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摘要# 目的!建立GF法同时测定羚羊感冒片 "羚羊角* 连翘* 金银花等% 中 e 种成分的含有量) 方法!羚羊感冒片
乙酸乙酯提取液的分析采用RE)( 毛细管柱 "%& 3h&L%# 33h&L%# !3%& 进样口温度 #%& d( 检测器温度 #(& d&
分流比 "( f") 结果!#)蒎烯* ")蒎烯* 柠檬烯* 薄荷酮* 薄荷脑* 胡薄荷酮* 乙酸薄荷酯分别在 &L&"& &’ c&L(&= &*
&L&"" e% c&L(’, (* &L&%’ .= c"L.#=* &L&#" .% c"L&.,* &L%"= # c"(Le"* &L&#. .’ c"L=..* &L&"e %, c&L’,’ & !>
范围内线性关系良好( 平均加样回收率 " 1 g,% 分别为 .’L#!* .’Le!* .’L=!* ..L&!* ..L(!* .’L.!*
.’L=!( H@A分别为 "L"!* &Le(!* &L’=!* &L,.!* &L%.!* &L=’!* "L#!) "e 批样品中( 仅 ’ 批检测出所有 e
种成分( 有 = 批测得成分少于 = 种( 有 " 批上述成分均未检出) 结论!羚羊感冒片的质量不理想( 需加强监管)
关键词! 羚羊感冒片& 化学成分& GF
中图分类号! H.#eL#!!!!!文献标志码! D!!!!!文章编号! "&&")"(#’"#&",%&.)".=e)&(
"#$!"&L%.,.J7$5668$"&&")"(#’L#&",L&.L&"(

:$01&+-3)#1.")+),0$3-+$#3#/.)5)3’#3.+$+1)3+.$3E$346-34 Y-30-# ;-8&)+.
86 Y=

BCNB58( !BCWGP48>)-X08( !BCWR<8>);X4<( !OCDMS48>( !VWB5)XP4( !BCNS<8>)T548>!

"B*+19$1’ ),$531.3+%O1673727&($,?$$9 +19 P,2’ #$17,$%( H31+1 ;Z=!=!( #*31+%

%9:;<%=;! %>?!/<̂ 0Z01<\ 4GF30[X<̂ *<?653P1[480<P61+̂ 0[0?35858>[X0;<8[08[6<*60Z08 ;<86[5[P08[658
B58>+48>G4834</4Y10[6*<?;<33<8 ;<1̂"B+3’+&D+7+,3.+&#$,12(?$,6/7*3+&?,2.726( E$13.&,+&H+@$13.+&?%$6(
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&7."%$?@;ABC:!/X04841+656<*B58>+48>G4834</4Y10[60[X+14;0[4[009[?4;[]46;4??50̂ <P[<8 48 RE)(
;4\5114?+;<1P38 "%& 3h&L%# 33h&L%# !3%( [X0[03\0?4[P?0*<?[X058[?<̂P;[5<8 \<?[]4660[4[#%& d( [X0
^0[0;[<?[03\0?4[P?0]46#(& d( 48^ [X06\15[?4[5<]46"( f"$<@:DE;:!#)E58080( ")\58080( 153<8080(
308[X<80( 308[X<1( \P10><8048^ 308[X+14;0[4[06X<]0̂ ><<̂ 15804??014[5<86X5\6]5[X58 [X0?48>06<*
&L&"& &’ l&L(&= & !>( &L&"" e% l&L(’, ( !>( &L&%’ .= l"L.#= !>( &L&#" .% l"L&., !>( &L%"= # l
"(Le" !>( &L&#. .’ l"L=.. !>48^ &L&"e %, l&L’,’ & !>( ]X<604Z0?4>0?0;<Z0?506"1 g,% ]0?0.’L#!(
.’Le!( .’L=!( ..L&!( ..L(!( .’L.! 48^ .’L=! ]5[X [X0H@A6<*"L"!( &Le(!( &L’=!( &L,.!(
&L%.!( &L=’! 48^ "L#!( ?06\0;[5Z01+$M81+05>X[<P[<*60Z08[008 Y4[;X06<*643\106]0?0̂ 0[0;[0̂ ]5[X [X0
*P1160Z08 ;<86[5[P08[6( *<P?Y4[;X06]0?0*<P8^ ]5[X 1066[X48 *<P?;<86[5[P08[6( 48^ <80Y4[;X ]46*<P8^ ]5[X 8<
4*<?0308[5<80̂ ;<865[P08[6$=BF=ED:>BF!/X0P864[56*4;[<?+TP415[+<*B58>+48>G4834</4Y10[6;4116*<?
3<?058[0865Z06P\0?Z565<8$
G@HIB<C:! B58>+48>G4834</4Y10[6& ;X035;41;<86[5[P08[6& GF

!!羚羊感冒片收载于 +中国药典, #&"( 年版一
部( 具有清热解表的作用( 用于流行性感冒#"$ (
由羚羊角* 牛蒡子* 淡豆豉* 金银花* 荆芥* 连
翘* 淡竹叶* 桔梗* 薄荷素油* 甘草 "& 味药组成(
制备工艺为荆芥* 连翘单独提取挥发油( 混合薄荷
素油( 喷在其他药味的水煎液干膏粉和部分药材细
粉上) 在 +中国药典, 现行质量标准中( 对连翘*
桔梗和甘草进行了 /BF鉴别( 并对牛蒡苷进行了
定量测定( 但所测均为水溶性成分( 从中药药理角
度分析( 作为清热解表类药物( 连翘##)e$ * 荆
芥#’)"=$挥发油及薄荷素油#"($中的挥发性成分才是
发挥作用的关键( 故认为现行质量标准在项目设置
上有所欠缺( 不能有效控制该药物的质量) 为了更
好地控制羚羊感冒片的质量以保证疗效( 本实验参
考文献 #",)#&$( 建立了 GF法测定其中 #)蒎烯*
")蒎烯* 柠檬烯* 薄荷酮* 薄荷脑* 胡薄荷酮和乙
酸薄荷酯的含有量)
JK仪器与试药

D>5108[e’.&D气相色谱仪( 配置 ICA检测器
"美国D>5108[公司%& ‘0[[10?D2#=& 电子天平 "瑞
士梅特勒)托利多公司%) 薄荷酮 "批号 """e&()
#&""&(( 含 有 量 ..L’!%* 胡 薄 荷 酮 " 批 号
"""e&,)#&"#&(( 含有量 ..L’!%* 柠檬烯 "批号
"&&=e&)#&&’&"( 含有量 .,L&!%* 薄荷脑 "批号
""&e#’)#&&(&,( 含有量 "&&!% 对照品 "中国食
品药品检定研究院%& #)蒎烯 "货号 ’&,&()"31(
含有量#.’L(!%* ")蒎烯 "货号 ’&,&.)"31( 含
有量#.(L&!%* 乙酸薄荷酯 "货号 =(.’e)"31(
含有量#..L&!% 对照品 "美国 @5>34公司%) 乙
酸乙酯为色谱纯) 羚羊感冒片为 #&"% 年国家评价
性抽验抽取的部分样品( 购自 "e 个厂家 "批号分

别 为 "#"#&#e#* #&"#&(&%* "#&#"* "#""%#’*
"%&"&"* #&"#&,&#* "#"#&#* #&"#"#&"* #&"""&&"*
#&"#&(&"* #&"%&"&"* """&&"* #&""&(""* "#"&&"*
"#""&(&’* #&"%&%&#* "#"#&e""%)
LK方法与结果
#L"!溶液的制备
#L"L"!对照品溶液!精密称取#)蒎烯* ")蒎烯* 柠
檬烯* 薄荷酮* 薄荷脑* 胡薄荷酮* 乙酸薄荷酯对照
品适量( 乙酸乙酯制成 &L"&& ’* &L""e %* &L%’. =*
&L#". %* &L%"= #* &L#.. ’* &L"e% , 3>J3B混合溶液(
即得)
#L"L#!供试品溶液!取本品 (& 片( 研细( 精密称
取 %& 片量( 置于 #(& 3B圆底烧瓶中( 自挥发油提
取器上端加入乙酸乙酯 # 3B( 加热提取 = X( 乙酸
乙酯液用无水硫酸钠脱水( 置于 ( 3B量瓶中( 少
量乙酸乙酯洗涤无水硫酸钠( 合并乙酸乙酯液( 置
于 ( 3B量瓶中( 乙酸乙酯稀释至刻度( 摇匀(
即得)
#L"L%!对照药材溶液!按处方比例称取荆芥* 连
翘适量( 按 /#L"L#0 项下方法制备药材对照溶
液) 薄荷素油直接按处方量折算( 配成相应质量浓
度的溶液)
#L# ! 色谱条件 ! RE)( 毛细管柱 " %& 3 h
&L%# 33h&L%# !3%& 升温程序为初始温度 =( d(
保持 # 358( 以 "& dJ358速率升温至 .& d( 再以
( dJ358速率升至 #"& d& 进样口温度 #%& d& 检
测器温度 #(& d& 分流进样( 分流比 "( f") 色谱
图见图 ")
#L%!线性关系考察!取混合对照品溶液适量( 进
样 &L"* &L#* &L(* "* #* ( !B( 以进样量 "#%
对峰面积 "0% 回归( 得到回归方程分别为#)蒎烯
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"$#)蒎烯!#$")蒎烯!%$柠檬烯!=$薄荷酮!($薄荷脑
!,$胡薄荷酮!e$乙酸薄荷酯
"$#)\58080!#$")\58080!%$153<8080!=$308[X<80

($308[X<1!,$\P10><80!e$308[X+14;0[4[0

图 JKY=色谱图
W$4QJKY=’(,#0-+#4,-0.

0g" =%"Le##l&L(, ",g&L... ’%( 线性范围
&L&"& &’ c&L(&= & !>& ")蒎烯 0g" (#,Le"#l
&L., ",g&L... ’ %( 线 性 范 围 &L&"" e% c
&L(’, ( !>& 柠檬烯 0g" ("(Le%#l(L". ",g
&L... e%( 线性范围 &L&%’ .= c"L.#= !>& 薄荷酮
0g" ",(L"=#l#L=% ",g&L... e%( 线性范围
&L&#" .% c"L&., !>& 薄荷脑 0g" "&=L(e#l
"&"L’( ",g&L... ’ %( 线性范围 &L%"= # c
"(Le" !>& 胡薄荷酮 0g" #.%L’&#l#L=" ",g
&L... ,%( 线性范围 &L&#. .’ c"L=.. !>& 乙酸薄
荷酯0g" "%’L=’#l#L=" ",g&L... ,%( 线性范
围 &L&"e %, c&L’,’ & !>)
#L=!精密度试验!取混合对照品溶液( 连续进样
, 次( 每次 " !B( 测得 #)蒎烯* ")蒎烯* 柠檬烯*
薄荷酮* 薄荷脑* 胡薄荷酮* 乙酸薄荷酯峰面积
H@A分 别 为 &L#.!* "L%!* &L(=!* &L%.!*
&L%=!* &Le=!* "L"!( 表明仪器精密度良好)
#L(!稳定性试验!取同一供试品溶液( 于 &* %*
,* .* "#* "( X 测定( 测得 #)蒎烯* ")蒎烯* 柠
檬烯* 薄荷酮* 薄荷脑* 胡薄荷酮* 乙酸薄荷酯峰
面积 H@A 值 分 别 为 &L,#!* "L"!* &L="!*
"L=!* &L#’!* &L(e!* "L,!( 表明供试品溶液
在 "( X内稳定性良好)
#L,!重复性试验!取同一批羚羊感冒片 "厂家
"%( 按 /#L"L#0 项下方法平行制备 , 份供试品溶
液( 在 /#L#0 项色谱条件下测定( 测得 #)蒎烯平
均含有量为 &L&"% 3>J片( H@A为 "L,!& ")蒎烯
平均含有量为 &L&#( 3>J片( H@A为 "L(!& 柠檬
烯平均含有量为 &L&". 3>J片( H@A为 &L(.!& 薄
荷酮平均含有量为 &L&,= 3>J片( H@A为 &L’"!&
薄荷脑平均含有量为 &L"=( 3>J片( H@A 为
&L(.!& 胡薄荷酮平均含有量为 &L&(. 3>J片(
H@A为 &Le"!& 乙 酸 薄 荷 酯 平 均 含 有 量 为
&L&"e 3>J片( H@A为 &L..!( 表明该方法重复性
良好)
#Le!加样回收率试验!精密称取含有量已知的羚
羊感冒片 "厂家 "% , 份( 每份约相当于 "( 片样
品含有量 "含#)蒎烯 &L".( 3>* ")蒎烯 &L%e( 3>*
柠檬烯 &L#’( 3>* 薄荷酮 &L.,& 3>* 薄荷脑
#L"e( 3>* 胡 薄 荷 酮 &L’’( 3>* 乙 酸 薄 荷 酯
&L#(( 3>%( 置于圆底烧瓶中( 加入混合对照品溶
液 ( 3B"#)蒎烯* ")蒎烯* 柠檬烯* 薄荷酮* 薄
荷脑* 胡薄荷酮* 乙酸薄荷酯质量浓度分别为
&L&=& %* &L&e& =* &L&(, ’* &L#". %* &L("= #*
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&L"e. .* &L&(# " 3>J3B%( 按 /#L"L#0 项下方法
制备 , 份供试品溶液( 计算回收率( 结果见表 ")

表 JK加样回收率试验结果 $#O\&

;-8QJK<).1&+.#/,)’#5),6 +).+.$#O\&

成分 取样量J
>

原有量J
3>

加入量J
3>

测得量J
3>

回收率J
!

平均回收
率J!

"H@AJ!%

#)蒎烯 =L,=& e &L".= , &L#&" ( &L%’. , .,Lee .’L#
=L=’# & &L".= # &L#&" ( &L%.= " ..L#" ""L"%
=L(#e & &L"., # &L#&" ( &L%.= = .’L%,
=L,&% ( &L".. ( &L#&" ( &L%.’ , .’L’"
=L(’" & &L".’ ( &L#&" ( &L%.’ = ..L#"
=L=(& ( &L".# . &L#&" ( &L%’’ , .eL"#

")蒎烯 =L,=& e &L%e= % &L%(# & &Le#= % ..L=% .’Le
=L=’# & &L%e% ( &L%(# & &Le#" = .’L’= "&Le(%
=L(#e & &L%ee % &L%(# & &Le#% , .’L%’
=L,&% ( &L%’% , &L%(# & &Le#, ’ .eL(&
=L(’" & &L%’" ’ &L%(# & &Le#’ . .’L,"
=L=(& ( &L%e& . &L%(# & &Le#" " ..L=.

柠檬烯 =L,=& e &L#’= = &L#’= & &L(,= = .’L(. .’L=
=L=’# & &L#’% . &L#’= & &L(,( e ..L#% "&L’=%
=L(#e & &L#’, e &L#’= & &L(,( " .’L&%
=L,&% ( &L#." , &L#’= & &L(,e % .eL&’
=L(’" & &L#.& " &L#’= & &L(,’ ’ .’L"%
=L=(& ( &L#’" . &L#’= & &L(,% ’ ..L#,

薄荷酮 =L,=& e &L.(’ " "L&., ( #L&(& % ..L," ..L&
=L=’# & &L.(, # "L&., ( #L&=’ # ..L(. "&L,.%
=L(#e & &L.,( ’ "L&., ( #L&(" % ..L&&
=L,&% ( &L.’# " "L&., ( #L&(’ ( .’L"e
=L(’" & &L.ee % "L&., ( #L&(= % .’L##
=L=(& ( &L.=. = "L&., ( #L&=& ’ ..L(%

薄荷脑 =L,=& e #L"e& e #L(e" & =Le%& , ..L(e ..L(
=L=’# & #L",, % #L(e" & =Le%& # ..Le# "&L%.%
=L(#e & #L"’’ " #L(e" & =Le(& " ..L,(
=L,&% ( #L##( & #L(e" & =Le’’ , ..Le"
=L(’" & #L#"= # #L(e" & =Le(# # .’Le#
=L=(& ( #L"(" " #L(e" & =Le&, , ..L=&

胡薄荷酮 =L,=& e &L’’% # &L’.. ( "Le,. . .’L(’ .’L.
=L=’# & &L’’" ( &L’.. ( "Le,, . .’L=% "&L=’%
=L(#e & &L’.& % &L’.. ( "Le’, # ..L,&
=L,&% ( &L.&( = &L’.. ( "Le.= ’ .’L’’
=L(’" & &L.&& . &L’.. ( "Le’e = .’L((
=L=(& ( &L’e( % &L’.. ( "Le,’ e ..L%#

乙酸薄荷酯 =L,=& e &L#(= ( &L#,& ( &L("" , .’L,. .’L=
=L=’# & &L#(= & &L#,& ( &L("& = .’L=% ""L#%
=L(#e & &L#(, ( &L#,& ( &L("= ’ ..L",
=L,&% ( &L#,& . &L#,& ( &L("= . .eL(&
=L(’" & &L#(. , &L#,& ( &L("" " .,L((
=L=(& ( &L#(# # &L#,& ( &L("# % ..L’(

#L’!样品含有量测定!取不同厂家羚羊感冒片样
品各 " 批( 共 "e 批( 测定含有量( 结果见表 #)
由表可知( "e 批样品中仅 ’ 批样品能检测出所有 e

种成分( 有 = 批样品测得成分少于 = 种( 有 " 批样
品甚至所有成分均未检出( 表明不同企业之间样品
质量差异明显) 作为清热解表类药物( 挥发性成分
的大量缺失将严重影响本品的疗效( 测定结果表明
羚羊感冒片质量状况不理想( 需有关企业和部门加
强监管)

表 LK含有量测定结果 $04Z片% #OM&
;-8QLK<).1&+.#/’#3+)3+")+),0$3-+$#3$04Z+-8&)% #OM&

企业 #)蒎烯 ")蒎烯 柠檬烯薄荷酮薄荷脑胡薄荷酮乙酸薄荷酯

厂家 " &L&"% &L&#( &L&". &L&,= "L=(" &L&(. &L&"e

厂家 # &L&"" &L&#" &L&"= &L&"% &L("# &L"&( &L&=#

厂家 % &L&#( &L&". &L&"’ &L"&( #L=## &L&.’ &L&"’

厂家 = &L&"( &L&"" &L&#& &L&&( &L%’= &L&(’ ’

厂家 ( &L&&. ’ ’ &L&&( ’ ’ &L&#&

厂家 , ’ ’ &L&=& &L&"" ’ &L&#, &L&%"

厂家 e &L&"% &L&"& &L&"’ &L&"= &L#&= &L&e" &L&"%

厂家 ’ ’ ’ &L&"= &L&%% "Le%# &L&#, &L&%e

厂家 . &L&"& &L&"e &L&%# &L&#. &L(=# &L&%# &L&%%

厂家 "& &L&"% &L&"’ &L&"( &L&". &L%#. &L&,= &L&#e

厂家 "" &L&"e &L&#& &L&&’ &L&(& &Le’% &L&== &L&.&

厂家 "# &L&#& &L&", &L&#, &L&== &L."" &L&ee &L&’&

厂家 "% &L&#( &L&&, &L&"’ ’ &L#&% ’ ’

厂家 "= &L&&’ ’ ’ &L&&e &L##" &L&#& &L&##

厂家 "( ’ ’ ’ ’ "L#,% ’ ’

厂家 ", ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’

厂家 "e ’ ’ ’ &L&#& &L.=" ’ &L&#=

!!注! ’表示未检测出

MK讨论
本实验以乙酸乙酯和环己烷两种溶剂( 加热回

流和水蒸气蒸馏两种方式制备供试品( 由于样品中
挥发性成分含有量较低( 水蒸气蒸馏更适合待测成
分的富集( 故选择以其为提取方式& 环己烷和乙酸
乙酯提取效果相当( 考虑到溶剂的毒性( 最终选择
乙酸乙酯作为提取溶剂)

本品含有荆芥* 连翘挥发油以及薄荷素油( 成
分比较复杂) 参考文献 #",)#&$ 以及多批样品测
定结果( 最终确定以含有量较高的 #)蒎烯* ")蒎
烯* 柠檬烯* 薄荷酮* 薄荷脑* 胡薄荷酮* 乙酸薄
荷酯为检测成分)

挥发性成分作为清热解表类药物发挥药效的主
要成分( 其含有量的高低直接影响药效##)"($ ) 不同
生产企业样品中含有量的差异较大( 可能与药材质
量* 生产工艺* 贮存条件等因素有关( 当然也不能
排除厂家违规操作问题的存在) 现行生产工艺要求
荆芥* 连翘挥发油直接喷入( 相比现在较多采用的
包合技术损失严重) 测定结果表明( 羚羊感冒片质
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量状况不理想( 故有必要对羚羊感冒片的生产工艺
进行优化( 对其挥发油中的挥发性成分进行测定(
并且有关厂家和部门需加强监管( 以保证市场上羚
羊感冒片的质量)
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