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摘要!为提高亚麻籽二酯油的稳定性和利用率!以抗性糊精和酪蛋白酸钠为复合壁材!单硬脂酸甘

油酯"(R$和柠檬酸脂肪酸甘油酯"[VLY0($为复合乳化剂!制备亚麻籽二酯油乳液!并进一步采

用喷雾干燥法制备亚麻籽二酯油微胶囊& 通过单因素实验考察固形物含量%(R与 [VLY0(质量

比%乳化剂添加量"以芯材质量计$和载油量对亚麻籽二酯油乳液粒径大小以及稳定性的影响!采

用W;<#WD?AHDA设计响应面实验优化亚麻籽二酯油乳液的制备工艺!并采用钨丝灯扫描电子显微

镜%傅里叶变换红外光谱仪%热重分析仪和体外模拟消化模型等对亚麻籽二酯油微胶囊的性质进行

了分析& 结果表明' 亚麻籽二酯油乳液最佳制备工艺条件为固形物含量 &"i%(R与 [VLY0(质

量比 &k-%乳化剂添加量 !9&i%载油量 &"i!在此条件下亚麻籽二酯油乳液粒径为 !7/9-" A2!亚

麻籽二酯油微胶囊包埋率为 ./96&i# 亚麻籽二酯油微胶囊结构完整!整体呈球形!外部无明显损

伤!且具有良好的热稳定性和溶解性#亚麻籽二酯油微胶囊在体外模拟胃肠道消化过程中芯材释放

率达到 6-9&.i& 综上!微胶囊化有利于提高亚麻籽二酯油的稳定性!扩大其应用范围&

关键词!亚麻籽二酯油#乳液#微胶囊#理化性质#体外模拟消化

中图分类号!LM!!%"]&.!97J J文献标识码!N 文章编号!%""$ #/.7.#!"!$$"& #""7! #"/

"7(+0+B4(+)-)%7,&74,4(+)-7,)'&22)%5+-2&&*)+5*+.56'&,+*&&0/52+)-4-*

7162+')'1&0+'457,)7&,(+&2)%+(20+',)'472/5&2

,P0Q34TDAI

%

% bN+RbD4CD4

!

% ,N+RW;

$

% bN+[?=CDAI

%

% bN+R,;AI?=3

%
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JJ亚麻籽油富含多不饱和脂肪酸(角鲨烯(生育酚

和植物甾醇等多种生理活性物质%其中不饱和脂肪

酸含量高达 6&i g."i%

"

#亚麻酸含量可以到达

&"i以上)%*

& 作为人体必需脂肪酸%

"

#亚麻酸具

有多种生理活性功能%如抑制血脂和血压升高%预防

肿瘤(血栓和阿尔茨海默病%为大脑细胞提供营养

等%近年来受到国内外专家越来越多的关注)! #-*

&

亚麻籽二酯油除了富含
"

#亚麻酸以外%其在

人体中的消化机制也有别于传统的食用油%在小肠

消化阶段%甘油二酯会被分解为脂肪酸和甘油%但是

因为人体中酰基辅酶N的底物特异性差%因此分解

后的产物仅有少量被合成为甘油三酯%其余则被身

体代谢利用%转换成了能量%同时也减少了人体中油

脂的积累%保护了人体的健康)& #/*

& 但是亚麻籽二

酯油极易氧化变质%因此如何提高其稳定性和利用

率成为了当下研究的关键&

微胶囊技术是指利用高分子材料对小微粒(小

液滴或气体进行包封%形成一种可以保护内部芯材

且性质稳定的小颗粒的技术)%%6*

& 喷雾干燥法由于

成本低(效率高和操作简单等优点被广泛应用于油

脂包埋行业).*

& 但是在喷雾干燥之前%油脂必须要

经过乳化制备成乳液& 因此%乳液的性质也决定了

喷雾干燥后微胶囊的品质&

本实验通过对亚麻籽二酯油乳液制备工艺进行

优化%保证喷雾干燥后微胶囊产品的品质%并对微胶

囊产品结构与消化特性等理化性质分析%旨在为亚

麻籽二酯油的加工提供科学依据%扩展其在食品行

业中的应用范围&

<=材料与方法

%9%J实验材料

亚麻籽二酯油"N'N#*NR#%广东粤膳特医营

养科技有限公司! Ŵ"7M #抗性糊精%罗盖特营养食

品有限公司!酪蛋白酸钠"+3[3Z#%日本理研食品株

式会社!单硬脂酸甘油酯(柠檬酸脂肪酸甘油酯%河

南奥尼斯特食品有限公司!正己烷"分析纯#%天津

瑞明威化工有限公司!猪胆盐(

"

#淀粉酶(胃蛋白

酶%上海源叶生物有限公司!胰脂肪酶(胰蛋白酶%上

海阿拉丁生化科技股份有限公司!纯水%实验室

自制&

电子秤! N̂#!&*数显高剪切分散乳化机!UU#%

大功率电动搅拌器!QQ#-W恒温搅拌水浴锅!

NQ#(̂ % NLM 超高压微射流均质机!M*#"6 喷雾

干燥机! *QR#."/"N电热恒温鼓风干燥箱!

Q]YVWNM)#%"")纳米粒度分析仪%日本 Q]YVWN

公司!M #$/""+钨丝灯扫描电子显微镜!LR!". %̂

热重分析仪%德国耐驰仪器公司!+4:;5D\VM&" #

+4:;5D\[;A\4A==2傅里叶红外光谱仪%L?DX2;̂ 4Z?DX

科技公司&

%9!J实验方法

%9!9%J亚麻籽二酯油乳液的制备

按质量比 %k. 称取抗性糊精"Y*#和酪蛋白酸

钠溶于 7&f的蒸馏水中%制备成为水相%置于 7&f

恒温水浴锅中搅拌 $" 24A!称取一定质量的亚麻籽

二酯油%将一定质量的单硬脂酸甘油酯"(R#和柠

檬酸脂肪酸甘油酯"[VLY0(#加入亚麻籽二酯油

中%制备成为油相%置于 7&f恒温水浴锅中搅拌 $"

24A%搅拌结束后进行高速剪切& 在高速剪切的过程

中%将水相缓慢加入到油相中%剪切 ! 24A%得到粗乳

液& 将粗乳液用超高压微射流均质机在 -" (_3下

均质 ! g$ 次%得到亚麻籽二酯油乳液&

%9!9!J亚麻籽二酯油微胶囊的制备

取亚麻籽二酯油乳液%在进风温度 %7"f(出风

$7
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温度 6"f(进料速度 6" 2'F24A的条件下进行喷雾

干燥%得到亚麻籽二酯油微胶囊&

%9!9$J亚麻籽二酯油乳液粒径与稳定性测定

用纳米粒度分析仪测定亚麻籽二酯油乳液的平

均粒径& 将 % 2'乳液样品用去离子水梯度稀释

%"" 倍%取 !9& 2'稀释液%置于比色皿中测试%在激

光强度为"6& l%#i%折光率为 6i g%&i%折射率

为 %9$$ 条件下%监测颗粒大小分布%直到获得恒定

读数& 记录 $ 次粒径测定的平均值&

取一定量的亚麻籽二酯油乳液置于透明玻璃试

管中%放入 7"f烘箱中 - ? 后取出测量乳液乳化层

的高度"F

Z

#和乳液总高度"F

\

#& 乳液稳定性" C#

按下式计算&

C pF

Z

FF

\

m%""i "%#

%9!9-J亚麻籽二酯油微胶囊的性质测定

%9!9-9%J包埋率测定

参照RW&"".97$!"%7 中的碱水解法测定亚麻

籽二酯油微胶囊的总油含量 "H#%参照 OWFL

-/.%$!"%& 测定亚麻籽二酯油微胶囊的表面油含

量""#& 包埋率"O#按下式计算&

Op"H#"##Hm%""2 "!#

%9!9-9!J水分含量测定

参照RW&"".9$$!"%7 测定亚麻籽二酯油微胶

囊的水分含量&

%9!9-9$J溶解性测定

将亚麻籽二酯油微胶囊溶解性分为优良(中等(

较差三档%优良是指微胶囊在 -"f温水倒入时能充

分溶解或者轻微摇晃烧杯(玻璃棒轻微搅拌就能使

微胶囊充分溶解的情况%中等是指轻微搅拌或摇晃

后杯底有部分不溶颗粒沉淀%但无明显类似于豆奶

粉冲水时的结块现象%较差是指玻璃棒轻微搅拌或

摇晃烧杯后颗粒基本不溶并有结块现象出现&

%9!9-9-J钨丝灯扫描电子显微镜观测

设置加速电压为 %& Hh%使用钨丝灯扫描电子

显微镜在放大倍数分别为 % """ 倍和 ! """ 倍的条

件下对亚麻籽二酯油微胶囊形态进行观察&

%9!9-9&J傅里叶变换红外光谱仪分析

将固体物料用液氮冷冻后放入研钵进行研磨%

与干燥溴化钾"nWX#按照质量比 %k6" 在研钵中混

合均匀%然后进行压片处理%液体物料使用液体样品

池法制样%样品均在 -"" g- """ :2

#%波长范围内重

复扫描 &" 次%取平均值后得到样品的红外光谱图&

%9!9-97J热重"LR#分析

分析条件'氮气流速 !" 2'F24A%扫描温度范围

-" g&""f%升温速率 %"fF24A& 记录升温过程中

样品质量随温度的变化曲线&

%9!9-9/J消化特性分析

体外模拟消化液配制参照 NAEXz等)%"*的方法

并稍作修改& 模拟口腔液" MM #̂配制'将 !96%! I

n[5(%9!&6 InQ

!

_]

-

(%9!&6 I+3Q[]

$

("9"%. I

(I[5

!

("9"$& I"+Q

-

#

!

[]

$

( "9% IQ[5( "9$%- I

[3[5

!

和 "9! I

"

#淀粉酶混合%加纯水定容至 % """

2'& 模拟胃液"MR̂ #配制'将 %9!6& In[5("9$"7 I

nQ

!

_]

-

(&9!& I+3Q[]

$

(79.$6 I+3[5("9"%& I

(I[5

!

("9%%& I"+Q

-

#

!

[]

$

("97/$ IQ[5("9"$! I

[3[5

!

和 $9! I胃蛋白酶混合并用 $"i盐酸溶液调

节 TQ至 !%加纯水定容至 % """ 2'& 模拟肠液

"MV̂#配制'将 %9!7/ In[5("9!/! InQ

!

_]

-

(%/96&

I+3Q[]

$

(&97%7 I+3[5("9"-% I(I[5

!

("9/7/ I

Q[5("9%!7 I[3[5

!

("9& I胆盐("9$7 I胰脂肪酶和

%" I胰蛋白酶混合均匀%加纯水定容至 % """ 2'&

上述消化液均现用现配&

体外模拟消化' 称取 % I亚麻籽二酯油微胶囊

于 %" 2'MM^中%于 "$/ l"9&#f水浴下以 %""

XF24A 搅拌 6 24A& 将模拟口腔阶段结束后的消化

产物与 MR̂ 混合"体积比 %k%#%并用 "9! 2;5F'的

+3]Q溶液调节 TQ至 !9&& 然后%将混合物在

$/f(%"" XF24A下孵育 ! ?& 将来自模拟胃阶段的

消化产物 "!" 2'#加入到干净的烧杯中%用 "9$

2;5F'+3]Q调节 TQ至 /9"%加入相同体积的 MV̂%

将混合物在 $/f(%"" XF24A 下孵育 ! ?%期间使用

"9"% 2;5F'+3]Q溶液保持 TQ为 /9"&

芯材释放率测定'在模拟口腔消化结束后开始

取样%"9& ? 及以后每隔 "9& ? 进行取样%将样品高

温灭酶活后置于分液漏斗中%加入 $" 2'正己烷进

行萃取%重复 $ 次%混合萃取物并使用水浴锅加热去

除有机溶剂%得到模拟消化过程中油脂释放量"P#&

芯材释放率"1#按下式计算&

1pPFHm%""i "$#

%9!9&J数据分析

上述实验数据均重复测定 $ 次%取平均值& 实

验数据运用*DZ4IA #0<TDX\%" 软件进行分析处理%

使用]X4I4A 69& 绘制图表&

>=结果与分析

!9%J亚麻籽二酯油乳液制备的单因素实验

!9%9%J固形物含量对乳液粒径和稳定性的影响

在(R与 [VLY0(质量比 %k%(乳化剂添加量

"以芯材质量计%下同#!i(载油量"乳液中除水分

外油脂所占比例#&"i的条件下%探究固形物含量

"乳液中除水分外其余物质占乳液质量比例#对乳
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液粒径和稳定性的影响%结果见图 %&

图 <=固形物含量对乳液粒径和稳定性的影响

JJ由图 % 可知%随着固形物含量的增加%乳液稳定

性逐步上升%粒径随之下降%但是当固形物含量超过

&"i后%乳液稳定性开始下降并且粒径随之增大%这

可能是由于乳液的水分含量过低%导致乳液过于黏

稠而无法混合均匀所致)%%*

&

!9%9!J(R与 [VLY0(质量比对乳液粒径和稳定

性的影响

在乳化剂添加量 !i(固形物含量 &"i(载油量

&"i的条件下%探究 (R与 [VLY0(质量比对乳液

粒径和稳定性的影响%结果见图 !&

图 >=Z[与I#NO$Z质量比对乳液粒径和稳定性的影响

JJ由图 ! 可知%随着 (R与 [VLY0(质量比的减

小%乳液稳定性先上升后降低%而粒径的变化趋势则

与稳定性相反& 当 (R与 [VLY0(质量比超过

&k- 后%乳液稳定性开始下降并且粒径随之增大%这

与Q;AI等)%!*使用司盘和吐温配制出不同 Q'W值

的乳液的粒径变化趋势相似%这可能是由于

[VLY0(用量过多使整体乳化剂的 Q'W值较小%不

符合水包油型乳液的最适Q'W值所导致的&

!9%9$J乳化剂添加量对乳液粒径和稳定性的影响

在(R与 [VLY0(质量比 &k-(固形物含量

&"i(载油量 &"i的条件下%探究乳化剂添加量对

乳液粒径和稳定性的影响%结果见图 $&

由图 $ 可知%随着乳化剂添加量的增加%乳液稳

定性先上升后降低%而粒径的变化趋势则与稳定性

相反& 当乳化剂添加量超过 !9&i后%乳液的稳定

性开始下降并且粒径随之增大%这与张丽红等)%$*研

究木姜子精油乳液时发生的现象类似%这是因为当

乳化剂用量超出一定范围后%其界面层的致密性会

有所下降%从而对乳液稳定性产生不利的影响&

图 ?=乳化剂添加量对乳液粒径和稳定性的影响

!9%9-J载油量对乳液粒径和稳定性的影响

在(R与 [VLY0(质量比 &k-(乳化剂添加量

!9&i(固形物含量 &"i的条件下%探究载油量对乳

液粒径和稳定性的影响%结果见图 -&

图 G=载油量对乳液粒径和稳定性的影响

JJ由图 - 可知%随着载油量的增加%乳液稳定性逐

步上升%粒径随之下降& 当载油量超过 &"i后%乳

液稳定性开始下降并且粒径随之增大%这与王悦)%-*

的研究结果相一致%这可能是由于在乳化剂用量一

定的情况下%油脂含量增加导致乳化效果降低)%&*

&

!9!J亚麻籽二酯油乳液制备的响应面实验

!9!9%J模型建立及显著性分析

在单因素实验的基础上%通过 W;<#WD?AHDA

*DZ4IA "WW*#设计方法优化制备亚麻籽二酯油乳

液的工艺参数%固定 (R与 [VLY0(质量比 &k-%选

择载油量(固形物含量和乳化剂添加量为考察因素%

以亚麻籽二酯油乳液粒径 "1# 为响应值%使用

*DZ4IA #0<TDX\%" 软件进行三因素三水平响应面实

验& 响应面实验因素水平见表 %%响应面实验设计

及结果见表 !&

表 <=响应面实验因素水平

水平 /载油量#2 5固形物含量#2 &乳化剂添加量#2

#% -& -" !9"

" &" &" !9&

% && 7" $9"
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表 >=响应面实验设计及结果

实验号 J/ 5 & 1FA2

% #% " " !6/9&7

! #% % #% $".9-&

$ " " #% !/-97/

- #% % % !6%9-$

& % % " !779$-

7 #% #% % !.!9/6

/ " " " !&.9./

6 " " " !7697!

. " " " !7"9$&

%" " % " !//9-/

%% " " " !7-9%6

%! % #% % $$-9&7

%$ #% #% #% !6/9"&

%- % #% #% $-/96"

%& % % #% $!.9/6

%7 % % % $%.9"-

%/ " " " !&69$/

%6 % " " $%%9-$

%. " " % !/"9-.

!" " #% " !/!96&

JJ根据表 ! 中的实验数据进行数学模型拟合%得

到二次多项回归方程'1p!7-9!! q%69-$/#%9/.5#

&9"&&#&9&//5#"9!%/&#$9.%5&q$$9-%/

!

q

.9"65

!

q79&&

!

&

对回归模型进行方差分析%结果见表 $& 从表 $

可以看出%回归方程模型 %o"9"%%极显著%且失拟

项%值为 "9"7$ "%不显著& /与 /

! 对粒径影响极

显著%&(/5(5

! 影响显著%其余项无显著性影响& $ 个

因素对亚麻籽二酯油乳液粒径的影响大小依次为载

油量K乳化剂添加量 K固形物含量%且模型的相关

系数"4

!

#为 "9.76 &%说明亚麻籽二酯油乳液粒径

的变化有 .796&i来源于所选变量%模型拟合度高%

可靠性强%可用于亚麻籽二酯油乳液制备工艺参数

的优化&

表 ?=回归模型方差分析

方差来源 平方和 自由度 均方 7 %

模型 %$ /$797& . % &!79!. $-9%! o"9""" %

""

/ $ $.69%! % $ $.69%! /&9.7 o"9""" %

""

5 $%9.$ % $%9.$ "9/% "9-%/ .

& !&-9&! % !&-9&! &97. "9"$6 $

"

/5 !-69&$ % !-69&$ &9&7 "9"-" !

"

/& "9$7 % "9$7 "9"% "9.$" 7

5& %!!9"/ % %!!9"/ !9/$ "9%!. 7

/

!

$ "/"9"- % $ "/"9"- 7697$ o"9""" %

""

5

!

!!79&. % !!79&. &9"/ "9"-6 %

"

&

!

%%79". % %%79". !97" "9%$6 $

残差 --/9$& %" --9/-

失拟项 $7&9&6 & /$9%! -9-/ "9"7$ "

纯误差 6%9// & %79$&

总误差 %- %6- %.

J注'

"

表示%o"9"& 显著!

""

表示 %o"9"% 极显著

!9!9!J验证实验

通过 *DZ4IA #0<TDX\%" 软件对工艺条件的分

析%得到制备亚麻籽二酯油乳液的最佳工艺条件为

固形物含量 -69$!i(乳化剂添加量 !9&i(载油量

-.9$7i%在此条件下亚麻籽二酯油乳液粒径的预测

值为 !7!9/- A2& 考虑实际情况%将工艺条件修正

为固形物含量 &"i(乳化剂添加量 !9&i(载油量

&"i%在该工艺条件下进行 $ 组重复实验%得到亚麻

籽二酯油乳液粒径的平均值为 !7/9-" A2%接近预

测值%说明响应面优化得到的最佳工艺条件合理

可靠&

!9$J亚麻籽二酯油微胶囊的性质

!9$9%J基本理化指标分析"见表 -#

表 G=亚麻籽二酯油微胶囊基本理化指标

表面油含量Fi 总油含量Fi 包埋率Fi 水分含量Fi 溶解性

%9"7 l"9"% -.9$6 l"9/7 ./96& l%9%- !97" l"9"- 优良

JJ由表 - 可知%亚麻籽二酯油微胶囊的水分含量

为 !97"i%满足微胶囊产品水分含量在 !i g&i之

间)%7*的要求%并且包埋率达到 ./96&i%几乎所有的

芯材都被包埋%证明了上述乳液和微胶囊制备工艺

的可靠性%同时亚麻籽二酯油微胶囊也具备优良的

溶解性%在 -"f温水中进行自由沉降时出现拉丝和

扩散的现象%并在 %" Z内全部溶解&

!9$9!J钨丝灯扫描电子显微镜分析"见图 &#

图 H=亚麻籽二酯油微胶囊钨丝灯扫描电子显微镜图
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JJ由图 & 可知%亚麻籽二酯油微胶囊结构完整%整

体呈球形%外部无明显损伤%部分微胶囊外表面出现

干瘪褶皱%这可能是壁材间相互作用引起的%也可能

是喷雾干燥过程中温度过高%在冷却过程中引起外

表皮收缩造成的)%/*

&

!9$9$J傅里叶变换红外光谱分析"见图 7#

图 R=亚麻籽二酯油微胶囊傅里叶变换红外光谱图

JJ由图 7 可知%在 $ $"" g$ 7"" :2

#%之间抗性糊

精(酪蛋白酸钠和亚麻籽二酯油均表现出剧烈的伸

缩振动%因为此波数对应的是$]Q的伸缩振动%三

者均含有独立的$]Q%而在亚麻籽二酯油微胶囊

中%这一特征峰的伸缩振动比其他 $ 种物质要弱%但

也十分明显& 亚麻籽二酯油和亚麻籽二酯油微胶囊

在 % /-& :2

#%附近均形成了强烈的吸收峰%这是由

&&

[ ]的伸缩振动引起的%说明亚麻籽二酯油与壁

材分子之间的结合非常紧密)%6*

& 同时%亚麻籽二酯

油的特征峰在 $ ""7 :2

#%处也有显示)%.*

%这是亚麻

&&

籽二酯油中的 [$Q的伸缩振动引起的%对比亚

麻籽二酯油和亚麻籽二酯油微胶囊的光谱吸收带可

以发现%二者的红外光谱图的出峰规律基本一致%只

是亚麻籽二酯油微胶囊的峰值被削弱了%这可能是

因为油脂被壁材包埋的缘故%但是可以确定油脂已

经被包埋在微胶囊中%并且形成了统一的结构&

!9$9-J热重"LR#分析"见图 /#

图 S=亚麻籽二酯油微胶囊热重图

JJ由图 / 可知'亚麻籽二酯油微胶囊及两种壁材

在 !""f之前质量下降并不明显!在 !"" g$%&f之

间出现了小阶段的质量下降%这应该是高温引起微

胶囊中水分的散失!在 $%& g-&&f之间亚麻籽二酯

油微胶囊的质量损失极速增大%微胶囊结构被破坏%

结合水和一些易挥发物质散失)!"*

%质量损失率达到

6-9&7i%而抗性糊精和酪蛋白酸钠的质量损失率分

别为 $/967i和 6"9$$i%且热重分析曲线斜率缓缓

接近于 "%表明壁材的热分解反应基本完成!-&&f

之后%随着温度的继续上升%微胶囊本身的质量变化

不大%质量变化趋势趋于稳定& 上述分析结果说明

两种壁材复配后制备的亚麻籽二酯油微胶囊在

!""f之前的热稳定性良好%可以应用在众多的食

品加工中&

!9$9&J体外模拟消化分析"见图 6#

图 V=亚麻籽二酯油微胶囊体外模拟消化芯材释放率

JJ由图 6 可知%在口腔及胃消化阶段%芯材释放率

仅有 $/976i%而在肠消化阶段结束时%芯材释放率

达到 6-9&.i%可以看出肠消化阶段更有利于亚麻

籽二酯油微胶囊芯材的释放%这有可能是在肠消化

液环境下%胰脂肪酶和胰蛋白酶的合力作用将经历

过酸性胃消化液的微胶囊壁材进一步分解的结果%

这与欧阳佰玲)!%*的研究结果相一致&

?=结=论

通过单因素实验及响应面优化实验得到亚麻籽

二酯油乳液的最佳制备工艺条件为固形物含量

&"i((R与 [VLY0(质量比 &k-(乳化剂添加量

!9&i(载油量 &"i& 在最佳条件下%亚麻籽二酯油

乳液粒径为 !7/9-" A2%亚麻籽二酯油微胶囊的包

埋率为 ./96&i & 亚麻籽二酯油微胶囊结构完整%

整体呈球形%外部无明显损伤%且具有良好的热稳定

性和溶解性!亚麻籽二酯油微胶囊在体外模拟胃肠

道消化过程中芯材释放率达到 6-9&.i&
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