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［摘要］　目的：利用多指标研究带式真空干燥技术在夏荔芪胶囊浸膏干燥工艺中的应用。方法：采用正交试验
设计，确定带式真空干燥的最佳工艺条件，并以休止角、堆密度、黄芪甲苷及迷迭香酸含量等多指标评价法，进行

带式真空干燥与真空烘箱干燥的对比实验。结果：确定带式真空干燥工艺参数为加热板温度１１５～１３０℃，加料速
度２０～２５Ｌ·ｈ－１，履带速度为１２～１４ｃｍ·ｍｉｎ－１，真空度＜０１Ｍｐａ。两种干燥工艺比较，带式真空干燥粉的休止角
小于烘箱干燥粉，堆密度大于烘箱干燥粉，更适合于胶囊剂，且迷迭香酸含量更高，较多地保留了有效成分，同时

节约了大量时间及蒸气消耗，也节省了人力成本。结论：带式真空干燥所得提取物含量都较高，适用于大生产。
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夏荔芪胶囊由黄芪、夏枯草、女贞子、关黄柏、

肉桂、荔枝核、滑石、琥珀八味中药组成，针对良

性前列腺增生的主要病证，具有健脾益肾、利水散

结的功效［１］。目前对夏荔芪胶囊的研究多集中在质

量及疗效的研究［２］，其工艺研究鲜见报道。近年来

随着科技的发展，带式真空干燥技术逐渐应用到中

药制药领域［３５］。带式真空干燥技术具有自动化程度

高，操作环境密闭，加热板温度低，连续化生产等

优点［６７］。本文采用正交试验设计，确定带式真空干

燥的最佳工艺条件，并以多指标评价法，对带式真

空干燥与真空烘箱干燥两种工艺进行比较。

１　材料

ＢＶＤ８１２０型真空带式干燥机组（温州市金榜轻
工机械有限公司）；ＺＧＹ３型真空烘箱（武汉制药机
械有限责任公司）；Ｖ３６６１型休止角测定仪（德国
ＰＴＬ公司）；ＷａｔｅｒｓＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＨＣＬＡＳＳ超高效
液相色谱仪。

·３２５·
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黄芪、女贞子、夏枯草、荔枝核、肉桂、关黄

柏（安徽井泉集团中药饮片有限公司，批号分别为

Ｚ１６０１２０１、 ＡＪ１５０４００１、 Ｚ１５０６１３１、 ＡＪ１６０１００１、
ＡＪ１６０４００１、Ｚ１５０５２２１）；黄芪甲苷、迷迭香酸对照
品（中国食品药品检定研究院，批号分别为：

１１０７８１２００６１３、１１１８７１２０１００１）；乙腈、甲醇（色谱
纯）；其他试剂均为分析纯。

２　试验设计

影响带式真空干燥效果的因素主要有浸膏密度、

加热板温度、加料速度、履带速度、真空度。通常浸

膏密度越大，黏度越大，不利于水分蒸发，但是密度

太小，流动性增加，在干燥过程中浸膏会逐渐溢流至

履带边缘，导致产品的损失，并且也不容易清洁，经

综合考虑浸膏密度选择为１２５。真空度越高越有利于
浸膏的干燥，而且夏荔芪胶囊皂苷成分较少，不容易

起沫，因此真空度选择为小于０１Ｍｐａ［７］。经过综合
考虑选取对干燥效果影响较大的加热板温度、加料

速度、履带速度为考察因素，以水分、黄芪甲苷和

迷迭香酸的含量为考察指标，按 Ｌ９（３
４）正交表进行

试验，正交试验因素、水平表见表１。

表１　带式真空干燥工艺正交试验因素水平表

水平

因素

加热板温度／
℃

加料速度／
Ｌ·ｈ－１

履带速度／
ｃｍ·ｍｉｎ－１

空白

１ １００ １５ １０ １

２ １１５ ２０ １２ ２

３ １３０ ２５ １４ ３

３　方法

３１正交试验方法

按处方量，称取夏荔芪胶囊 ６０％醇提药材
７７ｋｇ，采用６０％乙醇进行提取、浓缩，得６０％醇提
浸膏；８０％醇提药材１４ｋｇ，采用８０％乙醇进行提
取、浓缩，得８０％醇提浸膏；取夏荔芪胶囊水提药
材４４８ｋｇ，按照水提工艺提取、过滤、浓缩，得水
提浸膏；将浸膏合并浓缩至密度 １２５左右，分成
９份，每份５８ｋｇ，按Ｌ９（３

４）正交表进行带式干燥，

测定水分及黄芪甲苷和迷迭香酸含量，根据结果选

择合适的带式真空干燥条件。

正交试验评价指标及测定方法：１）水分，照水
分测定法烘干法（《中华人民共和国药典》２０１５版四

部０８３２第二法烘干法）［８］测定。２）黄芪甲苷和迷迭
香酸含量测定，照高效液相色谱法（《中华人民共和

国药典》２０１５版四部０５１２）及参考文献中黄芪甲苷
含量测定的方法［８９］测定。

黄芪甲苷含量：ＷａｔｅｒｓＡｃｑｕｉｔｙＵＰＬＣ Ｓｈｉｅｌｄ
ＲＰ１８色谱柱（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１７μｍ）；流动相：甲
醇水（７０∶３０）；蒸发光检测器；流速：０３ｍＬ·ｍｉｎ－１。

迷迭香酸含量：ＷａｔｅｒｓＡｃｑｕｉｔｙＵＰＬＣ Ｓｈｉｅｌｄ
ＲＰ１８色谱柱（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１７μｍ）；流动相：
乙腈（Ａ）０２％甲酸（Ｂ）溶液，梯度洗脱；检测波
长：２４０ｎｍ；流速：０２ｍＬ·ｍｉｎ－１。

表２　流动相梯度表
时间／ｍｉｎ 流动相Ａ／％ 流动相Ｂ／％

０～２ １５～２０ ８５～８０

　２～７ ２０～３０ ８０～７０

　７～１０ ３０～３２ ７０～６８

１０～１２ ３２～３５ ６８～６５

１２～１４ ３５ ６５

测定法：分别精密吸取黄芪甲苷供试品溶液和

对照品溶液各２μＬ，迷迭香酸供试品溶液和对照品
溶液１μＬ，注入超高效液相色谱仪，测定，即得。

黄芪甲苷供试品溶液的制备：取干膏，研细，

取约４ｇ，置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇５０ｍＬ，
浸泡过夜，超声提取 ３０ｍｉｎ（功率：２５０Ｗ，频率：
４０ｋＨｚ），放冷，滤过，精密量取续滤液２５ｍＬ，蒸
干，残渣用水２０ｍＬ定量转移至分液漏斗中，用三
氯甲烷萃取３次，每次２０ｍＬ，水层用水饱和的正丁
醇提取５次（２０、２０、２０、１５、１５ｍＬ），合并正丁醇
液，用０５％ＮａＯＨ溶液洗涤２次，每次１０ｍＬ，再
用正丁醇饱和的水洗涤２次，每次１０ｍＬ，合并碱洗
液和水洗液，用水饱和的正丁醇提取 ２次，每次
１０ｍＬ，与上述正丁醇液合并，置水浴上蒸干，残渣
用７５％甲醇定量转移至１０ｍＬ容量瓶中至刻度，摇
匀，即得。

迷迭香酸供试品溶液的制备：取干膏，研细，

取约 １ｇ，置具塞锥形瓶中，精密加入 ８０％甲醇
２５ｍＬ，超声处理 ３０ｍｉｎ（功率：２５０Ｗ，频率：
４０ｋＨｚ），放冷，摇匀，滤过，即得。

黄芪甲苷对照品溶液的制备：取黄芪甲苷对照

品适量，精密称定，加 ７５％甲醇制成质量浓度为
０１ｍｇ·ｍＬ－１的对照品溶液，即得。

迷迭香酸对照品溶液制备：取迷迭香酸对照品适

·４２５·
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量，精密称定，加甲醇制成质量浓度为４０μｇ·ｍＬ－１的
迷迭香酸对照品溶液，即得。

３２两种干燥方法对比研究

３２１两种干燥描述　取夏荔芪胶囊６０％醇提药材
７７０ｋｇ，采用６０％乙醇进行提取、浓缩，得６０％醇
提浸膏；８０％醇提药材１４０ｋｇ，采用８０％乙醇进行
提取、浓缩，得８０％醇提浸膏；取夏荔芪胶囊水提
药材４４８ｋｇ，按照水提工艺提取、过滤、浓缩，得
水提浸膏；然后按照优选工艺 Ａ２～３Ｂ２～３Ｃ２～３进行带
式干燥，平行制备３批。

取与带式真空干燥相同量的药材，经过相同的

提取工艺和浓缩工艺，进行真空烘箱干燥（真空度：

－００６Ｍｐａ，温度：６５℃），平行制备３批。
３２２两种干燥方法的评价指标与测定方法　出粉
率测定：以所得药粉的质量，除以投料药材质量，

计算出粉率。

出粉率（％）＝出粉量（ｇ）
投药量（ｇ）×１００ （１）

休止角测定：将夏荔芪胶囊干膏经万能粉碎机

过８０目筛粉碎成细粉，取约２００ｇ，采用注入法测
定，将样品缓缓注入漏斗中，转动手柄，使其均匀

地落入圆盘中心，形成圆锥体，当样品从圆锥体斜

边沿圆盘边缘自由落下时停止加料，用标尺测量圆

锥体高度，根据测定高度值与休止角测定表相对应，

得出休止角。

堆密度测定：药粉颗粒质量（Ｗ）除以该药粉颗
粒所占容器的体积（Ｖ）。

堆密度（ｇ／ｍＬ）＝药粉颗粒质量（ｇ）
药粉体积（ｍＬ） （２）

装量差异测定：按照 《中华人民共和国药典》

２０１５版四部０１０３胶囊剂项下装量差异进行测定。
吸湿百分率：取夏荔芪胶囊干燥粉 ２ｇ，精密

称定，平铺于称量瓶中，开口置于温度２５℃、湿
度７５％的恒温恒湿箱内，每隔一定时间精密称定
质量，计算吸湿增重百分率，绘制时间吸湿增重
曲线。

吸湿增重

百分率（％）
＝吸湿后重量（ｇ）－吸湿前重量（ｇ）

吸湿前重量（ｇ） ×１００

（３）

４　结果

４１正交试验结果

夏荔芪胶囊浸膏按正交表的试验条件进行干

燥，测定水分及黄芪甲苷、迷迭香酸含量，结果见

表３。

表３　带式真空干燥正交试验结果（ｎ＝９）

试验号

加热板

温度／
℃

加料

速度／
Ｌ·ｈ－１

履带

速度／
ｃｍ·ｍｉｎ－１

空白
水分／
％

黄芪甲

苷质量

分数／
ｍｇ·ｇ－１

迷迭香

酸质量

分数／
ｍｇ·ｇ－１

１ １００ １５ １０ １ ５１ ２１５ ０７０

２ １００ ２０ １２ ２ ５３ ２１９ ０７３

３ １００ ２５ １４ ３ ５５ ２２６ ０７９

４ １１５ １５ １２ ３ ３６ ２１４ ０７１

５ １１５ ２０ １４ １ ３９ ２１７ ０７５

６ １１５ ２５ １０ ２ ３５ ２１３ ０７２

７ １３０ １５ １４ ２ ２５ ２１５ ０６６

８ １３０ ２０ １０ ３ ２３ ２１１ ０６７

９ １３０ ２５ １２ １ ２８ ２１３ ０５８

水分极差

分析

Ｋ１ ５３０ ３７３ ３６３ ３９３

Ｋ２ ３６７ ３８３ ３９０ ３７７

Ｋ３ ２５３ ３９３ ３９７ ３８０

Ｒ ２７７ ０２０ ０３４ ０１５

黄芪甲苷

含量极差

分析

Ｋ１ ２２０ ２１５ ２１３ ２１５

Ｋ２ ２１５ ２１６ ２１５ ２１６

Ｋ３ ２１３ ２１７ ２１９ ２１７

Ｒ ００７ ００２ ００６ ００２

迷迭香酸

含量极差

分析

Ｋ１ ０７４ ０６９ ０７０ ０６８

Ｋ２ ０７３ ０７２ ０６７ ０７０

Ｋ３ ０６４ ０７０ ０７３ ０７２

Ｒ ０１０ ００３ ００６ ００４

从正交试验结果可知：以水分为评价指标，各

因素对水分的影响大小为：加热板温度 ＞履带速
度 ＞加料速度，最佳工艺为 Ａ３Ｂ１Ｃ１；以黄芪甲苷
为评价指标，各因素的影响大小为，加热板温度 ＞
履带速度 ＞加料速度，最佳工艺为：Ａ１Ｂ３Ｃ３；以
迷迭香酸为评价指标，各因素的影响大小为：加热

板温度 ＞履带速度 ＞加料速度，最佳工艺为 Ａ１
Ｂ２Ｃ３。

对水分、黄芪甲苷和迷迭香酸含量的试验数据

进行方差分析，方差分析结果见表４～６。
·５２５·
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表４　水分方差分析结果
变异来源 平方和 自由度 Ｆ值 显著性

加热板温度 １１６０６７ ２ ２４８７１４ 

加料速度 ００６００ ２ １２８６

履带速度 ０１８６７ ２ ４０００

误差 ００４６７ ２

表５　黄芪甲苷含量方差分析结果
变异来源 平方和 自由度 Ｆ值 显著性

加热板温度 ０００８０ ２ １２８９３

加料速度 ０００１１ ２ １７５０

履带速度 ０００６２ ２ ９８９３

误差 ００００６ ２

表６　迷迭香酸含量方差分析结果
变异来源 平方和 自由度 Ｆ值 显著性

加热板温度 ００１９０ ２ ４７５０

加料速度 ０００１２ ２ ０２５０

履带速度 ０００５５ ２ １２５０

误差 ０００３３ ４ ００１０

由方差分析结果可知：加热板温度对物料水分

有显著性影响（Ｐ＜００１），而加料速度和履带速度

差异无统计学意义；对黄芪甲苷的含量而言，加热

板温度、加料速度及履带速度差异均无统计学意义；

对迷迭香酸的含量而言，加热板温度、加料速度及

履带速度差异均无统计学意义。综合考虑水分、有效

成分含量以及胶囊剂对水分的要求，经过优选后的优

选工艺为Ａ２～３Ｂ２～３Ｃ２～３（加热板温度１１５～１３０℃，加
料速度２０～２５Ｌ·ｈ－１，履带速度１２～１４ｃｍ·ｍｉｎ－１）。

４２两种干燥工艺对比结果

４２１出粉率、休止角、堆密度测定　结果见表７。
由结果可以看出，在相同提取工艺下，带式真空干

燥的出粉率与真空烘箱干燥的出粉率基本相当，不

影响后续生产的成品率；休止角小于真空烘箱干燥

粉，样品光滑，流动性好；堆密度大于真空烘箱干

燥，适合于胶囊剂。

４２２装量差异、含量测定　结果见表８。由结果可
以看出，在相同提取工艺下，带式真空干燥物料的

流动性较好，装量差异小于真空烘箱干燥，且符合

《中华人民共和国药典》标准；黄芪甲苷含量相差

不大，但迷迭香酸含量带式真空干燥高于真空烘箱

干燥，较多地保留了有效成分，且采用带式真空干

燥节约时间，节省了蒸气消耗，同时也节省了人力

成本。

表７　不同干燥工艺样品测定结果
编号 批号 干燥方式 总投料量／ｋｇ 干燥后出粉量／ｋｇ 出粉率／％ 休止角／° 堆密度／ｇ·ｍＬ－１

样品１ １６０３０１ 真空烘箱 １３５８ ２４３０８ １７９ ３６７ ０６４

样品２ １６０３０２ １３５８ ２４４４４ １８０ ３７１ ０６１

样品３ １６０３０３ １３５８ ２４０３７ １７７ ３６５ ０６３

样品４ １５１１０１ 带式干燥 １３５８ ２３０８６ １７０ ３７８ ０５５

样品５ １５１１０２ １３５８ ２３６２９ １７４ ３８４ ０５７

样品６ １５１１０３ １３５８ ２３４９３ １７３ ３８９ ０５３

表８　不同干燥工艺样品测定结果
编号 批号 干燥方式 装量差异／％ 黄芪甲苷／ｍｇ·ｇ－１ 迷迭香酸／ｍｇ·ｇ－１ 烘干时间／ｈ

样品１ １６０３０１ 真空烘箱 －０４７～０６９ １９８ ０３５ １０２０

样品２ １６０３０２ －０６２～０４２ ２２６ ０３３ ９２０

样品３ １６０３０３ －０４９～０２９ １９９ ０３９ ９６０

样品４ １５１１０１ 带式干燥 －０１１～０１１ ２１９ ０６５ １３０

样品５ １５１１０２ －０４７～０２２ ２２０ ０７１ １２５

样品６ １５１１０３ －０４２～０３８ ２１６ ０７３ １４０

·６２５·
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４２３吸湿百分率测定　根据夏荔芪药粉吸湿实验
结果绘制时间吸湿增重趋势图，见图１。

图１　夏荔芪胶囊药粉时间吸湿增重趋势图

从时间吸湿增重趋势图可以看出，采用带式真
空干燥技术后，其烘干时间较短，所得到的药粉吸

湿性略高，但带式干燥物料放置２４ｈ后，吸湿增质
量最高为６８％，低于夏荔芪胶囊质量标准中水分的
限度值（９０％），其并不影响产品质量。

５　结论

带式真空干燥技术是一种适合中药浸膏的新型

干燥方法，本实验经正交设计法优选得出夏荔芪胶

囊浸膏带式真空干燥的最佳工艺条件：加热板温度

１１５～１３０℃，加料速度 ２０～２５Ｌ·ｈ－１，履带速度
１２～１４ｃｍ·ｍｉｎ－１。以出粉率、休止角、堆密度、吸
湿百分率以及有效成分黄芪甲苷及迷迭香酸的含量

为考察，对两种干燥工艺进行对比研究。由结果可

知，带式真空干燥技术产品在整个干燥过程中，处

于真空、封闭环境，干燥过程温和，更有利于迷迭

香酸有效成分的保留。可以最大限度地保持其色、

香、味，得到高质量的最终产品。同时，干燥过程

中料层薄、干燥快、物料受热时间短，物料松脆，

容易粉碎，每批样品生产节省时间约６０ｈ，节省了
蒸气消耗及时间，也节省了人力成本。
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