
3　讨论

络通胶囊是一复方中药制剂, 所含成分复杂, 本

研究曾选用不同溶剂系统, 如乙腈2水、甲醇2水、乙

腈2011% 磷酸水、乙腈2015% 磷酸水作为流动相进

行试验。首先进行的是等度洗脱, 但所需检测的几个

峰的分离度不理想, 故改用梯度洗脱。经多次试验,

反复调整洗脱程序, 最终以本研究中的梯度洗脱程

序来分离样品, 所检测的 6 个峰均能达到基线

分离。　　　

通过分别对本研究中的 6 个对照品溶液的紫外

波长扫描, 发现绿原酸、阿魏酸、甘草苷、甘草素、肉

桂酸、哈巴俄苷的最大吸收波长分别为 327、320、

276、276、271、278 nm , 因此本研究采用双波长检

测, 于 276 nm 波长处检测甘草苷、甘草素、肉桂酸、

哈巴俄苷; 于 327 nm 波长处检测绿原酸和阿魏酸。

在此条件下, 所需检测的各峰分离度及峰形均佳, 灵

敏度也较高。

为了尽可能全面反映药材的化学信息, 实验对

供试品溶液的制备方法进行考察。选择甲醇、75% 甲

醇、50% 甲醇、25% 甲醇、水进行提取, 结果 50% 甲

醇提取的样品信息量较多, 峰面积较大; 选择回流、

超声提取方法进行了比较, 结果超声法所得峰面积

为回流法的 95% 以上, 考虑到操作的方便性, 确定

选择超声法; 选择不同超声提取次数, 结果 1 次超声

30 m in 即能提取完全。
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正交试验法研究柴胡挥发油的提取工艺
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摘　要: 目的　优化柴胡挥发油提取工艺。方法　采用正交设计对柴胡挥发油的提取方法进行优化, 以不同工艺所
提挥发油的吸光度以及其中己醛、庚醛和 2, 42癸二烯醛的量为监测指标。结果　最佳工艺为用 pH 1, 011 gömL

N aC l 水溶液浸泡 10 h, 提取时间为 6 h。结论　该方法可用于确定柴胡挥发油的提取条件。
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　　柴胡具有疏肝解郁、和解表里, 升举阳气之功

效。其主要有效成分为挥发油、皂苷以及多糖。以水

蒸气蒸馏法制成挥发油注射液, 临床用于感冒、流行

性感冒及疟疾等症疗效甚好。多年来柴胡挥发油的

提取工艺都是仅以其蒸馏液的紫外吸光度值为监测

指标对其工艺进行优化[1 ] , 而忽略了对其内在有效

成分的监控。本课题组通过 GC2M S 法分析柴胡挥

发油, 发现其含有大量脂肪族的醛类物质如己醛、庚

醛、辛醛、壬烯醛、2, 42癸二烯醛等。挥发油中低分子

醛酮为解热的有效成分[2 ] , 故本研究采用正交试验

法, 以挥发油吸光度值和己醛、庚醛、2, 42癸二烯醛

的量为指标, 考察了不同浸泡时间、水的 pH 值、

N aC l浓度及不同提取时间对柴胡挥发油质量的影

响, 更加科学的对柴胡挥发油的提取工艺进行优化。

1　仪器与药品

　　岛津 GC2010 毛细管气相色谱仪, 氢火焰离子化

检测器 (F ID ) , 岛津UV 265FW 紫外分光光度仪; 己

醛、庚醛对照品 (质量浓度≥9910% )购于天津光复精

细化工研究所, 2, 42癸二烯醛对照品 (反式, 质量浓

度≥9910% ) 购于北京百灵威化学技术有限公司; 柴

胡药材由沈阳药科大学江泽荣教授进行形态学鉴定,

为辽宁产北柴胡B up leu rum ch inense DC1。
2　方法与结果

211　因素水平的确定: 对浸泡时间 (A )、浸泡用水

的酸度 (B )和N aC l 浓度 (C)、提取时间 (D ) 4 个因素

进行考察, 选用L 9 (34) 正交试验表进行重复试验
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(n= 2) , 因素与水平安排见表 1。
表 1　因素与水平

Table 1　Factors and levels

水平
因　素

A öh B (pH 值) Cö(g·mL - 1) D öh

1 20 1 013 4

2 15 2 012 6

3 10 4 011 8

212　指标的确定: 根据文献紫外吸光度值可以反映

柴胡挥发性成分量的高低[3 ] , 所以本实验用吸光度值

来间接考察得油率。为了优化提取条件, 选用己醛、庚

醛和 2, 42癸二烯醛的量以及吸光度值为综合指标。

213　吸光度值的测定: 提取液置于干燥的 5 mL 量

瓶中, 加正己烷至刻度。再精密量取 40 ΛL 溶液, 置

于 10 mL 量瓶中, 加正己烷至刻度, 在 266 nm 处测

定紫外吸光度值。

214　己醛、庚醛和 2, 42癸二烯醛的测定[4 ]

21411　色谱条件: DB 21 石英毛细管色谱柱 (30 m ×

0125 mm ×0125 Λm ) ; 进样口温度 250 ℃, 检测器温

度 250 ℃; 载气为氮气, 体积流量为 110 mL öm in; 程

序升温: 50 ℃保持 4 m in, 以 5 ℃öm in 升温至 180

℃, 再以 8 ℃öm in 升温至 230 ℃, 保持 5 m in; 柱前

压为 7716 kPa, 分流比为 10∶1, 进样量为 015 ΛL。

21412　内标溶液的制备: 精密称取壬烷 10818 m g,

置于 50 mL 量瓶中, 正己烷定容, 即得, 备用。

21413　对照品溶液的制备: 精密称取正己醛对照品

38613 m g, 置于 25 mL 量瓶中, 加正己烷稀释至刻

度, 摇匀, 备用。精密称取正庚醛对照品 53. 9 m g,

置于 25 mL 量瓶中, 加正己烷稀释至刻度, 摇匀, 备

用。精密称取 2, 42癸二烯醛对照品 70. 6 m g, 置于

25 mL 量瓶中, 加正己烷稀释至刻度, 摇匀, 备用。

精密量取正己醛、正庚醛、2, 42癸二烯醛对照品液各

1 mL , 置于 10 mL 量瓶中, 加入 1 mL 内标溶液, 加

正己烷稀释, 并加至刻度, 摇匀, 即得, 作为混合对照

品溶液。　　

21414　供试品溶液的制备: 精密称取提取液适量,

置 5 mL 量瓶中, 精密加入 015 mL 内标溶液, 用正

己烷稀释至刻度, 摇匀, 即得。

21415　测定: 用内标对比法测定, 计算。

215　正交试验设计与结果: 精密称取北柴胡约

20 g, 按照L 9 (34)正交表进行试验, 结果见表 2。

表 2　正交试验安排及结果

Table 2　Arrangmen t and results of orthogonal test

试验号 A B C D 己醛ö(m g·g- 1) 庚醛ö(m g·g- 1) 2, 42癸二烯醛ö(m g·g- 1) 吸光度A

1 1 1 1 1 01261 0　01289 0 01026 4　01028 8 01023 7　01024 9 01379　01397

2 1 2 2 2 01277 0　01279 0 01029 1　01033 3 01050 6　01051 2 01372　01410

3 1 3 3 3 01247 0　01256 0 01029 3　01027 9 01062 6　01052 0 01552　01555

4 2 1 2 3 01313 0　01277 0 01033 5　01029 1 01035 7　01033 5 01669　01651

5 2 2 3 1 01246 0　01269 0 01023 9　01025 2 01049 3　01052 8 01312　01373

6 2 3 1 2 01173 0　01128 0 01025 8　01020 9 01028 6　01028 7 01281　01292

7 3 1 3 2 01325 0　01320 0 01032 0　01030 5 01052 0　01041 1 01529　01553

8 3 2 1 3 01259 0　01266 0 01032 0　01031 7 01032 5　01029 6 01303　01297

9 3 3 2 1 01238 0　01232 0 01026 4　01027 2 01036 6　01036 3 01292　01282

己醛　É 11609 0 11785 0 11376 0 11535 0

　　　Ê 11406 0 11596 0 11616 0 11502 0

　　　Ë 11640 0 11274 0 11663 0 11618 0

　　　R 01234 0 01511 0 01287 0 01116 0

庚醛　É 01174 8 01180 3 01165 6 01157 9

　　　Ê 01158 4 01175 2 01178 6 01171 6

　　　Ë 01179 8 01157 5 01168 8 01183 5

　　　R 01021 4 01022 8 01013 0 01025 6

2, 42癸二

烯醛　É 01265 0 01210 9 01168 0 01223 6

　　　Ê 01228 6 01266 0 01243 9 01252 2

　　　Ë 01228 1 01244 8 01309 8 01245 9

　　　R 01036 9 01055 1 01141 8 01028 6

吸光度值

　　　É 21665 31178 11949 21035

　　　Ê 21578 21067 21676 21437

　　　Ë 21256 21254 21874 31027

　　　R 01409 11111 01925 01992
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　　可见各因素对吸光度值的影响结果为B > D >

C> A , 最佳水平组合为A 1B 1C3D 3; 对己醛的影响结

果为B > C > A > D , 最佳水平组合为A 3B 1C 3D 3; 对

庚醛的影响结果为D > B > A > C, 最佳水平组合为

A 3B 1C2B 3; 对 2, 42癸二烯醛的影响结果为 C > B >

A > D , 最佳水平组合为A 1B 2C 3D 2。

　　进行重复试验的方差分析, 结果见表 3。可见

A、B 因素对庚醛和 2, 42癸二烯醛的影响有显著意

义, 对其他指标的影响均有非常显著意义。C 因素对

所有指标的影响均有非常显著意义。D 因素对己醛、

2, 42癸二烯醛的影响均无显著意义, 对庚醛的影响

有显著意义, 对吸光度值的影响有非常显著意义。

表 3　方差分析

Table 3　Var iance of analysis

　　指　标 方差来源 　　平方和 自由度 　均　方 F 值 P 值

2, 42癸二烯醛 A 01015 60 2 718×10- 3 　2316 P < 0101

B 01118 00 2 01059 0 17812 P< 0101

C 01079 20 2 01039 6 11916 P < 0101

D 01083 20 2 01041 6 12517 P < 0101

误差 01002 98 9 3131×10- 4

己醛 A 5122×10- 3 2 2161×10- 3 810 P < 0101

B 010221 2 1110×10- 2 3410 P < 0101

C 7173×10- 3 2 3165×10- 3 1113 P < 0101

D 1103×10- 3 2 5115×10- 4 116

误差 2192×10- 3 9 3124×10- 4

庚醛 A 4123×10- 5 2 2111×10- 5 514 P < 0101

B 4182×10- 5 2 2141×10- 5 6116 P < 0101

C 1158×10- 5 2 7191×10- 5 2012 P < 0101

D 5152×10- 5 2 2176×10- 5 7105 P < 0101

误差 3152×10- 5 9 3191×10- 6

吸光度值 A 1145×10- 4 2 7125×10- 5 4134 P < 0101

B 2154×10- 4 2 1127×10- 4 7160 P < 0101

C 1167×10- 3 2 8135×10- 4 50 P < 0101

D 7114×10- 5 2 3157×10- 5 2114

误差 1150×10- 4 9 1167×10- 5

　　F 0105 (2, 9) = 4126　F 0101 (2, 9) = 8102

　　综合考虑各因素对指标的影响, 认为A 1 能提

高吸光度值, 同时也能提高 2, 42癸二烯的量, 但A 3

能提高己醛和庚醛的量, 由极差分析可知A 因素对

4 个指标的影响都不是最主要的, 所以从节省时间、

提高效率的角度考虑, 选择A 3; B 1 对吸光度值、己

醛、庚醛的量均有提高, 而B 2 能提高 2, 42癸二烯醛

的量, 但是从极差分析看,B 1、B 2 之间的差别并不是

很大, 故选择B 1; C 3 除了对庚醛的量外, 能提高所有

的指标, 并且对 2, 42癸二烯醛的量的影响是最主要

的。C2 虽然也能提高庚醛的量, 但由直观分析可知,

C 因素对庚醛的量的影响是最小的, 故选择C 3; 由

方差分析知, D 因素对己醛和 2, 42癸二烯醛的量都

没有显著影响, 由极差分析可以看出D 2 和D 3 之间

的差别并不是很大, 但是D 2 却比D 3 更节省提取时

间从而提高了提取效率, 所以选择D 2。因此最佳提

取工艺为 A 3B 1C 3D 2, 即用 pH 1, 011 m gömL N aC l

的水溶液浸泡 10 h, 提取时间为 6 h。

216　验证试验: 重复最佳条件A 3B 1C 3D 2 即用 pH

1, 011 gömL N aC l 的水溶液浸泡 10 h, 提取 6 h 进

行试验。结果紫外吸光度为 01598 (稀释 250 倍)、己

醛的量 01304 0 m gög、庚醛的量 01027 1 m gög 和

2, 42癸二烯醛的量 01040 4 m gög。此结果与正交表

中的最好的试验结果基本一致, 故本研究确定的工

艺较为合理。

3　讨论

由于柴胡的挥发性成分的量较低, 约占根的

0115% , 笔者也曾考察过其得油率, 结果表明只有

0105% , 所以如果用实际的得油率来考察工艺的话,

需要大量的药材, 不太现实。紫外吸光度值可以反映

柴胡挥发性成分量的高低[3 ] , 所以实验用吸光度值

来间接考察得油率。在研究过程中发现柴胡挥发油

中含有一定量的糠醛, 而它的紫外最大吸收波长在

水中是 275 nm , 在正己烷中为 266 nm。糠醛的来源

推测可能是柴胡多糖水解所得, 通过文献发现其并

不具有药效作用。如果仅以紫外吸光度值为监测指

标, 糠醛的存在会影响结果, 所以有必要再选择其他

指标进行监测。本研究以柴胡挥发油的药效成分己

醛、庚醛、2, 42癸二烯醛为监测指标, 对其提取工艺
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进行优化更为合理科学。

柴胡挥发油的紫外最大吸收波长一般为 275

nm , 实验经过紫外扫描发现柴胡挥发油蒸馏液的

Κm ax = 275 nm , 但是把挥发油萃取出来溶于有机溶

剂 (乙醚、氯仿、正己烷等) 后, Κm ax = 266 nm , 推测可

能是某些物质发生蓝移所致。故在 266 nm 处测定

吸光度值。
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水凝胶型荆芥油泡沫气雾剂的制备及性质研究
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摘　要: 目的　研制用于治疗阴道炎的水凝胶型荆芥油泡沫气雾剂。方法　以泡沫消除率为考察指标, 选用L 9 (34)

正交试验选择工艺处方。考察了制剂的抑菌抗炎效果, 并按照《中国药典》2005 年版有关规定进行检查。结果　最佳
工艺参数为: 采用 2% 的表面活性剂、混合凝胶基质、8% 的抛射剂、操作温度 30 ℃, 所得水凝胶型荆芥油泡沫气雾
剂的泡沫洁白、均匀、细腻且持续时间长 (约 65 m in) , 抑杀致病菌效果良好, 符合《中国药典》2005 年版的相关规定。
结论　本实验的水凝胶型荆芥油泡沫气雾剂处方设计与制备工艺合理, 为荆芥油的应用提供一种新的制剂类型。
关键词: 荆芥油; 泡沫气雾剂; 正交试验; 抑菌抗炎
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　　荆芥油在临床上可以抑杀细菌和病毒[1, 2 ] , 其中

主要活性成分薄荷酮和胡薄荷酮具有解热、镇痛、抗

炎作用。胡薄荷酮被认为是荆芥油抗炎的主要有效

成分之一, 但易挥发和氧化。荆芥油制备的洗液、栓

剂等一般制剂用于细菌性阴道炎和念珠菌阴道炎治

疗时不能与腔道黏膜的皱褶处充分接触, 滞留时间

也短, 影响药效的发挥。因此本实验将荆芥油研制成

水凝胶型泡沫气雾剂以便于患者的使用。

1　材料与仪器

　　昆明种小鼠 (第四军医大学实验动物中心)、大

肠杆菌 (陕西省微生物研究所)、金黄色葡萄球菌 (西

北大学微生物教研室)、白色念珠菌 (西京医院细菌

检验室)。

　　H PM C、M C (西安惠安公司) ; PS22 (自制) ;

M A P、TX210、Tw een s280、SD S (南风化工集团) ;

Carbopo l2934 (上海诺誉公司) ; 营养培养基 (自

制) , 抛射剂丙烷和异丁烷以及其他试剂均为分析

级。荆芥油为淡黄色透明液体, 含胡薄荷酮 116% ,

为本实验室自制。

　　JB—2 型自动气雾剂生产机 (西安森林气雾剂

厂) ; 79—1 型恒控磁力搅拌器 (江苏金坛医疗仪器

厂) ; 罗氏Ro ss2M iles 泡沫仪。

2　方法与结果

211　表面活性剂的选择: 分别取常用的表面活性剂

M A P、TX210、Tw een s280、SD S、PS22 均按 2% 的量

加入, 然后在泡沫仪上测定罗氏法所起泡沫的初始

总高度 (h 1) 和 5 m in 后的泡沫高度 (h 2) , 泡沫持续

时间以泡沫消除率[RD = (h 1- h 2) öh 1 ]表示, 重复 6

次, 计算均值, 结果见表 1。结果 PS22 和M A P 的稳

定泡沫的能力相当。PS22 是一种从植物中提取的相

对分子质量大的网状结构的非离子型表面活性剂,

抗酸碱能力强, 对人安全无毒。因此综合分析后选用

PS22 作为稳泡剂。
表 1　表面活性剂的结果

Table 1　Selection of surfactan ts

表面活性剂 h1ömm h2ömm RD

M A P 38 37　　 01026

TX210 26 17　　 01346

Tw eens280 16 5　　 01687

SD S 15 7　　 01533

PS22 39 38　　 01025

212　因素和水平的确定: 预试验发现影响制备工艺

的主要因素为表面活性剂用量 (A )、水凝胶基质种

类 (B )、抛射剂丙烷和异丁烷用量 (C) 和操作温度
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