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超声喷雾－冷冻干燥制备高汤微胶囊粉体工艺优化
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摘要：为开发新型高汤微胶囊粉体调味料，设计搭建了用于高汤粉体加工的超声波喷雾－冷冻干燥实验
装置。通过扫描电镜分析和粒度分析，对雾化阶段进样体积流量、超声波功率、料液比、退火温度和时间

等影响高汤微胶囊粉体包埋的５种因素进行了优化。以麦芽糊精为壁材，对高汤中的风味物质、滋味物

质等进行包埋，经由超声波喷雾－冷冻干燥实验装置，制成微胶囊粉体。结果表明，通过对微胶囊粉体微

观结构及粒度指标的分析，确定在进样体积流量３ｍＬ／ｍｉｎ、超声波功率３Ｗ、物料固形物浓度５％，退

火时间５ｈ，退火温度为－４０℃时，所得到的微胶囊粉体的形态和粒度最好，粉体平均粒径２３．１１μｍ。
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０　引　言

天然高汤粉体调味料是以熬制的高汤汁为原

料，采取抽出、分解、加热等工艺，或通过发酵、浓
缩、干燥及造粒等方法来制造加工的一种调味料。
因其富含呈味成分，例如氨基酸、核苷酸、糖、有机
酸和保健成分牛磺酸等，能很好满足人们对调味
料营养、健康、天然和多样的需求而日益受到人们
的青睐［１］。
高汤粉体加工过程中常加入包埋剂，包埋剂

的作用是利用天然或人工合成的高分子材料为壁

材，将均匀分散的固体、液体或气体包封在其中，
形成微胶囊，有效保护芯材不受外界环境的影响，
降低风味物质挥发。因此包埋剂常被运用于化
工、生物医药、食品、化妆品等多个领域［２］。麦芽
糊精是食品领域的常见壁材［３］。
超声波喷雾－冷冻干燥 （ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ　ｓｐｒａｙ－

ｆｒｅｅｚｅ　ｄｒｙｉｎｇ）结合了喷雾干燥和真空冷冻干燥
的优势，并在雾化阶段选择超声波雾化器，通过电
子高频振动，雾化片的高频谐振，将液态物料雾化
成细小的雾滴［４］。Ｈｅｒ等［５］利用喷雾冷冻干燥技
术制备香菇粉体。从粉末的总体荧光结果中观察
到芳香族挥发性化合物的回收率为３０．９％～
８２．９％。扫描电镜分析表明，制备的颗粒本质上是
球形的，具有高度多孔表面，平均直径１９．３μｍ。

Ｈｅｒ等［６］研究喷雾冷冻干燥的退火过程对乙酰氨
基酚粉末的制备的影响，结果显示退火温度和时
间分别在－４０℃和７ｈ时，可制备较好的对乙酰
氨基酚粉末，直径为７．３３μｍ。
超声波喷雾－冷冻干燥既保留了冷冻干燥的

低温特性，又增加了超声波的雾化作用，使得真空
冷冻干燥的时长及成本大大缩小。将超声波喷
雾－冷冻干燥用于制作高品质海鲜汤汁微胶囊粉
体的方案尤为可行。鉴于目前关于超声波喷雾－
冷冻干燥研究报道较少，因此超声波喷雾的具体
技术参数以及后期冷冻干燥的条件仍需进一步探

讨。本实验自主搭建了超声波喷雾－冷冻干燥装
置，对海鲜汤汁生产工艺参数进行了优化，旨在为
进一步工业化制备风味更优的海鲜汤汁微胶囊粉

末提供理论性基础。

１　材料与方法

１．１　材料与仪器
传统方式熬制的佛跳墙调味高汤；食品级麦

芽糊精，郑州特正商贸有限公司；无水乙醇，分析

纯，天津市恒兴化学试剂制造有限公司。
旋转蒸发器，上海亚荣生化仪器厂；高压均质

机，上海申鹿均质机有限公司；ＤＢＴ薄膜连续封
口机，上海静安食品机械制造有限公司；电子鼻，

Ａｉｒｓｅｎｓｅ公司。

１．２　方　法

１．２．１　高汤微胶囊粉体加工

１．２．１．１　传统佛跳墙调味高汤的制备
以分别经焯水处理的猪筒骨、鸭肉、鸡爪、猪

蹄、猪皮、猪腱肉为原辅料，添加黄酒、桂圆肉、陈
皮、白胡椒粒、桂皮佐料进行熬制后得到传统佛跳
墙调味高汤。装袋封口后于－８０℃储存备用。

１．２．１．２　微胶囊制备
取１００ｍＬ高汤解冻，添加２５％麦芽糊精作

为包埋剂，混合均匀，趁热均质（压力６０ＭＰａ），以
完成对高汤中风味物质、滋味物质等的包埋，再进
行超声波喷雾冷冻干燥。
超声波喷雾冷冻干燥方法：在超声功率

３．０Ｗ、进料体积流量５ｍＬ／ｍｉｎ条件下进行喷
雾，喷雾后，保温装置内的液氮将喷雾迅速固化为
小液滴，并一同被转移至零下４０℃的冰箱中，退
火５ｈ。在干燥压力为１ｋＰａ的真空冷冻干燥条
件下进行干燥，冻干曲线设置为隔板温度－２５℃
维持３０ｈ，升温至－１５℃维持１ｈ，升温至－５℃
维持１ｈ，升温至５℃维持１ｈ，最后升温至２０℃
维持１０ｈ。干燥的微胶囊粉体在干燥环境下迅
速转移至铝箔袋中，置于干燥器中储存，备用。

１．２．２　超声波喷雾冷冻干燥工艺优化
单因素试验：退火时间分别为３、５、７ｈ；退火

温度分别为－２０、－３０、－４０℃；超声波功率分别
为２．０、２．５、３．０Ｗ；进样体积流量分别为１、２、３、

４、５ｍＬ／ｍｉｎ；料液比分别为５％、１０％、１５％。

１．２．３　指标测定

１．２．３．１　含水量
直接干燥法参考 ＧＢ　５００９．３—２０１６《食品中

水分的测定》。

１．２．３．２　表观形态观察
应用冷场发射扫描电子显微镜（ＳＵ８０１０／

ＰＰ３０１０Ｔ）对干燥颗粒的微观结构进行观察分析。
在圆形样品台上贴上一层双面碳胶，将微胶囊粉
体利用镊子轻轻粘在上面，吹去多余粉体，由于干
燥粉体样品不导电，检测前将其贴于有导电胶的
检测台上，接受喷金处理（喷金条件５ｍＡ，１２０ｓ），
样品表面形成约１０ｎｍ的金，使其可以接受导电
检测，对显微镜呈现的图像进行观察、采集。
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１．２．３．３　粒度测定

５００ｎａｎｏ　ＸＹ 粒度粒形分析仪适合粒度在

０．４～２　０００μｍ的颗粒。采用欧奇奥技术对样品
进行真空均匀分离［７］。取少量样品通过真空分散
器均匀分布于载物台玻璃板上，从样品分散情况
来看，样品粒度分布较宽，颗粒整体粒度比较小，
在测试时，选择９倍测试。

１．２．３．４　电子鼻分析
取３种干燥工艺的复水样品２ｍＬ 放入

２０ｍＬ顶空瓶中，加盖密封，于５０℃的恒温箱中
预热１０ｍｉｎ。使用连接针的特氟隆管将顶空气
体吸入传感器室，并使用４００ｍＬ／ｍｉｎ洁净空气
作为载气。响应数据以１ｓ间隔获得，测定时间
为１００ｓ，测定后使用空气清洗探头的时间为４０ｓ。

每个传感器的最大电阻变化用于数据分析。

１．３　数据分析
采用Ｍｉｃｒｏｓｏｆｔ　Ｅｘｃｅｌ　２０１０软件绘制曲线图。

２　结果与讨论

２．１　超声波喷雾－冷冻干燥装置的搭建
图１为自主搭建的超声喷雾－冷冻干燥装置

的示意图，液料在输送泵的带动下通过液管传输
至超声波喷头处。喷头处的雾化器是得到初始液
滴的关键部件，喷嘴能够优化液滴及颗粒的分
布［８］。表１为常见雾化器，对于喷雾－冷冻干燥，

最好的雾化器是能够生成单一分散性颗粒的雾化

器［９］，因此本实验选择超声雾化器。本研究选择
的冷介质为液氮，料液和液氮之间温差巨大，传热
速率非常高，剧烈雾化的液滴强烈冲击低温冷介
质立即固化，使小液滴在瞬间毫秒级凝固，形成悬
浮的冻结颗粒［１０］。冻结颗粒的形态决定最终颗
粒的形态。在磁力搅拌作用下进行连续喷雾，数
字超声波控制器通过高频信号线将超声波功率传

递给超声波喷头。老化后，通过冷冻干燥机对这
些冻结颗粒进行干燥。

图１　超声喷雾－冷冻干燥装置
Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅ　ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ　ｓｐｒａｙ－ｆｒｅｅｚｅ　ｄｒｙｉｎｇ　ｄｅｖｉｃｅ

表１　常用雾化器及产生颗粒尺寸
Ｔａｂ．１　Ｃｏｍｍｏｎ　ｎｅｂｕｌｉｚｅｒ　ａｎｄ　ｐａｒｔｉｃｌｅ　ｓｉｚｅ

类型 颗粒尺寸／μｍ

四流体雾化器［９］ ＜１０

二流体雾化器［１０］ ２０～３００

超声雾化器［１１］ １～５

静电式雾化器［１２］ ０．００４～４　０００

此外，由于高汤本身特性，在室温存放一定时
间后，高汤呈现冻状、不流动状态，故利用超声喷
雾－冷冻干燥对高汤进行喷雾时，在输送泵的注射
头部安装加热套，加热温度为４０℃，保持高汤在
喷雾时的均匀的液体状态，使之能够连续喷雾。

２．２　工艺优化

２．２．１　水分含量测定
经测定，调味高汤水分质量分数为（９４．９２±

０．０７）％，水分含量较高，流动性较强，由此判断此
调味高汤适合利用超声喷雾－冷冻干燥装置进行
研究。

２．２．２　包埋剂对调味高汤粉体形态的影响
为提高高汤粉品质，向高汤中加入２５％麦芽

糊精后，利用麦芽糊精的包埋特性，均质以实现对
风味物质、滋味物质等的充分包埋，并与未包埋高
汤粉进行了扫描电镜的比较，如图２所示。当调
味高汤粉体未经包埋处理直接利用超声波喷雾－
　　　　　 　 　

宏观形态 ×５　０００ＳＥＭ ×１０　０００ＳＥＭ

（ａ）未包埋

宏观形态 ×３００ＳＥＭ ×２　５００ＳＥＭ

（ｂ）微胶囊

图２　超声喷雾－冷冻干燥制备调味汤汁粉体微
胶囊的宏观形态和扫描电镜结果

Ｆｉｇ．２　 Ｍａｃｒｏｓｃｏｐｉｃ　ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ　ａｎｄ　ＳＥＭ　ｏｆ　ｂｒｏｔｈ

ｐｏｗｄｅｒ　ｍｉｃｒｏｃａｐｓｕｌｅ　ｐｒｏｄｕｃｅｄ　ｂｙ　ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ

ｓｐｒａｙ－ｆｒｅｅｚｅ　ｄｒｙｉｎｇ　ｗｉｔｈｏｕｔ　ｏｒ　ｗｉｔｈ　ｍｉｃｒｏｃａｐｓｕｌｅ

ｅｍｂｅｄｄｉｎｇ
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冷冻干燥时，干燥后的样品粉体状态呈现海绵状、
无流动性、易潮解。未经包埋的样品经超声喷雾－
冷冻干燥后微观结构呈现无规则网状结构，粉体
之间粘连堆积，粉体没有呈现球型颗粒状。而当
调味高汤粉体通过包埋处理后再进行超声波喷

雾－冷冻干燥，得到的微胶囊调味高汤粉体的宏观
状态为粉状，肉眼可观察到其具有良好的流动性
和分散性。在扫描电镜下进行放大观察，均可以
看到调味高汤微胶囊呈现规则的球型颗粒状态。
对比包埋与未包埋样品，可以清晰地发现未加入
包埋剂的粉体颗粒的形态呈混乱的棉絮状，加入
包埋剂麦芽糊精后颗粒呈稳定的球状，这是因为
麦芽糊精作为壁材对高汤中的各种成分进行了包

覆，形成了一种具有半透性或密封囊膜的微胶
囊［１３］，有利于风味物质的保持和缓释。由此可
见，包埋剂的加入主要是为了提高粉体结构的稳
定性和溶解性，进而提高高汤调味粉的品质［１４］。

２．２．３　超声喷雾冷冻干燥工艺优化

２．２．３．１　超声功率对调味高汤微胶囊化的影响
超声波的空化作用、机械作用等能够使液滴

更加分散均匀，有利于微胶囊的形成［１５］。如图３
所示，在同等放大倍数下，随着超声功率的增大，
粉体颗粒变得更小、更细，雾化也越为激烈。超声
波功率可表示为单位时间内所含超声能量的大

小［１６］，超声功率越大，作用于物料的能量就越大，

随着超声波功率的继续增大，其对物料的空化效
应、机械效应和热效应将逐渐增强，越能促进其分
散，从而得到的颗粒越小、越细。但功率过大又容
易导致喷雾后的物料过细而无法形成胶囊形

态［１７］，同时功率过大也会造成超声波仪器本身的
负担，并会提高生产成本。本研究中可以发现，超
声功率在２～３Ｗ 均能形成稳定的颗粒状胶囊，
且颗粒形态良好能够满足产品需求。

（ａ）Ｐ＝２．０Ｗ （ｂ）Ｐ＝２．５Ｗ （ｃ）Ｐ＝３．０Ｗ

图３　不同超声波喷雾功率下扫描电镜结果
Ｆｉｇ．３　ＳＥＭ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ　ｓｐｒａｙ　ｐｏｗｅｒ

２．２．３．２　进样体积流量对调味高汤微胶囊化的
影响

超声喷雾过程中样品的体积流量直接影响了

超声波对样品的作用效果，最终导致高汤调味品
的品质。随着超声波喷雾进样体积流量的增加，
雾化越为激烈，喷雾范围越分散，形成的微胶囊颗
粒也随进样体积流量增加而变大。当进样体积流
量增加至６ｍＬ／ｍｉｎ时，肉眼可明显观察到由于
喷雾范围较大，物料出现明显粘壁的现象，造成物
料的浪费，因此本研究选择最大进样体积流量优
化至５ｍＬ／ｍｉｎ［１８］。
如表 ２ 所示，进样体积流量分别为 ２ 和

３ｍＬ／ｍｉｎ的微胶囊颗粒的粒度分布结果无明显
变化，当进样体积流量增大至４～５ｍＬ／ｍｉｎ时，
颗粒粒度逐渐增大。若提供相同的能量，那么形
成颗粒的粒径会随着进料速率的增大而增大［１９］。
粒度越小，溶解速率越快［２０］，３ｍＬ／ｍｉｎ的喷雾功
率得到的粒度最小。根据喷雾状态、微观结构以
及粒度分布确定选择超声喷雾功率为３ｍＬ／ｍｉｎ。

表２　不同进样体积流量下微胶囊粉体的粒度
分布

Ｔａｂ．２　Ｐａｒｔｉｃｌｅ　ｓｉｚｅ　ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ　ｏｆ　ｐｏｗｄｅｒｓ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｆｌｏｗ　ｒａｔｅｓ

进样体积流量／（ｍＬ·ｍｉｎ－１） 粒度／μｍ

２　 ２４．５６

３　 ２３．１１

４　 ４１．５３

５　 ７５．２２

２．２．３．３　料液比对调味高汤微胶囊化的影响
图４为不同料液比在超声功率为３Ｗ、进样

体积流量３ｍＬ／ｍｉｎ下的微胶囊粉体颗粒的扫描
电镜结果。由图可知，随料液比的增大，黏度逐渐
增大，粒子间团聚越严重，颗粒表面褶皱越明显。
雾化的结果受料液比的影响，通过对不同质量分
数溶液冻干粉体进行研究发现，颗粒的密度以及
粒径会随着料液比的增大而增大［２１］，与图４的结
果一致。由图４可以看出，当料液比为５％时，超

　　　　　 　 　

（ａ）料液比５％ （ｂ）料液比１０％ （ｃ）料液比１５％

图４　不同料液比下微胶囊粉体颗粒的
扫描电镜结果

Ｆｉｇ．４　ＳＥＭ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｌｉｑｕｉｄ　ｍａｔｅｒｉａｌ

ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
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声波喷雾冷冻干燥高汤调味粉的颗粒光滑，分散
性好，品质较佳。

２．２．３．４　退火时间和温度对调味高汤微胶囊化
的影响

图５为超声功率３Ｗ、进样体积流量５ｍＬ／ｍｉｎ
不同退火条件下微胶囊粉体粒度分布情况。从图
中可以看出，图５（ｃ）和５（ｅ）形成的高汤微胶囊颗
粒表面更为光滑和分散，但颗粒较大，而５（ａ）、

５（ｂ）和５（ｄ）所获得的高汤微胶囊颗粒较小，但容
易出现聚集现象。这可能是不同的温度和时间下
冰晶的产生形状不同，导致干燥后形成的孔隙大
小不同，从而使干燥后的高汤微胶囊颗粒表面形
态不同。

（ａ）－４０℃，３ｈ （ｂ）－４０℃，５ｈ （ｃ）－４０℃，７ｈ

（ｄ）－２０℃，５ｈ
　　

（ｅ）－３０℃，５ｈ

图５　不同退火条件下制得的微胶囊粉体颗粒
的扫描电镜结果

Ｆｉｇ．５　ＳＥＭ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ａｎｎｅａｌｉｎｇ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

如表３所示，在退火温度为－４０℃时，退火

５ｈ的粒度最小，７ｈ次之，退火时间为３ｈ的粒度
显示最大。由此可见退火时间和温度对退火结果
有很大的影响。一般情况下，随退火时间的延长，
颗粒越小，但是退火时间不宜太长，否则会影响整
个冷冻干燥过程的经济性［２２］。所以最佳得退火

　　　　　 　 　
表３　不同退火温度和时间下微胶囊粉体的
粒度分布

Ｔａｂ．３　Ｐａｒｔｉｃｌｅ　ｓｉｚｅ　ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ　ｏｆ　ｐｏｗｄｅｒ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ａｎｎｅａｌｉｎｇ　ｔｉｍｅ　ａｎｄ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

序号 θ／℃ ｔ／ｈ 粒度／μｍ

５（ａ） －４０　 ３　 ５１．４４

５（ｂ） －４０　 ５　 ３７．００

５（ｃ） －４０　 ７　 ４２．５８

５（ｄ） －２０　 ５　 ４１．７４

５（ｅ） －３０　 ５　 ５６．７３

时间为５ｈ。退火温度对颗粒有很大影响。优化
退火温度，对比调味高汤在－２０、－３０和－４０℃
退火温度下喷雾冷冻干燥微胶囊粉体。由图５可
知，在所有退火温度下获得的微胶囊粉末均具有
球形表面。对比表３的不同退火温度下冷冻干燥
微胶囊粉体粒度，确定最佳退火温度为－４０℃。

２．２．４　干燥方式
如图６所示，将３种不同干燥方式干燥后的

高汤调味粉的电子鼻风味轮廓与未干燥的调味高

汤对比，可以明显发现经干燥后的高汤，除了传感
器 Ｗ３Ｓ和 Ｗ６Ｓ原本响应就很低外，其他８个传
感器的响应均有大幅降低，这表明干燥过程会造
成高汤风味的风味损失。将超声喷雾－冷冻干燥
高汤调味粉的电子鼻风味轮廓与其他喷雾干燥方

式进行对比发现，超声喷雾－冷冻干燥高汤调味粉
和冷冻干燥高汤调味粉后的电子鼻传感器响应强

度较大，表明了超声波喷雾－冷冻干燥高汤调味粉
和冷冻干燥高汤调味粉在食用过程中更有利于香

味的释放和保真。

图６　不同干燥方式的汤粉及原汤电子鼻的对比
Ｆｉｇ．６　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｓ　ｏｆ　ｅｌｅｃｔｒｏｎｉｃ　ｎｏｓｅ　ｏｆ　ｒａｗ　ｓｏｕｐ　ａｎｄ

ｓｏｕｐ　ｐｏｗｄｅｒ　ｂｙ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｄｒｙｉｎｇ　ｗａｙｓ

３　结　论

本实验自主搭建了超声喷雾－冷冻干燥装置，
此装置结合了喷雾干燥和真空冷冻干燥的优势，
利用超声喷雾增加物料表面积，缩短生产周期，
增加经济效益，并利用真空冷冻干燥的高保真效
果，达到了制作高品质高汤粉体的目的。确定在
进样体积流量３ｍＬ／ｍｉｎ、超声功率３Ｗ、料液比

５％、退火温度－４０℃、退火时间５ｈ时，所获得
的粉体形态和粒度最好，平均粒径２３．１１μｍ，质
量均一，能耗较低。本实验设计的干燥装置，优化
了工艺，相比常规干燥工艺，以低成本、低周期获
得了较高品质、复水后风味保留较好的高汤微胶
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囊粉体。
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