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具有初始孔隙的速溶咖啡冷冻干燥试验
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摘要：为了缩短冷冻干燥时间，降低过程能耗，研究了初始非饱和物料干燥技术在速溶咖啡的冷冻干燥工艺中的应

用。以速溶咖啡为溶质，制备了具有不同初始饱和度的冷冻咖啡物料样品，并进行了冷冻干燥试验。研究结果表

明，相对于传统的咖啡冷冻干燥，初始非饱和咖啡物料能够显著强化冷冻干燥过程。干燥产品 ＳＥＭ形貌显示，初始

非饱和物料的干燥产品具有疏松的球状孔隙空间，孔隙之间连通性好，有利于水蒸气的迁移。在干燥室压力 １１～

３３Ｐａ条件下，压力对冷冻干燥过程几乎没有影响，提高环境温度有利于缩短冷冻干燥时间，组合加热能够进一步

强化冷冻干燥过程。当温度超过 ４５℃时，饱和物料会发生崩塌，而非饱和物料则能够保持稳定的结构。饱和咖啡

物料的冷冻干燥过程经历升速、恒速和降速 ３个阶段，非饱和物料则始终处于降速阶段。
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０　引言

咖啡全球年产量约８２６万ｔ［１］，是最流行而且交
易最广泛的农产品之一

［２］
。速溶咖啡是咖啡豆在

烘焙、研磨和萃取后经过干燥得到的。干燥方法主

要包括喷雾干燥和冷冻干燥。喷雾干燥具有处理量

大、干燥时间短的优点，但其过高的操作温度使咖啡

中热敏性成分受到破坏
［３］
。冷冻干燥因其低温低



压的操作环境，咖啡内部的芳香性物质和有效成分

得到了很好的保留，干燥产品的质量很高
［４－５］

。因

此，冷冻干燥技术广泛应用于高档咖啡的生产中。

但是，冷冻干燥过程时间长、能耗高的问题始终存

在
［６－８］

。冷冻干燥一般由物料冻结、维系真空、升

华／解析干燥和蒸气冷凝 ４个子过程组成。其中升
华／解析的能耗约占整个过程能耗的一半［９］

。因

此，缩短冷冻干燥时间、降低过程能耗成为冷冻干燥

研究领域的一个重要方向。

冷冻干燥过程是一个典型的质、热耦合传递过

程
［１０－１１］

。提高干燥室温度和降低操作压力是强化

干燥过程的基本手段。但是，干燥室温度的提高受

到物料本身物性的影响，在一些物料中过高的温度

会导致冷冻干燥过程中的崩塌
［１２］
；干燥室压力则会

同时影响干燥过程的传热和传质，降低干燥室压力

虽然会强化冷冻干燥过程的传质，但同时也会降低

物料导热系数从而降低传热性能
［１３］
。采用叔丁

醇 水作为共溶剂进行冷冻干燥能够在一定程度上

强化冷冻干燥过程
［１４－１５］

，但是产品中叔丁醇的残留

问题一直存在
［１６］
。微波干燥方式能够实现物料的

整体加热，可显著加快冷冻干燥过程，缩短干燥时

间。但是，通常物料的微波损耗因子都比较低
［１７］
，

在干燥过程中必须有介电介质的辅助才能实现快速

加热，但增加了操作过程的复杂性，降低了冷冻干燥

过程的经济性。

传统的液态物料冷冻干燥过程是将料液直接冷

冻成型，其内部孔隙是饱和的。因此，冰晶的升华只

能在升华界面进行，水蒸气传质阻力很大
［１８－１９］

。部

分自然形成的物料，比如蔬菜、水果和木材等，内部

具有初始孔隙。物料的初始孔隙可以减小水蒸气迁

移过程的阻力，提高冷冻干燥效率。如果将待干料

液制成具有一定孔隙的非饱和冷冻物料，干燥速率

可望有很大提高。

在课题组以前研究成果的基础上
［２０－２２］

，本文采

用速溶咖啡作为溶质，制备初始非饱和的冷冻物料，

进行冷冻干燥试验来进一步验证非饱和物料强化冷

冻干燥工艺的可行性；基于 ＳＥＭ形貌分析，考察多
孔固体骨架的连接性以及孔隙空间的大小和连通

性；研究温度、压力和组合加热对冷冻干燥过程的影

响；最后分析冷冻干燥过程中出现的崩塌现象。

１　试验装置

采用自行搭建的多功能冷冻干燥装置，如图 １
所示。该装置由４个子系统组成：冷冻系统、控温系
统、真空系统和数据采集系统。装置的工艺流程说

明参见文献［２０］。

图 １　试验装置流程图

Ｆｉｇ．１　Ｆｌｏｗｄｉａｇｒａｍｏｆｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌａｐｐａｒａｔｕｓ
１．样品组件　２．干燥室　３．保温罩　４．换热器　５．水浴循环器

６．环形风机　７．调节阀　８．压力传感器　９．真空泵　１０．三通阀

１１．冷阱　１２．数据采集卡　１３．深冷冰柜　１４．计算机　１５．温度

传感器　１６．称量传感器
　

２　试验方法

２１　试验材料与仪器
待干料液的溶质为纯速溶咖啡（雀巢），由咖啡

豆直接提取而来，未添加任何糖或植脂末等添加剂。

溶剂为去离子水（大连理工大学）。液氮购自中国

科学院大连化学物理研究所。

试验主要仪器包括：电子天平（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ公
司），磁力搅拌器（大龙兴创实验仪器（北京）有限公

司），水分测定仪（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ公司），Ｑｕａｎｔａ４５０型
扫描电镜（美国 ＦＥＩ公司）。
２２　样品制备

将４０ｇ的速溶咖啡和６０ｇ的去离子水混合，放
置在电磁搅拌器上搅拌成均匀的待干料液，其初始

干基含水率约为 １５０％。待干料液分为两部分处
理：一部分参照文献［２０］的方法，制备成初始非饱
和物料，然后装入模具中；另一部分直接注入模具

中，制成初始饱和样品。本试验制备了初始饱和

（初始饱和度 Ｓ０＝１０）和初始非饱和（初始饱和度
Ｓ０＝０２）的两种速溶咖啡冷冻样品。样品初始质量
１６ｇ，样品直径 １４８ｍｍ。将两种样品放入到深冷
冰柜中（－４８℃）进行冷冻固化，形成待干物料，冷
冻时间６ｈ。
２３　试验步骤

（１）试验开始前，预热干燥室，将操作压力和温
度调节并稳定至预设值。本试验的典型操作条件是

干燥室压力２２Ｐａ，干燥室环境温度３５℃。
（２）干燥室预热完成后，将样品组件快速地放

入干燥室，开启数据采集系统。干燥过程中，数据采

集系统实时记录和显示样品的质量、干燥室压力和
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环境温度。

（３）当样品质量没有明显变化时，干燥过程结
束，取出样品并测量残余含水率。试验操作步骤和

数据处理方法详见文献［２０］。

３　结果与讨论

图 ３　两种物料干燥产品不同放大倍数的电镜图片

Ｆｉｇ．３　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｔｗｏｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｒｉｅｄｐｒｏｄｕｃｔｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎｓ

３１　初始饱和度对冷冻干燥过程的影响
典型操作条件下，两种物料冷冻干燥过程测定

的曲线如图２所示。从图中可以看出，饱和物料的
干燥时间约为 １６５００ｓ，非饱和物料的干燥时间为
１１０００ｓ，节省时间大约为 ３３３％。这表明，非饱和
物料对冷冻干燥过程的强化效果十分明显。在速溶

咖啡的常规冷冻干燥过程中，由于冰晶升华形成的

孔道比较小，水蒸气在干燥过程的迁移阻力较大。

在这种情况下，非饱和物料技术则呈现出很大的优

势，预制的孔隙能够很大程度减小水蒸气的迁移阻

力，从而显著提高冷冻干燥的效率。在课题组以前

冷冻干燥头孢曲松钠水溶液试验中，最大强化效果

仅为２１３％。而咖啡物料溶液的冷冻干燥具有更
大的强化效果。这是由于咖啡的固体基质具有较高

的机械强度，因此能够制备出初始饱和度比较低的

物料。此外，非饱和物料的咖啡干燥产品残余含水

率为０６６％，远低于饱和物料的４３８％。而较低的
残余含水率产品具有更长的存贮时间。

３２　干燥产品的形貌特征
为了对两种咖啡物料冷冻干燥过程的升华机理

深入探究，本试验对两种干燥产品做了 ＳＥＭ（扫描
电子显微镜）形貌分析，以考察其内部的结构及孔

图 ２　不同初始饱和度物料冷冻干燥曲线

Ｆｉｇ．２　Ｄｒｙｉｎｇｃｕｒｖｅｓｏｆｍａｔｅｒｉａｌｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓａｔｕｒａｔｉｏｎｓ
　

隙特征，结果如图３所示。
比较图３ａ和图 ３ｄ可以看出，初始饱和的咖啡

物料干燥产品孔隙结构致密，整体呈不规则形状。

这是由于饱和物料的冷冻是一个缓慢的自然结晶过

程
［２０］
。在此过程中，溶液内部组分具有不均匀性，

这就使得晶核的形成呈现随意性，不同部位水的结

晶速度不同，因此形成的冰晶大小和形状各异。随

着结晶过程的进行，冰晶不断长大，并且挤压溶质，

最终形成致密无定型的骨架。与饱和物料结构不

同，非饱和物料内部则是松散均匀的球状多孔结构，

如图３ｄ所示。这种结构是物料制备过程中液氮的
强制发泡和结晶作用的结果。由于受物料表面张力

和液氮气化作用的影响，液态物料膨胀发泡成了蓬

松的球状多孔结构。同时，溶液中大部分水分在液

氮低温下迅速结晶，这就避免了溶液结晶过程的随

意性，使得结构均匀有序。在干燥过程中，物料内部

的预制孔隙为水蒸气的快速迁移提供了便捷的通
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道，显著减小了传质阻力。

对比图３ｂ、图 ３ｅ，饱和物料的孔隙之间连接紧
密，并且相邻孔隙之间都由较厚的溶质层隔开，水蒸

气只能通过冰晶升华形成的通道迁移，迁移通道错

综复杂，传质阻力较大。而对于非饱和物料，水蒸气

不仅可以在孔隙中迁移，还可以通过壁面连通处以

及孔隙之间的空间进行迁移，传质效率显著提高。

进一步观察图３ｃ、图 ３ｆ可以看到，饱和物料的壁面
截面粗厚；对比之下，非饱和物料的壁面则非常纤

薄。这使得非饱和物料在解析干燥阶段的效率更

高，干燥产品能够达到更低残余含水率要求。

３３　操作条件对冷冻干燥过程的影响

为考察温度对两种物料冷冻干燥过程的影响，

本试验制备了相同质量（１６ｇ）和初始干基含水率
（１５０％）的两种物料，并在相同的操作压力（２２Ｐａ）、不
同的温度（２５、３５、４５℃）下分别进行了冷冻干燥试
验，干燥曲线如图４、５所示。

图 ４　操作温度对饱和物料干燥过程的影响

Ｆｉｇ．４　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｄｒｙｉｎｇｏｆｉｎｉｔｉａｌｌｙ

ｓａｔｕｒａｔｅｄｍａｔｅｒｉａｌ
　

图 ５　操作温度对非饱和物料干燥过程的影响

Ｆｉｇ．５　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｄｒｙｉｎｇｏｆｉｎｉｔｉａｌｌｙ

ｕｎｓａｔｕｒａｔｅｄｍａｔｅｒｉａｌ
　
从图 ４、５可看出，两种物料冷冻干燥时间都随

着温度升高而缩短。由此可见，在一定温度范围内，

适当提高干燥室温度是强化冷冻干燥过程的有效途

径。从３５℃到４５℃，饱和物料和非饱和物料的干燥
时间分别缩短了１５２％和２２７％。在４５℃条件下，

非饱和物料比饱和物料节省时间 ３９３％，这进一步
验证了非饱和物料能够强化冷冻干燥。

为考察压力对两种物料冷冻干燥过程的影响，

本试验制备了与上节相同的两种物料，在相同操作

温度（３５℃）和不同压力（１１、２２、３３Ｐａ）下进行了冷
冻干燥试验，干燥曲线如图６、７所示。

图 ６　操作压力对饱和物料干燥过程的影响

Ｆｉｇ．６　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｐｒｅｓｓｕｒｅｏｎｄｒｙｉｎｇｏｆｉｎｉｔｉａｌｌｙ

ｓａｔｕｒａｔｅｄｍａｔｅｒｉａｌ
　

图 ７　操作压力对非饱和物料干燥过程的影响

Ｆｉｇ．７　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｐｒｅｓｓｕｒｅｏｎｄｒｙｉｎｇｏｆｉｎｉｔｉａｌｌｙ

ｕｎｓａｔｕｒａｔｅｄｍａｔｅｒｉａｌ
　
从图６、７中可知，在本试验中，压力对饱和物料

的冷冻干燥过程几乎没有影响，而升高压力能够小

幅缩短非饱和物料冷冻干燥时间。对于饱和物料来

说，由于其物料内部没有初始孔隙，其冷冻干燥过程

受传热和传质的双重控制。压力的升高在减小了水

蒸气迁移压差的同时，也提高了物料的有效导热系

数
［１３］
。在此试验中，压力对传热和传质的影响相互

抵消，这就造成了压力对饱和物料干燥过程几乎没

有影响。而非饱和物料内部存在着初始孔隙，干燥

过程受传热的控制
［２１］
。压力对传热系数的影响大

于对传质系数影响，这可能是导致图 ７所示结果的
主要原因。

上述研究结果已经表明，升高温度对于强化两

种物料冷冻干燥过程的效果十分明显，而压力的影

响可以忽略不计。为进一步强化过程的传热，本部

分试验探索了辐射和传导组合加热方式对整个干燥
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过程的影响。依然采用与上节相同的两种物料，辐

射温度３５℃，干燥室压力 ２２Ｐａ，加热板温度与辐射
温度相同，试验结果如图８、９所示。

图 ８　组合加热对饱和物料干燥过程的影响

Ｆｉｇ．８　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｃｏｍｂｉｎｅｄｈｅａｔｉｎｇｏｎｄｒｙｉｎｇｏｆ

ｉｎｉｔｉａｌｌｙｓａｔｕｒａｔｅｄｍａｔｅｒｉａｌ
　

图 ９　组合加热对非饱和物料干燥过程的影响

Ｆｉｇ．９　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｃｏｍｂｉｎｅｄｈｅａｔｉｎｇｏｎｄｒｙｉｎｇｏｆ

ｉｎｉｔｉａｌｌｙｕｎｓａｔｕｒａｔｅｄｍａｔｅｒｉａｌ
　
从图８、９可以看出，在组合加热条件下，饱和物料

和非饱和物料的干燥时间分别为１２０００ｓ和７５００ｓ。
相对于单纯的辐射加热，两种物料的组合加热干燥

时间分别缩短了 ２７３％和 ３１８％。非饱和物料比
饱和物料节省时间３７５％，说明组合加热能够有效
提高冷冻干燥速率。

３４　冷冻干燥过程的干燥速率分析
冷冻干燥是一个复杂的质热耦合传递过程。在

冷冻干燥的研究中，干燥速率能够更直观地反映物

料的干燥特性。但是，由于目前对干燥机理的研究

尚不充分，很难通过数学关系式来表达此过程。因

此，对干燥速率的研究主要通过试验测定干燥速率

曲线的形式来进行
［２３］
。在冷冻干燥过程中，干燥速

率不仅取决于干燥条件以及干燥器的形式，还与物

料本身的结构和性质有关。

对相同压力不同温度下的干燥曲线进行数据处

理，得到两种物料的干燥速率曲线。为了便于对比

分析，对饱和度 Ｓ进行了归一化处理，定义横坐标参
数 为 相 对 饱 和 度 Ｓ／Ｓ０，纵 坐 标 为 干 燥 速 率
－ｄ（Ｓ／Ｓ０）／ｄｔ。将干燥速率对相对饱和度作图得到

干燥速率曲线，如图１０、１１所示。

图 １０　不同温度下饱和物料干燥速率曲线

Ｆｉｇ．１０　Ｄｒｙｉｎｇｒａｔｅｃｕｒｖｅｓｏｆｉｎｉｔｉａｌｌｙｓａｔｕｒａｔｅｄ

ｍａｔｅｒｉａｌａｔａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ
　

图 １１　不同温度下非饱和物料干燥速率曲线

Ｆｉｇ．１１　Ｄｒｙｉｎｇｒａｔｅｃｕｒｖｅｓｏｆｉｎｉｔｉａｌｌｙｕｎｓａｔｕｒａｔｅｄ

ｍａｔｅｒｉａｌａｔａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ
　

从图１０可以看出，对于饱和物料冷冻干燥过
程，其干燥速率曲线主要分为 ３个阶段：升速阶段、
恒速阶段和降速阶段。在冷冻干燥的初期，物料处

于不稳定干燥过程，此过程表现为升速干燥阶段。

在此过程中，由于内部的冰晶没有升华的空间，外部

传入的热量只能用于升华界面处的冰晶升华，剩余

的热量则被物料吸收转变为其内部显热。因此，初

期冰晶的升华速率比较低。当物料温度达到平衡状

态时，冰晶升华速率达到最高，物料干燥进入恒速干

燥阶段。在实际干燥过程中，升速阶段的时间一般

很短，常将其作为恒速阶段的一部分。在恒速干燥

阶段，外界传入的热量全部用于冰晶的升华，冰晶升

华所需的热量与外部传入的热量达到动态的平衡状

态。因此，冰晶的升华速率基本处于稳定的状态。

恒速干燥阶段是物料干燥过程干燥速率最高的阶

段。随着干燥过程的进行，升华界面向内部不断迁

移，干燥过程的传热阻力以及水蒸气的迁移阻力都

逐渐增加，干燥过程便进入了降速阶段，干燥速率不

断减小。一般来说，可以将降速干燥阶段分为第 １
降速阶段和第２降速阶段。从图１０可以看出，在第
１降速阶段中，干燥速率曲线呈现直线下降，随后进
入第２降速阶段呈现上凸的下降曲线。　这是由于在
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初始阶段是升华干燥阶段，此时冰晶逐渐减少，干燥

速率急剧下降。当进入解析干燥阶段后，物料中的

结合水仍处于饱和状态，因此干燥速率下降减缓，呈

现上凸形状。

从图１１可以看出，对于非饱和物料，其干燥过
程始终处于降速干燥阶段。这是因为非饱和物料的

内部具有预制的孔隙，物料发生了整体的升华，外部

传入的热量可以全部用于冰晶的升华过程，并且水

蒸气的迁移阻力小，因此物料的升华速率快。对比

图１０、１１可以看出，非饱和物料的干燥速率明显高
于饱和物料，并且两种物料的干燥速率都随着操作

温度的升高而升高。

３５　冷冻干燥过程崩塌现象分析
对于饱和与非饱和两种物料，适当提高操作温

度有利于冷冻干燥过程。但是，过高的操作温度会

使物料在冷冻干燥过程中发生内部融化以致崩塌现

象
［２４－２５］

。因此，进一步提高操作温度以探索两种物

料在冷冻干燥过程中的适应性和稳定性。

本试验制备了相同质量（１６ｇ）和相同初始干
基含水率（１５０％）的饱和与非饱和两种物料，在相
同的压力（２２Ｐａ）和不同的温度下进行了冷冻干燥
试验。基于上文的试验结果，在原来最高温度

（４５℃）的基础上，增加 １０℃，直至发生崩塌为止。
两种不同物料在５５℃下的试验效果如图１２所示。

图 １２　５５℃时非饱和物料与饱和物料干燥结果

Ｆｉｇ．１２　Ｄｒｙｉｎｇｅｆｆｅｃｔｏｆｕｎｓａｔｕｒａｔｅｄｍａｔｅｒｉａｌａｎｄ

ｓａｔｕｒａｔｅｄｍａｔｅｒｉａｌａｔ５５℃
　
从图１２可以看出，当操作温度达到 ５５℃时，饱

和物料发生崩塌，最终导致干燥的失败；而非饱和物

料则始终保持其初始结构。这说明非饱和物料在冷

冻干燥过程中具有更好的稳定性和适应性。

对于饱和物料的冷冻干燥过程，其内部没有初

始的孔隙，因此，冰晶升华只发生在升华界面上。随

着干燥室环境温度的上升，饱和物料内部冰晶升华

越来越快。当外界进入物料内部的热量与物料内部

冰晶升华所需的热量达到动态平衡时，物料的升华

速率达到最大。在５５℃的操作温度下，外界传入的
热量已超过冰晶升华所需，剩余的热量会被物料基

质和内部冰晶吸收，致使部分冰晶发生升华或融化。

同时，由于饱和物料内部没有初始孔隙，水蒸气无法

迁移出来，导致物料内部的蒸汽压力增加。此时物

料骨架已失去其原有强度，在内外压差的作用下，物

料干燥过程发生崩塌现象。咖啡物料的粘度比较

高，不容易断裂。因此在物料崩塌过程中会鼓泡。

而非饱和物料的内部具有疏松均匀的预制孔隙

结构，并且孔隙之间的连通性比较好。在冷冻干燥

过程中，随着外界环境热量强度的不断增加，内部冰

晶升华加速，升华后的水蒸气能够在预制的孔隙中

及时迁移出去，避免了内部冰晶的融化水蒸气积聚，

有利于冰晶的持续升华。因此，相对于饱和物料来

说，非饱和物料在冷冻干燥过程中具有更稳定的结

构和更宽的操作温度区间。

为了进一步探究操作温度对初始饱和咖啡物料

冷冻干燥过程的影响，本试验在 ５５℃的操作温度基
础上，以５℃的温差降低操作温度，得到的试验效果
如图１３所示。由图 １３可以看出，随着操作温度的
降低，物料发生崩塌的程度越来越小。如前所述，在

４５℃的操作温度下，物料没有发生崩塌。另外，物料
的崩塌位置基本都会发生在物料底部。这说明物料

在冷冻干燥过程中，底部托盘的导热作用对干燥过

程有较大的影响。

图 １３　不同温度下初始饱和物料干燥产品实物图

Ｆｉｇ．１３　Ｄｒｉｅｄｐｒｏｄｕｃｔｓｐｉｃｔｕｒｅｓｏｆｉｎｉｔｉａｌｌｙｓａｔｕｒａｔｅｄ

ｍａｔｅｒｉａｌａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ
　

４　结论

（１）速溶咖啡的非饱和冷冻干燥试验进一步验
证了初始非饱和物料冷冻干燥工艺的可行性。

（２）物料内部结构的 ＳＥＭ形貌表征表明，非饱
和物料内部具有疏松多孔的球状结构，减小了水蒸

气的迁移阻力，强化了冷冻干燥过程。

（３）压力对两种咖啡物料冷冻干燥过程的影响
甚微，适当提高干燥室温度可以强化冷冻干燥过程，

组合加热可以进一步强化冷冻干燥过程。

（４）饱和咖啡物料的干燥过程经历升速、匀速
和降速３个阶段，而非饱和咖啡物料始终处于降速
阶段，并且非饱和咖啡物料干燥速率高于饱和物料。

（５）非饱和咖啡物料骨架在较高的干燥温度下
具有更好的稳定性和适应性，因此，非饱和咖啡物料

的冷冻干燥试验能够在更宽泛的温度区间内进行。

２５３ 农　业　机　械　学　报　　　　　　　　　　　　　　　　　２０１８年
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