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RESUMEN

En el transcurso de la liofilizacién de cualquier pro-
ducto aparecen dos zonas bien diferenciadas: una congelada y
con toda el agua inicial presente, y otra parcialmente seca.,
La separacién entre ambas constituye el frente de sublimacién,

La capa parcialmente seca es de aspecto poroso y con-
tiene agua adsorbida que procede del frente de sublimacién,

En el presente trabajo se determina experimentalmente
la conductividad calorf{fica y la difusividad de la capa par-
cialmente seca durante la liofilizacién de zumo de zanahoria,

El modelo seguido es similar al propuesto por King y
colaboradores,

Los resultados experimentales indican que la conducti-
dad varia con la presién de trabajo y con la temperatura de
calefaccién segfin la expresién:

K = 1,10.10"%+ 2,35,10 7tz + 0,20P

donde K viene en Kcal/hr.m.°C , P en mm Hg y tc en °C,
De igual forma, se encuentra que la difusividad varia
con la presién y la temperatura segfin la ecuacién:

D= 4,96 + 0,20ty - 10,00P — 0,31t.P
donde D se mide en mz/hr A

INTRODUCCION

La liofilizacién, como se sabe, consiste en el secado de productos con-
gelados, de forma que el agua pasa directamente de la fase sélida a la de va-
por sin pasar por la lfquida,

Durante la liofilizacién aparecen en el producto dos zonas bien delimi-
tadas: una congelada y con toda el agua inicial presente, y otra parcialmente
seca, La separacién entre ellas constituye el frente de sublimacién, que avan-
za hacia adentro de modo continuo y uniforme,

En el transcurso de la liofilizacién se ha de suministrar calor a través
de la capa parcialmente seca y/o de la congelada, Al mismo tiempo, el vapor
desprendido se retira a través de la capa parcialmente seca,

: Estos fenémenos de transporte de calor y materia vienen caracterizades
por la conductividad calorffica y por la difusividad de la capa parcialmente
seca,

En el presente trabajo se determina experimentalmente la influencia de
la presién de trabajo y de la temperatura de calefaccién sobre la conductivi-
dad y la difusividad durante la liofilizacién de zumo de zanahoria.

PARTE EXPERIMENTAL

Se emplea zumo de zanahoria de las comarcas de Entrena(Logrofio) y Zana-
bra(Alava) econ partfculas sélidas menores de 0,1 mm y la siguiente composicién
media: Prétidos = 0,5% 3 Lfpidos = 0,2% ; Glfcidos = 6,8% ; Agua = 92,0% 3
Cenizas y otros = 0,5% .

El liofilizador utilizado es un modelo convencional descrito en un tra-
bajo previo de estos autores (1).
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La pérdida de peso es medida con una balanza Mettler PE-1200 y la presi-
6n en la cémara de secado con un manémetro Pirani Alvapi-l1l de la firma Alto
Vacfo Se.A,

La muestra a tratar se congegla a una velocidad de 2Qijin hasta -30¢C,
empleando una carga de 8,824 Kg/m“., Después se liofiliza calentando sdlo por
la superficie libre del producto y midiendo la temperatura en su interior wcon
termopares de cobre-constantén de 0,1 mm de difmetro, colocados a distintas
alturas sobre el fondo de la bandeja, que est4 aislada térmicamente por la ba-
se y area lateral,

El procedimiento seguido para la determinacién de la conductividad y de
la difusividad es el propuesto por King y colaboradores(2), con las modifica-
ciones pertinentes de estos autoresf}), obteniendose las siguientes ecuaciones:
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donde:

X = Humedad residual, Kg agua/Kg agna inicial

K = Conductividad térmica de la capa parcialmente seca, Kcal/m.hr.QC
Mp= Peso molecular del agua

L = Espesor de muestra, m

Ho= Humedad inicial, Kg agua/Kg sélido seco

Hy= Humedad final, Kg agua/Kg sélido seco

Pd= Densidad aparente del sélido seco, Kg/m3

A = Calor latente de sublimacién del hielo, Kcal/Kmol
to= Temperatura de calefaccién, ©°C

tf= Temperatura del frente de sublimacién, °C

@ = Tiempo, hr o

h,= Coeficiente externo de transmisién calorffica, Keal/m",hr.eC
D = Difusividad a través de la capa_parcialmente seca, m2/hr

R = Constante de los gases, mm Hg,m3/Kmol,°K

T = Temperatura absoluta, 2K

Ps= Fresibén de vapor en el frente de sublimacién, mm Hg
Pc= Presién de vapor en el condensador a -652C, mm Hg >
Kme Coeficiente externo de transferencia de materia, Kmol/m“.,hr,mm Hg

Al representar gréficamente las ecuaciones (1) y (2) se obtienen curvas
cuyas pendientes proporcionan los valores de la conductividad y de la difusi-
vidad,

RESULTADOS Y DISCUSION

Al liofilizar zumo de zanahoria, a la temperatua de calefaccién de 100°C
y presién de trabajo de 0,04 mm Hg, se obtienen los valores de X y T que se
representan en la figura 1, Tambien se representa en esta figura la tensién de
vapor en el frente de sublimacién, Los resultados de la figura 1 son los corres-
pondientes a la primera etapa de la liofilizacién, para evitar la desorcién.
del vapor de agua retenido en la capa parcialmente seca,

Con auxilio de la figura 1 se calculan los valores de 1-X y (te-tf)/dX/d@,
que se representan en la figura 2, El valor de la pendignte de la curva de la
figura 2, calculado por mfnimos cuadr%dos, es 3,858,107 , Con este resultado
y los siguientes datost L = 11,76,107° m, Ho = 18,71 Kg agua/Kg sélido seco,

P4 = 64,08 Kg/m> y A = 12204,9 Kcal/kmol, se obtieng,por aplicacién de la ecua-
eién 1, el valor de la conduetividad, K = 24,80,10"° Kcal/m.,hr.°C .

Los valores de la conductividad obtenideos al liofilizar 20 muestras a
distintas presiones y temperaturas, se representan en la figura’'3,
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Figura 1, Evolucién de la tempera- (te =15 )/ (dy/dg )

tura de sublimacién, tensién en el
frente de sublimacién y humedad re-

sidual, durante la liofilizacién -
durante la liofilizacién de zumo de
= o
de zumo de zanahoria (t, = 100°C, T T S L T

P = 0,04 mm Hg) 38 TE)

Figura 2, Ensayo de la ecuacién 1
para determinar la conductividad

2 2o Considerando que las pendientes de las
f“”““‘x‘1ﬂ . keal/hrm=*C rectas de la figura 3 son iguales y
que las ordenadas en el origen varian

20 3 linealmente con la temperatura, se de-
ARl duce la expresién:

K.e 1,10.10°° +.2,35.107°+, +0,20P (5)

que relaciona la conductividad con la j
presibén y la temperatura,

Volviendo a los datos de la fi-
gura 1, se calculan 1-X y (Pg-P,)/
/(dx/de), que se representan en la fi-
gura 4,

El valor de Pc es el de la ten-
sién de vapor del hielo a la tempera-
tura del condensador, -652C,

El valor de la pendiente de la
curva de la figura 4, calculado Bor
mfnimos cuadrados, es 18,609,107%,

Al aplicar la ecuacién 2, con los da-
tos de L, Hy, Hf yg@q ga conocidos, ¥y
Figura 3, Variacién de la conducti- con R = 62,32 mm Hg.m’/Kmol.2K y T =
Yidad oon 1a presiln y la tempera~ = temperatura media de sublimacién, |
turh datalite 1. 11eF 1150150 de 2K, se obtiene el valor 59 la difusi- .
zumo de zanahoria, vidad D = 1475,65,102 n“/hr, !
Los resultados de la difusividad

de las 20 muestiras ensayadas se representan en la figura 5, donde no se ob-

serva ninguna correlacién simple. Sin embargo, si se observa que los valores

de la difusividad aumentan al disminuir la presién, La influencia de la tem-
peratura no es clara por las dos razones siguientes: primera, porque los pe-’
quefiog errores experimentales en las medidas de la temperatura de sublima-

cién inciden considerablemente sobre los valores de la tensién de vapor en

el frente de sublimacién elegidos, y, segunda, porque al no ser rigurosamen-

te cierta la hipétesis del modelo seguido, que supone un avance uniforme 'del

P, mm. Hg
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Figura 4. Ensayo de la ecuacién 0 H
2 para determinar la difusivi- Tl
dad durante la liofilizacién de
zumo de zanahoria (t_ = 1009C, Figura 5, Variacién de la difusividad
P = 0,04 mm Hg) con la presién y la temperatura duran-
del frente de sublimacién, las me- ;iriz e s

didas de la temperatura de subli-
macién difieren de las verdaderas, pues los termopares que las miden pueden
encontrarse en zonas lfquidas o congeladas y no en la zona de sublimacién,

De todas formas, todos los valores de la difusividad se encuentran en
el abanico comprendido entre dos rectas de ecuacién general:

D=A - BP (4)

donde A varia de 12,96 a 28,96 y B de 22,40 a 47,20,
Suponiendo que A y B varien linealmente con la temperatura, para el
intervalo considerado, se encuentran las ecuaciones siguientes:

A = 4,96 + 0,20t, (5)
B w 10,00 5 0,31t, - {6)
que al sustituir en la ecuacién 4 se obtiene la expresién:
D= 4,96 + 0,20t — 10,00P - 0,31tcP (1)

que indica de forma aproximada, para el intervalo considerado, la influencia
de la temperatura y de la presién sobre la difusividad,
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