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Line Cefriertrocknungs-Versuchsanlage zum Studium 
qua l i tat iver Veränderungen und technologischer Prozesse 
wahrend der Gefriertrocknung. 

Edeltraud BAUMUNK, G.KALLISTRATOS, R.v.SENGBUSCH 

ZUSAMMENFASSUNG 

Die GefriertrocknungsVersuchsanlage besteht aus einer 
Versuchskanunar und 3 Kondensatoren. Es wurden a l l e 
Möglichkeiten der Variation des Druckes, der Stel l f lachen-
und Kondensatortemperatur berQcksichtirjt• 

Ablaßstutzen an den Kondensatoren ermöglichen die Ent­
nahme des flüssi?7en Kondensats und der ^asphase. 

Erste Untersuchungen des flüssif?en Kondensats bei der 
Gefriertrocknung von Erdbeeren peben Aufschluß über den 
Verlust leichtflüchtij^er Inha l tssto f fe . 

SUMMARY 

The freeze-drying " p i l o t - p l an t " consists of a test 
chamberí three condensors and e lectronic instruments. 
In this a l l kinds of variation of pressure, and tempera­
ture of stands and condensors are included. 

Connecting pipes for draining ÖLX xae coaaensprs allow 
to take out the l iquid condensates and the sublimate. 

Preliminary tests of the l iqu id condensate gained from 
strawberries give information about the loss of vo l a t i l e 
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i n p,re úien t s G uri np, ly oph ilisation. 

RÍSUMC 

L' appareil-pilot pour la lyophilisation se coinpose 
d'une chambre d'essais et trois condenseurs. On a 
tenu compte de toutes les possibilités concernant la 
nooification de la pression et de la temperature de la 
chanbre et des condenseurs. 

Par ces robinets d'(écoulement aux condenseurs c'est 
possible d'y tirer ou los condensations liquides ou 
la i^nase gazeuse. 

Les premiares analyses des condensations liquides 
obtenues pendant la lyophilisation de fraises indiquent 
une f)ertô en substances volatiles des fruit. 
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Dlo Bohnölla Entwloklimg der Oefriertroolmung in den letsten 
Jahren führte auoh su Terfahrensteoholaohen VerheBsenrngen des 
Trooknungsprozeaßes und damit aur Verbeaeerung der Qualität 
der Produkte, 

Zu wenig Beachtung wird hingegen nooh der Terarbeitung ron 
für die Qefriertrooknung geeigneter Sorten beigemeaaen ( 9 ) 

Unterauohungen Uber qualitative Veränderungen aovie optimale 
teohnologiaohe Bedingungen erfordern Verauohaanlagen» die den 
Tielfältigen AuXveadtmgen gerecht werden kSnnen. (10) 

Anfo:̂ ''cr -er 

Die biaherigen OofriertrooknungsverauGhe alt Obat und de» 
ottae in Verbindung ait der ZUohtung (4»5»6) und Untarauohtm* 
gen im Zuaaismenhang mit der Rekonstitution gefriergetrockne­
ter Erdbeeren (7) wurden mit einer älteren Vorauohaanlage 
durohgoftthrt» deren teohniaohe Möglichkeit nicht mehr aua-
reichen, um aolehe Tragen, wie die Tftiterauchung über den 
Verlust leichtflüchtiger Inhaltsatoffe bei der Gefriertrock-
nung> daa Studium optimaler (lefriertrocknungabedlngungen 
oder die Peatatellung quantitativer Veränderungen bei der 
Oefriertrooknung klären su können. 

Uta unterauchen su kOnnen, welche Inhaltaatoffe während der 
Oefriertrocknung verloren gehen und wie hoch die Verluate 
aind. Bind ünterauohungen der Oaaphaae im Kondensatoren und 
der bei verschiedenen Temperaturen aublimieronden Beatand­
teile notwendig. Daa iat mit einem in die Trockenkammer ein­
gebauton Kondenaator» wie ihn diese Anlage hat» nicht durch« 
Buführen. 

Um Zuohtmaterial im Hinblick auf beatimmte Qualitätamarkmale 
Bu unterfeiigeö&en, aind gleiche Oefriartrooknungabedingungen 
notwendig. Die technischen Daten milaaan reproduaiarbar aain« 
Daa iat aber nicht möglich, wenn die Temperatur der elektrisch 
behelBten Stellflächen um * 10^0 achwankt und der Druck ̂ e 
nach Trocknung von 8 x 10 4 x lO^^Torr beti«en kann. 
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Zur Bestimmung des Endpunktes der Trocknung wird heute auch 
schon bei kleineren Laboranlap.en eine Druckanstiegsmessung 
durchgeführt. Diese kann aber nur dort angewendet werden, wo 
Trockenkammer und Kondensator durch ein schnell3chlieP>endos 
Schieberventil von_einander g,ctrennt sind. 

Auf Grund dieser Erfahrunp;en wurde gemeinsam mit der Firma 
Leybo]cl-heraeus GmbH. & Co. ^Köln Bayental ,eine neue «^efrier-
trocknungsversuchsanlage entwickelt, bei deren Sonderanfer­
tigung a l l e Möglichkeiten der Variation des Druckes, der 
Stel l f lächen und Kondensatortemperatur berücksichtigt wurden. 

In der vorliegenden Mitteilung wird diese Anlage, ihre Arbe i ts ­
weise und Besonderheiten und die ersten Ergebnisse beschriebene 

1>Beschreibung der Anlage 

Erste Gedanken zum Bau einer solchen Anlap;e wurden bere its im 
Jahr 1954 gefaßt, aber erst 1965 mit deren Verwirklichung be­
gonnen. Die Anlage v;ar im Dezember 1966 f e r t i gpes te l l t und kam 
zur Erprobung für 4 Wochen auf das Prüffeld des Werkes. Im Fe-
bruar 1967 wurde sie im Inst i tut au fges te l l t , v;ar aber erst im 
Juni 1967, nach dem Einbau verschiedener Zusatzeinrichtunaen, 
e insatzfähig. 

Abb.l zeigt eine Gesamtansicht der refriertrocknungsanlage. 
2 

Sie steht in einem Arbeitsraum von 32m Flüche und nimmt eine 
2 

Gesamtflache von 12,6 m e in . 

1.1. Aufbau der Anlage 

Die schematische Darstellung (Abb.2) zeigt die Grundkonzeption 
der Anlage. Diese besteht aus der Trockenkammer, 3 Kondensatoren, 
3 Kältemaschinen und einem Vakuumpurapsatz. In 2 getrennten Schalt­
schränken sind die Meß- und Regelinstrumente enthalten. 

Die Anlage i s t nicht, wie es bei Laboranlagen oft üblich i s t , 
in einem Schrank eingebaut, sondern so angeordnet,daß a l l e 
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wichtigen Teile gut zu erreichen sind. Die Trockenkammer und 
die Kondensatoren ruhen auf einem offenen Gestel l mit den 
Abmessungen 12o - 152 cm. 

1 • 1 • 1. Trockenkammer 

Die Trockenkammer besteht aus V 2 A und i s t mit einem Hand­
schuhkasten, der g le ichze i t i g a ls Tür dient , ausgerüstet (Abb.3)i 
Die Handschuhe werden während der Evakuierung mit zwei Metal l ­
klappen aus Aluminium abgedeckt (Abb .4 ) . Die Trockenkam.mer hat 
die Abmessungen Hoo x 3oo x 3oo mm (Tiefe x Breite x Hübe ) und 
die Verlängerung (Handschuhkasten) beträgt 25o x 67o x 25o mm. 
In die Kammer sind 3 Platten aus verchromtem Messing eingebaut, 
deren Tiefe 3oo mm und deren Breite 25o mm betragen. Die oberste 
Platte sorgt für den Temperaturausgleich, die beiden darunter 
befindlichen dienen a l s Stel l f lachen für die Schalen mit den 
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8u troolmoaden Produkten. Jede Platte let tm Boden alt einem 
])oppelrohrsohlangena78tem auegerUatet« Sie Temperierung der 
Platten erfolgt entweder duroh die Ütewillsung einer Sole (Oly* 
santhin und H2O, 1t1), die hie «• 26^0 gekOhlt und bis ̂ 80^0 
erhitst werdeii^Bd^r duroh Direkteinsnritsung des Eälttmittels 
R 15 (erreiohbare Temperatur von -> 70 C). Duroh ein Sohanglas 
kann der Trooknungsprosess beobaohtet werden (4bb«3)« Die 
Trockenkammer ist auderdem mit Tier vakttumdichteA Stroaduroh-
ftthrungen sum Anschluß der MefikiCOpfe sur Widerstands- und 
ThermSa-ementenaassung mit 3 Stutsen HW 150 sum Anschluĵ der 
Kondensatoren« einem Stutsen VV 10 sum Ansohlud des Belf 

enninn-u, eokventiles, einem Yekuum^tutsen RW 'JQ sum Anaohluß der she«» 
fücrnotrün-I-T'c.'jrühre und einer Va}aiunstut-;cn 'i'; 3 2 zun Annci.luß der aetren-II Mategtoe ausgegttstet^Themotror.-11-"eZrrhrc ausper•>stet. 
?Ur ZusatBgeräte wie s.B. einer Waage oder Tentilator befinden 
sich in der rechten Kammerwand nooh 2 Blindverschlttsse • 

An die Trockenkammer sind drei Kondensatoren axigesohlossan« 
Ihr Innendurohaesser beträgt 270 mm, die HOha inasn 560 amt 
der Rauminhalt ca. 0,206m'. Die äuSeren Abmessungen sindt 
Durchmeaaer 470 mm, äufiere Höhe 440 am, der Rauminhalt oa« 0,760m 
Die Wandattrice beträgt 100 mm. 
Die Kondensatoren und die in ihrer Mitte eingebauten Verdampf• 
schlangen bestehen aus Stahl (V 2 A)* Diese aind bei den Kon^ 
denaatoren 1 und 2 an die beljdea KälteaittelkreisläiiS: der 
Kältemaschinen Z und II angeaohlossen« Die eine Verdampfei>-
achlange dient dem R 22 Kreislauf mit einer erreiohbarsn Ve]^-
dampfungstemperatur im Kondensator ron - 50^0 und die anders 
dem R 13 Kreislauf mit einer maximalen Temperatur von 90^0. 
Sie aind so miteinander verbunden, da3 ein guter Wäraettbergang 
gewährleistet ist. Sie sind fttr 2 kg Eis ausgelegt. (Abb.3, 
Schemazeichnung der verschiedenen Kreisläufe). Beia Konden­
sator 3 erfolgt die Ktihlimg durah flüssigen Stickstoff, der 
mit Hilfe einer MixilTsknuapuape durch die Verdaapfersohlsngen 
(ebenfalls fUr 2 kg Sis) gepunpt wird. 

. 6 • 
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Jeder Kondensator kann duroh ein handbetätigtes Vakuunsohieber-
yentll sur Kanaer hin gesohlossen oder geöffnet werden. Da­
durch Ist ein weohselweiser oder gleichseitiger Qebrauch der 
Kondezisatoren Bögllch* Bei weohselweisem Betrieb wird der 
eine Kondensator nach einer im Yersuuhsprogramm festgelegten 
Zelt durch das SohldMirrentll sur Kammer geechloseen und das 
£l8 an den Verdampferschlangen abgetaut, während der andere» 
nun Bur Kammer geöffnete Kondensator den restlichen Wasser« 
dampf aufnehmen kann* So könnte entweder bei gleicher Kon­
densatortemperatur die Haupttrocknung Uber einen und die 
Kaohtrooknung Uber den anderen Kondensator verlaufen oder die 
Temperatur der Kondensatoren variiert werden. Beides würde 
bei der Aromauntersuchung sur Aufteilung im Kondensat dienen. 

Jeder Kondensator kann bis - Ô C stufenlos regelbar aufgekeist 
werden. Das Eis an den Verdampferschisgen wird durch Stick­
stoff abgetaut, der von einer Heismatte von 100 w (stufenwei­
se bis 400 W regelbar) die sich swlschen äußerer Kondensator­
wand und Isolierung befindet, erwärmt und durch einen Ventila­
tor in den abnehmbaren Kondensatordeokel ungewälstw • ̂  ̂  

Soll die erste Oasentnahme aus dem Kondensator noch vor dem 
Aufhelsen erfolgen, mufi der Stickstoff bis sur Kondensator­
temperatur heruntergekühlt werden, ehe er sum Druckausgleich 
in den Kondensator geflutet wird. Dasu wird swlschen Stick­
stoff-Flasche und Kondensator eine tauohslederähnllohe Kupfer­
schlange gesetst, die sich in einem Kältebad aus flüssigem 
H2 befindet. Stutsen an den Kondensatoren ermöglichen die 
Entnahme des flüssigen Kondensates und der Oasphase (Abb.l) 
Zur Entnahme der Oasphase wurde von der ehemisehen ?ixma Dr. 
Vizrus-Vertriebsgesellschaft mbH ein Oas-Sammelgefäfi für ca. 
100 ml Inhalt aus rostfreiem Stahl hergestellt, das an Jedem 
Ende ein lecksicheres Ventil und einen AnschluBflansoh NW 10 
hat. 
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Kälteaggregat angeaohloaaen iat und 
^ f<; , eine Solepumpe, mit der die Sole duroh die Rohr­

schlangen der Platten gepumpt wird. 

1.1.4. Vakuumpumpsatg 

Zum Evakuieren der Anlage dient ein Vakuumpumpaats, der aua 
einer Ghasballastpumpe D 6 mit einem Saugvermögen von 6 m'̂ /h 
bei Atm und einer Oldiffuaionapumpe OT 1000 mit einem Saug­
vermOgen von 950 1/aec. bei einem Druck von 1 x 10"'^ Torr 
beateht. Die Kammer und ein Kondenaator werden in 13 Min. 
bia EU einem Druck von 1 Torr evaMert. Mit einer stärkeren 
öasballastpumpe könnte diese Zeit verkürzt werden; für die 
von una durchgeführten Verauche erweist sich Jedoch die Lei-
atxuig der D 6 ala auveichend. Wir erzielen mit dieaer Pumpe 
einen Enddruok in der Kammer von 4 x 10 Torr und mit der 
DiffuaionapiuBpe 1 x AOT^ Torr. Bei der vakuumtechnlachen 
Uberprüfung im Werk wurde eine Geaamtdichtigkeit der Anlage 
von 3,3 X 10"'^ Torr 1/aec. festgestellt. Ein automatiachea 
Ventil, wurde swiachen Oaaballaatpumpe und Vakuumleitung ge-
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1 . 1 . 3 . Kttltgiaaaohinen 

Die Kondenaatoren 1 und 2 sind an evrei Kältemaschinen ange-
achlosaen (Ahb.6), die ala Kaskade geschaltet und für eine 
Leistung von 110 koal/h. bei einer Kältemlttelverdampfunga-
temperatur von - 100°C ausgelegt sind. Die Kaakade arbeitet 
in 2 Stufen, Stufe 1 bis - 50^0 (R 22) und Stufe 2 bis - 90®C 
(R 1 3 ) . Von der Kältemaschine I (Stufe 2) aus erfolgt außer­
dem die Temperierung der Stellflächen bia - 70°0. 

Die Sole, die zur Temperierung der Stellflächen dient, wird 
über eine getrennte einstufige Kältemaschine gekühlt (Abb.6), 
In den Thermostaten sind eingebaut: 

-eine Elektrostabhelaung mit einer Heialelstuug 
, V ^—^von 1 kV/h, 

A — L e i n e Kühlschlange, die an das oben aufgeführte 
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1.2. Sohalt- und Regelinetrumente 

Die Schalt- und Regelinatrumente befinden sioh in Sohalt-
schränken, deren Leuohttranöparente den jeweiligen Betrleba-
zustand anzeigen (Abb* 4 und 

1.2.1. RajRialtŷ K û d ^^aeung der Ijyiyiei^ealioyt^i^p^yatuy 

Die Kondensatortemperatur wird durch Getroaist-Regler geregelt 
und kann durch ein- und zweistufigen Betrieb der Kaakade und 
das JSinateilen der Sollwertseiger gesteuert werden. Die er­
reiohbare Temperatur bei einstufigem Betrieb iat - 50^0 tmd 
bei sweiatufigem Betrieb - 90^0« 

y 1, teuer unr' der ; 
Die'Heizung der Kondensatoren verl.tuft ebenfalls üier die 
aetrosist-Regler und kaaa über die Sollwertseiger der Konden­
satortemperatur goateuert worden. Beim Srreichen einer rorher 
eingestellten Temperatur oder von - 0°C achaltet aich die 
Heisung aua. 

1.2.í2. Regelunie und Measunit der Stellflächentemperatur 

Die Soletemperatur wird in dem achon erwähnten Temperatur­
bereich von - 28°C atufenloa durch einen Oetroaiat-Regler 
geateuert. Die Temperaturkonatanz beträgt i 1°0. Mit Hilfe 
des Sollwertzeigera kann Jede Temperatur dieaea Bereichea 
eingeatellt werden. Die Sole kann aber bereite im Solebehälter 
in dem oben erwähnten Temperaturbereich voirtemperiart und 
dann lait der vorgegebenen Temperatiir durch die Rohrachlangen 
der Platten gepumpt werden. Bei dem Betriebasuatand - Stell­
flächen einfrieren - werden die Stellflächen durch Direktein-
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setst, das sloh bei StroBausfall sohließt und daa Belüften 
der Anlage verbindert. 
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1.2.3. Meeaun« und Steuerung dea Druokee 

Der Druck in der Kammer und in den Kondeneatoren wird bia su 
1 Torr mit Hilfe von Membranvakuumetem gemessen. Pur den Meß­
bereich von 1 Torr bis 1 x 10 Torr erfolgt die Druckmeaaung 
über ein Combitron, daa die beiden Vakuunmeter Thermotron I 
und Ferning I zu einem Oerät vereinigt* 

Die Steuerung dea Druckea erfolgt für den Meßbereich von 70 Torr 
bis 1 X 10"^ Torr über einen Getrosist-Regler. Der duroh einen 
Sollwertseiger vorgewählte Druck regelt danach die Temperatur 
im Kondenaator und die Leistung der Kältemaschine. 

Pur den Meßbereich von 1 x 10 lorr bis zu 1 x 10"^ Torr wird 
der Druck durch die Temperatur im Kondensator gesteuert. Durch 
das Sinatellen einer beatimmten Kondensatortemperatur wird der 
Druck in Abhängigkeit von der Temperatur im Kondenaator gere­
gelt. Das trifft auch für den Meßbereich 7Q Torr bia 1 x 10"^ 
Torr zu. 

1*3. Die Regiatrierung der teohniachen Daten 

Für die Regiatrierung der Daten atehen swei in einem Schalt­
achrank eingebaute Schreiber sur Verfügung. Ein Sechafarben-
punktachreiber, Typ "Xnaiat" für 3 Meßbereiche mit Je 2 Meß-
stellen und eingebauter Konatantapannungsquelle, regiatriert 
die Temperatur im Produkt (Thermoelemente 1 und 2 ) , den Druck, 
den Wideratand im Produkt (auf dieae Meßmethode wird in dieaer 
Arbeit nicht weiter eingegangen) und die Kondensatortemperatur 
von Kondensator 1 oder 2. Da für die beiden Kondensatoren nur 
eine Meßatelle des Schreibers sur Verfügung steht, kann diese 
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sprltBung ron R 13 duroh dio Kältooasohlne X gekühlt und er-
reiohen eine Temperatur von - 70^C. Die Produktentemperatur 
wird mit 2 Thermoelementen aua Eisenkonatantan, die eine 
SohütahUlle aus 7 2 A (0 kleiner als 2 mm) haben, gemessen. 
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ysysHo^duyyh^t^TOiS 

Durch Einschalten des Hauptschalters wird die Anlage in Be­
triebsbereitschaft TersetBt,mlt den ersten Vorarbeiten wie 
Evakuierung der Vakuumleitung und dem -e^r u n t e r e ; , i o n 

der Stellflächen kann begonnen werden* Soll der Trooknungs-
proseB ttber den Druck gesteuert werden, wird das gswttnsohte 
Vakuum mit dem Sollwertseiger vorgewählt« Die Ventile swl­
schen Kammer und Kondensatoren bleiben noch geschlossen« 
Der fttr den Irooknungsprosed vorgesehen« Kondensator wird 
vorg«ktthlt,seine¥«mp«ratur wird entweder bei der Druck-
Steuerung nach dem vorgeg«b«n«n Druck odor b«i d«r T«mp«ra-
turst«u«rung nach d«n f«stg«legten T«mp«raturwerten einge­
stellt« Ist die Temperatur im Kondensator und auf den Stell­
flächen erreicht, kann die Anlage beschickt w«rd«h* Di« g«-
froroiMn und bei - 20^0 gelagerten Produkte werden vor dem 
Beschicken gewogen, in die vorgektthlten Schalen geschüttet 
und dies« sodann auf dl« vorgekühlten Stellflächen gestellt. 

In swei Produkte wird je ein 1 mm starkes Loch fttr die Ther-
mofUhler gebohrt. Die Kammer wird geschlossen und das Schia­
berventil sum Kondensator geSff&st. Ist der vorgegebene Druck 
erreicht, wird die Stellflächentemperierung von "Kühlen" auf 
"Helsen" umgestellt und die festgelegte Temperatur eingestellt. 
Di« Stsllfläoh« «rwärmt sioh pro Minut« um I^C. Beim Einstel-
l«n «in«r H«istomperatur von -f 35^0 (Ausgangswert - 28^0) 
dauert es oa. 60 Minuten, bis dl« Plattan di«s« T«mp«ratttr 
«rreioht haben. 
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mit Hilfe eines aa Sohaltsohrank eizigebauten Schalters ron 
einem Kondensatcr sum anderen umgestellt werden* Ein Llnlen-
schreiber registriert den Druck Im Mefibereich 70 Torr bis 1 x 
10"^ Torr (DrucksteuerungJwWihgetfc* der Dimsästettegung. Er ist 
vor allem sur Aufseichnung der Druckveründerungen wilhrend 
der barometrischen Messung notwendig* 
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3. 3Qh^^xfi}^9if^^h,^^J^f¡fi^ 

Mit dieaer neuen Oefriertrooknungaanlage können vielfältige 
Probleme atudiert werden. Da Parameter^Druok, Stellfläohen-
und Kondenaatorentemperatur rariiert werden können, können 
optimale Sefriertrooknungabedingungen für Teraohieden« Pro­
dukte, beaöndera heile PrUohte vaaA Oemüee, ermittelt wsgdsm 
und aowohl qualitative ala auoh quantitative Veränderungen 
in den Produkten featgeatellt werden. 

Bei Kenntnia der optimalen Trooknungabedinguzigen für eine ba-
stimmte Art kann daa ZuohtmatericJ. auf aeine Bignung für die 
Gefriertrooknung überprüft und untersuoht werden. Auoh für 
das Einfrieren (wenn es nioht in der Anlage gesohieht) stehen 
spesielle Truhen sur Verfügung, die bereits in einer anderen 
Arbeit des einen Autors (BAÜMDBX/̂  ROMDEUtAW 1968) besohrieben 
wurden. 

3.1.?tfatersuQhnngsa ttber den Verlust leishtflttohtKrer Inhalts-

Erste Uatersttohungen ttber den Verlust von leiohtflttohtigen In­
haltsstoffen bei dar Trooknung duroh Sublimation wurden ait 

Duroh daa SohaugXaa wird der Trooknungsvorgang beobaohtet. 
Nähert sioh die Gutstemperatur der Stelljtläohentemperatur« 
werden baarametrisohe Messungen durohgefUhrt, um das Ende 
des Oefriertrooknungsprosesses su bestimmen. Ist daa Pro­
dukt trooken, fällt kein Wasaerdampf mehr an luoid der Druok 
bleibt konstant. Daa Sohieberrentil swiaohen Kammer und Kon­
denaator wird geaohloaaen, die Kältemaaohine abgeatellt und 
die Kammer mit H2 belüftet. Duroh die Handaohuhe in der Tür 
können die trookenen Produkte abgefüllt werden (Abb.>( ). 
Der Kondenaator wird ebenfalla belüftet und abgetaut. 

- 12 
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Erdbeeren der Sorte Senga Sengana ane dea Jahre 1967 durohge­
fUhrt. Die frieohen Trüohte wurden sortiert, gewasohen und 
entkeloht und einer grOSeren Probe 2 kg entnonaen. Die so 
vorbereiteten Beeren wurden in der Anlage (Stellfläohenteape-
ratur duroh Direktoinspritsung von R 13, - 70^0) eingefroren 
und erreiohten in drei Stunden die Binfrierungsteaperatur 
von - 30^0. Ansohliedend erfolgte die Trooknung bei einer 
Stellfläohenteaperatur von 30^0, einem EaaaesDruok von 
4 X 10"'' Torr und einer lempeiratur im Kondensator von -90^0. 
Aus ebenfalls 2 kg der Probe frisoher Erdbeeren wurden duroh 
Vakuumdestillation und ansohlieSender Perforation des Destil­
lates für 12 Stunden mit n-Petan leiohtflüohte Inhaltsstoffe 
abgetrennt. Die gefriergetrockneten Erdbeeren dieses Ver­
suches, deren Oewicht 203 g betrug, sind mit destilliertem 
Wasser von Raumtemperatur rehydriert worden. Aus den rekon­
stituierten Beeren wurden in der gleichen Weise leichtflüch­
tige Inhaltsstoffe gewonnen wie aus den frischen Erdbeeren. 

Haoh Beendigung des Oefrlertrooknungsprosesses %rurde der Druok 
im l̂ ondensator mit Stickstoff auf 1 at gebracht. Untersuchun­
gen der Oasphase im Kondensator bei verschiedenen Temperatu­
ren während des Aufheisens konnten bei diesem Versuch nicht 
durchgeführt werden, da der Oaschromatograph, ait dea,die 
Auftrennung der leiohtflUohtigen Inhaltsstoffe vorgenoaaen 
wurde, kein« Vorrichtung sua Einschleusen von Oasproben be-
sa6. Das wässrige Kondensat (1,8 1), das bei der Oefrisr-
trooknung der Brdb««r«n angefallen war, wurde aus dea Kon­
densator unter Pentan abgelassen und ebenfalls wie die Destil­
late aus frisohen und gefriergetrockneten Erdb««r«n ait n-P«n-
tan für 12 Stunden ]>erforiert« 

Die Kohlenwasserstoff-Phase der 3 Proben wurde ia Stiokstoff-
strom Jeweils auf 2 al eikigeengt. Zur gaschroaatographischen 
Auftrennung der in dem Pentan angereicherten leichtflüchtigen 
Stoffe wurden 10/^1 der Probe in den Gaschroaatographan. ein-
gespritst. Di« gasohromatographisohe Untersuchung dsr Prob«n 
erfolgte im Z«ntrallaboratoriua d«r OSO, Hamburg, mit «in«m 

- 15 



- 15 -

- 14 -

Ckrät dor Flraa Bdolman IxietroBonts, Nodell 00-2, das mit «Inea 
Doppelflaatoeiiioxilsatlonsdetektor und Shemotrao ausgerüstet 
worden war. Sie Trennungen wurden an einer Säule durohgefUhrt, 
die aus Chromosorh W (aw) 45/60 belegt ait 51^ Reoplex bestand, 
180 OB lang war, einen Burohassser ron 1/4 Zoll hatte und ait 
einer Aufheisrate von 2°C/ain. ron -f 35**0 auf -f 155**0 aufge­
heist wurde. Als Trägergas wurde Stickstoff ait elnea Buroh-
fluS von 70 al/ain. Tsrweadet. 

Wie di« OhroaatograBBS der 3 Proben in Abb. ? seigen, könnt« 
aus d«n r«kon8titui«rt«n g«frierg«trook&«t«a £rdb««r9n nur 
nooh gans wsnig d«r aus frisohen Erdbseren naoh deas«lb«a Tsr­
fahren extrahierten l«ioht£lüohtig«n Substaassn gewonaen wer­
den. Bafttr %rurde aber aus dea Kondensat eine beträohtlioh« 
Anzahl von Substansen duroh Perforation ait Pentan extrahiert, 
die während der Trooinung dnroh Subliaation den Brdbeeren «at-
Bogen worden sind. Bis den einsslnon Piks der Ohroaatogrsaas 
entsprechenden Substaassn sind bisher nioht identifisiert wor­
den, da uns ein Oasohroaatograph fehlt, ait dea derartige Ite-
tersaohimgen durohgeftthrt werdea kOansn. So war es bisher 
lediglich aOglioh, dea direkten Beweis dafür su erbringen, 
daB bei der Oefriertrooknuag dea su trooknendea Out aufier 
Vasser auoh 1«lohtflUohtige Substansen entsogen werden. 

Bie Abtrennung Ton leiohtflUohtigen Substansen sowie ihre 
gasohroBatographisoh« Ihitersuohung wurden Ton Prau Br. Erna 
Riohter durchgeführt und aufgsseichnet. Herzx]|Br. A.S.Kovaos, 
dem Leiter des Zentrallaboratcrluos der OEO, Hamburg, und 
seinem Mitarbeiter Herrn Br.H.O. Wolf möchten wir auch an 
dieser Stelle für das freundliche Entgegenkommen danken, die 
gaschromatographischen Untersuchungen in ihrem Laboratorium 
ermöglicht su haben. 



nangabadingoiMMn von heilen Erdboaraa 

Tier Sorten Erdheeren der Smte 1967 wurden hei Teraohiedenen 
Teaperaturen eingefroren, unter gleichen Bedingungen gelagert 
und unter gleichen Bedingungen gefriergetrooknat • Bie Faraae-
ter %mrden willkürlich featgelegt und betrugen bei allen Wie­
derholungen t 
Brückl 4 z 10"*̂  Torr, Stellfläohenteaperatur 55^0. 
Kondeneatorteaperaturt entapreohend dea Bruck - 60^0. 
Bie Tier Sorten uateracheiden sioh naoh Zeit und Menge der 
Wiederaufaaha« Ton Wasser. Ja tiefer die Binfrierteaperatur, 
desto hoher die Rohydrationsseit und desto geringer die Was-
ssraufnahaa. Bie kürsests Behydratioasseit und die htfohste 
Wassoraufhahae fanden wir bei Binfrierteaperaturen ron - 20^0. 
Bei Tariiarten laohtrooknungsseitea hat die Itänge der Haoh-
txooknang nur bei dsr Binfrierteaparatur Toa - 20^0 BinfluB 
auf die Rehydrationsseit und di« Wasseraufnahae• Je kürser 
die Kaohtrooknung desto rascher wird wieder Wasser aufgenoa^ 
aan uzid desto htJhar ist die Wasserasnge. Bei tieferen Sin-
fri«rt«ap«raturon sind diese Werte bei den rersohiedensn 
Haohtrooknungsseiten nahesu glsioh. 

Mit Erdb««r«n d«r Xmt« 1968 wordtdi««« T«rsuohsreihe fortge­
führt und die Fähigkeit sur R«hydri«rung in Abhängigk«it sur 
a«fri«rgesohwindigkeit beia Einfriorsn und sur Stellfläohen­
teaperatur und Bruok gebracht. 

fiese Erg«bniss« «ipsohslaea ia «ia«g g«8oad«gt«a Agb«it. 
Ober diese Ergebnisse wurde in einer '-gesonderten Arbeit berichte-
(BAUrUÜK, liO:!Di:L!'A:i:i 1969). 

3 .3 . 9i[({mi^}i%mM PMmsLf^ 

Bs srgibt sioh di« frage, ob aaa aussohli«Blich eh«aisoh« 
1I&t«rsuohungsy«rfahr«n sur F«8tst«llung d«s iroaaTorlustes 
benutsen, oder ob aan auoh oâ ganolsptisohs Prüfungen hiersu 
Tsrwendan kann. 

- 15 -



- 1 5 -

Wir stellten bei der Gefriertrocknung eines 3o% Kaffeedekoktes 
f e s t , daß das ver f lüss igte Kondensat stark sauer schmeckte, 
d.h.,daß das gefriergetrocknete Produkt säurearmer i s t a l s 
das Ausgangsmaterial• Gleiche Prüfungen kann man auch in der 
Gasphase durch entsprechende Riechproben vornehmen. 

Wir gewinnen aus dem Ausgangsmaterial quantitativ die gesamte 
Wassermenge, so daß man durch Prüfung des verflüssi^^ten 
Kondensats von einer gleichen Konzentration ausgeht, wie es 
das Frischmaterial aufweist. 

Auch bei dieser Konservierun^^sart wird die Sensorik in Zukunft 
eine immer größere Rolle spie len. Außer dem Endprodukt wird 
auch das f lüss ige Kondensat und die Gasphase im Kondensator 
untersucht werden (3 ) . 
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Abb. 1 Ansicht der Gefriertrocknungs anläge 
mit 3 Kondensatoren {2 davon im Bild) 
und Trockenkammer. 



Kältemaschint II Kältemoschlne I 

VokuumnieOröhi 

tromdurchf ührungen 

Abb. 2 Scb^atlsche Darstelhmg 



Abb. 3 Blick In die Trockenkammer imd auf die 

Handschuhe in der Tür. 

Von den 3 Platten sind nur die beiden Stell­

flächen zu sehen. Rechts in der Kammerwand 

die beiden BlindverschlUsse. 
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Abb. 4 Verschlußklig;>pen der Handschuhe 
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Abb. 6 Kältemaschinen I und II mit den Kältemittel­
leitungen zu den Kondensatoren 1 imd 2. 



Ach. 7 Ecl ia lt - und iiciiOlüU3trruuente 

fiyiim'iii.iiiiiiiij. 
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Abb. 7 a 

V. links untere Reihe 
Schalter für Ga^ballast und Diffusionspumpe, 
HaiQ)tschalter, Sclialter-Stellflächen einfrieren -
Schalter für Abtauheizung der Kondensatoren, 
Schalter für Heizleistung (Stufe 1,2,3 und 4) 

mittlere Reihe 
Schalter für Kältemaschine I (Stufe 1 und 2) 
Combitron 

obere Reihe 
GetrosIst-Regler für Kondensator 1 und 2, 
fUr Stellflächen- und Produkttemperatur. 
(Produktten:^ratur nicht ablesbar, nur über 
den Schreiber geschaltet). 
Schalter für die Meßstelle Kondensatorteniq>eratur 
des Punktschreibers. 
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Abb. 7 b 

untere Reihe v. links 
Widerstandsmeßinstrument, Tliermotron II, 
Schalter f. Druck- oder Temperatursteuerung 
Getrosist-Regler für Drucksteuerung 

obere Reihe v. links 
Widerstands roeßinstrument, Sechsfarbeipunkt-
schreiber, Linienschreiber. 



Abb. 8 Abfüllen und Bearbeiten des gefriergetrockneten 

Gutes unter Jmvtgaa 
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ChromatograrnnriG von leichtflüchtigen Inha l tss to f fen 
aus f r ischen Erdbeeren (oben)^ ge f r le rge t rokne ten 
rekonstituierten (Mitte), und deren wässrigem Kondensat (unten). 

(Beckmann GC-2 mit DFID und Thcrmotrac; Säule: 5% Reoplex auf Chromosorb W(aw)A5/60, 
Länge: 180cm.Durchmesser:VA'^ Trägergas: NjC70ml/min:; Temperatur: 35*C-155*C C2*C/minD) 

Abb. 9 Chromatogramme 


