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清利塞鼻洗液源于中山市中医院经验方，由辛夷、

白芷、广藿香、鱼腥草等 9味中药材组方，可用于鼻内镜

术后的鼻腔冲洗，能促进鼻腔、鼻窦黏膜形态和功能的

恢复。目前，清利塞鼻洗液的提取工艺为水煎煮提取，

而鱼腥草、广藿香和薄荷药材的挥发油含量高，有效成

分易损失，故有必要对其现有提取工艺进行改良。辛夷

和白芷具有祛风散寒、宣肺通窍之功效，其提取物木兰

脂素和欧前胡素的含量将直接影响制剂的质量和疗

效。本研究中采用水蒸气蒸馏法提取挥发油，药渣再与

其余药味进行水提取［1］，并对主要工艺参数进行正交优

选，筛选出最佳提取工艺。现报道如下。

1 仪器与试药

1. 1 仪器

Agilent 1260型高效液相色谱仪（安捷伦科技 < 中

国 >有限公司）；BS224S型电子天平（赛多利斯斯泰迪 <
北京 >有限公司，精度为0. 1 mg）；HWS - 12型电热恒温

水浴锅（上海一恒科学仪器有限公司）；东方A型电热恒温

干燥箱、挥发油提取装置（广州东方电热干燥设备有限公

司）；HX64268446型薄层普通调温电热套层析硅胶板

（上海默克化工技术有限公司，规格为 10 cm × 20 cm）；
YH型调温电热套（江苏建湖县近湖镇教学仪器厂）。

1. 2 试药

木兰脂素对照品（批号为110882-201909，含量≥95%），
欧前胡素对照品（批号为 110826 - 201918，含量 ≥
98%），广藿香对照药材（批号为121135 - 200503），鱼腥

草对照药材（批号为 121046 - 200904），薄荷对照药材

（批号为 120916 - 201109），均购自中国食品药品检定

研究院；其余试剂均为分析纯，水为超纯水；辛夷、白

芷、薄荷等 9味药材均购自广州致信药业股份有限公

司，药材信息见表1。
2 方法与结果

2. 1 木兰脂素和欧前胡素含量测定

2. 1. 1 色谱条件

色谱柱：Simpsil C8柱（250 mm × 4. 6 mm，5 μm）；

** 基金项目：广东省中山市医学科研项目［2019A020435］。

第一作者：蓝伟，男，大学本科，主管药师，研究方向为医院药学，（电子信箱）243612118@qq. com。

清利塞鼻洗液处方药材中有效成分提取工艺研究*
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（广州中医药大学附属中山中医院，广东 中山 528400）
摘要：目的 优选清利塞鼻洗液处方药材中有效成分的提取工艺。方法 以加水量、浸泡时间、提取时间为考察因素，以挥发油提取量

为评价指标，采用 L9（34）正交试验优选鱼腥草、薄荷和广藿香药材的挥发油提取工艺；以加水量、浸泡时间、提取时间、提取次数为考察因

素，以木兰脂素、欧前胡素、总固体的含量为评价指标，采用 L9（34）正交试验优选辛夷、白芷等 6味药材的水提取工艺。结果 挥发油

提取的最佳工艺为，加 10 倍量水，浸泡 60 min，蒸馏 3. 0 h；水提取的最佳工艺为，加 10 倍量水，浸泡 30 min，提取 3 次，每次 1. 0 h。
结论 优选的提取工艺操作简单、重复性好，可用于清利塞鼻洗液处方药材中有效成分的提取。
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Extraction Process of Active Ingredients from Medicinal Materials in Qinglisaibi Nasal Lotion
LAN Wei，HU Yuliang，ZENG Congyan

（Zhongshan Hospital of TCM Affiliated to Guangzhou University of TCM，Zhongshan，Guangdong，China 528400）

AbstractAbstract：：Objective To optimize the extraction process of active ingredients from medicinal materials in Qinglisaibi Nasal Lotion.
Methods The extraction process of volatile oil from Houttuyniae Herba，Menthae Haplocalycis Herba and Pogostemonis Herba was
optimized by the L9（34） orthogonal test with the water addition amount，soaking time，extraction time as the investigation factors and
the extraction amount of volatile oil as the evaluation indexes. The water extraction process of six herbs such as Magnoliae Flos，
Angelicae Dahuricae Radix was optimized by the L9（34） orthogonal test with the water addition amount，soaking time，extraction time
and extraction times as the investigation factors and the contents of magnolia，ammidin and total solids as the evaluation indexes.
Results The optimal extraction process of volatile oil was as follows：adding 10 times the amount of water，soaking for 60 min and
distillation for 3. 0 h. The optimal water extraction process was as follows：adding 10 times the amount of water，soaking for 30 min，
extracting three times，1. 0 h each time. Conclusion The optimal extraction process has the advantages of simple operation and
good repeatability，which can be used for the extraction of active ingredients from medicinal materials in Qinglisai Nasal Lotion.
Key wordsKey words：：Qinglisaibi Nasal Lotion；extraction of volatile oil；water extraction；process optimization；orthogonal test
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流动相：乙腈（A）-水（B），梯度洗脱（0～30 min时36%A，
45 min时75%A，50 min时80%A）；流速：1. 0 mL / min；检测

波长：230 nm；柱温：30 ℃；进样量：10 μL。
2. 1. 2 溶液制备

取木兰脂素对照品 0. 024 12 g，精密称定，加甲醇

溶解并定容至 25 mL；取欧前胡素对照品 0. 003 5 g，精
密称定，加甲醇溶解并定容至 100 mL；精密吸取上述溶

液各5 mL置10 mL容量瓶中，摇匀，制成木兰脂素、欧前

胡素质量浓度分别为482. 4，17. 5 μg / mL的混合对照品

贮备液；精密量取 5 mL，加甲醇定容至 20 mL，即得木兰

脂素、欧前胡素质量浓度分别为 120. 6 μg / mL 和

4. 375 μg / mL的混合对照品溶液。取样品 20 mL，加乙

酸乙酯，提取 2次，每次 15 mL，合并提取液，蒸干，残渣

加甲醇使溶解，定容至 5 mL，充分混匀，经 0. 45 μm微

孔滤膜滤过，即得供试品溶液。取除辛夷、白芷以外的

药材样品，按清利塞鼻洗液制备工艺制成阴性样品，再

按供试品溶液制备方法制成阴性对照品溶液。

2. 1. 3 方法学考察

专属性试验：取 2. 1. 2项下 3种溶液各 10 μL，按
2. 1. 1项下色谱条件进样测定，记录色谱图。结果供试

品溶液色谱中，在与对照品溶液色谱相同位置处有相

应吸收峰，且阴性对照无干扰，详见图1。
线性关系考察：取 2. 1. 2项下混合对照品贮备液适

量，用甲醇稀释成木兰脂素质量浓度为 30. 15，60. 30，
120. 60，241. 20，482. 40 μg / mL，欧前胡素质量浓度为

1. 093 75，2. 187 5，4. 375，8. 75，17. 5 μg / mL的系列混

合对照品溶液；精密量取 10 μL，按 2. 1. 1项下色谱条件

进样测定，记录峰面积。以各成分的质量浓度为横坐标

（X，μg / mL）、峰面积（Y）为纵坐标进行线性回归，得回

归方程，木兰脂素为 Y1 = 23. 753 76X1 - 134. 55（R2 =
0. 999 8，n = 5），欧前胡素为Y2 = 53. 062 73X2 - 4. 791 67
（R2 = 0. 999 8，n = 6）。结果表明，木兰脂素和欧前胡素

质量浓度分别在 30. 15～482. 4 μg / mL和 1. 093 75～
17. 5 μg / mL范围内与峰面积线性关系良好。

精密度试验：精密量取 2. 1. 2项下混合对照品溶液

10 μL，按 2. 1. 1项下色谱条件连续进样测定 6次，记录

峰面积。结果木兰脂素和欧前胡素峰面积的 RSD分别

为0. 95%和0. 97%（n = 6），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：取 2. 1. 2项下供试品溶液适量，室温

下分别于 0，5，10，15，24 h时按 2. 1. 1项下色谱条件进

样测定，记录峰面积。结果木兰脂素和欧前胡素峰面积

的 RSD分别为 0. 38%和 1. 49%（n = 5），表明供试品溶

液在室温下放置24 h内稳定性良好。

重复性试验：取同一批样品，共 6份，各 20 mL，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，记录峰面积，并计算含量。结果木兰脂素和欧

前胡素平均含量的RSD分别为1. 01%和0. 69%（n = 6），

表明方法重复性良好。

加样回收试验：取同一批样品，共6份，各10 mL，分别

精密加入已知含量的混合对照品溶液1 mL，按2. 1. 2项下

方法制备供试品溶液，再按 2. 1. 1项下色谱条件进样测

定，记录峰面积，并计算回收率。结果见表2。
2. 2 挥发油提取工艺优化

正交试验：挥发油提取以加水量（因素 A）、浸

泡时间（因素 B）、提取时间（因素C）为考察因素，以挥

发油量为评价指标进行 L9（34）正交试验［2 - 7］。结果见

表 3至表 5。由表 4可见，提取时间是出油量的主要影响

因素，最佳工艺可初步确定为A2B3C2或A3B3C2。由表 5
可见，三因素对提取结果均无显著影响，故根据挥发油

量采取加 10倍量水、浸泡 60 min、提取 3 h的方案，此时

的出油量较高，加水量对出油量影响不大，故挥发油最

佳提取方案为A2B3C2。

1. 木兰脂素 2. 欧前胡素

A. 混合对照品溶液 B. 供试品溶液 C. 阴性对照品溶液

图1 高效液相色谱图

1. Magnolia 2. Ammidin
A. Mixed reference solution B. Test solution C. Negative reference solution

Fig. 1 HPLC chromatogram
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表1 药材信息

Tab. l Information of medicinal materials

药材

辛夷

白芷

薄荷

批号

20200319
20200228
20200426

药材

广藿香

鱼腥草

细辛

批号

20191201
20200430
20191211

药材

菊花

川芎

黄芩

批号

20200104
20191130
20200324
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表2 加样回收试验结果（n = 6）
Tab. 2 Results of the recovery test（n = 6）

样品含量（μg）
A

299. 4
299. 4
299. 4
299. 4
299. 4
299. 4

B
6. 4
6. 4
6. 4
6. 4
6. 4
6. 4

加入量（μg）
A

241. 2
241. 2
241. 2
241. 2
241. 2
241. 2

B
8. 75
8. 75
8. 75
8. 75
8. 75
8. 75

测得量（μg）
A

547. 86
546. 48
546. 48
549. 68
553. 31
553. 17

B
15. 40
15. 12
15. 27
15. 09
15. 30
15. 34

回收率（%）

A
103. 01
102. 44
102. 44
103. 76
105. 27
105. 21

B
102. 86
99. 66
101. 37
99. 31
101. 71
102. 17

X（%）

A

103. 69

B

100. 98

RSD（%）

A

1. 25

B

1. 39

注：A为木兰脂素，B为欧前胡素。

Note：A is magnolia，and B is ammidin.
表3 挥发油提取工艺优化因素水平

Tab. 3 Factors and levels of extraction process of volatile oil

水平

1
2
3

因素A（倍）

8
10
12

因素B（min）
0
30
60

因素C（h）
2
3
4

表4 挥发油提取工艺优化正交试验设计与结果（n = 9）
Tab. 4 Design and results of orthogonal test for the extraction

process of volatile oil（n = 9）

序号

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. 35
0. 37
0. 37
0. 02

因素B
1
2
3
1
2
3
1
2
3
0. 37
0. 32
0. 40
0. 08

因素C
1
2
3
2
3
1
3
1
2
0. 32
0. 39
0. 37
0. 07

因素D（空白）

1
2
3
3
1
2
2
3
1
0. 35
0. 38
0. 36
0. 03

挥发油（mL）
0. 30
0. 35
0. 39
0. 40
0. 33
0. 38
0. 40
0. 28
0. 42

表5 挥发油提取工艺优化方差分析结果

Tab. 5 ANOVA results of the extraction process of volatile oil

方差来源

A
B
C
D（误差）

离差平方和

0. 001
0. 009
0. 008
0. 001

自由度

2
2
2
6

均方

0. 000 5
0. 004 5
0. 004 0
0. 000 5

F值

1. 000
9. 000
8. 000

P值

0. 547
0. 114
0. 126

注：F0. 05（2，2） = 19. 00。
Note：F0. 05（2，2） = 19. 00.
验证试验：取药材样品（鱼腥草 40 g、薄荷 20 g、广

藿香 20 g），置圆底烧瓶中，并安装冷凝管和挥发油测定

器，持续加热，按最佳工艺回流提取，收集挥发油［8 - 9］，

平行操作 3 次，结果挥发油量分别为 0. 40，0. 40，
0. 41 mL，平均0. 403 mL，RSD为1. 43%。

2. 3 水提取工艺优化

正交试验：以加水量（因素A）、浸泡时间（因素B）、

提取次数（因素C）和提取时间（因素D）为考察因素，以木

兰脂素、欧前胡素和总固体含量为评价指标进行L9（34）正
交试验［10 - 13］。结果见表6至表8。由表7和表8可见，因素C
和因素D是主要影响因素，其中因素C对总固体含量有显

著影响，因素D对欧前胡素含量有显著影响。综合各方面

因素进行分析，最终确定水提取工艺为A2B2C3D1。
验证试验：取除鱼腥草、薄荷、广藿香以外的药材

样品，加入挥发油提取后剩余的药渣，收集煎煮液，滤

过，浓缩至清膏，加入羟苯乙酯和苯甲酸钠适量，混匀，

按最佳水提工艺，加水至规定量，即得水提样品，并进

行含量检测，平行操作3次。结果见表9。
表6 水提取工艺优化因素水平

Tab. 6 Factors and levels of water extraction process

水平

1
2
3

因素A（倍）

8
10
12

因素B（min）
0
30
60

因素C（次）

1
2
3

因素D（h）
1. 0
1. 5
2. 0

表7 水提取工艺正交试验设计与结果（n = 9）
Tab. 7 Design and results of orthogonal test for the water extrac⁃

tion process（n = 9）

序号

1
2
3
4
5
6
7
8
9
K1
K2
K3
R
K′1
K′2
K′3
R′
K″1
K″2
K″3
R″

因素

A
1
1
1
2
2
2
3
3
3
29. 58
33. 34
18. 45
14. 89
0. 72
0. 70
0. 71
0. 02

100. 26
111. 19
99. 48
11. 71

B
1
2
3
1
2
3
1
2
3
25. 90
39. 66
15. 82
23. 84
0. 82
0. 69
0. 62
0. 20

102. 89
107. 98
100. 06
7. 92

C
1
2
3
2
3
1
3
1
2
8. 26
31. 25
41. 86
33. 60
0. 63
0. 51
0. 80
0. 29
66. 24
116. 16
128. 53
62. 94

D
1
2
3
3
1
2
2
3
1
28. 87
30. 84
21. 67
9. 17
1. 04
0. 69
0. 40
0. 64

101. 79
109. 41
99. 74
9. 67

木兰脂素

（μg / mL）
11. 23
49. 96
27. 56
30. 78
62. 35
6. 89
35. 67
6. 67
13. 02

欧前胡素

（μg / mL）
1. 07
0. 70
0. 38
0. 52
1. 07
0. 52
0. 86
0. 31
0. 97

总固体

（mg / mL）
60. 52
122. 88
117. 66
119. 05
138. 05
75. 97
129. 37
62. 51
106. 55
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表8 水提取工艺优化方差分析结果

Tab. 8 ANOVA results of the water extraction process

方差来源

A
B
C
D
R

木兰脂素

Ⅲ型平方和

359. 60
859. 11
1 769. 78
139. 78
9 750. 43

自由度

2
2
2
2
9

均方

179. 80
429. 56
884. 89
68. 89

1083. 38

F值

0. 390
1. 136
3. 908
0. 140

P值

0. 693
0. 382
0. 082
0. 872

欧前胡素

Ⅲ型平方和

0. 000
0. 057
0. 030
0. 603
5. 424

自由度

2
2
2
2
9

均方

0. 000
0. 029
0. 015
0. 302
0. 603

F值

0. 001
0. 272
0. 134
20. 701

P值

0. 999
0. 770
0. 877
0. 002

总固体

Ⅲ型平方和

0. 000
0. 000
0. 007
0. 000
0. 104

自由度

2
2
2
2
9

均方

0. 000
0. 000
0. 004
0. 000
0. 797

F值

0. 114
0. 042
38. 422
0. 068

P值

0. 894
0. 959
0. 000
0. 935

注：F0. 05（2，2） = 19. 00。
Note：F0. 05（2，2） = 19. 00.

表9 水提取工艺优化验证试验结果

Tab. 9 Results of the validation test for the water extraction process

评价指标

木兰脂素含量（μg / mL）
欧前胡素含量（μg / mL）
总固体含量（mg / mL）

样品

1
57. 40
0. 93

142. 78

2
60. 53
0. 92

145. 77

3
55. 67
0. 96

145. 91

X

57. 87
0. 94

144. 82

RSD
（%）

4. 26
3. 02
1. 22

3 讨论

3. 1 提取工艺路线设计

本研究中清利塞鼻洗液的制备是在考虑实验室设

备条件、工业生产安全可行性等因素的基础上，设计合

理的提取工艺路线。由于方中鱼腥草、广藿香和薄荷均

含挥发油成分，故应综合考虑挥发油和提取油后药渣

的水溶性成分，采用水蒸气蒸馏提取法。辛夷、白芷等

药材的有效成分在水中溶解度高，故采用水提取法。

3. 2 评价指标选择

中药方剂主要依靠其所含多种化学成分和活性分

子发挥综合、协同的治疗作用。对提取工艺条件参数的

选择，不仅要考虑主要药味所含指标成分的有效提取

量，而且要兼顾其他药材的有效成分，仅单个定量指标

不易将各味中药材的有效成分均充分表达，故本研究

中的水提取工艺选择了木兰脂素、欧前胡素和总固体

的含量作为评价指标。木兰脂素是辛夷的主要有效成

分，欧前胡素是白芷的主要有效成分，两者均为方中主

要的水溶性成分，与总固体含量结合评价，就能筛选出

较合理的水提取工艺参数。

3. 3 正交试验分析

采用正交试验优化中药类洗剂提取工艺时，多以

有效成分、总固体的含量检测优选工艺参数，本试验中

分别筛选出挥发油提取和水提取的最佳条件，经优选

工艺提取的洗液质量得到了保证［14 - 15］。验证试验结果

表明，水提液中木兰脂素含量波动较大，可能与药材质

量及取样不均有关，日后将扩大样品量进行研究，以期

得到更准确的数据。

3. 4 薄层色谱分析

为了验证本课题所设计的提取工艺流程是否合理

可行，对产品质量是否有提高作用，对采用新旧工艺所

得样品进行薄层色谱对照。结果表明，采用新工艺所得

样品，保留了更多挥发油成分，大幅提高了产品质量。
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