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摘要# 目的!考察仁术脐贴 $ 种成分的热稳定化方法& 方法!提取砂仁’ 苍术’ 肉桂’ 丁香挥发油% 加入羊毛脂中制
备贴膏剂& -\BY法测定苍术素’ 桂皮醛’ 丁香酚含有量% 以其保留率为指标% 恒温加速试验比较抗氧化剂维生素 4
" 4̂#’ 叔丁基对羟基茴香醚 "c-I#’ #% )*二叔丁基对甲酚 "c-0# 对这 $ 种成分受热稳定性的保护作用& 结果!
维生素4对仁术脐贴中苍术素’ 桂皮醛’ 丁香酚的保护作用均优于其他两种抗氧化剂% 其适宜用量为 (H"G! ‘
(H$(!& 结论!维生素4可增加仁术脐贴的热稳定性&
关键词! 仁术脐贴( 苍术素( 桂皮醛( 丁香酚( 热稳定性( 抗氧化剂( -\BY( 恒温加速试验
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!!小儿腹泻是婴幼儿期常见病和多发病% 属中医
泄泻范畴% 按病程分小儿急性腹泻’ 迁延性腹泻’
慢性腹泻."/ % 对儿童健康危害极大% 是造成小儿
营养不良’ 生长发育障碍及死亡的重要原因之
一.#/ & 中药敷脐疗法 "即脐疗# 是祖国医学的瑰
宝% 在民间广泛流传% 它利用脐部局部皮肤的吸收
作用和穴位的刺激作用% 可避免肝脏的 *首过效
应+ 和胃肠道的破坏.$/ % 使药力直达病所% 还可
使药性通过皮毛腠理由表入里% 循经络传至脏腑%
以调节气血阴阳% 扶正祛邪% 从而治愈泄泻疾病&
仁术脐贴是挖掘并优化临床经验组方的中药挥发油
有效部位新制剂% 主要由砂仁’ 苍术’ 肉桂’ 丁香
挥发油组成% 对治疗小儿腹泻具有独特的优势&

仁术脐贴中的有效成分苍术素’ 桂皮醛’ 丁香
酚均有稳定性不佳的报道.%*)/ % 课题组前期研究结
果表明% 三者在光’ 热条件下显著降解% 故制剂中
挥发油的稳定性是成药性关键之一& 据报道% "*
Y,包合挥发油是常用的制剂稳定化方法.’*""/ % 但
其包合在不同基质中时% 对上述指标成分的保护效
果有限& 由于制剂中加入抗氧化剂的稳定化方法具
有较理想的效果% 故本实验以仁术脐贴上述 $ 种成
分的保留率为指标% 考察抗氧化剂种类’ 用量对挥
发油稳定性的影响&
HI仪器与材料
"H"!仪器!BY*#(I高效液相色谱仪% 配置 M̂ 检
测器’ BY*#(I0泵’ [AB*#(I自动进样器’ B6SL82=*
V78>色谱工作站 "日本岛津公司#( Ic#(%*O "万
分之一#’ Y\##G, "十万分之一# 电子分析天平
"瑞士]1VV21T*0821E8公司#( ak*%((a,4超声波清
洗器 "昆山市超声仪器有限公司#( 挥发油提
取器&
"H#!试剂与药品!苍术采自江苏茅山( 肉桂’ 丁
香均购自广东和翔制药有限公司 "批号分别为
""(3("’ """#("’ "#()("#( 砂仁购自玉林市华济
中药饮片有限公司 "批号 ""(’(($G#% 以上药材均
由广州中医药大学中药鉴定教研室黄海波副教授鉴
定为正品& 苍术素 "批号 """+#%*#(""(#% 含有量
j++!#’ 桂皮醛 "批号 ""(’"(*#("(")% 含有量

j++!#’ 丁香酚 "批号 ""(’#G*#("""#% 含有量
j++!# 对照品均购自中国食品药品检定研究院&
丁桂儿脐贴 "#( 贴% 批号 "#"(($% 主要成分为丁
香’ 肉桂’ 荜茇# 购自亚宝药业集团股份有限公
司& 甲醇为色谱纯( 水为超纯水( 其他试剂为分
析纯&
JI方法与结果
#H"!样品的制备
#H"H"!中药处方挥发油!取砂仁’ 苍术’ 肉桂’
丁香粉末% 加入适量水浸泡 $( 57>% 加热回流提取
% W% 挥发油提取器收集挥发油 "每 G 57> 更换收
油管的水或收取挥发油% 避免受热降解#% 密封避
光保存% 即得& 分别精密称取 % 种挥发油 G)H(’
G’H(’ %3H(’ ’3H( ?% 置于 G(( 5B棕色量瓶中%
超声处理 G 57>% 摇匀% 放冷&
#H"H#!抗氧化剂贴膏!称取羊毛脂 %GH( ?"熔点
%G ‘)( b#% 置于 )( b水浴锅中% 水浴至熔融状
态% 取出% 冷却至适宜温度& 取 *#H"H"+ 项下挥
发油 $ 份% 每份约 GH( ?% 分别加入维生素 4
" 4̂% (HG 5?J5?# (H# ?’ #% )*二叔丁基对甲酚
"c-0# (H" ?’ 叔丁基对羟基茴香醚 "c-I#
(H" ?% 与羊毛脂基质混合均匀% 放冷& 取上述膏
剂各 "HG ?% 填于空白贴片中% 密封% 用纯铝袋包
装% 即得分别含 (H#!维生素 4’ (H#! #% )*二叔
丁基对甲酚’ (H#!叔丁基对羟基茴香醚的贴膏&
#H"H$!不同用量维生素 4贴膏!称取羊毛脂
%GH( ?"熔点 %G ‘)( b#% 置于 )( b水浴锅中%
水浴至熔融状态% 取出% 冷却至适宜温度& 取
*#H"H"+ 项下挥发油 "( 份% 每份约 GH( ?% 加入维
生素4(H("’ (H(G’ (H"(’ (H"G’ (H#’ (H$’ (H)’
"H(’ "HG’ #H( ?% 与羊毛脂基质混合均匀% 放冷%
取 "HG ?填于空白贴片中% 密封% 纯铝袋包装% 即
得含 (H("!’ (H(G!’ (H"(!’ (H"G!’ (H#!’
(H$!’ (H)!’ "H(!’ "HG!’ #H(!维生素 4的
贴膏&
#H"H%!空白保护贴膏!取羊毛脂 %GH( ?"熔点
%G ‘)( b#% 置于 )( b水浴锅中% 水浴至熔融状
态% 取出% 冷却至适宜温度& 取 *#H"H"+ 项下挥
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发油约 GH( ?% 加入羊毛脂基质中% 混合均匀% 放
冷% 取 "HG ?填于空白贴片中% 密封% 纯铝袋包
装% 即得&
#H#!指标成分含有量测定
#H#H"!色谱条件!参考文献 ."#/% 分析采用
\W1>851>1RY"3色谱柱"%H) 55e#G( 55% G $5#(
流动相为乙腈 "I# *水 "c#% 梯度洗脱 "程序见
表 "#( 检测波长分别为苍术素 $%( >5% 桂皮醛’
丁香酚 #$( >5( 柱温室温( 体积流量 "H( 5BJ57>(
进样量 "( $B&

表 HI梯度洗脱程序
;.NOHIU1.!#&,(&3+(#",01"/1.P)

时间J57> I乙腈J! c水J!
( ‘$ %G,)( GG,%(
$ ‘"( )( %(
"( ‘"# )(,3( %(,#(
"# ‘#G 3( #(
#G ‘$( 3(,%G #(,GG
$( ‘$G %G GG

#H#H#!对照品溶液的制备!精密称取对照品苍术
素 GH$# 5?’ 桂皮醛 ""H"$ 5?’ 丁香酚 #"H") 5?%
置于 "( 5B棕色量瓶中% 加甲醇稀释至刻度% 摇匀%
备用& 分别精密量取"H(’ #HG’ #HG 5B% 置于G( 5B
棕色量瓶中% 加甲醇稀释至刻度% 摇匀% 即得 "含
苍术素 (H("( ) 5?J5B’ 桂皮醛 (H(G) G 5?J5B’

丁香酚 (H"(G 3 5?J5B#&
#H#H$!供试品溶液的制备!精密称取贴膏 (H#G ?%
置于具塞锥形瓶中% 精密加入甲醇 #G 5B% 称定质
量% 超声 %G 57>% 放冷% 甲醇补足减失的质量% 摇
匀% 滤过% 取续滤液% 即得&
#H#H%!标准曲线的制备!精密吸取混合对照品溶
液 #’ %’ 3’ "(’ ")’ #( $B% 在 *#H#H"+ 项色谱
条件下分析% 以对照品进样量 "$?# 为横坐标
"O#% 峰面积为纵坐标 "N# 进行回归& 结果% 苍
术素回归方程 Nd"# (() $G#H"+$ ( Oq#%’HG#) $
"*d(H+++ +#% 在 (H(#" # ‘(H#"# ( $?范围内呈
良好 的 线 性 关 系( 桂 皮 醛 回 归 方 程 Nd
# G"# 3)GH3"" GOq#G 33’H$G" # "*d(H+++ 3#%
在 (H""$ ( ‘"H"$( ( $?范围内呈良好的线性关系(
丁香酚回归方程Nd# ()( %$"H#($ %Of"’ 3(GH""$ )
"*d(H+++ 3#% 在 (H#"" ) ‘#H"") ( $?范围内呈
良好的线性关系&
#H$!抗氧化剂对挥发油受热稳定性的影响!取
*#H"+ 项下 $ 种抗氧化剂贴膏和空白保护贴膏适
量% 置于密封洁净容器中% %(’ )( b下放置 G E%
于第 (’ $’ G E 取样& 在 *#H#H"+ 项色谱条件下
测定含有量% 计算保留率 .受热 "%(’ )( b# 下
指标成分含有量J常温 "#3 b# 下指标成分含有
量e"((!/% 结果见表 #&

表 JI指标成分保留率测定结果
;.NOJI*&(&1P#,.(#",1&)+3()"%1&(&,(#",1.(&)"%#,!#’.(#Q&’"P0",&,()

样品 受热时间JE
苍术素J! 桂皮醛J! 丁香酚J!

%( b )( b %( b )( b %( b )( b
空白保护贴膏 ( "(( "(( "(( "(( "(( "((

$ +#H" ’(H+ 3GH3 3#H" +#H+ 33H#
G )+H" ’"H# ’GH" ’"H+ ’$HG ’’H"

(H#!维生素4贴膏 ( "(( "(( "(( "(( "(( "((
$ ++H’ 33HG +’H% 3GH" +3H$ +(HG
G +$H’ 3%H3 +’HG 3(HG +%H) 3)H%

(H#!#%)*二叔丁基对甲酚贴膏 ( "(( "(( "(( "(( "(( "((
$ +3H# ’3H# +"H’ ’$H’ +GH$ 3%HG
G +GH% ))H$ +#H) ’%HG +#HG 3"H)

(H#!叔丁基对羟基茴香醚贴膏 ( "(( "(( "(( "(( "(( "((
$ +3H( ’%H( +%H# 3(H( +)H( 3%H#
G 3)H$ )"H) +#H( ’"HG +GH) ’)H+

!!由表可知% 与空白保护贴膏比较% 在 %( b下
受热 G E的加入 $ 种抗氧化剂的贴膏中% 苍术素’
桂皮醛’ 丁香酚的保留率均有所提升% 而且 (H#!
维生素 4贴膏略高于其他两种( 在 )( b下受热 G
E后% (H#!维生素 4贴膏中三者的保留率显著高
于其他两种% 即其保护效果最佳&
#H%!不同用量维生素 4对挥发油稳定性的影响!

将 (H("!’ (H(G!’ (H"(!’ (H"G!’ (H$!’
(H)!’ "H(!’ "HG!’ #H(!维生素4贴膏% 空白
保护贴膏% 丁桂儿脐贴置于密封洁净容器中%
)( b下受热% 于第 (’ $’ G’ "( 天取样% 在
*#H#H"+ 项色谱条件下测定含有量% 按 *#H$+ 项
下公式计算保留率% 结果见表 $ ‘G&
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表 KI苍术素保留率测定结果 $!&
;.NOKI*&(&1P#,.(#",1&)+3()"%.(1.’(53"!#,1&(&,(#",1.(&)$!&

受热时间JE 空白保护贴膏
维生素4贴膏

(H("! (H(G! (H"(! (H"G! (H$! (H)! "H(! "HG! #H(!
( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "((
$ 3"HG ’’H+ 3)H’ +%H’ +3H# +3H3 +(H3 3+H( +3H’ ’+H(
G ))HG ’)H+ 3"H3 +#H% +)H3 ++H’ +"H’ 3GH+ +"H( )"H(
"( )"HG )%H$ )’H% ’#H( +"HG +GH$ %3H’ %$H% )’H’ G$H(

!!注! 由于丁桂儿脐贴中不含苍术素% 故不对其进行测定

表 RI桂皮醛保留率测定结果 $!&
;.NORI*&(&1P#,.(#",1&)+3()"%’#,,.P.3!&-5!&1&(&,(#",1.(&)$!&

受热

时间JE
空白保护

贴膏
维生素4贴膏

(H("! (H(G! (H"(! (H"G! (H$! (H)! "H(! "HG! #H(!
丁桂儿

脐贴
( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "((
$ 3%H$ 3$H+ 3’H’ 3%H+ 3’HG +GH$ 33HG 3’H% 3"H$ 3$H( )’H’
G ’(H$ ’’H" 3(H) ’3H# +(H3 +GH% 3%H’ 3GHG 3)H3 ’%H( G#H3
"( )%H" )3H’ ’"H% )+H" 3$H’ 3’H+ )$H+ )"H) )3H+ )#H( G)H)

表 YI丁香酚保留率测定结果 $!&
;.NOYI*&(&1P#,.(#",1&)+3()"%&+/&,"31&(&,(#",1.(&)$!&

受热

时间JE
空白保护

贴膏
维生素4贴膏

(H("! (H(G! (H"(! (H"G! (H$! (H)! "H(! "HG! #H(!
丁桂儿

脐贴
( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "(( "((
$ +"H# 3#H" +(HG +$H% +)H+ +3H" +3H’ +3H’ ++H% +#H( 3GH3
G ’"H# 3(H’ 3)H3 +#HG +GH" ++H" +’H+ +%H’ +GH" +"H( 3"H’
"( ’"H$ ’3H% 3$H$ 3)HG +"HG +$H+ ’"H( )(H$ 3(H) 3GH( ’3H’

!!由表可知% 与空白保护贴膏比较% )( b下受
热 $’ G E后维生素 4贴膏中苍术素’ 桂皮醛’ 丁
香酚的保留率更高( 受热 "( E 后% (H"G! ‘(H$!
维生素 4贴膏中 $ 种成分的保留率最高% 并且桂
皮醛和丁香酚稳定性显著优于丁桂儿脐贴&
KI讨论和结论

课题组前期发现% 随着苍术素’ 桂皮醛’ 丁香
酚的降解% 仁术脐贴的止泻药效呈降低趋势% 提示
该制剂稳定性会影响其药效& 文献报道% 维生素
4’ #% )*二叔丁基对甲酚等抗氧化剂可增强菜籽油
等稳定性."$*")/ & 本实验考察了 $ 种抗氧化剂对仁
术脐贴指标成分受热稳定性的影响% 发现维生素4
对贴膏中指标成分的保护效果显著优于 #% )*二叔
丁基对甲酚和叔丁基对羟基茴香醚% 而且其适宜用
量为 (H"G!‘(H$!& 加速稳定性试验表明% 添加
(H"G!‘(H$! 维生素4的贴膏与空白保护贴膏相
比% 其指标成分保留率亦明显提高% 表明该方法具
有可行性% 可为含苍术’ 肉桂’ 丁香等药材的制剂
工艺提供参考% 后续将进一步考察其在长期稳定性
试验中的效果&
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摘要# 目的!优化表面活性剂*超声协同提取山香圆 <-*F/3/’ ’*:-+’ [115&叶总黄酮工艺& 方法!在单因素试验基础
上% 以十二烷基硫酸钠 "[,[# 用量’ 液料比’ 乙醇体积分数为影响因素% 总黄酮提取率为评价指标% c8R*c1W>_1>
设计优化提取工艺& 结果!最佳条件为十二烷基硫酸钠用量 (H)%!% 液料比 #G r"% 乙醇体积分数 G(!% 超声温度
)( b% 超声时间 %( 57>% 总黄酮提取率为 $H%3!& 结论!该方法简单’ 节能’ 省时% 可用于山香圆叶总黄酮的提取&
关键词! 山香圆( 叶( 总黄酮( 表面活性剂*超声协同提取( c8R*c1W>_1>设计
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