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摘要:目的:制备小茴香挥发油βＧ环糊精包合物并对其进

行结构表征及稳定性研究.方法:以小茴香挥发油包合

率、包合产率、包合物中反式茴香脑的含量建立综合评分

指标,探究小茴香挥发油与βＧ环糊精比例、包合温度、包

合时间对其的影响,设计正交试验优化制备工艺.通过

扫描电镜(SEM)法、薄层色谱(TLC)法、傅立叶红外光谱

(IR)法、差示扫描量热(DSC)法进行表征.最后采用光

照、高温、高湿试验考察包合物稳定性.结果:由饱和水

溶液法 得 到 最 佳 条 件 为 挥 发 油 与βＧ环 糊 精 比 例 １∶
８(mL/g),包合温度４０℃,包合时间６０min,该条件下小

茴香 挥 发 油 包 合 物 的 包 合 率 为 ９６．９０％,包 合 产 率 为

９３．６１％,反式茴香脑含量为６．８１％,综合评分为９９．６８;
所得包合物为白色粉末,质地疏松,包合效果较好.经扫

描电镜法、薄层色谱法、傅立叶红外光谱法、差示扫描量

热法表征发现,包合物已经形成.其在光照(４０００lx)５d
内稳定性良好,高温(６０℃)下包合物中挥发性成分容易

流失,在相对湿度大于７５％时会潮解结块,在光照时间较

长,高温高湿的条件下,包合率和反式茴香脑含量明显降

低.结论:最佳包合工艺的包合率、包合产率较高,工艺

稳定.贮藏在常温干燥密封的环境下,小茴香挥发油βＧ
环糊精包合物较小茴香挥发油稳定性良好.
关键词:小茴香;挥发油;包合物;βＧ环糊精;反式茴香脑;

制备工艺

Abstract:Objective:To Prepared ofβＧCyclodextrininclusion

complexwithFoeniculumvulgare(fennel)volatileooilandstudy
onitssstructuralcharacterizationandstability．Methods:Based

ontheinclusionrate,theinclusionyieldandthecontentoftransＧ

anethole in the inclusion compound, the comprehensive

evaluationindexwasestablished,andtheeffectsoftheratioof

fennelvolatileoiltoβＧcyclodextrin,inclusiontemperatureand

inclusiontimeonitwereexplored．Thepreparationprocesswas

optimizedbyorthogonaltest．Itwascharacterizedbyscanning
electronmicroscopy,thinlayerchromatography,Fourierinfrared

spectroscopyanddifferentialscanningcalorimetry．Finally,the

stabilityoftheinclusioncompound wasinvestigatedbylight,

hightemperatureandhighhumiditytests．Results:Theoptimum

conditionsobtainedbysaturatedaqueoussolutionmethodwereas

follows:theratioofvolatileoiltoβＧcyclodextrinwas１∶８(mL/g),

theinclusiontemperature was４０ ℃,theinclusiontime was

６０min．Undertheseconditions,theinclusionrateoffennel

volatileoilinclusioncompoundwas９６．９０％,theinclusionyield

was９３．６１％,thecontentoftransＧanetholewas６．８１％,andthe

comprehensivescorewas９９．６８．Theinclusioncompound was

whitepowderwithloosetextureandgoodinclusioneffect．The

inclusion compound was characterized by scanning electron

microscopy, thin layer chromatography, Fourier infrared

spectroscopyanddifferentialscanningcalorimetry．Itsstability
wasgood within５daysofillumination (４０００lx),volatile

componentsintheinclusioncompoundwereeasytoloseathigh

temperature(６０℃)foralongtime,anditwoulddeliquesceand

agglomeratewhentherelativehumidity was morethan７５％．

Undertheconditionsoflongilluminationtime,hightemperature

３０２
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andhighhumidity,theinclusionrateandtransＧanetholecontent

were obviously reduced．Conclusion:Theinclusion rate and

inclusionyieldoftheaboveＧmentionedoptimalinclusionprocess

arehigh,andtheprocessisstable．Whenstoredinadryand

sealedenvironmentatroom temperature,theβＧcyclodextrin
inclusioncompoundoffennelvolatileoilhascertainstability
comparedwiththevolatileoil．

Keywords:Foeniculumvulgare;volatileoil;inclusioncompound;

βＧcyclodextrin;transＧanethole;preparationtechnology

小茴香(Foeniculumvulgare)为伞形科茴香属草本

植物茴香的干燥成熟果实,具有散寒止痛、理气和胃的功

效,主要含有挥发油、生物碱、黄酮、脂肪酸、甾醇和糖苷

等多种类型的化合物[１].小茴香挥发油主要含有单萜类

化合物和苯丙烷类化合物,具有抗炎镇痛、抗菌、增加胃

肠蠕动等作用.小茴香挥发油中主要成分为反式茴香

脑、DＧ柠檬烯、γＧ萜品烯、茴香酮、雌蒿脑、茴香醛.反式

茴香脑在小茴香挥发油中的含量可达到６５％~８０％[２],
此类化合物呈油状具有强烈的茴香香味,存在易挥发、不
稳定、对光线和温度敏感等性质,容易氧化分解变质,给
挥发油的贮藏、使用以及开发利用带来极大不便[３].

目前,挥发油多选βＧ环糊精进行包合,βＧ环糊精利用

分子作用力将挥发油包嵌进空腔结构形成包合物,可明

显提高其稳定性,克服挥发性,改善水溶性,降低刺激性

气味,以便挥发油更好地在生产生活中使用.郑燕菲

等[４]采用饱和水溶液法以包合收率为指标,利用βＧ环糊

精包合八角茴香油制备包合物.谢媛等[５]采用细胞破碎

法以挥发油包合率和包合收率为指标,利用纯胶包合小

茴香挥发油制备包合物.已有文献报道对小茴香包合物

中挥发油的控制指标,大多为传统的包合率和包合收率,
对其结构性质鉴定不够全面.研究拟通过正交试验优化

得到可提高小茴香挥发油包合率和包合产率的包合工

艺,并通过扫描电镜法、薄层色谱法、傅立叶红外光谱法、
差示扫描量热法４种方法对包合物进行鉴定,以期将该

工艺方法推广应用于食品、医药等领域.

１　材料与方法

１．１　材料与仪器

１．１．１　材料与试剂

小茴香:河北百合健康药业有限公司;

βＧ环糊精:北京凤礼精求医药股份有限公司;
反式茴香脑标准品:成都曼斯特生物科技有限公司;
无水乙醇、石油醚:分析纯,天津市致远化学试剂有

限公司;
甲醇:色谱纯,赛默飞世尔科技有限公司.

１．１．２　主要设备仪器

高效液相色谱仪:LCＧ１０ATvp型,岛津上海实验器材

有限公司;

恒温磁力搅拌器:８５Ｇ２型,江苏金怡仪器科技有限

公司;

场发射扫描电子显微镜:SU８０１０型,日立科学仪器

北京有限公司;

差示扫描量热仪:DSC４０４F３型,耐驰科学仪器商贸

上海有限公司;

傅立叶红外光谱仪:７０RAMII型,浙江赛德仪器设

备有限公司;

澄明度检测仪:YBＧ２型,天津大学精密仪器厂;

台式高速冷冻离心机:TGLＧ１６型,湖南湘仪实验室

仪器开发公司.

１．２　方法

１．２．１　小茴香挥发油制备　采用水蒸气蒸馏法提取小茴

香挥发油.小茴香粉碎过１０目筛,称取５００g小茴香粉

末置于圆底烧瓶中,按料液比１∶１２(g/mL)加蒸馏水浸

泡４h,加热提取５h.收集蒸馏液,加入约０．１g/mL的

无 水 硫 酸 钠 干 燥,随 后 过 滤 得 到 挥 发 油,得 率 为

１．９mL/１００g.小茴香挥发油为淡黄色透明油状物,有
轻微的辛辣味,将其置于－２０℃下贮藏备用.

１．２．２　小茴香挥发油包合物制备工艺研究

(１)包合物制备:采用饱和水溶液法[６],其流程如下:

βＧ环糊精 ８g→ 加 入 ６ 倍 量 的 蒸 馏 水 → 磁 力 搅 拌

５０℃→搅拌溶解→挥发油１mL用无水乙醇４mL溶解

缓慢逐滴加入→恒温搅拌６min→冷却至室温→４℃冷藏

２４h→抽滤→石油醚冲洗３次每次１mL→室温放置过

夜→自然挥干→小茴香挥发油包合物

(２)正交试验设计:根据文献[３]以及预试验结果确

定表１所示的因素及数值对包合物制备的影响较大.设

计L９(３４)正交试验优化小茴香挥发油包合物制备工艺

条件.

　　(３)包合物中反式茴香脑含量测定:适量称取小茴香

挥发油包合物,置于１０mL容量瓶中,用无水乙醇定容,于

６０℃下超声处理１０min使包合物中的挥发油充分溶解,

取出部分溶液加入２mLEP管中,于１６℃、６０００r/min条

件下离心１５min,取上清液,用０．４５μm 的有机相滤头过

表１　小茴香挥发油包合物制备工艺正交试验

因素水平表

Table１　 Orthogonaltestfactorlevelofpreparation
technologyofvolatileoilinclusioncompound

offennel

水平
A 挥发油与βＧ环糊精

比例(mL/g)
B包合温度/

℃

C包合时间/

min

１ １∶６ ４０ ３０

２ １∶８ ５０ ４５

３ １∶１０ ６０ ６０

４０２
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滤,供高效液相色谱(HPLC)测定反式茴香脑含量.

(４)包合物中含油率测定:称取小茴香挥发油包合

物,置于５００ mL 圆底烧瓶中,加入蒸馏水 ３００ mL,按

(２０２０版«中国药典»四部通则)测定回收的挥发油含量,

至油量不再增加时停止加热,放置１h,读取油量即可.

(５)空白回收试验:精密量取３份挥发油１mL,分别

置于５００mL圆底烧瓶中,按１．２．２(４)中的方法测定回收

的挥发油含量,根据式(１)计算空白回收率.

c＝
m１

m２
×１００％, (１)

式中:

c———挥发油空白回收率,％;

m１———收集到的挥发油质量,g;

m２———加入挥发油质量,g.

(６)小茴香挥发油及包合物中反式茴香脑含量测定:

采用 HPLC法,根据文献[７]修改如下:ShimＧpack×C１８

色谱柱(４．６mm×２５０mm,５μm);流动相:甲醇(A)和水

(B)梯度洗脱;梯度洗脱条件:０~１９min为７０％~８０％

A,２０~２５min时为８０％~９０％ A;流速１．０mL/min,柱

温３０℃,检测波长２５４nm,进样量１０μL.对照品溶液

的配制:取适量反式茴香脑对照品,精密称定后,用无水

乙醇稀释溶解配制成质量浓度为９．６０μg/mL的对照品

溶液.精密吸取对照品溶液０．１,０．２,０．５,１．０,２．０mL,分

别置于１０mL容量瓶中,用无水乙醇定容摇匀,按照上述

的色谱条件进样,记录峰面积,以质量浓度为横坐标,峰

面积 为 纵 坐 标 绘 制 标 准 曲 线. 回 归 方 程 为Y＝

８１８２３５３５．４９３X＋２０１８１．３００,(R２＝０．９９９);线性范围为

０．０９６~９．６０μg/mL.

(７)包合率、包合产率及综合评分计算:包合率为衡

量包合效果的主要指标,权重系数定为０．５,反式茴香脑

是包合物中挥发油的主要成分,反式茴香脑含量越高,说

明包合物中的有效成分含量高,因此权重系数定为０．３.

包合产率在实际生产中可反映包合效率,权重系数定为

０．２[８].根据式(２)、式(３)和式(４)分别计算包合率、包合

产率和综合评分.

E＝
m３

m４×c×１００％, (２)

F＝
m５

m４＋m６
×１００％, (３)

H＝
E

Emax
×０．５＋

F
Fmax

×０．３＋
G

Gmax
×０．２, (４)

式中:

E———包合率,％;

m３———包合物中实际含油质量,g;

m４———制备包合物时加入挥发油的质量,g;

F———包合产率,％;

m５———包合物的质量,g;

m６———制备包合物时加入βＧ环糊精的质量,g;

H ———综合评分;

G———反式茴香脑含量,％;

Emax———包合率的最大值,％;

Fmax———包合产率的最大值,％;

Gmax———反式茴香脑含量的最大值,％.

１．２．３　小茴香挥发油βＧ环糊精包合物表征

(１)扫描电镜(SEM)观察:根据文献[９].称取βＧ环

糊精、物理混合物和最佳工艺下制备的包合物各１．０mg,

在电镜下观察.

(２)薄层色谱(TLC)分析:将包合物按１．２．２(４)中的

方法提取包合的挥发油.以茴香醛为对照,量取包合前

的挥发油和最佳工艺下制备的包合物中提取出的挥发油

各０．５mL,分别置于１０mL容量瓶中,加无水乙醇稀释

至刻度.再取包合物３０mg置于２mLEP管用无水乙醇

充分溶解,取上清液.参考«中国药典»２０２０版一部,小茴

香的鉴别方法,分别吸取上述样品５μL点于同一硅胶 G
薄层板上,以石油醚—乙酸乙酯(１７∶２．５)为展开剂,展

开、取出、晾干,喷以 ５％ 二硝基苯肼溶液,日光至斑点

显现.

(３)红外光谱(IR)扫描:根据文献[１０].取挥发油、

βＧ环糊精、物理混合物和最佳工艺下制备的包合物适量,

挥发油以溴化钾涂片法制备样品,其余采用溴化钾压片

法制备样品,于５００~４０００cm－１波数范围进行红外光谱

扫描.

(４)差示扫描量热(DSC)分析:根据文献[１１].称取

βＧ环糊精、物理混合物和最佳工艺下 制 备 的 包 合 物 各

５．０mg,置于铝制坩埚中,用差示扫描量热仪进行分析.

测定 参 数 设 置:氮 气 体 积 流 量 ４０ mL/min,升 温 速 度

１０℃/min,升温范围３０~４８０℃.

１．２．４　小茴香挥发油包合物稳定性研究

(１)光稳定性试验:分别称取小茴香挥发油包合物各

３份,每份 ５．０g,密封于称量瓶中,均照射 １０d(强度

４０００lx),每隔５d取样测定包合率和反式茴香脑含量.

(２)高温试验:分别称取小 茴 香 挥 发 油 包 合 物 各

３份,每份５．０g,用锡纸包封置于６０ ℃恒温干燥箱内放

置１０d,每隔５d取样测定包合率和反式茴香脑含量.

(３)高湿试验:分别称取小 茴 香 挥 发 油 包 合 物 各

３份,每份５．０g,密封于称量瓶中,每３份在２５ ℃环境

下,置于相对湿度分别为７５％(饱和氯化钠)和９０％(饱和

硝酸钾)的２个密闭容器中放置１０d,每隔５d取样测定

包合率和反式茴香脑含量.

１．３　数据处理

所有试验均平行３次,以平均值±标准差表示,运用
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SPSS２０．０软件对所得数据进行显著性分析,利用 Origin

２０２３软件作图.

２　结果与分析

２．１　小茴香挥发油成分分析

如图１所示,小茴香挥发油经βＧ环糊精包合后,仍有

清晰的反式茴香脑图谱.经测定,小茴香挥发油中反式

茴香脑含量为(７９．１６±１．０４)％,包合物中反式茴香脑含

量为(６．８１±０．１１)％.

２．２　空白回收率试验

通过３次平行试验测定小茴香挥发油的空白回收

率,得到小茴香挥发油的空白回收率为８３％.

２．３　包合工艺优化

以综合评分为指标对小茴香挥发油包合物制备工艺

进行优化.由表２可知,对包合工艺影响程度大小顺序

为挥发油与βＧ环糊精比例＞包合时间＞包合温度,最佳

工艺条件为挥发油与βＧ环糊精比例１∶８(mL/g),包合

温度４０℃,包合时间６０min.

　　取小茴香挥发油１mL,按最佳的包合工艺条件进行

３次验证实验,测得小茴香挥发油平均包合率为(９６．９０±

１．７６)％,相 对 标 准 偏 差 (RSD)１．８１％;包 合 产 率 为

(９３．６１±０．６２)％,RSD０．６７％;反式茴香脑含量为(６．８１±

０．１１)％,RSD１．６２％,综合评分为９９．６８,RSD＜５％,该包

合工艺稳定可行.

　　由表３可知,挥发油与βＧ环糊精比例及包合时间对

包合率有显著影响(P＜０．０５),可能是由于βＧ环糊精用量

对包合产率的影响较大;包合时间长,使得挥发油能够更

加充分地进入βＧ环糊精内部,有利于包合物的形成.

A．反式茴香脑标准品　B．小茴香挥发油　C．小茴香挥发油包

合物

图１　高效液相色谱图

Figure１　Highperformanceliquidchromatography

２．４　小茴香挥发油包合物表征

２．４．１　扫描电镜观察　分别取βＧ环糊精、物理混合物和

包合物适量,经导电胶粘样、喷金镀膜后,观察其形貌特

征.如图２所示,βＧ环糊精为大分子的环状低聚糖结构,

在１０００放大倍数下,其质地松散,表面粗糙,βＧ环糊精的

形态较大[１１],而物理混合物是与挥发油的简单混合物,因
此与βＧ环糊精的形态差异不大.在２万放大倍数下,物
理混合物中小茴香挥发油呈小颗粒分散在βＧ环糊精的表

面及四周,并未进入其内部.在包合物的制备中,由于在

磁 力搅拌的作用下挥发油小分子被打散进入到βＧ环糊精

表２　小茴香挥发油包合物正交试验评分结果

Table２　Scoringresultsofvolatileoilinclusioncompoundinfennelbyorthogonalexperiment

试验号 A B C D(空白)
包合率/

％

包合产率/

％

反式茴香脑

含量/％
综合评分

１ １ １ １ １ ６２．２４ ８２．４７ ４．４８ ６９．２７

２ １ ２ ２ ２ ６６．９６ ８１．９０ ４．８６ ７３．２４

３ １ ３ ３ ３ ７２．９１ ７３．９９ ５．２４ ７６．２８

４ ２ １ ２ ３ ９５．９８ ８４．６８ ６．６８ ９６．７４

５ ２ ２ ３ １ ９６．６０ ９１．７８ ６．８８ ９９．４５

６ ２ ３ １ ２ ８１．８５ ８５．９１ ５．９２ ８６．０４

７ ３ １ ３ ２ ８６．０４ ８６．８８ ６．０６ ８９．３８

８ ３ ２ １ ３ ７０．５６ ８５．５０ ５．０３ ７６．６１

９ ３ ３ ２ １ ８２．７３ ８０．８４ ６．０３ ８６．２６

k１ ７２．９３ ８５．１３ ７７．３１ ８４．９９


k２ ９４．０８ ８３．１０ ８５．４１ ８２．８９

k３ ８４．０８ ８２．８６ ８８．３７ ８３．２１

R ２１．１５ ２．２７ １１．０６ ２．１１
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表３　综合评分方差分析表

Table３　Comprehensivescoreanalysisofvariancetable

方差来源 离差平方和 自由度 均方 F 值 P 值 显著性

A ６７１．７１ ２ ３３５．８５ ８７．０５ ０．０１ ∗

B ９．３５ ２ ４．６８ １．２１ ０．４５

C １９６．８０ ２ ９８．４０ ２５．５１ ０．０４ ∗

D ７．７２ ２ ３．８６ １．００

空腔内部使得其发生形态学变化.同时,在搅拌的过程

中由大颗粒块状的βＧ环糊精细化成了小分子,并且分布

均匀,呈棱状.从图２F可以明显地看出,挥发油已进入

βＧ环糊精分子内部,说明包合物的形成.

２．４．２　薄层色谱分析　通过查阅文献[１２]发现茴香醛为

小茴香挥发油中标识性成分,并在薄层中能很好显现,故
选择茴香醛作为对照品.如图３所示,从药材中提取得

到的小茴香挥发油成分,与从包合物中提取得到的挥发

A．βＧ环糊精(１０００倍)　B．物理混合物(１０００倍)　C．包合物

(１０００倍)　D．βＧ环糊精(２万倍)　E．物理混合物(２万倍)

　F．包合物(２万倍)

图２　βＧ环糊精、物理混合物及包合物在不同

放大倍数下的扫描电镜图

Figure２　Scanningelectron microscopeimagesofβＧ
cyclodextrin,physicalmixtureandinclusion
compoundatdifferentmagnification

A．茴香醛(对照品)　B．挥发油(包合前)　C．挥发油(包合物

中)　D．包合物

图３　薄层色谱图

Figure３　Thinlayerchromatogram

油成分一致.包合物在薄层色谱与茴香醛相对应的斑点

并未显示,说明挥发油已被包合在βＧ环糊精中[１３].

２．４．３　红外光谱分析　图４中,小茴香挥发油的红外图

谱于２９００cm－１处的振动吸收为不饱和碳 C—H 伸缩;

１５１０cm－１处为烯烃—CC—伸缩;在１２４７,８４０cm－１

处为—CH３面内弯曲振动和芳香环振动,二者可能来自

挥发油中萜类化合物及茴香醛,反式茴香脑等芳香类成

分[１４].在包合物中可以看到挥发油的特征峰已经明显消

失或减弱,说明挥发油已经被包合在βＧ环糊精中[１５].物

理混合物和βＧ环糊精在２１５３cm－１处有吸收峰,但是在

包合物中没有出现该吸收峰,说明挥发油并未进入物理

混合物βＧ环糊精的空腔内,在包合物中挥发油已进入

βＧ环糊精内部.说明包合物形成,与扫描电镜观察结果

一致.

２．４．４　差示扫描量热分析 　 由图 ５可知,βＧ环糊精在

１４０℃的特征吸收峰是由于样品表面的小分子水、内部结

晶水和小分子物质的分解,３１０℃的熔融峰是由于βＧ环糊

精的主链及交联键的断裂,３５０℃左右为βＧ环糊精的分解

峰[１６],主要为碳残余的降解;在物理混合物中同样能够明

显地看到在１４０,３１０,３５０℃左右仍存在βＧ环糊精空腔中

A．小茴香挥发油　B．βＧ环糊精　C．物理混合物　D．包合物

图４　红外光谱图

Figure４　Thinlayerchromatogram

A．物理混合物　B．βＧ环糊精　C．包合物

图５　差示扫描量热图

Figure５　Differentialscanningcalorimetry
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结晶水蒸发的吸热峰、βＧ环糊精的熔融峰和分解峰,说明

物理混合物的结构与βＧ环糊精的十分相似.但包合物在

１４０℃左右出现的吸热峰并不明显,可能是由于包合在

βＧ环糊精空腔中的挥发油将结晶水置换出来[１７],推测形

成了包合物.在３１０,３５０ ℃的吸收峰也较为平缓,是由

于在形成包合物后βＧ环糊精的热稳定性提高.包合物与

物理混合物呈现出不同的吸热状态,表明包合物形成[１８],

与扫描电镜和红外光谱分析的结果一致.

２．５　小茴香挥发油包合物稳定性

２．５．１　光稳定性试验　由表４可知,在连续光照５d后,

包合物的外观性状,包合率和反式茴香脑含量基本保持

不变,光照１０d后包合率和反式茴香脑含量发生较小变

化,光照对包合物的影响较小[１９].

表４　包合物光照试验结果

Table４　Lighttestresultsofinclusioncompound

贮藏时间/d 外观 包合率/％ 反式茴香脑含量/％

０ 白色粉末 ９６．９０ ６．８１

５ 白色粉末 ９３．６２ ６．３２

１０ 白色粉末 ８９．１９ ５．０８

２．５．２　高温试验　由表５可知,包合物经高温试验后,其
外观发生明显变化,由原本白色粉末变成微黄色,并且出

现质量减少的现象.在高温下,由于挥发油的挥发性会

从βＧ环糊精的空腔中溢出,使得包合物重量减轻,出现挥

发油似的淡黄色,说明包合物中的挥发油在高温烘烤下

会从内部释放,也说明挥发油进入到βＧ环糊精内部.随

着高温时间的延长,包合率及反式茴香脑含量相较于前

５d降低速率减慢,表明包合物具有一定的高温耐受力.

但是为了保证挥发油包合物的稳定性以及反式茴香脑含

量的稳定,应避免将包合物置于高温下[２０].

表５　包合物高温试验结果

Table５　Hightemperaturetestresultsof
inclusioncompound

贮藏时间/d 外观 包合率/％ 反式茴香脑含量/％

０ 白色粉末　 ９６．９０ ６．８１

５ 黄色粉末　 ８８．７６ ４．８６

１０ 淡黄色粉末 ８７．４９ ４．３４

２．５．３　高湿试验　由表６可知,相对湿度为７５％时,第５
天包合物外观性状变化不太明显,第１０天外缘开始潮

解,呈结块状,吸湿性增加,包合率和反式茴香脑含量均

有所降低.而相对湿度为９０％时,第５天包合物就出现

明显的结块和粘壁现象,其包合率和反式茴香脑含量也

明显降低;第１０天包合物出现吸湿溶解现象,呈黏稠状,

包合率和反式茴香脑含量显著降低.说明７５％湿度下挥

发油的包合率和包合物中反式茴香脑含量变化不大,在

９０％的湿度下对挥发油包合率和包合物中反式茴香脑含

量的影响较大,表明常温干燥环境有利于小茴香挥发油

包合物的稳定[２１].

表６　包合物高湿试验结果

Table６　Highhumiditytestresultsof
inclusioncompound

相对湿

度/％

贮藏时

间/d
外观

包合率/

％

反式茴香脑

含量/％

吸湿性/

％

７５ ０ 白色粉末 ９６．９０ ６．８１ ０

５ 白色粉末 ９４．０６ ６．０６ ０．０３

１０ 结块粘壁 ８８．８９ ５．０４ ０．１５

９０ ０ 白色粉末 ９６．１０ ６．８１ ０

５ 结块粘壁 ８９．０７ ５．１３ ０．８６

１０ 结块黏稠 ７１．９０ ３．６３ １．５３

３　结论

研究采用水蒸气蒸馏法提取小茴香挥发油,通过高

效液相色谱法测定小茴香包合物中反式茴香脑含量.以

βＧ环糊精为包合材料,以包合率、反式茴香脑含量、包合产

率为指标,由正交试验优化得到挥发油与βＧ环糊精比例

１∶８(mL/g),包合温度４０ ℃,包合时间６０min,在此工

艺条件下的包合率为９６．９０％,包合产率为９３．６１％,反式

茴香脑含量为６．８１％,综合评分９９．６８.该包合工艺操作

简便.扫描电镜观察、红外光谱分析、差示扫描量热分析

和薄层色谱分析发现,挥发油已成功包合进βＧ环糊精中,

并形成了包合物.稳定性试验表明,小茴香挥发油βＧ环

糊精包合物宜贮藏在常温干燥密封的环境下.后续可将

小茴香挥发油包合物作为保鲜剂、抗菌剂、制剂原料等应

用于食品、药品中,研究小茴香挥发油包合物中有效成分

是否发挥功效作用.
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