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麻芎平喘颗粒为治疗哮喘的复方制剂，由麻黄、川芎、椒

目等药材组成。为使其质量更加稳定，笔者采用L9（34）正交试

验设计，以盐酸麻黄碱质量分数和固形物减少率为评价指标，

优选麻芎平喘颗粒的水提醇沉工艺，进而为该制剂的规范化

生产提供理论参考。

1 材料

1.1 仪器

2010A 高效液相色谱（HPLC）仪，包括 LC-10ATVP输液双

泵、SPD-10AVP紫外检测器（日本岛津公司）。

1.2 试剂

盐酸麻黄碱对照品（中国食品药品检定研究院，批号：

171241-201007）；乙腈、磷酸为色谱纯，水为重蒸水，其余试剂

均为分析纯。

2 方法与结果
2.1 盐酸麻黄碱含量的测定

2.1.1 色谱条件 色谱柱：Hypersil -C18（150 mm×4.6 mm，5

µm）；流动相：乙腈 ∶0.1％磷酸溶液（含0.1％三乙胺）＝3 ∶97（V/

V）；流速：1 ml/min；柱温40 ℃；检测波长：210 nm。

2.1.2 对照品溶液的制备 取干燥至恒质量的盐酸麻黄碱对

照品5.50 mg，置50 ml量瓶中，以甲醇定容，精密量取10 ml，转

移至25 ml量瓶中，加甲醇稀释至刻度，摇匀，即得0.044 mg/ml

的盐酸麻黄碱对照品溶液。

2.1.3 供试品溶液的制备 取正交试验项下的提取液适量，

浓缩至 200 ml，精密量取 5 ml，加水 10 ml及浓氨试液 0.5 ml，

用乙醚提取 4次（30、30、20、20 ml），合并乙醚液，加盐酸乙醇

溶液（1→20）2 ml，混匀，低温回收溶剂至干，残渣加乙醇10 ml

使溶解，转移至 50 ml量瓶中，加 0.1 mol/L盐酸溶液稀释至刻
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摘 要 目的：优选麻芎平喘颗粒中药材的提取工艺。方法：采用正交试验，以盐酸麻黄碱质量分数为评价指标，考察加水量、煎

煮时间和煎煮次数对水提工艺的影响；以盐酸麻黄碱保留率、固形物减少率为评价指标，考察药液相对密度、醇沉浓度、醇沉时间

对醇沉工艺的影响。结果：最佳水提醇沉工艺为加12倍量水，煎煮3次，分别为80、60、60 min，提取液浓缩至相对密度为1.25，冷

却后加入乙醇使含醇量为60％，放置24 h，除去沉淀。结论：优选的水提醇沉工艺稳定、可行，重现性好，可用于麻芎平喘颗粒中药

材的提取。
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Optimization of the Extraction Technology of Maxiong Pingchuan Granule by Orthogonal Design
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ABSTRACT OBJECTIVE：To optimize the extraction technology of Maxiong pingchuan granule. METHODS：The effects of wa-

ter amount，decoction time and decoction times on the water extraction technology were investigated by orthogonal design，using

the content of ephedrine hydrochloride as index. The effects of relative density，the concentration and time of alcohol precipitation

on alcohol precipitation technology were investigated by using the retention rate of ephedrine hydrochloride and decrement of solid

mater as index. RESULTS：The optimal water extraction-alcohol precipitation technology was as follows：12 folds of water，decoct-

ing 3 times，extracting for 80，60，60 min. Extract was condensed with relative density of 1.25，and then was added into ethanol

after cooling with ethanol content of 60％；the precipitation was removed after placing for 24 h. CONCLUSIONS：The optimized

water-extraction ethanol-precipitation technology is stable，feasible and reproducible，and can be used for the extraction of Maxiong

pingchuan granule.
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度，摇匀，过微孔滤膜（0.45 µm），离心，即得。

2.1.4 标准曲线的制备 分别精密吸取盐酸麻黄碱对照品溶

液2、4、6、8、10 μl，注入液相色谱仪，照上述色谱条件测定。以

峰面积积分值（y）为纵坐标，盐酸麻黄碱对照品进样量（x，μg）

为横坐标，进行线性回归，得回归方程为 y＝1 037.5x－0.660 3

（r＝0.999 8）。结果表明，盐酸麻黄碱进样量在0.088～0.440 μg

范围内与峰面积积分值呈良好线性关系。

2.2 正交试验优选水提工艺[1-3]

2.2.1 试验设计与结果 根据预试验和笔者经验，按 1/10处

方量称取药材适量，选取加水量（A）、煎煮时间（B）、煎煮次数

（C）为考察因素，每个因素选取3个水平，以提取液中盐酸麻黄

碱质量分数为评价指标，采用L9（34）正交表进行试验。水提工

艺的因素与水平见表1；水提工艺的正交试验结果见表2；水提

工艺的方差分析结果见表3。

表1 水提工艺的因素与水平

Tab 1 Factors and levels of water extraction technology

水平

1

2

3

因素
A，倍

8

10

12

B，min

40

60

80

C，次
1

2

3

表2 水提工艺的正交试验结果

Tab 2 Results of orthogonal design of water extraction tech-

nology

试验号
1

2

3

4

5

6

7

8

9

K1

K2

K3

R

A，倍
1

1

1

2

2

2

3

3

3

1.796 1

1.924 9

2.006 0

0.070 0

B，次
1

2

3

1

2

3

1

2

3

1.832 2

1.904 4

1.990 4

0.052 7

C，次
1

2

3

2

3

1

3

1

2

1.493 6

2.160 8

2.072 6

0.222 4

盐酸麻黄碱质量分数，％
0.465 6

0.652 6

0.677 9

0.697 5

0.725 6

0.501 8

0.669 1

0.526 2

0.810 7

表3 水提工艺的方差分析结果

Tab 3 Analysis of variance of water extraction technology

方差来源
A

B

C

D（误差）

离差平方和
0.007 5

0.004 2

0.087 6

0.005 3

自由度
2

2

2

2

均方
0.003 7

0.002 1

0.043 8

0.002 7

F

1.40

0.78

16.42

P

注：F0.05（2，2）＝19.00

note：F0.05（2，2）＝19.00

由表2、表3可知，各因素影响提取效果的大小顺序为C＞

A＞B，最佳工艺为A3B3C2，但B因素的 2、3水平相差不大，而

因素A、B、C对工艺的影响不明显，综合考虑实际生产中节约

能耗、降低成本等因素，拟选取工艺为加12倍量水，煎煮3次，

第1次80 min，第2、3次各60 min。

2.2.2 水提工艺验证试验 按处方比例称取药材适量，共 3

批，分别采用最佳工艺和拟选取工艺进行提取，并测定盐酸麻

黄碱的质量分数。结果，按最佳提取工艺提取的盐酸麻黄碱

质量分数分别为 0.80％、0.81％、0.81％；按拟选取工艺提取的

盐酸麻黄碱质量分数分别为 0.85％、0.86％、0.86％，表明拟选

取的工艺稳定、可行。

2.3 正交试验优选醇沉工艺[4-8]

2.3.1 试验设计与结果 根据预试验和笔者经验，选取药液

相对密度（A）、醇沉浓度（B）、醇沉时间（C）为考察因素，按处

方比例投料，照选定的水提取工艺提取，合并滤液，浓缩至一

定密度后安排正交试验，醇沉后过滤，浓缩，干燥，得醇沉干

膏。以盐酸麻黄碱保留率（盐酸麻黄碱保留率＝醇沉后盐酸

麻黄碱质量分数/醇沉前盐酸麻黄碱质量分数×100％）和固形

物减少率[固形物减少率＝（醇沉前固形物得量－醇沉前固形

物得量）/醇沉前固形物得量×100％]为评价指标进行综合评分

（综合评分＝盐酸麻黄碱保留率/盐酸麻黄碱保留率 max×70％+

固形物减少率/固形物减少率 max×30％），采用L9（34）正交表进

行试验。醇沉工艺的因素与水平见表4；醇沉工艺的正交试验

结果见表5；醇沉工艺的方差分析结果见表6。

表4 醇沉工艺的因素与水平

Tab 4 Factors and levels of ethanol precipitation technology

水平

1

2

3

因素
A（60 ℃）

1.15

1.20

1.25

B，％
60

70

80

C，h

12

18

24

表5 醇沉工艺的正交试验结果

Tab 5 Results of orthogonal design of ethanol precipitation

technology

列号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

Ⅰj

Ⅱj

Ⅲj

Rj

因素
A

1

1

1

2

2

2

3

3

3

269.301

268.389

271.371

2.982

B

1

2

3

1

2

3

1

2

3

267.759

270.171

271.131

3.372

C

1

2

3

2

3

1

3

1

2

247.260

266.511

295.290

48.03

D（空白）

1

2

3

3

1

2

2

3

1

267.531

274.641

266.889

7.752

评价指标
盐酸麻黄碱保留率，％

73.01

84.92

89.32

80.89

88.49

75.38

91.21

72.92

82.46

固形物减少率，％
10.66

10.86

12.55

10.60

12.65

11.25

12.85

11.24

11.08

综合评分
80.93

90.52

97.85

86.83

97.44

84.12

100.00

82.21

89.16

表6 醇沉工艺的方差分析结果

Tab 6 Analysis of variance of ethanol precipitation technolo-

gy

方差来源
A

B

C

D（误差）

离差平方和
1.554 8

2.009 6

389.525 8

12.336 0

自由度
2

2

2

2

均方
0.777 4

1.004 8

194.762 9

6.168 0

F

0.12

0.16

31.58

P

＜0.05

注：F0.05（2，2）＝19.00

note：F0.05（2，2）＝19.00

由表5、表6可知，各因素影响醇沉效果的大小顺序为C＞
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B＞A，其中C因素对工艺的影响有统计学意义（P＜0.05）。最

佳工艺为A3B3C3，因A、B因素对醇沉效果基本无影响，从节约

成本考虑，确定醇沉方案为A3B1C3，即药液浓缩至相对密度为

1.25（60 ℃），放冷后加入一定量的乙醇使药液含醇量为60％，

放置24 h，滤过，即得。

2.3.2 醇沉工艺验证试验 取药液相对密度为 1.25的药液 3

份，分别加入一定量乙醇，使含醇量为 60％进行醇沉，醇沉时

边搅拌边缓慢加入乙醇，以避免药液中局部乙醇浓度过高造

成有效成分被沉淀物包裹导致的损失。静置24 h，滤过，分别

测定麻黄碱保留率和固形物减少率。结果，麻黄碱保留率分

别为91.15％、91.09％、91.24％，固形物减少率分别为12.56％、

12.44％、12.78％，综合评分分别为 99.26、98.93、99.84，与正交

试验结果相当，表明优选的醇沉工艺合理、可行。醇沉工艺验

证试验结果见表7。

表7 醇沉工艺验证试验结果

Tab 7 Results of validation tests of ethanol precipitation te-

chnology

试验号
1

2

3

盐酸麻黄碱保留率，％
91.15

91.09

91.24

固形物减少率，％
12.56

12.44

12.78

综合评分
99.26

98.93

99.84

3 讨论
处方中麻黄为君药，据文献报道，麻黄的主要有效成分是

生物碱类化合物[9-10]。大量药理实验表明，盐酸麻黄碱是平喘

的有效成分，盐酸麻黄碱比相同浓度的伪麻黄碱有更强（2～4

倍）的平喘效果，故推测盐酸麻黄碱是麻黄及其制剂平喘作用

的主要成分。因此，本研究以有效成分麻黄碱的质量分数作

为主要评价指标，

由于本处方含有熟地黄等药材，水提液中含有较多药渣

微粒、淀粉、黏液质等杂质，影响制剂的成型及患者的依从性，

故需除去水提取液中富余的杂质。试验考察了高速离心工艺

和乙醇沉淀工艺的除杂效果，高速离心除杂是一种高效的物

理除杂方法，对有效成分影响较小；乙醇沉淀法是利用有效成

分能溶于乙醇但杂质不溶于乙醇而被沉淀出来的方法[11]。试

验结果表明，高速离心工艺与乙醇沉淀法对盐酸麻黄碱的保

留率都相差不大，但是醇沉工艺固形物减少得更多，因此选择

醇沉法作为本制剂的除杂工艺。

综上，本研究优选的水提醇沉工艺稳定、可行，重现性好，

可用于麻芎平喘颗粒中药材的提取。
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国家中医药管理局副局长王志勇会见澳大利亚西悉尼大学校长巴尼·格洛夫一行

本刊讯 2014年 3月 10日，国家中医药管理局副局长王

志勇在京会见了来访的澳大利亚西悉尼大学校长巴尼·格洛

夫一行。

王志勇首先对格洛夫履任西悉尼大学校长一职表示祝贺

并欢迎其率团访问国家中医药管理局，对西悉尼大学及其国

家辅助医学研究所在中澳中医药领域合作做出的突出贡献表

示高度赞赏。

格洛夫表示，澳大利亚政府为在澳中医药事业的发展提

供了快速通道，中澳两国政府对中医药发展的支持为两国中

医药合作创造了前所未有的发展机遇。他简要介绍了西悉尼

大学国家辅助医学研究所与中国中医科学院、西苑医院和中

国中药企业等机构的合作情况以及中药在澳注册研究等近期

重点项目和合作方向。

王志勇表示，国家中医药管理局把中医药国际化作为一

项重要任务，鼓励用现代科技的成果推动中医药的发展，将全

力支持两国科研、医疗机构开展中医药领域的合作，希望西悉

尼大学与中医药各类机构开展的多种形式合作取得丰富成

效，为两国人民造福，为未来中医药国际合作发挥良好的示范

作用。
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