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超声波协同离子交联优化薄荷精油

胶囊湿丸处理工艺
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摘要%目的%研究超声波协同离子交联法对薄荷精油胶囊

圆度的影响&方法%以薄荷精油胶囊湿丸为原料#通过响

应面优化获得最佳工艺参数#并对其产品质量进行分析

检测&结果%离子交联法处理湿丸的最优工艺条件为钙

离子质量分数
"?:@

$处理时间
!" OBI

$液料比
8?9j

8?"

!

O5

-

[

"#该条件下湿丸壁材的强度为
88?>1

#胶囊产

品的圆度为
"?"99OO

&超声波辅助法的最优工艺条件

为超声时间
8"OBI

$超声功率
8">+

$超声温度
!>d

#该

条件下湿丸壁材的强度为
8:?N1

#胶囊产品的圆度为

"?"!*OO

&结论%超声波协同离子交联法处理胶囊湿丸

技术具有工艺简单$高效快速等优点#与传统离子交联法

相比#薄荷精油胶囊湿丸壁材强度提高
!N?*@

#成品胶囊

的圆度均值由
"?"N>OO

降低至
"?"!*OO

#成品率由

*9?N@

提高到
=*?9@

#进一步提升了胶囊的产品质量&

关键词%超声波'离子交联'薄荷精油'胶囊'强度'圆度
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随着胶囊添加技术的推广应用!中国胶囊卷烟的销

量自
!"8N

年以来一直保持井喷式高速增长的态势!塑造

了对高档卷烟高价值%高品位的消费认知"胶囊的加工

流程主要分为胶液配制%滴制成型%脱油干燥%平衡%筛选

等单元"胶囊在线滴制通常需要在石蜡油或者辛癸酸甘

油酯冷却液体系中完成!导致油溶性的冷却液包裹在湿
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丸表面!由于湿丸壁材含水率在
="@

以上!且强度不高!

容易出现干燥时间较长%产品圆度较差等问题1

8]!

2

"因

此!在滴制成型后需对湿丸进行合理的塑型处理"当前!

大多数胶囊生产企业使用钙离子水溶液对湿丸进行离子

交联处理!通过促进凝胶空间网络结构的形成!提升湿丸

壁材强度!便于后序干燥塑型处理1

9

2

"离子交联法适用

于卡拉胶%海藻酸钠等壁材体系湿丸的处理!不易受胶囊

芯液种类限制!具有操作简便%生产安全%效果明显%成本

低等优点!但大多数的离子交联过程至少需要
!"OBI

甚

至以上!存在效率低的技术缺陷1

:]>

2

"超声波辅助植物

提取或者化学反应技术具有简单%高效%快速等特点1

#

2

!

但在超声波协助离子交联技术处理胶囊湿丸方面未见文

献报道"

当前!含有薄荷精油胶囊的卷烟制品深受广大消费

者的青睐1

N

2

"在薄荷精油胶囊的生产过程中!由于芯液

中薄荷香精的浓度普遍大于
!"@

!有的甚至高达
>"@

!

芯液与胶囊壁材的适配性较差!导致生产过程中容易出

现椭圆%异形的情况'即爆珠圆度指标偏高(!这种缺陷又

会造成下游滤棒加工企业生产废品率高的问题!严重影

响了胶囊制品在滤棒中的应用1

*

2

"研究拟采用超声波辅

助离子交联技术处理胶囊湿丸!考察各因素对湿丸强度

和胶囊成品圆度的影响!通过工艺优化确定最佳工艺条

件!并考察该技术在提升胶囊产品质量方面的应用效果!

旨在为烟用胶囊的研究开发提供参考"

8

!

材料与方法
8?8

!

材料与试剂

海藻酸钠/食用级!山东丰泰生物科技有限公司.

卡拉胶/食用级!郑州龙生化工产品有限公司.

山梨糖醇/食用级!上海倍特化工有限公司.

氯化钙/食用级!潍坊迪拜尔化工有限公司.

纯水/

)6(

%

>g8"

]#

O

[

0

5

!武汉黄鹤楼香精香料有

限公司.

Z,!:":#

薄荷香精/食品级!上海华宝孔雀香精香料

有限公司"

8?!

!

仪器与设备

全自动弹性体硬度测试仪/

6$7$)2()$$

型!德商博

锐仪器'上海(有限公司.

恒温水浴锅/

,,40*

型!上海赫田科学仪器有限

公司.

数显电动搅拌器/

(98!4!>"

型!上海羌强事业发展有

限公司.

滴丸机/

6+_b4$$$

型!烟台博鑫制药机械有限公司.

烟用胶囊颗粒强度测试仪/

.E+4$$

型!泰州奥普伟

成仪器有限公司.

超声细胞破碎仪/

02/

型!深圳市明和超音波工业

股份有限公司.

转筒干燥机/

6674#"89

型!云南巴菰生物科技有限

公司.

烟用胶囊质量检测系统/

/c(4$A

型!武汉林立锋科

技有限公司.

湿丸检测装置/

h)49N

型!武汉林立锋科技有限公司"

8?9

!

方法

8?9?8

!

薄荷精油胶囊湿丸制备工艺
!

以海藻酸钠和卡拉

胶为壁材主体原料按照常规工艺调制胶液!以薄荷香精

为芯液!使用自然冷凝法滴丸设备在一定工艺参数条件

下!滴制薄荷精油胶囊湿丸!滴制过程中要求滴制状态稳

定!湿丸直径%芯液直径%同心度满足滴制技术要求!收集

湿丸!使用过滤网充分沥油
8"

!

!"OBI

!确保无白油滴

出!待用"其流程为/

胶液调制
$

自然冷凝法滴丸
$

湿丸质量指标检测
$

湿丸收集
$

沥油备用)

=

*

8?9?!

!

离子交联工艺浸泡湿丸
!

称取一定质量的湿丸!

按照比例加入氯化钙水溶液!搅拌均匀后!经离子交联强

化后取出!用清水冲洗两遍后!迅速检测湿丸强度指标"

固定一定的干燥工艺条件!评估离子交联技术中钙离子

浓度%液料比%处理时间等因素对薄荷精油胶囊产品圆度

的影响"

8?9?9

!

离子交联工艺参数优化

'

8

(钙离子质量分数/固定浸泡时间
!"OBI

!液料比

8?"j8?"

'

O5

0

[

(!考察钙离子质量分数'

"?!@

!

"?9@

!

"?:@

!

"?>@

!

"?#@

(对湿丸强度和成品圆度的影响"

'

!

(浸泡时间/固定钙离子质量分数
"?:@

!液料比

8?"j8?"

'

O5

0

[

(!考察浸泡时间'

8"

!

8>

!

!"

!

!>

!

9"OBI

(

对湿丸强度和成品圆度的影响"

'

9

(液料比/固定钙离子质量分数
"?:@

!浸泡时间

!"OBI

!考察液料比1

"?#j8?"

!

"?*j8?"

!

8?"j8?"

!

8?!j

8?"

!

8?:j8?"

'

O5

0

[

(2对湿丸强度和成品圆度的影响"

8?9?:

!

超声波协同离子交联工艺浸泡湿丸
!

称取一定质

量的湿丸!按照比例加入氯化钙水溶液!搅拌均匀后!置

入超声细胞破碎仪中超声处理!为避免样品在超声过程

中温度升高!外加冷水浴且超声休息时间设定为
8"C

!工

作时间设定为
>C

"超声完成后!用清水冲洗两遍湿丸!

迅速检测湿丸强度偏心情况指标"固定干燥工艺条件!

评估处理过程中超声时间%超声功率%超声温度等因素对

薄荷精油胶囊湿丸强度和产品圆度的影响"

8?9?>

!

超声波协同离子交联工艺参数优化

'

8

(超声时间/固定超声功率
8!" +

!超声温度

9"d

!考察超声时间'

>

!

8"

!

8>

!

!"

!

!>OBI

(对湿丸强度和

成品圆度的影响"

'

!

(超声功率/固定超声时间
8> OBI

!超声温度

9"d

!考察超声功率'

*"

!

8""

!

8!"

!

8:"

!

8#"+

(对湿丸强

度和成品圆度的影响"

")!

开发应用
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'
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(超声温度/固定超声时间
8> OBI

!超声功率

8!"+

!考察超声温度'

!"

!

!>

!

9"

!

9>

!

:"d

(对湿丸强度

和成品圆度的影响"

8?9?#

!

湿丸强度检测
!

湿丸经钙离子水溶液或超声辅助

钙离子水溶液强化处理后!经两遍水洗!采用
6$7$)2()

$$

型硬度仪测试湿丸强度1

=

2

"

8?9?N

!

湿丸偏心情况检测
!

湿丸经钙离子水溶液或超声

辅助钙离子水溶液强化处理后!经两遍水洗!采用湿丸检

测装置测试"

8?9?*

!

胶囊产品质量检测
!

使用
/c(4$A

烟用胶囊质量

检测系统测试胶囊成品的圆度指标!使用卤素分析仪测

试胶囊水分含量1

8"]88

2

"圆度定义/爆珠横截面接近理论

圆的程度!圆度越小!产品越圆整"用单颗成品胶囊的最

大直径与最小直径之差来表征"

8?9?=

!

数据分析
!

所有试验均平行
>

次!再取平均值"

单因素及爆珠质量检测数据采用
-FB

[

BI!"8=X

软件处

理!

.1-A.

单因素方差分析和数据差异显著性采用

(E((!#

软件检验!响应面优化试验采用
6QCB

[

I42S

L

QFV?

A*?"?#

软件分析!并进行模型方差分析"其中!

T

%

"?">

!

差异显著!

T

%

"?"8

!差异极显著"

!

!

结果与分析

!?8

!

离子交联法单因素试验

从图
8

'

G

(可看出!在钙离子质量分数为
"?>@

时!胶

囊成品圆度达到最小值!继续增加钙离子质量分数!圆度

反而上升"这是由于水分子急剧从湿丸胶皮中游离到钙

溶液中!导 致 胶 囊 出 现 褶 皱%异 形 等 现 象!圆 度 上

升1

8!]89

2

"因此!钙离子质量分数为
"?>@

左右较好"由

图
8

'

X

(可看出!随着浸泡时间的延长!湿丸的强度逐渐增

加!对应成品圆度逐渐降低"当浸泡时间大于
!"OBI

!湿

丸强度的变化趋于平缓!这是因为胶体成分与钙离子的

交联作用达到饱和"因此!最佳浸泡时间为
!"OBI

"由

图
8

'

U

(可知!在液料比
8?!j8?"

'

O5

0

[

(时强度最大为

88?>1

!这是因为!在湿丸与钙化液共混的体系中!较大的

液料比促进了离子交联反应"因此!液料比为
8?!j

8?"

'

O5

0

[

(较好"

小写字母不同表示差异显著'

T

%

"?">

(

图
8

!

钙离子质量分数$浸泡时间和液料比对湿丸强度和胶囊成品圆度的影响
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!f

OGCCPFGUVB'I

#

C'GHBI

[

VBOQGIWMB

a

KBW

-

C'MBWFGVB''IVDQ\QV4UG

L

CKMQ

CVFQI

[

VDGIWUG

L

CKMQF'KIWIQCC

!?!

!

离子交联工艺响应面试验

!?!?8

!

响应面试验结果分析
!

根据
!?8

单因素试验结果!

采用
Z'S4ZQDIHQI

试验设计工具!以钙离子质量分数%浸

泡时间%液料比为响应因素!胶囊成品圆度为响应值!进

行响应面优化!并验证响应模型预测的最佳工艺条件!试

验设计见表
8

"

表
8

!

离子交联工艺响应面因素分析水平表

)GXMQ8

!

2S

L

QFBOQIVWQCB

[

I'PFQC

L

'ICQCKFPGUQPGUV'FX

J

B'IBUUF'CCMBIHBI

[

U'IWBVB'IC

水平
.

钙离子质量

分数0
@

Z

浸泡时间0

OBI

/

液料比

'

O5

0

[

(

]8 "?: 8> 8?"j8?"

" "?> !" 8?!j8?"

8 "?# !> 8?:j8?"

!!

对表
!

中试验结果进行多项拟合回归!得到胶囊成

品圆度对钙离子质量分数%浸泡时间和液料比的二次多

项回归模型方程/

Im"?"99f9?8!>g8"

]9

/f9?N>"g8"

]9

D]!?#!>g

8"

]9

6f!?>""g8"

]:

/Df"?"8*/6]>?N>"g8"

]9

D6f

>?!""g8"

]9

/

!

f>?:>"g8"

]9

D

!

f"?"!96

!

" '

8

(

!!

由表
9

可知!模型
T

%

"?"""8

!差异极显著.失拟项

Tm"?"*:=

#

"?">

!差异不显著!说明模型拟合性良好.相

关系数
K

!

m"?==#>

!校正决定系数
K

!

.W

R

m"?==!8

!响应

值的变化有
==?!8@

来源于所选因素!说明模型能有效描

述所选因素与响应值之间的关系"变异系数
6Vm

!?=*@

!进而说明试验的可信度和可操作性高1

8:]8>

2

"模

型一次项!二次项和交互项中
./

%

Z/

的
T

%

"?"8

!影响极

显著.而交互项
.Z

不显著!说明试验因素对响应值不是

单一的线性关系"比较
T

值与
:

值大小!各因素对胶囊

#)!

"

A'M?9*

$

1'?#
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表
!

!

离子交联工艺响应面设计方案和试验结果

)GXMQ!

!

2S

L

QFBOQIVWQCB

[

IGIWFQCKMVC'PFQC

L

'ICQ

CKFPGUQ OQVD'W'M'

[J

X

J

B'IBU UF'CCMBIHBI

[

U'IWBVB'IC

试验号
. Z /

成品圆度0
OO

8 ]8 8 " "?"9>

! 8 8 " "?":!

9 8 " ]8 "?"::

: 8 ]8 " "?">!

> " " " "?"N*

# " 8 8 "?":*

N " " " "?"9*

* ]8 " ]8 "?"N*

= " ]8 8 "?">>

8" " " " "?"N!

88 " ]8 ]8 "?"#8

8! " " " "?">>

89 ]8 ]8 " "?"9:

8: 8 " 8 "?"99

8> " 8 ]8 "?"9!

8# " " " "?"9!

8N ]8 " 8 "?"9!

成品圆度的影响主次顺序为/钙离子质量分数
#

浸泡时

间
#

液料比"

!?!?!

!

响应面分析与最佳工艺验证
!

由图
!

可知!钙离

子质量分数和液料比曲面最陡峭!两者交互作用对胶囊

圆度指标的影响程度最显著!而钙离子质量分数和处理

时间的交互作用不显著"

!!

利用
6QCB

[

I42S

L

QFV?A*?"?#

软件预测离子交联法处

理湿丸的最佳工艺条件为钙离子质量分数
"?:@

%浸泡时

间
!"OBI

%液料比
8?9j8?"

'

O5

0

[

("该条件下!胶囊成

品圆度达到
"?"9"OO

"通过开展验证实验'

'm>

(确定

结果的 准 确 性!制 备 的 胶 囊 成 品 圆 度 为 '

"?"99k

"?""9

(

OO

!与预测值的相对误差仅为
"?8*@

"说明该模

型预测的工艺参数稳定可靠"

!?9

!

超声波协同离子交联法单因素试验

由图
9

'

G

(可知!超声
8" OBI

时湿丸强度最大为

8!?#1

!这是由于一定功率的超声条件下!由于空化效应

作用并通过机械振动促进了湿丸壁材与钙离子的交联反

应!形成更加致密的空间网络结构!导致湿丸强度增加"

随着时间的延长!交联反应达到饱和1

8#

2

"综合考虑!超声

时间为
8" OBI

"由图
9

'

X

(可知!超声波功率增大至

8!"+

时湿丸强度达峰值
8:?91

!继续增大功率!由于较强

的振动力学效应导致湿丸中的芯液出现偏心现象!湿丸强

度大幅度降低.当超声功率
&

8:"+

后!大量偏心湿丸在干

燥过程中出现破损!一定程度影响了干燥效率!导致爆珠

圆度增加1

8N

2

"综合考虑!超声功率为
8!"+

"由图
9

'

U

(可

知!在
!>d

温度条件下!胶囊湿丸强度达到最大值
8:?*1

!

对应的胶囊圆度为
"?"98OO

"湿丸壁材与钙离子的交联

过程为化学放热反应"当温度超过
9"d

!壁材中的胶体

成分在机械力的作用下溶出扩散到钙化液体系中!较大程

度降低了胶囊湿丸的强度!导致胶囊成品圆度数值呈明显

升高趋势"综合实际条件考虑!超声温度为
!>d

"

表
9

!

离子交联工艺响应面回归方程系数显著性检验和方差分析l

)GXMQ9

!

(B

[

IBPBUGIUQVQCVP'FQGUDFQ

[

FQCCB'IU'QPPBUBQIVGIWYGFBGIUQGIGM

J

CBCX

J

B'IBUUF'CCMBIHBI

[

U'IWBVB'IC

方差来源 平方和 自由度 均方
:

值
T

值 显著性

模型
:?#8>g8"

]:

=

:?#8>g8"

]:

!!9?>:

%

"?"""8

((

.

N?*89g8"

]>

8

N?*89g8"

]>

9N?*> "?""">

((

Z

8?8!>g8"

]:

8

8?8!>g8"

]:

>:?>" "?"""!

((

/

>?>8!g8"

]>

8

>?>8!g8"

]>

!#?N" "?""89

((

.Z

!?>""g8"

]N

8

!?>""g8"

]N

"?8! "?N9*8

./

8?!!>g8"

]9

8

8?!!>g8"

]9

>=9?:9

%

"?"""8

((

Z/ 8?9!!g8"

]:

8 8?9!!g8"

]:

#:?"N

%

"?"""8

((

.

!

8?89=g8"

]:

8

8?89=g8"

]:

>>?8> "?"""8

((

Z

!

8?!>8g8"

]:

8

8?!>8g8"

]:

#"?>* "?"""8

((

/

!

!?8N"g8"

]9

8

!?8N"g8"

]9

8">8?":

%

"?"""8

((

残差
8?::>g8"

]>

N

!?"#:g8"

]#

--------------------------------

失拟项
8?8!>g8"

]>

9

9?N>"g8"

]#

:?#= "?"*:=

纯误差
9?!""g8"

]#

:

*?"""g8"

]N

总和
:?8#*g8"

]9

8#

!!!!!!!!!

l

!((

为极显著'

T

%

"?"8

(!

(

为显著'

T

%

"?">

(.

K

!为
"?==#>

!

K

!

.W

R

为
"?==!8

!

6V

为
!?=*@

"

$)!

开发应用
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总第
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期
"

!"!!

年
#

月
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图
!

!

各因素交互作用对胶囊成品圆度的响应面及等高线图

&B

[

KFQ!

!

3QC

L

'ICQCKFPGUQGIWU'IV'KF

L

M'VCCD'\BI

[

VDQBIVQFGUVBYQQPPQUVC'PYGFBGXMQC'IVDQUG

L

CKMQF'KIWIQCC

小写字母不同表示差异显著'

T

%

"?">

(

图
9

!

超声时间$超声功率和超声温度对湿丸强度和胶囊成品圆度的影响

&B

[

KFQ9

!

2PPQUVC'PKMVFGC'IBUVBOQ

#

KMVFGC'IBU

L

'\QFGIWKMVFGC'IBUVQO

L

QFGVKFQ'IVDQ

\QV4UG

L

CKMQCVFQI

[

VDGIWUG

L

CKMQF'KIWIQCC

!?:

!

超声波协同离子交联工艺响应面试验

!?:?8

!

响应面试验结果及方差分析
!

根据
!?9

单因素试

验结果!采用
Z'S4ZQDIHQI

试验设计工具!以超声时间%

超声功率%超声温度为响应因素!胶囊成品圆度为响应

值!进行响应面优化!并验证响应模型预测的最佳工艺条

件!试验设计见表
:

"

!!

对表
>

中试验结果进行多项拟合回归!得到胶囊成

品圆度对超声时间%超声功率和超声温度的二次多项回

归模型方程/

Im"?"!Nf9?"""g8"

]9

/f!?8!>g8"

]9

D]!?9N>g

8"

]9

6]>?"""g8"

]:

/D]>?>""g8"

]9

/6f"?"8!D6f

"?"88/

!

f:?8N>g8"

]9

D

!

f"?"8N6

!

" '

!

(

表
:

!

超声波协同离子交联工艺响应面因素分析水平表

)GXMQ:

!

2S

L

QFBOQIVWQCB

[

I'PFQC

L

'ICQCKFPGUQPGUV'FX

J

KMVFGC'IBU4GCCBCVQWB'IBUUF'CCMBIHBI

[

U'IWBVB'IC

水平
.

超声时间0
OBI Z

超声功率0
+ /

超声温度0
d

]8 > 8"" !"

" 8" 8!" !>

8 8> 8:" 9"

%)!

"

A'M?9*

$

1'?#
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表
>

!

超声波协同离子交联工艺响应面设计方案和

试验结果

)GXMQ>

!

2S

L

QFBOQIVWQCB

[

IGIWFQCKMVC'PFQC

L

'ICQ

CKFPGUQ OQVD'W'M'

[J

X

J

KMVFGC'IBU4GCCBCVQW

B'IBUUF'CCMBIHBI

[

U'IWBVB'IC

试验号
. Z /

成品圆度0
OO

8 ]8 8 " "?"9#

! 8 8 " "?":!

9 8 " ]8 "?"::

: 8 ]8 " "?":*

> " " " "?":*

# " 8 8 "?"##

N " " " "?">>

* ]8 " ]8 "?">8

= " ]8 8 "?"#!

8" " " " "?":"

88 " ]8 ]8 "?"99

8! " " " "?">*

89 ]8 ]8 " "?"!#

8: 8 " 8 "?"!*

8> " 8 ]8 "?"!*

8# " " " "?"9"

8N ]8 " 8 "?"!>

!!

由表
#

可知!模型
T

%

"?"""8

!表明此回归模型线性

关系极显著!失拟项
Tm"?9!!9

#

"?">

!不显著!说明该模

型拟合性好!可信度高.相关系数
K

!

m"?=*N=

!校正决定

系数
K

!

.W

R

m"?=N!9

!说明该模型稳定!数据可靠!可用于

预测胶囊成品圆度值"回归模型一次项对胶囊成品圆度

影响显著!且二次项的
T

值亦小于
"?"8

!对胶囊成品圆度

影响极显著!交互项中
./

%

Z/

极显著!但
.Z

不显著"比

较
T

值与
:

值大小可知!各因素影响胶囊成品圆度的顺

序依次为/超声时间
#

超声温度
#

超声功率"

!?:?!

!

响应面分析与最佳工艺验证
!

由图
:

可知!超声

功率和超声温度曲面陡峭程度最高!且
Z/

的等高线图最

接近椭圆!说明两者交互作用对胶囊成品影响最大"

!!

通过回归模型预测得到超声波协同离子交联处理湿

丸的 最 佳 工 艺 为/超 声 功 率
8"#?:> +

%超 声 时 间

=?#8OBI

%超声温度
!#?:= d

!此条件下胶囊成品圆度

"?"!#OO

"考虑生产操作的可行性!调整工艺参数为超

声时间
8"OBI

%超声功率
8">+

%超声温度
!>d

"根据

调整后工艺条件设置
>

组平行验证实验!得到胶囊成品

圆度达'

"?"!*k"?""!

(

OO

!与预测值接近!说明该模型

优化后的工艺参数准确性较高"

!?>

!

超声波协同离子交联在胶囊生产中的应用

在实际生产过程中!按照
!?:?!

优化的工艺条件!对

胶囊湿丸进行超声协同离子强化处理!清水冲洗两次!经

转筒干燥后!通过
/c(4$A

烟用胶囊质量检测系统进行选

检!得到胶囊产品"

由表
N

可知!与未处理的湿丸相比!优化后的离子交

联处理湿丸工艺或者超声波协同离子交联处理湿丸工

艺!对胶囊湿丸的芯液直径和同心度几乎无影响!但离子

交联作用可以降低湿丸胶皮厚度!且随着超声波的协同

作用!胶皮厚度由
"?=>OO

大幅度降低至
"?*!OO

!且溶

表
#

!

超声波协同离子交联工艺响应面回归方程系数显著性检验和方差分析l

)GXMQ#

!

(B

[

IBPBUGIUQVQCVP'FQGUDFQ

[

FQCCB'IU'QPPBUBQIVGIWYGFBGIUQGIGM

J

CBCX

J

KMVFGC'IBU4GCCBCVQW

B'IBUUF'CCMBIHBI

[

U'IWBVB'IC

方差来源 平方和 自由度 均方
:

值
T

值 显著性

模型
!?N!:g8"

]9

= 9?"!Ng8"

]:

#9?9>

%

"?"""8

((

. N?!""g8"

]>

8 N?!""g8"

]>

8>?"N "?""#"

((

Z 9?#89g8"

]>

8 9?#89g8"

]>

N?># "?"!*>

(

/

:?>89g8"

]>

8

:?>89g8"

]>

=?:: "?"8*"

(

.Z 8?"""g8"

]#

8 8?"""g8"

]#

"?!8 "?##8!

./ 8?!8"g8"

]:

8 8?!8"g8"

]:

!>?9! "?""8>

((

Z/ >?>!!g8"

]:

8 >?>!!g8"

]:

88>?>N

%

"?"""8

((

.

!

>?"!>g8"

]:

8 >?"!>g8"

]:

8">?8N

%

"?"""8

((

Z

!

N?99=g8"

]>

8

N?99=g8"

]>

8>?9# "?"">*

((

/

!

8?8N8g8"

]9

8 8?8N8g8"

]9

!:>?""

%

"?"""8

((

残差
9?9:>g8"

]>

N :?NN=g8"

]#

--------------------------------

失拟项
8?*!>g8"

]>

9 #?"*9g8"

]#

8?#" "?9!!9

纯误差
8?>!"g8"

]>

:

9?*""g8"

]#

总和
!?N>*g8"

]9

8#

!!!!!!!!!

l

!((

为极显著'

T

%

"?"8

(!

(

为显著'

T

%

"?">

(.

K

!为
"?=*N=

!
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!

.W
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为
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!
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为
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"
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开发应用
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总第
!:*

期
"
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年
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月
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图
:

!

各因素交互作用对胶囊成品圆度的响应面及等高线图

&B

[

KFQ:

!

3QC

L

'ICQCKFPGUQGIWU'IV'KF

L

M'VCCD'\BI

[

VDQBIVQFGUVBYQQPPQUVC'PYGFBGXMQC'IVDQUG

L

CKMQF'KIWIQCC

液中未发现胶体成分溶出现象!进一步印证在超声波协

同钙离子交联湿丸壁材的过程中!形成致密凝胶网络结

构的同时!一部分水分子由壁材胶皮内游离到溶液中"

一般而言!在一定的凝胶强度下!胶皮内的水分含量越

低!越有利于后序的干燥塑形处理!可缩短干燥时间!提

高干燥效率1

8*]8=

2

"

!!

由表
*

可知!两种工艺处理湿丸对成品胶囊的硬度

均值%直径均值%水分含量等指标影响不大"在钙离子交

表
N

!

同一批次胶囊湿丸的物理指标对比

)GXMQN

!

/'O

L

GFBC'I'P

L

D

J

CBUGMBIWQSPF'OVDQCGOQ

XGVUD'P\QV4UG

L

CKMQ

处理方法 芯液直径0
OO

胶皮厚度0
OO

同心度0
@

未处理湿丸
!!!!

9?!9k"?"! "?=>k"?"8 :?=k"?"!

离子交联
!!!!!

9?!9k"?"! "?**k"?"8 :?*k"?"!

超声波协同离子交联
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联技术的基础上!超声波的辅助作用进一步降低了胶囊

的圆度!圆度均值由
"?"N>OO

降低至
"?"!*OO

!成品率

由
*9?N@

提高到
=*?9@

!进一步提升了胶囊产品的质量!

取得了良好的应用效果"
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结论
试验结合单因素和响应面分析法优化了离子交联法

和超声波辅助离子交联处理薄荷精油胶囊湿丸的工艺参

数"结果表明!钙离子交联法的最佳条件为钙离子质量

分数
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此条 件 下 湿 丸 的 强 度 可 达
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!产 品 的 圆 度 为

"?"99OO

"超声波辅助法最优处理条件为超声时间

8"OBI

%超声功率
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%超声温度
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!该条件下湿丸

的强度为
8:?N 1

!较离子交联法湿丸壁材强度提高

!N?*@

!说明超声波辅助离子交联法对湿丸强度提升有显

著促进作用!具有快速%高效等优点"同时!对最优工艺
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同一批次胶囊成品的物理指标对比
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处理方法 平均硬度0
1

平均直径0
OO

水分含量0
@

平均圆度0
OO

成品率0
@
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孙炜炜等%超声波协同离子交联优化薄荷精油胶囊湿丸处理工艺



条件下制备的胶囊产品进行质量检测"结果表明/成品

胶囊的圆度均值由
"?"N>OO

降低至
"?"!*OO

!成品率

由
*9?N@

提高到
=*?9@

"超声波协同钙离子交联技术!

在空化效应下可以促进钙离子和海藻酸钠的交联!形成

更加致密的空间网络结构!有效提升湿丸强度!显著改善

胶囊成品的圆度!提高薄荷精油胶囊产品质量"
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