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Die Gefriertrocknung von Lebensmitteln ist ein schonendes, zugleich jedoch auch
teures Trocknungsverfahren, so dafl es sinnvoll erscheint, nach Méglichkeiten zu
suchen, das Verfahren zu verbilligen. Eine bisher noch nicht untersuchte Méglich-
keit, die Verfahrenskosten durch ein Vorkonzentrieren des Ausgangsgutes zu senken,
ist der selektive AufschluB von fliissigen und pastésen Gefriergiitern. Erste Unter-
suchungen in dieser Richtung zeigen, daf3 bei Gelatine und Stérke ein hoher Prozent-
satz des ausgefrorenen Wassers mechanisch aus dem Gut entfernt werden kann; die
Kosten eines nachgeschalteten thermischen Verfahrens kénnen fiir die gegebenen
Beispiele dadurch wesentlich gesenkt werden. Eine entsprechende mechanische Vor-
behandlung gefrorenen Fruchtpiirees und gefrorenen Quarks brachte dagegen weniger
glinstige Resultate. Fiir eine Beurteilung, inwieweit der vorgeschlagene Verfahrens-
schritt eine sinnvolle Erginzung des Gefriertrocknungsverfahrens oder anderer

Trocknungsverfahren darstellt, sind noch Kostenvergleiche erforderlich.

Die Vakuumsublimationstrocknung, meist kurz als Ge-
friertrocknung bezeichnet, ist eines der schonendsten Ver-
fahren zur Trocknung stiickiger, flissiger und pasteuser
Lebensmittel. Durch einen hohen apparativen Aufwand
und eine aufwendige Verfahrensfilhrung bedingt, ist das
Verfahren im Vergleich zu anderen Trocknungsprozessen
jedoch verhiltnisméaBig kostspielig und bedarf daher bei
einer technischen Anwendung stefs einer besonderen
Priifung hinsichtlich der Wirtschaftlichkeit.

Bemiihungen, den Prozel} zu verbilligen und zu verein-
fachen, erstreckten sich in der Vergangenheit in erster
Linie auf eine Verbesserung der apparativen Einrichtun-
gen. Untersuchungen, die eine Verbesserung der verfah-
renstechnisch-lebensmitteltechnologischen Seite zum Ge-
genstand hatten, wurden dagegen nur in beschranktem
Umfange durchgefiihrt. Insbesondere wurden Moglich-
keiten, die durch spezifische Produkteigenschaften des
zur Gefriertrocknung gelangenden Gutes vorhanden sind,
praktisch nicht ausgenutzt, so z. B. Moglichkeiten, die bei
der Gefriertrocknung von Pasten oder Fliissigkeiten gege-
ben sind. Bei dieser Produktgruppe kommt lediglich der
Erhaltung der Gutsinhaltsstoffe eine Bedeutung zu, die
Formerhaltung — bei der QGefriertrocknung stiickiger
Giiter eine der wichtigsten Griinde fiir die Anwendung des
Verfahrens — ist irrelevant, da nach der Rekonstitution
ohnehin jegliche Form aufgelost wird. Fir die Praxis be-
deutet dies, daf3 das zur Trocknung gelangende Gut ohne
Riicksicht auf die Formerhaltung so aufbereitet werden
kann, daB der EinfluB der den Trocknungsverlauf be-
stimmenden Widerstandsparameter — Diffusionswider-
stand des Wasserdampfes und Warmeleitwiderstand der
Sublimationswirme — auf ein physikalisch bedingtes
Minimum reduziert werden kann.
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Modifikation der Gutsvorbereitung und des
Sublimationsprozesses

Verfahrensschritte, die es erlauben, die Beschaffenheit
des Trocknungsgutes in der genannten Richtung zu be-
einflussen, sind innerhalb des Gesamtprozesses Gefrier-
trocknung das Gefrieren des Gutes und das Nachzer-
kleinern des gefrorenen Materials. Vom QGefriervorgang
her kann der Forderung nach Ausbildung eines Trocken-
substanzgeriistes mit niedrigen Transportwiderstinden fiir
den Stoff- und Wéarmetransport bereits dadurch entspro-
chen werden, daBl beim Gefrieren ein moglichst grobkér-
niges Geflige unverzweigter gerader Eiskristalle ange-
strebt wird. Der nichtgefrierbare Anteil des Gutes wird
nach AbschluB} eines derartigen Gefriervorganges, je nach
seiner Konzentration, die Eiskristalle umhiillen bzw. von
diesen eingeschlossen werden.

Ein dem Gefrieren nachgeschalteter Zerkleinerungsprozel3
erlaubt es zunichst, die Transportwege weiter abzukiirzen,
wobel in der Praxis Verkiirzungen der Trocknungszeit —
im Vergleich zu Material, das konventionell gefroren und
aufbereitet wurde — um Faktoren zwischen 10 und 100
moglich sind. Wird das Gefriergut so weit zerkleinert, da3
die bei der Zerkleinerung entstehenden Partikeln in ihrer
GroBe der GroBe der im Gut vorliegenden Eiskristalle
bzw. der Grofle der nicht gefrorenen Gutsteile nahe kom-
men, so liegt eine fir den Trocknungsproze vollkommen
neuartige Ausgangssituation vor.

Denkbar sind bei einem derartigen AufschluBl des Zwei-
komponentensystems Eis/nicht gefrierbarer Gutsanteil
folgende Aufschluizustinde:

a) vollkommener AufschluB3: Eis und nicht gefrierbarer
Gutsanteil werden durch die Zerkleinerung vollkom-
men voneinander getrennt;

b) teilweiser AufschluB3: Eis und nicht gefrierbarer Guts-
anteil sind teilweise voneinander getrennt, teilweise
noch miteinander verwachsen.



Gefriergut, das nach einem Aufschlufl vollkommen in die
Einzelkomponenten Eis/nicht gefrierbarer Gutsanteil zer-
legt ist, diirfte zweckmiBig durch einen mechanischen
Trennprozel bis zur vollkommenen rdumlichen Trennung
der Gemischkomponenten weiter bearbeitet werden.

Als Verfahren fiir eine mechanische Abtrennung des Eises
aus gefrorenen Flussigkeiten und Pasten erscheinen ein
selektiver AufschiuB, bei dem ein Zerkleinerungsvorgang
mit einem Siebverfahren verbunden ist, oder ein mit einem
SichtprozeB auf Grund von Dichteunterschieden kombi-
nierter Zerkleinerungsvorgang moglich. Beim selektiven
AufschluBl wird infolge von strukturellen Unterschieden
im Aufgabegnt eine Gutskomponente stérker zerkleinert
als die andere, so daB sich in bestimmten Kornklassen
eine Komponente anreichert. Der Sichtprozel wird im
allgemeinen als Wind- oder Flissigkeitssichtung durchge-
fithrt; er wird ermdglicht durch Unterschiede in der
Dichte der in einem Haufwerk vorliegenden Mischungs-
komponenten. Sinnvoll dirfte im Hinblick auf die vor-
liegende Problemstellung eine Kombination beider Pro-
zesse sein.

Da die skizzierten Gedankengénge bisher in der Literatur
in bezug auf gefrorene Lebensmittel nicht diskutiert
wurden, erschien es von Interesse, zunachst die Moglich-
keiten eines selektiven Aufschlusses gefrorenen Materials
zu studieren, wobei fiir die Untersuchungen Produkte aus-
gewihlt wurden, die nicht durch eine Gefrierkonzentrie-
rung herkémmlicher Art im Trockensubstanzgehalt kon-
zentriert werden konnen. Dies sind insbesondere Fliissig-
keiten und Pasten, die auf Grund ihrer Viskositdt nicht
pumpfihig sind. Zur Abgrenzung des Verfahrens wurden
zwei Produkte, die durch Gefrierkonzentrierung eingeengt
werden, mit in die Untersuchungen einbezogen. (Weiter-
fithrende Literatur zu den aufgezeigten Problemstellungen
vgl. [1-13].)

Versuchsdurchfiihrung

Versuchsmaterial und Aufbereitung

Als Versuchsmaterialien wurden ausgewéhlt als nicht
pumpfihige Lebensmittel Gelatine (TS-Gehalt: 2,2; 3,6;
9,5; 19,5%), Stirkekleister (TS-Gehalt: 7,5; 10%) und
Quark (TS-Gehalt: 18,5%) sowie als pumpfihige Produkte
Kaffee (TS-Gehalt: 20%) und Apfelbrei (TS-Gehalt 14%).
Zur Einleitung des Prozesses wurde die Temperatur des
vorbereiteten Versuchsmaterials innerhalb von 2h von
0°C auf —5°C gesenkt, da in diesem Temperaturbereich
das meiste ausfrierbare Wasser ausfriert. In einer zweiten
Phase wurde die Gutstemperatur auf —50°C gesenkt.
Durch den so gefithrten Einfriervorgang gelang es — wie
mikroskopische Studien zeigten — ein sehr grob kristalli-
nes Gefriergnt zu erzeugen.

Versuchsgeriite und Versuchsablouf

Als Zerkleinerungsgerite wurden benutzt ein Prall-
zerkleinerungsapparat nach Rumpf — in dem eine reine
Prallbeanspruchung verwirklicht werden kann —, eine
Zahnscheibenmiihle — mit den Beanspruchungsarten
Schlag, Prall und Reibung —, eine Kugelmiihle — mit Fall-
kérper- und Reibungsbeanspruchung — sowie ein Granu-

lator, in dem die Beanspruchungsarten Schlag, Druck und
Scherung vorherrschen. Die Zerkleinerung des Gutes er-
folgte in Gefrierrdumen bei Umgebungstemperaturen von
—50°C, so dal ein partielles Auftauen des Mahlgutes ver-
mieden werden konnte. Als zweckméBig erwies es sich bei
den Versuchen, das gefrorene Gut zunéchst im Granulator
vorzuzerkleinern, wobei insbesondere fiir die Prallappara-
tur ein relativ feines Ausgangsgut mit einer KorngroBe
von 2 bis 3 mm gewéhlt werden mufite.

Um das Zerkleinerungsverhalten des Versuchsgutes in den
genannten Apparaten studieren zu kénnen, wurden einige
Apparateparameter in den verschiedenen Versuchsreihen
variiert, und zwar bei der Prallapparatur die Aufprallge-
schwindigkeit, beim Granulator die Durchsatzhiufigkeit
sowie bei der Kugelmiihle die Umdrehungsgeschwindig-
keit und der Mahlspalt. Das Mahlgut wurde sofort nach
dem Zerkleinerungsproze3 einer Siebanalyse auf einem
horizontal schwingenden Laborpriifapparat unterworfen;
die Drahtsiebbdden hatten in Anlehnung an DIN 4188
Maschenweiten von 2 bis 0,09 mm in 8 Stufen abgestuft.
Nach dem Abwigen der Siebbodenriickstinde wurden
diese mikroskopisch untersucht, auBerdem wurde von
jedem Siebbodenriickstand eine Wasserbestimmung nach
der Vakuumtrockenschrankmethode durchgefiihrt.

Versuchsergebnisse und Diskussion

Bei der Zerkleinerung von (elatine zeigte sich der ange-
strebte selektive AufschluBl des Gefriergutes am deut-
lichsten ; 4hnliche Ergebnisse wurden auch mit Stirke er-
zielt, wihrend bei den anderen untersuchten Produkten
weniger ginstige Resultate im bezug auf eine Vorkonzen-
trierung gefunden wurden. Die wichtigsten Versuchser-
gebnisse sollen zusammenfassend am Beispiel von Gela-
tine besprochen werden.

Wie zu erwarten, zeigten die verschiedenen Produkte in
den Zerkleinerungsapparaten ein sehr unterschiedliches
Zerkleinerungsverhalten. Praktisch kein Zerkleinerungs-
effekt wurde im Prallapparat und in der Kugelmiihle er-
zielt.

Bei der Zerkleinerung im Granulator fallen, ausgehend
von Gelatine mit einem Wassergehalt von 97,9%, Frak-
tionen im Korngrofenbereich zwischen 0,2 und 2 mm an,
wobei etwa 40% des Materials in den Kornklassen kleiner
0,5mm vorliegt; die Verschiebungen des Wassergehaltes
bewegen sich zwischen 95 und 99%; es sind dies Abwei-
chungen vom urspriinglichen Wassergehalt von 4 2%
(Abb. 1a). — Wesentlich bessere Ergebnisse in bezug auf
das Zerkleinerungs- und Trennverhalten ergibt das Zer-
kleinern in der Zahnscheibenmiihle. Bei gleichem Aus-
gangsmaterial fallen hier KorngréBen zwischen 90 pm
und 1,60 mm an, wobei der Feingutanteil (< 0,5 mm) rd.
90% betragt. Der Wassergehalt der einzelnen Fraktionen
liegt zwischen 70 und 99%; in bezug auf den Ausgangs-
wassergehalt bedeutet dies eine betrdchtliche Verschie-
bung (Abb.1b). — Ein Vergleich von Ergebnissen aus
Zerkleinerungsversuchen mit niedrigem und hohem Fest-
stoffgehalt ergibt, daf bei einer Erhéhung des Feststoff-
gehaltes prozentual mehr Feingut anfillt als bei der Zer-
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kleinerung von Produkten mit niedrigem Feststoffgehalt
(Abb. 1¢). Beim Mahlen von Gelatine mit einem Ausgangs-
wassergehalt von 80% waren 60% des Mahlgutes kleiner
200 um, wihrend bei einem Ausgangswassergehalt von
97,7% nur 20% des Mahlgutes kleiner 200 pm waren.

Die Darstellung der Versuchsergebnisse in Form von
Durchgangssummenverteilungen erschien fiir die Beur-
teilung der erreichten Konzentrierung als nicht zweck-
miBig. Es wurden deshalb die Riickstandssummenkurven
fiir die Trockensubstanz, die Feuchte sowie der Wasser-
gehalt iber der Korngrole aufgetragen. Aus dieser Dar-
stellungsart 148t sich direkt ersehen, ob und bei welchen
Korndurchmessern eine Anreicherung der Trockensubstanz
bzw. des Eises erfolgte, d. h. ob durch den mechanischen
Sichtprozel eine Konzentrierung des Ausgangsmaterials
erzielt werden konnte. Die Schnittpunkte einer Parallelen
zur Ordinate mit den genannten Kurven geben die bei der
KorngroBe d vorliegenden Riickstandsmengen an Feuchte
und Trockensubstanz sowie den aus diesen Angaben er-
mittelten Gesamtwassergehalt an. Fiir das Beispiel der
Zerkleinerung von Gelatine mit einem Wassergehalt von
97,9% im Granulator zeigt sich, daBl durch den selektiven
AufschluB nur ein geringfiigiger Konzentrierungseffekt er-
zielt werden konnte (Abb. 2a). Bei einer KorngréBe von
1 mm liegen im Siebriickstand z. B. 65% der Trockensub-
stanzmasse und 30% der Gesamt-Feuchte vor, der Wasser-
gehalt des Riickstands betrigt 95%. Wesentlich giinstiger
sind die Verhéltnisse beim Zerkleinern in der Zahnschei-
benmiihle; bei 300 um liegen im Riickstand bereits 90%
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Abb. 3. Erzielter Trenneffekt in Abhéngigkeit von der Korn-
groBe d.

Kurve 1: Vollstindige Trennung bei Gelatine (Xo= 90%).
Kurve 2: Zahnscheibenmiihle; Gelatine (Xg = 90%). Kurve 3:
Granulator; Gelatine (Xo = 90%). Kurve 4: Zahnscheibenmiihle;
Magerquark.

der Trockenmasse und 20% der Feuchte vor, der Wasser-
gehalt des Riickstandes betrigt 90% (Abb.2b). Bei
Gelatine mit 80% Ausgangswassergehalt enthilt der
Siebriickstand von 250 pm 92% der Gesamttrockenmasse
und nur 17% der Feuchte, der Wassergehalt des Riick-
standes betragt 40% (Abb. 2¢).

Die beim selektiven Aufschlull von Starke erzielte Trenn-
wirkung lag insgesamt nur etwa 10% niedriger als bei
Gelatine. Die FErgebnisse fiur Magerquark fielen, wie
Abb. 3 zeigt, sehr stark gegeniiber den bei Gelatine er-
zielten ab. Kurve I in Abb. 3 gibt den maximal erreich-
baren Trenneffekt unter Beriicksichtigung des im Gut
enthaltenen Wassers an. Die Kurven 2 und 3 zeigen tat-
sachlich erhaltene Trenneffekte in der Zahnscheibenmiihle
und im. Granulator. Kurve 4 stellt den Trenneffekt bei
einem Material (Magerquark) dar, das offenbar fiir den
selektiven AufschluB3 ungeeignet ist.

Die mikroskopische Untersuchung des zerkleinerten Ma-
terials bestéatigte die Vermutung, dall das Mahlgut weit-
gehend in drei Formen anfillt; einmal in Form von reinen
Eiskristallen, zum anderen als reine Gelpartikeln und zum
dritten als Mischpartikel.



Zusammenfassung und Bewertung

FalBt man die gewonnenen Versuchsergebnisse, die zu-
néchst noch als Ergebnisse aus orientierenden Versuchen
angesprochen werden miissen, zusammen, so lassen sich
die untersuchten Produkte in zwei Gruppen einteilen :

1.) Eine Gruppe von Produkten, bei denen das vorge-
schlagene mechanische Aufschlullverfahren eine sehr weit-
gehende Vorkonzentrierung erlaubt, hierzu gehdren ins-
besondere Erzeugnisse wie Gelatine und Stéirke.

2.) Bei einer zweiten Produktgruppe, z. B. Kaffee, Obst-
pulpen und dgl., erscheint das Verfahren wenig sinnvoll,
da nur sehr geringe Konzentrationsverschiebungen in den
untersuchten Kornklassen beobachtet werden konnten.

Die Griinde fiir das unterschiedliche AufschluBBverhalten
durften in der unterschiedlichen Molekilstruktur der
Gelmasse Trockensubstanz plus gebundenes Wasser der
verschiedenen Produkte zu suchen sein. Bei Gelatine lie-
gen z. B. stark verzweigte Makromolekiile vor, die einen
relativ festen Molekiillverband bilden, der sich bei der
Zerkleinerung wesentlich anders verhalt als das im Guts-
verband eingeschlossene Eis. Ahnlich, wenn auch nicht so
glinstig, liegen die Verhiltnisse bei Starke. Bei Kaffee und
Obstpulpen hat der nicht ausgefrorene Produktanteil
offenbar ein dhnliches Zerkleinerungsverhalten wie Kis,
so daB kein selektiver Aufschlul eintritt.

Aussagen dariiber, ob dem Verfahren eine praktische Be-
deutung zukommt, kénnen erst gemacht werden, wenn
Untersuchungen der Kosten des Verfahrens vorliegen.
Durch den vorgeschlagenen Aufschluf3 erscheinen jedoch

weitere ProzeBmodifikationen beim Gefriertrocknungs-
prozeB auf Grund der verdnderten strukturellen Verhalt-
nisse des Gutes moglich.

Eingegangen am 15. Februar 1973 [B 3614]

Literatur

[1] Autorenkollektiv, Lehrbuch der chemischen Verfahrens-
technik, 2. Aufl.,, VEB Deutscher Verlag fiir Grundstoff-
industrie, Leipzig 1969.

[2) W. Horwdtz, Official methods of analysis of the association of
analytical chemists, 11. Aufl., Association of official analytical
chemists, Washington 1970; s. bes. S. 369.

[3] B. J. Luyet, The formation of ice and the physical behaviour
of the icephase in aqueous solutions and in biologieal systems,
in: Low temperature biology of foodstuifs, hrsg. v. J. Haw-
thorn u. K. J. Rolfe, 1. Aufl., Pergamon Press, Oxford 1968.

[4] N. N., Siebgewebeeichung. Arbeitsunteriage fiir das Prak-
tikum Kornanalyse; Institut fiir Mechanische Verfahrens-
technik, Universitiat (TH) Karlsruhe 1969.

[56] G. Némethy, The structure of water in aqueous solutions, in:
Low temperature biology of foodstuffs, hrsg. v. J. Hawthorn
u. E. J. Rolfe, 1. Aufl., Pergamon Press, Oxford 1968.

[6] J. Priemer, Dissertation, TH Karlsruhe 1964.

[7] L. Riedel, Kaltetechnik 71, Nr. 2, S. 41/43 [1959].

(8] L. Riedel, DKV-Arbeitsblatt, Kéltetechnik 72, Nr. 12 [1960].

[9] L. Riedel, Wasser, in: Handbuch der Lebensmittelchemie,
hrsg. v. J. Schormiiller, Bd.1, 1. Aufl., Springer-Verlag, Ber-
lin—Heidelberg—New York 1965.

[10] H. Rumpjf, Chem. Ind., Jb. [Solothurn] 5, 521/26 [1953].

[11] H. Rumpf, diese Ztschr. 31, 323/37 [1959].

[12] G. Tamman, The states of aggregation, Princeton University
Press, Princeton 1925.

[18] W. R. A. Vauck, H. A. Muller, Grundlagen der chemischen
Verfahrenstechnik, 3. Aufl., Theodor Steinkopff-Verlag,
Dresden 1969.





