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近年来，随着人们生活水平的提高，对皮肤美容

和护肤的需求也呈指数增长，而片状面膜成为美容

护肤领域中主要的增长类别[1]。传统的片状面膜由

无纺布、生物纤维材质为基材，浸泡在含有活性成分

的黏性精华液中，内部潮湿的环境需要添加防腐剂、

乳化剂和增稠剂来延长保质期，但这些成分对皮肤

具有刺激性。因而无防腐剂、增稠剂的干剂面膜是

解决该问题的最佳方法之一[2]。

静电纺丝技术是在高压电场下将聚合物液滴拉

伸并变形为椎体形状，固化沉积为微/纳米纤维的技

术[3,4]，可以制备高比表面积、高孔隙率、孔径小和高

力学性能的微米级至纳米级的纳米纤维膜，其中可

以负载多种植物提取物，从而被广泛应用于伤口敷

料、食品包装、空气过滤等领域[5,6]，但其在化妆品中

的应用研究还很少。静电纺丝技术可以实现负载活

性成分的干性纳米纤维膜的制备，仅在使用时给予

水分，使活性物质从中释放至皮肤中。Xu等[7]利用

透明质酸对粗黄水多糖进行包裹，制备了具有优异

的保湿性及抗氧化性的干剂面膜，并通过黏膜刺激

性实验证明了面膜的温和安全性。麦仁标[8]通过静

电纺丝技术制备了聚环氧乙烷和胶原蛋白肽纳米纤

维面膜，可以在 3 s内快速释放在水中，有利用功效

小分子快速作用于皮肤领域。

双层纳米纤维膜是进一步提升纤维膜释放时的

保湿效率及黏附性的结构之一[9, 10]。贴紧皮肤层的

纳米纤维膜可以使营养物质快速溶解在水中，并贴

合皮肤促进有效成分的进入，外层疏水层可以延缓

水分的蒸发，延长面膜使用时间[11]。丝素蛋白（SF）
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摘要：为制备干燥面膜，解决湿剂面膜中使用防腐剂、增稠剂等成分来延长面膜保质期对皮肤造成伤害的问题，通过

顺序静电纺丝技术制备了以聚乙烯醇（PVA）、丝素蛋白（SF）负载秦皮提取物（CRF）为“亲肤层”和聚己内酯（PCL）为

疏水层的双层纳米纤维膜。利用扫描电子显微镜、红外光谱分析及水接触角对纤维膜进行表征，并研究了纤维膜黏附

性能、释放性能、抗氧化性能及生物相容性。结果表明，PVA/SF可以负载1%，3%和5%不同浓度的秦皮提取物，在湿润

后PVA/SF/CRF-PCL纤维膜具有很强的黏附性，同时CRF可以在4 min左右释放平衡，达到快速释放的效果。负载5%

秦皮提取物的PVA/SF纤维膜具有良好的抗氧化性能，对DPPH自由基和ABTS自由基清除率分别为89.13%±0.42%和

85.49%±0.82%，PVA/SF/CRF-PCL纤维膜溶血率低，对B16细胞、Hela细胞均无毒性，B16细胞存活率均在89%以上，显

示了良好的生物相容性，可以安全应用于皮肤领域。
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是一种水溶性天然纤维蛋白，具有良好的生物降解

性、生物相容性，但丝素蛋白因其蛋白质结构而导致

其力学性能差[12]，使用丝素蛋白时，需要与合成聚合

物共混纺织。聚乙烯醇（PVA）是一种水溶性合成聚

合物，因其无毒、可降解、成本低、生物相容性好等特

点而受到广泛关注。Shadi等[13]研究发现，PVA良好

的静电纺丝能力使其适合与其他水溶性生物聚合物

共混，从而获得连续且无珠的纳米纤维。聚己内酯

（PCL）由于其疏水性好、生物相容性、良好的力学性

能和可生物降解性能被广泛应用于皮肤生物工程，

Zhang等[14]通过明胶层和PCL层制备了不对称的双

层贴附纳米纤维膜，亲肤层可以黏附在口腔中释放

虾青素作用于口腔，PCL层可以极大地防止药物在

口腔中应用后流失，并表现出良好的透气性。

纳米纤维膜中负载不同的植物提取物，可以赋

予纤维膜不同的功效特性。秦皮是我国重要的道地

药材之一，是木犀科植物苦枥白蜡树、尖叶白蜡树、

白蜡树或宿柱白蜡树的树皮，资源丰富，秦皮提取物

（CRF）中含有丰富的咖啡酸、4-羟基-3,5-二甲氧基肉

桂酸、阿魏酸、对羟基肉桂酸等酚类物质[15]，使得秦

皮提取物具有较强的抗氧化功效，且具有良好的生

物相容性。

综上所述，本文通过静电纺丝技术制备了PVA/

SF/CRF-PCL双层纳米纤维膜，研究了PVA/SF/CRF-

PCL双层纳米纤维膜的结构特性，考察纤维膜的释

放效果及抗氧化效果，并进一步探究了纤维膜的生

物相容性，为纤维膜应用于化妆品领域提供参考。

1 实验部分

1.1 原料与设备

聚乙烯醇（PVA124）、聚己内酯（PCL，Mn=8 ×

104）、溴化钾（KBr，分析纯）、无水乙醇（分析纯）：均

购于上海阿拉丁有限公司；丝素蛋白（SF）：CAS号

96690-41-4，购于上海颖心实验室设备有限公司；三

氯甲烷、N,N-二甲基甲酰胺：分析纯，均购于国药化

学试剂有限公司；四甲基偶氮唑蓝（MTT）、牛血清蛋

白：细胞级，均购于上海源叶生物科技有限公司；二

甲基亚砜（DMSO）、胰酶（EDTA）：细胞级，均购于上

海麦克林生化科技有限公司；DMEM培养基：细胞

级，购于赛默飞世尔科技公司；青霉素·链霉素溶液：

购于北京索莱宝科技有限公司；Calcein-AM/PI活细

胞/死细胞双染试剂盒：购于上海翊圣生物科技有限

公司；绵羊血：购于联硕生物有限公司。

静电纺丝设备：购于青岛诺康环保科技有限公

司；超声波清洗器：KH5200B，购于昆山禾创超声仪

器有限公司；场发射扫描电子显微镜：JSM-7600F，

购于日本电子株式会社；傅里叶变换红外光谱仪：

Nicolet 7000，购于美国Thermo Scientific公司；除湿

机：DE12CU1，购于海尔电器集团有限公司；酶标

仪：ReadMax 1900，购于闪谱生物科技有限公司；细

胞培养箱（3111）：购于赛默飞世尔科技公司；倒置

显微镜：OLYMPUS X53，购于奥林巴斯光学工业株

式会社。

1.2 实验过程

1.2.1 秦皮提取物的制备：参考优化后秦皮提取物

的实验过程得到[15]。采用60.96%（体积分数）乙醇溶

液，在液料比为49.60 mL/g，提取时间为1.63 h，提取

温度为53.36 ℃的条件下进行提取，得到的上清液在

真空旋蒸装置中蒸发浓缩，待有机溶剂蒸发完毕后，

将浓缩液真空冷冻干燥得到秦皮提取物在－20 ℃

避光保存，备用。

1.2.2 纺丝溶液配制：在50 mL水中，加入5 g PVA，

于 80 ℃水浴条件下加热搅拌 4 h，配制成质量分数

为10%的PVA溶液；在40 mL水中，加入2 g SF，在常

温下水浴搅拌10 h，配制成质量分数为5%的丝素蛋

白溶液，再加入不同质量的秦皮提取物。根据预实

验的研究，m(PVA):m(SF)=8:1为复合纤维膜的最佳

比例，最终分别配制成含有1%，3%和5%的秦皮提取

物混合溶液。

在 39 mL N,N-二甲基甲酰胺/三氯甲烷（质量比

1:9）溶液中，加入 11 g PCL，配制成质量分数为 22%

的PCL溶液，在磁力搅拌器上均匀搅拌12 h，充分溶

解后，超声30 min去除气泡后备用。

1.2.3 静电纺丝：用 5 mL 的医用注射器匀速吸入

PVA/SF/CRF混合溶液，使用直径 0.26 mm的钢制针

头，在 17 kV 的施加电压下进行纺丝，纺丝速度为

0.8 mL/h，温度(28±2) ℃，湿度 30%±2%，于 12 cm收

集距离处放置滚筒进行收集。滚筒绕卷速度为 200

r/min，将收集好的纤维膜轻轻取下后，放置于烘箱中

干燥，干燥后放置密封袋中低温储存备用。
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用5 mL的医用注射器匀速吸取PCL溶液，在已

经纺织好的PVA/SF/CRF纤维膜上进行顺序静电纺

丝，使用直径 0.84 mm的钢制针头，在 17 kV的施加

电压下进行纺丝，纺丝速度为 1 mL/h，温度 (28 ±

2) ℃，湿度 30%±2%，于 12 cm收集距离处放置滚筒

进行收集，滚筒绕卷速度为 300 r/min。将收集好的

纤维膜轻轻取下，放置于烘箱中干燥，干燥后放置密

封袋中低温储存备用。

1.3 测试与表征

1.3.1 形貌分析和纤维直径测定：在高压真空条件

下，采用扫描电镜（SEM，日本Hitachi公司，Regulus

8100）对电纺 PVA/SF/CRF 纳米纤维膜形貌进行表

征，表面喷金，加速电压 3 kV。静电纺丝纳米纤维的

直径用图像可视化软件 Image-J随机测量100根纤维

来确定平均纤维直径和直径分布。利用Origin绘制

直径分布并计算平均直径和标准差。

1.3.2 傅里叶变换红外光谱分析（FT-IR）：将干燥样

品与KBr置于研钵中充分研磨、压片。以空白KBr

压片为背景进行校正，扫描样品在 4000~4000 cm-1

波长范围内的透过率，分辨率为 4 cm-1，扫描次数为

80次。

1.3.3 PCL纳米纤维膜接触角测试：将 PCL纳米纤

维膜裁剪成 5 mm×1 cm的长方形装载到载玻片上，

通过接触角仪器对膜进行接触角测试。

1.3.4 纳米纤维膜包封率测定：参考金晓春[16]等的

方法测试纳米纤维膜中秦皮提取物的包封率（并做

些许修改）。将秦皮提取物配置成不同浓度的待测

液，用紫外分光光度计检测，并绘制秦皮提取物释放

标准曲线（y=16.844x－0.207，R²=0.9966）。

精确称取 20 mg PVA/SF/CRF1/3/5，溶于 10 mL

PBS（pH=5.4）中，室温搅拌直至纤维膜内的秦皮提

取物完全溶解。吸取 1 mL溶液用 PBS（pH=5.4）稀

释 5倍后以 3000 r/min离心 10 min，吸取上清液，利

用紫外分光光度计在339 nm处测出吸光度值，并计

算纤维膜中秦皮提取物的量（m），根据(1)计算纤维

膜的负载率（R）

R =
m
M (1)

1.3.5 纳米纤维膜体外释放试验：将20 mg PVA/SF/

CRF纳米纤维膜浸入20 mL PBS（pH=5.4）中。前25

min内，每隔 1 min，抽取 3 mL上清液，用紫外-可见

分光度计测量后，向释放系统中添加相同量的 PBS

以保持恒定的体积。绘制在指定时间段溶解的秦皮

提取物释放的百分比与时间的关系图。

1.3.6 纳米纤维膜的体外抗氧化性分析

（1）纳米纤维膜对DPPH自由基清除率的影响：

采用DPPH自由基清除法检测 PVA/SF/CRF纳米纤

维膜的抗氧化活性。取 5 mg含有不同浓度的PVA/

SF/CRF 纳米纤维膜浸泡在 3 mL 0.2 mmol/L DPPH

乙醇溶液中，将其混合均匀，在黑暗中反应 30 min，

检测样品混合液在 517 nm 处的紫外吸光度值，对

DPPH自由基的清除活性根据(2)计算

DPPH radical scavenging activity = 1－
Ai－Aj

A0 (2)

式中：Ai——DPPH溶液中样品的吸光度值；Aj——与

Ai相同条件下用蒸馏水代替DPPH的混合物的吸光

度值；A0——与Ai相同条件下用去离子水代替样品

溶液的吸光度值。

（2）纳米纤维膜对ABTS自由基清除率的影响：

将 ABTS 溶液（7.4 mmol/L）和过硫酸钾溶液（2.6

mmol/L）以体积 1:1 混合后，避光反应 12 h 得到

ABTS工作液，用 0.1 mol/L磷酸盐缓冲液（pH=7.4）

稀释至其在 734 nm处吸光度值为 0.70 ± 0.02。取 5

mg含有不同浓度的 PVA/SF/CRF纳米纤维膜，分别

加入 0.8 mL ABTS稀释液，避光反应 6 min，于波长

734 nm处测其吸光度值A1，实验重复3次，根据式(3)

计算

ABTS radical scavenging activity = 1 －
A1

A0 (3)

式中：A1——0.2 mL样品溶液与0.8 mL ABTS稀释液

混合液吸光度；A0——0.2 mL蒸馏水与0.8 mL ABTS

稀释液混合液。

1.3.7 纳米纤维膜抗溶血性试验：采用绵羊血红细

胞实验测定纤维膜的溶血性。将PVA/SF/CRF纳米

纤维膜和 PCL纳米纤维膜（均裁剪为 1 cm×1 cm的

正方形）浸泡在PBS溶液中，得到待测工作液。取 1

mL 红细胞，加入 3 mL PBS 清洗 3 次后，在转速为

1500 r/min下离心，弃除上清液后，取 0.5 mL红细胞

分别加入0.5 mL质量分数为0.1%的Triton X-100作

为阳性对照，PBS作为阴性对照和样品于试管中摇
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晃1 h。在8000 r/min转速下离心2 min，在540 nm波

长下检测其吸光度值，根据式(4)进行计算溶血率

Hemolytic rate =
A－B
C－B (4)

式中：A——加入样品吸光度值；B——加入PBS吸光

度值；C——加入Triton X﹣100吸光度值。

1.3.8 纳米纤维膜细胞毒性测试

（1）B16细胞和Hela细胞培养：将细胞从液氮中

取出后，迅速放入 37 ℃水浴锅中快速解冻细胞，解

冻好后立即将细胞转移到4 mL预热培养基的15 mL

离心管中，用额外的1 mL预热培养基冲洗冻存管以

尽可能多地收集细胞。以 1000 r/min离心 5 min后，

去除上清液，加入 5 mL培养基吹打均匀，将全部细

胞液转移至新的培养瓶中，转移至细胞培养箱孵化

24 h。观察细胞长满 80%左右，吸出培养基后，用 3

mL PBS清洗贴壁细胞 2次，用 0.25%胰酶消化后加

入预热好的4 mL培养基进行吹打，把贴壁细胞吹打

下来。转至15 mL离心管离心后，丢弃上清液，加入

预热的 5 mL培养基，吹打分散细胞，从试管中用移

液枪吸取 50 μL细胞悬浮液转移到 1.5 mL PE管中，

加入100 μL台盼蓝后观察细胞生存状态。确认好细

胞状态后，转移10~20 μL混合物到血球计数器中，使

用10倍镜显微镜观察细胞，并进行技术，利用细胞培

养基调节细胞密度至(1~2)×104后，转移至96孔板继

续培养24 h。

（2）纳米纤维膜对 B16 细胞毒性测试：将 PVA/

SF/CRF纳米纤维膜和PCL纳米纤维膜（均裁剪为 1

cm×1 cm的正方形）浸泡在PBS溶液中，得到待测工

作液，用 0.22 μm无菌过滤膜过滤备用。将 96孔板

中培养了 24 h 的细胞放入显微镜下进行观察细胞

状态，吸出旧培养基，用 PBS小心冲洗 2次后，加入

100 μL纤维膜工作液，空白对照加入 100 μL新鲜培

养基，阳性对照加入 100 μL苯酚，将 96孔板置于细

胞培养箱中培养 24 h。吸出旧培养基，加入 20 μL

MTT，放入细胞培养箱中孵育 4 h，弃掉上清液，每

孔加入 150 μL DMSO，放入酶标仪中避光振荡 20

min，在 492 nm处测定各孔吸光度OD值，根据式(5)

进行计算

Cell viability = OD(samples)/OD(blank) (5)

（3）细胞活死染色试验：将PVA/SF/CRF纳米纤

维膜和PCL纳米纤维膜（均裁剪为 1 cm ×1 cm的正

方形）浸泡在 PBS溶液中，得到待测工作液，用 0.22

μm无菌过滤膜过滤备用。将 48孔板中培养了 24 h

的细胞放入显微镜下进行观察细胞状态，吸出旧培

养基，用PBS小心冲洗2次后，加入300 μL秦皮提取

物工作液，空白对照加入 300 μL新鲜培养基，将 48

孔板置于细胞培养箱中培养 24 h后，参照活死染色

试剂盒进行后续操作。

Fig. 1 SEM diagrams and its diameter distribution maps of nanofiber membranes with different contents of CRF prepared by electrospinning
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2 结果与讨论

2.1 纳米纤维膜形貌和直径分布

采用静电纺丝法制备了负载不同浓度秦皮提取

物PVA/SF纳米纤维膜。Fig.1显示了复合纳米纤维

的 SEM图像和直径分布，所有纤维都是随机分布、

无序交错的，表面光滑无交联、无珠粒。直径分布统

计如 Fig.1(A~E)所示，PVA/SF，PVA/SF/CRF1，PVA/

SF/CRF3和 PVA/SF/CRF5平均直径分别为(187.72±

51.47) nm，(976.95±153.11) nm，(899.04±131.35) nm

和(868.45±223.15) nm。PVA/SF/CRF1/3/5负载秦皮

提取物的纳米纤维膜平均纤维直径略有减小，尺寸

分布更宽，这可能是由于添加了不同含量的秦皮提

取物所导致聚合物溶液黏度和可纺性的不同。这与

已报道文献规律一致[17]，即植物提取物含量越高，静

电纺纤维的直径越小。

2.2 纳米纤维膜FT-IR分析

由Fig.2的红外光谱中可以看出，PVA/SF的特征

吸收峰为3419 cm-1处的O—H吸收峰，3004 cm-1处的

C—H 伸缩峰，1640 cm- 1 处的 C=O 处吸收峰，1455

cm-1处的CH—OH伸缩振动峰，1093 cm-1处的C—O

面外弯曲振动峰，在酰胺 I带条（1600~1700 cm-1）和

酰胺 II条带（1477~1600 cm-1）内均可观察到SF特征

吸收峰1650 cm-1和1455 cm-1的特征吸收峰。在制备

的 3个负载秦皮提取物的 PVA/SF/CRF1/3/5纳米纤

维膜中可以观察到秦皮提取物的吸收峰均已减弱，

一方面是秦皮提取物的含量较少，所以能被检测到

的部分就较弱，另一方面也说明了秦皮提取物已被

有效的负载于PVA/SF纳米纤维膜中。

Fig. 2 FT-IR of PVA/SF/CRF nanofiber membranes

2.3 PCL纳米纤维膜疏水性和复合纳米纤维膜黏

附性

通过顺序静电纺丝形成如Fig.3(A)所示的不对

称的双层纳米纤维膜。Fig.3(B,C)中得知，作为与皮

肤接触的PVA/SF/CRF层，在遇水后使纤维膨胀，迅

速形成透明凝胶状，而使纤维结构被破坏，使CRF可

以更容易溶解在液体介质中。而通过顺序静电纺

丝，在PVA/SF/CRF纳米纤维膜外层的PCL纳米纤维

膜与水接触角为 109°，表现出了良好的疏水性。双

层纳米纤维膜结构显示出良好的黏附能力，将PVA/

Fig. 3 (A) PVA/SF/CRF- PCL nanofiber membrane prepared by sequential electrospinning; (B) PVA/SF/CRF nanofiber
membrane forms a gel after contacting with water; (C) contact angle of PCL nanofiber membrane; (D) adsorption capacity of
PVA/SF/CRF-PCL nanofiber membrane on glass slides
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SF/CRF-PCL纳米纤维膜放置在润湿的干净载玻片

上（5 g），由 Fig.3(D)中可以观察到，PVA/SF/CRF层

在接触到水后，由于其可以迅速形成凝胶状连接载

玻片与外层的 PCL 疏水层，而使 PVA/SF/CRF-PCL

纳米纤维膜快速黏附在载玻片上。在 10 min后，随

着水分的挥发，PVA/SF/CRF-PCL纳米纤维膜仍与载

玻片保持良好的黏附力；当 25 min后，水分完全蒸

发，PVA/SF/CRF-PCL纳米纤维膜可以稳定地固定在

载玻片上。这展示了PVA/SF/CRF-PCL纳米纤维膜

良好的黏附性，可以广泛应用在皮肤敷料领域。

2.4 纳米纤维膜包封率和体外释放性能

通过紫外分光光度计在 330 nm处对秦皮提取

物有特殊吸收峰，可以记录不同浓度的负载秦皮提

取物纳米纤维膜的包封率，经计算，PVA/SF/CRF1/3/

5 纳米纤维膜的封装率分别为 50.84% ± 5.52% ，

50.06%±2.41%和 42.67%±2.38%，从表中可以看出，

不同比例的PVA/SF/CRF纳米纤维膜对秦皮提取物

Fig. 4 Electrospinning PVA/SF/CRF nanofiber membranes with
different concentrations released in PBS（pH=5.4）buffer

均具有一定的包封效果，但包封效果一般，在秦皮提

取物浓度较高时，能负载的效率逐渐降低，但均在

40%以上。Fig.4显示了PVA/SF/CRF纳米纤维膜中

体外释放秦皮提取物的效率，在纳米纤维膜释放体

系中，为探究其在皮肤方面的应用场景，模拟了皮肤

pH值为5.4的PBS缓冲液环境进行释放，由图可知，

在前 4 min内，纤维膜中的秦皮提取物快速释放，这

Fig. 5 (A) DPPH radical scavenging rate and (B) solution change color for different concentrations of PVA/SF/CRF nanofiber mem-
branes; (C) ABTS radical scavenging rate and (D) solution change color for different concentrations of PVA/SF/CRF nanofiber membranes
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可能是由于纳米纤维膜具有较大的表面积和孔隙

率，可以让秦皮提取物快速从中释放出来。在 4~20

min内，秦皮提取物累积释放量逐渐缓慢增加，在20

min后趋于平衡。在不同浓度的纳米纤维膜释放曲

线中均能观察到相似的效果，整个释放的过程主要

以扩散为主。实验结果表明，静电纺丝技术可以用

于秦皮提取物包封，并成功将所包封的秦皮提取物

快速释放出来，因此所制备出来的纳米纤维膜可以

缩短使用时间，达到方便快捷的效果。

2.5 纳米纤维膜体外抗氧化性

采用DPPH自由基清除法评价了负载不同浓度

秦皮提取物的纳米纤维膜和没有负载秦皮提取物的

抗氧化活性。如 Fig.5(A)表示，PVA/SF纳米纤维膜

和PCL纳米纤维膜对DPPH自由基无清除作用。在

先前的研究中，验证了秦皮提取物具有较好的抗氧

化活性，且对DPPH自由基的清除效率随着浓度的

增加而增加。秦皮提取物浓度为1%时，纳米纤维膜

对DPPH自由基清除率仅为9.52%±5.19%，在浓度增

加到5%时，可以观察到DPPH溶液颜色变为淡黄色，

清除率为89.13%±0.42%。说明PVA/SF/CRF纳米纤

维膜可以将负载在其中的秦皮提取物释放出来，有

效清除自由基。由 Fig.5(B)得知，不同浓度的 PVA/

SF/CRF纳米纤维膜在对ABTS自由基进行清除时，

可以观察到在不同浓度下均可以高效清除ABTS自

由基，在含有 1%秦皮提取物的纳米纤维膜中，对

ABTS自由基清除率高达到 87.54%±0.92%。ABTS

和DPPH自由基清除活性之间的差异可能与用于制

备自由基的不同溶剂（分别为蒸馏水和乙醇）有关。

因此，水溶性化合物秦皮提取物从纳米纤维释放到

培养基中的速度更快，并且与ABTS自由基的反应

比与DPPH自由基的反应更有效。复合纳米纤维膜

可以在不同的溶剂中释放出具有抗氧化活性的秦皮

提取物，可以作为潜在的抗氧化活性面膜、敷料、包

封袋等应用在化妆品、生物医药或食品中。

2.6 纳米纤维膜抗溶血活性

对于纳米纤维膜在人体皮肤领域长时间的接触

中是否有伤害，需要通过毒理学来进行表征绵羊红

细胞溶血试验是动物眼刺激的一种常用替代试验，

可以检测物质对皮肤的刺激性。通过使用酶标仪测

量上清液在540 nm处的吸光度，可以确定溶血活性

作为血红蛋白释放的函数。Fig.6(A)显示了直接接

触不同纳米纤维膜后红细胞的溶血率，其溶血率均

低于2%，表明其非溶血特性符合ASTM F 756-00标

准（溶血比为 2%的样品可被视为非溶血性）。在

0.1%TritonX-100作用后可以从Fig.6(B)中观察到红

细胞出现了较大程度的溶血行为，说明 PVA/SF/

CRF-PCL纳米纤维膜可以安全应用在皮肤领域。

Fig. 6 (A) Hemolysis rate and (B) hemolysis diagram of PCL
nanofiber membranes and PVA/SF/CRF nanofiber
membranes at different concentrations

Fig. 7 Effects of different concentrations of PVA/SF/CRF nanofiber
membranes and PCL nanofiber membranes on B16 cell
viability

2.7 纳米纤维膜生物相容性

以空白完全培养基及 PVA/SF纳米纤维膜为对

照，对不同浓度的复合纳米纤维膜对B16细胞的细
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胞活力进行评价。从 Fig.7 中可以得知，1%，3%和

5%秦皮提取物浓度下的纳米纤维膜生长率均在

89%以上，对B16细胞均无细胞毒性，并与PVA/SF纳

米纤维膜相比，细胞活性更高，这可能由于秦皮提取

物具有促进细胞增殖的作用，且观察到浓度越高，细

胞存活率越高。在疏水层的PCL纳米纤维膜层培养

下，细胞生长率为82.58%，对细胞生长无显著抑制作

用。这表明负载秦皮提取物的PVA/SF纳米纤维膜

和PCL纳米纤维膜具有较小的细胞毒性和良好的生

物相容性。

细胞活死荧光染色可以更直接评估经秦皮提取

物共培养后的细胞活力。Calcein-AM是一种对活细

胞进行荧光标记的染色试剂，发绿色荧光，PI不能穿

过活细胞的细胞膜，仅能穿过死细胞膜的无须区域

而达到细胞核，从而发红色荧光。是由 Fig.8所示，

Hela细胞在与 PCL纳米纤维膜和 PVA/SF，PVA/SF/

CRF1/3/5纳米纤维膜共培养 24 h后仍然存活，几乎

找不到红色染色荧光，说明Hela细胞在PCL纳米纤

维膜和 PVA/SF，PVA/SF/CRF1/3/5 纳米纤维膜的共

培养下，并没有影响到细胞的活性，与上述细胞毒性

测定结果一致。

3 结论

本文采用静电纺丝技术成功制备了聚乙烯醇/

丝素蛋白/秦皮提取物-聚己内酯（PVA/SF/CRF-PCL）

双层纳米纤维膜，内层可以快速释放负载的秦皮提

取物，具有抗氧化效果，外层有良好的黏附性。研究

发现纳米纤维膜均无毒性和刺激性，相较于传统的

湿剂面膜材料，所制备的静电纺丝纤维膜可以快速

释放活性成分，在化妆品和医药中可以规避使用防

腐剂等使皮肤过敏的成分，可以实现其在化妆品和

生物医药领域的应用。静电纺丝负载活性物质的应

用在化妆品领域中的研究尚少，可以深入探究在皮

肤组织上的应用，静电纺丝快速释放面膜的美白、抗

衰老等活性成分，从而制备纯天然刺激性小的“快速

释放”的面膜。
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Preparation of Electrospun Polyvinyl Alcohol/Silk Protein/Cortex

Fraxini-Polycaprolactone Bilayer Nanofiber Film and Antioxidant Properties

Dan Huang1, Anquan Yang2, Min Xie2, Jing Wang2, Miaomiao Zhu1, Yankang Deng1

Long Chen1, Ranhua Xiong1,3, Chaobo Huang1,3

(1. College of Chemical Engineering, Nanjing Forestry University, Nanjing 210037, China; 2. Zhejiang OSM

Group Co., Ltd, Huzhou 313000, China; 3. Jiangsu Co-Innovation Center for Efficient Processing and Utilization

of Forest Products, Nanjing Forestry University, Nanjing 210037, China)

ABSTRACT: In order to prepare a dry mask and solve the problem of using preservatives and thickeners in wet

mask to prolong the shelf life of mask and cause damage to skin, double- layer nanofiber films with polyvinyl

alcohol (PVA), silk protein (SF) loaded with Cortex fraxini (CRF) as "skin- friendly layer" and polycaprolactone

(PCL) as hydrophobic layer were prepared by sequential electrostatic spinning technology. The films were

characterized by scanning electron microscopy, infrared spectroscopy and water contact angle, and their adhesion,

release, antioxidant and biocompatibility properties were investigated. The results show that PVA/SF can be loaded

with different concentrations of CRF at 1%, 3% and 5%, and the PVA/SF/CRF-PCL fiber membranes have strong

adhesion after wetting, while CRF can reach the release equilibrium at about 4 min to achieve rapid release. The

PVA/SF fibrous membrane loaded with 5% CRF has good antioxidant properties, and the scavenging rates of

DPPH radicals and ABTS radicals are 89.13%±0.42% and 85.49%±0.82%, respectively. The PVA/SF/CRF-PCL

fibrous membrane has a low hemolysis rate and is not toxic to B16 cells and Hela cells, and the survival rate of

B16 cells is 89% or more, showing a good biocompatibility and can be safely applied in the skin field.

Keywords: electrostatic spinning; mask; antioxidant; biocompatibility
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