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显，说明多糖中的蛋白质的量较低。

2．6多糖的红外光谱：将干燥的I，BP用KBr压片

法做红外光谱分析”3。枸杞多糖的红外扫描图谱见

图3。3 400 cm“处宽峰，是。一H的伸缩振动，2 930

cm，c—H的伸缩振动，是糖类的特征峰，1 150

cm_1是c—O伸缩振动，900 cml为B—D一吡喃葡萄糖

的特征吸收，960 cnl_1为鼠李糖的特征吸收，870、

800 cm_1处为甘露糖的特征吸收，825 Cnll为a—D一

吡哺甘露糖，812 cm_1 a D吡喃半乳糖的特征吸

收，1 725 cm_1处的C一0伸缩振动表明含糖醛酸，

1 400 cm“处的C—N伸缩振动证明有蛋白质存在。

40003600 3000 260020(10180016001400】2001000800

／eral

图3枸杞多糖的红外光谱

Fig．3 IR Spectra of LBP

2．7多糖的扫描电镜：取适量干燥的LBP样品置

于离子溅射仪中镀一层导电金膜后，采用扫描电镜

(sEM)进行观察，拍照。见图4。可以看到枸杞多糖

为一种片状结构。

3讨论

采用Sephadex G一75对枸杞多糖粗品进行了纯

化，并直接以水提取．减少了有机溶剂的使用，提取

工艺简单易行，得到的多糖色泽自，长期室温密封保

存不变色，且溶解性好。

本实验对枸杞多糖单糖组成的测定结果中单糖

的种类与以往研究结果基本相同，但单糖间的比例

图4枸杞多糖的扫描电镜照片

Fig．4 SEM Image of LBP

例却有较大差异，这可能与多糖提取工艺以及纯化

方法的差异有关。

本实验对枸杞多糖的固体形貌进行了扫描电镜

观察，直观地发现枸杞多糖为一种片状结构。
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白芷配方颗粒的喷雾干燥工艺研究

肖 丹，边燕红

(成都中医药大学，四川成都61 0075)

中药配方颗粒剂是将传统的中药饮片经提取、

浓缩、干燥、制粒而成的一种单剂量颗粒剂型，又称

中药浸膏颗粒、中药免煎颗粒等。由于喷雾干燥较之

鉴銎昱眢!眢装嵩曩警蹦。计划项目。：。。。BA，。。A。。。、

其他干燥方法具有干燥速度快、物料受热时间短、对

热敏性成分破坏少，生产工序简单、操作简便，易于控

制质量，适用于工业连续化大生产；所加辅料量少、从
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而减少服用剂量，达到中药精制效果等特点o“]，本实

验考察了白芷配方颗粒的喷雾干燥工艺。

1仪器

2 8 Spray Dryer(大川原化工机械株式会社)。

2方法与结果

影响喷雾干燥的主要因素有辅料加入量、浸青

相对密度、进液物料温度、进液速度、进风温度、出风

温度[3“]。为使干燥工艺更为合理、可行，本实验采

用单因素试验法，分别对以上因素进行了考察。

喷雾干燥用浸膏制备：取按既定工艺提取的渗

漉液多份，每份3 000 mL(相当于原药材500 g)，分

别减压浓缩至约400 mL的清膏，备用。

2．1 辅料加入量的考察：根据本品提取工艺的研

究，确定了以50％乙醇溶液作为提取溶媒。醇提的

浸膏喷雾干燥较困难，因其黏性大，在喷雾干燥的过

程中，常加入具有抗黏和分散作用的糊精或环糊精，

以改善物料的性质。但环糊精成本较高，实验中结合

本品情况，对本品干燥时糊精加入量进行了考察(进

风温度：128～138℃，出风温度：65～75 C)。结果

见表l。当糊精用量为浸膏中干膏量的50％以上时，

干燥效果较好，可避免粘壁，得到疏松粉末。故确定

喷雾干燥时加入干膏量50％的糊精。

2．2 浸膏相对密度的考察：将相对密度分别为

1．06、1．08、1．10、1．12、1．14(60 C)的含干膏量

50％的糊精的浸膏进行喷雾干燥(进风温度：128～

138℃，出风温度：65～75℃)，观察物料干燥情况，

结果见表2。浸膏相对密度选择在1．08～1．12(60

℃)进行喷雾干燥时可得质量较好的干燥浸膏粉末。

浸膏相对密度过高，浸膏黏度大，易堵塞管道，雾化

困难，且雾化形成的颗粒大，物料易黏结；相对密度

过低，需要蒸发的水量也相应增加，从而增加生产时

间，降低生产效率。故确定浸膏相对密度为1．10～

1．12(60℃)。

表1糊精加入量的考察

Table 1 Adding amounts of dextrin

糊精加^量／干膏量 喷雾干燥情况

。

曲％

30“

40嘶

50蛎

60％

严重粘壁

较严重粘壁

粘壁情况稍有改善，仍有胶状的硬块

有少量枯壁

未牯壁，得黄色疏松的粉末

未粘壁，得黄色疏松的粉末

2．3进料温度的确定：物料在进入喷雾塔干燥以前

需保持一定温度，有利于降低物料的粘度，使物料中

的水分在进入干燥塔内后迅速蒸发，从而缩短干燥

时间，提高干燥效率。

由本品浓缩工艺中自芷热稳定性考察结果[61可

知，本品在80℃、4 h以内比较稳定，见表3。为提高

干燥效率，确定物料保温温度为70～80℃。

表2浸膏相对密度的筛选

Table 2 Selecting of extract relative density

浸膏相对密度 物料干燥情况

1 06

1．08

1．10

1．12

1 14

物料粘结

干燥粉末

干燥粉末

干燥粉末

物料粘结

裹3白芷热稳定性考察结果

Table 3 Heat stability of Radix Angelicae Dahuricae

2．4进料速度的筛选：将含干膏量50％的糊精的

浸膏(相对密度1．10，60℃)分别以不同速度喷人干

燥塔内进行喷雾干燥(进风温度：1 28～138℃，出风

温度：65～75℃)，观察物料干燥情况，结果见表4。

进液速度控制在45～65 mL／min时，均可得到干燥

粉末，为兼顾干燥效率，确定进料速度为55～65

ml，／min。

表4进料速度的筛选

Table 4 Selecting of flow rate

2．5进风温度、出风温度的考察：将含干膏量50％

的糊精的浸膏(相对密度1．10，60℃)按55～60

mL／min进液速度，分别在不同是风、出风温度下进

行喷雾干燥，观察物料干燥情况。结果见表5。进风

温度为128～145℃，出风温度为65～82℃时，均可

喷得干燥粉末，考虑到率品有效分成不耐高温，同时

为节约能源，确定进风温度为128～138℃，出风温

度为65～75℃。

表5进风温度和出风温度的考察

Table 5 Entrance and exit temperatures

综合上述研究结果，确定喷雾干燥条件为：进液

物料温度：70～80℃；浸膏相对密度：1．10～1．1 2
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(60℃)；进液速度：55～65 mL／min；进风温度：

128～138℃}出风温度：65～75℃。按所得喷雾干

燥条件进行喷雾干燥，收集干燥粉末，测定欧前胡素

的质量分数，结果前、后分别为1．367 1和1．366 0

mg／g。喷雾干燥前后欧前胡无明显变化，确定的喷

雾干燥条件合理可行。

3讨论

根据本品提取工艺的研究，确定了以50％乙醇

溶液作为提取溶媒。因中药醇提浸膏黏性大，其所含

成分熔点较低，喷雾干燥时易粘壁。根据本品干燥工

艺的考察结果，喷雾干燥时需加入干膏量50％以上

的糊精。

中药喷雾干燥产品，由于比表面积大，容易吸

湿，其临界相对湿度可低于50％，加入糊精亦可作

赋形剂，降低其吸湿性。

浸膏相对密度，进液速度、进风温度、出风温度均

对本品干燥工艺有较大影响。同时，也要求操作人员

需具有丰富的经验及较强的对设备整体把握能力。
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(C一6’)，122．4(C一6’)，32．4(C 7 7)，35．6(C一8 7)，62．2

(c一9’)，56．5(q，OCH3)。1H—NMR和”C NMR等光

谱数据与文献报道口1的(7S，8S)3甲氧基一37，7环

氧一8，40氧化新木脂素一4，9，90三醇一致。

化合物lit：黄色粉末，EI—MS m／z：286[M]+

(100)，285(30)，258[M—CO]+(15)，121(21)。

1H—NMR(500 MHz，C。D；N)d：6．75(1H，s，H一6)，

6．3(1H，s，H一8)，8．54(2H，d，J一8．6Hz，H一2’，6’)，

7．33(2H，d，J一8．6 Hz．H一3 7，57)。”C—NMR(125

MHz，C。D。N)a：147．0(C一2)，1 35．7(C 3)，176．3(C一

4)，1 60．9(C一5)，98．3(C一6)，164．6(C 7)，93．5(C一

8)，156．5(C 9)，103．5(C一10)，121．8(C一1 7)，130．1

(C一27 and 6 7)，115．7(C一3
7

and 5’)，159．8(C一4’)。

1H—NMR和”C NMR等光谱数据与文献报道“3的山

柰素一致。

化合物Ⅳ：黄色针晶，1H—NMR和”C—NMR等光

谱数据与文献报道“3的槲皮素一致。

化合物V：黄色粉末，[d]口8+o．78(MeOH，c

0．065)；1H—NMR和”C—NMR等光谱数据与文献报

道嘲的(+)一儿茶素一致。

化合物Ⅵ：黄色粉末，[a]》8—57．6(MeOH，c

0．35)；1H—NMR和”C—NMR等光谱数据与文献报

道口3的(一)一表儿茶素一致。

化合物Ⅶ：白色针晶，mp 239～241℃。

。H—NMR}fl”C—NMR等光谱数据与文献报道03的没

食子酸一致。
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