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(57)摘要

本发明提供了一种微胶囊活性成分释放速

率的检测装置盒及检测方法，属于微胶囊技术领

域；所述检测装置盒包括第一注射器(1)、第二注

射器(2)、三通阀(3)和注射式过滤器(4)；使用

时，所述第一注射器(1)、第二注射器(2)和注射

式过滤器(4)分别连接在三通阀(3)的三个接口

上。本发明的检测装置盒所需材料易得，均为批

量化生产产品，无需定制或改装，装置结构简单、

组装和使用方便，便于推广应用。使用本发明装

置的检测方法试验误差小，消耗的溶剂量少，检

测成本低，适合微胶囊活性成分释放速率的检

测。
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1.一种微胶囊活性成分释放速率的检测装置盒，包括第一注射器(1)、第二注射器(2)、

三通阀(3)和注射式过滤器(4)；使用时，所述第一注射器(1)、第二注射器(2)和注射式过滤

器(4)分别连接在三通阀(3)的三个接口上。

2.根据权利要求1所述的检测装置盒，其特征在于，所述注射式过滤器(4)的滤膜孔径

为0.1～1μm。

3.一种基于权利要求1或2所述检测装置盒的微胶囊活性成分释放速率的检测方法，包

括以下步骤：

1)在第一注射器(1)中加入已称重的微胶囊待测样品，在第二注射器(2)中盛装释放介

质；

2)组装检测装置；

3)旋转三通阀(3)的阀门，连通第一注射器(1)和第二注射器(2)，推动第二注射器(2)

向第一注射器(1)注入释放介质；

4)旋转三通阀(3)的阀门，连通第一注射器(1)和注射式过滤器(4)，静置，推动第一注

射器(1)将含有微胶囊的释放介质经注射式过滤器(4)过滤后收集滤液，测定滤液中的活性

成分含量；

5)重复步骤3)和4)；

6)根据各次释放量计算累积释放量，从而计算出微胶囊活性成分释放速率。

4.根据权利要求3所述的检测方法，其特征在于，所述释放介质包括去离子水、有机溶

剂或有机溶剂的水溶液；所述的有机溶剂包括甲醇、乙醇、丙醇、乙二醇、丙三醇、二氯甲烷、

氯仿、正己烷、二甲苯、丙酮、环己酮和乙腈中的一种或几种。

5.根据权利要求3所述的检测方法，其特征在于，步骤3)中所述的第一注射器(1)中注

入的释放介质的体积为1～10mL。

6.根据权利要求3所述的检测方法，其特征在于，步骤4)中所述的静置时间为1min～

2h。
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一种微胶囊活性成分释放速率的检测装置盒及检测方法

技术领域

[0001] 本发明涉及微胶囊技术领域，尤其涉及一种微胶囊活性成分释放速率的检测装置

盒及检测方法。

背景技术

[0002] 微胶囊(microcapsule)，也称微囊，是被覆盖层或壳，包围含有活性成分或有核心

物质的小颗粒。微胶囊技术广泛应用于医药、农药、食品、纺织、造纸、化妆品等多种行业，利

用微胶囊技术可实现改变物料状态，保护敏感成分，控制芯材释放，降低不良气味等目的。

[0003] 微胶囊活性成分的缓慢释放是微胶囊制剂的重要特性，而活性成分的释放速率是

微胶囊的一项重要的质量控制指标，直接影响到微胶囊制剂的使用效果。微胶囊活性成分

释放速率的检测方法有动态透析法、热失重分析法、溶液缓释法等。

[0004] 微胶囊活性成分释放速率传统的检测方法是动态透析法，如图1所示，检测方法

为：将微胶囊样品在释放介质中分散均匀后装入透析袋中，再将透析袋放入盛有大量释放

介质的容器中，搅拌，定时取出一定量的释放介质，并补入等量释放介质，过滤后进行含量

检测，计算累积释放量，绘制释放曲线。在检测过程中，微胶囊内的活性成分需要先穿过囊

皮渗透进入透析袋内的释放介质中，再通过透析膜渗透进入透析袋外的释放介质中。由于

透析膜阻力的存在，活性成分从透析袋内进入透析袋外的释放介质中需要一定的时间，因

此透析膜内外会存在浓度差，这种浓度差异在检测过程中的前期更为明显。在检测过程前

期，由于微胶囊内外活性成分浓度差大，活性成分迅速从微胶囊内渗出，进入透析袋内的释

放介质中，导致透析袋内活性成分浓度远大于透析袋外，因此在透析袋外的释放介质中取

样检测得到的数据并不能准确描绘微胶囊活性成分的释放速率。此外，这种方法还存在试

验误差大和释放介质用量大的缺点。

[0005] 崔凯娣等(CUI ,Kai‑di ,et  al .A  versatile  method  for  evaluating  the 

controlled‑release  performance  of  microcapsules[J].Colloids  and  Surfaces  A：

Physicochemical  and  Engineering  Aspects,2017,529:80‑87.)报道了一种微胶囊释放

速率的检测方法，如图2所示，检测装置由一支管壁上装有单向阀的注射器和一支注射式过

滤器组成。检测方法为：将微胶囊样品放置于注射器中，通过单向阀注入释放介质，静置后

将含活性成分的释放介质通过过滤器后收集进行检测，再注入新的释放介质，重复上述步

骤，检测收集液中的活性成分含量，计算累积释放量，绘制释放曲线。这种方法可准确描绘

微胶囊活性成分的释放速率，并且具有试验误差小和释放介质用量少的优点。但这种方法

中使用的装置，即在管壁上装有单向阀的注射器，此装置不易得，无批量化生产产品，需要

定制或改造，限制了该方法的推广使用。

发明内容

[0006] 本发明的目的在于提供一种微胶囊活性成分释放速率的检测装置盒及检测方法，

本发明的检测装置盒材料更易得、结构更简单、使用更方便。
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[0007] 为了实现上述发明目的，本发明提供以下技术方案：

[0008] 本发明提供了一种微胶囊活性成分释放速率的检测装置盒，包括第一注射器1、第

二注射器2、三通阀3和注射式过滤器4；使用时，所述第一注射器1、第二注射器2和注射式过

滤器4分别连接在三通阀3的三个接口上。

[0009] 优选的，所述注射式过滤器4的滤膜孔径为0.1～1μm。

[0010] 本发明还提供了一种基于上述方案所述检测装置盒的微胶囊活性成分释放速率

的检测方法，包括以下步骤：

[0011] 1)在第一注射器1中加入已称重的微胶囊待测样品，在第二注射器2中盛装释放介

质；

[0012] 2)组装检测装置；

[0013] 3)旋转三通阀3的阀门，连通第一注射器1和第二注射器2，推动第二注射器2向第

一注射器1注入释放介质；

[0014] 4)旋转三通阀3的阀门，连通第一注射器1和注射式过滤器4，静置，推动第一注射

器1将含有微胶囊的释放介质经注射式过滤器4过滤后收集滤液，测定滤液中的活性成分含

量；

[0015] 5)重复步骤3)和4)；

[0016] 6)根据各次释放量计算累积释放量，从而计算出微胶囊活性成分释放速率。

[0017] 优选的，所述释放介质包括去离子水、有机溶剂或有机溶剂的水溶液；所述的有机

溶剂包括甲醇、乙醇、丙醇、乙二醇、丙三醇、二氯甲烷、氯仿、正己烷、二甲苯、丙酮、环己酮

和乙腈中的一种或几种。

[0018] 优选的，步骤3)中所述的第一注射器1中注入的释放介质的体积为1～10mL。

[0019] 优选的，步骤4)中所述的静置时间为1min～2h。

[0020] 本发明提供了一种微胶囊活性成分释放速率的检测装置盒，包括第一注射器1、第

二注射器2、三通阀3和注射式过滤器4；使用时，所述第一注射器1、第二注射器2和注射式过

滤器4分别连接在三通阀3的三个接口上。在本发明中，所述的第一注射器1用于盛放微胶囊

检测样品和释放介质，所述第二注射器2盛放洁净的释放介质，三通阀3用于在检测过程中

调整液体的流向，注射式过滤器4用于阻挡微胶囊透过过滤膜进入收集液中。本发明的检测

装置盒所需材料易得，均为批量化生产产品，无需定制或改装，装置结构简单、组装和使用

方便，便于推广应用。使用本发明装置的检测方法试验误差小，消耗的溶剂量少，检测成本

低，适合微胶囊活性成分释放速率的检测。

附图说明

[0021] 图1为现有技术动态透析法的微胶囊活性成分释放速率的检测装置示意图；

[0022] 图2为崔凯娣报道的微胶囊活性成分释放速率的检测装置示意图；

[0023] 图3为本发明的微胶囊活性成分释放速率的检测装置盒使用时结构示意图；

[0024] 图4为9％吡唑醚菌酯微囊悬浮剂的释放曲线。

[0025] 本发明附图中出现的元件符号说明：

[0026] 1‑1：透析袋；

[0027] 1‑2：含有微胶囊样品的释放介质；
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[0028] 1‑3：释放介质；

[0029] 1‑4：搅拌器；

[0030] 1‑5：吸管；

[0031] 2‑1：注射器；

[0032] 2‑2：含有微胶囊样品的释放介质；

[0033] 2‑3：单向阀；

[0034] 2‑4：注射式过滤器；

[0035] 1：第一注射器，用于盛放微胶囊样品；

[0036] 2：第二注射器，用于盛放洁净的释放介质；

[0037] 3：三通阀；

[0038] 4：注射式过滤器；

[0039] 5：第一接口；

[0040] 6：第二接口；

[0041] 7：第三接口；

[0042] 8：含有微胶囊样品的释放介质；

[0043] 9：洁净的释放介质；

[0044] 10：三通阀3的阀门。

具体实施方式

[0045] 本发明提供了一种微胶囊活性成分释放速率的检测装置盒，包括第一注射器1、第

二注射器2、三通阀3和注射式过滤器4；使用时，所述第一注射器1、第二注射器2和注射式过

滤器4分别连接在三通阀3的三个接口上。

[0046] 在本发明中，所述检测装置盒使用时的结构示意图参见图3。

[0047] 在本发明中，所述第一注射器1、第二注射器2和注射式过滤器4分别连接在三通阀

3的第一接口5、第二接口6和第三接口7上。

[0048] 在本发明中，所述第一注射器1和第二注射器2的外壁上刻有刻度线，便于量取液

体体积。在本发明中，所述第一注射器1和第二注射器2的容积优选为5～10mL；所述第一注

射器1和第二注射器2的外壁上刻度线的最小分度值优选为0.2mL。

[0049] 在本发明中，所述三通阀3的阀门10上优选的刻有液体流向标志，指示液体流向，

便于正确旋动阀门；所述液体流向标志优选为T字形的液体流向标志。

[0050] 在本发明中，所述注射式过滤器4的滤膜孔径优选为0.1～1μm，进一步优选为0.3

～0.5μm，使微胶囊不能通过滤膜，而渗透进入释放介质中的活性成分可通过。在本发明中，

所述注射式过滤器4的滤头优选为有机系滤头；所述滤头的直径优选为13mm；所述滤膜的材

质优选为尼龙6；所述滤膜的孔径优选为0.22μm。

[0051] 本发明还提供了一种基于上述方案所述检测装置盒的微胶囊活性成分释放速率

的检测方法，包括以下步骤：

[0052] 1)在第一注射器1中加入已称重的微胶囊待测样品，使用第二注射器2吸取释放介

质；

[0053] 2)组装检测装置；
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[0054] 3)旋转三通阀3的阀门，连通第一注射器1和第二注射器2，推动第二注射器2，向第

一注射器1注入释放介质；

[0055] 4)旋转三通阀3的阀门，连通第一注射器1和注射式过滤器4，静置，推动第一注射

器1将含有微胶囊的释放介质经注射式过滤器4过滤后收集滤液，测定滤液中的活性成分含

量；

[0056] 5)重复步骤3)和4)；

[0057] 6)根据各次释放量计算累积释放量，从而计算出微胶囊活性成分释放速率。

[0058] 本发明首先在第一注射器1中加入已称重的微胶囊待测样品，使用第二注射器2吸

取释放介质。

[0059] 在本发明中，所述微胶囊待测样品的称重精度优选为0.0002g。在本发明中，每次

每份微胶囊待测样品的质量优选为0.1～0.3g，进一步优选为0.2g。在本发明具体实施过程

中，已称重的微胶囊待测样品加入第一注射器1中的方式包括：拔除第一注射器1的活塞，倾

斜注射器，使针头端朝下，筒体与水平面呈30°角。然后使用吸管滴加待测样品，将样品放置

于注射器底部与筒壁交界的位置，注意样品不可掩盖针头通道。最后将活塞装回，推动活塞

至0.5mL刻度处。整个过程中动作轻缓，勿使样品从注射器中溢出。

[0060] 在本发明中，所述释放介质优选的包括去离子水、有机溶剂或有机溶剂的水溶液；

所述的有机溶剂优选的包括甲醇、乙醇、丙醇、乙二醇、丙三醇、二氯甲烷、氯仿、正己烷、二

甲苯、丙酮、环己酮和乙腈中的一种或几种，更优选为体积浓度为70％的甲醇水溶液。第二

注射器2吸取的释放介质的体积优选为5～10mL。

[0061] 使用第二注射器2吸取释放介质后按照图3所示，组装检测装置。

[0062] 组装检测装置后旋转三通阀3的阀门10，连通第一注射器1和第二注射器2，推动第

二注射器2向第一注射器1注入释放介质。

[0063] 在本发明中，所述的第一注射器中注入的释放介质的体积优选为1～10mL，更优选

为5mL。

[0064] 在本发明中，旋转三通阀3的阀门10至位置┤，连通第一注射器1和第二注射器2，

推动第二注射器2向第一注射器1中注入释放介质。在本发明中，推动第二注射器2向第一注

射器1注入释放介质，优选的还包括轻摇装置使微胶囊样品均匀分散，开始计时作为检测时

间起点。

[0065] 向第一注射器1注入释放介质后，本发明旋转三通阀3的阀门10，连通第一注射器1

和注射式过滤器4，静置，推动第一注射器1将含有微胶囊的释放介质经注射式过滤器4过滤

后收集滤液，测定滤液中的活性成分含量。

[0066] 在本发明中，所述的静置时间优选为1min～2h，更优选为10min～1h，最优选为

30min。

[0067] 在本发明具体实施过程中，旋转三通阀阀门10至位置┴，连通第一注射器1和注射

式过滤器4，静置，推动第一注射器1，将含有微胶囊的释放介质经过滤器4过滤后收集滤液，

测定活性成分含量，并计算释放量q1；所述测定活性成分含量的方法优选为高效液相色谱

法。

[0068] 本发明重复上述步骤，向第一注射器1中注入新的释放介质，静置后过滤，收集滤

液，检测滤液中活性成分含量，并计算释放量qi。
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[0069] 本发明根据各次释放量计算累积释放量，从而计算出微胶囊活性成分释放速率，

并绘制微胶囊活性成分释放曲线图。

[0070] 下面将结合本发明中的实施例，对本发明中的技术方案进行清楚、完整地描述。显

然，所描述的实施例仅仅是本发明一部分实施例，而不是全部的实施例。基于本发明中的实

施例，本领域普通技术人员在没有做出创造性劳动前提下所获得的所有其他实施例，都属

于本发明保护的范围。

[0071] 实施例1  9％吡唑醚菌酯微囊悬浮剂活性成分释放速率的检测装置盒及方法

[0072] 如图4所示，微胶囊活性成分释放速率的检测装置盒包括第一注射器1、第二注射

器2、三通阀3和注射式过滤器4。其中，第一注射器1、第二注射器2和过滤器4分别连接在三

通阀3的三个接口5、6、7上。第一注射器1用于盛放微胶囊检测样品和释放介质8，第二注射

器2盛放洁净的释放介质9，三通阀3用于在检测过程中调整液体的流向，注射式过滤器4用

于阻挡微胶囊透过过滤膜进入收集液中。

[0073] 第一注射器1和2的容积为5mL，外壁上刻度线的最小分度值为0.2mL。

[0074] 三通阀阀门10上刻有带箭头的T字形的液体流向标志，指示液体流向。

[0075] 注射式过滤器4为有机系滤头，滤头直径为13mm，滤膜材质为尼龙6，滤膜孔径为

0.22μm。

[0076] 使用上述装置进行9％吡唑醚菌酯微囊悬浮剂活性成分释放速率的检测方法，具

体步骤为：

[0077] (1)称取0.2g(精确至0.0002g)9％吡唑醚菌酯微囊悬浮剂样品于第一注射器1中。

在称量过程中，首先拔除第一注射器1的活塞，倾斜注射器，使针头端朝下，筒体与水平面呈

30°角。然后使用吸管滴加待测样品，将样品放置于注射器底部与筒壁交界的位置，注意样

品不可掩盖针头通道。最后将活塞装回，推动活塞至0.5mL刻度处。整个过程中动作轻缓，勿

使样品从注射器中溢出。

[0078] 在100mL试剂瓶中加入甲醇70mL，再加入去离子水30mL，混合均匀配制成70％甲醇

水溶液(v/v)，作为释放介质。使用第二注射器2吸取5mL70％甲醇水溶液。

[0079] (2)按照图3所示，组装检测装置。

[0080] (3)旋转三通阀阀门10至位置┤，连通第一注射器1和2，推动第二注射器2，向第一

注射器1中注入5mL  70％甲醇水溶液，轻摇装置，使微胶囊样品均匀分散，开始计时作为检

测时间起点。

[0081] (4)旋转三通阀阀门10至位置┴，连通第一注射器1和注射式过滤器4，静置，在检

测时间为1min时，推动第一注射器1，将含有微胶囊的释放介质经过滤器4过滤后收集滤液，

使用高效液相色谱测定滤液中的活性成分含量，并计算释放量q1。

[0082] 吡唑醚菌酯高效液相色谱操作条件：色谱柱为250×4.6mm，5μm，C18柱，流动相为

甲醇：水＝80：20(v/v)，流量为1mL/min，检测波长为275nm，进样量为5μL。

[0083] (5)重复步骤3和4，向盛放微胶囊样品的第一注射器1中注入新的释放介质，静置

后，分别在检测时间为3、5、10、15、20、30、40、50、60、75、90、120、150、180、240、300、360、

480min时，过滤后收集滤液检测活性成分含量，并计算释放量qi。

[0084] (6)根据各次释放量计算累积释放量，从而计算出微胶囊活性成分释放速率，并绘

制微胶囊活性成分释放曲线图。
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[0085]

[0086]

[0087] 吡唑醚菌酯微囊悬浮剂活性成分总含量的测定方法为：称取0 .2g (精确至

0.0002g)9％吡唑醚菌酯微囊悬浮剂样品于100mL容量瓶中，甲醇定容，超声波破囊，过滤后

使用高效液相色谱测定含量。

[0088] 检测结果为：如图4所示，在检测初期，活性成分释放速率快，30min时累积释放率

达61.5％，1h时释放率达到84.1％。随着试验进行，活性成分的释放速率逐渐降低，在2h时

累积释放率为96.9％，之后释放速率十分缓慢，8h时累积释放率达到98.8％。微胶囊的累积

释放率与时间的数据符合一级动力学方程：Ln(100‑Qt)＝‑1.723t+4.470，R＝0.9851。

[0089] 检测中的试验误差小，均小于2.1％；释放介质的用量少，在100mL以内，降低了检

测成本和减少了对环境的污染；并且装置的组成元件均为批量化生产的产品，易于采购，装

置组装和操作简单，便于推广应用。

[0090] 以上所述仅是本发明的优选实施方式，应当指出，对于本技术领域的普通技术人

员来说，在不脱离本发明原理的前提下，还可以做出若干改进和润饰，这些改进和润饰也应

视为本发明的保护范围。
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图1

图2
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图3

图4
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