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摘要!以
"

%环状糊精和阿拉伯胶为壁材!通过喷雾干燥法制备大鲵油微胶囊& 通过单因素实验和

正交实验研究进风口温度%进料速率%均质时间和均质转速对大鲵油微胶囊包埋率的影响!并研究

微胶囊产品的理化性质& 结果表明'大鲵油微胶囊制备的最佳工艺条件为进风口温度 #."=%进料

速率 &8- 1Ic13>%均质时间 . 13>和均质转速 #" """ Wc13>!在此条件下大鲵油微胶囊包埋率达到

.,8$&D& 所得微胶囊水分含量为"&F"- h"8",$D!休止角为"&-8,# h"8&$$|!休止角在 &"|<,-|

之间!堆密度为 "8!' Pc91

&

!粒径为 - <#"

!

1!表面油和总油含量分别为 "8-' Pc#"" P和 ##8"$

Pc#"" P#微胶囊粉末黏度小!形状规则!表面光滑!流动性较好& 表明所得大鲵油微胶囊品质良好&

关键词!中国大鲵# 油# 微胶囊# 制备工艺' 理化性质
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;;中国大鲵$=$G")#%G#5)G)#$*%%属于两栖纲+有

尾目+隐鳃鲵科&是我国特有的珍稀物种&国家二级

保护动物)#*

' 大鲵具有滋阴补肾+补血行气的功

效&被誉为"水中人参#

)!*

' 研究发现&大鲵油中不

饱和脂肪酸$K*@%含量为 ((8"-D <(.8'#D&多不

饱和脂肪酸$?K*@%含量为 !$8("D <&,F('D

)& %,*

&

具有预防心肌梗塞+降低血脂+抗氧化+抗衰老等作

用)- %(*

' 由于不饱和脂肪酸的双键结构&大鲵油对

氧气+光和热极为敏感&容易氧化&产生令人不愉悦

的气+滋味)$*

' 将大鲵油进行微胶囊化不仅可以有

效防止大鲵油因氧气+光照等因素造成的氧化变质&

也可以实现大鲵油均匀分散&掩盖鱼腥味&有效控制

大鲵油的释放&提高消化吸收率&延长产品货架

期)'*

' 本研究团队前期采用喷雾干燥的方法制备

大鲵油微胶囊&通过响应面法优化微胶囊的材料组

成&得到包埋率为 ''8"(D

).*

' 本实验通过对制备

工艺参数进行研究&进一步提高其包埋率&并对制得

的微胶囊理化性质进行研究&为大鲵油产品开发提

供基础&积极推动大鲵产品的精深加工'

:;材料与方法

#8#;实验材料

#8#8#;原料与试剂

精制大鲵油(实验室自制&采用木瓜蛋白酶从大

鲵尾部脂肪组织中提取)#"*

&大鲵尾部脂肪由张家界

金鲵生物工程股份有限公司提供'

石油醚+无水乙醇等均为分析纯!

"

%环状糊

精+阿拉伯胶+大豆分离蛋白均为食品级&河南中泰

食化有限公司生产'

#8#8!;仪器与设备

喷雾干燥机&长沙海凌生物科技有限公司!

*[!"" %HB高速数显均质机!BB%系列恒温水浴

锅!SYk%.#,(aE/数显鼓风恒温干燥箱![Ha(-#"

扫描电子显微镜&日本电子公司'

#8!;实验方法

#8!8#;大鲵油微胶囊的制备

以
"

%环状糊精和阿拉伯胶为壁材&以大鲵油

为芯材&按照壁材配比$

"

%环状糊精与阿拉伯胶质

量比%&8,,g#+壁芯材配比 -8&$g#+壁材添加量

(F,(D的比例配好&溶解后&加入 !D乳化剂大豆分

离蛋白).*

&经高速分散后在一定的转速下均质一段

时间得到乳化液&在一定的进料速率下经高温喷雾

干燥即得到大鲵油微胶囊成品'

#8!8!;微胶囊化效果的评定

采用包埋率指标评价大鲵油微胶囊化的效

果)##*

&计算公式如下(

包埋率p$# %

微胶囊产品表面油含量

微胶囊产品总油含量
% f#""D

表面油含量(准确称取适量$/

&

%样品到烧杯

中&加入石油醚&搅拌 ! 13> 后过滤到质量为 /

#

的

锥形瓶中&用石油醚洗涤烧杯和滤纸&在 $-=下烘

干至恒重$/

!

%' 进行 & 次平行实验'

表面油含量p

/

!

%/

#

/

&

f#""P

总油含量(准确称取适量$/

(

%样品到烧杯中&

加入石油醚&超声波破碎 &" 13>后过滤到质量为/

,

的锥形瓶中&用石油醚洗涤烧杯和滤纸&在 $-=下

烘干至恒重$/

-

%' 进行 & 次平行实验'

总油含量p

/

-

%/

,

/

(

f#""P

#8!8&;微胶囊产品水分含量的测定

根据SE-,.$-#.'- #"-=恒重法&称取 - P大

鲵油微胶囊产品放置于烘箱中&#"-=下烘干 & <-

Q&称至恒重'

#8!8,;微胶囊产品流动性测定

通过休止角法测定大鲵油微胶囊产品的流动

性' 采用固定圆锥法测定休止角&将粉体注入到某

一有限直径的圆盘中心上&直到粉体堆积层斜边的

物料沿圆盘边缘自动流出为止&停止注入&测定休

止角)#!*

'

#8!8-;微胶囊产品堆密度的测定

堆密度是指粉体质量除以该粉体所占体积求得

的密度' 用至少 &- 91

&的粉末洒在圆柱状的样品收

集容器上&垂直方向用一个抹刀在容器的顶部平稳

地移动&仔细地刮掉多余的粉末' 注意抹刀要在垂

直方向运动&防止从容器压紧或切除粉末' 移除容

器边缘的任何物质&称粉末的质量)#&*

' 微胶囊堆密

度按下式计算(

)

pO0Q

式中(

)

为微胶囊堆密度&Pc91

&

!O为微胶囊质

量&P!Q为容器容积&91

&

'

#8!8(;微胶囊产品粒径的测定与外形结构观察

取适量样品&均匀分散后用双面胶贴于样品台

"$
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上&真空喷金后用扫描电镜$H/a%观察微胶囊&并

测量微胶囊直径&随机取 &" 粒进行测量&取平均值'

并观察微胶囊产品的表面结构'

<;结果与讨论

!8#;单因素实验

!8#8#;进风口温度对微胶囊包埋率的影响

在进料速率 & 1Ic13>+均质时间 - 13>+均质转

速 ' """ Wc13>条件下&考察不同进风口温度下大鲵

油微胶囊的包埋率&结果见图 #'

图 :;不同进风口温度下大鲵油微胶囊的包埋率

;;由图 # 可知&随着进风口温度的升高&微胶囊包

埋率呈现出先增加后降低的趋势&在进风口温度达

到 #."=时包埋率达到最高&为 '.8$!D&当进风口

温度大于 #."=时&微胶囊包埋率反而下降' 适当

升高进风口温度可以提高包埋率&但过高的温度会

使包埋率降低' 其原因可能是&温度较低时&雾化后

的液滴不容易干燥&大部分会粘结在干燥塔上!适当

升高温度后&雾化后的液滴迅速干燥&使得微胶囊囊

壁水分迅速蒸发&形成致密的微胶囊膜结构&使微胶

囊包埋率提高!温度过高会使微胶囊表面水分蒸发

过快&导致微胶囊囊壁出现破裂&包埋率降低)#,*

'

因此&在优化实验中选择进风口温度为 #."='

!8#8!;进料速率对微胶囊包埋率的影响

在进风口温度 #'"=+均质时间 - 13>+均质转

速 ' """ Wc13>条件下&考察不同进料速率下大鲵油

微胶囊的包埋率&结果见图 !'

图 <;不同进料速率下大鲵油微胶囊的包埋率

;;由图 ! 可知&随着进料速率的增大&大鲵油微胶

囊包埋率呈现先增加后降低的趋势&这是因为进料

速率较小时&产品粒度小&粉体在干燥过程中损失较

多&当进料速率增加到一定程度时&液滴与外界热空

气能量交换达到平衡&使得微胶囊包埋率提高!当进

料速率继续增大&而雾化器条件不变&导致液滴雾化

不完全&喷雾效率不高&能量交换不完全&易发生粘

壁的情况&使得微胶囊包埋率降低)#-*

' 因此&选择

进料速率 , 1Ic13>进行优化实验'

!8#8&;均质时间对微胶囊包埋率的影响

在进风口温度 #'"=+进料速率 & 1Ic13>+均

质转速 ' """ Wc13>条件下&考察不同均质时间下大

鲵油微胶囊的包埋率&结果见图 &'

图 ?;不同均质时间下大鲵油微胶囊的包埋率

;;由图 &可知&随着均质时间的延长&微胶囊包埋

率逐渐增加&当均质时间长于 . 13> 时&微胶囊包埋

率开始降低' 其原因可能是&当均质时间较短时&部

分微胶囊材料未能均质充分&使得雾化不完全&液滴

较大&干燥不彻底&出现材料粘壁现象&导致微胶囊包

埋率不高!随着均质时间的延长&微胶囊材料均质逐

渐彻底&微胶囊包埋率增加!当均质时间超过 . 13>

后&过长时间的均质&导致在均质过程中&刀片将已经

形成的微胶囊液滴打碎&使得微胶囊包埋率降低' 因

此&选择均质时间 . 13>进行优化实验'

!8#8,;均质转速对微胶囊包埋率的影响

在进风口温度 #'"=+进料速率 & 1Ic13>+均

质时间 - 13> 条件下&考察不同均质转速下大鲵油

微胶囊的包埋率&结果见图 ,'

图 A;不同均质转速下大鲵油微胶囊的包埋率

;;由图 , 可知&随着均质转速的提高&大鲵油微胶

囊包埋率呈现出先增加后降低的趋势' 其原因可能

是&在均质转速较低时&微胶囊材料均质不彻底&雾

化后的液滴较大&容易粘附在干燥塔壁上&使微胶囊

#$
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包埋不完全!当均质转速逐渐提升&微胶囊材料均质

逐渐完全&使得雾化后的液滴较小&容易干燥&微胶

囊包埋率逐渐提高!当均质转速继续增加&使得已经

包埋好的微胶囊液滴被打散&大鲵油不能被微胶囊

材料包覆&微胶囊包埋率降低' 因此&选取均质转速

#" """ Wc13>进行优化实验'

!8!;正交实验

基于单因素实验的结果&选取影响大鲵油微胶

囊包埋率各因素最佳水平做正交实验&对结果进行

极差分析&以确定最优制备工艺参数' 采用 I

.

$&

,

%

正交表&以进风口温度$@%+进料速率$E%+均质时

间$L%和均质转速$+%作为 , 个考察因素&选取 &

个水平进行实验' 正交实验的因素及水平见表 #&

正交实验设计及结果见表 !&正交实验方差分析见

表 &'

表 :;正交实验的因素及水平

水平 @c= Ec$1Ic13>% Lc13> +c$Wc13>%

# #'- &8- "' ". """

! #." ,8" ". #" """

& #.- ,8- #" ## """

表 <;正交实验设计及结果

实验号 @ E L + 包埋率cD

# # # # # $.8'&

! # ! ! ! '(8#$

& # & & & '&8$"

, ! # ! & .&8-,

- ! ! & # '$8&-

( ! & # ! '-8$$

$ & # & ! .#8$-

' & ! # & ',8#.

. & & ! # '(8!-

H

#

'&8!& ''8&$ '&8!( ',8,'

H

!

''8'. '-8." ''8(- '$8."

H

&

'$8," '-8!, '$8(" '$8#,

I "-8(( "&8#& "-8&. "&8,!

表 ?;正交实验方差分析

因素 偏差平方和 自由度 N 显著性

@ -.8&!" ! #(8!($

$

E !"8-($ ! "-8(,"

L -(8(#- ! #-8-!-

$

+ !#8.-" ! "(8"#.

误差 "-8,$" &

;注(N临界值为 '8(-!

$

表示影响显著'

由表 ! 与表 & 可知&以微胶囊包埋率为指标&综

合评价极差大小&结果显示各因素影响主次顺序为

@qLq+qE&即进风口温度 q均质时间 q均质转

速q进料速率&进风口温度和均质时间对微胶囊包

埋率影响显著' 在实验范围内包埋率最佳的因素水

平组合为 @

!

E

#

L

!

+

!

&即进风口温度 #."=+进料速

率 &8- 1Ic13>+均质时间 . 13> 和均质转速 #" """

Wc13>' 在最佳工艺条件下进行验证实验&得到大鲵

油微胶囊的包埋率为 .,8$&D&与优化前包埋率为

''8"(D相比&通过优化包埋率提高了 (8($ 个百

分点'

!8&;大鲵油微胶囊理化性质

大鲵油微胶囊产品呈粉末状&颗粒均匀&色泽一

致&呈乳白色&无杂质&微有鱼腥味&无酸败等异味&

产品与水混合能形成乳状液均匀分散于水中' 大鲵

油微胶囊理化性质见表 ,'

表 A;大鲵油微胶囊理化性质

项目 指标

水分含量cD "&8"- h"8",

休止角c$|% &-8,# h"8&$

堆密度c$Pc91

&

%

"8!'

粒径c

!

1 - <#"

表面油含量c$Pc#"" P% "8-'

总油含量c$Pc#"" P% ##8"$

;;由表 , 可知&大鲵油微胶囊的水分含量为

$&8"- h"8",%D&符合 HLcG&-"--!""( 小于等于

- 要求&水分含量较低&微胶囊不易结块霉变' 休止

角是指在重力场中&粒子在粉体堆积层的自由斜面

上滑动时所受重力和粒子之间摩擦力达到平衡而处

于静止状态下测得的最大角&通常球形颗粒的粉末

流动性最好&而颗粒形状不规则+尺寸小+表面粗糙

的粉末&其流动性差' 测得大鲵油微胶囊休止角为

$&-8,# h"8&$%|&休止角在 &"|<,-|之间&微胶囊

堆密度为 "8!' Pc91

&

&粒径为 - <#"

!

1&说明微胶

囊粉末黏度小&形状规则&表面光滑&流动性较好'

微胶囊表面油含量和总油含量分别为 "8-' Pc#"" P

和 ##8"$ Pc#"" P&微胶囊表面油含量少&说明微胶

囊包埋过程中油脂挥发少&表面破损少&保证了微胶

囊总油含量和质量'

!8,;大鲵油微胶囊产品外形结构观察"见图 -%

图 ($

由图 - 和图 ( 可知&喷雾干燥后的微胶囊成球

形&颗粒较均匀&粒径多在 - <#"

!

1之间&表面较

为光滑+致密+略有坍塌凹痕和极少颗粒有裂纹' 凹

痕对微胶囊影响较小&但不利于微胶囊的流动和分

散)#(*

&凹痕是喷雾干燥微胶囊产品比较容易造成的

问题&可能是由于颗粒在干燥和冷却过程中发生收

缩造成的&可以通过适当提高干燥速率减少凹痕的

产生)#$*

!极少部分微胶囊表面有裂纹或空洞是由于

!$

LBJM@bJIH @M+*@GH;;;;;;;;;;;;;;!"#' C:4F,& M:F#"



微胶囊在喷雾干燥过程中微胶囊液滴包裹空气&温

度升高体积膨胀致使微胶囊胀裂'

图 B;大鲵油微胶囊 : MMM 倍扫描电镜图

图 C;大鲵油微胶囊 :M MMM 倍扫描电镜图

?;结;论

$#%以
"

%环状糊精和阿拉伯胶为壁材&对喷雾

干燥法大鲵油微胶囊制备工艺参数进行优化' 得到

最佳工艺条件为进风口温度 #."=+进料速率 &8-

1Ic13>+均质时间 . 13> 和均质转速 #" """ Wc13>&

在此条件下得到的大鲵油微胶囊包埋率为

.,F$&D&通过优化将包埋率提高了 (8($ 个百分点'

$!% 大鲵油微胶囊的水分含量为 $ &8"- h

"F",%D&休止角为 $&-8,# h"8&$%|&休止角在

&"|<,-|之间&堆密度为 "8!' Pc91

&

&粒径为 - <#"

!

1&微胶囊粉末黏度小&形状规则&表面光滑&流动

性较好' 微胶囊表面油含量和总油含量分别为

"F-' Pc#"" P和 ##8"$ Pc#"" P' 微胶囊表面油含量

少&说明微胶囊包埋过程中油脂挥发量少&表面破损

少&保证了微胶囊总油含量和质量' 微胶囊产品结

构致密&表面光滑&略有凹痕&品质良好'
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