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HPLC测定木香顺气丸中的 4种有效成分
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摘要: 目的 � 采用 HPLC法同时测定木香顺气丸中木香烃内酯、去氢木香烃内酯、厚朴酚和厚朴酚的含量。方法 � 采用 K ro�

m asil C18色谱柱 ( 250 mm  4. 6 mm, 5. 0 �m ), 流动相为乙腈 -甲醇 -水 ( 50� 8� 42); 检测波长 210 nm; 流速 1. 0 m l�m in- 1。

结果 � 木香顺气丸中 4种指标成分的线性关系良好, r为 0� 9996~ 0� 9999; 回收率为 97. 49% ~ 100. 80% , RSD为 0� 88% ~

1� 77%。结论 � 所建方法专属性强、重复性好,可用于木香顺气丸的质量控制。
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Determ ination of four effective components inM uxiang Shunqi pills by HPLC

SUN Quan- m ing, ZHU Chao- de, L I Chun- yu

(Ankang Institute forD rug Con tro l, Ankang 725000, Ch ina)

Abstrac t: OBJECTIVE� T o estab lish a m ethod for de term ination o f costuno lide, dehydro costuslactone, magno lo l and honok io l in

M ux iang Shunqi p ills by HPLC. METHODS� K rom asilC18 ( 250 mm  4. 6 mm, 5. 0�m ) w as used w ith the m ob ile phase cons isted of

ace ton itrile - m en thano l - w ate r ( 50� 8� 42) . T he flow rate w as 1. 0 m l� m in- 1 w ith the de tection w avelength at 210 nm. RE�

SULTS� T he linear range of the m ethod w as 0. 9996 to 0. 9999. T he average recovery w as 97. 5% - 100. 8% w ith correspondingRSD

o f 0. 88% - 1. 77% . CONCLU SION� T he m e thod is specific and repea tab le, wh ich can be used fo r the quality contro l of M ux iang

Shunqi pills.
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� � 木香顺气丸为传统中药制剂, 收载于 !卫生部

药品标准中药成方制剂 ∀第一册, 由木香、砂仁、香

附、厚朴、甘草等 10味中药组成,具有行气化湿、健

脾和胃之功效。文献
[ 1~ 4 ]
采用 H PLC法测定了甘草

酸、厚朴酚与和厚朴酚的含量, 但测定君药木香指标

成分的方法未见报道。为此,特测定了木香顺气丸

中的 4种指标成分。

1� 实验部分

1�1� 仪器与试药
LC- 2010A H T型高效液相色谱仪包括 UV -

V IS检测器、LC Solution色谱工作站 (日本岛津 )。

甲醇、乙腈为色谱纯;其余试剂为分析纯; 木香烃内

酯、去氢木香烃内酯、厚朴酚、和厚朴酚对照品 (中

国药品生物制品检定所 ); 木香顺气丸样品 (陕西汉

王药业有限公司,批号: 050101、051003、060301)。

1. 2� 方法与结果
1�2�1� 色谱条件 � 色谱柱为 K rom asil C18 ( 250 mm  

4. 6 mm, 5. 0 �m ); 流动相为乙腈 - 甲醇 - 水

( 50� 8� 42) ;流速 1. 0 m l�m in
- 1

;进样量 10 � ;l柱温

35# ;检测波长 210 nm。

1�2�2� 溶液的制备 � 分别配制一定浓度木香烃内

酯、去氢木香烃内酯、厚朴酚、和厚朴酚对照品的甲

醇贮备液。精密量取各贮备液适量,置同一量瓶中,

加甲醇制成含 4种成分分别为 25. 18、27. 82、

33�73、19. 96 �g�m l
- 1
的甲醇混合溶液, 作为对照品

溶液 。取 10 g木香顺气丸,研细,取 2 g,精密称定,

置具塞三角瓶中, 加入 50 m l三氯甲烷,超声处理 30

m in, 过滤,药渣加少量三氯甲烷洗涤,洗涤液并入滤

液, 置水浴上蒸干, 残渣加适量甲醇分次溶解, 并移

至 50 m l量瓶中, 加甲醇定容,过滤,续滤液作为供

试品溶液。另按处方分别制备缺木香和缺厚朴的木

香顺气丸,同法制得阴性对照溶液。

1�2�3� 方法的专属性考察 � 分别取对照品、供试品
和阴性对照溶液各 10 �,l进样, 色谱图见图 1。木

香顺气丸中的 4种指标成分与其他成分能完全分

离, 阴性对照无干扰。

1�2�4� 线性试验 � 分别精密量取 ∃ 1. 2. 2%项下各
贮备液适量, 置同一量瓶中, 加甲醇定容, 制成含 4

种成分分别为 100. 72、111. 28、134. 92、79. 82 �g�
m l

- 1
的混合对照品溶液, 采用等比稀释法制成系列



浓度的溶液, 在 ∃ 1. 2. 1%项色谱条件下, 取 10 � l进

样,记录色谱峰面积。以峰面积为纵坐标,对照品浓

度为横坐标,进行线性回归。在试验范围内,各组分

线性关系良好,回归方程及相关系数见表 1。

图 1� 对照品 ( A)、供试品 ( B)、缺厚朴阴性对照 ( C)、缺木香阴性对照 ( D )溶液的 HPLC色谱图

F ig 1� HPLC chroma togram s of s tandard so lution( A ), sam ple solution( B), nega tive samp le solutions w ithout off icina lMagno lia Bark( C )

and blank so lutionsw ithout costustoot( D )

表 1� 各组分线性关系的测定结果

Table 1� L inearity o f each com ponent

C om ponen ts Regression equation r
L in ear range/

�g�m l- 1

C ostunol ide A = 4. 37 104C + 1. 59  104 0. 9996 6. 30- 100. 72

Dehydrocostu s�
lacton e

A = 3. 81 104C + 4. 53  104 0. 9999 6. 96- 111. 28

M agnolo l

H onok io l

A = 9. 97 104C - 4. 79  104

A = 1. 02 105C + 6. 25  104

0. 9999

0. 9999

8. 43- 134. 92

4. 93- 78. 92

1�2�5� 精密度试验 � 按 ∃ 1. 2. 2%项下方法制备木
香顺气丸的供试品溶液,重复进样 5次,每次 10 � ,l

记录色谱峰面积,木香烃内酯、去氢木香烃内酯、厚

朴酚、和厚朴酚色谱峰面积的 RSD分别为 0�27%、

0�52%、0�49%、0�33% ,表明仪器进样精密度良好。

1. 2. 6� 重复性试验 � 取同一批号木香顺气丸, 按

∃ 1. 2. 9%项下方法, 取样 6份, 测定含量, 木香烃内

酯、去氢木香烃内酯、厚朴酚、和厚朴酚含量的 RSD

分别为 1. 33%、1. 24%、0. 54%、0. 41% , 表明分析

方法重复性良好。

1. 2. 7� 稳定性试验 � 精密吸取同一供试品溶液 10

� ,l每隔 2 h进样 1次, 重复进样 5次, 记录色谱峰

面积, 计算木香烃内酯、去氢木香烃内酯、厚朴酚、和

厚朴酚色谱峰面积的 RSD分别为 0. 29%、0. 77%、

0. 83%、0. 64%。表明供试品溶液在 8 h内稳定。

1. 2. 8� 回收率试验 � 取木香顺气丸样品,按 ∃ 1�2�6%
项下方法测定含量后,再取同批号样品细粉 1 g,精密

称定,分别精密加入木香烃内酯、去氢木香烃内酯、厚

朴酚、和厚朴酚对照品贮备液适量, 挥干, 按 ∃ 1. 2. 9%
项下方法测定含量,计算回收率 (表 2)。

1. 2. 9� 样品的测定 � 取样品按 ∃ 1. 2. 2%项下方法

制备成供试品溶液。取供试品溶液和对照品溶液各

10 �l进样,用峰面积按外标法计算含量 (表 3)。

表 2� 回收率测定结果 ( n= 6)

Table 2� R esults of recovery test( n= 6)

Compnen ts Added /m g Detected /m g Recovery /% RSD /%

Costunolide 0. 504 0. 497 98. 6 1. 36

Dehyd rocostus lactone 0. 556 0. 542 97. 5 1. 77

M agno lol 0. 675 0. 669 99. 1 0. 88

H onok iol 0. 395 0. 398 100. 8 1. 04

表 3� 木香顺气丸样品的测定结果 (m g� g- 1, n = 3)

Table 3� D eterm ina tion results of thesam ple(m g� g- 1, n= 3)

B atch No. Costuno lide D ehydrocostu slactone M agno lol H onok iol

050101 0. 979 0. 820 1. 005 1. 173

051003 0. 991 0. 759 0. 869 1. 015

060301 1. 224 0. 932 0. 976 1. 295

2� 讨论 �

木香顺气丸中的 4种指标成分在甲醇、乙醇、乙

酸乙酯、氯仿等有机溶剂中均有较好的溶解度,采用

氯仿提取、甲醇溶解, 既可得到较好的提取率, 又可

除去杂质,满足了各指标成分的色谱分离。

木香烃内酯、去氢木香烃内酯在 210 nm处有最

大吸收, 厚朴酚、和厚朴酚在 211、292 nm处有最大

吸收,因此选用 210 nm作为检测波长。

曾考察了甲醇 -水、乙腈 -水、甲醇 -乙腈 -水

等流动相系统,结果前两系统均无法使 4种指标成

分分离,而采用后者可得到良好的分离。
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