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GB 28304-2012 中凝胶强度测定方法的优化

屠瀚超，徐 斌，戴彦韵*

（上海市质量监督检验技术研究院，上海  200233）

摘 要：目的 优化检测方法，探究可得然胶凝胶强度数据稳定，相对标准偏差小的检测方法。方法 以可得然胶

为材料，对比制胶方法，针对取样量、加热温度、冰水浴冷却时间、平行测定次数在单因素试验的基础上，根据正

交试验对各因素条件进行优化，分析最优组合。结果 确定检测方法为取样量为 0.30~0.31 g，加入 15 mL 现制的脱

气水，用微量取样药匙进行搅拌，使悬浊液分散均匀，沸水浴加热并维持其均匀度，水浴加热 10 min 后，取出在冰

水浴中冷却 50 min，做三次平行试验。结论 该方法相对标准偏差小，数据稳定。且凝胶强度大于 600 g · cm-2 的产品，

可用直径 0.4、0.5、0.6 cm 中任一一款柱头进行测定。
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Optimization of determination method of gel strength in GB 28304-2012
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ABSTRACT: Objective  To optimize the detection method and explore the detection method with stable strength data and 

small relative standard deviation of Curdlan. Method  Using Curdlan as the material, compare the glue making methods, 

optimize the sampling amount, heating temperature, ice water bath cooling time, and parallel measurement times based on 

single factor experiments, and analyze the optimal combination of each factor condition through orthogonal experiments. 

Result  The determined detection method is to take a sample of 0.30-0.31 g, add 15 mL of freshly prepared degassed water, 

stir with a trace sampling spoon to evenly disperse the suspension, heat in a boiling water bath and maintain its uniformity, 

heat in a water bath for 10 minutes, then remove and cool in an ice water bath for 50 minutes, and conduct three parallel 

experiments. Conclusion  This method has a small relative standard deviation and stable data. The column heads with 

diameters of 0.4 cm, 0.5 cm and 0.6 cm for products with gel strength greater than 600 g·cm-2 can be used for determination.

KEY WORDS: curdlan; gel strength; orthogonal experiment; relative standard deviation

0  引  言

可得然胶是一种新型的微生物胞外多糖，我国从 1999 年

开始将可得然胶作为食品添加剂进行研究，由于其 β-(1,3)-D 糖

苷键连接形成的中性无支链胞外多糖，具有三螺旋构象 [1-4]，使

得其独特的凝胶特性脱颖而出，在 2006 年 5 月批准将可得然

胶作为食品添加剂使用，并制定了相关的标准以规范其质量发

展。国内对可得然胶的研究起步较晚，但是发展迅速，因其抗

冻融，抗脱水等特性，现已被广泛地使用于冷冻食品、肉制品

中 [5-7]。但是近十年涌现出不同工艺生产的产品 [7-11]。在依据《GB 
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28304-2012 食品安全国家标准 食品添加剂 可得然胶》测定不同

产品的凝胶强度项目时我们发现了以下几个问题：(1) 由于可得

然胶不溶于水，在真空状态中爆完气后部分产品的胶体颗粒沉

降，成胶后出现底部紧实而上部软烂的情况，使得检测结果偏

高。(2) 胶体成型后仍有大气泡存在于胶体内部，影响其凝胶强

度，使得检测结果偏低。(3) 不同厂家不同生产工艺的产品凝胶

强度的结果平行性差，重复性较差。

本研究在现有的检测方法基础上对标准中的制备方法进行

优化，旨在提高可得然胶凝胶强度检测方法的准确性，使标准

的检测方法更好地适应新工艺生产的可得然胶产品，为市场监

管提供技术支持。

1  材料与方法

1.1  材料与试剂

脱气水（实验室现制现用），可得然胶（市面上常见的五家

不同生产厂家依次编号为 A-E）。

1.2  仪器与设备

均质机；真空干燥箱（上海精宏实验设备有限公司）；电子

天平（梅特勒 - 托利多集团）；水浴锅（JULABO）；微量药匙；

组织分析仪（BROOKFIELD）。

1.3  方法

1.3.1 制胶方法比较

国标法：参照《GB 28304-2012 食品安全国家标准 食品添

加剂 可得然胶》附录 A 中 A.3 的方法 [12]：取 0.3 g 样品于 15 mL

水中，用均质机在 3500 r/min 的转速下搅拌 5 min，将悬浮液转

移至 18 mm×180 mm 的试管中，在真空状态下曝气 3 min，将

试管迅速放入沸水浴中 10 min，在冷水中冷却 30 min，做三平行。

改进方法：将蒸馏水加热煮沸 5 分钟后，放入冰水浴中快

速冷却（脱气水临用现制），取样至 18 mm×180 mm 的试管中，

加入 15 mL 现制的脱气水，用微量取样药匙进行搅拌，每搅拌

10 圈后向上抽提一次，使试管中的悬浊液上下分散均匀，搅拌

5 min，然后将试管放入水浴中，重复搅拌的操作至搅拌中明显

感到黏滞感（搅拌有阻力）后，抽出药匙，计时水浴 10 min，

取出在冰水浴中冷却做三平行。

1.3.2 凝胶强度测定

取胶体后切下距离底部 20-30 mm 处的一段 10 mm 的凝胶，

用质构仪测定，测试触发点负载 4 g，距离为 9 mm，速度为 

4 mm/min 读取凝胶破裂时的拐点（峰）值 F。

结果计算：

1.3.3 制胶单因素实验

分别考察取样量（0.28、0.29、0.30、0.31、0.32 g），加热

温度（80、85、90、95、100℃），冰水浴冷却时间（20、30、

40、50、60 min）及平行次数（2、3、4、5、6 次）对凝胶强度

及实验数据相对标准偏差的影响。

1.3.4 正交试验

在单因素试验的基础上选择 A（称样量），B（加热温度），

C（冷却时间）和 D（平行次数）为考察因素，以相对标准偏

差为考察指标，按照正交设计表安排实验，因素水平如表 1 所示，

共进行 9 组试验。

1.3.5 不同规格柱头对凝胶强度测定的影响

选用三种常见的不同柱头规格（0.4、0.5、0.6 cm）对不同

凝胶强度的可得然胶产品进行测定，研究其对凝胶强度和相对

标准偏差的影响。

1.3.6 数据处理与分析

采用 SPSS22 数据分析软件对变化显著性分析。使用 Excel 

2010 软件对数据进行统计分析并绘制图表。

表 1 正交试验因素水平设计 
Table 1 Orthogonal experimental factor level design

水平 A 称样量 (g) B 加热温度 (℃) C 冷却时间 (min) D 平行次数 ( 次 )

1 0.30 90 40 3

2 0.31 95 50 4

3 0.32 100 60 5

2  结果与分析

2.1  制胶方法对凝胶强度的影响

在实际检测中我们发现，如图 1 所示。使用国标法制备胶体，

因可得然胶试样在水中形成的是悬浮液，在曝气 3 min 后，不

同产品胶粒都出现了一定程度的沉降，制成的胶体上下不均匀，

部分产品甚至出现了断裂等现象，导致凝胶强度无法测定，同

产品间的凝胶强度数据差异较大。在使用改进方法制胶后，得

到的胶体上下均匀。在截取的胶体横截面上，国标法制得的胶

体中含有较大的气孔，对凝胶强度测定影响较大，改进方法制

得的胶体几乎无气孔，对凝胶强度测定影响小。由图 2 和表 2

可得，改进后的方法使得成胶更均匀，防止了胶粒沉降导致的

数据偏高，同时相对标准偏差明显减小，减少了因制胶方法带

来的检测误差，后续实验选择改进方法制胶并进一步进行优化。
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图 1 国标法制备可得然胶时出现的问题 
Fig.1 Problems encountered during the preparation of Curdlan 

using the national standard method

图 2 不同制胶方法测定不同产品的结果 
Fig.2 Results of different adhesive methods for measuring different 

products

表 2 不同制胶方法对凝胶强度测定的影响 
Table 2 Influence of different gel making methods on gel strength 

determination

厂家 A 厂 B 厂 C 厂

制胶方法 国标法 改进法国标法改进法 国标法 改进法

凝胶强度平均值 (g·cm-2) 545 593 581 605 522 507

相对标准偏差 RSD (%) 12.3 1.1 14.3 1.5 12.5 0.8

2.2  单因素实验结果

2.2.1 称样量对凝胶强度的影响

无论是 GB 28304-2012 还是 QB/T 4322-2012 的附录中均

规定取样量为 0.3 g，加入 15 mL 水，其目的都是配制成 2% 的

悬浮液。但在实际操作中我们很难准确地达到称样量 0.3000 g。

本实验通过改变称样量，实验结果如图 3 所示。随着称样量增大，

可得然胶的凝胶强度显著增强；当称样量超过 0.31 g 后凝胶强

度增强趋势变缓，0.30~0.31 g 之间存在一个“平台期”，在该

取样量的范围内，凝胶强度基本稳定。不同厂家生产工艺的可

得然胶产品在 0.30 g 附近存在一个“跃迁位点”，结合可得然

胶其他质量指标考虑，该现象可能与产品中可得然胶的含量差

异有关，含量越高则配制得到的悬浮液浓度越接近 2%，测得的

强度也越能反映产品的质量，日常检测中只取 0.30 g 就会使得

部分产品的实际悬浮液浓度低于 2%。而在标准中仅规定了称

样量 0.3 g，并未规定精密度，这就使得检验员在测定类似于 B

厂的产品时，测得的数据偏低，甚至可能出现误判为不合格品

的情况。从相对标准偏差上来看，选取的三家产品平行性较好，

在称样量超过 0.30 g 后相对标准偏差明显下降。综合考虑凝胶

强度和相对标准偏差，后续实验选择 C 家生产的可得然胶作为

试验对象，固定称样量为 0.3050 g。

2.2.2 加热温度对凝胶强度的影响

可得然胶根据加热温度可以形成两种类型的凝胶。在

55~80℃ 下形成的是地热可逆凝胶，经过加热后会发生液化。而

在加热至 80℃ 以上时，才形成高热不可逆凝胶 [3-4,11,13-14]。由图 4

可以看出，在 90℃ 以上的温度时凝胶强度逐渐趋于稳定，在固

定的 10 min 加热时间里，水浴温度越高，传递至胶体中心的热

量越多，中心的温度越高，越能使所有悬浮的可得然胶有效成分

形成牢固的棒状三螺旋结构，而不是低温下的单链结构 [4,13,15-16]。

所以在检测过程应当选择在 90℃ 以上的水浴中进行制胶 . 另一

方面应当选取玻璃较薄的试管进行制备，防止因玻璃太厚使得

热量不能及时传递，而导致凝胶强度偏低。

 

图 3 不同称样量对凝胶强度的影响 
Fig.3 Effect of different sample weights on gel strength
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图 4 不同加热温度对凝胶强度的影响 
Fig.4 Effect of different heating temperatures on gel strength

2.2.3 冰水浴冷却时间对凝胶强度的影响

由图 5 可知，凝胶强度随着冷却时间的增加而逐渐增大最

后趋于稳定，在冷却 40 min 以后凝胶性能逐步稳定。这可能是

因为冷却时间低于 40 min 时凝胶中心温度尚未完全下降，紧密

的三螺旋结构未能构成，此时上机测定得到的数据偏低，且各

平行间的差异较大，不利于反映产品真实的质量情况。

 

图 5 不同冷却时间对凝胶强度的影响 
Fig.5 Effect of different cooling time on gel strength

2.2.4 平行测定次数对凝胶强度的影响

由图 6 可知，凝胶强度数据在三次平行后逐渐趋于稳定，

但随着测定次数增多，更多误差的带入使得该项目的相对标准

偏差逐渐增大，而做三平行时数据间的差异最小。因此选择平

行测定 3、4、5 次进行后续正交实验。

 

图 6 测定次数对凝胶强度的影响 
Fig.6 Effect of measurement times on gel strength

2.3  正交实验结果与分析

制胶的改进方法条件确定后，还需要考察该方法测得的数

据的精密度，即相对标准偏差 (RSD)。由表 3 的极差分析可知，

影响相对标准偏差的不同因素主次顺序为 A 称样量＞C 冷却时 

间＞D 平行次数＞B 加热温度，称样量的影响最大，为日常检测

实验中需要重点关注的因素。通过对各个因素 k 值和极差进行

直观分析，各因素依次为 A2 ﹤A1 ﹤A3，B3 ﹤B1 ﹤B2，C2 ﹤C1 ﹤C3，

D1 ﹤D2 ﹤D3。正交试验法得出的最优方案为 A2B3C2D1，即称样

量 0.31 g，加热温度 100℃，冰水浴冷却 50 min，平行 3 次。最后

以最优方案进行试验，测得凝胶强度为 621 g·cm-2，相对标准偏

差为 0.89%。

表 3 正交实验结果与分析 
Table 3 Results and analysis of orthogonal experiments

序号
A 称样量

(g)
B 加热温度

(℃ )
C 冷却时间

(min)
D 平行次数

( 次 )
相对标准偏差

RSD (%)
1 1 1 1 1 1.75
2 1 2 3 2 2.62
3 1 3 2 3 1.22
4 2 1 3 3 1.66
5 2 2 2 1 0.89
6 2 3 1 2 1.35
7 3 1 2 2 2.55
8 3 2 1 3 2.78
9 3 3 3 1 2.96

K1 5.59 5.96 5.88 5.60 -
K2 3.90 6.29 4.66 6.52 -
K3 8.29 5.53 7.24 5.66 -
k1 1.86 1.99 1.96 1.87 -
k2 1.30 2.10 1.55 2.17 -
k3 2.76 1.84 2.41 1.89 -
R 0.90 0.25 0.86 0.31 -
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2.4  不同尺寸柱头对测定结果的影响

GB 28304-2012 中规定测定的柱头尺寸为 0.5 cm，需要定制，

而实际购买的仪器配件中常见的为 0.4 cm 和 0.6 cm，故而将柱

头更换，自动调零后对不同凝胶强度的产品进行试验，结果如

表 4 所示。对于凝胶强度低于 600 g·cm-2 的 1 号、2 号产品使用

0.4 cm 和 0.6 cm 的柱头测得的数据低于 0.5 cm 柱头测定的数

据，而当凝胶强度高于600 g·cm-2时各柱头测得的数据基本一致，

在日常检测中可以考虑使用 0.4 cm和 0.6 cm柱头进行替换测定。

表 4 不同尺寸柱头对凝胶强度的影响 

Table 4 Effect of different size column heads on gel strength

产品编号
0.4 cm 柱头测得的

凝胶强度 (g·cm-2)

0.5 cm 柱头测

得的凝胶强度

(g·cm-2)

0.6 cm 柱头测

得的凝胶强度

(g·cm-2)

A 404±8.8 488±5.8 458±5.5

B 578±3.8 592±5.2 588±6.9

C 613±5.8 621±5.5 620±5.9

D 866±4.2 860±3.7 858±4.4

E 937±5.5 941±4.1 952±6.2

3  讨论与结论

通过单因素试验，确定了取样量、加热温度、冰水浴冷却

时间、平行测定次数各因素在单一因素变化的情况下的最优情

况。在单因素试验的基础上，用正交试验对可得然胶的凝胶强

度测定方法进行优化。得到改进后的测定方法为：取样量为

0.30~0.31 g（根据产品的可得然胶含量做适当的增减，尽量不

超过 0.31 g）至 18 mm×180 mm 的试管中，精确至 0.0001 g，

将蒸馏水加热煮沸 5 分钟后，放入冰水浴中快速冷却（脱气水

临用现制），加入 15 mL 现制的脱气水，用微量取样药匙进行

搅拌，每搅拌 10 圈后向上抽提一次，使试管中的悬浊液上下分

散均匀，搅拌 5 min，然后将试管放入沸水浴中，重复搅拌的

操作至搅拌中明显感到黏滞感（搅拌有阻力）后，抽出药匙，

计时水浴加热 10 min，取出在冰水浴中冷却 50 min，每份做

三次平行，取平行测定结果的算术平均数为测定结果，每次平

行测定的结果差值不大于平均值的 10%。改进后的方法更适用

于市场上的各种工艺生产的可得然胶产品。对于凝胶强度高于 

600 g·cm-2 的产品可以考虑使用 0.4、0.6 cm 的柱头代替 0.5 cm

柱头进行测定，柱头面积需进行相应的换算。
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