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肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊的制备及缓释特性
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摘　 要: 为进一步拓宽肉桂精油在食品、饲料等领域的应用,以 β-环糊精为壁材、肉桂叶精油为芯

材,采用共沉淀法制备了肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊,正交试验优化了微胶囊制备条件,并通过气

相色谱-质谱联用(GC-MS)、傅里叶变换红外光谱(FT-IR)对制备的肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊进

行表征。 研究结果表明:壁芯比 6 ∶1、包埋温度 50 ℃ ,包埋时间 4 h,搅拌速度 1 000 r / min 为最优的制备条件,由此得到

的微胶囊的肉桂叶精油包埋率 74. 17% 。 GC-MS 分析表明:肉桂叶精油的主要组成为反式肉桂醛(81. 39% )和邻甲氧基

肉桂醛(7. 61% );微胶囊中的肉桂叶精油的主要成分也是反式肉桂醛(78. 68% )和邻甲氧基肉桂醛(9. 34% )。 FT-IR 分

析表明:肉桂叶精油与 β-环糊精之间形成了较好的包合物结构;微胶囊具有良好的热稳定性及缓释性能。
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Preparation and Slow-release Properties of Cinnamomum cassia Leaves
Essential Oil / β-Cyclodextrin Microcapsules
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Abstract: In order to further broaden the application of Cinnamomum cassia leaves essential oil in food, feed and other fields,
C. cassia leaves essential oil / β-cyclodextrin microcapsules were prepared by co-precipitation method with β-cyclodextrin as the
wall material and C. cassia essential oil as the core material. The preparation conditions of microcapsules were optimized by
orthogonal experimental design. Essential oil / β-cyclodextrin microcapsules were characterized by using gas chromatography-mass
spectrometry(GC-MS) and Fourier transform infrared spectroscopy( FT-IR). The results showed that the suitable preparation
conditions of microcapsules were wall-core ratio 6 ∶ 1, temperature 50 ℃, time 4 h and stirring speed 1 000 r / min. The
encapsulation efficiency of C. cassia essential oil of the obtained microcapsule was 74. 17% . The GC-MS analysis showed that the
main compositions of C. cassia essential oil were trans-cinnamaldehyde ( 81. 39% ), followed by o-methoxycinnamaldehyde
(7. 61% ) and the main compositions of C. cassia essential oil in the microcapsule were also trans-cinnamaldehyde(78. 68% )
and o-methoxycinnamaldehyde(9. 34% ). FT-IR analysis showed that C. cassia leaves essential oil and β-cyclodextrin formed
good inclusion complex. C. cassia leaves essential oil / β-cyclodextrin microcapsules had good thermal stability and slow-release
properties.
Key word: Cinnamomum cassia leaves;essential oil;β-cyclodextrin;microcapsules;slow-release

樟科植物肉桂被广泛用作香料,并在香水、调味品和制药等行业中有许多应用[1 - 2]。 肉桂叶精油常

被用于传统医学的芳香疗法中,具有醒脑提神、杀菌、抗病毒以及风湿病治疗的效果。 然而,肉桂叶精油
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具有强挥发性,使用不耐久,因此,具有缓释效果的精油产品的市场需求越来越高。 微胶囊技术是指利

用天然的或者是合成的高分子材料作为壁材,将不同形态的芯材包埋,形成一种密封或半密封物质的技

术[3]。 经过包埋后的物料因形成了颗粒或者粉末等固体形态增加了运输的便利性,也因其优良的散落

性可以与其他物料或者配料混合使用提高了使用效率。 精油微胶囊的制备不仅使精油的芳香成分得以

保留,还能有效控制精油活性成分的缓慢释放,从而大大提高其商业价值[4]。 β-环糊精是制备微胶囊常

用的壁材,制备方法有很多,主要有超声波法、研磨法、喷雾干燥法、共沉淀法等。 超声波法是将芯材加

入到壁材的饱和溶液中,在超声波的作用下使得壁材包裹芯材,再经过降温、抽滤、洗涤、烘干、粉碎形成

微胶囊,但操作复杂,耗时长[5]。 研磨法是将 β-环糊精加入水中研磨,再加入已经溶于溶剂中的芯材溶

液充分研磨成糊状,通过低温干燥、洗涤、再干燥即获得包埋物,但制备量少且耗时耗力[6]。 喷雾干燥

法是食品工业中普遍使用的包埋方法,一般需要乳化、均质和雾化等步骤,但需要专业的雾化仪器,且对

操作人员的专业要求较高[7]。 共沉淀法则是将 β-环糊精溶液与芯材混合在热状态下进行搅拌,冷却之

后可形成沉淀物再经过抽滤、冻干即可获得目标物的微胶囊,操作简单,包埋物的精油保留率高[8]。 本

研究以 β-环糊精为壁材、肉桂叶精油为芯材,使用共沉淀法制备了肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊,采用气

相色谱-质谱联用(GC-MS)结合傅里叶变换红外光谱(FT-IR)对微胶囊进行了表征,以期将其进一步用

作果蔬保鲜剂、饲料添加剂等,为肉桂叶精油在食品、饲料等领域的应用提供理论数据。

1　 材料与方法

1. 1　 材料、试剂与仪器

肉桂叶,2018 年 8 月购自广西紫桂堂生物科技有限公司,经东北林业大学杨磊教授鉴定为肉桂

(Cinnamomum cassia Presl)叶,自然风干后粉碎过筛置于干燥器中低温(8 ± 4) ℃储存。 β-环糊精、无水

乙醇,均为市售分析纯;去离子水,实验室自制。
Magna-IR560 E. S. P 傅里叶变换红外光谱(FT-IR)仪,赛默飞世尔科技(中国)有限公司;6890N /

5973 型气相色谱-质谱联用(GC-MS)仪,美国安捷伦公司。
1. 2　 肉桂叶精油的提取

取粉碎过筛的肉桂叶粉 2 kg,置于圆底烧瓶中加入 10 L 去离子水加热沸腾。 挥发性成分随水蒸气

出来后遇冷凝结成精油,收集精油用无水硫酸钠干燥,储存在棕色小瓶中备用。
1. 3　 肉桂叶精油组分分析

采用 GC-MS 分析肉桂叶精油组分,色谱柱为 DB-17MS 型毛细管柱(30 m ×0. 25 mm,0. 25 μm),蒸
发室温度 270 ℃,以氦作为载气;进样量 1. 0 μL,流速 1. 0 mL / min;柱温在 100 ℃保持 4 min,然后以

5 ℃ / min的升温速率升高到 230 ℃,保持 5 min;检测器温度保持在 280 ℃。 离子源(EI)温度为 230 ℃,
电子能为 70 eV,扫描范围 15 ~ 500 u;样品峰通过与 NIST02 质谱库中对比定性,每种精油成分的量(以
相对峰面积表示)通过峰归一化得到[9]。
1. 4　 肉桂叶精油微胶囊制备

1. 4. 1　 肉桂叶精油标准曲线　 用无水乙醇配置 10 mg / L 的肉桂叶精油溶液,在紫外分光光度计上进行

全波长扫描,以无水乙醇为空白调零,最大吸光度值对应的波长即为肉桂叶精油的最大吸收波长。 然后

准确配置 1、 5、 10、 15、 20、 25 mg / L 的肉桂叶精油乙醇溶液,在其最大吸收波长处测定吸光度值,并绘

制标准曲线。 经测定,最大吸收波长为 285 nm,标准曲线回归方程为:y =0. 093 3x -0. 023 5,R2 =0. 999 2,
精油质量浓度和吸光度之间线性拟合良好。
1. 4. 2　 单因素试验　 用沉淀法[10]制备肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊。 在一定温度下磁力搅拌,将一定

量 β-环糊精溶解在适量的乙醇 /水(体积比为 1 ∶2)混合物中,制备成饱和的环糊精乙醇水混合液。 将肉

桂叶精油按体积比 1 ∶20 溶于无水乙醇,然后缓慢加入 β-环糊精溶液,壁芯比按质量比分别设为 3 ∶ 1、
6 ∶1、 9 ∶1、 12 ∶1、 15 ∶1,保持加热,温度分别设置为 30、 40、 50、 60、 70 ℃,搅拌时间分别为 1、 3、 5、 7、
9 h,搅拌速度分别设置为 400、 800、 1 000、 1 200、 1 400 r / min,进行包埋。 包埋后真空泵抽滤,所得固
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形物冷冻干燥,即为肉桂精油 / β-环糊精微胶囊,常温避光保存。
分别取 0. 1 g 肉桂叶精油微胶囊粉末 2 份,一份用 10 mL 无水乙醇分散后在 25 ℃条件下,500 W 超

声波处理 30 min,使胶囊壁材破碎,精油溶于无水乙醇中,过滤后将滤液用无水乙醇补足 10 mL;另一份

用 10 mL 无水乙醇快速洗涤,洗涤液过滤后用无水乙醇补足至 10 mL。 两份溶液分别测定吸光度,根据

肉桂叶精油标准曲线分别计算油含量,分别为微胶囊总油质量浓度(C1,mg / L)及微胶囊表面油质量浓

度(C2,mg / L)。 按照如下公式计算精油包埋率( I,% ):

I =
C1 - C2

C1
× 100%

1. 4. 3　 正交试验　 根据单因素试验结果,选取壁芯比(6 ∶1、 9 ∶1、 12 ∶1)、包埋温度(40、 50、 60 ℃)、包
埋时间(3、 4、 5 h)和搅拌速度(700、 1 000、 1 300 r / min)为主要影响因素,利用 DPS V8. 01 软件,以微

胶囊包埋率为考察指标,按 L9(34)设计正交试验,确定最佳制备工艺。
1. 5　 肉桂叶精油微胶囊分析表征

1. 5. 1　 组成分析　 肉桂叶精油微胶囊中的成分采用溶剂萃取法测定。 取 100 mg 的肉桂叶精油 / β-环
糊精微胶囊溶解在 8 mL 的去离子水中,随后加入 4 mL 的正己烷,混合物置于具塞的耐压管中,(85 ±
2) ℃条件下水浴加热 15 min 并轻微振摇,然后将混合物冷却到室温。 收集含有精油的正己烷相,水相

用正己烷(4 mL)连续萃取 2 次,正己烷相用无水硫酸钠干燥,GC-MS 分析。
1. 5. 2　 热稳定性及缓释性分析　 10 mg 的肉桂叶精油样品和 111 mg 的肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊

(相当于 10 mg 的肉桂叶精油),在 45 ℃、 250 r / min 的转速下搅拌反应 0、 15、 30、 60、 120 min。 收集

0. 5 mL含有肉桂叶精油组分的饱和蒸气,按 1. 4. 2 节中的方法测定精油含量。 在分析结束时,中断对

微胶囊的加热,按照 1. 4. 2 节中的方法提取微胶囊中剩余的肉桂叶精油并测定精油含量。
1. 5. 3　 FT-IR 表征　 向 2 mg 样品中加入 200 mg KBr 进行压片,在 4000 ~ 500 cm - 1 范围内扫描,获得肉

桂叶精油、β-环糊精和肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊的 FT-IR 谱图。

2　 结果与讨论

2. 1　 肉桂叶精油组分分析

肉桂叶精油的组分采用 GC-MS 进行分析。 根据总离子流色谱各峰对应的质谱图对各组分进行定性

分析,并根据色谱峰的峰面积,用面积归一化法来计算各组分的含量,结果见表 1。 共鉴定出 26 种组分,占
精油总成分的 96. 52%,检测出肉桂叶精油的主要成分是反式肉桂醛(81. 39%)和邻甲氧基肉桂醛

(7. 61%)。
表 1　 肉桂叶精油成分

Table 1　 Component of essential oil of C. cassia leaves

序号
No.

保留时间 / min
retention time

化合物
compound

相对峰面积 / %
relative peak area

1 3. 237 水芹烯 phellandrene 0. 05
2 6. 495 α-蒎烯 α-pinene 0. 08
3 8. 041 莰烯 camphene 0. 05
4 8. 585 苯甲醛 benzaldehyde 0. 01
5 9. 021 β-蒎烯 β-pinene 0. 32
6 11. 452 D-柠檬烯 D-limonene 0. 00
7 12. 025 邻羟基苯甲醛 o-hydroxybenzaldehyde 0. 01
8 14. 645 苯乙醇 phenethyl alcohol 0. 19
9 16. 190 苯丙醛 benzenepropanal 0. 27

10 18. 037 顺式肉桂醛 cis-cinnamaldehyde 0. 50
11 18. 738 邻甲氧基苯甲醛 o-anisaldehyde 0. 88
12 19. 659 反式肉桂醛 trans-cinnamaldehyde 81. 39
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续表 1

序号
No.

保留时间 / min
retention time

化合物
compound

相对峰面积 / %
relative peak area

13 22. 566 邻甲氧基苯丙酮 o-methoxyphenylacetone 0. 24
14 22. 678 α-古巴烯 α-copaene 0. 59
15 24. 522 α-荜澄茄油烯 α-cubebene 0. 46
16 24. 895 石竹烯 caryophyllene 0. 21
17 25. 422 乙酸肉桂酯 cinnamyl acetate 0. 15
18 25. 400 香豆素 coumarin 0. 13
19 26. 009 α-依兰油烯 α-muurolene 0. 12
20 26. 583 β-没药烯 β-bisabolene 0. 09
21 26. 623 β-杜松烯 β-cadinene 0. 29
22 26. 793 邻甲氧基肉桂醛 o-methoxycinnamaldehyde 7. 61
23 39. 192 反式-橙花叔醇 trans-nerolidol 0. 58
24 43. 993 桉油烯醇 espatulenol 0. 91
25 51. 099 氧化石竹烯 caryophyllene oxide 0. 90
26 54. 376 苯甲酸苄酯 benzyl benzoate 0. 50

合计 total 96. 52

　 　 肉桂叶精油化学组成和生物活性的变化已被广泛研究,精油的定性和定量组成被认为是可变的,除
了生物气候条件,干燥、提取和分析方法外,还受物种固有的因素影响,例如植物的营养阶段和植物的不

同部位[11]。 在此次研究中将肉桂叶精油主要化学成分与文献数据进行比较,可以观察到这些化合物具

有相似性,但有不同的丰量[12]。
2. 2　 肉桂叶精油微胶囊制备的单因素试验

壁芯比值、包埋温度、包埋时间和搅拌速度对包埋率影响的单因素试验结果见图 1。 图 1(a)为搅

拌速度 1 000 r / min,包埋时间 5 h,包埋温度 50 ℃条件下,不同壁芯质量比值下肉桂叶精油微胶囊的包

埋率。 由图 1(a)可以看出,壁芯比值对微胶囊的精油包埋率影响较大,精油包埋率在壁芯比值为 6 和 9
时均能达到 70% 以上,分别为 71. 5% 和 74. 66% 。 壁芯比值过小(3)时,肉桂叶精油未被 β-环糊精包

埋,包埋率较低;壁芯比值过大(12 和 15)时,包埋率亦较低,这是由于壁材 β-环糊精用量过大,壁材与

芯材比例失衡。 因此,优选壁芯比值为 9。

a. 壁芯比 wall-core ratio; b. 包埋温度 encapsulation temperature; c. 包埋时间 encapsulation time; d. 搅拌速度 agitation rate
图 1　 不同因素对精油微胶囊包埋率的影响

Fig. 1　 Effect of different factors on the encapsulation efficiency of microcapsules

在壁芯比值为 9,搅拌速度 1 000 r / min,包埋时间 5 h 的条件下,调节包埋温度为 30、 40、 50、 60 和

70 ℃,研究不同包埋温度对肉桂叶精油微胶囊包埋率的影响,结果见图 1(b)。 从图中可以看出,随温

度升高精油微胶囊包埋率呈先升高后降低趋势。 当体系温度增加至 50 ℃,包埋率达到最高值

(71. 4% ),之后随着温度的增加,包埋率显著下降。 分析其原因,温度过低 β-环糊精溶解度较小,固态

分子难以与精油形成微胶囊,所以升温有利于提高包埋效果;但温度超过 50 ℃,会造成挥发油损失,不
利于包埋物的形成。 因此,选取 50 ℃作为最佳包埋温度。

在壁芯比值为 9,搅拌速度 1 000 r / min,包埋温度 50 ℃的条件下,改变包埋时间(1、 3、 5、 7、 9 h),
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精油微胶囊包埋率变化见图 1(c)。 肉桂叶精油包埋率随着包埋时间延长先增加,在 5 h 时达到最大

(72. 1% ),随后随包埋时间延长其包埋率显著降低。 推测原因可能是由于包埋时间短,肉桂叶精油难

以被壁材 β-环糊精包覆,但过长的搅拌时间,不可避免造成芯材肉桂叶精油的挥发。 因此,肉桂叶精油

微胶囊制备的最佳包埋时间为 5 h。
在壁芯比值为 9,包埋温度为 50 ℃,包埋时间 5 h 的条件下,调节搅拌速度为 400、 800、 1 000、

1 200和 1 400 r / min,研究不同搅拌速度对肉桂叶精油包埋率的影响,结果如图 1(d)所示。 随着搅拌速

度的增加,肉桂叶精油微胶囊包埋率先呈逐渐升高趋势,在 1 000 r / min 搅拌速度下微胶囊包埋率达最

大值(70. 9% ),随后随搅拌速度的增加包埋率逐渐降低。 因为当搅拌速度较低时,芯材肉桂叶精油和

壁材 β-环糊精的分散性差,不利于微胶囊的形成;搅拌速度过高时,精油的挥发量增加,同时 β-环糊精

也易分解,肉桂叶精油包埋率会降低。 因此,选取搅拌速度 1 000 r / min。
2. 3　 肉桂叶精油微胶囊制备条件的正交试验优化

采用 L9(34)正交试验设计,针对壁芯比、包埋温度、包埋时间和搅拌速度 4 个影响因素优化微胶囊

制备条件,实验设计及结果见表 2,方差分析结果见表 3。
表 2　 精油微胶囊制备的正交试验结果

Table 2　 Orthogonal experiments results of microcapsules preparation

序号
No.

A
壁芯比

wall-core ratio

B
包埋温度 / ℃

encapsulation temperature

C
包埋时间 / h

encapsulation time

D
搅拌速度 / ( r·min - 1)

agitation rate

包埋率 / %
encapsulation
efficiency

1 6 ∶1 40 3 700 65
2 6 ∶1 50 4 1000 78
3 6 ∶1 60 5 1300 62
4 9 ∶1 40 4 1300 58
5 9 ∶1 50 5 700 48
6 9 ∶1 60 3 1000 45
7 12 ∶1 40 5 1000 61
8 12 ∶1 50 3 1300 63
9 12 ∶1 60 4 700 46

k1 68. 333 61. 333 57. 667 53. 000
k2 50. 333 63. 000 60. 667 61. 333
k3 56. 667 51. 000 57. 000 61. 000

R 18. 000 12. 000 3. 667 8. 333

表 3　 包埋率方差分析

Table 3　 ANOVA analysis of orthogonal tests of encapsulation efficiency

因素
factor

偏差平方和
squares of deviance

自由度
freedom

F 值
F value

显著性
significance

A 500. 222 2 2. 198 ∗
B 253. 556 2 1. 114
C 22. 889 2 0. 101
D 133. 556 2 0. 587

误差 error 1. 56 2

　 　 由表 2 可知,各因素对微胶囊包埋率影响的大小次序依次为:A(壁芯比) > B(包埋温度) > D(搅拌

速度) > C(包埋时间)。 最佳包埋条件为:A1B2C2D2,即优化后条件为壁芯比 6 ∶1,包埋温度 50 ℃,包埋

时间 4 h,搅拌速度 1 000 r / min。 由方差分析结果可知,壁芯比影响显著,其余各因素均对包埋率无显

著影响。 经验证实验(3 次重复实验),在最优条件下,精油微胶囊包埋率为 74. 17% 。
2. 4　 肉桂叶精油微胶囊成分分析

最优包埋条件制备的肉桂叶精油 / β 环糊精微胶囊与肉桂叶精油相比,微胶囊主要由反式肉桂醛
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(78. 68% )和邻甲氧基肉桂醛(9. 34% )组成,与肉桂叶精油的主要组分反式肉桂醛(81. 39% )和邻甲氧

基肉桂醛(7. 61% )含量差异不大。 反式肉桂醛的相对分子质量 132,邻甲氧基肉桂醛的相对分子质量

162,相对分子质量介于 132 和 162 之间的化合物由于与 β-环糊精内部空腔的相容性可以与 β-环糊精络

合[13]。 主要成分之间的相似性可能是由于 β-环糊精腔的几何相容性,以及调节包合过程中芯材分子的

形状和大小[14],因为 β-环糊精的外表面具有游离羟基,具有亲水性,而内部空腔基本上由葡萄糖分子与

糖苷键连接而成,因此具有疏水性[15]。 有报道提到与 α-环糊精相比,β-环糊精的络合效率更高[16]。
2. 5　 肉桂叶精油微胶囊热稳定性及缓释性能分析

环糊精包合具有多个优势,例如,物理化学稳定性提高、缓释性提高、生物利用度提高[17]。 这是因

为环糊精包合会阻碍微胶囊中精油组分的快速挥发,达到缓释效果[18]。
在图 2 中观察到肉桂精油在 45 ℃下精油保留率随时间推移快速下降,在 80 min 时精油保留率即

达到 0% ,而肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊的热稳定性明显优于肉桂叶精油,微胶囊的精油保留率随时

间推移缓慢降低,在 80 min 时仍为 80% 。 微胶囊中的肉桂叶精油由于 β-环糊精的包覆,挥发性降低,增
加了肉桂叶精油的热稳定性及缓释性能。
2. 6　 红外光吸收谱分析

图 3 为 β-环糊精、肉桂叶精油及肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊的红外光谱。

　

　 　 　

图 2　 肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊的

热稳定性及缓释性

Fig. 2　 Thermal stability and slow release feature of
C. cassia essential oil / β-cyclodextrin microcapsules

　 　 　 　 　 　

图 3　 β-环糊精(a)、肉桂叶精油(b)和
肉桂叶精油微胶囊(c)红外光谱

Fig. 3　 FT-IR spectra of β-cyclodextrin (a),
C. cassia essential oil (b) and microcapsules (c)

β-环糊精的红外谱图在 3390 cm - 1处出现 O—H 的对称拉伸振动特征峰,而 2928 cm - 1处的特征峰

与 C—H 的拉伸振动相关,1157 和 1028 cm - 1处的特征峰分别为 C—O—C 的对称和不对称拉伸振动,其
特征谱带与先前研究中获得的谱带相似,红外谱图几乎没有变化[19]。 肉桂叶精油的红外光谱中 C—H
拉伸振动的特征吸收峰介于 3028 和 2775 cm - 1之间,1732 cm - 1处的高强度带为 CO 的伸缩振动。 在

肉桂叶精油 / β-环糊精红外光谱中,可以观察到 CO 特征振动峰移至 1746 cm - 1并且强度降低,而 1157
和 1028 cm - 1处振动峰(分别来自 C—O—C 的对称和不对称拉伸振动)的强度有所升高,表明肉桂叶精

油进入 β-环糊精的空腔,形成了包含物结构[20],CO 特征振动峰 14 cm - 1的红移表明肉桂叶精油主要

成分反式肉桂醛和邻甲氧基肉桂醛的醛基与壁材 β-环糊精之间形成了氢键结合[21]。

3　 结 论

以 β-环糊精为壁材、肉桂叶精油为芯材,使用共沉淀法制备了肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊。 通过

单因素和正交试验分析,得到制备微胶囊最佳条件为:壁芯比 6 ∶1、包埋温度 50 ℃、包埋时间 4 h、搅拌

速度 1 000 r / min,此工艺制备的微胶囊包埋率达 74. 17% 。 GC-MS 结合 FT-IR 对制备的肉桂叶精油 / β-
环糊精微胶囊进行表征,表明制备的微胶囊中的精油与肉桂叶精油具有相同的主要成分,即反式肉桂醛
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(78. 68% )和邻甲氧基肉桂醛(9. 34% )。 FT-IR 分析表明肉桂叶精油与 β-环糊精形成较好的包合物结

构。 热稳定性及缓释性能分析表明制备的肉桂叶精油 / β-环糊精微胶囊具有良好的热稳定性及缓释性

能,45 ℃、 80 min 时微胶囊中精油保留率仍有 80% 。
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