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揖摘要铱 摇 目的摇 优选当归、薄荷挥发油的提取及 茁鄄环糊精包合工艺。 方法摇 采用水蒸气蒸馏

法进行提取,以加水倍量、蒸馏时间为考察因素,以挥发油体积为评价指标。 包合工艺以温度、搅拌

时间、挥发油与 茁鄄环糊精和水的配比(mL 颐 g 颐 mL)为考察因素,以挥发油包合率和包合物产量为评

价指标,采用饱和水溶液法,以正交试验优选包合工艺。 采用 X 射线衍射法和显微镜法对包合物进

行验证。 结果摇 优选的提取工艺为当归、薄荷加 8 倍量水,提取 6 小时;包合工艺为温度 30益,搅拌

3 小时,挥发油 颐 茁鄄CD 颐 水=1 颐 6 颐 60(mL 颐 g 颐 mL)。 验证结果显示包合物形成。 结论摇 所选工艺

合理、可行,可用于当归、薄荷中挥发油的提取及挥发油与 茁鄄环糊精的包合。
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揖Abstract铱 摇 Objective 摇 To optimize the extraction process of essential oil from Angelica sinensis
and Mentha Canadensis and the inclusion process of beta cyclodextrin. Methods 摇 Steam distillation was
used to extract, the amount of water and distillation time were taken as the research factors, and the volume
of volatile oil was used as the evaluation index. Temperature, mixing time, the ratio of volatile oil, beta cy鄄
clodextrin and water (mL 颐 g 颐 mL) were taken as the research factors of inclusion process. The inclusion
rate and inclusion yield of volatile oil were used as evaluation indexes, and saturated water solution method
was used, the inclusion process was optimized by orthogonal test. The inclusion complexes were verified by
X ray diffraction and microscopy. Results 摇 The optimized extraction conditions were 8 times amount of
water, extracting for 6 hours. The optimized inclusion conditions were the temperature is 30益, stirring for
3 hours, the volatile oil 颐 beta 鄄CD 颐 water = 1 颐 6 颐 60 (mL 颐 g 颐 mL). Validation results showed
inclusion complexes formed. Conclusion摇 The process is reasonable and feasible, and can be used for the
extraction of volatile oil from Angelica sinensis and Mentha Canadensis,, and be used for the inclusion of
volatile oil and beta cyclodextrin.

揖Key words铱 摇 Angelicae sinensis radix; 摇 Mentha canadensis; 摇 Volatile oil; 摇 Extraction
technology;摇 Inclusion technology;摇 茁鄄cyclodextrin
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摇 摇 当归为伞形科植物当归 Angelicae Sinensis
(Oliv. ) Diels 干燥根,具有补血和血、调经止血、润
肠滑肠之功[1鄄2]。 薄荷为唇形科植物薄荷 Mentha
haplocalyx Briq. 的干燥地上部分,味辛凉,是一味常

用解表药,具有宣散风热、清头目、透疹之功效[3]。
据报道[4鄄5]当归对多种实验性肝损伤具有保护

作用,当归的水溶性成分含有阿魏酸、当归多糖等,
挥发油中主要含藁本内酯、丁烯基苯酚等 40 多种成

分。 薄荷挥发油具有清凉、镇痛抗炎、杀菌止痒等

较强的药理作用,且广泛应用于中药方药中[6]。 为

了更有效地提取二者的挥发油类成分,本文对其提

取工艺进行了优化,并且对混合油进行了 茁鄄环糊精

包合工艺的考察[7]。

1摇 材料与方法

1. 1摇 试验仪器

ZDHW 型电热套(天津市泰斯特仪器有限公

司);MP5002 型电子天平(上海舜宇恒平科学仪器

有限公司);METTLER XS105 型电子分析天平(梅
特勒—托利多仪器有限公司); DZ鄄2BC 型真空干

燥箱(天津市泰斯特仪器有限公司);ZNCL鄄S鄄10D
型多电磁力加热板(河南爱博特科技发展有限公

司)。
1. 2摇 药材与试剂

当归(产地:甘肃,批号:501002827);薄荷(产
地:江苏,批号:401002358),均购自北京同仁堂(亳
州)饮片有限责任公司,由本院中药鉴定系刘春生

教授鉴定,符合 2015 年版《中华人民共和国药典》
(一部)项下的有关要求;水(高纯水);茁鄄环糊精(批
号:130518),购自山东新大精细化工有限公司;无水

乙醇(批号:20150812,分析纯),购自北京化工厂。
1. 3摇 当归、薄荷挥发油提取工艺研究

1. 3. 1摇 试验方法摇 考察溶剂倍量及提取时间,根据

预试验及文献报道[7鄄9],选取加水倍量(8 倍、10 倍、
12 倍)、蒸馏时间作为考察因素,以挥发油体积为评

价指标[10鄄11]。 称取当归 300 g、薄荷 125 g,三份,分
别加入 8、10、12 倍量水,提取挥发油至油量不再增

加,记录不同溶剂倍量各时间点挥发油量。
1. 3. 2摇 工艺验证试验方法摇 称取当归 300 g、薄荷

125 g,共三份,按上述优选的工艺分别进行提取,并
计算挥发油得率,挥发油得率 (% ) = 挥发油量

(mL) /药材总质量(g)伊100% 。
1. 4摇 挥发油的 茁鄄环糊精包合工艺研究

1. 4. 1摇 试验方法摇 采用 茁鄄环糊精饱和水溶液法制

备挥发油包合物。 按照 L9(34)正交试验表安排试

验,根据预实验,结合实际生产的需要,以出油量为

指标考察温度、搅拌时间、挥发油与 茁鄄环糊精和水

的比例,具体见表 1。

表 1摇 正交因素表

温度

(益)
搅拌时间

(小时)
挥发油(mL) 颐 茁鄄CD(g) 颐 水(mL)

水平 A B C

1 30 1 1 颐 6 颐 60

2 40 2 1 颐 8 颐 80

3 50 3 1 颐 10 颐 100

1. 4. 2摇 包合物的制备摇 饱和水溶液法制备薄荷、当
归挥发油 茁鄄CD 包合物,首先将 茁鄄CD 加入规定比例

的蒸馏水中,搅拌均匀制成 茁鄄CD 饱和溶液,置磁力

搅拌器上,控制条件温度,缓慢滴加用乙醇稀释的

挥发油提取物(乙醇与挥发油体积比为 1 颐 1),搅拌

规定的时间,抽滤,滤饼依次用水、无水乙醇洗至无

挥发油味, 40益 干燥, 即得白色疏松状包合物

粉末[12鄄13]。
1. 4. 3摇 包合物中挥发油的提取摇 精密称定上一步

中制得的 茁鄄环糊精包合物,置于挥发油提取器中,
然后加蒸馏水 200 mL,按照 2015 年版《中华人民共

和国药典》(四部)项下挥发油测定法(甲法)进行操

作。 读取挥发油量,按下述公式进行计算:包合物

收率=包合物质量(g) / [挥发油重量(g) +茁-CD 重

量(g)]伊100% ;实际包合率 =包合物中挥发油含量

(mL) / [投油量(mL)伊空白回收率]伊100% 。
1. 4. 4摇 挥发油空白回收率的测定摇 取 1 mL 挥发油

置于圆底烧瓶中,加蒸馏水 100 mL,连接挥发油提

取器,按照 2015 年版《中华人民共和国药典》 (四
部)项下挥发油测定法(甲法)进行操作。 加热煮沸

至油量不再增加时停止加热,静置 1 小时,读取挥发

油量。 空白回收率=实际测得挥发油量(mL) /蒸馏

前投油量(mL) 伊100% ;以挥发油包合率为考察指

标,优选挥发油最佳包合工艺。
1. 5摇 包合物的验证

1. 5. 1摇 包合物的显微成像分析摇 取适量 茁鄄CD、挥
发油包合物及挥发油与 茁鄄环糊精物理混合物,过
100 目筛,分别放于三张载玻片上,以少量蒸馏水分

散溶解,盖上盖玻片,于 400 倍显微镜下观察。
1. 5. 2摇 X 射线衍射法 摇 取 茁鄄CD 与混合油的包合

物、空白 茁鄄CD、混合挥发油与 茁鄄CD 的物理混合物分
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别进行 X 射线衍射,以扫描角度为横坐标,衍射强度

为纵坐标,采用 Origin 软件绘制 X 射线粉末衍

射图[14鄄15]。

2摇 结果

2. 1摇 挥发油提取试验结果

结果当加水量为 8 倍量时,出油量最高;提取 6
小时后,随着时间的延长,出油量不再增加;因此选

择加水 8 倍量,提取 6 小时。 详见表 2。
2. 2摇 挥发油提取验证结果

结果显示,3 批饮片挥发油的平均提取率为

0郾 58% ,RSD= 1. 408% ,表明此工艺合理、可行。 详

见表 3。

表 3摇 验证试验结果(n=3)

组别 出油量(mL) 挥发油得率(% )

1 0. 75 0. 59

2 0. 73 0. 57

3 0. 74 0. 58

2. 3摇 正交实验及方差分析结果

正交实验结果见表 4,采用 SPSS 17. 0 软件进行

分析。 从直观分析以及方差分析表,可以看出:(1)

以包合物收率为考察指标时,方差结果显示温度、
搅拌时间、挥发油 颐 茁鄄CD 颐 水比例均没有显著影

响,由直观分析得到的最佳工艺为 A2B2C2; (2)以
实际包合率为评价指标时,方差分析结果显示 B 因

素(搅拌时间)具有显著性差异,直观分析显示:最
佳工艺为 A1B2(3)C1;(3)根据综合分析结果,可以

看出同样是只有 B 因素(搅拌时间)具有显著差异,
直观分析得到的最佳工艺为: A1B3C1, 即温度

30益,搅拌时间 3 小时,挥发油(mL) 颐 茁鄄CD(g) 颐
水(mL)= 1 颐 6 颐 60。
2. 4摇 包合物验证试验结果

2. 4. 1摇 包合物显微成像摇 结果 茁鄄环糊精在显微镜

下成板块状结晶,成像清晰;包合物为不透明的团

状物,晶粒粒度小,未见明显油状物;挥发油与 茁鄄环
糊精物理混合物更类似于 茁鄄环糊精,且有细小油滴

存在。 详见图 1。
2. 4. 2摇 包合物 X 射线衍射结果摇 由混合油包合物

X 射线衍射测定结果可知,混合挥发油与 茁鄄CD 的

物理混合物、茁鄄CD、茁鄄CD 混合油包合物的主要特征

峰有明显的区别,物理混合物的衍射峰呈现混合油

与 茁鄄CD 叠加的特征,而包合物的衍射峰并非是混

合油与 茁鄄CD 的简单叠加,包合物在 2兹=5毅 ~ 6毅、

表 2摇 不同溶剂倍量各时间点挥发油提取量(mL)

加水量(倍)
挥发油提取量

0. 25 小时 0. 5 小时 0. 75 小时 1 小时 2 小时 3 小时 4 小时 5 小时 6 小时 7 小时 8 小时

8 0. 15 0. 20 0. 21 0. 30 0. 32 0. 40 0. 45 0. 52 0. 70 0. 70 0. 70

10 0. 10 0. 12 0. 15 0. 17 0. 20 0. 25 0. 30 0. 40 0. 55 0. 55 0. 55

12 0. 05 0. 15 0. 20 0. 23 0. 27 0. 31 0. 35 0. 50 0. 50 0. 56 0. 60

摇 注:挥发油与 茁鄄环糊精物理混合物显微图挥发油包合物显微图

图 1摇 包合物显微成像结果(伊400)

图 2摇 包合物 X 射线衍射图
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表 4摇 正交试验结果表

序列号 A B C D 包合物收率(% ) 实际包合率(% ) 综合评分(% )

1 1 1 1 1 70. 48 65. 22 66. 80
2 1 2 2 2 79. 59 78. 26 80. 94
3 1 3 3 3 69. 93 78. 26 82. 43
4 2 1 2 3 74. 73 43. 48 52. 86
5 2 2 3 1 85. 76 70. 65 75. 18
6 2 3 1 2 76. 45 78. 26 80. 00
7 3 1 3 2 76. 03 54. 35 60. 85
8 3 2 1 3 73. 05 78. 26 78. 98
9 3 3 2 1 85. 73 70. 65 75. 18

包合物收率

实际包合率

综合评分

k1 73. 33 73. 75 73. 33 80. 66

k2 78. 98 79. 47 80. 02 77. 36

k3 78. 27 77. 37 77. 24 72. 57

R 5. 64 5. 72 6. 69 8. 09

k1 73. 91 54. 35 73. 91 68. 84

k2 64. 13 75. 72 64. 13 70. 29

k3 67. 75 75. 72 67. 75 66. 67

R 9. 78 21. 37 9. 78 3. 62

k1 76. 72 60. 17 75. 26 72. 39

k2 69. 35 78. 37 69. 66 73. 93

k3 71. 67 79. 20 72. 82 71. 42

R 7. 38 19. 03 5. 60 2. 51

10毅 ~ 12毅、12毅、16毅 ~ 18毅、22毅 ~ 24毅左右产生新的吸

收峰;在 2兹 = 8毅、10毅、20毅、24毅、34毅左右的吸收峰消

失或减弱,表明混合油与 茁鄄CD 形成了包合物。 结

果见图 2。

3摇 讨论

当归、薄荷挥发油提取工艺研究中,2015 版《中
华人民共和国药典》中当归挥发油用重油提取器提

取,而薄荷挥发油用轻油提取器提取,查阅相关文

献发现二者合提挥发油相关报道较少,因此对二者

单独提取以及合并提取进行了预实验,发现合提之

后,混合挥发油呈现轻油特性,即混合油密度小于

水的密度,故而采用轻油提取器进行提取,并且合

提之后,克服了当归出油量过低、损失较大的问题。
本试验中将当归与薄荷混合提取挥发油,对今后二

者混合提油具有一定的指导意义。 该工艺合理可

行,且能节约能耗,符合工业生产的需求。
在包合过程中发现,当 茁鄄环糊精饱和溶液配制

过程中,搅拌时间过久会析出结晶,影响包合物产

率,因此,茁鄄环糊精饱和水溶液配制过程中应尽量保

证快速,从而保证试验结果的可靠性。
茁鄄环糊精包合物验证方法有薄层色谱法、显微

观察法、热分析法、X 射线衍射法、荧光光谱法及紫

外光谱法等。 本试验选用的两种方法操作较为简

单,准确度较高。 但本试验所提取的为当归、薄荷

的混合油,从表征只能判定包合物的形成,今后仍

可对混合油成分通过气质联用技术进行测定表征。
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中药口服联合保留灌肠治疗子宫内膜
异位症生存质量及疗效评价

张媛摇 刘筱茂摇 霍艳宁摇 李春春

揖摘要铱 摇 目的摇 分析中药口服联合保留灌肠治疗子宫内膜异位症的生存质量和疗效评价。 方

法摇 以 2013 年 1 月至 2016 年 1 月于陕西省榆林市中医医院中医妇科诊治的 120 例寒凝血瘀型子

宫内膜异位症患者为研究对象,根据随机数字表法分为观察组和对照组,每组 60 例。 对照组给予孕

三烯酮胶囊,观察组给予中药保留灌肠联合自拟口服汤剂,两组均连续治疗 3 个月,比较两组的中医

证候积分、临床疗效、半年复发情况及生活质量 [子宫内膜异位症专用生存质量评价量表

(EHP鄄5)]。 结果摇 (1)治疗后两组的中医证候积分均较治疗前显著降低(P<0. 05),且观察组显著

低于对照组(P<0. 05);(2)治疗结束后,观察组的总有效率高于对照组,但两组比较,差异无统计学

意义(P>0. 05);(3)治疗后两组的 EHP鄄5 量表中 11 个条目的评分均较治疗前显著降低(P<0. 05),
且观察组显著低于对照组(P<0. 05);(4) 观察组的不良反应发生率、复发率显著低于对照组

(P <0. 05)。 结论摇 中药口服联合保留灌肠治疗子宫内膜异位症,可有效改善患者的临床症状,提
高生活质量,降低复发率,且安全可靠。
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Evaluation of quality of life and efficacy of traditional Chinese medicine oral combined with
retention enema in the treatment of endometriosis 摇 ZHANG Yuan, LIU Xiaomao, HUO Yanning, et
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medicine, Yulin 719000,China
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揖Abstract铱摇 Objective 摇 To investigate the influence of traditional Chinese medicine( TCM) oral
combined with retention enema on quality of life and efficacy of patients with endometriosis. Methods摇 120
cases of patients with endometriosis (cold coagulation and blood stasis type) in our hospital from January
2013 to January 2016 were selected and divided into observation group and control group, 60 cases in each
group. Patients in the control group were treated with gestrinone capsule, and the observation group were
treated with traditional Chinese medicine oral combined with retention enema,the two groups were treated


