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喷雾干燥法制备山苍子油微胶囊的研究
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摘要!采用喷雾干燥法制备山苍子油微胶囊#探讨不同壁材

对乳液稳定性和山苍子油微胶囊表面形貌的影响#并优化山

苍子油微胶囊的制备工艺$扫描电子显微镜观测结果表明#

以羟丙基
F

!

F

环糊精%阿拉伯胶!

T9F

!

FD8

%

35

"为壁材制备的

山苍子油微胶囊为颗粒大小均匀(流动性好的圆球形#其他

壁材制备的山苍子油微胶囊出现凹陷(皱缩和聚集现象$制

备山苍子油微胶囊的优化工艺条件为'

%

T9F

!

FD8

%

35

"

%

ODZ

%)$

#进料流量
!)#$GO

%

GCJ

#进风温度
#.#)$\

#该条件下山

苍子油包埋率为
,!),$1

#包埋率与
!

个因素之间的二次多

项回归模型合理可靠$

关键词!山苍子油&喷雾干燥&微胶囊&表面形貌
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山苍子油是从山苍子果实中提取的植物精油!具有柠檬

香气!可直接用于日化香精和食用香精!同时具有抗菌.

#2"

/

#

抗氧化.

!

/和驱避昆虫.

02-

/等多种生物活性!在食品和医药工

业中具有广泛的应用前景"然而!山苍子油易挥发!不溶于水

以及贮存过程中容易变质等缺陷限制了其应用"因此!将山

苍子油微胶囊化!提高其稳定性#水溶性以及有效控制香气释

放!对于山苍子油的高附加值产品开发十分必要"

微胶囊化是利用天然或合成的高分子材料包覆固体#液

体或气体物质制成有囊壁的微型胶囊的技术!目的在于保持

物质原有的色香味和生物活性!防止营养物质的破坏和损失

以及控释"微胶囊化的主要方法有乳液喷雾干燥法.

%2.

/

#包

合法.

,

/和复凝胶法.

/

/等"喷雾干燥法是乳化液被雾化成微

细液滴分散在高温热气流中脱水干燥!微细液滴水分迅速蒸

发!从而实现成膜和干燥!该方法具有成本低廉!工艺简单!

易于产业化的特点!在植物精油的微胶囊制备方面具有良好

的应用前景"陈根洪等.

#$

/以
!

F

环糊精为壁材!采用饱和水

溶液法制备了山苍子油微胶囊!该研究采用单一壁材对山苍

子油进行包埋!未考察壁材对微胶囊的表面形貌的影响"目

前中国未见喷雾干燥法制备山苍子油微胶囊!并考察壁材对

微胶囊表面形貌影响的研究报道"

本研究拟采用喷雾干燥法制备山苍子油微胶囊!探讨不

同壁材对山苍子油微胶囊表面形貌的影响!并以包埋率为考

察指标!优化山苍子油微胶囊的制备工艺!以期为山苍子油

微胶囊制备及产业化应用提供理论依据"

#

!

材料与方法
#)#

!

材料与仪器

#)#)#

!

材料与试剂

山苍子油(

ODZ

)'湘西自治州产山苍子果实!采用水蒸

.,#



气蒸馏法提取&

!

F

环糊精(

!

FD8

)'分析纯!天津市光复精细化工研究所&

羟丙基
!

F

环糊精(

T9F

!

FD8

)'化学纯!西安敬业生物药

物科技有限公司&

可溶性淀粉(

77

)#明胶'分析纯!天津科密欧化学试剂有

限公司&

阿拉伯树胶(

35

)'化学纯!佛山市化工实验厂&

黄原胶(

h5

)'化学纯!郑州龙生化工产品有限公司&

其他试剂均为分析纯"

#)#)"

!

主要仪器设备

小型喷雾干燥仪'

?F"/$

型!瑞士
?[DT6

实验室仪器

公司&

环境扫描电子显微镜'

gA@J>@0-$

型!美国
aE6

公司&

高剪切分散乳化机'

a3"-

型!德国
aOZYZ

公司&

电子天平'

E7"$$T3

型!长沙湘平科技发展有限公司&

数显恒温水浴锅'

TTF7##)0

型!金坛市大地自动化仪

器厂"

#)"

!

方法

#)")#

!

喷雾干燥法制备山苍子油微胶囊
!

准确称取
#%

K

羟

丙基
F

!

F

环糊精和
#%

K

阿拉伯胶加入
0$$GO

热蒸馏水中溶

解!然后加入
,

K

山苍子油和
#)$

K

吐温
,$

!搅拌均匀!转移

至分散乳化机中!

#$$$$=

-

GCJ

匀质乳化
#I

!得到稳定的乳

白色乳液"乳液在设定的进风温度和进料流量条件下进行

喷雾干燥!最后在分离器里收集山苍子油微胶囊"

#)")"

!

山苍子油乳液稳定性
!

以
T9F

!

FD8

#

h5

#

35

#明胶#

77

!以及复合壁材羟丙基
F

!

F

环糊精-阿拉伯胶(

T9F

!

FD8

-

35

)和
!

F

环糊精-阿拉伯胶(

!

FD8

-

35

)为壁材!考察壁材对

山苍子油乳液稳定性的影响"

#)")!

!

山苍子油微胶囊的表面形貌
!

以
T9F

!

FD8

-

35

#

T9F

!

FD8

#

35

#

77

为壁材!考察壁材对山苍子油微胶囊的表面形

貌的影响"

#)")0

!

山苍子油微胶囊的制备工艺优化
!

在预试验和前人

研究.

##2#"

/的基础上!选取壁材与芯材比(

%

T9F

!

FD8

-

35

"

%

ODZ

)#进料流量和进风温度
!

个影响因素!以包埋率为响应

值!采用
?'XF?<IJR<J

试验设计优化山苍子油微胶囊的制备

工艺!因素和水平见表
#

"

#)")-

!

表面油#总油和包埋率的测定
!

根据文献.

%

/和.

##

/

修改如下'准确称取山苍子油微胶囊
%

#K

加入锥形瓶中!然

后加入
-$GO

石油醚!搅拌
"$GCJ

后进行真空抽滤!将滤液

倒入干燥的锥形瓶(

%

"

)中!然后在
/$\

鼓风干燥箱烘
#I

!

表
#

!

因素水平表

V@;(<#

!

a@H>'=B@JN(<+<(B

水平
3%

T9F

8

FD8

-

35

"

%

ODZ

?

进料流量-

(

GO

0

GCJ

2#

)

D

进风温

度-
\

2# " ! #.$

$ 0 0 #,$

# % - #/$

干燥器中冷却后称重(

%

!

)!表面油含量按式(

#

)计算'

&

%

#

b%

!

2%

"

! (

#

)

式中'

&

%

#

***表面油含量!

K

&

%

"

***锥形瓶重量!

K

&

%

!

***锥形瓶和表面油的重量之和!

K

"

准确称取山苍子微胶囊
%

#K

用索氏提取法提取
.

!

,I

!将剩余的产品在
#$- \

的烘箱中烘
!I

!冷却后称重

(

%

0

)!总油含量按式(

"

)计算'

&

%

"

b %

#

2%

0

! (

"

)

式中'

&

%

"

***总油含量!

K

&

%

#

***山苍子油微胶囊重量!

K

&

%

0

***锥形瓶和总油的重量之和!

K

"

包埋率按式(

!

)计算'

G

T

(

#

U

%

%

#

%

%

"

)

W

#$$1

! (

!

)

式中'

G

***包埋率!

1

"

#)")%

!

扫描电子显微镜(

7EU

)分析
!

取适量山苍子油微胶

囊!对其表观形貌进行扫描电镜观测"金-钯合金为镀靶!真

空喷金镀膜!电流'

#,G3

!电压'

-R&

!运行时间'

#"$B

"

"

!

结果与分析
")#

!

不同壁材对山苍子油乳液稳定性的影响

由表
"

可知!

T9F

!

FD8

-

35

#

T9F

!

FD8

#

35

#

770

种壁材

与山苍子油制备的乳液稳定!不分层"而
!

FD8

-

35

为壁材

时的乳液不稳定!出现分层!以明胶为壁材时的乳液有沉淀!

易堵塞喷口!而
h5

为壁材时的乳液呈胶状"

表
"

!

壁材种类对乳液稳定性的影响

V@;(<"

!

EPP<H>'PS@((G@><=C@(B'J<GA(BC'JB>@;C(C>

L

壁材种类
%

壁材
"

%

ODZ

乳液外观和稳定性

T9F

!

FD8

-

35

(

%

T9F

!

FD8

"

%

35

b#

"

#

)

0

"

#

乳白色!不分层

T9F

!

FD8 0

"

#

乳白色!不分层

!

FD8

-

35

(

%

!

FD8

"

%

35

b#

"

#

)

0

"

#

乳白色!静置
$)-I

有分层

35 0

"

#

乳白色!不分层

77 0

"

#

乳白色略显透明!不分层

明胶
0

"

#

乳白色!有残余明胶沉淀

h5 0

"

#

呈胶状!无法乳化

")"

!

不同壁材对山苍子微胶囊表面形貌的影响

由图
#

!

0

可知!复合壁材
ODZ

-

T9F

!

FD8

-

35

制备的

山苍子油微胶囊形貌大多为光滑圆球形!微胶囊颗粒大小较

为均匀&以
T9F

!

FD8

为壁材时!山苍子油微胶囊形态部分为

圆球形!部分微胶囊表面出现凹陷!并且颗粒之间出现聚集

现象&以
35

和
77

为壁材时!山苍子油微胶囊表面多呈凹

陷#皱缩现象!并且颗粒之间有聚集"微胶囊表面形貌是影

,,#

开发应用
!

"$#%

年第
##

期



图
#

!

ODZ

%

T9F

!

FD8

%

35

微胶囊的
7EU

aC

K

A=<#

!

7EU'PODZ

%

T9F

!

FD8

%

35GCH='H@

Q

BA(<

图
"

!

ODZ

%

T9F

!

FD8

微胶囊的
7EU

aC

K

A=<"

!

7EU'PODZ

%

T9F

!

FD8GCH='H@

Q

BA(<

图
!

!

ODZ

%

35

微胶囊的
7EU

aC

K

A=<!

!

7EU'PODZ

%

35GCH='H@

Q

BA(<

图
0

!

ODZ

%

77

微胶囊的
7EU

aC

K

A=<0

!

7EU'PODZ

%

77GCH='H@

Q

BA(<B

响产品流动性能和使用性能的重要因素!光滑圆球形颗粒的

流动性好!微胶囊颗粒出现凹陷#皱缩和聚集!则流动性就

差.

%

/

!试验中也发现以复合壁材
ODZ

-

T9F

!

FD8

-

35

制备的

山苍子油微胶囊产品流动性很好!而其他壁材的微胶囊产品

流动性稍差"因此!在后续试验中采用复合壁材
ODZ

-

T9F

!

FD8

-

35

进行山苍子油微胶囊制备工艺研究"

")!

!

山苍子油微胶囊的制备工艺优化

以
T9F

!

FD8

-

35

为壁材!包埋率为考察指标!

?'XF?<F

IJR<J

试验设计优化山苍子油微胶囊的制备工艺!试验结果

和方差分析分别见表
!

#

0

"

以微胶囊中山苍子油的包埋率为响应值!利用
8<BC

K

JF

EX

Q

<=>

软件对表
!

的试验结果进行二次多元回归拟合!其二

次多项回归模型为'

<b,!)!,4")/-,2$)"0?2#)#"12$)".,?2$)0.,14

$)$.?12!)$0,

"

2$)"%?

"

2$),/1

"

" (

0

)

表
0

方差分析表明!该回归模型极显著(

9

#

$)$$##

)!失

拟项不显著(

9

(

$)$-

)!此外模型的调整决定系数为
-

"

@N

f

b

$)/0"-

!上述结果说明该模型拟合度和可靠度均较好!试验

误差较小!具有统计学意义!能够用该模型对微胶囊中山苍

子油的包埋率进行分析和预测.

#!

/

"
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应面图
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次实验!山苍子油包埋率为
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!预测值与实际值吻合度较高!说明根据该模型得到

的工艺参数准确#可靠"
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结论
采用喷雾干燥法制备了山苍子油微胶囊"以
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FD8
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35

为壁材制备的山苍子油微胶囊为圆球形!微胶囊颗粒大

小较为均匀!流动性好!其他壁材制备的山苍子油微胶囊存
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山苍子油微胶囊包埋率与
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#进料流量及进

风温度的二次多项回归模型!并证实该模型合理可靠!制备

山苍子油微胶囊的优化工艺条件为'
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"
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ODZ
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进料流量
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-

GCJ

!进风温度
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为
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"但均质乳化条件对山苍子油包埋率的影响有待

进一步研究!比如水用量!复合壁材中各物质的用量!均质乳

化时间等!这也是本试验的不足之处"
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