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△ ［基金项目］　全国中药特色技术传承人才项目（２０１４）
 ［通信作者］　马传江，副主任药师，研究方向：中药质量控制研究；Ｅｍａｉｌ：ｍｃｊ７７７７７＠１６３ｃｏｍ

清炒法对木瓜中齐墩果酸和熊果酸的含量影响
△

辛义周，聂金娥，马传江

（山东中医药大学附属医院，山东　济南　２５００１１）

［摘要］　目的：考察清炒法对木瓜中齐墩果酸、熊果酸含量的影响。方法：采用高效液相色谱法测定炒制
后木瓜中两者的含量变化。结果：齐墩果酸在１５１８４～１６７０２４μｇ·ｍＬ－１、熊果酸在 ４００～４４００μｇ·ｍＬ－１

浓度线性关系良好。ｒ分别为 ０９９９９和 ０９９９８。齐墩果酸和熊果酸的平均加样回收率分别为 １００２０％
（ＲＳＤ＝２４８％）、１０１６６％（ＲＳＤ＝１４９％）。结论：清炒法能提高木瓜中齐墩果酸和熊果酸的含量，使用中
应控制木瓜的质量。

［关键词］　清炒法；木瓜；齐墩果酸；熊果酸
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木瓜作为一种名贵的药食两用药材，在我国研

究及应用历史悠久，有 “百益瓜果”之称，具有舒

筋活络、和胃化湿［１］等功能。木瓜主产于四川、安

徽、湖北、浙江等地，主要活性成分有三萜、有机

酸、糖类、黄酮、挥发油等，而三萜类中的齐墩果

酸和熊果酸是抗炎、护肝、祛风湿的主要药效

成分［２］。

２０１５年版 《中华人民共和国药典》规定，木瓜

的加工方法为新鲜木瓜置沸水中烫至外皮灰白色，

对半纵剖，晒干。有文献记载［３］，木瓜经清炒后齐

墩果酸和熊果酸的含量呈明显上升趋势，但未见有

文献报道清炒法对多产地多批次木瓜中两者的含量

比较研究，因此，本文采用 ＨＰＬＣ法，对清炒后不
同批次的木瓜中齐墩果酸、熊果酸进行定量分析，

为木瓜的质量控制提供参考。

１　实验材料

１１仪器

高效液相色谱仪（Ａｇｉｌｅｎｔ１２０６）；ＬＣ６００Ｂ型超
声清洗仪（山东济宁鲁超超声设备有限公司）；

ＣＰ２２５Ｄ分析天平（奥豪斯国际贸易有限公司）；
ＸＭＴＤ４０００恒温水浴锅（北京市永光明医疗仪器
厂）。

１２试药

齐墩果酸对照品（中国食品药品检定研究院，批

号：１１０７０９２００３０４，纯度为 ９４９％）；熊果酸对照
品（中国食品药品检定研究院，批号：１１０７４２
２０１４２１，纯度为 ９９３％）；甲醇、冰醋酸、乙腈、
磷酸（国药集团化学试剂上海有限公司，色谱纯）；

·８２３·
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娃哈哈纯净水。

不同产地的木瓜经山东中医药大学周凤琴教授

鉴定，均为蔷薇科植物贴梗海棠Ｃｈａｅｎｏｍｅｌｅｓｓｐｅｃｉｏｓａ
（Ｓｗｅｅｔ）Ｎａｋａｉ的干燥近成熟果实。

１３样品的前处理

生木瓜：取新鲜的木瓜，置沸水中烫至外皮呈

灰白色，对半纵剖，晒干。粉碎，过６０目筛，密封
于自封袋中，备用。

木瓜炒制品：取生木瓜于炒锅中，文火加热，

不断搅拌使之受热均匀，炒至表面微黄。迅速取出

后烘干至恒重，粉碎，过６０目筛，装于密封袋内，
备用。

２　方法与结果

２１色谱条件

色谱柱：ＯＤＳＣ１８色谱柱（２５０ｍｍ×４６ｍｍ，

５μｍ）；流动相：乙腈０６％磷酸（９０∶１０）；检测波
长：２１０ｎｍ；柱温：３０℃；流速：０８ｍＬ·ｍｉｎ－１；进
样量：１０μＬ。齐墩果酸、熊果酸的分离度大于１５。

注：１熊果酸；２齐墩果酸。

图１　齐墩果酸和熊果酸对照品ＨＰＬＣ图

注：１熊果酸；２齐墩果酸。

图２　木瓜ＨＰＬＣ图

２２溶液的制备

２２１对照品溶液的制备　对照品储备液的制备：
分别精密称取齐墩果酸对照品１６ｍｇ及熊果酸对照
品４０ｍｇ，置１０ｍＬ量瓶中，加甲醇定容至刻度，

摇匀，即得。齐墩果酸和熊果酸的质量浓度分别为

１５１８４、４００μｇ·ｍＬ－１。
对照品溶液的制备：精密量取对照品储备液

２ｍＬ，置１０ｍＬ量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，即
得。齐墩果酸、熊果酸的质量浓度分别为 ３０３６８、
８０μｇ·ｍＬ－１。
２２２供试品溶液的制备　精密称取木瓜样品约
１０ｇ，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇５０ｍＬ，称
定重量，置超声清洗仪中超声处理（功率：２５０Ｗ，
频率：４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，再称定重量，以甲醇
补足失重，摇匀，取续滤液，即得。

２３标准曲线的制备

精密吸取混合对照品溶液（齐墩果酸和熊果酸的

质量浓度分别为 １５１８４、４００μｇ·ｍＬ－１）１、３、５、
７、９、１１μＬ，依次注入自动进样器的高效液相色谱
仪，按２１项下色谱条件进行测定，以对照品进样
量（μｇ）为横坐标，峰面积为纵坐标，绘制曲线方
程，结果见表１。

表１　齐墩果酸、熊果酸的回归方程和线性范围
对照品 回归方程 线性范围／μｇ ｒ

齐墩果酸 Ｙ＝７１４６Ｘ＋１８９９ ０１５１８４～１６７０２４ ０９９９９

熊果酸 Ｙ＝４７９４２Ｘ＋８４４２５ ０４０００～４４０００ ０９９９８

２４精密度试验

精密吸取混合对照品溶液（齐墩果酸、熊果酸的

质量浓度分别为 ３０３６８、８０μｇ·ｍＬ－１）１０μＬ，按
２１项下的色谱条件测定齐墩果酸、熊果酸的峰面
积，连续进样６次，结果齐墩果酸、熊果酸的峰面
积ＲＳＤ分别为０６９％（ｎ＝６）、０９９％（ｎ＝６），表
明本仪器精密度良好。

２５稳定性试验

取同一产地（山东１）木瓜适量，研细，精密称
取木瓜粉末（过４０目筛）约１０ｇ，按２２２项下方
法制备供试品溶液，室温下分别于０、２、４、６、８、
１２、２４ｈ进样，结果齐墩果酸、熊果酸峰面积 ＲＳＤ
分别为 １７０％、０６９％。表明供试品在 ２４ｈ内
稳定。

２６重复性试验

取同一产地（山东１）木瓜样品适量，研细，称
取木瓜粉末（过４０目筛）６份，每份约１０ｇ，精密

·９２３·
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称定，按２２２项下方法制备供试品溶液，依法测
定，结果齐墩果酸、熊果酸的平均质量分数分别为

１３２、４４３ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ分别为１７７％、０７４％，
表明本法重复性良好。

２７回收率试验

取同一产地（山东１）木瓜适量，研细，精密称取
已知含量的木瓜粉末（过４０目筛）约０５ｇ（齐墩果酸
和熊果酸的质量分数分别为１３２、４４３ｍｇ·ｇ－１），精
密加入齐墩果酸和熊果酸１０ｍＬ（齐墩果酸和熊果酸
对照品的质量浓度分别为 ６６４３、２０８μｇ·ｍＬ－１），
按２２２项下方法制成供试品溶液，每次进样
１０μＬ，按２１项下色谱条件测定齐墩果酸和熊果酸
峰面积，计算回收率和 ＲＳＤ，结果见表２～３，表明
本方法具有较好的准确性。

表２　齐墩果酸回收率试验结果（ｎ＝６）

样品号
样品量／
ｇ

加入量／
ｍｇ

测定量／
ｍｇ

回收率

（％）
平均回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

１ ０５００２ ０６６４３ １３２９６ １００７５ １００２０ ２４８

２ ０４９２２ ０６６４３ １３３４２ １０３０４

３ ０４９３４ ０６６４３ １３１９６ １００６０

４ ０４９６６ ０６６４３ １３０２３ ９７３７

５ ０５０１６ ０６６４３ １３０７０ ９７０７

６ ０５０１２ ０６６４３ １３４１５ １０２３５

表３　熊果酸回收率试验结果（ｎ＝６）

样品号
样品量／
ｇ

加入量／
ｍｇ

测定量／
ｍｇ

回收率

（％）
平均回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

１ ０５００２ ２０８ ４３３３ １０１８０

２ ０４９２２ ２０８ ４３１８ １０２７６

３ ０４９３４ ２０８ ４３３３ １０３２５

４ ０４９６６ ２０８ ４３３３ １０２５６ １０１６６ １４９

５ ０５０１６ ２０８ ４３０２ １０００１

６ ０５０１２ ２０８ ４２９２ ９９６０

２８样品含量测定

取不同产地的木瓜样品，按２２２项下制成供
试品溶液，分别进样 １０μＬ，按 ２１项下进行测
定，每个样品测定３次，取其平均值，计算齐墩果
酸和熊果酸的含量（均按干燥品计算），结果见

表４。

表４　不同产地木瓜生品及清炒品中齐墩果酸、

熊果酸的含量
ｍｇ·ｇ－１

产地
木瓜 炒木瓜

齐墩果酸 熊果酸 合计 齐墩果酸 熊果酸 合计

安徽宣城１ ４０８５ ２７４２ ６８２７ ５７４７ ２８７７ ８６２４

安徽宣城２ ４１５８ ２６３６ ６７９４ ５８００ ２９５４ ８７５４

湖北资丘１ ４１３５ ２２８７ ６４２２ ５５７６ ２５２２ ８０９８

湖北资丘２ ４１３０ ２１３９ ６２６９ ５９７０ ２３２５ ８２９５

浙江淳安１ ４０１２ ２１５９ ６１７１ ５８３８ ２６２８ ８４６６

浙江淳安２ ４４１４ ２０４０ ６４５４ ６１０５ ２３７０ ８４７５

四川１ １５４５ ４２９７ ５８４２ １９２５ ４３８７ ６３１２

四川２ １５８０ ４１３３ ５７１３ １９６ ４４８４ ６４４４

山东１ １３１３ ４４１２ ５７２５ １４７０ ４８２０ ６２９０

山东２ １３５０ ４３６２ ５７１２ １８７０ ４６２０ ６４９０

广西１ １１３６ ３８８６ ５０２２ ０９８５ ３８７７ ４８６２

广西２ １２１１ ３９０４ ５１１５ １１１１ ３８２８ ４９３９

福建１ ２７６０ ２２５５ ５０１５ ２８６１ ２６１８ ５４７９

福建２ ２８１１ ２２６１ ５０７２ ２８４３ ２５６５ ５４０８

云南１ １６１２ ３４９６ ５１０８ １７３０ ３６７２ ５４０２

云南２ １６０５ ３４５１ ５０５６ １６４５ ３７３４ ５３７９

３　讨论

实验对甲醇、乙醇、５０％甲醇、５０％乙醇不同
溶剂提取进行了比较，结果表明，甲醇为溶剂所得

色谱峰分离度好，各峰峰面积积分值较大，说明以

甲醇为提取溶剂提取较完全，所以确定甲醇为提取

溶剂［４６］；对常温超声法、加热回流法及索氏提取法

进行了比较，结果表明，常温下超声提取较加热回

流、索氏提取各峰面积增加，所以选用超声提取法

提取；对超声时间进行了比较，分别超声 ２０、３０、
４０ｍｉｎ，结果表明，随提取时间的延长，３０ｍｉｎ和
４０ｍｉｎ色谱图基本一致，而与２０ｍｉｎ色谱图相比，
熊果酸峰面积积分值有较大增加。因此，确定提取

时间为３０ｍｉｎ。
本实验对流动相进行了考察，以甲醇０６％磷

酸、甲醇１％冰醋酸及乙腈０６％磷酸３种流动相系
统做比较。结果发现，前两种流动相系统两峰达不

到基线分离，而乙腈０６％磷酸系统的分离效果佳，
基线较为平稳，所以选择乙腈０６％磷酸为流动相
系统。齐墩果酸、熊果酸属于同分异构体，结构相

·０３３·
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似，采用高效液相色谱分离时，往往会出现两种物

质的保留时间太接近，分离度达不到要求。本实验

考察了１、０９、０８ｍＬ·ｍｉｎ－１流速对色谱峰保留时
间的影响，结果 ０８ｍＬ·ｍｉｎ－１的流速保留时间适
中，齐墩果酸、熊果酸分离度大于 １５，因此选择
０８ｍＬ·ｍｉｎ－１的流速［７８］。

不同产地的木瓜中齐墩果酸、熊果酸含量存在

差异，其中以安徽宣城所产的木瓜二者含量最高，

广西、福建、云南所产较低，分析可能与药材的产

地、采收时间、储藏条件等因素有关。木瓜清炒后

齐墩果酸和熊果酸的含量总体呈上升趋势，其中以

浙江淳安增长比例最大，云南木瓜增长比例最小，

推测为木瓜中部分齐墩果酸和熊果酸的苷经炮制后

转化为苷元所致［９］。因此木瓜药材使用过程中应严

格控制其炮制方法，在炮制过程中如何控制条件避

免成分损失需要进一步的研究和探索。
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）

更　正
本刊２０１８年第２０卷第 １期发表了李耿、程煜华、郭宇博等的 《中药大品种科技竞争力报告 （２０１７

版）》一文，由于作者疏忽，现更正如下：第９页２１２项下第２行 “５４８”更正为 “５５２”；第１０页表４中
第３行第３列 “太极集团重庆涪陵制药厂”更正为 “太极集团重庆涪陵制药厂有限公司”，第１０行第２、３、
４列 “参松养心胶囊　石家庄以岭药业有限公司　５０３９１”更正为 “连花清瘟胶囊　石家庄以岭药业股份有
限公司　４６７１０”，第１１行第３列 “河南宛西制药股份有限公司”更正为 “仲景宛西制药股份有限公司”。

特此更正。
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