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根据相关文献报道，丹参的水溶性成分在一定条件下会

互相转化[14]。故本试验样品中丹参重要有效成分的含

量测定以3种成分的总量进行计算。

综上所述，本方法操作简便、结果准确、精密度好，

可用于参柏舒心颗粒中4种成分含量的同时测定。
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摘 要 目的：建立同时测定干髓糊剂中丁香酚和麝香草酚含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为 Wonda Cract

C18，流动相为甲醇-0.2％磷酸溶液（梯度洗脱），流速为1.0 mL/min，检测波长为274 nm，柱温为25 ℃，进样量为10 µL。结果：丁香

酚和麝香草酚检测质量浓度线性范围分别为0.02～0.19 mg/mL（r＝0.999 7）、0.03～0.30 mg/mL（r＝0.999 6）；精密度、稳定性、重

复性试验的 RSD＜2.0％；加样回收率分别为 95.85％～99.84％（RSD＝1.11％，n＝9）、95.81％～100.91％（RSD＝1.59％，n＝9）。

结论：该方法操作简便、结果准确，可用于干髓糊剂中丁香酚和麝香草酚含量的同时测定。

关键词 高效液相色谱法；干髓糊剂；丁香酚；麝香草酚；含量测定

Simultaneous Determination of Eugenol and Thymol in Mummification Pastes by HPLC

CAO Weiyu，HE Wenjuan，LEI Wan，WANG Xiaojuan（State Key Lab of Military Stomatology/National Clinical

Research Center for Oral Diseases/Shaanxi Engineering Research Center for Dental Materials and Advanced Man-

ufacture/Dept. of Pharmacy，Stomatology Hospital of Fourth Military Medical University，Xi’an 710032，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for simultaneous determination of eugenol and thymol in mummification

pastes. METHODS：HPLC method was adopted. The determination was performed on Wonda Cract C18 column with mobile phase

consisted of methanol-0.2％ phosphoric acid（gradient elution）at the flow rate of 1.0 mL/min. The detection wavelength was 274

nm，and column temperature was set at 25 ℃ . The sample size was 10 µL. RESULTS：The linear ranges of eugenol and thymol
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干髓糊剂是2015年版《中国人民解放军医疗机构制

剂规范》收载的口腔用标准制剂，具有消炎止痛、凝固蛋

白和固定牙髓组织的作用[1]。本制剂主要成分为多聚甲

醛、丁香酚和麝香草酚等。其中，丁香酚具有抗菌消炎

的功效，且在牙髓失活过程中起到麻醉镇痛的作用；麝

香草酚具有抗菌消毒的作用，用于根管、窝洞消毒及间

接盖髓[2-4]。原质量标准未规定本制剂重要活性成分丁

香酚和麝香草酚的含量测定方法，且尚未有同时测定本

制剂中两种成分含量的报道。鉴于此，本课题组参考相

关文献[5-7]，采用高效液相色谱法（HPLC）建立了同时测

定该制剂中丁香酚和麝香草酚含量的方法，以期为完善

该制剂的质量标准提供参考。

1 材料
1.1 仪器

LC-2010A型HPLC仪，LC-Solution 色谱工作站（日

本 Shimadzu公司）；BT125D型电子天平（德国 Sartorius

公 司）；Milli-Q Advantage A10 型 超 纯 水 仪（美 国

Millipore公司）。

1.2 药品与试剂

干 髓 糊 剂（我 院 自 制 ，批 号 ：170218、170308、

170329，规 格 ：20 mL/瓶）；丁 香 酚 对 照 品（批 号 ：

110725-201213，纯度：99.7％）、麝香草酚对照品（批号：

100508-201603，纯度：99.9％）均购自中国食品药品检定

研究院；甲醇为色谱纯，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：Wonda Cract C18（150 mm×4.6 mm，5 µm）；

流动相：甲醇（A）-0.2％磷酸溶液（B），梯度洗脱（洗脱程

序见表 1）；流速：1.0 mL/min；检测波长：274 nm；柱温：

25 ℃；进样量：10 µL。

表1 梯度洗脱程序

Tab 1 Gradient elution procedure

时间，min

0

10

12.6

20

A，％
45

60

75

75

B，％
55

40

25

25

2.2 溶液的制备

2.2.1 混合对照品溶液 取丁香酚对照品26.25 mg，精

密称定，置于25 mL量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，

摇匀，即得每 1 mL含 1.05 mg的丁香酚对照品贮备液；

取麝香草酚对照品约37.25 mg，精密称定，置于25 mL量

瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，即得每 1 mL含

1.49 mg的麝香草酚对照品贮备液。分别精密量取丁香

酚对照品贮备液和麝香草酚对照品贮备液各1 mL，置于

同一 10 mL量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，即得每 1

mL含丁香酚0.105 mg和麝香草酚0.149 mg的混合对照

品溶液。

2.2.2 供试品溶液 取样品约 1 g，精密称定，置于 100

mL量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻度，摇匀，再精密量

取 2 mL，置于 50 mL量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，

即得。

2.2.3 阴性对照溶液 按样品的制备工艺和配方比例

制备不含丁香酚和麝香草酚的阴性样品，再按“2.2.2”项

下方法制备阴性对照溶液。

2.3 系统适用性试验

精密量取“2.2”项下混合对照品溶液、供试品溶液、

阴性对照溶液各适量，按“2.1”项下色谱条件进样测定，

记录色谱，详见图 1。由图 1可知，在该色谱条件下，各

成分均能达到基线分离，分离度＞1.5；理论板数以丁香

酚峰计为48 464，保留时间为14.864 min。结果表明，其

他成分对测定无干扰。

2.4 线性关系考察

取“2.2.1”项下丁香酚和麝香草酚的单一对照品贮

备液各0.1、0.25、0.4、0.5、0.75、1 mL，相同体积贮备液置

于同一 5 mL量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，即得系

were 0.02-0.19 mg/mL（r＝0.999 7）and 0.03-0.30 mg/mL（r＝0.999 6）. RSDs of precision，stability and reproducibility tests were

all lower than 2.0％. The recoveries were 95.85％-99.84％（RSD＝1.11％，n＝9）and 95.81％-100.91％（RSD＝1.59％，n＝9）. CON-

CLUSIONS：The method is simple and accurate，and can be applied to simultaneous determination of eugenol and thymol in mum-

mification pastes.

KEYWORDS HPLC；Mummification pastes；Eugenol；Thymol；Content determination
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图1 高效液相色谱图

Fig 1 HPLC chromatograms
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列混合对照品溶液。取上述系列混合对照品溶液各适

量，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（x，mg/mL）为横坐标、峰面积（y）为纵坐标

进行线性回归，得丁香酚和麝香草酚回归方程为 y＝

7 567 020.79x+1 572.79（r＝0.999 7）和y＝7 766 556.23x+

6 519.97（r＝0.999 6）。结果表明，丁香酚和麝香草酚检测

质量浓度线性范围分别为0.02～0.19、0.03～0.30 mg/mL。

2.5 精密度试验

精密量取“2.2.1”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

香酚和麝香草酚峰面积的 RSD 分别为 1.59％、1.55％

（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.6 稳定性试验

精密量取同一供试品溶液（批号：170218）适量，分

别于室温下放置 0、2、4、8、12 h时按“2.1”项下色谱条件

进样测定，记录峰面积。结果，丁香酚和麝香草酚峰面

积的 RSD 分别为 0.34％、1.67％（n＝5），表明供试品溶

液在室温下放置12 h内稳定性良好。

2.7 重复性试验

取同一批样品（批号：170218）适量，精密称定，按

“2.2.2”项下方法平行制备供试品溶液6份，再按“2.1”项

下色谱条件进样测定，记录峰面积并计算样品含量。结

果，丁香酚和麝香草酚的平均含量分别为 0.262 5、

0.291 1 mg/g，RSD分别为1.15％、1.14％（n＝6），表明本

方法重复性良好。

2.8 加样回收率试验

取样品（批号：170218）适量，共9份，每份约10 mg，

分别置于50 mL量瓶中，各加入低、中、高质量的丁香酚

和麝香草酚对照品，按“2.2.2”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，记录峰面积并计

算加样回收率，结果见表2。

2.9 样品含量测定

取 3批样品各适量，按“2.2.2”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，记录峰面积并

计算样品含量，结果见表3。

3 讨论
3.1 方法耐用性考察

取“2.2.1”项下混合对照品溶液适量，分别考察不同

厂家色谱柱（Agilent Zorbax Eclipse XDB C18、Wonda

Cract C18、Dikma Diamonsil C18）、流速（±0.2 mL/min）、

柱温（±5 ℃）、流动相 pH（±0.2，即分别用 0.1％磷酸溶

液、0.2％磷酸溶液、0.3％磷酸溶液）等不同条件下的方

法耐用性。结果显示，不同条件下丁香酚和麝香草酚峰

面积的RSD均＜2.0％，表明本方法耐用性良好。

3.2 检测波长的选择

根据紫外光谱扫描显示，丁香酚在210、230、280 nm

波长处均有最大吸收，麝香草酚在274 nm波长处有最大

吸收。为了同时测定这两种成分，兼顾两者的检测灵敏

度，并排除其他组分干扰，经多次试验，结果表明丁香酚

和麝香草酚在 274 nm波长处均有良好的吸收。故最终

选择检测波长为274 nm。

3.3 流动相的选择

本试验考察了不同体积分数的甲醇-甲酸、甲醇-乙

酸、甲醇 -磷酸溶液作为流动相 [7-10]，结果表明采用甲

醇-0.2％磷酸溶液为流动相进行梯度洗脱时，待测成分

峰形良好、保留时间适宜。因此，本试验选择甲醇-0.2％

磷酸溶液（梯度洗脱）为流动相。

综上所述，本方法操作简便、结果准确，可用于干髓

糊剂中丁香酚和麝香草酚含量的同时测定。
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表2 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 2 Results of recovery tests（n＝9）

待测成分

丁香酚

麝香草酚

取样量，
mg

9.99

10.04

10.02

10.01

10.03

10.00

9.99

9.96

9.99

9.99

10.04

10.02

10.01

10.03

10.00

9.99

9.96

9.99

样品含
量，mg

2.622

2.635

2.630

2.627

2.632

2.625

2.622

2.614

2.622

2.908

2.923

2.917

2.914

2.910

2.911

2.908

2.899

2.908

加入量，
mg

2.100

2.100

2.100

2.625

2.625

2.625

3.150

3.150

3.150

2.384

2.384

2.384

2.980

2.980

2.980

3.576

3.576

3.576

测得量，
mg

4.664

4.677

4.682

5.165

5.148

5.186

5.675

5.672

5.767

5.247

5.207

5.266

5.921

5.874

5.882

6.397

6.403

6.368

加样回收
率，％
97.24

97.24

97.71

96.69

95.85

97.56

96.92

97.08

99.84

98.11
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摘 要 目的：建立检测动物类药材中氯霉素类药物残留的方法。方法：采用超高效液相色谱-质谱法。色谱柱为SB-C18，流动相

为乙腈-水（梯度洗脱），流速为0.2 mL/min，柱温为35 ℃，进样量为 20 μL；离子源为电喷雾离子源，干燥气温度为350 ℃，干燥气流

量为5 L/min，鞘气温度为250 ℃，鞘气流量为11 L/min，毛细管电压为3 500 V，负离子扫描方式，多反应检测模式。结果：氯霉素、

氟甲砜霉素和甲砜霉素检测质量浓度线性范围均为 0.5～15 ng/mL（r 分别为 0.999 8、0.999 9、0.998 9）；定量限分别为 0.03、0.03、

0.15 μg/kg，检测限分别为 0.01、0.01、0.05 μg/kg；精密度、稳定性、重复性试验的 RSD＜3.0％；回收率分别为 84.00％～112.80％

（RSD＝10.15％，n＝9）、88.24％～109.80％（RSD＝7.11％，n＝9）、88.24％～99.02％（RSD＝3.91％，n＝9）。结论：该方法操作简

便，精密度、稳定性、重复性好，可用于动物类药材中氯霉素类药物残留的检测。

关键词 动物类药材；氯霉素类药物残留；超高效液相色谱-质谱法

Determination of Chloramphenicol Residue in Animal Medicinal Herbs by UPLC-MS

ZHANG Zhijun1，ZHOU Wenjie1，LI Zhiyun2（1.Guangxi Guilin Institute for Food and Drug Control，Guangxi

Guilin 541001，China；2.College of Pharmacy，Guilin Medical University，Guangxi Guilin 541004，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish the method for determination of chloramphenicol residue in animal medicinal herbs.

METHODS：UPLC-MS method was adopted. The determination was performed on SB-C18 column with mobile phase consisted of

acetonitrile-water（gradient elution）at the flow rate of 0.2 mL/min. The column temperature was 35 ℃，and sample size was 20 μL.

The ion source was a jet stream ion focusing electrospray ion source. The temperature and flow of drying gas were 350 ℃ and 5 L/

min，and those of sheath gas were 250 ℃，11 L/min ，and capillary voltage was 3 500 V. Negative ion scanning mode was conduct-

ed with multiple reaction monitoring（MRM）mode. RESULTS：The linear ranges of thiamphenicol，florfenicol and chlorampheni-

col were 0.5-15 ng/ mL（r were 0.999 8，0.999 9，0.998 9，respectively）. The limits of quantitation were 0.03，0.03，0.15 μg/kg，and

the limits of detection were 0.01，0.01，0.05 μg/kg. RSDs of precision，stability and reproducibility tests were all lower than 3.0％.

The recoveries were 84.00％-112.80％（RSD＝10.15％，n＝9），88.24％-109.80％（RSD＝7.11％，n＝9），88.24％-99.02％（RSD＝

3.91％，n＝9）。CONCLUSIONS：The method is simple，precise，stable and reproducible，and can be used for determination of

chloramphenicol in animal medicinal herbs.

KEYWORDS Animal medicinal herbs；Chloramphenicol residue；UPLC-MS
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动物类药材的应用在我国有着悠久历史，在中药材

的发展史中有着重要的地位。随着自然资源的匮乏，不

少动物类药材来源由野生变为人工养殖。但在养殖过

程中，有些不法商家为了追求不正当利益，非法过量使

用抗生素、雌激素等化学药物，从而造成相关药物残留，

最终可能对人体造成损害。而氯霉素类药物因具有广

谱抗菌能力，价格便宜，抑菌效果好，常被广泛用于养殖

业。这类药物性质稳定、不易降解，极易造成残留。已

有研究证明，长期摄入氯霉素类药物会严重损伤人体造

血机能，可引起粒细胞缺乏症、再生障碍性贫血，同时对
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