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食品の凍結乾燥過程における重量と電気容量の変化
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The development of a non-destructive method was attempted for the measurement of food weight

change (i.e. moisture content change) in a freeze-dryer. An aqueous solution of 10% dextrin was used

as a food sample. Changes in both weight and temperature of the sample were simultaneously

measured during a freeze-drying process. The capacitance of sample was also measured using two

stainless steel heating shelf boards as a pair of electrode plates.

Sample temperature histories varied with the sample position in the dryer. Sample temperature

did not precisely indicate the freeze-drying state of the sample. Determining the endpoint of

freeze-drying based solely on the results of sample temperature measurements remained practical

problems. The capacitance change showed a good correlation with the weight change. Thus, it is

feasible to monitor the weight of a sample during freeze-drying by measuring its capacitance.
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凍結乾燥 は,凍 結状態にあ る材料 か ら氷 を昇華 させて

水分を除去す るプ ロセスであ る1).凍 結乾燥 食品 には,

次のよ うな特徴が ある.(1)色,香 り,栄 養素 などの熱的

変性が少 ない.(2)バ クテ リアや酵素 の活性が抑制で き,

長 期保 存が可能 である.(3)乾 燥前 の形状 を維持す る.(4)

組織 が多孔質 であり,水 の付加によ る復元性 が良 い.し

か し,実 際の凍結乾燥食品の製造では,こ れ らの特徴の

全てを持 つ食品 を製造す ることは容 易ではない.ま た,

製 品 ごとに凍結乾燥条件を決め る必要 があ り,技 術的 に

不明な点 も多 く,製 品化が困難な食品 もある.さ らに,

他 の乾燥法 に比べて乾燥時間が長 く,エ ネルギーコス ト

が嵩 むため製品価格 も割高 にな る2).

エネルギー コス トを抑え,品 質の一 定 した凍結乾燥食

品を製造 するためには,乾 燥中の食品の状態 を常 に把握

し,最 適 な条件下で乾燥を進め,目 的含水率 に達 した時

点 で乾燥 を終了 させ る必要があ る.し か し実際 には,過

去 の経験 に基づ いて凍結乾燥条件を設定 し,部 分的 な品

温 の変化 を指標 と して全体の製造 工程 を管理 している.

そ して乾燥不足が発生 しないよ うに,乾 燥時 間を多 あに

見積 もって製造 を行 って いる.こ のよ うな現状 の凍結乾

燥工程 の管理手法 では,乾 燥終点の見極めが困難である

ため,乾 燥 エネルギーの浪費や製品不良を繰 り返 し発生

す る危険性 が常 にある3).

Sagaraら4)は 小型 の凍結乾燥 機内 で,被 乾 燥物 の重

量変化を連続 的に測定す る方法 を提案 した.こ の方法は

食品の乾燥状態 を リアル タイムで測定で きるため,効 率

的な操作条件を設 定する有力 な手段 となる.し か し,実

際 の凍 結乾燥機 内で は棚板 が複雑 に入 り組 ん でい るた
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め,重 量測定用の ロー ドセルの設置が困難 であるといっ

た技術的 な問題がある.

土肥 ら5)は,常 圧 の通風乾燥機内で試料の電気容量 を

測定することによ り,試 料 の乾燥状態(水 分量 の変化)

を連続的 に測定する方法 を提案 した.一 般 に水 は,物 理

状態の変化によ って固有 の電気容量を持ち,相 変化 の前

後で電気容量が大 きく変化す る6).電 気容量測定は,測

定部位が減圧下で も測定可能であ る.こ の特性 を利用 し

て,凍 結乾燥機内の食 品の水分を,電 気容量変化 を用い

て測定 できれば,非 破壊 ・非接触で食品の水分や乾燥終

点を見極 あることが可能 となる.こ れは,凍 結乾燥食品

の製造工程を リアル タイムで計測 ・管理する手法の確立

にも繋が る.

本研究で は,凍 結乾燥過程 にお ける食品 の重量変化 と

品温変化 を同時に測定 して,品 温測定による乾燥終点の

見極めの有効性を検討 した.次 に,凍 結乾燥機内の加熱

用の棚板 を電極板 として利用 して,凍 結乾燥過程 におけ

る食品の電気容量変化 を測定 した.そ して,重 量変化 と

電気容量変化 との関係 を調べ,電 気容量測定 による食品

の凍結乾燥状態の連続計測の可能性 を検討 した.

実 験 方 法

1. 試 料

凍結乾燥試料 として,デ キス トリン(パ イ ンデ ックス

#2,松 谷化学工業(株))に 水 を加え た10%デ キス トリ

ン水溶液を使用 した.試 料充填量 が異 なる三種類(500

g, 1300g, 1500g)の 食品用 トレーを使用 した.食 品 ト

レーは,ポ リプ ロピレン製で,直 方体状 の凹み(以 後,

セルと呼ぶ)が 複数個配置 された形状 を して いる(Fig.

1).充 填量500g(外 寸:横200mm× 縦270mm× 高 さ

10mm)の 食品 トレーには,セ ル(横48mm× 縦52mm

×高 さ10mm)が20個 配置 されてい る.同 様 に1300g

の トレー(外 寸:210mm×270mm×25mm)に はセル

(40mm×52mm×25mm)が25個,1500g(外 寸:200

mm×270mm×30mm)の トレーにはセル(48mm×52

mm×30mm)が20個 配置 されて いる.

試料 を食品 トレーに分注 し,-30℃ に設定 した冷凍庫

内で凍結 した後,凍 結乾燥機 内で一定の操作条件(真 空

度:66.6Pa以 下,棚 加熱 温度:80℃)に お いて凍結乾燥

した.棚 板の加熱には棚板 に埋 め込 まれ たニ クロム線を

用 い,電 圧の調節によ り棚加熱温度を一定に保 った.

2. 重量変化の測定

Fig. 2に 実験装 置 の概 略図 を示 した.凍 結乾 燥機 内

(縦320mm× 横620mm× 奥行400mm)に は,4枚 の ス

テ ンレス スチール製加熱 用棚板(横220mm× 奥行300

mm× 厚み12mm)が 左右2枚 ずつ設置 されて いる.本

実験で は,下 側の棚板 の上 に凍結 した試料を トレー ごと

置 いて,凍 結乾燥 を行 った.

重量測定の場合(Fig. 2の 左側 の棚板),上 側 の棚板 を

固定 し,下 側の棚板 と試料 を上皿ばね秤 の上 に置 き,凍

結乾燥中の試料の重量変化 を測定 した.ま た,試 料 中の

異 なる二箇所(Temp-1, Temp-2)に 温度 セ ンサーを挿

して品温変化を同時 に記録 した(Fig. 3).こ の とき,温

度 セ ンサーの設置 が重量変化 に影響を及 ぼ さない ことを

予 あ確認 しておいた.ま た本実験では,凍 結乾燥試料 の

重量測定に上皿ばね秤 を用 いたため,乾 燥 の進行 に伴 っ

て棚 板間距離 が減少 す る(1500gの 除 荷重 で変化量5

mm).本 実験装置では,棚 板間距離が変化 して も乾燥速

Fig. 1 Three types of trays
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Fig. 2 Schematic diagram of experimental apparatus

Fig. 3 Position of inserted temperature sensors

度 には影 響がない ことを予 め確認 してお いた.

3. 電気容量変化 の測定

電気容量 の測定 では(Fig. 2の 右側 の棚板),凍 結 乾燥

機内の二枚の加熱 用棚板(ス テ ンレススチ ール製)を 電

気容量測定用の電極板(間 隔40mm)と した.そ れぞれ

の棚板を電 気的に独立 した絶縁状態 と し,二 枚の棚板を

キ ャパ シタンスメー ター(HIOKI, LCR3522)に 接続 し

た.凍 結 した試料 を トレーごと下側の棚板(電 極板)に

置 き,凍 結乾燥 中の試料 の電気容量変化を測定 した.電

気容量の測定 は,周 波数100kHzで 連続 して行い,測 定

デ ー タ(キ ャパ シタ ンス)を5分 毎 にパ ー ソナル コ ン

ピュー ターに記録 した.

実験結果及び考察

1. 凍結乾燥過程 にお ける品温変化 と重量変化

10%デ キス トリン水 溶液(1300g)を 凍結乾燥 したと

きの品温変化 と重量変化 をFig. 4に 示 した.食 品の乾燥

速 度 は,単 位 時間 当 た りに昇華 す る氷 の量 で表 され,

Fig. 4の 乾 燥時間 と重量 変化 との関係が乾燥曲線を表 し

ている.乾 燥開始後約15.5時 間(930分 間)で 重量がほ

ぼ一定値 とな り,試 料が平衡含水率 に達 した.し か し,

品温 は測 定部位 に よ って温 度変化 が異 な り,温 度 セ ン
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Fig. 4 Changes in weight and temperature of

frozen 10% dextrin solution (1300g)

サー1(Temp-1)で は約13時 間(780分 間),温 度 セン

サー2(Temp-2)で は約14.5時 間(870分 間)で 平衡に

達 していた.凍 結乾燥 は,昇 華面の後退 により乾燥が進

行する.従 って,温 度 セ ンサ ーの設置場所(セ ルの中心

と表面)に よって温度変化が異な る.そ のため,一 部の

温度変化 のみで は凍結乾燥機内全体の試料 の乾燥状態を

表せないことを示 している.

2. 凍結乾 燥過程 における電気容量 変化

10%デ キス トリン水溶液(1300g)を 凍結乾燥 した時

の電気容量変化をFig. 5に 示 した.Fig. 5で は,常 圧に

おける電気容量変化5)と比べて測定値 のバ ラツキが大 き

Fig. 5 Change in capacitance of frozen 10%

dextrin solution (1300g)

Fig. 6 Relationship between moisture content

and capacitance of frozen 10% dextrin

solution (1300g)

Fig. 7 Relationship between moisture content

and capacitance of different weights of

frozen 10% dextrin solution

か った.こ れ は,加 熱用棚板を電極板 として利用 したこ

とに原因 であると考え られ る.す なわち,棚 板 には,加

熱 のためのニクロム線が埋め込 まれている ことか らノイ

ズの混入 など電気的な影響があ った と考 え られる.予 備

実験 において,凍 結乾燥の途中で加熱 用棚板 を含む乾燥

機 への通電 を止 めたところ,測 定値はバ ラツキの平均 値

付近 でほぼ一定 となった.そ こで,測 定デー タを平 滑化

して電気容量変化 を表 し,以 後の考察に用い ることにし

た.

含水率変化 と電気容量 変化 の関係 をFig. 6に 示 した.

乾燥 に伴 う含水率変化 に対応 して,電 気容量が直線的 に
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減少 してお り,含 水率 変化 と電気容量変化 との間には良

好な相関関係が認め られた.こ れ は,凍 結乾燥 プ ロセス

にお ける食品の含水率変化が,電 気容量変化 によ って測

定で きる可能性 を示 している.

重量 が異な る試料(10%デ キス トリン水溶液500g, 1

300g, 1500g)を 凍結乾燥 した時の電気容量変化 と変化

との関係 をFig. 7に 示 した.Fig. 7で は,電 気容量の絶

対値は初 期試料重量 により異 なっていたが,試 料重量が

異 なる場 合で も含水率変化 と電気容量変化 との間 には直

線 関係 が認 あ られた.以 上の ことか ら,電 気容量変化を

用いて凍結乾燥 中の試料の重量変化 を測定で きることが

示 唆された.

要 約

凍結乾燥機内の食品の乾燥状態(重 量変化)の 非破壊

測定 法を検討 した.食 品 の モデル と して10%デ キス ト

リン水溶液を用 いた.ま ず始 めに,食 品を凍結乾燥 した

ときの重量変化 と温度変化 を同時に測定 して,温 度測定

の有効性を検討 した.次 に,凍 結乾燥機内の加熱用 のス

テン レススチール製棚板2枚 を電極 板と して利用 して,

凍結乾燥 過程 における食品の電気容量 変化 を測定 した.

そ の結 果,凍 結 乾 燥 中 の 食 品 の 温 度 変 化 は,温 度 セ ン

サ ーの 設 置 場所 に よ って異 な り,正 確 に乾 燥 状 態 を表 し

て いな い こ とが 明 らか と な った.ま た,電 気 容 量 変 化 と

重量 変化 との間 に は,良 好 な相 関 関 係 が あ っ た.凍 結 乾

燥 過 程 に お け る食 品 の電 気 容 量 を測 定 す る こ とに よ り,

凍結 乾 燥 機 内 の食 品 の 乾 燥 状 態 を把 握 で き る可能 性 が示

唆 され た.
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