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摘要： 目的　 筛选酸枣仁提取物干燥工艺。 方法　 分别采用真空干燥、 喷雾干燥、 微波干燥干燥提取物， 单因素试验

和正交试验对 ３ 种干燥方法进行优化， 通过 ＨＰＬＣ⁃ＥＬＳＤ、 ＨＰＬＣ⁃ＭＳ⁃ＭＳ、 粒径、 扫描电镜、 理化指标分析对比 ３ 种干

燥产物的有效成分含量、 理化指标、 产物形态。 结果　 最佳干燥方法为微波干燥， 干燥工艺为真空度 ０􀆰 ０８５ ＭＰａ， 微

波功率 １ ｋＷ， 载样量 １􀆰 ５ ｋｇ。 结论　 微波干燥时间短， 损耗低， 更适合酸枣仁提取物干燥。
关键词： 酸枣仁提取物； 喷雾干燥； 真空干燥； 微波干燥； 正交试验
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　 　 酸枣仁为鼠李科植物酸枣 Ｚｉｚｉｐｈｕｓ ｊｕｊｕｂａ Ｍｉｌｌ． ｖａｒ．
ｓｐｉｎｏｓａ （Ｂｕｎｇｅ） Ｈｕ ｅｘ Ｈ． Ｆ． Ｃｈｏｕ 的干燥成熟种子， 始载于

《神农本草经》， 其味甘， 性平， 具有宁心、 生津、 补肝等

功效［１⁃２］ 。 现代研究表明， 酸枣仁中有效成分主要为萜类、
黄酮类、 皂苷类、 生物碱类其有效成分的提取已被广泛研

究， 但酸枣仁提取物干燥方面研究较少。
目前， 中药材及制剂常用干燥方法有真空干燥、 流化

床干燥、 微波干燥等［３］ ， 其中真空干燥存在效率较低、
时间较长、 生物活性成分无法保障［４］ 等问题； 喷雾干燥

易出现严重粘壁和粉料焦糊等现象， 导致干燥效果差、
产率低 ［５］ 的问题； 微波干燥不均匀， 功率大易焦糊。 本

实验以有效成分含量为评价指标， 利用正交试验分别选

出 ３ 种干燥方法的最优工艺参数， 并与冻干干燥产物有

效成分含量损失率、 理化指标和产物形态进行比较， 得

到最适干燥工艺， 以期为酸枣仁提取物干燥工艺的选择

提供依据。
１　 材料

酸枣仁购于河北安国中药材市场， 经北京农学院丁轲

教授鉴定为正品。 白桦脂醇、 木兰花碱、 斯皮诺素、 酸枣

仁皂苷 Ａ、 酸枣仁皂苷 Ｂ 对照品 （纯度≥９８％ ， 武汉天植

生物科技有限公司）； 酸枣仁皂苷 Ｂ１、 酸枣仁皂苷 Ａ１、 白

桦脂酸、 葛根素、 ６‴⁃阿魏酰斯皮诺素、 荷叶碱对照品 （纯
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度≥９８％ ， 上海顺勃生物工程技术有限公司）。 甲醇、 甲

酸、 乙酸均为色谱纯； 乙醇、 石油醚 （沸点 ３０～ ６０ ℃） 均

为分析纯。
ＬＣ２０ＡＤ、 ３３００ＥＬＳＤ 高效液相色谱仪 （日本 Ｓｈｉｍａｄｚｕ

公司）； Ａｇｉｌｅｎｔ １２００⁃６４１０Ｂ 液相色谱⁃三重四杆质谱联用仪

（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； ＢＴ⁃９３００Ｈ 激光粒度分析仪 （丹东百

特仪器有限公司）； Ｓ⁃４３００ 场发射扫描电子显微镜 （日本

日立 高 新 技 术 公 司 ）； ＳＤ⁃ＢＳＤＩＣ 喷 雾 干 燥 机 （ 英 国

Ｌａｂｐｌａｎｔ 公司）； ＤＺＦ⁃６０５０ 真空干燥箱 （上海一恒科学仪

器有限公司）； ＷＢＺ⁃１０ 微波干燥机 （贵阳新奇微波工业有

限责任公司）。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 有效成分提取 　 取酸枣仁适量， 研磨， 过 ６０ 目筛，
石油醚脱脂， 精密称取干燥脱脂粉 ２０ ｇ， 酸枣仁粉、 乙醇、
超纯水 （１ ∶ １５ ∶ １５） 于 ８０ ℃回流提取 ３ ｈ， 过滤， 离心，
取上清液， 旋转蒸发浓缩至所需浓度［６⁃８］ 。
２􀆰 ２　 提取物干燥方法

２􀆰 ２􀆰 １　 真空干燥　 酸枣仁提取液浓缩至密度 １􀆰 １ ｇ ／ ｍＬ， 倒

入已知质量的恒重培养皿中至标记处， 称量浓缩液和培养

皿总质量， 设置干燥箱温度， 将样品放入干燥箱预加热，
达到设定温度后打开真空泵， 待真空度稳定后开始干燥计

时， 每 ３０ ｍｉｎ 称量 １ 次总质量， 至连续 ２ 次质量差小于

０􀆰 ０５ ｇ 时停止干燥， 并收集干燥产物。
２􀆰 ２􀆰 ２　 喷雾干燥　 依次设置进风温度、 出风温度、 打开空

压机及加热、 吹风键、 转速， 待温度稳定后将橡胶管插入

离子水中进行预喷雾测试， 机器正常时可对提取液进行喷

雾干燥， 干燥结束后收集产品， 并记录质量。
２􀆰 ２􀆰 ３　 微波干燥法　 将提取液浓缩至密度为 １􀆰 ０ ｇ ／ ｍＬ， 设

置微波干燥机在不同微波功率下的工作时间， 将提取液倒

入干燥箱， 关闭箱门， 调整真空度， 按下启动键开始干燥，
干燥结束后收集产品， 并记录质量。
２􀆰 ３　 干燥速率、 固含量、 得粉率测定

２􀆰 ３􀆰 １　 干燥速率　 参考文献 ［９］ 进行测定。
干燥速率 ＝ Ｗｔｉ － Ｗｔｔ＋１ ／ Ｇ（ ｔ１＋ｉ － ｔｉ）
其中， Ｗｔｉ 为任意时刻干燥产物质量， Ｗｔｔ＋１为任意 ｔ＋１

时刻干燥产物质量， ｔｉ 为任意时刻， Ｇ 为绝干干燥产物的

质量。
２􀆰 ３􀆰 ２　 固含量及得粉率 　 取浓缩后提取液 ３􀆰 ０ ｇ， 记录初

始质量 Ｍ， 放入培养皿中称定总质量 Ｍ１， 设置 １００ ℃持续

恒温加热， 质量不再变化的时间大于 ２０ ｍｉｎ 时停止加热，
干燥后称定质量 Ｍ２， 按照下式计算固含量及得粉率［１０］ 。

固含量 ＝ ［（Ｍ１ － Ｍ２） ／ Ｍ］ × １００％
得粉率 ＝ ［干燥后收集粉末的质量 ／ （药液质量 × 固含

量）］ × １００％
２􀆰 ４　 有效成分含量测定

２􀆰 ４􀆰 １　 分析条件

２􀆰 ４􀆰 １􀆰 １　 ＨＰＬＣ⁃ＥＬＳＤ　 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ １２０ ＥＣ⁃Ｃ１８色谱柱

（４􀆰 ６ ｍｍ×１５０ ｍｍ， ４􀆰 ０ μｍ）； 流动相甲醇⁃水⁃乙酸 （８８ ∶
１２ ∶ ０􀆰 ０５）； 体积流量 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 载气体积流量 １􀆰 ５
Ｌ ／ ｍｉｎ； 柱温 ４０ ℃； 蒸发光温度 ８５ ℃； 进样量 １０ μＬ［６］ 。
２􀆰 ４􀆰 １􀆰 ２　 ＨＰＬＣ⁃ＭＳ⁃ＭＳ　 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ １２０ ＥＣ⁃Ｃ１８ 色谱

柱 （２􀆰 １ ｍｍ×５０ ｍｍ， ４􀆰 ０ μｍ）； 流动相 ０􀆰 １％ 甲酸 （Ａ） ⁃
甲醇 （Ｂ）， 梯度洗脱 （０ ～ １０ ｍｉｎ， ２０％ ～ ５６％ Ｂ； １０ ～ １４
ｍｉｎ， ５６％ ～５９％ Ｂ； １４～２０ ｍｉｎ， ５９％ ～ ７５％ Ｂ； ２０～ ２５ ｍｉｎ，
７５％ ～ ９６％ Ｂ； ２５ ～ ３０ ｍｉｎ， ９６％ ～ １００％ Ｂ； ３０ ～ ３５ ｍｉｎ，
１００％ Ｂ）， 质谱条件见表 １。

表 １　 各成分质谱参数

成分 碎裂电压 ／ Ｖ 碰撞电压 ／ Ｖ 离子碎片 ｍ ／ ｚ
木兰花碱 １３５ ８５ ３４２􀆰 ０ ［Ｍ］ ＋； １６５􀆰 ０∗， １８８􀆰 ９
荷叶碱 １２０ ９０ ２９６􀆰 ０［Ｍ＋Ｈ］ ＋； １１５􀆰 ０， １８８􀆰 ９∗

葛根素 １７５ ９０ ４１５􀆰 ０［Ｍ－Ｈ］ －； １３２􀆰 ０∗， １９５􀆰 １
斯皮诺素 ２００ ９５ ６０６􀆰 ９［Ｍ－Ｈ］ －； １１６􀆰 ９∗， １７４􀆰 ８

６‴⁃阿魏酰斯皮诺素 ２３０ ９５ ７８２􀆰 ９［Ｍ－Ｈ］ －； １３３􀆰 ８∗， ２９１􀆰 ７
酸枣仁皂苷 Ａ ３６０ ５０ １２０５􀆰 ３［Ｍ－Ｈ］ －； ７４９􀆰 ３， １０７３􀆰 ４∗

酸枣仁皂苷 Ａ１ ３６０ ５０ １２０５􀆰 ３［Ｍ－Ｈ］ －； ７４８􀆰 ９， １０７２􀆰 ９∗

酸枣仁皂苷 Ｂ ３６０ ６０ １０４３􀆰 ２［Ｍ－Ｈ］ －； １００􀆰 ８∗， ６０２􀆰 ６
酸枣仁皂苷 Ｂ１ ３６０ ５５ １０４３􀆰 ２［Ｍ－Ｈ］ －； １００􀆰 ５， ６０２􀆰 ８∗

　 　 注： ∗表示定量子离子。

２􀆰 ４􀆰 ２　 供试品溶液制备 　 精密称取提取物干燥产品 ０􀆰 ０１
ｇ， 加 １ ｍＬ 甲醇配制质量浓度为 １０ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶液， 有机微

孔滤膜过滤， 即得。
２􀆰 ４􀆰 ３　 对照品溶液制备　 精密称取 ７ 种对照品各 ２􀆰 ００ ｍｇ，
置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 用 ２ ｍＬ 甲醇溶解， 定容至刻度， 配制

成 ０􀆰 ２ ｍｇ ／ ｍＬ， 分别吸取 １􀆰 ０ ｍＬ， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 加

甲醇定容至刻度， 混合均匀， 制成 ０􀆰 ０２ ｍｇ ／ ｍＬ 溶液，
即得。
２􀆰 ４􀆰 ４　 线性关系考察 　 利用 ２ 倍稀释法制作 １１ 种对照品

的标准曲线［８］ ， 以其质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵

坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果见表 ２， 可知各成分在各自范围

内线性关系良好。
２􀆰 ４􀆰 ５　 方法学考察

２􀆰 ４􀆰 ５􀆰 １　 精密度试验 　 按 “２􀆰 １” 项下方法制备提取液，
在 “２􀆰 ４􀆰 １” 项条件下进样测定 ５ 次， 测得木兰花碱、 斯皮

诺素、 ６‴⁃阿魏酰斯皮诺素、 酸枣仁皂苷 Ａ、 酸枣仁皂苷

Ａ１、 酸枣仁皂苷 Ｂ、 酸枣仁皂苷 Ｂ１、 白桦脂酸和白桦脂醇

峰面 积 ＲＳＤ 分 别 为 １􀆰 ５１％ 、 １􀆰 ３０％ 、 １􀆰 ６３％ 、 １􀆰 ８７％ 、
１􀆰 ７４％ 、 １􀆰 ８９％ 、 １􀆰 １２％ 、 １􀆰 ９７％ 、 ０􀆰 ８５％ ， 表明仪器精密

度良好。
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表 ２　 各成分线性关系

成分 回归方程 Ｒ２ 线性范围 ／ （μｇ·ｍＬ－１）
木兰花碱 Ｙ＝ ２ ８９９􀆰 ９Ｘ＋３５２􀆰 ８５ ０􀆰 ９９９ ７ ０􀆰 ３１３～２０
荷叶碱 Ｙ＝ ２５ １２７Ｘ＋１ ３５９􀆰 ３ ０􀆰 ９９９ ４ ０􀆰 １５６～５
葛根素 Ｙ＝ １ ７５７􀆰 ３Ｘ－２１５􀆰 ５ ０􀆰 ９９９ １ １􀆰 ５６～５

斯皮诺素 Ｙ＝ ６７１􀆰 ８５Ｘ＋５９５􀆰 ５９ ０􀆰 ９９８ ０ ０􀆰 ５８６～１８􀆰 ７５
６‴⁃阿魏酰斯皮诺素 Ｙ＝ １５２􀆰 ８６Ｘ＋７６􀆰 ２７７ ０􀆰 ９９９ ５ ０􀆰 ５８６～９􀆰 ３７５

酸枣仁皂苷 Ａ Ｙ＝ ３１３􀆰 ４６Ｘ＋１３５􀆰 ３２ ０􀆰 ９９５ ８ ０􀆰 ５８６～１８􀆰 ７５
酸枣仁皂苷 Ａ１ Ｙ＝ １６４􀆰 ２８Ｘ＋４０􀆰 ５８ ０􀆰 ９９４ ９ ０􀆰 ３１３～２０
酸枣仁皂苷 Ｂ Ｙ＝ ７８􀆰 ４１７Ｘ＋１４􀆰 １２５ ０􀆰 ９９６ １ ０􀆰 ５８６～１８􀆰 ７５
酸枣仁皂苷 Ｂ１ Ｙ＝ ３４􀆰 ５１１Ｘ＋２０􀆰 ３６６ ０􀆰 ９９６ ９ ０􀆰 ５８６～１８􀆰 ７５

白桦脂酸 Ｙ＝ １􀆰 ４６８ ４Ｘ＋６􀆰 ３１４ ４ ０􀆰 ９９９ ５ ９􀆰 ３７５～６００
白桦脂醇 Ｙ＝ １􀆰 ４１２ ２Ｘ＋６􀆰 ３１１ ７ ０􀆰 ９９７ ６ ９􀆰 ３７５～６００

２􀆰 ４􀆰 ５􀆰 ２　 重复性试验 　 选择同一批样品， 精密称取 ７ 份，
按 “２􀆰 １” 项下方法制备提取液， 在 “２􀆰 ４􀆰 １” 项条件下进

样测定， 测得木兰花碱、 斯皮诺素、 ６‴⁃阿魏酰斯皮诺素、
酸枣仁皂苷 Ａ、 酸枣仁皂苷 Ａ１、 酸枣仁皂苷 Ｂ、 酸枣仁皂

苷 Ｂ１、 白桦脂酸、 白桦脂醇含量 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 １６％ 、
１􀆰 ３３％ 、 １􀆰 ５１％ 、 １􀆰 ８４％ 、 １􀆰 ２９％ 、 １􀆰 ８９％ 、 １􀆰 ９３％ 、 ０􀆰 ８％ 、
１􀆰 ５９％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ４􀆰 ５􀆰 ３　 加样回收率试验　 精密称取样品适量， 加入木兰

花碱、 斯皮诺素、 ６‴⁃阿魏酰斯皮诺素、 酸枣仁皂苷 Ａ、 酸

枣仁皂苷 Ａ１、 酸枣仁皂苷 Ｂ、 酸枣仁皂苷 Ｂ１、 白桦脂酸、
白桦脂醇对照品， 按 “２􀆰 １” 项下方法制备提取液 ７ 份， 在

“２􀆰 ４􀆰 １” 项条件下进样测定， 测得木兰花碱、 斯皮诺素、
６‴⁃阿魏酰斯皮诺素、 酸枣仁皂苷 Ａ、 酸枣仁皂苷 Ａ１、 酸枣

仁皂苷 Ｂ、 酸枣仁皂苷 Ｂ１、 白桦脂酸、 白桦脂醇平均加样

回 收 率 分 别 为 ９７􀆰 ７２％ 、 ９８􀆰 １５％ 、 ９７􀆰 ５１％ 、 ９７􀆰 ４９％ 、
９８􀆰 ３１％ 、 ９７􀆰 ６７％ 、 ９７􀆰 ６６％ 、 ９６􀆰 ９４％ 、 ９７􀆰 ６８％ ， ＲＳＤ 分别

为 １􀆰 ４３％ 、 １􀆰 ６３％ 、 １􀆰 ７２％ 、 １􀆰 ６２％ 、 １􀆰 ２７％ 、 １􀆰 ２０％ 、 ０􀆰 ５６％ 、
０􀆰 ２９％ 、 １􀆰 ０１％ 。
２􀆰 ４􀆰 ６　 有效成分含量测定　 按照下式计算有效成分含量。

含量＝ （Ｃ×Ｖ×Ｍ１） ／ （Ｍ×Ｍ２）
其中， Ｃ 为提取物干燥产物中活性成分质量浓度， Ｖ 为

干燥产物溶液体积， Ｍ１ 为干燥产物干燥后质量， Ｍ 为干燥

产物称取质量， Ｍ２ 为药材质量。
２􀆰 ５　 单因素试验

２􀆰 ５􀆰 １　 真空干燥 　 以干燥速率为评价指标， 真空度、 温

度、 干燥面积和提取液厚度为影响因素进行单因素试验，
因素水平见表 ３。 结果表明， 在 ０ ～ ４５ ｍｉｎ， 干燥速率逐渐

升高， ４５ ｍｉｎ 之后逐渐下降； 真空度在 ０􀆰 ０７ ＭＰａ 时干燥速

率最大， 推测可能是真空度越高越不利于传热， 干燥速率

反而下降； 干燥温度为 ８０ ℃时干燥速率达到最大， 推测水

分含量可能随着温度的升高蒸发越快， 在 ８０ ℃时最快； 料

液厚度在 ２ ｍｍ 时有最大干燥速率， 干燥速率 ２ ｍｍ＞３ ｍｍ＞
４ ｍｍ， 推测料液厚度越薄可能越有利于水分蒸发； 干燥面

积在 ５６􀆰 ７２ ｃｍ２ 时干燥速率最大， 推测可能干燥面积越小，
所含料液质量越少， 蒸发越快。 因此， 干燥速率最高的条

件为真空度 ０􀆰 ０７ ＭＰａ， 温度 ８０ ℃， 料液厚度 ２ ｍｍ， 干燥

面积 ５６􀆰 ７２ ｃｍ２。
表 ３　 真空干燥因素水平

水平 Ａ 真空度 ／ ＭＰａ Ｂ 料液厚度 ／ ｍｍＣ 干燥面积 ／ ｃｍ２ Ｄ 温度 ／ ℃
１ ０􀆰 ０７ ２ ５６􀆰 ７２ ６０
２ ０􀆰 ０８ ４ ７０􀆰 ８５ ７０
３ ０􀆰 ０９ ６ ８３􀆰 ２８ ８０

２􀆰 ５􀆰 ２　 喷雾干燥　 以得粉率为评价指标， 料液密度、 进风

温度、 出风温度和进料速度为影响因素进行单因素试验，
因素水平见表 ４。 结果表明， 得粉率随着进风温度的升高呈

现先上升后下降的趋势， 推测可能是因为进风温度太低，
不足以使料液在干燥室内得到完全干燥， 因此部分半干颗

粒发生粘壁现象； 如果进风温度过高， 会使料液温度升高

至黏流温度， 发生粘壁现象， 导致得粉率降低， 出风温度

对得粉率的影响亦是如此； 得粉率随着进料速度的增大而

不断降低， 推测可能与热空气流量有关， 随着进料速度的

增大， 干燥室内的料液也随之增加， 热空气流量会随之减

少， 热空气流量太低， 会导致气流从干燥室的下部向上部

逆流， 这种模式会影响料液液滴在干燥室内的移动轨迹，
使半干料液粘附于内壁， 从而导致得粉率降低， 密度对得

粉率的影响亦是如此［１１］ 。 因此， 得粉率最高的条件为进风

温度 １７０ ℃， 出风温度 １０４ ℃， 进料速度 ５􀆰 ３２ ｍＬ ／ ｍｉｎ， 密

度 ０􀆰 ９０ ｇ ／ ｃｍ３。

表 ４　 喷雾干燥因素水平

水平 Ａ 进风温度 ／ ℃ Ｂ 出风温度 ／ ℃ Ｃ 进料速度 ／档 Ｄ 密度 ／ （ｇ·ｃｍ－３）
１ １５０ ８５ １ ０􀆰 ９
２ １６０ ９０ ２ ０􀆰 ９５
３ １７０ ９４ ３ １
４ １８０ １００ ４ １􀆰 ０５
５ １９０ １０４ ５ —

　 　 注： 进料速度 １～５ 档分别为 ５􀆰 ３２、 １０􀆰 ２２、 １５􀆰 ５８、 ２０􀆰 １２、 ２５􀆰 ７７ ｍＬ ／ ｍｉｎ。
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２􀆰 ５􀆰 ３　 微波干燥　 以干燥产品感官性状为评价指标， 真空

度、 微波功率和样品质量为影响因素进行单因素试验， 因

素水平见表 ５， 结果见表 ６。 结果表明， 在相同载样量和微

波功率条件下， 干燥时间随着真空度的升高而延长， 并且

真空度越高， 越容易沸腾， 水分越容易蒸发， 干燥产物的

颜色越深， 推测可能是发生了美拉德反应； 在相同真空度

和微波功率条件下， 干燥时间随着载样量的增加而延长，
载样量越多， 水分含量越多， 蒸发所需时间越长； 在相同

载样量和真空度条件下， 随着微波功率的升高， 干燥所需

时间越少， 这是因为功率越大， 加热效率越好， 达到所需

沸点时间越短， 干燥越快［１２］ 。 因此， 选择干燥产物均匀、
干燥过程不溢出的条件进行正交试验。

表 ５　 微波干燥因素水平

水平 Ａ 真空度 ／ ＭＰａ Ｂ 微波功率 ／ ｋＷ Ｃ 载样量 ／ ｋｇ
１ ０􀆰 ０８５ ０􀆰 ５ ０􀆰 ５
２ ０􀆰 ０９ １ １
３ ０􀆰 ９５ １􀆰 ５ １􀆰 ５

表 ６　 微波干燥单因素试验结果

微波功率 ／ ｋＷ 载样量 ／ ｋｇ 真空度 ／ ＭＰａ 干燥时间 ／ ｍｉｎ 干燥状态 干燥产物

１ ０􀆰 ５ ０􀆰 ０８５ ３９ 少量起泡 淡黄褐色

１ ０􀆰 ５ ０􀆰 ０９ ３７ 沸腾起泡 黄褐色

１ ０􀆰 ５ ０􀆰 ０９５ ３６ 剧烈沸腾，但不会溢出 焦褐色

１ ０􀆰 ５ ０􀆰 ０９ ３７ 干燥均匀 未出现焦糊

１ １ ０􀆰 ０９ ５１ 干燥均匀 未出现焦糊

１ １􀆰 ５ ０􀆰 ０９ ６９ 干燥均匀 未出现焦糊

１ ２ ０􀆰 ０９ ８５ 干燥较均匀 轻微出现焦糊现象

１ ３ ０􀆰 ０９ １２０ 干燥不均匀 部分未干燥彻底，部分焦糊

０􀆰 ５ ０􀆰 ５ ０􀆰 ０９ ３７ 干燥较慢，均匀 未出现不干或焦糊

１ ０􀆰 ５ ０􀆰 ０９ ２５ 干燥均匀 未出现不干或焦糊

１􀆰 ５ ０􀆰 ５ ０􀆰 ０９ １６ 干燥较快，较均匀 基本未出现不干或焦糊

２ ０􀆰 ５ ０􀆰 ０９ １１ 干燥极快，不均匀 产物焦糊

２􀆰 ６　 正交试验

２􀆰 ６􀆰 １　 试验设计与结果

２􀆰 ６􀆰 １􀆰 １　 真空干燥　 以真空度、 干燥面积、 料液厚度、 干

燥温度为自变量， 皂苷类、 黄酮类、 生物碱类、 五环三萜

类有效成分含量及总有效成分含量为评价指标， 进行四因

素三水平 Ｌ９ （３４） 正交试验， 结果见表 ７， 方差分析见表

８。 由此可知， 不同因素水平下有效成分含量差异均不显

著， 选择平均数大的水平 Ａ３、 Ｂ３、 Ｃ２、 Ｄ２ 组成最优水平组

合， 由于所得最优水平组合在试验方案中不存在， 因此，
选择最优水平组合与试验方案中有效成分含量最高的水平

（第 ９ 组） 进行验证试验。

表 ７　 真空干燥正交试验结果

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
皂苷含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

黄酮含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

生物碱含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

五环三萜含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

总含量 ／

（μｇ·ｇ－１）
１ １ １ １ １ １ ７１７ １ １５７ １ ８８２ ３ １０１ ７ ８５８
２ １ ２ ２ ２ １ ９５３ １ ３５２ ２ ３４２ ３ ２１４ ８ ８６０
３ １ ３ ３ ３ １ ８８４ １ ３７２ ２ ３４７ ２ ９８１ ８ ５８４
４ ２ １ ２ ３ １ ９９２ １ ３２３ ２ ３１７ ３ ２６６ ８ ８９８
５ ２ ２ ３ １ １ ９９６ １ ３９７ ２ ２８３ ３ ３４８ ９ ０２３
６ ２ ３ １ ２ １ ８９５ １ ３１５ ２ ２４９ ２ ９７３ ８ ４３１
７ ３ １ ３ ２ ２ ０３１ １ ４０８ ２ １６７ ４ ９４２ １０ ５４８
８ ３ ２ １ ３ １ ７８７ １ ４１４ ２ ０８７ ３ ００３ ８ ２９０
９ ３ ３ ２ １ １ ９１７ １ ４０６ ２ ４０９ ４ ９０７ １０ ６３９
Ｋ１ ８ ４３４􀆰 ００ ９ １０１􀆰 ３３ ８ １９３􀆰 ００ ９ １７３􀆰 ３３ — — — — —
Ｋ２ ８ ７８４􀆰 ００ ８ ７２４􀆰 ３３ ９ ４６５􀆰 ６７ ９ ２７９􀆰 ６７ — — — — —
Ｋ３ ９ ８２５􀆰 ６７ ９ ２１８􀆰 ００ ９ ３８５􀆰 ００ ８ ５９０􀆰 ６７ — — — — —
Ｒ １ ３９１􀆰 ６７ ４９３􀆰 ６７ １ ２７２􀆰 ６７ ６８９􀆰 ００ — — — — —

表 ８　 真空干燥方差分析结果

来源 离均差平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｆ 临界值 Ｐ 值

Ａ ３ １４４ ６１９ ２ １ ５７２ ３１０ １ １９ ０􀆰 ５０
Ｂ ３９９ ４６５ ２ １９９ ７３２ ０􀆰 １３ １９ ０􀆰 ８８
Ｃ ３ ０４７ ３８４ ２ １ ５２３ ６９２ ０􀆰 ９７ １９ ０􀆰 ５１
Ｄ ８２５ ５５３ ２ ４１２ ７７６ ０􀆰 ２６ １９ ０􀆰 ７９

误差 ３ １４４ ６１９ ２ １ ５７２ ３１０ — — —

７４６１

２０２４ 年 ５ 月

第 ４６ 卷　 第 ５ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｍａｙ ２０２４

Ｖｏｌ． ４６　 Ｎｏ． ５



２􀆰 ６􀆰 １􀆰 ２　 喷雾干燥 　 以进风温度、 出风温度、 进料速度、
料液密度为自变量， 皂苷类、 黄酮类、 生物碱类、 五环三

萜类有效成分含量及总有效成分含量为评价指标， 进行四

因素三水平 Ｌ９ （３４） 正交试验， 结果见表 ９， 方差分析见

表 １０。 由此可知， 每个因素水平不同， 有效成分含量差异

均不显著， 选择平均数大的水平 Ａ２、 Ｂ３、 Ｃ２、 Ｄ１ 组合成最

优水平组合， 由于所得最优水平组合在试验方案中不存在，
因此， 选择最优水平组合与试验方案中有效成分含量最高

的水平 （第 ９ 组） 进行验证试验。

表 ９　 喷雾干燥正交试验结果

试验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
皂苷含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

黄酮含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

生物碱含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

五环三萜含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

总含量 ／

（μｇ·ｇ－１）
１ １ １ １ １ ７１７ ２ ３４５ ３ ４７２ １ ４１５ ７ ９４９

２ １ ２ ２ ２ ６１７ １ ９５６ ４ ０１３ １ ３１９ ７ ９０５

３ １ ３ ３ ３ １ ０２０ ２ ６９１ ３ ８５８ １ ０４５ ８ ６１４

４ ２ １ ２ ３ １ ０２９ ３ ２２０ ５ ５９０ １ ０９８ １０ ９３７

５ ２ ２ ３ １ ８３６ ２ ７２１ ４ ５９６ ２ １３５ １０ ２８８

６ ２ ３ １ ２ ８９４ ２ ７６０ ５ ６８６ １ ３４９ １０ ６８９

７ ３ １ ３ ２ ９０１ ２ ８５９ ４ ２２０ １ ２８８ ９ ２６８

８ ３ ２ １ ３ ６８７ ２ ４０１ ３ ５９９ １ １３９ ７ ８２６

９ ３ ３ ２ １ ９５４ ３ ０６７ ５ ２０９ １ ８１５ １１ ０４５
Ｋ１ ８ １５６􀆰 ００ ９ ３８４􀆰 ６７ ８ ８２１􀆰 ３３ ９ ７６０􀆰 ６７ — — — — —
Ｋ２ １０ ６３８􀆰 ００ ８ ６７３􀆰 ００ ９ ９６２􀆰 ３３ ９ ２８７􀆰 ３３ — — — — —
Ｋ３ ９ ３７９􀆰 ６７ １０ １１６􀆰 ０ ９ ３９０􀆰 ００ ９ １２５􀆰 ６７ — — — — —

Ｒ ２ ４８２􀆰 ００ １ ４４３􀆰 ０ １ １４１􀆰 ００ ６３５􀆰 ００ — — — — —

表 １０　 喷雾干燥方差分析结果

来源 离均差平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｆ 临界值 Ｐ 值

Ａ １７ １４６ ９４６ ２ ８ ５７３ ４７３ １ １９ ０􀆰 ５０
Ｂ ９ ８３８ ４８２ ２ ４ ９１９ ２４１ ０􀆰 ５７３ ８ １９ ０􀆰 ６４
Ｃ ４ ７４５ ０５９ ２ ２ ３７２ ５３０ ０􀆰 ２７６ ７ １９ ０􀆰 ７８
Ｄ ５ ３０３ ６０９ ２ ２ ６５１ ８０４ ０􀆰 ３０９ ３ １９ ０􀆰 ７６

误差 １７ １４６ ９４６ ２ ８ ５７３ ４７３ — — —

２􀆰 ６􀆰 １􀆰 ３　 微波干燥 　 以真空度、 载样量、 温度为自变量，
皂苷类、 黄酮类、 生物碱类、 五环三萜类有效成分含量及

总有效成分含量为正交试验评价指标， 进行三因素三水平

Ｌ９ （３３） 正交试验， 结果见表 １１， 方差分析见表 １２。 由此

可知， 不同因素水平下有效成分含量差异均不显著， 选择

平均数大的水平 Ａ１、 Ｂ２、 Ｃ３ 组合成最优水平组合， 由于所

得最优水平组合在试验方案中不存在， 故选择最优水平组

合与试验方案中有效成分含量最高的水平 （第 ３ 组） 进行

验证试验。

表 １１　 微波干燥正交试验结果

试验号 Ａ Ｂ Ｃ
皂苷含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

黄酮含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

生物碱含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

五环三萜含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

总含量 ／

（μｇ·ｇ－１）
１ １ １ １ ５７５ ４５０ １ ０９１ ３５２ ２ ４６９
２ １ ２ ２ ６６４ ５３８ １ ２８３ ５４１ ３ ０２６
３ １ ３ ３ ７５７ ５２９ １ ３６２ ４７１ ３ １１９
４ ２ １ ２ ６９０ ４５６ １ ２３０ ４３９ ２ ８１５
５ ２ ２ ３ ７０９ ４３３ １ １０７ ４２８ ２ ６７６
６ ２ ３ １ ５５８ ３４２ ９００ ３４９ ２ １５０
７ ３ １ ３ ５５３ ３５９ ９３９ ３４４ ２ １９５
８ ３ ２ １ ４６８ ２８４ ７３８ ３４６ １ ８３６
９ ３ ３ ２ ３８０ ２５１ ６０９ ２３７ １ ４７８
Ｋ１ ２ ８７１􀆰 ３３ ２ ４９３􀆰 ００ ２ １５１􀆰 ６７ — — — — —
Ｋ２ ２ ５４７􀆰 ００ ２ ５１２􀆰 ６７ ２ ４３９􀆰 ６７ — — — — —
Ｋ３ １ ８３６􀆰 ３３ ２ ２４９􀆰 ００ ２ ６６３􀆰 ３３ — — — — —
Ｒ １ ０３５􀆰 ００ ２６３􀆰 ６７ ５１１􀆰 ６７ — — — — —
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表 １２　 微波干燥方差分析结果

来源 离均差平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｆ 临界值 Ｐ 值

Ａ １ ６８１ ６４１ ２ ８４０ ８２１ ７􀆰 ４４ １９ ０􀆰 １１８
Ｂ １２９ ３８３ ２ ６４ ６９１ ０􀆰 ５７ １９ ０􀆰 ６３６
Ｃ ３９４ ９７６ ２ １９７ ４８８ １􀆰 ７４ １９ ０􀆰 ３６４

误差 ２２６ ４９７ ２ １１３ ２４８ — — —

２􀆰 ６􀆰 ２　 验证试验　 以有效成分含量为评价指标， 根据正交

试验所得最佳干燥条件制备提取物干燥产品， 重复 ３ 次，
结果见表 １３。 由此可知， 正交试验所得 ３ 种干燥方法的理

论最优条件均为各自最佳干燥条件。
表 １３　 正交试验结果 （ｎ＝３）

干燥方法 试验号
皂苷含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

黄酮含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

生物碱含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

五环三萜含量 ／

（μｇ·ｇ－１）

总含量 ／

（μｇ·ｇ－１）
真空干燥 １ ２ ０２２ １ ４２８ ２ ３１６ ４ ９８９ １０ ７５５

２ １ ９９８ １ ４９６ ２ ３６７ ４ ７０９ １０ ５７０
３ ２ １５４ １ ５２３ ２ ４８２ ４ ８９０ １１ ０４９

平均值 ２ ０５８ １ ４８２􀆰 ３３ ２ ３８８􀆰 ３ ４ ８６２􀆰 ６７ １０ ７９１􀆰 ３３
喷雾干燥 １ ９９８ ３ １４５ ５ ５８６ １ ９１５ １１ ６４４

２ １ １２０ ３ ０９１ ５ ２９９ ２ ０１９ １１ ５２９
３ １ １５４ ２ ８５９ ５ ３４７ ２ ２４９ １１ ６０９

平均值 １ ０９０􀆰 ６７ ３ ０３１􀆰 ６７ ５ ４１０􀆰 ６７ ２ ０６１ １１ ５９４
微波干燥 １ １ ７６４ ３ ５５０ ２ ４５４ １ ５３９ ９ ３０７

２ １ ６９０ ３ ４９３ ２ ３３０ １ ５４８ ９ ０６１
３ １ ７７５ ３ ５３９ ２ ３８３ １ ４９９ ９ １９６

平均值 １ ７４３ ３ ５２７􀆰 ３３ ２ ３８９ １ ５２８􀆰 ６７ ９ １８８

２􀆰 ７　 不同干燥工艺比较

２􀆰 ７􀆰 １　 有效成分含量　 通过正交试验最优条件制得干燥后

产物， 在 “２􀆰 ４􀆰 １” 项条件下进样测定， 计算有效成分含

量， 并与直接冷冻干燥产物有效成分含量比较， 计算损失

率， 结果见表 １４， 可知生物碱类损失率大小顺序为喷雾干

燥＞微波干燥＞真空干燥； 黄酮类保留率最高的是微波干燥，
其次是喷雾干燥和真空干燥。 宗洁等［１３］ 对柴胡中皂苷损失

率的研究表明， 温度影响较大， 喷雾干燥温度高但持续时

间短， 真空干燥和微波干燥高温持续时间较长， 这可能是

导致该类化合物损失率较高的原因。 喷雾干燥和微波干燥

对五环三萜类化合物的保留都有较大影响， 总损失率大小

顺序为微波干燥＞真空干燥＞喷雾干燥。 喷雾干燥对生物碱

类和五环三萜类化合物影响较大， 这 ２ 类化合物的损失率

较高； 真空干燥产物黄酮类化合物损失率较高； 微波干燥

产物五环三萜类化合物损失率较高， 而黄酮类化合物保留

较好。
表 １４　 有效成分损失率测定结果

干燥方法
生物碱类化合物

损失率 ／ ％
黄酮类化合物

损失率 ／ ％
皂苷类化合物

损失率 ／ ％
五环三萜类化合物

损失率 ／ ％
总有效成分含量

损失率 ／ ％
真空干燥 １１􀆰 ４５ ４２􀆰 ９９ ５４􀆰 ０７ ６􀆰 ７４ ２９􀆰 ６４
喷雾干燥 ５３􀆰 ０７ －１６􀆰 ６０ －４􀆰 ０５ ６０􀆰 ４７ ２４􀆰 ４１
微波干燥 ２５􀆰 ００ －３５􀆰 ６７ ５４􀆰 ０６ ７０􀆰 ６８ ４０􀆰 １０

２􀆰 ７􀆰 ２　 理化指标 　 通过正交试验最优条件制得干燥后产

物， 进行含水量、 总灰分等 ７ 种理化指标测定， 结果见表

１５。 由此可知， 每 １００ ｇ 产物含水量分别为 ２􀆰 ４、 ４􀆰 ７、 ３􀆰 ４５
ｇ， 其中喷雾干燥时进风温度为 １７０ ℃， 出风温度为 ９４ ℃，
比真空干燥、 微波干燥温度高， 是干燥产物含水量更低的

原因； 每 １００ ｇ 产物总灰分分别为 ６􀆰 ９、 ６􀆰 ４、 ６􀆰 ９ ｇ； 喷雾

干燥样品中铜含量低于其他 ２ 种干燥样品中， 可能是由于

喷雾干燥的温度高， 加快了铜原子发生氧化还原反应， 使

纯铜含量降低； 休止角 α＜３０°， 粉体流动性较好， α＜４０°，
粉体能满足生产中对流动性的要求， 当 α＞４０°， 粉体流动

性较差［１４⁃１５］ ， ３ 种干燥产物休止角均小于 ３０°， 流动性较

差； ３ 种干燥方式得到的产物中还原糖含量无显著性差异；
微波真空干燥产物中蛋白质、 氮含量低于其他 ２ 种干燥产

物中， 这可能是因为微波干燥随着温度和功率的升高样品

液会持续沸腾， 导致蛋白质变性。
２􀆰 ７􀆰 ２􀆰 １　 含水量　 按照 《食品安全国家标准》 食品中测定

水分方法［１６］计算含水量， 公式如下：
Ｐ ＝ ［（ｍ１ － ｍ２） ／ （ｍ１ － ｍ３）］ × １００％
其中， Ｐ 为水分含量， ｍ１ 为称量瓶和提取物总质量，

ｍ２ 为称量瓶和提取物干燥后总质量， ｍ３ 为称量瓶质量。
２􀆰 ７􀆰 ２􀆰 ２　 总灰分　 按照 《食品安全国家标准》 食品灰分测

定方法［１７］计算总灰分， 公式如下：
Ｘ１ ＝ ［（ｍ１ － ｍ２） ／ （ｍ１ － ｍ３）］ × １００％
其中， Ｘ１ 为灰分含量， ｍ１ 为坩埚和灰分总质量， ｍ２

为坩埚质量， ｍ３ 为坩埚和提取物总质量。
２􀆰 ７􀆰 ２􀆰 ３　 休止角 　 干燥产物过 ６０ 目筛， 漏斗置于水平的
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铁架台上， 将干燥产物缓慢倒入漏斗， 在重力的作用下缓

慢均匀地流出， 直至漏斗下方形成最高的圆锥体为止， 重

复 ３ 次， 水平面与圆锥体斜面的夹角为休止角［１８⁃２０］ 。
２􀆰 ７􀆰 ２􀆰 ４　 重金属含量 　 利用电感耦合等离子体 （ ＩＣＰ） 发

射光谱法测定［２１］ 。
２􀆰 ７􀆰 ２􀆰 ５　 总糖含量　 采用苯酚⁃硫酸法测定［１４］ ， 葡萄糖标

准曲线为 Ｙ＝ ０􀆰 １２０ ８Ｘ （Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９９）， 公式如下：
总糖含量 ＝ （Ｃ × Ｖ ／ ｍ） × １００％
其中， Ｃ 为还原糖质量浓度， Ｖ 为提取液体积， Ｍ 为提

取物质量。
２􀆰 ７􀆰 ２􀆰 ６　 蛋白质、 氮含量　 根据国标 ＧＢ ５００９􀆰 ５⁃２０１６， 检

测产物中蛋白质、 氮含量。
表 １５　 理化性质测定结果

干燥方法 含水量 ／ ％ 总灰分 ／ ％
休止角 ／

（ °）
重金属含量 ／ （ｍｇ·ｋｇ－１）

Ｐｂ Ｃｄ Ｈｇ Ｃｕ Ａｓ
还原糖含量 ／ ％ 蛋白质含量 ／ ％ 氮含量 ／ ％

真空干燥 ４􀆰 ７０ ６􀆰 ４ ５５􀆰 ２ ０􀆰 ０２５ ＜０􀆰 ０１ ＜０􀆰 ０１ ０􀆰 ０４５ ＜０􀆰 ０１ ４４􀆰 ７０ ２６􀆰 ８１ ４􀆰 ２９
喷雾干燥 ２􀆰 ４０ ６􀆰 ９ ４７􀆰 ４ ０􀆰 ０１８ ＜０􀆰 ０１ ＜０􀆰 ０１ ０􀆰 ０１４ ＜０􀆰 ０１ ３８􀆰 ７４ ２７􀆰 １ ４􀆰 ３４
微波干燥 ３􀆰 ７５ ６􀆰 ９ ４１􀆰 ５ ０􀆰 ０１４ ＜０􀆰 ０１ ＜０􀆰 ０１ ０􀆰 ０５２ ＜０􀆰 ０１ ３９􀆰 ４０ １７􀆰 ２８ ２􀆰 ７７

２􀆰 ７􀆰 ３　 干燥产品形态表征比较

２􀆰 ７􀆰 ３􀆰 １　 粒径　 粉末粒径是评价功能性食品、 保健食品的

重要指标［２２］ ， Ｄ５０ 表示粒径大小， 是中位径［２３］ ， Ｄ９０
（９０％ 以上的粉体粒径） 小于 ４５ μｍ 的粉末性质均较

好［２４⁃２６］ 。 利用激光粒度仪测量粒径及粒度分布， 选取橄榄

油为介质， 连续 ５ 次， 计算平均值， 结果见表 １６， 可知喷

雾干燥、 微波干燥 Ｄ９０ 小于 ４５ μｍ， 粉末性质较好。
２􀆰 ７􀆰 ３􀆰 ２　 扫描电镜　 采用扫描电子显微镜 （ＳＥＭ） 在 ５００、
８ ０００ 倍下观察 ３ 种干燥方法制备的提取物， 结果见图 １。
由此可知， 喷雾干燥粉体分散程度较好， 颗粒较均匀， 呈

光滑球形； 真空干燥粉体凝结成块状且分布不均， 表面不

　 　 　 　 　

表 １６　 粒径分布

干燥方法 Ｄ１０ ／ μｍ Ｄ５０ ／ μｍ Ｄ９０ ／ μｍ
喷雾干燥 ０􀆰 ７１ ３􀆰 ８２ １３􀆰 ６０
真空干燥 １􀆰 ７１ １３􀆰 ３３ ５５􀆰 ０６
微波干燥 ０􀆰 ３０ ０􀆰 ６６ １􀆰 １５

光滑； 微波干燥粉体较为分散， 有完整表面光滑的球型。
根据文献 ［２７］ 可知， 粉末颗粒成型完整性及分散程度会

对最终产品感官性质有影响， 分散性、 均一性、 完整性越

好的粉体最终产品性质越好， 因此， 喷雾干燥、 微波干燥

的电镜结果较好。

图 １　 提取物 ＳＥＭ 图 （左边×５００， 右边×８ ０００）
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３　 讨论

酸枣仁多应用于功能性食品的制备， 除了具有功能性

的有效成分外， 良好的表征也是酸枣仁是否适合制备功能

性食品的重要评价指标。
　 　 目前应用于酸枣仁有效成分的提取方法主要有超声波

提取法、 索氏提取法和溶剂回流提取法。 本实验选择溶剂

回流提取法， 该方法成本低， 操作简单， 提取效果好［８］ ，
并通过单因素试验确定了影响 ３ 种干燥方式的因素水平，
结合正交试验对各干燥工艺进行了优化， 通过验证试验确

定各干燥工艺均具有可行性。 本实验对比 ３ 种干燥方式的

有效成分含量， 发现总有效成分损失率最低的是喷雾干燥，
鉴于酸枣仁中黄酮类物质含量较高［８］ ， 考虑黄酮类物质的

损失率是必然的， 其中微波干燥对黄酮类化合物的保留率

最高； 通过粒径和扫描电镜来看， 微波干燥效果最好； 从

处理量和干燥效率来看， 相较于另外 ２ 种干燥方法， 微波

干燥处理量大， 耗时短， 效率高， 更适合工厂化大批量处

理［１３］ 。 综上所述， 微波干燥更适合酸枣仁提取液的干燥，
最优工艺条件为真空度０􀆰 ０８５ ＭＰａ， 微波功率 １ ｋＷ， 载样

量 １􀆰 ５ ｋｇ。 本研究通过对 ３ 种不同干燥方式对酸枣仁提取

液的影响进行考察， 得到工艺简单、 耗时短、 节省成本、
适合大批量干燥的手段， 可为后续相关产品开发提供

参考。
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