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摘要!以
#

B环糊精为壁材$采用饱和水溶液法制备香根油微胶囊$并进行正交优化& 通过显微镜%扫描电镜%红外光谱等方

法对微胶囊进行表征$确定了包合物的形成& 研究表明香根油微胶囊制备的最佳工艺条件为!

#

B环糊精与香根油的质量比为

Sg#$包埋时间为 ( 0$包埋温度为 ?:Z& 各因素对包埋率的影响程度从大到小的顺序为!包埋温度%

#

B环糊精与香根油的质量

比%包埋时间& 在最佳工艺条件下$香根油微胶囊的包埋率为 >(]S(Y$包合物产率为 ::]C(Y$综合评分为 >(]!)&

关键词!香根油'
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D作者简介!王赛丹"#CC# B#$女$硕士研究生$研究方向为绿色化工与技术$C!?!?:C"(Too'3+1'任保增"#C>( B#$男$博士$教授$研究方向为绿

色化工与技术$通讯联系人$.-&PbTbb6'-,6'3&&

DD香根油是香根草根部提取物$主要成分为岩兰

醇%岩兰酮%岩兰酸等倍半萜物质$由于能散发出怡

人的壤香和木香$味道清新且留香持久而被广泛用

于香水化妆品工业$是最主要的天然调香剂和定香

剂之一-# B(.

& 同时$香根油还具有一定的抗菌性%消

炎性%杀虫性等生物活性$有很高的研究和开发价

值-! B>.

& 然而$香根油的有效香气成分具有挥发性$

且对光和热比较敏感$容易氧化$这就面临着如何有

效保存并使其缓慢释放的难题-".

& 在精油加工和

贮运过程中$常将其制备成微胶囊以增加其稳定性$

改变其物相$减缓香气释放速度$提高生物利用率等

目的-S BC.

& 微胶囊化是指通过特殊的方法$利用天

然或合成的高分子材料将固体%液体甚至是气体物

质包覆$制成有囊壁的微型胶囊$从而达到保护%控

释等效果$已广泛应用于石油%化工%食品%医药等领

域-#) B#?.

& 笔者以
#

B环糊精"

#

B/I#为壁材$采用饱

和水溶液法对香根油进行包埋$优化了其制备工艺$

并利用显微镜%扫描电镜%红外光谱扫描等对其进行

分析表征$以期为香根油的合理开发利用提供参考&

#C材料与方法

#E#C材料与设备

材料!香根油%

#

B环糊精%无水乙醇%石油醚%乙

酸乙酯%香草醛%浓硫酸等均为分析纯&

设备!MMB? 型数显恒温水浴锅$上海恒平科学

仪器有限公司生产'IcB! 数显电动搅拌器$巩义市

予华仪器有限责任公司生产'dE()#?=电子分析天

平$上海菁海仪器有限公司生产'IRdB>):) 真空干

燥箱$上海菁海仪器有限公司生产'<MRBI"

+

#真

空泵$河南省予华仪器有限公司生产'OXB#":) 紫

外分光光度计$岛津有限公司生产'j<UBS/R光学

显微镜$上海兴行实业有限公司生产'd@B5[()))

傅里叶变换红外光谱仪$美国 =23+4-8公司生产'

hAB!))IV超声波清洗器$昆山市超声仪器有限公

司生产'$<*B":))d扫描电镜"<V*#$日本 $V_̂ 公

司生产&

*>!#*
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#E!C方法

#](]#D香根油标准曲线的测定

用无水乙醇配置一定浓度的香根油溶液$置于

紫外分光光度计中进行全波长扫描$(": &1为香根

油的最大吸收波长& 取 # N香根草油$置于 #)) 1̂

容量瓶中$用适量无水乙醇超声溶解后定容至刻度

线$作为母液待用"#) NF̂#& 取配制的母液 # 1̂ 于

:) 1̂ 容量瓶中$加入无水乙醇至刻度线$混匀即得

)]( NF̂的标准品溶液& 分别吸取标准品溶液 (]:%

!])%!]:%?])%?]:%:])%:]:%>]) 1̂ 置于 #) 1̂ 的

容量瓶中$用无水乙醇稀释至刻度线$摇匀"质量浓

度分别为 )]):%)])>%)])"%)])S%)])C%)]#)%)]#(%

)]#? NF̂#& 在最大吸收峰处测定吸光度$每组测 !

次取平均值$以质量浓度"!#对吸收度"6#作线性

回归&

#](](D香根油微胶囊的制备

精确称量规定质量的
#

B/I$加入一定量的蒸

馏水并不断搅拌$在规定温度下配置成饱和水溶液

"

#

B/I稍过量#& 然后精密称取 # N香根油$用一

定量的无水乙醇稀释$用注射器缓慢滴加到
#

B/I

饱和水溶液中$加塞$恒温恒速搅拌至规定时间& 将

溶液自然冷却至室温后置于冰箱中 ?Z冷藏 (? 0$

取出减压抽滤"滤纸称重#$分别用少量蒸馏水及石

油醚洗涤包合物至无挥发油气味& 将包合物连同滤

纸一同取出$置于培养皿上$?)Z真空干燥 ? 0$称

重$得微胶囊包合物-#:.

&

#](]!D香根油微胶囊包埋率的测定

以紫外分光光度法测定包埋率& 准确称取适量

香根油微胶囊粉末 )]( N$置于锥形瓶中$加入一定

量无水乙醇$摇匀$置于超声波清洗器中超声

#) 12&$使香根油转移至有机相中$用砂芯漏斗过

滤$如此反复数次$直至所得滤液吸光度趋近于零为

止& 将有机相合并$定容至 #)) 1̂ $准确吸取 # 1̂ $

用无水乙醇稀释一定倍数后$置于紫外分光光度计

中$于 (": &1处测定其吸光度值$平行测定 ! 次取

平均值$根据香根油标准曲线得吸光值对应的香根

油浓度!并计算包埋率-#>.

&

包埋率"Y# q

-包合物中提取油质量 F香根油的投入质量. x#))Y

包合物产率"Y# q

-包合物质量 F"

#

B/I质量 `香根油质量#. x#))Y

综合评分 q)]S x包埋率 )̀]( x包合物产率

#](]?D实验设计

以包埋率和综合评分为指标$针对
#

B/I与精

油质量比%包埋温度%包埋时间对包埋率的影响进行

单因素实验& 根据单因素实验结果确定正交实验的

各因素水平$选用
#

B/I与精油质量比%包埋温度%

包埋时间 ! 个主要影响因素$以^

C

"!

?

#正交表进行

实验$其因素水平表如表 # 所示&

表 #C正交试验因素水平表

水平

因素

6

#

B/I与精油质量比

D

包埋温度FZ

!

包埋时间F0

# "g# ?) (])

( Sg# ?: (]:

! Cg# :) !])

!C结果与讨论

!E#C香根油的标准曲线

香根油的紫外吸光度标准曲线如图 # 所示$标

准曲线方程为!

=S:]:>? (H̀ )]))" ! "##

DD计算得该拟合方程的相关系数C

(

q)]CCC >$拟

合效果良好&

图 #D香根油的紫外吸光度标准曲线

!E!C单因素实验

(](]#D

#

B环糊精与香根油的质量比

在包埋时间为 ( 0$包埋温度为 ?:Z$转速为

C)) .F12&的条件下$

#

B/I与香根油的质量比对包

埋率和综合评分的影响如图 ( 所示&

#)包埋率'()综合评分

图 (D

#

B/I与香根油的质量比

对包埋率和综合评分的影响

*"!#*
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由图 ( 可知$当
#

B/I与香根油的质量比小于

Sg#时$包埋率和综合评分随
#

B/I与香根油质量比

的增大而增大$在
#

B/I与香根油的质量比为 Sg#

时达到最大'随着
#

B/I与香根油质量比的继续增

加$包埋率和综合评分又呈下降趋势& 这是由于壁

油比太低$芯材不能完全被包埋$而太大时$

#

B/I

的分子空腔中含有大量的疏水基团$过多的
#

B/I

之间相互竞争香根油$导致包埋率下降-#".

& 因此$

选择
#

B/I与香根油的质量比为 Sg#&

(](](D包埋时间

在
#

B/I与香根油质量比为 Sg#$包埋温度为

?:Z$转速为 C)) .F12& 的条件下$考察包埋时间对

包埋率的影响$结果如图 ! 所示&

#)包埋率'()综合评分

图 !D包埋时间对包埋率和综合评分的影响

由图 ! 可知$当包埋时间小于 ( 0 时$包埋率和

综合评分随着包埋时间的延长而增大$在 ( 0 时达

到最大$之后随着包埋时间的延长反而呈下降趋势&

这是由于加热条件下包埋时间过长时$氢键断裂$

#

B/I与香根油的络合状态被破坏而导致的& 因

此$选择包埋时间为 ( 0& 但由于 #]: 0 显微镜观察

时分散不均匀$且包埋率较低$所以正交设计选择在

(])%(]: 0和 !]) 0范围内优选&

(](]!D包埋温度

在
#

B/I与香根油质量比为 Sg#$包埋时间为

( 0$转速为 C)) .F12&的条件下$包埋温度对包埋率

的影响如图 ? 所示&

#)包埋率'()综合评分

图 ?D包埋温度对包埋率和综合评分的影响

由图 ? 可知$当包埋温度低于 ?:Z时$包埋率

和综合评分随包埋温度的升高而增大$在 ?:Z时达

到最大$而当温度继续升高时$又急剧下降& 这是由

于温度太低时$

#

B/I在水中溶解度较小$没有足够

分子状态的
#

B/I与香根油络合$所以前期温度升

高有利于包合物的形成$若温度过高$则 <

&

值迅速

下降$不利于可逆包络反应朝正方向进行-#S.

$从而

影响包埋效果$因此包埋温度选择 ?:Z&

!EDC正交实验结果

正交试验数据及方差分析结果如表 ( 和表 !

所示&

表 !C正交实验结果

序号
因素

E a / I

包埋物

产率FY

包埋率F

Y

综合

评分

# # # # # :!]>! ?!]?: ?:]?C

( # ( ( ( :?]SC >(]S: >#](>

! # ! ! ! :C]#! ("]): !!]?"

? ( # ( ! :#](( !C]S( ?(]#)

: ( ( ! # :>]C) !>]>( ?)]>S

> ( ! # ( :)]#! (:]#" !)]#>

" ! # ! ( :?])> (:]:? !#](?

S ! ( # ! :#])) ?#](( ?!]#S

C ! ! ( # :#]SC !S](! ?)]C>

<

#

?>]"? !C]># !C]># ?(]!S D D D

<

(

!"]>: ?S]!" ?S]## ?)]SC D D D

<

!

!S]?> !?]S> !:]#! !C]:S D D D

C C])C #!]:# #(]CS (]S) D D D

表 DC方差分析表

变异来源 平方和 均方 R 显著性

6 #:#]S" ":]C! #(]C! D

D (S#]S? #?)]C( (?]))

!

! (>)]"" #!)]!S ((](#

!

误差 ##]"? :]S" D D

DD注!R)])#"($(# qCC$R)]):"($(# q#C&

由直观分析和方差分析结果表明!影响香根油

包合物包埋率和综合评分的主次因素为 Ds!s6$

即包埋温度 s

#

B/I与香根油的质量比 s包埋时

间& 由极差分析得香根油微胶囊制备的最佳工艺组

合是6

(

D

(

!

(

$方差分析结果表明包埋时间各水平之

间差异不显著$对包合效果影响不显著$包埋温度和

#

B环糊精与香根油的质量比 ( 个因素各水平之间

*S!#*
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差异较显著$对包合效果具有显著意义$对包埋率影

响因素的主次顺序与极差分析结果一致& 饱和水溶

液法制备香根油
#

B/I包合物的最佳工艺条件为!

#

B/I与香根油的质量比为 Sg#$包埋时间为 ( 0$包

埋温度为 ?:Z& 在最佳工艺条件下进行 ! 次重复

试验$所得香根油微胶囊包合产率为 ::]C(Y$包埋

率为 >!]SCY$综合评分为 >(]!)&

!EFC香根油微胶囊的表征

(]?]#D显微镜观察

分别取
#

B/I空白包合物"不含香根油#及香

根油的
#

B/I包合物适量$用水装片$在光学显微镜

下观察"?) x#) 倍#$结果表明$

#

B/I空白包合物

为不规则块状结晶$而香根油包合物为不规则的细

小颗粒$说明微胶囊已包合成功&

(]?](D扫描电镜

样品
#

B/I和香根油包埋物扫描电镜结果如图

: 所示& 由图 :"%#可以看出$

#

B/I为大小不均一

的不规则块状结构$且表面多孔凹凸不平$质地较松

散& 由图 :"P#可以看出$

#

B/I与香根油的包埋物

大小均一$呈表面光滑的菱形块状或者碎凝状$质地

也变得紧密$这是由于晶格结构发生了变化-#C.

$说

明
#

B环糊精与香根油包合物已经形成&

"%#

#

B/I "P#香根油微胶囊

图 :D

#

B/I和香根油微胶囊扫描电镜

(]?]!D红外光谱扫描

利用傅里叶红外光谱仪$在 :)) \? ))) 31

B#范

围分别对香根油%

#

B/I%香根油和
#

B/I包合物及

香根油和
#

B/I混合物进行红外光谱扫描$结果如

图 > 所示&

#)香根油'()

#

B/I'!)包合物'?)混合物

图 >D香根油$

#

B/I$包合物和混合物的红外光谱

由图 > 可以看出$在香根油
#

B/I包合物的红

外图谱中$由于香根油分子的红外振动峰受到限制$

岩兰酸在 # "(>]S> 31

B#处的)/_振动峰$及香根

醇在 # (S#]?" 31

B#处的)_M特征峰$已明显减弱

或消失$整个包合物主要呈现
#

B环糊精的红外光谱

图形$而
#

B/I与香根油混合物的图谱则基本呈现

为两者红外光谱的叠加-().

$红外光谱分析表明$香

根油微胶囊已包合成功&

DC结论

以
#

B环糊精为壁材$采用饱和水溶液法制备香

根油微胶囊的最佳工艺条件为!香根油与微胶囊的

质量比为 Sg#$包埋时间为 ( 0$包埋温度为 ?:Z$搅

拌速度为 C)) .F12&& 在最佳工艺条件下可制备得

到包埋率为 >(]S(Y$包合物产率为 ::]C(Y$综合

评分为 >(]!) 的香根油微胶囊& 利用显微镜观察%

扫描电镜%红外光谱扫描及薄层色谱对香根油微胶

囊的形成进行了表征& 而对包合物与
#

B/I和香根

油混合物的热稳定性测定表明$香根油微胶囊具有

很好的热稳定性& 将香根油制成微胶囊可以很好地

保留其有效成分$减缓香气释放速度$也更利于储藏

和运输$具有广阔的应用前景$但目前批量化生产香

根油微胶囊的实现还存在一定的问题$有待进一步

研究&

参考文献

-#. I+7<%&8+7I<$_P-.N-.$X$=2-.+[$9)&?'<-%7+&%4J098+30-12f

3%4786,9%&, %&82123.+P2%4J+8-&82%4+KX-82L-.2%b2b%&2+2,-7.++87

-$.'E38%U0%.1$()#?$>?"?#!?C: B:)#'

-(. a-40%77-& V$d242JJ2$$$a.lL%., M$9)&?'X+4%824-3+&78286-&87+K

L-82L-.!E.-L2-Q-$.'d4%L+6.%&, d.%N.%&3-$()#:$!) "##!(> B

S('

-!. 高广春$徐红星$郑许松$等'香根草提取物对植物病原真菌的

抑制作用-$.'浙江农业学报$()##$(!"!#!:>S B:"#'

-?. <2&0%<$$+802.%1%G%9%1*$;0+70 *$9)&?'X-82L-.+24"$%L%# %8f

8-&6%8-7327J4%82&f2&,63-, +W2,%82L-78.-77$&-J0.+8+W23289%&, 19f

-4+76JJ.-772+& 2& <Q277%4P2&+123--$.'d++, %&, /0-123%4@+W2f

3+4+N9$()#:$S"##!#() B#(S'

-:. 郑许松$徐红星$陈桂华$等'苏丹草和香根草作为诱虫植物对

稻田二化螟种群的抑制作用评估-$.'中国生物防治$())C$(:

"?#!(CC B!)!'

->. <%2H2%I$U%.L--&%<$;6J8%P Xh$9)&?'E&82f86P-.364+727%382L289

+K5&,2%& N.%77hMO< "X-82L-.2%b2b%&2+2,-7̂ '=%70#-$.'/+1J4-f

1-&8%.9@0-.%J2-72& *-,232&-$()#($()"##!?!? B?!>'

-". 张志军$刘西亮$李会珍$等'植物挥发油提取方法及应用研究

进展-$.'中国粮油学报$()##$(>"?#!##S B#(('

-S. 曹胜男$张扬$金姗姗$等'

#

B环糊精丙酸乙酯包合物的制备及

表征-$.'食品工业科技$()#:$!>"()#!#(? B#!('

DDDD

!下转第 #?# 页$

*C!#*



()#" 年 # 月 王洪建等!质子交换膜燃料电池膜电极性能特性研究

方法制备膜电极$以=%K2+& (#( 膜"杜邦公司$美国#

作为质子交换膜$碳纸"@;UBMB)>)$东丽公司$日

本# 作为阴阳极扩散层& 本实验中$分别采用

$*?))) 型 U8F/催化剂"$+0&7+& *%880-9$英国#和

$*C#)) 型U8F/催化剂"$+0&7+& *%880-9$英国#( 种

类型的U8F/催化剂& 其中 $*?))) 型 U8F/催化剂

U8担载量为 !SY \?#Y$最小的金属比表面积为

>) 1

(

FN'$*C))) 型 U8F/催化剂 U8担载量为

::]:Y \::]SY$最小的金属比表面积为 S: 1

(

FN&

U8F/催化剂是电化学反应的核心材料$因此$本实

验中将对 ( 种催化剂的性能特性进行对比&

在制备过程中$以聚四氟乙烯"U+498-8.%K46+.+f

-8094-&-$U@dV#乳液为疏水剂$采用浸渍法对碳纸

进行疏水处理& 为了进一步提高碳纸与催化层之间

的导电特性$在碳纸一侧涂刷碳粉导电层$其中碳粉

采用j/"( 型导电碳粉"/%P+8$美国#$并经过 U@dV

浸渍后进行疏水处理& 碳粉导电层是扩散层和催化

层之间的过渡层$碳粉导电层的疏水特性将大大影

响催化层内水的平衡$因此$将碳粉导电层的疏水特

性作为重点影响因素进行实验研究&

对于催化层的制备$首先将=%K2+& 溶液"IV:()$

杜邦公司$美国#%U8F/催化剂以及溶剂异丙醇进行

混合$并进行超声搅拌& 然后采用涂刷法将催化剂

溶剂均匀涂刷到=%K2+& (#( 膜的两侧$总的 U8担载

总量为 )]: 1NF31

(

& 其中 =%K2+& 溶液与 U8F/催化

剂的比例将会影响 U8F/催化剂在 =%K2+& 膜上的粘

附特性以及有效的反应界面$为此$将 =%K2+& 溶液

的质量分数作为实验研究的影响因素之一&

通过热压法制备膜电极$按照碳纸%=%K2+& 膜%

碳纸的顺序自上而下进行组装$在 #>) \#")Z下$

在热压机上进行热压制得膜电极& 其中热压温度将

影响碳粉导电层与催化剂层的结合特性从而影响性

能$因此$将膜电极热压温度作为关键参数进行

研究&

最后$采用聚酰亚胺膜作为密封框$通过刀切模

进行冲压$再通过胶膜粘结$制得密封框& 将密封框

与膜电极进行粘结制备得到燃料电池片& 燃料电池

片制备工艺流程如图 # 所示&

图 #D膜电极制备工艺流程

#E!C电池组装及测试

为了保障燃料电池片的运行工况相同$在实验

中将多片电池串联起来组成燃料电池堆进行测试&

搭建了燃料电池测试平台$此测试平台能够实现以

下功能!

"##氢气和空气的流量%湿度以及进口温度的

控制&

"(#电池堆组装压力在 ) \#]) *U%内调节&

"!#电池堆工作温度精确控制在 :) \")Z$冷

却方式为水冷&

燃料电池测试系统如图 ( 所示&

图 (D燃料电池堆测试系统
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