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摘要：为生产包封效率高、稳定性好的维生素 Ｅ微胶囊产品，以大豆分离蛋白／硫酸葡聚糖复合颗
粒或大豆分离蛋白与麦芽糊精作为复合壁材，大豆油和维生素 Ｅ为芯材，通过冷冻干燥法制备维
生素Ｅ－大豆蛋白微胶囊，通过对微胶囊包封效率、粒径、傅里叶红外光谱（ＦＴ－ＩＲ）、水分含量、润
湿性、溶解度、吸湿性、堆积密度、振实密度、流动性、内聚性等理化性质的探究，考察壁材组成对微

胶囊特性的影响。结果表明：壁材组成对微胶囊的理化性质具有显著影响；微胶囊最佳壁材组成为

大豆分离蛋白／硫酸葡聚糖复合颗粒含量４ｇ／１００ｍＬ（以乳液体积计）和麦芽糊精含量１２ｇ／１００ｍＬ
（以乳液体积计），在此条件下微胶囊的包封效率为８９．３１％，粒径为１．３９μｍ，且颗粒较为均一，水
分含量较低，润湿性较低，溶解度较高，吸湿性较小，流动性较差，内聚性较强。综上，以大豆分离蛋

白／硫酸葡聚糖复合颗粒和麦芽糊精作为复合壁材制备的维生素Ｅ－大豆蛋白微胶囊包封效率高，
粉末特性好。
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　　维生素 Ｅ是一种亲脂性生物活性化合物，可以
防止光老化，滋润皮肤，并保护组织免受紫外线的伤
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害［１］。然而，维生素 Ｅ水溶性较差，且对不利环境
如光、高温、氧气和碱性环境具有敏感性，严重限制

了其应用范围。将维生素 Ｅ进行微胶囊化处理可
以保护其免受氧气、光照和湿度的影响，改善其在加

工过程中的稳定性，并提高溶解度和溶解速率。

微胶囊制备过程中，壁材的选择会显著影响其

稳定性。由于单一的碳水化合物或者蛋白作为微胶

囊的壁材通常容易受其本身性质的影响，不能满足

微胶囊溶解度、渗透性和芯材释放等方面的需求，因

此需要加入其他成分以提高微胶囊的理化特性。大

豆蛋白作为微胶囊壁材，具有良好的成膜性和乳化

特性，并且价格相对便宜［２］。多糖具有高溶解度和

高稳定性特点，可与大豆蛋白形成静电相互作用，从

而提高微胶囊的壁材特性，如陈敬鑫等［３］将大豆分

离蛋白和可溶性大豆多糖进行静电复合作为壁材，

提高了所制备的微胶囊的溶解性和溶液稳定性。硫

酸葡聚糖可通过静电相互作用与带正电荷的蛋白形

成复合物颗粒，其对ｐＨ变化具有较强的稳定性［４］。

麦芽糊精作为一种水解性淀粉，其溶解性较好，高浓

度条件下黏度较低，并且可以提高芯材的氧化稳定

性，通常被用作微胶囊的壁材。但是，麦芽糊精的低

保油性和乳化性，使其在作为微胶囊壁材时必须与

其他材料相配合［５］，如戚登斐等［６］以麦芽糊精、大

豆分离蛋白和阿拉伯胶为复合壁材，制备出具有高

包封效率和高溶解度的核桃油微胶囊。

本研究以大豆油和维生素Ｅ为芯材，以大豆分离
蛋白／硫酸葡聚糖复合颗粒和麦芽糊精为复合壁材，
通过冷冻干燥法制备维生素Ｅ－大豆蛋白微胶囊，并
与以大豆分离蛋白和麦芽糊精为复合壁材制备的微

胶囊进行比较。通过对微胶囊的粒径、包封效率、傅

里叶红外光谱（ＦＴ－ＩＲ）以及理化性质的探究，考察
壁材组分对微胶囊特性的影响，以期为生产具有包封

效率高、稳定性好的微胶囊产品提供科学依据。

１　材料与方法
１．１　实验材料
１．１．１　原料与试剂

维生素Ｅ（纯度≥９７％）、大豆分离蛋白、麦芽糊
精、硫酸葡聚糖（超纯级），上海源叶生物科技有限

公司；大豆油（食品级），上海益海嘉里集团。

１．１．２　仪器与设备
ＭＸ－Ｓ涡旋振荡仪，美国赛洛捷克公司；ＳＮ－

ＭＳ－６Ｄ磁力搅拌器，上海尚仪仪器设备有限公司；
Ｒｅｇｕｌｕｓ８２３０冷冻干燥机，青岛永合创新有限公司；
ＢＰ－３／１００超高压均质机，宝派环保科技上海有限
公司；ＬＣ－ＣＢ－１０００Ｅ超声波细胞破碎仪、ＺＤ－８５

台式气浴摇床，上海力辰仪器科技有限公司；

Ｍａｓｔｅｒｓｕｚｅｒ２０００马尔文激光粒度仪，英国马尔文仪
器有限公司；ＮｉｃｏｌｅｔｉＳ５０傅里叶变换红外光谱仪，
美国ＴｈｅｒｍｏＮｉｃｏｌｅｔ公司；高速剪切机；紫外 －可见
分光光度计。

１．２　实验方法
１．２．１　大豆分离蛋白／硫酸葡聚糖复合颗粒的制备

配制２ｇ／１００ｍＬ的大豆分离蛋白溶液并在超
声功率２００Ｗ下超声处理１０ｍｉｎ。将硫酸葡聚糖
和超声处理过的大豆分离蛋白溶液按质量体积比

１∶１混合，使用盐酸调节 ｐＨ至３．５，冷冻干燥并研
磨，得到大豆分离蛋白／硫酸葡聚糖复合颗粒（ＳＤ）。
１．２．２　微胶囊的制备

Ｏ／Ｗ型乳液的制备：将大豆分离蛋白（Ｓ）或
ＳＤ、麦芽糊精（ＭＤ）分别溶于蒸馏水中，加入大豆油
和维生素 Ｅ，通过高速剪切机以１２０００ｒ／ｍｉｎ剪切
３ｍｉｎ，形成粗乳液，再采用超高压均质机以 １００
ＭＰａ的压力均质２次获得 Ｏ／Ｗ型乳液，Ｏ／Ｗ型乳
液最终组成如表１所示。

表１　Ｏ／Ｗ乳液组成 ｇ／１００ｍＬ

乳液 Ｓ ＳＤ ＭＤ 大豆油 维生素Ｅ
Ｓ１ ２ ０ １４ ３．２ ０．８
Ｓ２ ３ ０ １３ ３．２ ０．８
Ｓ３ ４ ０ １２ ３．２ ０．８
ＳＤ１ ０ ２ １４ ３．２ ０．８
ＳＤ２ ０ ３ １３ ３．２ ０．８
ＳＤ３ ０ ４ １２ ３．２ ０．８

　　将Ｏ／Ｗ型乳液冷冻干燥处理２４ｈ，得到维生素
Ｅ－大豆蛋白微胶囊，于４℃下避光密封储存。由乳
液Ｓ１、Ｓ２、Ｓ３、ＳＤ１、ＳＤ２、ＳＤ３制备的微胶囊分别命名
为ＭＳ１、ＭＳ２、ＭＳ３、ＭＳＤ１、ＭＳＤ２、ＭＳＤ３。
１．２．３　微胶囊包封效率的测定

根据Ｓｈａｒｉｐｏｖａ等［７］的方法测定微胶囊包封效

率。将０．１ｇ微胶囊样品和１０ｍＬ８０％乙醇混合于
１５ｍＬ离心管中，在涡旋振荡仪上振荡５ｍｉｎ，过滤，
使用紫外－可见分光光度计在２９０ｎｍ处测定滤液
吸光度，计算维生素 Ｅ含量。包封效率（Ｅ）按公式
（１）计算。

Ｅ＝
ｍｍ
ｍｔ
×１００％ （１）

式中：ｍｍ为微胶囊中提取的维生素 Ｅ质量；ｍｔ
为添加的维生素Ｅ质量。
１．２．４　微胶囊粒径的测定

利用马尔文激光粒度仪测定微胶囊粒径及其分

布。将样品分散到以空气为载气的检测器中进行检
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测。根据公式（２）和（３）分别计算体积平均直径
（Ｄ［４，３］）和粒度分布（Ｓ）。

Ｄ［４，３］ ＝
∑ｎｉｄ４ｉ
∑ｎｉｄ３ｉ

（２）

Ｓ＝
Ｄ９０－Ｄ１０
Ｄ５０

（３）

式中：ｎｉ为粒径为 ｄｉ时的颗粒数；Ｄ１０、Ｄ５０、Ｄ９０
分别为粒径为累积体积的１０％、５０％、９０％时的颗
粒数。

１．２．５　微胶囊的傅里叶红外光谱（ＦＴ－ＩＲ）分析
对大豆油、维生素 Ｅ和微胶囊进行傅里叶红外

光谱分析。ＦＴ－ＩＲ条件：光谱扫描范围４００～４０００
ｃｍ－１，光谱分辨率４ｃｍ－１。
１．２．６　微胶囊水分含量的测定

称取０．５ｇ微胶囊于铝锅中，置于１０５℃烘箱中
干燥至恒重，以烘干前后质量差计算其水分含量。

１．２．７　微胶囊润湿性的测定
根据ＤｅＢａｒｒｏｓＦｅｒｎａｎｄｅｓ等［８］的方法并稍加修

改。将０．１ｇ微胶囊样品分散在２５℃的５０ｍＬ蒸馏
水表面，在３００ｒ／ｍｉｎ的磁力搅拌速率下，记录微胶
囊样品浸没时间。

１．２．８　微胶囊溶解度的测定
在室温条件下，将０．５ｇ微胶囊样品分散在２５

ｍＬ蒸馏水中，在２００ｒ／ｍｉｎ下持续搅拌２０ｍｉｎ，然后
以８０００ｒ／ｍｉｎ离心１５ｍｉｎ，将上清液转移到坩埚
中，并在１０５℃烘箱中干燥至恒重。微胶囊的溶解
度（Ｄ）按公式（４）计算。

Ｄ＝ｍｍ０
×１００％ （４）

式中：ｍ０为微胶囊的质量，ｇ；ｍ为上清液干燥
至恒重的质量，ｇ。
１．２．９　微胶囊的吸湿性分析

根据Ｃａｉ等［９］的方法并稍加修改。称取０．５ｇ
微胶囊样品于２５ｍＬ烧杯中，并在含有饱和氯化钠
溶液（相对湿度７５％）的干燥器中放置７ｄ，称量吸
收的水分，以每１００ｇ样品吸收的水的质量表征微
胶囊的吸湿性。

１．２．１０　微胶囊的堆积密度和振实密度分析
根据Ｇｏｙａｌ等［１０］的方法测定。将２ｇ微胶囊样

品缓慢倒入１０ｍＬ量筒底部，从量筒中读取的体积
为堆积体积。将 ２ｇ微胶囊样品装入 １０ｍＬ量筒
中，轻轻敲击量筒至微胶囊体积不再发生变化，并测

量微胶囊的最终体积，为振实体积。微胶囊的堆积

密度和振实密度分别按公式（５）和（６）计算。

ρＢ＝
ｍ１
ＶＢ

（５）

式中：ρＢ为堆积密度，ｇ／ｍＬ；ＶＢ为堆积体积，
ｍＬ；ｍ１为微胶囊的质量，ｇ。

ρＴ＝
ｍ２
ＶＴ

（６）

式中：ρＴ为振实密度，ｇ／ｍＬ；ＶＴ为振实体积，
ｍＬ；ｍ２为微胶囊的质量，ｇ。
１．２．１１　微胶囊流动性和内聚性的测定

微胶囊的流动性和内聚性分别根据卡尔指数

（Ｃ）和豪斯纳比（Ｈ）评估，分别按公式（７）和（８）
计算。

Ｃ＝
ρＴ－ρＢ
ρＴ

×１００ （７）

Ｈ＝
ρＴ
ρＢ

（８）

１．２．１２　数据统计分析
所有实验重复３次，结果以“平均值 ±标准差”

表示。使用ＳＰＳＳＳｔａｔｉｓｔｉｃｓ２６对数据进行方差分析
和Ｄｕｎｃａｎ′ｓｔｅｓｔ（ｐ＜０．０５）多重比较，并使用 Ｏｒｉｇｉｎ
２０１９ｂ软件绘图。
２　结果与讨论
２．１　微胶囊的包封效率

表２为不同壁材组合下制备的微胶囊的包封
效率。

表２　微胶囊的包封效率

微胶囊 包封效率／％
ＭＳ１ ６７．５７±０．４０ｄ

ＭＳ２ ６７．４４±０．４０ｄ

ＭＳ３ ６８．４１±０．３３ｃ

ＭＳＤ１ ６８．８９±０．３５ｃ

ＭＳＤ２ ７６．７５±０．２０ｂ

ＭＳＤ３ ８９．３１±０．１３ａ

　注：同列不同字母表示差异显著（ｐ＜０．０５）。下同

由表２可知，当微胶囊的蛋白质成分一致时，
ＭＳ３和 ＭＳＤ３包封效率在同组中相对较高，分别为
６８４１％和 ８９．３１％，说明随着蛋白质量浓度的提
高，有利于微胶囊包埋维生素 Ｅ。当微胶囊的壁材
之间的质量比相同时，ＭＳＤ的包封效率显著高于ＭＳ，
说明蛋白种类对维生素 Ｅ包封效率的影响显著。
与单一的Ｓ相比，ＳＤ作为亲水性聚合物用于递送疏
水性生物活性成分的载体可以提高其溶解度，从而

提高其包封效率。与Ｐａｒｔｈａｓａｒａｔｈｉ等［１１］通过冷冻干

燥法制备的维生素Ｅ微胶囊包封效率为８６．１０％相
比，本研究中以４ｇ／１００ｍＬ的 ＳＤ作为壁材制备的
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微胶囊具有更高的包封效率。

２．２　微胶囊的粒径
粒径是微胶囊的一个重要特征，其对微胶囊的

外观、流动性以及分散性具有很大影响。微胶囊的

体积平均直径和粒度分布如图１所示。

　注：同一指标不同字母表示差异显著（ｐ＜０．０５）。下同
图１　微胶囊的体积平均直径和粒度分布

　　由图１可知，当壁材中使用 ＳＤ时，可以在一定
程度上减小微胶囊的粒径，这可能是由于 ＳＤ比 Ｓ
有利于形成更加均匀的壳层结构。结合表２可知，
当微胶囊的粒径最小且粒度分布一致性较好时，一

定量的芯材组分被均匀地包埋在微胶囊中，更多的

芯材可以得到较好的保护，其包封效率最大［１２］。根

据体积平均直径和粒度分布，可以推测出 ＭＳＤ３的配
方为最佳配方，其体积平均直径（１．３９μｍ）显著低
于强军锋等［１３］制备的明胶 －海藻酸钠包埋维生素
Ｅ微胶囊（１７４３μｍ），说明本研究有利于改善微胶
囊的特性。

２．３　微胶囊的ＦＴ－ＩＲ分析
维生素Ｅ、大豆油和微胶囊的ＦＴ－ＩＲ图谱见图２。

　　
图２　维生素Ｅ、大豆油和微胶囊的ＦＴ－ＩＲ图谱

　　由图 ２可知：维生素 Ｅ的特征谱带有 ２９２６、
１７５９、１４６１、１３６７、１２０５ｃｍ－１和１０７８ｃｍ－１；大豆
油的特征谱带有 ２９２４、２８５４、１６５１、１４６３、１２３７
ｃｍ－１和１１６１ｃｍ－１；而在微胶囊的ＦＴ－ＩＲ图谱中没
有发现维生素 Ｅ１７５９ｃｍ－１处的羰基伸缩振动峰以
及１２０５ｃｍ－１处的Ｃ—Ｏ—Ｃ反对称伸缩振动峰，这
可能是因为微胶囊将维生素 Ｅ包埋起来，使其特征
峰变得不明显。微胶囊在２８５５ｃｍ－１和２９２６ｃｍ－１

处出现由Ｃ—Ｈ伸缩振动所产生的吸收峰，表明壁
材和油相之间发生结合，进而说明微胶囊具有较好

的包封效率［１４］；微胶囊在３４２４ｃｍ－１处出现峰型较
为宽大的振动峰，这归因于羟基（Ｏ—Ｈ）的伸缩
振动［１５］。

２．４　微胶囊的水分含量
水分含量是影响微胶囊保质期的重要指标。较

低的水分含量可以降低微胶囊霉变降解以及吸潮团

聚现象的产生，在减少活性成分流动和分散的同时，

降低脂质氧化和微生物生长的风险，保证了芯材储

存的稳定性。一般来说，水分含量在３％ ～１０％间
的食品在储存过程中具有良好的稳定性［１０］。微胶

囊的水分含量如图３所示。

图３　微胶囊的水分含量

　　由图３可知，本研究制备的微胶囊水分含量均
较低。且使用同种类蛋白壁材麦芽糊精含量较高

时，微胶囊的水分含量总体越大，这可能是由于高水

解程度麦芽糊精含有大量亲水基团，这些亲水基团

在干燥后与空气中的水分子结合导致［１６］。

２．５　微胶囊的润湿性和溶解度
微胶囊的润湿性是体现微胶囊吸收水分和重构

乳液能力的重要指标。在食品加工中，粉末溶解到

水中的时间越短，其物理属性越好。溶解性是衡量

微胶囊质量的决定性因素，溶解性差的微胶囊产品

不易加工而导致经济效益降低。微胶囊的润湿性和

溶解度见表３。
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表３　微胶囊的润湿性和溶解度

微胶囊 湿润性／ｓ 溶解度／％
ＭＳ１ ３９７．７±４．７ｂ ８８．７３±０．０４ｃ

ＭＳ２ ３４０．７±８．５ｄ ８９．２４±０．８８ｃ

ＭＳ３ ４３７．３±６．０ａ ８１．６２±０．７８ｄ

ＭＳＤ１ ３８７．０±２．６ｂ ９１．４９±０．３８ｂ

ＭＳＤ２ ３６８．３±７．２ｃ ９１．７１±０．３５ｂ

ＭＳＤ３ ３２８．３±６．５ｅ ９４．００±０．２３ａ

　　由表３可知，ＭＳＤ３（粒径最小，为１３９μｍ）浸没
时间最短，其次是 ＭＳ２，而 ＭＳ３（粒径最大，为 ４．５８

μｍ）浸没时间最长。ＤｅＢａｒｒｏｓＦｅｒｎａｎｄｅｓ等［１７］研究

表明，减小颗粒粒径会增强微胶囊的润湿性，这与本

研究的结果一致。这可能是因为减小粒径，可以增

加微胶囊的表面积，从而提高了其与水的相互作用。

ＭＳＤ３浸没时间（３２８．３ｓ）比ＭＳ３（４３７．３ｓ）更短，表明
当Ｓ或ＳＤ质量浓度为４ｇ／１００ｍＬ时，壁材组分对
微胶囊润湿性的影响显著（ｐ＜０．０５）。可能是因为
ＳＤ比 Ｓ亲水性更好，从而会促进水扩散到微胶囊
中，缩短其浸没时间。由表３还可知，溶解度与润湿
性结果一致，且润湿性越强，溶解度越高。微胶囊的

溶解度范围为８１．６２％ ～９４．００％。ＭＳ的溶解度显
著低于ＭＳＤ的，这种差异很大程度上依赖于微胶囊
所用的包封材料［１８］，ＳＤ的溶解度明显高于 Ｓ的溶
解度，因此可以明显改善微胶囊的溶解性。

２．６　微胶囊的吸湿性
吸湿性是微胶囊从周围环境中吸附水分的能

力。当微胶囊吸附的水分含量高时，会导致脂质氧

化和粉末的聚集，从而影响微胶囊的营养性和流动

性，而吸湿性较低的样品更容易处理和包装。微胶

囊的吸湿性如图４所示。

图４　微胶囊的吸湿性

　　由图４可知，ＭＳＤ的吸湿性（６．１１～７．７６ｇ／１００ｇ）
显著低于ＭＳ的（８．７６～１０．５６ｇ／１００ｇ），说明微胶囊
壁材对其吸湿性具有显著影响（ｐ＜０．０５）。这可能是
由微胶囊粒径、粗糙度和空隙率的差异造成的。

２．７　微胶囊的堆积密度和振实密度
堆积密度和振实密度是与微胶囊处理、包装和

运输过程相关的重要物理性质。微胶囊的堆积密度

和振实密度如表４所示。
表４　微胶囊的堆积密度和振实密度 ｇ／ｍＬ

微胶囊 堆积密度 振实密度

ＭＳ１ ０．３６５±０．００６ｄ ０．５７６±０．００８ｄ

ＭＳ２ ０．３５５±０．００８ｅ ０．５５８±０．００３ｅ

ＭＳ３ ０．２７１±０．００１ｆ ０．４３６±０．００３ｆ

ＭＳＤ１ ０．４１２±０．００２ｃ ０．６５１±０．００４ｃ

ＭＳＤ２ ０．４２２±０．００１ｂ ０．６７８±０．０１３ｂ

ＭＳＤ３ ０．４４２±０．００２ａ ０．７２１±０．００９ａ

　　由表４可知，微胶囊的堆积密度受壁材的影响
显著（ｐ＜０．０５），范围在０．２７１～０．４４２ｇ／ｍＬ之间。
较低的堆积密度表明微胶囊之间存在更多空隙，其

在储存过程中更易氧化降解［１９］。ＭＳＤ的堆积密度比
ＭＳ的高，意味着ＭＳＤ抗氧化性较强，有利于储存。此
外，与罗惠［２０］制备的维生素Ｅ微胶囊相比，ＭＳＤ的堆
积密度均较高，可以有效提高其在储存过程中的抗

氧化性。不同壁材制备的微胶囊的振实密度具有显

著差异（ｐ＜０．０５），范围在０．４３６～０．７２１ｇ／ｍＬ之
间。由于敲击导致的密度值增加可能与粉末的流动

性有关。ＭＳＤ较高的堆积密度和振实密度可能与其
具有较小的粒径有关。

２．８　微胶囊的流动性和内聚性
流动性和内聚性是工业生产微胶囊的重要质量

参数。微胶囊的流动性和内聚性如表５所示。
表５　微胶囊的流动性和内聚性

微胶囊 Ｃ Ｈ
ＭＳ１ ３６．７１３±０．８００ｂ １．５８０±０．０２０ｂ

ＭＳ２ ３６．４２９±１．０１４ｂ １．５７３±０．０２５ｂ

ＭＳ３ ３７．７７６±０．４４１ａｂ １．６０７±０．０１１ａｂ

ＭＳＤ１ ３６．７６３±０．２４８ｂ １．５８１±０．００６ｂ

ＭＳＤ２ ３７．７１９±１．２２４ａｂ １．６０６±０．０３２ａｂ

ＭＳＤ３ ３８．７３４±０．５８５ａ １．６３３±０．０１６ａ

　　由表５可知：ＭＳ１、ＭＳ２、ＭＳ３、ＭＳＤ１和 ＭＳＤ２的卡尔
指数在３６４２９～３７．７７６之间，豪斯纳比在１．５７３～
１．６０７之间，表明微胶囊的流动性较差，内聚性较
强；ＭＳＤ３的卡尔指数和豪斯纳比分别为 ３８．７３４和
１６３３，表明其流动性非常差，内聚性极强［２１］。一方

面，微胶囊表面的油相会导致微胶囊表面黏度增加，

从而提高颗粒间相互黏结的可能性，导致微胶囊流

动性较差；另一方面，微胶囊的粒径减小会导致单位

质量的表面积提高，微胶囊之间的高接触表面积会

产生更高的内聚力和摩擦力，从而导致流动阻力增

大，流动性变差。ＭＳＤ３具有流动性差和内聚性高的
特点，与其他微胶囊之间存在一定的差异，这可能是

ＭＳＤ３具有较小的粒径以及壁材中 ＳＤ与 ＭＤ共同作
用造成的。
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３　结　论
以大豆分离蛋白／硫酸葡聚糖复合颗粒和大豆

分离蛋白为实验材料，与麦芽糊精进行不同质量的

复配获得壁材，并对维生素Ｅ进行包埋，经过冷冻干
燥处理获得维生素Ｅ－大豆蛋白微胶囊，研究了微胶
囊的包封效率、粒径、ＦＴ－ＩＲ、水分含量、润湿性、溶解
度、吸湿性、堆积密度、振实密度、流动性、内聚性等理

化性质。结果表明，微胶囊最佳壁材组成为大豆分离

蛋白／硫酸葡聚糖复合颗粒含量４ｇ／１００ｍＬ（以乳液
体积计）和麦芽糊精含量１２ｇ／１００ｍＬ（以乳液体积
计），在此条件下微胶囊的包封效率为８９．３１％，粒径
为１．３９μｍ，且颗粒较为均一，粉末特性好。
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