
China Pharmacy 2013 Vol. 24 No. 11 中国药房 2013年第24卷第11期

辛夷为木兰科植物望春花（Magnolia biondii Pamp.）、玉兰
花（M. denudata Desr.）或武当玉兰（M. sprengeri Pamp.）的干燥
花蕾 [1]，气芳香，味辛凉而稍苦，具有散风寒、通鼻窍的作用。

其挥发油为主要有效成分，具有局部收敛、扩张炎症毛细血管
的作用[2]。但其挥发油主要为单萜、倍半萜及其含氧衍生物[3]，

沸点低，易挥散，气味特异，在光、氧的作用下易氧化变质，使
药效降低，甚至产生毒副作用[4]，因此对其进行包合，对提高稳
定性具有重要的意义。

N-LOK是一种新型的低黏度改性淀粉，物理性状为白色
粉末、无色无味，其黏度低，主要特点是在水中易分散，具有较
好乳化功能[5]。 Capsul是一种新型的玉米改性淀粉，物理性状
为淡黄色粉末，其特点也是在水中易分散并具有较好乳化功
能，能够喷雾干燥，而且工艺简便、易行[6]。目前，辛夷挥发油
包合研究都是以β-环糊精（β-CD）为包合材料，而β-CD是否是
最好的包合材料还未见报道，包合材料之间的包合效果比较
研究也未见报道。因此，笔者以N-LOK改性淀粉、Capsul改性

淀粉这两种新型包合材料与传统包合材料β-CD 进行对比研

究，对辛夷挥发油的包合工艺进行优化，并采用红外光谱、气
相色谱（GC）-质谱（MS）、X射线衍射法对包合物进行结构表
征，为这3种包合材料的应用提供参考。

1 材料
1.1 仪器

Nicolet6700傅里叶变换红外光谱仪（美国赛默飞世尔有
限公司）；6890-5973GC-MS仪（美国安捷伦公司）；D/MAX-Ⅲ
C全自动X射线衍射仪（日本理学电机株式会社）；集热式恒温
磁力搅拌器（巩义市英峪仪器厂）；DC1500试验型喷雾干燥机
（上海达程试验设备有限公司）。

1.2 药材

辛夷饮片（广东采芝林药业有限公司，产地：山西，批号：

110210）。

1.3 试剂

β-CD（郁南县永光环状糊精有限公司）；N-LOK改性淀粉、

Capsul改性淀粉（国民淀粉化学（上海）有限公司）；所用试剂均
为分析纯，水为去离子水。

2 方法与结果
2.1 挥发油的提取[1]
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称取辛夷饮片适量，加8倍量水，水蒸气蒸馏5 h得辛夷挥

发油（黄色）。

2.2 3种包合物的制备

2.2.1 β-CD包合物的制备 取一定量的β-CD，加10倍量去离

子水，置30 ℃水浴中搅拌至均匀，缓缓加入辛夷挥发油，磁力

搅拌2 h，冰箱中放置过夜，滤过，滤饼真空干燥，即得。

2.2.2 N-LOK包合物、Capsul包合物的制备 取N-LOK改性

淀粉（或Capsul改性淀粉）适量，加2倍去离子水，置30 ℃水浴

中搅拌至均匀，缓缓加入辛夷挥发油，磁力搅拌2 h，喷雾干燥，

即得。

2.3 空白回收率的测定

精密移取辛夷挥发油 2 ml，置圆底烧瓶中，加蒸馏水 250

ml，按 2010年版《中国药典》（一部）附录ⅩD挥发油测定甲法

提取辛夷挥发油，至辛夷挥发油体积不再增加为止，冷却 30

min后，读取体积，根据公式（空白回收率＝回收的辛夷挥发油

体积/加入的辛夷挥发油体积×100％）计算空白回收率。

2.4 包合物含油率和挥发油利用率的测定

分别取“2.2”项下3种包合物适量，按“2.3”项下方法操作，

根据公式计算包合物含油率（包合物含油率＝包合物中辛夷

挥发油的质量/包合物的质量×100％）和挥发油利用率[挥发油

利用率＝包合物中辛夷挥发油的体积/（投油量×空白回收率）×

100％]。

2.5 3种包合材料包合效果比较

以N-LOK改性淀粉、Capsul改性淀粉与β-CD进行包合效

果比较，对辛夷挥发油的包合材料进行优选。取辛夷挥发油5

ml，按“2.2”项下方法制备3种包合物，以包合物含油率和挥发

油利用率的综合评分[综合评分＝（包合物含油率/最大包合物

含油率）×50+（挥发油利用率/最大挥发油利用率）×50]为指标

进行评价，结果见表1。

表1 3种不同包合材料提取效果比较

Tab 1 Comparison of extraction effects of 3 kinds of inclu-

sion materials

包合材料
β-CD

N-LOK改性淀粉
Capsul改性淀粉

空白回收率，％
95

90

90

包合物含油率，％
9.62

12.97

13.89

挥发油利用率，％
50.61

57.78

63.02

综合评分
74.76

92.54

100.00

由表1可知，Capsul改性淀粉包合物的含油率和挥发油利

用率显著高于β-CD包合物，并且也略高于N-LOK改性淀粉包

合物，故选择Capsul改性淀粉对辛夷挥发油进行包合工艺研

究。

2.6 挥发油包合工艺单因素考察

2.6.1 包合时间的考察 精密称取Capsul改性淀粉4份，每份

8 g，加去离子水 16 ml，分别置 30 ℃水浴中搅拌溶解至均匀，

缓缓加入 2 ml辛夷挥发油进行包合，按“2.2.2”项下方法制备

Capsul包合物，固定包合温度为 30 ℃，分别搅拌 0.5、1.0、1.5、

2.0 h，计算包合物含油率和挥发油利用率及其综合评分，结果

见表2。

由表 2可知，包合时间对包合效果影响较大，随着包合时

间增加，包合效果较好，故可对包合时间作进一步的考察。

2.6.2 包合温度的考察 精密称取Capsul改性淀粉5份，每份

8 g，加去离子水 16 ml，分别置 30 ℃水浴中搅拌溶解至均匀，

缓缓加入 2 ml辛夷挥发油进行包合，按照“2.2.2”项下方法制

备Capsul包合物，固定包合时间为 1 h，分别在 20、30、40、50、

60 ℃下进行包合，计算包合物含油率和挥发油利用率及其综

合评分，结果见表3。

表2 包合时间考察结果

Tab 2 Results of inclusion time

包合时间，h

0.5

1.0

1.5

2.0

包合物含油率，％
10.96

11.93

13.86

13.87

挥发油利用率，％
49.72

54.13

61.67

61.82

综合评分
79.72

86.79

99.86

100.00

表3 包合温度考察结果

Tab 3 Results of inclusion temperature

包合温度，℃
20

30

40

50

60

包合物含油率，％
13.92

13.89

11.98

6.26

5.37

挥发油利用率，％
61.94

63.02

53.39

27.56

20.49

综合评分
99.14

99.88

85.37

44.36

35.52

由表 3可知，随着包合温度的增加，综合评分呈先增后降

的趋势，说明包合温度对包合效果影响显著，当温度升高到

50 ℃时，包合物含油率和利用率下降较明显，因此不宜高温包

合，故可对包合温度作进一步考察。

2.6.3 辛夷挥发油与Capsul改性淀粉的用量比（以下简称药

辅比）考察 分别精密称取相当于3、4、5、6、7倍辛夷挥发油体

积的 Capsul 改性淀粉 5份，加入淀粉 2倍量的去离子水，置

30 ℃水浴中搅拌溶解至均匀，缓缓加入 2 ml辛夷挥发油进行

包合，按“2.2.2”项下方法制备Capsul包合物，固定包合时间为

1 h，包合温度为 30 ℃，计算包合物含油率和挥发油利用率及

其综合评分，结果见表4。

表4 药辅比考察结果

Tab 4 Ratio of medicinal materiol to excipients

药辅比
1 ∶3
1 ∶4
1 ∶5
1 ∶6
1 ∶7

包合物含油率，％
18.77

13.89

11.47

9.56

8.92

挥发油利用率，％
63.63

63.02

63.83

63.80

63.44

综合评分
99.84

86.36

80.53

75.44

73.45

由表 4可知，随着Capsul改性淀粉用量增加，包合物含油

率下降，挥发油利用率没有显著变化，但综合评分呈现下降的

趋势，其原因是辛夷挥发油在用量比例低时，包合已较为完

全，包合物含油率和挥发油利用率均达到最大，随着包合物质

量的增加，包合物含油率下降，则导致了综合评分的降低。

2.7 正交试验优选包合工艺[7]

根据单因素试验结果，以包合物含油率、挥发油利用率的

综合评分为指标，以包合温度（A）、包合时间（B）、药辅比（C）

为考察因素，采用L9（34）正交表安排试验，优选包合工艺。因

素水平见表5；正交试验结果见表6；方差分析结果见表7。

表5 因素水平

Tab 5 Factors and levels

水平

1

2

3

因素
A，h

0.5

1.0

1.5

B，℃
20

30

40

C（V/m）

1 ∶3
1 ∶4
1 ∶5

由表6、表7可知，各因素影响包合效果的大小顺序为A＞
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C＞B，其中包合时间对包合效果有显著性影响（P＜0.05），随

着包合时间的延长，包合效果越好。最佳包合工艺是A3B3C1，

但B因素各水平间差异不大，结合单因素试验结果，选取水平

面，故最佳包合工艺为A3B1C1，即包合时间为 1.5 h，包合温度

为20 ℃，药辅比为1 ∶3（V/m）。

2.8 工艺验证试验

取辛夷挥发油适量，按上述最佳包合工艺重复试验 3次，

并计算包合物含油率和挥发油利用率及其综合评分。结果，

包合物含油率和挥发油利用率均较高，综合评分与正交试验结

果最高值相当，表明优选的包合工艺稳定、可行，结果见表8。

表8 工艺验证试验结果

Tab 8 Result of verification test

试验号
1

2

3

包合物含油率，％
14.26

14.82

14.32

挥发油利用率，％
83.98

83.66

79.96

综合评分
98.09

99.81

95.90

2.9 包合物结构表征

2.9.1 X射线衍射法[8] 称取Capsul改性淀粉、Capsul包合物

和Capsul改性淀粉辛夷挥发油物理混合物（以下简称物理混

合物）适量，用X射线衍射法分析。试验条件：辐射源为CuKα，管

电压为 40 kV，管电流为 60 mA，广角衍射狭缝，发散狭缝

（DS）＝散射狭缝（SS）为 1 °，接受狭缝（RS）为 0.15 mm，扫描

速度为4 °/min，扫描范围为5～50 °。X射线衍射图见图1。

由图 1可见，Capsul改性淀粉出现了较明显的结晶峰，物

理混合物为辛夷挥发油和Capsul改性淀粉的衍射峰叠加，而

Capsul包合物结晶衍射峰已消失，呈现典型的无定型衍射图，

表明辛夷挥发油与Capsul改性淀粉以无定型粉末形式包合。

2.9.2 红外光谱分析 利用红外光谱仪，采用KBr压片法测

定Capsul改性淀粉、辛夷挥发油、物理混合物与Capsul包合物

结构。红外光谱图见图2。

由图 2可见，辛夷挥发油红外光谱与其他样品相比，吸收

峰差异较大，这是因为辛夷挥发油与Capsul改性淀粉官能团

吸收差异很大，并且当辛夷挥发油被包合后，几乎未见辛夷挥

发油吸收峰，物理混合后由于大部分是Capsul改性淀粉，所以

辛夷挥发油吸收峰亦较少，但物理混合后辛夷挥发油会影响

淀粉官能团的波数的改变。由光谱数据分析可知：a、c两线吸

收峰在指纹区400～600 cm－1之间，两个峰波数发生了改变，物

理混合物中C＝C中C—H面外弯曲振动因受到辛夷挥发油

的影响由原来的664 cm－1紫移到608 cm－1，同时物理混合物中

C—O伸缩振动由原来的1 382 cm－1紫移到1 373 cm－1。a相比

b、c，波数为 1 720 cm－1C＝O 吸收振动峰吸收明显增强，且

Capsul包合物红外光谱增加了波数为1 200 cm－1的C—O伸缩

振动吸收峰，说明已形成了包合物。

2.9.3 GC-MS 分析 色谱条件：色谱柱为 DB-waxetr（30 m×

0.25 mm，0.25 μm）；载体为He气；柱前压为8.19 psi；分流比为

1 ∶ 1；恒流模式为 1 ml/min；进口温度为 240 ℃；接口温度为

230 ℃；离子源温度为 230 ℃；电离方式为 EI；电子能量为 70

eV；溶剂延迟时间为 5 min；质量扫描范围为 40～550 amu；进

样量为1 μl；分流进样，程序升温（60 ℃保持4 min，以2 ℃/min

速度升至122 ℃，保持2 min，再以15 ℃/min速度升至260 ℃，
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a

图2 红外光谱图
a.Capsul性淀粉；b.Capsul包合物；c.物理混合物；d.辛夷挥发油

Fig 2 IR spectrogram
a. Capsul modified starch；b. Capsul inclusion compound；c. physical

mixture；d. Magnoliae Flos volatile oil

表6 正交试验结果

Tab 6 Results of orthogonal test

试验号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

K1

K2

K3

R

SS

因素
A

1

1

1

2

2

2

3

3

3

237.610 0

234.050 0

274.070 0

13.339 2

327.026 5

B

1

2

3

1

2

3

1

2

3

246.310 0

245.650 0

253.760 0

2.702 6

13.512 8

C

1

2

3

2

3

1

3

1

2

255.300 0

236.670 0

253.760 0

6.207 5

71.222 4

D（误差）

1

2

3

3

1

2

2

3

1

250.77

256.38

238.58

综合评分

81.42

76.87

79.33

69.96

79.50

84.59

94.93

89.29

89.85

表7 方差分析结果

Tab 7 Analysis of variance

方差来源
A

B

C

D（误差）

离差平方和
252.350

1.790

41.086

2.660

自由度
2

2

2

2

均方
126.175

0.895

20.543

1.330

F

94.853

0.673

15.443

P

＜0.05

注：F0.05（2，2）＝19.00

note：F0.05（2，2）＝19.00
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图1 X射线衍射图
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Fig 1 X-ray diffraction diagram
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保持10 min）。辛夷挥发油的总离子流图见图3。

由图 3可见，Capsul改性淀粉包合前、后辛夷挥发油的成
分基本一致，说明包合过程中辛夷挥发油成分没有改变，其结
合不影响客体疗效。

3 讨论
本试验发现，Capsul改性淀粉对挥发油的利用率与包合物

含油率显著优于β-CD，并略高于N-LOK改性淀粉，可用于提
高难溶性药物和挥发性药物的溶解度，从而提高药物在体内
的生物利用度和稳定性，且可掩盖不良气味，降低药物的刺激
性和不良反应发生率。

Capsul包合物经过X射线衍射、红外光谱分析证实，其不

是单纯的物理混合，而是以无定型粉末形式进行包合。Capsul

改性淀粉包合前、后经GC-MS分析，辛夷挥发油的总离子流图
无明显改变，说明Capsul改性淀粉在包合过程中没有与辛夷
挥发油发生化学反应，化学成分没有显著性改变，但其长期的
稳定性还有待进一步考察。
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图3 辛夷挥发油的总离子流图
A.包合前；B.包合后

Fig 3 TIC of Magnoliae Flos volatile oil
A. before inclusion；B. after inclusion
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摘 要 目的：研究宫炎平软胶囊制备工艺。方法：以没食子酸提取量为指标，采用正交试验优选提取工艺；以没食子酸保留率、

浸膏得率为指标，采用单因素试验优选分离、纯化工艺；以没食子酸提取量和收得率为指标，采用单因素试验优选浓缩、干燥工艺；

以药液的稳定性和流动性为指标，对辅料的用量进行筛选。结果：优选的制备工艺为取处方量药材，加10倍量水煎煮2次，每次2

h，浓缩至相对密度为1.25（55～60 ℃），加乙醇至含醇量达50％，静置时间24 h，减压干燥，辅料用量为处方总量的72.5％，蜂蜡与

单硬脂酸甘油酯用量比为1 ∶1（m/m），羟苯乙酯用量为处方总量的0.25％。结论：所选工艺合理、可行，可用于制备宫炎平软胶囊。

关键词 宫炎平软胶囊；制备工艺；研究；没食子酸

Study on Preparation Technology of Gongyanping Soft Capsules
LIU Cai-yun（Inner Mongolia Autonomous Region People’s Hospital，Hohehot 010000，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To study the preparation technology of Gongyanping soft capsules. METHODS：The extraction tech-

nology was optimized by orthogonal test with extraction amount of gallic acid as index. The separation and purification technology

was optimized by single factor test with retention rate of gallic acid and the yield of extract as index. Concentration and drying pro-

cess was optimized by single factor test with the extraction amount and yield of gallic acid as index. The amount of excipients was

selected using stability and fluxility of solution as index. RESULTS：Optimal preparation technology was as follows：adding

10-fold water，decocting two times，2 h per time，concentrated into 1.25（55-60 ℃），50％ ethanol，setting for 24 h，drying under

reduced pressure，excipients accounting of 72.5％，ratio of beewax to glycerin monostearate of 1 ∶ 1（m/m），ethylparaben of 0.25％.

CONCLUSION：The technology is reasonable and practicable，and it is suitable for the preparotion of Gongyanping soft capsules.

KEY WORDS Gongyanping soft capsules；Preparation technology；Study；Galic acid
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