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摘要: 目的 建立以反相高效液相色谱法同时测定七味铁屑丸( 铁屑、寒水石、藏木香、木香、甘青青蓝、红花，五灵脂膏)

中木香烃内酯和去氢木香内酯的方法。方法 采用 HPLC 法，色谱柱为 Welchrom Materials 柱 C18 ( 250 mm × 4． 6 mm，5
μm) ，流动相 甲醇-水( 65 ∶ 35，v /v) ; 检测波长 225 nm; 柱温 30 ℃ ; 体积流量 1． 0 mL /min。结果 木香烃内酯线性范围为

0． 011 5 ～ 0． 115 mg /mL; 去氢木香内酯线性范围为 0． 011 9 ～ 0． 119 mg /mL，相关系数分别是 0． 999 9 和 0． 999 8; 平均加

样回收率木香烃内酯为 100． 96% ( RSD 为 1． 28%，n = 6) ; 去氢木香内酯为 100． 74% ( RSD 为 1． 04%，n = 6) 。结论 本

法简便、准确、快速，可用于七味铁屑丸的质量控制。
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Determination of costunolide and dehydrocostuslactone in Qiwei Tiexue Pill by
RP-HPLC
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ABSTRACT: AIM To establish a RP-HPLC method for determining costunolide and dehydrocostuslactone in Qi-
wei Tiexue Pill ( Ferri Frusta，Gypsum seu Calcitum，Inula helenium L． ，Aucklandiae Radix，Carthami Flos，Dra-
cocephalum tanguticum Maxim，extract of Trogopteri seu Pteromydis Excrementum) ． METHODS Welchrom Mate-
rials C18 ( 250 mm ×4． 6 mm，5 μm) column was used with methanol-water( 65 ∶ 35) as mobile phase． The flow
rate was 1． 0 mL /min and column temperature was maintained at 30 ℃ ． The detection wavelength was set at 240
nm． RESULTS The linear ranges of costunolide and dehydrocostuslactone were in the range of 0． 011 5 － 0． 115
mg /mL( r = 0． 999 9 ) and in the range of 0． 011 9 － 0． 119 mg /mL ( r = 0． 999 8 ) with average recoveries of
100． 96% ( RSD was 1． 28%，n = 6) and 100． 74% ( RSD was 1． 04%，n = 6) ，respectively． CONCLUSION
The method is simple，accurate and rapid for the quality control of Qiwei Tiexue Pill．
KEY WORDS: costunolide; dehydrocostuslactone; Qiwei Tiexue Pill; HPLC; Tibet medicine

七味铁屑丸由铁屑( 诃子制) 、寒水石( 奶制) 、
藏木香、木香、甘青青蓝、红花、五灵脂膏等七味药材

组成，系治疗肝病、胃病的藏族验方［1］，收载于《中

国药典》2010 年版一部［2］。该药具有行气活血，平

肝清热止痛之功效，用于肝区疼痛，肝脏肿大［1-2］。
木香为该药中的主药之一，为菊科植物木香的干燥

根。木香的化学成分较为复杂，含有挥发油、生物

碱、内酯等多种成分，而主要活性成分为木香烃内

酯和去氢木香烃内酯等挥发油类物质［3］。药理研

究表明，木香烃内酯和去氢木香内酯是木香的主要

成分，具 有 松 弛 平 滑 肌、解 痉、抗 菌 以 及 降 压 作

用［4］。为了提高该藏药质量，保证其临床用药的稳

定性，特对七味铁屑丸中的木香中的木香烃内酯和

去氢木香内酯作为指标成分进行 HPLC 定量测定法

研究，结果表明，本试验方法简便快速，结果可靠，可

有效控制药品质量。
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1 仪器与试药

1． 1 仪器 Waters 2695 液相色谱仪，waters 2996
检测 器，Empower 2 色 谱 工 作 站 ( 美 国) ; 色 谱 柱

Welchrom Materials 柱 C18 ( 250 mm × 4． 6 mm，5
μm) ; 超声波清洗器 model c5860A( 天津市科贝尔光

电技术有限责任公司) ; Sartorius BP211D 电子天平

( 德国) 。
1． 2 试药 木香烃内酯对照品( 111524-200402) 和

去氢木香内酯对照品( 111525-200404 ) 均由中国药

品生物制品检定所提供; 甲醇为色谱纯，水为重蒸馏

水，其它试剂均为分析纯。
七味铁屑丸购于市场同一生产厂家的产品( 批

号: 20100301，20090801，20100412) 。

2 方法与结果

2． 1 色 谱 条 件 色 谱 柱: Welchrom Materials 柱

C18，250 mm ×4． 6 mm，5 μm; 流动相: 甲醇-水( 65 ∶
35) ; 检测波长 225 nm; 体积流量 1 mL /min; 进样量

10 μL; 柱温: 30 ℃ ． 在此色谱条件下，样品中木香烃

内酯和去氢木香内酯的保留时间分别是 16． 72 min
和 19． 21 min，理论塔板数分别为 12 126 和 12 835，

与其它组分峰分离度均大于 1． 5。
2． 2 测定方法 分别吸取对照品溶液、供试品溶

液、阴性样品溶液，按 2． 1 项色谱条件测定，采用外

标法计算即得。结果阴性对照样品对测定无干扰，

供试品分离度符合要求，见图 1。

A B C

图 1 RP-HPLC 色谱图

Fig． 1 RP-HPLC chromatograms
A． 对照品溶液 B． 供试品溶液 C． 阴性样品溶液 1． 木香烃内酯 2． 去氢木香内酯

A． reference substances B． sample C． negative sample 1． costunolide 2． dehydrocostuslactone

2． 3 溶液的制备

2． 3． 1 对照品溶液制备 精密称取木香烃内酯对

照品 11． 50 mg 和去氢木香内酯对照品 11． 90 mg，置

50 mL 量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，得每 1 mL 含木

香烃内酯 0． 23 mg、去氢木香内酯 0． 238 mg 的溶液，

作为对照品贮备液; 精密吸取 5 mL 置 10 mL 量瓶

中，加甲醇至刻度，即得每 1 mL 含木香烃内酯0． 115
mg、去氢木香内酯 0． 119 mg 的对照溶液。
2． 3． 2 供试品溶液制备 取样品适量，粉碎，精密

称取 1． 5 g，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇 25 mL，

密塞，称定质量，放置过夜，超声处理( 功率 350 W，

频率 35 kHz) 30 min，放冷，用甲醇补足减失的质量，

摇匀，滤过，取续滤液作为供试品溶液。
2． 3． 3 阴性对照溶液制备 委托某制药股份有限

公司按七味铁屑丸处方制得不含木香的阴性样品;

依供试品溶液的制备方法制得阴性对照溶液。
2． 4 线性关系考察 精密称取木香烃内酯和去氢

木香内酯对照品贮备液 25 mL，置 50 mL 量瓶中，加

甲醇至刻度，即得每 1 mL 含木香烃内酯 0． 115 mg、

去氢木香内酯 0． 119 mg 的对照溶液。精密吸取

1． 0、2． 0、4． 0、8． 0、10． 0 mL，分别置 10 mL 量瓶中，

加甲醇至刻度，摇匀，按上述 2． 1 项色谱条件测定。
以测得的峰面积为纵坐标，质量浓度为横坐标，绘制

成标准曲线，求得回归方程为: 木香烃内酯为 Y =
22 912 000X － 23 874，r = 0． 999 9，线 性 范 围 为

0． 011 5 ～ 0． 115 mg /mL; 去 氢 木 香 内 酯 为 Y =
17 312 906X － 4 112，r = 0． 999 8，线 性 范 围 为

0． 011 9 ～ 0． 119 mg /mL。
2． 5 精密度试验 精密吸取对照品溶液，按 2． 1 项

下方法重复进样 5 次，测得木香烃内酯和去氢木香

内酯峰面积，其 RSD 值分别为 0． 64%和 0． 74%，表

明精密度良好。
2． 6 重复性试验 取同一批号样品 5 份，按 2． 1 项

下方法连续测定，测得木香烃内酯和去氢木香内酯

峰面积，其 RSD 为 0． 95%和 0． 88%，表明本方法重

复性良好。
2． 7 稳定性试验 精密吸取同一份样品液，按 2． 1
项下方法进行测定，分别于 0、4、8、12、16、24 h，进行
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测定，记录峰面积，以峰面积计算 RSD，木香烃内酯

和去氢木香内酯的 RSD 分别为 1． 61%和 1． 82%，

结果表明供试品溶液在 24 h 内稳定性良好。
2． 8 回收率试验 取已测得木香烃内酯和去氢木

香内酯量的 6 份样品粉末( 批号为 20100301) ，每份

0． 6 g。每份精密加入用甲醇制备的每 1 mL 含木香

烃内酯和去氢木香内酯的对照品混合溶液适量，按

2． 3 项下方法制成供试品溶液，再按 2． 1 项下方法

分别测定。计算回收率，结果见表 1，表 2。
表 1 木香烃内酯回收率试验结果

Tab． 1 Recovery test results of costunolide

取样量

/ g
样品原有

量 /mg
加入量

/mg
测得量

/mg
回收率

/%

平均回收

率 /%

RSD

/%
0． 605 2 0． 214 0 0． 230 0 0． 456 7 102． 86
0． 594 8 0． 210 4 0． 230 0 0． 447 3 101． 57
0． 606 5 0． 214 5 0． 345 0 0． 554 7 99． 14
0． 612 1 0． 216 5 0． 345 0 0． 564 1 100． 46 100． 96 1． 28
0． 609 4 0． 215 5 0． 460 0 0． 677 3 100． 27
0． 598 1 0． 211 5 0． 460 0 0． 681 1 101． 43

表 2 去氢木香内酯回收率试验结果

Tab． 2 Recovery test results of dehydrocostuslactone

称样量

/ g
样品原有

量 /mg
加入量

/mg
测得量

/mg
回收率

/%

平均回收

率 /%

RSD

/%
0． 605 2 2． 048 4 0． 238 0 2． 321 8 101． 55
0． 594 8 2． 013 2 0． 238 0 2． 238 8 99． 45
0． 608 2 2． 058 6 0． 357 0 2． 433 5 100． 74
0． 612 1 2． 071 8 0． 357 0 2． 477 9 102． 02 100． 74 1． 04
0． 609 4 2． 062 6 0． 476 0 2． 566 3 101． 09
0． 598 1 2． 024 4 0． 476 0 2． 489 4 99． 56

2． 9 样品测定 取由市场购得同一生产厂家的产

品 3 批，批 号 分 别 为: 20100301，20090801 和

20100412，按 2． 3． 2 项下方法制成供试品溶液，按

2． 1 项下色谱条件分别测定。计算结果见表 3。
表 3 3 批样品测定结果 ( n =3)

Tab． 3 Results of sample determination ( n =3)

批号
木香烃内酯

/ ( mg /丸)

RSD

/%

去氢木香内

酯 / ( mg /丸)

RSD

/%
20100301 0． 244 2 2． 298 0
20100301 0． 239 4 1． 00 2． 315 8 0． 65
20100301 0． 242 1 2． 286 2
20090801 0． 265 8 2． 427 4
20090801 0． 260 3 1． 11 2． 413 9 0． 30
20090801 0． 261 4 2． 424 3
20100412 0． 255 5 2． 367 5
20100412 0． 251 7 1． 12 2． 353 1 0． 72
20100412 0． 250 0 2． 334 1

3 讨论

3． 1 供试品溶液的制备主要参考了《中国药典》
2010 年版一部中“木香”药材含量测定下的制备方

法及相关文献［5-11］，采用超声处理，分别采用超声

20 min、30 min、40 min 进行试验，发现超声 30 min
所得木香烃内酯和去氢木香内酯量比较高，所以采

用超声 30 min 进行提取。木香烃内酯和去氢木香

内酯具有挥发性，具文献报道提取温度对其提取率

影响比较大［12］，所以超声时要注意水温，在超声 15
min 换水后继续超声，取得比较好结果。
3． 2 参考文献［13-15］并比较了用乙酸乙酯、甲醇

和三氯甲烷作为提取溶剂，从测定结果的比较可以

看出，采用三氯甲烷提取时，杂质最少，采用甲醇提

取时，木香烃内酯和去氢木香内酯的提取率最高，综

合考虑，最终选定甲醇作为提取溶剂。
3． 3 实验表明本试验方法简便快速，灵敏度高，专

属性强，重复性好，结果可靠，可同时测定七味铁屑

丸中木香烃内酯和去氢木香内酯，以有效控制药品

质量。HPLC 法快速、灵明度高、专属性和重现性

好，且结果可靠，可以更加有效地控制藏成药产品的

质量。
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摘要: 目的 分析评价少腹逐瘀汤( 当归、赤芍、川芎、五灵脂、蒲黄、小茴香、干姜、肉桂、延胡索、没药) 不同前处理方法对

有效成分分析的影响，建立 HPLC-PDA 法同时测定少腹逐瘀汤中 7 种成分的定量测定方法。方法 Dikma Diamonsil C18

( 4． 6 mm × 250 mm，5 μm) 柱以乙腈-0． 05%乙酸水溶液为流动相进行梯度洗脱，体积流量 1． 0 mL /min; 柱温 30 ℃ ; 检测

波长 230，350，270，320 nm。结果 测定的 7 个成分即芍药苷、咖啡酸、阿魏酸、没食子酸、香草酸、异鼠李素-3-O-新橙皮

苷、香蒲新苷，在各自质量浓度范围内线性关系良好( r≥0． 999 4) ; 平均回收率为 92． 2% ～ 105． 8%，RSD 为 1． 69% ～
3． 65%。结论 建立的 HPLC 分析方法简单可靠，可操作性好，为少腹逐瘀汤的质量控制提供了简便可行的方法。
关键词: 少腹逐瘀汤; 有效成分; HPLC-PDA 分析
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HPLC-PDA analysis of seven effective components in Shaofu Zhuyu Decoction

CUI Wen-xia1，2， SHU Yan2， SU Shu-lan2* ， WU Jing1， DUAN Jin-ao2* ， TANG Yu-ping2

( 1． School of Pharmacy，Jiangsu University，Zhenjiang 212013，China; 2． Jiangsu Key Laboratory for TCM Formulae Research，Nanjing University of

Chinese Medicine，Nanjing 210046，China)

ABSTRACT: AIM To analyze the effect of different pretreatment methods on the effective components in Shaofu
Zhuyu Decoction( Angelicae sinensis Radix，Paeoniae Radix rubra，Chuanxiong Rhizoma，Trogopteri seu Pteromydis
Excrementum，Typhae Pollen，Foeniculi Fructus，Zingiberis Rhizoma，Cinnamomi Cortex，Corydalis Rhizoma，

Myrrha) ，and establish an HPLC-PDA method for simultaneous determination of seven components． METHODS
The analysis was carried out on a Dikma Diamonsil C18 ( 4． 6 mm × 250 mm，5 μm) column with acetonitrile-

0． 05% acetic acid solution as mobile phase for gradient elution． The flow rate was 1． 0 mL /min，the column tem-
perature was maintained at 30 ℃ ; and the detection wavelength was set at 230，350，270，and 320 nm，respec-
tively． RESULTS The seven compounds in their respective peak areas had good lineatities( r≥0． 999 4) and the
average recoveries were 92． 2% － 105． 8%，RSD was within 1． 69% － 3． 65% ． CONCLUSION This method is
simple，reliable，easy to operate，and can be used for the quality control of Shaofu Zhuyu Decoction．
KEY WORDS: Shaofu Zhuyu Decoction( SFZYD) ; effective components; HPLC-PDA analysis
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