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［摘要］　目的：ＧＣ测定香砂养胃丸中乙酸龙脑酯、龙脑和樟脑的含量，以控制药品的有效性。方法：ＡＣＱＵＩＴＹ
ＡｇｉｌｅｎｔＴｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ，ＩｎｃＤＢ１（３０ｍ×０３２０ｍｍ，０５０μｍ）色谱柱，载气：氮气，流速 ４０ｍＬ·ｍｉｎ－１，进样量：
１μＬ，进样方式：分流进样，分流比：１０∶１，进样口温度：２３０℃，梯度升温程序：初始温度：６０℃，５℃·ｍｉｎ－１升
温至１３０℃，保持 ５ｍｉｎ，２０℃·ｍｉｎ－１升温至 ２３０℃，保持 ５ｍｉｎ。检测器：ＦＩＤ检测器，检测器温度：２８０℃。
结果：乙酸龙脑酯、龙脑、樟脑３种成分分别在０８０７３～３２２９０３２、０６４７６～２５９０３６８、１０１４１～４０５６５７０ｎｇ
线性关系良好，精密度、稳定性、重复性 ＲＳＤ均低于 ３０％，平均加样回收率分别为 ８３５４％（ＲＳＤ＝２８２％）、
９８２３％（ＲＳＤ＝２７８％）、８７０７％（ＲＳＤ＝３０１％）。结论：该方法准确、可靠，可用于香砂养胃丸中３种成分的含
量测定。
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香砂养胃丸为纳入我国基本医疗保险目录的甲

类非处方药，由木香、砂仁、白术、陈皮、茯苓、

半夏（制）、醋香附、枳实（炒）、豆蔻（去壳）、姜厚

朴、广藿香、甘草、生姜、大枣十四味药组成，具

有温中和胃的功效［１］。香砂养胃丸中砂仁醒脾开胃，

与白术、木香共为君药，起主要治疗作用。砂仁为

姜科植物阳春砂、绿壳砂或海南砂的干燥成熟果

实［１］，主要活性成分为乙酸龙脑酯、樟脑、龙脑

等挥发油，具有抗溃疡、抗炎、镇痛、抗菌、止泻

等药理作用［２６］。豆蔻挥发油亦含少量乙酸龙脑

酯［６７］。香砂养胃丸的现行质量标准为 《中华人民

共和国药典》２０１５年版一部，其中并未收载砂仁
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的含量测定方法，现有的针对香砂养胃丸的研究也

多为白术、厚朴、香附的质量控制［８１０］。笔者采用

气相色谱［１１］（ＧＣ）测定香砂养胃丸中乙酸龙脑酯、
龙脑及樟脑的含量［１２］，对控制药品的有效性有重

要意义。

１　材料

１１仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０Ａ气相色谱仪；ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯ
ＡＧ１３５电子天平。

１２试药

乙酸龙脑酯对照品（批号：１１０７５９２０１１０５，含
量：９９６％）、龙脑对照品（批号：１１０８８１２０１５０８，
含量：９６８％）、樟 脑 对 照 品 （批 号：１１０７４７
２０１４０９，含量：９８７％）均购于中国食品药品检定研
究院；无水乙醇、环己烷均为分析纯（天津市光复科

技发展有限公司）。

香砂养胃丸 １５批，保定中药制药有限公司生
产，批号分别为１６１２０６（Ｓ１）、１６１００５（Ｓ２）；北京御
生堂集团石家庄制药有限公司生产，批号分别为

１６０１４００３（Ｓ３）、１６１１４００８（Ｓ４）；河南明善堂药业有
限公司生产，批号为１６１２１２（Ｓ５）；山西旺龙药业集
团有限公司生产，批号为２０１５１２０４（Ｓ６）；石药集团
河北 永 丰 药 业 有 限 公 司 生 产，批 号 分 别 为

１０５１６０８０５１４（Ｓ７）、１０５１６１１０１１４（Ｓ８）、１０５１７０１０２１４
（Ｓ９）；药都制药集团股份有限公司生产，批号分别
为１６１２０１（Ｓ１０）、１７０４０１（Ｓ１１）；湖北瑞华制药有限
责任公司生产，批号分别为 １６１２２０（Ｓ１２）、１７０５２１
（Ｓ１３）；河北万岁药业有限公司生产，批号为
１６１００２（Ｓ１４）；河南金鸿堂制药有限公司生产，批号
为２０１６０４０１（Ｓ１５）。

２　方法与结果

２１色谱条件

Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０Ａ气相色谱仪，ＡｇｉｌｅｎｔＴｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ
ＩｎｃＤＢ１（３０ｍ×０３２０ｍｍ，０５０μｍ）色谱柱，进样
口温度：２３０℃；载气为氮气，流速为４０ｍＬ·ｍｉｎ－１，
氮气氢气空气（１∶１∶１０），进样量为１μＬ，进样方式
为分流进样，分流比 １０∶１，氢火焰离子检测器
（ＦＩＤ），检测器温度为２８０℃。柱温采用程序升温，
条件见表１。

表１　程序升温条件
升温速率／℃·ｍｉｎ－１ 柱温／℃ 保持时间／ｍｉｎ

６０ ０

５ １３０ ５

２０ ２３０ ５

２２对照品溶液的制备

分别精密称取樟脑对照品１１３８ｍｇ、龙脑对照品
１０８２ｍｇ、乙酸龙脑酯对照品１７１９ｍｇ，加无水乙醇
制成质量浓度分别为４５０６、２１４９、３４２４μｇ·ｍＬ－１

的混合对照品溶液。

２３供试品溶液的制备

取本品适量，研细，取约８ｇ，精密称定，照挥
发油测定法（《中华人民共和国药典》２０１５年版四部
通则２２０４）提取，加环己烷 ３ｍＬ，缓缓加热至沸，
并保持微沸约１ｈ，放置３０ｍｉｎ后，取环己烷提取
液转移至５ｍＬ容量瓶中，再取１ｍＬ环己烷冲洗挥
发油测定器，合并冲洗液至上述５ｍＬ容量瓶中，用
环己烷稀释至刻度，摇匀，滤过，取续滤液，即得。

２４线性考察

分别配制乙酸龙脑酯、龙脑及樟脑系列浓度对

照品溶液，以对照品进样量（ｎｇ）为横坐标，峰面积
为纵坐标，绘制标准曲线，计算得回归方程：乙酸

龙脑酯Ｙ＝０８５６０Ｘ＋１４９４３，ｒ＝０９９９８，进样量
在０８０７３～３２２９０３２ｎｇ与峰面积呈良好的线性关
系；龙脑Ｙ＝０９５９９Ｘ＋１３８１１，ｒ＝０９９９８，进样
量在０６４７６～２５９０３６８ｎｇ与峰面积呈良好的线性
关系；樟脑Ｙ＝０９７７８Ｘ＋２０５５７，ｒ＝０９９９８，进
样量在１０１４１～４０５６５７０ｎｇ与峰面积呈良好的线
性关系。

２５稳定性试验

分别吸取同一供试品溶液（Ｓ２），分别在０、４、
１２、２４ｈ进样，记录峰面积，不同时间供试品溶液
乙酸龙脑酯、龙脑及樟脑峰面积 ＲＳＤ分别为
１２９％、１４２％、１４５％。表明供试品溶液在 ２４ｈ
内稳定。

２６重复性试验

取同一供试品（Ｓ２），按拟定含量测定方法制备
６份供试品溶液，测定３种成分含量，供试品溶液
乙酸龙脑酯、龙脑及樟脑含量测定结果 ＲＳＤ分别为
３１６％、２３９％、２１５％。本方法有较好重复性。
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２７精密度试验

精密吸取对照品溶液１μＬ，按拟定色谱条件重
复进样６次，记录３种成分峰面积积分值。结果乙
酸龙脑酯、龙脑及樟脑峰面积 ＲＳＤ分别为０６９％、
０３２％、０６３％。表明本方法有较好精密度。

２８回收率试验

精密称取已知含量的供试品（Ｓ２，乙酸龙脑酯
００１７ｍｇ·ｇ－１、龙脑００１１ｍｇ·ｇ－１、樟脑００３９ｍｇ·ｇ－１）
６份，每份约４ｇ，置具塞锥形瓶中，分别精密加入
一定浓度的混合对照品溶液，按上述供试品溶液的

制备方法制备回收率试验用供试品溶液并测定含量，

计算回收率。结果表明，本方法回收较好。回收率

试验结果见表２。

表２　香砂养胃丸中３种成分的加样回收率结果（ｎ＝６）

化合物
样品中

含量／ｍｇ
对照品加入

量／ｍｇ
测出总

量／ｍｇ
回收率／
％

平均回

收率／％
ＲＳＤ／
％

乙酸龙脑酯 ００６８７６ ００６８２７ ０１２６９９ ８５２９ ８３５４ ２８２

００６８５８ ００６８２７ ０１２３９６ ８１１２

００６８７２ ００６８２７ ０１２７００ ８５３７

００６８８３ ００６８２７ ０１２４３６ ８１３４

００６９０７ ００６８２７ ０１２４９２ ８１８１

００６８６８ ００６８２７ ０１２７６０ ８６３０

龙脑 ００４３７６ ００４３７５ ００８８０１１０１１４ ９８２３ ２７８

００４３６５ ００４３７５ ００８６６７ ９８３３

００４３７４ ００４３７５ ００８８１２１０１４４

００４３８１ ００４３７５ ００８５９０ ９６２１

００４３９７ ００４３７５ ００８６７４ ９７７６

００４３７２ ００４３７５ ００８５０６ ９４４９

樟脑 ０１５４９ ０１５２５ ０２８４９０ ８５２５ ８７０７ ３０１

０１５４５ ０１５２５ ０２８８７０ ８８００

０１５４８ ０１５２５ ０２９４８０ ９１８０

０１５５１ ０１５２５ ０２８４５０ ８４８５

０１５５６ ０１５２５ ０２８８４０ ８７０８

０１５４８ ０１５２５ ０２８５１０ ８５４４

２９专属性试验

按工艺要求制备砂仁及豆蔻阴性对照样品，并

依次精密吸取对照品溶液、样品溶液及阴性样品溶

液各１μＬ，按２１色谱条件测定，结果表明，香砂
养胃丸中其他成分不影响乙酸龙脑酯、龙脑及樟脑

的检出，本方法专属性强。见图１。

注：Ａ对照品；Ｂ样品；Ｃ阴性；１樟脑；２龙脑；３乙酸

龙脑酯。

图１　对照品、样品、阴性样品气相色谱图

２１０检验结果

取全部１５批香砂养胃丸，按２３项下方法制备供
试品溶液，并按２１色谱条件测定含量，结果见表３。

３　讨论

３１提取时间考察
分别考察了提取供试品 ０５、１、１５ｈ的含量

测定结果，确定提取时间为１ｈ。

３２色谱条件优化

试验中分别考察了不同流速、不同程序升温条

件对分离结果的影响，同时考察了不同进样口、检

测器温度对测定结果的影响，表明在２１项下的气
相色谱条件效果最佳。

３３测定结果讨论

本方法测定的３种成分是香砂养胃丸中君药砂
仁的主要成分，测定结果能直观反映君药砂仁的质

量及香砂养胃丸的有效性。经测定，１５批香砂养胃
丸样品中，乙酸龙脑酯的含量均较低，且仅有２批
乙酸龙脑酯的含量高于樟脑。根据文献记载，《中华

人民共和国药典》收载的砂仁———阳春砂、绿壳砂

及海南砂中，乙酸龙脑酯的含量远高于樟脑，而

《中华人民共和国药典》未收录的红砂仁中，樟脑

含量高于乙酸龙脑酯［６，１３１４］。国内市场砂仁质量问题

·６１１１·
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表３　乙酸龙脑酯、龙脑及樟脑的含量测定结果
ｍｇ·ｇ－１

编号
质量分数

乙酸龙脑酯 龙脑 樟脑
编号

质量分数

乙酸龙脑酯 龙脑 樟脑

Ｓ１ ０１３１ ００１１ ００４０ Ｓ９ ００２１ ００１２ ００３３

Ｓ２ ００１７ ００１１ ００３９ Ｓ１０ ００３６ ００１０ ００２８

Ｓ３ ００２８ ００１７ ００８６ Ｓ１１ ００４３ ００１０ ００２８

Ｓ４ ００２８ ００２５ ００９３ Ｓ１２ ００１３ ０００６ ００３３

Ｓ５ ００１９ ００１６ ００６２ Ｓ１３ ００１２ ０００６ ００３４

Ｓ６ ００２６ ００２３ ００５８ Ｓ１４ ００１１ ０００８ ００３０

Ｓ７ ００１３ ０００９ ００２５ Ｓ１５ ００１８ ００１４ ００５９

Ｓ８ ００２２ ００１３ ００２３

严峻，以近缘品种冒充砂仁的情况较为突出［１５１７］，

相关厂家投料的砂仁品种是否为正品有待进一步考

察。本方法的建立对考察香砂养胃丸的质量，确保

药品的有效性有重大意义。
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