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基于升华和解析干燥结束点杨梅冻干工艺优化
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摘要!以东魁杨梅为研究对象"利用自制在线测量系统"实
时测量和采集杨梅在冷冻干燥过程中的重量和温度及其
变化曲线"对采集的数据进行分析"再结合杨梅冻干制品
的吸湿率变化"判断升华干燥时间终结点"根据样品中心
温度变化率或重量变化率趋于零时判断为解析干燥结束
点%研究结果表明"杨梅冻干工艺优化条件为'杨梅共晶
点平均温度

_785:e

"共熔点平均温度
_!W5We

"升华干
燥阶段搁板温度

_7858e

"升华时间
J858/

"解析干燥阶段
搁板温度

:858e

%该条件下生产的冻干杨梅色泽为紫红
色"形态完整"质密松脆"具有杨梅的浓郁气味"便于贮藏%

关键词!杨梅&真空冷冻干燥&升华干燥&解析干燥&优化
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杨梅果实色泽艳丽)酸甜可口)风味独特!具有较高
的食用价值和保健功能*

!

+

"杨梅上市集中!常温货架期
仅

!

"

76

!极易霉变腐烂!严重制约了鲜销产业的发
展*

7

+

"真空冷冻干燥#

S'233&%*?++.+6?

C

(0

F

!

KM

(简称冻
干%是用于食品)生物等制品长期保存的方法!冷冻干燥
后的制品可最大程度上保持其色)香)味)型不变!可以在
最大限度上保留食品的原有味道以及营养成分等特
点*

J

+

!已在果蔬)谷物)豆制品)水产等方面均有所研究和
应用*

9

+

!且近几年冻干食品产量以
J8[

的速度增加"目
前已有冻干杨梅粉*

:

+的品质研究!而关于真空冷冻干燥
法制备杨梅干的工艺研究鲜有报道"

真空冷冻干燥过程中的升华干燥#

OM

%和解析干燥
#

ZM

%的两个阶段是能耗的主要阶段!占整个加工过程
XW[

左右*

#

+

"判别冷冻干燥过程的升华干燥结束点和解
析干燥结束点很重要!可以减少无效干燥!提高干燥效
率!其中判断升华干燥#

OM

%结束点对整个冻干过程影响
非常大!已是研究的热点*

W

+

J!!

*

J

!

X_"

+

"判断升华干燥
#

OM

%结束点的方法有试验法和理论模型两种"试验法
主要有露点判断法)压力升高法)温度响应法)阻抗谱
法*

!8

+和低温显微镜法等"这些模型均基于物料干燥层和
冻结层内部是均质的!局限在冻干条件较窄的范围内*
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中国有很多学者*

!!_!J

+对食品冻干工艺的优化进行研究!

但主要考虑预冻温度)预冻时间)加热板升温程序)干燥
室干燥压力和物料厚度等工艺参数对冻干产品的影响!

而未将对冻干工艺影响非常大的因数$$$升华干燥
#

OM

%和解析干燥#

ZM

%结束点时间纳入研究对象"试验
拟利用自制在线测量系统选择升华干燥和解析干燥为主
要工艺参数!研究其对冻干杨梅色差)形态及吸湿性的影
响!确定一种简单)节能的杨梅冻干优化工艺!可实时测
量和采集杨梅在冷冻干燥过程中的重量和温度及其变化
曲线!旨在为杨梅产品开发以及冻干产品工艺优化提供
理论参考和技术支持"

!

!

材料与方法

!5!

!

材料
杨梅&东魁!温州杨梅基地!平均直径大约在

J8&&

!

重量
!J

"

!#

F

!在
8e

冷库中保鲜备用(

氯化钠&分析纯!国药集团化学试剂公司"

!57

!

设备
真空冷冻干燥机&

Z>I$;Î%!88K

型!宁波新芝生物
科技股份有限公司(

手持色差仪&

ZQ#9

型!深圳市三恩时科技有限公司(

电子分析天平&

GQ7!98

型!梅特勒$托利多仪器有
限公司(

游标卡尺&

>M%#

2

GZa

型!日本三丰
O(434<

C

<

公司(

电热鼓风干燥箱&

MPb%"8J8G

型!上海精宏实验设
备有限公司"

!5J

!

方法
!5J5!

!

自制在线测量系统
!

在线测量系统由传感器#称
重)温度)电导率等%)数据采集)信号传输)保温盒)电脑
等组成!如图

!

所示"

!5

重量补偿温度传感器
!

75

称重传感器
!

J5

箱体内环境温度传
感器

!

95

样品表面温度传感器
!

:5

样品中心温度传感器
!

#5

信
号线

!

W5

数据采集箱
!

X5QZ9X:

总线
!

"5

冷却'加热搁板
!

!85

保
温盒

!

!!5

杨梅
!

!75

电脑
图

!

!

在线测量系统试验装置结构简图
K(

F

3?+!
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%硬件系统组成&称重变送器采用
QV%@I8!

精密
型!

9

"

78&G

信号输出!称重传感器采用̂
;YTZ%S!%

85JB

F

称重传感器(温度传感器为德国贺利氏有限责任公
司#

P+?'+31

%

O777

系列
G

级
@I!88

薄膜电阻!电阻体积
为

!5#:&&f!57:&&f85"8&&

!温度变送器为
IGO%

@I!88%XY

高精度多'
X

路
@I!88

温度采集模块
@I!88

热
电阻变送器!

!#

位
MG

转换!

QZ%9X:

通信模式!

OLMTcZ%

QIc

通信协议(电导率传感器为
O$>!8

土壤水分电导率
传感器!

9

"

78&G

信号输出(数据采集模块是采用北京阿
尔泰科技发展有限公司的

MGOJ8:XQ

模拟数据采集模块!

GM>

分辨率
!7

位精度)

!88P.

'

1

采样率)

9

"

78&G

输入
范围!采集精度为

857[

!

QZ9X:

通信模式!

OLMTcZ%QIc

通信协议(显示终端为联想手提电脑"

#

7

%软件系统&利用
O'4)'D

和组态王各自的优点!利
用组态王与现场设备通讯!

O'4)'D

进行数据处理和存储!

同时利用基
L@>

技术的
O'4)'D

和组态王的互连方法!实
现了两者之间的数据通信!建立了与现场设备通讯方便)

数据处理强大的虚拟仪器平台*

!9

+

"

#

J

%系统测量精度控制&由于在冻干过程中!冻干箱体
内的温度变化比较大#

_98

"

:8e

%!超出称重传感器使用
范围!为了解决这问题!采用温度补偿和保温#加保温盒以
减缓称重传感器温度急剧变化%方法加以解决(温度传感
器也进行校正!

9

个温度传感器之间的绝对误差
*

85!e

"

!5J57

!

冷冻干燥参数确定
!

影响冻干结束时间的因素很多!

如预冻速率)升华过程搁板温度)解析过程搁板温度)冷阱温
度)真空压力!升华)解析干燥时间等!试验将一些可以预见
的或通过分析)推理可以得到的或对冻干制品品质影响不大
的一些参数设置为常数(将影响较大的参数$$$升华干燥和
解析干燥终结时间设为变量进行试验设计"

#

!

%预冻温度&根据经验和文献*

!8

+*

!:

+

!!_!7报道!预冻
温度比物料共晶点低

:

"

!8e

时!即可达到预冻目的"

#

7

%共晶点与共熔点&共晶点测试采用电阻法
Q$

*

!#

+

J8_J!

!测量电极为自制的!电极采用
J8 &&f

J8&&

大小的铜片制成"样品切成
!&&

片状!夹在两电
极之间!电极放置冻干箱体内!进行缓慢降温!达到共晶
点温度后关机!让箱体内温度缓慢上升!利用在线测量系
统记录样品温度和电阻值!然后利用电阻的变化率来判
断杨梅的共晶点和共熔点温度"

#

J

%升华干燥温度&通过预试验!设定搁板温度为
_78e

!此时样品升华温度从预冻温度开始上升!在共熔
点温度附近有一段缓慢上升过程"并搁板温度设为
_!:e

进行冻干对比试验"

#

9

%解析干燥温度&根据相关文献*

!:

+

7:_7#

*

!W_!X

+研究
结果综合考虑!采用解析干燥搁板温度设为

:8e

!并对
解析干燥搁板温度

98e

和
#8e

进行验证"

#

:

%升华阶段压力&据有关资料*

!"

+

77"_7J8

!绝对压力

%#!

"

S<)5J#

$
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陈林和等!基于升华和解析干燥结束点杨梅冻干工艺优化



低于
!8@'

时对流传热很难进行!高于
J8@'

产品温度会
非常容易上升!所以试验的干燥箱内绝对压力控制在
!8

"

J8@'

"

#

#

%升华干燥和解析干燥终结时间&升华干燥终结时
间的判断方法&将升华干燥终结时间设定为

#8

!

JW

!

J8

!

7#

!

79

!

77

!

78

!

!:

!

!8/"

个梯度!采用吸湿率大小来判断
升华阶段干燥最佳结束时间*

!"

+

7::

(解析干燥终结时间的
判断则采用重量变化曲线或温度变化曲线来判断!即曲
线变化率接近

8

时!即可判断解析干燥时间结束"

!5J5J

!

指标测定
#

!

%色差&杨梅冻干前后!对每个样品均进行色差测
量"根据式#

!

%计算色差"

&

.

X

#

C

)

!

Z

C

)

7

%

7

]

#

1

)

!

Z

1

)

7

%

7

]

#

R

)

!

Z

R

)

7

%槡 7

! #

!

%

式中&

&

.

$$$色差#样品冻干前后
Y'D

颜色空间的色标空
间距离%(

C

)

!

)

C

)

7

$$$分别为样品冻干前后亮度#

8

"

!88

表示
从黑色到白色%(

1

)

!

!

1

)

7

$$$分别为样品冻干前后红绿色#正值表示
红色!负值表示绿色%(

R

)

!

)

R

)

7

$$$分别为样品冻干前后黄蓝色#正值表示
黄色!负值表示蓝色%"

#

7

%吸湿率测定&将冻干样品碾碎!取约
M

8F

迅速地
置于已恒重的称量瓶中!立刻盖紧瓶塞!准确称量

M

!

#精
确至

85888!

F

%!分别放入具有恒定相对湿度为
W:[

的密
闭容器#容器内为饱和氯化钠溶液%中!并在#

J8i758

%

e

恒温箱里保持
7/

!之后取出立刻盖紧瓶塞并称量
M

7

#精
确至

85888!

F

%!按式#

7

%计算吸湿率"

M#

X

M

7

Z

M

!

M

!

Z

M

8

Y

!88[

! #

7

%

式中&

M#

$$$样品吸湿率!

[

(

M

8

$$$恒重的称量瓶的初始质量!

F

(

M

!

$$$恒重的称量瓶质量与冻干杨梅样品质量之
和!

F

(

M

7

$$$吸湿后的称量瓶质量与冻干杨梅样品质量
之和!

F

"

#

J

%直径测量与外观&样品冻干前后用游标卡尺进行
直径测量!上下方向

J

次!水平方向
J

次!然后平均"外
观检查主要检查冻干样品是否有开裂和塌陷"

!59

!

数据采集与处理
试验数据#温度)重量和电导率%采集采用在线测量

系统!采样时间间隔为
7881

!试验数据通过
O'4)'D

储存
在电脑里"由于现场设备的震动和电磁干扰等原因!数
据会夹杂很多高频杂波!所以需对采集后的数据进行滤

波处理!确保滤波前后数据的相关系数
I

+

85""

"并进行
7

次平行试验"

利用
O'4)'D

的
:4+147

函数对两个正态样本的均值
是否相同来判断#

:

检验%比较两组不同工艺冷冻干燥产
品的色差差异性(利用

O'4)'D

的
:4+14

函数对两组样本
直径与总样本正态样本均值直径是否相等来判断#

:

检
验%!比较两组不同工艺干燥产品的直径是否有差异"

7

!

结果与分析

75!

!

共晶点和共熔点
杨梅共晶点和共熔点测试曲线如图

7

所示"

图
7

!

共晶点$共熔点温度测试曲线
K(

F

3?+7

!

I+1423?=+<*+34+24(2'06

A

<(044+&

A

+?'43?+

由图
7

可知!杨梅共晶点平均温度为
_785:e

!共熔
点平均温度为

_!W5We

"

757

!

杨梅冻干温度曲线和重量曲线
图

J

)

9

为杨梅在冻干过程中环境温度)样品表面温
度)中心温度)重量及干燥速率等变化规律曲线"

由图
J

可知&样品在升华干燥阶段其重量一直在下
降!直到

#8/

还没有显著减缓的趋势!用重量变化曲线难
以判断升华阶段是否结束(厄特延等*

!#

+

W9_W:和徐成
海*

!"

+

7!"指出!在升华干燥阶段结束其水分含量在
!8[

左
右!显然!对冻干制品要求不是很高的食品$$$杨梅!按此
要求会导致杨梅冻干时间过长!成本过高(但也有学者*

78

+

图
J

!

升华干燥时间为
#8/

的冻干曲线
K(

F

3?+J

!

K?++.+%6?

C

(0

F

23?=+E(4/13D)(&'4(<0

6?

C

(0

F

4(&+<*#8/

&#!
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图
9

!

冻干曲线和干燥速率曲线
K(

F

3?+9

!

K?++.+%6?

C

(0

F

23?=+'066?

C

(0

F

?'4+23?=+

指出!样品重量降至原来
#8[

时!可以判断升华干燥阶段
结束"笔者认为对于杨梅#或其他食品%而言!用判定冻
干食品品质指标来确定升华干燥时间终结点为妥"

由图
9

可知&杨梅冻干速率在开始阶段比较大!这是
因为开始阶段升华边界面积大!表面有游离水结冰层!其
升华速率比较高"随着时间段的推移!升华边界面积变
小#半径减少%)干燥层厚度增厚干燥速率迅速减少!升华
#8/

时!未出现速率明显变缓的迹象(在升华干燥阶段结
束到解析干燥开始的升温过渡阶段!冻干速率有一个峰
值!这是由于杨梅在升华干燥阶段快结束时小部分未升
华的冰晶和残留一定量结合水!温度比较高是迅速升华
和蒸发的原因!如果这阶段升温过快!可能会导致产品塌

陷!试验升温阶段速度是
!8e

'

/

"解析干燥结束时出现
干燥速率为

8

的水平线!表示冻干结束"

从图
J

还可知!杨梅中心温度预冷到
_7Je

左右!进
入升华干燥阶段之前!设备启动真空泵!样品又进入真空
冷冻阶段!其温度迅速降到

_98e

左右!然后正式进入升
华干燥阶段!这阶段的温度并不是像理论上那样保持恒
定!是缓慢持续上升!华泽钊*

W

+

J!!_J!J曾得出相同结论"

但是升华干燥移动升华边界的温度
E

(2+

是不能利用热电
阻测出!只能用

TIO

#气压计温度测量法%测得!用热电
阻测得的数据只能做参考!一般

TIO

测温比热电阻测温
要低*

W

+

7#7

*

!#

+

W9_W:

"所以图中显示的温度超过共熔点温
度!并不代表升华过程失败"判断冻干结束时间可以由
温度来判断!温度曲线变化率和重量变化率几乎是同时
变为/

8

0"在解析干燥阶段环境温度低于样品的表温度!

这是由于样品和温度传感器的表面的黑体系数
(

不同导
致的"

基于这些复杂因素!认为在其他冻干参数比较合
理的条件下!调整升华干燥结束时间来优化冻干工艺
是非常有效的!适合食品生产企业对冻干制品工艺的
优化"

75J

!

不同升华时间温度曲线和重量曲线分析
图

:

为升华干燥时间从
#8

"

!8/

的干燥温度和重量
变化曲线"随着升华干燥时间从

#8/

缩小到
!8/

!整个
冻干结束时间也从到

WX/

减少到
J#/

!几乎减少了
:8[

"

图
:

!

升华时间为
#8

"

7#/

冻干曲线
K(

F

3?+:

!

K?++.+%6?

C

(0

F

23?=+E(4/13D)(&'4(<06?

C

(0

F

4(&+<*#8

"

7#/

'#!

"

S<)5J#

$
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在这一过程中!样品的冰晶并未彻底升华!部分冰晶的升
华干燥是在升华干燥阶段转到解析干燥阶段的过渡升温
过程中完成的!只要产品不出现明显塌陷!对食品冻干制
品来说已经足够"说明合理确定升华干燥时间!对缩短
冻干时间非常有效"

从图
#

中可知!升华时间为
79

!

78

!

!8/

的重量曲线

中间有明显的抖动!认为是由于样品温度超过共熔点温
度!样品中的水分沸腾蒸发引起的震动"试验也对解析
干燥阶段的隔板温度调整做了简单的比较!在升华时间
JW/

!隔板温度调整
98e

时!总冻干时间延长
J7[

!不经
济(隔板温度调整

#8e

时!总冻干时间缩短
"[

!但带来
了样品营养成分损失的风险"

图
#

!

升华时间为
79

"

!8/

冻干曲线
K(

F

3?+#

!

K?++.+%6?

C

(0

F

23?=+E(4/13D)(&'4(<06?

C

(0

F

4(&+<*79

"

!8/

759

!

吸湿率
由图

W

可知!杨梅吸湿率在升华冻干时间
J8/

前后
有明显的变化!说明在试验条件下!

J8/

以下的升华时间

图
W

!

不同升华干燥时间杨梅冻干产品吸湿率分析
K(

F

3?+W

!

G0')

C

1(1<*&<(143?+'D1<?

A

4(<0?'4+<*)

C

<

A

/(%

)(.+6D'

C

D+??

CA

?<63241E(4/6(**+?+0413D)(&'%

4(<06?

C

(0

F

4(&+

不够!部分未升华的冰晶在升温过程中融化或部分已升
华!部分温度过高出现产品塌陷现象!影响吸湿率*

!"

+

7::

!

制品品质下降"同时!试验也对搁板温度为
_!:e

!升华
时间分别为

J8

!

79

!

!:/

!其余参数均不变的条件下!进行
杨梅冻干试验!结果其产品吸湿率均低于

95:[

!这也说
明高于

_!:e

的搁板温度进行冻干产品!已升华部分温
度过高出现产品塌陷现象!导致吸湿率偏低!等同于上述
条件下升华时间低于

J8/

的冻干产品"

为了评价杨梅在不同冻干工艺条件下产品的色泽)

外观等是否存在显著差异!将升华时间
#8

!

JW

!

J8/

分为
一组#冻干产品无塌陷现象!品质认为较好的一组为

G

组%(升华时间
7#

!

79

!

78

!

!:

!

!8/

分为另一组#冻干产品
出现塌陷现象!品质认为差的一组为

T

组%"

75:

!

色差
表

!

为杨梅冻干前后色差变化情况"冻干产品前后
色差

&

.g!!58#

"在显著水平为
858:

的情况下!利用

(#!
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O'4)'D

软件!对
759

节提到的两组样品#

G

)

T

组%冻干前
后的色差进行显著性分析!结果表明&升华时间为

#8

!

JW

!

J8/

#

G

组%样本色差均值和升华时间为
7#

!

79

!

78

!

!:

!

!8/

#

T

组%样本色差均值无差异"这是因为杨梅在冻干

过程中色泽变化阶段主要是在温度比较高解析干燥阶
段!由于解析干燥温度在试验条件下是一致的!所以样本
色差均值无差异"因此!在试验条件下不能用冻干产品
前后色差来判断冻干产品优劣"

表
!

!

杨梅冻干前后色泽变化情况
I'D)+!

!

>/'0

F

+1(0T'

C

D+??

C

)

12<)<?'06)314+?D+*<?+'06'*4+?*?++.+6?

C

(0

F

升华时间'
/

!!!!!!

冻干前
!!!!!! !!!!!!

冻干后
!!!!!!

C

)

!

1

)

!

R

)

!

C

)

7

1

)

7

R

)

7

3

.

#8 J7i!57 9Xi!5! !"i!58 JXi!5# 99i!5! !!i85X !85X

JW JXi!5: 9"i!58 !Xi!57 9!i!57 97i!5# !8i!57 !!58

J8 97i!5J 9Wi!59 78i!5# J"i!5J 9!i!59 !7i!5: !859

7# J:i85" 9"i85" 7!i!5! 9!i!5! 9:i85W !!i!5! !75J

79 J!i!5! 9"i!5: !Xi!5J JXi!59 97i85" !9i!5J !85W

78 J:i!59 9Xi!57 !Xi!5J 9Ji!57 9#i!58 !7i!58 !857

!: J:i85X 9"i!5J 77i85X JXi85W 9:i!5J !7i!5! !!57

!8 J8i!58 99i!57 78i!5: J7i85" JXi!59 !8i!5J !!5X

75#

!

冻干前后杨梅直径&外观比较
表

7

为杨梅在冻干前后平均直径和冻干后外观变
化"利用

O'4)'D

软件对杨梅冻干前后直径数据进行
:

检
验!结果

'g8

!即在显著水平为
858:

情况下!不能拒绝原
假设!认为冻干前后直径无显著差异"说明两组样品在
冻干前后直径无显著变化!也就是杨梅冻干品质好坏!其
体积变化均无显著变化!但发现在升华时间为

7#/

以下
的样品出现不稳定的开裂现象"

表
7

!

杨梅冻干前后平均直径和外观
I'D)+7

!

G=+?'

F

+6('&+4+?'06'

AA

+'?'02+<*T'

C

D+??

C

D+*<?+'06'*4+?*?++.+%6?

C

(0

F

升华
时间'

/

冻干前样品
平均直径'

&&

冻干前样品
平均直径'

&&

冻干后
外观

#8 J!5!W J!57J

完整
JW J85W8 J85:8

完整
J8 JJ58: J958J

完整
7# J85!" J857J

完整
79 J85"" J!5!J

微裂
78 7"5WW 7"5#X

完整
!: J!5W8 J!57J

微裂
!8 J85:W J857#

微裂

J

!

结论
试验利用自制在线测量系统!实时测量和采集杨梅

在冷冻干燥过程中的重量和温度及其变化曲线!对采集
的数据进行分析!再结合杨梅冻干制品的吸湿性质!判断
升华干燥终点时间和解析干燥终点时间!对缩短冻干时
间非常有效"结果表明&升华干燥时间和杨梅冻干制品

的吸湿率的关系曲线存在明显的拐点!即随着升华干燥
时间的减少!作为冻干制品品质关键评价参数$$$吸湿
率有一个明显的下降过程!利用这一特性可以判断升华
干燥时间终结点(根据样品中心温度变化率或重量变化
率可以判断解析干燥结束时间(不同冻干工艺参数条件
下的杨梅冻干制品的色泽和直径变化不显著"在合理确
定对冻干制品品质或对冻干时间影响不大其他参数条件
下#升华过程搁板温度

_78e

!解析过程搁板温度
:8e

!

真空压力
!8

"

J8@'

等%!利用研究对冻干各段结束点的
判断!得出杨梅冻干优化工艺参数为&升华干燥阶段搁板
温度为

_78e

!升华时间为
J8/

!解析干燥阶段搁板温度
为

:8e

"
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