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摘要： 目的　 暖宫七味散中挥发性成分超临界 ＣＯ２ 提取和定性定量研究。 方法　 采用超临界 ＣＯ２ 萃取法提取暖宫七

味散挥发油， 与药典水蒸气蒸馏法比较， 并通过 ＧＣ⁃ＭＳ定性分析， 建立基于 ＧＣ的同时测定暖宫七味散中桉油精、 丁

香酚的含量测定方法。 结果　 超临界 ＣＯ２ 提取挥发性成分得率比水蒸气蒸馏高 １０％ ； 鉴定出暖宫七味散中的 １９ 个挥

发性成分， 其中以桉油精和丁香酚含量最高， 峰面积占比 ６０％ 以上； 建立的暖宫七味散中桉油精、 丁香酚含量测定方

法精密度、 重复性好， 准确度高。 结论　 暖宫七味散中挥发性成分种类多、 含量高， 尤以桉油精和丁香酚含量为最

高， 且二者活性与复方药效方向一致， 故将二者的含量用于暖宫七味散中挥发性成分的质量控制。
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　 　 暖宫七味散是蒙古族传统特色方药， 出自 《观者之

喜》， 由白豆蔻， 肉豆蔻， 丁香， 沉香， 天门冬， 手掌参和

黄精组成， 具有抑制心、 肾赫依， 调经养血， 暖宫止带等

功效， 现代临床常用于治疗妇科痛经、 月经不调、 更年期

综合征、 不孕不育等症［１⁃３］ 。 暖宫七味散质量标准研究薄弱

（ 《卫生部药品标准》 蒙药分册 ＺＺ８４２３）， 有学者［４⁃５］分别

采用气相色谱法和高效液相色谱法测定了暖宫七味散中桉

油精和丁香酚含量， 此外， 巴根那等［６］补充了白豆蔻、 肉

豆蔻、 丁香、 沉香的薄层色谱鉴别； 侯峰等［７］增加了显微

鉴别、 气相色谱法鉴别豆蔻中桉油精及测定方中总丁香酚

含量。
白豆蔻和肉豆蔻化湿行气、 醒脾开胃［８⁃９］ ； 丁香温中降

逆、 补肾助阳［１０］ ； 沉香行气止痛、 温中止呕［１１］ 。 挥发性

成分为其主要药效物质， 如豆蔻挥发油具有抗氧化、 抗菌、
镇痛等药理作用； 丁香酚等酚类物质具有抗炎、 保护肝肾

损伤、 保护神经细胞对抗阿尔兹海默病等重要活性［１２⁃１６］ ；
沉香挥发油具有抗炎镇痛、 抑菌等多种药理活性［１７］ 。

本实验采用超临界 ＣＯ２ 萃取法和水蒸气蒸馏法提取暖

宫七味散的挥发性成分， 用 ＧＣ⁃ＭＳ进行成分鉴别， 选用含

量高、 活性明确且与复方疗效一致的成分建立对应含量测

定的质量控制方法， 以期为完善暖宫七味散质量标准提供

参考。

１　 材料

１􀆰 １　 仪器　 超临界 ＣＯ２ 萃取装置 （型号 ＨＡ３２０⁃４０⁃２１， 南

通市华安超临界萃取有限公司）； ＸＰ⁃２０５ 型天平 （十万分

之一， 瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司）； ＷＮ⁃Ｖ６９⁃６００６ 型天平

（十分之一， 厦门巨林仪器有限公司）； ＥＮ１４３４ 型天平

（千分之一， 上海民桥精密科学仪器有限公司）； ＦＷ１７７ 型

高速万能粉碎机 （北京市永光明医疗仪器有限公司）； ＫＱ⁃
４００ＫＤＥ型数控超声波清洗仪器 （昆山市超声仪器有限公

司）； Ａｇｉｌｅｎｔ ７８９０Ｂ 气相色谱仪， 串联 Ａｇｉｌｅｎｔ ５９７７Ａ 质谱

仪 （美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 白豆蔻 （批号 ２０１７０４１３）、 沉香 （批号

２０１７１０３１）、 肉 豆 蔻 （批 号 ２０１７０４１４ ）、 丁 香 （批 号

２０１６１１１５） 药材均由内蒙古盛唐国际蒙医药研究院有限公

司提供， 经天津中医药大学祁东利老师鉴定为正品。 丁香

酚对照品 （纯度≥９９􀆰 ６％ ， 批号 １１０７２５⁃２０１７１６）、 桉油精

对照品 （纯度 １００％ ， 批号 １１０７８８⁃２０１７０７） 购自中国食品

药品检定研究院； 去离子水由超纯水机 （Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ⁃Ｑ） 制

备； 无水乙醇、 乙酸乙酯、 正己烷均为分析纯， 购自天津

市康科德科技有限公司。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 挥发油提取

２􀆰 １􀆰 １　 水蒸气蒸馏法　 按照暖宫七味散原处方比例称取含
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挥发油的 ４ 味药材 （白豆蔻、 沉香、 肉豆蔻 、 丁香共

２２５ ｇ） 混合， 参照 ２０１５年版 《中国药典》 一部修订版附

录 ＸＤ 挥发油测定法甲法提取挥发油至挥发油体积不再增

加， 收集挥发油， 平均得率为 ４􀆰 １１ ｍＬ ／ １００ ｇ。
２􀆰 １􀆰 ２　 超临界 ＣＯ２ 萃取法　 按照暖宫七味散原处方比例称

取含挥发油的 ４ 味药材 （白豆蔻、 沉香、 肉豆蔻、 丁香共

２􀆰 ５ ｋｇ） 混合， 粉碎后置于超临界 ＣＯ２ 萃取釜中， 在 ２ 种

萃取条件下进行提取。
萃取条件 １： 萃取温度 ４５ ℃， 萃取压力 ２８ ＭＰａ， ＣＯ２

体积流量 ５０ Ｌ ／ ｈ， 分离 Ｉ 压力 ９ ＭＰａ， 分离 Ｉ 温度 ６５ ℃，

分离Ⅱ温度 ３５ ℃， 分离Ⅱ压力为常压， 萃取 ９０ ｍｉｎ， 收集

精油 （常温液体） 即得， 其得率为 ４􀆰 ５０ ｍＬ ／ １００ ｇ。
萃取条件 ２： 萃取温度 ５０ ℃， 萃取压力 ２８ ＭＰａ， ＣＯ２

体积流量 ５０ Ｌ ／ ｈ， 分离 Ｉ压力 ９ ＭＰａ、 温度 ６５ ℃， 分离Ⅱ
温度 ３５ ℃、 常压， 萃取 ９０ ｍｉｎ， 收集精油 （常温液体） 即

得， 其得率为 ４􀆰 ５２ ｍＬ ／ １００ ｇ。
２􀆰 １􀆰 ３　 ２种提取方式比较　 如表 １ 所示， 与水蒸气蒸馏法

相比， 超临界 ＣＯ２ 提取挥发性成分得率提高 １０％ ， 投药量

大， 用时短， 能耗低。

表 １　 ２ 种提取方式比较

提取方法 投药量 时间 ／ ｈ 工艺 得率 ／ （ｍＬ·１００ ｇ－１）
超临界 ＣＯ２ 提取 大 １ ＣＯ２ 可重复利用，绿色 ４􀆰 ５１

水蒸气蒸馏 中等 ６ 耗能高 ４􀆰 １１

２􀆰 ２　 ＧＣ⁃ＭＳ定性分析

２􀆰 ２􀆰 １ 　 ＧＣ⁃ＭＳ 条 件 　 色 谱： ＨＰ⁃５ＭＳ 毛 细 管 色 谱 柱

（３０ ｍ×０􀆰 ２５ ｍｍ×０􀆰 ２５ μｍ）； 程序升温 （初始温度 ６０ ℃，
保持２ ｍｉｎ， 以 ５ ℃ ／ ｍｉｎ 升温至 ２５０ ℃， 保持 ２０ ｍｉｎ）； 进

样口温度 ２８０ ℃； 载气高纯 Ｈｅ （９９􀆰 ９９９％ ）； 柱前压１９ ｐｓｉ
（１ ｐｓｉ ＝ ６􀆰 ８９５ ｋＰａ）； 分流比 １５０ ∶ １； 进样量 ０􀆰 ２ μＬ。

质谱： 电子轰击 ＥＩ 离子源 ７０ ｅＶ； 离子源温度２３０ ℃；

四级杆温度 １５０ ℃； 接口温度 ２８０ ℃； 电子倍增器电压 １
６８０ Ｖ； 质谱延迟时间 １􀆰 ５ ｍｉｎ； 正离子模式采集数据； 质

量扫描范围 ｍ ／ ｚ ３０～５５０。
２􀆰 ２􀆰 ２　 结果 　 得到 １９ 个化合物， 匹配度均为 １００％ ，
ＧＣ⁃ＭＳ总离子流图见图 １， 其中化合物 ６、 １２、 ３、 ２、 １６、
１４、 １、 １１ 这 ８ 个化合物的峰面积百分比占总峰面积

的 ９１􀆰 ４５％ 。

图 １　 挥发油样品的 ＧＣ⁃ＭＳ 总离子流图

　 　 总离子流图中的各峰经质谱计算机数据系统检索并与

Ｎｉｓｔ １４． Ｌ标准质谱图核对， 质谱鉴别结果见表 ２， 化合物

６ 桉油精的峰面积百分比最高 （４９􀆰 ３５％ ）， 其次是化合物

１２ （丁香酚， １６􀆰 ０１％ ）、 ３ （β⁃蒎烯， ６􀆰 ５９％ ）、 ２ （桧烯，
６􀆰 ２１％ ）、 １６ （ ２⁃甲 氧 基⁃４⁃ （ １⁃丙 烯 基 ） ⁃苯 酚 乙 酸，
４􀆰 ７７％ ）、 １４ （石竹烯， ３􀆰 ８１％ ）、 １ （１， ３， ３⁃三甲基⁃三环

［ ２􀆰 ２􀆰 １􀆰 ０２， ６ ］ 庚 烷， ２􀆰 ８６％ ）、 １１ （ α⁃松 油

醇， １􀆰 ８５％ ）。
桉油精具有抑菌、 抗炎、 镇痛、 神经保护、 降血脂、

防治糖尿病的药理作用［１８⁃２１］ ， 丁香酚具有抗氧化应激、 抗

炎、 抗病毒、 局部麻醉、 镇痛等作用［２２⁃２５］ ， 与暖宫七味散

抑赫依、 强身、 调经养血、 暖宫止带等功效契合， 能一定

程度上代表暖宫七味散治疗疾病的药效物质基础， 故选择

桉油精和丁香酚作为指标性成分建立含量测定方法， 用于

暖宫七味散的质量控制研究。
２􀆰 ３　 暖宫七味散中桉油精、 丁香酚含量的测定

２􀆰 ３􀆰 １　 色谱条件　 Ａｇｉｌｅｎｔ ＤＢ⁃ＷＡＸ 毛细管色谱柱 （３０ ｍ×
０􀆰 ２５ ｍｍ×０􀆰 ２５ μｍ）； ＦＩＤ 检测器； 程序升温 （起始温度

８０ ℃， 保持 ３ ｍｉｎ， 以 １０ ℃ ／ ｍｉｎ 升至 １９０ ℃， 保持 １０
ｍｉｎ）； 分流比 ４０ ∶ １， 进样口温度 ２４０ ℃， 检测器温度

２８０ ℃； 载气 Ｎ２ ２５ ｍＬ ／ ｍｉｎ， 燃气 Ｈ２ ４０ｍＬ ／ ｍｉｎ， 助燃气空

气 ３５０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 进样量 １ μＬ； 柱流量 １ ｍＬ ／ ｍｉｎ。
２􀆰 ３􀆰 ２　 对照品溶液制备　 精密称取桉油精对照品 ７１􀆰 ０３ ｍｇ
于 １０ ｍＬ量瓶中， 加乙酸乙酯溶解并稀释至刻度， 摇匀，
制成 １ ｍＬ含桉油精 ７􀆰 １０ ｍｇ的对照品溶液。

精密称取丁香酚对照品 １２５􀆰 １３ ｍｇ于 １０ ｍＬ量瓶中， 加

乙酸乙酯溶解并稀释至刻度， 摇匀， 制成 １ ｍＬ 含丁香酚

１􀆰 ２５ ｍｇ的对照品溶液。
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表 ２　 挥发油成分 ＧＣ⁃ＭＳ 鉴定结果

峰号 ｔＲ ／ ｍｉｎ 名称 分子式 峰面积 ／ ％
１ ４􀆰 ４８ １，３，３⁃三甲基⁃三环［２􀆰 ２􀆰 １􀆰 ０２，６］庚烷 Ｃ１０Ｈ１６ ２􀆰 ８６
２ ５􀆰 ３７ １⁃异丙基⁃ ４⁃亚甲基⁃双环［３􀆰 １􀆰 ０］己烷，又称桧烯 Ｃ１０Ｈ１６ ６􀆰 ２１
３ ５􀆰 ４５ （１Ｓ）⁃６，６⁃二甲基⁃２⁃亚甲基 ⁃双环［３􀆰 １􀆰 １］庚烷，又称 β⁃蒎烯 Ｃ１０Ｈ１６ ６􀆰 ５９
４ ５􀆰 ７８ β⁃月桂烯 Ｃ１０Ｈ１６ １􀆰 ０８
５ ６􀆰 ６４ 邻伞花烃 Ｃ１０Ｈ１４ ０􀆰 ９７
６ ６􀆰 ８６ 桉油精 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ４９􀆰 ３５
７ ７􀆰 ５５ γ⁃松油烯 Ｃ１０Ｈ１６ ０􀆰 ７５
８ ７􀆰 ７７ （１α，２α，５α）⁃２⁃甲基⁃５⁃（１⁃甲基乙基）⁃双环［３􀆰 １􀆰 ０］己烷⁃２⁃醇 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ０􀆰 ６８
９ ８􀆰 ６９ 芳樟醇 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ０􀆰 ５１
１０ １０􀆰 ９ （Ｒ）⁃４⁃甲基⁃１⁃（１⁃甲基乙基）⁃３⁃环己烯⁃１⁃醇，又称：４⁃萜烯醇 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ ０􀆰 ５５
１１ １１􀆰 ２９ α⁃松油醇 Ｃ１０Ｈ１８Ｏ １􀆰 ８５
１２ １６􀆰 ０３ 丁香酚 Ｃ１０Ｈ１２Ｏ２ １６􀆰 ０１
１３ １７􀆰 ２７ 甲基丁香酚 Ｃ１１Ｈ１４Ｏ２ １􀆰 ０８
１４ １７􀆰 ６８ 石竹烯 Ｃ１５Ｈ２４ ３􀆰 ８１
１５ ２０􀆰 ３ ４⁃甲氧基⁃６⁃（２⁃丙烯基）⁃１，３⁃苯并二氧杂环戊烯 Ｃ１１Ｈ１２Ｏ３ １􀆰 ２４
１６ ２０􀆰 ４６ ２⁃甲氧基⁃４⁃（１⁃丙烯基）⁃苯酚乙酸 Ｃ１２Ｈ１４Ｏ３ ４􀆰 ７７
１７ ２１􀆰 １７ ５⁃（烯丙基）⁃１，２，３⁃三甲氧基⁃苯 Ｃ１２Ｈ１６Ｏ３ ０􀆰 ６３
１８ ２５􀆰 ９３ 十四烷酸（又称肉豆蔻酸） Ｃ１４Ｈ２８Ｏ２ ０􀆰 ５７
１９ ３０􀆰 １３ 正十六烷酸（又称棕榈酸） Ｃ１６Ｈ３２Ｏ２ ０􀆰 ５０

　 　 精密吸取桉油精对照品溶液 ５ ｍＬ， 丁香酚对照品溶液

２ ｍＬ于 １０ ｍＬ量瓶中， 加乙酸乙酯稀释至刻度， 摇匀， 制

成 １ ｍＬ含桉油精 ３􀆰 ５５ ｍｇ、 丁香酚 ２􀆰 ５０ ｍｇ 的混合对照品

溶液。
２􀆰 ３􀆰 ３　 供试品溶液的制备与优化

２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 １　 评价指标　 药材中桉油精含量提取液中桉油精质

量 ／投入药材总质量×１００％ ， 药材中丁香酚含量 ＝提取液中

丁香酚质量 ／投入药材总质量×１００％ 。
２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 ２　 有机溶剂种类考察 （ｎ＝ ６） 　 取暖宫七味散挥发

性药材适量， 粉碎， 过 ３号筛， 按照 １ ／ ５０ 处方量精密称取

白豆蔻、 肉豆蔻、 丁香、 沉香合并后， 置于一定体积具塞

三角瓶中， 加入 １０倍量有机溶剂 （依次考察无水乙醇、 乙

酸乙酯、 正己烷）， 称定质量， 室温条件下， 超声功率

４００Ｗ， 超声提取 ３０ ｍｉｎ， 冷却后再次称定质量， 补足减失

的质量， 摇匀， 滤过， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定

桉油精、 丁香酚含量。 结果表明， 当选用乙酸乙酯时， 提

取所得桉油精的含量为 ２􀆰 ８３％ ， 高于无水乙醇组， 略低于

正己烷组； 丁香酚的含量为 １􀆰 ５７％ ， 高于其余 ２ 组， 两者

兼顾， 故选用乙酸乙酯作为提取溶剂。
２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 ３　 料液比考察 （ｎ＝ ６） 　 取暖宫七味散挥发性药材

适量， 粉碎过 ３ 号筛， 按照 １ ／ ５０ 处方量精密称取白豆蔻、
肉豆蔻、 丁香、 沉香合并后， 置于一定体积具塞三角瓶中，
加入一定量 （依次考察 １０、 １５、 ２０、 ２５、 ３０倍量） 乙酸乙

酯， 称定质量， 室温条件下， 超声功率 ４００ Ｗ， 超声提取

３０ ｍｉｎ， 冷却后再次称定质量， 补足减失的质量， 摇匀， 滤

过， 取续滤液在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定桉油精、
丁香酚含量。 结果表明， 在其余条件不变的情况下， 药材

质量与溶剂用量比例为 １ ∶ ２５ 时， 桉油精含量为 ３􀆰 ０２％ ，
高于其余各组； 丁香酚含量为 １􀆰 ５１％ ， 与相邻组别差异不

大， 较为稳定， 故选用药材质量与溶剂用量最佳比例为

１ ∶ ２５。
２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 ４　 超声功率考察 （ｎ＝ ６） 　 取暖宫七味散挥发性药

材适量， 粉碎过 ３ 号筛， 按照 １ ／ ５０ 处方量精密称取白豆

蔻、 肉豆蔻、 丁香、 沉香合并后， 置于一定体积具塞三角

瓶中， 加入 ２５倍量乙酸乙酯， 称定质量， 室温条件下， 考

察 ２４０、 ２８０、 ３２０、 ３６０、 ４００ Ｗ， 超声提取 ３０ ｍｉｎ， 冷却后

再次称定质量， 补足减失的质量， 摇匀， 滤过， 取续滤液

在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定桉油精、 丁香酚含量。
结果表明， 在其余条件不变的情况下， 超声功率为 ２８０ Ｗ
时， 桉油精含量为 ３􀆰 １１％ ， 远高于其余各组； 丁香酚含量

为 １􀆰 ５９％ ， 且后续基本未增长， 故选用最佳超声功率为

２８０ Ｗ。
２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 ５　 超声时间考察 （ｎ＝ ６） 　 取暖宫七味散挥发性药

材适量， 粉碎过 ３ 号筛， 按照 １ ／ ５０ 处方量精密称取白豆

蔻、 肉豆蔻、 丁香、 沉香合并后， 置于具塞三角瓶中， 加

入 ２５倍量乙酸乙酯， 称定质量， 室温条件下， 超声功率

２８０ Ｗ， 依次考察超声 ２０、 ３０、 ４０、 ５０、 ６０ ｍｉｎ， 冷却后再

次称定质量， 补足减失的质量， 摇匀， 滤过， 取续滤液在

“２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定桉油精、 丁香酚含量。 结

果表明， 在其余条件不变的情况下， 随超声时间延长， 桉

油精和丁香酚含量均呈先增加再降低的趋势， 当超声 ５０
ｍｉｎ时， 桉油精和丁香酚含量均达到顶峰， 分别为 ３􀆰 ２６％ 和

１􀆰 ７１％ ， 故选择最佳超声时间 ５０ ｍｉｎ。
２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 ６　 最佳供试品制备方法验证 （ｎ ＝ １２） 　 由上述超

声提取工艺考察可知， 暖宫七味散挥发性药材中挥发油超

声提取最佳供试品制备方法为： 以乙酸乙酯为提取溶剂，
料液比为 １ ∶ ２５， ２８０ Ｗ功率， 超声 ５０ ｍｉｎ。

取暖宫七味散挥发性药材适量， 粉碎过 ３ 号筛， 按照

１ ／ ５０处方量精密称取白豆蔻、 肉豆蔻、 丁香、 沉香合并后，
共 １２份， 分别置于一定体积具塞三角瓶中， 按照最佳供试
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品制备方法制备， 摇匀， 取一定体积滤液过 ０􀆰 ２２ μｍ 微孔

滤膜， 取续滤液按 “２􀆰 ３􀆰 １” 项下色谱条件测定桉油精、 丁

香酚含量。 结果显示暖宫七味散挥发性药材中桉油精含量

为 ３􀆰 ０４％ ， 丁香酚含量为 １􀆰 ６１％ ， 结果稳定。
２􀆰 ３􀆰 ４　 方法学考察

２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 １　 专属性考察　 取对照品溶液、 供试品溶液、 空白

溶剂 （乙酸乙酯）， 按 “２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 ６” 项下方法分别制备的缺

白豆蔻、 缺肉豆蔻、 缺丁香、 缺沉香的阴性样品溶液， 按

“２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 记录色谱图。 结果表明

丁香酚和桉油精与相邻峰的分离度均大于 １􀆰 ５， 阴性溶液对

指标成分无干扰， 专属性良好， 气相色谱图见图 ２。

注： ａ为桉油精， ｂ为丁香酚， Ａ 为对照品， Ｂ 为空白溶剂， Ｃ 为供试品， Ｄ 为缺白豆蔻

阴性样品， Ｅ为缺肉豆蔻阴性样品， Ｆ为缺丁香阴性样品， Ｇ为缺沉香阴性样品。

图 ２　 各成分 ＧＣ⁃ＭＳ 色谱图

２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 ２　 线性关系考察　 分别吸取不同浓度的对照品溶液

（桉 油 精 ０􀆰 ０１４、 ０􀆰 ０３６、 ０􀆰 ０７１、 ０􀆰 １４２、 ０􀆰 ３５５、 ０􀆰 ７１０、
１􀆰 ７７６、 ３􀆰 ５５２ ｍｇ ／ ｍＬ， 丁 香 酚 ０􀆰 ０１０、 ０􀆰 ０２５、 ０􀆰 ０５０、
０􀆰 １００、 ０􀆰 ２５０、 ０􀆰 ５０１、 １􀆰 ２５１、 ２􀆰 ５０３ ｍｇ ／ ｍＬ ）， 在

“２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定。 以对照品质量浓度为横

坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标 （Ｙ）， 进行回归可知桉油精在

０􀆰 ０１４ ～ ３􀆰 ５５２ ｍｇ ／ ｍＬ 内 线 性 回 归 方 程 为 Ｙ ＝ ３７４􀆰 ３Ｘ －
０􀆰 ７８８ ２， Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９９ ９； 丁香酚 ０􀆰 ０１０～２􀆰 ５０３ ｍｇ ／ ｍＬ内线性

回归方程为Ｙ＝ ３５１􀆰 ２２Ｘ－１􀆰 ３７２ ６， Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９９ ９， 表明各成

分在各自范围内线性关系良好。
２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 ３　 精密度试验 　 取对照品溶液 （桉油精 １􀆰 ７５
ｍｇ ／ ｍＬ， 丁香酚 １􀆰 ２５ ｍｇ ／ ｍＬ） 适量， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱

条件下连续进样测定 ６ 次， 测得桉油精、 丁香酚峰面积

ＲＳＤ分别为 ０􀆰 ９４％ 、 １􀆰 ００％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 ４　 重复性试验 　 取同一批暖宫 ７ 味挥发性药材 ６
份， 按 “２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 ６” 项下方法制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １”
项色谱条件下进样测定， 测得桉得油精、 丁香酚峰面积

ＲＳＤ分别为 １􀆰 ００％ 、 ０􀆰 ４５％ ， 表明该方法重复性好。
２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 ５　 稳定性试验 　 按 “ ２􀆰 ３􀆰 ３􀆰 ６” 项下方法制备供

试品溶 液， 分 别 于 ０、 ２、 ４、 ６、 ８、 １０、 １２、 １８ ｈ 在

“２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件下进样测定， 测得桉油精、 丁香酚

峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ９４％ 、 １􀆰 １０％ ， 表明溶液在 １８ ｈ
内稳定性良好。
２􀆰 ３􀆰 ４􀆰 ６　 加样回收率试验　 精密移取各成分含量已知供试

品提取液 ６份， 每份 １０ ｍＬ， 置于 ２５ ｍＬ 量瓶， 均加入 １０
ｍｇ桉油精对照品和 ６ ｍｇ 丁香酚对照品， 用乙酸乙酯定容

至刻度， 摇匀， 过滤， 取续滤液， 在 “２􀆰 ３􀆰 １” 项色谱条件

下进样测定， 计算回收率。 结果， 桉油精、 丁香酚平均加

样回 收 率 分 别 为 １０１􀆰 ６５％ 、 ９７􀆰 ２４％ ， ＲＳＤ 分 别 为

１􀆰 ５０％ 、 ２􀆰 ９７％ 。
３　 讨论

超临界 ＣＯ２ 提取效率高， 全程低温保证挥发性成分稳

定， 从而保证活性和疗效， 且工艺绿色循环低耗， 不仅是

工业提取挥发性成分的重要方法， 而且提取设备连接蒸馏

塔， 可做挥发性成分的精细分离， 是中药挥发性成分标准

物质的重要制备方法和来源。
本研究进行了超临界 ＣＯ２ 提取的工艺研究， ＧＣ⁃ＭＳ 定

性鉴定出 １９个挥发性成分， 并建立了桉油精和丁香酚含量

测定方法， 该方法重复性好、 稳定性高、 准确可靠， 可用

于暖宫七味散的质量控制。
暖宫七味散中桉油精和丁香酚等挥发性成分是复方药

效物质基础组成之一， 然而复方中还有天门冬、 手掌参、
黄精等药材， 含有大量小分子非挥发性成分， 这部分也是

暖宫七味散的重要药效物质组成， 有待于进一步研究。
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