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扎冲十三，又名嘎日迪-13，现收载于《卫生部药品

标准·蒙药分册》，为蒙医经典方剂[1]。处方由诃子、制草

乌、石菖蒲、木香、麝香、丁香、肉豆蔻、沉香等13味药组

成 [2]，用于治疗半身不遂、左瘫右痪、四肢麻木、腰腿不

利、神经麻痹、言语不清、筋骨疼痛、风湿、关节疼痛等疾

病[3-4]。由于扎冲十三味丸原生产工艺比较落后，质量标

准仅有显微鉴别和理化鉴别，而该药组方中既有毒性药

材，又有贵重药材，还有矿物药，成分众多；且有研究发

现，扎冲十三保护心血管系统、松弛平滑肌、解痉和抗血

栓作用的活性成分主要是挥发性成分[5]。《卫生部药品标

准·蒙药分册》并没有记载扎冲十三药材中挥发性成分

的含量测定方法。鉴于此，笔者从扎冲十三处方出发，

选择该方中含挥发油的药材为研究对象，提取其挥发

油，并同时测定挥发油中丁香酚、甲基丁香酚、异丁香

酚、α-细辛脑、木香烃内酯和肉豆蔻醚等 6种成分的含

量，旨在提高该方制剂的质量标准和推动相应新剂型的

开发。

1 材料

1.1 仪器

7890B 型气相色谱仪，包括氢火焰离子化检测器

（FID）、5190型手动进样器（美国Agilent公司）；10 mL挥

发油提取器（郑州玻璃仪器厂）；AB135-S型十万分之一
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摘 要 目的：建立同时测定扎冲十三药材中丁香酚、甲基丁香酚、异丁香酚、α-细辛脑、木香烃内酯、肉豆蔻醚等6种挥发性成分

含量的方法。方法：采用水蒸气蒸馏法提取挥发油，采用气相色谱法测定挥发油中6种成分含量。色谱柱为ov-1701毛细管，氢火

焰离子化检测器，载气为氮气，进样口温度为220 ℃，检测器温度为240 ℃，流速为1.0 mL/min，进样量为1 μL，分流比为10 ∶ 1，程
序升温。结果：丁香酚、甲基丁香酚、异丁香酚、α-细辛脑、木香烃内酯、肉豆蔻醚检测质量浓度线性范围分别为 2.00～12.00、

1.00～6.00、0.60～3.60、0.05～0.30、0.05～0.30、0.60～3.60 mg/mL（r 均为 0.999 9），检测限分别为 0.01、0.01、0.02、0.01、0.01、0.01

mg/mL，定量限分别为0.05、0.03、0.06、0.02、0.02、0.03 mg/mL；精密度、稳定性、重复性试验的RSD均小于3％；平均加样回收率为

99.33％～100.04％，RSD为0.02％～0.35％（n＝6）；耐用性试验的RSD均小于5％。结论：本研究所建方法操作简单、重复性好，可

用于扎冲十三药材中6种挥发性成分含量的同时测定。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for simultaneously determining the contents of 6 volatile components such as

eugenol，methyl eugenol，isoeugenol，α-asarone，alkaloid and myristyl ether in Zhachong shisan. METHODS：Volatile oil was

extracted by steam distillation and analyzed by gas chromatography. The chromatographic column was ov-1701，with hydrogen

flame ionization detector. The carrier gas was nitrogen，the inlet temperature was 220 ℃，the detector temperature was 240 ℃，the

flow rate was 1.0 mL/min，the injection volume was 1 μL，the split ratio was 10 ∶ 1，with programmed temperature. RESULTS：

The linear ranges of eugenol，methyl eugenol，isoeugenol，α-asarone，costunolide and myristyl were 2.00-12.00，1.00-6.00，

0.60-3.60，0.05-0.30，0.05-0.30，0.60-3.60 mg/mL（r＝0.999 9）. The detection limits were 0.01，0.01，0.02，0.01，0.01，0.01 mg/mL，

respectively；the limits of quantification were 0.05，0.03，0.06，0.02，0.02，0.03 mg/mL，respectively. RSDs of precision，

stability and reproducible tests were all lower than 3％；average recovery rates were 99.33％-100.04％，RSDs were 0.02％-0.35％

（n＝6）；RSDs of durability test were all lower than 5％. CONCLUSIONS：The established method was simple and reproducible. It

can be used for simultaneous determination of the contents of 6 volatile components in Zhachong shisan.
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电子分析天平（瑞士Mettler-Toledo公司）；MH-500型调

温电热套（山东鄄城华鲁电热仪器有限公司）；SB25-12

DTD 型超声波清洗机（宁波新芝生物科技股份有限公

司）；DZF-6050型真空干燥箱（上海一恒科学仪器有限

公司）；914B型高扭力粉碎机（中山市方天电器制造有限

公司）。

1.2 药材与试剂

石菖蒲（产地 ：安徽省合肥市长丰县 ，批号 ：

20170502）、木香（产地：云南省昆明市晋宁县，批号：

20170541）、沉香（产地：山西省大同市广灵县，批号：

20170525）、肉豆蔻（产地：广东省广州市番禺区，批号：

20170523）、丁香（产地：湖南省长沙市长沙市区，批号：

20170511）药材均购于内蒙古天力药业有限责任公司，

均经内蒙古医科大学药学院药用植物教研室渠弼教授

鉴定为真品。自制挥发油8批（批号：S1～S8，挥发油是

将木香、沉香、丁香、肉豆蔻、石菖蒲 5味药材按处方比

例[6]称取100 g，粉碎过筛，置于圆底烧瓶内，加适量水冷

浸1 h，置电热套上蒸馏4 h，将水层缓缓放出，收集挥发

油[7]，即得）。

木香烃内酯对照品（批号：111525-201711，纯度：

99.50％）、甲基丁香酚对照品（批号：111642- 200301，纯

度：99.98％）、α-细辛脑对照品（批号：100298- 201203，纯

度：99.98％）、肉豆蔻醚对照品（批号：190180- 201701，纯

度：99.50％）均购自中国食品药品检定研究院；丁香酚对

照品（批号：D-064-170508，纯度：≥98.00％）、异丁香酚

对照品（批号：Y-147-170426，纯度：≥98.00％）均购自成

都瑞芬思生物科技有限公司；无水硫酸钠、正己烷均为

分析纯，水为超纯水。

2 方法与结果

2.1 色谱条件

色谱柱：ov-1701毛细管色谱柱（30 m×0.25 mm，

0.20 μm）；程序升温（初始温度为 90 ℃，保持 1 min，以

5 ℃/min升温至 180 ℃，保持 4 min；以 10 ℃/min升温至

200 ℃，保持 2 min；以 10 ℃/min 升温至 220 ℃，保持 9

min；以 10 ℃/min升温至 230 ℃，保持 2 min）；进样口温

度：220 ℃；检测器：FID；检测器温度：240 ℃；载气：氮

气（纯度：99.99％）；流速：1.0 mL/min；分流比：10 ∶ 1；
氢气流速：20 mL/min；空气流速；400 mL/min；进样

量：1 μL。

2.2 溶液的制备

2.2.1 混合对照品溶液 分别精密称取丁香酚对照品、

甲基丁香酚对照品、异丁香酚对照品、α-细辛脑对照品、

木香烃内酯对照品、肉豆蔻醚对照品 200.04、100.01、

60.06、5.02、5.03、60.01 mg，置于 10 mL 量瓶中，加入正

己烷，配制成每 1 mL 含丁香酚 20.00 mg、甲基丁香酚

10.00 mg、异丁香酚 6.01 mg、α-细辛脑 0.50 mg、木香烃

内酯 0.50 mg、肉豆蔻醚 6.00 mg 的混合对照品溶液，

即得。

2.2.2 供试品溶液 取自制挥发油适量，置于10 mL量

瓶中，加正己烷定容；取定容后的溶液1 mL置于2 mL量

瓶中，加正己烷定容，摇匀，经0.45 μm微孔滤膜滤过，取

续滤液，即得。

2.2.3 阴性样品溶液 按样品的制备工艺和配方比例，

分别制备缺木香、缺沉香、缺丁香、缺肉豆蔻、缺石菖蒲

的阴性样品，再按“2.2.2”项下方法制备溶液，即得。

2.3 系统适用性试验

分别精密吸取“2.2”项下混合对照品溶液、供试品溶

液、阴性样品溶液各1 μL，按“2.1”项下色谱条件进样测

定，记录色谱。结果，在该色谱条件下，各待测成分间与

各杂质峰间均能达到基线分离，分离度＞1.5；其他成分

对待测成分的测定无干扰；理论板数按丁香酚峰计不低

于1 000，详见图1。

2.4 线性关系考察

精密量取“2.2.1”项下混合对照品溶液 0.20、0.40、

0.60、0.8、1.0、1.2 mL，分别置于 2 mL 量瓶中，加正己烷

定容，摇匀，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为横坐标（x，mg/mL）、峰面积

为纵坐标（y）进行线性回归，结果见表1。

2.5 定量限与检测限考察

取“2.2.1”项下混合对照品溶液适量，倍比稀释，按

“2.1”项下色谱条件连续进样测定6次，记录峰面积。当

信噪比为10 ∶ 1时，得定量限；当信噪比为3 ∶ 1时，得检测

限。定量限与检测限结果见表1。

2.6 精密度试验

精密量取“2.2.1”项下混合对照品溶液 1 mL，置于

10 mL 量瓶中，加正己烷稀释并定容，摇匀，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、甲基丁香酚、异丁香酚、α-细辛脑、木香烃内酯、肉豆

蔻醚峰面积的 RSD 分别为 1.03％、1.15％、0.98％、

0.64％、0.58％、0.86％（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.7 稳定性试验

取“2.2.2”项下供试品溶液（批号：S1）适量，分别于

室温下放置 0、2、4、6、8、10 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、甲基丁香酚、异丁

香酚、α-细辛脑、木香烃内酯、肉豆蔻醚峰面积的RSD分

别为 1.05％、0.45％、0.81％、1.00％、1.01％、0.56％（n＝

6），表明供试品溶液在室温下放置10 h 内稳定性良好。

2.8 重复性试验

取自制挥发油（批号：S1）适量，共6份，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
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定，记录峰面积，并按标准曲线法计算样品含量。结果，

丁香酚、甲基丁香酚、异丁香酚、α-细辛脑、木香烃内酯、

肉豆蔻醚的平均含量分别为 6.760 6、2.950 1、1.695 5、

0.197 3、0.138 6、2.200 1 mg/g，RSD 分别为 1.05％ 、

1.45％、1.81％、2.01％、1.31％、1.56％（n＝6），表明本方

法重复性良好。

2.9 加样回收率试验

精密量取自制挥发油（批号：S1）适量，共6份，每份

2 mL，分别置于 10 mL量瓶中，再加入“2.2.1”项下混合

对照品溶液，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。

表2 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 2 Results of recovery tests（n＝6）

待测成分

丁香酚

甲基丁香酚

异丁香酚

α-细辛脑

木香烃内酯

肉豆蔻醚

样品含量，mg

13.520 0

13.521 4

13.520 3

13.520 0

13.519 5

13.520 2

5.893 2

5.893 5

5.892 0

5.893 2

5.893 2

5.893 2

3.391 4

3.392 0

3.391 6

3.391 8

3.391 4

3.391 4

0.395 0

0.395 0

0.395 0

0.395 0

0.395 0

0.395 0

0.277 5

0.277 5

0.277 5

0.277 5

0.277 5

0.277 5

4.407 0

4.407 0

4.407 0

4.407 0

4.407 1

4.407 1

加入量，mg

13.521 2

13.521 2

13.521 2

13.521 2

13.521 2

13.521 2

5.893 5

5.893 5

5.893 5

5.893 5

5.893 5

5.893 5

3.392 0

3.392 0

3.392 0

3.392 0

3.392 0

3.392 0

0.395 0

0.395 0

0.395 0

0.395 0

0.395 0

0.395 0

0.277 4

0.277 4

0.277 4

0.277 4

0.277 4

0.277 4

4.407 1

4.407 1

4.407 1

4.407 1

4.407 1

4.407 1

测得量，mg

27.053 0

27.054 4

27.053 1

27.051 0

27.039 0

27.032 9

11.781 9

11.782 3

11.781 3

11.783 8

11.784 5

11.783 8

6.781 0

6.779 8

6.778 6

6.772 5

6.782 0

6.774 3

0.787 8

0.787 7

0.789 6

0.789 5

0.788 0

0.788 5

0.552 2

0.552 2

0.554 2

0.554 3

0.553 2

0.552 3

8.811 3

8.810 0

8.820 0

8.810 2

8.811 6

8.823 1

加样回收率，％

100.09

100.09

100.08

100.07

99.99

99.94

99.92

99.92

99.93

99.95

99.96

99.95

99.93

99.88

99.85

99.67

99.96

99.73

99.44

99.42

99.90

99.87

99.49

99.62

99.03

99.03

99.75

99.75

99.34

99.06

99.94

99.91

100.13

99.91

99.94

100.20

平均加样回收率，％

100.04

99.94

99.84

99.62

99.33

100.01

RSD，％

0.06

0.02

0.11

0.21

0.35

0.13

2.10 样品含量测定

取 8批自制挥发油各适量，分别按“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，平

行测定3次，记录峰面积并按标准曲线法计算样品含量，

结果见表3。

2.11 耐用性试验

2.11.1 色谱柱考察 精密量取自制挥发油（批号：S1）

适量，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，分别设置毛

细管柱为 DB-5（30 m×0.32 mm，0.25 μm）、HP-5（30 m×
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注：1.丁香酚；2.甲基丁香酚；3.异丁香酚；4.肉豆蔻醚；5.α-细辛脑；

6.木香烃内酯

Note：1. eugenol；2. methyl eugenol；3. isoeugenol；4 myristyl；5.

α-asarone；6. costunolide

图1 气相色谱图

Fig 1 GC chromatogram

表1 线性关系考察结果

Tab 1 Results of linear range investigation

待测成分
丁香酚
甲基丁香酚
异丁香酚
α-细辛脑
木香烃内酯
肉豆蔻醚

回归方程
y＝169.383x－244.589

y＝162.136x－98.786

y＝113.705x－52.287

y＝376.651x－14.774

y＝272.343x－9.280

y＝158.791x－56.336

r

0.999 9

0.999 9

0.999 9

0.999 9

0.999 9

0.999 9

线性范围，mg/mL

2.00～12.00

1.00～6.00

0.60～3.60

0.05～0.30

0.05～0.30

0.60～3.60

定量限，mg/mL

0.05

0.03

0.06

0.02

0.02

0.03

检测限，mg/mL

0.01

0.01

0.02

0.01

0.01

0.01
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0.32 mm，0.25 μm）、ov-1701（30 m×0.25 mm，0.20 μm），

再按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并按标

准曲线法计算样品含量，结果见表4。由表4可见，不同

品牌、不同柱内径、不同膜厚度的色谱柱对含量测定结

果影响较小，提示本方法耐用性良好。

2.11.2 进样口温度考察 精密量取自制挥发油（批号：

S1）适量，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，分别设置

进样口温度为210、215、220 ℃，再按“2.1”项下色谱条件

进样测定，记录峰面积并按标准曲线法计算样品含量，

结果见表 4。由表 4可见，当进样口温度发生一定程度

变化时，对含量测定结果影响较小，提示本方法耐用性

良好。

表4 耐用性试验结果

Tab 4 Results of durability tests

色谱条件

色谱柱

进样口温度

流速

柱温（初始温度）

设置条件

DB-5（30 m×0.32 mm，0.25 μm）

HP-5（30 m×0.32 mm，0.25 μm）

ov-1701（30 m×0.25 mm，0.20 μm）

210 ℃
215 ℃
220 ℃
1.9 mL/min

2.0 mL/min

2.1 mL/min

89 ℃
90 ℃
91 ℃

丁香酚

含量，
mg/g

6.76

6.67

6.70

6.78

6.69

6.62

6.76

6.70

6.62

6.72

6.76

6.60

平均值，
mg/g

6.71

6.70

6.70

6.70

RSD，
％

0.68

1.20

1.05

1.24

甲基丁香酚

含量，
mg/g

2.95

2.80

2.83

2.97

2.88

2.90

2.96

2.90

2.91

2.93

2.91

2.86

平均值，
mg/g

2.86

2.92

2.92

2.90

RSD，
％

2.77

1.62

1.10

1.24

异丁香酚

含量，
mg/g

1.65

1.60

1.58

1.70

1.68

1.63

1.68

1.69

1.72

1.68

1.63

1.64

平均值，
mg/g

1.61

1.67

1.70

1.65

RSD，
％

2.24

2.16

1.22

1.60

α-细辛脑

含量，
mg/g

0.19

0.18

0.18

0.20

0.21

0.21

0.20

0.21

0.21

0.22

0.23

0.23

平均值，
mg/g

0.18

0.21

0.21

0.23

RSD，
％

3.14

2.79

2.79

2.51

木香烃内酯

含量，
mg/g

0.13

0.12

0.13

0.15

0.16

0.16

0.14

0.15

0.14

0.14

0.14

0.15

平均值，
mg/g

0.13

0.16

0.14

0.14

RSD，
％

4.40

3.60

4.12

4.12

肉豆蔻醚

含量，
mg/g

2.20

2.13

2.10

2.23

2.18

2.25

2.21

2.26

2.25

2.26

2.23

2.19

平均值，
mg/g

2.14

2.22

2.24

2.23

RSD，
％

2.39

1.62

1.18

1.57

2.11.3 流速考察 精密量取自制挥发油（批号：S1）适

量，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，分别设置流速

为 1.9、2.0、2.1 mL/min，再按“2.1”项下色谱条件进样测

定，记录峰面积并按标准曲线法计算样品含量，结果见

表4。由表4可见，当流速发生一定程度变化时，对含量

测定结果影响较小，提示本方法耐用性良好。

2.11.4 柱温（初始温度）考察 精密称取挥发油样品

（批号：S1）适量，按“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，分

别设置柱温（初始温度）为 89、90、91 ℃，再按“2.1”项下

色谱条件进样测定，记录峰面积并按标准曲线法计算样

品含量，结果见表4。由表4可见，柱温（初始温度）发生

一定程度变化时，对含量测定结果影响较小，提示本方

法耐用性良好。

3 讨论

3.1 测定方法的选择

江明等[8]采用气相色谱法测定克痢痧胶囊中甲基丁

香酚和丁香酚的含量。赵祥升等[9]采用气相色谱法同时

测定肉豆蔻中丁香酚、异丁香酚、肉豆蔻醚和榄香脂素

的含量。刘玉云等[10]采用气相色谱法测定川芎中α-细辛

脑的含量。笔者参考上述文献，采用气相色谱法测定 6

种挥发性成分的含量。

3.2 测定成分的选择

研究发现，扎冲十三处方中挥发性成分在保护心血

管系统、松弛平滑肌、解痉和抗血栓中发挥了重要的作

用，方中含有挥发性成分的药材有丁香、木香、沉香、石

菖蒲、肉豆蔻 [11]。其中，丁香中的丁香酚具有麻醉、抑

菌、解热、抗肿瘤、抗氧化、促进透皮吸收等多种药理活

性，甲基丁香酚、异丁香酚具有抗菌、镇痛抗炎、抗氧化

损伤等药理活性[12]；α-细辛脑是石菖蒲的主要有效成分，

具有镇静、平喘、止咳、祛痰、解痉、抗惊厥等作用[13]；木

香烃内酯是木香挥发油的主要成分，具有松弛平滑肌、

解痉和抗血栓的作用[14]；肉豆蔻醚是肉豆蔻发挥药效的

主要成分，能透过血脑屏障进入脑组织，具有中度兴奋

大脑的作用[15]。故笔者选择对丁香酚、甲基丁香酚、异

丁香酚、α-细辛脑、木香烃内酯、肉豆蔻醚等 6种挥发性

成分进行含量测定。

3.3 进样方式的选择

笔者对比了顶空进样和进样针进样的区别，前者的

原理是通过加热装置将样品中可挥发组分气化[16]，主要

用于检测沸点不高的残留溶剂、有机污染物等，避免主

表3 样品含量测定结果（mg/g，n＝3）

Tab 3 Results of content determination of samples

（mg/g，n＝3）

编号

S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

平均值

RSD，％

丁香酚

6.760 0

6.760 6

6.760 2

6.760 5

6.761 2

6.761 1

6.760 6

6.760 4

6.760 6

0.01

甲基丁香酚

2.950 0

2.949 6

2.949 9

2.951 0

2.950 2

2.950 3

2.950 2

2.950 0

2.950 1

0.01

异丁香酚

1.695 7

1.695 4

1.695 5

1.695 6

1.695 5

1.695 2

1.695 5

1.695 4

1.695 5

0.01

α-细辛脑

0.197 5

0.197 4

0.197 6

0.197 5

0.197 0

0.197 1

0.197 1

0.197 2

0.197 3

0.11

木香烃内酯

0.138 8

0.138 9

0.138 8

0.138 1

0.138 2

0.138 2

0.138 8

0.138 9

0.138 6

0.24

肉豆蔻醚

2.200 0

2.200 4

2.200 0

2.200 2

2.200 1

2.200 2

2.200 3

2.200 0

2.200 1

0.01
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成分对色谱柱的伤害[17]；而本研究只是测定挥发油中各

成分的含量，不存在有害成分，且进样针进样相比顶空

进样操作简单，故笔者选择了进样针进样测定扎冲十三

处方药材中6种挥发性成分的含量。

3.4 升温程序的选择

在升温程序20～25 min，当选择10 ℃/min的升温速

度时，丁香酚和甲基丁香酚分离度达不到要求；当选择

5 ℃/min的升温速度时，丁香酚和甲基丁香酚分离度＞

1.5，故笔者选择了“2.1”项下的升温程序。

3.5 含量测定结果分析

本研究中 6种挥发性成分的含量测定结果均高于

2015年版《中国药典》（一部）中规定的标准[18]，且 8批样

品中各挥发性成分的含量接近，RSD均小于1％（如表3

所示）。但同一批样品中6种成分含量差异较大，含量较

高的为丁香酚，含量最低的为木香烃内酯。

综上，本研究建立了同时测定扎冲十三处方药材中

丁香酚、甲基丁香酚、异丁香酚、α-细辛脑、木香烃内酯、

肉豆蔻醚等6种挥发性成分的含量测定方法，该方法操

作简单、重复性好，可为今后扎冲十三处方药材的质量

控制和挥发油成分的含量测定提供依据，同时为进一步

开发利用扎冲十三挥发油奠定一定的基础。
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