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退火对冷冻干燥固态果蔬食品模拟体系冰晶结构和质构的影响 
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摘  要：为探究冷冻过程中退火条件对真空冷冻干燥固体果蔬食品模拟体系冰晶结构、干燥特性、微观结构和质构的影

响，该试验通过建立真空冷冻干燥果胶-蔗糖凝胶体系模拟果蔬天然网络结构，考察了不同退火条件对冷冻模拟体系的冰

晶结构、冷冻干燥模拟体系的微观结构和质构等品质的影响。结果表明，退火温度范围和退火次数是影响冰晶结构、干

燥过程和产品质构的重要因素。研究发现，冷冻模拟体系冰晶的直径均值、冰晶比例随退火温度范围增加和退火次数增

加而降低；模拟体系的冷冻干燥速率随退火温度范围和退火次数增加而加快；冻干模拟体系的硬度和脆度随退火温度范

围和退火次数增加而降低。采用 0 ℃退火 3 次条件下，干燥时间最短约为 14.0 h，此时模拟体系冰晶分形维数为 1.616，

冰晶直径极差为 0.98 mm，直径切尾均值为 0.16 mm，冰晶比例为 75.00%，在脆度阈值为 0.784 N 时脆度保留效果最好，

峰个数为 4.33。相关性分析结果表明，模拟体系的干燥时间与冰晶直径分布的离散程度、直径均值呈正相关，与分形维

数呈负相关，与冰晶的直径均值和退火到达温度呈正相关。该研究明确了退火条件对模拟体系冰晶形态和冻干后多孔结

构的影响，可为真空冷冻干燥食品预冻过程中控制冰晶形成提供理论依据。 
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0  引  言  

干燥是延长果蔬贮藏期的重要加工方法。干燥过程

是物料受热脱水的过程，在脱水过程中物料的物理化学

性质发生改变，包括微观结构、化学性质和感官品质等[1]。

所有干燥方式中，真空冷冻干燥是对物料组织结构保留

最完整的干燥方式，极大保留了物料的营养物质和微观

结构，赋予了产品低密度、多孔、酥脆性好的特性[2-3]。

然而，冷冻干燥过程需要保持低压低温的干燥环境，生

产周期长，能耗高[4]。因此，强化冷冻干燥过程的传热传

质同时保证良好的产品品质成为急需解决的问题。 

预冻是冷冻干燥第一步，冷冻条件对物料干燥特性和产

品品质有重要影响。前期研究表明，与快速冷冻（0.25 ℃/min）

苹果片相比，慢速冷冻（0.05 ℃/min）和冻融处理后的苹果

片的干燥时间分别缩短 5%和 15%[5-6]。有研究表明，冷冻干

燥时间与冷冻过程形成的冰晶结构有关，当物料的冰晶直
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径由 30 μm 增加到 60 μm 时，物料升华干燥时间缩短约

32%[7]。在升华干燥阶段，由于物料内部冰晶尺寸的增大，

传质阻力减小，而在解吸干燥阶段，由于物料比表面积的

减小，水分解吸减弱[8]。总干燥时间取决于食品物质成分与

水分之间的结合强度。果蔬食品中的吸湿物质主要是小分

子糖类，含量在 2%~14%左右，解吸干燥时间较短，升华

干燥时间较长。例如苹果的可溶性固形物含量在 12%左右，

其升华干燥时间约为 15 h（以干基含水率为 0.30 g/g 为升华

干燥终点），而解干燥时间约为 7 h（以干基含水率为 0.04 g/g

为解吸干燥终点）[9]。 

退火是预冻过程中对冰晶结构控制调节的有效手

段，适宜的退火程序可以缩短冷冻干燥时间 [10-12]。

ROBLES 等[13]对冷冻浓缩咖啡采用退火处理，使冰晶的

直径和圆度增加，缩短升华干燥时间。FOERST 等[14]发

现，麦芽糊精溶液冷冻后再经退火处理可以大幅增大孔

隙直径，升华干燥时间是未经退火处理的 1/4。笔者调研

了大型食品冷冻干燥企业的实际生产过程，即在桃、芒

果等冻品的冻干过程中，需要将原料自冻库（-20 ℃）中

取出，置于缓冻库中（-4 ℃）迅速升温软化，此时原料

硬度降低，但未完全融化，适合进行切分等处理。这一

过程是短时间（约 30 min）的退火，可以防止原料过度

融化发生滴落损失、氧化褐变等品质改变。这种固体原

料与以往研究中的液体原料相比，固体原料内部存在细
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胞壁等网络支撑结构，而退火处理对固体原料冰晶结构

和干燥特性的影响未见相关研究报道，退火对固体原料

的冻干产品的质构性质的影响也有待进一步研究。 

因此，本研究提出了面向果蔬固体食品的冷冻过程快速

退火方法，以调控冰晶大小，提高物料冷冻干燥效率，调控

产品质构品质。为更直观探究退火对固体食品冰晶形态和品

质的影响规律，研究构建了与果蔬原料具有相似冷冻性质的

果胶-蔗糖凝胶固体果蔬食品模拟体系，通过改变退火处理

的退火到达温度和退火次数，探讨退火条件对模拟体系的冰

晶结构、干燥动力学、干燥体系的微观结构和力学性质的影

响，以期为冷冻干燥固体食品的节能提质提供科学参考。 

1  材料与方法 

1.1  试验材料与试剂 

APA200 苹果低脂果胶（半乳糖酸含量 65%，酯化度

27%，酰胺化度 22%，分子量（110±20） kDa），烟台

安德利果胶股份有限公司；蔗糖、柠檬酸、磷酸氢二钠

和无水氯化钙为分析级，购于国药集团。 

1.2  试验设备 

可控温冰箱，BCD-252KSF，海尔股份有限公司；超低

温冰箱，MDF-U548D-C，大连三羊冷链有限公司；真空冷

冻干燥试验机，10BJ，北京八方中大科技发展有限公司；质

构仪，TA-XTC-18，上海保圣实业发展有限公司；K 型热电

偶，TTK-30，Omega Engineering 公司；冷冻切片机，JT-12S，

武汉骏捷电子有限公司；数字切片扫描仪，KF-PRO-120，

康丰生物科技国际有限公司；差示量热扫描仪，DSC 8000，

美国 PE 公司；电子扫描显微镜，SU8010，日本日立公司；

旋转混匀仪，YC-80，杭州米欧仪器有限公司。 

1.3  试验方法 

1.3.1  食品固体模拟体系制备方法 

将果胶（2.00 g）、蔗糖（8.00 g）溶于 50 mL pH 值 

3.4 的磷酸氢二钠-柠檬酸缓冲液中，置于 100 mL烧杯中，

磁力搅拌至果胶溶液呈均匀稳定状态；制备磷酸氢二钠-

柠檬酸缓冲液的 CaCl2 溶液（50 mL），使 Ca2+浓度为

40 mg/g（以果胶计），将果胶溶液和 CaCl2 溶液加热至

80 ℃后混合，缓慢搅拌均匀后迅速倒入圆柱形模具中（高

10 mm，直径 25 mm），4 ℃静置 12 h[15]。 

1.3.2  差示扫描量热法测量冻结参数 

采用差示扫描量热法测量样品的共晶点（Te）、熔化

起始点（To）、共熔点（Tp）。取 15～20 mg 样品称量后

密封于小坩埚中，放置于差示扫描量热仪样品池中，以

一个空坩埚作为参比。温度程序为：以 5 ℃/min 的速度

从 25 ℃冷却到−40 ℃，平衡 5 min；然后以 5 ℃/min 的速

度升高到 25 ℃，记录热流曲线。以放热峰的顶点为共晶

点；以融化曲线外推斜率的线与基准线的延续所交叉的温

度值为熔化起始点；以吸热峰的峰值点为共熔点[16]。 

1.3.3  退火处理方法 

退火条件：根据曲线得知共晶点为-16.17 ℃，融化

峰值温度为 6.21 ℃（图 1），为保证物料退火时冰晶重

结晶，且物料外层不发生融化，退火温度设定范围应在

-16.17～6.21 ℃，因此试验选取-18、-4、0 和 4 ℃作为

退火到达温度，设置保持时间为 30 min。 

 

图 1  模拟体系的热流曲线 

Fig.1  Heat flow curve of simulated system 
 
退火方法：所有样品置于-40 ℃冰箱冷冻 3 h（样品所处

冰箱位置的实际温度为-30 ℃），随后分别用冰盒迅速转移

至-15、-4、0 和 4 ℃温度环境的冰箱内保持 0.5 h，再用预冷

的冰盒迅速转移至-40 ℃冰箱内保持 1 h，计为一个循环，分

别进行 1、2、3 次循环。样品标记为退火到达温度-循环次数，

对照组为在-40 ℃冰箱冷冻 3 h 组，标记为-40 ℃。 

温度测定方法：将热电偶温度探头置于凝胶模拟体

系中心位置测量温度变化，每隔 1 min 记录一次温度。 

1.3.4  冰晶形态表征方法 

冷冻切片：参考 CAO 等[17]的方法对冷冻模拟体系进行

冷冻切片，将冷冻切片机温度设置为-20 ℃，取相同位置的

冷冻样品，切割成 8 μm 厚的薄片，固定在载玻片上，用水

冲洗 5 min，苏木精染色 2 min，用数字切片扫描仪对制备

的切片进行数字扫描，观察固体模拟体系中冰晶的形态。 

图形表征：使用 ImageJ 软件分析计算冰晶的比例（ice 

crystal distribution, ICD）[18]和分形维数（D）[19]。冰晶直

径由式 （1）计算 

  2
π
CS

d   （1） 

式中 SC为单冰晶面积，μm2；d 为单冰晶直径，μm。 

用式（2）计算冰晶比例（ICD） 
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式中 ICD 为冰晶比例，%；Si 为观察区间内冰晶总面积，

μm2；S0为观察区间总面积，μm2。 

采用盒计数法计算图像的分形维数，由式（3）计算

分形维数[19] 

  1 lg ( ) / lg( )D N r r   （3） 

式中 D 是分形维数；N(r)是盒子的数量；r 是盒子在图像

上的大小，pixels。用于计算分形维数的盒子尺寸分别为

2、3、4、6、8、12、16、32 和 64 pixels。 

1.3.5  冷冻干燥 

冷冻干燥方法：试验采用实验型真空冷冻干燥机。

真空度为 10 Pa，冷凝器温度为-65 ℃，加热温度 25 ℃，

干燥时间为 28 h。 
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冷冻干燥特性：间隔 3 h 取样称量，取样品干基含水

率≤4%时为干燥终点，记录干燥时间[9]。 

用式（4）计算 t 时刻干基含水率 

  t d
t

d

m m
w

m


  （4） 

式中 wt为物料干燥过程中 t 时刻的干基含水率，g/g；mt

为 t 时刻样品质量，g；md为样品干物质质量，g。 

用式（5）计算物料水分比（moisture ratio，Mr） 
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式中 w0为物料初始干基含水率，g/g。 

用式（6）计算物料干燥速率（drying rate，Dr） 
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式中 wt1、wt2分别为物料干燥过程中 t1、t2时刻物料的干

基含水率，g/g。 

1.3.6  扫描电子显微镜 

取样品相同位置的纵面进行切片，使用离子溅射装

置将样品喷金，在 10 kV 下捕捉扫描电镜图像[9]。 

1.3.7  质构特性 

采用穿刺试验测量样品的质构特性，使用 TA/2 探头

（直径为 2 mm 柱形探头），测试前速度 1 mm/s，测试速

度 1 mm/s，探头下压至样品高度的 60%时返回，测试后上

行速度 1 mm/s，每组样品测定 8 次，结果取平均值。根据

获得的质构特性曲线进一步分析可以获得峰个数、最大

力、正力面积等指标，将测定过程的最大力定义为硬度，

N[20]；将正力面积定义为破碎功，N·s；将测定质构特性曲

线的峰个数定义为脆度，为全面表征样品在破碎过程峰的

分布，进一步统计峰波动区间超过不同阈值（0.098、0.196、

0.392 和 0.784 N）时的峰个数来表征脆度（crispness-10g，

crispness-20g，crispness-40g，crispness-80g）。 

1.3.8  数据分析 

除质构外，所有试验均采用 3 次重复试验，结果使用

SPSS 24.0 对数据间差异进行方差分析与相关性分析；采

用 Origin 2022 软件绘制曲线图；冰晶直径分布频数统计和

作图均通过 R 语言（版本号 4.0.2）ggplot2 软件包进行。 

2  结果与分析 

2.1  模拟体系的共晶点和共熔点 

差示扫描量热法是获取原料冷冻干燥关键温度的重

要方法，可以获得物料的完全结晶点（共晶点），开始

融化点，最大融化点等[20]。未处理模拟体系的热流曲线

如图 1 所示。根据曲线最大放热峰确定模拟体系的共晶

点为-16.17 ℃，根据最大吸热峰确定模拟体系的共熔点为

6.21 ℃，熔化起始点为-1.47 ℃。表明物料在-16.17～

6.21 ℃范围内存在少量未冻结的自由流动水。 

2.2  模拟体系的冷冻特性 

间隔 1 min 记录一次模拟体系温度，得到模拟体系冷

冻特性曲线如图 2 所示。由图 2 可知，样品在冷冻过程

中未发生过冷现象，这是由于成核过程在异相界面进行，

极大降低了过冷度。-18、-4、0、4 ℃退火处理样品的温

度最高分别达到-16.1、-9.5、-8.6、-3.6 ℃，随着退火温

度范围增大，样品升温速率越快。 

 

图 2  模拟体系的冷冻特性曲线 
Fig.2  Freezing characteristic curve of simulated system 
 

2.3  退火处理对样品冰晶形态的影响 

图 3 为采用冷冻切片-染色法得到的冷冻后模拟体系

的冰晶形态，白色为冷冻样品中冰晶的结构和分布。可

以看出，-4、0、4 ℃下退火次数越多，冰晶越大，这是

因为当样品由-40 ℃环境条件转移至-4、0、4 ℃后物料

的温度迅速升高，物料中部分冰晶发生融化，但由于在

高温度下停留时间较短，物料中的冰晶未完全融化，再

次冻结时水分结合在未融化的冰晶上，增大了冰晶体积
[21-22]；在-18 ℃下进行温度波动的冰晶增大趋势不明显，

可能是由于物料到达共晶点后不存在自由移动的水分，

重结晶程度低。此外，随着退火处理次数增加，冰晶在

融化和冻结过程中使果胶网络结构不断经受挤压和拉

伸，冰晶体积呈现增大趋势。果胶网络形成的壁的厚度

增加，说明退火条件是影响物料物质分布的重要因素。

但是样品的冰晶形态观察存在主观性，需要进一步分析

直径分布的数据特征以表征冰晶形态。 

 
注：箭头指向表示果胶网络经冰晶挤压后形成的壁。1、2、3 表示退火次数，

下同。 
Note: Arrowheads point to the wall formed by the pectin network after extrusion 
by ice crystals. 1, 2, 3 indicates the number of annealing. Same below. 

图 3  冷冻模拟体系的冰晶形态 

Fig.3  Ice crystal structure of frozen simulated system  
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2.4  退火处理对冰晶直径频数分布的影响 

研究表明，采用统计学方法可以有效表征多孔类图

片的孔结构[23]。采用 ImageJ 软件对样品的冰晶图像进行

处理，并分析样品中冰晶的直径频数分布。如图 4 所示，

随着退火次数增加，直径分布范围增大，冰晶数量减少；

-18 ℃退火样品的冰晶直径主要分布在 0～0.30 mm，

-4 ℃退火样品的冰晶直径主要分布在 0～0.60 mm，0 ℃

退火样品的冰晶直径主要分布在 0～1.00 mm，4 ℃退火

样品的冰晶直径分布范围在退火 2 次后最大，可能是由

于 4 ℃退火时物料表面因温度过高而融化，少量蔗糖从

模拟体系中随融化的水分流出，导致体系共晶点升高，

易于成核，冰晶直径减小。此外，随着退火次数增加，

样品冰晶直径分布越分散，说明退火处理强化了样品的

重结晶过程。 

 
图 4  冰晶直径频数分布 

Fig.4  Frequency distribution of ice crystal diameter 

 
2.5  不同退火处理组冰晶直径分布的数据统计特征 

进一步通过统计学方法分析了冰晶直径的分布，包

括切尾均值、极差、偏度、峰度、四分位差、众数等，

如表 1 所示。可以发现，随着退火温度范围的增大，冰

晶数量减少，冰晶直径的极差、方差、标准差增大，即

冰晶直径分布的离散程度增大，这是由于退火促进了小

冰晶的合并和迁移，一方面相邻的冰晶发生融合，另一

方面小冰晶融化产生的液体聚集在一起并在大冰晶上重

新结晶[24]。 

在-18 和-4 ℃退火样品中，随着退火次数增加，冰

晶个数减少；在 0 ℃退火样品中冰晶个数变化较小；而

4 ℃退火样品在第二次退火后，冰晶个数显著降低，可能

是模拟体系在升温后析出液体多，大量小冰晶熔化，再

次冻结时，在化学势的作用下小冰晶熔化的水分结合到

了大冰晶上，导致样品冰晶个数减少，而第三次退火处

理样品的冰晶个数与第二次相比少量增加，可能是冰晶

重结晶过程已经完成，再次退火导致果胶网络结构更加

松散，在图像处理时易产生更大误差。 

直径方差、标准差、极差、四分位差、变异系数反

映了直径分布的离散程度。由表 1 可知，与未处理组

-40 ℃相比，0 和 4 ℃退火样品的离散程度较高，而-18 ℃

退火样品的离散程度最低。退火 3 次样品的偏度和峰度

在所用处理组中最高，表明其冰晶直径分布最集中。总

体来说，采用统计学方法分析冰晶直径分布有利于更好
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地分析冰晶形态。 

2.6  不同退火处理组冰晶形态的数据统计特征 

研究发现，模拟体系的果胶网络结构被冰晶破坏后

无尺度结构，不能用常规方法表征其形态。分形维数可

以表征复杂形体占空间的有效性，可以恰当表征食品中

冰晶形态的规则量度，分形维数越低表明由冰晶引起的

冷冻食品的组织结构越不规则[25]。对图像进行黑白二值

化处理、填充、分割后，计算分形维数，结果如表 2 所

示。总体来说，分形维数随退火温度范围和次数的增加

呈下降趋势，且在-18 和-4 ℃下分形维数随退火次数增

加而呈现较缓的下降趋势。-18 ℃退火处理组的分形维数

最高（1.696～1.747），而 0℃退火处理组的分形维数最

小（1.616～1.688），说明 0 ℃退火后冰晶的形貌最不规

则，冰晶对果胶网络结构破坏程度最大。此外，相同温

度下，随着退火次数增加，分形维数呈现降低趋势。规

则程度可能与冰晶的重结晶有关，更强烈的重结晶过程

对果胶凝胶网络结构破坏更强烈，在重结晶过程中果胶

网络受到挤压和拉伸等作用，使得冻结后的冰晶结构不

规则，网络结构被破坏的程度增加，从而导致分形维数

降低[26]、干燥速率加快和其他相关品质参数的变化[27]。 

表 1  冰晶直径的数据统计特征 
Table 1  The data statistic characteristics of ice crystal diameters 

处理 
Treatments 

众数 
Mode/mm 

切尾均值 
Trimmed mean/mm 

峰度 
Skewness 

偏度 
Kurtosis

方差 
Variance 

标准差 
Std 

Deviation/mm

极差 
Range/mm

四分位差 
Interquartile range/mm 

变异系数 
Coeff variation/%

-40 ℃ 0.04 0.09 2.12 8.02 0 0.06 0.56 0.07 0.60 

-18 ℃-1 0.04 0.10 1.38 2.02 0 0.06 0.32 0.07 0.60 

-18 ℃-2 0.04 0.10 1.15 1.14 0 0.06 0.31 0.07 0.60 

-18 ℃-3 0.04 0.12 1.52 3.53 0.01 0.07 0.51 0.09 0.58 

-4 ℃-1 0.04 0.10 1.89 6.84 0 0.06 0.59 0.07 0.60 

-4 ℃-2 0.04 0.10 1.94 5.93 0 0.07 0.57 0.08 0.64 

-4 ℃-3 0.04 0.13 1.44 2.60 0.01 0.08 0.57 0.10 0.62 

0 ℃-1 0.01 0.11 1.74 3.54 0.03 0.17 1.12 0.21 1.31 

0 ℃-2 0.05 0.16 2.14 7.57 0.02 0.13 0.95 0.14 0.76 

0 ℃-3 0.04 0.16 2.14 8.12 0.02 0.13 0.98 0.15 0.72 

4 ℃-1 0.04 0.15 1.14 0.47 0.02 0.13 0.62 0.19 0.81 

4 ℃-2 0.09 0.24 0.92 0.50 0.03 0.17 0.82 0.24 0.68 

4 ℃-3 0.05 0.22 1.41 3.79 0.03 0.17 1.21 0.23 0.74 

  
冰晶所占比例如表 2 所示，0 ℃退火组冰晶比例最大

（68.55%～75.00%），其次是 4、-4 和-18 ℃退火组。冰

晶比例越大说明果胶网络受冰晶挤压程度大，表明滞留

在果胶网络中的水分含量低，样品在退火过程的重结晶

程度高[28]。 

表 2  冰晶的分形维数和冰晶比例 
Table 2  Fractal dimension and proportion of ice crystals 

样品 Samples 分形维数 Fractal dimension 冰晶比例 ICD/% 

-18 ℃-1 1.747 59.09 

-18 ℃-2 1.743 60.19 

-18 ℃-3 1.696 61.69 

-4 ℃-1 1.733 61.22 

-4 ℃-2 1.736 62.30 

-4 ℃-3 1.712 64.80 

0 ℃-1 1.688 68.55 

0 ℃-2 1.649 70.44 

0 ℃-3 1.616 75.00 

4 ℃-1 1.672 65.59 

4 ℃-2 1.658 70.54 

4 ℃-3 1.646 69.51 
 

2.7  不同退火处理对模拟体系干燥特性的影响 

水分比反映了物料在干燥过程中水分的变化规律。

图 5a 为不同处理模拟体系的冷冻干燥特性曲线。相同退

火到达温度下，退火次数越多，干燥时间越短；相同退

火次数下，随着退火温度差增加，初期干燥速率呈现增

大趋势，干燥时间缩短，其中 0 ℃冲击 3 次处理组的干

燥时间（14.0 h）与退火 1 次（14.6 h）相比缩短 4%，与

-18 ℃冲击 3 次处理组（16.0 h）相比缩短 12%，与未处

理组（16.6 h）相比干燥时间缩短约 16%。 

干燥速率反映物料干燥的快慢。图 5b 为不同处理模

拟体系的干燥速率曲线。-4、0 和 4 ℃退火处理组在初期

水分升华阶段干燥速率更高，这是因为大冰晶升华时留

下孔隙更大，使内部水蒸气升华时阻力更小[28]，使物料

升华界面与物料表面压力差更低，而物料表面与冷阱压

力差更高，在压力差作用下水分传递更快，因此干燥时

间更短[29]。其中-4 ℃退火 2 次处理组初期干燥速率近似

于未处理组，可能是由于模具尺寸差异，样品初始重量

较小导致的。0 和-4 ℃退火 3 次处理组前期干燥速率最

高，但 4 ℃退火组干燥速率较低，可能是由于退火温度

差过大，样品在冷冻和退火期间干耗程度较高，水分在

前期处理过程中发生损失导致[30]。因此对于果蔬食品的

冷冻干燥，采用在冰点以下的较高温度的多次退火处理

可以提高冷冻干燥效率，缩短升华干燥时间，降低冷冻

干燥能耗。 

2.8  不同退火处理对模拟体系质构的影响 

大量研究表明，物料的冰晶形态影响了质构性质[27]。

硬度、破碎功、不同阈值时的脆度数据见表 3。随着退火

次数和退火温度范围的增加，样品破碎时的硬度和破碎

功减小，表明破碎时做功降低。其中 0 ℃退火 3 次处理
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组与未处理组相比硬度降低 1.44 N。这是由于小冰晶升

华后留下的多孔结构的破裂力要大于大冰晶升华留下的

多孔结构[31]。退火处理的冻干模拟体系硬度减小，有利

于形成酥脆口感，改善质构。 

脆性是干燥制品重要的感官特性[32]，样品破裂过程

中的力学特性曲线的峰个数可以反映脆度。由表 3 可知，

阈值为 0.098 N 时退火处理样品脆度均高于未处理样

品，表明退火处理改善了冻干产品的脆度，这得益于样

品的重结晶过程使果胶-糖基质网络受到挤压，形成了

更厚的孔隙壁和更大的孔隙结构，与小孔隙结构相比刚

性更大[33]。-18 ℃退火处理后样品的的低阈值脆度（阈值

为 0.098、0.196 和 0.392 N）呈现出随退火次数增加而降

低的趋势；-4 ℃退火处理后的样品的低阈值脆度呈现出

随退火次数增加而增加的趋势，而高阈值脆度（0.784 N）

呈现出随退火次数增加而降低的趋势；0 ℃退火处理后的

样品的脆度在所有阈值均呈现出随退火次数增加而降低

的趋势，其中在 0.098 N 阈值时，0 ℃退火 3 次处理组与

未处理组相比脆度提高了 7.8%。4 ℃退火处理中，2 次退

火样品的脆度在 0.196 N 阈值时最低，3 次退火样品在

0.392 N 阈值时最高，原因可能与冰晶结构改变有关，4 ℃

退火 2 次后，冰晶个数减少，直径均值和中位数更大（分

别为 0.25 和 0.22 mm），直径分布的峰度小于 1 次和 3

次处理，在较小阈值（0.196 N）的脆度更小；而 4 ℃退

火 3 次后，在较大阈值（0.392 N）的脆度更大，表明第

三次退火过程仍会对冰晶结构和质构造成影响，可能是

由于物质分布不均匀，使冻干后得样品内具有更多的大

空腔结构，在样品破碎时检测到更少峰个数导致的[34]。 

 
a. 不同退火冷冻模拟体系水分比曲线 

a. Moisture ratio curve of frozen simulated system under different annealing 

 
b. 不同退火冷冻模拟体系冷冻干燥速率曲线 

b. Freeze drying rate curve of frozen simulated system under different annealing 
process 

图 5  不同退火冷冻模拟体系干燥特性 

Fig.5  Drying characteristics of simulated system with different 
annealing process 

表 3  冷冻干燥模拟体系的质构性质 
Table 3  Texture properties of freeze-dried simulated system 

样品 
Sample 

硬度 
Hardness/N 

破碎功 
Fracture work /(N·s) 

脆度（0.098N） 
Crispness-10g 

脆度（0.196N） 
Crispness-20g 

脆度（0.392N） 
Crispness-40g 

脆度（0.784N） 
Crispness-80g 

-40 ℃ 5.03±0.85a 20.00±0.97a 15.00±1.79e 14.50±1.38b 9.17±1.17ab 4.67±1.63a 

-18 ℃-1 4.64±0.35ab 15.75±1.90c 19.83±1.83a 14.83±1.60ab 10.17±1.47a 3.50±0.55bc 

-18 ℃-2 4.39±0.36bc 15.60±1.73cd 18.83±1.33abc 12.83±0.98bcd 8.83±1.33ab 3.50±1.05bc 

-18 ℃-3 4.68±0.39ab 14.58±1.14cd 16.83±1.33bcde 13.00±1.67c 7.83±0.75b 3.67±0.82abc 

-4 ℃-1 4.03±0.25cd 15.24±0.45cd 17.17±0.41cd 13.50±1.76bc 8.83±1.33ab 4.33±0.82abc 

-4 ℃-2 3.58±0.35d 14.89±1.36cd 17.33±1.75cd 13.33±2.16bc 8.33±0.82ab 4.67±1.03ab 

-4 ℃-3 3.64±0.22d 12.88±0.56e 20.33±0.82a 16.50±1.87a 9.17±1.47ab 3.00±0.89c 

0 ℃-1 4.28±0.64bc 14.07±0.88de 18.00±1.41bcd 14.17±1.72b 8.67±1.37ab 5.00±0.63a 

0 ℃-2 4.30±0.55bc 12.77±1.40e 16.17±1.33de 12.00±1.10cd 7.50±0.84b 4.67±1.03ab 

0 ℃-3 3.59±0.40d 14.02±1.65de 16.17±1.47de 11.00±0.89d 7.33±1.37b 4.33±1.03abc 

4 ℃-1 4.22±0.21bc 18.43±1.18b 17.17±0.98cd 14.83±1.33ab 9.17±1.60ab 3.50±0.84bc 

4 ℃-2 4.44±0.5bc 15.10±0.84cd 18.00±2.37bcd 13.00±1.55c 8.00±1.10b 3.67±1.21abc 

4 ℃-3 3.86±0.31cd 16.13±1.11c 16.50±2.07cde 14.33±1.51b 10.17±2.32a 3.17±1.17c 

注：同一指标同一列不同字母代表不同冻结处理方式之间在 P<0.05 水平上差异显著。 
Note: Different letters in the same index and column represent significant differences at 0.05 level between different freezing treatment. 

 
2.9  不同处理对冻干模拟体系微观结构的影响 

冷冻干燥后的微观孔隙结构是冰晶升华后留下的

结构，可以间接表征冰晶的形态特征[27]。扫描电镜结

果如图 6 所示。样品冻干后为不规则多孔结构，这种结

构与冻干天然果蔬物料的微观结构相似，可较好地模拟

果蔬的细胞壁结构[20]。图像表明，随着退火次数增加

和温度差增大，孔隙增大，而-18 ℃退火对孔隙结构影

响最小，说明-18 ℃退火不会影响冰晶形态，而高温

（-4、0 和 4 ℃）退火处理组孔隙与对照组相比较大，

说明退火处理使冰晶增大，形成了大孔隙结构；其中

0 ℃退火处理组孔隙最大，退火效果最好。这种大的多

孔结构降低了冰晶的升华阻力，有利于水分的扩散，提
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高了干燥效率。 

2.10  相关性分析 

皮尔逊相关系数被用于确定两个变量之间的线性

依赖程度[35]，对退火到达温度、退火循环次数、冰晶

形态分布的数据特征、干燥时间、质构性质进行了相

关性分析，结果如表 4 所示。结果表明，退火到达温

度与冰晶直径个数、分形维数呈显著负相关，与直径

均值、方差等呈显著正相关，表明退火到达温度直接

影响冰晶直径的分布和受冰晶挤压后的组织结构形

态；干燥时间与退火次数、冰晶比例、直径极差等呈

显著呈负相关，这是因为退火温度范围越大，重结晶

时间越多，冰晶直径越大，大冰晶结构使升华时孔隙

增大，降低传质阻力，缩短了干燥时间；硬度与冰晶

直径分布的峰度和偏度呈正相关，阈值为 0.098 N 和

0.784 N 时的脆度与直径均值呈显著正相关，而阈值为

0.196 和 0.392 N 时的脆度与冰晶直径呈正相关但不显

著，表明冰晶直径是影响模拟体系脆度的关键因素。 

 

图 6  冷冻干燥模拟体系的微观结构 

Fig.6  Microstructure of freeze-dried simulated system 

表 4  模拟体系的退火参数、冰晶形态与冻干时间和质构特征的相关系数 
Table 4  Correlation coefficient between annealing parameters, ice crystal morphology, freeze drying time, and texture characteristics of 

freeze-dried simulated system 

退火条件 
Annealing parameters 

冰晶直径分布 
Ice crystal distribution 

指标 Index 
退火到达 
温度

Temperature 
application 
of annealing 

退火 
次数

Number 
of 

annealing 

冰晶 
个数

Number 
of ice 

crystals 

直径 
均值 
Mean 

diameter 

直径中

位数
Median 
diameter

直径

众数
Mode 

diameter

直径切尾

均值 
Trimmed 

mean 
diameter

偏度
Skewness

峰度
Kurtosis

方差
Variance

标准差
Std 

Deviation

直径 
极差

Diamete
r range 

直径四

分位差
Diamete 
interqua- 

rtile 
range 

变异 
系数 
Coeff 
Varia- 
tion 

分形 
维数 

Fractal 
dimension

冰晶 
比例 

Ice crystal 
proportio

n 

退火到达温度
Temperature 
application of 

annealing 

1.000 0.000 -0.781** 0.711** 0.380 0.248 0.652* 0.102 0.140 0.732** 0.787** 0.766** 0.777** 0.442 -0.683* 0.756**

退火次数 
Number of 
annealing 

0.000 1.000 0.273 0.356 0.516 0.240 0.379 0.101 0.204 0.172 0.069 0.222 0.048 0.352 0.331 0.254

干燥时间 
Drying time 

-0.471 -0.649* 0.528 -0.365 -0.191 0.161 -0.316 -0.473 -0.469 -0.448 -0.415 -0.685* -0.308 -0.249 0.509 -0.589*

硬度 Hardenss 0.488 0.379 0.145 0.107 0.079 0.126 0.061 0.497 0.552 0.011 0.065 0.319 0.018 0.023 0.080 0.202

破碎功 
Fracture work 

0.052 0.412 0.063 0.069 0.058 0.080 0.087 0.526 0.462 0.021 0.035 0.216 0.188 0.066 0.167 0.344

脆度Crispness-10g 0.115 0.207 0.425 0.589* 0.547 0.501 0.578* 0.307 0.260 0.413 0.469 0.290 0.482 0.049 0.274 0.287

脆度Crispness-20g 0.017 0.133 0.287 0.275 0.232 0.118 0.257 0.032 0.036 0.233 0.227 0.154 0.166 0.002 0.466 0.385

脆度Crispness-40g 0.309 0.035 0.270 0.321 0.194 0.087 0.328 0.277 0.195 0.320 0.350 0.333 0.407 0.157 0.107 0.055

脆度Crispness-80g 0.429 0.568 0.429 0.670* 0.772** 0.675* 0.686* 0.118 0.056 0.314 0.347 0.329 0.355 0.291 0.473 0.482

注：*在 0.05 级别（双尾），相关性显著，**在 0.01 级别（双尾），相关性显著。 
Note: * indicated significant correlation (P<0.05), ** indicated significant correlation (P<0.01). 

  

3  结  论 

基于果蔬食品冷冻特性和物质组成，研究构建了果

胶-蔗糖固体模拟体系，研究了退火到达温度和退火次数

对真空冷冻干燥固体模拟体系的冰晶形态、干燥特性、

质构和微观结构的影响规律，并进一步分析冰晶、孔隙

结构和质构之间的关系，为解析冻干产品质构品质形成

提供参考。结论如下： 

1）退火处理增大了冰晶直径和果胶-蔗糖网络不规

则程度，随着退火温度范围增大，冰晶直径增大，分形

维数减小；随着退火循环次数增加，冰晶直径增大。经 0 ℃

退火处理 3 次的模拟体系的冰晶个数少，分形维数大。 

2）退火处理对固体模拟体系干燥过程影响显著，提

高退火到达温度和退火次数使模拟体系干燥速率加快，

干燥时间缩短。经 0 ℃退火处理 3 次的模拟体系的干燥

时间与未处理组相比缩短 16%。 

3）与未处理组相比，退火处理使冷冻干燥模拟体系

硬度减小，0.098 N 阈值时的脆度增加。采用 0 ℃退火处

理 3 次的条件下，固体模拟体系的硬度与未处理组相比

降低 1.44 N，0.098 N 阈值时的脆度与未处理组相比提高

了 7.8%。 

综合来看，退火处理是对固体食品冰晶调控的有效

手段，在实际生产实践中适当增加退火次数，提高退火

温度，可有效缩短干燥时间，减少干燥能耗，提高产品
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品质。该固体模拟体系的退火工艺能够为具有相似冷冻

特性的果蔬固体食品的退火工艺参数设计提供借鉴。 
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Effects of annealing on the ice crystal structure and texture of the solid 
food simulated system for freeze-dried fruit and vegetable 
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(1. College of Mechanical Engineering, Tianjin University of Science and Technology, Tianjin 300222, China; 2. Institute of Food Science 
and Technology, CAAS, Beijing 100193, China; 3. Key Laboratory of Agro-Products Processing, Ministry of Agriculture and Rural Affairs, 

Beijing 100193, China; 4. Tianjin Key Laboratory of Integrated Design and On-line Monitoring for Light Industry and Food Machinery and 
Equipment, Tianjin 300222, China) 

 
Abstract: Vacuum freeze-drying (FD) can be performed using sublimation, in order to produce a high-quality product with a 
long shelf-life and crispness texture. But the ice crystals are formed in the process of freezing, due to the long drying time and 
high energy consumption during vacuum FD. It is a high demand to control the ice crystal formation for energy-saving food 
products with the desired sensory properties. This study aimed to examine the effect of annealing temperature (-18, -4, 0, and 
4 ) and cycles ℃ times (1-3) on the ice crystal structure and distribution, drying kinetics, microstructure, and texture of the 
pectin-sucrose simulated system. The pectin-sucrose solid system with the porous scaffolds was established to simulate the 
skeleton structure of natural fruits and vegetables. Simultaneously, some properties were also similar to those of fruits and 
vegetables, such as the thermal physical and mechanical properties. An investigation was made to determine the ice crystal 
distribution and morphology of the frozen simulated system, while the microstructure and texture of the freeze-dried simulated 
system. The results show that the ice crystal structure, drying characteristics, and product texture depended mainly on the 
annealing temperature and cycles. Observations of ice crystals showed that the size of ice crystals increased with the annealing 
temperature and cycles. The ice crystal images were evaluated to analyze the fractal dimension and ice crystal diameter 
distribution. The fractal dimension, mean diameter, and proportion of ice crystals decreased with the increase of annealing 
temperature and cycles. The large ice crystals of the simulated system accelerated the drying process in the sublimation drying. 
Moreover, the drying rate of the food simulated system increased with the decrease of fractal dimension. In addition, the 
hardness and crushing work of freeze-dried samples decreased with the increase in annealing temperature and cycles. The 
0.784 N threshold crispness values showed no significant difference between the annealing (-18, -4, and 0 ) and untreated ℃

samples. The increasing annealing time and cycles resulted in a faster initial drying rate and shorter FD time. Especially, the 
0℃-3 annealing treatment took the shortest drying time (14.0 h), which was 4% shorter than that of the 0℃-1sample (14.6 h), 
12% shorter than that of the 18℃-3 sample (16.0 h), and about 16% shorter than that of the untreated group (16.6 h). The ice 
crystal morphology of the 0℃-3 annealing treatment food simulated system showed that the fractal dimension was 1.616, the 
maximum range was 0.98 mm, the trimmed mean diameter is 0.16 mm, and the proportion of ice crystal was 75.00%. This 
treatment led to a higher retention of crispness (4.33) than the samples treated with 4 . The pore structure of the ℃

0℃-3 annealing treatment freeze-dried sample showed a larger pore area than that in the lower annealing temperature samples. 
Correlation analysis showed that the drying time was significantly positively correlated with the fractal dimension and ice 
crystal numbers, while negatively correlated with the diameter range and proportion of the ice crystal, and annealing 
temperature. In conclusion, annealing can be expected to improve the drying rate and texture properties of the fruit and 
vegetable simulated system. The fractal dimension and diameter distribution of ice crystals can also be evaluated for the drying 
characteristics and texture change during freezing. The finding can provide a strong reference to control the ice crystal 
formation in the process of vacuum FD fruits and vegetables. 
Keywords: freeze drying; texture; ice crystal; microstructure; annealing 
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