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微波治疗作用， 其照射可以同时增加温热和透热，

可形成物理性和化学性的蒸汽压，促进药物透皮吸

收。 药物的挥发油成分和生姜又可起到烧灼作用，

损伤表皮角质层，使之产生发热、充血、发痒等现

象，通过躯体内脏反射作用，传到脏腑，调节机体自

身，调整脏腑阴阳，从而达到扶正祛邪的目的。

本研究结果表明，在口服蒙脱石散的基础上加

用温肾止泻方敷脐联合

TDP

理疗能够缓解

IBS-D

患者的腹痛、腹部不适，减少大便次数，改善大便性

状，同时改善精神状态、纳食不佳、腰膝酸软等脾肾

阳虚的症状，减少中远期的复发等，值得临床推广。

下一步我们将针对本法的治疗机制、敷贴时间和生

姜汁浓度的精确控制进行深入研究。
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开胃合剂由陈皮、佩兰、川石斛、石菖蒲、益智

仁、冬瓜子、甘草等组成，具有醒脾开胃助食之功效，

临床用于病后、体弱、胃气不振，表现为饮食无味、食

欲呆滞、食量减少，以致神疲乏力等症，以及功能性

消化不良的患者。本研究采用正交试验法，以处方中

君药陈皮的有效成分橙皮苷及水提浸膏得率为评价

指标，对开胃合剂的水提工艺进行优选。

１

仪器与试药

1.1

仪器

Agilent1100

高效液相色谱仪， 四元泵

（

G1311A

），柱温箱（

G1316A

），

VWD

检测器（

G1314A

），

工作站（

Chemstation

）。

1/10

万电子分析天平（

BP-

211D

型，德国

Sartorius

）；

KQ-1000E

型医用超声波

清洗器 （昆山市超声仪器有限公司）；

101-1A

型电

热鼓风干燥箱 （南通沪通制药机械设备厂）；

HH-4

数显型恒温水浴锅（江苏省金坛市荣华仪器制造有

限公司 ）；

Millipore-Q

纯水机 （美国

Millipore

公

司）。

1.2

试药 橙皮苷对照品 （含量测定用 ， 批号

开胃合剂提取工艺研究

张 芹 蒲维娅 钱 芳

（江苏省中医院，江苏南京

210029

）

摘 要 目的：优选开胃合剂的提取工艺。 方法：以橙皮苷的含量和水提浸膏得率为指标，采用正交试验法，考察水

提的工艺条件：加水量、提取时间、提取次数。结果：最佳提取工艺为加水

12

倍，煎煮

3

次，每次

60min

。结论：优选的提取

工艺合理可行。
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）， 购自中国药品生物制品检定所。

高效液相色谱所用试剂为色谱纯， 水为超纯水，其

他试剂为分析纯。 所用中药饮片均购自江苏省药材

公司，并由本院专家鉴定。

2

方法与结果

2.1

正交试验设计 根据预试，确定采用水提方法

进行提取。 开胃合剂提取工艺采用水煎煮提取的方

式，影响水提效果的主要因素为提取时间（

A

）、提取

次数（

B

）、加水量（

C

）

[1-2]

。 选用

L

9

（

3

4

）正交设计试验，

因素与水平见表

1

。

表

1

正交试验因素水平

水平

因素

C

每次加水量（倍）

A

提取时间（

min

）

B

提取次数（次）

1 40 1 8

2 1060 2

3 90 3 12

2.2

水提取得率 精密吸取各样品溶液

1mL

，水浴

蒸干，置

105℃

烘箱中干燥

3h

，取出，置干燥器中冷

却

30min

，取出，迅速称重。

2.3

橙皮苷的含量测定

2.3.1

色谱条件 色谱柱 ：

Hedera ODS-2 C

18

柱

（

250mm×4.6mm

，

5μm

）；流动相：甲醇

-0.6%

醋酸溶

液 （

32∶68

）； 检测波长

283nm

； 柱温

30℃

； 流速：

1.0mL/min

；进样量

5μL

。

[3]

2.3.2

对照品溶液的制备 精密称取橙皮苷对照

品

14.66mg

，置棕色量瓶中，加甲醇溶解制成每毫升

含橙皮苷

586.4μg

的对照品溶液。

2.3.3

供试品溶液的制备 分别吸取正交试验提

取液

2mL

， 置

10mL

容量瓶中， 加甲醇超声处理

15min

，再加甲醇至刻度 ，用微孔滤膜 （

0.45μm

）滤

过，滤液作为供试品溶液。

2.3.4

阴性供试品溶液的制备

除去处方中的陈皮， 按供试品

溶液制备方法制备陈皮阴性供

试品溶液。

2.3.5

系统适用性试验 取对

照品溶液、供试品溶液、阴性供

试品溶液分别进样， 样品中橙

皮苷与其他组分分离良好，阴

性样品无干扰。

2.3.6

标准曲线的制备 取上

述对照品溶液， 用甲醇稀释至

293.2

、

146.6

、

73.3

、

36.65

、

18.325

、

9.1625μg/mL

浓度的对照品溶

液。分别精密吸取各不同浓度的对照品溶液

5μL

，注

入高效液相色谱仪中测定。 经线性回归，得橙皮苷

回归方程

y=1836.9x+20.182

，

r=0.9999

， 橙皮苷进样

量在

0.0458～2.932μg/mL

范围内， 与峰面积的积分

值呈良好的线性关系。

2.3.7

精密度试验 精密吸取同一对照品溶液

5μL

，注入高效液相色谱仪，重复测定

6

次，以峰面

积计算 ，

RSD

为

0.83%

。 结果表明仪器精密度良

好。

2.3.8

重复性试验 取同批次样品，按照供试品溶

液制备方法制备

6

份供试品溶液，测定并计算橙皮

苷含量，

RSD

为

1.41%

，表明方法重复性良好。

2.3.9

稳定性试验 取同一供试品溶液，按上述色

谱条件，于

0

、

2

、

4

、

6

、

8

、

12h

分别进样，测定色谱峰

面积，

RSD

为

1.23%

，表明供试品溶液在

12h

内稳定

性良好。

2.3.10

加样回收率试验 精密量取已知含量的同

一批供试品溶液共

6

份，加入适量橙皮苷对照品溶

液，按上述供试品溶液制备项下方法制备供试品溶

液， 测定计算橙皮苷含量， 平均回收率为

99.22%

，

RSD

为

1.94%

，说明该方法回收率良好。

2.4

正交试验结果 根据

Ｌ

9

（

3

4

）正交试验表进行

试验， 分别测定提取液中橙皮苷量和水提浸膏得

率。 橙皮苷量为水煎提取正交试验的主要考核指

标，同时将水提浸膏得率作为水煎提取正交试验的

考核指标，权重系数分别定为

0.7

、

0.3

。 把橙皮苷量

Y

1

（

mg

）、水提浸膏得率

Y

2

（

%

）最高者定为

100

，其余

按公式

Y

’

1

=Y

1i

/Y

1

max×100

，

Y

’

2

=Y

2i

/Y

2

max×100

，计算

相应得分， 再按公式

Y=0.7Y

’

1

+0.3Y

’

2

计算综合评

分作为筛选指标。 结果见表

2

。

表

2

水煎提取正交试验结果

1

试验号

29.27

综合得分

52.82

橙皮苷量（

mg

）

1

因素

C

1 1

因素

A

因素

B

2 2 160.89 73.841 2

1 8.06

因素

D

水提浸膏得率（

%

）

2 14.68

3 1 3 3 220.43 96.093 16.84

4 2 1 2 3 11.02 116.49 54.07

5 2 2 3 1 16.51 208.13 91.68

6 2 3 1 2 17.61 199.37 90.60

7 3 1 3 2 12.67 113.72 55.75

8 3 2 1 3 16.87 177.92 82.64

9 3 3 2 1 19.36 208.01 96.06

Ⅰ 199.20 139.09 202.51 217.01 ∑Y=670.01

Ⅱ 236.36 248.16 223.97 220.19 CT=49878.67

Ⅲ 234.44 282.76 243.52 232.81

R 11.75 47.89 13.67 5.26
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2.5

方差分析 由方差分析表（表

3

）和正交试验

结果可以看出， 因素

B

对试验结果有显著影响，因

素

A

、

C

对试验结果没有显著影响，各因素影响次序

为

B＞A＞C

， 各因素不同水平的影响次序为

A

2

＞A

3

＞

A

1

，

B

3

＞B

2

＞B

1

，

C

3

＞C

2

＞C

1

， 因 此 最 佳 提 取 工 艺 为

A

2

B

3

C

3

，即每次加水

12

倍，每次煎煮

60min

，煎煮

3

次。

表

3

方差分析结果

A

方差来源

291.80

离差平方和

2

自由度

145.90

均方

D 46.53 2 23.27

B 3748.17 2 1874.08

C 280.53 2 140.27

F

值 显著性

6.27 P＞0.05

80.55 P＜0.05

6.03 P＞0.05

注：

F

0.05

（

2

，

2

）

=19

，

F

0.01

（

2

，

2

）

=99

。

2.6

验证试验 称取与正交试验等量饮片

3

份，按

优选的提取工艺提取，结果见表

4

，表明优选的工艺

可行。

表

4

验证试验结果

1

试验号

18.19

干浸膏得率（

%

）

200.83

橙皮苷量（

mg

）

2 17.56 209.16

3 18.33 202.62

平均值

18.03 204.20

RSD

（

%

）

1.86 1.75

3

讨论

陈皮为方中君药，具理气健脾功效，橙皮苷为

陈皮的主要活性成分，因此选择橙皮苷为含量测定

指标成分。 橙皮苷属于二氢黄酮类化合物，呈弱酸

性，容易与

C

18

柱填料的残余硅醇基发生相互作用，

导致色谱峰拖尾， 流动相中加酸能抑制硅醇基作

用，改善峰形

[4-6]

。

样品含量测定中流动相的选择， 参考

2010

年

版中国药典一部陈皮药材项下方法，以甲醇

-

醋酸

-

水（

35∶4∶61

）为流动相，结果未能完全分离，故调整

流动相比例，以甲醇

-0.6%

醋酸溶液（

32∶68

）为流动

相时能获得满意的分离，分离度和峰形较好。 试验

中对

3

种色谱柱（

Kromasil

，

Hedera

，

Elite-C

18

）进行考

察，均能得到很好的分离效果，表明橙皮苷含量测

定方法有较好耐用性。

正交试验样品橙皮苷含量测定时， 按

2.3.3

项

下供试品溶液的制备方法： 吸取相同量的提取液，

各正交试验所得样品制备的供试品溶液，橙皮苷进

样浓度差异较大；按

2.2

项下计算水提浸膏得率时，

吸取相同量的提取液，测得的浸膏量差异较大。 为

了减小误差，根据经验及预试验，浓缩至不同的体

积，以使各供试品溶液橙皮苷进样浓度和浸膏量接

近。

在提取工艺筛选试验中为了达到有效成分最

大量溶出，以橙皮苷量为水煎提取正交试验的主要

考核指标；开胃合剂含有多味中药，其成分较为复

杂，为了充分发挥中药复方的疗效，以水提浸膏得

率为次要指标。 根据查阅的文献和以往的工艺研

究，主要考核指标权重系数一般定为

0.7

，次要指标

权重系数定为

0.3

。 故本试验分别将橙皮苷量和水

提浸膏得率的权重系数定为

0.7

和

0.3

。

由正交试验结果可知，因素

B

对试验结果有显

著影响，因素

A

、

C

对试验结果没有显著影响。 各因

素不同水平的影响次序为

A

2

＞A

3

＞A

1

，

B

3

＞B

2

＞B

1

，

C

3

＞

C

2

＞C

1

，因此最佳提取工艺为

A

2

B

3

C

3

，即每次加水

12

倍，每次煎煮

60

分钟，煎煮

3

次。

综上，本验证试验结果表明，优选工艺合理可

行。
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