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HPLC研究加工、贮藏过程对温郁金化学成分的影响

宋珅，陈建伟 * ，姜国非

( 南京中医药大学，南京 210046)

［摘要］ 目的 : 使用高效液相色谱法对同一产地温郁金的不同加工、贮藏品中莪术二酮、莪术醇、吉马酮、β-榄香烯的含量

进行考察。方法 : 用 Kromasil C18 柱( 4. 6 mm × 250 mm，5 μm) ，以乙腈 －水为流动相，梯度洗脱，流速 1 mL·min － 1 ; 检测波长

214 nm，柱温 25 ℃，进样量 10 μL。结果: 鲜品中莪术二酮、莪术醇、吉马酮、β-榄香烯的质量分数分别为 0. 001 201%，

0. 039 760%，0. 061 458%，1. 313 8% ; 加工品中 4 种成分的质量分数分别为 0. 000 711%，0. 054 358%，0. 007 630%，0. 439 7% ; 贮

藏品中 4 种成分的含量分别为 0. 001 168%，0. 113 253%，0. 016 493%，0. 512 7%。结论: 鲜温郁金中的 β-榄香烯、莪术二酮和吉

马酮的含量明显高于加工温郁金及贮藏一年的陈品温郁金。加工、贮藏过程对温郁金中 4 种指标成分的含量有一定影响。

［关键词］ 温郁金; 加工; 贮藏; 高效液相色谱

［中图分类号］ R284. 1 ［文献标识码］ A ［文章编号］ 1005-9903( 2011) 24-0061-04

Effect of Processing and Storage Method on Chemical Compositions
in Lateral Root of Curcuma wenyujin By HPLC

SONG Shen，CHEN Jian-wei* ，JIANG Guo-fei
( Nanjing University of Chinese Medicine，Nanjing 210046，China)

［Abstract］ Objective: Using HPLC method to investigate the four main ingredients including curdione，
curcumol，germacrone and β-elemene，in different processing，storage products of Curcuma wenyujin． Method:
Kromasil C18 column ( 4. 6 mm × 250 mm，5 μm ) was adopted by agradient elution with acetonitrile-water as the

mobile phase，the flow rate was 1 mL·min － 1 ． The detection wavelength was at 214 nm，column temperature was at
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25 ℃ ． Injection volume was 10 μL． Result: The content of curdione，curcumol，germacrone and β-elemene in fresh
C． wenyujin were 0. 001 201%，0. 039 760%，0. 061 458%，1. 313 8% ; in the new processed products were
0. 000 711%，0. 054 358%，0. 007 630%，0. 439 7% ; in the storaged ones were 0. 001 168%，0. 113 253%，
0. 016 493%，0. 512 7% ． Conclusion: The content of β-elemene，curdione and germacrone in fresh C． wenyujin
were obviously higher than the new processed products and the storaged one． The processing and storage process
have some influence on the four ingredients in C． wenyujin．
［Key words］ Curcuma wenyujin; processing; storage; HPLC

温郁金主产于浙江省瑞安市，商品称为“温莪
术”，来源于姜科植物温郁金 Curcuma wenyujin Y．
H． Chen et C． Liang［1］的侧根，2010 年版《中国药典》
规定温郁金为中药提取物———莪术油的唯一来
源。［1］目前已从温郁金中分离出莪术二酮、莪术醇、
吉马酮、异莪术醇、β-榄香烯、莪术烯醇等 20 多种成
分。研究表明，温郁金中的莪术醇、莪术二酮、吉马
酮具有一定的抗肿瘤作用［2-3］; 莪术二酮对 ADP 诱
导的兔血小板聚集具有体外抑制作用［4］; β-榄香烯
对肿瘤细胞生长有直接抑制作用，可阻滞肿瘤细胞

从 S 期进入 G2M 期，抑制其增殖并迅速导致其凋
亡［5］。温郁金每年冬至前后采收，为了防止药材在
贮藏中出现发霉、腐烂的现象，温郁金都要在产地经
过蒸或煮至透心再干燥的过程［6］，贮藏方法是在常

温下用塑料编织袋包装堆放。根据挥发油的性质，
在这样的加工、贮藏过程中的温郁金的挥发油类成
分定会受到影响，为此本文用 HPLC 法测定不经加
热加工的药材、热加工药材、贮藏一年的温郁金药材
中莪术二酮、莪术醇、吉马酮、β-榄香烯的含量，为进
一步研究温郁金的加工、贮藏方法，合理开发、利用
药材资源，确保莪术油的质量提供依据。
1 材料

Waters 515 高效液相色谱仪; Millennium32 色谱
工作站，FA1104N 电子天平( d = 0. 1 mg，上海精密
科学仪器有限公司) ，Kromasil C18色谱柱( 4. 6 mm ×
250 mm，5 μm ) ，KQ-500B 型超声波提取器，TGL-
162C 型离心机。莪术二酮对照品( 上海沪云医药开
发有限公司，批号 13657-68-6 ) ，莪术醇对照品( 中国
药品生物制品检定所，批号 100185-200506 ) ，吉马酮
( 牻牛儿酮) 对照品( 中国药品生物制品检定所，批

号 111665-200902 ) ，β-榄香烯( 中国药品生物制品检
定所，批号 111665-200902 ) 。
源于瑞安市陶山镇沙洲乡 2009，2010 年采收的

药材，经我校中药鉴定教研室陈建伟教授鉴定为姜

科植物温郁金 C． wenyujin Y． H． Chen et C． Liang 的
侧根。
乙腈、甲醇为色谱纯，其他所用试剂均为分

析纯。
2 药材的预处理
2 ． 1 鲜温莪术 2010 年于浙江省瑞安市陶山镇沙
洲乡采收的鲜品温郁金侧根，洗净，置通风处吹干，

除去霉烂品、须根及杂质，蒸软趁热切片，置 50 ℃烘
箱内 2 h 干燥，打粉，过 40 目筛。
2 ． 2 加工温莪术 2010 年同产地的鲜品温郁金侧
根，洗净，除去须根，煮至透心，置通风处吹干，蒸软

趁热切片，置烘箱 50 ℃ 内 2 h 干燥，打粉，过 40
目筛。
2 ． 3 陈温莪术 2009 年同一产地采收并加工的温
莪术用塑料纺织袋包装，常温下贮存 1 年，置锅中蒸
软，趁热切片，置烘箱 50 ℃内 2 h 干燥，打粉，过 40
目筛。
3 方法
3 ． 1 色谱条件 Kromasil C18柱( 4． 6 mm × 250 mm，
5 μm) ，乙腈-水为流动相进行梯度洗脱，( 乙腈初始
比例为 40%，30 min 时升至 60%，40 min 时升至
80%，60 min 达到 90% ) ，柱温 25. 0 ℃，流速 1. 0
mL·min － 1，检测波长为 214 nm，见图 1。

1． 莪术二酮; 2． 莪术醇; 3．吉马酮; 4． β-榄香烯

图 1 温郁金样品( A) 和对照品( B) 的 HPLC
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3 ． 2 对照品溶液的制备 精密称取各对照品适量，
加入色谱甲醇制成每 1 mL 含莪术二酮0. 067 08 g·
L － 1，莪术醇0. 204 2 g·L － 1，吉马酮 0. 052 g·L － 1，β-
榄香烯0. 259 9 g·L － 1的混标溶液 10 mL，作为对照
品储备液。
3. 3 供试品溶液的制备 称取温郁金粉末 0. 5 g，
精密称定，加乙醚超声提取 3 次，每次用量为 10
mL，时间为 10 min，合并滤液，用少量乙醚洗涤残渣
及滤器，合并乙醚液，挥干乙醚，残渣加甲醇溶解并

定容至 10 mL，摇匀，滤过，即得。
3. 4 混标溶液的配制 精密吸取上述对照品储备
液 5 mL，置于 10 mL 量瓶中，用甲醇定容至刻度，摇
匀，重复此操作再连续稀释 4 次。最终使莪术二酮
分别为0. 067 0，0. 033 5，0. 016 8，0. 008 39，0. 004 2
g·L － 1 ; 莪术醇为0. 204 2，0. 102 1，0. 051 0，0. 025 5，
0. 012 8，0. 013 3，0. 006 7 g·L － 1 ; 吉马酮为: 0. 052，
0. 026，0. 013 0，0. 006 5，0. 003 25 g·L － 1 ; β-榄香烯

为 0. 259 9，0. 130 0，0. 065 0，0. 032 5，0. 016 3 g
·L － 1。
3. 5 线性关系的确定 精密吸取上述对照品溶液
10 μL 注入液相色谱仪，各进 2 针，按 3. 1 色谱条件
项下条件测定峰面积值，以对照品质量浓度对平均

峰面积进行回归处理，计算线性回归方程、线性范围
和相关系数，结果见表 1。

表 1 标准曲线及线性范围

对照品 标准曲线
线性范围

/ g·L － 1

相关系数

r

莪术二酮 Y = 66 910X + 227. 81 0. 004 2 ～ 0. 067 0. 999 1

莪术醇 Y = 3 563. 9X + 47. 073 0. 006 7 ～ 0. 204 2 0. 999 4

吉马酮 Y = 3 563. 9X + 47. 073 0. 003 25 ～ 0. 052 0 0. 999 3

β-榄香烯 Y = 2 013. 5X + 34. 216 0. 016 3 ～ 0. 259 9 0. 999 5

3. 6 精密度试验 取同一混合对照品溶液( 莪术二
酮、莪术醇、吉马酮、β-榄香烯质量浓度分别为
0. 016 8，0. 051 0，0. 013 0，0. 065 0 g·L － 1 ) ，连续进

表 2 温郁金中 4 种成分加样回收率试验

成分
样品中量

/mg

加入量

/mg

测得量

/mg

回收率

/%

均值

/%

RSD

/%
莪术二酮 0． 002 956 0． 003 48 0． 006 150 97． 54 96. 07 1． 35

0． 002 90 0． 005 930
0． 002 32 0． 005 270

0． 002 985 0． 003 48 0． 006 487 95． 08
0． 002 90 0． 005 564
0． 002 32 0． 005 164

0． 002 918 0． 003 48 0． 006 356 95． 57
0． 002 90 0． 005 581
0． 002 32 0． 005 129

莪术醇 0． 286 6 0． 342 0． 635 6 98． 92 97. 84 2． 10
0． 285 0． 557 6
0． 228 0． 512 3

0． 289 4 0． 342 0． 624 4 95． 47
0． 285 0． 553 1
0． 228 0． 506 4

0． 282 9 0． 342 0． 632 5 99． 12
0． 285 0． 565 8
0． 228 0． 510 6

吉马酮 0． 041 74 0． 050 16 0． 090 9 98． 49 99. 30 1． 49
0． 041 80 0． 080 21
0． 033 44 0． 077 62

0． 042 16 0． 050 16 0． 091 57 98． 41
0． 041 80 0． 081 42
0． 033 44 0． 076 48

0． 041 2 0． 050 16 0． 090 02 101． 01
0． 041 80 0． 088 53
0． 033 44 0． 072 81

β-榄香烯 1． 297 6 1． 557 2 2． 767 7 99． 30 98. 12 1． 21
1． 297 7 2． 733 6
1． 038 1 2． 257 1

1． 310 5 1． 557 2 2． 846 8 98． 14
1． 297 7 2． 595 9
1． 038 1 2． 308 7

1． 280 7 1． 557 2 2． 787 1 96． 93
1． 297 7 2． 338 7
1． 038 1 2． 491 2
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样 6 次，进样量 10 μL，测定莪术二酮、莪术醇、吉马
酮、β-榄香烯的峰面积值，计算 RSD 分别为 0. 87%，
1. 69 %，1. 81%，2. 45%。均 ＜ 3%，表明仪器的精
密度良好。
3. 7 稳定性试验 取供试品溶液，分别放置 0，2，
4，6，8，12 h，各精密进样 10 μL，进行测定，计算峰面
积在 12 h 内的 RSD，得莪术二酮、莪术醇、吉马酮、β-
榄香烯的 RSD 分别为 1. 09%，2. 42%，0. 53%，
2. 14%，供试品溶液在 12 h 内稳定性符合要求。
3. 8 重复性试验 精密称取样品 6 份，按供试品溶
液制备项下方法平行制备，按上述色谱条件测定，计

算莪术二酮、莪术醇、吉马酮、β-榄香烯的峰面积的
RSD，结果为 0. 16 %，1. 30%，0. 34%，1. 74%。
3. 9 加样回收率试验 精密称取已知含量的已加
工并贮藏一年的温郁金粉末 0. 25 g ( n = 9 ) ，精密添
加质量浓度为0. 002 9 g·L － 1莪术二酮、0. 285 g·L － 1

莪术醇、0. 041 8 g·L － 1吉马酮、1. 297 7 g·L － 1 β-榄香
烯的标准溶液 1. 2，1. 0，0. 8 mL( 每个浓度取 3 份) ，
按样 品 制 备 操 作，计 算 加 样 回 收 率，结 果

见表 2。
3. 10 样品的测定 分别吸取供试品溶液，在上述
色谱条件下，各进样 10 μL，进行 HPLC 分析，测得结
果见表 3。

表 3 加工、贮藏的不同样品的含量测定 ( n = 3 ) %

药材 莪术二酮 莪术醇 吉马酮 β-榄香烯

鲜温郁金( 干) 0. 001 201 0. 039 760 0. 061 458 1. 313 8

加工温郁金 0. 000 711 0. 054 358 0. 007 630 0. 439 7

陈温郁金 0. 001 168 0. 113 253 0. 016 493 0. 512 7

4 讨论
温郁金中所含的主要成分是挥发油类，传统加

工方法中温郁金需要煮至透心，这会导致挥发性成

分的损失，同时，贮藏过程也会导致挥发性成分损

失。本次实验中的数据也表明: 鲜温郁金中的 β-榄
香烯、莪术二酮和吉马酮的含量明显高于加工温郁
金及贮藏一年的陈品温郁金，这与一般原理相符。
但是鲜品中莪术醇含量却低于加工温郁金和陈品温

郁金，这有可能是温郁金药材中的某些其他成分在

加工、贮藏中转化为莪术醇，这一化学成分的变化过
程有待进一步的探讨。
陈温莪术 3 种有效成分含量均高于加工温莪

术，这种化学成分的变化对于药物药理作用的影响

也有待进一步研究。
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