 ∀

图 1  样品的选择离子色谱图

Φιγ 1  × ≥

∏

5  讨论

麝香风湿油中药物成分组成复杂 麝香酮的含量较低

易受其它组分的干扰 用气相色谱法分析受到了限制 ∀应用

气相色谱质谱联用方法 由于麝香酮在常用的电子轰击 ∞

电离方式下易形成低质量数的离子碎片 高质量端的离子碎

片丰度较低 见图 作为定量分析灵敏度小 而 °≤ 质谱技

术用于麝香酮的分析 其准分子离子为基峰见图 特征性

强 有效克服了 ∞ 电离方式的不足 作定量分析时干扰少

灵敏度高 ∀我们进行过 ∞ 和 °≤ 电离方式下测定灵敏度比

较实验 用 的麝香酮 在选择离子模式下 ∞ 选择

µ / ζ 离子 °≤ 选择 µ / ζ 离子 结果 °≤ 方式

的峰面积比 ∞ 方式的峰面积大 倍多 ∀由于 °≤ 选用 µ /

ζ 离子质量比 ∞ 选用 µ / ζ 离子质量数大 因

而本底干扰小 ∀故采用正化学电离 °≤ 质谱方式分析样品

中的麝香酮 ∀

图 3  麝香酮的 °≤ 质谱图

Φιγ 3  × °≤ ∏ ∏

  选用气相色谱与正化学电离质谱联用技术 以选择离子

方式测定麝香风湿油中麝香酮的含量 方法简便 干扰少 灵

敏度高 较好地解决了药用油中微量麝香酮分析问题 ∀

由于麝香是麝香风湿油的主要成分之一 通过测定麝香

风湿油中麝香酮的含量 可作为产品质量的指标之一 配合

其它成分的分析可有效控制产品质量 ∀
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