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黑米花青素微胶囊制备的工艺研究 

娄秋艳, 孙汉巨*, 王  鑫, 章萍萍, 谢玉鹏, 张曼莉, 王  霄 

(合肥工业大学生物与食品工程学院, 合肥  230009) 

摘  要: 目的  以黑米花青素为主要原料, 开发一种能够顺利到达肠道并在肠道内缓慢释放以发挥花青素益

生元功效的微胶囊。方法  采用锐孔法, 以包埋率为指标, 分别以壁芯比、针头孔径、海藻酸钠及 CaCl2浓度

为因素, 采用单因素试验, 确定微胶囊的制备条件; 在此基础上, 采用四因素三水平L9(3
4)正交试验, 优化了该

微胶囊的最佳制备工艺; 最后, 通过微胶囊在胃和肠模拟液中的释放试验, 验证该微胶囊的缓释功能。结果  

微胶囊的最佳制备工艺: 壁芯比 3:1、针头孔径 0.45 mm、海藻酸钠 2.0%、CaCl2 2.0%; 该微胶囊可以在人胃

模拟液中保持 4.0 h以上, 在人肠模拟液中缓慢释放。结论  采用锐孔法制备的花青素微胶囊能够顺利到达肠

道缓慢释放, 发挥其益生元功效。 
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Study on preparation of microcapsules of anthocyanins from black rice 

LOU Qiu-Yan, SUN Han-Ju*, WANG Xin, ZHANG Ping-Ping, XIE Yu-Peng, 
ZHANG Man-Li, WANG Xiao 

(School of Biotechnology and Food Engineering, Hefei University of Technology, Hefei 230009, China) 

ABSTRACT: Objective  To develop a kind of microcapsule of anthocyanins from black rice, which can 

arrive to the intestinal successfully with a sustained release and exert the prebiotic efficacy of anthocyanins. 

Methods  Using the orifice method, the imbedding ratio of anthocyanins as evaluation index and the 

wall-core ratio, aperture of needle, sodium alginate mass fraction, and CaCl2 concentration as factors, the 

conditions of making microcapsule were determined by single-factor experiments. On this basis, the 

preparation technology was optimized by orthogonal experiment. At last, the sustained-release function of 

microcapsules was verified by releasing experiment in the human stomach and intestine simulation liquid. 

Results  The optimum preparation process was as follow: wall-core ratio 3:1, aperture of needle 0.45 mm, 

sodium alginate 2.0% and CaCl2 2.0%. The microcapsules could maintain in the stomach simulation liquid for 

4.0 h or more, and release slowly in the intestine simulation liquid. Conclution  The microcapsules made with 

the orifice method could reach the intestinal canal successfully, release slowly and exert the prebiotics efficacy 

of anthocyanins. 
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1  引  言 

花青素(anthocyanin), 又称花色素, 属于类黄酮

类化合物, 是自然界中广泛存在于植物中的一类水

溶性天然色素, 存在于约 27个科及 72个属的植物中
[1,2]。作为主要呈色物质, 其赋予蓝莓、山楂、覆盆子、

紫薯、黑米及玫瑰花等水果、蔬菜及花卉具有五彩缤

纷的颜色。花青素颜色随着介质 pH的改变而变化。

当 pH≤2, 呈现鲜红色; pH 在 2~6, 呈现紫色; 当

pH>7, 呈现蓝绿色[3]。此外, 其颜色还与浓度、共色

作用、温度及氧气等外界环境因素有关。值得一提的

是, 花青素还具有抗氧化、清除自由基、抗癌、改善

视力、降血脂及减轻肝机能障碍等多种生物活性[4,5]。

因此, 利用花青素开发新型的食品、保健食品、药物

及化妆品, 将给消费者的健康带来益处, 也必将具有

较好的市场潜力。 

微胶囊化 (microencapsulation)是指通过特殊方

法, 利用合成或天然的高分子材料, 包裹固体、液体

及气体物质, 制成有囊壁的微胶囊, 以达到保护及控

制 等 效 果 , 所 得 到 的 微 小 颗 粒 称 为 微 胶 囊

(microcapsule), 其颗粒直径一般在0.1~10000 μm[6-8]。

其中, 被包裹、保护或控制的物质为芯材; 用来包裹、

保护或控制芯材的物质为壁材或包材。微胶囊的制备

有喷雾干燥法、超分子包合物形成法、空气悬浮包衣

法、锐孔法及静电结合法等多种方法[9,10]。其中, 喷

雾干燥和锐孔法是应用较多的方法。前者制备的微胶

囊多是多孔的球型, 不适宜生产具有缓释功能的微

胶囊; 后者制备的产品则是规则的球型, 而且其所需

设备简单、投资少、耗能低[11-13]。 

益生元(prebiotic), 又称双歧因子, 是指那些不

易消化的、可以通过选择性地促进肠道中一种或几种

益生菌的生长或增强其活性, 从而增进宿主健康的

食品成分。其主要包括低聚果糖类、多糖类、蛋白水

解产物、中草药及天然植物提取物等[14]。 

经过前期的研究, 发现花青素对肠道益生菌(如

双歧杆菌、嗜酸乳杆菌等)具有增殖作用, 对金黄色

葡萄球菌、大肠杆菌等有害菌具有抑制作用[15]。但

是花青素属于小分子物质, 在上消化道就会被吸收, 

很难到达大肠发挥其益生元功效。因此, 本研究拟以

黑米花青素为主要原料, 采用锐孔法, 对花青素进行

微胶囊化, 以保证花青素能够顺利到达肠道, 发挥其

益生元功效, 为其未来的产业化开发奠定技术基础。 

2  材料与方法 

2.1  材料与试剂 

黑米花青素(纯度≥25%, 安徽强旺调味食品有

限公司); 海藻酸钠(食品级, 郑州万博化工产品有限

公司); 氯化钙(食品级, 浙江大成钙业有限公司); 二

水合磷酸氢二钠(分析纯, 国药集团化学试剂有限公

司); 柠檬酸(分析纯, 国药集团化学试剂有限公司); 

盐酸(分析纯, 上海中试化工总公司); 去离子水。 

2.2  仪器及设备 

AR1140 电子分析天平(上海民桥精密科学仪器

有限公司); SHZ-D(Ⅲ)循环式真空泵(巩义市黄裕予

华仪器厂); SHA-BA 双功能水浴恒温振荡器(金坛市

杰瑞尔电器有限公司); 722E可见分光光度计(上海光

谱仪器有限公司); 针头孔径为 0.45、0.50、0.55 及

0.60 mm 一次性使用的无菌注射器(常州医疗器材总

厂有限公司); pHS-3C精密 pH计(上海今迈仪器仪表

有限公司)。 

2.3  工艺流程 

海藻酸钠→溶解          溶解←CaCl2 

                ↓           ↓ 
花青素→溶解→壁芯混合溶液→滴加→CaCl2溶液→

抽滤→烘干→花青素微胶囊产品 

2.4  操作要点  

(1)海藻酸钠溶液: 分别称取 1.5、2.0、2.5及 3.0 

g海藻酸钠, 加入约 90 ℃水中溶解, 边加边搅拌, 然

后冷却至室温, 再加水定容至 100 mL, 配制成 1.5%、

2.0%、2.5%、3.0%(m:V)的海藻酸钠溶液。 

(2)花青素溶液: 准确称取 73.0 mg花青素, 加水

溶解, 再加水定容至 100 mL, 配制成 0.73 mg/mL花

青素溶液。 

(3)CaCl2溶液: 分别称取 0.5、1.0、1.5、2.0、2.5 

g CaCl2, 加水溶解, 再加水定容至 100 mL, 配制成

0.5%、1.0%、1.5%、2.0%、2.5%(m:V)的 CaCl2溶液。 

(4)胃模拟液: 量取 16.4 mL稀盐酸(1 mol/L), 加

水稀释, 再加水定容至 1000 mL, 配制成 pH为 1.2的

胃模拟液。 

(5)小肠模拟液: 分别称取 17.805 g 二水合磷酸

氢二钠和 9.605 g柠檬酸, 加水溶解, 定容至 500 mL, 

分别配制成 0.2 mol/L磷酸氢二钠溶液和 0.1 mol/L柠
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檬酸溶液。将两溶液按 15.45:4.55 的比例混合均匀, 

配制成 pH为 6.8的小肠模拟液[16]。 

2.5  花青素微胶囊制备的评价标准 

以花青素包埋率为微胶囊化的评价指标, 其中

包埋率的计算如公式(1):  

 1 1 2 2

1 1

100%


 
C V C V

Y
C V

 (1) 

式中: Y——花青素包埋率(%);  

C1——原液花青素浓度(mg/mL);  

V1——原液体积(mL);  

C2——滤液花青素浓度(mg/mL);  

V2——滤液体积(mL)。 

2.6  花青素微胶囊制备单因素试验 

2.6.1  壁芯比对花青素包埋率的影响 

移取 5份 1 mL 0.73 mg/mL花青素溶液, 分别按

照壁芯比为 2:1、3:1、4:1、5:1、6:1(V:V)与 2.0%的

海藻酸钠溶液混合均匀, 得到壁芯混合溶液。再分别

用针头孔径为 0.45 mm 的一次性无菌注射器将所得

壁芯混合溶液逐滴滴入到 50 mL 2.0% CaCl2溶液中。

采用循环式真空泵, 在-0.1 MPa 真空度下, 抽滤, 至

无水滴落, 获得滤液。采用可见分光光度计, 在 515 

nm 下测量滤液的吸光度值(OD), 再根据花青素的标

准曲线, 计算滤液中花青素浓度, 最后根据公式(1)

计算花青素包埋率。 

2.6.2  针头孔径对花青素包埋率的影响 

移取 4份 1 mL 0.73 mg/mL花青素溶液, 分别按

照壁芯比为 3:1(V:V)与 2.0%的海藻酸钠溶液混合均

匀, 得到壁芯混合溶液。再分别用针头孔径为 0.45、

0.50、0.55、0.60 mm的一次性无菌注射器, 将所得壁

芯混合溶液逐滴滴入到 50 mL 2.0% CaCl2溶液中。然

后, 采用同 2.6.1的方法, 计算花青素包埋率。 

2.6.3  海藻酸钠对花青素包埋率的影响 

移取 4份 1 mL 0.73 mg/mL花青素溶液, 按照壁

芯比为 3:1(V:V)分别与浓度为 1.5%、2.0%、2.5%、

3.0%的海藻酸钠溶液混合均匀 , 得到壁芯混合溶

液。再分别用针头孔径为 0.50 mm的一次性无菌注

射器, 将所得壁芯混合溶液逐滴滴入到 50 mL 2.0% 

CaCl2溶液中。然后, 采用同 2.6.1的方法, 计算花青

素包埋率。 

2.6.4  CaCl2 对花青素包埋率的影响 

移取 5份 1 mL 0.73 mg/mL花青素溶液, 分别按

照壁芯比为 3:1(V:V)与 2.0%的海藻酸钠溶液混合均

匀, 得到壁芯混合溶液, 再用针头孔径为 0.50 mm的

一次性无菌注射器, 将所得壁芯混合溶液逐滴滴入

到 50 mL浓度分别为 0.5%、1.0%、1.5%、2.0%、2.5%

的 CaCl2溶液中。然后, 采用同 2.6.1的方法, 计算花

青素包埋率。 

2.7  花青素微胶囊制备正交试验 

在上述单因素试验的基础上, 采用四因素三水平

L9(3
4)正交试验 [17], 其因素及水平分别为 : 壁芯比

(2:1、3:1、4:1), 针头孔径(0.45 mm、0.50 mm、0.55 mm), 

海藻酸钠(1.5%、2.0%、2.5%), CaCl2(1.0%、1.5%、2.0%), 

以花青素包埋率为指标, 优化试验条件。 

2.8  花青素微胶囊在胃肠模拟液中的释放试验  

移取 2份 1 mL 0.73 mg/mL花青素溶液, 在上述

正交试验的最优条件下, 制备花青素微胶囊, 然后分

别加入到 50 mL胃模拟液和 50 mL小肠模拟液中。

然后, 在水浴恒温振荡器中, 在37 ℃及50 r/min下反

应, 每 0.5 h 取样检测溶液中花青素的含量, 再根据

公式(2)计算花青素释放度。  

 4 4

3 3

100% 


C V
Z

C V Y
 (2) 

式中: Z——花青素释放度(%);  

Y——花青素包埋率(%);  

C3——原液花青素浓度(mg/mL);  

V3——原液体积(mL);  

C4——模拟液花青素浓度(mg/mL);  

V4——模拟液体积(mL)。 

3  结果与分析 

3.1  壁芯比对花青素包埋率的影响 

壁芯比在微胶囊制备时直接影响芯材包埋率。壁

芯比较小(≤1)时, 微胶囊成型效果差, 包埋率低; 过

高时, 壁芯混合溶液过于粘稠, 不易通过针孔。因此, 

壁芯比的选取范围为 2:1~6:1。壁芯比对包埋率的影

响如图 1 所示。很显然, 从 2:1 开始, 包埋率随壁芯

比增加快速上升, 这是因为随着壁材比的增加, 越来

越多的花青素被包裹; 在 3:1时达到最大值(70.82%); 

之后, 随着壁芯比增加, 包埋率降低。其原因是壁芯

比增加后, 芯壁混合溶液粘稠度增加, 不易通过针孔, 

微胶囊成型效果差, 使更多芯材溶解到 CaCl2 溶液, 
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导致花青素包埋率降低。因此, 微胶囊制备的最佳壁

芯比为 3:1。 

 

图 1  壁芯比对花青素包埋率(%)的影响 

Fig. 1  Effect of wall-core ratio on imbedding ratio of 
anthocyanins 

 

3.2  针头孔径对花青素包埋率的影响 

针头孔径对花青素包埋率的影响如图 2所示。很

显然, 从针头孔径为 0.45 mm开始, 包埋率随孔径的

增加而增大 , 在 0.50 mm 时 , 达到了最大值

(85.18%)。其原因是液滴粒径随着针头孔径的增加而

增大, 当针头孔径超过 0.50 mm时, 粒径较大, 微胶

囊成型时间加长, 导致其成型效果变差, 从而使溶解

在 CaCl2溶液中花青素的量增加, 致使花青素包埋率

降低。因此, 最佳针头孔径为 0.50 mm。 

 

图 2  针头孔径对花青素包埋率的影响 

Fig. 2  Effect of aperture of needle on imbedding ratio of 
anthocyanins 

3.3  海藻酸钠对花青素包埋率的影响 

海藻酸钠浓度与花青素包埋率的关系如图 3 所

示。很明显, 包埋率先是随海藻酸钠浓度增加而升高, 

在 2.0%时达到最高值(87.74%)。然后, 随其升高而降

低。海藻酸钠在微胶囊制备时, 作为壁材, 与固化剂

反应, 形成一层海藻酸钙膜, 以包裹花青素。海藻酸

钠浓度越大, 微胶囊成型效果越好, 包埋率越高, 但

当其超过一定值时, 壁芯混合溶液就会过于粘稠, 难

以通过针孔, 致使微胶囊成型效果差, 甚至出现拖尾

现象。因此, 最佳海藻酸钠浓度为 2.0%。 

 

图 3  海藻酸钠浓度对花青素包埋率的影响 

Fig. 3  Effect of sodium alginate concentration on imbedding 
ratio of anthocyanins 

 

3.4  CaCl2 对花青素包埋率的影响 

CaCl2对花青素包埋率的影响如图 4所示。不难

看出, 花青素包埋率先是随 CaCl2浓度的增加而快速

升高 , 在 1.5%时达到最高值(95.16%); 之后 , 随着

CaCl2 浓度的增加而降低。CaCl2 在微胶囊制备过程

中作为固化剂, 与海藻酸钠发生反应生成圆形的海

藻酸钙膜, 以包裹花青素。CaCl2浓度过高或过低, 都

会使海藻酸钠中的 Na+没有适当地被 Ca2+取代, 从而

导致胶囊内部结构分布不均匀, 致使花青素包埋率

下降。因此, 最佳 CaCl2浓度为 1.5%。 

3.5  花青素微胶囊制备最佳工艺的确定 

花青素微胶囊制备的正交试验结果如表 1所示。

从表 1可知, 影响花青素微胶囊制备的主次因素排列

次序为: 壁芯比＞CaCl2＞针头孔径＞海藻酸钠。通

过直观分析可知 , 4 号方案花青素包埋率最高
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(94.54%), 其因素水平组合为 A2B1C2D3, 即壁芯比

3:1、针头孔径 0.45 mm、海藻酸钠 2.0%、CaCl2 2.0%。

从极差分析结果得出最佳水平组合为 A2B1C2D2, 所

以应对 A2B1C2D3和 A2B1C2D2进行验证试验, 最终结

果分别为 94.69 和 93.12%。因此 , 最佳工艺为

A2B1C2D3, 即: 壁芯比 3:1、针头孔径 0.45 mm、海藻

酸钠 2.0%、CaCl2 2.0%。 

3.6  花青素在胃及肠模拟液中的缓释  

通常情况下, 食物在胃中停留 4.0 h左右。而在

人体内, 益生菌大多存在于肠道。因此花青素微胶

囊要发挥其缓慢释放和益生元功效, 必须能够在胃

中保持 4.0 h, 不被溶解, 然后被运输到肠道, 在肠

道内逐渐溶解, 即花青素在肠道内缓慢释放。因此, 

本研究进行了花青素微胶囊在胃及肠模拟液中的释

放试验。 

花青素微胶囊在胃及肠模拟液中的释放试验结

果如图 5所示。很显然, 花青素在胃模拟液中的释放

度, 在 4.0 h 内, 随着时间的延长升高非常缓慢, 在

3.0 h 达到最大值(5.06%)。之后, 随时间的延长而保

持不变, 表明其在胃模拟液中可保持 4.0 h以上。在

肠模拟液中, 花青素释放度先随时间的延长呈直线

上升趋势, 在 3.5 h时达到最高(98.42%)。之后, 随时

间的延长, 花青素释放度基本不变, 而且此时花青素

已基本释放完全。因此, 以海藻酸钠为壁材、花青素

为芯材制备的微胶囊具有胃不溶性, 可以顺利到达

肠道, 并且在肠道内, 随着时间的延长缓慢溶解, 达

到了缓慢释放芯材的作用, 以使花青素发挥益生元

的功效。 

 

图 4  CaCl2浓度对花青素包埋率的影响 

Fig. 4  Effect of CaCl2 concentration on imbedding ratio of 
anthocyanins 

 

图 5  花青素微胶囊在胃及肠模拟液中的释放 

Fig. 5  The releasing of anthocynins in the stomach and 
intestine simulated liquid 

表 1  花青素微胶囊制备正交试验结果 
Table 1  Results of making microcapsule of anthocyanins 

试验 

序号 

因素 

包埋率 
(%) 

A B C D 

壁芯比(mL/mL) 针头孔径 mm 海藻酸钠(%) CaCl2 (%) 

1 1(1:2) 1(0.45) 1(1.5) 1(1.0) 75.68±0.03 

2 1 2(0.5) 2(2.0) 2(1.5) 87.88±0.03 

3 1 3(0.55) 3(2.5) 3(2.0) 71.22±0.05 

4 2(1:3) 1 2 3 94.54±0.03 

5 2 2 3 1 76.72±0.04 

6 2 3 1 2 83.22±0.03 



2004 食品安全质量检测学报 第 6卷 
 
 
 
 
 

 

续表 1 

试验 

序号 

因素 

包埋率 
(%) 

A B C D 

壁芯比(mL/mL) 针头孔径 mm 海藻酸钠(%) CaCl2 (%) 

7 3(1:4) 1 3 2 78.71±0.05 

8 3 2 1 3 72.90±0.04 

9 3 3 2 1 67.33±0.04 

K1 234.78 248.93 231.80 219.73 

 
K2 254.48 237.50 249.75 249.81 

K3 218.94 221.77 226.65 238.66 

R 35.54 27.16 23.10 30.08 

因素主→次 ADBC 

最佳组合 A2B1C2D2 

 

4  结  论 

本研究通过上述单因素及正交试验, 确定了黑

米花青素微胶囊制备的最佳工艺, 其结果为: 壁芯比

3:1、针头孔径 0.45 mm、海藻酸钠 2.0%、CaCl2 2.0%。

该微胶囊, 在胃及肠模拟液中, 分别在 3.0 h和 3.5 h

时, 花青素释放度达到最大值(5.06%和 98.42%), 之

后, 其释放度均基本保持不变。因此, 表明该微胶囊

在胃模拟液中能够保持 4.0 h以上, 不被溶解; 在小

肠模拟液中随着时间的延长逐渐溶解, 缓慢释放花

青素, 即该微胶囊能够缓慢释放, 以发挥其益生元

功效。 
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