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喷雾干燥法制备蛋氨酸微胶囊工艺的优化

牛化欣1, 2 , � 过世东* 1 , � 谢中国1 , � 祝爱侠1

( 1. 江南大学 食品学院,江苏 无锡 214122; 2. 内蒙古民族大学 动物科技学院,通辽 028000)

摘 � 要: 为了制备出在对虾配合饲料里能被对虾利用的微胶囊蛋氨酸, 选用明胶和海藻酸钠作微

胶囊壁材,对喷雾干燥法制备晶体蛋氨酸微胶囊的工艺优化进行了研究, 采用正交试验法确定了

微胶囊的最佳配方和喷雾干燥的最佳工艺参数。结果表明,晶体蛋氨酸微胶囊的优化配方: 壁材

为海藻酸钠质量分数 1%和明胶质量分数 1%、芯材为蛋氨酸质量分数 15%、进料温度 65 � ; 喷雾

干燥最佳工艺条件为:进风温度 195 � 、出风温度 80 � 、进料速度 45 mL/ m in,在此条件下, 晶体蛋

氨酸微胶囊包埋率为 89. 6%,用扫描电镜( SEM)观察微胶囊表面光滑圆整无小孔, 形状规则,无粘

连现象。
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Optimization of Technology for Microencapsulation of

Methionine by Spray�drying
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( 1. School of Food Science and T echnolog y, Jiangnan Univer sity, Wux i 214122, China; 2. School of Animal Sci�

ence and Techno lo gy , Inner Mong llia Univer sity for the Nationalties, T ongliao 028000, China)

Abstract: In order to prepare micr oencapsulat ion methionine, w hich could be absorbed and ut ilized

in shrimp feeds, the w all materials and the technolog y of embedding by spr ay�drying w er e studied

in this manuscr ipt . T he method w as conf irmed, w hich used the alg inate and gelatin as w all

mater ials, the methionine powder as core material and spray dry ing techno logy . Results show ed

that the best parameters o f the embedding of the micro capsule w ere that the 1% alg inate and 1%

gelat in, the methionine powder w as 15%, the feed temper ature w as 65 � , the air inlet

temperature w as 195 � and theair out let temperature w as 80 � , the feed speed w as 45 mL/ m in,

and the embedding rate reached to 89. 6%. Scanning Elect ron M icroscopy ( SEM ) has been

applied to the study on the surface superst ructure of m icroencapsulated methionine, w hich w as o f

regulation and uniformity, not conglutination.

Key words: spray�dr ying , crystalline methionine, micro capsulat ion, technolog y parameter,

optim izat ion



� � 蛋氨酸是动物合成动物机体蛋白必需的最重

要的氨基酸之一,是蛋白质饲料的强化剂和弥补氨

基酸平衡的营养性添加剂,由于蛋氨酸无法在动物

体内合成,需从食物中摄入, 因此将它加入饲料中,

可以有效提高饲料蛋白质利用率而促进养殖动物

生长。目前,在养殖动物日粮中添加晶体蛋氨酸已

广泛应用,但是在反刍动物
[ 1]
和某些种类的水产动

物[ 2]尤其是对虾类 [ 3] 的日粮中直接添加晶体蛋氨

酸没有良好的效果。因此,晶体氨基酸的微胶囊工

艺、保护效果及其利用技术一直是国内外氨基酸营

养性添加剂研究的热点。

微胶囊技术是用可以形成胶囊壁或膜的物质

对固体、液体或气体等核心物质进行包埋和固化的

技术
[ 4]
。目前,国内外已经成功地利用流化床包被

技术对瘤胃氨基酸 [ 5]和鱼类氨基酸包被[ 6] , 但利用

喷雾干燥法制备晶体蛋氨酸微胶囊的研究尚未见

报道。喷雾干燥法
[ 7]
是微胶囊化技术中一个成本

较低、适用性广、工艺简单的方法,适用于大多数水

溶性和油溶性组分的微胶囊化处理,该技术已被广

泛应用于食品[ 8- 9] 、制药 [ 10]和饲料[ 11] 等工业。

本试验着重探讨壁材种类、壁材配比、芯材和

壁材比率、乳化液浓度、进料速度、进风温度和出风

温度等因素对晶体蛋氨酸微胶囊化效率的影响, 并

采用正交法来分别确定了优化微胶囊配方和喷雾

干燥工艺条件参数,以期制备出符合在对虾日粮中

添加的微胶囊蛋氨酸作为营养性添加剂。

1 � 材料与方法

1� 1 � 材料与试剂
DL�蛋氨酸, 饲料级, 质量分数 98� 5% , 购自

无锡。大江集团;明胶、海藻酸钠均为化学纯, 国药

集团化学试剂有限公司。

1� 2 � 主要仪器与设备
QZ�5高速离心喷雾干燥机:江苏锡山市林洲干

燥机厂生产; FW100型高速粉碎机: 天津泰斯特仪

器有限公司生产; NDL�旋转式粘度计:上海精密科

学仪器有限公司生产; APV1000 型高压均质机: 美

国 APV 公司生产; 高效液相色谱仪: Agilent 1100

产品;扫描电子显微镜( SEM ) Quanta�200:荷兰FEI

公司生产。

1� 3 � 试验方法
1� 3� 1 � 原料预处理 � 将晶体蛋氨酸酸用高速粉碎
机粉碎成粉末(粒径< 60 �m)。

1� 3� 2 � 微胶囊复合壁材配比 � 合理选择复合壁材
的配比与能否取得理想的包埋效果和微胶囊产率

有着直接的关系。微胶囊壁材应具有良好的溶解

性、乳化能力和干燥特性。食品和饲料领域常用的

壁材为无毒副作用, 来源广。在实际生产应用中,

可根据不同物质的特性、成本进行搭配使用。

根据微胶囊蛋氨酸产品的要求, 本试验选择明

胶和海藻酸钠为壁材。测定 1、2、3 g/ dL 明胶复配

1 g/ dL 海藻酸钠混合溶胶在温度为 25、45、65 � 的

粘度变化,在其范围内选择适合进行喷雾干燥工艺

的乳状液。

1� 3� 3 � 晶体蛋氨酸微胶囊制备 � 称取一定量的明
胶和海藻酸钠溶入去离子水中搅拌, 使完全溶解脱

泡。再加入预处理好的晶体蛋氨酸,搅拌 30 min后

形成稳定的乳化液, 将乳化液在 30 MPa 压力下均

质一次,然后进行喷雾干燥, 制得微胶囊晶体蛋氨

酸。其制备工艺流程如下:

1� 3� 4 � 微胶囊配方正交试验设计 � 本试验根据晶
体蛋氨酸的特性和其微胶囊化的预设效果以不同

浓度明胶、1 g/ dL 海藻酸钠为壁材(表 1)。将两者

壁材复配, 在喷雾压力为 0� 4 MPa, 进风口温度为

190 � , 出风温度为 80 � 的条件下,进行喷雾干燥,

以微胶囊包埋率为考核指标,利用正交试验设计优

化合适的壁材配比和芯材的添加量。

表 1� 晶体蛋氨酸微胶囊配方正交试验表

Tab. 1 � Factors and coded levels of the orthogonal experiments

on microencapsulation formula

水 平

因 素

明胶

质量分数/ %

蛋氨酸

质量分数/ %

进料

温度/ �
1 1 5 25

2 2 15 45

3 3 25 65
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1� 3� 5 � 晶体蛋氨酸微胶囊化工艺条件参数优化试
验 � 微胶囊包埋效果不仅受芯材壁材的比例、芯材

壁材占乳化液的比例和进料温度影响,还受到喷雾

干燥条件等因素的影响
[ 7]
。因此本试验在单因素

试验的基础上以影响微胶囊包埋效果为最重要的

因素,设计三因素三水平正交试验(表 2) , 以确定晶

体蛋氨酸微胶囊包埋的最佳工艺参数。
表 2 � 晶体蛋氨酸微胶囊工艺优化正交试验表

Tab. 2 � The orthogonal experiments on microencapsulation

technology parameter

水 平

因 素

进风温度
/ �

出风温度
/ �

进料速度/
mL/ min

1 165 65 15

2 180 80 30

3 195 95 45

1� 4 � 指标测定方法和晶体蛋氨酸微胶囊化的效果
评定

1� 4� 1 � 粘度的测定 � 取一定量不同配比的乳化

液,分别在 25、45、65 � 条件下通过粘度计测定其
粘度。

1� 4� 2 � 乳化稳定性的测定 � 将晶体蛋氨酸粉末和
壁材溶液在 30 MPa 压力下均质一次后, 即得乳状

液。取50 mL 乳化液置于50 mL 具塞量筒中,分别

置于 25、45、65 � 的恒温水浴中 2 h读取游离水层

的体积。计算公式如下:

乳化稳定性( %) = 总乳化液量- 游离水量
总乳化液量

! 100%

1� 4� 3 � 微胶囊化效果可用包埋率来衡量 � 其公

式:

微胶囊包埋率( % ) =
微胶囊内蛋氨酸含量
微胶囊总蛋氨酸含量

! 100%

取5 g微胶囊蛋氨酸产品置入盛有50 mL 去离

子水的烧杯中, 使表面晶体蛋氨酸溶于水, 再用滤

纸把残液过滤掉, 然后把剩余的物质在 65 � 烘干

恒重,此物质中的蛋氨酸含量即是微胶囊内蛋氨酸

含量。

微胶囊内蛋氨酸和微胶囊总蛋氨酸含量的测

定。两种样品各取约 70 mg 分别溶入两个 100 mL

的容量瓶, 定容; 再把容量瓶置入超声波洗涤器中

破碎 30 m in,使微胶囊完全溶解; 然后用高效液相

色谱仪测定蛋氨酸的含量。

1� 5 � 微胶囊蛋氨酸表面结构观察
用导电双面胶将微胶囊粉末固定在金属样品

平台上, 在真空中喷涂钯金后, 置于电子扫描显微

镜中以 20 kV 电子束观察,拍摄微胶囊颗粒的形貌

照片,观察其粒径的大小和表面微小结构。

2 � 结果与讨论

2� 1 � 微胶囊复合壁材配比粘度值和乳化液稳定性
海藻酸钠是一类从褐藻的细胞壁中提取出来

的多糖,无毒、无刺激性, 有很好的生物相容性, 可

以用作药物的粘合剂、增稠剂等, 在胃内的酸性环

境( pH 0� 9~ 1� 5)中不溶解, 在肠道环境下溶解还

可用作药物包覆及可控释放[ 12] 。而用海藻酸钠作

为壁材,将晶体蛋氨酸微胶囊化, 可减缓其在对虾

胃内( pH 1� 5)中的释放速度, 使晶体蛋氨酸和饲料

蛋白质中的结合态氨基酸在肠道( pH 6� 5)中实现
同步吸收和利用。因此海藻酸钠可作为本试验的

壁材之一。然而,海藻酸钠溶液即使在低浓度时的

粘度也较大, 为了使微胶囊包埋率效果更好, 应该

搭配一种壁材。根据海藻酸钠特性, 选择明胶搭配

作为复合壁材。

表 3 � 1%海藻酸钠和不同质量浓度明胶溶液配比的粘度和乳化稳定性变化

Tab. 3� Viscosity and stability of 1% sodium alginate and different level gelatin solution

温度/

�

明胶质量浓度/ ( g/ dL )

0� 0 1� 0 2� 0 3� 0 4� 0 5� 0

粘度/ MPa∀ s

0� 0 1� 0 2� 0 3� 0 4� 0 5� 0

乳化液稳定性/ %

25 247. 5 295. 6 366. 5 734. 9 1208. 6 1664. 0 81 89 92 93 94 95

45 152. 5 203. 6 271. 0 529. 6 874. 5 1268. 5 72 86 89 90 92 94

65 103. 0 126. 2 159. 6 367. 1 519. 7 738. 0 66 82 87 88 90 93

� � 从表 3 看出明胶与海藻酸钠混合后, 粘度升

高, 这说明明胶与海藻酸钠是相容的, 且有相互增

粘的作用。随着明胶浓度的增加, 溶胶体系粘度呈

明显的上升趋势。且随着海藻酸钠浓度的上升, 其
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粘度升高亦较快。这是由于海藻酸钠浓度上升, 溶

胶体系中海藻酸钠含量也增加, 因而其负电荷含量

也增多, 故与其明胶结合的机会也增多, 因而结合

更紧密一些,从而粘度上升更快。

在一定温度范围内,海藻酸钠溶液随着温度的

升高乳化液粘度和稳定性而下降。明胶和海藻酸

钠混合溶胶体系的粘度也随着温度的升高而降低。

因此在既保证壁材的成膜性好、乳化液稳定性高和

包埋率高,又要保证在喷雾干燥加工工艺中顺利进

行,必须选定在一定温度下具有符合要求粘度的乳

化液。在 65 � 条件下, 3 g/ dL 明胶+ 1%海藻酸钠

溶胶溶液的粘度为 367� 1 MPa ∀ s。超过此粘度在

喷雾干燥制备微胶囊时会出现乳化液进料不流畅、

堵塞喷嘴和产生丝状产品等不良现象。因此本试

验选择在 1 g/ dL 海藻酸钠溶液条件下复配明胶的

质量分数为 1%、2%和 3%。

2� 2 � 微胶囊蛋氨酸乳化液配比优化试验
在乳化温度为 65 � 条件下均质乳化, 进料温

度为 65 � , 进风温度 180 � 、出风温度 80 � 的条

件下喷雾干燥,以包埋率为评价指标。晶体蛋氨酸

微胶囊包埋正交试验结果见表 4、5。

表 4 � 微胶囊配方优化的正交试验结果

Tab. 4 � Results of orthogonal experiment

试验

号

A 明胶质量分数/

%

B 芯材/

%

C 进料温度/

�

D

(空列)

包埋率/

%

1 1 1 1 1 72. 7

2 1 2 2 2 87. 5

3 1 3 3 3 86. 9

4 2 1 2 3 70. 4

5 2 2 3 1 88. 2

6 2 3 1 2 81. 7

7 3 1 3 2 66. 4

8 3 2 1 3 75. 9

9 3 3 2 1 78. 6

均值 1 82. 37 69. 83 76. 77 79. 83

均值 2 80. 10 83. 87 78. 83 78. 53

均值 3 73. 63 82. 40 80. 50 77. 73

极差 8. 73. 14. 03 3. 73 2. 10

表 5� 微胶囊化配方优化正交试验结果方差分析

Tab. 5 � Variance analysis of orthogonal experiment

因素
A 明胶

质量分数

B 蛋氨酸

质量分数

C进料

温度
误差

偏差平方和 123� 23 357� 01 20� 99 6� 74

自由度 2 2 2 2

均方 61� 61 178� 50 10� 49 3� 37

F 值 18� 28 52� 97 3� 11

P 值 0� 051 9 0� 018 5 0� 243 1

� � 方差分析表明乳化液中芯材(蛋氨酸)质量分

数对微胶囊包埋率有显著性影响( P< 0� 05) , 而壁
材明胶浓度和进料温度对微胶囊包埋率影响不显

著( P> 0� 05)。由极差分析表明, 影响因素的大小

依次为蛋氨酸质量分数、明胶质量分数及进料温

度。最佳组合为 A 1 B2 C3。即微胶囊化配方最佳组

合为壁材为海藻酸钠质量分数 1%和明胶质量分数

1%、蛋氨酸质量分数 15%、进料温度 65 � 。
2. 3 � 微胶囊蛋氨酸工艺参数的优化试验

根据 2� 2优化的微胶囊配方, 即海藻酸钠质量

分数 1% 和明胶质量分数 1%、蛋氨酸质量分数

15%、进料温度 65 � ,在不同进风温度、出风温度和

进料速度条件下进行喷雾干燥,以包埋率为评价指

标。其微胶囊包埋率正交试验结果如 6、7。
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表 6 � 微胶囊工艺优化的正交试验结果

Tab. 6 � Results of orthogonal experiment

试验号
A 进风温度/

�

B 出风温度/

�

C 进料速度/

( mL / m in)

D

(空列)

包埋率/

%

1 1 1 1 1 85. 6

2 1 2 2 2 89. 8

3 1 3 3 3 77. 5

4 2 1 2 3 81. 2

5 2 2 3 1 84. 7

6 2 3 1 2 68. 6

7 3 1 3 2 71. 3

8 3 2 1 3 72. 9

9 3 3 2 1 66. 5

均值 1 70. 23 79. 37 76. 57 77. 83

均值 2 78. 17 82. 47 77. 20 75. 70

均值 3 84. 30 70. 87 78. 93 79. 17

极差 14. 07 11. 60 2. 37 3. 47

表 7� 微胶囊化工艺参数正交试验结果方差分析

Tab. 7 � Variance analysis of orthogonal experiment

因素
A 明胶

质量分数/ %

B 蛋氨酸

质量分数/ %

C进料

温度/ �
误差

偏差平方和 298� 43 216. 42 18� 35 9� 01

自由度 2 2 2 2

均方 149. 21 108� 21 9� 17 4� 50

F 值 16� 27 11� 80 0� 49

P 值 0� 0579 0� 0781 0� 6707

� � 由方差分析表明进风温度、出风温度和进料速
度对微胶囊包埋率影响不显著( P> 0� 05)。由极差
分析表明,影响因素的大小依次为进风温度、出风

温度及进料速度。最佳组合为 A 3 B2C3。即微胶囊

化工艺参数最佳组合为进风温度 195 � 、出风温度

80 � 及进料速度 45 mL/ min。

2� 4 � 微胶囊蛋氨酸最佳工艺组合验证
由 2� 2和 2� 3得微胶囊蛋氨酸最佳工艺组合,

即壁材为海藻酸钠质量分数 1%和明胶质量分数

1%、芯材为蛋氨酸质量分数 15%、进料温度 65 � 、

进风温度 195 � 、出风温度 80 � 及进料速度 45

mL/ min。在此条件下进行 3 次验证试验, 所得微

胶囊包埋率分别为 90� 4% , 88� 85%, 89� 63%, 与各

正交试验所得结果基本一致,因此确定为最佳工艺

包埋条件。

2� 5 � 微胶囊蛋氨酸 SEM表面结构观察

用 SEM 观察粉末和微胶囊的超微结构可以得

到工艺条件对产品质量影响的直接证据。从图 1

可以看出粉碎后的晶体蛋氨酸粒径在 0~ 60 �m, 大

小不均一, 粒型不规则, 多棱角不圆整度。从图 2

可看出在本试验最佳包埋条件下制得的微胶囊粒

径约在 15~ 60 �m, 圆整度较好, 表面光滑无小孔,

形状规则,无粘连现象。

图 1 � 晶体蛋氨酸粉末的表面结构

Fig. 1 � SEM photo of crystalline methionine

图 2� 微胶囊蛋氨酸颗粒的表面结构

Fig. 2 � SEM photos of microencapsulation methionine
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通过两次正交试验确定微胶囊包埋最佳条件

为:壁材海藻酸钠质量分数 1%和明胶质量分数

1%、芯材蛋氨酸质量分数 15%、进料温度 65 � 、进

风温度 195 � 、出风温度 80 � 及进料速度 45 mL/

min。在此条件下包埋率为 89� 6%。最终的微胶囊
产品经 SEM 观察颗粒外形较圆整, 大小分布较均

匀, 表面光滑, 表明对形状无规则的晶体蛋氨酸具

有较好的包埋效果。对晶体蛋氨酸粉末微胶囊包

埋处理后, 防止快速在水中溶失, 减缓对虾胃液吸

收等方面取得了令人满意的结果, 从而使蛋氨酸营

养性添加剂在水产饲料中应用范围更加广泛。
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