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九香止泻方喷雾和减压干燥品中有效成分比较 
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摘  要：目的  比较喷雾干燥法与减压干燥法制得的九香止泻干浸膏粉有效成分量的差异，为确定九香止泻浓缩液（或稠浸

膏）合理的干燥方法提供依据。方法  采用 HPLC 法测定喷雾干燥与减压干燥法制成的九香止泻干浸膏粉中秦皮甲素、秦

皮乙素，采用络合滴定法测定总鞣质。结果  九香止泻方减压干燥后秦皮甲素量高于喷雾干燥，减压干燥与喷雾干燥后秦皮

乙素、总鞣质的量差异无统计学意义，两种干燥方法皆适用。结论  综合考虑各有效成分量的差异，减压干燥优于喷雾干燥。 
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九香止泻方来源于湖南中医药大学著名中医内

科专家滕久祥教授研制的治疗湿热泄泻的临床经验

方，由秦皮、椿皮、神曲、木香 4 味中药材组成，

具有良好的行气止痛、健脾消食之功效。药理实验

表明，该方对常见肠道致病菌大肠杆菌、金黄色葡

萄球菌、沙门氏乙型副伤寒杆菌、痢疾杆菌、变形

杆菌均有较好的抑制作用，尤其是具有较强的抑制

致泻性海洋弧菌的作用；能显著降低腹泻指数，具

有对抗番泻叶所致小鼠急性腹泻作用；具有显著的

解痉、镇痛，抑制正常小鼠小肠推进功能，降低小

肠推进率，提高胃酸和胃蛋白酶活性等作用[1-8]。多

用于胸脘胀痛、泻痢后重、食积不消等症，治疗感

染性腹泻取得满意疗效。本方药材水提浓缩液采用

喷雾干燥法制成的干浸膏粉疏松、色浅、美观且溶

解性好，与减压干燥法相比理化性质各有千秋，为

确定 优、 合理的干燥工艺，本实验比较了两种

干燥工艺制成的干浸膏粉有效成分的差异。 
1  仪器与材料 

Waters 高效液相色谱仪，Ｗaters 2487 型紫外检

测器（Waters 公司），Breez 工作站，C-R3A 数据处

理器；B—290 型实验室小型喷雾干燥机（瑞士 Buchi
公司）；DZF—6050 型真空干燥箱（上海精宏实验

设备有限公司）；岛津分析天平 AUY120（岛津国际

贸易上海有限公司）；SK3300H 超声波清洗器（上

海科导超声仪器有限公司）；RE52—99 旋转蒸发器

（上海亚荣生化仪器厂）。 
秦皮、木香等 4 味中药材购于湖南省三湘中药

饮片公司，经湖南中医药大学中药鉴定教研室周日

宝教授鉴定符合《中国药典》2010 年版一部项下有

关规定。秦皮甲素（批号 110740-200104）和秦皮乙 
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素（批号 110741-200506）对照品（中国药品生物

制品检定所）；甲醇为色谱纯，水为重蒸水，乙二胺

四醋酸二钠、铬黑 T 等试剂皆为分析纯。 
2  方法与结果 
2.1  干浸膏粉的制备 

取九香止泻方药材，木香先提取挥发油[9]，残

渣与秦香等 3 味药材合并水煎，浓缩至相对密度为

1.15 左右，分成 2 份，按喷雾干燥与减压干燥 优

工艺条件制成干浸膏粉[10-12]，即一份在进风温度

160 ℃，出风温度 90 ℃，空气流量转子数 50，泵

药速度 25%（相当于蠕动泵每小时输入药液量 250～
300 mL），浓缩液温度 60 ℃的条件下喷雾干燥得干

浸膏粉；另一份在旋转蒸发器上 80 ℃继续减压浓

缩至相对密度 1.35 左右（稠浸膏），再于 70 ℃减压

干燥制成干浸膏粉，简称供试品。 
2.2  秦皮甲素和秦皮乙素定量分析方法的建立[13] 
2.2.1  色谱条件与系统适用性试验[14]  色谱柱为

Thermo C18 ODS 柱（250 mm×4.6 mm，5 μm），流

动相为乙腈-0.1%磷酸溶液（12∶88），检测波长 334 
nm，体积流量 1.0 mL/min，柱温 30 ℃，理论板数

按秦皮乙素峰计算不低于 5 000。 
2.2.2  对照品溶液的制备  分别精密称取在 80 ℃
干燥至恒定质量的秦皮甲素对照品 10.0 mg、秦皮

乙素对照品 10.3 mg，各置 50 mL 量瓶中，加甲醇

溶解稀释至刻度，摇 ，得含秦皮甲素 200 μg/mL、
秦皮乙素 206 μg/mL 对照品储备液。 

分别精密量取秦皮甲素、秦皮乙素对照品储备

液各 0.2 mL，置 10 mL 量瓶中，加甲醇至刻度，摇

，过 0.45 μm 滤膜，即得质量浓度分别为 4.00、
4.12 μg/mL 混合对照品溶液。 
2.2.3  线性关系考察  分别精密移取秦皮甲素、秦

皮乙素对照品储备液 2、0.8 mL，置 10 mL 量瓶中，

加甲醇稀释至刻度，摇 。分别移取 0.1、0.6、1.0、
1.6、2.0 mL，置 10 mL 量瓶中，加甲醇稀释至刻度，

摇 ，分别过 0.45 μm 滤膜，分别进样 10 μL，测定

峰面积积分值，以峰面积积分值为纵坐标，质量浓

度为横坐标进行线性回归，得回归方程：秦皮甲素

Y＝2 145 X－227 4，r＝0.999 8；秦皮乙素 Y＝3 445 
X－3 375，r＝0.999 5；表明秦皮甲素在 80～800 ng、
秦皮乙素在 32.96～329.6 ng 线性关系良好。 
2.2.4  供试品溶液的制备  取干浸膏粉末（过 3 号

筛）约 0.5 g，精密称定，置具塞锥形瓶中，精密加

入甲醇 50 mL，密塞，称定质量，加热回流 60 min，
放冷，再称定质量，用甲醇补足减失的质量，摇 ，

离心，取上清液，过 0.45 μm 滤膜，备用。 
2.2.5  阴性干扰的考察  按九香止泻方比例称取除

去秦皮的其他药材共 1.43 g，依照九香止泻方的制

备工艺和供试品溶液的制备方法制备阴性对照液，

同法测定，结果见图 1。可知供试品色谱图中，在

与秦皮甲素和秦皮乙素对照品相应位置上有相同色

谱峰，阴性对照液无峰，可知阴性无干扰。 
2.2.6  精密度试验  精密吸取减压干燥法制成的供 

 

     
 
 

1-秦皮甲素  2-秦皮乙素 
1-aesculin  2-aesculetin 

 
图 1  对照品（A）、九香止泻方（B）和阴性对照（C）的 HPLC 色谱图 

Fig. 1  HPLC chromatograms of reference substance (A), Jiuxiang Zhixie Prescription (B), and negative control (C) 
 
试品溶液，重复进样 5 次，每次进样 10 μL，测定

峰面积积分值，计算得秦皮甲素峰面积的 RSD 为

1.84%，秦皮乙素峰面积的 RSD 为 1.37%。 
2.2.7  稳定性考察  精密吸取减压干燥法制成的供

试品溶液，分别在 0、4、8、12、24 h 进样 10 μL，
测定峰面积积分值，计算得秦皮甲素峰面积的 RSD

为 1.60%，秦皮乙素峰面积的 RSD 为 1.14%，表明

供试品溶液在 24 h 内稳定。 
2.2.8  重现性试验  取减压干燥法制成的干浸膏粉

末（过 3 号筛）6 份，每份约 0.5 g，精密称定，置

具塞锥形瓶中，精密加入甲醇 50 mL，密塞，称定

质量，加热回流 60 min，放冷，再称定质量，用甲
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醇补足减失的质量，摇 ，离心，取上清液，过 0.45 
μm 滤膜，分别进样 10 μL，注入液相色谱仪，测定

峰面积积分值，计算得秦皮甲素质量分数的 RSD 为

1.38%，秦皮乙素质量分数的 RSD 为 1.46%。 
2.2.9  加样回收试验  取减压干燥法制成的干浸膏

粉末（过 3 号筛）（秦皮甲素 3.774 mg/mL，秦皮乙

素 1.368 mg/mL）9 份，每份约 0.3 g，精密称定，

置具塞锥形瓶中，其中 3 份加入秦皮甲素 200 μg/mL 
4.5 mL、秦皮乙素 206 μg/mL 1.7 mL，3 份加入秦皮

甲素 200 μg/mL 5.5 mL、秦皮乙素 206 μg/mL 2 mL，
3 份加入秦皮甲素 200 μg/mL 6.5 mL、秦皮乙素 206 
μg/mL 2.5 mL，分别精密加入甲醇 50 mL，密塞，称

定质量，加热回流 60 min，放冷，再称定质量，用

甲醇补足减失的质量，摇 ，滤过，过 0.45 μm 滤

膜，分别进样 10 μL，测定，计算得秦皮甲素平均

回收率为 100.1%，RSD 为 1.89%；秦皮乙素平均回

收率为 101.5%，RSD 为 2.47%。 
2.3  秦皮甲素和秦皮乙素的比较 

取减压干燥和喷雾干燥的样品，制备供试品溶

液，分别进样 10 μL 测定秦皮甲素和秦皮乙素的质

量浓度，重复 3 次，采用完全随机 t 检验，比较两

种干燥方法有效成分质量分数的差异，结果见表 1。
由秦皮甲素的测定结果可知，减压干燥与喷雾干燥

对有效成分量的影响差异有统计学意义（P＜0.05），
减压干燥秦皮甲素质量分数高于喷雾干燥，说明喷

雾干燥进风温度高达 150 ℃以上，使秦皮甲素分解

破坏，质量分数偏低。由秦皮乙素的测定结果可知，

减压干燥与喷雾干燥对有效成分量的影响差异无统

计学意义，说明秦皮乙素对温度不敏感，热稳定性

好，两种工艺皆适用。综合考虑两者结果，以减压

干燥为佳。 
2.4  络合滴定法测定总鞣质[15] 
2.4.1  标准溶液的配制及标定 

EDTA 溶液的配制：取乙二胺四醋酸二钠

（EDTA）19 g，加适量的水使溶解配成 1 000 mL。 
EDTA 溶液浓度的标定：取于 800 ℃灼烧至恒 

 
表 1  九香止泻方中秦皮甲素和秦皮乙素的测定 (n＝3) 

Table 1  Determination of esculin and aesculetin 
in Jiuxiang Zhixie Prescription (n = 3) 

干燥方式 秦皮甲素/(μg·g−1) 秦皮乙素/(μg·g−1) 

减压干燥 109.40±1.598 64.65±0.848 

喷雾干燥 94.95±0.718 63.15±0.459 

定质量的基准氧化锌 0.12 g，精密称定，加稀盐酸 3 
mL，加水 25 mL，加 0.025%甲基红的乙醇溶液 1
滴，滴加氨试液至溶液显微黄色，加水 25 mL 与氨-
氯化铵缓冲液（pH 10.0）10 mL，再加铬黑 T 指示

剂少量，用 EDTA 溶液滴定至溶液由紫色变为纯蓝

色，并将滴定的结果用空白试验校正。每 1 mL 乙

二胺四醋酸二钠滴定液（0.05 mol/L）相当于 4.069 
mg 氧化锌。根据 EDTA 溶液的消耗量与氧化锌的

取用量，计算出 EDTA 溶液的浓度，即得。 
2.4.2  滴定方法[16]  精密吸取 1 mol/L 醋酸锌标准

溶液 20 mL 于 500 mL 量瓶中，加 14 mL 25%氨水，

摇 ，使白色沉淀溶解，将制得的供试品溶液加蒸

馏水稀释至 400 mL，于水浴上温热 [（35±2）℃] 
30 min，然后缓缓注入量瓶中，并不断振摇，加毕

后继续振摇 1 min，置原水浴中 30 min（间歇振摇

数次），冷却至室温，用水稀释至刻度，摇 后干滤

纸滤过，收集澄清滤液于干燥的三角瓶中，加 300 
mL 蒸馏水，25 mL pH 值为 10.0 的氯化铵-氢氧化

钠缓冲液，1 mL 铬黑 T 指示剂（0.5 g 溶于 10 mL
且 pH 值为 10.0 的缓冲液，以乙醇稀释至 100 mL），
然后以 0.05 mol/L 的 EDTA-2Na 标准溶液滴定，溶

液由红色变为蓝色即为终点，按公式计算结果： 
总鞣质＝0.155 6×V/W 

V 为 1 mol/L 醋酸锌标准液用于形成络合鞣质所消耗的量；

V＝20×MZn－25×ME×Q，MZn为醋酸锌标准溶液的质量浓

度；ME为 EDTA-2Na 标准溶液的质量浓度；Q 为 EDTA-2Na

标准溶液消耗的体积；W 为样品质量 

2.4.3  供试品溶液的制备  取九香止泻方的干浸膏

粉约 0.5 g，精密称定，置 250 mL 量瓶中，加水 150 
mL 超声提取 30 min，放冷，用水稀释至刻度，摇

，静置，使固体沉淀，滤过，弃去 50 mL 初滤液，

精密量取续滤液 20 mL，置 100 mL 量瓶中，用水

稀释至刻度，摇 ，作为供试品溶液。 
2.4.4  重现性试验  取九香止泻方减压干燥法制成

的干浸膏粉，平行制备 6 份供试品溶液，按“2.4.2”
方法测定总鞣质的量，计算得总鞣质质量分数的

RSD 为 0.037%。 
2.4.5  稳定性试验  将减压干燥法制备的供试品溶

液在 0、1、2、4、6、8、12、24 h 按“2.4.2”方法

测定总鞣质的量，计算得总鞣质质量分数的 RSD 为

0.037%，说明供试品溶液在 24 h 内稳定。 
2.4.6  总鞣质的测定  取两种干燥工艺制得的干浸

膏粉制备成供试品溶液，测定总鞣质的量，重复 3
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次，比较两种干燥方法总鞣质质量分数的差异，结

果见表 2。由完全随机 t 检验结果可知，减压干燥

与喷雾干燥总鞣质的量差别无统计意义，说明两种

干燥方法对总鞣质量的影响是一致的。 
 

表 2  九香止泻方中总鞣质的测定 (n＝3) 
Table 2  Determination of total tannins in Jiuxiang  

Zhixie Prescription (n = 3) 

干燥方式 总鞣质/% 

减压干燥 15.55±0.185 2 

喷雾干燥 15.44±0.117 2 
 
3  讨论 

采用 HPLC 测定秦皮甲素和秦皮乙素，灵敏度

高，专属性强，稳定性好，重复性好，精密度高，

回收率高，简便、快速、准确，可用于工艺研究。

由实验结果可知，减压干燥秦皮甲素量高于喷雾干

燥，秦皮乙素、总鞣质的量差别无统计学意义，两

种干燥方法皆适用。综合考虑各有效成分量的差异，

减压干燥优于喷雾干燥。 
两种干燥工艺比较中选用秦皮甲素、秦皮乙素

及总鞣质的量作为评价指标，理由是秦皮在方中为

君药，秦皮甲素和秦皮乙素是其主要有效成分；方

中臣药椿皮，主要药理作用为止泻、收敛，其有效

成分为鞣质，实验表明该药材鞣质的量为全方药材

鞣质量的 50%，络合滴定法测定九香止泻方中总鞣

质的量，稳定性好，重复性好，简便快速，可用于

工艺研究。 
减压干燥简便经济，可操作性强，但干燥效率

相对较低，生产周期相对较长。喷雾干燥对于中药

制药行业，其应用有着独特的作用，简化并缩短了

提取液到半成品的时间，提高了生产效率和产品质

量，但也存在一些问题：难于处理黏度较大的浓缩

液，损耗大、收率较低及热敏性物料在喷雾干燥时

易氧化分解。 
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