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老鹳草Ｇ聚乙烯醇药用微胶囊的制备及研究
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摘　要　应用微胶囊技术,以聚乙烯醇为壁材,老鹳草水提取物为芯材,戊二醛为交联剂,采用界面聚合法制备

了老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊.采用扫描电镜(SEM)、热重分析仪等手段分别对微胶囊的表面形貌、热稳定性进行了分

析表征.探讨了芯壁质量配合比、交联剂用量、反应时间等因素对微胶囊外观形貌的影响.结果表明,在一定范围内,

随着壁材用量的减少,戊二醛用量的增加,反应时间的延长,微胶囊的分散性、成囊情况逐 渐 变 好,在 反 应 时 间 为

６０min,芯壁 质 量 配 合 比 为 ６∶５,戊 二 醛 的 用 量 为 ２mL 条 件 下,制 得 的 老 鹳 草Ｇ聚 乙 烯 醇 微 胶 囊 的 平 均 粒 径 为

１７􀆰１１μm,表面光滑,颗粒圆整,且热稳定性较好,可以应用于复合织物领域.
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Abstract　 Using microcapsulestechnology,geraniumＧpolyvinylalcohol microcapsules were prepared by
interfacialpolymerizationusingpolyvinylalcoholasshellmaterial,geraniumextractascore,andglutaraldehydeasthe
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　　老鹳草是我国传统中药,具有祛风活血、清热解

毒、降血糖、止泻和抗菌等作用[１],常用于治疗风湿

疼痛、拘挛麻木和筋骨酸痛等[２].我国的老鹳草资

源特别丰富,华北、华东、华中、四川和云南等地都有

分布[３].老鹳草含有鞣质、黄酮、挥发油和有机酸等

多种化学成分[４].老鹳草外用膏药可以治疗风湿痹

病,但膏药贴敷在人体皮肤上,可能会引起过敏反

应,也会影响人体舒适性.因此,利用微胶囊的控制

释放功能将老鹳草微胶囊化应运而生[５].
微胶囊是一种能够包覆和保护某些物质的具有

聚合物壳结构的半透性或密封性的微型“容器”或
“包装物”,直径一般１~１０００μm[６].微胶囊技术是

以天然或合成的高分子材料为囊壁,通过物理法、化
学法或物理化学法将固体、液体或气体包覆成微小

颗粒形成核壳结构的技术[７].国内外对非水溶性芯

材的微胶囊化的研究已较成熟,而对水溶性芯材的

微胶囊化的研究相对较少[８].本研究以成膜性较好

的聚乙烯醇(PVA)为反应物,使其在酸性条件下与

戊二醛发生界面缩聚反应,反应物沉积于水溶性芯

材的表面使其形成微胶囊[９].
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１　实验部分

１􀆰１　原料与仪器

老鹳草水提取物(粉末),西安天瑞生物技术有

限公司;聚乙烯醇(平均聚合度为１７８８±５０),成都

市科龙化工试剂厂;正己烷(分析纯)、戊二醛(２５％
水溶液),天津市科密欧化学试剂厂;司班８０(化学

纯),上海申宇医药化工有限公司;盐酸(３６％水溶

液),西安化学试剂厂;氢氧化钠(分析纯),天津市风

船化学试剂科技有限公司.
集热式恒温加热磁力搅拌器(DFＧ１０１S型),巩

义市予华仪器有限责任公司;循环水式多用真空泵

(SHBＧⅢ型),郑州长城科工贸有限公司;扫描电子

显微镜(SEM,S４８００型),日本日立公司;热重分析

仪(SDTQ６００型),美国 TA公司.

１􀆰２　反应原理

聚乙烯醇分子链上的羟基与戊二醛的醛基在酸

性条件下发生缩合反应,生成聚乙烯醇缩醛[１０].在

磁力搅拌的条件下,分散在正己烷中的药物Ｇ聚乙烯

醇液滴和戊二醛Ｇ盐酸液滴相互碰撞,在碰撞时聚乙

烯醇和戊二醛在油Ｇ水界面处发生聚合反应,随着缩

合反应的进行,分子中羟基含量减少,缩醛度增加,
药物Ｇ聚乙烯醇液滴由最初的均相体系逐渐变为非

均相体系,随着反应的进行,不断析出聚乙烯醇缩

醛,最终得到包裹水溶性药物的微胶囊.

１􀆰３　老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的制备

将老鹳草水提取物(水溶性芯材)∶聚乙烯醇水

溶液按照一定的芯壁配合比(质量配合比,下同)混
合均匀后注入到含有少量乳化剂司班８０的正己烷

连续相中,采用集热式恒温加热磁力搅拌器(DFＧ
１０１S型,巩义市予华仪器有限责任公司)在水浴加

热并搅拌的条件下乳化２０min,制成稳定的油包水

乳液.将戊二醛和０􀆰２mL３６％的盐酸溶液混合均

匀后缓慢滴加到上述乳液中,在保持一定的机械搅

拌,６０℃的条件下反应一定时间,然后抽滤、洗涤、干
燥,即制得老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊.

１􀆰４　老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的表征

１􀆰４􀆰１　外观形貌表征

采用扫描电子显微镜(S４８００型,日本日立公

司)观察老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的表面形貌,试样

经真空喷金处理.

１􀆰４􀆰２　粒径测试

在老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的照片里随机选取

２００个微胶囊颗粒,利用粒径分析软件测试微胶囊

的粒径及粒径分布.

１􀆰４􀆰３　热重测试

采用热重分析仪(SDT Q６００型,美国 TA 公

司)测试老鹳草水提取物和载药微胶囊的热稳定性

能,采用 N２ 气氛,在升温速率为１０℃/min,温度范

围４０~６３０℃的条件下进行测试.

２　结果与讨论

２􀆰１　壁材用量对载药微胶囊外观形貌的影响

交联剂用量为２mL,反应时间为６０min,老鹳

草水提取物∶聚乙烯醇水溶液的不同芯壁配合比

(１∶１、６∶５、３∶２、２∶１,质量配合比,下同)的条件下,制
得的老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的SEM 图见图１.从

图１(a)可以看出,在芯材用量一定的情况下,即芯

壁配合比为１∶１条件下,制得的微胶囊颗粒较少,且
存在较多絮状物,可能是由于芯壁配合比为１∶１条

件下,壁材有剩余,过量的壁材附着在微胶囊表面使

微胶囊互相粘连.壁材用量过少时,即芯壁配合比

为３∶２[见图１(c)]和２∶１[见图１(d)]条件下,制得

的微胶囊颗粒较少,粒径较大,存在较多的絮状物

质,可能是由于在机械搅拌的过程中囊壁较薄的微

胶囊发生破裂.在壁材用量适中时,即芯壁配合比

为６∶５[见图１(b)]条件下,制得的微胶囊颗粒较多,
分散较均匀,较少的絮状物的存在可能是由于洗涤

过程中未能洗净造成的;研究结果表明,芯壁质量配

合比为６∶５条件下是制备老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊

较为合适的选择.

图１　不同芯壁配合比的老鹳草Ｇ聚乙烯醇

微胶囊的SEM 图

[芯壁配合比:(a)１∶１,(b)６∶５,(c)３∶２,(d)２∶１]

２􀆰２　戊二醛用量对载药微胶囊外观形貌的影响

在壁材用量为２􀆰５g,反应时间为６０min条件

􀅰８６２􀅰
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下,不同交联剂戊二醛用 量 (１􀆰０、１􀆰５、２􀆰０、２􀆰５、

３􀆰０mL)条件下,老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的SEM 图

见图２.从图２(a)可以看出,在交联剂戊二醛用量

为１mL条件下,制得的微胶囊被块状物质包裹,这
是因为戊二醛用量太少,聚乙烯醇反应不完全,交联

松散.从图２(b)可以看出,当交联剂用量为１􀆰５mL
条件下,未反应充足的聚乙烯醇交联成膜,使微胶囊

团聚在一起.从图２(c)可以看出,在交联剂用量为

２mL条件下,制得的微胶囊分散均匀,形貌规整.
从图２(d)可以看出,在交联剂用量为２􀆰５mL条件

下,粒径增大,絮状物质较多.从图２(e)可以看

出,在交联剂用量为３mL条件下,微胶囊团聚在一

起.因此,选择交联剂戊二醛用量为２mL条件下

最合适.

图２　不同戊二醛用量的老鹳草Ｇ聚乙烯醇微

胶囊的SEM 图

[戊二醛用量:(a)１mL,(b)１􀆰５mL,(c)２mL,(d)２􀆰５mL,(e)３mL]

２􀆰３　反应时间对载药微胶囊外观形貌的影响

壁材用量为２􀆰５g,交联剂用量为２mL,不同反

应时间(３０、４５、６０、７５、９０min)条件下,制得的老鹳

草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的SEM 图见图３.从图３(a)可
以看出,当反应进行３０min条件下,有核壳结构的

微胶囊生成,但是囊壁较薄,大部分相互粘连,透明

度较高,这是因为反应时间较短,聚乙烯醇未能与戊

二醛充分反应.从图３(b)可以看出,在反应进行了

４５min条件下,微胶囊囊壁继续生成,透明度较高的

微胶囊已不存在,微胶囊的壁材厚度继续增加.从

图３(c)可以看出,在反应进行到６０min条件下,已
有大量的微胶囊形成,壁材的交联程度较高.当反

应进行到７５min[见图３(d)]和９０min[见图３(e)]
条件下,由于反应时间过长,在持续机械搅拌的条件

下,微 胶 囊 破 裂,芯 材 流 出.因 此,反 应 时 间 为

６０min最合适.

图３　不同反应时间老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的SEM 图

[反应时间:(a)３０min,(b)４５min,(c)６０min,(d)７５min,(e)９０min]

２􀆰４　优化工艺下制备的微胶囊的外观形貌和粒径

分析

上述研究结果表明:优化工艺为芯壁配合比为

６∶５,交 联 剂 戊 二 醛 用 量 为 ２mL,反 应 时 间 为

６０min.优化工艺条件下老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的

SEM 图见图４.从图可以看出,制得的老鹳草Ｇ聚乙

烯醇微胶囊呈球状,表面光滑,大小均匀,有少许杂

质存在可能是由于洗涤过程中未洗干净,从孔洞可

以看出是空心结构,符合界面聚合反应原理,交联成

空间网状结构,能实现药物的缓慢释放,像海绵一样

能吸收一定的药物,可以二次利用.

图４　优化工艺条件下老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的SEM图

􀅰９６２􀅰



化 工 新 型 材 料 第４６卷

优化工艺条件下老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的粒

径分布图见图５.从图可以看出,老鹳草Ｇ聚乙烯醇

微胶囊的粒径呈正态分布,最大粒径为３５􀆰５９μm,
最小粒径为５􀆰８８μm,平均粒径１７􀆰１１μm,通过高斯

拟合得到粒径分布拟合曲线的相关系数为０􀆰９２３,
粒径分布范围较窄.

图５　优化工艺条件下老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的

粒径分布图

２􀆰５　载药微胶囊的热性能分析

老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的热失重曲线见图６.
从图可以看出,随着温度升高,老鹳草Ｇ聚乙烯醇微

胶囊的失重率呈缓慢下降态势,在温度为３２８􀆰８９℃
条件下,才达到最大失重速率,失重率为１０％,随着

温度继续升高至４８０℃条件下,老鹳草Ｇ聚乙烯醇微

胶囊的失重率呈快速下降态势.研究结果表明:聚
乙烯醇对芯材有很好的热保护作用,老鹳草Ｇ聚乙烯

醇微胶囊的热稳定性较好.

图６　老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的热失重曲线图

３　结论

采用界面聚合法,以聚乙烯醇为反应物,在酸性

条件下与戊二醛发生缩聚反应,对老鹳草水提取物

进行包覆,制得老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊.研究结果

表明:老鹳草Ｇ聚乙烯醇微胶囊的最佳工艺条件:老
鹳草∶聚乙烯醇的芯壁配合比为６∶５,戊二醛用量

为２mL,反应时间为６０min条件下,制得的老鹳

草Ｇ聚乙烯醇微胶囊呈球形,表面光滑,平均粒径

１７􀆰１１μm,具有较好的热稳定性,降低了高温对老

鹳草有效成分的破坏作用,使之更容易适应纺织

生产中可能遇到的高温环境,因此可以将老鹳草Ｇ
聚乙烯醇微胶囊与织物复合制备具有保健作用的

纺织品.
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