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·基本药物检定·

RP-HPLC法测定二十五味珍珠丸中木香烃内酯和去氢木香内酯的含量Δ
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摘 要 目的：建立测定藏成药二十五味珍珠丸中木香烃内酯和去氢木香内酯含量的方法。方法：采用反相高效液相色谱法。色

谱柱为 Kromasil C18柱，流动相为甲醇-水（65 ∶ 35，V/V），流速为 1.0 ml/min，检测波长为 225 nm，柱温为 30 ℃，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分别在12～120、17～170 µg/ml范围内与峰面积积分值呈良好的线性关系（r＝0.999 7和

0.999 6）；平均加样回收率分别为100.90％和100.35％，RSD分别为1.23％和0.95％。结论：该方法专属性强、灵敏度高、重复性好，

适用于二十五味珍珠丸的质量控制。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To develop a method for the content determination of costunolide and dehydrocostus lactone in Tibet-

an medicine Ershiwuwei zhenzhu pill. METHODS：RP-HPLC method was used. The separation was performed on Kromasil C18 col-

umn with methanol-water（65 ∶ 35，V/V）as mobile phase at the flow rate of 1.0 ml/min. The detection wavelength was set at 225

nm，and column temperature was 30 ℃. The injection volume was 10 μl. RESULTS：The linear ranges were 12-120 µg/ml for cos-

tunolide（r＝0.999 7）and 17-170 µg/ml for dehydrocostus lactone（r＝0.999 6）. The average recoveries were 100.90％（RSD＝

1.23％）and 100.35％（RSD＝0.95％），respectively. CONCLUSIONS：The method has good specificity，high sensitivity and good

repeatability. It can be used for the content determination of costunolide and dehydrocostus lactone in Tibetan medicine Ershiwuwei

zhenzhu pill.
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三级甲等医院的需求。

虽然头孢类抗菌药物无论使用频次还是占抗菌药物总使

用频次的比例都排第一，但头孢类抗菌药物中的国家基本药

物的使用频次及占比都非常小，说明头孢类抗菌药物中的国

家基本药物品种不能满足特大型三级甲等医院的需求。

4 结语
我院门诊处方抗菌药物的使用情况基本合理，但仍需加

大力度宣传抗菌药物合理应用，同时还需继续加强对临床医

师合理使用抗菌药物的培训，以确保患者用药安全、有效、经

济，减少耐药菌的产生。
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二十五味珍珠丸系藏族验方，是由珍珠、肉豆蔻、石灰华、

草果、丁香、西红花、木香等药味加工制成的丸剂。该药收载

于《中国药典》2010年版（一部），用于中风、半身不遂、口眼歪

斜、昏迷不醒、神志紊乱、谵语发狂等。处方中木香具有行气

止痛、健脾消食之功效，用于胸胁、脘腹胀痛，泻痢后重，食积

不消，不思饮食。二十五味珍珠丸被《中国药典》收载多次，

1995年版、2000年版、2005年版收载的质量标准都是：牛黄薄

层鉴别、珍珠薄层鉴别；2010年版收载的质量标准是：牛黄薄

层鉴别、珍珠薄层鉴别、西红花苷-Ⅰ含量测定。在含量测定方

面，原质量标准中没有木香烃内酯和去氢木香内酯的含量测

定指标。为此，本试验采用反相高效液相色谱（RP-HPLC）法

对方中木香主要成分木香烃内酯和去氢木香内酯的含量进行

了测定。

1 材料
1.1 仪器

1100型HPLC仪，包括四元溶剂泵、脱气机、自动进样器、

柱温箱、光电二级管阵列检测器及软件（美国 Agilent 公司）；

XS205型分析天平（瑞士Mettler Toledo公司，精密度：十万分之

一）；SK8200HP超声波清洗器（上海科导超声仪器有限公司）。

1.2 药品与试剂

木香烃内酯、去氢木香内酯对照品（中国食品药品检定研

究院，批号：111524-201006、111525-200907）；二十五味珍珠丸

（甘南佛阁藏药有限公司，批号：100201、100202；西藏自治区

藏药厂，批号：09311A、09283A、09029A；西藏昌都藏药厂，批

号：20100821、20110328）；甲醇（美国Fisher 公司，色谱纯；天津

市百世化工有限公司，分析纯）；超纯水（本实验室自制，pH 6.7～

7.0）。

2 方法与结果
2.1 色谱条件

色谱柱：Kromasil C18（4.6×250 mm，5.0 μm）；流动相：甲醇-

水（65 ∶ 35，V ∶ V）；流速：1.0 ml/min；检测波长：225 nm；柱温：

30 ℃；进样量：10 μl。

2.2 溶液的制备

2.2.1 对照品溶液的制备 取木香烃内酯、去氢木香内酯对

照品适量，精密称定，加甲醇制成每1 ml含木香烃内酯40 μg、

去氢木香内酯70 μg的溶液，摇匀，即得。

2.2.2 供试品溶液的制备 取二十五味珍珠丸约0.5 g，研细，

精密称定，置于具塞锥形瓶中，精密加入甲醇5 ml，称定质量，

超声处理（功率：250 W，频率：40 kHz）30 min，放冷，再称定质

量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得[1]。

2.2.3 阴性对照溶液的制备 取缺木香药材的阴性样品 0.5

g，按“2.2.2”项下方法制备，即得[2-4]。

2.3 系统适用性及阴性干扰试验

精密吸取供试品溶液、对照品溶液和阴性对照溶液各 10

µl，注入HPLC仪中进样，色谱见图 1。由图 1可知，在与对照

品色谱峰保留时间相应的位置上，供试品有色谱峰出现，而阴

性对照无色谱峰出现，故本品中其他组分对木香烃内酯和去

氢木香内酯的含量测定无干扰。在该色谱条件下，木香烃内

酯和去氢木香内酯与其他组分峰分离效果较好，理论板数按

木香烃内酯峰计算应不低于3 000[1，5-6]。

2.4 线性关系考察

取木香烃内酯、去氢木香内酯对照品适量，精密称定，加

甲醇制成每1 ml含木香烃内酯120 µg和去氢木香内酯170 µg

的混合溶液，摇匀，作为贮备液。分别精密吸取上述贮备液1、

2、3、4、5、6、10 ml，置10 ml量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，

各精密量取10 μl，分别注入HPLC仪，按“2.1”项下色谱条件进

样。以待测成分进样质量浓度（x）为横坐标，峰面积（y）为纵坐

标绘制标准曲线，得木香烃内酯、去氢木香内酯的回归方程分

别为y＝23.793x +10.253（r＝0.999 7）、y＝14.982x +0.006 2（r＝

0.999 6）。结果表明，木香烃内酯、去氢木香内酯检测质量浓

度分别在12～120、17～170 µg/ml范围内与峰面积积分值呈良

好的线性关系。

2.5 精密度试验

精密吸取“2.2.1”项下同一对照品溶液 10 µl，连续进样 5

次，进行测定。结果，RSD分别为0.61％和1.34％，表明本方法

精密度良好。

2.6 稳定性试验

精密吸取“2.2.2”项下同一供试品溶液 10 μl，分别于 0、2、

4、6、12 h进样测定。结果，RSD分别为 0.79％和 1.55％，表明

供试品在12 h内稳定性良好。

2.7 重复性试验

取样品（批号：100202）适量，共6份，按照“2.2.2”项下方法

制备供试品溶液，分别进样测定，计算木香烃内酯和去氢木香

内酯的含量、总含量及RSD。结果，木香烃内酯、去氢木香内

酯含量及总含量的RSD分别为 0.44％、0.71％和 0.64％，表明

本方法的重复性较好。

图1 高效液相色谱图
A.对照品；B.阴性对照；C.供试品；1. 木香烃内酯；2.去氢木香内酯；

Fig 1 HPLC chromatograms
A. substance control；B. negative control；C. test sample；1. costuno-

lide；2. dehydrocostus lactone
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2.8 加样回收率试验

取已知含量的样品（批号：100201）粉末约 0.5 g，精密称

定，加入一定量的木香烃内酯和去氢木香内酯对照品，按

“2.2.2”项下方法制备供试品溶液，并按“2.1”项下色谱条件进

样测定，根据峰面积值分别求得木香烃内酯和去氢木香内酯

的含量，计算加样回收率，结果见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝9）

Tab 1 Results of recovery test（n＝9）

成分

木香烃内酯

去氢木香内酯

称样量，
g

0.490 1

0.492 0

0.490 5

0.499 3

0.499 1

0.498 9

0.500 1

0.503 2

0.502 9

0.490 1

0.492 0

0.490 5

0.499 3

0.499 1

0.498 9

0.500 1

0.503 2

0.502 9

所含量，
mg

0.453 3

0.455 1

0.453 7

0.461 9

0.461 7

0.461 5

0.462 6

0.465 5

0.465 2

0.657 2

0.659 8

0.657 8

0.669 6

0.669 3

0.669 0

0.670 6

0.674 8

0.674 4

加入量，
mg

0.61

0.61

0.61

0.88

0.88

0.88

1.02

1.02

1.02

0.33

0.33

0.33

0.45

0.45

0.45

0.56

0.56

0.56

测得量，
mg

1.073 0

1.070 5

1.069 1

1.364 0

1.353 8

1.338 0

1.489 0

1.507 2

1.470 0

0.993 1

0.989 0

0.988 8

1.122 1

1.124 1

1.120 0

1.230 1

1.226 1

1.240 5

加样回收率，
％

101.58

100.89

100.88

102.52

101.38

99.60

100.63

102.13

98.51

101.78

99.77

100.32

100.56

101.07

100.22

99.90

98.45

101.09

平均加样
回收率，％

100.90

100.35

RSD，
％

1.23

0.95

2.9 样品含量测定

分别取各批样品约 0.5 g，按“2.2.2”项下方法制备供试品

溶液，并按“2.1”项下色谱条件进样测定峰面积，计算木香烃内

酯和去氢木香内酯的含量，结果见表2。

3 讨论
由于原标准对二十五味珍珠丸中木香未进行定量控

制 [1，5-7]，因此本试验采用RP-HPLC法测定其中木香烃内酯、去

氢木香内酯的含量及总含量。方法学验证结果表明，含量测

定方法可行，重复性良好、分离度好、阴性无干扰，故本方法适

用于二十五味珍珠丸中木香烃内酯、去氢木香内酯的定量控

制。

《中国药典》中测定木香药材成分用甲醇和水为流动相，

笔者将甲醇改为乙腈后，发现色谱峰的分离度好，但是出峰时

间太快，使复方制剂中的杂质和目标峰很难分开，因此最终用

甲醇和水为流动相；在溶剂的选择与提取中发现，甲醇超声30

min最理想；柱温在20、25 ℃时分离效果差，在30、35 ℃时无显

著差别，最终选择 30 ℃；参考文献[2-4]选择 225 nm作为检测波

长。

《中国药典》2010 年版（一部）木香中木香烃内酯、去氢木

香内酯的总含量限度为 1.8％[1]，《中国药典》1995年版（一部）

收载的二十五味珍珠丸中木香的处方比例为：80 g/1 422 g×

100％＝5.63％[5]，按此最低限度折算到二十五味珍珠丸中总含

量为：5.63％×18 mg/g＝1.013 mg/g。而本次测得 3个厂家 7

批样品中木香烃内酯、去氢木香内酯的总含量均超过 1.013

mg/g，表明均合格。综上所述，本试验建立的含量测定方法可

为藏成药二十五味珍珠丸开展进一步的质量标准研究工作提

供基础。
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表2 样品含量测定结果（n＝3）

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

厂家和批号
西藏昌都20100821

西藏昌都20110328

甘南佛阁100202

甘南佛阁100201

西藏自治区09311A

西藏自治区09283A

西藏自治区09029A

木香烃内酯，mg/g

0.692

0.668

0.925

1.177

0.489

0.599

0.530

RSD，％
1.02

1.24

0.92

1.02

0.78

0.91

1.03

去氢木香内酯，mg/g

1.064

1.029

1.341

1.479

1.099

1.012

1.122

RSD，％
0.61

0.78

1.20

0.91

0.78

0.63

1.07

总量，mg/g

1.756

1.697

2.266

2.656

1.588

1.611

1.652

本刊讯 2013年 4月 20日晚，国家卫生和计划生育委员

会主任李斌赴芦山县人民医院和国家紧急医学救援队慰问医

护人员，并主持召开专题会议，研究部署七方面的医疗卫生救

援工作：一是尽快将医疗资源覆盖到重灾县的全部乡镇，立即

派7个医疗队进入宝兴县的7个尚未覆盖医疗服务的乡镇；二

是强化重症伤员救治，集中优势医疗资源，按照“集中伤员、集

中专家、集中资源、集中救治”的“四集中”救治原则，降低伤员

死亡率和致残率；三是完善指挥机制，医疗救援工作在四川省

政府的统一领导下，实现军警地一体化，所有医疗救援力量听

从抗震救灾指挥部的统一指挥，积极开展各项救灾工作；四是

科学开展灾后防疫，实现灾区卫生防疫工作全覆盖；五是强化

安全管理，改善医疗环境，尽快将医疗卫生机构过渡板房建设

提到议事日程，适时启动永久性建筑重建工作；六是启动灾后

心理危机疏导和地震伤员的康复工作；七是加强健康教育和

舆论宣传工作，及时发布患者救治和防疫工作信息。

国家卫生和计划生育委员会主任李斌赴震区慰问医护人员部署医疗救援工作
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