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至1．5 mL／min，分析时间可大大缩短至65 min；若

以甲醇一水系统分析，则柱压过高而无法在较高体积

流量下分析。
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通脉颗粒是我院研制的中药新药第6类复方制

剂，主要由当归、片姜黄、降香等药味组成，具有活血

化瘀、养血通脉的作用，用于治疗小儿病毒性心肌

炎。方中当归、片姜黄、降香均含挥发油，具有一定的

药理活性。为减少挥发油成分的损失，故将其制成p一

环糊精包合物。本实验采用超声法正交试验优选，以

油利用率为优选指标，并采用薄层色谱法和差示扫

描量热法对包合前后挥发油的质量进行研究。

1材料

当归、片姜黄、降香购于天津市津祁药材供应

站。肛环糊精(p—CD，质量分数≥98％)，陕西省佳县

生物化学工业公司产品。以上原辅料均按《中国药

典》2000年版规定由本实验室自行检测，所用对照

品均购自中国药品生物制品检定所。将当归、片姜

黄、降香混合，用挥发油提取器按照《中国药典》2000

年版一部附录挥发油测定法提取挥发油。

2预试验
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2．1饱和水溶液法：取适量pCD置于具塞三角瓶

中，加入适量纯化水，振摇制成pcD饱和液，加入适

量挥发油搅拌混合30 rain，滤过、低温干燥，即得。

2．2超声法：取适量pCD置于具塞三角瓶中，加

入适量纯化水，振摇制成口～CD饱和溶液，加入适量

挥发油超声处理30 min，将制得的包合物冷藏，滤

过，低温干燥，即得。

2．3研磨法：取适量13-cD置于具塞三角瓶中，加

入适量纯化水研匀，加人适量挥发油，充分研磨至糊

状，低温干燥，即得。

以上3种方法经实验结果表明超声法最佳，因

此采用超声法进行包合。

3包合物的制备方法

称取适量s-CD置于具塞三角瓶中，加入适量

纯化水，振摇制成8-CD饱和溶液。量取适量挥发

油，加入上述饱和溶液中，混合后用超声波清洗机按

试验方案进行超声处理。
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称取一定量包合物，置圆底烧瓶中，加入纯化水

200 mL，按《中国药典))2000年版一部附录挥发油测

定法项下操作，提取挥发油至油量不再增加为止。放

置至室温，读取挥发油体积，作为包合物中实际含油

量，用下式计算。

油利用率一包合物宴际含油量(mL)／投油量(mL)×

100％

选择p—cD的不同用量、超声时间、超声时水的

温度为主要因素，采用L。(34)正交试验以挥发油的

利用率为指标筛选最佳工艺条件，试验方案及结果

见表l～3。

裹1因素水平

Table 1 Factors and levels

寰2 L，(34)试验方案及结果

Table 2 Results and design of L·(34)orthogonal test

方差来豫离差平方和自由度 方差 F值 显著性

，o 05(0，0J；19·O jj 01(2，2J=99．0

经统计学分析，比较表中的尺值，各因素的主

次顺序为A>B>c，相应地选出各因素水平为

A。Bzcz，即加入挥发油6倍量的fl-CD，超声处理20

min，包合温度是25℃。根据最佳包合条件，重复试

验3次，实验结果油利用率平均值为86％。

4包合物的质量研究

4．1薄层色谱鉴别：将包合物

按挥发油测定法提取挥发油，将

油置具塞试管中，加入适量无水

乙醇溶解，另取未包合的挥发

油。加入适量无水乙醇溶解。分

别吸取上述样品1 pL点于同一

块硅胶G薄层板上，以甲苯一乙

醚一氯仿(7：2：1)为展开剂，展

开，取出，晾干，喷以1％香草醛

硫酸溶液一无水乙醇(1；9)，在

105℃加热至斑点显现。包合前

后挥发油在相应位置上显相同

颜色的斑点。结果表明包合前后

圈J挥发油包台挥发油成分无变化，见图1。

前(A)，后(B)的4·2差示扫描量热法鉴别：扫

TLC比较 描范围为30～320℃，升温速度

Fig．1 Comparison为9℃／min，扫描结果见图2。p
of TLC of volatile CD挥发油包合物吸热峰温度与
oil before(A)and挥发油、}CD的吸热峰温度相
after(B)included

比，峰形发生明显变化，证明肛

环糊精挥发油包合物已形成新的物相。
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A—p环糊精B一}环糊精挥发油包台物C一颗粒中的挥发油

A}CD B}CD—volatile oil inclusion C—volatile 011

囝2整示热分析囤

Fig．2 Diagram of differential scanning calorimetry

5讨论

正交试验优选通脉颗粒中挥发油p—CD包合工

艺的最佳条件，结果表明，影响包合效果的主要因素

是p—CD的用量，pCD用量与油比例为6：1时包合

效果最好。其次是超声时问20 mln，省时；包合温度

25℃，易于控制，工艺流程短，适合实验室研究。

在实验中发现乙醇能将pcD包合物中的挥发

油溶出，因此未选择乙醇作为溶剂。




