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p一环糊精包结莪术挥发油的技术条件

冯磊， 陶文沂‘， 敖宗华， 尹光耀
(江南大学生物工程学院，江苏无锡214036)

摘要：为提高蓑术挥发油生物利用度。研完了口．环糊精包结莪术油的技术参数．以包合物油包结

率及包合枷收得率为考察指标，运用饱和水溶液包封法进行包结．当V(油)：m(口一环糊精)：

v(水)=l mI。：4 g：60 mL．搅拌时间为2 h时，包合效果最佳，可稳定保持平均油包结率为

62．29％．电镜观察证明了包合物的形成，GC-MS色谱分析表明包合前后莪木挥发油的化学组成基

本不变．
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Studies on Inclusion Complex of Volatile Oil from

Rhizoma curcumae with p-Cyclodextrin

FENG Lei，TAO Wen—yi， AO Zong—hua． YIN Guang—yao

(School of Biotechnology．Southern Yang∞e University，Wuxi 214036，China)

Abstract：To improve the bioavailability，the inclusion process eondilions for volatile oil from Rhi一

∞mⅡcurcumae with 8一Cyclodextrin was studied．The ratio of volatile oil in the inclusion complex and

recovery of inclusion complex were used as criteria in this experiment．The inclusion complex was

made by saturated aqueous solution method．The best condition of inclusion complex was that the ratio

of volatile oil．口一Cyclodextrin and water was I：4：60(mIJg／mL)，and agitating for two hours The

ratio of volatile oil in the inclusion complex was about 62．29％．The complex fonnation was proved by

electromicroscope．The chemical compositions of inclusive volatile oil from Rhizoma curcumae were

not changed by GC—MS．
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莪术挥发油可作为抗肿瘤药物的原料，且具有

高效低毒的特点【101．由于其不溶于水，挥发性较

强，且对光、热敏感。在临床应用上受到一定的限

制莪术挥发油制成p一环糊精(咀下简称p．CD)包

合物，可以改善其理化性质．增加其稳定性、分散度

和溶解度，掩盖其不良气味，提高药物的生物利用

度[41作者采用正交试验法，探讨了莪术挥发油的

8-CD包合工艺条件，提高了包合物的稳定性

1材料与方法

1．1仪器与试剂

FAl004型电子天平：上海精科天平仪器厂产

品；HJ一3型数显恒温磁力搅拌器：常州国华电器有
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限公司产品；调温加热器：上海电理仪器厂产品；

Finnigan Trace MS气质联用仪：美国Finnigan公司

产品；SX一40型扫描电镜：日本明石公司产品；口一环

糊精：中国医药集团上海化学试剂公司提供；本实

验所用试剂均为分析纯．

1．2原料

莪术药材购自浙江温州，经南京中医药大学巾

药学院陈建伟教授鉴定为姜科植物温郁金Cur—

cuDia wenyujin的干燥根茎，

1．3提取

将莪术生药材制成粗粉，加适量水浸泡，按(中

国药典>2000版一部附录XD挥发油测定法提

取”1挥发油提取液经过无水硫酸钠脱水后，最终

得到深棕色莪术挥发油，密闭保存，备用此挥发油

有较强的挥发性气味，相对密度D=0．9850 g／mL．

1．4包合实验设计及结果评判

采用正交实验设计．以、，(油)：m(口．CD)．m

(口．CD)。V(水)，搅拌时间为考察对象；以挥发油包

结率、包合物得率作为筛选指标，权重系数分别为

0．7，0 3，运用l。。(34)表进行综合评分．优选莪术挥

发油的包合工艺，因素水平设计见表I．

表1包结工艺因素水平表

Tab．1 Factors and levels in orthotropic experiment

1．5莪术油口．CD包合物的制备工艺

采用饱和水溶液包封法取一定量的口一CD，加

入一定量的蒸馏水，制成饱和水溶液后．在恒温磁

力搅拌机上慢慢滴加精密量取的莪术挥发油无水

乙醇溶液(体积分数为50％)，在50℃、200 r／min

下搅拌，后髓冰箱巾冷藏24 h，抽滤．用少量蒸馏水

及石油醚洗涤包合物，至无挥发油气味，放入干燥

器中，30℃干燥24 h至恒重，得到白色粉状的8一CD

挥发油包合物，计算相应的包合物得率：

包合物得率=包合物的质量(g)／[J9一CD投入

质量(g)+挥发油投入质量(g)]

1．6挥发油测定器的空白回收率测定

精密量取1 mI。莪术挥发油，加入200 m【。水，

按《中华人民共和国药典)2000版一部附录XD挥

发油测定法提取挥发油。计算空白回收率为

81．33％("=3)．

1．7包含物中挥发油包结率的测定

采用水蒸馏回收的方法．精确称取莪术挥发油

口一CD包台物．置于500 ml，圆底烧瓶巾，加入200

mL水和几粒玻璃珠，按实验的方法．连接挥发油测

定器，微沸1 5 h至油量不再增加为止，停止加热，

放置1 h，读取油的体积，计算包合物中油的包结率

包台物中油的包结率=包合物中提出的油最

(mL)／【挥发油投入最(mI，)×空白回收率]

1．8包台物的扫描电镜成像法鉴定

取按实验1．5包合工艺制备的口一CD空白包合

物(不含挥发油)及挥发油口一CD包合物各少许，在

SX一4{3型扫描电镜下放大观察并成像

1．9包合物的GC．MS分析法鉴定

将包结前后的莪术挥发油进行GC．MS分析，

并通过计算机与NIST和Willy质谱库提供的标准

质谱图相对照．

色谱条件：ovl701毛细管色谱柱，柱长30 m，

内径0 25 mm，液膜厚度0．25“m，载气为He．进样

口温度250℃，起始柱温50℃，U 10℃／rain升温

至240℃，保持15 min．

质谱条件：电离方式EI，电子能量70 eV，离子

源温度200℃

2结果与讨论

2．1 p．CD包合物正交实验结果及分析

在设定的因素与水平上，按I。。(34)正交实验方

法，结果见表2．

表2 L，(34】正交设计实验数据

Tab．2 The results of the orthotropic experiment

注：包合物得率评分=(包台物得；苷／最大包台物得枣)×

0 3×i00；包台物油包结率评分=(油利用率／最大油

利用率)×0 7×100；综合评分=包合物得率评分+包

合物油利用率评分．
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对表2中综合评分进行方差分析，结果见表3

表3方差分析衰

Tab．3 Analysis of standard deviation

注：Fo 05(2．2)=19．00；Fo ol(2．2)=99 00

以综合评分为考察指标，由直观分析可知，各

因素对莪术挥发油包合工艺的影响作用大小依次

为B>c>A．方差分析结果表明：在包合温莪术挥

发油的工艺中，m(口．CD)：v(水)的配比、搅拌时间

对包合温莪术挥发油有显著影响，v(油)：m(口一

CD)配比的影响也较显著．由此，可确定口一CD包合

温莪术挥发油的最佳工艺为：A2BIc3，即V(油)：

m(口一CD)：V(水)的配比为1 mI。：4 g：60 mL．搅拌

时间为2 h．

2．2扫描电镜成像鉴定结果

口。CD空白包合物(不含挥发油)及挥发油口一

CD包合物在SX．40型扫描电镜下放大观察并成像

的结果见翻1和图2．

圉2挥发油口-CD包台物成像(1050×J

Fig．2 SEM pictures of inclusion complex of volatile oil

from Rhizoma Cu，cumae with卢-Cyclodextrin

从图中可看出8-CD空白包合物呈现不规则的

团块状．挥发油口一CD包合物则为规则块状结晶．

2．3 GC．MS分析法分析结果

GC-MS得到的色谱图见图3和图4，由图可

见，包结前后莪术挥发油的各主要成分基本，致

3结论

1)通过正交实验得出，莪术挥发油包合物制备

在采用饱和水溶液包封法的情况下，v(油)：m(口一

CD)：V(水)的配比为1 mL：4 g：60 mL，搅拌时间

为2 h，包合效果最好．根据此包合条件进行3次平

行实验。结果表明：该工艺基本稳定，平均包合物得

率为81．52％，油包结率为62．29％．

2)扫描电镜观察可知含油与不含油的包合物

形状明显不同，晶格排列发生变化，证明在B—CD包

合莪术油后有一新物相形成．而对包合前后挥发油

的GC-MS色谱检验结果表明，莪术挥发油存包结

前后化学成分基本不变．

q6040 j-LJ且。一．
霎 f 12

65 r刊

霉} J I 川l
2L j：l扎J。：乩逊虫山一．．
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囝4包结后莪术油的GC．MS囝

Fig．4 The GC-MS chromatogram of volatile oil from Rhizoma Curcumae after inclusion

3)从验证实验结果看，此包合工艺的莪术挥发

油的平均包结率为62．29％，尚有部分挥发油损失，

可能是挥发油在包结过程中少量分散溶解到水中．

参考文献：

如果把p-CD直接加入到莪术挥发油蒸馏液中进行

包结，有可能克服上述不足

[1]徐厚谦，挛应东．莪术研究概况[J]甘肃中医学院学报．1995．t2(1)：46—49

【2]满伟莪术油药理研究及临床应用进展[J]时珍国医国药．2000，11(7)：663—664

[3]李应东．李啸红，王毓美中药莪术拮抗致突变的初步研究[J]中国优生与遗传杂志，1999，7(1)：22—23

[4]王丽君．张伟．莪术油．B一环糊精包合物的制备工艺及稳定性的考察[J]中草药，2001，32(4)：314—316

[5]中华人民共和国药典编委会．中华人民共和国药典[MJ．北京：化学工业出版社，2000

(责任编辑：朱明)

 

 万方数据


