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天然胡萝卜素微胶囊工艺参数的探讨
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　　[摘　要 ]　以海藻酸钠为壁材,对挤压凝聚复合法制取天然胡萝卜素微胶囊的主要参数进行了研究。结果表

明,壁材浓度、壁材和心材质量比、液滴下落速度对微胶囊化的产率和效率影响较大; 其最佳工艺参数为: 壁材浓度

20 göL ,壁材与心材质量比为3∶1,液滴下落速度为60滴öm in, pH 为5. 0。选用人工挤压乳化法制备天然胡萝卜素

微胶囊,与天然胡萝卜素溶液相比,其受外界环境的影响明显减弱, Β2胡萝卜素分解速度减慢。
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Abstract: Impo rtan t param eters of natu ra l caro tene m icroencap su la t ing w ith the compo site m ethod of

ex tru sion and coagu la t ing w ere researched. T he resu lts ind ica ted that concen tra t ion of w all m ateria l, the

p ropo rt ion of w all m ateria l to co re m ateria l and the dropp ing velocity had sign if ican t effects on

m icroencap su la t ing eff iciency and m icroencap su la t ing yield. T he op t im um techno logy param eters w ere

ob ta ined th rough o rthogonal analysis as fo llow s: the concen tra t ion of w all m ateria l w as 20 göL , the w eigh t

ra t io of w all m ateria l to co re m ateria l w as 3∶1, pH 5. 0, and the dropp ing velocity w as 60 drop söm in.

Compared w ith the natu ra l caro tene so lu t ion, the decompo sit ion ra te of Β2caro tene w as slow er and it w as

no t easily affected by environm en ta l facto rs.
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　　天然胡萝卜素能清除体内自由基,具有防癌、抗

癌以及提高免疫与抗衰老的保健功能,其微胶囊具

有良好的稳定性和附水性,为胡萝卜素的开发提供

了更广泛的前提。目前,天然胡萝卜素生产均已实现

大规模工业化[1 ] ,但其在作为功能性添加剂或天然

色素使用时对光、空气敏感,加工过程中易损失,而

且天然胡萝卜素为脂溶性,在生产过程中造成很大

的不便。

通过微胶囊化可以减轻外界环境对敏感心材的

影响程度,提高其储存性能,改善可操作性,掩盖异

味[2 ]。目前,食品工业中应用的微胶囊化方法很多,

主要有喷雾干燥法、挤压凝聚复合法[224 ] ,其中挤压

凝聚复合法具有操作简单、生产成本较低,产品溶解

性好,适用于工业化生产等显著优点。

本试验以海藻酸钠为壁材,对挤压凝聚复合法制

取天然胡萝卜素微胶囊的主要工艺参数进行了研究,

以期为天然胡萝卜素在食品中的广泛应用提供参考

依据。

1　材料与方法
1. 1　材料、试剂及设备

　　Β2胡萝卜素, 生化试剂 (Sigm a 公司) ; 胡萝卜

(市售)。
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明胶、海藻酸钠、琼脂、羧甲基纤维素钠

(CM C2N a)、卡拉胶,均为食用级; 吐温 80、正己烷,

均为化学纯;无水硫酸钠、石油醚、丙酮和冰乙酸,均

为分析纯。

HAN GP IN G JA 2003 电子天平, KDC2160HR

高速冷冻离心机,LD 422低速离心机, UV 2170 紫外

分光光度计,电热恒温水浴锅,无菌注射器和 101A 2
4恒温干燥箱。

1. 2　天然胡萝卜素微胶囊制备工艺流程[527 ]

壁材 (用温水溶解)、心材 (用适量正己烷溶解

后,再用丙酮和石油醚等体积混合液配成一定浓度

的溶液)、乳化剂 (乳化剂为0. 15%吐温80,用量为壁

材与心材总体积的1ö6)→乳化 (16号针管挤压乳化

5 m in ) →挤压 ( 9 号针头挤出壁材、心材混合

物)→30 göL 氯化钙溶液凝聚10 m in→烘干 (50 ℃)

→成品保存。

1. 3　不同壁材对天然胡萝卜素微胶囊化的影响

　　分别用明胶、琼脂、海藻酸钠、羧甲基纤维素钠

和卡拉胶进行溶解性、成膜性、乳化性,以及其在干

燥过程中对心材的影响程度等进行比较试验。

1. 4　天然胡萝卜素微胶囊制备工艺参数的确定

1. 4. 1　单因素优化试验　 (1)以海藻酸钠为壁材制

备微胶囊。在壁材质量浓度分别为5, 10, 15, 20, 25,

30, 35, 40 göL ,凝聚温度为40 ℃,凝聚pH 值为4. 5,

液滴下落速度为 60滴öm in,壁材与心材质量比为 3

∶1 条件下制备微胶囊,比较壁材质量浓度对天然

胡萝卜素微胶囊化产率和效率的影响。

(2)在壁材质量浓度为 20 göL , 凝聚温度为 40

℃,凝聚pH 值为4. 5,液滴下落速度为60滴öm in,壁

材与心材质量比分别为 0. 5∶1, 1∶1, 2∶1, 3∶1, 4

∶1 条件下制备微胶囊,比较壁材与心材质量比对

天然胡萝卜素微胶囊化产率和效率的影响。

(3)在壁材质量浓度为 20 göL , 凝聚温度为 40

℃,液滴下落速度为 60 滴öm in,壁材与心材质量比

为3∶1,凝聚pH 值分别为2. 5, 3. 0, 3. 5, 4. 0, 4. 5, 5.

0, 5. 5, 6. 0, 6. 5, 7. 0和7. 5条件下制备微胶囊,比较

凝聚pH 值对天然胡萝卜素微胶囊化产率和效率的

影响。

(4)在壁材质量浓度为20 göL ,壁材与心材质量

比为3∶1,凝聚pH 值为5. 0,液滴下落速度为60滴ö

m in,凝聚温度分别为 25, 30, 35, 40, 45 ℃条件下制

备微胶囊,比较凝聚温度对天然胡萝卜素微胶囊化

产率和效率的影响。

(5)在壁材质量浓度为20 göL ,壁材与心材质量

比为3∶1,凝聚pH 值为5. 0,凝聚温度为40 ℃,液滴

下落速度分别为 30, 60, 90, 120 和 150 滴öm in 条件

下制作微胶囊,比较液滴下落速度对天然胡萝卜素

微胶囊化产率和效率的影响。

1. 4. 2　最佳工艺参数的确定　依据单因素试验结

果, 选取壁材质量浓度、壁材与心材质量比、凝聚

pH、液滴下落速度4个因素进行L 9 (34)正交试验,以

天然胡萝卜素微胶囊化产率和效率为指标,确定最

佳工艺参数。

1. 5　乳化方法的选择

采用离心乳化方法和人工挤压乳化方法。离心

乳化方法是在600 röm in 离心5 m in; 人工挤压乳化

方法是,将所用的壁材、心材和乳化剂的混合液装入

50 mL 注射器中,用 16 号针管反复作用于活塞,重

复5 m in,再用9号针头挤出壁材、心材混合物。以天

然胡萝卜素微胶囊化产率和效率为指标,选择较好

的乳化方法。按照最佳工艺参数制备天然胡萝卜素

微胶囊, 然后装入铝箔袋中封口, 存放在 4 ℃条件

下,定时检测其天然胡萝卜素含量。

1. 6　测定方法

1. 6. 1　天然胡萝卜素含量的测定　以Β2胡萝卜素
含量计,按照Β2胡萝卜素含量的测定方法进行测
定[8 ]。

天然胡萝卜素ö% = Β2胡萝卜素溶液浓度×
2 500×1% = Β2胡萝卜素溶液浓度×25。

式中: 2 500为1% Β2胡萝卜素溶液在450 nm 下的吸

光值。

1. 6. 2　微胶囊化效果的检测指标和方法[9 ]　用微

胶囊化效率 (M icroencap su la t ing Efficiency,M EE )

衡量天然胡萝卜素的被包埋程度:

M EEö% = (1- 微胶囊表面天然胡萝卜素含

量ö微胶囊总天然胡萝卜素含量)×100%。

微胶囊化产率 (M icroencap su la t ing Y ield,

M EY)是微胶囊产品的主要指标:

M EYö% = 微胶囊中天然胡萝卜素含量ö原始
加入的天然胡萝卜素含量×100%。

微胶囊中天然胡萝卜素含量的测定: 准确称取

0. 2 g 微胶囊样品加水至25 mL。吸取5 mL 样液,加

入提取剂 (丙酮∶石油醚= 1∶1)反复提取至上层提

取液无色为止。合并有机溶剂,用无水硫酸钠脱水,

有机层定溶至 50 mL ,在 450 nm 下测吸光度,查标

准曲线计算Β2胡萝卜素含量。
微胶囊表面天然胡萝卜素含量的测定: 准确称

取0. 2 g 微胶囊样品于50 mL 离心管中,加入20 mL
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正己烷,剧烈振荡 1 m in, 6 000 röm in、4 ℃下离心 5

m in。取上清液以氮气吹干,用丙酮∶石油醚= 1∶1

混合溶剂溶解,在 450 nm 下测吸光度,查标准曲线

计算Β2胡萝卜素含量。
当M EE 达到80%时认为合格。

2　结果与分析
2. 1　不同壁材对天然胡萝卜素微胶囊化的影响

　　溶解性、成膜性、乳化性直接影响微胶囊的效

果[6 ]。壁材对天然胡萝卜素微胶囊化的影响见表1。

表 1　不同壁材对天然胡萝卜素微胶囊化的影响

T able 1　Effect of the w all m ateria l variety on m icroencap su lat ing

种类
C lass

溶解性
Reso lub ility

成膜性
F ilm p roperty

乳化性
Em ulsib ility

干燥对心材的影响
Effect of dry

用量ö(g·L - 1)
Do se

明胶
Gelatin

溶于温水
D isso lved w arm w ater

较好
Better

差
E rrand

小
Sm all

10～ 120

琼脂
A gar

难溶于冷水
Bad disso lved co ld w ater

差
E rrand

差
E rrand

大
L arge 8～ 50

海藻酸钠
A lginate

溶于温水
D isso lved w arm w ater

较好
Better

较好
Better

小
Sm all

1～ 27

CM C2N a 易分散于水
Good disso lved w ater

较差
M o re errand

较差
M o re errand

较大
M o re large

3～ 30

卡拉胶
Carragheenan

易分散于水
Good disso lved w ater better

较好
Better

较差
M o re errand

较大
M o re large 5～ 40

　　由表 1 可以看出,以明胶和海藻酸钠为制取天

然胡萝卜素微胶囊的壁材,在溶解性、成膜性等方面

均有较好的效果,乳化性明胶较差,海藻酸钠较好。

二者相比海藻酸钠的各项效果优于明胶。

2. 2　天然胡萝卜素微胶囊制备工艺参数的确定

2. 2. 1　单因素优化试验结果　 (1)壁材质量浓度对

微胶囊化产率和效率的影响。壁材质量浓度过低时,

形成的微胶囊外壳薄,稳定性差;壁材质量浓度过高

时,大量存在的壁材易形成大块凝胶而不利于形成

微囊。由图1可以看出,天然胡萝卜素微胶囊化产率

和效率随着壁材质量浓度增加而增大,达一定质量

浓度后又下降,在20 göL 时两者效果均较好。因此,

壁材质量浓度以20 göL 为佳。
(2)壁材与心材质量比对微胶囊化产率和效率

的影响。当心材添加量增加,即壁材与心材质量比较

小时,随着心材添加量的提高,微胶囊表面吸附的表

面油也升高,从而造成微胶囊化效率下降,而微胶囊

化产率变化不大,说明心材添加量的增加没有明显

增加微胶囊总的包埋率。由图2可以看出,壁材与心

材质量比对天然胡萝卜素微胶囊化产率和效率影响

均较大。当壁材与心材质量比在2∶1～ 4∶1时,天

然胡萝卜素微胶囊化产率和效率较为理想,其中以

壁材与心材质量比3∶1为佳。

图 1　壁材质量浓度对天然胡萝卜素
微胶囊化产率和效率的影响

F ig. 1　Effect of the w all m ateria l

concen tra t ion on M EY and M EE

图 2　壁材与心材质量比对天然胡萝卜素
微胶囊化产率和效率的影响

F ig. 2　Effect of the p ropo rt ion of w all

m ateria l to co re m ateria l on M EY and M EE

　　 (3)凝聚pH 值对微胶囊化产率和效率的影响。

pH 值对微胶囊性能的影响是由海藻酸钠所带电

荷、空间构象引起的。研究发现[10 ] , pH 值为5. 5时,

制备的微胶囊强度最高; 高于或低于 5. 5 时微胶囊
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强度略有下降。海藻酸钠是糖醛酸的钠盐聚合物,在

水溶液中带负电荷,在酸性条件下可形成凝胶。由图

3可以看出,凝聚pH 值在4. 0～ 5. 5时对天然胡萝卜

素微胶囊化产率和效率的影响较小,其中以pH 值5.

0为佳, pH 值< 4时天然胡萝卜素微胶囊化产率和

效率的变化不显著。

(4)凝聚温度对微胶囊化产率和效率的影响。温

度过高,壁材不能很好的沉积在心材周围形成微囊,

已形成的微囊还可能破囊; 温度过低壁材分子运动

减弱,心材周围无足够的壁材,成膜反应不够充分,

厚度和强度也不够,易破囊。由图 4可以看出,凝聚

温度过高和过低对天然胡萝卜素微胶囊化产率和效

率都有一定影响,但影响不显著。综合考虑认为,凝

聚温度以40 ℃为佳。

图 3　凝聚pH 值对天然胡萝卜素
微胶囊化产率和效率的影响

F ig. 4　Effect of the coagu lated

pH value on M EY and M EE

图 4　凝聚温度对天然胡萝卜素
微胶囊化产率和效率的影响

F ig. 4　Effect of the coagu lated

temperatu re on M EY and M EE

图 5　液滴下落速度对天然胡萝卜素
微胶囊化产率和效率的影响

F ig. 5　Effect of the dropp ing velocity on M EY and M EE

( 5)液滴下落速度对微胶囊化产率和效率的影

响。随着液滴下落速度增大微胶囊化产率和效率随之

下降,液滴下落速度越快,微胶囊的颗粒越小,数量越

多,所产生的微胶囊壁越薄,稳定性越差。同时,微胶

囊表面吸附的表面油也升高,从而造成微胶囊化效率

的下降。液滴下落速度过小,黏度过大,微胶囊粒度过

大,微胶囊化效率下降。由图5可以看出,液滴下落速

度对天然胡萝卜素微胶囊化产率和效率有一定影响,

在60滴öm in 时微胶囊化产率和效率较高,之后略有

下降。因此,液滴下落速度以60滴öm in 为佳。

2. 2. 2　最佳工艺参数的确定　通过上述单因素试

验结果,选取壁材质量浓度、壁材与心材质量比、凝

聚pH、液滴下落速度4因素进行L 9 (34)正交试验,正

交试验及其方差分析结果见表2,表3。

由表2可以看出,每个正交试验处理的M EE 均

达到80%以上,符合微胶囊化的标准。制作微胶囊主

要以M EY 的影响为主。由表2极差分析结果可知,

影响天然胡萝卜素微胶囊化因素的大小顺序为A >

B > D > C,即壁材质量浓度、壁材与心材质量比对天

然胡萝卜素微胶囊化的影响最大,液滴下落速度的

影响较大,凝聚pH 影响最小。用D PS软件进行方差

分析可知, 壁材质量浓度 (A )、壁材与心材质量比

(B )和液滴下落速度 (D )的影响均极显著,凝聚pH

(C)影响不显著 (表3)。说明前三者对天然胡萝卜素

微胶囊化产率影响较大。因此,A 2B 2C 3D 1 为最佳组

合,即: 壁材质量浓度为 20 göL ,壁材与心材质量比

为3∶1,液滴下落速度为60滴öm in, pH 值为5. 0。按

此最佳组合进行重复试验的M EE 为96. 56% ,M EY

为85. 53%。
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表 2　天然胡萝卜素微胶囊制备工艺的L 9 (33)正交试验

T able 2　L 9 (33) o rthogonal test of p reparat ive techno logy on m icrocap su le of natu ral caro tene

水平ö因素
L evelöfacto r

壁材质量浓度ö
(g·L - 1)

W all m aterial
concen tration

A

壁材与心材
质量比

P ropo rtion of
w all m aterial

to co re m aterial
B

凝聚pH
A gglem erate pH

C

液滴下落速度ö
(滴·m in- 1)

D ropp ing
velocity

D

微胶囊化效率ö%
M EE

微胶囊化产率ö%
M EY

1 1 (10) 1 (2∶1) 1 (4. 0) 1 (60) 88. 47 68. 70

2 1 2 (3∶1) 2 (4. 5) 2 (90) 86. 56 72. 73

3 1 3 (4∶1) 3 (5. 0) 3 (120) 85. 59 69. 65

4 2 (20) 1 2 3 89. 84 78. 86

5 2 2 3 1 89. 63 85. 54

6 2 3 1 2 88. 70 77. 48

7 3 (30) 1 3 2 89. 43 71. 09

8 3 2 1 3 87. 65 78. 32

9 3 3 2 1 89. 91 75. 32

K 1 211. 08 218. 65 224. 5 229. 56

K 2 241. 88 236. 59 226. 91 221. 30

K 3 224. 73 222. 45 226. 28 226. 83 T = 677. 69

k1 70. 36 72. 88 74. 83 76. 52

k2 80. 63 78. 86 75. 64 73. 77

k3 74. 91 74. 15 75. 43 75. 61

R 10. 27 5. 98 0. 81 2. 75

表 3　正交试验结果的方差分析

T able 3　A nalysis of variance of experim ental resu lts

方差来源
Source of variance S S df M S F

显著水平
Sign ifican t level

A 317. 574 4 2 158. 787 22 217. 695 67 3 3

B 119. 160 7 2 59. 580 36 81. 684 06 3 3

C 2. 083 0 2 1. 041 49 1. 427 87

D 23. 613 6 2 11. 806 82 16. 187 03 3 3

误差 E rro r 5. 835 20 8 0. 729 40

总和 Sum 468. 402 18

　　注: 3 . 差异显著; 3 3 . 差异极显著。

N o te: 3 . N on2sign ifican t difference; 3 3 . M o st sign ifican t difference.

2. 3　乳化方法对微胶囊化效率和产率的影响

由表 4 可以看出,人工挤压乳化法优于离心乳

化法。

表 4　乳化方法对天然胡萝卜素微胶囊化效率和产率的影响

T able 4　Effect of em ulsified m ethod on m icrocap su le %

微胶囊化效率M EE 微胶囊化产率M EY

1 2 平均值M ean 1 2 平均值M ean

人工挤压乳化
A rtificial spew em ulsib ility 96. 66 96. 54 96. 56 86. 28 84. 78 85. 53

离心乳化
Centrifugal em ulsib ility

90. 09 89. 82 89. 96 70. 67 69. 19 69. 93

　　注:微胶囊化的工艺参数采用最佳工艺参数组合。

N o te: T echno logical param eters of m icrocap su le w ere the com bination of op tim um param eters.
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2. 4　天然胡萝卜素微胶囊产品的质量评价

按照最佳工艺参数制备的天然胡萝卜素微胶囊

色泽透明,外观呈圆球形,直径在 2. 0～ 3. 0 mm ,包

埋度达 85% ,M EY 95% ,密度 0. 3～ 0. 7 kgöm 2,溶

解性良好。

由表5可以看出,与天然胡萝卜素溶液相比,微

胶囊化的天然胡萝卜素受外界环境的影响程度明显

减弱,分解速度减慢。
表 5　天然胡萝卜素微胶囊产品的贮藏试验结果

T able 5　T est of sto rage on natu ral

caro tene m icrocap su le gökg

贮藏时间öd

天然胡萝卜素含量ö
(g·kg- 1)
con ten t of

natu ral
caro tene

微胶囊化
胡萝卜素含量ö

(g·kg- 1)
Con ten t of

natu ral
caro tene

0 250 250

5 236 250

10 189 247

15 128 239

20 76 226

25 43 221

3　讨　论

1)在试验过程中,同时还以海藻酸钠和明胶的

等质量复合物为壁材进行对比,其微胶囊化产率和

效率与以海藻酸钠为单一壁材制取的相差不大。从

成本上考虑,以海藻酸钠为单一壁材制取天然胡萝

卜素微胶囊为佳。

2)本研究中人工挤压乳化方法的乳化效果优于

离心乳化方法,其主要原因是壁材和心材在质量和

状态上存在较大差异,壁材溶液呈凝胶状,心材是溶

液,密度较壁材小,在离心过程中易发生分离; 而人

工挤压法在较大的压力下壁材与心材混合物通过很

细的针孔,可以使心材、壁材和乳化剂充分接触和混

合,将心材包裹到壁材之中[11 ]。表明均质对微胶囊

化有影响。

3)按最佳组合进行试验,结果较李军等[4 ]采用

喷雾干燥法制备的微胶囊包埋率低,而较吴芳[6 ]采

用喷雾干燥法制备的微胶囊包埋率高。由于试验条

件的限制,挤压凝聚复合法其他处理的微胶囊包埋

率较喷雾干燥法的低。其主要原因是在挤压过程中

压力达不到或不均衡,同时无法使整个操作过程在

密闭和避光的条件下进行。若有挤压凝聚微胶囊化

方法的高压设备,用这种方法生产的天然胡萝卜素

微胶囊既可以提高产率和包埋率,又可以降低成本。

4)本研究采用挤压凝聚复合法制取天然胡萝卜

素微胶囊的最佳工艺参数为: 以20 göL 海藻酸钠为
壁材,壁材与心材质量比为3∶1,液滴下落速度为60

滴öm in,凝聚pH 为5. 0,选用人工挤压,乳化剂为1.

5 göL 吐温80 (用量为壁材与心材总体积的1ö6)。液

滴下落高度 30 cm ,采用 30 göL 氯化钙溶液凝聚 10

m in。
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