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气相色谱法测定神香苏合丸中冰片的含量

张 　伟 ，沈亚华
（杭州胡庆余堂药业有限公司 ，杭州 ３１００１６）

摘 　要 ：采用 PEG‐２０M 石英毛细管柱 ，柱温 １４０ ℃ ，FID检测器温度 ２８０ ℃ ，以正十八烷为内标 ，对神香苏合丸中

的冰片进行含量测定 。冰片在 ３０ ～ ４３０ μg／mL 范围内线性关系良好 ，r ＝ ０ ．９９９ ８ 。平均加样回收率为 ９８ ．７％

（RSD ＝ １ ．６％ ） 。运用气相色谱法测定神香苏合丸中冰片的含量 ，方法简便准确 、重复性好 ，可作为神香苏合丸质

量控制方法之一 。
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Determination of content of borneol in Shenxiang Suhe pill by GC

ZHANG Wei ，SHEN Ya‐hua
（HuqingYutang Pharmaceutical Co ．，Ltd ．，Hangzhou ３１００１６ ，China）

Abstract ： The determination was carried out on a PEG‐２０M capillary column with
temperature of １４０ ℃ ，FID detector with temperature of ２８０ ℃ ． The method with internal
standard of n‐C１８ H１８ was used to determine the content of borneol in Shenxiang Suhe pill ．The
borneol sample showed a good linear relationship at the range of ３０ ～ ４３０ μg／mL with r ＝
０ ．９９９ ８ ．The average recovery was ９８ ．７％ with a RSD of １ ．６％ ．The method of gas chromatography
applied in the determination of Shenxiang Suhe pill ，is simple ，accurate ，reproducible and can be
used for the quality control the Shenxiang Suhe pill ．
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神香苏合丸为枟中华人民共和国卫生部药品标准枠收载的品种 ，是杭州胡庆余堂药业有限公司独家生

产的中药保护品种 。神香苏合丸主要由麝香 、冰片 、苏合香 、安息香 、乳香 、沉香等组成 ，具有温通宣痹 、行

气化浊的功效 ，现代临床多用于治疗胸闷 、气憋 、心绞痛和气厥 、心腹疼痛等及冠心病具有上述症候者 。方

中冰片具有通窍 、散热 、消炎 、止痛等功效 ，是治疗胸痹症的有效组分之一 ，但冰片具有强烈的挥发性 。为

了更好地控制该制剂的质量 ，笔者采用气相色谱法 ，以正十八烷为内标 ，对神香苏合丸中冰片的含量进行

了测定［１‐３］
，取得了较满意的结果 。



1 　试验部分
1 ．1 　仪器与试剂
１ ．１ ．１ 　仪 　器

Agilent ６８９０N 气相色谱仪 ，Agilent 化学工作站（A ．１０ ．０２版） ，KQ２２００型超声波清洗器（昆山市超

声仪器有限公司） 。

１ ．１ ．２ 　试 　剂

冰片对照品 （批号 ：１１０７４３‐２００５０４ ，中国药品生物制品检定所） ，正十八烷对照品 （批号 ：１１１６３６‐

２００４０２ ，中国药品生物制品检定所） ；分析纯乙酸乙酯（批号 ：２００２０４０３ ，临安青山化工试剂厂） ；神香苏合丸

（杭州胡庆余堂药业有限公司） 。

１ ．１ ．２ ．１ 　内标溶液的配制 　精密称取正十八烷 ２００ ．０ mg ，加乙酸乙酯溶解后 ，转移至 １０ mL 量瓶中 ，用

乙酸乙酯稀释至刻度 ，混匀 ，作为内标溶液 。

１ ．１ ．２ ．２ 　对照品溶液的配制 　精密称取冰片对照品 ２５ ．０ mg ，加乙酸乙酯溶解后 ，转移至 ５０ mL量瓶中 ，

用乙酸乙酯稀释至刻度 ，混匀 ，作为对照品溶液 。

1 ．2 　色谱条件
PEG‐２０M 石英毛细管柱（DB‐WAX １２３‐７０３２ ，柱长 ３０ m ，内径 ０ ．３２ mm ，膜厚度 ０ ．２５ μm） ；柱温 １４０

℃ ，进样口温度 ２００ ℃ ，FID 检测器温度 ２８０ ℃ ；载气 ：氮气 ４５ mL／min ，氢气 ４５ mL／min ，空气 ４５０ mL ／
min ；分流比 ２０ ∶ １ 。

1 ．3 　试验方法
１ ．３ ．１ 　样品溶液的制备

取神香苏合丸 １ g ，研碎 ，精密称量 ，置具塞锥形瓶中 ，加乙酸乙酯 ４０ mL ，超声提取 ６０ min ，滤过 ，滤液

置 ５０ mL 量瓶中 ，精密加入内标溶液 ０ ．２５ mL ，用乙酸乙酯稀释至刻度 ，混匀 ，作为样品溶液 。

１ ．３ ．２ 　分析方法

精密吸取样品溶液 ２ μL ，注入气相色谱仪 ，测定 。

2 　结果与讨论

2 ．1 　保留时间 、分离度和理论板数的测定

精密量取对照品溶液 ３ ．０ mL ，置 １０ mL 量瓶中 ，精密加入内标溶液 ０ ．０５ mL ，加乙酸乙酯稀释至刻

度 ，摇匀 。吸取 ２ μL 注入气相色谱仪 ，测定 。在拟定的色谱条件下 ，异龙脑的保留时间为 ４ ．２ min ，龙脑
的保留时间为 ４ ．６ min ，内标正十八烷的保留时间为 ５ ．９ min ，异龙脑和龙脑的分离度为 ４ ．５ ，异龙脑与龙

脑的理论板数均大于 ２０ ０００ 。

2 ．2 　线性关系考察及校正因子的测定
２ ．２ ．１ 　线性关系考察

精密量取对照品溶液 ０ ．６ ，２ ．６ ，４ ．６ ，６ ．６ ，８ ．６ mL ，置 １０ mL 量瓶中 ，加入内标溶液 ０ ．０５ mL ，加乙酸乙

酯至刻度 ，摇匀 。吸取 ２ μL 注入气相色谱仪 ，测定 。以龙脑与异龙脑峰面积之和与内标物峰面积的比值

为纵坐标 ，以冰片与内标物进样量的比值为横坐标 ，绘制标准曲线 。结果为冰片在 ３０ ～ ４３０ μg ／mL 范围
内线性关系良好 ，回归方程为 ：y ＝ ０ ．７５６ ９ x － ０ ．０９３ ，r ＝ ０ ．９９９ ８ 。

２ ．２ ．２ 　校正因子的测定

精密称取正十八烷适量 ，加乙酸乙酯制成每 １ mL 含 ２０ mg的溶液 ，作为内标溶液 。另取冰片对照品

２５ mg ，精密称量 ，置 ５０ mL 量瓶中 ，加乙酸乙酯溶解并稀释至刻度 ，摇匀 ，作为对照品溶液 。精密量取对

照品溶液 ３ ．０ mL ，置 １０ mL量瓶中 ，精密加入内标溶液 ０ ．０５ mL ，加乙酸乙酯稀释至刻度 ，摇匀 。吸取
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２ μL ，注入气相色谱仪 ，计算校正因子 。冰片（以龙脑与异龙脑之和计算）的相对校正因子为 １ ．３７５ ０ ，RSD
值为 ０ ．６％ （n＝ ６） 。

表 1 　加标回收率试验结果
Table 1 　 The recoveries of spiked samples

编号
实测值／

mg
样品中

含量／mg
加入对照品

量／mg
回收率／

％

RSD／
％

１  ４ )．９６２ ４ ２ W．４５７ ４ ２ 耨．５０ １００ 6．２

２  ４ )．８７２ ２ ２ W．４６４ ７ ２ 耨．５０ ９６ 6．３

３  ４ )．９２４ ６ ２ W．４６３ ２ ２ 耨．５０ ９８ 6．４

４  ４ )．９６２ ５ ２ W．４５１ ９ ２ 耨．５０ １００ 6．４

５  ４ )．９５３ ４ ２ W．４６８ ４ ２ 耨．５０ ９９ 6．４

６  ４ )．８９２ ４ ２ W．４５４ ９ ２ 耨．５０ ９７ 6．５

１ M．６

2 ．3 　加标回收率测定
取神香苏合丸样品粉末 （批号 ：

０５１２０５）６份各 １ g ，精密称量 ，再精密加

入 ２ ．５ mg的冰片对照品 ，加乙酸乙酯 ４０

mL ，冰水浴中超声提取 ６０ min ，过滤 ，滤

液置 ５０ mL 量瓶中 ，精密加入内标溶液

０ ．２５ mL ，加乙酸乙酯稀释至刻度 ，摇匀 。

吸取 ２ μL ，待仪器稳定后 ，重复进样 ，测

定 。回收率平均值为 ９８ ．７％ ，RSD 值为
１ ．６％ ，说明本方法准确度较高（表 １） 。

2 ．4 　重复性试验
取神香苏合丸样品粉末（批号 ：０５１２０５）６ 份各 １ g ，精密称量 ，步骤同 １ ．３ ，结果样品含量平均值为

２ ．４５ mg／g ，RSD值为 １ ．５％ ，说明本方法重复性较好 。

2 ．5 　稳定性试验
取神香苏合丸样品粉末（批号 ：０５１２０５）１ g ，精密称量 ，步骤同 １ ．３ ，结果 ６次测定平均值为 ２ ．４３ mg／g ，

RSD值为 １ ．７％ ，说明本方法稳定性较好 。

2 ．6 　专属性试验
取神香苏合丸样品粉末（批号 ：０５１２０５）及缺冰片的阴性样品粉末各 １ g ，分别精密称量 ，步骤同 １ ．３ ，

结果样品色谱图中呈现与对照品保留时间相同的色谱峰 ；阴性样品色谱图中相应位置上无干扰峰出现 ，说

明处方中其他成分对测定结果无影响（图 １） 。

图 1 　供试品 GC色谱图
Fig ．1 　 The chromatogram of samples
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2 ．7 　样品分析测定

表 2 　神香苏合丸中冰片的含量
Table 2 　 The content of borneol in Shenxiang Suhe pill mg／g

批号 样品含量 平均含量

０５０２０１ A２ 邋．４１

０５０４０２ A２ 邋．５２

０５０６０３ A２ 邋．２９

０５１００４ A２ 邋．２０

０５１２０５ A２ 邋．４５

２ *．３７

　 　精密吸取样品溶液 ２ μL ，注入气相色谱

仪 ，测定结果见表 ２ 。

3 　结 　语

神香苏合丸源自清代名医张璐玉医籍

枟张氏医通枠 ，是在汲取古方精华的基础上 ，结

合现代科研与新技术研制而成的 。方中冰片

是主要的有效成分之一 ，其含量的多少与药

物疗效密切相关 。由于冰片挥发性强 ，在制

剂的生产 、运输 、储存过程中较易损失 ，因此对制剂中冰片的含量进行测定具有重要意义 。

冰片主要成分为异龙脑和龙脑［４‐５］
，在本试验拟定的色谱条件下 ，异龙脑和龙脑可达到完全分离 ，神香

苏合丸中其他成分对冰片的含量测定无干扰 。本试验采用正十八烷作为内标物 ，其保留时间与异龙脑和

龙脑的保留时间较近 ，且彼此能完全分开 ，可尽量抵消因仪器稳定性和进样量不准确带来的误差 。气相色

谱仪用于检测挥发性物质灵敏度高 、准确度好 。通过精密度 、准确度的验证 ，试验结果良好 ，说明本方法可

用于神香苏合丸中冰片的质量控制 。
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