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摘 要:在制备大鲵糖肽干粉过程中，其溶液浓度较低，导致其冷冻干燥速度较慢。为了提高大鲵糖肽冷冻干燥速度，需要研
究它的共晶点、冻融过程以及冷冻浓缩过程。采用电阻法测定了共晶点。结果表明:大鲵糖肽溶液共晶点为 － 3． 6℃，缓慢融化时溶
液中大鲵糖肽浓度逐渐降低，搅拌速度对大鲵糖肽溶液冷冻浓缩效果影响较小。
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Abstract: In preparation of glycopeptides dry powder of giant salamander，its solution with low concentration，the
freeze － drying speed was slow． In order to improve freeze － drying speed，eutectic point，freezing and thawing process
and freeze concentration process were needed to be researched． The eutectic point was studied by electric resistivity meth-
od． The results showed that the solution of glycopeptides had a eutectic point at － 3． 6 ℃ ． When the solution of glycopep-
tides melt slowly，glycopeptides concentration in the solution decreased． The stirring speed had little effect on freeze con-
centration of glycopeptides solution．
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真空冷冻干燥技术是将含水物质在低温冻结，在真空条件
下水分升华，从而使物质干燥的一种技术。与其它干燥方法相
比，它适于干燥对热敏感、易吸湿、易氧化以及易变性的生物制
品，如蛋白质、酶、核酸、激素等［1 － 2］。目前，广泛用于食品、药品
等需要保持其生物活性的物质的干燥。大鲵糖肽是从大鲵黏蛋
白中制备的具有抗氧化、抗疲劳活性的糖肽。为了保持大鲵糖
肽的生物活性，就需要在制备过程中保持其糖链的完整性［3 － 4］。
因此，冷冻干燥技术是适用于大鲵糖肽干粉生产过程的一个重
要技术。大鲵糖肽溶液浓度较低，所需真空冷冻干燥时间较长，
因此有必要对大鲵糖肽溶液共晶点以及冻融过程对大鲵糖肽溶
液浓度影响进行研究，以减少真空冷冻干燥的时间，降低生产成

本。真空冷冻干燥技术在大鲵糖肽粉生产过程中的应用尚无文
献报道，因此，笔者对大鲵糖肽溶液共晶点、冻融过程及冷冻浓
缩过程作了研究，为其大规模生产提供借鉴。

1 材料与方法

1． 1 材料
大鲵糖肽由大连海洋大学·张家界( 中国) 金驰大鲵生物科

技有限公司生物技术联合实验室制备［5］。

1． 2 方法
1． 2． 1 共晶点温度测定
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根据季阿敏等［6］的方法，利用图 1 装置测定共晶点温度。
在塑料盒中装入半盒大鲵糖肽溶液，随着温度下降，糖肽溶液不
断结冰，可移动的带电离子不断减少，电阻增大。当全部冻结
时，电阻突然增大，即为共晶点。在大鲵糖肽溶液温度下降过程
中，记录温度与电阻，以温度为横坐标，电阻值为纵坐标，绘制温
度 －电阻坐标图。

图 1 共晶点温度测量装置图

1． 2． 2 冻结大鲵糖肽融化分析
将大鲵糖肽溶液冻结后，在室温下缓慢解冻，收集融化的溶液，

每收集 20 mL溶液后于真空冷冻干燥器中冻干，称量溶质质量。
1． 2． 3 大鲵糖肽冷冻浓缩过程分析

将大鲵糖肽溶液装入图 2 装置的塑料盒中，在冷冻过程中，
调节搅拌速度，收集冰晶。将冰晶融化后测体积，然后冻干，称
量质量，计算冰晶中夹带溶质的量。

图 2 大鲵糖肽溶液冷冻浓缩装置图

2 结果与讨论

2． 1 大鲵糖肽共晶点温度测定
图 3 是大鲵糖肽溶液温度下降与电阻变化的曲线。大鲵糖

肽溶液冻结过程中，经历三个阶段，即晶核形成、大冰晶成长及
共晶区形成。在共晶区形成时，大鲵糖肽溶液逐渐全部冻结，电
阻值突然升高。由于大鲵糖肽溶液电阻值发生突变时，是在一
个温度内发生，参考程远霞等的方法［6］，选取电阻变化大于
5 MΩ /℃为共晶区上限温度，电阻变化小于 1 MΩ /℃为共晶区
下限温度。从图中可知，大鲵糖肽溶液的共晶点为 － 3． 6 ℃。测
定共晶点使用的大鲵糖肽溶液浓度为 9． 4 mg /mL。由于浓度与
共晶点温度成反比［7］。大鲵糖肽溶液较低的浓度，导致了其具
有的共晶点较高。在冷冻干燥工艺中，预冻结温度比共晶点温
渡低 5 ～ 10 ℃能量消耗最小，因此，针对大鲵糖肽溶液在 － 8． 6
～ － 13． 6 ℃进行预冻结，所需能量较少。

图 3 大鲵糖肽溶液温度下降与电阻变化曲线

2． 2 冻结大鲵糖肽融化分析
将大鲵糖肽溶液冻结后，在室温下融化。收集融化的溶液，

发现随着固相逐渐融化成液相，液体中溶质的含量呈现由高到

低的趋势，结果如图 4 所示。由此说明，大鲵糖肽溶液在缓慢冻
结过程中，首先是水分子结成冰晶，而在冰晶成长过程中夹带溶
质的量则是逐渐增加。因而，可以通过冷冻浓缩，使溶液中溶质
含量增加，提高真空冷冻干燥速率。

图 4 大鲵糖肽融化过程浓度变化

2． 3 大鲵糖肽溶液冷冻浓缩
温度为 － 4 ℃时，搅拌处理大鲵糖肽溶液，则溶液中不断有

冰晶析出。由图 5 可知，未冻结前，大鲵糖肽溶液浓度较低，而
经过搅拌有冰晶析出时，大鲵糖肽溶液浓度有上升的趋势，但搅
拌速度对浓缩效果影响不大。析出的冰晶融化后的其浓度低于
原始溶液浓度。因此，冷冻浓缩方法可以提高大鲵糖肽的浓度。

图 5 不同搅拌速度下冷冻过程中大鲵糖肽溶液与冰晶中溶质的量

3 结 论

通过对大鲵糖肽溶液共晶点、冻融过程以及冷冻浓缩过程
的研究，得到了一些可以提高冷冻干燥大鲵糖肽溶液效率的措
施。即冷冻干燥操作前，大鲵糖肽溶液在 － 8． 6 ～ － 13． 6 ℃进行
预冻结，同时还可以通过冻结融化、冷冻浓缩等办法来提高大鲵
糖肽溶液的浓度。
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