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山茱萸微波冷冻干燥动力学及品质变化分析
@*

(

&"

'

B&"20&%5$")

:

/$-&0

(

%#$"

'

25$"$-

(

5&5+82"#%/0

"**$,$%'($0)*&2)4

(

6&%*+3$;28*2212?)*

(

&"

'

赵梦月!

*+,S;2&

5

'

(

)2

!

!

段
!

续!

!

$

M#$)

!

$

$

!

任广跃!

!

$

Q=-.)<&

5

'

(

)2

!

$

$

!

李琳琳!

!"!%&'9%&

!

刘盼盼!

!"#R<&'

J

<&

!

!

徐一铭!

$#O%'K%&

5

!

!

车馨子!

3+=$%&'N%

!

!

!6

河南科技大学食品与生物工程学院$河南 洛阳
!

:=!#$(

(

$6

粮食储藏安全河南省协同中心$河南 郑州
!

:%###!

#

!

!630992

5

20

:

H00G<&G/%02&

5

%&22>%&

5

$

+2&<&#&%@2>A%B

(

0

:

78%2&82<&GL284&090

5(

$

!)0

(

<&

5

$

+2&<&

:=!#$(

$

34%&<

(

$6+2&<&300

J

2><B%0&32&B2>

:

0>.><%&7B0><

5

2728)>%B

(

$

*42&

5

N40)

$

+2&<&:%###!

$

34%&<

#

摘要!目的!研究山茱萸微波冷冻干燥动力学特性及产品

品质"方法!采用微波冷冻干燥技术$分析微波不同功率
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*下山茱萸干燥特性#总黄酮#

总酚等品质变化并建立相关动力学模型"结果!山茱萸

干燥过程分为升速和降速阶段$无明显的恒速阶段$微波

功率升高$能够提高干燥速率#缩短干燥时间$数据拟合

发现
e,

5

3

模型可以较为准确地预测山茱萸干燥过程中

水分含量变化"整个干燥过程中$总黄酮含量呈快速下

降和下降平缓两个阶段$总酚含量均呈快速下降趋势$且

微波功率越高总黄酮#总酚含量下降速度越快"微波功

率对复水比及色泽具有显著影响)

R

(

#8#%

*"结论!提高

微波功率可以提高干燥速率#缩短干燥时间$但微波功率

过高易造成干制品品质下降"

关键词!山茱萸%微波冷冻干燥%动力学模型%品质
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山茱萸!
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#又名枣皮)

药枣等$为山茱萸科植物山茱萸干燥成熟果肉$主要种植

在河南)山西)陕西等地$是中国传统名贵药食同源滋补

品*

!

+

%新鲜山茱萸果肉含有环烯醚萜苷)黄酮)鞣质)五

环三萜)维生素)多糖等高含量生物活性化合物$具有降

血糖)神经保护活性)抗氧化)抑菌抗炎等多种药理活

性*

$M:

+

%然而$新鲜山茱萸采摘后含水率较高$同时其脆

弱的质地易发生机械损伤$不利于长期保存和远距离运

输%同时山茱萸具有十分敏感的结构$即使在较低温度

下保存$也难以保持其新鲜度%干燥是山茱萸最常见的

加工方式$在干燥过程中物料中水分被排除$能够抑制微

生物生长$减少营养物质流失并显著延长货架期和耐贮

藏性%常用于山茱萸干燥的方式是自然晾晒$该方法具
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有干燥效率低)品质差等缺点(真空远红外干燥*

%

+是另外

一种干燥方式$干燥产品质量高$但存在干燥不均匀)辐

射距离不能调节等问题(真空干燥是较理想的干燥方法$

山茱萸干制品获得良好物理化学质量指标$但这种方法

干燥时间长$能耗大*

'M=

+

%

微波冷冻干燥技术!

V-/G>6,K3DG3313*9G

B

-4

5

$

VST

#

是一种将微波辐射与冷冻干燥技术相结合的新型干燥技

术$与高成本)低效能的传统冷冻干燥技术相比较$微波

加热提高了整体干燥速率$同时也可保持传统冷冻干燥

的营养品质*

"M&

+

%近年来$微波冷冻干燥技术已在水果

和蔬菜等食品干燥领域取得较快发展%

T0,4

等*

!#

+利用

微波作为甘蓝干燥脱水加热源$与冷冻干燥相比$微波冷

冻干燥可缩短
%#?

以上的干燥时间$并具有显著杀菌效

果%

W,>

等*

!!

+研究了微波冷冻干燥技术对大麦草品质及

能量供应的影响$结果表明$微波冷冻干燥大麦草能够获

得更高质量的叶绿素和类黄酮$降低了冷冻干燥所需干

燥时间和能耗$但高微波功率的输入会损害大麦草品质%

然而$利用微波冷冻干燥技术干燥山茱萸的研究少见$微

波冷冻干燥的微波功率对山茱萸干燥动力学以及生物活

性化学成分的研究鲜见报道%

研究拟通过比较不同微波功率对山茱萸微波冷冻干

燥特性的影响$结合常用干燥数学模型对山茱萸干燥过

程拟合$明确微波冷冻干燥动力学$并进一步研究微波功

率对山茱萸总黄酮)总酚)复水性及色泽的影响$以期为

山茱萸微波冷冻干燥品质调控和实际工业生产提供理论

依据%

!

!

材料与方法
!8!

!

材料与溶剂

山茱萸"产自河南省南阳市西峡县$所选山茱萸形状

饱满)色泽鲜艳)成熟$无褐变(

芦丁)没食子酸"标准品$上海源叶生物有限公司(

福林酚试剂"标准品$上海蓝季科技发展公司(

乙醇)亚硝酸钠)氢氧化钠"分析纯$天津市德恩化学

试剂有限公司(

硝酸铝"分析纯$天津市科密欧化学试剂有限公司%

!8$

!

仪器与设备

微波冷冻干燥机!如图
!

所示#"实验室自行设计*

!$

+

(

电热恒温鼓风干燥箱"

!#!

型$北京科伟永兴仪器有

限公司(

电子天平"

@8$##(R

型$上海佑科仪器仪表有限

公司(

色差仪"

mG-A3/>.>G-%

型$美国爱色丽公司(

紫外可见分光光度计"

_P*$'##

型$上海龙尼柯仪器

有限公司(

旋转蒸发仪"

Q*!##!;R

'

PR

型$郑州长城科工贸有

限公司(

图
!

!

微波冷冻干燥设备示意图
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0G3!
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G,+>D+-/G>6,K3DG3313
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5

3

H

0-

C
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电热恒温水浴锅"

OO*[:

型$北京科伟永兴仪器有限

公司%

!8(

!

试验方法

!8(8!

!

干燥试验
!

取新鲜饱满山茱萸原料$清洗)手工去

核$放入冰箱冷冻室预冻处理$备用%将山茱萸平铺在干

燥箱物料盘内$每盘约
$##

5

%启动微波冷冻干燥设备的

制冷机$待制冷温度降至
M:#<

$将物料盘放入干燥室%

然后开启真空泵$设置真空度为
!!#e,

%当物料温度与

中心温度降至
M!%<

开启微波系统%设置微波功率为

!##

$

$##

$

(##

$

:##

$

%##L

$试验过程中每隔
#8%2

取出物

料盘称取一次质量$干燥至物料干基含水率为
#8#&

5

'

5

结束试验%

!8(8$

!

山茱萸水分质量分数测定
!

根据
Ẑ %##&8(

&

$#!'

/食品安全国家标准
!

食品中水分的测定0中直接干

燥法在
!#%<

恒温干燥箱中干燥样品$直至样品质量不

再发生变化时为止%取
(

个平行试验的平均值%

!8(8(

!

干燥特性指标测定

!

!

#干基含水率"

C

B

`

;

B

M;

;

$ !

!

#

式中"

C

B

&&&干燥
B

时刻山茱萸干基含水率$

5

'

5

(

;

B

&&&干燥
B

时刻山茱萸质量$

5

(

;

&&&达到绝干条件后山茱萸质量$

5

%

!

$

#干燥速率"

M

Q

`

C

B

$

MC

B

!

B

$

MB

!

$ !

$

#

式中"

M

Q

&&&干燥速率$

5

'!

5

,

2

#(

C

B

!

&&&干燥
B

!

时刻山茱萸干基含水率$

5

'

5

(

C

B

$

&&&干燥
B

$

时刻山茱萸干基含水率$

5

'

5

%

!

(

#水分比!

+>-EA0G3G,A->

$

;

Q

#"由于样品干燥恒重

时的干基含水率远比样品初始干基含水率和任意时刻干

基含水率低*

!(

+

$因此不同干燥时间下物料样品水分比可

"!!

贮运与保鲜
[JNQ@Z)JQ@R[eNQJ@JXNR UeQ)[)QP@JXNR

总第
$:!

期
"

$#$!

年
!!

月
"



按式!

(

#计算%

;

Q

`

C

B

C

#

$ !

(

#

式中"

C

B

&&&干燥任意
B

时刻样品的干基含水率$

5

'

5

(

C

#

&&&山茱萸初始干基含水率$

5

'

5

%

!8(8:

!

干燥数学模型建立
!

物料干燥过程中传热传质是

一个复杂的过程$为了更好地描述与预测山茱萸干燥过

程中水分流失过程$选取
=

个经典干燥数学模型对山茱

萸干燥过程进行拟合*

!:

+

$具体见表
!

%采用决定系数

!

Q

$

#)残差平方和!

G3E-90,.E0+>DE

H

0,G3E

$

Q

[[

#)卡方检

验值!

0

$

#评价拟合程度并确定干燥模型$

Q

$越高!接近

!

#$

Q

[[

和
0

$越小则说明模型拟合程度越高*

!%M!'

+

%

表
!

!

干燥数学模型及其表达式

J,I.3!

!

TG

B

-4

5

+,A23+,A-/,.+>93.,49-AE3F

C

G3EE->4

模型名称 模型表达式
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C
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MWB

#

e,

5

3 ;

Q

3̀F

C

!

MWB
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#

e,G,I>.-/ ;

Q

<̀gFBg8B
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J6>*A3G+3F

C

>434A-,.

;

Q

<̀3F

C

!

MWB

#

g

!

!M<

#

3F

C

!

MW<B

#

;>

5

,G-A2+-/

;

Q

<̀3F

C

!

MWB

#

g8

O3493GE>4,49e,I-E

;

Q

<̀3F

C

!

MWB

#

L,4

5

,49[-4

5

2 ;

Q

F̀B

$

g<Bg!

!8(8%

!

总黄酮含量测定
!

采用
R,RN

$

*@.

!

RN

(

#

(

*

R,NO

*

!=

+为显色剂测定总黄酮含量%称取
!

5

山茱萸干

燥样品$加入
:#+;=#?

乙醇溶液$

=# <

下超声提取

#8%2

$抽滤$摒弃滤渣$对滤液进行离心$设置转速为

:###G

'

+-4

$离心
!#+-4

%取上清液
!+;

于
$%+;

容

量瓶中$加入
=#?

乙醇溶液稀释到
!#+;

$加入
#8=+;

%? R,RN

$

溶液$摇匀$静置
' +-4

$加入
#8= +;!#?

@.

!

RN

(

#

(

溶液$摇匀$静置
' +-4

$加入
%8% +;:?

R,NO

溶液$用
=#?

乙醇溶液定容至刻度线$摇匀$静置

!%+-4

$在
%!#4+

处测定吸光度%

!8(8'

!

总酚含量测定
!

采用
S>.-4*W->4/,-.30

比色法*

!"

+

%

称取
!

5

山茱萸干燥样品$加入
(#+;%#?

乙醇溶液$

(#<

超声处理
!2

$抽滤提取液后$离心!

!####G

'

+-4

#

!#+-4

$取上清液
#8"+;

于试管中$分别加入
:+;

稀释

!#

倍的
S>.-4

酚试剂$摇匀$加入
'+;!#? R,

$

WN

(

溶

液$振荡摇匀$避光保存
$2

$于
='%4+

处测吸光度%

!8(8=

!

复水比测定
!

根据文献*

!&

+修改如下"取干燥后

的山茱萸干制品约
$

5

于烧杯中$放入
$%<

水浴锅中水

浴
$2

后取出沥干$用滤纸擦拭干样品表面的水分$称重%

按式!

:

#计算复水比"

Q

Q

`

;

9

;

#

$ !

:

#

式中"

Q

Q

&&&样品复水比(

;

9

&&&山茱萸干制品复水后质量$

5

(

;

#

&&&山茱萸干制品复水前质量$

5

%

!8(8"

!

色泽测定
!

采用
mG-A3/>.>G-%

型色差仪测定干燥

后样品的
!

,

)

<

,

)

F

, 值%其中
!

, 代表颜色黑白程度

!

#

-

!##

$

M!

,代表黑度$

g!

,代表白度#(

<

,代表颜色

红绿程度!绿
-

红$

M<

,代表绿度$

g<

,代表红度#(

F

,代

表颜色蓝黄程度!蓝
-

黄$

MF

, 代表蓝度$

gF

, 代表黄

度#%将样品粉碎过筛混合均匀$每组样品测定
(

次$取

平均值%

!8:

!

数据处理分析

利用
)F/3.$#!'

软件对试验数据进行处理$采用
NG*

-

5

-4$#!=

软件进行图形绘制以及干燥模型拟合验证$采

用
X̂ V[e[[

软件进行方差分析和显著性检验$显著水平

为
R

(

#8#%

$以不同字母代表显著性%

$

!

结果与分析
$8!

!

山茱萸微波冷冻干燥特性

图
$

为
!!#e,

下微波不同功率山茱萸微波冷冻干燥

曲线和干燥速率曲线%由图
$

!

,

#可知$随着干燥的进行$

山茱萸干基含水率逐渐减少(随着微波功率的升高$干基

含水率下降速率明显加快且干燥至终点所需要的时间大

幅度缩短%当微波功率为
!##L

时$山茱萸干燥所需时

间最长为
(&#+-4

$

$##

$

(##

$

:##L

下
VST

干燥所需时

间分别为
('#

$

((#

$

(##+-4

$当微波功率为
%## L

时$

VST

干燥所需时间最短$为
$=#+-4

$干燥时间比
!##L

时缩短了
(#8==?

%说明提高微波功率可以显著加快干

燥进程%主要是因为在
VST

干燥进程中$水分主要以升

华的形式被排除$微波功率较低时不能提供物料冰晶升

华所需要的热能$导致干燥进程延长%

如图
$

!

I

#所示$山茱萸微波冷冻干燥过程中干燥曲

线存在升速和降速两个阶段$与段柳柳等*

$#

+报道的怀山

药微波冻干干燥速率曲线一致%微波功率对干燥速率曲

线存在明显的影响$最高干燥速率随功率密度的增加而

增加$较高水平的微波功率!即
%##L

#导致山茱萸具有

较高的干燥速率%可能是由于高微波加热产生的更多升

华和解吸动量引起的$在干燥初期物料内部存在大量游

离水$随着微波功率增加$山茱萸中冻结的水吸收微波

能$促使水分子高速震动产生摩擦$将微波能转化为热

能$使物料内部与表面产生温度梯度$推动水分子蒸发排

出$干燥速率逐渐增加到达最高值(但随着物料持续干

燥$物料所含有的自由水减少$物料所吸收微波量减少$

物料水分脱出受到阻碍$干燥速率也随之降低%因此适

当增加微波功率可以提高干燥速率*

$!M$$

+

%

$8$

!

山茱萸微波冷冻干燥动力学模型拟合

$8$8!

!

干燥模型的选择
!

为研究山茱萸在干燥过程中水

#!!

"

P>.8(=

"

R>8!!

赵梦月等!山茱萸微波冷冻干燥动力学及品质变化分析



分变化情况$选择
%

组试验数据$运用表
!

中
=

种干燥数

学模型对所测试验数据进行拟合$得到
Q

$

)

Q

[[

以及
0

$

$

结果如表
$

所示%

!!

由表
$

可知$对比不同微波功率下的
=

种模型的
Q

$

可知$

e,

5

3

)

e,G,I>.-/

)

;>

5

,G-A2+-/

和
L,4

5

,49[-4

5

2

模

型
Q

$均在
#8&"

以上$其中
e,

5

3

模型
Q

$最高$均为
#8&&

以上(

0

$均
(

#8##:

$而
e,

5

3

)

e,G,I>.-/

)

J6>*A3G+3F

C

>*

434A-,.

和
L,4

5

,49[-4

5

2

模型卡方均
(

#8##$%

$其中

e,

5

3

模型
0

$均最低$最大值为
#8###$&

(

Q

[[

最低的是

e,

5

3

模 型$均 值 为
#8##$ $'

$其 次 是
J6>*A3G+

3F

C

>434A-,.

模型$

Q

[[

均值为
#8##%!$

%综合分析$

e,

5

3

模型具有最大的
Q

$

)最小的
0

$和
Q

[[

$说明
e,

5

3

模型是

最适合预测山茱萸微波冷干燥特性的数学模型%

$8$8$

!

干燥数学模型的验证
!

采用已选定的
e,

5

3

模型

进行验证$将山茱萸微波冷冻干燥水分比实际值与
e,

5

3

模型预测值比较$如图
(

所示$山茱萸干燥过程中水分比

试验值与
e,

5

3

模型模拟预测值相接近$说明
e,

5

3

模型预

测效果好$能够更好地模拟干燥趋势%因此$

e,

5

3

模型能

更好地描述山茱萸微波冷冻干燥过程中水分变化规律$

适用于描述山茱萸干燥水分的检测%

$8(

!

不同微波功率山茱萸干制品品质特性分析

$8(8!

!

总黄酮含量变化
!

如图
:

所示$在整个干燥过程

中山茱萸总黄酮含量呈两个变化趋势"快速下降阶段以

及下降平缓阶段%同一干燥时间下$微波功率越高$总黄

酮含量下降速度越快$主要是因为较低微波功率下$干燥

时间延长导致总黄酮类化合物受热时间延长$在较低含

水率下造成黄酮类化合物降解(微波功率较高时$物料吸

收较多的微波能$表面温度高)水分散失快且氧气充足$

导致黄酮化合物降解速率加快%黄酮类化合物多为高等

植物次生代谢产生的一类酚类化合物$主要结构类型包

括黄酮醇)黄烷酮)二氢黄酮以及花色苷等*

$(

+

$在热条件

下不稳定易氧化$温度越高则降解速度越快%

#

&

$2

内$

总黄酮含量呈一个快速下降趋势$可能是因为这一时期

物料水分主要以升华形式排除$水分含量高吸收较多微

波功率转化为热能$促使总黄酮降解造成含量降低%

$2

后总黄酮含量处于下降平缓阶段$主要是因为这一时期

物料含水率低$且以结合水的形式存在$各种生理活性逐

渐减弱$此时黄酮受到破坏$含量逐步下降*

$:

+

%由此可

见$干燥过程对总黄酮含量的影响不可忽视$干燥过程

中$为了防止山茱萸中黄酮类物质发生降解$干燥初期应

适当降低微波功率$干燥中期可适当提高微波功率%

$8(8$

!

总酚含量变化
!

由图
%

可知$山茱萸总酚含量在

干燥前期呈快速下降$干燥后期缓慢下降$且在相同干燥

时间下$微波功率越高$总酚物质降解速率越快%总酚是

中药材中重要功能活性成分$具有很强的抗氧化)抗衰老

等作用$在干燥过程中酚羟基结构活跃$不稳定$但易受

氧气)温度等条件影响而发生分解%干燥初期物料含水

率高$多酚类化合物含量降低可能与多酚氧化酶活性有

关%

eeN

是一种能直接催化酶促褐变的酶$

eeN

活性受

水分以及温度影响*

$%

+

%可能是因为干燥前期物料含水率

高且物料表面温度较低$对多酚氧化酶活性具有促进作

用$酚类物质容易在多酚氧化酶促进作用下氧化分解$导

致总酚含量快速降低%然而$随着干燥过程中物料含水

率降低以及表面温度升高$使酶活性受到抑制作用$从而

抑制酶促褐变程度并降低总酚降解速度%微波功率由

!##L

上升到
%##L

时$虽然干燥时间大幅度缩短并钝

化多酚氧化酶活性$但干燥过程中物料表面温度过高会

造成酚类物质降解%因此$干燥初期和后期需要加载相

对较低功率的微波$以此来抑制
eeN

活性$降低酶促褐

变发生%

$8(8(

!

复水特性分析
!

由图
'

可知$微波功率对复水特

性有显著影响!

R

(

#8#%

#%对比不同功率条件下山茱萸

干制品的复水比$且随着微波功率的增加呈先增加后减

小的趋势$

(## L

时复水效果最好$比最低值增加了

$(8'&?

$最大微波功率比最小微波功率低了
'8"!?

$但其

干燥速率与其相反$表明低微波下山茱萸具有更好的品

图
$

!

不同微波功率条件下山茱萸微波冷冻干燥曲线

S-
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!
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表
$

!

干燥数学模型拟合结果及模型参数

J,I.3$

!

S-AA-4

5

G3E0.AE,49+>93.

C

,G,+3A3GE>D9G

B

-4

5

+,A23+,A-/,.+>93.

模型 功率'
L Q

$

0

$

Q

[[

模型参数
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实际值与模拟值比较
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山茱萸微波冷冻干燥过程中总黄酮含量变化
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图
%

!

山茱萸微波冷冻干燥过程中总酚含量变化
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图
'

!

不同微波功率复水比比较

S-
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C

>63G

质%可能是因为$随着微波功率的增加$食品物料吸收了

较多的微波能$水分以升华的形式被脱除$避免了由于水

分迁移引起的组织结构应力作用$更好地保留了物料原

本的组织结构%但过高的微波功率加快山茱萸表面升温

速度同时产生了组织结构应力收缩现象$发生永久性细

胞破裂)脱位和组织完整性丧失$从而降低了干燥品的复

水比*

$'M$=

+

%

$8(8:

!

色泽分析
!

由表
(

可知$微波功率对山茱萸干制

品色泽呈显著影响!

R

(

#8#%

#%随着微波功率的增加
!

,

和
(

=

呈先减少后增加趋势)

<

,和
F

,呈先增加后减小趋

势$说明较低微波功率下干燥时间延长$物料长期处于微

波作用下$导致干燥物料发生褐变作用颜色变深$同时由

于物料水分分布以及微波场分布不均匀$在较高微波功

率下$虽然缩短干燥时间但是易造成物料局部焦糊颜色

偏暗%因此$为减少物料颜色褐变$干燥初)中)后期应调

节微波加载量$采用变微波功率干燥方式%
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结论
微波不同功率下$山茱萸微波冷冻干燥过程中干燥

曲线呈基本相同的变化趋势$干燥速率曲线存在升速和

降速两个阶段$不存在明显的恒速阶段$微波功率升高$

山茱萸干燥速率明显增大%利用
=

种常用数学模型对山

茱萸干燥过程进行非线性拟合$确定
e,

5

3

模型!

Q

$

'

#8&&

#能较好地描述山茱萸干燥过程水分含量变化%整个

干燥过程中总黄酮化合物含量变化呈两个变化趋势"快

速下降阶段和下降平缓阶段$微波功率越高则下降速度

越快%不同干燥条件下$总酚含量变化趋势基本相同$均

呈快速下降趋势$且随微波功率升高$总酚降解速率越

快%微波不同功率加载下$山茱萸干制品复水比随微波

功率升高呈先上升后下降趋势$

(##L

时有较高复水性

能%微波功率对色泽影响显著!

R

(

#8#%

#%综上所述$在

实际生产过程中$可采用动态微波加载方案$低&高&低

三段式微波加热$以期获得更高质量品质的产品%
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