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食品包装安全研究

牛至精油微胶囊的制备及其抑菌效果研究

刘光发,王建清,赵亚珠

(天津科技大学,天津300222)

摘要:以海藻酸钠为壁材制备牛至精油微胶囊,通过正交试验优化了微胶囊的最佳制备工艺条件,并对其进行了

结构表征和抑菌效果研究。结果表明,制备牛至微胶囊的最佳工艺条件为:海藻酸钠质量分数2.5%、氯化钙质量

分数1.5%、壁芯比为1暶1、乳化剂为0.2%的吐温灢80和0.1%的单甘酯,在此条件下,微胶囊中牛至精油的包埋

率为60.48%,其内部为多孔结构,且抑菌效果良好,当其用量达到0.02g时,对灰霉的抑菌圈直径达到90mm。
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PreparationandAntimicrobialActivityStudyofOreganoOilMicrocapsule
LIUGuang灢fa,WANGJian灢qing,ZHAOYa灢zhu
(TianjinUniversityofScience& Technology,Tianjin300222,China)

Abstract:Oreganooilmicrocapsulewaspreparedbyutilizingsodiumalginateaswallmaterials.Thetechnology

ofpreparingoreganooilmicrocapsulewasoptimizedbyorthogonalexperimentdesign,anditsstructuralcharac灢
terizationandantimicrobialactivitywerealsotested.Theresultsshowedthatoreganooilmicrocapsuleshowsthe

bestqualitywhentheconcentrationofsodiumalginate,calciumchloride,Tween灢80andmonoglycerideswere

2.5%,1.5%,0.2%and0.1%respectively,andtheratiobetweenwallandcorematerialswas1暶1.Theem灢
beddingratewas60.48%underthecondition.Therearevesicularstructuresintheinternalofthepreparedoreg灢
anooilmicrocapsule,whichshowedobviousantimicrobialactivity,andtheinhibitionzonediameterofBotrytis

cinereaarrivedat90millimeterswhentheadditionamountoforeganooilmicrocapsuleachieved0.02gram.

Keywords:oreganooil;microcapsule;orthogonalexperiment;antimicrobialactivity

暋暋随着人们生活质量的不断提高,食品安全越来越

受到人们重视,无化学药物毒害的防腐保鲜剂深受人

们的青睐[1] 。 牛至全草含挥发油,资料表明,牛至含

有30多种抗菌化合物[2] 。 国内外一些研究发现,牛

至精油及其主要成分香芹酚和百里香酚具有非常强

的杀菌作用[3-6] ,并且香芹酚还对多种肿瘤有抑制作

用[7] ,将其作为一种安全的天然抑菌剂应用于食品保

鲜,可以很好地解决长期以来大量使用化学防腐剂带

来的食品安全问题。 牛至精油挥发性较强,在贮存过

程中极易损失,采用一定的工艺将其微胶囊化,可以

有效地防止牛至精油的氧化和损失,实现其持久的抑

菌效果。 笔者以牛至精油为芯材,海藻酸钠为壁材,
采用锐孔灢凝固法制备牛至精油微胶囊,并研究其对

灰霉的抑制作用,为天然抑菌剂的开发应用提供一定

的参考和借鉴。

1暋实验

1.1暋材料与仪器

材料:牛至精油(香芹酚质量浓度为0.80g/mL,
百里香酚质量浓度为0.03g/mL),长沙格绿生物科

技有限公司;海藻酸钠、氯化钙、无水乙醇均为分析
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纯;琼脂、吐温灢80,天津市江天化工技术有限公司;灰
霉,从自然腐烂草莓中分离。

仪器:752型紫外分光光度计,上海光谱仪器有

限公司;S361电动搅拌器,本溪市微电厂;KH灢600DB
超声波清洗器,昆山禾创超声仪器有限公司;VD灢650
超洁净工作台,苏州净化设备有限公司;DHP灢9052
电热恒温培养箱, 上海一恒科学仪器有限公司;

UB100i光学显微镜,重庆市奥浦光电技术有限公司;

JSM灢6380扫描电镜,日本电子。

1.2暋方法

1.2.1暋牛至精油微胶囊的制备

采用锐孔灢凝固法制备微胶囊,其制备过程是通

过针管对精油、海藻酸钠和乳化剂的混合溶液进行造

粒,微粒化后进入凝固浴 CaCl2 溶液中,固化形成微

胶囊。 首先精确称取一定量海藻酸钠,加热搅拌下溶

于一定量的蒸馏水中,形成海藻酸钠溶液,加入不同

量的牛至精油和乳化剂,45曟超声振荡30min,然后

采用200mL的注射器施加恒定的压力,将乳化液以

一定的液面距(450mm)滴入 CaCl2 溶液中,充分固

化45min,分离出牛至精油微胶囊,并且用蒸馏水反

复冲洗2次,洗去表面残留的CaCl2,干燥,收集。

1.2.2暋微胶囊包埋率的测定

采用无水乙醇将牛至精油稀释成一系列的体积

浓度,采用紫外分光光度计测定其在一定波长下的吸

光度值,以体积浓度X(毺L/mL)对吸光度Y 进行线

性回归,得回归方程Y=0.0236X+0.0063,R2=
0.9976。

称取0.1g微胶囊,研碎于10mL无水乙醇中,
浸泡24h,使牛至精油充分释放,取乙醇稀释定容,测
定其吸光度值,代入牛至精油标准曲线中,经计算可

得到包入微胶囊的牛至精油量。
微胶囊包埋率(%)=(WC/W0)暳100%
式中:WC 为被包裹入微胶囊的精油量;W0 为加

入的精油总量。

1.2.3暋微胶囊工艺正交试验

采用正交试验设计,以海藻酸钠质量分数、CaCl2

质量分数、壁芯比、乳化剂配比为考虑因素,每个因素

选择4个水平,采用 L16(45)正交试验对牛至精油微

胶囊制备的条件进行优化,设计正交试验见表1。

1.2.4暋牛至精油微胶囊的结构表征

1) 牛至精油微胶囊表面结构的扫描电镜观察。
将粘有双面胶的样品台粘少量的微胶囊,喷金后观察

表1暋正交试验因素水平表

Tab.1Factorsandlevelsoforthogonalexperiment

水平

因素

A B C D
海藻酸钠质量分数/% 壁芯比 CaCl2 质量分数/% 乳化剂配比

1 1.5 1暶0.5 1.0 0.1%吐温灢80+0.1%单甘酯

2 2.0 1暶1 1.5 0.1%吐温灢80+0.2%单甘酯

3 2.5 1暶1.5 2.0 0.2%吐温灢80+0.1%单甘酯

4 3.0 1暶2 2.5 0.2%吐温灢80+0.2%单甘酯

微胶囊的表面结构。

2) 牛至精油微胶囊内部结构的扫描电镜观察。

将微胶囊置于玻璃板上,用刀片反复切割,然后粘于

样品台上,喷金后观察其断面的内部结构。

1.2.5暋牛至精油微胶囊对灰霉的抑菌效果研究

参考蒋益虹[8] 的方法,制备浓度为107cfu/mL
的灰霉菌悬液,用无菌移液器吸取经活化、并调整好

菌液浓度的菌悬液100毺L,加入到已倒好培养基的

培养皿中,用自制经干热灭菌的玻璃涂布器,将菌悬

液涂布均匀。 用无菌移镊子将牛至精油微胶囊放入

培养皿中央,平行做3个皿。 霉菌在培养箱中28 曟
恒温培养48h,十字交叉法量抑菌圈直径,取平均值。

2暋结果与讨论

2.1暋微胶囊工艺条件的正交试验结果

微胶囊工艺条件对牛至精油包埋率的影响结果见

表2。 极差R越大,说明该因素的效应越大,影响牛至

精油包埋率的因素依次为B,A,C,D,即壁材与芯材的

比例对牛至精油微胶囊包埋率影响最大,其次为海藻

酸钠质量分数、CaC12 质量分数、乳化剂配比。 通过正

交试验得出的最佳因素水平为A3B2C2D3,即牛至精油

微胶囊化的最佳工艺为:海藻酸钠质量分数为2.5%,

壁材海藻酸钠与芯材牛至精油的质量比为1暶1, 乳化
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表2暋L16(45)正交试验结果

Tab.2L16(45)orthogonalexperimentresult

试

验

号

列号

A B C D E
海藻酸钠质

量分数/%

m壁材 暶

m芯材

CaCl2 质

量分数/%

乳化剂

配比/%
空列

包埋

率/%

1 1 1 1 1 1 51.20
2 1 2 2 2 2 59.34
3 1 3 3 3 3 59.87
4 1 4 4 4 4 58.25
5 2 1 2 3 4 52.25
6 2 2 1 4 3 60.24
7 2 3 4 1 2 58.45
8 2 4 3 2 1 57.86
9 3 1 3 4 2 52.76
10 3 2 4 3 1 61.35
11 3 3 1 2 4 60.55
12 3 4 2 1 3 62.05
13 4 1 4 2 3 51.98
14 4 2 3 1 4 59.56
15 4 3 2 4 1 60.75
16 4 4 1 3 2 58.97
K1 228.66 208.188 230.96 231.26
K2 228.8 240.492 234.388 229.728
K3 236.708 239.62 230.048 232.44
K4 231.26 237.128 230.032 232

y=57.84

k1 57.165 52.047 57.740 57.815
k2 57.200 60.123 58.597 57.432
k3 59.177 59.905 57.512 58.110
k4 57.815 59.282 57.508 58.000
R 2.012 8.076 1.089 0.678

较好水平 A3B2C2D3
主次顺序 B>A>C>D

剂为0.2%吐温灢80和0.1%单甘酯,CaCl2 质量分数

为1.5%。 依据此优化工艺条件进行3次重复试验,
得到的微胶囊的平均包埋得率为60.48%。

方差分析见表3,结果表明:壁芯比在毩=0.01水

表3暋方差分析表

Tab.3Analysesofvariance

方差来源 偏差平方和 自由度 方差 F值 F临界值 显著性

A 10.619 3 3.540 3.627
B 180.432 3 60.144 61.623
C 3.206 3 1.069 1.095
D 1.061 3 0.354 0.363
E 2.929 3 0.976 1

F0.05(3,3)=

9.280

F0.01(3,3)=

29.500

**

总和 198.25 15

平上极显著,海藻酸钠质量分数、CaCl2 质量分数和

乳化剂配比对牛至精油包埋率的影响不显著。

2.2暋牛至精油微胶囊的结构分析

在最佳工艺条件下制备的牛至精油微胶囊的扫

描电镜见图1。 牛至精油微胶囊表面结构的扫描电

图1暋牛至精油微胶囊的结构

Fig.1Thestructureoforeganooilmicrocapsule

镜图见图1a,从图中可以看出:针管锐孔法制备的微

胶囊产品粒径较大,粒度大致分布在之间1.0~1.5
mm之间,外观近似球状,表面不太光滑,但是没有裂

纹,说明此方法制备的微胶囊具有良好的包埋性能。
牛至精油微胶囊内部结构的扫描电镜图见图1b,可
以看到:切开的微胶囊内部为网状的多孔结构,牛至

精油嵌在多孔结构中,被壁材海藻酸钠很好地包裹。

2.3暋牛至精油微胶囊的抑菌效果

采用抑菌圈法评价牛至精油微胶囊的抑菌效果。
抑菌圈实验判定标准:抑菌圈的直径大于20mm,极
敏;15~20mm,高敏;10~15mm,中敏;7~9mm,
低敏;小于7mm,不敏感[9] 。 不同量的牛至精油微胶

囊对灰霉的抑菌效果随时间的变化趋势见图2,微胶

图2暋牛至精油微胶囊抑菌圈直径随时间的变化

Fig.2Inhibitionzonediametersofdifferentamounts

oforeganooilmicrocapsuleversustime

囊对灰霉的抑菌效果随着时间的延长逐渐减弱,随着

微胶囊用量的增加而增强。 当微胶囊的用量为0.002

g时,微胶囊表现出一定的抑菌效果,在第3天时,抑
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菌圈直径为20mm(极敏),但是随着时间的延长,抑
菌圈直径逐渐减小,到第7天时,抑菌圈直径几乎减

为0(仅微胶囊上没有灰霉生长),这是由于牛至微胶

囊使用量太少,不足以有效抑制灰霉的生长。 随着微

胶囊用量的不断增加,抑菌效果越来越明显,而且抑

菌效果越持久。 当微胶囊的使用量达到一定剂量时,
其缓慢释放的牛至精油中的酚类物质进攻微生物的

细胞膜或细胞壁,导致了微生物细胞膜功能受到影

响, 细胞内容物外泄[10] , 同时牛至精油中各组分的

共同作用也会造成微生物细胞壁、细胞膜和细胞器结

构上的不可逆的损伤[11] , 最终导致微生物死亡。 当

微胶囊用量达到0.02g及以上时,可以完全抑制培

养皿内霉菌的生长,抑菌圈直径始终保持为90mm,
见图3,远远超出一般抗菌剂的抑菌效果。

图3暋第3天时牛至微胶囊的抑菌效果

Fig.3Picturesofantimicrobialactivityof

oreganooilmicrocapsuleonthethirdday

3暋结论

以海藻酸钠为壁材,采用锐孔灢凝固法制备牛至

精油微胶囊的最佳工艺条件为:海藻酸钠质量分数为

2.5%,壁材海藻酸钠与芯材牛至精油的质量比为1
暶1,乳化剂为0.1%吐温灢80和0.2%单甘酯,CaCl2

质量分数为1.5%。 按此条件制备的微胶囊中牛至

精油的包埋率为60.48%,其内部为多空结构,可以

很好地包裹牛至精油。 抑菌实验结果明,牛至精油微

胶囊具有良好的缓释抑菌效果,当微胶囊用量达到

0.02g时,可以完全抑制培养皿内灰霉的生长,抑菌

圈直径达到90mm。
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