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!!摘!要"为提高薰衣草精油的稳定性并延长其缓释性能!以天然高分子材料麦芽糊精为壁材!薰衣草精油为芯
材!二氧化硅粒子作为分散剂!通过喷雾干燥工艺制备薰衣草精油微胶囊&分析和表征薰衣草精油微胶囊的形貌’
组成和精油含量!并对薰衣草精油的释放行为进行探究&结果表明$当进风温度为#F"L!风速为%"I&%2!采用快
速通针模式!蠕动泵流速为#%IM%I5-时!所制备的微胶囊数均粒径为"#"BF"N%B#"#"I!精油含量为&CBFEO!包
埋率为’&B&FO&通过P;,.I5(<公式对微胶囊释放过程进行拟合!发现在不同温度下!薰衣草精油微胶囊精油的释
放是非恒速’非稳态动力学过程!$L低温条件保存薰衣草精油微胶囊可有效降低芯材的释放速率&此外!喷雾干燥
后的微胶囊粉末可分散于水中!在!%L下储存%"2后仍然具有良好的稳定性&该研究结果进一步拓宽了薰衣草精
油的应用领域!延长其使用期限&

关键词"麦芽糊精)薰衣草精油)喷雾干燥)微胶囊)释放行为
中图分类号"9QC%E!!!!!!!!文献标志码"P!!!!!!!文章编号"#CE&(&F%#"!"!##"%("!’%("E

!"#$%&$’$(($%)*"+,*+-*.’,."/(0+$(/’$/"’$&12(/’"2&’2*%3
-$)4,&"%&*)((0()"*%$&5’$+$"($/’,/$’)*$(

!"#$%&%’$()*+$,-.’/$012%34’/$5*+(6%64%
"R3>M.S*,.=*,>*0PK;.-83K93T=5/3U.=3,5./<.-KU.-+0.8=+,5-69382-*/*6>$U5-5<=,>*0HK+8.=5*-$

12345.-6785(9382:-5;3,<5=>$V.-6J2*+&#""#F$W25-.#

61()’".)!9*5IX,*;3=23<=.S5/5=>.-KX,*/*-6=23<+<=.5-3K(,3/3.<3X,*X3,=53<*0/.;3-K3,3<<3-=5./
*5/$/.;3-K3,3<<3-=5./*5/I58,*8.X<+/3<Y3,3X,3X.,3K+<5-6<X,.>K,>5-6I3=2*K$Y5=2-.=+,./2562
X*/>I3,I.=3,5./I./=*K3T=,5-.<Y.//I.=3,5./$/.;3-K3,3<<3-=5./*5/.<=238*,3I.=3,5./$.-K<5/58*-
K5*T5K3X.,=58/3<.<=23K5<X3,<.-=D923X,*X3,=53<<+82.<I*,X2*/*6>$8*IX*<5=5*-$.-K3<<3-=5./*5/
8*-=3-=*0=23/.;3-K3,3<<3-=5./*5/I58,*8.X<+/3<Y3,382.,.8=3,5J3K.-K=23,3/3.<3S32.;5*,*0/.;3-K3,
3<<3-=5./*5/Y.<.-./>J3KD923,3<+/=<5-K58.=3K=2.=Y23-=235-/3=.5,=3IX3,.=+,3Y.<#F"L$=23Y5-K<X33K
Y.<%"I&&2$0.<=-*JJ/38/3.-5-6I*K3Y.<.K*X=3K$=230/*Y,.=3*0X3,5<=./=58X+IXY.<#%IM&I5-$=23I3.-
X.,=58/3<5J3*0=23I58,*8.X<+/3<*S=.5-3KY.<"#"BF"N%B#"#"I$=233<<3-=5./*5/8*-=3-=Y.<&CBFEO$
.-K=233IS3KK5-6,.=3Y.<’&B&FOD923,3/3.<3X,*83<<*0I58,*8.X<+/3<Y.<05==3KS>P;,.I5Z<0*,I+/.
.-K5=Y.<0*+-K=2.==23,3/3.<3*0/.;3-K3,3<<3-=5./*5/I58,*8.X<+/3<.=K5003,3-==3IX3,.=+,3<Y.<.
-*-(8*-<=.-=.-K+-<=3.K>K>-.I58X,*83<<$.-K=23,3/3.<3,.=3*0=25<I.=3,5./8*+/KS330038=5;3/>
,3K+83KS>X,3<3,;5-6/.;3-K3,3<<3-=5./*5/I58,*8.X<+/3<.=./*Y=3IX3,.=+,3"$L#D[3<5K3<$=23
I58,*8.X<+/3X*YK3,.0=3,<X,.>K,>5-68.-S3K5<X3,<3K5-Y.=3,$.-K<=5//2.<6**K<=.S5/5=>.0=3,<=*,.63



.=!%L0*,%"2$Y25820+,=23,3TX.-K<=23.XX/58.=5*-053/K*0/.;3-K3,3<<3-=5./*5/.-KX,*/*-6<5=<
<3,;583/503D

7$28,’&(!I./=*K3T=,5-’/.;3-K3,3<<3-=5./*5/’<X,.>K,>5-6’I58,*8.X<+/3’,3/3.<3S32.;5*,

9!引!言

薰衣草精油富含薰衣草醇(芳樟醇(罗勒烯和樟
脑等多种活性成分$因其具有芳香宜人(杀菌(抗氧
化(镇静和驱虫等功效$在日用品工业"如化妆品(洗
涤剂#和医药领域有着广泛的应用%然而$薰衣草精
油水溶性差(易挥发$对温度(水分敏感$有效活性成
分易氧化$严重影响薰衣草精油功效的长效性和稳
定性)#($*%因此$提高薰衣草精油的稳定性(实现按
需释放$对薰衣草精油的实际应用有着重要的意义%

微胶囊技术是利用成膜材料将固体或液体芯材
包埋起来$从而形成具有半通透性或密封囊膜的微
型胶囊技术)%*%精油微胶囊化可避免外部环境对精
油的影响$有利于提高精油的稳定性$并延缓其释放
速率%常见的微胶囊制备方法有凝聚法(界面缩聚
法(喷雾干燥法(层层自组装法等)C*%其中喷雾干燥
具有生产效率高(连续操作等优点$适用于大规模工
业生产%此外$喷雾干燥在密闭容器中进行$避免了
环境对产品的污染$干燥后的产品具有较好的分散
性(水溶解性%天然高分子麦芽糊精是淀粉部分水
解的产物$具有良好的溶解性和低黏度特点$可满足
喷雾干燥工艺需求)E*%此外$相比于常用的阿拉伯
胶$麦芽糊精具有价格低廉(抗氧化等优势)F*%

本文选用麦芽糊精为壁材$薰衣草精油为芯材$
二氧化硅胶体作为分散剂$采用喷雾干燥法制备薰
衣草精油微胶囊%通过调控喷雾干燥工艺参数$优
化薰衣草精油微胶囊的性能%通过红外谱图(扫描
电镜等手段对所制备所得薰衣草精油微胶囊的化学
组成(形貌结构进行表征$并对薰衣草精油微胶囊的
精油释放行为(水分散稳定性进行评价%本文的研
究结果对采用喷雾干燥技术制备精油微胶囊的工艺
参数优化以及深入理解精油微胶囊释放行为有一定
的指导意义%

:!实验部分

:;:!主要原料
薰衣草精油"\"’F&"#$宁波芬畅凝科香精香料

有限公司#’麦芽糖糊精"P]$上海阿拉丁试剂有限
公司#’二氧化硅胶体分散液"固含量为&"O$
756I.(P/K,582试剂有限公司#’去离子水"电导率

#B&!"7&8I’自制#’乙醇"P]$上海阿拉丁试剂有
限公司#’乙醚"P]$杭州双林化工试剂有限公司#’
石油醚"P]$上海泰坦科技股份有限公司#%
:;<!主要实验仪器

高速剪切机"\P!%型$弗鲁克公司#’实验室小
型喷雾干燥仪"7?("C实验室小型喷雾干燥仪$英国
M.-X/.-=公司#’恒温水浴槽"[VW型$杭州大卫科
教仪器有限公司#’恒温恒湿箱"W9VA(#%"[$施都
凯仪器设备有限公司#’光学显微镜"?UĤ &"$上海
舜宇恒平科学仪器有限公司#’扫描电子显微镜
"7HU$_23-*I_,*$荷兰飞纳公司#’水流抽气机
"P(#"""7$上海爱朗仪器有限公司#’分析天平"UH
型$梅特勒(托利多仪器有限公司#’超声波清洗器
"RQ%!""?H型$昆山市超声仪器有限公司#%
:;=!麦芽糊精薰衣草精油微胶囊的制备

将&"6麦芽糊精在%"L条件下搅拌溶解于
$$6水中$得到麦芽糊精水溶液’然后加入C6固含
量&"O的二氧化硅水分散液$并加入!"6薰衣草精
油$在高速剪切条件下"#"""",&I5-#乳化!I5-$得
到稳定的薰衣草微胶囊精油预分散体系%安装喷雾
干燥仪并优化温度设置(风速设置(蠕动泵速率(通
针速率等工作参数%通过观察料液是否雾化成雾状
小液滴(左侧接受瓶中是否有物料(右侧接受瓶中是
否得到干燥的微胶囊产品等现象$优化最佳喷雾干
燥工艺参数%在优化的喷雾干燥工艺参数下$将薰
衣草精油微胶囊预分散乳液以一定速度进样(喷样$
进样完毕后收集样品并清洗仪器%
:;>!测试与表征
#B$B#!薰衣草精油微胶囊的粒径及表面形貌的

表征
采用扫描电镜观测薰衣草精油微胶囊形貌并统

计粒径尺寸%测试时$用导电胶将薰衣草精油微胶
囊粘贴于样品台上$喷金处理$然后在加速电压为
#"‘a$样品放置高度为#%II的条件下观察精油
微胶囊的形貌%通过统计7HU图中C"个薰衣草
精油微胶囊的粒径$计算得到微胶囊的数均粒径和
标准偏差)’*%
#B$B!!薰衣草精油微胶囊表面油(总油及包埋率的

测定
薰衣草精油微胶囊包埋率可以通过表面油(总
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油的测定计算得出%表面油的测定具体方法为)#"*!
将干净的滤纸折叠好后放在直径为%8I的漏斗上$
准确称量!6薰衣草精油微胶囊粉末置于滤纸上$
取#"IM沸程为C"#’"L的石油醚浸泡样品$待
滤液完全从漏斗中流出$重复上述操作$浸泡(萃取
微胶囊样品$次后$将滤液转移至已知质量的圆底
烧瓶中$烧瓶质量记为7#$%"L下减压蒸馏直至烧
瓶与滤液总质量恒重后$称量烧瓶与萃取的精油总
质量记为7!$7!与7#的差值为表面油含量77%

薰衣草精油微胶囊总油的测定)##*!采用混合溶
剂提取称重法测定薰衣草精油微胶囊总油的含量$
具体方法如下!准确称取!6薰衣草微胶囊样品$预
先分散于#"IM去离子水中$超声#I5-后$转移
至分液漏斗$向其中加入#%IM无水乙醇$充分振
荡后再加入!%IM乙醚$摇匀$最后加入#"IM石
油醚$水平振荡分液漏斗!I5-$待水相(有机相明
显分层后$分离有机相’向水相中加入%IM无水乙
醇继续萃取水相中残留的精油$摇匀后再加入
#%IM乙醚$最后加入%IM石油醚$震荡分液’第
三次萃取时$只需加入#%IM乙醚%萃取结束后$
将三次得到的有机相合并转移至质量为7&的圆底
烧瓶中$%"L减压蒸馏至恒重后$称量烧瓶与油相
的总质量"7$#$则薰衣草精油微胶囊总油质量79

等于7$G7&%
按式"##和式"!#计算得到薰衣草精油微胶囊精

油含量和包埋率)#!*!

*&O8
79977
0 :#"" "##

;&O8 #9
77
79

" #:#"" "!#

其中!*和; 分别为薰衣草精油微胶囊的精油含量
和包埋率$O’79 为薰衣草精油总油质量$6’0 为
所取薰衣草精油微胶囊质量$6’77为薰衣草精油
微胶囊表面油质量$6%
#B$B&!薰衣草精油微胶囊的释放行为

称取%6薰衣草精油微胶囊于培养皿$置于恒
温恒湿箱中$保持湿度不变"&"O]V#研究不同温
度下精油的释放行为$每隔#K取样称重$按式"&#
计算薰衣草精油保留率)#&*%

!&O8
7-
7"
:#"" "&#

其中!! 为薰衣草精油保留率$O’7-为-时刻微胶
囊中薰衣草精油质量$6’7"为初始微胶囊中薰衣草
!!

精油质量$6%
通过 P;,.I5+<公式拟合精油微胶囊释放过

程$分析微胶囊精油的释放规律%P;,.I5+<公式如
下)#$*!

<83TX)9"=-#’* "$#
其中!<为-时刻薰衣草精油保留率$O’-为贮存时
间$K’’为释放机理参数’=为释放速率常数$KG#%
一般认为$’b"B$%时表示精油的释放为扩散限制
过程’’b#时精油释放为一级动力学过程)#$*%方
程"$#两边同时取两次对数可得!

/-"G/-<#8’/-->’/-= "%#

!!分别以/--(/-"G/-<#为横纵坐标$进行线性
回归$通过回归方程得到参数’和常数=%
#B$B$!薰衣草精油微胶囊的水分散稳定性

取#6的麦芽糊精薰衣草精油微胶囊均匀分散
于#"6去离子水中$采用光学显微镜"放大$"倍#
观察分散于水中的微胶囊尺寸及形貌’将微胶囊水
分散液在室温下储存$每隔一段时间取样稀释到一
定浓度后测定其13=.电位$并绘制13=.电位与储
存时间关系曲线%

<!结果与讨论

<;:!喷雾干燥工艺条件优化
以麦芽糊精为壁材$薰衣草精油为芯材$二氧化

硅作为分散剂$通过喷雾干燥法制备薰衣草精油微
胶囊%喷雾干燥工艺参数优化结果如表#所示%由
表#可知$喷雾干燥参数对薰衣草精油微胶囊性能
有重要的影响%温度过低(通针速率过快(蠕动泵进
样速率过快$均会导致预分散体系雾化不完全$从而
形成液滴%在干燥过程中$热气流量主要影响产品
水分含量$决定着雾滴能否被有效的干燥$且与微胶
囊的产率(是否黏壁有直接关系%热风量过大时$部
分微胶囊未能被有效地分离回收$导致产率下降’热
风速过小时$雾化的液滴不能充分干燥$易发生黏壁
现象$样品不易吹入收集瓶从而造成浪费%当喷雾
干燥条件为!进风温度#’"L(通针模式为快速(蠕
动泵为#%IM&I5-(风速为%"I&&2时$进样完全%
但是进风温度过高$喷雾干燥时料液中精油的挥发
量越多%基于上述分析$薰衣草精油微胶囊优化的喷
雾干燥条件为!进风温度为#F"L(风速为%"I&&2(
通针模式为快速(蠕动泵流量为#%IM&I5-%在后续
实验中$采用上述优化的喷雾干燥参数制备微
胶囊%
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表:!喷雾干燥条件对喷雾效果的影响

进风温
度&L

热风量&
"I&,2G##

通针
模式

泵速&
"IM,I5-G##

结果

#C" $" 慢速 !" 喷雾不完全$料液未完全干燥
#C" $" 慢速 #% 通针较慢$料液易发生堵塞
#C" $" 快速 #% 出现未喷物料
#C" %" 快速 #% 喷雾基本完全$有残留料液
#E" %" 快速 #% 喷雾基本完全$有残留料液
#F" %" 快速 #% 进样喷雾完全
#’" %" 快速 #% 进样喷雾完全

<;<!薰衣草精油微胶囊的粒径及形貌结构表征
图#为薰衣草精油微胶囊扫描电镜图像%从图

#中发现$采用喷雾干燥工艺制备的薰衣草微胶囊
具有球形结构$通过统计7HU图片上微胶囊粒径
尺寸$微胶囊的平均粒径为"#"BF"N%B#"#"I$同时
因干燥过程中水分快速挥发$且壳壁的刚性不足$部
分薰衣草精油微胶囊出现一定程度的凹陷%微胶囊
小颗粒间发生少量团聚$这是因为亲水二氧化硅均
匀分布在雾化形成的微小液滴内$使得分布在微胶
囊表面的二氧化硅相对较少$水分挥发后在微胶囊
表面的麦芽糊精所占的比例相对变大’同时麦芽糊
精具有一定的黏性$半干的微胶囊颗粒与高温空气
接触后易粘连在一起$导致微胶囊小颗粒间发生团
聚)#%*%

图#!薰衣草精油微胶囊的7HU图像

<;=!薰衣草精油微胶囊的组成分析
图!是薰衣草精油(麦芽糊精和精油微胶囊的

红外谱图%从图!中可以看出$&$CE8IG#和
#"$E8IG#为薰衣草精油羟基"-@V#特征吸收峰$

#E$$8IG#为薰衣草精油中酯类成分的W @特征
吸收峰%对于麦芽糊精$#C$%8IG#为糖类分子
的-@V振动吸收峰$##%%和#"F"8IG#是由于
W-@键的收缩振动峰$#"#F8IG#是 WV 和
WV!的键角变形产生的特征峰)#C*%从微胶囊的红
外谱图中可以观察到#E$$8IG#和#C$%8IG#处出
现明显的吸收峰$分别为薰衣草精油中的W @和
麦芽糊精中的-@V特征吸收峰%

图!!薰衣草精油#麦芽糊精和薰衣草精油微胶囊的红外谱图

<;>!薰衣草精油微胶囊精油含量及包埋率的测定
通过萃取法(混合溶剂提取称重法$经过浸泡(

洗涤(过滤(减压蒸馏等一系列操作最终测得!6薰
衣草精油微胶囊表面油含量%!B&I6$薰衣草精油
微胶囊总油质量EF’BCI6%由式"##和式"!#计算
可得薰衣草精油微胶囊中精油含量为&CBFEO$包
埋率为’&B&FO$且薰衣草精油微胶囊中精油含量
与实验配方中精油占壁材(精油(分散剂总质量的
&FBC#O相近$精油的利用率可达’%B$’O%结合红
外和7HU表征结果$表明可以通过喷雾干燥的方
式实现麦芽糊精对薰衣草精油的高效包覆%
<;?!薰衣草精油微胶囊缓释性分析

图&".#为不同温度下薰衣草精油微胶囊芯材
保留率随时间的变化%$L时$微胶囊的芯材含量
变化不明显$在储存#CK后$芯材保留率仍为
’%B!’O%!% L 时$#CK 后芯材的保留率为
ECBF#O%当温度提高到$%L时$芯材保留率仅为
#B#"O%随着贮藏时间的延长$薰衣草精油微胶囊
的芯材保留率逐渐下降$且贮藏温度越高$芯材释放
越快$这可能是由于温度的提高促进薰衣草精油分
子布朗运动$从而释放速率加快$同时较高的温度提
高了壁材的通透性$降低芯材传质阻力$从而降低芯
材保留率%薰衣草精油和薰衣草微胶囊中精油的质
量损失率曲线如图&"S#所示$从图中可以看出!在
$(!%L和$%L下贮藏#CK后$未包覆的薰衣草精
油质量损失率分别为!%B#%O($FB&#O和C$B"%O$
而薰衣草精油微胶囊中精油质量损失为$BE!O(
!&B#’O和’FBF’O$这说明通过喷雾干燥制备的薰
衣草精油微胶囊在$L和!%L下可显著降低薰衣
草精油的挥发速度$减少精油损失%在较高温度下
"$%L#$薰衣草精油微胶囊表面积较大$增大了传
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质面积$麦芽糊精壳壁孔径增大$同时精油分子布朗
运动加快$精油释放速率增加$储存#CK后$精油质

量几乎完全损失%由此$薰衣草精油微胶囊贮藏过
程中需严格控制温度%

图&!不同温度下薰衣草精油微胶囊芯材保留率曲线及薰衣草精油和薰衣草精油微胶囊中精油的质量损失率曲线

!!进一步通过P;,.I5+<公式对薰衣草精油微胶
囊在不同温度下的释放曲线进行拟合$得到薰衣草
精油微胶囊在不同温度下保留率与释放时间之间的
关系$相关结果如图$和表!所示%薰衣草精油释
放与时间的相关性较高$回归方程中相关系数<!

均大于"B’C$说明可采用P;,.I5+<公式对薰衣草
精油微胶囊精油的释放过程进行拟合%如表&所
示$不同温度下$精油的释放机理参数’ 分别为
"BFC(#B#%和#B%&%在$L下’小于#$表明低温
时薰衣草精油微胶囊中精油释放行为介于扩散限制
和一级动力学之间$而!%L和$%L的释放机理参
数’均大于#$即在!%#$%L条件下薰衣草精油微
胶囊的释放高于一级动力学释放$为挥发性快速释
放过程)#E*%随着温度的升高$芯材释放速率=增
大$说明温度对芯材释放有显著影响%麦芽糊精中
含有大量糖类长链$温度提高$分子链运动能力提
升$包封能力下降$薰衣草精油的渗透性提高)F*$尤
其当温度为$%L时$薰衣草精油释放速率常数达到
#B&$c#"G#&K$精油的迅速释放导致在后期偏离了
线性拟合曲线%综上$薰衣草精油微胶囊在不同温
度下的释放为非恒速$非稳态的动力学过程$并且在
低温条件"$L#保存薰衣草精油微胶囊可有效降低
芯材的释放)#F*%
<;@!薰衣草精油微胶囊的水分散性分析

取#6麦芽糊精薰衣草精油微胶囊分散于#"6
水中$并将其稀释到所需浓度$在光学显微镜下观察
其再分散情况%由图%".#可以观察到喷雾干燥制
备的薰衣草精油微胶囊在水中分散均匀$且在视野
内未观察到团聚现象$说明薰衣草精油微胶囊具有
良好的水分散性%图%"S#为在不同储存时间下精
油微胶囊的13=.电位%薰衣草精油微胶囊分散于

!!

图$!采用P;,.I5+<公式对薰衣草精油微胶囊在不同

!!温度下保留率与释放时间关系的拟合曲线

表<!不同温度下的薰衣草精油微胶囊释放机理
参数!及释放速率常数"

温度&L 回归方程 ’ =&KG# <!

$ ?&b"BFC&G%B&’ "BFC #BC%c#"G& "B’’
!% ?!b#B#%&G$B&E #B#% !B&’c#"G! "B’F
$% ?#b#B%&&G&B&E #B%& #B&$c#"G# "B’C

水中$初始电位值为G!#BF"Ia$在%"2储存期间
内$薰衣草精油微胶囊13=.电位变化较小$维持在
G!"B&"# G!&BC"Ia之间%薰衣草精油微胶囊
具有稳定的负电性$说明薰衣草精油微胶囊在水中
具有良好分散稳定性)#’*%因此$通过喷雾干燥法制
备的薰衣草精油微胶囊具有良好的水分散稳定性$
有望应用于纺织品(空气清新剂及洗涤剂等各种生
活用品中$拓宽了薰衣草精油应用领域%

=!结!论

本文通过喷雾干燥法$以麦芽糊精为壁材(二氧
化硅为稳定剂$制备了薰衣草精油微胶囊%分析喷
雾干燥工艺参数的影响$并通过萃取法和混合溶剂
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!!

图%!分散于水中的薰衣草精油微胶囊的显微镜照片以及在!%L条件下薰衣草
精油微胶囊储存不同时间的13=.电位变化情况

提取称重法测定了薰衣草精油微胶囊的表面油和总
油的含量$计算得出薰衣草精油微胶囊的包埋率$还
研究了薰衣草精油微胶囊的释放行为和水分散稳定
性$所得主要结论如下!
.#优化的喷雾干燥工艺条件为!进风温度

#F"L(通针模式为快速(蠕动泵流量为#%IM&I5-(
风速为%"I&&2’薰衣草精油微胶囊呈球形$粒径为
"#"BF"N%B#"#"I%制备所得薰衣草精油微胶囊
中$精油含量为&CBFEO$包埋率为’&B&FO%
S#通过P;,.I5Z<公式拟合$建立微胶囊释放

动力学模型$探究了温度对薰衣草精油微胶囊的释
放过程的影响$$L低温条件下$芯材释放过程介于
扩散限制和一级动力学之间’在!%#$%L条件下薰
衣草精油微胶囊的释放高于一级动力学释放%高温
对薰衣草精油微胶囊芯材保留率的影响较大$低温
贮藏能够有效降低芯材释放速率%
8#制备的微胶囊可均匀分散于水中$%"2内薰衣

草精油微胶囊的表面电位在G!"B&"# G!&BC"Ia小
范围内波动$薰衣草精油微胶囊具有良好的水分散
稳定性$扩宽薰衣草精油的应用领域%
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