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CAPITULO I

INTRODUCCION

En la presente tesis se ha desarrollado un estudio del seca
do por liofilizacibn, inicialmente en forma experimental y luego

se disefid una planta para este tipo de secado.

Los primeros capitulos describen los fundamentos bésicos de
la liofilizacibén que incluyen los fenbmenos de transporte y los-
criterios de disefio. El capitulo X contiene el trabajo experi -
mental llevado a cabo en un liofilizador Stokes y en el capitulo
XI se realiza el disefio de la planta y se efectla la estimacibn-

de costos de los equipos.

Siendo el Pefﬂ productor de alimentos con alto potencial nu
tritivo y ya que la liofilizacibn mantiene la estructura y con -
serva el valor nutritivo y las propiedades organolépticas de los
alimentos, se obtendrian productos liofilizados de alta calidad-
gue podrian competir en el mercado internacional consiguiéndose-

las divisas que tanto necesita el pals para su desarrollo.

También si gqueremos mejorar el hecho que en nuestro pais -

alimentos como frutas y hortalizas se deterioran muy ripidamente



desde su cosecha hasta que llegan al consumidor, debido a su al-
to contenido de humedad, este mé&todo de secado junto con el con-
gelamiento serian 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.



CAPITULD II

ASPECTOS GENERALES EN EL SECADO DE ALIMENTOS

2.1 CONSIDERACIONES TEORICAS.

Se utilizan los términos de "deshidratacibn" o "secado de -

<

alimentos" para describir la operacifn b#&sica con la que se ex
trae el agua presente en los alimentos, bajo condiciones de con-=
trol que produzcan un minimo de cambios en las propiedades de -
los alimentos. El1 desafio tecnolbgico es grande norque los ba--
jos niveles de humedad requeridos para la estabilidad mixima del
producto se logran muchas veces sflo aumentando el costo del prg

cesa.

Los motivos por los cuales se secan los alimentos son diver
sos. La conservacifn es el motivo principal, aunque no es el (-
nico; también 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 pracesaos
de secado se escogen para conservar el tamafio y la forma del ali
menta original, como es el caso de la liofilizacif6n. En este ca
so, el peso reducido puede permitir ahorros en el costo del trans
porte, més no en el tamafo de los envases. Ademés, los costos

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

2.1.1 Transmisibn de calor y transferencia de masa.

Cualquiera gque sea el método de secado empleado, 6&s-
te consta de dos etapas: la entrada de calor al alimento (trans-

ferencia de calor) y la extraccifn de humedad del alimento (trans



ferencia de masa). Al deshidratar alimentos procuramos obtener-
la velocidad méxima 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 aspectosse)

2.1.1.1 Area de superficie.

La subdivisibn en piezas pequefias o capas -
delgadas acelera el secado por dos razones. Primero, porque prg
porciona mayor contacto con el medio de calentamiento y més A&rea
superficial desde la que puede escapar la humedad. Segundao, las
particulas mis pequefias o capas mas delgadas reducen la distan--
cia que la humedad del centro del alimento tiene gque recorrer a

fin de llegar a la superficie y escaparse.

2.1.1.2 Temperatura.

Cuanto mayor sea la diferencia de temperatu
ra entre el medio de Calentamignta v el alimento, mayor seré la
velocidad de transmisifn de calor, que proporciona la fuerza im
pulsora para la remoci6n de humedad. Aunque hay gue tener cui-
dado én elevar la temperatura ya gue podria ocurrir el deterioro
del alimento. Es asi, gue siendo los componentes de los alimen-
tos sensibles al calor, es preciso encontrar términos medios en-

tre la mAxima velocidad de secado y la calidad deseada.

2.1.1.3 Presibn atmosféricé y vacio.

Si colocamos un alimento en una cémara ca--
liente bajo vacio, podemos eliminar la humedad del alimento a -
una temperatura mis baja gque si no aplichramos vacio; ya que a

presiones mAs bajas que la atmosférica, la ebullicifn ocurre a



temperaturas menores. 0O bien, podriamos utilizar la misma tempe-
ratura con o sin el vacio, en cuyo caso la velocidad de elimina-
ciébn de agua del alimento seria mayor con vacio. Es muy impor--
tante'emplear temperaturas bajas durante periodos cortos al se -

car alimentos sensibles al calor.

2.1.2 Curva normal de deshidratacibn.

El periodo de velocidad constante de secado ocurre -
al inicio del procesao, luego empieza a disminuir la velocidad ,
presentindose una inflexién en la curva, que conduce al periodo-
de velocidad decreciente de secado. En la practica, aunque pode
mos eliminar el 90% del agua de un alimento en cuatro horas, es-
posible que se necesiten otras cuatro horas a fin de eliminar 1la
mayor parte del 10% restante, y esta condicibn asint&tica va en
aumento, de manera que nunca se logra eliminar totalmente la hu

medad de un alimento bajo las condiciones normales de operacibn.

(Ver Fig. 2.1).
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Estos cambios ocurridos durante la deshidrataci6n -
pueden explicarse en gran parte en términos de los fenfmenos de-
transferencia de calor y de masa. En el curso de la deshidrata-
cib6n, el alimento pierde la humedad de su superficie forméndose-
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 transmisibn de calor hacia el centro del--
alimento, sobre todo porque el agua que se evapora deja huecos -
de aire trés de si. Ademés, 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 atmbsfera de la cémara con la misma rapidez con
que las pierde. Cuando estas dos velocidades se igualan, el pro
ceso de secado ha terminado.

La forma exacta de la curva normal de secado varia -
con los productos alimenticios, tipos de secadores y con las caon
diciones de secado, tales como temperatura, humedad, espesor del

alimento y otraos FactoresSSS)

2e1.3 P;gpiedades de los alimentose.

Las propiedades de los alimentos influyen tanto en -
la transferencia de calor y de masa y ambas pueden afectar las -

caracteristicas de los alimentos deshidratados.

2.1.3.1 QOrientacifn de los componentes.

Pocos alimentos se acercan a la homogenei--



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 &reas de carne magra y de grasa. Es
to nos sugiere que en donde existen capas de grasa, podemos lo--
grar el secado mis rApidamente si orientamos la carne en relacibn
con la fuente de calor de tal manera que la humedad se escape en

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

La orientacibn de los componentes también -
se aplica a las emulsiones. Si dentro de la pieza o gotita de a
limento, el agua esti emulsionada en aceite de manera que el acei
te constituye la fase continua, la deshidrataci6n seria més lenta
gue si la emulsién estuviera al revés, con el agua como la fase

continuasss)

2.1.3.2 Concentracibfn de solutos.

Los solutos en solucifn elevan el punto de-
ebullicibn de los sistemas acuosos, por lo que es de esperarse -
que alimentos con alto contenido de azdcar o de otros solutos de
bajo peso molecular tarden més en secarse. Ademés, la concentra
ci6bn de solutos aumenta en el agua restante a medida gue prosigue
el secado contribuyendo al periodo de velocidad decreciente en -

las curvas de deshidrataciﬁng56)

2.1.3.3 Agua ligada.

El agua se escapa libremente de una superfi
cie cuando su presibn de vapor es mayor que la presi6n de vapor-
de la atmbsfera. Pero a medida que un alimento se seca y va eli

minando su agua libre, disminuye la presibn de vapor por unidad-



de area. Esto se debe a que hay menos agua restante por unidad de
volumen y de 4rea y también a que una parte del agua esti ligada
por fuerzas quimicas y fisicas a los componentes s6lidos del ali

mentasss)

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 caon aire caliente.

Todos los secadores por conveccifin de aire poseen un
recinto aislado, un medio de hacer circular el aire dentro del -
recinto y un medio de calentar el aire. También tienmen wvarias-
formas de sostener el producto, aparatos especiales para recoger
el producto seco, secadores para reducir la humedad del zire 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 presi6én
estitica 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 estd en contacto -
con una llama o con gases de combustibn. En el calentamiento in

directo, el aire esti en contacto con una superficie caliente;



por ejemplo, es impulsado a traves de unos conductores o aletas-
calentados por medio de vapor, llama o electricidad. En el ca--
lentamiento indirecto el aire esti libre de contaminacifn, mien-
tras que en el calentamiento directo el proceso de oxidacifn ra-
ra vez convierte todo el combustible en di6xido de carbono vy -
agua. La combustifbn incompleta deja gases y rastros de hollfin -
que son recogidos por el aire y pueden ser transferidos al ali--

mentoe.

El calentamiento directo también transmite peguefias
cantidades de humedad al aire, pero normalmente estas cantidades
son insignificantes, salvo en el caso de alimentos muy higroscb-
picos. Estas desventajas son compensadas por el costo mis bajo
del calentamiento directo, pero ambos métodos se emplean extensa

mente en la deshidratacifn de alimentos.

Entre los equipos usados en el secado de alimentos -
con aire caliente tenemos: secador de horno o estufa, de cabina,
de tGnel, de torre, de cinta continua, de tolva, de lecho fluidi

zado, neum&tico, rotatorio, atomizad0r53’56)

2.2.2 Secadq_gnr contacto con una superficie caliente.

Como sustituto del aire caliente como medio de seca-
do se puede lograr la separacifn del agua, colocando el producto
hGmedo en contacto con una superficie caliente. En tales siste-
mas el calor sensible y latente de evaporacifn necesarios se su-

ministran al alimento por conduccib6n.

Durante el perfodo inicial de velocidad constante la

temperatura del alimento se aproxima a su punto de ebullicibn a-

la presifin del medio. Las velocidades de secado en este periodo
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son mayores que las obtenidas en el secado con aire a la misma -

temperatura.

El perfodo de velocidad decreciente comienza cuando-
la.velucidad de agua bhacia la superficie de evaporacifn es menor
gue la velocidad de evaporacibn, con lo que la temperatura del -
producto aumenta y se aproxima a la de la superficie caliente.
Si el secado se hace a la presifin stmosférica, la temperatura -
del producto durante el perfiodo inicial es superior a los 100%C.
A fin de obtenmer tiempos de secado razonables y poder secar has-
ta pequefios 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 pa
ra reducirlo se debe trabajar a presiones de vacio utilizando -

temperaturas mis pequefias de la superficies3'56)

Entre los equipos usados en este tipo de secado tene
mos: secadores de tambor (de pelficula y de rodillo), de vacfo vy

cémaras de calefaccifn, de cinta y vacio.

2.2.3 Secado por aplicacifin de energia procedente de una

fuente radiante, microondas o dieléctrica.

Este métado ha encontrado algunas aplicaciones en la
deshidrataci6bn de los alimentos. Las fuentes de infrarrojo uti-
lizadas en alimentos sensibles al calor son l&mparas de onda cor
ta, mientras que para los menos sensibles se usan generadores de
barra de longitud de onda larga. La calefaccifn con microondas-
produce una disipacibn mayor de calor pero sus mayores dificulta
des son el disefio y costo de los aparatos. La calefaccifn dieléc

trica tiene mayor aplicacibn comercial que la microonda princi--
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palmente por la relativa simplicidad de los aparatos disponibles. =

2.2.4 Secado por congelacibne.

También llamado secado por sublimacién o liofiliza--
cién. Se congela la humedad contenida en el alimento y luego se
sublima normalmente mediante la aplicacifn de calor a presiones-

muy bajas. Seri explicado con detalle en los siguientes capfitu-

lose.



CAPITULO III

ASPECTOS GENERALES SOBRE LA LIOFILIZACION

3.1 DEFINICION.

La liofilizacién (freeze-drying) es un método de secado por-
sublimaci6n, mediante el cual se lleva a cabao la extraccibtn de -
agua en estado de vapor, a partir de los alimentos congelados(cru
dos o cocidos). El1 hielo en el alimento es transformado a vapor-
de agua sin pasar por la fase liguida. La liofilizacién se efec-
tla en cémaras de secado, a muy bajas presiones (alto vacio) deba

del punto triple del agua.

Los elementos b&sicos para llevar a cabo un proceso de liofi

lizacibn son cuatro (Ver Fig. 3.1):

- La cémara de vacio de construccién fuerte para que resista la -
presi6n del aire exterior.

-~ Un sistema de generacifn de calor, que puede ser por medio de -
un fluido de transferencia de calor, eléctricamente o por medics
especiales de calor radiante, tales como elementos infrarrojos.
Un mecanismo para producir y mantener el vacio, colocado fuera-
de la cémara y que puede ser una bomba mecénica o un sistema de
eyectores de vapaor.

- Un medio para recoger el vapor de agua, que puede ser un conden
sador de pared fria, que se encuentra dentro o fuera de la céma
ra, pero antes de la bomba de vacio, con el fin de prevenir que
el vapor de agua se introduzca en la bomba y la descomponga.
Cuando se utiliza un eyector de vapor para producir el vacio,el
mismo eyector puede condensar el vapor de agua que se saca jun-

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

que se requiera de un sistema muy eficiente.
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FIG. 3.1 PRINCIPIO DEL FUNCIONAMIENTO DE UN LIOFILIZADOR - a=ca-
mara de secado, b= calentadores (placa), c= condensador,

= unibn a la bomba de VacquZQ)

3.2 TEORIA DE LA SUBLIMACION.

Para un mejor entendimiento del fenbmeno fisico de la subli-
macibn, en el gque se basa la liofilizacidn, los siguientes puntos

a tratar saon de mucha impartancia:

3.2.1 Calor latente.

Cuando un sblido sublima, absorbe calor latente de su
blimacibn, que es igual al calor requerido para fundirlo y cam---
biarlo del estado liquido a vapor. El1 calor para fundir un gramo
de hielo a 0°C sin elevar su temperatura es el calor latente de-
fusién del hielo, esto es casi 80 calorias. El calor para cambiar
un gramo de agua en vapor a 0°C sin cambiar su temperatura, es el
calor latente de vaporizacidn, que es casi 595 calorias. El1 ca--
laor latente de sublimacibén del hielo es por lo tanto de aproxima-

damente 675 cal o 0.78 watts-hr/grama.



Para asegurar que un alimento gque es sometido a lio-
filizacibn permanezca en gran parte libre de trazas de liguido,el
proceso es llevado a cabo a temperaturas debajo del punto triple
del aqua, siendo un velor tipico de -20°%C. La energia requerida-
para cambiar 1 gr de hielo a -20°C en vapor de agua a 0°C es equi
valente al calaor latente de sublimacién a 0°C méas el calor sensi-
ble requerido para elevar 1 gr de hielo de -20°c a 0°C. Debido a
las diferencias entre el calor especifico del hielo y vapor, el -
calor latente de sublimacién del hielo a -20°C difiere ligeramen-
te del valor para 0°C. Por ser la diferencia muy pequefia, puede
ser ignorado en los célculos en gque se involucren temperaturas -

practicas de liDFilizaciﬁnES7)

3.2.2 Enfriamiento por sublimacibn.

S5i no se abastece de calor externo para producir el-
cambio de estado, este calor seri obtenido del mismo s6lido. A
partir de la relacifn de calores latentes y especifico, puede de-
mostrarse que si 1 gr de hielo sublima a partir de una masa de -
1351 grs, inicialmente a DDC, la temperatura de los 1350 grs gue

o . .
guedan decaeri a -1 C, si no reciben calor de una fuente externa.

En una escala molecular ocurre lo siguiente: las molé
culas en un cristal de hielo estéan casi sin movimiento comparéandg
las con las moléculas en el agua fluida. La velocidad media de
movimiento, determina la temperatura del cristal. Debido a las
colisiones internas entre las moléculas, la velocidad y direccidn
de las moléculas individuales cambian constantemente. Las molécu
las cercanas a la superficie de un cristal y con velocidad méas al

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

macibn por lo tanto esti acompafiada por una reduccibn en la velo-



cidad promedio de las moléculas remanentes y una disminucibn de -
la temperatura del cristal. Si esta pérdida de energia no es .-
bien abastecida, la velocidad de sublimacibén progresivamente cae-

rés57)

3.2.3 Abastecimiento de calor.

Se ha demostrado que la sublimacibén en la liofiliza -
cibn ocurre por un abastecimiento de energia térmica a las molécu
las de agua en la sustancia congelada. La energia térmica es gz=-
neralmante transferida por radiacién o conduccibn, desde los alre

dedores, que estin a una temperatura mayor gque la sustancia.

Si el vapor de agua en la regibn de la interfase con-
gelada llega a saturarse, no hay transferencia neta de uapor ha -
cia afuera a través de la interfase y la sublimacibn cesa. Si se
mantiene la misma entrada de calor, la temperatura de la sustan -
cia se elevari hasta un limite 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 ro hay transferencia neta de moléculas de va--
por de agua a través de la frontera, el vapor en la regibn de 1la
interfase es saturado y ejerce una presibn, gue sb6lo es determina

da por la temperatura del hielo.

La presibn de vapor de saturacitn del hielo puede dis
minuir por la presencia de moléculas de otras sustancias en la sg
‘lucibn antes del congelamiento. Esta disminucibén es significati-
va sblo si las moléculas disueltas son pesadas y su concentracibn

es alta, pero no es importante en la liofilizacibn.



El vapor en equilibrio con el hielo asumiri una pre-
sibn uniforme igual en todas partes a la presién de saturacibn.
perc el vapor en contacto con las paredes de la cémara a una tem-
peratura mAs alta que la del hielo estari insaturado. Este vapor
obedece la ley de Boyle y Mariotte, variando su volumen inversa--

mente con la presi6n a temperatura constanteSS7)

3.2.5 \Vapor sobrecalentado.

Un vapor insaturado es llamado sobrecalentado porque
existe a una temperatura mAs alta que el correspondiente a un va-
por saturado a la misma presif6n. E1 sobrecalentamiento del vapor
en la liofilizacibn, incrementa ligeramente los requerimientos de

energiaS57)

3.2.6 Diagrama del fase del aqua pura.

La Fig. 3.2 muestra el diagrama de fase del agua pura
El punto triple (0.0099%C y 4L.5B mmHg abs.), es la (Gnica condicidn
donde las tres fades coexisten en equilibrio: sblido, liquido y -

vapor. A través del punto triple pasan tres curvas:

- La curva presifn de vapor para el agua o curva punto de ebulli-
cién (AO) con una pendiente igual a AHE/RTZ, donde AH, es el ca
lor latente de vaporizacib6n.

- La curva presién de vapor para el hielo o curva de sublimacibn
(BO) con una pendiente mayor que la anterior, igual a AHS/RTZ,
donde AHS es el calor latente de sublimacibn,y

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

va de fusitn (CO).

-

~ Debajo del punto triple la presi6n de vapor del hie-
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lo es menor que la del agua liquida favoreciéndose la sublimag — -

Ciénssa)

3.2.7 Diagrama de fase eutécticao.

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 sublimacién ocurre en cual -

guier punto debajo del punto eutécticoEBB)

3.3 MECANISMOS DE LA LIOFILIZACION.

£1 objetivo de esta descripcidn es tenmer una base real para

el énélisis de las velocidades d= liofilizacifn.

3.3.1 Penetracibn de la frcntera congelada.

Una descripcidn razonable del mecanismo de liofiliza-
cibn =2s gue existe una superficie de separacibn definida entre -
una regibén que esti completamente hidratada y congelada, y una re
gibn casi seca. La frontera entre la zona congelada y la zona se
ca avanza hacia el interior del alimento, a medida que la sublimag
cidn transcurre. Esto ocurre cuando el calor que proviene de una
fuente extermna, es conducido a la interfase entre la zona congela
da y la zona seca, produciéndose la sublimacién de la humedad des
de dicha interfase. El vapor de agua generado pasard a través de
la capa seca y escaparéd a la cémara. La Fig. 3.4 muestra un es -
guema de este comportamiento. La mayoria de los anflisis de velg

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

mDEZ'?)
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FIG. 3.4 FRONTERA CONGELADA DEFINIDA EN RETIRUEBQ)

3.3.2 Frontera definida.

3.3.2.17 Experimentos gue demuestran gue la frontera-

de sublimacitn es difusa.

Luikov<27) (1969), al abservar fotcgrafica -
mente la sublimacién de =sferas de hiela, colocadas en uAa cAmara
de vacio, verifich varios fenBmenos que podrian ser las causas -
que la frontera congelada no sea definida. Estos son:

- E1 desarrollo de cristales de hielo de varias formas y longitu-
des, v la desigualdad local de temperaturas a lo largo de la -
frontera congelada, que tienden a formar irreqularidades.

- La ocurrencia de la desublimacibén (pasoc del estado de vapor —
al estado s6lido) en algunos puntos, simult&neamente a la subli
macién en otros puntos de la frontera. Este fenGmeno refleja -
irreqularidades en la superficie sbélida, que originan la eleva-
cibn local diferente de temperaturas y presiones de vapor de -

agua227)

Brajnikov (1969) ,Meffert (1963) y Luikov -



(1969) obtuvieron mediciones del contenido de humedad y/o perfi--
les de temperaturas, gque sugirieron una propagacibn difusa de 1la
frontera congelada durante la liofilizacién, debido a que el mate
rial que estaba siendo secado contenia zonas congeladas en algu--

nos puntos pero no en 0trus£7’27)

2.2.2.2 Experimertos cue denmuestran que la frontera-

de =subliracibn es definida.

(27)

Bekz propcrciorid fotografias de mues=<ras
parcialmente _iofil:izada=s, después de 2CZ, 300, 400, 533 y 600 mi
nutos de liofilizacifin. E£stas fotcgrafias muestran claramentsz una
muy definida zramsizibn Zesde 4na zana seca de apariencia unifaor-
me a una zona congelada Zscurz, gue se retira hacia el intericr a

medida cue el tiemga de =ecad- se incrementa.

Clark(27)

mostrbd fo:ografias de muestras par
cialmente lic ilizzdas a varics tiempos Zespués de empezado el se
cado. Una vez interrumpido el proceso de liofilizacibén, las mues
tras fueron s=2cadas en hornos a vacio para determinmar el conteni-
do de humedad remanente. Luego, fueraon cortadas por la mitad vy
fotografiadas, observandose una porcién central descolorida y as
cura que representa la regibdn que adn contiene un alto porcentaje
de humedad cuando se interrumpe la liofilizaci6n. La demarcacidn
de esta zona de humedad residual estd bien definida y las posicig

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

de la fraontera de sublimacién durante la liofilizacibn.

Mackenzie(27) (1955) construyd un "microsco-
pio de 1liofilizacibn" con el gue pudo observar como ocurre la lig

filizacién en varios sistemas de liquidos transparentes congela--
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dos. E1 liquido distribuido en una capa delgada fue congelado en
el liofilizador, luego se hizo vacio, de tal modo que la sublima-
cibn ocurriera transversalmente al plano de observacibn microscb-

pica, observandose una fraontera de sublimacién bien definida.

La conclusib6n que se sacb de estos experimen

tos es que existen factores corme las estructuras irregulares y el
& . . . . (27>

fenbmeno de cristalizacibn, observados por Luikov que pueden-

conducir a una frontera de sublimacibén difusa, pero estos efectos

operan sobre distancias pequefas en los alimentos, por lo general

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

postulado de una frontera congelada definida en retiro es un mode

lo excelente.

3,3.3 Uniformidad de retiro.

Los alimentos tienen propiedades fisicas que varian -
de un lugar a otro en una misma sustancia, lo que puede conducir-
a velocidades no uniform=s de la capa congelada durante la liofi-

lizacibn. En general pueden ocurrir dos efectos:

- 81 la permeabilidad o difusividad efectiva para vapor de agua -
varia de un lugar a otro dentro de la capa seca, la velocidad -
de escape de vapor de agua bajo una diferencia de presibn par--
cial como fuerza impulsora también variard de un lugar a otro ,
haciendo que la frontera de sublimacib6n se retire més r&pidamen
te en algunos lugares que en otros. Un coeficiente de transfe-
rencia de masa no uniforme en la superficie exterior del alimen

(7)

to puede también tener este mismao 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 fraontera de subli-
macibn. S5i la conductividad térmica de la regién congelada no
es lo suficientemente grande para equilibrar estas desigualda--
des o si la regibn congelada no es continua, diferentes tempera
turas en diferentes puntos a lo largo de la frontera congelada

causaran diferentes presiones parciales de vapor de agua, como
fuerza 1impulsara de transferencia de masa y nor lo tanto se pro

7

ducird un retiro no uniforme de la frontera congelada.

Margaritis vy Hing(27) (1971) reportaron mediciones-
de la uniformidad de retiro de la frontera congelada dentro de ta
jadas de carne de pavo durante la liofilizacibn. E1 retiro de -

la frontera congelada fue claramente definido, aunque no uniforme.

3.4 VENTAJAS QUE OFRECE LA LIOFILIZACION.

La liofilizacibn 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 gque la liofilizacifn sea un método -
excelente, que ofrece las siguientes ventajas:

a) Reduccibn de peso .- El1 peso promedio de los productos
liofilizados es casi la tercera parte del producto fresco
original, lo que es favorable desde el punto de vista del
transporte.

b) Ahorro de espacio .- Los productos liofilizados adecuada
mente empacados, permiten el mejor uso del espacio que -
los productos frescos.

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




d)

e)

f)

g)

h)
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rigidamente congelado, su estructura celular gqueda fijada
por lo tanto el producto liofilizado, retendri su forma vy

volumen original.

Rehidratacién .- E1 soluto permanece uniformemente disper

sado y distribuido sin sufrir ninguna concentracibn 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
tacibn extremadamente rApida y completa.

Ausencia de desarrollo microbiolbgico .- Debido a que

el secado tiene lugar a bajas temperaturas, el oreciwsien-
to tacterial, la actividad enzimética vy los cambios quimi
cos adversos son minimizados y permanecen inactivos, mien
tras los productos estén secos.

Preservacifn sin refrigeracifén .- El producto liofilizado

adecuadamente envasado se conserva durante mucho tiempo.

Aceptabilidad vy apariencia .-

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

minima pérdida de constituyentes volAtiles conservéndose-
el sabor y aroma en el producto liofilizado.
Color .- Los cambios indeseables de color son minimizados.

No endurecimiento superficial .- Durante la liofilizacién

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.

Proteinas .- Puesto gue el producto esti congelado, no se

producen burbujas ni espuma que, en el caso de liofiliza-

cibn de algunas sustancias, producirian cambios como 1la-
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desnaturalizacibn superficial de las proteinas.

La Ginica y mas importante desventaja del proceso de liofili-
zacibn es su relativamente alto costo, comparado con el método -

convéncional de secado (secado por aire caliente)g53'65)

3.5 ALIMENTOS QUE EN LA ACTUALIDAD SE LIOFILIZAN INDUSTRIALMENTE

En l1la actualidad se liofilizan muchisimos productos alimenti
cios, inclusive platos preparados, listos para ser servidos. Asi

tenemos:

a) Frutss:meanzanas, albaricoques, pl&tanos, ciruelas, fram -
buesss, cguayabzs, peras, pifas, fresas, cerezas; Jjugos de
naranja, de limfén, de lima, arandanrno agrio, fresa, pifa ,
guayaba, maracuy&, papaya, etc.

b) Productos anir=les: carne cruda o cocida de res, de pollo

de cerdo, de pavo; bacalao, tocino, jambn; maTiscos:camam
nes, langostinos, langosta, cangrejo, almejas, ostras; ex
tractos de carrmes, 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, espirragos, alverjas, tomate, etc.

d) Productos licteos: regquesbfbn, leche descremada, etc.

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

latina, té instantineoc, café instanténeo, macarrones, ce-

reales para el desayuno, etc.

f) Platos preparados: torrejas de carhe de res, de cerdo o -

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

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

Fuera del marco alimenticio, la liofilizacibn se emplea en -
la elaboraci6n de productos farmacelticos: antibibticos, plasma -

sanguineo, leches maternizadas,etc.

3.6 SECADO CON AIRE CALIENTE VS. SECADO POR LIOFILIZACION.

Variables §gc£dn por_aire Secedo por 1iofilizacibn
de Proceso caliante.

Operacibén Batch o continua. Batch o semicontinua.
Temperatura 100 - 200°F. Temperaturas suficiente-

mente bajas para prevedr
el descongelamiento.

Presibén Atmosférica. Debhajo de 4 mmHg (deba-
jo del punto eutéctico).

Tiempo Generalmente menos de Inicialmente entre 12 vy
12 horase. 2L horas, pero con las -

nuevas técnicas se ha re
ducido a casi la 39 par-
te.

Velocidad Mcderada o rapida. Tebricamente ninguna.
del aire

Humedad Atmosférica. Casi 100%.



Calor al
Ermductn

Pérdida de
humedad

Transferencia
de fluido in-
ternoe.

Probabilidad-
de Rxn. Quimi
ca enzimatica
o microbial.

Volumen del -
producto
Costo del eqgui

po y proceso

Aplicacibn a -

alimentos

Estructura

Densidad

Color

Olor
Estabilidad en

almacenamientao

CDlD;
Olor

Sabor

Textura

Desnaturaliza-
ci6bn de prote

nas

Desde el aire por con-
veccibn.

Por evaporacibn de -
agua desde la superfi-
cie del alimento.

Migracibn de agua vy sbH
lidos.

Mediana(d2 moderada a
buena).

Marcado encogimiento.
Bajo a moderado.

Adecuado a frutas,
millas, hortalizas.

Se-

PRODUCTO SECO

Producto s6lido seco.
Mayor que el original.
M&s oscuro.
Generalmente cambia.

Buena con tendencia a
Ooscurecerse y ponerse-
ranciao.
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Desde las placas calenta
ras por radiacibn y con-
duccibn.

Por sublimacibn de los -
alrededores de la zona -
de hielo en retrocesao.

S6lo hay migracibn de -
agua mas no de sblidos -
disueltos.

Remota.

No hay encogimiento.
Alto.

Para todos los alimentos
especialmente para los -
gue 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

M&s oscuro.
Frecuentemente anormal.
Frecuentemente anormal.
Casi seco-durao.

Grande.

Hay poco cambio.
Normal.

casi normal.
Casi normal.

Pequefia en productos
dos.

CcTru



FIG.

FREEZE-DRIED AIR-DRIED

3.5 MUESTRAS DE ALIMENTOS SECADOS POR
AIRE CALIENTE Y POR LIOFILIZACION.

(65).
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CAPITULO IV

CONGELAMIENTO

Esta etapa es determinante en la liofilizacifn, ya gue contrg
lando las condiciones de congelamiento es posible influir en la-
velocidad de secado, rehidrataci6n, textura, retencifn de voléti

les y color del producto durante y después del secado.

L.1 LAS RAZONES PARA CONGELAR LOS ALIMENTOS ANTES DE LA DESHIDRA

TACION.,

a) Ya que la velocidad de las reacciones de deterioroc de un
alimento disminuye con el decrecimiento de la temperatu-
ra, la primera raz6n para congelar los alimentos ser4 re
ducir los cambios no deseados durante el proceso. Las -

temperaturas usadas est&n en el rango de -20° a -30%C.

b) La segunda y la raz6n mAs importante es la fijacifbn de -
la estructura del alimento. En el rango apropiado de tem
peratura, la estructura histolbfgica se fija evitando asfi
que colapse durante el proceso de sublimacibn; el vapor-
de agua puede escapar a través de huecos vy Capilaridadeé
que permanecen abiertos, tal que el proceso de sublima--
cibn es facilitado vy el tiempo de secado es reducido.

Los liquidos pueden ser congelados en estado espumante.
La propiedad de fijar la estructura seri de gran importan

cia para las propiedades reconstitucionales del alimento.

L.2 CONSIDERACIONES GENERALES.

4.2.1 Composicifin y estructura de los alimentos.
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Los principales componentes de los alimentos san: a

gua, carbohidratos, protefinas, grasas, sales y 4cidos que se d;i

tribuyen en el agua en forma de:

a) Una dispersibn molecular de sustancias solubles como azflicares,
4cidos y sales.

b) Una solucibn coloidal, que esté formada por macromoléculas hi
drofilicas en agua pura (como alblminas) o soluciones de sales
(como globulina).

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

(5)

Seglin Luyet existen cinco formas diferentes de a-
gua ligada en el material biolbgico: 1) agua en exceso; 2) agua
metabblica; 3) agua vital (cuya remocibn de la materia viva tie-

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

Cuando se consideran las protefnas, estos cinco gru-
pos se reducen a dos: congelables y no congelables. HKuprianoff-
(1968) propuso que el término "agua no congelable" sea definido-
como el agua que permanece sin congelar a temperaturas debajo de
-30°c. Ast algo de liquido puede estar presente a temperaturas-

normales de liafilizacibns57)

L.2.2 Temperatura eutéctica.

La temperatura eutéctica es la temperatura a la cual
la cristalizacibn de una solucifin 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 definicibn. En tales casos, Rey se
refiere a 1la temperatura eutéctica como la temperatura a 1la cual

la solidificacibn es completa.

Rey (1960) recomienda el siguiente procedimiento pa-
ra obtener los resultados 6ptimos de liofilizacibn:
1) Determinar el punto de solidificacibn completa por mediciones
de 1la resistencia.
2) DBterminar la temperatura a la que ocurre la fusitn incipien-
te por anflisis térmico.
3) Congelar a la temperatura de solidificacifbn completa o debajo.
L) Durante la fase de sublimacibn, secar a temperaturas debajo -

del punto incipiente de fusibn.

Segln Rey, muchas sustancias no cristalizan totalmen
te cuando se congelan, pefo podrian alcanzar una condicibn meta-
estable en la que fluidos intersticiales a medida gue se van can
centrando forman un s6lido transparente. Ourante el secado, es-
tos cuerpos transparentes pueden ser responsables de la desnatu-
ralizacibn. Rey pens6 que la temperatura a la gque ocurre la des
vitrificacibn puede también ser determinada por condiciones de -
resistividad y de anflisis térmico. Posiblemente la cristaliza-
cibn puede ser inducida por un recalentamiento cuidadoso a esta-
temperatura, sequido por un reenfriamiento a la temperatura de -

(5)

secado deseadae.

4.3 INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE CONGELAMIENTQ.

L.3.1 Efecto de la temperatura sobre el tamafio del cristal

de hielo.



El tamafio del cristal de hielo est& relacionado di--
rectamente con el n@mero de nlcleos. Unos pocos nlcleos grandes
podrian causar la formacifin de unos cuantos cristales de hielo,
mientras nlcleos numerosos podrfan resultar en numerosos crista-
les de un tamafio menor. E1 control del tamafio del cristal es por

lo tanto dependiente de la nucleacibn (Fig. &4.1).

de cristalizacion

V:

. !

N numero de centros

\_—- .
L & —_—

c b a

+e_mpera+uro CC)

FIG. 4.1 NUMERO DE CENTROS DE CRISTALIZACION Y VELOCIDAD
(57)

DE CRISTALIZACION VS. TEMPERATURA.
Cuando durante el congelamiento de una mezcla comple
Jja de-soluciones presente en los alimentos, la temperatura est4

debajo del punto de congelamiento t en primer lugar *todos los-

F!‘
centros de cristalizacién empiezan a formarse (curva N); su nlme
ro es pequefio, pero incrementa ripidamente con la elevacifin lige
ra de temperatura. Similar es la dependencia de la velocidad de
crecimiento de los cristales (U) con la temperatura (Fig. 4.1).

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

n ) .
a"= un ndmero pequefio de cristales grandes aparece (pequefo N ,



alto V); si el congelamiento es hecho en esta regi6n de tempera-
turas resultar8 una estructura cristalina gruesa. A temperaturas
mAs bajas-en "b"- resultari una estructura finma y a temperaturas
aln més bajas- en "c"-un gran ndmero (N) de cristales pequefios -
(pequefioc V) es producido. Para propbsitos de ilustracién debe -
. ’ - - - pd 3
mencionarse que el numero de cristales contenido microscGpicamen
te en una fibra muscular a -45°C fue 10 veces més en comparacibn

con el que apareci6 en la fibra del mismo tamafic a -150E211’57)

L.3.2 Efecto del tiempo de congelamiento sobre la veloci--

dad de secadao.

Las propiedades del producto final seco pueden ser -
muy alteradas por el método usado durante el congelamiento. VYa-
que el secado tiene lugar desde una superficie, la velocidad de
secado debe variar con el &rea de la superficie a partir de la -

cual la evaporacidn puede ocurrir.

El congelamiento mas rapido da como resultado crista
les de hielo méAs pequefios y un area superficial mAs grande gue -
produciri una velocidad de secado més ripida; sin embargo, en ma .
teriales donde el flujo de vapor no controla la velocidad de se-
cado, el tamafioc del cristal de hielo tendrd poco efecto una vez-
que la frontera de hielo ha retrocedido hacia el interior. La -
congelacibén répida al conducir a la formacién de cristales peque
fios y numerosos forma una estructura finamente porosa en el pro-

ducto liofilizado.

Mientras gue, la congelacién lenta tiende a la faor-
macidn de cristales intercelulares de gran tamafio; gue le dan al

producto una estructura gruesa y esponjosa, poniendo en peligro-



la estructura celular. §i el alimento es congelado muy lentamen
te el tejido celular se quebraria, las velocidades de deshidrata-
cibn y rehidratacibén ser&n ripidas, pero la capacidad de reten--

cibn de agua vy la textura del producto rehidratado sera pnbreEZ7)

4L.3.3 Efecto de la localizacibén de los cristales de hielo

y de los vacios resultantes sobre la estructura del

producto liofilizado.

Durante el congelamiento y la liofilizacibén de carnes
la localizacibn del cristal y de los vacios resultantes en el pTo
ducto liofilizedo estén gobernados por la velocidad de congela -

(27) encontraron que el tejido de la -

miento. Koonz v Ramsbottam

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 vy

los vacios resultantes dejados por la remocidn de los cristales-

de hielo se ubican en diferentes lugares. Asi:

- En hielo seco-acetona a -176°C los vacios se ubican dentro de-
las fibras musculares, siendo numerosos en cada fibra.

- En aire a -49°C los vacios se localizan en la periferie alre--
dedor de cada fibra muscular.

~ En aire a.-3SDC los vacios se ubican en la periferie de las fi
bras y entre fibras adyacentes.

- En aire a -26°C los vacios estéan entre fibras adyacentes.

- En aire a -13°C los vacios son méas grandes ubicados entre fi--

bras.

De lo cual desprendemos que en el congelamiento len-

to, los cristales se localizarén en Areas extracelulares, mien -



tras que en el congelamiento ré&pido los cristales de hielo se lo

calizaréan tanto extra como intracelularmente.

Hing(27) reportd las distribuciones de tamafioc de po-

ro medidas con un porosimetro de mercurio para muestras de carne
de pavo bongeladu a diferentes velaocidades. Los resultadas san

mostrados en la Fig. 4.2. A velocidades lentas de caongelamientao
los di&metros de poro son més grandes, los que disminuyen a medi

da gue aumenta la velocidad de congelamientao.

L.4L METODOS DE CONGELAMIENTO.

Los métodos de congelamiento se pueden clasificar en:

L.4.1 Congelamiento por corriente de aire frio (refrigeran

te gaseoso).

La congelacibfn con aire es econbmica, pero generalmen
te més lenta que otros métodos. Se puede acelerar el caongelamien
to con corriente de aire muy fria. En este método, los alimen--
tos a ser congelados san colocados en bandejas, ya sea libres o
en paquetes, y las bandejas son colocadas en serpentines de caon-
gelamiento en un cuarto de temperatura baja con aire frio soplan

do saobre el alimento.

El congelamiento en tdnel es el més usado, siendo un
sistema en donde un cinturbfn de engranaje largo de movimiento -

lento pasa a través de un tlnel conteniendo aire frio en movimief:

ta. La velocidad de este cinturén es variable de acuerdo al

tiempo necesario para congelar el alimento. En algunos tipos de

congelamiento por ténel los alimentos son colocados en bandejas-

de malla de alambre y cargados sobre rejillas. El aire frio es
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introducido dentro del ténel en contracorriente a la direccibn -
del flujo del producto. La temperatura del aire estf usualmente
entre 0°F v -30°F (- 18° v -34°C) si bien para un congelamiento-

ri4pido puede ser més baja (entre -30° y —ASDC).

La velocidad del aire varia de acuerdo a las ideas -
del embalador de materiales, sin embargo si es necesario un con-
gelamiento répido se debe recircular un volumen bastante grande-
de aire para obtener un aumento relativamente peguefio en la tem-
peratura del aire a medida que éste toca y deja el producto. E1
aire frio tieme un calor especifico muy bajo v por esta razbn un
gran volumen debe ser distribuido cuidadosamente a través del sis
tema, Posiblemente 2500 ft/min pueda ser considerada una veloci

dad préctica y econbmica del aire a -20° (-29°0).

El congelamiento por tdnel de alimentos no empagueta

das tiene dos desventajas: la-primera es el problema de la deshi
dratacifin del alimento durante a1 congelamientn y la segunda es_

la necesidad de descongelar el equipo.

Si el congelamiento fuera dividido en dos o més eta-
pas se reduciria la pérdida de humedad en el producto. S§i gran-
des volimenes de aire de humedad relativa alta son usados en la
primera etapa, el producto seri congelado sin secado excesivo.
En la segunda etapa las diferencias de temperatura y de presibn-
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 voldmenes resultard en un congelamiento més ripi-

4p$55,66)



4L4.4.2 LCongelamiento por contacto indirecto con un medio

refrigerante (refrigerante s&lido).

En este método de congelamiento el alimento se colo
ca sobre una.superficie met&lica (placa) enfriada por salmuera -
fria, fre6m o cualguier otro medio refrigerante gque circula por
los conductos internos de la placa. E1 tiempo de congelamiento-

varia con el espesor del producto asi como con su naturaleza.

Una desventaja con respecto al método anterior es -
gue acui el congelamiento es aplicable sblo a paquetes de forma-
rectangular predeterminada y del mismo espesor, aunque una venta
ja seria gque las unidades son mAs compactas, ocupan menos espacio

y consumen menos energia.

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 sbélidos -
compactos congelan mAs ripido que las piezas individuales sepa--

. ~ . _(55,66)
radas por espacios pequefios de aire.

L.4L.3 Congelamiento por inmersién directa en un medio re-

frigerante (refrigerante liguido).

El congelamiento por inmmersib6n directa en salmuera-
de baja temperatura fue el comienzo del congelamiento ripido. Ya
gue los liquidos son buenos conductores del calor, un alimento -
puede congelar ripidamente por inmersidn directa en liquidos de-
baja temperatura tales como salmuera de cloruro de sodio, solu--

ciones de azlcar, y glicerol.

Las ventajas del congelamiento por inmersibn 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 inmersién
debe ser capaz de permanecer sin congelar a 0°F o menos. Se ha
encontrado que la inmersidn en nitrbégeno liquido es el método més
rdpido de congelamiento. A pesar de su costo este método tiene

muchas ventajasSSS’EE)

L.4.4 Congelamiento por evaporacifén en la cabina a vacio-

del liofilizador.

E1l material fresco se coloca en la camara del liofi-
-lizador y se evacla ésta en la forma usual, produciéndose la con
gelacibn por el enfriamiento debido a la evaporacibdn de agua del

alimentao.

El congelamiento evaporativo esti limitado para pro-
ductos con una gran area superficial para un féacil escape de va
por. Para que este congelamiento sea satisfactorio el producto
debe tener una cantidad suficiente de agua libre en relacibén al
peso del producto. Este congelamiento es répido y da buenos re
sﬁltadns con vegetales, que pierden del 16 al 19% de agua inicial

pero no da buen resultado con carnes causindoles endurecimiento

v decoloraciéng71)



APITULO V

FENOMENOS OE TRANSPORTE EN EL SECADO POR LIOFILIZACION

5.1 TRANSFERENCIA DE CALOR.

5.1.1 JTransferencia de calor a través de la capa congelada

El calor es conducido directamente hacia la capa con
gelada que esti en contacto con la frontera no porosa que puede
ser: la pared de una botella cilindrica en la que una capa de 11
quido ha sido congelada o el fondo de una bandeja conteniendo 11
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 sublimacif6n serd inicialmente muy baja,
por lo que debe establecerse un gradiente de temperatura que prg
voque el flujo de calor a través de la capa congelada. En el -
transcurso de la sublimaciébn la temperatura interfasial se eleva
lentamente hasta alcanzar la temperatura de la fraontera bandeja-

alimento congelado en el punto final de la sublimacibn.

Para obtener el menor tiempo de secado, la temperatu
ra constante de la frontera bandeja-alimento debe ser la més al-
ta posible, evitando la fusi6n del alimento durante el secado.
Cuando la sublimacibn continCa, la temperatura interfasial se -
eleva, pero la resistencia al flujo de vapor de la capa seca au-
menta. E1 mantener la misma entrada de calor ocasionar un exce
so de energia que seri absorbido como calor sensible. Un incre-
mento de la temperatura bandeja-alimento solamente es evitado re
duciendo continuamente el suministro de energia, lo gque produce-

una disminucibn de la velocidad de sublimacib6n.
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5.1.2 Transferencia de calor por conduccibn a través de la

capa seca.

En este tipo de calentamiento (Ver Fig. 5.2) el con-
trol estd 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 sublimacifn 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, 1la-
temperatura de la interfase de sublimacif6n también ser& constan-
te. Bajo estas condiciones la velocidad de sublimacib6n variaré-

inversamente con el espesor de la capa seca.

5.1.3 Conductividades Térmicas.

5.1.3.1 Efecto de 1la presifn v la naturaleza del

gas circundante.

En 1la Fig. 5.3 se muestra la variacibn de -
la conductividad térmica con la presibn y la naturaleza de los-
diferentes gases y en la Fig. 5.4 se muestra la variacifn de 1la
conductividad térmica con la presi6n y el vapor de agua dentro-
del alimento seco (sin gas circundante). En las dos figuras se
pueden observar las siguientes tendencias:

a) A muy bajas presiunes, la conductividad térmica alcanza un va
lor asintb6ticeo inferior, que es independiente del gas circun-
dante o vapor de agua. Esta conductividad térmica asintb6tica
depende de la estructura del alimento y no de la presibn del
gas 0 vapor de agua.

b) A altas presiones, la conductividad térmica alcanza nuevamen-
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te un valor asint6tico superior. Esta asintota es caracteris
tica de la estructura del alimento y del gas o vapor de agua
En consecuencia a altas presiones la conductividad térmica se
incrementa cuando la conductividad térmica del gas aumenta vy
el peso molecular del gas es menoTe.

(27)

Harper recopil6 datos tebricos y experi
mentales saobre la conductividad térmica y concluy6 gque correspon
den con la siguiente ecuacib6n:

1

ity W (5.1 )
kga (1 + C/P)
kg = Conductividad térmica del gas en el s6lido poroso.
OOR Conductividad térmica del gas libre.
C = Constante.
P = Presibn.

A presiones muy bajas (PLC) — kg = kgO(P/C) = @

A presiones muy altas (C/P) =0 — kg = kga

Puesto que la conductividad térmica de los sb6lidos (ks) no varia
con la presifbn, la conductividad térmica efectiva (ke) de cual -
guier material poroso lleno de un gas tiene dos componentes: uno
la matriz s6lida y otro el gas que llena los poros.

- A muy bajas presiones: (5.2 )
- A altas presiones: (5.3 )

- En 1la reqgibén de transicibn:

k = fk_+ (1 -Ff)P kg

e s a] (5.4 )

(P + C)

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

La regibn de transici6n de los datos de Har



per indica que para la liofilizacifn de un alimento poroso seria
necesario operar a presiones méis altas para sacar ventaja de las
mias altas conductividades dentro de los sb6lidos (Neumann 1963) .
Sin embargo es bastante complejo ya gque la presifn también afec-
taria la temperatura del hielo reduciendo de este modo el efecto
del aumento de conductividad. Los cambios de presi6n también -
pueden afectar la transferencia de calor a la superficie del ali

mento, asi{ como también la transferencia de masaES’27’69)

5.1.3.2 Efecto de la velocidad de congelamiento so-

bre la conductividad térmica.

Ya gque el congelamiento r&pido antes de 1la
liofilizacibn produce espacios de poro m&s pequefios en el alimen
to liofilizado, a una determinada presifn se lograrén conductivi
dades térmicas mAs bajas cuando el congelamiento es més réapido.
Si la velocidad de un proceso de liofilizacifn esti limitada por
la transferencia interna de calor, la velocidad de liofilizacibn
para alimentos congelados ripidamente serd menor que para alimen

tos congelados lentamenteSZ7)

5.1.3.3 Efecto de la estructura del alimento.

27)

Triebes y King encontraraon que la con -

ductividad térmica en la direccibn paralela a las fibras en car-

nes es mayor que en la direccibn perpendicular a las fibras.

5.1.3.4 Efecto del contenido de s6lidos disueltos.

A mayor contenido inicial de s6lidos disuel

tos, mayor es la conductividad térmica del alimento debido a 1la

porosidad reducida y 8l incremento de la matriz sélida527)
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5.1.4 Flujo de calor en el sistema de vacio (espacio gue

rodea al alimento),

El calor es usualmente transferido por radiacibn,
siendo las velocidades determinadas por la diferencia entre 1las
cuartas potencias de las temperaturas absolutas de la placa ca-
lentadora v de la superficie del alimento. Tebricamente el enne
grecimiento de las placas incrementa la velocidad de transferen-
cia para una determinada temperatura de placa. Si la turbulen -
cia fuera importante las variaciones en el espaciado entre pla -
cas tendrian un efecto marcado en la transferencia de calor en-

la cémaraES7)

5.1.5 Ecuaciones de transferencia de calor para varias for

mas de calentamiento.

Teniendo en cuenta el disefio del liofilizador, el fe

némeno de transferencia de calor puede ocurrir:

5.1.5.1 Por Conduccibn.

Esta forma de transferencia de calor esti -
limitada al caso en donde el alimento congelado se encuentra en
contacto con la fuente de calor y toda la sublimacifbn tiene 1lu-
gar desde el lado opuesto de la superficie descubierta. En este
caso el mecanisho es la simple conduccién térmica a través de sb

lidos en serie. Ver Fig. 5.5.

Cuando las 4reas de contacto no son uniformes, la transferencia-
de calor sera:

q = (Tg - T30 (5.5 )
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La capa seca nunca excede la temperatura de
la interfase de hielo, que es el nivel mis bajo de temperaturae.
La temperatura maxima del alimento congelado estaria en la inter
fase alimento-bandeja ya que no puede ocurrir la sublimacibn vy

sus efectos de enfriamientoe.

Un mal contacto entre la placa-bandeja y/o
bande ja-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 prbGxima a la del hielo (1.5000
BTU/OF pie hr) y es mucho m&s alta que otras conductividades co-
nocidas de alimentos secos. La transferencia de calor a través
del alimento congelado es importante s6lo para dos métodos de se
cado:

a) Secado por contacto, cuando el calor es aplicado por un 1lado
y toda la sublimacibn 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 sublimacibn.

5.1.5.2 Por Conveccibn-conduccibn.

Dentro de los disefios de este tipo temnemos:

Ia) En 1la Fig. 5.6 se considera una pelicula delgada en un matraz
conectado a un condensador y a una bomba de vacio. En este-
caso, la transferencia de calor por conveccibn ocurre desde-

los alrededores a través del matraz a la superficie de hielo

vy la transferencia de calor por conduccibn a través del ali--

mento congelado y pueden ser descritos por la siquiente ec.:
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Q = U—A (T, = T) = ki AT, =T (5.6 )

1/UA

1/(haAa) (5.7 )

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

1/U = l/ha (5.9 )

Asumiendo que hay una caida de presifin des-
preciable entre la superficie de sublimacibn y la superficie se-
ca, la temperatura Ti es esencialmente constante y estd fijada -
por el vacio del sistema. Como el espesor del hielo disminuye,
la velocidad de transferencia de calor a la superficie de hielo,
la velocidad de sublimacibn y la temperatura en la interfase Tig
se incrementan. Cuando Tig alcanza el punto de fusién del hielo
éste se derrite y la sublimacifn cesa ya que la presifn en el -
frasco se estaria aproximando a la presifin de vapor del agua en

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

mar el hielo. Esto sucede cuando:

xg U (T =TI +Ty = Ty | (5.10)

ic

La velocidad promedio de secado es:

- - (5.11)

Qave kig dxg A (T, = Ty) (5.12)

(l/ha+xg/kgl)kic+xi




LS

1n kiC (1/ha + xg/&gﬂ + L A(Ta = Ti) (5.13)
)

ic

k
L
kic (1/ha + xg/kg

1

S5i se aplicara calor radiante a la superfi-
cie de hielo, al mismo tiempo gue se transfiere calor desde el-

aire, la ec. 5.13 se convertiria en:

Qe = Kjg-1m kic(l/ha+xg/kgl)tL A(Ta—Ti)+EhrA(Te—Ti) (5.14)

L A
kic (l/ha + xg/kgl

b) En la Fig. 5.7 se muestra el diagrama de un trozo de alimento,
donde la sublimacibn ocurre por ambos lados del alimento. En-
este caso la transferencia de calor por conveccifin ocurre des
de los alrededores hacia la superficie del alimento seco y la
transferencia por conduccibn ocurre a través de la capa seca
del alimento. Estas transferencias pueden ser descritas por

la siguiente expresibn:
= kKA (T_-T.) (5.15)
iL  ° *

La ec. 5.15 puede reescribirse:

9 = AT, =T (5.16)

(1/h + AL/Kk)

Donde el gradiente de temperatura representa la diferencia entre

la temperatura del aire Ta v la temperatura de la frontera de -

hielo T..
i

5.1.5.3 Par radiacibn-caonduccibn.

En este modo de transferencia de calor 1las
placas no estin en contacto directo con el producto vy el calor -

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



rencia de calor por conduccifn entre la superficie del alimento

y la superficie de sublimacifn puede ser descrita por:

/R = Kk (TS - Ti) (5.17)

AL

F1G. 5.8
Placa

e/

S

I E

i : J
lir2a central Jdel alimentc

Tprom = Temperatura absoluta promedio, definida por:
Tprom = (T, + T))/2 (5.18)

La transferencia de calor por radiacifn entre el radiador y la-
superficie del alimento es determinada por la ecuacibn:

a/A = (5.19)

El término de la derecha es el flux de radiacifin de calor que in
volucra la constante de Stefan-Boltzmann (S), las emisividades vy
las temperaturas absolutas. Este término puede ser conveniente-

mente linearizado usando la ec. 5.18.

4 L 3

h, = 1 < (Te - Ts) = b o,(Tprnm) (5.20)
(Te’Ts) (l/ee + 1/5F - 1)

La ec. 5.19 resulta: q/l-\-:hr(TE - Ts) (5.21)

Combinando las ecs. 5.17 .y 5.21:

DE
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I

q/A (Te - T.)

i (5.22)
L/k + l/hr)

El denominador de esta ecuacifn representa la resistencia a la-

transferencia de calor entre la placa y el hielo.

Cuando la transferencia de calor al alimen-
to es por radiacién, es importante conocer la absortividad del-
alimento congelado y liofilizado, las emisividades de las superfi
cies o fuentes radiantes o reflectivas. A menos gque los metales
usados en los aparatos de secado sean altamente pulidos, las emi
sividades estéan alrededor de 0.95 y son virtualmente no reflecti

vasSe.

Ya que el calor por radiacitn es a través -
de la capa seca, la temperatura mixima permisible en la superfi-
cie es mucho mAs alta, generalmente limitada por el peligro de-
quemada . Sin embargo la conductividad térmica de la capa seca
en vacio es bastante baja vy 1la transferencia de calor es restrin
gida, no obstante la alta temperatura exterma. Las ventajas del
calentamiento por radiacifn sobre el calentamiento por conduccifn
son: el mantenimientn de bajas temperaturas del interior cangeLg

do vy 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 calaor decrecenSZQ)

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 alejando



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

tencia al flujo de vapor, vy la presibn en la interfase r&pidamen
te alcanza la presibn de saturacibn, correspondiente a la tempe-
ratura interfasial. Si la presib6n de vapor en la frontera seca vy
en la interfase se mantienen constantes, la velocidad m&sica de
flujo de vapor estari en relacibn inversa al espesor de la capa
seca, y seria la mitad cuando el espesor de la capa sea el doble.
Una presibn de vapor interfasial constante significa una tempera

tura interfasial CnnstanteSS7)

5.2.1.2 Factores gue afectan la resistencia de 1la

capa secae.

Mientras gque la resistencia de una capa ho-
mogénea al flujo de vapor depende de su espesor, la resistencia-
de un espesor dado-resistencia especifica-depende de la naturale
za de la sustancia congelada y de la velocidad con gque fue conge
lada.

(57)

Kramers durante el congelamiento de ali
mentos liquidos observ6 la formacib6n de cristales de hielo puro
extendidos a través de la capa congelada y paralelos a la direc-
cibn del flujo de calor. El espaciado entre estos cristales de
hielo era una mezcla eutéctica congelada (Fig. 5.9). En la lio-
filizaci6bn el hielo sublima y los vacios o capilares gue 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. Seqgln Kramers, las soluciones eutécticas o de concentracio-

nes mayores son dificiles, sino imposiblesde liofilizar y un in-

cremento de la dilucibn proporciona una estructura permeable.
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La velocidad de congelamiento de una solu -
cibn de concentracién menor que la eutéctica influye en el ndme-
To y las dimensiones de la seccifn transversal de los cristales-
de hielo. Un congelamiento r4pido produce un gran nOmero de fi-
naos cristales de hielo. VYa que la conductancia de vapor depende
de la segunda o tercera potencia del radio, es preferible un nl-

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

5.2.2 Fluijo de vapor en el sistema de vacio (en el espacio

gue rodea al alimento).

Las masas de aire que ingresan al sistema desde el--
producto, son f&cilmente arrastracdas por el vapor de agua, nece-
sitindose de un condensador refrigerado para extraer el vapor,en
serie con una bomba mecinica para extraer el aire; de lo contra-
rio, se acumularia una capa de aire sobre la superficie de con -

densacibn reduciendo su eficienciae.

5.2.3 Transporte de masa interna-difusividad efectiva.

El transporte de vapor de agua a través de la capa--
seca puede ser una combinacibtn de difusib6n molecular misica a--
través .del gas inerte, por difusibén Knudsen y flujo viscoso (poi
seuille o hidrodin&mico) en respuesta a un gradiente de presién
total. A las presiones mas 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 composicibn y presibén
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total, teniendo en cuenta los efectos simultineos de difusién -
Knudsen, difusifén molecular y flujo viscoso. Para un sistema qga

seoso binario:

- ) o N

Nm _ Cszgka VA ku(CszgfkgP) . CoP ymVI3 (5.23)
(8208g+ka)RT 82039 +k P Am RT

km = ywkg + ygkw (5.24)

La difusividad Knudsen para cada componente i est& dada por:

k;, = C; VRT/M (5.25)
Co> Cl, CZ = parametros estructurales que reflejan la geometria-

del medio poroso y son independientes de los gases presentes.

Cg = Constante de permeabilidad viscosa, con dimensiones de laﬁ-
gitud al cuadrado, depende s6lo de la estructura de la capa
seca y es mucho mis variable que 'os otros dos paréametros ,
probablemente debido a la gran sensibilidad del flujo viscag
so en presencia de cualquier grieta grande del alimento.

C, = Constante de permeabilidad de Knudsen, con dimensiones de-
longitud. Es mayor para tamafios de poro mias grandes vy es
dependiente de las condiciones de congelamiento.

C, = Es el factor geométrico para la difusifén, es adimensional .

Sus valores estian en el rango de 0.2 - 0.7.

5.2.3.1 Efecto de la presibn.

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

que la presifin a lo largo de la capa seca es igual a la presifn-
total en la chmara de secado, la ec. 5.23 puede ser simplificada
i o
[} .- ' — W
de modo que D' seria: D = CZ Duwg kuJ (5.26)
(N

a
2Dug+ kuP
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De modo que 1/D' es lineal en funcibn de la presibn (Fig. 5.11).

Si 1la velocidad de liofilizacifn estd limi-
tada por transporte interno de masa, el reciproco de la veloci--
dad de secado se incrementard linealmente con la presifn. En la
Fig. 5.12 se muestra D' para carne de pavo, en presencia de nitnd
geno o helio: a bajas presiones D' alcanza un valor asintb6tico -
constante superior correspondiente a la difusividad de Knudsen -
gue es independiente de la presibn; y a altas presiones D' es in
versamente proporcional a la presib6n total, reflejando la depen-
dencia de la difusividad binaria mésica Dgg. La difusividad ma-
sica binaria para vapor de agua-helio es mayor que para vapoTr de
agua-nitrb6geno; de modo gue D' en presencia de Helio es mayor a

presiones més altas que en presencia de nitrégen0527)

b) En ausencia de gas inerte.- Cuando no -

hay una cantidad apreciable de gas inerte en la cémara (ejm.cuan
do una bomba de vacio mantiene la presib6n de la céamara a la pre-
sifbn de vapor de hielo en equilibrio con el condensador) y a una
temperatura del condgnsador lo suficientemente alta, habr§ una -
contribucifbn del flujo viscoso al transporte de masa en la capa-

seca junto con difusifn de Knudsen. D' esté dado por:

DT = kw + co P/u (5.27)
Nw = - (kw + E‘.D P/ud. d P (5.28)
d z

dz = Distancia en la direccién del flujo de vapor.
En este caso D' aumenta a medida que la presibn aumenta, después
de ser constante a un valor asintb6tico igual a la difusividad de

Knudsen a presiones mas bajas.

Es evidente gue la diferencia de presifn en
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tre la fase de hielo y la cémara podria variar durante el secado.
Si el aliimento tieme una baja permeabilidad es de esperar que la
difusibn gobierme inicialmente (pequefia diferencia entre la céma
ra y la fase de hielo). Sin embargo, cuando el espesor de la ca
pa seca y la caida de presibn sea mayor, predomina el flujo hi-
drodinémico. Se ha observado gue la temperatura de la fase de--
hielo permanece constante en todo el periodo de secado, casi si-
milar a latemperatura de equilibrio con la presibn de la camara-
Esto indica gque la diferencia de presibn es muy pequefia a través

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

5.2.3.2 Efecto de 1la estructura.

La difusividad efectiva paralela a las fi--

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

5.2.4 Alimentos liguidos congelados-permeabilidad.

5.2.4.1 Efecto del contenido inicial de sb6lidos di-

sueltos sobre la permeabilidad.

27)

Kramers interpreté las permeabilidades-
de vapor durante la liofilizacién en funcibn de los contenidos -
de sb6lidos disueltos, encontrando que un contenido inicial mayor
de sblidos formaba una estructura mis densa de la capa seca, v

por lo tanto una velocidad méas lenta de liofilizacibn, lo que re

fleja una permeabilidad m&s baja de la capa seca (menor porosidad).

5.2.4.2 Efecto de la velocidad de congelamientao.

(27) también encontré que las permea

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

cibn decrecen cuando la velocidad de congelamiento se incrementa.



Esta tendencia se debe a cristales de hielo mé&s pequefios forma--
dos en el congelamiento a velocidades mAs altas y a los vacios -
mas pequefios dejados por la remocibn de hielo mediante la subli-

macibébn. Estos vacios més pequenos hacen a C, més pequefio (pro--

1
porcional a las dimensiones de los vacios, ec. 5.25). Por tanto
bajo condiciones de secado cominmente usadas para alimentos 11i--
quidos congelados, el proceso de permeabilidad es en su mayor pac
te por flujo Knudsen. 81 es directamente proporcional a la velg

cidad de secado.

5.2.5 Ecuaciones de transferencia de masa para diversas - -—

formas de calentamiento.

Teniendo en cuenta los disefios de liofilizadores usa
dos para el estudio de transferencia de calor, el fen6tmeno de -

transferencia de masa pued3 ser deecrito por las siguientes ecs.:

5.2.5.1 Por conduccibén.

Ver Fig. 5.5. En este caso la transferen--

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

(dw/dB), = N = k; A (P, - P) (5.29)

AL

(dw/d8) , = velocidad de transferencia de vapor.

5.2.5.2 Por conveccibn-conduccibn.

a) Ver Fig. 5.6. Al igual que el anterior,
la transferencia de calor y de masa ocurren en la misma direcci6n,
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 hielao al medio circundante-

puede ser descrita por:

N = km R (Pb - Pa) =

. - (5.30)
RT
La ec. anterior puede ser descrita como una serie:
A (P, - P.)
N, = i a (5.31)

5.2.5.3 Radiacibn-caonduccibn.

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 seré&:

Ny,= D" AP -P) (5.32)

AL R T

5.3 VELOCIDAD DE SECADO.

En l1la Fig. 5.14 se muestra un esguema general del proceso -
de liofilizacién, donde el calor latente de sublimacibn es transfe
rido desde una . fuente de calor hacia la frontera de sublimacibn-
v el vapor generado es transferido desde ese punto a un sumidero
de humedad, usualmente un condensador refrigerado. Cuatro factg
res gobiernan la velocidad de liofilizacién, y saon:

- 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 sublimacifn, usualmente por un -
proceso de conduccibn.

- Transferencia interna de masa (vapor de agua) desde la fronte-
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rd de sublimacibén hacia la frontera exterior del alimento, debi
do a la diferencia entre la presién parcial de vapor de agua -

en equilibrio con la frontera de sublimacién y la presibn par-

cial de vapor de agua en la superficie exterior del alimento ,

usualmente por un proceso de difusibn mésica, difusib6n Knudsen

y/o flujo viscosao.

- Transferencia externa de masa desde la superficie exterior del
alimento hacia el condensador u otro sumidero de humedad, dehbi
do a la diferencia entre la presif6n parcial de vapor de agua -
en la superficie exterior del alimento y la presibn parcial de
vapor de agua en equilibrio con el sumidero de humedad.

Las velocidades de transporte de calor y de masa en respues
ta a la fuerza impulsora (AT o AP) son determinadas por los coe-
ficientes de transferencia de calor y de masa. Para nuestros -
andlisis consideraremos las formas de calentamiento y remocibn -
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:

g = h, (T, = T (5.33)

= - ° a
q hy (T_ = T.) SEELY
De estas ecs. : g = (Tg = T3) (5.35)

(l/he + l/hi)

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

(Tg - Tg) = (5.36)

h,
-
(Tg - T3) he

De manera similar, el flux mésico de vapor de agua desde la fraon

tera de sublimacién es dado por:



Nw = kgi (F'iu - Psw) (5.37)

Nu = kge (Psw - Pew) (5.38)

De ecs. 5.37 y 5.38 : N = (Piw ~ Pou’ (5.39)

(l/kgi + l/kge)

Las variables en estas ecs. estin relacionadas asi:

g = AHS Nu (5.40)

PiLIJ = f (Ti) = funcibn de Ti (5.41)

Sih, h,y, k _, k ., estan fijados por el disefioc del liofilizador
e i ge ai

y las propiedades de la sustancia gque esti siendo secada, vy si -

Te v Peu estin fijados por la temperatura de la fuente de calor-

vy el condensador (condiciones de operacif6n), las ecs. 5.36,5.39,
5.40 vy 5.41 son ecs. independientes con cuatro incdgnitas (Nu’ g,
Ti’ piw) que permiten determimar la velocidad de secado Nu'

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

(5.42)
(l/kge +

5.3.1 Limitaciones.

Las ecs. (5.35) v (5.39) en forma de flux son iguales
al producto de un2 resistencia reciproca (conductancia) y una -
fuerza impulsora (Te = Ti) o (Piuj - ?eu)’ gue se regularén para
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 ooeficientes de transferencia de calor vy de masa. Cuando Te
v por lo tanto TS san eleyadas para acelerar la velocidad de lig
filizacib6n mediante las fuerzas impulsoras mias grandes, se pre--

sentarian dos limitaciones en el proceso en donde el calor es -



abastecido a través de la capa seca:

a) La zona congelada no debe derretirse, porque destruye la cali
dad del producto liofilizado. Es decir, T; debe ser manteni-
do debajo del punto de fusi6n.

b) La temperatura de la superficie exterior Ts’ no debe ser t3n
alta que cause el deterioro térmico, como la desnaturalizacibn
de proteinas en el alimento seco. Para la mayoria de los ali

0 G
mentaos TS max S5 alrededor de 60 C (140°F).

Estas limitaciones de las fuerzas impulsoras disponibles pa
ra la transferencia de calor y de masa, son las causas de las ba
Jjas velocidades de liofilizaci6n en comparacién 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 vy de igual manera
Piw v Ti (ec. 5.39). Las limitaciones mencionadas anteriormente
establecen un limite mximo de la velocidad de secado.

Si el valor limite de la temperatura de la superfi--
cie exterior TS es alcanzado primero, la velocidad de secado es-
tard limitads por la ec. (5.34) y Gnicamente puede ser incremen-
tada poz el aumento de hi' Entonces se considera gue el proceso
estaré limitaao por la transferencia interna de calor. Cuando -
(hgx hi) v los coeficientes de transferencia de masa son lo sufi
cientemente altos, tal que Piw es muy prbximo a Pew’ la veloci -

dad de secado estarad limitada por la resistencia a la transferen

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



ratura de la fuente de calar.

De otro lado como se muestra en la Fig. 5.1l4, un fac
tor gque influye en los coeficientes de transferencia de calor vy
de masa es la presi6n total (inertes + presifn de agua) en la cé
mara de secado. Incrementando la presib6n total, kgi tiende a de
crecer (y probablemente también kge) y h; a incrementar. En con
secuencia a la misma presi6n, hi se incrementa lo suficiente con

respecto a k v k de manera que el limite de fusibn en la -

ge gi’
temperatura de la frontera de sublimacibn Ti es alcanzado prime-

ro. En este punto la velocidad de secado estari limitada por la
ec. 5.39, es decir por transferencia de masa, y s6lo podria in--

Si k E>> k entonces la-

gi® g gi’
velocidad de secado puede incrementarse aumentando kgi’ es decir

crementarse aumentando kge y/o0 k

el proceso estard limitado por la resistencia a la transferencia
interna de masa. Del mismo modo para kgi»)kge’ el proceso esta-
rj limitado por la resistencia a la transferencia externa de masa,
En el proceso de liofilizacibn es deseable fijar -
las condiciones de disefio y de trabajo, de modo que la velocidad
no estari limitado por las resistencias externas a la transferen
cia de masa o de calor. Las resistencias internas de calor y de

masa son caracteristicas del alimento, pero las resistencias ex-

ternas son caracteristicas del equipo.

5.3.3 Coeficientes externos de transferencia de calor vy

de masa.

No se han hecho mediciones de los coeficientes ex--
ternos de calor y de masa porque:

- Los coeficientes externos caracterizan al equipa.



- En un liofilizador bien disefiado con altas velocidades de seca

do, los coeficientes externos no influyen en la determinacibn-

de los tiempos de secad0527)

5.3.4 Coeficientes internos de transferencia de calaor y de

masa-Madelo URIF (retiro uniforme de_lq_Frangra_“de

hielao).

El modelo bésico usado por la mayoria de los investi
gadores para analizar las velocidades de secado, es mostrado en
la Fig. 5.15. Las ecs. que agqul se desarrollan son hechas para-
una geometria laminar, sin embargo se han desarrollado ecs. para

(27)) y cilindricas (Hing(27)).

geometrias esféricas (King
Para nuestro modelo de secado unidimensional:

hi = k/aL (5.43)

kgi = D! (5.44)
RT oL

AL puede relacionarse a la fracci6n de humedad remanente, respec
to de la inicial x y sl 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 sublimaci6n. 4L es el espesor de la muestra si el
secado ocurre desde ambas earas.

La velocidad de liofilizacibfn puede relacionarse caon Nuj igualan-

do 1la vélocidad de cambio del contenido de sgua al flux de vapor

de aguas
N, = _L _1 (- dx/d8) (5.46)
2 M V
W W
—dX/dB = 2 Mh.l Um Nh.l (5.[_}7)




(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 Mo Vu (TS - Ti) (5.49)
AH_ L% (1-x)
s
Igualmente de las ecs. 5.35, 5.40, 5.43, 5.45 y 5.47:
-dx/d8 = b4 kM Vv (T, - T.) (5.50)
2
AHs L (l-x+2k/Lhe)
y de las ecs. 5.39, 5.44, 5.45 y 5.47:
- dx/d8 = 4D'M VvV (P, =-P_) (5.51)

5i se asumen constantes las fuerzas impulsoras, las ecs. 5.49,

5.50 y 5.51 pueden integrarse para dar:

X=X (B=B (5.52)
- = - dB .52
S | CLoe/ng) de = bk MY, (T, T
x= AHsLZ J B8=0
para dar: 1 - x =8kM V (T, 6-T:,)8 _ bk (5.53)
2
AH LT (1-x) Lhe
X=X 8=8
_l(x-l) dx = b kMyv (T -T, d 8 (5.54)
= | AH_ L? 8=0
s
2
- (x=1)/2 = 4 k My Y, (Tg - T30 8 (5.55)

—_—

a8

X=X =]
-(l-x+__2D' J)dx = (P, - P_ JLD'M V ds (5.56)
x=1 et iw ew ww g g
- Lk RT 2 -
ge RTL




x2-2(l+ 2D' Jdx+ uLD' +1 = (P. -P_ )BD'M U B
iw  ew wow

LHQERT LHQERT RTL2

- .€5457)

Una vez que la temperatura de la zona congelada ha sido determi-
nada, rélacianando 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 maodelo URIF.

Cuando las siguientas ecs. son alcanzadas:

1l - x >» 2 k/Lhe (5.58)

l - x >> 20D RT/Lkge (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 relacifin constante:

]
AHS D (5.60)

(Te - Til
RTk (F’iuj - Pem)

Debidao a que Ti v Pihj son constantes si Te v Peu se mantienen =

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

se cumplen durante una gran parte del tiempo de secado, en que Tji

se considera constante vy he v k pueden ser ignorados durante -

ge
todo el secado; en efectao, es el caso deseado para el disefio de -
un eguipo a gran escala ya que corresponde a las velocidades de -
secado méAs altas posibles. La ec. 5.58 se puede ignorar si Ea es
ajustada continuamente durante el secado para mantener TS constan
te. Ti v pim’ también ser&n constantes si las desigualdades de
las inecuaciones 5.58 y 5.59 estin en sentido contrario durante-

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

resistencia externa corresponderd a bajas velocidades de secado.

EXACIONAL
> pon-



70

5.4 TIEMPOS DE SECADO.

El tiempo B para completar el secado, siguiendo el modelo -
URIF puede ser obtenido por sustitucif6n de x=0 en una de las ec.

integradas:

B8 = (5.61)
BkMuVu (Ts_Tf)

8 = (1 + 4k/1h,) (5.62)

8kM V (T_-T.)
ww e ‘i

B = RT LZ (1+4D'RT/Lk ) (5.63)
8D'M VU (P, -P_ )
w w 1w ew

Si (Te-Ti), (TS-Ti) v (Piu_peu) no pueden ser tomados como cons-
tantes durante el secado, es necesario integrar las ecs. 5.49,
5.50 vy 5.51 numéricamente o graficamente desde x=1 hasta x=0 pa-
ra obtener el tiempo predecido para el secado completo.

Para el caso a de la transferencia de calor por conveccib@n-conduc

ciébn, partiendo de la ec. 5.13 y considerando

(5.64)

Resulta: B = (5.65)
kiC(Ta-Ti) ln(kic(l/ha+xq/kql)+L)

kic(l/ha+xg/kgl)
Para el caso b de la transferencia de calor por conveccibn-conduc

cibn,considerando la siguiente ec.

N, = _L A (-dx/dB) (5.66)
2 M V
w w

y combinmando las ecs. 5.31 y 5.66 resulta:

L A (-dx/dB) = a (P, - P (5.67)
2 M.V
w w

(1/k, + 4L/D') RT



Yk

L o'M Vv (P, - P_)
Wwoow i a
2

l - x =

Z 20'/k L (5.68)
RTL m

(- dx/da)
Esta ec. puede ser integrada considerendo (Pi—Pa) constante y x=0
al final del secado, resultando:

g = (5.69)
ab'™™M v (P.-P )
w w 1 a

Ec. gue puede ser usada para predecir las velocidades de liofili
zacibn, cuando estén limitadas por transferencia de masa.

Una ec. similar puede ser descrita para la velocidad de liofili-
zacibn limitada por transferencia interna de calor. De las ecua-

ciones 5.40, 5.16, 5.6€6, y 5.67 e integrando:

_ 2 2
8 = (1-x)° L AHS (5.70)
8 k vam(Tb = Ti)
Considerando x=0 : . B8 = (5.71)

8kM vV (T -T.)
Para el caso de la transferencia de calor por radiacién-conduc -
cibn, consideramos la siguiente expresién:
d (AL) = g/A (5.72)

d 8 Pi AH

Con la ec. (5.23):

(Tg = T3) (5.73)

Integrando esta ec., en la que L varia de 0 a L/2, resulta:

B = fag M (5.74)
(T_-T,)
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Notacibn para el capitulo V.

- 0 D

J J O O » D b Db
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1)

T
0

T
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- O

3 M 0O O O O
9] = e

r X~ X X X~ X~ X X X X ~ ~
E .

T D =2 =
g =

Area de transferencia de calor.

Area 8é1 frasco en contacto con el aire circundante.
Area del frasco en contacto con el hielo.

Area de la interfase de sublimaci6n.

Difusividad efectiva.

Difusividad binaria para el par de gases w-ge.
Coeficiente de transferencia convectivo.

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

Coeficiente externo de transferencia de calor.

Coeficiente pelicular de transferencia de calor para la in
terfase placa-bande ja.

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 radiacibn para -
Cuerpos negros.

Conductividad térmica de la capa seca.
Conductividad térmica de la bandeja.
Conductividad térmica del alimento congelado.
Difusividad de Knudsen del componente g (gas).
Coeficiente de transferencia de masa externa.
Coeficiente de transferencia de masa interna.
Conductividad térmica del frasco.

Difusifn 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 (1lb agua/lb s6lido secao).

Contenido de humedad en equilibrio con la humedad de la cé&
mara de secado.

Peso molecular del componente i,
Flujo masico de vapor de agua.
Presibn total.

Presifn del aire.



73

= Presifn en el limite emtre el aire y el producto.
= Presifn de la cémara.

= Presitn parcial de vapor de agua en equilibrio con el sumi-
dero de humedad o temperatura del condensador.

P. = Presifn de la frontera de sublimacién.

= Presibn parcial de vapor de agua en equilibrio con la fron-

1w tera de sublimacién.

o
"

Presif6n de la superficie del alimento.

)]

= Presifn parcial de vapor de agua en la superficie del ali -
mento.

= Flujo de calor BTU/hr.
= Flux de calor BTU/hr piez.

= Distancia entre la placa y la superficie del alimento.

)}
E

= Temperatura absoluta.
= Temperatura del aire circundante.
= Temperatura del limite entre el aire y el alimento.

= Temperatura de la fuente radiante.

O O D
|

= Temperatura de la frontera de sublimacibn.

= Temperatura de la interfase hielo-vidrio(en el frasco).

[
a

= Temperatura de la superficie seca del alimento.

m

= Coeficiente global de transferencia de calor.

= Volumen ocupado por peso de vapor de agua inicial(pieB/lb).

E

= Fraccibén de humedad remanente respecto de la inicial(ft /1lb)
= Espesor del frasco.

lu}

= Espesor del hielo en cualquier tiempo.

= Fraccibén molar del componente g (gas).

< €« X X X e 4 44 -4 -4 4 4 unwao Q8
lDHI o

= Fracciédn molar del componente w (agua).

E

Letras griegas.

€. = Emisividad del alimento.
Ee. = Emisividad de la placa.
Vy, = Gradiente de composicibn.

VVp = Gradiente de presibn.

AH_ = Calor latente de sublimacién.

AL = Espesor de la capa seca que varia con el tiempo.
= Densidad de sblidos secos incluyendo los vacios.
= Densidad del hielo.
= tiempo.

&L = viscaosidad.
!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 liofilizacibn
es necesario efectuar una secuencia de pasos o etapas.Estas son:
a) Seleccibn de la materia prima.

b) Consideraciones del procesao.

Preparacibn de la materia prima.

- Congelamientao.
Deshidratacién primaria y secundaris.
- Punto final del proceso.
c) Empacado.
d) Almacenamiento.

e) Rehidratacibn.

6.1 CSELECCICN DE LA MATERIA PRIMA.

La seleccifn de una materia prima de 6ptima calidad es muy-
importante en la liofilizacibn de alimentos, porque a mayor cali
dad de la materia prima mayor seri 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 gque originman la forma

cibn de perbxidos,que serin tratados en el capitulo VII.

AdEméé, se debe caonsiderar que no todas las especies y va-
riedades de frutas y vegetales son las m&s adecuadas para ser

liofilizadas. También hay gue tener en cuenta aspectos de comer
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cializacibn (aceptabilidad del consumidor) de ciertas variedades

y especies.

Materia

prima A

Mcﬂ‘eri [o]

cali

calidad minima aceptable =

tiempo de almacenamiento

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

ALMACENAMIENTO DEL PRopucTolo?

La seleccifn 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.
Rsi, el contenido de &cidos grasos no saturados indica la prg
babilidad de ranciamiento y el alto contenido de azlcares redu
cidos en la proteina de los alimentos incrementa las reaccio-
Hes Maillard en el producto seco.

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

d) Punto de vista econbmico (ejm. es deseable una materia prima-
de alto contenido de sblidos secos y de bajo contenido de azl

cares) de lo contrario, se requeriria temperaturas de secado



muy bajas, que retardarian la velocidad de secado.

Un Gltimo punto, es que por regla general, las materias pri
mas libres de defectos externos, con coloer yv textura apropiados vy
tamafio uniforme, etc., poseen un bajo contenido microbial. Asi,
la experiencia ha demostrado gue existe una buena correlacion en
tre los estindares quimicos, fisicos y microbiolfgicos, si son -
adecuadamente establecidos. Es importante tener esto en cuenta

para reducir el nGmero de pruebas a realizarse.

6.2 CONSIDERACIONES DEL PROCESO.

6.2.1 Preparacifn de la materia prima.

Los alimentos seleccionados se deben procesar inme--
diatamente para preservar sus cualidades biolbgicas, organolépti
cas y nutricionales; y se deben preparar ajustindolos a las con-
diciones de operacifn de la planta. Deben presentar una gran su
perficie y reducido espesor para facilitar el secado siendo acaon
sejable distribuirlos en lotes homogéneos de la misma forma, volu

men y peso. La materia prima es sometida a:

6.2.1.1 Lavadao.

Esencialmente para remover la suciedad.

En algunos casos es necesario:

6.2.1.2 Pre-tratamiento guimica.

Lavado con agua clorada.

En algunos casos como en ciertos vegetales

y frutas, es necesario el lavado con agua clorada o con solucig
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nes de bajas concentraciones de hipoclorito de sodioc (NaOCl) pa-
ra la eliminacibn de agentes microbiales. E1l cloro es un fuerte
oxidante capaz de reaccionar con muchas impurezas en el agua y de
matar organismos ripidamente, 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 dosificacifn de cloro en agua pa

ra realizar el lavado de las materias primas.

Sulfitado.

Es una manera de preservaciln quimica para
evitar tanto el deterioro microbiano, asi como antioxidante para
evitar el oscurecimiento enzim&tico y para reducir las pérdidas
de &cido ascbrbico, y los cambios de color y sabor de ciertas fru

tas y vegetales durante el secado, almacenamiento y rehidratacibn.

El deterioro en carbohidratos es importante
en frutas y vegetales por lo que se les debe tratar con sulfitaos
0 agentes adecuados antes del secado, mientras que los tejidos a
nimales al no tener grandes cantidades de carbohidratos, tienen-
un deterioro en carbohidratos de menaor importancia. Las excep--

(8)

ciones son los productos lacteos y huevos.

Las frutas suelen tratarse con dibéxido de a
zufre (502), coma en el caso de las manzanas, albaricoques, duraz
nos, peras, uvas, etc.; las hortalizas con sulfito y metasulfito

sbdico, como en el caso de las papas, maiz, etc.

Tratamiento con cloruro de calcio.

Se. hace este tratamiento a las peras para a

yudar a controlar el dafio térmico durante el secado y para con--
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trolar el oscurecimiento no enzimdtico durante el almacenamiento

a temperatura ambiente.

Tratamiento enzimi&tico.

Antes del secado, el contenido de glucosa de

los huevos (gque pueden secarse enteros o en polvo, yema o clara
en polvo), serd reducido por tratamiento enzimitico para obtener

un producto estable.

6.2.1.3 Tratamiento Fisicao.

Concentracibn.

En el caso de soluciones diluidas, éstas se
pueden pre-concentrar antes del congelamiento por razones econb-
micas, evitando siempre la disminucibn de calidad. Asi, en el
caso del jugo de naranja, el contenido de aroma no disminuye vy
la leche 1liofilizada en polvo posee la misma buena propiedad re

constitueional de la leche liofilizada no concentrada.

Para preconcentrar se puede hacer uso de
tratamiento a bajas temperaturas, como concentracibn al vacio o
concentracibn congelante; o también de un tratamiento mecénico -

como la centrifugaci6n.

La concentraci6n no debe pasar de un cierto
limite, porque a mayor contenido de materia seca, es mis dificil
el congelamiento y el flujo de vapor a través de la capa seca, lo

gue haria pricticamente imposible la liofilizaciébn.

Blangueado o escaldado.

Las investigaciones han demostrado que la-



mayor parte de hortalizas y frutas, necesitan del blangqueado. E1
blanqueado sirve principalmente para inactivar las enzimas, gue-
de tho modo causarian alteraciones indeseables en el color, sa-
bor, textura y valor nutritivo (pérdida de vitaminas A, 81, 82,
C) del alimento durante el secado. Existen dos métodos de blan

~queado:

- Blangueado en agua caliente.

La temperatura del liquido del escaldado-
se mantiene a unos lDDDC, vy 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 dard los resultados deseados y so-
breblanqueado hari que el alimento se ponga blando, sensible vy
esto seri motivo para un secado mis dificil. Se debe evitar el
escaidadn a temperaturas excesivamente altas, que causaria con-
siderables dificultades durante la deshidratacifn, y también en
prolongar el tiempo de escaldado, que ocasionaria destruccidn de

vitaminas y pérdida de minerales.

Durante el escaldado en agua caliente se
producen pérdidas de constituyentes de las células de tejidos ve
getales, solubles en agua y hay que procurar que estas concentra
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. VYa que si estas concentraciones alcanzaran

un valor més alto, se reduciria el periodo de almacenamiento vy



se veria afectada la calidad del alimento.

En algunos vegetales verdes, el pH del 1li

quido de Fscaldado va disminuyendo, porque los liquidos celulares
son Acidos, y es necesario afiadir carbonato sbdico o sal con el-
fin de mejorar el pH, dentro del rango de 7.3 a 7.5, para evitar
la decoloracibén que sufre la clorofila al calentar los tejidos-

(8)

verdes en un medio 4cido.

-~ Blangqueado a vapor bajo presi6n atmogﬁfiqa

Tiene ventajas sobre el blanqueado en a--
gua caliente, como son, que las pérdidas por disolucién de vita-
minas y sales en el liquido escaldado son menores y que no hay -
peligro de gque ocurra el oscurecimiento no enzimitico; en algu--

nas hortalizas se incrementa el periodo 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. E1 tiempo de blanqueado no es medido hasta gue el

(8)

alimento alcanza 19UDF.

Coccibn.

Algunos alimentos necesitan ser precocidos-
antes de la deshidratacibén, por razones de preferencia del consu
midor, como la carne de pollo o de camarones; asi como también -
porque el producto seco pre-cocido puede ser de mayor calidad que

el no-cocido (ejm. carnes).

6.2.1.4 Pre-tratamiento mecénico.

Se considera:
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Limpieza.

Eliminaci6én de la parte no comestible del-
alimento a procesar. Asi tenemos:
- GBrasa excedente y huesos de las carnes.

- Espinas, escamas y visceras de los pescados.

1

Pepas, chscaras y corazones de las frutas,
- Ralices, tallos y chscaras de los vegetales.

- Venas, caparazones de los mariscos, etc.

Cortadao.

El alimento se debe cortar tratando de que-
presente un Area superficial mixima y uriforme, reduciendo el es
pesor para acelerar la velocidad de secado, sin peligro celular-
y para una buena rehidratacién. Las diversas formas en gque se -
presentan los sb6lidos 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 rehidratacif6n. 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 granulos o polvo en

estado congelado manteniendo su sabor y araoma.

Filtracibn y Clarificacibn.

En el caso de soluciones, extractos o Jjugos

que luego de preparados necesitan filtrarse.
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6.2.2 Congelamiento.

En el capitulo IV se explica con detalle la influen

cia del congelamiento en la liofilizacibn.

6.2.3 Deshidratacibén Primaria y Secundariae.

En el proceso de deshidratacién se consideran dos e-
tapas:

~ La deshidrataci6n primaria, que es la etapa de la liofilizaci6n
en si, en la que el hielo del alimento sublima, debido a las -
condiciones de presibn y temperaturas bajas (debajo del punto-
triple).

- La deshidratacién secundaria, es la etapa final en la que el g
gua no-congelable (agua fuertemente ligada por fenbmenos de ad
sorcibn) se evapora a condiciones de presi6n baja y temperatu-
ras moderadas saobre cera (20°C a 60°C). Es decir esta etapa -

se 1inicia cuando el Gltimo cristal de hielo ha desaparecido.

6.2.3.1 Deshidratacibn primaria- sublimacibn.

Una vez que el alimento estd totalmente caon
gelado, se coloca en una camara impermeable al aire, sellada y e
vacuada hasta alcanzar un vacio 6ptimo (0.5 a 0.05 torr), y se a
plica calentamiento para que ocurra la sublimaci6n. E1 vapor de
agua que escapa de los cristales de hielo es extraido mediante-
condensacibn en una trampa fria o por adsorcibén en un adsorbente

quimico, etc.

Temperatura de sublimaci6n.

La temperatura de los alimentos tiene que -



ser cuidadosamente controlada durante la sublimacifn. Si se ele

va sobre un cierto limite, ocurrirf la fusién intersticial que o

rigina la desnaturalizacifén. La presencia de fluidos intersti--

ciales en el curso de la sublimacibén puede provocar:

- Alteracibn enzimitica o quimica del alimento.

- Pérdida de agentes volatiles o saborizantes, debido a la evapo
raci6bn libre de las soluciones.

- Espumado de toda la masa, si es muy importante la fusibn inters

ticial.

En este punto, es necesario sefalar que la-
minima temperatura de fusibn incipiente (Tim) es diferente de la
temperatura mAxima de completa solidificacibn (TCS) vy generalmen
te es mayor. Esto es debido al hecho gque en el curso del conge-
lamiento ocurre superenfriamiento dentro de los fluidos intersti
ciales, demorando su cristalizacifn. Es por lo tanto necesario-
enfriar el sistema a una temperatura mucho mis baja (Tcs)’ para-
que no tenga lugar una evaporacifn parcial durante el secado pri
mario.

Por supuesto, no todos los alimentos son -
sensibles a los riesgos de evaporacidn siendo posible trazar fue

ra del diagrama térmico, dos valores de Ti que servirén de 1i-

m’
mite de una zona de trabajo para la liofilizacif6n industrial.

(Fig. 6.2). El secado efectuado cerca del limite superior, pro-
porciona mixima velocidad de secado, pero resulta un producto no
parejo, mientras que el secado efectuado cerca al limite inferior
da un producto de excelente calidad, pero no es econfmicao. Por 1lo

que se debe establecer un compromiso entre las: necesidades de prg

duccién vy los requerimientos de calidad.
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FIG. 6.2. ZONA DE TRABAJO PARA LA LIOFILIZACION INDUSTRIALSS7)

Transferencia de calor vy de masae.

Para que la sublimacifn proceda a velocidad
canstante es necesario extraer el vapor de agua de la interfase
de sublimacibn tan répido como sea posible y suministrar el ca--
lor en forma eficiente. En otr=s pal=zbras dz=bzmos sugerar dos -
problemas; la transferencia de vapor de agua (transferencia de -

masa) y la penetracibn de energia (transferencia de calor).

Transferencia de masa.

A medida que la interfase de sublimacibn se
profundiza dentro del alimento, el vapor de agua tiene que circu
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 demaostrado que-
es necesario una cierta caida de presibn entre la capa de hielo-
v la superficie de la torta seca para la transferencia de vapor-
de agua. Esta caida de presifin debe ser lo mis alta posible; sin
embargo, es restringida, debido tanto a la méxima temperatura per

mitida para la sublimacién como al precio del equipo de bombea.



Transferencia de calor.

Si la transferencia de masa es restringida-
dentro de ciertos limites, es obvio que no habri necesidad de -
proporcionar mis calor del que puede ser usado para la sublima--
ciébn. Sin embargo, no solamente es suficiente suministrar lacan
tidad de energia requerida, sino también de evitar la destruc --
cibn del alimento. Tenemos que proporcionar calor a una superfi
cie en movimiento gue esti encerrada entre una capa seca y una -

capa congelada.

En el caso de un ligquido congelado en una-
bande ja, el calor es transferido a través de la capa congelada
hacia la frontera de sublimaci6tn. Como el calor tienme que fluir
a lo largo de un gradiente térmico, si bien la temperatura pue-
de ser caorrecta en la interfase de sublimacibn, podria ser dema-
siado alta en la masa congelada y especialmente cerca de su base.
Se debe evitar el sobrecalentamiento vy la fusidn intersticial me
diante un adecuado control de la estructura del alimento congela
do durante la sublimacifin, control gque puede hacerse siguiendao y
registrando la temperatura del hielo en su nivel bajo constante-
Tim , ya sea por determinaciones térmicas o mediciones de presibn
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 gue est& ocurri-

endo fusidn intersticial.

En el caso de un sb6lido, la capa seca encig

rra un nlOcleo de material congelado y la Gnica forma de pmporcig



nar calor es a través de esta capa seca. De esta manera el ca--—
lor que ingresa estard limitado por dos factores:

- La temperatura superficial méxima tolerable de la capa seca.

- La conductividad de calor de la capa seca en el curso de la su

blimacibn.

Por lo tanto, si se guiere evitar la desna-
turalizacibn, es necesario restringir la temperatura de la super
ficie de la capa seca a un nivel bajo (TE de 4O a 1DDDC), depen-
diendo del alimento.

Octjen vy Hackenberg(57) han demostrado gue-

incrementando la presif6n de vapor de agua dentro del material se
co, es posible incrementar la transferencia de calor. Sin embar
go debemos llegar a una situacibn determinada: es indudable que-
a una presiébn mis alta, la transferencia de calor es mis eficien
te, pero disminuye la caida de presifn, y en consecuencia dismi-
nuird la transferencia de masa. En este caso se debe trabajar a

dopténdose una solucibn intermedia.

6.2.3.2 Deshidratacibfn secundaria- desorcibn.

Cuando el Gltimo fragmento de hielo ha desag
parecido, el primer periodo de secado ha terminado. Por lo tan-
to si se mantieme 1la misma entrada de calor, el alimento seco se

~calentari y comenzari progresivamente a alcanzar temperaturas sg
bre cero. Por lo que es necesario entonces, disminuir el calen-
tamiento para evitar que el alimento sobrepase la temperatura de
seguridad para el estado seco. Entonces tendremos un nuevo limi

te (Td), que estéd generalmente entre 30% v 50°C.



Todavia no se ha completado el secado ya que
queda alln agua ligada que es necesario eliminar para asegurar la
conservacifn del producto, siendo entonces esta etapa un periodo
de desorcifn que dura varias haoras y que no termina repentinamen
te como la sublimacibén, 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 preserva
cibn. Este seri el 1limite (RMI) en un ciclo de liofilizacibn -

pre-determinado. (Fig. 6.3).

T°C
+40.
+20.
-20-
-40.
-60.,
\,
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lnicial de
atenido de TRM
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FIG. 6.3 CONGELAMIENTO Y SECADO DURANTE LA LIOFILIZACION.
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6,2.4 Punto final del proceso.

Como la liofilizacibn 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 6ptimo. VYa gue la experiencia ha demostrado gue el contenido
critico de humedad para que ocurra oscurecimiento se encuentra -
en el rango de 2-7 % de humedad final, contenidos menores del 2%
no s6lo son deseables sino necesarios para lograr productos de -

alta calidad.

El punto final de secado puede ser registrado siguian
do la curva de peso de la muestra versus el tiempo; por determi-
naciones de presifin de vapor de agua; por medios eléctricos o -
térmicos. La humedad residual puede ser estimada por el método-
del pesado constante o de la titulacibn quimica, de acuerdo a -
las técnicas de Kark Fischer o por mediciones de presifn de va--
por de agua en equilibrio o por determinaciones eléctricas, in--
cluyendo técnicas mAs elaboradas, como la resonancia magnética -

nuclear.

Sin embargo, todos estos métodos estén sujetos a e-
rror -debido a la falta de uniformidad en el secado, y dnicamente

son usados como guia en la determinacibn del punto final.

En 1la mayoria de las instalaciones se usan ciclos de

tiempo predeterminados, basados en corridas piloto, asociados a-

la experiencia con un producto particular557)

6.3 EMPACADO.

Pareceria que esta etapa elemental no necesitaria de un cui



dado especial. Sin embargo, es importante comenzando con el rom
pimiento del vacfo en el liofilizador. Como la estructura de -
los productos liofilizados es altamente porosa, si se rompe el -
vacio con aire ambiental, inmediatamente el alimento seco absor-
beri vapor de agua y oxigeno, y todo el trabajo hecho durante la
desorcién se malograr&. Por lo que si no se desea dafiar el pro-
ducto vy lograr el mAximo tiempo de almacenamiento, se debe rom--

per el vacio con un gas inerte (dib6bxido de carbono o nitrbgeno).

Serfia aconsejable que cuando se rompa el vacio de esta ma -
nera, también se realizen dentro de la misma cémara la descarga,
llenado y aln el sellado, para que el producto sea abierto sola-

mente antes de ser consumido.

Las caracteristicas principales que los empaques deben te -
ner son: impermeable al oxigeno, impermeable al vapor de agua,
ligeros de peso, bajos de costo y capaces de evitar el deterioro

2 - - . . .
mecanico. 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 cuidado en la im -

permeabilidad del sellado.

6.4 ALMACENAMIENTO.

Por 1las condicionés antes mencionadas en lo referente a los
empaques, los productos liofilizados pueden ser almacenados du--
rante largos periodos de tiempo, sin gue ocurra la desnaturali--
zacibn, como reacciones oxidativas, enzimiticas o de oscureci --
miemto de Maillard. Sin embargo, los productos grasosos son di-
ficiles de almacenér por largos periodos de tiempo y con frecuen

cia desarrollan un sabor rancio luego de unos cuantos meses.



6.5 REHIDRATACION.

La rehidratacifn 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 pesadao.

Los pardmetros siguientes son los de mayor importancia en-
el proceso de rehidratacibn:
a) pH del medio rehidratante.
b) Temperatura del medio rehidratante.
c) Tiempo de rehidrataci6n.

d) Presencia de iones afiadidos.

La raz6n de rehidratacién es la relacifin entre el peso de a
gua ganada y el peso del agua perdida durante la liofilizacibn.
La capacidad de retencif6n de agua de un producto liofilizado re-
hidratado indica la cantidad de agua retenida cuando se somete a

presibn.



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 liofilizacibn es la
buena retenci6n de los componentes volitiles de sabor y aroma.
Las efectos de las condiciones de liofilizacién en la retencibn-
de voléatiles han sido tratados por Hing(27) (1970, 1971) como un
modelo de difusibn, en el gque se puede describir el incremento -
de la retencibn de volétiles, con la disminucibén del valor de Fou
rier: Dt/éz, donde:

D = coeficiente de difusitn de los componentes orgénicos vg

latiles (Ft°/hr).

t = tiempo durante el cual la difusibn puede ocurrir cuando

pasa la frontera de sublimacib6n. (hr).

§ = espesor caracteristico de las microregiones concentra--

das (ft).

Los factores que favorecen la retencibn de vglitiles durante
la liofilizacibn son:

1.- Velocidad més répida de liofilizacibn gque resulta en un
t menor.

2.- Espesor mas grande de las microregiones concentradas -
(mas alto &).

3.- Contenido mas alto de sblidos disueltos en las microre-
giones concentradas, o temperaturas mis bajas de las ba

jas de las microregiones concentradas (mas alto §).



En 1a Fig. 7.1 se muestra como decrecen marcadamente los coe
ficientes de difusifn cuando la concentracibn de s6lidos disuel-=-
tos se incrementa, y en la Fig. 7.2 se muestra la microestructu--
ra de un alimento liquido congelado sometido a liofilizacién.

En la Tabla 7.1 se muestran los efectos de los parémetros del prg

ceso de secadags’27)

Tabla 7.1

Efectos de los pariametros de proceso sobre la retencién de vol&-

tiles durante la liofilizacifn

. Efectos

La retencifn se incrementaria
con el incremento de s6lidos
disueltos antes del congela-
miento y secado.

La retencifn se incrementaria
con las velocidades més lentas
de congelamiento.

La retencidn se incrementaria
con la disminucibén del tamafio
de la muestra si el control -
es por resistencia interna.

Y es independiente del tamafo
de la muestra si el control -
es por resistencia interna.

Efecto complejo de la tempera

tura de l1la frontera de subli-
macibn.

La retencibn seria similar en
distintas especies con volati
bilidades relativas completa-
mente diferentes.

La retencién seria la misma en
distintos puntos de la muestra
si el control es por resisten-
cia externa a la transferencia
de masa y/o calor.

Motivo

M&s gruesas microregiones -
concentradas (S ).

Microregiones concentradas -
mas gruesas (>9).

Mayor velocidad de la fronte
ra de sublimacién si el con-
trol es por resistencia in--
terna. (< t).

No bay cambio en la frontera
de sublimacibén si el control
es por resistencia externa.

a) TF bajo da D bajo.
b) TF alto da t menores.

Los coeficientes de difusi6n
no varian mucho de un compo-
nente orgénico a otro.

D, t,$ son los mismos en tg
dos los puntos de la muestra.
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7.2 ASPECTOS ORGANOLEPTICOS.

7.2.1 Color.

E1l cambio de color es indeseable, alin cuando sea re-
cuperado en la rehidrataci6n, ya que reduce el atractivo visual-
de los productos liofilizados. La alteraci6n del color puede o-
cCurrir por:

a.La temperatura excesiva de la capa seca del alimen

to. Asgi, en la carne liofilizada, el color es mejor Tretenido -
si la temperatura de la superficie es mmantenida baja a unos 40O
°c (1047F).

b.lLas condiciones de congelamiento antes del secado.
Con el congelamiento a presi6n atmosférica se retiene mejor el -
color gue con el congelamiento a vacio.

c.Un empacado inadecuado podria producir en el pro--
ducto un blanqueado o amarillado durante el almacenamiento, por-
efecto de la luz y por la presencia de oxigeno, por lo que se re
comienda que al final del ciclo de secado, se rompa el vacio de
la chmara con la entrada de un gas inerte, y el producto sea in-

(5).

mediatamente empacado.

7.2.2 Sabor.

En general el sabor de los alimentos liofilizadaos
es bueno, como por ejemplo, la fresa liofilizada que resiste va
rios afios de almacenamiento sin sufrir cambios de sabor. La al-
teracidn de sabor puede ocurrir por:

a.La presencia de oxigeno gque podria 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 reaccibén deteriorativa de oscurecimiento, o reaccibn Mai

(5)

llard, gque produce sabores como a "amargo”" y a "quemado".

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-coccibn que incrementa la suavidad -
de las carnes, cuando aumenta el tiempo de coccin.

b.Congelamiento répido y a presitn atmbsferica
gue mejora la textura de los alimentos.

c.El secado de la carne cruda a una temperatu
ra lo suficientemente baja gque mantenga congelada la frontera de
sublimacibn, durante la mayor parte del secado, ya que la presen

Cia de agua no congelada deteriora la textura del alimentoES)

7.3 VALOR NUTRICIONAL.

a) Vitaminas.

La vitamina A v el caroteno-8 no son solubles en agua, vy

ambos son relativamente estables al calor, en la presen-

cia de oxigeno. La liofilizaci6n por lo tanto no pone en
peligro a la vitamina Ari al caroteno.

La tiamina es soluble en agua y es f&cilmente destruida-

por el calor y el oxigeno. La pérdida puede ser hasta -

del 30%.

La vitamina C puede ser perdida en el agua de blanqgueado

sin embargo, el proceso de liofilizacibn es el que mejor

retiene esta vitamina, y si el producto es adecuadamente
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envasado, el contenido de vitamina C se mantendr& constan

te. La retenciéin de vitamina C es excelente en Frutasg33)

b) Proteinas.

La desnaturalizacifn de proteinas se manifiesta en una -
pobre rehidrataci6n. En la mayoria de los alimentos 1la
temperatura de la superficie seca puede llegar hasta va

lores de 60°C sin gue ocurra la desnaturalizaci6n.

7.4 CAMBIOS EN LA CALIDAD DE LOS ALIMENTOS DEBIDO A LAS REACCIO

NES DE DETERIORO QUIMICO Y BIOQUIMICO DURANTE EL PROCESO VY

ALMAEENAMIENTO.

Las reacciones de deterioro ocurridas durante la liofiliza-
cién y el almacenamiento de los productos liofilizados varian des
de el oscurecimiento no enzimitico y la oxidacién de lipidos vy o
tros componentes alimenticios, hasta las reacciones que originan

pérdidas de color, sabor, textura. (Ver Fig. 7.3).

7.4.1 Deterioracifin oxidativa de alimentos liofilizados.

Uno de los mayores problemas en la retencibén de la-
calidad de los alimentos liofilizados es la oxidacifn de lipidos
(reaccibn de radicales libres entre el oxigeno vy los lipidos no-
saturados) y de otros compuestos alimenticios susceptibles de o-
xidacién, tales como pigmentos, vitaminas, y constituyentes de-
sabor. Estas reacciones de deterioro se producen debido a las-
grandes Areas superficiales presentes en alimentos liofilizados-
Vv a los muy bajos contenidos de humedad (ausencia de una pelicu-
la protectora de agua, llamada monocapa) , que aceleran la velo-

cidad de oxidacifn. 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 oxidacibn al aumentar el contenido de agua; pero es
te incremento podria 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 mixima estabilidad.

El lipido principal que contribuye al deterioro por-
oxidacién es el 4cido linoléico. En la Fig. 7.4 se muestra las-
velocidades relativas de oxidacibn del G@cido linoléico como una

funcibn de la presién parcial de Dxigen058’27)

7.4.2 Deterioro por reaccibén de oscurecimiento no-enziméti

co o reaccibén Maillard.

La liofilizacibén a bajos contenidos de humedad inhi-
be esta reaccibén. Para inhibirla completamente se regquiere de-
una ausencia completa de agua, lo que no sblo es impréctico eco-
nébmicamente , sino que ademis contenidos de humedad extremadamen
te bajos pueden acelerar otro tipo de reacciones, como la oxida-
cibn de lipidos. En la Fig. 7.5 se muestra una curva tipica de
la reaccibn Maillard vs. el contenido de agua, para el caso de-
la leche seca descremadé. La velocidad de reaccibn es proporcig
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 azlcar reducido y al grupo amino de un aminoicido o
proteina. No aobstante la reaccién también puede ocurrir entre-
2 . 2 . 2 - . 4 . 4 3 2
&cido orgénico y Acido ascbrbico, &cidos orgénicos y proteinas u

otros grupos amino y entre casi todos los constituyentes quimiqg
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mente reactivos de los alimentos. Las productos de reaccibn san
sustancias insolubles, de color marrfn que alteran el color ori-

ginal del alimento produciendo un sabor amargo y la pérdida del-

IE

valor nutritivo, ya que el Acido ascérbico participa en estas -

reacciones.

La reaccibn Maillard es esencialmente inhibida en 1la
mayoria de las frutas, a contenidos de humedad debajo del 2%. Pa =
ra un largo periodo de almacenamiento se preferirin bajas tempe-
raturas y bajos contenidos de humedad. Los contenidos 6ptimos -
de humedad para una adecuada estabilidad varian con el tipo de -

productose’27)

7.4.3 Deterioro por reacciones enzimiticas.

Las enzimas que originan las reacciones enzim&ticas-
son enzimas intrinsecas del producto o enzimas extrafias como mi-
croorganismos. Las reacciones enzimAticas mAs importantes son:
la descompo8icifn de las grasas por accibn de las lipasas, fosfog
lipasas, lipoxidasas y peroxidasas en alimentos que contienen -
grasas (como en carnes o pescados liofilizados) y las reacciones
enzimidticas de oscurecimiento de color en frutas y verduras pro-

vocadas por las peroxidasas y fenoloxidasas.

Las reacciones enzimiticas son inhibidas por la re-
mocién de humedad, suspendiéndose la actividad enzim&tica mien--
tras el alimento se encuentra seco. Las enzimas pueden o no ser

destruidas durante el secado.

La acci6bn de las enzimas durante el almacenamiento -

puede evitarse o disminuirse por coccifn o blanqueado del alimen
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to antes de la deshidrataci6n; por ejemplo, los champifiones no -
blanqueados liofilizados se vuelven negros cuando se rehidratan-
en agua fria; las manzanas, melocotones y peras, asi como otras-

frutas oscurecen en 1la rehidrataciﬁn28’27)

La accifbn enzim&tica, ya sea después de la rehidra--
taci6tn 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 rigida que evita el encogi--
miento, dando como resultado un producto poroso que hace posible

una ripida y casi completa rehidratacibn.

En la Fig. 7.6 se presenta la relacidn del volumen de una -
muestra después del congelamiento y secado al volumen inicial vs.
la temperatura media de la zona congelada. E1l encogimiento de 1la
muestra (papas cortadas en cubos), fue mayor para velocidades més
lentas de congelamiento y para més altas temperaturas medias de-
la zona congelada. MWKluge y Reiss sugirieron que el encogimien-
to fue mayor para velocidades de congelamiento mis lentas, debi-
do a la formacifn de cristales de hielo intercelulares mAs gran-
.des y3: gque el agua congelada proporciona la estructura, evitan-
do que porciones de la muestra ocupada por agua no congelada ca-
lapsen cuanao el agua sea removida. Por lo que se indicd que el
encogimiento ocurre durante la primera parte de la sublimacibn vy

no en las etapas terminales o finales de secadoS27)



7.6 CONTENIDO OPTIMO DE HUMEDAD RESIDUAL.

Una regla empirica en la liofilizacibn 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 teoria de adsorcib6n de Brunaver-Emmet-Teller
{BET), el contenido de humedad éarrespondiente a la capa monomolg
cular de agua adsorbida representa el contenido 6ptimo de hume--
dad. La humedad en exceso de este valor seria indeseable ya que
facilitaria el oscurecimiento no enzimético y otras reacciones -

indeseables.

Comercialmente, los contenidos finales de humedad, cominmen
te alcanzados se basan en las cuatro curvas tipicas de sorcibén -
de humedad gue fueron encontradas para describir la mayoria de -
los alimentos deshidratados:

- Féculas, tales como habichuelas, granos de café y arroz, a 72
tienen un valor de monocapa de 6% (15% de H.R.).

- Alimentos ricos en proteinas, tales como carne, pescado, hue--
vaos y queso a 72°F tienen un valor de monocapa de 3.5% de hume
dad en una base libre de grasa (8% de H.R.).

- Vegetales, con alto contenido de azlcar, tales como pimiento,
zanahoria y guisantes tienmen un valor de monocapa de 2% de hume
dad (6% de H.R.) a 4D°F.

- Las frutas representan el cuarto grupo, que debido al muy alto
contenido de azlicar requiere de muy bajos niveles de humedad -

(deshidratacibn casi completa) para su estabilidad.

Salwin(s)(1962) y HupfianoFF(S) (1958) han sefialado los pro

blemas que ocurren con los métodos usuales de mediciones de humg



dad: tal como la presencia de materiales voléAtiles, laos que dan
valares altos; la naturaleza higraoscpica de algunaos 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 dificil comparar los trabajos en
varios laboratorios. Salwin recomend& el uso de mediciones pre-
si6n de vapor-humedad como un mé&todo para minimizar o eliminar -

(5)

muchos de estos problemas.



CAPITULO VIII

CRITERIOS DE DISENO PARA PLANTAS LIOFILIZADORAS

PROBLEMAS DE PROCESO.

Los problemas de proceso, gue deben ser superados en el di-

de un liofilizador son:

a) Abastecimiento de una cantidad suficiente de calor para-
producir la sublimacién 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 sublimacién, ya sea a travésde 1la
capa seca 0 a través de la capa congelada o a través de-
ambos.

d) Transferencia de vapor de agua desde la frontera de subli
macibn 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 humedad.

f) Remocibén de vapor de agua vy regeﬁeracién 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) Retencifn efectiva de las especies de sabor y aroma volia
tiles, manteniendo  bajas temperaturas.

i) Facilidades para la entrada y salida del alimento, con -
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un minimo de complejidad y tiempo de trabajo.

8.2 DISENO DE LA CAMARA DE SECADO.

Las cémaras méas antiguas fueron de forma rectangular. Ver
Fig. B8.1. Las cémaras cilindricas también son usadas, pero como
requieren mhs espacio de piso para un &rea de placa determinado,
son disefiadas con las unidades del condensador dentro de la cama
ra de secado, para que la capacidad clObica sea utilizada al maxi

mo. Ver Fig. 8.2.

Para eliminar los bordes rectos de las cémaras rectangula--
res, en los que se pueden acumular suciedad, polvo y microorga--

nismos, las esquinas de las cémaras deben ser redondeadas.

Las camaras de vacio varian ampliamente de tamafioc. Los mo-
delos comerciales varian de 2 a 8 pies de altura y de 2 a 6 pies
de ancho. No hay criterio para el tamafio Gptimo. Las guias més
importantes han sido la magnitud de la operacif6n, 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 mecénica.

8.3 ARREGLO DE ANAQUELES DE PLACAS CALIENTES.

8.3.1 Placas fijase.

Las primeras unidades de liofilizacién fueron cons--

trufidas con anaqueles de placas fijas a la cémara (Fig. 8.1).

Los disefios 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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FIG. 8.2 LIOFILIZADOR CILINDRICC con condensador interno
4 « - . - . N (5)
(cortesia de la corperacion FMC San jose,Californial.
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FIG. 8.4 METODO DE CARGA para el liofiliza-

FIG. 8.3 CAMARA DE LIOFILIZACION CON PLACAS dor de placas voladizas.cortesfa de  §
voladizas para una carga rdpidalcortesia

' Vacudyne Chicaqo, Illi o's)fS)
de Corp. Vacudyne Chicago, Illinois )(2) udy go. Illinoi



son relativamente grandes para los soportes de bandejas voladi-
zas. Las bandejas son cargadas en cuartos frios, en carros espe
ciales y colocadas dentro de la cimara por deslizamiento de dos
carros (uno a cada lado), quedando insertadas en la cémara de se
cado como una unidad. Cuando el alimento estd seco es removido
similarmente y transportado a un cuarto de empacado (a baja hume

¢

dad).

Los anaqueles fijos generalmente tiemen un distribui
dor externo, cuando se usa un sistema convencional de generacifn
de calor. Esto es una ventaja, pero el reemplazo del anaquel en
caso de fugas del fluido de transferencia de calor es més difitil

v carogs’uZ)

8.3.2 Placas movibles.

Se mueven unas con respecto a otras (Fig. 8.5) y ex

clusivamente se usan para la liofilizacib6n acelerada (AFD).

8.3.3 Placas enclavadas.

El alimento es atravesado antes del congelamiento con
dos Jjuegos opuestos de clavos de aluminio acoplados a las placas
metilicas. (Ver Fig. 8.6) y se usan placas desmontadoras para-
extraer el material seco. Las desventajas son los costos vy el
tiempo de vida relativamente corto de las placas, ademis de 1la

dificultad de limpieza de las mismas£57)

8.3.4 Anagueles transportables.

El anaquel tipo carretilla ofrece los medios més ven
tajosos de operacifin y limpieza. Las unidades més &ficientes son

disefiadas con espaciados entre placas de casi 2 pulgadas vy con
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una superficie total de calentamiento de 800 a 1000 pies cuadra-

dos en una chmara de 500 pies cibicos.

Una desventaja es que los distribuidores totales en-
los anaqueles tipo carretilla requieren de una conexifn interna
flexible a la fuente del fluido de calentamiento. En una cémara
de vacio que opera a temperaturas muy bajas puede ser una opera-

cibn molesta que se minimiza con un buen disefio.

En general hay dos tipos de anagquel 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 estari limitadoa
la distribucibén de rieles; mientras que, los anaqueles transpor-
tados por rieles necesitan vehiculos especiales para transportar

se y un mecanismo de remolque.

8.3.5 Placas-espaciado entre placase.

Para llevar a cabo el proceso de liofilizacifin el ali
mento es colocado en bandejas en contacto con las placas o lige-
ramente elevadas sobre ellas, dependiendo de la transferencia de

calor ya sea por conduccibn o por radiacibn-conveccifn respecti-

vamente.

El espacio entre las placas depende del alimento que
‘'se va a secar. Alimentos como camarones, pollo y vegetales se -
pueden colocar en varias capas vy el espacio entre placas variari
de 2 a 5 pulg. Los liquidos congelados son usualmente secados -
en capas delgadas y el espacio entre placas es de 1.5 a 2 pulg.

No hay criterio rigido para el espaciado de bandejas entre placas;



111

FIG. 8.7 Anaqueles de
placas transpertados
por rieles(s2)

FI1G. 8.8 Anaquel de placas transportados por ruedas
giratorias (cortesia de la corp. FMC San jose,

Calitornma )(.5)
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por regla empirica el espaciado conveniente entre placa y fondo-
de la bandeja es de 1/4 pulg. TebBricamente el espaciado entrela
superficie superior del alimento v la placa superior dependerid -
de lo siguiente: la caida de presibn de los escapes de vapor, la
desigualdad de la superficie, el peligro de tostacib6n y la utili
zacibn 6ptima del espacio. Estos factores son casi imposibles-
de evaluar, por lo tanto seréd la experiencia la gque 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

(5)

determinante principal.

8.4 BANDEJAS.

Ademas de las bandejas cominmente usadas en el procesode lio
filizacibn, gque son de material sb6lido, hay otros tipos de bande
jas, gue han sido mejoradas para acelerar la velocidad de secado.

Entre las mAs comunes tenemaos:

8.4.1 Bandejas ahuecadas.

Son ampliamente usadas en el secado con transferen -
cia de calor por radiacibn, para que la transferencia de vapor -
se produzca por ambos lados del alimento. (Fig. 8.9). Su uso-
estd limitado para alimentos s6lidos enteros o particulados, de

manera que puedan mantenerse sobre las bandejas.

8.4L.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 liquidos, como para sblidos particulados de tamafio 1i
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mitado a la distancia entre aletas.

8.4.3 Bandejas 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 liquidos. Este tipo
de bandeja es empleado en un sistema con transferencia de calor-
por radiacibn hacia el alimento congelado e involucra la remocidn
sucesiva de las finas capas de alimento seco para:

- Minimizar la transferencia de calor por conduccién

a través de la capa seca.

- Minimizar el tiempo de exposici6n de la superficie

del alimento seco al calor de las placas.

~ Incrementar la velocidad de sublimacién efectiva,

de modo que el tiempo total de sublimacibén sea re-

ducido.

La operacit6n de llenado referente a la Fig. 8.11 es:
El alimento liguido es abastecido via los conductos 22 a las ban
dejas 36 hasta un nivel limitado por el agujero de salida 48. Una
vez que el alimento estd congelado, se procede a secar y cuando
se forma una capa seca en la superficie 156 del alimento entra -
en funcionamiento una cuchilla 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 vy recepcionada por un co-
lector. Asi, una nueva frontera de hielo es expuesta al calor -
de las placas radiantes, evit&ndose la conduccién 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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FIG.8.9 BANDEJA AHUECADA

F1G.810 BAMDEJA CCMN ALETAS

o 48

—_—
2
Uk

36

FIG. 8.1 Bandeja con medios de raspado de la superfi-
cie seca del productol52
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8.5 CONDENSADORES REFRIGERADOS.

ComGnmente, entre el 55% y 90% del peso del alimento carga
do a un liofilizador es agua, que se expanderd por un factor de
casi 107 del volumen inicial, en la sublimacibn. En consecuen
cia grandes voldmenes deben ser manejados, y el sistema del con

densador es una de las partes més criticas y caras de un liofi-

lizador.

El vapor de agua desublima como hielo en el condensador for-
mandose una capa de hielo. Esta capa de hielo debe ser removida
circulando un medio de calentamiento a través del condendador.
Por lo tanto, un aspecto importante es la colocacibén y disefio de
los condensadores refrigerados, para los cuales hay dos técnicas:

- Unidades de condensador externo conectadas a la camara por

medio de tuberias, o
- Unidades de condensador interno, localizadas adyacentes a

las placas calientes (dentro de la cémara)SS’QZ)

8.5.1 Condensador externo.

Las primeras plantas fueron disefiadas con unidades -
de condensador de tipo externo. Se seleccionaban unidades comer
ciales ya fabricadas y se les conectaba a la cémara de secado can
un distribuidor o colector (Ver Fig. 8.12).

En general cuando se usan condensadores refrigerados
(con sistemas de vacio mecénico), usualmente est&n separados de
las cémaras de secado. Los argumentos que favorecen esta separa

cibn son:
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a) Los condensadores externos pueden ser colocadosen
paralelo, permitiendo cambiar los condensadores -
en cualquier momento durante el ciclo de secado.

b) E1 condensador puede ser regenerado y aislado en
la parte final del ciclo de secado, logrindose de
este modo ahorros de tiempo en el inicio del sgte.
ciclo.

c) E1 condensador puede ser totalmente aislado en ca
60 de producirse fugas del fluido refrigerante y
ser inmediatamente reemplazado con una unidad con
tigua simplemente por medio de v&lvulas, propamég
nando un factor de seguridad.

d) Las pérdidas de calor desde las placas son reduci

das, minimizando la cantidad de refrigeracifn.

F1G.8.12 Conden- H
sador de platos
externo a la cdma-

ra de secadc!t?)

!

condensader
. de secado de platos

Entre las desventajas tenmemos: es mis caro y la dis-
tribuci6én de las unidades es mAs complicada e inflexible, ya que
él condensador debe ser conectado a la cémara de secado por una-
gran linea de transferencia de vapor y equipado con una vAlvula

para permitir su aislamiento. La linea de transferencia de va -
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por proporciona una caida adicional de presibén (resistencia a la
transferencia de masa externa) y esto significa que para una tem
peratura de refrigerante determinado, y para una carga de hielao
especifica, el condensador externo requerird un area de transfe

rencia mayor que los condensadores internosSS’QZ)

8.5.2 - Condensador Interno.

Los condensadores internos estén basados en un dise-
fio modular. Cada camara de vacio tiene su propio condensador di

sefiado para secar una carga definida de alimento en un ciclo de

secado determinadoe.

Para darse cuenta de todas las ventajas del condensa
dor de platos frios localizado internamente, es necesario consi-
derar las caracteristicas del disefio modular:

- El1 mbdulo es removible y reemplazable con relativa
facilidad e intercambiable para mixima economia.

- Tiene distribuidores integrales para el abasteci-
miento vy descarga del fluido de refrigeracibn.

- Tiene un sistema de descongelamiento que funde una
carga de hielo especifica en un tiempo determinadao.

- Tiene protectores totales de radiacién (sistema ba
fle) contra las pérdidas por radiacib6n 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 céamara.

- Los platos del condensador estén uniformemente es-
paciados para evitar la formacifn de suciedades en los anaqueles.

- E1 armazbn para cada unidad permite una facil 1lim
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pieza.

Si no se consideran las caracteristicas del disefio -
modular las desventajas serian: mayor carga de refrigeracibn de-
bido al peligro de fusi6bn del hielo y humedecimiento del produc-

to, mayores pérdidas de tiempo en la carga y descarga del alimen

to, etc.

Una unidad de condensador de disefioc modular tiene las
sgtes. ventajas sobre los condensadores externos a la cémara de
secado:

- Camino mAs directo desde el alimento congelado ha-
cia el condensadaor.

- Maxima utilizacifn del espacio en las cémaras cilin
dricas.

- No es necesario una clmara de vacio separada par¥ra-
el condensador.

- Mas eficiente distribucibn, reguiriendo menos espa
cio de piso.

- Las unidades pueden ser mantenidas casi tan féacil-
mente como los condensadores externos, pero s6lo pueden ser rege
neradas al final del ciclo de secado.

- No es necesario tuberias de conexib6n, ni v&lvulas-
desde la cimara de secado a los condensadores.

- Es menos la carga en el sistema de vacio.

- E1 espacio entre las placas calientes y los platos
de los condensadores es disefiado para la mas 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

distribucibén no unifaorme de hielass’QZ)

8.5.3 Superficie de condensacifn.

La carga de refrigeracifn usualmente es mixima al co
mienzo del ciclo. En un sistema bien disefiado, hay una buena re
lacibn entre la presif6n de la camara de secado y la presibén de =

vapor de hielo a la temperatura del refrigerante.

En el disefio de la superficie real de condensacibn -
se usa una variedad de tuberias o platos. E1 &rea requerida se
determina por lo general, por la carga total de agua de alimen--
to v el espesor de la capa de hielo. Ya que estos factores va-
rian ampliamente, la practica comin es dimensionar el &rea de -
condensacifn igual al Area de los anaqueles de placas calientes
es decir, en la relacién de 1:1. La mayoria de los condensadg
res estan probablemente saobredisefiados, pero este exceso no re

sulta antieconbfmicao.

También es usada la relacibn del &rea de los anaque-
les de placas calientes o condensadores de platos frios al volu
men de la cémaré de vacio. La mis alta relacibn en el mercado-
es de casi 2:1, esto es 2 pies2 de placa de calentamiento o de

platos frios por pie3 de volumen.

Un procedimiento mAs satisfactorio seria disefiar los

condensadores en la mAxima velocidad de evolucif6n de vapor desde

el secadurSQZ)

8.5.4 Descongelamienta del condensador.

En pequefias instalaciones el condensador puede ser -



descongelado entre carga y descarga de la cimara de secado. En
instalaciones grandes donde las operaciones de carga y descarga
estén mecanizadas, es ventajoso usar un condensador auxiliar, vy
el condensador principal se puede descongelar hacia el final del

ciclo, preparéndolo para el siguiente.

En la operacibfn de descongelamiento, se admite vapor
a presibn atmosférica en la clmara, 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 & minu--
tos. Pero en ciertos sistemas, se puede bombear gas caliente a
través del condensador para aflojar el hielo, que es luego remo-

vido mecéanica o manualmenteSS’QZ)

8.6 SISTEMAS DE REFRIGERACION.

La importancia de la refrigeracibtn en la liofilizacibn es -
mantener temperaturas muy bajas en la superficie de condensacibn
para condensar el vapor de agua resultante de la sublimacibn del
alimento congelado y evitar que dichos vapores se introduzcan en

la baomba.

La capacidad de una mAquina de refrigeracibn se expresa por
su capacidad de produccibn de hielo en 24 horas, mediante unauni
dad denominada ton. Se dice que la capacidad de refrigeracibtnde
una mAquina es de 1 ton, cuando es capaz de absorber en 24 haoras
el calor que se libera en la congelacibn de 1 tonelada de agua
(2000 1b) a 09C (320F).

1 Ton = 200 BTU/min = 50600 Kcal/min = L.71 Cv.

Existen dos tipos de sistemas de refrigeraci6n. Ambos tie-

nen en comGn la obtencibn de una regibtn fria por vaporizacibn de



1221

un fluido refrigerante en un evaporador a baja temperatura y pre
sibn. En ambos sistemas de refrigeracifn por compresibn o por
absorcibn son imprescindibles las sgtes. operaciones:

a) Evaporacibn del agente refrigerante.

b) Extraccibn del vapor producido en el evaporador.

c) Condensacib6n del vapor.

d) Devolucibn del liquido producido por la condensacibn a

fin de ser nuevamente evaporado y repetir el ciclo.

8.6.1 Refrigeracibn por compresifn de vapor.

En las Figs. 8.13 y 8.14 se muestra este sistema de
refrigeracién en el que se presentan los elementos indispensables

gue lo comprenden:

8.6.1.1 Evaporador.

Se encuentra instalado dentro del espacio-
refrigerado. Constituye el dispositivo en cuyo interior el 1%
qguido refrigerante se convierte en vapor absorbiendo calor del-

(9)

ambiente a refrigerar.

8.6.1.2 Condensadar.

Donde el calor latente del gas es extraido
v eliminado por el sistema de enfriamiento y, en consecuencia el

agente refrigerante en estado de vapor vuelve al estado liguido.

8.6.1.3 Compresar.

Es una bomba cuya misif6n es extraer vapor -
del evaporador y comprimirlo dentro del condensador. Su tempera

tura es elevada tal que pueda entregar el calor latente de vapo-
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rizacibn absorbido en el evaporador. Regquiere de un motor para

(9)

su accionamiento que por lo general es eléctrico.

8.6.1.4 VAlvula de expansibn.

Esta vAlvula de control se encuentra en 1la
entrada del evaporador. Es el dispositivo por medio del cual 1la
presifn del refrigerante liquido es reducida de modo que pueda -
iniciarse el proceso de absorcifén de calor en el evaporador. Me
diante el ajuste de la vAlvula es posible mantener una presibén -

definida de evaporacibn.

El ciclo de refrigeracifén de este sistema -
se puede explicar de la sgte. manera: La expansif6n del ligquido -
refrigerante en la vAlvula de control hace disminuir la presi6n
y temperatura en el interior del evaporador, produciéndose la -
evaporacibn del liquido refrigerante (debido a la absorcién de
calor) que produce el enfriamiento del espacio en el qde se en--
cuentra instalado el evaporador. El vapor succionado y comprimi
do por el compresor a un nivel térmico superior, entrega calor -
condensandose y obteniéndose nuevamente liquido refrigerante.
Este liquido condensado por efecto de la presif6n es forzado den-
tro de un recipiente acumulador, y circula hacia la v&lvula de -
expansifn gue regula la cantidad de refrigerante gue ingresa al

(9

evaporador repitiéndose el ciclo.

8.6.2 Refrigeracifn por absorcif6n.

El ciclo de refrigeracién por absorcif6n mas difundi-
do utiliza amoniaco como refrigerante y agua como absorbente.

Las Figs. 8.15 y 8.16 muestran los diagramas de flujo de tal pro
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ceso. En ambos diagramas el amoniaco liquido que procede del de
pbsito (o condensador) se estrangula en una v&lvula de expansibn
donde se vaporiza parcialmente y pasa después al evaporador. El1
vapor de amoniaco pasa a un absorbedor donde es absorbido por una
disolucibn débil de amoniaco. Con objeto de reducir la cantidad
de esta disolucibn por unidad de amoniaco absorbido, es necesario
enfriar el absorbente a una temperatura préxima a la del agua de
refrigeraciébn disponible y proporcionar una superficie intermedia

de enfriamiento en el absorbente.

La disolucibn concentrada de amoniaco pasa por un cam
biador de calor donde se calienta en contracorriente con la disog
lucién débil, que después de enfriarse entra por la parte alta -
del absorbedor. La disolucibén concentrada se suministra a una
columna generadora y recibe calor de una fuente, con lo cual se
evapora el amoniaco. Los vapores (en la Fig. 8.15) se condensan
en la parte alta de la columna y una porcién del mismo refluye,
efectuédndose una destilacibn fraccionada. Es evidente que el ge
nerador debe operar a una presi6n suficientemente alta para pra-
ducir la condensacif6n del amoniaco a la temperatura del agua de
refrigeracibn disponible, mientras los vapores (en la Fig.8.16)
a presibn y temperaturas altas ingresan al condensador, donde ce

- 61
den su calor al agua de refrigeraclﬁnsg’zo’ )

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 innovacibn en los sistemas de calenta--



miento convencional por circulacifn de liquidos, es el uso de

fluidos de transferencia de calor, diferentes al agua en la nece

sidad de lograr temperaturas de proceso méas altas, para incremen

tar la velocidad de secada. Las propiedades mas importantes pa

ra la eleccibn de fluidos de transferencia de calor son:.

a) Conductividad térmica, capacidad de calor, que deben ser altas
ya que afectan la velocidad de circulacién requerida.

b) Presibn de vapor que idealmente debe ser baja, de modo que no-
sean necesarias placas de gran resistencia.

c) Punto de fluidez o vaciado, que deber ser bkajo, particularmen
te si el congelamiento es realizado en la cimara de vaclo.

d) Viscosidad baja que significa caidas de presif6n mis bajas vy
una seleccibn mAs amplia de bombas vy 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 destruirén la es-
tructura de muchos de los fluidos orgénicos y sintéticos. El -
intercambio de calor con vapor es seguro, va que el liquido de -
transferencia de calor nunca excede la temperatura del vapor.
Cuando existe un peligro de sedimentacibn parcial, debe tenerse-
cuidado en proteger las bombas de circulacibn con filtros conven

cionales.

Muchos de los fluidos de transferencia de calor orgh
nicos pueden ser oxidados a 4cidos que son extremadamente corro-
sivos por lo tanto estos fluidos deben ser protegidos del aire -
con nitr6geno. Los aceites minerales parafinicos son posibles -

formadores de Acidos. Los aceites aromAticos no forman Acidos —
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con facilidad, pero se sedimentan o engoman en presencia de alea

ciones de caobre.

El agua tiene propiedades ideales como: alta capaci-
dad calorifica, baja viscosidad, baja actividad corrosiva y nin-
guna toxicidad. Sus mayores deficiencias son: altas presiones -
de vapor y punto de congelamiento relativamente alto, gue limita

su uso a temperaturas entre 40 y 190 CF.

El agua sobrepresionada ha sido usada hasta 300°9F .re
guiriéndose de placas més resistentes de lo normal y teniendo cui
dado en proporcionar una presibn de succibn suficiente a la bom-
ba de circulacibn. Las placas de acero inaxidable son compat® --
bles con el agua sobrepresionada ya que presiones mas altas de -
100 psi (3250F) pueden ser usadas, siendo el deterioro por co--

rrosibn minimo.

El vapor de condensacibn es un buen medio de transfe
rencia de calor, ya que las velocidades de transferencia de ca--
lor son altas (el vapor de condensscibn tiene coeficientes peli-

culares mayores de 1000 BTU/hr th

NF, comparados con valores de
100 a 200 para la circulacién de liquidos) y la temperatura es -
regulada convenientemente por control de presib6n. Para el uso-
de vapor a temperaturas debajo de 2129F es necesario hacer un va
cio en el sistema. Segln algunos investigadores la mezcla aire-
vapor hace el mismo trabajo. Ambos, vapor a alta presifn y en -
vacio pueden ser usados en el mismo arreglo de calentamiento, -
dando un amplio rango de temperaturas de operacibn. También a-

guwd de enfriamiento puede circular en el mismo sistema para dis-

Minuir la temperatura de las placas al final del secadDSS’QZ)



8.7.2 Sistemas de Calentamiento Elé&ctricao.

El calentamiento eléctrico es otro medio de proporcio
nar energia de sublimacién. En realidad es una fuente de energia
flexible adaptable a muchas condiciones ambientales diferentes vy
a productos variados. En general hay tres tipos de sistemas de
calentamiento eléctrico: induccién, dieléctrico y microondas. Es
te Gltimo es el. dnico tipo de calentamiento eléctrico factible de

usarse en plantas de liDFilizaciénSS’AZ)

8.8 MATERIALES DE CONSTRUCCION.

Los aceros dulces al carbono son los metales més usados pa-
ra la chmara de secado, la cimara del condensador y para las pla
cas; a veces se revisten las cémaras de secado con esmalte epoxi
o revestimientos similares. Se usan aceros inoxidables, mayor--
mente 316 o 304 para la construccibén de paredes en disefios parti

culares y en algunas unidades para productos farmacelticos.

En la construccibén de placas se usa: acero al carbono, ace-
ro inoxidable y aluminio. Las placas de acero al carbono son las.
més baratas y usadas; asi también son las mAs pesadas y soportan
presiones bajas (normalmente 50 psi para servicio de vacio). Es
to es perfectamente satisfactorio para la mayoria de los 19iqui--
dos de transferencia de calor, pero no es apropiado para agua sg
brepresionada o vapaor. Las placas de acero inoxidable soportan-
presiaones muchao més‘éltas vy se usan satisfactoriamente para los-
medios de transferencia de calor usados cominmente. Con siste--
mas de vapor en vacio o agua sobrepresionada, las placas de ace
ro inoxidable san usadas casi exclusivamente, debido tanto a su

resistencia a la presién como a la corrosibén. L[as cualidades an



ticorrosivas del aluminio pueden resultar econfmicas a pesar de-
sus altos costos iniciales, debido a que se evitan posibles para
das del proceso para la reconstitucibn de las superficies corroi

das.

Las bandejas ya sean sb6lidas o perforadas, son casi exclusi
vamente de aluminio debido a su resistencia a la corrosibn, peso
ligero, facilidad de fabricacién, 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
trusibn y son usualmente anodizadas, para incrementar la emisivi
dad y la proteccifn contra la corrosién; la ventaja es casi in--
significante ya que cualquier aluminio tiene una emisividad de -
0.9 o mds. A veces también las placas son ennegrecidas para in-

(5)

crementar la emisividad.

8.9 SISTEMAS DE EVACUACION.

Hay esencialmente dos tipos de sistemas de evacuacibn: con-=
densadores refrigerados con bombas mecénicas y eyectores de va--
por de miltiples etapas. Entre otras alternativas tenemos los -
eyectores de vapor con condensadores refrigerados, absorcibny ad
sorcibn. Los tres (Oltimos son bastante raros para usos de vacio

comerciales. Ver Fig. 8.17.

8.9.1 Bombas meclnicas y condensadores refrigerados.

En este sistema, los vapores del alimento son conden
sadaos y congelados en un condensador refrigerado y los no conden
sables son removidos por un sistema de bombas mecénicas. Es el-

sistema mAs usado, ya que parece ser el mias flexible, el que re-
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FIG. 8.17 SISTEMAS DE EVACUACION: Evectores de vapor vy Bom-
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quiere menos espacio y permite la operacibn del sistema a cual--<
quier nivel de presibén elegido por un simple ajuste de la v&lvulsa
de expansiftn. Es el mas apropiado si el proceso requiere muy ba
jas presiones. Un facton importante en los costos de operacibn-

es el costo local de electricidad.

El tamafio de la bomba de vacio depende del tamafio de
la cémara y el tiempo permitido para la evacuacibn (a fin de evi
tar la fusibn del alimento congelado al inicio de la liofiliza--
cibn. Una amplia variedad de bombas de vacio o varias combinacio
nes pueden ser usadas. La seleccifn apropiada depende de la dis
tribucibn del sistema, asi como de los requerimientos tebricos.
Si el tiempo de secado es bastante grande, se usan combinaciones
de bombas (rotatorias de aire y reforzadoras), para disminuir el
costo. Para cémaras miltiples de secado se tiene una gran bomba
mecanica, que se usa para hacer vacio en todas las cémaras, sien
do necesaria s6lo una peguefia bomba durante el ciclo para remover

los no condensables, gue se han podido filtrar hacia la cémara.

Los filtros en la entrada de la bomba evitan la entra
da de sblidos u objetos extrafios, durante un periodo de para o un
ciclo de mantenimiento. Ourante los periodos normales de opera-
cibn, se pueden remover estos filtros para minimizar la resisten
cia de las lineas de tuberias. Las uniones para la expansibn de
tuberias cerca de la entrada de las bombas son recomendadas para
minimizar las vibraciones de la bomba hacia el sistema de tube--
rias. Sin embargo, es posible disefiar un sistema de tuberiassin
uniones de expansibén. Los cimientos de las bombas y les cojine-
tes para prevenir 1la vibracién son también Gtiles en la instala-

cibn adecuada de las bombas de vacinSS’QZ)
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8.9.2 Eyectores de vapor.

Los eyectores de vapor al igual que las bombas meca-
nicas mantienen el vacio en las chmaras 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 gque operan
a una velocidad de bombeo determinada, es decir son disefiados pa
ra una presibn de operacibn especifica. 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-
vendo en el transcurso del secado, se estaria desperdiciando el-
uso de vapor de agua por el subempleo del eyector. Esta es la--
razbn por la cual los costos de operacifn son més altos que los-
de sistemas refrigerados, a menos gque exista un arreglo paralelo
de unidades de menor capacidad. No resulta econ&mico el uso de-
eyectores de vapor para presiones de operacibfn debajo de 750 mi-

cras de mercurioe.

Por otro lado, la construccibén de eyectores es rela-
tivamente simple, son baratos de construir y como son disefiados-
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 cominmente usado para adaptar eyectores de
vapor mas eficientemente a las variaciones de los ciclos de seca
do es, dividir la carga de vapor entre varios eyectores paralelas
gue se van poniendo en funcionamiento, dependiendo de la carga de

vapar en el transcurso del secado. El1 costo es mayor para varias
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unidades pequefias que para unas cuantas grandes, pero hay un ahg
rro en el consumo de vapor. Usando un arreglo de varios eyecto-
res, el sistema de evacuacifin puede ser igualado a la curva de -

secado tan exactamente como se desee. Ver Fig. 8.18.

3501

operacibn de 1/3 y 2/3

300 de servicio

250
operacifbn de 2/3 de servicio

200

150 1

operacibn de 1/3 de servicio.

1b/hr

100

]
)
|
i
50 :
|
L ] ; ; |

1 2 3 L 5 6 7
Tiempo de secado, hrs

FIG. 8.18 CURVA DE SECADO que muestra el desperdicio de vapor
) (2)

por el uso de eyectufes.

8.9.2.1 Sistemas de eyectores de miltiples etapas-

doble servicio.

Un sistema de este tipo es mostrado en 1la
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 vaporss desde 1 hasta 30 mmHg

condenséndolos en un condensador.



El condensador es evacuado paor un sistema de
tres eyectores de vapor en serie, que caomprimen los gases na can
densables desde 30 mmHg hasta la presién atmosférica. Un eyector

de vapor (Booster) disminuye el periodo de evacuacifn inicial.

—— i i FE b I T D )
FROM
! BOILER

 —
e

£XHALST 19
ATMOS2=€3€E

4 L |
l I ] Bl - c SSam
ORY!NG CABINET 2 a R AND LIW I€55.2F vaPCL
L— h— ) S52.NG AaTcd 8 CONZINSATE

FIG. 8.19 GSISTEMA DE EYECTCRES EN PARALELDSSQ)

Como trabaja este sistema.- Teniendo la cama

ra cargada y las puertas cerradas, todos los eyectores incluyendo
el Booster son puestos en funcionamiento. Cuando la presién ha-
bajado a 100 mmHg (lo gue demora unos 2 minutos) el booster es -
desconectado. Un vacio final de 1 mmHg se alcanza en 2 a 3 minu
tos, iniciédndose luego el calentamiento y la evaporacién. Al ca
bo de 1 hora, la velocidad de evaporacifn ha disminuido lo sufi--
ciente, para que el sistema eyector de 1/3 de servicio sea dete-

nido y el secado continde 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 panerse en funcionamiento y el sistema de-
2/3 de servicio es deconectado durante el resto del ciclo. Con-
este método de operacibfn se alcanza una economia considerable en

el uso de vapor y consumo de aguaS2’5’5u)

8.9.2.2 Arreglo b6ptimo de los eyectores de vapor.

Cuando se emplean las unidades de 1/3 y 2/3
de servicio se opera con méxima eficiencia en sb6lo tres puntos-
de la curva de secado (Fig. 8.18. ejm. 2/3, 1/3 y el total de ser
vicio. Bajo estas condiciones las &reas achuradas sobre la curva
representan el vapor desperdiciado en todo el ciclo. En la prac
tica este desperdicio puede ser reducido requlando 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 mas econbmico. In-
crementando el nlmero de eyectores se incrementan los costos ini
ciales del sistema de evacuacif6n. Un nUmero més alto de puntos-
de Dpera;ién incrementa las dificultades del control fisico, pero
se ha encontrado que el uso de eyectores escalonados en las rela
ciones 1/7, 2/7, 4L/7 del servicio total seria un arreglo practi-
co en grandes instalaciones. Esto permite siete puntos de opera
cibn y reduce a casi 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 minimo. La eficiencia de los -
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eyectores varia ampliamente, logréandose relaciones vapor de agua-
de la planta/vapor de agua producido por los alimentos tan bajas-
como L4:1, sin embargo eficiencias mAs altas estin relacionadas -

con costos iniciales més altos.

La cantidad de trabajo realizado por los e--
yectores dependerd de la relacién de compresibén requerida, que -
depende de la diferencia de presiones de la cémara y del condensa
dor. La relacibén de vapor de agua usada/vapor producido por el a
limento a una temperatura determinada de agua de enfriamiento re-
presenta un rendimiento glabal y no indica la eficiencia absoluta
del eyector por estar también considerada la eficiencia del conden

sadnr52’9’5u)

8.9.2.4 Agua.

El agua de enfriamiento puede venir de cafie-
rias, rios, pozos, lagos o mar. Una fuente natural seria la elec
ci6bn obvia, ya que (nicamente los costos de bombeo serian consi~
derados. Si se va a usar cafierias de agua, una torre de enfria--
miento es necesaria, porque el agua puede ser re-usada, ya que el
consumo de agua corriente en las tuberfias tendria un costo prohi-

bitivo en la mayoria de los casos.

8.9.3 Eleccibn entre eyectores de vapor y condensadores-re-

_frigerados-bombas mecénicas.

La correcta eleccibn del equipo de evacuacibén 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 instalacibén, pero de alto costo de operacif6n, debido a los
grandes volimenes de vapor de agua usados, a menos que se dispan
ga de abundante vapor y agua de enfriamiento. El1 sistema bomba-
mecé&nica-condensadores refrigerados es de alto costo inicial, pe
ro generalmente esti justificado por su bajo costo de operacibn.
Los costos anuales de operacibén vs. los costos iniciales deben -
ser factores determinantes en la eleccién del sistema de evacua-

cién.

8.9.4 Adsorbentes y absorbentes.

Los sistemas adsorbentes y absorbentes son general--
mente caros para aoperaciones en peqguefia escala. Los adsorbentes
han sido usados para secar gases en experimentos de liofilizacién
atmosférica (Woodward, 1961). Rest (1960) propuso un sistema en
el gue el vapor de agua de la cémara de secado es absorbido por-
un liquido de baja volatibilidad. El1 liquido absorbedor es ex--
traido por una bomba mecénica de vacio. La ventaja principal es
que el liquido absorbente puede ser removido y regenerado fuera-
del sistema de secado. Esto eliminaria la necesidad de paradas
peribdicas para deshielar los condensadores y seria ventajoso en
una operacibén verdaderamente continua. En 1la acfualidad este -

. . . . . ,27)
sistema de evacuacién no es usado a nivel industrial.

8.10 SISTEMAS DE CONTROL.

La instrumentacién 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 liofilizacifén caon
vencional:

- La temperatura de la placa v,
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- La presibn de la chmara.

En un equipo de liofilizacibn acelerada (AFD) la distancia
o presibn entre placas es controlada por sistemas hidr&ulicos -

convencionalese.

En unidades con circulacibfn de fluidos de calentamiento, 1la
temperatura de la placa con el tiempo es controlada por una mez-
cla proporcional de fluidos calientes y frios en respuesta a las
mediciones de temperatura (por termocupla o neum&tica). Los caon
troles de encendido y apagado también son usados pero son de me-

nor exactitud.

Las temperaturas del fluido de transferencia de calor pueden
ser controladas por termbmetros que mandan una sefal de aire ha-
cia el controlador. Usando termocuplas, el punto de control pue
de ser la temperatura del alimento, la temperatura del fluido,la
temperatura de la superficie de.la pleca, etc. (Fig. 8.20). Las
termocuplas o mejor aln, los elementos de resistencia pueden ser
rearreglados para gue una sefial de temperatura promediosea ali -
mentada al controlador, manteniendo la temperatura del sistema

a un valor s@guro.

Calentador radiante ~ + 70°C

v v v v v

Termocupla

termocupla + 40°C

FIG. 8.20 CONTROL DE TEMPERATURAS POR TERMOCUPLASS®7)



Como los varios tipos de termbmetros (termocuplas, resisten
cia térmica y otros) dan lecturas de temperaturas promedios den-
tro dal alimento, son inadecuadas cuando el control es critico.
Dos métodos 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 gue estén limitados por transferen

cia de vapcr557)

8.10.1 Control de temperatura por conductividad eléctrica.

Ver Fig. 8.21. E1l método de Rey para detectar la -
temperatura eutéctica ha sido adoptado para controlar el grado -
de calentamiento hasta un valor maximo, en el que se mantenga el
estado congelado. Cuando la temperatura eutéctica es alcanzada,
un cambio repentino en la conductivi.iad térmica indica un punto
de peligro, requiriéndose de un sistema de calentamiento que res
ponda rapidamente para evitar sobrepasar el limite. Tal respues
ta podria ser alcanzada controlando la presifn 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--
cibn o disminucién del calentamiento produce una inmediata caida

de la temperatura del producto debido a la sublimaciﬁn557)

8.10.2 Controlador barométrico.

(57)

Ver Fig. 8.22. Neumann encontrd un medio para-
determinar las temperaturas interfasiales durante la liofiliza--
cibn, aislando la cimara de secado del condensador a intervalos-

de tiempo. Si no hay entradas de aire hacia la céamara, la pre--

sibn debido a la evolucibn de vapor se eleva rapidamente hasta -
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FIG. 8.21 CONTROL DE TEMPERATURA POR RESISTENCIA
eLecTRICAS27)
presibn < 0.1
\
Presibn= 0.2 torrré.s torr(1.2 torr, i
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FIG. 8.22

CONTROL DE TEMPERATURA POR EL METODO BAROMETRICO. Lo

encerrado en lineas puntedas indica las condiciones--
después de cerrar la vAlvula entre la cfmara de seca-
do y el condensador. La superior indica (temperatura
o presifin equivalente) cuando la vilvula a sido ce--
rrada ddrante »3 a 10 seg. La inferior indica la caon
dicibn cuando la vAlvula a sido cerrada durante 10 -

minutbs.(57)



alcanzar la presibn de saturacibén a la temperatura interfasial -
promedio, luego la presifn se eleva mias lentamente debido al in-
cremento en la temperatura interfasial del alimento (gque conti--

nua recibiendo calor), y la sublimacib6n riapidamente cesa.

En las etapas iniciales de secado, una lectura debe-
ser tomada después de 5 segundos de aislamiento. 5in embarge -
cuando el sécadu prosigue, el vapor evoluciona mis lentamente, vy
el tiempo de aislamiento debe ser incrementado. Este método pue

de ser usado para controlar la velocidad de calentamient0557)

8.10.3 Control de la presibn-uso de manbmetros.

La presibn, por lo general no es controlada en la -
liofilizacibn comercial, pero en algunas unidades experimentales
hay sistemas de control de la presif6n de la cémara, para estudiar
los efecteés de esta variable en el proceso. En un sistema gue -
usa condensadores refrigerados (bombas mecénicas), la presifn de
la camara es controlada generalmente por una valvula mariposa en

tre la cémara y los condensadores.

La medicib6n de la presién en los sistemas de liofi-
lizacibn, puede ser compleja si se requiere de un alto grado de
exactitud. Leck(57) (1957) presentb6 una discusibn detallada de
los métodos para la medicib6n de presibn en sistemas de vaciag, en-
tre los gque tenemos:

- Manbmetro McCleod con una cémara de adsorcién.

Alfatrbén.

Manbmetro Pirani o termocupla.

Manbmetrao Bourdaon.

El mantmetro McCleod estindar es ineracto para ga-
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ses condensables. Flosdorf intent6 superar este problema inser-
tando un sblido adsorbente, para remover el vapor de agua. Flos
dorf cree que el manBmetro entonces mide Gnicamente la presibn -

parcial del gas inerte.

El manbmetro Bourdon probablemente mide las presio-
nes totales y la composicibn del gas debe ser conocida para in--

terpretar las lecturas de los manbmetros Pirani y Alfatrén.

En la industria o laboratorio, se elige un tipo de
mantmetro como estédndar y la experiencia se realiza alrededor de
la lectura de este aparato. En casi todos los casos las presio-
nes de operacifn son lo suficientemente bajas (0.5 a 1.0 torr),
gue no importan errores en la exactitud absoluta con tal que el-

instrumento sea preciso.

8.11 BTR85 FACTORES A CONSIDERAR.

Mientras gue las diversas divisiones en una planta de liafi
lizacidn dependen del disefio de la cémara de vacio y sus auxilia
res, se debe ademés considerar otros factores. Por ejm. un cuar
to frio de grado cero para la :ECEpcién de los productos congela

dos y cargado en los anaquelés tipo carretilla, y un cuarto seco

para el ampacado del producto final.

El cuarto donde estd instalado la cémara de secado con sus
pafeles de control debe estar limitado a las operaciones del prg
ceso, evitandose la instalacibn de maguinas grandes gue deben es

tar en un cuarto de maquinas.

Las paredes del cuarto frio y del cuarto seco deben ser mao
dificables para la adecuacifn de nuevas temperaturas y humedades

La expansibn de la planta se debe considerar en la planificaci6n,



CAPITULO IX

METODOS DE PROCESO NO CONVENCIONALES

En este capitulo se hace un resumen de métodos de proceso -
diferentes al convencional (por conduccibn y radiaci6n), gue 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 desarroll6 con el fin de evitar el wuso de-
sistemas de vacio, vy s6lo es posible si los gases circundantes-

estén lo suficientemente frios.

9.1.1 Liofilizacibn atmosférica con calor abastecido por

conveccibn.

Charm‘®’ (1963) asumié que la "liofilizacibn a pre-
sibn atmosférica es similar al secado convencional por aire" vy

cumple con la siguiente ecuacibn:

dwu/dt = l<g A (Hs = Ha) = hA (Ta - TS)/A
donde:
dw/dt = peso de agua removida por unidad de tiempo (velocidad-

de secado inicial).

H = humedad del aire.

Hs = humedad saturada del aire a la temperatura de la super
ficie.

kg = coeficiente de transferencia de masa.

h = coeficiente de transferencia de calor.



A = Area de transferencia.

Ta = temperatura del aire.
TS = temperatura de la superficie de hielao.
A = calaor latente de sublimacién.

9.1.2 Liofilizaciébn atmosférica con calor radiante.

Tebricamente es posible disminuir el tiempo de seca
do aplicando calor radiante al alimento. En este caso no se con
sidera la variacibn de kg o h efectivo en el transcurso del seca

do, siendo la ecuacifn de la velocidad inicial de secado:

dw/dt _ h A (Ta - TS) -+ErH_A (Tuj - TS) _ (HS = Ha)
- ) B
donde:
& = emisividad del alimenta.
hr = coeficiente de transferencia de calor por radiaciébn.
TuJ = temperatura de la placa radiante.
Lewis vy Mateles(e) estudiaron la posibilidad de la -

liofilizaci6n atmosférica de alimentos s6lidos, como: espirragos,
zanahorias, guisantes y pollo. En la liofilizacién de zanahoria
en rodajas, hubo poca diferencia en la velocidad inicial de seca
do con temperaturas de aire de 24, 28, vy 1409F. Sin embargo, lie
go se produjo una disminuci6n répida de la velocidad en las co--
rridas a las dos temperaturas més bajas, de modo gque los tiempos
requeridos para secar hasta el 90% de humedad fuerom 65, 4S5 y 25
horas respectivamente. Los productos liofilizados fueron supe-
riores a los alimentos similares secados con aire a temperaturas

mas altas.



9.1.3 Liofilizacibn atmosférica por solventes.

E} costo 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 dan

de otros métodos de liofilizaci6n no son satisfactorios£39)

Procedimiento de las pruebas-resultados.

Las pruebas se realizaron en el equipo mostrado en -
1a Fig} 9.1. Las muestras dentro de tubos de prueba conteniendo
un solvente (alcohol etilico o éter etilico), con o sin desecan=
te (silica gel), se colocaron en un frasco Dewar. En el proceso
de secado el hielo del alimento previamente congelado por inmer-
si6n en el solvente, se disuelve gradualmente en éste, siendo -

absorbido por el desecante.

Se determinaron las velocidades relativas de secado-
a temperatura ambiente vy a -7500, con o sin desecante. El1 seca-
do fue mAs ripido a temperatura ambiente gque a -7500; fue méas gé
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 liofilizacib6n por solventes puede usarse en unpro
ceso de secado de dos etapas, donde el alimento es primero liofi
lizado a vacio a casi el 10% de humedad y luego por el método de
extraccibn por soiventes a bajas temperaturas se extrae la hume-
dad residual. La remocién de esta humedad residual por liofili-

zacibn convencional implicaria calentar el alimento hasta casi -
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la temperatura ambiente, produciéndose la pérdida de voléitiles vy
la alteracibn de la estructura o rehidrataci6n. Durante el seca
do por solventes se pueden incorporar aditivos como nutrientes,

antioxidantes, peliculas protectoras comestibles, etc. para mejo

rar la calidad del producto.

Tabla 9.1

Influencia del tipo de solvente en la velocidad de secado

Solvente tiempo de % de pérdida de humedad
secado,dias T%amb.(25°C) hielo seca(-75°C)
alcohol absoluto 3 80.5 18.5
alcohol absolutao 6 89.5 53.0
éter etilico 3 100.0 L8.5
éter etilico 6 100.0 80.1

Influencia del desecante en la velocidad de secadao a -7508
usando Eter etilico como solvente

Tiempo de secado % de extraccién de humedad
horas con desecante sin desecante
13 L4 .3 33.9
26 63.5 52.7
39 66.6 52.5

9.1.4 Liofilizacibn sin vacio-por transporte.

S610 los alimentos de poco contenido de azlcar pue--
den ser liofilizados por este método, ya que alimentos de alto
contenido de azficar requieren de muy bajas temperaturas para evi
tar el encogimiento, siendo los tiempos de secado muy largos. O

tra limitacibn es la dimensifén del alimento que debe ser menor -
de 1/4 pulgada.
La temperatura es la variable de operacifn mas impor

tante, mientras que la velocidad de flujo del gas casi no afecta

el tiempo de secado. Considerando el consumo de energia, la ope
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racibn continua del equipo vy la calidad del alimento, se puede -
lograr un producto de calidad a mAs bajo costo que con la liofi-

. . . . (B4L)
lizacibn convencional a vacilo.

Funcionamiento del equipo.

En 1la Fig. 9.2 se muestra el equipo experimental que
consta de una cémara de secadao, un reservofio de calor, dos sopla
dores, una unidad de refrigeracibn, un calentador, y un sistema-
de transporte. El1 proceso se divide en dos partes: secado y re-

generacidn de los desecadores.

El gas seco ingresa a la cémara 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 mis 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 cémara desecadora-
donde es absorbida la humedad y recuperado el calor de sublima--
cibn gque pierde el gas en el secador. Cuando un desecador llega
a saturarse, debe ser regenerado mientras el otro est& en opera-
cibn. Cada desecador contiene allimina activada gque debe ser re-

generada después de unas 100 horas de operaciénSGQ)

9.2 LIOFILIZACION ACELERADA-AFD (Aceleration Freeze-Drying).

Este método fue desarrollado para acelerar la velocidad de-
liofilizaciébn por conduccién. Las placas de calentamiento son -

accionadas por gatas hidrallicas que pueden aplicar presifn (has
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ta unos 8 psi dependiendo del alimento) para lograr un contacto
térmico uniforme con las superficies inferior y superior de cada

capa de alimento. Ver Figs. 8.5 vy 9.3.

9.2.1 Ciclo de secado.

Asumiendo una sola cabina que es operada con un sis-
tema de vacio (eyector de vapor de cuatro etapas), el ciclo de -
secado seri como sigue:

El alimento es extendido sobre las bandejas en capas
uniformes usando mallas de metal expandido. Las bandejas carga
das en un enrejado son colocadas en una unidad de congelamiento-
por corriente de aire. Cuando el alimento es congelado a casi -
-20°C (-QDF), las bandejas son sacadas del congelador y coloca--
das sobre las placas de la cémara.

Se hace una ripida evacuacifn de aire de la chmara -
para evitar el descongelamiento. Cuando la presifn de la cémara
eé menor que la presi6n de vapor del hielo, se inicia la sublima
cibtn y la temperatura del alimento cae r&pidamente a casi -30°Cc
(-229F). Se hace presi6n entre las placas, que va en aumento en
el transcurso del secado. Para elevar la temperatura de las pla
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 fria directamente en el circuito de calentamientao.
El secédﬁ termina cuando el alimento esté a la misma temperatura

que las placas de calentamiento. Ver Fig. 9..4.

9.3 LIOFILIZACION POR MICROONDAS.

En el calentamiento por microondas, la energia se disipa sg
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FIG. 9.3 EQUIPO DE LIOFILIZACION ACELERADA(AFD)
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lectivamente en sustancias de alta constante dieléctrica (alto-
factor de pérdida). Teniendo el agua de los alimentos un alto-
factor de pérdida el calor seri absorbido directamente por el -
agua del alimento evitindose la conduccifén de calor a través de

la capa seca.

La liofilizacibn por microondas ha sido considerada porgue:
- Disminuye el tiempo de procesao, incrementando el rendimiento -
de la camara.
~ 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 més baja.

El desarrollo de generadores de alta frecuencia con costo -
razonable y vida mAs larga de operacién ha hecho que este método

resulte un éxito en el secado de alimentaos.

9.3.1 Comparacibn entre la liofilizacibén convencional vy la

liofilizacibn por microondas.

En la liofilizaci6n convencional, la sublimacibn ocu
rre espaontineamente cuando la presif6n de la camara es reducida,
pero se acelera grandemeﬁte si se abastece calor al alimento con
gelado. Inicialmente el calor abastecido por conduccifén o radia
cibn no deshiela el alimento, ni tiene mucho efecto sobre la tem
peratura de la capa seca del alimento. Pero cuando la frontera-
de hielo retrocede, el efecto de enfriamiento por sublimacién 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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AR diferencia de esto, la energia de microondas es ab
sorbida directamente por el hielo. Asi, el secado puede ser lle
vado a cabo en muy poco tiempo, mientras que la capa seca exte--
rior del alimento permanece fria. Numerosos productos han sido-
liofilizados por microondas, inclusive alimentos bastante grue--

S0Se.

Una ventaja del proceso de microondas es que permite
el uso eficiente del espacio de la chmara ya que no se requieren
placas de calentamiento. Las bandejas usadas son de pléastico,
que no absorben energia de microondas. Debido a la naturaleza -
de la penetracién de la energia, el alimento puede ser coloca-
do al azar en las bandejas. En los secadores convencionales, el
alimento debe ser colocado uniformemente sobre las bande jas para
evitar el calentamiento desigual. Los liofilizadores convencio-
nales pueden ser caonvertidos a liofilizadores de microondas sus-
tituyendo ‘nor bandejas de pléastico los anaqueles de metal. En

(7)

la Fig. 9.5 se muestra un liofilizador experimental.

9.3.2 Disminucibn de los costos de secado.

Para reducir el costo de energia se puede usar la -
liofilizacibn por microondas en combinacién con la liofilizacibn
convencional por radiacibn: la liofilizacibn convencional para-
remover del 60 - 80 % de humedad del alimento durante las prime
ras horas del proceso (donde la sublimacién es r&pida) y la lig
filizacién por microondas, para remover el resto de la humedad,
cuya extraccibén seria demasiado lenta usando liofilizacifn con--

vencional. El uso de estos dos métodos hace mas corto el ciclo
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de secado y probablemente menos caro que usando uno de ellos.

Este sistema de energia dual ofrece mayores ventajas
econbmicas debido a:

- Mayor rendimiento del equipo ya gue pueden hacerse més corridas

al dia.

- Se requiere menos energia de microondas, ya que se usa solamen

te para remover los (Gltimos porcentajes de humedadg7’5)

FIG. 9.5 LIOFILIZADOR EXPERIMENTAL DE MICRDDNDAS(S)
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9.3.3 Problemas de proceso.

- Ionizacibn, la energia de microondas puede producir una descar
ga luminiscente dentro de la capa seca, causando la decolora--
cibn vy deterioro del sabor. Se ha desarrollado un sistema de
control Ref. 51) para percibir la descarga luminiscente y poder
reducir la entrada de energia de microondas a un nivel de po--
tencia que evite fundir el alimento congelado. Ver Fig. 9.6.

- Bajo factor de pérdida para el hielo, por lo que la energia de
microondas es disipada casi integramente al agua ligada o no-
congelable en el alimento.

- Calentamiento desigual, las piezas del alimento m&s grandes -
contienen una relacibn més grande volumen a superficie de agua
y desde luego alcanzarén una temperatura del centro mis alta -
durante el calentamiento. También el factor de pérdida incre-
menta la temperatura mis alta, causando localmente partes ca--

lientes que tiemen a fundir.

Es decir, que cuando se usa energia de microondas o
de radiofrecuencia es importante mantener la velocidad de aplica
ci6bn de energia débajo del punto de fusibn del alimento congela
do; si no se toma esta precaucifn y algo de liquido funde sobre-
la sustancia que esté siendo secada, este liquido absorberé ener
gia de radiofrecuencia y se calentard al igual que la regién de

alimento seco que lo rodea, pudiendo gquemarse.

9.4 LIOFILIZACION DE LECHOS FLUIDIZADOS.

Este método se usa para liofilizar liquidos vy materiales -

cortados en piezas pequefias. Los alimentos se congelan antes -
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de la liofilizacibn de tres formas:

a) Congelamiento en blogques o escamas, seguido de trituracibn vy
tamizado.

b) Congelamiento por atomizacibn del liquido en-aire frio.

c) Congelamiento evaporativo por atomizacibn a una presi6n deba-

jo del punto tripleSS)

9.4.1 Equipo de congelamienta.

El equipo consiste de una chmara de congelamiento -
donde el liquido es atomizado. Se circula aire refrigerado o ni
tr6geno a través de l1la chmara y del intercambiador por medio de-
un ventilador. E1 polvo congelado colectado en la cémara de ato
mizaci6n (Ver Fig. 9.7) puede ser transportado directamente al -
equipo de secado o almacenado para el secado posterior. Las pro
piedades del polvo dependen del alimento y de la temperatura de
congelamiento. En el congelamiento evaporativo por atomizaci6n,
el 1liquido a la presifn debajo del punto triple congelari inme--

diatamente y liberari calor de fusifn por evaporaciéng17)

9.4.2 Funcionamiento del eguipo de liofilizacibn.

Como se ve en la Fig. 9.8 wuna carga de polvo gque can
tiene agua entra a un tangue de alimentacifn y desgasificacibn,
conectado a un pequefioc condensador y a una bomba de vacio. E1 -
sistema de alimentacifin es un pequefioc sublimador separado. E1 pol
va es transportado a través de la vAlvula de vacio hacia el tan-
gue del alimento e ingresa a la clmara de secado a una velocidad
canstante. La rotacién de los tubos-filtro conectados en serie
dentro de l1a cémara, mantiene el polvo en constante mavimiento -

durante el secado a manera de un lecho fluidizado. E1 polvo re-
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cibe calor al ponerse en contacto con los tubos-filtro, pasando
a través de ellos hacia un tanque de descarga, mientras el vapor
pasa al condensador sin ninugln residuo de polvo. E1 sistema de
liofilizacibn consta de dos condensadores con bombas de vacio.

El calor de sublimacibn procede del casco de la célmara de vacio,
que es usaao como placa de calentamiento. El casco es a su vez-
calentado por circulacibn de aire caliente a través de canales -

alrededor de la cémara517)

9.5 LIOFILIZACION TUBULAR PARA LIQUIDAOS.

El l1fquido es congelado y secado en el mismo equipo. Se lo
gra una excelente retencibn de volatiles, debido a que el alimen
to estéd expuesto a calor uniforme a bajas temperaturas durante -

el secado.

Una caracteristica importante de estos liofilizadores es el
uso del principio bomba-calor. El1 gas amoniaco a elevada presi6n
proporciona el calor de sublimacif6n que fue extraido del liguido
durante su congelamiento, lo que minimiza el consumo de energia.
Este principio puede ser usado debido a las bajas temperaturas -

de secadaSSU)

9.5.1 Eguipo v operacibn.

En l1la Fig. 9.9 se muestra la clmara 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 est& conec-

tado a un sistema de refrigeracibn de amoniaco.

Una vez que el liquido es cargado al 1liofilizador-
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por la parte inferior dé la cémara se cierra la v&lvula del fon-
do y se procede a congelar. DOurante el congelamiento, se evapo-
ra amonfiaco alrededor del haz de tubos, formindose una capa de -
liquido congelado en la parte interna de los tubos. Luego se -
abre la v&lvula del fondo para que caiga el lfiquido no congeladao.
Se cierra la v8lvula y se hace vacio en la parte interna de los-
tubos. Cuando la presif6n es menor de 1 mm Hg se circula amonia-
co gaseoso que se condensa en la parte externa de los tubos para
gque ocurra la sublimaci6n del alimento congelado. Cuando se com
pleta el secadao, el producto en forma de "tubo" cae por 1la parte
inferior de 1la céméra donde se desmenuza por un dispositivo de -

pulverizaciﬁnsso)

dentro de los tubos

ORI

ondensador

capa\congelada del producto

—
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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

rf{a el uso 6ptimo del equipo por las siguientes razones:

M&xima produccién, ya que podria operar en forma continua con-
una carga de vapor méxima constante que permite el uso més efi
ciente de los sistemas de evacuaci6n.

El equipo podria ser dimensionado con més exactitud de acuerdo
a las condiciones locales de secada.

Ahorros de trabajo y de tiempo en la carga y descarga.

Mayor uniformidad del producto.

Disminuiria el tiempo de secado por reorientaci6bn continua de-
las particulas de alimento con relacifn a la fuente de calenta

miento.

Sin embargo, los argumentos principales contra los sistemas

continuos o semicontinuos saon:

Una falla mecénica o de cualquier otro tipo podria ocasionar -
la pérdida de una cantidad muy grande de producto.

Los necesarios periﬁdas de limpieza ocasionarian 1la paral{zé—-
cibn completa de la produccibn.

Poca flexibilidad, ya que se liofilizan producfos especificos.
S5i las cantidades de un producto no son lo suficientemente -
grandes no se Jjustifica este tipo de operacién.

El obst&culo principal es la falta de buenos métodos de carga-
continua de los alimentos congelados y de remocibén del producto

Secoe.



9.6.1 Eguipo y operacifn.

Un sistema semicontinuo t@nel-carretilla disefiado -
por Vickers (ver Fig. 9.10) , consiste de un tGnel gue puede car
gar hasta casi 30 toneladas/dia vy de condensadores refrigerados
montados externamente a lo largo del t@Gnel, con cargas variables

de vapor. E1l disefio permite el descongelamiento automitico.

El alimento a ser procesado es esparcido sobre las -
bande jas colocadas entre placas calentadoras dentro de los carri
llos gque circulan a través del tGnmel. Las placas que son calen-
tadas eléctricamente se conectan y desconectan automiticamente -
en etapas reqgulares para lograr las variaciones de temperatura -

deseadas, que se controlan a lo largo del tGnel.

———]
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4 Suppor? Structure

PROPOSED CONTINUOUS PROCESS
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FIG. 9.10 SISTEMA SEMICONTINUO: Tﬁnel-carretillas71)



CAPITULO X

PARTE EXPERIMENTAL

10.1 INTRODUCCION.

El objetivo de la parte experimental fue determinar las con
diciones 6ptimas de operacifn con el fin de obtener la mAs alta-
calidad de nuestro producto y de acuerdo a los resultados encon-

trados escalar y disefiar una planta de producci6n.

El trabajo experimental se llevf a cabo en el laboratorio-

de Procesos Quimicos de la Facultad de Ingenierfia Quimica de 1la

LI.N.I.

10.2 TRABAJO EXPERIMENTAL.

10.2.1 Materia prima.

La materia prima utilizada fue cebollita china, cu
yo nombre cientifico es ALLIUM FISTULOSUM L. perteneciente a 1la

familia Lilliacea.

TABLA 10.1

Composicifn de la cebolla china

Componentes Mayores (qgr) Minerales (gr)

Agua 88.7 Calcio 141.00

Protefinas 2.3 Fb6sforo 61.00

Extracto etéreao 0.4 Hierro 1.10

Carbohidratos 7.5

Cenizas 1.1 Vitaminas (mgr)

Total Wiese Caroteno 0.00
Tiamina 0.02

Calorias 39.0 . .

Fibra cruda 1.3 R}voflav1na 0.01
Miacina 0.40

Ac. ascbBrbico reducido 10.50
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10.2.2 Eguipos y materiales.

Liofilizador marca STOKES con capacidad mixima de 2 HKg.
Termbmetros con rango de temperaturas entre -30°%-250"C.
Estufa a 110°C.

Balanza de precisi6n de 0.1 mg.

Desecadores a vacio conteniendo sustancias higroscépicas.
Congelador a -20°c.

Solucibn de hipoclorito de sodioc a 25 ppm.

Fiola de 50 ml.

Soluciones estindar de cloruro de (ClZCa) a diferentes concen-
traciones para el control de la humedad a 25°C.

Soluciones estindar de &cido sulfflirico (HZSDA) a diferentes -

concentraciones para el control de la humedad a 25°C.

10.2.3 Descripcifin del liofilizador.

£l equipo usado en el trabajo experimental es un

liofilizador marca STOKES, modelo 21. Esta unidad de laborato -

Tio estd especialmente disefiada para trabajos de investigacibn -

de tiempos de secado vs. calidad del producto a diferentes condi

ciones de proceso. Esta unidad comprende:

Una chmara de vacio.

Anaqueles de calentamiento.

Bande jas para la carga del alimento.
Balanza interna de precisibn.
Condensador interno de platos.
Sistema de refrigeracibn.

Instrumentacibn y control.
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C&mara de secado.

La chmara es una vasija rectangular de acero al carbono.
Las dimensiones internas de la cémara son: 14" de ancho x 22" de
altura x 27" de profundidad. La puerta transparente de la céma-
ra permite observar la escala de la balanza vy el producto duran-

te todo el proceso.

Placas de Calentamiento y bande jas.

Las placas calentadas electricamente est&n ubicadas en 1la
parte superior de la clmara. El1 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 ver
ticalmente, con el fin de variar la distancia entre placa y ban-
deja. El sistema de calentamiento es capaz de mantener la tempe

ratura hasta casi SDDDF.

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-

cibn o por conduccibn.

Balanza de precisifin Mettler-Método de pesado.

Una balanza Mettler con una escala de lectura continua es-
t4 montada dentro de la cimara de vacio. La capacidad de la es-
cala es de 2,000 gr (4.4 1lb). Esta balanza de precisifn permite
la determinacibn continua o peri6dica de la pérdida de humedad -

del alimento, sin interrumpir el proceso.

Un mecanismo de elevaci6n operable externamente mientras -
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estd bajo vacio, permite que los brazos gque soportan la bandeja
sobre la balanza seanenganchadus o desenganchadss. Las lecturas
de la carga intermitente o lectura de escala continua son posi -

bles para la determinacibn de la pérdida de peso.

Condensador-descongelamiento.

Es un plato de acero cubierto de zinc, de unos 2 pies2 de
superficie localizado en la parte posterior de la céhmara. Una
pantalla de calor reflectiva estd localizada entre las placas vy
el plato condensador para minimizar la carga de calor en el sis-
tema de refrigeracifn. El1 plato condensador es enfriado por ex-

pansibn directa del refrigerante fre4n-12 en el plato.

Una mirilla de 3" de diémetro se encuentra en la parte pos
terior de la chmara que permite ver las condiciones de hielo so-
bre el condensador. Se dispone de un drenaje interno conducido
por tuberias para la remocibn de condensados causados por el des

congelamientao.

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 mang
ra: se interrumpe el sistema de enfriamiento, se abre la clmara
y la vAlvula de drenaje, derritiéndose el hielo. Para acelerar
el descongelamiento, las placas pueden ser calentadas. Cuando -
se completa el descongelamiento, el interior himedo de la cémara

puede ser secadu con un trapoe.

Sistema de vaciao.

Se hace el vacio con una bomba rotatoria de dos etapas acg
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plada al liofilizador. Se dispone de una vAlvula para aislar 1la
bomba de la cémara de secado. La operacibn de la bomba es con--

trolada por botones de contacto "ON" y "OFF",.

Sistema de Refrigeraci6bn.

El sistema de refrigeracifin es por compresibn de Frebn -12.

Sistema de circulacifn de aceite.

Este sistema consiste de una bomba, un calentador eléctri-
co de 3,000 watts, un enfriador de aceite, un tanque de expandton
tuberias y accesorios. Una vez encendido el sistera de calenta-
miento, se gira el bot6bn selector de calor del panel a la tempe-
ratura deseada y el interruptor de palanca del controlador de -

temperatura se pone en la posicibn AUTO.

El enfriamiento del aceite del sistema de calentamiento -
puede ser efectuado por circulacibn de agua fria a través del en
friador de aceite. \ormalmente esto se hace al fimal del ciclo
de secado con el sistema de calentamiento en la posicibén OFF v

manteniendo la bomba de circulacifn de aceite en la posici6n ON.

Instrumentacibn.

un controladop para regular la temperatura de la superficie
de las placas, proporcionaré_ un método para la obtencibn 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 manbmetro de vacio MclLeod de lectura continua, para me-

dir la presibn de la cémara en cualquier tiempao.

Una caja de empalmes para termocuplas dentro de la cémara
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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 caon el producto se colocan dentro de la cémara.

1)

2)

3)

&)

5)

6)

7)

10.2.4 Etapas del trabajo experimental.

Seleccibn de la cebolla fresca de la mejor calidad.

Eleccibn de las partes no comestibles de la cebolla china,ccc

ralices fibrosas adheridas al bulvo y terminaciones deteriora-

das de las hojas.

Lavado con agua potable para eliminar residuos de tierra, pol

va vy otras sustancias extrafas.

Lavado con solucibn de hipoclorito de sodio a 25 ppm (25 mg/lt

de solucibn) pera la eliminacibfn de agentes microbiales y sien

do esta solucibn ligeramente bésica, también evita la decolo-

racibn de la clorofila contenida en la cebolla.

Cortado de la cebolla en partes de aproximadamente 1/2 cm de

longitud.

Determinacibn del contenido inicial de humedad(q)(ver apéndi-

ce).

LLenado de la bandeja con la cebolla, que debe estar uniforme

mente repartida saobre la superficie de la bandeja.

Ubicacibn de los cinco termbémetros en diferentes posiciones -

para medir las siguientes temperaturas:

T1 = Temperatura del centro del alimento, en la parte media -
de la bande ja, °c.

T2 = Temperatura de la superficie del alimento, %.

T3 = Temperatura de la bandeja, “c.

Th = Temperatura de la placa, %.



T5 = Temperatura del centro del alimento, en la parte poste -
rior de la bandeja, cerca del plato condensadar, °c.
Los termbmetros se colocan antes de congelar el alimento.

8) Congelamiento llevado a cabo por dos métodos:

a) Congelamiento evaporativo en la cémara de secado.
Este congelamiento es r&pido, aproximadamente de 1 hora ,
que es tiempo suficiente para el congelamiento total de 1la
cebollita china.

b) Congelamiento por contacto indirecto con un medio refrige-

rante (en el congelador de una refrigeradora)

Durante 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 -BDDC, con el fin de prevenir el
descongelamiento que pudiera ocurrir durante el cargado del
alimento.

La temperatura de -30°C es 1la temperatura de congelamiento
total de 1la cebolla, recomendada para la mayoria de los -

alimentuscSE)

. Para la cebollita china comprobamos experi
mentalmente que en efecto a esta temperatura se encontraba
completamente congelada. Durante el congelamiento evapora
tivo se mantiene en funcionamiento el sistema de refrigera
ci6bn y la bomba de vacio.

9) Secado, que se realiza dentro de la cémara del liofilizador,

mediante transferencia de calor por radiacibn desde las pla -
cas hacia el alimento congelado contenido en la bandeja, que

estd sostenida por agarraderas (fijas a la balanza) que la -

mantienen suspendida entre las dos placas de calentamiento.



171

Se pone en funcionamiento el sistema de calentamiento mante--
niéndose encendido el sistema de refrigeracién y el sistema -

de vacio.

Las corridas de secado las realizamos variando las condicio--
nes de proceso: presifin de la cémara y temperatura de las pla
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 fija
mos un programa de temperaturas que iban disminuyendo en el
transcurso del secadao.

Se trabaj6 en un rango de presiones de la cémara de vacio -
entre 50-750 micras de Hg (4*Hg). En cada corrida se detalla
rdn 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 T1

T Tu v T5 son aproximadamente iguales.

2 T3
Una vez alcanzado el punto final se procede a romper el vacio
con aire ambiental y el producto es inmediatamente envasado -
en frascos de vidrio previamente secos o0 en bolsas de polie
tileno.

10)Rehidrataci6n, se efect@a afiadiéndose agua al producto liofi-
lizado. La temperatura del agua en las pruebas de rehidrata-

ci6én fueran: 2508, 50°C v a0’c.



10.3 RESULTADOS Y ANALISIS.

10.3.1 CAlculos de isotermas de adsaorcibn.

Las isotermas de adsorcibn a cualquier temperatura

se calculan con el fin de hallar el valor méximo de agua (hume-

dad)de la cebolla china deshidratada, gque permita la mayor esta-

bilidad durante su almacenamiento. La isoterma de adscrcibn fue

calculada a la temperatura ambiente (25°C) que es la temperatura

normal de almacenamientao.

Procedimientao.

Una muestra de cebollita china se seca completamente en una es
tufa a 110°C (temperatura constante).

Se pesa el producto seco en una balanza de precisibn.

Las muestras se colocan en desecadores a diferentes ambientes
de humedad relativa. Una vez puestas en los desecadaores se -
aplica vacio vy se mantienen asi durante 48 horas a temperatu-
ra constante de 25°C.

Transcurridas las 48 horas se determina la humedad ganada por
la muestra seca. Estaos valores se dividen entre el contenido-
de sblidos secos para obtener ei contenido de humedad en equi-

librio. Con estos datos se grafica la isoterma.

Cilculos vy tablas.

Considerando:

a

T U R 3

w

= Actividad-del agua = p/pa.

= Moles de soluto anhidro.

= Porcentaje en peso de soluto anhidro.
= Presibn de vapor de la solucibn.

= Presibn de vapor del agua pura.
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H.R. = Humedad relativa = a, x 100.

TABLA 10.2

Concentraciones de las soluciones de ClZCa a determi

(63)

nadas presiones de vapor, a la temperatura de 25°%C.,

Actividad m %
0.95 0.927 9.33
0.90 1.584 | 14 .95
0:80 2.579 22.25
0.70 3.400 27.40
0.60 L.188 31.73
0.40 5.912 39.36
0.30 7.183 Ll . 36

TABLA 10.3

Concentraciones de las soluciones de HZSDQ a determi,

nadas presiones de vapor, a la temperatura de 2506563)

Actividad m %
0.20 13.94 57.76
0.10 18.48 64L4.45
0.05 23.17 69 .44
M = gramos de agua adsorbida/gramos de s6lidos secos.
C = Constante.
Um = Valor de la monocapa (gramos de agua adsorbida/gramos de qg

lidos secos).

Ecuacibn de B.E.T.:

a 1 au(C—"l)




TABLA 10.4

Datos para graficar aw/(1-aw)(M) vs a

a, S6lidaos se agua+S.Se. agua agua/s.s. 1
cos (s.s.) (humedad) M) (1-a M
0.05 0.3021 0.3115 0.0034 0.03100 1.7
0.10 0.3015 0.3134 0.0119 0.03950 2.8
0.20 0.3009 0.3159 0.0150 0.04985 5.0
0.30 0.3046 0.3229 0.0183 0.06000 7.1
0.40 0.30452 0.3223 0.0211 0.07000 9.5
0.60 0.3053 0.3L35 0.0382 0.12570 -
0.70 0.3044 0.3569 0.0525 0.17250 -——
0.80 0.3052 0.3904 0.0852 0.27920 -_——
0.90 0.3011 0.L276 0.1265 0.42000 -
0.95 0.3022 0.4624 0.1602 0.53010 ———

De la Fig. 10.1 y considerando la ecuaciftn de B.E.T.:

1/(UmC) = 0.6 Intercepciétn de la ec. de B.E.T. con la ordena
da.

(G-1)/(CVm) = 22 pendiente de la ec. de B.E.T.
Resolviendo las ecuaciones anteriores:

vV
m

0.044L25 gr HZD/gramDs de sfBlidos secos (4.4 %).

C 37.67.

La recta vy = Vm intercepta a la curva de adsorcibn en: (0.13 ,
0.04L4) es decir que para un valor de monocapa de 0.04L4 le corres

ponde una humedad relativa (H.R.) de 13%.

Conclusifn: Los porcentajes de humedad para la cebollita china-

deshidratada deben estar alrededor de 4.4 % para que la estabili

dad durante el almacenamiento sea maxima.
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FIG.10.1 ISOTERMA DE ADSORCION Y ECUACION DE B.E.T.
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10.3.2 Efecto del tratamiento previo a la congelacibn.

Se ha comprobado experimentalmente que la adicibn-
de hipoclorito de sodio ademfs de eliminar los agentes microbia-
les, establecif6 un medio ligeramente alcalino que hizo posible -
la retencifbn de la clorofila, manteniendo el verdor de la cebo--

lla.

No fue necesario blanguear la cebolla china porgue
al efectuar la prueba de actividad de la enzima peroxidasa (adi-
cibn de solucibn de guayacol y agua oxigenada al 1%) no se obser
vb6 una reaccibn positiva (cambio de coloracibén) lo gue indicaba
la inactividad de la enzima causante. de los cambios organolépti

Cose.

10.3.3 Efecto de las caondiciones de congelamiento.

Determinacifn del tiempo de congelamientao.

a) En el congelamiento evaporativo.

Se realiza en la chmara de secado aplicando va-
cio. A intervalos de tiempo de 15 minutos se rompia el vacio de
la chmara vy mediante aobservacifn visual y el tacto se determina-
ba si el alimento estaba o no completamente congelado. Variando
los pesos de cebolla por area de bandeja se encontrf gue el tiem
po total de congelamiento estaba en el rango de 45 a 60 minutos-
v la temperatura del centro del alimento oscilaba entre -26°C v

-30°C (a una presifén de 100 micras de Hg)

Concluyendo: Que para las corridas experimentales el tiempo sufi
ciente para el congelamiento total de la mixima carga de cebolla

por Area de bandeja serd de 1 hora.




177

b) En el congelamiento por contacto indirecto con

un _medio refrigerante.

Se realizb en el congelador de una refrigerado-
ra. A intervalos de 1 hora se aobservaba si el producto estaba -
ya congelado, encontrindose un tiempo de congelamiento de 10 ho-

ras a una temperatura de -20°%.

Influencia del método de congelamiento en la velo-

cidad de secado y calidad del producto.

La cebolla china al ser congelada por evapaoraci6fn
en la chmara de secado pierde mis del 20% del contenido de agua
inicial, lo que disminuye el tiempo de secado, en comparaci6n -
caon al velocidad obtenida en el congelamiento lento en la refri-
geradora, pero la cebolla al perder agua por evapaoracibn sufre -

un ligero encogimientao.

En el congelamiento en el freezer de la refrigera-
dora no se produce encogimiento porque no hay pérdida de agua por
evaporacibn, pero el tiempo total de secado y congelamiento es

mayor.

De 1o gque concluimos que aunque el tiempo de secado se incremen
ta con el congelamiento lento en comparacibn con el congelamien-
to evaporativo, vamos a usar el congelamiento lento para la cebg
llita china porque el producto seco obtenido por este método es

de mejor calidad.
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10.3.4 Determinacibn de las condiciones 6ptimas de secado.

Determinacifn del programa de temperaturas.

La cebolla china fue liofilizada con programas di-

ferentes de temperaturas de las placas de calentamiento.

Anilisis de la corrida NOQ 1,

En la corrida N@ 1 se trabaj6 a una temperatura de
la placa de 120°F durante todo el ciclo de secado, pero el tiem
po de secado resultd demasiado prolongado (habiendo transcurrido
11 horas de secado y la cebolla aln contenia un alto porcentaje-

de humedad).

En las corridas siguientes, se elevd la temperatu-
ra inicial de la placa de calentamiento para acelerar el ciclo
de secado, pero evitando siempre gque la temperatura del centro.
del alimento no sobrepase los 0°Cc (para evitar la fusifn del ali
mento congelado). Si esta temperatura cel zlimento se elevaba -
demasiado, reduciamos la temperatura de la placa, resultando en-

tonces un programa escalonado de temperaturas decrecientes.

An3dlisis de las corridas 2, 3 y 4.

Nuestro primer problema fue hallar la temperatura-
inicial de calentamiento. En el rango de temperaturas de 300 -
240°F y 1la temperatura del centro del alimento y de la superfi -
cie del alimento se elevaba demasiado répido, por lo gque no se -

podia trabajar en este rango.

En el rango de 230 -220°F de temperatura inicial

(corridas 2 y 3) se podia mantener la temperatura del alimento

debajo de 0°C durante un tiempo de alrededor de 2 1/2 a 3 horas
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Esto era satisfactorio para nuestro proceso, pero por otro lado-
notamos un ligero 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 variacifn -
de ADDF « El1 primer cambio de temperatura fue: 230 a 190°F v

220 a 180°F segln las corridas 2 y 3 respectivamente, esto se hi
zo en base a la temperatura del centro del alimento, la que de -
bia mantenerse en el rango de -10% a 0% ya que la primera par-
te del secado ocurre netamente por sublimacifn, y es esta la eta
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, gue no debia sobrepa-

sar las SDDC, para evitar la desnaturalizacifn de proteinas.

De los resultados obtenidos en las corridas N2 2 vy
3 concluimos gque las temperaturas de las placas en el rango de
230 - ZZDDF, incluyendo ZZDDF, no eran las apropiadas y en las -
siguientes corridas se trabajé con una temperatura inicial de -
placa de 21DDF, no observéndose el encogimiento anteriormente en
contrado y resultando un producto de mejor estructura (aparien--
cia). Para hallar las otras temperaturas decrecientes de la pla
ca se procedié de igual manera que en las corridas anteriores,en

contrdndose el siguiente arreglo de temperaturas: 210 - 180 -

150 - 1209F . E1l tiempo que se mantenia cada temperatura se pue

ver en los resultados de las corridas respectivas.

Determinacibén de la presibn 6ptima de la cémara de

secada.

En las corridas N@ 1, 2, 3 y 4 se trabajd con un va



180

cio de cémara de 50 - 100 micras de Hg , que se trat6 de mante -

ner constante.

Anilisis de la corrida NO 5.

En la corrida N2 5 se puede ver la influencia de 1la
presifn en el tiempo de secado, manteniendo el mismo arreglo de
temperaturas que en la corrida N9 4 para poder comparar. El ran
de presiones en esta corrida fue de 50 - 675 micras de Hg, resul
tando wun tiempo de secado de 7 horas, mientras gue en la corrida

NG 4 el tiempo fue de 7 1/2 horas.

Concluyéndose que no hay necesidad de usar presio--
nes tan bajas (50-100) micras de Hg, porgue el tiempo de secado
v la calidad del producto no se alteran usando presiones ligera-
mente mayores, pero sin sobrepasar la presifn a la cual podria -
producirse la fusién intersticial (750 micras de Hg) para la ma-

yoria de los alimentos.

Habiendo encontrado el programa de temperaturas de
las placas de calentamiento y el rango de presifn a usar, reali-

zamos la corrida NO 6.

An&lisis de la corrida N9 6.

Al igual que en la corrida N2@ 5, lavamos la cebolla
china con hipoclorito de sodio a 25 ppm y mantuvimos el rango de
presiones y el programa de temperaturas, variando dnicamente el-
método de congelamiento, ya que el congelamiento evaporativo usa

do en las anteriores corridas producia un ligero encogimientao.

Con las condiciones usadas en esta corrida se obtu-

vo el producto de mejor calidad.
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10.3.5 RESULTADOS DE LAS CORRIDAS.

Considerando:
T,I = Temperatura del centro del alimento (°c).
T2 = Temperatura de la superficie del alimento (°C).

T5 = Temperatura de la bandeja (“c).

T& = Temperatura de la placa de calentamiento (°c).

P = Presibn de la chmara de secado (micras de Hg.).
T = Temperatura del plato condensador °F).
W = Peso de la cebolla en cualquier tiempo "t" (gramos),

La humedad inicial del alimento se da en base hireda ( peso de -
agua/peso total).

La humedad final del alimento se da en base seca (peso de agua/
peso de sblidos secos).

El porcentaje de agua perdida en el congelamiento evaporativo vy
en el congelamiento lento esta en base a la humedad inicial del

alimento fresco.

Corrida NO 1:

-

1) Lavado con agua clorada.

2) Congelamiento evaporativo durante 1 hora.

3) Distancia entre placas.= 8 cm.

L) Programa de temperaturas pera el secado: a 120°F durante todo

el tiempo de secado.

5) Peso Peso de agua Peso de s6 % de humedad
total humedad, grs 1lidos, grs

Inicio 6L6.0 617 .900 28.100 95.65 (B.H.)

Congelamiento 495.0 466.900 28.100 23,37 % de KO

de 1 hora , perdida

A las 11 hrs 160.5 132.4L00 28.100 4L.71 .B.S.)

de secado



E) Presifn de trabajo: 65 - 100 micras de Hg.

7) Temperatura del condensador: -18 a -23°F.

8) La temperatura T, alcanza 0°C al cabo de 2h:50!
secado.

9) Esta corrida no se concluyf6 porgue el tiempo de

taba demasiado grande.

Corrida NQ 2.

1) Lavado con agua clorada.
2) Comngelamiento evaporativo durante 1 hora.
3) Distancia entre placas = 8 cm.
L) Programa de temperaturas:
Congelamiento durante 1 hora.

Calentamiento:

182

de empezado el

secado resul-

A 230°F durante 2 h : 00
A 190°F durante 1 h : 00
A 150°F durante 0O h : 15!
A 110°F durante 1 h : 45!
Secado durante 5 horas
Total durante 6 horas.
5) Peso Peso de agua Peso de sf % de humedad
total humedad, grs 1lidos, grs
Inicio 518.0 4L81.45 36.55 92.94 (B.H.)
gDngeﬁamie”tO 393.0 356.45 36.55  25.96 % de H.0O
e 1 hora perdida
Final 38.0 1.42 36.55 3.885(B.5.)
6) Temperaturas Inicial A la hora de Final del ci-
congeladao clo de secado
21.0°C -29.0% 65.0°C
21.0°%C -23.0% 65.0°C
22.0% - 8.0°C 65.0°C

23.0°%C 11.0°C 65.0°C



7) Presibn de t
8) Temperatura
9) Tiempo en

pezado el se
10)Evolucibn de

11)Producto:

Corrida NQ 3.

1)
2)

Lavado con a

3) Distancia en

L) Programa de

que la temperatura T

rabajo: 45 - 100 micras de Hg.
del condensadaor: -19 a —ZhDF.

n)
1 alcanza 0 C

cado.

vapor:

seco y con un marcado encogimiento.

gua clorada.

Congelamiento a vacio durante 1 hora.

tre placas = 8 cm.

Temperaturas:

Congelamiento durante 1 hora.

Calentamient
A 220°F dur
A 180°F dur
A 130°F dur
Secadao dur
Total dur

5)

Inicio

Congelamiento

de 1 hara

Final

6) Temperaturas

- =4
W N

Ty,

7) Presibn de t
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=2 1/2 hr de em-

0.0046 gr/seg - 0.059 gr/seg

o:
ante 2 h 15!
ante 1 h oo!
ante 2 h 05!
ante 5 h 20!
ante 6 h : 20!
Peso Peso de agua Peso de s % de humedad
total humedad, grs 1lidos, grs
528.0 L88.475 39.525 92.50 (B.H.)
L05.8 366.275 39.525 25.00 % de agua
perdida
L0.75 1.225 39.525 3.10 (B.S.)
Inicial A la hora de Ffinal del ci
congelado clo de secado
18.0% -30.0% 59.5°C
18.0°C -26.5°C 60.5°C
20.0°C - 7.0% 62.0°C
20.0°C 12.0°%C 62.0°%C
rabajo: 50 - 170 micras de Hge.
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8) Temperatura del condensador: -19 a 23°F.
9) Tiempo en gue la Temperatura T, alcanza 0°Cc = 2h sS0' de em -
pezado el secadao.

10)Evolucidn de vapor de agua: 0.0011 gr/seq a 0.053 gr/seg.

Corrida NO 4.

1) Lavado con agua clorada.

2) Congelamiento a vacio durante 1 hora.

3) Distdancia entre placas = 8 cm.

L) Programa de temperaturas:
Congelamiento durante 1 haora

Calentamiento:

A 210°F durante 3 h : 45°
A 180°F durante O h : 4O
A 150°F durante O h : 15'
A 120°F durante 1 h : 50!
Secado durante 6 h 30!
Total durante 7 1,2 hkeoras
5) Peso Peso de agua Peso de s % de humedad
total humedad, grs 1lidos, grs
Inicio 600.0 563.089 36.911 93.85 (B.H.)
Congelamiento  ,79.0  u438.089 36.911 22.20 % de agua
e 1 hora perdida
Final ' 38.0 1.089 36.911 2.87 (B.S.)
6) Temperaturas Inicial A 13 hora de Final del ci-
congelado clo de secado
16.5°C -24.5°%C 59.0%C
17.0% -24.0°C 59.0°C
19.0°%C - 9.0% 59.0°C
19.0°C 9.0% 60%0°%C

7) Presifin de trabajo: 40 - 80 micras de Hg.

8) Temperatura del condensador: -22 a -30°F



9) Tiempo en que la temperatuta T1 alcanza 0°C = 3 h:10'de empe-
zado el secado.

10)Evolucibn de vapor de agua: 0.00275 - 0.060 gr/seg.

Corrida NGQ 5,

1) Lavado con agua clorada.

2) Lavado con hipoclorito de sodio a 25 ppm.
3) Congelamiento evaporativo durante 1 hora.
L) Distancia entre placas = 8 cm.

5) Programa de temperaturas:

Congelamiento durante 1 hora.

Calentamiento:
A 210% durante 2 h : 30
A 180°F durante 1 h 10"
A 150°F durante 1 h : 0O
A 120°F durante. 1 h : 20
Secado durante 6 horas.
Tosal durante 7 horas.
6) Temperaturas Inicial A 1la hora de Final del ci-
congelado clo de secado
T, 20.0°C -21.0% 6u.0°%C
It 20.0%C -16.0°C 64.0°C
e 20.0°C - 6.0°C 6L.0°C
i, 20.0°C 13.059%c 65.0°C

7) Presibn de trabajo: 50 - 675 micras de Hg.
8) Temperatura del plato condensador: -18° a 30°F.
9) Tiempo en que la temperatura T,I alcanza 0°C = 3h:10' de empe

‘zado el secado.



Corrida N2 6.

1)
2)

3)

L)

5)

6)

Lavado con agua clorada.

Lavado con hipoclorito de sodio a 25 ppm.
Congelamiento previo en una refrigeradora
horas.

Congelamiento evaporativo en la clmara de
haora.

Distancia entre placas = 8 cm.

Programa de temperaturas:

Congelamiento durante 1/2 hora

186

a -20°C durante 10

secado durante 1/2

Calentamiento:
A 210° durante 2 h : 55!
A 180°F durante 1 h : 25!
A 150°F durante 2 h : 10!
A 120°F durante 1 h : 30°'
Secadao durante 8 horas.
Total durante 8 1/2 haras.
7) Peso Peso de agua Peso de s6 % de humedad
total numedad, grs 1lidos, grs
Inicio 550.0 516.175 33.825 93.85 (B.H.)
Congelamiien=t o5 ¢ 515.675 33.825 0.097 % de H.O
to previo . 2
perdida
Congelamiento g5y g 487.675 33.825 5.5 % de hume
de 1/2 haora . .
dad inic.
Final 35.5 1.675 33.825 4.3 (B.S.)
8)
Temp. Inicio Cong. Al empezar Final del Final del ci-
Previo cong. a vacio cong. a vacio clo de secado
20% -20%C - 13°%C -27.5C 59.5°C
20°%c -19.5°C 60.0°C
2.0 60.0°C
o o
10.0°C 60.0°C
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S) Presibn de trabajo: 55 - 750 micras de Hg.

10)Temperatura del plato condensador: 249 5 _3p°F.

11)Evolucibdtn de vapor de agua: 0.0045 gr/seg a 0.061 gr/seg.

12)Tiempo en que la temperatura T1 alcanza 0°C = 3 h : LO' de em

pezado el secado.

13)La cebollita china liofilizada obtenida en esta corrida resql

t6b de mejor calidad que las obtenidas en las corridas anterio

TesSe.
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TABLA 10.5 DATOS DE LA CORRIDA N2 1
Tiempao T1 T2 T3 Th P T w

CONGELAMIENTO A VACIO
Oh 00! -22.0 23.0 24.0 24.0 atm -18 6L6.0
Onh 05! - 7.0 - 7.0 11.0 22.5 950 - 551.0
Oh 10! -22.0 -22.0 2.0 20.5 850 -18 518.0
oh 20! -26.0 -258.0 - 8.0 18.0 70 =22 507.0
Oh 30! -27.0 -26.0 - 6.0 16.0 65 =23 505.0
Oh 40V -27.0 -26.0 - 7.0 14.0 65 =22 502.0
Oh 50! -27.0 -26.0 - 7.0 14.0 70 =22 499.0
7.0 13.0 70 =20 4L95.0

2h 00! -27.0 -26.0 -

CALENTAMIENTO CONSTANTE A 120°F (43.3°C)

1h 05! -25.5 -23.0 3.0 30.5 65 -20 489.0
l1h 15! -24.0 -20.5 10.0 38.0 65 -20 4L83.0
1h 25! -23.0 -20.0 13.0 L0.0 =% -20 477.0
1h 30! -23.0 -20.0 14.0 4L1.0 -- -19 473.0
1h 4D -22.0 -18.5 16.0 43,0 80 -19 L63.0
2h 00! -21.0 -17.0 20.0 4L5.0 80 -18 4L23.0
2h 30! -16.0 -11.0 25.0 4L8.0 80 -19 374.0
3h 00! -11.5 - 8.0 29.0 50.0 85 -19 343.0
3h 30! - 4.0 - 2.0 32.5 52.0 90 -19 307.0
Lh 00! 2.0 L.5 35.0 53.0 95 -19 273.0
Lh 30! 8.0 11.0 38.0 54.0 95 -19 250.0
5h 00! 11.0 14.0 4L0.0 55.0 -- -19 230.0
5h 30! 15.0 17.5 L2.5 55.0 100 -18 220.0
6h 00" 19.0 22.0 4L5.0 56.0 100 -19 208.D
6h 30! 23.0 27.0 L6.0 57.0 100 -19 198,0
7h 00! 26.0 32.0 L8.0 57.0 100 -18 190.0
7h 30! 30.0 . 37.0 50.0 58.0 100 -19 183.0
8h 00" 33.0 L1.5 50.0 58.0 100 -19 175.0
Sh 00" 38.5 L6.5 51.5 58.0 --- - 167.0
10h 00" L3.5 4L9.0 52.0 58.0 - i 163.0

1l1h 0OO! L6.D L9.5 52.0 58.0 - % -—- 160.5
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TABLA 10.6

DATOS DE LA CORRIDA NG 2

31

Tiempa T,T Tz T3 Tu =] T w
CONGELAMIENTO A VACIO
Oh 00! 21.0 21.0 22.0 23.0 atm T 518.0
Oh 05! 7.0 11.0 18.0 21.0 4900 18 482.0
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
Ooh 20 -25.0 -20.0 - 5.0 16.0 200 -22 407.0
Oh 25! -26.0 -21.0 - 6.0 15.0 a0 -23 416.0
oh 30! -28.0 -22.0 - 7.0 14.0 50 -23 412.0
oh 40" -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
1h 00" -29.0 -23.0 - 8.0 11.0 45 e 393.0
CALENTAMIENTO A 230°F
1h 05! -29.0 -22.0 - 2.0 26.0 50 %) 387.0
1h 10 -27.0 -15.0 14.0 48.0 50 -21 379.0
1h 15! -25.0 - 9.0 30.0 67.0 50 -20 370.0
1h 20! -24.0 - 4.0 40.0 78.0 50 -ac 359.0
1h 25¢ -23.0 - 1.0 46.0 82.0 50 -20 3L9.0
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! -21.5 5.5 54.0 86.0 55 -19 312.0
1h 45° -21.0 8.0 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 00! -20.0 16.5 62.5 88.5 60 -19 267.0
2h 05! -19.5 19.0 64.0 88.5 60 -19 256.0
2h 10" -19.0 22.0 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 351 -15.0 33.0 72.0 90.5 60 -19 197.0
2h 40" -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! -11.0 37.0 74.5 91.0 60 -19 171.0
2h 55! - 9.5 38.0 75.0 91.0 60 -19 163.0
3h 00! - 8.5 40.0 76.0 91.0 60 -19 155.0
CALENTAMIENTO A 190°F
3h 05! - 7.0 40.0 76.0 89.0 60 -19 148.0
3h 10" - 6.0 39.0 74.0 87.0 75 -19 140.5
3h 15! - 5.0 38.0 72.0 8L.0 75 -19 134.0
3h 20! - 4.0 37.0 70.5 82.0 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 eeeo
3h 35° 1.0 34.0 67.0 78.0 75 -19 111.5
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Tiempa T, T, TS T, p T m

3h 4LO* 3.5 33.0 67.0 78.0 75 -19 106.5
3h 451 7.5 33.0 67.0 77.0 80 -20 101.5
3h SO 13.0 33.0 67.5 77.5 80 -19 97.0
3h 55°¢ 17.5 33.5 68.0 77.5 75 -19 92.5

CALENTAMIENTO A 150°F
4Lh 05! 26.5 36.5 69.0 77.0 85 -20 84 .0
4Lth 10" 31.0 39.0 69.0 77.0 85 -19 80.0
Lh 15" 36.0 41.5 70.0 77.5 a0 -19 76.0
CALENTAMIENTO A 110°F

Lh 20" 40.5 44 .0 70.0 77.0 90 -20 73.5
Lh 25! L4 .5 4L6.5 70.0 76.0 100 69.0
4h 30! 47.5 49.0 68.5 74.0 100 -20 66.0
Lh 35! 49.5 51.5 67.5 73.0 100 -20 63.0
4Lh 40" 51.5 54.0 67.0 72.0 100 -19 60.7
Lh 45¢ 53.5 56,0 66.0 71.0 100 -19 59.0
4h 50 55.5 58.0 65.5 70.0 100 -20 56.0
Lh 55 56.5 59.0 65.0 69.0 100 -20 S4.0
Sh 00! 58.5 61.0 65.0 68.0 100 -20 52.0
Sh 05! 60.0 61.5 6L.5 68.0 100 -20 .
Sh 10! 61.0 62.0 64.0 67.0 e s 48.0
Sh 15! 62.0 63.0 64 .0 67.0 100 -20 ———
S5h 20! 62.5 6L.0 64 .0 66.5 _— — ——
S5h 25! 63.0 64 .0 64 .0 66.0 S — N—
Sh 30" 64.0 64.0 64.0 66.0 — i 44 .0
S5h 25¢ 64.5 6L.5 6L.5 66.0 S . —
Sh 40! 65.0 65.0 65.0 65.5 S s 40.0
S5h 50 65.0 65.0 65.0 65.0 _— _— ———-
6h 0O 65.0 65.0 65.0 65.0 S _— 38.0
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TABLA 10.7 BATOS DE LA CORRIDA NO 3
Tiempo T1 T2 T3 Th P T td
CONGELAMIENTO A VACIO
Nh 00' 18.0 18.0 20.0 22.0 atm A 528.0
Oh 05! 6.0 8.0 18.0 21.0 —— S ————-—
Oh 10" -13.0 -11.0 8.0 20.0 1000 -2 LLB.8
Oh 15! -26.0 =22.0 2.0 18.0 990 -20 438.8
Oh 25! -30.0 -25.0 4.0 16.0 50 -25 429.8
Oh 30! -30.0 -26.0 5.0 15.0 50 -25 L26.E
Oh 40! -30.0 -26.0 6.5 13.0 50 S 418.8
Oh 50! -30.0 -25.0 7.0 12.0 60 =24 411.8
1h 00! -30.0 -26.5 7.0 12.0 70 24 405.8
CALENTAMIENTO A 220°F
1h 10! -29.0 -20.0 8.0 42.0 75 ) 396.8
1h 15" -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 251 -26.5 - 6.0 L4 .0 82.0 110 -20 363.8
1h 30! -26.0 - 4.0 4L8.5 84.0 150 -20 350.3
1h 35! -26.0 - 1.5 52.0 86.0 130 -19 338.8
1h 4O -25.5 1.0 55.0 86.0 e . 326.3
1h 45! -25,0 3.0 58.0 87.0 i e 318.8
1h 50! -25.0 6.0 60.0 87.0 —— s 301.8
1h 55! -24.0 8.5 62.5 88.0 105 -20 289.8
2h 00" -24.0 11.0 64L.0 88.0 105 -19 278.3
2h 10! -23.0 17.0 67.0 89.0 —— -19 256.8
2h 15! -23.0 20.0 68.0 90.0 100 -19 24L7.8
2h 28! -22.5 23.0 69.0 90.0 o -19 235.8
2h 25 -22.0 26.0 706.0 90.5 100 -19 225.8
2h 30! -21.0 30.0 71.5 91.0 100 -19 215.3
2h 40! -19.0 35.5 73.5 91.5 125 -20 197.8
2h 45! -18.5 38.0 74.0 91.5 100 -19 188.8
2h 50! -17.0 40.0 75.0 91.5 90 -20 179.8
3h 00! -15.0 L4 .0 76.5 92.0 100 -19 163.3
3h 0S5 -14.0 L6.0 77.0 32.0 95 -20 154.8
3h 15! -11.5 50.0 78.0 92.0 95 -19 138.8
CALENTAMIENTO A 180°F
3h 20 - 9.5 51.0 78.0 92.0 170 -20 132.8
3h 30! - 7.0 50.0 74.3 85.0 S -20 118.8
3h 40! - 4,0 49.0 72.0 82.0 105 -20 106.8
3h 50! 0.0 47.5 68.0 78.0 95 -20 97.3
4Lh 00! 2.0 47.0 66.0 76.0 — -20 86.8
Lh 10" 5.5 4L8.5 66.5 75.0 95 -20 79.3
Lh 15! 7.5 49.0 67.0 74.5 105 -20 75.8



196

Tiempo T1 T2 T3 Tu P T w
CALENTAMIENTO a 130°F

Lh 30! 14.0 50.0 66.0 72.0 95 -20 65.8
Lh 40" 17.0 50.0 65.0 70.0 95 -20 60.3
4Lh 50" 20.0 50.0 64 .0 68.0 100 -20 55.3
5h 00! 23.0 51.5 63.0 67.0 — N 51.8
Sh 10! 26.5 52.5 62.5 66.0 100 -20 48.8
Sh 20" 30.0 53.0 63.0 65.5 100 -20 L6.3
Sh 30! 35.5 54.0 62.0 64.0 _— _— 45.0
Sh 40! 41.0 55.0 62.0 64 .0 - _— 44 .0
5h 50! 4L8.5 56.0 62.0 63.5 100 -19 43.0
6h 00! 53.0 57.5 62.0 63.0 . e 4L2.8
6h 05! 56.5 58.5 62.0 63.0 i s S
6h 10! 58.0 59.5 62.0 62.5 - -20 41.5
6h 15! 59.0 60.0 62.0 62.5 W —_—— S,
6h 20! 59.5 60.5 62.0 62.0 — — 40.75
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TABLA 10.8 DATOS DE LA CORRIDA NCQ 4
Tiempo T T, T, i p T W
CONGELAMIENTO A VACIO
Oh 00! 16.5 17.0 19.0 19.0 atm — 600.0
Oh 06' - 2.0 1.0 18.0 18.0 1480 - ——- 577.0
oh 10! -11.0 -10.0 0.0 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_LENTAMIENTO a 210°F
1h 15! -28.0 ~27.0 8.5 9.0 500 -26 471.0
1h 30! -30.0 -30.0 8.0 9.0 40 -30 455.0
1h 45! -29.5 -27.0 21.0 4L6.0 50 -26 437.0
2h 00" -27.0 -21.0 38.0 74,0 50 _26 401.0
2h 15" -24.0 -19.0 42.0 78.0 50 24 365.0
2h 30! -22.5 -15.0 50.0 79.0 50 -25 331.0
2h 451 -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' —1805 - L&.5 60.0 82..4 50 -26 ZL‘D.D
3h 30! -17.5 2.0 62.0 83.0 60 -25 214 .0
3h 451 -18.0 4.0 65.0 82.0 70 -26 189.0
4Lh 00! -19.0 10.0 67.0 83.0 65 -25 167.0
4Lh 15" -19.0 12.5 68.0 83.0 65 -26 145.0
4h 30! -17.0 16.0 70.0 83.0 60 -26 123.8
Lh 451 -13.0 19.5 72.0 83.0 90 -26 105.0
CALENTAMIENTO A 180°F
S5h 00! - 4.0 23.5 70.0 79.0 50 =06 89.0
S5h 15! 3.0 26.5 67.0 74.0 55 -26 87.0
S5h 25¢ 11.0 32.5 66.5 75.0 55 ) 69.5
CALENTAMIENTO A 150°F
S5h 30! 16.0 38.0 66.0 73.0 a0 -27 66.0
Sh- 40" 24.0 4L6.5 65.0 70.0 50 -28 61.0
CALENTAMIENTO A 1200F
S5h 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! 45.0 59.0 59.5 60.0 50 -26 48.0
6h 30! 53,5 59.0 59.5 60.0 50 =76 S
6h 45! 57.5 59.0 59.0 60.0 50 -26 —
7h 00" 59.0 59.0 59.0 60.0 50 -26 40.0
7h 15! 59.0 59.0 59.0 60.0 50 -20 s
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 N2 5
Tiempa T.1 TZ T3 Th P T W
CONGELAMIENTO A VACIO
Oh 00! 20.0 2c.0 20.0 23.0 atm — —
Oh 02! 16.0 -17.0 19.0 2G.5 S S o
Oh C6&" -11.0 - 5.0 5.0 20.0 1700 18 —
Ooh 08! -18.0 -12.0 6.0 18.5 1500 6 —
Oh 10! -23.0 -17.0 3.0 18.0 1000 -6 —
Oh 12! -29.0 -25.0 1.0 18.0 300 -20 —_
Oh 15! -31.0 -28.0 4.5 17.0 50 -26 _—
oh 18! -32.0 -29.0 7.0 16.0 50 -28 —
Oh 20! -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 st
Oh 40" -27.0 -23.5 8.0 14,0 50 -28 _—
Oh 451 -25.0 -22.0 8.0 13.5 50 -28 -
Oh 51! -24.0 -20.5 7.0 13.0 55 -28 ——
Oh 56! -22.0 -17.0 7.0 13.0 55 -28 —
1h 00" -21.0 -16.0 6.0 13.0 60 -28 .
CALENTSMTENTO A 210°F
1h 05! -20.0 -14.5 5.0 18.0 55 -26 -
1h 10" -17.0 -13.0 7.0 40.5 55 -26 s
1h 151 -15.5 -12.0 14.0 52.5 55 -24 _—
1h 20! -14.0 -10.5 20.0 72.0 55 -23 S
1h 261 -13.0 - 9.0 40.0 81.0 55 ) -
1h 32! -13.0 - 9.0 44.0 83.0 55 .o —_—
1h 37! -12.5 - 8.0 LE.0 84.0 55 _22 —
1h 45! -12.0 - 7.5 48.0 84.5 55 L) s
1h 55° -13.5 - 7.0 56.0 a4.0 90 o2 .
2h 05! -14.5 - 6.5 55.5 84.5 65 ) -
2h 10! -15.0 - 6.0 54.0 85.0 65 —22 —
2h 15! -15.5 - 5.5 58.5 85.0 65 L) o
2h 20! -16.0 - 5.0 60.0 86.0 350 -20 o
2h 30! -15.0 - 4.0 63.5 87.0 675 -18 e
2h 40" -15.5 - 3.0 64.0 86.5 300 -20 S
2h 45¢ -15.5 - 2.0 65.0 86.0 125 o2 _——
2h 50! -16.0 - 1.0 66.0 86.0 100 -23 s
2h 55! -15.5 .0 66.5 86.0 75 -23 T
3h 00! -14.0 1.0 68.5 87.0 75 ) s
3h 05! -13.0 2.5 70.0 87.0 90 L)) _—
3h 10! - 9.0 4.5 71.5 88.0 100 -23 —
3h 151 - 8.0 7.0 72.5 88.0 as -22 —
3h 20! - 6.0 9.0 73.5 88.0 90 -23 o
3h 25! - 5.0 10.5 74.0 88.0 90 -23 i
3h 30 - 4.0 12.0 75.0 88.5 90 -23 —



CALENTAMIENTO A 180°F
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Tiempo T,] T2 'I'.3 Tq P T w
3h 35° 3.5 13.5 75.5 88.5 90 -22 .
3h 40" 3.0 14.0 75.5 88.0 100 = Nz
3h 45° 2.0 15.0 75.5 87.5 110 -22 A
3h 50 2.0 15.0 75.0 87.0 115 -22 —_—
3h 55° 1.0 15.5 75.0 86.0 120 -22 ——
4h 00" 1.0 14.0 74.0 84.0 110 22 "
4h 05! g.5 13.5 72.5 82.5 110 1) s
4h 10" 0.0 13.0 74.5 80.5 100 -22 _—
Lth 15! 0.5 13.0 70.0 79.0 100 -22 W
Lh 20" 1.0 13.0 69.5 78.0 95 -23 .
Lh 25! 2.0 13.5 88.5 77.0 95 -23 e
Lh 30! 3.5 1.0 68.0 76.0 100 -23 =
Lh 35¢ 6.0 15.0 67.5 75.0 100 22 _—
Lh 40! 8.0 16.0 68.0 75.0 120 -23 —
CALENTAMIENTO A 150°F
Lh 45° 12.0 18.0 67.5 75.0 110 -23 —
Lh 50! 15.0 21.0 69.0 75.0 115 -23 _—
Sh 00! 24.0 37.5 70.0 75.0 115 -23 i
S5h 10" 33.0 47.5 70.0 72.5 110 -23. —
5h 20! 39.0 50.0 69.5 72.0 120 -23 -
S5h 30! 42.5 53.0 69.0 70.0 120 -23 _—
S5h 40" 48.0 55.0 68.5 70.0 120 -23 —
CALENTAMIENTO A 120°F
5h 50" 52.5 57.0 67.5 69.0 115 -23 =
~h 00" 56.0 60.0 67.0 67.0 115 -23 _—
6h 10" 60.0 63.0 65.0 65.0 115 -23 _—
6h 20" 62.0 64.0 65.0 65.0 115 -23 i
6h 30" 63.0 64 .0 65.0 65.0 115 -23 I
6h 4O 63.0 64.0 65.0 65.0 115 -23 e
6h 50! 63.0 64.0 65.0 65.0 120 -23 B
7h 00! 64.0 64.0 65.0 65.0 120 -23 =
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TABLA 10.10 DATOS DE LA CORRIDA NO 6

Tiempa T1 T2 T3 Th P T w

CONGELAMIENTO A VACIO
oh 00! -13.0 -1070 0.0 18.0 atm ww= 549.5
Oh 10" -24.0 -12.5 - 9.0 14.0 850 -26 532.5
oh 20' -27.5 -%7.5 - 7.0 11.5 560 -30 529.5
oh 30! -27.5 -19.5 2.0 10.0 400 -30  521.5

CALENTAMIENTO A 210°F
- Oh 4O -27.0 -15.0 12.0 42.0 55 -28 506.5
Oh 50! -25.0 -16.0 32.5 69.0 430 -26  LBGE.5
ih 00" -28.0 -19.0 43.0 74.0 —— -———  458.5
1h 10" -24.0 -16.0 47.5 76.5 220 -24  435.5
1h 20" -20.0 -12.5 50.0 78.0 475 -24  419.5
1h 30! -23.0 - 9.5 54.0 78.0 110 -23  390.5
1h 40" -23.0 - 9.5 57.5 79.5 145 -24  365.5
1h 451 -22.5 - 5.5 58.0 80.0 250 -24  354.5
1h 50° -12.5 - 2.5 59.0 80.0 435 -25  345.5
2h 00" -24.0 1.0 62.0 80.0 100 -25  324.5
2h 05" -24.5 3.0 63.0 80.0 100 -25  315.5
2h 10! -22.5 7.0 63.5 80.0 220 -25  305.5
2h 15! -21.5 10.0 6L4.0 81.5 380 -24  290.5
2h 20! -20.0 13.0 65.0 82.0 510 24 e
2h 30! -18.0 18.0 67.0 82.0 100 -24  269.5
2h 40! -19.0 19.5 68.0 81.0 50 -26  252.5
2h 50! -17.5 23.5 69.5 82.0 275 24 e
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! -10.5 29.5 71.5 83.0 130 25 o
3h 20! -14.5 30.0 72.0 83.0 260 -25  192.5
3h 25 - 6.5 29.0 71.0 82.0 525 -25  185.5

CALENTAMIENTO A 180°F
3h 30! -10.0 28.5 70.0 80.0 650 -24  180.5
3h 35¢ -10.0 25.5 70.0 76.5 110 -26  170.5
3h 40! -10.0 23.5 67.0 74 .0 110 -25  165.5
3h 45¢ - 8.5 23.5 67.0 74.0 120 -25  159.5
3h 50° - 8.0 23.0 65.0 72.5 250 -25  153.5
3h 55¢ - 4.5 23.5 64 .0 72.0 400 -26  14B.5
Lh 00! - 6.5 24.0 63.0 72.0 535 -25 1445
Lh 05" - 6.0 22.5 6L4.0 71.0 430 -26  137.5
Lh 10" - 5.5 24.0 6L4.0 71.5 130 -26  134.5
Lh 20" - 5.5 25.0 6L.5 72.0 250 -26  124.5
4h 30! - 6.0 21.5 63.0 72.0 130 -26 114.5
Lh 35! - 1.0 21.0 67.0 71.0 110 -25  —eee-
4th 4LO! - 0.5 32.5 67.0 71.0 130 -26  105.5
Lh 45¢ 1.0 31.0 68.0 71.5 135 25  ce—ee
Lh 50! 3.5 37.0 68.5 72.0 160 -26 97.5
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Tiempa T, T, T3 Ty a U W
CALENTAMIENTO A 150°F
4Lh 55 4.0 40.0 68.5 72.0 345 -26 —
5h 00" 2.5 42.5 65.0 68.0 125 -25 89.5
S5h 05! 1.0 42.0 60.0 61.5 120 -25 85.5
S5h 10! 1.5 44 .0 56.0 65.0 65 -25 63.5
S5h 20! 0.0 45.0 58.0 64.0 70 -25 78.0
S5h 25! 3.5 45.5 58.0 62.5 150 -25 75.5
Sh 30! 1.0 48.0 59.0 62.0 250 -25 72.0
S5h 35! 6.0 49.0 59.0 62.0 300 -25 ———
5h 40! 2.0 50.5 60.0 61.5 500 -25 ——
S5h 45° 1.0 51.0 60.0 60.5 125 -23 s
5h 50° 2.5 51.5 58.0 60.0 65 -25 63.0
5h 55° 2.0 52.5 59.0 60.0 65 -25 61.5
6h 00" 1.0 53.0 59.0 60.0 60 -25 59.0
6h 05' 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" 1.0 58.0 60.0 61.0 300 -25 e
6h 40! 19.5 59.0 59.0 60.5 360 -25 47.5
6h 45! 23.0 59.5 60.0 60.5 400 -25 —_——
6h 551 26.0 60.0 60.0 60.5 400 -25 44.5
7h 00! 28.5 60.0 60.0 60.5 410 -26 43.5
CALENTAMIENTO A 120°
7h 05" 21.5 60.0 60.0 60.0 440 -25 41.5
7h 151 35.5 60.5 60.0 60.0 525 -25 ——
7h 20! 40.5 60.0 60.0 60.0 600 -25 39.5
7h 30! 39.5 60.0 60.0 60.0 575 ~26 38.5
7h 40! 47.5 60.0 60.0 60.0 575 -26 ———
7h 50! 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! 45.0 60.0 60.0 60.0 100 -26 .
sh 20" 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 TERMINADOA.

10.4.1 Pruebas de rehidratacibn.

Dos pruebas b#sicas han sido empleadas para la re-
hidratacibn del producto liofilizado:

a) Medicibn de la cantidad total de agua adsorbida bajo ciertas
condiciones especificas 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 razbn de rehidratacibn, gque es la relacibn entre el p=
50 de agua ganada vy el peso del agua perdida durante la lig
filizacibn.

b) Medicibn de la capacidad de retencibn de agua del =zlimento re

hidratado sometido a presib6n.

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 sblidos = (1 - 0.0837) peso prod. liofilizado

Peso de producto liofilizado = 6.712 gramos.

6.712 Cpd 6.15
= 0.562 gramos.

Cantidad de agua en el producto liofilizado

Total de agua perdida por el alimento durante la liofilizacibn =
93.85 - 0.562 = 93.288 gramos.
Total de agua ganada por el producto liofilizado durante la re-

hidratacibn = Porcentaje en gramos - 0,562 gr.



De los resultados mostrados en las tablas 10.11 ,
10,12 y 10.13 puede apreciarse que la rehidratacifn es casi ins

tanténea y casi completa.

En la prueba de rehidratacibn a ZSDC, fue necesario
entre 8 y 9 minutos para lograr el makimo porcentaje de rehidra-

tacibn.

En la prueba de rehidratacién a 50°C, sflo fue nece
sario un tiempo de &4 minutos para lograr el makimo porcentaje de

rehidratacién.

Y en la prueba de rehidratacibén a 80°C Gnicamente
fue necesario entre 1 y 2 minutos para lograr el makimo porcenta

je de rehidrataci6n.

10.4.2 An&lisis de la composicifn del producto.

Para saber si se mantiene la composicibfn de la cebg
lla, después del proceso de liofilizacibn se realizaron anfilisis
tanto al producto fresco como al producto liofilizado y también

al producto rehidratado. Ver las tablas 10.14 y 10.15.

S6lo se puede hacer una comparacibfn entre el produc
to fresco y el producto rehidratado, notindose que se mantienen

las caracteristicas 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 anilisis ,
se mantuvo la muestra expuesta a la humedad atmosférica durante

mucho tiempo.



JABLA 10.11

DATOS PARA LA DETERMINACION DE LA CURUA DE REHIDRATACION A g?UC

Tiempo S6lidos secos Humedad Humedad + Producto % Humedad Raz6n de
(gramos) (gramos) s6lidos (gr) Liofilizado Rehidrataci6n

1 minuto 0.2797 2.9427 3.,2224 0.3052 total 91.32 0.973
0.0255 agua

1 minuto(a) 0.2797 1.4181 1.6978 0.3052 total 83.53
0.0255 agua

3 minutos 0.2795 3.0920 3,3715 0.3050 total 91.71 0.975
0.0255 agua

3 minutos(a) 0.2795 1.2463 1.5258 0.3050 total 81.68
0.0255 agua

5 minutos 0.2799 3.4030 3.6829 0.3055 total 92.40 0.9812
0.0256 agua

5 minutDS(a) 0.2799 1.3389 1.6188 0.3055 total 82.71
0.0256 agua

7 minutos 0.2876 3.8151 L,1027 0.3139 total 92.99 0.9853
0.0263 agua

7 minutos'®  0.2876 1.5570 1.8446 0.3139 total 8441

0.0263 agua

Lie



8 minutos 0.2989 L.1097 L.4086 0.3076 total 93,22 0.9932
0.0257 agua

8 minutos 0.2989 1.2950 1.5939 0.3076 total 81.25
0.0257 agua

9 minutos 0.2819 3.8882 L.1701 0.3076 total 93.24 0.2935
0.0257 agua

9 minutos'°’  0.2879 1.4428 1.7247 0.3076 total 83.66

- 0.0257 agua
(a) capacidad de retencifin de agua del alimento rehidratado, sometido a presifn.
TABLA 10.12
DATOS PARA LA DETERMINACIOM DE LA CURVA DE REHIDRATACION A 50°C
Tiempo sblidos secos Humedad Humedad + Producto % Humedad Razbn de
(gramos) (gramos) sblidos (gr) liofilizado Rehidratacibn

1 minuto 0.2841 3.6617 3.9458 0.3100 total 92.80 0.939
0.0259 agua

3 minutos 0.2862 3.7907 L.0769 0.3123 total 92.98 0.9907
0.0261 agua

L minutos 0.2766 3.8091 L.0857 0.30%S total 93,23 0.9934
0.0253 agua

5 minutos 0.2933 4.0390 L,3323 0.3201 total 93.23 0.9934

0.0268 agua

424



TABLA 10.13

DATOS PARA LA DETERMINACION DE LA CURVA DE REHIDRATACION A 80°C

Tiempo sblidos secos  Humedad Humedad + Producto % Humedad Razbn de
(gramos) (gramos) sblidos (gr) Liofilizado Rehidratacibo
1 minuto 0.2793 3.8218 L.1011 0.3048 total 92.91 0.9899

0.0255 agua

2 minutos 0.2798 3.8410 L,1208 0.3054 total 93.21 0.9931
0.0256 agua

3 minutos 0.2815 3.864L3 L.1458 0.3072 total 93,21 0.9931
0.0257 agua

gte
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TABLA 10.14

ANALISIS DE LA COMPOSICION DE LA CEBOLLA CHINA FRESCA Y

DE LA CEBOLLA LIOFILIZADA-REHIDRATADA

Determinaciaones Cebolla china Cebolla china liofilizada
fresca rehidratada

Humedad 93.85 g % 93.24 g %

Cenizas 0.89 g % 0.58 g %

Proteinas 1¢37 g % 2.00 g %

Grasa 0.27 g % 0.30 g %

Carbohidratos 3.62 g % 3.88 g %

Acido ascérbico 12.60 mgr % 10.50 mg %

gi;:ﬁgigéi:ig:s normales normales

TABLA 10.15

ANALISIS DE LA COMPOSICION DE LA CEBOLLA CHINA LIOFILIZADA

Determinacianes Cebolla china liofilizada
Humedad 8.37 g %

Cenizas 11.54 g %

Proteinas 22.L3 g %

Grasa L.B86 g %
Carbohidratos 52.80 g %

Acido ascbrbico 2L4L .65 mgr %
Caracteristicas normales

organolépticas.



CAPITULO XI

DISENO DE PLANTA

11.1 TAMANO DE LA PLANTA.

Se ha estimado el tamafio de la planta en funci6n del merca
do a satisfacer. Remitiéndonos a los Anuarios de Exportacibn -
(Ref. 4LL) se ha encontrado que el principal importador de cebo -
lla deshidratada en los (ltimos afios ha sido Japbn con un porcen
taje de mhAs del 85% de exportacibn de este groducto, por lo gue
basamos nuestra capacidad de planta en los datos de exportacibn-

anual de cebolla deshidratada a dicho pais.

TABLA 11.1

Exportacifn de cebolla deshidratada a Jap6n

t Afio Kilos Valor FOB §
1 1,980 43,745 283,157
2 1,981 33,586 279,434
3 1,982 87, 162 1'200,704
4 1,983 62,378 688, 150
5 1,984 38,940 410, 340

Para hallar la demanda pronosticada, no se ha considerado-
los datos de los afios 1,982-1,983 porgue se estaria sobredimen -

sionando la planta. Aplicando el método de regresibn lineal:

D

L0,122.84 -~ 512.19 t
Donde:

D = Demanda.

t NG del afoe.

A continuacibn se muestra la demanda pronosticada:
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t Afia Demanda Pronosticada
6 1,985 ' 37,050
7 1,986 36,537
8 1,987 36,025
9 1,988 35,513
10 1,989 35,000

La demanda pronosticada para los prbximos S5 afios tieme un
promedio de 36,000 kg/afio y considerando que nuestro producto -
abastecerf el 80% de esta demanda, la capacidad de nuestra plan-

ta serd de 30,000 kg/afic de cebolla liofilizada.

11.2 ESCALAMIENTO.

Produccibn anual de cebolla liofilizada = 30,000 kg/afio.
Produccibn diaria de cebolla liofilizada = 100 kg/dia (con

siderando 300 dias laborables/afo)

El rendimiento ha sido obtenido experimentalmente:

Cebolla fresca Cebolla liofilizada
0.600 kg 0.038 kg
1,579 kg/dia 100 kg/dia

Considerando pérdidas de aproximadamente 4%, entonces cebolla -

fresca/dia = 1,650 kg cebolla fresca/dia.

Datos Obtenidos de la parte experimental:

Cebolla fresca = 600 gramos.
Cebolla liofilizada = 38 gramos.
NGmero de bandejas = 1

Area de la bandeja = 931 cm2
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 = 0.644 gr/cm2

Maxima evolucibn de agua (vapor) = 0.061 gr HZD/seg

0.220 kg HZD/hr

En la planta:

Area de la bandeja = 25 x 50 = 1,250 cm?

CAlculo de las dimensiones de la clAmara de secado:

En base a los modelos comerciales y a las facilidades para la -
carga y descarga. Las bandejas se distribuirén en la chAmara de
la siguiente manera:

16 bandejas que abarcan la altura de la chmara.

L bandejas que abarcan el ancho de la cémara.

L bzndejas que abarcan el largo de la cémara.

Altura de la cémara: 16 x 9 + 16 = 160 cm = 5.25 pies.
Ancho de la cémara : 25 x 4 + 20 = 120 cm = 3.94 pies.
Longitud de la cémara:50 x & + 20 = 220 cm = 7.22 pies.
Cilculo del nimero de cimaras necesarias:

Total de bandejas/clmara = 256 bandejas.

Area total de bandejas/camara = 1250 x 256 = 320,000 cm?

Carga de cebolla fresca/céamara = 320,000 sz x 0.644 gr/cm2

= 206 kg
Ya gue se requieren 1,650 kg cebolla fresca/dia, calcularemos el
nmero de cémaras considerando que se va a trabajar en dos tur -

nos de 9 horas cada uno.

N2 de chmaras = 1,650 kg/dia = L chmaras
2 turnos/dia x 206 kg/cémara turno
Cebolla fresca/bandeja = 0.644L gr/c:m2 x 1,250 c:m2 = 0.805 kg

Cebolla fresca/turno (4 chmaras) = 206 kg x 4 = 824 kg
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Chlculo de la velocidad de sublimacibn del vapor de agua, consi-
derando la mixima evolucibn de agua en la parte experimental:

0.22 kq HZU/hr X 824 kg rcebolla fresca

0.6 kg cebolla fresca
= 662.0 1b HZD/hr
Célculo del calor necesario para la sublimaci6bn del hielo del ali
mento congelado y cllculo del calor necesario para condensar y -

congelar esta carga de vapor de agua:

Calor latente de sublimacibn = 675 cal/gr = 1,215 BTU/1lb
662 1b H,0 x 1215 BTu/1b = 810,000 BTU/hr
hr

Capacidad de refrigeracifbn (C.R.):

C.R. = 810,000 BTU/hr 67.5 TON.
12,000 BTU/1b

11.3 DESCRIPCION DEL PROCESO. .

El proceso de liofilizacién se lleva a cabo en las cémaras
de secado daonde el alimento previamente congelado es colocado en
bandejas montadas entre placas, las que son calentadas con vapor
de agua proveniente del caldero. En las Céharas de secado se ha
ce vacio en el rango de 50-750 #Hg, mediante la bomba de vacio -
P-2. Las clmaras de secado est&n conectadas a una cémara de con
densacibén (en donde se encuentra el evaporador del sistema de re
frigeracibn). El1 vapor producido por la sublimacién del alimen-
to congelado se condensa y congela en la superficie del evapora-
dor E-1. El sistema de refrigeracién usado es por absorcibn,uti

lizando amoniaco como refrigerante y agua como absorbente.

El amoniaco liquido que procede del acumulador TK-1 se es-



trangula en una vAlvula de expansifn V-1 donde se vaporiza par -
cizlmente y pasa despufés al evaporador. E1 amoniaco gaseoso que
sale del evaporador entra al absorbedor A-1 (que trabaja a pre -
sibn y temperatura bajas) siendo absorbido por una solucibn di -
luida de amoniaco; como la absorcibn es exotérmica se requiere -
de agua de enfriamiento. La solucién concentrada de amonisco que
sale de A-1 es bombeada por la bomba P-1 hacia los intercambiado
res de calor IC-1, IC-z y IC-3, en donde se calienta en contracg
rriente con la solucibn dilufda. La solucibn concentrada que sa
le del IC-1 entra a la columna de destilacibn D-1, la gue recibe
calor de una caldereta tipo marmita IC-4 produciéndose la evapo-
racibn de amoniaco. E1 amoniaco gaseoso que sale por la parte -
alta de la columna D-1, se licla en el condensador C-1 y se acu-
mula en TK-1 , a partir del cual una parte refluye bhacia D-1 v
la otra retorna hacia la v&lvula de expansibn V-1, repitiéndose-

el ciclo.

Se dispone de agua de enfriamiento a BBOF, proveniente de
una torre de enfriamiento T-1. Esta torre abasteceri de agua de

enfriamiento al condensador C-1 y al absorbedor A-1.

Se disponz de vapor de agua saturada a 353°9F (140 psia)prg
veniente de una caldera B-1. Esta caldera proporcionar el va -
por de agua necesaria para la caldereta tipo "marmita" IC-4 y pa

ra el intercambiador tipo ®"termosif6n" IC-5.

11.4 CONDICIONES DE PROCESO Y BALANCES DE MATERIA Y ENERGIA DE

LA PLANTA DE LIOFILIZACION.

Nuestra planta de secado de alimentos por el método de liog

filizacibn esti compuesto bdsicamente de:
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a) Un sistema de refrigeracibén por absorcién de amoniaco en agua
para la condensacibn del vapor de agua producido por la subli
macibébn del alimento congelado.

b) Un sistema de calentamiento con vapor de agua, para calentar
las placas (colocadas en la chmara de secado) que proporcio -
nan el calor necesario para la sublimaci6n del alimento congg
lado.

c) Bombas de vacio para la evacuacifn iricial y para mantener el

vacio de las chmaras de secado y las chmaras de condensacifn.

Sistema de Refrigeracifn por absorcibn de amonfiaco en agua.

Este sistema de refrigeracibn est$i disefiado para una capa-

cidad de 810,000 BTU/hr (67.5 Tan).

Como la temperatura mixima usuzl del agua de enfriamiento-
disponible es de 68°F (20°C) se considerari este valor como tem-
peratura de disefio y admitiremos una temperatura de 100% (37.8
°c) por el lado del amoniaco en el condensador C-1, dejando asi
22°F para la transmisi6tn de calor, que permitir§ el funcionamien
to de la planta aln cuando la temperatura del agua sea mayor.PorT

lo tanto la temperatura en el condensador C-1 seri de 100°F.

La temperatura m&s baja a la que trabaja el plato conden -
sador en el equipo de laboratorio es de -3DDF, por lo tanto 1la
temperatura en el evaporador del sistema de refrigeracibn seri -

de -30°F.

Para evitar las formaciones de hielo en las secciones de -
bajas temperaturss es conveniente que el amoniaco proveniente de
la columna de destilacifn D-1 contenga un porcentaje minimo de

agua. Por lo tanto los vapores de amoniaco que salen por el to-
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pe de D-1, contendran Unicamente 0.4% de agua.

Las especificaciones dadas a continuacibn han sido encon--
tradas usando las tablas de vapor del sistema amoniaco-agua, lue
go de una serie de cflculos para obtener una razonable diferen--
cia de concentraciones que permita una diferencia de temperatu--
ras y de presiones entre el absorbedor A-1 y la columna de desti

lacibn D-1.

Contenido de amanidco de la solucibn dilufda = 14%

Relacibn de reflujo externo en la columna de destilacibn D-1 =
1.3 veces el reflujo minimo.

Temperatura de la solucibn concentrada al salir del absorbkedor

A-1 = 75°F

CAlculos.

Las condiciones de proceso han sido encontradas usando las tablas
o diagramas entalpia-concentracifn para el sistema amoniaco-agua

Ver Apéndice.

Corriente 2 (a la salida del evapaorador E-1):

Suponiendo que la vaporizacibn es completa en el evaporador.

Temperatura = -30°F Presibn = 10 psia

Concentracibn = 99.6% Entalpia 625 BTU/1b

Corriente 9 (a la salida. del condensador C-1):

100°F Presibn = 200 psia

Temperatura

Concentracibn = 99.6% Entalpia 150 BTU/1lb

Corriente 7 (a la entrada del intercambiador IC-1)

a]
Presibn 200 psia’ Temperatura = 310°F

250 BTuUu/1b

Concentracibn = 14% Entalpia
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Corriente 4 (a la salida del absorbedor A-1):

Temperatura Concentracién 28 %

Presibn = 10 psia Entalpia -20 BTU/1b

Corriente 1 (a la entrada del evapeorador):

Considerando que la v&lvula de expansifn es isoent&lpica (H cte):

H9 = H10 = 150 BTU/1b = H,.I
Temperatura Entalpia = 150 BTU/1lb
Presi6n = 10 psia Concentracibn = 99.6 %

Flujo mhsico de amoniaco en las corrientes (1) vy (2):

Q = Capacidad de refrigeracién = 810,000 BTu/hr
Q =mAH = m (H2 - H1)

m o o=m, = m,

810,000 BTU/hr = m (625 - 150) BTU/1lb

m = m, = m, = 1,705 lb/hr

1 2

Corriente 3 (a la entrada del absorbedor A-1)

Concentracibn 14 % Temperatura = 120°F

Presibén 10 psia Entalpia 55 BTU/1b

Flujo mAsico en las corrientes (3), (&), (&) v (7):

Balance de masa en el absorbedor A-1:

(de amoniaco) 0.996 mz + 0.14 m3 = 0.28 hu
(global) hz + my = hu
De donde: ms, = 8,720 lb/hr = h7
m, = 10,425 lb/hr = ﬁs
Trabajo realizado por la bomba P-1:
- - (AP -3 S
up v )
3

f = 0.8957 gr/ce x 62.5 = 55.981 lb/pie



w _ - €200 - 10) x 1 HP x 144 x 10,425 - 2.5 up

P 55.981 x 33,000 x 60

AH

2.5 HP x 2,250 BTU/hr = 0.5 Btu/lb
10,425 lb/hr x 1HP

Como H& = -20 BTU/1lb H5 = -19.5 BTU/1lb

Balance de energia en el Intercambiador de calor:

10,425 (H6 + 19.5) 8,720 (250 - 55)

De donde: H 43,7 BTU/1lb

6

Corriente 6 (a la salida del intercambiador de calor).

143.7 BTU/1b

Concentracibn = 28 % Entalpia

Presibn 200 psia Temperatura = 228°F

Corriente 5 (a la salida de la bomba P-1):

200 psia Entalpia -19.5 BTU/1b

Presifn

759F

Concentracibn 28 % Temperatura

Corriente 8 (a la salida del tope de la columna de destilacifin):

Presibn = 200 psia Concentraci6én 99.6 %

Temperatura = 100°F Entalpia 650 BTU/1b

CAlculo de los flujos misicos en las corrientes (8),(9),(10)y(11)

Balance de masa en la columna de destilacibn D-1:

Como R oin = 0.776 Relacibn de reflujo = 1.3 Roin = 1
= Myq = Mg

Mg = h11 = 1,705 1lb/hr

ha = mg = ﬁ10 + m11 = 3,410 1lb/hr

Cilculo del calor extraido por el agua de enfriamiento en el ab-

saorbedor A-1:




Balance de energia en el absorbedor A-1:

Qi ngresa = @ sale
1,705 (625) + 8,720 (55) = 10,425 (-20) + QA
De donde: Qn = 1'753,725 BiU/hr

Chlculo del calor extraido por el agua de enﬁfigmiento en el Con

densador C-1.

Balance de enetgia en el Condensador C-1 y acumulador A-1:

Q

ingresa = Q sale
3,410 (650) = 1,785 (150) + 1,705 (150) + QE
De daonde: QC = 1'705,000 Btu/hr

Chlculo del calor necesario para la operacifin de la columna de -

Destilacibtn D-1:

Balance de energia en la columna:

Qingresa =
1,705 (150) + 10,425 (143,7) = 8,720 (250) + 3,410(650)
QR = 2'642,700 BTU/hr

Chlculo del flujo mbsico necesario de agua de enfriamiento:

Para el condensador C-1:

m Ce (AT) AT = (90 - 68)°F
agua agua

11705,000 Btu/hr = (1 BTU/1B67F)(22°F)

maguac

maguac = 77,500 1b/hr



Para el absorbedor A-1:

. u — - G
9y = Mogua Ceagua (AT AT = (90 - 68)°F
11753,725 BTU/ht = m (1 B8TU/1B9F)(22°F)

aguaA
Mo guan 79,715 1lb/hr

Magua total 77,500 + 79,715 = 157,215 lb/hr

CAlculo del fluijo mi&sico de vapor de agua:

Para la columna de destilacién D-1:

Se dispone de vapor de agua saturado a 353°F (140 psia) en el cal

dero.

= A -
uR mVapDI‘D VapDI\ ")‘VapDI‘ 868.2 BTU/lb

2'6L42,700 BTU/hr = x 868.2 BTU/1b

m
vaporD

Myaporp = 3,045 1b/hr

Para el intercambiador de calor IC-5:

Q,)acas = 870,000 BTU/hr
— = } = "
810,000 Btu/hr = x 868.2 BTU/1b
vaporP
M aporP 933 1b/hr
Miotal vapor = 3:045 + 933 = 3,978 lb/hr



RESUMEN DE LQOS

TABLA

11.2

BALANCES DE MATERIA Y ENERGIA DE LA PLANTA

Corriente % peso

T9F  Presién H m mH
de NH, psia abs BTuU/1b 1b/hr BTuUu/hr
1 99.6(1) =30 10 150.0 1,705 255,750.00
2 99.6(v) =30 10 625.0 1,705 1'065,625.00
3 14.0(1) 120 10 55.0 8,720 4L79,600.00
4 28.0(1) 75 10 -20.0 10,425 -208,500.00
G 28.0(1) 228 200 143.7 10,425 1'498,072.5C0
7 14.0(1) 310 200 250.0 8,720 2'43C,000.00
8 99.6(v) 100 200 650.0 3,410 2'216,500.00
9 99.6(1) 100 200 150.0 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 00.0C1) 68 - me——- 77,500 W ————m————
13 00.0C1) 90 e 77,500 —m—m—————-
14 00.0(1) 68 s =m=ee 79,715 = emmm—m———ee
15 00.0¢(1) 90 Gam === 79,715 = —mmmm—m———
16 00.0(v) 353 140 1183.0 3,045 3'632,685.00
17 00.0(1) 353. 140 324.8 3,045 989,016.00
18 00.0C(v) 353 140 1193.0 933 1'113,069.00
19 00.0(1) 353 140 324.8 933 303,038.00



11.5 DISENO DE EQUIPOS.

11.5.1 DISEND DE LA COLUMNA DE DESTILACION D-1.

FUNCION.

En 1la columna de destilaci6n D-1 se obtiene un vapor con -

trado de amoniaco al 99.6 %.

CARACTERISTICAS.

La generaci6n de energia en D-1 que opera a 200 psia, es -
obtenida mediante una caldereta tipo marmita y el reflujo es aob-
tenido por condensacifn de la corriente de vapor de amoniaco que
sale por el tope de la D-1. La alimentacibn de esta columna es

una solucibn concentrada de amoniaco al 28 %.

Columna de platos perforados

Nimero de platos reales = 13 platos.
Di&metro de la columna = 2 pies.
Espaciado entre platos =t = 6 pulg.

Distancia entre el 19 y 139 plato = 72 pulg. = 6 pies.

Longitud del vertedero = w = 1.4 pies.

Area neta de la seccibn transversal = 2.2 piesz.
Area de la seccifn transversal = 2.4 piesz.
Presibn de operacibn de la columna = 200 psia.

Rango de temperaturas en la columna = 100°F - 310°F.



CALCULO DEL DISENO.

C&Alculo del nimera de platos ideales en la columna D-1:

Usando el método de Punchon-Savarit(h3)

xy = 0.996 (destilado) D = f,g = 1,705 lb/hr
xg = 0.140 (fondos) B = ﬁ7 = 8,720 1lb/hr
x- = 0.280 (alimentaci6én) F = ﬁs =10,425 1b/hr

Construyendo el diagrama entalpia-concentracif6n del sistema amo-
niaco-agua a la presibn de operacién de la columna (200 psia) .

Ver Fig. 11.2.

Reflujo minimo = Roin = m y1 = 1,050 - 650 = 0.776
v~ HD 650 - 150

Reflujo =R = 1.3 Rmin = 1

NGmero de platoé ideales = 5 platos.

Chlculos de las corrientes de liguido y vapor dentro de la colum

Del grAafico:

Ve = X3 = 0.996 Xg = Xg = 0.140
x, = 0.825 vy, = 0.996
X, = 0.435 yo, = 0.930
x3 = 0.278 yy = 0.815
x, = 0.225 y, = 0.735
Xg = 0.140 Vg = 0.507
Segln el principio de la regla de la palanca:
Seccibn de rectificacibn: Seccibn de agotamiento:
. i Sme
*D = Yn+1 L'n'l
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De la Fig. 11.2 , la alimentacifbn es en el tercer platao.

2 BT 55 . X
L, Xp = Yo Ly Xp = Y3
Zoo_ X7 25 o= Xw %
L3 Yy ~ *g e Vs — Xg
G, = L, + 1,705 G, = L, + 1,705
L, = G, + 8,720 L, = Gg + 8,720
L, = 1,707.7 lb/hr G, = 3,410 1lb/hr
L, = 8,812.0 lb/hr G, = 2,776.7 lb/hr
L, = 11,354.0 lb/hr G, = 2,517.0 lb/hr
L, = 11,354.0 lb/hr G, = 2,634.0 lb/hr
Lg = 8,720.0 lb/hr G = 2,634.0 lb/hr

C&lculo del didmetro de la columna D-1.

Para el primer plato:
o= 0.7 1b/pie’ P = 0.6995 gr/cc
= 43.7188 1lb/pie-

S = 0.3143 x 0.1278 = 0.0402
(67) :
De 1la tabla 6.1 BF = 0.1 (caonstante de inunda -
cidn)
0.5
Ve = Cp (( ?g - ?1)/( ?g))
UF = 0.776 pies/seg (velocidad del gas a través del Area neta

de la torre en inundaci6n)

Caonsiderandao el 80% de inundacifn :

V = 0.621 pies/seg (velocidad del gas a través del 4rea neta
A_ de la torre).
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Régimen de flujo gaseoso = Q = 3,410 1b/hr x 1 hr
0.714 lb/pie3x3,600 seg

Q = 1.33 pie3/seg.

Area neta para la seccibn transversal de la torre An

An = _Q = 1.33 piESB/SEg = 2.142 pies2
v 0.621 pies/seg

Si se elige una longitud de vertedero de W = 0.7 d ( siendo d el
diémetro de la torre). Esto hace que el Area segmentaria de un
conducto sea el 8.8 % de la seccién transversal de la torre cir-
cular.

Area de la seccibn transversal de la torre At

At = 2.142 = 2.35 pies2
1-0.088
. 2 0.5 0.5
Diametro de la torre: d = (4 x At/1T) = (L4x2.35/3.14)
d = 1.75 pies = 2 pies.

Cilculo del nlmero de platos reales:

D)

De la correlacibn de Braown 5 eficiencia vs («x x/t)

Volatilidad a la temperatura media aritmética y a la presién de

la columna = o~
oL = (v'/x')NH3 _ 1
J '
Cyt/x )agua
NH 4 vy = 90 % p=so y' = 90.5 % molar
x = 39 % peso x' = UL0.37% molar
H50 v = 10 % peso y' = 9.5 % molar
Xx = 61 % peso x' = 59.63% molar
Viscosidad de la alimentacibm = 0.325 cp

Xx u = 14 x 0.325 = 3.5 eficiermcia = 35%
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NGmero 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):
(66)

De ta tabla 6.1 = 6 pulg

recomendadao
Por lo tanto la distancia entre el primer y el (Gltimo plato seré

12 x 6 /12 = 6 pies.

11.5.2 DISENO DEL ACUMULADOR TK-1.

FUNCION.

En este acumulador ingresa el ligquido saturado procedente
del condensador C-1 distribuyéndose una parte hacia la v&lvula-
de expansién y la otra parte como reflujo externo de la columna

de destilacién D-1.

CAlculo del tamafio del acumulador.

NHy 1iq 3,410 1lb/hr
@] a
TNH3 1ig = 100°%F
.3
?NH3 1ig = 1/0.0275 = 36.364L lb/pie

Considerando un tiempo de residencia de 1 minuto vy que el liqui-
do ocupa la mitad del volumen del acumulador:

2

Vie_4 = DS (1.50) = _3,410 x 2
4 36.36L x 60
De donde: D = 1.4 pies (di&metro)
H = 1.5 x 1.4 = 2.1 pies (altura)
Vi . = 3.23 pies’ = 7.48 gal = 24.2 gal.
1 pie
.3
v = 3.23 pies = 24L.2 galones.



11.5.3 DISENO DEL CONDENSADOR C-1

FUNCION.

La funcifn de este condensador es licuar los vapores de -
amoniaco procedentes de la columna de destilacién D-1 a la gue
retornaré como liquido 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 posicién vertical.

El vapor de amoniaco a condensarse circula por la coraza
(fluido 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. = 279.53 pies®
TABLA 11.3 Caracteristicas del condensador C-1
Tipo de disefio : Coraza-tubos (de cabezal fijo)
Tubaos Coraza
(agua de enfriamiento) (vapor de amoniaco)
dEt = 3/4 pulg en arreglo tri ds = 17 1/4 pulg
angular de 1 pulg N = 23 deflectores
Lt = 8 pies Ng = 1 paso
ng = L pasos ms = 3,410 1b/hr
Nt = 178 tubos
ﬁt = 77,500 1lb/hr

Material de tubos y coraza : acero al carbono.



CALCULO DEL DISENO
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Fluido caliente Fluido frio Diferencia
(amaoniacao) (agua)

T, = 100°F alta temperatura t, = 90°F AT, = 10°%F

T, = 100°F bej temperatura t, = 68°F AT, = 329

diferencia 229% 229F

T = 100°F temp. calfirica t, = 79°F

De ec.(11.3): LMTD = (32 - 10)/(1n32/10) = 18.91°F

At = LMTD = 18.91°F

Chlculo del Area de transferencia y de UD:

Suponiendo UD = 300 BTU/hr piezoF
De ec.(11.10): A = 1'705,000 = 300.55 pies®

300 x 18.91
De la tabla 10 del Kern: a, = 0.1963 pie?/pie

N, = 300.55 = 192 tubos

8 x 0.1963

De la tabla 9 del Kern: Nt = 178 tubaos ds = 17 1/b4 pulg
. 2
De ec.(11.12): = A____ = 178 x 8 x 0.1963 = 279.53 pie
De ec.(11.13): U - 1'705,000 = 322.6 BTU/hr pie’CF
corr

279.53x18.91

CAlculo de los coeficientes de transferencia de calor:

Fluido caliente, vapor de amoniaco (coraza)

B = 4 pulg C' = 0.250 pulg PT = 1 pulg
De ec.(11.15): a_ = (17.25)(4)(0.25) = 0.1198 pies®
164 x 1

De ec.(11.18):  G_ 3,410 = 28,464 1b/hr pie?
0.1198
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De ec.(11.16): G" = 210 = 13.47 1b/hr pie

8 (’178)2/3

Flufdo frio, agua de enfriamiento (tubos):

De tabla 10 (Kern): al = 0.268 pulg2
De ec.(11.14): a, = (178)(0.268) = 0.0828 pie®
WG x 4
De ec.(11.17): G, = 77,500 = 935,990 lb/hr pie”
0.0828
De ec.(11.19): vV = 935,000 = L.17 pies/seg
3,600 x 62.5
De ec.(11.26): t_ = (68 + 90)/2 = 79
4= 0.925 cp x 2.42 = = 2.2385 1lb/pie hr (Fig 14 Kern)
De la tabla 10 (Kern): DI, = 0.584/12 = 0.0487 pies.
De ec.(11.20): Re,= (0.0487)(935,990) = 20,363
2.2385
h, = 940.x 1.01 = 949.4 BTU/hr pie®%F (Fig 25 Kern).
De ec.(11.31):  h, = 949.4(0.584) = 739.3 BTU/hrpie’"F
0.750
Suponienda: R = h_ = 1,600 BTU/hr pie’OF T, = 100°F
De ec.(11.24): t =79 + 1,600 €100 - 79) = 93.4°F
739.3 + 1,600
a
De ec.(11.27): t. = (100 + 93.4)/2 = 96.7 F

A 96.7°F, las propiedades del amoniaco liguido son:

Mo = 0.092 x 2,42 = 0.22264 1b/pie hr (Fig 14 Kern)
P. = 0.61x62.5 = 38.125 1lb/pie’ (tabla 6 kern)
Kf = 0.29 BTU/hr pieZ(DF/pie) (tabla 4 Kern)

= 4L16'664,000 pie/hr

- : 2 =
= 1.5 "4 x13.47]7"/3  (0.22264) /3
,0.22264 | (0.29)°(38.125)°(416'664,000) |




R = 1,607 = 1,600 (el valor supuesto es correcto)

De ec.(11.33): U_ = 1,600 x 739.3 =505.68TU/hr pie?°F

C
1,600 + 739.3

505.6 - 322.6 = 0.0011 hr pie2°F/BTU
505.6 x 322.6

De ec.(11.34): R

C&lculos de las cafidas de presibn:

Caida de presibn en los tubos:

2

f = 0.00023 pie®/pulg (de Fig. 26 Kern)

s = 1 ,u, = 0.80 x 2,42 = 1.936 1b/pie hr

De ec.(11.35): AP

t

5.22x10 Ox 0.0487x1x 1.02
De ec.(11.36): APr = b(&)(&.17)2 = L.327 lb/pulg2
2(32.15)

Caida de presibn en la coraza:

De = 0.73/12 = 0.0608 (Fig 28 Kern)

o _ .

A TC = 100°F /“vapur = 0.0105 x 2.42 = 0.02541 1lb/pie hr
(Fig 15 Kern)

De ec.(11.21): Re8 = (0.0608)(28,46L) = 68,107.5

0.02541

f = 0.0015 piez/pulg2 (Fig 29 Kern)

De ec.(11.22): (N + 1) = (12)(8)/4 = 24
Ds = d8/12 = 17.25/12 = 1.4L375 pies.
e . 3
;, = PM = 200 x 17 = 0.5658 1lb/pie

R T 560x10.73
s = P/62.5 = 0.00905

(0.0015)(28,464)2(1.4375)(24)

2x5.22x10 19x0.06083x0.009050

De ec.(11.39): APS

AP

5 0.73 psiae.
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(D.DDDZ3)(9351990)2(8)(2) = 2.4L87 psia
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TABLA 11.4 Sumario del condensador C-1

Tubos Coraza
739.3 BTU/hr pie’®F h exterior 1,600 BTU/hr pie?CF
U, = 505.6 BTU/hr pie®OF
Up = 322.6 BTU/hr nieOF
Ry = 0.0011 hr pie®%F/BTU
6.814 psia AP calculado 0.73 psia
11.5.4 DISENO DE LA CALDERETA TIPO "MARMITA" IC - &.
FUNCION.

Esta caldereta, con el medio calefactor vapor de agua gue
circula por el interior de los tubos, proporciona la energia ne-
cesaria para el funcionamiento de la columna D-1. Esta energia
produce vapores que estidn en equilibrio con el liquido residual

de los fondos de D-1, comporténdose como un plato ideal.

CARACTERISTICAS.

Esta caldereta es de tipo "marmita", donde el fluido de ca
lentamiento (vapor de aqua saturado) circula por los tubos y 1la
solucibn procedente de los fondos de la D-1 ingresa a la coraza,
en donde una parte se separa como vapor gue retorna a la columna
D-1 vy la otra parte liguida rebosa ingresando a los intercambia-

dores de calor.

TABLA 11.5 Caracteristicas de la caldereta tipo "marmita®

Tubos (vapor de aqua) Coraza (amoniaco al 14 %)
dE, = 3/4 pulg arreglo en d_ =19 1/4 pulg
cuadro de 1 pulg
BWG = 12
L = 8 pies



ng = L pasos
Nt = 178 tubos
ﬁt = 3,045 1b/hr

Material de tubos y coraza: acero al carbonao.

Especificaciones de la caldereta:

Liquido que se vaporiza en la caldereta: 2,634 1lb/hr
Total de liquido en la caldereta = 11,354 1lb/hr
Presif6n de operacibn = 200 psia.

Carga térmica = 2'645,000 BTU/hr

Rango de temperatura = 260 - 310°F

Balance de calor en la caldereta:
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Entalpia de liquido a 260°F y 200 psia = 185 BTU/1lb

Entalpia de liquido a 310°%F y 200 psia = 250 BTU/1b

Entalpia de vapor a 310°F y 200 psia = 974 BTU/1b

q, = 2,634 (974 - 250) = 1'907,000 BTU/hr

ag =11,354 (250 - 185) = 738,000 BTU/hr

QR 2'645,000 BTU/hT

CALCLLO DEL DISENO.

Fluido caliente Fluido frio Diferencia

(vapor de agua) (amoniaco 14%)

i, = 353°F alta temperatura t, = 310°F AT, = 439

T, = 353°9F baja temperatura t, = 260°F AT, = 93°F
diferencia 50°F = 509

T. = 353°F Temp. calbrica t, = 285°F

Chlculo del Area de transferencia:

De ec.(11.3 ): LMTD = (93 - 43)/(1n 93/43) = 64L.82°F

= 3,045 lb/hr =

vaporD t
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Suponiendo Uy = 200 BTU/hr pie®®F

De ec.(11.10): A = 2'645,000 = 204.03 pies2
200 x 6L.82

De tabla 10(Kern): = 0.1963 piez/pie

8t

De ec.(11.11): N 204.03 = 130 tubos

8 (0.1963)

t =

De tabla 9 (Kern): N, = 178 tubos dg, = 19 1/4 pulg

De ec.(11.12): A (178)(8)(0.1963) = 279.53 pies®

corr

De ec.(11.13): 2o

2'645,000 = 146 BTU/hr pie<°F

279.53 x 6L.B2

UDCDrr

CAilculo de los coeficientes de transferencia de calar:

Fluido caliente, vapor de agua (por tubos)

= 0.223 pulg2

De tabla 10 (Kern): a% =

De ec.(11.14): a_ = 0.223 x 176 = 0.0689 pie®
144 x 4
De ec.(11.17): G, = 3,045/0.0689 = 44,186 1b/hr pie”

= 0.,0511 cp x 2.42 = 0.124 1b/ hr pie

7/

De ec.(11.20): Re, = LL4L,6186 x 0.044 = 15,679
0.124

De tabla 10 (Kern) oI, = 0.532/12 = 0.04L pies

h;g = 1,500 BTU/hr piezoF (vapor condensante,Kern)

Fluido frio, solucibn de amoniaco al 14% (por coraza)

Suponiendo h_ = 300 BTU/hr pie®°F

De ec.(11.23): t =285+ _ 1,500 (353 - 285)
(1,500 + 300)

(t, - 285) = 56.6°F

ZDF

De 1la Fig 15.11 (Kern) h 59 BTU/hr pie

20

Para solucibén diluida b 1,000 BTU/hr pie™F



= 1,907 +
738,000/59 = 12,508.5
14,415.5
h = Q _ 2'645,000 = 4B3.5 BTU/hr pie®®F
- 14,415.5
Si h = 183.5 z&Iu = 60.6 R = 188.9
Si h, = 188.9 Af = 60.4 h = 188.5

Como este valor es casi igual al supuesto entaonces hD= 189
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De la ec.(11.33): Uc = 1,500 x 189 = 168 BTU/hr pie“ F

1,500 + 189

De ec.(11.34): R = 168 - 146 0.001 hr pieZDF/STU

d
168 x 146

Chlculo de la caida de presibn en los tubos.

f = 0.00024 pie?/pulg? ( de la Fig 29 Kern)
v/

s = (V¢ + P _ (1/0.01802) + (1/3.22) _ 0.LLE

2 X 62.5 2 x B62.5
De ec.(11.35): AP, = D.DDDZ&(&&,186)2(8)(Q) = 0.015 psia

5.22x1010¢0.064)(0.446)
(vz/Zg) = = 0.0003 psia (De Fig 27 Kern)
De ec.(11.36): APr = LL(4)(0.0003) = 0.017 psia.
0.LL6

De ec.(11.37): LP; = 0.015 + 0.011 = 0.026 psia

La calda de presifn en la coraza de un intercambiador de este td

es despreciable.

TABLA 11.6 Sumario de la caldereta tipo "marmita"

Tubos~__ Coraza

1,500 BTU/br pie’®F  h exterior 189 BTU/hr pie?CF
U, = 168.0 BTU/hr pie’%F

U, = 146.0 BTU/hr pie’CF

D
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R, = 0.001 hr/pie?®F/BTU

0.026 psia AP calculado despreciable

11.5.5 DISENO DEL ABSORBEDOR A-1.

FUNCION.

En el absorbedor A-1, el amoniaco gaseoso procedente del -
evaporador es absorbido por una solucibn diluida de amoniaco al
14%, aumentando la concentracibn de la solucibn al 28 %. Esta -
absorcibn produce calor, gue debe retirarse por medio del agua -

de enfriamiento.

CARACTERISTICAS.

El absorbedor consta de un cuerpo cilindrico horizontal re
lativamente largo para acomodar los serpentines de enfriamiento-
(sumergidos en la solucibn concentrada) y de un domo central don
de la corriente gaseosa despuéé de burbujear en la solucibn con-
centrada asciende y encuentra una fina lluvia de la solucibn di-
luida produciéndose la absorcibn. Este método ha sido adoptado-

por ser el amoniaco un gas muy soluble en agua.

TABLA 11.7 Caracteristicas del absorbedor

Absorbedor: Serpentin:

Cuerpo cilindrico horizontal: UD = 128.7 BTU/hr piezaF
Diédmetro = 5.4 pies A = 289.25 pie2

Longitud = 15 pies Longitud = L = 315.43 pies
Volumen = 343.5 p183=257 gal Di&dmetro nominal = 3 pulg

. N2 de tramos = 22 tramos.
Domo vertical:

Longitud/tramo = 14.5 pies
Di&metro = 2 pies

altura = 2 pies
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CALCULO DE DISENO.

maguaA

Qp

= 79,715 lb/hr

11'753,725 BTU/hr

CAlculo de At:

11753,725 = 10,425 x 1.007 (T, - 75)
(w]
CeNH3 g% = 1-007 BTU/1bF
T, = 242°F
Fluido caliente Fluido frio Diferencia
(amoniaco al 28%) (agua)
T, = 242°F alta temperatura t, = 90°F AT, = 152°F
T, = 75°F baja temperatura t, = 68°F AT, = 7°F
Diferencia 229F 145°9F
T_ = 158.5°F Temp. calérica t. = 79
De ec.(11.3 ): LMTD = (152 - 7)/(1n(152/7)) = 47.11°F
At = LMTD = 47.11°F

Calculo de los coeficientes de transferencia de calor:

Considerando tuberia de acero de 3 pulg de didmetro nominal; de
la tabla 11 del Kern:

7.38 pulg® = 0.05125 pie?

Area de flujo a, =

DiAmetro exterior = 3.5 pulg = 0.2917 pie = DE,
Di&metro interior = 3.068 pulg = 0.2557 pie = DI,
Area transversal = 0.917 piez/pie de tuberia.

Dentro de los tubos (agua de enfriamiento)

Vagua = Maguan 79,715 1b/hT -
3,600 seg/hrxt2.5 lb/pie3x 0.05125 pie

a 2
t

= 6.9 pies/seg

Pagua

v
agua
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Caso(1)(62) liquido calentado dentro de tubos horizontales, flu-

jo turbulento.

..2 0 .
Ppase = 15520 BTU/hr pie F (Fig.22)
FT = 0.874 v Fd = 0.7973 (Tablas 8 vy 9)
h; = 1,520 x 0.874 x 0.7973 = 1,059.2 BTU/hr pie’ OF
hiU = 1,059.2 x Ql¢ _1,059.2 x 0.2557 = 928.5 BTU/hr piEZDF
DEt 0.2917

Fuera del serpentin:

y(62)

Caso (11 liquidos calentados y enfriados fuera de tubos sim-

ples, conveccion natural.

"o = Mbase * Fr % Fyg
Suponiendo hD = 200 BTU/hr pie2 OF
De ec.(11,24): t = t_ + 200 (158.5 - 79) = 93.1°F
(928.5 + 200)
+ T )/2 = (158.5 + 93.1)/2 = 125.8°F

aT = T_ - t = (158.5 - 93.1) = 65.4°F

_ . 20 .
hbase = 245 BTU/hrpie” F (Fig. 31)
FT = 1.0722 vy Fd = 0.756 (Tablas 26 y 27)
h, = 245 x 1.0722 x 0.756 = 198.6 BTU/hr pie?9F
Que es bastante préximo al valor supuesto, entonces hD = 200
Considerando un factor de ensuciamiento de Rd = 0.001
Ry = 0.001 hr pie?%F/B8TU hg = 1000 BTU/hr pie? OF

Espesor de la pared del tubo = (3.5 —- 3.068) = 0.018 pies = L
2 x 12

. 0
sdero - 26 BTU/hr pie F
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1/UD = 1/928.5 + 1/200 + 0.018/26 + 1/1000 = 1/128.7

U, = 128.7 BTU/hr pie® °F

Calculo del Aarea de-transferencia:

De ec.(11.10): R=_1'753,725 = 289.25 piez
128.7 x 47.11

Calculo de la ldngitud del serpentin(l):

L x 0.917 pie’/pie = 289.25 pie’

L = 315.43 pies

Considerando la longitud de cada tramo Lt = 14.5 pies
Nimero de tramos: L/Lt = 315.43/14.5 = 22 tramos

gue colocadas en serie pueden fprmar una espiral de 41 tubos.

CAlculo de las dimensiones del absorbedor;

El serpentin ocupa una altura aproximada de:

hserpentin = 11 x 3.5 pulg/12 = 3.2 pies = 3.5 pies

):

Volumen ocupado por el serpentin (\/Serpentin

LTx DEZ = 315.43 x (0.2917)°(3.1416) = 21.08 pie’
L l

L

Vserpentin =

Considerando la longitud del cuerpo horizontal del absorbedor =

hA = 15 pies |

Tiempo de residencia = tr = 1 hora, para asegurar que el serpen-
tin se encuentre cubierto de solucidn
concentrada.

fNHB qug = 0-93044 gr/cc

El didmetro del cuerpo horizontal del absorbedor:

2( 8,720 1b/hr x 1 hr  _ 21) = 3.1416 x 15 pie D
62.5x0.93044 1b/pie” L

Didmetro = 5.4 pies.

El domo superior serd de : Longitud = Dié&metro = 2 pies.



11.5.6 DISENO DE LOS INTERCAMBIADORES DE CALOR IC-1

IC-2 y IC-3.

FUNCION.

La funcibn de los tres intercambiadores instalados entre
la columna de destilacibn D-1 y el absorbedor A-1, es disminuir
la temperatura de la solucibn diluida que va a ingresar al absor
bedor, aprovechando la corriente fria que sale de A-1, de esta -

manera el calor desprendido en el A-1 serd menor disminuyendo a

su vez los requerimientos de agua de enfriamiento.

CARACTERISTICAS.

Estos tres intercambiadgres son idénticos, del tipo coraza
-tubos(cabezal fijo). La solucibn diluida al 14% de amoniaco -
(fluido caliente) procedente de la caldereta tipo manmita IC-4 ,
circula por la coraza y la solucibn concentrada al 28% de amo -
niaco (solucibn fria) procedente del absorbedor A-1 circula por
los tubos.

Q
A

1'700,400 BTU/hr

153.89 pie2 ( cada intercambiador)

TABLA 11.8 Caracterfisticas de los intercambiadores de calor.

Tiﬁd de disefio: Coraza-tubos (Cabezal fijo)

Tubos(sol. NH, 28 %) Coraza (sol. NH, 14 %)
dEt = 3/4L pulg arreglo en cua dS = 12 pulg
dro .de 15/16 pulg
BWG = 14 ng = 1 paso
Lt = 8 pies N = 5 deflectores
Nt = 98 tubos B = 16 pulg
ny = 2 pasos hs = 8,720 1b/hr
ht = 10,425 1lb/hr

Material de coraza y tubos: acero al carbono.



CALCULO DEL DISENO:

Corriente de amoniaco al 14 %:

Igualando las ecuacianes (11.5) y (11.6)

r

Q = My (Hy - Hy) = My Ce (T, - Ts)
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Q = 8,720 (250 - 55) = 8,720 Ce,, 4 (310 - 120) = 1'700,4008TU/hr

Corriente de amoniaco al 28%

Igualando las ecuaciones (11.5) y (11.6)

Q= iy, (Hg - Hg) = m, Ce,ge (228 - 75)
Q = 10,425 (143.7 + 19.5 ) = 10,425 (228 - 75) =1'700,400B8TL/hr
. _ (]
De donde: CEZB% = 1.066 BTU/1b"F
(]
Ce,,q = 1.026 BTU/1b°F

Fluido caliente Fluido frio Diferencia
amoniaco al 16%
T, = 310°F alta temperatura t, = 228°F AT, = 82°F
T2 = 120°F baja temperatura ty = 75°F ATZ = 45°F

190°F diferencia 153°F, 37°F
T_ = 213°F Tempe. cal6rica t, = 151.5°F

De ec.(11.3 ):

De ec.(11.8) y (11.9):

R = (310-120) = 1.24 5 (228-75) = 0.65
(228-75) (310.75)

IC (1-2) Fq inoperable (Fig 28 Kern)

IC (2-4) F inoperable (Fig 19 Kern)

IC (3-6) FT = 0.845 (Fig 20 Kern)

De ec.(11.4): &t = 0.845 x 61.66 = 52.1°F

LMTD = (82 - 45)/1n(82/45) = 61.66°F

Como este intercambiador (3-6) es de dificil construccibn, se

eligié 3 IC (1-2) en serie.
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Propiedades de los fluidos a la temperatura media o calfrica:

Fluido frio (NH3 al 28 %) Fluido caliente (NH3 al 14%)
t e 151.5°F Tg= 215°F

M= 0.558cp =1.351b/pie hr M= 0.325 cp = 0.786 1lb/piehr
P = 53.92 1b/pie’ P= 56.71 1b/pie’

k = 0.292 BTU/hrpie(%F/pie) k = 0.368 BTU/hr pie’(®F/pie)
Ce= 1.066 BTU/1b°F Ce= 1.026 BTU/1b°F

s = 0.8474 s = 0.9095

kCoprk) V2= 0.u969 k(ourk) 2 = 0.4780

Calculo del area de transferencia y de U, para cada intercambia-

dor:
a,,y = 0.1963 piez/pie (tabla 10 Kern)
Suponiendo Uy _  9p gru/hr pie®®F
De ec,(11.10): A= 1'700,400 = U466.25 pie®
70x52.1
De ec.(11.11): Nt = LE6.25 = 99 tubos/IC
_ 3(8x0.1963) _
N, = 98 tubos d, = 12 pulg (Tabla 9 Kern)
De ec.(11.12): A = 98 x 8 x 0.1963 = 153.89 pie/IC
carr
De ec.(11.13): Uscorr= 1'700,400 = 70.7 BTU/hr pie2®F

3 x 153.9%x52.1

Chdlculo de los coeficientes de transferencia de calaor:

Fluido frio (NH, al 28 % por los tubos):

3
al = 0.268 pulg® (Tabla 10 Kern)
De ec.(11.14):  a, = 98 x 0.268 = 0.0912 pie®
164 x 2
De ec,(11.17): G, = 10,425/0.0912 = 114,316 1b/hr pie®
DIt = 0.584L/12 = 0.0LB7 pies
De ec.(11.20): Ret.= (11,316)(0.0L87)/1.35 = 4,124



(Fig. 24 Kern)

De ec.(11.30): hy/f, = A4 x 0.4969 = 142.85 BTU/hr pie’®
0.0487
De ec.(11.31): h; /@, = 162.85 x 0.584/0.75 =111.23

Fluido caliente (NH, al 14 % por la coraza):

B = 16 pulg C' = 0.1875 pulg PT = 15/16 pulg
De ec.(11.15): a, = 12 x 0.1875 x 16 = 0.2667 nie?
WL x15/16
De ec.(11.18): G, = 8,720/0.2667 = 32,700 lb/hr pie®
De = 0.55/12 = 0.04583 pies (tabla 28 Kern)
De ec.(11.21): Re_ = 0.04853 x 32,700 = 2,019
0.7860

(Fig. 28 Kern)

De ec.(11.29): h__ 23.5 (0.4780) o
o = 245.1 BTU/hr pie“®F
g 0.04583
De ec.(11.14): t, = 151.5 + 111.23 (215-151.5) = 171.3°F
(111.23 + 245.1)
4, og% = 1089 lb/pie hr
MUy 14% = 0.9995 1lb/pie hr
De ec.(11.28): ,ﬁt = (1.35/1.089)0'1u = 1.030
g = (0.786/0.9995)% " - 0.966
(g = 111.23 x 1.03 = 114.6 BTU/hr pie’°F
h, = 245.10 x 0.966 = 236.8 BTU/hr pieZ%F
. 2
De ec.(11.33): U, = 236.8 x 114.6 = 77.2 BTU/hr pie=®F
236.8 + 114.6
De ec.(11.34): Ry = _77.2 - 70.7 = 0.0011 hr pie®CF/BTU

77.2 x 70.7

CAlculo de las caidas de presifn de los 3 intercambiadores:

F



Caida de presién en los tubos:

f = 0.00038 piez/pulg2 (Fig. 26 Kern)

De ec.(11.35): AP, = 0.00038 (114.316)°x 8 x2 x 3
5.22x10 9x0.0487x0.8474x1.030

APt = 0.104 psia

(UZ/ZQ') = 0.00185 (Fig. 27 Kern)

De ec.(11.36): APr =L x 2 x 3 (0.00185)/0.58474 = 0.0524psia

APT = (0.104 + 0.0524) = 0.1564 psia

Caida de presifn en la coraza:

f = 0.0029 piez/pulg2 (Fig 29 Kern)

D_ = 12/12 = 1 pie

De ec.(11.22): (N + 1) = 12(8)/16 = 6

De ec.(11.38):  AP_ = 0.0029(32,7C0)%(1)(6)(3)

5.22x10 19(0.04583)(0.9095) (0.966)
APS = 0.03 psia

TABLA 11.9 Sumario de los Intercambiadores de calar

Tubos Coraza

114.6 BTU/hr pie’®F h exterior 236.8 BTU/hr pie’CF
U, = 77.2 BTU/hr pie®F

Uy = 70.7 BTU/hr pie?SF

R, = 0.0011 hr pie??F/BTU

0.156 psia AP calculado 0.03 psia

11.5.7 DISENO 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 camara de secado.



CARACTERISTICAS.

La caldereta es de tipo "termaosif6én",
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donde el fluido de -

calentamiento(vapor de agua) circula por los tubos y el agua prg

cedente del tanque que alimenta al caldero circula por la coraza

forméndose el vapor de agua que calentari las placas de la céma-

ra de secada.

TABLA 11.10 Caracteristicas de la caldereta tipo "termosifén®.
Tubos (vapor de agua) Coraza (agua)
DE, = 3/9 pulg en arreglo d_ = 10 pulg
triangular de 1 pulg
BWG = 12 Ng = 1 paso
Lt = 8 pies B =4 pulg
ny = 2 pasaos N = 23 deflectores
Nt = 30 tubos m_ = 890 lb/hr
mt = 932.96 1lb/hr

" Material de coraza vy tubos
Q =

calor total tramsferido

At= Area de transferencia =

CALCULO DEL DISENO.

acero al carbonao.

810,000 BTU/hr

L7.11 pie2

Q = Calor necesario para sublimar la carga de agua = 810,000
Se dispone de vapor de agua a 353°F y 140 psia
Temperatura mixima del agua que ingresa a las placas = 300°F
Q = 810,000 BTU/hr = magué Avap = magua (910.1 BTU/1b)
Q = 810,000 BTU/hr = Myap® Avap = Myap (868.2 BTU/1b)
m = 890 1lb/hr
agua
hvap = 932.96 1lb/hr 2t = LMTD = (353 - 300) = 53°F

C&lculao de UD:
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Suponiendo UD = 250
De ec.(11.10): A= (810,000)/(250)(53) = 61.13 pie°
De ec.(11.11): N, = (61.13)/(8)(0.1963) = 39 tubos
a,, = 0.1963 pie®/pie tubo (de tabla 10 Kern)
. _ _ . 2
De ec.(11.12): A_opp = (8)(0.1963)(30) = 47.11 pie
Considerando Nt = 30 tubos d, = 10 pulg (tabla 9 Kern)
ny = 2 pasos
De ec.(11.13): UDCDrr = 810,000/(47.11)(53) = 324.4
Up = 324.4 BTU/hr pie’CF
al = 0.223 pulg2 ( de tabla 10 Kern)
De ec.(11.14): a, = (300(0.223)/(144)(2) = 0.0.2323 pie’
De ec.(11.17): Gy = (932.96)/(C.02323) = 40,163.3 1lb/hr pie2
De ec.(11.20): Ret= (40,163.3)(0.532/12) = 13,988

0.1273

/l: 0.0526 x 2.42 = 0.1273 1lb/hrpie

hig = 1,500 BTU/hr pieZDF (para vapor condensante, Kern)

Por la coraza (agua):

Suponiendo h_ = 300 BTU/hr pie®°F

De la ec.(%1.23): t = 300 + 1,500 (353 - 300) = 3u4.2°F
(300 + 1,500)

t -t = 4u.2°F
w o}
De la Fig. 15.11 del Kern: hg = 1,000 (se considera 1,000)
De ec.(11.33): Uc = 1,500 x 1,000 = 600 BTU/hr pieZDF
1,500 + 1,000
De ec.(11.34): R, = 600 - 324.4 = 1.4 x 107°

600 x 324.4

Caida de presién en los tubos:

f = 0.00025 (Fig 26 Kern)



De ec.(11.35):

(Uz/Zg) =

0.00025

De ec.(11.37):

OPo

25t

AP,= (0.00025)(40,163.3)%(8)(2) =0.0063psia

10

5.22x10 "x0.0443x0.446

(Fig. 27 Kern)

(0.00025)(L4)(2)
0.4L46

0.0045 psia

= 0.0063 + 0.0045 = 0.011 psia.

Caida de presifn en la caldereta tipo "termosifén® es desprecia-

ble.

TABLA 11.11 Sumario de la caldereta tipo "termosifébn" IC-5

Camara rectangular

Altura = H
Ancho = A
Longitud=L

Volumen de

Tubos Coraza
.20 . . 20

1,500 BTU/hr pie F h exterior 1,000 BTU/br pie™ F
U, = 600 BTU/hr pie?®F
Up = 324.4 BTU/hr pie®F
Ry = 0.0014 hr pie%F/8TU
0.011 psia AP calculado despreciable

11.5.8 DISENOD DE LA CAMARA DE SECADQ.
CARACTERISTICAS.

de las siguientes dimensiones:

= 1.6 m = 5.25 pies.
= 1.2 m = 3.94 pies.
= 2.2 m= 7.22 pies.
la chAmara = V = 4,224 m3 = 149,35 pies3

Tipo de operacibn

Batch (lotes)

Material de construccifn: acero al carbaono.

Espesor de la camara

= 3/16 pulg = 4L.76 mm.
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11.5.9 DISEND DE LAS PLACAS DE CALENTAMIENTO.

CALCULOS.

En el equipo de laboratorio:

Area del fondo de la bandeja = 931 cm2
Area de las placas (superior e inferior) = 2.2 pies2
Nimero de bandejas en la planta = 256 bandejas /cémara
Area de las bandejas en la planta = 14,250_cm°x 256 bandejas
bande ja camara
- 320,000 cm®
Para la planta: 2.2 pies2 931 cmz
756.0 pies2 320,000 c:m2

CARACTERISTICAS:

Area = 756 pies2 = 70.23 m (4rea total de las placas)
Nimero de placas/cémara = 17 placas.

"Dimensiones de la placa = 3.7pies x 5.9 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 DISENO DEL EVAPORADOR.

Para calcular el Area requerida del evaporador E-1
(del sistema de refrigeracidn) instalado en la cémara de conden-
sacibn C-2, se debe tener en cuenta la carga total del producto vy
el espesor de la capa de hielo formada, pero como estos factores
san variables durénte.el ciclo de secado, en la prictica se di -

mensiona el Area de condensacif6n (4rea del evaporador de amonia-
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co) del vapor de agua igual al Area de los anaqueles de placas -
de calentamiento, es decir en la relacién de 1:1 (Ref 68 ,pag 88)

Area del evaporador = 756 pies2

CARACTERISTICAS.

Area total del evaporador = 756 pies2
Tipo : Evaporador de placas.
Espesor: 1/20 pulg x 2 = 1/10 pulg = 2.54 mm

Material : acero al carbono.

11.5.11 DISENO DE LA CAMARA DE CONDENSACION.

El sistema de evacuacifn de la cémara de secado
estd formado por el condensador externo (fuera de la cémara de -
secado) vy el sistema de vacio (bomba de vacio). La cémara de -
condensacién estd conectada a la cmara de secado por medio de -
una vAlvula gque permite su aislamiento en caso de ser necesario.
En la cimara de condensacifin se encuentra el evaporador del sis-
tema de refrigeracién; es en la superficie de este evaporador
donde se va a condensar y congelar el vapor de agua procedente -
del alimento que se encuentra en la chAmara de secado. Las dimen

siones de esta chmara son iguales a la de la cimara de secado.

La bomba de vacio estd instalada después de la ca
mara de condensacifén y de la chmara de secado, de modo que la -
bomba hard vacio en las dos clmaras y sOlo extraerd los vapores
no condensables (aire que puede filtrarse hacia las chmaras) vya
que los vapores de agua se condensarin sobre el &rea del evapo -

radore.
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11.5.12 DISENDO DE LAS BANDEJAS.

CARACTERISTICAS.

Material aluminio.

N@ de bandejas/cémara = 256

Dimensiones de la bandeja:

Espaciado desde el fondo de

bandejas.

4L.5 cm

area del fondo=

altura =

25 x 50 =1,250 cm?®

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 est&n suspendidas entre placa y placa,

de modo que

la transferencia de calor es por radiacibn.



11.6 ESTIMACION DE COSTOS DE LOS EQUIPOS DE LA PLANTA.

La mayoria de los costos se basan en las tablas de estima-
cibn de costos para plantas de Ingenieria quimica(152 Para ac -
tualizar estos costos usamos los indices de plantas de Marshall,

de la Chemical Engineering de 1,968 y 1,985.

Indice de 1,968 = 273.1

Indice en 1,985 = 783.9
Resultando un factor de (783.9/273.1) = 2.87, factor por el cual

serén multiplicados los costos base.

Los otros costos hgn sido proporcionados directamente por

las compafiias distribuidoras.

CALCULOS:

Columna de destilacibn:

Di&metro = D = 2 pies

Altura = H = 6 pies

Costo = Costo base x F_ x Fp x indice
De Ref. 15 (Fig 5)

bosto Sase = 890 dblares.

F, = 1.0 (acero al carbono)

Fp = 1.15 (para presibn de operacib6n hasta de 200 psia)

Costo = 8350 x 1.0 x 1.15 x 2.87 = 2,937 dblares.

Bandejas de la columna.de destilacib6n.(bande jas perforadas)

Costo = Costo base (FS + Ft + Fm)xIndice
Costo base = 100 dbélares

F

5 3.2 (espaciado entre bandejas)

Fe

0.0 (bandejas perforadas)



Fm = 0.0 -acero al carbono)

Costo = 100 x (3.2 + 0 + 0) 2.87 = 918.4 dbélares.
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Costo total dé la columna: 2,937 + 918.4 = 3,855.4 dblares.

Tangue de almacenamiento THK-1.

Costo = Costo base x Fp x Indice
Volumen = V = 24.2 galbnes.
De ref. 15 (Fig 16):

Costo base = 34 dblares

Fp = 1.15 (presibn de operacib6n de hasta 200 psia)

Costo = 34 x 1.15 x 2.87 = 112.2 dblares

Caldereta tipo "marmita" IC-4L.

Area = 204 pies®
Costo = Costo base (Fd + Fp) Fm X Indice
De Ref. 15 (Fig. 3):

Cecsto base = 2,500 dblares

Fq = 1.35 (tipo de disefio,reboiler marmita)

Fp = 0.1 (para presiones de hasta 300 psia)

Fm = 1.0 (casco y tubos de acero al carbaonao)

Costo = 2,500(1.35 + 0.1)(1.0)(2.87) = 10,403.8 dblares

Condensador C-1.

Area de trasnferencia = 279.5 pies2

Costao

= Costo base x (F, + F ) F_ Indice
d P m

De Ref. 15 (Fig. 3)

Costo base = 3,000 dblares

Fq

F
p

0.80 (disefio de cabezal fijo)

0.1 (presifn de operacidén de hasta 300 psia)



Fm = 1.0 (casco y tubos de acero al carbono).

Costo = 3,000 (0.8 + 0.1)(1.0)(2.87) = 7,749 dblares.

Abédrbéddr.

Costo = costo base x Fp x Indice

De Ref. 15 (Fig 16)

Cuerpo:cilindrico horizontal Domo vertical.

Volumen = 2,560 galbBnes Volumen = 47 galbnes

Costo base = 2,650 dblares Costo base = 45 dblares

F_ = 1.0 (presibn menor de 150 F = 1.0 (presibn menor de
P psia) P 150 psia)

Costo=2,650x2,87 =7,605 dblares Costo=45x2.87=129 dblares.

Costo total = 7,734 dblares.

3 Intercambiadores de calor (IC-1, IC-2 y IC-3)

Area de cada intercambiador = 154 pies2

Costo = Costo base (Fd + F_ ) F_ x Indice
p m

De ref.15 (Fig. 3)

Costo base = 2,000 dblares

Fqy = 0.8 (cabezal)
Fp = 0.1 (presiones hasta 300 psia)
F, = 1.0 (coraza y tubos de acero al carbono)

Costo = 2,000 (0.8 + 0.1 ) 2.87 x 3 = 15,490 dblares

Cq}dereta tipo "termosifén"™ IC-5

Afea = 47.1 p_ie2

Costo = costo base (Fd + Fp) Fm x Indice
Costo base = 290 dbélares

F

d

F
a]

0.8 (cabezal fijo)

0.0 (presifbn hasta 150 psia)
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Fm = 1.0 (acero al carbano)

Costo = 290 (0.8 + 0) 2.87 = 665.8 dblares.

Caldero B-1

Flujo misico de vapor = 3,978 1lb/hr
Costo = Costo base (Fd + Fs)xIndice
De Ref. 15 (Fig 13)

Costo base = 2,000 dblares

F

p

F, = 0.0 (vapor saturado)

Costo = 2,000 (1.0 + @) 2.87 = 5,740 dblares.

1.0 (presibn hasta 250 psia)

Torre de enfriamiento T-1

Flujo mésico de agua =, 157,215 1lb/hr = 313.6 galbnes

Rango de temperatura = 68 - 90%F = 22°F
Costo = costo base x FCxIndice

De Ref. 15 (Fig 14):

Costo base = 3,700 dblares

F. = 1.71 (para el rango de temperatura)

Costo = 3,700 x 1,71 x 2.87 = 18,158.5 dblares

CAmara de secado.

De la Cia.'"Materiales ferrosos Peruanos":

Acero al carbaono de 3/16 pulg de espesor
drea = 32 piesz = 820,61 soles

Segln las dimensiones de la cimara se necesitan planchas de las

siguientes dimensiones: alturaxancho = 20.7 pies2 (2 planchas)
alturaxlong. = 37.9 pies2 (2 planchas)
-long. x ancho= 28.h5pies2 (2 planchas)

Costo total = 2(820,614 + 974,480 + 820,614)
7'180,373 soles = 513 dblares.
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Para las 4 caffaras = 2,052 dblares

Bandéjés.
De la Cia.Yusy:

Aluminio de 1/20 pulg de espesor y de 3m x 0.9 m

drea = 2.7 m2 8 50,000 soles

Area ee cada bande ja:

(50 + 9)(25 + 9) = 2,006 cm® de aluminio

De cada pi=ancha se ohtienen: 27,000/2,006 = 13.4 bandejas
N@ de bandejas/cémara = 256

Por lo tanto se necesitan 20 planchas

Costo: 20 x450,000 = 9'000,000 soles = 642 dblares

Para las & cémaras: 2,568 dblares

Placac.
De la Cia. "Yohersa":

acero inoxidable de 1/20 pulg de espesor y-de 1.2m x 2.4 m
frea = 2.88 m° 3 1'630,000 soles

firea de las placas de cada ‘cé@mara = 756 pies2 = 70.23 m?

NG de planchas de acero inoxidable = 70.23/2.88 = 24.4 planchas

Costo = 25 x 1'630,000 = 40'750,000 soles = 2,910 dblares

Costo para los 4 anaqueles de placas = 11,643 dblares.

Evaporador de placas.

. ' 4 0
De l1a Cia."Materiales Ferrosos Peruanaos":

Acero al carbono de 1/20 pulg de espesor y de 4 piesx8 pies

dres = 32 pies2 a3 350,000 soles

Ndmero de planchas usadas = 687/32 = 22 planchas
Costo = 22 x 350,000 = 7'700,000 soles = 550 dBlares

Paza las 4 cémaras = 2,200 dblares



CAmara del condensador =

De iguales dimensiones y de igual material a la cémara de

Costo

total de las 4 cimaras = 2,052 dblares

Bombas de vacio

De 1la

Bomba

Cia.COLD IMPORT :

de vacio : desde {1 atm a 20 micras de Hg

evacuacibn = 45 pieB/min

Bomba
Costo

Costo

Bomba

de vacio de dos etapas.

\

de cada bomba : 27'667,200 = 1,190.5 dblares

de las 4 bombas = 4,762 dblares.

De 1la
Bomba

Costo

Costo

para la solucifn de NH, al 28% (P-1)
Cia.Hidrostal .

de 2,5 HP tipo 32-125

de la bomba = 9'200,000 soles = 657 dblares
total de los eguipos : 95, 18& dblares
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ECUACIONES PARA EL DISENO DE INTERCAMBLIADORES DE CALOR.

ATZ =

AT, =

LMTD =

(T2 - t1)
(T1 - tz) ceece

(AT, ~ AT, )/(ln AT,/ AT

LMTD (FT) ccee
m LH cose
mCe OT 5000
( Tsalida ~ Tentrada ) cecc
(T, —'Tz)/(tz -~ tq) 5000
(tz - t,])/(T1 - t1) ceee
Q/(Uy At) 56005
A/(L, ag,) cee
Nt Lt I cece
QA grp 0 -G eB
Nt a%/(1b& nt) cecee
(ds B C')/(1u4L PT) cece
m/ Ly (NpEP)
r'nt/at Raeie B
r‘ns/aS SXszexe
G"/3600 cces
(DIt Gt)/d coee
(De G/ u ceee
12 Lt/ B ceece
te + Mia (Tg - t)/(hyg + hy) i
bo o g CTo = G0l s ha? seec
(T, + T,)/2 cecs
(t, + ty)/2 Bk
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(11.1 )
(1.2 )
(11.3 )
(1.4 )
(11.5 )
(11.6 )

(1.7 )

(11.8 )
(11.9 )

(11.10)

(11.1%)

(11.12)
(11.13)
(11.14)
(11.15)
(11.16)
(11.17)
(11.18)
(11.19)
(11.20)
(11.21)
(11.22)
(11.23)
(11.24)
(11.25)

(11.26)



= (tuj + tc)/Z cees (11.27)

0.1
= (UKD cee. (11.28)
= Gy & (CepsOY? 4 soe ceen (11.29)
= iy k Cersdt/3 p o1, cee. (11.30)
- 3 pe -1/3
h = 1.5 ( L’G“/LLF/ kf Pf- Q ) eeee (11.32)
2 10
= (Ff Gt Lt nt)/(5.22xlD eeee (11.35)
= 4 n/s)%/2gn) ceee (11.33)
= A.Pr s (11.37)
2 10
= (Ff GS D_ (N + 1))/(5.22x10 ~ De s 8) cee. (11.38)
Para condensacibén de vapor en la coraza esas (11.39)
AP_ = 1/2 (F G2 D_ (N + 1))/(5.22x10 ° De s)
Nomenclatura.
A = Area de transferencia exterma de calor o superficie ex -

terna de tuberias. pieZ.
= Area de transferencia corregida, piez.
- Area de flujo de la coraza, pieZ.
a,= Area de flujo por tubos , en pulg2 y en piez.
= Area de transferencia por longitud de tubo, piez/pie.

= Espaciado de los deflectores, pulg.

C' = Espaciado entre tubos (seccién libre), pulg.
Ce = Calor especifico, BTU/1b°F

Ds’ d_= Diémetro de la coraza , en pie y pulg

DI, = Di&metro interno del tubo, en pies.

dIt = Di&metro interno del tubo, en pulg.

DE, = Di&metro externo del tubo, en pies.

dE, = Di&metro externo del tubo, en pulg.

De, de= Di&metro equivalente en fiies y pulg.

f = Factor de fricciébn, piez/pulgz.
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H o 0 —
o

v’ qs

= NGmero de
= NGmero de

= Espaciado

= Flujo

= Grupo

Factor diferencia de temperatura.
1b/hr pie?.
1b/hr piez.

Carga de condensado para tubos horizontales,

Velocidad mésica en la coraza,
Velocidad méisica en los tubaos,
lb/hr pie.
Aceleracibn de la gravedad, pie/seg2 v pie/hrz.
Variacibn de entalpia.

Coeficiente de transferencia de calor para el flujo inte
rior y exterior respectivamente, BTU/hr pie2 OF.

Coeficiente promedio de pelicula condensante entre dos -
puntos, BTU/hr pie? OF.

Valor de hi referido al didmetro exterior, BTU/hr pie20

Fe

= Coeficiente pelicular de calor sensible y de calor laten

te, BTU/hr pie? °F.
Factor de transferencia de calor, adimensional.
Conductividad térmica, BTU/hr pie? °F.

Longitud del tubo,

Media logaritmica de la diferencia de temperatura.

pie.

Flujo mAsico, lb/hr.

Flujo mAsico en la coraza vy en los tubos, 1lb/hr.
NGmero de deflectores.
NGmero de cruces en la coraza.

tubos.

pasos en la coraza y en los tubos.
de los tubos (centro a centro), pulg.
total, 1lb/pulg2.

lb/pulgz.
lb/pulgz.

de retorno, 1lb/pulg?.

BTU/hr.

vaporizacibn y calor sensible, BTU/hr.

Caida
Caida
Caida
Caida

de
de
de
de
de
de
de
Factor de obstrucci6bn, hr pie

presibn
presibn en la coraza,
presibn en los tubos,
presibn
calar,

Calor
adimensional.

2 Og/@TU.

NGmero de Reynolds en los tubos, adimensional.

temperaturas,

NGmero de Reynolds en la coraza, adimensional.

Grupo de temperaturas, adimensional.

gravedad especifica, adimensional.

Temperatura en la entrada y salida del flufido caliente,
respectivamente, OF.

Temperaturas de entrada y salida del flufido frio, Of



Temperaturas calfricas o medias del fluido caliente y

frio respectivamente, °F.

Temperatura de la pelicula, °F.

Diferencia de temperatura de un flufdao, °F.
Coeficiente global de transferencia de calor.

2 o

Coeficiente global corregido, BTU/hr pie Feo

Viscosidad a la temperatura de la pared del tubo,
lb/hr pie.

Velocidad, pie/seg.

Relacibn de viscosidad, adimensiaonal.

2
= Coeficiente limpio y coeficiente de disefio, BTU/hr pie“QF

= VUiscosidad a la temperatura calbrica o media, 1lb/hr pie.

EN



CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Las condiciones &ptimas de liofilizacién fueron halladas tan
to para minimizar los tiempos de secado que permitirén maxi-
mizar la produccibn asi como para mejorar la calidad del pro

ducto.

Hemos usado en el laboratorio y en el disefio de la planta el
calentamiento por radiacibn, porque los ciclos de secado son
mas cortos que los obtenidos para el calentamiento por con -
duccibn. Esto es debido a gque este (Gltimo requiere de tempe
raturas de placas muy bajas para evitar la fusitn del alimen
to, mientras gue el calentamiento por radiacién permite el -
uso de temperaturas mis altas durante las primeras horas de

secado.

Se puede mantener una temperatura elevada de la placa al co-
mienzo del cicle de secado debido al efecto de enfriamiento-
causado por el vapor de agua que escapa del alimento, 1o que
evita gue se produzca la fusifin intersticial que podria da -

L

fiar el producto.

El escalamiento para hallar la capacidad de refrigeracibn de
la planta se hace en torno a la evolucibn de vapor de agua -
del alimento. Nuestra planta resulta sobredisefiada porque -
se ha considerado la méxima evolucibn de este vapor ya gue -
la remocibn debe ser répida y uniforme, de lo contrario se -
producirian Areas de alta presib6n de vapor alrededor del ali

mento, causantes de la fusibn intersticial.

El espaciado entre placas (8 cm) es suficiente para poder -
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1.
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trabajar con cualgquier alimento porque permite un facil esca
pe de los vapores de agua formados en la superficie del pro-

ducto.

En nuestra planta se puede procesar cualquier tipo de alimen
to, dGnicamente variando la carga de producto, en base a 1ld -
capacidad de refrigeracibén, por lo que la capacidad de la -

planta varia de acuerdo al producto a procesar.

En el laboratorio se usa refrigeracién por compresifn, pero
en el disefio de la planta usamos refrigeracifn por absorcibn
de amoniaco en agua, porque para nuestra carga de refrigera-
cién,-el costo inicial de equipo de compresién es mayor.
Ademés el costo de operacifn por el uso de energia seria ele

vado.

En el disefio de la planta se emplea amoniaco como refrigeran
te ya que es el mas apropiado en grandes instalaciones ,debi
do a su gran rendimiento frigorifico, que permite el uso de
meﬁus volimenes de refrigerantes disminuyendo el tamafio de

los equipos.

Nuestro disefio de anaquel de placas tipo carretilla usado en
la planta permite ahorrar tiempo y evitar el descongelamien=

to durante la carga y el humedecimiento durante la descarga.

El producto liofilizado envasado en bolsas de polietileno vy
frascos de vidrio puede durar mis de 4 meses almacenado a -

temperatura ambiente.

El producto obtenido se rehidrata répidamente y tiene buenas

cualidades nutritivas y organolépticas y una vez reconstitui



do permite obtener un producto con caracteristicas similares

a la cebolla fresca.

12. E1 producto liofilizado puede venderse en el mercado s6lo o

13.

1.

formando parte de otros productos deshidratados, como saopas,
sazonadores, platos preparados, etc. En el primer ¢aso el
consumidor simplemente le agrega aqua y lo puede usar como -

acomparfiante de cualquier plato.

Se recomienda el uso de handejas aleteadas para acelerar el
proceso de secado, ya que la transferencia de calor por con-
duccibén desde la placa hacia el alimento ser&d mayor, disminu

vendo los ciclos de secado.

Si es necesario un aumento en la capacidad de nuestra planta‘
€sta podria lograrse Gnicamente aumentando el nGmero de céma
ras, pero trabajandolas en forma escalonada para aprovechar

el hecho de que al comienzo del secado la carga de vapor v
la velocidad de sublimacifn son méximas, las que van dismi -

nuyendo a medida que el secado transcurre.
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TABLA DE ENTALPIAS US. CONCENTRACIONES DE AMONIACO

% peso
x
13.0
17.5
22.0
26.0
32.0
37.0
L3.5
50.0
56.5
65.0
74.0
82.5
95.0
100.0

A LA PRESION DE 200 PSIA

7 peso:
vy
53.5
65.0
73.5
79.5
85.0
89.5
93.0
g95.8
96.5
98.0
99.0
99.6
99,9
100.0

BTu/1b

H
x

240.0
215.0
187.5
160.0
134.0
112.0
87.0
70.0
58.0
55.0
70.0
87.5
122.5
136.0

BTu/1b

H
vy

965.0
913.0
870.0
835.0
798.0
772.0
745.0
722.0
704L.0
683.0
663.0
6L7.0
633.0
637.0
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APENDICE B

METODOS DE CONTROL

Para evaluar y determinar las caracteristicas de la materia pri-

utilizada y del producto final se realizaron los sgtes. anilisis:

DETERMINACION DE HUMEDAD.

Se utiliz6 el método de la AOAC (Ref.1). Este método se basa en
la pérdida de peso {agua) gque sufre una muestra por calentamien-

to hasta obtener un peso constante.

EQUIPO,

Balanza analitica con precisién de 0.1 mg.

Estufa de calentamiento a una temperatura de 110 +2%C.

Desecador con placa de porcelana gruesa perforada conteniendo-
deshidratantes adecuados como: anhidrido fosforico, sulfato de
calcio anhidro granulado e impregnado de cloruro de cobalto ,
6xido de calcio activado,. alGmina activada, &acido sulfirico -
concentrado, cloruro de calcio o silica gel impregnada de sa-
les de cobalto.

Capsula o crisol de porcelana.

PROCEDIMIENTO.

- Se pesa una muestra hGmeda en una clpsula o crisol de porcela-
na previamente secada durante 2 horas en una estufa a 110%Cc.
Se debe operar ripidamente para evitar toda alteracibén en el -
contenido de humedad.

- Se pone luego la cépsula o crisol destapado con la muestra en-
la estufa a 110°C durante 2 horas.

- Se tapa la cépsula o crisol, se retira de la estufa, se coloca
en un desecador y se deja enfriar hasta 1la T° ambiente (en 45
a 60 minutos).

- Se determina el peso de la cipsula o crisol con la muestra de-
secada.
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- Se repite el calentamiento en estufa, enfriamiento y determina
cibn del peso, hasta gque los resultados de 2 determinaciones -

sucesivas, separadas por una hora de secado no difieran en més
de 0.1% .

RESULTADQGS.

El contenido de humedad se expresa como la pérdida referida a 100

gramos de muestra original vy se calcula mediante la sgte. fbGrmula:

H = (M1 - M2) = 100
M
donde:
H = contenido de humedad en % de peso de la muestra original.
M = peso de la muestra a ensayar, en gramaos.
M1 = peso del crisol o cipsula conteniendo la muestra antes del-

secado, en gramaos.

M2 = peso del crisol o cépsula conteniendo la muestra después del
secado, en gramos.

Si la diferencia en el contenido de humedad entre 2 determinacig
nes sobre la misma muestra es menor de 0.1% se promedian los re-
sultados redonde&ndose a la primera cifra decimal. Si Ia dife--
rencia es mayor de 0.1% se repite el. ensayo sobre una nueva mues
tra.

DETERMINACION DE CENIZAS.

Se utiliz6 el método de la AOAC (Ref.1). Se basa en la pérdida-
de peso que sufre una muestra por incineracifn a 550°C durante el

tiempo necesario para conseguir cenizas libres de carbén.

EQUIPO.

Balanza analitica .

Mufla eléctrica con control termostitico y circulacién de aire

que permite obtener durante el ensayo una temperatura de 500-
D .

550°C. .

Desecador con placa de porcelana perforada conteniendo cualquige

ra de los deshidratantes indicados anteriormente.

Cépsila o crisol de porcelana.



PR

N
()

OCEDIMIENTO.

Se calienta el crisol en una mufla a 550°C durante 15 minutos.
Se enfria en un desecador y se pesa.

Se pesa aproximadamente 5 gramos de la muestra con precisibn de
0.1 mg. en el crisol tarado.

Se incinera la muestra a una T° de 550°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 indicaré el contenido de cenizas

de la muestra. ! g A o aenr

RESULTADOS.

El contenido de cenizas en porcentaje de peso de la muestra se -

calcula mediante la sgte.ecuacibn:

donde:

C = contenido de cenizas por 100 gr. de muestra seca.
M = peso 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 deberi ser el promedio aritmético de-

por lo menos 2 determinaciones sucesivas.

DETERMINACION DE PROTEINAS.

Se utiliz6 el método de Kjeldahl modificado por Gunning (Ref.1),
con la adicidn de unos grénulos de allmina selenizadas y sulfato
de cobre. Este método se basa en que las proteinas de los ali--
mentos contienen aproximadamente 16% de nitrbgeno. E1 contenido
de proteina en la muestra se obtiene multiplicando el contenido-

de nitrégeno por 100/16 o sea por un factor de 6.25.

El analisis para determinar el contenido de nitrfgeno de la mues
tra consta de 3 operaciones:

- La digestifn u oxidacifin de la materia orgénica.
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La destilacifn de la masa oxidada para desprender el amoniaco

que se condensa en una solucibn &cida.

La titulacibn de esta solucibn para determinar el contenido de

ni

trbgenao.

EQuIPO.

El equipo para la digestibn de la muestra se llama equipo HKjel-

dahl y consiste de lo siguiente:
1.-
2.
3=
L.~
Se-—-
6o-
7=
8.-
9.-

Calentadores de manto.

Botones para reqular la temperatura.
Matraz Kjeldahl.

Tapbn de hule o de corcho.

Manguera.

Tubo de extraccifn de gases.

Llave.dg agua.

Bomba de succibn para provocar el vacio.

Salida de agua.

E1~equip0 para la destilacifn de la masa oxidada consiste de lo-

siguiente:
'10."'

11.-
12.-
13.-
4.~

15.—
16.-
170_

Extensibn para conectar el embudo de separacifn y para des-
viar los vapores.

Embudo de separacibn.

LLave del embudo de separacibn.

Condensadaor.

Salida alargada del condensador que debe terminar abajo del
nivel del &cida.

Frasco erlenmeyer.

Entrada del agua refrigerante.

Salida del agua refrigerante.

Ambos equipos deben estar puestos en un extractor de vapores.

PROCEDIMIENTO.

Se
La
se
Se

pesa un gramo de muestra en papel filtro previamente tarado.
muestra se envuelve en este papel.

introduce el conjunto en el matraz Kjeldabhl.

afiaden: 2g. de sulfato de caobre.
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10 g. de sulfato de sodio anhidro.

25 ml. de Acido sulfirico concentrado y algunas per

las de vidrio para evitar proyecciones durante el calentamiento.

Se calienta la masa, al principio suavemente, después a una tem
peratura de 100°C.

Se pone en marcha la bomba extractora de gases.

Se deja oxidar la masa por una hora aproximadamente. E1l1 color
pasa de negro a azul, verde o incoloro.

La masa se deja enfriar.

Se afiaden 200 ml. de agua destilada y 6 grénulos de zinc meté-
lico como catalizador.

58 afiade un poco de aceite de parafina como antiespumante.

Se tapa el matraz con un tapbn horadado.

Se introduce-la extensibn en el orificio para conectar el ma=-
traz al condensador y al embudo de separacibn.

Se toma un frasco erlenmeyer de S00 ml. En 81 se vierten S0 -
ml de Acido bbérico al 4% y unas gotas de rojo de metilo como
indicador.

Se introduce el tubo de salida del candensador en el frasco -
erlenmeyer de tal manera que la salida quede en el &cido bé6rico.
Se pone una solucibn de hidrb6xido de sodio al 40% en el embudo
de separacibn.

Se coloca el embudo de separacibn con hidrb6xido de sodio en la
extensidn.

Se deja ;ircular el agua refrigerante en el condensador.

Se adiciona tanta sosa a la masa hasta que se forme un precipi
tado de color negrao.

Se calienta la masa y se la deja hervir.

Se destila hasta que haya pasado el amoniaco, es decir aproxi-
madamente 300 ml. El color del destilado debe ser amarilla.
S2 toma una gota del destilado sobre papel tornaso rojo. Esto
se hace para constatar si todo el amoniaco ha pasado. Si el -

papel no cambia de color, se termina la destilacidn.

Se titula con una solucifn de acido clorhidrico al 0.1 N. E1l des

tilado es amarillo. La titulacién se termina en el momento en -

que el color cambie a rojo.
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RESULTADOS.

Conociendo la cantidad de &cido clorhidrico utilizada en la titu
lacibn se puede calcular el porcentaje de nitrbgeno de la siguien
te fofmula:

"% nitrégeno = V< N C , 100
1000
donde:
V =..centidad en mililitros de &cido clorhidrico .
N = normalidad del HCl o sea 0.1 N
C = peso equivalente del nitrb6geno, o sea 14.

Si se toman los valores para N y C, resulta gque el porcentaje de
de nitrbgeno es igual a 0.14% V. Si se multiplica este porcenta
je de nitrb6geno por el factor 6.25 se obtendréd el porcentaje pra

teinico:

% proteinas = 6.25 x 0.14xV= 0.8750xV

DETERMINACION DE EXTRACTO ETEREO.

Se basa en el método de 1la AOAC (Ref.1). La muestra previamente
‘desecada se somete a extraccibn con &ter anhidro en un equipo -
Sahlet.

EQUIPO.

1.- Condensador tipo Sohlet.

2.- Extractor tipo Sohlet.

3.- Cartucho para la muestra.

L.- Desborde por donde el éter con grasa refluye al matraz.
5.- Desviacitn para los vapores de é&ter.

6.- Calentador de ménto.

.7.- Entrada de agua refrigerante.

8.- Salida del agua.

PROCEDIMIENTO.

El anflisis del extracte graso se efectia mediante una operacibn
de extraccién de la grasa con éter etilico anhidro. El éter es

extremadamente inflamable. Por lo tanto el anilisis se efectla
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n un extractor de gases.

Se colocan 2 gramos de la muestra en el cartucho. La muestra-
se tapa con un pedazo de algodbn.

El cartucho con la muestra se coloca dentro del extractor. Se
pesa el matraz y se compone el equipo.

Se conecta la tuberia del aguae. _

Se introduce éter anhidro por el extremo superior del condensa
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 desviacifin al condensador. Alli los vapores se
condensan.

Se requla la temperatura de tal forma que se obtenga 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 extraccibn, el éter con grasa se desborda y refluye
al matraz, en donde se acumula la gresa extraida.

Después de la extraccibn se suspende el calentamiento y se en-=
fria el conjunto v se quita el extractor del matraz.

Se deja caer una gota de la solucibn de éter sobre un papel fil
tro. El1 éter se evapora. Si se observa una mancha de grasa,
se debe continuar la extracci6n.

Cuando el éter en el extractor es incoloro, significara que és
te ya no tiene grasa. En este momento, se elimina el éter en

el matraz pof destilacibn suave.

El matraz con el residuo se introduce ahora a una estufa a 750C

h

asta que el peso sea constante.

El porcentaje del peso de la grasa se calcula mediante la sgte.

f‘

A
8

Grmula:
% extracto étereo = _A x100 = 5S0x+A
B8
donde:
= peso en gramos del residuo.
= peso en gramos de la muestra a analizar.(2 gramos).



DETERMINACION DE CARBOHIDRATOS.

El contenido de carbohidratos se obtuvo por diferencia ,'es decir

sustrayendo de 100 la suma de agua, proteinas, grasas y cenizas.

DETERMINACION DE ACIDO ASCORBICO.

Se basa en el método de Robinson y Stotz con la modificacibn de
Lugg, Snow vy Silva. Se basa en la r&pida reduccibn del 2-6 diclg -
ra-fenolindofenol, a su leuco base por el acido ascbBrbico en me-
dio &cido , v en la medicibn del exceso de colorante, extraido -
por xicol, mediante un fotocolorimetro.(Ref.1).
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