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亚微米级海带粉制备技术研究及物理特性分析

樊　 琳　 娄永江　 陈小芳　 孙佩璇
(宁波大学海洋学院ꎬ浙江 宁波　 ３１５２１１)

摘　 要:为获得物理特性良好、粒度分布均匀的海带粉体ꎬ采用 ＮａＯＨ 前处理及湿法粉碎技术制备亚微米

级海带粉ꎬ并通过单因素和响应面分析法优化工艺条件ꎮ 结果表明:在 ＮａＯＨ 质量分数 ０􀆰 １９％ 、浸泡时

间 １１ ｍｉｎ、液固比 ２０ ｍＬ􀅰ｇ － １的条件下ꎬ海带粉平均粒度 Ｄ５０为 ３２８􀆰 ７ ｎｍꎬＤ９５为 ８２５􀆰 ５ ｎｍꎬ最大粒径为

１ １０６􀆰 ２ ｎｍꎮ亚微米级海带粉的物理特性为:休止角为 ６２􀆰 ５°、 滑角为 ７０􀆰 ６°、水溶性为 ２０􀆰 １％ 、润湿时间

为 ３５􀆰 ３ ｓ、膨胀力为 １ ２６６％ 、持水力为 ３ １９７％ ꎮ 与市售超微海带粉相比ꎬ亚微米级海带粉休止角增加

２０􀆰 ９°ꎬ滑角增加 ２７􀆰 ９°ꎬ水溶性增加 ５０􀆰 ０％ ꎬ物理特性得到显著改善ꎮ 本研究可为海带的精深加工提供

理论依据ꎮ
关键词:亚微米级海带粉ꎻ休止角ꎻ滑角ꎻ溶解性

ＤＯＩ:１０􀆰 １１８６９ / ｊ. ｉｓｓｎ. １００￣８５５１􀆰 ２０１６􀆰 ０１. ０１２０

　 　 海带(Ｔｈａｌｌｕｓ Ｌａｍｉｎａｒｉａｅ)富含海藻多糖、甘露醇、
维生素和多种常量、微量元素ꎬ具有医疗保健功能ꎬ如
调节血脂、降血糖、抗病毒、增强免疫等[１ － ５]ꎮ 虽然海

带在我国已有广泛的应用ꎬ但多数研究仍处于初级阶

段ꎬ且海带类加工产品形式单一ꎮ 将普通粉碎所得到

的海带粉直接加入到食品中ꎬ产品口感、质地较差ꎬ难
以被大众接受ꎮ 超微粉碎因其可获得独特的物理化学

性能ꎬ大大拓宽了其在食品加工中利用的领域ꎬ为海带

开发利用开辟了新路径[６ － ８]ꎮ
江建梅等[９]以海带为原料ꎬ经打浆、胶磨、浓缩等

工艺生产褐色海带粉ꎬ所得到的海带粉速溶性较好ꎬ而
且热量低、矿物质高ꎬ但是工艺较复杂ꎬ且海带主要营

养成分在胞内ꎬ细胞并未破壁ꎬ营养不能被完全吸收ꎮ
曹新志等[１０]将海带经软化、干燥、粗粉、超微粉碎等处

理制成 １３ μｍ 以下的超细粉ꎬ与已报道的直径在 ５ ~ ８
μｍ 海带雄配子体细胞和直径在 １１ ~ ２２ μｍ 海带雌细

胞体[１１ － １２]相比ꎬ其破壁率较低ꎬ营养物质释放率低ꎮ
为此ꎬ本研究通过探讨湿法超微粉碎工艺ꎬ生产亚微米

级超细海带粉ꎬ旨在提高海带破壁率ꎬ增加海带营养物

质的吸收利用率ꎬ为海带的精深加工提供数据支撑ꎮ

１　 材料与方法

１􀆰 １　 材料与仪器

干海带ꎬ产于东海ꎬ购于宁波市路林综合市场ꎻ超
微海带粉ꎬ长沙博健生物科技有限公司ꎻ氢氧化钠ꎬ济
宁百川化工有限公司ꎮ

ＳＱＷ －６ＤＩ 超微粉碎机ꎬ山东三清不锈钢设备有

限公司ꎻＹＢ － １０００Ａ 型高速多功能粉碎机ꎬ上海力箭

机械有限公司ꎻＴＡ. ＸＴ ｐｌｕｓ 质构仪ꎬ英国 Ｓｔａｂｌｅ Ｍｉｃｒｏ
Ｓｙｓｔｅｍｓ ＬｔｄꎻＺＳ９０Ｚｅｔａ 电位及纳米粒度分析仪ꎬ英国马

尔文公司ꎮ
１􀆰 ２　 试验方法

１􀆰 ２􀆰 １　 海带软化、粉碎　 取一定量的海带洗净ꎬ左右

剪去 ５ｃｍꎬ根部、尾部剪去 １０ｃｍꎬ去除表面泥砂、污垢ꎬ
用 ＮａＯＨ 溶液进行软化处理ꎬ并用水漂洗 ３ ~ ４ 次后ꎬ
剪成 １ ｃｍ ×１ ｃｍ 大小的碎片ꎬ将海带碎片和用柠檬酸

调至中性的 ＮａＯＨ 溶液一并倒入超微粉碎机ꎬ粉碎 ２０
ｍｉｎꎮ 在此条件下ꎬ考察 ＮａＯＨ 溶液浓度、浸泡时间、料
液比和温度对海带硬度和超微海带粉平均粒度(Ｄ５０)
的影响ꎮ
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　 １ 期 亚微米级海带粉制备技术研究及物理特性分析

１􀆰 ２􀆰 ２　 硬度的测量　 取距离根部 １０ ｃｍꎬ距离左右 ５
ｃｍ 部位ꎬ剪成 ５ ｃｍ ×５ ｃｍ 大小的海带片ꎬ采用质构剖

面分析法(ＴＰＡ 模式)进行测试ꎬＰ０􀆰 ５Ｓ 探头ꎬ每个样品

取 ３ 片ꎬ每片海带取四角及中间共 ５ 个点ꎮ 测前速度

５ ｍｍ􀅰ｓ － １ꎬ测后速度 ５ ｍｍ􀅰ｓ － １ꎬ测试速度 １ ｍｍ􀅰ｓ － １ꎬ
测定间隔时间 ５ ｓꎬ压缩比为 ５０％ ꎬ触发力 ５ ｇꎮ
１􀆰 ２􀆰 ３　 海带粉粒度的测量　 称取超微海带粉 １􀆰 ０ ｇꎬ
加入 ２０􀆰 ０ ｇ 水ꎬ超声波分散震荡 １５ ｍｉｎꎬ将样品倒入

一次性电位样品池ꎬ控制样品高度为 １０ ~ １５ ｍｍꎮ 以

水作为分散剂ꎬ在温度 ２５ ℃、折射率 １􀆰 ３３、平衡时间

１２０ ｓ、循环 １７ 次的条件下测定海带粉粒度分布和平

均粒度ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ４　 海带粉物理特性的测定　 取 Ａ 粉、Ｂ 粉以及 Ｃ
粉进行物理特性比较ꎮ

Ａ 粉:普通粉碎海带粉ꎮ 海带洗净ꎬ晒干ꎬ经高速

多功能粉碎机粉碎 ５ｍｉｎꎬ过 ３０ 目和 ５０ 目筛ꎬ颗粒粒

径在 ２７０ ~ ５００ μｍ 之间ꎮ
Ｂ 粉:市售超微粉碎海带粉ꎮ 海带经由清洗ꎬ脱

水ꎬ初粉ꎬ超微粉碎制得ꎬ颗粒粒径在 １０ ~ ２０ μｍ 之

间ꎮ
Ｃ 粉:本试验制得的亚微米级海带粉ꎮ

１􀆰 ２􀆰 ４􀆰 １　 休止角、滑角测定 　 休止角:参照 ＧＢ / Ｔ
１１９８６ － １９８９[１３]进行测量ꎮ

滑角:将玻璃板水平放置ꎬ分别称取 ３􀆰 ００ ｇ 海带

粉ꎬ平铺在玻璃板上相同位置ꎬ缓慢抬起玻璃板的一

侧ꎬ使之与水平面的夹角不断增大ꎬ待 ９０％ 的海带粉

滑动时ꎬ测定玻璃板与水平面的夹角ꎬ即为海带粉滑

角[１４]ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ４􀆰 ２　 润湿性测定[１５] 　 在常温下ꎬ向直径 １０ ｃｍ
左右的玻璃平皿中加 ５０ ｍＬ 蒸馏水ꎬ分别准确称取

１􀆰 ００ ｇ 海带粉ꎬ快速均匀撒在蒸馏水表面ꎬ测定海带粉

被完全润湿所需的时间ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ４􀆰 ３　 水溶性测定[１６] 　 分别称取 ０􀆰 ５０ ｇ(ｍ１)海带

粉于 １００ ｍＬ 锥形瓶中ꎬ加 ３０ ｍＬ 蒸馏水ꎬ放在恒温水

浴锅中ꎬ９０ ℃条件下水浴加热且连续搅拌 ３０ ｍｉｎꎬ转
移至离心管ꎬ３ ０００ ｒ􀅰ｍｉｎ － １离心 １５ ｍｉｎꎮ 取其上清液

于干燥皿中ꎬ１０５ ℃烘干至恒重ꎬ测定残留物质量 ｍ２ꎮ

海带粉水溶性 ＝
ｍ２

ｍ１
× １００％

１􀆰 ２􀆰 ４􀆰 ４　 膨胀力测定[１４] 　 分别称取 ０􀆰 ５０ ｇ 海带粉于

１００ ｍＬ 量筒中ꎬ记录其体积 Ｖ１ꎬ加入 ５０ ｍＬ 常温蒸馏

水ꎬ并搅拌均匀ꎬ静置 ２４ ｈ 后ꎬ读取海带粉的体积 Ｖ２ꎮ

海带粉膨胀力 ＝
Ｖ２ － Ｖ１

Ｖ１
× １００％

１􀆰 ２􀆰 ４􀆰 ５　 持水力测定[１６] 　 分别称取 ０􀆰 ５０ ｇ(ｍ１)海带

粉于 １００ ｍＬ 烧杯中ꎬ加 ３０ ｍＬ 蒸馏水ꎬ在磁力搅拌器

上搅拌 ３０ ｍｉｎꎬ转移至离心管ꎬ２ ０００ ｒ􀅰ｍｉｎ － １ 离心 ３０
ｍｉｎꎮ 除去上清液后ꎬ测定残留物质量 ｍ２ꎮ

海带粉持水力 ＝
ｍ２ －ｍ１

ｍ１
× １００％

１􀆰 ３　 数据处理

数据采用 Ｅｘｃｅｌ ２０１０ 和 ＳＡＳ ８􀆰 １ 软件进行处理ꎬ
方差分析采用 Ｄｕｎｃａｎ 法进行多重比较分析ꎮ

２　 结果与分析

２􀆰 １　 海带软化效果与海带粉平均粒度的影响因素研

究

２􀆰 １􀆰 １　 软化液浓度对海带软化效果及海带粉平均粒

度的影响　 称取一定量海带ꎬ保持浸泡时间 １５ ｍｉｎ、料
液比 １∶ １５、温度 ２５ ℃不变ꎬＮａＯＨ 质量分数对海带硬

度、弹性及海带粉平均粒度 Ｄ５０的影响见图 １ꎮ
海带细胞壁及腔液中含有占海带重量 ３０％ 左右

的水不溶性褐藻酸和褐藻酸钙聚合物ꎬ这是构成海带

韧性的主要原因ꎮ ＮａＯＨ 溶液使海带变软可能是其能

与褐藻酸形成微溶的褐藻酸钠ꎬ海带组织发生了一定

程度的变化[１７]ꎮ 由图 １ － Ａ、１ － Ｃ 可知ꎬ随着 ＮａＯＨ 溶

液浓度的增加ꎬ海带硬度逐渐降低ꎬ粉碎粒度下降ꎮ
随着溶融状态的褐藻酸钠吸水膨胀ꎬ其弹性相应

增加ꎮ 而弹性会形成对粉碎棒的冲击力和剪切力等缓

冲垫的作用ꎬ从而影响其粉碎效果ꎮ 在 ０ ~ ０􀆰 ２０％ 的

ＮａＯＨ 溶液浓度范围内ꎬ浓度变化与弹性值间存在显

著差异ꎬ与此相对应的ꎬ硬度与平均粒度变化也差异显

著(Ｆ０􀆰 ０５)ꎮ 由图 １ 可知ꎬ０􀆰 ２０％ ＮａＯＨ 溶液浓度是硬

度与弹性达到对于粉碎最有利的临界点ꎮ
２􀆰 １􀆰 ２　 软化时间对海带软化效果及海带粉平均粒度

的影响 　 称取一定量海带ꎬ保持 ＮａＯＨ 质量分数

０􀆰 ２０％ 、料液比 １∶ １５ 和温度 ２５ ℃不变ꎬ浸泡时间对海

带硬度、弹性及海带粉平均粒度 Ｄ５０的影响见图 ２ꎮ 随

着浸泡时间的延长ꎬ海带的硬度逐渐降低并趋于稳定ꎬ
海带的弹性逐渐增大ꎬ海带粉平均粒度呈先降低后上

升趋势ꎮ 随着浸泡时间的延长ꎬ参与反应的褐藻酸钙

聚合物越多ꎬ当反应进行一段时间后ꎬ达到动态平衡ꎬ
海带的硬度趋于稳定[１８]ꎮ 在溶剂水的作用下ꎬ海带逐

渐变软ꎮ 因此ꎬ最佳浸泡时间选择 １５ ｍｉｎꎮ
２􀆰 １􀆰 ３　 海带质量与软化液体积比对海带软化效果及

海带粉平均粒度的影响 　 称取一定量海带ꎬ保持

ＮａＯＨ 质量分数 ０􀆰 ２０％ 、浸泡时间 １５ ｍｉｎ 和温度２５ ℃

１２１
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图 １　 ＮａＯＨ 质量分数对硬度、弹性和平均粒度的影响

Ｆｉｇ. １　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｍａｓｓ ｆｒａｃｔｉｏｎ ｏｆ ＮａＯＨ ｏｎ ｔｈｅ ｈａｒｄｎｅｓｓꎬ ｓｐｒｉｎｇｉｎｅｓｓ ａｎｄ ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ

不变ꎬ海带质量与浸泡液体积比对海带硬度、弹性及海

带粉平均粒度 Ｄ５０的影响见图 ３ꎮ 随着质量体积比的

增大ꎬ海带的硬度逐渐降低ꎬ弹性逐渐增加ꎬ海带粉的

平均粒度呈先降低后上升的趋势ꎮ 当质量体积比较小

时ꎬＮａ ＋ 、ＯＨ － 与褐藻钙聚合物并没有反应完全ꎬ随着

浸泡液的增多ꎬ反应逐渐趋于平衡状态ꎬ且溶剂水的增

多ꎬ对海带的软化有利ꎬ因此最佳海带质量与浸泡液体

积比选择 １∶ １５ꎮ
２􀆰 １􀆰 ４　 温度对海带软化效果及海带粉平均粒度的影

响 　 称 取 一 定 量 的 海 带ꎬ 保 持 ＮａＯＨ 质 量 分 数

０􀆰 ２０％ 、浸泡时间 １５ ｍｉｎ 和料液比 １∶ １５ 不变ꎬ浸泡温

度对海带硬度、弹性及海带粉平均粒度 Ｄ５０ 的影响见

图 ４ꎮ 随着温度的升高ꎬ海带硬度逐渐下降ꎬ海带粉的

粒度则逐渐上升ꎬ海带硬度与海带粉的粒度呈负相关ꎮ
温度升高ꎬＮａ ＋ 、ＯＨ － 与褐藻酸钙聚合物所发生的化学

反应的效率增加ꎬ达到平衡状态时ꎬ随着化学反应的进

行ꎬ硬度越小[１９]ꎮ 但由于弹性增大ꎬ削弱了粉碎时的

碰撞和挤压ꎬ使粉碎效果变差ꎮ 综合粉碎效果和方便

经济原则ꎬ反应温度选择 ２５ ℃ꎮ
２􀆰 ２　 响应面结果

２􀆰 ２􀆰 １　 Ｂｏｘ￣Ｂｅｈｎｋｅｎ 试验设计与结果 　 综合单因素

试验结果ꎬ根据 Ｂｏｘ￣Ｂｅｈｎｋｅｎ 的中心组合试验设计原

理[２０]ꎬ选取 ＮａＯＨ 质量分数(Ｘ１)、浸泡时间(Ｘ２)、浸
泡液体积与海带质量比(Ｘ３)为响应因素ꎬ海带粉平均

粒度 Ｄ５０为响应值ꎬ设计三因素三水平的响应面[２１] 试

验ꎮ 试验因素水平表和试验结果见表 １、表 ２ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ２　 模型方程的建立及显著性分析　 利用 Ｄｅｓｉｇｎ￣
Ｅｘｐｅｒｔ８􀆰 ０􀆰 ５ 软件对试验数据进行回归拟合ꎬ得到的数

学模型为

Ｙ ＝３４４􀆰 ２６ ＋１１􀆰 ６６Ｘ１ ＋７􀆰 １６Ｘ２ －６􀆰 ２３Ｘ３ ＋９􀆰 ６７Ｘ１Ｘ２

＋ ５􀆰 ６０Ｘ１Ｘ３ ＋ ２０􀆰 ６５Ｘ２Ｘ３ ＋ ４０􀆰 ９１Ｘ１
２ ＋ １５􀆰 ０６Ｘ２

２ ＋
７􀆰 ０８Ｘ３

２

对模型进行方差分析ꎬ结果见表 ３ꎮ 模型不同处理

间差异极显著(Ｐ < ０􀆰 ０１)ꎬ说明回归方程描述各因子与

响应值之间的关系时ꎬ应变量与自变量之间的线性关系

是显著的ꎬ即试验方法可靠ꎻ失拟项不显著(Ｐ > ０􀆰 ０５)ꎬ
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图 ２　 浸泡时间对硬度、弹性和平均粒度的影响

Ｆｉｇ. ２　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓｔｅｅｐｉｎｇ ｔｉｍｅ ｏｎ ｔｈｅ ｈａｒｄｎｅｓｓꎬ ｓｐｒｉｎｇｉｎｅｓｓ ａｎｄ ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ

表 １　 响应面分析因素水平试验设计

Ｔａｂｌｅ １　 Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ ｄｅｓｉｇｎ ｏｆ ｔｈｒｅｅ ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｔｈｒｅｅ ｌｅｖｅｌｓ ｏｆ ＲＳＭ

编码值
Ｃｏｄｅｄ ｖａｌｕｅ

ＮａＯＨ 质量分数 Ｘ１

Ｍａｓｓ ｆｒａｃｔｉｏｎ ｏｆ ＮａＯＨ / ％
浸泡时间 Ｘ２

Ｓｏａｋｉｎｇ ｔｉｍｅ / ｍｉｎ
体积质量比 Ｘ３

Ｖｏｌｕｍｅ ｔｏ ｍａｓｓ ｒａｔｉｏ / (ｍＬ􀅰ｇ － １)

－ １ ０􀆰 １５ １０ １０

０ ０􀆰 ２０ １５ １５

＋ １ ０􀆰 ２５ ２０ ２０

说明本试验所得二次回归方程能很好地对响应值进行

预测ꎮ 模型的 Ｒ２ 为 ９６􀆰 ７９％ ꎬ说明使用该方程模拟真

实的三因素三水平的分析可行ꎮ 变异系数为 ２􀆰 ０８％ ꎬ
说明试验具有良好的稳定性ꎮ

对回归方程模型因变量进行方差分析发现ꎬ模型

一次项 Ｘ１ 差异极显著(Ｐ < ０􀆰 ０１)ꎬＸ２ 差异显著(Ｐ <

０􀆰 ０５)ꎬＸ３ 差异不显著(Ｐ ＝ ０􀆰 ０５７９)ꎮ 交互项 Ｘ１Ｘ２ 差

异显著ꎻＸ１Ｘ３ 的 Ｐ ＝ ０􀆰 １９２７ꎬ表明两因素间差异不显

著ꎻＸ２Ｘ３ 的 Ｐ < ０􀆰 ０１ꎬ表明两因素间差异极显著ꎮ 二

次项 Ｘ１
２ꎬＸ２

２ 差异极显著(Ｐ < ０􀆰 ０１)ꎬＸ３
２ 差异不显著

(Ｐ ＝ ０􀆰 １０３７)ꎮ 表明 ＮａＯＨ 浓度、浸泡时间对海带粉

平均粒径的主效应明显ꎬ且在 ＮａＯＨ 质量分数、浸泡时
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表 ２　 响应面分析方案及试验结果

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ ｄｅｓｉｇｎ ａｎｄ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ

试验号
Ｎｕｍｂｅｒ

ＮａＯＨ 质量分数 Ｘ１

Ｍａｓｓ ｆｒａｃｔｉｏｎ ｏｆ ＮａＯＨ / ％
浸泡时间 Ｘ２

Ｓｏａｋｉｎｇ ｔｉｍｅ / ｍｉｎ
体积质量比 Ｘ３

Ｖｏｌｕｍｅ ｔｏ ｍａｓｓ ｒａｔｉｏ / (ｍＬ􀅰ｇ － １)
平均粒度 Ｄ５０

Ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ / ｎｍ

１ ０ ０ ０ ３４５􀆰 ２

２ ０ ０ ０ ３４２􀆰 １

３ ０ １ １ ３９４􀆰 ０

４ － １ ０ － １ ３９２􀆰 １

５ － １ ０ １ ３６９􀆰 １

６ ０ ０ ０ ３４０􀆰 ４

７ １ － １ ０ ４０１􀆰 ４

８ １ ０ － １ ４０４􀆰 ２

９ ０ ０ ０ ３５２􀆰 ６

１０ － １ － １ ０ ３９７􀆰 ４

１１ ０ １ － １ ３６５􀆰 ８

１２ － １ １ ０ ３７９􀆰 ７

１３ ０ ０ ０ ３４１􀆰 ０

１４ ０ － １ － １ ３８０􀆰 １

１５ １ １ ０ ４２２􀆰 ４

１６ ０ － １ １ ３２５􀆰 ７

１７ １ ０ １ ４０３􀆰 ６

表 ３　 回归模型方差分析

Ｔａｂｌｅ ３　 Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｖａｒｉａｎｃｅ ｆｏｒ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｑｕａｄｒａｔｉｃ ｍｏｄｅｌ

系数来源
Ｓｏｕｒｃｅ ｏｆ ｃｏｅｆｆｃｉｅｎｔ

平方和
Ｓｕｍ ｏｆ ｓｑｕａｒｅ

自由度
Ｄｅｇｒｅｅ ｏｆ ｆｒｅｅｄｏｍ

均方
Ｍｅａｎ ｓｑｕａｒｅ

Ｆ 值
Ｆ ｖａｌｕｅ

Ｐ 值
Ｐ ｖａｌｕｅ

显著性
Ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ

模型 １２ ７５０􀆰 ６３ ９ １ ４１６􀆰 ７４ ２３􀆰 ４６ ０􀆰 ０００２ 极显著

Ｘ１ １ ０８８􀆰 １１ １ １ ０８８􀆰 １１ １８􀆰 ０２ ０􀆰 ００３８ 极显著

Ｘ２ ４１０􀆰 ４１ １ ４１０􀆰 ４１ ６􀆰 ８０ ０􀆰 ０３５１ 显著

Ｘ３ ３１０􀆰 ００ １ ３１０􀆰 ００ ５􀆰 １３ ０􀆰 ０５７９

Ｘ１Ｘ２ ３７４􀆰 ４２ １ ３７４􀆰 ４２ ６􀆰 ２０ ０􀆰 ０４１６ 显著

Ｘ１Ｘ３ １２５􀆰 ４４ １ １２５􀆰 ４４ ２􀆰 ０８ ０􀆰 １９２７

Ｘ２Ｘ３ １ ７０５􀆰 ６９ １ １ ７０５􀆰 ６９ ２８􀆰 ２４ ０􀆰 ００１１ 极显著

Ｘ１
２ ７ ０４５􀆰 ９９ １ ７ ０４５􀆰 ９９ １１６􀆰 ６６ < ０􀆰 ０００１ 极显著

Ｘ２
２ ９５４􀆰 ６５ １ ９５４􀆰 ６５ １５􀆰 ８１ ０􀆰 ００５４ 极显著

Ｘ３
２ ２１１􀆰 ２１ １ ２１１􀆰 ２１ ３􀆰 ５０ ０􀆰 １０３７

残差 Ｒｅｓｉｄｕａｌ ４２２􀆰 ７９ ７ ６０􀆰 ４０

失拟项 Ｌａｃｋ ｏｆ ｆｉｔ ３２２􀆰 １６ ３ １０７􀆰 ３９ ４􀆰 ２７ ０􀆰 ０９７４

误差 Ｅｒｒｏｒ １００􀆰 ６３ ４ ２５􀆰 １６

总和 Ｔｏｔａｌ １３ １７３􀆰 ４２ １６

Ｒ２ ０􀆰 ９６７９

变异系数
Ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ｏｆ ｖａｒｉａｔｉｏｎ / ％

２􀆰 ０８
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图 ３　 海带质量与浸泡液体积比对硬度、弹性和平均粒度的影响

Ｆｉｇ. ３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｍａｔｅｒｉａｌ ｍａｓｓ ｔｏ ｌｉｑｕｉｄ ｖｏｌｕｍｅ ｒａｔｉｏ ｏｎ ｔｈｅ ｈａｒｄｎｅｓｓꎬ ｓｐｒｉｎｇｉｎｅｓｓ ａｎｄ ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ

间之间和浸泡时间、体积质量比之间存在交互作用ꎮ
依据回归方程系数值 Ｘ１ ＝ １１􀆰 ６６ꎬ Ｘ２ ＝ ７􀆰 １６ꎬ Ｘ３ ＝
－ ６􀆰 ２３可知ꎬ因素的主效应关系为:ＮａＯＨ 质量分数 >
浸泡时间 >体积质量比ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ３　 响应面分析　 选取交互作用显著的情况进行

响应曲面分析ꎮ 响应面可直接反映出各因子对响应值

的影响大小ꎮ
固定体积质量比(１１􀆰 ５０ｍＬ􀅰ｇ － １ )ꎬＮａＯＨ 质量分

数和浸泡时间及两者的交互作用对海带粉平均粒度影

响的等高线及对应响应面见图 ５ꎮ 时间不变ꎬ海带粉

平均粒度随 ＮａＯＨ 质量分数的增加先逐渐降低然后上

升ꎻＮａＯＨ 质量分数不变ꎬ海带粉平均粒度同样呈现先

降低后上升趋势ꎮ 这与单因素试验分析的结果吻合ꎬ
表明海带的硬度达到一定程度时ꎬ增加 ＮａＯＨ 质量分

数和延长时间ꎬ虽然硬度下降但平均粒度反而上升ꎮ
固定 ＮａＯＨ 质量分数(０􀆰 ２０％ )ꎬ浸泡时间和体积

质量比及两者的交互作用对海带粉平均粒度影响的等

高线及对应响应面见图 ６ꎮ 时间不变ꎬ海带粉平均粒

度随体积质量比的增加逐渐降低ꎻ体积质量比不变ꎬ海
带粉平均粒度随时间的延长先降低后缓慢上升ꎮ 这与

单因素试验分析的结果吻合ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ４　 最佳工艺优化验证　 通过软件分析、计算ꎬ海
带粉平均粒度最小预测值为 ３３１􀆰 ８ ｎｍꎬ此时各因素取

值分别为 ＮａＯＨ 质量分数 ０􀆰 １９％ ꎬ浸泡时间 １０􀆰 ５５
ｍｉｎꎬ体积质量比 ２０􀆰 ００ ｍＬ􀅰ｇ － １ꎮ 为便于实际操作ꎬ将
浸泡时间修正为 １１ ｍｉｎꎬ其他条件不变ꎬ进行验证试

验ꎬ重复 ３ 次ꎬ海带粉 Ｄ５０ 平均值为 ３２８􀆰 ７ ± ５􀆰 ０７ ｎｍꎬ
两者相对偏差小于 １％ ꎮ 图 ７ 表明ꎬ在上述条件下ꎬ海
带粉的粉碎效果佳ꎬ海带粉粒度分布范围窄ꎬ集中在

３００ ~ ６００ ｎｍꎬＤ９５ 为 ８２５􀆰 ５ ｎｍꎬ即 ９５％ 以上海带颗粒

粒度不超过 ８２５􀆰 ５ ｎｍꎮ
２􀆰 ３　 超微海带粉物理特性

由表 ４ 可知ꎬＣ 粉与 Ａ、Ｂ 粉相比ꎬ休止角、滑角、
溶解性显著提高ꎬ膨胀力、持水力、润湿性明显下降ꎮ
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表 ４　 海带粉物理特性

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｔｈｅ ｐｈｙｓｉｃａｌ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｏｆ ｋｅｌｐ ｐｏｗｄｅｒｓ

类别
Ｃｌａｓｓｉｆｉｃａｔｉｏｎ

休止角
Ａｎｇｌｅ ｏｆ
ｒｅｐｏｓｅ / °

滑角
Ｓｌｉｐ ａｎｇｌｅ / °

润湿时间
Ｗｅｔｔｉｎｇ
ｔｉｍｅ / ｓ

水溶性
Ｗａｔｅｒ

ｓｏｌｕｂｉｌｉｔｙ / ％

膨胀力
Ｅｘｐａｎｓｉｏｎ
ｆｏｒｃｅ / ％

持水力
Ｗａｔｅｒ￣ｈｏｌｄｉｎｇ

ｐｏｗｅｒ / ％

Ａ 粉
Ｐｏｗｄｅｒ Ａ

３０􀆰 ４ ± １􀆰 ８６ｃ ３５􀆰 ０ ± ２􀆰 ５３ｃ １３􀆰 ５ ± ０􀆰 ５７ｃ １１􀆰 ４ ± ０􀆰 ４５ｃ ２ ２０８ ± ６１ａ ５ ４６０ ± １１１ａ

Ｂ 粉
Ｐｏｗｄｅｒ Ｂ

４１􀆰 ６ ± １􀆰 ０１ｂ ４２􀆰 ７ ± １􀆰 ８０ｂ ２５􀆰 ４ ± １􀆰 ００ｂ １３􀆰 ４ ± ０􀆰 ５５ｂ １ ７８２ ± ６５ｂ ４ ３７８ ± １０７ｂ

Ｃ 粉
Ｐｏｗｄｅｒ Ｃ

６２􀆰 ５ ± １􀆰 １１ａ ７０􀆰 ６ ± １􀆰 ７０ａ ３５􀆰 ３ ± １􀆰 １５ａ ２０􀆰 １ ± ０􀆰 ４９ａ １ ２６６ ± ４５ｃ ３ １９７ ± ９６ｃ

　 　 注: 不同小写字母表示在 ０􀆰 ０５ 水平差异显著ꎮ
Ｎｏｔｅ: Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｌｏｗｅｒｃａｓｅ ｌｅｔｔｅｒｓ ｍｅａｎ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅ ａｔ ０􀆰 ０５ ｌｅｖｅｌ.

图 ４　 浸泡温度对硬度、弹性和平均粒度的影响

Ｆｉｇ. ４　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ ｔｈｅ ｈａｒｄｎｅｓｓꎬ ｓｐｒｉｎｇｉｎｅｓｓ ａｎｄ ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ

３　 讨论

超微粉碎在食品工业中发展迅速ꎬ采用各种方法

优化制备条件ꎬ制得粒度分布集中、理化特性良好的粉

体已成为研究的热点ꎮ 杨丰云等[２２] 采用响应面分析

法以蛋白质得率为响应值对湿法超微粉碎提取地龙蛋

白条件进行了优化ꎮ 左永慧等[２３] 以红枣膳食纤维为
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图 ５　 ＮａＯＨ 质量分数和浸泡时间对平均粒度的影响

Ｆｉｇ. ５　 Ｃｏｎｔｏｕｒ ｐｌｏｔ ａｎｄ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｐｌｏｔ ｏｆ ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ＮａＯＨ ｍａｓｓ ｆｒａｃｔｉｏｎ ａｎｄ ｓｏａｋｉｎｇ
ｔｉｍｅ ｏｎ ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ

图 ６　 浸泡时间与体积质量比对平均粒度的影响

Ｆｉｇ. ６　 Ｃｏｎｔｏｕｒ ｐｌｏｔ ａｎｄ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｐｌｏｔ ｏｆ ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓｏａｋｉｎｇ ｔｉｍｅ ａｎｄ ｌｉｑｕｉｄ ｖｏｌｕｍｅ ｔｏ ｍａｔｅｒｉａｌ
ｍａｓｓ ｒａｔｉｏ ｏｎ ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ

原料进行超微粉碎ꎬ在单因素的基础上ꎬ通过响应面优

化法确定了超微粉碎红枣膳食纤维粉的最佳工艺条件

参数ꎬ使红枣膳食纤维粉的平均粒径达到 １６􀆰 ５９ μｍꎮ
这与本研究的优化方法和优化目的一致ꎮ

粉体粒径减小ꎬ颗粒聚集更加紧密[２４]ꎬ颗粒与平

滑玻璃板之间的最大静摩擦力增大致使休止角和滑角

增大ꎮ 在超微粉碎过程中ꎬ海带所受外力使细胞壁破

裂ꎬ部分不溶性成分发生链断裂现象使亚微米级粉水

溶性大大提高ꎬ同时导致膨胀力和持水力下降ꎬ但相对

于其他食品ꎬ其仍具有较高的膨胀力和持水力[２５ － ２６]ꎮ
海带粉随着粒度的减小ꎬ休止角、滑角、溶解性显

著提高ꎬ膨胀力、持水力明显下降ꎬ这与卜凡群[１４] 的研

究结果大体一致ꎮ 而润湿性变化与其研究结果呈相反

趋势ꎬ这是由于本研究所得亚微米级海带粉因凝聚和

吸附性能增强ꎬ颗粒间相互聚集的强烈倾向ꎬ延长了润

湿时间ꎬ降低了润湿性ꎮ 张娥珍等[２７] 比较了铁皮石斛
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图 ７　 海带粉粒度的累积分布及频度对数分布

Ｆｉｇ. ７　 Ｃｕｍｕｌａｔｉｖｅ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ ａｎｄ ｔｈｅ ｌｏｇａｒｉｔｈｍ
ｆｒｅｑｕｅｎｃｙ ｏｆ ｋｅｌｐ ｐｏｗｄｅｒ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ

普通粉(约 １００ μｍ)和超微粉(１０ ~ ２５μｍ)的物理特

性ꎬ发现超微粉在休止角、滑角、膨胀力、持水性、溶解

性等方面都比普通粉表现好ꎬ这与本研究的结果基本

一致ꎬ但由于粉体粒径大小及原料的不同ꎬ膨胀力、持
水性变化呈相反趋势ꎮ 粒度为 １０ ~ ２５ μｍ 的铁皮石

斛粉与 １００ μｍ 左右的粉体相比ꎬ亲水性基团及大分

子物质暴露ꎬ比表面积增大ꎬ分子间交联形成网络空间

结构ꎬ束缚水的能力增大ꎬ从而使膨胀力、持水力增

加[２８]ꎮ 由于细胞大小的差异[２９] 和细胞组成物质的不

同ꎬ１０ ~ ２０ μｍ 的海带粉膨胀力、持水力较粒度 ２７０ ~
５００ μｍ 的粉体有所下降ꎬ亲水性物质的暴露在一定程

度上增加了粉体的膨胀力、持水力ꎬ而粉碎过程中施加

的挤压、剪切作用使得膳食纤维等物质发生部分断裂ꎬ
尤其是水溶性膳食纤维长链裂成短链ꎬ束缚水的能力

明显下降[３０]ꎮ
休止角、滑角和水溶性的提高表明亚微米级海带

粉生产有重大意义ꎮ 休止角、滑角是表示粉体流动性

的重要指标ꎬ对粉体凝聚性和吸附性能具有参考意义ꎮ
凝聚性和吸附性能的增强有助于提高产品质量的稳定

性ꎬ如在海带面包的加工和食用过程中ꎬ海带粉不易从

面包上脱落ꎬ也不会在咀嚼时产生颗粒感[３１]ꎮ 水溶性

的大小可以用来衡量水溶性营养物质的释放程度ꎮ 水

溶性的增加可改善产品的加工性能ꎬ如用超微海带粉

制备海带饮料可增加其中 Ｂ 族维生素、有机碘等海带

活性成分含量ꎬ提高人体吸收利用率[３２]ꎮ

４　 结论

本研究所得海带粉粒度分布范围窄ꎬ集中在 ３００

~ ６００ ｎｍ 之间ꎬＤ９５ ＝ ８２５􀆰 ５ ｎｍꎬ即 ９５％以上海带颗粒

粒度不超过 ８２５􀆰 ５ ｎｍꎬ破壁率达到 ９５％ 以上ꎬ克服了

水清洗后直接粉碎平均粒度为 Ｄ５０ ＝ ８１１􀆰 ７ ｎｍꎬ仅有

５５％左右颗粒小于 １ μｍ 的缺陷ꎮ 此外生产周期也从

１８ ｈ 降低到 １１ ｍｉｎꎬ降低生产成本的同时改善了海带

粉物理特性ꎮ
亚微米级海带粉休止角为 ６２􀆰 ５°、滑角为 ７０􀆰 ６°、

水溶性为 ２０􀆰 １％ ꎬ与市售超微粉碎海带粉相比ꎬ休止

角增加 ２０􀆰 ９°ꎬ滑角增加 ２７􀆰 ９°ꎬ水溶性增加 ５０􀆰 ０％ ꎮ
亚微米级超微海带粉在溶解性、流动性等主要物理指

标方面优于市售超微粉碎海带粉ꎬ为海带精深加工提

供了基础ꎮ 在实际生产中ꎬ可按需求选择粒径大小合

适的海带粉ꎮ
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[３１]　 宋莲军ꎬ刘传云ꎬ柳艳霞ꎬ高向阳. 海带粉的加工及其在面包中

的应用[Ｊ] . 粮食与饲料工业ꎬ２００５ꎬ(８):１８ － １９
[３２]　 李春华ꎬ高海生ꎬ李凤英. 海带豆腐的研制[ Ｊ] . 中国食品学报ꎬ

２００４ꎬ ４(３):４４ － ４７

Ｓｔｕｄｙ ｏｎ ｔｈｅ Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ａｎｄ Ｐｈｙｓｉｃａｌ Ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ Ａｎａｌｙｓｉｓ
ｏｆ Ｓｕｂｍｉｃｒｏｎ Ｋｅｌｐ Ｐｏｗｄｅｒ

ＦＡＮ Ｌｉｎ　 ＬＯＵ Ｙｏｎｇｊｉａｎｇ　 ＣＨＥＮ Ｘｉａｏｆａｎｇ　 ＳＵＮ Ｐｅｉｘｕａｎ
(Ｓｃｈｏｏｌ ｏｆ Ｍａｒｉｎｅ Ｓｃｉｅｎｃｅꎬ Ｎｉｎｇｂｏ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙꎬ Ｎｉｎｇｂｏꎬ Ｚｈｅｊｉａｎｇ　 ３１５２１１)

Ａｂｓｔｒａｃｔ: Ｔｏ ｏｂｔａｉｎ ｓｕｂｍｉｃｒｏｎ ｋｅｌｐ ｐｏｗｄｅｒ ｗｉｔｈ ｂｅｔｔｅｒ ｐｈｙｓｉｃａｌ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ａｎｄ ｍｏｒｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ
ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎꎬ ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｗａｓ ｃａｒｒｉｅｄ ｏｕｔ ｗｉｔｈ ＮａＯＨ ｔｏ ｓｈｏｒｔｅｎ ｔｈｅ ｔｉｍｅ ａｎｄ ｗｅｔ ｇｒｉｎｄｉｎｇ ｗａｓ ｕｓｅｄ ｔｏ ｒｅｄｕｃｅ ｔｈｅ ｐａｒｔｉｃｌｅ
ｓｉｚｅ. Ｔｈｅ ｓｉｎｇｌｅ￣ｆａｃｔｏｒ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ ａｎｄ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｍｅｔｈｏｄ (ＲＳＭ) ｗｅｒｅ ｅｍｐｌｏｙｅｄ ｔｏ ｏｐｔｉｍｉｚｅ ｔｈｅ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｃａｌ
ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｉｎｃｌｕｄｉｎｇ ｔｈｅ ｓｏａｋｉｎｇ ｌｉｑｕｉｄ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎꎬ ｒａｔｉｏ ｏｆ ｍａｔｅｒｉａｌ ｔｏ ｓｏｌｖｅｎｔ ａｎｄ ｓｔｅｅｐｉｎｇ ｔｉｍｅ. Ｔｈｅ ｏｐｔｉｍａｌ
ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｗｅｒｅ ｓｅｔ ａｓ ＮａＯＨ ｍａｓｓ ｆｒａｃｔｉｏｎ ｏｆ ０􀆰 １９％ ꎬ ｓｏａｋｉｎｇ ｔｉｍｅ ｏｆ １１􀆰 ００ ｍｉｎꎬ ａｎｄ ｌｉｑｕｉｄ￣ｓｏｌｉｄ ｒａｔｉｏ ｏｆ ２０􀆰 ００ ｍＬ􀅰
ｇ － １ . Ｕｎｄｅｒ ｔｈｅｓｅ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓꎬ ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ ｏｆ ｋｅｌｐ ｐｏｗｄｅｒ ｗａｓ ３２８􀆰 ７ ｎｍꎬ Ｄ９５ ｗａｓ ８２５􀆰 ５ ｎｍ ａｎｄ ｔｈｅ
ｍａｘｉｍｕｍ ｐａｒｔｉｃｌｅ ｓｉｚｅ ｗａｓ １１０６􀆰 ２ ｎｍꎬ ａｎｇｌｅ ｏｆ ｒｅｐｏｓｅ ｗａｓ ６２􀆰 ５°ꎬ ｓｌｉｐ ａｎｇｌｅ ｗａｓ ７０􀆰 ６°ꎬ ｗａｔｅｒ ｓｏｌｕｂｉｌｉｔｙ ｗａｓ ２０􀆰 １％ ꎬ
ｗｅｔｔｉｎｇ ｔｉｍｅ ｗａｓ ３５􀆰 ３ ｓꎬ ｅｘｐａｎｓｉｏｎ ｆｏｒｃｅ ｗａｓ １ ２６６％ ꎬ ａｎｄ ｗａｔｅｒ￣ｈｏｌｄｉｎｇ ｐｏｗｅｒ ｗａｓ ３ １９７％ . Ｃｏｍｐａｒｅｄ ｗｉｔｈ ｕｌｔｒａｆｉｎｅ
ｋｅｌｐ ｐｏｗｄｅｒ ｆｒｏｍ ｍａｒｋｅｔꎬ ｔｈｅ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｏｆ ｎａｎｏｓｃａｌｅ ｋｅｌｐ ｐｏｗｄｅｒ ｗｅｒｅ ｉｍｐｒｏｖｅｄ ｇｒｅａｔｌｙ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ａｎｇｌｅ ｏｆ ｒｅｐｏｓｅ
ｉｎｃｒｅａｓｅｄ ｂｙ ２０􀆰 ９°ꎬ ｓｌｉｐ ａｎｇｌｅ ｉｎｃｒｅａｓｅｄ ｂｙ ２７􀆰 ９°ꎬ ａｎｄ ｗａｔｅｒ ｓｏｌｕｂｉｌｉｔｙ ｉｎｃｒｅａｓｅｄ ｂｙ ５０􀆰 ０％ . Ａｔ ｔｈｅ ｓａｍｅ ｔｉｍｅꎬ ｔｈｅ
ｋｅｌｐ ｐｏｗｄｅｒ ｐｈｙｓｉｃａｌ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｗｅｒｅ ｅｎｈａｎｃｅｄ ａｎｄ ｉｍｐｒｏｖｅｄ ｗｈｉｃｈ ｐｒｏｖｉｄｅｓ ｔｈｅ ｂａｓｉｓ ｆｏｒ ｄｅｅｐ ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ ｏｆ ｋｅｌｐ.
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