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复方透骨宽筋洗剂提取工艺优化
周 俊，李雪芹△，唐 蕾，赵伟国

（广东省中山市人民医院，广东 中山 ５２８４０３）
摘要：目的 优化复方透骨宽筋洗剂的提取工艺。方法 采用亚硝酸钠 －硝酸铝 －氢氧化钠显色法测定洗剂中总黄酮的含量；以浸泡时
间、加水量、煎煮时间、煎煮次数为考察因素，以总黄酮和总固形物的含量为综合评价指标，采用 Ｌ９（３４）正交试验优化复方透骨宽筋洗
剂的提取工艺。结果 总黄酮测定方法的平均回收率为９８．２３％，ＲＳＤ为０．７７％（ｎ＝６）；最优提取工艺为加１０倍量水，浸泡３０ｍｉｎ，煎
煮１．５ｈ，煎煮２次。结论 建立的总黄酮测定方法可行，优选的工艺合理、稳定、可靠。

关键词：复方透骨宽筋洗剂；总黄酮；总固形物；提取工艺；正交试验
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复方透骨宽筋洗剂为医院特色制剂，临床应用历史

悠久，疗效确切，由宽筋藤、苏木、透骨草等多味中药组

方，具有活血散瘀、舒筋活络、消肿止痛功效，多用于治

疗跌打扭伤、骨折、脱位后期功能恢复等。根据临床用药

经验和处方药材有效成分，制剂提取工艺采取水煎煮。

方中透骨草、苏木、千年健等均含有大量黄酮类物质，因

此本研究中以总黄酮和总固形物的含量为综合评价指

标，采用正交试验优化制剂的提取工艺。现报道如下。

１ 仪器与试药

１．１ 仪器

ＤＺＴＷ型调温电热套（北京市永光明医疗仪器有限
公司）；ＫＡ－１０００Ｃ型低速台式离心机（上海安亭科学
仪器厂）；ＡＵＷ２２００型电子分析天平（精度为 ０．１ｍｇ／
０．０１ｍｇ），ＵＶ－１８００型双光束紫外可见分光光度计，均
购自日本岛津公司。

１．２ 试药

药材饮片牗广州康圣药业有限公司牘；芦丁对照品
（中国食品药品检定研究院，批号为 １０００８０－２０１８１１，
含量为９２．４％）；其余试剂均为分析纯。
２ 方法与结果

２．１ 总黄酮含量测定

２．１．１ 溶液制备

取芦丁对照品２５ｍｇ，精密称定，置１００ｍＬ容量瓶
中，加 ８０％乙醇溶解并定容，摇匀，即得质量浓度为
０．２５ｍｇ／ｍＬ的对照品溶液。按处方称取药材 １３５ｇ（其
中荆芥穗水煎１次，于第２次煎液中加入），加１０倍量
水，煎煮 １．５ｈ，煎煮２次，合并、浓缩滤液，加入含苯甲
酸钠０．３ｇ、羟苯乙酯０．０６ｇ的乙醇溶液，搅拌使溶解，
添加适量蒸馏水，得１００ｍＬ药液；精密量取药液１ｍＬ，
置１０ｍＬ容量瓶中，用水定容，得样品溶液；精密量取样
品溶液 １ｍＬ，置１０ｍＬ容量瓶中，用８０％乙醇定容，摇
匀，以 ３０００ｒ／ｍｉｎ的速率离心 １０ｍｉｎ，取上清液，即得
供试品溶液。

２．１．２ 测定方法

精密量取对照品溶液和供试品溶液各 ３ｍＬ，分别
置 ２５ｍＬ容量瓶中，各加入 ３０％乙醇至 １５ｍＬ，加入
５％亚硝酸钠溶液 １．０ｍＬ，摇匀，放置 ３ｍｉｎ；加入 １０％
硝酸铝溶液 １．０ｍＬ，摇匀，放置 ３ｍｉｎ；加入 ４．３％氢氧
化钠溶液３．０ｍＬ，摇匀，放置５ｍｉｎ，用３０％乙醇定容至
２５ｍＬ。在 ４００～６００ｎｍ波长范围内扫描，测定吸光度，
结果对照品溶液和供试品溶液均在５１０ｎｍ波长处有最
大吸收，故选择５１０ｎｍ为测定波长。
２．１．３ 方法学考察

线性关系考察：精密量取对照品溶液 １．０，２．０，
３．０，４．０，５．０，６．０，７．０ｍＬ，分别置 ２５ｍＬ容量瓶中，各

加入 ３０％乙醇至 １５ｍＬ，按 ２．１．２项下方法操作，以相
应试剂作空白对照，在５１０ｎｍ波长处测定吸光度。以吸
光度（Ａ）为纵坐标、对照品溶液质量浓度（Ｃ，ｍｇ／ｍＬ）为
横坐标进行线性回归，得回归方程 Ａ＝１２．３９５Ｃ＋
０．００９６（ｒ＝０．９９９８，ｎ＝７）。结果表明，芦丁质量浓度
在０．０１～０．０７ｍｇ／ｍＬ范围内与吸光度线性关系良好。

精密度试验：精密量取对照品溶液 ３ｍＬ，共 ６份，
分别置 ２５ｍＬ容量瓶中，按 ２．１．２项下方法操作，在
５１０ｎｍ波长处测定吸光度。结果芦丁吸光度的 ＲＳＤ为
０．２１％（ｎ＝６），表明仪器精密度良好。

稳定性试验：精密量取供试品溶液 ３ｍＬ，按 ２．１．２
项下方法操作，分别于显色后０，５，１０，１５，２０，２５ｍｉｎ时
在 ５１０ｎｍ波长处测定吸光度。结果芦丁吸光度的 ＲＳＤ
为 １．６４％（ｎ＝６），表明显色后２５ｍｉｎ内吸光度基本稳
定，故应在显色后２５ｍｉｎ内测定。

重复性试验：取供试品溶液 ６份，按 ２．１．２项下方
法操作，在５１０ｎｍ波长处测定吸光度。结果芦丁吸光度
的 ＲＳＤ为０．５３％（ｎ＝６），表明方法重复性良好。

加样回收试验：精密量取已知含量的样品溶液

０．５ｍＬ，共６份，分别置１０ｍＬ容量瓶中，精密加入对照
品溶液 ６．０ｍＬ，用８０％乙醇定容，摇匀，以３０００ｒ／ｍｉｎ
的速率离心１０ｍｉｎ，取上清液，依法制备供试品溶液，取
３ｍＬ，按２．１．２项下方法操作，在５１０ｎｍ波长处测定吸
光度，代入回归方程，并计算供试品的含量。结果芦丁的

平均回收率为９８．２３％，ＲＳＤ为０．７７％（ｎ＝６）。
２．２ 总固形物含量测定

精密量取样品溶液２０ｍＬ，置干燥至恒重的蒸发皿
中蒸干，将所得干膏于１０５℃下干燥至恒重，精密称定，
计算总固形物含量。

２．３ 工艺参数优化

采用正交试验优化工艺参数。在确定水提工艺路线

基础上，以浸泡时间（因素Ａ）、加水量（因素Ｂ）、煎煮时
间（因素Ｃ）、煎煮次数（因素Ｄ）为考察因素犤１－３犦，以总黄

酮和总固形物的含量为综合评价指标，综合评分＝总黄
酮含量隶属度×０．５＋总固形物含量隶属度×０．５，隶属
度＝（测定值 －最小测定值）／（最大测定值－最小测定
值）。采用 Ｌ９（３４）正交试验优化复方透骨宽筋洗剂的工
艺。正交试验因素水平设计见表 １，试验设计及结果见
表２。

表１ Ｌ９（３４）正交试验因素水平表
Ｔａｂ．１ ＦａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｔｈｅＬ９（３４）ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔ

水平

１
２
３

因素Ａ牗ｍｉｎ牘

０
３０
６０

因素Ｂ牗倍牘

８
１０
１２

因素Ｃ（ｈ）

１．０
１．５
２．０

因素Ｄ（次）

１
２
３



５０
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１
２
３
４
５
６
７
８
９
Ｋ１
Ｋ２
Ｋ３

１
１
１
２
２
２
３
３
３

０．５４２
０．５８８
０．５８０

１
２
３
１
２
３
１
２
３

０．５０２
０．５７９
０．６２９

１
２
３
２
３
１
３
１
２

０．４８０
０．５７７
０．６５２

１
２
３
３
１
２
２
３
１

０．１８６
０．６３８
０．８８６

总黄酮

１５．７６
３２．０３
４５．６０
３６．２３
２３．３４
３０．６１
３３．４５
３７．２０
２０．７３

总固形物

１２６．０８
１９６．３４
２２５．１３
２２５．３６
１５９．６２
２００．８６
１９８．５８
２１６．８０
１６１．７１

０
０．６２６
０．９９９
０．８４３
０．２９６
０．６２５
０．６６２
０．８１６
０．２６３

总固形物

总黄酮

１
２３２．６２
３６．９４

２
２３３．８２
３６．４９

Ｘ
２３３．２２
３６．７２

１
１９５．５８
２９．２４

２
２０３．６９
２９．２４

３
２０１．２６
２９．６９

Ｘ
２００．１８
２９．３９

方差来源

Ａ
Ｂ
Ｃ
Ｄ

极差

０．０４６
０．１２７
０．１７２
０．７００

偏差平方和

０．００４
０．０２５
０．０４５
０．７５５

自由度

２
２
２
２

Ｆ比
０．０１９
０．１２１
０．２１７
３．６４３

Ｐ
＞０．０５
＞０．０５
＞０．０５
＞０．０５

注：Ｆ０．０５牗２牞２牘＝４．４６。
Ｎｏｔｅ牶Ｆ０．０５牗２牞２牘＝４．４６。

含量（ｍｇ／ｍＬ）
综合评分（分）序号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

表２ Ｌ９（３４）正交试验结果
Ｔａｂ．２ ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅＬ９（３４）ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔ

表４ 验证试验结果牗ｍｇ／ｍＬ牘
Ｔａｂ．４ Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｖａｌｉｄａｔｉｏｎｔｅｓｔ（ｍｇ／ｍＬ）

项目
Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ３ Ａ２Ｂ２Ｃ２Ｄ２

·药学论著·

ＰｈａｒｍａｃｙＡｒｔｉｃｌｅｓ

表３ 方差分析结果

Ｔａｂ．３ ＲｅｓｕｌｔｓｏｆＡＮＯＶＡ

采用正交试验设计助手Ⅱ（Ｖ３．１专业版）进行方差
分析，结果见表３。可见，考察因素对综合评分均无显著
影响。直观分析结果表明，影响最大为因素Ｄ；极差分析
显示，其水平３提取效果最佳，水平 ２与水平 ３相差不
大，从生产成本方面考虑，最优工艺选择水平２；其次为
因素 Ｃ和因素 Ｂ，极差分析显示，两者水平３提取效果
最佳，水平２与水平３相差不大，从生产成本方面考虑，
最优工艺选择水平 ２；因素 Ａ对提取效果影响最小，水
平 ２与水平 ３几乎无差异，最优工艺选择水平 ２。故
最终确定的工艺为 Ａ２Ｂ２Ｃ２Ｄ２，即加 １０倍量水，浸泡
３０ｍｉｎ，煎煮１．５ｈ，煎煮２次。
２．４ 验证试验

对优选工艺参数 Ａ２Ｂ２Ｃ２Ｄ２的可靠性与重现性进行
验证，并与理论最大提取工艺参数Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ３（即加１２倍
量水，浸泡 ３０ｍｉｎ，煎煮 ２ｈ，煎煮３次）进行比较。按验
证试验优选工艺条件平行制备３份样品，理论最大工艺
条件平行制备 ２份，测定提取液中总黄酮和总固形物
的含量。详见表 ４。可见，优化工艺条件下总固形物和
总黄酮含量的平均值分别为理论工艺条件下的

８５．８３％和８０．０４％。

３ 讨论

３．１ 评价指标选择

方中，透骨草中黄酮、香豆素、多肽、甾醇、萘醌等化

学成分的主要药理成分为黄酮、香豆素、萘醌 犤４－６犦，

苏木、威灵仙、千年健、钩藤、荆芥穗等含有黄酮类物

质犤７－１４犦，故本研究中以总黄酮的含量为提取工艺优化的

评价指标。总固形物的含量是中药制剂提取工艺中常用

评价指标犤１５－１６犦，考虑到中药有效成分的复杂性，故以总

黄酮和总固形物的含量为综合评价指标。

３．２ 总黄酮测定方法选择

尚未见复方透骨宽筋洗剂总黄酮测定方法的报道，

本研究中选择紫外可见分光光度法进行测定。方法建立

过程中，以芦丁为对照品，比较了直接测定法、三氯化铝

显色法和硝酸铝显色法３种总黄酮测定方法，发现直接
测定法和三氯化铝测定法的对照品溶液与供试品溶液

最大吸收波长不一致，而硝酸铝显色法中芦丁对照品溶

液与供试品溶液的最大吸收波长均为 ５１０ｎｍ。因此，采
用硝酸铝显色法，并考察了影响因素，对硝酸铝浓度、氢

氧化钠浓度及用量、显色条件等进行了优化。最后，对所

建立的方法进行了验证，重复性试验结果和加样回收率

均符合药典要求。

３．３ 最优提取工艺确定

提取工艺优化后的验证试验结果显示，优选的提取

工艺合理。故最优提取工艺确定为Ａ２Ｂ２Ｃ２Ｄ２，即加１０倍
量水，浸泡３０ｍｉｎ，煎煮１．５ｈ，煎煮２次。
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