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气相色谱法同时测定洁白胶囊中丁香酚、土木香内酯及异土木香内酯含量
张传平，王 巍△

（重庆市涪陵食品药品检验所，重庆 ４０８０００）
摘要：目的 建立同时测定洁白胶囊中丁香酚、土木香内酯及异土木香内酯含量的气相色谱法。方法 色谱柱为 ＨＰ－ＩＮＮＯＷＡＸ柱
（３０ｍ×０．３２ｍｍ，０．５μｍ），载气为高纯度氮，流速为 ２．０ｍＬ／ｍｉｎ，检测器为火焰离子化检测器，进样口温度为 ２６０℃，检测器温度
为２８０℃，分流比为５∶１，进样量为１μＬ，程序升温。结果 丁香酚、土木香内酯、异土木香内酯质量浓度分别在２３．４６～４６９．２μｇ／ｍＬ、
１６．２７～３２５．４μｇ／ｍＬ、１７．８８～３４６．６μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好（ｒ＞０．９９，ｎ＝５）；精密度、稳定性、重复性试验的 ＲＳＤ
均小于 １．０％（ｎ＝６）；平均加样回收率分别为 ９８．９５％，９６．８６％，９７．３４％，ＲＳＤ分别为 ０．５４％，０．７２％，０．８８％（ｎ＝９）。结论 该方

法简单、准确、重复性好，可用于同时测定洁白胶囊中丁香酚、土木香内酯、异土木香内酯的含量。
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ｊｅｃｔｉｏｎｐｏｒｔｗａｓ２６０℃，ｔｈｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｆｔｈｅｄｅｔｅｃｔｏｒｗａｓ２８０℃，ｔｈｅｓｐｌｉｔｒａｔｉｏｗａｓ５∶１，ｔｈｅｉｎｊｅｃｔｉｏｎｖｏｌｕｍｅｗａｓ１μＬ，ａｎｄｔｈｅ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓｐｒｏｇｒａｍｍｅｄ．Ｒｅｓｕｌｔｓ Ｅｕｇｅｎｏｌ，ａｌａｎｔｏｌａｃｔｏｎｅａｎｄｉｓｏａｌａｎｔｏｌａｃｔｏｎｅｓｈｏｗｅｄａｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｓｏｆ
２３．４６－４６９．２μｇ／ｍＬ，１６．２７－３２５．４μｇ／ｍＬａｎｄ１７．８８－３４６．６μｇ／ｍＬ（ｒ＞０．９９，ｎ＝５），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．ＴｈｅＲＳＤｓｏｆｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｓｔａｂｉｌｉｔｙ
ａｎｄ ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｓｗｅｒｅｌｅｓｓｔｈａｎ１．０％ （ｎ＝６）．Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｅｕｇｅｎｏｌ，ａｌａｎｔｏｌａｃｔｏｎｅａｎｄ ｉｓｏａｌａｎｔｏｌａｃｔｏｎｅｗｅｒｅ
９８．９５％，９６．８６％ ａｎｄ９７．３４％ ｗｉｔｈＲＳＤｓｏｆ０．５４％，０．７２％ ａｎｄ０．８８％ （ｎ＝９），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓｓｉｍｐｌｅ，
ａｃｃｕｒａｔｅａｎｄｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅ，ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｅｕｇｅｎｏｌ，ａｌａｎｔｏｌａｃｔｏｎｅａｎｄｉｓｏａｌａｎｔｏｌａｃｔｏｎｅｉｎＪｉｅｂａｉＣａｐｓｕｌｅｓ．
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洁白胶囊由诃子、丁香、土木香、寒水石（平制）等

１４味中药组方，具有健脾和胃、止痛止吐、分清泌浊的
功效，临床多用于治疗脘腹胀满、胃脘疼痛、消化不良、

呕逆泄泻、小便不利。土木香具有健脾和胃、行气止痛及

安胎功效犤１犦，为该方君药，现行洁白胶囊标准中尚无其

质量控制项。本研究中以气相色谱（ＧＣ）法同时测定洁
白胶囊中丁香酚、土木香内酯及异土木香内酯的含量，

为该制剂质量标准的完善提供参考。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＧＣ－２０１０Ｐｌｕｓ型气相色谱仪（日本 Ｓｈｉｍａｄｚｕ公
司）；ＸＰＥ２０５型十万分之一电子分析天平（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ
Ｔｏｌｅｄｏ公司）；ＫＱ－５００型超声波清洗器（昆山市超声仪
器有限公司）。

１．２ 试药

洁白胶囊（宁夏多维药业有限公司，批号分别为

２１２８２，２０５２１，２１０２７）；丁香酚对照品（批号为１１０７２５－
２０１４１４，含量为 ９９．８％），土木香内酯对照品（批号为

１１０７６０－２０１５１０，含量为１００．０％），异土木香内酯对照
品（批号为１１０７６１－２０１８０６，含量为９７．４％），均购自中
国食品药品检定研究院；乙酸乙酯为色谱纯，其余试剂

均为分析纯，水为纯化水。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件

色谱柱：ＨＰ－ＩＮＮＯＷＡＸ柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ，０．５μｍ）；
载气：高纯度氮；流速：２．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测器：火焰离子
化检测器（ＦＩＤ）；进样口温度：２６０℃；检测器温度：
２８０℃；分流比：５∶１；进样量：１μＬ；程序升温：初始温度
为１８０℃，维持３ｍｉｎ，以５０℃／ｍｉｎ的速率升温至１９０℃
并维持 １７ｍｉｎ，以 １２０℃／ｍｉｎ的速率升温至 ２４０℃并
维持６ｍｉｎ。
２．２ 溶液制备

取丁香酚对照品 ４７．０２ｍｇ，精密称定，置 ２０ｍＬ容
量瓶中，加乙酸乙酯溶解并定容，摇匀，即得质量浓度为

２．３４６ｍｇ／ｍＬ的丁香酚对照品溶液；取土木香内酯对照
品 １６．２７ｍｇ，精密称定，置 １０ｍＬ容量瓶中，加乙酸乙
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１．丁香酚 ２．土木香内酯 ３．异土木香内酯
Ａ．混合对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液

图１ 气相色谱图

１．ｅｕｇｅｎｏｌ ２．ａｌａｎｔｏｌａｃｔｏｎｅ ３．ｉｓｏａｌａｎｔｏｌａｃｔｏｎｅ
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Ｆｉｇ．１ ＧＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ

酯溶解并定容，摇匀，即得质量浓度为１．６２７ｍｇ／ｍＬ的
土木香内酯对照品溶液；取异土木香内酯对照品１８．３６ｍｇ，
精密称定，置１０ｍＬ容量瓶中，加乙酸乙酯溶解并定容，
摇匀，即得质量浓度为 １．７８８ｍｇ／ｍＬ的异土木香内酯
对照品溶液；取上述３种溶液各１ｍＬ，制成混合对照品
溶液。取样品内容物细粉 ４．７０４２ｇ，精密称定，置锥形
瓶中，精密加入乙酸乙酯 ２５ｍＬ，称定质量，超声（功率
为３００Ｗ，频率为５０ｋＨｚ）处理２０ｍｉｎ，冷却至室温，再称
定质量，用乙酸乙酯补足减失的质量，摇匀，经０．４５μｍ
微孔滤膜滤过，取续滤液，即得供试品溶液。按洁白胶囊

处方和工艺制备缺丁香和土木香的阴性样品，并按供试

品溶液制备方法制成阴性对照品溶液。

２．３ 方法学考察

专属性试验：取混合对照品溶液、供试品溶液、阴性

对照品溶液各１μＬ，按２．１项下色谱条件进样测定，记
录色谱图。阴性对照品溶液色谱中，在与混合对照品溶

液色谱中丁香酚、土木香内酯及异土木香内酯３个峰相
应保留时间处无干扰峰，表明专属性良好。详见图１。

线性关系考察：分别精密量取２．２项下３种对照品
溶液 ０．１，０．２，０．５，１．０，２．０ｍＬ，分别置 １０ｍＬ容量瓶
中，加乙酸乙酯定容，摇匀，得系列混合对照品溶液。各

取 １μＬ，按 ２．１项下色谱条件进样测定，记录峰面积。
以待测成分质量浓度为横坐标（Ｘ，μｇ／ｍＬ）、峰面积为
纵坐标（Ｙ）进行线性回归，得回归方程，丁香酚为 Ｙ１＝
３４．２７Ｘ１＋２６．９３牗ｒ＝０．９９９２，ｎ＝５），土木香内酯为
Ｙ２＝１５．８１Ｘ２＋４３．６９牗ｒ＝０．９９８９，ｎ＝５），异土木香内
酯为 Ｙ３＝２９．０２Ｘ３－６．７３２牗ｒ＝０．９９９５，ｎ＝５）。结果表
明，丁香酚、土木香内酯、异土木香内酯质量浓度分别在

２３．４６～４６９．２μｇ／ｍＬ、１６．２７～３２５．４μｇ／ｍＬ、１７．８８～
３４６．６μｇ／ｍＬ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：取 ２．２项下混合对照品溶液适量，按
２．１项下色谱条件连续进样测定 ６次，记录峰面积。结
果丁香酚、土木香内酯、异土木香内酯峰面积的 ＲＳＤ分别
为０．６３％，０．８７％，０．７９％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取 ２．２项下供试品溶液适量，分别于
室温下放置 ０，２，４，８，１２，２４ｈ时按 ２．１项下色谱条件

进样测定。结果丁香酚、土木香内酯、异土木香内酯峰面

积的 ＲＳＤ分别为０．７３％，０．９７％，０．８９％（ｎ＝６），表明
供试品溶液在室温下放置２４ｈ内基本稳定。

重复性试验：取样品（批号为 ２１２８２）内容物适量，
按２．２项下方法平行制备６份供试品溶液，按２．１项下
色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算含量。结果丁香

酚、土木香内酯、异土木香内酯的平均含量分别为

０．３４３，０．１７７，０．１８５ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ分别为０．６５％，０．８１％，
０．７７％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的样品（批号为２１２８２）内
容物，共９份，每份１ｇ，精密称定，分别加入低、中、高质量浓
度的单一对照品溶液，按２．２项下方法制备供试品溶液，再
按２．１项下色谱条件进样测定，计算回收率，结果见表１。
２．４ 样品含量测定

取３批样品内容物各适量，分别按２．２项下方法制
备供试品溶液，再按 ２．１项下色谱条件进样测定，平行
测定３次，记录峰面积，并计算样品含量。结果见表２。
３ 讨论

现代医学研究证明，洁白胶囊能和多种药物（如曲

美布汀片犤２犦、匹维溴铵片犤３犦）联用治疗腹泻型肠易激综

合征。同时对消化性溃疡犤４犦、胃脘痛犤５犦等有较好疗效。影

响洁白胶囊质量的因素很多，如生产灭菌工艺犤６犦、微生

物质量犤７犦、重金属犤８犦等。本研究中对制剂中的主要组方

药材土木香和丁香进行质量控制研究，选取了３个指标
性成分，为该品种质量标准的完善提供参考。

预试验中考察了振摇、超声和加热回流等提取方式

对丁香酚、土木香内酯及异土木香内酯提取率的影响，

发现同一时段内从经济效率因素考虑超声提取的效率

较高。同时还考察了提取时间，选取 １５，２０，３０，６０ｍｉｎ
对提取率的影响进行考察，结果１５ｍｉｎ时提取率稍低，
２０，３０，６０ｍｉｎ时无明显差异，故选择超声提取 ２０ｍｉｎ。
参照文献犤２犦考察正己烷和乙酸乙酯提取溶剂的提取效
率，发现同一时段内乙酸乙酯的提取效率更高。

综上所述，该方法简单、准确、重复性好，可用于同

时测定洁白胶囊中丁香酚、土木香内酯、异土木香内酯

的含量。


