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高效液相色谱法测定舒肝丸中木香及厚朴的 4 个特征成分

孙慧珠，王晓蕾，徐乐，刘永利 *

（河北省药品检验研究院，石家庄 050011）

摘要　目的：建立高效液相色谱法同时测定舒肝丸中去氢木香内酯、木香羟内酯、和厚朴酚与厚朴酚 4 个

成分的含量。方法：采用 Acclaim C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）色谱柱，以乙腈 -0.05% 磷酸（47∶53）为

流动相，流速 1.0 mL·min-1，检测波长为 230 nm。结果：和厚朴酚、木香羟内酯、去氢木香内酯、厚朴酚进

样量分别在 0.020~0.401、0.025~0.499、0.051~1.029、0.040~0.796 μg 范围内线性关系良好，相关系数均为

0.999 9；平均回收率（n=9）分别为 99.1%、100.4%、100.8%、101.4%，RSD 分别为 1.4%、1.7%、1.7%、2.0%。

10 批样品中和厚朴酚、木香羟内酯、去氢木香内酯及厚朴酚的含量范围分别为 0.058~0.400、0.105~0.280、
0.200~0.568、0.229~0.816 mg·g-1。结论：该方法为舒肝丸的质量评价提供了更为全面的科学依据。
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Simultaneous determination of 4 active ingredients in Aucklandiae 
Radix and Magnoliae Officinalis Cortex in Shugan pills by HPLC

SUN Hui-zhu，WANG Xiao-lei，XU Le，LIU Yong-li*

（Hebei Institute for Drug Control，Shijiazhuang 050011，China）

Abstract　Objective：To establish an HPLC method for simultaneous determination of 4 active ingredients
（dehydrocostuslactone，costunolide，honokiol，magnolol）in Shugan pills．Methods：The chromalographic 

separation was performed on an Acclaim C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）column with acetonitrile -0.05% 
phosphoric acid solution（47∶53）as mobile phase．The flow rate was 1.0 mL·min-1．The detection wavelength 
was set at 230 nm．Results：The calibration curves were linear within the range of 0.020-0.400 μg for honokiol，
0.024-0.498 μg for costunolide，0.051-1.029 μg for dehydrocostuslactone and 0.039-0.795 μg for magnolol．All 
ingredients showed a good linear relationship（r=0.999 9）．The average recoveries（n=9）were 99.1%，100.4%，

100.8% and 101.4%，respectively with RSDs of 1.4%，1.7%，1.7% and 2.0%，respectively．The contents of 
honokiol，costunolidein，dehydrocostuslactone and magnolol in 10 samples were 0.058-0.400 mg·g-1，0.105-
0.280 mg·g-1，0.200-0.568 and 0.229-0.816 mg·g-1，respectively．Conclusion：The method provided a more 
comprehensive scientific basis for the quality evaluation of Shugan pills.
Keywords：Shugan pills；dehydrocostuslactone；costunolide；honokiol；magnolol；assay；HPLC
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舒肝丸由川楝子、姜厚朴、木香、醋延胡索等 13
味药组成，各药味经粉碎后，加入不同的辅料精制成

大蜜丸、小蜜丸、水蜜丸或水丸。临床上主要用于舒

肝和胃、理气止痛等。收载于中国药典 2015 年版一

部［1］，且仅收载了芍药苷的含量测定。厚朴、木香具

有和胃、止呕的作用，目前对这 2 味药材已进行了较

为深入的研究，明确了其功效成分。厚朴药材中的

主要成分和厚朴酚与厚朴酚常被用作厚朴的质量评

价标准［2-5］；木香挥发油中的活性木香烃内酯和去氢

木香内酯，具有松弛平滑肌和解痉作用，其含量可作

为木香质量优劣的评价指标之一［6-8］。因此为了更

好地控制产品的内在质量，保证临床用药的安全有

效，在相关多成分含量测定方法报道的基础上［9-10］，

本研究以厚朴、木香为研究对象，采用反相高效液相

色谱法同时测定舒肝丸中和厚朴酚、木香烃内酯、去

氢木香内酯及厚朴酚 4 个成分的含量，方法准确，

操作简便，为本品提供了更加全面有效的定量分析 
依据。

1　仪器与试药

1.1　仪器

LC-20AT 高效液相色谱仪（日本岛津公司）；

Thermo Acclaim C18 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm；

填料：十八硅基硅烷键合硅胶；Thermo 公司）；AE240
型电子天平（上海梅特勒仪器有限公司）。

1.2　试药

对照品：和厚朴酚（批号 110730-201313，含量

99.1%）、厚朴酚（批号 110729-200412）、去氢木香内

酯（批号 111525-201209，含量 99.8%）、木香羟内酯

（批号 111524-201208，含量 99.5%）购自中国食品药

品检定研究院。

样品 10 批，购自市场，大蜜丸来自 4 个生产企业

（批号分别为 4015087、15030921、395034、1506141），
水蜜丸来自 3 个生产企业（批号分别为 2035292、
3035527、20150501、20130701），小蜜丸来自 1 生产

企业（批号分别为 150201、150401），编号 1~10。
甲醇、乙腈为色谱纯，水为去离子水，其他试剂均

为分析纯。

2　方法与结果

2.1　溶液的制备

2.1.1　混合对照品溶液　精密称取和厚朴酚、木香羟

内酯、去氢木香内酯、厚朴酚的对照品分别约 0.012、
0.010、0.012、0.012 g，分别置 25 mL 量瓶中，加甲醇

适量使溶解并稀释至刻度，摇匀，即得单一成分对照

品储备液；分别精密量取上述的和厚朴酚、木香羟内

酯、去氢木香内酯、厚朴酚的对照品储备液依次为 2、
3、5、4 mL，置同一 100 mL 量瓶中，加甲醇稀释至刻

度，摇匀，即得和厚朴酚、木香羟内酯、去氢木香内酯、

厚朴酚浓度分别为 10、12、25、20 μg 的混合对照品

溶液。

2.1.2　供试品溶液　取重量差异项下的本品，剪碎，

取约 0.8 g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加入甲

醇 25 mL，密塞，称量，加热回流 90 min，取出，放冷，

再称量，用甲醇补足减失的量，摇匀，滤过，即得。

2.1.3　阴性样品溶液　按处方比例及处方工艺制备

缺木香、缺厚朴的阴性样品，并按“2.1.2”项下方法制

备溶液，即得。

2.2 　色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：Thermo Acclaim C18（250 mm×4.6 mm，

5 μm）；流动相：乙腈 -0.05% 磷酸（47∶53）；检测波

长：230 nm；流速：1.0 mL·min-1；进样量：20 μL。理

论板数按和厚朴酚峰计算应不低于 3 000；各峰与相

邻峰的分离度均大于 1.5。
2.3　专属性考察  

分别取混合对照品溶液、供试品溶液及阴性样品

溶液，按“2.2”项下色谱条件进样分析；结果样品色

谱中，与对照品色谱相同保留时间处有色谱峰，而阴

性样品色谱的相应位置无相应峰，不干扰测定。待测

成分杂质分离度良好，结果见图 1。
2.4　线性关系考察  

精密量取混合对照品溶液 2 mL 置 10 mL 量瓶

中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，得混合对照品溶液Ⅱ。

精密吸取混合对照品溶液Ⅱ 5、10 μL 及混合对照品

溶液 5、10、20 μL，分别注入液相色谱仪，按拟定的色

谱条件测定，记录峰面积。以对照品进样量（μg）为

横坐标，峰面积积分值为纵坐标，进行线性回归。结

果和厚朴酚、木香羟内酯、去氢木香内酯、厚朴酚线性

方程分别为

Y=3.724×106X-5.70×104

Y=1.650×106X-1.55×104

Y=1.131×106X-2.16×104

Y=5.315×106X-3.98×104

线性范围分别为 0.020~0.401、0.025~0.499、0.051~ 
1.029、0.040~0.796 μg；相关系数均为 0.999 9，表明

各待测成分线性关系良好。
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1. 和厚朴酚（honokiol）　2. 木香羟内酯（costunolide）　3. 去氢木香内酯（dehydrocostuslactone）　4. 厚朴酚（magnolol）

图 1　对照品（A）、样品（B）、厚朴阴性样品（C）及木香阴性样品（D）色谱图 
Fig. 1　Chromatograms of reference substances（A），sample（B），negative sample without Aucklandiae Radix（C）and negative sample without 
Magnoliae Officinalis Cortex（D）

2.5　重复性试验  
取同一大蜜丸样品（编号 1）约 0.64、0.8、0.96 

g 各 3 份，精密称定，按“2.1.2”项下方法制备 9 份供

试品溶液，分别测定含量，结果样品中和厚朴酚、木香

羟内酯、去氢木香内酯、厚朴酚的含量分别为 0.106、

0.175、0.292、0.232 mg·g-1，RSD 分别为 1.2%、1.3%、

1.4%、1.1%，结果表明方法重复性良好。

2.6　稳定性试验 
取同一供试品溶液（编号 1），分别在 0、1、4、

10、20 和 24 h 进样测定，记录峰面积。结果 RSD 分
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别为 1.2%、1.5%、1.2%、0.7%，表明供试品溶液中 4
个待测成分在室温放置 24 h 内基本稳定。

2.7　回收率试验  
取“2.5”项下已知含量的样品 0.4 g，共 9 份，精

密称定，分别置具塞锥形瓶中，精密加入不同浓度的

对照品溶液各 25 mL 分别精密称取和厚朴酚、木香

烃内酯、去氢木香内酯、厚朴酚对照品适量，以甲醇

配制低浓度（含和厚朴酚 1.203 μg·mL-1，木香羟内

酯 2.493 μg·mL-1，去氢木香内酯 4.117 μg·mL-1，厚

朴酚 3.182 μg·mL-1）、中等浓度（含和厚朴酚 1.503 
μg·mL-1，木香羟内酯 3.116 μg·mL-1，去氢木香内

酯 5.146 μg·mL-1，厚 朴 酚 3.978 μg·mL-1）、高 浓

度（含和厚朴酚 1.804 μg·mL-1，木香羟内酯 3.740  

μg·mL-1，去氢木香内酯 6.175 μg·mL-1，厚朴酚

4.773 μg·mL-1）对照品溶液适量，按“2.1.2”项下方

法制备供试溶液，按“2.2”项下色谱条件进行分析，

计算回收率，结果见表 1~4。和厚朴酚、木香羟内酯、

去氢木香内酯、厚朴酚的平均回收率（n=9）分别为

99.1%、100.4%、98.4%、101.4%，RSD 分 别 为 1.4%、

1.7%、1.7%、2.0%，结果表明方法回收率良好，方法 
可行。

2.8　样品测定

取 10 批舒肝丸样品（大蜜丸、小蜜丸、水蜜丸），

分别按“2.1.2”项下方法制备供试品溶液，按“2.2”
项下色谱条件进行测定，记录峰面积，再用外标法分

别计算各成分的含量，结果见表 5。

表 1　和厚朴酚回收率试验结果

Tab. 1　The results of the recovery tests of honokiol 

取样量

（amount）/g
样品含量（content 

in sample）/mg
加入量

（added）/mg
测得量

（detected）/mg
回收率

（recovery）/%
平均回收率

（average recovery）/%
RSD/%

0.400 8 0.042 44 0.030 06 0.072 09 98.6 99.1 1.4

0.402 6 0.042 64 0.030 06 0.072 61 99.7

0.401 5 0.042 52 0.030 06 0.072 58 100.0

0.402 7 0.042 65 0.037 58 0.079 49 98.0

0.401 8 0.042 55 0.037 58 0.079 19 97.5

0.403 0 0.042 68 0.037 58 0.079 57 98.2

0.401 3 0.042 50 0.045 09 0.086 96 98.6

0.401 0 0.042 47 0.045 09 0.087 37 99.6

0.402 2 0.042 60 0.045 09 0.088 55 101.9

表 2　木香羟内酯回收率试验结果

Tab. 2　The results of the recovery tests of costunolide 

取样量

（amount）/g
样品含量（content 

in sample）/mg
加入量

（added）/mg
测得量

（detected）/mg
回收率

（recovery）/%
平均回收率

（average recovery）/%
RSD/%

0.400 8 0.070 29 0.062 33 0.132 3 99.49 100.4 1.7

0.402 6 0.070 62 0.062 33 0.132 5 99.28

0.401 5 0.070 43 0.062 33 0.133 3 100.87

0.402 7 0.070 64 0.077 91 0.149 5 101.22

0.401 8 0.070 48 0.077 91 0.146 5 97.57

0.403 0 0.070 69 0.077 91 0.148 8 100.26

0.401 3 0.070 39 0.093 49 0.163 6 99.70

0.401 0 0.070 34 0.093 49 0.166 6 102.96

0.402 2 0.070 55 0.093 49 0.166 3 102.42
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表 3　去氢木香内酯回收率试验结果

Tab. 3　The results of the recovery tests of dehydrocostuslactone 

取样量

（amount）/g
样品含量（content 

in sample）/mg
加入量

（added）/mg
测得量

（detected）/mg
回收率

（recovery）/%
平均回收率

（average recovery）/%
RSD/%

0.400 8 0.117 1 0.102 9 0.220 7 100.7 98.4 1.7

0.402 6 0.117 6 0.102 9 0.220 6 100.1

0.401 5 0.117 3 0.102 9 0.217 9 97.8

0.402 7 0.117 6 0.128 6 0.247 0 100.6

0.401 8 0.117 4 0.128 6 0.245 9 99.9

0.403 0 0.117 7 0.128 6 0.249 6 102.6

0.401 3 0.117 2 0.154 4 0.271 5 99.9

0.401 0 0.117 1 0.154 4 0.276 0 102.9

0.402 2 0.117 5 0.154 4 0.275 8 102.5

表 4　厚朴酚回收率试验结果

Tab. 4　The result of the recovery test of Magnolol

取样量

（amount）/g
样品含量（content 

in sample）/mg
加入量

（added）/mg
测得量

（detected）/mg
回收率

（recovery）/%
平均回收率

（average recovery）/%
RSD/%

0.400 8 0.093 14 0.079 55 0.173 9 101.5 101.4 2.0

0.401 1 0.093 57 0.079 55 0.173 4 100.4

0.401 2 0.093 31 0.079 55 0.174 1 101.6

0.401 0 0.093 59 0.099 44 0.193 5 100.5

0.402 0 0.093 38 0.099 44 0.192 7 99.9

0.401 4 0.093 66 0.099 44 0.195 7 102.6

0.401 5 0.093 27 0.119 3 0.210 3 98.1

0.402 7 0.093 20 0.119 3 0.217 6 104.3

0.400 4 0.093 48 0.119 3 0.217 5 104.0

表 5　样品测定结果（mg·g-1，n=2）

Tab. 5　Contents of samples

规格（formulation）
生产企业

（manufacturer）
样品编号

（No.）
厚朴酚

（magnolol）
和厚朴酚

（honokiol）
木香羟内酯

（costunolide）
去氢木香内酯

（dehydrocostuslactone）

大蜜丸（big-honeyed pills） Ⅰ 1 0.232 0.106 0.175 0.292

Ⅱ 2 0.339 0.121 0.158 0.243

Ⅲ 3 0.297 0.217 0.241 0.335

Ⅳ 4 0.229 0.114 0.142 0.220

水蜜丸（water-honeyed pills） Ⅰ 5 0.662 0.166 0.168 0.268

Ⅰ 6 0.325 0.165 0.154 0.267

Ⅴ 7 0.456 0.194 0.280 0.568

Ⅵ 8 0.816 0.400 0.153 0.357

小蜜丸（small-honeyed pills） Ⅶ 9 0.304 0.146 0.105 0.200

Ⅶ 10 0.305 0.058 0.201 0.219
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3　讨论

3.1　流动相的选择

样品处方中药味多，成分复杂，杂质多，性质相

近的成分多，流动相以甲醇作为有机相时，未能得到

良好分离，结合提取方法考察及色谱条件的考察，最

终选择乙腈作为有机相，将流动相比例设定为乙腈

-0.05% 磷酸溶液（47∶53），各成分分离良好。

3.2　检测波长的选择 
称取和厚朴酚、木香羟内酯、去氢木香内酯、厚朴

酚的对照品适量，分别用甲醇配制成适宜浓度的对照

品溶液，在 200~400 nm 进行光谱扫描。结果表明，厚

朴酚与和厚朴酚在 210 nm 波长附近未端最大吸收，

去氢木香内酯与木香羟内酯仅在 230 nm 以下有末端

吸收。在 200~220 nm 波长下，对样品进行测定，结果

待测成分与杂质峰分离较差，因此选用待测成分响应

较强且无杂质峰干扰的 230 nm 作为测定波长，此波

长下各待测成分与杂质峰分离良好，阴性无干扰。

3.3　小结 
近年来，对中成药制剂的质量控制中仅控制单

一指标不足以代表处方的整体作用。因此，制定多成

分、多指标的含量测定方法［11-14］，可从多方面控制中

药制剂的产品质量，使其疗效可靠、稳定。
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