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醇，２５％乙醇）及提取时间（０．５，１．０，２．０ｈ）等进行了考
察。结果显示，采用甲醇超声处理 １．０ｈ为制备供试品
溶液的最佳方法。

综上所述，本研究中通过性状鉴别、显微鉴别、薄层

色谱鉴别、常规检查、浸出物及含量测定方法建立了水

黄花药材的质量标准，可有效保证水黄花药材的质量，

为水黄花药材的广泛使用及开发提供了理论依据。
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气相色谱法同时测定冠心苏合丸中５种成分含量
李婷婷，黄晓婧，王 欣，曾 桢，孔卫东，刘 莉△

（四川省成都市食品药品检验研究院，四川 成都 ６１００４５）
摘要：目的 建立同时测定冠心苏合丸中苯甲酸苄酯、土木香内酯、异土木香内酯、肉桂酸苄酯、肉桂酸肉桂酯的气相色谱法。方法 色

谱柱采用 ＤＢ１７０１毛细管柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，０．２５μｍ），程序升温，进样口温度为 ２２０℃，检测器为氢火焰离子化检测器，检测器温度
为 ２５０℃，进样量为 １μＬ，分流比为 １０∶１。结果 苯甲酸苄酯、土木香内酯、异土木香内酯、肉桂酸苄酯、肉桂酸肉桂酯质量浓度在

３７．９５８～９４８．９５０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９９），１４．７９８～３６９．９５０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９７），９．５４６～２３８．６５０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９６），１２．８０６～
３２０．１５０μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９８），１８．６７６～４６６．９００μｇ／ｍＬ（ｒ＝０．９９９８）范围内与峰面积线性关系良好；平均加样回收率分别为
９８．４０％，９９．２２％，９９．２０％，９８．６９％，９４．３５％，ＲＳＤ分别为 ０．５８％，０．６０％，０．９０％，１．２４％，１．４７％（ｎ＝９）。结论 该方法灵敏快速，

操作简便，重复性好，可用于冠心苏合丸中５种成分含量的测定。
关键词：冠心苏合丸；苯甲酸苄酯；土木香内酯；异土木香内酯；肉桂酸苄酯；肉桂酸肉桂酯；气相色谱法
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１．苯甲酸苄酯 ２．土木香内酯 ３．异土木香内酯 ４．肉桂酸苄酯 ５．肉桂酸肉桂酯

Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．缺苏合香的阴性对照品溶液 Ｄ．缺土木香的阴性对照品溶液
图１ 气相色谱图
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冠心苏合丸原方出自唐开元年间《广济方》中吃力

伽丸（白术丸）犤１－３犦，由 １５味药组方，后经简化由苏合
香、冰片、乳香、檀香、土木香５味药组方，收载于２０１５年
版《中国药典（一部）》犤４犦，具有理气、宽胸、止痛功效，用

于寒凝气滞、心脉不通所致胸痹、胸闷、冠心病、心绞

痛等疾病的治疗。苏合香为金缕梅科植物苏合香树

ＬｉｑｕｉｄｉｍｉｂａｒｏｒｉｅｎｔａｌｉｓＭｉｌｌ．树干渗出的香树脂经加工精
制而成的半流动性浓稠液体，味辛、性温，归心、脾经，具

有开窍、辟秽、止痛的功效，为冠心苏合制剂的君药，

主要成分包括萜类、黄酮类、酚酸类、苯丙素类、挥

发油类等犤５－９犦，苏合香中苯甲酸苄酯、肉桂酸苄酯、肉桂

酸肉桂酯等成分含量较高。土木香为菊科植物土木香

ＩｎｕｌａｈｅｌｅｎｉｕｍＬ．的干燥根，味辛、苦，性温，归肝、脾经，
具有健脾和胃、调气解郁、止痛安胎之功效犤１０犦，主要化学成

分是倍半萜内酯类，其中土木香内酯和异土木香内酯含

量较高犤１１－１３犦。参考文献犤１４－１８犦，本研究中建立了同时
测定冠心苏合制剂中苯甲酸苄酯、肉桂酸苄酯、肉桂酸

肉桂酯、土木香内酯和异土木香内酯含量的气相色谱

（ＧＣ）法，可为冠心苏合制剂的质量控制提供参考。现报
道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０Ｂ型气相色谱仪，包括自动进样器、ＦＩＤ

检测器（美国安捷伦科技有限公司）；ＸＰＥ２６型电子天平
（瑞士梅特勒－托利多公司，精度为０．００１ｍｇ）；ＡＥ－２４０
型电子天平（德国赛多利斯公司，精度为 ０．１ｍｇ）；
ＳＫ２５０Ｈ型超声仪（上海科导超声仪器有限公司，功率
为 ２５０Ｗ，频率为 ５３ｋＨｚ）；Ｍｉｌｌｉ－ＡｄｖａｎｔａｇｅＡ１０型超
纯水装置（美国密理博公司）。

１．２ 试药
苯甲酸苄酯对照品（含量为 ９９．９％，批号为

Ｂ０００１３２００５，北京曼哈格生物科技有限公司）；土木香
内酯对照品（含量为９８．４％，批号为１１０７６０－２０１２０９），
异土木香内酯对照品（含量为９８．４％，批号为１１０７６１－
２０１５０５），均购自中国食品药品检定研究院；肉桂酸苄酯
对 照 品 （含 量 为 ９９．５％ ，批 号 为 ２１１２８，德 国
Ｄｒ．ＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ公司）；肉桂酸肉桂酯对照品（含
量为 １００．０％，批号为 ＬＦ６０Ｑ４３，北京百灵威科技有限
公司）；冠心苏合丸（药都制药集团股份有限公司，批号

分别为 １６０５０１，１６１１０１，１６１２０１，规格为每粒 １．０ｇ；北
京同仁堂科技有限公司，批号分别为 １７０１３５５６，
１７０１３５５８，１７０１３５６１，规格为每粒０．８５ｇ；长春人民药业
有限公司，批号分别为 ２０１７０１０３，２０１７０２０１，规格未标
注；哈药集团世一堂制药厂，批号分别为 １７０４１５５，
１７０５１０７，规格未标注；吉林省鑫辉药业有限公司，批号分
别为２０１７０１０１，２０１７０５０５，规格未标注）；颈复康药业集团
赤峰丹龙药业有限公司（批号分别为１７０２０２５，１７０４０１０，
规格未标注）；其余试剂均为分析纯，水为超纯水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件与系统适用性试验
毛细管柱：ＡｇｉｌｅｎｔＤＢ１７０１毛细管柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，

０．２５μｍ）；ＦＩＤ检测器；进样口温度：２２０℃；分流比：
１０∶１；进样量：１μＬ；检测器温度：２５０℃；柱温：程序升
温，初始温度 １００℃，保持 ６ｍｉｎ，以每分钟 １０℃升
至１９０℃，保持 ２０ｍｉｎ，以每分钟 １５℃升至 ２２０℃，保
持 ２０ｍｉｎ，再以每分钟 ２０℃升至 ２６０℃，保持 １０ｍｉｎ；
载气：氮气；流速：２ｍＬ／ｍｉｎ。理论板数按土木香内酯峰
计算不得低于２００００。色谱图见图１。
２．２ 溶液制备

取苯甲酸苄酯、土木香内酯、异土木香内酯、肉桂酸

苄酯、肉桂酸肉桂酯对照品适量，精密称定，置１０ｍＬ容
量瓶中，加水饱和乙酸乙酯溶解并稀释至刻度，混合对

·质量研究·
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待测成分

苯甲酸苄酯

土木香内酯

异土木香内酯

肉桂酸苄酯

肉桂酸肉桂酯

回归方程

Ｙ＝１．６３３６Ｘ－１１．１４５０
Ｙ＝１．５２３９Ｘ－５．８８２３
Ｙ＝１．５５２０Ｘ＋０．４１８４
Ｙ＝１．６４７８Ｘ－６．５２７７
Ｙ＝１．６９３６Ｘ－５．０６９３

相关系数牗ｒ牘

０．９９９９
０．９９９７
０．９９９６
０．９９９８
０．９９９８

线性范围（μｇ／ｍＬ）

３７．９５８～９４８．９５０
１４．７９８～３６９．９５０
９．５４６～２３８．６５０
１２．８０６～３２０．１５０
１８．６７６～４６６．９００

表１ 各成分线性关系考察结果牗ｎ＝６牘

照品贮备液。精密吸取上述对照品贮备液１ｍＬ，置１０ｍＬ
容量瓶中，加水饱和乙酸乙酯稀释至刻度，制成每１ｍＬ
含苯甲酸苄酯 ０．１８９８ｍｇ、土木香内酯 ０．０７４０ｍｇ、异
土木香内酯 ０．０４７７ｍｇ、肉桂酸苄酯 ０．０６４０ｍｇ、肉桂
酸肉桂酯 ０．０９３４ｍｇ的混合对照品溶液。取冠心苏合
丸１０丸，剪碎，混匀，取８ｇ牗丸质量牘，精密称定，精密加
入硅藻土８ｇ牗硅藻土质量牘，研细混匀，得冠心苏分丸粉
末，取３．０ｇ牗丸实际取样量＝取样量×丸质量／牗丸质量＋
硅藻土质量牘，精密称定，置锥形瓶中，精密加入水饱和
乙酸乙酯 ２５ｍＬ，称定质量，超声处理 ３０ｍｉｎ，放冷，再
称定质量，用相应溶剂补足减失的质量，摇匀，用微孔滤

膜（０．４５μｍ）滤过，取续滤液，即得供试品溶液。按样品
的配方比例和制备工艺，分别制备缺苏合香、缺土木香的

阴性样品，按供试品溶液制备方法制备阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察
线性关系考察：精密量取混合对照品贮备液 ０．２，

０．５，１，２，３，５ｍＬ，分别置１０ｍＬ容量瓶中，加入水饱和
乙酸乙酯稀释至刻度，摇匀，得系列溶液。精密量取

上述系列溶液各 １μＬ，按拟订色谱条件进样测定，记
录峰面积。以待测成分质量浓度（Ｘ，μｇ／ｍＬ）为横坐
标、峰面积（Ｙ）为纵坐标进行线性回归，绘制标准曲线。
结果见表１。

精密度试验：精密吸取混合对照品溶液 １μＬ，按
拟订色谱条件进样测定 ６次，记录峰面积。结果苯甲
酸苄酯、土木香内酯、异土木香内酯、肉桂酸苄酯和

肉 桂 酸肉 桂 酯 的 ＲＳＤ分 别 为 ０．２５％ ，０．３５％ ，
０．１８％，０．１７％，０．２４％，０．１８％（ｎ＝６），表明仪器精
密度良好。

重复性试验：取同一批（批号为１６１１０１）样品适量，
精密称定，依法制备供试品溶液，共６份，按拟订色谱条
件进样测定，记录峰面积。结果苯甲酸苄酯、土木香内

酯、异土木香内酯、肉桂酸苄酯和肉桂酸肉桂酯的平均

含量分别为８．９９，１．３９，１．７５，２．５８，０．６８ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ分
别为 １．４０％，１．６３％，０．９６％，１．４０％，２．２８％（ｎ＝６），
表明方法重复性良好。

稳定性试验：取同一批样品（批号为１６１１０１）适量，
精密称定，依法制备供试品溶液，分别于室温下放置０，

３，６，１２，１８，２４ｈ时按拟订色谱条件进样测定，记录峰面
积。结果苯甲酸苄酯、土木香内酯、异土木香内酯、肉桂

酸苄酯和肉桂酸肉桂酯的 ＲＳＤ分别为 １．１４％，
２．３１％，２．６６％，１．０８％，１．１９％牗ｎ＝６牘。表明供试品溶
液在室温下放置２４ｈ内稳定性良好。

加样回收试验：取已知含量样品（批号为 １６１１０１）
适量，共９份，分别加入低、中、高质量浓度的待测成分
对照品，依法制备供试品溶液，按拟订色谱条件进样测

定，记录峰面积并计算加样回收率。结果见表２。
２．４ 样品含量测定

取冠心苏合丸１４批次，依法制备供试品溶液，按拟
订色谱条件进样测定，记录峰面积并计算样品含量。结

果见表３。
３ 讨论

３．１ 色谱柱选择
曾考察ＡｇｉｌｅｎｔＤＢ－ＷＡＸ毛细管柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，

０．２５μｍ）、ＡｇｉｌｅｎｔＨＰ－１毛细管柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，
０．２５μｍ）、ＡｇｉｌｅｎｔＨＰ－５毛细管柱（３０ｍ×０．２５ｍｍ，
０．２５μｍ）、ＡｇｉｌｅｎｔＤＢ１７毛细管柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，
０．２５μｍ）、ＡｇｉｌｅｎｔＤＢ１７０１毛细管柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，
０．２５μｍ）等为本试验色谱柱时样品的分离效果，结果
表明，采用ＡｇｉｌｅｎｔＤＢ１７０１毛细管柱分析时分离度及峰
形较好，故选择上述色谱柱。

３．２ 提取溶剂选择
取冠心苏合丸粉末 ３．０ｇ，精密称定，置锥形瓶中，

分别精密加入无水乙醇、７０％乙醇、甲醇、乙酸乙酯、水
饱和乙酸乙酯、乙醇 －乙酸乙酯（２∶１，Ｖ／Ｖ）、无水
乙醇－乙酸乙酯（２∶１，Ｖ／Ｖ）２５ｍＬ，称定质量，超声处
理３０ｍｉｎ，放冷，再称定质量，用相应溶剂补足减失的质
量，摇匀，用微孔滤膜（０．４５μｍ）滤过，取续滤液，依法
测定，计算含量。其中，水饱和乙酸乙酯提取液中土木香

内酯、异土木香内酯含量较高，甲醇提取液中苯甲酸苄

酯、肉桂酸苄酯、肉桂酸肉桂酯含量较高，但与水饱和乙

酸乙酯差异较小，且甲醇干扰大，基线高，故选用水饱和

乙酸乙酯为提取溶剂。

３．３ 提取时间选择
取冠心苏合丸粉末 ３．０ｇ，精密称定，置锥形瓶中，

精密加入水饱和乙酸乙酯 ２５ｍＬ，称定质量，分别超声
处理（１５，３０，４５ｍｉｎ）、加热回流（１５，３０，４５ｍｉｎ），放冷，
再称定质量，用水饱和乙酸乙酯补足减失的质量，摇匀，

用微孔滤膜（０．４５μｍ）滤过，取续滤液，依法测定，计算
含量。超声处理 ３０ｍｉｎ和 ４５ｍｉｎ、回流 ３０ｍｉｎ比较，含
量差异不大，但超声处理３０ｍｉｎ基本提取完全，故选用
超声处理３０ｍｉｎ。
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待测成分

苯甲酸苄酯

土木香内酯

异土木香内酯

肉桂酸苄酯

肉桂酸肉桂酯

样品含量（ｍｇ）

６．７５５４
６．７９５２
６．７７５８
６．７５２８
６．７９９５
６．７７０８
６．７５４５
６．８２４８
６．７５４４
１．０４２９
１．０４５４
１．０４３８
１．０４３４
１．０５０６
１．０４６２
１．０５２５
１．０４２８
１．０４３８
１．３１６４
１．３２４３
１．３２０２
１．３１６０
１．３２５１
１．３１９５
１．３２０４
１．３２２５
１．３２４７
１．９４１５
１．９５３２
１．９４７２
１．９４１０
１．９５４４
１．９４６２
１．９５２８
１．９４３７
１．９５１９
０．５０８７
０．５１３１
０．５１１４
０．５０９８
０．５１３３
０．５１１１
０．５１２８
０．５１３５
０．５０９９

加入量（ｍｇ）

５．７３１４
５．７３１４
５．７３１４
７．１６４２
７．１６４２
７．１６４２
８．５９７０
８．５９７０
８．５９７０
１．０６０１
１．０６０１
１．０６０１
１．３２６１
１．３２６１
１．３２６１
１．５９１３
１．５９１３
１．５９１３
０．９５０３
０．９５０３
０．９５０３
１．１８７９
１．１８７９
１．１８７９
１．４２５５
１．４２５５
１．４２５５
１．７９５４
１．７９５４
１．７９５４
２．２４４３
２．２４４３
２．２４４３
２．６９３２
２．６９３２
２．６９３２
０．６１１７
０．６１１７
０．６１１７
０．７６４６
０．７６４６
０．７６４６
０．９１７５
０．９１７５
０．９１７５

测得量（ｍｇ）

１２．４２５２
１２．４３３５
１２．４３２５
１３．８１０１
１３．７８０１
１３．７５２８
１５．２２１４
１５．３２１５
１５．２５２９
２．１０７１
２．０９５９
２．０９２１
２．３６２１
２．３５７８
２．３５５４
２．６２５４
２．６３２５
２．６２１８
２．２５４７
２．２６５４
２．２５５７
２．４８８８
２．４８９２
２．５１５３
２．７５２８
２．７４０８
２．７３９５
３．７５２５
３．７４２９
３．７３９８
４．１６２７
４．１５８８
４．１３２９
４．５７８３
４．５７６５
４．５８８３
１．０８３４
１．０８３５
１．０７８７
１．２１３９
１．２４５２
１．２３８８
１．３９２５
１．３８７４
１．３８２５

回收率（％）

９８．９３
９８．３８
９８．７０
９８．５１
９７．４４
９７．４６
９８．４９
９８．８３
９８．８５
１００．３９
９９．０９
９８．８９
９９．４４
９８．５７
９８．７３
９８．８４
９９．９０
９９．１６
９８．７４
９９．０３
９８．４４
９８．７３
９８．００
１００．６６
１００．４８
９９．４９
９９．２５
１００．８７
９９．６８
９９．８４
９８．９９
９８．２２
９７．４３
９７．４９
９７．７６
９７．８９
９３．９５
９３．２５
９２．７４
９２．０９
９５．７２
９５．１７
９５．８８
９５．２５
９５．１１

Ｘ（％）

９８．４０

９９．２２

９９．２０

９８．６９

９４．３５

ＲＳＤ（％）

０．５８

０．６０

０．９０

１．２４

１．４７

批号

１６０５０１
１６１１０１
１６１２０１
１７０１３５５６
１７０１３５５８
１７０１３５６１
２０１７０１０３
２０１７０２０１
１７０４１５５
１７０５１０７
２０１７０１０１
２０１７０５０５
１７０２０２５
１７０４０１０

苯甲酸苄酯

８．７５２０
８．９８９８
４．７９８３
３．７５１０
６．２０７０
４．１１０６
８．３４６２
３．５３２７
４．２４５３
６．２４２４
４．０４０３
４．４７７３
５．９３８８
５．９８９７

土木香内酯

１．９３１８
０．１５０８
１．０７９６
２．２７０９
１．７９５８
２．６０９７
２．２７９０
２．２２０４
０．８１５６
１．１７４５
１．７２４０
２．４８４０
１．１１４５
１．０２８６

异土木香内酯

２．４１７７
１１．３１８９
１．４５０８
２．７０７５
２．２６６７
３．０８９５
２．３８１５
２．５９１７
０．９７０１
１．２９５８
２．５０２６
２．９８９５
１．２８４９
１．１３００

肉桂酸苄酯

２．７１６３
０．２２２３
２．０４４０
１．５０４５
２．３５８８
１．７３７７
２．５９３２
１．１１１７
１．７９７４
１．８７３８
１．８５４９
１．７８２０
１．９５６６
１．８６９８

肉桂酸肉桂酯

０．８０５８
２．９８２９
０．５４０８
１．１５３５
０．７７６８
１０．８３９４
１．６６４２
１４．９４８７
０．４７４０
０．５３０９
０．４２９２
０．４７５７
０．４９５４

０．４９２８

表２ 加样回收试验结果（ｎ＝９） 表３ 样品含量测定结果（ｍｇ／ｇ，ｎ＝３）

３．４ 方法评价
本研究中建立的方法操作简便快速，结果准确，可

用于冠心苏合丸中苯甲酸苄酯、土木香内酯、异土木香

内酯、肉桂酸苄酯、肉桂酸肉桂酯的含量测定。
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