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料体积剧增，搅拌桶容纳不了而从加料口外溢。

1．2水分受热蒸发气化使体积膨胀

水分主要来自于原材料运输保管不善，橡胶清

洗或成粒后未能彻底烘干，以及生产中松香和氧化

锌作用生成锌盐和水，即2C】9H29COOH+ZnO一
(c19H29co)2Zn+H20。即使前两者严格把关，若生

产一搅拌桶的胶浆，需投入一级松香[酸值164

(mgKOH／g)松香酸含量为89．9％]60kg，则最少能

生成水1．6kg。因水受热蒸发气化，气体分子一时

难破胶膜逸出，形成无数小气泡，使混合料体积膨

胀。

综上可知，仅1％溶剂汽油及生产中产生的水，

理论推论表明：在60 oC时体积和可达3．06M3。而

桶内混合料体积一般为1．04M3。显然液体气化蒸

发，造成胶料体积猛增约4倍，是导致“跑料”的直接

原因。

因实际生产中，搅拌而使气化所形成的大量小

气泡气泡膜破裂而不断向外逸散，因而体积的增大
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较理论值大为减少，仅在混合料温度较高及加料速

度较快时易发生“跑料”，尤其是在夏季。

2控制“跑料”的技术措施

2．1控制水分

主要是改善原材料运输、保管条件，防止水份的

浸入；橡胶清洗或成粒后水分一定要烘干，并待完全

冷却后再投料。

2．2控制温度

控制搅拌速度，一般为80—90r／min。当桶内温

度达60。C以上时，立即开启冷却水，在加入松香前

一小时左右，减慢车速，同时加入一定量的溶剂汽

油，使混合料降温。投入固态松香后的一段时间内

保持慢速(50．60r／min)，加入熔化的混合油脂，再增

速(70．80r／min)至搅拌结束。

2．3控制投料量

投料量应使打胶桶内留有足够的空间，在不影

响生产任务的前提下，适当控制一次混合投料量，确

保生产的安全性。
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《中国药典》(1995，一部)对丸剂中所含水分的

限度有明确规定，大、小蜜丸不得超过15％，对于含

挥发性成分的蜜丸多采用甲苯法测其水分【1]，该法

操作繁琐，需加热进行，所测样品取样量大，对含有

贵重药品的蜜丸尤为不适，而当蜜丸中即含有挥发

性成分又含有带结晶水的矿物药时，甲苯法测出的

水分往往大于实际含水量¨1，尤其是所用试剂甲苯

有剧毒，每次实验消耗约200ml，给操作者的身体带

来危害；按药典中有关规定，减压干燥法可用于含挥

发性成分的贵重药品的水分测定，其操作过程相对

简便，室温条件下即可进行，对于不含挥发性成分的

丸剂亦可适用，且取样量少，但实验结果往往偏低，

因此笔者对减压干燥法测其水分进行了改进，认为

减压干燥恒重法能够排除干扰因素，具有广泛的适

用性。为了比较这3种方法之间的相关性，我们选

用了16批蜜丸，用不同的方法同时测定水分含量。

1材料

1．1样品：明目地黄丸、归脾丸、柏子养心丸、十全

大补丸、乌鸡白凤丸、健脾丸、小活络丸，由江西国药

制药有限责任公司提供。

1．2仪器：自动电子天平、减压干燥器、减压真空

泵、电热套。
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1．3甲苯、五氧化二磷。

2方法

2．1 甲苯法(工)测定⋯：取供试品切成小块，称取

27--369，精密称定，加甲苯适量，调节温度，回流，待

水分完全馏出后，读出水分毫升数，计算供试品中水

分的百分含量。

2．2减压干燥法(Ⅱ)测定[2，3】：提取供试品切成小

块，称取4～69，精密称定，置已恒重的称量瓶中，放

在装有五氧化二磷的真空干燥器中，抽真空(2．67

KPa，20mmHg，30min)后，放置，干燥24h，缓缓放

气，精密称定，根据减失重量法，计算供试品中水分

的含量。

2．3 减压干燥恒重法(Ⅲ)测定：取供试品切成小

块，照上述减压干燥法测定，至“放置，干燥24h”之

后恒重，精密称定，根据减失的重量，计算供试品中

水分的含量。

2．4实验结果

将实验所得的含水量，用数理统计的方法进行

分析，结果见表1、表2。

裹1 甲苯法(1)、减压干燥法(Ⅱ)、减压干燥恒重法(Ⅲ)

测定不同蜜丸中水分含■表
～

裹2 方差分析表

根据上述统计结果表明：甲苯法、减压干燥法及

减压干燥恒重法之间具显著性差异。

3讨论

3．1从实验结果得出，用甲苯法所测的蜜丸水分含

量，虽然均在《中国药典》(1995)一部所规定的合格

范围内，但与其他二法相比，水分偏高，其原因为甲

苯法所用的试剂在测定水分之前要用水饱和，目的

是避免蜜丸中的水分进入甲苯中，至使结果低于实

际含水量。在实际操作中，甲苯或因长时间加热，或

因电压不稳等因素影响，其饱和的水分子可能因受

热过久，或不均匀而重新脱出，造成测定结果偏高。

3．2减压干燥法与甲苯法所得的结果相反，往往会

偏低，其原因是药典只规定了减压至2．67KPa以下

持续0．5h，再室温放置24h，并未强调需要干燥至恒

重，这可能会造成干燥不完全致使结果偏低。

3．3减压干燥恒重法是参照《中国药典》(1995)一

部所规定的减压干燥法的操作步骤增加干燥次数直

至恒重所得的结果，实验表明，所测的水分均比减压

干燥法的高，认为样品恒重后，干燥完全，即真实地

反映了蜜丸中所含有的实际水分。

因此，我们认为，减压干燥恒重法用于测定蜜丸

的水分含量简便易行，结果可靠，特别是对边缘产

品，即可避免甲苯法因加热时间过长和操作误差所

造成的水分偏高，又能防止减压干燥法干燥不完全

而造成的结果偏低，减压干燥恒重法可作为控制蜜

丸中水分含量的检测方法予以推广。
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