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复凝聚法制作甜橙香精微胶囊工艺研究
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摘要$以阿拉伯胶及明胶为壁材&甜橙香精为芯材&采用复凝

聚法制备球状多核甜橙微胶囊$研究壁材组成比例#芯壁

比#

Q

V

#固化剂添加量对微胶囊产率和微胶囊效率#微胶囊

装载量的影响$研究结果表明%当明胶和阿拉伯胶比例为

$)$

"

$)#

!

N

"

N

"&芯壁比为
")"

"

$)#

!

N

"

N

"&

Q

V!)%

&固

化剂添加量为
#)$%5

时&微胶囊的有效载量最高&达到

0!)$%5

$

关键词$复凝聚法)甜橙)香精)微胶囊
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香精是由人工合成的模仿水果和天然香料气味的浓缩

芳香油0

$

1

"甜橙香精在食品生产中应用十分广泛!主要用于

糖果#冰淇淋#饮料#饼干等方面0

"

1

"香精在储藏过程中!受

光#温度#氧气等问题的影响!挥发性强!难以贮藏0

!I2

1

"将

液体香精微胶囊粉末化!既可以有效防止精油的挥发!延长

香精贮藏时间!还便于运输!又能添加到食品中发挥作用0

.

1

"

甜橙香精是广受大众喜爱的香精口味!将甜橙香精粉末化有

较大的市场前景0

%

1

"

微胶囊技术是当今一项用途广泛而又发展迅速的新技

术0

0

1

"复凝聚法是制备微胶囊的常用方法!其原理是使用两

种或两种以上水溶性高分子电解质为成膜材料!在适当条件

下!由于电荷中和成膜材料从溶液中凝聚!将芯材包覆形成

微胶囊!是一种高效率实用微囊化方法0

1

1

"

],H

7

f>C6>H

7

等0

/

1通过复凝聚法制备得到香草油微胶囊!可以控制香草油

的释放#增强其在食品工业中耐热性"

4F-H,HG,&)8F>6,HH

等0

$#

1以聚乙烯和戊二醛交联的聚合物作为壁材!通过单凝

聚法制备柠檬草精油微胶囊!所得到的微胶囊仍然具有广谱

的抗菌活性"

YEOL,6X,HF-

c

FF

等0

$$

1以碳水化合物和蛋白质

为壁材!以花椒属精油为芯材!通过多重乳液溶剂蒸发技术

制备得到微胶囊!适当控制处理变量可以使其包埋效率达到

1!)1#5

"甲醛#戊二醛是复凝聚过程中常用的交联剂!但是

因其对人体有毒性!很大程度上限制了该技术在食品行业中

的应用!所以有采用谷酰转氨酶作为交联剂0

$"

1

"

本研究拟以明胶#阿拉伯胶为壁材!通过复凝聚法制备

球状多核结构的微胶囊!研究壁材组成比例#芯壁比#

Q

V

#固

化剂及添加量对微胶囊理化性质的影响!通过对甜橙香精进

行复凝聚包埋!为甜橙香精微胶囊广泛应用到食品中提供技

术支持"

$

!

材料与方法

$)$

!

材料与仪器

$)$)$

!

材料

明胶#阿拉伯胶*食品级!泰安市鼎力胶业有限公司(

1/$



甜橙精油*食品级!湖南可菲香精有限公司(

谷氨酰胺转氨酶*食品级!泰州一鸣生物技术有限公司(

辛醇#乙酸#氢氧化钠*分纯度!国药集团化学试剂有限

公司"

$)$)"

!

仪器

高速分散器*

gV4CJ

型!宁波新芝生物科技股份有限

公司(

控温磁力搅拌器*

1.C"

型!金坛市医疗仪器厂(

电子恒温不锈钢水浴锅*

gC$#%

型!上海龙仪器设备有

限公司(

雷磁
Q

V

复合电极*

BC"#$C3

型!上海仪电科学仪器股份

有限公司(

电子天平*

:f$#C*

型!上海浦春计量有限公司(

$)"

!

方法

$)")$

!

明胶)阿拉伯胶复凝聚微胶囊的制备
!

取一定质量

明胶#阿拉伯胶分别充分溶解!向明胶溶液中加入一定质量

的甜橙精油!均质-

$!###-

+

6>H

!

!6>H

.!再加入阿拉伯胶溶

液!均质-

$####-

+

6>H

!

"6>H

."混合液经
2.#-

+

6>H

搅拌

!#6>H

后!用
$#5

的醋酸缓慢调节
Q

V

至
!).

左右!接着用

$6'(

+

8

的
*,;V

调节
Q

V

至
%)#

!加入谷氨酰胺转氨酶!低

速搅拌
$#L

!得到微胶囊分散液!冷冻干燥得到粉末"

$)")"

!

明胶)阿拉伯胶单因素试验

-

$

.芯壁比对微胶囊的影响*固定阿拉伯胶和明胶的比

例为
$

"

$

!

Q

V!).

!固化剂添加量为
#)$"5

!比较芯材和壁

材的比例分别为
#).

"

$

!

$

"

$

!

"

"

$

!

!

"

$

!

2

"

$

条件下的微

胶囊粉末的微胶囊效率#产率#有效载量"选出最佳比例"

-

"

.壁材比例对微胶囊的影响*固定芯壁比为
"

"

$

!

Q

V!).

!固化剂添加量为
#)$"5

!比较明胶和阿拉伯胶比例

分别为
"

"

$

!

$).

"

$

!

$

"

"

!

$

"

$).

!

$

"

$

条件下的微胶囊粉

末的微胶囊效率#产率#有效载量"选出最佳比例"

-

!

.

Q

V

对微胶囊的影响*固定阿拉伯胶和明胶的比例

为
$

"

$

!芯壁比为
"

"

$

!固化剂添加量为
#)$"5

!比较醋酸

调节
Q

V

值分别在
!)#

!

!).

!

2)#

!

2).

!

.)#

条件下的微胶囊粉

末的微胶囊效率#产率#有效载量"选出最佳
Q

V

"

-

2

.固化剂添加量对微胶囊的影响*固定阿拉伯胶和明

胶的比例为
$

"

$

!芯壁比为
"

"

$

!

Q

V!).

!固化剂添加量分

别为
#5

!

#)#%5

!

#)$"5

!

#)$15

!

#)"25

条件下的微胶囊粉

末的微胶囊效率#产率#有效载量"选出最佳添加量"

$)")!

!

响应面试验设计
!

为了探求复凝聚甜橙香精微胶囊

最佳加工工艺条件!在单因素的基础上!综合考虑各个因素

的影响效果及其评价指标!最终以芯壁比#壁材比例#

Q

V

#固

化剂添加量为自变量!以有效载量为响应值设计四因素三水

平的响应面试验!并采用
JFD>

7

HCBM

Q

F-=

软件进行回归模型

分析"

$)")2

!

微胶囊表面油#总油测定方法

-

$

.微胶囊表面油测定*称取
$)#

7

甜橙香精微胶囊!放

入试管中!用
"#68

正己烷在轻微震动下浸提
!#D

!立即用

漏斗过滤!将滤液转移至已恒重的试管中!然后在
1#\

下干

燥至恒重!计算质量差值"

-

"

.总油测定方法*称取一定质量的微胶囊!用滤纸包

好!以石油醚为抽提液!在
%#\

条件下抽提
$#L

!再于
1#\

条件下干燥至恒重!计算质量差值"

$)").

!

微胶囊效率#产率#有效载量的计算

R

$

X

$

B

N

$

N

- .

"

Y

$##5

! -

$

.

R

"

X

N

!

N

2

Y

$##5

! -

"

.

R

!

X

N

!

N

.

Y

$##5

! -

!

.

式中*

R

$

)))微胶囊效率!

5

(

R

"

)))有效载量!

5

(

R

!

))) 微胶囊产率!

5

(

N

$

)))表面油含量!

7

(

N

"

)))总油含量!

7

(

N

!

)))微胶囊精油含量!

7

(

N

2

)))微胶囊质量!

7

(

N

.

)))所加入精油总量!

7

"

"

!

结果与分析
")$

!

单因素试验结果

")$)$

!

芯壁比对甜橙微胶囊效率#产率#载量的影响
!

由

图
$

可知!当芯壁比从
#).

"

$

到
"

"

$

过程中!微胶囊载量不

断增加!微胶囊效率与产率也不断增加!当芯壁比大于
"

"

$

时!微胶囊载量开始下降!效率与产率降低"这可能是当芯

材含量低时!微胶囊壁较厚!包埋的精油较少!导致载量#产

率#效率较低!当芯材含量过高时!使表面油的含量增加!微

胶囊壁薄!后期干燥过程中容易出现外表面破壁现象!导致

载量#产率#效率相对较低"

")$)"

!

壁材组成比例对微胶囊效率#产率#载量的影响
!

由

图
"

可知!当明胶
"

阿拉伯胶比例为
$

"

$

时!微胶囊的载量

最高!微胶囊的效率#产率最高"当明胶
"

阿拉伯胶为
"

"

$

时!有大量沉淀!湿囊液成团明显!颜色加深!当明胶
"

阿拉

伯胶比例为
$

"

"

时!调节
Q

V

后溶液粘度较大!流动性差!

图
$

!

芯壁比对微胶囊包埋效率#产率和载量的影响
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干燥后得到块状微胶囊"当明胶
"

阿拉伯胶比例为
$

"

$

时!正负离子相对均匀!成膜较好!壁材外观在显微镜下呈现

球状形态!外表无缺口!载量#效率与产率都较高"

")$)!

!Q

V

对微胶囊效率#产率#载量的影响
!

由图
!

可知!

当
Q

V

为
!).

时!微胶囊的载量最高!微胶囊的效率#产率最

高"随着
Q

V

的上升微胶囊的效率#产率迅速下降!主要原

因是在强酸条件下有利于微胶囊的形成!

Q

V

为
2

时!溶液迅

速产生沉淀!当
Q

V

下降到
!).

时!溶液粘度急剧下降!迅速

形成球状微胶囊!当
Q

V

上升至
.

时!湿囊液形成微胶囊较

少导致微胶囊的产率#效率与载量下降"

图
"

!

壁材组成比例对微胶囊包埋效率#产率和载量的影响
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!

!Q

V

值对微胶囊包埋效率#产率和载量的影响
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!

固化剂添加量对微胶囊效率#产率#载量的影响
!

由

图
2

可知!没有加入固化剂时!微胶囊的载量#效率与产率都

不高!主要原因在于微胶囊形成膜的过程是一个可逆反应!

固化剂能够抑制这个过程!形成稳定的微胶囊"随着固化剂

添加量的增加!微胶囊的载量#效率与产率不断增加!当固化

剂添加达到
#)$"5

时!微胶囊的效率!产率趋于稳定!再增加

固化剂的用量!效率"产率变化不大!载量还略有减少!综合

考虑确定固化剂添加量在
#)$"5

时!微胶囊化效果最好"

图
2

!

固化剂添加量对微胶囊包埋效率#产率和载量的影响
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!

制备微胶囊工艺优化

")")$

!

响应面试验
!

以单因素试验为基础!对芯壁比#壁材

比例#

Q

V

#固化剂添加量四因素进行响应面分析试验!以微

胶囊有效载量为响应值!试验因素编码见表
$

!结果见表
"

"

")")"

!

回归模型的确定与显著性分析
!

利用
JFD>

7

HCBM

Q

F-=

1)#)%

软件对表
"

进行二次多项回归拟合试验和方差分析!

考察芯壁比#壁材比例#

Q

V

#固化剂添加量对有效载量的影

响!得到表
!

回归方程方差分析表!利用软件进行拟合所得

多元二次回归方程*

$ %̂1)/#9$)$0F9#)$1O9#)2/-9!).$?I#)"#FO9

#)/#F?9#)!"O-9#).0O?9#)1.-?I$)#$F

"

I$).$O

"

I

$)0.-

"

I$)20?

"

" -

2

.

由表
!

可知!所得回归方程极显著-

<

$

#)###$

.!失拟

项检测不显著-

#)#0"/

#

#)#.

.!说明此回归方程理想!用方

程拟合
2

个因素与有效载量之间的关系式可行"决定系数

R

"

#̂)/!!/

!说明有效载量与实际值之间有较好的拟合度"

综合以上分析可知*该模型与实际情况拟合较好!可用于预

测有效载量的变化情况"根据不同单因素对有效载量的影

响来看!

K

#

J

对有效载量影响极显著!固化剂添加量对微胶

囊有效载量影响最为显著!响应值变化最大!同时曲线比较

陡!而壁材比例对微胶囊有效载量影响最小!响应值变化小!

同时曲线比较平缓!其影响顺序
J

#

K

#

3

#

X

!即固化剂添

加量
#

芯壁比
#Q

V

#

壁材比例"两因素交互作用对有效载

量的影响见图
.

"

表
$

!

试验设计因素及编码水平

:,O(F$

!

:FD=GFD>

7

HP,?='-D,HG?'GF(FSF(

水平
K

芯壁比
X

壁材比例
3

Q

V J

固化剂添加量+
5

I$ $)1

"

$ $)"

"

$ !)" #)#1

#

!

"

"

$

!

$

"

$ !). #)$"

$ ")"

"

$

!!

$

"

$)" !)1 #)$%

##"
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图
.

!

两因素交互作用对有效载量影响的响应面图

4>

7

E-F.

!

:R'P,?='-D'H=LF>6

Q

,?='P>H=F-,?=>'H'HFPPF?=>SF(',G-FD

Q

'HDFDE-P,?FP>

7

E-F

")")!

!

最佳工艺条件的验证
!

通过
JFD>

7

HCBM

Q

F-=1)#)%

软

件对响应值进行优化分析!得到最佳工艺条件为
K

-

")"

.#

X

-

$)#%

.#

3

-

!)%"

.#

J

-

#)$%5

.!即芯壁比
")"

"

$

!壁材组成比

例
$)#%

"

$

!

Q

V!)%"

!固化剂添加量
#)$%5

!微胶囊有效载

量为
0")!!$05

!为了方便实际操作!芯壁比为
")"

"

$

#壁材

组成比例为
$)$

"

$

#

Q

V

为
!)%

#固化剂添加量为
#)$%5

!得

到微胶囊有效载量为
0!)$%5

!达到了理论值的
//5

以上!

说明采用响应面法优化工艺得到的条件参数可靠"

!

!

结论
通过

JFD>

7

HCBM

Q

F-=1)#)%

软件!以芯壁比#壁材组成比

例#

Q

V

#固化剂添加量为自变量!微胶囊有效载量为响应值!

运用响应面分析法对试验结果进行分析!得到回归模型拟合

度好!误差小!对试验结果进行了分析!具有一定的应用价

值"最终!得到当明胶和阿拉伯胶比例为
$

"

$)$

-

N

"

N

.!芯

壁比为
")"

"

$

-

N

"

N

.!

Q

V

为
!).

!固化剂添加量为
#)$%5

时!微胶囊的有效载量最高!达到
0!)$%5

"

$#"

开发应用
!

"#$%
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!
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表
"

!

响应面试验分析结果

:,O(F"

!

:LF-FD

Q

'HDFDE-P,?F,H,(

N

D>D'PFM

Q

F->6FH=,(-FDE(=

试验号
K X 3 J

有效载量+
5

$ # I$ # $ %0)/

" # # # # %1)"

! # # $ $ 0#)1

2 # $ I$ # %.)/

. # I$ I$ # %.)"

% # $ $ # %0)1

0 $ # # $ 0!)"

1 I$ I$ # # %2)1

/ I$ # # $ %1)/

$# I$ # $ # %2)1

$$ $ # I$ # %0).

$" # # # # %1)%

$! # # # # %/)"

$2 # I$ # I$ %!)1

$. # # # # %/)%

$% $ $ # # %%).

$0 I$ # I$ # %.)$

$1 # $ # I$ %")1

$/ $ # # I$ %!)"

"# # I$ $ # %.)1

"$ # # I$ I$ %$)"

"" # # $ I$ %$).

"! I$ # # I$ %").

"2 $ # $ # %0)"

". # # I$ $ %0)$

"% I$ $ # # %2)1

"0 # # # # %1)/

"1 $ I$ # # %0)!

"/ # $ # $ %/)"

表
!

!

回归方程各项的方差分析a

:,O(F!

!

:LF-F

7

-FDD>'HF

j

E,=>'H'PS,->'ED,H,(

N

D>D'PS,->,H?F

方差来源 平方和 自由度 均方
7

值
<

值

模型
"$$)%% $2 $.)$" $2)$!

$

#)###$

K $%)!! $ $%)!! $.)"0 #)##$%

X #)2# $ #)2# #)!1 #).2/$

3 ")/# $ ")/# ")0$ #)$"$/

J $20)0# $ $20)0# $!1)#%

$

#)###$

KX #)$% $ #)$% #)$. #)0#21

K3 #)#$ $ #)#$ #)####% #)///0

KJ !)"2 $ !)"2 !)#! #)$#!0

X3 #)2" $ #)2" #)!/ #).!/1

XJ $)!" $ $)!" $)"2 #)"12/

!!

续表
!

方差来源 平方和 自由度 均方
7

值
<

值

3J ")1/ $ ")1/ ")0# #)$"".

K

"

%)%# $ %)%# %)$% #)#"%!

X

"

$2)0% $ $2)0% $!)0/ #)##"!

3

"

$/)00 $ $/)00 $1)21 #)###0

J

"

$2)#! $ $2)#! $!)$" #)##"1

残差
'''''''''''''''''''''''

$2)/1 $2 $)#0

失拟项
$!)1" $# $)!1 2)0% #)#0"/

纯误差
$)$% 2 #)"/

总和
""%)%2 "1

!

a

!

决定系数
#)/!!/

(

3)&$)..5

"

!!

今后的研究可考虑更多的影响因子!如温度#搅拌时间#

搅拌速度等!进一步分析该模型的合理性以及稳定性"
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