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真空冷冻干燥过程中升华温度对梨瓜
细胞微观结构的影响

Effectsofsublimationtemperatureoncellmicrostructureof
pearmelonduringvacuumfreezedrying
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摘要:目的:获得梨瓜细胞最佳的升华温度.方法:基于

低温显微镜成像及真空冷冻干燥技术,通过优化方法选

择预冻降温速率和真空压力分别为２５℃/min和１０Pa,

然后以１０,５,０,－４,－７,－１０℃的升华温度进行试验研

究,分析脱水干燥过程中的细胞形态学参数(当量直径、

面积、周长、体积)以及内压、孔隙率在冻干过程中的变化

规律.结果:细胞不同维度的形态学参数随着升华温度

的增高先减小再增大,在０ ℃时干燥后细胞的变化率最

小,当量 直 径、细 胞 横 截 面 积 和 体 积 的 变 化 率 分 别 为

５．０５％,９．６０％,１４．６８％,很好地保留了细胞的原始形态结

构;同时,随着维度的增加,在同一升华温度下的变化量

也增加.结论:结合研究所得的最佳预冻速率和真空度,

梨瓜干燥升华最佳温度为０℃.

关键词:梨瓜;真空冷冻干燥;升华温度;细胞形态

Abstract: Objective: This study aimed to obtain optimal

sublimationtemperatureofpearmeloncells．Methods:ThepreＧ

freezingcoolingrateand vacuum pressure wereselected by

optimizationmethodtobe２５ ℃/minand１０Pa,respectively,

basedoncryogenicmicroscopeimagingandvacuumfreezeＧdrying

technology．Then,sublimationtemperaturesof１０,５,０,－４,

－７and －１０ ℃ wereusedforexperimentalresearch．The

morphological parameters (equivalent diameter, area,

circumference,volume),internalpressure,andporosityofcells

duringtheprocessofdehydrationanddrying wereanalyzed．

Results:Asthesublimationtemperaturerose,themorphological

parametersofdifferentdimensionsofcellsfirstdecreasedand

subsequentlyincreased．Thechangeratesofequivalentdiameter,

crossＧsectionalarea,andvolumeofcellswere５．０５％,９．６０％,

and１４．６８％ afterdryingat０ ℃,which wellpreservedthe

originalmorphologicalstructureofcells．Atthesametime,with

theincrease ofdimension,thechangeamountatthesame

sublimationtemperaturealsoincreases．Conclusion:Combined

withthe optimalpreＧfreezing rate and vacuum degree,the

optimumtemperatureconditionofpearmelondryingsublimation

is０℃．

Keywords: pear melon; vacuum freezeＧdrying;sublimation

temperature;cellmorphology

随着科技的发展和进步,冷冻干燥技术在保持蛋白

质大分子空间结构和稳定性,以及提高活性成分吸收率

方面表现突出[１],成为了一种较为先进的干燥技术.经

过冷冻干燥加工处理后,食品具有体积小、质量轻、保质

期长、复水性能好[２]以及保持原有生化活性的特点,冻干

食品的脱水率可高达９７％[３],其较低的含水量有效地控

制了细菌等微生物的繁殖,因此冷冻干燥技术被广泛用

于食品加工行业[４].但是由于冻干过程包含着传质传热

和物料微观结构变化,其中微观结构的变化严重影响着

食品的运输和营养价值[５],合适的升华温度在促进冰晶

融化和降低对细胞的损伤方面起着重要作用.

关于升华温度对果蔬细胞形态结构的影响,国内外

许多研究人员做了大量研究.王元春等[６]以芒果作为试

验材料进行了真空冷冻干燥试验,得出适合的升华温度

更好地保留了细胞蛋白质和维生素 C含量以及使芒果细

胞有更好的复水性.Sapkota等[７]探究了干燥方式对枣

的影响,得出冷冻干燥下适当的升华温度能够减少细胞

内部原花青素等营养物质流失及对细胞的损伤.Fissore
等[８]研究了装载小瓶的微型冷冻干燥机,试验以产品温
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度和从初级干燥阶段开始６h后的质量损失作为关键参

数,研究得出合适的温度可以获得均匀的干燥条件.诸

凯等[９]通过数字图像处理方法统计了细胞图像的灰度特

征值,对脱水过程中细胞骨架的变化进行了定量分析,发
现升华温度的变化会对细胞微观结构产生较大影响.经

过单因素试验、响应面法及其正交试验,徐海龙等[１０]成功

探索出黑果腺肋花楸如采用过高的升华温度,会造成细

胞内冰晶融化,使水分超标严重影响复水比.袁小峰

等[１１]利用正交试验,优化真空冷冻干燥工艺参数,研究得

出升华干燥温度会对蜜柚细胞含水率、色差等带来影响.

张艳红[１２]在真空冷冻干燥红萝卜试验中得出,过高的升

华温度会造成细胞体积形状受损,导致营养流失.王泽

智[１３]通过冻融循环预处理和冻干工艺,探究得出过高的

升华温度会造成葱茎段细胞结构受损、组织收缩以及内

外压的不平衡.罗洁莹等[１４]在冷冻干燥蓝莓工艺研究中

得出,过低和过高升华温度都会造成细胞塌陷和干缩现

象.魏丽红等[１５]在对软枣猕猴桃冷冻干燥研究中得出,

合适的升华温度能够保持细胞饱满,且使细胞呈良好的

蜂窝状结构.郭利琴[１６]在蒜片冷冻干燥工艺研究中得

出,升华温度过高会造成蒜片组织结构塌陷,最终使大蒜

素流失.

梨瓜营养丰富,但采后贮藏时间短,不利于运输,此

外用于果蔬微观结构,如细胞层面研究的果蔬较少,梨瓜

满足细胞轮廓清晰的试验要求,可当作果蔬类的典型代

表进行真空冷冻干燥微观研究.研究拟采用真空冷冻干

燥显微冻干台,观察梨瓜细胞结构变化,并定性分析不同

升华温度对组织细胞结构产生的影响,以获得梨瓜细胞

冷冻干燥的最佳升华温度.

１　材料与方法

１．１　材料与仪器

试验材料为批发市场采购新鲜度较高、无病虫害且

没有机械损伤的九成熟梨瓜(CucumismeloL．),其中每

１００g梨瓜中基本营养成分为水分(９１．９９±１．９９)g、蛋白

质(０．７２±０．０７)g、可溶性固形物(９．５±０．４)g,其中包含

有(５．１９±０．１７)g的糖类和少量的微量元素.将所有样

品在冰箱冷藏,真空冷冻干燥试验前将样品从冰箱中取

出,室温环境下静置１h,以达到热稳定,试验前对其进行

清洗、切片.

试验设备为真空冷冻干燥显微镜分析仪:BXＧ５３型,

日本奥林巴斯株式会社;该仪器主要由计算机、控制器、

Linksys操 作 软 件、显 微 镜、CCD 相 机、图 像 采 集 软 件

“TCapture”、FDSC１９６ 型 冷 热 冻 干 台 (英 国 Linkam

ScientificInstruments公司)、Duo３M 型高精度真空泵(德

国PFEIFFER公司)、LeicaVT１０００型切片机(德国 Leica
Biosystems公司)、液氮罐、液氮泵、冷热台台芯组成.其

基本原理:温度压力控制器与计算机相连,真空泵和冷热

台与控制器相连,冷热台里封闭腔室的工况借助 Linksys
软件设置程序进行控制,显微镜观测冻干细胞动态过程,

同时实时通过CCD相机传输至计算机,通过图像采集软

件“TCapture”对动态图像进行拍摄,获取冻干全过程图

像,最后使用ImageProＧplus６．０软件处理图像并评估由

细胞内的冰晶导致的细胞变形程度.

１．２　试验方法

通过真空冷冻干燥显微镜技术,获得冻干过程的详

细示意图,并利用图像处理技术,精准地确定梨瓜细胞形

态特征参数.

１．２．１　真 空 冷 冻 干 燥 条 件 及 显 微 镜 观 察 　 用

LeicaVT１０００切片机将梨瓜薄壁组织结构分割为２００μm
的薄层,然后把梨瓜的薄层结构放到冻干台台芯.接着

打开 Linkam 降 温 控 制 系 统,设 定 过 程 控 制 程 序,以

２５℃/min的降温速率进行冻结,设定真空压力为１０Pa,

分别在温度为－１０,－７,－４,０,５,１０℃时进行升华,解析

温度５５℃,并使用CCD相机连续记录其冻干过程变化情

况,将降温开始的时间设为冻结时间的开始.最后,利用

图像处理软件处理梨瓜组织显微照片,获得结构特征参

数,量化分析细胞变化情况.

１．２．２　 细 胞 形 态 学 参 数 计 算 　 通 过 使 用ImageProＧ

plus６．０图像处理软件,对梨瓜细胞组织在真空冷冻干燥

过程中拍摄的显微图像进行处理、测量、分析后,得出细

胞的周长和面积,然后探索不同条件下细胞形态学参数

的变化情况,从而更好地了解梨瓜细胞受到的影响.根

据文献[１７],细胞形态学参数计算如下:

假设细胞均为圆形,则当量直径计算公式为:

d＝
４A
π

, (１)

式中:

A———细胞面积,μm２;

d———当量直径,m.

当量直径变化率计算公式:

δd＝
Δd
d ×１００％, (２)

式中:

δd———当量直径变化率,％;

Δd———当量直径变化量,m;

d———当量直径,m.

细胞周长变化率计算公式:

δL＝
ΔL
L ×１００％, (３)

式中:

δL———细胞周长变化率,％;

ΔL———细胞周长变化量,m;
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L———细胞周长,m.

细胞面积变化率计算公式:

δS＝
ΔS
S ×１００％, (４)

式中:

δS———细胞面积变化率,％;

ΔS———细胞面积变化量,m２;

S———细胞面积,m２.

假设细胞形状为球形,各项载荷均匀分布,则体积和

内压的计算公式为:

V＝
L３

６π２, (５)

ΔP＝
hEΔL

R(１－γ２)２πr
, (６)

式中:

V———细胞体积,m３;

ΔP———细胞内压变化量,kPa;

L———细胞周长,m;

h———细胞壁厚度,取１．２６×１０－６ m;

E———细胞壁性模量,２．６７×１０７ N/m２;

ΔL———细胞周长的变化量,m;

γ———细胞壁的Possion比,取０．３３;

R———变形后果蔬细胞的半径,m.

细胞体积变化率计算公式:

δV ＝
ΔV
V ×１００％, (７)

式中:

δV ———细胞面积变化率,％;

ΔV———细胞体积变化量,m３;

V———细胞体积,m３.

对于从空间上随机选一点,线、面积和体积孔隙率一

般是相同 的,文 中 孔 隙 率 采 用 面 积 孔 隙 率,其 计 算 公

式为:

ε＝
A１

A０
×１００％, (８)

式中:

ε———孔隙率,％;

A１———孔隙面积,μm２;

A０———孔隙与非孔隙部位总面积,μm２.

１．３　数据处理

使用ImageProＧplus６．０软件记录试验数据并导入到

origin２０１９中生成折线图,分析各组梨瓜细胞的特征参数

的变化情况.

２　结果与分析

２．１　梨瓜细胞冻干过程形态演化分析

如图１(a)~图１(f)所示是真空冷冻干燥显微镜在放

大１００倍时,多个梨瓜细胞微观形貌结构变化图像.从

梨瓜细胞整个过程来看,其微观照片的亮度由亮变暗再

变亮,这是由于梨瓜细胞在冷冻干燥之前,组织细胞内外

充满了大量组织液,光可以很容易地穿过组织细胞,使其

轮廓能够清晰地显示出来,但随着温度降低,整体轮廓变

得模糊和暗淡,这是由于细胞液逐渐结晶导致光的散射

造成的[１８].在梨瓜细胞升华干燥时,冰晶界面会慢慢退

却,细胞表面会变得粗糙,随着升华干燥完成,组织内开

始出现多孔通道.解析干燥时,组织细胞微观结构不再

发生变化,光只能通过固定通道,干燥后的物料表面发生

皱缩,呈疏松多孔的龟甲状,有部分光线通过,冻干过程

结束.

较高或较低的升华温度,都会使细胞形态学参数发

生较大改变.因为在升华阶段,真空度和降温速率一定

时,较低的升华温度不能够及时提供应对冰晶升华所需

的热量,不利于冰晶的快速升华[１９],使得第一干燥阶段冰

晶升华不够完全,剩余冰晶在解析干燥阶段的较高温度

下融化,导致细胞出现软化、收缩和塌陷等现象,最终导

致干制品出现表面硬化的情况.然而较高的升华温度会

使干燥速率增加,干燥后发生表面硬化的情况,因为较高

的温度会使干燥速率增加,细胞表面冰晶快速升华,而胞

内冰晶升华较慢,这样易致清晰干燥面硬化皱缩[２０],给后

续解析干燥过程造成负面影响.在升华阶段包含着热量

传递和质量传递,两者相互作用,所以要探究升华温度在

此阶段产生的重要影响.

２．２　一维形态学参数变化

如图２、图３所示,随着升华温度的升高,干燥前后相

比梨瓜细胞一维形态学参数变化率表现为先减小再增大

的趋势,当量直径和周长的最大变化量分别为７．０９％和

８．６０％,最 小 变 化 量 分 别 为 ５．０４％ 和 ５．１０％.当 以

－１０℃的升华温度干燥时,由于温度过低,会使冻干过程

中自由水形成的冰晶升华不完全,存在剩余,在后续解析

干燥时,自由水和结合水被同时除去,会造成细胞收缩塌

陷,使当量直径和周长变化率变大.但随着升华温度的

升高,变化率在０℃时达到最小,此温度下直径和周长变

化率分别为５．０５％和５．１５％.温度过高,会使梨瓜内部

冰晶融化,水分则以液态的形式蒸发,会对细胞结构产生

不利影响,使得细胞皱缩,这与易丽等[２１]和高续春等[２２]

关于升华温度对细胞影响的观点一致.

２．３　二维形态学参数变化

如图４所示,随着升华温度的升高,干燥前后相比梨

瓜细胞二维形态学参数变化率表现为先减小再增大的趋

势,与 初 始 细 胞 状 态 相 比,细 胞 面 积 最 大 变 化 率 达

１３．７０％,变化率最小为９．６０％,０℃时面积变化率是最小

的.当以－１０℃的升华温度干燥时,由于温度较低,造成
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图１　梨瓜组织冻干过程中细胞结构的变化

Figure１　Changesincellularstructureofpearandmelontissuesduringfreezedrying

图２　当量直径变化率随升华温度的变化

Figure２　Changerateofequivalentdiameterwith
sublimationtemperature

图３　细胞周长变化率随升华温度的变化

Figure３　Changerateofcellperimeterwith
sublimationtemperature
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图４　细胞面积变化率随升华温度的变化

Figure４　Changerateofcellareawithsublimation
temperature

细胞塌陷,此时面积变化率较大,随着温度升高,面积变

化率减小,在０℃时面积皱缩减少是最小的,此温度下对

细胞结构的破坏和分离程度的影响较低.温度继续升高

时,会造成细胞干缩,使细胞面积变化率增大,不利于保

留细胞二维的初始微观结构,这与郭帅帅[２３]在胡萝卜冷

冻干燥试验和模拟中,对升华干燥阶段内部传热传质的

结论一致.

２．４　三维形态学参数变化

如图５所示,随着升华温度的升高先以较小的梯度

减小然后大梯度增长,在所选温度下,最大和最小体积变

化量分别为２３．８５％和１４．６８％,在０ ℃下最小.较高的

升华温度会使升华界面处的温度超过其共熔点温度,在
内部冰晶升华过程中,破坏了细胞结构,造成外部表面干

缩[２０];较低的升华温度,使细胞内固态冰难以升华,在解

析干燥完成后造成细胞塌陷,这两种现象都会造成体积

变化率增大.

２．５　细胞内压变化

如图６所示,在一定的温度范围内,随着升华温度的

升高,内压变化先减小再增大,并且细胞内压和细胞体积

呈正相关,在 ０ ℃ 的条件下升华时内压变化量最小为

８９．６kPa,在所选温度范围内最大变化为３５７kPa.较低

和较高的升华温度都会使冻干后的细胞发生收缩,造成

图５　细胞体积变化率随升华温度的变化

Figure５　Changerateofcellvolumewithsublimation

temperature

图６　内压随升华温度的变化

Figure６　Internalpressurechangeswithsublimation
temperature

细胞内压变化量增大,使细胞体积缩小,所以细胞内压的

变化会对细胞形状和结构产生直接影响[２４].

２．６　孔隙率变化

如图７所示,随着升华温度的升高,孔隙率先增大后

减小,在－１０,－７,－４,０,５,１０℃ ６种升华温度下,干燥

组织的孔隙率分别为４９．６３％,５１．７６％,５３．１５％,５２．４６％,

５１．１６％,５０．３１％,可以发现孔隙率的变化范围较小,孔隙

率普遍较高.随着升华温度的升高,孔隙率也逐渐升高,

在－４℃达到最大,此时结构稳定性较高,升华温度对细

胞结构破坏减小.随着温度继续升高,对细胞结构影响

增大,孔隙率下降,但是从整体来看升华温度对孔隙率的

影响较小[２５],为了加快升华速率,在不影响物料品质和细

胞结构的同时可以在允许的范围内适当提高升华温度.

图７　孔隙率随升华温度的变化

Figure７　Porositychangeswithsublimationtemperature

３　结论
(１)较高的升华温度或较低的升华温度,都会使细胞

形态学参数发生较大改变,在允许的范围内适当提高升

华温度可以加快升华速率,使冻干效果更好.

(２)细胞不同维度的形态学参数随升华温度的升高

先减小再增大.随着维度的增加,在同一升华温度下的

变化量也增加.

(３)在最佳预冻降温速率 ２５ ℃/min和真空压力

１０Pa时,０℃的温度条件可以认为是最佳冻干条件,当
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量直径、细胞横截面积和体积的变化率分别为５．０５％,

９．６０％,１４．６８％,此时细胞结构稳定性最高,所得产品品

质最佳.

(４)文中研究的是升华温度对梨瓜细胞微观结构的

影响,可能会受到优化方法选择的降温速率和真空度数

值的影响,后续可以将宏观与微观层面的冻干研究同步

进行,设计正交试验,对工艺参数组合进一步优化,获得

整个冻干周期的最佳工艺组合.
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