
3 河南省科技攻关资助项目第 |{tt{s{ut号

病毒消提取条件优选及其颗粒剂的制备3

袁 珂 封银曼 杨传英 屈志莲t 郭 莹t
k郑州 wxsssv 河南中医学院ot本院中药系毕业实习生l

摘要 目的}研究病毒消颗粒的提取条件及制备∀方法}采用正交设计法优选最佳提取条件∀以醇提和水提的主要有效成分为

考察指标o选择提取时间!提取次数和溶剂用量 v个因素o每个因素取 v个水平o按�|kv
wl正交表安排实验∀ 结果}醇提取的最

佳提取条件为 � v�v≤ uo即用 ts倍量 |xh 乙醇回流提取 u次o每次 v«~水提取的最佳提取条件为 � v�v≤ uo即用 {倍量水煎煮 v

次o每次 v«∀ 结论}该工艺简单!可行o收率高∀
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  病毒消颗粒由虎杖!枳实!苦参!金银花!女贞子!甘草等

|味中药组成o具有清热解毒!理气活血!滋养肝肾等功能o对

病毒性肝炎具有较好的疗效∀ 为确定该制剂的工艺条件o根

据处方中各味药中主要有效成分的性质o以其中的主要有效

成分辛弗林和甘草酸的含量为考察指标o采用正交设计法研

究了病毒消颗粒的提取工艺≈t o确定了最佳提取条件∀

1  仪器!样品和试剂

≤ ≥p |vst双波长薄层扫描仪k日本岛津lo三用紫外线

分析仪k江苏省江阴市申港电光仪器厂lo点样定量毛细管

k� ≥� lo真空薄膜浓缩器k自装l}超级恒温水浴锅k上海实验

仪器厂l}循环水式多用真空泵k郑州市巩县英峪予华仪器

厂l~分样筛ktu目!tus目!tys目l~硅胶 � 及硅胶 �ƒ uxwk青

岛海洋化工厂lo其它试剂均为分析纯∀

辛弗林及甘草酸对照品由中国药品生物制品检定所提

供∀

方中各味药材均购自河南省药材公司o经鉴定符合药典

规定∀

2  实验方法与结果

2q1  对照品溶液的制备 精密称取辛弗林对照品 tq|x°ªo

用甲醇溶解定容至 u ° ¯容量瓶中o为 sq|zx °ªÙ° ∀̄ 另精密

称取甘草酸单铵盐对照品 wq{s°ªÙ° ō置 u ° ¯容量瓶中o加

入 xsh 乙醇溶解并稀释至刻度o为 uqws°ªÙ° ∀̄

2q2  样品溶液的制备 分别精密称取 |份两倍处方量的药

材粗粉o按正交试验表k表 tl中所选取的 v因素 v水平进行

回流提取o将提取液减压浓缩至干o然后用适量甲醇溶解o转

移至容量瓶中用甲醇定容至刻度备用∀另取按醇提最佳工艺

提取后的药渣 |份o按正交试验表k表 wl中所选取的 v因素

v水平进行煎煮提取o将提取液浓缩至适量o过滤o滤液加浓

硫酸放置o过滤o将不溶物水洗至中性o烘干o用 xsh 乙醇溶

解不溶物o定容至容量瓶中备用∀

2q3  薄层层析条件及薄层扫描条件≈w  辛弗林}吸附剂}硅

胶 �o展开剂}正丁醇2冰醋酸2水kwΒ tΒ x上层lo显色剂}sq

xh 茚三酮的乙醇溶液o辛弗林经显色后呈现紫红色~甘草

酸}吸附剂}硅胶 �ƒ uxwo展开剂}正丁醇2冰醋酸2水kwΒ tΒ

ulo展开前饱和 vs °¬±o取出晾干后o在紫外灯kuxw ±° l下定

位∀

采用反射法双波长锯齿扫描法o狭缝 sqw≅ sqw °° o线

性参数 ≥¬� vo灵敏度中等o辛弗林的 Κ¶� xts ±° oΚ� �

zss±° ~甘草酸的 Κ¶� uxy ±° oΚ� � uws ±° ∀

2q4 标准曲线的绘制 用定量毛细管吸取辛弗林对照品溶

液 tqsouqsovqsowqsoxqs Λ¯点于同一硅胶 � 薄层板上o以展

开剂展开o取出o晾干o喷以显色剂o放置 vs °¬±后进行扫描

测定∀ 以辛弗林点样量kΛªl为横坐标o以斑点峰面积值为纵

坐标作图o得一不通过原点的直线o求得回归方程 ≠ � t|vsq

u÷ p wvquvuoµ� sq|||k±� xlo结果表明辛弗林在 sq|zx∗ wq

{zx Λª范围内o与其峰面积值呈良好的线性关系∀
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用定量毛细管吸取甘草酸对照品溶液 uqsowqsoyqso{qs

Λ¯点于同一硅胶 �ƒ uxw薄层板上o以展开剂展开o取出晾于o

在紫外灯kuxw ±° l下定位o放置 vs °¬±后进行扫描∀以甘草

酸点样量kΛªl为横坐标o以斑点峰面积值为纵坐标绘制标准

曲线o求得回归方程 ≠ � x|qt÷ n y|q{oµ� sq|||zk±� wl∀结

果表明甘草酸在 wq{∗ t|qu Λª范围内o线性关系良好o故用

外标两点法定量∀

2q5  提取条件优选 根据方中药材的理化性质及生产工艺

实际o需将各味药全部打成粗粉o且因其中的主要活性成分

既含有脂溶性成分o又含有水溶性成分o故先用醇提o再用水

提o以确保有效成分提取完全≈u ∀

2q5q1 醇提取工艺的研究 我们选取醇提物中有效成分辛

弗林的含量为考察指标o以 |xh 乙醇为溶剂o选用 �|kv
wl正

交方案≈v o考察了溶剂用量!提取时间和提取次数 v个因素o

每个因素 v个水平设计试验方案o见表 t∀

表 1 醇提取试验因素水平表

因素水平
�

溶剂用量k倍l

�

提取时间k小时l

≤

回流次数k次l

t y t t

u { u u

v ts v v

  按因素水平表所列的各因素水平进行提取o将所制得的

样品溶液点于同一硅胶 � 薄层板上o随行点对照品溶液 u Λ¯

和 w Λ ō进行展开!显色!扫描o用外标两点法计算出各样品

中辛弗林的含量o然后按 �|kv
wl进行正交试验∀ 实验数据及

方差分析结果见表 u!v∀

表 2 正交设计方案与结果

试验号
� � ≤

t u v w 辛弗林含量k°ªÙtssªl

t t t t t u|qwxt

u t u u u wwq{ut

v t v v v w{q{uv

w u t u v wuqyvw

x u u v t wwqwzu

y u v t u vwq{|z

z v t v u wyq|wy

{ v u t v vwqyv{

| v v u t xvqvtt

�t tuvqs|x tt|qsvt |{q|{y tuzquvw

�u tuuqssv tuvq|vt twsqzyy tuyqyyw �� 2
|

¬� t
¼¬� vz|q||v

�v tvwq{|x tvzqsvt twsquwt tuyqs|x

�t wtqsvu v|qyzz vuq||x wuqwtt

�u wsqyy{ wtqvts wyq||u wuquut

�v wwq|yx wxqyzz wyqzwz wuqsvu ≤ × �
�u

|
� tyswvq{xv

� wqu|z yqsss tvq|uz sqvz|

  方差分析结果表明o因素 � !�!≤ 对辛弗林的含量均有

显著性影响o各因素影响程度依次为 ≤ � �� � o根据表 v直

观分析结果o最佳组合应为 � v�v≤ uo即最佳醇提取工艺为用

ts倍量 |xh 乙醇提取 u次o每次 v «∀

2q5q2 水提取工艺的研究 将最佳醇提取工艺的醇提后药

渣以水为溶剂o进行煎煮提取o以提取物中的有效成分甘草

酸的含量为考察指标o选用 �|kv
wl正交方案进行实验o影响

提取的主要因素及确定的水平见表 w∀

表 3 方差分析表

方差来源 离均差平方和 自由度 方差 ƒ 值 显著性

� vwqszts u tzqsvxx txzqu||u 3

� xzqzvx| u u{q{y{ uyyqxxxw 3 3

≤ v{vqs|tw u t|tqxwxztzy{qyx{w 3 3

误差 ≥≥¨ squtyy u sqts{v

表 4 水提取试验因素水平表

因素水平
�

提取时间k小时l

�

煎煮次数k次

≤

溶剂用量k倍l

t t t y

u u u {

v v v ts

  按因素水平表所列的各因素水平进行提取o将所制得的

样品溶液点于同一硅胶 �ƒ uxw薄层板上o随行点对照品溶液 u

Λ¯和 w Λ ō进行展开!扫描o用外标两点法计算出各样品中甘

草酸的含量o然后按 �|kv
wl正交表设计试验方案o实验结果

见表 x∀ 对正交试验结果进行方差分析o结果见表 y∀

表 5 正交设计方案与结果

试验号
� � ≤

t u v w

甘草酸

含量k°ªÙtssªl

t t t t t xqtvt

u t u u u {qzvu

v t v v v tuqttw

w u t u v xq|uu

x u u v t {qsyz

y u v t u |qsu|

z v t v u zqxw{

{ v u t v yquuy

| v v u t tvqtyv

�t uxq|zz t{qyst usqv{y uyqvyt

�u uvqst{ uvqsux uzq{tz uxqvs| �� 2
|

¬� t
¼¬� zxq|vu

�v uyq|vz vwqvsy uzqzu| uwquyu

�t {qyx| yquss yqz|x {qz{z

�u zqyzv zqyzx |quzu {qwvy

�v {q|z| ttqwvx |quwv {qs{z ≤ × �
�u

|
� ywsqyvs

� tqvsy xquvx uqwzz sqzss
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表 6 方差分析表

方差来源 离均差平方和 自由度 方差 ƒ 值 显著性

� uqz{ty u tqv|s{ vqz{|t

� wvqzt|{ u utq{x|| x|qxxxy 3

≤ tuqtuzv u yqsyvz tyqxuss

误差 ≥≥¨ sqzvwt u sqvyzt

  由以上方差分析结果表明o因素 � 对对甘草酸的含量有

显著性影响o由表 y直观分析o最佳组合应为 � v�v≤ uo即最佳

水提取工艺为用 {倍量水煎煮 v次o每次 v «∀

3  最佳提取工艺及颗粒的制备

3q1  最佳提取工艺 称取 u倍处方量粉碎成粗粉的 |味药

材共 w{s ªo加 ts倍量 |xh 乙醇回流提取 u次o每次 v «o抽

滤o合并滤液在 ysε 条件下真空薄膜浓缩至一定浓度o得稠

膏 �~抽滤后所得药渣加 {倍量水煎煮 v次o每次 v «o用滤布

过滤o合并滤液o浓缩至一定浓度o得稠膏­ ∀ 将稠膏 �和­

合并o置蒸发皿中在水浴上低温 ysε 挥散o浓缩至相对密度

为 tqvsp tqvxkysε l的清膏o以备制粒用∀

3q2  颗粒的制备  将蔗糖置碾槽中碾碎成粉状o过 tus目

筛o得糖粉∀称取 ytx ª糖粉ousx ª糊精o用 tus目筛使之混

合制成均匀的混合物o趁热将所制的清膏与糖粉!糊精的混

合物搅拌均匀制软材k清膏!糖粉!糊精的比例为 tqu}v}tlo

制成的软材以手捏成团o轻压则散为止∀ 手握成团后用力挤

压过 tu目制粒筛o制成颗粒o将湿颗粒置瓷盘内放于烘箱中

于 wsε 干燥 vs °¬±o再升温至 ysε 干燥 vs °¬±o取出再过 tu

目制粒筛整粒即可得到成品∀制得的颗粒总重 |xy ªo得干膏

重为 tvy ªo出膏率为 u{qvh ∀

4  讨论

4q1 本文通过正交试验法优选病毒消颗粒的提取工艺∀ 提

取工艺研究中设计了 v因素 v水平的正交试验方案o筛选出

了最佳提取条件∀ 实验结果表明o无论是醇提还是水提均为

提取次数对提取效果影响最大o其次为提取时间∀

4q2  在对醇提物进行浓缩时o考虑到醇提物中的一部分活

性成分受热结构易受破坏o因此浓缩时采用在低温下进行真

空薄膜浓缩o以最大限度地保护有效成分∀

4q3  制粒前糖粉与糊精必须过 tus目筛并混合均匀o否则

制得的颗粒易出现白色花斑而影响美观~制得的清膏相对密

度应在 tqvs∗ tqvx范围内o否则过稠制得的软材易松散o不

易制粒o过稀则制得的颗粒含糖粉过多会影响药效∀ 颗粒的

干燥温度应控制在 ws∗ ysε o干燥温度应逐渐由低升高o否

则颗粒的表面干燥后易结成一层硬膜而影响内部水分的蒸

发o放置时间长后易受潮而结成硬块∀
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医疗机构后勤保洁服务专业企业) ) 新朗保洁

  杭州新朗保洁技术有限公司是由美国朗洁

集团洛杉矶总部直接授权的一家集企事业单位

后勤服务!物业管理!中央空调k工业锅炉l清洗

及清洁用品与设备配送于一体的专业化保洁公

司∀

公司员工接受美国朗洁集团k中国l总部整

体培训o使用的朗洁系列清洗剂引进美国朗洁高

科技配方o为无磷环保清洁剂o品种齐全o解决了

清洁领域诸多凝难问题∀

  ν 医疗卫生系统和高等院校后勤服务系统

化管理

ν 独家引进国外最新专业清洁设备及技术

ν 物业常年保洁维护服务

ν 整体策划 ≤ �形象

ν 接受/朗洁0中国总部系统专业训练

永远的服务 永远的朗洁

Αλωαψσ Σερϖιχε Αλωαψσ Ραδιαντ

中美合作杭州新朗保洁技术有限公司

地址}杭州文三路 xy|号康新花园 � 座 tzsw) tzsx室
  

电话}sxzt2{xtuzsyz!{xtuzust转

传真}sxzt2{xtuzust2tv
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