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油脂深加工

基于复合壁材的薏米糠油微胶囊制备及热稳定性研究

赵　婕１，王明力１，２，汤　翠１，３，万良钰１
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３．六盘水市农业委员会，贵州 六盘水 ５５３０００）

摘要：研究基于复合壁材的薏米糠油微胶囊制备工艺，以包埋率为响应值，在单因素试验基础上，采

用响应面法优化喷雾干燥制备薏米糠油微胶囊的工艺，并分析了微胶囊的热稳定性和玻璃化转变

温度（Ｔｇ）。结果表明：以阿拉伯胶（ＡＧ）和麦芽糊精（ＭＤ）为复合壁材，在壁材配比（ＡＧ与 ＭＤ质
量比）１∶１．３、芯壁质量比１∶３．２、固形物含量３１％、乳化分散１５ｍｉｎ、３０ＭＰａ均质２次、进风温度
１８０℃的条件下，薏米糠油微胶囊包埋率为８７．０９％；热重分析表明薏米糠油微胶囊的热稳定性良
好，差示量热扫描分析其Ｔｇ为３５．１℃。
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　　薏米糠是薏苡仁的种皮组织，占整个薏米总质量 的６％～１０％，含油量为２０％ ～２３％［１］，薏米糠油中

油酸含量最高为５０．７０％，亚油酸及其同分异构体含
量超过３５％，总不饱和脂肪酸含量为８７．４０％［２］。薏

米糠油中还含有一些功能活性成分［３］。Ｗｕ等［４］通

过ＧＣ－ＭＳ检测发现薏米糠油中的甘蔗脂肪醇、植
物甾醇和油酰胺的含量明显高于抛光薏仁和带壳薏

仁。薏米糠油中的活性成分被发现具有抗癌［５］、抗

炎［６］、抗过敏［７］以及免疫调节［８］等生理功能，具有
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较高的营养价值和药用价值。

微胶囊技术是一种将分散的固体、液体或气体

包埋形成粉末状微粒，保护敏感性物料，改善物料加

工特性的技术［９］。在油脂加工方面，微胶囊技术作

为一种减缓油脂氧化酸败的有效方法，被广泛应用

于油脂贮藏以提高其货架期。Ｑｕｉｓｐｅ－Ｃｏｎｄｏｒｉ
等［１０］利用喷雾干燥和冷冻干燥法制备亚麻油微胶

囊。Ｈａｓｈｔｊｉｎ等［１１］用阿拉伯胶（ＡＧ）、麦芽糊精
（ＭＤ）为壁材包埋短链脂肪酸，发现壁材种类和比
例能显著影响微胶囊结构和尺寸。

薏米糠油是一种不饱和脂肪酸含量较高的功能

性油脂，在贮运中易发生氧化变质，将其制备成微胶

囊能有效缓解薏米糠油的氧化变质。吴育廉［１２］、李

卫红［１３］等以β－环糊精为壁材，制备薏苡仁酯和薏
苡仁油微胶囊，包埋率分别为６４．６％和８４．６％。目
前，对薏米糠油的研究主要集中在生理活性方面，对

其微胶囊技术的研究较少。本研究以薏米糠油为芯

材，采用复合壁材对薏米糠油进行包埋，在单因素试

验的基础上，通过响应面法优化喷雾干燥法制备薏

米糠油微胶囊的工艺，以制备出包埋率高、稳定性好

的微胶囊产品。

１　材料与方法
１．１　试验材料
１．１．１　原料与试剂

薏米糠油：自制。大豆分离蛋白（ＳＰＩ）、阿拉伯
胶（ＡＧ）、β－环糊精（β－ＣＤ）和麦芽糊精（ＭＤ），食
品级，河南千志商贸有限公司；其他试剂均为市售分

析纯。

１．１．２　仪器与设备
ＸＨＦ－Ｄ高速分散器：宁波新芝生物科技股份

有限公司；ＧＪＪ－０．０６／４０高压均质机：上海诺尼轻
工机械有限公司；ＮＤＪ－１旋转黏度计：上海天平仪
器厂；Ｂ－２９０ｍｉｎｉ喷雾干燥器：瑞典 ＢＵＣＨＩ有限公
司；ＴＧ／ＤＴＡ７３００热重－差热综合分析仪：日本精工
纳米有限公司。

１．２　试验方法
１．２．１　喷雾干燥法制备薏米糠油微胶囊

将复合壁材中具有乳化性能的壁材（ＳＰＩ、ＡＧ）
溶于蒸馏水中，完全溶解后加入薏米糠油，利用壁材

的乳化性在磁力搅拌条件下乳化薏米糠油；加入另

一种壁材作为填充剂，搅拌均匀后混合液在高速分

散器中乳化分散１５ｍｉｎ，３０ＭＰａ均质２次。样品乳
化液在进料流量４ｍＬ／ｍｉｎ的条件下进行喷雾干燥，
制备薏米糠油微胶囊。

１．２．２　乳化液黏度的测定
取一定体积的乳化液，用旋转黏度计测定乳化

液在２５℃时的黏度。
１．２．３　微胶囊包埋率的测定

表面油含量的测定：参照 Ｖｅｎｉｌ等［１４］的方法测

定表面油含量。

总油含量的测定：采用罗兹－哥特式法［１５］测定

总油含量。

微胶囊产品的包埋率计算：包埋率 ＝（总油含
量－表面油含量）／总油含量×１００％。
１．２．４　微胶囊产品的热重（ＴＧ）分析和差示量热扫
描（ＤＳＣ）分析

用热重 －差热综合分析仪，从 ３０℃开始以
１０℃／ｍｉｎ的速率进行程序升温，至８００℃后结束，
绘制薏米糠油微胶囊的ＴＧ曲线，并对ＡＧ、ＭＤ及薏
米糠油进行ＤＳＣ分析。
２　结果与分析
２．１　复合壁材的选取

分别将ＳＰＩ和β－ＣＤ，ＡＧ和 ＭＤ，ＳＰＩ和 ＭＤ按
质量比１∶１，ＡＧ、ＳＰＩ和 ＭＤ按质量比１∶１∶１进行复
配，在固形物含量３０％、芯壁质量比１∶４、进风温度
１５０℃的条件下进行喷雾干燥。以乳化液黏度、微
胶囊包埋率和喷雾干燥情况为指标，综合确定最佳

复配类型。表１为４种配方下薏米糠油微胶囊乳化
液黏度、包埋率以及喷雾干燥情况。

表１　４种配方下微胶囊的包埋效果

复合壁材 黏度／（ｍＰａ·ｓ） 包埋率／％　　 喷雾干燥情况

ＳＰＩ和β－ＣＤ 　５１±０．４７ａｂ ６３．４２±１．２９ｂ 堵塞喷头，轻微粘壁现象

ＡＧ和ＭＤ 　２９±０．１２ｃ ７０．３４±０．９３ａ 喷雾状态较好，无粘壁现象

ＡＧ、ＳＰＩ和ＭＤ 　５６±０．６１ａ ４６．０２±１．２３ｃ 堵塞喷头，粘壁现象严重

ＳＰＩ和ＭＤ 　４８±０．２３ｂ ６０．７４±１．２７ｂ 轻微粘壁现象

　注：表中同列数据不同字母表示差异显著性（Ｐ＜０．０５）。

　　由表１可知，不同配方的乳化液黏度有较大差
异，复合壁材为ＡＧ和ＭＤ乳化液的黏度最小；而含
ＳＰＩ的乳化液黏度均偏大，这是由于ＳＰＩ的乳化性和

起泡性较强，在均质分散的过程中易产生大量的气

泡。喷雾干燥情况与黏度大小直接相关，黏度过大

在喷雾干燥的过程中容易造成喷头堵塞，且粘壁现
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象比较严重。对包埋率分析可知，复合壁材为 ＡＧ
和ＭＤ的微胶囊包埋率显著高于其他３种复合壁材
（Ｐ＜０．０５），复合壁材为ＳＰＩ和β－ＣＤ与ＳＰＩ和ＭＤ
的微胶囊包埋率无显著差异。综合分析，选择 ＡＧ
和ＭＤ作为复合壁材。
２．２　单因素试验
２．２．１　壁材配比对微胶囊包埋率的影响

在固形物含量３０％、芯壁质量比１∶４、进风温度
１５０℃的条件下，考察壁材配比（ＡＧ与ＭＤ质量比）
（１∶３、１∶２．５、１∶２、１∶１．５、１∶１、１．５∶１）对微胶囊包埋
率的影响，结果见图１。

图１　壁材配比对微胶囊包埋率的影响

　　由图１可知，微胶囊的包埋率随着 ＡＧ含量的
增加呈现先增加后降低的趋势。ＡＧ含量过低则不
能完全乳化和包埋芯材，形成的乳化液不稳定，造成

微胶囊的包埋率较低；ＭＤ作为壁材填充剂，其含量
过低不利于形成致密的囊膜，使得微胶囊化效率会

有所下降。因此，选取壁材配比为１∶１．５。
２．２．２　芯壁质量比对微胶囊包埋率的影响

在固形物含量 ３０％、壁材配比 １∶１、进风温度
１５０℃的条件下，考察芯壁质量比（１∶７、１∶５、１∶３、
１∶２、１∶１）对微胶囊包埋率的影响，结果见图２。

图２　芯壁质量比对微胶囊包埋率的影响

　　由图２可知，芯壁质量比在１∶３时，包埋率最高
为７１％。增加薏米糠油的含量能够提高微胶囊的
载油量，从而增大微胶囊的包埋率。当包埋达到饱

和后，增加芯材的比例，造成表面油含量增大，降低

微胶囊的包埋率，故选择芯壁质量比为１∶３。
２．２．３　固形物含量对微胶囊包埋率的影响

在壁材配比 １∶１、芯壁质量比 １∶４、进风温度

１５０℃的条件下，考察固形物含量（１０％、２０％、３０％、
４０％、５０％）对微胶囊包埋率的影响，结果见图３。

图３　固形物含量对微胶囊包埋率的影响

　　由图 ３可知，固形物含量为 ３０％时包埋率最
高。增加固形物含量，喷雾时液滴中的壁材更容易

成膜且致密性提高，Ｒｅｉｎｅｃｃｉｕｓ［１６］也发现高固形物
含量能得到更理想的微胶囊产品。但当固形物含量

过高时，乳化液的黏度较大，容易造成喷头堵塞，同

时水分蒸发速度受到影响，使得液滴表面脱水太慢，

喷雾时易出现粘壁现象。因此，选取３０％为最佳的
固形物含量。

２．２．４　进风温度对微胶囊包埋率的影响
在壁材配比１∶１、芯壁质量比１∶４、固形物含量

３０％的条件下，考察进风温度（１５０、１６０、１７０、１８０、
１９０℃）对微胶囊包埋率的影响，结果见图４。

图４　进风温度对微胶囊包埋率的影响

　　由图４可知，喷雾干燥进风温度为１８０℃时，微
胶囊的包埋率最高。进风温度低，微胶囊中的水分不

能被完全蒸发，造成产品水分含量高，不利于贮藏；进

风温度过高，水分蒸发太快，囊壁容易产生裂纹，使芯

材从微胶囊内逸出，影响微胶囊产品的稳定性和包埋

效果。因此，选择喷雾干燥进风温度为１８０℃。
２．３　响应面优化试验
２．３．１　响应面试验设计及结果

在单因素试验的基础上，固定进风温度为

１８０℃，以壁材配比（Ａ）、芯壁质量比（Ｂ）、固形物含
量（Ｃ）为变量，包埋率（Ｙ）为响应值，结合 Ｂｏｘ－
Ｂｅｈｎｋｅｎ试验设计优化薏米糠油微胶囊的制备工
艺，响应面试验因素水平见表２，响应面试验设计与
结果见表３。
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表２　响应面试验因素水平

水平 Ａ壁材配比 Ｂ芯壁质量比 Ｃ固形物含量／％
－１ １∶２．０ １∶４ ２５
－０ １∶１．５ １∶３ ３０
－１ １∶１．０ １∶２ ３５

表３　响应面试验设计与结果

试验号 Ａ Ｂ Ｃ 包埋率／％
０１ １ １ ０ ７０．１３
０２ ０ ０ ０ ８５．６７
０３ ０ －１ １ ５７．４７
０４ －１ ０ －１ ７３．３４
０５ ０ ０ ０ ８６．１１
０６ ０ ０ ０ ８５．１３
０７ １ －１ ０ ４９．２８
０８ ０ －１ －１ ５０．７１
０９ １ ０ －１ ６３．７４
１０ ０ １ １ ７０．３４
１１ －１ ０ １ ７７．７９
１２ －１ －１ ０ ６４．３４
１３ －１ １ ０ ７５．４９
１４ ０ ０ ０ ８７．０９
１５ ０ ０ ０ ８４．５７
１６ ０ １ －１ ６５．２６
１７ １ ０ １ ６９．１０

　　对表３中的响应面试验结果进行多元回归分
析，得到各个因素与薏米糠油微胶囊包埋率之间的多

元二次回归模型方程：Ｙ＝８５．７１－４．８４Ａ＋７．４３Ｂ＋
２．７１Ｃ＋２．４３ＡＢ＋０．２３ＡＣ－０．４２ＢＣ－５．４３Ａ２－
１５．４８Ｂ２－９．２９Ｃ２。

回归模型方差分析见表４。
表４　回归模型方差分析

变异

来源
平方和 自由度 均方 Ｆ Ｐ

模型 ２３４７．５５ ９ ２６０．８４ ２４６．５３＜０．０００１

Ａ １８７．３１ １ １８７．３１ １７７．０４＜０．０００１

Ｂ ４４１．３４ １ ４４１．３４ ４１７．１４＜０．０００１

Ｃ ５８．５９ １ ５８．５９ ５５．３８＜０．０００１

ＡＢ ２３．５２ １ ２３．５２ ２２．２３＜０．００２２

ＡＣ ０．２１ １ ０．２１ ０．２０＜０．６７１６
ＢＣ ０．７１ １ ０．７１ ０．６７＜０．４４１０
Ａ２ １２４．０７ １ １２４．０７ １１７．２６＜０．０００１

Ｂ２ １００８．４２ １ １００８．４２ ９５３．１１＜０．０００１

Ｃ２ ３６３．６４ １ ３６３．６４ ３４３．７０＜０．０００１

残差 ７．４１ ７ １．０６
失拟项 ３．７０ ３ １．２３ １．３３＜０．３８１１
纯误差 ３．７０ ４ ０．９３
总和 ２３５４．９６ １６

　注：Ｐ＜０．０５，显著；Ｐ＜０．０１，极显著。

由表４可知，模型具有高度显著性（Ｐ＜０．０００１），
失拟项不显著（Ｐ＞０．０５），说明模型与试验拟合程

度好，试验误差小。模型的回归系数 Ｒ２＝０．９９６９，
调整系数Ｒ２Ａｄｊ＝０．９９２８，表示因素和响应值之间的
回归相关性和可信度较高，可以用此模型对微胶囊

化薏米糠油的工艺进行分析和预测。Ａ、Ｂ、Ｃ、ＡＢ、
Ａ２、Ｂ２和 Ｃ２对微胶囊包埋率的影响极显著（Ｐ＜
０．０１），交互项ＡＣ和 ＢＣ对微胶囊包埋率的影响不
显著。根据表４中Ｆ值的大小，分析各因素对包埋
率的影响。各因素对响应值的影响程度大小为：芯

壁质量比（Ｂ）＞壁材配比（Ａ）＞固形物含量（Ｃ）。
２．３．２　最佳工艺条件的确定

利用ＤｅｓｉｇｎＥｘｐｅｒｔ软件对非线性回归模型进行
求解，确定出最佳的包埋条件为：壁材配比１∶１．３，
芯壁质量比１∶３．２１，固形物含量３０．６８％。在最佳
条件下的理论预测包埋率可以达到８７．６３％。实际
操作时，按照壁材配比１∶１．３，芯壁质量比１∶３．２，固
形物含量３１％的条件进行３次平行验证试验，测得
实际包埋率为８７．０９％，与预测值的误差为０．６２％。
预测值与实际值接近，说明响应面法得到的最佳工

艺参数可靠。

２．４　热重（ＴＧ）分析（见图５）

图５　薏米糠油微胶囊ＴＧ曲线

　　由图５可知，在程序升温情况下，薏米糠油微胶
囊的质量有较大变化，主要可以分为３个阶段。第
一阶段在３０～１１２℃，微胶囊质量的变化主要为微
胶囊中的水分及表面油脂氧化分解造成的质量损

失，占整个微胶囊质量的 ５％ ～６％。第二阶段是
２００～３５３℃，ＴＧ曲线迅速下降，其质量损失达到
５５．１５％，说明薏米糠油微胶囊在该阶段发生了分
解，薏米糠油暴露出来被氧化分解造成质量损失。

第三个阶段为 ３５３～５５０℃，该范围的质量损失为
２５％左右，其质量变化主要来源于囊壁中壁材的分
解。根据微胶囊中薏米糠油氧化分解的温度范围可

知，薏米糠油微胶囊的热稳定性较好。

２．５　差示量热扫描（ＤＳＣ）分析
ＤＳＣ能分析微胶囊颗粒发生相变时的起始温

度，并了解微胶囊产品的耐热情况。ＡＧ、ＭＤ及薏
米糠油微胶囊的琉璃化转变温度（Ｔｇ）见表５。
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表５　ＡＧ、ＭＤ与薏米糠油微胶囊的玻璃化转变温度

样品 Ｔｇ／℃
ＡＧ ８５．１
ＭＤ ３４．６

薏米糠油微胶囊 ３５．１

　　由表５可知，ＡＧ、ＭＤ和薏米糠油微胶囊的 Ｔｇ
分别为８５．１、３４．６℃和３５．１℃，薏米糠油微胶囊的
Ｔｇ介于ＡＧ和ＭＤ之间。薏米糠油微胶囊的 Ｔｇ为
３５．１℃，高出常温贮藏条件，将产品置于常温贮藏
时可保证微胶囊处于玻璃态，此时体系中分子扩散

和化学反应速率较低［１７］，在薏米糠油微胶囊中表现

为氧化、薏米糠油逸失等现象缓慢。表明微胶囊技

术能有效减缓油脂氧化，有助于提高薏米糠油的稳

定性，延长其货架期。

３　结　论
本试验用具有乳化性的复合壁材对薏米糠油进

行包埋，制备薏米糠油微胶囊。响应面法优化喷雾

干燥制备薏米糠油微胶囊的最佳包埋条件为：壁材

配比（ＡＧ与ＭＤ质量比）１∶１．３，芯壁质量比１∶３．２，
固形物含量３１％，乳化分散１５ｍｉｎ，３０ＭＰａ均质２
次，进风温度１８０℃。在最佳包埋条件下，薏米糠油
微胶囊包埋率为８７．０９％。通过 ＴＧ和 ＤＳＣ分析薏
米糠油微胶囊的热稳定性，其Ｔｇ为３５．１℃，热稳定
性较好，在常温下贮藏呈玻璃态，具有良好的贮藏稳

定性，表明微胶囊技术能提高薏米糠油对热的稳定

性，有利于延长薏米糠油的贮藏期。提高微胶囊的

包埋率和载油量能拓宽其应用范围，本试验方法中

未额外添加乳化剂，减少了乳化剂的使用，制备的微

胶囊包埋率一般，因此需要进一步探究，在保证包埋

率的同时提高微胶囊的载油量。
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