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芪术口服液的制备工艺研究
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摘要  目的 }确定芪术口服液的最佳工艺条件 ∀方法 }采用正交设计方法 o对制备工艺进行了优化 ∀结果 }最佳工艺条件为加

水量每次为生药重的 |倍 o煎煮 v次 o沸煮 ws°¬± o浓缩至含生药量 s q{ªr °̄ o醇沉浓度为 w{ h ∀结论 }本研究实验结果可靠 o最

佳工艺条件适合批量生产 ∀
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  芪术口服液是由黄芪 !白术 !当归等多味中药材提取精

制而成 o具有益气养血 !健脾生肌之功能 ∀用于气血不足所

致的伤口愈合困难 ∀其中黄芪为君药 o黄芪甲苷为该制剂的

主要有效成分之一 ∀黄芪甲苷具有扶正强壮 !抗炎 !镇静 !降

压等多种生理活性 ∀在制备研究过程中 o以黄芪甲苷和总固

体量采用正交设计试验 o按主次指标进行评价 o找出了最佳

制备工艺条件 ∀

1  实验材料

1 q1  仪器  ≤ � � �� ≥≤ ���∞� v 薄层扫描仪k瑞士 ≤ � � 2

��公司l ~恒温干燥箱k≥ q≤ qtst型 o浙江嘉兴新塍电热仪器

厂l ~电热恒温水浴锅k上海医疗机械五厂l ~�∞ p tyv电子天

平k瑞士l ∀

1 q2  试剂和药材  黄芪甲苷k中国药品生物制品检定所 o供

含量测定用l ~⁄ust型大孔树脂k天津制胶厂l ~硅胶 �k青岛

海洋化工厂 o薄层层析用l ~其它试剂均为分析纯 o实验药材

均为饮片k购自本院门诊部l ∀

2  实验方法与结果

2 q1  正交表的设计  根据影响制剂制备过程中存在的诸多

因素 o考虑加水量 !煎煮次数 !浸泡时间和煎煮时间等设计了

因素水平表及 �t{kv
zl正交试验表≈t  ∀见表 t !表 u ∀

2 q2  样品制备  按处方称取干燥药材 o按表 u要求加水 !浸

泡 !煎煮 !浓缩 !醇沉 !回收乙醇 !调整总量至每毫升含 tª生

药 o制得 t{个样品 ∀

2 q3  指标测定

2 q3 q1  总固体测定  精取 10 °̄ 样品溶液 o于水浴上蒸干 o

按 usss版药典规定方法烘干至恒重 o于天平上称重 o计算总

固体量 o结果见表 u ∀

2 q3 q2  黄芪甲苷含量测定≈u ov 

标准曲线的制作  精密称取黄芪甲苷对照品 t qu°ªo加

甲醇定容于 u °̄ 容量瓶中 o分别精密吸取 t ou ov ow ox oyΛ̄ 对

照溶液于硅胶 �板上点样 o以氯仿2醋酸乙酯2甲醇2水ktx }

ws }uu }tsl为展开剂kts ε 以下放置 tu«o取下层l上行展开 ∀

展开毕 o取出 o晾干 o喷 ts h硫酸的乙醇液 otsx ε 烘 x°¬±至

呈紫色斑点明显 o照薄层色谱法kusss版药典 o薄层扫描法l

进行扫描 o波长 Κ¶� xvs±° oΚ� � zss±° o测定吸收度积分值 o

得到吸收度积分值与黄芪甲苷量 ≤kΛªl的回归方程 }¼ �

tszu q{v¬p uv qw| oµ� s q||{w ∀

样品测定  准确吸取样品 x °̄ o以水饱和正丁醇萃取 w

次 o每次 x °̄ o合并正丁醇萃取液 o用氨试液洗 v 次 o每次

x °̄ o继用水洗 v次 o每次 x °̄ o正丁醇液置水浴蒸干 o残渣用

少量水溶解 o通过已处理好的大孔树脂柱kt ≅ tv¦°l o先用

xs °̄ 水洗k弃水液l o再用 xs °̄ ts h乙醇洗k弃 ts h乙醇液l o
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然后用 {s °̄ zs h乙醇洗 o收集 zs h的乙醇洗脱液 o回收乙醇

至干 o用甲醇定容于 t °̄ 容量瓶中 o作为供试液 ∀

精密吸取 u ∗ wΛ̄ 供试液 o对照品溶液 uΛ̄ 和 xΛ̄ o分别交

叉点于同一硅胶 �板上 o其余操作与标准曲线项相同 ∀用外

标二点法计算各样品的黄芪甲苷的相应含量 ∀结果见表 u ∀

2 q4  结果分析  评分标准 }按主次指标 o分别将黄芪甲苷含

量和总固体量分别进行方差分析和极差分析 o结果见表 v !表

w !表 x ∀

根据主要指标黄芪甲苷含量的极差的大小顺序及方差

分析结果 o认定各因素的主次顺序 � !≤ !⁄!� !ƒ !∞o最佳工艺

为 �t�u≤u⁄u∞tƒt o又由于 ƒ因素影响较小 o根据制剂的澄清

度和乙醇消耗量 o选 ƒu较合适 ∀根据实验结果和生产情况 o

最终确定最佳的工艺条件为 �t�u≤u⁄u∞tƒu ∀

为了 验 证 上 述 结 果 的 准 确 性 o重 复 最 佳 条 件

�t�u≤u⁄u∞tƒu实验 o得到总固体为 ut qx h o黄芪甲苷含量为

s qxs{°ªr °̄ o与正交表中 t{个实验结果中黄芪甲苷含量最

高的样品基本一致 ∀

故确定工艺为水提 v次 o加水量每次为生药重的 |倍 o

第一次水提前用冷水浸 us°¬±o每次煮沸 ws°¬±o浓缩至含生

药量 s q{ªr °̄ o加乙醇至 w{ h o去醇 o调整总量至每毫升 tª

方药 ∀

表 1  因素水平表

因素

水平

�

煎煮次数

�

加水量

k倍l

≤

浸泡时间

k°¬±l

⁄

煎煮时间

k°¬±l

∞

浓缩倍数

kªr °̄ l

ƒ

醇沉浓度

k h l

t v tu vs ys s q{ vy

u u | us ws t qs w{

v t y ts us t qu xy

表 2  �t{kv
zl正交试验表及结果

实验号 � � ≤ ⁄ ∞ ƒ 总固体k h l 黄芪甲苷k°ªr °̄ l

t t t t t t t uv q|s s qwyt

u t u u u u u t{ q|s s qxts

v t v v v v v tw q|v s qvtz

w u t t u u v t| qsv s qv|u

x u u u v v t ty qys s qv{t

y u v v t t u tz qvv s quzs

z v t u t v u tw qxs s quvs

{ v u v u t v tx qxv s quwt

| v v t v u t tv qyv s qtzv

ts t t v v u u t| qvz s quut

tt t u t t v v tz qzv s quw{

tu t v u u t t ty qwv s qvsu

tv u t u v t v tz qws s qtys

tw u u v t u t tw q{v s qtvt

tx u v t u v u tv q|s s qty|

ty v t v u v t tv q{v s qtxv

tz v u t v t u tv qwz s qtxu

t{ v v u t u v tt qxs s qtws

表 3  黄芪甲苷的极差分析结果

� � ≤ ⁄ ∞ ƒ

�t u qsx| t qytz t qx|x t qx|x t qx{y t qyst

�u t qxsv t qyyv t qzuv t qzyz t qxyz t qxxu

�v t qs{| t qvzt t qvvv t qwsw t qw|{ t qw|{

� s q|zs s qu|u s qv|s s qvyv s qs{{ s qtsv

表 4  总固体量的极差分析结果

� � ≤ ⁄ ∞ ƒ

�t ttt quy ts{ qsv tst qyy || qz| tsw qsy || quu

�u || qs| |z qsy |x qvv |z qyu |z quy |z qwz

�v {u qwy {z qzu |x q{u |x qws |t qw| |y qtu

� u{ q{ us qvt y qvv w qv| tu qxz v qts

表 5  黄芪甲苷含量的方差分析结果

方差来源 离差平方和 自由度 方差 ƒ值 显著性

� s qsz| u s qsws w qss 不显著

� s qss{ u s qssw s qws 不显著

≤ s qstv u s qssz s qsz 不显著

⁄ s qszt u s qszt s qzt 不显著

∞ s qsst u s qsssx s qssx 不显著

ƒ s qsst u s qsssx s qssx 不显著

误差 s qsxs x s qsts

总和 s quuv tz

3  讨论

本品经常温放置三个月观察 o基本无絮状沉淀 ∀测定三

批黄芪药材中的黄芪甲苷含量分别为 k °ªrªl }t qyzs{ !

t qxv{| !t qx|ys ∀

此项研究从实际出发 o采用正交设计 o多指标综合评价 o

在提高黄芪甲苷得率的前提下 o也得到较多的总固体量 o可

能对提高临床疗效有利 ∀从而确定最佳工艺条件 ∀

研究采用正丁醇萃取 !大孔树脂处理样品 o分离去掉糖

类等水溶性杂质 o从而消除对黄芪甲苷含量测定的干扰 o经

测定回收率达 |y q| h ∀表明了实验方法的可靠 o从而能有效

地控制制剂的质量 ∀
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