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牡荆油由马鞭草科植物牡荆Vitex negundo L.var. cannabi-

folia（Sieb. et Zucc.）的叶经水蒸馏提取而成。麻荆胶囊以麻黄、

黄芩和牡荆油为主要组方，具有祛痰、止咳和平喘的功效[1]。其

中，牡荆油具有挥发性，制成固体制剂时多采用β-环糊精进行

包合。笔者采用气相色谱法测定牡荆油包合物中β-丁香烯的

含量，利用正交设计优选牡荆油的包合工艺。

1 材料
1.1 仪器

6890型气相色谱仪、DB-5毛细管柱（美国安捷伦公司）；

TM-40胶体磨（温州龙湾华威机械厂）；电热套（天津市泰斯特

仪器有限公司）；电子天平（瑞士 Mettler-Toledo 公司）；

KH-300E超声波清洗器（昆山乐创超声仪器有限公司，功率：

250 W，频率：50 kHz）。

1.2 药品与试剂

β-丁香烯对照品（美国Sigma公司，批号：064k2619）；十八

烷（国药集团化学试剂有限公司，批号：20070408）；牡荆油（江

西康盛堂药业有限公司，批号：MJY20110826）；β-环糊精（郁南

永光环糊精有限公司，批号：20120202）；其余所用试剂均为分

析纯。

2 方法与结果[2-3]

2.1 牡荆油的含量测定

2.1.1 气相色谱条件 程序升温：初始温度为80 ℃，以10 ℃/

min的速率升温至 220 ℃，保持 6 min；进样口温度：250 ℃；检

测器温度：280 ℃；分流比：10 ∶1；进样量：1 µl。色谱见图1。

2.1.2 对照品贮备液的制备 取十八烷 381.06 mg，置 25 ml

量瓶中，加醋酸乙酯溶解并稀释至刻度，摇匀。再精密吸取

1 ml，置10 ml量瓶中，加醋酸乙酯稀释至刻度，摇匀，配成质量

浓度为1.524 mg/ml的内标液。取β-丁香烯对照品100.88 mg，

置25 ml量瓶中，加醋酸乙酯溶解并稀释至刻度，摇匀，配成质

量浓度为4.035 mg/ml的对照品贮备液。

2.1.3 供试品溶液的制备 取包合物约500 mg，精密称定，置

10 ml 量瓶中，加无水甲醇溶解并稀释至刻度，超声提取 90

min，静置，取上清液，微孔滤膜滤过。精密吸取滤液 1 ml，置
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摘 要 目的：优选麻荆胶囊中牡荆油的包合工艺。方法：以牡荆油与β-环糊精比例、牡荆油与水的比例、包合时间为考察因素，

以包合物中牡荆油含量为评价指标，采用正交试验优选工艺。结果：优选的工艺为牡荆油与β-环糊精的比例为1 ∶ 8（V/V）、牡荆油

与水的比例为1 ∶80（V/V），包合时间为1.5 h。结论：所选方法合理、可行，可用于麻荆胶囊中牡荆油的包合。
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ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize the inclusion technology of Oleum Viticis Negundo in Majing capsules. METHODS：The

inclusion technology was optimized by orthogonal experiment with the proportion of Oleum Viticis Negundo to β-cyclodextrin，the

proportion of Oleum Viticis Negundo to water and inclusion time as factors using the content of Oleum Viticis Negundo as index.

RESULTS：Optimal technology was as follows：the proportion of Oleum Viticis Negundo to β-cyclodextrin 1 ∶ 8（V/V），the propor-

tion of Oleum Viticis Negundo to water 1 ∶ 80（V/V），inclusion time 1.5 h. CONCLUSIONS：The method is reasonable and feasi-

ble，and it is suitable for the inclusion of Oleum Viticis Negundo in Majing capsules.
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图1 气相色谱图
A.对照品；B.包合物；1.β-丁香烯；2.十八烷

Fig 1 GC chromatograms
A.control；B.inclusion；1.β-caryophyllene；2.octadecane

1 2 21

··4066



中国药房 2013年第24卷第43期 China Pharmacy 2013 Vol. 24 No. 43

10ml量瓶中，加入内标液1 ml，加醋酸乙酯稀释至刻度，摇匀，

作为供试品溶液。

2.1.4 标准曲线的制备 分别精密吸取β-丁香烯对照品贮备

液0.2、0.4、0.6、0.8、1.0、2.0 ml，置10 ml量瓶中，分别精密加入

内标液1 ml，加醋酸乙酯稀释至刻度，摇匀，即得系列质量浓度

对照品溶液。分别取此溶液 1 µl，注入色谱仪，按上述色谱条

件测定，记录峰面积。以β-丁香烯的质量浓度（x）为横坐标，内

标物峰面积的校正因子（y）为纵坐标，进行线性回归，得回归方

程为 y＝4.485 5x－0.025 2（r＝0.999 7）。结果表明，β-丁香烯

的质量浓度在0.080 7～0.807 mg/ml范围内与内标物峰面积的

校正因子呈良好线性关系。

2.1.5 精密度试验 精密吸取 0.242 mg/ml 的对照品溶液适

量，共6份，分别与1 ml内标液混合，摇匀。按上述色谱条件进

样测定。结果显示，校正因子的平均值为1.058，RSD＝1.99％

（n＝6），表明仪器精密度良好。

2.1.6 稳定性试验 取供试品溶液适量，分别于配制后 0、1、

2、3、4、6、8、10、12 h按上述色谱条件测定峰面积与内标液峰面

积的比值。结果显示，RSD＝1.72％（n＝9），表明供试品溶液

在12 h内稳定。

2.1.7 重复性试验 精密称取同一批包合物样品（批号：

00601）6 份，分别为 503.05、508.82、511.42、507.94、513.18、

498.72 mg。按“2.1.3”项下方法制备供试品溶液，照上述色谱

条件进样测定。结果显示，平均值为 2.03％，RSD＝1.56％

（n＝6），表明方法重复性良好。

2.1.8 加样回收率试验 精密称取同一批包合物样品（批号：

100601）6份，每份约500 mg，按“2.1.3”项下方法制备供试品溶

液，加入一定量对照品溶液和内标溶液，加醋酸乙酯稀释至10

ml，摇匀，按上述色谱条件进样测定，并计算加样回收率，结果

见表1。

表1 加样回收率试验结果（n＝8）

Tab 1 Results of recovery test（n＝8）

称样量，mg

503.05

508.82

511.42

507.94

513.18

498.72

样品量，mg

0.102 1

0.103 3

0.103 8

0.103 1

0.104 1

0.102 1

加入量，mg

0.161 4

0.161 4

0.161 4

0.161 4

0.161 4

0.161 4

测得量，mg

0.261 8

0.270 7

0.266 5

0.268 3

0.271 5

0.259 8

回收率，％
98.95

103.72

100.81

102.35

103.72

98.27

x，％

101.30

RSD，％

2.33

2.1.9 牡荆油包合率的测定 取经过干燥后的包合物10 g，精

密称定，按上述方法测定包合物中牡荆油含量，并根据下式计

算包合率：包合率＝牡荆油测得量/牡荆油加入量×100％。

2.2 正交试验优选提取工艺

2.2.1 试验设计 通过预试验，发现影响碾磨法包合效果的

主要因素有牡荆油与β-环糊精比例（A）、包合时间（B）和牡荆

油与水的比例（C），故选其为考察因素，以包合物中牡荆油含

量为评价指标，采用 L9（34）正交表进行试验。因素与水平见

表 2；正交试验结果见表3；方差分析结果见表4。

由表 2、表 3可知，各因素对牡荆油含量的影响大小顺序

为 A＞C＞B，最佳工艺为 A3B3C3，即牡荆油与β-环糊精比例

为（1 ∶ 8，V/V）、牡荆油与水的比例为（1 ∶ 80，V/V），包合时间为

1.5 h。

2.2.2 工艺验证试验 取原料与辅料适量，共 3批，按上述最

佳工艺进行包合，并测定牡荆油含量和包合率。结果，3批包

合物的牡荆油质量分数分别为 2.03％、2.10％、2.14％，包合率

分别为 92.60％、93.68％、93.86％，均优于正交试验最高值，表

明所选工艺合理、可行。

3 讨论
笔者曾取同一批包合物样品（批号：100601）适量，分别选

取无水甲醇、无水乙醇、醋酸乙酯直接萃取，并测定牡荆油含

量。结果，牡荆油质量分数分别为2.03％、1.98％、0，所以本试

验采用无水甲醇萃取的方法。
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表2 因素与水平

Tab 2 Factors and levels

水平

1

2

3

因素
A

1 ∶4
1 ∶6
1 ∶8

B，h

0.5

1.0

1.5

C

1 ∶60

1 ∶70

1 ∶80

D（空白）

1

2

3

表3 正交试验结果

Tab 3 Results of orthogonal experiment

试验号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

K1

K2

K3

R

K1
2

K2
2

K3
2

Qi

Si

因素
A

1

1

1

2

2

2

3

3

3

1.10

1.95

2.45

0.45

1.21

3.80

6.00

3.67

0.31

B

1

2

3

1

2

3

1

2

3

1.70

1.85

1.95

0.08

2.89

3.42

3.80

3.37

0.01

C

1

2

3

2

3

1

3

1

2

1.65

1.85

2.00

0.12

2.72

3.42

4.00

3.38

0.02

D（空白）

1

2

3

3

1

2

2

3

1

1.80

1.75

1.95

0.07

3.24

3.06

3.80

3.37

0.01

包合率，％

25

35

50

65

70

60

80

80

85

表4 方差分析结果

Tab 4 Analysis of variance

方差来源
A

B

C

D（空白）

离差平方和
0.31

0.01

0.02

0.01

自由度
2

2

2

2

均方
0.16

0.01

0.01

0.00

F

43.00

1.46

2.85

1.00

P

＜0.05

注：F0.05（2，2）＝19.00；F0.01（2，2）＝99.00

note：F0.05（2，2）＝19.00；F0.01（2，2）＝99.00
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