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摘要 目的: 建立头风痛丸的定性定量方法，更好地控制产品质量。方法: 采用薄层色谱法对处方中的 3 味药材( 白芷，川芎，

绿茶) 进行鉴别，采用高效液相色谱法测定君药白芷中欧前胡素的含量，以甲醇 － 水( 60∶ 40 ) 为流动相，在 248 nm 波长处检

测。结果: 薄层色谱鉴别方法专属性好，斑点清晰，分离度好，阴性样品无干扰; 高效液相色谱法测定，欧前胡素在 0. 023 ～
0. 23 μg 范围内线性关系良好( r = 0. 9999) ; 平均回收率( n = 6) 为 97. 7%，RSD = 1. 9%。结论: 本方法能准确地进行定性、定
量，且专属性强，灵敏度高，重复性好，可用于头风痛丸的质量控制。
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Study on qualitative and quantitative method of Toufengtong pills
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Abstract Objective: To establish a qualitative and quantitative method of Toufengtong pills for the best quality
control．Methods: TLC method was used to identify three herbal medicines ( Radix Angelicae Dahuricae; Rhizoma
Chuanxiong; Folium Camelliae) in prescription． HPLC method was used to determine the content of imperatorin in
Radix Angelicae Dahuricae． The mobile phase was methyl alcohol － water( 60∶ 40) and determined at 248 nm． Re-
sults: Three herbal medicines in prescription were distinguished exclusively with clear spots and good separation by
TLC． For HPLC determination，the imperatorin showed good linear relationship( r = 0. 9999) in the range of 0. 023
－ 0. 23 μg，the average recovery( n = 6 ) was 97. 7% with RSD of 1. 9% ． Conclusion: This method has a strong
specificity，high sensitivity and fine conclusion and can be used in qualitative and quantitative analysis accurately for
the quality control of Toufengtong pills．
Key words: Toufengtong pills; Radix Angelicae Dahuricae; Rhizoma Chuanxiong; Folium Camelliae; imperatorin;

qualitative and quantitative method; TLC; HPLC

头风痛丸现行质量标准收载于《卫生部药品标

准》中药成方制剂第九册，是由白芷、川芎、绿茶 3
味药材原粉入药的中药复方制剂，有祛风止痛的功

效，主要用于偏头痛、眉棱骨痛、额窦炎。原标准中

无［含量测定］项，［鉴别］仅为一项显微鉴别和一项

化学反应鉴别。为更好地控制本制剂的内在质量，

本文采用薄层色谱法对头风痛丸中白芷、川芎、绿茶

3 味药材进行薄层鉴别，采用高效液相色谱法测定

君药白芷中欧前胡素的含量。本法的质量控制指标

较为客观、合理，方法专属性强、灵敏度高、重复性

好，从而可有效地控制头风痛丸的质量。

1 仪器与试药

Waters Aalliance 高效液相色谱仪、Waters 2487
紫外检测器、Empower 色谱工作软件; Sartorius AG
ME235S、BS224S 电子分析天平; H66025 型超声清

洗仪; 硅胶 G 及 GF254 ( 60 型) 均为化学纯，青岛海洋

化工有限公司。
对照品欧前胡素( 批号 110826 － 200410) 、咖啡

因( 批号 171215 － 200507 ) 及对照药材白芷( 批号

120945 － 200406) 和川芎( 批号 120918 － 200809) 均

购自中国食品药品检定研究院。头风痛丸样品由吉

林康福药业有限公司( 水丸，8 g·袋 － 1 ) 和重庆希尔
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安药业有限公司( 水丸，60 g·瓶 － 1 ) 提供; 阴性样品

用吉林康福药业有限公司提供的药材自制。高效液

相色谱流动相用甲醇为色谱纯，购买自美国天地公

司; 其他试剂均为分析纯，购买自天津化学试剂有限

公司; 水为去离子水;

2 薄层色谱鉴别

2. 1 白芷、川芎 参照中国药典 2010 年版一部［1］

及白芷的水溶性成分研究［2］报道，初步拟定对白芷

中的欧前胡素和异欧前胡素进行薄层色谱鉴别，参

考文献报道［3 ～ 6］对白芷的薄层鉴别进行了实验。基

于一测多评的方针，考虑用一种方法同时鉴别白芷

和川芎，查阅了川芎鉴别的相关文献［7 ～ 15］，经过多

次试验确定薄层色谱鉴别方法如下: 取样品 5 g，研

细，加石油醚( 60 ～ 90 ℃ ) 20 mL，密塞，超声处理 30
min，滤过，滤液浓缩至约 1 mL，作为供试品溶液; 取

对照药材白芷、川芎各 0. 5 g，分别同法制成对照药

材溶液; 取按处方和制法制备去除白芷和川芎的阴

性样品 0. 3 g，同供试品溶液的制备方法制成阴性样

品溶液。吸取上述供试品溶液、对照药材溶液及阴

性样品溶液各 10 μL，分别点于同一自制硅胶 G 薄

层板上，以正己烷 － 乙酸乙酯( 17 ∶ 3 ) 为展开剂，展

开，取出，晾干，置紫外光灯( 365 nm) 下检视。样品

色谱中，在与白芷对照药材色谱相应位置上，显相同

的 2 个黄色荧光斑点; 在与川芎对照药材色谱相应

位置上，显相同的亮蓝色荧光斑点; 阴性样品色谱中

无相应斑点。见图 1。

图 1 白芷、川芎薄层色谱图

Fig 1 TLC chromatogram of Radix Angelicae Dahuricae and Rhizoma

Chuanxiong

1. 阴性样品 ( negative sample without Radix Angelicae Dahuricae and

Rhizoma Chuanxiong) 2 ～ 4. 头风痛丸样品( sample) 5. 川芎对照

药材( reference crude drug of Rhizoma Chuanxiong) 6. 白芷对照药材

( reference crude drug of Radix Angelicae Dahuricae)

2. 2 绿茶的薄层色谱鉴别 文献报道绿茶中主要

测定的成分为茶多酚类及咖啡因［16］，查阅相关含绿

茶制剂中咖啡因的薄层鉴别方法［17 ～ 20］，经过多次实

验确定薄层鉴别方法如下: 取本品 5 g，研细，加甲醇

30 mL，密塞，超声处理 30 min，滤过，滤液蒸干，残渣

加水 10 mL 使溶解，加氯仿 20 mL 振摇提取，取氯仿

液低温蒸干，残渣加氯仿 1 mL 使溶解，作为供试品

溶液; 取咖啡因对照品适量，加氯仿制成每 1 mL 含

1 mg 的溶液，作为对照品溶液; 取按处方和制法制

备去除绿茶的阴性样品 0. 3 g，同供试品溶液的制备

方法制成阴性样品溶液。吸取上述 3 种溶液各 5
μL，分别点于同一自制硅胶 GF254薄层板上，以甲苯

－ 丙酮 － 甲醇 － 浓氨试液( 20∶ 4∶ 3∶ 0. 5) 为展开剂，

展开，取出，晾干，置紫外光灯( 254 nm) 下检视。样

品色谱中，在与对照品色谱相应位置上，显相同颜色

的斑点。见图 2。

图 2 绿茶薄层色谱图

Fig 2 TLC chromatogram of Folium Camelliae

1. 阴性样品( negative sample without Folium Camelliae) 2 ～ 4. 头风

痛丸样品( sample ) 5. 咖啡因对照品 ( reference substance of caffe-

ine)

3 含量测定

参照中国药典 2010 年版一部［1］及文献报道有

关白芷的含量测定方法［20 ～ 22］，确定方法如下:

3. 1 色谱条件 色谱柱: SUNTEK Kromasil C18 ( 5
μm，250 mm × 4. 6 mm ) ; 流动相: 甲醇 － 水( 60 ∶
40) ，流速: 1. 0 mL·min －1 ; 检测波长: 248 nm; 柱

温: 35 ℃ ; 进样量: 10 μL。
3. 2 溶液的制备

3. 2. 1 对照品溶液 精密称取欧前胡素对照品

10. 22 mg 和 5. 68 mg，分别置于 100 mL 和 50 mL 量

瓶中，加甲醇使溶解，定容至刻度; 再各精密吸取 5
mL，分别置于 50 mL 量瓶中，加甲醇定容至刻度，摇

匀，即得浓度分别为 10. 22 μg·mL －1和 11. 36 μg·
mL －1的对照品溶液。
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3. 2. 2 供试品溶液 精密称取样品约 0. 5 g，置 50
mL 量瓶中，加甲醇约 40 mL，超声( 功率 250 W，频

率 40 kHz) 处理 60 min，放冷，用甲醇定容至刻度，

摇匀，滤过，取续滤液，即得［1］。
3. 2. 3 阴性对照溶液 取缺白芷药材的阴性样品，

按供试品溶液制备方法制成阴性对照溶液。
3. 3 阴性干扰试验 取对照品溶液、供试品溶液及

阴性对照溶液，按上述色谱条件测定，记录色谱图。
结果表明样品色谱中欧前胡素峰与相邻成分峰达到

基线分离，且阴性对照无干扰。见图 3。

图 3 对照品( A) 、头风痛丸样品( B) 及阴性对照( C) HPLC 图

Fig 3 HPLC chromatograms of reference substance( A) ，sample( B) and

negative sample without Radix Angelicae Dahuricae( C)

1. 欧前胡素( imperatorin)

3. 4 方法学考察

3. 4. 1 线 性 关 系 考 察 精 密 吸 取“3. 2. 1”项 下

11. 36 μg·mL －1 对 照 品 溶 液 0. 2，0. 4，0. 8，1. 2，

1. 6，2. 0 mL，分别置 2 mL 量瓶中，加甲醇稀释至刻

度，摇匀。按上述色谱条件进样 2 μL，以对照品的

进样量 X ( μg) 为横坐标，以峰面积积分值 Y 为纵坐

标，绘制标准曲线，其回归方程为:

Y = 4. 814 × 106X + 1. 159 × 104 r = 0. 9999

结果表明，欧前胡素在 0. 023 ～ 0. 23 μg 范围内线性

关系良好。
3. 4. 2 精密度试验 按上述色谱条件，精密吸取

11. 36 μg·mL －1对照品溶液 10 μL，连续进样 6 次，

以欧前 胡 素 对 照 品 峰 面 积 计 算 RSD ( n = 6 ) 为

0. 25%。

3. 4. 3 稳定性试验 取同一批样品，按“3. 2. 2”项

下方法制备供试品溶液，在上述相同色谱条件下分

别于 0，2，4，6，8，12 h 进样测定欧前胡素的峰面积，

计算 RSD( n = 6) 为 0. 95%，表明供试品溶液在 12 h
内基本稳定。
3. 4. 4 重 复 性 试 验 取 同 一 批 样 品 6 份，按

“3. 2. 2”项下方法制备供试品溶液，按上述色谱条

件进行测定，结果 6 份样品中欧前胡素含量平均值

( n = 6) 为 0. 81 mg·g －1，RSD 为 2. 3%。
3. 4. 5 回收率试验 取已知含量( 0. 81 mg·g －1 )

的同一批样品 6 份，每份约 0. 25 g，精密称定，分别

精密加入浓度为 0. 1022 mg·mL －1的欧前胡素对照

品溶液各 2 mL，按“3. 2. 2”项下方法制备供试溶液，

并按上述色谱条件进行测定，计算回收率，平均回收

率( n = 6) 为 97. 7%，RSD 为 1. 9%。
3. 5 样品测定 分别取不同批号的头风痛丸，按

“3. 2. 2”项下方法制备供试品溶液，按上述色谱条

件进行测定，用外标法计算含量，结果见表 1。
表 1 样品含量测定结果( n =6)

Tab 1 Results of samples

生产单位

( manufactory)

批号

( Lot No． )

含量

( content) /mg·g － 1

吉林省康福药业有限公司 20051101 0. 84

( Jilin Kangfu Pharmaceutical 20060101 0. 78

Co． ，LTD． ) 20060501 0. 92

重庆希尔安药业有限公司 060301 0. 79

( Chongqing Healn Pharmaceutical 060601 0. 78

Co． ，LTD． ) 060701 0. 77

4 讨论

4. 1 参照中国药典 2010 年版一部白芷项下含量测

定方法，采用甲醇为溶剂超声提取［1］，比较了超声

不同时间( 30，40，50，60，70 min) 欧前胡素的提取

率，结果表明超声 60 min 已基本提取完全，故确定

超声提取时间为 60 min。
4. 2 白芷含量测定中，中国药典 2010 年版一部规

定检测波长为 300 nm; 通过扫描欧前胡素的紫外光

谱图发现，248 nm 和 300 nm 有 2 个吸收峰，最大吸

收峰为 248 nm，实验发现在 248 nm 处测定信号更

灵敏，其他成分对所测定成分无干扰，故本文将白芷

的检测波长调整为 248 nm。
4. 3 参考中国药典 2010 年版一部，选用不同色谱
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柱( Koromasil，SHISEIDO，Diamond) 对流动相进行了

选择，考察了甲醇 － 水系统不同比例的分离效果，最

终选用甲醇 － 水( 60 ∶ 40 ) ，能将欧前胡素峰与其他

峰很好地分离，便于操作。
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