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posicidén ( % de reprocesos y finos ). Estos facto-
res alteran la viscosidad y ld4a tensidn superficial
del extracto, e inciden en su comportamiento duran
te el proceso. -

Temperatura de operacidn de la espumadora: afec-
ta la viscosidad y la tensidn superficial del ex
tracto.

Velocidad del agitador ( Dasher ), que altera el
tamzfio de las burbujas.

Temperatura de envio, sobretodo si esta varia en
el tiempo, haciendo inest.ble la operacidn de la
espumadora.

Presién de envio, que puede variar con el grado-
de llenado de los tanques y alterar la presidn -
de espumacidn.

Presidn y tipo de gas espumante.

La influencia exacta de algunos de estos factores es
t4 siendo estudiada actualmente en el LIQC.

En particular, se ha observado mediante mediciones
efectuadas en la Fibrica, que la temperatura de es-
pumacidén afecta el color del extracto espumado y el
del producto terminado.

Este hecho estd probablemente asociade con las varia
ciones del tamafo de las burbujas como lo vimos en-
el parrafo anterior.
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La liofilizacidn es el método mas apropiado para el
secado de productos sensibles al calor y ricos en -
substancias volAtiles, tales como el café u otros -
prcductos alimenticios. Durante la liofilizacibn,el
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agua es retirada en forma de vapor directamepte a
partir del producto congelado.

Debide a que la operacidn se efectia a baja tempe-
ratura, se evita cualquier tipo de deterioro terml
co al producto. Adicionalmente, por razones que ve
remos mis adelante, la liofilizacidn permite una -
alta retencidn de vol&tiles, siempre y cuandp se -
opere en condiciones adecuadas.

La 110f1113ac1on propiamente dicha requiere la con

gelacidén prev1a del producto. Este proceso obedece

a los principios estudlados en detalle en el capi-

tulo 2. En lo que sigue nos limitaremos por lo tan
to a discutir algunos aspectos espec1f1cos de la -

congelacidn de extractos de café, para pasar luego

a discutir los mecanismos de la liofilizacién con-

énfasis particular en las teorias que explican la

retencidn de aromas.

Como lo vimos en el capitulo 2, al congelar una so
lucidn, se produce una separacidn parcial del agua
que cristaliza formando cristales de hielo puro. -
El agua restante queda ocluida dentro del sélido -
eutéetico y no cristaliza. En el caso particular -
de los extractos de café, la temperatura eutéctica
es aproximadamente de -25°C, y la concentracidn -
del sbélido es del orden de 65% en peso.

Si la solucidn ha sido prev1amente espumada, la con
gelacidn tiene lugar Gnicamente en el 11qu1do entre
las burbujas. El tamafio de éstas, lo mismo que el -
espesor de las paredes que las separan influye en
los procesos de nucleacidén y cre01m1ento de los crig
tales de hielo y limita el tamafio midximo que &stos-
pueden alcanzar. Asi por ejemplo, si las burbujas son
pequenas y numerosas, las paredes que las separan sg
ran delgadas ( ver capitulo 3 ) y los cristales re-
sultantes serén pequefios. Las burbujas grandes, por
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el contrario, fac1lltan la formacidr. de cristales -
grandes. La espumac1on influye también en el calor
especifico _y en la conductibilidad térmica del pro
ducto, parametros ambos que juegan un papel esen -
0131 en el desenvolvimiento del proceso de congela
c1idn,

Ademis de -la espumacién,otros factores influyen en
dicho proceso. Entre los principales podemos men -
cicnar los siguientes:

- Las caracteristicas del extracto y especialmente
su viscosidad y su tensidn superficial que afec-
tan la nucleacidén y el crecimiento de los crista
les.

- La velocidad y temperatura de las bandas, que in
fluyen en la rata de congelacidn y por lo tanto-—
en el tamafio de los cristales de hielo.

- El espesor del pastel, que junto con lo anterior,
influye en la rata de congelacidn.

El espesor de las paredes entre las burbujas y el-
tamafic de los cristales de hielo, lo mismoc que la
temperatura final del proceso, determinan las propie
dades mecdnicas ‘del producto congelado y por ende-
su comportamiento durante la granulacidén. De una -
manera general se ha observado que la dureza del -
producto aumenta al disminuir la temperatura por -
debajo de la eutéctica, a pesar de que la formacidn
y el crecimiento de los cristales ya no es posible.
Ese aumento de la dureza, a pesar de que facilita-
la granulacién, puede causar un aumento de la pro-
duccidn de finos Las propiedades mécinicas del -
congelado seridn discutidas m&s en detalle en un -
trabajo posterior.

La Fiofilizacidén consta de dos procesos que tienen
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Luigar simultaneamente: la sublimacidn directa de
los c¢ristales de hielo, y el retiro del agua apri
sionada en el sdlido eutectlco, que se efectla -
por difusidn de las moléculas de agua hasta los -
poros dejados por los cristales de hielo al subli
marse.

Ambos procesos requieren el suministro de una cier
ta cantidad de calor: el calor de sublimacidén y el
de desurcidn que puede ser superior al primero.

Para que el proceso sea posible, la presidn parcial
de vapor de agua en la superficile del producto de-
be ser inferior a la presidn de vapor del hielo a-
la temperatura de operacidén ( ver figura 2 ).

La liofilizacidn puede en principio llevarse a ca-
bo a presidn atmosférica, utilizando como medio de
arrastre del vapor,aire frio muy seco ( de manera

que la presidn parcial de vapor de agua sea lo su-
ficientemente baja ). Este método presenta varios

inconvenientes que hacen dificil su aplicacién in
dustrial. En la actuallddd se preflere efectuar la
operacidn en vacio, a una presidn total inferior a
1 mm Hg.

La temperatura de operac1on debe mantenerse por de
bajo de la temperatura eutéctica, con el fin de -
evitar la fusidn total o parcial del producto.

El calor cde sublimacidn puede ser suministrado al

producto de tres maneras diferentes como lo mues -
tra la figura 25 : a) Por conduccidn, utilizando-
placas de calentamiento en contacto directo con la
bandeja que contiene el producto. Este sistema se
emplea, por e]emplo, en el tdnel de Leybold. b) -
Por radiacidn, mediante placas de calentamiento -
( en general 2 ), situadas a cierta distancia de -
la bandeja de producto. Este método utiliza en -
las cdmaras Stokes, por ejemplo. <¢) Por micro-on-
das. A pesar de que, en principio, mediante este -
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sistema se pueden evitar los problemas de trans -
ferencia de calor a través de la capa seca, los -
riesgos de fusidén del producto y de descargas en
el gas, han impedido hasta la fecha su aplicacidn
a escala industrial.

La figura 26 muestra esquemdticamente un equipo-
de liofilizacidén, que consta esencialmente de una
cidmara de vacio hermética, del sistema de suminis
tro de calor al producto y de los equipos necesa-
rios para mantener la presidn requerida en la ci-
mara. El sistema de vaclo comprende una bomba de
prevacio para la evacuacidén inicial de la camara-
y el retiro de los gases no condensables presentes
en el producto y un condensador refrigerado para-
la cdesuablimacidén del vapor de agua. El uso de un
condensador e¢s indispensable dado el gran volimen
ocupado por el vapor que se genera durante el pro
ceso, que no podria ser manejado por ningiin tipo-
de beomba de vaclo mecdnica. E1 cundensador debe -
tener una temperatura tal que la presién de vapor
del hielo a esa temperatura, sea inferior a la -
presidn gue se gquiere mantener dentro de la cama-
ra. El calor de desublimacidén del vapor debe ser
absorbido totalmente por el sistema de refrigera-
cidén, razdn por la cual los costos en energla de
la liofilizacidn son relativamente elevados.

La figura 27 muestra esquemdticamente la liofiliza
cién de una capa de producto congelado en el caso
en que el calor es suministrado por radiacién des
je la parte superior. Para el estudio del fendmeno
es necesario considerar dos procesos simultdneocs:
transferencia de calor a través de la capa seca -
para suministrar el calor latente al frente de su
blimacién y transferencia de materia desde dicha-
fuente hasta la superficie del producto. Ambos -
procesos estan regidos por las ecuaciones de difu
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sidén vistas en el capitulo 1, que deben resolver-
se simultdneamente, teniendo como condicidén de -~
frontera comin que la presién en el frente de subli
macidén es igual a la presidn de vapor del hielo a
la temperatura de dicho frente.

La solucién exacta de este problema es muy comple
ja debido a la no linealidad de la condicién de =
frontera. En el caso de la liofilizacidn y debido
a lo lento del proceso, es posible obtener una SO
lu01on aproximada satisfactoria suponiendo que la
presidn y la temperatura varian linealmente a lo
largo de la capa seca. Este modelo es el que se -
denomina usualmente URIF ( uniform retreating -
ice front ).

si J es la cantidad de calor transferida por uni
dad de 4rea y de tiempo y Jm la cantidad de mate
ria correspondiente, podemos escribir:

J = k TS-TM
* X
( 36 )
Jm = D, u
X
donde P y T y Ps y T son las pre

siones y temperaturas respectivas del frente de -
sublimacidén y de la superficie del producto, X
es el espesor de la capa seca, K su conductibi-
lidad térmica y D su coeficiente de difusidn.

El calor transportado debe suministrar el calor -

necesario para la sublimacidn del hielo, es decir
que

FiBM-823
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Je =Lf%tl=l-.]m ¢ 37 )

donde L es el calor latente de sublimacidn por -
unidad de masa, P el peso especifico y dx/dt
la velocidad de la frontera.

Utilizando las ecuaciones ( 36 ) y ( 37 )
podemos calcular el tiempo total 1§ necesario -
para la liofilizacidn completa de la capa de espe-
sor ‘

t . _ipd L0 ( 38 )
2k (Ts-Tp) 2D (Pe-Ps)

Es interesante observar que el tiempo depende del-
cuadrado del espesor y es inversamente proporcional
a la conductibilidad térmica o al coeficiente de di

fusién. Por otra parte Pg¢ T, estan
ligados por la relacidbn

siendo Pv

la presidn de vapor del hielo a la temperatura del
frente de secado.

La discusidn anterior se refiere a una placa uni -
forme congelada. En cl caso de la Fabrica se tra-
ta de una capa de particulas mas o menos compacta.
Como base para el esiudio de ese caso debemos estu
diar primero la liofilizacidn de una particula ais
lada, que supondremos esférica para simplificar.
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La configuracidn obtenida un tiempo t después de
iniciada la liofilizacidn aparece en la figura 28,
o -, * + .
Supondremos que el nicleo de producto por liofili
zar conserva lgualmente la forma esférica durante
el proceso. Con la hipbtesis de cuasi- ~estacionarie
dad, las ecuaciones gue gobiernan la temperatura,
T, vy la presidn, p, se escriben:

d*T _ o

dr?

4o ( 39 )
i - 0

dr?

Estas ecuaciones se integran inmediatamente y dan
las distribuciones de presidn y temperatura. En -
coordenadas esféricas las scluciones se escriben:

Ter) = S*Ts-TF (dp - dode )

- Ly

( 40 )

(r) = P - B dodg
P P5+ dc dF (d or )

Siendo dp, ppy Tp el didmetro, la presibén y la
temperatura del niacleo v do, ps v Ts las magnltu

des correspcondientes para la superficie, y r la -
distancia al centro,

Las corrientes de calor Jo y de materia Jm
se deducen de estas dos expresicnes:

. k Ty - T¢ dodL
I do-dp 2r?
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Jw= D Pe - ?5 do dF
do - dg 21?2

K es la conductibilidad térmica del producto se-
coy D su conductibilidad mé&sica.

La cantidad de calor y de materia totales transfe
ridas por unidad de tiempo se escriben:

Qe = 2% dodpe K (h-Tp)
| do-dy

( 42 )

Qm = 2N dodF D (PF"P&)
de-d,

En ccndiciones cuasi-estaclonarias, el calor transg
ferido suministra exactamente el calor latente de-
sublinacién, es decir:

Qe = L Qm (43 )

siendo L el calor latente de sublimacidén por uni
dad de masa. Con ayuda de (42) y (43) obtenemos
entonces la relacidn entre la temperatura y la pre
sién del frente de sublimacidn.

=P+.E_T5-_'<_TF ( u4 )
Pe o ¥ T 5

La presidn y la temperatura del frente de secado_:
deben satisfacer simultdneamente (44) y la relacidn ter

FiBM-B3
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modinamica entre la presidn de vapor del hielo y
su temperatura. El punto de trabajo del sistema -
estd situado en la interseccidn de la recta con -
la curva P = £ (T), como lo muestra la figura
29 . De esta grafica podemos sacar las deduccio
nes siguientes: -

1) - La posicidn del punto de trabajo es funcién-

de la temperatura y la presidn en la superfi
cle. Un aumento de uno u otro de esos parametros-
provoca un incremento de la temperatura del frente
de secado, que puede conducir a la fusidn total o
parcial del producto.

2) - 81 la presidn y la temperatura superficiales
son mantenidas constantes, la temperatura del
frente de secado se mantiene constante duran-
te todo el proceso de sublimacidn.

3) - La pendiente de la recta depende de la razdn

X , la cual, a su vez, es funcién de la es -

D tructura del producto v por lo tanto de-

la espumacidn y de la congelacidén. Conociendo
K y D es en principic posible calcular la

presidn y temperatura que producen una rata-

mixima de liofilizacidén , compatible con la-

temperatura de fusidén del producto. Es nece-

sario tener en cuenta que, tanto K como D,
son funcidn de la presidn, especialmente en

los rangos de presidn utilizados para la lio
filizacidn.

La figura 30 muestra la variacidn de la conducti
vidad térmica de la capa liofilizada en funcidn -
de la presién para el caso de la pera. A una pre-
sidén suficientemente baja, la conductibilidad es-
constante e igual a la conductibilidad intrinseca
del producto. En el rango en que se trabaja en la
fédbrica ( alrededor de 0.5 mm Hg ) se observa una
variacidén marcada de ese pardmetro. También se ob
serva una influencia considerable del tipo de gas
residual. La conductibilidad es tanto mé&s alta -
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tuanto la masa molecular del gas es pequeida.

La pre51on afecta también el coeficiente de difu
sidén, como 1lo muestra la figura 31 . Al incremen
tarse la pre81on, el coeficiente de difusidén dlS
minuye ( su inversa aumenta ).

Una variacidn de la presidn en la clmara afecta-
la liofilizacidén de varias maneras simultineamente.
Por una parte, la presidén en la superficie varia
lo cual altera el punto de trabajo de la curva
(Fig.29)Adicionalmente, K y D varian en senti-
dos opuestos y por lo tanto se modifica la pen -
diente K/D de la recta de la figura. Asi,por -
ejemplo, un aumento de la presién se traduce en
un incremento de la temperatura del frente de se
cado y puede llevar a una fusidén total o parcial
del producto.

La velocidad de congelacidn afecta la porosidad-
del producto y por lo tanto el coeficiente de di
fusidén, como lo muestra la figura 32 . Una -
congelacidn lenta produce una estructura mis poro
sa y favorece la liofilizacidn.

Suponiendo que la zona de transicidn entre el nd
cleo congelado y la parte ya seca es muy estrecha,
es decir, que la humedad varia bruscamente de su
valor inicial a su valor final en el frente de -
secado '( esto equivale a despreciar el proceso -
de desorcidn.) podemos calcular el tiempo de se-
cado de la particula. Utilizando

—_dm _ 2Tdode Dipe-pey_.d (YT 43
Qm - dt do-aFL (PF FB)_ di (-6— dF)

donde ¥ es la masa de hielo presente en el nficleo
por unidad de volumen.

Por integracidn obtenemos el tiempo total t

t= Y do? ___})Ldoz ( us )
2D (f-F5) 24K (Te-Tp)

F. BM-23
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Los viaores de p - p.o o T. -~ 7. ge deducen
fica ( Figura 23 ).

4,2.3, Seecado de una capa de particulas.-

In el proceso utilizado en la Fabrieca, la 1iofili
zacidn es conciderablemente mds compleja, a causa
del heclo de que £e trabaja con capas con.puestas-
da muclas Harf¢cuL1q y por la gecmetria del siste
ma de cuministro de calor.

Las consideraciones hechas en el parralo anterior
para unra particula siguen siendo vilidas hasta -
cierto punto, pero ¢s necesario estudiar mis de -
cerca las transferencias de calor y de materia a
través de la capa de granos.

La figura 33 musstra csquemdticamente el proceso,-
'l calor es suministrado por dos placas cuya tem-
peratura depende del programa escopldo. Dicho ca-
lor es *ransferide a la bandeja poi radiacibn y -
por conduceidn por el gas presente en la cimara.
I'e ahl, el calor pasa al producto por el fondo vy
ror las venas de la bandeja, lo mismo que por la-
super’icie libre que lo recibe directamente, E1 -
£11j5> de materia, por el contrario, tiene lugar -
dnicanmente a través de la superficie libre. Dichos
fiujos estdn indicados esquemdticamente en la figu
ra 33z

n orincipio, 2l s2cads puede tener lugar simultinea
mente 14 partir de las cuatro caras haecia el centro.
as ratis de progresidn de los difcrentes frantes

e cecado derenden iquil de las conductibilidades -
351 y tlrmica Je la capa de granos, lo mismo -
que dw cu espesor. ©Segln los valores de esos pard
meTros, Uno u otro e los frentes puede progresar-
oonouna rata mayor

o ﬂ..t" 5 "1
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Las Jdiversas medicionces de presidn y temperatura

efectuadas hasta la techa en la Fibrica tienen -

por fin principal el establecimiento de un mcdelo
que, a pesar de la complejidad del problema per-

mita ‘la optimizacidn de los ciclos ‘e liofiliza-

cibn, en funcidn de las caracteristicas del pro
d. cto.

Variacicones de las propiedales fisicas del pro -

s bien sabido que, seglin las condiciones en que
g - - .
se efectlue el proceso, los roros 2ejados likres -

por la sublimacidn del hielo pueden cerrarse en -
mayor © menor grado.

Nicho fenimeno, dencminado colapso, puede ocurrir
aiin a temperaturas inferiores a la temperatura de
fusidn del producto. La importancia del colapso -
depende de la temperatura de operacidn v de la es
trustura del produc*e, la cual, como vimos, es

funcidn de las condiciones de ecpumacidén y de con
gelacién. -

El colapsc proveca un aumento de la densidad del
srodiucto ya que reduce su porosidad y, por la mis
ma razén, puede alterar el desarrollo de la licfl
lizazidr pues dificulta la transierencia de mate-
~ia en ¢l producto seco.

-

Cambios de coleor duvrarte la licofilizacidn

Come lo mostraron los trabajos de Fettersen y -

Flink , es posible modificar el color del producto
final variando las condiciones de liofilizacidn.-

En particular, se observa un oscurecimiento de -

aquél cuando se aumenta la presidn en la camara.

Como lo vimos anteriormente, un aumento de presidn,
provoca un desplazamiernto del punto de trabajo (fi
gura 298 ) y una elevacién de la temperatura del fren
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te de secado. Dicho incremento favorece el CQlaR

so mencionado anteriormente y, puede, si es sufi

cientemente alto, produc1r una fusidén local del=

producto. Estos dos fenbémencs modifican la estruc
tura superficial del producto y, por lo tanto, -

su reflectividad. Ello se traduce por un obscure

cimiento aparente. La figura 34 muestra algunos

resultados obtenidos por esos autores,

. — —— T d— i i o s e e B e s e e e B o e o e - — e Y = . . d Y - o —

Las condiciones de liofilizacidn afectan también

el peso especifico del producto, a causa del fe
némeno de colapso que mencionamos anteriormente.

Los trabajos de Petersen Yy, Flink han mostrado-

que un aumento de la presidn, que tiende a favore
cer el colapso,,produce un incremento del peso -

especifico. El efecto es menos marcado para ex -

tractos espumados que para los no espumados.

En este 4ltimo caso,los que han sido congelados
lentamente presentan pesos especificos mayores que
los congelados rapidamente, probablemente a causa
de una mayor tendencia al colapso.

La resistencia mecanica del producto terminado

fue medida por esos autores a través de la reduc-
cidén de volumen de la muestra después de haber

sido agitada durante 30 minutos a razén de 210
golpes por minuto. Aqui se observa que al incre-
mentar la presidn,la resistencia mecinica aumen-

ta en casi todos los casos. Igualmente la resis-
tencia del producto congelado rdpidamente,es en
todos los casos superior a la del que lo ha sido
lentamente. Este resultado puede atribuirse al
hecho de que al congelar rédpidamente la estructu-
ra de los cristales es mé&s compleja y su orienta-
cidén mds irregular, lo cual confiere a las pare-
des entre las burbujas una mayor resistencia. Es-
te punto estd siendo investigado con mis detalle en
el LIQC con particular énfasis en los extractos es-
pumados. ‘
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Retencidén de aromas
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Una de las principales ventajas del secado por sublimacidén es
la alta retencidn de volatiles que se puede lograr. Para ex-
plicar este hecho se han enuncilado diversas teorias, entre
las cuales podemos mencionar las siguientes:

a) La teoria de la adsorcién de Rey.
b) La teoria de las microregiones debida a Flink.
c) La teoria de la difusibén selectiva propuesta por

Thijssen8.

La primera de esas teorias no puede explicar sino una parte
reducida de la retencidn de aromas, razdén por la cual no

la discutiremos aqui En lo que se refiere a las otras dos
teorias, King mostrd que son equlvalentes, siendoc la de
Flink una descr1pc1on microscépica Y, la de Thl]ssen un punto
de vista macroscoplco. Por esta razdn nos limitaremos aqui
a exponer é&sta ltima que se presta mejor a la discusidn

del fendmeno.

La Figura 35 muestra el modelo del proceso de liofiliza-
cidén utilizado por Thijssen. Como lo hemos visto anterior-
mente, el producto congelado estd subdividido en cristales

de hielo puro y sblido eutéctico. Todas las substancias i-
nicialmente presentes en la solucidén estdn aprisionadas den-
tro de ese sdlido, ya que el hielo es perfectamente puro.

La sublimacidén del hielo no conlleva por lo tanto ninguna
pérdida de voldtiles. Dicha pérdida, sin embargo, puede pro-
ducirse durante la salida por difusidn de las moléculas de
agua que han quedado aprisionadas en el sdlido eutéctico.

De acuerdo con los trabajos de Thijssen, el coeficiente de
difusidn de diversas substancias es funcidn del contenido de
agua de la solucidn. La Figura 36 muestra la variacidn

de los coeficientes de difusidén del agua y de la acetona en
dos soluciones diferentes (extracto de café y malto-dex-
trina) a 25°C, En todos los casos cuande la concentracidn
de la solucidn aumenta, el coeficiente de difusidn disminu-
ye considerablemente. Ademas el coeficlente de difusién

de la acetona disminuye m&s rapidamente que el del agua.
Este punto se puede ver mis claramente en la Figura 37 en
la que se muestra la variacidn del cociente de los coeficien-
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te de difusidn de la acetona y del agua, con la concentra-
cién, en el caso del extracto de café a 25°C. Cuandp la
concentracidn es superior al 60% aproximadamente (40% de
agua), el coeficiente de difusidn de la acetona decrece de
manera apreciable con respecto al del agua y el proceso
se hace altamente selectivo para esta Qltima. La Figura
38 ilustra la influencia de la temperatura sobre el co-
ciente de los coeficientes de difusidn de las mismas subs-
tancias. Es fdcil ver que cuanto mis baja es la tempera-
tura, mas selectivo es el proceso.

Los resultados arriba mencionados explican claramente la
alta retencidn de voldtiles durante la liofilizacidn so-
bre todo si ésta se lleva a cabo a una temperatura lo
suficientemente baja. Al salir el agua contenida en el
producto cercano a la pared interna del poro, la concen-
tracidén aumenta muy rdpidamente y la zona superficial se
convierte en una barrera que deja pasar el agua y retiene

selectivanente los voldtiles. Este efecto es tanto mis
acentuado cuanto mis pesadas sean las moléculas voliti-
les como lo muestra la figura 39 en la cual aparecen

las curvas correspondientes a diferentes alcoholes.

Estas consideraciones sobre los coeficientes de difusidn
permiten hacer algunas predicciones sobre los factores

gque afectaran la retencidn de aromas durante la liofiliza-
cidn que resunimos a continuacidn.

al Al disminulir la presidén en la cémara, baja la tem-
- ..
peratura del frente de sublimacidn, lo cual es
favorable para una buena retencidn.

b) Un producto congelado lentamente tiene una mayor
porosidad, lo cual facilita el transporte de ma-
teria y permite que la liofilizacidn se lleve a
cabo a una temperatura mis baja, mejorando asi
la retencidén., Adicionalmsnte, la congelacidn
lenta produce poros con paredes mias gruesas, lo
cual favorece la selectividad de la difusidn.

c) Si la capa de producto es gruesa, lda temperatura
del frente de secado tilende a incrementarse y por
lo tanto la pérdida d« volitiles.

d) Una mayor temperatura de las placas de calentamien-

to a presidn fija lleva a un incremento de la tem-
peratura del frente y a una mayor pérdida.

F: BM-R3
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e) Los volatiles de mavor peso molecular serdn mejor
retenidos.

Lotas predicciones han sido verificadas experimentalmen-
te,

La Figura 40 rnuestra la retencién de diferentes alcoholes,
obtenida al liofilizar una sgoluecidn de maltodextrina al -
20%, en funciin de latemperatura de operacibébn. Como se -
niede ver la rc*encidn es tanto mayor cuanto mds baja sea
la temperatura del frente de sublimacidén durante el proce
so y se incrementa al aumentar el pesc molecular.

La influencia de la rata de congelacidén aparece claramente
en la Figure 41 en donde se aprec1a que la congelacidn len
ta produce una muche mejor retencidn.

La influencia de la presidén de trabajo se puede ver en la
Figura 42 para diferentes a]coholes. La retenzidn es conql
derablemente mayor cuando la presidn es baja. Adicionalmen
te se observa que la retencidén es mejor si se aumenta la
concentracidn inicial de sdlidos. Este Gltimo punto se -
ruede atr:buir al hecho de que al disminuir la cantidad de
agua inicialmente presente, se formard menos hielc con el
consigulente aumento del espesor de las paredes.

La teorlia que hemos presentado da una imagen clara de los
mecanismos de retencidn de aroma durante la liofilizacidn.
Sinembargo, la mayor parte de los trabajos han sido hechos
con soluciones modelo tales como la de maltodextrina. Por
esta razdn su aplicacidn a casos complejos como el del ex-

tracto de café debe hacerse con cierta prudencia. En 1la ac
tualidad se estd llevando a cabo en el LIQV. diversos tra-
bajos destinades a verificar sus limites de validez.

F: BM-83



F:BM-23

RETENCION DE ALCOHOL

Y

FEDERACION NACIONAL DE
CAFETEROS DE COLOMBIA

1007

‘//—-———-‘ -
S
80+ Jl o———'—‘.“'—*
P=1mm Hg.
/ / LO7 . g--0--  Metanol
50k Phd --0O~-0O--~ n-Propanol
O/ --A--A-- n-Pentanol
/ P=0.25 mm Hgo .
/ -B—a— Metanol
4LOF —@—®— n-Propanol
’O —A—A— n-Pentanol
|
20r /‘
» O--
-
® O :
/D/’ 1 { | |
0 10 20 30 40 50

CONCENTRACION INICIAL DE SOLIDO

( °/e en PESO)

FIGURA 42



FEDERACION NACIONAL DE

CAFETEROS DE COLOMBIA

LE VENOI3

0S3d N3 VMoV °/

OOl 06 08 OL 09 0SS 0% Ot OC O O

T 1 | T ] I | T T

34v)d 30 012vdlX3 —

V9OV d 7/ VNOLIDV T

F.am-23



FEDERACION NACIONAL DE
CAFETEROS DE COLOMBIA

100
- 25°C
i 0°C
ol 3 -2 / / o
ola 10° [ -15°C
N — 230°C FTGURA 38
i
o L ACETONA EN
- MALTO DEXTRINA
‘IO_L 1 1 1 |4 1 1 ] i |

0O 10 20 30 40 50 60 70 80 SO 100
°% AGUA EM PESO

0
10 =

P

T rerry

10

ilil]l

ALCOHOLES EN

o] 3 MALTO DEXTRINA

o]la 107

ll]rf]

Ci metanol FIGURA 39

—™C, propanol

10 Cy pentanol

10.1' | 1 1 | 1 l L ] 1
O 10 20 30 40 %0 60 70 80 90 100

°% AGUA EN PESO

F:BM-23



' F.EM-22

RETENCION

°lo

RETENCION

lo

100
S0

80
70
60
50
40
30
20

10
0

100
90
80
70
60
50
40
30
20

10

FEDERACION NACIONAL DE
CAFETEROS DE COLOMBIA

] //////”’?r?;;;;;;l
L n propanol
i Metanol
1 t 1
-10 =20 =30

TEMPERATURA DEL FRENTE DEL
HIELOQ (°C)

. Congelacion lenta

(0.4 mm min')

Congelacion rapida

'(LSnmwmﬁ”

T

i ] |

-10 20 -30
TEMPERATURA DEL FRENTE DEL
HIELO  (°C)

FIGURA 40

FIGURA 41



