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·中药工艺与制剂·
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摘 要 目的：优选暑热宁口服液挥发性活性物质提取工艺。方法：以麝香草酚与香荆芥酚含量为考察指标，以蒸馏液体积倍数、

浸泡时间、蒸馏速度为考察因素，通过单因素考察与正交试验优选暑热宁口服液挥发性活性物质提取工艺。结果：优选工艺为1.5

倍提取蒸馏液浸泡12 h，蒸馏速度30～40滴/min。结论：优选的工艺合理、可行，可为工业化生产提供参考。
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Optimization of the Extraction Technology of Volatile Active Substance from Shurening Oral Liquid by Or-
thogonal Test
LI Feng-li1，2，LI Jin1，GAO Wen-yuan3，CHEN Tao1，WANG Jin-bo1（1.The First Affiliated Hospital of Tianjin Uni-
versity of TCM，Tianjin 300193，China；2.Graduate Dept，Tianjin University of TCM，Tianjin 300193，China；3.
College of Life Science，Tianjin University，Tianjin 300193，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize the extraction technology of volatile active substance from Shurening oral liquid. METH-

ODS：The extraction technology of volatile active substance from Shurening oral liquid was optimized by single factor and orthogo-

nal design with the volume of distilland，distillation time and distillation speed as factors using the contents of tnymol and carvacrol

as index. RESULTS：The optimized technology was as follows：1.5 times distilland，soaking for 12 h and distillation speed of

30-40 drops/min. CONCLUSIONS：The optimized technology is reasonable and feasible，and can provide reference for industrial

production.

KEYWORDS Shurening oral liquid；GC；Thymol；Carvacrol；Orthogonal test；Extraction process

暑热宁口服液为天津中医药大学第一附属医院临床使用

多年的医院制剂，多用于治疗儿童急性上呼吸道感染暑湿兼

寒证，该方以葛根芩连汤、藿连汤与香薷饮三方化裁，由广藿

香、香薷、厚朴等13味中药材提取制备而成。

研究资料表明，方中香薷、广藿香、厚朴均含有挥发性活

性物质[1-4]，为保证复方药效，拟将此类成分单独提取处理后入

药。本研究采用水蒸气蒸馏法提取香薷、广藿香、厚朴混合蒸

馏液[5-6]，并以香薷活性成分麝香草酚和香荆芥酚含量为考察

指标，以L9（34）正交设计优选最佳提取工艺，最大程度提取暑

热宁口服液中的挥发性成分，为其作为新药研究提供理论依据。

1 材料
1.1 仪器

7980A（FID）型气相色谱仪（美国Agilent公司）；TCQ250

型超声波清洗器（北京医疗设备二厂）；JA2003型电子分析天

平（上海精科天平厂）。

1.2 饮片

香薷（批号：C12080101）、厚朴（批号：E12080101）由河北

康派中药材有限公司提供；广藿香（北京盛世龙药业有限公
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司，批号：1111124）。以上药材均经天津中医药大学第一附属

医院陈涛教授鉴定为真品。

1.3 试剂

麝香草酚对照品（批号：100508-200902）、香荆芥酚对照品

（批号：111691-200501）由中国食品药品检定研究院提供；正己

烷为分析纯，水为重蒸水。

2 方法与结果
2.1 测定方法的建立

2.1.1 色谱条件 色谱柱：HP-5弹性石英毛细管柱（30 m×

0.32 mm×0.25 µm）；柱升温程序：起始温度 110 ℃，保持 10

min，25 ℃/min 的速度升温至 230 ℃，保持 9.2 min；进样口温

度：220℃；FID检测器温度220 ℃；载气：高纯N2（＞99.99％）；

柱流量1.0 ml/min；分流比：10 ∶1（V/V）；分流进样量：1 µl。

2.1.2 对照品溶液的制备 分别精密称取麝香草酚和香荆芥

酚对照品适量，用正己烷制备成麝香草酚质量浓度为 0.52

mg/ml和香荆芥酚质量浓度为0.29 mg/ml的混合对照品溶液。

2.1.3 供试品溶液的制备 取正交试验优选工艺下制备的蒸

馏液 10 ml，加入环己烷等体积萃取，萃取 3次，每次 30min，合

并萃取液，自然挥干，正己烷溶解并定容于2 ml量瓶中，摇匀，

作为供试品溶液。

2.1.4 阴性溶液的制备 根据处方精密称取厚朴、广藿香药

材适量，按“2.1.3”项下方法制备阴性对照溶液。按“2.1.1”项

下色谱条件进样测定，记录色谱图。色谱见图1。

2.1.5 标准曲线的制备 以正己烷为溶剂制成一系列不同质

量浓度的混合标准溶液，按“2.1.1”项下色谱条件进样测定，记

录色谱图。以质量浓度（x，ng /µl）为横坐标，峰面积积分值

（y）为纵坐标，进行线性回归，得麝香草酚和香荆芥酚回归方程

分别为 y＝1748.1x+31.5（r＝0.999 92）、y＝1629.4x+16.5（r＝

0.999 86）。结果表明，麝香草酚和香荆芥酚质量浓度分别在

0.080～2.603 mg/ml、0.045～1.455 mg/ml范围内与其峰面积积

分值呈良好线性关系。

2.1.6 精密度试验 取混合对照品溶液适量，按“2.1.1”项下

色谱条件进样测定，记录色谱图，连续6 次。结果，麝香草酚和

香荆芥酚的RSD 分别为0.9％、1.0％，表明仪器精密度良好。

2.1.7 重现性试验 取同一批样品适量，共 6 份，分别按

“2.1.2”项下方法制备供试品溶液，按“2.1.1”项下色谱条件进

样测定，记录色谱图。结果，麝香草酚和香荆芥酚的RSD 分别

为1.2％、1.0％，表明方法重现性好。

2.1.8 稳定性试验 取同一供试品溶液适量，室温放置，分别

于 0、2、4、6、12、24、48 h按“2.1.1”项下色谱添加进样测定，记

录色谱图。结果，麝香草酚和香荆芥酚的RSD分别为 0.3％、

0.3％，表明溶液在48 h内基本稳定。

2.1.9 加样回收率试验 称取同一样品9份，每份5 ml，每3份

为一组。每组3份样品分别精密加入含麝香草酚1.526 8 mg/ml、

香荆芥酚 0.494 7mg/ml 的对照品溶液 0.5、1.0、1.5 ml。按

“2.1.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱图，根据加入量计算

回收率。结果，麝香草酚和香荆芥酚的加样回收率分别为

97.9％～101.5％、98.2％～102.4％，RSD 分别为1.8％、2.1％。

2.2 单因素试验[7]

2.2.1 提取蒸馏液体积考察 按处方量取香薷、厚朴、广藿香

3味药材加 10倍量水，分别提取生药量的 0.5、1.0、1.5、2.0、2.5

倍蒸馏液。按“2.1.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱图，并

按外标法计算样品中麝香草酚和香荆芥酚含量。提取蒸馏液

体积倍数对麝香草酚和香荆芥酚含量的影响见图2。

2.2.2 浸泡时间考察 按处方量取香薷、厚朴、广藿香 3味药

材加10倍量水，分别提取生药浸泡时间为0、3、6、12、24 h的蒸

馏液。按“2.1.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱图，并按外

标法计算样品中麝香草酚和香荆芥酚含量。浸泡时间对麝香

草酚和香荆芥酚含量的影响见图3。

2.2.3 蒸流速度考察 按处方量取香薷、厚朴、广藿香 3味药

材加 10倍量水，提取蒸馏液速度为 30～40、50～60、70～80、

90～100、110～120 滴/min。按“2.1.1”项下色谱条件进样测

定，记录色谱图，并按外标法计算样品中麝香草酚和香荆芥酚
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图1 气相色谱图
A.混合对照品；B.供试液；C.阴性对照；D.空白对照

Fig 1 GC chromatograms
A.mixed control；B.test solution；C.negative control；D.blank control
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图 2 提取蒸馏液体积倍数对麝香草酚和香荆芥酚含量的影

响
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Fig 2 Effect of extraction distillation and liquid volume of

thymol and cavacrol grass phenol content
A.thymol；B.carvacrol
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图3 浸泡时间对麝香草酚和香荆芥酚含量的影响
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Fig 3 Effect of time of thymol and cavacrol grass phenol

content
A.thymol；B.carvacrol
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含量。蒸流速度对麝香草酚和香荆芥酚含量的影响见图4。

2.3 正交试验[8-10]

根据单因素考察结果，以提取蒸馏液倍数（A）、浸泡时间

（B）、蒸馏速度（C）为考察因素，分别以麝香草酚和香荆芥酚含

量为考察指标，采用L9（34）正交表进行试验。因素水平见表1；

正交试验、方差分析结果见表2～表5。

表1 因素与水平

Tab 1 Factors and levels

水平

1

2

3

因素
A，倍

1.0

1.5

2.0

B，h

6

12

24

C，滴/min

30～40

50～60

70～80

表2 正交试验结果（以麝香草酚为考察指标）

Tab 2 Results of orthogonal experiment（using thymol as in-

dex）

试验号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

K1

K2

K3

R

因素
A

1

1

1

2

2

2

3

3

3

0.111

0.302

0.169

0.191

B

1

2

3

1

2

3

1

2

3

0.125

0.236

0.221

0.111

C

1

2

3

2

3

1

3

1

2

0.240

0.186

0.155

0.085

D

1

2

3

3

1

2

2

3

1

0.185

0.208

0.189

0.023

麝香草酚含量，mg/ml

0.078 7

0.159 6

0.093 4

0.220 4

0.295 9

0.389 8

0.075 8

0.252 6

0.179 0

表3 方差分析结果（以麝香草酚为考察指标）

Tab 3 Analysis of variance（using thymol as index）

方差来源
A

B

C

D

误差

离差平方和
0.058

0.022

0.011

0.001

0.000

自由度
2

2

2

2

2

均方
0.029 0

0.011 0

0.005 5

0.000 5

F

58.00

22.000

11.000

1.000

P

＜0.05

＜0.05

注：F0.05（2，2）＝19.00

note：F0.05（2，2）＝19.00

由表 1～表 5可知，对麝香草酚和香荆芥酚含量影响由强

到弱顺序均为A＞C＞B，即提取蒸馏液倍数影响最大。由于

麝香草酚含量远高于香荆芥酚含量且相关资料表明麝香草酚

药效活性较明显，因此首先考虑麝香草酚提取影响的因素，其

次要考虑香荆芥酚提取的影响因素。综合分析，最优提取工

艺为A2B2C1，即提取蒸馏液倍数为 1.5倍，浸泡 12 h，蒸馏速度

30～40滴/min。为验证提取 1.5倍蒸馏液后是否将有效活性
物质提取充分，笔者进行了其与提取2倍量倍蒸馏液和3倍量
倍蒸馏液有效活性物质含量比较，发现三者所含有效活性物
质总量较接近。

2.4 工艺验证试验

按处方量取香薷、厚朴、广藿香3味药材，在正交试验设计
所优选的工艺条件下进行验证试验，测定最佳工艺条件下的
麝香草酚和香荆芥酚含量，可见该工艺稳定可行。验证试验
结果见表6。

表6 验证试验结果

Tab 6 Results of verification test

批号
1

2

3

麝香草酚含量，mg/ml

0.306 1

0.294 5

0.281 4

香荆芥酚含量，mg/ml

0.100 9

0.102 1

0.096 7

3 讨论
本试验根据预试验与资料查询直接采用生药量10倍量水

提取蒸馏液，加水量过少对药材浸透效果差，不易于有效物质
提取；加水量过多，耗费能源，增加成本。同时，由于影响该试
验主要因素较多，所以不将加水量定为考察因素，而将提取蒸
馏液倍数、浸泡时间、蒸馏速度作为主要考察对象进行研究。

香薷、厚朴、广藿香3味药材均含有挥发性活性物质，根据
预试验发现其他药材有效物质含量及稳定性均较低于香薷中
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图4 蒸馏速度对麝香草酚和香荆芥酚含量的影响
A.麝香草酚；B.香荆芥酚

Fig 4 Effect of distillation rate of thymol and cavacrol grass

phenol content
A.thymol；B.carvacrol

表4 正交试验结果（以香荆芥酚为考察指标）

Tab 4 Results of orthogonal experiment（using carvacrol as

index）

试验号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

K1

K2

K3

R

因素
A

1

1

1

2

2

2

3

3

3

0.034

0.105

0.052

0.071

B

1

2

3

1

2

3

1

2

3

0.041

0.076

0.074

0.035

C

1

2

3

2

3

1

3

1

2

0.086

0.056

0.049

0.037

D

1

2

3

3

1

2

2

3

1

0.053

0.079

0.059

0.026

香荆芥酚含量，mg/ml

0.022 4

0.054 0

0.025 1

0.070 4

0.091 9

0.152 8

0.030 8

0.081 4

0.043 8

表5 方差分析结果（以香荆芥酚为考察指标）

Tab 5 Analysis of variance（using carvacrol as index）

方差来源
A

B

C

D

误差

离差平方和
0.008

0.002

0.002

0.001

0.000

自由度
2

2

2

2

2

均方
0.040

0.010

0.010

0.050

F

8.000

2.000

2.000

1.000

P

注：F0.05（2，2）＝19.00

note：F0.05（2，2）＝19.00
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麝香草酚和香荆芥酚，为保证该工艺的合理性，本试验以麝香
草酚和香荆芥酚两个指标综合评价最佳工艺，结果稳定可行。

预试验进行了香薷、厚朴、广藿香 3味中药材提取挥发油
和提取蒸馏液比较。二者有效物质含量基本相近，由于提取
物要溶于水溶液，而暑热宁口服液又为儿童用药，不允许添加
乙醇等潜溶剂，所以选择提取蒸馏液较为合理。

在供试品溶液的制备上，采用了环丙烷、三氯甲烷、乙醚、

正己烷、石油醚（30～60 ℃）、石油醚（60～90 ℃）、甲苯、乙酸
乙酯萃取 [11-12]，同时对萃取时间和萃取溶剂体积进行了考
察，结果发现以环丙烷等体积萃取 3次，每次 30 min，萃取效
果最佳。
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正交试验优选十一方药酒的超声提取工艺Δ
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摘 要 目的：优选十一方药酒的超声提取工艺。方法：以大黄酚含量、人参皂苷Rg1含量与总固体量为考察指标，通过单因素试

验优选浸泡时间、药材粉碎度、白酒体积分数、料液比、超声提取时间、提取次数；以白酒体积分数、料液比、提取时间、提取次数为

因素，通过正交试验优选十一方药酒的超声提取工艺。结果：优选的超声提取工艺为料液比（1 ∶ 5，g/ml），50％白酒超声提取1次，

时间为75 min。结论：该优选工艺合理可行，可为十一方药酒的制备工艺选择提供参考。

关键词 十一方药酒；超声提取；人参皂苷Rg1；大黄酚

Optimization of Ultrasonic Extraction Technology of Shiyifang Vinum by Orthogonal Test
CHEN Xiao-ming，MO Xiao-lin，WEI Zhen-yuan，GONG Min-yang，CHEN Chao（The First Affiliated Hospi-
tal of Guangxi University of TCM，Nanning 530023，China)

ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize the ultrasonic extraction technology of Shiyifang vinum. METHODS：Soaking time，

grinding degree of material，liquor volume fraction，the ratio of material to liquid，ultrasonic extraction time，extraction times was

optimized by single factor test as index with liquor concentration，solid-liquid ratio，extraction time，extraction times as factors.The

ultrasonic extraction technology of Shiyifang vinum was optimized by orthogonal test using total amount of Shiyifang vinum solids，

the contents of ginsenoside Rg1 and chrysophanol as index with liquor concentration，solid-liquid ratio，extraction time，extraction

times as factors. RESULTS：The ultrasonic extraction technology of Shiyifang vinum was as follows：solid-fluid ratio of 1 ∶ 5（g/

ml），50％ liquor ultrasonic extracting for 1 time，extraction time of 75 min. CONCLUSIONS：Ultrasonic extraction technology is

reasonable and feasible，and can provide reference for preparation technology of Shiyifang vinum.

KEYWORDS Shiyifang vinum；Ultrasonic extraction；Ginsenoside Rg1；Chrysophanol
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