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制药工艺与装备

大黄通便片是一种主要成分为中药

材大黄的中成药，具有清热通便之功效。

临床主要用于治疗实热食滞，便秘以及

湿热型食欲不振。目前，中药材提取

工艺多采用提取罐间歇式提取为主 [1-5]， 

而连续生产因其具有周期短、智能化操

作简便、工艺更加可控、质量均一等特

点 , 正逐步成为全球未来药品生产的发

展趋势。我国药品监管部门也出台了连

续制造技术的指导原则，为该技术在理

论研究、监管规范和实际应用等学术研

究方面提供了重要的理论支持和参考依

据 [6-10]。为充分发挥连续制造的技术优

势，有效解决中药罐式提取间隔生产存

在生产效率低、能源用量大、生产效率

低等弊端，本研究对大黄通便片大黄连

续逆流提取工艺进行了改进。

1    实验材料
1.1    实验设备

QYX-400 往 复 式 刨 片 机、ND-

100 型连续逆流提取机组、300L 真空

减压球形低温浓缩器、CH-50 槽混机、

YK-90 摇摆颗粒机、CT-C-11 热风循环

烘箱、ZP-5-7-9 压片机、密闭包衣机。

1.2    物料

中药材大黄，辅料药用乙醇经检

浅析大黄通便片大黄连续逆流
提取工艺改进

王建涛 1    高斌 2    张文标 3    王爱贵 4*

1. 河南医药健康技师学院；2. 上海雷允上药业有限公司；3. 河南天浩机械设备有限公司；4. 杭州端本医药科技有限公司

摘要：本文为解决中药材大黄罐式提取、间隔式生产当中存在的药液过滤网堵塞、能源用量大、生产效

率低，不适合连续生产等问题，采用中药连续逆流提取机组，以大黄通便片每片含大黄素、大黄酚总

量作为论证指标，对大黄提取工艺进行改进。结果显示大黄切片厚度 1 cm、润药 20 min、加料速度

3 rpm、75% 乙醇流量 90 L/h、提取速度 5 rpm、沸腾提取 2 h，浸膏含量、大黄通便薄膜衣片含量均

符合标准要求。大黄连续逆流提取工艺，具有生产费用低、效率高，可连续生产的优势，为中药材提取

连续生产新模式在生产当中的应用提供了参考依据。

关键词：大黄；连续逆流提取；工艺改进；大黄鉴别；大黄素和大黄酚总量含量
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为药品生产质量管理。 图 1    多功能提取罐
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验均符合质量标准要求。

2    大黄提取方法对比
2.1    原大黄提取工艺

原提取工艺：取大黄 4kg 置提取罐，

加 75% 乙醇 5 倍量回流提取 2 次，每

次 1 h，合并提取液，滤过，滤液回收

乙醇并浓缩至稠膏。加入淀粉混合、干

燥、粉碎，制粒、干燥，加入硬脂酸镁

混合，压片，包薄膜衣，即得。

2.2    改进后大黄连续逆流提取工艺

改进后提取工艺：取大黄 4 kg 切

片厚度 1 cm，经连续逆流提取润药

20 min →定量加料速度 3 rpm → 75%

乙 醇 流 量 90 L/h → 提 取 推 进 速 度

5 rpm → 沸 腾 提 取 2 h → 提 取 温 度

100℃，脱醇收膏。加入淀粉混合、干

燥、粉碎，制粒、混合，压片，包薄膜

衣，即得。

2.3    浸膏检查

2.3.1    合格标准

浸膏密度：1.30 ~ 1.35（50℃～ 60℃）。

出膏率：出膏率范围 33%±5%。

浸膏含量：含大黄素（C15H10O5）

和大黄酚（C15 H10O4）总量＞ 0.8%。

2.3.2    检查结果对比

分别连续实验 3 次，浸膏检查结

果对比见表 1。

结论：经过连续实验 3 次分别对大

黄连续逆流提取工艺与罐式提取工艺的

浸膏进行测定，浸膏密度符合标准要求；

浸膏含量均大于标准要求。连续逆流提

取工艺比罐式提取工艺的出膏率高。

3    大黄连续逆流提取工艺改进

后制剂制备工艺考察
3.1    制法

浸膏粉制备：取浸膏加玉米淀粉

200g 混合干燥过 100 目粉碎。制粒：浸

膏混合粉混合，加入 80% 乙醇适量制

软材，16 目制粒，50 ～ 60℃干燥；16

目整粒。总混：颗粒加入硬脂酸镁 8g

混合，混合转速：10 r/min、混合时间：

30 min。压片：采用圆型平面冲模压

片，转速：26 r/min，片重：0.48 g/ 片；

包薄膜衣：取胃溶薄膜包衣预混剂置配

制罐加 5 倍量纯化水搅拌约 45 min 至

完全溶解，被引蠕动泵调节喷浆流量：

120 ～ 140 g/min ；干燥温度：80±5℃；

包衣转速：5 ～ 6 r/min ；控制包衣雾化

压力为 0.3  mpa ～ 0.35 mpa，片床温度

控制为 50 ± 5℃进行包衣。每次制备

2 000 片，连续制备 3 次进行制剂工艺

考察。

3.1    颗粒检查

3.1.1    颗粒合格标准

性状：为黄褐色颗粒，气香，味苦。

含量：以每片含大黄素（C15H10 O5 

）和大黄酚（C15 H10O4）的总量计不得

少于 4.5 mg。

3.1.2    颗粒检查结果见表 2。

3.2    素片检查

3.2.1    合格标准

外观：片面完整光洁、色泽均匀。

崩解时限：应不得过 30 min。

重量差异：应不得过±4.0%。

3.2.2    素片检查结果见表 2。

结论：大黄连续逆流提取工艺改进

后，经过连续 3 次对制粒、压片进行制

备工艺考察，颗粒性状、含量，素片外

观、崩解时限、重量差异等均符合标准

要求。

3.3    薄膜衣片检查

3.3.1    合格标准

外观：片面完整光洁、色泽均匀。

图 2    连续逆流提取机组

表 1    浸膏密度、出膏率、含量检查结果对比

大黄罐式提取工艺浸膏检查 大黄连续逆流提取工艺浸膏检查  

实验次数   浸膏密度 出膏率 %  浸膏含量 %   实验次数   浸膏密度 出膏率 %  浸膏含量 %   

1 1.32 29.8 0.95 1 1.32 34.2 0.99

2 1.34 29.6 0.93 2 1.34 35.2 0.98

3 1.33 29.5 0.92 3 1.33 35.6 0.99

表 2     颗粒、素片检查结果

制备

次数

颗粒检查
 制备

次数  

素片检查

   颗粒性状  颗粒含量

mg/ 片 外观
崩解时

限 min 重量差异

1 黄褐色颗粒，气香，味苦 0.95 1  片面完整光洁、色泽均匀 18 符合规定

2 黄褐色颗粒，气香，味苦 0.93 2  片面完整光洁、色泽均匀 20 符合规定

3 黄褐色颗粒，气香，味苦 0.92 3  片面完整光洁、色泽均匀 19 符合规定
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性状：为薄膜衣片，除去包衣后显

黄褐色，气香，味苦。

鉴别：供试品色谱中，在与对照

药材色谱相应的位置上 , 日光下检视，

显相同的淡黄色斑点，置紫外光灯

(365 nm) 下检视，显相的五个橙黄色荧

光斑点。

土 大 黄 苷 检 查：置 紫 外 光 灯

(365 mm) 下检视 , 不得显持久的亮紫色

荧光。

崩解时限：应不得过 50 min。

重量差异：应不得过±5%。

含量：每片含大黄素（C15H10O5 ）

和大黄酚（C15H10O4）的总量不得少于

4.5 mg。

3.3.2    薄膜衣片检查结果见表 3.

结论：大黄连续逆流提取工艺改进

后，经过连续 3 次对薄膜包衣进行制备

工艺考察，薄膜衣片外观、性状、薄层

鉴别、土大黄苷检查，崩解时限、重量

差异、含量等均符合标准要求。

4     结论  
大黄连续逆流提取工艺改进后，

本研究对大黄通便片进一步进行了制备

工艺的考察，制粒、压片、薄膜包衣等

工艺步骤的各项检查均符合质量标准要

求，制备工艺重现性好。连续逆流提取

具有生产费用低、效率高，可连续生产

等多种优势 [11-14]，可用于中药制剂的连

续生产。
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表 3     薄膜衣片检查结果

制备次数 外观 性状
薄层鉴别 土大黄苷检查  崩解时限

min  重量差异
含量

mg/ 片日光  紫外光  紫外光

1 片面完整光洁 
色泽均匀 

 黄褐色颗粒气

香，味苦

显相同淡

黄色斑点

 显相同五个 橙
黄色荧光斑点

 未显持久的 亮紫

色荧光
38  符合规定 6.3

2 片面完整光洁  
色泽均匀

 黄褐色颗粒气

香，味苦

显相同淡

黄色斑点

 显相同五个 橙
黄色荧光斑点

 未显持久的 亮紫

色荧光
38  符合规定 6.3

3 片面完整光洁  
色泽均匀

 黄褐色颗粒气

香，味苦

显相同淡

黄色斑点

 显相同五个 橙
黄色荧光斑点

 未显持久的 亮紫

色荧光
38  符合规定 6.3
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