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摘 要 以小粟碱 含量
、

浸膏得率 为指标
,

对不 同提 取方法进行考察
,

确定 了香荷药 条的制备工艺

路线
,

并经 正交试验优 选了制备工 艺条件
。

结果表 明
,

以 加 10 倍量 65 % 乙醇
,

煎煮 3 次
,

每次提取 2

h 为最佳
。

关键词 香荷药 条 制备工艺 小聚碱 正 交试验

香荷药条 由黄连
、

黄柏等多味中药配伍

组成
,

具有清热燥湿
、

杀虫疗癣之功
。

经我院

多年临床验证
,

对妇科 阴道炎有 良好疗效
。

它

克服了传统外用洗剂使用
、

携带不便的弊病
,

独创 以棉条为骨架物的阴道给药途径
,

达到

了缓慢释药并 自洁内环境的双重效果
。

从药

材中提取 出的小粟碱
,

是香荷抑菌消炎的主

要有效成分〔 ’ 〕
。

笔者 以小聚碱含量和浸膏得

率为指标
,

对香荷药条的制备工艺进行研究
,

为其发展成一种方便有效的中药缓释制剂提

供实验依据
。

1 仪器与试药

仪器
:
S P 8 8 0 0 高效 液相色谱仪

; 盐酸小

聚碱对照品 由中国药品生物 制品检定 所提

供 ; 实验用药材均购 自广州市药材公司
。

香荷药条由本院中心实验 室提供
。

试剂
:
乙睛

、

甲醇 为色谱纯
,

其余所 用试

剂均为分析纯
。

2 制备工艺路线的选择

经抑菌实验证 明
,

黄连
、

黄柏中小聚碱是

方中主要有效成分
,

故可 以小璧碱的溶解性

大小作为选择溶媒 的标准
。

而在实际生产中
,

以水
、

乙醇为提取溶媒
,

安全易得
。

因此
,

初步

拟定水和 乙醇为提取溶媒
,

回流提取
。

经过预

实验
,

我们选定水回流
、

水提醇沉及不同浓度

乙醇回流 6 种方法提取
。

2
.

1 浸膏得率测定方法

2
.

1
.

1 水回流法
:

称取处方量 药材粗 粉 (2 0

目 )
,

加水 5 倍量
,

浸泡 0
.

s h
,

回流提取 l h
,

过滤
、

浓缩
。

置已干燥恒重的蒸发皿 中
,

水溶

浓缩至干
,

10 5 C 干燥 3 h
,

取出
,

移至干燥器

中
,

冷却至室温
,

迅速精密称定重量
。

同法制

备 3 份
。

计算浸膏得率
,

结果见表 1
。

2
.

1
.

2 水提醇 沉法
:

称取 处方量 药材粗粉

( 2 0 目 )
,

加水 5 倍量
,

加 9 5 % 乙 醇调醇浓度

至 7 0 %
、

8 0%
,

静置 24 h 使沉淀完全
,

倾取上

清液
,

回收乙醇
、

浓缩
,

按水回 流法操作
。

结果

见表 1
。

表 1 不 同提取方法的小聚碱含 t 和漫资得率

编号 提取方 法 小梁碱含量 ( g ) 浸膏得率 (% )

A 水回 流 0
.

0 1 7 7 2
.

8 1 5 0

B 水提醇 沉 ( 7 0% ) 0
.

0 1 5 3 1
.

7 0 0 0

C 水提醇 沉 ( 8 5% ) 0
.

0 1 7 3 1
,

5 0 33

D 4 5% 乙 醇回 流 0
.

0 10 1 2
.

94 8 4

E 7 5% 乙 醇回流 0
.

12 5 0 3
.

20 4 2

F 9 5% 乙 醇回流 0
.

12 2 7 3
.

6 4 2 0

2
.

1
.

3 乙 醇 回 流法
:

称 取处方 量药材粗 粉

( 2 0 目 )
,

分 别加 4 5 %
、

7 5%
、

9 5 % 乙 醇 5 倍

量
,

浸泡 0
.

s h
,

回 流提取 l h
,

过滤
,

回 收乙

醇
,

浓缩
,

按水 回流法操作
。

结果见表 1
。

2
.

2 小梁碱含量测定方法

2
.

2
.

1 色谱条件
:
O D S C

18

柱 ( 4
.

9 m m X 2 5 0

m m
,

5 拼m )流动相为乙睛
一

水 〔 l
, l

,

1 0 0 0 m I
J

含 K H
: P O

、 3
.

4 9
,

C H
3
( C H

:
)
; 1
5 0

; N a l
,

7

g 〕川
,

流速 l m l
,

/m in
,

柱温室温
,

小聚碱的检

测波长为 3 4 5 m m
。

2
.

2
.

2 对照品溶液的制备
:

精密称取 已干燥

至恒重 的小 聚碱适 量
,

以 甲醇为溶剂
,

配制

.0 2 8 m g /m L 的溶液
,

作对照品溶液
。

2
.

2
.

3 样品液的制备
:

精密称取适量 已干燥

,
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至恒重 的干 浸膏
,

加人 10 m l
才

甲醇
,

超声振

荡 30 m in
,

过滤
,

定容至 25 m l
才 ,

作为样品 供

试液
。

2
.

2
.

4 线性关系考察
:

精密吸取对照 品溶液

0
.

0 5
、

0
.

1
、

0
.

2
、

0
.

4
、

0
.

8
、

1
.

6 m I
J

置于 2 m I
J

容量 瓶 中
,

加 甲醇至 刻度
,

摇 匀后
,

进 样 10

川
J ,

测定
。

同一浓度测定 3 次
,

取其平均值
。

以标准品的量 (拌g )为横坐标
,

小聚碱 的峰面

积为纵坐标
,

得回归方程
: Y 一 1

.

41 K 1 0 5
X +

5
.

4 6 X 1 0 6 , r = 0
.

9 9 9 9
,

线 性 范 围
: 0

.

0 7 ~

2
.

2 4 拼g
。

2
.

2
.

5 精密度试验
:

按上述色谱条件
,

用浓

度为 1
.

1 2 x 1 0
一 Z

m g /m I
J

的小聚碱标准品溶

液进样 6 次
,

每次 10 川
一 ,

分别测得各次峰面

积
,

结果 R S D 值为 1
.

12 %
。

2
.

2
.

6 样品测定
:

按上述方法精密吸取各供

试品溶液 10 川
洲 ,

进样测定
,

结果见表 1
。

2
.

2
.

7 加样回收率试验
:

精取 已知小聚碱含

量的药材粗 粉 4 份
,

其 中 3 份加入小聚碱对

照品 0
.

1 2 m g
,

l 份不加
。

按 7 5 %醇提样品溶

液制备方法 和样 品测定项下操作
,

测得平均

回收率为 9 8
.

9 5%
,

R S D = 2
.

7 1 %
。

参照各种提取工艺的小粟碱含量及浸膏

得率
,

拟选择 75 %左右乙 醇为溶媒的提取工

艺
。

3 制备工艺条件优选

采用正交法优选制备工艺条件
,

选 定提

取时间
、

次数
、

溶媒用量
、

乙醇浓度 为正交因

子
,

以小聚碱含量及浸膏得率为考察指标
,

选

用 L g
( 3 )

`

正交表进行试验
,

因素水平安排见

表 2
,

测定结果的方差分析见表 3
、

表 4
。

表 2 试验 因紊水 平表

表 3 浸裔得率方 差分析表

方差 离均差平方和 自由度

装
F 值 显著性

藻

14
.

2 6

16 3
.

12

6
.

0 1

3 4
.

9 2

3
.

7 2

8 1 5 6

3
.

0 1

1 7
.

4 6

0
.

2 1

3 3
.

9 5

38 8
.

3 8

1 4
.

3 3

8 3
.

1 4

2218

ACB

表 4 盐酸小菜碱含 , 方差分析表

方差 离均差平方和 自由度 方差 F值 显著性

5 9
.

14

18 7
.

7 1

7
.

7 1

2 8
.

2 9
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因素

~ A B C D

卞 提取 ( h) 次数 溶媒量 (倍 ) 乙 醇浓度 ( % )

6 5

7 5

8 5

结果表明
,

因素 A
、

B
、

C
、

D 均有 显著性

意义
。

以小粟碱含量作为评价指标时
,

各因素

的最佳水平为 B
3
A

3D ,
C

: ,

而 以浸膏得率为评

价指标时
,

各因素的最佳 水平为 B
3
D

I
A

3
C

3 ,

综合二项评估
,

我们选取 B 3
A

3D ,
C

:

作为最佳

工艺条件
,

即 10 倍量 65 % 乙 醇
,

煎煮 3 次
,

每次提取 Z h
。

按照理论最佳工艺进行验证实验
,

结果

小聚碱含量为 1
.

9 4%
,

浸膏得率为 1 8
.

79 %
,

与正交试验结果基本一致
。

4 小结与讨论

4
.

1 本文通过不同提取方法选择香荷药条

的制备工艺
,

经正交法优选工艺条件
,

最终选

用 1 0 倍量 65 % 乙醇回流提取 3 次
,

每次 Z h

的制备工艺条件
。

该工艺流程简单
,

浸膏得率

适宜
,

小聚碱含量高
。

4
.

2 以浸膏得率为评价指标
,

可 以反映提取

的总体情况
,

而取小聚碱作为评价指标
,

则可

反映出方中主药的提取情况
,

综合二项指标
,

可 以既全面又有重点地考察方中诸药的提取

效果
,

对本制剂工艺条件 的优选具有 客观合

理的指导意义
。
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