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摘要： 目的　 建立 ＧＣ 法同时测定消炎镇痛膏中薄荷脑、 樟脑、 龙脑、 异龙脑、 水杨酸甲酯的含量。 方法　 该药物乙

酸乙酯提取液的分析采用 ＤＢ⁃ＷＡＸ 毛细管柱 （３０ ｍ×０ ２５ ｍｍ×０ ２５ μｍ）； ＦＩＤ 检测器； 柱温 １１０ ０ ℃； 进样口温度

２４０ ０ ℃； 检测器温度 ２５０ ０ ℃； 载气体积流量 １ ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ。 结果　 ５ 种挥发性成分在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞
０ ９９９ ９）， 平均加样回收率 ９９ ６５％ ～１０１ ７１％ ， ＲＳＤ １ １０％ ～１ ５４％ 。 结论　 该方法简便准确， 可用于消炎镇痛膏的

质量控制。
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　 　 消炎镇痛膏具有活血化瘀、 消肿止痛、 舒筋活络作用，
主要成分为薄荷脑、 樟脑、 冰片、 麝香草脑、 颠茄流浸膏、
盐酸苯海拉明、 水杨酸甲酯， 方中薄荷脑外用清凉止痒；
樟脑具有通关窍、 消炎止痛的功效； 冰片有龙脑、 异龙脑

２ 种异构体， 具有抑菌抗炎作用， 用于治疗疮伤肿痛。 临

床研究发现， 消炎镇痛膏对多种炎症渗出和肿胀均有抑制

作用， 并能促进免疫功能用于治疗神经痛、 风湿痛、 肩痛、
扭伤、 关节痛、 肌肉疼痛， 效果良好［１⁃６］ 。

目前， 消炎镇痛膏质量标准收载于 《中华人民共和国

卫生部药品标准 （中药成方制剂） 》 中， 但仅有简单的鉴

别和检查项， 未建立含量测定项， 缺少有效成分的控制，
无法保证药品安全有效可控， 并且相关文献也仅有聂红梅

等［２］采用内标法测定挥发性成分含量。 因此， 本实验建立

ＧＣ 法同时测定消炎镇痛膏中薄荷脑、 樟脑、 龙脑、 异龙

脑、 水杨酸甲酯的含量， 以期为进一步提高该制剂质量标

准提供参考。
１　 材料

１ １　 仪器 　 Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０Ａ 气相色谱仪， 配置 ＦＩＤ 检测器、
Ａｇｉｌｅｎｔ ＣｈｅｍＳｔａｔｉｏｎ 化 学 工 作 站 （ 美 国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公 司 ）；
ＭＳ２０５ＤＵ 电子分析天平 （十万分之一， 瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ
公司）； ＩＫＡＫＳ４０００Ｉ 可控温振荡箱； ＫＱ５２００ＤＢ 型数控超

声波清洗器。
１ ２　 试 剂 与 药 物 　 樟脑 （ 批号 １１０７４７⁃２０１４０９， 纯度

９８ ７％ ）、 薄荷脑 （批号 １１０７２８⁃２００５０６）、 异龙脑 （批号

１１１５１２⁃２０１６０３ ）、 龙 脑 （ 批 号 １１１６８８⁃２００５０１， 纯 度

９６ ７％ ）、 水杨酸甲酯 （１１０７０７⁃２０１１１２， 纯度 ９９ ４％ ） 对

照品均购自中国食品药品检定研究院。 消炎镇痛膏 （吉林

一正药业集团有限公司， 批号 １６１０２１； 黄石卫生材料药业

有限公司， 批号 ２０１７０８０１； 云南白药集团股份有限公司，

批号 ＷＮＤＡ１７０９）。 乙酸乙酯为分析纯 （国药化学试剂有

限公司）。
２　 方法与结果

２ １　 对照品溶液制备　 精密称取对照品樟脑 ５０ ０４ ｍｇ、 薄

荷脑 １３３ ２４ ｍｇ、 异龙脑 １９ １２ ｍｇ、 龙脑 ４８ ８２ ｍｇ、 水杨

酸甲酯 ２０ ４９ ｍｇ， 置于 ５０ ｍＬ 量瓶中， 乙酸乙酯溶解并稀

释至刻度， 摇匀， 即得 （各成分质量浓度分别为 ９８７ ８、
２ ６６４ ８、 ３６９ ８、 ９７６ ４、 ４０７ ３ μｇ ／ ｍＬ）。
２ ２　 供试品溶液制备 　 取本品 １０ 片， 剪成窄条， 除去盖

衬， 取约 ２ ０ ｇ， 精密称定， 置于 ２５０ ｍＬ 三角瓶中， 精密

加入 ５０ ｍＬ 乙酸乙酯密封， 在振荡箱内振摇提取 ２ ｈ， 滤

过， 弃去初滤液， 取续滤液， 即得。
２ ３　 色谱条件　 参考文献 ［７⁃１１］ 报道， ＤＢ⁃ＷＡＸ 毛细管

柱 （３０ ｍ×０ ２５ ｍｍ×０ ２５ μｍ）； ＦＩＤ 检测器； 体积流量 １ ５
ｍＬ ／ ｍｉｎ； 进样口温度 ２４０ ０ ℃， 检测器温度 ２５０ ０ ℃， 柱

温 １１０ ０ ℃； 进样量 １ μＬ； 分流比 ２０ ∶ １。
２ ４　 专属性试验　 取对照品、 供试品、 空白溶液适量， 在

“２ ３” 项色谱条件下进样测定， 结果见图 １。 由此可知，
各挥发性成分理论塔板数按樟脑计均大于 ４００ ００， 色谱峰

分离度均大于 １ ５， 空白无干扰， 表明该方法专属性良好。
２ ５　 线性关系考察　 分别精密量取对照品溶液 ０ ５、 １ ０、
２ ０、 ５ ０、 ６ ０、 ８ ０ ｍＬ， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 乙酸乙酯稀

释至刻度， 摇匀， 在 “２ ３” 项色谱条件下各进样 １ μＬ 测

定。 以对照品质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标

（Ｙ） 进行回归， 并分别以信噪比 （Ｓ ／ Ｎ） １０ ∶ １、 ３ ∶ １ 为

定量限、 检测限， 结果见表 １， 可知各挥发性成分在各自

范围内线性关系良好。
２ ６　 精密度试验　 精密量取 ５ ｍＬ 对照品溶液至 １０ ｍＬ 量

瓶中， 乙酸乙酯稀释至刻度， 摇匀， 在 “２ ３” 项色谱条
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１． 樟脑　 ２． 薄荷脑　 ３． 异龙脑　 ４． 龙脑　 ５． 水杨酸甲酯

图 １　 各挥发性成分 ＧＣ 色谱图

　 　 　 　

件下各进样测定 ６ 次， 测得各挥发性成分峰面积 ＲＳＤ 分别

为樟脑 ０ ３９％ 、 薄荷脑 ０ ４１％ 、 异龙脑 ０ ４４％ 、 龙 脑

０ ４２％ 、 水杨酸甲酯 ０ ９２％ ， 表明仪器精密度良好。
２ ７　 重 复 性 试 验 　 取本品 （ 批号 １６１０２１） ６ 份， 按

“２ ２” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２ ３” 项色谱条件

下进样测定， 测得各挥发性成分含量 ＲＳＤ 分别为樟脑

１ ２９％ 、 薄荷脑 １ ０９％ 、 异龙脑 １ １３％ 、 龙脑 １ ０８％ 、 水

杨酸甲酯 １ ４５％ ， 表明该方法重复性良好。
２ ８　 稳定性试验 　 精密吸取供试品溶液 （批号 １６１０２１）
１ μＬ， 于 ０、 ２、 ４、 ８、 １２、 １６、 ２０、 ２４ ｈ 在 “２ ３” 项色

谱条件下进样测定， 测得各挥发性成分峰面积 ＲＳＤ 分别为

樟脑 １ ４５％ 、 薄荷脑 １ ４４％ 、 异龙脑 １ ４９％ 、 龙脑 １ ３６％ 、
水杨酸甲酯 １ ４６％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２ ９　 加样回收率试验　 精密称取各挥发性成分含量已知的

本品 （批号 １６１０２１） ９ 份， 每份 １ ０ ｇ， 分为 ３ 组， 每组 ３
份， 分别精密加入对照品溶液 ３、 ６、 ８ ｍＬ， 按 “２ ２” 项

下方法制备供试品溶液， 在 “２ ３” 项色谱条件下进样测

定， 计算回收率。 结果， 樟脑、 薄荷脑、 异龙脑、 龙脑、
水杨酸甲酯平均加样回收率分别为 ９９ ６５％ 、 １０１ ３７％ 、
１０１ ４３％ 、 １０１ ５３％ 、 １０１ ７１％ ， ＲＳＤ 分 别 为 １ １１％ 、
１ ５４％ 、 １ １０％ 、 １ ３９％ 、 １ ５１％ 。
２ １０　 样品含量测定　 取 ３ 批样品， 每批 ２ 份， 按 “２ ２”
项下方法制备供试品溶液， 在 “２ ３” 项色谱条件下进样

测定， 计算含量， 结果见表 ２。
３　 讨论

３ １　 样品提取方法考察　 在供试品溶液制备过程中， 本实

验考察了提取方法， 超声时间等因素［１２⁃１４］ ， 分别为 （１）
　 　 　 　 　表 １　 各挥发性成分线性关系

成分 回归方程 ｒ
线性范围 ／

（ｍｇ·ｍＬ－１）

定量限 ／

（μｇ·ｍＬ－１）

检测限 ／

（μｇ·ｍＬ－１）
樟脑 Ｙ＝ ８５９ ５２９ ４５Ｘ＋１ ２１０ ９０ ０ ９９９ ９６ ０ ０４９ ４～０ ９８７ ７ １ ２３ ０ ４２

薄荷脑 Ｙ＝ ８４２ ２４５ ４６Ｘ＋２ ９２１ ５９ ０ ９９９ ９７ ０ １３３ ２～２ ６６４ ８ １ ６９ ０ ５１
异龙脑 Ｙ＝ ８６６ ７１１ ７４Ｘ＋０ ３１５ ９６８ ０ ９９９ ９７ ０ ０１８ ５～０ ３６９ ８ １ １３ ０ ２７
龙脑 Ｙ＝ ８７５ ６４９ ３８Ｘ＋０ ８２６ ６２９ ０ ９９９ ９７ ０ ０４８ ８～０ ９７６ ４ １ ９５ ０ ６２

水杨酸甲酯 Ｙ＝ ５４４ ４９０ ３５Ｘ－０ ７０４ ０８０ ０ ９９９ ９２ ０ ２０３ ７～０ ４０７ ３ ３ ７７ １ ２０

表 ２　 各挥发性成分含量测定结果 （ｍｇ ／片， ｎ＝２）

成分
批号

１６１０２１ ２０１７０８０１ ＷＮＤＡ１７０９
樟脑 １３ ８３ １１ ９９ １６ ９５

薄荷脑 ３５ １７ ３０ ２６ ４０ ５０
异龙脑 ６ ９６ ６ ４６ ９ ８６
龙脑 １２ ７３ １１ ２３ １６ ０２

水杨酸甲酯 ８ ０１ ８ ９９ １２ ４６

冷浸提取法， 取本品 １ 片， 剪碎后置于 ２５０ ｍＬ 三角瓶中，
加入 ５０ ｍＬ 乙酸乙酯 （密封）， 置于振荡箱中振摇提取 １、
２、 ４ ｈ； （ ２） 超声提取法， 取本品 １ 片， 剪碎后置于

２５０ ｍＬ三角瓶中， 加入 ５０ ｍＬ 乙酸乙酯 （密封）， 在超声仪

上分别超声提取 ２０、 ３０、 ４５ ｍｉｎ； （３） 挥发油提取法， 取

本品 １ 片， 剪碎后置于 ５００ ｍＬ 圆底烧瓶中， 加水 ２００ ｍＬ、

乙酸乙酯 ２ ｍＬ， 采用水蒸气蒸馏法分别提取 ２、 ３ ｈ。
结果显示， 超声提取 ３０ ｍｉｎ、 冷浸提取 ２ ｈ 均能达到较

好的提取效果， 由于超声时间过长时引起的发热会导致各

成分出现不同程度的挥发， 故可改用冰浴超声， 但其提取

效率仍不如后者， 并且操作繁琐。 最终确定， 样品提取方

法为在 ５０ ｍＬ 乙酸乙酯中冷浸提取 ２ ｈ， 此时能基本提取
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完全。
３ ２　 含量分析　 不同厂家生产的消炎镇痛膏中各成分含量

差异较大， 可能与制备工艺有关。 橡胶膏剂常用的制备方

法有溶剂法、 热压法［１５］ ， 其中前者应用较为广泛， 但在生

产过程中需要加入溶剂以便于混炼和涂布， 需挥去溶剂才

能成膏［１６］ ， 而消炎镇痛膏中大部分成分具有挥发性而易损

失， 故在检验标准中加入其含量测定可有效控制产品质量。
４　 结论

本实验建立 ＧＣ 法同时测定消炎镇痛膏中薄荷脑、 樟

脑、 龙脑、 异龙脑、 水杨酸甲酯的含量， 该方法简便准确，
重复性好， 提取效率高， 可为该制剂质量控制标准建立提

供数据支持和参考依据。
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