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摘要：采用气相色谱$质谱联用对冠心苏合丸及药材中的挥发性成分进行了分析。采用选择离子监测法，以水杨酸

甲酯为内标，对冠心苏合丸中的两个指标成分 冰片和苯甲酸苄酯进行了定量测定。冰片和苯甲酸苄酯的平均

加标回收率分别为&#-*.和)&-*.，/01分别为%-,.和!-(.。
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中药成方制剂冠心苏合丸是我国的药典方，全

国有几十家药厂生厂该药。它是由冰片、乳香（@$+A
(%.B(+C$//2.）（制）、檀香（D25%,-3.%&./20/E2）、

苏合香（JH9N:L）、青木香（@.>2F0’2+&(/(742.$）五味

药材组方而成，具有理气、宽胸、止痛的功效，临床用

于治疗心绞痛、胸闷、憋气等病症。该制剂的五味药

材都有挥发性成分，因此我们选用气相色谱$质谱联

用（@S$T0）分析其挥发性和脂溶性成分。参照冠

心苏合丸中冰片含量测定的药典方法［#］，筛选色谱

柱，在同一色谱条件下，以质谱为检测器、选择离子

监测法（0UT）采集数据、水杨酸甲酯作内标物测定

了龙脑、异龙脑和苯甲酸苄酯的含量，结果令人满

意，为评价冠心苏合丸的内在质量又提供了一个科

学依据。

@ 实验部分

@A@ 仪器与试药

日本岛津@ST0$VW%"%"3型气相色谱$质谱联

用仪；SX300$%"""数据处理系统。

苏合香胶、冰片（含量为&!-,.）、檀香、乳香

（制）、青木香为市售；冠心苏合丸分别由沈阳康达制

药集团、沈阳中药厂、沈阳天益堂中药厂和上海中药

一厂提供；冰片、水杨酸甲酯及苯甲酸苄酯对照品由

中国生物制品检定所提供；无水乙醇、氯仿和乙酸乙

酯为分析纯。

@AB 分析条件

@+B+@ 定性条件 色谱条件：=Y<1Z$#弹性石英

毛细管柱（("Q["-!%QQ7-M-["-!%!Q）；柱温：

*"\
%\／

!
Q7;
!%"\（保持%Q7;）；载气：]D，流速：

#QX／Q7;；进样口温度：!%"\；分流进样，分流比

#̂#"，进样量#!X。质谱条件：电子轰击（_U）离子

源，电 子 能 量：*"D‘；扫 描 范 围：((8"%""8；

@S$T0接 口 温 度：!("\；倍 增 器 电 压：#"""‘；

5U0B#"*谱库。

@+B+B 定量条件 色谱条件：=Y<1Z$#*石英毛细

管柱（("Q["-!%QQ7-M-["-!%!Q）；载气：]D；

流速：#QX／Q7;；进样口温度：!)"\；@S$T0接口

温度：!("\；不分流进样，进样量#!X；柱温：)"\
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（保持!"#$）
%&’／

!
"#$
%!&’（保持!()"#$）。质

谱条件：*+,方式，数据采集时间为-(%"#$!.!()
"#$。

!"# 样品制备

用水蒸汽蒸馏得到檀香、青木香、乳香!种药材

的挥发性组分，以乙醚溶解，待测；苏合香胶直接用

氯仿溶解，得到待测溶液。

取冠心苏合丸%&丸，精密称重，加等量硅藻土，

研细。取相当于.&丸的量，精密称定，加无水乙醇

/&"0，于沙氏提取器中提取-1，提取液置冰箱中

过夜，析出蜂蜜，过滤，得暗红色溶液；将滤液全部转

移至.&&"0量瓶中，加无水乙醇溶解并稀释至刻

度，摇匀，作为样品储备液。

精密称取冰片对照品约%&&"2，置于)&"0量

瓶中，加无水乙醇溶解并稀释至刻度，摇匀，作为冰

片对照品储备液；精密称取苯甲酸苄酯对照品约%&
"2，置于)&"0量瓶中，加无水乙醇溶解并稀释至

刻度，摇匀，作为苯甲酸苄酯对照品储备液；精密称

取水杨酸甲酯对照品约%&&"2，置于)&"0量瓶

中，加无水乙醇溶解并稀释至刻度，作为内标溶液。

$ 结果与讨论

$"! 挥发性成分测定结果

取各单味药材及一种冠心苏合丸的待测溶液，

按上述定量条件进行345,*分析。检索6+*7.&8
标准质谱库，并根据总离子流图进行面积归一化定

量，所得结果见表.。

表! 冠心苏合丸和各药材中的挥发性成分及含量!）
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由表.可知，檀香、乳香和青木香的挥发性组分

及苏合香胶中的成分与文献［%!-］的报道基本一

致。而在冠心苏合丸中，除冰片外，仅检索到苏合香

的代表成分苯甲酸苄酯和桂皮酸苄酯，未检索到其

他挥发性组分；由于药材与成药不是同一批号，其原

因有待考察。呋喃乙酮存在于冠心苏合丸中，而在

各药材中未检测到，可能为生产过程中糖类物质分

解产生。

$"$ 定量方法的选择

%&&&年版药典对冠心苏合丸的质量控制主要

是对冰片进行定量，而在本方法中，苯甲酸苄酯作为

苏合香胶的代表成分，可与冰片同时作为冠心苏合

丸的质量控制指标。以345,*方法，对含有挥发

性成分的中成药，以每种药材的代表成分进行质量

控制，不失为一种有效、全面的质量监控手段。本文

采用选择离子监测法可排除干扰物的影响，尤其适

合于保留时间重叠而特征离子不同的化合物的分别

定量，并可获得较高的灵敏度和选择性。依据冰片、

水杨酸甲酯和苯甲酸苄酯的质谱图，选择丰度高、质

荷比大的离子进行测定。选择测定的离子见表%，

色谱图见图.。

表$ 8;<!）测定的离子
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$"# 线性范围

在“.Q%Q%”节的定量条件下，冰片对照品和苯甲

酸苄 酯 对 照 品 的 质 量 浓 度 分 别 为K%(%"2／0!
/KK(&"2／0，)(J"2／0!..8(%"2／0时对照品和

内标的峰面积比值（9）与对照品质量浓度（:）的线

性关系如下：冰片，9S)(-&%T.&U!V&(8-&!:，5
S&(JJJ8；苯甲酸苄酯，9S)(-8&T.&UKVJ(!&-
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图! 冠心苏合丸的"#$色谱图
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;(< 校正因子及精密度的测定

精密移取冰片对照液、苯甲酸苄酯对照液和内

标液各*9/@A于*/@A量瓶中，加无水乙醇稀释

至刻度，摇匀。用微量注射器取*!A进样，平行测

定(次，计算冰片及苯甲酸苄酯对内标物水杨酸甲

酯的相对校正因子及结果的相对标准偏差，结果见

表+。

表= 冰片与苯甲酸苄酯的相对校正因子及精密度!（%>(）

)0>?+= @.--+,1&.630,1.-206:A-+,&2&.6.3>.-6+.?
06:>+6BC?>+6B.01+!（%>(）

%4@64BC- %4550)DE4C1!)D45 FGH（I）

J45C04; /9(+( .9+
J0CKL;&0CK4!D0 /9,,+ .9?
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;(D 加标回收率试验

取冠心苏合丸粉末约.9N2（相当于*丸），精密

称定，加入冰片对照液./9/@A，苯甲酸苄酯对照液

.9/@A，按“*"+”节所述方法进行沙氏提取，提取液

转移至.//@A容量瓶中，加无水乙醇溶解并稀释

至刻度（平行制备(份）。精密移取以上溶液*9/
@A和内标液*9/@A置于*/@A量瓶中，加无水乙

醇溶解并稀释至刻度。取*!A进样，平行测定+
次，用内标法计算冰片及苯甲酸苄酯的加样回收率，

结果见表O。

表< 回收率和精密度的测定结果（%>(）

)0>?+< )*+-+25?12.3-+,.E+-C06:A-+,&2&.6（%>(）
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;(F 样品的测定

精密移取冠心苏合丸储备液*9/@A和内标液

*9/@A于*/@A量瓶中，加无水乙醇稀释至刻度，

取*!A进样，平行测定+次，用内标法计算含量，结

果见表(。

表D 不同药厂的冠心苏合丸中冰片和苯甲酸苄酯的含量（%>+）
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