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ZUSAMMENFASSUNG

Pie Gefriertrocknungsversuchsanlage besteht aus einer
Versuchskammer und 3 Kondensatoren. Es wurden alle
MOglichkeiten der Variation des Druckes, der Stellfldchen-
und Kondensatortemperatur bericksichtigt.

AblaBfstutzen an den Kondensatoren erm&glichen die Ent-
nahme des flilssigen Kondensats und der fasphase.

Lrste Untersuchungen des flissipen Kondensats bei der
Gefriertrocknung von Erdbeeren peben Aufschluf i{ber den
Verlust leichtflichtiper Inhaltsstoffe,

SUMMARY

The freeze-drying "pilot-plant" consists of a test
chamber, three condensors and electronic instruments,

In this all kinds of variation of pressure, and tempera-
ture of stands and condensors are included.

Connecting pipes for draining at tune concensors allow
to take out the liquid condensates and the sublimate,

Preliminary tests of the liquid condensate gained from
strawberries give information about the loss of volatile



inprecients «uring lyophilisation.

RIESUME

L' appareil-pilot pour la lycophilisation se compose
d'une chambre d'essais et trois condenseurs. n a

tenu compte de toutes les possibilités concernant la
mouification de la pression et de la temperature de la

charmbre et des condenseurs.,

Par ces robinets d'€coulement aux condenseurs c'est
rossible d'y tirer ou les condensations liquides ou

la phnase gazeuse,
Les premidrés analyses des condensations liquides

obtenues pendant la lyophilisation de fraises indiquent

une perte en substances volatiles des fruit,
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Die ssohnelle Entwicklung der Gefriertrocknung in den letsten
Jahren fUihrte auch su verfahrenstechnischen Verbesserungen des
Trocknungsprozesses und damit sur Verbesserung der Qualitit
der Produkte.

Zu wenig Beachtung wird hingegen noch der Verarbeitung wvon
fir die Gefriertrocknung geeigneter Sorten bsigemeasen ( 9 )

Untersuchungen iber qualitative Ver#inderungen sowie optimale
technologieche Bedingungen erfordern Versuchsanlagen, die den
vielfiltigen Aufwendungen gerecht werden kinnen. (10)
Anforier .y ~er
Die bisherigen Gefriertrocinungsversuche mit Obst und Ge-
miise in Verbindung mit der Zilchtung {4,5,6) und Untersuchun-
gen iun Zusammenhang mit der Rekonstitution gefriergetrockne-
ter Erdbeeren (7) wurden mit einer Hlterem Versuchsanlage
durohgefithrt, deren technische NMiglichkeit nicht mehr aus-
reichen, um solche Fragen, wie die Untersuchung {iber den
Verlust leichtfliichtiger Inhalisstoffe bel der Gefriertrook-
nungy, dae Studium optimaler Gefrieortrocknungsbedingungen
oder die Yestastellung quantitativer Verlinderungen bei der
Gefriertrocknung kliren su kinnen,

Ur untersuchen su kdnnen, welche Inhaltsstoffe wihrend der
Gefriexrtrooknung verloren gehen und wie hoch die Verluste
sind, sind Untersuchungen der Gasphase gxm Kondensatorea und
der bei verschiedenen Temperaturen sublimierenden Bestand-
telile notwendig. Das ist mit einem in die Trookankammer ein=-
gebauten Kondensator, wie ihn diese Anlage hat, nicht durche
gutithren,

Um Zuchtmaterial im Hinbliok auf bestimmte QJualitiitsmerkmale
su untefﬁﬁiéﬁﬁn, sind gleioche Gefriertrocknungsbedingungen
notwendig. Die teohnischen Daten milssen reprodusierbax sein.
Das ist aber nicht miiglich, wenn die Temperatur der elektrisch
beheisten Stellfllchen um + 10°0 sohwankt und der Druck Jeo
nach Trooknung von 8 x 10 ~'bis 4 x 10"2Torr betmgen kann.
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Zur Bestimmung des Endpunktes der Trocknung wird heute auch
schon bei kleineren Laboranlagen eine Druckanstiegsmessung

durchgefithrt., Diese kann aber nur dort angewendet werden, wo
Trockenkammer und Kondensator durch ein schnellschliefendes

Schieberventil von_einander getrennt sind.

Auf Crund dieser Erfahrungen wurde gemeinsan mit der Firma
Leybold~lieraeus CmbH. & Co, ,K&1n Bayental ,eine neue Nefrier-
trocknungsversuchsanlage entwickelt, bei deren Sonderanfer-
tigung alle M8glichkeiten der Variation des Druckes, der
Stellflichen und Kondensatortemperatur bericksichtigt wurden,

In der vorliegenden Mitteilung wird diese Anlage, ihre Arbeits-
weise und Besonderheiten und die ersten Ergebnisse beschrieben,

1.Beschreibung der Anlage

Erste Gedanken zum Bau einer solchen Anlage wurden bereits im
Jahr 1964 gefaft, aber erst 1965 mit deren Verwirklichung be=~
gonnen, Die Anlage war im Dezember 1966 fertigpestellt und kam
zur Erprobung fir 4 Wochen auf das Prfiffeld des Werkes. Im Fe~
bruar 1967 wurde sie im Institut aufgestellt, war aber erst im
Juni 1967, nach dem Einbau verschiedener Zusatzeinrichtunqen,
einsatzfdhig,

Abb.1 zeigt eine Gesamtansicht der Cefriertrocknungsanlage.
Sie steht in einem Arbeitsraum von 32m2 Fldche und nimmt eine
Gesamtfldche von 12,6 m2 ein,

1.1, Aufbau der Anlage

Die schematische Darstellung (Abb.2) zeigt die Crundkonzeption

der Anlage., Diese besteht aus der Trockenkammer, 3 Kondensatoren,
3 Kdltemaschinen und einem Vakuumpumpsatz. In 2 getrennten Schalt-
schrdnken sind die MeRB- und Regelinstrumente enthalten,

Die Anlage ist nicht, wie es bei Laboranlagen oft Ublich ist,
in einem Schrank eingebaut, sondern so angeordnet,da alle
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wichtigen Teile gut zu erreichen sind. Die Trockenkammer und
die Kondensatoren ruhen auf einem offenen Gestell mit den

Abmessungen 120 - 152 c¢m,

1.1.1, Trockenkammer

Die Trockenkammer besteht aus V 2 A und ist mit einem Hand-
schuhkasten, der gleichzeitig als Tlr dient, ausgeristet (Abb,3).
Die Handschuhe werden widhrend der Evakuierung mit zwei Metall-
klappen aus Aluminium abgedeckt (Abb.,4), Die Trockenkammer hat
die Abmessungen 400 x 300 x 300 mm (Tiefe x Breite x l8he ) und
die Verldngerung (Handschuhkasten) betrigt 250 x 670 x 250 mm,

In die Kammer sind 3 Platten aus verchromtem Messing eingebaut,
deren Tiefe 300 mm und deren Breite 250 mm betragen, Die oberste
Platte sorgt fiur den Temperaturausgleich, die beiden darunter
befindlichen dienen als Stellflichen fur die Schalen mit den
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su trooknenden Produkten. Jede Platte ist am Boden mit einem
Doppelrohrschlangensystem ausgertistet. Die Temperierung der
Platten erfolgt entweder durch die Umwilsung einer Sole (Gly-
santhin und B,0, 111), die bis - 2890 gekihlt und bis +80°0
erhitst werden,; Blter duroh Direkte ritsung des Kiltemittels
R 15 (erreiohbare Tempsratur von = 70°C). Durch ein Schauglas
kann der Trooknungsprozess beobachtet werden (4bdb,.3). Die
Trockenkammer ist auSerdem mit vier vakuumdichten Stromdurch-
fuhrungen sum Ansohlu8 der MeSkflpfe sur Widerstands- und
Therm3lemoentenmsssung mit 3 Stutsen NW 150 sum Anschlubder
Xondensatoren, einem Stutsen NW 10 sum Anschlu8 des Bel tgggg:_ .
eokventiles, ein*p Vekuungtutsen Nv 70 gum Anschlu8 der

Thernmotron-I-1eHrohre und ezner Varuumstutsen 'V 32 zun Anschlul’ dep
Thermotron-TI-Medrihre ausper'istet,

Fir Zusatsgeriite wie s.B. einer\yaage oder Ventilator befinden
sich in der rechten Kammerwand noch 2 Blindverschltisse,

1.1.2. Eondepsgtoren

An die Trockenkammer sind drei Kondensatoren angeschlossen.
Ihy ‘Innendurchmesser betriigt 270 mm, die Hhe innen 360 mm,
der Rauminhalt ca. 0,206m>, Die HuSeren Altmessungen sind:
Durchmesser 470 nm, XKuBSere Elhe 440 mm, der Rauminhalt ca. 0,760m
Die VWandstirke betriigt 100 mm,
Die Kondensatoren und die in ihrer Mitte eingebauten Verdampf-
schlangen bestehen aus Stahl (V 2 4). Diese sind bdei den Kon-
densatoren 1 und 2 an die bei_den Kiltemittelkreislauf der
Kiltemaschinen I und II angesohlossen, Die eine Verdampfer-
schlange dient dem R 22 Kreislauf mit einer erreichbaren Ver-
dampfungstemperatur im Kondensator von = 50°C und die andere
denm R 13 Kreislauf mit einer maximalen Temperatur von - 90°C,
Sie 8ind so miteinander verbunden, da83 ein guter Virmeibergang
gewlhrleistet ist. Sie sind flir 2 kg Eis ausgelegt. (Abb,5,
Schemazeichnung der verschiedenen Kreisliufe). Beim Konden-
sator 3 erfolgt die Klihlung durch fliissigen Stiockstoff, der
mit Hilfe einer Minivakuumpumpe durch die Verdampferschlangen
(ebenfalls fir 2 kg Eis) gepunpt wird.

w6 =
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Jeder Kondensator kxann durch ein handbetiitigtes Vakuumschisber-
ventil sur Kammer hin geschlossen oder getffnet werden. Da-
durch ist ein wechselweiser oder gleichgeitiger Gedrauch der
Kondensatoren miglich. Bei weohselweisem Betried wird der
eine Kondensator nach einer im Versushsprogramm festgelegten
Zeit durch das Schiderventil sur Kammer geschlossen und das
Eis an den Verdampferschlangen abgetaut, wihxrend der andere,
nun gur Kammer gelffnete Kondensator den restlichen Wasser-
dampf aufnehmen kann., So kinnte entweder bei gleicher Kon-
densatortemperatur die Haupttroocknung Uber einen und die
Nachtrocknung iber den anderen Kondensator verlaufen oder daie
Temperatur der Kondensatoren variiert werden. Beides wiirde
bei der Aromauntersuchung sur Aufteilung im Kondensat dienen.,

Jeder Kondensator kann bis ¥ 0°C stufenlos regeldbar aufgekeist
werden. Das Eis an den Verdampferschlagen wird durch Sticke
stoff abgotaut, der von einer Heizmatte von 100 W (stufenwei-
se bis 400 W regelbar) die sich gwischen HuBerer Kondensator-
wand und Isolierung bdefindet, sxrwirmt und durch einen Ventila-
tor in den abnehmbaren Kondensatordeckel umgewilstiv . d

Soll Qie erste Gasentnahme aus dem Kondensator nooch vor dem
Aufheiren erfolgen, mus der Stiokstoff bis sur Kondensator-
temperatur heruntergekilhlt werden, ehe er sum Druckausgleich
in den Kondensator geflutet wird. Dasu wird gwischen Stiock-
stoff-Flasche und Kondensator eine tauchsiederihnliche Kupfere
schlange gesetat, die sich in einem Khiltebad aus flissigenm
N2 befindet. Stutzen an den Kondensatoren exrmglichen die
Entnahme des fliissigen Kondensates und de;ngg?Egse (Abb.1)
Zur Entnahme der Gasphase wurde von der ohemischen Pirma Dr.
Virus-Vertriebsgesellschaft mbH ein Gas~-Sammelgefli8 fur oa.
100 ml Inhalt aus rostfreiem Stahl hergestellt, das an Jedem
Ende ein lecksicheres Ventil und einen Anschlufiflansch KW 10
hat.



1.1.3, Eiltemaschinen

Die Kondensatoren 1 und 2 sind an gwei Kiltemaschinen ange-
schlossen (Abb.6), die als Kaskade geschaltet und fUr eine
Leistung von je 110 kcal/h. bel einer Kiltemittelverdampfungs-
temperatur von - 100°¢ ausgelegt sind. Die Kaskade arbeitet

in 2 Stufem, Stufe 1 bis - 50°C (R 22) und Stufe 2 bis - 90°C
(R 13). Von der Kiltemaachine I (Stufe 2) aus erfolgt auSer-
dem die Temperierung der StellfldHchen bis - 10°¢.

Die Sole, die gur Temperierung der Stellfl.ichen dient, wird
iber eine getrennte einastufige KHltemaschine gekiihlt (Abb.6).
In den Thermostaten sind eingebaut:

| ‘eine Elektrostabheiszung mit einer Heizleistung

. v <———von 1 kw/h,

!~§ J<——-eine Kithlschlange, die an das oben aufgefiihrte
§~3’§g_~"txhlteaggregat angeschlossen ist und

Ejg év~»~reine Solepumpe, mit der die Sole durch die Robhr-
‘ - schlangen der Platten gepumpt wird.

1.1.4, Yakuumpumpsatsg

Zum Evakuieren der Anlage dient ein Vakuumpumpsatz, der aus
einer Gasballastpumpe D 6 mit einem Saugvermigen von 6 m3/h
bei Atm und einer Uldiffusionspumpe OT 1000 mit einem Saug-
vermgen von 950 1/sec. bei einem Druck von 1 x 10™> Torr
besteht. Die Kammer und ein Kondenmsator werden in 13 Min,
bis £u einem Druck von 1 Torr evallert. Mit oiner stidrkeren
Gasballastpumpe ktnnte diese Zeit verklirzt werden; fiir die
von uns durchgefilhrten Versuche erweist sich jedoch die Lei-
stung der D 6 als ameichend. Wir erzielen mit dieser Pumpe
einen Enddruck in der Kammer von 4 x 10 ~4 Torr und mit der
Diffusjionspumpe 1 x 404 forr. Bei der vakuumtechnischen
Uberpriifung im Werk wurde eine Gesamtdichtigkeit der Anlage
von 3,3 x 10™2 Torr 1/a3ec. festgestellt. Ein automatisches
Ventil, wurde swischen Gasballastpumpe und Vekuumleitung ge-
-8 -
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setst, das sich bel Stromausfall schijeB8t und das Belliften
der Anlage verhindert.

1.2. Schalt- und Regelinstrumente

Die Sohalt- und Regelinatrumente befinden eich in Sohalt-
schriinken, dersn Leuchttransparente den jewelligen Betriebs-
gustand angeigen (Abb. 4 und 3).

Die Kondensatortemperatur wird durch Getrosist-Regler geregelt
und kann durch ein- und gweistufigen Betriedb dexr XKaskade und
das Einstellen der Sollwertseiger gesteuert werden. Die er-
reiohbare Temperatur bel einatufigem Betried ist - SO°C und
bei sweistufigem Betrieb - 90°C.

teueruns der)
Dio\Hoisung der Kondensatoren veri;tuft ebenfalls ller die
Getrosist-Regler und kemn (iber die Sollwertszeiger der Konden-
satortemperatur gesteuert werden. Boim Erreichen einer vorher
eingestellten Temperatur oder von ¥ 0% sohaltet sich die
Heigung aus.

1.2... Regelung und Messung der Stellfllchentemperatur

Die Soletemperatur wird in dem schon erwlihnten Temperatur-
bereich von - 28°C astufenlos durch einen Getrosist-Reglex
gesteuert. Die Temperaturkonstans betrdgt ¥ 1°c. Mit Hilfe

des Sollwertseigers kann jede Temperatur dieses Bereiches
eingestellt werden. Die Sole kann aber bereits im Solebehilter
in dem oben erwihnten Temperaturbereich vortemperiert und

dann mit der vorgegebanen Temperatur durch die Rohrachlangen
der Platten gepumpt werden. Bel dem Batriebvssustand - Stell-
fléchen einfrieren - werden die Stellfliéochen duroh Direktein-
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gpritsung von R 13 duroh dise KMltemaschine Y gekithit und er-
reichen eine Temperatur von - 70°C. Die Produktentemperatur
wird mit 2 Thermoelementen aus Eisenkonstantan, die eine
Schiitghiille aus V 2 A (@ kleiner als 2 mm) haben, gemassen.

1.2.3. Messung und Steusrung des Druckes

Der Druck in der Kammer und in den Kondemsatoren wird bis gu

1 Torr mit Hilfe von Membranvakuumetern gemessen. Plir den MefB-
bereich von 1 Torr bis 1 x 10 ~° Torr erfolgt die Druckmessung
fiber ein Combitron, das die beiden Vakuummeter Thermotron I
und Perning I zu einem Gexdt vereinigt.

Die Steuerung des Druckes erfolgt fUr den MeSbereich von TO Torr
bis 1 x 10”2 Torr Uber einen Getrosist-Regler. Dexr durch einen
Sollwertseiger vorgewiihlte Druck regelt dunach die Temperatur
im Kondensator und die Leistung der Kdltemaschine,

Pur den MeBbereich von 1 x 10~2 Torr bis su 1 x 10~% Torr wird
der Druck durch die Temperatur im Kondensator gesteuert. Durch
das Einstellen einer bestimmten Kondensatortemperatur wird dexr
Druck in Abhingigkeit von der Temperatur im Kondensator gere-
gelt. Das trifft auch flir den MeSbereich 70 Torr bis 1 x 10'2
Torr su.

1.3. Die ggg;aggge;ggg dex technisghen Daten

Pilr die Registrierung der Daten stehen swei in einem Schelt-
schrank eingebaute Schreiber sur Verfligung. Ein Sechsfarben-
punktachreiber, Typ "Insist" fiir % MeSbereiche mit Je 2 Mef-
stellen und eingebauter Konstantspannungsquelle, registriert
die Temperatur im Produkt (Thermoelemente 1 und 2), den Druck,
den Widerstand im Produkt (auf diese MeSmethode wird in dieser
Arbeit nicht weiter eingegangen) und die Kondensatortemperatur
von Kondensator 1 oder 2. Da fiir die beiden Kondensatoren nur
eine MeSstelle des Schreibers sur Verfligung steht, kann diese
- 10 =



mit Hilfe eines am Sohaltschrank eingedauten Schalters von
einem Kondensator sum anderen umgestellt werden. Ein Linien-
schreiber registriert den Druok im MeSbereich 70 Torr bis 1 x
1072 forr (Drucketeuerung)wihwend—ier Drusistouerung. Er ist
vor allem sur Aufseichnung der Druckverinderungen wihrend
der barometrischen Messung notwendig.

1.4. Yersuohsdurohfthrung

Duroch Einschalten des Hauptschalters wird die Anlage in Be=-
triebsbereitschaft versetgt,mit den ersten Vorarbeiten wie
Evakuierung der Vakuumleitung und dem i'erunterkl.len
der Stellfléichen kann begonnen werden. Soll der Trooknungs-
prosed Uber den Druck gesteuert werden, wird das gewilnschte
Vekuum mit dem Sollwertseiger vorgewithlt. Die Ventile gzwi-
schen Kammer und Kondensatoren bleiben noch gesohlossen,
Der fiir den Trocknungsprose8 vorgesehene Kondensator wird
vorgekilhlt,seine¥emperatur wird entweder bei der Druock-
steuerung nach dem vorgegedbenen Druock oder bei der Tempera-
turateuerung nach den festgelegten Temperaturwerten einge-
stellt. Ist die Temperatur im Kondensator und auf den Stell~
fléchen erreicht, kxann die Anlage beschiokt werden. Die ge-
frorenen und bei - 20°C gelagerten Produkte werden vor dem
Beschioken gewogen, in die vorgekilhlten Schalen geschiittet
und diese aodgan—auf die vorgekilhlten StellflHchen gestellt.

vercen
In swei Produkte wird je ein 1 mm starkes Looch fiir die Ther-
mofiihler 'gebohrt. Die Kammer wird geschlossen und das Schie-
berventil gum Kondensator geliffnet. Ist der vorgegebene Druck
erreicht, wird die Stellfliichentemperiexrung von "Kiihlen" auf
"Heisen" umgestellt und die festgelegte Temperatur eingestellt.
Die Stellfldche erwiirmt sich pro Minute um 1°C. Beim Einatel-
len einer Heistemperatur von + 35°0 (Ausgangswert - 28°0)
dauert es ca. 60 Minuten, bis die Platten diese Temperatur
erreicht haben.

- 11 =



Durch das Sohauglas wird der Trocknungsvorgang bsobachtet.
Néhert sich die Gutatemperatur der Stellflidchentemperatur,
werden barometrische Messungen durchgefiihrt, um das Ende

des Gefriertroocknungaprogesses su bestimmen. Ist das Pro-
dukt troocken, fHllt kein Wasserdampf mehr an und der Druck
bleibt konetant. Das Sohiedberventil sgwischen Kammer und Kon-
densator wird geschlossen, die Kiéltemasohine abgestellt und
die Kammer mit K2 belliftet. Durch die Handechuhe in derxr Tir
k%nnen die trockenen Produkte abgefiillt werden (Abb.X ).

Dexr Kondensator wird ebenfalls belliftet und abgetaut.

3+ Sehlufbetrachtungen

Mit dieser neuen Gefriertrocknungsanlage kinnen vieltiiltige
Problems studiert werden. Da ! .. Parameter+Druck, Stellfliéchen-
und Kondensatorentemperatur variiert werden kinnen, kinnen
optimale Gefriertrocknungsdedingungen fiixr verschiedene Pro-
dukte, besonders heile Frilohte und Gemilse, ermittelt wexrdea
und sowohl qualitative als auch quantitative Verdindexrungen

in den Produkten festgestellt werden.

Bei Kenntnis der optimalen Trocknungsbedingungen flr eine be-
stimmte Art kann das Zuohtmaterial auf seine Eignung fir die
Gefriertrocknung iberpriift und untersuocht werden. Auoh flr
das Einfrieren (wenn es niocht in der Anlage geschieht) stehen
spesielle Truhen sur Verfigung, die bereits in einer anderen
Arbeit des einen Autors (BAUMUNK/ HONDELMANN 1968) beschrieben
wurden.

3.1Epste Exgebnisse

BLOX16 von BEXdDgaron el (Ger $airXrieXrvrXroosnunsg
Erste Untersuch n ber den Verlust von leichtfliichtigen In-
haltsstoffen bei der ZTrooknung durch Sublimation wurden mit
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Exrdbeersn der Sorte Senga Sengana aus dem Jahre 1967 durchge-
fihrt. Die frischen Frilchte wurden sortiert, gewaschen und
entkelcht und einer gr¥sersn Probe 2 kg entnommen. Die so
vorbereiteten Beeren wurden in der Anlage (Stellfléchentempe-
ratur durch Direkteinspritsung von R 13, - 70°C) eingefrorem
und erreichten in drei Stunden die Einfrierungstemperatur
von - 30°0. AnsohlieBSend exrfolgte die Trocknung bei einer
Stellfléchentemperatur von + 30°C, einem Eammexdruok von

4 x 10~ Torr und einer Temperatur im Kondensator von -90°C.
Aus ebenfalls 2 kg der Probe frischer Erdbeseren wurden durch
Vakuumdestillation und anschlieBender Perforation des Destil-
lates fir 12 Stunden mit n-Petan leichtfliichte Inhaltsstoffe
abgetrennt, Die gefriergetrockneten Erdbeeren dieses Ver-
suches, deren Gawicht 205 g bdetrug, sind mit destilliertem
Wasser von Raumtemperatur rehydriert worden, Aus den rekon-
stituierten Beeren wurden in der gleichen Weise lsichtflliche
tige Inhaltsstoffe gewonnen wie aus den frischen Erdbeeren.

Nach Beendigung des Gefriertroscknungsprogesses wurde der Druck
im Kondensator mit Stiokstoff auf 1 at gebracht. Untersuchun-
gen der Gasphase im Kondensator bei verschiedenen Temperatu-
ren wilhrend des Aufheisens konnten bei diesem Versuch nicht
durchgefithrt werden, da der Gaachromatograph, mit dem die
Auftrennung der leiochtflilchtigen Inhaltsstoffe vorgenommen
wurde, keine Vorrichtung sum Einsohleusen von Gasproben be-
saB. Das wilssrige Kondensat (1,8 1), das bei der Gefrier-
trocknung der Erdbeeren angefallen war, wurde aus dem Kon-
densator unter Pentan abgelassen und ebenfalls wie die Destil-
late aus frisohen und gefrisrgetrockneten Erdbeeren mit n-Pen-
tan fir 12 Stunden perforiert.

Die Kohlenwasserstoff-Phase der 3 Proben wurde im Stickstoff-
strom jeweils auf 2 ml eingeengt. Zur gaschromatographischen
Auftrennung der in dein Pentan angereicherten leichtfliichtigen
Stoffe wurden 104 1 der Probe in den Gaschromatographen ein-
gespritst. Die gaschromatographische Untersuchung dexr Proben
erfolgte im Zentrallaboratorium der GEG, Hamburg, mit einem
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GerHit der Pirma Beclkman Instruments, Modell GC~2, das mit einem
Doppelflammenionisationsdetekxtor und Thermotrao ausgeriistet
worden war. Die Trennungen wurden an einer Siule durchgefihrt,
die aus Chromosord W (aw) 45/60 belegt mit 5% Reoplex bestand,
180 om lang war, einen Durchmesser von 1/4 Zoll hatte und mit
einer Aufheisrate von 2°C/min. von + 35°C auf + 155°0 aufge-
heist wurde. Als Trfigorgas wurde Stickstoff mit einem Durch-
fluf von 70 ml/min. verwendet.

Wie die Chromatogramme doxr 3 Probsn in Abd. 7 =meigen, konnte
aus den rekxonstitulerxrten gefriergetrookneten Erdbeersn nur
nooch gans wenig der aus frischen Erdbeeren nach demseldben Ver-
fahren extrahierten leichtXliichtigen Substansen gewonnen wer-
den. Dafiir wurde ader aus den KXondensat eine betriichtlioche
Angahl von Substansen 4durch Perforation mit Pentan extrahiexrt,
die wihrend der Troofnung durch Sudlimation den Erdbeeren ent-
sogen worden sind. Die den einselnen Piks de¢r Chromatogramzme
entsprechenden Sudbstansen sind bisher nicht identifisiert wor-
den, da uns ein Gaschromatograph fehlt, mit dem derartige Un-
terauchungen durchgefihrt werden kinnsn. So war es dbisher
lediglich miglich, den direkten Baveis dafir su erbringen,

dap bei deor Cefriertrocokmung dem su trockmenden Gut auSer
Yasser auch leichtfliichtige Substansen entsogen werden.

Die Abtrennung von leichtflilohtigen Substansen sowie ihre
gaschromatographische Untersuchung wurden von Frau Dr, Erna
Richter durchgefilhrt und aufgeseichnet. HerrnDr. 4.S5.Kovacs,
dem Leiter des Zentrallaboratoriums der GEG, Hamburg, und
geinem Mitarbeiter Herrn Dr.H.O. Wolf michten wir auch an
dieser Stelle fiir das freundliche Entgegenkommen danken, die
gaschromatographischen Untersuchungen in ihrem Laboratorium
ermigliocht su habdben.



Vier Sorten Erdbeeren der Ermte 1967 wurden bdei verschiedensn
Temperaturen eingefroren, unter gleichen Bedingungsn gelagert
und unter gleichen Bedingungen gefriergetrocknet. Die Parame~
ter wurden willkiirlich festgelegt und bhetrugen bei allen Wie-
derholungent

Druck: 4 x 10~2 Torr, Stellfléchentemperatur + 35°0.
Kondensatortemperatur: entsprechend dem Druok - 60°¢.

Die vier Sorten unterscheiden sich nach Zeit und Menge der
Wiedexraufnahme wvon Vasser. Je tiefer die Einfriertemperatur,
desto hiher die Rshydrationsseit und desto geringer die Was-
seraufnahme. Die kilrgeste Hehydrationsseit und die hiohste
Vassoraufnahme fanden wir bei Einfriertemperaturen von - 20%,
Bei variierten Nachtrocknungsseiten hat die Liinge der Nach~
trooknung nur bei der Binfriertemperatur von -~ 20°C Einflus
auf die Rehydrationsseit und die Wasseraufnahme. Je kiirser
die Nachtroocknung desto rascher wird wieder Wasser aufgenon~
men und desto hiher ist die VWazaermenge. Beli tieferen Ein-
friertemperaturen sind diese Werte bei den verschiedenen
Nachtrocknungsseiten nahesu gleioch.

Mit Exrdbaeeren der Ernte 1968 wurdcdiese Versuohsreihe forge-~
fihrt und die Pihigkeit sur Rehydrierung in Abhlingigkeit sur
Gefriergeschwindigkeit beim Einfrieren und sur Stellfllchen-
temperatur und Druck gebracht.

I
o V. A .r. 0 25 A A 2 > N
en e Sgee-Fowarige H e > YaRale -

Uber diese Zrgebnisse uvurde in ciner asesonderten Arbeit berichte-
(BAUIUNK, HDUDELIANT 1969),

BEs exrgibt sioh die Frago, ob man ausschlieflich chemische
Untersuchungsverfahren sur FPeststellung des Aromaverlustes
benutsen, oder od man auch organoleptische Priifungen hiersu
verwenden kann.

-15-



«-1 5 -

Wir stellen bei der Gefriertrocknung eines 30% Kaffeedekoktes
fest, dal das verflissigte Kondensat stark sauer schmeckte,
d.h,,dap das gefriergetrocknete Produkt sdurearmer ist als
das Ausgangsmaterial., Gleiche Pridfungen kann man auch in der

Gasphase durch entsprechende Riechproben vornehmen,

Wir gewinnen aus dem Ausganfismaterial quantitativ die gesamte
Wassermenge, so daB man durch Prifung des verflissiaten
Kondensats von einer gleichen Konzentration ausgeht, wie es
das Frischmaterial aufweist.

Auch bei dieser Konservierunssart wird die Sensorik in Zukunft
eine immer gr8Rere Rolle spielen, Aufer dem Endprodukt wird
auch das flissige Kondensat und die Gasphase im Kondensator
untersucht werden (3 ).
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Abb. 1 Ansicht der Gefriertrocknungsanlage

mit 3 Kondensatoren (2 davon im Bild)
und Trockenkammer,
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Abb, 2 Schematische Darstellung



Blick in die Trockenkammer und auf die
Handschuhe in der Tiir.

Von den 3 Platten sind nur die beiden Stell-
flichen zu sehen., Rechts in der Kammerwand
die beiden Blindverschliisse.



VerschluBklappen der Handschuhe

Abb. 4
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Abb. 6 Kiltemaschinen I und II mit den Kiltemittel~-
leitungen zu den Kondensatoren 1 und 2.



Abb. 7 Schalt- und Regelinstrumente

Abb. 7T a

v. links untere Reihe

Schalter fiir Gagballast und Diffusionspumpe,
Hauptschalter, Schalter=-Stellflichen einfrieren -
Schalter fiir Abtauheizung der Kondensatoren,
Schalter fiir Heizleistung (Stufe 1,2, 3 und 4)

mittiere Reihe
Schalter fiir Kédltemaschine I (Stufe 1 und 2)
Combitron

obere Reihe

Getrosist-Regler fiir Kondensator 1 und 2,

fiir Stellfliichen- und Produkttemperatur.
(Produkttemperatur nicht ablesbar, nur iiber

den Schreiber geschaltet).

Schalter fiir die MeBstelle Kondensatortemperatur
des Punktschreibers.

Abb, 7b

untere Reihe v. links

WiderstandsmegBinstrument, Thermotron II,
Schalter f. Druck=- oder Temperatursteuerung
Getrosist-Regler fiir Drucksteuerung

obere Reihe v, links
WiderstandsmeBinstrument, Sechsfarbenpunkt-
schreiber, Linienschreiber.




Abb. 8 Abfiillen und Bearbeiten des gefriergetrockneten
Gutes unter Inertgas
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