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PRINCIPES PHYSIQUES FONDAMENTAUX DE LA
CONSERVATIONS AUX BASSES TEMPERATURES
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La lyophilisation peut étre définie comme une méthode de concentra-
tion a basse température, par laquelle les produits sont amenés a un
degré de déshydratation trés poussé, tel qu’ils peuvent étre conservés
pendant de longues durées aux températures ordinaires.

L’opération de lyophilisation comprend plusieurs phases successives
qui sont rappelées par deux schémas diis a Rey ! montrant, d'une part
T’évolution de la température du produit en cours de lyophilisation, et
d’autre part les changements d’état subis par l'eau qu’il contient. Le
produit, d’abord refroidi jusqu'a congélation totale, est soumis a la dés-
hydratation par sublimation de la glace. L’élimination plus ou moins
compléte de ’eau liée, non congelable, est effectuée dans une phase de
désorption ultérieure, ou la température du produit est ramenée a une
valeur supérieure & 0°C. Dans la plupart des installations actuelles, le
produit est, pour ces deux phases de dessiccation, placé dans une en-
ceinte a pression réduite. Le produit lyophilisé est conservé a la tempé-
rature ambiante, dans une atmosphére plus ou moins dépourvue de va-
peur d’eau et d’oxygéne selon les cas. Avant utilisation, on procéde le
plus souvent a la reconstitution du produit par addition d’eau.

INFLUENCE DE LA LYOPHILISATION SUR LA VALEUR
NUTRITIVE ET DIETETIQUE DES ALIMENTS

Par lyophilisation il est possible de réaliser la déshydratation de pro-
duits biologiques sans leur faire perdre leurs propriéteés physico-chi-
miques particuliéres. La déshydratation trés poussée qui est obtenue
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permet la stabilisation de ces propriétés pendant de trés longues pé-
riodes de stockage aux températures ordinaires.

Dans la recherche biochimique la lyophilisation est trés fréquemment
utilisée dans le cours de I’extraction des substances étudiées. Cette tech-
nique est également appliquée depuis plusieurs dizaines d’années a la
conservation a l’échelle industrielle de produits pharmaceutiques ou
biologique trés divers: sérums, vaccins vivants ou atténués, prépara-
tions a base d’hormones ou de vitamines, conservation des standards,
etc... La lyophilisation est donc reconnue comme étant capable de trai-
ter une grande variété de produits parmi les produits biologiques les plus
sensibles.

La conservation des propriétés nutritives et diététiques des denrées
alimentaires n’est qu'un cas particulier. Si la lyophilisation était appli-
quée aux denrées alimentaires selon les conditions techniques optimales,
ces propriétés ne subiraient aucune altération, ni au cours du traitement
lui-méme, ni au cours d’un stockage de longue durée. Cependant, dans
le but de diminuer le colt du traitement, la lyophilisation est souvent
appliquée aux denrées alimentaires dans des conditions opératoires assez
éloignées de l'optimum. Il apparait donc nécessaire d’effectuer un con-
trole de la valeur nutritive et diététique des denrées ayant subi une
lyophilisation de type industriel. D’aprés les résultats actuellement pu-
bliés, il semble que méme dans ces conditions, les denrées lyophilisées
ont une qualité satisfaisante.

Des travaux dans ce domaine ont été effectués en particulier aux U.S.A.
pour le Département de I’Agriculture ou I’Armée. De Groot 2, pour le Dé-
partement de I’Agriculture, a étudié la valeur biologique et la digesti-
bilité de quelques denrées alimentaires, en particulier poulet, viande de
boeuf, haddock. Selon ces travaux, digestibilité et valeur biologique sont
les mémes pour les produits cuits, qu’ils soient consommés directement,
ou aprés lyophilisation. Une compagnie privée? a comparé la valeur
biologique du poulet, du crabe, de la crevette aprés congélation et apres
lyophilisation. Les résultats montrent que la dessiccation n’apporte pas
d’altération de ce point de vue; tous ces produits ont la méme valeur
biologique que la caséine.

La conservation des vitamines dans quelques produits lyophilisés a été
étudiée par Thomas & Calloway 2. Ils ont en particulier mesuré la teneur
en thiamine, pyridoxine, riboflavine dans un certain nombre de denrées
alimentaires ayant subi la lyophilisation ou d’autres traitements de
conservation. Une certaine proportion de ces substances, variable selon
le produit et la vitamine considérés, disparait au cours de la lyophilisa-
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tion, mais dans l’ensemble les pertes semblent moins importantes dans
les produits lyophilisés que dans les mémes produits appertisés. La
conclusion des auteurs était que la lyophilisation était le procédé assu-
rant la conservation la plus efficace, du point de vue nutritionnel 3,

En Grande-Bretagne, le ,,Ministry of Agriculture, Fischeries and
Food” a fait procéder a des études analogues, en particulier sur des
pelits pois?. Aprés cuisson, la teneur en thiamine et vitamine C dans
les pois lyophilisés est presque égale a celle des pois frais.

Teneur en vitamine C:

— des pois frais: 95,5 mg/100 g de poids sec

— des pois lyophilisés: 85 mg/100 g de poids sec
(moyennes calculées a partir des résultats des auteurs pour différents
calibres et variéteés).

INFLUENCE DE LA LYOPHILISATION SUR LA CONSERVATION
DES COMPOSES AROMATIQUES VOLATILES

La lyophilisation comportant le plus souvent un séjour sous vide
prolongé, il est logique de se demander si ce traitement n’entraine pas
une perte en composés volatiles, qui serait responsable d’une altération
de la saveur ou du parfum originels des aliments.

Si I'on en référe tout d’abord a des expériences subjectives de dé-
gustation on peut dire que des produits ou la présence de composés aro-
matiques volatiles joue un réle primordial, par exemple des jus de
fruits ou du café, conservent aprés lyophilisation leur arome caracté-
ristique.

D’autre part Rey® a étudié d’une facon quantitative la conservation
au cours de la lyophilisation d’'une substance trés volatile: I’acétone. De
Iacétone est ajoutée en faible quantité (2%) a une solution de compo-
sition connue qui peut étre considérée comme représentative d’un sy-
steme biologique plus complexe:

— solution saline équilibrée d’Earle
— glucose 10%
— glycocolle 10%

La dessiccation primaire (durée: 16 heures) était suivie d’une dessiccation
secondaire particuliérement séveére: produit maintenu a -+ 40°C., sous
un vide inférieur a 10-3 mm mercure, pendant 30 heures. Aprés ce
traitement, la quantité d’acétone conservée dans le produit représentait
encore 30% de la teneur initiale.



(5] VIII Symposium. Les matieres étrangéres dans les aliments 289

INFLUENCE DES CODITIONS OPERATOIRES

Le maintien des qualités tant arématiques que nutritives et diététi-
ques dans les denrées traitées par lyophilisation dépend des conditions
opératoires. On soulignera ici l'influence de celles-ci certains domaines
particuliéerement critiques.

Congélation

Le premier point essentiel, pour que les qualités nutritives et aroé-
matiques soient conservées, est que la congélation soit suffisante pour
amener le produit dans un état de rigidité totale.

Pour comprendre I'importance de ce point, il faut se rappeler que la
congélation d’'un systéme aqueux se fait en deux temps. Lorsqu’un pro-
duit alimentaire est refroidi, la congélation commence par la formation
de cristaux de glace pure, entre lesquels. subsiste le reste de 1’eau qui
contient toutes les substances dissoutes ou en suspension. A mesure que
s’accroissent les cristaux de glace, ce systéme interstitiel est donc de
plus en plus concentré. Ce n’est qu’a une température assez basse que
les solutions interestitielles finissent par se congeler.

Si le produit congelé est réchauffé, c’est le réseau interstitiel qui com-
mence d’abord a fondre. Il apparait donc¢ des solutions a concentrations
trés supérieures aux concentrations biologiques normales.

Il est bien connu que les solutions interstitielles présentes dans un pro-
duit biologique incomplétement congelé sont responsables, par suite de
leur forte concentration en sels minéraux, de 'altération des substances
organiques qui se trouvent a leur contact. Elles provoquent en particu-
lier la dénaturation des protéines. Si le produit doit étre conservé quel-
que temps avant la lyophilisation proprement dite, il doit étre stocke
a une température suffisamment basse pour éviter les altérations de
cet ordre.

D’autre part si ’on met sous viole un produit imparfaitement congelé,
un autre type d’altération peut intervenir. L’eau des zones liquides
s'évapore, cette évaporation peut méme se faire, si la fusion interstitielle
est importante, sous la forme d’une véritable ébullition malgré la basse
température. Méme si ’évaporation reste discréte, la dessiccation qui
est réalisée dans ces conditions a des caractéres bien différents de la
sublimation qui est le phénoméne normal dans la lyophilisation.

En effet la déshydratation par évaporation qui a lieu dans un cas de
fusion partielle augmente encore la concentration des solutions intersti-
tielles, ce qui accélére les dénaturations physico-chimiques précédentes.
I’évaporation s’accompagne également d’une migration des substances

20 — Zeszyty problemowe PNR
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dissoutes vers la surface libre du produit. Mais surtout elle entraine le
départ des substances volatiles. Au contraire, si la dessiccation se fait
seulement par sublimation, le résultat est trés différent parce que la
sublimation de la glace laisse en place les substances séches qui se
trouvalent en solution ou en suspension dans le réseau interstitiel. La
sublimation commencant sur toute la surface libre gagne progressive-
ment le centre du produit; celui-ci est ainsi trés rapidement enveloppé
par une couche poreuse constituant un filtre qui retient par adsorption
les substances volatiles ayant pu s’échapper au niveau du front de
sublimation.

Si donc l'on désire conserver au mieux lintégrité biochimique du
produit ainsi que les composés volatiles qu’il peut éventuellement con-
tenir, il est nécessaire d’éviter l’apparition de zones de fusion partielle
au cours du stockage a l’état congelé et de la phase de sublimation; le
produit doit étre maintenu pendant ces deux étapes a une température
inférieure a sa température de fusion commencante. (T;,, fig. 1).

Cette température, caractéristique du produit, doit étre déterminée
expérimentalement, par exemple par la méthode d’Analyse Thermique

Différentielle (A. T. D. — Rey ¢=7). Pour certaines denrées, les valeurs
trouvées sont relativement basses:

— jus de péche: — 21°C.

— jus d’abricot: — 29°C.

— jus d’orange: — 43°C.

— jus de muscat: — 45°C.1

Pour la congélation il ne suffit pas d’abaisser la température du pro-
duit jusqu’au point de fusion commencante. En effet le plus souvent les
systémes aqueux manifestent le phénomeéne de sous-refroidissement (sur-
fusion). Leur solidification totale n’est obtenue que s’ils sont portés
a une température beaucoup plus basse que la température de fusion
commencante. Cette température de congélation totale (Tcs) qui varie
également avec le produit mais dépend également des circonstances opé-
ratoires doit étre aussi déterminée expérimentalement.

Pour certains produits il peut étre indiqué de ne pas se contenter
d’une congélation simple mais de faire un traitement thermique. Sou-
vent en effet les systémes aqueux (notamment certains jus de fruits) ne
sont pas, a I’état congelé, complétement cristallisés. Les solutions in-
terstitielles se sont solidifiées sous forme partiellement ou totalement
vitreuse. Ces systémes amorphes ont une température de fusion assez
basse; il est possible de les amener a un état cristallin en leur faisant subir
un traitement thermique (Rey 5, 7), processus comportant:

1) un refroidissement rapide a une basse température, ce qui solidifie
le produit sous une forme largement vitreuse et métastable;
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2) un réchauffement jusqu’a une certaine température (déterminée
par ATD) ou les systémes vitreux cristallisent;

3) un nouveau refroidissement.

A la suite de ce traitement, le produit peut étre porté pour la subli-
mation a une température plus élevée, sans dommage. On observe en
outre que la lyophilisation se fait plus rapidement et aboutit a une
humidité résiduelle plus faible.

Sublimation

La période de sublimation peut également étre critique pour la qualité
nutritionnelle et organoleptique des denrées alimentaires lyophilisées,
par suite de la nécessité de fournir de la chaleur au produit en cours
de sublimation. La sublimation est en effet un phénomeéne fortement
endothermique (environ 500 calories par gramme de glace sublimée);
si 'on veut éviter un abaissement de température du produit, qui
entrainerait le ralentissement puis ’arrét de la sublimation, il est néces-
saire de compenser cette absorption de chaleur par un apport d’énergie
externe.

A) Lorsqu’un liquide est soumis a la sublimation dans le récipient
méme ou il a été congelé, la chaleur peut étre transmise par contact
a partir d’'une plaque chauffante supportant le récipient. Elle parvient
au front de sublimation, ou elle est utilisée, par conduction a travers
la zone encore congelée du produit. Par suite de la conductivite me-
diocre des corps aqueux congelés, la couche congelée est le siege d'un
gradient thermique important. Le désir d’obtenir au front de subli-
mation une température suffisamment élevée pour une sublimation ra-
pide peut provoquer une fusion partielle de la partie inférieure du pro-
duit. On a vu le danger de cette fusion pour les qualités nutritionnelles
ou arématiques du produit.

B) Si la sublimation est effectuée sur un produit se présentant en
fragments (morceaux de fruits ou de viande, liquide granulé apres
congélation), la chaleur fournie par des plaques radiantes est transmise
a la surface du produit par rayonnement infra-rouge et par conduction
gazeuse et convection, 'importance relative de ces deux processus dé-
pendant de la pression dans la chambre de lyophilisation. Le transfert
jusqu’au front de sublimation, au travers de la couche ,,séche’”, se fait
par conduction solide et par conduction gazeuse et convection.

Ici encore, étant donné la grande porosité de la couche seche et les
basses pressions régnant en général dans la chambre de lyophilisation,
les transferts de chaleur sont peu efficaces et une trés grande différence
de température s’établit entre le front de sublimation et la surface du
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produit. Les risques de fusion du noyau congélé ne sont pas a négliger
dans ce cas mais, en outre, d’autres types d’altérations peuvent se mani-
fester si le chauffage est mal adapté, au niveau de la couche ,,séche”
cette fois. Cette zone se trouve en effet portée a des températures posi-
tives, et comme la teneur en eau y est encore élevée, des réactions di-

verses peuvent s’y produire, en particulier dénaturation des protéines et
brunissement non-enzymatique.

De nombreux travaux ont mis en évidence la relation entre ’intensité
du chauffage pendant la phase de sublimation et la conservation des
vitamines, la consistance, la qualité arématique, le golt, la facilité de
rehydratation (Goldblith, Spiess).

Conditionnement et stockage

Les produits biologiques lyophilisés, lorsqu’ils ont une humidité ré-
siduelle trés basse et sont conditionnés dans une atmosphére inerte, peu-
vent étre conservés pendant des durées extrémement longues. Ainsi, les
standards internationaux, gardant leur activité initiale pendant des an-
nées, démontrent la stabilité dont peuvent faire preuve les produits
lyophilisés. Pourtant ces produits, ayant une trés grande surface interne,
sont doués d’une réactivité importante vis-a-vis de l’atmosphére am-
biante, et si le conditionnement n’a pas été effectué de maniére suffi-
samment rigoureuse, ils peuvent étre le siége d’une évolution au cours
d’un stockage prolongé.

Parmi les facteurs de cette évolution, les plus importants sont la te-
neur en eau résiduelle et la présence d’oxygeéne, puisque la température
de stockage désirée est en général la témpérature ambiante. Leur in-
fluence sera démontrée par un exemple: la teneur en vitamine C de pois
était, immédiatement apreés lyophilisation, de 66 mg par 100 g. Aprés
6 mois de stockage sous azote en boite métallique scellée, 37 mg/100 g;
cette baisse étant due a ce que I'humidité résiduelle du produit était
relativement élevée (2%). Mais aprés le méme temps de stockage, en
présence d’air et dans un emballage plastique, la teneur en vitamine C
n’était plus que de 19 mg/100 g alors que I’humidité était passée a 4,5%.

II a été montré® que si 'on désirait protéger les produits sensibles
contre l'oxydation ils devaient étre maintenus dans une atmosphére
contenant moins de 1% d’oxygéne. Le conditionnement doit donc étre
realisé sous vide, ou avec un gaz inerte, de I’azote par exemple, tres pur.
I’emballage donnant actuellement la plus grande satisfaction du point
du vue de I’étanchéité a 'oxygéne est la boite métallique scellée, bien
que certains complexes plastiques soient aussi probablement accep-
tables. Un détail technique important est que, en fin de dessiccation,
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le vide dans la chambre de lyophilisation devrait toujours étre cassé
avec de ’azote et non pas avec de l'air. En effet, si le vide est cassé sur
de l’air, de l'oxygéne est adsorbé trés fortement sur toute la surface
interne du produit; méme si ensuite les emballages sont évacués avant
d’étre scellés sous vide ou sous azote, la teneur en oxygéne de I’atmos-
phére reste importante 2.

L’humidité résiduelle peut étre abaissée dans les machines a lyophi-
liser industrielles a des valeurs assez basses, de ’ordre de 1%. Cependant
les produits lyophilisés sont trés hygroscopiques, et si I'on désire leur
conserver leur faible teneur en eau, il est indispensable dans beaucoup
de cas de casser le vide en fin de dessiccation, puis d’effectuer toutes
les manipulations de conditionnement, en présence d’air ou de gaz
inerte secs; c’est le cas des jus de fruits notamment.

Il n’est pas toujours indiqué cependant de pousser dessiccation au
maximum,; certains produits sensibles a l’oxydation peuvent en effet
étre conservés dans l’air, a condition d’avoir une teneur en eau dé-
terminée. Cette humidité semble correspondre a la saturation de la
surface interne du produit par une couche monomoléculaire d’eau 1.

Ainsi des carottes lyophilisées se décolorent moins rapidement si leur
teneur en eau est supérieure a 1,8%. D’un autre cété I’élévation d’humi-
dité favorise le brunissement non enzymatique, accompagné d’une perte
en vitamine C. Il existe donc une humidité résiduelle optimum pour la
conservation dans l’air. Il est probable évidemment que la durée de
stockage dans ces conditions sera plus courte que si 'on effectuait un
stockage en l’absence d’oxygeéne et avec une trés basse teneur en eau;
mais par contre le prix de revient de la dessiccation et du conditionne-
ment est notablement diminué.

Salwin! a ainsi déterminé pour de nombreux produits une teneur
en eau optimum: pour des cétes de porc crues, une teneur en eau su-
périeure a 9,5% provoque des phénomeénes d’hydrolyse accentués, alors
qu’avec une teneur en eau inférieure a 9,5% le rancissement est tres
rapide. Pour du lait écrémé la teneur en eau optimum est de 3,5%. Pour
des jus de fruits, elle doit étre aussi basse que possible, inférieure a 1%
si ’on veut que la vitamine C soit conservée.

La lyophilisation, effectuée dans les conditions techniques optimales,
est capable de préserver a un trés haut degré la valeur nutritive et
diététique, ainsi ‘que la qualite arématique des denrées alimentaires.

Cependant la qualité finale du produit est largement influencée par
les conditions opératoires effectives, qu’il s’agisse des circonstances phy-
siques de la lyophilisation elle-méme ou des modalités du conditionne-
ment du produit lyophilisé. Il apparait nécessaire, pour chaque produit
devant subir la lyophilisation, de définir la qualité finale utile: par
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exemple le produit sera-t-il consommé cru ou aprés cuisson, la durée
probable du stockage est-elle de quelques semaines seulement, ou de
plusieurs mois, etc... Les conditions technologiques optimum pour le
traitement de ce produit pourront ensuite étre déterminées de facon

a concilier au mieux ces exigences qualitatives et les impératifs éco-
nomiques.
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Streszczenie

PODSTAWOWE ZASADY FIZYCZNE KONSERWACJI
W NISKICH TEMPERATURACH

D. SIMATOS (DIJON)

Liofilizacja, czyli technika suszenia w stanie zamrozonym, pozwala na koncen-
iracje nietrwaltych systeméw biologicznych. Uzyskane odwodnienie jest tego rzedu,
ze liofilizowane produkty mozna przechowywaé¢ bardzo dlugo w normalnej tem-
peraturze,

Technika ta stosowana jest juz od szeregu lat do obroébki réznych substancji
farmaceutycznych: serum, hormonéw, witamin itd., a w szczegélnosci do standar-
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déw miedzynarodowych. Zdolno$é¢ stabilizacji jakg wykazuje ta metoda w odnie-
sieniu do wrazliwych produktéw biologicznych jest obecnie dobrze znana. Bada-
nia §rodk6w zywno$ci poddanych przemyslowej liofilizacji wykazaly rowniez dobry
poziom zachowania strawnos$ci bialek oraz zawartoéci witamin. Poniewaz liofili-
zacja obejmuje najczeSciej przediluzone przetrzymanie produktu pod proéznig,
mozna sie bylo obawia¢, ze pociggnie to za soba powazne obnizenie wlasciwosei
organoleptycznych. Na podstawie licznych przykladéw stwierdzono jednak, ze za-
chowanie sie¢ produktéw jest odwrotne, ze w artykulach liofilizowanych charakte-
rystyczny aromat utrzymuje si¢ w sposéb zadowalajacy. Jezeli do soku oOWoCcowego
doda¢ przed liofilizacjg substancje wyjatkowo lotna, np. aceton, odnajduje sie ja
W bardzo znacznym procencie w produkcie koncowym.

Takie mozliwosci konserwacji zawdziecza liofilizacja suszeniu, ktére nastepuje
w efekcie sublimacji lodu. W celu najlepszego zachowania wlasciwosci odzywczych
i organoleptycznych $rodkéw zywno$ci zachodzi jednak koniecznosé wykonania
liofilizacji zgodnie z zasadami konserwacji systemoéow biologicznych w niskich tem-
peraturach.

Résume

PRINCIPES PHYSIQUES FONDAMENTAUX DE LA CONSERVATION
AUX BASSES TEMPERATURES

D. SIMATOS (DIJON)

La lyophilisation, technique de dessiccation a partir de l’état congelé, permet
la concentration de systémes biologiques fragiles. La déshydratation obtenue est
telle que les produits lyophilisés peuvent étre conservés pour de trés longues pé-
riodes aux températures ordinaires.

Cette technique étant appliquée depuis plusieurs années au traitement de di-
verses substances pharmaceutiques: sérums, hormones, vitamines, etc..., et en parti-
culier des standards internationaux, son pouvoir de stabilisation des produits bio-
logiques sensibles est maintenant bien connu. Des dosages effectués dans des den-
rées alimentaires ayant subi une lyophilisation de type industriel ont également
montré la bonne conservation de la digestibilité des protéines et de la teneur en
vitamines.

La lyophilisation comportant le plus souvent un séjour sous vide prolongé, on
pouvait craindre que cela entraine une perte importante de la qualité organolep-
tique. Il a été constaté au contraire, sur de nombreux exemples, que I’aréme carac-
téristique subsiste de facon satisfaisante dans les produits lyophylisés. Si une sub-
stance extrémement volatile, comme de l’acétone, est ajoutée a un jus de fruit
avant sa lyophilisation, elle se retrouve dans le produit final en trés forte pro-
portion.

Ces possiblités de conservation, la lyophilisation les doit au fait que la dessicca-
tion est obtenue par sublimation de la glace. Cependant, pour que les qualités
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nutritives et organoleptiques des aliments soient maintenues au mieux, il est né-
céssaire que l'opération de lyophilisation soit effectuée conformément aux prin-
cipes de la conservation aux basses températures des sytémes biologiques.

La congélation préalable et la sublimation doivent étre conduites de telle sorte
que le produit soit dans un état de solidification totale, sans aucune phase liquide.
Les substances sensibles sont ainsi préservées de l'action néfaste des solutions
hyperconcentrées dans un systéme incomplétement congelé. D’autre part, la des-
siccation se fait bien par sublimation de la glace et non par évaporation, ce qui
favorise la rétention des composés volatiles.

Summary

THE BASIC PHYSICAL PRINCIPLES OF LOW TEMPERATURE
PRESERVATION

D. SIMATOS (DIJON)

Lyophilisation, a technique of drying in the frozen state, allows concentration
of fragile biological systems. The dehydratation thus obtained is such that the
lyophilized products may be stored for very long periods at normal temperatures.

Since this technique has already been applied for several years to the process-
ing of various pharmaceutical substances: serums, hormones, vitamins, etc., parti-
cularly in order to make them consistent with international standards, its stabi-
lization effects on fragile biological products is now well known. Analyses carried
out foodstuffs industrially lyophilized have shown a good preservation of di-
gestibility and of vitamin content.

As lyophilization requires very often a prolonged stay under vacuum, it might
be feared that this would lead to an important loss of organoleptic quality. Quite
to the contrary however it was possible to see on numerous examples that the
characteristic aroma persists in a satisfactory way in lyophilized products. If a very
volatile substance, such as acetone, is added to a fruit juice before lyophilization,
it remains to a very great proportion in the final product.

' These preserving properties of lyophilization are due the fact that the drying
is obtained by the sublimation of ice. However, to ensure the best possible preser-
vation of the nutritive and organoleptic qualities of foods, it is necessary that the
process of lyophilization be effected in accordance with the principles of low
temperature preservation of biological systems.

The preliminary freezing and the sublimation must be conducted in such a way
that the product be in a state of total solidification, without any liquid phase.
Sensitive substances are thus protected against the harmful effect of hyperconcen-
trated solutions present in an uncompletely frozen system. On the other hand, as
the dehydratation is accomplished by sublimation of ice and not by evaporation,
this favours the retention of volatile compounds. ‘
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Zusammenfassung

PHYSIKALISCHE GRUNDLAGEN DER TIEFTEMPERATUR-
-LAGERUNG

D. SIMATOS (DIJON)

Die Lyophilisation ist eine vom Gefrierzustand ausgehende Trocknungstechnik.
Sie ermoglicht die Konzentration biologisch fragiler Systeme. Die so erhaltene
Dehydrierung erlaubt die Aufbewahrung der lyophilisierten Produkte fiir sehr
lange Zeit bei gewohnlichen Temperaturen.

Seit mehreren Jahren wird diese Technik fiir die Behandlung pharmazeutischer
Produkte angewandt: Vitamine, Hormone, Serum, ferner fiir internationale Stan-
darden (Normen) dank der Stabilisierungfihigkeit von empfindlichen biologischen
Produkten. Untersuchungen an Lebensmitteln nach industriell erfolgter Lyophili-
sation ergaben einwandfreies Verhalten der Protein-Verdaulichkeit und des Vita-
mingehaltes.

Der Einfluss der ldngeren Aufbewahrung im Vakuum liess eine Senkung der
organoleptischen Qualitdte befiirchten. Auf Grund zahlreicher Versuche wurde je-
doch festgestellt, dass das charakteristische Aroma im lyophilisierten Produkt er-
halten bleibt. Sehr fliichtige Stoffe, wie z. B. Azeton, wurden Fruchtsiften vor der
Lyophilisation zugegeben; sie befanden sich in sehr starken Verhiltnis im End-
produkt. Diese Konservierungseigenschaften beruhen auf der Tatsache, dass die
Gefriertrocknung durch Sublimation des Eises erfolgt. Trotzdem ist es notwendig,
wenn man Nidhrwert und organoleptische Qualitdten der Lebensmitel bewahren
will, den Prozess der Gefriertrocknung geméss den Grundsitzen der Tieftempe-
raturlagerung biologischer Systeme durchzufiihren.

Das Gefrieren und die Sublimation miissen so geleitet werden, damit sich das
Produkt in einem Zustand vollkommener Erstarrung befindet, also ohne fliissige
Phase. Die empfindlichen Stoffe werden hierbei einem schiddlichen Einfluss iiber-
konzentrierter Losungen in unvollstindig gefrorenen Systemen entzogen. Anderer-
seits erhidlt man eine gute Trocknung durch Sublimation des Eises, also nicht
Verdampfung, wodurch das Erhalten fliichtiger Verbindungen begilinstigt wird.

Pe3zwomMme

OCHOBHBIE P®UIMNYECKUE IIPMHINUIIBI KOHCEPBAIIUNU
TP/ HU3KUX TEMIIEPATYPAX

I. CMMATOC (OIVM2KOH)

Junodbnamzaumsa, T. €. TeXHMKa CYLIKM B 3aMOPOKEHHOM COCTOAHMM, obecreym-—
BaeT KOHIEHTpaLMIO0 MaJloCTabMIbHBIX Omosormyeckmux cucreMm. Jocturaercsa ob6e3-
BOXXKMBaHMe TaKO} CTeIleHM, YTO JMOMUIM3OBAHHBIE IIPOAYKTBI COXPAaHAITCA IIPO-
IOJIKUTEJNBHOE BpPEeMs IIPM HOPMAaJbHOM TeMIepaTrype.
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Ora TeXHMKa NPUMEHSEeTCA yxKe Ha NPOTAXKEHMM pAAa JeT mpu obpaboTke pas-
HOro pozxa papManeBTMYECKUX CyOCTAaHLMIA: CbLIBOPOTKM, TOPMOHOB, BUTAMMUHOB
U T. I, @ B OCOOEHHOCTM IJIA MEXAYHAPOAHLIX CTAHAAPTOB; CIOCOGHOCTL CTAGMJIM-
3anmy, KOTOpas JOCTUTaeTcd IIyTeM INPMMEHEHMsS 9TOr0 MeTOAa II0 OTHOILIEHMIO
K HECTOMKNMM OMOJIOTMYECKUMM IIPOAYKTaM, XOPOILIO K3BecTHA. JVIcciaenoBaHUS jugelely
AYKTOB, IIOABEPTHYTBIX IIPOMBILIIEHHON JMOMUIN3ALIUY, BBLIABUJIM TaKiKe BbICOKMIL
YPOBEHL COXPaHEHMUs IIepeBapuBaeMoOCTM O€eJIKOB M COAepzKallleroca KOJMYecTBa
BUTaMMHOB.

BBuny Toro, uTo JamouaM3anMs dYaumle BCEro OXBaTLIBAET IPOJOJIKUTENbHOEe
colepzxKaHie IPOAYKTOB B BaKyyMe, MOXKHO OBbLIO omacaTbCs, 4YTO 93TO IIOBJIEYeT 3a
€co00Ji 3HauYMTEJbHOEe CHMIKEHMEe OPraHOJENTHMYEeCKMX CBOMCTB. OXHAKO HA OCHOBE
MHOTO4YYICJI€HHBIX NPUMEPOB ObIJIO YyCTAHOBJIEHO, YTO KaK pa3 HaobopoT, B IIPOAYKTAX,
IMOABEPTHYTHIX JMOMDUIN3ALMY, CIELM(PIYECKNI apoMaT coxXpaHseTcs xXopouo. Ecin
nepexn Janoduansaneit MOPYKTOBOTO COKa ROGAaBUTHL K HEMY ObICTPO YJIETYUMBAIOLLY-
IocAd cyOGCcTaHImMIO, HampyMep, aleTOH, TO B (PUHANBHOM IIPOAYKTE OH OGHAPYRM-
BaeTCAd B 3HAYUTEJILHOM KOJMYEecCTBe.

Tarye pe3ynbTaTbl KOHLEHTPaLMy JuoduianMsauyus jaeT OJarofaps CYLIKe, KOTO-
pas ciaeayer B pe3yJbTare cybammManmm Jappa. B nenax Jydinero CoxXpaHeHUd M-
TaTENbHBIX ¥ OPraHOJENTUYECKMX CBOJCTB IPOAYKTOB NMUTAHUA BO3HMKAET, ONHAKO,
HEOOXOAMMOCTb OCYUIECTBJIEHMA JMOMUAN3ALUMA B COOTBECTBMM C IIPMHIIAIIAMM KOH-
cepBauuy OMOJIOTMYECKMX CUCTEM IPM HU3KUX TeMIepaTypax.

IIpensapuTenbHOe 3aMOPOKMEAHME U CYOIMMAaLMIO CJEAYyeT IPOMU3BOIMUTL TAKUM
o6pa3oM, 4TOOB! MPOAYKT B LIEJOM HAXOAMJICA B TBEPAOM COCTOAHNMMU, YTOGLI He GBLIO
HUKaKOM XUAKOM a3bl. TakuMm 06pa30oM HECTOMKME CyOCTaHIVM MNpefoXPaHAITCA
OT mary0110T0 AeiCTBUSA TUIIEPKOHLIEHTPUMPOBAHLIX PAaCTBOPOB, OOPa3yIOLIMXCA B CHUC-
TeMe HEIIOJIHOTO 3aMopaxkuBaHus. Kpome TOro. cyiuka IIPOMCXOAUT B pPe3yJbTaTe
cyOommumammm Jb7a, a He IIOCPEACTBOM MCIIaPEHMs, YTO CIIOCOGCTBYeT 3ajepikRKe Jie-
TYy4YuX COeIVMHEHMUI.



