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基于干燥动力学特性的冷冻干燥过程判别
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　　【摘要】　判断冷冻干燥过程的升华干燥结束点和解吸干燥结束点，对冷冻干燥过程的优化控制有重要意义。

以富士苹果为试验材料，在 ＪＤＧ ０２型真空冻干试验机上进行了冷冻干燥动力学特性试验。采用自制的物料水

分在线测量系统，实时测量和绘制苹果块在冷冻干燥过程中的含水率及其变化曲线，根据测量数据分析了物料冷

冻干燥动力学特性，提出了升华干燥结束点和解吸干燥结束点的判别方法，便于冷冻干燥过程参数的优化控制。
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　　引言

升华干燥和解吸干燥是冷冻干燥的两个主要过

程，各过程的作用、机理和工艺操作参数是截然不同

的。因此，判别冷冻干燥过程的升华干燥结束点和

解吸干燥结束点是很重要的
［１～３］

。

冷冻干燥过程的判别常采用动压测量技术、温

度趋近法和称重法。动压测量技术是根据测量单元

的压力回升曲线特点来判断升华干燥和解吸干燥的

结束点，但受到测量时间、中隔阀启闭速度、样品装

载量、冻干室泄漏、真空压力传感器精度、数据采集

与处理速度等条件的限制
［４］
。温度趋近法是通过

测量物料内部温度的变化趋势来判别干燥过程，但

物料内部温度的动态精确测量难度很大。称重法是

在干燥过程中连续或定期地监测物料的质量，根据

物料质量变化情况来判断干燥过程，通常与温度趋

近法结合使用
［５～６］

。

本文在冷冻干燥试验中，对物料水分变化数据

进行全程实时在线监测，根据测量数据分析物料的

冷冻干燥动力学特性，得出冷冻干燥过程的判别方

法，可直接用于对冷冻干燥过程的实时控制，以保证

产品质量、缩短冻干时间和降低冻干能耗。



１　试验装置与方法

１１　试验装置
采用 ＪＤＧ ０２型真空冻干试验机，其结构及

组成如图１所示，主要由冻干室、冷阱、真空系统、制
冷系统、电气控制设备、计算机监控系统等组成。电

加热板和料盘搁板位于干燥仓右部构成冻干室，电

加热板以辐射或传导方式向物料供热，最高温度可

达到１２０℃。冷凝管和料盘搁板位于干燥仓左部构
成冷阱，最低温度可达到 －４５℃，既可在冻干时捕获
从物料排出的水汽，也可在升华干燥前对盘装物料

进行预冻。真空系统用来抽出干燥仓内的空气和其

他不可凝气体，使干燥仓内建立起冻干过程所需的

压力，仓内压力最低可达到１０Ｐａ。电气控制设备和
计算机监控系统可按照设定的工艺参数或冻干曲

线，进行冻干工艺过程的自动调节与控制，计算机监

控系统可实时采集、显示和存储冻干过程中的冷阱

温度、物料温度、加热板温度、压力等参数和绘制冻

干曲线。冷冻干燥物料水分在线测量系统
［７］
，可实

时测量和显示物料含水率及其变化曲线，系统界面

如图２所示。

图 １　试验装置结构简图

Ｆｉｇ．１　Ｓｔｒｕｃｔｕｒｅｄｉａｇｒａｍｏｆｔｅｓｔｅｑｕｉｐｍｅｎｔ
１．干燥仓　２．冷阱　３．冷凝管　４．电加热板　５．料盘　６．冻干

室　７．称量传感器　８．温度传感器　９．水分测量系统仪器及设

备　１０．计算机监控系统　１１．电气控制设备　１２．真空系统　

１３．制冷系统　１４．料盘搁板
　

１２　试验材料与方法
从超市选购外观无机械损伤的富士苹果（山东

烟台生产）。去皮后，切成 ２０ｍｍ×２０ｍｍ×１０ｍｍ
的方块。按照国家标准 ＧＢ／Ｔ５００９３—２００３食品中
水分的测定，测定其初始含水率为 ８７３５％，用感量
为００１ｇ的电子天平称得其质量为９６４６ｇ，并均匀
地摆放在料盘内。开启真空冻干试验机计算机监控

系统及制冷系统，把料盘置入冷阱内，使苹果块冻结

至 －２５℃左右［８］
（低于其共晶点 １０℃），并再维持

１ｈ。开启水分在线测量系统，把测得的初始含水率

图 ２　苹果冷冻干燥动态数据测量系统界面

Ｆｉｇ．２　Ｓｙｓｔｅｍｉｎｔｅｒｆａｃｅｏｆｄｙｎａｍｉｃｄａｔａｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ

ｆｏｒａｐｐｌｅｆｒｅｅｚｅｄｒｙｉｎｇ
　
和质量输入到水分在线测量系统。将冻结的苹果块

从冷阱移至安装于冻干室内的水分在线测量系统的

物料托盘上，关闭干燥仓仓门，启动真空系统，冻干

室内压力设定为７０Ｐａ，达到设定值后再维持 ０５ｈ。
然后开启加热系统，升华干燥过程开始，加热板温度

由室温逐渐加热至７０℃。进入解吸干燥过程后，冻
干室内压力调至３０Ｐａ，加热板温度调至９０℃。加热
板温度调节幅度为１０℃，时间间隔为１０ｍｉｎ［９］。

２　数据采集与处理

水分在线测量系统从升华干燥开始采集苹果块

含水率变化数据，采样间隔为 １ｍｉｎ，并在测量系统
界面上自动绘制物料实时含水率随时间变化的动态

干燥曲线，并把相关数据存储到数据文件。

测量系统中物料含水率计算式为
［１０］

Ｗｔ＝
ｍｔ－ｍｄ
ｍｔ

×１００％ （１）

式中　ｍｔ———物料干燥至 ｔ时刻的质量，ｇ
ｍｄ———物料试样干燥后的质量，ｇ

干燥速率是指单位时间内，在单位干燥面积上

被干燥物料除去的水分含量，但由于难以测定干燥

介质与被干燥物料的接触面积，试验中通常用干燥

强度 Ｎ（％／ｍｉｎ）来表示干燥进行的速度。干燥强
度计算公式为

［１１～１２］

Ｎ＝
ΔＷｔ
Δｔ
＝
Ｗｔｉ－Ｗｔｉ－１
ｔｉ－１－ｔｉ

（２）

式中　ΔＷｔ———物料在 Δｔ时间内含水率变化量，％
Δｔ———时间间隔，ｍｉｎ

测量数据处理中，ｔｉ时刻的含水率用平均值表
示，由每 １０ｍｉｎ内测量的含水率求平均值计算而
得，干燥强度由式（２）计算而得，Δｔ取１０ｍｉｎ。

３　试验结果与分析

由水分测量系统测量绘制出苹果块含水率随时
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间变化的动态干燥曲线，如图 ３所示。由测量及处
理得到的数据分别绘制苹果块干燥强度随时间和含

水率变化曲线，如图４、５所示，由图可看出：

图 ３　动态干燥曲线

Ｆｉｇ．３　Ｃｕｒｖｅｏｆｄｙｎａｍｉｃｆｒｅｅｚｅｄｒｙｉｎｇ
　

图 ４　干燥强度随时间变化曲线

Ｆｉｇ．４　Ｃｕｒｖｅｏｆｆｒｅｅｚｅｄｒｙｉｎｇｒａｔｅｗｉｔｈｔｉｍｅ
　

图 ５　干燥强度随含水率变化曲线

Ｆｉｇ．５　Ｃｕｒｖｅｏｆｆｒｅｅｚｅｄｒｙｉｎｇｒａｔｅｗｉｔｈｍｏｉｓｔｕｒｅｃｏｎｔｅｎｔ
　

（１）苹果块在冷冻干燥全过程，其含水率总体
呈逐渐下降趋势。

（２）干燥过程从 Ａ点开始，其含水率迅速下降，
干燥强度迅速提高到 Ｂ点而达到最大值，ＡＢ段为加
速干燥阶段。

（３）从 Ｂ点开始，含水率迅速下降，干燥强度
不再提高而维持在最高水平（０３０％／ｍｉｎ左右），直
至 Ｃ点，ＢＣ段为恒速干燥阶段。

（４）从 Ｃ点开始，干燥强度显著下降，直至 Ｄ
点。

（５）Ｄ点之后的干燥过程中，苹果块的动态干
燥曲线变化趋于平缓，实时含水率趋近于 １１００％，
干燥强度急剧下降至 ００５％／ｍｉｎ左右，并持续到 Ｅ
点，耗时大约 ３０ｍｉｎ，ＣＤＥ段为降速干燥阶段，
ＡＢＣＤＥ段为升华干燥阶段。

（６）从 Ｅ点开始，含水率又缓慢下降，干燥强

度小幅度上升至００８％／ｍｉｎ左右，直至 Ｆ点。
（７）Ｆ点之后，苹果块的动态干燥曲线变化又

趋于平缓，实时含水率趋近于 ５００％，干燥强度急
剧下降至 ００１％／ｍｉｎ左右，并持续到 Ｇ点，耗时大
约３０ｍｉｎ，ＥＦＧ段为解吸干燥阶段。至此冷冻干燥
全过程结束。

４　冷冻干燥过程分析与判别

（１）物料的升华干燥过程从 Ａ点开始。升华从
物料外表面开始，冰晶升华后，干燥层呈多孔结

构
［１］
，干燥层与冻结层之间有明显的分界面

［１３］
。升

华干燥开始时，物料干燥层比冻结层薄很多，传热和

传质阻力均较小，故物料含水率迅速下降，干燥强度

迅速提高，至 Ｂ点时达到最大值。
（２）在 ＢＣ恒速干燥阶段，升华界面不断向内

推移，干燥层逐渐变厚，而冻结层逐渐变薄，这一阶

段干燥层与冻结层的厚度接近。干燥层的导热系数

比冻结层的导热系数小很多，故从干燥层传入的热

量逐渐减少，而从冻结层传入的热量逐渐增加。又

由于干燥层厚度逐渐增大而导致其传质阻力逐渐增

大，使升华速率不再提高而维持在较高水平
［１４］
，但

持续时间较短（约３０ｍｉｎ，图４）。
（３）升华干燥过程进行到 Ｃ点之后，干燥层厚

度进一步增大，冻结层厚度进一步减小，传热和传质

阻力均随之增大，导致升华干燥强度迅速下降，直至

Ｄ点［１４］
。

（４）干燥过程进行到 Ｄ点之后，物料内部的冰
晶全部升华而消失，干燥强度急剧下降，动态干燥曲

线变化趋于平缓，一直持续到 Ｅ点 （由相关试验得
知，若不尽早改变干燥工艺参数，这一阶段将会持续

更长时间）。这时在物料多孔性结构的基质内，还

残留少量的水分（实时含水率接近 １１００％），这些
水分中的一部分以玻璃体形式存在，另一部分以结

合水或吸附水的形式存在。结合水以物理或化学结

合的形态存在于物料的组织结构中，物理结合水被

吸附于物料的细胞、纤维表皮壁、生物胶体纤维毛细

管及极性基团上，化学结合水主要以结晶形态的水

分子存在于物料的填料或其化合物中。这些残余水

分需通过解吸干燥去除
［１，５］
。Ｄ点是动态干燥曲线

降速干燥段 ＣＤＥ的一个明显转折点，Ｅ点可作为升
华干燥结束点。

（５）从 Ｅ点开始，冻干室内压力调节至 ３０Ｐａ，
加热板温度逐渐调节至 ９０℃，解吸干燥过程开始，
物料含水率又缓慢下降，干燥强度小幅度上升至

Ｆ点。在这一阶段，物料水分中的玻璃体会因温度升
高而熔化、蒸发，从物料中以扩散和渗透的方式从物
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料中逸出。物理结合水吸附能较高，靠蒸发可去除

一部分，但主要靠提高物料温度和降低冻干室内的

压力，以提供足够的能量和推动力使其以扩散或渗

透的方式从物料中解吸脱附而去除
［１１］
。

（６）解吸干燥至 Ｆ点之后，动态干燥曲线变化
又趋于平缓，干燥强度急剧下降并一直持续到Ｇ点，
实时含水率趋近于５００％，这部分残余水分是化学
结合水。而化学结合水在解吸干燥过程中不能被完

全去除，而成为冻干制品中的残留水分
［１１］
。Ｇ点可

作为解吸干燥（亦即整个干燥过程）的结束点。

５　结论

（１）在物料冷冻干燥过程中，根据水分在线测
量系统绘制的动态干燥曲线变化趋势，确定降速干

燥曲线段的转折点 Ｄ，Ｄ点之后约３０ｍｉｎ到达 Ｅ点，
Ｅ点即为升华干燥结束点。从 Ｄ点到 Ｅ点所需的
确切时间，与物料特性和干燥工艺参数有关，应综合

水分测量系统显示的物料实时含水率（多数果蔬物

料为１０００％左右）和变化率（可规定为００５％／ｍｉｎ）
来确定。

（２）在动态干燥曲线上，确定解析干燥曲线段
的转折点 Ｆ，Ｆ点之后约３０ｍｉｎ到达 Ｇ点，Ｇ点即为
解吸干燥的结束点，亦即整个干燥过程的结束点。

从 Ｆ点到 Ｇ点所需的确切时间，与物料特性和干燥
工艺参数有关，应综合水分测量系统显示的物料实

时含水率（要达到产品残余水分的要求，通常为

５００％以下）及其变化率（可规定为 ００１％／ｍｉｎ）来
确定。

（３）本文提出的冷冻干燥过程判别方法，可直
接用于装备有水分在线测量系统的冷冻干燥试验和

生产的工艺过程控制。但需要预先测定物料初始含

水率及测量样品的质量，并在数据采集之前输入水

分测量系统，才能由测量系统自动绘制物料动态干

燥曲线。
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