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摘要：目的　优选盆腔炎灌肠合剂提取工艺。方法　以收膏率和总酚酸作为评价指标，通过正交试验优选盆腔炎灌肠合剂的
提取工艺条件。结果　最佳水提取工艺条件为Ａ２Ｂ１Ｃ２，即提取２次，料液比１∶１２，每次提取１ｈ。结论　优选出的提取工艺稳
定，主要有效成分转移率高，为盆腔炎灌肠合剂的成型工艺研究奠定了基础。
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已婚女职工中发病率为０．２５％［１］，有急性与慢性之

分。慢性盆腔炎临床以下腹坠胀疼痛、月经异常、

异位妊娠为特点，该病有４４．４％出现不孕症［２］。近

年不孕率逐渐升高，加剧年出生人口减少，因此寻

找疗效好且副作用小的盆腔炎治疗药物对提高女
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性生殖健康和延缓人口老龄化进程有重要意义。

盆腔炎的传统治疗以内服中药为主，随着医疗技术

的进步，中药保留灌肠外治法日益受到广大医护和

患者喜爱，应用范围也从妇科疾病扩大到直肠炎、

肠梗阻、慢性肾衰竭、肝胆疾病等。盆腔炎灌肠合

剂是十堰市中西医结合医院总结多年临床治疗经

验，由野菊花、蒲公英、紫花地丁、红花等１０味中药
加工而成的灌肠用合剂，有清热解毒、活血化瘀、消

肿散结功效，现用于治疗慢性盆腔炎、宫颈癌放射

性肠炎、子宫内膜异位症、不孕症、异位妊娠等疾

病，应用多年，患者普遍反映效果满意。一直以来，

该合剂的生产过程依靠药工经验把握，质量稳定性和

均一性欠佳，为建立一套规范化的生产工艺，稳定制

剂质量，笔者建立了一种适用于基层医院快速测定盆

腔炎灌肠合剂总酚酸和收膏率的方法，用正交实验法

筛选出最佳水提取生产工艺，现将结果报道如下。

１　材料
１．１　仪器与设备　ＵＶ２４０１紫外分光光度计（日本
岛津公司）；ＳＱＰ型电子天平（赛多利斯科学仪器北
京有限公司）；ＤＬＳＢ５／２０低温冷却液循环泵（河南
宇科自动化仪器仪表设备有限公司）；ＧＺＸＧＦ１０１
２ＢＳⅡ电热恒温鼓风干燥箱（上海贺德实验设备有
限公司）；ＨＨ４数显恒温水浴锅（金坛市天竟实验
仪器厂）；ＲＥ５２Ａ旋转蒸发器（上海亚荣生化仪器
厂）；ＺＮＨＷ∥智能恒温电热套（金坛市荣华仪器制
造有限公司）。

１．２　试剂与材料　绿原酸对照品（中国食品药品
检定研究院，批号 １１０７５３２００４１３），处方：当归（批
号１４６２２０，产地甘肃）、赤芍（批号１４０３０５，产地黑
龙江）、黄柏（批号 １４０３０２，产地吉林）饮片均购自
亳州市宏宇中药饮片有限公司。红花（批号

２０１５１００１，产地新疆）、蒲公英（批号２０１５１２０１，产地
湖北）和桃仁（批号２０１６０１０１，产地湖北）饮片均购
自十堰宏康中药材有限公司。牡丹皮（批号１４１２０１，
产地安徽）和鸡血藤（批号１４０４０１，产地湖北）饮片购
自湖北清大中药饮片有限公司。紫花地丁（批号

２０１５０５０１，产地湖北）和野菊花（批号２０１５０９０１，产地
湖北）饮片均购自湖北神农本草中药饮片有限公司，

甲醇、乙醇为分析纯，蒸馏水自制。

２　方法与结果
２．１　处方与工艺流程　（１）处方：当归１００ｇ、赤芍
１００ｇ、牡丹皮１００ｇ、桃仁１００ｇ、红花１５０ｇ、鸡血藤
１５０ｇ、黄柏１５０ｇ、蒲公英１５０ｇ、野菊花１５０ｇ、紫花
地丁１５０ｇ；（２）处方分析：本方剂是在桃红四物汤基
础上加减。将上述药材加１２倍冷水浸泡２ｈ，大火烧

开，小火煮１ｈ，过滤；二煎加入３倍冷水，大火烧开，
小火煮１ｈ，过滤；合并２次过滤液，浓缩成清膏，相对
密度ρ＝１．１０～１．１８（６０℃），过滤，分装为每瓶１００
ｍＬ，密封，１２１℃灭菌１５ｍｉｎ，１～３℃保存备用。
２．２　检测方法
２．２．１　标准曲线的绘制　精密称取绿原酸对照品
６．５ｍｇ，甲醇定容至１０ｍＬ，配成６５０ｍｇ·Ｌ－１的浓
溶液，分别吸取适量对照品溶液，置于１００ｍＬ容量
瓶，用蒸馏水定容，混匀，配成浓度分别为 ３．２５、
６５０、９．７５、１３．００、１９．５０、２６．００ｍｇ·Ｌ－１的绿原酸
溶液，此为标准系列溶液。将标准溶液在２７０～３７０
ｎｍ波长范围扫描测定绿原酸的最大吸收波长，在
最大波长处测定吸光度。以绿原酸对照品的浓度

（ｍｇ·Ｌ－１）为横坐标、以其吸光度为纵坐标绘制标
准曲线，求出相应的回归方程。对绿原酸标准溶液

的波长扫描结果显示，绿原酸最大吸收波长在

３２６～３２７ｎｍ，参考文献［３］，选定测定波长为 ３２６
ｎｍ。标准曲线结果表明，绿原酸浓度在 ３．２５～
２６００ｍｇ·Ｌ－１范围内绿原酸与其吸光度值呈良好
的线性关系，线性方程为Ａ＝０．０４６１９Ｃ－０．０５２３４，
ｒ＝０．９９７２，结果见图１。

图１　绿原酸标准曲线

２．２．２　收膏率的测定　按处方比例称取药材，按
照正交实验条件提取样品，取各工艺提取物１０００
ｍＬ，加热回流后浓缩至相对密度为１．１３（６０℃）。
精密称取总滤液２０％至已恒重的蒸发皿中，水浴蒸
干后移至烘箱中，于１０５℃干燥至恒重 Ｎ。同时按
照处方比例称取饮片，置于干燥至恒重的蒸发皿

中，于１０５℃干燥５ｈ，称定重量，继续干燥１ｈ，称
重，直至恒重Ｍ。以干燥品计算收膏率。
２．２．３　总酚酸含量的测定　（１）绿原酸对照品的
制备：精密称取绿原酸对照品适量，置１０００ｍＬ的
容量瓶中，加适量的甲醇溶解后，加水至刻度，摇

匀，即得；（２）供试品溶液的制备：精密量取样品溶
液１ｍＬ，置于１０００ｍＬ量瓶中，在３２６ｎｍ测定吸光
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度，计算灌肠剂中总酚酸含量。

２．３　单因素试验设计（预试验）　查阅相关文献
［４］，为方便实际应用，同时考虑到温度过高影响药
材的稳定性，会造成有效成分降低，考察料液比

（１∶６、１∶８、１∶１０、１∶１２、１∶１４），提取次数（１、２、３次），
提取时间（１、１．５、２、２．５、３ｈ）等条件对实验结果的
影响。取各药材适量，精密称定，按实验设计，加入

不同倍数的水，浸泡１ｈ后，加热提取，冷却去渣，提
取液滤过后，定容至适当体积，采用收膏率和总酚

酸含量作为对单因素试验设计结果的考察指标。

２．３．１　料液比对提取结果的影响　料液比实验结
果表明，随着加水量的增加，收膏率和总酚酸提取

率也随着增加，见图２。

图２　料液比对结果的影响

２．３．２　提取时间对提取结果的影响　不同提取时
间实验结果表明：随着提取时间的增加，收膏率和

总酚酸提取率先增加，后随着提取时间增加而减

少，在１．５ｈ时达到最大，见图３。

图３　提取时间对结果的影响

２．３．３　提取次数对提取结果的影响　不同提取次
数实验结果表明：提取次数增加，总酚酸含量也随

着增加，后随着提取次数继续增加含量变化不大；

收膏率随着提取次数的增加而增大，见图４。

图４　提取次数对结果的影响

２．４　正交实验设计　参考文献［５］，根据单因素预
实验结果，选择煎煮料液比、煎煮次数、煎煮时间作

为考察因素，每个因素选择三个水平，进行三因素

三水平正交实验Ｌ９（３
４），以干燥品计算收膏率和总

酚酸含量，采用收膏率和总酚酸含量作为提取工艺

评价的指标。正交实验因素水平见表１。

表１　正交实验因素水平表

水平
因素

Ａ提取次数 Ｂ时间／ｈ Ｃ料液比

１ １ １ １∶８

２ ２ ２ １∶１２

３ ３ ３ １∶１４

２．５　最佳工艺确定　以综合评分法对实验结果进
行直观分析和方差分析，综合评分 ＝总酚酸含量评
分＋收膏率含量评分；总酚酸含量评分 ＝（总酚酸
含量／最大总酚酸含量）×０．６；收膏率评分 ＝（收膏
率／最大收膏率）×０．４。结果见表２和表３。用Ｅｘ
ｃｅｌ和正交设计助手Ⅱｖ３．１分析表明，提取次数对
实验结果影响差异有统计学意义（Ｐ＜０．０５），而提
取时间和料液比影响差异无统计学意义（Ｐ＞
０．０５）。从表２中Ｒ值可知各因素对结果的影响高
低程度为提取次数＞料液比＞提取时间。

方差分析显示，提取次数是本次实验的主要因

素，考虑到酚酸成分受热时间过长，提取次数过多，

会导致部分总酚酸的损失［６］，且增加能源成本，结

合传统煎药方法，将提取次数定为２次。料液比是
影响实验结果的重要因素之一，考虑到料液比在

１∶１２和１∶１４间差异无统计学意义，从整体考虑，将
料液比定为１∶１２。因提取时间对结果影响不显著，
选择时间为１ｈ，根据以上实验结果，选择较佳工艺
为Ａ２Ｂ１Ｃ２。
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表２　盆腔炎灌肠合剂的提取实验

编号 因素Ａ 因素Ｂ 因素Ｃ
收膏率／

％

总酚酸含

量／％

综合评

分／分

１ １ １ １ １３．２５ ０．４６４７ ０．６７０８

２ １ ２ ２ １３．６９ ０．４７６６ ０．６８９９

３ １ ３ ３ １５．２８ ０．６６１８ ０．８８７０

４ ２ １ ２ １６．９９ ０．５７４４ ０．８４０８

５ ２ ２ ３ ２１．０４ ０．４３４７ ０．８６００

６ ２ ３ １ １６．９０ ０．５８４２ ０．８４７９

７ ３ １ ３ ２０．６３ ０．６６５７ ０．９９２２

８ ３ ２ １ １７．５３ ０．５７９５ ０．８５５７

９ ３ ３ ２ ２０．４９ ０．６１７２ ０．９４５８

均值１ ０．７４９ ０．８３５ ０．７９１

均值２ ０．８５０ ０．８０２ ０．８２５

均值３ ０．９３１ ０．８９４ ０．９１３

极差 ０．１８２ ０．０９２ ０．１２２

表３　正交实验方差结果分析

方差来源 离均差平方和 自由度ｎ Ｆ Ｆ临界值 Ｐ值

次数Ａ ０．０５０ ２ ２５．００ａ １９ ＜０．０５

时间Ｂ ０．０１３ ２ ６．５０ ＞０．０５

料液比Ｃ ０．０２４ ２ １２．００ ＞０．０５

误差 ０．００２ ２

　　注：ａＰ＜０．０５表明此因素对提取工艺结果影响显著。

３　讨论
酚酸成分广泛存在于药用植物中，比如丹参中

的丹酚酸、金银花中的绿原酸和异绿原酸、当归中

的阿魏酸等。酚酸类成分有抗菌［７］、清除自由基、

抗炎［８］、抗肿瘤［９］、免疫调节等多种药理活性。由

相关文献［１０１１］知，试验中使用的药材桃仁、红
花、当归、川芎、蒲公英等亦含酚酸类物质，如绿原

酸、阿魏酸、咖啡酸、香荚兰酸等，故选总酚酸为测

定指标之一。

绿原酸是盆腔炎灌肠合剂中野菊花、蒲公

英［１２］、紫花地丁［１３］、黄柏［１４］、红花［１０］等中药共同含

有的一种酚酸类活性成分，可用紫外分光光度法、

高效液相色谱法等多种方法检测，研究者［１５］以绿原

酸为对照，建立了抗菌消炎片、抗感冒冲剂等成药

中总酚酸的含量分析方法，完善了中药的质量标

准。盆腔炎灌肠合剂药物达 １０味，成份构成复杂
且含量较低，其临床疗效体现在复方配伍的综合作

用和整体效应上，故选择收膏率、总酚酸含量两个

指标进行综合选取提取工艺。本试验以绿原酸做

参照，测定了盆腔炎灌肠合剂中总酚酸的含量，结

果表明，方法可行，稳定。

临床采用中药灌肠治疗盆腔炎的报道很多，本

方是医院多年经验处方，临床效果确切，副作用轻

微，并被广大患者接受，本方欲开发成一种符合医

院制剂的中药灌肠剂，更适合临床推广。
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