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摘要：目的 通过响应曲面试验确定制备橄榄油微胶囊的最佳工艺。方法 以大豆分离蛋白和黑木耳多糖

为新型壁材，橄榄油为芯材，亚麻籽胶为乳化剂，采用乳液聚合-冷冻干燥法制备橄榄油微胶囊，其实

验指标为包埋率，并利用透射电镜观察微胶囊的形态。结果 在固形物质量分数为 15.4%、壁芯材体积

比为 5︰1、乳化剂的质量分数为 0.24%的条件下，包埋率可达到 77.22%。 通过透射电镜观察微胶囊形

态可知，橄榄油微胶囊基本呈圆球形，分布均匀，包埋效果较好。结论 响应曲面试验可以很好地对橄

榄油微胶囊的制备工艺条件进行优化，制备的橄榄油微胶囊对橄榄油的抗氧化作用有着加强效果。 
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Optimization of Microencapsulation of Olive Oil by Response Surface Methodology 
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ABSTRACT: To determine the optimal encapsulation technology of olive oil through response surface methodology 

(RSM). Isolated soybean protein and polysaccharides from Auricularia auricula were used as new wall materials, olive oil 

was used as core materials and linseed gum was used as emulsifier to prepare olive oil microcapsules by emulsion 

polymerization-freeze drying method. The experimental index was embedding rate and the microcapsules was observed by 

morphology of transmission electron microscope. Under the conditions of solid content of 15.4%, wall-core ratio of 5︰1 

and emulsifier content of 0.24%, the embedding rate reached 77.22%. The transmission electron microscope observing 

results showed that the microcapsules of olive oil were basically spherical, evenly distributed and with good embedding 

condition. RSM can be used to optimize the preparation conditions of olive oil microcapsules. The final microcapsules of 

olive oil have better antioxidant effect than olive oil. 
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橄榄油具有抗衰老[1—2]、降低血脂[3]、防癌等功

效[4]，其中不饱和脂肪酸质量分数约为 90%以上[5]，

易与空气接触，发生油脂过氧化现象，从而严重损害

橄榄油的营养成分和品质[6—7]。微胶囊化使油脂利于

贮藏[8—9]，能避免变质[10—12]。微胶囊技术中的乳液聚

合法基本原理：在含有乳化剂的溶液中溶解壁材，再

加芯材物质，搅拌形成稳定的乳化液，然后在加热条

件下形成微胶囊。该法具有易操作、重复效果好、条

件温和等优点，而且工艺流程简单，并能很好地保留

芯材的有效成分[13]。 
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文中拟研究采用响应曲面法，以大豆分离蛋白和

黑木耳多糖为新型壁材，对橄榄油进行微胶囊化，确

定最佳工艺条件，使橄榄油的抗氧化稳定性增加，为

以后开发橄榄油产品提供经验。 

1  实验 

1.1  材料与试剂 

材料和试剂：大豆分离蛋白，辽宁阜新市维远蛋

白科技有限公司；黑木耳，东宁润乡山产品有限公司；

正己烷，天津市天力化学试剂有限公司；亚麻籽胶，

河南方大食品添加剂有限公司；橄榄油，中欧天然食

品股份有限公司。 

1.2  仪器与设备 

仪器与设备：HC-TP11-5 型架盘药物天平，上海

精密科学仪器有限公司；HH-2 型数显恒温水浴锅，

江苏省金坛市荣华仪器制造有限公司；ST-10 型多功

能粉碎机，永康市帅通工具有限公司；DF-101S 集热

式恒温加热磁力搅拌器，河南予华仪器有限公司；

101-2A 型电热鼓风干燥箱，上海一恒科技有限公司；

R-201 型旋转蒸发器，上海申胜生物技术有限公司；

FD-18 型冷冻干燥机，北京博医康实验仪器有限公

司；SHB-3 型循环水式多用真空泵，郑州长城科工贸

有限公司；PHS-3C 型数显酸度计，杭州奥立龙仪器

有限公司；UV-6100 紫外-可见分光光度计，上海元

析仪器有限公司；IKAT18Digital 数显型分散机，艾

卡仪器设备有限公司；GL-2LM 冷冻离心机，上海市

离心机械研究所有限公司；KQ-800GKDV 型高功率

恒温数显超声波清洗器，昆山市超声仪器有限公司；

H-7650 型透射电子显微镜，天美日立公司。 

2  实验方法 

2.1  黑木耳多糖的制备 

黑木耳多糖的制备参考于美汇等人的方法[14]。 

2.2  橄榄油标准曲线的建立 

用正己烷配制质量浓度为 10 mg/mL 的橄榄油标

准溶液，配制不同浓度的橄榄油溶液（见表 1），在

波长 228 nm 处测其吸光度的数值。以吸光度值为纵

坐标，橄榄油浓度为横坐标，得到橄榄油标准曲线的

回归方程。 

2.3  橄榄油微胶囊制备 

采用乳液聚合法制备橄榄油微胶囊[15]，选择大豆

分离蛋白和黑木耳多糖为壁材，加入乳化剂亚麻籽胶

于水中溶解均匀，在一定温度下缓慢加入芯材橄榄油

搅拌乳化，形成乳化液，然后充分均质，最后 

表 1  橄榄油标准溶液的配制 
Tab.1 Preparation of olive oil standard solution 

序号 
橄榄油标准 

溶液体积/mL 

正己烷 

体积/mL 

橄榄油质量 

浓度/(mg·mL1) 

1 0 2 0 

2 0.05 1.95 0.25 

3 0.1 1.9 0.5 

4 0.15 1.85 0.75 

5 0.2 1.8 1.0 

6 0.25 1.75 1.25 

7 0.3 1.7 1.5 

 
冷冻干燥制成橄榄油微胶囊。对壁材配比、壁芯材比

例、乳化剂的变量、黑木耳多糖的变量、乳化温度、

均质时间等进行单因素实验，以包埋率为检测条件，

得出最好方案。  

2.4  包埋率的测定  

1）包埋率的测定参照刘施琳[16]的方法，并稍作

改变。 
2）总油测定方法。称取 0.5 g 微胶囊，加入 200 mL

正己烷。磁力搅拌 0.5 h，用超声波清洗仪超声 20 min，

在转速 10 000 r/min 下离心 5 min。取 2 mL 上清液在

228 nm 处测定吸光值，代入橄榄油标准曲线，得到

总油量（W2）。 
3）表面油测定方法。称取 0.5 g 微胶囊，加入

20 mL 正己烷，并充分溶解，在转速 10 000 r/min 下

离心 5 min。取 2 mL 上清液在 228 nm 处测定其吸光

值，代入橄榄油标准曲线，得到表面油量（W1），将

其代入式（1）计算包埋率： 
P=（1−W1/W2）×100%              (1) 
式中：P 为包埋率（%）；W1 为表面油量（mg/mL）；

W2 为总油量（mg/mL）。 

2.5  单因素试验 

2.5.1  固形物含量对包埋率的影响 

分别按质量分数为 5%，10%，15%，20%，25%

的固形物配制 10 mL 壁材溶液，壁材溶液与橄榄油体

积比为 5︰1，加入质量分数为 0.25%的乳化剂，添加

黑木耳多糖的质量分数为 0.2%，然后在温度 55 ℃下

乳化 30 min，在转速 10 000 r/min 下均质 3 min，然

后冷冻干燥，测定包埋率。  

2.5.2  壁芯材比例对包埋率的影响   

以质量分数为 15%的固形物来配制 10 mL 壁材溶

液，分别按壁材溶液与橄榄油体积比为 2︰1，3︰1， 

4︰1，5︰1，6︰1 加入橄榄油，加入质量分数为 0.25%

的乳化剂，添加质量分数为 0.2%的黑木耳多糖，然后

在温度 55 ℃下乳化 30 min，在转速 10 000 r/min 下均

质 3 min，然后冷冻干燥，测定包埋率。  
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2.5.3  乳化剂含量对包埋率的影响  

以质量分数为 15%的固形物来配制 10 mL 壁材

溶液，壁材溶液与橄榄油体积比为 5︰1，分别选取

质量分数为 0.1%，0.15%，0.2%，0.25%，0.3%的乳

化剂，添加质量分数为 0.2%的黑木耳多糖，然后在

温度 55 ℃下乳化 30 min，在转速 10 000 r/min 下均

质 3 min，冷冻干燥，测定包埋率。 

2.5.4  黑木耳多糖含量对包埋率的影响   

以质量分数为 15%的固形物来配制 10 mL 壁材

溶液，壁材溶液与橄榄油体积比为 5︰1，加入质量

分数为 0.25%的乳化剂，分别添加质量分数为 0.1%，

0.15%，0.2%，0.25%，0.3%的黑木耳多糖，然后在

温度 55 ℃下乳化 30 min，在转速 10 000 r/min 下均

质 3 min，冷冻干燥，测定包埋率。  

2.5.5  乳化温度对包埋率的影响   

以质量分数为 15%的固形物来配制 10 mL 壁材

溶液，壁材溶液与橄榄油体积比为 5︰1，加入质量

分数为 0.25%的乳化剂，添加质量分数为 0.2%的黑木

耳多糖，然后分别在温度为 45，50，55，60，65 ℃条

件下乳化 30 min，在转速为 10 000 r/min 下均质 3 min，

冷冻干燥，测定包埋率。  

2.5.6  均质时间对包埋率的影响  

以质量分数为 15%的固形物来配制 10 mL 壁材

溶液，壁材溶液与橄榄油体积比为 5︰1，加入质量

分数为 0.25%的乳化剂，添加质量分数为 0.2%的黑

木耳多糖，在温度为 55 ℃下乳化 30 min，在转速

为 10 000 r/min 下分别均质 1.5，2，2.5，3，3.5 min，

冷冻干燥，测定包埋率。 

2.6  响应面试验 

根据单因素试验结果，选择固形物含量、壁芯

材比及乳化剂含量为自变量，以包埋率为响应值，

根据 Box-Behnken 设计优化试验，因素与水平设计

见表 2。 

表 2  响应面试验因素水平 
Tab.2 Factors and levels in response surface test 

水

平 

因素 

固形物质量 

分数(X1)/% 

壁芯材比值

（X2） 

乳化剂质量

分数（X3）/% 

1 10 4 0.2 

0 15 5 0.25 

+1 20 6 0.3 

2.7  微胶囊 TEM 形态观察 

取少量微胶囊，在装有蒸馏水的小烧杯中分散，

制成悬浮液，滴入磷钨酸（2%）染色 3 min 后，将铜

网没入染色液中，静置数分钟，滤纸吸去多余液体，

待干燥后用 TEM 观察微胶囊产品形态。 

3  结果与讨论 

3.1  橄榄油的标准曲线 

得到了橄榄油的标准曲线方程： y=0.5481x+ 

0.0273，R2=0.9908，标准曲线见图１。 
 

 
 

图 1  橄榄油标准曲线 
Fig.1 Olive oil standard curve 

 

3.2  单因素试验 

3.2.1  固形物含量对包埋率的影响 

由图 2 可知，微胶囊的包埋率随着固形物质量

分数的增加，先增大后减小，在固形物的质量分数为

15%时最大。乳化液粘度变大，在固形物的质量分数多

于 15%时，乳化搅拌和均质不充分，包埋率减小，由此

可见，最佳的固形物质量分数确定为 15%。 
 

 
 

图 2  固形物含量对包埋率的影响 
Fig.2 Effects of solid content on embedding 

 

3.2.2  壁芯材比对包埋率的影响 

由图 3 可知，包埋率随着壁芯材体积比的增加，

先增大后平缓。由于壁材的增加使乳化液的黏度增

大，提高了乳化液的稳定性；芯材的增加会使壁材与

芯材反应逐渐达到饱和状态，芯材过多，使壁材不能

完全包埋芯材。当壁芯材体积比为 6∶1 时，包埋率
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达到最大值（75.93%）。由于橄榄油随着壁芯材体积

比的增加含量会减少，且壁芯材的体积比为 6∶1 和 

5∶1 的包埋率相差不大，因此选择壁芯材体积比为

5∶1 时包埋的效果最合适。 
 

 
 

图 3  壁芯材比值对包埋率的影响 
Fig.3 Effects of wall/core ratio material on embedding 

 

3.2.3  乳化剂含量对包埋率的影响  

由图 4 可知，微胶囊的包埋率随着乳化剂含量的

增加先是缓慢增大，当达到质量分数为 0.2%以后迅

速增大，在质量分数为 0.25%时为最大，之后逐渐减

小。推测原因估计是加入乳化剂会使乳化液的粘度增

加，壁芯材结合效果得到提高，随之包埋率增大；当

乳化液粘度过大时，均质不均匀，包埋率减小。由此

可见，选择乳化剂的质量分数为 0.25%。 
 

 
 

图 4  乳化剂含量对包埋率的影响 
Fig.4 Effects of emulsifier content on embedding 

 

3.2.4  黑木耳多糖含量对包埋率的影响 

由图 5 可知，包埋率随着黑木耳多糖质量分数的

增加而增大，在质量分数为 0.2%时达到最大，之后

减小。当添加黑木耳多糖质量分数大于 0.2%时，超

过黑木耳多糖及大豆分离蛋白组成的壁材稳定值，大

豆分离蛋白含量会减少，乳化液稳定性减小。由此可

见，选取质量分数 0.2%为黑木耳多糖的添加量。  

3.2.5  乳化温度对包埋率的影响 

由图 6 可知，微胶囊的包埋率随着乳化温度的升 

 
 

图 5  黑木耳多糖添加量对包埋率的影响 
Fig.5 Effects of polysaccharide content from Auricularia 

auricula on embedding 

高先增大后减小，在 55 ℃时最大。随着温度的升高，

壁材的粘度会下降，均质效果变好，包埋率增大。当

温度继续升高时，蛋白变性，破坏了壁芯材的结合，

乳化效果减弱，包埋率减小。由此可见，乳化温度确

定为 55 ℃。 

 

 
 

图 6  乳化温度对包埋率的影响 
Fig.6 Effects of emulsification time on embedding 

 
3.2.6  均质时间对包埋率的影响 

由图 7 可知，当均质时间增加时，包埋率先缓慢

增大，后迅速增大，在均质时间为 3 min 后略微 

 
 

图 7  均质时间对包埋率的影响 
Fig.7 Effects of homogenization time on embedding 
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下降。随着均质时间的增加，乳化液的黏度会下降，

微胶囊的稳定性也下降，从而使包埋率下降。由此可

知，均质时间对微胶囊包埋率的影响极显著，因此均

质时间选择为 3 min。  

3.3  响应曲面法实验结果及分析 

3.3.1  响应曲面法实验设计及结果 

在单因素试验的基础上，以固形物含量 A、壁芯

材比例 B、乳化剂含量 C 为考察因素，包埋率为因变

量，设计试验，结果见表 3。 

3.3.2  响应曲面多元二次模型建立及方差分析 

因素水平见表 3，利用 Design-Expert 8.06 软件对

包埋率进行数据处理，得到回归方差分析表，并进行多

元线性拟合分析，得到回归方程：Y=78.24+0.74A+ 
0.62B1.39C+4.00AB+0.30AC3.70BC9.09A24.51B2 
6.41C2，方差分析结果见表 4。 

二次多项分析模型见表 4，可以看出该模型回归

极显著（P<0.01），失拟误差项不显著（P>0.05），且

该模型 R²=0.9866，说明模型实验拟合较好，可以通

过此模型来预测微胶囊包埋率最优条件。在回归方

程中，AB，BC，A2，B2，C2 对包埋率影响极显著

（P<0.01），C 对包埋率影响显著（P<0.05）。F 值越

大，因素对包埋率影响越大，由表 4 可知，因素对

包埋率影响的大小关系依次为：乳化剂含量>固形物

含量>壁芯材比值。 

 
表 3  响应曲面试验的设计及结果 

Tab.3 Design and results of response surface experiment 

实验号 
固形物质量 

分数 A/% 

壁芯材 

比值 B 

乳化剂质量

分数 C/% 
包埋率/% 

1 1 1 0 60.35 

2 0 1 1 62.06 

3 0 0 0 78.42 

4 0 1 1 65.19 

5 0 1 1 73.74 

6 1 0 1 62.92 

7 1 1 0 70.26 

8 1 1 0 60.93 

9 1 0 1 61.27 

10 0 0 0 79.13 

11 1 1 0 67.03 

12 1 0 1 63.17 

13 1 0 1 63.62 

14 0 0 0 76.63 

15 0 0 0 77.36 

16 0 0 0 79.67 

17 0 1 1 68.32 
 

 
表 4  回归方程方差分析 

Tab.4 Analysis of variance of regression equation 

方差来源 平方和 自由度 均方和 F 值 P 值 显著性 

模型 812.44 9 90.27 57.22 < 0.0001 ** 

A 4.37 1 4.37 2.77 0.1401  

B 3.05 1 3.05 1.93 0.2070  

C 15.54 1 15.54 9.85 0.0164 * 

AB 64.08 1 64.08 40.62 0.0004 ** 

AC 0.36 1 0.36 0.23 0.6474  

BC 54.83 1 54.83 34.76 0.0006 ** 

A2 347.98 1 347.98 220.58 < 0.0001 ** 

B2 85.59 1 85.59 54.25 0.0002 ** 

C2 172.79 1 172.79 109.53 < 0.0001 ** 

残差 11.04 7 1.58    

失拟误差 4.81 3 1.60 1.03 0.4695  

纯误差 6.24 4 1.56    

总离差 823.48 16     

模型决定系数  R2=0.9866     

模型调整决定系数  R2
adj=0.9693     

注：**表示极显著（P<0.01）；*表示显著（P<0.05） 
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3.3.3  根据等高线和响应面分析因素间的交互作用 

利用 Design-Expert 软件，生成响应曲面见图 

8—10。观察各因素之间的相互作用对包埋率的影响

作用。 

 

 
 

图 8  DH=f（A，B）的等高线和响应曲面 
Fig.8 Contour plot and responsive surface of DH=f(A, B) 

 

 
 

图 9  DH=f（A，C）的等高线和响应曲面 
Fig.9 Contour plot and responsive surface of DH=f(A, C) 

 

 
 

图 10  DH=f（B，C）的等高线和响应曲面 
Fig.10 Contour plot and responsive surface of DH=f(B, C) 
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由图 8 可知，响应曲面坡度陡峭，等高线呈椭

圆形，当固形物含量处于低值与高值时，随着壁芯

材比值的增加，包埋率都先增加后减小。说明壁芯

比和固形物含量交互作用显著，与表 4 中交互项值

的分析结果一致。由图 9 可以看出，等高线近似圆

形，当固形物含量处于低值与高值时，随着乳化剂

含量的增加，包埋率都先增加后减小。乳化剂含量

和固形物含量交互作用不显著，与表 4 中的交互项

值的分析结果一致。由图 10 可以看出，等高线呈椭

圆形，响应曲面较为平缓，当壁芯材比值处于低值

与高值时，随着乳化剂含量的增加，包埋率都先增

加后减小。说明乳化剂含量和壁芯比的交互作用对

包埋率影响显著，与表 4 中分析结果一致。由此    

可知，响应面法可以用来对微胶囊的制备工艺进行

优化。 

3.3.4  验证实验 

根据响应曲面法优化分析，得到了理论上的最佳

制备工艺条件。当固形物质量分数为 15.37%，壁芯

材体积比值为 5.16，乳化剂质量分数为 0.24%时，包

埋率为 78.43%。 
在最佳条件下，考虑到实际操作情况，将制备橄

榄油微胶囊工艺条件确定为：固形物质量分数

15.4%，壁芯材体积比值 5，乳化剂质量分数 0.24%。

重复做 3 次实验，得出橄榄油微胶囊包埋率的实际值

分别为 77.05%， 78.46%， 76.14%，平均包埋率

为 77.22%。与理论预测值相差 1.21%，由此可见利用

响应面法优化制备微胶囊可行。 

3.4  微胶囊 TEM 形态观察结果 

微胶囊群体见图 11b，从整体来看，以大豆分离

蛋白和黑木耳多糖为壁材制备的橄榄油胶囊近似呈

球形，直径范围为 2~10 μm。放大 20 000 倍的微胶囊

个体见图 11a，呈球形的透射电镜视图是比较理想的

个体颗粒形态。 

 

 
a                                       b 

 

图 11  透射电镜图片 
Fig.11 TEM image 

 

4  结语 

以大豆分离蛋白和黑木耳多糖为新型壁材，根

据响应曲面法软件进行参数的最优化分析，得到了

最佳的制备橄榄油微胶囊工艺条件：固形物质量分

数为 15.4%，壁芯材体积比为 5︰1，乳化剂质量分

数为 0.24%，得出橄榄油微胶囊的包埋率为 77.22%。

制备的橄榄油微胶囊在透射电镜下 ,直径范围为 2~  

10 μm，可看到颗粒分布均匀，多数近似呈圆形。该研

究为橄榄油在抗氧化稳定性方面提供了理论基础, 优

化制备出的微胶囊具有良好的形态, 这样可以扩大橄

榄油的应用范围，并为以后开发橄榄油产品提供借鉴。 
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