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高效液相色谱法测定丁细牙痛胶囊中丁香酚和细辛脂素含量
陈骁勇

（江苏省盐城市第一人民医院，江苏 盐城 ２２４０００）
摘要：目的 建立测定丁细牙痛胶囊中细辛脂素、丁香酚含量的高效液相色谱牗ＨＰＬＣ牘法。方法 色谱柱采用 ＣａｐｃｅｌｌＰａｋＭＧⅡＣ１８柱
（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈 －水牗梯度洗脱牘，检测波长为 ２８７ｎｍ，流速为 １ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为 ５℃，进样量为 １０μＬ。
结果 丁香酚和细辛脂素质量浓度分别在 ５．３３４～６４．００８μｇ／ｍＬ和 ９．６２５～１１５．５００μｇ／ｍＬ范围内与其峰面积线性关系良好
（ｒ＝０．９９９９），平均加样回收率分别为 ９７．９３％和 ９８．７３％，ＲＳＤ分别为 １．１２％和 １．６５％（ｎ＝６）。结论 该方法简便可靠、重复性好，

可用于丁细牙痛胶囊的质量控制。
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丁细牙痛胶囊由丁香叶和细辛组方，具有清热解

毒、疏风止痛的功效，对慢性牙髓炎具有较好疗效犤１犦。现行

质量标准采用供试品在酸性条件下与亚硝钠－钼酸钠
反应，以原儿茶酸为对照，采用紫外分光光度法测定其

中丁香叶的含量犤２犦，而对细辛及丁香叶中丁香酚无测定方

法。丁香叶中所含丁香酚具有广谱抗菌消炎作用犤３犦，细辛

所含细辛脂素具有祛风止痛功效，可用于治疗牙痛犤４犦。

参考文献犤５－９犦，采用高效液相色谱牗ＨＰＬＣ牘法同时测
定丁香叶和细辛中的丁香酚和细辛脂素的含量，能更好

地控制丁细牙痛胶囊的质量。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１仪器
岛津 ＬＣ－２０Ａ型高效液相色谱仪（岛津企业管

理 ＜中国 ＞有限公司）；ＸＰ２６型电子天平（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ
Ｔｏｌｅｄｏ公司，精度为百万分之一）；ＫＱ－５００型超声波清洗
器（昆山禾创超声仪器有限公司，功率为５００Ｗ，频率为
４０ｋＨｚ）；ＭｅｒｃｋＭｉｌｌｉ－ＱＡｄｖａｎｔａｇｅＡ１０型纯水机（德国
ＭｅｒｃｋＭｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）。
１．２ 试药

丁细牙痛胶囊（深圳市泰康制药有限公司，批号分

别为 ２０１７０９０３，２０１８０３１２，１８０３１６，２０１８０５０２，１８０９０７，

规格为每粒 ０．４５ｇ）；丁香酚对照品（批号为 １１０７２５－
２０１２１３，含量为 ９９．７％），细辛脂素对照品（批号为
１１１８８９－２０１５０４，含量为１００．０％），均购自中国食品药
品检定研究院；乙腈为色谱纯，水为纯水仪自制去离子

水，其余试剂均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件
色谱柱：ＣａｐｃｅｌｌＰａｋＭＧⅡＣ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，

５μｍ）；流动相：乙腈（Ａ）－水（Ｂ），按表 １进行梯度洗
脱；进样量：１０μＬ；柱温：３５℃；流速：１ｍＬ／ｍｉｎ；检测波
长：２８７ｎｍ。

２．２ 溶液制备
分别取丁香酚对照品 １０．７０ｍｇ、细辛脂素对照品

１９．２５ｍｇ，精密称定，置 １００ｍＬ容量瓶中，加甲醇溶解
并稀释至刻度，摇匀，作为对照品贮备溶液。精密量

取 ２ｍＬ，置１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，

表１ 流动相梯度洗脱程序

时间（ｍｉｎ）

０
１０
１５

乙腈（Ａ，％）

４０
８０
１００

水（Ｂ，％）

６０
２０
０
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取样量（ｇ） 样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

Ａ
０．９８７８
１．０９８６
１．０２３０
１．０９５１
１．０１８２
１．０６８２

Ｂ
１．０３２５
１．００９６
０．９９８２
１．００５１
１．０３７６
１．０４５１

Ａ
１．１８
１．３１
１．２２
１．３０
１．２１
１．２７

Ｂ
２．２９
２．２４
２．２２
２．２３
２．３０
２．３２

Ａ
１．０３１
１．０７５
１．１４０
１．１２７
１．３８２
１．１５１

Ｂ
１．９７３
２．０６２
１．８８１
２．０７９
２．２６２
２．３９７

Ａ
２．１８８
２．３７２
２．３１８
２．４０８
２．５５２
２．４１３

Ｂ
４．２１４
４．２３４
４．１０３
４．２８５
４．５８６
４．６７３

Ａ
９７．７７
９８．７９
９６．３２
９８．３１
９７．１１
９９．３０

Ｂ
９７．５２
９６．７０
１００．１１
９８．８５
１０１．０６
９８．１６

Ａ

９７．９３

Ｂ

９８．７３

Ａ

１．１２

Ｂ

１．６５

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

注：成分 Ａ为丁香酚，Ｂ为细辛脂素。
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１．丁香酚 ２．细辛脂素

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．缺细辛阴性对照品溶液

Ｄ．缺丁香叶阴性对照品溶液 Ｅ．阴性对照品溶液
图１ 高效液相色谱图

作为对照品溶液。取样品（批号为２０１７０９０３）２０粒，混合
均匀，取 ２ｇ，精密称定，加甲醇 ５０ｍＬ，称定质量，超声
处理（功率为５００Ｗ，频率４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，用甲醇
补足减失的质量，摇匀，用 ０．４５μｍ滤膜滤过，取续滤
液，作为供试品溶液。根据产品处方的用量比例，分别

配制阴性对照品溶液、缺细辛阴性对照品溶液、缺丁香

叶阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察
专属性试验：分别取对照品溶液、供试品溶液、阴性对

照品溶液，缺细辛阴性对照品溶液、缺丁香叶阴性对照品溶

液，按拟订色谱条件测定。结果主成分峰分离度良好，与杂

质能得到很好分离，原辅料均无干扰。色谱图见图１。
线性关系考察：精密吸取上述对照品贮备液 ０．５，

１．０，２．０，４．０，６．０ｍＬ，置 １０ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释
至刻度，摇匀。分别精密吸取 ５μＬ注入色谱仪，记录色
谱图，以质量浓度为横坐标（Ｘ）、峰面积为纵坐标（Ｙ）绘
制标准曲线，得丁香酚的回归方程 Ｙ丁＝５．４×１０４Ｘ丁＋
１９６５６（ｒ＝０．９９９９），细辛脂素的回归方程 Ｙ细 ＝５．８×
１０４Ｘ细 ＋５４２０５（ｒ＝０．９９９９）。结果表明，丁香酚和细辛
脂 素 质 量 浓 度 分 别 在 ５．３３４～６４．００８μｇ／ｍＬ和
９．６２５～１１５．５００μｇ／ｍＬ范围内与其峰面积线性关系良好。

精密度试验：取样品（批号为２０１７０９０３）适量，依法
制备供试品溶液，每次１０μＬ，重复进样６次，记录色谱
图。结果峰面积的 ＲＳＤ丁香酚为 ０．９７％（ｎ＝６），细辛
脂素为０．７６％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取样品（批号为 ２０１７０９０３）适量，依
法制备供试品溶液 １０μＬ，分别于 ０，２，４，８，１２，２４ｈ
时进样测定峰面积。结果丁香酚、细辛脂素的 ＲＳＤ分
别为 １．５７％和 １．３１％（ｎ＝６），表明供试品溶液在 ２４
ｈ内稳定。

重复性试验：取同一批样品（批号为２０１７０９０３），按
２．２项下方法平行制备供试品溶液６份，按拟订色谱条
件测定。结果丁香酚平均含量为 １．１９ｍｇ／ｇ、ＲＳＤ为
１．８７％（ｎ＝６），细辛脂素平均含量为 ２．２２ｍｇ／ｇ、ＲＳＤ
为１．６１％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取同一批（批号为 ２０１７０９０３）已知
含量的供试品 ６份，每份１．０ｇ，分别加入对照品，依法
制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测定含量，并计

算回收率。结果见表２。
２．４ 样品含量测定

取５批样品，依法制备供试品溶液，分别测定含量。
结果见表３。
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