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牛肉加热过程中低场核磁驰豫信号与

品质特征的动态分析
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摘要!通过对加热过程中的牛肉进行密集采样!研究分析

了肉品品质及驰豫信号峰的全部参数变化#结果表明!

自由水含量会随半结合水下降而增加#在峰形状特征

上!

=

!#

峰宽度波动增大!

=

!!

峰宽度增加"高度下降!且

)

个峰的峰位置均出现显著左移#说明牛肉蛋白质在受

热变性后其有序的空间结构遭到破坏!形成了大量无序

卷曲!同时水分子与肽链形成氢键的间距缩短且类型增

加#此外!峰高"峰宽和峰位置等核磁峰参数与肉品多个

品质指标之间均存在极显著相关#基于核磁信号参数建

立了数学模型用于模拟肉品理化指标变化!且在含水量"

蒸煮损失"

4

' 值上的相关系数
P

! 分别达到了
"<0()

!

"<0)C

!

"</$C

#研究结果证明!在食品分析中核磁峰形状

特征参数所含的信息价值不低于峰面积#

关键词!牛肉%加热%低场核磁共振%弛豫时间%嫩度%色

差%逐步回归
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通常食物中的水分有结合水)半结合水和游离水等

不同状态&水分含量及其分布状态对食品品质有重要影

响*

#

+

%具体在肉制品中%水分状态可能会影响滴水损失)

色泽)嫩度等食用品质%进而影响消费者的购买和食用欲

望*

!

+

&因此在肉制品加工过程中%深入研究其水分含量

与状态变迁具有重要意义*

)

+

&

目前%针对肉及肉制品水分含量大多采用国标烘干

法进行测定%但这种方法并不能准确表达不同状态水的

分布状况及定量分析&低场核磁共振!
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#是指#

Z

)

#)

S

)

#!0

h=

等原子

核在恒定磁场和交变磁场的作用下发生共振吸收与发射

过程%其中恒定磁场强度低于
"<A-

&

_&2RX.

技术测试

速度快)精确度高)对样品无损耗%近年来逐渐被用于食

品)纺织)建筑等多领域研究*

)U(

+

&在食品加工方面%刘

丽美等*

A

+基于
_&2RX.

技术探讨了不同油炸温度对牛

肉干水分分布与品质的影响%苗颖等*

C

+考察了不同热烫

温度对纤丝干酪水分状态的影响%姜秀丽等*

$

+研究了不

同烘干温度对牛肉干品质及水分分布的影响%这些研究

结果均表明%温度对水分分布有显著影响%且低场核磁能

够清晰)准确地展示
)

种状态水的分布情况&

但是在肉熟化过程中水分分布研究方面%大多数研

究样本数目较少%时间间隔较大%水分的动态变迁不够清

晰&另外%很多文献*

A

%

$

+中只选取了低场核磁的峰面积比

进行了分析%只关注峰面积比所代表
)

种状态水的分布

情况%而信号峰的峰高)峰宽)峰位置等诸多参数被忽视%

肉品熟化过程中%这些峰参数如何变化%它们与肉品品质

存在什么潜在关系等相关研究未见报道&基于此%研究

拟在牛肉水煮受热
C35:

内进行高密度采样%对牛肉低场

核磁信号峰进行全参数和动态连续分析%并研究核磁信

号峰与肉品品质之间的相关性%同时基于核磁信号参数

模拟分析肉品受热过程中水分)嫩度和色差的变化规律%

为完善低场核磁共振分析方法和挖掘潜在信息价值提供

数据支撑&

#

!

材料与方法
#<#

!

试验材料

牛背最长肌肉!

_G:

;

5MM53?M>GHM5

%

_'

#"市售&

#<!

!

仪器与设备

电子分析天平"

*YA"")[

型%上海精科仪器有限

公司$

鼓风干燥箱"

'ZB0(!AY

型%上海恒科学仪器公司$

电热恒温水浴锅"

ZZ2,(

型%北京科伟永兴仪器有限

公司$

色差计"

hH5I=SG6GH5A

型%美国
hH5I=

公司$

数显式肌肉嫩度仪"

_X)[

型%东北农业大学工程

学院$

低场核磁共振成像分析仪"

XFRF!"2"#A]2F

型%上海

纽迈电子科技有限公司&

#<)

!

方法

#<)<#

!

整体试验过程
!

将牛肉里脊去除脂肪和结缔组

织%分割为
(@3b(@3b!@3

的牛肉块%装入编号的蒸

煮袋中并置于水浴锅中蒸煮!

00a

#&在受热过程中进行

高密度采样%由于肉品受热初期物质结构变化剧烈而后

期变化缓慢%因此采样采取前期密集后期较稀疏的模式&

具体试验流程如图
#

所示%

#

号样品受热
"M

!鲜肉#%

!

号

图
#

!

试验流程图
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&6GN@L4HIG8IL5M=Q

J

=H53=:I

样品受热
#M

%以此类推%第
(A

号样品受热
)C"M

%每个处

理重复
)

次&最后对处理过的样品分别进行
_&2RX.

驰

豫特征分析和肉品品质评价&

#<)<!

!

牛肉低场核磁信号峰测定与分析
!

准确称量相同

质量!

"<C

;

#的牛肉条放入直径为
#A33

的玻璃管中%然

后置于
_&2RX.

仪的磁体永久磁场中心位置%利用软件

分析自由感应衰减!

8H==5:>?@I5G:>=@4

O

%

&F'

#脉冲序列

矫正系统参数%再利用自旋回波!

@4HH2

J

?H@=6623=5PGG32

;

566

%

S̀ XB

#脉冲序列采集样品横向弛豫时间!

=

!

#%数据

反演的迭代次数设为
#"

万次得到
=

!

反演谱*

)

+

%重复测

定
)

次&

在核磁共振现象中%原子核从高能状态恢复到低能

状态的现象称为弛豫过程%包括纵向弛豫
=

#

和横向弛豫

=

!

&弛豫时间是解析物质化学结构的重要参数*

/

+

%

=

#

是

旋转核与周围环境之间进行能量交换%

=

!

则是在自旋系

统内部发生的交换能量*

0

+

&对于生物材料%

=

!

对多相态

的存在更敏感%变化范围较大&因此利用
_&2RX.

分析

技术%基于横向弛豫时间!

=

!

#来研究牛肉中的水分特征&

通常食品研究中%只需提取
_&2RX.

的峰面积%计算

其对应
)

种状态水的变化*

#"U##

+

&试验将提取和分析核

磁信号峰的所有参数信息%包括峰面积!

M

#)峰面积比

!

MP

#)峰高!

-

#)峰宽!

C

#和峰位置!

R

#&峰位置即波峰

最大值对应的驰豫时间&

#<)<)

!

牛肉理化指标的测定

!

#

#含水率"按
B[A""0<)

'

!"#C

的直接干燥法

!

#"Aa

#执行&

!

!

#蒸煮失水率"根据文献*

#!

+&

!

)

#肉品色差"用色差计测定*

/

+

&

!

(

#肉品剪切力"按
R%

(

-##/"

'

!""C

执行&

#<)<(

!

数据统计分析
!

利用
,̀ ,,

软件完成数据统计与

=̀4HMG:

相关性分析%利用
VH5

;

5:!"#$

进行作图&利用

XY-_Y[!"#(4

软件编写逐步回归算法%对加热过程中

$"

基础研究
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肉品建立数学模型%并模拟水分)色泽等指标动态变化&

!

!

结果与分析
!<#

!

核磁信号峰参数在加热过程中的变化规律

通过
_&2RX.

的横向弛豫时间!

=

!

#分析了牛肉加

热过程中
)

种组分水的变化&横向弛豫时间
=

!

能反映样

品内部质子所受束缚力与自由度的大小%

=

!

越大%水分的

自由度越高&依照驰豫时间
=

!#

!

#

#"3M

#)

=

!!

!

#"

"

#""3M

#)

=

!)

!

&

#"""3M

#可以将牛肉中水分划分为结合

水)半结合水和自由水
)

种状态*

!

%

A

+

&

!<#<#

!

峰面积和峰面积比的变化
!

由图
!

可知%随着加

热时间的延长%峰面积
M

!)

显著增加$

M

!#

峰)

M

!!

峰面积和

峰总面积均没有显著变化&由图
)

可知%

=

!#

峰缓慢减

少%

=

!!

显著减少%鲜肉中不存在
=

!)

峰%但受热
#"M

后%

=

!)

峰面积占比显著增加&

=

!#

是存在于细胞内与大分子

物质和水合离子紧密结合的水%结构较稳定%因此加热中

=

!#

变化较小&而
=

!!

被认为是半结合水%分布在肌原纤

维内部%在肉品熟化过程中一部分不易流动水转变成了

图
!

!

热处理过程中牛肉低场核磁峰面积的变化
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图
)

!

热处理过程中牛肉低场核磁峰面积比的变化
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J

=4\4H=4H4I5GG8_&2RX.G8

P==8>?H5:
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L=4IIH=4I3=:I

自由水*

#!

+

%导致自由水含量增加&这部分水排出到肌原

纤维网络外%因此代表自由水的
=

!)

峰在受热一段后出

现%且比例增加&通过理化分析可知%受热后肉品中总水

分减小%但在熟化过程中总的峰面积变化不大&因此%低

场核磁的峰面积数值并不能直接反映肉品中水分含量&

此外%加热中
=

!#

峰)

=

!!

峰及峰总面积变化不显著%折算

成
)

个峰的面积比后数值的变化规律显著!

`

#

"<"#

#&因

此%面积比更能反映食品中水分结构变化&

!<#<!

!

峰高和峰宽的变化
!

肉品熟化过程中%核磁波峰

形状的变化大于峰面积的变化&对于
=

!#

峰%峰高和峰宽

平均值未发生明显变化!见图
(

)

A

#%但峰宽的数值波动

!方差#随加热时间的增加显著增大&

=

!#

峰结合水是与

食品成分中蛋白质)黏多糖)磷脂及盐类坚固结合%受到

束缚的水$在肉品中主要是与肽链的羧基和氨基等离子

基团牢固结合&肉品受热熟化时%结合水数量比例没有

发生显著变化%但是水与蛋白质结合的不稳定性增加%因

此数值方差增大&

!!

信号峰形状变化最为明显的是
=

!!

峰%峰宽度显著增

加且高度显著降低!

`

#

"<"#

#%说明数据集中度下降)多

图
(

!

热处理过程中牛肉低场核磁峰高的变化
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图
A

!

热处理过程中牛肉低场核磁峰宽的变化
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样性增加&牛肉加热中蛋白质结构会发生较明显变

化*

#)

+

%蛋白质离子键和氢键含量呈不断下降的趋势%疏水

相互作用和二硫键含量显著升高&热处理过程中%肌原

纤维蛋白的二级结构发生重排*

#(

+

%蛋白质分子中
R

'

Z

和
S

'

R

伸缩振动以及
R

'

Z

弯曲振动比较活跃*

#A

+

$芳

香族氨基酸残基越来越多的暴露在蛋白分子的表面&前

期研究结合核磁
=

!!

峰形状特征可推断"自然状态下蛋白

质分子会折叠成有序的三维结构*

#C

+

%疏水基团在内部%亲

水基团在蛋白表面&水分子围绕蛋白质形成的亲水层%

水'氨基酸结合的氢键类型比较集中%因此核磁峰的宽

度较窄)数据集中&当蛋白受热变性后%形成大量无序卷

曲%大量疏水键暴露%导致蛋白质的三级结构发生了变

化&蛋白质肽链与水分子形成氢键的类型增加%氢原子

间距会发生相应变化&因此核磁峰的宽度增加)多样性

增加&

!!

=

!)

峰加热约
!AM

后出峰%宽度增加到一定数值后稳

定$高度会随熟化程度缓慢增加&说明蛋白质变性后%半

结合水转化为自由水后%自由水类型没有发生明显变化%

而自由水数量的增加主要反映在信号峰的高度上&

!<#<)

!

峰位置的变化
!

由图
C

可知%

=

!#

峰左移%方差增

大%

=

!!

峰缓慢左移%

=

!)

峰出峰后显著左移&结合水被认

为是围绕肌肉固形物强极性基团形成一个单分子层的

水%半结合水是亲水基团周围的多层水及邻近水&蛋白

质变性后%特定空间结构被破坏*

#!

%

#$

+

%部分区域变成无序

的线状结构&围绕在肽链周围的单层水和多层水形状也

会发生变化&因而蛋白质与水分子的间距平均值缩短%

可能是
)

个核磁峰左移)驰豫时间都缩短的原因&

!<!

!

核磁峰与肉品品质的相关性分析

!!

由表
#

可知%熟化过程中随着熟化时间的增加蛋

白质产生变性并伴随着脂肪氧化%使肉品颜色发生改变%

总体表现为亮度!

!

'

#增加)红度!

%

'

#降低和黄度!

4

'

#

增加%这是由于随着加热时间的增加%肉品中的肌红蛋白

产生变性导致肌红蛋白数量减少%所以肉品的表面颜色

从鲜红变为白色%同时伴随着脂肪氧化程度的增加%使肉

品颜色的黄度!

4

'

#增加&剪切力是模拟人咀嚼时咬断肌

纤维所需的力量%牛肉受热熟化的过程中剪切力值发生

显著变化!

`

#

"<"#

#%呈先升高后降低的趋势&加热初

期%蛋白质受热变性形成凝胶%肌纤维收缩脱水%肌原纤

维蛋白和结缔组织蛋白的张力增加%剪切力逐渐增大肉

品组织变硬&而后剪切力快速下降%可能是由于持续加

热使得蛋白质持续降解%肌纤维变得松散甚至断裂*

#/

+

&

蛋白质降解加剧%肌纤维受热冲击严重%导致剪切力值

下降&

!!

RX.

技术通过对样品中含氢流体的监测%实现在无

图
C

!

热处理过程中牛肉低场核磁峰位置的变化
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!
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>?H5:

;

L=4IIH=4I3=:I

表
#

!

_&2RX.

峰参数与牛肉品质指标的相关性分析c

-4P6=#
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SGHH=64I5G:4:46

O

M5MP=IN==:_&2RX.

J

=4\

J

4H43=I=HM4:>P==8

f

?465I

O

5:>=Q

指标 熟化时间
!

'

%

'

4

' 剪切力 水分 损失率

熟化时间
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损条件下观察样品中含氢流体的分布和变化规律&虽然

RX.

信号主要反映食品水分的变化%但水分作为肌肉中

的最主要成分%通过微观结构上的变化%可能对肉品色

泽)嫩度)风味)多汁性等多项口感品质存在潜在影响&

表
#

中分析了核磁信号峰各参数与肉品品质指标之间的

相关关系%结果表明两者的确存在许多显著相关&肉品

含水量)蒸煮损失率与
#!

个峰参数中的
0

个呈极显著相

关%尤其是峰高)峰宽和峰位置与品质指标的相关性均大

于峰面积比&剪切力与
=

!!

峰的峰高)峰宽%以及
=

!)

峰

位置极显著相关%可能是细胞胶态原生质受热后结构被

破坏%组织细胞的硬度和弹性发生改变*

#0

+

&

_4P

色泽系

统中%

4

'值与核磁参数的相关性最大%

!

'值其次%

%

'值

最小&肌红蛋白的化学状态决定了肌肉的颜色变化%说

明这些信息可以反映在核磁峰信号上&

!<)

!

基于核磁信号峰参数建立对肉品理化指标的回归

模型

!!

核磁信号与肉品品质之间存在大量潜在相关%因此

试验基于核磁信号参数对肉品理化指标建立回归模型&

选择逐步回归法对多个变量进行分析&逐步回归的基本

思想逐个剔除影响不显著的变量%保留影响显著的变量%

最终使得回归方程拟合趋于稳定合理&回归计算在

XY-_Y[

中进行%核心代码"

MI=

J

N57=

!

O

%

I

#&如表
!

所

示%基于核磁参数对肉品品质的数学模拟%含水量和蒸煮

损失模拟效果最好%其次为色差
!

'和
4

'值%对
%

'值和

剪切力模拟能力稍弱&通过剔除影响不显著的峰参数%

可知含水量和蒸煮损失受峰面积比和峰位置影响较大$

色差
!

'和
4

'值主要受到峰高)峰宽和峰位置影响$剪切

力受峰面积比和峰形状参数的多重影响&

表
!

!

基于
_&2RX.

峰参数对牛肉品质指标的数学模拟
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!

X4IL=34I5@46M53?64I5G:G8P==8

f

?465I

O

5:>=QP4M=>G:_&2RX.

J

=4\

J

4H43=I=HM

指标 单位 回归公式 相关系数
P
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水分含量
E I

#
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)
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%

'

I

(
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4

'

I

A
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剪切力
R I

C

jU!<A)MP

!)

D"<A)0-

!!

D#<0#$C

!)

D##<C/0R

!#

UA<"A "<C0(

)

!

结论
对牛肉加热过程中的

(A

个时间点进行了高密度采

样%分析了信号峰的全部参数及肉品品质变化%且所得实

验数据平滑合理%变化规律清晰&结果表明随着加热时

间的增加%代表半结合的峰面积比下降%自由水的峰面积

比增加&在峰形状特征上%

=

!!

峰宽度增加)高度下降$

=

!#

峰宽度的数据波动增大$

)

个峰峰位置都显著左移&

研究还发现%当牛肉蛋白受热变性后三级结构发生变化%

大量无序卷曲形成和大量疏水键暴露%导致肽链与水分

子形成氢键的类型增加%氢键间距变化%使得相对应的核

磁峰宽度增加)多样性增加&

此外%核磁峰参数与肉品多个品质指标之间存在极

显著相关%并且峰高)峰宽和峰位置与品质指标的相关性

大于峰面积比&通过核磁信号峰参数建立的数学模型在

含水量)蒸煮损失)色差
!

'值)

%

'值)

4

'值和剪切力等指

标上模拟效果理想%模拟值与实测值相关系数
P

! 分别达

到了
"<0()

%

"<0)C

%

"<$0#

%

"<$#$

%

"</$C

%

"<C0(

&因此%研究

结果充分证实了%在食品核磁信号分析中%峰高)峰宽和

峰位置等形状特征参数所含的信息价值不低于峰面积%

且为完善
_&2RX.

分析方法和挖掘潜在信息价值提供

了一定的参考&
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