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高堆积密度壳聚糖的制备及其理化性质
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摘 要：通过半湿研磨法制备出堆积密度>o．50 g／mL的壳聚糖，其堆积密度提高60％～90％。

此方法操作简单、无污染、成本低廉，同时处理后的壳聚糖不仅没有失去其碱性多糖的特点，而且

溶解范围加宽、溶解速度加快、溶液黏度提高若干倍和味道香甜，是一种较理想的医药、食品添加

剂。
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Preparation and Physico-Chemical Properties of

Chitosan with High Tap Density
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Abstract：Chitosan was processed by the method of half wet grinding with tap density>O．50 g／

mL and increasing 60％～90％．The preparation process was convential，sanitary and

economical．The chitosan processed didn’t lose it’S basic polysaccharose property． Furthermore，

many properties were significantly improved，such as solubility，dissolution speed，solution

viscosity and odor．Solution viscosity increased many times．The high tap density chitosan will be

a kind of ideal additive for food and medicine．
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壳聚糖按照堆积密度可分为低堆积密度壳聚

糖和高堆积密度壳聚糖。未经处理的壳聚糖是一

种蓬松、味道苦涩，溶解性、流动性差，密度较低的

粉末状物质。处理后的壳聚糖不仅能够提高堆积

密度，而且可以改善其溶解性、溶解速度以及溶液

黏度，提高对脂肪的束缚能力[1_2]。

目前，高堆积密度壳聚糖的制备方法主要有：

(1)干法研磨粉碎，增加壳聚糖的密度，但此过程导

致平均相对分子质量的降低[21；(2)制备微晶壳聚

糖来提高密度、增加溶解性，此法操作复杂、成本

’高，而且同样导致相对分子质量的降低，失去了捕

获脂肪的功能[21；(3)将壳聚糖溶解在含少量酸的

水溶液中，成为粘稠的浆状物，然后喷雾干燥，壳聚

糖密度提高60％～70％D．33，但喷雾干燥设备昂贵；
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(4)首先将壳聚糖溶解在醋酸溶液中，然后滴加质

量分数20％的NaOH溶液，使壳聚糖析出，烘干、

粉碎和过筛得到堆积密度为0．5～o．65 g／mL的壳

聚糖[4]。

作者对高堆积密度壳聚糖的制备方法进行改

进，通过控制水和酸的用量，采用半湿研磨法，制备

出容易干燥和粉碎，堆积密度>0．50 g／mL的壳聚

糖。处理后壳聚糖不仅没有失去其碱性多糖的特

点，而且溶解性、溶解速度、溶液黏度和味道得到大

大改善，是一种较理想的医药、食品添加剂，并通过

X一衍射对其结构进行了表征。

1材料与方法

1．1实验仪器和药品

壳聚糖(青岛海汇生物工程有限公司产品)，冰

醋酸(开封化学试剂厂产品)，琥珀酸(天津第二试

剂厂产品)；ZBl01-II型电热鼓风干燥箱(淄博仪表

厂制造)，NDG-4型旋转黏度计(上海天平仪器厂制

造)，微型高速万能式样粉碎机(河北黄骅市齐家务

科学仪器厂制造)，D／max—rB型X一射线衍射仪(日

本理学公司制造)。

1．2实验方法

称取一定量堆积密度0．30 g／mL的壳聚糖原

料(O号样品)置于研钵中，量取其质量为壳聚糖质

量5％的醋酸溶解在适量水中，一边往壳聚糖粉末

上慢慢滴加醋酸溶液，一边充分研磨，使样品均匀

潮湿，在40～50℃的烘箱干燥，粉碎，过80目筛

卷。测定处理前后壳聚糖的堆积密度、理化性质并

对结构进行表征。

准确称取80目壳聚糖样品装入带刻度的管

中，上下颠(200～300次)直到体积不发生变化，记

录体积，计算得到壳聚糖的堆积密度口]。

2结果与讨论

2．1酸量的选择

分别量取其质量为壳聚糖质量1％、2％、3％、

5％、8％的醋酸加入到适量水中(壳聚糖氨基与醋

酸的物质的量比为100 l 3、100；6、100 l 9、100 l

15、100 t 24)，按照实验方法进行操作，发现随着酸

量的增加浸湿性加强，干燥粉碎后堆积密度提高得

越多，但样品难粉碎。酸质量选择为壳聚糖质量的

3％～5％，即保持壳聚糖为碱性多糖的特点，壳聚

糖堆积密度提高率>60％。见表1。

2．2水量的选择

将其质量为壳聚糖质量5％的醋酸，分别加入

到其质量为壳聚糖质量1倍、2倍、3倍、5倍及以上

的水中，按照实验方法进行操作，结果如表2所示。

实验发现：1倍体积的水不能完全浸湿样品，5倍及

5倍以上体积水，样品成为糊状，普通干燥后无法粉

碎；水量在保证样品干燥后能够粉碎的情况下，适

当增加有利于壳聚糖密度的提高。水质量选择为

壳聚糖质量的2～3倍。

裹1酸量对壳聚糖堆积密度的影响

Tab．1 Effect of acid dosage Oll tap density of chitsan

注：1)指酸质量为壳聚糖质量的百分比．

裹2水量对壳聚糖堆积密度的影响

Tab．2 Effect of water dosage Oll tap density of chitosan

注：1)指水质量对壳聚糖质量的倍数．

2．3 酸的种类

分别将其质量为壳聚糖质量5％的盐酸、醋酸、

琥珀酸加入到壳聚糖质量2～3倍的水中，按照实

验方法进行操作，结果如表3所示。实验现象表

明，醋酸对壳聚糖的渗透能力最强，盐酸的渗透能

力较差。由表3还可以看出，有机酸比无机酸对提

高壳聚糖密度有利，可以选用少量对人体无害的有

机酸处理壳聚糖。

表3酸种类对壳聚糖堆积密度的影响

Tab．3 Effect of acid kinds Oll tap density of chitosan
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2．4高堆积密度壳聚糖的理化性质

比较了未处理壳聚糖和处理后壳聚糖在正常

胃酸酸度下的溶解性、溶解速度和溶液黏度。同时

实验过程发现，用酸处理前壳聚糖味道苦涩，处理

后味道甜香。

表4不同酸度下壳聚糖样品的溶解性

Tab．4 Solubility of chitosan samples in different acid sys·

teIlls

以同正常胃酸pH一1．5的稀盐酸为介质，配置

质量分数为1％的各种壳聚糖样品溶液，旋转黏度

计测定其黏度，结果如表5所示。

表5在正常胃酸条件下各种壳聚糖溶液的黏度

Tab．5 Solution viscosity of chitosan samples under natural

stomach acid

由表4、表5可看出：处理后的壳聚糖在正常胃

酸条件下可快速溶解，而且醋酸处理后壳聚糖溶液

黏度大大增加，这样有利于束缚脂肪。食入未处理

的壳聚糖，在正常胃酸条件下溶解不完全而且溶解

速度慢，人体需不断地分泌胃酸使壳聚糖溶解，这

样不仅对人体不利，而且壳聚糖溶液黏度较低。由

此认为，经过少量酸处理得到的高密度壳聚糖在医

药、食品添加剂方面能够进一步研究、开发和应用。

2．5结构表征

X一射线衍射的测定：采用铜钯，管电压40 kV，

管电流100 mA，扫描范围3。～50。，扫描速度5。／

min，测定样品粉末X一射线衍射图。由图1可以看

出，用少量酸处理后壳聚糖的衍射峰明显强而尖

锐，因此说少量酸处理后壳聚糖密度明显升高是高

聚物结晶度增大所致。

10。 20。 30。40。 50。

扫描范围

1．0号样品；2．7号样品l 3．10号样品

图l不同壳聚糖样品x-射线衍射光谱

x-哺y diffraction spectra of different chitosan

samples

3 结 语

通过上面的分析可知：用其量为壳聚糖质量

5％的酸处理后的壳聚糖，不仅没有失去其碱性多

糖的特点，而且密度可以提高60％～90％，溶解性、

溶解速度、溶液黏度和味道得到大大改善，是一种

较理想的医药、食品添加剂。
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