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桃红舒腰洗剂提取工艺及质量控制研究
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(1.安庆医药高等专科学校,安徽 安庆 246052;
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摘 要:目的 筛选桃红舒腰洗剂的最佳提取工艺,建立其质量控制标准。方法 以出膏率和羟基红花黄色素 A含量

为考察指标,采用正交试验法对其加水量、煎煮时间及提取次数进行优选,考察工艺是否合理。采用薄层色谱鉴别及高

效液相色谱法对桃红舒腰洗剂进行质量标准研究。结果 桃红舒腰洗剂的最佳制备工艺为加水煎煮2次,第一次加10
倍量水煎煮1h,第二次加8倍量水煎煮1h。以白芷、麸炒枳壳、防风、透骨草为薄层鉴别指标,斑点清晰,专属性强,阴
性对照无干扰;以羟基红花黄色素A为含量测定指标,方法稳定可行。结论 本研究优选的桃红舒腰洗剂的提取工艺

简单可行,建立的薄层色谱定性和高效液相色谱法定量方法可用于桃红舒腰洗剂的质量控制。
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StudyontheextractionprocessandqualitycontrolofTaohongShuyaoLotion

CAOFu1,WANGYongjiu2,XIAJing2,LIUHuijuan1,JINYao1

(1.AnqingMedicalandPharmaceuticalCollege,Anqing246052,Anhui,China;

2.AnqingHospitalofTraditionalChineseMedicine,Anqing246000,Anhui,China)

  Abstract: Objective ToscreentheoptimalextractionprocessofTaohongShuyaoLotionandestablishits
qualitycontrolstandards. Methods WithpasteyieldandhydroxysaffloryellowAcontentasevaluationindi-
cators,anorthogonaltestwasusedtooptimizewateraddition,decoctiontimeandextractionfrequency,and
thefeasibilityoftheprocesswasevaluated.Thin-layerchromatographyidentificationandhigh-performanceliq-
uidchromatographywereemployedforthequalitystandardsofTaohongShuyaoLotion. Results Theopti-
malpreparationprocessofTaohongShuyaoLotionconsistedoftwowaterdecoctions:decoctionwith10-folda-
mountofwaterfor1hourforthefirstdecoction,anddecoctionwith8-foldamountofwaterfor1hourforthe
seconddecoction.RadixAngelicaeDahuricae,FructusAurantii(stir-friedwithbran),RadixSaposhnikoviae
andHerbaSperanskiaeTuberculataewereusedasreferenceherbsforThin-layerchromatographyidentifica-
tion.Thechromatographicspotswereclearwithstrongspecificity,andnointerferencewasfoundinthenega-
tivecontrol.HydroxysaffloryellowAwastakenastheindexforcontentdetermination,andthemethodwas
stableandfeasible. Conclusion TheoptimizedextractionprocessofTaohongShuyaoLotioninthisstudy
wassimpleandfeasible.Theestablishedqualitativethin-layerchromatographymethodandquantitativehigh-
performanceliquidchromatographymethodcanbeusedforthequalitycontrolofTaohongShuyaoLotion.
  Keywords: extractionprocess;thin-layerchromatography;high-performanceliquidchromatography;

contentdetermination;qualitystandard
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  腰椎间盘突出症的发生原因主要可以归结为腰椎

的退行性变化以及日常生活中不良的体位习惯。如果

长时间维持同一种姿势,尤其是不正确的坐姿或站姿,
就非常容易使腰椎承受超出其正常负荷的压力。这种

过度负载会进一步引发诸如扭转、牵拉和挤压等各种

外力作用,从而导致腰椎结构发生异常改变,并最终形

成临床上所见的各种症状表现[1]。从中医的角度来

看,腰椎间盘突出症被归类到“腰痛”的范畴之中。在

古代医学经典《素问·刺腰痛论》里,对此有明确的阐

述:“足太阳脉主腰痛,表现为腰部沉重感”。此外,还
提到“经络受阻导致的腰痛,表现为腰部僵硬如带状牵

引”,这些描述揭示了该病常伴有下肢放射性疼痛这一

显著特征[2]。
桃红舒腰洗剂作为安庆市中医医院的院内制剂,

由红花、燀山桃仁、威灵仙、透骨草、醋乳香、醋没药、川
牛膝、麸炒枳壳、防风、白芷、藁本、五加皮、伸筋草、桂
枝、忍冬藤、连翘、细辛、盐杜仲十八味中药组成。用于

治疗腰椎间盘突出症等骨与关节退行性疾病,疗效肯

定,不良反应小,患者比较容易接受,不仅能有效缓解

患者症状,还能在患者康复期间提供持续的舒缓效果。
本研究拟对桃红舒腰洗剂提取工艺进行优选,并建立

科学、可行的质量控制标准,旨在为该制剂的规范化生

产和临床安全有效应用提供实验依据,以进一步保障

其临床疗效的稳定性与可靠性。

1 材料与设备

1.1 试药 本研究所采购的药材包括红花、燀山桃

仁、威灵仙、透骨草、醋乳香、醋没药、川牛膝、麸炒枳

壳、防风、白芷、藁本、五加皮、伸筋草、桂枝、忍冬藤、连
翘、细辛、盐杜仲等,均由安庆华氏中药饮片有限公司

提供,并由安庆市中医医院药剂科主任夏静鉴定为正

品药材。对照品羟基红花黄色素 A(批号110713-
202015,纯度≥98%)由中国食品药品检定研究院供

应。甲醇为色谱纯,其余所用试剂均为分析纯。

1.2 设备 本研究依托Agilent1200高效液相色谱

仪(美国安捷伦公司)、FA2104电子天平(上海舜宇恒

平科学仪器有限公司)与KQ-300DB数控超声波清洗

器(昆山市超声仪器有限公司)与FS-200中药粉碎机

(永康市铂欧五金制品有限公司)等设备。

2 方法与结果

2.1 提取工艺的确定[3-4] 本研究采用煎煮法提取桃

红舒腰洗剂的有效成分,并在此基础上优化工艺。通

过设置加水量、煎煮时间和次数等关键参数,并以出膏

率与君药红花中羟基红花黄色素A含量为评价指标,
采用正交试验法对工艺进行优选。最终确定了最佳的

提取工艺,实现了效能的最优化。因素水平见表1。

表1 因素水平表

水平
因素

加水量A/倍 提取时间B/h 提取次数C/次

1 12-10-10 2-1-1 1
2 10-8-8 1.5-1-1 2
3 8-8-6 1-1-0.5 3

2.1.1 出膏率的测定 准确称取药材,根据正交试验

方案进行提取、过滤和浓缩处理,最后将浓缩液定容到

100mL,测定出膏率(干浸膏质量与供试品总质量之

比)[5]。

2.1.2 羟基红花黄色素A含量测定方法的建立[6]

2.1.2.1 色谱条件 本研究采用EclipsePlusC18
(4.6mm×250mm,5μm)色谱柱,其固定相为十八

烷基硅烷键合硅胶。流动相选用甲醇-乙腈-0.7%
磷酸溶液(26∶2∶72);检测波长设定为403nm;柱温

设定为30℃;流速设定为1.0mL/min;进样量定为

10μL。

2.1.2.2 对照品溶液制备 用羟基红花黄色素A对

照品,用甲醇准确配成每毫升含有64.4μg的溶液,最
后制成。

2.1.2.3 供试品溶液制备 将2mL提取液转移到

25mL容量瓶中,按照比例加入甲醇配成溶液,充分

摇匀后过滤,收集续滤液,即得。

2.1.2.4 阴性对照溶液制备 按处方比例称取除红

花外其他药材,配制阴性样品。取2mL阴性样品,按
工艺流程将其转化为阴性对照溶液。

2.1.2.5 方法学考察 专属性试验 用10μL的对照

品溶液、待测样品和阴性对照作为测试样本,用色谱法

进行检测。实验结果表明供试品和对照品的色谱图保

留时间完全一致,阴性对照没有出现干扰峰,说明该检

测方法有较好的专属性。见图1。

  线性关系考察:本研究选取浓度分别为6.44μg/

mL、12.88μg/mL、38.64μg/mL、51.52μg/mL、

64.4μg/mL的羟基红花黄色素 A对照品溶液,并通

过色谱法进行分析。通过绘制峰面积与浓度的关系

图,确立了线性回归方程Y=285523X-100976(r=
0.9992),表明其在6.44~64.4μg/mL范围内具有良

好的线性关系。
精密度试验:取一定量的对照品溶液,在相同的条

件下进行5次测定,结果羟基红花黄色素 A峰面积

RSD为0.04%,说明仪器具有较好的精密度。
稳定性试验:取适量供试品溶液,按上述色谱条

件,在0h、2h、4h、8h、12h和24h各测一次样品。
从实测结果可知,羟基红花黄色素 A的峰面积 RSD
为0.31%,说明该成分在24h内具有很高的稳定性。
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注:1为羟基红花黄色素A;A为对照品溶液;B为供试品溶液;C为阴性对照溶液。

图1 专属性试验 HPLC图

  重复性试验:根据“2.1.2.3”中所制备的样品溶

液,在“2.1.2.1”中规定的色谱条件下进样测定,结果

表明羟基红花黄色素A的RSD为0.37%,说明本方

法有很高的重现性。
加样回收率试验:选取6份已知含量的供试品,分

别加入等量对照品,用色谱法定量测定,得到羟基红花

黄色素A平均回收率为98.16%,RSD为1.29%。

2.1.3 统计学方法 采用GraphPadPrism8.0统计

软件进行数据分析,多组间比较采用多因素方差分析,
以P<0.05为差异具有统计学意义。

2.1.4 试验结果 采用正交试验方案提取样品,并对

羟基红花黄色素A峰面积进行定量测定,用标准曲线

法求出其含量。之后使用“2.1.1”的方法得到了出膏

率的数据。最后将该样品综合测评指标设为两者之和

的50%,用方差分析全面评价实验数据的可靠性。由

表2数据可见,各因素对桃红舒腰洗剂提取工艺的影

响程 度 依 次 为 C>A>B,得 出 最 佳 工 艺 组 合 为

A1B3C3;表3的方差分析结果表明,各因素对试验结

果的影响差异无统计学意义(P >0.05)。结合直观

分析与生产可行性综合评估,A1(12倍量水)虽提取更

充分但会增加浓缩能耗及生产成本;C3(3次提取)虽
能提升出膏率,但会显著延长设备占用时间并增加操

作工序复杂度。为确保药材有效成分充分提取并兼顾

生产经济性,最终确定采用A2B3C2组合,即加水煎煮

2次,首先采用10倍量水煎煮1h,再以8倍量水继续

煎煮1h。

表2 正交试验结果

试验号 A B C D(空白)
试验结果

出膏率/%
羟基红花黄色素

A含量/(mg·mL-1)
综合得分/%

1 1 1 1 1 22.64 0.0542 11.35
2 1 2 2 2 25.31 0.0612 12.69
3 1 3 3 3 25.97 0.0628 13.02
4 2 1 2 3 24.19 0.0608 12.13
5 2 2 3 1 24.77 0.0612 12.42
6 2 3 1 2 19.01 0.0523 9.53
7 3 1 3 2 22.76 0.0519 11.41
8 3 2 1 3 20.22 0.0572 10.14
9 3 3 2 1 21.17 0.0585 10.61
K1 12.353 11.630 10.340 11.460
K2 11.360 11.750 11.810 11.210
K3 10.720 11.053 12.283 11.763
R 1.633 0.697 1.943 0.553

表3 方差分析表

方差来源 偏差平方和 自由度 F比 F临界值 P

A 4.064 2 8.816 19.000 >0.05
B 0.832 2 1.805 19.000 >0.05
C 6.161 2 13.364 19.000 >0.05
误差 0.46 2

2.1.5 工艺验证 本研究采用实验法对桃红舒腰洗

剂的提取工艺进行了优化:首先以10∶1的比例进行

水煎煮,持续1h,随后,再以8倍量水继续煎煮1h。
检测结果显示,各批次样品的成分含量及出膏率均符

合生产标准,表明该方案具有稳定性与经济性,可满足
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大规模生产的实际需求。

表4 工艺验证结果

实验序号 投料量/g 出膏率/%
羟基红花黄色素A
含量/(mg·mL-1)

A 816 23.78 0.0622
B 816 23.81 0.0612
C 816 24.07 0.0604
平均值 23.89 0.0613
RSD/% 0.63 1.47

2.2 质量标准研究

2.2.1 性状 本品呈棕褐色或棕黄色液体,具特殊香

气;存放过程中易产生沉淀。

2.2.2 薄层色谱鉴别

2.2.2.1 白芷[7-8] 量取20mL样品,加入20mL三

氯甲烷超声提取两次,滤液蒸干后将剩余物溶于1mL
甲醇,得到待测样品溶液。另称取1g白芷对照药材,
同法制得对照药材溶液。依据处方比例,准备不含白

芷的阴性对照液,同法制得阴性对照溶液。根据《中国

药典》2020年版四部通则0502的薄层色谱法,分别取

供试品溶液、阴性对照溶液和对照药材溶液各5μL,
在同一块硅胶 G薄层板上点样。以三氯甲烷-甲醇

(6∶1)混合液作为展开剂展开,取出晾干后在254nm
紫外灯下观察。实验结果如图2所示,供试品色谱在

与对照药材色谱的相应位置上显示出颜色相同的荧光

斑点,而阴性样品没有干扰现象,表明该方法具有良好

的专属性,能够被纳入质量标准。

注:1为白芷对照药材;2为阴性样品;3~5为样品。

图2 白芷薄层色谱图

2.2.2.2 麸炒枳壳[9-10] 取本品20mL,使用乙酸乙

酯超声处理,并经蒸发浓缩后制备待测样品 。另取

0.2g枳壳对照药材,同法制得对照药材溶液。依据处

方比例,准备不含麸炒枳壳的阴性对照液,遵循待测对

照溶液的准备流程,以制得阴性样品溶液。依据《中国

药典》(2020版)四部通则0502的规定,通过薄层色谱

法在硅胶G薄层板上点样5μL供试品、对照药材及阴

性样品 溶 液,并 分 别 选 用 三 氯 甲 烷 - 甲 醇 - 水

(13∶6∶2)展开剂进行分离。加热至105℃后,在紫

外灯下照射,供试品与对照药材在荧光反应区域呈现

一致色泽,而阴性样品未见荧光信号,从而证明该方法

具备极高的专属性,能用于质量标准的确立。见图3。

注:1为枳壳对照药材;2为阴性样品;3~5为样品。

图3 枳壳薄层色谱图

2.2.2.3 防风[11-12] 量取20mL本品,加入三氯甲

烷20mL超声提取两次,滤液蒸干后残留物用1mL
甲醇溶解,得供试品溶液。另取1g防风对照药材,同
法制成对照药材溶液。按处方比例制备不含防风的阴

性对照液,参照供试品溶液的制备流程处理,制得阴性

对照溶液。依据《中国药典》2020版四部通则0502的

相关规定,将供试品溶液、阴性对照溶液及对照药材溶

液点样于同一硅胶G薄层板上,并选用三氯甲烷与甲

醇的混合溶剂(比例为6∶1)作为展开剂。紫外光下

观察展开效果,结果显示供试品与对照药材荧光斑点

一致,阴性样品未见干扰现象,表明该方法具有极高的

专属性,适用于质量标准的制定。见图4。

2.2.2.4 透骨草[13] 将本品20mL与乙酸乙酯20
mL置于超声波容器中,进行超声处理。第一遍提取

后,浓缩并用甲醇溶解提取物,第二步重复提取并洗

涤,用1mL甲醇溶解,最终得到供试品溶液。另取1
g透骨草对照药材,同法制成对照药材溶液。按处方

比例制备不含透骨草的阴性对照溶液,参照供试品溶

液的制备流程处理,制得阴性对照溶液。依据《中国药

典》2020版四部通则0502,采用薄层色谱法对透骨草

及其对照药材的荧光斑点进行鉴别。结果显示,样品

与对照药材在紫外光下呈现出相同的荧光图案,阴性

样品未见干扰现象,表明该方法具有极高的专属性,适
用于质量标准的制定。见图5。
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注:1为防风对照药材;2为阴性样品;3~5为样品。

图4 防风薄层色谱图

注:1为透骨草对照药材;2为阴性样品;3~5为样品。

图5 透骨草薄层色谱图

2.2.3 样品含量测定 按处方比例称取药材3份,采
用2次煎煮法,每次1h,并在第1次加入总量10倍的

水、第2次加入8倍量的水条件下展开提取。最终,将
两轮提取液混合后按“2.1.2”项下色谱方法测定羟基

红花黄色素A的含量,平均含量达到0.0602mg/mL。

3 讨论

本方选用了红花为君药,其性味甘辛温,能活血通

经、止痛,能破瘀散结,调理经络。山桃仁与红花协同

作用,能增强逐瘀解毒之力,成为全方的核心成分。威

灵仙具有消骨鲠的功效,可引导药力直达筋骨,缓解疼

痛;配伍防风、藁本等祛风药,进一步提升通络止痛的

效果,侧重于减轻筋骨的不适。乳香、没药则通过行气

消肿生肌的作用,配合川牛膝强筋健骨,疏通气血;麸
炒枳壳理气宽中,使气血流通,进而达到化瘀的目的;
五加皮与伸筋草协同发挥作用,增强了祛风湿与舒筋

活络的能力;桂枝温阳化气,助阳化阴,有助于缓解因

寒凝导致的腰痛;细辛辛温走窜,既能散寒止痛,又能

通窍;盐杜仲补肝肾固本培元,则兼顾寒温并调。综上

所述,本方通过活血化瘀与通络止痛的配伍,兼顾祛邪

扶正,既针对肝肾不足的问题,又能够攻邪而不伤正

气,寒温并用,适用于因风湿或外伤引发的腰背疼痛等

症状。
本研究通过正交试验法对桃红舒腰洗剂的提取工

艺进行了全面优化。以羟基红花黄色素 A含量和出

膏率为核心参数,系统分析了加水量、煎煮时间和次数

等关键因素对生产效率的影响。相较于郭亮等[14]以

12倍量水提取3次的方案,本研究通过采用梯度水量

煎煮方案(首煎10倍量水/1h,复煎8倍量水/1h),该
工艺条件下产品出膏率及羟基红花黄色素 A含量表

现均衡稳定,不仅实现了有效成分的有效提取,同时也

显著降低了能源消耗与生产成本,实现了“效率-能

耗”双维度平衡。为大规模生产提供了科学依据。
本研究对桃红舒腰洗剂各成分进行了详实的薄层

鉴别,并剔除了部分专属性不强或耐用性不足,最终将

白芷、麸炒枳壳、防风及透骨草等关键药材纳入质量标

准。同时,通过高效液相色谱法测定了羟基红花黄色

素A 的含量,并在3组样品中获得了平均含量为

0.0602mg/mL的结果,为后续制定合理的限量标准

提供了科学依据。
综上所述,本研究优化的桃红舒腰洗剂提取工艺

稳定、可行,所建立的质量标准方法准确、可靠,能够有

效控制该制剂的质量,为其临床安全有效应用提供了

有力保障。但本研究仅选择了羟基红花黄色素 A作

为含量测定指标,未对处方中燀山桃仁等其他君药/臣

药的成分进行定量分析。后续将建立多指标含量测定

方法,同步测定多种活性成分,以更全面地反映制剂的

整体质量。
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