
苦苷相对分子质量为 356132 ,分子较小 ,所选树脂

都有足够大的孔径[4 ] 。结合表 1、表 2 ,吸附容量大

的树脂都具有较大的比表面积 ,SP700 具有明显大

得多的比表面积 ,因此吸附量显著高于其他树脂。

　　孔容的大小直接影响树脂的体积比表面积 (每

1 mL 湿树脂所具有的比表面积 m2/ mL ) 。实际应

用中 ,体积比表面积对吸附容量起着重要作用 ,孔容

增大引起体积比表面积下降 ,使吸附容量降低。

D4020树脂 ,孔容大是其吸附容量较小的原因之一。

AB28 树脂孔容小 ,体积比表面积大 ,因而吸附量较

大。

　　本实验结果表明非极性树脂 SP700 吸附容量

大 ,易解吸 ,富集纯度高 ,对龙胆苦苷具有优良的吸

附性能。

　　致谢 :我校 99 级实习生陶荣亚、程伟、刘明峰参

与部分工作。
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水溶性儿茶素微胶囊的制备研究

田 　云1 ,卢向阳1 3 ,何小解2 ,黄成江1 ,罗泽民1 ,肖红波1 Ξ

(11 湖南农业大学 生化与发酵工程实验室 ,湖南 长沙 　410128 ; 21 中南大学湘雅二医院
小儿肾病研究室 ,湖南 长沙 　410011)

　　儿茶素作为天然抗氧化剂和自由基清除剂 ,已

广泛应用于食品、医药及化工等领域[1 ] 。但由于儿

茶素中的酚羟基很活泼 ,在外界各种条件下极易发

生氧化、聚合或缩合 ,从而失去抗氧化活性及其他生

物学功能 ,使之在贮存和应用中受到了很大限制。

而微胶囊技术则是解决这一问题的有效途径[2 ] 。

采用微胶囊技术可以对各种有效成分或配料进

行包囊化 ,目前 ,油溶性物质的微胶囊技术已经比较

成熟 ,而水溶性物质的微胶囊则研究得较少 ,国外已

经商品化的水溶性物质的微胶囊产品主要有硫酸亚

铁[3 ] 、柠檬酸等 ,国内对该方面的研究主要有碳酸

氢钠[4 ] 、维生素 C[5 ] 、左旋肉碱[6 ]等。本实验采用喷

雾干燥法研究水溶性儿茶素的微胶囊 ,以期制备理

化性质稳定的儿茶素微胶囊产品 ,使儿茶素的应用

更加广泛、有效。

1 　材料与方法

111 　材料与设备 :儿茶素 (湖南金农生物资源股份

有限公司) ;L PG—5 型高速离心喷雾干燥机 (常州

市干燥设备厂) ; Milipore 超纯水机 (密理博贸易有

限公司) ;高效液相色谱仪 (日本岛津公司 ,包括

SPD —10A T 紫外检测器、LC —10AP VP 泵、Class —

VP 色谱工作站) ; S —570 型扫描电子显微镜 ;离子

溅射仪。

112 　方法

11211 　儿茶素微胶囊的制备 :将乳化剂 A (聚乙二

醇)和乳化剂 B 用乙醇混合溶解 ,然后将用乙醇溶

解的儿茶素缓慢加入该溶液中 ,充分混合乳化 ,将该

乳化液进行喷雾干燥 ,得微胶囊产品。喷雾条件 :进

风温度为 130 ℃左右 ;出风温度为 95 ℃左右。

11212 　儿茶素微胶囊的产率和效率

　　产率 = 产品中儿茶素总量/ 加到悬浮体系中的儿茶素

量 ×100 %

　　效率 = (1 - 产品表面的儿茶素量/ 产品中儿茶素总

量) ×100 %

11213 　儿茶素含量的测定 :精密称取适量微胶囊 ,

置研钵中加少量蒸馏水研磨成糊状 ,浸提 24 h ,滤

·188·中草药 　Chinese Traditional and Herbal Drugs 　第 35 卷第 8 期 2004 年 8 月

Ξ 收稿日期 :2003211203
基金项目 :国家科技部攻关计划项目 (2001BA535C) ;湖南省教育厅重点资助项目 (02A015)
作者简介 :田　云 (1979 —) ,男 ,湖南沅江人 ,硕士研究生 ,研究方向为天然产物开发与利用。Tel : (0731) 4635292

E2mail : tianyun79616 @1631com
3 通讯作者



过 ,定容至 100 mL 量瓶中 ;适量原料直接用水溶解

并定容至 100 mL 量瓶中。然后采用高效液相色谱

测定儿茶素的含量。色谱条件 :色谱柱 : Nova2Pak

C18 (319 mm ×150 mm) ;流动相 : N , N2二甲基甲酰

胺2甲醇2冰醋酸 (80∶4∶3) ;二元梯度洗脱 (A 相为超

纯水 ,B 相为流动相) :B 相比例由初 12 %经 20 min

变为 30 % ;检测波长 : 278 nm ;柱温 : 35 ℃;体积流

量 :110 mL/ min ;进样量 :10μL 。

11214 　微胶囊产品中水分的测定 :采用真空烘箱干

燥法。
　　水分质量分数 = (干燥前微胶囊质量 - 干燥后微胶囊质

量/ 干燥前微胶囊质量) ×100 %

11215 　微胶囊产品流动性评定 :采用目测法。将微

胶囊产品置于塑料薄膜上 ,稍微抖动塑料薄膜直接

观察微胶囊产品的流动性。

11216 　微胶囊产品超微结构观察 :采用扫描电子显

微镜进行观察。

2 　结果与分析

211 　固形物含量对微胶囊产品质量的影响 :改变喷

雾干燥进料液中固形物的含量 ,所得儿茶素微胶囊

产品的质量见表 1。从表 1 可以看出 :随着固形物

含量的增加 ,微胶囊产品的产率和效率均有所上升 ,

这可能是固形物含量增加时 ,体系的黏度增大 ,减少

芯材向壁表面的迁移 ,能更好地包埋芯材 ,从而有利

于提高产品的致密性。但是当固形物含量过高时 ,

进料黏度的增大会增加料液的雾化困难 ,并使喷头

发生堵塞现象。综合微胶囊产品质量的各项指标 ,

固形物的量以 25 %为宜。
表 1 　固形物含量对微胶囊产品质量的影响

Table 1 　Effect of concentration of slurry

on microencapsulation quality

固形物/ % 产率/ % 效率/ % 水分/ % 流动性

15 54161 32109 4134 + +

20 61161 53109 3162 -

25 62139 57180 3169 +

　　“ - ”表示流动性较差　“+ ”表示流动性较好。下同。

　　“ - ”shows mobility is relatively bad , 　“+ ”shows mobility is rel2

atively well1 The following tables are same1

212 　芯材包埋量对微胶囊产品质量的影响 :改变芯

材儿茶素的包埋量 ,利用喷雾干燥法制备的微胶囊

产品质量见表 2。从表 2 可以看出 ,随着芯材与壁

材比例的提高 ,微胶囊产品的产率和水分含量改变

较小 ,流动性显著增强 ,但当芯材与壁材的比例提高

到 7∶3 时 ,产品效率下降很多 ,这可能是因为包埋量

太大 ,从而降低了壁材对芯材的包覆效果 ,导致产品

表 2 　儿茶素包埋量对微胶囊产品质量的影响
Table 2 　Effect of embedding material of catechine

on microencapsulation quality

芯材∶壁材 产率/ % 效率/ % 水分/ % 流动性

5∶5 56199 53196 3144 - -

6∶4 56127 56105 3199 + +

7∶3 65134 32198 4123 + + + +

的效率较低。综合微胶囊产品质量的各项指标 ,芯

材∶壁材以 6∶4 为宜。

213 　壁材组成对微胶囊产品质量的影响 :通过改变

壁材组成 ,利用喷雾干燥法所得微胶囊产品的质量

见表 3。从表 3 可以看出 :壁材组成的改变对微胶

囊产品的产率影响不显著 ,但随着乳化剂 A 的增

加 ,微胶囊产品的效率和水分含量都表现为先上升

后下降。但是当乳化剂 A 与乳化剂 B 的比例提高

到 9∶1 时 ,其流动性明显下降。综合微胶囊产品质

量的各项指标 ,乳化剂 A∶乳化剂 B 以 8∶2 为宜。
表 3 　壁材组成对微胶囊产品质量的影响

Table 3 　Effect of wall material composition

on microencapsulation quality

乳化剂 A∶乳化剂 B 产率/ % 效率/ % 水分/ % 流动性

7∶3 58105 41125 3125 + + +

8∶2 60111 57131 4148 + + +

9∶1 60145 44143 3192 -

214 　微胶囊结构的电镜观察 :见图 1。可见 ,通过

喷雾干燥法所获得的微胶囊产品不是完全均匀一

致 ,为 30～150μm 的较规则球状颗粒。该产品表

面光滑完整、无裂缝 ,但略有凹陷 ,而凹陷为喷雾干

燥微胶囊化产品普遍所具有的特征。微胶囊囊壁的

局部结构表现为致密的整体结构 ,说明该产品具有

较好的包埋效果。

图 1 　儿茶素微胶囊的超微结构( A) 、表面
结构( B)和囊壁结构( C)

Fig1 1 　Ultramicro2structure ( A) , surface

structure ( B) , and wall structure

( C) of catechine microcapsule

3 　结论

　　喷雾干燥法制备儿茶素微胶囊最适因素主要

为 :固形物的量为 25 % ;芯材与壁材比例为 6∶4 ;乳

化剂 A 与乳化剂B 比例为 8∶2 ;喷雾条件为 :进风温

度为 130 ℃,出风温度为 95 ℃。
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HPLC法测定小儿磨积片中厚朴酚的含量

陈 　妍1 ,张国智2 ,林翠英3 Ξ

(11 天津天士力进出口贸易有限公司 ,天津 　300402 ; 21 天津力生制药股份有限公司 ,

天津 　300111 ; 31 天津中医学院 ,天津 　300193)

　　小儿磨积片是由泽泻、山楂、厚朴、干酵母等药

组成的中药复方制剂 ,具有消食积、和胃止呕、舒气

宽胸之功效 ,适用于小儿消化不良、停乳呕吐[1 ] 。

厚朴具有行气消积、燥湿除满的功效 ,含有厚朴酚、

和厚朴酚、木兰箭毒碱等成分 ,其中厚朴酚是有效成

分之一[2 ] 。厚朴酚的高效液相测定方法报道很

多[3 ] ,但关于小儿磨积片的质控方法尚无报道。本

实验采用 HPLC 法对小儿磨积片中厚朴酚的含量

进行测定。结果表明 ,此方法操作简单、准确度高、

重现性好。

1 　试药与仪器

厚朴酚对照品 (含量测定用)由中国药品生物制

品检定所提供 ,小儿磨积片由天津同仁堂制药厂生

产 ;甲醇为色谱纯 ,乙醇为分析纯 ,水为重蒸水。安

捷伦公司 HP1100 型高效液相色谱仪 ,Autoscoence

TC100 色谱柱恒温箱 , KQ50B 型超声仪。

2 　方法与结果

211 　色谱条件 :色谱柱 : C18 (250 mm ×416 mm ,5

μm) ;流动相 :甲醇2水 (75∶25) ;流速 :1100 mL/ min ;柱

温 :30 ℃;紫外检测波长 :294 nm ;理论塔板数按厚朴

酚峰计算应不低于 6 000。各成分分离良好 (图 1) 。

212 　溶液的制备

21211 　对照品溶液的制备 :精密称取厚朴酚对照品

15175 mg ,置 50 mL 量瓶中 ,加 95 %乙醇超声溶解 ,

稀释至刻度 ,摇匀 ,作为对照品储备溶液。

21212 　供试品溶液的制备 :取小儿磨积片适量 ,除

去糖衣 ,研细 ,混合均匀。取细粉约 013 g ,精密称

定 ,置具塞锥形瓶中 ,精密加入 95 %乙醇 10 mL ,密

3 2厚朴酚

3 2magnolol

图 1 　厚朴酚对照品( A) 、小儿磨积片( B)

和阴性对照( C)的 HPLC图谱

Fig1 1 　HPLC of magnolol ( A) , Xiao’er Moji

Tablet ( B) , and negative sample ( C)

塞 ,称定质量 ,超声提取 15 min。放至室温 ,加 95 %

乙醇补足减失质量 ,摇匀 ,离心 ,上清液用 0145μm

微孔滤膜滤过 ,即得。

21213 　阴性对照溶液的制备 :按处方自制不含厚朴

的小儿磨积片 200 g ,取适量按供试品制备项下方法

制备阴性对照溶液。

213 　标准曲线的制备 :分别精密吸取厚朴酚对照品

储备溶液 110、210、310、510、810 mL 置 10 mL 量瓶

中 ,用 95 %乙醇稀释至刻度 ,摇匀 ,分别进样 5μL 。

以厚朴酚浓度为横坐标 ,峰面积为纵坐标 ,进行线性

回归 ,得回归方程 : Y = 7 2061276 11 X - 81133 09 ,

r = 01999 96。结果表明厚朴酚在 01032～01252

mg/ mL 与峰面积呈良好的线性关系。

214 　精密度试验 :取小儿磨积片供试品溶液 ,进样

5μL ,连续进样 6 次 ,测定厚朴酚峰面积 ,计算其

RSD 为 0189 % ( n = 6) 。

215 　稳定性试验 :取小儿磨积片供试品溶液及厚朴

酚对照品溶液 ,室温放置 ,于 1、3、5、7、9 h 进样 5μL
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