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油凝胶改善二氧化硅颗粒薄荷醇的吸附性能
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摘要：［目的］改善二氧化硅的薄荷醇吸附性能。［方法］采用二氧化硅吸附熔融薄荷醇油凝胶制备附香颗粒，探究棕榈

油的添加比例对油凝胶硬度、保油率、热力学特性的影响。对比附香颗粒的微观形态、流动性能及其负载薄荷醇的包

封率、贮藏稳定性和释放特性，并评价油凝胶对二氧化硅颗粒的吸附性能改善作用。［结果］当棕榈油添加量为 50%，

80% 时，油凝胶保油率均在 90% 以上，油凝胶的硬度和熔融峰值温度随棕榈油比例的提高而增大。微观结果显示，附

香 颗 粒 表 面 有 油 凝 胶 附 着 ，薄 荷 醇 包 封 率 由 73.43% 提 高 至 82.05% 和 91.19%，贮 藏 终 点 包 封 率 由 30.77% 提 高 至

69.83% 和 80.28%，且有效改善了薄荷醇的缓释性能。［结论］油凝胶能有效改善二氧化硅颗粒的薄荷醇吸附性能。
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Abstract: ［［Objective］］ To improve the menthol adsorption properties of silica.［［Methods］］ Fragrance-absorbing particles were prepared 

using silica adsorption-melted menthol oleogel. The impact of palm oil addition ratio on the oleogel hardness, oil binding capacity, and 

thermodynamic properties was investigated. Comparative particles microstructure, flow properties, and the loaded menthol encapsulation 

efficiency, storage stabilityand release characteristics to assess the enhancement of silica particle adsorption properties by the oleogel.

［［Results］］ When palm oil addition ratio were 50% and 80%, the oil binding capacity of oleogels were over 90%, and the hardness and peak 

melting temperature of the gels increased with the palm oil ratio. Microscopic observations revealed the adsorption of oleogels on the 

surface of silica particles. Encapsulation efficiency of menthol increased from 73.43% to 82.05% and 91.19%, while storage endpoint 

encapsulation efficiency rose from 30.77% to 69.83% and 80.28%. Concurrently, menthol sustained-release properties were enhanced.

［［Conclusion］］ Oleogel effectively improves the adsorption properties of silica particles for menthol.
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薄 荷 醇 是 一 种 环 状 单 萜 醇 ，具 有 薄 荷 的 怡 人 香 气 和

凉爽的吸入或食用体感，同时兼具抗炎、抑菌、止痒镇痛、

抗 疲 劳 和 抗 肿 瘤 等 多 种 生 物 活 性 [1-2]，被 广 泛 应 用 于 糖

果、可食用薄膜等领域 [3]。然而，薄荷醇极易挥发，香气持

久性不足，同时具有一定刺激性，制约了其使用效果 [4]。

二 氧 化 硅 具 有 优 异 的 稳 定 性 和 生 物 相 容 性 ，被 广 泛

应用于食品加工中 [5-6]。同时，较高的孔隙率和比表面积

赋予了其极佳的挥发性成分吸附能力 [7]。Qiu 等 [8]利用胺

化介孔二氧化硅和松香钠的静电或化学作用制备了载体

包封茶树油，载荷可达 69%。此外，二氧化硅通过吸附固

化 方 式 降 低 了 挥 发 性 物 质 分 子 间 的 碰 撞 概 率 ，隔 绝 了 外

界环境的不利影响，提高了荷载挥发性成分的稳定性 [9]。

Weisany 等 [10]使用介孔二氧化硅负载胡椒薄荷精油，有效

提高了精油的抑菌功效。但二氧化硅的开放式孔隙结构
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会 导 致 所 吸 附 挥 发 性 成 分 的 爆 发 释 放 ，影 响 载 体 的 实 际

应用 [11]。使用有机组分作为孔阻断剂是提高二氧化硅吸

附性能的有效手段 [12]。油凝胶是由凝胶剂网络捕获液体

油 滴 形 成 的 一 种 热 可 逆 半 固 体 脂 质 混 合 物 ，其 通 过 物 理

屏 障 作 用 隔 绝 外 部 环 境 与 包 封 成 分 ，是 活 性 成 分 包 封 与

控释的良好载体 [13-14]。研究拟构建吸附薄荷醇油凝胶的

二氧化硅附香颗粒，实现对开放型孔隙的封堵，提高附香

颗粒的薄荷醇包封率、贮藏稳定性与缓释能力，旨在为具

有长效留香和稳定释放特性的食品粉末香精开发提供数

据支撑。

1　材料与方法

1.1　材料与仪器

1.1.1　材料与试剂　

中 链 甘 油 三 酯（MCT）：含 55.5% 辛 酸 甘 油 三 酯 和

44.5% 葵酸甘油三酯，青岛海之源生命科技有限公司；

棕榈油（PO）：熔点 52 ℃，其中棕桐酸 (C16:0)占 60.3%，

硬脂酸 (C18:0)占 4.8%，油酸 (C18:1)占 27.1%，亚油酸 (C18:2)占

6.3%，中粮东海粮油工业（张家港）有限公司；

二氧化硅：食品级，安吉东来药用辅料有限公司；

DL-薄 荷 醇（99%）、丙 酸 -2-苯 乙 酯（>98.0%）：美 国

Sigma 公司。

1.1.2　主要仪器设备　

偏振光显微镜：DM2700P 型，德国 Leica 公司；

质构分析仪：TA.XT plus 型，英国 SMS 公司；

差示扫描量热仪（DSC）：7000X 型，株式会社日立制

作所；

电子扫描显微镜（SEM）：Zeiss Gemini 300 型，德国卡

尔—蔡司股份公司；

气相色谱质谱联用仪：Agilent/8890-5977B 型，美国安

捷伦科技有限公司。

1.2　方法

1.2.1　薄荷醇油凝胶的制备　精确称取 PO 与 MCT，配制

PO 质量分数分别为 30%，50%，80% 的混合油相，80 ℃水

浴至澄清，50 ℃水浴保温。精确称量 2 g 薄荷醇晶体，加

至 18 g 混合油相中，密封条件下搅拌至薄荷醇完全溶解，

取 出 冷 却 。 根 据 混 合 油 相 中 棕 榈 油 质 量 分 数 ，将 样 品 分

别命名为 PO-30，PO-50 和 PO-80。

1.2.2　偏振光显微镜观察　取 1 滴熔融状态的油凝胶于

载玻片上 ，用盖玻片按压成均匀薄片 ，室温下静置过夜 ，

使用与数码相机连接的偏振光显微镜进行观察。

1.2.3　 油 凝 胶 硬 度 测 定　 根 据 陈 小 霞 等 [15] 的 方 法 并 修

改 。 测 前 速 度 2 mm/s，测 中 速 度 1 mm/s，测 后 速 度

2 mm/s，压缩深度 15 mm，触发力 0.01 N。

1.2.4　油凝胶保油率测定　根据 Li 等 [16]的方法，按式（1）

计算保油率。

C= m 1 - m 0

m 2 - m 0
× 100%， （1）

式中：

C——样品保油率，%；

m0——空离心管质量，mg；

m1——离心前装有样品的离心管总质量，mg；

m1——排空析出油后装有样品的离心管总质量，mg。

1.2.5　 油 凝 胶 DSC 测 试　 称 取 3~5 mg 油 凝 胶 置 于 铝 坩

埚中，20 ℃平衡 2 min，以 5 ℃/min 升至 90 ℃，记录熔融峰

值温度 Tm。

1.2.6　 附 香 颗 粒 的 制 备　 根 据 Garbera 等 [17] 的 方 法 并 修

改。将熔融状态的油凝胶样品 PO-50 和 PO-80 分别趁热

滴加至密封搅拌的等质量的二氧化硅颗粒中，混匀，得试

验组附香颗粒 PO-50-SiO2 和 PO-80-SiO2。对照组采用薄

荷 醇 直 接 滴 加 制 备 ，将 薄 荷 醇 于 45 ℃ 水 浴 融 化 ，添 加 量

为 5%。

1.2.7　附香颗粒的微观结构　采用 SEM 观察其微观形貌。

1.2.8　 附 香 颗 粒 的 休 止 角 测 定　 根 据 赵 晨 晨 等 [18] 的 方

法，按式（2）计算休止角。

tan θ= 2H
D

， （2）

式中：

θ——附香颗粒的休止角，°；

H——粉体圆锥的高度，mm；

D——粉体圆锥的直径，mm。

1.2.9　附香颗粒的薄荷醇包封率测定　根据蓝洪桥等 [19]

的方法并修改。取 1 g 附香颗粒，分散至 40 mL 乙醇中，密

封超声 30 min，4 000 r/min 离心 30 min，经 0.45 μm 有机相

滤 膜 过 滤 后 ，采 用 气 相 色 谱 法 测 定 薄 荷 醇 含 量 。 气 相 色

谱 条 件 ：检 测 器 采 用 FID；色 谱 柱 为 HP-5(30 m×
0.32 mm×0.25 μm)；升 温 程 序 为 160 ℃ 保 持 2 min，以

5 ℃/min 升 至 200 ℃ ；进 样 口 温 度 250 ℃ ；检 测 器 温 度

250 ℃；进样量 1 μL，分流比 50∶1。按式（3）计算包封率。

E= W 1

W 0
× 100%， （3）

式中：

E——附香颗粒中薄荷醇包封率，%；

W1——附香颗粒中薄荷醇质量分数，%；

W2——添加薄荷醇质量分数，%。

1.2.10　 附 香 颗 粒 的 贮 藏 稳 定 性　 将 附 香 颗 粒 用 自 封 袋

包装，于 25 ℃恒温箱中贮藏 50 d，测定贮藏终点时附香颗

粒的薄荷醇包封率。

1.2.11　附香颗粒的释放特性　根据白家峰等 [20]的方法，

按式（4）计算薄荷醇保留率。
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R= ( )1 - W 1

W 0
× 100%， （4）

式中：

R——薄荷醇保留率，%；

W1——附香颗粒中薄荷醇质量分数，%；

W2——添加薄荷醇质量分数，%。

1.2.12　数据处理　所有数据均以平均值 ±标准差表示，

利 用 Origin 2018 软 件 绘 图 ，利 用 SPSS 17.0 软 件 进 行

Duncan 差异显著性分析，P<0.05 表示差异显著。

2　结果与分析

2.1　油凝胶的表征

2.1.1　 外 观 形 态　 研 究 [21]显 示 ，添 加 适 量 的 液 体 油 可 以

防 止 因 固 体 脂 质 凝 固 结 晶 而 压 缩 负 载 成 分 的 容 纳 空 间 ，

避 免 其 结 晶 泄 漏 。 因 此 ，选 择 棕 榈 油 和 MCT 作 为 油 相 ，

通 过 调 节 油 相 中 棕 榈 油（PO）的 质 量 分 数 制 备 油 凝 胶 样

品。由图 1（a）可知，PO-30 中有大量的液体油析出，倒置

时 发 生 滑 落 ，说 明 油 凝 胶 结 构 未 形 成 。 Qiu 等 [22] 研 究 表

明，熔融状态的油凝胶在冷却凝胶过程中发生成核结晶，

单个的结晶颗粒通过氢键、疏水相互作用、范德华力等相

互作用形成结晶团簇，最后结晶团簇各向异性生长，形成

了具有连续网络的稳定油凝胶系统。推测油凝胶未能成

型的原因可能是体系中稀疏分散的棕榈油结晶团簇不足

以 通 过 各 向 异 性 生 长 形 成 链 接 的 结 晶 网 络 。 相 比 之 下 ，

PO-50 和 PO-80 倒 置 未 滑 落 ，说 明 油 凝 胶 成 功 制 备 。 由

图 1（b）可知，暗场条件下，晶体网络的密集程度随棕榈油

比例的增加而提高。此外，随着棕榈油比例的增加，油凝

胶样品颜色由轻微透明转变为白色，与 Noonim 等 [23-24]的

研 究 结 果 类 似 ，说 明 油 凝 胶 颜 色 与 作 为 凝 胶 剂 的 固 体 油

含量有关。

2.1.2　硬度与保油率　硬度是评价油凝胶网络紧密性的

重要指标 [25]。由图 2 可知，PO-50 和 PO-80 的硬度与体系

中添加棕榈油比例成正比，说明随着棕榈油含量的提高，

体系中形成了能够抵抗更大压力的致密结晶网络 [26]。

保油率代表油凝胶三维网络对液体油滴的捕获能力

和 抗 迁 移 能 力 ，与 贮 藏 期 间 薄 荷 醇 从 油 凝 胶 中 的 释 放 损

失 相 关 [27]。 由 图 2 可 知 ，PO-30 的 保 油 率 仅 为 21.38%，绝

大 多 数 液 体 油 被 离 心 出 来 ，这 与 其 外 观 相 对 应 。 相 比 之

下 ，PO-50 和 PO-80 均 具 有 较 高 的 保 油 率 ，且 PO-80 的 保

油率达 98.63%，说明致密的油凝胶网络有效抑制了液体

油滴的渗漏与迁移 [28]。

2.1.3　热力学性质　由图 3 可知，PO-30 中未观察到明显

的熔融峰，表明样品的无定型特性，这与其油晶网络未能

形 成 有 关 。 结 晶 的 油 凝 胶 网 络 在 常 温 下 以 固 态 形 式 存

在 ，通 过 吸 热 转 化 为 熔 融 状 态 ，PO-50 和 PO-80 油 凝 胶 样

品分别在 45.17，46.03 ℃观察到熔融峰值温度 Tm，其随棕

榈 油 质 量 分 数 的 增 大 而 提 高 ，与 Noonim 等 [23] 的 结 果

类似。

综上，当混合油相中棕榈油添加量为 50% 和 80% 时，

图 1　薄荷醇油凝胶的外观与偏振光显微镜图像

Figure 1　Appearance and polarized light microscopy 

images of menthol oleogels
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图 2　薄荷醇油凝胶的硬度与保油率

Figure 2　Hardness and oil binding capacity of menthol 

oleogels
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可 成 功 构 建 油 晶 网 络 支 撑 的 油 凝 胶 体 系 。 因 此 ，后 续 试

验选择油凝胶 PO-50 和 PO-80 制备附香颗粒。

2.2　附香颗粒的形态与流动性

由图 4 可知，所制备的附香颗粒均具有近似的白色细

颗 粒 外 观 ，且 均 具 有 球 形 结 构 。 对 照 组 颗 粒 外 表 面 相 对

平 整 ，PO-50-SiO2 和 PO-80-SiO2 颗 粒 能 观 察 到 油 凝 胶 附

着，其外表面具有更多的层状凸起，且在 PO-80-SiO2 表面

更为明显。对照组颗粒的表面局部形貌图像显示出粗糙

的 颗 粒 堆 积 与 广 泛 分 布 的 孔 隙 结 构 ，试 验 组 油 凝 胶 网 络

在二氧化硅颗粒表面形成，有效实现了颗粒孔隙的掩蔽。

PO-50-SiO2 和 PO-80-SiO2 的休止角分别为 29.26°，30.41°，

均高于对照组，说明吸附油凝胶在一定程度上降低了附香

颗粒的流动性能，这可能归因于油凝胶的附着导致附香颗

粒表面更为粗糙，增大了颗粒间的摩擦阻力[29]。

2.3　附香颗粒的薄荷醇包封率与贮藏稳定性

由图 5 可知，PO-50-SiO2 和 PO-80-SiO2 的包封率分别

为 82.05% 和 91.19%，说明绝大部分薄荷醇被吸附包封至

附香颗粒中。对照组的薄荷醇包封率仅为 73.43%，可能

是对照组的部分薄荷醇在加工过程中未被二氧化硅颗粒

吸附，从而挥发损失。

香精在载体材料中的稳定性对于香精的保存至关重

要 [30]。贮藏终点时，对照组的薄荷醇包封率大幅降低，仅

为 30.77%，说明大部分薄荷醇在贮藏期间从二氧化硅颗

粒 的 开 放 空 隙 中 散 失 。PO-50-SiO2 和 PO-80-SiO2 包 封 率

仍 维 持 在 较 高 水 平 ，分 别 为 69.83% 和 80.28%，表 明 吸 附

油凝胶能有效提高附香颗粒的保香能力。Zhong 等 [31]采

用 聚 丙 烯 酸 修 饰 的 二 氧 化 硅 负 载 茶 树 油 ，将 载 体 颗 粒 的

抑菌有效期从未覆膜前的 26 d 大幅延长至 50 d 以上。究

其原因是通过聚丙烯酸链在孔隙表面的覆盖和聚合物引

起 的 阻 断 效 应 ，抑 制 了 精 油 从 载 体 颗 粒 的 开 放 孔 道

逸散。

2.4　附香颗粒的薄荷醇释放特性

由 图 6 可 知 ，释 放 初 期（0~50 min），所 有 附 香 颗 粒 均

以 较 快 的 速 度 释 放 薄 荷 醇 ，推 测 是 颗 粒 表 面 的 薄 荷 醇 在

热 空 气 吹 扫 下 被 快 速 释 放 。 此 后 ，释 放 曲 线 差 异 开 始 显

现 。 对 照 组 附 香 颗 粒 仍 以 较 快 速 度 释 放 薄 荷 醇 ，在 吹 扫

时间为 150 min 时释放率约达 91%，之后释放曲线趋于水

平，说明其已达到释放终点。PO-50-SiO2 和 PO-80-SiO2 具

有相对更平稳的释放曲线，前者在 200 min 时达到最大释

放值 ，后者在 0~300 min 的监测时段内保持稳定释放 ，说

明 油 凝 胶 覆 膜 有 效 改 善 了 附 香 颗 粒 的 薄 荷 醇 缓 释 性 能 ，

与 Liao 等 [32]的研究结果类似。油凝胶网络对附香颗粒孔

道的封堵以及其熔融吸热对薄荷醇的保护为附香材料缓

释性能改善的原因。

3　结论

研究以不同比例的棕榈油与中链甘油三酯复合制备

了 薄 荷 醇 油 凝 胶 ，并 在 此 基 础 上 构 建 了 吸 附 油 凝 胶 的 二

氧 化 硅 附 香 颗 粒 。 结 果 表 明 ，混 合 油 相 中 添 加 50% 和

80% 的 棕 榈 油 成 功 实 现 了 油 凝 胶 的 构 建 ，该 油 凝 胶 具 有

较 高 的 保 油 率 ，其 硬 度 和 熔 融 峰 值 温 度 随 棕 榈 油 添 加 量
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图 3　薄荷醇油凝胶的 DSC 曲线

Figure 3　DSC curve of menthol oleogels

!"#

PO-50-SiO2

PO-80-SiO2

从左至右依次为外观、颗粒整体形貌、颗粒表面局部形貌和休止角

图 4　附香颗粒的外观、SEM 及休止角

Figure 4　Appearance， SEM and angle of repose of fragrance-absorbing particles
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的增加而增大。微观图像和休止角测试证实了油凝胶在

附 香 颗 粒 表 面 的 附 着 和 孔 隙 的 封 堵 ，致 使 附 香 颗 粒 具 有

更 高 的 包 封 率 和 贮 藏 稳 定 性 。 释 放 特 性 研 究 表 明 ，吸 附

油 凝 胶 使 薄 荷 醇 释 放 曲 线 更 加 平 滑 。 综 上 ，吸 附 油 凝 胶

能够有效提高附香颗粒的薄荷醇包封、贮藏与释放行为，

实 现 对 附 香 颗 粒 的 薄 荷 醇 附 香 性 能 改 善 。 然 而 ，研 究 尚

未涉及附香颗粒在复杂食品体系应用中薄荷醇附香性能

评 价 ，后 期 将 进 一 步 测 试 附 香 颗 粒 在 压 片 糖 果 等 食 品 加

工 和 贮 藏 过 程 薄 荷 醇 的 稳 定 性 与 释 放 特 性 ，以 评 估 附 香

颗粒的应用潜力。
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