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薄荷油-β-环糊精聚合物微球包合物的制备与表征 
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陕西科技大学 教育部轻化工助剂化学与技术重点实验室，陕西 西安  710021 

摘  要：目的  优选薄荷油 β-环糊精聚合物（β-CDP）微球包合的最佳工艺。方法  采用饱和水溶液法制备薄荷油 β-CDP
微球包合物，通过 L9(34)正交试验设计以回归分析法为指标对制备工艺进行了优化；分别用红外光谱、综合热分析和 X 射

线衍射分析法对薄荷油 β-CDP 微球包合物进行表征。结果  最佳制备工艺条件是选定 A2B2C1D3；影响因素的大小依次为：

β-CDP 微球和与水之比＞β-CDP 微球和薄荷挥发油投料比＞包合温度＞包合时间；IR、XRD、TGA 等方法证明了包合物的

生成。结论  薄荷油的包合方法合理可行。 
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Preparation and characterization of peppermint oil-β-cyclodextrin polymer 
microsphere inclusion compound 
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Abstract: Objective  To optimize the including preparation for peppermint oil-β-cyclodextrin polymer (β-CDP) microsphere 
inclusion compound. Methods  Peppermint oil-β-CDP microsphere inclusion compound was prepared by using co-precipitation. The 
preparation process was optimized through the L9(34) orthogonal test design and regression analysis. Peppermint oil-β-CDP 
microsphere inclusion compound was characterized by infrared (IR) spectroscopy, thermogravimetric analysis (TGA), and X-ray 
diffraction (XRD). Results  The best technological condition was A2B2C1D3, and the order of the influence factors was the proportion 
of β-CDP microsphere and water > the percentage of peppermint oil in β-CDP microsphere > inclusion temperature > inclusion time. 
The formation of peppermint oil β-CDP microspheres inclusion compound was proved by the results of IR, XRD, TGA analyses. 
Conclusion  The method is reasonable and feasible. 
Key words: peppermint oil; β-cyclodextrin polymer (β-CDP) microsphere; infrared (IR) spectroscopy; X-ray diffraction (XRD);  
thermogravimetric analysis (TGA) 
 

薄荷油系由薄荷 Mentha haplocalyx Briq.的茎

叶经水蒸气蒸馏、加工制得的挥发油，具有提神、

抑菌、祛风等较强的药理作用[1-2]。但薄荷油易挥发，

致使进一步的开发受到限制。目前把薄荷油作为芯

材，进行吸附包合的研究报道较多，其中吸附包合

的基质以 β-环糊精（β-cyclodextrin，β-CD）和淀粉

微球为最多[3-5]。β-环糊精聚合物（β-cyclodextrin 
polymer，β-CDP）微球是近年来发展的一种无毒、

生物相容性好的新型载体[6-8]，由 β-CD 与环氧氯丙

烷（ECH）交联而成，粒径分布在一定范围内，既

保留了 β-CD 自身的分子结构特点，又具有空间三

维网络结构[9]。薄荷油经 β-CDP 微球吸附包载后可

以提高稳定性。因此本实验参考相关报道[10]，采用

饱和水溶液法制备薄荷油 β-CDP 微球包合物，并通

过正交试验设计对制备工艺进行了优化。 
1  仪器与试剂 

KYKY1000B扫描电子显微镜（中科院仪器厂），

VECTOR—22 傅里叶红外光谱仪（德国 Bruker 公

司），TGA Q500 热重分析仪（美国 TA 公司），

D/max—2200pc X 射线衍射仪（日本理学公司）。 
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β-CD（西安宏昌药业有限责任公司，药用，质量分

数为 99% ），薄荷油（上海香料总厂，批号

20081017），煤油（市售，经处理后使用），其他试

剂均为分析纯试剂，实验用水为蒸馏水。 
2  方法与结果 
2.1  薄荷油 β-CDP 微球包合物的制备 

以 β-CD 为原料，ECH 为交联剂，煤油为油相，

合成的微球依次用稀盐酸、乙醇、蒸馏水、丙酮充

分洗涤，除去各种杂质。置于通风橱内 30 ℃下晾干，

最后在真空干燥箱于 60 ℃下干燥至恒定质量。 
2.2  挥发油包合率及包合物含油率的测定 

按《中国药典》2010 年版Ⅰ部附录挥发油测定

法（甲法）进行。将薄荷油包合物置圆底烧瓶中，

加蒸馏水 300 mL，连接挥发油测定器，使沸腾 2 h
左右，直至油量不再增加时停止加热，放置至室温，

然后读取挥发油回收量，计算挥发油包合率（Y1）

和包合物的产率（Y2）。 
2.3  包合工艺的正交优化 
2.3.1  因素与水平  经初步试验，选定 β-CDP 微球

和薄荷挥发油投料比（A）、包合温度（B）、包合时

间（C）、β-CDP 微球和与水之比（D）为影响因素，

每个因素选 3 个水平，见表 1。 

表 1  因素与水平  
Table 1  Factors and levels 

因素 
水平 

A/(g·mL−1) B/℃ C/h D/(g·mL−1)

1 6∶1 30 3 5∶1 

2 8∶1 40 4 10∶1 

3 10∶1 50 5 15∶1 
 
2.3.2  试验方法  分别取一定量合成的 β-CDP 微

球，加一定量蒸馏水加热溶解，制成饱和溶液，放

凉至所需温度，加 1 mL 薄荷油混合，恒温电磁搅

拌一定时间后，取出，冷却，置冰箱冷藏 24 h，然

后取出抽滤，包合物再用少量 95%乙醇洗涤，置 40 
℃下减压干燥 6 h，即得。 
2.3.3  正交试验结果  以挥发油包合率（Y1）和包

合物产率（Y2）为指标，综合考虑各项指标的优劣

及重要程度排序，拟定两项指标 20 分为基数，分

别减去它们的名次，其中包合物产率指标的名次取

其 1/2，得出每号试验结果的经验得分。然后把经

验得分作为因变量，将各指标经验得分分别作为自

变量，求出它们的回归线性方程 Y＝0.330 6 Y1＋

0.525 Y2－50.722。再把各号试验的指标实测值代入

线性回归方程计算[11]，即得该试验结果的线性回归

综合得分（Y），并对其进行直观分析，结果见表 2。 
表 2  正交试验结果 

Table 2  Results of orthogonal test 

序号 A B C D Y1/% Y2/% Y 
1 1 1 1 1 36.14 86.29 6.53
2 1 2 2 2 44.61 93.13 12.92
3 1 3 3 3 38.05 96.43 12.48
4 2 1 2 3 52.51 94.54 16.27
5 2 2 3 1 40.90 92.79 11.51
6 2 3 1 2 47.15 93.57 13.99
7 3 1 3 2 38.98 94.93 12.00
8 3 2 1 3 56.69 96.62 18.75
9 3 3 2 1 36.34 89.80 8.44
k1 10.64 11.60 13.09 8.82    
k2 13.92 14.39 12.54 12.97    
k3 13.06 11.64 12.00 15.83    
R 3.28 2.79 1.09 7.01    

 
根据直观分析，可以看出影响薄荷油 β-CDP 微

球的饱和工艺的因素主次依次为：β-CDP 微球和与

水之比＞β-CDP 微球和薄荷挥发油投料比＞包合温

度＞包合时间。 
经验证，最佳工艺下制的薄荷油 β-CDP 微球的

包合率为 56.98%、包合物产率为 95.92%、综合评

分的平均值为 18.84，在理论预测值范围内，因此确

定最优工艺方案为 A2B2C1D3。 
2.4  微球包合物的表征 
2.4.1  包合物的 IR 表征  β-CD、β-CDP 微球和

β-CDP 微球包合薄荷油之后的红外谱线见图 1。a、
b 两线在 906.8 cm−1 处环氧基的吸收峰消失，说明

ECH已经和β-CD发生了反应，在3 400～3 300 cm−1

处都出现强的-OH 伸缩振动吸收峰，但 β-CDP 微球

中-OH峰较β-CD明显减弱。在2 920 cm−1处都有-CH2-
的伸缩振动峰，且 β-CDP 微球的峰较强，是由 β-CD
与交联剂交联后-CH2-增多所致。1 300～1 000 
cm−1 处是醚键的特征峰，聚合后的峰较宽较强，进

一步证明了 β-CD 与交联剂有明显的交联。图中 b、
c两线可以看出β-CDP微球包合薄荷油后在1 750～
1 700 cm−1 处有微弱 C＝O 伸缩振动特征峰，这是薄

荷油中含有少量左旋薄荷酮和胡薄荷酮等酮类化合

物所致，此外在 1 100 cm−1 的 C-O 伸缩振动吸收峰

增强，表明 β-CDP 微球 β-CD 分子中的少量自由羟

基和薄荷油中薄荷醇的醇羟基氢键结合。 
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图 1  β-CD（a）、β-CDP 微球（b）及薄荷油-β-CDP 微球 

包合物（c）的红外图谱 
Fig. 1  IR spectra of β-CD (a), β-CDP microsphere (b),  

and peppermint oil-β-CDP microsphere inclusion  
compound (c) 

2.4.2  包合物的 X 衍射分析  β-CD、β-CDP 微球及

其包合薄荷油后产物的 X 射线衍射图见图 2。β-CD
在 2θ 为 11°、13°、18°、25°、36°附近存在明显的

特征衍射峰。而 β-CDP 微球在 2θ为 11°、13°、25°、
36°附近的衍射峰基本消失，在 18°附近的衍射峰强

度明显降低，已基本呈现非晶态的衍射曲线特征。

由图中 b、c 两线可以看出，在包合薄荷油后，衍射

峰与 β-CDP 微球相比几乎无任何变化，是因为薄荷

油进入到 β-CDP 微球中 β-CD 分子的内部，对晶型

和结晶度不会造成影响，进一步证明薄荷油可以进

入 β-CD 分子的疏水空腔中，且与孔径大小较为匹配。 
2.4.3  包合物的 TGA 分析  β-CD、β-CDP 微球、

包合薄荷油后的 β-CDP 微球的 TGA 曲线见图 3。
由图中 a，b 两线可知，β-CD 和 β-CDP 微球的热分

解过程均为两个阶段。第一阶段为 50～100 ℃，

β-CD 和 β-CDP 微球失重率分别约为 9%、3%，此

阶段失重的主要原因是失水。第二阶段为 100～400 
℃，β-CD 和 β-CDP 微球失重率分别约为 80%、86%，

此阶段 β-CDP 微球失重率与 β-CD 相比呈增大趋势

且较为平缓，此阶段的失重主要是由于交联键的断

裂以及 β-CD 葡萄糖单元的分解在此阶段之后基本

不再随温度的升高而变化。图中 b，c 线可知，包合

薄荷油后的 β-CDP 微球在 30～100 ℃阶段的失重

率明显比 β-CDP 微球高出许多，达到 30%左右，此

阶段失重主要是薄荷油脱包合挥发而出所致。在

100～400 ℃阶段，包合薄荷油后的 β-CDP 微球和

β-CDP 微球的失重率最终总失重率几乎达到同一水

平，但包合薄荷油之后失重率较为平滑，主要是因

为此阶段还有少许的薄荷油陆续从三维空间网络球

体中释放出来。 

 

 

图 2  β-CD（a）、β-CDP 微球（b）及薄荷油 β-CDP 微球 

包合物（c）的 X 射线衍射图 
Fig. 2  XRD of β-CD (a), β-CDP microsphere (b), and  

peppermint oil β-CDP microsphere inclusion  
compound (c) 

 

 

图 3  β-CD（a）、β-CDP 微球（b）及薄荷油 β-CDP 微球 
包合物（c）的 TGA 曲线 

Fig. 3  TG curves of β-CD (a), β-CDP microsphere (b), 
and peppermint oil β-cyclodextrin polymer 
microspheres inclusion compound (c) 

3  讨论 
通过回归评分法得出薄荷油 β-CDP 微球包合

的最佳合成工艺条件是：β-CDP 微球 8 g、薄荷挥

发油 1 mL、蒸馏水 80 mL、包合温度 40 ℃、包合

时间 3 h，此时制得的薄荷油 β-CDP 微球的包合率

56.98%、包合物产率 95.92%。β-CDP 微球和薄荷

β-CDP 微球包合物的 IR 表征、X 衍射及热分析分

析表明：薄荷油分子大小比较匹配 β-CDP 微球中

β-CD 分子的空腔结构，薄荷油中主要成分薄荷醇的

环己烷主体憎水部分进入 β-CD 的中空疏水空腔，

而亲水的醇羟基在空腔外面和 β-CD 分子上的游离

羟基氢键结合。 
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2010 年版《中华人民共和国药典》（一部）配套权威巨著 
《中华人民共和国药典中药材及原植物彩色图鉴》（上、下册）（中英文对照版） 

国家药典委员会   中国医学科学院药用植物研究所  组织编撰 

中国卫生部部长陈竺院士作序   人民卫生出版社出版发行 

 
《中华人民共和国药典中药材及原植物彩色图鉴》（下文简称《药典图鉴》）系由国家药典委员会与中国医学科学院药用

植物研究所组织专家共同编著完成。《药典图鉴》的内容科学、权威、准确，图文并茂。本书以 2010 年版《中国药典》为蓝

本，收载几乎涵盖 2010 年版《中国药典》全部植物基原的中药 491 种，并以临近完成全套出版的《Flora of China》和《中

国高等植物图鉴》为核心参考资料。以力求准确、全面反映最新研究成果。  

《药典图鉴》中各药材的原植物形态特征的描述力求准确把握植物鉴别特征，并记录该植物在《Flora of China》、《中国

植物志》和《中国高等植物图鉴》中所记述拉丁学名的正名，以帮助读者更方便使用经典分类学专著，获取更详尽分类学资

料。同时，巨著还全面反映了专家们对历版《中国药典》（包括 1953、1963、1977、1985、1990、1995、2000、2005 年版）

记述的拉丁学名所进行系统整理的成果，以帮助读者了解各药材记录于国家药典的历史与演变以及拉丁学名的应用情况。有

关药材初加工及药材性状描述均同 2010 年版《中国药典》（一部）相应品种。为达到记录药材及原植物形象直观、图文并茂

的目的，本书配以经过精选的 2 300 余幅原植物、药材彩色照片，使其真实、准确地反映原植物生境、形态和药材形状，突

出基原植物的鉴定特点。其中植物图像包括生境、花果枝、鉴别特征部位、新鲜药材部位，药材图像包括原药材及药材切面。

实物与图像资料为笔者进行长期野外考察、植物拍摄、凭证标本采集、药材制作和凭证标本鉴定、药材拍摄获得。凭证标本

经过中国医学科学院药用植物研究所初步鉴定，再送英国皇家植物园（KEW Garden）及中国科学院植物研究所分类学家重

复鉴定确认，以确保所有资料的准确。书中绝大部分彩色照片为首次使用。 

本书为全文中英文对译，有利于开展对外学术交流。我国药用植物权威研究机构中国医学科学院药用植物研究所与英国

皇家植物园（KEW Garden）精诚合作 10 余年，两国专家学者跋山涉水、不畏艰辛深入药材产地拍摄记录植物及生境图片、

采集（挖）并制作原药材，为该巨著面世奠定了扎实基础。 

《药典图鉴》对从事药品检验、中药学或植物学教学与科研，以及药材、饮片、中成药生产、供应企业和国际贸易等方面的

机构与有关人员具有极高的参考价值。同时，适合关注我国药典以及传统药物的外国专家学者阅读。本书是一部不可多得的

工具书，它必将对推动中医药事业的健康发展，提升我国中药监管水平，以及加强对外交流发挥重要的作用，并产生深远的

影响。 

该书分上下册，定价：868.00 元/套。已于 2010 年 10 月由人民卫生出版社正式出版并面向国内外发行。 


