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饱和溶液法制备木香挥发油"

!

#环糊精包合物

"
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摘要!目的!建立木香挥发油"

!

#'(包合物的制备工艺" 方法!以收得率和包合率为指标#采用正交试验优选
!

#'(包合木香

挥发油的条件#并考查了分散溶剂用量和洗涤溶剂种类对包合的影响" 结果!挥发油)无水乙醇$*+)*+% ,-)-.#洗涤溶剂为

乙酸乙酯&最佳包合工艺为挥发油!

!

#'("$/)/% ,-)0#包合时间 ,- 1#包合温度,&% 2&收得率和包合率分别为 034$.5

和 6347&5" 结论!该工艺收得率与包合率高#设备要求不高#适用于工业化生产"

关键词!木香挥发油&

!

#环糊精&包合物

中图分类号!89&6%46

:

3!!文献标识码!;

-!仪器与试药

-4-!仪器

9<'#.%% 型恒温空气摇床!上海福玛实验设备

有限公司"#=/>?@AB-.%% 型高效液相色谱!美国=/>#

?@AB公司"#(C'分析仪!美国 DE公司"#CFGH=$#

-0I型高速冷冻离心机!美国 C>/*J公司"等$

-4.!试药

木香!购于南昌市黄庆仁栈华氏大药房#经鉴

定为菊科植物木香 =KLM?JAN>J?JOOJ(@LA@的干燥

根"%

!

#环糊精 !一鸣精细化工有限公司#纯度 P

305"%硅胶G薄层板!青岛海洋化工厂"%其他试剂

均为分析纯$

.!方法与结果

.4-!木香挥发油的提取

将 7%% /木香药材粉碎放入挥发油提取器中#

加入 0 倍量的蒸馏水#连续提取 -% 小时#至油量不

再增加为止#将馏出液用乙醚萃取#无水硫酸钠干燥

过滤#滤液温热蒸去乙醚#得淡黄色挥发油#本品挥

发油含量为 %47Q5$

.4.!木香挥发油
!

#'(包合工艺研究

采用饱和溶液法制备木香挥发油"

!

#'(包合

物#即
!

#'(加蒸馏水适量配成饱和溶液#在一定温

度下加入一定量木香挥发油无水乙醇溶液#置于恒

温空气摇床中振荡#包合#置冰箱内冷藏 .& 小时沉

淀#滤过#适当溶剂洗涤#固形物 &% 2热风烘干#即

得$

.4.4-!分散溶剂量对包合的影响!木香挥发油与

!

#'(按 -)0 !/)/" 的比例#称取木香挥发油适量#

分别按 -)0&-)-%&-)-.&-)-& 的体积比用无水乙醇

分散#加入到 &% 2饱和
!

#'(水溶液中#包合 - 小

时#置冰箱内冷藏 .& 小时析晶#滤过#并用少量纯化

水洗涤后#再用适量乙酸乙酯洗涤 $ 次#&% 2热风

烘干#得白色疏松状包合物粉末#测定各项指标#结

果见表 -$ 包合物收得率 ,包合物质量"!

!

#'(加

入量:加入油量" R-%%5#挥发油包合率 ,包合物

含油量"加入油量 R-%%5#包合物含油率 ,包合物

含油量"包合物质量R-%%5$

表 -!分散溶剂量对包合的影响 $

#

!S"## ,$%

木香挥发油)乙醇
!*+'*+"

包合物收得率
!5"

挥发油包合率
!5"

包合物含油率
!5"

-)0 0.467 S.4Q0 6$406 S.4%$ 34$- S%4$6

-)-% 07406 S.4$7 664.6 S.4-- 3430 S%4.Q

-)-. 034$. S.4%. 6347& S-436 -%4Q3 S%4.&

-)-& 0Q40- S.4QQ 6Q4-. S.4$% -%4$& S%4.-

!!所得数据经ETL@?单因素方差分析表明#& 个水

平总体平均数的差别具有统计学意义$ 由表 - 可以

看出乙醇用量为木香挥发油的 -. 倍量时#最利于木

香挥发油的包合#过高或过低都对包合有不良影响#

故确定木香挥发油与无水乙醇的质量体积比为

-)-.$

.4.4.!洗涤溶剂种类对包合的影响!按 .4.4- 条

件制备木香挥发油"

!

#'(包合物#置冰箱内冷藏 .&

小时析晶#滤过#用定量冰纯化水洗涤后#再用分别

用等量无水乙醇&石油醚&乙酸乙酯洗涤后#&% 2热

风烘干#得白色疏松状包合物粉末#测定各项指标$

结果见表 .$

表 .!洗涤溶剂种类对包合的影响 $

#

!S"## ,$%!$5%

洗涤溶剂 包合物收得率 挥发油包合率 包合物含油率

无水乙醇 Q%4$0 S.4&6 774%& S-466 04-0 S%4-0

石油醚 0046- S.4Q3 6Q407 S-4%Q -%47% S%4.3

乙酸乙酯 034$. S.4%. 6347& S-436 -%4Q3 S%4.&

!!所得数据经 ETL@?单因素方差分析表明#与无

($Q(
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水乙醇组比较#石油醚组和乙酸乙酯组的各指标均

具有显著性差异#而石油醚组和乙酸乙酯组比较无

显著性差异$ 由表 . 可以看出#采用石油醚和乙酸

乙酯作为洗涤溶剂时#包合产物的各项指标相近#且

均高于无水乙醇$

.4.4$!正交试验法考察木香挥发油包合物的制备

工艺!包合工艺的正交优选'参考文献#选择木香挥

发油)

!

#'(!/)/"&包合时间&包合温度 $ 个因素为

考察对象#每一因素各取 $ 个水平#见表 $$

表 $!因素水平表

水平

因素

=木香挥发油)

!

#'(

"!/)/"

;包合时间"1 '包合温度"2

- -)6 - $%

. -)0 . &%

$ -)-% $ 7%

!!选用+

3

!$

&

" 正交设计安排试验#以包合物收得

率和挥发油包合率为考察指标#确定最佳制备工艺$

为在统一标准下加权评分)-*

#两项指标最佳的分别

定为 $% 分和 Q% 分#最差的定为 % 分#规定包合物收

得率最好的 & 号试验 0046-5为 $% 分#最差的 3 号

试验 6-4-%5为 % 分#每降低 -5则减去 $%"!0046-

U6-4-%" ,-4%3 分%同法推出包合率每降低 -5则

减去 .4&$ 分#故总评分为)$% U-4%3 R!0046- U

<

-

"* :)Q% U.4&$ R!6746Q U<."*$ 最后将两个

指标分值之和作为该试验的分值#并进行方差分析#

结果见表 &&7$ 木香挥发油与
!

#'(的投料比对包

合物收得率有显著性影响#包合温度对挥发油包合

率和以收得率&包合率为基础的综合考察指标均有

显著影响$ 综合 $ 个指标分析结果#确定最佳工艺

条件为结果为=

.

;

-

'

.

#即最优化条件为木香挥发油

)

!

#'("!/)/" ,-)0#包合时间,- 小时#包合温度

,&% 2$ 为验证上述正交实验结果的可靠性#按最

佳包合条件制备三批样品$ 测定结果'平均包合物

收得率为 034$.5#平均挥发油包合率 6347&5$ 说

明包合工艺基本可行$

表 &!正交试验设计结果

序号 = ; '

(

!空白"

包合物
收得率!5"

挥发油
包合率!5"

收得率
评分

包合率
评分

综合
评分

- - - - - 0.470 764&Q .$4&$ &Q46& Q-4%Q

. - . . . 0047- 6.4.. .3403 6-46. 3-47-

$ - $ $ $ 0-4$6 $6406 ..4-% % ..4-%

& . - . $ 0046- 6746Q $% Q% -%%

7 . . $ - 064.$ 7-47% .Q4&% $747Q 6.43Q

6 . $ - . Q343$ 6%4-- .%47& 764&3 QQ4%$

Q $ - $ . 634%0 7.47- 04Q- $04%. &64Q$

0 $ . - $ 634QQ 6$460 34&6 674-6 Q&46.

3 $ $ . - 6-4-% 6%4&Q % 7Q407 7Q407

收得率评分

M

-

.74-&% .%4Q-$ -Q40-% -643&$

M

.

.7430% ..4.7% -3436$ -34Q-$

M

$

64%7Q -&4.-$ -34&%$ .%47.%

V -343.$ 04%$Q .4-7$ $47QQ

包合率评分

M

-

$64&.% 7-400Q 764Q$% &Q4%.%

MW. 7&4%.% 7&4-QQ 6$4-7Q 7.4%&$

MW$ 7$46QQ4 $04--$ .&47$% &74%7$

V -Q46%% -64%%& $046.Q 6433%

综合评分

M

-

6-476% Q.46%% Q&4.&% 6$436$

MW. 0%4%%% Q64$6Q 0$4-.% Q-4Q7Q

M

$

734Q$$ 7.4$.Q &$43$$ 6747Q$

V .%4.6Q .&4%&% $34-0Q Q4Q3&

.4$!薄层色谱分析

薄层色谱法检验洗涤溶剂的影响'!-" 称取 .

份包合物#每份 -%% */#置具塞离心管中#分别加乙

酸乙酯和石油醚 -% *+#超声处理 -7 *>A#. %%% X"

*>A离心 -% *>A#倾出上清液#为乙酸乙酯和石油醚

提取液$ 残渣分别加无水乙醇 -% *+#超声处理 -7

*>A#. %%% X"*>A 离心 -% *>A#倾出上清液#为无水

乙醇提取液=和无水乙醇提取液;$ !." 取 -% */

木香挥发油#加无水乙醇 -% *+溶解#作为对照品溶

液$ !$" 分别取以上 7 种溶液各 -%

"

+#分别点于

同一块硅胶G薄板上#以石油醚#乙酸乙酯 !07)-7"

为展开剂展开#取出#晾干#喷以 -%5香草醛硫酸液

显色#烘干$

在无水乙醇提取液 =和无水乙醇提取液 ;的

薄层色谱中#与对照品色谱相应的位置上显示相同

颜色的斑点#包合前后的挥发油薄层色谱斑点一致#

(&Q(

!$%&'()%$*+,'&- *./,&0%/%*'&- 12%'343530%1%'3
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并且包合前后木香挥发油没有发生化学结构上变

化#反应只是生成了一个新的物相$ 乙酸乙酯提取

液和石油醚提取液的薄层色谱中则没有以上斑点#

表明木香挥发油已与
!

#'(形成稳定的包合物#而

非混合物$

表 7!方差分析表

因素 偏差平方和 自由度 Y值 显著性

包
合
物
收
得
率

= Q6-40-0 . $64%Q0 6Z%4%7

; -%34-33 . 74-Q-

' Q4&03 . %4$77

误差 .-4-. .

挥
发
油
包
合
率

= 6%Q46Q% . Q4Q3&

; &7%4Q0& . 74Q0.

' .77&40QQ . $.4QQ- 6Z%4%7

误差 QQ436 .

综
合
评
分

= Q7&4-0 . Q4&.7

; -%%$4-. . 340QQ

' .7$.43&$ . .&43&% DZ%4%7

误差 -%-476 .

!!.

%4%7!.#."

,-34%$

.4&!差示扫描量热$(C'%分析

!J" 木香挥发油"

!

#'(包合物%

!["

!

#'(%!L" 木香挥发油
!

#'(混合物

图 -!(C'图谱

以空铝坩为参比#另一铝坩放入样品#升温速度

-% 2(*>A

U-

#扫描范围U.% \.%%2$ 图 -!["为
!

#

'(的(C'图谱#

!

#'(在 --&402处有一个特征吸

收峰#为环糊精的脱水峰%图 -!L" 为木香挥发油
!

#

'(物理混合物#由于挥发油的存在#使
!

#'(的特

征峰由 --&402迁移至 -.$432%图 -!J"为木香挥

发油"

!

#'(包合物的 (C'曲线#

!

#'(的特征峰消

失#热熵值明显减小#表明木香挥发油与
!

#'(之间

不是简单地吸附#而是发生了分子间作用#有新的物

相生成#形成了包合物$

$!讨论

有研究者).#$*采用无水乙醇作为分散溶剂#对

木香挥发油进行包合$ 但文献报道).#7*

#由于乙醇

具有较强的极性#对包合物具有破坏作用$ 本实验

中也发现'随着分散木香挥发油的乙醇量的增大#包

合率也增大#当分散木香挥发油的乙醇量增大到 -&

倍量木香挥发油的量时!此时乙醇在水中的浓度约

为 Q5"#包合率出现下降$

文献报道)-#&*乙醇对包合物具有破坏作用#而

又有研究者)7#6*采用无水乙醇对
!

#'(包合物进行

洗涤#因此本文考察了极性和非极性洗涤溶剂对包

合的影响$ 结果发现#采用非极性溶剂!如石油醚&

乙酸乙酯"洗涤木香挥发油"

!

#'(包合物#其包合

物收得率&挥发油包合率和包合物含油率均高于极

性溶剂!如无水乙醇"#这可能是由于乙醇对包合物

具有破坏作用的缘故$

木香挥发油易溶于石油醚和乙酸乙酯#其包合

物不溶于石油醚和乙酸乙酯)Q*

#因此在采用薄层色

谱法进行包合物验证实验中#先分别用石油醚和乙

酸乙酯溶解游离的木香挥发油#再用乙醇破坏包合

物提取木香挥发油#结果在石油醚提取液和乙酸乙

酯提取液中未见木香挥发油的斑点#而乙醇提取液

中有木香挥发油的斑点#从而确证包合物已经形成$

在中药挥发油的制剂中#一般是采用将挥发油

喷洒到颗粒上的方法#挥发油在制剂和放置的过程

中不断挥发损失#含量降低$ 而采用包合技术#使挥

发油包裹到
!

#'(形成的空腔结构中#避免了挥发

油在制剂和贮藏时挥发$
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