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  [ 摘要]  目的: 优选葛参丸的最佳水提工艺,并对提取液的干燥方式进行考察。方法:以葛根素的提取量为评价指标,以

溶媒用量、提取次数和提取时间为考察因素, 采用 L9 ( 34 )正交试验优选葛参丸的最佳水提取工艺,并对提取液的不同干燥方法

进行比较优选。结果:最佳水提取工艺为加入 10倍药材量的水,提取 3次, 每次 1. 5 h; 干燥工艺以喷雾干燥为优。结论:优选

的工艺合理可行。
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Study on Extracting and Drying Technology of Geshen Pill
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[ Abstract]  Objective: To establish the optimal extraction technology of Geshen Pill, and investigate the

different drying technology. Method: The extraction technology was optimized by orthogonal experiment taking the

content of puerarin as index with the amount of solvent, the extraction time and extraction times as factors. And the

drying method for water extracts was also optimized. Result: The best extraction condition was: extracting for 1. 5 h

with 10 folds water 3 times. The spray drying method was the best. Conclusion: The optimum technology is

reasonable and effective.
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  葛参丸是由葛根、太子参、乌梅等多味中药组成

的浓缩丸,临床用于治疗糖尿病证属湿热内蕴,兼有

气虚或下利者。为减少服用剂量,将方中太子参等

粉性强的药材进行粉碎,而葛根含有葛根素等黄酮

类成分,乌梅含有柠檬酸和苹果酸等有机酸类成分,

可采取水提取的方法将有效成分提出
[ 1 -3 ]
。本试验

主要研究处方中药材的提取工艺及提取液的干燥方

式,以葛根素提取量为考察指标, 采用正交试验对

水提取工艺进行优化选择,同时考察了提取液的不

同干燥方法
[ 4] ,为该制剂的制备提供试验依据。

1 仪器与试药

Waters2695 高效液相色谱仪, PAD检测器,真空

干燥箱 ( 瑞士 SALVIS VC20) , SD-1000 实验室喷雾

干燥机 ( 日本东京器械株式会社 ) , 超声波清洗器

( 天津奥特赛恩斯仪器有限公司) 。葛根素对照品

( 批号 110752-200912) 购于中国药品生物制品检定

所,葛根等药材购于北京本草方源药业,经鉴定符合

《中国药典》2005 年版一部规定。甲醇为色谱纯,其

他试剂均为分析纯。

2 方法与结果

2.1 葛根素含量测定

2.1.1 色谱条件 色谱柱 Diamonsil C18( 4. 6 mm×250

mm, 5 μm) ,流动相甲醇-水( 25∶75) ,流速 1 mL·min - 1 ,

柱温 30 ℃,检测波长 250 nm
[ 5]
。在上述条件下,葛根

素色谱峰与供试品溶液中其他色谱峰达到了基线分

离,阴性试验结果表明阴性无干扰,色谱图见图 1。
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图 1 葛根素对照品 ( A) 、供试品 ( B) 和缺葛根的阴性样品 ( C) 的 HPLC 色谱

 

2.1.2 线性关系考察  精密称定葛根素对照品适

量,用 30%乙醇制成每 1 mL含 80 μg的葛根素对照

品溶液。精密吸取对照品溶液 4, 8, 12, 16, 20 μL注

入高效液相色谱仪,测定峰面积,以峰面积对进样量

进行回归,得回归方程 Y =3 804 183. 75X - 95 287,

r =1. 000,结果表明,葛根素在 0. 32 ～1. 6 μg呈良好

线性关系。

2.1.3 样品测定  精密量取正交试验所得各样品

液 1 mL,置于 50 mL量瓶中,加 25% 甲醇稀释定容

到刻度,摇匀, 用微孔滤膜 ( 0. 45 μm) 滤过, 取续滤

液即为供试品溶液。精密吸取供试品溶液 5 μL注

入 HPLC 仪, 按上述色谱条件测定, 计算葛根素

含量。

2.2 水提取正交试验

2.2.1 根据葛参丸中葛根等部份药材所含成分的

性质及特点, 采用水煎煮法进行提取, 选定加水量

( A) 、提取时间 ( B) 、提取次数 ( C) 3 个主要影响因

素,每个因素取 3 个水平,按表 1 的因素水平, 选用

L9 ( 3
4
) 正交表进行试验。

表 1 水提工艺因素水平

水平
A

加水量 /倍

B

提取次数 /次

C

提取时间 /h

1 10 1 1

2 8 2 1. 5

3 6 3 2

2.2.2 供试品的制备  按处方比例称取葛根等药

材,按照正交试验表进行试验,煎煮后滤过,滤液适

当浓缩,置 100 mL量瓶中, 加纯水定容至刻度,摇

匀,即得母液,测定葛根素含量。

2.2.3 正交实验结果  结果见表 2, 方差分析见

表 3。

由直观分析和方差分析可知, A因素 ( 加水量)

和 C因素( 提取时间) 对结果无显著性影响, B因素

   表 2 正交试验与结果

No A B C
D

( 空白 )

葛根素提取量

/mg

1 1 1 1 1 559. 64

2 1 2 2 2 804. 82

3 1 3 3 3 1 026. 61

4 2 1 2 3 574. 47

5 2 2 3 1 799. 85

6 2 3 1 2 870. 71

7 3 1 3 2 509. 79

8 3 2 1 3 690. 24

9 3 3 2 1 924. 13

K1 797. 023 547. 967 706. 863 761. 207

K2 748. 343 764. 970 767. 807 728. 440

K3 708. 053 940. 483 778. 750 763. 773

R 88. 970 392. 516 71. 887 35. 333

表 3 方差分析

方差来源 SS f MS F P

A 11 908. 687 2 5 954. 344 5. 114

B 231 964. 710 2 115 982. 355 99. 612 < 0. 01

C 9 001. 539 2 4 500. 770 3. 865

误差 2 328. 69 2 1 164. 345

  注 : F0. 01 ( 2 , 2) = 99. 00。

( 提取次数) 对结果有显著性影响 ( P < 0. 01) , 确定

B3 为最佳。为节约成本, 缩短生产周期考虑,确定

最佳提取工艺条件为 A1 B3 C2 ,即加水量 10 倍,提取

3次,每次 1. 5 h。

2.2.4 验证试验  以优化所得工艺条件进行 3 次

验 证 试 验, 结 果 葛 根 素 提 取 量 平 均 值 为

1 036. 75 mg,表明优化工艺稳定可行。

2.3 不同干燥工艺比较

2.3.1 不同干燥方法 取药材适量,按最佳提取工

艺提取, 适当浓缩,浓缩液均分成 3 份, 1 份浓缩至
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稠膏,放入 70 ℃烘箱中常压干燥成干膏; 1 份浓缩

至稠膏, 放入 60 ℃的真空干燥箱中减压干燥至干

膏; 1 份采用喷雾干燥 ( 喷雾干燥进风温度 130 ℃,

出风温度 90 ℃) 制成喷雾干燥粉。

2.3.2 干膏含量测定  分别取干膏粉 0. 1 g, 精密

称定,精密加入甲醇 50 mL,称定质量,超声处理 30

min,放冷,再称定质量, 用甲醇补足减失的质量,摇

匀,上清液用微孔滤膜 ( 0. 45 μm) 滤过,取续滤液,

即得供试品溶液。按上述含量测定条件测定, 计算

干膏中葛根素的含量,试验结果见表 4。
表 4 不同干燥工艺比较

干燥方法 干燥时间 / h 干膏性状 葛根素含量 /mg

常压干燥 24 棕褐色  893. 75

减压干燥 10 浅棕褐色 903. 12

喷雾干燥 3 浅黄色  965. 81

  结果表明:喷雾干燥时间短, 效率高,制备的提

取物色浅、水分低、含量高,且不需要粉碎等步骤,方

便下一步制剂。

3 讨论

本试验针对处方中部份药材含有的有效成分大

部分为水溶性,且不易被破坏的特点,参考文献,采

用传统的水提取方法,通过正交试验优化了提取条

件,对药材中有效成提取完全, 简化了精制步骤,保

持了中药制剂传统工艺特色,发挥了传统工艺的优

点。药材水提液经过浓缩与喷雾干燥后得到的干浸

膏粉,性质稳定, 为下一步的制备提供了基础和条

件。采用 HPLC法测定方中葛根所含特征性成分葛

根素的含量,方法精确、简便, 可作为药品含量测定

的特征性指标。
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