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B B 中药制剂醒 脑 静 注 射 剂 中 的 麝 香 酮 含 量 较 低，采 用 水

蒸气蒸馏法需要长时 间 的 提 取 富 集 才 能 进 行 含 量 测 定。本

文采用固相微 萃 取 :气 相 色 谱 法（ ;<=>:?6）对 醒 脑 静 注 射

剂中的麝香酮含量进 行 测 定，集 样 品 采 集、萃 取、浓 缩、进 样

和分析于一体，完成测 定 的 整 个 过 程 仅 需 十 几 分 钟，操 作 简

单，测定结果准确可靠。

!" 实验部分

! " !" 仪器和试剂

B B 岛津 1#@ 气相色谱仪，;A<>B68 固相微 萃 取 针，C’22’:

3+2 !" -B 顶空 取 样 瓶。醒 脑 静 注 射 剂 样 品（ 注 射 剂 批 号：

"!",!!，"!"#"!，"!"#",，"!"#".；大 输 液 批 号：",1!"1，

",1!",）由无锡山禾药业生产。

! " #" 固相微萃取条件

B B 将不加盐的样品液（1C " -B）密封加热至 0" D ，预平衡

1" -’2，加热萃取 ," -’2，使用聚二甲基硅氧烷（<E=;）1""

!- 萃 取 头 顶 空 萃 取，解 吸 附 温 度 !#" D ，解 吸 附 时 间 "C 1

-’2。

! " $" 气相色谱分析条件

B B 色谱条件：岛津 8!:15 填充柱（, - D "C . .- ’C (C ，粒度

-" E 0" 目，涂布浓度 ,F）；载气为 氮 气，流 速 #" -B G -’2；柱

温 15" D ，进 样 口 温 度 !1" D ，火 焰 离 子 化 检 测 器（CHE）温

度 !1" D 。

! " %" 用于进行比较的水蒸气蒸馏法的实验条件

B B 取样品溶液 !" -B，加 入 1 -B 正 己 烷 和 !"" -B 蒸 馏

水，置于挥发油提取器中提 取 1" *，收 集 正 己 烷 溶 液 并 定 容

至 !C " -B，加无水硫酸钠脱水，取正己烷溶液 1 !B 进样。

#" 结果与讨论

# " !" 线性关系

B B 取适 量 麝 香 酮 标 准 品 用 正 己 烷 溶 液 配 制 成 ! $ ".0 E

!". $ 0 -3 G B 系 列 质 量 浓 度 的 标 准 溶 液，取 上 述 溶 液 各 1

-B，按照“1 $ !”与“1 $ ,”节 所 述 条 件 操 作。以 麝 香 酮 的 质 量

浓度（-3 G B）为横坐标 !，样品峰面积为纵坐标 "，得线性回

归方程：" F , !,$C ",.! G # 1#$ $ ",.，! F "C $$$ #。结果表明，

在麝香酮的质量浓度为 !C ".0 E !".C 0 -3 G B（ 即麝香酮含量

为 !C ".0 E !".C 0 !3）时线性关系良好。

# " #" 精密度试验

B B 取某批号醒脑静注射剂 1 -B，按“1 $ !”和“1 $ ,”节 所 述

条件测定 # 次，麝 香 酮 的 质 量 浓 度 为：."C 1!，,0C !.，,$C #"，

,0C #0，,0C .- -3 G B，平 均 值 为 ,0C $0 -3 G B，相 对 标 准 偏 差

（I;E）为 !C "F。实验结果表明，本方法的精密度良好。

# " $" 回收率试验

B B 精密量取注 射 液 "C 0"，"C -"，"C #"，"C ."，"C !" -B，分 别

对应加入质量浓度为 #, $ .! -3 G B 的麝香酮标准 溶 液 "C !"，

"C ."，"C #"，"C -"，"C 0" -B，密 封 于 顶 空 瓶 中，按“ 1 $ !”与

“1 $ ,”节所述条 件 进 行 加 标 回 收 试 验。 回 收 率 为 $#C !F E

1",C "F，I;E 为 ,C "F。

# " %" 水蒸气蒸馏法的工作曲线

B B 取适量麝香酮对照品用正己烷溶液配制成 "C -0. 0 3 G B

的标准 溶 液，分 别 进 样 "C !，"C .，"C -，"C 0，1C " !B，按“1 $ .”

节所述条件进 样 测 定。以 麝 香 酮 质 量 浓 度（ 3 G B）为 横 坐 标

!，峰 面 积 为 纵 坐 标 "，得 线 性 回 归 方 程：" F 1!, -".! G

# #$5C .，! F "C $$$ 5，线性范围为 "C 1,5 " E "C -0. 0 !3。

# " &" 样品的测定

B B 分别用 ;<=> 法和水蒸气蒸馏法对 # 个批次的醒脑静

注射剂分别处理后再进行麝香酮含量的测定，结果见表 1。

" " 表 !" 两种方法测定多批次样品中的麝香酮（# F !） -3 G B

样品批号 ;<=> 水蒸气蒸馏法

"!"#"! ,5 $ 5. ,5 $ .!
"!"#", ,- $ 01 ,- $ !5
"!"#". .1 $ 1" ." $ 5-
",1!"1 ! $ 00 ! $ 5.
",1!", - $ "" # $ 0-

B B 取 "!",!! 批次注射剂样品分别采用固相微萃取法和水

蒸气蒸馏法处理后各测定 # 次，计算其中麝香酮的含量及相

对标准偏差，结果见表 !。

" " " 表 #" 两种方法测定同批次样品中的麝香酮 -3 G B

%"$ ;<=> 水蒸气蒸馏法

1 ,5 $ #1 ,5 $ #$
! ,5 $ $- ,5 $ !.
, ,0 $ 55 ,$ $ #5
. ,0 $ $! ,$ $ 0,
# ,$ $ ." ,# $ 01

平均 ,0 $ #! ,0 $ "1
I;E G F ! $ " . $ .

B B 由表 1，! 可 看 出，;<=> 法 的 测 定 值 较 高 且 I;E 值 较

小，经 $ 检验与 % 检验证明两种方法无显著性差异，但 ;<=>

方法操作简捷，准确度高，因此可应用于天然产物的测定。


