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摘要!为提高金枪鱼油的稳定性!以明胶#六偏磷酸钠为壁材!通过复合凝聚法包埋金枪鱼油制备金

枪鱼油微胶囊% 采用单因素实验筛选了适宜的鱼油抗氧化剂和微胶囊明胶壁材!并优化了鱼油cDo

乳液的均质条件'复合凝聚发生和微胶囊形成的适宜 ]R及恒温搅拌机转速#在优化的条件下!分析所

制备微胶囊的微观形态'氧化稳定性'包埋特性和粉体性质% 结果表明!复合凝聚法制备金枪鱼油微

胶囊的适宜条件为&在金枪鱼油中添加 "?"+I维生素4!采用 --I生物技术级明胶!在均质速度 !%

""" JD68='乳化时间$% 68=下制备金枪鱼油cDo乳液!并在恒温搅拌机转速("" JD68=']R+?+,下发生

复合凝聚!在此条件下制备的金枪鱼油微胶囊形态呈椭圆形或纺锤形!大小较均匀!平均粒径为 !"?!$

!

6!氧化诱导时间为 !'?,% U!包埋率为 -&?&"I!封装效率为 -%?',I!休止角为 +!?'%�!溶解度为 ,'?

,&I!在模拟胃液与模拟肠液中的缓释性能分别为 &'?$,I与 $(?''I% 综上!以明胶#六偏磷酸钠复合

凝聚层为壁材制备的金枪鱼油微胶囊呈现较好的感官特性'包埋特性和粉体性质!氧化稳定性显著提高%
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HH金枪鱼油"L>=7C89#由于富含 F#DE" #$ 多不

饱和脂肪酸"

"

#$ X̂g2V#而具有广泛的健康功效&

大量临床研究表明%

"

#$ X̂g2V%特别是二十碳五

烯酸"4̂2#和二十二碳六烯酸"\R2#在癌症$阿尔

茨海默病$抑郁症(')和心血管病等系列疾病的防治

方面具有一定功效%并在细胞膜流动性$细胞信号传

导$基因表达和二十碳酸代谢等方面发挥着重要作

用(! #$)

& 但鱼油因含有多个不饱和双键而极其不稳

定%即使在室温下也极易氧化%氧化速度是油酸的

%" 倍以上(+)

& 氧化后的鱼油不仅营养价值降低%摄

入后还会刺激人体产生自由基和过氧化脂质等有害

物质($%%)

!并且%即便是极轻微的氧化也会产生人体

可察觉的异味(,)

%从而严重限制了其在食品配料方

面的应用&

市场上食用鱼油通常用软胶囊封装%但软胶

囊颗粒较大%鱼腥味较重%影响了消费者的感官体

验%此外%软胶囊封装对鱼油的保护效果有限%仍

易导致产品氧化程度超标%减少了
"

#$ X̂g2V的

有效含量(%)

& 近年来%复合凝聚微胶囊技术被广

泛应用于包埋富含
"

#$ X̂g2V的油脂& 复合凝

聚法是指将芯材分散于两种带相反电荷的壁材

中%通过改变体系的 ]R或温度等%使两种壁材相

互作用形成复合物%从而凝聚析出形成微胶囊(&)

&

与其他微胶囊技术相比%复合凝聚法生产成本较

低%可在环境温度中形成微胶囊%且所生成的微胶

囊具有较高有效载荷与包埋效率(()

& 王洪玲等(-)

以壳聚糖与硬脂酸钠的复合凝聚材料作为壁材包

封鱼油%王正云等('")以大豆分离蛋白和壳聚糖为

壁材通过复合凝聚法包埋鱼油%所制备的鱼油微

胶囊氧化稳定性均大幅度提高& 但这些研究大多

没有实时监测复合凝聚的发生和微胶囊的形成%

且关于二者对最终形成的微胶囊形态结构影响的

研究较少& 因此%本研究以金枪鱼油为原料%以明

胶 #磷酸盐复合物为壁材%采用复合凝聚法制备

金枪鱼油微胶囊%通过光学显微镜等监测复合凝

聚的发生和微胶囊的形成过程%优化微胶囊的制

备工艺%评估其包埋特性和氧化稳定性%以期为提

高鱼油的稳定性提供参考&

;<材料与方法

'?'H实验材料

金枪鱼油%由澳大利亚 N> #M4O2公司提供%

脂肪酸组成中含 \R2!%?!+I$4̂2,?!%I$亚麻

酸 "?,&I$十八碳四烯酸 "?("I$花生四烯酸

"?+%I$二十二碳五烯酸 '?+'I& 明胶 2"药用

级#$六偏磷酸钠%上海阿拉丁生化科技股份有限公

司生产!维生素4"-&I#$明胶 3"食品级#$明胶 0

"--I生物技术级#%上海麦克林生化科技有限公司

生产!其他试剂均为分析纯&

数显均质乳化器%M/ #+" 数字置顶式搅拌器%

M@SS9@JLC9@<C]R计%0)\0#!"'" 匀速程控恒温槽%

0.+$ 研究级生物显微镜"光学显微镜#%M@SJCU6&+$

油脂氧化稳定性测试仪"c/P#%冷冻干燥机%M79Y@J=

激光粒度仪%3c.XN精密可程式烘箱%M>9S8#QCS7SCJ

旋转混匀仪%*P\P#!"Q离心机&

'?!H实验方法

'?!?'H抗氧化剂的选择

! B金枪鱼油样品中分别加入 "?"+I的维生素

4与辅酶l'"%混匀后分别放入M@SJCU6&+$ 油脂氧

+"'
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化稳定性测试仪中%在加热温度 ("K$气流速率

'" WDU下测定其氧化诱导时间%以不加抗氧化剂组

为空白%重复 $ 次& 根据油样氧化诱导时间的长短%

选择抗氧化剂&

'?!?!H金枪鱼油微胶囊的制备工艺

金枪鱼油 cDo 乳液的制备'参考 o7=B

(!)

$

.87

('' #'!)等方法并作部分修改& 按质量比 '%k' 分

别称取一定量明胶和六偏磷酸钠%分别配制成质量

浓度为 ( BD6W"明胶#和 "?%$ BD6W"六偏磷酸钠#

的溶液& 将明胶溶液"在非以明胶种类为变量的实

验中%均选择明胶 0#置于 ' !"" JD68= 下预乳化 %

68=%同时按芯壁比 '?$%k' 向其中缓慢加入金枪鱼

油样品& 预乳化结束后将乳液转移至数显均质乳化

器中%在 !% """ JD68= 下均质乳化一定时间以制备

cDo乳液%定时取样检测乳液形态特征%直至得到

液滴分布均匀$大小一致的乳液&

微胶囊的制备'将金枪鱼油 cDo乳液转移至

连接匀速程控恒温槽的夹层烧杯中%加入六偏磷酸

钠溶液和适量的水" m$" 6W#%并于一定速率下恒

温搅拌& 用 'I磷酸溶液缓慢调节混合液 ]R%当观

察到混合液中形成的复合凝聚物聚集状态达到最佳

时%停止调节 ]R%开启匀速程序控温系统进行梯度

降温和升温%期间观测微胶囊的形成和形态特征%之

后对形成微胶囊的溶液进行冷冻干燥%得到固体微

胶囊粉末&

'?!?$H金枪鱼油 cDo乳液微观形态监测

对均质的乳液%每 % 68= 取样用光学显微镜观

察%记录乳液中油滴的状态&

'?!?+H复合凝聚物形态监测

采用 'I磷酸溶液调节混合液 ]R%至混合液液

滴开始出现聚集现象"]R

&

+?,"#时%在混合液 ]R

每下降 "?"! 时用光学显微镜观察乳液凝聚情况%从

而确定复合凝聚发生及微胶囊开始形成的适宜 ]R&

'?!?%H金枪鱼油微胶囊形态观察

控温程序结束后%微胶囊基本成型%运用光学显

微镜观察微胶囊的形态特征%分析不同明胶"明胶

2$明胶3$明胶0#$不同恒温搅拌机转速",""$&""$

("" JD68=#$不同乳液复合凝聚 ]R"+?,"$+?%"$

+?+,#等条件对微胶囊形成的影响& 主要从以下几

个方面对微胶囊形态进行观察判断'微胶囊形态是

否完整%对油滴的包埋状况%外壁结构特征%微胶囊

颗粒形态特征$内部包裹的油滴状态等&

参考 .87等('')的方法采用扫描式电子显微镜

"/4M#对在最优条件下制备的金枪鱼油微胶囊粉

末形态进行检测&

'?!?,H金枪鱼油微胶囊的理化性质与包埋特性分析

'?!?,?'H理化性质

水分含量测定与感官分析'根据 /0DL$%"%*

!"",.鱼油微胶囊/规定%对鱼油微胶囊的水分含

量$外观$气味和水中分散性进行评定&

表面油与总油含量测定'参考 o7=B等(!)的方

法%对金枪鱼油微胶囊表面油含量"(

V

#与总油含量

"(

S

#进行测定&

'?!?,?!H包埋特性

按下式计算金枪鱼油微胶囊的包埋率"G

4

#和

封装效率"+

4

#&

G

4

e

(

S

#(

V

(

S

f'""1 "'#

+

4

e

(

S

(

8
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式中' (

8

为微胶囊的总油含量理论值%根据实

验制作金枪鱼油微胶囊时的原料用量计算&

'?!?&H金枪鱼油微胶囊的氧化稳定性分析

将 ! B空白鱼油样品$! B添加抗氧化剂的鱼油

样品以及 ! B微胶囊样品分别置于不同样品管中%

置于M@SJCU6&+$ 油脂氧化稳定性测试仪%按 '?!?'

条件测定氧化诱导时间&

'?!?(H金枪鱼油微胶囊的粉体性质分析

休止角'微胶囊的休止角即为粉堆的斜边与水

平面的夹角%参考常明等('$)的方法测定&

溶解度'采用37FJA等('+)的方法对金枪鱼油微

胶囊粉体进行溶解度的测定&

缓释性能'采用 0U7=B等('%)的方法测定微胶

囊粉体的缓释性能& 配制模拟胃液与模拟肠液%

并将其置于 +K储存& 准确称取 $ B微胶囊于烧

杯中%加入 $" 6W配制好的模拟胃液"或模拟肠

液#%搅拌均匀%在 $&K中以 '"" JD68= 磁力搅拌

! U&收集样品于离心管中%以 'k' "体积比#的比

例加入正己烷%用旋转混匀仪混匀 $" 68=%然后以

( """ JD68=离心 '" 68=%吸取上清液旋蒸转发%计

算释放油样的质量%最终用质量法测定金枪鱼油

微胶囊的缓释性能&

=<结果与分析

!?'H金枪鱼油抗氧化剂的选择

为了延缓鱼油在微胶囊制备过程中的氧化变质%

按 '?!?'方法比较了辅酶l'" 和维生素4对金枪鱼

油的抗氧化效果& 结果表明'添加 "?"+I辅酶 l'"

后的金枪鱼油氧化诱导时间为"'?-% j"?"+#U%与空

白组的 "'?-' j"?'! # U 相比差异不显著 "4i

"?"%#!而添加 "?"+I维生素 4后的金枪鱼油氧化

%"'
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诱导时间为"!?,+ j"?",# U%与空白组的相比具有

显著差异"4m"?"%#& 因此%本实验选择添加 "?

"+I维生素 4来预防金枪鱼油在制备微胶囊过程

中的氧化变质&

!?!H乳化条件对金枪鱼油 cDo乳液乳化效果

使用数显均质乳化器对金枪鱼油cDo乳液进行

乳化%在 !% """ JD68=下每 % 68= 取样%在显微镜下观

察油滴大小%结果如图 '所示& 由图 '可知%随着乳化

时间的延长%乳液油滴的粒径减小且大小趋于均匀&

采用M79Y@J=粒度仪检测其粒度和分散系数%结果表

明%在 !% """ JD68=$$% 68= 乳化条件下所得金枪鱼油

乳液的粒径基本分布在 -?&(

!

6以下%平均粒径为

&?-"

!

6%分散系数为 ,?,,& 说明在该乳化条件下所

得乳液粒度较均匀%颗粒较小%为之后形成形态均匀$

性质稳定的微胶囊奠定了良好基础(',)

& 故选择金枪

鱼油cDo乳液的适宜乳化条件为均质速度 !% """

JD68=$乳化时间 $% 68=&

图 ;<=A VVV 1M'&+下不同乳化时间对金枪鱼油 "M\乳化效果的影响

!?$H不同条件下形成的金枪鱼油微胶囊的形态

按 '?!?% 方法探究明胶种类$复合凝聚 ]R$恒

温搅拌期间的搅拌机转速对微胶囊形态的影响&

!?$?'H明胶种类对微胶囊形态的影响

本实验以搅拌机转速 ("" JD68=$复合凝聚 ]R

+?+,$cDo乳液乳化条件"均质速度 !% """ JD68=%

乳化时间 $% 68=#为固定条件%选择了明胶2$明胶

3$明胶0作为实验变量& $ 种不同明胶种类下所

形成的微胶囊形态如图 ! 所示& 由图 ! 可知'明胶

2所形成的微胶囊粒径大于 '""

!

6%形态不规则$

边界平滑%外壳结构不明显%无法分辨内部油滴结

构!明胶3所形成的微胶囊粒径约 %"

!

6%形态偏

向纺锤形$边界不平滑%外壳结构较明显%内部油滴

结构较密集!明胶 0所形成的微胶囊粒径小于 $"

!

6%形态偏向纺锤形$边界不平滑%外壳结构较明

显%内部油滴结构明显& 经对比%明胶 2制备微胶

囊效果最差%明胶0效果最优&

图 =<不同明胶种类下所形成微胶囊形态

!?$?!H复合凝聚 ]R对微胶囊形态的影响

本实验以搅拌机转速 &"" JD68=$明胶 0$cDo

乳液乳化条件"均质速度 !% """ JD68=%乳化时间

$% 68=#为固定条件%选择了 $ 种复合凝聚 ]R

"+?,"$+?%" 和 +?+,# 作为实验变量& $ 种复合凝

聚 ]R下所形成的微胶囊形态如图 $ 所示& 由图 $

可知'复合凝聚 ]R较大"即乳液复合凝聚程度较

小#时%所形成的微胶囊结构较扁平$无立体感%形

,"'
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状偏圆%较难分辨内部油滴结构!而复合凝聚 ]R较

小时%所形成的微胶囊结构立体%边界清晰%粒径相

对较小%形状偏椭圆或纺锤形%内部油滴结构相对清

晰& 这可能与不同复合凝聚 ]R下金枪鱼油 cDo

乳液的复合凝聚情况不同有关%在复合凝聚 ]R小

于或等于 +?," 时%乳液颗粒开始发生凝聚现象%且

随着 ]R的下降%乳液的复合凝聚物密度增大%凝聚

现象越来越明显& 当 ]R为 +?+, 时%液滴聚集形态

均匀%边界清晰%乳液复合凝聚物密度最大& 而当

]R继续下降至 +?+" 时%原本的凝聚形态散开%边界

模糊"见图 +#& 由此可见%最优的复合凝聚 ]R选

择 +?+,&

图 ><不同复合凝聚$E下所形成的微胶囊形态

图 @<不同复合凝聚$E下金枪鱼油乳液的凝聚情况

!?$?$H搅拌机转速对微胶囊形态的影响

本实验以复合凝聚 ]R+?+,$明胶 0$cDo 乳

液乳化条件 "均质速度 !% """ JD68=%乳化时间

$% 68=#为固定条件%选择了 $ 种搅拌机转速

",""$&"" JD68= 和 ("" JD68=#作为实验变量& 不

同搅拌机转速下所形成的微胶囊形态如图 % 所

示& 由图 % 可知'搅拌机转速为 ,"" JD68= 时形成

的微胶囊的粒径基本大于 '""

!

6%颗粒之间形态

差异较大%大小不均匀!搅拌机转速为 &"" JD68=

时形成的微胶囊的粒径大于 %"

!

6%颗粒大小较均

匀%但形态差异较大%呈圆形或呈纺锤形!搅拌机

转速为 ("" JD68= 时形成的微胶囊的粒径基本小

于 %"

!

6%且颗粒均匀%统一呈纺锤形或椭圆形&

由此可见%搅拌机转速越大%所形成的微胶囊颗粒

粒径越小%当搅拌机转速为 ("" JD68= 时所得微胶

囊形态较优&

图 A<不同搅拌机转速下所形成的微胶囊形态

HH综上所述%确定金枪鱼油微胶囊制备的最优条

件'在金枪鱼油中添加 "?"+I维生素4%cDo乳液乳

化均质速度 !% """ JD68=$乳化时间 $% 68=%乳液复合

凝聚 ]R+?+,$搅拌机转速 ("" JD68=%使用明胶0&

!?+H金枪鱼油微胶囊微观形态特征

对最优条件下制得的金枪鱼油微胶囊粉末使

用扫描式电子显微镜进行镜检%结果见图 ,& 由图

, 可知'金枪鱼油微胶囊整体形态呈椭圆形或纺锤

形$大小较为均匀%外壳结构与内部油滴结构清晰

可见%无外壳破裂现象%内部油滴包埋效果良好&

经 M79Y@J=激光粒度仪检测得出%金枪鱼油微胶囊

粒径基本分布在 $'?%+

!

6以下%平均粒径为

&"'
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!"?!$

!

6%分散系数为 '?"+%该结果与 )> 等('&)

的结论相符&

图 N<金枪鱼油微胶囊的微观形态#电镜图$

!?%H金枪鱼油微胶囊性质

!?%?'H金枪鱼油微胶囊的理化性质与包埋特性

本实验所得金枪鱼油微胶囊成品呈粉末状%颗

粒均匀%色泽一致%无杂质$霉变%微有鱼腥味%无酸

败等异味%与水混合能形成乳状液均匀分散于水中%

符合 /0DL$%"%*!"", 评定标准& 所得金枪鱼油微

胶囊的理化性质和包埋特性如表' 所示&

表 ;<金枪鱼油微胶囊的理化性质与包埋特性

项目 指标DI

水分含量 "$?&' j"?+'

表面油含量 "'?!% j"?$&

总油含量 %+?,( j"?$(

包埋率 -&?&" j"?,-

封装效率 -%?', j"?,&

HH/0DL$%"%*!"", 规定%鱼油微胶囊水分含量

小于或等于 %I%0U7J9@V等('()研究表明金枪鱼油微

胶囊干粉食品的最大水分含量极限值为 +I%而本

实验样品水分含量为"$?&' j"?+'#I"见表 '#%符

合水分含量标准%具有作为干粉食品的潜力&

包埋率反映了粉末颗粒表面游离油的存在%而

封装效率用于评估不同壁材封装核心材料的潜力&

另外%封装效率还反映了封装在冷冻干燥微胶囊壁

材基质中的金枪鱼油的量%这对于鱼油的稳定和长

期保存至关重要& 由表 ' 可看出%制得的金枪鱼油

微胶囊具有低的表面油含量%包埋率为"-&?&" j

"?,-#I%封装效率为"-%?', j"?,&#I%表明大多

数的金枪鱼油被有效包埋于微胶囊中& o7=B等('-)

采用复合凝聚法对凤尾鱼油进行微胶囊化%所制得

的鱼油微胶囊包埋率达到 --I& 由此可知%鱼油可

通过复合凝聚微胶囊技术被稳定在微胶囊结构中&

!?%?!H金枪鱼油微胶囊的氧化稳定性

空白金枪鱼油$添加抗氧化剂的金枪鱼油与成

品金枪鱼油微胶囊的氧化稳定性测定结果如图 & 所

示& 由图 &可见%金枪鱼油微胶囊的氧化诱导时间为

!'?,% U%远大于金枪鱼油和添加抗氧化剂金枪鱼油

的"4m"?"%#%证明微胶囊技术可很大程度地提高

鱼油的氧化稳定性%该结果与 o7=B等(!")的研究结

果大致相似&

H注'不同字母表示组间差异显著"4m"?"%#

图 O<金枪鱼油微胶囊包埋前后氧化稳定性的变化

!?%?$H金枪鱼油微胶囊的粉体性质

休止角可衡量微胶囊粉体的流动性('$)

%当休止

角小于 +%�时%产品具有较好流动性& 本研究所得金

枪鱼油微胶囊粉体休止角为"+!?'% j%?++#�%说明所

制备的金枪鱼油微胶囊粉末具有较好流动性& 在食

品工业中%溶解度是决定最终产品质量和使用的重要

因素('+)

& 鱼油及其
"

#$ X̂g2V水溶性极差(!')

%而

微胶囊化是解决其溶解度低的高效方法& 本产品溶

解度为",'?,& j"?++#I%呈现良好的溶解特性& 金

枪鱼油微胶囊的缓释性能体现了人体吸收多不饱和

脂肪酸的能力& 本产品在模拟胃液与模拟肠液中的

缓释性能分别为 "&'?$, j"?!&#I与 "$(?'' j

'?,+#I%呈现良好的缓释性能&

><结<论

对复合凝聚法制备金枪鱼油微胶囊工艺条件进

行优化%得到制备微胶囊的最优条件为在金枪鱼油

中添加 "?"+I维生素4%金枪鱼油cDo乳液乳化均

质速度 !% """ JD68=$乳化时间 $% 68=%乳液复合凝

聚 ]R+?+,%使用 --I生物技术级明胶与六偏磷酸

钠为复合壁材%恒温搅拌机转速 ("" JD68=%该条件

下制备的微胶囊整体形态呈椭圆或纺锤形%大小较

均匀%平均粒径为 !"?!$

!

6%水分含量为 $?&'I&

该微胶囊包埋特性良好%包埋率为 -&?&"I%封装效

率为 -%?',I%氧化诱导时间为 !'?,% U%与未被包

埋的金枪鱼油相比%氧化稳定性明显提高& 另外%经

测定%本次实验所得金枪鱼油微胶囊粉体样品的休

止角为 +!?'%�%溶解度为 ,'?,&I%在模拟胃液与模

拟肠液中的缓释性能分别为 &'?$,I与 $(?''I%各

项粉体性质指标皆呈现良好& 未来可以继续根据微

胶囊的具体用途优化制备条件%以进一步提高微胶

囊的理化性能和实际应用效果&
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