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连蒲胶囊中冰片含量测定研究※

●肖玉琴¨ 陈惠玲2 汪建君2 陈 洁2 江昌铭1

摘 要 目的：进行连蒲胶囊中冰片的含量测定方法研究。方法：建立气相色谱一FID检测法(GC

—FID)测定胶囊中冰片的含量。结果：冰片在0．01977mg／ml～0．3954mg／ml范围内呈良好的线性关

系，回归方程：y=0．00003x一0．0012(r=0．9973，n=6)，回收率97．8％(RSD=1．9％，n=9)。结论：本

法简便快捷、准确可靠，可以为连蒲胶囊的质量标准研究提供依据。

关键词连蒲胶囊冰片 含量测定

连蒲胶囊含贯叶连翘、冰片等五昧药，具有清心

宣窍，适用于治疗忧郁、焦虑、失眠、健忘等症。原标

准无含量测定，本实验建立了冰片的含量测定方法，

冰片(Bomeolum syntheticum)具有开窍醒神，清

热止痛的功效，用于热病神昏、惊厥、中风痰厥等病

症⋯，冰片又可改善或提高血脑屏障通透性，从而作

用于中枢神经系统产生显著的镇痛、镇静作用旧J。以

冰片为对照品，采用气相色谱法测定冰片的含量，方

法简便，重复性好，可作为控制连蒲胶囊质量的指标

之一。方法学研究如下：

l 仪器与试药

Agilent 6890N气相色谱仪，FID检测器。冰片对

照品由中国药品生物制品检定所提供，批号为110743

—200504(供含量测定用)。方法学实验用样品批号

为081216。

2方法与结果

2．1 色谱条件弹性石英毛细管柱HP—FFAP(30m
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×0．2ram×0．31xm)，以聚乙二醇(PEG)一20M为固

定相，氢火焰离子化检测器。进样口温度：1800C；检

测器温度：2300C；分流进样，分流比3：1。程序升温：

初始温度120。C，保持14分钟，每分钟40℃升至

200。C，保持5分钟。理论板数按异龙脑峰计算，应不

低于5000。

在此条件下，供试品溶液中冰片能与其他成分达

到较好分离。见图1。

2．2对照品溶液与供试品溶液的制备

2．2．1 对照品溶液的制备精密称取冰片对照品适

量，加乙酸乙酯制成每1ml含0．1mg的溶液，即得。

2．2．2供试品溶液的制备取本品约0．59，精密称

定，置具塞锥形瓶中，精密加入乙酸乙酯10ml，称定重

量，浸泡过夜超声处理(功率300W，频率28KHz)20

分钟，再称定重量，用乙酸乙酯补足减失的重量，摇

匀，离心，取上清液，即得。

2．3准确度(以回收率表示) 同一样品，取9份，按

l：0．5、1：1、1：3的比例加入冰片对照品，依上述方法

进行含量测定并计算回收率，结果平均回收率为97．

8％，RSD=1．9％，证明本方法准确度良好，结果见

表1。

2．4精密度取样品6份，分别按供试品溶液的制

备方法提取、测定，结果冰片平均含量为2．3105(mr,／

g)，RSD==2．O％(11=6)，表明本方法重现性良好，

结果见表2。
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图l 连蒲胶囊气相色谱图

A．冰片对照品B．连蒲胶囊样品c．冰片阴性样品

表1回收率试验结果

B

2．5专属性取模拟的冰片阴性样品按供试品溶液

制备方法制得阴性对照液，同法进样，测定，结果表明

冰片阴性样品对冰片峰(异龙脑和龙脑)无干扰，证明

按本方法测定冰片具有专属性。见图1一C。

2．6线性精密称取冰片对照品20mg，加乙酸乙酯

制成每lml含0．4mg冰片的溶液，作为对照品储备溶

液。分别精密吸取储备液0．5ml，lml，2ml，4ml，6ml，

lOml，加乙酸乙酯稀释至lOml，依照上述方法测定，结
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果见表2。以A总一C(mg／m1)进行线性回归，求得0．01977mg／ml一0．3954mg／ml范围内呈良好的线性

回归方程：Y=0．00003x-0．0012，r=O．9973。冰片在 关系。见图2。

表3线性试验结果

冰片A总—C曲线

图2冰片含量测定线性关系图

2．7范围根据高低限准确度加样回收试验，结果

见表l。结果显示高、低浓度测定的准确度及精密度

良好，亦在线性范围内。

2．8耐用性

2．8．1 色谱柱的选择考察了以下两种色谱柱对样

品含量测定的影响，结果比较见表4。

表4两种色谱柱的耐用性比较

肿一FFAP HP一5
色谱柱

(30m×0．2姗×o．3岬)(30mxO．25唧×O．25岬)

含量(mg／g) 2．3105 2．5020

2．8．2稳定性实验取同一供试品溶液，间隔一定

时间测定一次，RSD=0．7％(n=5)，结果供试品在

28小时内基本稳定。见表5。

表5稳定性试验结果

j 讨论

3．1 样品溶剂的选择本实验曾比较无水乙醇、乙

酸乙酯两种溶剂，无水乙醇对异龙脑峰存在干扰，因

此选择乙酸乙酯为溶剂。

3．2样品处理方式的选择本实验曾比较4小时、8

小时的浸泡处理后超声处理20分钟，浸泡过夜后超

声处理20分钟，结果浸泡过夜后超声处理20分钟样

品的提取效率最高，精密度最好。因此选择浸泡过夜

后超声处理20分钟的方式。
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