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摘要 目的: 用拉曼和红外光谱法研究灯盏花素固体分散体的分散性，以期获得一种新的简单易行的检查固体分散体分散性

的方法。方法: 用溶剂法制备灯盏花素固体分散体，用显微共焦拉曼光谱仪、傅里叶变换红外光谱仪和 X 射线衍射仪分别采

集灯盏花素、乙基纤维素( EC) 、灯盏花素: EC( 1∶ 3) 的物理混合物( PM) 以及灯盏花素固体分散体( SDbre ) 的拉曼图谱、红外图

谱和 X 射线衍射图谱并进行对比分析。结果: 灯盏花素以分子状态包埋在 EC 的网状骨架中，三种方法得到一致的结果。
结论: 拉曼光谱法快速、直接、对样品无损伤，是一种新的理想的检查固体分散体分散性的方法。
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Study on the dispersivity of breviscapine solid dispersion
by vibrational spectrometry
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Abstract Objective: To study the dispersivity of breviscapine solid dispersion by Raman spectrometry and infrared
spectrometry in order to obtain a new and simple method in examining the dispersivity of solid dispersion．Methods:Bre-
viscapine solid dispersion was prepared by solvent method． The Raman spectra，infrared spectra and XRD spectra of bre-
viscapine，ethyl cellulose( EC) ，physical mixture，solid dispersion were acquired by Raman and Fourier transform infrared
spectrometers and X － ray powder diffractometry． And the spectra were compared with each other in order to find out the
differences between breviscapine solid dispersion and other materials． Results: The three methods obtained the same re-
sult － breviscapine was dispersed in the reticular framework of EC in the state of molecule． Conclusions: Raman spec-
trometry which is fast，direct and non － destructive is an ideal method in examining the dispersivity of solid dispersion．
Key words: cardiovascular drugs; sustained release preparation; flaronoid; breviscapine; solid dispersion; Raman
spectrometry; infrared spectrometry; dispersion mechanism; embedding state

灯盏花素( breviscapine) 是从菊科植物短亭飞

蓬 Erigeron breviscapus ( Vant． ) Hard． － Mazz． 中提取

的黄酮类成分，以灯盏乙素为主，含少量灯盏甲素，

灯盏乙素的结构式如图 1 所示。灯盏花素主要用于

治疗心血管疾病，其口服制剂给药次数多，生物利用

度低，研究显示，用水不溶性的 EC 为载体制备灯盏

花素缓释固体分散体，可起到很好的缓释效果［1］。

图 1 灯盏乙素的结构式

Fig 1 The structural formula of scutellarin

固体分散体( solid dispersion，SD) 中药物分散状

态的鉴别是质量检查的首要项目。常用的鉴别方

法: 热力学分析法、X 晶体衍射、显微镜法、光谱法以

及溶出度测定等。由于灵敏度的关系，单独采用差

示扫描量热法( DSC) 、X 晶体衍射( XRD) 或者热台

显微镜( HSM) 等方法通常不能直接准确地判断药

物的物理状态，其结果还有可能是相互矛盾的［2］。
因此需要联合多种手段来确证固体分散体中药物的

理化状态，并需通过傅里叶变换红外光谱( FTIR) 等

分析手段研究药物和载体分子之间是否发生相互作

用。近几年，随着分析技术的进步，一些新的方法，

如拉曼光谱法［3］，也逐步应用于固体分散体分散机

制的研究中。
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1 仪器与试剂

1. 1 仪器 CL － 3 型 恒 温 加 热 磁 力 搅 拌 器 ( 郑

州长城 科 工 贸 有 限 公 司) ，RM － 1000 型 共 焦 显

微 激 光 拉 曼 光 谱 仪 ( 英 国 Renishaw 公 司 ) ，

58BLD － 301 固体激光器( 美国 Melles GRIOT 公

司) ，Leisa DMLM 显微镜( 英国 Renishaw 公司) ，

AVATAR 360 傅里叶变换红外光谱仪( 美国 Nico-
let 公司) ，X Pert Pro 型 X 射线衍射仪( 荷兰 Phil-
ips 公司) 。
1. 2 试剂 灯盏花素原料药( 冕宁杰象药物原料

有限公司，20100612 ) ，EC ( 上海赫力思特化工有限

公司，20100321 ) ，无水乙醇( 分析纯，20091223，开

封市芳晶化学试剂有限公司) 。
2 方法

2. 1 灯盏花素固体分散体( SDbre ) 的制备 采用溶

剂法制备 SDbre。将灯盏花素和 EC 按质量比 1∶ 3 混

合均匀，用无水乙醇溶解，在 60 ～ 70 ℃ 水浴中蒸去

溶剂，并不断搅拌直至无醇味，50 ℃ 干燥箱中干燥

12 h，进一步除去溶剂，粉碎，过 80 目筛，即得，记为

SDbre。
2. 2 物理混合物( PM) 的制备 按质量比 1∶ 3 称取

灯盏花素与 EC，混合，研磨，过 80 目筛，即得，记为

PM。
2. 3 拉曼图谱的测定 分别取灯盏花素、EC、PM、
SDbre少许于载玻片上压平，置于显微镜的载物台上，

调好样品测试点，使激光通过物镜聚焦到样品测试

点上，进行测定。测定条件: 激发波长 457. 5 nm，物

镜 50 × /0. 75，目镜 10 × /0. 4，50% 功率时照射到样

品表面的激光功率为 50 mW，分辨率 1 cm －1。
2. 4 红外图谱 的 测 定 采 用 KBr 压 片 法，分 别

测定灯盏花素粉末、EC、PM、SD bre的红外光谱。
2. 5 X 射线 衍 射 图 谱 的 测 定 分 别 测 定 EC、
PM、SD bre的 X 射 线 衍 射 图 谱。测 定 条 件: 高 压

强 度 40 kV，CuKα，管 流 40 mA，扫 描 步 长

0. 04 ° /0. 5 s。
3 结果

3. 1 拉曼图谱

EC 无明显的拉曼散射峰。PM 与灯盏花素的

拉曼图谱在峰形、峰位、峰强上基本一致，见图 2。
将 PM 的拉曼图谱与 SDbre 的拉曼图谱互相对

照，可以看出形成固体分散体后拉曼图谱发生了明

显的变化。最为明显的是在 SDbre的拉曼图谱中，灯

盏花素在 1661 cm －1的峰( C = O 伸缩振动［4］) 向高

图 2 灯盏花素，PM，SDbre和 EC 的拉曼图谱

Fig 2 Raman spectra ofbreviscapine，PM，SDbre and EC

波数位移到 1667 cm －1，且强度均明显减弱甚至消

失; 1608 cm －1 和 1574 cm －1 的峰( C 环 CC 伸缩振

动［5］) 强度明显减弱; 1499 cm －1 的峰( C 环 HCC 弯

曲振动［6］) 向低波数移动，移动到 1491 cm －1，且强

度均明显减弱; 1250 cm －1 的峰( A 环 HCC 弯曲振

动，HOC 弯曲振动) 和 1184 cm －1的峰( A 环 HOC 弯

曲振动［6］) 强度明显减弱。说明由于灯盏花素与

EC 分子间的相互作用，使灯盏花素以分子状态包埋

在 EC 的网状骨架中［7］。
3. 2 红外图谱

图 3 灯盏花素，PM，SDbre和 EC 的红外图谱

Fig 3 Infrared spectra ofbreviscapine，PM，SDbre and EC

PM 与灯盏花素的红外图谱基本一致。仅灯盏

花素 1080 cm －1 处的峰向高波数位移到 1090 cm －1

处，可能因为载体在该处的峰较强，将灯盏花素在该

处的峰掩盖。
将 PM 的红外光谱与 SDbre 的红外光谱互相对

照，图 3 可以看出形成固体分散体后红外光谱发生

了明显的变化。在 SDbre的红外图谱中，灯盏花素在
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1659 cm －1的峰( C = O 伸缩振动) 和 1608 cm －1的峰

( C 环 CC 伸缩振动) 峰明显变钝; 1499 cm －1的峰( C
环 HCC 弯曲振动) 减弱甚至消失; 1360 cm －1 的峰

( A 环 CC 伸缩振动，HOC 弯曲振动［4］) 消失，同时

出现了载体 1380 cm －1 的峰; 1250 cm －1 的峰( A 环

HCC 弯曲振动，HOC 弯曲振动) 和 1180 cm －1 的峰

( A 环 HOC 弯曲振动) 峰消失; B 环 C － O 伸缩振动

峰向高波数位移，1080 cm －1→1100 cm －1，且谱带变

宽。说明灯盏花素可能包埋于 EC 网状骨架中，使

SDbre中灯盏花素的结构发生变化，对应图谱中特征

谱带的位移或减弱甚至消失。
3. 3 X 射线衍射图谱

X 射线衍射法不属于振动光谱法的范畴，在本

实验中仅起辅助佐证的作用。
由图 4 看出，SDbre 图谱与 PM 图谱存在明显差

别，而与 EC 图谱相似，没出现药物晶体的衍射特征

峰，表明药物晶体的消失，药物以分子状态分散在

SDbre中。

图 4 PM，SDbre和 EC 的 X 射线衍射图

Fig 4 XRD spectra of PM，SDbre and EC

4 讨论

本实验根据药物和载体的性质选取溶剂法制备

SDbre，EC 用无水乙醇溶解后，在溶液中呈网状结构，

灯盏花素同时溶于溶液，以分子状态进入网状结构，

将溶剂蒸发出去后，灯盏花素通过与EC的相互作

用，以分子状态包埋在 EC 的网状骨架中。

由本实验看出，拉曼光谱法不需要复杂的样品

制备，粉末固体样品可以直接测量，不必研糊也不必

压成溴化钾片; 谱峰清楚，能提供分子骨架结构和分

子间相互作用等信息; 快速，对样品无损伤。因此，

拉曼光谱法是对固体分散体进行物相鉴别的理想工

具。2010 年版《中国药典》已收录了拉曼光谱法指

导原则，相信拉曼光谱法以其独特的优势，在药学中

的应用会逐步得到推广，有望成为药物分析中一种

有效的鉴别手段。
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