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摘要：为制定止痒搽剂的质量控制标准，参照２０１５年版 《中国药典：四部》中的原料药与制剂稳定性实

验指导原则，采用气相色谱法对止痒搽剂中麝香草酚、薄荷脑、甘油和乙醇的含量进行测定，并对其系

统稳定性进行考察．结果表明，薄荷脑和麝香草酚的质量浓度在００１６～０１６１ｍｇ／ｍＬ内与峰面积呈良好
线性关系，平均加样回收率分别为１００１９％和１０２８９％，ＲＳＤ分别为０６０％和１１０％．说明测定结果特
异性强，重现性良好，能够满足２０１５年版 《中国药典：四部》中的相关要求．
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　　止痒搽剂是某医院皮肤科的外用经验方，临床
上已使用多年．其主要由薄荷脑、麝香草酚、甘
油，溶于７５％乙醇制成．该搽剂具有清凉止痒作
用，主要用于治疗蚊虫叮咬及瘙痒性皮肤病患者．
作为医院的传统制剂，其具有疗效确切、价廉物美

的优势．但对其质量标准的鉴定仍停留在对薄荷
脑、麝香草酚等使用化学显色法所做的定性鉴别

上，导致质量控制环节相对单一，不能对制剂质量

进行全面有效管理和控制．目前，对薄荷脑、麝香
草酚和乙醇等的相关测定报道［１－６］很多，但作为复

方制剂协同处方，应该从止痒搽剂制剂自身入手，

对制剂中的关键药物成分进行分析和评价，而非仅

对单一成分进行监测．为此，采用毛细管气相色谱
法对止痒搽剂进行系统稳定性考察，以期为止痒搽

剂的质量控制、安全性和有效性提供科学依据．

１　仪器与方法

１１　仪器与试剂
ＧＣ２０１０气相色谱仪、ＦＩＤ检测器、氢气发生

器、ＡＯ２０ｉ自动进样器 （均为日本岛津有限公司）；



ＣＡ２空气发生器 （武汉科林普丰仪器有限公司）；

ＣＰＡ２２５Ｄ型电子天平 （赛多利斯）；高纯氮气 （昆

明广瑞达特种气体有限责任公司，９９９９％）．
薄荷脑对照品 （中国食品药品检定研究院，批

号：１００５０８２０１６０３）；麝香草酚对照品 （中国食品

药品检定研究院，批号：１１０７２８２０１７０７）；止痒搽剂
（云南省第一人民医院制剂，批号：２０１８１２１７；
２０１８１２１８；２０１８１２１９．规格：１００ｍＬ／瓶，含麝香草
酚、薄荷脑各１ｇ）．

萘、乙醇、无水乙醇 （均为分析纯，天津市

风船化学试剂有限公司）；正丙醇 （分析纯，汕头

市西陇化工厂有限公司，批号：０８０５３１２）；甘油
（药用辅料，江西益普生药业有限公司，批号：

２０１８１２０１）；其他试剂为分析纯；水为纯化水．
１２　方法
１２１　制剂样品的色谱条件

色谱柱：６％氰丙基苯基 －９４％二甲基聚硅氧
烷为固定液的毛细管柱，以聚乙二醇２０００（或极
性相近）为固定液．起始温度为 １３０℃，维持
８ｍｉｎ，再以５０℃／ｍｉｎ的速率升温至２００℃，维持
６ｍｉｎ．进样口温度 ２５０℃，检测器温度 ２５０℃，
不分流进样，载气为氮气，流速 ３０ｍＬ／ｍｉｎ，进
样体积１μＬ，按内标法以峰面积计算．
１２２　溶液的制备

１）内标溶液制备：取萘适量，精密称定，加
无水乙醇溶解并定量稀释制成每１ｍＬ中含０４ｍｇ
的溶液，作为内标溶液．
２）对照品溶液制备：精密称定薄荷脑对照品

２０ｍｇ，置于５０ｍＬ容量瓶中，然后加无水乙醇稀
释至刻度，制成每１ｍＬ含０４ｍｇ的溶液；精密称
定麝香草酚对照品２０ｍｇ，置于５０ｍＬ容量瓶中，
加无水乙醇稀释至刻度，制成每１ｍＬ含０４ｍｇ的
溶液；取甘油２５ｍｇ，精密量取，置５０ｍＬ量瓶中，
然后用无水乙醇稀释至刻度，制成每１ｍＬ中含甘
油０５ｍｇ的溶液；精密吸取薄荷脑对照品溶液、
麝香草酚对照品溶液、甘油溶液和内标溶液各

５ｍＬ，置于２５ｍＬ容量瓶中，加无水乙醇稀释至
刻度，作为混合对照品溶液．
３）供试品溶液制备：精密吸取止痒搽剂 （规

格：１００ｍＬ／瓶， 批 号： ２０１８１２１７； ２０１８１２１８；
２０１８１２１９）２ｍＬ，置于５０ｍＬ容量瓶中，再用无水
乙醇稀释至刻度，摇匀．精密量取上述溶液５ｍＬ，

置于 ２５ｍＬ容量瓶中，再加入内标溶液 ５ｍＬ后，
加无水乙醇稀释至刻度，摇匀作为供试品溶液．
４）阴性样品溶液制备：麝香草酚阴性样品溶

液制备．取薄荷脑１ｇ、甘油６ｇ，加７５％乙醇溶解
并稀释至刻度，摇匀，制成１００ｍＬ溶液．精密吸
取上述溶液２ｍＬ置５０ｍＬ容量瓶中，加无水乙醇
稀释至刻度，摇匀，制成麝香草酚阴性样品溶液．

薄荷脑阴性样品溶液制备：取麝香草酚 １ｇ、
甘油６ｇ，加７５％乙醇溶解并稀释至刻度，摇匀，
制成 １００ｍＬ溶液．精密吸取上述溶液 ２ｍＬ置
５０ｍＬ容量瓶中，加无水乙醇稀释至刻度，摇匀，
制成薄荷脑阴性样品溶液．

甘油样品溶液制备：取甘油６ｇ，加７５％乙
醇溶解并稀释至刻度，摇匀，制成１００ｍＬ甘油样
品溶液．
１２３　测定乙醇的色谱条件

６％氰丙基苯基 －９４％二甲基聚硅氧烷为固定
液的毛细管柱．起始温度为４０℃，维持２ｍｉｎ，以
３℃／ｍｉｎ的速率升至６５℃，再以２５℃／ｍｉｎ的速率
升温至２００℃，维持１０ｍｉｎ；进样口温度２００℃，
分流比为１∶１；检测器 （ＦＩＤ）温度２２０℃；载气
为氮气，流速 ３０ｍＬ／ｍｉｎ；顶空进样，进样体积
１μＬ，平衡温度８５℃，平衡时间２０ｍｉｎ．

２　试验结果

２１　系统适用性试验
按１２２项下方法配制各溶液，按１２１项下

色谱条件进样分析，记录色谱图，见图１～图 ９．
结果表明，麝香草酚对照品溶液、薄荷脑对照品溶

液、甘油样品溶液、内标溶液、供试品溶液 （无

内标）、供试品溶液 （有内标）、麝香草酚阴性样

品溶液和薄荷脑阴性样品溶液各峰形良好，分离度

大于１５，理论塔板数按薄荷脑、麝香草酚峰计算
不低于１５００．

图１　麝香草酚对照品溶液色谱图
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图２　薄荷脑对照品溶液色谱图

图３　甘油样品溶液色谱图

图４　内标溶液色谱图

图５　供试品溶液（无内标）色谱图

图６　供试品溶液（有内标）色谱图

２２　标准曲线的绘制
分别精密吸取薄荷脑、麝香草酚对照品溶液

图７　麝香草酚阴性样品溶液色谱图

图８　薄荷脑阴性样品溶液色谱图

图９　混合对照品溶液色谱图

（０４ｍｇ／ｍＬ）１，２，５，８，１０ｍＬ置 ２５ｍＬ量瓶
中，加内标溶液５ｍＬ，加无水乙醇定容至每１ｍＬ
含薄 荷 脑、麝 香 草 酚 ００１６，００３２，００８０，
０１２９，０１６２ｍｇ的溶液．精密吸取上述溶液各
１μＬ，按１２１项下色谱条件进样分析，以峰面积
（Ｙ）为纵坐标，质量浓度 （Ｘ）为横坐标，进行
线性回归计算，得到薄荷脑和麝香草酚回归方程分

别为：Ｙ＝１０８５５Ｘ－００２１４，Ｒ２＝０９９９５；Ｙ＝
１２３０４Ｘ－００３２４，Ｒ２＝０９９９４．

结果表明，薄荷脑、麝香草酚质量浓度在

００１６～０１６１ｍｇ／ｍＬ内与峰面积呈良好线性关系．
２３　精密度试验

取对照品溶液１μＬ，在上述色谱条件下，重
复进样５次，记录峰面积，计算得到麝香草酚、薄
荷脑峰面积的ＲＳＤ分别为０３３％和０１６％．
２４　重复性考察

取批号为２０１８１２１７制剂样品，重复进样６次，
记录峰面积，计算得到麝香草酚、薄荷脑峰面积的

ＲＳＤ分别为０８０％和０２１％．
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２５　稳定性考察
取供试品溶液 （批号：２０１８１２１７）于室温下

存放，分别于 ０，２，４，６，２４ｈ进行测定，得到
麝香草酚、薄荷脑峰面积的 ＲＳＤ分别 １１４％和
０４０％．
２６　加样回收试验
２６１　麝香草酚加样回收试验

精密吸取按１２２项下方法制备的麝香草酚阴
性样品溶液 ５ｍＬ，置 ２５ｍＬ量瓶中，共 ６份，分
别精密加入 ４，５，６ｍＬ麝香草酚对照品溶液和

５ｍＬ内标溶液，用无水乙醇稀释至刻度，摇匀．
精密吸取上述溶液各 １μＬ，按 １２１项下色谱条
件进样分析，结果见表１．
２６２　薄荷脑加样回收试验

精密吸取按１２２项下方法制备的薄荷脑阴性
样品溶液 ５ｍＬ，置 ２５ｍＬ量瓶中，共 ６份，分别
精密加入４，５，６ｍＬ薄荷脑对照品溶液和５ｍＬ内
标溶液，用无水乙醇稀释至刻度．精密吸取上述溶
液各１μＬ，按１２１项下色谱条件进样分析，结
果见表２．

表１　麝香草酚加样回收试验结果

序号 加入量／ｍｇ 测得量／ｍｇ 回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％

１
１６２５２

１６４６７ １０１３２

２ １６７８５ １０３２８

３
２０３１５

２０９５３ １０３１４
１０２８９ １１０

４ ２０９４４ １０３０９

５
２４３７８

２４８５５ １０１９６

６ ２５４９０ １０４５７

表２　薄荷脑加样回收试验结果

序号 加入量／ｍｇ 测得量／ｍｇ 回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％

１
１６０５２

１５９４５ ９９３３

２ １６０９２ １００２５

３
２００６５

２００３５ ９９８５
１００１９ ０６０

４ ２００８６ １０１０９

５
２４０７８

２４２０２ １００５２

６ ２４３３９ １０１０９

２７　样品质量分数测定及限度确定
取止 痒 搽 剂 （规 格：１００ｍＬ／瓶，批 号：

２０１８１２１７；２０１８１２１８；２０１８１２１９），按 １２２项下
方法配制溶液，按１２１项下色谱条件进样分析，
其质量分数测定结果见表３、表４．

表３　３批止痒搽剂中薄荷脑的质量分数测定

样品批号 编号 质量分数／％ 平均质量分数／％

２０１８１２１７
１＃ ９６５８

９６９１
２＃ ９７２４

２０１８１２１８
１＃ ９５５４

９６５５
２＃ ９７５５

２０１８１２１９
１＃ ９７４４

９７４４
２＃ ９７４４

表４　３批止痒搽剂中麝香草酚的质量分数测定

样品批号 编号 质量分数／％ 平均质量分数／％

２０１８１２１７ １＃ ９７６１
９７６８

２＃ ９７７４

２０１８１２１８
１＃ ９７６６

９７１９
２＃ ９６７１

２０１８１２１９
１＃ ９５３０

９５２０
２＃ ９５１０

２８　校正因子测定
准确量取恒温至２０℃的无水乙醇５ｍＬ，２份

平行．置于１００ｍＬ量瓶中，准确加入恒温至２０℃
的正丙醇 （内标物质）５ｍＬ，加水稀释至刻度，
摇匀，精密吸取该溶液１ｍＬ，并置于１００ｍＬ量瓶
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中，用水稀释至刻度，摇匀，作为对照品溶液．准
确吸取上述溶液３ｍＬ，置于１０ｍＬ顶空进样瓶中，
密封，按１２３项下测定乙醇的色谱条件，进样分
析，每份对照品溶液各进样３次，测定其峰面积，
并计算平均校正因子．由计算结果可知，校正因子
相对标准偏差为１３％．
２９　乙醇体积分数测定

精密吸取恒温至２０℃的供试品适量 （相当于

乙醇５ｍＬ），置于１００ｍＬ量瓶中，准确加入恒温
至２０℃的正丙醇５ｍＬ，加水稀释至刻度，摇匀，
准确吸取该溶液１ｍＬ，置于１００ｍＬ量瓶中，加水
稀释至刻度，摇匀，作为供试品溶液．精密吸取上
述溶液３ｍＬ，置 １０ｍＬ顶空进样瓶中，密封，按
１２３项下测定乙醇的色谱条件，进样分析，测定
峰面积，按内标法以峰面积计算，结果见表５．

表５　３批止痒搽剂中乙醇体积分数测定

样品批号 乙醇体积分数／％ 平均体积分数／％

２０１８１２１７
７３２５

７３２０
７３１０

２０１８１２１８
７１１２

７１１０
７１０８

２０１８１２１９
７０９０

７０９０
７０８９

３　小结

本研究表明，采用毛细管气相色谱法能够同时

测定薄荷脑、麝香草酚、甘油和乙醇的含量，且方

法简便、准确，精密度好、准确度高，具有专属性

和耐用性．此外，无论是理论塔板数还是分离度对
薄荷脑、麝香草酚的分离能力都较为适合，且分析

时间短，能够快速准确地进行定性和定量分析，有

利于制剂质量的控制．
医院制剂有着强烈的 “地方特色”，其作为医

院使用多年的协定处方，具有临床疗效确定、价格

便宜等优势．目前，由于医院制剂大多为品种多、
数量少、周期短，为避免在制剂制备过程中出现

“短板”，应该对制剂质量标准、工艺、生产和使

用等过程进行严格管控，以保证其临床疗效和安

全［７］．而在现行制剂质量标准中，对质量的控制
方法简单、粗糙，长久以往，将大大影响临床疗效

和制剂的发展．因此，对制剂质量标准进行提升，
进一步保障患者安全用药［８］是当务之急和必然趋

势．
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