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  [ 摘要]  目的: 研究肠安Ⅰ号方中肉豆蔻、煨木香和陈皮挥发油的提取与 β-环糊精包合的最佳工艺。方法:采用水蒸气蒸

馏法, 考察浸泡、提取时间及加水量对肉豆蔻、煨木香和陈皮挥发油提取量的影响,并用饱和水溶液法, 通过正交实验优选挥发

油 β-环糊精包合工艺。结果: 提取工艺为加水 10 倍量, 提取 8 h; 最佳包合工艺为挥发油: β-环糊精 1∶8、加水量 80 倍( 挥发

油) 、包合温度 30 ℃、包合时间 1. 5 h。结论:用正交试验优选的提取与包合工艺操作简单, 工艺稳定, 挥发油的提取率和包合

率均较高。
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  肠安Ⅰ号方系我院治疗肠易激综合征的经验用

方,功能健脾温中,具有疏肝止痛的功效,对腹痛、腹

泻的症状有明显的缓解作用,临床应用多年,疗效持

久稳定。处方主要由黄芪、白芍、肉豆蔻、煨木香和

陈皮等 11 味中药组成。肉豆蔻、煨木香和陈皮的混

合挥发油稳定性较差,遇光、热易氧化分解,并有强

烈的刺激性香味,为提高挥发油的稳定性,减少刺激

性,更好的控制其用量,并采用饱和水溶液法, 通过

正交实验,对上述 3 味药挥发油的提取工艺进行研

究。用β-环糊精对肉豆蔻、煨木香和陈皮 3 者混合

提取的挥发油进行包合。

1 仪器和药品

85-2 型恒温磁力搅拌器, GR-202 分析天平,肉

豆蔻、煨木香和陈皮购自河北神农( 北京) 药业有限

公司,经中国中医科学院西苑医院制剂室鉴定符合

2005 年版《中国药典》( 一部) 肉豆蔻、煨木香和陈

皮各项规定,β-环糊精( 广东省郁南县永光环状糊精

有限公司)。

2 方法与结果

2.1 挥发油的提取工艺研究

2.1.1 浸泡、未浸泡及提取时间对挥发油提取量的

影响  按处方比例称取已粉碎成粗颗粒的肉豆蔻

135 g、煨木香 180 g和陈皮 135 g各 1 份,分别置于

挥发油提取装置中, 加水 10 倍量,采用水蒸气蒸馏

法提取 10 h,以挥发油提取量为考察指标,考察未浸

泡和浸泡 1 h对挥发油提取量的影响。见表 1。
表 1 浸泡、未浸泡及提取时间对挥发油提取量的影响

提取时间 / h
浸泡 1 h挥发油

提取量 /mL

未浸泡挥发油

提取量 / mL

1 2. 4 2. 2

2 3. 4 3. 2

3 4. 3 4. 2

4 5. 2 5. 1

5 5. 9 5. 9

6 6. 9 7. 0

7 7. 4 7. 6

8 7. 7 7. 8

9 7. 9 8. 0

10 8. 0 8. 1

  由表 1 可知,浸泡和未浸泡对挥发油提取量无

明显影响。当提取时间为 8 h时,提取比较完全,此

时挥发油提取率约为 1. 73%。因此,在挥发油提取

前无需浸泡,采用水蒸气蒸馏法提取 8 h即可。

2.1.2 加水量对挥发油提取量的影响 将已粉碎成

粗颗粒的肉豆蔻 135 g、煨木香 180 g 和陈皮 135 g

各 3 份,分别置于挥发油提取装置中,分别加入 8,

10, 12 倍量的水, 采用水蒸气蒸馏法提取 8 h,以挥

发油提取量为考察指标, 考察加水量对挥发油提取

量的影响。结果见表 2。

由表 2 可知,加水 10 倍量时,挥发油 8 h内提取

率最高,为 1. 73%。
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表 2 不同提取时间及加水量对挥发油提取量的影响

提取

时间 /h

加水 8 倍量

/ mL

加水 10 倍量

/mL

加水 12 倍量

/ mL

1 1. 8 2. 2 2. 6

2 2. 7 3. 2 3. 4

3 3. 6 4. 2 4. 2

4 4. 4 5. 1 4. 8

5 5. 1 5. 9 5. 4

6 5. 7 7. 0 5. 7

7 6. 0 7. 6 6. 0

8 6. 3 7. 8 6. 2

2.2 挥发油β-环糊精包合工艺研究 [ 1 ]

2.2.1 挥发油 β-环糊精包合工艺  为优选挥发油

的最佳包合工艺条件, 采用正交试验。根据预试验

及相关文献, 挥发油用量与 β-环糊精的配比 ( mL∶

g) 、加水量( 挥发油倍数) 、包合温度( ℃) 、包合时间

( h) 是影响工艺的关键因素,因而确定 4 者为考察

因素,选用 L9 ( 34 ) 正交表。包合率是衡量包合效果

的重要指标,包合率越高,包合效果越好,因而选择

包合率作为包合工艺筛选的考察指标。各因素水平

安排见表 3。
表 3 包合工艺因素水平

水平

A

挥发油量∶β-

环糊精 / mL∶g

B

加水量

/倍

C

包合温度

/℃

D

包合时间

/h

1 1∶4 60 30 0. 5

2 1∶6 80 45 1. 0

3 1∶8 100 60 1. 5

2.2.2 包合方法  采用饱和水溶液包合法。按照

表 4 分别称取一定量的 β-环糊精,溶于不同量的蒸

馏水中,水浴加热使溶解,降至相应温度时,分别加

入挥发油 1 mL,用磁力搅拌器进行搅拌 ( 搅拌器转

速1 000 r·min - 1) ,然后冷藏 24 h, 抽滤, 沉淀于 40

℃干燥 4 h,即得乳白色粉末状包合物。

2.2.3 包合物中挥发油含量的测定方法 [ 2 ]  将制

得的包合物置1 000 mL烧瓶中,加蒸馏水 400 mL,连

接挥发油提取器, 参照 2005 年版《中国药典》( 一

部)附录测定挥发油含量。正交试验数据及结果分

析见表 4,包合率计算公式如下: 包合率 = 包合物中测

得挥发油量 /投入挥发油量 ×100%。

由表 4 中极差 R值大小显示,各因素主次为A >

表 4 正交试验数据及结果分析

试验号 A B C D 包合率 /%

1 1 1 1 1 63. 68

2 1 2 2 2 63. 92

3 1 3 3 3 61. 58

4 2 1 2 3 81. 96

5 2 2 3 1 74. 21

6 2 3 1 2 74. 21

7 3 1 3 2 83. 16

8 3 2 1 3 91. 24

9 3 3 2 1 80. 92

K1 63. 06 76. 27 76. 38 72. 94

K2 76. 79 76. 46 75. 60 73. 76

K3 85. 11 72. 24 72. 98 78. 26

R 22. 05 4. 22 3. 40 5. 32

D > B > C, 由直观分析与方差分析可知, 选择

A3 B2 C1 D3 为最佳工艺, 即挥发油: β-环糊精为 1∶8

( mL∶g) ,加水量为挥发油量的 80 倍,包合温度为 30

℃,包合时间为 1. 5 h。

2.2.4 包合工艺的验证试验 按最佳包合工艺,取

挥发油各 1 mL进行包合,平行包合 3 份,得到挥发

油包合率分别为 91. 24% , 89. 16% , 88. 91% ,说明包

合工艺比较稳定。

3 讨论

对肉豆蔻、煨木香和陈皮混合挥发油进行空白

回收试验,结果挥发油回收率为 96% ,可能是由于

挥发油受热有一定的逸失及蒸馏时黏附在器壁上所

致,本实验将1 000 mL烧瓶换成 250 mL烧瓶蒸馏会

损失少些。

在环糊精包合反应中,由于肉豆蔻、煨木香和陈

皮挥发油的理化性质、分子结构存在较大差异,经正

交试验设计,混合挥发油的包合效果较好。但本研

究未对包合的挥发油组成成分进行分析,还有待于

进一步研究探讨。
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