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目前临床使用的抗抑郁药主要为三环类抗抑郁药

物、选择性 ５－ＨＴ再摄取抑制剂、单胺氧化酶抑制剂、
选择性ＮＥ／５－ＨＴ再摄取抑制剂等犤１犦，这些药物普遍存

在起效时间长、复发率高、临床治愈率低且残留症状突

出等共性问题。近年来，中药治疗抑郁症试验研究取得

了较大进展，主要有柴胡、白芍、枳壳、淫羊藿、石菖蒲等

单味中草药，以及常用的中药复方，如逍遥散、开心散、

小柴胡汤、四逆散等犤２－３犦。抗抑郁中药从以“单胺类神经

递质学说”为基础发展到“海马神经障碍学说”，靶标逐

渐关注神经可塑性、神经发生、下丘脑 －垂体 －肾上腺

轴、免疫系统等方向，中药抗抑郁药物治疗的安全、有

效、潜伏期缩短和个体化治疗将成为抗抑郁药研究新的

方向犤４犦。复方佛手口服液（曾用名安康口服液）是由重庆

三峡中心医院多位名老中医从数百种中草药中筛选出

的以佛手为主药组方的抗抑郁新制剂。本研究中在已有

试验基础上对复方佛手口服液的澄清工艺进行改进优

化，并提高其质量标准。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器
ＸＬ－１０Ｂ型密封式粉碎机（广州市旭朗机械设备有

复方佛手口服液澄清工艺改进及含量测定

张春燕 １，范 玲 １，谢星星 ２，朱泽兵 ３，何世新 ３，杜 彪 ４△

（１．西南医科大学附属医院药物临床试验机构，四川 泸州 ６４６０００； ２．西南医科大学附属医院药学部，四川 泸州

６４６０００； ３．重庆市万州食品药品检验所，重庆 ４０４０００； ４．重庆三峡中心医院药学部，重庆 ４０４０００）
摘要：目的 建立复方佛手口服液的提取工艺和澄清工艺，优化含量测定和薄层鉴别方法，测定佛手橙皮苷和郁金姜黄素的含量。

方法 采用单因素考察结合响应面法优化提取工艺，比较水提醇沉法和 ＺＴＣ１＋１Ⅲ型天然澄清剂技术的澄清效果，采用薄层色谱法和
高效液相色谱法对橙皮苷及姜黄素进行定性鉴别和含量测定。结果 最优提取条件结合实际确定，浸泡时间 ３４ｍｉｎ，提取时间 ３０ｍｉｎ，
加水倍数９倍；正交试验筛选出的ＺＴＣ１＋１澄清技术最佳工艺条件，澄清剂用量组分Ｂ／Ａ为４％ ∶２％，加入澄清剂时的温度为６０℃，
静止时间为 ６ｈ；薄层色谱中能检出橙皮苷和姜黄素，其专属性强，斑点清晰；橙皮苷、姜黄素含量在 ０．０１７～０．９７５μｇ和 ０．０４９７２～
０．０９９４４μｇ范围内与峰面积线性关系良好。结论 该法可对复方佛手口服液提取工艺、澄清工艺进行优化，并可有效鉴别橙皮苷和姜

黄素并测定其含量。

关键词：复方佛手口服液；澄清工艺；提取工艺；优化；含量测定
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表１ 水提醇沉法的澄清结果

序号

１－１
１－２
１－３

含醇量（％）

６０
６５
７０

固形物去除率（％）

０．３８３７
０．２９１６
０．３７７２

橙皮苷保留率（％）

０．４７０８
０．４９１９
０．４９６８

ＯＤ值
０．００００
０．０２０１
０．９６３１

ＯＤ平均值

０．３２７７

限公司）；ＤＬ－１型万用电炉（北京中兴伟业仪器有限公
司）；ＳＤＬＡ－Ｂ－１１０１型实验室超纯水机（重庆圣德利
医疗器械研究有限公司）；ＳＨＺ－ＤⅢ型循环水真空泵
（巩义市予华仪器有限责任公司）；ＸＭＴＤ型电热恒温水
浴锅（北京市永光明医疗仪器有限公司）；ＸＰ２０４型电子
天平（梅特勒 －托利多公司）；ＳＢ２２００型超声波清洗器
（上海必能信超声有限公司）；ＬＣ－２０Ａ型高效液相色谱
仪（日本岛津公司），ＣＳ１０１－２型电热干燥箱（中国重庆
银河试验仪器有限公司）。

１．２ 试药
佛手饮片（天圣制药集团重庆有限公司，重庆）；郁

金饮片（重庆国中医药有限公司，广西、四川）；北柴胡饮

片（重庆慧远药业有限公司，陕西）；桑椹饮片（重庆国中

医药有限公司，四川）；大枣饮片（重庆天圣药业有限公

司，河南）；炒酸枣仁饮片（重庆国中医药有限公司，河

北）；甘草饮片（重庆慧远药业有限公司，内蒙古），药材

均经重庆市万州区药检所副主任药师张华鉴定为正品。

橙皮苷对照品（批号为 １１０７２１－２０１３１６），姜黄素对照
品（批号为 １１０８２３－２０１７０６），均由中国食品药品检定
研究院提供；乙腈、甲醇均为色谱纯，水为新鲜制备的高

纯水，其余试剂均为分析纯。

２ 方法与结果

２．１ 提取工艺单因素试验
根据文献犤５犦确定了浸泡时间、提取时间、提取次

数、加水量为影响因素，确立为单因素考察因素，测定干

膏得率、橙皮苷含量，考察其影响因素。初步确定各因素

的水平，并进行响应面分析，确定了最优提取条件，浸泡

时间３４ｍｉｎ，提取时间３０ｍｉｎ，加水倍数９倍。
２．２ 样品制备

按处方量的药材比例（佛手１００ｇ，郁金９０ｇ，柴胡、
桑椹、大枣各 ４５ｇ，酸枣仁 ５０ｇ，甘草 ２５ｇ）称取复方中
药材，共１００ｇ，将佛手、柴胡、桑椹、大枣、酸枣仁、甘草
置圆底烧瓶中，按单因素提取工艺单因素试验所得最优

试验条件，加入水煎煮药材，保持微沸至规定时间后停

止加热，过滤水提取液，收集、合并滤液。郁金用１０倍甲
醇超声提取１ｈ，放冷２ｈ，将滤液低温浓缩至一定量。合
并总滤液，加蒸馏水定容至１０００ｍＬ，作为浓缩液，备用
（复方佛手口服液）。

２．３ 澄清工艺优化
２．３．１ 澄清剂加入次序确定

通过测定，复方佛手口服液的ｐＨ为４．９９８。按澄清
剂说明书，加样顺序取决于处理溶液的 ｐＨ环境，通常
蛋白质的等电点为ｐＨ＝４．８，中草药水提取液大多数为中
性，相对于蛋白质的等电点为碱性环境。澄清剂加入次序

的一般原则是，在碱性环境中，按先加入Ｂ组分后加入

Ａ组分顺序添加；酸性环境中则相反。本复方佛手口服
液澄清剂加入顺序确定为先加入Ｂ组分后加入Ａ组分。
２．３．２ 评价指标

通过公式计算干膏得率、橙皮苷保留率。固形物去

除率牗％牘＝（澄清前固形物质量－澄清后固形物质量）×
１００％／澄清前固形物质量，橙皮苷保留率牗％牘＝澄清
剂处理后药液橙皮苷的含量 ×１００％／处理前药液中橙
皮苷的含量。橙皮苷保留率、固形物去除率按归一化法

测得评价指标 ＯＤ值，作为综合评分。采用Ｈａｓｓａｎ法分
别对各指标进行数学转换，ｄｉ＝（Ｙｉ－Ｙｍｉｎ）／（Ｙｍａｘ－
Ｙｍｉｎ）。对橙皮苷保留率、固形物去除率进行数学转换，求
得归一值 ＯＤ值犤６犦，ＯＤ＝（ｄ１×ｄ２×ｄ３……ｄｘ）１／ｎ。
２．３．３ 吸附澄清剂选择

在已有研究基础上犤７犦，对复方佛手口服液澄清工艺

进行优化，发现天然澄清剂远优于中草药的水提醇沉

法。本研究中采用新一代纯天然澄清剂ＺＴＣ１＋１Ⅲ型天
然澄清剂。天然澄清剂采用“１＋１”澄清技术，澄清效率
高，安全无毒，价格低廉，生产周期短，使传统中草药的

水提醇沉工艺得到了简化犤８犦。

２．３．４ 澄清剂溶液制备

按说明书和文献犤９－１０犦配置。Ａ组分溶液：取
１．０５１５ｇＡ组分细粉，精密称定，先用少量去离子水
（蒸馏水）搅拌成糊状，加入需要量的去离子水定容至

１００ｍＬ，室温下放置，溶胀２４ｈ后，搅拌均匀，用双层纱布
过滤，即得１％的粘胶液，备用。Ｂ组分溶液：取１．００３１ｇ
Ｂ组分细粉，精密称定，先用少量去离子水溶解，再用浓
度为 ０．５％（０．２５％～０．５％）的醋酸溶液 １ｍＬ辅助溶
解 Ｂ组分，加入去离子水定容至１００ｍＬ，溶胀２４ｈ后，
搅拌均匀，用双层纱布过滤，得１％的粘胶液，备用。
２．３．５ 工艺优化

澄清工艺Ⅰ：考察水提醇沉法的澄清效果。取浓缩
液１０ｍＬ，置５０ｍＬ洁净锥形瓶中，平行操作３份牗编号
１～３牘，分别加入９５％乙醇１７，１９，２８ｍＬ，使３个样品的含
醇量分别为６０％，６５％，７０％。静置约２８ｈ，用双层纱布过
滤，在水浴锅上挥干溶剂测得干膏得率，再按质量标准研

究项下制备方法准备样品，并测定橙皮苷含量。详见表１。

澄清工艺Ⅱ：采用正交试验法 Ｌ９（３４）考察天然澄清
剂的澄清效果。考察因素包括澄清剂用量Ｂ／Ａ（因素Ａ）、
Ｂ加入澄清剂时的温度（因素 Ｂ）、静置时间（因素 Ｃ）对
天然澄清剂澄清效果的影响。计算固形物去除率、橙皮
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方差来源

修正模型

截距

因素 Ｂ
因素 Ｃ
因素 Ａ
误差

总计

修正后总计

Ⅲ类平方和

０．３８７ａ

１．３７２
０．３０３
０．０４５
０．０３９
０．０３０
１．７９０
０．４１８

自由度

６
１
２
２
２
２
９
８

均方

０．０６５
１．３７２
０．１５２
０．０２３
０．０２０
０．０１５

Ｆ值

４．２６０
９０．５０９
９．９９２
１．４９３
１．２９４

Ｐ值

０．２０２
０．０１１
０．０９１

０．４０１
０．４３６

１
２
３
４
５
６
７
８
９
ＯＤ值 Ｋ１

Ｋ２
Ｋ３
ｋ１
ｋ２
ｋ３
Ｒ

Ａ
１
１
１
２
２
２
３
３
３

１．４５０６
１．０１１８
１．０４９７
０．４８３５
０．３３７３
０．３４９９
０．１４６３

Ｂ
１
２
３
１
２
３
１
２
３

１．７０８６
１．３９０８
０．４１２７
０．５６９５
０．４６３６
０．１３７６
０．４３２０

Ｃ
１
２
３
２
３
１
３
１
２

１．０５５０
０．９８７２
１．４６９９
０．３５１７
０．３２９１
０．４９００
０．１６０９

０．１６５０
０．２８２５
０．１３６１
０．１９４６
０．２１７７
０．３８４０
０．２１４４
０．１７３８
０．０８５２

０．５８５４
０．４７０３
０．７０５５
０．６０１３
０．４６２１
０．２１１６
０．５９９６
０．５７４５
０．６１２４

０．４４９７
０．５８８２
０．４１２７
０．５３７５
０．４７４３
０．００００
０．５８２９
０．４６６８
０．００００

０．３９０２

表２ 正交试验法因素水平表

水平

１
２
３

因素 Ａ牗％牘

４∶２
８∶４
１２∶６

因素 Ｂ牗℃牘

２５
６０
８０

因素Ｃ牗ｈ牘

２
４
６

表３ 水提天然澄清剂法正交试验设计及结果

因素
序号

固形物去除率

（％）
橙皮苷保留率

（％）

表４ 澄清工艺方差分析结果

注：Ｐ＜０．１，具有统计学意义。

ＯＤ值 ＯＤ平均值

·实验研究·

ＥｘｐｅｒｉｍｅｎｔＲｅｓｅａｒｃｈ

１ １ ２ ２ ３ ３ ４ ４ １ １ ２′２′３′３′４４

Ａ Ｂ

１．供试品溶液 ２．对照品溶液

３．对照药材溶液 ４．阴性对照品溶液

Ａ．佛手 Ｂ．郁金
图１ 薄层色谱图

苷保留率，以综合评分指标 ＯＤ值作为复方佛手口服液
澄清度效果的终点指标。水提天然澄清剂法因素水平见

表２，正交试验设计及结果见表３，方差分析结果见表４。最
佳澄清工艺：由表 ３可见，影响因素对 ＯＤ值影响由大
到小的顺序为 Ｂ＞Ｃ＞Ａ，加入澄清剂时的温度对 ＯＤ
值影响最大。筛选出的最佳澄清工艺条件为 Ａ１Ｂ２Ｃ２，
即澄清剂用量 Ｂ／Ａ为４％ ∶２％，加入澄清剂时的温度
为６０℃，静置时间为６ｈ。

工艺Ⅰ与工艺Ⅱ澄清效果比较：将复方佛手口服
液进行澄清后，依次测定干膏得率和橙皮苷含量，计

算固形物去除率和橙皮苷保留率。乙醇沉淀工艺和

ＺＴＣ１＋１澄清技术得到的 ＯＤ平均值分别为０．３２７７和

０．３９０２。可见，ＺＴＣ１＋１澄清技术优于乙醇沉淀工艺。
２．４ 薄层色谱鉴别
２．４．１ 佛手

量取样品 １０ｍＬ，置清洁干燥的蒸发皿中，置水浴
锅上浓缩蒸干，残渣加无水乙醇 ０．５ｍＬ，超声溶解，作
为供试品溶液。另取佛手对照药材 ０．５ｇ，加无水乙醇
１０ｍＬ，超声处理 ３０ｍｉｎ后，滤过，滤液浓缩至干，残渣
加０．５ｍＬ无水乙醇溶解，作为对照药材溶液。取不含佛
手的阴性样品溶液 １０ｍＬ，移入水浴锅上浓缩，挥干溶
剂，残渣加０．５ｍＬ无水乙醇溶解，可超声辅助溶解，作
为阴性对照品溶液。另取橙皮苷对照品少量，加甲醇制

成饱和溶液，作为对照品溶液。

按薄层色谱法犤２０１５年版《中国药典牗一部牘》通则
０５０２犦试验，用毛细管吸取上述 ４种溶液各 １μＬ，分别
点于同一以１％氢氧化钠溶液制备的硅胶Ｇ薄层板上，
以乙酸乙酯 －甲醇 －水（１００∶１７∶１３，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开
剂，展开约４ｃｍ，取出，晾干，再以甲苯－乙酸乙酯 －甲
酸－水（２０∶１０∶１∶１，Ｖ／Ｖ／Ｖ／Ｖ）的上层溶液为展开
剂，展开约 １２ｃｍ，取出，晾干，喷以 １％三氯化铝试液
（精密称取三氯化铝 １．０ｇ，无水乙醇定容至 １００ｍＬ），
置紫外灯（３６５ｎｍ）下检视。供试品溶液色谱中，在与对
照品溶液、对照药材溶液色谱相应位置上，显相同颜色

的斑点，阴性对照无干扰牗图１Ａ牘。

２．４．２ 郁金

量取复方佛手口服液１０ｍＬ，置清洁干燥的蒸发皿
中，置水浴锅上浓缩蒸干，残渣加无水乙醇 ０．５ｍＬ，超
声溶解，作为供试品溶液。另取郁金对照药材 ２．０ｇ，加
无水乙醇２０ｍＬ，超声处理３０ｍｉｎ后，滤过，滤液浓缩至
干，残渣加０．５ｍＬ无水乙醇溶解，作为对照药材溶液。
取不含郁金的阴性样品溶液 １０ｍＬ，移入水浴锅上浓
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缩，挥干溶剂，残渣加 ０．５ｍＬ无水乙醇溶解，可超声辅
助溶解，作为阴性对照品溶液。另取姜黄素对照品少量，

加入无水乙醇制成质量浓度为２０μｇ／ｍＬ的溶液，作为
对照品溶液。

按薄层色谱法犤２０１５年版《中国药典牗一部牘》通则
０５０２犦试验，用毛细管吸取上述 ４种溶液各 ２μＬ，分别
点于同一硅胶 Ｇ薄层板上，以三氯甲烷 －甲醇 －甲酸
（９６∶４∶０．７，Ｖ／Ｖ／Ｖ）为展开剂，取出，晾干，置紫外灯
（３６５ｎｍ）下检视。供试品溶液色谱中，在与对照品溶液、
对照药材溶液色谱相应位置上，显相同颜色的斑点，阴

性对照无干扰牗图１Ｂ牘。
２．５ 君药佛手中橙皮苷含量测定
２．５．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：十八烷基硅烷键合硅胶 ＤｉａｍｏｓｉｌＣ１８柱
（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈－１．５％冰醋酸
溶液（１７∶８３，Ｖ／Ｖ）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：２８４ｎｍ；
柱温：３５℃；进样量：１０μＬ；检测波长：２８４ｎｍ。理论板
数按橙皮苷峰计不低于４０００。在此色谱条件下，样品中
提取所得橙皮苷保留时间约为２７ｍｉｎ。色谱图见图２。
２．５．２ 溶液制备

称取橙皮苷对照品 ０．１０２４ｇ，精密称定，置 ５０ｍＬ
清洁容量瓶中（质量浓度为１９５μｇ／ｍＬ），加入甲醇适量
使其溶解并稀释至刻度，摇匀，得对照品贮备液；将其稀

释１０倍，精密量取对照品贮备液５ｍＬ，置５０ｍＬ容量瓶
中，加甲醇至刻度，摇匀，即得对照品溶液（１９．５μｇ／ｍＬ）。
量取样品浓缩药液 １０ｍＬ，置干净清洁蒸发皿中，于水
浴锅上浓缩至干，静置，冷却至室温，加入甲醇 ２０ｍＬ，
超声处理４０ｍｉｎ，放冷至室温，滤过，残渣用１０ｍＬ甲醇
分别洗涤 ３次，合并滤液，置水浴锅上浓缩至 ２ｍＬ，放
冷，转移至１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，
即得供试品溶液。分别按处方比例及制剂工艺制备不含

佛手的阴性样品，按供试品溶液制备方法制得阴性对照

品溶液。

２．５．３ 方法学考察

阴性干扰试验：比较阴性对照品溶液牗不含佛手牘、
供试品溶液与橙皮苷对照品溶液的色谱图，在橙皮苷出

峰时间相应处阴性样品溶液无峰出现，分离较好，表明

其他组分对橙皮苷含量测定无干扰牗见图２牘。
线性关系考察：精密吸取对照品溶液（９７．５８７２μｇ／ｍＬ）

５０，１００，２００，４００，６００，８００，１０００μＬ，分别加甲醇 ９５０，
９００，８００，６００，４００，２００，０μＬ，配成质量浓度分别为
１．７１４５，６．９６１４，１５．１５７１，３３．６７７４，５４．７２７９，７９．７６７９，
９７．５８７２μｇ／ｍＬ的标准溶液，按拟订色谱条件测定，以
橙皮苷含量为横坐标（Ｘ）、峰面积为纵坐标（Ｙ）绘制标
准曲线，得回归方程 Ｙ＝１８１３２．５３Ｘ，Ｒ２＝１牗ｎ＝７牘。结
果表明，橙皮苷含量在０．０１７～０．９７５μｇ范围内与峰面
积线性关系良好。

精密度试验：精密吸取对照品溶液 １０μＬ，连续进
样 ６次。结果橙皮苷峰面积分别为 ３０４０７４，３０６８３６，
２９９２７０，２９７７４５，２９９８６４，３０７５６０，ＲＳＤ＝１．３８％牗ｎ＝
６牘，表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液，精密吸取１０μＬ，
分别于０，２，４，８，１２，２４ｈ时按拟订色谱条件测定。结果
橙皮苷峰面积的 ＲＳＤ＝１．７６％牗ｎ＝６牘，表明供试品溶
液在２４ｈ内稳定。

重复性试验：取同一样品，依法制备供试品溶液，平

行制备６份，测定含量。结果的 ＲＳＤ＝２．２％牗ｎ＝６牘，表
明方法重复性良好。

加样回收试验：精密称取处方量药材，加入已知含

量的同一供试品溶液（１６μｇ／ｍＬ），平行取样６份，分别
精密加入对照品溶液（１９５．１７４４μｇ／ｍＬ）２．５，５，１０ｍＬ，
依法测定含量。结果平均回收率为 ９６．１５％，ＲＳＤ＝
１．６１％牗ｎ＝６牘。
２．５．４ 样品含量测定

采用外标法，分别配制对照品溶液和供试品溶液，

精密量取 １０μＬ，注入高效液相色谱仪，测定待测成分
的峰面积或峰高，按公式 ＣＸ＝ＡＸ×ＣＲ／ＡＲ计算含
量，其中 ＣＸ为供试品溶液质量浓度，ＣＲ为对照品溶
液质量浓度，ＡＸ为供试品溶液峰面积，ＡＲ为对照品
溶液峰面积。结果对照品峰面积为 ３０２５５８，质量浓度
为１６．６８６μｇ／ｍＬ；样品峰面积为 ２９７２４５，含量为
１６．４２０５μｇ／ｍＬ。

１．橙皮苷

Ａ．对照品溶液 Ｂ．供试品溶液 Ｃ．阴性对照品溶液
图２ 橙皮苷测定高效液相色谱图
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１．姜黄素

Ａ．对照品溶液 Ｂ．复方佛手口服液 Ｃ．郁金阴性样品溶液
图３ 姜黄素测定高效液相色谱图

１

２．６ 臣药郁金中姜黄素含量测定
２．６．１ 色谱条件与系统适用性试验

色谱柱：十八烷基硅烷键合硅胶 ＤｉａｍｏｓｉｌＣ１８柱
（２５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ）；流动相：乙腈 －１．５％冰
醋酸溶液（４８∶５２，Ｖ／Ｖ）；流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长：
３６０ｎｍ；柱温：３５℃；进样量：１０μＬ；检测波长：３６０ｎｍ。
理论板数按橙皮苷峰计不低于４０００。在此色谱条件下，
复方佛手口服液样品中提取所得的橙皮苷保留时间大

约为１５ｍｉｎ。色谱图见图３。
２．６．２ 溶液制备

称取姜黄素对照品 ４．００３３ｇ，精密称定，置 １０ｍＬ
清洁容量瓶中（质量浓度为３９８μｇ／ｍＬ），加入甲醇适量
使其溶解并稀释至刻度，摇匀，得对照品贮备液；将其稀

释 ４０倍，即得每 １ｍＬ含橙皮苷 ９．９４４μｇ的对照品溶
液。量取浓缩药液１０ｍＬ，置干净清洁的蒸发皿中，于水
浴锅上浓缩至干，静置冷却至室温，加入甲醇２０ｍＬ，超
声处理４０ｍｉｎ，放冷至室温，滤过，残渣用１０ｍＬ甲醇分别
洗涤３次，合并滤液，置水浴锅上浓缩至２ｍＬ，放冷，转移
至１０ｍＬ容量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，即得供试
品溶液。分别按处方比例及制剂工艺制备不含郁金的阴

性样品，按供试品溶液制备方法制得阴性对照品溶液。

２．６．３ 方法学考察

阴性干扰试验：比较阴性对照品溶液牗不含郁金牘、
供试品溶液与姜黄素对照品溶液色谱图，在姜黄素出峰

时间处阴性样品溶液无峰出现，分离较好，说明其他组

分对橙皮苷含量测定无干扰牗见图３牘。
线性关系考察：将对照品溶液（３９７．７６μｇ／ｍＬ）配

成质量浓度分别为 ９９．４４，７９．５５２，３９．７７６，１９．８８８，
９．９４４，４．９７２μｇ／ｍＬ的标准溶液，按拟订色谱条件测定
含量，以姜黄素含量（Ｘ）为横坐标、峰面积（Ｙ）为纵坐标
绘制标准曲线，得回归方程 Ｙ＝６０５５８Ｘ－６１６８３，Ｒ２＝
０．９９９６牗ｎ＝６牘。结果表明，姜黄素含量在 ０．０４９７２～
０．０９９４４μｇ范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：分别精密吸取对照品溶液 １０μＬ，连
续进样５次。结果峰面积分别为５９８６９３．３，６６５１３８．３，
５９８６０９．１，５９３０９４．１，６３４８４７．８，ＲＳＤ＝４．５８％牗ｎ＝５牘，

表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取同一供试品溶液，精密量取１０μＬ，
分别于 ０，２，４，８ｈ时按拟订色谱条件测定。结果的
ＲＳＤ＝３．５５％牗ｎ＝４牘，表明供试品溶液在８ｈ内稳定。
重复性试验：取同一样品，依法制备供试品溶液，平

行 ４份，测定含量。结果的 ＲＳＤ＝３．１４％牗ｎ＝４牘，表明
方法重复性良好。

加样回收试验：精密称取处方量的药材，平行６份，
依法制备供试品溶液（１０μｇ／ｍＬ），分别精密加入姜黄素对
照品溶液（质量浓度分别约为 １５．４，１５．４，１６．６，１６．６，
１６．７，１６．７μｇ／ｍＬ，依法测定其含量。结果平均回收率
为８５．３５％，ＲＳＤ为３．４８％牗ｎ＝６牘。
２．６．４ 样品含量测定

方法同 ２．５．４项，采用外标法。结果对照品峰面积
为 ６１８０７７，质量浓度为 １１．２２４９μｇ／ｍＬ，样品峰面积
为５９８６０９．１，含量为１０．９０３５μｇ／ｍＬ。
３ 讨论

３．１ 提取工艺考察及优化
单因素试验无法反映出多个因素之间相互作用的

结果，可能对结果造成较大不良影响。因此，本研究中结

合单因素考察结果，采用中心组合设计－响应面试验法
对提取次数、浸泡时间、提取时间、加水量几个因素进行

进一步考察，综合分析结果确定提取工艺的最优条件并

进行验证。研究拟采用星点设计－响应面法优化提取工
艺，因提取次数为非连续型变量，故按照单因素考察结

果和试验的实际情况，固定为提取３次。以干膏得率、橙皮
苷含量（μｇ／ｍＬ）为响应指标，进一步考察浸泡时间、提
取时间、加水量因素对提取工艺的影响。最优提取条件确

定，浸泡时间３４ｍｉｎ，提取时间３０ｍｉｎ，加水倍数９倍。
３．２ 澄清工艺改进

比较工艺Ⅰ水提醇沉法与工艺Ⅱ水提天然澄清剂
澄清法对复方佛手口服液的澄清效果，工艺Ⅰ和工艺Ⅱ
对中草药有效成分有影响：乙醇沉淀工艺对生物碱、黄

酮、苷类、有机酸、萜类、皂苷类能有效保留，但对氨基

酸、多肽、多糖、蛋白质、鞣质均有沉淀作用，而ＺＴＣ１＋１澄
清技术可保留更多有效成分如氨基酸、多肽、多糖。乙醇
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