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摘要     选取20℃、30℃和50℃  3 个冻藏温度，以 TVB-N 值、肌原纤维蛋白含量、

Ca2+-ATPase 活性、巯基含量、TBARS 值及肌肉组织微观结构为指标，结合感官评分，对比分

析 90 d 内日本枪乌贼(Loligo japonica)的品质变化规律。结果显示，在不同冻藏温度下，随着时

间的延长，Ca2+-ATPase 活性和感官评分不断下降；肌原纤维蛋白和巯基含量，则先略微上升而

后快速下降；TVB-N 值和 TBARS 值呈不断上升的趋势，且温度越高上升速率越快；肌肉组织

微观结构分析表明，枪乌贼肌纤维结构在冻藏过程中逐渐变得松散。相比20℃，30℃和50℃

冻藏温度条件下更能长久地保持枪乌贼品质，且品质无显著差异。综合分析认为，冻藏温度低

于30℃时，可较好地保持枪乌贼品质。 
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日本枪乌贼(Loligo japonica)，又称小鱿鱼，头足

纲软体动物，广泛分布于我国黄、渤海等沿海地区。枪

乌贼具有典型的高蛋白、低脂肪特点，且富含多种人体

必需氨基酸。因此，枪乌贼这种大宗渔业资源的开发

利用具有广阔的市场前景。 

水产鲜品的品质不易保持，极易腐败变质。大宗

水产品原料一般采用冷冻贮藏的方式。大量研究表

明，水产品在冷冻贮藏过程中，由于水渗透力的改变、

肌球蛋白变性、机械损伤及肌原纤维蛋白的交联和聚

合，使得水产品原料的一些品质发生劣变(Xia et al, 

2003)。国内外对鱿鱼冻藏过程中生化变化进行了一定

的研究，Atayeter 等(2011)在20℃、40℃和80℃条件

下，对冻藏欧洲鱿鱼触手和酮体的基本成分及脂质氧

化进行了对比分析；路钰希等(2013)研究发现，秘鲁

鱿鱼在30℃下冻藏能更好保持品质且经济成本低。 

虽然研究的鱿鱼种类很多，但目前针对日本枪乌贼冻

藏的研究报道较少。 

作为远洋渔获物，枪乌贼一般需要经历较长时间

的冷冻贮藏和运输。对枪乌贼在该冷链环节中品质变

化规律进行研究，有助于监测、控制及预测其品质变

化的程度。本研究以 TVB-N 值、肌原纤维蛋白含量、

Ca2+-ATPase 活性、巯基含量、TBARS 值等为指标，

结合感官评定和组织结构观察，研究了不同冻藏温度

下枪乌贼品质的变化情况，以期为枪乌贼冷链流通过

程中的品质控制提供理论依据。 

1  材料与方法 

1.1  材料 

鲜活枪乌贼由捕捞船在黄、渤海海域捕获，靠岸

后冰藏条件下 3 h 内运至实验室。 
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1.2  方法 

1.2.1  样品前处理    将新鲜枪乌贼放入保鲜袋中，

随机分为 3 组，模拟工厂冻藏模式，分别直接置于20℃、

30℃和50℃的条件下恒温冻藏，每隔 15 d 进行一

次测定。 

原料的解冻采用流水解冻的方式：冷冻枪乌贼经

流水(约 18℃)解冻 15 min 后，去头去皮去内脏，备用。 

1.2.2  感官评定    参考 Vaz-Pires 等(2008)方法评

价，将枪乌贼制备成 5 cm×5 cm×0.5 cm 的薄片，依

据表 1 的标准，经 10 名专业的感官评定员对枪乌贼

的气味、色泽、质地三方面进行感官评分。运用加权

平均的方法，设定权重分别为 0.4、0.4、0.3，计算加

权平均分，满分为 30 分，18 分以上为新鲜度良好，

10 分以下为腐败不可接受。 
 

表 1  枪乌贼感官评定(满分 30) 
Tab.1  Sensory evaluation of squid (full score 30) 

指标 Index 
感官评分  

Sensory evaluation 
分值 
Score 

新鲜无异味 8–10 

略微变腥，有轻微异味 4–7 

气味 Smell 

腐败腥臭味 0–3 

体表色正常，鱼肉苍白透明 8–10 

体表色出现斑点，鱼肉暗淡

半透明 
4–7 

色泽 Color 

体表出现大量红斑，鱼肉黄

色不透明 
0–3 

坚实有弹性 8–10 

比较有弹性，指压后恢复慢 4–7 

质地 Texture 

肉质很软，几乎没有弹性 0–3 

 

1.2.3  挥 发 性 盐 基 氮 (TVB-N) 的 测 定     根据

GB/T5009.442003《肉与肉制品卫生标准分析方法》，

采用微量扩散法测定。 

1.2.4  肌原纤维蛋白的提取及含量的测定    准确

称取 5.00 g 枪乌贼样品，加入 0.1 mol/L KCl-20 mmol/L 

Tris-HCl 缓冲液 50 ml，匀浆机均质 1 min，4℃条件下

8000 r/min 离心 5 min，弃上清液，重复操作 3 次。沉淀

中加入 0.5 mol/L KCl-20 mmol/L Tris-HCl 缓冲液 50 ml，

浸提 1 h，8000 r/min 离心 10 min，取上清液即为肌原纤维

蛋白溶液，用双缩脲法测定含量。 

1.2.5  Ca2+-ATPase 活性的测定     参照万建荣等

(1993)方法，稍作修改。在离心管中分别加入 0.5 mol/L 

Tris-Maleate 5 ml、0.1 mol/L CaCl2 0.5 ml、2 mol/L KCl 

2.25 ml、肌原纤维蛋白液 1 ml，混合完全后，加入 ATP

开始反应 2 min，最后加入 15% 三氯乙酸(TCA)终止

反应。6000 r/min 离心 10 min 后，取上清液 1 ml，加

入 2.5 ml H2O、1 ml 2.5%硫酸钼酸、0.5 ml Elon 试剂，

充分混合，常温放置 45 min，在 640 nm 处比色。空

白组为加入 ATP 之前先加入 TCA。以磷酸二氢钠溶

液系列浓度 (0.01.0 mmol/L)制备标准曲线，计算

Ca2+-ATPase 活性值。 

1.2.6  活性巯基含量的测定     根据 Benjakul 等

(2003)的方法，将 2.0 ml肌原纤维蛋白溶液加入 8.0 ml 

8.0 mol/L 尿素，充分混合。取 3.0 ml 混合液于试管中，

加入 0.02 ml DTNB 溶液，混匀，放置 15 min，412 nm 比

色。以未加入 DTNB 的混合液为空白组。根据下式计算

活性巯基含量： 

0
1

A D
C

C
   

式中，C0 为活性巯基含量(mol/g)，A 为 412 nm

处吸光度，为分子吸光系数 13600(mol·cm/L)，D 为

稀释倍数，C1 为肌原纤维蛋白含量(mg/ml)。 

1.2.7  脂肪氧化 (TBARS)的测定     参照 Paola 

(2014)的方法，称取 10.00 g 研匀后的样品，加入 50 ml 

5% TCA 溶液。振荡 2 min 后静置 10 min，8000 r/min 离

心 10 min，上清液过滤。滤液适度稀释后，取 5 ml 于 25 ml

具塞试管中，加入 5 ml 0.02 mol/L TBA 溶液。95℃

水浴 45 min后，冷却。532 nm测定吸光度值。以1,1,3,3
四乙氧基丙烷(TEP)为标准液绘制标准曲线，并计算

TBARS 值。 

1.2.8  肌肉组织结构的切片制作    将枪乌贼样品

切成 5 mm×5 mm×1.5 mm 的薄片，放入 10%的甲醛

溶液固定 1224 h，流水冲洗 46 h，用浓度梯度分别

为 70%(2 h)、80%(2 h)、90%(2 h)、95%(1.5 h)和

100%(1.5 h)的乙醇溶液进行脱水处理，再用二甲苯溶

液对样品透明处理(30 min)，最后石蜡包埋，用切片机

切成厚度为 5 μm 的切片，染色后光学显微镜下观察

(邓敏, 2013)1)。 

1.2.9  数据处理    采用 SPSS 11.0 对实验数据进行

统计分析，结果以平均值±标准差表示，组间分析采用

t 检验，显著性界值以 P<0.01 为极显著，P<0.05 为显

著。 
 
                            

1) 邓敏. 浸渍冻结流速及冻藏对草鱼块品质影响的研究. 华南理工大学硕士研究生学位论文, 2013, 1718 
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2  结果与讨论 

2.1  枪乌贼冻藏过程中感官评分变化 

枪乌贼的感官评分随冻藏时间的延长呈下降的趋

势，且冻藏温度越高，感官评分下降速率越快(图 1)。在

冻藏第 15 天时，20℃、30℃和50℃条件下贮藏的

枪乌贼样品感官评分无显著差异(P>0.05)。第 30 天

时，20℃组样品的评分明显下降，显著低于50℃组

(P<0.05)，而30℃组与其他两组无显著差异。从第

60 天开始，20℃组、30℃组和50℃组的样品在感

官评分上呈现出明显差异(P<0.05)。冻藏第 90 天时，

20℃、30℃、50℃下枪乌贼感官评分分别为 20.2、

23.7 和 26.0，3 组之间有极显著差异(P<0.01)。 
 

 
 

图 1  枪乌贼冻藏过程中感官评分变化 
Fig.1  Changes in the sensory scores of squid at different 

storage temperatures 
 

Nurkhoeriyati 等(2012)研究发现，冻藏过程中，

肌原纤维蛋白发生变性及凝聚，导致肌肉功能特性的

改变，脂肪氧化则影响了肉的气味和颜色，从而降低

了鱼肉的感官品质。另外，冻藏温度越低，冻结速度

越快，鱼肉品质越好，冻结速率对鱼肉的光泽度、气

味、质地等有着显著影响(Ruiz-Capillas et al, 2005)。 

2.2  枪乌贼冻藏过程中 TVB-N 含量变化 

TVB-N 是衡量水产品及肉类制品新鲜度的常用

指标。新鲜捕获鱼类的 TVB-N 值一般在 520 mg/ 100 g

之间，而冷冻贮藏鱼类的可接受极限为 3035 mg/100 g 

(Özogul et al, 2007)。根据 GB 2733-2005《鲜、冻动物

性水产品卫生标准》，头足类 TVB-N≤30 mg/100 g 为

合格品。 

新鲜枪乌贼的 TVB-N 值为 10.91 mg/100 g，这与

路钰希等 (2013)的研究结果基本一致。枪乌贼的

TVB-N 值较其他水产品高，这可能是由于枪乌贼中

蛋白质含量较高，内源性蛋白酶分解蛋白生成更多的

氨类及三甲胺等挥发性含氮化合物，使得 TVB-N 值

升高(李艳萍等, 2014)。不同冻藏温度条件下，枪乌

贼 TVB-N 值均呈上升的趋势(图 2)。冻藏第 30 天时，

3个温度组的TVB-N值变化不大，无显著性差异(P>0.05)。

20℃组冻藏枪乌贼的 TVB-N 值从第 30 天开始快速

增大。而30℃组和50℃组的 TVB-N 值则从第 60 天

开始明显增大。第 45 天时，3 组之间差异显著(P<0.05)。

至冻藏第 90 天时，20℃、30℃、50℃ 3 组对应

的 TVB-N 值分别为 18.28 mg/100 g、14.93 mg/100 g 和

13.97 mg/100 g，均小于 30 mg/100 g，符合国家标准。 

 

 
 

图 2  枪乌贼冻藏过程中 TVB-N 值的变化 
Fig.2  Changes in the TVB-N values of squid 

 at different storage temperatures  
 

2.3  枪乌贼冻藏过程中肌原纤维蛋白含量的变化 

随着冻藏时间的延长，枪乌贼肌原纤维蛋白含量

总体呈下降趋势。水产品冻藏过程中，肌原纤维蛋白

含量的下降与多种因素有关。Pan 等(2010)认为，巯

基氧化成二硫键，使蛋白质重链聚合，导致了肌原纤

维蛋白含量降低。此外，Sriket 等(2007)研究表明，

蛋白质三级结构被破坏，分子间产生交联，也是蛋白

变性的原因之一。 

由图 3 所示，与20℃条件下枪乌贼肌原纤维蛋

白含量一直下降略有不同，30℃条件下冻藏的枪乌

贼样品，肌原纤维蛋白含量在前 15 d 无明显变化，

第 30 天时略有增加，50℃条件下的枪乌贼样品，前

15 d 也出现肌原纤维蛋白含量略微增加现象。这一现

象与曾名勇等(2003)的研究结果类似，认为这是由肌

原纤维蛋白提取过程中的实验误差引起的。而陶欢等

(2010)则认为，动物死后肌肉中 ATP 逐渐消耗，使得

肌球蛋白和肌动蛋白发生不可逆的结合，形成大分子

物质沉降所导致。在冻藏第 45 天时，30℃组与50℃组 
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图 3  枪乌贼冻藏过程中肌原纤维蛋白含量的变化 
Fig.3  Changes in the myofibrillar protein content of 

squid at different storage temperatures  
 

肌原纤维蛋白含量差异不大，极显著高于20℃组

(P<0.01)。至第 90 天时，20℃、30℃、50℃对应

的肌原纤维蛋白含量分别为 72.33 mg/g、79.12 mg/g

和 82.44 mg/g，3 组之间存在显著差异(P<0.05)。 

2.4  枪乌贼在冻藏过程中 Ca2+-ATPase 活性的变化 

水产动物的肌球蛋白头部具有 ATPase 活性，而

Ca2+可以激活酶活性(郭园园等, 2011)。冻藏中肌球蛋

白头部构象发生变化，蛋白质分子之间相互作用使得

其空间结构重新排列，造成了 Ca2+-ATPase 失活。

Eymard 等(2009)研究发现，脂质在冻藏中产生的过氧

化物会与蛋白质发生反应，导致蛋白变性，从而使

Ca2+-ATPase 失活。因此，冻藏过程中，Ca2+-ATPase

活性可以表征肌原纤维蛋白的完整性和变性程度。 

由图 4 可知，在冻藏期 90 d 内，3 个温度条件下，

枪乌贼肌原纤维蛋白 Ca2+-ATPase 活性不断下降，这

与 Benjakul 等(1997)的研究结果类似。冻藏前 15 d 内， 
 

 
 

图 4  枪乌贼冻藏过程中 Ca2+-ATPase 活性的变化 

Fig.4  Changes in the Ca2+-ATPase activity of squid  
at different storage temperatures  

Ca2+-ATPase 活性下降的速率最快，20℃组、30℃

组和50℃组由新鲜鱿鱼的 0.74 μmol/mg·min 分别下

降到 0.47 μmol/mg·min、0.50 μmol/mg·min、0.46 

μmol/mg·min，降幅分别达 36.48%、32.43%、37.84%，

但 3 个温度之间 Ca2+-ATPase 活性无显著差异

(P>0.05)。冻藏 45 d 后，20℃下枪乌贼 Ca2+-ATPase

活性显著低于其他两个温度组(P<0.05)，而30℃与

50℃相比，Ca2+-ATPase 活性在冻藏过程中始终无显

著差异(P>0.05)。 

2.5  枪乌贼在冻藏过程中活性巯基含量的变化 

蛋白质结构中的巯基是所有蛋白质氨基酸残基

中最活泼的基团，在体内抗氧化、亚硝基化等多种重

要生理反应中具有重要作用(Wedemeyer et al, 2000)。

通过测定活性巯基含量，可以直观表明蛋白质内部结

构的变化。从图 5 可以看出，冻藏第 15 天时，3 个温

度组活性巯基含量无明显变化。冻藏第 30 天时，鱿鱼

在30℃和50℃下的活性巯基含量由最初的 5.56 

105 mol/g 分别增加到 5.61105 mol/g、5.85105 mol/g。

这可能是在冻藏初期，过低的温度影响了蛋白质空间

结构，隐藏的巯基暴露出来所造成的。随后，活性巯

基含量快速下降，从第 60 天开始，3 个温度组的活

性巯基含量出现显著差异(P<0.05)。至冻藏第 90 天时，

20℃、30℃和50℃下活性巯基含量分别下降至

4.75105 mol/g、4.99105 mol/g 和 5.07105 mol/g。 

 

 
 

图 5  不同冻藏温度对巯基含量的影响 
Fig.5  Effects of different frozen temperatures on the 

sulfhydryl content 
 

活性巯基与肌原纤维蛋白、Ca2+-ATPase 活性有

着密切的联系。Benjakul 等(2003)认为，巯基含量下

降是由于蛋白内部结构改变，巯基暴露氧化成二硫键

所致。由于大量巯基和二硫键的存在，使得蛋白分子
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间的网络结构得到加强，肌原纤维蛋白发生变性，影

响了肌原纤维蛋白的溶解性。此外，冻藏过程中巯基

的氧化特别是位于肌球蛋白头部巯基的氧化进一步

导致了 Ca2+-ATPase 活性的下降(Badii et al, 2002)。 

2.6  枪乌贼在冻藏过程中 TBARS 含量的变化 

脂肪氧化酸败是冻藏过程中水产品发生品质劣

变的主要原因之一。硫代巴比妥酸还原值(TBARS 值)

可以准确反映脂质氧化程度。由图 6 可知，3 个温度

下，枪乌贼 TBARS 值随冻藏时间的延长显著升高

(P<0.05)。冻藏第 15 天时，20℃条件下冻藏的枪乌

贼 TBARS 值显著高于30℃和50℃条件下的样品

(P<0.01)。这可能是由于冻藏过程中，20℃冻结速率

要远低于其他两个温度，形成的冰晶较大且分布不均

匀，造成肌纤维细胞破裂氧化剂释放，加快了脂肪氧

化。冻藏至第 45 天时，30℃组和50℃组冻藏鱿鱼的

TBARS 值有明显的增加，分别上升了 82.46%、49.52%，

但均极显著低于20℃组(P<0.01)。第 90 天时，在     

20℃、30℃和50℃条件下枪乌贼 TBARS 值分别增

长至 0.58 mg/kg、0.42 mg/kg 和 0.37 mg/kg，均没有

超过脂肪酸败临界值 12 mg/kg(迟海等, 2011)。 

枪乌贼 TBARS 值在冻藏过程中的变化规律与其

他研究(Hong et al, 2013)一致。肌肉纤维中冰晶逐渐

升华，增加了氧气与脂肪的接触面积，促进了脂肪氧

化的发生。胡亚芹等(2014)研究表明，冻藏的温度不 

 
 

图 6  不同冻藏温度对 TBARS 值的影响 
Fig.6  Effects of different frozen temperatures on  

the TBARS values 
 

同，脂肪氧化速率存在显著差异；温度越低，对脂肪

氧化的抑制效果越好。 

2.7  枪乌贼在冻藏过程中肌肉组织形态变化 

从图 7 可以看出，冻藏 30 d 内，30℃、50℃

组枪乌贼肌肉的组织结构与新鲜枪乌贼样品相比，变

化相差不大，肌纤维几乎没有间隙，肌纤维束结合紧

密，无断裂现象存在，20℃组，肌纤维间隙开始加

大，肌纤维束发生轻微松散。到冻藏第 60 天，20℃

组的肌纤维间隙继续增大，与此同时，30℃组的肌

纤维束开始松散，但50℃组肌肉组织结构依旧完好。

冻藏第 90 天时，20℃组枪乌贼的肌纤维分离程 

 

 
 

图 7  不同冻藏温度对肌肉组织结构的影响 
Fig.7  Effects of different frozen temperatures on the structure of muscle tissues 

冻藏温度和时间 Storage temperature and time: 1. 20℃, 0 d; 2. 20℃, 30 d; 3. 20℃, 60 d; 4. 20℃, 90 d; 5. 30℃, 0 d;  

6. 30℃, 30 d; 7. 30℃, 60 d; 8. 30℃, 90 d; 9. 50℃, 0 d; 10. 50℃, 30 d; 11. 50℃, 60 d; 12. 50℃, 90 d 
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度进一步变大，轮廓变得模糊，且出现了一定程度的

断裂；50℃组的枪乌贼，其肌纤维也发生了轻微的分

离，但30℃和50℃组的肌纤维并没有出现断裂现象，

肌纤维形状较为完整。 

杨利艳(2012)1)对凡纳滨对虾在不同冻结方式下

的肌肉组织结构进行研究时发现，不同的冻结方式对

肌肉组织的影响较大，研究表明，在冻结过程中，冻

结速率对肌肉组织结构产生较大影响，速率越慢，对

肌肉结构的破坏程度越大。 

3  结论 

在冻藏过程中，随着时间的延长，枪乌贼的

TVB-N 值、TBARS 值不断上升，肌原纤维蛋白含量、

Ca2+-ATPase 活性、巯基含量和感官评分呈不断下降

趋势。在冻藏初期 45 d 内，除枪乌贼 Ca2+-ATPase 活

性外，其他品质指标变化趋势较为平缓，而在 60 d

后，冻藏枪乌贼的各项指标有迅速变化。此外，冷冻

贮藏枪乌贼对其肌肉组织结构和理化特性有显著影

响。在不同的温度下，冻藏肌肉中冰晶均逐渐增大，

脂质发生氧化，降低了枪乌贼的感官品质和营养价

值，破坏了肌肉组织的微观结构，导致枪乌贼品质发

生劣变。 

不同冻藏温度对枪乌贼各项指标有不同程度的

影响。总体上，冻藏的温度越低，枪乌贼的品质保持

越好。在冻藏 90 d 内，30℃和50℃下冻藏枪乌贼

的各项指标均优于20℃。在相同的冻藏时间内，20℃

与其他两个温度相比，加速了枪乌贼脂质和蛋白质的

氧化，使肉质变色，改变了肌原纤维蛋白的结构，降

低了肌原纤维蛋白的功能特性，表明30℃冻藏枪乌

贼可较好地保持其品质，与50℃相比又可降低能耗。 
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Qualitative Changes of Squid (Loligo japonica) Under Different  
Frozen Storage Temperatures 

CAO Rong1, WANG Fengyu1,2, ZHAO Ling1, LIU Qi1①, LIU Yuchuan3 
(1. Yellow Sea Fisheries Research Institute, Chinese Academy of Fishery Sciences, Qingdao  266071;  

2. Department of Food Engineering, Dalian Ocean University, Dalian  116023;  
3. Penglai Zhongbai Jing Ship Industry Co., Ltd., Penglai  265601) 

Abstract    Because squid (Loligo japonica) is not one of the traditional food sources in many countries, 

systematic studies on its nutrition and frozen storage, even in countries where there is a long history of 

squid consumption, have been lacking. In this study the squids were frozen at –20℃, –30℃, and –50℃ 

for 90 days to investigate the change in the meat quality and stability under different temperatures. The 

quality was evaluated every 15 days during the frozen storage according to the sensory evaluation and 

parameters such as the total volatile basic (TVB-N), the myofibrillar protein content, Ca2+-ATPase 

activity, the sulfhydryl content, and thiobarbituric acid reactive substances (TBARS). The results showed 

that Ca2+-ATPase activity and mouth feel decreased with the prolonged time of frozen storage at different 

temperatures. In the first 15 days, decline in the Ca2+-ATPase activity of both samples was the fastest, and 

it slowed down afterward. The contents of myofibrillar protein and sulfhydryl was first slightly increased 

and then decreased. The values of TVB-N and TBARS were elevated in frozen storage at all temperatures; 

the higher the storage temperature, the more rapidly these values rose. The values of TVB-N and TBARS 

were increased at a much higher rate after about 45 days, which indicated the deterioration in meat quality. 

Microstructural analysis of squid showed that the muscle fiber bundles became loose during the frozen 

storage. The storage temperature significantly affected the rate of decline in squid quality. Storage at 

–30℃ and –50℃ better preserved the quality compared to –20℃. Therefore, –30℃ or below could be 

the recommended storage temperature. 

Key words    Squid Loligo japonica; Temperature; Frozen storage; Quality 
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