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无机陶瓷微滤膜对梨汁的澄清和除菌效果研究
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摘　要: 该文研究了无机陶瓷微滤膜对梨汁的澄清和除菌效果的影响。采用 3种孔径 (0. 8 Λm、0. 2 Λm、50 nm )的氧化铝无

机陶瓷微滤膜和自制的加压微滤装置进行试验。试验结果表明: 3种膜微滤对梨汁的可溶性固形物、维生素C、还原糖含量

和 pH 值的影响不大; 50 nm 和 0. 2 Λm 膜的澄清效果好于 0. 8 Λm 膜; 50 nm 膜澄清汁得率较低; 0. 2 Λm 和 0. 8 Λm 膜微滤

澄清汁很好地保持了梨汁的风味。3种孔径膜微滤过程中,循环梨汁的温度在 20～ 30℃之间; 0. 2 Λm 膜微滤过程中,有较好

的通透量。50 nm 膜除菌效果最好,微生物指标均达到国家食品卫生标准要求; 0. 2 Λm 和 0. 8 Λm 膜除菌效果不好。综合澄

清效果、梨风味物质损失、膜通透量和除菌效果等指标可以看出,通过 0. 2 Λm 膜澄清梨汁的综合指标最好。
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0　引　言
在果汁澄清汁和浓缩果汁的生产中,为了保持果汁

质感均匀,避免果汁的分层和沉淀,需要对粗浆 (打浆)

或粗汁 (榨汁)进行澄清处理。传统的滤布过滤、加酶处

理自然澄清和硅藻土过滤等过滤方法具有很多的局限

性, 如: 1)澄清效果不好, 长时间存放还将出现二次分

层、沉淀,影响产品外观质量; 2)处理时间长,增加了微

生物污染和繁殖的机会, 加重了随后的杀菌处理的难

度,影响产品质量和生产效率。3)澄清过程往往需要加

热提高温度,会造成果汁中维生素等营养物质和风味物

质的损失,改变果汁的天然口感和风味等等[ 1- 6 ]。

无机陶瓷微滤膜是由氧化铝或氧化锆、氧化钛等无

机粉末材料通过特殊的生产工艺加工而成的的多孔膜,

其孔径为 50～ 1200 nm。具有化学稳定性好,能耐酸、耐

碱、耐有机溶剂,机械强度大,可反向冲洗,抗微生物破

坏能力强,耐高温,孔径分布窄,分离效率高等特点,已

经在生物工程、环境工程、化学工业、石油化工、冶金工

业等领域得到了广泛的应用,但在我国的食品工业中应

用还不广泛[ 4 ]。

本文采用国内厂家生产的全部型号产品即 3 种孔

径 (0. 8 Λm、0. 2 Λm、50 nm )的氧化铝微滤膜对梨汁进

行澄清和除菌效果的试验研究, 考察微滤过程中的温

升、膜通透量和澄清汁理化性能等指标的变化,并对国

家食品卫生标准 (GB 4789)指定的微生物指标进行检

测, 以求找到替代传统梨汁澄清和加热巴氏杀菌的方

法。

1　材料和方法

1. 1　试验材料

原料:市售安徽砀山酥梨。

微生物培养基与试剂: 乳糖胆盐发酵培养基、营养

琼脂、孟加拉红琼脂 (3 种培养基均为杭州微生物试剂

厂生产)。

1. 2　试验设备

自制的加压微滤装置: 可以换装过滤膜管。3种孔

径 ( 0. 8 Λm、0. 2 Λm、50 nm ) 的氧化铝膜管, 管长

1 m ö根, 工作面积 0. 2 m 2ö根 (江苏久吾高科技股份有

限公司)。

其它设备: 离心式榨汁机 (ZJ 2IA 型,恒联食品机械

厂)等果汁生产设备、超净工作间、微生物检验手段等。

1. 3　试验方法

1. 3. 1　试样的准备

试样制作工艺流程: 选梨→清洗→切块 (2～ 3 mm

见方)→榨汁→过滤去渣 (2层粗纱布)→梨汁 (pH 值为

4. 33) (留待微滤澄清处理或作为对照样待测)。

为了保证试验不受材料取样的影响,全部梨汁均一

次制作完成,并在 3 h 内处理完毕。

1. 3. 2　微滤澄清处理

微滤澄清处理操作程序: 1)过滤之前, 要用 0. 1%

双氧水冲洗微滤澄清无机陶瓷膜及其管路系统 20 m in

进行消毒;并用无菌蒸馏水清洗 2次。2)滤出样品装入

已灭菌的瓶中,并标注样品号。3)过滤完毕后,试样保存

在 4℃的冰箱里,在 1 h 内完成微生物检测并同时进行

理化等指标的检测。处理后所有数据均为 3个试样测试

后的平均值。

微滤后膜的清洗:先用清水冲洗 30 m in 左右,加入

0. 1%的氢氧化钠和 ED TA ,在 50～ 60℃下清洗 20～ 30

m in,再用清水冲洗,然后加入 1%的硝酸,在 50～ 60℃

下清洗 20～ 30 m in 后,用清水反复冲洗,直到滤出水澄

清不混浊为止。

1. 3. 3　微生物的检测

根据国家食品微生物检验标准 (GB 4789)检验处理

和对照 (未处理)梨汁样品中的菌落总数、霉菌和酵母菌

和大肠菌群菌群数量。

1. 3. 4　澄清汁得率的检测

对 3 种孔径的无机陶瓷膜进行试验, 微滤时间为

195 m in,微滤温度在 20～ 28℃之间,果汁循环量为 20
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L ,微滤压力为 0. 15M Pa。计算澄清汁占果汁循环量 20

L 的百分比即得率。而且,应符合:澄清汁量+ 浓缩液量
(残渣) = 循环量 (20 L )。

1. 3. 5　理化性能检测方法

白利度测定: 采用阿贝折射仪测定 (上海雷磁仪器

厂)直接测定。

还原糖的测定: 采用碱性酒石酸铜的直接滴定

法[ 7 ]。

维生素 C 含量的测定: 采用 2, 62二氯靛酚滴定
法[ 7 ]。

pH 值的测定:精密pH 计 (型号 PH S22C,上海雷磁

仪器厂)直接测定。

浊度的测定: 采用浊度仪 (美国H ach 2100N T u r2
b id im eter)直接测定。

澄清汁温度的测定:经不同孔径的陶瓷膜进行梨汁

过滤澄清, 在澄清汁出口端管道上装有热敏电阻温度

表,表上显示过滤后澄清汁的温度,记录整理。

2　结果与讨论
2. 1　无机陶瓷膜对梨汁澄清的效果

2. 1. 1　3种孔径无机陶瓷膜对梨汁理化等指标的影响

试验检测了 3种孔径无机陶瓷膜微滤前后梨汁的

可溶性固形物含量、维生素 C 含量、还原糖含量、浊度

和 pH 值的变化以及澄清汁得率 (见表 1所示)。

表 1　3种孔径无机陶瓷膜对梨汁理化等指标的影响

T ab le 1　Effect of th ree k inds of ino rgan ic m em branes on the physical and chem ical p ropert ies of pear ju ice

滤膜孔径

梨澄清汁理化指标

白利度
öoB rix

维生素C
öΛg·mL - 1

还原糖
ö%

pH 值 浊度öN TU
澄清汁得率

ö%
感官描述 分层沉淀

对照样 (未处理) 10. 75aA 1107aA 7. 8aA 4. 33bB 876aA 100aA
淡黄色、浑浊、梨清
香味浓、甜酸

10 m in分层沉淀

0. 8 Λm 10. 55bB 940bB 7. 6abAB 4. 35bAB 1. 28bB 96. 5bAB
淡黄色、清澈透明、
梨清香较浓、甜酸

24 h 上清下浓

0. 2 Λm 10. 25cC 935bB 7. 5bB 4. 38aA 0. 65bB 93. 3cB
浅黄色、清澈透明、
梨清香显著、甜酸

1个月未见沉淀

50 nm 9. 50dD 910cB 7. 3bB 4. 38aA 0. 43bB 75. 3dc
微黄色、清澈透明、
梨清香味淡、甜酸

1个月未见沉淀

　注:表中同一列中相同字母标记的值表示差异不显著,小写为 Α= 0. 05水平,大写为 Α= 0. 01水平,下表同。

　　3种微滤膜对梨汁的可溶性固形物的截留量较小,

未处理对照样的白利度 (oB rix)为 10. 75; 0. 8 Λm、0. 2

Λm 和 50 nm 膜澄清汁白利度分别为 10. 55、10. 25 和

9. 5。0. 8 Λm、0. 2 Λm 和 50 nm 澄清汁得率分别为

96. 5%、93. 3%和 75. 3%。

微滤前后维生素 C 含量有一定的变化, 0. 8 Λm、

0. 2 Λm 和 50 nm 膜微滤澄清汁的维生素 C 含量损失

分别为: 15. 1%、15. 5%和 17. 8%。损失原因,部分因为

无机膜对维生素的截留作用,主要原因是微滤过程中的

氧化损失,膜孔愈小因摩擦生热愈多,温升愈大,维生素

被氧化愈多。微滤对梨汁中还原糖含量影响不大, 0. 8

Λm、0. 2 Λm 和 50 nm 膜微滤澄清汁的还原糖变化值分

别为: 3%、4%和 6% ,说明无机膜对还原糖的截留作用

较小。微滤对梨汁的 pH 值基本没有影响。

3 种孔径膜的微滤澄清效果从浊度值可以明显的

看出, 0. 8 Λm 膜微滤澄清汁放置 24 h 出现上清下浓的

现象,但并无明显沉淀出现,并且梨的风味保持最好,说

明微滤中梨的风味物质损失较小,可以作为浓缩梨汁前

的澄清过滤用膜; 0. 2 Λm 膜微滤澄清汁长时间未出现

任何分层和沉淀现象,梨汁微粒云雾保持很好,并且梨

风味显著,说明风味物质损失在可接受的范围之内,是

生产浓缩汁和澄清汁很好的过滤澄清选择; 虽然 50 nm

膜微滤澄清汁云雾保持会更好,但由于其风味物质损失

太大,澄清汁得率较低,选择使用时应慎重考虑。

2. 1. 2　微滤澄清过程中膜通量随时间的变化

膜通量是膜过滤的重要指标,为了考察无机陶瓷膜

膜通量衰减曲线,选用 0. 2 Λm 孔径的无机陶瓷膜进行

试验,测定 195 m in 内膜的果汁通量,微滤温度在 20～

28℃之间,果汁循环量为 20 L ,微滤压力为 0. 15 M Pa。

膜通量衰减曲线如图 1所示。

图 1　过滤时间与梨汁通透量的关系

F ig. 1　R elat ionsh ip betw een perm eation flux

of pear ju ice and m icro filt ra t ion t im e

由图 1 可以看出, 梨汁微滤初始澄清汁流出速度
(膜通量)为 27. 3 L ö(h·m 2) ; 30 m in 时膜通量下降为

20. 4 L ö(h·m 2) ; 90 m in 时 膜 通 量 下 降 为 12. 6

L ö(h·m 2)。微滤初始由于膜孔未被梨汁颗粒吸附阻塞

以及浓缩液 (待澄清液)浓度较小,膜通量最大; 随着时
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间的推移,梨汁中悬浮固体进膜,产生浓差极化和表面

层流层以及浓缩液的浓度增大,使得膜通量衰减。从图

中可以看出,微滤进行 90 m in 以前,膜通量下降速度较

快; 90 m in 后膜通量变化趋缓。到 195 m in 梨汁微滤澄

清处理结束时,膜通量尚能达到 9. 0 L ö(h·m 2)。为了

减少浓差极化和表面层流层造成膜通量的衰减,可以在

微滤装置中加装压缩气体反冲装置,定时进行减轻或消

除浓差极化和表面层流层,提高膜通量。

2. 1. 3　微滤澄清过程中梨汁的温度变化

膜分离法是以外界能量为推动力,压力输送泵泵送

液汁通过无机陶瓷膜。果汁液体带着可通过膜孔的各种

成分小颗粒物质通过膜中的多孔通道,不能通过膜孔的

大颗粒物质被截留。果汁液体通过膜多孔通道时因摩擦

而生热,使微滤系统产生温升。大部分果汁 (如梨汁等)

都含有大量热敏性物质 (如维生素和风味物质等)。液汁

的温度高低极大地影响果汁的营养成分,特别是口感、

风味等感官质量。为了考察过滤时间与梨澄清汁温度的

关系,选用 0. 2 Λm 孔径的无机陶瓷膜进行了过滤澄清

试验,过滤 195 m in 后, 20 L 梨汁处理完毕。梨澄清汁的

温度与过滤时间的关系曲线如图 2所示。

图 2　微滤过程中滤液的温度变化

F ig. 2　T emperatu re change of pear ju ice

du ring m icrofilt ra t ion

由图 2可以看出,微滤初始梨汁的温度为 20℃ (即

环境温度) ,随着微滤时间的延长,滤液温度线性增加,

微滤全程时间进行了 195 m in,最终梨澄清汁的温度从

20℃上升至 28℃ (即 20℃→28℃) , 此温度对澄清果汁

的营养成分和口感风味不会产生影响。如果对微滤装置

中的中转容器夹层进行通冷水等强制冷却措施,还可以

带走部分因摩擦产生的热量, 降低循环梨澄清汁的温

度。此外,其它试验表明 0. 8 Λm 和 50 nm 膜微滤过程

中,梨澄清汁的最大温度不超过 30℃。

试验结果表明: 3种孔径无机陶瓷膜微滤对梨汁的

可溶性固形物含量、维生素 C 含量、还原糖含量和 pH

值的影响不大; 0. 2 Λm 和 50 nm 膜的澄清效果比 0. 8

Λm 膜澄清效果更好; 50 nm 膜澄清汁得率较低; 0. 8

Λm 和0. 2 Λm 膜微滤时风味物质损失较小。0. 2 Λm 膜

微滤过程中,膜通透量前 90 m in 下降较快,其后下降速

度减缓, 195 m in 内均保持9. 0 L ö(h·m 2)的通透量。

3种孔径膜微滤过程中,循环梨汁的温度在 20～ 30℃之

间。

2. 2　无机陶瓷膜微滤的除菌效果

试验考察了国家食品卫生标准 (GB 4789)中要求重

点控制的几项微生物指标即菌落总数、霉菌及酵母菌和

大肠杆菌群的减少情况。3种孔径无机陶瓷膜微滤的除

菌结果如表 2所示。
表 2　三种孔径无机陶瓷膜微滤的除菌结果

T ab le 2　Effect of th ree k inds of ino rgan ic m em branes

on segregating m icroo rgan ism s from pear ju ice

滤膜孔径

微生物指标

菌落总数
öcfu·mL - 1

霉菌、酵母菌
öcfu·mL - 1

大肠杆菌群
öM PN· (100 mL ) - 1

对照样 (未处理) 1. 5×107aA 2. 3×105aA 4600

0. 8 Λm 5. 1×106bB 2. 1×105aA 2400

0. 2 Λm 1. 4×103bB 1. 3×103bB < 30

50 nm 25bB 1bB < 30

　　菌落总数:未处理样菌落总数达 1. 5×107 cfuömL ;

0. 8 Λm 以及 0. 2 Λm 膜微滤后,梨澄清汁中的菌落总数

仍达 5. 1×106 cfuömL 和 1. 4×103 cfuömL ; 50 nm 膜

微滤后下降为 25 cfuömL , 达到国家食品卫生标准
(GB 4789)指标要求。

霉菌、酵母菌: 未处理样霉菌、酵母菌为 2. 3×105

cfuömL ; 0. 8 Λm 以及 0. 2 Λm 膜微滤后,梨澄清汁中的

霉菌、酵母菌分别为 2. 1×105 cfuömL 和 1. 3×103

cfuömL ; 50 nm 膜微滤后下降为 1 cfuömL ,达到国家食

品卫生标准 (GB 4789)指标要求。

大肠杆菌群: 未处理样大肠杆菌群为 4600

M PN ö100 mL ; 0. 8 Λm 膜微滤后,梨澄清汁中的大肠杆

菌群为 2400M PN ö100 mL ; 0. 2 Λm 和 50 nm 膜微滤后

分别为< 30 M PN ö100 mL 和< 30M PN ö100 mL ,达到

国家食品卫生标准 (GB 4789)指标要求。

菌落总数培养计数囊括了所有可能感染的微生物

种类,菌落总数培养基能培养计数的微生物主要指原核

微生物和真核微生物两大类群。原核微生物长度在 0. 5

～ 5 Λm ,宽度一般小于 1 Λm;真核微生物细胞一般大于

5 Λm ,较原核微生物大,但是如霉菌和酵母菌孢子体积

较小[ 8 ]。0. 8 Λm 膜的能通过 5. 1×106 cfuömL 的微生物

大多数应属于真菌尤其是霉菌和酵母菌孢子等体积较

小的微生物子代。0. 2 Λm 膜能通过 1. 4×103cfuömL 数

量的微生物,从表 2可知其中有 1. 3×103 cfuömL 是霉

菌和酵母菌。大肠杆菌细胞的平均长度约 2 Λm ,宽度约

0. 5 Λm [ 8 ] ,故有一半以上的大肠杆菌细胞可以通过 0. 8

Λm 膜的膜孔, 但很少有大肠杆菌细胞能通过 0. 2 Λm

膜,更不能通过 50 nm 膜的膜孔。

试验结果表明: 0. 2 Λm 膜微滤能较好地除去大肠

杆菌,并达到国家标准要求,但滤除菌落总数和霉菌、酵

母菌效果较差; 0. 8 Λm 膜膜孔太大,除菌效果不好; 50

nm 膜除菌效果最好,菌落总数、大肠杆菌群和霉菌、酵

母菌指标均达到国家标准要求。
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4　结　论
本试验对 3种孔径无机陶瓷微滤膜对梨汁的澄清

和除菌效果的影响,经过试验研究和以上分析讨论得出

如下结论:

1) 3种孔径无机陶瓷膜微滤对梨汁的可溶性固形

物含量、维生素 C 含量、还原糖含量和 pH 值的影响不

大; 50 nm 和 0. 2 Λm 膜的澄清效果好于 0. 8 Λm 膜; 50

nm 膜澄清汁得率较低; 0. 2 Λm 和 0. 8 Λm 膜微滤时风

味物质损失较小。

2) 0. 2 Λm 膜微滤过程中,膜通透量前 90 m in 下降

较快, 其后下降速度减缓, 195 m in 内均保持 9. 0

L ö(h·m 2)的通透量。

3) 三种孔径膜微滤过程中,循环梨汁的温度在 20

～ 30℃之间。

4) 50 nm 膜除菌效果最好,菌落总数、大肠杆菌群

和霉菌、酵母菌指标均达到国家标准要求; 0. 2 Λm 膜微

滤能较好地除去大肠杆菌,但菌落总数和霉菌、酵母菌

指标达不到要求,效果较差; 0. 8 Λm 膜膜孔太大,除菌

效果不好。

5) 综合澄清效果、梨风味物质损失、膜通透量和除

菌效果等指标可以看出,通过 0. 2 Λm 膜澄清梨汁的综

合指标最好。
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Effect of m icrof iltra tion inorgan ic m em branes on pear ju ice
clar if ica tion and segregating m icroorgan ism s

Ze ng Q ingm e i
1, Pa n J ia n

1, Xie Huim ing
1, Ya ng Yi

1, XüHuiqun
2

(1. K ey L abora tory of B io2p rocess, H ef ei U n iversity of T echnology , M in istry of E d uca tion ,

H ef ei 230069, Ch ina;　2. A nhu i E n try E x it Insp ection and Q uaran tine B u reau , H ef ei 230006, Ch ina)

Abstract: A study w as carried ou t abou t effect of m icrofilt ra t ion ino rgan ic m em b ranes (0. 8 Λm , 0. 2 Λm , 50 nm )

on pear ju ice cla rif ica t ion and segrega t ing m icroo rgan ism s. T he experim en ts w ere carried ou t by u sing a hom e2
m ade m icrofilt ra t ion device. R esu lts show ed tha t: the im pact of filt ra t ion th rough the th ree k inds of m em b ranes

w as no t no t iceab le on the physica l and chem ica l p ropert ies ( so lub le so lids, V itam in C, g luco se con ten t and pH

value) ; the efficiency of cla rif ica t ion th rough m em b ranes of 50 nm and 0. 2 Λm w as bet ter than th rough m em 2
b ranes of 0. 8 Λm; the flavou r and arom a of pear w ere reta ined m o re in clear pear ju ice cla rif ied by 0. 2 Λm and 0.

8 Λm m em b ranes than by 50 nm m em b rane. T he pear ju ice tem pera tu re w as 20～ 30℃ du ring clarif ica t ion w ith the

th ree k inds of m em b ranes. T he m in im al perm eate flux w as 9. 0 L öhm 2 du ring clarif ica t ion w ith 0. 2 Λm m em 2
b rane. 50 nm m em b rane w as m o re effect ive to segrega te m icroo rgan ism s than 0. 2 Λm and 0. 8 Λm ones du ring

clarif ica t ion. Genera l indexes of the pear ju ice cla rif ied by m icrofilt ra t ing th rough 0. 2 Λm m em b rane w ere bet ter

after com paring w ith o ther m em b ranes concern ing clarif ica t ion quality, f lavo r (o r arom a) , perm eate flux, segre2
gat ing effect and so on.

Key words: m icrofilt ra t ion; ino rgan ic m em b rane; cla rif ica t ion; pear ju ice; segrega t ing m icroo rgan ism s
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