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CAPITULO I 

INTROOUCCION 

En la presente tesis se ha desarrollado un estudio del seca 

do por liofilizaci6n, inicialmente en forma experimental y luego 

se diseñó una planta para este tipo de secado. 

Los primeros capítulos describen los fundamentos básicos de 

la liofilizaci6n que incluyen los fen6menos de transporte y los­

criterios de diseño. El capítulo X contiene el trabajo experi -

mental llevado a cabo en un liofilizador Stokes y en el capítulo 

XI se realiza el diseño de la planta y se efectúa la estimaci6n­

de costos de los equipos. 

Siendo el Perú productor de alimentos con alto potencial nu 

tritivo y ya que la liofilizaci6n mantiene la estructura y con -

serva el valor nutritivo y las propiedades organolépticas de los 

alimentos, se obtendrian productos liofilizados de alta calidad­

que podrían competir en el mercado internacional consiguiéndose­

las divisas que tanto necesita el país para su desarrollo. 

También si queremos mejorar el hecho que en nuestro país -

alimentos como frutas y hortalizas se deterioran muy rápidamente 
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desde su cosecha hasta que llegan al consumidor, debido a su al­

to contenido de humedad, este método de secado junto con el con­

gelamiento serían dos formas posibles de evitar pérdidas que son 

de gran magnitud. 

En este momento que se da impulso a la agricultura, si bien 

producir alimentos es importante, también lo es conservarlos. 



CAPITULO II 

ASPECTOS GENERALES EN EL SECADO DE ALIMENTOS 

2.1 CONSIDERACIONES TEORICAS. 

Se �tilizan los t�rminos de "deshidratación" o "secado de - 

-et =

alimentos" para describir la operaci6n básica con la que se 

trae el agua presente en los alimentos, bajo condiciones de 

ex 

con-::;;: 

trol que produzcan un m!nimo de cambios en las prbpiedades de -

los alimentos. El desafío tecnol6gico es grande porque los ba-­

jos niveles de humedad requeridos para la estabilidad m&xima del 

producto se logran muchas veces s6lo aumentando el costo del pr.2_ 

ceso. 

Los motivos por los cuales se secan los alimentos son diver 

sos. La conservaci6n es el motivo principal, aunque no es el ú­

nico; tambi�n secamos alimentos para disminuir su peso y volumen 

que puede resultar en ahorros en el costo de los envases y de 

transporte; pero esto no siempre ocurre, ya que algunos procesos 

de secado se escogen para conservar el tamaAo y la forma del ali 

mento original, como es el caso de la liorilizaci6n. En este ca 

so, el peso reducido puede permitir ahorros en el costo del trans 

porte, más no en el tamaAo de los envases. Además, los costos 

de transporte a veces no se basan en peso sino en valumen. 

2.1.1 Transmisi6n de calor y transferencia de masa. 

Cualquiera que sea el método de secado empleado, �s­

te consta de dos etapas: la entrada de calor al alimento (trans­

ferencia de calor)
·y ia extracción de humedad del alimenta (tra.!J?



ferencia de masa). Al deshidratar alimentos procuramos obtener­

la velocidad m�xima en el secado, a fin de acelerar las velocida 

des de transferencia de calor y de masa. Las siguientes conside 

raciones son importantes en este aspecto� SG ) 

2.1.1.1 Area de superficie. 

La subdivisi6n en piezas pequeñas o capas -

delgadas acelera el secado por dos razones. Primero, porque pr..2_ 

porciona mayor contacto con el medio de calentamiento y más área 

superficial desde la que puede escapar la humedad •. Segundo, las 

partículas más pequeñas o capas más delgadas reducen la distan-­

cia que la humedad del centro del alimento tiene que recorrer a 

fin de llegar a la superficie y escaparse. 

2.1.1.2 Temperatura. 

Cuanto mayor sea la diferencia de temperat� 

ra entre el medio de calentamiento y el alimento, mayor será la 

velocidad de transmisión de calor, que proporciona la fuerza im 

pulsara para la remoci6n de humedad. Aunque hay que tener cui­

dado en elevar la temperatura ya que podría ocurrir el deterioro 

del alimento. Es así, que siendo los componentes de los alimen­

tos sensibles al calor, es preciso encontrar términos medios en­

tre la máxima velocidad de secado y la calidad deseada. 

2.1.1.3 Presi6n atmosférica y vacío. 

Si colocamos un alimento en una cámara ca-­

liente bajo vacío, podemos eliminar la humedad del alimento a 

una temperatura más baja que si no aplicáramos vacío; ya que a 

presiones más bajas que la atmosférica, la ebullición ocurre a 
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temperaturas menores. O bkn, podríamos utilizar la misma tempe­

ratura con o sin el vacío, en cuyo caso la velocidad de elimina­

ci6n de agua del alimento sería mayor con vacío. Es muy impor-­

tante emplear temperaturas bajas durante períodos cortos al se -

car alimentos sensibles al calor •. 

2.1.2 Curva normal de deshidrataci6n. 

El período de velocidad constante de secado ocurre -

al inicio del proceso, luego empieza a disminuir la velocidad , 

presentándose una inflexi6n en la curva, que conduce al período­

de velocidad decreciente de secado. En la práctica, aunque pod_§_ 

mas eliminar el 90% del agua de un alimento en cuatro horas, es­

posible que se necesiten otras cuatro horas a fin de eliminar la 

mayor parte del 10% restante, y esta condición asintótica va en 

aumento, de manera que nunca se logra eliminar totalmente la hu 

medad de un alimento bajo las condiciones normales de operaci6n. 

(Ver Fig. 2.1) • 
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Estos cambios ocurridos durante la deshidratación 

pueden explicarse en gran parte en t�rminos de los fen6menos de­

transferencia de calor y de masa. En el curso de la deshidrata­

ción, el alimento pierde la humedad de su superficie formándose­

una gruesa capa seca, con la mayor parte de la humedad restante­

en el centro. Como resultado, la capa exterior forma una barre� 

ra aislante contra la transmisi6n de calor hacia el centro del-­

alimento, sobre todo porque el agua que se evapora deja huecos -

de aire trás de sí. Además, el agua que queda en el centro tie­

ne que recorrer una distancia mayor que la que recorri6 la hume­

dad de la superficie al principio del proceso de secado y a me-­

dida que se seca el alimento, se va acercando a su humedad rela­

tiva de equilibrio. A la vez empieza a recoger moléculas de va­

por de agua de la atm6sfera de la cámara con la misma rapidez con 

que las pierde. Cuando estas dos velocidades se igualan, el pr.9.. 

ceso de secado ha terminado. 

La forma exacta de la curva normal de secado varía -

con los productos alimenticios, tipos de secadores y con las con 

diciones de secado, tales como temperatura, humedad, espesor del 

· (56} 
alimento y otros factores. 

2.1.3 Propiedades de los alimentos. 

Las propiedades de los alimentos influyen tanto en -

la transferencia de calor y de masa y ambas pueden afectar las -

características de los alimentos deshidratados. 

2.1.3.1 Orientaci6n de los componentes. 

Pocos alimentos se acercan a la homogenei--
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dad en el nivel molecular. Una pieza de carne que tiene tejidos 

magros y grasos enlazados, al secarse deja escapar el agua a di­

ferentes velocidades en las áreas de carne magra y de grasa. Es 

to nos sugiere que en donde existen capas de grasa, podemos lo-­

grar el secado más rápidamente si orientamos la carne en relaci6n 

con la fuente de calor de tal manera que la humedad se escape en 

línea paralela a las capas de grasa, en lugar de atravesarlas. 

La orientaci6n de los componentes también -

se aplica a las emulsiones. Si dentro de la pieza o gotita de a 

limento, el agua está emulsionada en aceite_de manera que el acei 

te constituye la fase continua, la deshidrataci6n sería más lenta 

que si la emulsi6n estuviera al revé�, con el agua como la fase 

. (56)continua. 

2.1.3.2 Concentraci6n de solutos. 

Los solutos en soluci6n elevan el punto de­

ebullici6n de los sistemas acuosos, por lo que es de esperarse -

que alimentos con alto contenido de azúcar o de otros solutos de 

bajo peso molecular tarden más en secarse. Además, la concentr-2, 

ci6n de solutos aumenta en el agua restante a medida que prosigue 

el secado contribuyendo al período de velocidad decreciente en -

las curvas de deshidrataci6n� SG) 

2.1.3.3 Agua ligada. 

El agua se escapa libremente de una superfi 

cie cuando su presi6n de vapor es mayor que la presi6n de vapor­

de la atm6sfera. Pero a medida que un alimento se seca y va eli 

minando su agua libre, disminuye la presión de vapor por unidad-
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de área. Esto se debe a que hay menos agua restante por unidad de 

volumen y de área y también a que una parte del agua está ligada 

por fuerzas químicas y físicas a los componentes s6lidos del ali 

mento�56)

2.2 CLASIFICACION DE LOS METODOS EMPLEADOS EN EL SECADO DE ALI­

MENTOS. 

El método de secado depende del tipo de alimento que se va 

a secar, el-nivel de calidad que hay que alcanzar y que sea de -

un costo razonable. Estos métodos se pueden clasificar en: 

2.2.1 Secado con aire caliente. 

Todos los secadores por convecci6n de aire poseen un 

recinto aislado, un medio de hacer circular el aire dentro del -

recinto y un medio de calentar el aire. También tienen varias­

formas de sostener el producto, aparatos especiales para recoger 

el producto seco, secadores para reducir la humedad del 2ire e -

instrumentos y reguladores. 

El movimiento del aire se controla generalmente me-­

diante ventiladores, fuelles y desviadores. El volumen y la ve­

locidad del aire afectan la rapidez del secado siendo su presi6n 

estática también importante, porque los alimentos al secarse se­

hacen muy ligeros y el aire puede levantarlos de las charolas o 

bandas transportadoras. 

Se puede calentar el aire por métodos directos o indi 

rectos. En el calentamiento directo, el aire está en contacto -

con una llama o con gases de combusti6n. En el calentamiento i,!l 

directo, el aire está en contacto con una superficie caliente; 
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por ejemplo, es impulsado a trav�s de unos conductores o aletas­

calentados por medio de vapor, llama o electricidad. En el ca-­

lentamiento indirecto el aire está libre de contaminaci6n, mien­

tras que en el calentamiento directo el.p;r-oceso de oxidacifut ra­

ra vez convierte todo el combustible en di6xido de carbono y 

agua. La combusti6n incompleta deja gases y rastros de hollín -

que son recogidos por el aire y pueden ser transferidos al ali-­

mento. 

El calentamiento directo también transmite pequeñas 

cantidades de humedad al aire, pero normalmente estas cantidades 

son insignificantes, salvo en el caso de alimentos muy higrosc6-

picos. Estas desventajas son compensadas por el costo más bajo 

del calentamiento directo, pero ambos métodos se emplean extensa 

mente en la deshidrataci6n de alimentos. 

Entre los equipos usados en el secado de alimentos -

con aire caliente tenemos: secador de horno o estufa, de cabina, 

de t6nel, de torre, de cinta continua, de tolva, de lecho fluidi 

d. át. t t . t . d ( 3' 56)za o, neum ico, ro a ario, a omiza ar. 

2.2.2 Secado por contacto con una superficie caliente. 

Como sustituto del aire caliente como medio de seca­

do se puede lograr la separaci6n del agua, colocando el producto 

h6medo en contacta can una superficie caliente. En tales siste­

mas el.calor sensible y latente de evaporaci6n necesarios se su­

ministran al alimenta por conducci6n. 

Durante el periodo inicial de velocidad constante la 

temperatura del alimento se aproxima a su punto de ebullici6n a­

la presi6n del medio. Las velocidades de secado en este período 
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san mayar�s que las obtenidas en el secado con aire a la misma -

temperatura� 

El periodo de velocidad decreciente comienza cuando­

la velocidad de agua hacia la superficie de evaporaci6n es menor 

que la velocidad de evaporaci6n, con lo que la temperatura del -

producto aumenta y se aproxima a la de la superficie caliente. 

Si el secado se hace a la presi6n Etmosf�rica, la temperatur�· -

del producto durante el periodo inicial es superior a los 100°c. 

A fin de obtener tiempos de secado razonables y poder secar has­

ta pequeños contenidos de humedad es preciso que la temperatura­

de la superficie sea apreciablemente mayor. Por ello el riesgo 

de deterioro de los alimentos sensibles al calor es grande y P.2. 

ra reducirlo se debe trabajar a presiones de vac1o utilizando 

t t .á - d 1 f" . (3, 55)empera uras m s pequenas e a super icie • . 

Entre los equipos usados en este tipo de secado tene 

mos: secadores de tambor (de película y de rodillo), de vacío y 

cámaras de calefacci6n, de cinta y vac1o. 

2.2.3 Secado por aplicaci6n de energ!a procedente de una 

fuente radiante, microondas o diel�ctrica. 

Este m�tada ha encontrado algunas aplicaciones en la 

deshidrataci6n de los alimentos. Las fuentes de infrarrojo uti­

lizadas en alimentos sensibles al calor son lámparas de onda CD.E, 

ta, mientras que para los menos sensibles se usan generadores de 

barra de longitud de onda larga. La calefacci6n con microondas­

produce una disipaci6n mayor de calor pero sus mayores dificult,2. 

des son el diseño y costo de los aparatos. La calefacci6n diel�c 

trica tiene mayor aplicaci6n comercial que la microonda princi--



11 

palmente por la relativa simplicidad de los aparatos disponibles. � 

2.2.4 Secado por congelaci6n. 

Tambi�n llamado. secado por sublimaci6n o liofiliza-­

ci6n. Se congela la humedad contenida en el alimento y luego se 

sublima normalmente mediante la aplicaci6n de calor a presiones-

muy bajas. Será explicado con detalle en los siguientes cap1tu-

los. 



CAPITULO III 

ASPECTOS GENERALES SOBRE LA LIOFILIZACION 

3.1 DEFINICION. 

La liofilización (freeze-drying) es un método de secado por­

sublimación, mediante el cual se lleva a cabo la extracción de -

agua en estado de vapor, a partir de los alimentos congelados(cr_ld 

dos o cocidos). El hielo en el alimento es transformado a vapor­

de agua sin pasar por la fase líquida. La liofilización se efec­

túa en cámaras de secado, a muy bajas presiones (alto vacío) deba 

del punto triple del agua. 

Los elementos básicos para llevar a cabo un proceso de liofi 

lización son cuatro (Ver Fig. 3.1): 

- La cámara de vacío de construcción fuerte para que resista la -

presión del aire exterior.

- Un sistema de generación de calor, que puede ser por medio de -

un fluido de transferencia de calor, eléctricamente o por medirn

especiales de calor radiante, tales como elementos infrarrojos.

Un· mecanismo para producir y mantener el vacío, colocado fuera­

de la cámara y que· puede ser una bomba mecánica o un sistema de

eyectores de vapor.

- Un medio para recoger el vapor de agua, que puede ser un canden

sador de pared fría, que se encuentra dentro o fuera de la cáma

ra, pero antes de la bomba de vacío, con el fin de prevenir que

el vapor de agua se int�oduzca en la bomba y la descomponga.

Cuando se utiliza un eyector de vapor para producir el vacio,�l

mismo eyector puede condensar el vapor de agua que se saca jun­

to con el aire de la cámara, de manera que tal vez no se necesi
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te un condensador de vapor de pared fría, excepto en los casos en 

que se requiera de un sistema muy eficiente. 

b 

\ 
\ªe. � : = • •• - •.• 

\· � .. ' ..... . 

/ 
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·." -----------
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e ---

FIG. 3.1 PRINCIPIO DEL FUNCIONAMIENTO DE UN LIOFILIZADOR - a=cá� 
mara de secado, b= calentadores (placa) , c= condensador¡ 
d= unión a la bomba de vacio� 24)

3.2 TEORIA DE LA SUBLIMACION. 

Para un mejor entendimiento del fenómeno físico de la subli­

mación, en el que se basa la liofilización, los siguientes puntos 

a tratar son de mucha importancia: 

3.2.1 Calor latente. 

Cuando un s6lido sublima, absorbe calor latente de su 

blimación, que es igual al calor requerido para fundirlo y cam--� 

biarlo del estado liquido a vapor. El calor para fundir un gramo 

de hielo a oºc sin elevar su temperatura es el calor latente de­

fusión del hielo, esto es casi 80 calorías. El calor para camb:iar 

un gramo de agua en vapor a oºc sin cambiar su temperatura, es el 

calor latente de vaporización, que es casi 595 calorías. El ca-­

lar latente de sublimación del hielo es po� lo tanto de aproxima­

damente 675 cal o 0.78 watts-hr/gramo. 



Para asegurar que un alimento que es sometido a lio­

filización permanezca en gran parte libre de trazas de líquido,el 

proceso es llevado a cabo a temperaturas debajo del punto triple 

del agua, siendo un valor típico de -20
°
c. La energía requerida­

para cambiar 1 gr de hielo a -20
°
c en vapor de agua a o

º
c es equi 

valente al calor latente de sublimación a o
º
c más el calor sensi­

ble requerido para elevar l gr de hielo de -2o
º
c a o

º
c. Debido a 

las diferencias entre el calor específico del hielo y vapor, el -

calor latente de sublimación del hiel� a -20
°
c difiere ligeramen­

te del valor para o
º
c. Por ser la diferencia muy pequeña, puede 

ser ignorado en los cálculos en que se involucren temperaturas 

, t · d 1 · f · 1 · · , e 57)prac icas e 10 i izacion. 

3.2.2 Enfriamiento por sublimación. 

Si no se abastece de calor externo para producir el­

cambio de estado, ·este calor será obtenido del mismo sólido. A 

partir de la relación de calores latentes y específico, puede de­

mostrarse que si l gr de hielo sublima a partir de una masa de 

1351 grs, inicialmente a o
º
c, la temperatura de los 1350 grs que 

quedan decaerá a -lºC, si no reciben calor de una fuente externa. 

En una escala molecular ocur:,e lo siguiente: las mol.i 

culas en un cristal de hielo están casi sin movimiento comparánd_g_ 

las con las moléculas en el agua fluída. La velocidad media de 

movimiento, determina la temperatura del cristal. Debido a las 

colisiones internas entre las moléculas, la velocidad y dirección 

de las moléculas individuales cambian constantemente. Las molécu 

las cercanas a la superficie de un cristal y con velocidad más al 

ta hacia la frontera tienen más oportunidad de escapar. La subli 

mación por lo tanto está acompañada por una reducción en la velo-
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cidad promedio de las moléculas remanentes y una disminución de -

la temperatura del cristal. Si esta pérdida de energía no es 

bien abastecida, la velocidad de sublimación progresivamente cae-

,(57)ra. 

3.2.3 Abastecimiento de calor. 

Se ha demostrado que la sublimación en la liofiliza -

ción ocurre por un abastecimiento de energía térmica a las molécu 

las de agua en la sustancia congelada. La ener�ía térmica es g2-

�eralm2nte transferida por radiación o conducción, desde los alre 

dedores, que están a una temperatura mayor que la sustancia. 

Si el vapor de agua en la región de la interfase con­

gelada llega a saturarse, no hay transferencia neta de u3por ha -

cia afuera a través de la interfase y la sublimación cesa. Si se 

mantiene la misma entrada de calor, la temperatura de la sustan -

cia se elevará hasta un límite determinado por la temperatura de 

los alrededores. Por lo tanto se establece un balance entre el -

(57)calor absorbido y el escape de vapor. 

3.2.4 Vapor saturado. 

Cuando no hay transferencia neta de moléculas de va-­

por de agua a través de la frontera, el vapor en la región de la 

interfase es saturado y ejerce una presión, que sólo es determina 

da por la temperatura del hielo. 

La presión de vapor ae saturación del hielo puede di� 

minuir por la presencia de moléculas de otras sustancias en la so 

·1ución antes del con�elamiento. Esta disminución es significati­

va sólo si las moléculas disueltas son pesadas y su concentración

es alta, pero no es importante en la liofilización.
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El vapor en equilibrio con el hielo asumi�á una pre­

si6n uniforme igual en todas partes a la presión de saturación. 

pero el vapor en contacto con las paredes de la cámara a una tem­

peratura más alta que la del hielo estará insaturado. Este vapor 

obedece la ley de Boyle y Mariotte, variando su volumen inversa--

t 1 . . ' t t . t t ( 57)men e con a presion a empera ura cons an e. 

3.2.5 Vapor sobrecalentado. 

Un vapor insaturado es llamado sobrecaleritado porque 

existe a una temperatura más alta que el correspondiente a un va­

por saturado a la misma presión. El sobrecalentamiento del vapor 

en la liofilización, incrementa ligeramente los requerimientos de 

energía� 57)

3.2.6 Diagrama del fase del agua pura. 

La Fig. 3.2 muestra el diagrama de fase del agua pura 

El punto triple (0.0099 °C y 4.5B mmHg abs.), es la única condición 

donde las tres fases coexisten en equilibrio: sólido, líquido y -

vapor. A través del punto triple pasan tres curvas: 

- La curva presión de vapor para el agua o curva punto de ebulli­
? 

ción (AD) con una pendiente igual a �He/RT-, donde �He es el ca

lor latente de vaporización. 

- La curva presión de vapor para el hielo o curva de sublimación
2 (80) con una pendiente mayor que la anterior, igual a �H /RT ,s 

donde �H es el calor latente de sublimación,y 
s 

- La curva de equilibrio entre el hielo y el agua líquida o cur-

va de fusión (CD).

Debajo del pun�o triple la presión de vapor del hie-
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lo es menor que la del agua liquida favoreciéndose la sublima-­

.6 (58) ci n. 

3.2.7 Diagrama de fase eutéctico. 

Otros componentes, distintos al agua, presentes en 

los alimentos, tienden a bajar en mayor o menor grado el punto de 

congelamiento del agua como es indicado por la tercera abcisa en 

la Fig. 3.3. Por simplicidad nos referiremos a estos puntos des­

plazados como puntos eutécticos. La sublimación ocurre en cual -

quier punto debajo del punto eutéctico� SB ) 

3.3 MECANISMOS DE LA LIDFILIZACION. 

El objetivo de esta descripción es tener una base real para 

el an§lisis de las ve¡ocidades de liofilizaci6n. 

3.3�1 Penetración de. la frontera congelada. 

Una des�rip�i6n razonable del mecanismo de liofiliza­

ción es que existe una superficie de separación defi�ida entre 

una región que está completamente hidratada y congelada, y una re 

gión casi seca. La frontera entre la zona congelada y la zona se 

ca avanza hacia el interior del alimento, a medida que la sublima 

ción transcurre. Esto ocurre cuando el calor que proviene de una 

fuente externa, es conducido a la interfase entre la zona congel..s!_

da y la zona seca, produciéndose la sublimación de la humedad des 

de dicha interfase. El vapor de agua generado pasará a través de 

la capa seca y escapará a la cámara. La Fig. 3.4 muestra un es -

quema de este comportamiento. La mayoría de los análisis de velo 

cidades de liofilización han sido hechos en base de este mecanis-

(27)mo. 
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FIG. 3.4 FRONTERA CONGELADA DEFINIDA EN RETIRo�69)

3.3.2 Frontera definida. 

3.3.2.1 Experimentos que demuestran que la frontera­

de sublimación es difusa. 

Luikov (Z7) (1969) , al observar fotográfica -

mente la sublimación de 2sferas de hielo, colocadas en una cámara 

de vacío, verificó varios fenómenos que podrían ser las causas 

que la frontera congelada no sea definida. Estos son: 

- El desarrollo de cristales de hielo de varias formas y longitu­

des, y la desigualdad local de temperaturas a lo largo de la

frontera congelada, que tienden a formar irregularidades.

- La ocurrencia de la desublimación (paso del estado de vapor ,-_

al estado s6lido) en algunos puntos, simultáneamente a la subli

mación en otros puntos de la frontera. Este fenómeno refleja -

irregularidades en la superficie sólida, que originan la eleva­

ción local diferente de temperaturas y presiones de vapor de -

agua�27)

Brajnikov (1969),Meffert (1963) y Luikov 
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(1969) obtuvieron mediciones del contenido de humedad y/o perfi-­

les de temperaturas, que sugirieron una propagación difusa de la 

frontera congelada durante la liofilización, debido a que el mat� 

rial que estaba siendo secado contenía zonas congeladas en algu--
. (7 27)nos puntos pero no en otros. ' 

3. 2.2.2 Experimer.tos que demuestran que la frontera­

de subliración es definida. 

B k ( 27 ) . ' f t f' e e propcrciona o ogra ias je mues�ras 

parcialrrente .:..iofi2.izada=, después de 2c:=, 300, 400, SiJO y 600 mi 

nutos de liof:lización. Estas fotografías muestran claramenteu�a 

muy definida �ransición desde �na zona seca de apariencia unifor­

me a una zona congelada cscur2, que se retira hacia el interior a 

medida cue el tiemp� de 3ecad= se incrementa. 

Clark <27) mostró fo�ografías de muestras pa.E._ 

cialmente lio�ilizedas a varics tiempos después de empezado el s� 

cado. Una vez interrumpido el proceso de liofilización, las mues 

tras fueron secadas en hornos a vacío para determinar el conteni-

do de hum-edad remanente. Luego, fueron cortadas por la mitad y 

fotografiadas, observándose una porción central descolorida y os 

cura que representa la región que aún contiene un alto porcentaje 

de humedad cuando se interrumpe la liofilización. La demarcación 

de esta zona de humedad residual está bien definida y las posici.2_ 

nes de la zona concuerdan con el concepto de un retiro continuo -

de la frontera de sublimación durante la liofilización. 

Mackenzie<27> (1955) construyó un "microsco­

pio de liofilización" con el que pudo observar como ocurre la lio 

filización en varios sistemas de líquidos transparentes congela--



21 

dos. El líquido distribuÍdo en una capa delgada fue congelado en 

el liofilizador, luego se hizo vacío, de tal modo que la sublima­

ción ocurriera transversalmente al plano de observación microscó­

pica, ·observándose una frontera de sublimación bien definida. 

La conclusión que se sacó de estos experimen 

tos es que existen factores coGo las estructuras irregulares y el 

. (27) fenómeno de cristalización, observados por Luikov que pueden-

conducir a una frontera de sublimación difusa, pero estos efectos 

operan sobre distancias pequeñas en los alimentos, por lo general 

menos de 1 mm. Para las condiciones normales de liofilización,el 

postulado de una frontera congelada definida en retiro es un mode 

lo excelente. 

3.3.3 Uniformidad de retiro. 

Los alimentos tienen propiedades físicas que varían -

de un lugar a otro en una misma sustancia, lo que puede conducir­

ª velocidades no uniformes de la capa congelada durante la liofi­

lización. En general pueden ocurrir dos efectos: 

- Si la permeabilidad o difusividad efectiva para vapor de agua -

varía de un lugar a otro dentro de la capa seca, la velocidad -

de escape de vapor de agua bajo una diferencia de presión par-­

cial como fuerza impulsora también variará de un lugar a otro ,

haciendo que la frontera de sublimación se retire más rápidame.!:!_

te en algunos lugares que en otros. Un coeficiente de transfe­

rencia de masa no uniforme en la superficie exterior del alimen

to puede también tener este mismo efecto� ?)

- Una conductividad térmica no homogénea de la capa seca, un coe­

ficiente de transferencia externo de calor no uniforme y/o un



suministro de calor no uniforme en diferentes puntos de la su-­

perficie exterior del alimento pueden causar variaciones de tem 

peratura de un punto a otro a lo largo de la frontera de subli­

mación. Si la conductividad térmica de la región congelada no 

es lo suficientemente grande para equilibrar estas desigualda-­

des o si la región congelada no es continua, diferentes tempera 

turas en diferentes puntos a lo largo d� la frontera congelada 

causarán diferentes presiones parciales de vapor de agua, como 

Fuerza impulsara de transferencia de mósa y �or lo tanto se pr.f!_ 

(7)ducirá un retiro no uniforme de la frontera congelada. 

Margaritis y King (Z7) (1971) reportaron mediciones­

de la uniformidad de retiro de la frontera congelada dentro de t.§_ 

jadas de carne de pavo durante la liofilización. El retiro de -

la frontera congelada fue claramente definido, aunque no uniforme. 

3.4 VENTAJAS QUE OFRECE LA LIDFILIZACION. 

La liofilización se distingue de otras formas de secado por­

la presencia de agua congelada dentro de la sustancia y por las -

temperaturas relativamente bajas durante el secado. Estos dos 

rasgos caracteristicos hacen que la liofilización sea un método -

excelente, que ofrece las siguientes ventajas; 

a) Reducción de peso .- El peso promedio de los productos

liofilizados es casi la tercera parte del producto fresco

origin�l, lo que es favorable desde el punto de vista del

transp�rte.

b) Ahorro de espacio .- Los productos liofilizados adecuad_§_

mente empacados, permiten el mejor uso d�l espacio que -

los productos frescos.

c) No encogimiento .- Como el material antes del secado está



23 

rígidamente congelado, su estructura celular queda fijada 

por lo tanto el producto liofilizado, retendrá su forma y 

volumen original. 

d) Rehidrataci6n .- El soluto permanece uniformemente dispe.E.

sado y distribuído sin sufrir ninguna concentraci6n a me­

dida que el disolvente congelado se sublima, y el residuo

seco presenta una estructura porosa parecida a una espon­

ja que ocupa el mismo espacio original, siendo la rehidra

tación extremadamente rápida y completa.

e) Ausencia de desarrollo microbiol6gico .- Debido a que

el secado tiene lugar a bajas temperaturas, el oreci�ien­

to bacterial, la actividad enzimática y los cambios quimi

cos adversos son minimizados y permanecen inactivos, mien

tras los productos están secos.

f) Preservación sin refrigeración .- El producto liofilizado

adecuadamente envasado se conserva durante mucho tiempo.

g) Aceptabilidad y apariencia .-

Sabor y olor .- El secado a bajas temperaturas asegura la

mínima pérdida de constituyentes volátiles conservándose­

el sabor y aroma en el producto liofilizado.

Color .- Los cambios indeseables de color son minimizados.

No endurecimiento superficial .- Durante la liofilización

la superficie de la capa de hielo que se evapora deja un

residuo altamente poroso de soluto al descubierto. Como

resultado, no se produce endurecimiento superficial.

h) Proteínas .- Puesto que el producto está congelado, no se

producen burbujas ni espuma que, en el caso de liofiliza­

ción de algunas sustancias, producirían cambios como la-
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desnaturalizaci6n superficial de las prote1nas. 

La única y más importante desventaja del proceso de liofili­

zaci6n es su relativamente alto costo, comparado con el m�todo 

convencional de secado (sec�do por aire caliente)� 53 •55)

3.5 ALIMENTOS QUE EN LA ACTUALIDAD SE LIOFILIZAN INDUSTRIALMENTE 

En la actualidad se liofilizan muchísimos productos alimentl_ 

cios, inclusive platos preparados, listos para ser servidos. Así 

tenemos: 

a) Frutas:m2nzanas, albaricoques, plátanos, ciruelas, fram -

buesas, guayabas, peras, piñas, fresas, cerezas; jugos de

naranja, de li�6n, de lima, arándano agrio, fresa, piña ,

guayaba, maracuyá, papaya, etc.

b) Prorluctos anim�les: carne cruda o cocida de res, de pollo

de cerdo, de pavo; bacalao, tocino, jamón; mariscos:carnam

nes, langostinos, langosta, cangrejo, almejas, ostras; ex

tractos de carnes, etc.

c) Vegetales: papas, zanahorias, remolacha, cebollas, ajos,
.

.hongos, col, nabo, poro, guisantes, habas, apio, coliflor

espinaca, cebollinos, alcachofa, pimiento, maiz, pepini -

llos, cebolla china, espárragos, alverjas, tomate, etc.

d) Productos lácteos: requesón, leche descremada, etc.

e) Productos diversos: huevos crudos o cocidos, levadura, �

latina, té instantáneo, café instantáneo, macarrones, ce­

reales para el desayuno, etc.

f) Platos preparados: torrejas de carne de res, de ceTdo o -

de pollo; salsa de tomate, estofado de pollo, consomés ,

frijoles con ají, arroz con pollo, huevos revueltos, com-
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potas de manzanas; postres: budines, cakes, pies, etc. 

Fuera del marco alimenticio, la liofilizaci6n se emplea en -

la elaboraci6n de productos farmaceúticos: antibi6ticos, plasma 

sanguíneo, leches maternizadas,etc. 

3.6 SECADO CON AIRE CALIENTE VS. SECADO POR LIOFILIZACION. 

Variables 
de Proceso 

Operación 

Temperatura 

Presi6n 

Tiempo 

Velocidad 
del aire 

Humedad 

Se�ado por 2ire 
c:;;.l i2-nte. 

Batch o continua. 

100 - 200
°

F. 

Atmosférica. 

Generalmente menos de 
12 horas. 

MGderada o rápida. 

Atmosférica. 

Secada por liofilizaci6n 

Batch o semicontinua. 

Temperaturas suficiente­
mente bajas para preve-.ir 
el descongelamiento. 

Dehajo de 4 mmHg (deba­
jo del punt o eut�ctico). 

Inicialmente entre 12 y 
24 horas, pero con las 
nuevas técnicas se ha re 
ducido a casi la 3Q par­
te. 

Te6ricamente ninguna. 

Casi 100%. 



Calor al 
producto 

Pérdida de 
humedad 

Transferencia 
de fluido in­
terno. 

Probabilidad­
de Rxn. 9uími 
ca enzimatica 
o microbial.

Volumen del -
producto 

Costo del egui 
po y proceso 

Aplicaci6n a -
alimentos 

Estructura 
Densici.ad 
Color 
Olor 

Estabilidad en 
almacenamiento 

Desde el aire por con­
vecci6n. 

Por evaporaci6n de 
agua desde la superfi­
cie del alimento. 

Mfg�jal6n de agua y s6 
lidos. 

Mediana (d:! moderada a 
buena). 

Marcado encogimiento. 

Bajo a moderado. 

Adecuado a frutas, se­
millas, hortalizas. 

PRODUCTO SECO 

Producto s6lido seco. 
Mayor que el original. 

Más oscuro. 
Generalmente cambia. 
Buena con tendencia a 
oscurecerse y ponerse­
rancio. 

2:6 

Desde las placas calenta 
ras por radiaci6n y con-:­
ducci6n. 

Por sublimaci6n de los -
alrededores de la zona·­
de hielo en retroceso. 

5610 hay migraci6n de 
agua más no de s6lidos 
disueltos. 

Remota. 

No hay encogimiento. 

Alto. 

Para todos los alimentos 
especialmente para los -
que no se secan satisfac 
toriamente por otros mé-:­
todos. 

Producto seco poroso. 
Menor que el original. 
Hay poco cambio. 
Usualmente natural. 
Execelente si es secado 
a menos de 2% de humedad 
y protegida contra el va 
por de agua y humedad • 

. PRODUCTO RECONSTITUIDO 

Color Más oscuro� 
Olor Frecuentemente anormal. 
Sabor Frecuentemente anormal. 

Textura Casi seco-duro. 

Desnaturaliza- Grande. 
ci6n de proteí 

Hay poco cambio. 
Normal. 
casi normal. 

Casi normal. 
Pequeña en productos cru 
dos. 
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CAPITULO IV 

CONGELAMIENTO 

Esta etapa es determinante en la liofilización, ya que contr,2_ 

landa las condiciones de congelamiento es posible influir en la­

velocidad de secado, rehidratación, textura, retención de voláti 

les y color del producto durante y despu�s del secado. 

4.1 LAS RAZONES PARA CONGELAR LOS ALIMENTOS ANTES DE LA DESHIDRA 

TACION. 

a) Ya que la velocidad de las reacciones de deterioro de un

alimento disminuye con el decrecimiento de la temperatu­

ra, la primera razón para congelar los alimentos será r�

ducir los cambios no deseados durante el proceso. Las -

o o temperaturas usadas están en el rango de -20 a -30 C.

b) La segunda y la razón más importante es la fijación de -

la estructura del alimento. En el rango apropiado de tem

peratura, la estructu�a histológica se fija evitando así

que colapse durante el proceso de sublimación; el vapor­

de agua puede escapar a trav�s de huecos y capilaridades

que permanecen abiertos, tal que el proceso de sublima-­

ción es facilitado y el tiempo de secado es reducido.

Los líquidos pueden ser congelados en estado espumante.

La propiedad de fijar la estructura será de gran importa!!.

cia para las propiedades reconstitucionales del alimento.

4�2 CONSIDERACIONES GENERALES. 

4.2.1 Composici6n y estructura de los alimentos. 
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Los principales componentes de los alimentos son: a 

gua, carbohidratos, prote!nas, grasas, sales y ácidos que se dis 

tribuyen en el agua en forma de: 

a) Una dispersi6n molecular de sustancias solubles como azúcares, 

ácidos y sales. 

b) Una soluci6n coloidal, que está formada por macromol�culas hi

drof1licas en agua pura (como albúminas) o soluciones de sales

(como globulina) .

c) Una emulsi6n con sustancia de baja solubilidad (como grasa).

Según Luyet(S) existen cinco formas diferentes de a­

gua ligada en el material biol6gico: 1) agua en exceso; 2) agua 

metab6lica; 3) agua vital (cuya remoci6n de la materia viva tie­

ne efecto letal; 4) agua remanente y 5) agua no congelable. 

Cuando se consideran las prote1nas, estos cinco gru­

pos se reducen a dos: congelables y no congelables. Kuprianoff­

(196S) propuso que el t�rmino "agua no congelable" sea definido­

como el agua que permanece sin congelar a temperaturas debajo de 

-30
°
c. As1 algo de líquido puede estar presente a temperaturas­

normales de liofilizaci6n� 57 )

4.2.2 Temperatura eutéctica. 

La temperatura eut�ctica es la temperatura a la cual 

la cristalizaci6n de una soluci6n acuosa es completa y un enfria 

miento posterior no introduce nuevos cambios estructurales (Rey, 

1960) . La temperatura exacta es determinada por recalentamiento 

debido a que algo de superenfriamiento puede ocurrir durante la­

etapa de congelamiento. Muchos sistemas biol6gicos, pueden no -



cumplir exactamente con esta definición. En tales casos, Rey se 

refiere a la temperatura eut�ctica como la temperatura a la cual 

la solidificación es completa. 

Rey (1960) recomienda el siguiente procedimiento pa­

ra obtener los resultados óptimo� de liofilización: 

1) Determinar el punto de solidificación completa por mediciones

de la resistencia.

2) Determinar la temperatura a la que ocurre la fusión incipien­

te por análisis t�rmico.

3) Congelar a la temperatura de solidificación completa o debajo.

4) Durante la fase de sublimación, secar a temperaturas debajo -

del punto incipiente de fusión.

Seg6n Rey, muchas sustancias no cristalizan totalmen 

te cuando se congelan, pero podr1an alcanzar una condición meta­

estable en la que fluidos intersticiales a medida que se van con 

centrando forman un sólido transparente. Durante el secado, es­

tos cuerpos transparentes pueden ser responsables de la desnatu­

ralización. Rey pensó que la temperatura a la que ocurre la de.§_ 

vitrificación puede tambi�n ser determinada por condiciones de -

resistividad y de análisis t�rmico. eosiblemente la cristaliza­

ción. puede ser inducida por un recalentamiento cuidadoso a esta­

temperatura, seguido por un reenfriamiento a la temperatura de -

secado deseada�5)

4.3 INFLUENCIA DE LAS CONOICIONES DE CONGELAMIENTO. 

4.3.1 Efecto de la temperatura sobre el tamaño del cristal 

de hielo. 



El tamaño del cristal de hielo está relacionado di-­

rectamente con el número de núcleos. Unos pocos núcleos grandes 

podr1an causar la rormaci6n de unos cuantos cristales de hielo, 

mientras núcleos numerosos podr!an resultar en numerosos crista­

les de un tamaño menor. El control del tamaño del cristal es por 

lo tanto dependiente de la nucleaci6n (Fig. 4.1). 
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FIG. 4.1 NUMERO DE CENTROS DE CRISTALIZACION Y VELOCIDAD 
DE CRISTALIZACION VS. TEMPERATURA�57)

Cuando durante el congelamiento de una mezcla compl� 

ja de soluciones presente en los alimentos, la temperatura est� 

debajo del punto de congelamiento tr en primer lugar todos los-

centros de �ristalizaci6n empiezan a rormarse (curva N); su n6me 

ro es pequeño, pero incrementa rápidamente con la elevaci6n li� 

ra de temperatura. Similar es la dependencia de la velocidad de 

crecimiento de los cristales (V) con la temperatura (Fig. 4.1). 

Ambas curvas nos muestran que cerca al punto de congelamiento-en 

"an , - . 
- un numero pequeno de cristales grandes aparece (pequeño N ,



alto V); si el congelamiento es hecho en esta región de tempera­

turas resultará una estructura cristalina gruesa. A temperaturas 

más bajas-en "b"- resultará una estructura fina y a temperaturas 

a6n más bajas- en ''c"-un gran n6mero (N) de cristales pequeños 

(pequeño V) es producido. Para propósitos de ilustración debe -

mencionarse que el n6mero de cristales contenido microscópicamen 

te en una fibra muscular a -45°C fue 10 veces más en comparación 

con el que apareció en la fibra del mismo tamaño a -1s0c� 11 , 57 ) 

4.3.2 Efecto del tiempo de congelamiento sobre la veloci-� 

dad de secado. 

Las propiedades del producto final seco pueden ser -

muy alteradas por el método usado durante el congelamiento. Va­

que el secado tiene lugar desde una superficie, la velocidad de 

secado debe variar con el área de la superficie a partir de la -

cual la evaporación puede ocurrir. 

El congelamiento más rápido da como resultado crista 

les de hielo más pequeños y un área superficial más grande que -

producirá una velocidad de secado más rápida; sin embargo, en ma 

teriales donde el flujo de vapor no controla la velocidad de se­

cado, el tamaño del cristal de hielo tendrá poco efecto una vez­

que la frontera de hielo ha retrocedido hacia el interior. La -

congelación rápida al conducir a la formación de cristales pequ� 

ñas y numerosos forma una estructura finamente porosa en el pro­

qucto liofilizado. 

Mientras que, la congelación lenta tiende a la for­

mación de cristales intercelulares de gran tamaño; que le dan al 

producto una estructura gruesa y esponjosa, poniendo en peligro-



la estructura celular. Si el ali�enta es congelado muy lentame.!l 

te el tejida celular se quebrará, las velocidades de deshidrata-

ción y rehidratación serán rápidas, pero la capacidad de reten-­

ción de agua y la textura del producto rehidratado será pobre�27)

4.3.3 Efecto de la localización de los cristales de hielo 

y de los vacíos resultantes sobre la estructura del 

producto liofilizado. 

Durante el congelamiento y la liofilizaci6n de carnes 

la localización del cristal y de los vacíos resultantes en el pr..Q_ 

dueto liofilizEdo están gobernados por la velocidad de congela -
· (27) miento. Koonz y Ramsbottom encontraron que el tejido de la -

carne de pollo liofilizado es marcadamente alterado por las con-

diciones de congelamiento antes del secado. Tajadas delgadas de 

pollo fueron congeladas en ambientes a temperaturas diferentes y 

los vacíos resultantes dejados por la remoción de los cristales­

de hielo se ubican en diferentes lugares. Así: 

- En hielo seco-acetona a -176 °C los vacíos se ubican dentro de­

las fibras musculares, siendo numerosos en cada fibra.

En aire a �49 ºc los vacíos se localizan en la periferie alre-­

dedor tie cada fibra muscular.

- En aire a·-36ºC los vacíos se ubican en la periferie de las fi

bras y entre fibras adyacentes.

En aire a -26ºc los vacíos están entre fibras adyacentes.

En aire a -13ºC los vacíos son más grandes ubicados entre fi-­

bras.

De lo cual desprendemos que en el congelamiento len­

to, los cristales se localizarán en áreas extracelulares, mien -



tras que en el congelamiento rápido los cristales de hielo se lo 

calizarán tanto extra como intracelularmente. 

K. (27) , ing reporto las distribuciones de tamaño de po-

ro medidas con un porosímetro de mercurio para muestras de carne 

de pavo congelado a diferentes velocidades. Los resultados son 

mostrados en la Fig. 4.2. A velocidades lentas de congelamiento 

los diámetros de poro son más grandes, los que disminuyen a medi 

da que aumenta la velocidad de congelamiento. 

4.4 METODOS DE CONGELAMIENTO. 

Los métodos de congelamiento se pueden clasificar en: 

4.4.1 Congelamiento por corriente de aire frío (refrigeran 

te gaseoso). 

La congelación con aire es económica, pero generalme.!!, 

te más lenta que otrosmétodos. Se puede acelerar el congelamie.!!, 

to con corriente de aire muy fría. En este método, los alimen-­

tos a ser congelados son colocados en bandejas, ya s ea libres o 

en paquetes, y las bandejas son colocadas en serpentines de con­

gelamiento en un cuarto de temperatura baja con aire frío sopla1:!_ 

do sobre el alimento. 

El congelamiento en túnel es el más usado, siendo un 

sistema en donde un cinturón de engranaje largo de movimiento 

lento pasa a través de un túnel conteniendo aire frío en movimien 

tR. La velocidad de este cinturón es variable de acuerdo al

tiempo necesario para congelar el alimento. En algunos tipos de

congelamiento por túnel ·1os alimentos son colocados en bandejas ­

de malla de alambre y cargados sobre rejillas. El aire frío es
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introducido dentro del túnel en contracorriente a la dirección -
1 

del flujo del producto. La temperatura del aire está usualmente 

entre o° F y -30°F (- 18° y -34°C) si bien para un congelamiento­

rápido puede ser más baja (entre -30 ° 
y -4s0c).

La velocidad del aire varía de acuerdo a las ideas -

del embalador de materiales, sin embargo si es necesario un con­

gelamiento rápido se debe recircular un volumen bastante grande­

de aire para obtener un aumento relativamente pequeño en la tem­

peratura del aire a medida que éste toca y deja el producto. El 

aire frío tiene un calor específico muy bajo y por esta razón un 

gran volumen debe ser distribuido cuidadosamente a través delsi.s 

tema, Posiblemente 2500 ft/min pueda ser considerada una veloci 

dad práctica y económica del aire a -20 °F (-29 °C).

El congelamiento por túnel de alimentos no empaquet.§_ 

das tiene dos desventajas: la-pri�era es el problema de ia deshi

�ratªoi6n del aliméntb durant� el do�gelamiéhto y-�� segunda �s,

la n�cesidad de descongelar �l equipo. 

Si el congelamiento fuera dividido en dos o más eta­

pas se reduciría la pérdida de humedad en el producto. Si gran­

des volúmenes de aire de humedad �elativa alta son usados en la 

primera etapa, el producto será congelado sin secado excesivo. 

En la segunda etapa las diferencias de temperatura y de presión­

de vapor no son tan grandes, por lo tanto el congelamiento de -

aire en este punto tiene menos efecto desecante, a pesar que el­

uso de grandes volúmenes resultará en un congelamiento más rápi-

d (55,66)
o. 



4.4.2 Congelamiento por contacto indirecto con un medio 

_refrigerante (refrigerante sólido). 

En este m�todo de congelamiento el alimento se colo 

ca sobre una.-superficie metálica (placa) enfriada por salmuera -

fría, freón o cual 9.ul e--r:- otro medio refrigerante que circula por 

los conductos internos de la placa. El tiempo de congelamiento­

varía con el espesor del producto así como c:nn su naturaleza. 

Una desventaja con respecto al método anterior es -

que a�uí el congelamiento es aplicable sólo a paquetes de forma­

rectangular predeterminada y del mismo espesor, aunque una venta 

ja sería que las unidades son más compactas, ocupan menos espacio 

y consumen menas energía. 

La eficiencia del congelador de placas depende del­

contacto entre las placas, del alimento que se va a congelar, de 

la temperatura del medio refrigerante. Los alimentos sólidos -

compactos congelan más rápido que las piezas individuales sepa--

d . _ d 
. ( 55, 66) 

ra as por espacios pequenos e aire. 

4.4.3 Congelamiento por inmersión directa en un medio re­

frigerante (refrigerante líquido). 

El congelamiento por inmersión directa en salmuera­

de baja temperatura fue el comienzo del congelamiento rápido. Ya 

que los líquidos son buenos conductores del calor, un alimento -

puede congelar rápidamente por inmersión directa en líquidos de­

baja temperatura tales como salmuera de cloruro de sodio, solu-­

ciones de azúcar, y glicerol. 

Las ventajas del congelamiento por inmersión son: 
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hay un contacto perfecto entre el medio refrigerante y el ali-­

mento y la velocidad de transferencia de calor es muy alta. Un 

medio refrigerante adecuado para el congelamiento por inmersión 

o debe ser capaz de permanecer sin congelar a O F o  menos. Se ha 

encontrado que la inmersión en nitrógeno líquido es el método más 

rápido de congelamiento. 

. (55 66)muchas ventaJas. ' 

A pesar de su costo este método tiene 

4.4.4 Congelamiento por evaporación en la cabina a vacío­

del liofilizador. 

El material fresco se coloca en la cámara del liofi­

.lizador y se evacúa ésta en la forma usual, produciéndose la con 

gelación por el enfriamiento debido a la evaporación de agua del 

alimenta. 

El congelamiento evaporativo está limitado para pro� 

duc�os con una gran área superficial para un fácil escape de v� 

por. Para que este congelamiento sea satisfactorio el producto 

debe tener una cantidad suficiente de agua libre en relación al 

peso del producto. Este congelamiento es rápido y da buenos re 

sultados con vegetales, que pierden del 16 al 19% de agua inicial 

pero no da buen resultado con carnes causándoles endurecimiento 

y decoloración571) 



CAPITULO V 

FENOMENOS DE TRANSPORTE EN EL SECADO POR LIOFILIZACION 

5.1 TRANSFERENCIA DE CALOR. 

5.1.1 Transferencia de calor a través de la capa congelada 

El calor es conducido directamente hacia la capa co_12 

gelada que está en contacto con la frontera no porosa que puede 

ser: la pared de una botella cilíndrica en la que una capa de lí 

quicio ha sido congelada o el fondo de una bandeja conteniendo lí 

quido congelado. Ver Fig. 5.1. Si la temperatura de la fronte­

ra bandeja-alimento congelado se mantiene constante, la tempera­

tura de la interfase de sublimaci6n será inicialmente muy baja, 

por lo que debe establecerse un gradiente de temperatura que pr.9.. 

vaque el flujo de calor a través de la capa congelada. En el -

transcurso de la sublimaci6n la temperatura interfasial se eleva 

lentamente hasta alcanzar la temperatura de la frontera bandeja­

alimento congelado en el punto final de la sublimaci6n. 

Para obtener el menor tiempo de secado, la temperat.!;!_ 

ra constante de la frontera bandeja-alimento debe ser la más al­

ta posible, evitando la fusi6n del alimento durante el secado. 

Cuando la sublimaci6n continúa, la temperatura interfasial se -

eleva, pero la resistencia al flujo de vapor de la capa seca au­

menta. El mantener la misma entrada de calor ocasionará un exc� 

so de energía que será absorbido como calor sensible. Un incre­

menta de la temperatura bandeja-alimento solamente es evitado re 

duciendo continuamente ei suministro de energ1a, lo que produce­

una disminuci6n de la velocidad de sublimaci6n. 
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5.1.2 Transferencia de calor por conducci6n a través de la 

capa seca. 

En este tipo de calentamiento (Ver Fig. 5.2) el con­

trol está en la capa seca. Si el alimento y el calentamiento es 

simétrico, las dos interfases retroceden a la misma velocidad -

(no necesariamente constante) y la sublimaci6n se completa cuan­

do cada interfase ha recorrido la mitad del espesor del alimento. 

Cuando en la superficie del alimento, la temperatura y las pre -

siones parciales de aire y de vapor de agua son constantes, la­

temperatura de la interfase de sublimaci6n también será constan­

te. Bajo estas condiciones la velocidad de sublimaci6n variará­

inversamente con el espesor de la capa seca. 

5.1.3 Conductividades Térmicas. 

5.1.3.1 Efecto de la presi6n y la naturaleza del 

gas circundante. 

En la Fig. 5.3 se muestra la variaci6n de -

la conductividad térmica con la presi6n y la naturaleza de los­

difer�ntes gases y en la Fig. 5.4 se muestra la variaci6n de la 

conductividad térmica con la presi6n y el vapor de agua dentro­

del álimento seco (sin gas circundante). En las dos figuras se 

pueden observar las siguientes tendencias: 

a) A muy bajas presiones, la conductividad térmica alcanza un va

lor asint6tico inferior, que es independiente del gas circun­

dante o vapor de agua. Esta conductividad térmica asint6tica

depende de la estructura del alimento y no de la presi6n del

gas o vapor de agua.

b) A altas presiones, la conductividad térmica alcanza nuevamen-
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te un valor asintótico superior. Esta asíntota es caracterís 

tica de la estructura del alimento y del gas o vapor de agua 

En consecuencia a altas presiones la conductividad térmica se 

i�crementa cuando la conductividad térmica del gas aumenta y 

el peso molecular del gas es menor. 

· 
(27) Harper recopiló datos teóricos y experi 

mentales sobre la conductividad térmica y concluyó que correspo_!l 

den con la siguiente ecuación: 

k 
go 

kg

k go

c 

p 

A 

A 

= 

= 

= 

= 

(1 .+ C/P) 

Conductividad térmica del gas 

Conductividad térmica del gas 

Constante. 

Presión. 

presiones muy bajas (P<<C) --

presiones muy altas (C/P) ::= O 

en el sólido poroso. 

libre. 

kg 
= k (P/C) -

go -

- kg 
= k go

Puesto que la conductividad térmica de los sólidos (k)s 

(5.1) 

no varía 

con la presión, la conductividad térmica efect�va (k
e

) de cual -

quier material poroso lleno de un gas tiene dos componentes: uno 

la matriz sólida y otro el gas que llena los poros. 

- A muy bajas presiones:

- A altas presiones:

- En la región de transición:

ke
= f ks + (1 - f) P k

go 

(P + C) 

(5.2) 

(5.3) 

(5.4) 

Los factores (f) son estimados de los datos de permeabilidad. 

La región de transición de los datos de Har 



. per indica que para la liofilización de un alimento poroso seria 

necesario ope�ar a presiones más altas para sacar ventaja de las 

más altas conductividades dentro de los sólidos (Neumann 19 63) • 

Sin embargo es bastante complejo ya que la presión también afec­

taria la temperatura del hielo reduciendo de este modo el efecto 

del aumento de conductividad. Los cambios de presión también -

pueden afectar la transferencia de calor a la superficie del ali 

mento, asi como también la transferencia de masa� 5
,

z7 , G9)

5.1.3.2 Efecto de la velocidad de congelamiento so­

bre la conductividad térmica. 

Ya que el congelamiento rápido antes de la 

liofilización produce espacios de poro más pequeños en el alimen 

to liofilizado, a una determinada presión se lograrán conductivi 

dades térmicas más bajas cuando el congelamiento es más rápido. 

Si la velocidad de un proceso de liofilización está limitada por 

la transferencia interna de calor, la velocidad de liofilización 

para alimentos congelados rápidamente será menor que para alimen 

t 1 d lentamente(.27)os conge a os 

5.1.3.3 Efecto de la estructura del alimento. 

Triebes y King (Z?) encontraron que la con -

ductividad térmica en la dirección paralela a las fibras en car­

nes es mayo� que en la dirección perpendicular a las fibras. 

5.1.3.4 Efecto del contenido de sólidos disueltos. 

A mayor contenido inicial de sólidos disue1. 

tos, mayor es la conductividad térmica del alimento debido a la 

porosidad reducida y al incremento de la matriz sólida�Z?)
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5.1.4 Flujo de calor en el sistema de vacía (espacio que 

rodea al alimento). 

El calor es usualmente transferido por radiaci6n, 

siendo las velocidades determinadas por la diferencia entre las 

cuartas potencias de las temperaturas absolutas de la placa ca-

lentadora y de la superficie del alimento. Te6ricamente el enne 

grecimiento de las placas incrementa la velocidad de transf�ren­

cia para una determinada temperatura de placa. Si la turbulen -

cia fuera importante las variaciones en el espaciado entre pla 

cas tendrían un efecto marcado en la transferencia de calor en-

, (57)la camara. 

5.1�5 Ecuaciones de transferencia de calor para varias for 

mas de calentamiento. 

'I' 

Teniendo en cuenta el diseAo del liofilizador, el fe· 

n6meno de transferencia de calor puede ocurrir: 

5.1.5.1 Por Conducci6n. 

Esta forma de transferencia de calor está -

limitada al caso en donde el alimento congelado se encuentra en 

contacto con la fuente de calor y toda la sublimaci6n tiene lu­

gar desde el lado opuesto de la superficie descubierta. En este 

caso el mecanismo es la simple conducci6n térmica a través de s6 

licios en serie. Ver Fig. 5.5. 

Cuando las áreas de contacto no son uniformes, la transferencia­

de calor será: 

q 
(T 
. e 

- T.).
l. (5.5) 
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La capa seca nunca excede la temperatura de 

la interfase de hielo, que es el nivel más bajo de temperaturq. 

La temperatura máxima del alimenta congelado estaría en la inte.!. 

fase alimento-bandeja ya que no puede ocurrir la sublimación y 

sus efectos de enfriamiento. 

Un mal contacta entre la placa-bandeja y/o 

bandeja-alimento reduce la velocidad de transferencia de calor, 

debido a los bajos coeficientes peliculares, pudiendo también va 

riar esta velocidad de un punto a otro. La conductividad térmi­

ca de los alimentos congelados es próxima a la del hielo (1.5000 

BTU/°F pie hr) y �s mucho más alta que otras conductividades co­

nocidas de alimentos secos. · La transferencia de calor a través 

del alimento congelado es importante sólo para dos métodos de se 

cado: 

a) Secado por contacto, cuando el calor es aplicado por un lado

y toda la sublimación ocurre por el otro lado.

b) Calentamiento por microondas, donde el calor es generado den

tro de la capa de hielo y luego conducido a través del alimen

to congelado a la superficie de sublimación.

5.1.5.2 Por Convección-conducción. 

Dentro de los diseños de este tipo tenemos: 

a) En la Fig. 5.6 se considera una película delgada en un matraz

conectado a un condensador y a una bomba de vacío. En este­

caso, la transferencia de calor por convección ocurre desde­

los alrededores a través del matraz a la superficie de hielo

y la transferencia de calor por conducción a través del ali-­

menta congelado y pueden ser descritos por la siguiente ec.:



Q = U A (T - T.)a l. 

1/UA = 1/(h A)a a 

= k. A (T. - T.)
l.C l.Q l.

xi 
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(5.6) 

(5.7) 

Como el espesor de la película congelada es delgada,entonces: 

A = 

1/U = 

= 

1/h 
a 

A = 
a A. 

l. 
( 5.8 ) 

(5.9) 

Asumiendo que hay una caída de presión des­

preciable entre la superficie de sublimación y la superficie se­

ca, la temperatura r 1 es esencialmente constante y est� fijada -

por el vacío del sistema. Como el espesor del hielo disminuye, 

la velocidad de transferencia de calor a la superficie de hielo, 

la velocidad de sublimación y la temperatura en la interfase T. 
1g 

se incrementan. Cuando T. alcanza el punto de fusión del hielo1g 

éste se derrite y la sublimación cesa ya que la presión en el 

frasco se estaría aproximando a la presión de vapor del agua en 

el punto de congelamiento, que sería demasiado alta para subli-­

mar el hielo. Esto sucede cuando: 

x1. U (T - T.)+ T. = T.a 1. - 1 1g 

La velocidad promedio de secado es: 

X. 
l. 

k. dx. A (T - T.)
l.C l. a 1 

(1/h +X /k 1)k. +x.
B g g l.C l. 

(5.10) 

(5.11) 

(5.12) 



k. 
l.C 

L 
[

ln k. ( 1/h + x /k 1) + L 
j

A ( T - T. )
_1._c ____ a�--9�-9�--- a 1. 
kic (1/ha + x

9
/kgl)

lt9 

(5.13) 

Si se aplicara calor radiante a la superfi­

cie de hielo, al mismo tiempo que se transfiere calor desde el­

aire, la ec. 5.13 se convertiría en: 

Q = k •. ln
(

k. (1/h +x /k 1)+..L
J

A(T -T.)+Eh A(T -T.) ave _J,g 1.c a g g a 1. r e 1. 
L k. . ( 1/h + x /k ll.C a g g 

(5.14) 

b) En la Fig. 5.7 se muestra el diagrama de un trozo de alimento�

donde la sublimación ocurre por ambos lados del alimento. En­

este caso la transferencia de calor por convecci6n ocurre des

de los alrededores hacia la superficie del alimento seco y la

transferencia por conducción ocurre a través de la capa seca

del alimento. Estas transferencias pueden ser descritas por

la siguiente expresión:

= k A (Tb - Ti)
Li.L 

La ec. 5.15 puede reescribirse: 

q = A (T - T.)a l. 

( 1/h + ti. L/k) 

(5.15) 

(5.16) 

Donde el gradiente de temperatura representa la diferencia entre 

la temperatura del aire T y la temperatura de la frontera de 
a 

hielo T .• 
l. 

5.1.5.3 Por radiación-conducción. 

En este modo de transferencia de calor las 

placas no están en contac�o directo con el producto y el calor -

es usualmente radiado desde las placas (Fig. 5.8). La transfe -



rencia de calar par canducci6n entre la superficie del alimento 

y la superficie de sublimaci6n puede ser descrita par: 

q/A = k (T -
s 

.6 L 

T.) 
l. 

... 

Te_; 

F I G. 5.8 

Plac.=3 

Ts 

l í r. ;::)_ ::, e en t ra l j el a l i rn e t :::..i , , n o

T pram = Temperatura absoluta promedia, definida par:

T pram = (T + T )/2 
e s 

(5.17) 

(5.18) 

La transferencia de calar por radiaci6n entre el radiador y la­

superficie del alimento es determinada por la ecuaci6n: 

q/A = (5.19) 

El término de la derecha es el fl_ux de radiaci6n de calor que i.!!,

volucra la constante de Stefan-Boltzmann (6), las emisividades y 

las temperaturas absolutas. Este término puede ser conveniente­

mente linearizado usando la ec. 5.18. 

1 

hr - ----
(T -T) e s 

� (T
4 

- T
4

)
e s = 

(1/Ee + 1/�f - 1)

4 <>(T )
3 

prom 

La ec. 5.19 resulta: q/A; h (T - T )
r e s

Combinando las ecs. 5.17.y 5.21: 

(5.20) 

(5.21) 

u., 

o 

·-



q/A = (T 
e 

(.Ll L/k 

- T.)
l. 

+ 1/h)r 
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(5.22) 

El denominador de esta ecuaci6n representa la resistencia a la­

transferencia de calor entre la placa y el hielo. 

Cuando la transferencia de calor al alimen­

to es por radiación, es importante conocer la absortividad del­

alimento congelado y liofilizado, las emisi vida des de las superf i 

cies o fuentes radiantes o reflectivas. A menos que los metales 

usados en los aparatos de secado sean altamente pulidos, las emi 

sividades están alrededor de 0.95 y son virtualmente no reflecti 

vas. 

Ya que el calor por radiación es a través -

de la capa seca, la temperatura máxima permisible en la superfi­

cie es mucho más alta, generalmente limitada por el peligro de­

quemado . Sin embargo la conductividad térmica de la capa seca 

en vacío es bastante baja y la transferencia de calor es restrin 

gida, no obstante la alta temperatura externa. Las ventajas del 

calentamiento por radiación sobre el calentamiento por conducción 

son: el mantenimiento de bajas temperaturas del interior congela 

do y la posibilidad del secado por ambos lados. Pero con el in-

cremento del espesor de la capa seca, la velocidad de transferen 

cia de masa y la entrada de calor decrecen� 24)

5.2 TRANSFERENCIA DE MASA.

5.2.1 Flujo de vapor en la capa seca. 

5.2.1.1 Efecto de la estructura de la capa seca. 

A medida que la interfase se mueve alejándo 



se de la frontera exterior seca, se va desarrollando una resis 

tencia al flujo de vapor, y la presión en la interfase rápidamel)_ 

te alcanza la presión de saturación, correspondiente a la tempe­

ratura interfasial. Si la presión de vapor en la frontera seca y 

en la interfase se mantienen constantes, la velocidad másica de 

flujo de vapor estará en relación inversa al espesor de la capa 

seca, y será la mitad cuando el espesor de la capa sea el doble. 

Una presión de vapor interfasial constante significa una temper-2, 

tura interfasial constante� 57)

5.2.1.2 Factores que afectan la resistencia de la 

capa seca. 

Mientras que la resistencia de una capa ho­

mogénea al flujo de vapor depende de su espesor, la resistencia­

de un espesor dado-resistencia específica-depende de la natural� 

za de la sustancia congelada y de la velo�idad con que fue con� 

lada. 

KramersC57) durante el congelamiento de ali 

mentas líquidos observó la formación de cristales de hielo puro 

extendidos a través de la capa congelada y paralelos a la direc­

ción del flujo de calor. El espaciado entre estos cristales de 

hielo era una mezcla eutéctica congelada (Fig. 5.9 ) . En la lio­

filización el hielo sublima y los vacíos o capilares que se for­

man en la capa seca proporcionan pasajes para el flujo de vapor 

que se difunde en ellos a partir de la mezcla eutéctica congela­

da. Según Kramers, las soluciones eutécticas o de concentracio­

nes mayores son difíciles� sino imposiblesde liofilizar y un in­

cremento de la dilución proporciona una estructura permeable. 
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EFECTO DE LA CCNCENTRACICN DE SCLUTO E·.¡ 
LA FORMACIÓN DE CRISTALES DE HfELO E�I Lr­
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La velocidad de congelamiento de una solu -

ci6n de concentraci6n menor que la eutéctica influye en el núme­

ro y las dimensiones de la sección transversal de los cristales­

de hielo. Un congelamiento rápido produce un gran número de fi­

nos cristales de hielo. Ya que la conductancia de vapor depende 

de la segunda o tercera potencia del radio, es preferible un nú­

mero menor de cristales grandes. (Ver Fig. 5.10). 

5.2.2 Flujo de vapor en el sistema de vacío (en el espacio 

que rodea al alimento). 

Las masas de aire que ingresan al sistema desde el-­

producto, son fácilmente arrastradds por el vapor de agua, nece­

sitándose de un condensador refrigerado para extraer el vapor,eg 

serie con una bomba mecánica para extraer el aire; de lo contra� 

río, se acumularía una capa de aire sobre la superficie de con -

densación reduciendo su eficiencia� 

5.2.3 Transporte de masa interna-difusividad efectiva. 

El transporte de vapor de agua a través de la capa-­

seca puede-ser una combinación de difusión molecular másica a-­

través .del gas inerte, por difusión Knudsen y flujo viscoso (poi 

seuille o hidrodinámico) en respuesta a un gradiente de presión 

total. A las presiones más altas o para los productos secos me­

nos porosos o para muy bajas temperaturas de la zona congelada, 

el comportamiento de transferencia interna de masa tiende a ser 

controlante de la velocidad. 

. (27) Masan (1967), Gunn y King presentaron ecuaciones

de transferencia de masa bajo gradientes de composición y presión 
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total, teniendo en cuenta los efectos simultáneos de difusión 

Knudsen, difusión molecular y flujo viscoso. Para un sistema 9.s. 

seoso binario: 

N 
-C

2
DQ k P 'v y 

= wg w m 

= 

CC2DQ +k P)RTwg m 

Y k + y k 
w g g w 

[
k (C2DQ +k P) CºP

]- w wg g + _ 

c2DQ +k P )lm wg m 

y V pm 

RT 

(5.23) 

(5.24) 

La difusividad Knudsen para cada componente i está dada �ar: 

--IRT/M.' 
1 

(5.25) 

Cg, c
1, c

2 = parámetros estructurales que reflejan la geometr1a­

del medio poroso y son independientes de los gases presentes. �
Cº = Constante de permeabilidad viscosa, con dimensiones de lon­

gitud al cuadrado, depende sólo de la estructura de la capa 

seca y es mucho más variable que los otros dos parámetros , 

probablemente debido a la gran sensibilidad del flujo visc.2_ 

so en presencia de cualquier grieta grande del alimento. 

c
1 

= Constante de permeabilidad de Knudsen, con dimensiones de­

longitud. Es mayor para tamaños de poro más grandes y es 

dependiente de las condiciones de congelamiento. 

c
2 

= Ei el factor geom�trico par� la difusión, es adimensional 

Sus valores están en el rango de 0.2 - 0.7. 

5.2.3.1 Efecto de la presión. 

a) En presencia de gas inerte.- Si se asume

que la presión a lo largo de la capa seca es igual a la presión­

total en la cámara de secado, la ec. 5.23 puede ser simplificada 

de modo que 0' seria: 0 1 = c2 Dwg kw
o 

C2Dwg+ kwP
(5.26) 
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De modo que 1/D' es lineal en función de la presión (Fig. 5.11). 

Si la velocidad de liofilización está limi­

tada por transporte interno de masa, el recíproco de la veloci-­

dad de secado se incrementará linealmente con la presión. En la 

Fig. 5.1 2 se muestra 0 1 para carne de pavo, en presencia de nitró' 

geno o helio: a bajas presiones 0' alcanza un valor asintótico -

constante superior correspondiente a la difusividad de Knudsen -

que es independiente de la presión; y a altas presiones 0' es in 

versamente proporcional a la presión total, reflejando la depen­

dencia de la difusividad binaria másica D�g· La difúsividad má­

sica binaria para vapor de agua-helio es mayor que para vapor de 

agua-nitrógeno; de modo que D' en presencia de Helio es mayor a 

presiones más altas que en presencia de nitrógeno� 27)

b) En ausencia de gas inerte.- Cuando no

hay una cantidad apreciable de gas inerte en la cámara (ejm.cua_!l 

do una bomba de vacío mantiene la presión de la cámara a la pre­

si5n de vapor de hielo en equilibrio con el condensador) y a una 

temperatura del cond�nsador lo suficientemente alta, habr� una -

contribuci5n del flujo viscoso al transporte de masa en la capa­

seca junto con difusi5n de Knudsen. D' est� dado por: 

Oll = k + e p� (5.27)
w o 

N = - (k + e P/_µ ). d p (5.28)
w w 

d z

dz = Distancia en la dirección del flujo de vapor. 

En este caso D' aumenta a medida que la presión aumenta, después 

de ser constante a un valor asintótico igual a la difusividad de 

Knudsen a presiones más bajas. 

Es evidente que la diferencia de presión en 
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tre la fase de hielo y la cámara podría variar durante el secado. 

Si el alimento tiene una baja permeabilidad es de esperar que la 

difusión gobierne inicialmente (pequeña diferencia entre la cám11 

ra y la fase de hielo). Sin embargo, cuando el esp�sor de la Cj! 

�a seca y la caída de presión sea mayor, predomina el flujo hi­

drodinámico. Se ha observado que la temperatura de la fase de-­

hielo permanece constante en todo el periodo de secado, casi si­

mila� a latemperatura de equilibrio con la presión de la c§mara­

Esto indica que la diferencia de presión es muy pequeña a través 

de la capa seca y la difusión predomina en el transporte de masa. 

�.2.3.2 Efecto de la estructura. 

La difusividad efectiva paralela a las fi-­

bras de carnes es mayor que la normal a las fibras. 

5.2.4 Alimentos líquidos congelados-permeabilidad. 

5.2.4.1 Efecto del contenido inicial de sólidos di­

sueltos sobre la permeabilidad. 

Kramers(2?) interpretó las permeabilidades­

de vapor durante la liofilización en función de los contenidos -

de sólidos disueltos, encontrando que un contenido inicial mayor 

de sólidos formaba una estructura más densa de la capa seca, y 

por lo tanto una velocidad más lenta de liofilización, lo que re 

fleja una permeabilidad más baja de la capa seca (menor poros�adl 

5.2.4.2 Efecto de la velocidad de congelamiento. 

<27) b º é t '  1 Kramers tam i n  encon ro que as perme,2. 

bilidades de vapor y por lo tanto las velocidades de liofiliza-­

ci6n decrecen cuando la velocidad de congelamiento se incrementa. 



Esta tendencia se debe a cristales de hielo más pequeños forma-­

dos en el congelamiento a velocidades más altas y a los vacíos -

más pequeños dejados por la remoci6n de hielo mediante la subli­

mación. · Estos vacíos más pequenos hacen a c1 más pequeño (pro-­

porcional a las dimensiones de los vacíos, ec. 5.25). Por tanto 

bajo condiciones de secado com6nmente usadas para alimentos lí-­

quidos congelados, el proceso de permeabilidad es en su mayor l=1ª: 

te por flujo Knudsen. c
1 

es directamente proporcional a la velo 

cidad de secado. 

5.2.5 Ecuaciones de transferencia de masa para diversas -­

formas de calentamiento. 

Teniendo.en cuenta los diseños de liofilizadores usa 

dos para el estudio de transferencia. de calor, el fen6meno de 

transferencia de masa pueda ser deectito por las siguientes ecs.: 

5.2.5.1 Por conducción. 

Ver Fig. 5.5. En este caso la transferen-­

cia de calor y de masa ocurren en la misma dirección. 

(dw/dB)v = N = w k. A (P. - P )
i i c 

�L 

(dw/dB)v = velocidad de transferencia de vapor.

5.2.5.2 Por convección-conducción. 

(5.29) 

a) Ver Fig. 5.6. Al igual que el anterior,

la transferencia de calor y _de masa ocurren en la misma dirección, 

La ec. 5.29 también se cumple. 

b) Ver Fig. 5.7, donde la transferencia de­

calor y de masa ocurren en direcciones contrarias. La transfe--
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rencia de vapor desde la frontera de hielo al medio circundante­

puede ser descrita por: 

N
w 

= k
m 

A (Pb - P
a

)

R T 

= 

La ec. anterior puede ser descrita como una serie: 

N = 

w 

A (P. - P) 
l. a

5.2.5.3 Radiación-conducci6n. 

(5.30) 

(5.31) 

Ver Fig. 5.8. En este caso la 

transferencia de calor y de masa se producen en direcciones con­

trarias. La ec. para la transferencia de masa será: 

N = D' A (P. - P) 
w l. s

L1L R T 

5.3 VELOCIDAD DE SECADO. 

(5.32) 

En la Fig. 5.14 se muestra un esquema general del proceso·� 

de liofilizaci6n, donde el calor latente de sublimaci6n es transre 

rido desde una fuente de calor hacia la frontera de sublimaci6n-

y el vapor generado es transferido desde ese punto a un sumidero 

de humedad, usualmente un condensador refrigerado. Cuatro facto 

res gobiernan la velocidad de liofilizaci6n, y son: 

- Transferencia externa de calor desde la fuente de calor hacia­

la superficie exterior del alimento.

- Transferencia interna de calor desde la superficie exterior del

alimento hacia la frontera de sublimación, usualmente por un -

proceso de conducci6n.

- Transferencia interna de masa (vapor de agua) desde la fronte-
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rá de sublimación hacia la frontera exterior del alimento, de!!_i 

do a la diferencia entre la presión parcial de vapor de agua -

en equilibrio con la frontera de sublimación y la presión par­

cial de vapor de agua en la superficie exteri
r

ir del alimento , 

usualmente por un proceso de difusión másica, difusión Knudsen 

y/o flujo viscoso. 

- Transferencia externa de masa desde la superficie exterior del

alimento hacia el condensador u otro sumidero de humedad, debi

do a la diferencia entre la presión parcial de vapor de agua -

en la superficie exterior del alimento y la presión parcial de

vapor de agua en equilibrio con el sumidero de humedad.

Las velocidades de transporte de calor y de masa en respue.§._ 

ta a la.fuerza impulsora (ÁT o AP) son determinadas por los coe­

ficientes de transferencia de calor y de masa. Para nuestros 

análisis consideraremos las formas de calentamiento y remoción -

de vapor de agua que se muestra en la Fig. 5.15. En este caso -

la velocidad de transferencia de calor durante el secado en esta 

do cuasi-estacionario es: 

q = h (Te 
- T )e s 

q = h. (T - T.)
l. s l. 

De estas ecs. q = (T - T. )
e l. 

(1/he + 1/hi)

Igualando las ecs. (5.33) y (5.34) se obtiene: 

(T - T ·)
e s

= h. 
l. 

(T - T.) hes l. 

(5.33) 

(5.34) 

(5.35) 

(5.36) 

De manera similar, el flux másico de vapor de agua desde la fron 

tera de sublimación es dado por: 



N = k gi (P. -

psw)w l.W 

N = k (Psw
-

p )w ge ew 

De ecs. 5.37 y 5.38 N = (P. p )w l.W ew 
(1/k . + 1/k )gi ge 

Las variables en estas ecs. están relacionadas así: 

q = �H N 
s w 

P. = f (T.) = funci6n de T. 
l.W l. l. 

(5.37) 

(5.38) 

(5.39) 

(5.40) 

(5.41) 

Si he' hi, kge' kgi' están fijados por el diseño del liofilizador

y las propiedades de la sustancia que está siendo secada, y si -

Te y Pew están fijadoi por la temperatura de la fuente de calor­

y el condensador (condiciones de operaci6n), las ecs. 5.36,5.39, 

5.40 y 5.41 son ecs. independientes con cuatro incógnitas (Nw, q,

T., P. ) que permiten determinar la velocidad de secado N .  
l. l.W W 

De las ecs. 5.34, 5.39 y 5.40 se obtiene: 

(5.42) 

(1/kge + 

5.3.1 Limitaciones. 

Las ecs. (5.35) y (5.39) en forma de flux son iguales 

al producto de una resistencia recíproca (conductancia) y una -

fuerza impulsora (T - T.) o (P. - P ). que se regularán para· e 1. 1.w .ew • 

cumplir con las ecs. 5.40 y 5.41. La velocidad de secado en prin 

cipio puede ser incrementada aumentando las fuerzas impulsoras o 

los coeficientes de transferencia de calor y de masa. Cuando T e
y por lo tanto T son elevadas para acelerar la velocidad de lios 
filizaci6n mediante las fuerzas impulsoras más grandes, se pre--

sentarán dos limitaciones en el proceso en donde el calor es 
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abastecido a través de la capa seca: 

a) La zona congelada no debe derretirse, porque destruye la cali_

dad del producto liofilizado. Es decir, Ti d�be ser manteni­

do debajo del punto de fusión.

b) La temperatura de la superficie exterior T , no debe ser tan
s 

alta que cause el deterioro térmico, como la desnaturalización

de proteínas en el alimento seco. Para la mayoría de los ali

mentas Ts es alrededor de 6o 0
c (14D º

F).max 

Estas limitaciones de las fuerzas impulsoras disponibles Pl! 

ra la transferencia d� calor y de masa, son las causas de las ba 

jas velocidades de liofilización en comparación con otras formas 

de secado. 

5.3.2 Resistencias Predominantes. 

Cuando se incrementa la temperatura de la fuente de­

calor, la velocidad de secado aumenta (ec. 5.35). La velocidad­

de transferencia de masa también se incrementa y de igual manera 

P. y T. (ec. 5.39). Las limitaciones mencionadas anteriormente
l.W l. 

establecen un limite máximo de la velocidad de secado. 

Si el valor limite de la temperatura de la superfi-­

cie exterior T es alcanzado primero, la velocidad de secado es­s 

tará limitads por la ec. (5.34) y únicamente puede ser incremen-

tada po� el aumento de h .• Entonces se considera que el proceso 
l. 

estará limitado por la transferencia interna de calor. Cuando·-

( h << h �) y los coeficientes de transferencia de masa son lo sufi 
e l. 

cientemente altos, tal que P
iw 

es muy próximo a P
ew' la veloci -

dad de secado estará limitada por la resistencia a la transfere.!J. 

cia externa de calor. Por ninguna razón debe elevarse la tempe-



ratura de la fuente de calor. 
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De otro lado como se muestra en la Fig. 5.14, un fa� 

tor que influye en los coeficientes de transferencia de calor y 

de masa es la presión total (inertes + presión de agua) en la cá 

mara de secado. Incrementando la presión total, k .  tiende a de 
gi 

crecer (y probablemente también k ) y h. a incrementar. En conge i 

secuencia a la misma presión, h. se incrementa lo suficiente con 
]. 

respecto a k y k . , de manera que el límite de fusión en lage gi 

temperatura de la frontera de sublimación T. es alcanzado prime-
l. 

ro. En este punto la velocidad de secado estará limitada por la 

ec. 5.39, es decir por transferencia de masa, y sólo podría in-­

crementarse aumentando kge y/o kgiª Si kge>> kgi' entonces la­

velocidad de secado puede incrementarse aumentando k . , es decirgi 

el proceso estará limitado por la resistencia a la transferencia 

interna de masa. Del mismo modo para k . >> k , el proceso esta-gi ge 

rá limitado por la resistencia a la transferencia externa de mas-a. 

En el proceso de liofilización es deseable fijar 

las condiciones de diseño y de trabajo, de modo que la velocidad 

no estar� limitado por las resistencias externas a la transferen 

cia de masa o de calor. Las resistencias internas de calor y de 

masa son características del alimento, pero las resistencias ex­

ternas son características del equipo. 

5.3.3 Coeficientes externos de transferencia de calor y 

de masa. 

No se han hecho mediciones de los coeficientes ex-­

ternos de calor y de masa porque: 

- Los coeficientes externos caracterizan al equipo�



- En un liofilizador bien diseñado con altas velocidades de seca

do� los coeficientes externos no influyen en la determinación­

de los ti�mpo� de secado� 27)

5.3.4 Coeficientes internos de transferencia de calor y de 

masa-Modelo URIF (retiro uniforme de la frontera de 

hielo). 

El modelo básico usado por la mayorie de los investi 

gadores para analizar las velocidades de secado, es mostrado en 

la Fig. 5.15. Las ecs. que aquí se desarrollan son hechas para­

una geometría laminar, sin embargo se han desarrollado ecs. para 

t Í . fé . (K" C27>) ·1• d · (K" (27)) geome r as es ricas 1.ng y c1. 1.n ricas 1.ng •

Para nuestro modelo ae secado unidimensional: 

h. = k/óL 
l. 

k . = gi º' 

R T .6L 

(5.43) 

(5.44) 

�L puede relacionarse a la fracción de humedad remanente, respe.s_ 

to de la inicial x y al espesor de la muestra como sigue: 

AL/L = (1 - x)/2 (5.45)

Asumiendo que toda la humedad es removida a medida que atraviesa 

la frontera de sublimación. �L es el espesor de la muestra si el 

secado ocurre desde ambas caras. 

La velocidad de liofilización puede relacionarse con N igualan­w 
•; 

do la velocidad de cambio del contenido de 2gua al flux de vapor 

de agua; 

(5.46) N = L 1 (- dx/d8) 

M V 
w w 

-dx/dB = 2 M V N 
w w w (5.47) 

L 



(5.48) 

Combinando las ecs. 5.39, 5.40, 5.43, 5.45 y 5.47, resulta la si 

guiente ec. que relaciona la velocidad de secado, la fuerza im -

pulsara y el contenido de humedad remanente. 

- dx/d8 = 4 k M V (T - T.) 
W W S 1 

óH L2 (1-x) s 

Igualmente de las ecs. 5.35, 5.40, 5.43, 5.45 y 5.47: 

- dx/dB = 4 k Mw Vw (Te - Ti)

AHs L2 (l-x+2k/Lhe) 

y de las ecs. 5.39, 5.44, 5.45 y 5.47: 

- dx/d8 = 4 D' M V (P. - P ) w w 1.w ew 

(5.49) 

(5.50) 

(5.51) 

Si se asumen constantes las fuerzas impulsoras, las ecs. 5.49, 

5.50 y 5.51 pueden integrarse para dar: 

r

=X 

X=l 

(l-x+ 2k/Lhe) 

para dar: 1 - X

lx=x

(x-1) dx 
X=l 

= 

f 8=8 
dx = -4 k M V (Te 

-

Ti) \ -w w J 8=0 C::.1-+s L2

= 8 k M V (T -

w w e 
�H s L2

(1-x) 

4 k M V (T - T.) w w s l. 

liHs L2

T.) 
l. 

8 4k 
Lh 

)8=8 d 8 8=0 

e 

2 - (x-1) /2 = 4 k M V (T - T.) 8
W W S 1 

(
x=x

-(1-x+ 20' )dx = 
)x=l Lk RT ge 

18=8 
- P )40 1 M V dB 

ew w w / B=O 
RTL2

dB (5.52) 

(5.53) 

(5.54) 

(5.55) 

(5.56) 



x
2

- 2 (1+ 20' )x+ 40 1 +l =

LK RT LK RT 
ge ge 

(P. -P )80'M V 8 
1.w ew w w .. .  (5 .. 57) 

Una vez que la temperatura de la zona congelada ha sido determi­

nada, relacionando las ecs. 5.40 y 5.41 con cualquiera de las ecs. 

5.49, 5.50 o 5.51, se pueden predecir las velocidades de secado, 

de acuerdo al modelo URIF. 

Cuando las siguientes ecs. son alcanzadas: 

1 - X 

1 - X 

>>

>> 

2 k/Lh 
e 

2 0 1 RT/Lk 
ge 

(5.58) 

( 5. 59) 

La velocidad es gobernada completamente por las resistencias ex­

ternas a la transferencia de calor y de masa. La ec. 5.50/5.51, 

da la siguiente relaci6n constante: 

i! H D' 
s 

RT� 

(T - T.)= e l. 

(P. - p ) 1.w ew 

(5.60) 

Debido a que T. y P. son constantes si Te y P se mantienen
1. 1.w ew 

constantes durante el secado, frecuentemente las ecs. 5.58 y5.59

se cumplen durante una gran parte del tiempo de secado, en qwe Ti

se considera constante y he y kge pueden ser ignorados durante -

todo el secado; en efecto, es el caso deseado para el diseño de­

un equipo a gran escala ya que corresponde a las velocidades de -

s·ecado más al tas posibles. La ec. 5.58 se puede ignorar si T ese 

ajustada continuamente durante el secado para mantener Ts constao

te. T. y P. , también serán constantes si las desigualdades de 
l. l.W

las inecuaciones 5.58 y 5.59 están en sentido contrario durante-

el período total de secado; cuando esto ocurre, el control de la 

resistencia externa corresponderá a bajas velocidades de secado. 

..., : 
C( ' .

z ' 
oc 

u�
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5.4 TIEMPOS DE SECADO. 

El tiempo 8 para completar el secado, siguiendo el modelo -

URIF puede ser obtenido por sustitución de x=O en una de las ec. 

integradas: 

8 = 

8 = 

8kM V (T -T · ) 
w w s 1" 

8kM V (T -T.)w w e 1. 

(1 + 4k/lh)
e 

8 = RT L 2 (1+4D'RT/Lk )ge 
8D'M V (P. -P )w w 1.w ew 

(5.61) 

(5.62) 

(5.63) 

Si (Te-Ti), (T
5

-Ti) y (Piw-Pew) no pueden ser tomados como cons­

tantes durante el secado, es necesario integrar las ecs. 5.49, 

5.50 y 5.51 num�ricamente o gr�ficamente desde x=l hasta x=D pa­

ra obtener el tiempo predecido para el secado completo. 

Para el caso a de la transferencia de calor por convección-conduc 

ci6n, partiendo de la ec. 5.13 y considerando : 

Resulta: 8 = 

k. (T -T.) ln(k. (1/h TX /k 1)+l)1.c a 1. 1.c a g g 

k. (1/h +xg/k 
1

)
l.C 9 g 

(5.64) 

(5.65) 

Para el caso b de la transferencia de calor por convección-conduc 

ción,considerando la siguiente ec. 

N 
w

= L A  (-dx/dB) 

2 M V w w

y combinando las ecs. 5.31. y 5.66 resulta: 

L A  (-dx/08) = 

2 Mw Vw

A (P. - P ) 
l. a

( 1/km + �L/D 1) R.T

( 5 .. 66) 

(5.67) 



1 - X = 4 0' M V (P. - P) w w 1. a

R T L2 (- dx/d8)
20'/k Lm 
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(5.68) 

Esta ec. puede ser integrada considerando (P.-P) constante y x=D
l. a 

al final del secado, resultando:

8 =

8D'M V (P.-P)w w 1. a 

(5.69) 

Ec. que puede ser usada para predecir las velocidades de liofili_ 

zación, cuando están limitadas por transferencia de masa. 

Una ec. similar puede ser descrita para la velocidad de liofili­

zación limitada por transferencia interna de calor. De las ecua-

ciones 5.40, 5.16, 5.66, y 5.67 e integrando: 

8 = (l-x)
2 L2 �H 

s

8 k M V (Tb - T.)w w l. 

Considerando x=O : • 8 =

8kM V (Tb-T.) w w i 

(5.70) 

(5.71) 

Para el caso de la transferencia de calor por radiación-conduc -

ción, consideramos la siguiente expresión: 

d (� L) = g/A 

d B f i L\Hs

Con la ec. (5.23): 

(T - T.) 
e i 

(5.72) 

(5.73) 

Integrando esta ec., en la que L varía de O a L/2, resulta: 

8 = f. lH
l. s

(T -T.) e i 

(5.74) 



Notación para el capítulo V. 

A = Area de transferencia de calor. 

A = Area del frasco en contacto con el aire circundante. a
A

g
= Area del frasco en contacto con el hielo. 

A. = Area de la interfase de sublimación. 
1 

D' = Difusividad efectiva. 

o
º 

= Difusividad binaria para el par de gases.w-g. wg 
h = Coeficiente de transferencia convectivo. 

h 
a 

= Coeficiente de transferencia de calor del medio que 
al frasco. 

= Coeficiente externo de transferencia de calor. 

?2 

rodea 

= Coeficiente pelicular de transferencia de calor para la in 
terfase placa-bandeja. 

h. 
1 

h p 

k 

kb 
kf 
k 

= Coeficiente de transferencia dentro de la capa seca. 

= Coeficiente pelicular de transferencia de calor para la in 
terfase bandeja-alimento. 

= Coeficiente de transferencia de calor por 
cuerpos negros. 

= Conductividad térmica de la capa seca. 
= Conductividad térmica de la bandeja. 

radiación para -

= Conductividad térmica del alimento congelado. 
= Difusividad de Knudsen del componente g (gas). 

kge = 

k . = 

Coeficiente de transferencia de masa externa. 
Coeficiente de transferencia de masa interna. 
Conductividad térmica del frasco. 

gi 
kgl = 

ki 
k.

1C 

km 
k 

L 

= Difusión de Knudsen de los componentes i. 
= Conductividad térmica del hielo. 
= Coeficiente de transferencia de masa. 
= Difusividad de Knudsen del componente w (agua). 

= Espesor inicial del alimento. 
= Espesor de la bandeja. 
= Espesor de-la capa congelada. 
= Constante inicial de humedad (lb agua/lb sólido seco). 
= Contenido de humedad en equilibrio con la humedad de la cá 

mara de secado. 
M. = Peso molecular del componente i, 

1 

Nw = Flujo másico de vapor de agua. 
P = Presión total. 
P = Presión del aire. 

a 



= Presi6n en el límite entre el aire y el producto. 

= Presi6� de la cámara. 
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= Presión parcial de vapor de agua en equilibrio con el sumi­
dero de humedad o temperatura del condensador. 

P. 
l. 

P. 
l.W 

s 
p sw

Q 
q 
s 

T 

T 

Tb
T 

e 

T. 
l. 

T. 
1.g 

T 

u 

X 

= Presión de la frontera de sublimación. 

= Presión parcial de vapor de agua en equilibrio con la fron­
tera de sublimación. 

= Presión de la superficie del alimento. 
= Presión parcial de vapor de agua en la superficie del ali -

mento. 

= Flwjo de calor BTU/hr. 

= Flux de calor BTU/hr pie2 • 
= Distancia entre la placa y la superficie del alimento. 

= Temperatura absoluta. 

= Temperatura del aire circundante. 

= Temperatura del límite entre el aire y el alimento. 
= Temperatura de la fuente radiante. 

= Temperatura de la frontera de sublimación. 

= Temperatura de la interfase hielo-vidrio(en el frasco). 
= Temperatura de la superficie seca del alimento. 

= Coeficiente global de transferencia de calor. 
= Volumen ocupado por peso de vapor de agua inicial(pie3/lb). 

3 
= Fracción de humedad remanente respecto de la inicial(ft /lb) 

x = Espesor del frasco. g
x. = Espesor del hielo en cualquier tiempo. 

l. 

Y
g

= Fracción molar del componente g (gas). 
Yw = Fracción molar del componente w (agua). 

Letras griegas. 
ff = Emisividad del alimento. 

e. = Emisividad de la placa. 

Vym
= Gradiente de composición. 

Gradiente de presión. VY
p 

= 

ó� = Calor latente de sublimación.s 
�L = Espesor de la capa seca que va�ía con el tiempo. 

= Densidad de sólidos secos incluyendo los vacíos. 
= Densidad del hielo. 

= tiempo. 
_... <L = viscosidad. 
,�m = viscosidad de la mezcla gaseosa. 



CAPITULO VI 

ETAPAS INVOLUCRADAS EN EL SECADO POR LIOFILIZACION 

Para llevar a cabo el secado por el método de liofilizaci6n 

es necesario efectuar una secuencia de pasos o etapas.Esta� son: 

a) Selecci6n de la materia prima.

b) Consideraciones del proceso.

Preparaci6n de la materia prima. 

- Congelamiento.

Deshidratación primaria y secundarís.

- Punto final del proceso.

c) Empacado.

d) Almacenamiento.

e) Rehidrataci6n.

6.1 SELECCION og LA M8tERIA PRIMA.

�a selección de una materia prima de óptima calidad es muy­

importante en la liofilizaci6n de alimentos, porque a mayor cali 

dad de la materia prima mayor será la calidad del producto final 

y mayor el tiempo de almacenamiento. En la Fig. 6.1 se ve que 

la velocidad de inestabilidad en el almacenamiento es mayor en -

el caso de una materia prima de baja calidad. Esto es debido a 

los cambios que ocurren antes del proceso, que pueden iniciar re 

acciones de deterioro en cadena, como las que originan la forma 

ci6n de peróxidos,que serán tratados en el capitulo VII. 

Adémás, se debe considerar que no todas las especies y va­

riedades de frutas y vegetales son las más adecuadas para ser 

liofilizada�. También hay que tener en cuenta aspectos de comer 
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cializaci6n (aceptabilidad del consumidor) de ciertas variedades 

y especies. 

o 
u 

Mote.río 
prima A

Materia 

e.et [.-dad mi'n,mo ac.ep+ab\e 

tiempo de almaccz.namien+o 

. FIG. 6.1 CALIDAD DE LA MATERIA PRIMA VS.TIEMPO DE 

ALMACENAMIENTO DEL PRODUCTO�S?) 

La selecci6n de la materia prima se realiza de acuerdo a los 

siguientes puntos: 

a) Valor nutritivo (ejm. contenido de vitaminas).

b) Estabilidad esperada en el almacenamiento del alimento seco.

Así, el contenido de ácidos grasos no saturados indica la pr.9.

babilidad de ranciamiento y el alto contenido de azúcares redu

cidos en la proteína de los alimentos incrementa las reaccio­

nes Maillard en el producto seco.

c) Color, textura, sabor y aroma con respecto a la aceptabilidad

del consumidor.

d) Punto de vista econ6mico (ejm. es deseable una materia prima­

de alto contenido de s6lidos secos y de bajo contenido de azú

cares) de lo contrario, se requeriría temperaturas de secado



muy bajas, que retardarían la velocidad de secado. 

Un último punto, es que por regla general, las materias pri 

mas libres de defectos externos, con color y textura apropiados y 

tamaño uniforme, etc., poseen un bajo contenido microbial. Así, 

la experiencia ha demostrado que existe una buena correlación en 

tre los estándares químicos, fisicos y microbiol6gicos, si son -

adecuadamente establecidos. Es importante tener esto en cuenta 

para reducir el número de pruebas a realizarse. 

6.2 CONSIDERACIONES DEL PROCESO. 

6.2.1 Preparación de la materia prima. 

Los-alimentos seleccionados se deben procesar inme-­

diatamente para preservar sus cualidades biológicas, organolépt_i 

cas y· nutricionales; y se deben preparar ajustándolos a las con­

diciones de operación de la planta. Deben presentar una gran Sld_

perficie y reducido espesor para facilitar el secado siendo acon 

sejable distribuirlos en lotes homogéneos de la misma forma, volu 

men y peso. La materia prima es sometida a: 

6�2.1.1 Lavado. 

Esencialmente para remover la suciedad. 

En algunos casos es necesario: 

6.2.1.2 Pre-tratamiento químico. 

Lavado con agua clorada. 

En algunos casos como en ciertos vegetales 

y frutas, es necesario el lavado con agua clorada o con solucio 
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nes de bajas concentraciones de hipoclorito de sodio (NaOCl) pa­

ra la -�liminaci6n de agentes microbiales. El cloro es un fuerte 

oxidante capaz de reaccionar con muchas impurezas en el agua y de 

matar organismos rápidamente, si entra en contacto directo con e 

llos el tiempo suficiente y a un dosaje bastante elevado, por lo 

que se debe tener cuidado en la dosificación de cloro en agua Pi!. 

ra realizar el lavado de las materias primas. 

Sulfitado� 

Es una manera de preservación química para 

evitar tanto el deterioro microbiano, así como antioxidante para 

evitar el oscurecimiento enzimático y para reducir las pérdidas 

de ácido ascórbico, y los cambios de color y sabor de ciertas fru 

tas y vegetales durante el secado, almacenamiento y rehidratació� 

El deterioro en carbohidratos es importante 

en frutas y vegetales por lo que se les debe tratar con sulfitos 

o agentes adecuados antes del secado, mientras que los tejidos i!.

nimales al no tener grandes cantidades de carbohidratos, tienen­

un deterioro en carbohidratos de menor importancia. Las excep--

(8)ciones son los productos lácteos y huevos. 

Las frutas suelen tratarse con di6xido de i!. 

zufre (S02), como en el caso de las manzanas, albaricoques, duraz

nos, peras, uvas, etc.; las hortalizas con sulfito y metasulfito 

sódico, como en el caso de las papas, maíz, etc. 

Tratamiento con cloruro de calcio. 

Se.hace este tratamiento a las peras para i!. 

yudar a controlar el daño térmico durante el secado y para con--
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trolar el oscurecimiento no enzimático durante el almacenamiento 

a temperatura ambiente. 

Tratamiento enzimático. 

Antes del secado, el contenido de glucosa de 

los huevos (que pueden secarse enteros o en polvo, yema o clara 

en polvo), será reducido por tratamiento enzimático para obtener 

un producto estable. 

6.2.1.3 Tratamiento Fisico. 

Concentraci6n. 

En el caso de soluciones diluidas, éstas se 

pueden pre-conce�trar antes del congelamiento por razones econ6-

micas, evitando siempre la disminuci6n de calidad. Así, en el 

casa del jugo de naranja, el contenido de aroma no disminuye y 

la leche liofilizada en polvo posee la misma buena propiedad re 

constitucional de la leche liofilizada na concentrada. 

Para preconcentrar se puede hacer uso de 

tratamiento a bajas temperaturas, como concentraci6n al vacío o 

concentraci6n congelante; a también de un tratamiento mecánico -

cama la centrifugación. 

La concentración no debe pasar de un cierto 

límite, porque a mayor contenido de materia seca, es más dificil 

el congelamiento y el flujo de vapor a través de la capa seca, lo 

que haría prácticamente imposible la liofilización. 

Blanqueado a escaldado. 

Las investigaciones han demostrado que la-
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mayor parte de hortalizas y frutas, necesitan del blanqueado. El 

blanqueado sirve principalmente para inactivar las enzimas, que­

de otro modo causarían alteraciones indeseables en el color, sa­

bor, textura y valor nutritivo (pérdida de vitaminas A, B
1

, s2
,

C) del alimento durante el secado. Existen dos métodos de blan 

queado: 

- Blanqueado en agua caliente.

La temperatura del liquido del escaldado­

se mantiene a unos 100°c, y el escaldado suele durar dos a tres­

minutos, variando el tiempo exacto con la especie y variedad de­

que se trate. Es deseable usar agua blanda porque el agua dura­

puede causar el endurecimiento del vegetal. 

El tiempo o cantidad de blanqueado es im 

portante: poco blanqueado no dará los resultados deseados y so­

breblanqueado hará que el alimento se ponga blando, sensible y 

esto será motivo para un secado más dificil. Se debe evitar el 

escaldado a temperaturas excesivamente altas, que causaría con­

siderables dificultades durante la deshidratación, y también en 

prolongar el tiempo de escaldado, que ocasionaría destrucción de 

vitaminas y pérdida de minerales. 

Durante el escaldado en agua caliente se 

producen pérdidas de constituyentes de las células de tejidos v� 

getales, solubles en agua y hay que procurar que estas concentr.§!_ 

ciones no sean muy elevadas; se recomiendan ciertos limites, co­

mo concentraciones del orden de 3% para zanahorias, 1% para papas 

1.5% para coles,etc. Ya que si estas concentraciones alcanzaran 

un valor más alto, se reduciría el período de almacenamiento y 
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se vería afectada la calidad del alimento. 

En algunos vegetales verdes, el pH del lí 

quicio de escaldado va disminuyendo, porque los lfquidos celulares 
I 

son ácidos, y es necesario añadir carbonato s6dico o sal con el-

fin de mejorar el pH, dentro del rango de 7.3 a 7.5, para evitar 

la decoloraci6n que sufre la clorofila al calentar los tejidos­

verdes en un medio ácido� S)

- Blanqueado a vapor bajo presi6n atmosft?rica.

Tiene ventajas sobre el blanqueado en a-­

gua calienté, como son, que las p�rdidas por disoluci6n de vita-· 

minas y sales en el liquido escaldado son menores y que no hay -

peligro de que ocurra el oscurecimiento no enzimático; en algu-­

nas hortalizas se incrementa el período de almacenamiento. 

Debe haber un adecuado flujo de vapor, de 

modo que el alimento alcanze una temperatura de por lo menos 190 ° F

en un minuto. El tiempo de blanqueado no es medido hasta que el 

alimento alcanza 190 °F� 8) 

Cocci6n. 

Algunos alimentos necesitan ser precocidos­

antes de la deshidrataci6n, por razones de preferencia del consu 

midor, como la carne de pollo o de camarones; así como tambi�n -

porque el producto seco pre-cocido pu_ede ser de mayor calidad que 

el no-cocido (ejm. carnes) . 

6.2.1.4 Pre-tratamiento mecánico. 

Se considera: 
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Limpieza. 

Eliminación de la parte no comestible del-

alimento a procesar. Así tenemos: 

Grasa e�cedente y huesos de las carnes. 

Espinas, escamas y vísceras de los pescados. 

Pepas, cáscaras y corazones de las frutas, 

- Raíces, tallos y cáscaras de los vegetales.

- Venas, caparazones de los mariscos, etc.

Cortado. 

El alimento se debe cortar tratando de que­

presente un área superficial máxima y uniforme, reduciendo el es 

pesar para acelerar la velocidad de secado, sin peligro celular­

y para una buena rehidrataci6n. Las diversas formas en que se -

presentan los sólidos son: pelado, cortado en cubos, tiras, ta-­

jadas, etc., molido o comprimido, etc. 

La carne se debe cortar a través de sus fi� 

bras musculares para facilitar el escape de vapor durante el se 

cado y también para su mejor rehidratación. Si fueran necesa-­

rias porciones de alimento medidas exactamente, como tajadas -

rectangulares de pescado, se puede cortar en estado congelado. 

Igualmente las frutas pueden ser reducidas a gránulos o �olvo en 

estado congelado manteniendo su sabor y aroma. 

Filtración y Clarificación. 

En el caso de soluciones, extractos o jugos 

que luego de preparados necesitan filtrarse. 
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6.2.2 Congelamiento. 

En el capítulo IV se explica con detalle la influen 

cia del congelamiento en la liofilización. 

6.2.3 Deshidratación Primaria y Secundaria. 

En el proceso de deshidratación se consideran dos e­

tapas: 

• La deshidratación primaria, que es la etapa de la liofilización

en sí, .en la que el hielo del alimento sublima, debido a las -

condiciones de presión y temperaturas bajas (debajo del punto­

triple).

- La deshidratación secundaria, es la etapa final en la que el .2.

gua no�congelable (agua fuertemente ligada por fenómenos de a�

sorción) se evapora.a condiciones de presión baja y temperatu-

o o ras moderadas sobre cero (20 C a  60 C). Es decir esta etapa -

se inicia cuando el último cristal de hielo ha desaparecido.

6.2.3.1 Deshidratación primaria- sublimación. 

Una vez que el alimento está totalmente con 

gelado, se coloca en una cámara impermeable al aire, sellada y e 

vacuada hasta alcanzar un vacío óptimo (0.5 a 0.05 torr), y se a 

plica calentamiento para que ocurra la sublimación. El vapor de 

agua que escapa de los cristales de hielo es extraído mediante­

condensación en una trampa fría o por adsorción en un adsorbente 

químico, etc. 

Temperatura de sublimación. 

La temperatura de los alimentos tiene que -



ser cuidadosamente controlada durante la sublimación. Si se ele 

va sobre un cierto límite, ocurrirá la fusión intersticial que .E!. 

rigina la desnaturalización. La presencia de fluidos intersti-­

ciales en el curso de la sublimación puede provocar: 

- Alteración enzimática o química del alimento.

- Pérdida de agentes volátiles o saborizantes, debido a la evap.E!_

ración libre de lai soluciones.

Espumado de toda la masa, si es muy importante la fusión inters

ticial.

En este punto, es necesario señalar que la­

mínima temperatura de fusión incipiente (T. ) es diferente de la 
im 

temperatura máxima de completa solidificación (T ) y generalme_nes 

te es mayor. Esto es debido al hecho que en el curso del conge-

lamiento ocurre superenfriamiento dentro de los fluidos intersti 

ciales, demorando su cristalización. Es por lo tanto necesario­

enfriar el sistema a una temperatura mucho más baja (T ), para-es 

que no tenga lugar una evaporación parcial durante el secado pri 

maria. 

Por supuesto, no todos los alimentos son -

sensibles a los riesgos de evaporación siendo posible tra�ar fue 

ra del diagrama térmico, dos valores de T. , que servirán de lí-
1.m 

mite de una zona de trabajo para la liofilización industrial. 

(Fig. 6.2). El secado efectuado cerca del límite superior, pro­

porciona máxima velocidad de secado, pero resulta un producto no 

parejo, mientras que el secado efectuado cerca al límite inferior 

da un producto de excelente calidad, pero no es económico. Por lo 

que se debe establecer un compromiso entre las: necesidades de pr.2,. 

duccién y los requerimientos de calidad. 
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FIG. 6.2. ZONA DE TRABAJO PARA LA LIOFILIZACION INDUSTRIAL� S?)

Transferencia de calor y de masa. 

Para que la sublimaci6n proceda a velocidad 

constante es necesario extraer el vapor de agua de la interfase 

de sublimaci6n tan rápido como sea posible y suministrar el ca-­

lar en forma eficiente. En ot�?.s pal2bras d2b2�os superar dos -

problemas: la transferencia de vapor de agua (transferencia de -

masa) y la penetraci6n de energía (transferencia de calor). 

Transferencia de masa. 

A medida que la interfase de sublimaci6n se 

profundiza dentro del alimento, el vapor de agua tiene que circ.!:!. 

lar a través de un espesor creciente de material seco, y la resis 

tencia al flujo de vapor se hace cada vez mayor. 

Diferentes experimentos han demostrado que­

es necesario una cierta caída de presi6n entre la capa de hielo­

y la superficie de la torta seca para la transferencia de vapor­

de agua. Esta caída de presión debe ser lo más alta posible; sin 

embargo, es restringida, debido tanto a la máxima temperatura pe.E_ 

mitida para la sublimación como al precio del equipo de bombeo. 



Transferencia de calor. 

Si la transferencia de masa es restringida­

dentro de ciertos límites, es obvio que no habrá necesidad de 

proporcionar más calor del que puede ser usado para la sublima-­

ci6n. Sin embargo, no solamente es suficiente suministrar la can 

tidad de energía requerida, sino también de evitar la destruc -­

ci6n del alimento. Tenemos que proporcionar calor a una superfi 

cie en movimiento que está encerrada entre una capa seca y una -

capa congelada. 

En el caso de un líquido congelado en una­

bandeja, el calor es transferido a través de la capa congelada 

hacia la frontera de sublimaci6n. Como el calor tiene que fluir 

a lo largo de un gradiente térmico, si bien la temperatura pue­

de ser correcta en la interfase de sublimaci6n, podría ser dema­

siado alta en la masa congelada y especialmente cerca de su base. 

Se debe evitar el sobrecalentamiento y la fusión intersticial m� 

diante un adecuado control de la estructura del alimento congel.2_ 

do durante la sublimación, control que puede hacerse siguiendo y 

registrando la temperatura del hielo en su nivel bajo constante­

T. , ya sea por determinaciones térmicas o mediciones de presi6n 
im 

de vapor de agua o también usando la técnica de conductancia e�-

léctrica que refleje una estructura adecuada. Una resistencia e 

léctrica alta indica un estado de rigidez superior, mientras que 

un decrecimiento de la resistividad es signo de que está ocurri­

endo fusíón intersticial. 

En el caso de un s6lido, la capa seca encie 

rra un núcleo de material congelado y la única forma de pmporcio 



nar calar es a través de esta capa seca. De esta manera el ca-­

lar que ingresa estará limitada par das factores: 

La temperatura superficial máxima talerabl� de la capa seca. 

- La conductividad de calar de la capa seca en el cursa de la su

blimaci6n.

Par la tanto, si se quiere evitar la desna­

turalizaci6n, es necesaria restringir la temperatura de la supe1:, 

o 
ficie de la capa seca a un nivel baja (T de 40 a 100 C), depen­e 

dienda del alimento. 

(57) 0ctjen y Hackenberg han demostrado que-

incrementando la presi6n de vapor de agua dentro del material se 

ca, es posible incrementar la transferencia de calor. Sin embar 

go debemos llegar a una situación determinada: es indudable que­

a una presi6n más alta, la transferencia de calor es más eficien 

te, pero disminuye la caída de presi6n, y en consecuencia dismi­

nuirá la transferencia de masa. En este caso se debe trabajar� 

doptándose una soluci6n intermedia. 

6.2.3.2 Deshidrataci6n secundaria- desorci6n. 

Cuando el último fragmento de hielo ha desa 

parecido, el primer período de secado ha terminado. Por lo tan­

to si se mantiene la misma entrada de calor, el alimento seco se 

. calentará y comenzará progresivamente a alcanzar temperaturas so 

bre cero. Por lo que es necesario entonces, disminuir el calen­

tamiento para evitar que el alimento sobrepase la temperatura de 

seguridad para el estada seco. Entonces tendremos un nuevo lími 

o o 
te (Td), que está generalmente entre 30 C y 50 C.



Todavía no se ha completado el secado ya que 

queda aún agua ligada que es necesario eliminar para asegurar la 

conservación del producto, siendo entonces esta etapa un período 

de desorción que dura varias horas y que no termina repentiname.!l 

te como la sublimación, por lo que es necesario parar el proceso 

en un punto determinado cuando se considere que la humedad resi­

dual es lo suficientemente baja para asegurar una buena preserv.§_ 

ción. Este será el límite (RMI) en un ciclo de liofilización 

pre-determinado. (Fig. 6.3). 
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6,2.4 Punto final del proceso. 

Como la liofilización tiene costos relativamente al­

tos y una fase final larga de secado, es deseable para el proce­

no no seguir secando innecesariamente cuando el nivel de humedad 

es óptimo. Ya que la experiencia ha demostrado que el contenido 

crítico de humedad para que ocurra oscurecimiento se encuentra -

en el rango de 2-7 % de humedad final, contenidos menores del 2% 

no sólo son deseables sino necesarios para lograr productos de -

alta calidad. 

El punto final de secado puede ser registrado siguiB.!J. 

do la curva de peso de la muestra versus el tiempo; por determi­

naciones de presión de vapor de agua; por medios eléctricos o -

térmicos. La humedad residual puede ser estimada por el método­

del pesado constante o de la titulaci6n quimica, de acuerdo a -

las técnicas de Kark Fischer o por mediciones de presión de va-­

por de agua en equilibrio o por determinaciones eléctricas, in-­

cluyendo técnicas más elaboradas, como la resonancia magnética -

nuclear. 

Sin embargo, todos estos métodos están sujetos a e­

rror-debido a la falta de uniformidad en el secado, y únicamente 

son usados como guía en la determinación del punto final. 

En la mayoría de las instalaciones se usan ciclos de 

tiempo predeterminados, basados en corridas piloto, asociados a-

l · · d t t. 1 ( 57)a experiencia con un pro uc o par icu ar. 

6.3 EMPACADO. 

Parecería que esta etapa elemental no necesitaría de un cui 



89 

dado especial. Sin embargo, es importante comenzando con el ro.!!!. 

pimiento del vacfa en el liofilizador. Como la estructura de 

los productos liofilizados es altamente porosa, si se rompe el -

vacío con aire ambiental, inmediatamente el alimento seco absor­

berá vapor de agua y oxígeno, y todo el trabajo hecho durante la 

desorci6n se malogrará. Por lo que si no se desea dañar el pro­

ducto y lograr el máximo tiempo de almacenamiento, se debe rom-­

per el vacío con un gas inerte (di6xido de carbono a nitr6geno). 

Sería aconsejable que cuando se rompa el vacío de esta ma -

nera, tambi�n se realizen dentro de la misma cámara la descarga, 

llenado y aún el sellado, para que el producto sea abierta sola­

mente antes de ser consumido. 

Las características principales que los empaques deben te -

ner son: impermeable al oxígeno, impermeable al vapor de agua, 

ligeros de pesa, bajos de costa y capaces de evitar el deterioro 

mecánico. Las latas satisfacen estas exigencias pero por razo--

nes de peso y precio, se prefieren las bolsas laminadas resisten 

tes al gas y vapor de agua, poniendo especial cuidada en la im -

permeabilidad del sellado. 

6.4 ALMACENAMIENTO. 

Por las condiciones antes mencionadas en la referente a los 

empaques, los productos liofilizados pueden ser almacenados du-­

rante largas períodos de tiempo, sin que ocurra la desnaturali-­

zaci6n, como reacciones oxidativas, enzimáticas o de oscureci -­

miemto de Maillard. Sin embarga, los productos grasosos son di­

fíciles de almacenar por largos períodos de tiempo y con frecuen 

cia desarrollan un sabor rancio luego de unos cuantos meses. 
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6�5 REHIORATACION. 

La rehidrataci6n consiste en remojar el producto liofiliza­

do en agua, a la temperatura ambiente, o a temperaturas mayores­

durante un tiempo fijado y una vez que el agua es absorbida, el­

producto es pesado. 

Los parimetros siguientes son los de mayor importancia en­

el proceso de rehidrataci6n: 

a) pH del medio iehidratante.

b) Temperatura del medio rehidratante.

c) Tiempo de rehidrataci6n.

d) Presencia de iones añadidos.

La raz6n de rehidratación es la relaci6n entre el peso de .s.

gua ganada y el peso del agua perdida durante la liofilizaci6n. 

La capacidad de retención de agua de un producto liofilizado re­

hidratado indica la cantidad de agua retenida cuando se somete a 

presión. 



CAPITULO VII 

CALIDAD DE LOS PRODUCTOS LIOFILIZADOS INFLUENCIADA POR LAS CONDI­

CIONES DE PRETRATAMIENTO, PROCESADO Y ALMACENAMIENTO 

7.1 RETENCION DE ESPECIES VOLATILES DE SABOR Y AROMA. 

Uno de los principales beneficios de la liofilización es la 

buena retención de los componentes volátiles de sabor y aroma. 

L�s efectos de las condiciones de liofilización en la retención­

de volátiles han sido tratados por King (Z7) 
( 1970,197 1) como un

modelo de difusión, en el que se puede describir el incremento -

de la retención de volátiles, con la disminución del valor de Fou 

rier: 
2 

Dt/J , donde: 

D = coeficiente de difusión de los componentes orgánicos vo 

látiles (ft2/hr).

t = tiempo durante.el cual la difusión puede ocurrir cuando 

pasa la frontera de sublimación. (hr). 

ó = espesor característico de las microregiones concentra-­

das (ft). 

Los factores que favorecen la retención de vqlátiles durante 

la liofilización son: 

1.- Velocidad más rápida de liofilización que resulta en un 

t menor. 

2.- Espesor más grande de las microregiones concentradas -

(más alto ó). 

3.- Contenida más alto de sólidos disueltos en las microre­

gianes concentradas, o temperaturas más bajas de las ba 

jas de las microregiones concentradas (más alto 6). 



92 

En la Fig. 7 .1 se muestra como decrecen marcadamente los coe 

ficientes de difusión cuando la concentraci6n de sólidos disuel-­

tos se incrementa, y en la Fig. 7.2 se muestra la microestructu-­

ra de un alimento líquido congelado sometido a liofilización. 

En la Tabla 7.1 se muestran los efectos de los parámetros del pr_g_ 

ceso de secado�5, 27 )

Tabla 7.1 

Efectos de los parámetros de proceso sobre la retención de volá­

tiles durante la liofilización 

Efectos 

La retención se incrementaría 
con el incremento de sólidos 
disueltos antes del congela­
miento y secado. 

La retención se incrementaría 
con las velocidades más lentas 
de congelamiento. 

La retención se incrementaría 
con la disminuci6n del tamaño 
de la muestra si el control -
es por resistencia interna. 
Y es independiente del tamaño 
de la muestra si el control -
es por resistencia interna. 

Efecto complejo de la temper.§_ 
tura de la frontera de subli­
mación. 

La retención sería similar en 
distintas especies con volati 
bilidades relativas completa­
mente diferentes. 

La retenci6n sería la misma en 
distintos puntos de la muestra 
si el control es por resisten­
cia externa a la transferencia 
de masa y/a calor. 

Motivo 

Más gruesas microregiones -
concentradas (>.5 ) •

Microregiones concentradas -
más gruesas (>S). 

Mayor velocidad de la front� 
ra de sublimación si el con­
trol es por resistencia in-­
terna. ( <. t). 

No hay cambio en la frontera 
de sublimación si el control 
es por resistencia externa. 
a) TF bajo da D bajo.
b) TF alto da t menores.

Los coeficientes de difusión 
no varían mucho de un compo­
nente orgánico a otro. 

D, t, ó son los mismos en to 
dos los puntos de la muestra. 
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7.2 ASPECTOS 0RGAN0LEPTIC0S. 

7.2.1 Color. 

El cambio de color es indeseable, aún cuando sea re­

cuperado en la rehidrataci6n, ya que reduce el atractivo visual­

de los productos liofilizados. La alteraci6n del color puede o­

currir por: 

a.La temperatura excesiva de la capa seca del alimen

to. Así, en la carne liofilizada, el color es mejor Tetenido -

si la temperatura de la superficie es mantenida baja a unos 400 

ºe (104°F). 

b.Las condiciones de congelamiento antes del secado.

Con el congelamiento a presi6n atmosférica se retiene mejor el � 

color que con el congelamiento a vacío. 

e.Un empacado inadecuado podría producir en el pro�­

ducto un blanqueado o amarillado durante el almacenamiento, por­

efecto de la luz y por la presencia de oxígeno, por lo que se re 

comienda que al final del ciclo de secado, se rompa el vacío de 

la cámara con la entrada de un gas inerte, y el producto sea in­

mediatamente empacado� S ).

7.2.2 Sabor. 

En general el sabor de los alimentos liofilizados 

es bueno, como por ejemplo, la fresa liofilizada que resiste va 

rios años de almacenamiento sin sufrir cambios de sabor. La al­

teración de sabor puede ocurrir por: 

a.La presencia de oxigeno que podría oxidar alimen-­

tos con alto contenido de grasa, produciendo su ranciamiento. 
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b.La alta humedad durante el almacenamiento, que ace

lera la reacción deteriorativa de oscurecimiento, o reacción Mai 

llard, que produce sabore-� G.omo a "amargo" y a "quemado"� S) 

7.2.3 Textura-suavidad. 

Durante el secado, las carnes se ven afectadas 

por el endurecimiento. Este problema puede ser minimizado por: 

a.La pre-cocción que incrementa la suavidad -

de las carnes, cuando aumenta el tiempo de cocción. 

b.Congelamiento rápido y a presión atmósferica

que mejora la textura de los alimentos. 

e.El secado de la carne cruda a una temperat�

ra lo suficientemente baja que mantenga congelada la frontera de 

sublimación, durante la mayor parte del secado, ya que la prese.!J. 

cía de agua no congelada deteriora la textura del alimento� S)

7.3 VALOR NUTRICIONAL. 

a) Vitaminas.

La vitamina A y el caroteno-,.8 no son solubles en agua, y

ambos son relativamente estables al calor, en la presen­

cia de oxígeno. La liofilización por lo tanto no pone en

peligro a la vitamina A ni al caroteno.

La tiamina es soluble en agua y es fácilmente destruida­

por el calor y el oxígeno. La pérdida puede ser hasta -

del 30%.

La vitamina C puede ser perdida en el agua de blanqueado

sin embargo, el proceso de liofilización es el que mejor

retiene esta vitamina, y si el producto es adecuadamente
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envasado, el contenido de vitamina C se mantendrá constan 

te. La retención de vitamina C es excelente en frutas�33)

b) Proteínas.

La desnaturalización de proteínas se manifiesta en una -

pobre rehidratación. En la mayoría de los alimentos la

temperatura de la superficie seca puede llegar hasta va

lores de 60°C sin que ocurra la desnaturalización.

7.4 CAMBIOS EN LA CALIDAD DE LOS ALIMENTOS DEBIDO A LAS REACCIO 

NES DE DETERIORO QUIMICO Y BIOQUIMICO DURANTE EL PROCESO Y 

ALMACENAMIENTO. 

Las reacciones de deterioro ocurridas durante la liofiliza­

ción y el almacenamiento de los productos liofilizados varían des 

de el oscurecimiento no enzimático y la oxidación de lípidos y o 

tras componentes alimenticios, hasta las reacciones que originan 

pérdidas de color, sabor, textura. (Ver Fig. 7.3). 

7.4.1 Deterioración oxidativa de alimentos liofilizados. 

Uno de los mayores problemas en la retención de la­

calidad de los alimentos liofilizados es la oxidación de lípidos 

(reacción de radicales libres entre el oxígeno y los lípidos no­

saturados) y de otros compuestos alimenticios susceptibles de o­

xidación, tales como pigmentos, vitaminas, y constituyentes de­

sabor. Estas reacciones de deterioro se producen debido a las­

grandes áreas superficiales presentes en alimentos liofilizados­

y a los muy bajos contenidos de humedad (ausencia de una pelícu­

la protectora de agua, llamada monocapa) , que aceleran la velo­

cidad de oxidación. La presencia de la monocapa evita el acceso 
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del oxigeno a los grupos reactivos en el alimento, disminuyendo­

el efecto de oxidación al aumentar el contenido de agua; pero es 

te incremento podría dar lugar a otras reacciones. De lo que se 

deduce que cada alimento tiene un determinado contenido de hume­

dad, en el cual es alcanzada la máxima estabilidad� 

El lípido principal que contribuye al deterioro por­

oxidaci6n es el ácido linoléico. En la Fig. 7.4 se muestra las­

velocidades relativas de oxidación del ácido linoléico como una 

función de 1� presión parcial de oxigeno�8, 27 )

7.4.2 Deterioro por reacción de oscurecimiento no-enzimáti 

co o reacción Maillard. 

La liofilización a bajos contenidos de humedad inhi­

be esta reacción. Para inhibirla completamente se requiere de­

una ausencia completa de agua, lo que no sólo es impráctico eco­

nómicamente , sino que �demás contenidos de humedad extremadamen 

te bajos pueden acelerar otro tipo de reacciones, como la oxida­

ción de lípidos. En la Fig. 7.5 se muestra una curva típica de 

la reacción Maillard vs. el contenido de agua, para el caso de­

la leche seca descremada. La velocidad de reacción es proporci.!2_ 

nal a la temperatura, de modo que es favorable el almacenamiento 

a temperaturas bajas. 

Las reacciones Maillard involucran a los grupos car� 

bonil de un azúcar reducido y al grupo amino de un aminoácido o 

proteína. No obstante la reacción también puede ocurrir entre­

ácido orgánico y ácido ascórbico, ácidos orgánicos y proteínas u 

otros grupos amino y entre casi todos los constituyentes RUÍmic.!!. 
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mente ·ieactivos de los alimentos. Los productos de reacci6n son 

sustancias insolubles, de color marrón que alteran el color ori-

·ginal del alimento produciendo un sabor amargo y la pérdida del-� r» 

valor nutritivo, ya que el ácido ascórbico participa en estas -

reacciones. 

La reacci6n Maillard es esencialmente inhibida en la 

mayoría de las frutas, a contenidos de humedad debajo del 2%. Pa """ 

ra un largo período de almacenamiento se preferirán bajas tempe-

raturas y bajos contenidos de humedad. Los contenidos óptimos -

de humedad para uha adecuada estabilidad varían con el tipo de -

producto�8, 27)

7.4.3 Deterioro por reacciones enzimáticas. 

Las enzimas que originan las reacciones enzimáticas­

son enzimas intrínsecas del producto o enzimas extrañas como mi­

croorganismos. Las reacciones enzimáticas más importantes son: 

la descomposici6n de las grasas por acción de las lipasas, fosfo 

lipasas, lipoxidasas y peroxidasas en alimentos que contienen 

grasas (como en carnes o pescados liofilizados) y las reacciones 

enzimáticas de oscurecimiento de color en frutas y verduras pro­

vocadas por las peroxidasas y fenoloxidasas. 

Las reacciones enzimáticas son inhibidas por la re­

moci6n de humedad, suspendiéndose la actividad enzimática mien-­

tras el alimento se encuentra seco. Las enzimas pueden o no ser 

destruidas durante el secado. 

La acción de las enzimas durante el almacenamiento -

puede evitarse o disminuirse por cocci6n o blanqueado del alimen 
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ta antes de la deshidratación; por ejemplo, los champiñones no -

blanqueados liofilizados se vuelven negros cuando se rehidratan­

en agua fría; las manzanas, melocotones y peras, así como otras­

frutas oscurecen en la rehidrataci6n�8, 27)

La acción enzimática, ya sea después de la rehidra-­

taci6n o durante el almacenamiento es indeseable. Sin embargo, 

es necesaria en las cebollas y ajos para el desarrollo del sabor. 

7.5 ENCOGIMIENTO. 

El agua congelada presente en la mayor parte del secado pro 

porciona al alimento una estructura rígida que evita el encogi-­

miento, dando como resultado un producto poroso que hace posible 

una rápida y casi completa rehidrataci6n. 

En la Fig. 7.6 se presenta la relación del volumen de una- -

muestra después del congelamiento y secado al volumen inicial vs. 

la temperatura media de la zona congelada. El encogimiento de la 

muestra (papas cortadas en cubos), fue mayor para velocidades más

lentas de congelamiento y para más altas temperaturas medias de­

la zona congelada. Kluge y Reiss sugirieron que el encogimien­

to fue mayor para velocidades de congelamiento más lentas, debi� 

do a la formación de cristales de hielo intercelulares más gran-

.des ya-, que el agua congelada proporciona la estructura, evitan­

do que porciones de la muestra ocupada por agua no congelada co­

lapsen cuando el agua sea removida. Por lo que se indicó que·e1 

encogimiento ocurre durante la primera parte de la sublimación y 

no en las etapas terminales o finales de secado5 27) 



?.6 CONTENIDO OPTIMO DE HUMEDAD RESIDUAL. 

Una regla empírica en la liofilización ha sido reducir el -

contenido de humedad a 2% o menos, pero tales porcentajes pueden 

representar pérdidas en la capacidad del liofilizador. 

De acuerdo a la teoría de adsorción de Brunaver-Emmet-Teller 

lBET), el contenido de humedad correspondiente a la capa monomol� 

cular de agua adsorbida representa el contenido óptimo de hume-­

dad. La humedad en exceso de este valor sería indeseable ya que, 

facilitaría el oscurecimiento no enzimático y otras reacciones -

indeseables. 

Comercialmente, los contenidos finales de humedad, comúnmen 

te alcanzados se basan en las cuatro curvas típicas de sorción -

de humedad que fueron encontradas para describir la mayoría de -

los alimentos deshidratados: 
o - Féculas, tales como habichuelas, granos de café y arroz, a 72 F

tienen un valor de manocapa de 6% (15% de H.R.). 

Alimentos ricos en proteínas, tales como carne, pescado, hue-­

vos y queso a 72ºF tienen un valor de manocapa de 3.5% de hum� 

dad en una base libre de grasa (8% de H.R.). 

- Vegetales, con alto contenido de azúcar, tales como pimienta,

zanahoria y guisantes tienen un valor de manocapa de 2% de hume

dad (6% de H.R.) a 4o°F.

- Las frutas representan el cuarta grupo, que debido al muy alto

contenido de azúcar requiere de muy bajos niveles de humedad -

(deshidratación casi completa) para su estabilidad.

( ) 
. 

(5) 
Salwin 

5 
(1962) y Kuprianoff (1958) han señalado los pro 

blemas que ocurren con los métodos usuales de mediciones de hume 



dad: tal cama la presencia de materiales volátiles, las que dan 

valares altos; la naturaleza higrasc6pica de algunas alimentos -

que tienden a absorber humedad; y las dificultades de muestreo, 

particularmente con mezclas de alimentos. La amplia variedad de 

métodos en uso y las muchas formas de reportar los resultados, 

hicieron que sea extremadamente difícil comparar los trabajos en 

varios laboratorios. Salwin recomend6 el uso de mediciones pre­

si6n de vapor-humedad como un método para minimizar o eliminar -

(5) muchos de estos problemas. 

. . 



CAPITULO VIII 

CRITERIOS DE DISEÑO PARA PLANTAS LIOFILIZADORAS 

8.1 PROBLEMAS DE PROCESO. 

Los problemas de proceso, que deben ser superados en el di­

sefto de uri liofilizador son: 

a) Abastecimiento de una cantidad suficiente de calor para­

producir la sublimación del hielo.

b) Transferencia eficiente de calor desde la fuente de ca­

lor hacia la superficie del alimento.

c) Transferencia de calor a través del alimento hacia la su

perficie o frontera de sublimación, ya sea a través de la

capa seca o a través de la capa congelada o a través de­

ambos.

d) Transferencia de vapor de agua desde la frontera de subli

maci6n hacia la superficie del alimento a través de la -

capa seca.

e) Transferencia de vapor de agua desde la superficie del -

alimento al sumidero de humedadº

f) Remoción de vapor de agua y regeneraci6n del sumidero de 

humedad.

g) Mantenimiento de una temperatura lo suficientemente baja

de la zona congelada para minimizar el colapso de la es­

tructura y las reacciones .deteriorativas durante el seca

do.

h) Retenci6n efectiva de las especies de sabor y aroma volá

tiles, manteniendo bajas temperaturas.

i) Facilidades para la entrada y salida del alimento, con �
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un m1nimo de complejidad y tiempo de trabajo. 

8.2 DISEÑO DE LA CAMARA DE SECADO. 

Las támaras más antiguas fueron de forma rectangular. Ver 

Fig. 8.1. Las cámaras cil1ndricas tambi�n son usadas, pero como 

requieren más espacio de piso para un área de placa determinado, 

son diseñadas con las unidades del condensador dentro de la cáma 

ra de secado, para que la capacidad cúbica sea utilizada al máxi 

mo. Ver Fig� 8.2. 

Para eliminar los bordes rectos de las cámaras rectangula-­

res, en los que se pueden acumular suciedad, polvo y microorga-­

nismos, las esquinas de las cámaras deben ser redondeadas. 

Las cámaras de vac1o varían ampliamente de tamaño. Los mo­

delos comerciales varían de 2 a 8 pies de altura y de 2 a 6 pies 

de ancho. No hay criterio para·e1 tamaño 6ptimo. Las guías más 

importantes han sido la magnitud de la operaci6n, la probabili-­

dad de humedecimiento durante la descarga, la probabilidad del -

deshielamiento durante la carga, y el riesgo involucrado si exis 
(5,42) 

te falla mecánica. 

8.3 ARREGLO DE ANAQUELES DE PLACAS CALIENTES. 

8.3.1 Placas fijas. 

Las primeras unidades de liofilizaci6n fueron cons-­

tru1das con anaqueles de placas fijas a la cámara (Fig. 8.1). 

Los diseños de anaquel de placas calientes fijas con 

sistemas de monorriel incorporados, tienen las placas voladizas­

en ambos lados, con una zona libre, entre ambas secciones dere­

cha e izquierda (Fig. 8.3 y 8.4). Los espaciados entre placas-
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son relativamente grandes para los soportes de bandejas voladi­

zas. Las bandejas son cargadas en cuartos fríos, en carros esp_g_ 

ciales y colocadas dentro de la cámara por deslizamiento de dos 

carros (uno a cada lado) , quedando insertadas en la cámara de se 

cado como una unidad. Cuando el alimento está seco es removido 

similarmente y transportado a un cuarto de empacado Ca baja hume 

dad) . 

Los anaqueles fijos generalmente tienen un distribui 

dor externo, cuando se usa un sistema convencional de generaci6n 

de calor. Esto es una ventaja, pero el reemplazo del anaquel en 

caso �e fugas del fluido de transferencia de calor es más difkil 

y caro�5, 42)

8.3.2 Placas movibles. 

Se mueven unas con respecto a otras (Fig. 8.5) y ex 

clusivamente se usan para la liofilización acelerada (AFD). 

8.3.3 Placas enclavadas. 

El alimento es atravesado antes del congelamiento con 

dos juegos opuestos de clavos de aluminio acoplados a las placas 

metálicas. (Ver Fig. 8.6) y se usan placas desmontadoras para-

extraer el material seco. Las desventajas son los costos y el 

, tiempo de vida_relativamente corto de las placas, además de la 

d. f. 'l t d 
· · 

d 1 
· ( 57)i icu a de limpieza e as mismas. 

8.3.4 Anaqueles transportables. 

El anaquel tipo carretilla ofrece los medios más ven 

tajosos de operaci6n y limpieza. Las unidades máseficientes son 

diseñadas con espaciados entre placas de casi 2 pulgadas Y con 
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una superficie total de calentamiento de 800 a 1000 pies cuadra­

dos en una·cámara de 500 pies cúbicos. 

Una desventaja es que los distribuido.res totales en­

los anaqueles tipo carretilla requieren de una conexión interna 

flexible a la fuente del fluido de calentamiento. En una cámara 

de vacío que opera a temperaturas muy bajas puede ser una opera­

ción molesta que se minimiza con un buen diseño. 

En general hay dos tipos de anaquel tipo carretilla: 

con ruedas para el transporte por riel (Fig. 8.7) y con ruedas 

giratorias (Fig. 8.8). Los anaqueles tipo carretilla con rue­

das giratorias pueden ser remolcados por vagones industriales por 

lo que, su manejo, almacenamiento y despacho no estará limitado a 

la distribución de rieles; mientras que, los anaqueles transpor­

tados por rieles necesitan vehículos especiales para transporta� 

se y un mecanismo de remolque. 

8.3.5 Placas-espaciado entre placas. 

Para llevar a cabo el proceso de liofilización el ali 

mento es colocado en bandejas en contacto con la9 placas o �ige­

ramente elevadas sobre ellas, dependiendo de la transferencia de 

calor ya sea por conducción o por radiación-convección respecti­

vamente. 

El espacio entre las placas depende del �limento que 

·se va a secar. Alimentos como camarones, pollo y vegetales se -

pueden colocar en varias capas y el espacio entre placas variará

de 2 a 5 pulg. Los líquidos congelados son usualmente secados -

en capas delgadas y el espacio entre placas es de 1.5 a 2 pulg.

No hay criterio rígido para el espaciado de bandejas entre placas;
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por regla empírica el espaciado conveniente entre placa y fondo­

de la bandeja es de 1/4 �ulg. Teóricamente el espaciado entre la 

superficie superior del alimento y la placa superior dependerá -

de lo siguiente: la caída de presión de los escapes de vapor, la 

desigualdad de la superficie, el peligro de tostación y la utili 

zaci6n óptima del espacio. Estos factores son casi imposibles-

de evaluar, por lo tanto será la experiencia la que decida este­

espacio. El espaciado superior tope es usualmente de 1/4 a 1/2 

pulgada y la sensibilidad al tostamiento es usualmente el factor 

determinante principal� S) 

8.4 BANDEJAS. 

Además de las bandejas comúnmente usadas en el proceso de lio 

filización, que son de material sólido, hay otros tipos de bande 

jas, que han sido mejoradas para acelerar la velocidad de secado. 

Entre las más comunes tenemos: 

8.4.1 Bandejas ahuecadas. 

Son ampliamente usadas en el secado con transferen -

cia de calor por radiación, para que la transferencia de vapor -

se produzca por ambos lados del alimento. (Fig. 8.9). Su USO-

está limitado para alimentos sólidos enteros o particulados, de 

manera que puedan mantenerse sobre las bandejas. 

8�4.2 Bandejas aleteadas. 

Son hechas de aluminio. Sus aletas mejoran grande -

mente la transferencia de calor hacia el producto, disminuyendo­

enormemente el ciclo de secado (Fig. 8.10). Se usan tanto para 

alimentos liquidas, como para sólidos particulados de tamaño li 
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mitado a la distancia entre aletas. 

8.4.3 B�ndejas con medios de raspado de la superficie seca 

del alimento. 

En la Fig. 8.11 se muestra este tipo de bandeja que­

es usada de manera exclusiva para alimentos líquidos. Este tipo 

de bandeja es empleado en un sistema con transferencia de calor­

por radiaci6n hacia el alimento congelado e involucra la re moción 

sucesiva de las finas capas de alimento seco para: 

Minimizar la transferencia de calor por conducción 

a través de la capa seca. 

- Minimizar el tiempo de exposición de la superficie

del alimento seco al calor de las placas.

- Incrementar la velocidad de sublimación efectiva,

de modo que el tiempo total de sublimación sea re­

ducido.

La operación de llenado referente a la Fig. 8.11 es: 

El alimento líquido es abastecido vía los conductos 22 a las ban 

dejas 36 hasta un nivel limitado por el agujero de salida 48.Una 

vez que el alimento está congelado, se procede a secar y cuando 

se forma una capa seca en la superficie 156 del alimento entra -

en funcionamiento una c�chilla raspadora 66, cuyo eje 70 atravie 

sa la bandeja 14 de derecha a izquierda. La capa seca es vacia 

da en el extremo abierto de la bandeja y recepcionada por un co­

lector. Así, una nueva frontera de hielo es expuesta al calor -

de las placas radiantes, evitándose la conducción a través de la 

capa seca. Luego el mecanismo eleva la cuchilla raspadora una­

leve distancia sobre el alimento para evitar el raspado de retor 
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no. 

8.5 CONDENSADORES REFRIGERADOS. 

Comúnmente, entre el 55% y 90% del peso del alimento carg.§_ 

do a un liofilizador es agua, que se expanderá por un factor de 

casi 107 del volumen inicial, en la sublimación. En consecuen

cia grandes volúmenes deben ser manejados, y el sistema del con 

densador es una de las partes más críticas y caras de un liofi­

lizador. 

El vapor de agua desublima como hielo en el condensadorfbr­

mándose una capa de hielo. Esta capa de hielo debe ser removida 

circulando un medio de calentamiento a través del condensador. 

Por lo tanto, un aspecto importante es la colocación y diseño de 

los condensadores refrigerados, para los cuales hay dos técnicas: 

- Unidades de condensador externo conectadas a la cámara por

medio de tuberiasi o

Unidades de condensador interno, localizadas adyacentes a

1 . ( d l , )(5, 42)as placas calientes dentro e a camara . 

8.5.1 Condensador externo. 

Las primeras plantas fueron diseñadas con unidades -

de condensador de tipo externo. Se seleccionaban unidades comer 

ciales ya fabricadas y se les conectaba a la cámara de secado con 

un distribuidor o colector (Ver Fig. 8.12). 

En general cuando se usan condensadores refrigerados 

(con sistemas de vacío mecánico), usualmente están separados de 

las cámaras de secado. Los. argumentos que favorecen esta separ.§_ 

ción son: 
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a) Los condensadores externos pueden ser colocadose:n

paralelo, permitiendo cambiar los condensadores -

en cualquier momento durante el ciclo de secado.

b) El condensador puede ser regenerado y aislado en

la parte final del ciclo de secado, lográndose de

este modo ahorros de tiempo en el inicio del sgte.

ciclo .•

c) El condensador puede ser totalmente aislado en ca

so de producirse fugas del fluido refrigerante y

ser inmediatamente reemplazado con una unidad con

tigua simplemente por medio de válvulas, proporcio

nando un factor de seguridad.

d) Las pérdidas de calor desde las placas son reduci

das, minimizando la cantidad de refrigeración.

F\G.8.12 Conden­
sador de platos 
ex terno a la e á ma­
r a de sec adc� 42 ) 

de seca do 
condensador 
de platos 

. 
, Entre.las desventajas tenemos: es mas caro y la dis-

tribuci6n de las unidades es más complicada e inflexible, ya que 

el condensador debe ser conectado a la cámara de secado por una­

gran línea de transferencia·de vapor y equipado con una válvula 

para permitir su aislamiento. La línea de transfeTencia de va -
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por proporciona una caída adicional de presión (resistencia a la 

transferencia de masa externa) y esto significa que para una te.!!!. 

peratura de refrigerante determinado, y para una carga de hielo 

específica, el condensador externo requerirá un área de transfe 

rencia mayor que los condensadores internos� 5, 42>

8.5.2 - Condensador Interno. 

ño modular. 

Los condensadores internos están basados en un dise­

Cada cámara de vacío tiene su propio condensador di 

señado para se�ar una carga definida de alimento en un ciclo de 

secado determinado. 

Para darse cuenta de todas las ventajas del condens� 

dar de platos fríos localizado internamente, es necesario consi­

derar las características del diseño .modular: 

� El módulo es removible y reemplazable con relativa 

facilidad e intercambiable para máxima economía. 

- Tiene distribuidores integrales para el abasteci­

miento y descarga del fluido de refrigeración. 

- Tiene un sistema de descongelamiento que funde una

carga de hielo específica en un tiempo determinado. 

- Tiene protectores totales de radiación (sistema ba

fle) contra las pérdidas por radiación _directa desde las placas­

calientes hacia los platos del condensador (sin que esto signifi 

que un bloqueo del camino libre de las moléculas de agua) y pa­

ra minimizar las fugas de calor a través del casco de la cámara. 

- Los platos del condensador están uniformemente es­

paciados para evitar la formación de suciedades en los anaqueles. 

- El armazón para cada unidad permite una fácil lim
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pieza. 

Si no se consideran las características del diseño -

modular las desventajas serían: mayor carga de refrigeraci6n de­

bido al peligro de fusi6n del hielo y humedecimiento del produc­

to, mayores p�rdidas de tiempo en la carga y descarga del alimen 

to, etc. 

Una unidad de condensador de diseño modular tiene las 

sgtes. ventajas sobre los condensadores externos a la cámara de 

secado: 

- Camino más directo desde el alimento congelado ha­

cia el condensador. 

Máxima utilización del espacio en las cámaras cilfn 

dricas. 

- No es necesario una cámara de vacío separada para­

el condensador. 

- Más eficiente distribución, requiriendo menos espJ!

cio de piso. , 

- Las unidades pueden ser mantenidas casi tan fácil­

mente como los condensadores externos, pero s6lo pueden ser re� 

neradas al final del ciclo de secado. 

- No es necesario tuberías de conexión, ni válvulas­

desde la cámara de secado a los condensadores. 

- Es menos la carga en el sistema de vacío.

- El espacio entre las placas calientes y los platos

de los condensadores es diseñado para la más eficiente transferen 

cia de calor y humedad. 

Para ambos condensadores, tanto internos como exter­

nos es importante asegurar el acceso uniforme de vapor de agua a 
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todos los puntos de la superficie del condensador para evitar la 

distribución no uniforme de hielo� 5, 42 )

8.5.3 Superficie de condensación. 

La carga de refrigeración usualmente es máxima al ca 

mienzo del ciclo. En un sistema bien diseñado, hay una buena re 

lación entre la presión de la cámara de secado y la presión de -

vapor de hielo a la temperatura del refrigerante. 

En el diseño de la superficie real de condensación -

se usa una variedad de tuberias o platos. El área requerida se 

determina por lo general, por la carga total de agua de alimen-­

to y el espesor de la capa de hielo. Ya que estos factores va­

rían ampliamente, la práctica com6n es dimensionar el área de -

condensación igual al área de los anaqueles de placas calientes 

es decir, en la relación de 1:1. La mayoría de los condensad� 

res están probablemente sobrediseñados, pero este exceso no re 

sulta antieconómico. 

También es usada la relación del área de los anaque­

les de placas calientes o condensadores de platos frias al volu 

men de la cámara de vacío. La más alta relación en el mercado­

es ·de casi 2:1, esto es 2 pies2 de placa de calentamiento o de 

platos fríos por pie3 de volumen. 

Un procedimiento más satisfactorio sería diseñar los 

condensadores en la máxima velocidad de evolución de vapor desde 

el secador5 42 ) 

8.5.4 Descongelamiento del condensador. 

En pequeñas instalaciones el condensador puede ser -
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descongelado entre carga v descarga de la cámara de secado. En 

instalaciones grandes donde las operaciones de carga v descarga 

.están mecanizadas, es ventajoso usar un condensador auxiliar, y 

el condensador principal se puede descongelar hacia el final del 

ciclo, preparándolo para el siguiente. 

En la operación de descongelamiento, se admite vapor 

a presión atmosférica en la cámara, que entra en contacto direc­

to con el hielo en el lado externo de los serpentines o platos. 

Con esta técnica se pueden remover 2000 lb. de hielo en 6 minu-­

tos. Pero en ciertos sistemas, se puede bombear gas caliente a 

través del-condensador para aflojar el hielo, que es luego remo­

vido mecánica o manualmente5 5, 42)

8.6 SISTEMAS DE REFRIGERACION. 

La importancia de la refrigeración en la liofilización es -

mantener temperaturas muy bajas en la superficie de condensación 

para condensar el vapor de agua resultante de la sublimación del 

alimento congelado y evitar que dichos vapores se introduzcan en 

la bomba. 

La capacidad de una máquina de refrigeración se expresa por 

su capacidad de producción de hielo en 24 horas, mediante una uni 

dad denominada ton. Se dice que la capacidad de refrigeración de 

una máquina es de 1 ton, cuando es capaz de absorber en 24 horas 

el calor que se libera en la congelación de 1 tonelada de agua 

(2000 lb) a OOC (320F). 

1 Ton = 200 BTU/min = 50600 Kcal/min = 4.71 CV. 

Existen dos tipos de sistemas de refrigeración. Ambos tie­

nen en común la obtención de una región fría por vaporización de 
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un fluido refrigerante en un evaporador a baja temperatura y pr.§_ 

sión. En ambos sistemas de refrigeración por compresión o por 

absorción son imprescindibles las sgtea operaciones: 

a) Evaporación del agente refrigerante.

b) Extracción del vapor producido en el evaporador.

c) Condensación del vapor.

d) Devolución del líquido producido por la condensación a

fin de ser nuevamente evaporado y repetir el ciclo.

8.6�1 Refrigeración por compresión de vapor. 

En las Figs. 8.13 y 8.14 se muestra este sistema de 

refrigeración en el que se presentan los elementos indispensables 

que lo comprenden: 

8.6.1.1 Evaporador. 

Se encuentra instalado dentro del espacio­

refrigerado. Constituye el dispositivo en cuyo interior el li 

quido refrigerante se convierte en vapor absorbiendo calor del-

b. t f · (g) am ien e a re rigerar. 

8.6.1.2 Condensador. 

Donde el calor latente del gas es extraído 

y eliminado_ por el sistema de enfriamiento y, en consecuencia el 

agente refrigerante en estado de vapor vuelve al estado liquido. 

8.6.1.3 Compresor. 

Es una bomba cuya misión es extraer vapor -

del evaporador y comprimirlo dentro del condensador. Su temper.s, 

tura es elevada tal que pueda entregar el calor latente de vapo-
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rizaci6n absorbido en el evaporador. Requiere de un motor para 

su accionamiento que por lo general es eléctrico� 9)

8.6.1.4 Válvula de expansi6n. 

Esta válvula de control se encuentra en la 

entrada del evaporador. Es el dispositivo por medio del cual la 

presi6n del refrigerante líquido es reducida de modo que pueda -

iniciarse el proceso de absorción de calor en el evaporador. Me 

diente el ajuste de la válvula es posible mantener una presión -

definida de evaporación. 

El ciclo de refrigeración de este sistema -

se puede explicar de la sgte. manera: La expansión del líquido -

refrigerante en la válvula de control hace disminuir la presión 

y temperatura en el interior del evaporador, produciéndose la 

evaporación del líquido refrigerante (debido a la absorción de 

calor) que produce el enfriamiento del espacio en el que se en-­

cuentra instalado el evaporador. El vapor succionado y comprimí 

do por el compresor a un nivel térmico superior, entrega calor -

condensándose y obteniéndose nuevamente liquido re�rigerante. 

Este líquido condensado por efecto de la presión es forzado den­

tro de un recipiente acumulador, y circula hacia la válvula de -

expansi6n que regula la cantidad de refrigerante que ingresa al 

evaporador repitiéndose el ciclo� 9)

8.6.2 Refrigeración por absorción. 

El ciclo de refrigeración por absorción más difundi­

da utiliza amoniaco como refrigerante y agua como absorbente. 

Las Figs. 8.15 y 8.16 muestran los diagramas de flujo de tal pr.E!_ 
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ceso. En ambos diagramas el amoniaco líquido que procede del d.!:_ 

p6sito (o condensador) se estrangula en una válvula de expansi6n 

donde se vaporiza parcialmente y pasa después al evaporador. El 

vapor de amoniaco pasa a un absorbedor donde es absorbido por una 

disoiución débil de amoniaco. Con objeto de reducir la cantidad 

de esta disoluci6n por unidad de amoníaco absorbido, es necesario 

enfriar el absorbente a una temperatura próxima a la del agua de 

refrigeración disponible y pro�orcionar una superficie intermedia 

de enfriamiento en el absorbente. 

La disolución concentrada de amoníaco pasa por un ca.!!!. 

biador de calor donde se calienta en contracorriente con la dis� 

lución débil, que después de enfriarse entra por la parte alta -

del absorbedor. La disolución concentrada se suministra a una 

columna generadora V recibe calor de una fuente, con lo cual se 

evapora el amoníaco. Los vapores (en la Fig. 8.15) se condensan 

en la parte alta de la columna y una porción del mismo refluye, 

efectuándose una destilaci6n fraccionada. Es evidente que el� 

nerador debe aperar a una presión suficientemente alta para pr�­

ducir la condensación del amoníaco a la tempera�ura del agua de 

refrigeraci6n disponible, mientras los vapores (en la Fig.8.16) 

a presión y temperaturas altas ingresan al condensador, donde ce 

d 1 1 d f .  ·5 
(9,20,61)

en su ca ar a agua e re rigeraci n. 

8.7 SISTEMAS DE CALENTAMIENTO. 

Los sistemas de calentamiento pueden clasificarse en: siste 

mas de calentamiento convencional y eléctrico. 

8.7.1 Sistemas de calentamiento convencional. 

La principal innovaci6n en los sistemas de calenta--



miento convencional por circulaci6n de liquido�, es el uso de 

fluidos de transferencia de calor, diferentes al agua en la nec� 

sidad de lograr temperaturas de proceso más altas, para increme.!J. 

tar la velocidad de secado. Las propiedades más importantes p� 

ra la elección de fluidos de transferencia de calor son:. 

a) Conductividad térmica, capacidad de calor, que deben ser altas

ya que afectan la velocidad de circulaci6n requerida.

b) Presión de vapor que idealmente debe ser baja, de modo que no­

sean necesarias placas de gran resistencia.

c) Punto de fluidez o vaciado, que deberá ser bajo, particularmen

te si el congelamiento es realizado en la cámara de vacío.

d) Viscosidad baja que significa caídas de presión más bajas y

·una selección más amplia de bombas y placas.

e) Toxicidad, se deben evitar fluidos de extrema toxicidad debi­

do a que pueden ocurrir fugas que no sean detectadas.

El método de calentamiento de estos fluidos es tam-­

bién importante, ya que temperaturas excesivas destruirán la es­

tructura de muchos de los fluidos orgánicos y sintéticos. El -

intercambio de calor con vapor es seguro, ya que el líquido de -

transferencia de calor nunca excede la temperatura del vapor. 

Cuando existe un peligro de sedimentación parcial, debe tenerse­

cuidado en proteger las bombas de circulación con filtros conven 

cionales. 

Muchos de los fluidos de transferencia de calor erg_§_ 

nicos pueden ser oxidados a ácidos que son extremadamente corro­

sivos por lo tanto estos fluidos deben ser protegidos del aire -

con nitr6geno. Los aceites minerales parafínicos son posibles -

formadores de ácidos. Los aceites aromáticos no forman ácidos -
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con facilidad, pero se sedimentan o engoman en presencia de alea 

cienes de cobre. 

El agua tiene propiedades ideales como: alta capaci­

dad calorífica, baja viscosidad, baja actividad corrosiva y nin­

guna toxicidad. Sus mayores deficiencias son: altas presiones -

de vapor y punto de congelamiento relativamente alto, que limita 

su uso a temperaturas entre 40 y 190 ºF· 

El agua sobrepresionada ha sido usada hasta 300PF.re 

quiriéndose de placas más resistentes de lo normal y teniendo cui 

dado en proporcionar una presión de succión suficiente a la bom­

ba de circulación. Las placas de acero inoxidable son compat; __ 

bles con el agua sobrepresionada ya que presiones más altas de -

100 psi (325°F) pueden ser usadas, siendo el deterioro por co--

rrosión mínimo. 

El vapor de condensación es un buen medio de transfe 

rencia de calor, ya que las velocidades de transferencia de ca-­

lor son altas (el vapor de condensación tiene coeficientes peli� 
2 culares mayores de 1000 BTU/hr ft nf, comparados con valores de

100 a 200 para la circulación de líquidos) y la temperatura es -

regulada convenientemente por control de presión. Para el uso-

de vapor a temperaturas debajo de 212QF es necesario hacer un V.§.

cío en el _sistema. Seg6n algunos investigadores la.mezcla aire­

vapor hace el mismo trabajo. Ambos, vapor a alta presión y en -

vacío pueden ser usados en el mismo ar reglo de calentamiento, -

dando un amplio rango de temperaturas de operación. También a-

_gua de enfriamiento puede circular en el mismo sistema para dis­

m�uir la temperatura de las placas al final del secado� 5 • 42)



8.7.2 Sistemas de Calentamiento El��trico. 

El calentamiento eléctrico es otro medio de proporcib 

nar energía de sublimación. En realidad es una fuente de energía 

flexible adaptable a muchas condiciones ambientales diferentes y 

a productos variados. En general hay tres tipos de siste�as de 

calentamiento eléctrico: inducción, dieléctrico y microondas. E.§_

te 6lti�o es el.6nico tipo de calentamiento eléctrico factible de 

1 t d 1. f. 1 · . , ( 5, 42)usarse en p an as e 10 i 1zac1on. 

8.8 MATERIALES DE CONSTRUCCION. 

Los aceros dulces al carbono son los metales más usados pa­

ra la cámara de secado, la cámara del condensador y para las pla 

cas; a veces se revisten las cámaras de secado con esmalte epoxi 

o revestimientos similares. Se usan aceros inoxidables, mayor-­

mente 316 o 304 para la construcción de paredes en diseños parti 

culares y en algunas unidades para productos farmaceúticos. 

En la construcción de placas se usa: acero al carbono, ace­

ro inoxidable y aluminio. Las placas de acero al carbono son las. 

más baratas y usadas; así también son las más pesadas y soportan 

presiones bajas (normalmente 50 psi para servicio de vacío). Es 

to es perfectamente satisfactorio para la mayoría de los lfqui-­

dos de transferencia de calor, pero no es apropiado para agua s� 

brepresionada o vapor. Las placas de acero inoxidable soportan-
. .

presiones mucho más altas y se usan satisfactoriamente para los-

medios de transferencia de calor usados comúnmente. Con siste-­

mas de vapor en vacío e agua sobrepresionada, las placas de ace 

ro inoxidable son usadas casi exclusivamente, debido tanto a su 

resistencia a la presión como a la corrosión. las cualidades an 



ticorrosivas del aluminio pueden resultar econ6micas a pesar de­

sus altos costos iniciales, debido a que se evitan posibles par� 

das del proceso para la reconstitución de las superficies corroí 

das. 

Las bandejas ya sean sólidas o perforadas, son casi exclusi 

vamente de aluminio debido a su resistencia a la corrosión, peso 

ligero, facilidad de fabricaci6n, alta conductividad térmica com 

parada con la de acero inoxidable y costo relativamente bajo. 

Las bandejas ribeteadas son hechas de aluminio por proceso de ex 

trusión y son usualmente anodizadas, para incrementar la emisivi 

dad y la protecci6n contra la corrosión; la ventaja es casi in-­

significante ya que cualquier aluminio tiene una emisividad de -

0.9 o más. A veces también .las placas son ennegrecidas para in­

crementar la emisividad� S ) 

8.9 SISTEMAS DE EVACUACIDN. 

Hay esencialmente dos tipos de sistemas de evacuación: con� 

densadores refrigerados con bombas mecánicas y eyectores de va-­

por de múltiples etapas. Entre otras alternativas tenemos los -

eyectores de vapor con condensadores refrigerados, absorción y ad 

sorción. Los tres últimos son bastante raros para usos de vacío 

comerciales. Ver Fig. 8.17. 

8.9.1 Bombas mecánicas y condensadores refrigerados. 

En este sistema, los vapores del alimento son canden 

sados y congelados en un condensador refrigerado y los no canden 

sables son removidos por un sistema de bombas mecánicas. Es el­

sistema más usado, ya que parece ser el más flexible, el que re-
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quiere menos espacio y permite la operación del sistema a cual-� 

quier nivel de presión elegido por un simple ajuste de la válvula 

de expansión. Es el más apropiado si el proceso requiere muy b-2, 

jas presiones. Un fact� importante en los costos de operación­

es el costo local de electricidad. 

El tamaño de la bomba de vacío depende del tamaño de 

la cámara y el tiempo permitido para la evacuación Ca fin de evt 

tar la fusión del alimento congelado al inicio de la liofiliza-­

ción. Una amplia variedad de bombas de vacío o varias combinacio 

nes pueden ser usadas. La selección apropiada depende de la dis 

tribución del sistema, así como de los requerimientos teóricos. 

Si el tiempo de secado es bastante grande, se usan combinaciones 

de bombas (rotatorias de aire y reforzadoras), para disminuir el 

costo. Para cámaras múltiples de secado se tiene una gran bomba 

mecánica, que se usa para hacer vacío en todas las cámaras, s�e_Q 

do necesaria sólo una pequeña bomba durante el ciclo para remover 

los no condensables, que se han podido filtBar hacia la cámara. 

Los filtros en la entrada de la bomba evitan la entr_§! 

da de sólidos u objetos extraños, durante un periodo de para o un 

ciclo de mantenimiento. Durante los períodos normales de opera­

ción, se pueden remover estos filtros para minimizar la resiste_Q 

cia �e las líneas de tuberías. Las uniones para la expansión de 

tuberías cerca de la entrada de las bombas son recomendadas para 

minimizar las vibraciones de la bomba hacia el sistema de tube-­

rías. Sin embargo, es posible diseñar un sistema de tuberíassin 

uniones de expansión. Los cimientos de las bombas y les cojine­

tes para prevenir la vibración son también útiles en la instala­

ción adecuada de las bombas de vacío� 5, 42 )
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8.9.2 Eyectores de vapor. 

Los eyectores de vapor al igual que las bombas mecá­

nicas mantienen el vacío en las cámaras de secado; pero tienen la 

ventaja de comprimir el vapor de agua de los alimentos y conden­

sarlo. 

Su principal desventaja radica en el hecho que operan 

a una velocidad de bombeo determinada, es decir son diseñados p� 

ra:una presi6n de operáci6n específica. Como deben ser lo sufi­

cientemente grandes para manejar la carga de vapor del alimento­

al comienzo del ciclo de secado, y ya que esta carga va disminu­

yendo en el transcurso del secado, se estaría desperdiciando el­

uso de vapor de agua por el subempleo del eyector. Esta es la-­

raz6n por la cual los costos de operaci6n son más altos que los­

de sistemas refrigerados,· a menos que exista un arreglo paralelo 

de unidades de menor capacidad. No resulta económico el uso de­

eyectores de vapor para presiones de operación debajo de 750 mi-

cras de mercurio. 

Por otro lado, la construcción de eyectores es rela-

tivamente simple, son baratos de ·construir y como son diseñados­

para cargas constantes son adecuados para el secado continuo o 

semicontinuo, donde la carga de vapor en cualquier punto es rela 

tivamente constante. 

Un método comúnmente usado para adaptar eyectores de 

vapor más eficientemente a las variaciones de los ciclos de seca 

da es, dividir la carga de vapor entre varios eyectores paralelos 

que se van poniendo en funcionamiento, dependiendo de la carga de 

vapor en el transcurso del secado. El costa es mayar para varias 
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unidades pequeñas que para unas cuantas grandes, pero hay un ah.E_ 

rro en el consumo de vapor. Usando un arreglo de varios eyecto­

res, el sistema de evacuaci6n puede ser igualado a la curva de -

secado tan exactamente como se desee. Ver Fig. 8.18. 
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CURVA DE SECADO que muestra el desperdicio de vapor 
por el uso de eyecto;es5 2)

8.9.2.1 Sistemas de eyectores de múltiples etapas­

doble servicio. 

Un sistema de este tipo es mostrado en la 

Fig. 8.19. Consiste principalmente de dos eyectores de vapor en 

paralelo, uno de los cuales contribuye con 2/3 del servicio y el 

otro con 1/3, los que comprimen los vapores desde 1 hasta 30 mmHg 

condensándolos en un condensador. 
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El condensador es evacuado por un sistema de 

tres eyectores de vapor en serie, que comprimen los gases no con 

densables desde 30 mmHg hasta la presi6n atmosférica. Un eyector 

de vapor (Booster) disminuye el período de evacuación inicial. 

ORY!NG C.4alNEr 

- �·,E S�E•._. 

� ... � .. sJ l.)'N •'lEss·.�� ·;.-?e�" 

G::j ::�'-'"iV ·.-.�,-::� & C:·�:�'iSATE 

FIG. 8.19 SISTEMA DE EYECTORES EN PARALEL0�54)

EX�A'.,5'!' TO 
AT�os:>--r�E . 

Como trabaja este sistema.- Teniendo la cáma 

ra cargada y las puertas cerradas, todos los eyectores incluyendo 

el Booster son puestos en funcionamiento. Cuando la presión ha­

bajado a 100 mmHg (lo que demora unos 2 minutos) el booster es -

desconectado. Un vacío final de 1 mmHg se alcanza en 2 a 3 minu 

tos, iniciándose luego el calentamiento y la evaporación. Al ca 

bo de 1 hora, la velocidad de evaporación ha disminuido lo sufi-­

ciente, para que el sistema eyector de 1/3 de servicio sea dete­

nido y el secado continúe durante aproximadamente 2 horas, con el 
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sistema de eyector de 2/3 de servicio. Luego el sistema de 1/3 

de servicio vuelve a ponerse en funcionamiento y el sistema de-

2/3 de servicie es deconectado durante el resto del ciclo. Con­

este método de operación se alcanza una economía considerable en 

(2 5 54) el uso de vapor y consumo de agua. ' ' 

8.9.2.2 Arreglo óptimo de los eyectores de vapor. 

Cuando se emplean las unidades de 1/3 y 2/3 

de servicio se opera con máxima eficiencia en sólo tres puntos­

de la curva de secado (Fig. 8.18. ejm. 2/3, 1/3 y el total de se.E_ 

vicio. Bajo estas condiciones las áreas achuradas sobre la curva 

representan el vapor desperdiciado en todo el ciclo. En la prá.s

tica este desperdicio puede ser reducido regulando el abasteci­

miento de vapor a los eyectores. Adicionando unidades paralelas 

de dos etapas al sistema y los respectivos servicios rearregla­

dos, es posible alcanzar un ciclo de secado más económico. In­

crementando el número de eyectores se incrementan los costos ini 

ciales del sistema de evacuación. Un número más alto de puntos­

de operación incrementa las dificultades del control físico, pero 

se ha encontrado que el uso de eyectores escalonados en las rela 

ciones 1/7, 2/7, 4/7 del servicio total sería un arreglo prácti­

co en grandes instalaciones. Esto permite siete puntos de operl!_ 

ción y reduce __ a ca_si 50% el desperdicio de vapor encontrado con 

el arreglo de 2/3, 1/3. 

8.9.2.3 Eficiencia de los eyectores. 

Cualquiera sea el arreglo de eyectores, el­

uso de vapor debe mantenerse al mínimo. La eficiencia de los 
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eyectores varía ampliamente, lográndose relaciones vapor de agua­

de la planta/vapor de agua producido por los alimentos tan bajas­

como 4:1, sin embargo eficiencias más altas están relacionadas 

con costos iniciales más altos. 

La cantidad de trabajo realizado por los e-­

yectores dependerá de la relaci6n de compresión requerida, que 

depende de la diferencia de presiones de la cámara y del condensa 

dar. La relaci6n de vapor de agua usada/vapor producido por el.§_ 

limento a una temperatura determinada de agua de enfriamiento re­

presenta un rendimiento global y no indica la eficiencia absoluta 

del eyector por estar también considerada la eficiencia del conde� 

d (2,9,54)sa or. 

8.9.2.4 Agua. 

El agua de enfriamiento puede venir de cañe­

rías, ríos, pozos, lagos o mar. Una fuente natural sería la ele.E_ 

ción obvia, ya que únicamente los costos de bombeo serían consi� 

derados. Si se va a usar cañerías de agua, una torre de enfría-­

miento es necesaria, porque el agua puede ser re-usada, ya que el 

consumo de agua éorriente en las tuberías tendría un costo prohi­

bitivo en la mayoría de los casos. 

8.9.3 Elección entre eyectores de vapor y condensadores-re­

frigerados-bombas mecánicas. 

La correcta elecci6n del equipo de evacuación es de -

mucha importancia y depende de las condiciones de trabajo, dispo­

nibilidad y costos de los servicios principales de la planta. 

Los eyectores de vapor generalmente son de bajo cos--
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to de instalación, pero de alto costo de operación, debido a los 

grandes volúmenes de vapor de agua usados, a menos que se dispo_!l 

ga de abundante vapor y agua de enfriamiento. El sistema bomba­

mecánica-condensadores refrigerados es de alto costo inicial, p� 

ro generalmente está justificado por su bajo costo de operación. 

Los costos anuales de operación vs. los costos iniciales deben -

ser factores determinantes en la elección del sistema de evacua-

ción. 

8.9.4 Adsorbentes y absorbentes. 

Los sistemas adsorbentes y absorbentes son general-­

mente caros para operaciones en pequeña escala. Los adsorbentes 

han sido usados para secar gases en experimentos de liofilización 

atmosférica (Woodward, 1961). Rest (1960) propuso un sistema en 

el que el vapor de agua de la cámara de secado es absorbido por­

un líquido de baja volatibilidad. El líquido absorbedor es eJF-­

traído por una bomba mecánica de vacío. La ventaja principal es 

que el líquido absorbente puede ser removido y regenerado fuera-

del sistema de secado. Esto eliminaría la necesidad de paradas 

periódicas para deshielar los condensadores y seiía ventajoso en 

una operación verdaderamente continua. En la actualidad este -

. t d ºó d · l · d t · 1 c27)sis ema e evacuaci n no es usa o a nive 1n us ria . 

8.10 SISTEMAS DE CONTROL. 

La instrumentación cumple un rol importante en el control 

de calidad del producto. Hay dos variables de proceso principa­

les que pueden ser controladas en un equipo de liofilización con 

vencional: 

- La temperatura de la placa y,
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- La presi6n de la cámara.

En un equipo de liofilizaci6n acelerada (AFD) la distancia 

o presión entre placas es controlada por sistemas hidráulicos

convencionales.

En unidades con circulación de fluidos de calentamiento, la 

temperatura de la placa con el tiempo es controlada por una mez­

cla proporcional de fluidos calientes y fríos en respuesta a las 

mediciones de temperatuEa (por termocupla o neumática). Los con 

troles de encendido y apagado también son usados pero son de me­

nor exact�tud. 

Las temperaturas del fluido de transferencia de calor pueden 

ser controladas por termómetros que mandan una señal de aire ha­

cia el controlador. Usando termocuplas, el punto de control pue 

de ser la temperatura del alimento, la temperatura del fluído,la 

temperatura de la sup�rficie de la pleca, etc. (Fig. 8.20). Las 

termocuplas o mejor aún, los elementos de resistencia pueden ser 

rearreglados para que una señal de temperatura promediosea ali -

mentada al controlador, manteniendo la temperatura del sistema 

a un valor s&guro. 

Calentador radiante.-+ 7o0c 

termocupla 

Termocupla 
//

+ 4o0c �

FIG. 8.20 CONTROL DE TEMPERATURAS POR TERMOCUPLAS� S?) 



Como los varios tipos de termómetros (termocuplas, resiste!!. 

cia térmica y otros) dan lecturas de temperaturas promedios den­

tro dal alimento, son inadecuadas cuando el control es crítico. 

Dos �étodos han sido desarrollados para los sistemas en que el­

calor es transferido a través de la masa congelada, o en siste -

mas de calentamiento radiante que están limitados por transferen 
. (57)cia de vapor. 

8.10.1 Control de temperatura por conductividad eléctrica. 

Ver Fig. 8.21. El método de Rey para detectar la -

temperatura eutéctica ha sido adoptado para controlar el grado -

de calentamiento hasta un valor máximo, en el que se mantenga el 

estado congelado. Cuando la temperatura eutéctica es alcanzada, 

un cambio repentino en la conductiviJad térmica indica un punto 

de peligro, requiriéndose de un sistema de calentamiento que re.§_ 

panda rápidamente para evitar sobrepasar el límite. ·Tal respue.§_ 

ta podría ser alcanzada controlando la presión de entrada del 

fluido de calentamiento. En el caso de que exista un contacto -

térmico lo suficientemente bueno entre el producto y la placa,de 

modo que su diferencia de temperaturas sea ligera, la interrup-­

ción o disminución del calentamiento produce una inmediata caída 

de la temperatura del producto debido a la sublimación� 57)

8.10.2 Controlador barométrico. 

Ver Fig. 8.22. (57) Neumann encontró un medio para-

determinar las temperaturas interfasiales durante la liofiliza--· 

ción, aislando la cámara de secado del condensador a intervalos­

de tiempo. Si no hay entradas de aire hacia la cámara, la pre-­

sión debido a la evolución de vapor se eleva rápidamente hasta --
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FIG. s;21 CONTROL DE TEMPERATURA POR RESISTENCIA 

ELECTRICA�S?) 

Presi6n= 0.2 

Calentador 
7o 0c 

Capa seca 

Temperatura de/ 
hielo -25ºC 

2s0cc1sºc des­
pués de 10 min 

presi6n::: 0.1 
\ 

..... ------------,.torr•=.5 torr(1.2 torr, 
: después 10 min) 
,_ ___________ _J 

válvula 
abierta 

\. 
Presión�
D.08 torr

�válvula 
i cerrada 

bomba 

Condensador -4o0c 

,- - - - - - - -r

1 0.3 -10 seg,
cámara sellada 1 

1 

1 10 min 
- - - - ---
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FIG. 8.22 CONTROL DE TEMPERATURA POR EL METODO BAROMETRICO. Lo 
encerrado en líneas puntedas indica las condiciones-­
después de cerrar la válvula entre la c�mara de seca­
do y el condensador. La superior indica (temperatura 
o presi5n equivalente) cuando la válvula a sido ce-­
rrada durante .3 á 10 seg. La inferior indica la con
dición cuando· la válvula a sido cerrada durante 10 -
minut.os. ( 57) 



alcanzar la presión de saturación a la temperatura interfasial -

promedio, luego la presión se eleva más lentamente debido al in­

cremento en la temperatura interfasial del alimento (que conti-­

nua recibiendo calor) , y la sublimación rápidamente cesa. 

En las etapas iniciales de secado, una lectura debe­

ser tomada después de 5 segundos de aislamiento. Sin embargo 

cuando el secado prosigue, el vapor evoluciona más lentamente, y 

el tiempo de aislamiento debe ser incrementado. Este método pue 

de ser usado para controlar la velocidad de calentamiento� S?) 

8.10.3 Control de la presión-uso de manómetros. 

La presión, por lo general no es controlada en la- -

liofilización comercial, pero en algunas unidades experimentales 

hay sistemas de control de la presión de la cámara, para estudiar 

los efect�s de esta variable en el proceso. En un sistema que -

usa condensadores refrigerados (bombas mecánicas), la presión de 

la cámara es controlada generalmente por una válvula mariposa en 

tre la cámara y los condensadores. 

La medición de la presión en los sistemas de liofi­

lización, puede ser compleja si se requiere de un alto grado de 

exactitud. Leck (S?) (1957) presentó una discusión detallada de 

los métodos para la medición de presión en sistemas de vacío.,e�­

tre los que tenemos: 

- Manómetro McCteod con una cámara de adsorción.

Alfatrón.

- Manómetro Pirani o termocupla.

- Manómetro Bourdon.

El manómetro McCleod estándar es ine�acto para ga-
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ses condensables. Flosdorf intent6 superar este problema inser­

tando un s6lido adsorbente, para remover el vapor de agua. Flos 

dorf cree que el manómetro entonces mide únicamente la presi6n 

parcial d�l gas inerte. 

El man6metro Bourdon probablemente mide las presio­

nes totales y la composici6n del gas debe ser conocida para in-­

terpretar las lecturas de los manómetros Pirani y Alfatr6n. 

En la industria o laboratorio, se elige un tipo de 

manómetro como estándar y la experiencia se realiza alrededor de 

la lectura de este aparato. En casi todos los casos las presio­

nes de operación son lo suficientemente bajas (D.5 a 1.0 torr)
J

que no importan errores en la exactitud absoluta con tal que el­

instrumento sea preciso. 

8.11 OTRBe FACTORES A CONSIDERAR. 

Mientras que las diversas divisiones en una planta de liofi 

lización dependen del diseño de la cámara de vacío y sus auxilia 

res, se debe además considerar otros factores. Por ejm. un cuar 

to frío de grado cero para la recepci6n de los productos congel..§. 

dos y cargado en los anaqueles tipo carretilla, y un cuarto seco 

para el ampacado del producto final. 

El cuarto donde está instalado la cámara de secado con sus 

paneles de control debe estar limitado a las operaciones del pr.9. 

ceso, evitándose la instalación de máquinas grandes que deben es 

tar en un cuarto de máquinas. 

Las paredes del cuarto fria y del cuarto seco deben ser mo 

dificables para la adecuación de nuevas temperaturas y humedades 

La expansión de la planta se debe considerar en la planificación. 



CAPITULO IX 

METODOS DE PROCESO NO CONVENCIONALES 

En este capítulo se hace un resumen de métodos de proceso -

diferentes al convencional (por conducción y radiación), que han 

sido desarrollados con el fin de reducir los costos, acelerar la 

velocidad de secado y/o mejorar la calidad de los alimentos lio­

filizados. 

9.1 LIOFILIZACION ATMOSFERICA. 

Este método se desarrolló con el fin de evitar el uso de­

sistemas de vacío, y sólo es posible si los gases circundantes­

están lo suficientemente fríos. 

9.1.1 Liofilización atmosférica con calor abastecido por 

convección., 

Charm (6) (1963) asumió que la "liofilización a

sión atmosférica es similar al secado convencional por aire" 

cumple con la siguiente ecuación: 

dw/dt = 

donde: 

k A (H - H)
g s a 

= h A(T - T)/A 
a s 

pre-

y 

dw/dt = peso de agua removida por unidad de tiempo (velocidad­

de secado inicial). 

H = humedad del aire. 
a 

H = humedad saturada del aire a la temperatura de la supe.!:_ 
s 

k 
g 

h 

= 

= 

ficie. 

coeficiente de transferencia de masa. 

coeficiente de transferencia de calor. 



A = área de transferencia. 

T = temperatura del aire. 
a 

T = temperatura de 
s 

la superficie de hiela. 

/\. = calar latente de sublimación. 

9.1.2 Liafilízaci6n atmosférica con calor radiante. 

Te6ricamente es posible disminuir el tiempo de seca 

da aplicando calor radiante al alimento. En este caso no se con 

sidera la variaci6n de k o h  efectivo en el transcurso del seca 
g 

do, siendo la ecuaci6n de la velocidad inicial de secado: 

dw/dt 

donde: 

E:-
= 

h_ 
r = 

Tw
= 

h A (T - T) 
a s 

+ E. h
r 

A ( T 
w 

- T 
s)

emisividad del alimento. 

(H - H) 
s a 

coeficiente de transferencia de calor por radiaci6n. 

temperatura de la placa radiante. 

Lewis y Mateles (G) estudiaron la posibilidad de la -

liofilización atmosf�rica de alimentos sólidos, como: espárragos, 

zanahorias, guisantes y pollo. En la liofilizaci6n de zanahoria 

en rodajas, hubo poca diferencia en la velocidad inicial de seca 

o 
do con temperaturas de aire de 24, 28, y 140 F. Sin embargo, lile 

go se produjo una disminución rápida de la velocidad en las co-­

rridas a las dos temperaturas más bajas, de modo que los tiempos 

requeridos para secar hasta el 90% de humedad fueron 65, 45 y 25 

horas respectivamente. Los productos liofilizados fueron supe­

riores a los alimentos similares secados con aire a temperaturas 

más altas. 



9.1.3 Liofilizaci6n atmosférica por solventes. 

El casto del secado por solventes no resulta elevado 

si se recupera el solvente y se regenera el desecante; sin embar 

go, los prolongados tiempos de secado limitan su uso a casos don 

de otros métodos de liofilizaci6n no son satisfactorios� 39 )

Procedimiento de las pruebas-resultadas. 

Las pruebas se realizaron en el equipo mostrado en -

la Fig� 9.1. Las muestras dentro de tubos de prueba conteniendo 

un solvente (alcohol etílica a éter etílico), con o sin desecan� 

te (sílica gel), se colocaran en un frasco Dewar. En el proceso 

de secada el hielo del alimento previamente congelado por inmer-

si6n en el solvente, se disuelve gradualmente en éste, siendo -

absorbida por el desecante. 

Se determinaron las velocidades relativas de secado­

a temperatura ambiente y a -75°C, con o sin desecante. El seca­

do fue más rápido a temperatura ambiente que a -75°C; fue más rá 

pido con éter que con alcohol a cualquier temperatura y la ex--­

tracci6n de humedad fue mayor en presencia de un desecante (Ver­

Tabla 9.1). La agitaci6n del material y los contenidos bajos de 

humedad inicial aceleran la velocidad de secado. 

La liofilizaci6n por solventes puede usarse en un pro 

ceso de secado de dos etapas, donde el alimento es primero liofi 

lizado a vacío a casi el 10% de humedad y luego por el método de 

extracci6n por solventes a bajas temperaturas se extrae la hume­

dad residual. La remoci6n de esta humedad residual por liofili­

zaci6n convencional implicaría calentar el alimento hasta casi -
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UNIDAD DE L/-\BOR.�TORIO DE UN LIOFíLIZAOOR 
ATMOSFERICA POR SOLVENlES. Et producto con­
gelado se disuelve en éter etílico a -75°C y_ la hu-r.e­
dad resultante es 2.dsorbida por un desecanteP9)
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la temperatura ambiente, produciéndose la pérdida de volátiles y 

la alteración de la estructura o rehidratación. Durante el seca 

do por solventes se pueden incorporar aditivos como nutrientes, 

antioxidantes, pel1culas protectoras comestibles, etc. para mej_g_ 

rar la calidad del producto. 

Tabla 9.1 

Influencia del tipo de solvente en la velocidad de secado 

Solvente 

alcohol absoluto 
alcohol absoluto 
éter etílico 
éter etílico 

tiempo de 
secado,días 

3 

6 

3 

6 

% de pérdida de humedad 
T0amb.(25°C) hielo seco(-75°C) 

80.5 
89.5 

100.0 
100.0 

18.5 
59.0 
48.5 
80.1 

Influencia del desecante en la velocidad de secado a -75°C 
usando �ter et!lico como solvente 

Tiempo de secado 
horas 

13 
26 
39 

% de extracción de humedad 
con desecante sin desecante 

44.3 
63.5 
66.6 

33.9 
52.7 
52.5 

9.1.4 Liofilización sin vacío-por transporte. 

Sólo los alimentos de poco contenido de azúcar pue-­

den ser liofilizados por este método, ya que alimentos de alto 

contenido de azúcar requieren de muy bajas temperaturas para evi 

tar el encogimiento, siendo los tiempos de secado muy largos. O 

tra limitación es la dimensión del alimento que debe ser menor -

de 1/4 pulgada. 

La temperatura es la variable de operación más impo.E, 

tante, mientras que la velocidad de flujo del gas casi no afecta 

el tiempo de secado. Considerando el consumo de energía, la op� 
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ración continua del equipo y la calidad del alimento, se puede -

lograr un producto de calidad a más bajo costo que con la liofi­

, (64) lización convencional a vacio. 

Funcionamiento del equipo. 

En la Fig. 9.2 se muestra el equipo experimental que 

consta de una cámara de secado, un reservorio de calor, dos sopli!. 

dores, una unidad de refrigeraci6n, un calentador, y un sistema­

de transporte. El proceso se divide en dos partes: secado y re-

generación de los desecadores. 

El gas seco ingresa a la cámara de secado sobre los­

transportadores y pasa a través del lecho del alimento. La pro­

fundidad del lecho se incrementa a medida que el flujo avanza -

desde la entrada hasta la salida del alimento. Esto se logra me 

diante una cascada de transportadores, en la que cada banda se -

mueve más lentamente que la anterior, teniendo en cuenta que la­

velocidad de secado decrece a medida que transcurre el secado. 

El gas que transporta la humedad ingresa a la cámara desecadora­

donde es absorbida la humedad y recuperado el calor de sublima-­

ción que pierde el gas en el secador. Cuando un desecador llega 

a saturarse, debe ser regenerado mientras el otro está en opera-

ción. Cada desecador contiene alúmina activada que debe ser re-

é d 
. , ( 64) generada despu s de unas 100 horas e operacion. 

9.2 LIOFILIZACION ACELERADA-AFD (Aceleration Freeze-Drying). 

Este método fue desarrollado para acelerar la velocidad de­

liofilización por conducción. Las placas de calentamiento son -

accionadas por gatas hidraúlicas que pueden aplicar presión (has 
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ta unos 8 psi dependiendo del alimento) para lograr un contacto 

t�rmico uniforme con las superficies inferior y superior de cada 

capa de alimento. Ver Figs. 8.5 y 9.3. 

9.2.1 Ciclo de secado. 

Asumiendo una sola cabina que es operada con un sis­

tema de vacío (eyector de vapor de cuatro etapas), el ciclo de -

secado será como sigue: 

El alimento es extendido sobre las bandejas en capes 

uniformes usando mallas de metal expandido. Las bandejas carg� 

das en un enrejado son colocadas en una unidad de congelamiento­

por corriente de aire. Cuando el alimento es congelado a casi -

-2o ºc (-4ºF), las bandejas son sacadas del congelador y coloca-­

das sobre las placas de la cámara. 

Se hace una rápida evacuaci6n de aire de la cámara � 

para evitar el descongelamiento. Cuando la presi6n de la cámara 

es menor que la presi6n de vapor del hielo, se inicia la sublima 

ci6n y la temperatura del alimento cae rápidamente a casi -3o
0
c

(-22°F). Se hace presi6n entre las placas, que va en aumento en 

el transcurso del secado. Para elevar la temperatura de las pl� 

cas, se circula vapor de agua y se mantiene a 140°c durante 30 -

minutos y para enfriarlas se usa un intercambiador de calor o se 

inyecta agua fría directamente en el circuito de calentamiento. 

El secado termina cuando el alimento está a la misma temperatura 

que las placas de calentamiento. Ver Fig. 9.4. 

9.3 LIOFILIZACION POR MICROONDAS. 

En el calentamiento por microondas, la energía se disipa se 
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FIG. 9.3 EQUIPO DE LIOFILIZACIÓN ACELERADA< AFO) 
Cortesía de A T L �S Copenhag2n , Oinamarca\5)

FIG. 9.lt 

t�pa de l::1 
b-=1ndeja 

at"1mento a 
§. .-- secar 

me tal 
extendido 

.. � Placa de 
calentamiento 

EL VAPOR ESCAPA fác·1lrnente a través del metal

ex tendido que separa las placas de calentamiento 
l. f'l' 

. , (12) 
del alirnento_Esro acelera la 10 1 122.c,on. 



lectivamente en sustancias de alta constante diel�ctrica (alto­

factor de p�rdida). Teniendo el agua de los alimentos un alto­

factor de p�rdida el calor será absorbido directamente por el -

agua del alimento evitándose la conducción de calor a través de 

la capa seca. 

La liofilización por microondas ha sido considerada porque: 

- Disminuye el tiempo de proceso, incrementando el rendi�iento -

de la cámara.

- Se pueden procesar alimentos gruesos y delgados con igual faci

lidad sin considerar sus formas.

- Es selectiva para el hielo, de modo que el producto seca a la

temperatura más baja.

El desarrollo de generadores de alta frecuencia con costo � 

razo11able y vida más larga de operación ha hecho que este método 

resulte un éxito en el secado de alimentos. 

9.3.1 Comparación entre la liofilización convencional y la 

liofilizaci6n por microondas. 

En la liofilización convencional, la sublimación ocu 

rre espontáneamente cuando -1a presión de la c'amara es reducida, 

pero se acelera grandemente si se abastece calor al alimento con 

gelado. Inicialmente el calor abastecido por conducción o radi� 

ción no deshiela el alimento, ni ti�ne mucho efecto sobre la tem 

peratura de la capa seca del alimento. Pero cuando la frontera­

de hielo retrocede, el efecto de enfriamiento por sublimación se 

reduce y la capa seca eleva su temperatura. Este método es lento 

debido a que el calor debe atravesar la capa seca del alimento. 
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A diferencia de esto, la energía de microondas es a!!_ 

sorbida directamente por el hielo. Así, el secado puede ser 11� 

vado a cabo en muy poco tiempo, mientras que la capa seca exte-­

rior del alimento permanece fría. Numerosos productos han sido­

liofilizados por microondas, inclusive alimentos bastante grue--

sos. 

Una ventaja del proceso de microondas es que permite 

el uso eficiente del espacio de la cámara ya que no se requieren 

placas de calentamiento. Las bandejas usadas son de plástico, 

que no absorben energía de microondas. Debido a la naturaleza 

de la penetraci6n de la energía, el alimento puede ser coloca� 

do al azQ� en las bandejas. En los secadores convencionales, el 

alimento debe ser colocado uniformemente sobre las bandejas para 

evitar el calentamiento desigual. Los liofilizadores convencio­

nales pueden ser convertidos a liofilizadores de microondas sus­

tituyendo ·po� bandejas de plástico los anaqueles de metal. En 

la Fig. 9.5 se muestra un liofilizador experimental� 7 ) 

9.3.2 Disminuci6n de los costos de secado� 

Para reducir el costo de energía se puede usar la 

liofilizaci6n por microondas en combinaci6n con la liofilizaci6n 

convencional por radiaci6n: la liofilizaci6n convencional para­

remover del 60 - 80 % de humedad del alimento durante las prim� 

ras horas del proceso (donde la sublimaci6n es rápida) y la li.9.. 

filización por microondas, para remover el resto de la humedad, 

cuya extracci6n sería demasiado lenta usando liofilizaci6n con-­

vencional. El uso de estos dos métodos hace más corto el ciclo 
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de secado y probablemente menos caro que usando uno de ellos. 

Este sistema de energía dual ofrece mayores ventajas 

económicas debido a: 

Mayor rendimiento del equipo ya que pueden hacerse más corridas 

al día. 

Se requiere menos energía de microondas, ya que se usa solamen 

te para remover los últimos porcentajes de hurnedad� ? , S ) 

1 t 
11 

<• 

FIG. 9.5 LIOFILIZADOR EXPERIMENTAL DE MICROONDAS� S ) 
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9.3.3 Problemas de proceso. 

- Ionizaci6n, la energía de microondas puede producir una desear

ga lumin�scente dentro de la capa seca, causando la decolora-­

ción y deterioro del sabor. Se ha desarrollado un sistema de

control Ref. 51) para percibir ·1a descarga luminiscente y poder

reducir la entrada de energía de microondas a un nivel de po-­

tencia que evite fundir el alimento congelado. Ver Fig. 9.6.

- Bajo factor de p�rdida para el hielo, por lo que la energía de

microondas es disipada casi íntegramente al agua ligada o no­

congelable en el alimento.

Calentamiento desigual, las piezas del alimento más grandes

contienen una relación más grande volumen a superficie de agua

y desde luego alcanzarán una temperatura del centro más alta -

durante el calentamiento. También el factor de pérdida incre­

menta la temperatura más alta, causando localmente partes ca-­

lientes que tienen a fundir.

Es decir, que cuando se usa energía de microondas o 

de radiofrecuencia es importante mantener la velocidad de aplic.§. 

ción de energía debajo del punto de fusión del alimenta congel.§. 

do; si no se toma esta precaución y algo de líquido funde sobre­

la sustancia que está siendo secada, este líquido absorberá ene.E_ 

gía de radiofrecuencia y se calentará al igual que la región de 

alimento seco que _lo rodea, pudiendo quemarse. 

9.4 LIOFILIZACION DE LECHOS FLUIDIZADOS. 

Este m�todo se usa para liofilizar líquidos y materiales -

cortados en piezas pequeñas. Los alimentos se congelan antes -
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de la liofilizaci6n de tres formas: 

a) Congelamiento en bloques o escamas, seguido de trituraci6n y

tamizado.

b) Congelamiento por atomi�aci6n del liquido en-aire fria.

c) Congelamiento evaporativo por atomizaci6n a una presión deba�

jo del punto triple�S)

9.4.1 Equipo de congelamiento. 

El equipo consiste de una cámara de congelamiento 

donde el líquido es atomizado. Se circula aire refrigerado o ni 

trógeno a través de la cámara y del intercambiador por medio de­

un ventilador. El polvo congelado colectado en la cámara de ato 

mización (Ver Fig. 9. 7) puede ser transportado directamente al -

equipo de secado o almacenado para el secado posterior. Las pr.2_ 

piedades del polvo dependen del alimento y de la temperatura de 

congelamiento. En el congelamiento evaporativo por atomización, 

el líquido a la presión debajo del punto triple congelará inme-­

diatamente y liberará calor de fusión por evaporación� 17)

9.4.2 Funcionamiento del equipo de liofilización. 

Como se ve en la Fig. 9.8 una carga de polvo que CD!!_ 

tiene agua entra a un tanque de alimentación y desgasificación, 

conectado a un pequeño condensador y a una bomba de vacío. El -

sistema de a1imentación es un pequeño sublimador separado. El po_l 

va es transportado a través de la válvula de vacío hacia el tan­

que del alimento e ingresa a la cámara de secado a una velocidad 

constante. La rotación de los tubos-filtro conectados en serie 

dentro de la cámara, mantiene el polvo en constante movimiento -

durante el secado a manera de un lecho fluidizado. El polvo re-
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cibe calar al ponerse en contacto con las tubos-filtra, pasando 

a través de ellos hacia un tanque de descarga, mientras el vapor 

pasa al condensador sin ninugún residuo de polvo. El sistema de 

liofilización consta de dos condensadores can bombas de vacío. 

El calor de sublimación procede del casca de la cámara de vacío, 

que es usado como placa de calentamiento. El casco es a su vez­

calentado por circulación de aire caliente a través de canales -
, (17)alrededor de la camara. 

9.5 LIOFILIZACION TUBULAR PARA LIQUIDDS. 

El líquido es congelado y secado en el mismo equipo. Se lo 

gra una excelente retención de volátiles, debido a que el alime.!l 

to está expuesto a calor uniforme a bajas temperaturas durante -

el secado. 

Una carabterística importante de estos liofilizadores es el 

uso del principio bomba-calor. El gas amoníaco a elevada presión 

proporciona el calor de sublimación que fue extraído del líquido 

durante su congelamiento, lo que minimiza el consumo de energía. 

Este principio puede ser usado debido a las bajas temperaturas -

de secado�5D)

9.5.1 Equipo y operación. 

En la Fig. 9.9 se muestra la cámara del liofilizador 

cerrada por la parte superior y de fondo movible, en cuyo inte-­

rior se encuentra un haz de tubos verticales encerrado entre dos 

placas y un casco. El espacio interior de los tubos está conec­

tada a un sistema de refrigeración de amoníaco. 

Una vez que el líquido es cargado al liofilizador-
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por la parte inferior de la cámara se cierra la válvula del fon­

do y se procede a congelar. Durante el congelamiento, se evapo­

ra amoníaco alrededor del haz de tubas, formándose una capa de -

líquido congelado en la parte interna de las tubos. Luego se -

abre la válvula del fonda para que caiga el liquido no congelado. 

Se cierra la válvula y se hace vacío en-la parte interna de los­

tubas. C�ando la presi6n es menar de 1 mm Hg se circula amonía­

co gaseoso que se condensa en la parte externa de los tubos para 

que ocurra la sublimaci6n del alimento congelado. Cuando se com 

pleta el secado, el prod�cto en forma de "tubo" cae por la parte 

inferior de la cámara donde se desmenuza por un dispositivo de -

1 
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9.6 LIOFILIZACION CONTINUA. 

Se han hecho grandes esfuerzos para lograr el desarrollo de 

sistemas continuos o semicontinuos. Un sistema continuo permiti 

r1a el uso 6ptimo del equipo por las siguientes razones: 

- Máxima producci6n, ya que podria operar en forma continua con­

U8B carga de vapor máxima constante que permite el uso más efi

ciente de los sistemas de evacuaci6n.

- El equipo podría ser dimensionado con más exactitud de acuerdo

a las condi�iones locales de secado.

- Ahorros de trabajo y de tiempo en la carga y descarga.

- Mayor uniformidad del producto.

- Disminuiría el tiempo de secado por reorientaci6n continua de-

las partículas de alimento con relaci6n a la fuente de calent..§_

miento.

Sin embargo, los argumentos principales contra los sistemas 

continuos o semicontinuos son: 

- Una falla mecánica o de cualquier otro tipo podría ocasionar

la pérdida de una cantidad muy grande de producto.

- Los necesarios periodos de limpieza ocasionarían la paraliza-­

ci6n completa de la producción.

- Poca flexibilidad, ya que se liofilizan productos específicos.

- Si las cantidades de un producto no son lo suficientemente

grandes no se justifica este tipo de operaci6n.

- El obstáculo principal es la falta de buenos métodos de carga­

continua de los alimentos congelados y de remoci6n del producto

seco.



9.6.1 Eguipo y operaci6n. 

Un sistema semicontinuo túnel-carretilla diseAado 

por Vickers (ver Fig. 9.10) 
, consiste de un túnel que puede ca1:. 

gar hasta casi 30 toneladas/día y de condensadores refrigerados 

montados externamente a lo largo del túnel, ca� cargas variables 

de vapor. El diseAo permite el descongelamiento automático. 

El alimento a ser procesado es esparcido sobre las 

bandejas colocadas entre placas calentadoras dentro de los carri 

llos que circulan a través del túnel. Las placas que son calen-

tadas eléctricamente se conectan y desconectan automáticamente 

en etapas regulares para lograr las variaciones de temperatura 

deseadas, que se controlan a lo largo del túnel. 
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10.1 INTRODUCCION. 

CAPITULO X 

PARTE EXPERIMENTAL 

El objetivo de la parte experimental fue determinar las CO.!J

diciones 6ptimas de operaci6n con el fin de obtener la más alta­

calidad de nuestro producto y de acuerdo a los resultados encon­

trados escalar y diseñar una planta de producción. 

El trabajo experimental se llev6 a cabo en el laboratorio­

de Procesos Químicos de la Facultad de Ingeniería Química de la 

U.N.I. 

10.2 TRABAJO EXPERIMENTAL. 

10.2.1 Materia prima. 

La materia prima utilizada fue cebollita china, cu 

yo nombre científico es ALLIUM FISTULOSUM L. perteneciente a la 

familia Lilliacea. 

TABLA 10.1 

Composici6n de la cebolla china 

Componentes Mayores (gr) Minerales (gr) 

Calcio Agua 
Proteínas 
Extractó etéreo 
Carbohidratos 
Cenizas 

Total 

Calorías 
Fibra cruda 

88.7 
2.3 
o.4
7.5
1. 1

100.0 

39.0 
1. 3

F6sforo 
Hierro 

Vitaminas (mgr) 

Caroteno 
Tiamina 
Rivoflavina 
Miacina 
Ac. ascórbico reducido 

141.00 
61.00 

1.10 

O.DO
0.02
0.01
D.40

10. 50



165 

10.2.2 Equipos y materiales. 

- Liofilizador marca ST0KES con capacidad máxima de 2 Kg.

- Term6metros con rango de temperaturas entre -3o
º
c-2so

º
c.

� Estufa a 110
°
c.

- Balanza de precisi6n de 0.1 mg.

- Desecadores a vacío conteniendo sustancias higrosc6picas.

- Congelador a -zo
º
c.

- Solución de hipoclorito de sodio a 25 ppm.

- Fiola de 50 ml.

- Soluciones estándar de cloruro de (Cl2Ca) a diferentes concen-

traciones para el control de la humedad a zs
º
c.

- Soluciones estándar de ácido sulfúrico (H2so4) a diferentes

concentraciones para el control de la humedad a zs
º
c.

10.2.3 Descripción del liofilizador. 

El equipo usado en el trabajo experimental es un 

liofilizador marca ST0KES, modelo 21. Esta unidad de laborato -

ria está especialmente diseñada para trabajos de investigación -

de tiempos de secado vs. calidad del producto a diferentes candi 

ciones de proceso. Esta unidad comprende: 

- Una cámara de vacío.

- Anaqueles de calentamiento.

- Bandejas para la carga del alimento.

- Balanza interna de precisi6n.

- Condensador interno de platos.

- Sistema de refrigeraci6n.

- Instrumentaci6n y control.
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Cámara de secado. 

La cámara es una vasija rectangular de acero al carbono. 

Las dimensiones internas de la cámara son: 14" de ancho x 22" de 

altura x 27" de profundidad. La puerta transparente de la cáma­

ra permite observar la escala de la balanza y el producto duran­

te todo el proceso. 

Placas de Calentamiento y bandejas. 

Las placas calentadas eléctricamente están ubicadas en la 

parte superior de la cámara. El calor es abastecido por las dos 

placas de calentamiento localizadas arriba y abajo de la bandeja 

cargada con el alimento. La placa superior se puede ajustar ve_L 

ticalmente, con el fin de variar la distancia entre placa y ban­

deja. El sistema de calentamiento es capaz de mantener la temp� 

ratura hasta casi 300°F. 

La bandeja cargada con el alimento congelado puede reposar 

sobre la placa inferior o puede estar soportado entre las dos 

placas por medio de unas agarraderas (conectados a la balanza Me 

ttler. Por tanto la transferencia de calor puede ser por radia­

ci6n o por conducci6n. 

Balanza de precisión Mettler-Método de pesado. 

Una balanza Mettler con una escala de lectura continua es­

tá montada dentro de la cámara de vacio. La capacidad de la es­

cala es de 2,000 gr (4.4 lb). Esta balanza de precisión permite 

la determinación continua o periódica de la pérdida de humedad -

del alimento, sin interrumpir el proceso. 

Un mecanismo de elevaci6n operable externamente mientras -
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está bajo vacío, permite que los brazos que soportan la bandeja 

sobre la balanza sean enganchadus o desenganchadas-. Las lecturas 

de la carga intermitente o lectura de escala continua son posi -

bles par� la determinaci6n de la pérdida de peso. 

Condensador-descongelamiento. 

Es un plata de acero cubierto de zinc, de unos 2 pies2 de

superficie localizado en la parte posterior de la cámara. Una 

pantalla de calor reflectiva está localizada entre las placas y 

el plato condensador para minimizar la carga de calor en el sis­

tema de refrigeración. El plato condensador es enfriado por ex­

pansión directa del refrigerante freón-1 2 en el plato. 

Una mirilla de 3 11 de diámetro se encuentra en la parte po.§_ 

terior de la cámara que permite ver las condiciones de hielo so­

bre el condensador. Se dispone de un drenaje interno conducido 

por tuberías para la remoci6n de condensados causados por el des 

congelamiento. 

El descongelamiento debe efectuarse al final de cada ci -

clo de secado, de lo contrario el hielo formado puede hacer que 

el condensador pierda eficacia si se lleva a cabo un segundo ci­

clo de secado. Para descongelar se procede de la siguiente man� 

ra: se interrumpe el sistema de enfriamiento, se abre la cámara 

y la válvula de drenaje, derritiéndose el hielo. Para acelerar 

el descongelamiento, las placas pueden ser calentadas. Cuando -

se completa el descongelamiento, el interior húmedo de la cámara 

puede ser secadu con un trapo. 

Sistema de vacío. 

Se hace el vacío con una bomba rotatoria de dos etapas aco 
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plada al liofilizador. Se dispone de una válvula para aislar la 

bomba de �a cámara de secado. La operaci6n de la bomba es con-­

trolada por botones de contacto "DN" y ''OFF". 

Sistema de Refrigeraci6n. 

El sistema de refrigeraci6n es por compresi6n de Fre6n -12. 

Sistema de circulación de aceite. 

Este sistema consiste de una bomba, un calentador eléctri­

co de 3,000 watts, un enfriador de aceite, un tanque de expanaón 

tuberías y accesorios. Una vez encendido el sistema de calenta­

miento, se gira el bot6n selector de calor del panel a la tempe­

ratura deseada y el interruptor de palanca del controlador de 

temperatura se pone en la posici6n AUTO. 

El enfriamiento del aceite del sistema de calentamiento -

puede ser efectuado por circulaci6n de agua fría a través del en 

friador de aceite. �ormalmente esto se hace al final del ciclo 

de secado con el sistema de calentamiento en la posición OFF y 

manteniendo la bomba de circulación de aceite en la posici6n ON. 

Instrumentaci6n. 

Un controlador para regula� la temperatura de la superficie 

/ 

de las placas, proporcionara_ un método para la obtenci6n idénti 

ca y repititiva de ciclos con un programa de calentamiento, re-­

sultando un producto liofilizado de calidad y secado uniforme de 

ciclo a ciclo. 

Un man6metro de vacío Mcleod de lectura continua, para me­

dir la presi6n de la cámara. en cualquier tiempo. 

Una caja de empalmes para termocuplas dentro de la cámara 
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de secado que facilita el registro de temperaturas. Los alam -

bres de termocuplas se colocan en el producto antes del congela­

miento y se enchufan en los empalmes de termocuplas cuando las -

bandejas con el producto se colocan dentro de la cámara. 

10.2.4 Etapas del trabajo experimental. 

1) Selección de la cebolla fresca de la mejor calidad.

2) Elecci6n de las partes no comestibles de la cebolla china,cc�c

rafees fibrosas adheridas al bulvo y terminaciones deteriora­

das de las hojas.

3) lavado con agua potable p�ra eliminar residuos de tierra, po1_

va y otras sustancias extrañas.

4 ) Lavado con soluci6n de hipoclorito de sodio a 25 ppm ( 25 mg/lt 

de soluci6n) pera la eliminaci6n de agentes microbiales y sien 

do esta soluci6n ligeramente básica, también evita la decolo­

ración de la clorofila contenida en la cebolla. 

5) Cortado de la cebolla en partes de aproximadamente 1/2 cm de

longitud.

6) Determinaci6n del contenido inicial de humedad ( 1 ) Cver apéndi­

ce).

7) Llenado de la bandeja con la cebolla, que debe estar uniforme

mente repartida sobre la superficie de la bandeja.

Ubicaci6n de los cinco term6metros en diferentes posiciones -

para medir las siguientes temperaturas:

T1 = Temperatura del centro del alimento, en la parte media _

de la bandeja, ºc.

T2 = Temperatura de la superficie del alimento, ºc.

T3 = Temperatura de la bandeja, ºc.

T4 = Temperatura de la placa, ºc.
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T5 = Temperatura del centro del alimento, en la parte poste

rior de 1� bandeja, cerca del plato condensador, ºc.

Los termómetros se colocan antes de congelar el alimento. 

8) Congelamiento llevado a cabo por dos métodos:

a) Congelamiento evaporativo en la cámara de secado.

Este congelamiento es rápido, aproximadamente de 1 hora
,

que es tiempo suficiente para el congelamiento total de la

cebollita china.

b) Congelamiento por contacto indirecto con un medio refrige­

rante (en el congelador de una refrigeradora)

DuEante 10 horas al cabo de las cuales se seca el alimento

congelado y antes de liofilizarlo se le somete a un conge­

lamiento evaporativo por espacio de 1/2 hora para llegar a

la temperatura deseada de -30
°

C, con el fin de prevenir el

descongelamiento que pudiera ocurrir durante el cargado del

alimento.

La temperatura de -3o
0
c es la temperatura de congelamiento

total de la cebolla, recomendada para la mayoría de los

alimentosC55) • Para la cebollita china comprobamos experi

mentalmente que en efecto a esta temperatura se encontraba

completamente congelada. Durante el congelamiento evapor.s.

tivo se mantiene en funcionamiento el sistema de refriger-2,

ción y la bomba de vacío.

9) Secado, que se realiza dentro de la cámara del liofilizador,

mediante transferencia de calor por radiación desde las pla -

cas hacia el alimento congelado contenido en la bandeja, que

está sostenida por agarraderas (fijas a la balanza) que la -

mantienen suspendida entre las dos placas de calentamiento.
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Se pone en funcionamiento el sistema de calentamiento mante-­

niéndose encendido el sistema de refrigeración y el sistema _ 

de vacío. 

Las corridas de secado las realizamos variando las condicio-­

nes de proceso: presión de la cámara y temperatura de las pl..9..

cas, con el fin de lograr las condiciones 6ptimas. 

Primero trabajamos a una temperatura de placa constante duran 

te todo el tiempo de secado, en las corridas posteriores fij..9.. 

mas un programa de temperaturas que iban disminuyendo en el 

transcurso del secado. 

Se trabajó en un rango de presiones de la cámara de vacío -

entr.e 50-750 micras de Hg (__.4A-Hg). En cada corrida se detalla 

rán las condiciones de trabajo. 

El punto final de secado se determina siguiendo la curva de -

peso de la muestra vs. el tiempo. Cuando ya no se detectan -

pérdidas de peso, es decir cuando la curva de secado es para­

lela a la abscisa tiempo y también cuando las temperaturas T
1 

T2 ,T3, T4 y T5 son aproximadamente iguales.

Una vez alcanzado el punto final se procede a romper el vacío 

con aire ambiental y el producto es inmediatamente envasado -

en frascos de vidrio previamente secos o en bolsas de poli_g_ 

tileno. 

10)Rehidratación, se efect�a añadiéndose agua al producto liofi­

lizado. La temperatura del agua en las pruebas de rehidrata­

ción fueron: 25
°
c, 5o

0
c y eo

º
c.



10.3 RESULTADOS Y ANALISIS.

10.3.1 Cálculos de isotermas de adsorción. 

Las isotermas de adsorción a cualquier temperatura 

se calculan can el fin de hallar el valor máximo de agua (hume­

dad)de la cebolla china deshidratada, que permita la mayor esta­

bilidad durante su almacenamiento. La isoterma de ad�Qrción fue 

o calculada a la temperatura ambiente (25 C) que es la temperatura 

normal de almacenamiento. 

Procedimiento. 

- Una muestra de cebollita china 3e seca completamente en una es

tufa a 110°c (temperatura constante).

- Se pesa el producto seco en una balanza de precisión.

- Las muestras se colocan en desecadores a diferentes ambientes

de humedad relativa. Una vez puestas en los desecadores se

aplica vacío y se mantienen así durante 48 horas a temperatu­

ra constante de 2s
º
c.

- Transcurridas las 48 horas se determina la humedad ganada por

la muestra seca. Estos valores se dividen entre el contenido­

de sólidos secos para obtener el contenido de humedad en equi­

librio. Con estos datos se grafica la isoterma.

Cálculos y tablas. 

Considerando: 

ªw = Actividad-del agua = p/p
0

•

m = Moles de soluta anhidro. 

% = �arcentaje en peso de soluta anhidro. 

p = Presión de vapor de la solución. 

P
0 

= Presión de vapor del agua pura. 
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H.R. = Humedad relativa = ªw x 100.

TABLA 10.2 

Concentraciones de las soluciones de c12ca a determi

nadas presiones de vapor, a la temperatura de 25°c. 3)

Actividad m % 

0.95 0.927 9.33 
0.90 1.584 14.95 

OiEO 2.579 22.25 
0.70 3.400 27.40 
0.60 4.188 31.73 
0.40 5.912 39.36

0.30 7. 183 44.36

TABLA 10. 3

Concentraciones de las soluciones de H2so4 a determi

nadas presiones de vapor, a la temperatura de 2s 0c� 63)

Actividad 

0.20 
0.10 
0.05 

m 

13.94 
18.48 
23.17 

% 

57.76

64.45 
69.44 

M = gramos de agua adsorbida/gramos de s6lidos secos. 

C = Constante. 

V m = Valor de la monocapa 

lidos secos) . 

Ecuaci6n de B.E.T.:

a
w 

+ = 

( 1 - a )M V 
w m 

(gramos de agua adsorbida/gramos de s6 

ªw (C - 1)

V C 
m 



TABLA 

Datos para graficar 

a Sólidos se agua+s.s. w cos ·( s. s.T 

0.05 0.3021 0.3115 

0.10 0.3015 0.3134 

0.20 0.3009 0.3159 

0.30 0.3046 0.3229 

0.40 O. 30:12 0.3223 

0.60 0.3053 0.3435 

0.70 0.3044 0.3569 

o.so 0.3052 0.3904 

0.90 O.3011 0.4276 

0.95 0.3022 0.4624 

10.4 

a /(1-a )(M)w w 

agua 
(humedad) 

0.0034 

0.0119 

0.0150 

0.0183 

0.0211 

0.0352 

0.0525 

0.0852 

0.1265 

O. 1602 

VS a w

agua/s.s. 
(M) 

0.03100 

0.03950 

0.04985 

0.06000 

0.07000 

Clo125"!0 

0.17250 

0.27920 

0.42000 

0.53010 

De la Fig. 10.1 y considerando la ecuación de B.E.T.: 

1 
(1-a )Mw 

1. 7

2.8

5.0

7. 1

9.5

1/(V C) m = 0.6 Intercepción de la ec. de 8.E.T. con la ordena 
da. 

(C-1)/(CV) = 22 m pendiente de la ec. de B.E.T. 

Resolviendo las ecuaciones anteriores: 

Vm �=_0.04425 gr H20/gramos de sólidos secos (4.4 %).

e = 37 .67. 

La recta y =  V intercepta a la curva de adsorción en: (0.13 , 
m 

0.044) es decir que para un valor de monocapa de 0.044 le corres 

pande una humedad relativa (H.R.) de 13%. 

Conclusión: Los porcentajes de humedad para la cebollita china­

deshidratada deben estar alrededor de 4.4 % para que la estabili 

dad durante el almacenamiento sea máxima. 



10 

9 

8 

6 

5 . 

4 

3 

2 

1 

o 

FIG. 10. f 

175 

ISOTERMA DE ADSORCION Y ECUACION DE B. E. T. 
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10.3.2 Efecto del tratamiento previo a la congelación. 

Se ha comprobado experimentalmente que la adición­

de hipoclorito de sodio además de eliminar los agentes microbia­

les, estableció un medio ligeramente alcalino que hizo posible -

la retención de la clorofila, m3nteniendo el verdor de la cebo-­

lla. 

No fue necesario blanquear la cebolla china porque 

al efectuar la prueba de actividad de la enzima peroxidasa (adi­

ción de solución de guayacol y agua oxigenada al 1%) no se obser 

vó una reacción positiva (cambio de coloración) lo que indicaba 

la inactividad de la enzima causante. de los cambios organolépti 

cos. 

10.3.3 Efecto de las condiciones de congelamiento. 

Determinación del tiempo de congelamiento. 

a) En el congelamiento evaporativo.

Se realiza en la cámara de secado aplicando va­

cío. A intervalos de tiempo de 15 minutos se rompía el vacío de 

la cámara y mediante observación visual y el tacto se determina­

ba si el alimento estaba o no completamente congelado. Variando 

los pesos de cebolla por área de bandeja se encontró que el tie..!:!l 

po total de congelamiento estaba en el rango de 45 a 60 minutos­

y la temperatura del centro del alimento oscilaba entre -26°C y 
o -30 C Ca una presión de 100 micras de Hg)

Concluyendo: Que para las corridas experimentales el tiempo sufi 

ciente para el congelamiento total de la máxima carga de cebolla 

por área de bandeja será de 1 hora. 
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b) En el congelamiento por contacto indirecto con

un medio refrigerante.

Se realiz6 en el congelador de una refrigerado­

ra. A intervalos de 1 hora se observaba si el producto estaba -

ya congelado, encontrándose un tiempo de congelamiento de 10 ho­

o ras a una temperatura de -20 C.

Influencia del método de congelamiento en la velo­

cidad de secado y calidad del producto. 

La cebolla china al ser congelada por evaporación 

en la cámara de secado pierde más del 20% del contenido de agua 

inicial, lo que disminuye el tiempo de secado, en comparaci6n 

con al velocidad obtenida en el congelamiento lento en la refri­

geradora, pero la cebolla al perder agua por evaporación sufre -

un ligero encogimiento. 

En el cong�lamiento en el freezer de la refrigera­

dora no se produce encogimiento porque no hay pérdida de agua por 

evaporación, pero el tiempo total de secado y congelamiento es 

mayor. 

De lo que_ c·oncluimos que aunque el tiempo de secado se increme.!l 

ta con el congelamiento lento en comparación con el congelamien­

to evaporativo, vamos a usar el congelamiento lento para la ceb_g_ 

llita china porque el producto seco obtenido por este método es 

de mejor calidad. 
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10�3.4 Determinaci6n de las condiciones óptimas de secado. 

Determinaci6n del programa de temperaturas. 

La cebolla china fue liofilizada con programas di­

ferentes de temperaturas de las placas de calentamiento. 

An,lisis de la corrida NQ 1. 

En la corrida NQ 1 se trabajó a una temperatura de 

la placa de 120 °F durante todo el ciclo de secado, pero el tiem 

po de secado resultó demasia�o prolongado (habiendo transcurrido 

11 horas de secado y la cebolla a6n contenía un alto porcentaje­

de humedad). 

En las corridas siguientes, se elevó la temperatu­

ra inicial de la placa de calentamiento para acelerar el ciclo 

de secado, pero evitando siempre que la temperatura del centro. 

o 
del alimento no sobrepase los OC (para evitar la fusión del ali 

mento congelado). Si esta temperatura cel 2:imento se elevaba -

demasiado, reducíamos la temperatura de la placa, resultando en­

tonces un programa escalonado de temperaturas decrecientes. 

An,lisis de las corrid�s 2, 3 y 4. 

Nuestro primer problema fue hallar la temperatura­

inicial de calentamiento. En el rango de temperaturas de 300 -

240 °
F , la temperatura del centro del alimento y de la superfi -

cie del alimento se elevaba demasiado rápido, por lo que no se -

podía trabajar en este rango. 

En el rango de 230 -220°F de temperatura inicial -

(corridas 2 y 3) se podía mantener la temperatura del alimento -

debajo de oº
c durante un tiempo de alrededor de 2 1/2 a 3 horas-
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Esta era satisfactorio para nuestra procesa, pero por otro lado­

notamos un ligera encogimiento en el producto, que fue aumentan­

do en el transcurso del secado. Durante el secado se fue bajan-

do paulatinamente la temperatura de la placa con una variación -

de 4o
°
F .  -El primer cambia de temperatura fue: 230 a 190

°
F y

220 a 180
°

F según.las corridas 2 y 3 respectivamente, esto se hi 

za en base a la temperatura del centro del alimento, la que de -

bía mantenerse en el rango de -1D
°

C a o ºc ya que la primera par�

te del secado ocurre netamente por sublimación, y es esta la et.2, 

pa en que la estructura del alimento queda fijada. Las otras va 

riaciones de la temperatura las hicimos teniendo en cuenta la 

temperatura de la superficie del alimento, que no debía sobrepa­

sar los 60
°

c, para evitar la desnaturalización de proteínas.

De los r�sultados obtenidos en las corridas NQ 2 y 

3 concluimos que las temperaturas de las placas en el rango de 

230 - 220 °F, incluyendo 220
°

F, no eran las apropiadas y en las -

siguientes corridas se trabaj6 con una temperatura inicial de 

placa de 210 °
F, no observándose el encogimiento anteriormente en

contracto y resultando un producto de mejor estructura (aparien-­

cia). Para hallar las otras temperaturas decrecientes de la pl.2, 

ca se procedió de igual manera que en las corridas anteriores,e.!J. 

centrándose el siguiente arreglo de temperaturas: 210 - 180 -
o 

150 - 120 F .  El tiempo que se mantenía cada temperatura se pu_g_ 

ver en los resultados de las corridas respectivas. 

Determinación de la presión óptima de la cáw.ara de 

secado. 

En las corridas NQ 1, 2, 3 y 4 se trabaj6 con un va 
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cío de cámara de 50 - 100 micras de Hg , que se trat6 de mante -

ner constante. 

Análisis de la corrida NQ 5. 

En la corrida NQ 5 se puede ver la influencia de la 

presi6n en el tiempo de secado, manteniendo el mismo arreglo de 

temperaturas que en la corrida NQ 4 para poder comparar. El ran 

de presiones en esta corrida fue de 50 - 675 micras de Hg, resu.l 

tanda un tiempo de secado de 7 horas, mientras que en la corrida 

NQ 4 el tiempo fue de 7 í/2 horas. 

Concluyéndose que no hay necesidad de usar presio-­

nes tan bajas (50-100) micras de Hg, porque el tiempo de secado 

y la calidad del producto no se alteran usando presiones ligera� 

mente mayores, pero sin sobrepasar la presi6n a la cual podría -

producirse la fusi6n intersticial (750 micras de Hg) para la ma­

yoría de los �li�entos. 

Habiendo encontrado el programa de temperaturas de 

las placas de calentamiento y el rango de presi6n a usar, reali­

zamos la corrida NQ 6. 

Análisis de la corrida NQ 6. 

Al igual que en la cofrida NQ 5,. lavamos la cebolla 

china con hipoclorito de sodio a 25 ppm y mantuvimos el rango de 

presiones y el programa de temperaturas, variando únicamente el­

método de congelamiento, ya que el congelamiento evaporativo usa 

do en las anteriores corridas producía un ligero encogimiento. 

Con las condiciones usadas en esta corrida se obtu­

vo el producto de mejor calidad. 



10.3.5 RESULTADOS DE LAS CORRIDAS. 

Considerando: 

T
1 

T
2 

T
3 

T4 

= Temperatura del centro del alimento e 
º

c). 

= Temperatura de la superficie del alimento c
º

c). 

= Temperatura de la bandeja e ºe). 

= Temperatura de la placa de calentamiento c
º

c). 

= Presión de la cámara de secado (micras de Hg.). 

o 
= Temperatura del plato condensador ( F). 
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p 

T 

w = Peso de la cebolla en cualquier tiempo "t" (gramos), 

La humedad inicial del alimento se da en base húrr:eda ( peso de -

agua/peso total). 

La humedad final del alimento se da en base seca (peso de agua/ 

peso de sólidos secos). 

El porcentaje de agua perdida en el congelamiento evaporativo y 

en el congelamiento lento esta en base a la humedad inicial del 

alimento fresco. 

Corrida NQ 1: 

1) Lavado con agua clorada.

2) Congelamiento evaporativo durante 1 hora.

3) Distancia entre placas.= 8 cm.

o 
4) Programa de temperaturas psra el secado: a 120 F durante todo

el tiempo 

s) 

Inicio 

Congelamiento 
de 1 

A las 

hora 

11 
de secado 

hrs 

de secado. 

Peso 
tpt9J 

646.D

495.0 

160.5 

Peso de agua Peso de só % de humedad 
humedad, grs licios, grs 

617.900 28.100 95.65 (8.H.) 

466.900 28.100 23.37 % de H
2

0 
perdida 

132.400 28.100 4.71 .B. 5.) 



6) Presión de trabajo: 65 - 100 micras de Hg.

?) T t 1 
o

empera ura de condensador: -18 a -23 F. 
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o 
8) La temperatura T1 alcanza OC al cabo de 2h:50' de empezado el 

secado.

9) Esta corrida no se concluyó porque el tiempo de secado resul­

taba demasiado grande.

Corrida NQ 2. 

1) Lavado con agua clorada.

2) Congelamiento evaporativo durante 1 hora.

3) Distancia entre placas = 8 cm.
,_ 

4) Programa de temperaturas:

5) 

Congelamiento durante 1 hora.

Calentamiento:

A 230°F 

A 190 °
F 

A 15o °F 

A 110°F 

Secado 

Total 

durante 

durante 

durante 

durante 

durante 

durante 

Peso 
total 

2 h -: 00 1 

1 h ºº' 

O h 15' 

1 h 45' 

5 horas 

6 horas. 

Peso de agua Peso de só % de humedad 
humedad, grs lidos, grs 

Inicio 

Congelamiento 
de 1 hora 

518.0 

393.0 

481.45 36.55 92.94 (B.H.) 

356.45 36.55 25.96 % de H2D
perdida 

Final 

6) Temperaturas

38.0 

Inicial 

21.o ºc 

21.o ºc 

22.o ºc 

23.oº
c 

1.42 36.55 3.885(8.5.) 

A la hora de 
congelado 

o -29.D C

o -23.o e
o - 8.o e

11.o ºc 

Final del ci­
clo de secado 

65.oºc 

65.o
º

c 

65.oºc 

65.o º
c 



7) Presi6n de trabajo: 45 - 100 micras de Hg.

o 
8) Temperatura del condensador: -19 a -24 F.
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o 
9) Tiempo en que la temperatura T1 alcanza OC = 2 1/2 hr de em-

pezado el secado.

10)Evoluci6n de vapor: 0.0046 gr/seg - 0.059 gr/seg

11)Producto: seco y con un marcado encogimiento.

Corrida NQ 3. 

1) Lavado con agua clorada.

2) Congelamiento a vacío durante 1 hora.

3) Distancia entre placas = 8 cm.

4) Programa de Temperaturas:

Congelamiento durante 1 hora.

Calentamiento:

A 220°F durante 

A 18oº
F durante 

A 130°F durante 

Secado durante 

Total durante 

5) Peso 
total 

Inicio 

Congelamiento 
de 1 hora 

528.0 

405.8 

Final 40.75 

2 h 15' 

1 h ºº' 

2 h -. 05' 

5 h 20' 

6 h 20 1 

Peso de agua 
humedad, grs 

488.475 

366.275 

1.225 

Peso de s6 
licios, grs 

39.525 

39.525 

39.525 

Inicial A la hora de Final 

% de 

92.50 

25.00 

3. 10

del ci 

humedad 

(B.H.) 

% de agua 
perdida 
(B.S.) 

6) Temperaturas
congelado clo de secado 

T1
T2
T3
T

4 

18.oºc 

1s.oºc 

20.o
ºc 

20.oºc 

o -30.0 e 59 .5°c 
o 

-26.5 e 6o.5°c 

- 7.o
º

c 62.o
º

c 

12.o
ºc 62.oºc 

7) Presi6n de trabajo: 50 - 170 micras de Hg.
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8) Temperatura del condensador: -19 a 23ºF.

9) Tiempo en que la Temperatura r
1 

alcanza oºc = 2h 50' de em -

pezado el secado.

10)Evolución de vapor de agua: 0.0011 gr/seg a 0.053 gr/seg.

Corrida NQ 4. 

1) Lavado con agua clorada.

2) Congelamiento a vacío durante 1 hora.

3) Distancia entre placas = 8 cm.

4) Programa de temperaturas:

Congelamiento durante 1 hora

Calentamiento:

A 21D ºF durante 3 h 45' 

A 1aoºF durante o h 40 1 

A 1soºF durante o h 15' 

A 12D ºF durante 1 h 50 1 

Secado durante 6 h 30' 

Total durante 7 1/2 r-oras 

5) 

Inicio 

Congelamiento 
de 1 hora 

Final 

Peso 
total 

600.0 

477.D

38.0 

Peso de agua 
humedad, grs 

563.089 

438.089 

1.089 

Peso de só 
licios, grs 

36.911 

36.911 

36.911 

% de humedad 

93.85 (B.H.)

22.20 % de agua 
perdida 

2.87 (B.S.) 

6) Temperaturas Inicial A la hora de 
congelado 

Final del ci­
clo de secado 

16.5°c 

17.oºc 

19.oºc 

19.oºc 

o -24.5 c
o -24.o e
o - 9.o e

9.oºc 

59.oºc 
59.oºc 

59.oºc 

6o:1oºc 

7) Presi6n de trabajo: 40 - 80 micras de Hg.

) 22 -30 ºF 8 Temperatura del condensador: - a 
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9) Tiempo en que la temperatuta T1 alcanza o ºc = 3 h:10'de empe­

zado el secado.

10)Evoluci6n de vapor de agua: D.00275 - 0.060 gr/seg.

Corrida NQ 5. 

1) Lavado con agua clorada.

2) Lavado con hipoclorito de sodio a 25 ppm.

3) Congelamiento evaporativo durante 1 hora.

4) Distancia entre placas = 8 cm.

5) Programa de temperaturas:

6) 

Congelamiento durante 1 hora.

Calentamiento:

A 210ºF durante 2 h 30' 

A 180ºF durante 1 h 10' 

A 1so ºF durante 1 h 00' 

A 120°F durante 1 h 20' 

Secado durante 6 horas. 

To:;-al durante 7 horas. 

Temperaturas Inicial A la hora de Final del ci-
congelado clo de secado 

T1 20.o ºc o 64.o ºc -21.0 e

T2 20.oºc
o 64.oºc -16.0 e

T3 20.o ºc - 6.o ºc 64. o ºc

T4 20.o ºc 13.oºc 6s.oºc

7) Presi6n de trabajo: 50 - 675 micras de Hg.

o o 

8) Temperatura del plato condensador: -18 a 30 F.

9) Tiempo en que la temperatura T1 alcanza o ºc = 3h:10' de emp� 

· zado el secado.
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Corrida NQ 6. 

1) Lavado con agua clorada.

2) Lavado con hipoclorito de sodio a 25 ppm.

o 
3) Congelamiento previo en una refrigeradora a -20 C durante 10

horas. 

4) Congelamiento evaporativo en la cámara de secado durante 1/2

hora.

5) Distancia entre placas = 8 cm.

6) Programa de temperaturas:

Congelamiento durante · 1/2 hora

Calentamiento:

·A 210
°

F durante 2 h 55' 

A 180
º

F durante 1 h 25' 

7) 

A 15o ºF 

A 120
º

F 

Secado 

Total 

Inicio 

Congelamien­
to previo 

durante 

durante 

durante 

durante 

Peso 
total 

550.0 

549.5 

Congelamiento 
de 1/2 hora 

521.5 

Final 35.5 

2 h 10 1 

1 h 30 1 

8 horas. 

8 1/2 horas. 

Peso de agua 
humedad, grs 

516.175 

515.675 

487.675 

1.675 

Peso de só % de humedad 
lidos, grs 

33.825 93.85 (8.H.) 

33.825 0.097 % de H
20

perdida 

33.825 5.5 % de hume 
dad inic. 

33.825 4.3 (S.S.) 

8) 

Temp. Inicio Gong. Al empezar Final del Final del ci­
clo de secado 

2o
º

c 

20°c 

Previo cong. a vacío cong. a vacío 

-zo
º

c - 13
ºc -27.5

°
c

o -19.5 e

2.o
º

c 

10.o
ºc 

59.s
º

c 

60.o º
c 

60.o
º

c 

60.o º
c 
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9) Presi6n de trabajo: 55 - 750 micras de Hg.

10)Temperatura del plato condensador: -24
° o 

a -30 F. 

11)Evolución de vapor de agua: 0.0045 gr/seg a 0.061 gr/seg.

o 
12)Tiempo en que la temperatura T

1 
alcanza OC = 3 h : 40' de em 

pezado el secado.

13)La cebollita china liofilizada obtenida en esta corrida resul

t6 de mejor calidad que las obtenidas en las corridas anterio

res.
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TABLA 10.5 DATOS DE LA CORRIDA NQ 1 

Tiempo T
1 

T
2 

T
3 

T
4 

.P T w 

CONGELAMIENTO A VACIO 

Oh ºº' -22.0 23.D 24.0 24.0 atm· -18 646.0 
Oh 05 1 - 7.0 - 7.0 11.0 22.5 950 551.0 
Oh 10 1 -22.0 -22.0 2.0 20.5 850 -18 518.0 
oh 20' -26.0 -26.D - "'·º 18.0 70 -22 507.0 
Oh 30' -27.D -26.0 - 6.0 16.0 65 -23 505.0 
Oh 40 1 -27.0 -26.0 - 7.0 14.D 65 -22 502.0 
Oh 50' -27.0 -26.0 - 7.0 14.0 70 -22 499.0 
1h ºº' -27.D -26.0 - 7.0 13.0 70 -20 495.0 

CALENTAMIENTO CONSTANTE A 12D
º

F (43.3
°

C)

lh 05 1 -25.5 -23.D 3.0 30.5 65 -20 489.0 
lh 15' -24.0 -20.5 10.0 38.D 65 -20 483.0 
lh 25' -23.0 -20.0 13.0 40.0 -20 477.0 
lh 30 1 -23.0 -20.0 14.0 41.0 -19 473.0 
lh 40 1 -22.0 -18.5 16.0 43.0 80 -19 463.0 
2h ºº' -21.0 -17.0 20.0 45.0 80 -18 423.0 
2h 30 1 -16.0 -11.0 25.0 48.0 80 -19 374.0 
3h ºº' -11.5 - 8.0 29.0 50.0 85 -19 343.0 
3h 30 1 - 4.0 - 2.0 32.5 52.0 90 -19 307.0 
4h ºº' 2.0 4.5 35.0 53.0 95 -19 273.0 
4h 30 1 8.0 11.0 38.0 54.0 95 -19 250.D
5h 00' 11.0 14.0 40.0 55.0 -19 .230.0

5h 30' 15.0 1? .5 42.5 55.0 100 -18 220.0

6h ºº' 19.0 22.0 45.0 56.0 100 -19 208.0

6h 30' 23.0 27.0 46.0 57.0 100 -19 198 .• 0

?h 00' 26.0 32.0 48.0 57.0 100 -18 _190.0 

7h 30' 30.0 37.0 50.0 58.0 100 -19 183.0 
175 .• 0 8h ºº' 33.0 41.5 50.0 58.0 100 -19

9h ºº' 38.5 46.5 51.5 58.0 167 .• D 

10h ºº' 43.5 49.0 52.D 58.0 163.0 

llh 00' 46.0 49 .5 52.0 58.0 1,60.5 
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TABLA 10.6 DATOS DE LA CORRIDA NQ 2 

Tiempo T1 T.2 T3 T
4 p T w 

CONGELAMIENTO A VACIO 

Oh ºº' 21.0 21.0 22.0 23.0 atm 518.0 
Oh 05' 7.0 11.0 18.0 21.D 4900 18 482.D
Oh 10' -21.0 -14.0 1.0 20.0 1850 -22 456.0
Oh 15' -23.0 -18.0 - 2.0 18.0 800 -23 436.0
Oh 20' -25.0 -20.D - 5.0 16.0 200 -22 407.D
Oh 25' -26.D -21.0 - 6.0 15.0 80 -23 416.Cl
Oh 30' -28.0 -22.0 - 7.0 14.D 50 -23 412.0
Oh 40 1 -29.0 -23.0 - 7.5 13.0 45 -24 407.0
Oh 50' -29.0 -23.0 - 8.0 12.0 65 -22 400.0
lh 00' -29.D -23.0 - B.O 11.D 45 -22 393.0

CALENTAMIENTO A 23D
º

F

1h 05' -29.0 -22.D - 2.0 26.0 50 -22 387 .o
1h 10 1 -27.0 -15.0 14.0 48.0 50 -21 379.0 
1h 15' -25.0 - 9.0 30 .o 67.0 50 -20 370.0 
1h 20' -24.0 - 4.0 40.D 78.0 50 -2C 359.0 
1h 25' -23.D - 1. O 46.0 82.0 50 -20. 349.0 
1h 30' -22.0 1.0 49.0 84.0 50 -18 336.0 
1h 35' -22.0 3.5 52.0 85.0 55 -19 325.5 
1h 40 1 -21.5 5.5 54.0 86.0 55 -19 312.0 
1h .45' -21.0 a.o 56.5 87.0 60 -19 301.0 
1h 50' -20.0 10 • .5 59.0 88.0 55 -19 289.0 
1h 55' -20.0 13.0 60.5 88.0 60 -18 278.0 
2h ºº' -20.0 16.5 62.5 88.5 60 -19 267.0 
2h 05 1 -19.5 19.0 64.0 88.5 60 -19 256.0 
2h 10' -19.0 22.D 66.0 89.0 60 -19 245.0 
2h 15' -18.5 25.0 67.0 89.5 60 -20 235.0 
2h 20' -17.5 27.5 66.5 90.0 60 -19 225.0 
2h 25' -16.5 30.0 70.0 90.0 60 -19 216.0 

2h 30' -15.5 32.0 71.0 90.0 60 -19 206.0 
2h 35' -15.0 33.0 72.0 90.5 60 -19 197.0 
2h 40 1 -13.5 35.0 72.5 91.0 60 -19 188.0 
2h 45' -12.5 36.0 73.5 91.0 60 -19 180.0 
2h 50 1 -11.0 37.0 74.5 91. O 60 -19 171.0 

2h 55' - 9.5 38.0 75.0 91.0 60 -19 163.0 
3h 00' - 8.5 40.D 76.0 91. O 60 -19 155.0 

CALENTAMIENTO A 190
°

F

3h 05' - 7.0 40.0 76.0 89.D 60 -19 148.0 

3h 10' - 6.0 39 .o 74.D 87.D 75 -19 140.5 

3h 15' - 5.0 38.0 72.D 84.D 75 -19 134.D 

3h 20' - 4.0 37.0 70.5 82.D 75 -20 127.5 

3h 25' - 3,0 36.0 69.0 80.0 75 -19 122.0 

3h 30' - 1.0 34.5 68.0 78.0 85 -19 -----

3h 35' 1.0 34.0 67.D 78.0 75 -19 111.5 



Tiempo T
1 

3h 40t 3.5 
3h 45' 7.5 
3h 50' 113.0 
3h 55' 17.5 

4h 05' 26.5 
4h 10' 31.0 
4h 15' 36.0 

4h 20 1 40.5 
4h 25' 44.5 
4h 30' 47.5 
4h 35' 49.5 
4h 40' 51.5 
4h 45' 53.5 
4h 50' 55.5 
4h 55' 56.5 
5h 00' 58.5 
5h 05 1 60.0 
5h 10 1 61.0 
5h 15' 62.0 
5h 20 1 62.5 
5h 25' 63.0 
5h 30' 64.0 
5h 35-' 64.5 
5h 40' 65.0 
5h 5E)' 65.0 
6h ºº' 65.0 

T
2 

T3 T4 

33.0 67.0 78.0 
33.0 67.0 77.0 
33.0 67 .5 77.5 
33.5 68.0 77.5 

CALENTAMIENTO A .15o
º

F

36.5 69.0 77.0 
39.0 69.0 77.0 
41.5 70.0 77.5 

CALENTAMIENTO A 11o
º

F

44.0 70.0 77.0 
46.5 70.0 76.0 
49.0 68.5 74.0 
51.5 67.5 73.0 
54.0 67.0 72.0 
56,0 66.0 71. O
58.0 65.5 70.0
59.0 65.0 69.0
61.0 65.0 68.0
61.5 64.5 68.0
62.0 64.0 67.0
63.0 64.0 67.0
64.0 64.0 66.5
64.0 64.0 66.0
64.0 64.0 66.0
64.5 64.5 66.0
65.0 65.0 65.5
65.0 65.0 65.0
65.0 65.0 65.0

p T 

75 -19
80 -20
80 -19
75 -19

85 -20
85 -19
80 -19

90 -20
100 
100 -20
100 -20
100 -19
100 -19
100 -20
100 -20
100 -20
100 -20

100 -20

192 

w 

106.5 
101. 5 

97.0 
92.5 

84.0 
80.0 
76.0 

73.5 
69.0 
66,,, 0 
63.D
60.7
59.0
56.0
54.0
52.0

48.0 

44.0 

40.0 
. ----

38.0 
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TABLA 10.7 aATOS DE LA CORRIDA NQ 3 

Tiempo T1 • T2 T3 T4 p T 

CONGELAMIENTO A VACIO

Oh 00' 18.0 18.0 20.0 22.0 atm 528.0 
Oh 05' 6.0 8.0 18.D 21.D -----

Oh 10' -13.0 -11.0 8.0 20.0 1000 - 2 448.8 
Oh 15 1 -26.0 -22.0 2.0 18.0 990 -20 438.8 
Oh 25 1 -30.0 -25.0 - 4.0 16.0 50 -25 429.8 
Oh 30' -30 .o -26.0 - 5.0 15.0 50 -25 426.é
Clh 40 1 -30.0 -26.0 - 6.5 13.0 50 -24 418.8
Oh 50 1 -30.0 -26.0 - 7.0 12.0 60 -24 411. 8
1h 00' -30.0 -26.5 - 7.0 12.0 70 -24 405.8

CALENTAMIENTO A 220ºF 

lh 10 1 -29.0 -20.0 8.0 42.0 75 -22 396.8 
1h 15 1 -23.0 -16.0 20.0 60.0 75 -21 388.8 
1h 20' -27.0 -10.0 36.0 75.5 105 -20 376.8 
1h 25' -26.5 - 6.0 44.0 82.0 110 -20 363.8 
1h 30' -26.0 - 4.0 48.5 84.0 150 -20 350.3 
1h 35 1 -26.0 - 1.5 52.0 86.0 130 -19 338.8 
1h 40 1 -25.5 1. O 55.0 86.D 326.8 
1h 45 1 -25,0 3.0 58.0 87.0 318.8 
1h 50 1 -25.0 6.0 60.0 87.0 301.8 
1h 55' -24.0 8.5 62.5 88.0 105 -20 289.8 
2h ºº' -24.0 11.0 64.0 88.0 105 -19 278.8 
2h 10 1 -23.0 17.0 67.0 89.0 -19 256.8 
2h 15' -23.0 20.0 68.0 90.0 100 -19 247.8 
2h 28' -22.5 23.0 69.0 90.0 -19 235.8 
2h 25 1 -22.0 26.0 70.0 90.5 100 -19 225.8 
2h 30' -21.0 .. 30.0 71. 5 91.0 100 -19 215.3 
2h 40 1 -19.0 35.5 73.5 91. 5 125 -20 197.8 
2h 45 1 -18.5 38.0 74.0 91. 5 100 -19 188.8 
2h 50 1 -17.0 40.0 75.0 91. 5 90 -20 179.8 
3h 00' -15.0 44.0 76.5 92.0 100 -19 163.3 
3h 05' -14.0 46.0 77�0 92.0 95 -20 154.8 
3h 15 1 -11.5 50.0 78.0 92.0 95 -19 138.8 

CALENTAMIENTO A 180°F 

3h 20' - 9.5 51.0 78.0 92.D 170 -20 132.8 
3h 30 1 - 7.0 so.o 74.3 85.0 -20 118.8 
3h 40 1 

- 4,0 49.0 72.D 82.0 105 -20 106.8 
3h 50 1 o.o 47.5 68.0 78.0 95 -20 97.3 
4h 00' 2.0 47.0 66.0 76.0 -20 86.8 
4h 10 1 5.5 48.5 66.5 75.0 95 -20 79.3 
4h 15 1 7.5 49.D 67.0 74.5 105 -20 75.8 



196 

Tiempo T
1 

T
2 

T
3 

T
4 

p T w 

CALENTAMIENTO a 130
°

F

4h 20' 10 .o so.o 67.D 74.5 100 -19- 72.3 
4h 30' 14.0 so.o 66.0 72.0 95 -20 65.8 
4h 40 1 1?.0 so.o 65.0 70.0 95 -20 60.3 
4h 50 1 20.0 so.o 64.0 68.0 100 -20 55.3 
�h 00' 2.3.0 51.5 63.0 67.0 51.8 
5h 10' 26.5 52.5 62.5 66.0 100 -20 48.8 
5h 20' 30.0 53.D 63.D 65.5 100 -20 46.3 
5h 30 1 35.5 54.0 62.0 64.0 45.·o
5h 40 1 41.0 55.0 62.0 64.0 44.0
5h 50' 48.5 56.0 62.0 63.5 100 -19 43.0
6h ºº' 53.0 57.5 62.0 63.0 42.8
6h 05 1 56.5 58.5 62.0 63.0 
6h 10 1 58.0 59.5 62.0 62.5 -20 41.5 
6h 15 1 59.0 60.0 62.0 62.5 
6h 20' 59.5 60.5 62.0 62.0 40.75 
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TABLA 10.8 DATOS DE LA CORRIDA NQ 4 

Tiempo T
l 

T
2 

T
3 

T
4 

p T w 

CONGELAMIENTO A VACIO 

Oh 00' 16.5 17.0 19.0 19.0 atm 600.0

Oh 06 1 - 2.0 1.0 18.0 18.0 1480 577.0 
Oh 10 1 -11.0 -10.0 o.o 18.0 1450 -22 507.0

Oh 20' -16.0 -15.0 - 5.0 15.0 50 -30 498.0

Oh 30' -18.5 -18.0 - 8.0 12.5 50 -30 492.0 
Oh 40' -19.5 -19.0 - 9.0 10.5 115 -29 487.0 

1h 00' -24.5 -24.0 - 9.0 9.0 300 -30 477.0 

CA�ENTAMIENTO A 210
°

F

1h 15 1 -28.0 �27.0 - 8.5 9.0 500 -26 471.0 

1h 30 1 -30 .o -30 .o - 8 .. 0 9.0 40 -30 455.D 
1h 45 1 -29.5 -27.0 21.0 46.0 50 -26 437.0 
2h ºº' -27.0 -21.0 38.0 74.0 50 -26 401.0 
2h 15' -24.0 -19.0 42.0 7a.o 50 -24 365.0 
2h 30' -22.5 -15.0 so.o 79.0 50 -25 331.0 
2h 45 1 -20.0 -14.0 55.0 80.0 70 -26 298.0 

3h 00 ' -19.5 - 9.5 57.0 81.0 50 -25 269.0 
3h 15 1 -18.5 - 4.5 60.0 82.C: 50 -26 240.0 
3h 30 1 -17.5 2.0 62.0 83.0 60 -25 214.0 
3h 45' -18.0 4.0 65. 0 82.0 70 -26 189.0 
.4h DO' -19.0 10.D 67.0 83.0 65 -25 167.0 
4h 15' -19.0 12.5 68.0 83.0 65 -26 145.0 
4h 30 1 -17.0 16.0 70.D 83.0 60 -26 123.� 
4h 45' -:'.13.D 19.5 72.D 83.0 90 -26 105.D

CALENTAMIENTO A 180
°

F

5h ºº' - 4.0 23.5 70.0 79.0 50 -26 89.0 

5h 15 1 3.0 26.5 67.0 7�.o 55 -26 87.0 
Sh 25' 11.0 32.5 66.5 75.0 55 -27 69.5 

CALENTAMIENTO A 15o
°

F

5h 30 1 16.0 38.0 66.0 73.0 80 -27 66.0 
5h· 40 1 24.0 46.5 65.0 70.D 50 -28 61. O 

CALENTAMIENTO A 120
0

F

5h 45' 27.5 51.0 65.0 69.0 50 -27 58.5 
6h 00' 38.0 58.5 64.5 65.0 50 -26 52.0 

6h 15 1 45.0 59.0 59.5 60.0 50 -26 48.0 
6h 30 1 53,5 59.0 59.5 60.0 50 -26
6h 45 1 57.5 59.0 59.0 60.0 50 -26
7h ºº' 59.0 59·.0 59.0 60.0 50 -26 40.0 

7h 15 1 59.0 59.0 59.0 60.0 50 -20
7h 30' 59.0 59.0 59.0 60.0 50 -26 38.0 
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TABLA 10.9 DATOS DE LA CORRIDA NQ 5 

Tiempo T
1 

T
2 

T
3 

T
4 

p T w 

CONGELAMIENTO A VACIO 

Oh 00 1 20.0 2c.o 20.0 20.0 atm 
Oh OZ 1 16.0 -17.0 19.0 2G.5 
Oh C6 1 ..-11.-0 3.0 9.0 20.0 1?00 18 
Oh 08 1 -18.0 -12.0 6.0 18.5 1500 6 
Oh 10 1 -23.0 -17.0 3.0 18.0 1000 - 6
Oh 12 1 -29.0 -25.0 - 1. O 16.0 300 -20
Oh 15 1 -31.0 -28.0 - 4.5 17.0 50 -26
Oh 18' -32.0 -29.0 - 7.0 16.0 50 -28
Oh 20 1 -32.0 -30.0 - 7.5 16.0 50 -29
Oh 26' -31.0 -29.0 - 9.0 15.0 50 -30
Oh 30' -30.5 -28.0 - 9.0 15.0 50 -30
Oh 35' -28.5 -26.0 - 9.0 14.0 50 -28
Oh 40' -27.0 -23.5 - 8.0 14.0 50 -28
Oh 45 1 -25.0 . -22.0 - B.O 13.5 50 -28
Oh 51 1 -24.0 -20.5 - 7.0 13.0 55 -28
Oh 56 1 -22.0 -17.0 - 7.0 13.0 55 -28
1h 00 1 -21.0 -16.0 - 6.0 13.0 60 -28

CALEi\lTP:M"!:ENTO A 210
°

F

1h 05' -20.0 -14.5 - 5.0 18.0 55 -26 .---

1h 10 1 -17.0 -13.0 7.0 40.5 55 -26
1h 15 1 -15.5 -12.0 14.0 52.5 55 -24
1h 20' -14.0 -10.5 20.0 72.0 55 -23
1h 2E. 1 -13.0 - 9.0 40.0 81.0 55 -22
1h 32 1 -13.0 - 9.0 44.0 83 .• 0 55 -22
1h 37 1 -12.5 - 8.0 46.0 84.0 55 -22
1h 45 1 -12.0 .- 7.5 48.0 84.5 55 -22
1h 55' -13.5 - 7.0 56.0 84.0 90 -22
2h 05 1 -14.5 - 6.5 55.5 84.5 65 -22
2h 10 1 -15.0 - 6.0 54.0 85.0 65 -22
2h 15 1 -15.5 - 5.5 58.5 85.0 65 -22
2h 20' -16.0 - 5.0 60.0 86.0 350 -20
2h 30 1 -15.0 - 4.0 63.5 87.0 675 -18
2h 40 1 -15.5 - 3.0 64.0 86.5 300 -20
2h 45 1 -15.5 - 2.0 65.0 86.0 125 -22
2h 50 1 -16.0 - 1. O 66.0 86.0 100 -23
2h 55 1 -15.5 .o 66.5 86.0 75 -23
3h ºº' -14.0 1.0 68.5 87.0 75 -22
3h 05 1 -13.0 2.5 70.0 87.0 90 -22
3h 10' - 9.0 4.5 71. 5 88.0 100 -23
3h 15 1 - 8.0 7.0 72.5 88.0 85 -22
3h 20 1 

- 6.0 9.0 73.5 88.0 90 -23
3h 25' - 5.0 10.5 74.0 88.0 90 -23
3h 30 1 

- 4.0 12.0 75.0 88.5 90 -23
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CALENTAMIENTO A 10oºF 

Tiempo T1 T2 T3 T4 p T w 

3h 35 1 
- 3.5 13.5 75.5 88.5 · 90 -22

3h 40 1 
- 3.0 14.0 75.5 88.0 100 -22

3h 45 1 - 2.0 15.0 75.5 87.5 110 -22
3h 50 1 - 2.0 15.0 75.0 87.0 115 -22
3h 55 1 

- 1.0 15.5 75.0 86.0 120 -22
4h 00 1 

- 1. O 14.0 74.0 84.0 110 -22
4h 05 1 - 0.5 13.5 72.5 82.5 110 -22
4h 10 1 o.o 13.0 7 ,; • 5 80.5 100 -22
4h 15 1 0.5 13.0 70.0 79.0 100 -22
4h 20 1 1.0 13.0 69.5 78.0 95 -23
4h 25 1 2.0 13.5 88.5 77.0 95 -23
4h 30 1 3.5 14.0 68.0 76.0 100 -23
4h 35 1 6.0 15.0 67.5 75.0 100 -22
4h 40 1 8.0 16.0 68.0 75.0 120 -23

CALENTAMIENTO A 1so ºF 

4h 45' 12.0 18.0 67.5 75.D 110 -23
4h 50 1 15.0 21.0 69.0 75.0 115 -23
5h ºº' 24.0 37.5 70.0 75.0 115 -23
5h 10' 33.0 47.5 70.0 72.5 110 -23.
Sh 20 1 39.0 so.o 69.5 72.0 120 -23
5h 30 1 42.5 53.0 69.0 70.0 120 -23
5h 40 1 48.0 55.0 68.5 70.0 120 -23

CALENTAMIENTO A 120ºF 

Sh 50 1 52.5 57.0 67.5 69.0 115 -23
.�h 00' 56.0 60.0 67.0 67.0 115 -23
6h 10 1 60.D 63.0 65.0 65.0 115 -23
6h 20 1 62.0 64.0 65.0 65.0 115 -23
6h 30 1 63.0 64.D 65.0 65.0 115 -23
6h 40 1 63.0 64.0 65.0 65.0 115 -23
6h 50' 63.0 64.0 65.0 65.0 120 -23
7h ºº' 64.0 64.0 65.0 65.0 120 -23
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TABLA 10.10 DATOS DE LA CORRIDA NQ 6 

Tiempo T
1 

T
2 

T3 T
4 

p T w 

CONGELAMIENTO A VACIO 

Oh ºº' -13.0 -10�0 o.o 18.0 atm 549 .5 
Oh 10' -24.0 -12.5 - 9o0 14.0 850 -26 532.5 
Oh 20' -27.5 -"l7.5 - 7.0 11.5 560 -30 529.5 
Oh 30' -27.5 -19.5 2.0 10.0 400 -30 521.5 

CALENTAMIENTO A 21D
º

F

Oh 40' -27.0 -15.0 12.0 42.0 55 -28 506.5 
Oh 50' -25.0 -16.0 32.5 69.0 430 -26 486.5 
'í h 00 1 -28.0 -19.0 43.0 74.0 458.5 
1h 10 1 -24.0 -16.0 47.5 76.5 220 -24 435.5 
1h 20 1 -20.0 -12.5 so.o 78.0 475 -24 419.5 
1h 30' -23.D - 9.5 54.0 78.D 110 -23 390.5 
1h 40 1 -23.0 - 9.5 57.5 79.5 145 -24 365.5 
1h 45 1 -22.5 - 5.5 58.0 so.o 250 -24 354.5 
1h 50' -12.5 - 2.5 59.0 so.o 435 -25 345.5 
2h 001 -24.D 1. O 62.0 so.o 100 -25 324.5 
2h 05' -24.5 3.0 63.0 so.o 100 -25 315.5 
2h 10' -22.5 7.0 63.5 so.o 220 -25 305.5 
2h 15' -21.5 10.0 64.0 81.5 380 -24 290.5 
2h 20 1 -20.0 13.0 65.0 82.0 510 -24 -----

2h 30' -18.0 18.0 67.0 82.0 100 -24 269.5 
2h 40 1 -19.0 19.5 68.0 81.0 50 -26 252.5 
2h 50' -17.5 23.5 69.5 82.0 275 -24 -----

3h 00' -16.0 27.5 70.0 82.5 175 -23 222.5 
3h 10' -14.0 28.0 72.5 82.0 60 -25 205.5 
3h 15 1 -10.5 29.5 71.5 83.0 130 -25 -----

3h 20 1 -1ío5 30.0 72.0 83.0 260 -25 192.5 
3h 25 1 - 6.5 29.D 71.0 82.0 525 -25 185.5 

CALENTAMIENTO A 18D
º

F

3h 30 1 -10.0 28.5 70.0 80.D 650 -24 180.5 
3h 35 1 -10.D 25.5 70.0 76.5 110 -26 170.5 
3h 40 1 -10.0 23.5 67.0 74.D 110 -25 165.5 
3h 45' - 8.5 23.5 67.0 74.0 120 -25 159.5 
3h 50 1 - 8.0 23.0 65.D 72.5 250 -25 153.5 
3h 55 1 - 4.5 23.5 64.D 72.0 400 -26 146.5 
4h 00 1 - 6.5 24.0 63.0 72.0 535 -25 144.5 
4h 05 1 - 6.0 - 22.5 64.0 71.0 '130 -26 137.5 
4h 10 1 - 5.5 24.0 64.0 71. 5 130 -26 134.5 
4h 20 1 

- 5.5 25.0 64.5 72.0 250 -26 124.5 
4h 30 1 - 6.0 21. 5 68.0 72.0 130 -26 114.5 
4h 35 1 

- 1. O 21.D 67.0 71.D 110 -25 -----

4h 40 1 - 0.5 32.5 67.D 71.D 130 -26 105.5 
4h 45 1 1. O 31.0 68.0 71. 5 135 -25 -----

4h 50 1 3.5 37.0 68.5 72.0 160 -26 97.5 
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Tiempo T
1 

T
2 

T3 T
4 

p T w 

CALENTAMIENTO A 150
°

F 

4h 55' 4.0 40.0 68.5. 72.0 345 -26

5h 00 1 2.5 42.5 65.0 68.0 125 -25 89.5 

5h 05 1 1. O 42.0 60.0 61.5 120 -25 85.5 

5h 10 1 
- 1. 5 44.0 56.0 65.0 65 -25 63.5 

5h 20 1 o.o 45.0 58.0 64.0 70 -25 78.0 

5h 25 1 3.5 45.5 58.0 62.5 150 -25 75.5 

5h 30' 1.0 48.0 59.0 62.0 250 -25 72.0 

5h 35' 6.0 49 .o 59.0 62.0 300 -25

5h 40 1 2.0 50.5 60.0 61.5 500 -25

5h 45 1 1.0 51.0 60.0 60.5 125 -23

5h 50 1 2.5 51.5 58.0 60.0 65 -25 63.0 

5h 55 1 2.0 52.5 59 .o 60.0 65 -25 61.5 

6h 00 1 1.0 53.0 59.0 60.0 60 -25 59.0 

6h 05 1 2.5 54.0 59. 5 60.0 70 -25

6h 10' 4.5 55.0 60.0 60.5 110 -25 55.5 

6h 20' 7.0 56.0 60.0 60.5 225 -25 52.5 

6h 30' 14.0 58.0 60.0 61.0 300 -25

6h 40 1 19. 5 59.0 59.0 60.5 360 -25 47.5 

6h 45 1 23.0 59.5 60.0 60.5 400 -25

6h 55 1 26.0 60.0 60.0 60.5 400 -25 44.5 

7h 001 28.5 60.0 60.0 60.5 410 -26 43.5 

CALErJT ;J.fd IEfH0 A -:zo
º
F L 

7h 05' :31 .. 5 60.0 60.0 60.0 440 -25 41.5 

7h 15 1 35.5 60.5 60.0 60.0 525 -25

7h 20 1 40. 5 60.0 60.0 60.0 600 -25 39. 5

7h 30 1 39.5 60.0 60.0 60.0 575 -26 38. 5

7h 40 1 47.5 60.0 60.0 60.0 575 -26

7h 50 1 45.0 60.0 60.0 60.0 125 -26

8h 00' 52.5 60.0 60.0 60.0 100 -26 36.5 

8h 15' 48.0 60.0 60.0 60.0 100 -26

8h 20 1 52.5 60.0 60.0 60.0 125 -26

8h 30' 59.5 60.0 60.0 60.0 120 -26 35.5 
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10.4 PRODUCTO TERMINADO. 

10.4.1 Pruebas de rehidrataci6n. 

Dos pruebas básicas han sido empleadas para la re­

hidrataci6n del producto liofilizado: 

a) Medici6n de la cantidad total de agua adsorbida bajo ciertas

condiciones específicas de tiempo y temperatura, para un peso

determinado de producto liofilizado. Esta cantidad de agua -

adsorbida puede a su vez darse de dos formas:

- Como porcentaje de humedad total de la cebolla china rehi -

dratada, o

- Como raz6n de rehidrataci6n, que es.la relaci6n entre el pe

so de agua ganada y el peso del agua perdida durante la lio

filizaci6n.

b) Medici6n de la capacidad de retenci6n de agua del 2limento re

hidratado sometido a presi6n.

CALCULOS Y RESULTADOS. 

Por 100 gramos de producto fresco 93.85 gramos de agua. 

6.15 gramos de s6lidos. 

% de humedad del producto liofilizado = 8.37 % 

6.15 gr de s6lidos = (1 - 0.0937) peso prod. liofilizado 

Peso de producto liofilizado = 6.712 gramos. 

Cantidad de agua en el producto liofilizado = 6.712 - 6.15 

= 0.562 gramos. 

Total de agua perdida por el alimento durante la liofilizaci6n = 

93.85 - 0.562 = 93.2H8 gramos. 

Total de agua ganada por el producto liofilizado durante la re­

hidrataci6n = Porcentaje en gramos - 0,562 gr. 



De los resultados mostrados en las tablas 10.11 , 

10,12 y 10.13 · puede apreciarse que la rehidrataci6n es casi ins 

tantánea y casi completa. 

En la prueba de rehidrataci6n a 2s
º
c, fue necesario 

entre 8 y 9 minutos para lograr el maximo porcentaje de rehidra­

taci6n. 

En la prueba de rehidrataci6n a so
º
c, s6lo fue nece 

sario un tiempo de 4 minutos para lograr el maximo porcentaje de 

rehidrataci6n. 

Y en la prueba de rehidrataci6n a ao
º
c únicamente 

fue necesario entre 1 y 2 minutos para lograr el maximo porcent.§_ 

je de rehidrataci6n. 

10.4.2 Análisis de la composici6n del producto. 

Para saber si se mantiene la composici6n de la cebo 

lla, después del proceso de liofilizaci6n se realizaron análisis 

tanto al producto fresco como al producto liofilizado y también 

al producto rehidratado. Ver las tablas 10.14 y 10.15. 

5610 se puede hacer una comparaci6n entre el produE_ 

to fresco y el producto rehidratado, notándose que se mantienen 

las características organolépticas y el valor nutritivo. 

El alto porcentaje de humedad de la cebollita china 

liofilizada (ver tabla 10.15) se debe a que para este análisis , 

se mantuvo la muestra expuesta a la humedad atmosférica durante 

mucho tiempo. 



Tiempo 

1 minuto 

1 · t (a)· m1nu o 

3 minutos 

3 minutos(a)

5 minutos 

5 minutos (a)

7 minutos 

7 minutos(a)

. TABLA 10. 11 

DATOS PARA LA DETERMINACION DE LA CURVA DE REHIDRATACION A 25°c

S6lidos secos Humedad Humedad+ Producto % Humedad Raz6n de 
(gramos) (gramos) sólidos (gr) Liofilizado Rehidrataci6n 

D.2797 2.9427 3.2224 0.3052 total 91.32 0.973 
0.0255 agua 

0.2797 1.4181 1.6978 O. 3052 total 83.53 
0.0255 agua 

0.2795 3.0920 3. 3715 o. 3050 total 91. 71 D.975
0.0255 agua

0.2795 1 .. 24fj3 1.5258 o. 3050 total 81.68 
0.0255 agua

0.2799 3.4030 3.6829 0.3055 total 92.40 0.9812 
0.0256 agua 

0.2799 1.3389 1.6188 0.3055 total 82.71 
D.0256 agua

0.2876 3.8151 4.1027 0.3139 total 92.99 0.9853 
0.0263 agua 

0.2876 1.5570 1.8446 0.3139 total 84.41 
0.0263 agua 

-' 



8 minutos 0.2989 4.1097 4.4086 O. 3076 total 93.22 0.9932 
0.0257 agua

8 · t 
( a) 

m1nu os D.2989 1.2950 1. 5939 0.3076 total 81.25 
0.0257 agua 

9 minutos 0.2819 3.8882 4.1701 0.3076 total 93.24 0.2935 
0.0257 agua 

9 · t 
(a) 

m1nu os 0.2819 1.4428 1.7247 0.3076 total 83.66 
0.0257 agua 

------------

( a) capacidad de retenci6n de agua del alimento rehidratado, sometido a presi6n.

TABLA 10. 12 

DATOS PARA LA DETERMINACION DE LA CURVA DE REHIDRATACION A 5oºc 

Tiempo sólidos secos Humedad Humedad+ Producto % Humedad Razón de 
(gramos) (gramos) sólidos (gr) liofilizado Rehidratación 

1 minuto 0.2841 3.6617 3.9458 0.3100 total 92.80 0.939 
0.0259 agua 

3 minutos 0.2862 3.7907 4.0769 0.3123 total 92.98 0.9907 
0.0261 agua 

4 minutos 0.2766 3.8091 4.0857 O. 30 �-5 total 93.23 0.9934 
0.0253 agua

5 minutos 0.2933 4.0390 4.3323 0.3201 total 93.23 0.9934 
0.0268 agua 

N 

N 



TABLA 10.13

DATOS PARA LA DETERMINACION DE LA CURVA DE REl-llDFrnTACION A 80
°
c

Tiempo s6iidos secos Humedad Humedad+ Producto % Humedad 
(gramos) (gramos) sólidos (gr) Liofilizado 

1 minuto 0.2793 3.8218 4.1011 . 0.3048 total 92.91 

0.0255 agua 

2 minutos 0.2798 3.8410 4.1208 0.3054 total 93.21 

0.0256 agua 

3 minutos 0.2815 3.8643 4.1458 0.3072 total 93.21 

0.0257 agua 

Razón de 
Rehidratacióa 

0.9899 

0.9931 

0.9931 

N 
.. 
w 
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TABLA 10.14 

ANALISIS DE LA COMPOSICION DE LA CEBOLLA CHINA FRESCA Y 

DE LA CEBOLLA LIOFILIZADA-REHIDRATADA 

Determinaciones 

Humedad 

Cenizas 

Proteínas 

Grasa 

Carbohidratos 

Acido asc6rbico 

Características 
organolépticas 

Cebolla china 

fresca 

93.85 g % 

0.89 g % 

1. 37 g %

0.27 g % 

3.62 g % 

12.60 mgr % 

normales 

TABLA 10.15 

Cebolla china liofilizada 

rehidratada 

93.24 g % 

0.58 g % 

2.00 g % 

0.30 g % 

3.88 g % 

10. 50 mg %

normales 

ANALISIS DE LA COMPOSICION DE LA CEBOLLA CHINA LIOFILIZADA 

Determinaciones Cebolla china liofilizada 

Humedad 8.37 g % 

Cenizas 11.54 g % 

Proteínas. 22.43 g % 

Grasa 4.86 g % 

Carbohidratos 52.80 g % 

Acido asc6rbico 244.65 mgr % 

Características normales 
organolépticas. 



CAPITULO XI 

DISE�O DE PLANTA 

11.1 TAMAÑO DE LA PLANTA. 

Se ha estimado el tamaño de la planta en funci6ñ del merca 

do a satisfacer. Remiti�ndonos a los Anuarios de Exportaci6n 

(Ref. 44) se ha encontrado que el principal importador de cebo -

lla deshidratada en los últimos años ha sido Jap6n con un porce.!l 

taje de más del 85% de exportaci6n de este �reducto, por lo que 

basamos nuestra capacidad de planta en los datos de exportaci6n­

anual de �ebolla deshidratada a dicho pais. 

t 

1 

2 

3 

4 

TABLA 11.1 

Exportaci6n de cebolla deshidratada a Jap6n 

Año Kilos Valor FOB

1,980 43,745 283,157 

1,981 33,586 279,434 

1,982 87, 162 1'200,704 

1,983 62,378 688,150 

1,984 38,940 410,340 

$ 

Para hallar la demanda pronosticada, no se ha considerado­

los datos de los años 1,982-1,983 porque se estaria sobredimen -

sionando la planta. Aplicando el método de regresi6n lineal: 

D = 40,122�84 512.19 t 

Donde: 

D = Demanda. 

t = NQ del año. 

A continuaci6n se muestra la demanda pronosticada: 



t 

6 

7 

8 

9 

10 

Año 

. 1,985 

1,986 

1,987 

1,988 

1,989 

Demanda Pronosticada 

37,050 

36,537 

36,025 

35,513 

35,000 

La demanda pronosticada para los pr6ximos 5 años tiene un 

promedio de 36,000 kg/año y considerando que nuestro producto 

abastecerá el 80% de esta demanda, la capacidad de nuestra plan­

ta será de 30,000 kg/año de cebolla liofilizada. 

11.2 ESCALAMIENTO. 

Producci6n anual de cebolla liofilizada = 30,000 kg/año. 

Producción diaria de cebolla liofilizada = 100 kg/día (ca.[!_ 

siderando 300 días laborables/año) 

El rendimiento ha sido obtenido experimentalmente: 

Cebolla fresca 

0.600.kg 

1,579 kg/día 

Cebolla liofilizada 

0.038 kg 

100 kg/día 

Considerando p�rdidas de aproximadamente 4%, entonces cebolla 

fresca/día = 1,650 kg cebolla fresca/día. 

Datos Obtenidos de la parte experimental: 

Cebolla fresca = 600 gramos. 

Cebolla liofilizada = 38 gramos. 

Número de bandejas = 1 

Area de la bandeja 931 
2 = cm 

Altura de la bandeja = 4.5 cm 

Distancia entre las placas de calentamiento = 8 cm 
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Carga de cebolla fresca/area de bandeja = 

2 
0.644 gr/cm 

Máxima evoluci6n de agua (vapor) 

En la planta: 

Area de la bandeja = 25 X 50 

=

= 

= 

0.061 gr H
2

0/seg 

0.220 kg H
2

0/hr 

1, 250 2cm 

Cálculo de las dimensiones de la cámara de secado: 

En base a los modelos comerciales y a las facilidades para la. 

carga y descarga. Las bandejas se distribuirán en la cámara 

la siguiente manera: 

16 bandejas que abarcan la altura de la cámara. 

4 bandejas que abarcan el ancho de la camara. 

4 bendejas que abarcan el largo de la cámara. 

Al.tura de la , 16 9 camara: X + 16 = 160 cm = 5.25 pies. 

Ancho de la cámara : 25 X 4 + 20 = 120 cm = 3.94 pies. 

Longitud de la cámara:50 X 4 + 20 = 220 cm = 7.22 pies. 

Cálculo del número de cámaras necesarias: 

Total de bandejas/cámara = 256 bandejas. 

Area total de band�jas/cámara = 1250 x 256 = 320,000 cm2

Carga de cebolla fresca/cámara = 320,000 cm2 
x 0.644 gr/cm2

= 206 kg 

de 

Ya que se requieren 1,650 kg cebolla fresca/día, calcularemos el 

número de cámaras considerando que se va a trabajar en dos tur -

nos de 9 horas cada uno. 

NQ de cámaras = 1
1 

650 '<g/día = 4 cámaras 

2 turnos/día X 206 kg/cámara turno 

Cebolla fresca/bandeja 0.644 gr/cm 2 1,250 2 0.805 kg - X cm = 

Cebolla fresca/turno (4 cámaras) = 206 kg X 4 = 824 kg 
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Cálculo de la velocidad de sublimaci6n del vapor de agua, consi­

derando la máxima evaluci6n de agua en la parte experimental: 

0.22 kq H2O/hr x 824 kq cebolla fresca

0.6 kg cebolla fresca 

= 

= 662.0 lb H
2

0/hr 

Cálculo del calor necesaria para la sublimaci6n del hielo del ali 

mento congelado y cálculo del calor necesario para condensar y .

congelar esta carga de vapor de agua: 

Calor latente de sublimaci6n = 675 cal/gr = 1,215 BTU/lb 

662 lb H20 x 1215 BTU/lb = 810,000 BTU/hr 

hr 

Capacidad de refrigeraci6n (C.R.): 

C.R. = 810,000 BTU/hr 

12,000 BTU/lb 

67.5 TON. 
= 

11.3 DESCRIPCION DEL PROCESO. 

El proceso de liofilizaci6n se lleva a cabo en las cámaras 

de secado donde el alimen�o previam�nte congelado es colocado en 

bandejas montadas entre placas, las que son calentadas con vapor 

de agua proveniente del caldero. En las cámaras de secado se ha 

ce vacío en el rango de 50-750 rHg, mediante la bomba de vacío -

P-2. Las cámaras de secado están conectadas a una cámara de con

densación (en donde se encuentra el evaporador del sistema de re 

frigeraci6n). El vapor producido por la sublimación del alimen­

to congelado se condensa y congela en la superficie del evapora­

dor E-1. El sistema de refrigeración usado es por absorci6n,uti 

lizando amoníaco como refrigerante y agua como absorbente. 

El amoníaco líquido que procede del acumulador TK-1 se es-



trangula en una válvula de expansión V-1 donde se vaporiza par -

cialmente y pasa después al evaporador. El amoníaco gaseoso que 

sale del evaporador entra al absorbedor A-1 (que trabaja a pre -

sión y temperatura bajas) siendo absorbido por una solución di -

luida de amoníaco; como la absorción es exotérmica se requiere -

de agua de enfriamiento. La solución concentrada de amon�co que 

sale de A-1 es bombeada por la bomba P-1 hacia los intercambiado 

res de calor IC-1, IC-2 y IC-3, en donde se calienta en contraco 

rriente con la solución diluida. La solución concentrada que s-2_ 

le del IC-1 entra a la columna de destilación D-1, la que recibe 

calor de una caldereta tipo marmita IC-4 produciéndose la evapo­

ración de amoníaco. El amoníaco gaseoso que sale por la parte -

alta de la columna D-1, se lic6a en el condensador C-1 y se acu� 

mula en TK-1 , a partir del cual una parte refluye hacia D-1 y 

la otra retorna hacia la válvula de expansión V-1, repitiéndose­

el ciclo. 

Se dispone de agua de enfriamiento a 68°F, proveniente de 

una torre de enfriamiento T-1. Esta torre abastecerá de agua de 

enfriamiento al condensador C-1 y al absorbedor A-1. 

Se dispone de vapor de agua saturada a 353° F (140 psia)pr.s!_ 

veniente de una caldera 8-1. Esta caldera proporcionará el va -

por de agua necesaria para la caldereta tipo 11 marmita" IC-4 y P-2. 

ra el intercambiador tipo ºtermosifón" IC-5. 

11.4 CONDICIONES DE PROCESO V BALANCES DE MATERIA V ENERGIA DE 

LA PLANTA DE LIOFILIZACION. 

Nuestra planta de secado de alimentos por el método de lio 

filización está compuesto básicamente de: 
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a) Un sistema de refrigeraci6n por absorci6n de amoníaco en agua

para la condensaci6n del vapor de agua producido por la subli

maci6n del alimento congelado.

b) Un sistema de calentamiento con vapor de agua, para calentar

las placas (colocadas en la cámara de secado) que proporcio -

nan el calor necesario para la sublimación del alimento con�

lado.

c) Bombas de vacio para la evacuaci6n inicial y para mantener el

vacio de las cámaras de secado y las cámaras de condensaci6n.

Sistema de Refrigeración por absorción de amoníaco en agua. 

Este sistema de refrigeración está diseñado para una capa­

cidad de 810,000 BTU/hr (67.5 Ton). 

Como la temperatura máxima ususl del agua de enfriamiento­

disponible es de 68°F (�o ºc) se considerará este valor como tem­

peratura de diseño y admitiremos una temperatura de 100°c (37�8 

o 
C) por el lado del amoníaco en el condensador C-1, dejando así

22° F para la transmisión de calor, que permitirá el funcionamien 

to de la planta aún cuando la temperatura del agua sea mayor.Por 

lo tanto la temperatura en el condensador C-1 será de 100°F. 

La temperatura más baja a la que trabaja el plato canden -

sador en el equipo de laboratorio es de -30°
F, por lo tanto la 

temperatura en el evaporador del sistema de refrigeraci6n será -

o de -30 F.

Para evitar las formaciones de hielo en las secciones de -

bajas temperaturcs es conveniente que el amoníaco proveniente de 

la columna de destilación 0-1 contenga un porcentaje minimo de 

agua. Por lo tanto los vapores de amoníaco que salen por el to-
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pe de. 0-1, contendrá,n Únicamente 0.4% de agua. 

Las especificaciones dadas a continuaci6n han sido encon-­

tcadas usando las tablas de vapor del sistema amoníaco-agua, lu� 

go de una serie de cálculos para obtener una razonable diferen-­

cia de concentraciones que permita una diferencia de temperatu-­

ras v de presiones entre el absorbedor A-1 v la columna de desti 

laci6n D-1. 

Contenido de amoníaco de la solución diluida = 14% 

Reladi6n de reflujo externo en la columna de destilación D-1 =

1.3 veces el reflujo mínimo. 

Temperatura de la solución concentrada al salir:del absorbedor 

A-1 = 75°F

Cálculos. 

Las condiciones de proceso han sido encontradas usando las tablas 

o diagramas entalpía-concentración para el sistema amoníaco-agua

Ver Apéndice. 

Corriente 2 (a la salida del evaporador E-1); 

Suponiendo que la vaporización es completa en el evaporador. 

Temperatura o Presión 10 psia = -30 F =

Concentración = 99.6% Entalpía = 625 BTU/lb 

Corriente 9 (a la salida. del condensador C-1): 

Temperatura = 1ooºF Presión = 200 psia 

Concentración = 99.6% Entalpía = 150 BTU/lb 

Corriente 7 (a la entrada del intercambiador IC-1): 

Presión = 200 psia Temperatura = 310°F 

Concentraci6n = 14% Entalpía = 250 BTU/lb 



Corriente 4 (a la salida del absorbedor A-1): 

Temperatura 

Presi6n = 10 psia 

Concentración = 28 %

Entalpía = -20 BTU/lb

Corriente 1 (a la entrada del evap8rador): 

Considerando que la válvula de expansi6n es isoentálpica (H cte): 

= = 150 BTU/lb =

Temperatura 

Presión 

Entalpía = 150 BTU/lb 

= 10 psia Concentración = 99.6 % 

Flujo másico de amoniaco en las corrientes (1) y (2): 

Q = Capacidad de refrigeración = 810,000 BTU/hr 

Q = m �H = m (H2
-

H1)

m = m1 = m2

810,000 BTU/hr = m (625 - 150) BTU/lb 

m = = = 1,705 lb/hr 

Corriente 3 (a la entrada del absorbedor A-1) 

Concentración = 14 % 

Presión = 10 psia 

Temperatura 

Entalpía 

= 120ºF 

= 55 BTU/lb 

Flujo másico en las corrientes (3), (4), (6) y (7): 

Balance de masa en el absorbedor A-1: 

(de amoníaco) 0.996 
. 

0.14 0.28 m2 + m3 = m4

(global) m2 + m
3 

= m4
. lb/hr De donde: m3 = 8,720 = m7

m4
= 10,425 lb/hr = m6

Trabajo realizado por la bomba P-1: 

= v e t..P) = = 

r = 0.8957 gr/ce X 62.5 = 55.981 lb/pie3 



- (200 - 10) X 1 HP X 144 X 10,425 
w = = 2.5 HP 

p 55.981 X 33,000 X 60 

4H = 2.5 HP X 2,250 BTU/hr = 0.5 Btu/lb 

10,425 lb/hr X 1HP 

Como H4 = -20 BTU/lb H5 = -19.5 BTU/lb

Balance de energía en el Intercambiador de calor: 

= 

10,425 (H6 + 19.5) = 8,720 (250 - 55) 

De donde: H6 = 143.7 BTU/lb 

Corriente 6 Ca la salida del intercambiador de calor)� 

Concentraci6n = 28 % 

Presi6n = 200 psia 

Entalpía 

Temperatura 

= 143.7 BTU/lb 

= 228°F 

Corriente 5 (a la salida de la bomba P-1): 

Presi6n = 200 psia 

Concentraci6n = 28 % 

Entalpía 

Temperatura 

= -19.5 BTU/lb

75°F= 

Corriente 8 (a la salida del tope de la columna de destilaci6n): 

Presi6n 

Temperatura 

= 200 psia 

= 1oo
º
F 

Concentración = 99.6 % 

Entalpía = 650 BTU/lb 

Cálculo de los flujos másicos en las corrientes (8),(9),(10)y(ll) 

Balance de masa en la columna de destilaci6n D-1: 

Como R . = 0.776 m1n
Relación de reflujo 

= 

m10 = m11

m8
= m

g 

1 

= 

= 

m11

1,705 lb/hr 

+ = 

= 

3,410 lb/hr 

= 1.3 R . =m1n 1 

Cálculo del calor·extraÍdo por el agua de enfriamiento en el ab­

sorbedor A-1: 



Balance de energ1a en el absorbe dar A-1:

m2 H2 + m
3 

H3 = m4 H4 + QA

Qingresa 
= 

Q sale

1,705 (625) + 8,720 (55) = 10,425 (-20) + QA

De donde: = 1'753,725 BIU/hr 

Cálculo del calor extraído por el agua de enfriamiento en el Con 

densador C-1. 

Balance de energía en el Condensador C-1 y acumulador A-1: 

Qingresa = Q sale 

3,410 (650) = 1,705 (150) + 1,705 (150) + 

De donde: = 1'705,000 Btu/hr 

Cálculo del calor necesario para la operaci6n de la columna de -

Destilaci6n 0-1: 

Balance .. de energía en la columna: 

Qingresa =

= 

1,705 (150) + 10,425 (143,7) = 8,720 (250) + 3,410(650)

� = 2'642,700 BTU/hr

Cálculo del flujo másico necesario de agua de enfriamiento:

Para el condensador C-1:

m Ce ( � T)agua agua �T 

1'705,000 Btu/hr = m (1 BTU/lb0f)(22°F) aguac 
m = 77,500 lb/hraguaC 

= (90 - 68)°F 



Para el absorbedor A-1: 

= m Ce ( � T)agua agua b. T = ( 90 - 68) ºF

1'753,725 BTU/hr = m (1 BTU/lbºF)(22ºF) ·aguaA 
m = 79,715 lb/hr aguaA
. 

m = 77,500 + 79,715 = 157,215 lb/hragua total

Cálculo del flujo másico de vapor de agua: 

Para la columna de destilaci6n 0-1: 

Se dispone de vapor de agua saturado a 353°F (140 psia) en el cal 

dero. 

= m A 
vaporo vapor J.. vapor

2'642,700 BTU/hr = m x 868.2 BTU/lbvaporo 
•·

m vaporo = 3,045 lb/hr 

Para el intercambiador de calor IC-S: 

= 810,000 BTU/hr 

= 

Qplacas 

Qplacas = ñ, ) A. = 

vapor vapor vapor 

810,000 Btu/hr = m x 868.2 BTU/lbvaporP 

m vaporP = 933 lb/hr 

868.2 BTU/lb 

868.2 BTU/lb 

mtotal vapor = 3,045 + 933 = 3,978 lb/hr 
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TABLA 11.2 

RESUMEN DE LOS BALANCES DE MATERIA y ENERGIA DE LA PLANTA 

Corriente % T
º

F Presi6n H
. 

mH peso 
de NH

3 
psia abs BTU/lb lb/hr BTU/hr 

1 99.6(1) -30 10 150.0 1,705 255,750.00 

2 99.6(v) -30 10 625.0 1,705 1 1 065,625.00 

3 14.0(1) 120 10 55.0 8,720 479,600.00 

4 28. O( 1) 75 10 -20.0 10,425 -208,500.00

r 28.0(1) 228 200 143.7 10,425 1 1 498,0?2.soo 

7 14.0(l) 310 200 250.0 8,720 2 1 430,000 .. 00

8 99.6(v) 100 200 650.0 3,410 2 1 216,500.00

9 99.6(1) 100 200 150 .o 3,410 511,500.00

10 99.6(1) 100 200 150.0 1,705 255,750.00

11 99.6(1) 100 200 150.0 1,705 255,750.00

12 00.0(1) 68 ----- 77,500 ----------

13 00.0(1) 90 ----- 77,500 ----------

14 00.0(1) 68 ----- 79,715 ----------

15 00.0(1) 90 ----- 79,715 ----------

16 00.0(v) 353 '140 119300 3,045 3 1 632,685.00 

17 00.0(1) 353 140 324.8 3,045 989,016.00 

18 00.0(v) 353 140 1193.0 933 1 1 113,069.00 

19 00.0(1) 353 140 324.8 933 303,038.00 



11.5 DISEÑO DE EQUIPOS. 

11.5.1 DISEÑO DE LA COLUMNA DE DESTILACION D-1. 

FUNCION. 

En la columna de destilaci6n D-1 se obtiene un vapor con -

tracio de amoníaco al 99.6 %. 

CARACTERISTICAS. 

La generaci6n de energía en D-1 que opera a 200 psia, es -

obtenida mediante una caldereta tipo marmita y el reflujo es ob­

tenido por condensaci6n de la corriente de vapor de amoníaco que 

sale por el tope de la D-1. La alimentaci6n de esta columna es 

una soluci6n concentrada de amoníaco al 28 %. 

Columna de platos perforados 

N6mero de platos reales = 13 platos. 

Diámetro de la columna = 2 pies. 

Espaciado entre platos = t = 6 pulg. 

Distancia entre el 1Q y 13Q plato = 7 2 pulg. = 6 pies. 

Longitud del vertedero = w = 1.4 pies. 

Area neta de la secci6n transversal 

Area de la secci6n transversal 

Presi6n de operaci6n de la columna = 

Rango de temperaturas en la columna 

= 2.2 pies2 •

= 2.4 pies2 •

200 psia. 

o o 
= 100 F - 310 F. 



CALCULO DEL DISEÑO. 

Cálculo del número de glatos ideales en la columna 0-1: 

Usando el método de . (43)Ponchon-Savarit 

0.996 (destilado) D
. 

1,705 lb/hr X
O 

= = m10
= 

0.140 (fondos) B 
• 

8,720 lb/hr X
B 

= = m7
= 

X
F

= 0.280 ( al ime ntaci ón) F = m6 
=10,425 lb/hr

Construyendo el diagrama entalpía-concentración del sistema amo­

níaco-agua a la presión de operación de la columna (200 psia) 

Ver Fig. 11.2. 

Reflujo mínimo = 

Reflujo = R = 

Número de platos 

Cálculos de las 

na: 

Del gráfico: 

R min 

1. 3 R

= 

min 

ideales 

corrientes 

V1
= X

D 
= 0.996 

x
1 

= 0.825 

x
2 

= 0.435 

X
3

= 0.278 

X4
= 0.225 

X
5 

= 0.140 

H - H 
m y1 

H - HDy1 

= 1 

= 

= 5 platos. 

de líquido 

XB

V1

V2

Y3

Y4 

V5

y 

= 

= 

= 

= 

= 

= 

1,050 - 650 

650 - 150 

vapor dentro 

X
5 

= 0.140 

0.996 

0.930 

0.815 

0.735 

0.507 

= 0.776 

de la colum 

Según el principio de la regla de la palanca: 

Sección de rectificación: 

= 

Sección de agotamiento: 

G m+1 
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De la Fig. 11.2 
' 

la alimentaci6n es en 

G X
O 

- x12 = 
L

1 
X

O 
- Y2

G� X
3 

- X
B = 

L
3 Y4

- X
B 

G
2 

= L
1 

+ 1,705

L
3

= G
4 + 8,720

L
1 

= 1,707.7 lb/hr 

L
z

= 8,812.0 lb/hr 

L
3

= 11,354.0 lb/hr 

L
4 

= 11,354.0 lb/hr 

L
5 

= 8,720.0 lb/hr 

Cálculo del diámetro de la columna D-1. 

Para el primer plato: 

? = 
g 

0.714 lb/pie
3 

= 0.3143 X 0.1278 = 
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el tercer plato. 

G .
3 = 

L
2 

G
5 = 

L
4 

G3
= 

L
4 

= 

G
1 

= 

G2
= 

G3
= 

G
4

= 

G5
= 

= 

= 

0.0402 

X
O 

- x2

X
O 

- Y 3

X
4

- X
B 

Y5
- X

B 

L
2 

+ 1,705

G5 + 8,720

3,410 lb/hr 

2,776.7 lb/hr 

2,517.0 lb/hr 

2,634.0 lb/hr 

2,6 34.0 lb/hr 

0.6995 gr/ce 

4 3.7188 lb/pie 3

De la tabla 6.1 c57) = 0.1 (constante de inunda -

ción)

·v = e ce o o )/C o ))o .5
F F 1g - l1 íg 

= 0.776 pies/seg (velocidad del gas a través del área neta 
de la torre en inundaci6n)

Considerando el 80% de inundación : 

V = 0.621 pies/seg (velocidad del gas a través del área neta
An de la torre).



Régimen de flujo gaseoso = Q = 

Q = 1.33 pie3/seg. 

3,410 lb/hr x 1 hr 
0.714-lb/pie3x3 ,600 seg 

Area neta para la sección transversal de la torre A n
A _g_ 1.33 . 3 / 2.142 pies2 = = pies seg = n 

0.62 1 pies/seg 
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Si se elige una longitud de vertedero de W = 0.7 d ( siendo d el 

diámetro de la torre) . Esto hace que el área segmentaria de un 

conducto sea el 8.8 % de la sección transversal de la torre cir­

cular. 

Area de la sección transversal de la torre At

A
t 

_ = 2.142

1-0.088

= 2.35 pies2

Diámetro de la torre: d = (4 x At/rr) O.S = (4x2.35/3.14) D.S

d = 1.75 pies = 2 pies. 

Cálculo del número de platos reales: 

De la correlación de Brown (4) : eficiencia vs (� xj-L)

Volatilidad a La temperatura media aritm�tica y a la presión de 

la columna = ex-

o{_ = 

(y'/x' ) NH
3

= 14 
(y'/x' ) agua

NH
3

y = 90 % p2S0 y' = 90.5 % molar 

X = 39 % peso x' = 40. 37% molar

H20 y = 10 % peso y' = 9.5 % molar 

X = 61 % peso x' = 59.63% molar 

Viscosidad de la alimentación = 0.325 cp 

CX-X,,U = 14 X 0.325 = 3.5 eficiencia = 35% 
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Número de platos reales: 5 platos ideales/0.35 = 14 platos. 

Numero de platos en la columna= 14 - 1 (marmita)= 13 platos. 

Espacio entre platos (t): 

De ta tabla 6.1(66) trecomendado = 6 pulg

Por lo tanto la distancia entre el primer y el último plato será 

12 x 6 /12 = 6 pies. 

11.5.2 DISEÑO DEL ACUMULADOR TK-1. 

F.WNCION.

En este acumulador ingresa el líquido saturado procedente 

del condensador C-1 distribuy�ndose una parte hacia la válvula­

de expansi6n y la otra parte como reflujo externo de la columna 

de destilación D-1. 

Cálculo del tamaño del acumulador. 

mNH liq = 3,410 lb/hr 
3 o 1ooºF TNH liq =3 3 

fNH3 liq = 1/0.0275 = 36.364 lb/pie 

Considerando un tiempo de residencia de 1 minuto y que el líqui­

do ocupa la mitad del volumen del acumulador: 

VTK-1 = 

De donde: 

VTK-1 =

VTK-1 =

o
2 

(1.5D) 
4 

= 3
2

410 X 2 
36.364 X 60 

D = 1.4 pies (diámetro) 

H = 1.5 x 1.4 = 2.1 pies (altura)

3.23 pies 3 7.48 gal 24.2 gal.= = 

1 pie 3

3.23 pies 3 24.2 galones.= 



11.5.3 DISEÑO DEL CONDENSADOR C-1 

FUNCIOl'J. 

La funci6n de este condensador es licuar los vapores de 

amoníaco procedentes de la columna de destilaci6n D-1 a la que 

retornará como líquido saturado, proporcionando el reflujo exter 

no necesario para el funcionamiento de dicha columna. 

CARACTERISTICAS. 

El condensador C-1 es de tipo coraza-tubos (de cabezal fi­

jo) instalado en posici6n vertical. 

El vapor de amoníaco a condensarse circula por la coraza 

(fluído caliente) y el medio de enfriamiento (agua procedente de 

la torre de enfriamiento T-1) circula por los tubos. 

Q = 1'705,000 BTU/hr 

A = 2 79.53 pies2

TABLA 11.3 Características del condensador C-1 

Tipo de diseño : Coraza-tubos (de cabezal fijo) 

Tubos Coraza 
(agua de enfriamiento) (vapor de amoníaco) 

dEt = 3/4 pulg en arreglo tri d = 17 1/4 pulg s
angular de 1 pulg = 23 deflectores 

BMG = 14 8 = 4 pulg 

Lt = 8 pies n = 1 paso 
n = 4 pasos t 3,410 lb/hr m = s 
Nt = 178 tubos 
• 77,500 lb/hr mt = 

Material de tubos y coraza acero al carbono. 
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CALCULO DEL DISEÑO 

Fluido caliente 

(amoníaco) 
Fluído frío 

(agua) 
Diferencia 

T 1 = 1i::10ºF

T
2 

= 1ooºF 

T = 1ooº F c 

alta temperatura 

bej? temperatura 

diferencia 

temp. cal6rica 

t
2 

= 90°F 

t1 = 68° F 

22
ºF 

t = 79°F c 

� T 1 = 1oº F 

�T 
2

= 32
° F 

22
º F 

De ec.(11.3): LMTD = (32 - 10)/(ln32/10) = 18.91ºF 

�t = LMTD = 18.91º F 

Cálculo del área de transferencia y de u0:

Suponiendo UD = 300 BTU/hr pie2° F 

De ec.(11.10): A =  1'705,000 = 300.55 pies2

300 X 18.91 

De la tabla 10 del Kern: 
ªtt = 0.1963 pie2/pie 

300.55 = 192 tubos 

8 X 0.1963 

De la tabla 9 del Kern� Nt = 178 tubos d = 17 1/4 pulgs 

De ec.(11.12): A = 178 x 8 x 0.1963 = 279.53 pie2

corr 

De ec.(11.13): UD = 1 1 705,000 = 322.6 BTU/hr pie2ºF corr 
279.53x18.91 

Cálculo de los coeficientes de transferencia de calor: 

Fluído caliente, vapor de amoníaco (coraza) 

8 = 4 pulg C' = 0.250 pulg PT = 1 pulg 

De ec.(11.15): (17.25)(4)(0.25) 0.1198 pies a = s 
144 X 1 

De ec.(11.18): G 3,410 28,464 lb/hr pie 2= s 
0.1198 
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De ec.(11.16): GR
= 

3 2410 
= 13.47 lb/hr pie 

8 (178)213 

Fluido frío, agua de enfriamiento (tubos): 

De tabla 10 (Kern): a' = 0.268 pulg 2

De ec.(11.14): ªt = (178)(0.268) 0.0828 pie 2= 

144 X 4 

De ec.(11.17): Gt
= 77 2 500 = 935,990 lb/hr . 2pie 

0.0828 

De ec.(11.19): V = 935 1000 = 4. 17 pies/seg 
3,600 X 62.5 

De ec.(11.26): t = 
e 

(68 + 90)/2 = 79°F 

,u= 0.925 cp x 2.42 = = 2.2385 lb/pie hr (Fig 14 Kern) 

De la tabla 10 (Kern): Dit = 0.584/12 = 0.0487 pies.

De ec.(11.20): Ret= (0.0487)(935
1 990) = 20,363 

2.2385 

h. = 940.x 1.01 = 949.4 BTU/hr pie2°F (Fig 25 Kern).
i 

O e e e • ( 1.'i • 3 1 ) : h. = 949.4(0.584) = 739.3 BTU/hrpie2ºF io 
0.750 

Suponiendo: fi h 1,600 BTU/hr 
. 

2oF T 1ooºF = = pie = o e 

De ec.(11.24): t = 79 + 1,600 (100 - 79) = 93.4°F 

739.3 + 1,600 

De ec.(11.27): 
o 

tf
= (100 + 93.4)/2 = 96.7 F 

A 95.7°F, las propiedades del amoníaco líquido son: 

1
/A..

f 

o 
lf 

K
f 

g 

Fi 

= 0.092 X 2,42

= D.61x62.5 = 

= 0.29 BTU/hr 

= 0.22264 lb/pie 

38.125 lb/pie3 

pie2(°F/pie)

hr (Fig 14 Kern) 

(tabla 6 kern) 

(tabla 4 Kern) 

= 416'664,000 pie/hr2

= 1.5 r4 x13.47
1

-113 

[
. . C0.22264)2

]
-113 

l0.22264 (D.29)3(38.125)2(416'664,000)
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h = 1,607 = 1,600 (el valor supuesto es correcto) 

De ec.(11.33): u 1,600 = c X 739.3 =5D5,:68TU/hr . 2oFpi.e 

1,600 + 739.3 

De ec.(1 1.34): Rd = 505.6 - 322.6 = 0.0011-hr pie2ºF/BTU

505.6 X 322.6 

Cálculos de las caídas de presi6n: 

Caída de presi6n en los tubos: 

f = 0.00023 pie2/pulg2 (de Fig. 26 Kern) 

s = 1 l'w = 0.80 x 2 ,42 = 1.936 lb/pie hr 

De ec.(11.35): = (0.00023)(935,990)2(8)(2) = 
5.22x1o10x 0.0487x1x 1.02

2.487 psia 

De ec.(11.36): Ap = 4(4)(4.17)2 
= r 

2(32.15) 

2 4.327 lb/pulg 

Caída de presi6n en la coraza: 

De = 0.73/12 = 0.0608 (Fig 28 Kern) 

A T = 1ooºF e 

De ec.(1 1.21): 

�vapor = 0.0105 x 2.42 = D.02541 lb/pie hr

(Fig 15 Kern) 

Re = (0.0608)(28,464) = 68, 107.5 

0.0254 1 

f = 0.0015 pie2/pulg2 (Fig 29 Kern) 

De ec.(11.22): (N + 1) = (12)(8)/4 = 24 

D = d /12 = 17.25/12 = 1.4375 pies. 
s s 

p 
p M 200 17 0.5658 lb/pie 3= = X = 

R T 560x 10.73 

s = f /62.5 = D.00905 

De ec.(11.39): AP
8 

= (0.0015)(28,464)2(1.4375)(24) 

2x5.22x1o 10xo.06083x0.009050 

óP = D.73 psia.s



Tubos 

TABLA 11.4 

739.3 BTU/hr pie2ºF 

Uc = 505.6 BTU/hr pie2ºF

U0 = 322.6 BTU/hr pie2ºF 

R
d 

= 0.0011 hr pie2°F/BTU

6.814 psia 
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Sumario del condensador C-1 

Coraza 

h exterior 1,600 BTU/hr pie2ºF 

óP calculado 0.73 psia 

11.5.4 DISEÑO DE LA CALDERETA TIPO "MARMITA" IC - 4. 

FUl'JCION. 

Esta caldereta, con el medio calefactor vapor de agua que 

circula por el interior de los tubos, proporciona la energía ne­

cesaria para el funcionamiento de la columna D-1. Esta energía 

produce vapores que están en equilibrio con el líquido residual 

de los fondos de D-1, comportándose como un plato ideal. 

CARACTERISTICAS. 

Esta caldereta es de tipo "marmita", donde el fluido de C.§.

lentamiento (vapor de agua saturado) circula por los tubos y la 

soluci6n procedente de los fondos de la D-1 ingresa a la coraza, 

en donde una parte se separa como vapor que retorna a la columna 

D-1 y la otra parte líquida rebosa ingresando a los intercambia­

dores de calor. 

TABLA 11.5 

Tubos (vapor de 

dEt = 3/4 pulg
cuadro de 

BWG = 12 

Lt . = 8 pies 

Características de la caldereta tipo "marmitau

agua) 

arreglo 
1 pulg 

en 

Coraza (amoníaco al 14 %) 

d = 19 1/4 pulg 
s 



nt = 4 pasas

Nt = 178 tubos
. 

mt = 3,045 lb/hr

Material de tubas y coraza: acero al carbona. 

Especificaciones de la caldereta: 

Líquido que se vaporiza en la caldereta: 2,634 lb/hr 

Total de líquido en la caldereta = 11,354 lb/hr 

Presi6n de aperaci6n = 200 psia. 

Carga térmica = 2'645,000 BTU/hr 

Ranga de temperatura = 260 - 310° F 

Balance de calar en la caldereta: 

Entalpía de líquido a 260° F y 200 psia = 185 BTU/lb 

Entalpía de líquido a 31D ºF y 200 psia = 250 BTU/lb 

Entalpía de vapor a 31D º F y 200 psia = 974 BTU/lb 

qv = 2,634 (974 - 250) = 1 1 907,000 BTU/hr

qs =11,354 (250 - 185) = 738,000 BTU/hr

2'645,000 BTU/hr 

CALCCLO DEL DISEÑO. 

Fluido caliente 

(vapor de agua) 

Fluido frío Diferencia 
(amoníaco 14%) 

T1 = 353°F alta temperatura t2 
= 310°F �T 1 

T2 = 353°F baja temperatura t1 = 260ºF l'.}T 2 

diferencia 5o °F 

T = 353°F Temp. cal6ricac t = 285°F c 

Cálculo del área de transferencia: 

De ec.(11.3 ): LMTD = (93 - 43)/(ln 93/43) = 64.82°F 

m D = 3,045 lb/hr = mtvapor 

= 43°F 

= 93°F 

= 5o ºF 



Suponiendo UD = 200 BTU/hr pie2°F

De ec.(11.10): A =  2 '645,000 = 204.03 pies2

200 X 64.82

De tabla 10(Kern): = 0.1963 pie2/pie 

De ec.(11.11): Nt = 204.03 = 130 tubos 

8 (0.1963) 

De tabla 9 (Kern): Nt = 178 tubos ds = 19 

21t1 

1/4 pulg 

De ec.(11.12): A (178)(8)(0.1963) 279.53 pies 2= = corr 

De ec.(11.13): u -
Dcorr- 2 '645,000 = 146 BTU/hr 

279.53 X 64.82

Cálculo de los coeficientes de transferencia de calor: 

Fluido caliente, vapor de agua (por tubos) 

De tabla 10 (Kern): ªt = 0.223 pulg2

De ec.(11.14): ªt = 0.223 X 178 = 0.0689 

144 X 4 

De ec.(11.17): Gt = 3,045/0.0689 = 44, 186 

/'·= 0.0511 cp x 2.42 = 0.124 lb/ hr pie 

pie 2

lb/hr 

De ec.(11.20): Ret = 44,186 x 0.044

0.124 

= 15,679 

De tabla 10 (Kern) Dit = 0.532/12 = 0.044 pies 

h. = 1�500 BTU/hr pie2°F (vapor condensante,Kern) 
l.O 

pie 

Fluido frío, soluci6n de amoniaco al 14% (por coraza) 

S . d h 300 BTU/hr pi·e2ºF uponien o = 
o 

De ec.(11.23): t = 285 +w 

rt - 285) = 56.6°F - w 

De la Fig 15.11 (Kern) 

Para soluci6n diluida 

1,500 (353 - 285) 

(1,500 + 300) 

hs = 59 BTU/hr pie2°F 

hL = 1,000 BTU/hr pie2ºF 

. 2oFpie 



= 1 ,907 + 

738,000/59 = 1z;smr.-s 

14,415.5 

Fi = Q = 2 '645,000 = 183.5 BTU/hr pie2º F 

14,415.5 

Si h o = 183.5 6Í = 60.6w Fi = 188.9 

Si h o = 188.9 6-Í = 60.4 w fi = 188.5 

Como este valor es casi igual al supuesto entonces h 
o - 189 

De la ec.(11.33): u c
= 1 .�sao X 189 = 168 BTU/hr . 2oFpie 

1,500 + 189 

De ec.(11.34): Rd 
= 168 - 146 = 0.001 hr pie2°F/STU 

168 X 146 

Cálculo de la caída de presi6n en los tubos. 

f = D.00024 pie2/pulg2 ( de la Fig 29 Kern) 

s = <? f + p g
)

2 x 62.5 

De ec.(11.35): 

(1/0.01802) + (1/3.22) = 0.446= 

2 X 62.5 

= D.00024(44,186)2(8)(4) =

5.22x1o10 co.o44)(0.446) 

2(v /2g) = = 0.0003 psia (De Fig 27 Kern) 

0.015 psia 

De ec.(11.36): 6P = 4(4)(0.0003) = 0.01 1 psia.r 
0.446 

De ec.(11.37): lPT = 0.015 + 0.011 = 0.026 psia

La caída de presi6n en la coraza de un intercambiador de este t� 

es despreciable. 

TABLA 11.6 Sumario de la caldereta tipo "marmita" 

Tubos Coraza 

1,500 BTU/hr pie2°F h exterior 189 BTU/hr pie2ºF 

Uc = 168. 0 BTU/hr pie2ºF

U0
= 146.0 BTU/hr pie2ºF 



Rd = 0.001 hr/pie2°F/BTU 

0.026 psia �p calculado 

11.5.5 DISEÑO DEL ABSORBEDOR A-1. 

FUNCION. 
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despreciable 

En el absorbedor A-1, el amoníaco gaseoso procedente del • 

evaporador es absorbido por una soluci6n diluída de amoníaco al 

14%, aumentando la concentraci6n de la soluci6n al 28 %. Esta -

absorci6n produce calor, que debe retirarse por medio del agua -

de enfriamiento. 

CARACTERISTICAS. 

El absorbedor consta de un cuerpo cilíndrico horizontal re 

lativamente largo para acomodar los serpentines de enfriamiento­

(sumergidos en la soluci6n concentrada) y de un domo central don 

de la corriente gaseosa después de burbujear en la soluci6n con­

centrada asciende y encuentra una fina lluvia de la soluci6n di­

luida produciéndose la absorci6n. Este método ha sido adoptado­

por ser el amoníaco un gas muy soluble en agua. 

TABLA 11.7 Características del absorbedor 

Absorbedor: 

Cuerpo cilíndrico horizontal: 

Diámetro = 5.4 pies 

Longitud = 15 pies 

Volumen = 343.5 pie3=257 gal

Domo vertical: 

Diámetro = 2 pies 

altura = 2 pies 

Serpentín: 

UD = 128.7 BTU/hr pie2ºF

A = 289.25 pie2

Lon�tud = L = 315.43 pies 

Diámetro nominal = 3 pulg 

NQ de tramos = 22 tramos. 

Longitud/tramo = 14.5 pies 



CALCULO DE DISEÑO. 
. 

m aguaA 
= 79,715 lb/hr 

QA 
= 1 1 753,725 BTU/hr 

Cálculo de Ll t:

1 1 753,725 = 10,425 x 1.007 (T1 - 75)

CeNH 28% = 1.007 BTU/lbºF
o T1 = 242 F 

Fluido caliente 

(amoníaco al 28%) 

Fluído frío Diferencia 
(agua) 

T1 = 242
ºF

T2 = 75ºF

alta temperatura 

baja temperatura 

Diferencia 

t
2 

= 90°F 6. T 1 = 152
°F

t1 = 68° F 6. T
2 

= 7°F ;. 

22
°F 145°F 

o T = 158.5 F Temp. cal6ricac t = 79°Fc 

De ec.(11.3 ): LMTD = (152 - 7)/(ln(152/7)) = 47.11 °F 

6t =. LMTD o = 47.11 F

Calculo de los coeficientes de transferencia de calor: 

Considerando tubería de acero de 3 pulg de diámetro nominal; de 

la tabla 11 del Kern: 

Area de flujo ªt = 7.38 pulg2 = 0.05125 pie2

Diámetro exterior = 3.5 pulg = 0.2917 pie= DEt
Diámetro interior = 3.068 pulg = 0.2557 pie = Dit

Area transversal-·� 0.917 pie2/pie de tubería. 

Dentro de los tubos (agua de enfriamiento) 

V agua

V agua 

= m aguaA 
= 

fagua ªt 
= 6.9 pies/seg 

79 715 lb/hr -- . 

· 3 2 3��00 seg/hrxti2.5 lb/pie x 0.05125 pie 



Caso(1)
(62) líquido calentado dentro de tubos horizontales, flu-

jo turbulento. 

hbase = 1,520 BTU/hr pie2 ºF

FT = 0.874 y Fd = 0.7973

(Fig.22)

(Tablas 8 y 9)

h. = 1,520 x 0.874 x 0.7973 = 1,059.2 BTU/hr pie2 ºF
l 

h. = 1,059.2 x Dit __ 1,059.2 x 0.2557 = 928.5 BTU/hr pie2°F
10 -

DEt 0.2917 

Fuera del serpentín: 

Caso(11) (62) líquidos calentados y enfriados fuera de tu�os sim-. 

ples, conveccion natural. 

ho 
= hbase x FT x Fd

Suponiendo h = 200 BTU/hr pie2 ºF o 
De ec.(11, 24) : 

+ T ) /2
c 

t = t + 200 ( 158.5 - 79)w c 
(928.5 + 200) 

= (158.5 + 93.1) /2 = 125.8°F 

lff = T - t
e w 

o 
= (158.5 - 93.1) = 65.4 F 

h - 245 BTU/hrpie2°F base -

FT = 1.0722 y Fd = 0.756 

(Fig. 31)

(Tablas 26 y 27)

h = 245 x 1.0722 x 0.756 = 198.6 BTU/hr pie2°Fo 

= 93.1°F 

Que es bastante próximo al valor supuesto, entonces h = 200o 

Considerando un factor de ensuciamiento de Rd = 0.001. 

Rd = 0.001 hr pie2ºF/BTU h = 1000 BTU/hr pie2 ºF s 

Espesor de la pe red del tubo = ( 3. 5 -- 3. 068) = O. O 18 pies = L 
2 X 12 

k = 26 BTU/hr pie°F acero 



1/UD = 1/928.5 + 1/200 + 0.018/26 + 1/1000 = 1/128.7 

UD = 128.7 BTU/hr pie2 ·ºF 

Cálculo del área de transferencia: 

De ec.(11.10): A= 1'753,725 = 289.25 pie2

128.7 X 47.11 

Cálculo de la longitud del serpentín(L): 

L x 0.917 pie2/pie = 289.25 pie2

L = 315.43 pies 

Considerando la longitud de cada tramo Lt = 14.5 pies 

Número de tramos: L/Lt = 315.43/14.5 = 22 tramos 

9�e golacados en serie pued�n fprmar una espiral de 11 tubos. 

Cálculo de las dimensiones del absorbedor: 

El serpentín ocupa una altura aproximada de: 

hserpentín = 11 x 3.5 pulg/12 = 3.2 pies= 3.5 pies

Volumen ocupado por el serpentín (V t' ):serpen in 
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V -
serpentín - LTrx DE2

-----t = 315.43 X (0.2917)2(3.1416) = 21.08 pie 3

4 

Considerando la longitud del cuerpo horizontal del absorbedor = 

h
A 

= 15 pies 

Tiempo de residencia= tr =

f NH
3 

14% = 0.93044 gr/ce

1 hora, para asegurar que el serpen­
tín se encuentre cubierto de solución 
concentrada. 

El diámetro del cuerpo horizontal del absorbedor: 

2( 8,720 lb/hr x 1 hr 

62.Sx0.93044 lb/pie3

Diámetro= 5.4 pies. 

El domo superior será de 

+ 
21 ) = 3.1416 x 15 pie D2

4 

Longitud= Diámetro= 2 pies. 



11.5.6 DISEÑO DE LOS INTERCAMBIADORES DE CALOR IC-1 

IC.;.2 y IC-3. 

FUNCION. 

La función de los tres intercambiadores instalados entre 

la columna de destilación D-1 y el absorbedor A-1, es disminuir 

la temperatura de la solución diluida que va a ingresar al abso.E_ 

bedor, aprovechando la corriente fría que sale de A-1, de esta -

manera el calor desprendido en el A-1 será menor disminuyendo a 

su vez los requerimientos de agua de enfriamiento. 

CARACTERISTICAS. 

Estos tres intercambiadores son id�nticos, del tipo coraza 

-tubos(cabezal fijo). La solución diluida al 14% de amoníaco

(fluido caliente) procedente de la caldereta tipo manmita IC-4 ,

circula por la coraza y la solución concentrada al 28% de amo -

níaco (solución fría) procedente del absorbedor A-1 circula por

los tubos.

Q = 1'700,400 BTU/hr 

A =  153.89 pie2 ( cada intercambiador) 

TABLA 11.8 Características de los intercambiadores de calor. 

Tipo de diseño: Coraza-tubos (Cabezal fijo) 

Tubos(sol. NH3 28 %) Coraza (sol. NH3 14 %)

dEt = 3/4 pulg_arreglo en cua ds = 12 pulg 
dro .de 15/16 pulg 

BWG = 14 n = 1 paso s 

Lt = 8 pies N = 5 deflectores 

Nt = 98 tubos 8 = 16 pulg 

nt = 2 pasos 
. 8,720 lb/hr ms = 

mt = 10,425 lb/hr 
Material de coraza y tubos: acero al carbono. 



_CALCULO DEL DISE�O: 

Corriente de amoníaco al 14 %: 

Igualando las ecuaciones (11.5) y (11.6) 

Q = i3 (H7 - H3) = �3 Ce (T7 - T3)

Q = 8,720 (250 - 55) = 8,720 Ce14% (310 - 120) = 1'7D0,400BTU/hr

Corriente de amoníaco al 28% 

Igualando las ecuaciones (11.5) y (11.6)-
. 

Q = m4 (H6 H5) = m4 Ce28% (228 - 75)

Q = 10,425 (143.7 + 19.5 ) = 10,425 (228 - 75) =1'700,400BTU/hr 

De donde: Ce28% = 1.066 BTU/lbºF 

Ce14% = 1.026 BTU/lbºF 

Fluido caliente 
amoníaco al 1li-% 
T1 = 31DºF 

T2 = 12DºF 

190°F 

T = 21SºF c 

De ec.(11.3 ): 

De ec.(11.8) y

R = (310-120) 
(228-75) 

IC (1-2) FT
IC (2-4) FT
I_C (3-6) FT = 

De ec.(11.4): 

= 

Fluido frío 

alta temperatura t2 = 228°F 

baja temperatura t1 = 75°F 

diferencia 153°F, 

Tempe. cal6rica t = c 151.SºF 

LMTD = (BZ - 45)/ln(BZ/�5) = 61.66°F 

(11.9): 

1.24 s = (228-75) = 0.65 
(310.75) 

inoperable (Fig 28 Kern) 
inoperable (Fig 19 Kern) 
0.845 (Fig 20 Kern) 

út = 0.845 X 61.66 = 52.1ºF 

AT1 
= sz ºF 

AT2 
= 45°F

37°F 

Como este intercambiador (3-6) es de difícil construcción, se 

eligió 3 IC (1-2) en serie. 



Propiedades de los fluidos a la temperatura media o calórica: 

Fluido frío (NH
3 

al 28 %) 

t = 151.5°F 

Fluido caliente (NH
3 

al 14%) 

T = 215ºF 
fa-= 0.558cp =l.35lb/pie hr )'- = O. 325 cp- = O. 786 lb/piehr 
f = 53.92 lb/pie3 f = 56. 71 lb/pie3

k = 0.292 BTU/hrpie2(°F/pie) 
Ce= 1 .066 BTU/lbºF 

k = 0.368 BTU/hr pie2(°F/pie)
Ce= 1.026 BTU/lbºF

s = 0.8474 s = 0.9095 
k(cp,/k)113= 0.4969 k(c)-L/k)113 � 0.478O

Cálculo del área de transferencia y de u0 para cada intercambia­

dor: 

ªtt = 0.1963 pie2/pie (tabla 10 Kern)

Suponiendo UD = 

De ec,(11.10): 

De ec.(11.11): 

N t = 98 tubos

De ec.(11.12): 

De ec.(11.13): 

70 BTU/hr pie2ºF

A= 1 '700,400 
70x52.1

= 

Nt = 466.25 
3(8>!:0.1963) 

ds = 12 pulg 

466.25 pie2

= 99 tubos/IC 

(Tabla 9 Kern)

A = 98 x 8 x 0.1963 = 153.89 pie2/ICcorr 
UDcorr= 1'700,400 = 70.7 BTU/hr pie2ºF

3 X 153.9x52.1 

Cálculo de los coeficientes de transferencia de calor: 

Fluido frío (NH
3

al 28 % por los tubos): 

ªt = 0.268 pulg2 (Tabla 10 Kern)

De ec.(11.14): ªt = 98 X 0.268 = 0.0912 pie2

144 X 2 

De ec,(11.17): Gt = 10,425/0.0912 = 1 14, 316 lb/hr pie2

Dit = 0.584/12 = 0.0487 pies

De ec.(11.20): Ret = (11 , 316)(0.0487)/1.35 = 4, 124

Lt/Dit = 8/0.0487 = 164.3



De ec.(11.30): 

De ec.(11.31): 

(Fig. 24 Kern) 

hi/¡Ít = 14 x 0.4969 = 142.85 BTU/hr pie2ºF

0.0487 

h10/�t = 142.85 X 0.584/0.75 =111.23

Fluido caliente (NH3 al 14 % por la coraza):

B = 16 pulg 

De ec.(11.15): 

De ec.(11.18): 

C' = 0.1875 pulg PT = 15/16 pulg 

ªs = 12 x 0.1875 x 16 = 0.2667 pie2 

144 x15/16 

G = 8,720/0.2667 = 32,700 lb/hr pie2 

s 

De = 0.55/12 = 0.04583 pies (tabla 28 Kern) 

De ec.(11.21): Res = 0.04853 x 32 ,700 = 2,019 

0.7860 

(Fig. 28 Kern) 

De ec.(11.29): h
0 = 23.5 (0.4780) 

= 245.1 BTU/hr pie2ºF

¡;Js 0.04583 

De ec.(11.14): t = 151.5 + 111.23 (215-151.5) = 171.3°F w 

v.. 
28% I w 

i"'w 14% 

De ec.(11.28): jJt 

.Ps 

= 

= 

(111.23 + 245.1) 

= 1.089 lb/pie hr 

= 0.9995 lb/pie hr 

(1.35/1.089)0 •14 = 1.030

(0.786/0.9995)0 •14 = 0.966

h. = 111.23 x 1.03 = 114.6 BTU/hr pie2°F
1.0

h = 245.10 x 0.966 = 236.8 BTU/hr pie2°F o 

De e c. ( 11�. 33) : u c = 236.8 
236.8 

X 114.6 = 77.2 

+ 114.6 

BTU/hr . ?o pie- F

De ec.(11.34): Rd = 77.2 70.7 = 0.0011 hr pie2ºF/BTU

77.2 X 70.7 

Cálculo de las caídas de presión de los 3 intercambiadores: 



Caída de presión en los tubos: 

f = D.00038 pie2/pulg2 (Fig. 26 Kern) 

De ec.(11.35): 
. 

2 6Pt = 0.00038 (114.316) x 8 x2 x 3

5.22x1o10xo.0487x0.8474x1 .030 

�pt = 0.104 psia

(V2/2g') = D.00185 (Fig. 27 Kern) 
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De ec.(11.36): 6Pr = 4 x 2 x 3 (0.00185)/0.6474 = 0.0524p�ia

b.PT = (0.104 + 0.0524) = 0.1564 psia 

Caída de presión en la coraza: 

f = 0.0029 pie2/pulg2

D = 12/12 = 1 pie s 

(Fig 29 Kern) 

De ec.(11.22): (N T 1) = 12(8)/16 = 6 

De ec.(11.38): .6Ps = 0.0029(32,700)2(1)(6)(3)
5.22x1010co.04583)(0.9095)(0.966) 

6P = 0.03 psias 
TABLA 11.9 Sumario de los Intercambiadores de calor 

Tubos Coraza 

114.6 BTU/hr pie2°F h exterior 236.8 BTU/hr pie2ºF 

Uc = 77.2 BTU/hr pie2ºF
UD = 70.7 8TU/hr pie2ºF
Rd = 0.0011 hr pie2°F/BTU

0.156 psia óP calculado 0.03 psia 

11.5.7 DISEÑO DE LA CALDERETA TIPO TERMOSIFON IC=5. 

FUNCION. 

Esta caldereta proporciona el medio de calentamiento (va 

por de agua) para calentar las placas de la c�mara de secado. 
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CARACTERISTICAS. 

La caldereta es de tipo "termosif6n", donde el fluido de -

calentamiento(vapor de agua) circula por los tubos y el agua pr.E!,_ 

cedente del tanque que alimenta al caldero circula por la coraza 

formándose el vapor de agua que calentará las placas de la cáma­

ra de secada. 

TABLA 11.10 Características de la caldereta tipo 11 termosif6n 11 • 

Tubos (vapor de agua) Coraza (agua) 

DEt = 3/4 pulg en arreglo ds = 10 pulg 
triangular de 1 pulg 

BWG = 12 n = 1 pasos 
Lt = 8 pies B = 4 pulg 

nt = 2 pasos N = 2 3 deflectores 

Nt = 30 tubos m = 890 lb/hrs 
ri,t = 932 .96 lb/hr

Material de coraza y tubos : acero al carbona. 

Q = calor total transferido = 810,000 BTU/hr 

At= Area de transferencia = 47.11 pie2

CALCULO DEL DISEÑO. 

Q = Calor necesario para sublimar la carga de agua = 810,000 

Se dispone de vapor de agua a 353°F y 140 psia 

Temperatura máxima del agua que ingresa a las placas = 3DD°F 

Q = 810,000 BTU/hr = 

Q = 810,000 BTU/hr = 

m = 
agua 890 lb/hr

m vap = 932 .96 lb/hr

CaTculd de U0:

. 

m 

. 

m 

- � 
. 

(910.1 BTU/lb)= m agua vap agua 

..... 

.. A = m (868.2 BTU/lb)vap vap vap 

Lt = LMTD = (353 - 300) = 53°F 



,_ 
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Suponiendo UD = 250 

De ec.(11.10): A= (810,000)/(250)(53) = 61.13 pie2

De ec.(11.11): Nt = (61.13)/(8)(0.1963) = 39 tubos

ªtt = 0.1963 pie2/pie tubo (de tabla 10 Kern) 

De ec.(11.12): Acorr = (8)(0.1963)(30) = 47.11 pie2

Considerando Nt = 30 tubos

nt = 2 pasos

ds = 10 pulg (tabla 9 Kern)

De ec.(11.13): UDcorr = 810,000/(47.11)(53) = 324.4

UD = 324.4 BTU/hr pie2 °F 

a' = 0.223 pulg 2 ( de tabla 10 f-';ern) t 

De ec.(11.14): ªt = (30)(0.223)/(144)(2) = 0.0.2323 pie 

De ec.(11.17): Gt = (932.96)/(0.02323) = 40,163.3 lb/hr

De ec.(11.20): Ret
= (40

1
163.3)(0.532/12) = 13,988 

0.1273 

}'-= 0.0526 x 2.42 = 0.1273 lb/hrpie 

h. = 1,500 BTU/hr pie2ºF 
l.O 

(para vapor condensar.te, Kern) 

Por la coraza (agua): 

Suponiendo h = 300 BTU/hr pie2 °F o 
De la ec.(11.23): tw = 300 + 11 500 (353 - 300) = 344.2

°F 
(300 + 1,500) 

t - t = 44.2
ºFw c 

2 

De la Fig. 15.11 del Kern: h 0 =. 1,000 (se considera 1,000) 

De ec.(11.33): U = 1
1

500 x 1
1
000 = 600 BTU/hr pie2ºF 

De ec.(11.34): 

1,500 + 1,000 

R
d 

= 600 324.4 

600 X 324.4 

Caída de presi6n en los tubos: 

f = 0.00025 (Fig 26 Kern) 

= 
-31.4 X 10 

pie 2



De ec.( 11.35): �Pt= (0.00025)(40 , 163.3) 2(8)(2) =0.0063psia

5.22x 1o 10xo.0443x0.446 

2 (V /2g) = D.00025 (Fig. 27 Kern) 

De ec.(11.36): �p = (0.00025)(4)(2) = 0.0045 psiar 
o.446 

De ec.(11.37): 6PT = 0.0063 + 0.0045 = 0.011 psia.

Caída de presi6n en la caldereta tipo "termosif6nM es desprecia­

ble. 

TABLA 1 1.11 Sumario de la caldereta tipo 11 termosif6n 11 IC-5 

Tubos 

1,500 BTU/hr pie2°F h exterior 

Uc = 600 BTU/hr pie2ºF

UD = 324.4 BTU/hr pie2ºF

R
d 

= 0.0014 hr pie2ºF/BTU 

0.0 11 psia j. P calculado

Coraza 

1,000 BTU/hr pie2ºF 

despreciable 

11.5.8 DISEÑO DE LA CAMARA DE SECADO. 

CARACTERISTICAS. 

Cámara rectangular de las siguientes dimensiones: 

Altura = H = 1.6 m = 5.25 pies. 

Ancho = A =  1.2 m = 3.94 pies. 

Longitud=L = �- 2 m = 7.22 pies. 

Volumen de la cámara = V =  4.224 m3 = 149. 35 pies3

Tipo de operaci6n : Batch (lotes) 

Material de construcci6n: acero al carbono. 

Espesor de la cámara = 3/ 16 pulg = 4.76 mm. 



11.5.9 DISEÑO DE LAS PLACAS DE CALENTAMIENTO. 

CALCULOS. 

En el equipo de laboratorio: 

Area del fondo de la bandeja = 931 2
cm 

Area de las placas (superior e inferior)= 2.2 pies2

Número de bandejas en la planta = 256 bandejas /cámara 

255 

Area de las bandejas en la planta 1.250 2 
256 bandejas = cm X 

bandeja camara 

32 0,000 
2 = cm 

Para la planta: 2.2 pies2 931 2 cm 

756.0 pies2 320,000 2 cm 

CARACTERISTICAS: 

Area = 756 pies2 = 70.23 m2 (área total de las placas)

Número de placas/cámara = 17 placas. 

· Dimensiones de la placa = 3.7pies x 5º9 pies = 21.83 pies2

Espesor de la placa = 1/20 pulg x 2 = 1/10 pulg = 2.54 mm

Material: acero inoxidable

Tipo: anaquel de placas transportable en la forma de carretilla

con ruedas giratorias. 

Espaciado entre placas = 8 cm 

11.5.10 DISEÑO DEL EVAPORADOR. 

Para calcular el área requerida del evaporador E-1 

(del sistema de refrigeraci6n) instalado en la cámara de conden­

sación C-2 , se debetener en cuenta la carga total del producto y 

el espesor de la capa de hielo formada, pero como estos factores 

son variables durante el ciclo de secado, en la práctica se di -

mensiona el área de condensación (área del evaporador de amonía-
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ca) del vapor de agua igual al área de los anaqueles de placas -

de calentamiento, es decir en la relación de 1:1 (Ref 68 ,pag 88) 

Area del evaporador = 756 pies
2

CARACTERISTICAS. 

Area total del evaporador = 756 pies
2

Tipo : Evaporador de placas. 

Espesor: 1/20 pulg x 2 = 1/10 pulg = 2.54 mm 

Material : acero al carbono. 

11.5.11 DISE�0 DE LA CAMARA DE C0NDENSACIDN. 

El sistema de evacuaci6n de la cámara de secado 

está formado por el condensador externo (fuera de la cámara de -

secado) y el sistema de vacío (bomba de vacío). La cámara de 

condensación está conectada a la cámara de secado por medio de -

una válvula que permite su aislamiento en caso de ser necesario• 

En la cámara de condensaci6n se encuentra el evaporador del sis­

tema de refrigeración; es en la superficie de este evaporador 

donde se va a condensar y congelar el vapor de agua p�ocedente -

del alimento que se encuentra en la cámara de secado. Las dimen 

siones de esta cámara son iguales a la de la cámara de secado. 

La bomba de vacío está instalada despu�s de la cá 

mara de condensación y de la cámara de secado, de modo que la 

bomba hará vacío en las dos cámaras y sólo extraerá los vapores 

no condensables (aire que puede filtrarse hacia las cámaras) ya 

que los vapores de agua se condensarán sobre el área del evapo -

radar. 



11.5.12 DISEÑO DE LAS BANDEJAS. 

CARACTERISTICAS. 

Material : aluminio. 

NQ de bandejas/cámara = 256 bandejas. 

Dimensiones de la bandeja: altura = 4.5 cm 

�1..,,.,,,

área del fondo= 25 x 50 =1, 250 cm
2

Espaciado desde el fondo de la bandeja a la placa inferior= 1 cm 

Espaciado desde la placa superior hasta la parte superior de la 

bandeja = 2.5 cm. 

Las bandejas están suspendidas entre placa y placa, de modo que 

la transferencia de calor es por radiación. 



11.6 ESTIMACION DE COSTOS DE LOS EQUIPOS DE LA PLANTA. 

La mayoría de los costos se basan en las tablas de estima-

., . d t 1 t d I · • · • · (15) p cion e cos os para p an as e ngenieria quimica _ ara ac -

tualizar estos costos usamos los indices de plantas de Marshall, 

de la Chemical Engineering de 1,968 y 1,985. 

Indice de 1,9€8; 273.1 

Indice en 1,985 = 783.9 

Resultando un factor de (783.9/273.1) = 2.87 , factor por el cual 

serán multiplicados los costos base. 

Los otros castos han sido proporcionados directamente por 

las compañías distribuidoras. 

CALCULOS: 

Columna de destilación: 

Diámetro = D = 2 pies 

Altura = H = 6 pies 

Costo = Costo base x F x F x índicem p 

De Ref. 15 (Fig 5) 

Costo base = 890 dólares. 

F = 1.0 (acero al carbono) 
m 

F = 1.15 ,para presión de operación hasta de 200 psia) 

Costo = 890 x 1.0 x 1.15 x 2.87 = 2,937 dólares. 

Bandejas de la columna.de destilación.(bandeias perforadas) 

Costp = Costo base (Fs + Ft + Fm)xindice

Costa base = 100 dólares 

F = 3.2 (espaciada entre bandejas)s 

Ft = O.O . (bandejas perforadas)



259 

F = O.O �(acero al carbono)
m 

Costo = 100 x (3.2 + O +  O) 2.87 = 918.4 d6lares. 

Costo total de la columna: 2 ,937 + 918.4 = 3,855.4 d6lares. 

Tangue de almacenamiento TK-1. 

Costo = Costo base x F x Indicep 

Vblumen = V = 24.2 gal6nes. 

De ref. 15 (Fig 16): 

Costo base = 34 dólares 

F = 1.15 (presi6n de operación de hasta 200 psia)p 

Costo = 34 x 1.15 x 2.87 = 112.2 d6lares 

Caldereta tipo "marmita" IC-4. 

2Area = 204 pies 

Costo = Costo base (Fd + F
P

) Fm x Índice

De Ref. 15 (Fig. 3): 

Costo base = 2,500 dólares 

Fd = 1.35 (tipo de diseño,reboiler marmita)

Fp = 0.1 (para presiones de hasta 300 psia)

F = 1.0 (casco y tubos de acero al carbono) 
m 

Costo = 2 ,500(1.35 + 0.1)(1.0)(2.87) = 10,403.8 d6lares

Condensador C-1. 

Area de trasnferencia = 279.5 pies
2

Costa = Costo base x (F
d + Fp

) F
m Indice

De Ref. 15 (Fig.3) 

Costa base = 3,000 dólares 

Fd = O.SO (diseño de cabezal fijo)

Fp = 0.1 (presi6n de operación de hasta 300 psia)



F = 1.0 (casco y tubos de acero al carbono). 
rn 

Costo = 3,000 (O.a + 0.1)(1.0)( 2.87) = 7,749 dólares. 

Absorbedor. 

Costo = costo base x F x Indice 
p 

De Ref. 15 (Fig 16) 

Cuerpo!.cilindrico horizontal 

Volumen = 2,560 galónes 

Costo base = 2,650 dólarEs 

F = 1.0 (presión menor de 150 
P psia) · 

Costo=2,650x2,87 =7,605 dólares 

Costo total = 7,734 dólares. 

Domo vertical. 

Volumen = 47 galónes 

Costo base = 45 dólares 

F = 1.0 (presión menor ae 
P 150 psia) 

Costo=45x2.87=129 dólares. 

3 Intercambiadores de calor (IC-1, IC-2 y IC-3) 

Area de cada intercambiador = 154 pies2

Costo = Costo base (Fd + F
p

) Fm x Indice

De ref.15 (Figº 3) 

Costo base = 2,000 dólares 

Fd = o.a (cabezal)

F = 0.1 (presiones hasta 300 psia)p 
F = 

rn 
1.0 (coraza y tubos de acero 

Costo = 2 ,000 (0.8 + O .1 ) 2.87 X

Caldereta tipo "termosifón" IC-5 

Area = 47.1 pJe2

al 

3 

carbono) 

= 15,490 

Costo = costo base (Fd + F ) F )l. Indicem p 

Costo base = 290 dólares 

Fd = o.a (cabezal fijo)

F = o.o (presión hasta 150 psia) 
p 

dólares 
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= 1.0 (acero al carbono)

Costo = 290 (0.8 + O) 2.87 = 665.8 dólares. 

Caldero B-1 

Flujo másico de vapor = 3,978 lb/hr 

Costo = Costo base (F
d 

+ F
s

)�Indice 

De Ref. 15 (Fig 13) 

Costo base = 2,000 dólares 

F = 1.0 (presión hasta 250 psia) 
p 

F = O.O (vapor saturado) 
s 

Costo = 2,000 (1.0 + O) 2.87 = 5,740 dólares. 

Torre de enfriamiento T-1 

Flujo másico de agua =, 157,215 lb/hr = 313.6 galónes 

Rango de temperatura = 68 - 90
°

F = 22
°

F

Costo = costo base K F xindice 
c 

De Ref. 15 (Fig 14): 

Costo base = 3,700 dólares 

F = 1.71 (para el rango de temperatura) 
c 

Costo = 3,700 x 1,71 x 2.87 = 18,158.5 dólares 

Cámara de secado. 

De la Cía."Materiales ferrosos Peruanos": 

Acero al carbono de 3/16 pulg de espesor 

área = 32 pies
2 

= 820,614 soles

., 

Según las dimensiones de la cámara se necesitan planchas de las 

siguientes dimensiones: alturaxancho = 20.7 pies 

alturaxlong. = 37.9 pies 

-long. X ancho= 28.45pies 

Costo total = 2(820,614 + 974,480.+ 820,614) 

= 7'180,373 soles = 513 dólares. 

2 
(2 planchas) 

2 
(2 planchas) 

2 
(2 planchas) 



Para las 4 camaras = 2 ,052 d6lares 

Bandejas. 

De la C:i'.:a.Yusy: 

Aluminio de 1/20 pulg de espesor y de 3m x 0.9 m 
2área = 2 .7 m a 450,000 soles 

Area 5e cada bandeja: 

(50 + 9)(25 + 9) = 2,006 2 cm de aluminio

De cada pl8ncha se obtienen: 27,000/2,006 = 13.4 bandejas 

NQ de bandejas/cámara = 256 

Por lo tanto se necesitan 20 planchas 

Costo: 20 x450,000 = 9'000,000 soles = 642 d6lares 

Para las 4 c§maras: 2,568 d6lares 

Placas. 

De la Cía. "Yohersa": 
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acero inoxidable de 1/20 pulg de. 2 área = 2.88 m 

espesor Y' de 

c3 1 1 630,000 
1.2m x 2.4 m 
soles 

Area de las placas de cada ··cámara = 756 pies2 = 70.23 2
m 

NQ de planchas de acero inoxidable = 70.23/2.88 = 24.4 planchas 

Costo = 25 x 1 1 630,000 = 40 1 750,000 soles = 2,910 dólares 

Costo para los 4 anaqueles de placas = 11,643 d6lares. 

Evaporador de placas. 

De 1a·cfa. 11 �ateriales Ferrosos Peruanos": 

Acero al carbono de 1/20 pulg de espesor y de 4 piesx8 pies 
área = 32 pies2 a 350,000 soles 

Número de planchas usadas = 687/32 = 22 planchas 

Costo = 22 x 350,000 = 7'700,000 soles = 550 d6lares 

Pa�a las 4 cámaras = 2,200 d6lares 



Cámara del condensador = 

De iguales dimensiones y de igual material a la cámara de secadp 

Costo total de las 4 cámaras = 2,052 d6lares 

Bombas de vacío 

De la Cia.COLD IMPORT� 

Bomba de vacío : desde 1 atm a 20 micras de Hg 

evacuaci6n = 45 pie 3/min

Bomba de vacío de dos etapas. 

Costo de cada bomba : 27'667,200 = 1,190.5 d6lares 

Costo de las 4 bombas = 4,762 d6lares. 

Bomba para la soluci6n de NH3 al 28% (P-1)

De la Cía.Hidrostal; 

Bomba de 2,5 HP tipo 32-125 

Costo de la bomba = 9'200,000 soles = 657 d6lares 

Costo total de los equipos 95,18& dólares 



ECUACIONES PARA EL DISEÑO DE INTERCAMEUADORES 
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A = Area de transferencia externa de calor o superficie ex -
terna de tuberías. pie2. 

= Area de transferencia cor�egida, pie2 • A corr
ªs = Area de flujo de la coraza, pie2 • 

ªt= Area de flujo por tubos , en pul g2 . 2 y en pie .
= Area de transferencia por l ongitud de tubo, pie2/pie. 

= Espaciado de los deflectores, pulg.
C' = Espaciado entre tubos (secci6n libre), pulg. 
Ce = Calor específico, BTU/lbºF 
D ' 

Dit
dit
DEt
dEt

d s = Diámetro de la coraza
' 

en pie y pulg 
= Diámetro interno del tubo, en pies. 
= Diámetro interno del tubo, en pulg. 
= Diámetro externo del tubo, en pies. 
= Diámetro externo del tubo, en pulg. 

De, de= Diámetro equivalente en pies y pulg. 
= Factor de fricci6n, pie2/pul g2 • f 



FT = Factor diferencia de temperatura. 

G = Velocidad másica en la coraza, lb/hr pie2 • s 
Gt = Velocidad másica en los tubos, lb/hr pie2 • 

G" = Carga de condensado para tubos horizontales, lb/hr pie. 

g, g' = Aceleraci6n de la gravedad, pie/seg2 y pie/hr2 • 
lH = Variaci6n se entalp1a. 

hiy 
h -o 

h = 

h. =
1.0

h s' hl=

jH = 

k = 

L
t = 

MLTD = 
m = 

• • 

ms, mt=

N = 

Coeficiente de transferencia de calor para el flujo inte 
rior y exterior respectivamente, BTU/hr pie2 °F. 

-

Coeficiente promedio de pel1cula condensante entre dos -
puntos, BTU/hr pie2 ºF. 

Valor de h. referido al diámetro exterior, BTU/hr pie2°F. 
l. 

Coeficiente pelicular de calor sensible y de calor laten 
te, BTU/hr pie2 ºF. 
Factor de transferencia de calor, adimensional. 

Conductividad térmica, BTU/hr pie2 ºF. 
Longitud del tubo, pie. 
Media logarítmica de la diferencia de temperatura. 
Flujo másico 7 lb/hr. 
Flujo másico en la coraza y en los tubos, lb/hr. 
Número de deflectores. 

(N+1) = Número de cruces en la coraza. 
Nt
ns,
PT
.L1 PT
tp s
ti p� 
t. p

r 

Q 

= Número de tubos. 
nt= Número de pasos en la coraza y en los tubos.

= Espaciado de los tubos (centro a centro), pulg. 
= Caída de presión total, lb/pulg2 • 

2 = Caída de presión en la coraza, lb/pulg .
= Caída de presión en los tubos, lb/pulg2 • 
= Caída de presi6n de retorno, lb/pulg2. 

= Flujo de calor, BTU/hr. 

qv' qs= Calor de vaporización y calor sensible, BTU/hr.
R = Grupo de temperaturas, adimensional. 
Rd = Factor de obstrucción, hr pie2 °F/BTU. 
Ret = Número de Reynolds en los tubos, adimensional. 
Re = Número de Reynolds en la coraza, adimensional. s 
5 = Grupo de temperaturas, adimensional. 
s = gravedad específica, adimensional. 

T
1

, T
2

= Temperatura en la entrada y salida del fluido caliente,
respectivamente, °F. 

t
1

7 t
2

= Temperaturas de entrada y salida del fluido frío, °F 



T c' t = Temperaturas calóricas o medias del fluido caliente y
e 

frío respectivamente, ºF.

t
f'

= Temperatura de la película, ºF.

l1 T = Diferencia de temperatura de un fluído, ºF. 

u = Coeficiente global de transferencia de calor.

Uc' U0= Coeficiente limpio y coeficiente de diseño, BTU/hr pie2 �F

UDcorr
= Coeficiente global corregido, BTU/hr pie2 ºF.

u = Viscosidad a la temperatura cal6rica o media, lb/hr pie.

Pw 
= Viscosidad a la temperatura de la pared del tubo, en

lb/hr pie.

V = Velocidad, pie/seg.

�- = Relaci6n de viscosidad, adimensional.



CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

1. Las condiciones óptimas de liofilización fueron hallad2s tan

to para minimizar los tiempos de secado que permitirán maxi­

mizar la producción así como para mejorar la calidad del prE_

dueto.

2. Hemos usado en el laboratorio y en el diseño de la planta el

calentamiento por radiación, porque los ciclos de secado son

más cortos que los obtenidos para el calentamiento por con -

ducción. Esto es debido a que este último requiere de tempe

raturas de placas muy bajas para evitar la fusión del alimen

to, mientras que el calentamiento por radiación permite el -

uso de temperaturas más altas durante las primeras horas de

secado.

3. Se puede mantener una temperatura elevada de la placa al co�

mienzo del cicle de secado debido al efecto de enfriamient8-

causado por el vapor de agua que escapa del alim-2nto, l'o qU-e

evita que se produzca la fusi6n intersticial que podría da -

ñar el producto.

4. El escalamiento para hallar la capacidad de refrigeración de

la planta se hace en torno a ia evolución de vapor de agua -

del alimento. Nuestra planta resulta sobrediseñada porque -

se ha considerado la máxima evolución de este vapor ya que -

la remoción debe ser rápida y uniforme, de lo contrario se

producirían áreas de alta presión de vapor alrededor del ali

mento, causantes de la fusión intersticial.

5. El espaciado entre placas (8 cm) es suficiente para poder
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trabajar con cualquier alimenta porque permite un fácil esca 

pe de las vapores de agua formados en la superficie del pro­

ducto. 

6. En nuestra planta se puede procesar cualquier tipo de alime.!l

to, 6nicamente variando la carga de producto, �n base a la -

capacidad de Tefrigeraci6n, por lo �ue la capacidad de la

planta varía de acuerdo al producto a procesar.

7. En el laboratorio se usa refrigeraci6n por compresi6n, pero

en el diseño de la planta usamos refrigeraci6n por absorci6n

de amoníaco en agua, porque pa�a nuestra carga de refrigera­

ci6n, el costo inicial de equipo de compresi6n es mayor.

Además el costo de operaci6n par el uso de energía sería ele·

vado.

8. En el diseño de la planta se emplea amoníaco como refrigera.!!

te ya que es el más apropiado en grandes instalaciones ,debi

do a su gran rendimiento frigorífico, que permite el uso de

menas vol6menes de refrigerantes disminuyendo el tamaño de

los equipos.

9. Nuestro diseño de anaquel de placas tipa carretilla usado en

la planta permite ahorrar tiempo y evitar el descongelamien­

ta durante la carga y el humedecimiento durante la descarga.

10. El producto liofilizado envasado en bols�s de polietileno y

frascos de vidrio puede durar más de 4 meses almacenada a

temperatura ambiente.

11. El producto obtenida se rehidrata rápidamente y tiene buenas

cualidades nutritivas y organolépticas y una vez reconstituí



do permite obtener un producto con características similares 

a la cebolla fresca. 

12. El producto liofilizado puede venderse en el mercado sólo o

formando parte de otros productos deshidratados, como sopas,

sazonadores, platos preparados, etc. En el primer 'Caso el

consumidor simplemente le agrega agua y lo puede usar como -

acompañante de cualquier plato.

13. Se recomienda el uso de ba�dejas aleteadas para acelerar el

proceso de secado, ya que la transferencia de calor por con­

ducción desde 1� placa hacia el alimento será mayor, disminu

yendo los ciclos de secado.

14. Si es necesario un aumento en la capacidad de nuestra planta
> 

ésta podría l�grarse únicamente aumentando el número de cám.s.

ras, pero trabajándolas en forma �scalonada para �provechar

el hecho de que al comienzo del secado la carga de vapor y

la velocidad de s�blimaci6n son máximas, las que van dismi -

nuyendo a medida que el secado transcurre.
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APENDICE A 

TABLA DE ENTALPIAS VS. CONCENTRACIONES DE AMONIACO 

A LA PRESION DE 200 PSIA

T ºF % pesa %- pesa\ BTU/lb BTU/lb 

X y H H 
X y 

300 13�0 53.5 240.0 965.0 

280 ·O?í7-.5 65.0 215 •. 0 91_3. O 

260 22.0 73.5 187.5 870.0 

240 26�0 79.5 160.0 835.0 

220 32.0 85.0 134.0 798.0 

200 37.0 89.5 112.0 772.0 

180 43.5 93.0 87.0 745.0 

160 50.0 95.e 70.0 722.0 

140 56.5 96.5 58.0 704.0 

120 65.0 98.0 55.0 683.0 

110 74.0 99.0 70.0 663.0 

100 82.5 99.6 87.5 647.0 

90- 95.0 99,9 122.5 633.0 

87 100.-0 100.0 136.0 637.0 
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APENDICE B 

METODOS DE CONTROL 

Para evaluar y determinar las características de la materia pri­

utilizada y del producto final se realizaron los sgtes. análisis: 

DETERMINACION DE HUMEDAD. 

Se utiliz6 el m�todo de la AOAC (Ref.1). Este método se basa en 

la pérdida de peso (agua) que sufre una muestra por calentamien­

to hasta obtener un peso constante. 

EQUIPO. 

- Balanza anal1tica con precisión de 0.1 mg.

- Estufa de calentamiento a una temperatura de 110 :2
º

c.

- Desecador con placa de_ porcelana gruesa perforada conteniendo-

deshidratantes adecuados como: anhidrido fosfórico, sulfato de

calcio anhidro granulado e impregnado de cloruro de cobalto ,

óxido de calcio activado,- alúmina activada, ácido sulfúrico -

concentrado, cloruro de calcio o s1lica gel impregnada se sa­

les de cobalto.

- Cápsula o crisol de porcelana.

PROCEDIMIENTO. 

- Se pesa una muestra húmeda en una cápsula o crisol de porcela­

na previamente secada durante 2 horas en una estufa a 110
°

c.

Se debe operar rápidamente para evitar toda alteración en el -

contenido de humedad.

- Se pone luego la c6psul� o crisol destapado con la muestra en­

la estufa a 110°c durante 2 horas.

- Se tapa la cápsula o crisol, se retira de la estufa,- se coloca

en un desecador y se deja enfriar hasta la r º ambiente (en 45

a 60 minutos).

- Se determina el peso de la cápsula o crisol con la muestra de­

secada.
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- Se repite el calentamiento en estufa, enfriamiento y determin�

ción del peso, hasta que los resultados de 2 determinaciones -

sucesivas, separadas por una hora de secado no difieran en más
de 0.1% •

RESULTADOS. 

El contenido de humedad se expresa como la pérdida referida a 100 
gramos de mue�tra -0riginal y se. calcula mediante la sgte. f6rmula: 

donde: 

H = (M1 - M2) � 100
M 

H = conténido de humedad en% de peso de la muestra original. 
M = ·peso de la muestra a ensayar, en gramos. 

M
1

= peso del crisol o c�psula conteniendo ia muestra antes del­
secado, en gramos. 

M
2 

= peso del crisol o cápsula conteniendo la muestra después del 
secado, En gramos. 

Si la diferencia en el contenido de humedad entre 2 determinacio 
nes sobre la misma muestra es menor de 0.1% se promedian los re­
sultadós redondeándose a la primera cifra decimal. Si la dife-­

rencia es mayor de .0�1% se repite el-ensayo sobre una nueva mues 
tra. 

DETERMINACION DE CENIZAS. 

Se utilizó el método de la ADAC (Ref.1). Se basa en la pérdida­
de peso que sufre una muestra por incineración a 550°C durante el 
tiempo necesario para conseguir cenizas libres de carbón. 

EQUIPO. 

- Balanza analítica .

Mufla eléctrica con control termost�tico y circulación de aire
que permite obtener durante el ensayo una temperatura de 500-
55o

0
c •.

- Desecador con placa de porcelana perforada conteniendo cualqui�
ra de los deshidratantes indicados anteriormente.

- Cáp5l.lla o crisol de porcelana.
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PROCEDIMIENTO. 

- Se calienta el crisol en una mufla a 55o
0

c durante 15 minutas.

Se enfría en un desecador y se p.esa.;

- Se pesa aproximadamente 5 gramos de la muestra con precisi6n de

0.1 mg. en el crisol tarado.

- Se incinera la muestra a una T
0 

de 55o
0

c en una mufla hasta car

bonizarla, evitando pérdidas de muestra.

- Se enfria en un desecador hasta temperatura ambiente y se pesa.

- La diferencia de peso obtenido lnditari el contenido de cenizas

de la muestra. 

RESULTADOS. 

. -� ... . .

El contenido de cenizas en porcentaje de peso de la muestra se -

calcula·mediante la sgte.ecuaci6n: 

donde: 

e = contenido de cenizas por 100 gr. de muestra seca. 

M = pe.so de la muestra en gramos. 

M1 
= peso del crisol conteniendo las cenizas en gramos. 

M2 
= peso del crisol en gramos.

El contenido de la ceniza deberá ser el promedio aritmético de­

por io menos 2 determinaciones sucesivas. 

OETERMINACION DE PROTEINAS. 

Se utiliz6 el método de Kjeldahl moditicado por Gunning (Ref.1), 

con la adición de unos gránulos de alúmina selenizadas y sulfato 

de cobre. Este método se basa en que las proteínas de los ali-­

mentas contienen aproximadamente 16% de nitrógeno. El contenido 

de proteína en la muestra se obtiene multiplicando el contenido­

de nitr6gena p6r 100/16 o _sea por un factor de 6.25. 

El análisis para determinar el contenido de nitrógeno de la mues 

tra consta de 3 operaciones: 

- La digesti6n u oxidación de la materia orgánica.
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- La destilaci6n de la masa oxidada para desprender el amoniaco

que se condensa en una soluci6n ácida.

- La titulaci6n de esta soluci6n para determinar el contenido de

nitrógeno.

EQUIPO. 

El equipo para la digesti6n de la muestra se llama equipo Kjel­

dahl y. consiste de lo siguiente: 

1.- Calentadores de manto. 

2.- Botones. para regular la temperatura. 

3.- Matraz Kjeldahl. 

4.- Tap6n de hule o de corcho. 

5.- Manguera. 

6.- Tubo de extracci6n de gases. 

7.- Llave de agua. 

8.- Bomba de succión para provocar el vac1o. 

9.- Salida de agua. 

El-equipo para la destilaci6n de la masa oxidada consiste de lo­

siguienté: 

10.� Extensi6n para conectar el embudo de separaci6n y para des-

viar los vapores. 

11.- Embudo de separaci6n. 

12.- Llave del embudo de separaci6n. 

13�- Condensador. 

14.- Salida alargada del condensador que debe terminar abajo del 

nivel del ácido. 

15.- Frasco erlenmeyer. 

16.- Entrada del agua refrigerante. 

17.- Salida del agua refrigerante. 

Ambos equipos deben estar puestos en un extractor de vapores. 

PROCEDIMIENTO. 

- Se pesa un gramo de muestra en papel filtro previamente tarado.

- La muestra se envuelve en este papel.

- se introduce el conj�nto en el matraz Kjeldahl.

- Se añaden: 2g. de sulfato de cobre.
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10 g. de sulfato de sodio anhidro. 

25 ml. de ácido sulfúrico concentrado y algunas pe1:_ 

las de vidrio para evitar proyecciones durante el calentamiento. 

- Se calienta la masa, al principio suavemente, después a una tem

peratura de 1oo
º
c.

- Se pone en marcha la bomba extractora de gases.

Se deja oxidar la masa por una hora aproximadamente. El color

pasa de negro a azul, verde o incoloro.

- La masa se deja enfriar.

Se añaden 200 ml. de agua destilada y 6 gránulos de zinc metá­

lica como catalizador.
- se añade un poco de aceite de parafina como antiespumante.

- Se tapa el matraz con un tap6n horadado.

Se introduce�la extensi6n en el orificio para conectar el má�­

traz ai condensador y al embudo de separaci6n.

- Se toma un frasco erlenmeyer de 500 ml. En él se vierten 50 -

ml de ácido bórico al 4% y unas gotas de rojo de metilo como

i�dicador.

- Se introduce el tubo de salida del condensador en el frasca -

erlenmeyer de tal manera que la salida quede en el ácido b6rico.

- Se pone una saluci6n de hidr6xido de sodio al 40% en el embudo

de separación.

- Se coloca el embudo de separaci6n con hidr6xido de sodio en la

extensión.

- Se deja circular el agua refrigerante en el condensador.
- ' .- . 

Se adiciona tanta sosa a la masa hasta que se forme un precipi
tacto de crilar negro.·

- Se calienta la masa y se la deja hervir.

Se destila hasta que haya pasado el amoníaco, es decir aproxi­

madamente 300 ml. ·El color del destilado debe ser amarillo.

Se toma una gota del destilado sobre papel tornaso rojo. Esto

se hace para constatar si todo el amoníaco ha pasada. Si el �

papel no ca�bia de color, se termina la destilación.

Se titula con una solución de ácido clorhídrico al 0.1 N. El des 

tilado es amarillo. La titulación se termina en el momento en -
que el color cambie a rojo. 
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RESULTADOS. 

Conociendo la cantidad de ácido clorhídrico utilizada en la titu 

lación se puede calcular el porcentaje de nitrógeno de la siguie.!J. 

te fofmula: 

donde: 

· % ni tr6geno = V" � .. C x 100 
1000 

V =· ,centidad en milili tras de ácida clorhídrico • 
N = normalidad del HCl o sea 0.1 N 

C = peso equivalente del nitrógeno, o·sea 14. 

Si se toman los valores para N y C, resulta que el porcentaje de 

de nitrógeno es igual a 0.14% V. Si se multiplica este porcent.5t 
je de nitrógeno por el factor 6.25 se obtendrá el porcentaje pro 
teinico: 

% proteínas = 6.25 � D.14xV= D.8750�V 

DETERMINACION DE EXTRACTO. ETEREO. 

Se basa en el método de la AOAC (Ref.1). La muestra previamente 
·desecada se somete a extracción con �ter anhidra en un equipo -

Sohlet.

EQUIPO .•

1.- Condensador tipo Sohlet.
2.- Ext�actor ti�o SohletJ-
3.- Cartucho para la muestra.
4.- Desborde por donde el éter con grasa refluye al matraz.

5.- Desviaci�n par� los vapores de éter.
6. - e.alentador de manto.

�7.- Entrada de agua refrigerante. 
8.- Salida del agua. 

PROCEDIMIENTO. 

El análisis del extracto graso se efectúa mediante una operación 
de extracción de la grasa con éter etílico anhidro. El �ter es 

extremadamente inflamable. Por lo tanto el análisis se efectúa 

. 1 



en un extractor de gases. 

- Se colocan 2 gramos de la muestra en el cartucho. La muestra­

se tapa con un pedazo de algodón.

- El cartucho con la muestra se coloca dentro del extractor. Se

pesa el matraz y se compone el equipo�

- Se conecta la tubería del agua.

Se introduce éter anhidro por el extremo superior del condens-ª­

dor en una cantidad igual a tres veces el volumen del extractor.

- En el matraz se calienta el éter. Los vapores del éter suben

a través de la desviaci6n al condensador. Allí los vapores se

condensan.

- Se regula la temperatura de tal forma que se obteng3 una fre-­

cuencia de dos gotas de éter condensado por segundo.

- Se deja ·gotear el éter condensado sobre la muestra durante

seis horas aproximadamente, para extraer la grasa del producto.

- Durante la extracción, el éter con grasa se desbord� y refluye

al matraz, en donde se acumula la gresa extraída.

- Después de la extracción se suspende el calentamiento y se en­

fría el conjunto y se quita el extractor del matraz.

- Se deja caer una gota de la solución de éter sobre un papel fil.

tro. El éter se evapora. Si se observa una mancha de grasa,

se debe continuar la extracción.

- Cuando el éter en el extractor es incoloro, significará que é.§_

te ya no tiene grasa. En este momento, se elimina el �ter en

el- matraz por destilación suave.

El matraz con el residuo se introduce ahora a una estufa a 75
°C

hasta que el peso sea constante. 

El porcentaje del peso de la grasa se calcula mediante la sgte. 

formula: 

% extracto étereo = .JLx100 = 50�A 
8 

donde: 

A = 
8 = 

peso en gramos del residuo. 
peso en gramos de la muestra a analizar.(2 gramos). 
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DETERMINACI0N DE CARB0HIDRAT0S. 

El contenido de carbohidratos se obtuvo por diferencia '·· es decir 
' \ 

sustrayendo de 100 la suma de agua, proteínas, grasas y cenizas. 
1 

DETERMINACI0N DE ACID0 ASC0RBIC0. 

Se basa en el método de Robinson y Stotz con la modificaci6n de 

Lugg, Snow y Silva. Se basa en la rápida reducci6n del 2-� dicla', 
. 

\ -

ró-fenolindofenal, á su leuco base por el ácido asc6rbico en me­

día �cido , y en la medici6n del exc�so de colorante, extraído -

por xicol, mediante un fatacolorímetra.(Ref.1). 
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