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1. UVOD

Proces sublimacionog susSenja (liofilizacije)
prehrambenih proizvoda predstavlja slozen neli-
nearan, nestacionaran :problem prostiranja toplo-
te i materije. Toplota potrebna za faznu promenu
vlage se krede od izvora toplote do povrSine sub-
limacije dejstvom gradijenta temperature, a vo-
dena para se krece od povrSine sublimacije ka
mestu ponora materije dejstvom gradijenta par-
cijalnog pritiska vodene pare. Na [pokretnoj gra-
nici fazne promene (povrSina sublimacije), smat-
ra se da je pri odredenoj temperaturi parcijalni
pritisak vodene pare jednak odgovarajucoj rav-
noteznoj vrednosti, odnosno zavisnost ravnotez-
nog pritiska pare smrznutih vlaznih materijala
od temperature p = fi(t) je jedan od merodavnih
parametara materijala pri sublimacionom su-
Senju.

Poznavanje ove zavisnosti dalje uz primenu
Clausius-Clapeyronove jednacdine omogucéuje od-
redivanje zavisnosti toplote sublimacije vlage iz
smrznutih vlaznih materijala od temperature 'sub-
limacije r = f(T), takode merodavnog parametra
materijala za proces sublimacionog susSenja. Re-
lativno male promene ove zavisnosti mogu Dbiti
razlog znaCajnih razlika rezultata analiti¢kog od-
redivanja prostiranja toplote i imaterije pri sub-
limacionom suSenju, Sto dalje moze biti jedan
od onih nesigurnih faktora koji otezavaju posti-
zanje optimalnih odmosa projekitnih i radnih pa-
rametara uredaja, odnosno optimalno vodenje
procesa.

Ista zavisnost je merodavna i za odredivanje
toka nekih drugih procesa (pomenimo 'samo gu-
bitak vlage proizvoda pri smrzavanju i skladis-
tenju).

Literaturni podaci o zavisnosti ravnoteznog
pritiska pare od temperature za [prehrambene
proizvode nisu u saglasnosti., Dyer i saradnici
(1966) u eksperimentalnoj studiji [1] ravnotez-
nog pritiska pare smrznutog govedeg mesa (ok-
rugla goveda pecenica i odrezak od krmenadle)
u temperaturnom podrugju —23°C do —I°C su
pokazali da je ravnotezni pritisak pare govedeg
'mesa priblizno 20% nizi od pritiska pare leda
destilovane vode iste temperature.
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U cilju odredivanja uticaja mreze &vrstih su-
vih sastojaka materijala na sniZzenje pritiska pa-
re u istom radu su dati i rezultati eksperimental-
nog istrazivanja pritiska pare smrznute tecnosti
koja je mehani¢ki gnje€enjem izdvojena iz mesa
na sobnoj temperaturi. Pokazano je da se priti-
sak pare smrznutog, izdvojenog soka mesa za
odredenu temperaturu nalazi izmedu vrednosti
za meso i Cist led.

Podatke o ravnoteznom pritisku pare i »la-
tentnoj« toploti sublimacije za smrznuta mesa
(odreske: govede pecenice, jagnjeci, teleéi, svinj-
ski, pile¢i i govedeg sala) za podruéje tempera-
tura od —26'C do —4°C su dali J. Hill i J. Sun-
derland 1967 [2]. Njihovi rezultati merenja po-
kazuju sli¢no, za sva ispitivana mesa, da su pri-
tisci pare 13 do 20% nizi od odgovarajuéih vre-
dnosti za ¢isti led.

Na drugoj strani rezultati merenja ravnote-
znog pnitiska pare smrznutog mrsavog govedeg
mesa i Zumanceta jaja u podrucju temperatura
od —42°C do —I15C, koje je 1971 [3] objavila
D. Simatos, naprotiv pokazuje da se ove vredno-
sti vrlo malo razlikuju od sli¢nih za cisti led.

Metode merenja koje su pomenuti autori
primenili u svojim istrazivanjima su razlidite.

U istrazivanjima [1] i [2] je primenjena me-
toda merenja koja se moZe smatrati egzaktnijom
u odnosu na metodu primenjenu u istrazivanju
[3] koja sadrzi zanemarenje parcijalnog pnitiska
vazduha.

Medutim, smatramo da se ova razlika pri-
menjenih metoda merenja ne moze smatrati je-
dinim razlogom razlike dobijenih rezultata i da
iglavni razlog lezi u tezini definisanja i kontroli-
sanja rezima ispitivanja, zbog vecleg broja uti-
cajnih faktora, kao &to su vrsta, poreklo i fizi¢-
ko+hemijski sastav proizvoda, naéin njegove pret-
hodne pripreme, brzina smnzavanja 1 veli¢ina
formiranih kristala u delijskom poroznom siste-
mu, kasnije promene temperature 1 mogucde re-
kristalizacija.

Zbog toga je preduzeto istrazivanje i mere-
nje ravnoteznog pritiska pare u zavisnosti od
temperature za niz smrznutih prehrambenih pro-
izvoda i to u Sirem podru¢ju vrednosti kontroli-
sanih uticajnih veli¢ina.

U ovom radu dajemo do sada dobijene rezul-
tate merenja ove zavisnosti za Sargarepu, krom-
pir i praziluk.
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2. METODA MERENJA

Sema opitnog uredaja je data ma slici 1 [6].

U sud a se stavlja smrznuti proizvod a u sud
b led destilovane vode, i jedan i drugi smrznuti
u obliku Supljeg cilindra @ 20x 60 mm koji se
navlace na nosa¢ j termoparova c¢. Primenjeni
termoparovi su Cu-const. Elektromotorna sila se
merl na termokompenzatoru »Norma« (Wien) g.
Kako je na red vezano pet termoparova, greska
merenja temperature nije veca od = 0,03 K.

Sud a i b se potapaju u meSavinu vode, al-
kohola i suvog leda u termosu d (razlicitim od-
nosom alkohola i vode se ostvaruju razlicite, za
potrébno vreme merenja, stalne temperature).

Preko trokrake slavine # oba suda mogu jed-
novremeno da se evakui$u, odnosnc da se odvoje
medusobno i od vakuum pumpe i (dvostepena
uljna obrtna vakuum pumpa, Edwards High Va-
cuum LTD, model ED 150 karakteristika: kapa-
citet 165 1/min, krajnji vakuum 10 Torra, kraj-
nji vakuum sa gas-dbalastom 10~° Torra, snaga
motora 0,37 kW),

Ispred vakuum pumpe je postavljen rashla-
dni stupanj f sa teénim azotom, odnosno suvim
ledom u metanolu, za kondenzaciju vlage iz sis-
tema u toku evakuisanja.

Za merenje razlike ravnoteznog pritiska pare
leda destilovane vode smrznutog proizvoda, tj.
razlike pritiska u sudu b i g, izmedu njth je po-
stavljen mikromanometar sa caSicom i kosom
cevi e. Kao manometarska tec¢nost je primenje-
no silikonsko ulje 704 »EBdvards«. Podaci o ulju
dobijeni od N. S. Harrisa iz Istrazivac¢ko-razvoj-
nog odeljenja »Edvards« H. V. Ltd., su dati u ta-
beli br. 1.

Tabela br. 1. Fizicke osobine silikonskog ulja 704
»Edwards«

i

Tempe-

ratura K 273 298 323 348 373

Specificna
gustina  g/cm’ 1,086 1,067 1,042 1,020 1,012

Kinematska

viskoz-

nost 10° m*/s 24440 37,97 1393 434
Pritisak Torr 4,190 2,155 6,030 1045. 1,237-
pare 4107 .10 1077 .10 107

Bazdarenje mikromanometra je izvedeno
prema ([4] i [5]), uz pomo¢ mikromanometra sa
vodom Askania — Werke A. G., Berlin.

Za kontrolu apsolutnog pritiska u sistemu
pre i posle trokrake slavine, postavljene su pi-
rani — merne glave, model M6A, i pirani vakuum
mera¢, model B5, Edwards H. V. LTD.

Postupak pni imerenju je slededi.

Na odredeni nacin pripremljen i smrznut
proizvod i led destilovane vode se stavljaju u
sudove a 1 b, zapremine Va i Vb, potapaju se u
termos u kome se odrzava temperatura T(K), a
zatim se vr8i njihovo zajedni¢ko jednovremeno
evakuisanje. Evakuisanje se vr§i do pritiska prib-
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lizno jednakog pritisku zasicenja vodene pare za
tu temperaturu, posle ¢ega se sudovi odvajaju
jedan od drugog i od vakuum pumpe pomocu
trokrake slavine i ¢eka se uspostavljanje ravno-
teze. Tokom vremena (t), sve do uspostavljanja
ravnoteznog stanja, prati se i belezi promena ra-
zlike pritisaka suda a 1 b pa — pb = Ap(t), kao
1 promena temperature proizvoda Ta(t) i cistog
leda Tb(t).

Dijagram na sl. 2. prikazuje nekoliko ovak-
vih krivih ulazenja u ravnotezno stanje u kome
se meri temperatura T i odgovarajuéa ravnotez-
na razlika pritiska Ap.

Ova izmerena razlika pritiska je u stvari ra-
zlika ukupnog pritiska i ona predstavlja zbir raz-
lika parcijalnih pritisaka zaostalog vazduha (me-
Savine gasova) Ap, i parcijalnih ravnoteznih pri-
tisaka vodene pare Ap..

Da bi se odredila razlika parcijalnih pritisa-
ka zaostalog vazduha, sistem je hladen do vrlo
niske temperature stavljanjem u termos sa tec-
nim azotom, posle Cega se izmeri temperatura
T, i razlika totalnog pritiska Ap, sudova a 1 b.

Kako je u toku hladenja najvecéi deo vodene
pare u oba suda sublimirao, na temperaturi T,
vodena para se u oba suda nalazi na svom pri-
tisku zasic¢enja, tako da je izmerena razlika to-
talnog pritiska Ap. jednaka razlici parcijalnih
pritisaka vazduha, suda a i b na temperaturi T..
Razliku parcijalnog pritiska vazduha na tempe-

S1. 1. Sema opitnog uredaja za merenje ravnoteznog
pritiska pare smrznutih vlaznih materijala; a) i b)
— merni sudovi; c) termoparovi, d) termos, e) mi-
kromanometar,; f) rashladni stupanj, g) termokowm-
penzator; h) trokraka slavina, i) vakuwwm pumpa; j)
nosaci termoparova; k) Pirani — merne glave; 1) Pi-
rani — vakuwm merac.
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raturi T, zatim odredujemo primenom termicke
jednadine stanja za idealan gas (pritisak vazduha
je toliko mali da se vazduh moZe smatrati ideal-
nim gasom), a razlika ravnoteinog pritiska pare
na temperaturi T, je zatim odredena Daltonovim
zakonom za parcijalne pritiske.

Treba pomenuti, da je pri merenju razlike
pritiska suda e i b mikromanometrom, obradu-
navan uticaj promene zapremine AV suda a i b,
usled pomeranja tednosti (silikonskog ulja) u
mikromanometru. Krajnji izraz za izradunavanje
merne vrednosti odstupanja ravnoteinog pritiska
pare smrznutog proizvoda, od pritiska pare leda
destilovane vode je:

T
Pu = AP — Ap; = AD ——— LD -

(V. F AV} (V. = V)

V. Ve
gde je:
V.= 19210 m’;
Ve = 189 10" m’,

Provera funkcionalnosti uredaja je izvriena
na slededi nadin: u oba suda (a 1 b) je stavijen
na nosace j led destilovane vode, a zatim su su-
dovi stavijeni u dva odvojena termosa u kojima
su odrzavane razli¢ite stalne temperature. Razli-
ka pritisaka sudova a i b, izmerena po ulaZenju
sisterna u ravnoteZno stanje na opisani  naéin,
trebalo je da odgovara poznatoj razlicl pritisaka
zasicenja vodene pare za immerenu razliku tem-
perature. Pokazalo se da odstupanja izmerenih
razlika pritisaka nisu bila veda od 0,3 N/m’.

3. REZULTATI MERENIJIA

Dijagram promene razlike pritiska Ap 1 tem-
peratura proizvoda i distog leda, od trenutka pre-
kida evakuisanja sudova a 1 b i njithovog medu-
sobnog odvajanja (t = 0) pa do ulaZenja u rav-
notezno stanje je dat na sl 2. 1 bi¢e ovde detalj-
nije razmatran.

U trenutku prekida veze sa vakuum pum-
pom, razlika pritiska Ap (pune linije) je jednaka
nuli, a zatim se povedava dok ne dostigne neku
maksimalou vrednost (za vedinu mernth krivih
pribliZno izmedu 15-0g i 25-0g minuta), a posle
toga se razhika pritiska smanjuje, da bi se posle
30 do 60 minuta ustalila na odredenoj vrednosti
koja je smatrana ravnoteziom.

Do ovakvog toka promene razlike pritiska
dolazi zbog toga Sto u toku evakuisanja vlage
iz povrdinskih slojeva materijala sublimira a
formirana porozna povriinska redetka oteZava,
narolito posle prekida evakuisanja, kretanje sub-
limirane viage i dalju sublimaciju, odnosno uspo-
rava uspostavljanje ravnoteinog stanja u sudu
sa proizvodom.

Karakteristi¢an je i tok temperaturnih kri-
vih prolzvoda T«t) 1 &istog leda Tu(t) u odnosu
na stalnu temperaturu u termosu.
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Sl 2. Dijagram zavisnosti promene razlike totalnog
pritiska Ap(t) i temiperature proizvoda Ta(t) i ¢istog
feda Tp(t), od prekida evakuisanja do ulaska u rav-
noteino stanje

Zbog ogranifene brzine dovoedenja toplote,
potrebne za sublimaciju u toku evakuisania, do-
lazi do sniZenja temjperature i proizvoda i fistog
leda u odnosu na temperaturu u termosu. Po
prekidu evakuisanja, postepenim ulaZenjem u
ravnoteZno stanje se smanjuje intenzitet subli-
macije 1 termperature proizvoda i Jistog leda ra-
stu, da bi se pri ulasku u ravnoteino stanje (br-
Ze za Cisti led) izjednatile sa temperaturom koja
viada u termosu. Na osnovu ovog razmatranja,
moZe se smatrati da su relativno velike razlike
pritisaka pare ¢&istog deda i smrznutih proizvoda,
koje su izmerili neki autori [1, 2], rezultat pre-
brzog olitavanja tj. ofitavanja pre uspostavljania
ravnoteznog stanja (koje bi odgovarale maksi-
malnim razlikama pritiska izmedu 15-0g i 25-0g
minuta posle prekida evakuisanja na nadim kri-
vama).

Rezultati merenja zavisnosti ravnoteinog pri-
tiska pare smrznutih proizvoda (8angarepa, krom-
pir 1 praziluk) od temperature dati su na sl. 3.

Da bi se utvrdio uticaj naéina tehnolo$ke ob-
rade proizvoda na pritisak pare, svaka vrsta pro-
izvoda odredenog Fizi¢kohemijskog sastava je is-
pitivana u sveZem stanju, blandiranom i homeo-
genizovanom.

Drugi parametar koji je kontrolisano me-
njan je brzina smrzavanja. Ova brzina je u naj-
vedoj merl zavisna od razlike temperature pro-
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izvoda i rashladne sredine u kojoj se vrél smrza-
vanje. Za jedan reiim dspitivanja je smrzavanje
izvodeno u vazduhu &ja je temperatura —29°C,
a u drugom reZimu u metanchu sa suvim ledom
na temyperaturi —73°C.

Rezultati merenja pokazuju sledele:

— Pritisak pare smrzputih prehrambenih
proizvoda je niZi od pritiska pare Cistog leda za
istu femperaturu;

— pOsStoji zavisnost sniZenja pnitiska pare
smrznutih prehrambenih proizvoda od kolic¢ine
suvih materija u proizvodu;

— izrazit je uticaj tehnolo$kog postupka una
pritisak pare (najvede je sniZenje pritiska pare
svezih proizvoda, manje blan$iranih a najmanje
homogenizovanih);

—— uticaj brzine smrzavanja se takode moze
zapaziti, mada ne u olekivanoj meri (sporije
smrznuti proizvodi imaju vedi pritisak pare}.

Kako se ovim merenjem pokazalo, da se
p(T) zavisnost smrznutih vlainih materijala mo-
Ze relativino jednostavnim opitnim aredajem me-
riti, i dalje istrazivanje ove zavisnosti, cdnosno
analiticke odredivanje funkcionalne zavisnosti
pritiska pare od temperature p = §T) za poje-
dine izvode i to pod uticajem promene vrednosti
kontrolisanih uticajnih veli¢ina predstoji.
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