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摘要：挤压法制备糖玻璃化胶囊是一种适合热敏性物质包埋

的低温胶囊化方法。基质的选择是胶囊化中重要的影响因

素。试验设定挤压腔 各 段 温 度 分 别 为 犜１（６５ ℃），犜２

（８５℃），犜３（１０５℃）和犜４（９５℃），螺杆转速为６０ｒ／ｍｉｎ，喂

料速度为１．２ｋｇ／ｈ，以麦芽糊精及添加蔗糖和变性淀粉的麦

芽糊精为基质，以甜橙油为芯材，制备糖玻璃化胶囊，考察不

同基质对糖玻璃化甜橙油胶囊形成的影响。结果表明：所选

配方挤压所得产品均以无定型形式存在。当以单一麦芽糊

精为基质时，所得胶囊的玻璃化转变温度为４８．５２℃。在所

选麦芽糊精基质的基础上，添加蔗糖和变性淀粉，所得胶囊

的玻璃化转变温度分别降低和增加。热重分析表明，随着温

度升高，胶囊的玻璃化结构逐渐被破坏，精油逐渐释放，其中

复合基质比单一基质的芯材释放速度更慢，尤其是添加变性

淀粉组。扫描电子显微镜结果表明，甜橙油主要以小液滴形

式分散于玻璃化基质中。
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　　甜橙为芸香科柑橘属，常绿小乔木。甜橙油属挥发性精

油，其诸多组分对ｐＨ、光、热、氧敏感。对甜橙油进行胶囊化

可以对其进行保护，从而避免其挥发或受到外界热、水和氧

气等作用而发生降解反应。目前制备甜橙油微胶囊的方法

有喷雾干燥法、纳米乳状液法、复合凝聚法、挤压法等［１，２］。

喷雾干燥法适于工业化生产，但其加工温度较高且易接触氧

气，影响胶囊品质；纳米乳状液法可提高甜橙油的稳定性和

对甜橙油进行控释，但其更适用于液态体系；复合凝聚法可

制备耐高温且可控释的胶囊，因固化剂多为有机溶剂，因此

该方法的难点是选择合适的食品级的固化剂。挤压糖玻璃

化技术是一种适合于热敏性物质包埋的低温胶囊化技术，也

是最有前景的香精香料的胶囊化方法之一［３］。玻璃化转变

的性质和分子的流动性密切相关，通常是通过将熔融物快速

冷却到某一温度以至于熔融物中的分子没有充分时间调整

进而冻结在它们原来的位置。糖玻璃化包埋香精油的工艺

主要以挤压法为主，挤压法制备的胶囊具有表面积小，可防

止芯材挥发和氧气进入，操作温度低及使芯材有效分散等优

势［４－６］。在挤压糖玻璃化胶囊中，基质是影响糖玻璃化胶囊

形成及胶囊稳定性的一个主要因素。有研究［７］报道，相对于

混合糖形成的糖玻璃，只采用单一糖的糖玻璃的稳定性会下

降。混合糖基质形成糖玻璃化胶囊稳定性更高的原因可能

是因为采用混合糖时，不同糖分子间会互相影响使得形成的

糖玻璃更不易恢复结晶的排列结构［７］。不同的碳水化合物

具有不同的理化性质，其中物理性质决定了它们对芯材在基

质中传质（进出）的影响。化学性质方面，碳水化合物是由水

合的碳骨架构成，这些骨架除了提供一些很弱的氢键结合，
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一般不与其他物质发生化学结合。研究［２］表明，一些碳水化

合物的支链可以为化学相互作用提供可电离的基团（ＮＨ＋
４ ，

ＣＯＯ－）、肽或蛋白质以及一些亲脂性基团；另一些碳水化合

物则会呈现出能提供疏水结合部位的构象形式（如可以结合

疏水风味分子的蔗糖束、环糊精的疏水中心等）。

　　本试验主要研究单一麦芽糊精的基质、麦芽糊精与大分

子或小分子碳水化合物复配基质对挤压糖玻璃化甜橙油胶

囊形成的影响。着重研究不同的基质组成对糖玻璃化胶囊

性质的影响，旨为胶囊的稳定化、配方的设计和相关模型的

建立提供一定的理论依据。

１　材料与方法
１．１　试验材料

　　麦芽糊精：ＤＥ值１０～１５，山东保龄宝生物股份有限

公司；

　　甜橙油：上海九橙实业有限公司；

　　大豆卵磷脂：上海康诺执信食品有限公司；

　　变性淀粉（ＣＡＰＳＵＬ）：国民淀粉公司；

　　蔗糖：国药集团化学试剂有限公司。

１．２　主要仪器与设备

　　挤压机：ＨＡＡＫＥＰｏｌｙＬａｂＳｙｓｔｅｍ，ＰＴＷ２４／２５Ｄ型，美

国 ＴｈｅｒｍｏＥｌｅｃｔｒｏｎ公司；

　　高速混合机：ＤＦＹ５００型，浙江温岭市大德中药机械有

限公司；

　　Ｘ射线衍射仪：Ｄ／Ｍａｘ２２００ＰＣ型，日本理学（Ｒｉｇａｋｕ）公司；

　　场发射扫描电镜：Ｓ４８００型，日本理学公司；

　　差式扫描量热仪：Ｐｙｒｉｓ１型，美国ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司；

　　同步综合热分析仪：ＳＴＡ４０９ＰＣ型，德国耐驰公司。

１．３　试验方法

１．３．１　试验配方和预混合　根据预试验，制备４种配方的

样品，每个样品总重量１０００ｇ，具体配方见表１。

表１　挤压配方的成分

Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆｅａｃｈｆｏｒｍｕｌａｔｉｏｎｐｒｅｐａｒｅｄ

ｆｏｒｅｘｔｒｕｓｉｏｎ ％（犿／犿）

组别 麦芽糊精 变性淀粉 蔗糖 甜橙油 水 大豆卵磷脂

配方１ ８４ ０ ０ １０ ５ １

配方２ ７４ ０ １０ １０ ５ １

配方３ ７４ １０ ０ １０ ５ １

配方４ ６４ ２０ ０ １０ ５ １

１．３．２　工艺流程

　　
甜橙油、水、乳化剂制备乳状液

　　　　
］

碳水化合物基质混合
→高速分散机进行混合→

挤压→切割、冷却、包装→挤压糖玻璃化甜橙油香精胶囊

１．３．３　操作要点

　　（１）挤压预混料的配制：首先以大豆卵磷脂为乳化剂，

将甜橙油和水混合后，利用玻璃棒逐渐搅拌制成膏状的乳状

液，麦芽糊精或麦芽糊精与变性淀粉或麦芽糊精与蔗糖在高

速混合机中（ＤＦＹ５００）（电机转速２５０００ｒ／ｍｉｎ）进行混合，

然后将含有甜橙油的乳状液加入到混合料中再次进行混合，

每次混合约１０ｓ，混合４次，将得到的混合物料过３０目筛即

为挤压预混料。

　　（２）挤压工艺条件：试验中使用的模头尺寸为３ｍｍ。

挤压机的长径比为２４∶１，螺杆长度为６００ｍｍ。挤压腔从入

料口到模头共分为四段（犜１、犜２、犜３和犜４），挤压过程中挤压

腔各段温度分别设定为犜１（６５℃），犜２（８５℃），犜３（１０５℃）

和犜４（９５℃）。螺杆转速为６０ｒ／ｍｉｎ，喂料速度为１．２ｋｇ／ｈ。

挤出的胶囊产品在模头处采用切刀进行切割，置于自然条件

下冷却，采用隔湿隔气的材料密封包装。

１．３．４　测定方法

　　（１）挤压产品的玻璃化转变温度的测定：参照文献［８］。

　　（２）热重测定：采用同步综合热分析仪进行分析。称取

约５ｍｇ样品加到坩埚中，升温速率为１０℃／ｍｉｎ，从２５℃升

温到４００℃，氮气流量为３０ｍＬ／ｍｉｎ，测定样品的热失重

（ＴＧ）曲线。

　　（３）挤压胶囊产品的扫描电子显微镜分析：取样品的横

断面，用四氧化锇气体固定。将样品置于样品台上，用离子

溅射镀膜再进行电镜观察。挤压糖玻璃化甜橙油胶囊产品

横切面的扫描电子显微镜图的放大倍数为５０００倍。

　　（４）Ｘ射线衍射：分别对蔗糖、变性淀粉和４个配方的

挤压糖玻璃化甜橙油胶囊产品进行 Ｘ射线衍射分析，测定

方法参照文献［９］。

１．３．５　数据分析　使用ＯｒｉｇｉｎＶ．８．０软件（ＯｒｉｇｉｎＬａｂＣｏｒ

ｐｏｒａｔｉｏｎ，Ｎｏｔｈａｍｐｔｏｎ，ＭＡ０１０６０ＵＳＡ）对数据进行分析。

２　结果与讨论
２．１　Ｘ射线衍射结果分析

　　Ｘ射线衍射技术可用于推测聚合物基质中芯材性质的

研究［９］。图１为蔗糖、变性淀粉和４个配方的挤压糖玻璃化

甜橙油胶囊产品的 Ｘ射线衍射结果。由图１可知，蔗糖在

２θ角为１０．３°，１７．３°，２５．２４°，４８．１９°等处具有明显的特征结

晶峰，是一个具有明显结晶结构的物质。所采用的变性淀粉

ＣＡＰＳＵＬ淀粉在２θ角为１５．３°，１７．１°，１８．２°，２３．５°处有强衍

射峰，说明也具有结晶结构的物质，并且研究［１０］也表明该淀

粉为典型Ａ型淀粉。由图１还可知，经过挤压后，蔗糖和变

性淀粉的特征结晶峰都消失了，说明挤压糖玻璃化甜橙油胶

囊产品中蔗糖和变性淀粉并不是以结晶态的形式存在，而是

形成了玻璃态结构。

图１　不同样品的Ｘ射线衍射图谱

Ｆｉｇｕｒｅ１　ＴｈｅＸｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒａｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓａｍｐｌｅｓ
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２．２　挤压糖玻璃化甜橙油胶囊产品的玻璃化转变温度

　　玻璃态也被称为非晶态或无定形态，当聚合物在玻璃态

时，链段处于低能量被冻结状态，其特征温度为玻璃化转变

温度（犜ｇ），它是影响产品质量最重要的指标。图２为不同配

方的挤压糖玻璃化甜橙油胶囊产品的玻璃化转变温度。由

图２可知，以麦芽糊精为基质时，犜ｇ为４８．５２℃，添加蔗糖后

犜ｇ有所下降，而添加变性淀粉后犜ｇ有所上升。根据Ｇａｒｄｏｎ

ｔａｉｌｏｒ公式，分子量和犜ｇ有一定相关性，在其他条件不变时，

分子量大的成分具有更大的犜ｇ
［１１，１２］。

　　当贮藏温度犜＜犜ｇ时，聚合物表现出的力学性质和玻璃

相似，为玻璃态。在此状态下，分子热运动能量很低，分子链

和链段均处于被冻结状态，只有较小的运动单位如侧基、支

链和链节能够运动［１３－１５］，因此食品中的氧化、风味散失等非

常缓慢。当贮藏温度犜＞犜ｇ时，分子链段运动解冻，体系黏

度迅速下降，扩散系数迅速上升，进而导致各种反应速率加

快［１６－１８］。基质的性质、作为增塑剂的水分及芯材的性质都

可能影响产品的犜ｇ
［１１］。对于挤压糖玻璃化甜橙油胶囊产

品，较高的犜ｇ更有利于保持产品的稳定性。因此，在选择糖

玻璃化基质时，可以适量添加分子量较大的碳水化合物，如

本试验中的变性淀粉。

图２　不同配方挤压产品的玻璃化转变温度

Ｆｉｇｕｒｅ２　Ｔｈｅｇｌａｓｓｔｒａｎｓｉｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｆ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｆｏｒｍｕｌａｔｉｏｎｓ

２．３　热重分析

　　图３为挤压糖玻璃化甜橙油胶囊产品的热重分析图。

由图３可知，不同基质下挤压糖玻璃化胶囊的热失重曲线具

有相似的形态，大致可以分为４个阶段：第１阶段升温至

１２０℃左右，主要为游离水和基质表面的精油的挥发引起的；

图３　不同配方挤压产品的热重分析

Ｆｉｇｕｒｅ３　Ｔｈｅｒｍｏｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃａｎａｌｙｓｉｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｆｏｒｍｕｌａｔｉｏｎｓ

第２阶段升温至１５０℃左右，此时碳水化合物基质已完成由

玻璃态向橡胶态和粘流态的转变，这一阶段主要是由甜橙油

从基质逐渐释放造成的。单纯的麦芽糊精基质，甜橙油在此

阶段释放时间最早，复合基质组减慢了甜橙油的释放速度，

尤其是添加变性淀粉的复合基质组分。经过改性的变性淀

粉是一种具有亲油特性的乳化淀粉，更利于把油溶性芯材吸

附到基质中；第３阶段升温至２２０℃，这一阶段为残留的少

量甜橙油进一步挥发所引起。第４阶段加热至２５０℃后，主

要为基质的分解。

２．４　扫描电子显微镜结果分析

　　图４为挤压糖玻璃化甜橙油胶囊产品横切面的扫描电

子显微镜图。由图４可知，挤压法糖玻璃化甜橙油胶囊产品

的形态基本相近，图中的近圆形凹陷为分散的甜橙油，甜橙

油以小液滴的形式分散于糖玻璃化基质中且分布相对均匀。

而碳水化合物基质为连续、致密的结构，无裂缝，说明芯材和

基质能很好地结合。但是甜橙油的大小有一定差别，这主要

是由于在挤压过程中碳水化合物基质逐步熔化、油溶性芯材

在熔融基质中乳化以及挤压中剪切的作用等因素造成的。

可以看出本试验挤压法糖玻璃化包埋甜橙油与Ｐｏｔｈａｋａｍｕ

ｒｙ等
［１９］所述的基质型包埋的形式一致。

图４　不同配方的挤压产品的扫描电子显微镜分析

Ｆｉｇｕｒｅ４　Ｓｃａｎｎｉｎｇｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｆｏｒｍｕｌａｔｉｏｎｓ（×５０００）

３　结论
　　本研究采用单一麦芽糊精的基质、添加分子量较小碳水

化合物蔗糖以及添加分子量较大的变性淀粉的麦芽糊精复

配基质，采用挤压法包埋甜橙油，均能形成玻璃态基质型包

埋胶囊。结果表明，基质的组成特别是混合基质的分子量会

影响所得糖玻璃化胶囊的理化性质。在麦芽糊精中添加小

分子量糖组分时，所得产品的犜ｇ略有降低，而添加大分子量

的变性淀粉所得产品的犜ｇ升高。采用复合基质组分和单一

基质组分相比，由于不同组分之间的作用力及对甜橙油的吸

附作用，使得芯材大量释放的温度更高。因此通过不同的基

质配比可以在一定程度上实现胶囊的控释。甜橙油在糖玻

６
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璃化基质中能以小液滴的形式存在，分布比较均匀，证明挤

压法制备的糖玻璃化香精油胶囊具有更好的包埋性及稳定

性。基于本研究的基础，为通过改变不同基质的组成或者复

合基质中各组分的不同比例对糖玻璃化胶囊的物理性质进

行调控提供了理论依据，同时可以对基质的组成进行进一步

研究，如玻璃化转变温度和基质组成的关系，建立相关的模

型用于理论分析和预测。在两种基质组成的基础上可以进

一步分析更多基质组成对糖玻璃化胶囊稳定性的影响。该

方法也可用于其他香精油胶囊的稳定化包埋。
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