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摘要!以芝麻多肽和精炼芝麻油为原料"利用美拉德生香源反应制备浓香芝麻油"研究不同水解度

的芝麻多肽对浓香芝麻油感官综合评分的影响"采用高效液相色谱对浓香芝麻油感官综合评分最

高的芝麻多肽进行相对分子质量分布分析"并对该芝麻多肽膜分离纯化工艺进行优化) 结果表明*

水解度为 !":的芝麻多肽制备的浓香芝麻油感官综合得分最高"可达 9&3 分&水解度为 !":的芝

麻多肽中 # """ CO以下的芝麻多肽占 8%&%%:"对美拉德生香源反应的影响最大&芝麻多肽最佳膜

分离纯化工艺条件为酶解液 c=8&"(膜分离压力 "&%! ĵO(膜分离温度 %9&9h(膜分离时间 %"

N-+"在此条件下膜通量可达 8'&!" /(!N

!

+N-+#)
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# X@?WK-+
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##!

# =Y7TZO+_F+/

##!

# =LCF+/c-+/

##!

&#&7FGGR/RF[DFF] 5*-R+*RO+] L+/-+RR_-+/# XZTO+ jFG0<R*T+-*Y+-̀R_\-<0# XZTO+ 3%""!%# 7T-+O)

!&kR0BOaF_O<F_0F[CRRc j_F*R\\-+/F[̂ O)F_W_O-+ O+] A-G# -̂+-\<_0F[L]Z*O<-F+# XZTO+ 3%""!%# 7T-+O'

B?3901>9(D_O/_O+<\R\ONRF-GbO\c_RcO_R] a0 Ô-GGO_] _RO*<-F+ b-<T _R[-+R] \R\ONRF-GO+] \R\ONR

cFG0cRc<-]RZ\R] O\_ObNO<R_-OG\&4TRR[[R*<F[\R\ONRcFG0cRc<-]Rb-<T ]-[[R_R+<]R/_RR\F[T0]_FG0\-\F+

<TR\R+\F_0*FNc_RTR+\-̀R\*F_RF[[_O/_O+<[GÒF_\R\ONRF-GbO\\<Z]-R]&4TR_RGO<-̀RNFGR*ZGO_bR-/T<

]-\<_-aZ<-F+ F[\R\ONRcFG0cRc<-]Rb-<T <TRT-/TR\<\R+\F_0*FNc_RTR+\-̀R\*F_RF[[_O/_O+<[GÒF_\R\ONR

F-GbO\]R<R_N-+R] a0T-/T cR_[F_NO+*RG-QZ-] *T_FNO<F/_OcT0&=jB7'# O+] <TR\RcO_O<-F+ O+]

cZ_-[-*O<-F+ c_F*R\\F[<TR\R\ONRcFG0cRc<-]Rb-<T NRNa_O+RbO\Fc<-N-.R]&4TR_R\ZG<\\TFbR] <TO<<TR

T-/TR\<\R+\F_0*FNc_RTR+\-̀R\*F_RF[[_O/_O+<[GÒF_\R\ONRF-GbO\9&3 bTR+ <TR]R/_RRF[T0]_FG0\-\

&C=' bO\!":&4TR\R\ONRcFG0cRc<-]RGR\\<TO+ # """ COO**FZ+<R] [F_8%&%%:# bT-*T TO] <TR

/_RO<R\<R[[R*<F+ Ô-GGO_] O_FNO_RO*<-F+&4TRFc<-NOGNRNa_O+R*F+]-<-F+\[F_\R\ONRcFG0cRc<-]R

\RcO_O<-F+ O+] cZ_-[-*O<-F+ bR_RFa<O-+R] O\[FGGFb\( R+.0NO<-*\FGZ<-F+ c=8&"# NRNa_O+R\RcO_O<-F+

c_R\\Z_R"&%! ĵO# NRNa_O+R\RcO_O<-F+ <RNcR_O<Z_R%9&9h# NRNa_O+R\RcO_O<-F+ <-NR%" N-+&

Y+]R_<TRFc<-NOG*F+]-<-F+\# <TRNRNa_O+R[GZd*FZG] _RO*T 8'&!" /(&N

!

2N-+'&

C7D @60=3([_O/_O+<\R\ONRF-G) \R\ONRcFG0cRc<-]R) \R+\F_0R̀OGZO<-F+) T0]_FG0\-\) NRNa_O+R[GZd

66芝麻是我国最重要的油料作物之一#芝麻榨油

后的副产物芝麻饼粕中蛋白质含量为 %8: g9":#

芝麻蛋白具有较高的应用潜力-#.

" 芝麻多肽是芝

麻蛋白经酶水解后得到的有生物活性的小分子肽#

'2
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与蛋白质相比#小分子肽容易被人体吸收利用#且具

有抗氧化!抗菌!降血压!调节免疫等生理活性-! $9.

"

多肽不仅具有较高的生物效价-2.

#而且可以作为热

反应前体物质参与美拉德生香源反应#从而为食品

带来不同的风味特征或起到增强食品风味的作用#

是一种较好的风味增强剂-1.

"

美拉德反应是羰基化合物与氨基化合物之间发

生的一种复杂反应" 美拉德反应广泛存在于各类食

品加工中#因可产生诱人的色泽!浓郁的芳香及醇厚

的滋味而受到人们的关注-8 $'.

" 美拉德生香源反应

可以通过控制原材料!反应温度及加工方法#制备各

种具有不同浓郁香味的浓香油脂-#" $##.

" 多肽是美

拉德反应的重要前体物质#能与还原糖经加热处理

后产生特殊的风味#显著增强食品的滋味-#!.

"

A/O\ObO_O等-#%.采用美拉德反应制备 # """ g9 """

CO的大豆肽#产物具有良好的风味增强效果#同时

日本豆酱中呈味成分的核心物质也是多肽-#3.

"

目前对芝麻多肽的研究多集中在芝麻多肽的抗

氧化性上#对不同水解度的芝麻多肽酶解液制备浓

香芝麻油的研究不多" 本研究以芝麻粕为原料#通

过改变酶解反应时间获得不同水解度的芝麻多肽#

以美拉德生香源反应工艺制备浓香芝麻油#以感官

评价为标准#探究不同水解度芝麻多肽对制备的浓

香芝麻油感官风味的影响#得到最适合美拉德生香

源反应制备浓香芝麻油的芝麻多肽" 以膜通量为指

标#分别研究膜分离时间!膜分离压力!酶解液 c=!

膜分离温度对芝麻多肽膜分离纯化的影响#并利用

响应面法进一步优化膜分离纯化芝麻多肽的工艺条

件#为芝麻多肽酶解液制备浓香芝麻油提供科学

依据"

&(材料与方法

#&#6实验材料

芝麻粕&蛋白质含量&3%&3' t#&!"':#粗脂肪

含量&"&9" t"&"1':#灰分含量&#!&!% t"&#"':#

水分含量&3&1' t"&"#':#粗纤维含量 &1&29 t

";"9':'#合肥燕庄油脂责任有限公司)精炼芝麻

油!小磨香油#益海嘉里有限公司)冷榨芝麻清油#山

东香达人食品股份有限公司"

@G*OGO\R碱性蛋白酶&!"" """ Y(/'#南宁庞博

生物工程有限公司)盐酸!氢氧化钠!正己烷!硼酸!

硫酸!冰乙酸!硫酸铜!硫酸钾!碳酸钠均为分析纯#

天津科密欧化学试剂有限公司)甘氨酸 $甘氨酸 $

酪氨酸 $精氨酸 &纯度 '1:#相对分子质量 39#

CO'#美国 5-/NO$@G]_-*T公司)抑肽酶&2 """ Y(N/#

相对分子质量 2 9## CO'! 细胞色素 7&纯度 '9:#

相对分子质量 #! %99 CO'#上海源叶生物科技有限

公司"

CD$#"#5集热式恒温加热磁力搅拌器)V?$

#""@型粉碎机)DC$8 型冷冻干燥机)4C9@$X5

离心机)梅特勒DL!" c=计)#"# $# $5 数显鼓风干

燥箱)k'83" 自动凯氏定氮仪)5AU3"2 脂肪测定仪)

超滤膜设备&膜材料为亲水性聚醚砜膜#截留相对

分子质量 # """ CO'#上海摩速科学器材有限公司)

XO<R_\#9!9 高效液相色谱仪&配 !381 紫外检测器和

7T_FNRGRF+ 1 Wj7数据处理软件'"

#&!6实验方法

#&!&#6不同水解度芝麻多肽酶解液的制备

取 9" /芝麻粕用粉碎机粉碎#过 "&#8" NN孔

径&8" 目'筛" 称取一定量的芝麻粕粉#以 %:的底

物浓度溶于 c=8&9 "&! NFG(B的磷酸盐缓冲液中"

按照 % """ Y(/的加酶量加入@G*OGO\R碱性蛋白酶#

充分混合均匀#置于 9"h的水浴中开始反应" 酶解

过程中采用 c=$\<O<法-#9.检测水解度" 酶解至特

定水解度后#将酶解液加热到 #"9h#保持 #" N-+以

终止酶解反应#冷却至 !"h#于 3 """ _(N-+ 离心 #"

N-+#收集上清液备用"

#&!&!6浓香芝麻油的制备

称取 !" NB芝麻多肽酶解液上清液#加入 9"

NB精炼芝麻油混合#加热至 #%"h#反应 %" N-+ 后

冷却至 !" h#离心过滤#制得浓香芝麻油"

#&!&%6浓香芝麻油的感官评价

由武汉轻工大学食品科学与工程学院的 #9 名

评估者进行感官评价" #9 名评估者在评估前根据

>5A8982 的准则接受培训#并通过了筛选测试#以便

熟悉芝麻油的感官属性并提高其识别!鉴定样品芝

麻风味!焦糊味和香味持久性的能力" 要求评估者

对每个样品进行品尝#对评定项目进行独立打分"

品尝后#评估人员使用温水漱口#以免影响下一个样

品的感官评价" 所有感官评价均在室温下进行 %

次" 每个评定项目的评分范围为 # g2#具体评定标

准见表 #" 对每个参数的感官特征分析结果取平均

值#综合得分f"&9 l芝麻风味得分 S"&3 l香味持

久性得分S"&# l焦糊味得分"

表 &(浓香芝麻油感官评定标准

评定项目
评分标准

非常强 强 中等 弱 非常弱 不存在

芝麻风味 2 9 3 % ! #

焦糊味 2 9 3 % ! #

香味持久性 2 9 3 % ! #

"1
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66如果有其他异味#另外用文字进行描述" 对感

官评定结果进行分析时#首先考察芝麻风味的强度#

以芝麻风味最强为最佳)其次考察芝麻香味持久性#

香味越持久#说明提香工艺过程越彻底#风味油品质

越好)最后考察热反应产香过程中产生的焦糊味#由

于高温反应#可能产生少量焦糊味#但焦糊味不能过

于强烈" 浓香油的其他风味则以无异味为宜-#2.

"

#&!&36理化指标的测定

水分及挥发物的测定#WK9""'&!%20!"#2)过氧

化值的测定#WK9""'&!!10!"#2)酸值的测定#WK

9""'&!!'0!"#2)色泽的测定#WK(4!!32"0!""8"

#&!&96芝麻多肽相对分子质量分布分析

取 #" NB芝麻多肽酶解液样品于 !" NB容量瓶

中#用流动相定容#2" =.超声 9 N-+#离心#经微滤

膜过滤后备用" 用XO<R_\#9!9 高效液相色谱仪&配

!381 紫外检测器'检测#7T_FNRGRF+ 1 Wj7数据处

理软件分析色谱图-#1 $!".

"

液相色谱条件(45k/RG!""" 5XUB色谱柱&%""

NNl1&8 NN')流动相为乙腈 $水 $三氟乙酸&体

积比 3"i2"i"&#'#流速 "&9 NB(N-+)紫外检测波长

!!" +N)进样量 #"

"

B)柱温 %"h#保留时间 39 N-+"

#&!&26芝麻多肽酶解液的膜分离纯化

以芝麻多肽酶解液为原料#调节酶解液 c=#采

用超滤膜设备#在一定的温度!压力下超滤一定时

间#测定不同膜分离条件下的膜通量" 超滤过程中

膜分离压力由进料蠕动泵控制#膜分离温度由数显

恒温水浴锅控制#膜通量测定参考文献-!#."

$(结果与讨论

!&#6不同水解度芝麻多肽制备的浓香芝麻油感官

综合评价!见图 ##

由图 # 可知(随着芝麻多肽酶解液水解度的增

加#浓香芝麻油综合得分持续升高#当芝麻多肽酶

解液水解度为 !":时综合得分最高)芝麻风味随

着水解度的升高持续增强#当水解度为 !":时芝

麻风味最为浓烈#这可能是因为芝麻蛋白的水解

度增大将内部更多的氨基暴露出来促进了后续的

美拉德生香源反应的进行-8.

)香味持久性随水解

度增加而持续增加#当水解度为 !":时香味持久

性最强)而焦糊味强度随水解度增加先增加后减

少#在水解度为 #":时出现转折#当水解度为

":!!":时焦糊味较弱" 因此#综合评价以水解

度 !":为最佳&综合得分 9&3 分'#此时浓香芝麻

油的芝麻风味和香味持久性最优#焦糊味较弱#整

体感官综合评价最优"

图 &(不同水解度芝麻多肽酶解液制备的浓香

芝麻油感官综合评价

!&!6美拉德生香源反应制备的浓香芝麻油的理化

指标

由水解度为 !":的芝麻多肽酶解液制备的浓

香芝麻油的理化指标与冷榨芝麻清油!精炼芝麻油

和小磨香油的理化指标对比结果见表 !"

表 $(浓香芝麻油与冷榨芝麻清油'精炼芝麻油'小磨香油的理化指标

样品
水分及挥

发物(:

酸值&kA=' (

&N/(/'

过氧化值(

&NNFG(,/'

色泽

&#%%&3 NN槽'

气味!滋味 透明度

浓香芝麻油 "&"9 "&%' %&2" J#8 H!&"

具有浓郁的烤芝麻香

味#风味持久性强#口

感好

澄清!透明

冷榨芝麻清油 "&"3 "&%9 %&%9 J#2 H#&9

具有烤芝麻香味#口

感好
澄清!透明

精炼芝麻油 "&"3 "&%9 %&39 J#! H#&9

具有烤芝麻香味#口

感好
澄清!透明

小磨香油 "&"2 "&9! 3&#9 J#! H!&"

具有浓郁的烤芝麻香

味#口感好
澄清!透明

66由表 ! 可知#浓香芝麻油的水分及挥发物含量

为 "&"9:#酸值&kA='为 "&%' N/(/#过氧化值为

%&2" NNFG(,/#与精炼芝麻油!冷榨芝麻清油的理化

指标基本无差别#且其芝麻风味更加浓郁#香味更加

持久)浓香芝麻油的水分及挥发物!酸值!过氧化值

与小磨香油相比略有降低#颜色略深#但符合国家一

#1
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级芝麻成品油标准"

!&%6水解度 !":的芝麻多肽的相对分子质量分布

!见表 %#

表 )(水解度 $%c的芝麻多肽的相对分子质量分布

相对分子质量(CO 比例(:

q9 """ "!&%9

-% """ g9 """. "!&'"

-! """ g%"""' "%&#1

-# """ g! """' "8&!9

-9"" g# """' !#&"#

-#8" g9""' %1&'%

o#8" !3&%'

66由表 % 可知(水解度为 !":的芝麻多肽相对分

子质量主要集中在 #8" g9"" CO之间#占 %1&'%:)

其次是小于 #8" CO与 9"" g# """ CO之间#分别占

!3;%':!!#&"#:)大部分芝麻多肽片段集中在

# """ CO以下#占 8%&%%:#相对分子质量在 ! """ g

% """ CO!% """ g9 """ CO和大于 9 """ CO的最少#

分别占 %&#1:!!&'":!!&%9:" 芝麻多肽酶解液

制备的浓香芝麻油具有独特的香味#说明 # """ CO

以下的芝麻多肽片段对美拉德生香源反应的影响

最大"

!&36水解度 !":的芝麻多肽膜分离纯化的单因素

实验

以水解度为 !":的芝麻多肽酶解液为原料制

备的浓香芝麻油感官综合评价最优#为了分离参与

美拉德生香源反应的芝麻多肽#分别研究超滤膜膜

分离时间!膜分离压力!膜分离温度!酶解液 c=对

膜通量的影响#结果如图 ! 所示"

6注(酶解液 c=8&"#膜分离压力 "&%9

ĵO#膜分离温度 %9h"

6666

6注(酶解液 c=8&"#膜分离温度 %9h#

膜分离时间 %9 N-+"

6注(酶解液 c=8&"#膜分离压力 "&%9

ĵO#膜分离时间 %9 N-+"

6666

6注(膜分离温度 %9h#膜分离压力 "&%9

ĵO#膜分离时间 %9 N-+"

图 $(膜分离时间'膜分离压力'膜分离温度'酶解液;P对膜通量的影响

66由图 ! 可知#随着膜分离时间的延长#膜通量持

续减少后趋于平缓#这可能是因为随着膜分离时间

的延长#芝麻多肽酶解液浓度过高#造成了超滤膜的

污染#使得膜孔堵塞#导致膜通量下降" 因此#考虑

分离纯化效率#选择最佳膜分离时间为 %" N-+"

由图 ! 可知#随着膜分离压力的增加#膜通量先

增加后降低#在膜分离压力为 "&% ĵO时最高" 这

可能是因为膜分离压力过低时#压力不够#导致膜通

量不高#而当膜分离压力过高时#可能使得膜变形#

膜孔堵塞#导致膜通量减少" 因此#选择最佳膜分离

压力为 "&% ĵO"

由图 ! 可知#随着膜分离温度的升高#膜通量持

续增加后趋于平缓#这可能是因为随着膜分离温度

的升高#芝麻多肽酶解液的黏度降低#酶解液的扩散

系数与传质系数增大-#9.

#导致膜通量持续增加" 因

此#选择最佳膜分离温度为 %9h"

由图 ! 可知#随着酶解液 c=的增加#膜通量先

增加后降低#在酶解液 c=8&" 时膜通量达到峰值"

!1
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因此#选择最佳酶解液 c=为 8&""

!&96水解度 !":的芝麻多肽膜分离纯化的响应面

实验

在单因素实验基础上#固定膜分离时间为 %"

N-+#以酶解液 c=&-'!膜分离压力&B'!膜分离温度

&F'为因素#膜通量&G'为指标#根据 KFd$KRT+,R+

实验设计原理采用三因素三水平的响应面分析方法

优化芝麻多肽的膜分离纯化工艺" KFd$KRT+,R+

实验因素水平见表 3#KFd$KRT+,R+ 实验设计及结

果见表 9#方差分析见 2"

表 *(T6I RT7:2M72实验因素水平

水平 - B(̂jO F(h

$# 1&9 "&!9 %!

$" 8&" "&%" %9

$# 8&9 "&%9 %8

表 +(T6I RT7:2M72实验设计及结果

实验号 6- 6B 6F

G(&/(&N

!

2N-+''

# " " " 8'&'"

! $# " # 81&!9

% # # " 83&98

3 " " " 88&'"

9 " # # 89&31

2 " $# # 83&9'

1 # $# " 8%&1#

8 " " " 8'&""

' # " $# 89&31

#" " # $# 83&2"

## " " " 88&'"

#! $# # " 89&38

#% $# " $# 82&%1

#3 $# $# " 83&8"

#9 # " # 82&%3

#2 " " " 8'&"8

#1 " $# $# 8%&1"

表 ,(方差分析

方差来源 平方和 自由度 均方 # 3

模型 28&#9' ! ' "1&91% ! "1%&"8# # o"&""" #

!!

- "#&8"9 " # "#&8"9 " "#1&3#8 # o"&""3 !

!!

B "#&%82 # # "#&%82 # "#%&%19 ' o"&""8 #

!!

F "#&93" " # "#&93" " "#3&82# " o"&""2 %

!!

-B ""&""' " # ""&""' " """&"81 # o"&112 9

-F ""&""" " # ""&""" " """&""" ! o"&'88 "

BF ""&""" # # ""&""" # """&""# " o"&'12 #

-

!

"1&'%1 3 # "1&'%1 3 12&9'9 # o"&""" #

!!

B

!

3#&9!1 % # 3#&9!1 % 3""&1%9 ! o"&""" #

!!

续表 ,

方差来源 平方和 自由度 均方 # 3

F

!

"8&992 " "# 8&992 " 8!&923 1 o"&""" #

!!

残差 ""&1!9 3 "1 "&#"% 2

失拟项 ""&"#" 1 "% "&""% 9 ""&"#' ' o"&''9 2

净误差 ""&1#3 1 "3 "&#18 1

总离差 28&883 2 #2

6注(

!!

表示差异极显著&3o"&"#')

!

表示差异显著&3o

"&"9'"

66根据表 9 实验数据#拟合所得的回归方程如下(

Gf8'&#2 $"&31-S"&3!BS"&33FS"&"31-B$

";""! 9-F$"&""9BF$#&%1-

!

$%&#3B

!

$#&3%F

!

#

)

!

f"&'8' 9"

由表 2 可知#模型3小于 "&"##极显著#失拟项

3为 "&''9 2 q"&"9#不显著#说明模型选择正确#拟

合程度好" % 个因素对膜通量影响程度的大小顺序

依次为酶解液 c=q膜分离温度 q膜分离压力" -!

B!F!-

!

!B

!

!F

! 对膜通量影响极显著"

响应面法优化的膜分离条件为酶解液 c=8&"!

膜分离压力 "&%! ĵO!膜分离温度 %9&9h#理论膜

通量可达 8'&!3 /(&N

!

2N-+'#实际膜通量为 8'&!"

/(&N

!

2N-+'#与理论值相吻合"

)(结(论

以芝麻粕为原料#制备水解度分别为 ":!9:!

#":!#9:!!":的芝麻多肽#以其为原料利用美拉

德生香源反应制备浓香芝麻油#对浓香芝麻油的感

官评价表明#水解度为 !":的芝麻多肽制备的浓香

芝麻油感官综合评价得分最高" 水解度 !":的芝

麻多肽相对分子质量主要集中在 #8" g9"" CO之

间#占 %1&'%:)其次是小于 #8" CO与 9"" g# """

CO之间#分别占 !3&%':!!#&"#:)大部分芝麻多肽

片段集中在 # """ CO以下#占 8%&%%:)芝麻多肽酶

解液制备的浓香芝麻油能产生独特的香味#说明

# """ CO以下的芝麻多肽对美拉德生香源反应的影

响最大" 采用膜分离工艺分离纯化水解度 !":的

芝麻多肽#在膜分离时间 %" N-+!酶解液 c=8&"!膜

分离压力 "&%! ĵO!膜分离温度 %9&9 h条件下#膜

通量为 8'&!" /(&N

!

2N-+'"
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