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玉米多孔淀粉J海藻酸钠J壳聚糖J葡萄多酚缓释微胶囊的制备及表征=
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摘= =要：目的= =为提高葡萄多酚的稳定性和强化缓释效果，采用玉米多孔淀粉为芯材载体复合凝聚法制备葡萄多酚微胶囊。

方法= =以包埋率为主要指标，通过单因素试验和正交试验考察了各因素对葡萄多酚微胶囊化的影响，并对其制备工艺进行优

化。结果= =优选的最佳工艺为 OR=mgLmi葡萄多酚溶液 NM=mi，玉米多孔淀粉用量 NKR=g，在质量浓度 MKMP=gLmi海藻酸钠溶

液 PM=mi、MKMN=gLmi壳聚糖溶液 RM=mi、MKMR=gLmi氯化钙溶液 RM=mi、ée=PKR时制得的微胶囊外观较优，粒径分布主要在

SMM～URM=μm，葡萄多酚包埋率为 UPKOB，微胶囊产品在模拟胃液和肠液环境中具有很好的释放特性。结论= =以玉米多孔淀

粉为芯材载体，海藻酸钠J壳聚糖为壁材制备的葡萄多酚微胶囊产品的形态及包埋率要优于单纯的海藻酸钠J壳聚糖微胶囊。

用红外光谱和扫描电镜对葡萄多酚缓释微胶囊结构进行表征，均证实包埋物制备成功。=
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葡萄多酚是葡萄中所有酚类物质的总称，具有

较强的抗氧化、抗自由基损伤、抗辐射及保护心血

管等生物学活性xNJQz。由于葡萄多酚在酿酒葡萄皮、

籽中量丰富，因此，开展酿酒葡萄皮、籽综合利用，

不仅可以获得良好的经济效益，而且环保，具有较

好的社会效益xRJSz。但葡萄多酚对碱、光、热、金属

离子、氧化剂等十分敏感，易于被氧化和破坏，大

大限制了其使用范围xTJUz。微胶囊化可以将葡萄多酚

进行微胶囊包埋，将其封闭在囊膜内与外界环境隔

离，提高其在环境中的稳定性，避免包埋物在口腔

中迅速溶化，使葡萄多酚在消化道中缓慢释放，发

挥营养作用，因此葡萄多酚微胶囊有巨大的应用潜

力xVJNNz。=
壳聚糖是由甲壳素经脱乙酰化制备的天然高分

子直链碱性多糖，具有独特的物理化学特性。由于

壳聚糖分子链上有大量的伯胺基，海藻酸钠的分子

链上有大量的羧基，在静电力作用下，可以通过正、

负电荷吸引形成聚电解质膜。因其良好的生物相容

性、可降解的特性、极小的毒性，经济，可用来包埋

一些水溶性芯材，特别适于包埋生物活性成分xNOJNPz。=
海藻酸钠是从海藻中提取的多糖类，具有独特

的凝胶性能，并且具有增稠、稳定、乳化、分散和

成膜的能力，而且与大多数防腐剂、增稠剂和乳化

剂具有良好的相容性，因而被广泛地用于食品、医

药等行业xNQJNTz。海藻酸是难溶性弱酸，沉淀 ée 值

为 PKS以下，溶解 ée值为 RKU，具有很强的抗消化

酶能力。根据难溶性弱酸型肠溶包衣材料理论，沉

淀 ée 值越低，越易在小肠上段溶解，药物的吸收

就越快。海藻酸及其钙盐完全符合肠溶微胶囊材料

的要求，故可用来微胶囊化酸敏感性成分，使其具

有抗酸和肠溶特性xTz。=
多孔淀粉是生淀粉酶在低于淀粉糊化温度下作

用于生淀粉颗粒而形成的表面呈现蜂窝状的多孔变

性淀粉，具有良好的吸水、吸油性能xNUJNVz，在微胶

囊化应用中，多孔淀粉可作为芯材载体，吸附目的

物质，再用适宜的壁材包埋，实现双层包埋xOMJONz。

玉米淀粉具有较大的比表面积，结构紧密，不易酶

解，制成的多孔淀粉具有更好的缓释性。=
本实验以玉米多孔淀粉作为芯材载体，吸附葡

萄多酚，用海藻酸钠、壳聚糖做壁材，氯化钙做固

化液，用复凝聚法完成微胶囊化过程，通过单因素

及正交试验，对微胶囊的形态、载药量、包埋率等

指标进行分析，并对微胶囊结构表征，以期建立制

备葡萄多酚缓释微胶囊合理的工艺条件，为提高葡

萄多酚的稳定性提供了可行的途径，同时为其更广

泛的应用提供科学的理论基础。=
N= =仪器与材料=

ióolabPMMM 冷冻干燥机，丹麦 eeío 公司；

rsRNMM_紫外可见分光光度计，上海元析仪器有限

公司；diJONij高速冷冻离心机，湖南星科科学仪

器有限公司；hnJRMqa_型高频数控超声波清洗器，

昆山市超声仪器有限公司；注射器（针头内径 MKR=
mm）；URJO型恒温磁力搅拌器，郑州长城科工贸有

限公司；粒径分析仪，新乡高服筛分机械有限公司；

gpjJRSMMis扫描电子显微镜（pbj），日本电子株

式会社；傅里叶变换红外光谱（cqfo）仪，美国尼

高力公司。=
葡萄多酚为酿酒葡萄皮、籽提取的混合多酚，

多酚质量分数≥UMB，本实验室制备xOOJOPz；玉米多

孔淀粉，吸水率≥NMRB，吸油率≥VRB，本实验室

制备xNUJNVz；海藻酸钠，黏度：NKMR～NKNR=ma·s，天津

市光复精细化工研究所；壳聚糖，脱乙酰度：UMKM～
VRKM，黏度：RM～UMM=mma·s，国药集团化学试剂有

限公司；氯化钙、冰醋酸、VRB乙醇、没食子酸、

抗坏血酸、硫酸亚铁、酒石酸钾钠、钨酸钠、钼酸

钠、磷酸、硫酸锂、无水碳酸钠均为国产分析纯。=
O= =方法与结果=
OKN= =微胶囊粒径大小及芯材用量的测定方法=

干燥后的微胶囊用粒径分析仪的标准分样筛进

行筛分，称量残留在各个分样筛上微囊的质量，并

计算其占微囊总质量的百分比，以百分数表示粒径

分布（pm）＝mNLj，式中 pm为粒径分布（B），mN
为某一粒径范围的葡萄多酚微胶囊的质量（g），j
为葡萄多酚微胶囊的总质量（g）。=

采用 colinJCiocalíeu 法测定葡萄多酚量xOPz，以

没食子酸为对照品绘制标准曲线，得回归方程 v＝
MKNNT=R=u＋MKMMU=U，oO＝MKVVV=V，式中 u为没食子

酸对照品的质量浓度（mgLi），v 为吸光度（A），
计算葡萄多酚溶液质量浓度和洗涤液中葡萄多酚的

量。葡萄多酚微胶囊的载药量和包埋率按公式计算。=
载药量＝EmNsN－mOsOFLj=

包埋率＝EmNsN－mOsOFLmNsN=

mN为所要包埋的葡萄多酚溶液质量浓度（mgLmi），sN为用

于包埋的葡萄多酚溶液体积（mi），mO为滤液及洗涤液中葡

萄多酚的质量浓度（mgLmi），sO为滤液及洗涤液体积（mi），

j为干燥后胶囊质量（g）=
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OKO= =微胶囊制备方式的选择=
OKOKN= =一步法正向操作= =取一定量的葡萄多酚溶液

与海藻酸钠溶液混合，置于烧杯中，磁力搅拌，常

温下控制转数 QMM=rLmin；取一定体积壳聚糖溶液和

氯化钙溶液混合，调 ée 值，将混合液用针头匀速

滴入葡萄多酚溶液与海藻酸钠溶液的混合液中。滴

完后缓慢搅拌，静置 OM=min，滤过分离，收集滤液，

将分离出的胶囊粒水洗，收集洗涤液，测定滤液与

洗涤液的总体积，并取 N= mi测定 A值，计算葡萄

多酚的量。再经真空干燥得微胶囊制品。=
OKOKO= =一步法反向操作= =取一定体积的壳聚糖溶液

和氯化钙溶液混合，调 ée 值，置于烧杯中，磁力

搅拌，常温下控制转数 QMM=rLmin；将一定量的葡萄

多酚溶液与海藻酸钠溶液混合，将混合液用针头匀

速滴入壳聚糖溶液与氯化钙溶液的混合液中，滴完

后缓慢搅拌，静置 OM=min，滤过分离，收集滤液，

将分离出的胶囊粒水洗，收集洗涤液，测定滤液与

洗涤液的总体积，并取 N= mi测定 A值，计算葡萄

多酚的量。再经真空干燥得微胶囊制品。=
OKOKP= =玉米多孔淀粉的添加= =称取一定量的玉米多

孔淀粉，加入一定体积的葡萄多酚溶液中，在室温

下振荡吸附 NM=min，然后加入海藻酸钠溶液，混合

搅拌，再按上述正、反向操作进行包埋。=

OKOKQ= =微胶囊制备方式的选择结果= =通过试验比较

可以看出，正向操作过程中，微囊粒容易粘连，海

藻酸钠J壳聚糖为壁材制备的微胶囊干燥后凹陷成

片状，而以玉米多孔淀粉为芯材载体、海藻酸钠J
壳聚糖为壁材制备的微胶囊与单纯的海藻酸钠J壳
聚糖微胶囊葡萄多酚包埋率相当，但其外形饱满、

粒径较小。综合以上结果选用玉米多孔淀粉为芯材

载体，海藻酸钠J壳聚糖作为壁材按照反向操作包埋

葡萄多酚。性状表征及包埋率测定结果见表 N。=
OKP= =调节 pe值试剂的选择=

在相同制备条件下，将壳聚糖溶液与氯化钙溶

液混合后，分别选用碱性溶液 kale、kaOClP、
kaeClP调节 ée 值至 P～Q，观察滴加过程中混合

液的变化及形成的微胶囊形态并测定葡萄多酚的包

埋率。结果见表 O。=
=

表 N= =不同制备方式所得的微胶囊=
qable=N= =jicrocapsules=obtained=by=different=preparations=

制备方式= 形状= 包埋率LB=

正向包埋= 片状= TUKN=

反向包埋= 片状= TVKR=

淀粉辅助正向包埋= 圆形= UMKO=

淀粉辅助反向包埋= 圆形= UNKM=
=

表 O= =不同碱性溶液对微胶囊化的影响=
qable=O= =bffects=of=different=alkaline=solutions=on=microencapsulation=

碱性溶液= 反应现象= 成囊状态= 包埋率LB=

kale= 迅速生成白色絮状物，摇动后消失，烧杯底部有微量沉淀= 可以成囊，湿囊有弹性= TVKM=

kaOClP= 迅速生成大量沉淀，摇动后部分沉淀消失= 湿囊强度较弱= TUKO=

kaeClP= 无沉淀生成，但有部分气泡生成= 湿囊弹性较好，强度大= TVKN=
=

壳聚糖不溶于水和碱溶液，可溶于大多数低质

量浓度无机酸或有机酸（如盐酸、醋酸）生成盐，

故常将它溶于稀醋酸中使用。海藻酸盐制成的微胶

囊，芯材释放对 ée 值有依赖性。海藻酸是难溶性

弱酸，沉淀 ée值为 PKS以下，溶解 ée 值为 RKU。
因此进行微胶囊化过程中要对混合液的 ée 值进行

调试，而壁材中的 CaOH对碱性溶液具有较强的选择

性，易产生沉淀，从而影响 CaOH浓度，影响胶囊化

强度。通过表 O成囊的描述，可知各种碱性溶液对

包埋率影响不大，用 kaeClP调节后所形成的湿囊

强度稍好，因此选择用弱碱 kaeClP调节 ée值。=
OKQ= =单因素考察微胶囊成囊因素的影响=
OKQKN= =海藻酸钠质量浓度对微胶囊成囊的影响= =海

藻酸钠溶液黏稠度较高，高质量浓度海藻酸钠溶液

不能顺利滴下成滴。配制不同质量浓度的海藻酸钠

溶液，各取 PM=mi，各加入多孔淀粉 N=g，NM=mi芯

材溶液。取 MKMN=gLmi壳聚糖溶液和 MKMR=gLmi氯化

钙溶液各 RM=mi混合，制备葡萄多酚微胶囊，考察

海藻酸钠质量浓度对微胶囊的影响。不同质量浓度

海藻酸钠对成囊的影响分别为 MKMN=gLmi：形成的胶

粒几乎没有强度，直接去除；MKMO=gLmi：成囊较慢，

可连续滴下，易叠加，形状多样；MKMP=gLmi：成囊

快，形状大小均匀一致；MKMPR= gLmi：成囊快，溶

液黏稠，不易滴下，有拖尾现象。因此选择海藻酸

钠溶液质量浓度 MKMP=gLmi，成囊效果最佳。=
OKQKO= =壳聚糖质量浓度对微胶囊成囊的影响= =在质
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量浓度 MKMP=gLmi海藻酸钠溶液 PM=mi、多孔淀粉 N=
g、NM=mi芯材溶液、MKMR=gLmi氯化钙溶液 RM=mi、
ée值 P条件下，考察不同质量浓度（MKMMR、MKMNM、
MKMNR、MKMOM=gLmi）壳聚糖溶液 RM=mi对包埋效果

的影响，结果包埋率分别为（SRKUP±MKSN）B、

（TUKNV±MKUN）B、（TSKPN±MKTT）B、（TRKRT±MKTN）B，

可见，前期随着壳聚糖质量浓度的增加，形成微胶

囊的机会增加，包埋率也随之增加；但当壳聚糖质

量浓度超过 MKMNM=gLmi时，壁材量过高，壁材之间

碰撞的机会增加，而壁材芯材之间碰撞的机会减少，

故包埋率降低xOQz。故选择壳聚糖质量浓度 MKMNM=
gLmi，包埋率最高。=
OKQKP= = 氯化钙质量浓度对微胶囊成囊的影响 = = R=
mi芯材溶液、N=g多孔淀粉与 MKMP=gLmi的海藻酸

钠 OM=mi混合后，滴入 MKMN=gLmi壳聚糖溶液 RM=mi
与不同质量浓度氯化钙溶液 RM=mi的混合溶液中，

制备微胶囊，考察氯化钙质量浓度对成囊状态的影

响。不同质量浓度氯化钙下的成囊状态分别为 MKMO=
gLmi：不成囊；MKMP=gLmi：刚滴下时界面张力较强

成片状，搅拌后包裹；MKMQ=gLmi：刚滴下时有较弱

表面张力，部分呈片状；MKMR=gLmi：滴下时基本呈

圆球，包裹成囊较快；MKMS=gLmi：滴下时基本呈圆

球，包裹成囊较快。MKMR和 MKMS= gLmi时微胶囊成

囊状态较好，但区别不大，因此选择氯化钙质量浓

度为 MKMR=gLmi。=
OKQKQ= =葡萄多酚质量浓度对微胶囊成囊的影响= =取
不同质量浓度的葡萄多酚溶液 NM= mi，与 N= g多孔

淀粉混合，加入 MKMP=gLmi海藻酸钠溶液 PM=mi中

混合，用注射器滴入 MKMN= gLmi壳聚糖溶液 RM= mi
与 MKMR=gLmi氯化钙溶液 RM=mi的混合液中，测微

胶囊的包埋率和载药量，确定葡萄多酚溶液质量浓

度。从表 P可知，随着葡萄多酚溶液质量浓度的提

高，载药量随之增加，包埋率在质量浓度为 ORKQ=gLi
时达到最高，在质量浓度为 PMKM=gLi时包埋率却有

所降低，因此在以后的实验中选用质量浓度 OR=gLi
的葡萄多酚溶液。=
OKR= =正交试验设计考察微胶囊成囊的影响因素=

通过分析，选用 OR=mgLmi葡萄多酚溶液、MKMP=
gLmi海藻酸钠溶液、MKMR=gLmi氯化钙溶液 RM=mi、
MKMNM=gLmi壳聚糖溶液 RM=mi，以 ée值（A）、海

藻酸钠溶液体积（_）、玉米多孔淀粉质量（C）、葡

萄多酚溶液体积（a）Q因素分别确定 P个水平进行

正交试验，以微胶囊载药量、包埋率、成囊状态为=

表 P= =葡萄多酚质量浓度对微胶囊包埋率和载药量的影响=
E x±sI=n Z=PF=
qable= P= = bffect= of= grape= polyphenols= concentration= on=
entrapment= efficiency= and= drug= loading= of= microcapsules=
E x±sI=n Z=PF=

葡萄多酚质量=

浓度LEg·i−NF=
载药量LEmg·g−NF= 包埋率LB=

= OKM= = NOKMO±MKQQ= SNKOP±MKTV=

NPKM= = UUKMQ±NKQM= STKTU±NKPP=

OOKP= NSSKVU±MKSS= TRKMQ±MKVT=

ORKQ= OMNKOP±NKRM= TVKMP±NKQU=

PMKM= OPPKVS±NKTS= TUKMN±NKMT=
=
评价指标说明各因素对葡萄多酚包埋效果的影响。

各因素水平及试验设计与结果见表 Q。=
由表 Q正交试验结果可知，各因素影响微胶囊

载药量的顺序为葡萄多酚溶液体积＞ée 值＞玉米

多孔淀粉用量＞海藻酸钠溶液体积。最佳工艺条件

为 AO_NCOaP，即 ée=PKR、海藻酸钠体积 OM=mi、玉

米多孔淀粉用量 NKM=g、葡多酚溶液体积 NR=mi。此

时载药量最大达 NTQ=mgLg，但包埋率较小仅 SVKTB，

且微胶囊颗粒偏小，部分粘连，即 Q组的实验结果，

不予采纳。=
由表 Q可见，正交试验结果表明各因素影响微

胶囊包埋率的顺序为葡萄多酚溶液体积＞玉米多孔

淀粉用量＞海藻酸钠溶液体积＞ée值。最佳工艺条

件为 AO_OCPaO，即 ée=PKR、海藻酸钠体积 PM=mi、
玉米多孔淀粉用量 NKR=g、葡萄多酚溶液体积 NM=mi。
以包埋率为考察指标，表 R方差分析结果表明，因

素葡萄多酚溶液体积（a）对包埋率有显著影响，

因素玉米多孔淀粉用量（C）、海藻酸钠溶液体积

（_）、ée 值（A）影响不显著。按此工艺条件进行

验证实验，重复 P次，测得葡萄多酚微胶囊包埋率

分别为 UQKPB、UPKSB、UNKUB，平均包埋率为 UPKOB；

载药量分别为 NRR、NQV、NQN=mgLg，平均载药量为

NQU= mgLg。说明该工艺比较稳定，重复性好，且微

胶囊颗粒分散、粒径小、较饱满。=
根据正交试验设计的组合制备微胶囊，干燥后

观察各微胶囊表观形态，如表 Q所述，对表观差的

直接去除，再考虑载药量与包埋率，可看出 O、P
组的微胶囊形态比较好，且载药量及包埋率较高，

选用 O组和验证组做进一步的体外释放实验。=
OKS= =微胶囊形状及粒径分布=

最佳工艺条件下制备的微胶囊经干燥后观察大 
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表 Q= =正交试验设计及结果=
qable=Q= =aesign=and=results=of=orthogonal=test=

试验号= A= _Lmi= CLg= aLmi= 载药量LEmg·g−NF= 包埋率LB= 成囊状态=

N= PKM=ENF= OM=ENF= MKR=ENF= = R=ENF= = QO= RMKV= 干燥后成凹陷，成片状，去除=

O= PKM=ENF= PM=EOF= NKM=EOF= NM=EOF= NOM= UQKM= 颗粒分散，粒径小，成圆形=

P= PKM=ENF= QM=EPF= NKR=EPF= NR=EPF= NSM= UOKT= 颗粒分散较饱满=

Q= PKR=EOF= OM=ENF= NKM=EOF= NR=EPF= NTQ= SVKT= 颗粒偏小，部分粘连=

R= PKR=EOF= PM=EOF= NKR=EPF= R=ENF= = RR= TTKM= 颗粒大，颜色略白=

S= PKR=EOF= QM=EPF= MKR=ENF= NM=EOF= NOU= TSKM= 颗粒较小，凹陷成扁平，去除=

T= QKM=EPF= OM=ENF= NKR=EPF= NM=EOF= NNT= TUKM= 淀粉过多，颜色偏白，直接去除=

U= QKM=EPF= PM=EOF= MKR=ENF= NR=EPF= NRM= TOKO= 形状不规则，粘连，扁平，去除=

V= QKM=EPF= QM=EPF= NKM=EOF= R=ENF= = QM= SNKU= 颜色有少许偏白，较饱满，去除=

hN= POOLONTKS= PPPLNVUKS= POMLNVVKN= NPTLNUVKT= = = =

hO= PRTLOOOKT= PORLOPPKO= PPQLONRKR= PSRLOPUKM= = = =

hP= PMTLONOKM= POULOOMKR= PPOLOPTKT= QUQLOOQKS= = = =

o= RMLNMKT= ULPQKS= NQLPUKS= PQTLQUKP= = = =

=
表 R= =方差分析= E包埋率F=

qable=R= =Analysis=of=variance=Eembedding=rateF=

方差来源= 偏差平方和= 自由度= c值= 显著性=

_= OMQKOOV= O= NMKSVR= =

C= ORMKNVS= O= NPKNMO= =

a= QNQKQVS= O= ONKTMS= m＜MKMR=

A=E误差F= = NVKMVS= O= = =

cMKMREOI=OF=Z=NVKMM==
部分微囊为球形。用粒径分析仪的标准分样筛进行

筛分，测微囊的囊径大小与分布，结果粒径 N=NUM～
1 000 μm 占 NKPB；N=MMM～850 μm 占 NNKRB；URM～
710 μm 占 QOKRB；TNM～600 μm 占 PQKRB；SMM～RMM=
μm 占 VKQB，RMM～425 μm 占 MKUB，符合高斯分布。=
OKT= = cqfo分析=

cqfo法是通过比较芯材包埋前后在 fo区吸收

的特征差异，来表征包埋物是否形成。若形成包埋

物，芯、壁材分子间的非共价键作用，如疏水作用、

范德华力和氢键，其键能会减弱，相应基团的吸收

强度会变小。由此来表征芯、壁材分子是否产生了

包埋作用。分别取适量的葡萄多酚、壁材（多孔淀

粉、海藻酸钠和壳聚糖）、多孔淀粉与海藻酸钠和壳

聚糖形成的壁壳、微胶囊样品，用 h_r压片，扫描

波数 QMM～Q=MMM=cm−N，进行 fo扫描和分析xORz。=
由图 N可知，芯材葡萄多酚在 P=QRM=cm−N处存

在 lJe的伸缩振动峰，其特征骨架振动主要集中在

SOR～N=SRM=cm−N区域。多孔淀粉与海藻酸钠和壳聚

糖形成的壁壳是复合凝聚物，其 cqfo 特征吸收峰

幅度明显变小，例如海藻酸钠在 P=SMM～P=MMM=cm−N

是 lJe的伸缩振动峰，N= SNM= cm−N是JCllJ不对称

伸缩振动峰，N=QON=cm−N是JCllJ对称伸缩振动峰；

壳聚糖在 P= QNR= cm−N是 lJe的伸缩振动峰，N= RTM=
cm−N是氨基特征吸收峰；多孔淀粉在 P=MMM～P=RMM=
cm−N出现长而宽的 lJe的伸缩振动峰，在 VPM～=
=

=
=
=
图 N= =芯材= E葡萄多酚，AF、壁材= x壳聚糖= EBF、海藻酸钠= ECF=
和多孔淀粉= EaFz、微胶囊= EbF=和多孔淀粉与海藻酸钠、壳

聚糖形成的壁壳= EcF=的 cqfo图=
cigK=N= =cqfo=spectrum=of=core=material= Egrape=polyphenolsI=
AFI=wall=materials= xchitosan= EBFI= alginate=sodium= ECFI= and=
porous= cornstarch= EaFzI=microcapsules= EbFI= and= wall= shell=
formed=by=porous=starch=with=sodium=alginate=and=chitosan=
EcF=

Q=MMM= = = = = = = = = = = = P=MMM= = = = = = = = = = = O=MMM= = = = = = = = = = = = N=MMM=
νLcm−N=

A=
_=

C=

a=

b=

c=
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N= NRM= cm−N出现的非对称 CJlJC伸缩振动峰、CJl
伸缩振动和骨架振动峰等，这些说明壳聚糖的JkePH

和海藻酸钠的JCll−通过静电作用发生了反应，同

时也包埋了多孔淀粉。微胶囊样品的 cqfo 图谱变

化较大，葡萄多酚特征吸收峰强度明显减弱，且微

胶囊的 cqfo 图谱与壁壳图谱相似，这表明葡萄多

酚进入了微胶囊内腔，证明了包埋物的生成。=
OKU= = pbj扫描表征分析=

pbj扫描是一种定性的方法，用于观察芯材、

壁材、微胶囊的形态变化。芯材分子进入壁材分子

空腔中，其结晶性会降低；同时壁材分子因包埋了

芯材分子其自身结构的特定位置、空间结构等发生

了变化，因此，可通过 pbj 扫描初步判定是否形

成了包埋物。将多孔淀粉与海藻酸钠和壳聚糖形成

的壁壳、微胶囊样品适量，用 pbj 观测其形态学

特征。由 pbj照片（图 O）可以看出，单纯壁材形

成的壁壳与加入芯材葡萄多酚后形成的微胶囊表观

特性相差较大。可明显看出多孔淀粉与海藻酸钠和

壳聚糖形成的壁壳外观较粗糙，推测是微胶囊表面

具有较多孔隙，而添加葡萄多酚后形成的微胶囊表

面较光滑，即微胶囊表面发生变化，推测是由葡萄

多酚引起的变化，即葡萄多酚被包埋。=

= = =

aJ多孔淀粉与海藻酸钠和壳聚糖形成的壁壳= = bJ添加葡萄多酚后形成的微胶囊= = cJ葡萄多酚微胶囊群体=
aJíhe=wall=formed=bó=éorous=cornsíarchI=sodium=alginaíeI=and=chiíosan= = bJmicrocaésule=formed=bó=adding=graée=éolóéhenols=
cJgraée=éolóéhenols=microcaésule=groué=

=

图 O= =添加芯材葡萄多酚前后的 pbj图=
cigK=O= =pbj=images=before=and=after=adding=core=material=grape=polyphenols=

=
OKV= =体外释放实验=
OKVKN= =模拟胃液环境中的释放= =准确称取 NKMM=g葡
萄多酚微胶囊，置于 NMM= mi具塞锥形瓶中，而后

加入 QM=mi胃液模拟液（含 MKMV=molLi=kaCl的 MKMN=
molLi=eCl溶液，ée值 OKM）。将该锥形瓶放入恒温

振荡器（PT=℃、SM=rLmin）中，分别在指定时间点

取样 N=mi，检测总酚的量，计算累积释放率，并补

充等量模拟液xNMz。=
模拟胃液中的累积释放率＝模拟胃液中释放的总酚量L=

E加入的微胶囊质量×载药量F=

OKVKO= =模拟肠液环境中的释放= =取上述胃液模拟液

中处理一定时间的微胶囊，分离后水洗，置于 NMM=
mi具塞锥形瓶中，加入 QM=mi肠液模拟液（含 TSKR=
mmolLi=kaCl的 OV=mmolLi磷酸缓冲液，ée值 TKQ），
PT=℃、SM=rLmin，在指定时间取样 N=mi，检测总酚

的量，计算累积释放率，并补充等量模拟液xNMz。=
模拟肠液中的累积释放率＝模拟肠液中释放的总酚量L=

E加入的微胶囊质量×载药量F＋模拟胃液中的释放率=

OKVKP= =体外缓释实验结果= =由表 S可见，在模拟胃

液环境中停留 OKR=h，O组和验证组制备的微胶囊中

酚类物质的释放率分别为（OMKSR±MKRM）B和=

表 S= =葡萄多酚微胶囊在模拟胃液中释放情况= E x±sI=n Z=PF=
qable= S= = qime= course= of= sustained= release= of= grape=
polyphenols= microcapsules= in= mimic= gastric= environment=
E x±sI=n Z=PF=

时间Lh= O组微胶囊释放率LB= 验证组微胶囊释放率LB=

MKR= = VKPP±MKVS= NMKNV±MKSR=

NKR= NSKMV±NKMN= NQKRM±NKMM=

OKR= OMKST±MKRM= NSKUN±MKTR=
=
（NSKUN±MKTR）B，说明在 ée= O的条件下，微胶囊

表面海藻酸钠与壳聚糖的复合膜受到破坏程度较

轻，内溶物释放缓慢。但在酸性溶液中停留时间越

长，对被包埋物的扩散限制作用越小，进而导致微

胶囊在模拟肠液环境中（ée=TKQ）的控释能力降低，

如表 T和表 U。=
在模拟胃液环境中处理 NKR=h，在模拟肠液环境

中处理 NKR=h，O组和验证组微胶囊中酚类物质的释

放率分别为（PUKTS±MKRO）B和（PSKSQ±MKVT）B，

QKR= h 释放率分别达（SPKQR±NKPU）B和（TPKUP± 

NKNN）B；而在模拟胃液环境中处理 OKR= h，在模拟

肠液环境中 OKR=h，O组和验证组微胶囊中酚类物质

的释放率分别为（QUKMN±NKMS）B和（RNKQV± 

a= b= c=
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表 T= =胃液处理 NKR= h葡萄多酚微胶囊在模拟肠液中释放情

况= E x±sI=n Z=PF=
qable= T= = qime= course= of= sustained= release= of= grape=
polyphenols=microcapsules=in=mimic=intestinal=environment=
after=gastric=juice=processing=for=NKR=h=E x±sI=n Z=PF=

时间Lh= O组微胶囊释放率LB= 验证组微胶囊释放率LB=

MKM= NSKMV±NKMN= NQKRM±NKMM=

MKR= OTKRU±NKNP= ORKQN±NKQM=

NKR= PUKTS±MKRO= PSKSQ±MKVT=

OKR= QSKQT±NKMT= QUKPO±NKOT=

PKR= ROKTU±NKMO= RUKNO±NKSQ=

QKR= SPKQR±NKPU= TPKUP±NKNN=
=
表 U= =胃液处理 OKR= h葡萄多酚微胶囊在模拟肠液中释放情

况= E x±sI=n Z=PF=
qable= U= = qime= course= of= sustained= release= of= grape=
polyphenols=microcapsules=in=mimic=intestinal=environment=
after=gastric=juice=processing=for=OKR=h=E x±sI=n Z=PF=

时间Lh= O组微胶囊释放率LB= 验证组微胶囊释放率LB=

MKM= OMKST±MKRM= NSKUN±MKTR=

MKR= POKTS±MKVU= OUKOR±NKRO=

NKR= QMKMV±NKQR= QOKPN±NKOP=

OKR= QUKMN±NKMS= RNKQV±NKSQ=

PKR= RSKTO±NKMR= SNKNO±NKNO=

QKR= SUKSS±NKOS= TTKUT±NKPU=
=
NKSQ）B，QKR= h 释放率分别达（SUKSS±NKOS）B和

（TTKUT±NKPU）B。由此说明制备的玉米多孔淀粉J
海藻酸钠J壳聚糖微胶囊具有靶向性，可以用来作为

肠中多溶胃中少溶的缓释载体；而且相同条件下，

在模拟胃液环境中 O组微胶囊的释放率较高，但在

模拟肠液中释放率 O组低于验证组，证明验证组缓

释效果较好。=
P= =讨论=

海藻酸钠具有高的相对分子质量（jt）和高分

子刚性，因而即使在较低质量浓度下也具有较高的

表观黏度，如 MKMN=gLmi的海藻酸钠水溶液，OM=℃
时黏度已达 MKP～MKR= ma·s，而且易形成透明且有很

强韧性的薄膜xTz。海藻酸钠质量浓度越大，胶囊化

成型效果越好。海藻酸钠质量浓度过高，则溶液黏

度增大，滴加时阻力越大；但海藻酸钠质量浓度过

低时，滴加时球粒难以控制，综合考虑选择海藻酸

钠的质量浓度为 MKMP=gLmi。=
低 jt壳聚糖分子具有较低的空间位阻，极易

扩散到海藻酸钙凝胶网络中进行成膜反应，生成的

膜厚，抗膨胀能力较强，因此较低 jt壳聚糖，有

利于增加微胶囊膜厚度，提高微胶囊膜强度xNRz。壳

聚糖的质量浓度越大，形成的微胶囊膜越厚，机械

强度也越高，且 MKMN= gLmi时成囊已较好，再考虑

成本选 MKMN=gLmi的壳聚糖溶液，用体积分数为 UB
的醋酸溶液溶解配制。=

氯化钙质量浓度越大成型效果越好，形成的海

藻酸钙层越致密。原因可能是随着氯化钙溶液质量

浓度的上升，溶液中可与海藻酸钠结合的 CaOH量增

加，故而形成了更致密的凝胶结构和更大的直径。

但质量浓度过大会降低包埋率和载药量xOSz，不利于

微胶囊的干燥，色泽较深，并且当增加到 MKMR=gLmi
时，形状及包埋度几乎达到稳定，继续增加质量浓

度，影响效果不明显且颜色发暗，口感有涩味，因

此选氯化钙质量浓度为 MKMR=gLmi。=
由实验结果可以看出随葡萄多酚质量浓度的增

大载药量逐渐增大，包埋率变化较小，故正交试验

步骤中选用葡萄多酚质量浓度约为 ORKM=mgLmi。=
正交实验包埋过程中，溶液中的葡萄多酚先到

达多孔淀粉颗粒周围，然后通过吸附力进入淀粉颗

粒内部的孔洞中，与海藻酸钠溶液搅拌混合均匀分

散，滴入壳聚糖氯化钙混合溶液成囊，包埋过程受

壳聚糖、氯化钙混合溶液 ée值影响较小。=
以包埋率为考察指标，方差分析进一步表明影

响微胶囊包埋率的因素中，葡多酚溶液体积为显著

性因素，玉米多孔淀粉用量、海藻酸钠溶液体积、

ée值对微胶囊包埋率有一定影响。=
综上所述，本实验采用玉米多孔淀粉和复凝聚

法双层包埋葡多酚，确定制备葡萄多酚微胶囊的工

艺条件为质量浓度 MKMP=gLmi海藻酸钠溶液 PM=mi，
MKMN=gLmi壳聚糖溶液 RM=mi，MKMR=gLmi氯化钙溶

液 RM=mi，ée值 PKR，玉米多孔淀粉用量 NKR=g，OR=
mgLmi葡萄多酚溶液 NM=mi时，葡萄多酚平均包埋

率达 UPKOB，平均载药量为 NQU=mgLg。用玉米多孔

淀粉吸附葡萄多酚再用复凝聚法包埋，避免了单纯

海藻酸钠J壳聚糖包埋葡萄多酚液体干燥后骨架容

易凹陷的缺点，完善了胶囊形态，提高了包埋率，

加强了缓释效果。=
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