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摘要：目的 建立毛郁金药材中姜黄素和去甲氧基姜黄素含量的一测多评法。方法 以姜黄素为内参物，确立其与去甲氧基姜黄素的相

对校正因子。分别采用外标法和一测多评法测定毛郁金中姜黄素和去甲氧基姜黄素的含量，评价一测多评法的计算值与外标法实测值

的相对误差，验证一测多评法的合理性、可行性和可重复性。结果 所建立的校正因子重复性良好，毛郁金药材中采用校正因子计算的

含量值与外标法实测值间无明显差异。结论 一测多评法可作为新的质量评价模式，用于毛郁金药材的质量评价。
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一测多评（ＱＡＭＳ）是一种用于多成分质量控制的
分析方法，可解决中药质量控制中对照品短缺问题，降

低中药质量控制分析成本。目前，该方法已成功应用于

黄连、木通、人参等２０多种常用中药的质量控制评价。
毛郁金为姜科植物毛郁金 ＣｕｒａｃｕｍａａｒｏｍａｔｉｃａＳａｌｉｓｂ．
的干燥根茎，其标准收载于《广西壮族自治区壮药质量

标准·第二卷》犤１犦，具有行气解郁、凉血破瘀和利胆作

用，用于治疗胸闷胁痛、胃腹胀痛、黄疸、吐血、尿血、月

经不调和癫痫等病症犤２犦。药理试验证明，毛郁金具有镇

痛、止血犤３犦、抗炎犤４犦及免疫抑制犤５犦等作用。姜黄素类化合

物是毛郁金药材的主要活性成分，具有良好的抗氧化、

抗炎、抗肿瘤、降血糖、抗 ＨＩＶ功效，可治疗心血管疾病
和阿尔茨海默病等犤６犦。本课题组前期研究中已分离得到

毛郁金中姜黄素、去甲氧基姜黄素等１７个化合物，其中
大部分为倍半萜化合物犤７犦，还含有挥发油等化合物犤８－９犦，

并采用高效液相色谱（ＨＰＬＣ）法建立了毛郁金中姜黄素
的含量测定方法 犤１０犦。但仅以姜黄素为指标性成分对

毛郁金药材进行质量控制，且其含量较低，尚不能真

正体现和保证毛郁金的内在本质及其相关制剂的质

量。姜黄素和去甲氧基姜黄素为同一化学母核，在药

材中的相对含量相当，为了更好地保证毛郁金的有效

性、安全性和专属性，故以两者为指标评价毛郁金质

量。本研究中采用一测多评法测定了毛郁金中姜黄素和

去甲氧基姜黄素的含量，以探讨一测多评法在毛郁金多

指标质量评价中的适用性和可行性。现报道如下。

１ 仪器与试药

仪器：ＫＱ５２００Ｂ型超声波清洗器（昆山市超声仪器
有限公司）；ＸＳ２０５型分析天平（梅特勒－托利多公司）；
ＵＣ３２８２型高效液相色谱仪，ＵＣ３２９２型紫外检测仪，均
购于南宁威玛龙色谱科技有限公司；Ｗａｔｅｒｓ１５２５－１９９８
型高效液相色谱仪（沃特世公司）；ＵＶ２５５０紫外可见分
光光度仪（日本岛津公司）。

试药：姜黄素（纯度 ＞９８％，批号为 １１１５３０－
２０１２０８），去甲氧基姜黄素对照品（纯度 ＞９８％，批号为
１１１５３１－２０１２０８），均购自中国食品药品检定研究院；乙
腈（色谱级，赛默飞世尔科技有限公司），磷酸（分析纯，

广州新建精细化工厂），其他试剂均为分析纯；毛郁金

ＣｕｒａｃｕｍａａｒｏｍａｔｉｃａＳａｌｉｓｂ．根茎采自广西横县、灵山和南
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Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液
图１ 高效液相色谱图

表３ 加样回收试验结果（ｎ＝６）

取样量（ｇ） 样品含量（ｍｇ） 加入量（ｍｇ） 测得含量（ｍｇ） 回收率（％） Ｘ（％） ＲＳＤ（％）

Ａ
０．５１１６
０．５１８６
０．５１０９
０．５０５６
０．５０５９
０．５０７５

Ｂ
０．５１１６
０．５１８６
０．５１０９
０．５０５６
０．５０５９
０．５０７５

Ａ
０．０５９６
０．０６００
０．０５９４
０．０５９０
０．０５８６
０．０５８８

Ｂ
０．０６７０
０．０６７２
０．０６６８
０．０６６４
０．０６６０
０．０６６１

Ａ
０．０６０１
０．０６０１
０．０６０１
０．０６０１
０．０６０１
０．０６０１

Ｂ
０．０５９９
０．０５９９
０．０５９９
０．０５９９
０．０５９９
０．０５９９

Ａ
０．１２０３
０．１１９４
０．１２１１
０．１１７８
０．１１８５
０．１１９２

Ｂ
０．１２７４
０．１２７５
０．１２７０
０．１２５８
０．１２５１
０．１２５４

Ａ
１０１．００
９８．８４
１０２．６６
９７．８４
９９．６７
１００．５０

Ｂ
１０１．８３
１００．６７
１００．５０
９９．１７
９８．６６
９９．００

Ａ

１００．０９

Ｂ

９９．９７

Ａ

１．７０

Ｂ

１．２３

表１ 毛郁金中２个姜黄素类成分回归方程及线性范围牗ｎ＝６牘

注：Ａ为姜黄素，Ｂ为去甲氧基姜黄素。下表同。

成分

Ａ
Ｂ

回归方程

Ｙ＝７．２×１０６Ｘ－２１０９６
Ｙ＝６．６×１０６Ｘ－８１４６．３

ｒ
０．９９９７
０．９９９７

线性范围（μｇ）

０．０２００～０．１２０２
０．０１９９～０．１１９８

Ａ ０．０２００ ０．０４０１ ０．０６０１ ０．０８０２ ０．１００２ ０．１２０２

０．９３６４ ０．９７２８ ０．９７４６ ０．９６０８ ０．９５８６ ０．９４８８

成分 １ ２ ３ ４ ５ ６ Ｘ（μｇ） ＲＳＤ（％）

Ｂ ０．０２００ ０．０３９９ ０．０５９９ ０．０７９８ ０．０９９８ ０．１１９８ ０．９５８７ １．５１

项目

进样量

（μｇ）

ｆＡ／Ｂ

宁西郊，经广西中医药研究院赖茂祥研究员鉴定为正品。

２ 方法与结果

２．１ 色谱条件与系统适用性试验
色谱柱：ＥｃｏｓｉｌＯＤＳ－Ｅｘｔｅｍｎｄ柱（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，

５μｍ）；流动相：乙腈－４％磷酸溶液（４２∶５８，Ｖ∶Ｖ）；流
速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：４２５ｎｍ；柱温：２５℃；进样
量：１０μＬ。理论板数按姜黄素峰计算应不低于５０００，在此
色谱条件下，可完全分离。该色谱条件下色谱图见图１。

２．２ 溶液制备
取姜黄素对照品和去甲氧基姜黄素对照品适量，精密

称定，用甲醇溶解，制成质量浓度姜黄素为２０．０４μｇ／ｍＬ、
去甲氧基姜黄素为１９．９６μｇ／ｍＬ的混合对照品溶液。取
毛郁金根茎粉末１．０ｇ，精密称定，置锥形瓶中，精密加入
甲醇 ２０ｍＬ，密塞，称定质量，超声提取 １ｈ，放至室温，
补足减失的质量，摇匀，过滤，取续滤液，再用 ０．４５μｍ
微孔滤膜滤过，取续滤液作为供试品溶液。

２．３ 方法学考察
标准曲线制备：精密吸取混合对照品溶液 １，２，３，

４，５，６ｍＬ，分别置１０ｍＬ容量瓶，加甲醇稀释至刻度，摇
匀，配成系列对照品溶液，以进样量（Ｘ）为横坐标、峰面

积积分值（Ｙ）为纵坐标进行线性回归。结果见表１。

相对校正因子计算：取标准曲线制备项下制备的６
个不同质量浓度的混合对照品溶液，分别进样 １０μＬ，
以姜黄素为内标，在上述特定范围内按照相对校正因子

计算公式 ｆｉｓ＝ｆｉ／ｆｓ＝（ｍｉ×Ａｓ）／（ｍｓ×Ａｉ）计算姜黄
素对去甲氧基姜黄素的相对校正因子，其中 ｉ为某化合
物，ｓ为内标物，ｍ为质量，Ａ为峰面积。结果见表２。

精密度试验：取同一供试品溶液，精密吸取１０μＬ，
连续进样６次，测定峰面积。结果姜黄素和去甲氧基姜
黄素峰面积日内精密度的 ＲＳＤ分别为 １．５０％和
１．３３％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液，分别于０，２，４，６，
８，１０ｈ时进样，测定峰面积。结果姜黄素和去甲氧姜黄
素面积的 ＲＳＤ分别为１．６５％和１．３８％（ｎ＝６），表明供
试品溶液１０ｈ内稳定性良好。

重复性试验：取样品粉末，依法制备供试品溶液６份，
按色谱条件测定。结果姜黄素和去甲氧姜黄素的平均含

量分别为 ０．１１１３ｍｇ／ｇ和 ０．１１９４ｍｇ／ｇ，ＲＳＤ分别为
１．７６％和２．１０％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：取已知含量的毛郁金根茎粉末约

０．５ｇ，共６份，精密称定，置平底烧瓶中，分别加入精密称
定的姜黄素６０．１２μｇ，去甲氧姜黄素对照品５９．８８μｇ，
依法制备供试品溶液，进样测定。结果见表３。
２．４ 校正因子的重复性考察

色谱柱考察：取标准曲线制备项下系列混合对照品

溶液，分别进样１０μＬ，以姜黄素为内标，计算姜黄素对
去甲氧基姜黄素的校正因子，考察ＨｙｐｅｒｓｉｌＢＤＳＣ１８柱、
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表２ 不同浓度对照品溶液的相对校正因子牗ｆＡ／Ｂ牘
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０．９６４６ ０．９７１６ ０．９７６６ ０．９６５４ ０．９５５２ ０．９３１５ ０．９６０８ １．６７

０．９３６４ ０．９７２８ ０．９７４６ ０．９６０８ ０．９５８６ ０．９４８８ ０．９５８７ １．５１

质量浓度（μｇ／ｍＬ）

０．０２００ ０．０４０１ ０．０６０１ ０．０８０２ ０．１００２ ０．１２０２
Ｘ ＲＳＤ（％）

０．９２８６ ０．９６５５ ０．９７７４ ０．９７５２ ０．９４６８ ０．９５７８ ０．９５８６ １．９３

色谱柱

ＨｙｐｅｒｓｉｌＢＤＳＣ１８柱
ＵｌｔｉｍａｔｅＸＢ－Ｃ１８柱

ＥＣＯＳＩＬＯＤＳ－３柱

表４ 不同色谱柱的相对校正因子牗ｆＡ／Ｂ牘

表５ 不同高效液相色谱的相对校正因子

仪器

Ｗａｔｅｒｓ１５２５－１９９８型
威玛龙 ＵＣ３２８２－３２９２型

色谱柱

ＨｙｐｅｒｓｉｌＢＤＳＣ１８柱

ＨｙｐｅｒｓｉｌＢＤＳＣ１８柱

ｆＡ／Ｂ
０．９７６６
０．９８５４

表６ ２种成分的保留时间及相对保留时间

仪器

Ｗａｔｅｒｓ１５２５－１９９８型

威马龙ＵＣ３２８２－３２９２型

色谱柱

ＨｙｐｅｒｓｉｌＢＤＳＣ１８柱

ＵｌｔｉｍａｔｅＸＢ－Ｃ１８柱

ＥＣＯＳＩＬＯＤＳ－３柱

ＨｙｐｅｒｓｉｌＢＤＳＣ１８柱

ＵｌｔｉｍａｔｅＸＢ－Ｃ１８柱

ＥＣＯＳＩＬＯＤＳ－３

理论板数

９６４８
９６６４
９７１８
１１４４５
１１８０３
１１１００

ｔＲ１（ｍｉｎ）

２０．４００
２２．０５４
２６．６４５
２８．０００
３１．８２５
３５．６４８

ｔＲ２（ｍｉｎ）

１８．５２０
１９．６４２
２４．２５８
２５．４００
２８．８４６
３１．２２６

ｔＲ１／ｔＲ２
１．１０１５
１．１２２８
１．０９８４
１．１０２４
１．１０３３
１．１４１６

注：ｔＲ１为姜黄素的保留时间，ｔＲ２为去甲氧基姜黄素的保留
时间。

Ｂ
产地 采收时间 Ａ

表７ 不同产地毛郁金含量测定结果（ｍｇ／ｇ，ｎ＝２）

广西横县１
广西横县２
广西灵山

南宁西郊

２０１３年０５月

２０１３年１０月
２０１３年１０月

２０１３年１０月

０．１１０６
０．１１４５
０．１０８７
０．０９４１

一测多评

０．１２６８
０．１２４３
０．１１９８
０．１１１７

外标

０．１１９７
０．１２２５
０．１１４６
０．１１０５

ＵｌｔｉｍａｔｅＸＢ－Ｃ１８柱和 ＥＣＯＳＩＬＯＤＳ－３柱的影响。结果
见表４。可见，不同色谱柱所得相对校正因子相差不大。

高效液相色谱考察：取上述混合对照品溶液，于

Ｗａｔｅｒｓ１５２５－１９９８型和威玛龙ＵＣ３２８２－３２９２型高效液
相色谱仪分别进样各 １０μＬ，以姜黄素为内标，计算姜
黄素对去甲氧基姜黄素的校正因子，结果见表 ５，表明
在不同液相色谱系统下所得的相对校正因子基本一致。

色谱峰专属性考察：利用相对保留值（ｒ＝ｔＲ１／ｔＲ２）
定位，即以待测组分与姜黄素色谱峰的相对保留时间来

确定。去甲氧基姜黄素与姜黄素峰的相对保留时间的平

均值为１．１１１７，ＲＳＤ为１．５４％牗ｎ＝６牘。结果见表６。

２．５ 一测多评法与外标法结果比较
取不同产地样品粉末各１．０ｇ，精密称定，依法制备

供试品溶液，按拟订色谱条件分别采用一测多评法和外

标法计算含量。结果见表７。

３ 讨论

本研究中采用超声、回流提取毛郁金药材，结果显

示，两者提取方式差异不明显，而超声提取方法简单，故

采用超声提取。考察了甲醇、５０％甲醇、５０％乙醇作为毛
郁金药材的提取溶剂，结果表明用甲醇提取干扰杂质较

少，噪音少，因此选用甲醇为提取溶剂。提取时间考察了

３０，６０，９０，１２０ｍｉｎ，结果显示，超声提取 ６０ｍｉｎ基本可
将供试品溶液中的姜黄素和去甲氧基姜黄素提取完全，

９０ｍｉｎ后其含量有所下降，故确定提取时间为６０ｍｉｎ。
参照２０１５年版《中国药典牗一部牘》莪术中姜黄素含

量测定方法犤１１犦，以乙腈 －４％磷酸溶液（４８∶５２，Ｖ∶Ｖ）
为流动相洗脱，姜黄素特征峰未能与去甲氧基姜黄素特

征峰较好地分离。此方法对于毛郁金药材姜黄素与去甲

氧基姜黄素的分离效果不理想。通过反复试验，选用乙

腈－４％磷酸溶液（４２∶５８，Ｖ∶Ｖ）为流动相，色谱峰峰形
尖锐，姜黄素特征峰与去甲氧基姜黄素特征峰能较好分

离，样品检测２５ｍｉｎ完成，节省了试验成本和时间。
本研究首次采用“一测多评”法测定毛郁金药材中

姜黄素和去甲氧基姜黄素的含量，考察了不同品牌的色

谱柱和色谱仪对姜黄素、去甲氧基姜黄素之间相对校正

因子的影响，该方法与外标法测得的含量无显著性差

异，说明建立的不同化合物之间的校正因子具有较高的

可信度，可在仅有一个对照品时通过一测多评技术实现

同步测定药材中多成分的指标成分，为毛郁金药材的多

指标质量控制模式提供了新方法。
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