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正交试验优化杏贝止咳提取物的微波干燥工艺 
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摘  要：目的  优化杏贝止咳提取物的微波干燥工艺参数。方法  以苦杏仁苷、白花前胡甲素和白花前胡乙素综合转移率为

考察指标，选取微波功率、干燥时间、铺盘厚度、真空度作为优化试验考察因素，每个因素设计 3 个水平，采用 L9(34)正交

试验优化杏贝止咳浸膏的微波干燥工艺，并与常规干燥工艺进行比较。结果  杏贝止咳浸膏最佳微波干燥工艺为微波功率 6 
kW，干燥时间 9 min，铺盘厚度 2～2.5 cm，真空度−0.08～−0.09 MPa。结论  该工艺高效节能，稳定可行，为改善杏贝止

咳颗粒的干燥工艺提供实验依据。 
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Microwave drying technology optimization of Xingbei Zhike extract by orthogonal 
test 
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Abstract: Objective  To optimize microwave drying technology parameters of Xingbei Zhike extract by orthogonal test. Methods  
Comprehensive transfer rates of amygdalin, praeruptorin A, and praeruptorin B were used as index, microwave power supply. The 
drying time, the shop disc thickness, and the vacuum degree were selected as main factors, and every factor had three levels. L9(34) 
orthogonal test was used to optimize microwave drying process for Xingbei Zhike extract, and the results were compared with those 
of the conventional drying process. Results  The optimized conditions of microwave drying process for Xingbei Zhike extract were 
microwave power supply 6 kW, the drying time 9 min, the shop disc thickness 2 — 2.5 cm, and the vacuum degree −0.08 — −0.09 
MPa. Conclusion  The process is efficient and energy saving, stable ,and feasible, which can provide evidences for improvement of 
drying for Xingbei Zhike Granules.  
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杏贝止咳颗粒由苦杏仁、前胡、麻黄、浙贝母

等 9 味中药组成，具有清宣肺气、止咳平喘的功效。

临床研究表明杏贝止咳颗粒具有较好的止咳、抗过

敏反应作用[1]。杏贝止咳提取物浸膏在实际生产中

多采用喷雾干燥方式，其具有吸湿性强、损耗大，

指标性成分苦杏仁苷、白花前胡甲素和白花前胡乙

素的干燥转移率低等弊端。目前国内开始研究应用

微波真空干燥技术干燥中药浸膏，该技术是近年来

发展较快的一种新型干燥技术[2]，通过物料电介质

加热从内部将水分蒸发干燥，具有干燥速度快、能

量利用高、干燥均匀等优点[3-4]。本研究在中试条件

下对杏贝止咳浸膏进行微波干燥工艺优化考察，并

与减压干燥、喷雾干燥进行比较，以期为改善杏贝

止咳颗粒的干燥工艺提供实验依据。 
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1  材料及仪器 
1.1  材料 

杏贝止咳提取物浸膏（江苏康缘药业股份有限

公司，批号为 150601，含苦杏仁苷 4.19 mg/g、白

花前胡甲素 0.11 mg/g、白花前胡乙素 0.06 mg/g）；
苦杏仁苷（批号为 110820-201305）、白花前胡甲素

（批号为 111711-200602）、白花前胡乙素（批号为

111904-201203）对照品均购自中国食品药品检定研

究院；甲醇、乙腈为色谱纯，水为超纯水，其余试

剂均为分析纯。 
1.2  仪器 

HWZ-10B-Ⅰ型微波真空干燥设备（天水华圆

制药设备科技有限公司）；板式真空干燥箱（杭州三

特医药化工设备有限公司）；G10 型喷雾干燥机（无

锡市昌盛干燥机厂）；Ultimate 3000 高效液相色谱仪

（戴安中国有限公司）；H1650-W 台式高速离心机

（湖南湘仪实验室仪器开发有限公司）；AG-135 型

电子分析天平（梅特勒–托利多上海有限公司）。 
2  方法 
2.1  苦杏仁苷的 HPLC 法测定[5] 
2.1.1  色谱条件及系统适用性  Waters Symmetry 
C18 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相为甲

醇–水（20∶80），检测波长为 218 nm，体积流量

为 1.0 mL/min，进样量为 10 μL，柱温为 30 ℃。理

论塔板数按苦杏仁苷峰计算应不低于 5 000。 
2.1.2  对照品溶液的制备  精密称取在 60 ℃减压

干燥 4 h 的苦杏仁苷对照品适量，精密称定，加 50%
乙醇制成 88.7 μg/mL 对照品溶液，即得。 
2.1.3  供试品溶液的制备  取杏贝止咳提取物干燥

浸膏适量，粉碎，取约 0.5 g，精密称定，置于具塞

锥形瓶中，精密加入 25%甲醇 50 mL，称定质量，

超声处理（功率 250 W，频率 40 kHz）20 min，放

冷，再称定质量，用 25%甲醇补足减失的质量，摇

匀，滤过，取续滤液，即得。 
2.1.4  线性关系考察  分别精密吸取88.7 μg/mL苦

杏仁苷对照品溶液 1、2、4、6、8、10 mL，分别置

10 mL 量瓶中，加 50%甲醇稀释至刻度，摇匀。分

别精密吸取上述溶液 10 μL，注入液相色谱仪，测

定峰面积。以质量浓度为横坐标，峰面积积分值为

纵坐标进行线性回归，计算得回归方程 Y＝0.108 
X－0.003（r＝0.999 9）。结果表明，苦杏仁苷质量

浓度在 8.87～88.7 μg/mL 与峰面积线性关系良好。 
2.1.5  精密度试验  精密吸取88.7 μg/mL苦杏仁苷

对照品溶液 10 μL，连续进样 6 次，测定峰面积，

计算得苦杏仁苷峰面积的 RSD 值为 1.28%。 
2.1.6  稳定性试验  取干燥后杏贝止咳提取物浸膏

样品适量，制备供试品溶液，分别在配制后 0、2、
4、6、8、12、24 h 进样，测定峰面积，计算得苦杏

仁苷峰面积的 RSD 值为 1.97%。 
2.1.7  重复性试验  取杏贝止咳提取物浸膏干燥后

样品适量，共 6 份，制备成供试品溶液，进样，测

定峰面积，计算得苦杏仁苷质量分数的 RSD 值为

2.11%。 
2.1.8  回收率试验  取含苦杏仁苷 14.71 mg/g 的杏

贝止咳提取物浸膏干燥样品适量，共 6 份，精密称

定，分别精密加入 0.74 mg/mL 苦杏仁苷对照品溶液

5 mL，制备成供试品溶液，进样测定，结果苦杏仁

苷的平均回收率为 98.73%，RSD 值为 2.37%。 
2.1.9  测定方法  分别精密吸取苦杏仁苷对照品溶

液和杏贝止咳提取物干燥浸膏供试品溶液各 10 
μL，注入液相色谱仪，测定，计算苦杏仁苷的质量

分数。结果见图 1。 

 
*-苦杏仁苷 
*-amygdalin 

图 1  苦杏仁苷对照品（A）和杏贝止咳提取物浸膏（B）的

HPLC 图谱 
Fig. 1  HPLC chromatograms of amygdalin reference 

substance (A) and Xingbei Zhike extract (B) 

2.2  白花前胡甲素、白花前胡乙素的 HPLC 法测定[6] 
2.2.1  色谱条件及系统适应性  Waters Symmetry 
C18 色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）；流动相为

乙腈–水（70∶30），体积流量为 1.0 mL/min，检测
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波长为 321 nm，进样量为 10 μL，柱温为 30 ℃。

理论板数按白花前胡甲素峰计算应不低于 3 000。 
2.2.2  对照品溶液的制备  取白花前胡甲素、白花

前胡乙素对照品适量，精密称定，加甲醇制成含白

花前胡甲素 68.88 μg/mL、白花前胡乙素 84.02 
μg/mL 的混合对照品溶液，即得。 
2.2.3  供试品溶液的制备  取杏贝止咳提取物干燥

浸膏适量，粉碎，取约 0.5 g，精密称定，置于具塞

锥形瓶中，精密加入三氯甲烷 25 mL，密塞，称定

质量，超声处理（功率 250 W，频率 40 kHz）10 min，
放冷，再称定质量，用三氯甲烷补足减失的质量，

摇匀，滤过，蒸干，残渣加甲醇溶解并转移至 10 mL
量瓶中，加甲醇至刻度，摇匀，即得。 
2.2.4  线性关系考察  分别精密吸取混合对照品溶

液 1、2、4、6、8、10 mL，分别置 10 mL 量瓶中，

加甲醇稀释至刻度，摇匀。分别精密吸取上述溶液

10 μL，注入液相色谱仪，测定峰面积。以白花前胡

甲素、白花前胡乙素质量浓度为横坐标，峰面积积

分值为纵坐标，分别绘制标准曲线，计算得回归方

程，分别为白花前胡甲素：Y＝0.380 5 X＋0.017 4
（r＝0.999 9），白花前胡乙素 Y＝0.342 7 X－0.053 6
（r＝0.999 9）。结果表明白花前胡甲素、白花前胡乙

素质量浓度在 6.888～68.88、8.402～84.02 μg/mL
与峰面积线性关系良好。 
2.2.5  精密度试验  精密吸取混合对照品溶液 10 
μL，连续进样 6 次，测定白花前胡甲素和白花前胡

乙素的峰面积；计算得白花前胡甲素和白花前胡乙

素峰面积的 RSD 值分别为 0.98%、1.13%。 
2.2.6  稳定性试验  取干燥后杏贝止咳提取物浸膏

样品适量，制备供试品溶液，在配制后 0、2、4、6、
8、12、24 h 进样，测定，计算得白花前胡甲素、白

花前胡乙素峰面积的 RSD 值分别为 1.96%、2.26%。 
2.2.7  重复性试验  取干燥后杏贝止咳提取物浸膏

样品适量，共 6 份，制备供试品溶液，进样测定，

计算白花前胡甲素、白花前胡乙素的质量分数，结

果其 RSD 值分别为 2.37%、2.14%。 
2.2.8  加样回收率试验  取含白花前胡甲素 0.60 
mg/g、白花前胡乙素 0.42 mg/g 杏贝止咳提取物浸

膏干燥样品适量，共 6 份，精密称定，分别精密加

入含白花前胡甲素 0.15 mg/mL、白花前胡乙素 0.11 
mg/mL 混合对照品溶液 1 mL，制备供试品溶液，

进样测定，结果白花前胡甲素、白花前胡乙素的平

均回收率分别为 99.12%、99.24%，RSD 值分别为

2.01%、1.94%。 
2.2.9  测定方法  分别精密吸取混合对照品溶液和

供试品溶液各 10 μL，进样，测定，计算白花前胡

甲素和白花前胡乙素的质量分数。结果见图 2。 

 
1-白花前胡甲素  2-白花前胡乙素 
1-praeruptorin A  2-praeruptorin B 

图 2  混合对照品（A）和杏贝止咳颗粒浸膏（B）的 HPLC
图谱 

Fig. 2  HPLC chromatograms of mixed reference substances 
(A) and Xingbei Zhike extract (B) 

2.3  衡量指标的确定 
结合杏贝止咳颗粒及微波干燥设备性能特点，

确定对浸膏干燥效果影响较大的因素有浸膏比重、

浸膏铺盘厚度、微波功率、干燥时间、真空度等[7-8]。

首先对其进行单因素考察，确定各因素影响趋势及

大致范围，在此基础上结合 L9(34)正交试验进行工

艺优化。考虑到本品已有标准制剂工艺，浸膏比重

暂不作为考察因素，所有干燥试验终点以干膏粉含

水量低于 5%计算。因苦杏仁和前胡在杏贝止咳颗

粒处方中均占较大比重，故给予苦杏仁苷 50%权重，

白花前胡甲素和白花前胡乙素各 25%权重，试验过

程中采用综合转移率作为评价指标来综合评价微波

干燥的工艺条件。 
转移率＝（干燥样品中成分的质量分数×样品质量）/(浸

膏中成分的质量分数×浸膏质量) 

综合转移率＝苦杏仁苷转移率×0.5＋白花前胡甲素转

移率×0.25＋白花前胡乙素转移率×0.25 

2.4  单因素试验 
2.4.1  微波功率考察  取杏贝止咳浸膏 5 kg，平均
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分成 5 份，以 1～1.5 cm 厚度均匀的铺在干燥盘中，

设定干燥时间 9 min，真空度为−0.09～−0.1 MPa，
考察微波功率 1、2、4、6、8 kW 对干燥品中指标

性成分综合转移率的影响。结果综合转移率结果分

别为 83.2%、91.8%、98.6%、97.9%、88.3%。结果

显示随着微波功率的增大，指标性成分综合转移率

先增高后降低，因为当微波功率达到一定值时，导

致指标成分分解，因而转移下降[9]，因此选择 2、4、
6 kW 为后续优化试验的水平条件。 
2.4.2  浸膏铺盘厚度考察  取杏贝止咳浸膏 5 kg，
平均分成 5 份，分别以 1～1.5 cm、2～2.5 cm、3～
3.5 cm、4～4.5 cm、5～5.5 cm 厚度均匀地铺在干燥

盘中，设定微波功率 6 kW，干燥时间 9 min，真空

度为−0.09～−0.1 MPa，考察不同铺盘厚度对干燥品

中指标性成分综合转移率的影响。结果综合转移率

结果分别为 97.2%、94.8%、96.6%、86.5%、81.3%。

因此选择铺盘厚度 1～1.5 cm、2～2.5 cm、3～3.5 cm
为后续优化试验的水平条件。 
2.4.3  干燥时间考察  取杏贝止咳浸膏 5 kg，平均

分成 5 份，以 1～1.5 cm 厚度均匀的铺在干燥盘中，

设定微波功率 6 kW，真空度为−0.09～−0.1 MPa，
考察干燥时间 3、6、9、12、15 min 对干燥品中指

标性成分综合转移率的影响。综合转移率结果分别

为 85.2%、91.8%、97.6%、92.5%、82.3%。结果显

示随着干燥时间的增加，指标性成分综合转移率先

增高后降低，因为当干燥时间达到一定值时，导致

指标成分分解，因而转移下降[9]，因此选择 6、9、
12 min 为后续优化试验的水平条件。 
2.4.4  真空度考察  取杏贝止咳浸膏 5 kg，平均分

成 5 份，以 1～1.5 cm 厚度均匀的铺在干燥盘中，

设定微波功率 6 kW，干燥时间 9 min，考察真空度

−0.05～−0.06 MPa、−0.06～−0.07 MPa、−0.07～
−0.08 MPa、−0.08～−0.09 MPa、−0.09～−0.10 MPa
对干燥品中指标性成分综合转移率的影响。结果综

合转移率分别为 85.2%、84.8%、91.6%、98.5%、

97.3%。因此选择−0.07～−0.08 MPa、−0.08～−0.09 
MPa、−0.09～−0.10 MPa 作后续优化试验水平条件。 
2.5  正交试验设计 

根据单因素试验结果，选取微波功率（A）、干

燥时间（B）、铺盘厚度（C）、真空度（D）作为优

化试验考察因素，每个因素设计 3 个水平，采用

L9(34)正交试验，因素水平见表 1。试验结果见表 2。 

表 1  因素与水平 
Table 1  Factors and levels 

 因素  
水平

A/kW B/min C/cm D/MPa 

1 2 6 1～1.5 −0.07～−0.08 

2 4 9 2～2.5 −0.08～−0.09 

3 6 12 3～3.5 −0.09～−0.10 
 

 
表 2  正交试验试验结果 

Table 2  Results of orthogonal test 

试验号 A B C D 
苦杏仁苷转

移率/% 

白花前胡甲素

转移率/% 

白花前胡乙素

转移率/% 

综 合 转

移率/%

1 1 1 1 1 91.26 94.16 92.61 92.32 

2 1 2 2 2 95.14 97.53 97.56 96.34 

3 1 3 3 3 92.23 91.98 90.72 91.79 

4 2 1 2 3 95.06 97.76 96.65 96.13 

5 2 2 3 1 97.16 96.38 98.65 97.34 

6 2 3 1 2 93.98 94.73 95.02 94.43 

7 3 1 3 2 96.79 95.52 98.57 96.92 

8 3 2 1 3 98.30 98.83 98.04 98.37 

9 3 3 2 1 97.25 93.85 94.46 95.70 

K1 280.46 285.37 285.12 285.36     

K 2 287.90 292.05 288.18 287.69     

K 3 290.99 281.92 286.05 286.29     

R 3.51  3.38 1.02 0.77     
 



现代药物与临床    Drugs & Clinic    第 31 卷  第 2 期    2016 年 2 月 ·147·

由极差值可知，各因素对实验的影响顺序为微

波功率、干燥时间、铺盘厚度、真空度。结果还显

示 A1＜A2＜A3，B3＜B1＜B2，C1＜C3＜C2，D1＜

D3＜D2，故选择确定微波干燥工艺为 A3B2C2D2，即

微波功率 6 kW，干燥时间 9 min，铺盘厚度 2～2.5 
cm，真空度−0.08～−0.09 MPa。 
2.6  工艺验证 

按优化后工艺条件重复进行 3 次试验，分别测

定干燥品中苦杏仁苷、白花前胡甲素和白花前胡乙

素的质量分数，计算其综合转移率，结果分别为

98.45%、98.81%、98.64%。结果显示苦杏仁苷、白

花前胡甲素和白花前胡乙素的综合转移率较高，且

比较稳定，并优于正交优化试验的任何一组试验的

结果，表明优化后的微波干燥工艺高效、稳定、

可行。 
2.7  工艺比较 

为了进一步验证杏贝止咳浸膏微波干燥工艺的

优劣性，过程中对其常规减压干燥工艺亦进行正交

优化试验研究，得到优化后的杏贝止咳浸膏的减压

干燥最佳工艺，在此基础上对其微波干燥工艺、减

压干燥工艺及喷雾干燥工艺（批准工艺）进行比较，

结果见表 3。 
 

表 3  微波干燥与常规干燥工艺比较 
Table 3  Comparison of microwave drying and conventional drying process 

干燥工艺 微波功率/kW 干燥物料量/kg 干燥时间/min 真空度/MPa 铺盘厚度/cm 综合转移率/% 

微波干燥 6 5 9 −0.08～−0.09 2～2.5 98.5 

减压干燥 — 5 300 −0.08～−0.09 2～2.5 82.3 

喷雾干燥 — 5 40 — — 87.7 

 
可见杏贝止咳浸膏微波干燥工艺所用时间相较

于喷雾干燥工艺节省了 3 倍，相较于减压干燥工艺

所用时间节省了约 30 倍，且苦杏仁苷、白花前胡甲

素和白花前胡乙素综合转移率也明显优于减压干

燥、喷雾干燥工艺，进一步验证微波干燥具有省时、

高效、节能等优点。 
3  讨论 

微波干燥技术通过提取物自身吸收微波能产生

热量，使热量自内部向外传递，且在干燥过程中内

部会产生大量的气泡，有利于水分的蒸发，且干燥

过程为在减压条件下进行，能较大程度降低干燥温

度，极大地缩短了中药浸膏的干燥过程[8]。目前微

波干燥中药浸膏试验的研究多限于实验室小试阶

段，少有中试及产业化研究报道实验研究报道。本

研究在中试条件下采用正交试验方法，以杏贝止咳

颗粒浸膏为载体，以指标性成分综合转移率为评价

指标，对其进行微波干燥技术研究，并与其他常规

干燥工艺进行比较，结果较为理想，且明显优于常

规干燥方式。本研究为解决中药浸膏干燥困难问题

提供了一种新的尝试，为微波干燥技术向产业化应

用过渡提供了技术支持，具有一定的指导意义。 
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