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气相色谱法同时测定苏合香丸中龙脑、丁香酚及麝香酮的含量

闵祺，王闯

（锦州市药品检验检测中心，锦州 121000）

摘要　目的：建立同时测定苏合香丸中龙脑、丁香酚及麝香酮的含量的气相色谱法。方法：气相色谱条件：

DB-5 毛细管色谱柱（30 m×0.25 mm，0.25 μm），氢火焰离子化检测器（FID）；进样口温度 200 ℃ ；检测

器温度 300 ℃ ；柱温以 90 ℃为起始温度，以 3 ℃·min-1 升温至 140 ℃，保持 3 min，以 5 ℃·min-1 升温至 
280 ℃，保持 15 min；载气为氮气，流速为 1.5 mL·min-1；进样方式为分流进样，分流比 20∶1；进样量为 
1 μL。结果：龙脑、丁香酚、麝香酮的浓度分别在 0.035~3.5 mg·mL-1（r=0.999 7），0.02~2.1 mg·mL-1

（r=0.999 8），0.016~1.56 mg·mL-1（r=0.999 7）的范围内呈良好线性关系；平均回收率（n=9）分别为

96.8%~98.7%，97.3%~100.3%，98.8%~100.4%。结论：该方法完善了现行标准，可高效、准确地同时测定苏

合香丸中龙脑、丁香酚、麝香酮 3 个成分的含量。
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Simultaneous determination of borneol，eugenol and  
muscone in Suhexiang pills by GC

MIN Qi，WANG Chuang
（Jinzhou Institute for Drug Control，Jinzhou 121000，China）

Abstract　Objective：To establish a GC method for the simultaneous determination of borneol，eugenol and 
muscone in Suhexiang pills．Methods：Chromatographic conditions：Capillary column DB-5（30 m×0.25 mm，

0.25 μm）was used；The detector was FID；Inlet temperature was 200 ℃ ；The detector temperature was 300 ℃．

The column temperature was programmed to start at 90 ℃，rise to 140 ℃ at a rate of 3 ℃·min-1 ，and then rise to 
280 ℃ at a rate of 5 ℃·min-1，maintained for 15 min；Nitrogen（1.5 mL·min-1 ）was used as the carrying gas，

and the split ratio was 20∶1；the injection volume was 1 μL．Results：the linear ranges of borneol，eugenol and 
muscone acetate were 0.035-3.5 mg·mL-1（r=0.999 7），0.02-2.1 mg·mL-1（r=0.999 8），0.016-1.56 mg·mL-1（r=0.999 
7），respectively．Their average recovery rates（n=9）were 96.8%-98.7%，97.3%-100.3%，98.8%-100.4%，

respectively．Conclusion：The established method has improved the existing standards and it was efficient and 
accurate for the determination of borneol，eugenol and muscone in Suhexiang pills．
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苏合香丸收载于 2015 年版中国药典一部［1］，源

于宋代《太平惠民和剂局方》，中医芳香开窍著名代表

方剂之一［2-3］。目前由苏合香、冰片、人工麝香、丁香、

木香等 15 味中药组成，具有芳香开窍、行气止痛之功

效。用于痰迷心窍所致的痰厥昏迷、中风偏瘫、肢体不

利以及中暑、心胃气痛、神志不清等症状［4-6］。中国药

典的方法为气相色谱法同时测定苏合香丸冰片中龙

脑和丁香中丁香酚的含量。但作为君药并且是贵细

药材的人工麝香没有纳入质量控制的范围，人工麝香

的主要成分为挥发性物质麝香酮，因此为了更好更全

面地控制该制剂的质量，以提高苏合香丸质量评价标

准为目的，有必要把麝香酮作为质量控制的项目。另

外，目前用同一根色谱柱一次进样同时测定苏合香丸

中龙脑、丁香酚和麝香酮的方法也尚未见文献报道。

本文在对相关分析方法优化的基础上，建立了气相色

谱法同时测定苏合香丸中龙脑、丁香酚和麝香酮的含

量，该方法操作简便，结果准确，专属性强，可以作为

苏合香丸中这 3 种成分的质量控制方法。

1　仪器与试药

1.1　仪器

岛津 GC-2010 Plus 型气相色谱仪；氢火焰离子

化检测器（FID）；Mettler XS205DU 十万分之一电子

天平（梅特勒托利多电子天平）；KQ5200 超声波清洗

仪（昆山市超声仪器有限公司，功率 250 W，频率 40 
kHz）。DB-5（5% 二苯基 95% 二甲基聚硅氧烷固定

液）毛细柱，规格（30 m×0.25 mm，0.25 μm，安捷伦

科技有限公司）。

1.2　试剂

对照品龙脑（110881-201508，含量 96.8%）、丁香酚

（110725-201112，含量 99.3%）、麝香酮（110719-201215，

含量 99.6%），均购于中国食品药品检定研究院；乙酸乙

酯为色谱纯，Fisher 公司生产；水为超纯水，自制。

1.3　样品

收集了市面上现有全部 3 个厂家：北京同仁堂股

份有限公司同仁堂制药厂（厂家 A）、雷允上药业有限

公司（厂家 B）、承德颈复康药业集团有限公司（厂家

C）的 9 批苏合香丸（均为大蜜丸，规格：每丸 3.0 g）。

2　方法与结果

2.1　色谱条件

色谱柱：DB-5（5% 二苯基 95% 二甲基聚硅氧

烷固定液）毛细柱，规格 30 m×0.25 mm，0.25 μm；

进样口温度：200 ℃ ；检测器：FID 检测器，温度为

300 ℃（见表 1）；分流比：20∶1；柱流量：1.5 mL·min-1；进

样量：1 μL。柱温以 90 ℃为起始温度，以 3 ℃·min-1

升 温 至 140 ℃，保 持 5 min，以 5 ℃·min-1 升 温 至

280 ℃，保持 15 min。理论塔板数以龙脑峰计为 62 
145，各组分与前后杂质分离度均大于 1.5，符合实验 
要求。

2.2　溶液的制备

2.2.1　对照品储备液　取龙脑、丁香酚、麝香酮的对

照品适量，精密称定，置同一量瓶中，加乙酸乙酯制成

每 1 mL 含龙脑、丁香酚、麝香酮分别约为 3、1、1 mg
的溶液，作为混合对照品储备液。

2.2.2　供试品溶液　称取本品 10 丸，精密称定，剪

碎，取 4 g，精密称定，精密加入 4 g 硅藻土，研细，取约

1.0 g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入乙酸乙酯

20 mL，称量，超声提取（功率 250 W，频率 33 kHz）20 
min，放冷，再称量，用乙酸乙酯补足减失的量，摇匀，

滤过，取续滤液，即得。

2.3　方法学验证

2.3.1　线性关系、定量限和检出限　精密量取混合对

照 品 储 备 液 0.1、0.5、1.0、5.0、10.0 mL 至 10 mL 量 瓶

中，乙酸乙酯定容，得到一系列混合对照品溶液，质

量浓度分别为：龙脑 0.035、0.175、0.875、1.750、3.500 
mg·mL-1，丁 香 酚 0.016、0.078、0.156、0.780、1.56  
mg·mL-1，麝 香 酮 0.014、0.068、0.136、0.680、1.360 
mg·mL-1，进样测定，以峰面积（A）为横坐标，以质量

浓度（C，mg·mL-1）为纵坐标，进行线性回归，得回归

方程。按照信噪比 S/N=10 和 S/N=3 确定 3 个成分的

定量限和检出限，结果见表 1。

2.3.2　精密度试验　精密量取同一份混合对照品溶

液，连续进样 6 次，以峰面积计算 RSD（n=6），结果上

述混合对照品溶液中龙脑、丁香酚和麝香酮峰面积的

RSD 分 别 为 1.3%、0.7%、1.5%，各 峰 面 积 的 RSD 均

小于 2.0%，表明该方法精密度良好。

2.3.3　稳定性试验　取混合对照品溶液的中间浓度，

按照“2.1”色谱条件，分别在 0、2、4、6、8、10、16、24 
h 进样，测定色谱峰面积，龙脑、丁香酚、麝香酮峰面

积 RSD 分别为 2.9%、2.8%、2.2%，均小于 3.0%，表明

3 种组分溶液在 24 h 内稳定。



 Journal  of  Pharmaceutical  Analysiswww.ywfxzz.cn 药物分析杂志Chinese

药 物 分 析 杂 志 Chin J Pharm Anal 2018,38(2)        ·361· 

表 1　回归方程、相关系数、线性范围、检出限和定量限

Tab. 1　Regression equations，correlation efficient，linear range，LOQ and LOD
成分

（component）
回归方程

（regression equation）
r

线性范围

（linear range）/（mg·mL-1）

定量限（LOQ）/
（μg·mL-1）

检出限（LOD）/
（μg·mL-1）

龙脑（borneol） C=8.2×10-8A-0.007 1 0.999 7 0.035-3.5 0.095 0.030

丁香酚（eugenol） C=9.9×10-8A+0.005 4 0.999 8  0.02-2.1 0.098 0.032

麝香酮（muscone） C=8.1×10-8A+0.007 0.999 7  0.016-1.56 0.112 0.028

2.3.4　加样回收率试验　精密称取已知含量的样品

9 份，每份约 1.0 g，分别精密加入 3 种混合照品储备

液 1.0、5.0、10.0 mL，制 备 低、中、高 3 个 浓 度 样 品，

按照“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，每个浓度平

行做 3 份。按“2.1”项下色谱条件进样测定，龙脑、

丁香酚、麝香酮的平均回收率分别为 96.8%~98.7%、

97.3%~100.3%、98.8%~100.4%，RSD 均小于 2.0%，结果

见表 2。

表 2　加样回收率结果（n=3）

Tab. 2　Results of recovery test

成分

（component）

样品取样量

（sample  
amount）/g

样品成分含量

（sample
component）/mg

加标量

（added  
amount）/mg

测得量

（measured
amount）/mg

回收率

（recovery）/%

平均回收率

（average
recovery）/%

RSD/
%

龙脑（borneol） 1.051 6 7.596 3.50 11.057 97.1 98.7 1.5

1.025 2 7.776 3.50 11.171 98.9

1.009 2 7.616 3.50 11.124 100.1

1.060 4 7.476 17.50 24.829 96.3 96.8 0.8

1.055 6 7.856 17.50 24.686 96.6

1.049 6 7.792 17.50 24.622 97.6

1.072 8 7.820 35.00 41.938 96.4 97.5 1.0

1.085 6 7.948 35.00 41.734 97.9

1.081 3 8.044 35.00 42.327 98.2

丁香酚（eugenol） 1.051 6 2.036 1.56 3.612 101.1 100.3 1.4

1.025 2 2.084 1.56 3.625 98.8

1.009 2 2.044 1.56 3.623 101.2

1.060 4 2.004 7.80 9.774 99.6 98.5 1.5

1.055 6 2.108 7.80 9.661 96.8

1.049 6 2.088 7.80 9.822 99.2

1.072 8 2.096 15.6 17.225 97.0 97.3 0.3

1.085 6 2.132 15.6 17.367 97.7

1.081 3 2.156 15.6 17.338 97.3

麝香酮（muscone） 1.051 6 0.976 1.36 2.304 97.6 98.8 1.5

1.025 2 0.996 1.36 2.333 98.3

1.009 2 0.976 1.36 2.343 100.5

1.060 4 0.960 6.80 7.716 99.4 99.1 0.9

1.055 6 1.008 6.80 7.796 99.8

1.049 6 1.000 6.80 7.675 98.2

1.072 8 1.004 13.60 14.691 100.6 100.4 0.6

1.085 6 1.020 13.60 14.582 99.7

1.081 3 1.032 13.60 14.754 100.9

2.4　样品测定结果

取 3 个 厂 家 共 9 批 不 同 批 次 的 样 品，按 照

“2.2.1”项下方法制备供试品溶液，分别精密吸取供

试品溶液 1 μL 注入气相色谱仪，按照“2.1”项下色

谱条件测定，记录 GC 色谱图。混合对照品和样品的

色图谱见图 1。样品中龙脑、丁香酚和麝香酮含量测
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定结果分别见表 3，结果龙脑含量为 12.1~24.4 mg·
丸 -1，丁香酚含量为 3.9~8.9 mg·丸 -1，麝香酮含量为

1.6~3.4 mg·丸 -1。

1. 龙脑（borneol）　2. 丁香酚（eugenol）　3. 麝香酮（muscone）

图 1　混合对照品（A）和样品（B）的色谱图

Fig. 1　GC chromatograms for mixed reference substances（A）and 
samples（B）

表 3　不同厂家 3 种组分的含量测定结果表（mg·丸 -1）

Tab. 3　Content of three kinds of component from different 

pharmaceutical manufacturers（mg per pill）

厂家

（manufa-cturer）
批号

（batch No.）
龙脑

（borneol）
丁香酚

（eugenol）
麝香酮

（muscone）

A 1010016 24.0 5.0 3.3

9010464 19.0 3.9 2.5

1010195 24.4 8.9 3.4

B KB35001 15.8 4.3 2.1

KB35002 15.1 5.3 1.9

KB35003 12.1 6.5 1.6

C 195159 16.1 5.6 1.7

198246 19.2 4.8 2.1

198033 18.1 5.0 2.4

3　讨论

3.1　色谱条件的选择

根据 3 个组分的极性，参考相关文献［7~14］，先后

选择了 DB-WAX，DB-1，DB-5 不同极性的色谱柱

进行考察，在同一色谱柱温条件下，在 DB-WAX 和

DB-1 2 个色谱柱上麝香酮和前后峰的分离度达不到

分离要求，而在中等极性的 DB-5 色谱柱上，3 个组

分与前后杂质峰的分离度均能满足实验要求，故色谱

柱选定 DB-5。

3.2　测定方法的选择

由于 3 个组分均为易挥发性的物质，并且药典

标准中只规定了采用外标法定量测定龙脑和丁香

酚的含量，由于方法中只规定了含量的下限，并未

规定上限，而实验结果表明龙脑含量为 12.1~24.4  
mg·丸 -1，丁香酚含量为 3.9~8.9 mg·丸 -1，可以看出

不同批次之间含量浓度波动大，若采用外标法，需要

进一步稀释样品使浓度在对照品浓度的 80%~120%
范围内［15］，用标准曲线法可以一次测定涵盖不同浓

度范围的样品，更能保证结果的准确性。

3.3　麝香酮的定量分析

人工麝香作为苏合香丸中的君药并且是贵细药

材，应对其进行质量控制，按中国药典 2015 年版一

部要求，麝香药材按照麝香酮计算应≥ 2.0%；而按照

苏合香丸的处方，75 g 人工麝香共制成 960 丸，即每

丸含人工麝香为 78.125 mg，再根据药典要求置信区

间约为 90% 左右，综合上述 3 个条件，建议将麝香酮

的含量范围定为：苏合香丸中含人工麝香按照麝香

酮计算，每丸应不得少于 1.4 mg。本次检测的 3 个厂

家 9 批次的苏合香丸中麝香酮的含量范围为 1.6~3.4  
mg·丸 -1，说明本规定比较合理。

3.4　3 个组分含量的比较分析

3 个组分参照 2015 年版中国药典一部检验，按

照药典中规定的每丸含冰片以龙脑（C10H18O）计，不

得少于 10.0 mg；含丁香以丁香酚（C10H12O2）计，不得

少于 3.5 mg；含人工麝香按照麝香酮（C16H30O）计，

不得少于 1.4 mg。3 个厂家的 3 个组分含量均高于

最低限度，厂家 A、B 和 C 的苏合香丸中龙脑、丁香酚

和麝香酮的平均含量分别为：厂家 A：22.5、5.9、3.1  
mg·丸 -1，厂家 B：14.3、5.3、1.9 mg·丸 -1，厂家 C：17.8、

5.1、2.1 mg·丸 -1。经计算，3 个厂家龙脑、丁香酚和

麝香酮的平均偏差为 4.0%、1.5%、0.6%。可以看出

不同厂家龙脑含量差别最大，另外 2 个成分的含量

差别相对较小，不同厂家之间龙脑含量最大相差 8.2  
mg·丸 -1，在正常投料的情况下，含量差别与生产工

艺和包装材料的密封性以及产品的效期有关。
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3.5　小结

本文建立了同时测定苏合香丸中龙脑、丁香酚及

麝香酮 3 个组分的气相色谱法，增加了麝香酮的含量

测定，弥补了原标准中只能同时测定龙脑和丁香酚的

不足，提高了方法的实验效率。另外，人工麝香作为

苏合香丸中君药和贵细药材之一，有必要对其主要成

分麝香酮的含量进行质量控制，从而保证药品质量的

有效性。该法准确，专属性强，灵敏度高，可对 3 个组

分进行有效控制。

3 个厂家的 3 个组分含量均高于中国药典 2015
年版一部规定的限度，满足生产要求和质量规定，说

明该产品就现行标准是符合规定的。但不同厂家和

不同批号之间 3 个成分的含量还是有较大差别，尤其

是龙脑的含量远高于限度，由于含量均没有规定上

限，这样可能在质控中不能发挥作用，建议设定含量

的上限，规定含量范围，从而保证最终产品批次间含

量的稳定性，确保制剂的安全性和有效性。
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