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HPLC法测定香附二氧化碳超临界流体萃取物中
α型β 香附酮与香附烯酮含量
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摘要 : 目的 测定香附二氧化碳超临界流体萃取物中α型β香附酮和香附烯酮的含量。方法 采用
HPLC 法。色谱柱 :Diamonsil C18柱 (200 mm ×416 mm ,5μm) ;流动相 :甲醇 水 (体积比为 70∶30) ;

流速 :018 mL·min - 1 ;检测波长 :247 nm ;柱温 :40 ℃。结果α型β香附酮进样量在 20184～20814 ng

内线性关系良好 ( r = 01999 9) ,平均回收率为 9814 % ( RSD = 1183 % , n = 6) ;香附烯酮进样量在
51220～52120 ng 内线性关系良好 ( r = 01999 9) ,平均回收率为 9910 % ( RSD = 2112 % , n = 6) 。
3 批供试品中α型β香附酮和香附烯酮含量的质量分数分别为 11196 % ( RSD = 1122 % , n = 3) 、
11131 %(RSD = 1124 % , n = 3) 、11130 % ( RSD = 0196 % , n = 3) 和 2123 % ( RSD = 1162 % , n = 3) 、
2127 %(RSD = 1116 % , n = 3) 、2115 %(RSD = 1142 % , n = 3) 。结论 HPLC 法可同时测定香附二氧
化碳超临界流体萃取物中α型β香附酮和香附烯酮的含量 ;供试品中α型β香附酮和香附烯酮与
其他组分的色谱峰分离度良好。
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　　香附 ( Rhizoma Cyperi ) 为莎草科植物莎草

( Cyperus rot undus L1)的干燥根茎 ,具行气解郁、

调经止痛之功效[1 ] 。其活性成分挥发油中主要

含有 α 型β香 附酮 ( cyperone ) 、广藿香烯酮

(patchoulenone) 、香附烯酮 (cyperotundone) 、香附

烯 (cyperene) 、考巴二烯 (copadiene)等成分[2 ] 。文

献报道测定香附中香附酮含量的方法有气相色谱

法[3 ] 、薄层色谱 紫外分光光度法 [4 ] 、气质联用

法[2 ] ,而香附烯酮的含量测定方法尚未见报道。

在对香附二氧化碳超临界流体萃取 ( SFECO2) 物

进行新药研究中 ,需要建立准确、快速、灵敏的质

量控制方法。作者采用 HPLC 法同时测定了香

附二氧化碳超临界流体萃取物中α型β 香附酮

和香附烯酮含量。α型β香附酮和香附烯酮的结

构式见图 1 [5 ] 。

1 　仪器与材料

LC 10A 高效液相色谱仪 (包括 LC 10A Tvp

泵、SPD 10Avp 检测器、Chrom King 色谱工作站 ,

日本 Shimadzu 公司) 。

Diamonsil ( 钻石 ) C18 色 谱 柱 ( 200 mm ×

Fig. 1 　Structures of cyperone( A) and cyperotundone( B)

416 mm ,5μm ,中国迪马公司) 。

α型β香附酮和香附烯酮 (对照品 ,自制 ,纯

度质量分数均为 10010 % ,归一化法得 ;经 UV、

MS、NMR 确定结构 ,且与文献报道一致) ,香附二

氧化碳超临界流体萃取物 (供试品 ,自制) ,甲醇

(色谱纯 ,天津康科德科技有限公司) ,重蒸水 (自

制) 。

2 　方法与结果

211 　色谱条件选择及系统适用性试验

色谱柱 : Diamonsil (钻石) C18 柱 ( 200 mm ×

416 mm , 5 μm) ; 流动相 : 甲醇 水 (体积比为

70∶30) ;流速 :018 mL·min - 1 ;检测波长 :247 nm ;

柱温 :40 ℃。
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在选定的色谱条件下 ,α型β 香附酮和香附

烯酮色谱峰的理论塔板数分别为 8 996 和 8 329 ,与

相邻色谱峰的分离度均大于 115。α型β香附酮、

香附烯酮对照品和供试品色谱图分别见图 2、3。

1 —Cyperotundone ; 2 —β cyperone

Fig. 2 　Chromatograms of β cyperone and cyperotundone

standard substances

1 —Cyperotundone ;2 —β cyperone

Fig. 3 　Chromatograms of β cyperone and cyperotundone

in sample

212 　溶液的制备

α型β香附酮储备液 :取α型β香附酮对照

品约 5 mg ,精密称定 ,置 10 mL 量瓶中 ,用甲醇溶

解并稀释至刻度 ,摇匀 ; 精密量取 110 mL ,置

10 mL量瓶中 ,用甲醇稀释至刻度 ,摇匀 ,备用。

香附烯酮储备液 : 取香附烯酮对照品约

10 mg ,置 25 mL 量瓶中 ,用甲醇溶解并稀释至刻

度 ,摇匀 ;精密量取 110 mL ,置 25 mL 量瓶中 ,用

甲醇稀释至刻度 ,摇匀 ,备用。

对照品溶液 :分别精密量取α型β 香附酮储

备液 410 mL 、香附烯酮储备液 310 mL ,共置

10 mL量瓶中 ,用甲醇稀释至刻度 ,摇匀。

213 　线性关系考察

分别精密吸取对照品溶液 1、2、4、6、8、

10μL ,注入液相色谱仪 ,记录色谱图 ,测量峰面积

( A ) ,以进样量 ( m , ng) 对峰面积进行线性回归。

得回归方程 :α型β 香附酮 A = 12 269 m - 3 314

( r = 01999 9) ;香附烯酮 A = 23 532 m - 1 583

( r = 01999 9) 。

结果表明 ,α型β 香附酮进样量在 20184～

20814 ng 内、香附烯酮进样量在 51220～52120 ng

内呈良好的线性关系。

214 　精密度试验

精密吸取对照品溶液 1、4、10μL 各 3 针 ,分

别注入液相色谱仪 ,记录色谱图 ,测量峰面积 ,计

算 RSD 值 ,α型β 香附酮和香附烯酮高、中、低质

量浓度的 RSD 分别为 1172 %、1159 %、1167 %和

1136 %、1100 %、1123 %。由结果可知 ,本法测定

α型β香附酮的 RSD 值不大于 1172 % ,测定香附

烯酮的 RSD 值不大于 1136 %。

215 　溶液稳定性考察

精密称取香附二氧化碳超临界流体萃取物约

20 mg ,置 10 mL 量瓶中 ,用甲醇溶解并稀释至刻

度 ,摇匀 ;精密量取该溶液 1 mL ,置 25 mL 量瓶

中 ,用甲醇稀释至刻度 ,摇匀。分别在配制后 0、

1、2、4、8 h 测定 ,考察供试品稳定性。测定结果

表明 ,供试品溶液在 8 h 内稳定。

216 　回收率试验

取 3 批香附二氧化碳超临界流体萃取物中的

1 批 (α型β 香附酮和香附烯酮的含量的质量分

数分别为 11130 %、2115 %) 约 20 mg ,精密称定 ,

置25 mL量瓶中 ,用甲醇溶解并稀释至刻度 ,摇

匀 ;精密量取 110 mL ,置 10 mL 量瓶中 ,分别精

密加入α型β香附酮和香附烯酮对照品储备液

210 mL和 110 mL ,用甲醇稀释至刻度 ,摇匀 ;取

10μL ,注入液相色谱仪 ,记录色图谱 ,计算回收

率。测定结果表明 ,α型β香附酮和香附烯酮的

平均回收率分别为 9814 %(RSD = 1183 % , n = 6)

和 9910 %(RSD = 2112 % , n = 6) 。

217 　供试品测定

取香附二氧化碳超临界流体萃取物约 20 mg ,

置 10 mL 量瓶中 ,用甲醇稀释至刻度 ,摇匀 ;精密

吸取 110 mL ,置 25 mL 量瓶中 ,用甲醇溶解并稀

释至刻度 ,摇匀 ;取 10μL ,注入液相色谱仪 ,记录色

谱图 ,测量峰面积 ,采用标准曲线法计算含量。结

果见表 1。3 批供试品中 ,α型β香附酮和香附烯

酮含量的质量分数分别为 11196 %(RSD = 1122 % ,

n = 3) 、11131 %(RSD = 1124 % , n = 3) 、11130 %(RSD =

0196 % , n = 3)和 2123 %(RSD = 1162 % , n = 3) 、2127 %

(RSD = 1116 % , n = 3) 、2115 %(RSD = 1142 % , n = 3) 。
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Table 1 　Contents of β2cyperone and cyperotundone in Rhizoma Cyperi CO2 supercritical fluid extracts

Samples
m (Rhizoma
Cyperi) / mg

β2cyperone

m mes/ mg w / %

Cyperotundone

m mes/ mg w / %

1 1917 21333 11184 014413 2124
2011 21394 11191 014543 2126
1917 21388 12112 014314 2119

2 1915 21203 11130 014388 2125
2012 21315 11146 014646 2130
2012 21258 11118 014565 2126

3 2013 21342 11139 014425 2118
1916 21197 11118 014155 2112
2011 21281 11133 014342 2116

3 　讨论

对α型β 香附酮对照品溶液和香附烯酮对

照品溶液在波长 200～400 nm 扫描 ,α型β 香附

酮对照品在 24818 nm、香附烯酮对照品在

24416 nm 有最大吸收。为同时测定两组分的含

量 ,故将检测波长选定在 247 nm。

香附二氧化碳超临界流体萃取物所含化学成

分复杂 ,除α型β 香附酮和香附烯酮外 ,尚有多

种其他挥发油成分。应用 HPLC 法 ,在选定的色

谱条件下 ,供试品中α型β香附酮和香附烯酮与

其他组分的色谱峰分离度良好。该法可作为中药

香附质量控制的方法。
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Determination of contents of β2cyperone and cyper2
otundone in Rhizoma Cyperi CO2 supercritical fluid
extracts by HPLC
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(1 . School of Pham arcy , S henyang Pharm aceutical U niversity , S henyang 　110016 , Chi na ; 　2. School

of Pham arceutical Engi neeri ng , S henyang Pharm aceutical U niversity , S henyang 　110016 , Chi na)

Abstract : Objective To determine the contents of β2cyperone and cyperotundone in Rhizoma Cyperi CO2

supercritical fluid extracts by reversed2phase HPLC method. Methods The sample was separated on a C18

column with the mobile phase of methanol in water solution ( V ∶V = 70 ∶30 ) . The flow rate was
0. 8 mL·min - 1 and the detection wavelength was set at 247 nm. Results The calibration curve was linear in
the range of 20. 84 - 208. 4 ng forβ2cyperone ( r = 0. 999 9) and 5. 220 - 52. 20 ng for cyperotundone ( r =
0. 999 9) . The average recoveries ofβ2cyperone and cyperotundone were 98. 4 %(RSD = 1. 83 % , n = 6) and
99. 0 %(RSD = 2. 12 % , n = 6) ,respectively. The contents of β2cyperone and cyperotundone in three batch2
es of the Rhizoma Cyperi CO2 supercritical fluid extracts were 11. 96 % ( RSD = 1. 22 % , n = 3) ,11. 31 %
(RSD = 1124 % , n = 3) ,11. 30 %( RSD = 0. 96 % , n = 3) ,2. 23 %( RSD = 1. 62 % , n = 3) ,2. 27 % ( RSD =
1. 16 % , n = 3) ,2. 15 % ( RSD = 1. 42 % , n = 3) ,respectively. Conclusions The method is simple and accu2
rate. It can be used as a method of quality control for products containingβ2cyperone and cyperotundone.
Key words : Rhizoma Cyperi ; CO2 supercritical fluid ; extracts ; β2cyperone ; cyperotundone ; HPLC
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