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　 　 ［摘要］ 　目的 　完善薄荷水的质量控制方法 。方法 　采用薄层色谱法鉴别薄荷水中的薄荷素油 ，用气相色谱法测定薄

荷水中薄荷脑的含量 。结果 　薄层色谱法鉴别专属性强 ；气相色谱法中 ，薄荷脑线性范围为 ５ ．０ ～ ８０ ．０ μg／ml（r ＝ ０ ．９９９ ９） ，

平均回收率为 １０３ ．１６％ ，RSD为 １ ．８１％ 。结论 　该法操作简便 ，结果准确 ，灵敏度高 ，重复性好 ，可有效地控制薄荷水的质量 。
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Quality control method of peppermint water
CHEN Xu１ ，LOU Yongming２ ，HUANG Aiwen１ ，SONG Hongtao１ （１ ．Department of Pharmacy ，Fuzhou General Hospital of
Nanjing Region of PLA ，Fuzhou ３５００２５ ，China ；２ ．Fujian Institute for Drug Control ，Fuzhou ３５０００１ ，China）

［Abstract］ 　 Objective 　 To consummate a method of quality control of peppermint water ．Methods 　 Thin layer chromatog唱
raphy was used for the identification of peppermint oil ．Gas chromatography was used for the determination of mentholum ．

Results 　 The identification of peppermint oil was highly specific by TLC ．The linear range of mentholum was from ５ ．０唱

８０ ．０ μg／ml ，r＝ ０ ．９９９ ９ ．The average recovery of mentholum was １０３ ．１６％ and RSD was １ ．８１％ ．Conclusion 　 These methods
were easy to operate with accurate results ，which washigh sensitivity andgoodrepeatability ．This quality standard could effective唱
ly control the quality of peppermint water ．

［Key words］ 　 peppermint water ；quality standard ；thin layer chromatography ；gas chromatography ；mentholum

　 　薄荷水是收载于枟中国人民解放军医疗机构制

剂规范枠内服制剂芳香水剂中的品种 ，由薄荷素油 、

聚山梨酯 ８０和水配制而成 ，具有驱风 、行气等作用 ，

临床上用于矫味 、缓解胃肠气胀和绞痛 。原质量标

准中鉴别采用香草醛硫酸溶液（１ → １００）进行滴定 ，

显紫黄色 ，此法专属性差 ，本实验首次采用薄层色谱

法对薄荷水进行了薄层鉴别的优化 。此外 ，薄荷水

无含量测定方法 ，为严格控制产品质量 ，本实验以薄

荷脑为指标首次采用气相色谱法对本制剂进行了含

量测定 ，为该制剂的质量控制提供了科学的依据 。

1 　仪器与试药

６８９０N 型气相色谱仪 （美国安捷伦公司 ） 、

AE２４０精密电子天平（瑞士 METTLER 公司） ；薄

荷脑对照品 （批号 ：１１０７２８唱２００５０６ ） 、萘 （批号 ：

１１１６７３唱２００８０３） 、薄荷素油（批号 ：１１１５５１唱２００７０２） ，

以上试药均由中国食品药品检定研究院提供 ；薄荷

水 （南京军区福州总医院 ，批号 ：２０１３０９０４０１ 、

２０１３０９０４０２ 、２０１３０９０４０３ 、２０１３０９０４０４ 、２０１３０９０４０５ 、

２０１３０９０４０６） 、硅胶 G 板（青岛海洋化工厂分厂 ，规

格 ：５０ mm × １００ mm ，批号 ：２００９０６０９） 、茴香醛（上

海科丰试剂有限公司 ，批号 ２０１３０９１３） 。

2 　方法与结果

2 ．1 　薄层色谱鉴别 　 取薄荷水 １００ ml ，加三氯甲
烷振摇提取 ２次 ，每次 ２０ ml ，合并下层液 ，挥干 ，残

渣加无水乙醇 ２ ml使溶解 ，作为供试品溶液 。另取

薄荷水阴性对照品 ，同法制得阴性对照品溶液 。取

薄荷素油对照提取物约 ０ ．１ g ，加无水乙醇 ５ ml使
溶解 ，作为对照提取物溶液 。取薄荷脑对照品加乙

醇制成 ５ mg／ml的溶液 ，作为对照品溶液 。吸取上

述溶液各 ５ μl ，分别点于同一硅胶 G 薄层板上 ，以

甲苯唱乙酸乙酯（１９ 砄 １）为展开剂 ，展开 ，取出 ，晾干 ，
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喷以茴香醛试液 ，在 １０５ ℃ 加热至斑点显色清晰 。

供试品色谱中 ，在与对照品提取物及薄荷脑对照品

色谱相应的位置上 ，显相同颜色的斑点 ，阴性对照无

干扰 ，薄荷脑 Rf 值为 ３ ．１ ，见图 １ 。

图 1 　薄荷水 TLC图
１ ．缺薄荷素油阴性对照品 ；２ ．薄荷素油对照提取物 ；

３ ．薄荷脑对照品 ；４ ．供试品 ２０１３０９０４０４ ；

５ ．供试品 ２０１３０９０４０５ ；６ ．供试品 ２０１３０９０４０６

2 ．2 　含量测定
2 ．2 ．1 　色谱条件 　以聚乙二醇为固定相的毛细管

柱［１］
（Agilent HP唱INNOWAX 毛细管柱 ，柱长为

３０ m ，内径为 ０ ．３２ mm ，膜厚度为 ０ ．２５ μm） ；以高

纯度 N２ 为载气 ，流速为 １ ml／min ；检测器采用氢焰
离子化检测器 ，H２ 流速为 ３０ ．０ ml／min ，空气流速
为 ４００ ml／min ；柱温为程序升温 ：初始温度 １００ ℃ ，

以每分钟 ８ ℃的速率升温至 ２００ ℃ ，于 ２００ ℃保持

１ min ；进样口温度 ２５０ ℃ ；检测器温度 ２５０ ℃ ；分流

进样 ，分流比 １０ 砄 １ ，进样量为 １ μl 。
如图 ２ 所示 ，薄 荷 脑 的 出 峰 时 间 约 为

８ ．２２５ min ，理论塔板数为 ２９７ ６１９ ，在该色谱条件

下 ，供试品与杂质峰分离度 R ＝ １ ．７６ ，供试品与内标

物分离度良好 。

2 ．2 ．2 　溶液的制备 　 ① 内标溶液 ：取萘适量 ，精密

称定 ，加无水乙醇制成 ２５０ μg ／ml的溶液 ，摇匀 ，作

为内标溶液 。 ②对照品储备液 ：另取薄荷脑对照品

图 2 　薄荷水 GC图
A ．薄荷脑对照品 ；B ．薄荷水供试品 ；C ．薄荷水阴性供试品 ；１ ．薄荷脑峰 ；２ ．内标物峰

适量 ，精密称定 ，加无水乙醇制成２５０ μg／ml的溶液 ，

摇匀 ，作为对照品储备液 。 ③对照品溶液 ：移取内标

溶液４ ml及薄荷脑对照品储备液 ３ ml置 ２５ ml 容
量瓶中 ，加无水乙醇稀释至刻度 ，摇匀 。 ④供试品溶

液 ：精密量取薄荷水 ５ ml 置 ２５ ml量瓶中 ，加内标

溶液 ４ ml ，加无水乙醇稀释至刻度 ，摇匀 ，即得 。 ⑤

阴性对照溶液 ：根据薄荷水处方及配制方法 ，配制缺

薄荷素油阴性对照品 。精密吸取缺薄荷素油阴性对

照品 ５ ml 置 ２５ ml 量瓶中 ，加无水乙醇稀释至刻

度 ，摇匀 ，即得 。

2 ．2 ．3 　专属性考察 　分别取“２ ．２ ．２”项下供试品溶

液 、阴性对照溶液各 １ μl ，注入气相色谱仪 ，按照

“２ ．２ ．１”项下气相色谱条件进行测定 。在薄荷脑的

相应位置上无杂质峰干扰 ，本法专属性良好 。

2 ．2 ．4 　线性关系考察 　分别精密吸取“２ ．２ ．２”项薄

荷脑对照品储备液 ０ ．５ 、１ ．０ 、２ ．０ 、３ ．０ 、４ ．０ 、６ ．０ 、

８ ．０ ml ，置 ２５ ml 量瓶中 ，各精密加入内标溶液

４ ml ，加无水乙醇稀释至刻度 ，摇匀 ，得系列浓度

（５ ．０ ～ ８０ ．０ μg／ml）薄荷脑对照品溶液 。分别将以

上各浓度对照品溶液过滤 ，精密吸取续滤液 １ μl ，注

入气相色谱仪 ，按“２ ．２ ．１”项下色谱条件测定 。以薄

荷脑浓度 Ci 与内标物萘浓度 Cs 之比为横坐标 ，薄

荷脑峰面积 A i 与内标物萘峰面积 A s 之比为纵坐
标 ，进行线性回归 ，薄荷脑回归方程为 ：A ＝

０ ．７７７ ８ C － ０畅０００ １（r ＝ ０ ．９９９ ９） 。结果表明 ，薄荷

脑在 ５畅０ ～ ８０ ．０ μg／ml浓度范围内线性关系良好 。

2 ．2 ．5 　精密度试验 　按照“２ ．２ ．２”项配制薄荷脑对

照品溶液 ，经微孔滤膜过滤后精密吸取续滤液 １ μl
重复进样 ６ 次 ，测得薄荷脑的峰面积 RSD 为
１畅６１％ 。

2 ．2 ．6 　重复性试验 　按照“２ ．２ ．２”项下方法平行配

制 ６份供试品溶液 ，经微孔滤膜过滤后精密量取续

滤液 １ μl进样 ，测定薄荷脑及内标物峰面积 ，采用

内标法进行含量测定 。结果 ，薄荷水中薄荷脑浓度

RSD为 １ ．８３％ ，表明该方法精密度良好 。

2 ．2 ．7 　稳定性试验 　按照“２ ．２ ．２”项下方法制备供

试品溶液 ，分别于 ０ 、２ 、４ 、６ 、８ 、１０ h 测定峰面积 ，结

果 ，薄荷脑 RSD为 １ ．７３％ ，表明供试品溶液在 １０ h
内稳定 。

2 ．2 ．8 　加样回收率试验 　 精密吸取同一批次薄荷
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水 ５ ml ，置 ９个 ２５ ml量瓶中 ，精密吸取“２ ．２ ．２”项

下薄荷脑对照品储备液 ２ ．４ 、３ ．０ 、３ ．６ ml 置 ２５ ml
量瓶中 ，同种浓度各 ３ 份 ，再用移液管精密吸取

“２ ．２ ．２”项下的内标溶液 ４ ml ，置 ２５ ml 量瓶中 ，加

无水乙醇稀释至刻度 ，配成高 、中 、低浓度各 ３ 份供

试品 ，采用内标法进行含量测定 ，计算加样回收率 ，

结果表明薄荷脑回收率均在 ９５％ ～ １０５％ 之间 ，

RSD均小于 ２％ ，该方法回收率符合要求 ，见表 １ 。

表 1 　加样回收率试验测定结果

样品含量
（m／μg）

加入量
（m／μg）

实测量
（m／μg）

回收率
（％ ）

平均回收率
（％ ）

RSD
（％ ）

３０ g．３７ ２４  ．３８ ５５ I．４３ １０２ Ζ．７６

３０ g．３７ ２４  ．３８ ５５ I．５１ １０３ Ζ．１１

３０ g．３７ ２４  ．３８ ５４ I．６６ ９９ Ζ．６２

３０ g．３７ ３０  ．４８ ６２ I．２４ １０４ Ζ．５５

３０ g．３７ ３０  ．４８ ６２ I．２３ １０４ Ζ．５２ １０３ `．１６ １ 蝌．８１

３０ g．３７ ３０  ．４８ ６２ I．２１ １０４ Ζ．４５

３０ g．３７ ３６  ．５８ ６８ I．５４ １０４ Ζ．３６

３０ g．３７ ３６  ．５８ ６７ I．１６ １００ Ζ．５９

３０ g．３７ ３６  ．５８ ６８ I．５７ １０４ Ζ．４４

2 ．2 ．9 　样品含量测定 　 取薄荷水 ３ 批样品（批号 ：

２０１３０９０４０４ 、２０１３０９０４０５ 、２０１３０９０４０６）按“２ ．２ ．２”项

下供试品溶液制备方法制成溶液 ，在“２ ．２ ．１”项下的

色谱条件下进行测定 ，计算供试品中薄荷脑的含量 ，

结果见表 ２ 。

表 2 　 3批样品含量测定结果

批号
薄荷脑 （ρB ／μg · ml － １ ）
１ ┅２  ３ 媼珚x ± s

２０１３０９０３０４ ]１５６ 敂．７５ １６０  ．４１ １５７ v．３７ １５８  ．１８ ± １ ．９６

２０１３０９０３０５ ]１５０ 敂．０６ １５５  ．０２ １５７ v．３１ １５４  ．１３ ± ３ ．７１

２０１３０９０３０６ ]１４７ 敂．７８ １５４  ．３３ １５２ v．１７ １５１  ．４３ ± ３ ．３４

　 　根据枟中国人民解放军医疗机构制剂规范枠薄荷

水处方［１］
，薄荷素油的用量为 ０ ．５ ml 。薄荷素油的

相对密度为 ０ ．９ ，可知薄荷素油用量应为 ０ ．４５ g 。
根据枟中国药典枠（２０１０ 年版一部）薄荷素油质量标

准［２］
，薄荷素油中薄荷脑含量为 ２８％ ～ ４０％ ，因此

薄荷脑的投料量为 ０ ．１２６ ～ ０ ．１８４ g ，配制成
１ ０００ ml ，即浓度为 １２６ ～ １８４ μg／ml 。经实际测定
市售的薄荷素油中薄荷脑含量约 ３０％ ，因此低限含

量为最终含量限度 ，即每毫升浓薄荷水中含薄荷脑

（C１０ H２０O）不得少于 １２６ μg 。
3 　结论和讨论

根据文献报道［３］薄荷脑易溶解于乙醇 、三氯甲

烷 、乙醚 ，最终选择乙醇作为样品配制的溶剂 ，乙醇

可与薄荷素油以任意比例混溶 ，溶剂安全易得 ，样品

制备简便 ，在气相色谱中与薄荷脑及内标物无干扰 ，

分离度较好 ，因此选择乙醇作为样品的配制溶剂 。

薄荷水用于矫味 、缓解胃肠气胀和绞痛 ，在临床

上应用多年 ，效果良好 。但一直以来缺少准确的鉴

别方法和含量测定方法 ，本实验对薄荷水质量控制

方法进行了研究 ，填补了这一空白 。采用 TLC法对
方中的薄荷素油进行了定性鉴别 ，专属性强 ，重复性

好 ，鉴别效果清晰且操作简便 ；同时建立了以 GC 法
测定薄荷脑含量的方法 ，通过方法学验证表明 ，其精

密度 、稳定性 、加样回收率和重复性均能满足定量测

定的要求 ，可快速 、准确地对薄荷水进行质量控制 。
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