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        ●方药研究●

气相色谱法测定麝香祛风湿油中水杨酸甲酯含量
宋友昕 徐洪水 虞金宝 吕武清

（江西省中医药研究院 南昌 333077）

摘要：目的：建立麝香祛风湿油含量测定方法。方法：以联苯为内标，采用气相色谱法测定水杨酸甲酯的含量。结果：峰面积在

5h 内稳定，回收率为 99.03%，精密度 RSD 为 1.00%，重复性实验 RSD 为 2.13%。结论：建立了麝香祛风湿油中水杨酸甲酯含量测

定方法，且方法稳定、简便可行。
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                 图 1    对照品色谱图 图 2    供试品色谱图 图 3     阴性供试品色谱图

        麝香祛风湿油由麝香、冬青油、丁香罗勒油、血竭、没
药、乳香等药组成，收载于《中华人民共和国卫生部药品标
准·中药成方制剂》第 20册，具有祛风、活血、消肿、止痛的功
效。 因标准无含量测定，不能有效的控制产品质量，故我们对
制剂中的水杨酸甲酯进行了含量测定，为产品的质量控制提
供了依据。 实验方法如下：
1    仪器与药品

上海天美 GC-7890气相色谱仪， 氢火焰离子化检测器，
浙江大学智能信息工程研究所 N2000色谱工作站。水杨酸甲
酯对照品（含量测定用，批号：707-200106，中国药品生物制
品检定所），联苯对照品（批号：0803-9501，中国药品生物制
品检定所）。 麝香祛风湿油： 江西吉安制药厂 , 批号
20020105、20020215、20020228。
24444方法学与结果

2.14444色 谱 条件 以聚乙二醇（PEG）（20M为固定相，涂布
浓度 10%；柱温为 160益；理论板数按水杨酸甲酯计算应不低
于 900。 检测器为氢火焰离子化检测器，气化室温为 230益，
检测器温为 230益， 灵敏度为 9。 载气为氮气， 流速：
30mL/min。在此条件下对照品、供试品在约 3min的相同时间

有一色谱峰，见对照品色谱图 1、供试品色谱图 2。
2.24444 阴 性 对 照 试 验 按处方取不含水杨酸甲酯的其他药
材，照本制剂的制备工艺制成阴性对照样品，再按供试品溶
液制备方法制成阴性对照品溶液， 取阴性对照溶液 1μL注
入液相色谱仪，结果在对照品水杨酸甲酯色谱峰相应的位置
上，无其它色谱峰出现，阴性对照对样品测定无干扰，结果见
阴性对照色谱图 3。
2.34444线性关系的考察 精密称取联苯适量，用氯仿溶解并制
成每 1mL含 50.22mm的溶液，作为内标溶液。 另精密称取水
杨酸甲酯对照品适量，用氯仿溶解并制成每 1mL含 102.7mm
的溶液； 精密吸取溶液适量， 精密加入内标溶液 1mL，置
10mL量瓶中，加氯仿稀释成不同浓度，分别吸取 1μL，注入
气相色谱仪中，按上述色谱条件测定对照品及内标物质峰面
积，将对照品浓度与对照品峰面积对内标物质峰面积的比值
进行回归处理，回归方程 Y=11.09X4+40.009526，r=0.9999,4水
杨酸甲酯对照品浓度在 1.027mm/mL～10.27mm/mL范围内与

对照品峰面积对内标物质峰面积的比值呈良好的线性关系。
2.04444精密度试验及校正因子的测定 精密吸取含内标浓度
5.022mm/mL、 水杨酸甲酯浓度 5.135mm/mL 的对照品溶液
1μL，按上述色谱条件，重复进样 5次，测定水杨酸甲酯峰面
积与内标峰面积比值，计算水杨酸甲酯峰面积与内标峰面积
比值的相对标准差为 1.00%，校正因子为 2.201，相对标准差
为 1.01%。
2.54444稳定性试验 按含量测定项下实验方法制备供试品溶
液，每隔 1h精密吸取供试品溶液 1μL，测定供试品溶液中
水杨酸甲酯峰面积与内标峰面积比值，5h内供试品中水杨酸
甲酯峰面积与内标峰面积比值的相对标准差为 1.33%。
2.64444重复性试验 精密称取同批次样品 5份，照含量测定项
下实验方法制成供试品溶液， 按上述色谱条件进行测定，
RSD为 2.13%。
2.74444加样回收率试验 精密称取样品 500mm，置 10mL量瓶
中，加氯仿至刻度，分别精密吸取 5份，每份 1mL，各精密加
入水杨酸甲酯对照品溶液（5.135mm/mL）5mL，余照含量测
定项下实验，吸取 1μL注入气相色谱仪中进行含量测定，计
算回收率，平均回收率 99.03%，RSD=0.01%。
2.84444 样 品 的 含 量 测 定 取本品约 100mm， 精密称定，置

10mL量瓶中，精密加入内标溶液 1mL，加氯仿至刻度，摇匀，
取 1μL注入气相色谱仪，测定，3批样品中水杨酸甲酯的含
量分别为 06%、07%、09%。
34444小结

麝香祛风湿油中以麝香为君药，曾参照文献[1]试图测定
麝香酮的含量，因其在处方中用量较少，未能检出；冬青油在
处方中用量最大，主要含水杨酸甲酯，且其功效消炎镇痛、抗
风湿[2]，故测定其含量以控制产品质量。如改用合适的毛细管
柱，提高检出限，与水杨酸甲酯同时测定麝香酮含量，可以进
一步提高麝香祛风湿油的质量标准的可控性。
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