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RESUMEN

El objetivo de esta tesis ha sido el de efectuar un estudio
térmico tebrico-experimental de la liofilizacién del cama-
ré6n a fin de establecer curvas de temperatura con las cua-
les se analizd la liofilizacidn del camardén previamente
congelado, para ésto se experimentd con temperaturas entre
100 y 130°C de 1las placas de calefaccidén durante la pri-
mera fase de secado y temperaturas entre -14 y -20°C de la
capa congelada, manteniéndose mds o menos constantes los
parémetros tales como: Presidén de la Cdmara de Secado --
(0.30 torr.), Temperatura de la Trampa de Vapor (-40 a -45°C),
Densidad de Carga (7.0 a 7.7 Kg/m?) y Tipo de Camardn --
(46-50 U y 61-70 U) durante todas las pruebas. Con estas
condiciones de trabajo se llegd a determinar que han sido
necesarios ciclos de 400 min. ( 6h. 40min.) para liofilizar
el camardn, obteniéndose una humedad residual inferior al
2.5% cuando se trabajé con capas congeladas de 1.4 cm. de
espesor a -20°C y una temperatura de 120°C para las pla-
cas de calefaccidén durante la primera fase de secado, lue-
go de lo cual ésta fue disminuida gradualmente hasta al -
canzar 60°C, temperatura que fue mantenida constante duran-

te la segunda fase de secado en vista de que se determind
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que la temperatura de desnaturalizacién para el camarén era

de aproximadamente 60°C.

Tebricamente se prob6 que la variacién de la temperatura
de la superficie de la capa seca durante la primera fase
de secado podia ser calculada con bastante aproximacidn
usando ecuaciones bdsicas de transferencia de calor por
conduccidn y una distribucién lineal de temperatura para
la capa seca asumida por los investigadores Cho y Sunder -
land. Se determind también el valor de la conductividad
térmica aparente de la capa seca de camarones aplicando

las mismas ecuaciones.
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INTRODUCCTION

Etimoldégicamente la palabra liofilizacidn proviene del grie-
go "Lyophile", que quiere decir "amigo de los solventes",
podemos decir entonces, que la liofilizacibén es una técnica
de desecacidn que combina los efectos del vacio y el f£frio
para lograr la eliminacidn del agua contenida en un produc-
to previamente congelado utilizando el principio de subli -

macién.

La creciente demanda de productos alimenticios y bioldgicos
en el mundo moderno ha obligado a que nuevas técnicas de

conservacidén de estos productos vayan apareciendo, sin em-
bargo, si nos referimos especificamente a los allmentos po-

demos decir que ha sido preocupacidn permanente del nombre

el buscar métodos que le aseguren la dlSponlbllldad de los .
R s w——r et gt R e T T __J }(
mismos en las epocas de escasez, es asi como poco a poco
se van perfeccionando una serie de técnicas de conservacidn

para satisfacer sus necesidades futuras.

Se han investigado muchas técnicas de conservacidén de ali-

mentos a través del tiempo, las cuales se han ido perfec -



cionando hasta llegar en la actualidad a ser utilizadas pa-
ra tratar la mayorifia de los productos consumidos por el
hombre. Asi tenemos la industria de los alimentos enlata-
dos, la pasteurizacidén, el secado, la congelacibn, etc.,
sin embargo, todos estos procesos involucran una pérdida

de las caracteristicas propias de los alimentos como son
el olor, el color, el sabor, pérdida de proteinas, de vita-
minas, etc., en mayor o menor porcentaje, dependiendo del
tipo de proceso utilizado, ademds se presenta el problema
de los cortos periodos de almacenamiento, elevado peso

del producto tratado, etc. Luego aparece la Liofilizacidn
como la mds moderna técnica de conservacidn de productos

alimenticios y bioldgicos.

La Liofilizacidn como tal es descubierta en los primeros
anos del siglo XX por los investigadores franceses Bordas
y D'Arsonval. Esta técnica, conocida en aquella época co-
mo criodesecacidn (de criogénica, ciencia de 1las bajas
temperaturas), fue utilizada durante la segunda guerra
mundial (1939-1941) para la fabricacidén y almacenamiento
del plasma sanguineo, indispensable para el tratamiento

de los heridos.

Diez anos m&s tarde, en los Estados Unidos de Norteamérica,

la firma Stokes monta la primera planta de Liofilizacidn
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para alimentos destinada para tratar carnes de aves, crus-

tdceos y hongos.

En 1958 la firma Leybold de Alemania Federal se dedica a
la fabricacidén de liofilizadores, creando en 1962 el pri -

mer liofilizador semicontinuo de gran capacidad.

Después, mdltiples experimentaciones son llevadas a cabo
y en 1971 tres sociedades alimenticias en Francia instalan
plantas de liofilizacidén: la SITPA para la liofilizacidn

de sopas; la SICALY para liofilizar hongos y la NESTLE pa-

ra liofilizar café.

Se ha considerado que el Profesor Louis Rey y la Srta. Si-
matos (en Francia) son quienes mds han contribuido en los
ltimos anos a popularizar esta técnica en medios indus-
triales. Se puede afirmar no obstante, que los progresos
en la industria de la liofilizacidén no han crecido a un
ritmo acelerado, pués en la pradctica se presentan proble -
mas técnico-cientificos que dificultan la construccidn de
aparatos apropiados para aplicar esta técnica a gran esca-
la, es por ésto que en la actualidad la liofilizacidn es
mds usada para la conservacidn de algunos productos biold-
gicos, células, tejidos, etc., en la fabricacidn de vacu-

nas para uso humano y en determinados productos alimenti-
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cios como: café&, pescado, crusticecs, carne de pollo, jugos

de frutas, huevos, etc.

La investigacidn tanto tedrica comc experimental de la lio-
filizacidn seguramente llevard al mejoramiento de los equi-
pos utilizados en esta técnica, con lc cual el campo de

aplicacidén de la misma serd extendido a otros productos.

Precisamente, el estudio que se ha efectuado para la reali-
zacidén de esta tesis de grado es una contribucidn mis a la

investigacidn en el campo especifico de los crustédceos.

El objetivo principal de este estudio es la determinacidn
de las curvas Sptimas de liofilizacidn del camardn y 1la,
comparacidn de algunos de los resultados experimentales
con los obtenidos tebdricamente a partir de correlaciones
encontradas por algunos investigadores de esta técnica de

conservacion.

Las pruebas se realizaron en una planta piloto, la misma
que es descrita mds adelante, a partir de las cuales se
obtuvo varias curvas de liofilizacién variando determina-
dos parametros del proceso con el fin de que la desecacidn
se produzca en el menor tiempo posible sin afectar la ca-

lidad final del camardn.
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Finalmente, se escogid la prueba en la que mejores resulta-
dos se obtuvieron y a partir de ésta se realiza un andlisis
tebrico de algunos de los parémetros mds importantes del
proceso con el fin de comprobar la validez de algunas “de
las correlaciones obtenidas a partir de la informacidn bi-

bliogrdfica consultada.



CAPITULO I

JUSTIFICACION DEL ESTUDIO

~

1.1 DISPONIBILIDAD DE MATERIA PRIMA

La posicidn geogr&fica del Ecuador: Latitud Norte 1°
30', Latitud Sur 5° 5', Longitud Oeste 81° y 75° 10°',
en la zona Toérrida, banado por las aguas del Océano

Pacifico y recibiendo la influencia directa de las
corrientes maritimas fria del Sur y cdlida del Norte,
es determinante de la variedad de climas en la parte

continental y la variedad de temperaturas de sus aguas

costaneras.

Estos antecedentes determinan a su vez el medio ecold-
gico en el cual proliferan variadas especies de anima-
les terrestres y marinos. Entre las especies marinas

esti el camardn.

En el mundo entero y desde hace unos 30 anos se ha in-
crementado en forma notable el consumo del camardn,

por esta razdn en el Ecuador se han fortalecido 1las
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investigaciones a todo nivel tratando de localizar nue-
vas dreas de explotacidn camaronera y la aplicacidn de
técnicas modernas para la captura, crianza e industria-

lizacién de este marisco.

Las aguas tranquilas y bajas de los esteros y ensenadas
de la costa ecuatoriana, las plantaciones naturales de
mangle, han constituido el habitat natural de varias

especies de camardn, que nacidas en este medio emigran
para su total desarrollo mar adentro para ser captura-

das por las flotas camaroneras.

Adicionalmente a esta fuente natural del camardn, se

tiene otras fuentes proveedoras de este marigco. Des-
de hace unos 10 anos una feliz iniciativa tuvo cumpli-
da realizacidn en las costas de Santa Rosa, Provincia

de El Oro, ésto es la siembra de semillas de camardn.

Es asi como en piscinas artificiales poco profundas y
con agua de mar se sembraron semillas de camarédn nu-
triéndolas con alimentos balanceados. El resultado
fue una cosecha abundante y de gran témaﬁo (Manual

de la Crianza del Camardn,CENDES (2)).

Por otra parte, se ha comprobado que los estuarios de
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la zona costanera de todas las provincias del Litoral
ofrecen 6ptimas condiciones para la siembra del cama-
rén en piscinas artificiales con lechos arcillosos e

impermeables.

1.1.1 Produccidn Nacional

El camardn es el principal crustidceo exportado
por el Ecuador, cuya produccidn en las costas
ecuatorianas estd dada por la pesca en alta mar,
labor realizada por las flotas camaroneras y la
cosecha en los criaderos artificiales (piscinas

de cultivo).

La produccidén de las flotas camaroneras parece

estabilizarse mientras que la produccidn de los
criaderos se incrementa dfia a dfa. En la actua-
lidad, de la produccidn nacional se puede decir
que el 40% procede de la pesca en alta mar y el

60% de los criaderos artificiales.

El Instituto Nacional de Pesca (I.N.P) .clasifica
la actividad pesquera del camardn en los siguien-

tes tipos mds o menos distintos:



a) Pesca Artesanal.- Esta se efectfia en canoas

con atarrayas en aguas de baja salinidad vy

en profundidades de uno a dos metros.

b) Pesca Costera.- Esta se efectfia en barcos de

arrastre, que tienen como base de operacio-
nes los caladeros de poca profundidad (de 3

a 5 metros). En esta actividad predomina la
pesca del camardn de las variedades "Titi" y
"Pomada" cuyos nombres cientificos son Xipho-
peneus Rivet y Protrachypene Precipua, res -
pectivamente y en menor proporcidén las varie-
dades "Cebra" y "Blanco" cuyos nombres cien-
tificos son: Trachypeneus Byrdi y Pehaeus

Occidentalis.

c) Pesca Industrial.- Esta ha dado lugar a la

instalacién de la industria del camardn con-
gelado para la exportacidn, entre el 80 y el
90 % de la produccidén industrial corresponde

al camardén blanco.

Estadisticas proporcionadas por el Instituto
Nacional de Pesca demuestran que en la actua-

lidad entre el 85 y el 95 % de la produccibn
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camaronera del pafs se industrializa, corres-
pondiendo la diferencia a la distribucidn en
fresco que generalmente se destina al comer -

cio interno. Ver Cuadro 1.1.

CUADRO 1.1

ECUADOR: PRODUCCION E INDUSTRIALIZACION DE CAMARONES

(™M de camardn sin cabeza)

ANOS . CONGELADO EN FRESCO ENLATADO

PRODUCIDO
1970 4.340 4.060 280 -
1971 4.130 3.640 490 -
1972 4.760 4.550 210 -
1973 5.230 4.930 300 -
1974 4.360 3.920 440 9
1975 5.030 4.270 760 10
1976 6.030 5.160 870 10
1977 8.853 4.097 708 -
1978 10.279 4.757 822 -
1979 13.568 6.279 1.085 -
1980 20.838 9.643 1.667 -
1981 26.218 12.133 2.097 -

FUENTES: Instituto Nacional de Pesca - Estadisticas
Ministerio de Recursos Naturales y Energé-
ticos - Estadisticas.

Es decisidén del Estado fomentar la produccidn

camaronera mediante el apoyo del cultivo en
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cautiverio, explotando las ventajas ecoldgi -
cas de la costa que actualmente cuenta con
unas 15000 Hecté&reas* aptas que ya producen

mds de 4500 toneladas métricas** de camardn.

1.2 ALCANCE Y FACTIBILIDAD DE LA LIQOFILIZACION DEL CAMARON

La Liofilizacidn como un avanzado proceso térmico es -
pecialmente utilizado en alimentos con el fin de con-
servar las caracteristicas propias del producto, trae
consigo una serie de ventajas debido a la facilidad de
manipuleo, transporte y conservacidn del producto una

vez liofilizado.

No podemos dejar de desconocer que la técnica de la
liofilizacidn involucra un elevado costo, tanto de
equipos como de operacidn; sin embargo, la gran dispo-
nibilidad de materia prima y la creciente demanda (es-
pecialmente desde el exterior) del camaré4n hacen de
la liofilizacién una excelente alternativa para apli-

carla en nuestro medio.

Para respaldar lo antes dicho remité&monos a las esta -

* 1 Hectdrea (Ha) = 10000 m? o
** ] Tonelada Métrica (T.M.) = 1000 Kg ¢1977)
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disticas dei Instituto Nacional de Pesca sobre las ex-

portaciones del camardn.

En 1976 la produccién camaronera alcanzd el volumen de

6030 T.M.,

de las cuales 4.768 T.M. fueron destinadas

a la exportacidn, siendo el principal mercado los Es -

tados Unidos de Norteamérica. De conformidad con la in-

formacidn estadistica existente

las exportaciones del

camardn congelado durante el periodo comprendido entre

1973 y 1979 crecieron a una tasa promedio anual del

14.5%, ver Cuadro 1.2.

ARO

1973
1974
1975
1976
1977
1978
1979
1980
1981

CUADRO 1.2

ECUADOR: EXPORTACION DE CAMARON CONGELADO

PESO
(Ton)

2.837,6
2.894,9
3.602,6
4.319,7
3.961,7
5.148,0
6.278,6
9.643,0

12.633,0

VALOR FOB
(Miles USS)

9.170,4

9.125,0
14.239,6
21.773,8
23.366,9
31.110,4
56.630,2
87.489,7

114.995,8

RELACION

(US$/Ton)

3.231,75
3.152,10
3.952,60
5.040,58
5.938,40
6.043,20
9.019,56
9.072,87
9.102,81

FUENTE: 1973-76 Manual del Camaronero, Pdg. 222- CENDES

1979

Pesquera, 1979.

sos Naturales.

1977-78 Instituto Nacional de Pesca, Dpto. de Econamia

Subsecretarfa de Pesca del Ministerio de Recur-
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Si consideramos ahora la posibilidad de exportar cama-
rén liofilizado, al mismo que durante el proceso se le
extraerfia su contenido de agua que representa alrededor
del 80% del peso total, como lo veremos mis adelante,

y la ninguna necesidad de congelacidén del producto du-
rante el trayecto y almacenamiento del mismo, vemos

que la liofilizacidn del camardn traeria consigo una
gran disminucidn en los costos de exportacidén. Ademés
la calidad del camardn liofilizado satisfaceria 1las

rigurosas exigencias de los mercados norteamericanos

Yy €uropeos.

Desde el punto de vista técnico, el camardn es un crus-
tdceo que reune las caracteristicas muy partidulares
de los productos que se pueden liofilizar. E1 hecho
de que el camardn sea un producto magro, es decir,

con muy poco contenido de grasas, facilita el desarro-
llo del proceso ya que la sublimacidn del hielo se
produce en este tipo de productos mas facilmente que
en los productos ricos en grasas. Adicionalmente a
ésto tenemos las caracteristicas propias del camardn
como son su tamano, peso, constitucién orgénica y las
ventajas que presentan los paridmetros del camardn de
los cuales depende el desarrollo del proceso como son

su conductividad térmica, calor especifico, tempera -
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tura de desnaturalizacién, etc.,valores que serdn dados mis

adelante.

En definitiva, la liofilizacidén puede ser una alterna-
tiva valiosa y oportuna para mejorar las condiciones
de transporte y comercializacidén del camarén y llegar
a mercados tan alejados como los Estados Unidos y Eu-
ropa con un producto presentado en Sptimas condiciones

y de primera calidad.



CAPITULO II

ASPECTOS GENERALES DE LA LIQOFILIZACION

2.1 EL PROCESO DE LIOFILIZACION

La liofilizacidn es un proceso de desecacidn particu-
larmente complejo que permite, eliminando el solvente
(generalmente agua) de los productos inestables, obte-
ner un producto seco que podr& ser conservado a la
temperatura ambiente. Este producto seco, puesto en
presencia de su solvente inicial (rehidratacidn si
se trata de productos acuosos), se reconstituird en

un producto idéntico al tratado inicialmente.

En este proceso la eliminacibén del agua se efectfa
por la sublimacidn del hielo durante la primera fase
del secado y por la desorcidn durante la fase final,
ésto se produce gracias a la accidn simulténea del va-

cio y del frio.

La liofilizacidn se efectfia en fases controladas que
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requieren de un gran cuidado con el fin de obtener un
producto liofilizado de alta calidad. En la Fig. 2.1
se muestra en forma esquemdtica las fases que compren-

de este proceso.

PREPARACION DEL PRODUCTO

Se debe tener presente que la liofilizacidn no es un
proceso que mejora las caracteristicas de un producto,
es por &sto que la fase de preparacidén del mismo debe
ser llevada a cabo con el mayor cuidado posible de
tal forma que el producto no sufra ningln trastorno

durante la misma.

La forma de preparar un producto para el proceso de
liofilizacibén dependerd de su origen y constitucidn,
por tanto, el producto a liofilizar deberd ser previa-

mente analizado para escoger el método de preparacidn.

En general, los productos que se pueden liofilizar
son de origen:

- humano

- animal

- vegetal

Dependiendo de ésto y de la naturaleza misma del pro -
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ducto los métodos de preparacidn son:

a)

b)

Tratamientos Mecdnices.- Son tratamientos indispen-

sables que se dan especialmente a productos de ori-

gen alimenticio. Entre éstos tenemos:

- El1 lavado, el mismo que es aplicable principal -
mente a las frutas y legumbres;

- El1 corte, aplicado a productos como la carne y
pescado;

- El1 rayado, aplicado a las salsas y purés;

- La filtracién y centrifugacidn, tratamientos

aplicados a los jugos de frutas.

Tratamientos Fisicos.- Este tipo de tratamientos

se aplican a fin de obtener, entre otras, las si-

guientes ventajas:
- Inactivacidn de enzimas¥*;
- Mejoramiento en la calidad final del producto;

- Reduccidn en el contenido de humedad, etc.

Los tratamientos fisicos aplicados a los productos

*

Sustancias orgdnicas producidas por células vivien-
tes que actfian como catalizadores en las transfor-
maciones quimicas.
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gue se liofilizan son: blanqueo, precocinado, pas-

teurizacidbn, entre otros.

c) Tratamientos Quimicos.- Estos tratamientos consis-
ten en la adicidn de elementos o substancias qui -
micas a fin de proteger el producto de su desnatu-
ralizacidn inactivando, en algunos casos, las enzi-

mas, tal como lo hace el tratamiento fisico.

Los tratamientos quimicos pueden tener varios obje-

tivos, tales como:

- Protectores de clorofila, por ejemplo cuando se
liofilizan ciertas legumbres verdes.

- Inactivadores de enzimas y microorganismos.

Como podemos apreciar, los tratamientos mecdnicos son
tratamientos indispensables de realizar en casi todos
los productos, en cambio los tratamientos fisicos vy
quimicos son un complemento de los primeros y los que
en realidad van a dar al productoa liofilizar la pre-

paracién Sptima para llevar a cabo el proceso.

CICLO DE LIOFILIZACION

A partir de la introduccién que se ha hecho sobre el



proceso de liofilizacidn se puede ver claramente que
la liofilizacidn propiamente dicha de un producto ocu-
rre durante las fases de congelacidn, desecacidén pri -
maria y desecacidén secundaria del mismo, culminando
todo esto con la ruptura del vacio, la misma no
es en si una fase del proceso sinoc mas bien una opera-
cién final del mismo. A la etapa del proceso compren-
dida por estas tres fases se conoce como: "Ciclo de
Liofilizacidén" y constituye la parte central del pro-

ceso en la que vamos a basar nuestro estudio.

2.3.1 Congelacidn

La congelacidn aparentemente se presenta como

una simple transformacidén fisica de agua en es-
tado liquido al estado s6lido, sin embargo, ca-
da vez mds se admite que la congelacidn consti-
tuye una importante operacidn en el proceso de
liofilizacién, pués es durante esta fase que el
producto va a adquirir una estructura definida

que la liofilizacidn en si no podr& transformar.

La formacidén y el desarrollo de los cristales
de hielo se produce con un aumento del volumen

original ocupado por el agua, ya que el peso es-
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pecifico del agua en estado liguido es mayor que
el del hielo, siendo este aumento del 9 % aproxi-
madamente. Segln Plank (27), parece que este au-
mento se produce en la zona de temperaturas com -
prendidas entre -2.5 y -15 °C, luego de superada

esta zona el efecto de aumento de volumen es casi

nulo.

Tipos de Congelacibdn.- Basicamente hay dos tipos

de congelacidn:

a) Congelacidén Lenta.- En la Congelacidn lenta

el nimero de cristales de hielo disminuye

mientras que su tamaho aumenta.

b) Congelacidn Rapida.- Cuando se tienen altas
velocidades de enfriamiento se logra fran -
quear rapidamente la zona de cristalizacidn,
obteniéndose una estructura del producto en

finos cristales.

En nuestro caso es deseable una estructura
del producto en finos cristales, lo que favo-
rece a la sublimacidén del hielo y a la reten-

cibn de aromas y otras sustancias voldtiles
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del producto, por lo tanto el camardén debera
ser sometido a altas velocidades de enfria -

miento, (L. Le Floc'h (17)).

La congelacidén debe pués permitir:

- obtener una estructura cristalina apropiada
- descender la temperatura del producto a un

valor inferior a su temperatura eutéctica¥*.

Es importante recordar que una vez congelado el
producto a liofilizar, el agua contenida en el
mismo, puede, ain a muy bajas temperaturas, no
estar totalmente congelada (27), ésto se debe
a que el agua en estado ligquido que contienen
los productos de origen animal o vegetal puede

estar presente en las siguientes formas:

Agua Libre.- Se llama asf al agua pura que se
congela a 0°C. Bajo condiciones atmosféricas
standard** esta es la porcidn de agua f&cil de

eliminar de los tejidos orgénicos.

* Es la temperatura de congelacidn de una mezcla liquida
la cual produce una fase sSlida de la misma camposicidn.
** 760 mm de Hg de presidn a nivel del mar
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Agua Ligada.- Es el agua retenida por adsorcidn¥*

en los tejidos orgdnicos o por absorcidén** en
los productos liquidos. Se ha comprobado que el
agua ligada en ciertos productos, permanece 1li-

quida a temperaturas inferiores a =-20°C.

Desecacidn Primaria

En esta fase se produce la eliminacidén del agua
libre del producto a liofilizar mediante la su-
blimacién del hielo, es decir, esta fase se lle-
va a cabo bajo la accibén del vacio en una cédmara
(c&mara de secado) a baja temperatura partiendo

del producto congelado.

El producto congelado es colocado sobre las ban-
dejas, Fig. 2.2, las mismas que pueden estar en
contacto directo sobre las placas de calenta -
miento o entre ellas. De acuerdo al tipo de
liofilizador ésto permitird que el calor aporta-
do por las placas sea transferido al producto

en mayor o menor porcentaje por conduccidén vy

* Concentracidn del agua alrededor de los tejidos orgd -
nicos.

** Aspiracifn del agua por parte de las células o tejidos
organicos.
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por radiacidn, lo que serd@ explicado con mayor
detalle mads adelante. El producto es calentado
progresivamente bajo vacio, produciéndose la su-
blimacidn del hielo, el vapor de agua que atra -
viesa la sustancia seca es eliminado, entre
otros métodos, por medio de un evaporador*de un
equipo frigorifico, el mismo que por el hecho
de condensar el vapor de agua proveniente de la
cédmara de secado se lo denomina cl&sicamente
"condensador" en las instalaciones de liofiliza-

cidn.

* También denominado Baterfa Frigorifica

43
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La bomba de vacio disminuye la presidén de los va-
pores incondensables a fin de facilitar la trans-
ferencia del vapor de agua, por otro lado las
placas de calentamiento deberé&n aportar las ca-
lorfias necesarias para producir la sublimacidn
del hielo , aproximadaménte 680 Kcal/Kg

de agua, valor del calor latente de sublimacidn.

El aporte calorifico progresivo es equilibrado
con la cantidad de hielo a sublimar, es asi que
durante esta operacién se obtiene un equilibrio

tal que:

Qe = 0Oh Ec. 2.1

Qe calor aportado por las placas de calefac -

cién.

Qh Frio producido por la sublimacidén del hielo.

Esto se debe a que la sublimacidén es una trans -

formacidén endoté&rmica* (27).

Debemos anotar que el calor aportado por las pla-

* Proceso que se efectla con absorcién de calor



cas debe ser constantemente controlado con el fin
de mantener el producto a una temperatura infe -

rior a la eutéctica.

En lo que se refiere a la transferencia de vapor
de agua desde el producto hacia el condensador

o trampa de vapor*, ésta presenta los siguientes

obstidculos:

a) Resistencia del Producto propiamente dicho.-

A medida que el hielo se va sublimando la
interfase va descendiendo de su posicidén, co-
mo se verd mids adelante, por tanto el vapor
de agua debe atravesar la capa seca del pro -
ducto, que puede ser comparada con una pared
porosa para lo cual es necesario considerar

que la emisidn del vapor de agua depende de:

- La forma de los cristales de hielo de emi -
sidn.

- La disposicibén de las mezclas eutécticas, y

- Los canales ocasionados por las fracturas

del hielo.

* Se conoce asi al evaporador del equipo frigorifico de
un liofilizador, el mismo que condensa el vapor de agua
sublimada del producto tratado.
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b) Resistencia de los Aparatos.- La Resistencia

que ofrecen los aparatos al flujo de vapor de

agua desde el producto hasta el condensador

depende de:

- La forma geométrica de los aparatos
- Del volumen de vapor emitido

- Del tipo de emisidn de este vapor

La emisidn de vapor dependerd del regimen,

el mismo que puede ser difusivo o molecular.
M&s adelante profundizaremos sobre estos ti -
pos de emisidén de vapor, fendmeno del cual

dependeréd la velocidad de secado del producto.

2.3.3 Desecacibn Secundaria

Esta fase del proceso es tambié&n conocida como
"Desorcidn Isotérmica", la misma que tiene lugar
una vez terminada la fase de sublimacidén y tiene
por objeto eliminar las Gltimas trazas de agua
del producto hasta alcanzar la humedad residual

previamente establecida para éste.
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La desorcidn se produce solamente en la superfi-
cie del producto durante la liofilizacidén (Havel-
ka (12)). Esta fase es necesaria para mantener

una 6ptima calidad durante el almacenamiento del

producto liofilizado.

Durante la desorcidn la eliminacidn del agua se
realiza en forma particularmente lenta, ya que
mientras las moléculas de agua congelada estén
ligadas solamente por las fuerzas entre estas
moléculas, las moléculas de agua adsorbidas no
solamente esté&n ligadas por estas fuerzas sino
también por las fuerzas entre las moléculas de
agua y las celdas de material seco, es por é&sto
que luego de la desorcibn intervienen las pro-
piedades y las reacciones de la superficie del
material seco, por tanto esta fase debe reali -
zarse con cuidado, de tal forma que las materias
voldtiles que influyen en el aroma y el perfume

no sean arrastradas durante la misma.

La desecacidn secundaria estd influenciada por

dos principales factores:

a) Vacio de la Cimara.- Un alto vacio durante
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esta fase permite la mds fdcil evacuacidn de las

moléculas de agua desde el producto.

Es recomendable vacios del orden de 1 x 10~ 2 Torr.
cuando se liofilizan productos bioldgicos o ali -
menticios que van a ser conservados durante lar -

gos periodos de tiempo.

En la liofilizacidn de productos alimenticios que
no van a pasar almacenados largos periodos de
tiempo, es comlGn el trabajar durante esta fase

con vacios del orden de 1 x 10! Torr. o menores.

Temperatura de Desorcidn.- Una vez que el hielo

ha desaparecido del producto, luego de la fase
de sublimacidn, éste se calienta y tiende a adop-
tar la temperatura de las placas de calefacéién,
po r tanto, la temperatura de é&stas debe ser
disminuida gradualmente tomando en considera -

cibn:

- La temperatura superficial del producto

- La temperatura del nlcleo central del produc-

to.



La temperatura final admitida en el producto
seco es el principal factor que se considera
para obtener una humedad residual minima, ya
qgue una mayor temperatura de desorcidn produ-
ce una mayor agitacidén molecular, sin embargo,
se debe tener muy en cuenta que esta tempera-
tura no debe ser mayor que la temperatura de

desnaturalizacidén del producto.

A nivel industrial los productos alimenticios
estédn sometidos a la fase de desorcidn hasta
que su humedad residual esté en el orden del
1 al 5%, mientras que para los productos bio-
l6gicos y veterinarios este valor oscila entre

0.5 y 1%. (Amoignon y Le Floc'h (1)).

Asi mismo, para la mayoria de los productos
que se liofilizan, las temperaturas de desor-
cidén est&n comprendidas entre +30 y +80°C.
Debemos anotar que los valores Optimos de hu-
medad residual para un producto dado, asi como
la temperatura de desorcidn, deben ser determi-

nadas experimentalmente.

En la Fig. 2.3 se muestra la humedad residual
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de leche entera liofilizada en funcidn de la pre-

sidn de la c&mara y la temperatura del producto.

El tiempo de duracidn de la desecacidn secunda-

ria varfa en funcidn de los siguientes pardme -

tros:

- Naturaleza del producto
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- Tipo de liofilizador
- Humedad residual deseada

En la practica la duracidn de esta fase varia de

1 a 6 horas.

Ruptura del Vacio

La ruptura del vacio no es en si una fase del ci-
clo de liofilizacidn sino mds bien la operacidn

final del mismo.

Una vez que la humedad residual, previamente es -
tablecida para el producto, ha sido alcanzada se
procede a romper el vacio dentro de la cémara de
secado, operacidn que puede ser realizada intro-
duciendo aire atmosférico dentro de la cémara de
secado, cuando el producto no va a ser almacenado
durante largos periodos de tiempo y la humedad
relativa* del aire introducido no es elevada (és-
te es el caso del café); sin embargo, debido a
que el producto liofilizado es muy higroscépico
la mayoria de los liofilizadores usados para
productos alimenticios tienen conexiones espe-

ciales mediante las cuales la ruptura del vacio

* Relacién de la masa de vapor de agua contenida en un
cierto volumen de aire a la masa mixima que este mismo
volumen podria contener si estuviera saturado a la mis-

ma temperatura.
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se realiza usando un gas neutro, como el nitrdge-
no, con lo cual se asegura que la humedad residual
alcanzada por el producto después del proceso no
sufra una variacibén significativa durante el

acondicionamiento del mismo.

La ruptura del vacfo dura unos pocos minutos (de
1 a 3 minutos) dependiendo del tamano del liofi-
lizador y del producto que este contenga. Es
recomendable que al introducir un gas inerte en
la cémara, éste alcance una presidn un poco mayor
que la atmosférica, de tal forma que al abrir la
misma sea el gas el que salga de la cdmara y no

el aire atmosférico el que entre.

2.4 ACONDICIONAMIENTO

Los alimentos liofilizados son muy porosos y extremada-
mente higroscbpicos, por tanto son capaces de adsorber
ripidamente humedad y oxifigeno del aire. La humedad
residual de los productos liofilizados puede conside-
rarse alta si ésta es de 2.5%. Un nivel de humedad re-
sidual como é&sta o superior puede reducir drédsticamente
el tiempo de almacenamiento de los alimentos liofiliza-

dos, 8sto obliga a que el embalaje usado no permita el
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contacto del producto con el ambiente ni la luz del
sol, por ésto, ladminas flexibles de aluminio o reci -

pientes de metal rigido pueden ser usados.

Generalmente, los alimentos liofilizados son sacados
de la cdmara de secado y almacenados en una atmésfera
controlada con un bajo porcentaje de humedad relativa

para prever los efectos de adsorcidén y la oxidacidn.

Los productos de uso veterinario o médico (vacunas,
vitaminas, plasmas, etc) son almacenados dentro de la
cdmara de secado bajo condiciones de vacio, de tal
forma que no exista contacto entre el producto liofi-

lizado y el aire exterior, garantizando asi la inmuni-

dad de los mismos.

Un buen acondicionamiento de los productos liofiliza-
dos garantiza la calidad durante el almacenamiento,

aGin durante largos perfiodos de tiempo.

REHIDRATACION

Como habfamos dicho, la liofilizacidn es un proceso de
secado, es decir, de deshidratacidn cuando el solvente

que contiene el producto es agua. Ahora bien, cuando
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el producto liofilizado llega a manos del consumidor
éste debe ser reconstituido o rehidratado para lo cual

simplemente se le debe agregar el agua eliminada duran-

te el proceso.

Se ha comprobado experimentalmente que la velocidad de
rehidratacién aumenta cuando la velocidad de descongela-
miento disminuye, por el contrario, la incidencia de
esta velocidad sobre la razén de rehidratacidn (rela-
cidén entre el peso de la muestra rehidratada y el peso
de la muestra seca) o sobre la capacidad de retencidn
del agua no estd alin establecida ya que este efecto

depende del tipo de producto liofilizado.

Peso de la muestra rehidratada

Razon de Rehidratacidn = Peso de la muestra seca

Ec. 2.2

Continuamente se realizan estudios con el fin de ocbte-
ner un producto reconstituido en el menor tiempo posi-

ble y de alta calidad.

En resumen, la velocidad de rehidratacidén varia de
acuerdo al tipo de producto, a su preparacidn antes

del proceso, a la humedad residual del mismo, etc.
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2.6 CURVAS DE LIOFILIZACION

Es necesarioc llevar un control cuidadoso de cada una
de las fases del proceso de liofilizacidn, ya que cada
una de éstas tiene un determinado tiempo de duracidn
dependiendo de la variacidn de pardmetros como tempe -
ratura, presidén, contenido de humedad del producto,etc.,
los cuales deben ser controlados paso a paso, de tal

forma que se obtenga un producto liofilizado de alta

calidad.

En la Fig. 2.4 se muestran algunas de las curvas en
funcidn del tiempo que describen el proceso de liofi -

lizacidén, asi tenemos que:

- La Curva A nos muestra la variacibén de la temperatu-

ra del centro del producto.

- La Curva B nos muestra la variacidn de la temperatu-

ra de la superficie del producto.

- Las Curvas C y D nos muestran la variacidén de la tem-
peratura de las placas de calefaccidn, la misma que
varia de acuerdo al tipo de producto a liofilizar y a

la velocidad de secado que se pueda tener para cada
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etapa.

- La Curva E nos muestra la variacibén de la temperatu-

ra de la trampa de vapor.

- Las Curvas V_y V1 nos muestran la variacidén de la

presidn dentro de la cdmara durante el proceso.

Habfamos dicho que la determinacidén del punto eutécti-
co de la solucidn que forma parte del producto a lio -
filizar es importante para no permitir la fusidn de la
capa congelada y por tanto, evitar que el producto lio-
filizado sea de mala calidad. E1l Profesor L. Rey ha
demostrado que en la mayoria de los casos fue dificil,
cuando no imposible, deducir de solo la medida de la
temperatura, el estado estructural del producto, y por
tanto se dificultaba la determinacidn del punto eutéc-
tico, por el ccontrario, la evolucidn de las propieda-
des eléctricas del producto reproducen fielmente sus
modificaciones estructurales, es asi como la determi-
nacidén de la curva: Resistencia del producto vs tempe-
ratura, mostrada en la Fig. 2.5, nos permite la deter-

minacidén de este importante parémetro.

Durante el proceso de liofilizacidn, el control del
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contenido de humedad del producto durante las fases de
secado, es otro de los principales par&metros gue sir-
ven como glia para una correcta liofilizacidén. En la
Fig. 2.6 se muestra esta variacién en funcidn del
tiempo de secado, siendo ésta una de las curvas de lio-

filizacidén m&s reveladoras del proceso.
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FIG. 2.6 VARIACION CEL CONTENIDO DE HUMEDAD DEL PRODUCTO.

Con estas curvas nosotros podemos controlar el proceso

de tal forma que nuestro objetivo, obtener un producto
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liofilizado de alta calidad con el menor consumo posi-

ble de energia, pueda ser llevado a cabo.

TIPOS DE LIOFILIZADORES

En la industria de la liofilizacidn existen en la ac -

tualidad tres tipos de aparatos utilizados, éstos son:

a) Liofilizadores Continuos.- El principio de funcio -

namiento de este tipo de liofilizadores es simple,

por un extremo entra el producto a liofilizar ya con-

gelado hacia la cdmara

de secado, utilizando para

ésto bandas transportadoras, placas vibratorias,

etc., que les permite desplazarse entre placas de

calentamiento colocadas a prudente distancia y man-

tenidas a temperaturas
ducto sale por el otro
sale de la cé@mara para
sitivo de alineamiento

y almacenado.

apropiadas hasta que el pro-
extremo. La muestra seca
ser enviada sobre un dispo-

automdtico para ser empacado

Las ventajas de utilizar un liofilizador continuo

son:

- Supresidn del tiempo de espera entre la carga Yy
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la descarga.

- Bajo costo de operacidn, aun tratdndose de insta-
laciones de poca capacidad (1 Ton/dia)* como con-

secuencia de la automatizacidn del aparato.

- Pé&rdidas reducidas del producto si se ha produci-

do alglin problema durante el proceso.

Liofilizadores Discontinuos.- En este tipo de liofi-

filizadores el productd congelado es cargado sobre
bandejas planas o corrugadas, las cuales estdn co -
locadas sobre el brazo de un balancin que se despla-
za, generalmente, sobre un riel suspendido. Cuando
la cédmara de secado estéd cargada y la puerta cerrada
el vacio es producido y el circuito de calefaccidn
puesto en marcha.Cuando la desecacidn del producto
ha terminado el vacio se interrumpé en la cémara,
los balancines salen y son descargadas las bandejas
y el producto es acondicionado para luego introdu -
cir una nueva carga. Durante la carga y la descar-
ga del liofilizador la trampa de vapor es deconec -

tada.

* 1 Ton. métrica = 1.000 Kg.
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Para mejorar la rentabilidad de estas instalaciones
varias cédmaras son usadas en la planta para una ma-
yor utilizacibébn de la potencia de los compresores,
la capacidad de las bombas y del equipo de calefac-
cidn, especialmente si &ste funciona con intercam-

biadores de calor.

Las dimensionés de las camaras y su capacidad va -
rfan segun el constructor, Heurtey- Stokes propone
un recinto cilindrico de 6.50 m. de largo y 2.40
m. de diametro, presentando una superficie de R4
m. de calentamiento y que podria recibir una car-

ga de 1.200 Kg. por ciclo.

Liofilizador Semi-Continuo.- El corazdén de este

equipo consiste en un tfinel formado por una suce -
sibn de cdmaras o mddulos mantenidos constantaﬁente
al vacio. En cada cé@mara se instalan elementos ca-
lentadores con potencia variable segfin los mddulos,
cada c&mara tiene una doble trampa de vapor que pue-
de producir el descarchado de la superficie de con-

densacidn sin paralizar la instalacidn.

En cada extremo del tfinel existe una precdmara (de

entrada y de salida) que puede ser aislada del ex -
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terior mediante una compuerta comln y del interior

del tGnel mediante una puerta que cpera de acuerdo

con la presidn.

La introduccidn de una carga en el t@nel va a la par

con la salida de otra por el otro extremo con el

producto seco.

La Sociedad Alemana Leybold es especializada en la
construccidén de estos equipos. La instalacién stan-
dard se compone de médulos de 2 m. de didmetro vy
1.5 m. de largo, la misma que puede recibir 4 ba -
lancines de carga, cada uno de los cuales recibe 144

platos de 8 dm? de superficie para cada uno.

2.8 EQUIPOS UTILIZADOS EN EL PROCESO DE LIOFILIZACION

En lo que va de este capitulo se ha descrito en forma
detallada el proceso de liofilizacibn, a continuacidn
vamos a describir los equipos que componen en si el
liofilizador, los mismos que permiten el desarrollo

de este complejo proceso.

2.8.1 Equipo de Refrigeracidn

La refrigeracidn estd estrechamente ligada al
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proceso de liofilizacidn, ya gque su accidén permite rea-
lizar varias de las operaciones que se llevan a efecto
en esta t8cnica. Entre las aplicaciones de la refrige-

racidén en la liofilizacidn tenemos:

- La congelacidn del producto antes de liofilizarlec.

- La condensacidn del vapor de agua emitida por el
producto durante el proceso.

- Mantener el vacio necesario para permitir el desarro-

1llo del proceso.

Habiamos nosotros indicado que en la liofilizacidn se

trabaja a muy bajas temperaturas (entre -20 y -70°C de-
pendiendo del producto), por tanto, el equipo de refri-
geracidén utilizado deberd ser capaz de satisfacer estas

necesidades.

Los equipos de refrigeracidén deberdn ser escogidos en

funcién de los siguientes factores:
a) Temperatura de evaporacidn deseada
b) Versatilidad de la instalacidn

c) Tipo de Liofilizador

En lo que respecta a la temperatura de
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evaporacidn deseada, esta dependerd del refrigerante y
del ciclo frigorifico utilizados, los mismos que serén
escogidos una vez que se conozca el valor de la tempe-

ratura de evaporacidn.

Refrigerantes Usados en Liofilizacidn.- En Liofiliza -

cidén se utilizan principalmente los refrigerantes ha -
logenados* o aquellos que son el resultado de mezclas

aceotrdpicas**

En general, podemos decir que los refrigerantes se
clasifican en primarios y secundarios. En las Tablas
2.1 y 2.2 se muestran algunas de las caracteristicas

importantes de estos dos tipos de refrigerantes.

Clasificacidén de los Ciclos Frigorificos.- Los ciclos

frigorificos se clasifican principalmente en:

- Ciclos de una etapa
- Ciclos de dos Etapas: Inyeccidn parcial, inyeccidn

con intercambiador de expansidn directa, inyeccidn

* Aquellos que contienen uno o mds de los tres haldgenos: cloro,
fluor y bramo.

** Aquellos que son el resultado de la mezcla de dos refrigeran-
tes que no pueden ser separados por destilacién.



TABLA 2.1

REFRIGERANTES PRIMARTOS

— e R e
(°C) (°C)

R 717 NH, -33.3 |+ 132.4 10.0
R 12 C CL,F, —29.8 |+ 112.0 5.8
R 22 CHCLF, | -40.8 |+ 96.0 9.4
R 502* Jc HCLF,

(R 22) -45.6 |+ 90.1 10.3

1c,cl. Fs

(R 115)
R 13 B, C Fs Br -57.8 |+ 67.0 14.5
R 13 cclF, -81.4 |+ 28.9 32.4

* Mezcla Aceotrdpica de R 22 con R 115

TABLA 2.2

REFRIGERANTES SECUNDARIOS

TEMPERATURAS Temp. de Fusidn Temp.de .Ebullicién
C C

- Cloruro de Calcio (Cl:Ca) - 55.0° | @ =———

- Tricloroetileno - 73.0 + 87.2

- Acetmna - 94.3 + 56.1

- Alcohol Etilico -98.1 + 64.5

- Alcohol Metilico - 115.0 + 78.3
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total

- Ciclos en Cascada.

La necesidad de muy bajas temperaturas en la lio-
filizacién ha popularizado el uso de los ciclos
de dos etapas en este proceso, los mismos que
permiten obtener las temperaturas requeridas sin

que ocurra:

a) Disminucién del rendimiento volumétrico
b) Disminucidén del rendimiento indicado

c) Elevacién de la temperatura de descarga

El uso especifico de uno de los varios tipos de
ciclos de dos etapas dependerd de los siguientes

paradmetros:

a) El1 enfriamiento de los gases entre etapas

b) La aspiracidén de los vapores que resultan de
la expansién del liquido a la presién inter-
media.

c) La determinacién de la presién intermedia.



2.8.2 Equipo de Calefaccidn

El objetivo de calefaccidn en el proceso de
liofilizacidn es el de entregar al producto el
calor necesario para que se produzca la sublima-
cidn del agua congelada que contiene el mismo
(alrededor de 680 Kcal/Kg de agua congelada) y
luego eliminar por desorcidn las Gltimas trazas

de agua que contenga el producto.

Generalmente, en la liofilizacién la fuente de
calor trabaja en un rango de temperaturas com -
prendido entre +40 y +150°C, temperatura que va-
riard de acuerdo a la fase del proceso y al pro-

ducto tratado.

Con estos antecedentes nosotros podemos decir que
el equipo de calentamiento utilizado en esta téc-
nica deberd ser capaz de responder ré&pidamente a

los ajustes requeridos durante el proceso.

Actualmente, en liofilizacidén se utilizan los si-

guientes equipos de calefaccidn:

a) Calefaccidn por circulacién de fluido porta-
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dor de calor;

b) Calefaccidn por resistencia eléctrica.

Ademds de é&stas,nuevas alternativas estdn siendo
analizadas con el fin de mejorar la eficiencia

de los equipos, entre las cuales tenemos:
a) Calefaccidn por induccidn;
b) Calefaccidn por alta frecuencia;

c) Calefaccidn por Infrarrojos.

Equipo de Vacio

Existen diversos equipos de vacio usados en liofi-
lizacidn, los mismos que son seleccionados de
acuerdo al grado de vacio que se desee lograr du-

rante el proceso.

Las bombas de vacio mi&s usadas en las plantas de

liofilizacidn son las siguientes:

a) Bombas de Paletas.- Son usadas en liofilizado-

res que requieren de vacios de hasta 10™% Torr.

Estas bombas pueden ser de una o doble etapa.
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b) Bombas de pistdn oscilante.- Este tipo de bom-

bas las hay de una o dos etapas.

c) Bombas Roots.- No se logran altos vacios con

este tipo de bombas, como m&ximo 10~? Torr.;
sin embargo, tienen la ventaja de bombear

grandes caudales, de 6000 a 7000 m3/hr.

d) Bombas difusoras.- Son bombas con las que se
logran los mds elevados vacios, del orden de

1073 a 10~° Torr.

En general, las bombas de paletas son las m&s usa-
das en las plantas de liofilizacidn, las mismas
que como habiamos dicho anteriormente requieren
de vacios del orden de 10~! hasta 10~3 Torr.,

sin embargo ciertos productos, como las vacunas,
requieren de elevados vacios, en estos casos el

uso de bombas de difusidén de vapor es requerido.

Instrumentos de Medicidn

Es f&cil notar que el proceso de liofilizacidn
requiere un control minucioso tanto de las tem-

peraturas como de las presiones durante las di-
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ferentes fases del mismo.

Los instrumentos medidores de presidén m&s usados

en las instalaciones de liofilizacidn son:

a) Mandmetros Mecénicos tipo Bourdon.- Este ti-

po de mandémetros es usado para el control del

equipo de refrigeracidn.

b) Mandmetro Macleod.- Este mandmetro es capaz

de medir presiones del orden de 10~° Torr.,
por tanto es usado para controlar la presidn

en la cdmara de secado.

c) Mandmetros eléctricos.- Existen variados ti -

pos de mandmetros eléctricos, sin embargo, el
mé&s usado en las instalaciones de liofiliza-

cibén es el mandmetro de Pirani.
En liofilizacién se utilizan para medir tempera-
turas sblo instrumentos eléctricos, entre éstos

tenemos:

a) Termocuplas.- Las mismas que son una aplica -

cidn del efecto Seebeck, la fuerza electromo-
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triz producida por una termocupla es muy pe-
quefia, veamos algunas de las mds usadas en

las instalaciones de liofilizacibn:

Hierro-Constatan: 50 Microvoltios/°C

Cobre-Constatan: 41 Microvoltios/ °C

b) Termdmetros a Resistencia.- La sensibilidad

de estos termdmetros varia con la temperatu-
ra siendo usados para medir la temperatura en
un punto de la cé@mara o en el producto, inde-

pendiente de la presidn.

c) Termistancias.- Las Termistancias son semicon-

ductores que varian con la temperatura. Su’
sensibilidad especialmente a bajas temperatu-
ras es mayor que la de los termbémetros a re-

sistencia.

2.9 LA CAMARA DE SECADO

La c&mara de secado es el principal elemento de una
instalacidén de liofilizacidn, es aqui donde el produc-
to a liofilizar se encuentra expuesto a la accidn del

frfo, la baja presidny ala calefaccidn, es por ésto
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que el diseno de la misma debe ser realizado consideran-
do todos estos factores, de tal forma que el proceso
pueda ser llevado a cabo sin los graves problemas que

se presentarian si la calefaccidn no fuera uniforfie

o se obstruyera el flujo de vapor que se va a eliminar,

etc.

Se debe considerar también que la c&mara de secado de-
be presentar ciertas caracteristicas como la mdxima
utilizacidn del area de trabajo, un minimo requerimien-
to de espacio fisico del piso de la instalacidn y fa -

cilidades para la limpieza interior de la misma.

Las cdmaras de secado son generalmente de acero inoxida-
ble, rectangulares o cilindricas de acuerdo al tipo de

producto que se desee liofilizar.

Estd generalizado el uso de mdédulos, es decir, de va -
rias cdmaras en las instalaciones de liofilizacidén con

el fin de facilitar futuras expansiones de las mismas.



CAPITULO III

LAS TRANSFERENCIAS DE CALOR Y MASA EN LA LIOFILIZACION

3.1 GENERALIDADES

El incremento de la produccidn de alimentos deshidrata-
dos usando la técnica de la liofilizacidn, a pesar del
alto costo del proceso, ha obligado a investigar 1la
forma de mejorar la productividad de los equipos logran-
do con ésto disminuir el tiempo de secado, lo que invo-

lucra una disminucidén en los costos de produccidn.

En este capitulo se realiza un anflisis de la forma co-
mo se desarrollan las transferencias de calor y masa
durante el proceso indicando la influencia de los paré-

metros que afectan a éstas.

Las fases que requieren de un andlisis especial para

lograr velocidades de secado satisfactorias y eficien-
tes son: la sublimacibén y la desorcidén para lo cual es
necesario un incremento de las transferencias de calor

y masa.
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Velocidad de Secado.- La velocidad de secado o flujo de

vapor estd gobernada en todo momento por un equilibrio

entre las transferencias de calor y masa. La varia -

cidén de esta velocidad con respecto al tiempo de seca-
do generalmente tiene la forma de la curva mostrada en

la Fig. 3.1.

VELOCIDAD DE
SECADO

VELOCIDAD
PROMEDIO

). e -
T T

0 05 050 Q75 1.00
TIEMPO DE SECADO

FiIG. 3.1 VELOCIDAD DE SECADO EN FUNCION DEL TIEMPO

En esta curva tres zonas son claramente distinguidas:

l.- Zona Inicial.- Corresponde al inicio del calenta -
miento, es una etapa de corto tiempo donde la velo-

cidad de secado alcanza rdpidamente su maximo valor.
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Zona de Sublimacidn.- Aqui la interfase baja hacia

el interior del producto. La velocidad de secado

decrece riapidamente debido a la resistencia de los
poros de la capa seca al flujo de calor, asi mismo
el flujo de vapor disminuye rédpidamente con el au-
mento de la distancia desde la superficie libre

del producto hasta la interfase.

Zona de Desorcidn.- La velocidad decrece mds rdpi-

damente aproximdndose a cero. Debe recordarse que
el calor cedido al agua es a menudo mucho m&s alto

que el calor de sublimacidn.

Los pardmetros que influyen en la velocidad de se-

cado del producto son:

a) Pardmetros Integrales de la Sustancia.- Estos

definen la estructura del producto y dependen
del modo de congelacidn, asi como también de
la preparacidn antes de iniciar el proceso. Es-
tos parémetros incluyen la granulacidn y el nd -

mero, dimensidn y orientacidn de los poros.

b) Parametros Externos a la Sustancia.- Estos de -

penden de las condiciones de operacidn de 1la
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instalacidn y son lapresidén del vapor y la pre -
sidén total durante la liofilizacidn asf como 1la

temperatura de las placas.

Debemos anotar que las transferencias de calor y
masa son resultado de temperaturas y gradientes
de presidn respectivamente, por tanto, la in-
fluencia de paré@metros como la conductividad
térmica, coeficiente de difusidn, espesor de la

capa de producto, etc., son determinantes para

el desarrollo del proceso.

3.2 FISONOMIA DE UNA MUESTRA DURANTE LA DESECACION

Un producto sometido a un proceso de liofilizacidén en
un instante cualquiera del mismo presenta, idealmente,

un aspecto como el mostrado en la Fig. 3.2.

El producto presenta dos capas homogéneas separadas
por la interfase, la superior es la capa seca y la in-
ferior es la capa congelada. Como las dimensiones de
la capa del producto sobre la bandeja son muy grandes
respecto a su espesor, podemos asumir que las transfe-
rencias de calor y masa se producen solo a través del

espesor del producto.
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DISTANCIA

T

3.3 LA TRANSFERENCIA DE CALOR DESDE LA FUENTE DE CALEFAC-

CION.

Del modelo mostrado en la Fig.

que las placas de calefaccidn

3.2 podemos observar

no estdn en contacto

con la bandeja que contiene el producto a liofilizar.

Como veremos mds adelante,

el equipo experimental usa-

do en nuestro estudio también presenta esta caracteris-

tica.
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En base a ésto, si nosotros hacemos un balance de ener-

gfa en la superficie del producto a liofilizar tendre -

mos que:

dg + g = 9 Ec. 3.1

Es decir, el calor que recibe la superficie del produc-
to serd transferido desde las placas de calefaccidn

por radiacidn (gRr) y por conveccidn (gg) a través del
vapor de agua sublimada desde la interfase, la suma de
éstos dos calores serd igual al calor transmitido por
conduccidn (gx) a través de la capa seca del producto
hasta la interfase donde este calor proporcionard la

energia necesaria para producir la sublimacién del hie-

lo.

Algunos investigadores han analizado la influencia del
calor por conveccidn, siendo Massey y Sunderland (19)
quienes probaron experimentalmente que el calor trans-
ferido por radiacidn desde las placas de calefaccidn
hasta el producto es del 70 al 95% del calor total re-
cibido por éste, porcentaje que dependerd de la rela -
cidén entre el ancho y la altura del espacio comprendi-
do entre la placa de calefaccidn y la superficie del

producto, el calor restante es transferido por convec-
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cidén. En la Fig. 3.3 podemos observar este comporta -

miento.

La relacidn {/H dependerd de las caracteristicas dimen-
sionales del liofilizador, la misma que géneralmente

es menor de 10 (19); por esta razdén en la mayoria de
las investigaciones sobre la transferencia de calor en

liofilizacidn el calor por conveccidén puede ser despre-

ciado.

Para nuestro caso, considerando que la relacidn 2/H

del equipo experimental tiene un valor reducido, como
se verd mds adelante, podemos considerar que el calor
es transferido hacia la superficie del producto por ra-

diacidn, tendremos entonces que:

gr = €0 (TH" - Tg") Ec. (3.2).
Donde: ¢ = Emisividad
o = Constante de Stefan-Boltzmann
TH = Temperatura de las placas de calefaccibén
Ts = Temperatura de la superficie del producto

De la ecuacidén 3.2, nosotros tenemos que:

gr = h (Tg - Tg) Ec. (3.3)
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Donde: h = Coeficiente de transferencia de calor por

radiacidn

h = eo(Tg? + Tg?) (TH + Ts) Ec. 3.4

El valor de h es dificil de calcular ya que la tempera-
tura Tg de la superficie del producto varia en funcidn
del tiempo hasta alcanzar la temperatura maxima admi -

sible por el producto, luego de 1o cual Tg se mantendra

constante.

LA TRANSFERENCIA DE CALOR EN EL PRODUCTO

Si nosotros consideramos el producto a liofilizar como
una sustancia homogénea, la transferencia de calor a
través del mismo serd por conduccidén. Asi mismo, pode-
mos considerar la capa de producto en la bandeja como
una pared de espesor L a través del cual se va a produ-

cir esta transferencia.

Aplicando la ecuacién general de Fourier al modelo mos-

trado en la Fig. 3.2 tenemos:

32T . 32T . 32T g _

3T
2 tawz Y azz vk

3t Ec. 3.5

Qlm
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Donde: g = calor generado por fuentes internas
K = Conductividad Térmica
K . - - .
a = —— = Difusividad Térmica
°Cp

Para nuestro caso el producto no tiene fuentes internas
de calor y si asumimos que la transferencia de calor to-
ma lugar solo en la direccidén de las X, es decir a tra-

vés del espesor L, la ecuacidn 3.5 se reduce a:

32T _

1 3T
_E)_)?T_&-B_t't>o' 0<x<z Ec.3.6

Donde: 7Z = Posicién de la Interfase

Primer Periodo de Secado

La Ecuacidn 3.6 es aplicable en la capa seca, es decir,

desde la superficie del producto hasta la interfase.

Habfamos dicho que durante la fase de sublimacidén la
temperatura de la superficie Tg aumentard hasta alcan-
zar la temperatura méxima admisible por el producto

TMm, luego de lo cual ésta permanecer& constante hasta

el fin del proceso.

Podemos decir entonces que para el primer periodo de

secado:
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T =Tg, X =0, t>0 Ec. 3.7

T=T¢, X=2, t>0 Ec. 3.8

Donde: T¢ (temperatura de la interfase) permanecerd
constante durante todo el periodo de sublima -

cidén.

Ahora, si nosotros hacemos un balance de energia en la

interfase tendremos:

oT _ _ dz _
K X APHg _dtl' X=2, t >0 Ec. 3.9
Donde: P = Densidad de la capa concelada
A = Porosidad
Hg = Calor latente de sublimacidn

Es decir, el calor transmitido por conduccién a través

de la capa seca serd igual a la energia de sublimacidn

en la interfase.

En igual forma, haciendo un balance de energia en la

superficie del producto tenemos que:

- K —%% = eo(Tg* _Tg*), X =0, t >0 Ec.3.10
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Donde la temperatura Ty de las placas de calefaccidn

permanece constante durante el primer periodo.

La Ecuacidn 3.10 puede ser escrita en la siguiente for-

ma:

X|=

(Tg - Tf) = eo(Tg' - Ts") Ec. 3.11

Segundo Periodo de Secado

En este periodo la temperatura de la superficie del
producto ha alcanzado la temperatura maxima admisible!
TM, la misma que debe permanecer constante, para lo
cual es necesario controlar periddicamente la tempera-

tura de las placas de cale faccibn

Cuando el producto ha alcanzado la temperatura Ty-la
interfase se encuentra en la posicidén Zm cuyo valor
puede ser calculado a partir de la Ecuacién 3.11 ha-
ciendo Tg = Ty, de donde se tiene que:

- K(TM - Tf)
Y SO(THH — TM“) Ec. 3.12

Si hacemos un balance de energia en la interfase a par-

tir del modelo mostrado en la Fig. 3.4 tendremos:
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DE SECADO
K.§£=_ ,\oHsg—é, Xx>ZM, t > t; Ec.3.13

Es decir, esta ecuacidn serd vidlida una vez que la in-
terfase se encuentra en la posicidn Zym hasta que desa-

parece totalmente del producto.

Es necesario considerar el calor sensible entregado al
producto, el mismo que podemos considerarlo una vez

que desaparece todo el hielo. En este instante tendre-

mos:

3T _ _ ) dx
K W = Cp)\O(TM Tf) _—dta EC.3.14




Donde Cp = Calor especifico de la capa seca.

Tanto para la ecuacibén 3.13 como para la 3.14 tendremos

que:

(Ty - Tf) ' Ec. 3.15

=

|

|
3=

En lo que respecta a la transferencia de calor éstas
son las ecuaciones bésicas que definen el proceso de
liofilizacibén a partir de las cuales algunos investi -
gadores han obtenido una serie de correlaciones que
permiten determinar tedricamente la variacidn de 1las
temperaturas de la superficie del producto o de las
placas y la posicidén de la interfase asi como también

el tiempo de secado.

Veamos ahora algunas de las correlaciones obtenidas
como resultado de estas investigaciones, las mismas
que serdn usadas de acuerdo a nuestras necesidades més

adelante en este estudio.

Sandall, King y Wilke (30) analizaron el proceso de
liofilizacidn y consideraron flujo en estado estable
para el caso de calentamiento del producto por radia-
cién y flujo en contra corriente, es decir, aquel en

el que se produce la traunsferencia de calor por con -
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duccidén en el producto desde la superficie hacia el in-
terior y el flujo de vapor desde la interfase hacia

arriba a través de la capa seca.

Para la transferencia de calor elllos usaron la ecua -

cidn 3.10, con los siguientes cambios:

g = h'(Te - Ts) =

b

(Tg - Tg) Ec. 3.16

Donde: h' = conductancia térmica para radiacidn

Te

Temperatura de la Cédmara

h' estd definida en igual forma que h de la Ec. 3.4.

El tiempo de secado fue correlacionado con la ecuacién

de transferencia de calor por:

Hs
Vw

K
K 1 (Te - Tg) EC.3.17

-2 = |
At (1 - mi)f

Donde: V;; = Volumen de producto ocupado por unidad de
peso de agua inicial.
A partir de esta correlacidn ellos obtuvieron:

Hs K/h' + (1 - mj) (L/2)
L W [ K (Te - TF) ] Ec. .3.18

t =
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Dyer y Sunderland también consideraron transferencia de
calor radiante desde las planas de calefaccibn hasta
la superficie del producto y dividieron el tiempo total
de liofilizacidén en tres perfiodos. El primer periodo
que se caracteriza por mantener la temperatura de las
placas constantes aumentando la temperatura de la super-
ficie hasta su valor mdximo Ty, asumiendo que en este
perfiodo la interfase se mantiene en un nivel constante.
Durante el segundo periodo se mantiene la temperatura
de la superficie constante TM decreciendo gradualmente
la temperatura de las placas. El tercer perifiodo fue
considerado a partir del momento en que la interfase
desaparece y se produce el aumento de la temperatura

interna del producto.

Cho y Sunderland (4) extendieron este trabajo y consi-
deraron estado "casi estable" para los dos periodos de

secado.
Para el primer periodo obtuvieron las siguientes expre-
siones:

xq = X (Is - Tf)
d €og (Tg' - Tg')

Ec. 3.19

Donde: Xg = posicidn de la interfase
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Para el tiempo de secado ellos asumieron un perfil 1li-
neal de temperatura a través de la capa seca que satis-

faga las ecuaciones 3.8 y 3.9, éste esté& dado por:

T=Tf+8(x—z),oixgzM Ec. 3.20

Donde: B8 = héTf ;ZTH) Ec. 3.21

Valor obtenido a partir de la Ecuacidn 3.10.

Mc Culloch y Sunderland (20) demostraron que la tempe-
ratura de la superficie del producto es funcidn del es-
pesor de la capa seca, tal como lo habfian asumido Cho

y Sunderland en su estudio tebrico, logrando asi mismo

encontrar una relacidn experimental para h en funcidn

de este espesor dada por:

_ + C;
h = 7 +C

Z
Ec. 3.22
CZ 3

Donde C,, C, y C3 con constantes dadas por:

_hs by - h,
C, = he X H;——-_hM Zat

C, = e 3.23

h‘oc
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¥y hs, ho y hM son obtenidos reemplazando en la ecuacidn
3.4 los valores correspondientes de Tg para 2 = 0, 2=

vy 2 = ZM, es decir:

h =hsg =¢co(Tf + TE )(Tg + Tg), 2 = 0
h = he = 4 € 0Ty Z = o Ec.3.24
h=hy= eo(THf+ T )(TH + Ty), Z = Zpm

Cho y Sunderland usaron estas relaciones en las ecua-
ciones 3.3, 3.4 y 3.10 y determinaron el tiempo de se-
cado para el primer periodo:
A\CHs 7 . -
t, = Eﬁ—:ﬁfg fzi + ChZ + (C3 = Cy Co)AniZ + Cy)] =c.3.25
Ci

Para el segundo perfiodo de secado asumieron que la tem-
peratura mdxima admisible por el producto TM es mante -

nida constante y a partir de la ecuacidn 3.11 obtubieron
%
Ty = [Ty + ToX (Tm - Tg)l Ec. 3.26

y para el tiempo de secado obtuvieron la siguiente co-

rrelacidn:

APHsg

t, = (L2 - Zpf ) Ec. 3.27



92

Karel (30) considerd juntas las transferencias de calor
y masa para flujo en contracorriente (calentamiento por
radiacién) y también para el caso de calentamiento des-
dérlas placas por conduccidén donde las transferencias

de calor y masa toman lugar en la misma direccidn (des-

de el fondo hacia la superficie del producto).

Para el flujo en contracorriente encontrd la siguiente

correlacidén para el tiempo total de secado:

L%p(mi - mf)Hs

— Ec. 3.
t 8K(Ts - Tf) 3.28
Donde: mi = fraccidén inicial de agua en el producto
mf = fraccidn final de agua en el producto
y para el caso de calefaccidn por conduccidn:
L t
AL = xd) _ gyq = RE Ec
of Ts - f(x) % PHs (mj - mf) 3. dt 3.29

Donde: xd cspesor de la capa seca

conductividad del hielo

K¢

Rothmayr (23) analizd tambien el caso de flujo en con-
tracorrientce. Para la transferencia de calor el uso

de la férmula bdsica de Fourier, ademds considerd que
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la interfase no sblo se presenta desde la superficie

del producto sino tambien desde el fondo, por tanto &l
asumid que el hielo desaparece del producto cuando las
dos interfases se encuentren y consider6 que ésto suce-
de aproximadamente en el centro del producto, a partir
de ésto determind la siguiente correlacidn para el tiem-

po total de secado:

AQD Hg
2Kd(Ts - T¢)

2
£ = X£4_ Ec. 3.30

Donde: Kd = conductividad térmica de la capa seca.

Es importante anotar que el valor de la conductividad
térmica de la capa seca es dificil de calcular. Para
ésto, Rothmayr usd el modelo de Krischer y Esdorn (23),
quienes consideraron los sdlidos porosos como una com-

binacién de capas en posiciones vertical y horizontal.

De la teoria cinética Krischer obtuvo:
1 _ l - a _
KT ~ 11 - MKs ¥ axp T 2Ks(1 -2+ akpd Ec. 3.31

Donde: 1/Kd = Resistividad Térmica Total

Ks = Conductividad Térmica del Sdlido

Kp Conductividad Térmica de los Poros
a = Proporcidn de capas alternadas de sblidos

y poros perpendiculara la direccidén del
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flujo de calor,

La teoria cinética de los gases permite la derivacidn
de la siguiente fb6rmula para la conductividad del gas

en el rango del flujo molecular y entre dos paredes:

Kgo .
K, = Kg = ——32— Ec. 3.32
d Y
Siendo: A = 1
: 2 m8°N
Donde: Kg = conductividad térmica del gas (vapor de

agua)
Y = Coeficiente
d = didmetro de los poros
§ = didmetro de las moléculas

nGmero de Avogadro 0.269x10%%m °, a

2
I

760 Torr y 0°C

A = Recorrido libre promedio de las moléculas

Dyer y Sunderland (19) consideraron que la temperatura
de la superficie Tg alcanza rdpidamente su méximo valor
TM y encontraron la siguiente correlacidén para la posi-
cibén de interfase:

K(Ts - Tf)
Jr.[Hs + Cp(Tg - Tf)]

Ec.3.33
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Donde: Jn = Flujo de vapor

v para el tiempo de secado obtuvieron:

_ PEATL?2
t = K (Ts = Tf) Ec. 3.34

2lgg + Cp(Ts - T9)

Donde: Pf = densidad de la capa congelada.

M&s adelante escogeremos entres estas correlaciones
las mids apropiadas de aplicar en este estudio, de
acuerdo a las caracteristicas propias de.los equipos

y del producto a liofilizar.

LA TRANSFERENCIA DE MASA

La transferencia de masa en la liofilizacidén no ha si-
do tan estudiada como la transferencia de calor, sin
embargo, sabemos que éstas estan en equilibrio durante
la mayor parte del ciclo de secado, ésto ha permitido
llegar a establecer ciertas relaciones que permiten
tener una idea més precisa de lo que sucede durante

este proceso, tal como lo vimos en pdrrafos anteriores.

El vapor de agua atravesard la capa seca del producto
desde la interfase como resultado del gradiente de

presién a través de la misma; esta emisidn de vapor
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dependerd del régimen el mismo que puede ser difusivo

o molecular.

a) Régimen Difusivo.- En este régimen el libre recorri-

do promedio de las moléculas de agua es relativamen-
te pequeno respecto a los vacfos intercristalinos,
esto sucede a presiones comprendidas entre 760 y

10 *mm Hg, siendo el libre recorrido promedio de
las moléculas de agua de 0.05 cm y 5 cm respectiva-

mente.

b) RéEgimen Molecular.- En este régimen el libre reco -

rrido promedio de las moléculas es muy grande y el
mismo sucede cuando el producto ha sido congelado
r8pidamente obteniéndose una estructura cristalina

fina para el hielo.

Este régimen se obtiene a presiones del orden de

los 10 ‘Torr.

En liofilizacidén el libre recorrido promedio de las mo-
léculas de agua es muy importante ya que éste debe ser
de un valor tal que permita a éstas llegar a la trampa
para poder ser evacuadas. En la Tabla 3.1 se indican

algunos valores del libre recorrido promedio de una
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molécula de aire a diferentes presiones.

Veamos ahora el mecanismo con el que se lleva a cabo

la difusidn del vapor en el producto.

Gunn, Clark y King (9) estudiaron el transporte de ma-
sa en la liofilizacidén de alimentos determinando que
el flujo de vapor de agua a través de los poros de la
capa seca se produce por una combinacién de difusidn
molecular, flujo hidrodiné&mico y la difusidén de Khud-
sen, estos tres tipos de transferencia de masa tienen
lugar cuando los gradientes de presidén y de concentra-
cibn se producen por las condiciones internas de 1la

cdmara de secado.

Asi mismo determinaron que el flujo viscoso contribuye
en un pequeno porcentaje al flujo total de vapor a tra-
vés de la capa seca, simplificando con ésto enormemen-
te el andlisis de este problema. Despreciando el flu-
jo viscoso es posible analizar el flujo de vapor a

partir de la ecuacidén general de difusidén, la misma que es

similar a la ecuacidén general de Fourier para conduccidn.

ST T ox (D =) Ec. 3.35



TABLA 3.1

RECORRIDO PROMEDIO DE UNA MOLECULA

DE ATIRE A DIFERENTES PRESIONES

PRESION RECORRIDO
Torr. Cm.
760 7 x 10 °
100 7 x10°
10 7 x 107"
1 7 x 1073
10~ 7 x 1072
=2
10 0.7
=3
10 7
10°" 70
10°° 700
10°° 7000

1 Torr = 1 mm Hg obs.

Donde: M

concentracién

D

Coeficiente de difusibn

98

Esta ecuacibén es conocida como la segunda ley de difu-

sién de Fick en una dimensidn.
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Si nosotros consideramos flujo estable y si ademds asu-
mimos que el coeficiente de difusidén no es afectado por
los pequenos cambios de temperatura en la interfase, 1la

ecuacién 3.35 puede ser escrita en la siguiente forma:

dMm

Jn=-DE{- Ec. 3.36

Donde: Jn = Flujo de vapor

El signo negativo indica que el gradiente de concentra-
cidn es negativo en la direccidén de la transferencia

de masa.

Para el caso de gases las concentraciones se expresan
como presiones parciales, por tanto, si aplicamos la

ley de los gases perfectos al vapor tendremos que:

P = —/— Ec. 3.37

y la ecuacidén 3.36 puede ser escrita como sigue:

D dPp

Nw = - RT ax Ec. 3.38

Donde: R = constante de los gases

T

temperatura absoluta

i

Nw = flujo molar de vapor de agua

Analizando el modelo mostrado en la Fig. 3.5 podemos
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Obtener los limites apropiados para integrar la ecua -

cién 3.38, tendremos entonces que:

PRESION | DISTANCIA
.PC W-PC
SUPERFICIE Ps P
DEL PRODUCTO—— = P U N T
2 Q o o A o &
?  CAPA SECA o ° 2 o, X
) 0 ° p o o
INTERFASE 2 P o o ° - 2 Py L
/
/ S S //// /
/ CAPA CONGELADA/ //
FONDO DEL / [ - 1
PRODUCTO
FIG. 3.5 GRADIENTES DE PRESION EN UN INSTANTE CUALQUIERA
DE PROCESO DE LIOFILIZACION
X D Pf
= - — d Ec. 3.39
Nwé dx =T fPs P c. 3.3
Resolviendo la integracidén tenemos:
NW = - D (Ps - Pf) . Ec.3.40

RT X

Donde: Ps = tensién del vapor de agua en la superfi-
cie del producto.
Pf = tensidn del vapor de agua sobre el hielo
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En liofilizacidn es comln el uso de la permeabilidad
como pardmetro para calcular la difusidn del vapor de
agua a través del producto. La permeabilidad depende
de las caracteristicas propias del alimento a liofili-
zar y su valor fluctfa entre: 10 x lo_sKg—m_l*seg-l—

torr ' y 1 x 10—6Kg—m_l—seg_l— torr '.

La ecuacidén 3.40 en funcidn de la permeabilidad puede

ser escrita como:
Jn =—2 (P - Pg) Ec.3.41
X A S T

Donde: F = Permeabilidad del producto a liofilizar

A Porosidad

Esta ecuacidn nos permite conocer el flujo de vapor a

través de la capa seca del producto.

Una vez que el vapor llega a la superficie del produc-
to éste serda evacuado de la cdmara de secado hasta la
trampa de vapor. Gunn, Clark y King (9) consideraron
que este flujo de vapor tiene las mismas caracteristi-
cas de la difusidn convectiva, la misma que estd defi-

nida por la siguiente ecuacidn:

Kw

Nw = ﬁ (PS - Pc) Ec.3.42
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Donde: Kw Coeficiente externo de transferencia de ma-

sa.

Pc

Presidn en la c&mara de secado.

La variacién instantédnea del vapor puede ser escrita

como dw/dt, reemplazando este valor en la ecuacidn 3.41

tenemos:
.g—‘g = f‘(TA (Pf - PS) Ec. 3.43

Al inicio del ciclo de liofilizacién tendremos que w
serd igual a Wp, €S decir, la masa inicial del produc-
to, si wi, es la masa final del producto liofilizado

tendremos que:

WL

t _ XA _
é dt = FA(Pr - Pa) ép dw, x = L Ec. 3.44

Resolviendo la integracién se tiene:

LA (wp - W)
t = Fa (Pf - Psg) Ec.3.45

Karel (30) considerd el fendmeno de transferencia de
masa y calor en gran detalle para dos casos diferentes.
Para el caso de calentamiento por radiacién (flujo en

contra-corriente) &l obtuvo la siguiente expresidn:

L?0 (mi - mf)

t = TBF (P - Ps)

Ec. 3.46
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Para encontrar esta expresidn, Karel asumid que la méxi-
ma temperatura de la superficie Ty es alcanzada instan-
tanedmente y mantenida constante. La presién en la in-

terfase es también asumida constante.

Tanto las relaciones 3.45 como 3.46 son usadas para
calcular el tiempo de secado (tiempo total) en igual
forma que las relaciones 3.30 y 3.34 obtenidas a par-

tir del andlisis de la transferencia de calor.

3.5.1 Influencia de la Presidn en la C&mara de Secado

La transferencia de masa evidentemente dependeréa
de las caracteristicas propias de los productos

a liofilizar, las mismas que determinan parame-
tros como la difusividad D, el coeficiente ex -
terno de transferencia de masa Kw, la permeabi -
lidad, etc., sin embargo estos pardmetros no pue-
den ser manejados a nuestra voluntad para mejorar
la eficiencia del proceso, de aqui la importancia
de los pardmetros externos al producto, los
mismos que dependen de las caracteristicas de

los equipos de la instalacidn.

Entre los parédmetros externos mds importantes que
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permiten altas velocidades de secado tenemos las
presiones parciales del vapor de agua en la inter-
fase y en la superficie del producto asi como la
presidén en la cdmara de secado y la presidn par-

cial sobre el hielo en la trampa de vapor.
Si analizamos la ecuacidén 3.41 podemos determinar
que mientras mayor sea la diferencia Pf - Pg ma-

yor serd la velocidad de secado.

Tensidén Parcial del Vapor en la Superficie del

Producto (Pg) .- Esta presidn es lo mds igual a la

presidn total en la cdmara de secado y la misma
puede permanecer constante durante todo el ciclo
de secado o variar periddicamente, dependiendo

ésto del tipo de liofilizador.

En la actualidad hay una tendencia al mayor uso
de liofilizadores que trabajan con variaciones

periddicas de la presidén en la cé@mara de secado
lo que se logra con la inyeccidén de un gas iner-
te en la cdmara, como el nitrSgeno, que permite
aumentar la transferencia de calor en la capa

seca del producto debido que a presiones modera-
damente elevadas la conductividad térmica de la

capa seca aumentar& de acuerdo con la siguiente
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relacidén encontrada por Harper:

K

V' = —_—
K T+ C/po Ec. 3.47
Donde: K' = Conductividad térmica efectiva
C = Constante
Pc = Presidn en la Cémara

Sin embargo, este aumento de la presién deber ser
muy controlado de tal forma que no afecte a 1la
transferencia de masa, tal como lo indican 1las

ecuaciones 3.41 y 3.42.

En nuestro caso nosotros trabajaremos con un lio-
filizador que mantiene la presidén de la cémara

constante.

Como lo habiamos dicho, mientras mayor sea la
diferencia Pg - Pg de la ecuacidén 3.41 mayor se-
rd el flujo de vapor, sin embargo Flosdorff, L.
Le Floc'h (17), mostraron que el aumento de la
velocidad de evaporacidén tiene un limite, lle -
géndose a &ste cuando la presién de la cédmara
(tensidn del vapor en la superficie del produc-
to Pg) es igual al 50% de la tensidn del vapor

en la interfase Pf, a menores presiones la velo-
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cidad de secado no sufre variaciones significati-
vas pudiéndose considerar que permanece constante,
por tanto, no es econdmicamente rentable la ob -

tencidén de muy altos vacios en la cédmara, tal co-
mo lo indica la curva de la Fig. 3.6 en la que se
muestra que la velocidad de evaporacién de un

producto cuya capa congelada estd a -20°C alcan -
zard su méximo valor cuando la presidén de la ci -
mara sea de 0.4 Torr., es decir a aproximadamente
el 50% de Pf, que en este caso es de aproximada-

mente 0.8 Torr, como lo veremos mds adelante.

VELOCIDAD DE
EVAPORACION

] [l
} | : : a ' j

0 o1 02 03 04 05 06 07 0.8

P RESION EN TORR.

FIG. 3.6 VELOCIDAD DE SUBLIMACION DEL HIELO DE UN PRODUCTO A

-20°c.
EN FUNCION DE LA PRESION DE LA CAMARA ©c
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Tensidn Parcial del Vapor en la Interfase (Pf).-

Esta tensidn es funcidén de la temperatura de la
capa congelada del producto, la misma que hemos
asumido que permanece constante durante todo el
proceso. La tensidn y la temperatura en la in -

terfase estédn relacionados por la siguiente fér-

mula:

-2744.807

LogioPf = Te + 10.702 Ec.3.48

Donde: Pf estd dado en Torr.

Tf estd dado en °K

La Fig. 3.7 muestra la variacidén de la tensidn
del vapor en funcidn de la temperatura, es de-
cir, podemos calcular Pg sin utilizar la ecua-

cidén 3.48.

Forma de Eliminar el Vapor de Agua

Los altos vacios con los que se trabaja en la

liofilizacidn presentan el problema de la elimi-
nacién del vapor de agua producto de la sublima-
cidén y la desorcidn, una muestra de ésto lo te -
nemos si calculamos el volumen que ocupa el va -

por a las presiones de trabajo durante el proce-
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FIG. 3.7 TENSION DEL VAPOR DE AGUA ENCIMA DEL HIELO

10

FUENTE: AVANCES EN REFRIGERACION -LA LIOFILIZACION Y SUS APLICACIONES EN EL ECUADOR-— 1977
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so, asi tenemos que a partir de la ley de los
gases perfectos un gramo de agua a las siguientes

presiones ocupard@ los volimenes indicados a con-

tinuacidn:

Para: P = 10~! Torr. Vol = 10 m?3
P = 10-? Torr. Vol = 100 m?
P = 10"°% Torr. Vol =

1000 m?

Como habfiamos explicado anteriormente, tal can-
tidad de vapor no podria ser desalojada de 1la
cédmara de secado por ninguna bomba de vacio, es
por ésto que el uso de un equipo de refrigera -
cidén es indispensable para producir la condensa-
cidn del vapor, el evaporador de este equipo
permanece a temperaturas muy bajas durante el
proceso permitiendo asi la inmediata condensa -

cidén del vapor sobre su superficie.

La temperatura de la trampa de vapor es un pard-
metro importante para permitir una mayor veloci-
dad de evacuacidn del vapor o de secado ya que
mientras menor sea la temperatura de la trampa

mayor serd la velocidad de evacuacidn del vapor,

reduciendo asi la presién de la cémara Pc.



Es importante anotar ademds que la temperatura de
la trampa es un factor limitante del vacio que se
puede obtener dentro de la cd&mara de secado, vya
que la tensién del vapor sobre el hielo en la
trampa Pp, al igual que la tensiénAen la interfa-
se, depende de la temperatura en la superficie de
la misma, de tal forma que si una trampa estd a
-40°C la tensidn del vapor en la superficie de la
misma, por la ecuacidén 3.48 serd de 0.09 torr.,
es decir, el méximo vacio que se logre dentro de

la cé@mara no podrd ser inferior a este valor.



CAPITULO IV

DESCRIPCION DEL EQUIPO EXPERIMENTAL

4.1 CARACTERISTICAS GENERALES DEL LIOFILIZADOR

El equipo experimental usado para las pruebas fue una
unidad piloto (Planta Piloto) de Liofilizacidén tipo

"compacto" (Foto 4.1) conformado por:

- una cémara de secado;

-.un equipo de vacio

- un equipo de calefaccidn;

- un equipo de refrigeracidn, y

-~ mecanismos de control

L.as caracteristicas generales de la Planta Piloto de

Liofilizacién son las siguientes:

Marca: ATLAS
MODELO: RAY 1

Procedencia: Dinamarca
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DE LIOFILIZACION.

PLANTA PILOTO

FOTO 4.1




Dimensiones

Altura:
Ancho:
Profundidad:

Peso:

1900
1300
650

850

C&mara de Secado

Altura:
Ancho:

Profundidad:

Bandejas
Cantidad:

Area Total
Tamano:

Capacidad de
carga:

Peso de cada
bandeja:

560
460

560

4
0.8

400

Max.

1092

Kg

mm

m? (9 p?)

mm X 500 mm (16 pulg x 20 pulg)

12 Kg

g

Balanza de Precisidn

Marca:
Capacidad:

Desviacidn:

Metter P10

0-10 Kg

+t0.50 g

113
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Caracteristicas Eléctricas

Linea de Alimentacidn de 3 fases
50/60 ciclos

Consumo maximo: 7.3 Kw

En la Fig. 4.1 se muestra un esquema de la Planta Pilo-

to de Liofilizacidn.

A continuacidén se indican las caracteristicas de los

equipos que formaban parte de la Planta Piloto:

4.1.1 Equipo de Refrigeracidn

Este equipo tenia las siguientes caracteristicas:

Marca: DUNHAM-BUSH

1 Compresor de dos etapas con motor de 3 HP
Refrigerante: R12

Temperatura de Condensacidn: 34°C

Temperatura de Evaporacidén: =-40°C

1 Intercambiador de calor liquido-vapor

1 filtro (para la fase liquida)

Consumo de Agua (para el condensador) Max.4 1/min

Presién del agua: Min. 0.80 Kg/cm?
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— < abuaDE

v s -—i’—»—E‘TFRIAMIENTO

1- CAMARA DE SECADO
2-PLACA DE CALEFACCION
3-BANDEJA

4-BALANZA DE PRECISION
5:-UNIDAD DE REFRIGERACION

6-TERMOGRAFO

7:- TRAMPA DE VAPOR.

8.- UNIDAD DE CONTROL DE VACIO
9- BOMBA DE VACIO.

FIG. 41 ESQUEMA DE LA PLANTA PILOTO DE LICFILIZACION



En la Fig. 4.2 se muestra un esquema del equipo
de refrigeracidn. Para el control de este equipo
la Planta Piloto contaba con dos mandmetros que
controlaban las presiones de condensacién y de
evaporacidn y dos termocuplas que cocntrolaban las
temperaturas de la superficie del evaporador vy

del condensador.

4.1.2 Equipo de Calefaccidn

El objetivo de las placas de calefaccidn era el
de suministrar el calor o energia necesaria para
producir la sublimacidn del hielo en la cé@mara de

secado utilizando energia eléctrica.

Las caracteristicas del equipo de calefaccidén fue-

ron las siguientes:

Nimero de placas: 5

Material de las placas: Acero inoxidable

Tamano: 400 x 500 mm (16 pulg x 20 pulg)
Consumo maximo: 3.6 Kw
Relacidén 4%/H: 4

Ademds se contd con una unidad autom&tica equipada



INTERCAMBIADOR DE CALOR

LIQUIDO-VAPOR
— A MAAAN
——ANMAAA-
‘ COMPRESOR
——]
AGUA
CONDENSADOR
(34°C, 75 Kg./cm?)
FILTRO
— ]

| % .

BOTELLA DE L1QUIDO
FIG. 4.2 ESQUEMA DEL EGLIPO DE REFRIGERACION

®

EVAPORADOR
(-40a-45°C)

VAL /ULA
CE EXPANSION
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con un termostato para programar la temperatura

de las placas de calefaccidn.

Es importante indicar que de acuerdo al valor de
la relacién 2/H de la Planta Piloto y consideran-
do los resultados experimentales obtenidos por Ma-
ssey y Sunderland (19) (Fig. 3.3 de este estudio),
la transferencia de calor desde las placas de ca-
lefaccién hasta la capa de camarones fue del 920%
por radiacidén y un 10% por conveccidén, valores
aproximados a partir de los cuales se asumid que
s6lo se producia transferencia de calor por radia-
cibén para facilitar los célculos reportador en los

capitulos siguientes.

Control de Temperaturas

Para controlar las temperaturas, tanto del camarén
durante el proceso, como de las placas de calefac-
cidén y de la trampa de vapor, la planta piloto con-
taba con un termégrafo que registraba directamente
(en grados centigrados) las sefiales enviadas por

las termocuplas (en milivoltios), las mismas que

fueron calibradas por el personal que se encontra-

ba a cargo de la planta.
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Las caracteristicas del Termbgrafo eran las si-

guientes:

Tipo: NSK 61
Capacidad de Registro: 6 Termocuplés
Rango: -50°C - +150°C
Termocuplas de: Cobre Constatan

Velocidad de la Carta: 20 mm/h

Equipo de Vacio

La Planta Piloto estaba conformada por una bomba

de paletas con las siguientes caracteristicas:

Marca: LEYBOLD S30A
Desplazamiento: 30 m3/h
Velocidad: 1500 R.P.M.
Motor: 1.5 HP

Nivel de Aceite: Max. 2.3 2; Min. 1.8 %

Ademds se contdé con un vacudmetro y una unidad de
control automitico para regular el vacio, la cual

tenia las siguientes caracteristicas:

Marca: HASTINGS ECVT 14

Rango: 0-20 torr.



La planta piloto estaba disenada para operar a

presiones de secado no menores a 0.1 torr. ya que
éste es el valor aproximado de la tensidn del va-
por sobre el hielo a una temperatura de -40°C ,

temperatura aproximada a la que trabaja la trampa

de vapor (evaporador del equipo de refrigeracidn).

4.2 CAMARA DE CONGELACION

4.3

En vista de que la unidad piloto de congelacidn no pudo
ser usada por encontrarse danada, se recurrid a la cédma-
ra de congelacidn de la planta industrial de liofiliza -

cidén para la congelacidén del camardn, cuyas caracteris-

ticas eran:

2 compresores tipo alternativo de dos etapas
Potencia: 100 HP cada uno
Temperatura: -40°C

Refrigerante: Amoniaco

Equipo Complementario

Adicionalmente se usaron algunos implementos para la
preparacién, el acondicionamiento y la determinacidn

de la humedad residual del camardén. Entre é&stos tenemos:
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balanza de precisidn
calentador eléctrico
termémetro
crondmetro

calibrador

varios recipientes

Para la ruptura del vacfio y el acondicionamiento final

del producto se usd un cilindro con nitrdégeno para pro-

teger la calidad del camardn.

Finalmente, para la determinacidén de la humedad residual

se usd la estufa del Laboratorio Quimico del Departamen-

to de Ingenieria Naval de la ESPOL.



CAPITULO V

DESCRIPCION DEL PRODUCTO A LIOFILIZAR

5.1 ESPECIES COMUNES DE CAMARONES EN AGUAS ECUATORIANAS

Como se indicd en el Capitulo I, los camarones usados
como materia prima en las plantas empacadoras provinie-
ron de las capturas efectuadas por las flotas camarone-
ras, ya sean éstas a nivel industrial o artesanal, asi

como de las piscinas de cultivo dedicadas a la crianza

de ese crustéiceo.

La mayoria de las especies que se localizan en las cos-
tas occidentales de Centro y Sud América pertenecen a
la familia Penaeus (Fig. 5.1) entre las cuales son co -
munes unas 10 especies en aguas ecuatorianas, las que a
su vez han sido clasificadas por sus caracteristicas fi-

sicas en 4 grupos.

La denominacién cientifica de cada una de las especies,

de acuerdo a la clasificacidn senalada, es la siguiente:
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FUENTE : Seminario: Estudio de la maricultura del camarén. Bco. Nac. de FOMENTO
ELABORACION : Centro de Desarrollo Industrial del Ecuador - CENDES - e

Instituto Nacional de Pesca - INP -
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a) Camarones Acanalados.— A este grupo pertenecen las si-

guientes especies:

- Penaeus Californiensis

- Penaeus Brevirostris

b) Camarones Blancos.- En este grupo tenemos los:

- Penaeus Occidentalis
- Penaeus Stylicostris

- Penaeus Vannamei

c) Camardn Tigre o Cebra.- Las especies que forman este

grupo son:

- Trachypeneus Byrdi

- Trachypeneus Faoea

- Trachypeneus Similis Pacificus

d) A este grupo pertenecen dos especies:

- Xiphopeneus Riveti, conocido vulgarmente como "Titi"

- Protrachypene Precipua, vulgarmente llamado "Pomada"

De estas especies las que mejor se han adaptado a los
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criaderos artificiales son los del grupo de los camaro-
nes blancos Penaeus Stylicostris y Penaeus Vannamei, es-
pecies que permanecen prbéximas a las dreas costeras por
lo que no son capturadas por las flotas camaroneras,

usdndose sus semillas en el cultivo de los criaderos.

Aunque en las capturas de las flotas camaroneras se pue-
den obtener todas las especies antes mencionadas, los
Penaeus Occidentalis constituyen la mayor parte de las
capturas, alrededor del 70%, el resto estd compuesto
por especies como las del grupo de camarones tigre o de
los camarones acanalados de menor importancia comercial

(Manual para la Crianza del Camardn sobre la Costa Ecua-

toriana-Cendes (2))

CATEGORIAS COMERCIALES SEGUN LOS TAMARNOS

En las plantas empacadoras (Industrias Camaroneras) pa-
ra efecto de la comercializaciébn del camarén procesado
industrialmente se utilizan diferentes denominaciones,
atendiendo principalmente al peso del crustdceo y en

otros casos a la terminologia vulgar.

En el Cuadro 5.1 se dan los nombres comerciales y wvulga-

res de algunas de las especies de camarones usados como
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materia prima en las empacadoras.

CUADRO 5.1

NOMBRE CIENTIFICO NOMBRE COMERCIAL NOMBRE VULGAR
Penaeus Stylicostris Blanco Langostino
Penaeus Vannamei Blanco Langostino
Penaeus Californiensis Rojo Langostino
Penaeus Brevirostris Café Langostino
Penaeus Occidentalis Blanco Langostino
Trachypeneus Byrdi Tigre Tigre
Trachypeneus Faoea Tigre Tigre
Trachypeneus Similis Tigre Tigre
Xiphopeneus Riveti Titi Tigre
Protrachypene Precipua Titi Pomada

En cuanto a la denominacién comercial a nivel de expor-
tacibn estd generalizado el uso del siguiente cuadro

(Cuadro 5.2) en el que se muestra el nmero de camarones

por libra (por 0.450 Kg).

TIPOS DE CAMARON UTILIZADOS EN ESTE ESTUDIO

En este estudio se usd como producto a liofilizar, cama-
ron de exportacidén proveniente de las plantas empacadoras,

las mismas que procesan casi en su totalidad las varieda-



CUADRO 5.2

CATEGORIAS COMERCIALES SEGUN TAMANO
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Denominacién en NOmero de Camarones Clasificacién Denaminacién en
Estados Unidos por libra Carercial el Ecuador al
(0.450 Kq) exportarlos
(PIEZAS DESCABEZADAS)
R
Extra Colosal Menos de 10 U-8
U-9
U-10
U-12
Colosal De 10 a 15 U-13 Grande
U-14
U-15
Extra Jumbo De 16 a 20 U-16-20
(Gigante)
Jumbo (Gigante) De 21 a 25 U-21-25 Mediano
Extra Grande De 26 a 30 U-26-30
Grande De 31 a 35 U-31-35
Medio Grande De 36 a 12 U-36-42 Chico
Mediano De 43 a 50 U-43-50
Pequeno De 51 a 60 U-51-60
Extra pequeno De 61 a 70 U-61-70
Diminuto Sobre 70 U 71 6 més

FUENTE: United States Department of the Interior U.S. Fish and
Wildlife Service. Bureau of Camercial Fisheries.
ELABORACION: Centro de Desarollo Industrial del Ecuador—-CENDES.

Instituto Nacional de Pesca -INP.
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des P. Stylicostris, P. Vannamei y P. Occidentalis, que

pertenecen al grupo de los camarones blancos.

Como se indic6 en el Capitulo III los fundamentos teb-
ricos para analizar el ciclo de liofilizaéién se basan
en que el producto (camarén) es asumido como una capa
homogénea de espesor constante. Es f4cil imaginar que
la configuracién fisica del camarén fue un obstéculo para
lograr una distribucidn homogénea del mismo en las ban-
dejas, especialmente si este es de gran tamano, por esta
razén para las pruebas experimentales se usaron especi-
ficamente camarones de las categorias comerciales:

U 43-50, U 51-60 y U 61-70, lo que permitié distribuir -

los uniformemente en las bandejas.

DETERMINACION DE LOS PARAMETROS DEL CAMARON A UTILIZAR

EN ESTE ESTUDIO.

Se habia indicado que para el caso especifico del cama-
rén no se tuvo a disposicién datos exactos de algunos

de los parametros que influyen en el desarrollo del pro-
ceso de liofilizacién y ésto se debid, principalmente, a
que el comportamiento de estos paré@metros en las condi -
ciones en las que se desarrolla el proceso (vacio y frio)
no es similar al comportamiento que tienen los mismos

en procesos de conservacién en los que se trabaja con
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condiciones normales de presién y temperatura. Un ejem-
plo claro de ésto se tiene con la conductividad térmica,
la misma que es notablemente afectada por la presidn de
la c&mara durante el proceso, tal como se indicd en 1la
seccién 3.5.1. Para tener una idea mds clara del efecto
de la presién de la cé@mara sobre la conductividad térmi-
ca, veamos los resultados experimentales obtenidos por
Triebes y King (19), mostrados en la Fig. 5.2 cuando es-
tudiaron el efecto de la presidn de la cémara de secado
sobre la conductividad térmica de la capa seca de carne

de pavo liofilizada.

Como se puede ver la conductividad térmica de la carne
de pavo bajo el efecto de bajas presiones (de 0.01 a
100 torr.) varfa de 1.5 x 10~2 a 4.5 x 10~% Kcal/h-m-°C,
si el flujo de calor es normal a los granos (poros) del
producto y aproximadamente de 3.0 x 10 %2 a 7.5 x 1072
Kcal/h-m-°C, si el flujo de calor es paralelo a los
granos del producto, é&sto nos indica la gran variacibn
que tiene este parémetro considerando solo los efectos
de la presidn en la cdmara de secado y la orientacién

de los granos del producto con respecto al flujo de ca-

lor.

Adem&s, se debe considerar el hecho de que al ser la lio-

filizacibén una nueva técnica de conservacidn de alimentos
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la misma que estd influenciada por parédmetros de uso po-

co comn como:

- La porosidad

- El1 didmetro de los poros de la capa seca
- La emisividad

- La temperatura mé&xima admisible

- La temperatura eutéctica, etc.

no se han determinado el valor de estos en todos los pro-
ductos, sino en los pocos con los que hasta la actualidad
se ha trabajado. Sin embargo, existen datos de productos
con similares caracteristicas a las del camarén que fue-
ron usados en este estudio y en algunos casos se encon -
traron valores propios de algunos paré&metros del camardn

en la documentacidn consultada.

En la Tabla 5.1 se muestran algunas propiedades térmicas
para pescado, carne y mariscos tomadas de la Revista
Food Technology, vé&lidas para condiciones standard de

presibén y temperatura.

Adicionalmente a los datos de la Tabla 5.1 se recopila-
ron los valores de los parédmetros especificos de algunos
productos liofilizados encontrados en la documentacidn

consultada, los mismos que esté&n tabulados en la Tabla



PROPIEDADES TERMICAS DE CARNE, PESCADO Y MARISCOS

CALOR ESPECIFICO (Cp)

Contenido Punto de Sabre el punto Bajo el punto Conductividad
Alimento de Agua Congelacidn de congelacién de congelacién Térmica (K) Referencia
% °C J/Kg-°K W/m-°K *

Pescado

Fresco - -2.2 3770 2050 - ASHRAE (1967)

Cangelado 70 -2.2 3180 1720 — ASHRAE (1967)

Seco 70 - 3180 1717 _— ASHRAE (1967)

Seco-

Salado 16-20 - 1720 - - ORDINANZ (1946)

Mdsculo - — - - 1.437(A-3.9°C) LONG  (1955)

Filete de

Egglefin 80 3520 1840 ASHRAE (1956)

Came de Res

Fresca 60-70 -2.2 2850 1590 - ASHRAE (1967)

Seca 5-15 - 921 796 - ASHRAE (1967)

Congelada — —_ - - 1.125 REIDY (1968)
1

Came de:

Caballo - - - - 0.4396 AWBERY (1933)

Puerco 75.1 - - —_ 0.4881(A 6°C) REIDY (1968)

Mariscos

Caviar 50-56 - 2930 1300 - TUKHSNAID (1936)

Ostras 80.4 -2.8 3480 1840 - ASHRAE (1967)

Camardn 70.8 -2.2 3480 1880 S ASHRAE (1967)

* 1 W/m=°K = 0.8598 Kcal/h-m-°K
FUENTE: Food Technology- November 1980

AN
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Ahora bien, la determinacién de la temperatura maxima
admisible, se la hizo en base a las experimentaciones
que se llevaron a cabo con los camarones a liofilizar,
ya que ésta varia de acuerdo a las caracteristicas
propias de cada producto. Sin embargo, se encontraron
algunos datos sobre este pardmetro, asi como también so-
bre la temperatura de congelacidn, la permeabilidad vy
el coeficiente de difusidén en la documentacidén consul -

tada, los mismos que estdn tabulados en la Tabla 5.3.

Una referencia importante son los datos dados por J. Ha-

velka (12) para los productos que se liofilizan. Estos

datos generales son:

a) Para las temperaturas

- Productos sensibles Tf =-25°C

- Productos resistentes Tf De -5 a -20°C

- Productos sensibles al
calor TM = De +20 a +40°C
- Productos resistentes

al calor Ty = De +60 a +100°C



Alimento Porosidad (A) Emisividad (¢€) Densigad

VALORES DE ALGUNOS PARAMETROS

INTERNOS DE ALIMENTOS LICFILIZADOS

Kg/m

(p) Calor Espe- Conductividad Térmica (K)
cifico (Cp)
cal/g-°C

*kk

Kcal/h-m-°C

Referencia

Carne
De Res 0.70

0.57
0.70

0.74

De Pavo -
Pescado

Filete de
Egglefin  —

0.78

Frutas
Manzana 0.87

0.74

0.72

918

918

7.3x10~2

4.5%10"2

1.3x10°"

7.4x10"2
*3,7x 10~2

1.5x 10"

5.4x 1072

*4.0x 1072

*2.5x 10 2

* Datos validos para una presifén de la cdmara de secado de aproximadamente 0.30 torr.
** Conductividad Térmica para flujo de calor paralelo a los granos o poros del producto.
***% Conductividad Térmica para flujo de calor normal a los granos o poros del producto.

2.9x 102

Mc Culloch y
Sunderland
(1970)
Harden y
Dyer (1973)
Massey y
Sunderland
(1971)
Mellor y
Greenfield
(1973)
Triebes y
King (1966) |I

Massey y
Sunderland
(1971)
Mellor y
Greenfield
(1973)

Mellor y
Greenfield (1973)

ey
w
>



TABLA 5.3

VALORES TTIPICOS DE ALGUNOS PARAMETROS DE PRODUCTOS

LIOFILIZADOS

Permeabilidad
(F)
Kg/m-s-torr

Temperatura de Temperatura Maxima
Congelacidén (Tf)** Admisible (Tv)
OC OC

Alimento

Coeficiente de
Difusién (D)
cm %S

Referencia

Came de Res -5 40

-15 40

-20 40-80

Pescado 80

40-80
4.5 x 10°°

Frutas

Naranja 1x10~- 3x10 °

Manzana

36-41

Hardin y
Dyer (1973)
Massey y

Sunderland (1971)

Mellor y
Greerifield
(1973)

Massey y
Sunderland
(1971)
Mellor y
Greenfield
(1973)
Rudolf Plank
(1972) *

Saint-Hilaire
y Solms (1974)
Mellor y
Greenfield
(1973)

* E1 empleo del frio en la industria de la alimentacién-Rudolf Plank- Editorial Reverté S.A.- 1972.

** Temperatura a la que se congela el producto antes de liofilizarlo.

GET
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b) Para la permeabilidad

- Productos de alta permeabilidad
F=1x 10~° Kg/m-s-torr.

- Productos de permeabilidad media
F=5zx 1076 Kg/m-s-torr

- Productos de baja permeabilidad

F=1x 107% Kg/m-s-torr

En lo que respecta a la densidad (p) del camardn, este
dato se lo tomé del "Manual para la Crianza del Camardn
sobre la Costa Ecuatoriana" (2) y su valor fue de

560 Kg/m®.

En base a todos estos datos y considerando las caracte-
risticas del camardn se confecciond la Tabla 5.4 en la
que se muestran los valores de los pardmetros integrales

usados en este estudio.

En lo que se refiere a la temperatura de congelacidn de
la ca-a de camarones Tf, es evidente que mientras més
baja fuera ésta mayor serfia el flujo de vapor (seccidn
3.5.1). Sin embargo, temperaturas del orden de los -20°C
(-15 a -25°C) han sido las mds usadas para productos ali-
menticios y con las que mejores resultados se han obteni-

do. Diferente es el caso de los jugos de frutas y de
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TABLA 5.4

PARAMETROS INTEGRALES DEL CAMARON

USADOS EN ESTE ESTUDIO

Porosidad (A\) 0.74 * Tabla 5.2
Emisividad () 0.75 Tabla 5.2
Densidad (Camardn) (p) 560 Kg/m® (2)

Calor Especifico* (Cp) 1880 J/Kg-°K Tabla 5.1
Permeabilidad (F) 4.5x 107° Kg/m-s-torr  Tabla 5.3
Coeficiente de Difusién (D) 75 cm?/s Tabla 5.3
Punto de Congelacién  (Tc) -2.2 °C Tabla 5.1
Temp. Mixima Admis.** (TM) +60 °C

* 1880 J/Kg-°K = 0.45 Kcal/Kg-°C  (1J = 2.389 x 10~") Kcal.)

** Este valor fue asumido en base a los datos cbtenidos de la do-
cumentacién consultada durante las pruebas experimentales. Se
tratard de camprobar este valor.

los productos veterinarios y farmacefiticos en los que se
requieren temperaturas del orden de los -50°C (-40 a -60°C),
l6gicamente la temperatura de la trampa de vapor en estos

casos deberia ser menor a éstas (del orden de los -70°C).

La conductividad térmica (K) es posiblemente el principal
pardmetro integral que se ha usado en estudios del proce-
so de liofilizacidn, sin embargo se tienen muy pocos da -
tos sobre el valor de este parémetro para productos ali-

menticios, los mismos que difieren considerablemente entre
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si, tal como se puede ver en la Tabla 5.2.

Es notable también la diferencia entre los valores de la
conductividad térmica de los productos alimenticios en
condiciones normales de presidn y temperatura o simple -
mente sometidos a congelacibén (Tabla 5.1) y los valores
de este par@metro para los pfoductos que han sido someti-
dos al proceso de liofilizacidn (Tabla 5.2). Por estas
razones y en vista de que durante las pruebas experimen-
tales se disponia de todo lo necesario para realizar el
c8lculo de la conductividad térmica aparente del camardn
liofilizado se procedid a realizar este cdlculo en el
Apéndice A de este estudio y a tomar este valor para los

cdlculos tebricos.



CAPITULO VI

ANALISIS EXPERIMENTAL

6.1 LIMITACIONES DEL ANALISIS EXPERIMENTAL

La sensibilidad de la empresa privada permitid el uso
de la planta piloto en la que se llevaron a cabo las
pruebas experimentales, desafortunadamente factores
que no pudieron ser controlados presentaron ciertas
limitaciones en el andlisis experimental; sin embargo,
el principal propésito de este estudio, que ha sido 1la
determinacidén de los perfiles 6ptimos de temperatura
en la liofilizacidn del camardn, no fue muy afectada

por estos factores, tal como lo veremos mis adelante.

Entre los factores limitantes merecen mencionarse:

a) Uso de una Camara de Congelacidn industrial y no

experimental.

b) Debido a que la c&mara de congelacidén se encontraba

a unos 200 m. de la planta piloto de liofilizacidn.
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producfia un aumento de la temperatura del camarén duran-
te su traslado, es decir, la temperatura inicial del ca-

mardén no fue la misma en todas las pruebas experimenta-

les realizadas.

c) La falta de informacibén sobre los valores de algunos de
los pardmetros del camardn, obligd al uso de valores to-
mados de la informacidén bibliogrédfica consultada para
productos de similares caracteristicas a las del cama -
rén, légicamente esto influiria en los cdlculos tedricos

obtenidos.

d) Es importante anotar que la forma fisica del camardn no
permitid obtener una capa uniformemente distribuida so-
bre las bandejas, tal como se asumid en el andlisis te6-
rico para facilitar la determinacibén de las relaciones

y correlaciones usadas en este estudio.

e) El periodo de estabilizacidén de temperaturas del equipo
de liofilizacidn, el mismo que variaba aunque ligera -

mente para cada prueba.

Considerando estos factores limitantes se procedid a reali-
zar doce pruebas experimentales, de las cuales se tomaron

las cuatro mds representativas para proceder al andlisis



tanto experimental como tebrico de cada una de ellas.

Veamos a continuacidn el desarrollo de las pruebas re -

portadas en este estudio.

PREPARACION DEL PRODUCTO

La materia prima usada en las pruebas experimentales
fue el camardén procedente de las empacadoras que se de-
dican a la exportacidn, es decir, al llegar a la planta
piloto de liofilizacidén el camardn ya ha sido sometido
a algunos tratamientos, los mismos que se consideraron
como parte de la preparacidén antes de iniciar la liofi-
lizacidn en si. Veamos entonces los pasos que se si -

guieron durante la preparacién del camardn.

l.- E1 camardn al llegar a la empacadora normalmente

fue pelado, descabezado* y desvenado**.

2.- A continuacidén fue lavado en agua dulce por unos mi-

nutos para luego ser clasificado de acuerdo al tama-

no, seg@n el cuadro 5.2.

3.- Luego de ser clasificado se efectud la fosfatacién***

* Ya que sblo se exportan las colas del camardn
** Eliminacidn del aparato digestivo

*** Adicidn por contacto directo de una solucidn de polifosfato
de sodio.
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del camardn con lo que se logra, entre otras cosas,
retardar la oxidacidn de las materias grasas y redu-
cir la pérdida del agua de constitucidn durante 1la

descongelacidn.

El camardn congelado proveniente de la empacadora

se descongela en la planta piloto registr&ndose su
peso, luego fue sometido a coccibén en una solucidn
salina al 3% durante 10 minutos, la misma que se en-
contraba a una temperatura entre 60 y 80°C, tal como
ha sido recomendado por S.C. Sharma y E. Seltzer 6)
para lograr una mejor textura y calidad del produc-
to liofilizado. Luego el camardn fue puesto a es-

currir registrédndose nuevamente su peso.

Una vez escurrido el camardn fue uniformemente dis-
tribuido en las bandejas en forma de capa procedién-

dose a colocar las termocuplas en los siguientes lu-

gares:
a) En la superficie de la capa
b) En el centro del producto

c) En el fondo de la capa

Esta disposicidn de las termocuplas puede ser apre-
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ciada en la Foto 6.1.

6.—- Finalmente, se tomaron algunas mediciones del espe-

sor de las capas del camardn.

Luego de estos pasos el camardn quedd listo para ser
colocado en la cdmara de congelacién donde permanecia
a una temperatura aproximada de -35°C, durante 24

horas. (Foto 6.2).

Procedimiento Experimental

El procedimiento experimental usado para realizar las

pruebas con el camardén fue el siguiente:

1l.- Preparacidn del Camardn.- Esta parte del proceso

fue detallada en la seccidn anterior.

2.- Liofilizacidn propiamente dicha.- Luego de haber

permanecido 24 horas las bandejas con el camardn
en la c8mara de congelacidn, éstas fueron trasla -
dadas hasta la planta piloto para lo cual se 1las
protegidé con espumaflén, de tal forma que no se

eleve la temperatura.

Una vez que las bandejas llegaban a la planta pilo-




]-EN LA SUPERFICIE DE LA CAPA
2-EN EL CENTRO DE LA CAPA
3 —EN EL FONDO DE LA CAPA
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FOTO 6. DISPOSICION DE LAS TERMOCUPLAS EN LA CAPA CONGE-
LADA DE CAMARONES
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b)

c)

d)

e)

£)

g)

h)

146

to se segufa el siguiente procedimiento:

Conexidén de las termocuplas a los terminales del

termdgrafo.

Calibracidn de la balanza de precisiédn.

Cerrar la c&mara de secado.

Abrir la llave de agua para el condensador (agua

de enfriamiento).

Poner en funcionamiento el equipo de refrigeracidn.

Poner en funcionamiento el equipo de vacio.

Poner en funcionamiento el equipo de calefacciédn.

Toma de datos cada 20 min.

Fin de la Liofilizacidén.- Se did por finalizado el

ciclo de liofilizacién cuando luego de dos tomas
sucesivas de datos la balanza no registraba una
pérdida de peso de la capa de camarones de mds de

1 g. A partir de este momento se siguid el siguien-
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te procedimiento:

a)

b)

c)

d)

e)

£)

g)

h)

i)

Apagar el equipo de calefaccidn

Apagar el equipo de refrigeracidn

Apagar el equipo de vacio

Cerrar la llave de agua para el condensador

Abrir la vdlvula para romper el vacio en la céma-

ra de secado.

Comprobar que la presidn dentro de la camdra de

secado sea igual a la atmosférica.

Abrir la camara de secado.

Desconectar las termocuplas.

Sacar las bandejas de la cé&mara de secado.

Acondicionamiento.- Una vez que las bandejas esta-

ban fuera de la cdmara de secado se procedid de in-

mediato a sopletear con nitrdgeno los recipientes
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de vidrio en los que se almacenaba el camardédn. Final -
mente se los sellaba usando una pelicula de pega en la

rosca de los recipientes.

6.3 CONDICIONES INICIALES DEL PROCESO

Para cada una de las pruebas se llevd un control deta -
llado de las condiciones iniciales para lo cual se con-
fecciond una hoja de control en la que se anotaron 1los

siguientes datos:

a) Tipo de Camarbn.- Las pruebas experimentales se rea-

lizaron con dos tipos de camarones, el 46-50 U y el
61-70 U, tipos de camardén que corresponden a las ca-

tegorias indicadas en la seccibén 5.2.

b) Temperatura Inicial del Producto.- Se constatd que

esta temperatura era del mismo valor que la del cen-

tro del camardn registrada al inicio del ciclo.

Segin J. Amoignon y L. Le Flocc'h (1), en una solu -
cibén de cloruro de sodio al 5% su punto eutéctico se
sita alrededor de -5°C y si se consideran los and -
lisis quimicos reportados en el estudio: "Industria-

lizacidén de los desperdicios del Camardn"-CENDES(3),
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d)
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en el qﬁe se indica un porcentaje de sales menor al
3% en la solucidn que forma parte del camardén, pode-
mos decir que la temperatura de la c&mara de congela-
ciéﬁ (-35°C) garantizaba al inicio de cada ciclo una
temperatura mas baja que la del punto eutéctico -de

la solucidn que formaba parte del camardn.

Temperatura de las Placas de Calefacadn.- Consideran-

do gue una elevada temperatura de las placas involu -
cra una mayor velocidad de secado, tal como se expli-
c6 en la seccidén 3.1, se tomb6 una temperatura progra-
mada inicialmente en las placas del orden de 130°C ,
para la primera prueba. Esta temperatura fue recti -

ficada en las siguientes pruebas de acuerdo a los re-

sultados obtenidos.

Densidad de Carga.- La densidad de carga fue manteni-

da lo m&s constante posible en todas las pruebas y su

valor fluctud alrededor de los 7 y 7.5 Kg/m?.

La densidad de carga para cada prueba estuvo dada por

la siguiente relacidn:

Densidad de carga = %F Ec. 6.1

Donde Wp = Peso del producto al inicio del proceso.

A Area total ocupada por la capa de camarones.
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Humedad Inicial.- Al finalizar cada una de las prue-
bas se tomd varias muestras del camardn liofilizado,
para asi determinar la humedad residual (HR) para lo
cual se usd la estufa del Laboratorio quimico del De-
partamento de Ingenieria Naval. A partir de este da-
to se determind la humedad contenida en el producto
al inicio del proceso usando la relacidn:

. _ HR x W1, + Wa
Hi = Wp Ec. 6.2

Donde: HR Humedad Residual

WL,

Peso del Producto Liofilizado
WA = Peso del agua eliminada del producto du-

rante el ciclo.

Veamos la aplicacidn de la relacidn 6.2 para el caso

especifico de la prueba N2 1.

Datos

Hr = 2.44% = 0.0244
Wy, = 302.00 g.

Wa = 1236.00 g.

Wp = 1538.00 g.

Calculo
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0.0244 x 302 + 1236

Hi = 1538 = 0.8084

Hi 80.84%

En igual forma se procedié con las otras pruebas.

f) Presidn de la Cé&mara.- El liofilizador usado para

realizar las pruebas experimentales fue operado a
presidn constante, considerdndose que con una ten -
sién del vapor sobre el hielo de 0.30 torr. (en 1la
superficie de la capa de camarones) era suficiente
para mantener un alto régimen de vapor de agua va
que la temperatura de la capa congelada al inicio
del proceso fue de alrededor de -20°C en las pruebas

que se realizaron.

Considerando ésto tenemos que de la ecuacidn 3.48

el valor de Pf para Tf = -20°C seré:
logio Pf = 1%& + 10.702
Pf = 0.713 torr.

y por la razones explicadas en la seccidén 3.5.1 sa -
bemos que para tensiones de vapor sobre el hielo

menores a 0.356 torr. el flujo de vapor no aumenta
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significativamente.

6.4 CURVAS EXPERIMENTALES DE LA LIOFILIZACION DEL CAMARON

Como se habia indicado, uno de los objetivos de este es-
tudio ha sido la determinacidén de los perfiles de tempe-
ratura con los que se pudiera lograr liofilizar el cama-
rén en el menor tiempo posible, sin que se produzca la

desnaturalizacidn por una excesiva temperatura de la ca-

pa seca.

Para lograr ésto se llevd un control paso a paso de to-
do el proceso anotdndose las temperaturas, pérdidas de
peso, tensidn del vapor sobre la superficie de la capa
y 1la temperatura de la trampa de vapor cada 20 minutos,

datos con los que se obtuvieron las siguientes curvas:

- Humedad del producto

- Intensidad del flujo de vapor

- Curvas de temperatura

- Tensidn del vapor sobre la superficie

- Temperatura de la trampa de vapor

a) Humedad del Producto.- La obtencién de la curva de

humedad fue muy importante para el andlisis experi-

mental. A continuacién se indica la forma como se
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procedid para determinar la humedad cada 20 minutos.

La balanza del liofilizador registraba los cambios
de peso de la capa de camarones a medida que se pro-
ducia la sublimacidn del hielo. Si se consideraba
que el peso del producto en un instante cualquiera
del ciclo de liofilizacidén estaba compuesto por el
contenido total de agua en el camardén mds el peso
propio de éste libre de agua, se puede decir que el
contenido de humedad en un instante cualquiera del

ciclo estaba dado por la siguiente relacidn:

Hi x Wp - Aw
Ws

Hn = Ec. 6.3

Donde: Hp = contenido de humedad en un instante cual-

quiera.
Ayw = pérdida de peso
Ws = peso del producto seco

El valor de AW se obtuvo a partir del peso inicial

registrado en la balanza del liofilizador, es decir

Ay = Wp - Wn Ec. 6.4

Donde: Wp = Peso registrado en un instante cualquiera
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NOTA: El1 sub-indice n indica el tiempo en que fue

tomado el dato, es decir, varia en la siguiente
forma:
n =0, 20, 40, 60,..... ’

A continuacidn se indca c6émo se calculd H,, con las

relaciones 6.3 y 6.4 para n = 20 min. en la prueba

N 1,
DATOS :
Wp = 2630 - 1092 = 1538 g.
W, = 2560 - 1092 = 1468 gq.

Hi = 80.84% = 0.8084

Ws = 294.63 g.
CALCULO
AW = 1538 - 1468 = 70 g.
H = 0.8084 x 1538 - 70
294.63
H = 3.98 g. de agua/g. producto seco.

NOTA: La balanza registraba el peso del producto més

el de las bandejas usadas en la prueba (una o dos de
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1092 g. cada una), por esta razbn para los cdlculos

a los datos registrados en la hoja de resultados se

les restd el peso de cada una de las balanzas que se

usob.

Intensidad del Flujo de Vapor.- Este se definid como

la cantidad de agua sublimada por unidad de tiempo y

de superficie.

El flujo de

vapor fue calculado para cada uno de los

datos que se tomaron, es decir, cada 20 min, usando

la siguiente relacidn:

Jn

Donde: Jp

NOTA: E1

20 min.

El valor

por esta

Wn-20 = Wp Ec. 6.5

Intensidad del flujo de vapor o flujo de
vapor.
Area

tiempo

valor de t para todos los célculos serd de

de J, generalmente se expresa en Kg/h—mz,

razbén los valores de W, y Wr - 20 fueron

reducidos a Kg. y el tiempo t de 20 min fue reducido
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a horas, es decir, 0.33 h.

Tomando los datos de la prueba N2 1 veamos la apli-

cacidén de la relacidn 6.5 para n = 20 min.

Datos

Wn - 20 = 2630 g. = 2.630 Kg.

Wn = 2560 g. = 2.560 Kg.

A = 0.20 m? (ya quc se usd una bandeja)
Cdlculo

2.630 - 2.560
0.33 x 0.20

Jdn =

Jn = 1.05 Kg/h-m?

En igual forma se procedid con todos los datos.

Curvas de Temperatura.- Tixs curvas o perfiles de tem-

peratura fueron obtenidas a partir de los datos toma-

dos de los registradores d= temperatura (termdgrafo).
Cada registrador indicaktz la siguiente temperatura:

Registrador 1: De la suvsrficie de la capa
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Registrador 2: Del centro de la capa
Registrador 3: Del centro del camardn
Registrador 4: Del fondo de la capa

Registrador 5: De las placas de calefaccién

Tensidn del vapor sobre la superficie.- En igual

forma que las curvas de temperatura, la tensidén del
vapor fue obtenida tomando los datos directamente

del vacudmetro de la planta piloto.

Temperatura de la Trampa de Vapor.- Como se explicd

en la seccidn 4.1.1, el equipo de refrigeracidn de
la planta piloto disponia de controles de temperatu-
ra en el condensador y en el evaporador (trampa de
vapor), es decir, los datos de temperatura fueron

también tomados directamente de la planta piloto.

A continuacidén se muestran los datos, algunos resul-
tados y las curvas experimentales obtenidas para ca-

da una de las pruebas:



PRUEBA N2 1

Tipo de Camardn

Peso antes de la coccidn

Peso después de la coccidn
Peso después de la congelacidn
Temp. inicial del producto

Temp. inicial de las placas (programada)
Humedad inicial

Espesor de la capa

DATOS

46-50 U
1808 g.
1618 g.
1538 g.
- 15 °C
130 °C
80.84 %
14  mm.
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TIEMPO REGISTRADORES DE TEMPERATURA TENSION EN IA TEMP. DE IA

(min)

0
20
40
60
80

100
120
140
160
180
200
220
240
260
280
300
320
340
360
380
400
420
440
460
480
500

1

-6
0
6

12

16

20

24

36

47

50

44

48

50

54

54

52

56

52

53

54

55

51

53

55

58

60

2

3

-15
-14
-14
-14
-14
-14
-14
-13
-12
-10
-2
2
13
23
30
37
42
45
47
47
47
50
52
55
57
57

4 5
8 30
26 128
12 126
14 127
13 127
14 127
14 127
14 127
15 125
16 104
16 100
17 99
17 90
17 90
17 81
14 72
16 74
16 63
16 63
16 63
16 63
16 64
16 63
16 63
16 63
16 64

SUPERFICIE
(torr)
0.30
0.31
0.30
0.31
0.30
0.30
0.31
0.30
0.30
0.30
0.30
0.30
0.30
0.30
0.30
0.30
0.30
0.29
0.30
0.30
0.30
0.30
0.30
0.29
0.30

TRAMPA
°C
-43
-41
-38
-39
-41
-42
-42
-42
-43
-43
-43
-43
-44
-44
-43
-45
-45
-45
-44
-44
-42
-43
-45
-45
-45
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RESULTADOS

PRUEBA N2 1
Nmero de bandejas usadas 1
Area total de la capa de camarones 0.20 m?
Densidad de carga 7.69 Kg/m’
TIEMPO CAMBIOS DEL PERDIDA DE CONTENIDO DE FLUJO DE
PROGRAMADCR PESO HUMEDAD VAPCOR )
(min) (°C) (9) g.H,0/g.P.S.* Kg/h.-m?
0 130 2630 4,22 0
20 130 2560 3.98 1.05
40 130 2440 3.58 1.80
60 130 2332 3.21 1.62
80 130 2206 2.78 1.89
100 130 2097 2.41 1.64
120 130 1987 2.04 1.65
140 130 1877 1.66 1.65
160 95 1786 1.36 1.36
180 90 1701 1.07 1.28
200 90 1646 0.88 0.82
220 80 1595 0.71 0.76
240 80 1551 0.56 0.66
260 70 1517 0.44 0.51
280 60 1487 0.34 0.45
300 60 1464 0.26 0.34
320 50 1448 0.21 0.24
340 50 1435 0.16 0.20
360 50 1424 0.13 0.16
380 50 1416 0.10 0.12
400 50 1409 0.08 0.10
420 50 1405 0.06 0.06
440 50 1400 0.05 0.07
460 50 1397 0.04 0.04
480 50 1395 0.03 0.03
500 50 1394 0.02 0.02
Pérdida total de peso 1236.00 g.
Peso del producto liofilizado 302.00 g.
Humedad residual 2.44 %
Peso del Producto Seco 294.63 g.

* gramos de agua/gramos de producto seco



PRUEBA N¢ 2

Tipo de camardn

DATOS

Peso antes de la coccidn

Peso después de la coccidn
Peso después de la congelacidn
Temp. inicial del producto

Temp. inicial de las placas (programada)
Humedad inicial

Espesor de la capa

TIEMPO

(min.)

20

40

60

80
100
120
140
160
180
200
220
240
260
280
300
320
340
360
380
400
420
440
460
480
500

REGISTRADORES DE TEMPERATURA TENSION EN

1

(°C)
3

-20
=20
=20
-19
-19
-19
-18
-18
-17
-16
-15
-8
0
4
18
28
35
41
44
45
47
49
51
56

4

4
32
45
66
79
85
88
85
86
84
87
84
81
83
81
80
77
74
71
67
63
61
60
56

5

30
109
109
109
109
109
109
109
109

95

85

76

72

72

65

64

65

59

58

58

59

58

58

58

61.70 U
1778 g.
1596 gq.
1513 gq.
-20 ° C
110 °C

79.88 %

IA SUPERF.
(torr.)

0.30
0.30
0.31
0.31
0.31
0.31
0.30
0.30
0.31
0.30
0.30
0.30
0.31
0.29
0.30
0.30
0.29
0.30
0.30
0.30
0.30
0.30
0.29

14 mm.

TEMP. DE
LA TRAMPA
(°C)

-42
-41
-40
-4Q.
-38
-40
-42
-41
-41
-43
-43
-42
-42
-42
-42
-44
-45
-44
-43
-45
-45
-45
-45
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RESULTADOS

PRUEBA N2 2

Nimero de bandejas usadas 1 )
Area total de la capa de camarones 0.20 m
7.59

Densidad de carga .59 Kg/m*
TTEMPO CAMBIOS DEL PERDIDA DE CONTENIDO DE FLUJO DE
REGISTRADOR PESO HUMEDAD VAPOR
(min) (°C) (g.) g.H20/g.P.S. Kg/ .-m”
.0 110 2605 3.97 0
20 110 2533 3.73 1.08
40 110 2408 3.32 1.88
60 110 2290 2.94 1.77
80 110 2170 2.54 1.80
100 110 2053 2.16 1.76
120 110 1943 2.80 1.65
140 110 1833 2.43 1.65
160 95 1740 1.13 1.40
180 95 1662 0.87 1.17
200 95 1604 0.68 0.87
220 90 1553 0.51 0.76
240 90 1511 0.38 0.63
260 80 1479 0.27 0.48
280 70 1455 0.19 0.36
300 70 1437 0.13 0.27
320 60 1425 0.09 0.18
340 50 1417 0.07 0.12
360 50 1412 0.05 0.C8
380 50 1409 0.04 0.04
400 50 1406 0.03 0.04
420 50 1405 0.03 0.02
440 50 1404 0.02 0.02
460 50 1404 0.02 0
480
500
Pérdida total de peso 1201.00 g.
Peso del producto liofilizado 312.00 g.
Humedad Residual 2.42 3.

Peso del producto seco 304.45 g.
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DATOS

PRUEBA N2 3

Tipo de Camardn 61-70 U

Peso antes de la coccidn 4235.10 g.

Peso después de la coccidn 3059.50 g.

Peso después de la congelacidn 2829.00 g.

Temp. inicial del producto - 19 °C

Temp. inicial de la placa (programada) 130 °C

Humedad inicial 79.39 %

Espesor de la capa 14 mm.

TIEMPO REGISTRADORES DE TEMPERATURA TENSION EN TEMP. DE

(°C) LA SUPERF. 1A TRAMPA

(min) 1 2 3 4 5 (torr.) (°C)
0 -13 -17 =19 4 30 - —
20 -8 -18 -19 43 124 0.31 - 43
40 2 =14 -18 65 126 0.30 - 40
60 12 -13 -18 75 126 0.30 - 39
80 24 -11 -17 88 126 0.30 - 38
100 37 -9 -17 88 126 0.30 - 42
120 51 -7 -17 88 126 0.30 - 42
140 47 -7 =16 87 104 0.29 - 41
160 52 -6 -4 87 104 0.30 - 42
180 57 -3 4 88 100 0.29 - 43
200 60 0 8 87 92 0.29 - 43
220 63 4 11 83 82 0.30 - 43
240 66 12 15 80 74 0.30 - 45
260 67 24 21 77 68 0.29 - 44
280 65 39 32 72 65 0.30 - 45
300 63 47 43 70 60 0.30 - 43
320 60 51 48 66 57 0.30 - 42
340 57 54 50 62 54 0.29 - 45
360 55 54 50 60 53 0.30 - 44
380 53 52 49 57 51 0.30 - 45
400 50 50 48 55 49 0.29 - 45
420

440

460

480

500
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RESULTADOS

PRUERA N2 3
N@mero de bandejas usadas 2
Area total de la capa de camarones 0.4 m?
Densidad de carga 7.07 Kg/m?
TIEMPO CAMBIOS DEL PERDIDA CONTENIDO DE FLUJO DE
PROGRAMADCR DE PESO DE HUMEDAD VAPOR
(min) (°C) (g.) g.H,0/g.P.S. Kg./h-m?
0. 130 5013 3.85 0
20 130 4801 3.49 1.59
40 130 4531 3.03 2.02
60 130 4248 2.54 2.12
80 130 3974 2.07 2.06
100 130 3716 1.63 1.94
120 95 3470 1.21 1.84
140 95 3280 0.88 1.42
160 90 3134 0.63 1.10
180 80 3014 0.42 0.90
200 70 2925 0.27 0.67
220 60 2871 0.18 0.40
240 50 2834 0.11 0.28
260 50 2815 0.08 0.14
280 40 2802 0.06 0.10
300 40 2794 0.05 0.06
320 30 2789 0.04 0.04
340 25 2787 0.03 0.02
360 25 2785 0.03 0.02
380 25 2784 0.03 0.01
400 25 2784 0.03 0
420
440
460
480
500
Pérdida total de peso 2229.00 g.
Peso del producto liofilizado 600.00 g.
Humedad residual 2.87 %
Peso del producto seco 582.78 g.



PRUEBA N2 4

Tipo de Camardn
Peso antes de la coccidn

Peso después de la coccidn
Peso después de la congelacidn
Temp. inicial del producto
Temp. inicial de la placa ({programada)
Humedad inicial
Espesor de la capa

TIEMPO

(min)

20

40

60

80
100
120
140
160
180
200
220
240
260
280
300
320
340
360
380
400
420
440
460
480
500

1

-15
-10

20
32
45
50
54
57
59
57
59
58
57
56
55
55
54
55
54

DATOS

3

-20
-20
=20
-19
-19
-19
-18
=17
-12
-6
2

6
16
32
41
47
50
50
51
53
53

4

5
35
54
70
79
87
95
86
88
85
86
83
79
76
72
70
65
62
60
55
55

REGISTRADORES DE TEMPERATURA
(°C)

5

30
118
119
119
119
119
119
114
112
108
101

94

88

75

68

63

60

58

58

57

57

TENSION EN
LA SUPERF.
(torr.)

0.31
0.30
0.30
0.30
0.30
0.30
0.29
0.29
0.29
0.30
0.30
0.30
0.31
0.29
0.29
0.29
0.30
0.30
0.30
0.30

61-70 U
4182 gq.
3041 gq.
2798 g.
=20 °C
120 °C
79.84 %
14 mm
TEMP. DE
IA TRAMPA
(°C)
- 40
- 40
- 43
- 39
- 41
- 43
- 43
~ 42
- 41
~ 43
- 43
- 44
- 44
- 44
- 45
- 43
- 44
- 45
- 45
- 45

164
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RESULTADOS

PRUEBA N2 4

NGmero de bandejas usadas 2
Area total de la capa de camarones 0.4 m?
7.0

Densidad de carga .00 Kg/m?
TIEMPO CAMBIOS DEL PERDIDA CONTENIDO DE FLUJO DE
PROGRAMADOR DE PESO DE HUMEDAD VAPOR
(min) (°QC) (g.) g.H,0/g.P.S. Kg./h.-m?
0 120 4982 3.96 0
20 120 4770 3.60 1.59
40 120 4510 3.13 1.95
60 120 4234 2.64 2.07
80 120 3965 2.16 2.02
100 120 3708 1.70 1.93
120 120 3459 1.26 1.87
140 100 3271 0.93 1.41
160 90 3124 0.67 1.10
180 80 3001 0.45 0.92
200 70 2908 0.29 0.68
220 60 2854 0.19 0.41
240 50 2816 0.12 0.29
260 40 2797 0.09 0.15
280 40 2784 0.06 0.11
300 30 2776 0.05 0.06
320 25 2770 0.04 0.05
340 25 2766 0.03 0.03
360 25 2763 0.03 0.02
380 25 2762 0.02 0.01
400 25 2762 0.02 0.00
420
440
460
480
500
Pérdida total de peso 2220.00 g.
Peso del producto liofilizado 578.00 g.
Humedad residual 2.46
Peso del producto seco 563.80 g.
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COMENTARIOS GENERALES ACERCA DE LAS CURVAS OBTENIDAS

Con los datos obtenidos durante cada una de las pruebas
experimentales se graficaron: temperaturas, tensidn de

vapor, humedad e intensidad del flujo de vapor en fun-

ciébn del tiempo, habié&ndose obtenido las curvas mostra-
das en las Figuras 6.l.a, 6.1.b, 6.2.a, 6.2.b, 6.3.a,

6.3.b, 6.4.a y 6.4.b, de las cuales podemos extraer

los siguientes comentarios:

6.4.1 Temperatura de la Superficie del Producto

Como se indicd en la seccibn 5.4, la temperatura
maxima admisible (o de desnaturalizacidn) para
el camardn fue asumida igual a 60°C, sin embargo
debido a las dificultades que se presentaron para
controlarla, cada una de las pruebas presentd va-
riaciones comprendidas entre unos 55 y 65°C, ha-
biéndose logrado determinar en la Prueba N2 3,

qué temperaturas mayores a los 60°C para la super-
ficie del producto provocaban trastornos en la ca-
lidad del camardn, especialmente en su coloracidn,

tal como se puede apreciar en las fotos6.3a y 6.3b.
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TEMPERATURA DEL CENTRQ DEL PRODUCTO

A partir de las curvas experimentales se estable-
cid que toda la capa congelada permanecia a tempe-
ratura constante hasta terminar la primera fase de

secado o periodo de sublimacidn.

Durante las pruebas se trabajd con temperaturas de
la capa congelada comprendidas entre =14 y -20°C,
habiéndose determinado que al trabajar con tempe -
raturas del orden de los -20°C se produjeron ci-
clos m&s cortos de secado (Pruebas 2, 3 y 4),mien-
tras que temperaturas mayores a -15°C alargaron no-

tablemente el ciclo de secado.

TEMPERATURA DEL FONDO DEL PRODUCTO

La temperatura del fondo del producto fue en rea-
lidad indicativa de la temperatura de la superfi-
cie de las bandejas y en todas las pruebas ésta

alcanzd entre 85 y 95°C durante la primera fase

de secado, con lo cual se establecid que se produ-
cfa un importante aporte de calor de las bandejas
calentadas por radiacidén desde las placas de ca-

lefaccidén hacia la capa de camarones. Por esta
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razén la mayoria de los trabajos de investigacidn
sobre el ciclo de liofilizacidén han determinado
que al llegar el frente de sublimacidn al centro
del producto (en nuestro caso, al centro de la ca-
pa de camarones) se produce toda la sublimacidn
del hielo; es decir, se pudo asumir que el flujo
total de vapor se produciria por partes iguales
en los dos frentes de sublimacidén, asi como tam-
bién el flujo de calor desde la superficie hacia

el interior de la capa.

TEMPERATURA DE LAS PLACAS DE CALEFACCION

Es evidente que mientras mavor fuera esta tempera-
tura, mayor seria el calcr transmitido al frente
de sublimacidén o interfase y por tanto se obten -
dria una mds rdpida sublimacidn del hielo. Sin
embargo, al estar limitada la temperatura de la
superficie por la temperatura madxima admisible

(Ty =60°C), obligd a variar la temperatura de 1las
placas con el fin de mantener el control de 1la
temperatura de la superficie de la capa de cama-

rones.

Durante las pruebas se constatd que la tempera -
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tura de las placas podia mantenerse constante du-
rante casi todo el perfiodo de sublimacidn, por
esta razdn se programd esta temperatura desde el

inicio de éstas.

Se trabajd con temperaturas iniciales comprendi -
das entre 100 y 130°C, habiéndose determinado que
una temperatura inicial (para el periodo de subli-
macidn) de 120°C permitia controlar adecuadamente
la temperatura de la superficie de la capa (Prue-
ba N2 4). Temperaturas mds altas hacfian dificil
este control, tal como en el caso de la Prueba N2 3,
en que se trabajd con una temperatura de 130°C.

Por el contrario temperaturas menores a los 120°C
facilitaban el control de la temperatura de la su-

perficie pero alargaban el ciclo de secado.

TEMPERATURA DE LA TRAMPA DE VAPOR

Es necesario indicar que por las caracteristicas
del liofilizador no se podia influir sobre 1la
temperatura de la trampa de vapor, ya que &sta
era funcién dependiente de las caracteristicas
propias del equipo de refrigeracidén. En nuestro

caso, el evaporador del equipo de refrigeracidn
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(o trampa de vapor del liofilizador), trabajaba

a temperaturas del orden de -45°C.

Fue importante determinar la minima tensidn del
vapor sobre la superficie de la capa de camarones
a la que se podia trabajar, la misma que dependia
de la temperatura a la que se encontraba la tram-
pa de vapor. Para ésto, si se considera que 1la
mds alta temperatura de la trampa fue de -38°C,
la tensién del vapor sobre la superficie de la
trampa (Pp) a esta temperatura, por la ecuacidn
3.48, seria:

-2744.807
logio Pp = 38 + 273 + 10.702

Pp = 0.11 torr.

Es decir, la presidn en la cdmara de secado no
podia ser menor a este valor en ningln momento
del ciclo, yva que de lo contrario no se produci-
ria la condensacidén del vapor de agug producto
de la sublimacidén del hielo de la capa congelada

o de la desorcidn.
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6.4.6 TENSION DEL VAPOR DE AGUA SOBRE EL HIELO

Se habfa indicado que para obtener la mdxima in-
tensidad de flujo de vapor era necesario que la
presidén en la cdmara de secado sea el 50% de la
tensidn del vapor de agua sobre el hielo (Pf),

tal como se explicd en la seccidén 3.5.1.

Usando la ecuacidn 3.48 y considerando que la tem-
peratura de la capa congelada (Tf) permanecia ca-
si constante durante el periodo de sublimacidn se
calcularon los valores de Pf con los que se tra -

bajd en cada una de las pruebas reportadas.

Tf Pf 50% Pf

(°C) (torr.) (torr.)
Prueba N2 1 - 14 1.27 0.64
Prueba N2 2 - 20 0.71 0.36
Prueba N¢ 3 - 19 0.79 0.39
Prueba N2 4 - 20 0.71 0.36

De acuerdo con estos valores, una presidén en la
cdmara de secado de 0.36 torr. o menos era sufi-
ciente para mantener mdximas intensidades de

flujo de vapor, si se considera solo la influen-
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cia de este parametro en cada una de las pruekas.

-

HUMEDAD DEL PRODUCTO DURANTE LA LIOFILIZACION

Las curvas de humedad para cada una de las pruebas
indican que el mayor porcentaje del agua presente
al inicio del ciclo fue eliminada durante la pri-
mera fase de secado (o periodo de sublimacidn).
Para apreciar méds claramente estos resultados se
calculd el porcentaje de agua que se elimind duran-
te cada una de las fases de secado usando la si-

guiente relacidn:

% de agua eliminada = 2 x 100 Ec. 6.6

donde: AW Rrdida de Peso

WA Peso del agua eliminada del producto

durante el ciclo.

Para la primera fase de secado se tomb el valor

de AW desde el inicio del ciclo hasta el momento
en que la temperatura del centro de la capa fue
alrededor de 0°C; es decir, hasta que la capa con-
gelada fue eliminada del producto. Para la segun-
da fase de secado se calculd el valor de AW desde

el final de la primera fase de secado hasta la fi-
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nalizacidén del ciclo.

Tomando en consideracién este andlisis se dividid

cada ciclo de secado en la siguiente forma:

SUBLIMACION DESOCRCION .

(minutos) (minutos)
Prueba N¢ 1 De 0 a 200 De 200 a 500
Prueba N¢ 2 De 0 a 240 De 240 a 460
Prueba N¢ 3 De 0 a 180 De 180 a 400
Prueba N2 4 De 0 a 200 De 200 a 400

A continuacidn se indican los porcentajes de agua
que se eliminaron en las dos fases de secado en

cada una de las pruebas.

Agua eliminada del producto

Durante la Sublimacién| Durante la Desorcidn
3 3
Prueba N2 1 79.61 20.39
Prueba N2 2 91.09 8.91
Prueba N 3 89.68 10.32
Prueba N2 4 93.42 6.58

6.5 DATOS COMPLEMENTARIOS

Adicionalmente a los datos analizados para cada una de



las pruebas se controlaron otros parédmetros que tienen
influencia sobre el ciclo de liofilizacién. Entre és -

tos tenemos:

a) Densidad de Carga.- En cada una de las pruebas las

pérdidas de peso durante la coccidn y la congelacidn
no eran constantes, por esta razén se produjeron di-
ferencias en la densidad de carga al iniciarse el

ciclo de liofilizacibn, tal como se indica a conti-

nuacidn:
Densidad de Carga
Kg/m?
Prueba N2 1 7.69
Prueba N2 2 7.59
Prueba N2 3 7.07
Prueba N2 4 7.00

La variacidén méxima de este parametro en las pruebas
reportadas fue de alredor del 5%, variacidn que no
influencid significativamente sobre el tiempo total
de secado, ya que de acuerdo con el trabajo reporta-
do por Flores, Mird Pinaga y Primo: "Criodesecacidn
de Alimentos Infantiles" (6), la influencia de este

pardmetro no es importante para variaciones menores

al 30%.
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b) Humedad Residual.- La humedad residual alcanzada por

el camardn al terminar el ciclo de liofilizacidn de-
pendia, entre otros factores, de la temperatura a la
que se efectuaba la desorcidn y del tiempo que tarda-

ba la misma.

Se did por terminadas las pruebas cuando luego de
dos tomas sucesivas de datos (cada 20 min.) no se
eliminaba por lo menos 1 gramo de agua de la capa de

camarones.

A continuacidn se muestran los valores obtenidos

para la humedad residual en cada una de las pruebas

reportadas.
Humedad Residual
%
Prueba N2 1 2.44
Prueba N2 2 2.42
Prueba N2 3 2.87
Prueba N2 4 2.46

Valores de humedad residual inferiores a éstos ha -
brian alargado notablemente el ciclo de secado, y
en vista de que el camardén de exportacidn no requie-

re de mds de 2 meses para estar en manos del consu -



c)

d)
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midor (Manual de la Crianza del Camardn (2)), se con-
siderd que estos valores eran suficientes para con -

servar el camardn con Sptima calidad.

Espesor de la Capa.- En vista de la influencia que

tiene esta parémetro en la transferencia de calor
por conduccidn (Ecuacidén 3.11), se escogid las prue-
bas que tenian similares espesores de la capa para

el andlisics experimental.
Para el caso de las 4 pruebas reportadas se tuvo un
espesor de la capa de camarones de aproximadamente

1.4 cm. en cada una de ellas.

Intensidad del Flujo de Vapor.- Un dato importante

es el valor de la intensidad méxima alcanzada duran-
te el ciclo de liofilizacidn, el mismo que permitid
tener una idea de las ventajas que se lograron con
cada uno de los perfiles de temperatura usados en

las pruebas. Veamos estos valores:

Intensidad M&xima

Kg/h.-m?
Prueba N2 1 1.89
Prueba N2 2 1.88
Prueba N¢ 3 2.12

Prueba N¢ 4 2.07
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De acuerdo con estos dates, es evidente la influen-
cia que tuvo la temperatura de las placas de calefac-
cidbn sobre la intensidad del flujo de vapor durante
el ciclo de licfilizacidn; sin embargo, debe mencio-
narse que la temperatura de la capa congelada fue
otro pardmetro gue afectd notablemente la intensidad

del flujo durante cada una de las pruebas.

e) Rendimiento.~- En liofilizacidén se define el rendi -

miento como: "La cantidad de producto seco (en kilo-
gramos) obtenida por unidad de tiempo {en horas) y

de superficie (en metros cuadrados) durante un ciclo".

A continuacidn se muestran los rendimientos obtenidos

en las cuatro pruebas reportadas:

Rendimiento

Kg./h-m?
Prueba N2 1 0.177
Prueba N2 2 0.199
Prueba N¢ 3 0.218
Prueba N¢ 4 0.211

Para tener una idea ma&s clara de los rendimientos
obtenidos, comparemos estos resultados con los obte-

nidos por Flores, Mird, Pinaga y Primo en su trabaijo
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"Criodesecacidén de Alimentos Infantiles (6)". Ellos
trabajaron con alimentos a base de frutas, verduras,
carne y pescado, con similares condiciones de pre -

sidn, temperatura y densidad de carga usadas en este
estudio, variando sdlo la temperatura de las placas,

las mismas gue las mantenfan constantes durante todo

el ciclo.

TABLA 6.1

"RENDIMIENTO DEL CICLO DE LIQFILIZACION DE ALIMENTOS INFANTILES

ALIMENTO Y DENSIDAD DE CARGA

Temperaturas FRUTA VERDURAS CARNE PESCADO
_ de las 7.0 Kg/m? 5.7 Kg/m*> 6.3 Kg/m* 6.6Kg/nt
Placas (°C)

40 0.228 —_— 0.077 0.074

60 0.329 0.100 0.114 0.095

80 0.342 0.105 0.138 0.128

100 0.461 0.152 0.187 0.168

FUENTE: Criodesecacién de Alimentos Infantiles. Inst. Interna-
cional de Frio. 1974. 74-1224.

Como se ve, los rendimientos obtenidos para el cama-
rén fueron satisfactorios si los comparamos con 1los
obtenidos para alimentos infantiles a base de verdu-
ras, carne o pescado (Tabla 6.1). Esto implica 1la

posibilidad de que la produccidn a nivel industrial
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de camardn liofilizado en nuestr~ ~=dl0 sea una rea-

lidad.

>.6 REAJUSTE DE CURVAS

Bidsicamente en esta seccidn se selecciond la prueba ex-
perimental en la que se obtuvieron los mejores resulta-
dos en lo que respecta a los perfiles de temperatura

durante el ciclo de liofilizacién.

Se habfa indicado al inicio de este cstudio que la lio-
filizacidn era un costoso proceso dc conservacidn, tan-
to por los equipos que se usan como por el consumo de
energia que se necesita durante el mismo, por esta ra-
z6n, la obtencidén de ciclos lo md&s cortos posible usan-
do la menor cantidad de energia, fuc cl objetivo princi-
pal de este estudio. En base a &sto y considerando el
andlisis realizado a partir de los resultados que se
obtuvieron en cada una de las prucbas se considerd que
en la Prueba N® 4 se logrd, entre otrvas, las siguientes

ventajas:

- Un corto ciclo de secado (400 min.)
- Un consumo medio de energia calovirica (temperatura

inicial de las Placas: 120°C).
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- El mejor control de las temperaturas de la superficie
y del centro de la capa de camarones.
- Alta intensidad del flujo de vapor

- Baja humedad residual (2.46%).

Podemos decir entonces que en esta prueba se lograron
los principales objetivos de este estudio, razdn por la
cual se selecciond las curvas de temperatura obtenidas
en esta prueba como las mds aconsejadas para liofilizar

el camardn tipo: 61-70 U.

CONSIDERACIONES ACERCA DEL CICLO EXPERIMENTAL DE LA LIO-

FILIZACION DEL CAMARON

Las pruebas realizadas durante este estudio permitie -
ron formular algunas consideraciones importantes acerca

de la liofilizacidén del camardn.

a) Tratamiento.- En lo que respecta a la coccidn dada

al camardn antes de la liofilizacidén en si, es impor-
tante anotar que durante la misma se producia una
elevada pérdida de peso (alrededor del 20%), consti-
tuyendo gran parte de esta pérdida al desprendimien-
to de carne del camardn. En la parte final de este

estudio se dan algunas recomendaciones al respecto.
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b) Temperatura Inicijial.- Fue indispensable tener una

temperatura de congelacidén del camardn no mayor de
-18°C para obtener altas intensidades de flujo de

vapor y por tanto cortos ciclos de secado.

c) Temperatura de las Placas.- Elevadas temperaturas

de las placas al inicio del ciclo de liofilizacidn
(125°C o mds) producia la acumulacién del calor en
la cémara de secado, el mismo que era dificil de di-
sipar, razdén por la cual no se podia controlar debi-
damente la temperatura de la capa de camarones, es-

pecialmente la de la superficie.

d) Temperatura de la Superficie.- Temperaturas de la

capa seca superiores a los 60°C producian notables

deterioros en la calidad del camardn liofilizado.

e) Duracidn del Ciclo.- Ciclos de 400 min. (6.7 horas)

para camardn 61-70 U fueron suficientes, con los
perfiles de temperaturas obtenidos en la Prueba N¢
4, para obtener un producto liofilizado con una hu-
medad residual inferior al 2.5%, por lo mencs a ni-

vel de laboratorio.



CAPITULO VII

ESTUDIO COMPARATIVO TEORICO-EXPERIMENTAL

7.1 DETERMINACION ANALITICA DEL TRABAJO EXPERIMENTAL DESARRO-

LLADO.

El trabajo experimental bdsicamente consistid en deter-
minar perfiles de temperatura con los que se_ liofilizd
el camardn en el menor tiempo posible y con el menor
consumo de energia, manteniéndose mds o menos constan -
tes pardmetros como: Densidad de Carga, Espesor de 1la
Capa, Presidn de la Camara de Secado, etc., es asi co-
mo en el capitulo anterior luego de analizar los resul-
tados obtenidos durante cada una de las pruebas experi-
mentales, se considerd que la prueba N2 4 satisfacia
las condiciones bdsicas para tener un eficiente ciclo
de liofilizacidn, por esta razdn y por lo tedioso que
resultaria realizar cdlculos similares para todas las
pruebas, se usaron los datos y resultados experimenta-
les de la Prueba N2 4 para los cdlculos tebricos que

se efectuaron en este capitulo.



Primeramente debe recordarse que por las caracteristicas
propias del equipo se asumid que la transferencia de ca-
lor desde las placas hasta la capa de camarones se produ-
ce por radiacidn (Seccidn 4.1.2). Asi mismo se pudo
constatar que la temperatura de la superficie de la ca-
pa tardd entre 180 y 200 min. en alcanzar su valor mini-
mo (60°C), por esta razdn no se asumid que esta tempera-
tura era alcanzada instantanedmente, tal como lo sugie-

ren algunos trabajos tedricos sobre el proceso de lio -

filizacidn.

En términos generales las pruebas experimentales indica-
ron que el ciclo de liofilizacidn del camardn cumplia
con las caracteristicas generales de la mayoria de los
ciclos reportados en la informacidn bibliogrdfica con -
sultada, por lo tanto, las siguientes hipdtesis se con-

sideraron valederas:

- Que la temperatura de las placas permanecia constante
durante la primera fase de secado.

- Que la temperatura de la capa congelada de camarones
permanecia constante hasta eliminar todo el hielo
contenido por la misma.

- Que la temperatura médxima admisible para el camardn
(60°C) se alcanzd al final del primer periodo de se-

cado.
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- Que esta temperatura fue mantenida constante durante
todo el segundo periodo de secado.

- Que la temperatura de la capa de camarones comenzd a
aumentar al final del primer periodo de secado desde
T¢ hasta TMm.

- Que se producian dos frentes de sublimacidn debido
al aporte de calor desde las bandejas hacia la capa

de camarones por las razones explicadas en el capitu-

lo anterior.

Veamos ahora la variacidén y cédlculo tedrico de algunos

pardmetros importantes del ciclo de liofilizacién.

VARIACION DEL FRENTE DE SUBLIMACION O INTERFASE

Para determinar la variacidn tedrica del frente de su-
blimacidén se pudo usar las ecuaciones 3.9 y 3.11, las
mismas que fueron resultantes del balance de energia
en la interfase y en la superficie de la capa de cama-
rones respectivamente. La correlacidén 3.33 determina-
da por Dyer y Sunderland (19), también obtenida a par-
tir del balance de energia en la interfase, se pudo

usar con este propdsito.

Si se analiza la ecuacidn 3.11 vemos que ésta conside-

raba el calor emitido por radiacidn desde las placas
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de calefaccidn, el mismo que era transferido al produc-
to en un porcentaje dado por el valor de la emisividad
o emitancia total (e€), valor que tendria que ser asumi-
do, tal como se explicd en la seccidn 5.4. Asi mismo,
tanto la ecuacidén 3.11 como la correlaciéh 3.33 eran
funcidén (entre otros paré&metros) de la conductividad
térmica K, cuyo valor aproximado seria el determinado

en el Apéndice de este estudio.

Se pudo también usar la ecuacidn 3.9 para determinar

la posicidn del frente de sublimacidn, sin embargo, Le-

rici y Pallota (16) en su trabajo experimental consiguie-
ron resultados razonables usando el principio de que el
espesor de la capa seca era proporcional a la cantidad

de agua sublimada del producto, es decir:

Z = Wi Ec. 7.1

Donde: Wi = Peso total del agua eliminada del produc-
to durante la primera fase de secado (pe-
riodo de sublimacidn).

L = Espesor de la capa de camarones.

En vista que durante el proceso se tuvieron dos frentes
de sublimacidn se considerd que la sublimacidén del hie-

lo se producia en partes iguales por los dos frentes,
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por tanto la relacidn 7.1 tenfa que ser escrita en la

siguiente forma:

1/2 AW x 1/2 L
1/2 Wi Ec. 7.2

De donde se tiene:

_ AW x L
Z Wi Ec. 7.3
A continuacién se muestra un ejemplo de la aplicacidn
de esta relacidédn con los datos tomados de la Prueba

N2 4 para t = 20 min.

DATOS
AW = 0.212 Kg.
Wi = 2.074 Kg.

L = 1.40 cm.
CALCULO

7 = 0.212 x 1.4

Z = 0.072 cm.

Los valores de Wi y de L son constantes para todos los

valores de Z que se calcularon.

En igual forma se procedid con todos los otros datos
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de la Prueba N2 4 y los resultados fueron tabulados

en la Tabla 7.1.

A continuacidén se analizan los resultados obtenidos,
debiéndose recordar que el valor de Wi usado para cal-
cular la variacidén del frente de sublimacidn fue toma-
do de acuerdo con los resultados experimentales que se
obtuvieron en la Prueba N2 4 en la que se considerd

que la primera fase de secado (o periodo de sublimacidn)
tuvo un tiempo de duracidn de aproximadamente 200 min.,
ya que después de este tiempo se tuvo muy bajos flujos
de vapor dando paso a la segunda fase de secado (o pe-
riodo de desorcidn), tal como se explicd en el capitu-

lo anterior.

Si tomamos en cuenta que el espesor de la capa de cama-
rones fue de aproximadamente 1.4 cm, y que la curva C
de la Fig. 6.4a describe la variacidn de la temperatu-
ra del centro de la capa, es decir, a 0.70 cm. de 1la
superficie del producto, podemos darnos cuenta que los
resultados descritos en la Tabla 7.1 guardan relacidn
con los resultados experimentales obtenidos en la Prue-
ba N2 4, asi se puede decir que alrededor de los 160
min, de haberse iniciado el ciclo el frente de subli-
macién se encontraba a aproximadamente 0.60 cm. de la

superficie del producto, de acuerdo con el valor obte-
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PRUEBA N¢ 4

VARIACION DEL FRENTE DE SUBLIMACION O INTERFASE

TIEMPO Ts Aw yA
min. °C Kg cm.
20 -10 0.212 0.072
40 1 0.472 0.158
60 9 0.748 0.252
80 20 1.017 0.343
100 32 1.274 0.430
120 45 1.523 0.514
140 50 1.711 0.577
160 54 1.858 0.627
180 57 1.981 0.668
200 59 2.074 0.700

NOTA: ILos valores de Tg fueron los obtenidos experimentalmente durante la fase de
sublimacidn.

L6T
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nido con la relacidén 7.1, mientras que de acuerdo con
la Curva C de la Fig. 6.4a en este mismo tiempo comenzd
a aumentar la temperatura del centro del producto, 1lo
gque nos indica que el hielo casi desaparecid del pro -

ducto.

Podemos decir entonces que alrededor de los 200 min.
se produjo toda la sublimacidn del hielo, ya que de
acuerdo con el valor de Z tabulado en la Tabla 7.1, a
los 200 min. de haberse iniciado el ciclo se tuvo:

Z = 0.70 cm, es decir, el frente de sublimacidn 1llegd
al centro del producto, tanto de arriba hacia abajo
como de abajo hacia arriba de la capa de camarones ,
concordando ésto con la elevacibn brusca de la tempe-
ratura del centro del producto luego de los 200 min,
de haberse iniciado el ciclo, tal como se observa en

la curva C de la Fig. 6.4a.

Analicemos ahora la Fig. 7.1 en la que se muestra la
variacidén de la temperatura de la superficie en fun -

cibén de la posicidn de la interfase.

Como se puede ver, la temperatura de la superficie al-
canzd el valor mdximo admisible (60°C) cuando el frente
de sublimacidén estaba aproximadamente a 0.70 cm, de la

superficie de la capa de camarones, se puede decir en-
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tonces que cuando el frente de sublimacidn llegd a los
0.70 cm., se tenia el valor de Zy (Posicidén del frente
de sublimacidén a la que se alcanzd el valor de la tem-
peratura mdxima admisible Ty), valor que fue usado pa-
ra calcular la variacidn tedrica de la temperatura de

la superficie y el tiempo total de secado.

Es importante anotar el hecho de que durante los prime-
ros minutos el frente de sublimacidn retrocedia més ra-
pidamente que en la parte final de la primera fase de
secado debido al alto flujo de vapor que se producia,
ésto nos indica la gran dificultad que tenia el flujo
de vapor al atravesar la capa seca mientras ésta aumen-
taba de espesor, asi como también la resistencia a la
transferencia de calor por conduccidén, tal como se ex-

plica a continuacidn:

VARIACION TEORICA DE LA TEMPERATURA DE LA SUPERFICIE

DEL PRODUCTO

Se habfa indicado en el Capitulo III que la temperatu-
ra de la superficie de la capa de camarones variaba
durante la primera fase de secado hasta alcanzar la

temperatura médxima admisible (60°C).

El comportamiento real de la temperatura de la super -
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ficie durante el ciclo ya es conocido y en el caso es-
pecifico de la prueba N® 4 este comportamiento tuvo la
forma de la Curva B de la Fig. 6.4a. Ahora bien, algu-
nas de las ecuaciones del Capitulo III permiten deter -
minar tedricamente el comportamiento de la temperatura
de la superficie a medida que avanza el ciclo, entre
éstas tenemos la Ecuacidn 3.11 a partir de la cual se
puede calcular Tg en funcidn del espesor de la capa
seca, asumiendo que Ty y Tf permanecen constantes, 1lo
cual, seglin los resultados experimentales obtenidos,

si se cumplia para casi toda la primera fase de secado.

También la distribucidn lineal de temperatura asumida
por Cho y Sunderland (4), Ecuacidn 3.20, permite deter-
minar la variacidn tebrica de la temperatura de la su-
perficie Tg si en esta hacemos x = 0. Como se habia
indicado, esta distribucidn de temperatura fue compro-
bada experimentalmente usando varios productos, tales
como: carnes de res, de pavo, etc, habiéndose obtenido

resultados satisfactorios.

En nuestro caso, se usd la ecuacidn 3.20 para determi-
nar la variacidén tedrica de Tg, la misma que era fun -
cibén de la posicidn del frente de sublimacidn, por lo
que se tomaron los valores obtenidos en la seccidn an-

terior. Es importante anotar que esta ecuacidén consi-



202

deraba un coeficiente global de transferencia de calor
para varias posiciones del frente de sublimacidn lo que

influydé favorablemente en los resultados obtenidos.

Haciendo x = 0 en la distribucidn lineal de la tempera-

tura en la capa seca recomendada por Cho y Sunderland

se tiene:
T =Tg = Tf - BZ Ec. 7.4

Se debe recordar que para usar la ecuacidn 7.4 era ne-
cesario conocer el valor de la conductividad térmica;

por esta razdn se tomb el valor determinado en el Apén-

dice de este estudio.

Veamos un ejemplo del Cdlculo de Tgs usando los datos

de la Prueba N2 4 para Z = 0.072 cm. (Tabla 7.1)

DATOS :
Ty = 120°C = 393°K
TEf = -20°C = 253°K

™M = 60°C = 333°K

€ = 0.74 (Emitancia o Emisividad total)
o = 4.93 x 107 °Kcal/h-m?-°K"

K = 4.20 x 10"?Kcal/h-m °K

ZM = 0.700 cm = 0.700 x 10™% m.

Z = 0.072 cm = 0.072 x 107%? m



NOTA: El valor de Zy fue asumido en funcién del andli-

sis realizado en la Seccidn 7.2.

CALCULO:

Usando las ecuaciones: 3.24, 3.23, 3.22, y 3.21 se tie-

ne:
hg
hs
he
he
hm
hy

Cy

0.74 x (4.93 x 10”°% x (393 + 2532) x (393 + 253)
5.15 Kcal/h-m -°K

4 x 0.74 x (4.93 x 107°) x 393°

8.86 Kcal/h-m -°K

0.74 x (4.93 x 10~%) x (393% + 33%) x (393 + 333)
7.03 Kcal/h-m - °K

5.15 7.03 - 8.86

-2
§.86 X 5.15 ~ 7.03 * (0-70 x 1077

3.96 x 107 °%m

0.113 h-m’ -°K/Kcal.

0.70 x 10772 « 7.03 - 8.86
8.86 5.15 - 7.03

7.70 x 10™"* h-m®-°K/Kesal

0.072 x 1072 + 3.96 x 1073 o
0.113 x (0.072 x 10-2) + 7.70 x 10 °

5.50 Kcal/h-m? °K

5.50 x (253 - 393)
4,20 x 10°° + 5.50 x (0.072 x 10~ %)

-16761.63 °K/m
253 - (-16761.63) x (0.072 x 1077)

265.07°K = -8°C
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Tanto los valores de hg, heo y hy como los valores de
Ci, C2 y Cs permanecian constantes para cualquier valor
de Z ya que a su vez estos datos eran funcibén de otras

constantes: Ty, Tf, TM, ZM, Oy € , entonces para todos

los valores de Z calculados se tuvo que:

hs = 5.15 Kcal/h-m°-°K

h, = 8.86 Kcal/h-m -°K
hy = 7.03 Kcal/h-m°-°K
Ci1 = 3.96 x 10" °nm

C, = 0.113 h.-m°-°K/Kcal

C, 7.70 x 10~ " h.-m*-°K/Kcal

Los resultados obtenidos para los otros valores de 2

estidn tabulados en la Tabla 7.2.

Se compararon estos resultados con los obtenidos expe-
rimentalmente en la Prueba N2 4, para ésto se grafica-
ron juntas las variaciones tedrica y experimental de

la temperatura de la superficie de la capa de camaro -

nes Tg (Fig. 7.2).

La curva tebrica tiene gran similitud con la obtenida
experimentalmente a partir de los datos tomados duran-
te la prueba, notdndose que las mayores diferencias se

produjeron entre los 40 y los 100 min, iniciales del



TIEMPO
min

20
40
60
80
100
120
140
160
180

200

VARIACION TEORICA DE LA TEMPERATURA DE LA SUPERFICIE Tg*

TABLA 7.2

PRUEBA N2 4

cm

0.072
0.158
0.252
0.343
0.430
0.514
0.577
0.627
0.668

0.700

h
Kcal/h-m?-°K

5.50
5.85
6.15

6.39

B
°K/m

-16761.63
-15974.77
-14973.80
-13996.34
-13108.84
-12314.58
-11762.36
-11350.35
-10878.01

-10788.87

Ts* = Variacibén Tedrica de la Temperatura de la Superficie de la Capa

°oH
Qun

18
28
36
43
48
51
55

56

S0¢
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ciclo, precisamente en los momentos en que se produje-
ron altas intensidades de flujo y por tanto una mayor
transferencia de calor por conduccidn a través de la
capa seca, lo que de algln modo justificd las diferen-
cias entre los datos experimentales y los valores ted-

ricos determinados por la Ecuacidn 7.4.

Sin embargo, en lo que se refiere al hecho en si del
desarrollo del ciclo durante la primera fase de secado
vemos que tanto la curva tedrica como la experimental
coinciden en alcanzar la temperatura mdxima admisible
para el camardn (aproximadamente 60°C) a los 200 min,
de haberse iniciado el ciclo, ademds, la curva tedrica
indica que luego de lcs primeros 120 min, la temperatu-
ra de la superficie comenzd a aumentar muy lentamente
mientras se aproximaba a los 60°C, disminuyendc también
el calor por conduccidn debido a la elevacidén de 1la
temperatura del centro de la capa de camarones en 1la
que el hielo casi fue eliminado a esta altura del ci-
clo, tal como lo indican los resultados experimentales

obtenidos durante la prueba.

En términos generales se puede decir que la distribu-
cibén lineal de temperatura asumida por Cho y Sunder -
land para la capa seca puede ser usada para el camardn

con el objeto de determinar con un aceptable grado de
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exactitud la variacidn de la temperatura de la superfi-
cie durante la primera fase de secado, con lo cual se
reduciria considerablemente el nlmero de pruebas expe-
rimentales para obtener perfiles Optimos de temperatu-

ra durante el ciclo de liofiliz5cidn

CALCULO DE LA TRANSFERENCIA DE CALOR EN EL PRODUCTO

Como se pudo constatar en el Capitulo VI, una vez que
se iniciaba la sublimacidén del hielo de la capa conge-
lada se iniciaba también el descenso del frente de
sublimacidén hacia el interior del camardén provocando
la presencia de dos zonas claramente distinguidas las
mismas que eran la capa seca y la capa congelada (Ver
el Modelo de la Fig. 3.2). LOgicamente la sublimacidn
del hielo producia la elevacidn de la temperatura de
la capa seca de camarones, lo que a su vez producia

un diferencial de temperatura desde la superficie de
la capa hasta el frente de sublimacidn dando lugar a

la transferencia de calor por conduccidn a través de

la capa seca.

El calor transmitido por conduccidén en el camardn pro-

porcionaba:

a) La energia necesaria para la sublimacidén del hielo, y



b) El calor sensible necesario para elevar la tempera-

tura.

Del andlisis de las pruebas experimentales y de los re-
sultadcs obtenidos en la seccidn anterior quedd demos -
trado el hecho de que a medida que avanzaba el proceso
disminuia la cantidad de agua eliminada del producto
debido a la dificultad que tenia el vapor para atrave-
sar la capa seca y a que ésta se volvia cada vez més
aislante al calor disminuyendo el valor de la conducti-
vidad térmica, tal como se constatd al calcular el va-

lor de este pardmetro en el apéndice de este estudio.

Ahora bien, para calcular el calor transmitido por con-
duccibén a través de la capa seca se considerd la dis -

tribucidn lineal de temperatura asumida por Cho y Sun -
derland (Ecuacidén 3.20) y el balance de energia en la

interfase dado por la ecuacidn 3.9, a partir de las

cuéles se tuvo que:

K 9[Tf + B(x - Z)] _ -APHg az
% 5 x 3t Ec. 7.5

Para el caso de la distribucidn lineal de temperatura
de la capa seca la derivada parcial de esta ecuacidn
puede ser puesta como derivada total, mientras que:

Ap(dz/dt) sabemos que es la intensidad del flujo de va-
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por, se puede decir entcnces que:

Kd4d[T + B8(x - z)] _ Jn x Hg
dx 2

de donde se tiene que:

KB = - _—anx -———-HS EC. 7.

~J

NOTA: Debe recordarse que en base al andlisis experimen-
tal se considerd que el flujo de vapor se producia
por los dos frentes de sublimacidén en partes igua-
les, es decir, para los calculos se usaron la mi-
tad de los valcres de Jn, tal como se indica en

las ecuaciones 75, 7.6 y 7.7.

Para los célculos se usd la ecuacidn 7.7 y los gradien-
tes de temperatura determinados en la Seccidén 7.3, asi
como los valores de conductividad térmica del camardn
y del calor de sublimacidén determinados en el Apéndice

de este estudio para la Prueba N2 4,

Tebricamente el calor transmitido por conduccidn a tra-
vés de la capa seca deberia haber sido igual al calor
de sublimacidén del hielo durante la primera fase de

secado.



A continuacidn se muestra un ejemplo del cdlculo del ca-

lor transmitido por conduccién a través de la capa seca
y del calor de sublimacidn con los datos de la Prueba

N2 4 para t = 20 min.

DATOS
K = 4.2 x 10 ‘Kcal/h-m-°K
8 = -16761.63 °K/m

Jn = 1.59 Kg/h-m?

Hs = 660 Kcal/Kg

CALCULO
gk = KR = 4.2 x 1072 x (-16761.63)
gk = -703.99 Kcal/h-m?

_ —-Jn x Hs _ 1.52 x 660
s = 7/ 2 7~ 2

gs = -524.70 KXcal/h-m?
En la Tabla 7.3 estdn tabulados los demds resultados.

Como se puede ver el calor transmitido por conduccidn gk
hasta el frente de sublimacidén para cada toma de datos
fue aproximado al calor latente de sublimacién del hie-
lo gg durante la mayor parte de la primera fase de se -
cado. Ahora bien, en la parte final de esta fase 1las

diferencias entre gk Yy ds fueron notables como conse -



TABLA 7.3

PRUEBA N¢ 4

CALCULO DEL CALOR TRANSMITIDO POR CONDUCCION A TRAVES

DE IA CAPA SECA Y DEL CAIOR DE SJBLIMACION

t B K dk Jn Hs ds
min. °K/m Kcal/h-m-°K Kcal/h-m? Kg/h-m?  Kcal/Kg Kcal/h-m?
20 -16761,63 704 1.59 525
40 -15974.77 671 1.95 644
60 -14973.80 629 2.07 683
80 -13996.34 588 2.02 667
100 -13108.84 4,2 x 107° 551 1.93 660 637
120 -12314.58 517 1.87 617
140 -11762.36 494 1.41 465
160 -11350.35 477 1.10 363
180 -10878.01 457 0.92 304
200 -10788.87 453 0.68 224

NOTA: Ios valores de gk y gg son sdlo de un frente de sublimacién, es decir, considerando sélo

desde la superficie hasta la mitad de la capa de camarones.

(A4
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cuencia de la disminucidn de la intensidad del flujo

de vapor al momento de producirse la fusién, l1l6gicamen-
te a partir de ese momento el calor aportador per las
placas de calefaccidn y transmitido por conduccidn a
través de la capa de camarones likre de hielo, propor-
cionaba las calorias necesarias para eliminar el agua
retenida por sorcidn en los tejidos del camardn y para
el aumento de temperatura de la capa (calor sensible)
desde la temperatura de congelacidn Tf hasta la tempe-

ratura maxima admisible TyM.

Es importante conocer la cantidad total de calor que
se requirid para producir la sublimacién del hielo du-
rante la primera fase de secado Qg. Para &ésto si se
toma la cantidad total de agua eliminada durante esta
fase (Tabla 7.1) y conociendo el calor latente de su -
blimacién del hielo (Tabla 1 del Apéndice), se tiene

que:

QS =AWXHS Ec. 7.8

Donde: AW Cantidad de agua eliminada durante la pri-

mera fase de secado.

Hs Calor latente de sublimacidén del hielo por

unidad de masa.



Aplicando esta ecuacidn a los datos de la Tabla 7.1 y
con el valor de calor latente de sublimacidén dado por

la Tabla 1 del Apéndice, se tiene que:

AW = 2.074 Kg.

Hs = 660 Xcal/Kg

Qg = 2.074 x 660

Qs = 1368.84 Kcal

Ahora bien, si se calcula el calor total transmitido
por conduccidn a través de la capa seca durante la

primera fase de secado Qx y si el balance de energia
en el frente de sublimacidn (Ec. 7.5) es vdlido, éste
deberia ser aproximado al calor total de sublimacidn

Qs anteriormente calculado.

El calor total transmitido por conduccidn para cada
toma de datos durante la primera fase de secado a par-
tir de los resultados obtenidos en la Tabla 7.3 se

calculd con las siguientes relaciones:

an = gy, X A x t Ec. 7.9

Donde: Qxn Calor total transmitido por conduccidn

para el dato n (En:Kcal).

S Rapidez del flujo de calor por conduccidn
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>
I

Area de la Capa de Camarones

t = tiempo

El valor del calor *total transmitido por conduccién du-

rante toda la primera fase de secado se calculbd con la

siguiente relacidn:

Ok = I A Xt X gy Ec. 7.10

Debe recordarse que los valores de q) dados en la Tabla
7.3 fueron calculados considerando sdlc un frente de su-
blimacidén (mitad del espesor de la capa), por tanto, es-
tos valores fueron multiplicados por dos para considerar
el calor transmitido desde la superficie y desde el fon-
do de la capa de camarones. Asi mismo, debe recordarse
que el tiempo t para cada toma de datos fue de 20 min.,

es decir, 0.33 horas.

A continuacidn se muestra un ejemplo del cdlculo de Q.

usando la Ecuacidén 7.9:

DATOS
Para t = 20 min.
dk, = 704 x 2 = 1408 Kcal/h-m?

A = 0.4 m? (valor constante para todos los c&lculos)

t

0.33 h (valor constante para todos los cdlculos)
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“xyo= QL4 0.33 = 1408
— = 2

Q‘\: 5 - 1 O 7 2 NCA L

En la Tabla 7.4 estdn tabulados los otros resultados.

Como se pude ver, el valor del calor total transmitido

bastante apreoximnac al valor cbtenido para el calor
total de sublimacidn, posiblemente la pequena diferen-

cia (108 Kcal) se debid al calor sensible gue no  se

(Ec. 7.5) v a las pixdidas a través de las paredes la-
terales de la capa de camarones, ya que en la realidad
la transferencia de calor a través de la capa no se
produce UGnicamente en forma perpendicular, sino tam-

bién transversalmente.

CALCCLO TZORICO DTT, CICLC DE LIOrILIZACION DEL CAMARON

Para calcular el tiempo de secado de la primera fase

del ciclo de liofilizacién se usd la distribucidn de

temperatura determinada por Cho y Sunderland (Ec.3.20)

en vista de gue <sta fue usada tanto para el cilculo
re~ by Lot oowooatizra At la suparficie de la ¢

Tl N cie 2 Cand

vy ~ A o < v v - ~ T vy ~ g ~ s T A
de camaron™s ccno nara calcular el calor transmitido



TABLA 7.4

PRUEBA N2 4

CALCULO DEL CAIOR TOTAL TRANSMITIDO POR CONDUCCION A TRAVES

DE LA CAPA SECA DURANTE TA PRIMERA FASE DE SECADO

TIEMPO AREA
h m

0.33 0.40

Qk = 1477.57 Kcal.

dkn
Kcal/h-m?

1408
1342
1258
1176
1102
1034
988
954
914
906

an
Kcal

187.73
178.93
167.73
156.80
146.93
137.86
131.73
127.20
121.86
120.80

LTC
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por conduccidén a través de la capa seca. A partir
de esta distribucidén se obtuvo la ecuacidén 3.25 (Sec-
cién 3.4 de este estudio) la misma que era vidlida para
la primera fase de secado mientras la temperatura de

las placas de calefaccidn se mantuviera constante.

Es importante anotar gue a pesar de que las ecuaciones:
3.18, 3.28, 3.30 y 3.34 permitian determinar el tiempo
de secado no fueron consideradas para este cdlculo en
vista de que las mismas fueron obtenidas asumiendo que
el producto a liofilizar alcanzaba rédpidamente la tem-
peratura médxima admisible, lo que no ocurrid durante

las pruebas experimentales realizadas con el camardn.

Debe recordarse que una vez terminada la primera fase
de secado empezaba la segunda fase produciéndose la
desorcién del agua retenida por sorcidén en la superfi-
cie de la capa de camarones, el tiempo de duracidn de
esta fase era dificil de calcular en vista de que 1la
mayor o menor velocidad de secado durante la desorcidn
era una caracteristica propia de cada producto, sin em-
bargo, el uso de las ecuaciones de transferencia de ma-
sa para calcular el tiempo de secado de esta fase o del

ciclo total, resultaban mds convenientes.
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Con estas consideraciones se calculd el tiempo de seca-
do para la primera fase usando la ecuacién 3.25 y se

calculd el tiempo total de secado con la ecuacidn 3.45.

Para la primera fase de secado, aplicando la ecuacidn

3.25 en la Prueba N2 4, se obtuvo lo siguiente:

DATOS
A = 0.74
p = 900 Kg/m® *

Hs = 660 Kcal/Kg

Ty = 120 °C = 393°K

T¢ = -20 °C = 253°K

K = 4.2 x 107% Kcal/h-m-°K
Z =1L/2 =0.7 x 1072 m

Los valores de las constantes C;, C, y C; son los mis-

mos que se usaron en la Seccidn 7.3, es decir:

3

C, = 3.96 x 10~ m.
C, = 0.113 h-m?*-°K/Kcal
Cy = 7.70 x 10™* h-m® -°K/Kcal

*  Valor aproximado de la densidad del hielo a 1.00 torr. de
presidén, dato tomado de la Referencia 4.
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CALCU IO
AoHS z* Z+ Cy
™H - Tf [ 2K + CZZ+ (Cg - CICZ)Q/D /—-C—l——/]
_0.74 x 900 x 660 (0.7 x 10-2)2 -
£ = 393 - 253 k(@ zx 1007 * 0-113 x (0.7 x 1077
- - 0.7x 10 %+ 3.96x 1073,
+ (7.7x10 " - 3.96x 10~ x 0.113)2n/ 396 % 103 /1

t =4.1 h = 246 min.

De acuerdo con esta ecuacidn se necesitaban de 246 min.
para la primera fase de secado, es decir, para que se
produjera la subdimacidén del hielo de la capa de camaro-
nes, valor gque tenia una considerable diferencia con
respecto al obtenido experimentalmente (200 min.); sin
embargo, debe recordarse que la separacidn de las fases
de sublimacidén y desorcidén se hicieron de acuerdc a los
resultados experimentales obtnidos, sin considerar la
posibilidad de que a pesar de tener una elevada tempe-
raturua en el centro del producto 0°C) pudieran haber
otras zonas de la capa en las que alin no se hubiera pro-

ducido la total sublimacidén del hielo.

Para calcular el tiempo total de secado se considerd
apropiado el uso de la Ecuacidn 3.45, la misma que _-
consideraba la cantidad total de agua eliminada duran-

te el ciclo.



Con los datos de la Prueba N<2
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4 se obtuvo el siguiente

3.48)

resultado:
DATOS
L =1.4 x 10 *m.
A = 0.74
F = 4.5 x 107% Kg/m-s-torr.
A = 0.4 m?
Wp = 2.798 Kg.
Wi, = 0.578 Kg.
Pg = 0.30 torr.
P¢ = 0.71 torr. (valor obtenido con la Ec.
CAILCULO
£ = LA(Wp - W1)
FA (Pf - Pg)
£ = 1.4 x 10 2 x 0.74 (2.798 - 0.578)
4,5 x 107° x 0.40 (0.71 - 0.30)
t = 31164.23 s = 519 min.

De acuerdo con esta ecuacidn,

ciclos de 500 min, eran

necesarics para producir la liofilizacidn del camardn

con las

condiciones de temperatura, espesor de la ca-

pa, presidén de la cédmara, humedad inicial, etc., dadas

en la Prueba N® 4, para obtener un producto con una hu-
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medad residual menor al 2.5%.

Como se puede ver, el tiempo total de secadc calculado
con la ecuacidn 3.45, fue diferente en 100 min. (un 20%)
con el tiempo real obtenido experimentalmente en la

Prueba N2 4, diferencia que se mantuvo mds O menos cons-

tantes en todas las pruebas.

CALCULO DEL CALCR APORTADC PCR LAS PLACAS DE CALEFACCION

Como se indicé en la seccidn 4.1.2 el equipo de calefac-
cidén del liofilizador consumfa aproximadamente 3.6 Kw.

a la temperatura méxima de trabajo de las placas (150°C).
Ahora, bien en las pruebas experimentales se trabajd

con varias temperaturas de las placas, habiéndose con -
siderado necesario el c&lculo del calor aportado por é&s-
tas en vista de que el consumo de energia eléctrica pa-
ra la calefaccidn representaba un alto porcentaje de la

energia total consumida por la planta piloto durante

un ciclo de liofilizacidn.

La planta piloto consumia 7.3 Kw. trabajando con la
médxima temperatura de las placas, si se considera que
los equipos de refrigeracidn y vacio tenfan un consumo
méds o menos estable de energia eléctrica en vista de

que las ondiciones de trabaio de estos equipos no varia-
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ban durante el ciclo, puede decirse entonces que la va-
riacién del consumo de energia eléctrica durante las
pruebas se debid casi en su totalidad a la variacién

de las temperaturas de trabajo de las placas de calefac-
cidén, por tanto, la planta piloto hubiese consumido 7.3
Kw. si el equipo de calefaccidn trabajaba a 150°C,(tem-
peratura mdxima), es decir, de los 7.3 Kw, consumidos
por toda la planta 3.6 Kw consumia el equipo de calefac-
cidén, mientras que la energia eléctrica restante (3.7 Kw)

era consumida por los otros eguipos.

Ahora bien, el poder de emisidn por radiacidn desde un
cuerpo gris* a una determinada temperatura estda dado

por la siguiente ecuacidn:

Eg = oeg T" Ec. 7.11

Donde: Eg = Poder de emisidén del cuerpo gris
€eg = Emisividad del cuerpo gris
0 = Constante de Stefan-Boltzman

T = Temperatura absoluta del Cuerpo Gris

Veamos entonces el cdlculo del poder calorifico de las

placas considerando que éstas hubiesen sido mantenidas

* Se llama asi a un cuerpo a una temperatura dada cuya razén del
poder de emisién monocromdtico al poder de emisidén monocromati-
co del cuerpo negro a la misma longitud de onda es constante
sobre el espectro total de longitudes de onda.



a 150°C.

DATOS

Ty = 150°C = 423°K

o =4.93 x 107% Kcal/h-m® -°K*

€g = 0.85 (Emisividad del Acero inoxidable 18-8).

NOTA: Las placas de calefaccidn eran de acero inoxida-
ble especial con un alto valor de emisividad (ace-
ro inoxidable 18-8) &€; = 0.85, Tabla 5.1 del Libro
"Principios de Transferencia de Calor", por Frank

Kreith.

CALCU IO

Eg = 0.85 x (493 x 107%) x (423)"

Eg = 1341.61 Kcal/h-m?
El drea total de emisidén de las 5 placas, teniendo en
cuenta que cada placa tiene dos superficies emisoras

de 400 mm x 500 mm, cada una, era:

=5 [2 x (0.400 x 0.500)]

= 2 m

T

De donde se tiene que:

E'g = Eg x A Ec. 7.12
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Donde: E'g = Poder de Emisidén de las Placas por unidad
de tiempo
Eg' = 1341.61 x 2
Eg' = 2683.23 Kcal/h

Eg' = 3.12 Kw.*

Conociendo que el equipo de calefaccidn consumia 3.6 Kw

cuando las placas eran mantenidas a 150°C, la eficiencia

era de:

. _3.12 _ o
Efic. = 3.60 x 100 = 87%

Con este valor de la eficiencia se pudo determinar el

consumo eléctrico para otras temperaturas de las placas.

Para el caso de la Prueba N2 4 la temperatura de las
placas durante la primera fase de secado fue mantenida

a 120°C, por tanto el consumo eleéctrico fue el siguien-

te:

2 x 0.85 x (4.93 x 107 °%)(393)"

g
Q
I

=
Q
I

1999.25 Kcal/h

* 1 Kcal/h = 1.163 x 107 3Kw.



Consumo

i

Consumo

2.67 Kw.

2297.86 Kcal/h

Analicemos ahora lo que ocurrfa con esta energia den-

tro de la cémara de secado para lo cual usamos el es-

quema de la Fig. 7.3.
9
p
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L . |
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»~
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Ta = TEMPERATURA AMBIEENTAL.

?P: FERDIDAS DE CALOR.
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VAPOR.

FIG. 7.3 PERDIDAS DE CALOR EN LA CAMARA DE SECADO.
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Las placas entregaban energia o calor por radiacidn en

todas direcciones, una parte de ésta era entregada a la

capa de camarones mientras que la restante se perdia
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a través del calor transferido por conduccidén y convec-
cibén entre las paredes y el medio ambiente, por el ca -
lentamiento de las bandejas, etc. Puede decirse enton-
ces que el calor aprovechado por la capa de camarones,
ya sea durante la sublimacidén o la desorcidn, estaba
dado por la transferencia de calor por radiacidn neta

entre las placas y la capa de camarones.

Ahora bien, la transferencia de calor neta por radia -
cibén desde las placas hasta la capa de camarones esté

dada por la Ecuacidn 3.2 (Capitulo III):

gr = eo(Tg* - Tg*)

Donde el valor de ¢ es conocida como emisividad, emi-
sividad total o emitancia total, asi mismo, debe re -
cordarse que en radiacidén interviene también el factor
de forma geométrico F'. Para el caso de dos placas

planas paralelas el valor de €'F' estd dado por:

1 '
p— 1 1 —_
e =¢e'F' =g~ 77, 71 ¥ F Ec. 7.13

Donde: €; y €, son las emisividades de las Placas 1 y 2

respectivamente.
F'= FACTCR DE FORMA

NOTA: E1 factor de forma para el casc de dos placas
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planas paralelas es igual a 1 (Principios de

Transferencia de Calor, Frank Kreith, Tabla 5.2),

En nuestro caso no se logrd encontrar en la informacidn
bibliografica consultada el valor de € para el caso en
que se liofiliza camardn, por esta razdn se tomd el va-
lor de la emisividad total determinada por Mc. Culloch

y Sunderland cuando liofilizaron carne de res usando

como fuente de calefaccidn placas de acero inoxidable

(Tabla 5.4).

En lo gue respecta a la temperatura de la superficie

de la capa de camarones, en vista de que ésta variaba
desde el inicio del ciclo hasta alcanzar la temperatu-
ra midxima admisible se tomé un valor promedio de ésta
para calcular el calor neto transferido por radiacidn,

es decir:

agr = €o(Ty" - Tg")

Donde: Tg = Temperatura promedio de la Superficie de

la capa.

— _ Tmaxima + Tmfnima

Tg 5
- 60 + (-15
Ts = 2 )
Tg = 37.5°C



A continuacidén se calcula el valor de gy

DATOS
e = 0.74 ( Tabla 5.4)
o =4.93 x 10°% Kcal/h-m2-°K"

Ty = 120°C = 393°K

=
0]
I

37.5°C = 310.5°K

CAILCUIO

agr = 0.74 x (4.93 x 107°%) x (393* - 310.5%)

dr = 531.16 Kcal/h-m?

Como en la Prueba N2 4 se trabajé con dos bandejas,
las mismas que recibifan radiacidén tanto por la super-
ficie como por la parte inferior, el &rea total de
transferencia de las dos capas de 400 min x 500 min,

cada una, era:

A =4 x (0.4 x 0.5)

A = 0.80 m?

Por tanto, el calor neto transferido por radiacidén por

unidad de tiempo era:

Qr = A XQqR Ec. 7.14
Qr = 0.8 x 531.16

424 .93 Kcal/h

Qr
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Este es el calor neto promedio transferido por radia-

cién desde las placas hacia el producto durante la pri-

mera fase de secado.

Con este valor y conociendo la radiacidn emitida por
las placas a 120°C se calcularon las pérdidas del ca-

lor aportado por las placas durante la primera fase de

secado.
Pérdidas = Eg' - Qg Ec. 7.15
Pérdidas = 2297.86 - 424.93
Pérdidas = 1872.93 Kcal/h

Puede decirse entonces que el procentaje del calor emi-
tido por las placas por radiacidn aprovechado para la
sublimacidén del hielo de la capa de camarones, fue del
orden del 20%, tal como se demuestra a continuacién:

Qr
= X 100 Ec. 7.16
E'g

% de calor aprovechado

424.93
2297.86 % 100

% de calor aprovechado

o

¢ de calor aprovechado 18.5%

Al finalizar la primera fase de secado, la temperatu-

ra de las placas fue disminuida gradualmente durante



unos 80 min. hasta alcanzar aproximadamente unos 60°C.
(Curva A de la Fig. 6.4a), temperatura que fue manteni-

da, mas o menos constante hasta finalizar el ciclo.

Para calcular el consumo de energia eléctrica de las
placas de calefaccidén durante este periodo se tomdé un
valor promedio de la temperatura de éstas entre 1los

120°C y los 60°C, es decir:

Ty = 1/2 (120 + 60) = 90°C

Usando las ecuaciones 7.11 y 7.12 se tiene que:

DATOS

Ty = 90°C = 363°K

¢ = 4.93 x 10”° Kcal/h-m2-°K"
eg = 0.85

A = 2 m?

CALQU IO

Eg = 0.85 x (4.93 x 107 %) x (363)*

Eg = 727.60 Kcal/h-m?
Eg' = 2 x 727.60
Eg' = 1455.20 Kcal/h = 1.69 Kw.

El consumo de energia eléctrica para la calefaccidn fue



entonces de:

- _1.69
onsumo = _0.87

Donde 0.87 es la eficiencia del equipo de calefaccién

Consumo = 1.94 Xw.

Finalmente, cuando las placas alcanzaron los 60°C, 1la
capa de camarones también estaba a unos 60°C, puede
decirse entonces gue la transferencia de calor neta

por radiacidén entre las placas y la capa de camarones
era igual a cero ( Ec. 3.2), ya que el calor emitido
desde las placas hacia la placa de camarones era apro-
ximadamente igual al calcr emitido desde la superficie
de la capa de camarones hacia las placas en vista de que
se alcanzd la temperatura de equilibrio, sin embargo,
las placas suministraban el calor debido a las pérdi -

das que se producian, tal como se explicd anteriormen-

te.

El consumo de energfa eléctrica suministrado a las pla-

cas a 60°C era, seglin las ecuaciones 7.11 y 7.12:

i

Eg 0.85 x (4.93 x 107%) x (333)"

515.28 Kcal/h-m?

i

Eg

Eg 2 x 515.28



233

Eg' = 1030.56 Kcal/h = 1.20 Kw
Consumo = 1.20

0.87
Consumo = 1.37 Kw.

En resumen, puede decirse gque para la Prueba N2 4
el consumo de energfa eléctrica, sb6lo para la calefac-

cibn , fue el siguiente:

De 0 a 3.33 horas—s+2.67 Kw——- 8.90 Kw.-hora
De 3.33 a 4.67 horas—1.94 Kw——2.60 Kw.-hora
De 4.67 a 6.67 horas—1.37 Kw—2.74 Kw.-hora

TOTAL 14.24 Kw.-hora

Si a estos valores se agrega el consumo fijo debido a
los otros equipos (para los que se asumid que las con-
diciones de trabajo no variaban) durante todo el ciclo

se tiene que:

De 0 a 6.67 horas 3.70 Kw 24.68 Kw.-hora

Consumo total = 14.24 + 24,68 = 38.92 Kw.-hora

Es decir, el consumo de energfa eléctrica para la cale-
faccidn constituyd cerca del 40% del consumo total de

la planta piloto durante todo el ciclo de liofilizacidn.



CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Los resultados obtenidos durante las pruebas experimenta-
les del presente trabajo de investigacidn han demostrado

las grandes posibilidades que se presentan para la liofi-
lizacién del camardn en nuestro medio. Veamos a continua-
cidén algunas importantes conclusiones a las que se ha po-

dido llegar luego de analizar estos resultados:

l.- Temperaturas entre 100 y 130°C fueron usadas para las
placas de calefaccidn durante las pruebas experimenta-
les, habiéndose logrado un mejor control sobre la tem-
peratura de la capa de camarones, asi como ciclos més
cortos de secado, con una temperatura de las placaSWQe

120°C, temperaturas mayores a ésta hacian dificil el

control de la temperatura de la superficie de la capa

de camarones, produciéndose a veces el deterioro del

producto tratado.

2.- De acuerdo a la informacidn bibliogrdfica consultada,
temperaturas entre -15 y -30°C son recomendadas para
obtener cortos ciclos de secado, en nuestro caso se

obtuvo mejores resultados experimentales cuando la
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temperatura de congelacidn del camardn fue de -20°C,
temperatura minima que se logrd con la cd&mara indus -
trial de congelacidn. Debe recordarse que la myor di-
ferencia entre las temperaturas de la superficie de

la capa de camarones y del frente de sublimacidn

(Ts - T¢), permitieron obtener ciclos de secado més
cortos en vista de que la mayor transferencia de calor
por conduccidn permitid entregar a la interfase més
energia para la sublimacidn del hielo. Mientras me-
nor fue la temperatura de congelacidn del camardn a
liofilizar, mayores velocidades de secado fueron obte-
nidas y obviamente ciclos mds cortos de secado fueron

necesarios para liofilizar el camardn (Pruebas 3 y 4).

Como se adivirtid en el Capitulo VI, una presidn en la
camara de secado del orden de los 0.30 torr. fue sufi-
ciente para mantener las mds altas intensidades de flu--
jo de vapor en todas las pruebas ya que la menor tempe-
ratura de la capa de camarones fue de -20°C, temperatu-
ra a la que le corresponde una tensidn del vapor sobre
el hielo de aproximadamente 0.80 torr., es decir, me -
nores presiones en la cadmara de secado de 0.30 torr.

no hubiesen influido considerablemente en las velocida-

des de secado, tal como se explicd en la seccidn 6.4.6.

4 .- La humedad del camardn al iniciarse el ciclo de liofi-
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lizacidén fluctud entre el 78 y el 82% en cada una de
las pruebas, debiendo indicar que entre el 85 y el 90%
de la humedad inicial del camardn fue eliminada duran-
te el periodo de sublimacidn, mientras que apenas en -
tre el 10 y el 15% fue eliminada durante la desorcidn,
lograndose finalmente humedades menores al 2.5%. lue-
go de ciclos de 400 a 540 min. (6 h. 40 min. a 9 h.).
El mayor o menor aprovechamiento del periodo de subli-
macidén estuvo dado en buena parte por la temperatura
de la capa congelada, mientras menor era ésta, mayor
humedad fue eliminada durante esta fase, permitiendo

ésto acortar los periodos de desorcidn.

5.- Tamanos grandes de camardn alargaron notablemente el
ciclo de secado, razdn por la cual se analizd sdlo
las pruebas en las gque se mantuvo un mismo tamano de
camardn debido a la influencia de este pardmetro sobre
la densidad de carga ya que el principal objetivo de
este estudio fue el de determinar perfiles de tempe -
ratura con los que se logren cortos ciclos de secado,
habiéndose tratado de mantener constantes la mayoria
de los pardmetros que podian influenciar sobre la du-

racidén de los ciclos.

6.- E1 uso de ecuaciones bdsicas de transferencia de calor,
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tanto por conduccibén como por radiacidn, fueron sufi-
cientes para lograr una comprobacidn aproximada del
proceso de liofilizacidn, especialmente durante la
primera fase de secado. Asi mismo, la determinacidn
aproximada del valor de la conductividad térmica usan-
do estas ecuaciones, fue de mucha utilidad para el

cdlculo de otros pardmetros durante el desarrollo del

proceso.

Las ecuaciones de transferencia de masa desafortunada-
mente requerian el conocer el valor de pardmetros como
el coeficiente de difusidn, la permeabilidad, etc.,
parédmetros cuyos valores son difficiles de calcular si
no se dispone del equipo apropiado; sin embargo, el
uso de estas ecuaciones asumiendo valores de la per -
meabilidad encontrados en la documentacidén bibliogra-
fica consultada, permitieron calcular con bastante

aproximacién el tiempo total de secado.

Asi mismo, es importante destacar la validez del es -
tudio tedrico de Cho y Sunderland (4), en lo que se
refiere a los cdlculos tedricos de esta tesis, en vis-
ta de la gran aproximacidén entre los resultados tedri-

cos y experimentales que se obtuvieron.

7.- Las pérdidas de calor emitido por radiacidn desde las



238

placas de calefaccidn fueron del orden del 80% durante
la primera fase de secado, aumentando las mismas mien-
tras el ciclo avanzaba, é&sto nos da una idea del alto
costo de operacidén del proceso de liofilizacidn; sin
embargo, la alta calidad del producto tratado justifi-

ca el uso de este nuevo proceso de conservacidn.

En lo que se refiere a la preparacidn del camardn, de-
be indicarse gque siguiendo las recomendaciones dadas
para liofilizar crustéceos (Sharma y Seltzer (26)), el
camardn fue sometido a coccidn inicialmente durante

1¢ min, en una solucidn salina al 3% y a una tempera-
tura entre 60 y 80°C, condiciones bajo las cuales se
producia el desprendimiento de excesiva cartidad de car-
ne, por esta razdn para algunas pruebas se redujo el
tiempo de coccidén a 5 min. reduciéndose las pérdidas
por desprendimiento de carne sin que se haya afeétado

la textura del camarén liofilizado.

Finalmente, como un comentario general, se constatd

que por cada milimetro que se aumentaba al espesor de
la capa congelada de camarones, manteniéndose constan-
tes pardmetros como presidén y temperatura, se producia
un aumento de aproximadamente el 10% en el tiempo de
duracidn del primer periodo de secado y del 7% con res-

pecto al tiempo total de secado, asi mismo se constatd
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que por cada 10°C de disminucion de la diferencia entre

las temperaturas de las placas de calefaccidn y de la
capa congelada (TH - Tf), manteniendo igualmente cons-
tantes otros pardmetros, se producia un aumeno de apro-

ximadamente 7.5% en el tiempo de duracidn del primer

periodo de secado.

En las primeras p&ginas de esta tesis se indicaron las
grandes ventajas que presenta el proceso de liofilizacién
en lo que respecta a la calidad de los productos tratados,
ya sean éstos para uso médico, veterinario o alimenticio.
Asi mismo, se puntualizd el hecho de que esta técnica de
conservacidén todavia no estid plenamente difundida debido
a algunos factores (alto costo de la instalacidn de 1los
equipos, alto costo de operacidn, etc.). Ahora bien, en
el drea alimenticia unos productos presentan mayores ven-
tajas que otros al ser sometidos a este proceso, asi te -
nemos por ejemplo que para liofilizar una capa de carne
de res de 1 pulgada (2.54 cm) de espesor, segln Cho vy
Sunderland (4), se requieren de ciclos de alrededor de 24
horas, mientras que ciclos de 9 horas son necesarios para
liofilizar jugo de naranja en capas congeladas de 1 cm.

de espesor, segfin A. Jabarit.* Si consideramos las venta-

jas que presenta el camardn como un producto magro (sin

* En su estudio: Cryodessiccation du Jus D'Orange, I.I.F.-0567-1972
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grasa), que requiere de ciclos de 6.7 horas para liofilizar-
lo en capas congeladas de 1.4 cm. de espesor, asi como la
creciente demanda de este crustéceo especialmente desde los
Estados Unidos de Norteamérica, Japdn y Europa, se puede
concsiderar a la liofilizacidn como una excelente alternati-
va para industrializar parte de nuestra creciente produc -
cién con la seguridad de obtener un producto de dptima ca-
lidad sin gue haya necesidad de trasladarlos en bodegas
bajo refrigeracidn, lo cual reduciria enormemente el flete
por transporte, por estas razones la liofilizacidn como
una nueva técnica de conservacidn, tiene cada vez mayor
aplicacidn, especialmente con productos cuyos mercados exi-
gen calidad y que por las caracteristicas propias de su co-
mercializacién requieren estar permanentemente congelados

para evitar su rdpida deterioracidn.

En base de estas consideraciones y a las conclusiones a
las que se pudo llegar luego del andlisis tedrico-experi -
mental del presente estudio sobre la liofilizacidn del ca-
mardn se ha considerado necesario enunciar las siguientes

recomendaciones:

- En el caso especifico de la liofilizacidén del camardn,
se recomienda investigar mé&s profundamente la influencia
del espesor de la capa congelada sobre el tiempo total

de secado, de tal forma que se determine el espesor Op -
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timo con el que se obtengan altos rendimientos del proceso.

Investiga tedrica y experimentalmente el uso de bandejas
corrugadas asi como de bandejas con estrfas o pines, de
tal forma que se logren mejoras en la transferencia de ca-
lor por conduccidn, investigacidn que en la actualidad es-
td siendo llevada a cabo en los Estados Unidos de Norte -

América.

Investigar la forma de reducir las excesivas pérdidas de
energia, especialmente del calor aportado para la subli-

macidén del hielo durante el proceso.

Continuar la investigacidn tebrico-experimental de la
liofilizacidn usando otros productos, especialmente fru-
tas y pescado, productos que son apetecidos en mercados

extranjeros y de los que el pais dispone en grandes can-=

tidades.

Finalmente, en vista del poco conocimiento que se tiene
de esta técnica de conservacidn en nuestro medio, se re-
comienda difundir a nivel industrial las bondades de es-

te proceso y su cCreciente campo de aplicacidn.



A PENDICE

CALCULO DE LA CONDUCTIVIDAD TERMICA APARENTE DEL CAMARON

En el Capitulo V se analizaron los datos disponibles sobre
la conductividad térmica de algunos productos liofilizados
y se compararon éstos con los valores de la conductividad

térmica de los mismos productos en condiciones normales de
presidén y temperatura o que hayan sido sometidos a procesos
comunes de conservacidén, de esta forma se pudieron consta -

tar las grandes diferencias entre estos valores.

Por esta razdn y en vista de que no se disponia de datos

precisos sobre la conductividad térmica del camardén liofi-
lizado o de algln producto similar, se calculd este valor
a partir de los datos obtenidos durante las pruebas expe -

rimentales.

Para obtener un valor preciso de este pardmetro se podia
usar la ecuacidn 3.31 de RothMayr (23), sin embargo el uso
de la misma involucraba conocer una serie de datos difici-
les de obtener, especialmente si no se contaba con equipo

especializado, por esta razdn y en vista de que los resul-
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tados experimentales obtenidos por Lerici y Pallotta (16),
al calcular la conductividad térmica de varios productos
fueron satisfactorios, se usd el procedimiento seguido por
estos investigadores para determinar la conductividad térmi-

ca aparente de la capa seca de camarones.

El procedimiento recomendadc por Lerici y Pallotta conside-
raba el balance de energia en el frente de sublimacidn o

interfase, es decir, durante la primera fase de secado, tal
como se hizo en la seccidn 3.4 de este estudio en donde se

obtuvo:

KSE = - aolig 32, x =2, t >0 Ec. 1
Como se explicd en el Capitulo III, el primer miembro de
esta ecuacidn era el calor por conduccidén transmitido a
través de la capa seca (Ecuacidén de Fourier), el mismo que
fue analizado ampliamente en la seccién 3.4 de este estudio,
mientras que el segundo miembro era el calor latente de su -
blimacién del hielo necesario para que el frente de subli -

macién o interfase avanzara hacia el interior de la capa

de camarones con una velocidad dz/dt.

Se debe indicar que en el balance de energia se desprecid

el calor sensible necesario para elevar la temperatura de



la capa seca de camarones, en vista de que este era minimo

en comparacidén con el calor latente de sublimacidn.

Como se ha indicado, el calor por conduccién a través de

la capa seca (dqkx) estaba dado por la ecuacidén de Fourier,

es decir:

=

ak = 7 (Tg = Tg)s 0 <2< L/2 Ec. 2
Donde: K = Conductividad Térmica de la capa seca
Tg = Temperatura de la Superficie de la capa de cama-
rones.
Tf = Temperatura de la capa congelada
Z = Posicidén del frente de sublimacidén referida a

la superficie de la capa de camarones.

Conociendo la cantidad de hielo sublimada desde la capa
congelada de camarones, se tienen, a partir del segundo

miembro de la Ec. 1, que el calor latente de sublimacidn

estd dado por:

ds = Jn X Hg Ec. 3
Donde: dg = Calor de Sublimacidn
Jn = Intensidad del Flujo de Vapor
Hg = Calor latente de sublimacidén por unidad de masa.
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Igualando las ecuaciones 2 y 3 se tiene:

%(TS—Tf)=JanS Ec. 4

De donde se tiene que:

Jn X Hg x 2
Ts - Tt

Con esta ecuacidén es posible determinar el valor aproxima-

do de la Conductividad Térmica de la capa seca de camarones.

PROCEDIMIENTO

Para los cédlculos se usaron los datos obtenidos en las cua-
tro pruebas experimentales reportadas en este estudio, es
decir, se calculd el valor de la conductividad térmica apa-
rente para cada toma de datos (cada 20 min), en cada una
de las pruebas durante la primera fase de secado (o perio-
do de sublimacidén), para lo cual se usd la divisidén del

ciclo de liofilizacidn hecha en la Seccibn 6.4.7 en la que
se indicaba el tiempo aproximado de duracién de cada una

de las fases.

En base de los andlisis de los resultados experimentales

hechos en las secciones 6.4.2 y 6.4.3, se asumid que:



a) La temperatura de la capa congelada (Tgf)permanecia cons-
tante durante toda la primera fase de secado (o periodo

de sublimacidén, y

b) E1 flujo de vapor se producia por partes iguales por 1los

dos frentes de sublimacidn.

A partir de estas hipotésis se siguieron los pasos indica-

dos a continuacidn:

- C&lculo de la posicidn del frente de sublimacién (2), pa-

ra lo cual se usé6 la Ec. 3.7.

- Cédlculo del calor de sublimacidn, para lo cual se usé la

Ec. 3.

- C8lculo de la Conductividad Térmica Aparente (K), para

lo cual se usd la Ec. 5.

- Promedio de los valores de la conductividad térmica apa-

rente obtenidos para cada una de las pruebas (K)

- Promedio de los 4 valores de la conductividad térmica apa-

rente obtenidos en el paso anterior.

En lo que respecta al valor del calor latente de s.blimacidn
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del hielo (Hg), Lerici y Pallotta indican en su estudio ex-
perimental (16) que éste varia en funcidén de la temperatura

de acuerdo con la Tabla 1.

A continuacidén se muestran los resultados obtenidos para

cada una de las pruebas.



TABLA 1

VAIOR DEL CALOR IATENTE DE SUBLIMACION DEL HIEIO (Hg)

PARA VARIAS TEMPERATURAS

TENSION DEL VAPOR

TEMPERATURA
°C °F
0 32
-10 14
-20 - 4
-30 =22
-40 -40

* Kcal/Kg = 1.8 BTU/1lb

mm.Hg.abs.

4.579
1.950
0.776
0.286

0.097

CALOR DE SUBLIMACION

Kcal/Kg

671
666
660
656

652

BTU /1b*

1220
1210
1200
1192

1186

FUENTE: Ierici-Pallotta. Sul Transfer Di Calore Nel Corso di un Processo di

Iiofilizzazione.

Inst. di Industrie Agrarie-Universita di Bologna-1972.

8¥¢



20
40
60
80
100
120
140
160
180

200

K

L =1.4 cm.

|2
Sl

12
16
20 -15
24
36
47
50

44

4.15 x 10~2 Kcal/h-m-°C

70
190
298
424
533
643
753
844
929

984

PRUEBA N2 1

0.050
0.135
0.212
0.302
0.379
0.457
0.536
0.600
0.661

0.700

Jn ds K
Kg/h-m*  Kcal/h-m?>  Kcal/h-m°C
1.05 346.5 2.0 x 10 °
1.80 594.0 3.7 x 1072
1.62 534.6 4.1 x 1072
1.89 623.7 5.8 x 1072
1.64 541.2 5.6 x 1072
1.65 544.5 5.9 x 1072
1.65 448.8 4.6 x 10~2
1.36 422 .4 4.0 x 10~7?
1.28 270.6 2.8 x 102
0.82 250.8 3.0 x 102

6vZc



PROEBA N° 2

L = 1.4 cm.

t Ts Tr AW 7 Jn ds K
min °C °C g cm Kg/h-m?  Kcal./h-m? Kcal/h-m-°C
20 -8 72 0.046 1.08 356.4 2.0 x 1072
40 0 197 0.126 1.88 620.4 3.9 x 1077

60 6 315 0.202 1.77 584.1 4.5 x 1072

80 12 435 0.278 1.80 594.0 5.2 x 1072
100 16 552 0.353 1.76 580.8 5.6 x 1072
120 20 -20 662 0.414 1.65 544.5 5.5 x 1072
140 24 772 0.494 1.65 544.5 5.8 x 1072
160 36 865 0.553 1.40 426.0 4.1 x 1072
180 42 943 0.603 1.17 386.1 3.8 x 1072
200 48 1001 0.640 0.87 287.1 2.7 x 1072
220 50 1052 0.673 0.76 250.8 2.4 x 1072
240 52 1094 0.700 0.63 207.9 2.0 x 1072

K = 3.96 x 1072 Kcal/h-m-°C

06¢



min

20
40
60
80
100
120
140
160

180

K =

L =1.4 cm.

12
24
37 -19
51
47
52
57

4,41 x 1072 Kcal/h-m-°C

212

482

765
1039
1297
1543
1733
1879
1999

PRUEBA N2 3

0.074
0.169
0.268
0.364
0.454
0.540
0.607
0.658

0.700

Jn dg K
Kg/h-m* Kcal/h-m* Kcal/h-m-°C
1.59 524.7 3.5 x 10772
2.02 666.6 5.1 x 1072
2.12 699.6 5.6 x 10772
2.06 679.8 5.5 x 1077
1.94 640.2 5.1 x 10772
1.84 607.2 4.6 x 1072
1.42 468.6 4.2 x 1072
1.10 363.0 3.4 x 1072
0.90 297.0 2.7 x 1072

16¢



PRUEBA N° 4

L =1.4 cm

t Tg Te W yA Jn ds K
min °C °C g cm Kg/h-m?  Kcal/h-m? Kcal/h-m-°C
20 -10 212 0.072 1.59 524.7 3.7 x 10772
40 1 472 0.159 1.95 643.5 4.8 x 1072
60 9 748 0.252 2.07 683.1 5.7 x 1077
80 20 1017 0.343 2.02 666.6 5.6 x 1072
100 32 -20 1274 0.430 1.93 636.9 5.2 x 1072
120 45 1523 0.514 1.87 617.1 4.8 x 107°?
i4o 50 1711 0.577 1.41 465.3 3.7 x 1072
160 54 1858 0.627 1.10 363.0 3.1 x 10772
180 57 1981 0.669 0.92 303.6 2.6 x 10~2
200 59 2074 0.700 0.68 224.4 2.0 x.1072

K = 4.12 x 1072 Kcal/h-m-°C

cGe
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Una vez obtenidos los valores promedios de la conductividad

térmica aparente para cada una de las pruebas se calculd el

valor promedio de éstos, habiéndose obtenido finalmente que:

K=4.2 x 10°° Kcal/h-m-°C

Este valor de la conductividad térmica fue usado para todos

los c8lculos tedricos efectuados en este estudio.

Es importante indicar que se usd el valor promedio de la
conductividad térmica en vista de gque durante el desarro -
llo del proceso este parédmetro varidé en forma considerable
mientras avanzaba el proceso, notdndose claramente que
mientras mayor era el espesor de la capa seca menor era el
valor de la conductividad térmica, es decir, la capa de
camarones se volvia aislante a medida que se eliminaba el

hielo de ésta, tal como se explicd en el Capitulo II.
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