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动态高压微射流作用对膳食纤维
结晶结构的影响
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　　摘要：利用 N2 吸附法、X 射线衍射、傅立叶红外光谱仪(FTIR)等手段，对动态高压微射流

技术(Dynamic High Pressure Microfluidization，DHPM)处理前后膳食纤维的比表面积和结

晶结构的变化进行表征，研究 DHPM 对膳食纤维结晶结构的影响。结果表明，经 DHPM 处

理后，膳食纤维的比表面积显著高于未处理的原料膳食纤维 (p＜0.05)。在 40~140 MPa 压

力区间，样品的比表面积随 DHPM 处理压力的升高而增加，处理压力为 1 40 MPa 时，达到最

大值为 2.887 5 m2/g。压力继续增大，微小颗粒间的重新聚集，使其对 N2 的可及度减小，比表

面积下降。X 射线衍射结果显示，DHPM 处理并没有使膳食纤维的晶型发生改变，为纤维素

Ⅰ型。经 DHPM处理后，样品表观结晶度显著减小，内部的有序度下降。处理压力越大样品

的表观结晶度越小。FTIR 光谱分析表明，DHPM处理会破坏膳食纤维内的部分氢键，处理压

力越大，作用效果越明显。
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1　引　言

　　膳食纤维的生物结构及其各组分的化学组成和结构，在一定程度上决定了膳食纤维的功能特性。
植物细胞壁中，纤维素和半纤维素中含有大量的游离羟基，可在分子内和分子间形成氢键。这些氢键作

用力非常巨大，可以决定物料的多种反应特性，如结晶性、吸水性、可及性和化学活性等[1-2]。纤维素酶

解速率的限制性原因并不是糖苷键的构型，而是其超分子结构，特别是结晶区结构[3]。纤维类物料的大

部分反应性羟基被封闭在晶区内，导致物料反应的不均一性，直接影响反应产物的性能。各种机械物理

方法被引入纤维物料的改性及预处理中，以提高纤维对各种化学反应和酶水解的可及度和反应性，如高

压蒸汽闪爆技术[4]、超声波技术[5]、微波技术[6]等。动态高压微射流技术(Dynamic High Pressure Mi-
crofluidization，DHPM)是一种新兴的高压加工手段，能对流体混合物料进行强烈剪切、高速撞击、压力瞬时

释放、高频振荡、膨爆和气穴等一系列的综合作用，从而起到很好的超微化、微乳化和均一化效果。目前该

技术在食品领域内的应用包括物料乳化[7]、改性[8]、杀菌[9]、灭酶[10]、营养物纳米粒制备[1 1]等方面。
前期就动态高压微射流作用对膳食纤维酶解速度的影响进行了研究[12]，发现 DHPM 改性膳食纤

维对纤维素酶的敏感性增加，酶解速度较改性前增大。且膳食纤维酶解速度的变化与处理后膳食纤维

∗ 收稿日期：201 2-08-25；修回日期：201 2-1 1-12
　　　基金项目：食品科学与技术国家重点实验室青年骨干研究基金(SKLF-QN-201 1 1 6)

　　　作者简介：万　婕(1983—)，女，博士，助理研究员，主要从事食物资源的开发与利用研究.E-mail：jw10421jx@yahoo.com.cn
　　　通讯作者：李　俶(197 1—)，女，博士，副教授，主要从事天然产物化学研究.E-mail：liti@ncu.edu.cn



物料的破碎和膨化有关。为了进一步弄清 DHPM引起膳食纤维酶解速度增加的原因，本研究利用 N2
吸附、X 射线衍射、傅立叶红外光谱仪(FTIR)等手段，对 DHPM 处理前后膳食纤维的比表面积和结晶

度的变化进行表征，研究DHPM对膳食纤维结晶结构的影响。

2　实验材料与方法

2.1　材料与试剂

　　材料：新鲜豆渣。试剂：标准碳黑 G5 N990(比表面积为 9.1 m2/g)，木瓜蛋白酶(酶活单位大于或

等于 6 000 u/mg)(上海国药进口分装)，次氯酸钠、冰乙酸、乙醇等均为国产分析纯。

2.2　主要仪器与设备

　　GYS-200 高压均质机(上海申鹿均质机有限公司)，NCJJ-0.2/1 50 纳米级超高压均质机(廊坊通用

机械有 限 公 司)，Microfluidizer Processor M-700 和 M-100 微 射 流 仪(美 国 Microfluidics 公 司)，

3H-2000Ⅲ全自动氮气吸附比表面仪(北京汇海宏纳米科技仪器有限公司)，Bruker AXS D8 广角 X 射

线衍射仪(德国 Bruker)，Nicolet 5 700 智能傅里叶红外拉曼光谱仪(美国 Nexus 仪器公司)。

2.3　实验方法

2.3.1　膳食纤维样品的制备[13]

　　原料→预处理→碱液处理→离心→取滤渣，漂洗至中性→蛋白酶水解→离心，去除水分→清水洗涤

滤渣→膳食纤维(Raw Dietary Fiber，RDF)→均质处理→动态高压微射流(DHPM)不同条件处理→冻

干→DHPM-膳食纤维样品。

2.3.2　DHPM 处理

　　物料经 DHPM 80、120、180 MPa 处理分别命名为 80 MPa-DF、120 MPa-DF、180 MPa-DF。

2.3.3　膳食纤维和纤维素比表面积测定方法

　　采用全自动氮吸附比表面仪测定样品的比表面积(Specific Surface Area，SSA)。准确称量一定量

(150 mg)的干样品，测试前经 80 ℃氮气吹扫 2 h，以除去吸附在样品表面的水分。吸附用混合气：氮气

与氦气之比为 4∶1，其中氦气为载气。样品吸附峰面积与已知比表面积的标准碳黑吸附峰的面积进行

对比，从而计算样品的比表面积。

2.3.4　广角 X 射线射线衍射分析方法

　　采用 Bruker AXS D8 广角 X 射线衍射仪，对经 DHPM不同条件处理后得到的冻干样品进行结晶

结构分析。测试条件如下：Cu 靶，Kα 射线，Ni 片滤波，λ＝0.154 2 nm，管压 40 kV，电流 3 5 mA，扫描范

围 1 0°~40°，步宽 0.1°/s。以分峰法计算结晶度(X C)。

2.3.5　红外分析方法

　　2 mg 冻干后的粉末样品与 200 mg KBr 混合，压片后，采用 Nicolet 5 700 傅里叶红外光谱仪扫描

(扫描范围 4 000~400 cm－1)，对样品的官能团进行分析。

图 1　DHPM处理压力对膳食纤维比表面积的影响

Fig.1　Effect of DHPM pressure on the specific
surface area of DF

3　结果与讨论

3.1　DHPM处理对膳食纤维比表面积的影响

　　采用 N2 吸附法对 DHPM 不同条件处理后膳

食纤维和纤维素样品的比表面积进行了测定，其结

果见图 1。
纤维类物料是一种具有多孔性结构的聚合物，其

自身复杂的层次结构和聚集态结构使得纤维类物料

的可及度各有不同。经 DHPM处理后膳食纤维的比

表面积显著高于未处理的原料膳食纤维(p＜0.05)。
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样品的比表面积随 DHPM处理压力的升高呈先增大后减小的趋势，处理压力为 1 40 MPa 时，达到最大

值为 2.887 5 m2/g。当处理压力在 1 00~140 MPa 之间时，样品的比表面积随压力的变化曲线呈突增趋

势。样品的粒度减小和结构蓬松都可使样品与 N2 接触的暴露面增多。物料在动态高压微射流均质机

的撞击腔内被分散成多股细流，并在极小的空间内进行强烈的高速撞击，撞击过程中瞬间转化其大部分

的能量，从而产生巨大的压力差作用，使物料颗粒发生细化膨化作用，导致可及度增加；当作用压力大于

1 40 MPa 时，微小颗粒间的碰撞作用加剧，细小分子间的范德华力或使体系的总表面极小化的驱动力，
会促使细小颗粒重新聚集[14]，N2 可及度减小。

3.2　DHPM 处理膳食纤维的 X 射线衍射分析

图 2　膳食纤维的 X 射线衍射图

Fig.2　XRD patterns of RDF and DFs
treated with DHPM

　　X 射线衍射是目前最有效的一种分析样品结晶

结构的手段。采用 X 射线衍射技术对经 DHPM 处

理的膳食纤维的结晶结构进行研究，结果见图 2。
如图 2 所示，原料膳食纤维具有一定的晶体结

构，其主衍射峰出现在 2θ＝22.24°位置，呈纤维素Ⅰ
晶型。DHPM处理并没有使膳食纤维的晶型发生

改变，说明 DHPM 处理没有促使样品间发生其它

的化学反应，或 DHPM 处理的强度不至于使样品

的晶体结构发生变化。经 DHPM 处理后，样品的

(002)面衍射峰的峰型变宽，高度下降，样品内部的

有序度下降。纤维类样品中同时存在结晶区与非结

晶区(无定形区域)：结晶区内纤维素分子间的结合

力较强，分子链取向良好、结构致密、密度较大；非结

晶区内纤维素分子间氢键结合量少，分子链取向度

较差、分子排列无序、因而分子间距离较大，密度较低。结晶度是指样品中结晶区所占的百分比，进而对

经 DHMP 处理后的膳食纤维由 X 射线衍射测得的表观结晶度进行分析，取 3 次测定的平均值，其结果

见表 1。
表 1　DHPM处理后膳食纤维的表观结晶度

Table 1　The crystallinity of raw and processed DF

Sample Apparent crystallinity/(%) Sample Apparent crystallinity/(%)

Raw-DF 27.68±2.21 a 1 20 MPa-DF 12.90±1.07 b

80 MPa-DF 14.58±1.21 b 1 80 MPa-DF 9.83±0.31 c

　　 　Means with different superscript letter are significantly different(p＜0.05).

　　结果表明，经 DHPM处理后，X 射线衍射测得的膳食纤维表观结晶度显著减小，处理压力越大样品

的表观结晶度越小，即结晶区所占的比例越小。这可能是 DHPM瞬间巨大的压力差作用，使物料发生

细化、膨化，物料内部结构变得松散。值得注意的是，即使当处理压力高达 1 80 MPa 时，物料的粒度增

大、密度升高、比表面积下降，但其经 X 射线衍射测得的表观结晶度仍低于 80 MPa 和 1 20 MPa 处理的

样品，推测此时膳食纤维的粒度、密度及比表面积的变化是由膨化后高度细化的颗粒再次团聚所导致

的，样品松散的晶体结构并没有发生改变。随着样品结晶度的减小，纤维类物料的伸长率、吸湿性、润胀

度、柔软性和化学反应性等性质增加[1 5]，有利于膳食纤维生理功能的改善。

3.3　DHPM 处理膳食纤维的 FTIR 分析

　　红外光谱是灵敏测定物质化学成分及其变化的有力工具，红外光谱法在对物质进行定性鉴别时具

有优势。IHP 处理前后膳食纤维的红外谱图如图 3 所示。红外吸收峰强度的变化，以该吸收峰与谱图

中最大吸收峰的比值作为其相对强度进行考察。
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图 3　膳食纤维的红外谱图

Fig.3　FTIR spectra (4 000~400 cm－1)of RDF and DFs treated with DHPM

　　根据 DHPM处理前后膳食纤维红外光谱图中的特征吸收峰，可对其存在的化学键类型和官能团

变化情况进行判断。膳食纤维原料在 3 422.3、1 63 1.9 和 1 05 6.3 cm－1处具有较强的吸收谱带，它们分

别是由 O—H 伸缩振动、H—O—H 伸缩振动、环状 C—O—C 不对称伸缩振动和 C—O 伸缩振动所导

致。2 928、1 42 6、1 370 cm－1处的峰则是由 C—H 伸缩振动、C—H 弯曲振动和 O—H 弯曲振动所产生。

89 1 cm－1处为β-D 葡萄糖基的特征吸收峰，668 cm－1处为 O—H 面外弯曲振动导致[1 6-1 7]。

DHPM处理前后膳食纤维的红外光谱中没有新的吸收峰产生。随 DHMP 处理压力的增加，样品

在 3 422 cm－1处的吸收谱带明显变得更窄，且向高波数方向移动，说明膳食纤维样品中的氢键作用减

弱；样品在 1 6 3 1 cm－1处吸收峰的相对强弱与样品中吸收的水分有关，经 DHPM 处理后该处吸收峰的

相对强度随处理压力的增大而明显增大，其原因可能是 DHPM处理后膳食纤维样品的结晶度减小，结
构变得更加松散和无序，样品与水分的可及度增加，吸附水的能力增加；随动态高压微射流作用压力的

增大，样品在 89 1 cm－1处β-D 葡萄糖苷键的特征吸收峰相对强度减弱。膳食纤维物料通过动态高压微

射流撞击腔时，流体层间及流体与管道间的剪切作用、多股流体间的高速碰撞，及由压力瞬时释放带来

的空穴爆炸等巨大的作用力[18]，会导致物料分子发生剧烈的破碎，从而使其分子内氢键的断裂程度增

加、物料发生解聚。处理压力越大，作用效果越明显。

4　结　论

　　膳食纤维中由于纤维素的存在表现出弱的结晶性，呈纤维素Ⅰ晶型。经 DHPM 处理后，膳食纤维

的晶型没有发生改变，但 DHPM 处理可减弱膳食纤维样品分子内的氢键作用，破坏样品结构的有序

性，使其表观结晶度降低，比表面积增大。这些变化有利于提高膳食纤维样品的化学可及度，增强样品

的反应性能。动态高压微射流改性后膳食纤维的酶解速度增加，对重金属、胆酸钠等的吸附能力增强，
都可能与其结晶区结构的变化有关。因此，动态高压微射流技术可作为一种绿色、安全的物理预处理手

段，用以改善膳食纤维等纤维类物料的产品性能，增加物料的反应活性。
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Effect of Dynamic High Pressure Microfluidization
on the Crystal Structure of Dietary Fiber

WAN Jie1，LIU Cheng-Mei1，2，LI Ti1，2，LIU Wei1，2

(1.State Key Laboratory of Food Science and Technology，Nanchang University，

Nanchang 3 30047，China；

2.Sino-German Food Engineering Center，Nanchang University，Nanchang 3 30047，China)

Abstract：Differences in specific surface area and crystal structure between raw dietary fiber (DF)

obtained from soybean and DF modified with dynamic high pressure microfluidization (DHPM)were
analysis by nitrogen adsorption，X-ray diffraction (XRD)，and Fourier transform infrared spectroscopy
(FTIR).The results indicated that the specific surface area of DF was enlarged significantly (p＜0.
05)by DHPM treatment.The specific surface area of DF increased with the increase of pressure in the
range of 40-140 MPa，and the maximum specific surface area of DF was 2.887 5 m2/g.When the pres-
sure went on increasing，the accessibility to N2 tended to decrease because of the aggregation of micro
particles.XRD confirmed that both raw DF and modified DF had cellulose Ⅰ crystal structure.After
DHPM treatment the crystal form of DF was not changed，whereas the apparent crystallinity of DF
was reduced.The higher the pressure was，the less the apparent crystallinity was.FTIR spectra
showed that DHPM led to 2-OH…O-6 intramolecular hydrogen bond andβ glycosidic linkage de-
creased，and as the pressure increased the effect became more obvious.
Key words：dynamic high pressure microfluidization；dietary fiber；crystal structure
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