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PCQUZIVANE MERICI METODY PRI SUBLIMACNIM SUSENI

VLADIMIR HOREJSI

V ramci vyzkumného dkolu ,,SuSeni potravin sublimaci®“, jehoZ strojni &ast je
FeSena ve VU ZVU Praha, byly na mensim zkuSebnim zafizeni sledovany moZznosti
zkrdceni susiciho procesu pouzitim raznych zplsobld privodu potfebného subli-
maéniho tepla do mrazené hmoty.

Za Uulelem objektivniho porovndvani a kontroly jednotlivych suSicich pochodd
bylo nutné pouzit rlznych meéricich metod k stanoveni vdhy a stavu materialu,
teplot, tlaku apod.

Vlastni kinematiku suSiciho procesu, ktera ovlivituje i pouZité méfici metody,
je mozno reprodukovat jak niZe uvedeno. Je uvaZovan salavy ohtrev potravin,
ktery je nejjednodussi a ¢asové vyhodny.

a) tuhé hmoty (napf. platky masa).

Teplo je privadéno do materidlu z obou vétSich ploch platkd a led sublimuje
z celého povrchu. V polatetni fazi, pokud je vysu3end vrstva je5té minimalni,
neni témeér zZadnych prekdzek k rychlému privodu dostatecného mnozstvi tepla,
potfebného k sublimaci, a rovnéz k rychlému odvodu vytvorenych vodnich par.
Rlstem vysuSené, izolujici vrsivy je pfivod tepla k ledovému jadru obtizndjsi,
o rovnéZ tak je brzdén odvod molekul par pres kandlky vysuSené vrstvy. Bylo
zjisténo, ze s vyjimkou vysokoifrekvenéniho ohtevu, je rozhodujicim dZinitelem
pro urychleni suSeni dostateény prived tepla ledové vrstveé; odvod par z ledového
povrchu je vzdy dostalujici. Za predpokladu primérenych teplot kondenzaénich
ploch (pod —20 °C pro pripad suSeni masa) a vhodné dimenzovaného potrubi
ze sublimaéni do kondenzaéni komory, které Skrti prGtok par jen mevyrazné a
nezplsobuje vzestup tlaku a tim i teplot ledu v sublimatni komote, je odvod
par z ledového povrchu vidy dostacujici. Z toho vyplyva pozadavek udrzovati po-
vrchovou teplotu vysuSené vrstvy ma maximalné pripustné vysi a podle této tep-
loty regulovat pfivod tepla a takto regulovat i cely sus$ici proces. PraGménnd teplota
ledového povrchu i pAi maximéalnich ohfevech dosahovala nejvyse —15 °C. Regulace
privodu tepla na zékladé maximalni teploty ledu je nutnd v pripadé suSeni cit-
livych biologickych materiald, anebo roztokld s nizkou eutektickou teplotou, rovnéz
jestlize se pouzije znaéné vyssich kondenzadnich teplot, coZ zpusobuje i zvySeni
teploty ledu v materidlu, takZze mezni teplota ledu je dosaZena dfive neZ mezni
teplota suSiny.
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b) tekuté hmoty (napt. ovocné protlaky).

Tekutiny je nutné v kaidém pripadé pfedem zmrazit v miskach nebo liskédch,
neb pri samozmrazeni béhem evakuace sublimacni komory by dochézslo k znad-
nému vybukdavani.

Kinematika suSeni v liskdch je oproti pfedchozimu pfipadu rozdilnad v tom
smyslu, Ze ze spodni lisky lze privadét teplo, ale melze z této plochy ocdvadét
pary. MiZe proto pii intenzivnim ohfevu dojit k vzestupu teploty ledu ve stykové
vrstvé s ohfivanym dnem lisky a to zvlaSté pfi suSeni v silnéjSich vrstvach,
kdy melze dostatetn& rychle odvést teplo pres ledovou vrstvu k sublimaZni hla-
diné. U chculostivéjsich produktd je nutné proto kontrolovat i teplotu ledu ve
stykové ploSe s dnem misky.

Eutekticka teplota protlakd s vy$§im obsahem cukru (15 az 20 °R) je tak nizka,
ze i velmi mirny ohrev zplsobuje téni. Protlaky je proto mutné susit neslazené
a pouzitim vhodné€ tvarovanych (Zebrovanych) lisek zvysit rozvod tepla do ma-
teridlu. SuSeni moZzno urychlit, jestlize se zmrazené platy vyjmou z lisek a susi
se volné poloZené na draténych nebo dérovanych liskdch; v tomto pripadé jsou
pary odvadény z obou ploch platkl.

Skutetnost, ze ve vétSiné pfipadd je smérodatnd teplota suSiny materialy,
umoznila pouzit u salavého privodu tepla metodu rychlého ohfevu v polatetni
fazi suSenl. ZvySenim teploty zari¢a (plocha keramicka télesa se zalitym odpo-
rovym dratem) na 120 aZ 140 °C lze zkratit suSici proces aZ o polovinu ve srov-
nani s klasickym zplsobem jednostranniho styku potravin s topnou plochou.
Po dosaZeni predepsané povrchové teploty suSiny je nutné topny pf¥ikon pfiméiené
snizovat. (Viz obr. 1 a 2).
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MeéFeni povrchovych teplot materidlu melze bohuzel provadét zcela ptresné. Ploché
teplomérné ¢idlo musi byt k povrchu materidlu pritlatovano a méreni zalezi na
dokcnalosti styku a na osaldni povrchu Cidla. Pon&kud spolehlivéjsi lze poklddat
pouziti injek&nich jehel, v jejichz hrotu se machazi &idlo. Sikmym mapichnutim
mozno umistit hrot do povrchové vrstvy a eliminovat vliv osalani. Zapojenim
¢idel — bud termodlankl mebo odporovych teplomérd na padatkovy regulator
lze automaticky udrzovat pozadovanou teplotu. Teplota v3ak ponékud pulsuje
v zévislosti na vypnacich intervalech regulatoru.

Tepleta ledu se méri obvykle termocClanky, které se predem zamrazi do jadra
materidlu. NejvySsi teplota ledu se viak vyskytuje na povrchu ledové hladiny,
ke které prostupuje teplo pfes usulenou vrstvu a ze které sublimuji vodni pary.
Termoclanky je velmi obtizné mérit pravé teplotu télo vrstvy. Podle n&meckého
patentu (1) je mozno tuto teplotu vyhodné zjiStovat t. zv. barometrickou meto-
dou. Odpojenim sublimacni komory od Cerpacich orgdnd stoupne velmi rychle
parcialni tlak vodnich par v sublimatni komofe na hodnotu odpovidajici povr-
chové teplot€ ledu. Odeétenim tohoto tlaku lze ma zakladé zavislosti tlak—teplota
tuto teplotu urdcit.

Na cbr. 3 je graficky zndzornén vzestup tlaku po uzavi'eni spojovaciho ventilu
ke kondenzatni komote (méfeni provadéno na gkuSebnim zatizeni).

Na cbr. 4 je provedeno totéZz, ale b€hem posledni hodiny su3eni. Rozhodujicim
faktorem pro spravné méfeni teploty ledu je doba odpojeni sublimaéni komotry
od Cerpacich orgéan(. Jak patrno, je vzestup tlaku zpoéatku rychly a po nékolika
vtefindch zigkdva linedrni charakter. Smérodatné pro posuzovani teploty je mna-
mefeny tlak po rychlém vzestupu, nebot nisledujici linedrni vzestup je zpUsoben
tim, Ze do materidlu je pfivadéno teplo aniz by vysublimované pary bylo moZno
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z méfeného prostoru odvadst. Doba rychlého vzestupu tlaku, za kterou se v ko-
mote nastavi tlak par, rovnajici se tlaku nad ledem za prislusné teploty, je zavisla
na téchto faktorech:

a) vakuu

b) objemu sublimadni komory

c) okamZzitém mnozstvi ledu.

Na vakuu je zavisly mérny objem vysublimovanych par podle vztahu:

1
—— =2165.10" P

v — mérny objem cm?/g

P — tlak v mikronech

T — abs. teplota K

Na objemu komory zavisi jaky objem par, tudiz jaké mmnoZstvi ledu je nutné
k tomu, aby v celé komofe tlak dosahl stejné hodnoty shodné s parcidlnim tlakem
par nad ledem. V uvaZovaném pfipad€ byl objem komory roven 0,28 m?®.
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Mnozstvi ledu v materidlu podminuje mnozstvi vysublimovanych par a tudiz
i dobu vyrovnani tlaku v komofe. V uvedeném pripadé byly vahové uUbytky ledu
zjiStovany podle idaji pribézné vihy.

Na zakladé vyse uvedenych hodnot lze uréit teoretickou uzaviraci dobu, za kte-
rou by doslo k vyrovnani tlaku v prostoru sublimatni komory. Tyto Casy by'y
porovnany s namérenymi udaji — viz. tab. 1.

m_éfeni ‘ Véhfl uvolnéné i Tlalg v subl. tsg;sitigléia | ﬁlz(:ilefarg
Cis. pary kg/h | komofe mm Hg doba — sec. | doba — sec.
1 | 0,57 ‘ 0,45 ‘ 0,9 ‘ El
_2 RN _(;,232—_ _P;— 0,31 i 1.4_ _ !}—_5 R
3 0,072 —:_ _ 0,275 —‘_ - 3(; J_ 8
el oo S e e
4 0,045 i 0,248 ‘ 5,0 15
Skutedné uzaviraci doby jsou urCeny pro okamzik zlomu kfivky — viz obr.

3 a 4. Tento zlom sice nelze odhadnout pfesnég, ale presto je patrné, ze skute€na
uzaviraci doba komory je nékolikandschné delSi nez teoretickd. Jeden z dlvodud
tohoto rozdilu je pravdépodobné odpor, ktery klade vysuSena vrstva proudu mo-
lekul vodni pary, dale pak skutetnost, Ze se jedna o vodni roztoky, jejichz tlak
je cca o 20 % nizsi nez parcidlni tlak par nad ¢istym ledem. Zvlasté v posledni
fazi suSeni pfi malém mnoZstvi ledu je nutné uzaviraci dobu znacné prodlouZit,
ale to je jiz presnost méfeni pochybad.

Barometrické méfeni udava pouze primérnou teplotu celého ledového povrchu
materidlu v komote. Jestlize doSlo k tani malého mnozstvi ledu, nestadi toto
malé mnozstvi par zvy3it v komore tlak natolik, aby odpovidal nadnulovym tep-
lotdam. Toto bylo zjisténo napf. pii chfevu materialu vf energii, aby pfi nadmérném
prikonu dodlo k potateéni fazi dokonce i k mistnimu spaleni potraviny, t. j. led
musel nezbytné projit v kapalnou fazi, coz vSak mebylo barometrickym meérenim
zaregistrovano. (Uzaviraci doba komory 10 sec). Toto zjiSt&ni neni v souladu se
zahrani¢nimi udaji (2) viz, podle kterych je odeCitdna nejvySsi teplota ledu. Proto
mozno konstatovat, Ze barometrickym méfenim lze urcovat pribéiné toliko pri-
mérnou teplotu ledového povrchu; pfesnost méfeni zdvisi na urceni uzaviraci doby
hlavné v zavislosti na ubyvajicim mnozstvi ledu. Je to v8ak jediny zplsob, ktery
trvale sleduje teplotu ledové hladiny.

PFi vypafcvacich teplotach chladiciho ckruhu v rozmezi —25 az —30 °C byly
povrchové teploty ledové vrstvy zjistované barometrickym méfenim bezpeling pod
doporucovanou hodnotou {pro hovdzi maso —10 °C), i pFestoze vysuZena povre-
chova vrstva dosahovala hodnot +50 az +60 °C. Z toho vyplyva nuthost regu-
lovat ohfev podle maximéalné pfipustnych teplot suliny. V opalném pripadé by
vznikalo nebezpe@i pFipaleni vysuSenych vrstev. Pouze za predpokladu pouZiti

znacné vys§sich kondenzaénich teplot, nebo vy3gich tlakG v sublimaéni komote,
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coz pFivadi i zvySeni teploty ledu, ma regulace ohfevu na zakladé barometrického
meéteni své plné uplatnéni.

Prof. Rey (3) aplikoval jinou meodu pro kontrolu teplot ledu. Pres vybrané
kusy materidlu proudi elekiricky proud. Paklize je veskera voda vymrzla, je
odpor znalny. Pii pfeméné i malé €asti ledu ve vodu znatné klesa elektricky
odpor, coz slouzi jako impuls ke sniZeni tepelného prikonu. Tato metoda nebyla
ve zkuSebnim zatizeni ve VU ZVU ovéfovana, neb je v prvé radé vhodna pro cit-
livé biologické materidly. U vétSiny potravin, které se su$i pri teploté ledu —15
az —20 °C, ztstava i tak az 10-ti procentni podil vodniho roztoku v tekutém stavu.
Prabézné stanoveni vahovych Ubytkd materidlu béhem suSictho procesu je dule-
7ité pro urCeni maximaélnich vykona chladiciho zafizeni a pro pFiblizné ur€eni
konce suSeni. Vahy, umisténé v susici komofe zkuSebniho sublimaéniho zafizeni,
tvofi letmo vetknuty nosmik v boéni sténé komory. Na konci nosniku je volné
zavéena liska se suSenou potravinou. Indukni vysila¢ je upevnén ve svislé ose
komody o dotyka se predlouzenim jadra-o konec nosniku. Zatizenim lisky, resp.
zménou, zatizeni se méii velikcst ohybu nosniku, coz se pfendsi na jadro indukZniho
vysilace, které tim méni svoji polohu. Tim se méni i vystupni mapéti vysilace,
které je Umérné zdvihu jadra (viz obr. 5). Vystupni napéti se indikuje elektron-
kovym voltmetrem.

Pribéh zavislosti napéti ma zatizeni je linedrni vyjma rozsahu v poatku stup-
nice; presnost méreni je 3 az 5 %. Vysledna k¥ivka vahovych dbytkd je patrna
na obr. 2. Z této kiivky bylo moZno stanovit mejveétsi vahové dbytky, kieré napt.
u hovéziho masa pouzitim metody rychlého zvySeni teplot zari¢d &ini béhem prvé
hodiny suSeni az 36 % celkového mnoZstvi vody v mase obsazené. Stanoveni konce
suSeni pomoci vah je dosti hrubé, neb Ubytky vlhkosti v posledni fazi suleni jsou
nepatrné. Vysufeni materidlu je spojeno s vzestupem teplot v celéem prifezu
materialu a lze proto usuzovat o stupni vysuSeni podle teplot v jadfe materialu.

PFi nepresném umisténi termoelementu do stfedu materidlu nap¥. pri zapi-
chovani termoc¢lankd, anebo pii nestejnych tloustkach potravin, z nichz je sniména
pouze teplota nékolika vybranych kusd, neni dostatedna jistota o stupni vysuSeni
veSkerého materialu. Proto byl pro spolehlivéjsi ur€eni prdmérného vysueni ma-
terialu navrZen niZze popsany zpUsob.

Méfeni je zaloZeno mna principu ochlazovani zhaveného platinového dratu, kolem
kterého proudi vysublimované pary z produktu smérem ke kondenzalnim plo-
cham. Stupefi ochlazeni dratu zavisi ma mnozstvi proudicich par; pii dosouSeni
je mnozstvi par jiz nepatrné, teplota dratu se zvySuje, €¢imZ se zvySuje i jeho
elektricky odpor. Platinovym dratem o @ 0,1 mm je vytvofena mfizka uvnit¥
kruhu z nevedivého materialu, vsazeného do spojovaciho potrubl mezi sublimadni
a kondenza¢ni komoru. Vliv tlaku v zafizeni je kompresovan stenym <&idlem,
které je umisténo v krytu tak, aby nebylo vystaveno proudu par. Opbé ¢idla jsou
zapojena do prilehlych vétvi mériciho mostu symetricky k méricimu pristroji.
V kolmé diagonale mostu je pak pripojen zdroj stejnosmérného proudu. Zmény
tlaku v zafizeni, které by jinak, v duasledku rGzné tepelné vodivosti prostiedi,
zplsobovaly zkresleni ddajd, pisobi na obé ¢idla steyné a jsou mistkovym zapo-
jenim kompenzovany.

Na obr. 2 je vynesen i prGb&h indikace proudu par. Absolutni hodnoty b&hem
snizeni jsou zavislé na mnozstvi naplné a na intenzité ohfevu. AvSak pfi vysuSeni
materialu, po prudkém poklesu kfivky, se ddaj blizi v kazdém ptipadd k nule
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(zavisi na zcejchovani pfistroje), coz znamend, Ze i proud vodnich par mizi a
tudiz Ze materiél je vysusen.

U zafizeni na zpracovani bioclogickych materidld v lahvich nebo ampulkach
pouziva francouzska firma Usifroid rovnéz U&inku proudicich par k wizualnimu
stanoveni konce suSeni. Nad hrdlem kazdé lahve je umisténa vrtulka a pakliZe
se prestane otalet, je material vysuSen.

I barometrického méfeni teplot moZno pouzit pro posouzeni stupné vysu3eni
materialu. PFi Casové stejném odpojeni sublimaéni komory od &erpaciho Ustroji
bude s ubyvajicim obsahem ledu klesat i tlakovy vzestup, zpGsobeny tlakem vod-
nich par. Nepatrny, nebo nulovy vzestup znamena, Ze z materialu vymizela témér
vedkers vlhkost. Pfesnost méFeni zavisi i na tésnosti sublimadni komory, neb pti-
savany vzduch ovliviiuje tlakovy vzestup.

Popsanymi méricimi metodami bylo moZno celkem spolehlivé zviadnout suSici
proces u sublimacniho suSeni ve vakuu a vytvofit tak predpoklady pro dalsi vy-
Zkumné — vyvojové feSeni problému.

Sdhrn

Autor v ¢lanku pojednava o spdsoboch privddzania tepla, potrebného k sublimacii
ako pre tuhé hmoty, tak aj pre tekuté hmoty. Poukazuje na nutnost udrzovania
povrchovej teploty na maximalne pripustnej hranici a spdsoby merania teploty
vo vnuatri spracovdavaného materidlu pomocou termecdélankov, umiestnenych v in-
jekdnych ihlach, barometrickou metdédou, metédou prof. Reya.
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NMPHMEHEHHUE M3MEPHUTEJALHOIO METOHA NPl CYIIRE CYBJIMMALOUEN

ABrop B cBoeil ctaThe pasGupuer ¢1oco0pl IPUBOTA TeMUEPAaTyDH HeoOXomuMo# R cydam-
MAIMH 14K UL TBCPABIX BCIICCTB, KA W j1s1 BeTeCTB 3KUIKMX. ABTOD YKA3bIBaeT HA He-
00XOMUMOCTE LIO/JICPRUBATL [MOBEPXHOCTHYIO TEMIEMTYPY H MAKCHMAJILHO JOITYCTAMOM
TPaHATe, TAKMKE KAK M HA CIOCOOL MBMEepeHi TeMIepaTYPLl BHYTPH 00pada rhiBi eMoro
M'dTepIIaJlﬂ IIpy IIOMOIIN TepMOS.TIGMOHTOB TOMEHIEHHLIX B ].LJI’!I)HU,OBLIX nriax. ﬁ".l]]ll:\‘lt"[l]ﬂ‘
JeCKHM MeTOJ0M, MeTofoM Tipod. Peya.

DIE BEI DER GEFRIERTROCKNUNG ANGEWANDTEN MESSMETHODEN
Zusammenfassung

Im Artikel fiihrt der Autor die Art der Wirmezufuhr an, welche zur Gefriertrock-
nung nicht nur von festen, sondern auch von fliissigen Stoffen notig ist. Es wird auf
die Notwendingkeit der Oberilichentemperaturerhaltung auf die maximal zuldssige
Grenze und die Messungsart der Temperatur im Innern des verarbeitenden Materials
mit Hilfe von Thermoelementen, die in Injektionsnadeln eingebaut sind, der barometri-
schen Methode, der Methode von prof. Rey, hingewiesen.
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