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试验是依据2015年版《中国药典》（一部）龙胆项下鉴别方

法进行的，采用乙酸乙酯-甲醇-水（10 ∶ 2 ∶ 1，V/V/V）作为展开

剂，可得到清晰的斑点，将展开剂更换为乙酸乙酯-甲醇-水

（15 ∶2 ∶1，V/V/V），亦可得到清晰的斑点。

查阅相关文献，龙胆中主要成分为龙胆苦苷[11-12]，本试验

以水为溶剂进行提取，水溶性成分龙胆苦苷的含量较高，可为

龙胆的应用开发提供新的途径。

综上所述，本研究所建标准可用于龙胆配方颗粒的质量

控制。
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摘 要 建立同时测定好胃来软胶囊中木香烃内酯和去氢木香内酯含量的方法。方法：采用高效液相色谱法。色谱柱为Dikma

C18，流动相为乙腈-水（V/V，55 ∶45），流速为1.0 ml/min，检测波长为225 nm，柱温为25 ℃，进样量为10 µl。结果：木香烃内酯、去氢

木香内酯检测质量浓度线性范围分别为24.00～108.00 μg/ml（r＝0.999 7）、20.88～93.98 µg /ml（r＝0.999 8）；精密度、稳定性、重复

性试验的RSD＜1％；加样回收率分别为98.71％～100.00％（RSD＝0.25％，n＝6）、96.88％～99.18％（RSD＝0.40％，n＝6）。结论：

该方法操作简便、稳定性和重复性好，可用于好胃来软胶囊中木香烃内酯和去氢木香内酯含量的同时测定。

关键词 好胃来软胶囊；高效液相色谱法；木香烃内酯；去氢木香内酯

Simultaneous Determination of the Costunolide and Dehydrocostus Lactone in Haoweilai Soft Capsule by
HPLC
ZHAO Mingming，CHEN Yuting，HUANG Bangrui，JIN Xiangqun（School of Pharmacy，Jilin University，Chang-
chun 130021，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To establish a method for the simultaneous determination of costunolide and dehydrocostus lactone in

Haoweilai soft capsule. METHODS：HPLC was performed on the column of Dikma C18 with mobile phase of acetonitrile - water

（V/V，55 ∶ 45）at a flow rate of 1.0 ml/min，detection wavelength was 225 nm，column temperature was 25 ℃，and the injection

volume was 10 µl. RESULTS：The linear range were 24.00-108.00 μg/ml（r＝0.999 7）for costunolide and 20.88-93.98 µg/ml for

dehydrocostus lactone（r＝0.999 8）；RSDs of precision，stability and reproducibility tests were lower than 1％；recoveries were

98.71％-100.00％（RSD＝0.25％，n＝6）and 96.88％-99.18％（RSD＝0.40％，n＝6）. CONCLUSIONS：The method is simple with

good stability and reproducibility，and can be used for the simultaneous determination of costunolide and dehydrocostus lactone in

Haoweilai soft capsule.

KEYWORDS Haoweilai soft capsule；HPLC；Costunolide；Dehydrocostus lactone
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好胃来软胶囊包含两种天然橄榄油和天然木香油，该胶

囊中的木香油选用CO2超临界萃取法所得到的成分主要为挥

发油类[1]，可保护人体胃黏膜、调节胃肠运动[2-5]，其中木香烃内

酯和去氢木香内酯为主要有效成分[6-8]。本研究采用高效液相

色谱（HPLC）法对制剂中木香烃内酯和去氢木香内酯的含量

进行测定[9-11]，同时检验该提取方法的可行性，为该制剂提供更

好的质量控制方法。

1 材料

1.1 仪器

LC-20AT 型HPLC仪，包括紫外检测器（日本Shimadzu公

司）；JT2001 型电子天平（上海精天电子仪器有限公司）；

KQ-250D型数控超声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）；

AB204-N型分析天平（瑞士Mettler-Toledo公司）；HH-2 型数显

恒温水浴锅（金坛市江南仪器厂）。

1.2 药品与试剂

好胃来软胶囊（吉林省辉南三和制药有限公司，批号：

140501、140502、140503，规格：0.5 g/粒）；去氢木香内酯对照品

（批号：111525-201307，纯度≥98.8％）、木香烃内酯对照品（批

号：111524-201302，纯度≥98.5％）均购自吉林省药品生物制

品检定所；乙腈为色谱纯，其余试剂均为分析纯，水为纯净水。

2 方法与结果

2.1 色谱条件

色谱柱：Dikma C18（100 mm×4.6 mm，5 µm）；流动相：乙

腈-水（55 ∶ 45，V/V）；流速：1.0 ml/min；检测波长：225 nm；柱温：

25 ℃；进样量：10 µl。

2.2 溶液的制备

2.2.1 混合对照品溶液 精密称取经过干燥 48 h的木香烃内

酯、去氢木香内酯对照品适量，加甲醇溶解制成木香烃内酯、

去氢木香内酯质量浓度分别为 92.23、80.45 µg/ml的混合对照

品溶液。

2.2.2 供试品溶液 取样品内容物 1.5 g，置于 50 ml 锥形瓶

中，用 25 ml 乙醚溶解，转移至分液漏斗中，再加入 50％甲醇

25 ml进行萃取，留取甲醇层液，重复操作2次，合并提取液，蒸

干，残渣用甲醇溶解，移至 50 ml量瓶中，用甲醇定容，称定质

量，在 25 ℃下超声（功率：35 W，频率：40 kHz）处理10 min，放

冷，再次称定质量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续

滤液，即得。

2.2.3 阴性对照溶液 按好胃来软胶囊处方和制备工艺制

备缺木香的阴性样品，并按“2.2.2”项下方法制成阴性对照溶

液。

2.3 系统适用性试验

精密吸取“2.2”项下对照品溶液、供试品溶液和阴性对照

溶液各 10 µl，分别按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱

图。结果，供试品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相应保留

时间处有相应色谱峰，阴性对照溶液在此保留时间处无相应

色谱峰，表明其对检测无干扰。理论板数以去氢木香内酯和木

香烃内酯峰计分别不低于5 000和4 500，分离度＞1.5。色谱见

图1。

2.4 线性关系考察

分别精密称取木香烃内酯、去氢木香内酯对照品适量，用

甲醇制成木香烃内酯、去氢木香内酯质量浓度分别为 120.00、

104.42 µg/ml的单一对照品溶液；分别精密量取上述单一对照

品溶液2、4、6、8、9 ml，置于10 ml量瓶中，用甲醇定容，制成系

列单一对照品溶液。精密量取上述系列单一对照品溶液各10

μl，按“2.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积。以香烃内

酯、去氢木香内酯质量浓度（x，μg/ml）为横坐标、峰面积（y）为

纵坐标进行线性回归，得回归方程为 y＝20 000 000x+12 781

（r＝0.999 7）、y＝10 000 000x－9506.3（r＝0.999 8）。结果表

明，木香烃内酯、去氢木香内酯检测质量浓度线性范围分别为

24.00～108.00、20.88～93.98 μg/ml。

2.5 精密度试验

取“2.2.1”项下对照品溶液适量，按“2.1”项下色谱条件连

续进样测定6次，记录峰面积。结果，木香烃内酯、去氢木香内

酯峰面积的RSD分别为 0.39％、0.66％（n＝6），表明仪器精密

度良好。

2.6 稳定性试验

取“2.2.2”项下供试品溶液（批号：140501）适量，分别于室

温下放置 0、2、4、6、8、12、16、24 h 时进样测定，记录峰面积。

结果，木香烃内酯、去氢木香内酯峰面积的 RSD 分别为

0.21％、0.37（n＝8），表明供试品溶液在24 h内基本稳定。

2.7 重复性试验

精密称取同一批样品（批号：140501）适量，按“2.2.2”项下

方法制备供试品溶液，共6份，再按“2.1”项下色谱条件进样测
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图1 高效液相色谱图

A.混合对照品；B.供试品；C.阴性对照；1.木香烃内酯；2.去氢木内酯

Fig 1 HPLC chromatograms
A.mixed reference substance；B.test sample；C.negative control；1. costu-

nolide；2.dehydrocostus lactone
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定，记录峰面积。结果，木香烃内酯、去氢木香内酯峰面积的

RSD分别为0.24％、0.12％（n＝6），表明本方法重复性良好。

2.8 加样回收率试验

取已知含量样品（批号：140501）适量，共6份，分别加入一

定质量的木香烃内酯、去氢木香内酯对照品，按“2.2.2”项下方

法制备供试品溶液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，计算样

品含量并计算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝6）

Tab 1 Results of recovery test（n＝6）

待测
成分
木香烃内酯

去氢木香内酯

取样
量，g

0.285 5

0.286 1

0.286 7

0.287 1

0.286 8

0.286 3

0.374 1

0.374 8

0.374 7

0.375 3

0.372 8

0.374 5

样品含
量，mg
5.101 0

5.110 0

5.120 2

5.127 5

5.123 4

5.113 4

7.234 0

7.246 6

7.245 6

7.256 4

7.208 2

7.239 8

加入量，
mg

5.023 4

5.100 0

5.120 0

5.012 4

5.045 4

5.102 3

6.024 4

6.102 3

6.002 3

6.101 3

6.104 4

6.100 0

测得量，
mg

10.100 0

10.211 0

10.241 1

10.130 0

10.160 1

10.150 1

13.209 0

13.248 2

13.088 8

13.288 8

13.122 2

13.200 0

加样回收
率，％
99.51

100.00

100.00

99.80

99.83

98.71

99.18

98.35

97.35

98.87

96.88

97.71

平均加样回
收率，％

99.64

98.06

RSD，
％

0.25

0.40

2.9 样品含量测定

取3批样品各适量，分别按“2.2.2”项下方法制备供试品溶

液，再按“2.1”项下色谱条件进样测定，计算样品含量，结果见

表2。

表2 样品含量测定结果（n＝3）

Tab 2 Results of content determination of sample（n＝3）

样品批号
140501

140502

140503

木香烃内酯，mg/粒
8.931

8.876

8.800

去氢木香内酯，mg/粒
9.726

9.666

9.800

总量，mg/粒
18.657

18.542

18.600

3 讨论

3.1 提取工艺的研究

木香药材主要是挥发油类成分，提取方法多种多样，目前

应用较多的包括溶剂萃取法、超声萃取法、CO2超临界萃取

法。由于木香成分为油类，应用水提取所得的成分较少；应用

乙醇提取非常容易引进外源杂质，对纯度有影响；而超声波提

取法不适用于大生产，目前仅限于实验室小规模操作[12]。在本

制剂研制过程中本课题组采取了CO2超临界萃取法，该方法的

优点主要体现在：（1）萃取迅速、耗时短；（2）无应用外源溶剂，

因此没有残留的有机溶剂，更不会出现杂质；（3）方法经历的

流程比较简单，操作与其他提取方法相比较非常方便，无需大

量人力物力[13]。本课题组通过反复研究试验，优选CO2超临界

萃取技术的工艺参数，并且最终确定了木香药材的最佳提取

工艺，即萃取时间2.5 h、超临界流体CO2体积流量为药材粉末

的10倍、萃取压力15 MPa、萃取温度50 ℃[14-15]。

3.2 质量控制方法

由于本制剂成分组成主要是天然的木香和橄榄油，而木

香的主要成分为木香烃内酯和去氢木香内酯，对于这两种成

分在《中国药典》上记录了成熟的分析检测方法，以乙腈-水

（55 ∶ 45，V ∶V）为流动相，二者的检测波长定为 225 nm。本试

验结果表明，本含量测定方法可行，重复性好、样品分离度好、

阴性样品无任何干扰，适用于本制剂中木香烃内酯、去氢木香

内酯含量的同时测定。
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