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气相色谱法测定复方薄荷脑洗剂中樟脑与薄荷脑含量
黄文涛，张耕，程璐

( 武汉市第一医院制剂中心，430022)

［摘 要］ 目的 建立气相色谱法同时测定复方薄荷脑洗剂中樟脑和薄荷脑两组分的含量。方法 以萘为内标，

环己烷作为溶剂，色谱柱为岛津 CBP-M25-025 ( 25 m×0． 22 mm，0． 25 μm) ，聚乙二醇-20M 为固定相，载气为氮气，柱温

150 ℃，进样口和检测器温度均为 220 ℃，以 FID 氢火焰离子化检测器测定。结果 樟脑、薄荷脑浓度分别在 0． 51 ～
5． 06 mg·mL-1 ( r = 0． 999 9 ) 和 0． 26 ～ 2． 61 mg·mL-1( r=0． 999 9) 范围内与内标物峰面积比呈良好线性关系; 樟脑的

平均回收率为 99． 3% ( RSD=0． 67% ) ，薄荷脑的平均回收率为 99． 1% ( RSD=0． 88% ) 。结论 该方法简便、快速、准确，

重复性好，可以用于复方薄荷脑洗剂的质量控制。
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复方薄荷脑洗剂( 制剂文号: H20083025 ) 是武汉

市第一医院的医院制剂，由薄荷脑、樟脑用乙醇溶解，

将苯酚液 化，分 别 加 入 到 基 质 中 制 得，其 中 含 樟 脑

1%、薄荷脑 0． 5%。该制剂具有清凉止痒、消毒洁肤

的作用，用于皮肤瘙痒症等。为了控制质量，笔者参考

文献［1-2］，采用气相色谱( gas chromatography，GC) 法

测定该制剂中的薄荷脑和樟脑含量。
1 仪器与试药

1． 1 仪器 气相色谱仪 ( 日本岛津 GC-14C ) ，浙大

N2000 色谱工作站，电子天平( 德国 Sartorius ME215S，

d=0． 01 mg) 。
1． 2 试药 樟脑对照品( 中国药品生物制品检定所，

含量测定用，批号: 110747-200507 ) ，薄 荷 脑 对 照 品

( 中国药品生物制品检定所，批号: 110728-200506 ) ，

萘( 中国药品生物制品检定所，内标物，批号: 111673-
200602) ，复方薄荷脑洗剂( 武汉市第一医院生产，批

号: 100117，100312，100423) ，环己烷( 色谱纯，天津市

四友精细化学品有限公司) 。
2 方法与结果

2． 1 色谱条件与系统适应性 色谱柱: 岛津 CBP-
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M25-025( 25 m×0． 22 mm，0． 25 μm) ; 以聚乙二醇-20M
为固定相，涂布浓度为 10% ; 载气: 氮气; 氮气流速:

40 mL·min－1 ; 氢气流速: 30 mL·min－1 ; 空气 流 速:

400 mL·min－1 ; 柱温: 150 ℃ ; 进样口温度和检测器温

度均为 220 ℃ ; FID 为检测器; 进样量 1 μL; 理论塔板

数按樟脑计不低于 1 500。樟脑、薄荷脑、内标物峰的

分离度应符合要求。
2． 2 内标溶液的制备 取萘适量，精密称定，加环己

烷制成每毫升含萘 1 mg 的溶液，即得。
2． 3 对照品溶液的制备 精密称定樟脑、薄荷脑对照

品适量，加环己烷溶解，制成每毫升分别含樟脑、薄荷

脑 1 和 0． 5 mg 的溶液，即得。
2． 4 供试品溶液的制备 取本品 2． 0 g，精密称定，置

25 mL 量瓶中，加内标溶液至刻度，振摇 20 min，即得。
2． 5 线性关系考察 精密称取樟脑对照品202． 3 mg，薄

荷脑对照品 104． 2 mg，置 20 mL 量瓶中，加内标溶液溶解

并稀释至刻度，得对照品储备液。精密量取该储备液0． 5，

1． 0，2． 0，3． 0，4． 0，5． 0 mL 至 10 mL 量瓶中，加内标溶液至

刻度，摇匀，各精密量取 1 μL，进样测定峰面积，以樟脑、
薄荷脑与内标物的峰面积比( Y) 为纵坐标，对照品溶液浓

度( X) 为横坐标，绘制标准曲线，得樟脑、薄荷脑的回归方

程分别为: Y = 29 802． 7X+509． 6 ( n = 6) ，r = 0． 999 9; Y =
10 025X+9． 9( n=6) ，r =0． 999 9。结果表明樟脑、薄荷脑

浓度分别在 0． 51 ～5． 06及 0． 26 ～2． 61 mg·mL-1范围内有

良好的线性关系。
2． 6 专属性实验 照本品处方及生产工艺，分别制备

樟脑阴性样品溶液、薄荷脑阴性样品溶液、樟脑薄荷脑
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阴性样品溶液，同“2． 4”项制备阴性供试品溶液，各取

1 μL 按拟定的色谱条件进行测定。结果供试品溶液

主峰的保留时间与对照品溶液主峰的保留时间一致，

空白对照在樟脑、薄荷脑对照品色谱峰相应的保留时

间处没有出峰，表明样品中樟脑、薄荷脑峰与其他组分

色谱峰达到分离效果，阴性样品中色谱峰对测定无干

扰，表明本法可行。见图 1。
2． 7 精密度实验 取同一份对照品溶液，重复进样 6
次，以樟脑、薄荷脑与内标物的峰面积比计算 RSD，樟

脑为 0． 54%，薄荷脑为 0． 62%，精密度良好。
2． 8 重 复 性 实 验 取 复 方 薄 荷 脑 洗 剂 ( 批 号:

100117) ，按“2． 4”项制备方法平行制备 6 份，照供试

品测定方法测定其含量，结果樟脑、薄荷脑分别为标示

含量的 97． 5%，98． 6%，RSD 分别为 1． 34%，1． 21%，

说明本法重复性良好。

图 1 5 种溶液的 GC 图

A． 对照品; B． 样品; C． 缺樟脑的阴性溶液; D． 缺薄荷脑的

阴性溶液; E． 缺樟脑薄荷脑的阴性溶液; 1． 樟脑; 2． 薄荷脑; 3．

萘( 内标物)

2． 9 稳 定 性 实 验 取 复 方 薄 荷 脑 洗 剂 ( 批 号:

100117) 适量，按“2． 4”项制备供试品溶液，在相同色

谱条件下分别于 0，3，6，9，12 h 测定，以樟脑、薄荷脑

与内标物峰面积比计算 RSD，结果樟脑为 0． 43%，薄

荷脑为 0． 58%。表明供试品溶液在 12 h 内基本稳定。
2． 10 回收率实验 精密称取樟脑对照品 145． 3 mg，

薄荷脑对照品 64． 2 mg，置 20 mL 量瓶中，加内标溶液

溶解并稀释至刻度，得对照品储备液。精密量取已知

含量的供试品( 批号: 100117，樟脑、薄荷脑含量分别

为标示含量的 97． 5%，98． 6% ) 1． 0，2． 0，3． 0 mL 各 3
份，分别精密加入对照品储备液 1． 0，2． 0，3． 0 mL，按

“2． 4”项方法操作，测定并计算回收率。结果见表 1。
樟脑平均回收率 99． 3%，RSD=0． 67% ; 薄荷脑平均回

收率 99． 1%，RSD=0． 88%。
2． 11 样 品 含 量 测 定 取 批 号 为 100117，100312，

100423 的复方薄荷脑洗剂，按照“2． 4”项方法制备供

试品溶液，按拟订色谱条件测定并计算含量，结果 3 批

样品樟脑含量分别为 97． 6%，101． 5%，96． 4%，薄荷

脑含量分别为 101． 3%，99． 7%，98． 2%。
3 讨论

参考文献［3-5］方法，笔者实验了 10% 聚乙二醇

20M 的玻璃填充柱及 HP2INNOWAX 石英毛细管色谱

柱( 30 m×0． 320 mm，0． 25 μm) 。结果表明，聚乙醇-
20M 填充柱能达到各组分的分离，效果良好，且柱效

高，保留时间较短，达到快速分析的目的。
表 1 复方薄荷脑洗剂中樟脑与薄荷脑的加样回收率实验结果

成分与

实验号

取样量 /
g

原有量 加入量 测得量

mg
回收率 /

%
樟脑

1 1． 017 9 9． 92 7． 265 17． 20 100． 2
2 1． 083 6 10． 57 7． 265 17． 84 100． 1
3 1． 030 8 10． 05 7． 265 17． 31 99． 9
4 2． 019 8 19． 69 14． 530 34． 15 99． 5
5 2． 047 1 19． 96 14． 530 34． 28 98． 6
6 2． 023 6 19． 73 14． 530 34． 16 99． 3
7 3． 017 5 29． 42 21． 795 50． 89 98． 5
8 3． 032 4 29． 57 21． 795 51． 07 98． 6
9 3． 009 5 29． 34 21． 795 50． 94 99． 1

薄荷脑

1 1． 017 9 5． 02 3． 21 8． 24 100． 3
2 1． 083 6 5． 34 3． 21 8． 54 99． 7
3 1． 030 8 5． 08 3． 21 8． 23 98． 1
4 2． 019 8 9． 96 6． 42 16． 29 98． 6
5 2． 047 1 10． 09 6． 42 16． 46 99． 2
6 2． 023 6 9． 98 6． 42 16． 27 98． 0
7 3． 017 5 14． 88 9． 63 24． 43 99． 2
8 3． 032 4 14． 95 9． 63 24． 61 100． 3
9 3． 009 5 14． 84 9． 63 24． 33 98． 5

文献［6-7］中测定樟脑和薄荷脑含量，采用程序升

温法。本实验比较了一系列程序升温条件，结果发现

采用程序升温法色谱峰的拖尾因子较高，重复性差，采

用 150 ℃恒温时可以达到各色谱峰基线分离，峰形对

称，重复性高。
选用水杨酸甲酯为内标因与样品薄荷脑的峰重

叠，而只有萘的峰不与之重叠，故选择萘为内标物质。
［DOI］ 10． 3870 /yydb． 2011． 08． 040
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高效液相色谱法快速测定盐酸氨基葡萄糖胶囊的含量*

吴学军1，金鹏飞1，朱峰2，邹定1，胡欣1，孙春华1

( 1． 卫生部北京医院药学部，100730; 2． 解放军总参谋部警卫局卫生保健处，北京 100017)

［摘 要］ 目的 应用高效液相色谱技术，建立快速测定盐酸氨基葡萄糖胶囊含量的方法。方法 采用 Alltima
C18色谱柱( 250 mm×4． 6 mm，5 μm) ，以 10 mmol·L-1磷酸二氢铵溶液-乙腈( 95∶ 5，V /V) 为流动相，流速 0． 5 mL·min-1，

检测波长 194 nm。结果 盐酸氨基葡萄糖的线性关系良好，r=0． 999 5; 方法专属性强，盐酸氨基葡萄糖和辅料及强制降

解产物之间都有良好的分离度; 精密度和稳定性良好，RSD 均＜2% ; 加样回收率 98． 9% ～ 100． 9%。该方法的测定值和

国家标准方法( Elson-Morgan UV 法) 的测定值具有良好的一致性。结论 该方法准确、简便、快速，可作为盐酸氨基葡萄

糖胶囊的含量测定方法。
［关键词］ 氨基葡萄糖，盐酸; 色谱法，高效液相; 胶囊; 含量测定
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氨基葡萄糖属于天然氨基单糖，可以刺激软骨细胞

产生有正常多聚体结构的蛋白多糖，抑制损伤软骨的酶

( 如胶原酶和磷脂酶 A2等) ，并可防止损伤细胞的超氧

化自由基的产生，从而延缓骨性关节炎的病理过程和疾

病进展，改善关节活动，缓解疼痛。盐酸氨基葡萄糖胶

囊是常见的氨基葡萄糖制剂，临床上主要应用于骨关节

炎的治疗和预防。现行国家药品标准 WS1- ( X-090) -
2005Z 采用 Elson-Morgan 反应后的紫外分光光度法测

定盐酸氨基葡萄糖胶囊的含量，操作甚为复杂，且反应

程度受酸碱度、反应温度、反应时间等因素的影响，结果

不易控制。文献对盐酸氨基葡萄糖片剂含量测定方法

的报道较多［1-3］，但对胶囊剂的报道甚少，有文献［4-5］采

用衍生化高效液相色谱法和衍生化气相色谱法测定盐

酸氨基葡萄糖胶囊的含量，但操作也较为复杂。笔者在
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本实验中建立的高效液相色谱法可直接测定盐酸氨基

葡萄糖胶囊的含量，具有快速、准确的特点。
1 仪器与试药

1． 1 仪器 Wasters 2695 液相色谱分离系统( 包括四

元梯度泵、自动进样器和柱温箱) ，Waters 2696 二极管

阵列检测器和 Empower色谱工作站( 美国，Waters 公

司) ; Mettler XP-205 十万分之一电子天平( 瑞士，梅特

勒公司) ; Milli-Q 超纯水处理系统( 法国，Millipore 公

司) 。KQ-800KDE 型超声仪( 昆山市超声仪器有限公

司) ，101A-2 型电热鼓风干燥箱( 上海实验仪器总厂) ，

SPX-250 IC 微电脑人工气候箱( 上海博迅实业有限公

司) 。
1． 2 试药 乙腈( 美国 Fisher 公司，色谱纯) ，磷酸二

氢铵、磷酸、氨水、30%过氧化氢( 分析纯) 。盐酸氨基

葡萄糖对照品( 中国药品生物制品检定所，批号: 649-
200001) ，盐酸氨基葡萄糖胶囊( 商品名: 葡立，山西

中远威药业有限公司生产，规格: 每粒 0． 24 g，批号:

20100403，20100503，20100310) 。
2 方法与结果

2． 1 色谱条件 色谱柱: Alltima C18色谱柱( 250 mm×

4． 6 mm，5 μm) ; 流动相: 10 mmol·L-1 磷酸二氢铵溶

液-乙腈( 95∶5，V /V) ; 流速: 0． 5 mL·min-1 ; 进样量:
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