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丁香精油微胶囊%大豆分离蛋白膜制备及其抗菌性研究
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摘要!采用饱和水溶液法"用
#

0

环糊精包埋丁香精油制备微

胶囊抗菌剂"添加到大豆分离蛋白中制备抗菌性薄膜"测试

添加不同量丁香精油微胶囊对制备抗菌膜机械性能和抑菌

效果的影响#结果表明'所制的微胶囊包埋率为%

%#;.&_

!f(&

&

G

"具有缓释效果"添加较多量微胶囊抗菌剂的薄膜机

械性能变差"但是对枯草芽孢杆菌和大肠杆菌具有较好的抑

制效果#

关键词!丁香精油$微胶囊$大豆分离蛋白$机械性能$抗菌性
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抑菌包装材料通常使用无机+有机和天然的成分作为抗

菌剂%通过直接或者间接的方式达到抗菌的目的&由于人们

对化学合成材料和防腐剂安全的担忧%天然大分子复合抗菌

剂包装以其低毒+低环境污染受到广泛的关注)

"

*

&

天然抗菌剂主要有壳聚糖+有机酸+多肽!如乳酸链球菌

肽#+一些植物提取物和精油类)

&

*

&丁香精油+肉桂精油等具

有较高的抑菌活性%被广泛地应用于抗菌膜的研究)

!

*

&但由

于精油类物质易挥发%对温度+光+热等不稳定%难溶于水等

特性%限制了其在复合材料中的应用)

.

*

&利用微胶囊技术对

精油类物质进行包裹%可以增加其稳定性%并能起到缓释抑

菌的效果)

'

*

&有研究通过添加精油类微胶囊提高材料的抗

菌性%如岳淑丽等)

%

*研制了肉桂精油微胶囊抗菌纸%并应用

于圣女果的保鲜%结果表明添加
";&

7

(

'$1I

肉桂精油胶囊

抗菌纸对圣女果的保鲜效果最好$李芳等)

#

*将制备的艾蒿油

微胶囊添加到聚氨酯中%使聚氨酯的柔软度和力学性能改

变%并对大肠杆菌+金黄色葡萄球菌及黄曲霉菌具有一定的

抑制性$含有丁香精油微胶囊的抗菌淀粉膜和聚乙烯醇抑菌

膜也有报道)

(S,

*

&还有直接添加丁香精油制备具有优良抗

氧化和抑菌性的大豆分离蛋白膜)

"$

*

%但是添加丁香精油微

胶囊制备抗菌蛋白膜材料未见报道&

本试验采用
#

0

环糊精为壁材%丁香精油作为芯材制备丁

香精油微胶囊%探讨微胶囊加入量对大豆分离蛋白膜机械性

能和抑菌性的影响%为开发具有抗菌缓释的包装材料提供

参考&

"

!

材料与方法
";"

!

材料与仪器

";";"

!

试验材料

丁香"干制丁香香料%购买于安徽省亳州市$

大豆分离蛋白"谷神生物科技集团有限公司$

#

0

环糊精"化学纯%国药集团化学试剂有限公司$

无水乙醇+石油醚+甘油"分析纯%国药集团化学试剂有

限公司$

山梨醇"生化试剂%阿拉丁生物试剂有限公司$

大肠杆菌+枯草芽孢杆菌"宿州学院生物与食品工程学

院微生物实验室提供&

";";&

!

试验仪器

电热恒温鼓风干燥箱"

TF]0,$'!-

型%上海一恒科学仪

器有限公司$

恒温振荡培养箱"

+V0"/-

型%金坛市杰瑞尔电器有限

公司$

洁净工作台"

WR0&BT

型%北京王堂蓝翼科技有限公司$

,""



可见分光光度计"

#&&

型%上海元析仪器有限公司$

旋转蒸发器"

P/'&0(%-

型%上海亚荣生化仪器厂$

循环水式多用真空泵"

VFh0Tiii

型%巩义市予华仪器有

限公司$

数显酸度计"

HFV0!X

型%上海仪电科学仪器股份有限

公司$

超声波细胞破碎仪"

ZC0&'$

型%南京先欧仪器制造有限

公司$

色差仪"

WVX0V

型%上海仪电物理光学仪器有限公司$

质构仪"

R[V0HPC

型%美国
YRX

公司&

";&

!

试验方法

";&;"

!

丁香油的提取
!

采用索氏抽提装置提取丁香油%以石

油醚!

%$

"

,$`

#作提取剂%在
('`

的水浴锅中水浴加热回

流
&L

&提取液在
.$`

下旋转蒸发%除去石油醚%

('`

干燥

至恒重%即可得到粗丁香精油&将制好的粗丁香精油转移至

棕色瓶中%

.`

保存待用&

";&;&

!

微胶囊制备
!

参考邓靖等)

""

*饱和水溶液法制备丁香

精油
0

#

0

环糊精微胶囊&称取一定量的
#

0

环糊精按照
"

(

%

配

比用蒸馏水搅拌溶解%配制体积比
"

(

&$

的丁香精油与
%$G

乙醇溶液%按照芯壁比
"

(

%

!

1I

(

7

#逐滴加入
#

0

环糊精溶液

中%用超声波细胞破碎仪
%'W

超声
"!13?

混匀%

%$`

恒温

!$13?

后取出%冷却至室温后
.`

静置
&.L

%抽滤%用蒸馏水

洗涤滤渣%除去表面未包合的
#

0

环糊精%

'$`

干燥至恒重%

即可得丁香精油微胶囊&

";&;!

!

丁香油微胶囊化效果评价

!

"

#微胶囊得率的测定"按式!

"

#计算微胶囊得率&

6

X

N

!

N

"

]

N

&

Y

"$$G

% !

"

#

式中"

6

'''微胶囊得率%

7

$

N

"

'''使用的丁香精油质量%

7

$

N

&

'''

#

0

环糊精质量%

7

$

N

!

'''干燥后得到的微胶囊质量%

7

&

!

&

#微胶囊包埋率的测定"参考刘楠楠等)

"&

*方法测定表

面油含量$参考孙爱兰等)

"!

*方法测定总油含量&通过式!

&

#

计算包埋率%重复试验
!

次&

##

X

(

&

[

(

"

(

&

Y

"$$G

% !

&

#

式中"

##

'''包埋率%

G

$

(

"

'''表面油含量%

7

$

(

&

'''总油含量%

7

&

!

!

#丁香油微胶囊缓释性的测定"采用热重分析法&扫

描温度"

&$

"

($$`

$气氛"氮气$扫描速度"

&$`

(

13?

&测定

丁香精油微胶囊+

#

0

环糊精的热重曲线以及热稳定性曲线&

";&;.

!

膜的制备
!

参考
XLA

等)

".

*的方法制备&称取
'

7

VHi

溶解于
,$1I

蒸馏水中%加入
";&'

7

甘油和山梨醇!质量比

"

(

"

#作为增塑剂%用氢氧化钠溶液调
E

F

为
"$

%然后将混合

液放入
#$`

水浴中加热搅拌
!$13?

&分别制备
"$1I

含有

$;$$

%

$;$&'

%

$;$'$

%

$;"$

%

$;&$

7

的丁香油微胶囊溶液%然后将

该溶液加入到
VHi

膜溶液中%分别记为
VHi

$;$

+

VHi

$;'

+

VHi

";$

+

VHi

&;$

和
VHi

.;$

&膜液在
($$$5

(

13?

均质
"$13?

%脱气%用
.

层纱布过滤除去膜液中的不溶物&然后取
&'1I

膜液分别

延流在铝盘!直径
,11

#上%并在室温条件下干燥
&=

后放

入装有饱和
B2+5

溶液的干燥器中平衡
.(L

待性能测试&

";&;'

!

膜性能测定

!

"

#吸水率和膜溶解性的测定"分别将不同微胶囊含量

的蛋白膜剪成
&$11a&$11

%干燥后称重记为
N

"

%将膜放

入试管中%加入
&$1I

的蒸馏水%在
&' `

的环境下溶解

&.L

%然后将膜捞出%用滤纸擦掉其表面水分%称重记为
N

&

%

放入干燥箱中干燥至恒重%称重记为
N

!

)

"'

*

&膜的吸水率和

溶解性分别按式!

!

#+!

.

#计算%重复操作
!

次&

L5

X

N

&

[

N

"

N

"

Y

"$$G

% !

!

#

LB

X

N

"

[

N

!

N

"

Y

"$$G

% !

.

#

式中"

L5

'''吸水率%

G

$

LB

'''溶水率%

G

$

N

"

'''膜的初始质量%

7

$

N

&

'''吸水后膜质量%

7

$

N

!

'''水溶后剩余膜质量%

7

&

!

&

#抗拉强度与断裂伸长率的测定"根据文献)

"%

*%用

质构仪测定膜的抗拉强度!

KB

#和断裂伸长率!

#

#&每种膜

平均测定
!

个样品%样品膜的尺寸为
"'11a"&$11

&按

式!

'

#+!

%

#计算膜的拉伸强度!

KB

#和断裂伸长率!

#

#&

KB

X

=

F

%

Y

0

% !

'

#

#

X

0

"

[

0

$

0

$

Y

"$$G

% !

%

#

式中"

=

F

'''最大拉力%

B

$

0

'''膜样品的宽度%

11

$

%

'''样品的厚度%

11

$

#

'''膜的断裂伸长率%

G

$

0

"

'''膜断裂后的长度%

11

$

0

$

'''膜断裂前的长度%

11

&

!

!

#透光性和色差的测定"将膜剪成适当大小贴在比色

皿的表面%在
%$$?1

下测其吸光度%不透明度为样品膜的吸

光度与薄膜厚度的比值&

VHi

膜的颜色用色差仪测得%薄膜

的色相和饱和度用式!

#

#+!

(

#计算"

"

X

D2?

[

"

!

I

&

&

&

#% !

#

#

!

X

&

&

&

]

I

&槡 &

% !

(

#

式中"

"

'''色相$

!

'''饱和度$

&

!

'''红度$

I

!

'''黄度&

$&"

包装与设计
!

&$"#

年第
"$

期



";&;%

!

抑菌性能的测定
!

取
$;&1I

浓度
"$

%个(
1I

的大肠

杆菌和金黄色葡萄球菌菌悬液涂布在培养基上%将经过紫外

灭菌
!$13?

的大豆分离蛋白膜!直径
"$11

#贴在接种的培

养基上%

!#`

恒温培养
!=

%观察培养基表面菌落生长状况&

";&;#

!

数据分析
!

所得数据均为
!

次重复试验的平均值%用

VHVV

进行数据分析%平均数之间显著性差异!

H

#

$;$'

#通过

最小显著差值!

I<2NDV3

7

?3M3>2?DT3MM<5<?><

#进行分析%用
C50

3

7

3?(;'

作图&

&

!

结果与分析
&;"

!

微胶囊性能

&;";"

!

丁香精油微胶囊化效果评价
!

本研究制备的微胶囊

产品得率为!

%,;$._&;".

#

G

%与邓靖等)

""

*制备的微胶囊得

率一致%产品为白色粉末状%有淡淡的丁香香味&微胶囊的

包埋率!

%#;.&_!;(&

#

G

%较低于邓靖等)

""

*制备的
#%;(%G

包

埋率%可能是在向
#

0

环糊精饱和溶液中滴加丁香油时%丁香

油滴加速度和搅拌速度不一致造成的&丁香精油微胶囊化

的效果见表
"

&

表
"

!

丁香精油微胶囊化的效果

R2J4<"

!

P<N84DNAM13>5A<?>2

E

N842D3A?AM>4AO<

<NN<?D324A34 G

微胶囊得率 表面油含量 包埋油含量 包埋率

%,;$._&;". $;"%&_$;$$! $;'$_$;$' %#;.&_!;(&

&;";&

!

微胶囊缓释性
!

丁香精油微胶囊和
#

0

环糊精的热失

重曲线见图
"

&由图
"

可知%

#

0

环糊精的失重过程分为两个

阶段"第一阶段在
&$

"

"&$`

%

#

0

环糊精的损失率为
"(;,#G

%

这一般是由于
#

0

环糊精中残留水分的挥发造成$随着温度的

继续升高%

#

0

环糊精的结合水或低分子量部分开始降解%在

!$$`

处有机成分迅速降解%在
.$$`

处降解完全&丁香精

油微胶囊在
#

0

环糊精发生热降解过程之前一直处于缓慢+相

对稳定的失重状态%可能是随着温度的升高%被包埋在
#

0

环

糊精空腔中的丁香精油开始挥发)

"#

*

&由此可推知%在
!$$`

之前的失重可能主要是丁香精油的损失%其失重率达到

"%;$&G

&通过对
&

条热重曲线的比较可以推测出
!$$`

可

图
"

!

丁香精油微胶囊和
#

0

环糊精热重分析

Y3

7

85<"

!

R]-2?24

9

N3NAM13>5A>2

E
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#
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能是微胶囊中的丁香精油从
#

0

环糊精空腔中挥发出来的最

终温度&说明丁香精油在被
#

0

环糊精包裹后%能有效降低丁

香精油的挥发%从而达到了微胶囊的缓释效果&

&;";!

!

微胶囊的差热分析
!

丁香精油微胶囊和
#

0

环糊精的

差热分析曲线见图
&

&由图
&

可知%

#

0

环糊精在
'$

"

"$$`

有一个吸热峰%峰温为
#,;(,`

%结构分析表明
#

0

环糊精含

有
""

个结晶水%其中笼内
%

个%笼外
'

个%有试验)

"(

*证明笼

外的
'

个结晶水可以通过恒温处理脱去&由此可知
#

0

环糊

精在
#,;(, `

的吸热峰为脱去
%

个笼内水的吸热峰&在

&,&;&%`

有一个大的放热峰%这是由于
#

0

环糊精的氧化

分解&

在丁香精油
0

#

0

环糊精微胶囊的差热分析图谱中可以明

显看到
#

0

环糊精脱去
%

个笼内水的吸热峰已经消失%说明丁

香精油占据了
#

0

环糊精分子的笼内空间$同时出现了新的特

征峰%可以推测出丁香精油与
#

0

环糊精之间并不是单纯的吸

附%而是发生了分子间相互作用%从而形成了新的物相%即丁

香精油
0

#

0

环糊精微胶囊)

",

*

&在
!$";%( `

时微胶囊的图谱

上有一个很小的吸热峰%结合
R]-

曲线分析可知这可能是

微胶囊中的丁香精油从
#

0

环糊精中脱去的吸热峰&在

!$$`

以后两者的峰型没有太大的差别%但是微胶囊的峰温

稍高于
#

0

环糊精&说明微胶囊的热稳定性较高%在日常的生

产加工中丁香精油微胶囊产品可以稳定地存在于加工产

品中&

图
&

!

丁香精油微胶囊和
#

0

环糊精差热分析
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7

85<&

!

TVX2?24

9
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E
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#

0X

9
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&;&

!

膜性能结果分析

&;&;"

!

膜的吸水性和水溶性
!

由表
&

可知%不同
VHi

抗菌膜

的吸水性在
$;$"

水平差异不显著%水溶性随着丁香精油微

胶囊添加量的增加逐渐增加%表明添加丁香油微胶囊可以明

显增加
VHi

膜水溶性%但是不同添加量在
$;$'

水平上无显著

差异&添加丁香精油微胶囊的膜水溶性增加的原因可能是

添加的
#

0

环糊精有很好的亲水性%使得
VHi

膜的水溶性

增加&

&;&;&

!

拉伸强度和断裂伸长率
!

大豆分离蛋白膜机械性能

分析曲线见图
!

&膜的拉伸强度主要是用来反映膜的强度%

是判断膜性能好坏的一个指标&由图
!

可知%当丁香精油微

胶囊添加量逐步增加时%膜的拉伸强度随之下降&膜的断裂

"&"

第
!!

卷第
"$

期 董
!

增等"丁香精油微胶囊(大豆分离蛋白膜制备及其抗菌性研究
!



表
&

!

微胶囊添加量对
VHi

膜吸水性和水溶性的影响e

R2J4<&

!

XA?><?D52D3A?AM13>5A>2

E

N84<<MM<>D<=A?DL<K2D<5

2JNA5

E

D3A?2?=2JNA48D3A?AMDL<M341 G

组别 吸水性 水溶性

VHi

$;$

"&,,_&(,

-2

&,;'%#'_";'$"(

-2

VHi

$;'

".&._".(

-2

!#;''#$_$;&,'$

+J

VHi

";$

"'$"_"(!

-2

!,;"%##_$;(!#(

+J>

VHi

&;$

"'(!_%.

-2

!

!#;!#$(_$;%($$

+J

VHi

.;$

"!"&_,

-2

!

!,;(&&$_";.%&&

+>

!

e

!

同列不同小写字母表示在
$;$'

水平差异显著%不

同大写字母表示在在
$;$"

水平差异显著&

伸长率主要是反映薄膜的脆度和延展性%性能好的膜不仅具

有一定的强度也要有良好的柔韧性)

&$

*

&!

&在添加量为
$;'G

时断裂伸长率有所增加%然而随着丁香精油微胶囊添加量的

继续增加膜的断裂伸长率逐渐降低&可能是少量的丁香精

油微胶囊在
VHi

中分散均匀%可与
VHi

良好地结合使
VHi

膜

的机械性能提高%当微胶囊的添加量逐渐增高时与
VHi

之间

的相容性变差%从而导致膜的机械性能降低&

&;&;!

!

膜不透明度和颜色的分析
!

大豆分离蛋白膜不透明

度和颜色的测定结果见表
!

&丁香精油微胶囊的添加使得

VHi

膜的色相与饱和度发生明显的改变%由于丁香精油微胶

图
!

!

微胶囊添加量对膜拉伸强度和断裂伸长率的影响

Y3

7

85<!

!

XA?><?D52D3A?AMDL<13>5A>2

E

N84<<MM<>D<=A?DL<D<?0

N34<ND5<?

7

DL2?=<4A?

7

2D3A?2DDL<J5<2̂ AMDL<M341

囊中的丁香精油存在色素的影响%

VHi

膜的红度
&

&随着微

胶囊添加量的增加而增大%而
VHi

膜的亮度
0

&值随着丁香

精油微胶囊添加量的增加无明显差异$

I

& 值从!

S(;,%_

$;,$

#

"

!

"!;&%_";%&

#的变化%表示
VHi

膜的颜色偏向黄色

的程度$饱和度从!

S&;',_";$'

#

"

!

%;(#_';!"

#的变化%表

示
VHi

膜趋向于自然色的程度$

VHi

膜的不透明度随着丁香

精油微胶囊添加量的改变而增加%可能与微胶囊团聚和对

VHi

膜色相的改变有关)

&$

*

&.S&'

&

表
!

!

大豆分离蛋白膜不透明度和颜色的测定e

R2J4<!

!

C

E

2>3D

9

&

>A4A52?24

9

N3NAMVHiM341

"

4b%

#

组别
0

&

&

&

I

& 饱和度 色相 不透明度

VHi

$;$

.#;('_$;#.

2

S(;"$_$;%(

>

"$;.(_";&,

2J

S$;&,_$;$(

2J

"!;&'_";.$

2

";",_$;".

2

VHi

$;'

.%;(%_&;('

2

S(;%&_";$.

>

"!;&%_";%&

2

S$;$!_$;$%

2J

"';("_";,"

2

";&,_$;"#

2J

VHi

";$

.(;"._";#.

2

S';(._$;#"

J>

.;%"_$;#.

J>

S";$"_$;!.

2J

#;.#_$;.$

J

";!#_$;$(

2J

VHi

&;$

.';!'_$;#,

2

S!;$'_";$$

J

";.!_$;'$

>

S&;',_";$'

J

!;#,_$;("

>

";.._$;$'

J

VHi

.;$

.#;'%_$;!&

2

";&'_$;!.

2

S(;,%_$;,$

=

%;(#_';!"

2

,;$'_';!"

J

";.._$;$%

J

!!!!!

e

!

同列字母不同表示在
H

#

$;$'

水平有显著差异&

&;&;.

!

微胶囊的添加量对
VHi

膜抗菌性能的影响
!

在
VHi

膜中丁香精油微胶囊的添加量分别为
$;$G

%

$;'G

%

";$G

%

&;$G

%

.;$G

&由图
.

!

2

#可知%当微胶囊添加量
#

";$G

时%

VHi

膜基本上完全被枯草芽孢杆菌覆盖%当含量在
&;$G

时

部分抑制枯草芽孢杆菌生长%在
.;$G

时枯草芽孢杆菌不能

够在
VHi

膜上生长&图
.

!

J

#中%丁香精油微胶囊添加量为

图
.

!

微胶囊添加量对枯草芽孢杆菌和大肠杆菌

抑菌性能的影响

Y3

7

85<.

!

XA?><?D52D3A?AMDL<13>5A>2

E

N84<<MM<>D<=A?DL<

J2>D<53AND2D3>2>D3A?DAJ&:*33.EE.IF*3*E2?=#E:9'

)<*:9*&:23*

$;$G

的
VHi

膜被大肠杆菌完全遮盖%说明
VHi

膜本身并没有

抗菌性%随着丁香精油微胶囊添加量的增加%

VHi

膜对大肠

杆菌的抑制性不断加强%当添加量为
&;$G

"

.;$G

时大肠杆

菌不在
VHi

膜上生长&

VHi

膜对微生物的抑制能力与丁香精

油微胶囊添加量呈正相关&

!

!

结论
采取饱和水溶液法%以丁香精油作为芯材%以

#

0

环糊精

为壁材%制得微胶囊的包埋率为
%#;.&G

$经过热重分析和差

热分析%可知丁香精油微胶囊具有一定的缓释作用&将制备

的丁香精油微胶囊加入到大豆分离蛋白膜中%制备得到大豆

分离蛋白抗菌膜%当添加浓度在
.G

时能够抑制枯草芽孢杆

菌和大肠杆菌的生长&
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向选择为主%但其选择性又会因滤嘴而异&总之%滤嘴不仅

影响主流烟气中半挥发性成分的总量%同时也会影响其

构成&

!

.

#在后续工作中%可以针对不同香味物质在不同滤嘴

上的选择性截留情况%结合滤嘴结构%进一步探讨其形成

原因&
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