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均匀设计法优选连翘超微粉碎工艺的研究 
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摘  要：目的  均匀设计法优选连翘超微粉碎工艺技术参数。方法  采用单因素考察各粉碎工艺参数的范围，结合均匀设计、

逐步回归法优选超微粉碎工艺条件。结果  逐步回归方程为 Y＝41.083－1.029X2，r＝0.999 8；参照粉碎工艺参数范围及生

产实际，选择连翘超微粉碎工艺条件为粉碎时间 18 min，温度−10～10 ℃，水分 5%～9%，介质填充率 60%～70%，预测粒

径 D50为 22.56 μm，验证粒径 D50为 22.81 μm。结论  超微粉碎工艺条件参数与粒径相关性良好，均匀设计法对超微粉碎工

艺具有较好的指导意义。 
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Optimization of ultramicro comminution technology for Forsythia suspensa  
by uniform design 
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Abstract: Objective  To optimize the technical parameters of ultramicro comminution for Forsythia suspensa by uniform design. 
Methods  The scope of each comminution technology parameter was studied by using single-factor test, and the condition of 
ultramicro comminution technology was optimized by uniform design and stepwise regression. Results  The stepwise regression 
equation was Y = 41.083－1.029X2, r = 0.999 8; According to the scope of each comminution technology parameter and the actual 
production conditions, the optimized technical conditions of ultramicro powder grinding of Forsythia suspense were as follows: 
grinding time 18 min, grinding temperature −10—10 ℃, water content 5%—9%, medium filling rate 60%—70%, predicted particle 
diameter D50 22.56 μm, validation particle diameter D50 22.81 μm, which revealed that this equation had good practical guidance. 
Conclusion  The relationship between ultramicro comminution technical parameters and particle diameter is very good, and the 
uniform design could guide the ultramicro comminution technology. 
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超微粉碎是近十年来得到发展和应用的加工技

术，它通过破坏植物细胞壁，促进细胞内和细胞间

质内的有效成分快速溶出[1-5]。该技术弥补了传统粉

碎工艺的缺陷，使粉末的均匀性得到了改善，提高

了药物的生物利用度，加快药物吸收，增强药效，

提高传统中药的临床应用能力，使中药资源得到了

充分利用。尽管如此，超微粉碎技术也存在不易得

到理想的颗粒粒度、能耗较高和操作不便等问题[6]。

本实验选择连翘为研究对象，首先以单因素分析法

探索超微粉碎工艺技术参数范围，再采用均匀设计

建立连翘超微粉碎的适宜工艺参数与粒径的数学关

系模式，为推动超微粉碎工艺的数字化、科学化进

程奠定基础。 
1  材料与仪器 
1.1  药材 

连翘药材购自湖南省药材公司，经湖南省中医

药研究院生药室温俊达副研究员鉴定为木犀科连翘

Forsythia suspensa (Thunb.) Vahl 的干燥成熟果实。 
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1.2  仪器 
BFM—T6BI 型贝利微粉机（济南倍力粉碎技术

工程有限公司），Winner3001 激光粒径分析仪（济

南微纳仪器有限公司），SB2200 超声清洁器（上海

必能信超声有限公司），V02024101 磨口挥发油测定

器（上海楚柏实验室设备有限公司）。 
2  方法与结果[7-8] 
2.1  填充量的考察 

  取连翘药材适量，干燥并进行粉碎，过二号筛

得粗粉。分别称取连翘药材粗粉 100、150、200、
250、300 g，共 5 份，先干燥，置高频振动磨中，

振动 10 min，粉碎温度设为 2 ℃，振幅为 5 mm，

介质填充率为 70%。结果见图 1，当填充量为 100～
200 g 时，累积分布率达到 50%时所对应的粒径值

（D50）变化曲线比较平缓，且颗粒基本上为超微粉，

当填充量超过 200 g 时，D50 呈增大的趋势，故将填

充量确定为 100～200 g。 

 

图 1  填充量与 D50的变化曲线 
Fig. 1  Curve of filling volume and D50 

2.2  入磨水分的考察 
分别称取连翘药材粗粉各 200 g，共 5 份，干燥

至水分约为 5%、7%、9%、11%、13%，置高频振

动磨中，振动 10 min，粉碎温度设为 2 ℃，振幅为

5 mm，介质填充率为 70%。结果见图 2，当入磨水

分为 5%～9%时，D50 变化曲线比较平缓，且颗粒基

本上为超微粉；当入磨水分达到 9%以上时，D50急

剧增长，水分越高，粉碎效果越差，故将水分控制

在 5%～9%为宜。 
2.3  粉碎时间的考察 

分别称取连翘药材粗粉各 200 g，共 5 份，干燥

后水分控制在 5%～9%，置高频振动磨中，分别粉

碎 5、10、15、20、25 min，粉碎温度 2 ℃，振幅

为 5 mm，介质填充率为 70%。结果见图 3，粉碎时

间超过 10 min 时，粒度基本上为超微粉，时间超过

20 min 后粒度变化不大，粉碎效率下降，故将粉碎 

 
图 2  入磨水分与 D50的变化曲线 

Fig. 2  Curve of water inside and D50 

 
图 3  粉碎时间与 D50的变化曲线 

Fig. 3  Curve of grinding time and D50 

时间确定为 10～20 min。 
2.4  粉碎温度的考察 

分别取连翘药材 200 g，共 6 份，干燥至水分为

5%～9%，置高频振动磨中，粉碎温度分别设为−10、
−5、−2、2、5、10 ℃，每个温度振动 10 min，振

幅为 5 mm，介质填充率为 70%，测定 D50＜30 μm。

然后按照《中国药典》2010 年版一部附录 XD 挥发

油测定法，将连翘药材装入 1 000 mL 圆底烧瓶中，

上接挥发油测定器，采用“甲法”测定挥发油的量。

结果超微粉的挥发油量变化曲线比较平缓（图 4），表

明在−10～10 ℃超微粉碎对挥发油无明显影响。 

 
图 4  粉碎温度与挥发油含量的变化曲线 

Fig. 4  Curve of grinding temperature 
and content of volatile oil 

2.5  介质填充率的考察 
分别称取连翘药材粗粉各 200 g，共 5 份，干燥

后水分控制在 5%～9%，置高频振动磨中，振动 15 
min，粉碎温度设为 2℃，振幅为 5 mm，介质填充

率分别为 50%、60%、70%、80%、90%。结果见图

5，当介质填充率在 50%～90%时，对超微粉碎效果 

40 

30 

20 

10 
 

0 

D
50

/μ
m

 

0         100        200        300        400 
填充量/g 

  −10    −5      −2      2       5      10 
温度/℃ 

1.2 

1.0 

0.8 

0.6 

挥
发
油
含
量

/%
 

70

50

30

10

 0

D
50

/μ
m

 

0     2      4     6      8     10     12    14
水分/% 

70

50

30

10

 0

D
50

/μ
m

 

0     5      10     15     20     25    30
粉碎时间/min 



  Drug Evaluation Research  第 36 卷 第 1 期  2013 年 2 月 

  

- 47 -

 
图 5  介质填充率与 D50的变化曲线 

Fig. 5  Curve of fill ratio of iron media and D50 

无明显影响，介质填充率一般为 60%～70%。 
2.6  均匀设计优选粉碎工艺条件[9] 

通常对于中药材超微粉碎影响比较大的因素有

水分（X1）、粉碎时间（X2）、温度（X3）、介质填充

率（X4）等，结合以上预实验结果，采用 U6(64) 均
匀设计，结果见表 1。 

表 1  U6(64)均匀试验设计表 
Table 1  Uniform design of U6(64) 

编号 水分/ 
%  

粉碎时间/ 
min  

温度/ 
℃ 

介质填充率/
%  

D50/
μm

1 5.8 13  6 40 27.92
2 6.1 14 7 50 25.58
3 6.8 18 8 60 22.66
4 8.3 19 −5 70 21.00
5 7.7 21 −3 80 18.57
6 8.5 25 −8 90 15.57

 
2.7  数据处理 

采用 SPSS10.0 软件对表 1 中数据进行逐步回

归，得回归方程为 Y＝41.083－1.029 X2，r＝0.999 8，
结果表明该回归方程具有统计学意义。上述回归方

程中，自变量 X2 与粒径呈负相关，其余因素相关性

不显著，在实验范围内取该因素的最大水平时，即

X2＝25，代入回归方程，则预测值为 Y＝15.35 μm。

但粉碎过程中设备工作时间不宜过长，同时颗粒粒

径越小，表面自由能越高，微粒之间的吸附性越强，

粉碎效率降低，对设备损耗影响比较大，能耗比也

较高，粉碎效率下降。综合考虑以上工艺参数及生

产实际，选择粉碎时间 16、18、22、25 min，温度

2 ℃，水分 5%～9%，介质填充率 60%～70%；代

入上述回归方程，预测值 Y 分别为 22.62、22.56、
18.45、15.36 μm。 
2.8  验证实验 

称取连翘药材粗粉 200 g，根据以上优选的实验

条件进行超微粉碎，每个实验平行 3 份，测定 D50。

结果当粉碎时间 16、18、22、25 min，分别测得各

时间点的 D50分别为（22.98±1.09）、（22.81±1.1）、
（22.74±1.19）、（22.57±2.08）μm，表明当粉碎时

间延长时，粉碎效率下降，且能耗比也随之增大，

故选择粉碎时间为 18 min，且该结果与预测值比较

接近，且偏差也较小，表明该工艺稳定，预测的回

归方程具有较好的实际指导意义。 
3  讨论 

中药在超微粉碎过程中，随着粉碎时间的增加，

粒径减小，比表面积增大，有效成分易于溶出；但

随着粉碎时间延长，粉碎过程中机械与药材之间急

速撞击，产生热量导致药材粉末温度迅速升高，挥

发油等有效成分在粉碎过程中可能减少，故粉碎时

间需控制在一定范围内比较合适。另外，粉碎过程

中的温度、介质填充率、药材水分等因素对粉碎后

药材粒径影响不显著，可能与粉碎过程中这些因素

存在动态变化有关，但也需重点考察，一方面可提

高粉碎效率，另一方面尽量减少药材有效成分在粉

碎过程中的损失。本实验选择连翘超微粉碎工艺参

数为时间 18 min、温度−10～10 ℃、水分 5%～9%、

介质填充率 60%～70%，经数学模型预测和 3 批生

产工艺验证，发现该数学模型值与实际值相关性良

好，且工艺比较稳定，表明预测的回归方程可以指

导超微粉碎工艺，可为筹建超微粉碎工艺的数字化、

规范化模式提供技术参考。 
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