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. RESUMEN

La investigacion sobre el proceso de crioconcentracion de fluidos alimenticios es un area importante de
estudio.

La crioconcentracion es un proceso de concentracion de fluidos mediante la separacion del agua en forma
de hielo. La crioconcentracidon, permite obtener un producto de alta calidad organoléptica, debido a las
bajas temperaturas utilizadas durante el proceso. Sin embargo, una caracteristica de la técnica es la
limitacion de la concentracion (de 45 a 55 °Brix) por el aumento de la viscosidad del fluido y a la
retencion de solutos en el hielo.

El objetivo de la presente memoria de tesis es investigar la recuperacion de solutos en el hielo proveniente
de un crioconcentrador en capa en pelicula descendente, utilizando la técnica de deshielo fraccionado.

Los trabajos se desarrollan en tres fases:

a) En la primera fase se realizo la concentracion del fluido en un crioconcentrador en capa en pelicula
descendente.

b.) En la segunda fase, se realizaron los deshielos fraccionados a temperaturas controladas (20, 25 y 30
°C).

c¢) La tercera fase permitio establecer, a partir de los resultados obtenidos, un procedimiento de calculo
que relaciona la fraccion de deshielo con la concentracion y el tiempo, permitiendo operar por
semejanza con los hielos de zumos obtenidos en un proceso de crioconcentracion.

Los resultados presentados en este trabajo no so6lo son de interés académico sino que también tiene
importancia tecnologica debido a que permite simular el proceso de recuperacion de solutos retenidos en
el hielo de zumos de fruta y obtener: el tiempo de deshielo, la concentracion y la cantidad obtenida para
cualquier fraccion de la masa del hielo. Esto permite realizar estudios sobre la recuperacion de las
distintas fracciones, con el fin de establecer la mejor viabilidad econoémica.

Palabras clave: Crioconcentracion, temperatura de deshielo, deshielo fraccionado, indice de

concentracion, tiempo de deshielo, factor de forma, fraccion de masa de soluto en el hielo.
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. RESUM

La recerca sobre el procés de crioconcentracié de fluids alimentaris és un tema d'estudi important.

La crioconcentracié €és un procés de concentracio dels fluids a través de la separacié de 'aigua en forma
de gel. La concentracid per congelacio, permet obtenir un producte d'alta qualitat organoléptica, degut a
les baixes temperatures utilitzades durant el procés. No obstant aixo, una caracteristica de la técnica és la
limitacié de la concentraci6 (de 45 a 55 °Brix) mitjangant 1'augment de la viscositat del fluid i la retencio
de soluts en el gel.

La memoria d'aquesta tesi pretén investigar la recuperacié de soluts retinguts en el gel d'un
crioconcentrador de pel-licula descendent, utilitzant la técnica de desgel fraccionat.

Els assaigs es duen a terme en tres fases:
(a) en la primera fase es concentra el fluid en un crioconcentrador de pelicula descendent.
(b) en la segona fase, s'estudien els desgels fraccionats a temperatures fixades (20, 25 i 30 °C).

(c) la tercera etapa va permetre establir, basada en els resultats obtinguts, un procediment de calcul que
relaciona la fraccio de desgel amb la concentracié i el temps, permetent operar per semblanga amb els
gels de sucs obtinguts d'un procés de crioconcentracio.

Els resultats presentats en aquest treball no només soén d'interés académic, també té importancia
tecnologica ja que permet simular el procés de recuperacié de soluts retinguts en gel procedent de sucs de
fruita i aconseguir: temps de descongelaciod, concentracié i la quantitat obtinguda per qualsevol fraccio de
massa de gel. Aixo permet dur a terme estudis sobre la recuperacio de les diferents fraccions, per tal
d'establir la millor viabilitat economica.

Paraules clau: crioconcentracio, temperatura de desgel, desgel fraccionat, index de concentracid, temps
de desgel, factor de forma, fraccio de massa de solut en el gel.
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. ABSTRACT

Research about the cryoconcentration process of food fluids is an important area of study.

Cryoconcentration is a concentration process of fluids by separating water into ice shape. Freeze
concentration, allows to obtain an organoleptic product of high quality, because of the low temperatures
used during processing. However, a feature of the technique is the limitation of the concentration (from
45 to 55 °Brix) due to increasing the viscosity of the fluid and solutes retention in the ice.

The objective of the current memory thesis is to investigate the recovery of solutes in the ice from a
cryoconcentrator in falling-film layer, using the technique of fractional melting.

The works are developed into three phases:

a) In the first phase, the concentration of the fluid in a cryoconcentrator (Freeze concentrator) in
falling- film layer was made.

b.) In the second phase, fractional thaws at controlled temperatures (20, 25 and 30 °C) were performed.

c¢) The third phase allowed to establish, from the results, a method of calculation that involves melting
fraction with concentration and time, allowing resemblance to operate with the ice of juices obtained
by freeze concentration process.

The results presented here are not only of academic interest, but also has technological importance,
because it allows to simulate the recovery process of retained solutes in the ice of fruit juices and get:
time thaw, the concentration and amount obtained for any fraction of the mass of ice. This allows studies
on the recovery of the different fractions, in order to establish the best economic viability.

Key words: Freeze concentration, thawing temperature, fractionated thawing, concentration index,
thawing time, form factor, solute mass fraction in the ice.
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1. INTRODUCCION

El procesamiento de alimentos liquidos, implica la combinacion de procedimientos que permiten cambios
en sus condiciones iniciales. Estos procedimientos estan convenientemente clasificados como operaciones
unitarias. Cada operacion unitaria tiene un efecto especifico, identificable y previsible en un determinado
alimento. La concentracion de soluciones acuosas es una de las principales operaciones unitarias en la
industria alimentaria. El proceso consiste en la eliminacion de agua del fluido alimenticio con el fin de
aumentar el contenido de s6lidos solubles. Las ventajas mas importantes son:

« Reducir el peso y el volumen del alimento.
« Reducir costos de almacenamiento, envasado, manipulacion y transporte.
o Mejorar la estabilidad del producto.
« Acondicionar el producto para su posterior procesamiento.
Basicamente, son tres métodos los que se utilizan para concentrar fluidos alimenticios:
« Evaporacion o eliminacioén de agua como vapor.
o Osmosis inversa o extraccion de agua como liquido.
« Crioconcentracion o eliminacion de agua como solido (hielo).

De los procesos de concentracion, la crioconcentracion es la técnica mas conveniente para eliminar el
agua de los alimentos liquidos con minimos cambios en la calidad del producto. La crioconcentracion es
una operacion unitaria que tiene como finalidad concentrar fluidos mediante la disminucion de la
temperatura. La principal ventaja del método en comparacion con la evaporacion, es la conservacion de
los componentes volatiles y la reducciéon de la degradacion del alimento por efecto de las bajas
temperaturas utilizadas durante el proceso, esto hace que la técnica sea muy atractiva para el
procesamiento de zumos de fruta. Sin embargo se ha considerado que la técnica no ha alcanzado su
potencial debido a los complicados requerimientos operativos (Flesland 1995; Nakagawa et al 2010b).

La presente memoria de tesis analiza la recuperacion de solutos retenidos en el hielo procedente de un
crioconcentrador de placas. Mediante la aplicacion del deshielo fraccionado, se obtienen recuperaciones
de solutos que aumentan el rendimiento general del sistema.

1.1. LA EVAPORACION

La evaporacion es una operacion importante en la industria de los alimentos. Generalmente se utiliza
para obtener productos liquidos concentrados a partir de la eliminacion de agua de los alimentos
liquidos diluidos. El proceso, consiste en aumentar la concentracion de componentes no volatiles del
fluido alimenticio mediante la vaporizacion del disolvente volatil por ebullicion. La separacion de
componentes se consigue aprovechando la diferencia de volatilidades entre el agua y los solutos
(Fellows 1993). Durante la evaporacion, el vapor transmite al alimento el calor suficiente para que éste
alcance la temperatura de ebullicion (calor sensible), una vez alcanzada ésta, el vapor suministra al
alimento calor latente de vaporizacion, formandose burbujas de vapor que finalmente son eliminadas
en la superficie del liquido (Fellows 1993).

Los principales objetivos de la evaporacion en la industria alimenticia son:

« Reducir los volumenes de almacenamiento y transporte de alimentos liquidos.
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» Pre-concentrar alimentos antes del secado, congelacion o esterilizacion.
« Estabilidad en el almacenamiento mediante la reduccion de la actividad del agua.

o Proporcionar zumos concentrados para el uso de los consumidores y para su posterior
trasformacion.

En la figura 1.1 se muestra un esquema simplificado de un evaporador.

Eyector de

: Vapor
vapor al vacio
Entrada de agua
de refrigeracion
Separador
Salida de agua de
/_\J_\ Condensado . seracién
Vapor —s— K]
Condensado +—
. - Salida de producto
Alimentaciin —- co rado

Fig. 1.1 Diagrama esquematico de un evaporador de efecto simple (Singh y Heldman, 2006).
Los sistemas de evaporacion (figura 1.1) estan constituidos basicamente por:
o Intercambiador de calor para transferir calor de una corriente fluida a otra.
» Separador en el que el vapor se separa de la fase liquida concentrada.
» Condensador para condensar el vapor y eliminar el condensado del sistema.

« Dispositivo de vacio para retirar los gases no condensables y mantener constante la temperatura
de evaporacion.

La seleccion de un evaporador debe incluir los siguientes factores, Lau (1999):
« Tasa de produccion (cantidad de agua removida por unidad de tiempo).
» Grado de concentracion requerida.
» La sensibilidad al calor del producto en relacion al tiempo y la temperatura de evaporacion.
« Facilidad de limpieza.
« La fiabilidad y la simplicidad de la operacion.
» Tamano del evaporador.

» Capital y costos de operacion.
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» La calidad del producto.

Los equipos de evaporacion se clasifican en: evaporadores de circulacion natural, evaporadores de
circulacién forzada, evaporadores de tubos largos, evaporadores de placas, evaporadores de flujo en
expansion, evaporadores de pelicula delgada mecanica, evaporadores a baja temperatura Brennan et al
(1998).

El tratamiento térmico inadecuado en los alimentos liquidos puede dar lugar a efectos indeseables:
pérdida de aroma, degradacion de vitaminas, proteinas, etc.

La evaporacion es una técnica con amplia aplicacion en la industria de los alimentos, (zumo de frutas,
leche, café, etc.), principalmente por los altos valores de concentracion que se alcanzan >50% tabla 1.1,
sin embargo, debido al tratamiento térmico relativamente severo aplicado durante el proceso,
experimenta efectos desfavorables en los componentes nutritivos, propiedades sensoriales y parametros
tecnologicos.

1.2. TECNICA DE MEMBRANAS

La técnica de membrana se desarrolld aproximadamente en 1960 para producir agua potable a partir de
agua de mar o salobre (Cheryan 1999). La industria alimenticia se ha beneficiado de esta tecnologia,
especialmente en el sector lacteo y en el sector de las bebidas, (clarificacion y concentracién de
Zumos).

La técnica hace referencia a diferentes procesos que utilizan membranas semipermeables como
mecanismo de separacion entre dos fluidos (figura 1.2). Las fuerzas impulsoras de separacion pueden
ser: las diferencias de concentracion o de presion entre ambos lados de la membrana. Algunos
elementos importantes en la aceptacion de los procesos de membrana en la industria de transformacion
alimenticia son: la eficiencia energética, la conservacion de calidad de los alimentos, la ejecucion del
proceso en condiciones térmicas ambientales, la minima generacion de residuos, pocas exigencias de
espacio y la facilidad de automatizar (Rohit y Bijan, 2002).

FLUJO CRUZADO A\

ALIMENTACION :\ A CONCENTRADO

e @@ @
\» - — &~ b
e AR RINIEE

vy

PERMEADO

Fig. 1.2 Proceso de separacion mediante membranas

Dependiendo del tamaio de poro, la tecnologia de membranas se puede subdividir en cuatro procesos:
micro-filtracion, ultrafiltracion, nano-filtracion y osmosis inversa.
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Los procesos de membrana que se aplican con mayor frecuencia en la industria alimenticia son: la
ultrafiltracion y osmosis inversa. Son similares en el hecho de que la fuerza impulsora del transporte a
través de la membrana es la presion aplicada al liquido alimenticio (Felow 1993).

La ultrafiltracion se utiliza para el fraccionamiento (separacion de diversos solutos basados en el peso
molecular), la clarificacion de zumos de fruta y la recuperacion de proteina del lacto-suero.

La osmosis inversa se utiliza generalmente para la purificacion de agua, aunque, también se utiliza en
la industria de la bebida (vino, cerveza, zumos de frutas, etc.), la industria lactea (concentracion de
proteina del lacto-suero) y en menor medida, en la transformacién de productos derivados del huevo
(Brennan et al 1998; Echavarria et al 2011).

Para obtener una eficiencia satisfactoria del proceso de separacion, la eleccion apropiada de la técnica
es sumamente importante, por tanto deben considerarse los siguientes factores:

o Caracteristicas del alimento.

o Material de la membrana.

« Propiedades de la membrana.

« El disefio.

« Factores de ingenieria

« Las incrustaciones y la limpieza.

El rendimiento del proceso esta influenciado por la selectividad de la membrana y la velocidad de flujo
de componentes a través de la membrana. Estos aspectos dependen de la estructura fisica (tipo de
matriz, tamafio de los poros), carga de la membrana y afinidad hacia los componentes de la solucion,
en la figura 1.3 se puede observar algunas caracteristicas y aplicaciones de los procesos de membranas.

:

MICROFILTRACION | sty
P T wACROMOLECULAS
ULTRAFILTRACION |  coromss
% = i AZUCARES
NANOFILTRACION ‘ SALES DIVALENTES
- - SALES
OSMOSIS INVERSA | MONOVALENTES

Fig. 1.3 Caracteristicas y aplicaciones de los procesos de membranas

Como se ha mencionado, la selectividad de la membrana es el fundamento de la técnica, una buena
membrana deja pasar la mayor parte de agua (disolvente) y retiene los so6lidos y los compuestos
volatiles. Desafortunadamente, no siempre es el caso, ciertas membranas (6smosis inversa) dejan pasar
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moléculas tales como azicares, aminoacidos libres y vitaminas solubles en agua (Aider et al 2007).
Esta dificultad, junto a los esfuerzos por alcanzar altos valores de concentracion, (limitacion de la
concentracion 30%) tabla 1.1 el ensuciamiento de las membranas, la reduccion severa en los flujos
debido a una impregnacion del fluido sobre las membranas y la resistencia limitada de las membranas a
la presion hidraulica, han acrecentado las dificultades en la aplicacion de la técnica.

1.3. CRIOCONCENTRACION O CONCENTRACION POR CONGELACION

La tecnologia de crioconcentracion o concentracion por congelacion, es un proceso de interés en la
industria de los alimentos liquidos. Desde el punto de vista de calidad, es sin duda la técnica de
concentracion, que permite conservar al maximo las cualidades organolépticas y nutricionales de los
productos alimenticios liquidos (Aider et al 2007). Consiste en la concentracion de solidos solubles a
partir de una solucidén acuosa. Implica la disminucion gradual de la temperatura hasta conseguir una
congelacion parcial o congelacion cuasi total del fluido alimenticio.

La concentraciéon por congelacion de alimentos liquidos se ha empleado en una amplia gama de
productos, aunque no todos son explotados comercialmente. Estos incluyen zumos de frutas, productos
lacteos, vinagre, café, té, cerveza, vino y otros productos (Heldman y Hartel, 1998).

El proceso de crioconcentracion de un alimento liquido comprende dos etapas fundamentales (figura
1.4): Congelacion del alimento liquido sin llegar al punto eutéctico y separacion (Sanchez et al 2011a).

ALIMENTO
LIQUIDO

[ CONGELACION J
v

SEPARACION

v v

ALIMENTO
LIQUIDO HIELO
CONCENTRADO

Fig. 1.4 Diagrama de flujo del proceso de crioconcentracion, Sanchez 2011b

La maxima eficiencia del proceso se alcanza con la maxima concentracion del fluido y la minima
cantidad de soluto retenidos en el hielo (Raventds et al 2007; Hernandez 2008; Petzold y Aguilera
2009).

La eficiencia se puede determinar mediante la siguiente relacion:

C.r — SMFI

B0 =—""

(1.1)
Donde:
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E = Eficiencia

SMFI = Fraccion de masa de soluto en el hielo (°Brix).

CLr= Concentracion del fluido al final del proceso (°Brix).

Las principales dificultades del proceso de crioconcentracion son:

« Altos costes de los equipos.

« La limitacién de concentracion de aproximadamente 50% (tabla 1.1), debido a la alta viscosidad,

y la inclusién de solutos en los cristales de hielo.

Schwartzberg (1990); Van Mil y Bouman (1990); Hartel y Chung (1993); Flesland (1995); Zhonglai y
Hartel (1995); Chen et al (1998); Liu et al (1999); Miyawaki et al (2005); Habib y Mohammed (2006);
Raventoés et al (2007); Sanchez et al (2011), han orientado la investigacion de la técnica de
crioconcentracion en dos aspectos basicos: controlar la nucleacion y el crecimiento de cristales de
hielo, para conseguir separar los cristales de hielo de forma selectiva del liquido concentrado, con la
minima cantidad de solutos retenidos.

Sin embargo, Sanchez et al (2009, 2010); Petzold y Aguilera (2009); Auleda et al (2008); Miyawaki et
al (2012), sugieren que el avance de la técnica de crioconcentracion esta mas asociada con la desarrollo
de caracteristicas o mecanismos de recuperacion de solutos retenidos en el hielo que sean sencillos y
econdémicos en cuanto a su aplicacion, es decir, establecer alternativas que permitan hacer el proceso

mas eficiente.

Tabla 1.1. Comparacién entre los métodos basicos para la concentrar de alimentos liquidos

Consumo tedrico Mixima
C u - . .
Método Principio energia (kJ/g agua) concentracion Calidad Costo
gatgagy (°Brix)
. Fase de separacion . .
Evaporacion L 2,6 >50 Baja Baja
Gas-liquido
.. S i0 . .
Osmosis inversa eparacion por =0 =30 Media Media
membrana
. ., Fase de separacion
Crioconcentracion 0,33 =50 Alta Alta

Solido - liquido

Fuente: Miyawaki (2001a)

1.3.1. Propiedades basicas en el proceso de crioconcentracion

En la industria alimenticia, es de gran importancia conocer y prever el efecto reciproco de
determinados procesos en las propiedades de los alimentos, fundamentalmente para el disefio y

control de equipos.

Antes de discutir sobre las etapas del proceso de crioconcentracion, debemos conocer algunas
propiedades de los alimentos que tienen especial relevancia en el proceso como son: el punto de

congelacion, viscosidad, densidad, calor especifico y conductividad térmica.



1.3.1.1. Punto de Congelacién

El punto de congelaciéon de soluciones acuosas permite controlar el estado y evolucion de una
serie de propiedades relacionadas con la preservacion, calidad, integridad y valor nutricional de
los alimentos. De igual forma, permite, analizar, estimar, o predecir caracteristicas termo-fisicas
de los fluidos alimenticios a partir de correlaciones de caracter general o especifico.

El disefio de un sistema de concentracion por congelacion debe tener en cuenta el punto de
congelacion del fluido alimenticio (Heldman y Hartel 1998).

Se define como la temperatura donde, los estados liquido y sélido de la sustancia alimenticia estan
en equilibrio a una presion dada (James et al 2005).

El diagrama de fases (figura 1.4), es una representacion sencilla de los sistemas en equilibrio. El
verdadero equilibrio rara vez se logra aunque puede ser, aproximado (Tiller 1963; Mahmutoglu y
Esin 1996).

El analisis térmico, a partir del diagrama de fases, permite visualizar y determinar diferentes
estados de los alimentos en funcion del contenido de agua, la concentracion de solutos y la
temperatura Rahman (2009). La figura 1.5, representa el diagrama de fases de una solucion a
presion constante. Se puede observar la curva de congelacion y las regiones de temperatura y
concentracion donde la crioconcentracion es factible Hernandez (2008). La curva de congelacion
describe el equilibrio entre la solucion y el hielo formado. Cualquier punto de la curva representa
el punto de congelacion de la solucion, a una temperatura y concentracion determinada.

Temperatura

0 Concentracion 1

Fig. 1.5 Diagrama de fase. Alimento a presion constante donde temperatura de congelacion del agua es
funcion de la concentracion del soluto, (Sun 2011).

El punto de congelacion, siendo una propiedad coligativa, esta influenciado por la fraccion molar
del soluto presente en la solucion y no por la masa. La depresion del punto de congelacion (FPD)
es inversamente proporcional (aproximadamente) al peso molecular del soluto en una solucion.
Un gramo de glucosa (con aproximadamente el doble del nimero de moles de sacarosa)
disminuye mas el punto de congelacion que un gramo de sacarosa (Auleda 2008). Por ejemplo en
la tabla 1.2 se observa que a una misma concentracion, los zumos de manzana y pera, con especial
influencia de la fructosa y la glucosa como solutos, presentan menor punto de congelacion con
respecto al zumo de melocoton, donde el principal soluto es la sacarosa. Las proteinas, siendo
moléculas muy grandes comparativamente, no tienen ningiin efecto mensurable sobre el punto de
congelacion Marshall et al (2003).
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El tamafio del cristal de hielo en el fluido alimenticio también puede afectar el punto de
congelacion. Mientras que el hielo formado a partir de agua tiene un punto de congelacion de 0
°C, fluidos alimenticios con cristales de hielo pequefios se sabe que tienen un punto de
congelacion ligeramente menor en comparacion con fluidos con cristales mas grandes (Cook y
Hartel 2010).

Tabla 1.2. Proporcion de azucares en zumos de fruta y punto de congelacion de zumos de pera, manzana y

melocotdn.

Zumo de Zumo de Zumo de Zumo de Zumo de Zumo de
Proporcion® ~ Melocotén Pera Manzana °Brix = Melocoton Pera Manzana
(%) (%) (%) FPD"(°C)  FPD"(°C) FPD"(°C)

Glucosa 18,80 + 0,20 39,00+ 0,30 22,00+ 0,16 10 -1,00 -1,05 -1,07

Fructosa 25,50+ 0,15 52,50+0,03 62,00£0,22 15 -1,60 -1,80 -1,74

Sacarosa 55,70 £ 0,25 8,50+ 040 16,00+0,30 20 2,05 2,50 2,50

25 -2,70 -3,60 -3,20

30 -3,25 -4,30 -4,10

35 -4,20 -5,50 -5,20

40 -5,60 -6,60 -6,70

Fuente: Auleda (2008) ® Proporcion (%) de azucares basicos en zumos. bDepresic')n del punto de
congelacion

Las graficas de punto de congelacion para un determinado producto se trazan representando los
resultados de calculos que establecen el grado de concentracion alcanzado (solutos), frente al
correspondiente punto de congelacion de la solucién figura 1.6.

El punto de congelacion, se puede estimar, en el caso de los alimentos, asumiendo la mezcla de
sus componentes como un sistema binario (solidos y agua), utilizando la composicion media de
los soélidos disueltos con mayor proporcidon que contribuyen a la depresion del punto de
congelacion.

La figura 1.6 Representa el modelo de curvas de congelacion de la glucosa y sacarosa para zumos
de fruta propuesto por Auleda (2008). Establece que cualquier punto de congelacion de cualquier
jugo debe estar en el area entre las dos curvas.

° Brix
0 5 10 15 20 25 30 35 40
_1 4
24
-3
<o
"
o4 %,
¢

5 /170

—a&— glucosa ‘§
6

—a— sacarosa
_7 4

Fig. 1.6 Area de punto de congelacién para zumos, Auleda (2008)
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1.3.1.2. Viscosidad

En diversas operaciones de procesamiento de alimentos, para seleccionar el equipo o equipos mas
adecuados, es esencial conocer la viscosidad del fluido que se procesa. La viscosidad de zumos
manifiesta cambios sustanciales durante el procesamiento. Esto es asi, particularmente en
procesos que implican calentamiento, enfriamiento, congelacion, homogeneizacion y
concentracion.

La viscosidad aumenta en funcién del descenso de la temperatura y del aumento de la
concentracion (Vitali y Rao 1984, (zumo de naranja), Hernandez et al 1995, (zumo de naranja),
Shamsudin et al 2005, (zumo de guayaba), Magerramov et al 2006, (azucares y pectinas).

Segun Constenla et al (1989) la viscosidad de un fluido es funcion de las fuerzas intermoleculares
y de la interaccion agua-soluto que restringe el movimiento molecular. Estas fuerzas dependen de
espaciamientos intermoleculares y la fuerza de los enlaces de hidrogeno y son afectadas por los
cambios en la concentracion y la temperatura Azoubel et al (2004).

Es importante controlar, la viscosidad en funcion de la temperatura, la presion y la concentracion,
principalmente por la ineficiencia de la crioconcentracién y otras operaciones (evaporacion,
osmosis inversa) cuando el producto se convierte en altamente viscoso. Por ejemplo durante la
crioconcentracion, la tasa de transferencia de calor se ve influenciada por la variacion de la
viscosidad. A medida que aumenta la viscosidad, menor sera la tasa de transferencia de calor y
como consecuencia mayor consumo de energia.

El incremento de viscosidad determina un limite maximo de concentracion durante el proceso.
Por tanto, a medida que la viscosidad aumenta, la capacidad para separar los cristales de hielo
disminuye. En la crioconcentracion de fluidos alimenticios la capacidad de separacion del hielo
del fluido concentrado es inversamente proporcional a la viscosidad del producto (Hernandez
2008).

Valores experimentales de viscosidad para algunos fluidos alimentarios se presentan en la tabla
1.3.

Tabla 1.3. Valores de viscosidad de algunos fluidos alimentarios

Fluido Composicion Temperatura  Viscosidad (mPa's)  Observacion
(%) °O) 40 °Brix 50 °Brix
F
Zumo de Grlu(:s:: cad 11,6a 346a
u -
Melocotén 21,0 64,0 .
Sacarosa Fluidos
F i .
Zumo de ructosa 129a 31,6a newto.r’uan.o °
Glucosa -6a4 Ecuacion tipo
M anzana 21,0 61,8 .
Sacarosa Arrhenius
Juimo de P FGTCtosa cas 1132 285a
umo de Pera ucosa -6 a 0.1 55.0
Sacarosa

Fuente: Sanchez (2011)
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Se encuentran disponibles diversos datos experimentales de viscosidad para fluidos alimenticios
en, Saravacos (1970); Ibarz. et al (1987); Vitali y Rao (1984); Constenla et al (1989); Ibarz et al
(1989); Lau et al (1999); Bayindirli (1992, 1993); Hernandez et al (1995); Cepeda y Villaran
(1999) Sogi (2003); Juszczak y Fortuna. (2004); Ruiz et al (2010).

1.3.1.3. Densidad
La densidad se define como la relacion entre la masa y el volumen.

Las propiedades fisicas de los alimentos como la densidad y sus respuestas a las condiciones del
proceso son cruciales en el analisis de las operaciones que intervienen en el procesamiento de
alimentos. La densidad es una indicacion de como la materia se compone en determinado cuerpo.
Los materiales con arreglos moleculares mas compactos tienen densidades mas altas. La densidad
de los alimentos liquidos aumenta gradualmente con la concentracion de la materia seca y la
disminucioén de la temperatura del liquido, (Singh y Heldman 2006; Ramos e Ibarz 1998; (zumo
de melocotén y naranja); Shamsudin et al 2005 (zumo de guayaba); Cepeda y Villaran 1999
(zumo de Malus floribunda); Telis-Romero et al 1998 (zumo de naranja de Brazil)).

La densidad del agua solida (hielo) es menor que la densidad del agua liquida. Del mismo modo,
la densidad de los alimentos congelados serd menor que la densidad de los alimentos no
congelados.

La densidad de una solucion, generalmente se puede describir mediante la siguiente relacion
Miyawaki (2001a):

_ 1
= e
Zi l/pi

P (1.2)

Donde x; y p; son la fraccion en peso y la densidad intrinseca de los componentes como: agua,
hielo, carbohidratos, etc. En la literatura podemos encontrar diversos autores que establecen la
variacion de la densidad con respecto a la temperatura y la concentracion para diferentes zumos
de fruta Alvarado y Romero (1989); Bayindirli (1992, 1993); Ibarz y Miguelsanz (1989); Ramos e
Ibarz (1998).

Ibarz y Barbosa, (2005) definen ecuaciones que relacionan la densidad en funcién de la
temperatura y el contenido de solidos solubles (tabla 1.4).

Tabla 1.4. Relaciones de la densidad en funcién de la temperatura de algunos componentes

Componente Ecuacion Unidad Fuente

Carbohidrato pe=1599110"-0,31046 T (kgm®) Choi and Okos(1986b)
Hielo Dice=916,89-0,13071 T (kgm®) Choi and Okos(1986b)
Agua pagua = 997,18 +3,1439 107 -T - 3,7574 10° T° (kg/m’) Choi and Okos(1986b)

Zumos  pzumos = 1.002 + 4,61Bx- 0,46T +7,001:10° T*+9,175-10°T° (kg/m’) Choi and Okos(1986b)
Fuente: Ibarz Barbosa (2005)
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1.3.1.4. Conductividad térmica

La conductividad térmica de un material alimenticio es una medida de su capacidad para conducir
el calor. Modelos y datos de conductividad térmica son analizados por Ahmed y Rahman (2009);
Miyawaki (2001b). La conductividad térmica de los fluidos alimenticios durante la
crioconcentracion se ve afectada por tres factores: composicion del alimento, estructura y
condiciones ambientales de elaboracion. La mayoria de los alimentos con alto contenido de
humedad tienen valores de conductividad térmica mas cercana al agua (Singh y Heldman 2006).

El contenido de hielo juega un papel significativo en la conductividad térmica, debido a la
magnitud relativa de las conductividades del hielo y el agua en los alimentos congelados. La
conductividad térmica del hielo (2.220 W-m'K™") es cuatro veces superior a la conductividad
térmica del agua (0.583 W-m'K") Miyawaki (2001). La figura 1.7 muestra la conductividad
térmica efectiva de soluciones de glucosa en estado solido (hielo) y en estado liquido (fluido
concentrado). En estado liquido, la conductividad térmica depende ligeramente de la
concentracion de soluto y levemente dependiente de la temperatura. En estado solido, sin
embargo, es fuertemente dependiente tanto de la concentracion de soluto y de la temperatura
Miyawaki (2001).
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Fig. 1.7 Conductividad térmica efectiva de soluciones de glucosa, Miyawaki (2001a)

Algunas ecuaciones de prediccion empiricas son utiles en los calculos de procesos donde la
temperatura cambia. Choi y Okos (1986), establecio la siguiente expresion que determina la
conductividad térmica en funcion de la temperatura y la composicion del producto:

kzzn:kiYi (1.3)

i=1

Donde k es la conductividad térmica de un material alimenticio tiene n componentes, k; es la
conductividad térmica del i-¢simo componente, Yi es la fraccion de volumen del componente i-
¢simo, obtenido de la siguiente manera:

X
Y, = l/Pi

= (1.4)
?=1(Xl/pi)
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Donde X; es la fraccién en peso y p; es la densidad (kg/m”) del i-ésimo componente.
1.3.1.5. Calor especifico

El calor especifico es una parte esencial del andlisis térmico en el procesamiento de alimentos. El
calor especifico de un alimento aumenta a medida que aumenta el contenido de humedad del
producto. Se define como la cantidad de calor que gana o pierde un producto por una unidad de
masa para alcanzar un cambio en la temperatura de una unidad. Para procesos donde se lleva a
cabo un cambio de estado, como la congelacion o deshielo, se utiliza el calor especifico aparente.
El calor especifico aparente incorpora ademds del calor involucrado en el cambio de estado el
calor sensible Singh y Heldman (2006).

Se dispone de datos publicados que proporcionan valores de calor especifico para algunos
alimentos en Singh y Heldman (2006).

Otra forma de obtener datos o valores de calor especifico es utilizar ecuaciones predictivas. Las
ecuaciones de prediccion son expresiones empiricas, obtenidas mediante la recopilacion de datos
experimentales fundamentados en modelos matematicos. Estos modelos matematicos se basan en
uno o mas constituyentes del alimento. Singh y Heldman (2006) propusieron la siguiente
expresion basada en los componentes de un producto alimenticio:

Cep = 1,424Xp + 1,549X, + 1,675Xs + 0,837X5 + 4,187Xy (1.5)

Donde X es la fraccion de masa; los subindices son: h, hidratos de carbono, p, proteinas, f, grasa,
a es ceniza y W la humedad.

Para procesos, donde hay cambios de temperatura, hay que utilizar modelos predictivos de calor
especificos que incluyan la temperatura. Choi y Okos (1986) presenta un modelo integral para
predecir el calor especifico basado en la composicion y la temperatura:

Co= ) CoXi (1.6)

n
i=1

Donde X; es la fraccion del componente i-ésimo, n es el niamero total de componentes del
alimento y Cg; es la calor especificacion del componente i-€simo.

1.3.2. Etapas del Proceso de Crioconcentracion

Como se menciond anteriormente el proceso de crioconcentracion comprende basicamente dos
etapas: congelacion y separacion.

1.3.2.1. Congelacion

Los alimentos liquidos en cuanto a su composicion, se pueden considerar como soluciones
acuosas complejas de comportamiento real. La temperatura de congelacion de los alimentos
liquidos no es constante, es inferior a 0 °C.

La congelacion es una operacion unitaria, donde una proporcion del agua del alimento se somete a
un cambio de estado para formar cristales de hielo mediante la reduccion de la temperatura
(Fellows 1993).
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El proceso de congelacion de agua incluye dos procesos continuos: reduccion de la temperatura
por debajo del punto de equilibrio de congelacion y cambio de fase de liquido a solido (formacién
de hielo). Ambos procesos estan fuertemente influenciados por las propiedades de transferencia
de calor (termodinamica), propiedades de transferencia de masa (cinética) y las variables del
producto (composicion y tamaiio).

En la préctica, la cristalizacion del agua implica dos fendmenos:
o Nucleacion o formacion de una mintscula estructura reticular cristalina de la solucion.
« Crecimiento de cristales que corresponde al aumento de tamafio de los cristales de hielo.

Se puede encontrar una descripcion detallada del proceso en Handbook of Frozen Food
Processing and Packaging, Da-Wen (2011).

a) Nucleacién o formacion de cristales de hielo
Nucleacion, se refiere al inicio del proceso de separacion de fases.

Antes de que se produzca el proceso de cristalizacion en el punto de congelacion, se debe superar
una significativa barrera de energia mediante la generacion de una gran fuerza impulsora. La
existencia de una barrera de energia es demostrada por la extraccion continua de calor sensible
por debajo de 0 °C sin la presencia de cambio de fase, (AS figura 1.8 curva de enfriamiento). Este
fenomeno es conocido como sub-enfriamiento y puede ser 10 °C por debajo del punto de
congelacion Fellows (1993). El grado de sub-enfriamiento es dictaminado por la aparicién de la
nucleacion del hielo. Sin un nucleo, el cambio de fase estable no es posible; las moléculas del
liquido no lograrian alinearse facilmente en la configuracion de un cristal Petzold y Aguilera
(2009).

La nucleacion es probablemente el paso mas importante para el control de la distribucion del
tamafio de los cristales durante la cristalizacion. Es fundamental para el desarrollo de tecnologias
de crioconcentracion Hartel y Chung (1993).

Se entiende por nucleacion la generacion de particulas cristalinas capaces de crecer
espontaneamente a partir de cierto tamafio minimo (Sanchez 2011). Durante la nucleacion se
libera el calor latente de fusion, linea (SB figura 1.8 curva de enfriamiento).

Hay dos tipos de nucleacion: homogénea y heterogénea. La nucleacion homogénea consiste en la
produccion espontdnea de cristales de hielo, libre de impurezas y libre de perturbaciones
mecanicas (Ulrich y Jones 2009) y la nucleacion heterogénea: se produce en presencia de
impurezas, o particulas extrafias. En sistemas complejos como las soluciones alimenticias ocurre
la nucleacion heterogénea (Sanchez 2011).

b) Aumento de tamario de los cristales de hielo (crecimiento)

Una vez ocurre la nucleacion, la formacion y el aumento de tamaiio de los cristales de hielo, esta
controlado por la velocidad de eliminacion de calor latente liberado durante el cambio de fase,
linea (BC figura 1.8 curva de enfriamiento). Si la velocidad de remocion del calor es lenta, la
solidificacion del agua tiene lugar en torno a pocos nucleos que dan origen a cristales de hielo
grandes, el fenomeno de formacion de cristales grandes esta regido por el proceso conocido como
maduracion de Ostwald, en el que los cristales grandes crecen a expensas de los mas pequefios,
como resultado de diferencias en la temperatura de equilibrio causados por contribuciones de
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energia en la superficie (Pronk et al 2005). Los resultados experimentales muestran que la
maduracion de Ostwald es mas lenta en concentraciones de soluto altas, 1o que puede atribuirse al
aumento de la resistencia a la transferencia de masa. Si la velocidad de eliminacidon de calor es
rapida, la velocidad de nucleacion aumenta debido a que la solucion tiende a sobre-enfriarse y
congelarse simultaneamente en muchas partes. En este caso la solidificacion se produce entorno a
muchos micro-cristales. En ésta etapa se forma la mayor parte del hielo (Fellows 1993). Una
forma eficaz de controlar la cristalizacion durante el proceso de concentracidon por congelacion es
el uso de bajos niveles de sub-enfriamiento (Petzold y Aguilera 2009).

Sin embargo, la transferencia de calor no es el unico factor que regula el crecimiento o la
velocidad de propagacion de cristales de hielo. El crecimiento del hielo también se rige por la
transferencia de masa en forma de moléculas de agua (y soluto en algunos casos) que se agregan y
propagan en el crecimiento de cristales de hielo. Tedricamente, los solutos deben ser rechazados
de la region ocupada por los cristales de hielo puros.

Durante el crecimiento de cristales de hielo la temperatura disminuye, la concentracion del soluto
de la fase no congelada aumenta, alcanzando cierta concentracion maxima de solutos
(sobresaturacion) en la que cristaliza. Se libera calor latente de fusion y la temperatura se eleva a
la temperatura eutéctica del soluto, (linea CD figura 1.8 curva de enfriamiento). La maxima
concentracion que se podria alcanzar mediante el proceso de crioconcentracion depende del punto
eutéctico de la solucion, Sanchez et al (2011).

TEMPERATURA

Ti

C

TIEMPO
Fig. 1.8 Evolucién de la temperatura durante la congelacién Felow (1993)
1.3.2.2. Separacion

a) En general, los alimentos liquidos son mezclas complejas de diferentes componentes donde la
separacion constituye una etapa fundamental en el proceso de crioconcentracion.

El objetivo basico de la operacion de separacion durante el proceso de crioconcentracion, es la
separacion de componentes especificos, para aumentar su valor afiadido, que puede ser el
componente extraido, el residuo o ambos (Brennan et al 1998).
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Un enfoque alternativo para la separacion de componentes en un fluido alimentario es inducir un
cambio de fase, sobre la base de sus puntos de congelacion.

b) En el proceso de crioconcentracion la cristalizacion (parte diluida) comporta la operacion de
separacion de la fraccion deseada, (parte concentrada). La separacion del hielo del fluido
concentrado puede llevarse a cabo mediante diferentes mecanismos, por ejemplo: filtracion,
lavado del hielo, centrifugacion, extraccion por presion y deshielo que incluye el deshielo
fraccionado como mecanismo alternativo de concentracion de fluidos en el proceso de
crioconcentracion.

(Desphande et al 1982), establece una relacion que permite determinar la cantidad de agua que
hay que retirar (separar) en forma de hielo de la solucion, a partir de la concentracion:

CLF - CLI

W, = —LF_ “LI
oG Gy

(1.7)

Donde:

W; = kg de hielo formado / kg liquido de alimentacion

C., = concentracion de solutos en liquido de alimentacion (°Brix)
C\r = concentracion del fluido al final del proceso (°Brix)

Cy, = concentracion de solutos en hielo (°Brix)

Dispositivos de separacion

Al igual que la unidad de congelacion, una gama de dispositivos de separacion han sido
empleados en el proceso de concentracion por congelacion de alimentos. Estos incluyen prensas
simples que ejercen una presion sobre el liquido y separan el hielo del liquido, centrifugas que
excluyen el liquido por fuerza centrifuga y columnas de lavado donde el concentrado liquido es
separado sobre la base de la fuerza de flotacion de los cristales de hielo. En general, la eficiencia
de separacion esta relacionada con el tamafio y la forma de los cristales de hielo, la magnitud de la
fuerza utilizada para separar el concentrado y la viscosidad del concentrado.

En los equipos de crioconcentracion en capa en pelicula descendente donde el hielo se forma
sobre una superficie fria, la separacion no se hace por medio de los sistemas antes descritos. En
estos casos, si el proceso se ha llevado a cabo en condiciones Optimas, es necesario separar el
hielo de la superficie de enfriamiento. Para separarlo se utilizan medios mecanicos, medios
térmicos o una mezcla de ambos.

1.3.3. Sistemas de crioconcentracion

Para crioconcentrar un fluido alimenticio, debe exponerse a un medio de baja temperatura durante el

tiempo suficiente para eliminar el calor sensible y latente de fusion (congelacion). Esta operacion se

establece por medio de sistemas que pueden ser por contacto directo o indirecto, tabla 1.5. (Englezos

1994; Hartel y Chung 1993; Rane y Padiya 2011). El tipo de sistema utilizado depende de: la

temperatura aplicada, el producto elaborado, el medio de congelacion (aire, superficie fria, liquido) y

la forma de procesamiento (continua, o por lote), (Saravacos y Kostaropoulos 2002).
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Tabla 1.5. Tipos de cristalizadores empleados en la concentracién por congelacion

Sistema Caracteristicas

Refrigerantes (Freon, butano, CO2). Expansion

E i6n direct: fri t . P
xpansion directa de refrigerante directa en el liquido

Contacto Directo
Bajo vacio, el agua se vaporiza y enfria por debajo

istema xpansion al vaci .,
Sistema de expansi6 clo del punto de congelacion

Refrigeracion interna Cristalizacion en placa
Contacto Indirecto

Enfriamiento externo Cristalizacion en suspension

Fuente: Heldman y Hartel (1998)
1.3.3.1. Sistemas directos

En sistemas directos, el refrigerante acttia como medio de transferencia de calor, no es necesaria
una superficie de intercambio de calor.

La tecnologia de refrigeracion por contacto directo se ha empleado para la produccion de agua
pura a partir de agua salina. En este caso, el producto es el hielo, que tiene un bajo contenido de
sal. Para la concentracién por congelacion de alimentos, sin embargo, la expansion directa de
refrigerante en el producto causa una sustancial pérdida de sabor, similar a la experimentada
durante la evaporacion. Por tanto, no hay ninguna ventaja inherente en la calidad obtenida de
concentracion por congelacion y no se utilizan estas tecnologias (Heldman y Hartel 1998).

1.3.3.2. Sistemas indirectos

El tipo de crioconcentrador disefiado en la Planta Piloto de Industrias Alimentarias pertenece los
congeladores por contacto indirecto con enfriamiento interno y con cristalizaciébn por capa
(Hernandez 2008).

Este sistema tiene ventajas con respecto al sistema de contacto directo: por ejemplo no hay
contacto del refrigerante con el producto, se evita la contaminacion del alimento con el
refrigerante, la temperatura dentro del congelador puede ser facilmente controlada por medio de
valvulas.

En el sistema de congelacion indirecto la transferencia de calor se produce a través de una pared o
barrera sélida, por cuyo interior fluye el liquido refrigerante. Segiin Hernandez (2008), Heldman y
Lund (1992) se clasifican en dos tipos:

Congeladores con enfriamiento interno que pueden ser, cristalizacion por capa y cristalizacion en
suspension.

Congeladores con enfriamiento externo que pueden ser: con alimentacion sub-enfriada y
recipientes de maduracion.

1.3.4. Procesos de Crioconcentracion
Existen tres procesos de crioconcentracidon: crioconcentracion en suspension, concentracion por

congelacion y deshielo y crioconcentracion en pelicula.
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1.3.4.1. Crioconcentracidn o cristalizacion en suspension

El Proceso a escala industrial que existe comercialmente de concentracion por congelacion esta
basado en el proceso de cristalizacion en suspension (Huige y Thijssen 1972).

El primer proceso de cristalizacion en suspension que combina la formacion de cristales con un
intercambiador de calor de superficie raspada y una columna de lavado fue llamado columna
Phillips desarrollado por Arnold 1945; Tero (2004). Este proceso se describe de la siguiente
forma:

Los cristales de hielo se forman en un intercambiador de calor de superficie rascada, desde donde
los pequenos cristales se llevan a una columna de separacion. Durante el recorrido los cristales
crecen en la solucion sub-enfriada. En la columna de separacion los cristales se sumergen por
gravedad. En la parte inferior de la columna, los cristales se funden. Parte de los cristales fundidos
se toma como producto y la otra parte es bombeada por la columna en contracorriente. La parte
bombeada sirve como fluido de lavado, eliminando las impurezas de la superficie de los cristales
de hielo que caen por gravedad.

Un modelo modificado del anterior, incluye la columna a presion, donde, los cristales en
suspension se transportan por medio de un piston. El piston consiste en un filtro, a través del cual
el fluido concentrado se separa de los cristales. Las dos formas de columna se muestran en la
figura 1.9.

Suspension
procedente
del cristalizador

Seccién |

de filtracion — Hielo en
suspension
Filtro Liquido
concentrado
o ‘ Cama de hielo

de lavado i = compactado

i@'] ; Seccién
[FE de deshielo
o ©.

Agua pura

Fig. 1.9 Columna Phillips desarrollado por Arnold, 1945; Tero, (2004)

La investigacion del proceso de cristalizacion en suspension, se ha centrado en establecer
mecanismos que permitan controlar las etapas de nucleacion y formacion del hielo con el objetivo
de conseguir cristales de hielo de tamafio 6ptimo. Ciertamente la aplicacion de ésta tecnologia en
la industria alimenticia establece la division de las etapas de produccion y crecimiento de hielo
(Otero et al 2011).

En el proceso de concentracion por congelacion, los cristales de hielo de gran tamafio favorecen y
facilitan el proceso de separacion del hielo del fluido concentrado.
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Es la tecnologia patentada mas utilizada en la industria de bebidas, con mas de 60 plantas de
concentracion por congelacion en todo el mundo (Otero et al 2012), Esta tecnologia consiste en
un sistema de procesamiento bastante complejo compuesto basicamente por tres unidades de
procesamiento:

Intercambiador de calor de superficie raspada: Su funcion basica es la transferencia de calor de
un medio a otro de forma continua, para formar una mezcla de fluido y hielo en suspension
(figura 1.10A).

El dispositivo permite mantener limpia la superficie de transferencia de calor, mediante el raspado
de la capa de hielo que se forma en las paredes del intercambiador, asegurando una alta tasa de
transferencia de calor.

La mayoria de los disefios comerciales se componen de un sistema de doble tubo. El tubo interior
de plastico o acero inoxidable, tiene unas cuchillas acopladas que efectiian el raspado del hielo
formado por el enfriamiento de las paredes que estan en contacto con el tubo exterior por donde
fluye el liquido refrigerante. Las cuchillas se accionan a través de un motor mecanico (Habib y
Mohammed 2006). Figura 1.10B.

A B

Entrada

de - Liquido

liquido madre Tubo de

transferencia
ﬁ Producto de calor
. Cuchillas
Medio de Aislante

enfriamiento y
calentamiento

Producto

Cristalizacion y Puro
Separacion

Fig. 1.10 (A) Esquema de un proceso de crioconcentracion en suspension; (B) la estructura interna de un
intercambiador concéntrico de superficie rascada.

La eleccion del disefio del equipo depende de las necesidades de procesamiento del producto. El
disefio se basa en el concepto de transferencia de calor continua entre el producto en movimiento
con eliminacion periddica del liquido en la pared fria del cilindro en forma de hielo.

Las principales caracteristicas de disefio incluyen el nimero de cuchillas, el angulo entre las
cuchillas y el eje, la longitud de los tubos y el nimero de los tubos.

El intercambiador de calor de superficie rascada, representa aproximadamente el 30% de los
costos totales de inversion en una planta crioconcentracion en suspension (Habib y Mohammed
2006).

Actualmente existen métodos alternativos al intercambiador de calor de superficie rascada como
es el intercambiador de calor en lecho fluidificado. Es mas simple en disefio, fabricacion y
funcionamiento y mucho mas barato.

Los intercambiadores de calor en lecho fluidificado permiten obtener coeficientes de transmision
de calor mas elevados y tiempos de congelacion mas cortos.
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La principal diferencia con respecto a los intercambiadores de superficie rascada es debido al
empleo de particulas de acero inoxidable o vidrio que trabajan como lecho fluido. Estas particulas
se extienden por el interior del intercambiador de calor, y son arrastradas por un flujo turbulento,
que provoca la colisién de dichas particulas con las paredes del intercambiador. El objetivo es
separar y fragmentar el hielo generado en la superficie del intercambiador.

Cristalizador: La funcion basica del cristalizador es aumentar el tamafio de los cristales de hielo,
(figura 1.11 A).

Columnas de lavado: lleva a cabo la separacion de los cristales de hielo del fluido concentrado.
En la industria se han aplicado varios tipos de columnas de lavado, que difieren en los diversos
mecanismos de transporte del cristal Verdoes et al (1997). El cristal puede ser transportado por
gravedad, mecanicamente (piston y tornillo), o por presion hidraulica, los dos ultimos son
conocidos como columnas de lavado con transporte forzado (figura 1.11 B).

A

. . Rechazoy
Alimentacioén Filtro/ reciclaje

| l ' Piston 3
— Entrada de
suspension

| o lavado :
. Lavado ——
Refrigerante Raspador ————
< : 1 f
E.uclzle de . g Producto
ielo 5 f uro
i —_ T p

Fig. 1.11 (A) Cristalizador. (B) Columnas de lavado (Adaptado de Niro Process Technology. GEA Messo
PT Principles of Melt Crystallization. www.gea-messo-pt.com)

1.3.4.2. Concentracion por congelacion y deshielo

Recientemente, se ha desarrollado un nuevo enfoque de crioconcentracion. Basicamente consiste
en la congelacion de una soluciéon acuosa seguido del deshielo parcial de la masa congelada y la
posterior separacion de la fraccion concentrada (Aider y Halleux 2008).

El proceso se clasifica en:
« Concentracion por congelacion parcial y deshielo.
o Concentracion por congelacion total del fluido (sin llegar al punto eutéctico) y deshielo.

La concentracion por congelacion parcial y deshielo ha sido descrito por. Burdo (2005); Aider y
Halleux (2009); Nakagawa et al (2010a); Miyawaki et al (2011).

La técnica consiste en introducir una cantidad determinada de fluido alimenticio, en un
cristalizador, donde se congela parcialmente desde el centro mediante la introduccion de un tubo
por el cual se hace circular liquido refrigerante. A medida que aumenta el bloque de hielo,
aumenta la concentracion de la solucion.
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Fig. 1.12 Esquema del proceso de crioconcentracion por congelacion parcial y deshielo, Burdo et al (2008)

Concentracion por crioconcentracion por congelacion total (sin llegar al punto eutéctico) y
deshielo (figura 1.13), es un proceso donde el fluido alimenticio tiende a solidificar
completamente. Generalmente se realiza en una cdmara frigorifica a una temperatura de entre -15
°C y -20 °C, posteriormente se descongela, bajo condiciones parcialmente controladas Yee et al
(2003); para recuperar la fracciéon de liquido con mayor concentracion. Consta de tres etapas:
congelacion, deshielo y separacion de la fraccion liquida concentrada (Moreno et al 2013) La
viabilidad técnica del método ha sido propuesta por varios investigadores. Yee et al (2003);
Miyawaki et al (2005); Aider y Halleux (2008, 2009); Petzold et al (2013); Moreno et al (2013).

Ciertos autores han informado que la separacion de soluto es controlado por la fase de deshielo
(Nakagawa et al 2010b)
| | Motor

Termoémetro -
—_—
Beckman

Fig. 1.13 Esquema del proceso de crioconcentracion por congelacion total (sin llegar al punto eutéctico) y
deshielo

1.3.4.3. Crioconcentracion en pelicula

El proceso consiste en poner en contacto la solucién a concentrar con una superficie fria, para
formar hielo y conseguir aumentar su concentracion.

Segtin la forma de establecer el contacto entre el fluido y la unidad de refrigeracion se clasifica en
cristalizacion indirecta en modo estatico y cristalizacion indirecta en modo dinamico. Mediante el
modo estatico el fluido se mantiene inmovil en frente de la superficie enfriada. El modo dinamico
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representa todos los procesos donde el fluido alimenticio es transportado a la superficie fria
mediante dispositivo mecanico en forma de pelicula descendente, ascendente o ambos.

Normalmente en la literatura se encuentran dos formas de denominar el proceso:
crioconcentracion progresiva y crioconcentracion en capa en pelicula descendente.

a. Crioconcentracion progresiva

Histéricamente, la crioconcentracion progresiva (PFC) fue propuesta como una técnica de
concentracion a pequeiia escala por motivos analiticos, aplicable tanto a las soluciones acuosas
como a soluciones organicas (Miyawaki et al 2005). Basicamente, se trata de la solidificacion
lenta en la parte inferior o en los lados de un vaso o tubo por enfriamiento indirecto.

A diferencia de la crioconcentracion en suspension donde se forman pequefios y numerosos
cristales de hielo que dificultan su separacion, en la (PFC) la formacion del hielo se establece
sobre una superficie fria (cristalizador) donde se forma una Unica masa de hielo de gran tamaiio,
que facilita el proceso de separacion. (Miyawaki et al 2005) describi6 dos sistemas:

Crioconcentracion progresiva por congelacion vertical
El tipo de congelacion es indirecta del modo dindmico.

Esta técnica ha sido aplicada a la concentracion de jugo de tomate (Liu et al 1999) y en
diferentes concentraciones de glucosa, (Liu et al 1997)

Se compone de un recipiente rectangular vertical acoplado a un dispositivo con soporte, un
mecanismo de doble hélice que permite el movimiento (1 cm/h) y un depdsito que contiene el
liquido refrigerante (figura 1.14).

Agitador

Recipiente de la muestra

Fraccion no congelada

Fraccion de
hielo

Bario
refrigerante

Fig. 1.14 Crioconcentracién progresiva por congelacion vertical
Crioconcentracion progresiva vertical tubular con flujo circulante
El tipo de congelacion es indirecta del modo dinamico.

El sistema se compone de dos tubos rectos, tubos doblados en la parte superior y la parte
inferior, y la bomba de circulacion (figura 1.15). Las tuberias rectas se enfrian mediante una
camisa por donde circula el refrigerante. El conjunto se aisla térmicamente para reducir al
minimo la transferencia de calor desde el medio ambiente Miyawaki et al (2005).
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Fig. 1.15 Crioconcentracion progresiva vertical tubular con flujo circulante

(Miyawaki et al 2005) reporta ensayos realizados con los sistemas mencionados anteriormente,
con soluciones de sacarosa y zumo manzana y se puede concluir que hay un alto porcentaje de
solutos retenidos en el hielo, lo que hace ineficiente los dos sistemas (tabla 1.6).

Tabla 1.6. Resultados de crioconcentracion progresiva con diferentes fluidos

CPV
Cui (%) Cir (%) SMFTI (%)
10 17,9 3,7
Sacarosa 20 32,0 8,9
30 42,3 17,3
40 51,3 25,9
CPVC
Cui (%) Cir (%) SMFI (%)
Manzana 11,9 21,3 53
Manzana 15,3 28,4 7,5
Tomate 53 7,9 1,2

Fuente: Miyawaki (2005)
b. Crioconcentracion en Capa en Pelicula Descendente

El método se basa en la concentracion por congelacion parcial indirecta de un fluido alimenticio
que desciende en forma de pelicula sobre una superficie fria. La mayor eficiencia del proceso, en
términos de mayor concentraciéon del fluido y menor retencion de solutos en el hielo, puede
obtenerse cuando se establecen tasas relativamente bajas de crecimiento del hielo.

Actualmente, el proceso de concentracién por congelacion en capa en pelicula descendente se
aplica en varios campos de separacion de fluidos, por ejemplo en el tratamiento de aguas
residuales, la concentracion de zumos de fruta o alimentos liquidos y en la industria quimica.

La tabla 1.7 establece una comparacion entre la crioconcentracion en capa en pelicula descendente
y la crioconcentracion en suspension.
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Tabla 1.7. Comparaciéon entre crioconcentracion en capa en pelicula descendente vy
crioconcentracion en suspension

L . ., Técnica crioconcentracion en
Técnica crioconcentracion en capa

suspension
Temperatura Deshielo Alta, pero cercana a la.t’emperatura de Debajo de.lal temp.e’ratura de
solidificacion solidificacion
Eliminacion de Calor A través de capa cristal A través de deshielo
Tasa de crecimiento cristal Alta, 107 -107 m/s Baja, 107 -10° m/s
Interfaz relativa, cristal/deshielo Pequefia, cerca de 10-10% m?/s* Grande, cerca de 10* m?/s®
Aparato (sistema) Sin movimiento de partes excepto valvulas y Movimiento de partes
bomba
Tasa flujo de masa Grande Pequefia
Problemas de incrustacion No Si
. - - Problemas, debido al manejo
Transportacion del producto Facil, todo liquido .
de solidos
Separacion liquido-solido Facil, solo drenando Dificil
Ampliacion a escala Facil Dificil

Fuente: Peters-Erjawetz et al (1999)

Este proceso requiere un equipo simple y sin partes moviles sin la necesidad de un dispositivo
complejo de separacion solido-liquido, como es el caso del proceso de crioconcentracion en
suspension.

Se compone de dos circuitos independientes (figura 1.16):

Circuito del fluido a concentrar: Una bomba transporta el fluido desde un deposito hasta un
colector donde se distribuye por todas las placas enfriadoras, mediante unos orificios. La solucién
fluye hacia abajo sobre la pared del intercambiador de calor. Los cristales de hielo se forman
sobre la superficie fria bajo la pelicula descendente de fluido. La forma de caida de la pelicula de
fluido sobre la superficie aumenta el coeficiente de transferencia de masa. Esta particularidad
promueve el transporte de las impurezas en la interfaz s6lido liquido (Ulrich, y Neumann 1997).

Circuito frigorifico: Una planta enfriadora suministra el fluido frigorifico, que circula a través de
la placa enfriadora.
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(2) Fluido
(3) Tanque 3 Bomba
(4) distribudor
{5) Caudalimetro
(6) Cristalizacion
(7) Datalogger
(8) Ordenador

Fig. 1.16 Crioconcentracion en capa en pelicula descendente
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Factores que afectan el proceso

Como se menciond en el apartado 1.3, una propiedad caracteristica del proceso de
crioconcentracion en capa en pelicula descendente es la limitacion de la concentracion, de
aproximadamente un 50% (w/w), (ver tabla 1) debido principalmente al aumento de la viscosidad
y la inclusion de solutos en los cristales de hielo. Flesland (1995); Chen et al (1998), Liu et al
(1999), Miyawaki et al (2005); Habib y Mohammed (2006); Raventds et al (2007); Sanchez et al
(2011).

Tabla 1.8. Resultados experimentales de ensayos de crioconcentracion en capa. Retencion de solutos

Concenttracion maxima Retencion de solutos en

Descripcid Product .
escripeion roducto (% w/iw) el hielo (% w/w)
solucion de sacarosa 5,0 0,3
Flesland (1995) )
solucion de sacarosa 40,5 20,0
Chen (2000) solucion de sacarosa 20,0 10,0
zumo de naranja lactosuero
“Brix o Impureza “Brix L Impureza
Et °Brix hiel °Brix hiel
apa concentrado et relativa (%)  concentrado rx el relativa (%)
1 15,50 4,40 28,38 12,00 2,30 23,33
2 20,40 8,00 39,21 17,20 5,88 34,19
3 25,10 9,80 39,04 20,40 8,65 42,40
4 28,80 16,40 56,94 21,80 10,10 46,33

Fuente: Sanchez et al (2011)

El incremento de la concentracion y la disminucion de la temperatura del fluido causan un
aumento de la viscosidad durante el proceso, estas condiciones permiten que el fluido tienda a
minimizar el gradiente de movimiento sobre la superficie de la placa. Esto aumenta la retencion
de solutos en el hielo y la dificultad de crioconcentracion. Raventos et al (2007), Flesland (1995).

Inclusidn de solutos en el hielo

Cuando el hielo crece sobre una superficie fria, la tasa de crecimiento afecta la distribucion y la
inclusion de solutos en la capa de hielo (Ulrich et al 1996). Este fendmeno es causado por el
gradiente temperatura y concentracion cerca de la interface solido-liquido. Hay dos
comportamientos reciprocos de impurezas en la cristalizacion del hielo en capa: una es la
inclusion de soluto durante el crecimiento de la capa de hielo y la otra es la migracion del soluto
atrapados durante el proceso.

Las inclusiones de soluto son atrapadas en la capa de hielo durante su crecimiento y alejadas al
mismo tiempo por el gradiente de temperatura entre la superficie enfriada y la interfaz solido
liquido. Los parametros importantes para determinar el comportamiento del soluto en el
crecimiento de la capa de hielo son los perfiles de temperatura y la concentracion en la capa
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limite, cercana a la interface solido liquido. Es dificil hacer una medicion y estimacion de estos
dos aspectos (Ulrich et al 1996).

Scholz (1993), Ulrich y Henning (1996) han identificado que, el proceso de inclusion de solutos
en el hielo puede considerarse como una secuencia de tres fases individuales: el alto sub-
enfriamiento y nucleacion, la tasa de crecimiento del hielo y la concentracion del fluido al final
del proceso (figura 1.17 A, B).
(A) — (B) § ’’’’’’’’’ Sweeiia
A e |
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o Alta concentracion de ! .
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Fig. 1.17 (A) Inclusion de solutos en el hielo. (B) Crecimiento de hielo sobre superficie refrigerada y perfil de
temperaturas (Modificado de Sanchez 2011)

Como se puede observar en la figura 1.17 (A) en la primera zona, se retiene soluto en el hielo
debido al alto sub-enfriamiento que experimenta el fluido al entrar en contacto con la placa fria,
este fenomeno se debe a un descenso de temperatura por debajo del punto de congelacion,
Navarrete et al (1998).

En la segunda zona la retencion de solutos se rige por la velocidad de crecimiento del hielo, es
decir, a mayor tasa de crecimiento mayor retencion de solutos Chen et al (1998) y la tercera zona,
es debido a la alta viscosidad provocada por la concentracion del fluido y el alto enfriamiento.

1.4. PRECEDENTES DE ESTUDIO

En general como se menciond antes, la crioconcentracion se ha utilizado en zumos de fruta y
soluciones de azacar (Sanchez et al 2009, 2010, 2011a, 2011b; Hernandez et al 2009, 2010; Ramteke et
al 1993; Raventos et al 2007 Braddock y Marcy, 1985; Dette y Jansen, 2010; Braddock y Marcy, 1987,
Deshpande et al 1982, 1984; Rane y Jabade 2005; productos lacteos, Zhang y Hartel, 1996; Dickey et
al 1995; y Vanmil y Bouman, 1990; bebidas alcoholicas Clary et al 2006; aplicaciones no alimentarias,
Belén et al 2012.

Gran parte de los estudios sobre concentracién por congelacion en pelicula han investigado la
estructura de la capa soélida, la distribucion de solutos y la eficiencia de procedimientos de post-
congelacion respecto a la eliminacion de solutos en el hielo (Guardini et al 2001) También el efecto de
las condiciones del proceso como la temperatura de sub-enfriamiento y el tiempo de congelacion, que
tiene influencia en la incorporacion de soluto en la capa de hielo.
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El particular interés en el desarrollo de un proceso de crioconcentracion es saber o cuantificar el
coeficiente de distribucion Kgis, definida como la relacion entre la concentracion formada en el hielo
(SMF1) y la concentracion inicial del fluido (Cy)

SMFI
Kaise = = (1:8)
LI

Ulrich y Neumann, (1997), utilizaron modelo matematico semi-empirico que predice la eficacia de la
purificacion en el proceso de crioconcentracion en capa.

Peters-Erjawetz et al (1999), demostré el potencial del proceso de crioconcentracion en capa para
fraccionamiento de la grasa de la leche. Comparé en términos econdémicos los procesos de
crioconcentracion en suspension y crioconcentracion en capa.

Kwang-Joo y Ulrich (2001), Establece, un algoritmo de céalculo para un proceso de cristalizaciéon en
capa, que permite predecir los perfiles de temperatura y concentracion, tanto en el hielo al inicio y
durante el proceso, como la concentracion al final del proceso.

Kwang-Joo y Joachim Ulrich (2002), Empleando sustancias inorganicas, establecio un modelo que
permite determinar para el proceso de crioconcentracion en capa la pureza y el rendimiento del hielo
durante el proceso de deshielo.

Scholz (1993), mediante un modelo numérico describe el efecto combinado de atrapamiento y
migracion de soluto en el hielo.

También, la velocidad méxima de crecimiento en el hielo, relacionando variables como: gradiente de
temperatura, coeficiente de transmision de masa, coeficiente de difusion y el coeficiente de transmision
de calor. Concluye que:

« El movimiento de inclusiones en el hielo es una causa de difusion producido por el proceso y los
solutos tienden a moverse siempre hacia el final mas caliente.

« Laretencion de solutos se incrementa cuando disminuye la velocidad del fluido sobre la placa.

« Establece que para cada etapa del proceso se puede calcular los perfiles de concentracion de la
capa de hielo.

A partir de estos resultados propone el proceso de deshielo fraccionado como forma de recuperacion de
solutos.

Flesland (1995), en ensayos de crioconcentracion en pelicula descendente sobre una placa refrigerada
con una soluciéon de agua y sacarosa, indica que la tasa de crecimiento de hielo aumenta con la
diferencia entre la temperatura de la solucion y la placa, de igual forma, establece que a una
temperatura de refrigerante muy baja, el sobre-enfriamiento es mayor. Por esta razon, la inclusion de
soluto en el hielo es mayor para una tasa de crecimiento superior. En caso contrario, en la medida que
avanza el proceso la concentracion de soluto aumenta cerca del frente de hielo y disminuye el punto de
congelacion. Esto reduce la tasa de crecimiento del hielo y puede crear "sub-enfriamiento
constitucional", es decir, sub-enfriamiento frente a la interfaz liquido solido, originada por el cambio de
la concentracion de solutos.

Concluye que:
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o Con el fin de evitar inclusiones en el hielo, la tasa de crecimiento de hielo real debe estar por
debajo de la velocidad maxima de crecimiento.

« El soluto debe ser transportado lejos del interfaz con el fin de lograr una capa de hielo puro.

La transferencia de masa de la sacarosa lejos del frente de hielo mejora el efecto de separacion para un
sistema de concentracion por congelacion en capa en pelicula descendente, propone un proceso de
crioconcentracion multi-etapa en combinacion con 6smosis inversa.

Chen et al (2000), A partir de ensayos con diferentes fluidos y concentraciones y variando la velocidad
del fluido sobre la placa y la velocidad de crecimiento del hielo, obtuvo correlaciones de caracter
especifico y general.

Correlacion de variables caracteristicas de la solucion

K =4 B C v_g K _Y
dist = A¢ + Bcws + c,050 fdist = (1.9)
s s

Donde, Kgis, se define como el coeficiente de distribucion, Wy es el tanto por ciento de peso del soluto
en el hielo, w; es el tanto por ciento del peso del soluto en la disolucion. A, B, y C; son constantes
caracteristicas para cada fluido (zumo) que hay que determinar experimentalmente, V4 es la velocidad
media de crecimiento del hielo puro en um/s, dado por la ecuacion siguiente:

Ug :f(l_wg) (110)

Donde, p es el peso de la muestra de hielo en kg, S es el 4rea del evaporador en m’ t es el tiempo de

proceso en segundos, p, es la densidad del hielo puro en kg/m’, Vs es la velocidad de jugo en la placa en
m/s.

Correlacion con el tamafio de la particula

Se ha observado relacion entre la fraccion masica Kyt y el peso molecular efectivo (PME). Fijando la
concentracion al 5%, la velocidad de crecimiento del hielo a 1 m/s si el peso molecular efectivo (PME),
buscan la siguiente ecuacion de correlacion:

m Wg

Koo = —— kgiy = -2
dist PMET’ dist W

(1.11)

Correlacion en funcién de las variables de temperatura, velocidad de crecimiento de hieloy
velocidad de zumo

Chen P. et al (2000) establecen que Kgist = f (FPD, vy, Vs). La ecuacion empirica de la correlacion es:

v,
9
o5 (1.12)

Kgist = ac + b.FPD + c¢,FPD? + d, ”
S

a., be, c. y d¢ son coeficientes experimentales, obtenidos con correlacion de diferentes soluciones. FPD
es el valor absoluto del punto de congelacion en °C.
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Rane y Jabade (2005), establecen un algoritmo, que estudia la viabilidad de la utilizacion de un
crioconcentrador de capas para concentrar zumo de cafia de azicar de 20 °Brix a 40 °Brix. El modelo
matematico se definié tomando en consideracion el efecto de la variacion del espesor del hielo en
funcién del tiempo, la temperatura del evaporador, la capacidad del compresor y el coeficiente de
rendimiento de la bomba de calor.

Determiné para sus ensayos el coeficiente de distribucion mediante la aplicacion de la correlacion de
Chen et al (2000):
Yg

Kaist = =0,145 + 2,05 + 0,139 (1.13)
S

Concluye que:

o La inclusion de soluto es mayor, a una tasa de crecimiento de hielo alta, debido a que la tasa de
crecimiento del frente de hielo puede llegar a ser demasiado elevado para que el soluto consiga
moverse hacia la parte externa.

o El aumento de la velocidad del fluido aumenta el coeficiente de transferencia de masa.

Auleda et al (2011), fijando determinadas variables resuelve la correlacion general de Chen y Chen
(2000), permitiendo determinar la concentracién final, cantidad y concentracion del hielo generado, el
tiempo total empleado y la superficie requerida en el proceso, también se puede determinar la cantidad
de energia consumida en cada etapa y la capacidad productiva de la instalacion.

Una alternativa en la recuperacion de solutos ocluidos en hielo generado por el proceso de
crioconcentracion en capa en pelicula descendente es la planteada por Flesland (1995) y Auleda et al
(2011), consiste en aumentar la concentracion de un fluido alimenticio de forma gradual y fraccionada,
(figura 1.18) el sistema se compone de una unidad de refrigeracion y varios evaporadores por donde
circula el fluido alimenticio que se va concentrando, formandose placas de hielo hasta alcanzar la
concentracion deseada. Posteriormente se detiene el proceso y el hielo formado se separa por
procedimientos mecanicos o se deshiela en la maquina (inversion de ciclo).

El planteamiento de ésta alternativa no aporta tiempos de deshielo e igualmente no aprovecha el
deshielo de forma eficiente al no realizarlo fraccionadamente, por tanto ésta investigacion contribuye
en este sentido al desarrollo de la alternativa expuesta.

AREA AREA AREA AREA AREA AREA AREA
194,36 m2 155,49 m2 124,39 m2 99,51 m2 79.61 m2 63,59 m2 50,95 m2
F F F F F F
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T c c c c c c c
7215 kgh
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Fig. 1.18 Esquema del proceso de crioconcentracion en pelicula descendente de forma continda descrito
por Flesland (1995). Concentracién de 1.513 kg/h de zumo de naranja
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1.5. DESHIELO FRACCIONADO

Deshielo
Cuando el alimento se descongela por conveccion, el hielo de la superficie se funde para formar una

capa de agua. El agua tiene una menor conductividad térmica y una menor difusividad térmica que el
hielo. Por tanto la capa de la superficie que contiene agua o agua mas soluto, reduce la velocidad a la
que conduce el calor al interior del producto. Este efecto aislante aumenta a medida que la capa de
agua aumenta en la superficie del alimento. El deshielo es un proceso considerablemente mas largo que
la congelacion cuando las diferencias de temperatura y otras condiciones son similares (Felow 1993).

La crioconcentracion a nivel comercial, debe tener en cuenta la minima pedida o cantidad de soluto
retenido en el hielo. Esto requiere eficaces condiciones de formacion y separacion del hielo durante el
proceso. En algunos dispositivos o mecanismos de separacion como la centrifugacion, filtracion o el
uso de presion puede haber perdidas de solutos alrededor de 1% a 5% (Schwartzberg 1990).

Durante el deshielo, el rapido aumento inicial de la temperatura (AB figura 1.19) se debe a la ausencia
de una capa significativa de agua alrededor del alimento. Hay entonces un largo periodo cuando la
temperatura del alimento se acerca a la temperatura de fusion del hielo (BC figura 1.19).

Algunos equipos utilizados en separacion de componentes en el proceso de crioconcentraciéon son:
microondas, estufa de laboratorios (Aider y Halleux 2008) Yee et al (2003); Miyawaki et al (2005);
Aider y Halleux. (2008); Aider y Halleux. (2009), Petzold et al (2013), Moreno et al (2013),
ventiladores Brent (2006).

Los equipos de microondas son caros a escala comercial y causan un calentamiento desigual. Un
problema importante con el deshielo por medio de microondas es la calefaccion run-away
(recalentamientos localizados), donde una parte del producto se calienta mientras que otras siguen
congeladas (Brent 2006).
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Fig. 1.19 Cambios de temperatura durante el deshielo Felow (1993)

La técnica de deshielo fraccionado como proceso de concentracion y recuperacion de solutos ocluidos
en el hielo ha suscitado el interés en la investigacion de la técnica de crioconcentracion, con resultados
promisorios Yee et al (2003, 2004).
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El deshielo fraccionado es una técnica complementaria en el proceso de crioconcentracion en capa en
pelicula descendente, consiste en aportar calor al hielo y recoger de forma gravitacional y fraccionada
el fluido.

Diferentes publicaciones indican que a partir del deshielo fraccionado se puede obtener fluidos
altamente concentrados (Shirai et al 1985).

Aider y Halleux (2008), en sus ensayos con suero y aplicando el deshielo fraccionado mediante la
aportacion de calor asistido por microondas, pudo comprobar la eficiencia del proceso.

Nakagawa et al (2010a), reporta, la concentracion por congelacion y deshielo para solucion de tinte
acuoso y demostr6 que la solucion obtenida en la primera fase de deshielo fue superior a la solucion
original.

Durante el deshielo fraccionado se diferencian tres etapas (figura 1.20):

Primera etapa: Se trata de un régimen transitorio con una variacion rapida de la distribucion de
temperatura.

Segunda etapa: Se trata de un régimen regular, a partir de un cierto instante las condiciones iniciales
son de importancia secundaria y desde este momento el proceso esta completamente determinado por
las condiciones de enfriamiento de la superficie del cuerpo y el medio, las propiedades fisicas del
cuerpo, su forma geométrica y sus dimensiones.

Tercera etapa: El régimen se asemeja al del proceso estacionario, en que la temperatura de todos los
puntos del cuerpo es la misma, estableciéndose un equilibrio térmico con el medio.
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Fig. 1.20 Volumen obtenido a lo largo del tiempo de deshielo de la sacarosa con ff de 167 m™,
Temperatura de deshielo 20 °C y SMFI 1.0 °Brix. Gulfo et al (2013)

La relacion entre el volumen y el tiempo se definen como la velocidad de deshielo, Yee et al (2003).
1.6. TIEMPO DE DESHIELO

El disponer de la evolucion del tiempo en funcion de las principales variables caracteristicas del hielo
(concentracion y factor de forma) es fundamental para abordar el proceso de deshielo.
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La informacion sobre tiempos de deshielo en el proceso de crioconcentracion en capa en pelicula
descendente permite avanzar en el desarrollo de las relaciones existentes entre las cantidades de solutos
recuperados frente a los solutos totales, esto aporta al técnico que estudia el proceso su optimizacion.

Actualmente es muy limitada la informacion referente a tiempos de deshielo. Nakagawa et al (2010a),
establece un modelo de deshielo para tinte acuoso, donde define la tasa de deshielo en mg/minutos sin
establecer tiempos totales del proceso.

1.7. ALGORITMO DE CALCULO

La resolucion de la ecuacion de Chen y Chen (2000), mediante el procedimiento desarrollado por
Auleda et al (2011) permite la acotacion de las principales variables del proceso de concentracion en
capa en pelicula descendente como:

« Concentracion y cantidad del fluido.
« Concentracion y cantidad de hielo.
o Temperatura inicial y final de congelacion de la etapa de proceso.
» Superficies necesarias de placas.
o  Temperatura media de la placa.
o Velocidad media de crecimiento del hielo.
o Duracion del proceso.
Partiendo de ésta informacion y utilizando el procedimiento de deshielo fraccionado se determinan:
o Tiempos de deshielo para una fraccion del deshielo y tiempos de deshielo entre fracciones.

o Indice de concentracion obtenida en una determinada fraccidon e indice de concentracion
acumulado.

Con la resolucion de las variables descritas anteriormente se puede obtener una vision global de la
técnica de crioconcentracion en capa en pelicula descendente, aportando las herramientas necesarias
para disefiar de forma optima el proceso.

Asi mismo aprovechando la baja concentracion de las ultimas fracciones del proceso de deshielo
fraccionado (las mas diluidas) se puede lograr la desalinizacion del agua de mar.
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2. OBJETIVO

2.1. OBJETIVO GENERAL

o Investigar la recuperacion de solutos ocluidos en el hielo proveniente de un crioconcentrador de
capa, relacionando variables caracteristicas del proceso como: tiempo de deshielo, concentracion
inicial del hielo y la relacion superficie/volumen (ff).

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS
o Determinacion de la uniformidad y distribucion del soluto en la masa de hielo.
» Caracterizacion de las capas de hielo de las distintas etapas del proceso de crioconcentracion.

« Analizar la eficiencia del proceso de crioconcentracion a partir de fluidos de ensayo de fructosa,
glucosa, sacarosa y zumo de melocoton (S).

o Analizar la concentracion del deshielo fraccionado de fructosa, glucosa y sacarosa y zumo de
melocoton (S) a temperaturas de 20 °C 25 °C y 30 °C.

o Determinar la mejora de la eficiencia del proceso de crioconcentracion a partir del deshielo
fraccionado.

« Validacion de los ensayos de deshielo fraccionado.

o Determinar la relacion existente entre el tiempo de deshielo, concentraciones a diferentes
temperaturas de deshielo y factor de forma.

« Establecer un modelo de calculo que permita acotar las principales variables del sistema (tiempo
de deshielo, indice de concentraciones de la fraccion, indices acumulados).

51



3. PLAN DE TRABAJO

Para la obtencion de los objetivos del presente estudio se plantea el siguiente plan de trabajo:
1. Revision bibliogréafica.
Fase |
Crioconcentracion
1. Puesta a punto del equipo de crioconcentracion de la planta piloto.

2. Preparacion de fluidos de ensayos (fructosa, glucosa, sacarosa y zumo de melocoton (S)) a
distintas concentraciones: 5 °Brix, 10 °Brix, 15 °Brix y 20 °Brix.

3. Obtencion de las placas de hielo.
4. Caracterizacion de las placas de hielo.
5. Analisis de los datos experimentales obtenidos de las capas de hielo.
Fase 11
Deshielo Fraccionado
1. Puesta a punto de la estufa de laboratorio.
2. Obtencion de las muestras de ensayo a partir de las capas de hielo.
3. Determinacion del factor de forma de las capas de hielo y de las muestras de ensayo.
4. Deshielo fraccionado de las muestras de ensayo.
5. Analisis de los datos experimentales obtenidos de las muestras de ensayo.
6. Correccion de los tiempos de deshielo.
7. Mejora de la eficiencia del proceso de crioconcentracion a partir del deshielo fraccionado.
8. Determinacion y analisis de la tasa de deshielo.

9. Validacion de los deshielos fraccionados de las muestras de ensayo a partir de los deshielos de
las capas de hielo.

10. Analisis del efecto combinado del tiempo de deshielo concentracion y factor de forma.
11. Analisis del efecto combinado tiempo de deshielo e indice de concentracion acumulado.

12. Comparacion del resultado del deshielo fraccionado del melocoton (S) con los azucares
basicos.

13. Aplicacion del algoritmo de calculo para zumo de naranja.
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4. METODOLOGIA (MATERIALES Y METODOS)

4.1. EQUIPO PILOTO DE CRIOCONCENTRACION Y MATERIAL DE ENSAYO

El equipo experimental de crioconcentracidén dispuesto en la Planta Piloto de Industrias Alimentarias
de la ESAB es el resultado del esfuerzo y la labor realizado desde el afio 2001 por un grupo de
personas formado por la Dra. Merced Raventos y el Dr. Nacenta, J. junto con los ingenieros Auleda,
J.M. Duarte S. y Hernandez E. Desde entonces, se han obtenido una serie de resultados que estan
consolidados por articulos publicados en diversas revistas de caracter cientifico.

Crioconcentrador

El sistema de crioconcentracion se compone por una unidad de congelacion, un sistema hidraulico y
un sistema eléctrico (Hernandez 2008; Auleda 2008), en la figura 4.1 se describe esquematicamente
el sistema de crioconcentracion.

v

A

Unidad de
congelacion

Sistema Sistema de
Hidraulico enfriamiento

A A A A

Sistema Eléctrico

Fig. 4.1 Esquema basico del proceso de crioconcentracion Hernandez et al (2008)

El sistema de cristalizacion es del tipo por contacto indirecto, con enfriamiento interno y formacion
de hielo por capa. La transferencia de calor en la unidad de evaporacion se establece por conduccion
entre el fluido y cinco placas paralelas, dispuestas de forma vertical. Cada placa esta formada por
dos caras, soldadas entre si, en cuyo interior circula en forma de serpentin el liquido refrigerante R-
507.

El circuito hidraulico estd formado por una bomba que succiona el fluido alimenticio desde un
deposito ubicado en la parte inferior del crioconcentrador hasta un colector ubicado en la parte
superior donde distribuye el fluido sobre la superficie de los evaporadores en forma de pelicula a
través de unos orificios de pequefio diametro.

El sistema eléctrico esta formado por un conjunto de elementos utiles para el transporte y la
distribucion de la energia eléctrica, provisto de mecanismos de control, seguridad y proteccion.

Unidad de congelacién.

La unidad de congelacion se compone de cuatro elementos unidos entre si por medio de lineas
frigorificas: el compresor, el condensador, valvula de expansion y el evaporador cuyo disefio y
fabricacion se encargd explicitamente.
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Compresor

El equipo dispone de un compresor modelo de TFH4531Z Unité Hermétique (Tecumseh Europa,
La Verpilliere, Francia), de pistdn, con efecto unico, una etapa y con cilindros verticales. El eje

del motor y el cigiliefial del compresor estan en el mismo eje. El modelo utilizado en este

experimento es un compresor hermético con transformador trifdsico de tension secundaria
230/400 V, 50 Hz, figura 4.2. El tipo de refrigerante usado es R-507. El poder calorico o de salida
del compresor dependera de la temperatura de evaporacion y la condensacion del fluido

refrigerante.

Las caracteristicas del compresor se describen en la tabla 4.1:

Tabla 4.1. Caracteristicas de compresor

Compresor marca/modelo Electrolux/ TFH3531Z

Potencia
Gas Congelamiento
Tension
Intensidad
Potencia Congelamiento
T evap.: 7°C
0°C
-5°C
-10°C
Cilindrado

2% CV
R-507
400 V
527 A

7,780 W
5,710 W
3,320 W
3,300 W
56,65 cm’

=
pof

Fig. 4.2 Esquema del compresor hermético del equipo de crioconcentracion

Condensador

El condensador es un intercambiador de calor enfriado por aire con circulacion forzada. El

circuito de disipacion del condensador esta formado por una maquina enfriadora del tipo
ventilador axial de 0.16 kW de potencia. El nticleo del condensador esta formado por 60 tubos,

dispuestos de tres filas, como se observa en la figura 4.3.
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La potencia térmica del condensador es de 5.760 kcal/h con un AT de 12 °C, conveniente para
remover el calor del compresor mas el calor extraido por el evaporador.

Fig. 4.3 Condensador instalado en el equipo de crioconcentrador

Evaporador

El dispositivo refrigerador, se encuentra en el interior de una unidad tipo armario que tiene como
funcidn aislar el equipo del medio.

El armario esta formado por un revestimiento de acero inoxidable, que consta de una tapa ubicada
en la parte superior, una puerta frontal y una ventana lateral. El revestimiento a su vez esta aislado
con cinta autoadhesiva Armaflex de polietileno expandido, de 50 mm x 3 mm, cuya finalidad es
disminuir la transferencia de calor entre la unidad y el medio.

En la parte interior del armario se encuentran ubicadas cinco placas evaporadoras dispuestas de
forma vertical en paralelo, separadas entre si por aproximadamente 10 cm. Cada placa puede
enfriar simultdneamente por las dos caras (figura 4.4).

Cada una de las placas est4 constituida por dos laminas lisas de acero INOX AISI — 316 L, unidas
y soldadas en los extremos con una abertura en la parte superior por donde pasa el tubo que
transporta el refrigerante. El tubo refrigerante realiza un recorrido en forma de serpentin a
contracorriente (fotografia) Por el interior circula el liquido frigorifico a poca presion. Las
laminas presentan un grosor de 0,8 mm, con una superficie nominal de 800 mm (ancho) x 600
mm (alto) y una superficie efectiva de 750 x 550 mm.

Fig. 4.4 Esquema de placas evaporadoras de crioconcentrador
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Valvulas de expansion

Son utilizadas como reguladoras de la maquina de compresion de vapor. La valvula de expansion
(figura 4.5) asegura el suministro regular de refrigerante al evaporador siempre manteniendo un
recalentamiento especifico a la salida del evaporador. Se ubican en cada una de las placas para
funcionar de manera independiente. También, hay una situada en el condensador para realizar la
inversion de ciclo.

La vélvula termostatica es de la marca Danfoss TES 2 con codigo 06823303, con equilibrador
externo y con rango de temperatura de vaporizacion de -30/ +10 °C, con una presion maxima de
trabajo de 35 bar.

La valvula dispone de un tornillo de regulacion de potencia. Para poder modificar la capacidad,
¢éstas disponen de unos cartuchos que se pueden sustituir por otros con orificios de diferentes
diametros.

Cabeza termostatica

Membrana

Vistago
~

Hacia el ) N
compresor * r— e V/:por 2 baja presion

Hacia el evaporador

Liquido a

Liqui V.
alta presion iquido — Vapor a

baja presion

Bola o cabeza de
valvula

Muelle de
reglaje

Fig. 4.5 Descripcion esquemética de valvula de expansion

Presostatos

Se utilizan para proteger contra presiones de aspiracion demasiado bajas ¢ presiones de descarga
elevadas. Los controles se utilizan también para arrancar y parar los compresores y ventiladores
en los condensadores.

El equipo de crioconcentracion dispone de cuatro presostatos con las siguientes funciones:

Controlar el final del deshielo, regular el ciclo de ventilacion del condensador, proteger contra
cargas bajas, detener el compresor en caso de un descenso anormal de la presion de aspiracion,
proteccion si se produce una elevacion anormal en la presion de descarga.

Manometros

Nos permite obtener informacion muy importante respecto al funcionamiento de la instalacion. La
instalacion del crioconcentrador cuenta con un par de manémetros que permiten determinar baja y
alta presion. El manometro de baja presion es de color azul, suele estar comprendido entre -1 y
+10 bar y esta conectado a la aspiracion del compresor (presion de evaporacion). El manoémetro
de alta presion es de color rojo, de 0 a 35 bar, esta conectado a la tuberia de descarga,
estableciendo lectura en momento real de la presion del gas a la salida del compresor (presion de
condensacion).
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Recipiente anti golpe de liquido

Situado antes del compresor, su funcion basica es impedir la llegada de liquido al compresor, el
liquido que se deposita puede eventualmente vaporizarse con calor de fuentes externas (figura
4.6).

Entrada

-

Salida

-
)
-

Purgue

aceite \

Fig. 4.6 Recipiente anti-golpe de liquido
Deposito de liquido

El compresor esta disefiado para comprimir solo el vapor. Un acumulador de la linea de succion
evita dafios en el compresor de un aumento repentino de liquido refrigerante debido a que el
aceite podria entrar en el compresor de la linea de succion. El acumulador de la linea de succion
es un depdsito temporal, disefiado para que tanto el liquido refrigerante y el aceite retornen al
compresor a una velocidad aceptable. Esto evita el dafio a las valvulas, pistones, bielas y
cigiienales.

Este depdsito de acero (figura 4.7) tiene la mision de recoger el fluido frigorifico en caso de
querer hacer una intervencion en el circuito frigorifico. En el depdsito se instala una valvula de
seguridad, dimensionada para abrirse cuando la presion llegue a un valor de tarado escogido y que
es inferior al limite soportado por los materiales.

Vialvula de
seguridad

Vilvula de
interrupcion

Entrada
liquido

Salida
liquido

Fig. 4.7 Recipiente de liquido y valvula de seguridad
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Valvula de retencion

Las valvulas de retencion se instalan principalmente en equipos bombas de calor y estas tienen la
funcién de dejar pasar el refrigerante en un sentido pero no en sentido contrario. Se pueden
encontrar del tipo de bola y de piston.

Valvula de inversion de ciclo

Es la encargada de realizar el cambio de direccion del refrigerante dentro del circuito frigorifico.
Su funcionamiento consiste en la actuacidon de la bobina electromagnética sobre un patin interior,
el cual es capaz de provocar el cambio de direccion del refrigerante de manera que el evaporador
se convierte en condensador y el condensador se convierte en evaporador, lo que completa una
fase de ciclo invertido.

Valvula solenoide

Se emplea como mecanismo de cierre de paso en las tuberias. Tanto el cierre como la apertura se
producen de forma electromagnética. El campo magnético creado actua sobre un eje, que abre el
paso del fluido frigorifico y cuando se detiene la corriente, un muelle, restituye el eje a la posicion
de origen cerrando el paso.

Cuadro de mando

Los mecanismos de mando y proteccion se alojan en el cuadro general de mando y proteccion
donde se montan todos los elementos de seguridad, proteccion y control. Los elementos que
componen el cuadro general de mando y proteccion, son:

o Interruptor electromagnético (PIA) que actia sobre todos los elementos eléctricos protegiendo
las lineas contra los sobrecalentamientos y cortocircuitos. Se utiliza como elemento de corte
general de la instalacion y tendrd la capacidad de corte suficiente para la intensidad de
cortocircuito que pueda producirse en el punto de su instalacion.

o Proteccion diferencial de 0,03 A, encargado de controlar los posibles corrientes de fuga.
Todas las masas de la instalacion se han puesto con toma de tierra.

o Proteccion magneto-térmica.
« Borne de tierra.
Fluido frigorifico

Es el fluido utilizado en la transmision de calor. Absorbe calor a bajas temperaturas y presion,
cediéndolo a temperaturas y presion mas elevadas. Este proceso tiene lugar con cambios de estado
del fluido.

El refrigerante contenido en el circuito frigorifico del crioconcentrador es R-507. Es una mezcla
azeotropica (sustancias binarias o ternarias). Se compone de pentafluoretano (R125) y de 1,1,1-
trifluoretano (R143a). Los dos componentes estan mezclados en una proporcion de 1:1 en peso.
Es del tipo de refrigerante hidrofluorcarbonados, su ODP es cero. Se desarrolld con el fin de
sustituir el refrigerante R-502.

Las principales caracteristicas se describen comparativamente se describen en la tabla 4.2.
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Tabla 4.2. Comparacion de las principales caracteristicas de refrigerantes R - 507 y R - 502

Tipo de gas Unidad R-507 R-502
Presion de evaporacion bar 1,74 1,61

Presion de licuacion bar 21,19 18,80
Relacion de compresion 12,18 11,68
Diferencia de presiones bar 19,45 17,19
Temperatura de compresion °C 72,65 82,01

Flujo masico del agente refrigerante kg/s 1,17 1,22

Potencia de acondicionemieno de KW 7663 7196

compresor
Volumen efectivo del recorrido mh 476,90 479,05
Indice de potencia frigorifica 1,30 1,39

Sistema hidraulico

El sistema hidraulico transmite potencia entre dos puntos situados a cierta distancia:
« El deposito que se encuentra en la parte inferior.

« El colector ubicado en la parte superior.

El desplazamiento del fluido alimenticio, se desarrolla normalmente en sistemas de distribucion,
que implica conducciones rectas, generalmente cilindricas de didametros variados, enlazadas por
uniones convenientes, curvaturas, codos, valvulas, etc. A través de estos sistemas el fluido fluye
mediante una bomba.

Bomba
El sistema de bombeo se basa en los siguientes conceptos:

« carga de aspiracion o succion, es el valor de la energia que posee el fluido al llegar a la boca
de succion de la bomba hidraulica. Se define como la suma de la carga de presion, la carga
cinética y la altura o cota en la boca de succion de la bomba.

o Carga de impulsion: Es el valor de la energia que posee el fluido justo en el punto de salida de
la bomba hidraulica. Se define como la suma de la carga de presion, la carga cinética y la
altura en la boca de impulsion de la bomba.

La bomba es centrifuga, de la marca Lowara, tipus CEA80-5-A (Lowara Srl, Montecchio
Maggiore (VI), Italia), de 0,75 kW de potencia y caudal 30-100 L/min.

Su funcionamiento se establece a través de un motor eléctrico que acciona el eje de la bomba en el
cual estd montado el rodete. El fluido que entra axialmente en el rodete a través de la boca de
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aspiracion y el cuello de aspiracion se desvia mediante las paletas del rodete en direccion radial.
Las fuerzas centrifugas, que act@ian en cada particula de liquido, originan durante el paso del
liquido por la zona de las paletas un aumento de la presion y de la velocidad de impulsion (figura
4.8).

Carcasa de la bomba

Camisa
Rodete 30

Rotor
Bobinadr—}

Fig. 4.8 Bomba centrifuga instalada
Valvulas

Las valvulas son elementos que regulan la presion o el caudal del fluido enviado por una bomba
hidraulica. Segun su funcién las valvulas de regulacion del caudal del fluido en la instalacion se
clasifican en: valvulas distribuidoras, valvulas de bloqueo, valvulas de caudal, valvulas de cierre.

Circuito de distribucion

Para que el fluido alimenticio llegue hasta el colector de distribucion es necesario una red de
tuberias. Esta red estd construido con unas tuberias de PVC y es encargado de conducir el fluido
al colector de distribucion, donde hay instalados un tubos de PVC de @ 32 mm perforados
linealmente con orificios circulares de 2 mm de didmetro y separados 1-2 cm.

Aparatos de medida instalados al crioconcentrador

Necesitamos poder medir los parametros de funcionamiento del circuito, y comprobar que estan
dentro del rango normal de funcionamiento. Para conocer dichos parametros se utilizan los
siguientes aparatos:

Caudalimetro: con el fin de medir el caudal se instala un caudalimetro electromagnético no
invasivo. El caudalimetro instalado es del tipo electromagnético de la marca Isoil modelo MS501
construido con acero inoxidable para fluidos de conductividad superior a 5 pS/cm. El rango de
medicion es de 0,13 a 3,37 I/s y la precision del 0,3%.

Amperimetro y voltimetro: para medir la intensidad de corriente que esta circulando por un
circuito eléctrico y medir la diferencia de potencial entre dos puntos de un circuito eléctrico se
instalan un amperimetro y un voltimetro de clase 1-2, esta provisto de transformadores en una
relacion 100/5. El amperimetro permite hacer medidas a cada una de las fases R, Sy T.

4.2. FLUIDOS DE ENSAYO

Se utilizan soluciones modelo de azucares que permiten simular y representar resultados de distintos
fluidos alimenticios especificamente zumo de melocotdn. Los azucares basicos usados para elaborar las

soluciones que son aplicadas en los ensayos de crioconcentracion son:

Fructosa (f): D(-) fructosa, cristalizada blanca, 99%, (Azlcar de fruta natural, producto de Diet
Rédisson Pagesa, Espafia).
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Glucosa (g): D (+) Glucose Anhydrous, extra pure, Ph, Eur, USP, BP. (GL01251000, producto quimico
comercializada por Scharlau, Espana).

Sacarosa (S): comercial cristalizada blanca; (a-D-glucopiranosil B-D-fructofuranosid; sacarosa, azucar
de cafa producto azucarera, Espafia).

Modelo de zumo de melocotén y zumo de naranja basado en los porcentajes en peso (w/w) de azicares
basicos (f, g, s) obtenidos del analisis HPLC de zumo de melocoton Auleda et al (201 1a):

Zumo de melocoton, porcentajes proporcionales al porcentaje total de aztcares: glucosa 18,80%;
fructosa 25,50%; sacarosa 55,70%.

Zumo de naranja, porcentajes proporcionales al porcentaje total de aztcares: glucosa 32,6%; fructosa
32,0%; sacarosa 35,5%.

4.3. INSTRUMENTACION BASICA: REFRACTOMETRO, BALANZAS Y SONDAS
DE TEMPERATURA

4.3.1.Instrumento de medida de la concentracion de solutos

La concentracion de solidos solubles, expresada en °Brix, se midi6 con un aparato Optico de
precision, marca Atago (modelo DBX-55; Japdn), con una precision de + 0,1 y rango de medida de 0
a 55 °Brix. Las mediciones se realizaron a una temperatura de 20 + 1,5 °C. Las caracteristicas se
representan en la tabla 4.3.

Tabla 4.3. Caracteristicas de Refractometro Atago DBX - 55

Rango de medida Brix 0,0 2 55,0%
0, 0,
Unidad Minima Brix % 0,1% ° 0,01%
seleccionable
Temperatura 0.1°C
) ) Brix %: +0,1% o0 -0,15 a +0,13% (a 10°C-30°C)
Exactitud de medida

Brix%: +0,2% o0 -0,25 a +0,23% (a 5°C-10°C o 30-30°C)
Temperatura ambiente

necesaria >°Ca30"C

Temperatura de medida 5°C a 30°C (con compensacion automatica de temperatura)
Meétodo a partir de cero Con agua destilada y la tecla “ZERO SET”
Tiempo de medida 3 segundos aproximadamente

Cantidad de muestra 0,2-0,3mL

Salida Impresora: Centronics

Salida Ordenador: RS-232C
110,220 V i 230 V (adaptador AC)

Salida a terminales

Requerimientos eléctricos

50— 60 Hz
Consumo 10 VA
Dimensiones y peso 12x27x9cm, 2 kg

Calibracion

La calibracion se realiza diariamente, previamente antes de tomar mediciones, y entre una serie larga
de mediciones.

El procedimiento se realiza segin especifica la guia de usuario de fabricante de refractometro:
« Usando pipetas de plastico, se llena la célula de medicion con agua destilada o des-ionizada.

o Serealiza la medicion. Si no aparecen mensajes de error, la unidad esta calibrada.
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4.3.2.Instrumentos para la determinacion del peso
Se utilizaron los siguientes instrumentos.

« Balanza digital (GRAM: Modelo APS - 60, con una precision de + 20 g, y rango de medicion de
0,2 a 60 kg) fue utilizada para el pesaje de las capas de hiclo obtenidas en el proceso de
concentracion por congelacion.

o Balanza digital (KERN: Modelo W 109 887, con una precision de + 0,01 g y un rango de
medicion de 1 a 1.210 g) se utilizd para el pesaje de las muestras durante el deshielo
fraccionado.

Calibracion

Antes de iniciar la calibracion se realiza una inspeccion visual para comprobar el buen estado de las
balanzas.

El procedimiento de calibracion consiste en medir pesas patron en puntos distribuidos a lo largo de
la escala utilizable en la practica de la balanza, incluyendo los limites del intervalo de medidas. Si el
intervalo de medida coincide con el rango de indicaciones de la balanza, se inician los ensayos. En
caso contrario se procede a estandarizar las balanzas con las pesas patron.

4.3.3.Instrumentos de medicion de la temperatura

En el caso del sistema de medida de temperatura se ha optado por la utilizacion de termo-sensores
tipo Termopar y termometros Beckman.

Termo-sensor tipo Termopar con Data logger

Las sondas utilizadas son del tipo Termopar, flexible, 1500 mm de longitud, Teflon. Se trata de dos
conductores metalicos diferentes unidos por sus extremos, formando un circuito. El monitor de
temperatura Data logger, es un instrumento portatil de medicidon, capaz de registrar de forma
autonoma la temperatura durante un periodo de tiempo definido. Se utilizo para controlar y recopilar
datos de temperatura de los ensayos de crioconcentracion y deshielo fraccionado. Los principales
datos técnicos se presentan en la tabla 4.4.

Tabla 4.4. Datos técnicos de Data Logger Testo 177-T4

Datos técnicos

Parametro Temperatura (°C/°F)
Sensores T/C-Tipo Ko T (4 x externo)
No. de canales 4 canales (externol)

Tipo K: -100 °C a +1000 °C
Rango

Tipo T: -100 °C a +400 °C
Resolucién 0,1°C

%0,3 °C; -100 a +70 °C £0,5%

Exactitud/Instr.£1 digito de la lectura:+70 a +1000 °C

Memoria 48.000 lecturas
Temp. aplicacion 0°Ca+70°C
Temp. almacenam -40 °C a +85 °C
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Termometro Beckman

Los termémetros diferenciales Beckman Segin normas DIN 12781 presentan las siguientes

caracteristicas, tabla 4.5:

Tabla 4.5. Caracteristicas de Termémetro Beckman

Rango

de Division  Liquido Tipo de Cuerpo Vastago Inmersién  Longitud
. Capilar
Medida
-10 a o Prismatico 200x08 180 475
+100 °C 05°C Hg transparente 275x@11mm mm mm mm

Calibracion de termo-sensores

Data logger y las sondas termopar cuenta con un Certificado de calibracion DKD/Temperatura.

Para los otros termo-sensores tipo Beckman el método de calibracion se establecio haciendo una
comparacion con un sistema de referencia, en éste caso el Data logger y las sondas termopar antes
descritas. Esta comparacion es importante debido a que permite saber, si es el caso, que tan
desviados estan los datos de los termdémetros que se utilizan en los ensayos, asi como tener un
mejor control de las variables de estudio. Los instrumentos a calibrar son 5 termémetros. Se
realiza el siguiente procedimiento:

Meétodo de agua helada: Se llena de hielo molido en un recipiente, se afiade agua destilada fria
hasta que ésta cubra el hiclo y se agita bien. Se sumerge el termémetro siguiendo la
recomendacion del fabricante, se toman varias lecturas cada 5 minutos y se compara con las
lecturas del termdmetro patron.

Meétodo del punto de ebullicién: Se calienta agua destilada en un recipiente hasta que alcance el
punto de ebullicion. Se sumerge el termOémetro sin que toque el recipiente. Siguiendo la
recomendacion del fabricante, se toma varias lecturas cada 5 minutos y se compara con las

lecturas del termdmetro patron.

4.4. OPERATIVA DE ENSAYOS

En esta seccion se instauran los criterios de inicio del proceso de crioconcentracion y la metodologia
para la obtencion de las capas de hielo que posteriormente se utilizan en los ensayos de deshielo

fraccionado.
4.4.1.Condiciones iniciales de circuito de distribucion y evaporadores

Se establecid un procedimiento de inicio conducente a la puesta a punto del equipo de
crioconcentracion con el objetivo de comprobar el funcionamiento de la unidad de congelacion, el
sistema hidraulico, y sistema eléctrico. El protocolo consiste en establecer ciclos consecutivos e
intermitentes de congelacion con agua en el equipo de crioconcentracion. Con el procedimiento se
pudo observar en la unidad de congelacion cierta desigualdad en la formacion de hielo sobre las
placas, en algunos casos se formaba mas hielo en la parte inferior, en otros se formaba en los bordes.
Todo esto se debe en parte a la irregular distribucion del fluido sobre las placas. Se propone,
entonces, utilizar las placas 5 y 3 y (figura 4.9).
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Fig. 4.9 Esquema de las placas utilizadas en los ensayos de crioconcentracion

4.4.2. Temperatura de las placas evaporadoras

Los ensayos preliminares fijan la temperatura de evaporacion entre -4 °C -5 °C. La temperatura de
evaporacion del refrigerante se puede variar abriendo o cerrando la valvula de desvio de descarga del
evaporador (Hernandez 2008). Por tanto, dependiendo la concentracion del fluido y de las
condiciones del equipo se regula la temperatura de ensayos de crioconcentracion.

4.4.3.0btencidn de las capas de hielo de las distintas etapas del proceso de crioconcentracion

Los ensayos de crioconcentracion para obtener las capas de hielo se realizaron con 40 L de solucion
de agua destilada y azucares basicos, fructosa, glucosa y sacarosa (f, g, S). Asi mismo, una solucion
modelo de zumo de melocoton, basado en los porcentajes en peso (w/w) de azicares basicos (f, g, S)
obtenidos del analisis HPLC descrito por Auleda et al (2011a), Tabla 4.6.

Tabla 4.6. Proporcion de azucares en los zumos de frutas

% Melocotén  Manzana Pera

Sl 18,80 22,00 39,00
ucosa +0,20 +0,16 +0,30
fruct 25,50 62,00 52,50
ructosa +0,15 +0,22 +0,03
S 55,70 16,00 8,50
acarosa 25 +0,30 + 0,40

Fuente: Auleda et al (2011a).

Para cada azlicar basico y soluciéon modelo de zumo de melocoton (S) se establecieron cuatro etapas
del proceso (EP), con concentraciones iniciales de 5, 10, 15, y 20 °Brix.

Cuando la concentracion en el fluido alimenticio alcanza el nivel predeterminado, la bomba se
detiene y el alimento liquido concentrado en el circuito fluye fuera del sistema por gravedad.
Entonces, el compresor se para y se quita la capa de hielo del evaporador. La capa de hielo, asi
obtenida, se caracteriza determinado: su peso, longitud, anchura, grosor y la concentracion de
solidos presentes °Brix. Una vez caracterizada las capas de hielo, se almacena en una camara
frigorifica a -18 °C.
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4.4.4.Caracterizacion de las capas de hielo del proceso de crioconcentracion

a) Con el fin de determinar la fraccion de soluto en masa en el hielo SMFI, definido como la
cantidad de solutos ocluidos en el hielo (Flesland 1995; Chen et al 1998), en las diversas etapas de
crecimiento del hielo, la capa se divide en tres zonas:

Zona 1. Superficie en contacto con el evaporador.
Zona 2. Parte intermedia de la capa de hielo.
Zona 3. Superficie en contacto con el liquido.
En cada una de estas zonas se llevo a cabo un ntimero de raspados, como se indica en la figura 4.10.
(1) Raspado superficial (2)
(2) Raspado Central //—\\
(3) Cuchilla
(4) Recipiente con la
s (&4 @) |
(6) Superficie central
(7) Lado del fluido (8)
(8) Espesor del hielo E

muestra
Mt

(5) Superficie de
refrigeracion

\

C))
Fig. 4.10 Extraccion de muestras de las tres zonas de la capa de hielo

Las muestras se tomaron por triplicado en un area de 30 mm x 120 mm. Después, se determinaron el
peso y la anchura. Finalmente la concentracion de cada muestra se midi6 con el refractometro.

b) Con el fin de verificar la similitud entre las muestras utilizadas en los estudios de deshielo y las
capa de hielo obtenida a partir de la concentracidén por congelacion, se investigd la uniformidad de la
SMFI mediante el analisis de muestras de varias partes de la capa de hielo .

Extracciones de muestra se llevaron a cabo de manera uniforme en puntos distribuidos de manera
uniforme, creando una matriz de 3 filas por 4 columnas (figura 4.11) Las muestras extraidas se
descongelaron y se midi6 la concentracion de solutos °Brix.

400

=0 O O O

E a0
g 20
]
- —
160
-0 O O O
0 110| 2zo| 330| 44o| 550

Ancho (mm)

Fig. 4.11 Esquema de la distribucién de soluto en la capa de hielo
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4.5. EQUIPO EXPERIMENTAL DE DESHIELO FRACCIONADO Y ENSAYOS
4.5.1. Estufa de laboratorio

La estufa de laboratorio utilizada (figura 4.12) tiene como finalidad lograr que la temperatura sea
constante durante los ensayos de deshielo fraccionado.

Iﬂl
@ 1 1T
=== L]
)
)
lm\ |
1)
| E%
(1) Muestra de \/
ensayo 0
(2) Sonda
(3) Data logger
(4) Resistencia
(5) Termémetro V)
(6) Balanza
(7) Capa de hielo — ‘()‘ —
(8) Taladro
(9) Saca- bocados o — ]

Fig. 4.12 Esquema de extraccion de muestras de ensayo y estufa de laboratorio
Caracteristicas técnicas

Fabricado en acero inoxidable, con imprimacion de color gris. La parte exterior estd cubierta con
una capa de 3 mm de material aislante térmico adhesivo (basada en isopreno con agregado resinas
y materiales de relleno sintético).

Medidas maximas 480 x 480 x 480 mm. (ancho x fondo x alto).
Soportes cilindricos de altura de 415 mm.

La apertura de la estufa de laboratorio se realiza por la parte posterior mediante una puerta de
metacrilato transparente. Esta caracteristica permite en todo momento observar los ensayos de
deshielo fraccionado.

La aportacion de calor en el interior de la estufa de laboratorio se establece mediante resistencias
ubicadas tanto en la parte superior como en la parte inferior, de ésta forma se asegura una mejor
distribucion del calor. El consumo de las resistencias oscila entre 40 a 300 W, regulado por un
controlador piezoeléctrico (Pie Electro Dit, modelo 551 11, 0 a 300 W) y una sonda de
temperatura NTC/PTC (Mundo central, OSAKA, midiendo el rango de -50 a + 150 °C). La estufa
de laboratorio esta equipada con un registrador de datos de 4 canales Testo 177-T4,
separadamente termometros Beckman descritos en el apartado 4.3.3, que permiten en todo
momento controlar la temperatura dentro de la estufa de laboratorio. Tanto las resistencias de
calentamiento y el registrador de datos utilizan la tension estandar alimentacion 230 V AC.
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4.5.2.Método de deshielo fraccionado

Las muestras para los estudios de deshielo fraccionados fueron obtenidas de las capas de hielo de
cada etapa de proceso de crioconcentracion, (apartado 4.4.3). Las extracciones de las muestras se
realizaron mediante el uso de herramienta eléctrica tipo taladro equipado con instrumento con boca
hueca y cortes afilados "sacabocados" (Esgarret, Espafia) con un diametro de 60 mm (figura 4.12).
Usando un instrumento para medir dimensiones de objetos relativamente pequefios “calibre o pie de
rey”, se realizan 4 mediciones tanto al espesor como al diametro.

Utilizando una broca pequefia se realizd un agujero de 0,5 mm de didmetro en las muestras
cilindricas. Posteriormente se atraviesa un hilo y se cuelga dentro de la estufa de laboratorio Para
realizar los deshielos fraccionados se fijan temperaturas de 20 °C, 25 °C y 30 °C. Debido a la
temperatura ambiente (superior a 20 °C) de la planta piloto los ensayos a 20 °C, se realizan dentro de
una camara frigorifica con una temperatura 15 °C, 5 °C por debajo de la temperatura en el cual se
realiza el deshielo. Para los estudios de deshielo a 25 °C y 30 °C se instala la cAmara en el exterior,
dentro del recinto de la planta piloto a temperatura ambiente. El deshielo se llevo a cabo en posicion
vertical, similar a la posicion que tienen las capas de hielo en el crioconcentrador, como se muestra
en la figura 4.12.

Deshielo fraccionado

El goteo de producto de la fusion del hielo es recogido por un embudo y esta dirigido a un tubo de
ensayo ubicado en una balanza que mide el peso. El peso del liquido obtenido se registra como
funcién de los tiempos de deshielo tiempo. Las mediciones se realizan en diez fracciones de igual
peso.

De esta manera, se realizaron estudios deshielos fraccionados obtenidos de los ensayos de
crioconcentracion en cuatro etapas del proceso, para cada uno de los azucares basicos y para el
modelo de zumo de melocoton.

4.6. DETERMINACION DE PARAMETROS DE ESTUDIO
4.6.1.Relacion de similitud. Factor de forma (ff)

La relacion ff ha sido utilizada por Isachenko (1973) para definir propiedades sobre el
calentamiento-enfriamiento de los cuerpos, estableciendo que la propagacion de calor de un cuerpo
depende de la relacion entre su superficie y su volumen.

Las capas de hielo obtenidas del proceso de crioconcentracion, dadas sus dimensiones, es
fisicamente inadecuado, por las condiciones de disefio del equipo (variables no controlables),
realizar los deshielos fraccionados. Por tanto, es importante contar con muestras mas pequefias que
permitan efectuar los ensayos de forma repetitiva, asi como también relacionar el comportamiento
de las variables de deshielo con las capas de hielo obtenidas en el crioconcentrador. La forma de
mantener la similitud entre las variables de deshiclo de las capas de hielo y las muestras de ensayo
esta determinada por su forma geométrica o factor de forma (ff) que relaciona la superficie con el
volumen:

ff = (m™) 4.1)

S
v
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Donde S es el area de la superficie (m?®) y V es el volumen (m?). El factor de forma (ff) para las capas
de hielo obtenidas del proceso de crioconcentracion estan determinadas por (largo x ancho x grosor)
ax b x e dada en la ecuacion:

_ 2(ab)+2e(a+b)
abe

ff (m™) (4.2)

El factor de forma par alas muestras de ensayo es calculado por la ecuacion:

_2(R+e)
Re

ff (m™) (4.3)

4.6.2.Porcentaje de soluto acumulado (%)

El porcentaje de soluto acumulado se calcula mediante la ecuacion (4.4):

Soluto acumulado = 100 x masa total del soluto acumulado hasta la fraccion

0
descongelada/masa soluto inicial. (%) @4

4.6.3.Porcentaje de volumen acumulado (%)

El porcentaje del volumen acumulado se calcula mediante la ecuacion (4.5):

Volumen Acumulado = 100 x volumen acumulado hasta la fraccion
descongelada/volumen soluto inicial

(%) 4.5)
4.6.4. Indice de concentracion

Para analizar la concentracion alcanzada en las diferentes fracciones de deshielo se emplea el ratio
indice de concentracion adoptado por Yee et al (2003):

Concentracién de la fraccion
SMFI

IC =

(4.6)

Donde:

La concentracion de la fraccion es el valor de la concentracion de solutos en la fraccion
descongelada expresada en °Brix, y SMFI es el valor de la concentracion promedio de la muestra
expresada en °Brix.

4.6.5.Indice de concentracién Acumulado
El indice acumulado es la suma de n indice de concentraciéon dividido por n:
n
g (o
4.7

A=
n

Donde:
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IA es el indice acumulado, IC el indice de concentracion, n es el niumero de fracciones de deshielo.
4.6.6.Densidad del hielo

Para hallar la densidad del hielo del proceso a la temperatura de estudio, establecemos una recta con
dos puntos extremos, establecidos por el hielo puro, equivalente a 0 °Brix y el hielo a 100 °Brix
formado solo por carbohidrato. Con esta recta, obtenemos la ecuacion de la densidad del hielo de
proceso en funcion de los °Brix.

La densidad del carbohidrato en funcion de la temperatura viene dada por la ecuaciéon (Ibarz et al
2005):
Pc =1,599110° —0,31046 T (kg/m’)  (4.8)
La densidad del hielo funcion de la temperatura viene dada por la ecuacion (Ibarz et al 2005):
Pie =916,89-0,3071T (kg/m’)  (4.9)
Remplazando T por la temperatura de la camara (-18 °C), se obtienen los valores 1.604,68 y 919,24

(kg/m’), éstos corresponden a 100 °Brix y 0 °Brix, respectivamente.

Finalmente, suponiendo una relacion lineal entre la densidad y la concentracion (en °Brix), a partir
de los dos pares de datos se obtiene (p;, °Brix), (1.604,68, 100) y (919.24, 0), y resulta la ecuacion
lineal:

Pwe =6,85BX+919,24 (kg/m’)  (4.10)

4.6.7.Determinacion del tiempo de deshielo
4.6.7.1. Correccidn del tiempo de deshielo

Las muestras para realizar los deshielos fraccionados obtenidas de las capas de hielo (apartado
4.4.3), fueron extraidas a la temperatura de la cédmara frigorifica (-18 °C), lugar donde se
almacenaron después del proceso de crioconcentracion.

Es importante, a efectos de ensayos, considerar que la temperatura de las capas de hielo una vez
finalizado el proceso de crioconcentracion es considerablemente mas alta.

Por tanto, es necesario determinar el tiempo que se necesita para aumentar la temperatura de las
muestras de ensayo de su valor preliminar (-18 °C) a la temperatura en la cual se inician los
deshielos fraccionados (temperatura de las capas de hielo al final del proceso de
crioconcentracion). Una vez determinado la magnitud del tiempo se establece la correccion.

Este proceso se realizo en base al célculo de transferencia de calor para sistemas de concentrados,
descrito por Yunus (2007).

La tabla 4.7 describe las correlaciones basicas relacionadas con las propiedades fisicas del hielo,
que permiten determinar la correccion del tiempo de las diferentes muestras utilizadas en los
deshielos fraccionados.
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Tabla 4.7. stimacién de la correccion del tiempo de deshielo

Propiedades fisicas Correlacion Referencias

Calor especifico para _ _3 6 Ibarz et al
carbohidratos C.qy =1,5488 +1,9625-107°T, — 5,9399 - 10™°T, 4.11) (2005)
Calor especifico para el _ -3 Ibarz et al
- C,, = 2,0623 + 6,076910 - 1073T, (4.12) 2005)
1—-Bx)-
raccion de masa del hielo X  =— .
Fraccion d del hiel ice ( 100) P (4.13)
. Bx-p
Fraccion de masa del soluto X, = 100 (4.14)
Fraccion de masa total Xr = Xijce + X, (4.15)
Densidad del hielo (-18 °C) p_1g°c = 6,85Bx + 919,2 (4.10) G‘(‘;;)I?)al
Depresion del punto de FPD = K. X; (4.16) Auleda et al
congelacion - (1 =X, — by X.). Mg ' (2011a)
Numero adimensional (1) g = FPD — Tamp (4.17)  Yunus (2007)
| ==
Tref - Tamb
i —-Ino,
Constante de tiempo 5 = (4.18)  Yunus (2007)
t
Temperatura promedio en el _ Auleda et al
hiclo Tats = —(—FPD + 1,995) (4.19) (2011a)
Tats — Tamp
Numero adimensional (2) 0, = % (4.20)  Yunus (2007)
ref — famb
Magnitud de tiempo —In6,
t, = (4.21)  Yunus (2007)
corrector b2
Magnitud de tiempo _
Corregido tee =tz =ty (4.22)
Temperatura promedio en la T — Trer (4.23)
muestra (-18 °C) a= 9 ’
Coeficiente de transferenci X
oeficiente de transferencia @ =1000-by - p_igoc - ar 4.24)

de calor

ff

ficiente d duccié
Coeficiente de conduceion ) 9196 _ 6248910 - 1072 - T,) + 1,01551~4 - T,2 (425

de calor

a
Numero de Biot Biot = —— (4.26)

k-ff
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Segun Yunus (2007), el analisis de sistemas concentrados se supone una distribucion uniforme de
temperatura en todo el cuerpo, el cual es el caso solo cuando la resistencia térmica de éste a la
conduccion de calor (la resistencia a la conduccion) sea cero. Por consiguiente, el analisis de
sistemas concentrados es exacto cuando Bi = 0 y aproximado cuando Bi > 0. Por supuesto, entre
mas pequefio sea el nimero Bi, mas exacto es el analisis de los sistemas concentrados. En general
se acepta que el analisis de sistemas concentrados es aplicable si Bi < 0,1. Cuando se satisface este
criterio, las temperaturas dentro del cuerpo con relacion a la de los alrededores permanecen dentro
de un margen de 5% entre si. Como consecuencia, cuando Bi < 0,1 la variacion de la temperatura
con la ubicacion dentro del cuerpo es ligera y, de manera razonable, se puede considerar como si
fuera uniforme.

Todos los tiempos de deshielo de los ensayos realizados en el presente documento fueron
corregidos con el procedimiento antes descrito, realizindose los calculos con Mathcad 14
software

4.6.7.2. Porcentaje de tiempo de deshielo

El porcentaje de tiempo de deshielo se obtiene de la relacion entre el tiempo parcial de deshielo de
las muestras y el tiempo total.

El porcentaje del tiempo de deshielo se calculd utilizando la ecuacion (4.27):

Tiempo = 100 x tiempo acumulado hasta la fraccion descongelada /

V)
tiempo total (%) (*27)

4.6.7.3. Tiempo acumulado

El tiempo acumulado es la suma de los n tiempos de las fracciones de deshielo fraccionado:
n
AT =)t (minutos)  (4.28)
i-1

Donde:

AT es el indice de tiempo acumulado, t; es el tiempo de cada fraccion, y n es el nimero de
fracciones.

4.6.7.4. Velocidad de deshielo:

La relacion entre el volumen y el tiempo se definen como la velocidad de deshielo, (Yee et al
2003):

M
tp

Vdes -

V
T (minutos)  (4.29)

Donde:

Vges €5 velocidad de deshielo, V es el volumen, t es el tiempo, M es la masa y p es la densidad.
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4.6.7.5. Relacién tiempo y ff

La rapidez de la transferencia de calor por conveccion es proporcional a la diferencia de
temperatura y se expresa en forma conveniente por la ley de Newton:

Q=aSAT (W)  (4.30)

Donde a es el coeficiente de transferencia de calor por conveccidn, en W-m?°C"', S es el area
superficial a través de la cual tiene lugar la transferencia de calor por conveccion, AT = Ty, -
Tdeshicto (°C), Tgesnielo €8 la temperatura de la superficie del hielo y Ty, es la temperatura del fluido,
suponiendo que el deshielo se establece aproximadamente a 0 °C, Tgesniero = 0, entonces: AT =
Tamb-

Si la temperatura ambiente se mantiene constante durante el deshielo, se puede suponer que AT es
constante AT = Kt y que tiene el valor de la temperatura ambiente a la que se realiza el deshielo.

Si el fluido alrededor de la fusion del hielo (aire o gas inerte), se encuentra en las mismas
condiciones durante todo el proceso, se puede suponer que durante el deshielo a es constante o =

Kq También se supone que las desviaciones entre las principales variables de deshielo para las N
fracciones son pequefias (se estima constante). La ecuacion (4.30) se puede simplificar a:

Q=k, kS (W)  (431)

El calor de fusion queda determinado por la ecuacion:

h=MH, k) (432

Donde M es la masa de hielo (kg) y Hice = 335 kJ kg™, y el flujo de calor (Q = h/t):

Q= ice (W) (4.33)

=rol (4.34)

Sustituyendo la ecuacion (4.1) en (4.34), queda definida como:

IOCI Hice
{=——— 4.35
K_K, f (s) (4.35)
Reduciendo (3.33):
. K
t= p'% (s) (4.36)

Donde:
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pice = densidad del hielo durante el proceso (kg/m?)
K = Coeficiente de deshielo (s-m*kg™)
ff = factor de forma (m™)
4.7. HERRAMIENTAS DE ANALISIS ESTADISTICO
4.7.1.Analisis simple de varianza (One-Way ANOVA)

Para comprobar la normalidad de la distribucién experimental se realizan los graficos de
probabilidad con el Minitab 16 Statistical Software.

Antes de realizar el analisis de varianza (ANOVA), se verifico que los datos cumplian el criterio de
homocedasticidad. La prueba usada para contrastar si varias muestras son homocedasticas (tiene la
misma varianza) es la prueba de Bartlett, y de comparaciones multiples entre medias se utiliza la
prueba de Tukey.

Los ensayos de deshielos fraccionados se realizaron por triplicado y los datos obtenidos se indican
como el valor medio de las mismas. Con el fin de verificar si las medias y las varianzas de las
muestras son similares, se realiza un analisis simple de la varianza (One-Way ANOVA) a un nivel
de significacion del 95%.

El analisis de varianza (ANOVA) es la herramienta estadistica basica para evidenciar la presencia o
no de diferencias significativas entre las medias de grupos de datos. En diversos escenarios el error
de medicion o la propia variabilidad del proceso analizado hace muy dificultoso demostrar
diferencias significativas, fundamentalmente cuando el orden de variacion de estas es
moderadamente pequefio y no es posible estimar con claridad si hay o no diferencias entre diferentes
subgrupos ya que estas se confunden con la variacion del conjunto de datos. Partiendo de éste
supuesto, se recurre al test de Bartlett, que determina la desigualdad de las varianzas.

La metodologia para poner a prueba la hipdtesis de igualdad de medias consiste en obtener un
estadistico, llamado F, que muestra el grado de semejanza existente entre las medias que se estan
comparando. El numerador del estadistico F es una estimacion de la varianza poblacional basada en
la variabilidad existente entre las medias de cada grupo. El denominador del estadistico F es también
una estimacion de la varianza poblacional, pero basada en la variabilidad existente dentro de cada

grupo.

El analisis de varianza se aplico a los datos de tiempos de deshielo fraccionado e indices de
concentracion.

Los célculos de la recta de Henri, ANOVA, prueba de Bartlett y prueba de Tukey, se realizarén con
el Software GraphPad Prism 5 y Excel (Microsoft).

4.7.2.Root Mean Square RMS

Con la informacion recopilada se realiza una prediccion del proceso y esta debe contrastarse con la
informacién estimada en el analisis de resultados; la diferencia entre ambas es el error del modelo.
Este error debera ser suficientemente pequefio para considerar el modelo como valido, en caso
contrario debera reconsiderarse. Este procedimiento se establece para los resultados de zumo de
melocotdn simulado y azucares basicos.

La calidad del ajuste la comprobamos mediante la root mean square (RMS) dada por la ecuacion:
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Z(V EXP_VPRED Jz (4'37)

VPRED

N

RMS =100

Donde:

Vexp ¥ Verep son, valores experimentales y valores de la prediccion respectivamente, N es el nimero
de datos experimentales disponibles. Los calculos se realizan utilizando Excel software (Microsoft).

4.7.3.Coeficiente de correlacion (r) de Pearson

Para obtener una medida de correlacion entre los valores experimentales y las predicciones del
modelo se utiliza el coeficiente de correlacion de Pearson (r):

o 2NV Vo) (Ve V)
DV VY e V)

Ve y V, son los valores obtenidos a partir de experimentos y de predicciéon numérica,

(4.38)

respectivamente.

El coeficiente de relacion expresa en qué grado las muestras tienen el mismo orden en las variables
\/_E y V_P. Si la correlacion es perfecta (r = 1) el orden de las muestras en ambas variables es el
mismo y el diagrama de dispersion coincidira con una recta (la recta de regresion). Supone también,
relaciones lineares en las que a un mayor valor en \/_E corresponde un mayor valor de V_P , COMO se

ve graficamente en los diagramas de dispersion.

La variable criterio o dependiente V_Pes la que buscamos explicar o estimar (o predecir) por su

relacion con la variable V¢ , que es la variable independiente, explicativa.

La intencion sera entender, y explicar las diferencias en la variable V,, a partir de su relacion con la

variable \/_E

4.7.4.Coeficiente de variacion

La comparacion de la variabilidad de muestras con medias distintas se determina a través del
coeficiente de variacion, el cual constata la dispersion relativa de la desviacion tipica dividida por la
media (en consecuencia, no tiene unidades), se denota por Cv y se define como:

cv=2100 (4.39)
7

Donde:
o es la desviacion estandar y u es la media.

Esta medida se utiliza para comparar la variabilidad de un grupo de datos que se exponen en mismo
test aplicado en circunstancias distintas.

74



5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1. INTRODUCCION

Como se mencion6 en el apartado 1.4 gran parte de los estudios sobre concentracion por congelacion
en pelicula han investigado la estructura de la capa soélida, la distribucion de solutos y la eficiencia de
procedimientos de post-congelacion respecto a la eliminacion de solutos en el hielo. También el efecto
de las condiciones del proceso como la temperatura de sub-enfriamiento y el tiempo de congelacion,
que tiene influencia en la incorporacion de soluto en la capa de hielo.

Estos estudios de alguna forma ejemplifican la dificultad de concatenar la concentracion de fluido con
una minima cantidad de solutos ocluidos en el hielo.

Por esta razon se pretende analizar el proceso de deshielo fraccionado como método para recuperar los
solutos ocluidos en el hiclo formado en un crioconcentrador en capa en pelicula descendente
determinando los tiempos de deshielo y analizando las principales variables generadas por el sistema.

El esquema basico de la metodologia utilizada en éste apartado se puede ver en la figura 5.1:

FLUIDO
ALIMENTICIO

l l

FLUIDO
ALIMENTICIO HIELO Y SOLUTO
CONCENTRADO

FASE |
CRIOCONCENTRACION

l |

DESHIELO
FRACCIONADO AGUA'Y SOLUTO

SOLUTO
RECUPERADO

Fig. 5.1 Esquema basico de la metodologia utilizada en el proceso de crioconcentracion y deshielo fraccionado
5.2. FASE |
5.2.1. Crioconcentracion

Se realizan ensayos de concentracion de fluidos en el equipo piloto de crioconcentracion en capa en
pelicula descendente descrito en el apartado 4.1, con soluciones de fructosa (f), glucosa (@), sacarosa
(S) y zumo de melocotén simulado con concentraciones iniciales aproximadas de 5, 10, 15 y 20
°Brix en 4 etapas del proceso (tabla 5.1).

Tabla 5.1. Etapas del proceso de crioconcentracion

ZUMO DE

FRUCTOSA GLUCOSA SACAROSA MELOCOTON

Etapas Cu Cir Cu Cir Cuy Cie Cu Cir
(°Bx) (°Bx) (°Bx) (°Bx) (°Bx) (°Bx) (°Bx) (°Bx)

1 5,1 6,5 49 6,6 5,0 7,2 5,1 6,6
2 9,9 12,4 10,0 12,8 10,0 12,4 10,0 12,8
3 15,0 18,0 15,0 17,9 15,0 17,2 14,9 17,9

4 19,9 22,8 20,0 23,4 20,0 22,2 20,0 24,1
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Discusion

En la Tabla 5.1 se recogen los valores de concentracion de las diferentes etapas del proceso. Cada
etapa finaliza cuando se alcanza una concentracion final del fluido en el intervalo de 2,0 a 2,65 °Brix
(£ 0,5 °Brix) superior a la concentracion inicial.

Se observan diferencias en las concentraciones iniciales y finales por las siguientes razones:

A. Los valores finales se deben al propdsito para obtener las condiciones aproximadas en cuanto a
homogeneidad en la forma de las capas de hielo. Es decir se establece una concentracion final en
funcién de las caracteristicas de similitud geométrica de las capas de hielo (superficie y
volumen).

B. Asi mismo los valores iniciales y finales estan determinados por la condicion de medicion del
refractometro. °Brix se define como el porcentaje en peso de sacarosa pura que contiene una
solucion. por tanto para las muestras que contienen sacarosa la medicion de °Brix es mas
precisa. Para las soluciones de fructosa y glucosa, los valores estan determinados como un valor
relativo. Es decir los valores pueden diferir o ajustarse mas a los valores de medicion de las
muestras que contienen sacarosa (tabla 5.1).

Aunque la designacion de °Brix es rigurosamente valida sélo para soluciones cuyos sélidos son
en su totalidad sacarosa, la industria utiliza la medicién libremente para referirse a cualquier
fluido con contenido de azucares en un producto.

Segun la bibliografia, para las muestras de fructosa, glucosa y zumo de melocoton simulado,
la medida se puede realizar directamente del refractometro, sin tener en cuenta las posibles
diferencias (Hernandez 2008).

C. Otra causa de la posible diferenciacion de los valores se debe a los mecanismos de interaccion
agua-azicar, y pueden ser interpretados en términos de variaciones en la estructura del agua. La
fructosa, glucosa, y sacarosa en concentraciones bajas se comportan como estructura intermedia
en la formacién de agua, mientras que a concentraciones mas altas pueden actuar como
responsables de la estructura.

5.2.1.1. Obtencién y caracterizacion de las capas de hielo de las distintas etapas del proceso de
crioconcentracién

El hielo se obtiene de los ensayos de concentracion de fluidos en el equipo piloto de
crioconcentraciéon en capa en pelicula descendente descritos en el apartado 4.1. y 5.2.1.
Posteriormente a la formacion del hielo, éste se separa de la unidad evaporadora y se almacena en
una camara frigorifica a -18 °C, durante algunas horas (entre 60 y 240 minutos), donde se
caracteriza y clasifica para realizar el muestreo.

Los resultados generales del proceso de obtencion del hielo se describen en la tabla 5.2.
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Tabla 5.2. Caracteristicas generales del hielo obtenido del proceso de crioconcentracién

Descripcion Fructosa Glucosa Sacarosa Zumo de Melocoton

Minimo Maximo Mmnimo Maximo Mmimo Maximo Minimo Maximo

Ancho (cm) 352 39,5 33,5 438 34,7 435 34,6 38,6
Largo (cm) 55,0 57,0 55,0 55,6 49,5 56,0 54,5 55,3
Grosor (cm) 14 L5 12 14 1,3 1,3 1,3 14

Tiempo (min) 964 207,0 115,0 230,0 208,0 2270 141,7 190,0

Peso (g)* 5500,0 5200,0 4900,0 5000,0

aPeso promedio total para cada etapa del proceso para los diferentes fluidos

Discusion

Los resultados de la tabla 5.2 representan los valores de las medias para cada fluido del hielo
generado en las 4 etapas del proceso en el equipo piloto de concentracion. Cabe destacar que las
dimensiones de las placas son medidas que se han realizado tal y como han sido separadas de la

unidad de evaporacion, se tiene en cuenta la irregularidad de forma de las capas a causa de la
formacion normal del hielo.

De igual forma el tiempo representa la magnitud de los ensayos para obtener las capas de hielo, y
se corresponden con los ensayos realizados por Hernandez (2008) y Auleda (2008), para ensayos
de los azucares basicos.

El peso es el total del hielo generado en cada una de las placas utiles para los ensayos de
crioconcentracion se realizaron con las placas 5y 3 (ver figura 4.9).

5.2.1.2. Uniformidad del soluto en la masa de hielo

Con el fin de comprobar la analogia de las muestras utilizadas en el deshiclo con las placas
obtenidas del proceso en el equipo piloto de concentracion se analiza la uniformidad del soluto en
la masa de hielo en distintos puntos de la placa como se describe en el apartado 4.4.4. Las
muestras extraidas se deshielan y se miden los °Brix. Los resultados se reflejan en la figura 5.2.
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Alto (mm)

Fig. 5.2 Distribucion de soluto en la capa de hielo. A, resultados del hielo obtenido con una etapa de
concentracion de 14,8 a 18,2 °Brix. B, Ensayos realizados por Chen et al (1998) con concentracion de

. 1
20 °Brix. Soluto sacarosa

Discusion
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Chen et al (1998, 1999), realiz6 un estudio similar donde determind la distribucion espacial de la
inclusion de soluto en la capa de hielo a lo largo de la placa y los efectos de la velocidad de la
solucion y la temperatura del refrigerante, los ensayos se realizaron en un cristalizador de pelicula
descendente con soluciones de sacarosa.

Como se puede observar en la figura 5.2 A, los valores en cuanto a uniformidad de los niveles de
inclusion de soluto en el hielo en diferentes puntos de la capa son muy homogéneos.

Los valores se analizaron mediante la utilizacion del coeficiente de variacion, asi mismo se realizo
una comparacion con los valores obtenidos por Chen et al (1998) figura 5.2 B, los resultados se
pueden ver en la tabla 5.3.

Tabla 5.3. Comparacion entre los valores de ensayos y los resultados obtenidos por Chen P. et al (1998)

Valores de ensayos (°Brix)

Valores de ensayos (°Brix) Chen P et al

(1998)
1 2 3 4 DS Media Cv 1 2 3 DS Media Cv
1 53 54 53 51 01 53 24 1 99 97 97 01 97 13
2 56 55 56 54 01 55 17 2 98 99 100 01 99 09
3 56 56 56 56 00 56 00 3 10,1 10,0 103 0,1 10,1 15
DS 02 01 02 03 DS 01 02 03
Media 55 55 55 54 Cvtotal=305 Media 99 98 100 Cv total=1,92
Cv 31 18 3,1 47 Cv 12 1,7 30

DS : Desviacion estandar. Cv : coeficiente de variacion expresado en (%)

Se observa un coeficiente de variacion menor para los ensayos realizados por Chen et al (1998),
¢éste comportamiento se puede explicar por la diferencia en las dimensiones de la placa y

! Todas las figuras a partir de la figura 5.2 se sustituye la coma de separacion del decimal por punto
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probablemente a la diferencias en la velocidad de la solucion a lo largo de las respectivas placas.
También para el caso del equipo piloto de crioconcentracion se puede ver a partir de los
coeficientes de variacion parcial establecidos por columnas presentan mayor variacion que los
coeficientes de variacion dados por filas, esto puede ser por el efecto de transferencia de masa
provocado por la formacion del hielo y la caida del fluido sobre la placa de arriba hacia abajo.

5.2.1.3. Caracterizacion del soluto en la masa de hielo

Los valores de distribucién de soluto se obtienen siguiendo el procedimiento descrito en el
apartado 4.4.4. (a), la tabla 5.4 representa los valores de los diferentes etapas del proceso y para
las diferentes soluciones de azucares basicos y zumo de melocoton simulado.

Tabla 5.4. Resultados de la distribucion del soluto en la masa del hielo

Etapal Etapa?2 Etapa3 Etapa 4
Descripcion (o]l;x) (o]gx) (ng) (ng)

Concentracion inicial del fluido 5,0+0,1 10,0+0,1 15,0+0,1 20,0+0,1
Sacarosa Concentracion Final del fluido 7,2+0,1 12,4401 17,2401 22,2401
SMFI* 1,0£0,1 3,4+0,1 5,8+0,1 8,6+0,1
Superficie en contacto con evaporador 23 (0,153)b 7,6 (0,153)b 9,3 (0,252)b 10 (0,351)b
Zona intermedia del hielo 1,2(0,153)° 3,6 (0,200)° 5,8(0,153)" 9,5(0,252)°
Superficie en contacto con fluido 1,4 (0,058)°  3,9(0,252)° 6,7 (0,200)° 9,7 (0,351)°
Fructosa Concentracion Final del fluido 6,5+0,1 12,4+0,1 18+0,1 22.8+0,1
SMFI* 1,7+0,1 2,4+0,1 4,5+0,1 8,8+0,1
Superficie en contacto con evaporador 2,5 (0,153)b 6,4 (0,252° 94 (0,252)b 13,7 (0,35 1)b
Zona intermedia del hielo 1,4 (0,058 3,9(0,153)°  6,5(0,200)° 8,8 (0,153)"
Superficie en contacto con fluido 1,9 ((),153)b 4.4 (0,252)b 7.5 (0,252)b 6,0 (0,300)b
Glucosa Concentracion Final del fluido 6,620,1 12,8+0,1 17,9+0,1 23,4+0,1
SMFI* 1,2+0,1 3,3+0,1 5,6£0,1 7,7£0,1
Superficie en contacto con evap orador 2,9(0,058)°  6,7(0,153)> 11,9 (0,351)° 16,8 (0,451)°
Zona intermedia del hielo 1,3 (0,058)° 3,6 (0,100)° 6,9 (0,200)° 8,4 (0,252)"
Superficie en contacto con fluido 1,4 (0,100)b 4.8 (0,351)1’ 7,5 (0,252)b 8,7 (0,35 1)b
Zumode  Concentracion Final del fluido 6,6+0,1 12,8+0,1 17,90,1 24,120,1
melocoton (s)  gyppye 1,340, 1 3,040,1 5,740,1 7,840,1
Superficie en contacto con evaporador 2.4 ((),100)b 6,1 (0,153)b 7,7 (0,252)b 14,4 (0,35 1)b
Zona intermedia del hielo 1.4 (0,153)°  3,9(0,153)°  6,2(0,252)" 8,8 (0,300)"
Superficie en contacto con fluido 1,6 ((),153)b 4,0 (0,252)b 7,0 (0,300)b 11,1 (0,351)b

*SMFI (Fraccion de soluto en la masa de hielo) "Desviacion estandar

Discusion

Los valores de la tabla 5.4 representan las concentraciones

placas de hielo de soluciones de fructosa, glucosa, y sacarosa.

Los resultados establecen:

de las superficies de las diferentes
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El hielo en contacto con el evaporador tiene una concentracion de soluto mas alta que la
SMFI. Esta mayor impureza del hielo se debe a la nucleacion y al elevado sub-enfriamiento.
Estos resultados también fueron observados por Scholz (1993).

De la misma manera, el hielo en contacto con el fluido tiene una concentraciéon mayor que la
SMFI, debido a sub-enfriamiento constitucional y la oclusion de soluto desde el liquido
concentrado en contacto con la superficie del hielo. Los perfiles de temperatura y la
concentracion cerca de la interface sélido-liquido afectan la tasa de crecimiento de la capa de
hielo, estas variables tienen una influencia en la estructura y la cantidad de inclusiones de
impurezas en la capa de hielo (Kwang-Joo y Ulrich 2001). Sanchez et al (2011), sugiere que
el crecimiento de dendritas y la oclusion soluto en el hielo son consecuencias de sub-
enfriamiento en la interfaz soélido-liquido. Laari et al (1990) presentd6 un estudio con
soluciones de lactosa y xilosa, y encontré que a concentraciones superiores a 3% w/w, el
factor predominante en el crecimiento de los cristales es la transferencia de solutos cerca de la
superficie de hielo.

En la zona interna del hielo, la concentracién de soluto es muy similar al SMFI. Esto puede
atribuirse a la tasa de crecimiento de hielo decreciente. Esto permite el movimiento de solutos
en el frene del hielo. Chen et al (1998) reportaron que la tasa de crecimiento de hielo
disminuye cuando aumenta el grosor del hielo, figura 5.3.

Superficie enfriada

l Hielo Capa limite

4—}4—.‘
C
Perfil de

concentracion en
el hielo

|

Refrigerante

Ci

T

T

z

Fig. 5.3 Perfiles de temperatura y concentracion en la capa de hielo, modificado de Chen et al (1998)

Andlisis de la concentracion del proceso de crioconcentracion

El analisis de la concentracion del proceso de crioconcentracion se establece a partir de los

conceptos: eficiencia del proceso (E) y coeficiente de distribucion (Kgigt), apartado 1.3 y apartado
1.4, respectivamente.

El coeficiente de distribucion medio se puede utilizar para relacionar fracciones de masa de soluto
en el hielo y la solucion concentrada (Tiller 1963).

Bayindirli (1993) report6 coeficientes de distribucion en funcion de la concentracion media de los

solidos en las fases de hielo y liquidos para el zumo de manzana. Flesland (1995) compara la

fraccion media de masa de solutos en capas de hielo formadas a partir de la crioconcentracion en
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capa en pelicula descendente con solucion de sacarosa. Presento la relacion de los coeficientes de
distribucion media y la proporcion de la tasa de crecimiento del hielo para el coeficiente de
transferencia de masa. Miyawaki (2011), estudi6 la mejora de rendimientos de la concentracion
mediante la aplicacion del deshielo fraccionado en el proceso de crioconcentracion progresiva con
soluciones de sacarosa.

Para analizar los resultados de la concentracion del proceso de crioconcentracion (Tabla 5.5) se
tiene en cuenta el coeficiente de distribucion determinado por la concentracion en el hielo (SMFI)
y la concentracion del fluido al final del proceso:

Tabla 5.5. Concentracion del fluido al final de cada etapa de proceso y SMFI

Fructosa Glucosa Sacarosa Zumo de
CL| CLF CL| CLF CL| CLF CLI CLF
Bapas gy By By  (Bo  (By  (BYy (By  (By
1 65 17 66 13 72 12 66 16

2 124 29 12,8 35 124 35 12,8 3,7

3 18,0 55 17,9 6,2 17,2 53 17,9 6,2

4 22,8 7,6 234 8,0 222 8,6 24,1 84

A partir de la tabla 5.5 se obtiene la eficiencia en la figura 5.4.

Fructosa Glucosa
10014 1001
604 604
(%) - Ky (%) - Ky
40 dist 404 dist
20 .\’/./. 20 ././.\.
O T T T T C T T T T
1 2 3 4 1 2 3 4
Etapas del proceso Etapas del proceso
Sacarosa Melocotdn (s)
1001 1001
604 604
(%) (%)
40 - Kyist 401 o Kist
204 / 204
O T T T T O T T T T
1 2 3 4 1 2 3 4
Etapas del proceso Etapas del proceso

Fig. 5.4 Eficiencia y el coeficiente de distribucion del proceso de crioconcentracion
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Discusion

La figura 5.4 se refiere al grado de aumento de la concentracion en proporcion con la cantidad de
soluto retenido en el hielo para cada etapa del proceso de crioconcentracion. Se puede observar
que el fluido con mayor eficiencia en las primeras etapas del proceso es la sacarosa mientras que
para la fructosa y glucosa los niveles de eficiencia fueron menores. Lo anterior coincide con los
resultados expuestos por Raventos et al (2007).

Durante las etapas iniciales del proceso de concentracion, la eficiencia es mayor, en las etapas de
mayor concentracion la eficiencia disminuy6 considerablemente. Este efecto se esperaba debido al
aumento en la viscosidad de las soluciones y corresponde con lo expuesto por Petzold et al
(2013). Otros autores han atribuido la disminucion en la eficiencia al aumento de la concentracidon
inicial en funcion de presencia de agua ligada Aider y de Halleux, (2008). En los ensayos de
crioconcentracion de zumos de albaricoque y cereza, Aider y de Halleux, (2008) argumentaron
que la cantidad de agua ligada aumenta en una solucion al aumentar la concentracion, y que este
tipo de agua no se congela facilmente, ya que se une a los azlcares. Por tanto, teniendo en cuenta
que el agua ligada apenas puede congelar, se espera que la cantidad de éste tipo de agua aumente
con el aumento de la concentracion inicial de la solucion.

Otro aspecto relevante en la figura 5.4 en cuanto a la eficiencia y el coeficiente de distribucion es
la tendencia de normalizacion de la curva a partir de la tercera etapa del proceso debido entre
otros aspectos a la disminucion del rendimiento del evaporador. A medida que la solucion se
vuelve mas concentrada, la cantidad de agua eliminada en forma de hielo aumenta gradualmente.

En cuanto al coeficiente de distribucion se puede observar una tendencia creciente. A mayor
concentracion en el fluido mayor es la retencion de soluto en el hielo. Este sesgo se puede
considerar como un punto débil en el proceso de crioconcentracion en capa en pelicula
descendente, y para cualquier otro proceso de crioconcentracion. Es por ello que se propone el
deshielo fraccionado como herramienta de mejora en el rendimiento del proceso. Estos resultados
coinciden con los reportados por Hernandez et al (2009) para zumos de manzana, y pera, donde
para concentraciones de entre 15 °Brix y 20 °Brix (aproximadamente), alcanzd coeficientes de
distribucion entre 30% y 39%. (Flesland 1995) realizd ensayos de crioconcentracion en capa en
pelicula descendente y usando una mezcla binaria de agua y sacarosa alcanz6 concentraciones de
sacarosa en el hielo, entre 0,4% a 26,5% para concentraciones de sacarosa de 5% a 40%,
respectivamente. De igual forma Miyawaki (2012) aplicando la crioconcentraciéon progresiva,
con soluciones de sacarosa consiguié mejorar los coeficientes de distribucion entre un 21% y 28%
para concentraciones de fluidos de 10 °Brix a 20 °Brix.

5.3. FASE Il
5.3.1. Deshielo fraccionado de las muestras de ensayo

En el apartado anterior (5.2.1.2 y 5.2.1.3) los resultados referentes a la caracterizacion del hielo
obtenido del proceso de crioconcentracion establecieron una buena uniformidad y distribucion del
soluto en las capas de hielo. No obstante una propiedad importante de los ensayos de deshielo
fraccionado para el presente trabajo es la relacion de similitud entre las muestras, determinadas por
el factor de forma, apartado 4.6.1.

El factor de forma se establece como una relacion de similitud de disefio de los deshielos
fraccionados. Es una magnitud fijada en un intervalo determinado que permite comparar los
resultados de las caracteristicas prestablecidas en el presente estudio (tiempos de deshielo, indice de
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concentracion), de los diferentes deshielos fraccionados de las muestras y entre las muestras de
ensayo.

Resultados

La finalidad de los ensayos es evaluar el comportamiento de algunos componentes importantes de
zumos de fruta como son los azucares basicos (fructosa, glucosa y sacarosa) en solucion, y zumo de
melocotén simulado, durante el proceso de crioconcentracion y en el post-proceso de recuperacion
del solutos retenido en el hielo aplicando la técnica de deshielo fraccionado.

A continuacion se presentan los resultados de los deshielos fraccionados de las muestras de ensayo
descritas en el apartado 4.5.2. Se evaluaron un total de 96 muestras. Los ensayos se realizan por
duplicado, para cada una de las etapas del proceso a temperaturas de 20, 25 y 30 °C.

Previamente a los ensayos las muestras son pesadas. Posteriormente el peso de las muestras se
divide en 10 partes y se establecen lecturas de tiempo y concentracion, apartado 4.5.2.

Cabe anotar que la temperatura media de las muestras en el momento de realizar los deshielos
fraccionados se aproxima a la temperatura de la camara frigorifica (-18 °C). Por tanto las lecturas de
los tiempos inicialmente se realizan teniendo en cuenta ésta referencia.

Una vez determinados los tiempos de deshielo de las muestras a temperatura de la camara frigorifica
(-18 °C), se establece el procedimiento de correccion de tiempos descrito en el apartado 4.6.7.1.

Todos los tiempos utilizados para el analisis del presente trabajo estan corregidos a la temperatura
media de las capas de hielo (ecuacion 4.19).

Para establecer la correccion de tiempos de las muestras se consideran los siguientes valores:

Temperatura ambiente de deshielo: T, =20, 25 y 30 °C (segun el ensayo)

Temperatura inicial de deshielo: Trer =-18 °C (temperatura de la camara frigorifica)
Constante crioscopica del agua: Ke= 1860

Fraccion de soluto en el hielo: SMFI = °Brix

El peso de la muestra: p (kg)

Peso molecular de fructosa: M; = 180,16 g/mol

Peso molecular de glucosa: M; = 180,16 g/mol

Peso molecular de sacarosa: M; = 342,30 g/mol

Constante de fructosa. Chen (1986): bni=0,10
Constante de glucosa. Chen (1986): bpi =0,18
Constante de sacarosa. Chen (1986):  byj= 0,26

Tiempo de caida de la primera gota texp (S€E)
Factor de forma: ff (m™)

Con las variables y mediante la aplicacion del procedimiento de correccion de tiempos descrito en el

apartado 4.6.7.1, se consigue los valores de las restantes variables que permiten obtener los tiempos
de correccion que se muestra en la tabla 5.6.
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Tabla 5.6. Variables del proceso de correccion de tiempo y tiempo corrector(*)

Variables del proceso de correccion de tiempo

DESCRIPCION T, SMFI FPD ff 0. o b, t to texo
°O) (Brix) (°C) (m?) ! 2 (1/s)  (minutos) (minutos) (minutos)

1 1,8 0,19 177 053 058 6,02310* 17,5 14,9 2,6

Fructosa (f) " 2 30 -032 168 053 059 4882-10% 214 18,2 3.2
3 56 0,62 180 054 0,60 7629-10% 134 11,3 2,0

4 73 082 176 055 0,60 7,117-10* 14,1 12,0 2,1

1 L4 -015 194 053 058 7992-10% 13,2 11,3 2,0

Glucosa (q) " 2 37 -040 190 0,54 0,59 67790.1(): 153 13,0 2,3
3 62 0,69 179 054 0,60 451310 22,5 19,1 34

4 80 -091 204 055 060 7,094-10% 14,0 11,9 2,1

1 13 007 167 053 058 1064-10° 10,0 8,5 L5

Sacarosa (5) - 235 020 200 053 0,558 9394-10% 11,2 9,5 1,7
3 51 030 254 053 059 9111-10% 11,5 9,8 1,7

4 84 051 164 054 059 4384-10% 234 19,9 3,5

1 L6 0,11 171 0,53 0,58 5438-10* 19,5 16,6 2,9

237 027 171 053 059 487810% 21,5 183 3.2

Melocoton () 20 363 -047 18 054 059 412510% 250 21,2 3,8
4 83 0,63 18 054 060 5047-10% 20,2 17,1 3,0

1 L6 -0,17 185 059 0,63 7978-10* 11,2 9,6 L6

230 -032 173 059 064 6,157-10% 143 12,3 2,1

Fructosa (f) » 3 54 059 172 0,60 0,64 7807-10% 11,1 9,5 1,6
4 86 -098 226 0,60 0,65 9188-10" 9,1 7.8 13

1 13 -014 177 058 0,63 7912:10* 113 9,7 L6

Glucosa () ’s 2 33 036 188 0,59 0,64 3,002.1():* 11,0 9,4 1,6
3 62 0,69 175 0,60 0,64 598210 144 12,3 2,1

4 81 -092 207 0,60 065 686810% 123 10,5 18

1 1,0 -0,06 195 0558 0,63 1,800-10° 5,0 43 0,7

2 34 -019 187 059 063 58810* 153 13,1 2,2

Sacarosa (3) » 3 51 030 189 059 0,63 609410% 14,5 12,4 2,1
4 9,0 -0,55 189 0,59 0,64 6,622-10* 13,1 11,2 1,9

1 L6 -0,11 178 058 0,63 4883-10° 184 15,8 2,6

239 -028 166 059 063 4567-10% 194 16,6 2,8

Melocoton () 25 3 58 043 194 059 0,64 536410% 163 14,0 2,3
4 88 -0,67 181 0,60 0,64 447810% 19,2 16,4 2,8

1 L8 0,19 179 063 0,67 6670-10*° 116 10,0 L6

Fructosa (f) 2 2 28 -030 180 0,63 0,67 6,121.1(): 12,5 10,8 1,7
3 55 061 179 0,64 0,68 §241-10 9,1 7.8 13

4 69 -077 185 064 068 §732:10% 8,5 7.3 1,2

1 L1 -011 190 0,63 0,67 1,179-10° 6,6 5,7 0,9

Glucosa () 20 235 -038 197 0,63 067 1,007-10° 7.6 6,5 L1
361 -067 165 064 068 649610% 115 9,9 L6

4 79 090 204 064 0,69 8794-10% 8,4 7,2 1,2

1 13 -007 167 063 0,67 1284107 6,1 52 0.8

Sacarosa (s) " 236 020 172 063 067 772:10% 10,0 8,6 14
3 56 032 200 0,63 0,67 6958-10% 11,0 9,5 L5

4 85 052 172 064 068 6862-10% 11,0 9,5 15

1 L5 011 177 063 0,67 7067-10*° 110 9,5 L5

2 36 026 160 063 0,67 5342:10% 14,4 12,4 2,0

Melocoton () 30 3 66 -049 179 0,64 0,68 489310% 155 133 2,2
4 82 0,62 195 064 068 5701-10% 13,1 11,3 18

*Los resultados de t, estan calculados en el anexo B



De acuerdo con los resultados obtenidos en la publicacion en el trabajo de Hagiwara et al (2005) y
con las condiciones de almacenamiento para las muestras utilizadas en el experimento la re-
cristalizacion esta en niveles bajos y no tiene importancia en nuestro proceso.

El FPD de soluciones de azucares f, g, S, se da en la figura. 5.5. El FPD de zumos puede estimarse
utilizando el procedimiento descrito por Auleda et al (2011a).

Todos los tiempos de deshielo (tt) mencionados en este trabajo se han corregido de acuerdo con el
procedimiento establecido anteriormente. Los nimeros de Biot obtenidos son menores que 0,1 por lo
que se acepta el sistema de analisis concentrados Yunus (2007).

(0] - T R SRR SRS S
~~ -0.6+
£
© i
5 12 -7 Fructosa
©
@ -1.8- -o- Glucosa
3
[} —-A- Sacarosa
= -2.44

'30 T T T T 1

0 4 8 12 16 20

°Bx
Fig. 5.5 Punto de congelacion de fructosa, glucosa y sacarosa
Resultados de tiempos de deshielo corregido, peso y concentracion

Lo resultados de tiempos de deshielo corregidos, peso y concentracion de las diferentes muestras, se
presentan en las tablas 5,7 (20 °C), 5,8 (25 °C) y 5,9 (30 °C).
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Tabla 5.7. Tiempos de deshielo corregidos, peso y concentracion a temperatura de 20 °C

PS*(°Bx) ff®(m"') SMFI® 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
@ 196 297 388 449 540 622 706 807 928 1158

177 1,8 f p° 95 189 282 375 468 561 655 748 841 938

o 53 41 28 21 14 10 06 03 02 01

t 240 345 458 550 645 746 856 978 1121 1394

194 14 g p 89 178 267 357 446 534 623 712 800 915

5 c 45 30 21 17 12 08 06 04 02 01
t 239 37,1 497 61,7 738 868 988 1109 1249 1549

167 1,3 s p 96 192 287 383 478 574 670 766 863 968

c 30 25 19 17 13 10 07 06 03 01

t 215 33,1 441 541 653 768 892 1018 1163 1443

171 1,6 m p 91 183 273 363 455 545 635 726 817 924

c 43 31 24 20 15 1,1 08 05 03 0,1

t 204 287 361 432 505 57,7 660 753 855 1128

168 30 f p 89 178 269 359 450 540 629 717 806 938

c 89 63 51 38 28 19 12 07 04 0,1

t 196 288 373 455 531 602 683 789 913 1057

190 3,7 g p 87 176 263 350 437 525 614 703 791 857

c 101 75 60 51 34 22 11 05 02 01

10 t 207 290 344 404 455 525 595 686 S8L1 971
2000 3,5 s p 73 146 219 293 367 440 513 585 659 719

c 106 69 52 42 31 22 14 07 03 01

t 226 341 444 547 647 749 853 96,7 1102 1332

171 37 m p 91 183 273 365 458 549 640 730 82,1 924

c 114 83 60 46 31 201 1,1 05 02 01

t 223 313 379 441 522 597 678 763 869 1120

180 56 f p 90 180 270 360 449 539 628 718 80,7 910

c 164 116 87 67 53 36 23 12 06 02

t 215 319 412 503 586 669 752 843 944 1086

179 62 g p 92 184 276 369 461 552 643 735 830 927

c 164 124 97 80 65 48 28 12 06 02

15 t 167 247 318 388 458 529 599 679 770 920
254 51 s p 57 113 17,01 227 282 340 397 453 510 579

c 162 106 80 62 46 32 20 11 05 0,1

t 169 26,1 345 420 495 567 647 730 83,1 1022

186 63 m p 87 173 259 345 432 517 604 690 776 8838

c 156 123 102 87 72 54 34 14 06 0]l

t 194 306 398 478 559 634 715 799 893 1069

176 73 f p 86 173 259 345 43,1 516 603 690 775 877

c 222 152 115 89 69 48 30 13 04 01

t 20,1 284 355 41,7 478 538 598 652 704 808

204 80 g p 73 146 217 292 364 437 510 585 658 731

c 216 148 118 96 78 63 44 25 1,1 05

20 t 195 296 386 466 546 63,7 727 817 908 1159
164 84 s p 94 188 282 376 47,1 566 660 754 848 989

c 224 182 134 112 93 67 40 20 09 02

t 194 285 361 433 504 574 645 71,7 80,1 952

186 83 m p 82 165 246 329 41,1 493 575 659 743 836

c 213 162 128 107 91 68 42 22 02 08

a Etapa del proceso de concentracién (PS); b factor de forma ©Fraccion de soluto en el hielo;

d tiempo (minutos); € peso (9); fconcentracicﬁm (°Brix)
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Tabla 5.8. Tiempos de deshielo corregidos, peso y concentracion a temperatura de 25 °C

PS*(°Bx) ff®m') SMFI° 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
¢ 157 250 335 419 50,1 585 678 773 904 1144

185 1,6 f p° 88 175 261 348 436 524 611 699 787 889

¢ 45 32 25 19 15 L1 07 05 03 0l

t 181 273 349 424 506 591 675 771 892 1116

177 1,5 g p 88 178 268 359 448 538 625 713 802 904

5 c 37 26 18 15 12 09 06 04 02 01
t 122 205 286 370 443 530 624 730 846 1066

195 10 s p 73 146 219 292 363 436 510 583 655 725

c 32 21 14 10 09 08 05 02 01 01

t 187 282 373 457 547 639 734 839 962 1192

178 1,6 m p 92 185 278 37,1 464 557 650 743 835 933

c 41 29 25 20 16 11 08 05 02 01

t 154 245 325 399 473 554 649 741 856 1057

173 3,0 f p 96 191 287 382 477 573 667 762 857 957

c 89 65 45 34 25 18 12 06 02 0]

t 189 274 356 430 503 576 648 730 825 1019

188 33 g p 80 161 242 324 404 485 567 649 T30 824

c 105 66 50 41 33 22 12 07 02 01

10 t 158 243 32,5 407 483 558 638 73,1 835 1038
187 34 s p 77 154 232 309 386 463 540 61,7 694 785

c 94 72 58 44 32 21 13 07 03 01

t 211 31,7 410 495 580 670 765 870 1002 1222

166 3,9 m p 106 212 31,7 424 531 637 743 850 956 1052

c 109 86 64 52 38 21 11 06 03 01

t 168 259 334 407 508 543 614 695 791 96,

172 54 f p 95 192 289 385 482 576 673 769 868 975

c 156 113 88 66 52 32 22 10 04 02

t 16,1 234 297 358 419 482 547 620 703 868

175 62 g p 95 189 282 376 469 562 655 749 842 935

s c 169 124 98 79 64 44 23 11 05 02
t 141 221 292 362 432 502 572 653 763 993

189 51 s p 73 147 220 293 366 440 512 584 658 742

c 158 110 81 59 43 29 18 11 06 02

t 144 224 288 351 41,6 480 551 626 71,1 865

194 58 m p 80 161 241 32,1 403 484 565 646 126 823

c 162 122 94 78 61 42 22 10 03 01

t 13,6 20,1 256 308 353 39,7 447 50,1 556 621

226 86 f p 66 132 199 265 33,1 397 464 531 598 649

c 240 163 127 105 82 58 34 17 11 06

t 151 224 287 343 396 459 509 565 627 732

207 81 g p 77 152 228 303 379 468 533 608 685 77,1

0 c 220 153 122 98 81 62 47 22 09 04
t 189 249 310 360 41,1 457 517 577 668 788

189 90 s p 96 192 288 384 479 575 671 768 864 959

c 212 173 143 123 103 75 41 21 07 03

t 160 246 320 392 456 528 59,1 667 759 889

181 88 m p 94 188 281 375 469 578 663 756 850 939

c 20 172 139 114 90 67 42 18 06 02

a Etapa del proceso de concentracion (PS); b factor de forma ®Fraccion de soluto en el hielo:

d tiempo (minutos); © peso (9); fconcentracién (°Brix)
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Tabla 5.9. Tiempos de deshielo corregidos, peso y concentracion a temperatura de 30 °C

PS*(°Bx) ff’m') SMEL I 2 3 4 5 6 7 8 9 10
@ 131 212 277 347 419 485 558 61 752 983

179 18 f p° 87 165 253 341 428 516 604 92 780 870

S 45 36 29 23 17 13 09 05 02 0l

{140 213 278 344 418 500 590 674 79 950

190 1,1 g p 81 163 246 329 410 493 574 656 737 830

s ¢ 29 22 16 12 10 08 06 04 02 01
{140 222 296 370 450 533 624 727 851 1152

167 13 s p 95 190 284 379 473 569 664 758 852 959

¢ 30 21 19 16 13 11 08 06 03 01

t 147 220 287 357 427 500 581 673 717 987

177 15 m p 91 182 272 362 455 546 637 T30 820 921

¢ 35 30 23 20 16 12 09 06 03 0l

{138 212 277 347 411 482 557 640 T35 926

180 28 f p 99 197 297 396 495 595 693 792 89,1 996

¢ 83 58 44 33 23 18 13 07 02 00

{154 226 281 333 384 437 492 554 625 765

197 35 g p 79 159 239 319 399 480 560 638 717 80,1

¢ 98 72 57 44 31 22 16 08 03 01

10 {137 212 278 341 405 477 550 625 722 913
172 36 s p 90 182 274 365 454 545 635 725 814 932

¢ 89 69 58 46 37 29 19 11 06 02

t 150 230 300 370 441 511 501 681 772 982

160 36 m p 109 213 322 431 540 649 759 868 977 1098

¢ 85 73 58 47 33 27 21 12 06 0l

t 136 208 262 313 364 416 470 536 638 810

179 55 f p 81 165 246 328 410 499 575 657 739 825

¢ 157 107 82 66 51 37 24 17 10 03

{128 192 254 310 370 432 496 569 655 860

165 61 g p 105 209 316 422 528 634 739 845 951 1068

¢ 169 133 95 76 61 41 23 12 05 01

15 {127 200 261 322 384 444 507 573 658 779
200 56 s p 71 141 212 283 362 432 503 573 644 TS

¢ 164 118 88 66 46 31 22 13 06 02

t 124 188 251 312 366 421 482 547 620 760

179 66 m p 91 181 273 365 456 548 640 720 822 925

¢ 157 130 110 92 71 50 31 17 07 0l

t 146 217 278 338 399 453 506 567 640 763

185 69 f p 86 170 256 341 427 512 596 681 767 856

¢ 217 140 103 81 65 43 23 10 05 0.

{123 183 234 280 324 366 410 455 515 648

204 79 g p 76 154 230 305 382 458 535 610 687 779

¢ 20 151 119 93 76 56 36 23 13 05

20 t 120 186 247 307 370 432 494 565 647 828
172 85 s p 100 199 299 399 499 599 699 799 899 1010

¢ 228 191 148 111 85 53 26 12 05 01

t 119 183 238 299 339 380 441 496 579 689

195 82 m p 82 163 245 345 407 489 572 655 T36 833

¢ 204 166 131 105 87 69 41 20 08 02

a Etapa del proceso de concentracion (PS); ® factor de forma ©Fraccion de soluto en el hielo;

d tiempo (minutos); © peso (g9); fconcentracic’m (°Brix)
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5.3.2. Analisis de la concentracion del deshielo de fructosa, glucosa y sacarosa y zumo de
melocotdn (s) a temperaturas de 20 °C 25°C y 30 °C

El analisis de la concentracion se realiza teniendo en cuenta los resultados de concentracion del
proceso de crioconcentracion y los resultados del proceso de deshielo fraccionado.

Para comparar la concentracion alcanzada en las diferentes fracciones de deshielo se emplea el ratio
indice de concentracion descrito en el apartado 4.6.4 y adoptado por Yee et al (2003). El resumen de
los resultados se detalla en las tablas 5.10, 5.11 y 5.12.

Asi mismo se comparan los resultados eficiencia del proceso (E) y coeficiente de distribucion (Kgst),
en las diferentes etapas del proceso.

Tabla 5.10. Concentracion e indice de concentracion a temperatura de 20 °C

PS* °Bx) ff°(m') SMFI° 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
d 53 41 28 21 14 10 06 03 02 0,1
177 18 f
Ic® 29 23 16 12 08 06 03 02 01 0,1
o4 14 g © 45 3021 17 12 08 06 04 02 0l

5 IcC 32 21 1,5 12 08 06 04 03 01 0,1
c 30 25 19 1,7 13 1,0 07 06 03 0,1

713 s o 23 19 15 13 1,0 08 05 05 02 0,1
c 43 31 24 20 15 1,1 08 05 03 01
171 1,6 m
IC 27 20 15 13 09 07 05 03 02 0,1
68 30 f c 89 63 51 38 28 19 12 07 04 01
Ic 30 21 1,7 13 09 06 04 02 0,1 00
9o 37 g ¢ 10175 60 51 34 22 11 05 02 0l
0 IC 27 20 1,6 14 09 06 03 0,1 0,1 00
200 35 s € 106 69 52 42 31 22 14 07 03 0l
’ IC 30 20 1,5 12 09 06 04 02 0,1 00
¢ 114 83 60 46 3,1 21 1,1 05 02 0,1
37 m e 31 22 1,6 13 08 06 03 01 01 00
80 56 f c 164 11,6 87 67 53 36 23 12 06 02
’ IcC 29 21 1,5 12 10 06 04 02 01 00
179 62 g © 164124 97 80 65 48 28 12 06 02
s IC 26 20 16 13 10 08 05 02 0,1 00
bsa 51 s © 162106 80 62 46 32 20 L1 05 o0l
’ IcC 32 21 1,6 12 09 06 04 02 0,1 00
86 63 m © 156123 102 87 72 54 34 14 06 01
’ IC 25 19 1,6 14 1,1 09 05 02 01 00
e 73 f c 222 152 11,5 89 69 48 30 13 04 0,1
’ IC 30 21 1,6 12 09 07 04 02 0,1 00
c 21,6 148 11,8 96 78 63 44 25 11 05
20 204809 o 27 18 15 12 1,0 08 05 03 0,1 0,1
64 84 s © 224 182134 112 93 67 40 20 09 02
’ Ic 27 22 16 13 1,1 08 05 02 0,1 00
186 s3 m © 213 162128 107 91 68 42 22 02 08

IC 26 20 15 1,3 1,1 08 05 03 0,0 0,1
2 Etapa del proceso de concentracion; "Factor de forma © Fraccion de soluto en el hielo;
4 Concentracion (°Brix); © Indice de concentracion
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La tabla 5.10 indica los resultados de concentracion (°Brix) e indice de concentracion a temperatura
de 20 °C para cada una de las variables seleccionadas en las diferentes etapas del proceso de
crioconcentracion: factor de forma, fraccion de soluto en el hielo (SMFI), azucares basicos (glucosa,
fructosa y sacarosa) y zumo de melocoton (S).

El analisis estadistico se efectiia sobre la base del factor indice de concentracion, entendiéndose que
éste factor considera implicita la variable concentracion.

La prueba de Bartlett contrasta las muestras de indice de concentracién y establece que son
homocedasticas, no hay diferencia significativa entre las varianzas con. (P < 0,05). La prueba de
Tukey con significancia (P < 0,05), determina que las muestras pareadas no presentan diferencias
significativas.

Los resultados de ANOVA establecen, para la razon-F, en este caso (20 °C) es igual 2 9,110 y es el
cociente entre el estimado entre-grupos y el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la
razoén-F es mayor o igual que 0,05, no existe una diferencia estadisticamente significativa entre las
medias de las variables con un nivel del 95,0% de confianza.
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Fig. 5.6 Porcentaje de soluto acumulado e indice de concentracién a temperatura de 20 °C.
(A) Etapa 1 f, g, s, SMFI 1,5 °Brix; ff 167-194 m'1; SMFI melocotén (s): 1,6 °Brix; ff 171 m’.
(B) Etapa 2 f,g,s, SMFI 3,5 °Brix; ff 168-200 m™'; SMFI melocoton (s): 3,7 °Brix; ff 171 m™.
(C) Etapa 31, g, s, SMFI 5,6 °Brix; ff 179-254 m'1; SMFI melocotén (s): 6,3 °Brix; ff 254 m’.
(D) Etapa 4 f, g, s, SMFI 7,9 °Brix; ff 164-204 m™'; SMFI melocoton (s): 8,3 °Brix; ff 186 m™.

Discusidn de la concentracion e indice de concentracion a 20 °C
La figura 5.6 describe los resultados del deshielo fraccionado de las muestras de las capas de hielo

obtenidas a partir de las cuatro etapas del proceso de crioconcentracion. En cada grafico se muestran
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el indice de concentracion y el porcentaje de soluto acumulado para cada fraccion de deshielo. Los
resultados expuestos son los valores medios para las soluciones de azticar de f, g, S, con ff entre 164
m™ y 254 m™ y los valores para el zumo de melocoton simulado (S) con ff =171 m™ a 186 m™, todos
obtenidos a 20 °C. Se comparan con los resultados obtenidos por Yee et al (2003), similares para
azucares basicos a concentraciones de 5 °Brix, 10 °Brix y 20 °Brix y a temperatura de deshielo de 10
°C, (figura 5.6 C).

» La relacion del porcentaje de soluto acumulado entre el promedio de los azucares basicos y el
zumo de melocoton simulado en las cuatro etapas del proceso (figura 5.6 A, B, C y D) no
presenta variacion significativa con temperatura de deshielo de 20 °C. Se observa, en promedio
para los azucares basicos, en la fraccion 3%, se puede recuperar mas del 50% de los solutos
retenidos en el hielo y en la 5* mas del 80%.

e Si comparamos los resultados del porcentaje de soluto acumulado tanto del promedio de
azucares basicos como de zumo de melocotdn con los resultados obtenidos por Yee et al (2003),
se observa en la primera y segunda etapa a 5 °Brix y 10 °Brix respectivamente, el proceso
establecido por Yee et al (2003), establece mejor eficiencia de recuperacion de soluto, sin
embargo se debe tener en cuenta la temperatura de deshielo para éste proceso es de (10 °C), de
igual modo, el factor de forma difiere y la forma en realizar el deshielo (las muestras se apilan).
En la cuarta etapa la tendencia es mas favorable para el proceso de deshielo a 20 °C.

Se entiende por eficiencia en éste caso como el mayor porcentaje de recuperacion de solutos
retenidos en el hielo en relacion al SMFI.

o la relacion de los valores de indice de concentracion entre el promedio de azucares bésicos y
zumo de melocoton simulado en las cuatro etapas del proceso (figura 5.6 A, B, C y D) no
presenta una variacion significativa a temperatura de deshielo de 20 °C. Se observa cierta
desviacion en el caso de los azucares basicos, debido basicamente al ff entre las muestras.

o los resultados obtenidos del factor indice de concentracion se compararon con los obtenidos por
Yee et al (2003), se puede ver mayor indice en las primeras etapas (1* y 2%), se explica por el
porcentaje de recuperacion de solutos en las primeras fracciones de deshielo en comparacioén con
la fraccion de soluto promedio en el hielo (SMFI). Resultados similares obtuvo Nakagawa et al
(2010a).

La tabla 5.11 registra el resumen de valores de la concentracion (°Brix) e indice de concentracion a
temperatura de 25 °C para cada una de las variables seleccionadas: etapas del proceso de
crioconcentracion, factor de forma, fraccion de soluto en el hielo (SMFI), azucares basicos (f, g, S) y
zumo de melocotodn (8).
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Tabla 5.11. Concentracion e indice de concentracion a temperatura de 25 °C

PS*(°Bx) ff°(m') SMFI 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
85 e ¢ A5 32025 19 15 L1 07 05 03 0l

’ Ice 28 20 16 12 09 07 04 03 02 0l

177 3 g 37 26 18 15 12 09 06 04 02 01

5 IC 29 20 14 12 09 07 05 03 02 01
c 32 21 14 10 09 08 05 02 01 01
IC 31 20 14 10 09 08 05 02 01 01
c 41 29 25 20 16 L1 08 05 02 01l
IC 26 18 16 13 10 07 05 03 01 01
c 89 65 45 34 25 18 12 06 02 01

195 1,0 s

178 b m

173 30 f
IC 30 22 15 11 08 06 04 02 O1 00
188 33 g c 105 66 50 41 33 22 12 07 02 01
10 ’ IC 32 20 15 12 10 07 04 02 01 00
187 34 s c 94 72 58 44 32 21 13 07 03 01
’ IC 28 21 L7 13 09 06 04 02 01 00
166 39 m c 109 86 64 52 38 21 11 06 03 01
’ IC 28 22 16 13 10 05 03 02 01 00
172 54 f c 156 113 88 66 52 32 22 10 04 02
’ IC 29 21 16 12 10 06 04 02 01 00
175 62 g c 169 124 98 79 64 44 23 11 05 02
15 ’ IC 27 20 16 13 10 07 04 02 01 00
189 51 s c 158 11,0 81 59 43 29 18 11 06 02
’ IC 31 22 16 12 08 06 04 02 01 00
194 58 m c 162 122 94 78 61 42 22 10 03 01
’ IC 28 21 16 13 10 07 04 02 01 00
226 36 f c 240 163 12,7 105 82 58 34 1,7 11 06
’ IC 28 19 15 12 10 07 04 02 01 01
207 81 g c 220 153 122 98 81 62 47 22 09 04
20 ’ IC 27 19 15 12 10 08 06 03 01 00

c 212 173 143 123 103 75 41 21 07 03
IC 24 19 16 14 1,1 08 05 02 01 00
c 220 172 139 114 90 67 42 18 06 02
IC 25 20 16 13 10 08 05 02 01 00
2 Etapa del proceso de concentracion; "Factor de forma © Fraccion de soluto en el hielo;

4 Concentracion (°Brix); © Indice de concentracion

189 90 s

181 88 m

El analisis estadistico se realiza sobre la base de los resultados de la tabla 5.11 de la variable indice
de concentracion, entendiéndose que la variable considera la relacion entre la concentracion de cada
fraccion y la masa de soluto en la fraccion del hielo (SMFI).

Los valores de indice de concentracion se ha controlado que provienen de una distribucion normal.
Indican que no hay desviaciones significativas de la normalidad.

La prueba de Bartlett para contrastar si varias muestras de indice de concentracion son
homocedasticas establece que no hay diferencia significativa entre las varianzas con (P < 0,05). En
una primera aproximacion para estudiar el factor indice de concentracion, se ha realizado la
separacion de medias mediante la prueba de Tukey con significancia (P < 0,05), no se muestran los
resultados. Se ha observado que las muestras pareadas no presentan diferencias significativas.

Los resultados de ANOVA establece para la razon-F, en este caso (25 °C) es igual a 2,3-10° y es el
cociente entre el estimado entre-grupos y el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la
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razén-F es mayor o igual que 0,05, no existe una diferencia estadisticamente significativa entre las
medias de las 16 variables con un nivel del 95,0% de confianza.
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Fig. 5.7 Porcentaje de soluto acumulado e indice de concentracion a temperatura de 25 °C
(A) Etapa 1 f, g, s, SMFI 1,3 °Brix; ff 177-195 m'1; SMFI melocotén (s): 1,6 °Brix; ff 178 m’.
(B) Etapa 2 f,g,s, SMFI 3,2 °Brix; ff 166-188 m'1; SMFI melocoton (s): 3,9 °Brix; ff 166 m™.
(C) Etapa 3f, g, s, SMFI 5,6 °Brix; ff 172-194 m'1; SMFI melocotén (s): 5,8 °Brix; ff 194 m’.
(D) Etapa 4 f, g, s, SMFI 8,6 °Brix; ff 181-226 m™"; SMFI melocoton (s): 8,8 °Brix; ff 181 m’

Discusion de la concentracion e indice de concentracién a 25 °C

La figura 5.7 muestra los resultados del deshielo fraccionado de las muestras de las capas de hielo
obtenidas a partir de las cuatro etapas del proceso de crioconcentracion. En cada grafico se muestran
el indice de concentracion y el porcentaje de soluto acumulado para cada fraccion de deshielo. Los
resultados mostrados son los valores medios para las soluciones de azicar de f, g, S, con ff entre 166
m™' y 226 m™ y los valores para el zumo de melocotén simulado (S) con ff = 166 m™ a 194 m™, todos
obtenidos a 25 °C. Se comparan los con los resultados obtenidos por Yee et al (2003), similares para
azucares basicos a concentraciones de 5 °Brix, 10 °Brix y 20 °Brix y a temperatura de deshielo de 10
°C, (figura 5.7 C).

o La relacidon del porcentaje de soluto acumulado entre el promedio de los azucares basicos y
zumo de melocoton simulado en las cuatro etapas del proceso (figura 5.7 A, B, C y D) no
presenta variacion significativa con temperatura de deshielo de 20 °C y 25 °C. En promedio se
mantiene la tendencia de recuperacion de soluto (mas del 80% en la fraccion 57).

o Si comparamos los resultados de Yee et al (2003) en cuanto a porcentaje de soluto acumulado, e
indice de concentracion se mantiene la misma tendencia observada a temperatura de 20 °C.
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Esta tabla 5.12 presenta el resumen para cada una de las variables seleccionadas, concentracion y el
factor indice de concentracion a temperatura de 30 °C. Los valores se consideran que provienen de
una distribucion normal. Indican que no hay desviaciones significativas de la normalidad.

Tabla 5.12. Concentracion e indice de concentracion a temperatura de 30 °C

PS*(°Bx) ff°(m') SMFI 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

¢t 45 36 29 23 1,7 13 09 05 02 0Ll

IC® 25 20 16 13 10 07 05 03 01 0l

190 g c 29 22 16 12 10 08 06 04 02 0Ll

5 IC 27 20 L5 L1 09 07 06 04 02 01
c 30 21 19 16 13 1,1 08 06 03 0,1l
IC 24 1,7 15 13 10 09 06 05 02 0Ll
c 35 30 23 20 16 1,2 09 06 03 01l
IC 23 20 15 13 10 08 06 04 02 0,1
c &3 58 44 33 23 18 13 07 02 00
IC 30 21 16 12 08 06 05 03 01 00
c 98 72 57 44 31 22 16 08 03 0,1l
IC 28 21 16 13 09 06 05 02 01 00

179 18 f

167 13 s

177 5 m

180 28  f

197 35 g

10 172 36 s c 89 69 58 46 37 29 19 11 06 02
IC 25 19 16 13 10 08 05 03 02 0Ll

160 36 m c & 73 58 47 33 27 21 12 06 01

IC 24 20 16 13 09 08 06 03 02 00

179 55 f c 15,7 10,7 82 66 51 37 24 17 10 03

’ IC 28 19 15 12 09 07 04 03 02 01

165 61 g c 169 133 95 76 61 41 23 12 05 0,1l

15 IC 28 22 16 13 10 07 04 02 01 00
200 56 s c le4 11,8 88 66 46 31 22 13 06 02

IC 30 21 16 12 08 06 04 02 01 00

179 66 m c 157 130 11,0 92 71 50 31 1,7 07 01

’ IC 24 20 1,7 14 11 08 05 03 01 00

185 69 f c 21,7 140 103 81 65 43 23 10 05 0,1

’ IC 32 20 L5 1,2 09 06 03 01 01 00

204 79 g c 229 151 119 93 76 56 36 23 13 05

20 IC 29 19 15 12 10 07 05 03 02 0l

c 28 191 148 11,1 85 53 26 12 05 0,1
IC 27 22 1,7 13 10 06 03 01 01 00
c 204 166 13,1 105 87 69 41 20 08 02
IC 25 20 16 13 1,1 08 05 02 01 00
2 Etapa del proceso de concentracion; "Factor de forma © Fraccion de soluto en el hielo;

4 Concentracion (°Brix); © Indice de concentracion

172 85 s

195 82 m

La prueba de Bartlett para contrastar si varias muestras son homocedasticas establece que no hay
diferencia significativa entre las varianzas con. (P < 0,05). En una primera aproximacion para
estudiar el factor indice de concentracion, se ha realizado la separacion de medias mediante la
prueba de Tukey con Significancia (P < 0,05). Se ha observado que las muestras pareadas no
presentan diferencias significativas.

Los resultados de ANOVA establece para la razon-F, a temperatura de 30 °C es igual a 1,8-107 y es
el cociente entre el estimado entre-grupos y el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de
la razon-F es mayor o igual que 0,05, no existe una diferencia estadisticamente significativa entre las
medias de las variables con un nivel del 95,0% de confianza. Entendiéndose que la variacion de las
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medias es mucho menor para una temperatura de 30 °C, si la comparamos con las temperaturas de
20 °Cy 25 °C.
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Fig. 5.8 Porcentaje de soluto acumulado e indice de concentracion a temperatura de 30 °C
(A) Etapa 1 f, g, s, SMFI 1,4 °Brix; ff 167-190 m'1; SMFI melocotén (s): 1,5 °Brix; ff 177 m’.
(B) Etapa 2 f,g,s, SMFI 3,3 °Brix; ff 172-197 m'1; SMFI melocotén (s): 3,6 °Brix; ff 160 m™.
(C) Etapa 3f, g, s, SMFI 5,7 °Brix; ff 179-200 m™"; SMFI melocotén (s): 6,6 °Brix; ff 179 m™.
(D) Etapa 4 f, g, s, SMFI 7,8 °Brix; ff 172-204 m'1; SMFI melocoton (s): 8,2 °Brix; ff 195 m’

Discusion de la concentracion e indice de concentracién a 30 °C

En la figura 5.8 se muestran el indice de concentracion y el porcentaje de soluto acumulado para
cada fraccion de deshielo. Los resultados mostrados son los valores medios para las soluciones de
azicar de f, g, s, con ff entre 160 m™ y 204 m™ y los valores para el zumo de melocoton simulado (S)
con ff = 166 m" a 194 m™', todos obtenidos a 30 °C. Se comparan con los resultados obtenidos por
Yee P. et al (2003), similares para azucares basicos a concentraciones de 5 °Brix, 10 °Brix y 20 °Brix
y a temperatura de deshielo de 10 °C, (figura 5.8 A, B y C). Los resultados muestran mayor indice de
concentracion y mayor soluto acumulado en los resultados obtenidos por Yee et al (2003) en las
primeras etapas del proceso (figura 5.8 A y B), sin embargo en la cuarta etapa son inferiores, esto
indica que a medida que aumenta la concentracion y mayor es la temperatura de deshielo, menor es
el rendimiento en la recuperacion de solutos. Esto coincide con los resultados propuestos por
Nakagawa et al (2010) para tinte acuoso con temperaturas de deshielo entre 5 °C y 30 °C. Cabe
anotar que el rendimiento de recuperacion de solutos para el hielo obtenido del equipo de
crioconcentracion mediante el deshielo fraccionado a temperatura de 30 °C es mayor (mas del 50%
de solutos recuperados en un 30% de deshielo) que el proceso obtenido por Nakagawa et al (2010b)
(40% de solutos recuperados en un 30% de deshielo).
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5.3.3. Mejora de la eficiencia del proceso de crioconcentracion a partir del deshielo fraccionado

5.3.3.1. Mejora de la eficiencia del proceso de crioconcentracion a partir del deshielo
fraccionado a 20 °C.

Para optimizar la eficiencia del proceso de crioconcentracion aplicamos el siguiente
procedimiento: consistente en tomar el promedio de las tres primeras fracciones a partir de una
etapa superior a la inicial.

En la etapa 1 se adiciona al fluido final, el fluido generado del promedio de las primeras tres
fracciones de deshielo de la etapa 2.

En la etapa 2 se adiciona al fluido final, el fluido generado del promedio de las primeras tres
fracciones de deshielo de la etapa 3 y asi sucesivamente.

Cabe anotar que para la primera etapa el aumento de la eficiencia se logra a partir del aumento de
la concentracion del fluido final a partir del deshielo fraccionado de las primeras tres fracciones
de la segunda etapa del proceso, y en la cuarta etapa a partir de la disminucion de la concentracion
en la SMFI. Se puede observar que a partir de la tercera etapa se puede recuperar mas del 50% de
los solutos retenidos en hielo, tal y como se muestra en la figura 5.8 (grafica anterior).

Con el deshielo fraccionado a temperatura de 20 °C Se consigue aumentar la eficiencia en la
concentracion del fluido al final de la etapa del proceso entre un 1% y 22% (figura 5.9). En el
caso de la sacarosa es el fluido donde se logra alcanzar mayor promedio de eficiencia en la etapas
iniciales del proceso, (22%) debido principalmente al mejor comportamiento del deshielo
fraccionado a 20 °C en cuanto a recuperacion de soluto se refiere. Es importante destacar que el
factor de forma para la sacarosa es mayor en comparacion con las otras muestras, lo que implica
mayor superficie en funcion del menor volumen durante el deshielo fraccionado. El menor
aumento de la eficiencia se consigue con la fructosa en promedio un 12%.
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Fig. 5.9 Eficiencia y coeficiente de distribucion K,, del proceso de crioconcentracion y promedio de azucares
basicos (f, g, s) a temperatura de 20 °C, 25°C y 30 °C

El coeficiente de distribucion experimenta una tendencia inversa en relacion a la eficiencia, con la
misma proporcion porcentual. La mayor retencién de solutos en el fluido se alcanza con la
fructosa en promedio un 12%. La menor retencion se alcanza con la sacarosa.

5.3.3.2. Mejora de la eficiencia del proceso de crioconcentracion a partir del deshielo
fraccionado a 25 °C

Se consigue aumentar la eficiencia de la concentracion un 20% con el deshielo fraccionado a 25
°C. En el caso del zumo de melocotdon es el fluido donde se logra alcanzar mayor promedio de
eficiencia, (22%) seguido de la glucosa y la sacarosa con un 14% en ambos casos. El menor
aumento se consigue con la fructosa en promedio un 12%. Si comparamos los mismos fluidos con
diferentes temperaturas de deshielo (20 °C y 25 °C), encontramos que la fructosa sigue siendo el
soluto donde se consigue menos eficiencia, y en el caso opuesto la sacarosa en promedio donde
mayor eficiencia se alcanza. Es significativo observar que en la medida que aumenta la
concentracion en el fluido y donde hay mayor retencion de solutos en el hielo (ultimas etapas del
proceso) con el deshielo fraccionado se consigue aumentar en mayor proporcion la eficiencia del
proceso. Esto se puede confirmar con el coeficiente de distribucion que experimenta una
tendencia inversa en relacion a la eficiencia, con la misma proporcion porcentual.
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5.3.3.3. Mejora de la eficiencia del proceso de crioconcentracion a partir del deshielo
fraccionado a 30 °C

La eficiencia de la concentracion con el deshielo fraccionado a 30 °C se consigue aumentar un
25% para el caso de la sacarosa. La menor eficiencia se alcanza con la fructosa y el zumo de
melocoton un 13% en promedio para ambos fluidos. En promedio para las tres temperaturas de
deshielo la eficiencia se aumenta un 14%, notandose el mayor valor alcanzado para la sacarosa a
30%.

La retencion de solutos en el hielo con solucion de sacarosa podria ser debido a su estructura
quimica que facilita la retencion de agua mediante la integracion de las dos moléculas que
compone el disacarido (Raventos et al 2007). Es importante tener en cuenta que la viscosidad de
las soluciones, tiene un efecto limitante en el proceso de crioconcentracion, es mas alta con
sacarosa, seguido de la glucosa y la fructosa.

5.3.4. Andlisis tiempo de fructosa, glucosa y sacarosa a 20 °C 25°Cy 30 °C

Para estudiar los resultados de tiempo para los diferentes fluidos de ensayo (fructosa, glucosa y
sacarosa), previamente se comprobo la hipdtesis de homocedasticidad mediante el post test de
Bartlett, y la prueba de comparacion miltiple de Tukey simultineamente se realiz6 el analisis de
varianza (ANOVA). Inicialmente para cada temperatura de deshielo (20 °C, 25 °C, 30 °C) y después,
para los resultados del conjunto de las temperaturas de deshielo.

Se cotejo la hipdtesis de homocedasticidad mediante el post test de Bartlett para cada grupo de
variables a diferentes temperaturas (20 °C, 25 °C y 30 °C) comprobando que no hay variacién con (P
<0.05). Igualmente la prueba de comparacion multiple de Tukey, no muestra diferencia significativa
(P <0.05).

Los resultados del analisis de varianza determinan que la razon-F, para cada temperatura de 20 °C,
25 °Cy 30 °C es igual a 0,98, 0,76 y 0,45 respectivamente y es el cociente entre el estimado entre-
grupos y el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la razén-F es mayor o igual que
0,05, no existe una diferencia estadisticamente significativa entre las medias de las variables con un
nivel del 95,0% de confianza.

5.3.5. Tasa de deshielo

Si el volumen obtenido se representa graficamente frente al tiempo de deshielo, se obtiene un grafico
tal como la figura 5.10, con caracteristicas similares para todos los estudios realizados de deshielo
fraccionado.

98



Stage 1 Stage 2 Stage 3

50_ : |
3 | ’
E 40 i AY/AX =Thawing rate :
° i (mL/min) i
= : i
2 30+ : :
o ! i
> ' | AY
[ ! |
= 20 : |
< |
E | |

10 : i
3 = AX i

i
0 T T T : T 1
0 34 68 102 136 170

Time (minutes)

Fig. 5.10 Deshielo de sacarosa con ff de 167 m™, temperatura de proceso de 20 °C y la fraccidon de masa de
soluto en el hielo de 1,3 °Brix

Discusion

La figura 5.10 muestra tres fases de deshiclo, como se ha descrito en el apartado 1.5, con las
siguientes caracteristicas térmicas:

La velocidad promedio de deshielo para cada periodo esta dada por la ecuacion 4.29.

Primer periodo: Se trata de un régimen transitorio que se caracteriza por una fuerte influencia de la
temperatura inicial. Durante este periodo, la variacion de la temperatura en la muestra depende de la
temperatura inicial. Esta temperatura suele experimentar un aumento rapido debido a la ausencia de
agua en forma liquida alrededor de la capa de hielo (apartado 1.5). Se llama el periodo de
enfriamiento irregular. La tasa de deshielo estd aumentando. La tasa media de deshielo (figura 5.10)
de la primera fase es Vyger = 0,19 mL/min.

Segundo periodo: el sistema estd en un estado de equilibrio. A partir de cierto momento, las
condiciones iniciales son menos importantes. Desde este punto en adelante, el proceso se determina
predominantemente por la transferencia de calor relacionado con la temperatura externa, las
propiedades fisicas del cuerpo, la forma y el tamafio de la muestra. Este periodo se denomina
periodo de enfriamiento regular. La velocidad de deshielo es constante y alcanza su valor maximo
durante esta fase (Figura 5.10) Vyse2 = 0,39 mL/min.

Tercer periodo: Este régimen es similar a un proceso en el que la temperatura de todos los puntos del
cuerpo es la misma. La tasa de deshielo estd disminuyendo. La velocidad media (figura 5.10) de la
tercera periodo es Viyges = 0,18 mL/min.

Los tres periodos son similares a los definidos por Isachenko et al (1973), y también tienen
similitudes con los periodos de transferencia de calor definidos por Yee et al (2003).

Los resultados experimentales obtenidos del deshielo de sacarosa con ff de 167 m™', temperatura de
proceso de 20 °C y fraccion de masa de soluto en el hielo de 1,3 °Brix se ajusta a una funcion de tipo
sigmoide:

X—X1
1+10(X3—t)-Xg

V=X + (5:1)
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Donde v es el volumen, t es el tiempo y X; X, X3y X4 son constantes caracteristicas del ensayo y se
especifican en la tabla 5.13.

Tabla 5.13. Parametros resultantes del ajuste al modelo sigmoide descrito en la ecuacién (5.1)

Parametros X1 X, X3 X4 R?

Constantes -10,61 56,58 7242 0,01 0,999

5.3.6. Porcentaje de tiempo de deshielo

El porcentaje de tiempo de deshielo se obtiene de la relacion descrita en el apartado 4.6.7.2. Los
valores son representados en figura 5.11.

Etapa 1
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Fig. 5.11 Relacion de porcentajes promedio de azucares basicos (f, g, s) entre tiempo / volumen acumulado,
tiempo / soluto acumulado en la cuatro etapas del proceso de crioconcentraciéon y temperaturas de deshielo

La figura 5.11, representa los resultados en porcentajes de tiempo, volumen acumulado y soluto
acumulado en las distintas etapas del proceso de crioconcentracion a temperaturas de deshielo (20
°C, 25°Cy 30 °C). La figura se ha generado a partir de las tablas 5.7, 5.8 y 5.9.

Si relacionamos en la grafica 5.11 el porcentaje del promedio de los azucares basicos de: volumen
acumulado, soluto acumulado y tiempo, en las cuatro etapas del proceso de crioconcentracion,
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observamos la recuperacion de solutos retenidos en el hielo entre 60% (etapa 1) y 64% (etapas 2 y
3), en la etapa 4 se not6 un ligero descenso del porcentaje de recuperacion de solutos (63%), esto
debido principalmente a la variacion del factor de forma. Es importante destacar que ésta
recuperacion de solutos se alcanza entre un 30% (etapa 1) y un 37% (etapa 4) del tiempo de
deshielo, y volumen acumulado de 30% (todas las etapas).

Si comparamos los resultados anteriores con la mejora en la eficiencia del proceso de
crioconcentracion mediante la aplicacion del proceso de deshielo fraccionado, esto supuesto
aumentar la eficiencia un 22% a 25% en un 30% a 37% del tiempo total de deshielo.

5.3.7. Validacion de los ensayos de deshielo fraccionado.

Para validar los ensayos de deshiclo fraccionado de las muestras descritas en el apartado 4.5.2, se
debe realizar ensayos con muestras que presenten caracteristicas (superficie, volumen y peso)
similares de las capas de hielo obtenidas del proceso de crioconcentracion (figura 5.12).

La finalidad de estos ensayos es constatar si el comportamiento de las variables de deshielo (tiempos
de deshielo e indice de concentracion), manteniendo un intervalo de factor de forma determinado, es
similar tanto para las muestras de forma cilindrica (pequenas), como las muestras de forma de
paralelepipedo (placas grandes).
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00000000000000|
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(1) Capa de hielo

(2) Balanza

(3) Zona de recogida
(4) Malla de soporte
(5) Datalogger
(6)
(7)
(8)
9)

6) Hilo

7) Computador
8) Thermocoupla
9) Termometro

Fig. 5.12 Esquema del método de ensayos de deshielo fraccionado de las capas de hielo a temperatura de
20°C

La tabla 5.14 muestra los resultados obtenidos de los deshielos de las capas de hielo (placas grandes)
obtenidas de la cuarta etapa de proceso de crioconcentracion (PS 4) con soluciones de fructosa,
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glucosa y sacarosa sin correccion de tiempos, es decir a temperatura aproximada de la camara
frigorifica (-18 °C).

Tabla 5.14. Tiempos de deshielo (sin correccion) de las capas de hielo de la cuarta etapa de proceso de
crioconcentracion

PS 4*(°Bx) ff®(m') SMFI° 12 3 4 5 6 7 8 9 10

164 6,8 f ¢ 274 379 463 528 602 673 736 809 894 1147
20 178 6,8 g t 241 325 410 46,6 53,7 60,1 673 744 809 1033

185 7,7 s t 265 360 442 515 580 642 712 785 86,8 1109

@ Etapa del proceso de concentracion (PS 4); ® factor de forma © Fraccién de soluto en el hielo;
dtiempo (minutos).

Una vez determinados los tiempos de deshielo de las muestras a la temperatura de la cdmara
frigorifica a -18 °C, se establece el procedimiento de correccion de tiempos para cada azicar (f, g, S)
descrito en el apartado 4.6.7.1, las variables se muestran en la tabla 5.15.

Tabla 5.15. Variables del proceso de correccion de tiempo y tiempo corrector

Variables del proceso de correccion de tiempo
DESCRIPCION T, SMFI FPD ff b, t [

o o o texp
°0) @) O m?) T Y2 (g

(minutos) (minutos) (minutos)

Fructosa (f ) 20 4 76 -0,76 165 0,55 0,60 126107 6,8 8,0 1,2
Glucosa (g) 20 4 77 -0,87 178 0,55 0,60 125107 6,8 8,0 1,2
Sacarosa (S) 20 4 78 -047 185 0,54 59,00 1,15-10° 7,7 9,0 1,4

Biot es menor que 0.1, se acepta el analisis de sistemas concentrados.

Los valores de tiempos corregidos con el procedimiento antes descrito y los valores de indice de

concentracion se presentan en la tabla 5.16. Los resultados se cotejaran posteriormente con los
obtenidos de los deshielos de las muestras de ensayo.

Tabla 5.16. Tiempos de deshielo (corregidos) e indice de concentracion de las capas de hielo de la cuarta
etapa de proceso de crioconcentracion

PS4*(°Bx) ff"(m") SMFI L2 3 4 5 6 7 8 9 10

¢ 206 31,1 395 46,0 535 605 668 741 826 1080
164 68 f

cr 31 23 18 13 08 05 03 0,1 0,0 0,0

t 173 258 342 399 469 533 605 67,7 741 965
20 178 68 g

cr 32 24 17 13 07 04 02 0,1 0,1 0,0

t 189 283 365 438 503 565 636 709 792 1032
185 77 s

cr 31 22 18 13 09 04 02 0,1 0,0 0,0

@ Etapa del proceso de concentracion (PS 4); P factor de forma © Fraccion de soluto en el hielo;
d tiempo (minutos); © Indice de concentracion

Estos resultados fueron comparados con los obtenidos por los deshielos fraccionados en la cuarta
etapa del proceso (tabla 5.7). La prueba de Bartlett contrasta las muestras de indice de concentracion
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y establece que son homocedasticas, no hay diferencia significativa entre las varianzas con (P <
0,05). La prueba de Tukey con significancia (P < 0,05), determina que las muestras parecadas no
presentan diferencias significativas.

Los resultados de ANOVA establecen, para la razon-F, es igual a 1,1-107 y es el cociente entre el
estimado entre-grupos y el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la razon-F es mayor
o igual que 0,05, no existe una diferencia estadisticamente significativa entre las medias de las
variables con un nivel del 95,0% de confianza.

El andlisis evidencia que las capas de hielo y las muestras de deshielo exponen un comportamiento
similar durante el proceso de deshielo, en cuanto a tiempos de deshielo e indice de concentracion se
refiere. Esto demuestra que los resultados del deshielo de las capas de hielo son comparables con las
muestras de ensayo.

5.3.8. Efecto combinado del tiempo de deshielo concentracion y factor de forma

Los productos derivados de fruta, especificamente los zumos de fruta estin sometidos durante las
distintas fases del proceso de crioconcentracion y de deshielo a cambios en tiempos, concentracion y
factor de forma. Resulta util, por tanto, obtener una tnica expresion que relacione el tiempo, la
concentracion y el factor de forma.

La expresion (4.36) correspondiente al tiempo de deshielo, se puede redefinir, a partir de los
resultados obtenidos en lo referente a deshielos fraccionado (°Brix, ff, tiempo de deshielo).

:me
ff

t

(s)

Donde:

pci es la densidad del hielo durante el proceso (kg/m’) y se obtiene siguiendo el procedimiento 4.6.6:

La densidad del carbohidrato en funcion de la temperatura viene dada por la ecuacion 4.8 (Ibarz et al
2005).

Pe =1,599110° —0,31046 T (kg/m’)
La densidad del hielo funcién de la temperatura viene dada por la ecuacion 4.9 (Ibarz et al 2005):
£, =916,89-0,13071T (kg/m’)

La media aritmética entre la temperatura de la superficie del intercambiador de calor en contacto con
la capa de hielo y de la temperatura de la superficie de la capa de hielo que toca el liquido
concentrado (corresponde al FPD para concentraciones de 5 °Brix, 10 °Brix, 15 °Brix y 20 °Brix) es
-4,0 °C (ecuacion 4.19). Este valor se inserta en la ecuacion (4.8) y la ecuacion (4.9), y se obtienen
los valores de la densidad 1.597,85 y 916,36 kg.m™. Estas densidades corresponden a 100 °Brix y 0
°Brix, respectivamente. Finalmente, suponiendo una relacion lineal entre la densidad y la
concentracion (°Brix), a partir de los dos pares de datos (0c, °Brix), (1.597,85 - 100) y (916,36 - 0)

se obtuvo la ecuacion lineal (5.2):
Po =6,.83Bx+917,41 (kg/m?) (5.2)

Mediante la sustitucion de la densidad en la ecuacion (4.36) se convierte en:
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_ K(6,83Bx+917,4)
ff

t

(min) (5.3)

Despejando K de la ecuacion (5.3) se obtiene:

~ t ff
(6,83BX+917,4)

(sm’kg’)  (5.4)

Sustituyendo en la ecuacion (5.4) el ff, el tiempo total de deshielo, y la concentracion, ajustable para
los diversos datos de las tablas 5.7, 5.8 y 5.9, se obtienen los valores de K, que se muestran en la
tabla 5.17:

Tabla 5.17. Valores medios de soluciones de f, g, s, para las cuatro etapas del proceso

ETAPAS 1 2 3 4

20°C

ff2 (m™) 1790 186,0 204,0 181,0
SMF® (° Brix) 1,5 34 56 79
Tiempo total (minutos) 136,7 105,2 104,2 101,2
K (s m* kg™ 1582,9 12474 13364 1133,5
25°C

ff (m™) 186,0 183,0 179,0 207,0
SMFI' (° Brix) 1.3 32 56 86
Tiempo total (minutos) 110,9 103,8 94,1 714
K (s m* kg™ 1336,0 1209.9 1055,7 909,7
30°C

ff (m™) 179,0 183,0 181,0 187,0
SMFI' (° Brix) 1.4 33 57 78
Tiempo total (minutos) 102,8 86,8 81,6 74,6
K (s m*kg™) 11893 1013,6 9286 862,8

*Factor de forma; ®fraccion de soluto en la masa de hielo (SMFI).

Trazando los valores de K frente a la SMFI (°Brix), a temperaturas de deshielo (20 °C, 25 °C y 30
°C) se obtienen lineas rectas como se indica en la figura 5.13.

1800-
16004 , - fi%f;f)='575GBX+15905
"o 1400 B K (25°C)=-58.92Bx + 1402.7
& r=0.99
£
< 12004 —e— K (30 °C) = -49.26Bx + 1222.1
r=0.97
1000-
800 T T T T 1
0 2 4 5 7 9

Fraccion de soluto en el hielo (°Bx)

Fig. 5.13 K frente SMFI (°Brix) para las cuatro etapas de proceso a temperaturas de 20 °C, 25 °C, 30 °C
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Se deduce de la figura 5.13 la disminucion de K con el aumento de la concentracion, y esta tendencia
es descrita por una relacion lineal.

Sustituyendo en la ecuacion (4.36) la relacion lineal de K = f (°Brix a partir de la fig. 5.13) se
obtienen para el tiempo de deshiclo a temperaturas de 20 °C, 25 °C y 30 °C, las siguientes
ecuaciones:

—6,55Bx% — 699,10Bx + 24320,54 _
tyorc = ad - s (min)  r=077 (5.5

Valido para ff entre 164 y 254, (m™"), SMFI entre 1.3 y 8.4 °Brix, y temperatura de 20 °C.

—6,71Bx? — 741,16Bx + 21447,52 ,
tysec = ad - ad (min)  r=096 (5.6

Valido para ff entre 172 y 226, (m™"), SMFI entre 1.0 y 9.0 °Brix y temperatura de 25 °C.

_5,61Bx2 — 614,14Bx + 18686,11 ,
tagc = a = ad (min)  r=094  (5.7)

Valido para ff entre 165 y 204, (m™"), SMFI entre 1,1 y 8,5 °Brix y temperatura de 25 °C.

Las ecuaciones 5.5, 5.6 y 5.7 muestran que el tiempo de deshielo disminuye con el aumento del
factor de forma y la disminucion de la concentracion (°Brix). De igual forma a mayor temperatura
menor tiempo de deshielo. Se puede admitir que un cambio del 10% en el ff induce un cambio del
10% en el tiempo de deshielo, mientras que un cambio de 10% en la concentracion (°Brix) solo
induce un cambio del 2% en el tiempo de deshielo. En otras palabras, el tiempo de deshielo es mas
sensible a las variaciones del ff que a las variaciones en la concentracion de (°Brix).

Utilizando las ecuaciones 5.5, 5.6 y 5.7, los valores experimentales de ff y concentracion (°Brix) que
forman las tablas 5.7, 5.8 y 5.9 se calcul6 los tiempos totales de deshielo para cada etapa del
proceso. Estos fueron comparados con los tiempos de deshielo determinados experimentalmente
utilizando el error medio cuadratico (RMS). Se obtuvieron los siguientes resultados: RMS = 10,1% a
20 °C; 4,5% a 25 °C y el 4,8% a 30 °C, se consideran valores inferiores al 25% lo que indica un buen
ajuste del modelo (Lewicki 2000). Valores que siguen la tendencia de los coeficientes de correlacion
(r) de las ecuaciones. 5.5, 5.6 y 5.7.

De igual forma se observa que un aumento de la temperatura de deshielo de 5 °C en el intervalo, de
20 a 30 °C, reduce el promedio de los tiempos totales de deshielo en el orden de 10 a 15 minutos.

Con los aumentos de temperatura del deshielo no se han detectado variacion significativa de los
indices de concentracion (se ha comprobado el ANOVA, Bartlett y Tukey a un nivel de certidumbre
del 95%), lo que permite reducir los tiempos de proceso sin reduccion de los indices de
concentracion.

5.3.9. Efecto combinado tiempo de deshielo e indice de concentracion acumulado

Con la informacion de las tablas 5.7, 5.8, 5.9, 5.10, 5.11 y 5.12, en la presente seccion se establece
un procedimiento de calculo para la cuarta etapa del proceso de crioconcentracidon que permite
determinar la siguiente informacion:

o Tiempos de deshielo para una fraccion o tiempos de deshielo entre fracciones.
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o Indice de concentracion obtenida en una determinada fraccion.
e Indice de concentracion acumulado.

Con las tablas 5.7, 5.8, 5.9, 5.10, 5.11 y 5.12, se realiza la figura 5.14 (validas para los pardmetros
con que se han obtenido).
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Fig. 5.14 Valores medios de: tiempos acumulados, indices e indices acumulados para f, g, s,

A. ff 166 a 206 m™, SMFI1 7,3 a 8,4 °Brix, 20 °C
B. ff 191 a225m™, SMFI 8,6 a 9,0 °Brix, 25 °C
C.ff172a206 m”', SMFI 6,9 a 8,5 °Brix, 30 °C

Los graficos permiten obtener de forma directa tiempos de deshielo, indices de concentracion e
indice acumulado, también de forma indirecta la velocidad de deshielo (mL/min).

Se observa que el aumento de las temperaturas provoca la disminucion de los tiempos de deshielo, y
el aumento en la tasa de deshielo. De manera similar que el apartado 5.3.5, el grafico muestra tres
periodos de deshielo Yee et al (2003); Gulfo et al (2013):

En primer periodo (0 a 1): Se trata de un régimen transitorio.

Segundo periodo (1 a 9): el sistema estda en un estado de equilibrio. Este periodo se denomina
periodo de enfriamiento regular. La velocidad de deshielo es constante y alcanza su valor maximo
durante este periodo, por esta razén el RMS de 25 © Cy 30 ° C se reducen con respecto a 20 °C, esta
tendencia también es apoyado por el coeficiente de correlacion r ecuaciones 5.4, 5.5y 5.6.

En tercer periodo (9 a 10): Este régimen es similar a un proceso en el que la temperatura de todos los
puntos del cuerpo es la misma.
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Estas propiedades ponen de manifiesto que suministrar calor para realizar el deshiclo permite de
forma selectiva disminuir el tiempo de deshielo en aquellas fracciones que se recuperan mas solutos
(las primeras) sin merma de la concentracion obtenida.

5.3.10. Comparacion del resultado del deshielo fraccionado del melocoton (s) con los azucares
béasicos

A partir de muestras de hielo obtenidas de fluidos, zumo de melocotén (S) como se describe en el
apartado 4.2 se realizaron experimentos de deshielo fraccionado obteniéndose los resultados para
cada fraccion de deshielo, indice de concentracidn, tiempo de deshielo, tabla 5.18.

Tabla 5.18. Fraccién de deshielo de melocotdn (s) e indice de concentracion con ff 195 m”, SMFI
8,2 °Brix a temperatura de 30 °C

Fraccion , , Indice de
Tiempo (min)

de deshielo concentracion®
1 11,90 2,49
2 6,40 2,02
3 5,45 1,60
4 6,15 1,28
5 4,02 1,06
6 5,02 0,84
7 5,18 0,50
8 5,47 0,24
9 8,29 0,10
10 11,02 0,02

2 Factor de forma, ®Fraccion de soluto en el hielo, SIndice de concentracion.

Los valores representados en la figura 5.14 (C) y los valores de la tabla 5.18, se obtiene la figura
5.15.
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Fig. 5.15 Valores promedios de tiempos acumulados e indice de concentracion de la 4 etapa del proceso
de crioconcentracion para soluciones de f, g, s, (ff = 187 m'1, 7,7 °Brix, 30 °C) y para el zumo de melocotén
simulado (s) (ff = 195 m™, 8,2 °Brix, 30 °C)

La Figura 5.15 indica que el deshielo fraccionado de zumo de melocoton (S) muestra un
comportamiento muy similar al promedio de los tres azlicares basicos. Para verificar la similitud
entre los resultados obtenidos, se calcularon los RMS, sobre la base de las diferencias entre los
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valores medios de f, g, S, y el zumo de melocotén (S). El RMS obtenido fue de 5,7%, para el tiempo
acumulado y 17,2% para el indice de concentracion. Se consideran valores inferiores al 25% lo que
indica un buen ajuste del modelo (Lewicki 2000). El hecho de que el comportamiento del zumo de
melocoton (S) describa un buen comportamiento en relacion al promedio de los tres azlicares
basicos, es probablemente causado por la composicion del jugo (18,80%, glucosa, fructosa 25,50%,
55,70% de sacarosa), que relativamente coincide con la igual distribucion entre los tres azlcares
(33,3% para cada uno de los azucares). Este criterio es valido para las condiciones experimentales de
los datos representados en la figura 5.15. El procedimiento de calculo explicado anteriormente
proporciona una aproximacion de los tiempos de deshielo y la SMFI durante el deshielo fraccionado
de soluciones de azucar.

5.3.11. Aplicacion del algoritmo de célculo para zumo de naranja

Sobre la base del analisis anteriormente descrito, se desarrolld un algoritmo de calculo que se
presenta en la figura. 5.16.

Input
Cantidad de zumo (kg); °Bx;
Azucares basicos.

Método de
célculo parael
disefio de un

crioconcentrador

multi-placa

ETAPA DEL PROCESO DE CRIOCONCENTRACION

. kg Fraccién de soluto en el
Solucién concentrada (kg) hielo (°Bx)
¥
~ / \
[ Primera fraccion vf * 1 Segunda fraccién
indice de concentracion indice acumulado
8
<
P4
Qo
8
< v v
o
w
% Uso de figura 4.17 Uso de figura 4.17
I
@
o ) {
w
a
2 ' 3 v vy
7}
6
3 Tiempo de deshielo (1) Fraccion de deshielo (1) Fraccion de deshielo (2) Tiempo de deshielo (2)
a
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o
= v
[}
Solucién concentrada (kg) 1 Solucién concentrada (kg) 2
°Bx; °BX2

Fig. 5.16 Algoritmo para el calculo de una etapa de un proceso de concentracion por congelacion

A continuacion se presenta un esquema general del proceso de crioconcentracion en capa en pelicula
descendente aplicado al zumo de naranja.

Previo al proceso de crioconcentracion el zumo de naranja es pasteurizado. Se inicia el proceso de
crioconcentracion con una cantidad de 300 kg de zumo de naranja, y concentracion inicial de 11,5
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°Brix. El proceso se basa en una etapa de proceso y de recuperacion de soluto por deshielo
fraccionado.

Etapa del proceso de concentracion por congelacién

La etapa del proceso se calcula por el método presentado por Auleda et al (2011b). Los parametros
conocidos son:

Descripcion Valor Unidad
Composicién (azucares):

Fructosa 32,0 %

Glucosa 32,6 %

Sacarosa 35,5 %
FPD incremento durante la etapa 0,5 °C
Flujo de calor a través de la placa 500 W/m?
Velocidad lineal de jugo en la placa 0,5 m/s
Espesor de la capa de hielo 1,010 m

Los resultados de calculo:

Descripcion Valor Unidad
Punto inicial de congelacion -1,15 °C
Punto final de congelacion -1,64 °C
Temperatura de entrada del refrigerante -8,1 °C
Tasa media de formacién de hielo puro 1,58-10° m/s
Duracion de la etapa de procesamiento 6105 ]
Cantidad de hielo formado 9,42 kg/m’
Flujo de masa por longitud de la placa 1,58 kg.s'.m’
Superficie necesaria después de la correccion 17,16 m’
(aumentado un 10%)

Concentracion al final de la etapa 15,57 °Bx
Cantidad de jugo concentrado 153,04 kg
Cantidad de hielo obtenido 146,95 kg
Concentracion de solutos en el hielo (SMFI) 7,26 °Bx

Etapa del proceso de deshielo fraccionado

Los resultados obtenidos en el calculo definen las principales caracteristicas del proceso de
crioconcentracion y deshielo fraccionado. Se procesa el deshielo para obtener:

o La cantidad de hielo a la concentracion inicial del jugo y tiempo de deshielo.
e Tiempos de deshielo y concentracion.

El procedimiento de calculo de la seccion 5.3.9 y 5.3.10 se utilizard para calcular el tamafio de las
fracciones de deshielo y el tiempo del proceso.

En primer lugar, la ecuacion (5.2) se utiliza para determinar la densidad de la capa de hielo obtenida.
Esto es 967,00 kg/m’, el cual, para una superficie de placa de 1 m x 1 m, corresponde a un espesor
de 0,098 m y un factor de forma de 204,1 m™.

Para el calculo del proceso de deshielo fraccionado, es usada la figura 5.14 (A), con el promedio de
f, g, s, (ff entre 166 y 206 m”', SMFI entre 7,3 y 8,4 °Brix, 20 °C).
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Fig. 5.17 Aplicacion del proceso de calculo para el zumo de naranja

Primera fraccion de deshielo:

Como el objetivo es obtener una primera fracciéon con una concentracion igual a la del jugo original
(11,5 °Brix), el indice de concentracion acumulado A necesario es igual a:

°Brix 115

Cl=——" =
°Brixce 7,26

=1,58

Donde, el indice de concentracion (Cl) coincide aproximadamente con indice de concentracion
acumulado (1A):

6
Cl.
; ! ~2,80+2,07+1,57+1,23+1,00+0,77
n 6

IA= =1,52

En el eje indice de concentracion acumulado (I1A) de la figura 5.17 se dibuja la linea horizontal 1A =
1,52. Esta linea horizontal toca la linea que indica el nimero de fracciones en la fraccion 6. Se ve asi
que 6/10 fraccion del hielo necesita ser descongelado en la primera fraccion. A medida que la
cantidad total de hielo es 146,95 kg, la cantidad de hielo que necesita ser descongelado en la primera
fraccion es:

0er= 0,6 X 146,95 = 88,17 kg

De manera similar, puede verse en la figura 5.17 que el tiempo de deshielo (TT) equivale a 60,3
minutos.

Segunda fraccion de deshielo:

En la figura 5.17 el indice de concentracion (Cl) se obtiene valores de los pasos a descongelar 7 a
10, puede entonces, calcularse el indice de concentracion acumulado (1A):
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10
Cl.
_ ; ! _ 0,50+0,25+0,15+0,05
n 4

1A =0,238

La cantidad de hielo a descongelar es:

Qs = 0,4 x 146,96 = 58,78 kg
La SMFI es entonces:
0,2 x 7,26 = 1,45 °Brix

La figura 5.17 muestra el tiempo total (101,2 minutos). Restando el tiempo de la primera fraccion
(60,3 minutos) resulta el tiempo de la segunda fraccion 34,9 minutos.

Aunque este es un ejemplo concreto, con el procedimiento descrito se puede calcular la SMFI
(contenido) y TT (minutos) para cualquier fraccion de deshielo. El procedimiento puede ser aplicado
a cualquier proceso de crioconcentracion que utilice la técnica de deshielo fraccionado.

Estimacién de la energia necesaria para el deshielo

El calor necesario para descongelar es dado por la ecuacion:

QT = (Qice+qusion)Y (5 . 8)
Donde:

Qice: la energia necesaria para pasar el hielo de la temperatura media del crioconcentrador a la
temperatura de deshielo.

Qsusion: 1a energia necesaria para deshacer el hielo

v: es un coeficiente de seguridad para facilitar la puesta en régimen del equipo con valores
superiores a 1,05.

5.4. DISCUSION GENERAL

La uniformidad y distribucion de soluto en el hielo (tabla 5.3 y tabla 5.4 respectivamente), establecen
una similitud en la correspondencia con las investigaciones de Chen et al (1998, 1999).

La uniformidad y la distribucion de soluto en el hielo estan determinados por el alto sub-enfriamiento y
la nucleacion, la tasa de crecimiento del hielo y la concentracion del fluido al final del proceso (figura
1.17 A y 5.3), los resultados confirman lo planteado por Laari et al (1990), Scholz (1993), Flesland
(1995), Ulrich y Henning (1996), Kwang-Joo y Ulrich (2001), Sanchez et al (2011).Es decir, cuando se
inicia la nucleacion y crecimiento del hielo sobre la placa refrigerada, inicialmente los solutos son
atrapados debido al alto gradiente de temperatura entre la placa y el fluido alimenticio, posteriormente
y debido a la tasa de crecimiento lenta del hielo sobre la placa, los solutos son rechazados hacia la parte
mas externa de la misma (lado con temperatura mas elevada) acumulandose en la interfase solido-
liquido. Esta situacion da lugar a una concentracion de soluto en el liquido que rodea el frente de hielo,
dando lugar a una modificacion de la temperatura de equilibrio en la interfase soélido-liquido.
Temperatura de equilibrio que disminuye al aumentar la concentracion de soluto; por tanto, aumenta
sub-enfriamiento en la zona frontal, denominado sub-enfriamiento constitucional. Bruin y Jongen
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(2003) indican que, en soluciones de azicares y alimentos liquidos con sub-enfriamientos elevados, los
cristales crecen en forma dendritica, lo que explica la razon de atrapamiento de soluto en el hielo.

Los resultados obtenidos a partir del deshielo fraccionado de la f, g, s, (tablas 5.10, 5.11 y 5.12)
coinciden con los reportados por Yee et al (2003).

Cuando las muestras se deshielan a 20 °C, la tendencia de los perfiles de concentracion difiere con
respecto a 30 °C, mientras que las diferencias entre los perfiles de 20 °C y 25 °C, 25°C y 30 °C son
minimas.

La temperatura de deshielo tiene efecto sobre el tiempo y la concentracion, a mayor temperatura de
deshielo menor tiempo y menor recuperacion de solutos. Las fracciones iniciales contienen mayor
concentracion de soluto que las fracciones posteriores. Esta tendencia fue notable a 20 ° C, y en las
muestras de deshielo obtenidas de la cuarta etapa del proceso. A 20 25 y 30 ° C, la concentracion de la
primera fraccion de los diferentes fluidos de ensayo (f, g, S zumo de melocoton (S)) fue
aproximadamente 2.7 superior a la SMFI. Estos resultados se corresponden con los expuestos por Yee
et al (2003), Miyawaki et al (2012) Moreno et al (2013), Gunathilake et al (2014).

Desde el punto de vista de eficiencia el proceso se considera mas eficiente con relacion al tiempo de
deshielo en la medida que aumenta la temperatura, es decir, cuanto mayor es la temperatura (30 °C),
menor es el tiempo en recuperar los solutos retenidos en el hielo.

Se puede recuperar entre un 60% y 64% los soluos retenidos en el hielo en aproximadamente un 30% y
37% de tiempo total de deshielo. Esta informacion es relevante desde el punto de vista industrial, si
tenemos en cuenta que uno de los factores limitantes del proceso es el alto porcentaje de solutos
retenidos en el hielo. Flesland (1995), Raventos (2007), Sanchez et al (2011), indicarén que el proceso
de crioconcentracion en capa funciona mejor con soluciones iniciales de baja concentracion, debido a
la elevada retencion de solutos en hielo, con los resultados de eficiencia del presente estudio, se puede
establecer que la retencion de solutos en el hielo deja de ser una limitante del proceso.

La representacion grafica de las velocidades obtenidas del deshielo muestra tres periodos
caracteristicos coincidentes con las definicion de Isachenko et al (1973) y los resultados obtenidos por
Yee et al (2003).

La velocidad de deshielo promedio para sacarosa con ff de 167 m™, temperatura de proceso de 20 °C y
la fraccion de masa de soluto en el hielo de 1,3 °Brix es 0,25 mL/min, mientras que resultados de
Nakagawa (2010a) para tinte acuoso a 30 °C la velocidad de deshielo es 11 mg/s las diferencias se
deben a las condiciones de deshielo y los fluidos de ensayo.

Los principales parametros del proceso de crioconcentracion por pelicula descendente pueden
calcularse resolviendo la ecuacion presentada por Chen et al (2000) utilizando el procedimiento
desarrollado por Auleda et al (2011b). No obstante el procedimiento muestra una limitacion en la
eficiencia que hace dificil su aplicacion practica.

La recuperacion de los solutos del hielo pueden ser calculados por el procedimiento presentado en este
trabajo de investigacion desarrollado en esta tesis. La incorporacion de esta recuperacion abre las
puertas a la viabilidad del proceso de crioconcentracion al recuperar de forma eficiente los solutos
retenidos en el hielo, haciendo del conjunto de crioconcentracion y recuperacion por deshielo un
sistema que acota todas las variables del proceso y que puede ser aplicado de forma muy sencilla en el
mismo crioconcentrador.
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Con ambos procedimientos cualquier técnico que estudie el proceso de concentracidn puede establecer
los principales costes de construccion y de explotacion (como por ejemplo lo realizaria para calcular
una camara frigorifica). Estimando y acotando las principales variables del sistema y de éste modo
comparar la viabilidad econémica con el de otros procesos de concentracion de zumos.

Los resultados experimentales muestran la necesidad de considerar la recuperacion de solutos mediante
el deshielo fraccionado como alternativa importante en la industria de crioconcentracion. La técnica
debe ser perfeccionada, e integrarse al criterio particular de cada necesidad dentro de la industria.
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6. CONCLUSIONES

« Enun crioconcentrador de pelicula descendente los valores en cuanto a uniformidad de soluto en el
hielo en diferentes puntos de la capa son muy homogéneos.

. La caracterizacion del hielo obtenido de los diferentes ensayos con fluidos de fructosa, glucosa y
sacarosa en el equipo piloto con concentraciones iniciales de 5 °Brix, 10 °Brix, 15 °Brix, y 20
°Brix, establece tres zonas diferenciadas en términos de concentracion. El hielo en contacto con el
evaporador tiene una concentracion de soluto mas alta que la SMFI, con una ligera tendencia a la
concentracion del fluido inicial. El hielo en contacto con el fluido tiene una concentracién mayor
que la SMFI similar a la concentracion del fluido al final del proceso. En la zona interna del hielo,
la concentracion de soluto es muy aproximada al SMFI. La inclusiéon de soluto en el hielo esta
determinada por el gradiente de temperatura al inicio, al final y durante el proceso entre la placa
evaporadora y el fluido de ensayo.

. Enlo relativo al proceso de crioconcentracion la eficiencia es mayor durante las etapas iniciales, y
es menor considerablemente en las etapas de mayor concentracion. El coeficiente de distribucion
experimenta una tendencia creciente. A mayor concentracion en el fluido mayor es la retencion de
soluto en el hielo. El fluido con mayor eficiencia en el proceso es la sacarosa mientras que para la
fructosa y glucosa los niveles de eficiencia fueron menores.

. El analisis de la concentracion del proceso de deshielo fraccionado, indica que el indice de
concentracion a temperatura de 20 °C, 25 °C y 30 °C para cada una de las variables seleccionadas
en las diferentes etapas del proceso de crioconcentracion: factor de forma, fraccion de soluto en el
hielo (SMFT), azucares basicos (glucosa, fructosa y sacarosa) y zumo de melocoton (S), establece
que son homocedasticas, no hay diferencia significativa entre las varianzas con (P < 0.05). La
prueba de Tukey con significancia (P < 0.05), determina que las muestras pareadas no presentan
diferencias significativas. El ANOVA determina que no existe diferencia estadisticamente
significativa entre las medias de las variables con un nivel del 95,0% de confianza. Por tanto, con
los aumentos de temperatura del deshielo no se han detectado variacion significativa de los indices
de concentracion lo que permite reducir los tiempos de proceso sin reduccion de los indices de
concentracion.

El rendimiento de recuperacion de solutos para el hielo obtenido del equipo de crioconcentracion
mediante el deshielo fraccionado a temperatura de 20 °C, 25 °C y 30 °C es mayor que 50% en un
30% de deshielo.

o Con el deshielo fraccionado a temperatura de 20 °C y 25 °C se consigue aumentar la eficiencia en
la concentracion del fluido al final de la etapa del proceso entre un 1% y 22%. En el caso de la
sacarosa es el fluido donde se logra alcanzar mayor promedio de eficiencia, (22%). El coeficiente
de distribucion experimenta una tendencia inversa en relacion a la eficiencia, con la misma
proporcion porcentual. La mayor retencion de solutos en el fluido se alcanza con la fructosa. La
eficiencia de la concentracion con el deshielo fraccionado a 30 °C se consigue aumentar un 25%
para el caso de la sacarosa. La menor eficiencia se alcanza con la fructosa y el zumo de melocoton
un 13% en promedio para ambos fluidos. En promedio para las tres temperaturas de deshielo la
eficiencia se aumenta un 14%, notandose el mayor valor alcanzado para la sacarosa. La menor
retencion se alcanza con la sacarosa.

e El comportamiento de las variables de deshielo (tiempos de deshielo e indice de concentracion),
manteniendo un intervalo de factor de forma determinado, es similar tanto para las muestras de
forma cilindrica (pequenas), como las muestras de forma de paralelepipedo (grandes).
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El tiempo de deshielo disminuye con el aumento del factor de forma y la disminucién de la
concentracion (°Brix). De igual forma a mayor temperatura menor tiempo de deshielo. Se puede
admitir que un cambio del 10% en el ff induce un cambio del 10% en el tiempo de deshielo,
mientras que un cambio de 10% en la concentracion (°Brix) sélo induce un cambio del 2% en el
tiempo de deshielo. En otras palabras, el tiempo de deshielo es mas sensible a las variaciones del ff
que a las variaciones en la concentracion de (°Brix).

El procedimiento de célculo presentado relaciona la fraccion de deshielo con la concentracion y el
tiempo, permitiendo operar por semejanza con los hielos de zumos obtenidos en un proceso de
crioconcentracion. También permite calcular la energia consumida, los residuos generados y
consecuentemente los costes asociados del deshielo.
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Desv.Est. 0,8115
N 10
AD 0,216
Valor P 0,787

HM2 30°C
Media 1,015
Desv.Est. 0,8016
N 10
AD 0,240

Valor P 0,699




Porcentaje

99

GRAFICOS DE PROBABILIDAD (INDICE DE CONCENTRACION)

Normal - 95% de IC

-2 0 2 4 -2 0 2 4
HF3 30°C HG3 30°C

99

- 90

- 50

- 10

HM3 30°C

99

- 90

- 50

- 10

—

HF3 30°C
Media 1,004
Desv.Est. 0,8842
N 10
AD 0,349
Valor P 0,397

HG3 30°C
Media 1,018
Desv.Est. 0,9418
N 10
AD 0,333
Valor P 0,435

HS3 30°C
Media 1,001
Desv.Est. 0,9636
N 10
AD 0,429
Valor P 0,246

HM3 30°C
Media 1,016
Desv.Est. 0,8292
N 10
AD 0,242

Valor P 0,694

Porcentaje

GRAFICOS DE PROBABILIDAD (INDICE DE CONCENTRACION)

Normal - 95% de IC

-2 0 2 4
HG4 30°C

99

- 90

- 50

- 10

HM4 30°C

- 90

- 50

- 10

HF4 30°C
Media 1,003
Desv.Est. 1,010
N 10
AD 0,417
Valor P 0,264

HG4 30°C

Media 1,018
Desv.Est. 0,8967
N 10
AD 0,341
Valor P 0,416

HS4 30°C
Media 1,012
Desv.Est. 00,9579
N 10

AD 0,375
Valor P 0,340

HM4 30°C
Media 1,015
Desv.Est. 0,8367
N 10

AD 0,222

Valor P 0,764




GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)

HF1 20°C
Normal - 95% de IC Media 60.90
-100 0 100 200 -100 0 100 200 5“"5“' 29'51’8
99 HF1 20°C HG1 20°C 99 | AD 0,132
Valor P 0,969
904 ° - 90 HG1 20°C
Media 73,35
50 | 50 |Desv.Est. 36,11
N 10
° AD 0,132
o 101 " 10 fvalorp 0,969
= ] i HS1 20°C
. HS1 20°C HM1 20°C Media 82,25
= 99 99
S Desv.Est. 41,12
90 - L gg |N 10
AD 0,113
o 50 Valor P 0,987
HM1 20°C
° Media 74,66
10 - 10 |Desv.Est. 38,78
. . N 10
T T T T T T N 8 AD 0,132
-10 0 100 200 -100 0 100 200 ValorP  0.969
GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)
HF2 20°C
Normal - 95% de IC Media 57 64
0 100 200 0 100 200 Ees"'ESt' 28’13
HF2 20°C HG2 20°C
99 g9 |AD 0,163
Valor P 0,918
904 e L 90 HG2 20°C
Media 58,86
50 | 50 |Desv.Est. 27,61
N 10
o AD 0,121
2 10- " 10 fvalorp 0,981
= ] i HS2 20°C
& HS2 20°C HM2 20°C Media 52,87
= 99 99
S Desv.Est. 24,03
904 e L gg |N 10
AD 0,172
Valor P 0,901
50 - A L 50
HM2 20°C
b Media 72,06
10 - 10 |Desv.Est. 34,94
. . N 10
T T T T T I AD 0,115
0 100 200 0 100 200 Valor P 0.986




GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)

Normal - 95% de IC HF3 20°C
Media 59,04
-50 50 100 150 -50 0 50 100 150 Desv.Est. 27,‘113
1 1 = 1 1 1 1 1 = 1 | N
99 HF3 20°C HG3 20°C 99 | AD 0,157
o Valor P 0,930
907 - 90 HG3 20°C
Media 63,3
50 L 50 | Desv.Est. 27,94
v N 10
@ 10- i AD 0,104
E‘ 2 101 vaor p 0,992
g 1 5 . 1 HS3 20°C
2 9 HS3 20°C HM3 20°C 99 |Media 5074
g Desv.Est. 23,89
901 T L 90 |N 10
AD 0,114
504 | 50 Valor P 0,986
HM3 20°C
Media 54,87
= 10 | pesy Est. 26,54
1 L 10
-50 50 100 150 -50 0 50 100 150 AD 0,109
Valor P 0,989
GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)
Normal - 95% de IC HF420°C
Media 60,44
-50 50 100 150 -50 0 50 100 150 Desv.Est. 27,23
1 1 1 1 1 1 1 1 1 N 1
99 HF4 20°C HG4 20°C 99 |AD 0,093
Valor P 0,996
90+ - 90 HG4 20°C
Media 50,37
50 L 50 | Desv.Est. 19,29
N 10
2 10- i AD 0,104
E 10 10 1 Vaorp 0,992
g 1 5 L 1 HS4 20°C
P 99 H54 20°C HM4 20°C 99 |Media 61,37
8 Desv.Est. 29,68
90 1 2 L g0 |N 10
AD 0,119
504 | 50 Valor P 0,982
HM4 20°C
Media 54,65
o " 10 | pesv.Est. 23,82
1 1 N 10
-50 50 100 150 -50 0 50 100 150 AD 0,100
Valor P 0,994




GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)

Normal - 95% de IC riFl 25°C
Media 57,45
-50 0 50 100 150 -50 O 50 100 150 Desv.Est. 30'13

1 1 1 S 1 1 1 1 1 S 1 1 N
o HF1 25°C HG1 25°C 99 | AD 0,137
Valor P 0,962
([ ] (]

904 - 90 HG1 25°C
Media 57,77
50 - | 50 |Desv.Est. 29,19
° N 10
O 10 | AD 0,139
E‘ 2 101 vaor p 0,960

S 1 L . 1 HS1 25°C
S o HS1 25°C HM1 25°C 99 | Media 52,22
s Desv.Est. 29,84
90 e e L 90 |N 10
AD 0,144
504 d | 50 Valor P 0,951

. HM1 25°C
Media 62,11
1t " 10 | pesv.Est. 31,62
1 LN 10
50 0 50 100 150 -50 0 50 100 150 AD 0,129
Valor P 0,972

GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)

Normal - 95% de IC HF2 25°C
Media 54,53
-50 0 50 100 150 -50 0 50 100 150 Desv.Est. 28,39
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 N 10

HF2 25°C HG2 25°C

99 99 |AD 0,133
A é Valor P 0,969

et - 90 HG2 25°C
Media 55,50
50 - - 50 |Desv.Est. 25,79
7 7 N 10
2 10 | 10 |[AD 0,111
e Valor P 0,988

c

o 1 5 = 1 HS2 25°C
S o9 HS2 25°C HM2 25°C SO o 54.15
8 Desv.Est. 27,53
90 ® e L 90 [N 10
AD 0,120
504 | 5o | Valor P 0,981

HM2 25°C
Media 65,41
10 T10 | DesvEst. 3168
1 L 10
50 0 50 100 150 50 O 50 100 150 AD 0,123

Valor P 0,979




GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)

HF3 25°C
Normal - 95% de IC Media 5279
50 0 50 100 1580 0 50 100 150 ﬁes"'ESt' 24'?2
HF3 25° HG3 25°
99 3 25°C G3 25°C 99 AD 0,108
Valor P 0,990
90 L 90 HG3 25°C
Media 46,88
50 4 | 5o |Desv.Est. 22,05
N 10
© AD 0,122
5 107 10 |valorP 0,980
T ) ) HS3 25°C
. o5 HS3 25°C HM3 25°C g9 |Media 4931
E Desv.Est. 26,12
90 ° L oo |N 10
AD 0,145
Valor P 0,950
50+ [t HM3 25°C
Media 46,56
10 - - 10 | Desv.Est. 22,66
N 10
14 T T T T T T T — 1 AD 0,116
-50 0 50 100 1560 0 50 100 150 |yaorp  0ogs
GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)
HF4 25°C
Normal - 95% de IC Media 37,76
-50 0 50 100 1580 0 50 100 150 ﬁes"'ESt' 15'18
% HF4 25°C HG4 25°C 99 | AD 0,105
Valor P 0,991
90 - 90 HG4 25°C
Media 42,93
50 | 5o |Desv.Est. 1842
N 10
o AD 0,100
5 107 " 10 fvalorp 0,994
t | i HS4 25°C
o HS4 25°C HM4 25°C Media 45,25
Y 99 99 '
8 Desv.Est. 18,85
901 90 |N 10
AD 0,125
Valor P 0,977
50 L 50
HM4 25°C
Media 50,07
10+ - 10 | pesv.Est. 23,11
. , N 10
T T T TT T T T T AD 1
-50 0 50 100 1580 0 50 100 150 0,103

Valor P 0,992




GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)

HF1 30°C
Normal - 95% de IC Media 48,04
Desv.Est. 26,15
-50 0 50 100 150 -50 0 50 100 150 N 10
HF1 30°C HG1 30°C AD 0,153
99 99 Valor P 0,937
90 ° L 90 HG1 30°C
Media 48,86
Desv.Est. 26,03
50 / F50 | 10
o AD 0,151
— 10+ - 10 [valorP 0,940
- ] ] HS1 30°C
. o HS1 30°C HMI 30°C g9 | Media 53,64
o Desv.Est. 31,12
o ° . N 10
=t 790 1 ap 0,188
valorP 0,871
50 . - 50 HM1 30°C
Media 49,56
10 ¢ L 10 | Desv.Est. 26,34
N 10
1 T T T T T T T T T T 1 AD 0,154
-50 0 50 100 150 -50 0 50 100 150 ValorP 0,936
GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)
Normal - 95% de IC HF2 30°C
Media 47,24
-50 0 50 100 1580 0 50 100 150 ﬁesvfst- 24:%
99 HF2 30°C HG2 30°C 99 | AD 0,138
A Valor P 0,962
901 - 90 HG2 30°C
Media 42,52
504 | 50 |Desv.Est. 18,88
N 10
O 1l i AD 0,111
:"5‘ 1 101 vaor p 0,988
5 1 - - 1 HS2 30°C
S g HS2 30°C HM2 30°C 99 | Media 46,59
/<) Desv.Est. 24,16
o [ ) ®
90 L 90 |N 10
AD 0,137
504 | 5o Valor P 0,962
HM2 30°C
Media 50,29
101 " 10 | Desv.Est. 25,87
. L 10
-50 0 50 100 1580 0 50 100 150 |AP 0,136

Valor P 0,964




GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)

HF3 30°C
Normal - 95% de IC Media 4152
-50 50 100  -50 0 50 100 ﬁes" ‘Est. Zo'fg
. HF3 30°C HG3 30°C 99 |AD 0,156
Valor P 0,932
90 > F90 | HG330°C
Media 42,64
50 4 L 50 Desv.Est. 22,50
N 10
a AD 0,155
T 107 "0 vaiorp 0,934
E ] HS3 30°C
= HS3 30°C HM3 30°C Media 42,55
O 99 99 4
S Desv.Est. 20,75
90 - y 90 |N 10
AD 0,112
ValorP 0,988
50 L 50
HM3 30°C
Media 40,71
10 - 10 |Desv.Est. 19,97
. . N 10
T T T T T T T AD 0,112
-50 50 100 -50 0 50 100 Valor P 0.988
GRAFICOS DE PROBABILIDAD (TIEMPO DE DESHIELO)
HF4 30°C
Normal - 95% de IC Media 43,06
Desv.Est. 19,40
-50 50 100 -50 0 50 100 N 10
HF4 30°C HG4 30°C AD 0,101
99 99 Valor P 0,993
90 ° L 90 HG4 30°C
Media 35,38
Desv.Est. 15,96
50 4 F50 | 10
o AD 0,108
) 10 4 10 |valorP 0,990
€ ] q HS4 30°C
o 5 HS4 30°C HM4 30°C gg |Media 41,94
3 Desv.Est. 21,96
* 9% L 10
AD 0,134
Valor P 0,967
504 - 50 HM4 30°C
Media 37,72
101 - 10 |Desv.Est. 17,88
N 10
1 T T T T T T T 1 AD 0,108
-50 50 100 -50 0 50 100 Valor P 0,990




ANEXO B. CORRECCION DEL TIEMPO DE DESHIELO
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CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 1.80 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas concentrados

Variables conocidas determinadas experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 1.80 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en 2 Bx Bx := 1.80

Peso molecular fructosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

Bx(-1)

Kh 100
Ts = Ts =-0.19 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

2:=175 €s una variable mas para distinguir mas adelante
t = t2-60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300 M h:=0.0182m

/§V\:= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

S =9.085% 10 ° m’
V= (7T~r2)-h V=5146x 10 ° m>
e 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0468 kg ff = S ff =176.56
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimencional

140



Tt -T2

0= 06 =0.53
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s 0
a:=
g:=e Ot despejando la b obtenemos
b= 0@ b=6023x 10 * 1

t S

Calculamos el tiempo adimencional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := ~(~Ts + 1.995) Tt=-218  °C
MW
Tt - T2
0:= 0=0.58 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 = O t1 = 893.55 (= — t1 = 14.89
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 2.608 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo T+0
La temperatura media del hielo es: Tm :=
2
Tm=-9

El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

— kJ
Cl1:= 2.0623 + 6.0769-10 3~Tm C1 =2.008 n (A. Ibarz pag 345)

gO

k
pl:=916.89 — 0.13071- T  pl =919.247 ~=

m3
El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ - kJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 3~Tm— 5.9399-10 6-Tm2 C2=1.531 o C
gO
3 kg
p2 == 1.59991-10" — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—
m3
Fraccién masica del hielo (X1)
x1:=UZBOP L gt ke
100
Fraccién masica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2 =8424x 10+ K&

100



Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx C2 kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=1.999
100 100 kg°C

——————————————————————————————————— call- -———————-——--———————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =909.457
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =931.545 —
P ( 100) P (IOOJP P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— o =6.35 ( 2 )
ff m °C
_ — W
k1l = (2.2196 —6.2489-10 3‘Tm) + 1.0155-10 4‘Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. a .
Biot := —— Biot = 0.016 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 3.0 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 3.0 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx := 3.0
Peso molecular fructosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.32 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 21.37 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300m h := 0.0197m
2
/§V\.— (Tr-r )~2 + 2-m-r-h S=9368% 10~ 3 m2

V= (7T~r2)-h V=557x10 > m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0497 kg ff = S ff = 168.19
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0=053
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
be 0@ _uggrx 107 Y -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-232  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.59 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 .= —0©) t1 = 1090.37 (= — t1 = 18.17
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te =3.197 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

- KJ
Cl:= 20623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 —C (A. Ibarz pag 345)
gO
k
pl:=916.89 —0.13071-T  pl =919.247 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

- _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
p2:= 1.59991-10” — 0.31046-Tm p2 = 1.603 X 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)
x1= LZBOP v gouxiomt ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=1491x 107> ke
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



X kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=1.9933
00 kg°C

——————————————————————————————————— call- -———————-——--———————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =892.273
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =939.747 —
P ( 100) P (IOOJP P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— a =544 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. (63 N
Biot := —— Biot = 0.014 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 5.6 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 5.6 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx:= 5.6
Peso molecular sacarosa Mss = 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.62 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 13.36 €s una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0298 M h:= 0.0177m
= (’7‘(-1’2)~2 + 2-m-r-h S=8804% 10~ 3 m2
Y= (7T~r2)-h V=4938x10 > m
El peso de la muestraes de  p:= 0.0454 kg ff = % ff =180.11 i

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0 =054
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
-1 = 1
b= 2N 600x 107 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-261  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.6 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 .= —0©) t1 = 680.52 (] = — tl = 11.34
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te =2.018 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

- KJ
Cl:= 20623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 —C (A. Ibarz pag 345)
gO
k
pl:=916.89 —0.13071-T  pl =919.247 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v oosgx 107 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=2542% 107> K&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



X kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=1.9809
00 kg°C

——————————————————————————————————— call- -———————-——--———————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =919.391
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =957.517 —
P ( 100) P (IOOJP P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
c3 N
= 1000-b- pT-— =803 ()
fr m>eC
_ _ W
Kl = (2.2196—6.2489-10 3.Tm) 4 1015510" “Tm? k1 = 2.284 —
mo
Biot = —— Biot = 0.02 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 7.30 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 7.30 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx := 7.30
Peso molecular sacarosa Mss = 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.82 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 14.09 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0302m h:= 0.0182m
= (’71-1’2)'2-'1- 2-m-r-h S =0184x% 10—3 m2
V= (7T~r2)-h V=5215x 10 ° m°
El peso de la muestraes de  p:= 0.0440 kg ff = % ff =176.12 i

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0=055
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
b= 0@ b=7117x 10~ * =
t s

Calculamos el tiempo adimencional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-281  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.6 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 .= —0©) t1 =716.83 (] = — t1=11.95
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 2.143 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

B K
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 — (A. Ibarz pag 345)
go
K
ol = 916.89 — 0.13071.T  pl = 919.24 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v gm0 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=3212% 107> k&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



X kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=1.9728
00 kg°C

——————————————————————————————————— call- -———————-——--———————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== = 843.757
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =969.135 —
P ( 100) P (100)p P 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién o W
o= 1000-b-pT-— oa="7.73 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. Qa :
Biot := —— Biot = 0.019 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 1.42 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 1.42 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx = 1.42
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.15 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 13.23 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:= 0.0301M h := 0.0157m
2
= (Tr-r )~2+2-7T~r~h S = 8,667 % 10—3 m2

V= (7T~r2)-h V=4472x 10 ° m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0457 kg ff = S ff = 193.81
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0=053
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
-1 = 1
b= 2N 7900k 107 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=—2.14  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.58 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 .= —0©) tl = 675.67 (= — t1=1126
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.969 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

- KJ
Cl:= 20623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 —C (A. Ibarz pag 345)
gO
k
pl:=916.89 —0.13071-T  pl =919.247 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v g1k 107t ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2 =6489% 10+ ke
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



X kJ
C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=2.0008
00 kg°C
——————————————————————————————————— call- -———————-——--———————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p 3
== =1.022x 10
P=g P

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =928.948 —
P ( 100) P (100)p P 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién o W
o= 1000-b-pT-— o=7.66 ( ) )
ff m °C
_ — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 kl =2.284 —

m°C

Biol = ——  Biot =0.017 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 3.7 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 3.7 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx = 3.7
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts=-04 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 ;= 15.27 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0298 m h:= 0.0163mM
2
/§V\.— (Tr-r )~2 + 2-m-r-h S=8632% 10" 3 m2

V= (7T~r2)-h V=4547x 10 ° m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0430 kg ff = S ff = 189.81
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0 =054
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
be 20@ _g79x 107 % -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-239  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.59 c:=0
T-T2 AR
_ t1
o = 20 t1 = 778.78 (= — t1=12.98
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te =2.29 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

- KJ
Cl:= 20623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 —C (A. Ibarz pag 345)
gO
k
pl:=916.89 —0.13071-T  pl =919.247 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v eix107 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=1591x 107> <&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen

P
== =945.58
p v p

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =944.531 —
P ( 100) P (IOOJP P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

Y
C3 —
o= 1000-b-pT-— a=6.72 ( 2 )
ff m °C
- - Y
kl = (2.2196 —6.2489-10 3on) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 —

m°C

Biol = ——  Biot =0.016 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 6.21 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 6.21 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx = 6.21
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.69 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 22.45 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:= 0.0301M h:= 0.0177m
2
= (Tr-r )~2+2-7T~r~h S = 9,045 x 10—3 m2

V= (7T~r2)-h V=5041x10 ° m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0464 kg ff = S ff = 179.42
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0 =054
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
b= 20 _usiax107? -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=—269  °C
MW
0:= T -T2 0=0.6 c:=0
T-T2 AR
_ t1
o = 20 t1 = 1143.03 (= — t1 = 19.05
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te=34 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

B K
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 — (A. Ibarz pag 345)
go
K
ol = 916.89 — 0.13071.T  pl = 919.24 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v oui7x1073 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=2881x 10> k&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



X kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=10978
00 kg°C

——————————————————————————————————— call- -———————-——--———————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =920.393
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =961.686 —
P ( 100) P (IOOJP P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 —_—
o= 1000-b-pT-— a=4.78 ( 2 )
ff m °C
- - W
kl:= (2.2196 —6.2489-10 3on) + 1.0155-10 4«Tm2 kl =2.284 —

m°C

Biol = ——  Biot =0.012 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 8.01 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 8.01 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx := 8.01
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.91 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 14.03 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0297m h := 0.0146m
2
= (Tr-r )~2 + 2-m-r-h S=8267x 10" 3 m2

V= (7T~r2)-h V=4046x 10 ° m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0366 kg ff = S ff =204.33
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensionall



CTt-T2

0:= 6 =0.55
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- - 1
b= 2@y 7004 1074 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-291  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.6 c:=0
T-T2 A
-1 tl
tl = 20O t1 = 713.37 (= —
b MW 60

tl =11.89

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura

media del hielo

te:=t2 —tl te =2.141 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo
La temperatura media del hielo es:

El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ KJ
Cl:= 2.0623 + 6.0769-10 - Tm Cl=2008 ——
kg°C
. kg
pl :=916.89 —0.13071-T  pl =919.24- =
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

k
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)
xt=UZBYP oy hseex 107 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=20%2x 107> k&
100

_T+0
2

Tm:

Tm=-9

(A. Ibarz pag 345)

KJ
kg°C

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T [1-22 14+ [ 22 2 T=073.988 &
P 100) " 100)° P ' 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién o W
o= 1000-b-pT-— o= 6.66 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 kl =2.284 —

m°C

Biot = ——  Biot =0.014 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 1.60 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 1.60 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ¢ Bx Bx := 1.60
He utilizado el peso molecular proporcional a la cantidad en tanto por ciento de zumo de

melocoton 18.8% de 180.16 glucosa, 25.5 fructosa de 180.16 y 55.7% de 342.30 de sacarosa y
en la constante se procedid de igual forma, 0.18, 0.26, 0.10 respectivamente.

Peso molecular sacarosa Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.11 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2:= 19.5 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300m h:= 0.0191m

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A $=9255x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=54x10 > m°

" 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0462 kg ff .= = ff =171.38 m



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

CTt-T2

0:= 6 =0.53
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
b 0@y Susgx 107 1

t S

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-211  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.58 c:=0
T-T2 A
-1 tl
{1 .= —0©) t1 = 996.09 (= — t1 =166
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 2.899 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

. . . T+0
La temperatura media del hielo es: Tm =

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ k
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm  C1 = 2.008 - ]c (A. Ibarz pag 345)
gO
Kk
pl = 916.89 — 0.13071-T  pl =919.24- —ga
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

KJ
kg°C

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

02 = 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1603 x <&
m3
Fraccién masica del hielo (X1)
_ (1-Bx)p kg
© 100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)

X1: X1 =-2772% 10 ¢



X2 = ]3x.L X2=7392%x 10 4 ke

100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx C2 kJ
C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=2

100 100 kg°C
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen

P
== = 855.493
p v p

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T={1-B5) 01+ [ BX 02 T=930178 &
L 100 )" 100 )° P ' 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W
C3
o= 1000-b-pT-— a=59 ( 2 )
ff m °C
_ — W
k1l = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. a .
Biot .= —— Biot = 0.015 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 3.7 2Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 3.7 °2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ¢ Bx Bx := 3.7
He utilizado el peso molecular proporcional a la cantidad en tanto por ciento de zumo de

melocoton 18.8% de 180.16 glucosa, 25.5% de 180.16 fructosa y 55.7% de 342.30 de sacarosa y
en la constante se procedid de igual forma, 0.18, 0.10, 0.26 respectivamente.

Peso molecular sacarosa Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

100
Ts = Ts =-0.27 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 21.48 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300m h:= 0.0191m

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A $=9255x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=54x10 > m°

" 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0462 kg ff .= = ff =171.38 m



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

CTt-T2

0:= 6 =0.53
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
b U@y g7 107 1

t S

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-226  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.59 c:=0
T-T2 A
-1 tl
{1 .= —0©) t1 = 109631 (= — t1 = 18.27
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 3.208 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

. . . T+0
La temperatura media del hielo es: Tm =

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

— k
C1 = 2.0623 + 6.0769-10 ~Tm CI =2.008 " JC (A. Ibarz pag 345)
go
k
pl:=916.89 - 0.13071-T  pl =919.24: —ga
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

KJ
kg°C

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

K
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)

_(-Bop 3 ke
100

Fraccién mésica del carbohidrato (X2)

X1: X1 =-1247%x 10



X2 = By X2=1709% 10> <&

100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx C2 kJ
C3=|1-—|Cl+Bx— C3=1.99

100 100 kg°C
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen

P
== = 855.493
p v p

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =944.531 —
P ( 100) P (IOOJP P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— o =5.35 ( 2 )
ff m °C
_ — W
k1l = (2.2196 —6.2489-10 3‘Tm) + 1.0155-10 4‘Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. a .
Biot .= —— Biot = 0.014 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 6.31 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 6.31 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ¢ Bx Bx := 6.31
He utilizado el peso molecular proporcional a la cantidad en tanto por ciento de zumo de

melocoton 18.8% de 180.16 glucosa, 25.5% de 180.16 fructosa y 55.7% de 342.30 de sacarosa y
en la constante se procedid de igual forma, 0.18, 0.10, 0.26 respectivamente.

Peso molecular sacarosa Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.47 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2:= 25 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300m h := 0.0167M

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A S=8803x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=4722x10 ° m°

e 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0445 kg ff .= =  ff =186.43 m



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

CTt-T2

0 .= 0 =0.54
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
b= 0@ o5k 107 Y 1

t S

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-246  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.59 c:=0
T-T2 AR
-1 t1
{1 .= —0©) tl = 1274.52 (= — t1=21.24
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 3.758 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

. . . T+0
La temperatura media del hielo es: Tm =

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

— k
C1 = 2.0623 + 6.0769-10 ~Tm CI =2.008 " JC (A. Ibarz pag 345)
go
k
pl:=916.89 - 0.13071-T  pl =919.24: —ga
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

KJ
kg°C

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

K
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)

_(-Bop 3 ke
100

Fraccién mésica del carbohidrato (X2)

X1: X1 =-2363%x 10



X2 = By X2=2808x 107> k&

100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx C2 kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=1.9775
100 100 kg°C

——————————————————————————————————— call5- -——————-—--—-—-——————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =042.434
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T = 962.369 —
P ( 100) P (IOOJP P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W

C3 v
o= 1000-b-pT-— a=4.21 ( 2 )

ff e

_ _ W
k1 = (22196 - 62489107 3 Tm) + 1.015510" “Tm? k1 = 2.284 —
mo
Biot := —>_ Biot =9.889% 10 ° ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 8.30 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 8.30 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en 2 Bx Bx := 8.30

He utilizado la temperatura de congelacién del melocoton utilizando los datos de del articulo de
Josep, he trazado una recta con los puntos de congecién de 10 a 20°Bx y he utilizado la ecuacion
para hallar los puntos de congelaciéon de mi articulo. Los calculos los he hecho en la hoja
electronica variables del articulo en la hoja °C melocoton

Peso molecular Melocoton  Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.63 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 20.17 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0303m h := 0.0166M

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A $=8929%x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=4788x 10 ° m°

e 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0418 kg ff:=—= ff=18649



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

CTt-T2

0 .= 0 =0.54
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
b= 0@y S0k 1074 1

t S

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-263  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.6 c:=0
T-T2 AR
-1 t1
{1 .= —0©) t1 = 102731 (= — t1=17.12
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 3.048 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

. . . T+0
La temperatura media del hielo es: Tm =

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ k
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm  C1 = 2.008 - ]c (A. Ibarz pag 345)
gO
Kk
pl = 916.89 — 0.13071-T  pl =919.24- —ga
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

KJ
kg°C

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

K
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)

_(-B9p 3 kg
100

Fraccién mésica del carbohidrato (X2)

X1: X1 =-3.051x 10



X2 = BxL X2 =3.469 x 10_ 3 kg

100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx C2 kJ

C3=|1-———|Cl+Bx— C3=1.968
100 100 kg°C

——————————————————————————————————— call5- -——————-—--—-—-——————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== = 873.038
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T={1-B5) 01+ [ BX 02 T =97597 ke
L 100 )" 100 )° P ' 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W
C3
o= 1000-b-pT-— a=52 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. a .
Biot .= —— Biot =0.012 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Sacarosa a 1.3 2Bx)
Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Sacarosa a 1.3 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ° Bx Bx = 1.30
Peso molecular sacarosa Mss = 342.3 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.26

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

Bx(-1)

Kh 100
Ts = Ts =-0.07 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2:= 10 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0303m h:= 0.0198M
= (’7‘(-1’2)~2 + 2-m-r-h S=9538% 10" 3 m2
Y= (7T~r2)-h V=5711x 10 ° m>
El peso de la muestraes de  p:= 0.0485 kg ff = % ff =167.02 i

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2
T-T2

0:= 0 =0.53




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
b= 0@ b=1064x 10 ° =
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-207  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.58 c:=0
T-T2 AR
-1 t1
{1 = I:)(C) t1 = 510.92 e t1 = 8.52

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.485 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T; 0
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 l:;—fc (A. Ibarz pag 345)
pl:=916.89 —0.13071-T pl :919.2431(—?:;
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

- _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
p2:= 1.59991-10” — 0.31046-Tm p2 = 1.603 X 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)
x1= LZBOP vy asswi0”d ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=6305% 10° ke
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T=[1 -2 )14 [ 2 |2 T-028128 &
P 100) " 100)° P ' 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacion o W
o= 1000-b-pT-— a=11.83 ( 2 )
ff m °C
— — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. Qa .
Biot .= —— Biot = 0.031 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Sacarosa a 3.53 2Bx)
Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Sacarosa a 3.53 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ° Bx Bx := 3.53
Peso molecular sacarosa Mss = 342.3 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.26

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

Bx(-1)

Kh 100
Ts = Ts =-0.2 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 11.21 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0301 m h := 0.0150m
= (’7‘(-1’2)~2 + 2-m-r-h S=8529% 10" 3 m2
Y= (7T~r2)-h V=4269% 10 ° m°
El peso de la muestraes de  p:= 0.0359 kg ff = % ff = 199.78 i

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2
T-T2

0:= 6 =0.53




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
-1 — 1
b= J0@) b=939%x 10 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt == —(Ts + 1.995) Tt=-22 °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.58 c:=0
T-T2 A
-1 tl
{1 = ‘:C) tl = 572.35 e t1 = 9.54

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te =1.671 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T; 0
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 l:;—fc (A. Ibarz pag 345)
pl:=916.89 —0.13071-T pl :919.2431(—?:;
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
1 - Bx)- _
xi= LZBOP v gos3x 107t ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=1267x 107> k&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T = 943.369 —
P ( 100) P (100)p P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— o =38.83 ( 2 )
ff m °C
_ — W
k1l = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. a .
Biot := —— Biot =0.019 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Sacarosa a 5.14 2Bx)
Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Sacarosa a 5.14 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ° Bx Bx = 5.14
Peso molecular sacarosa Mss = 342.3 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.26

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

Bx(-1)

Kh 100
Ts = Ts =-0.3 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 11.47 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0298 M h:= 0.0107m
= (’7‘(-1’2)~2 + 2-m-r-h S=75%3% 10" 3 m2
V= (7T~r2)-h V=20985x 10 ° m°
El peso de la muestraes de  p:= 0.0289 kg ff = % ff = 254.03 i

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2
T-T2

0:= 6 =0.53




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
be 0@ g rix 107 Y =
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-229  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.59 c:=0
T-T2 N
-1 tl
{1 = ‘:C) {1 = 58531 e t1 = 9.76

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te=1.715 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T; 0
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 l:;—fc (A. Ibarz pag 345)
pl:=916.89 —0.13071-T pl :919.2431(—?:;
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> €2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v joex 1073 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=1485% 107> <&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen

P
== =968.126
p v p

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-—/|pl+|—|p2 T =954.373 —
P ( 100) P (100)p . 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacion o W
o= 1000-b-pT-— o =679 ( 2 )
ff m °C
— — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. Qa :
Biot .= —— Biot = 0.012 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Sacarosa a 8.42 °Bx)
Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Sacarosa a 8.42 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en © Bx Bx := 8.42
Peso molecular sacarosa Mss := 342.3 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.26

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

Bx(-1)

Kh 100
Ts = Ts =-0.51 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 23.44 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0305m h := 0.0203m
= (’7‘(-1’2)~2 + 2-m-r-h S=9735% 10~ 3 m2
V= (7T~r2)-h V=5933x 10 ° m°
El peso de la muestraes de  p:= 0.0494 kg ff = % ff =164.1 i

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2
T-T2

0:= 0 =0.54




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

B:=¢ bt despejando la b obtenemos
4

- . |
_ @ 4384 10 -
t S

b:

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-251  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.59 c:=0
T-T2 AR
-1 t1
{1 = ‘:C) t1 = 1194.69 e t1 = 1991

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 3.529 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo T+0
La temperatura media del hielo es: Tm =

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ K
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 — (A. Ibarz pag 345)
go
K
ol = 916.89 — 0.13071.T  pl = 919.24 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

KJ
kg°C

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> €2 = 1.531

K
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=

3
Fraccién masica del hielo (X1)

x1:=UTBOP gL s6esx 1070 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=4.159% 107 K&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen

P
== = 832.686
p v p

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T = 976.79 —
P ( 100) P (100)p . 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— a=>5.13 ( 2 )
ff m °C
_ — W
k1l = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. a 7
Biot := —— Biot = 0.014 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 1.59 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 1.59 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en 2 Bx Bx := 1.59

Peso molecular fructosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

100
Ts = Ts =-0.17 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 11.19 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300m h := 0.0169M

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A S=884x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=4778x 10 ° m°

e 1

El peso de la muestraes de  p:= 0.0468 kg ff = S ff = 185.01 m
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensionall



CTt-T2

0:= 6 =0.59
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- - 1
b 0@y 7978 1074 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-216 °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.63 c:=0
T-T2 A
-1 tl
tl = 20O t1 = 57578 (= —
b MW 60

tl =9.6

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura

media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.594 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo
La temperatura media del hielo es:

El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ KJ
Cl:= 2.0623 + 6.0769-10 - Tm Cl=2008 ——
kg°C
. kg
pl :=916.89 —0.13071-T  pl =919.24- =
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

k
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xt:=UZBYP o geixi0mt ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=7441x 107+ ke
100

_T+0
2

Tm:

Tm=-9

(A. Ibarz pag 345)

KJ
kg°C

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T={1-B5) 01 [ BX 02 T=930.11 ke
L 100 )" 100 )° P ' 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— a=8.02 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. a .
Biot := —— Biot = 0.019 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 2.96 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 2.96 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en 2 Bx Bx := 2.96

Peso molecular fructosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.32 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 14.34 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0303m h := 0.0187mM

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A $=9329%x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=5394x 10 ° m°

e 1

El peso de la muestraes de  p:= 0.0478 kg ff = S ff =17296 4
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensionall



CTt-T2

0:= 6 =0.59
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- - 1
bee @y _6i57x 1074 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-231  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.64 c:=0
T-T2 A
-1 tl
tl = 20O t1 = 73721 (= —
b MW 60

tl =12.29

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura

media del hielo

te:=t2 —tl te = 2.053 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo
La temperatura media del hielo es:

El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ KJ
Cl:= 2.0623 + 6.0769-10 - Tm Cl=2008 ——
kg°C
. kg
pl :=916.89 —0.13071-T  pl =919.24- =
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

k
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)
x1:=UZBYPy gae0x 107t ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=1415x 107> X8
100

_T+0
2

Tm:

Tm=-9

(A. Ibarz pag 345)

KJ
kg°C

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =939.473 —
P ( 100) P (100)p P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— a=6.67 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. a .
Biot := —— Biot = 0.017 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 5.38 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 5.38 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en 2 Bx Bx := 5.38

Peso molecular fructosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.59 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 11.08 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:=0.0299 m h:= 0.0191m

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A $=9205x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=5364x 10 ° m°

e 1

El peso de la muestraes de  p:= 0.0487 kg ff = S ff =171.6 m
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensionall



CTt-T2

0:= 6=0.6
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
b= 2@y 7807k 1074 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-259  °C
MW
0:= T -T2 0=0.64 ci=0
T-T2 N
-1 tl
tl = 20O t1 = 568.64 (] = — t1 = 9.48
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.603 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ K
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 — (A. Ibarz pag 345)
go
K
ol = 916.89 — 0.13071.T  pl = 919.24 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ kI
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 X 1—=
i
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v hi33x107 ke
100

Fraccién mésica del carbohidrato (X2)

X2 = ]3x.L X2=262x 10 3 ke
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



X kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=1.9819
00 kg°C

——————————————————————————————————— call- -———————-——--———————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =907.828
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T [ 1= 22 14+ [ 22 2 T=9056013 &
P 100) " 100)° P ' 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién o W
o= 1000-b-pT-— a=8.62 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. Qa .
Biot .= —— Biot = 0.022 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 8.6 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 8.60 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en 2 Bx Bx := 8.60

Peso molecular fructosa Mss = 180.16 constante de C.S.CHEN

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.98 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2:= 9.14 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:=0.0298 m h := 0.012¢m

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A $=7939%x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=3515x 10 ° m°

MV

El peso de la muestraes de  p:= 0.0324 kg ff = S ff =225.84
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional



CTt-T2

0:= 6=0.6
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
b 2@y g g8 1074 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-298  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.65 c:=0
T-T2 A
-1 tl
tl = 20O t1 = 467.88 (= —
b MW 60

tl1 =78

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura

media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.342 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo
La temperatura media del hielo es:

El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ KJ
Cl:= 2.0623 + 6.0769-10 - Tm Cl=2008 ——
kg°C
. kg
pl :=916.89 —0.13071-T  pl =919.24- =
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

k
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)
xt=UZBYP v uexi07 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=2786x 107> X8
100

_T+0
2

Tm:

(A. Ibarz pag 345)

KJ
kg°C

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T={1-B5) 01 [ BX 02 T =978.02 ke
L 100 )" 100 )° P ' 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— a=7.82 ( 2 )
ff m °C
- - W
k1l = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. a .
Biot := —— Biot = 0.015 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 1.29 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 1.29 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx := 1.29
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.14 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 11.31 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:= 0.0301M h:= 0.0181m
2
= (Tr-r )~2+2-7T~r~h S=912]x% 10—3 m2

V= (7T~r2)-h V=5155x 10 ° m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0452 kg ff = S ff =176.92
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0 =0.58
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
b= 0@ 7912k 107? -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-213  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.63 c:=0
T-T2 A
-1 tl
(1 .= —0©) t1 = 582.07 (= — t1=97
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.609 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

- KJ
Cl:= 20623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 —C (A. Ibarz pag 345)
gO
k
pl:=916.89 —0.13071-T  pl =919.247 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v gyx107t ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=5831x 10+ ke
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen

P
== =876.776
p v p

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T [ 1= 22 14+ [ 22 2 T=028059 &
P 100) " 100)° P ' 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién o W
o= 1000-b-pT-— o =831 ( 2 )
ff m °C
— — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 kl =2.284 —

m°C

Biol = ——  Biot = 0.021 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 3.32 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 3.32 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx := 3.32
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.36 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 11.00 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0304m h:= 0.0164m
= (’7‘(-1’2)~2 + 2-m-r-h S=8939% 10~ 3 m2
Y= (7T~r2)-h V=4761x10 > m’
El peso de la muestraes de  p:= 0.0412 kg ff = % ff =187.74 i

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0 =0.59
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

B:=¢ bt despejando la b obtenemos

- _ |
_ @ b=8002x 10"+ -
t S

b:

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt ;= —(—Ts + 1.995) Tt = -2.35 °C
NW
0:= T -T2 0=0.64 c:=0
T-T2 A
-1 tl
tl .= n(©) tl = 565.36 t] == — t1 =9.42
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.577 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

- KJ
Cl:= 20623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 —C (A. Ibarz pag 345)
gO
k
pl:=916.89 —0.13071-T  pl =919.247 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

- _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
p2:= 1.59991-10” — 0.31046-Tm p2 = 1.603 X 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)
x1= LZBOP o gssgwiomd ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=1368x 10> <&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



X kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=19918
00 kg°C

——————————————————————————————————— call- -———————-——--———————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =865.279
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =941.934 —
P ( 100) P (IOOJP P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

3
o= 1000«b‘pT-C— o
ff

1]
o0
5
ol\)
o

- W
3,«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 kl =2.284 —

Kkl = (2.2196 —6.2489-10
m°C

Biol = ——  Biot =0.019 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 6.21 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 6.21 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx = 6.21
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.69 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 14.35 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300m h := 0.0184m
2
/§V\.— (Tr-r )~2+2-7T~r~h S=9123x% 10—3 m2

V= (7T~r2)-h V=5202x 10 ° m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0467 kg ff = S ff = 175.36
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0=06
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
-1 = 1
b= TN _sogox 107 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=—269  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.64 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 .= —0©) t1 = 735.98 (] = — tl = 12.27
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 2.084 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

B K
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 — (A. Ibarz pag 345)
go
K
ol = 916.89 — 0.13071.T  pl = 919.24 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v ouszx107 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=20x10 > ke
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen

P
== = 897.649
p v p

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =961.686 —
P ( 100) P (IOOJP P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 —_—
o= 1000-b-pT-— o =649 ( 2 )
ff m °C
- - W
kl:= (2.2196 —6.2489-10 3on) + 1.0155-10 4«Tm2 kl =2.284 —

m°C

Biol = ——  Biot =0.016 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 8.10 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 8.10 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx := 8.10
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.92 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 12.28 s una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0297m h := 0.0143m
2
= (Tr-r )~2+ 2-m-r-h S=8211x% 10—3 m2

V= (7T~r2)-h V=3963x 10 ° m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0355 kg ff = S ff =207.2
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0=06
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
-1 = 1
e 2N ggesx 107 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-292  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.65 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 .= —0©) t1 = 628.85 (= — t1 = 10.48
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.799 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

- KJ
Cl:= 20623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 —C (A. Ibarz pag 345)
gO
k
pl:=916.89 —0.13071-T  pl =919.247 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
p2 == 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
o
Fraccién masica del hielo (X1)
x1= LZBOP v o5k ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=2875% 107> <&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen

P
== = 895.838
p v p

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T = 974.603 —
P ( 100) P (100)p P 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién o W
o= 1000-b-pT-— o =6.36 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 kl =2.284 —

m°C

Biot = ——  Biot = 0.013 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 1.57 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 1.57 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en 2 Bx Bx := 1.57

He utilizado la temperatura de congelacién del melocoton utilizando los datos de del articulo de
Josep, he trazado una recta con los puntos de congecién de 10 a 20°Bx y he utilizado la ecuacion
para hallar los puntos de congelaciéon de mi articulo. Los calculos los he hecho en la hoja
electronica variables del articulo en la hoja °C melocoton

Peso molecular sacarosa Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.11 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 18.36 €s una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:=0.0298 m h := 0.0180M

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A S=895x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=502x10 ° m°

e 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0466 kg ff .= =  ff =178.23 m



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

CTt-T2

0:= 6 =0.58
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
b JN@pygg3x 107 -

t S

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-2.1 °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.63 c:=0
T-T2 A
-1 tl
{1 .= —0©) t1 = 945.04 (= — tl = 1575
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 2.609 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo T+0
La temperatura media del hielo es: Tm =

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ K
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 — (A. Ibarz pag 345)
go
K
ol = 916.89 — 0.13071.T  pl = 919.24 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

KJ
kg°C

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

02 = 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1603 x <&
m3
Fraccién masica del hielo (X1)
_ (1-Bx)p kg
© 100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)

X1: X1 =-2.656% 10+



X2 = ]3x.L X2 =7316x% 10_4 ke

100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx C2 kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— C3=2.0001
100 100 kg°C

——————————————————————————————————— call5- -——————-—--—-—-——————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =927.964
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T={1-B5) 01+ [ BX 02 T=920973 <&
L 100 )" 100 )° P ' 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W
C3
o= 1000-b-pT-— a=5.1 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. a .
Biot .= —— Biot =0.013 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 3.94 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 3.94 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ¢ Bx Bx := 3.94
He utilizado el peso molecular proporcional a la cantidad en tanto por ciento de zumo de

melocoton 18.8% de 180.16 glucosa, 25.5 fructosa de 180.16 y 55.7% de 342.30 de sacarosa y
en la constante se procedid de igual forma, 0.18, 0.26, 0.10 respectivamente.

Peso molecular sacarosa Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.28 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 19.38 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0302m h := 0.0200M

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A $=9526%10 > m’

V= (7T~r2)-h V=5731x 10 ° m°

e 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0526 kg ff .= =  ff =166.23 m



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2

0:= 0 =0.59
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s 0
a:=
g:=e Ot despejando la b obtenemos
b= 0@ b=4567x 10 * 1

t S

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := ~(~Ts + 1.995) Tt=-228  °C
MW
Tt - T2
0:= 0=0.63 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 = O t1 = 996.5 (= — tl = 16.61
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te =2.772 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo T+0
La temperatura media del hielo es: =

2

Tm:
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

kJ
kg°C

Cl == 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 (A. Ibarz pag 345)

k
pl:=916.89 — 0.13071- T  pl =919.247 ~=

m3
El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ - kJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 3~Tm— 5.9399-10 6-Tm2 C2=1.531 o C
gO
3 kg
p2 == 1.59991-10" — 0.31046-Tm p2 = 1.603x 1—
m
Fraccién masica del hielo (X1)
1 - Bx)- -
x1:=UZBOP a0 ke
100

Fraccién masica del carbohidrato (X2)



P

X2 = Bx.—2 X2=2072x 107> ke
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx Cc2 kJ

C3=|1-——|Cl+Bx— C3=1.9888
100 100 kg°C

——————————————————————————————————— call5- - ———---------—-—————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =917.893
P=y Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T (1B o1 (B ) T=046.171 <&
L 100" 100 )" P ' 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

w

C3 _—

o= 1000-b-pT-— a=5.17 ( 2 )

ff m °C
( -3 ) —4._ 2 W
k1l :=12.2196 — 6.2489-10 ~-Tm) + 1.0155-10 -Tm k1l =2.284 _C
mO

. a .
Biot ;= —— Biot = 0.014 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 5.83 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 5.83 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ¢ Bx Bx := 5.83
He utilizado el peso molecular proporcional a la cantidad en tanto por ciento de zumo de

melocoton 18.8% de 180.16 glucosa, 25.5 fructosa de 180.16 y 55.7% de 342.30 de sacarosa y
en la constante se procedid de igual forma, 0.18, 0.26, 0.10 respectivamente.

Peso molecular sacarosa Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.43 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 16.32 s una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:=0.0299 m h := 0.0157m

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A S=8567x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=441x10 ° m

" 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0411 kg ff .= =  ff =194.28 m



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2

0:= 0 =0.59
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s 0
a:=
g:=e Ot despejando la b obtenemos
b= 0@ b=5364x 10 * 1

t S

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := ~(~Ts + 1.995) Tt=-242  °C
MW
Tt - T2
0:= 0=0.64 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 = O t1 = 838.41 (= — tl = 13.97
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 2.347 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo T+0
La temperatura media del hielo es: =

2

Tm:
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

kJ
kg°C

Cl == 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 (A. Ibarz pag 345)

k
pl:=916.89 — 0.13071- T  pl =919.247 ~=

m3
El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ - kJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 3~Tm— 5.9399-10 6-Tm2 C2=1.531 o C
gO
3 kg
p2 == 1.59991-10" — 0.31046-Tm p2 = 1.603x 1—
m
Fraccién masica del hielo (X1)
1 - Bx)- -
x1:=UZBOP o ggsyqg? ke
100

Fraccién masica del carbohidrato (X2)



X2 = Bx.—2— X2=2396% 107> <&

100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx C2 kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=1.9798
100 100 kg°C

——————————————————————————————————— call5- -——————-—--—-—-——————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =932.073
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T = 959.089 —
P ( 100) P (IOOJP P m3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— a=524 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. a .
Biot .= —— Biot =0.012 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 8.76 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 8.76 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ¢ Bx Bx := 8.76
He utilizado el peso molecular proporcional a la cantidad en tanto por ciento de zumo de

melocoton 18.8% de 180.16 glucosa, 25.5 fructosa de 180.16 y 55.7% de 342.30 de sacarosa y
en la constante se procedid de igual forma, 0.18, 0.26, 0.10 respectivamente.

Peso molecular sacarosa Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

100
Ts = Ts =-0.67 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 19.20 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0302m h := 0.0174m

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A $=9.032x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=498x 10 ° m°

e 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0469 kg ff .= = ff =181.17 m



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2

0:= 0=0.6
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s 0
a:=
g:=e Ot despejando la b obtenemos
b= 0@ b=4478x 10 * 1

t S

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := ~(~Ts + 1.995) Tt=-266  °C
MW
Tt - T2
0:= 0=0.64 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 = O t1 = 984.86 (= — tl = 16.41
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 2.786 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo T+0
La temperatura media del hielo es: =

2

Tm:
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

kJ
kg°C

Cl == 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 (A. Ibarz pag 345)

k
pl:=916.89 — 0.13071- T  pl =919.247 ~=

m3
El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ - kJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 3~Tm— 5.9399-10 6-Tm2 C2=1.531 o C
gO
3 kg
p2 == 1.59991-10" — 0.31046-Tm p2 = 1.603x 1—
m
Fraccién masica del hielo (X1)
1 - Bx)- -
x1:=UZBOP y g6agn 1070 ke
100

Fraccién masica del carbohidrato (X2)



X2 = By X2=4.108x 107> <&

100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

B C2 kJ

C3:=[1-—|Cl+Bx— C3=19658
100 100 kg°C

——————————————————————————————————— call5- -——————-—--—-—-——————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =940.719
p v p

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T=979.114 —
P ( 100) P (IOOJP P m3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— a=4.76 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. a .
Biot .= —— Biot =0.011 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Sacarosa a 1.02Bx)
Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Sacarosa a 1.0 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ° Bx Bx:= 1.0
Peso molecular sacarosa Mss = 342.3 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.26

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

Bx(-1)

Kh 100
Ts = Ts = -0.06 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

2:=15 €s una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0303m h:= 0.0155m
= (’7‘(-1’2)~2 + 2-m-r-h S=8719% 10~ 3 m2
Y= (7T~r2)-h V=4471x 10 ° m°
El peso de la muestraes de  p:= 0.0363 kg ff = % ff =195.04 i

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2
T-T2

0:= 0 =0.58




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

B:=¢ bt despejando la b obtenemos
3 1

_ @ b=18x 10 -
t S

b:

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-205  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.63 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
{1 = ‘:C) t1 = 257.45 e t1 = 4.29

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 0.709 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T; 0
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 l:;—fc (A. Ibarz pag 345)
pl:=916.89 —0.13071-T pl :919.2431(—?:;
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

- - KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10° >-Tm - 5.9399-10 *-Tm” C2 = 1.531 e
g
3 kg
p2 = 1.59991-10" — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—
m3
Fraccién masica del hielo (X1)
X1 = m X1=0 kg
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— x2=363x 10+ ke
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =926.077 —
P ( 100) P (100)p P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

3 W
o= 1000-b-pT-— a=17.12 ( 2 )
ff m °C
_ — W
k1l = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. a .
Biot := —— Biot = 0.038 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Sacarosa a 3.392Bx)
Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Sacarosa a 3.39 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ° Bx Bx := 3.39
Peso molecular sacarosa Mss = 342.3 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.26

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

Bx(-1)

Kh 100
Ts = Ts =-0.19 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 15.29 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0301 m h := 0.0166M
= (’7‘(-1’2)~2 + 2-m-r-h S=8832% 10° 3 m2
Y= (7T~r2)-h V=4725%10° m°
El peso de la muestraes de  p:= 0.0392 kg ff = % ff = 186.93 i

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2
T-T2

0:= 0 =0.59




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
-1 = 1
b= 2N sgogx 107 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-219  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.63 c:=0
T-T2 AR
-1 t1
{1 = I:)(C) t1 = 786.63 e t1=13.11

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te =2.179 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T; 0
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 l:;—fc (A. Ibarz pag 345)
pl:=916.89 —0.13071-T pl :919.2431(—?:;
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)
1 —Bx)- _
x1= LZBOP v g3e0x 107t ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=1329% 10> X&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =942.412 —
P ( 100) P (100)p P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— a=15.85 ( 2 )
ff m °C
- - W
k1l = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. a .
Biot := —— Biot = 0.014 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Sacarosa a 5.102Bx)
Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Sacarosa a 5.10 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ° Bx Bx = 5.10
Peso molecular sacarosa Mss = 342.3 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.26

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

Bx(-1)

Kh 100
Ts = Ts =-0.3 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 14.51 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0303m h:= 0.0162M
= (’7‘(-1’2)~2 + 2-m-r-h S=8853x 10” 3 m2
Y= (7T~r2)-h V=4673x10 > m’
El peso de la muestraes de  p:= 0.0371 kg ff = % ff = 189.46 i

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2
T-T2

0:= 0 =0.59




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

B:=¢ bt despejando la b obtenemos
4

- _ |
_ @ b =6.094x 10 -
t S

b:

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-229  °C
MW
Tt — T2
0:= 0 =0.63 c:=0
T-T2 A
-1 tl
{1 = ‘:C) t1 = 746.04 e tl = 12.43

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 2.076 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T; 0
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 l:;—fc (A. Ibarz pag 345)
pl:=916.89 —0.13071-T pl :919.2431(—?:;
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v spyx107 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=1892% 107> k&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T = 954.099 —
P ( 100) P (100)p P 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién o W
o= 1000-b-pT-— o =6.09 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. Qa .
Biot .= —— Biot = 0.014 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Sacarosa a 9°Bx)
Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 25 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Sacarosa a 9 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ° Bx Bx:=9
Peso molecular sacarosa Mss = 342.3 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.26

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

Bx(-1)

Kh 100
Ts = Ts =-0.55 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 13.10 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0305m h:= 0.0162M
= (’7‘(-1’2)~2 + 2-m-r-h S =8949% 10~ 3 m2
Y= (7T~r2)-h V=4734x 10 m’
El peso de la muestraes de  p:= 0.0479 kg ff = % ff = 189.03 i

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2
T-T2

0:= 0 =0.59




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

B:=¢ bt despejando la b obtenemos

- _ |
_ @ b=662x 10 * -
t S

b:

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-255  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.64 c:=0
T-T2 AR
-1 t1
{1 = I:)(C) tl = 672.47 e t1=1121

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.892 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T; 0
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 l:;—fc (A. Ibarz pag 345)
pl:=916.89 —0.13071-T pl :919.2431(—?:;
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)
1 - B . _
x1= LZBOP v seswg0T ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=4311x 10> ke
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



k
C3:=[1-—|Cl+Bx— C3=19647 !
00 kg°C
——————————————————————————————————— call5- - ——————-—--—-—-——————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p 3
== =1.012x 10
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T={1-B5) 01 [ BX 02 T=-980754 &
L 100 )" 100 )° P ' 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— a=6.75 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. a .
Biot := —— Biot = 0.016 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 1.77 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 1.77 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en 2 Bx Bx = 1.77

Peso molecular fructosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.19 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 11.59 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:=0.0298 m h := 0.0178mM

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A S=8913x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=4966x 10 ° m°

e 1

El peso de la muestraes de  p:= 0.0435 kg ff = S ff = 179.47 m
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensionall



CTt-T2

0:= 6 =0.63
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
bee @y Ge7x 107 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt = —2.18 °C
NW
Tt — T2
0:= 0=0.67 c:=0
T-T2 A
-1 tl
tl = 20O t1 = 599.45 (= —
b MW 60

tl1 =9.99

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura

media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.599 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo
La temperatura media del hielo es:

El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ KJ
Cl:= 2.0623 + 6.0769-10 - Tm Cl=2008 ——
kg°C
. kg
pl :=916.89 —0.13071-T  pl =919.24- =
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

k
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xt=LZBYP a0t ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=7699% 10+ ke
100

_T+0
2

Tm:

Tm=-9

(A. Ibarz pag 345)

KJ
kg°C

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T=931.34 —
P ( 100) P (100)p P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— a=692 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. a .
Biot := —— Biot = 0.017 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 2.78 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 2.78 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en 2 Bx Bx := 2.78

Peso molecular fructosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

100
Ts = Ts =-0.3 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 12.53 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:=0.0295m h := 0.0178mM

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A S=8767x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=4866x 10 ° m°

e 1

El peso de la muestraes de  p:= 0.0498 kg ff = S ff =180.16
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensionall



CTt-T2

0:= 6 =0.63
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
be 0@ g2k 107 Y 1
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt = —2.29 °C
NW
Tt — T2
0:= 0=0.67 c:=0
T-T2 A
-1 tl
tl = 20O t1 = 647,61 (= —
b MW 60

tl = 10.79

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura

media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.736 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo
La temperatura media del hielo es:

El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ KJ
Cl:= 2.0623 + 6.0769-10 - Tm Cl=2008 ——
kg°C
. kg
pl :=916.89 —0.13071-T  pl =919.24- =
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

k
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)
x1=UZBYP oy ggeaxiot ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=1384x 107> X8
100

_T+0
2

Tm:

Tm=-9

(A. Ibarz pag 345)

KJ
kg°C

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



X kJ
C3=|1-———|Cl+Bx— (C3=1.9943
00 kg°C
——————————————————————————————————— call5- - ——————-—--—-—-——————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p 3
== =1.023x 10
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =938.243 —
P ( 100) P (100)p P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— a=6.36 ( 2 )
ff m °C
_ — W
k1l = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. a .
Biot := —— Biot = 0.015 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 5.52 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 5.52 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en 2 Bx Bx := 5.52

Peso molecular fructosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.61 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2:= 9.10 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300m h := 0.0178mM

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A $=901x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=5033x 10 ° m°

e 1

El peso de la muestraes de  p:= 0.0412 kg ff = S ff = 179.03 m
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensionall



CTt-T2

0 .= 0 =0.64
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
be 20 _goaix 107 ? 1
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-26 °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.68 c:=0
T-T2 A
-1 tl
tl = 20O t1 = 469.38 (= —
b MW 60

tl =7.82

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura

media del hielo

te:=t2 —tl te =1.277 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo
La temperatura media del hielo es:

El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ KJ
Cl:= 2.0623 + 6.0769-10 - Tm Cl=2008 ——
kg°C
. kg
pl :=916.89 —0.13071-T  pl =919.24- =
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

k
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
E
Fraccién masica del hielo (X1)
x1=UZBOP g0 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=2274x 107> k&
100

_T+0
2

Tm:

Tm=-9

(A. Ibarz pag 345)

KJ
kg°C

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =956.97 —
P ( 100) P (100)p P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— o=23873 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. a .
Biot := —— Biot = 0.021 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 6.86 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 6.86 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en 2 Bx Bx := 6.86

Peso molecular fructosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.77 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 8.49 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300m h := 0.0169M

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A S=884x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=4778x 10 ° m°

e 1

El peso de la muestraes de  p:= 0.0428 kg ff = S ff = 185.01 m
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensionall



CTt-T2

0 .= 0 =0.64
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- - 1
b= U@y g730x 107 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt = —2.76 °C
NW
Tt — T2
0:= 0=0.68 c:=0
T-T2 A
-1 tl
tl = 20O t1 = 437.44 (= —
b MW 60

tl =7.29

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura

media del hielo

te:=t2 —tl te =1.199 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo
La temperatura media del hielo es:

El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ KJ
Cl:= 2.0623 + 6.0769-10 - Tm Cl=2008 ——
kg°C
. kg
pl :=916.89 —0.13071-T  pl =919.24- =
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

k
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xt=UZBYP oy hsegx107 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=2936% 1070 K&
100

_T+0
2

Tm:

Tm=-9

(A. Ibarz pag 345)

KJ
kg°C

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =966.128 —
P ( 100) P (100)p P 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién o W
o= 1000-b-pT-— a=9 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. Qa .
Biot .= —— Biot = 0.021 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 1.09 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 1.09 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx := 1.09
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.11 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 6.59 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300m h := 0.0162m
2
/§V\.— (Tr-r )~2 + 2-m-r-h S=8708% 10~ 3 m2

V= (7T~r2)-h V=458x10 > m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0415 kg ff = S ff =190.12
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0 =063
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
b= 0@ b=1.179% 10" ° -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-211  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.67 c:=0
T-T2 N
-1 tl
(1 .= —0©) {1 = 341 (] = — t1 = 5.68
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 0.907 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

- KJ
Cl:= 20623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 —C (A. Ibarz pag 345)
gO
k
pl:=916.89 —0.13071-T  pl =919.247 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
p2:= 1.59991-10” — 0.31046-Tm p2 = 1.603 X 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)
1 — Bx)- _
xi= LZBOP v 33561070 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=4504% 10"+ ke
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen

P
== =906.026
p v p

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =926.693 —
P ( 100) P (IOOJP P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

Y
C3 —
o= 1000-b-pT-— a=11.51 ( 2 )
ff m °C
- - Y
kl = (2.2196 —6.2489-10 3on) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 —

m°C

Biol = ——  Biot = 0.027 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 3.51 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 3.51 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx := 3.51
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.38 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 7.57 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300m h := 0.0153m
2
/§V\.— (Tr-r )~2 + 2-m-r-h S=8539% 10" 3 m2

V= (7T~r2)-h V=4326x10 ° m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0400 kg ff = S ff =197.39
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0 =063
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

B:=¢ bt despejando la b obtenemos
3

- _ |
_ @ b=1.007x 10 -
t S

b:

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-237 °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.67 c:=0
T-T2 AR
-1 t1
(1 .= —0©) t1 = 391.05 (= — tl = 6.52
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.052 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

- KJ
Cl:= 20623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 —C (A. Ibarz pag 345)
gO
k
pl:=916.89 —0.13071-T  pl =919.247 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

- - KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
p2 == 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
o
Fraccién masica del hielo (X1)
x1= LZBOP v s 107 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2 =1.404x 107> ke
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



X kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— C3=1.9909
00 kg°C

——————————————————————————————————— call- -———————-——--———————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =924.647
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =943.232 —
P ( 100) P (IOOJP P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

W
C3 _—
o= 1000-b-pT-— o =9.58 ( 2 )
ff m °C
- - W
kl:= (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 —

m°C

Biol = ——  Biot = 0.021 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 6.05 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 6.05 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx := 6.05
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.67 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 11.49 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:= 0.0303m h := 0.0203m
2
/§V\.— (Tr-r )~2 + 2-m-r-h S=9633x 10” 3 m2

V= (7T~r2)-h V=5855x 10 ° m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0535 kg ff = S ff = 164.53
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0 =064
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
-1 = 1
b= 206 a96x 1074 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-267 °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.68 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 .= —0©) t1 = 592.39 (] = — t1=9.87
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te =1.617 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

- KJ
Cl:= 20623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 —C (A. Ibarz pag 345)
gO
k
pl:=916.89 —0.13071-T  pl =919.247 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v ogmx107 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=3237x 107> k&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



X kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=1.9788
00 kg°C

——————————————————————————————————— call- -———————-——--———————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =913.74
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T [ 1= 22 14+ [ 22 2 T=960.592 &
P 100" 100)” P ' 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién o W
o= 1000-b-pT-— a=175 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 kl =2.284 —

m°C

Biot = ——  Biot = 0.02 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 7.87 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 7.87 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx := 7.87
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.9 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 8.35 es una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: r:=0.0298 m h := 0.0146m
2
/§V\.— (Tr-r )~2+ 2-m-r-h S =8313x% 10—3 m2

V= (7T~r2)-h V=4073x 10 ° m°

3=

El peso de la muestraes de  p:= 0.0390 kg ff = S ff =204.1
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

g LL=T2 0 =064
T-T2




b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
-1 = 1
e TN g 704k 107 -
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-289  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.69 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 .= —0©) t1 = 429.85 (= — t1=7.16
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te =1.186 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T+0

2

Tm =-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

- KJ
Cl:= 20623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 —C (A. Ibarz pag 345)
gO
k
pl:=916.89 —0.13071-T  pl =919.247 —g3
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
E
Fraccién masica del hielo (X1)
xi= LZBOP v hgr9x 107 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=3069% 10> <&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



X kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— C3=1.9701
00 kg°C

——————————————————————————————————— call- -———————-——--———————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =957.479
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T [ 1= 22 14+ [ 22 2 T=073.031 &
P 100) " 100)° P ' 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién o W
o= 1000-b-pT-— o =8.26 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 kl =2.284 —

m°C

Biot = ——  Biot =0.018 ok
K1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 1.53 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 1.53 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ¢ Bx Bx := 1.53
He utilizado el peso molecular proporcional a la cantidad en tanto por ciento de zumo de

melocoton 18.8% de 180.16 glucosa, 25.5 fructosa de 180.16 y 55.7% de 342.30 de sacarosa y
en la constante se procedid de igual forma, 0.18, 0.26, 0.10 respectivamente.

Peso molecular sacarosa Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.11 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2:= 11 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0300m h := 0.0182m

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A $=9.085x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=5146x 10 ° m°

e 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0405 kg ff:=—= ff=17656



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2

0:= 06 =0.63
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s 0
a:=
g:=e Ot despejando la b obtenemos
b= 0@ b=7.067x 10 * 1

t S

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := ~(~Ts + 1.995) Tt=-2.1 °C
MW
Tt - T2
0:= 0=0.67 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 = O tl = 569.21 (= — t1 = 9.49
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te =1.513 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo T+0
La temperatura media del hielo es: =

2

Tm:
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

kJ
kg°C

Cl == 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 (A. Ibarz pag 345)

k
pl:=916.89 — 0.13071- T  pl =919.247 ~=

m3
El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ - kJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 3~Tm— 5.9399-10 6-Tm2 C2=1.531 o C
gO
3 kg
p2 == 1.59991-10" — 0.31046-Tm p2 = 1.603x 1—
m
Fraccién masica del hielo (X1)
x1:=UZBOP g0t ke
100

Fraccién masica del carbohidrato (X2)



X2 = Bx.—2— X2=6.196x 10+ ke

100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx C2 kJ

C3=|1-—|Cl+Bx— (C3=2.0003
100 100 kg°C

——————————————————————————————————— call5- -——————-—--—-—-——————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =787.03
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T={1-B5) 01+ [ BX 02 T=9297 ke
L 100 )" 100 )° P ' 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W
C3 D
o= 1000-b-pT-— =744 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. a .
Biot .= —— Biot = 0.018 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 3.57 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 3.57 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ¢ Bx Bx := 3.57
He utilizado el peso molecular proporcional a la cantidad en tanto por ciento de zumo de

melocoton 18.8% de 180.16 glucosa, 25.5 fructosa de 180.16 y 55.7% de 342.30 de sacarosa y
en la constante se procedid de igual forma, 0.18, 0.26, 0.10 respectivamente.

Peso molecular sacarosa Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.26 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2:= 14.4 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:= 0.0302m h := 0.0214m

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A $=9791x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=6132x 10 ° m°

e 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0549 kg ff .= =  ff =159.68 m



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2

0:= 06 =0.63
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s 0
a:=
g:=e Ot despejando la b obtenemos
b= 0@ b=5342x 10 * 1

t S

Calculamos el tiempo adimencional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := ~(~Ts + 1.995) Tt=-225  °C
MW
Tt - T2
0:= 0=0.67 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 = O t1 = 744 .46 (= — {1 = 12.41
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.992 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo T+0
La temperatura media del hielo es: =

2

Tm:
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

kJ
kg°C

Cl == 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 (A. Ibarz pag 345)

k
pl:=916.89 — 0.13071- T  pl =919.247 ~=

m3
El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ - kJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 3~Tm— 5.9399-10 6-Tm2 C2=1.531 o C
gO
3 kg
p2 == 1.59991-10" — 0.31046-Tm p2 = 1.603x 1—
m
Fraccién masica del hielo (X1)
1 - Bx)- -
x1:=UZBOP o aiig? ke
100

Fraccién masica del carbohidrato (X2)



P

X2 = Bx.—2 X2=196x 10 > *&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx Cc2 kJ

C3=|1-——|Cl +Bx—— C3=1.9906
100 100 kg°C

——————————————————————————————————— call5- - ———---------—-—————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =895.354
P=y Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T (1B o1 (B ) T=o43642 <&
L 100" 100 )" P ' 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W
C3 _
o= 1000-b-pT-— a=06.28 ( 2 )
ff m °C
( -3 ) —4._ 2 W
kl:=12.2196 — 6.2489-10 ~-Tm) + 1.0155-10 -Tm k1l =2.284 _C
mO
. (63 .
Biot .= —— Biot = 0.017 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 6.56 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 6.56 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ¢ Bx Bx := 6.56
He utilizado el peso molecular proporcional a la cantidad en tanto por ciento de zumo de

melocoton 18.8% de 180.16 glucosa, 25.5 fructosa de 180.16 y 55.7% de 342.30 de sacarosa y
en la constante se procedid de igual forma, 0.18, 0.26, 0.10 respectivamente.

Peso molecular sacarosa Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.49 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 15.46 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:=0.0314m h := 0.0173m

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A S=9.608x 10 > m’

V= (7T~r2)-h V=5359x 10 ° m°

e 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0462 kg ff .= = ff =179.3 m



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2

0:= 0 =0.64
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s 0
a:=
g:=e Ot despejando la b obtenemos
b= 0@ b=4893x 10 * 1

t S

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := ~(~Ts + 1.995) Tt=-248  °C
MW
Tt - T2
0:= 0=0.68 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 = O t1 = 798.06 (= — t1=133
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te =2.159 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo T+0
La temperatura media del hielo es: =

2

Tm:
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

kJ
kg°C

Cl == 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 (A. Ibarz pag 345)

k
pl:=916.89 — 0.13071- T  pl =919.247 ~=

m3
El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ - kJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 3~Tm— 5.9399-10 6-Tm2 C2=1.531 o C
gO
3 kg
p2 == 1.59991-10" — 0.31046-Tm p2 = 1.603x 1—
m
Fraccién masica del hielo (X1)
1 - Bx)- -
x1:=UZBOP o hseex 107 ke
100

Fraccién masica del carbohidrato (X2)



X2 = Bx.—2— X2=3.031x 10 0 &

100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx C2 kJ

C3=|1-——|Cl+Bx— (C3=1.9763
100 100 kg°C

——————————————————————————————————— call5- -——————-—--—-—-——————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =862.158
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =964.078 —
P ( 100) P (IOOJP P m3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W
C3
o= 1000-b-pT-— a=52 ( 2 )
ff m °C
_ — W
kl := (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1l =2.284 _C
mO
. a .
Biot .= —— Biot =0.013 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Melocoton a 8.21 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 30 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Melocoton a 8.21 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860
Deshielo en ¢ Bx Bx := 8.21
He utilizado el peso molecular proporcional a la cantidad en tanto por ciento de zumo de

melocoton 18.8% de 180.16 glucosa, 25.5 fructosa de 180.16 y 55.7% de 342.30 de sacarosa y
en la constante se procedid de igual forma, 0.18, 0.26, 0.10 respectivamente.

Peso molecular sacarosa Mss := 270.47 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.15

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.62 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

t2 := 13.14 es una variable mas para distinguir mas adelante

t = t2-60 segundos

Dimensiones de la muestra: r:=0.0298 m h := 0.0156m

= (’7‘(-1’2)~2 + 2-1-r-h

A S=8501x10 > m’

V= (7T~r2)-h V=4352x 10 ° m°

e 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0416 kg ff:=—= ff=19532



DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2

0:= 0 =0.64
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s 0
a:=
g:=e Ot despejando la b obtenemos
b= 0@ b=5701x 10 * 1

t S

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := ~(~Ts + 1.995) Tt=-262  °C
MW
Tt - T2
0:= 0=0.68 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 = O tl = 677.69 (= — t1=11.29
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.845 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo T+0
La temperatura media del hielo es: =

2

Tm:
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

kJ
kg°C

Cl == 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 (A. Ibarz pag 345)

k
pl:=916.89 — 0.13071- T  pl =919.247 ~=

m3
El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ - kJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 3~Tm— 5.9399-10 6-Tm2 C2=1.531 o C
gO
3 kg
p2 == 1.59991-10" — 0.31046-Tm p2 = 1.603x 1—
m
Fraccién masica del hielo (X1)
1 - Bx)- -
x1:=UZBOP o hg99x 1070 ke
100

Fraccién masica del carbohidrato (X2)



X2 = ]3x.L X2=3415% 10 3 ke

100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx C2 kJ

C3=|1-———|Cl+Bx— C3=1.9685
100 100 kg°C

——————————————————————————————————— call5- -——————-—--—-—-——————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== =955.842
=g Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =975.355 —
P ( 100) P (IOOJP P m3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

W
C3
o= 1000-b-pT-— a=5.6 ( 2 )
ff m °C
_ — W
k1l = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. a .
Biot .= —— Biot =0.013 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Fructosa a 7.6 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

proceso de calculo es el siguiente (Fructosa a 7.6 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx := 6.80
Peso molecular sacarosa Mss = 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.10

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.76 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

2:=8 €s una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: 11 := 0.2243n h:= 0.0138m 12 := 0.1833
= 11-12'h = 1A2-m_ 2-kg_ 1 m2
Si=[(1-h) + (12-h) + (11-12)]-2 V =5.674x% 10_4 m3

S
ff .= —

ff = 164.755

3=

El peso de la muestraes de  p:= 04554 kg

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO




Determinacién del tiempo adimensional

P 0 = 0.55
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s ae O
g:=e Ot despejando la b obtenemos
_ ~In(a) 3 1

b=126x% 10 —
t S

b:

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := ~(~Ts + 1.995) Tt=-275  °C
MW
Tt - T2
0:= 0=0.6 c:=0
T-T2 AR
-1 tl
(1 = O tl = 407.15 (= — tl = 6.79
b MW 60

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te=1.214 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm := T+0
2
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion
_ kJ
Cl1:= 2.0623 + 6.0769-10 3~Tm C1 =2.008 n (A. Ibarz pag 345)
gO

k
pl:=916.89 — 0.13071- T  pl =919.247 ~=

m3
El calor especifico del carbohidrato (C2)

— — kJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 3~Tm— 5.9399-10 6-Tm2 C2=1.531 o C
gO
3 3 kg
p2 == 1.59991-10" — 0.31046-Tm p2 = 1.603x 100 —
m3
Fraccién masica del hielo (X1)
1 — Bx)-
x1:=LZBOP s 006 ke
100

Fraccién masica del carbohidrato (X2)

X2 = Bx-—— X2 = 0.031

100

kg



Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)

Bx Cc2 kJ

C3=|1-——|Cl+Bx—— C3=19752
100 100 g°C

——————————————————————————————————— call5- - ———---------—-—————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== = 802.643
P=y Y

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

T (1B o1 (B ) T=965718 <&
L 100" 100 )" P ' 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1

Comprobacién

C3 _
o= 1000-b-pT-— a=14.58 ( 2 )
ff m °C
( -3 ) -4 2 w
kl:=12.2196 — 6.2489-10 ~-Tm) + 1.0155-10 -Tm k1l =2.284 _C
mO
. (63 .
Biot .= —— Biot = 0.039 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Sacarosa a 7.8 2Bx)
Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo L=-18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Sacarosa a 7.8 2Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx:=7.8
Peso molecular sacarosa Mss := 342.3 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.26

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

Bx(-1)

Kh 100
Ts = Ts =-0.47 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

2:=9 €s una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: 11 := 0.2223 h:=0.0120m 12:=0223 m
/§A:= [(A1-h) + (12-h) + (11-12)]-2 S=0.11 m2
Y=1112h  V=5949x 1074 m’ 1
El peso de la muestraes de  p:= 0.0481 kg ff = % ff = 184.63 m

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensional

Tt -T2
T-T2

0:=

0 =0.54



b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s

=0
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
- — 1
be 20 a6 1071 =
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt=-247  °C
MW
Tt — T2
0:= 0=0.59 c:=0
T-T2 N
-1 tl
= ‘:C) t1 = 458.82 e t1 =7.65

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura
media del hielo

te:=t2 —tl te = 1.353 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del
hielo

La temperatura media del hielo es: Tm = T; 0
Tm=-9
El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion
Cl = 2.0623 + 6.0769-10 >-Tm CI = 2.008 l:;—fc (A. Ibarz pag 345)
pl:=916.89 —0.13071-T pl :919.2431(—?:;
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

_ _ KJ
C2:= 1.5488 + 1.9625-10 °-Tm — 5.9399-10" *-Tm> €2 = 1.531 e
g
3 kg
02 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—2
3
Fraccién masica del hielo (X1)
x1= LZBOP v sorix107 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2=3752% 107> <&
100

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



kJ
C3=[1-—]|Cl+Bx—— C3=19704
00 kg°C
——————————————————————————————————— call5- - ——————-—--—-—-——————-
Calculo de la densidad real (p), relacionando el peso y el volumen
p
== = 80.857
p v p

Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-—/|pl+|—|p2 T =972.553 —
P ( 100) P (100)p . 3
m
En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién o W
o= 1000-b-pT-— a=11.89 ( 2 )
ff m °C
— — W
kl = (2.2196 —6.2489-10 3«Tm) + 1.0155-10 4«Tm2 k1 =2.284 _C
mO
. Qa :
Biot := —— Biot = 0.028 ok

k1-ff



CALCULO DEL TIEMPO DE FUSION (Glucosa a 7.7 °Bx)

Resolucion por analisis de sistemas
concentrados

Variables conocidas determinadas
experimentalmente

Temperatura ambiente de deshielo . T2 := 20 °C
Temperatura inicial de deshielo 4= 18 °C

Temperatura final de deshielo coincide con la temperatura de congelacién definida como la
temperatura de SMFI

El proceso de calculo es el siguiente (Glucosa a 7.7 °Bx)

Kh es la constante crioscopica del agua Kh := 1860

Deshielo en 2 Bx Bx:= 7.7
Peso molecular Glucosa Mss := 180.16 constante de C.S.CHEN  bg2 := 0.18

Ts es la temperatura de congelacion temperatura SMFI

B (D

Ts = 100 Ts =-0.87 Tt:=Ts

Bx Bx
1 ——— —bg2-— |-Mss
100 100

Tiempo de caida de la primera gota determinado experimentalmente

t es el tiempo en caer la primera gota (hallado experimentalmente en min) se pasa de minutos
a segundos

2:=8 €s una variable mas para distinguir mas adelante

t:= t2:60 segundos
Dimensiones de la muestra: 11 := 0.2223m h:=0.0125m 12:= 0.223
&= [(1-h) + (12:h) + (11:12)] S=0.11 m2
My 619751074
1
El peso de la muestraes de  p:= 04852 kg ff = S ff = 177.97 m
v

DETERMINACION DE LA VARIABLE b PARA EL SISTEMA CONCENTRADO

Determinacién del tiempo adimensionall



CTt-T2

0:= 6 =0.55
T-T2
b es la constante de tiempo y su unidad es 1/s _o
B:=¢ bt despejando la b obtenemos
be 20 o4k 1070 1
t s

Calculamos el tiempo adimensional, hallado a la temperatura media a la que se encuentra el
hielo al salir del crioconcentrador (temperatura congelaciéon mas 2 grados aprox.)

Tt := —(=Ts + 1.995) Tt = —2.87 °C
NW
0:= T -T2 0=0.6 c:=0
T-T2 A
-1 tl
tl = 20O t1 = 406.86 (= —
b MW 60

tl = 6.78

Tiempo empleado de pasar la temperatura media del hielo (crioconcentrador) a la temperatura

media del hielo

te:=t2 —tl te =1.219 minutos

Calculo de la temperatura media del hielo para determinar el calor especifico del

hielo
La temperatura media del hielo es:

El calor especifico del hielo (C1) viene dado por la expresion

_ KJ
Cl:= 2.0623 + 6.0769-10 - Tm Cl=2008 ——
kg°C
. kg
pl :=916.89 —0.13071-T  pl =919.24- =
m

El calor especifico del carbohidrato (C2)

C2:= 1.5488 + 1.9625-10" >-Tm — 5.9399-10" *-Tm> C2 = 1.531

k
p2 := 1.59991-10° — 0.31046-Tm p2 = 1.603 x 1—=
3
Fraccién masica del hielo (X1)
x1:= QB0 033 ke
100
Fraccién mésica del carbohidrato (X2)
X2 = Bx—— X2 = 0.037 ke
100

_T+0
2

Tm:

Tm=-9

(A. Ibarz pag 345)

KJ
kg°C

Fraccién masica total del conjunto del hielo mas carbohidrato (X3)



Calculo de la densidad por la fraccién del peso

Bx Bx kg
T=|1-——|pl+|—|p2 T =971.869 —
P ( 100) P (100)p P 3

En general se acepta el sistema de analisis concentrado si Biot es menor
que 0.1
Comprobacién

3 W
o= 1000-b-pT-— o=13.43 ( 2 )
ff m °C
- - W
kl:= (2.2196 —6.2489-10 3on) + 1.0155-10 4«Tm2 kl =2.284 —

m°C

Biot = ——  Biot = 0.033 ok
K1-ff



ANEXO C.

Resultados estadisticos (ANOVA, BARTLETT, TUKEY) tiempos a 20 °C

~ o~ A~ o~

A) Etapa 11, g, s, SMFI 1,5 °Brix; ff 167-194 m™'; SMFI melocotén (s): 1,6 °Brix; ff 171 m™.
B) Etapa 2 f,g,s, SMFI 3,5 °Brix; ff 168-200 m™": SMFI melocoton (s): 3,7 °Brix; ff 171 m™.

C) Etapa 3 f, g, s, SMFI 5,6 °Brix; ff 179-254 m™'; SMFI| melocotén (s): 6,3 °Brix; ff 254 m™.
D) Etapa 4 f, g, s, SMFI 7,9 °Brix; ff 164-204 m™": SMFI melocoton (s): 8,3 °Brix; ff 186 m™.

Parameter

ANOVA
Table Analyzed TIEMPO 20 °C
One-way analysis of
variance
P value 0,4770
P value summary ns
Are means signif. different? No
(P <0.05)
Number of groups 16
F 0,9822
R squared 0,09282
Bartlett's test for equal
variances
Bartlett's statistic (corrected)|10,16
P value 0,8094
P value summary ns
Do the variances differ No
signif. (P < 0.05)
ANOVA Table SS df MS
Treatment (between 12960 15 864.3
columns)
Residual (within columns) 126700 144 880,0
Total 139700 159
(T:‘é‘;‘fg’ :ri';";:t'ﬁ'eest Mean Diff.  |q f‘g_”o'fé‘,f,a”t? Plsummary|95% Cl of diff
HF1 20°C vs HG1 20°C -12,40 1,322  |No ns -58.83 to 34.03
HF1 20°C vs HS1 20°C -21,30 2,271  |No ns -67.73 t0 25.13
HF1 20°C vs HM1 20°C -13,50 1,439 |No ns -59.93 t0 32.93
HF1 20°C vs HF2 20°C 3,400 0,3624 |No ns -43.03 t0 49.83
HF1 20°C vs HG2 20°C 2,200 0,2345 |No ns -44.23 t0 48.63
HF1 20°C vs HS2 20°C 8,200 0,8741 |No ns -38.23 to 54.63
HF1 20°C vs HM2 20°C -11,00 1,173 |No ns -57.43 t0 35.43
HF1 20°C vs HF3 20°C 2,100 0,2239 |No ns -44.33 to 48.53
HF1 20°C vs HG3 20°C -2,200 0,2345 |No ns -48.63 to 44.23
HF1 20°C vs HS3 20°C 10,20 1,087 |No ns -36.23 to 56.63
HF1 20°C vs HM3 20°C 6,100 0,6503 |No ns -40.33 to 52.53
HF1 20°C vs HF4 20°C 0,7000 0,07462|No ns -45.73t047.13
HF1 20°C vs HG4 20°C 10,70 1,141  No ns -35.73 t0 57.13

281




HF1 20°C vs HS4 20°C -0,6000 0,06396 |No ns -47.03 to 45.83
HF1 20°C vs HMV4 20°C 6,600 0,7036 |No ns -39.83 to 53.03
HG1 20°C vs HS1 20°C -8,900 0,9488 |No ns -55.33 to 37.53
HG1 20°C vs HM1 20°C -1,100 0,1173 |No ns -47.53 t0 45.33
HG1 20°C vs HF2 20°C 15,80 1,684 |No ns -30.63 to 62.23
HG1 20°C vs HG2 20°C 14,60 1,556  |No ns -31.83 t0 61.03
HG1 20°C vs HS2 20°C 20,60 2,196  |No ns -25.83 10 67.03
HG1 20°C vs HM2 20°C 1,400 0,1492 |No ns -45.03 to 47.83
HG1 20°C vs HF3 20°C 14,50 1,546 |No ns -31.93 t0 60.93
HG1 20°C vs HG3 20°C 10,20 1,087 |No ns -36.23 to 56.63
HG1 20°C vs HS3 20°C 22,60 2,409 |No ns -23.83 t0 69.03
HG1 20°C vs HM3 20°C 18,50 1,972  No ns -27.93 to 64.93
HG1 20°C vs HF4 20°C 13,10 1,396 |No ns -33.33 to 59.53
HG1 20°C vs HG4 20°C 23,10 2,463 |No ns -23.33 t0 69.53
HG1 20°C vs HS4 20°C 11,80 1,258 |No ns -34.63 to 58.23
HG1 20°C vs HM4 20°C 19,00 2,025 |No ns -27.43 t0 65.43
HS1 20°C vs HM1 20°C 7,800 0,8315 |No ns -38.63 to 54.23
HS1 20°C vs HF2 20°C 24,70 2,633 |No ns -21.73t0 71.13
HS1 20°C vs HG2 20°C 23,50 2,505 |No ns -22.93 t0 69.93
HS1 20°C vs HS2 20°C 29,50 3,145 |No ns -16.93 to 75.93
HS1 20°C vs HM2 20°C 10,30 1,098 |No ns -36.13 to 56.73
HS1 20°C vs HF3 20°C 23,40 2,494 |No ns -23.03 to 69.83
HS1 20°C vs HG3 20°C 19,10 2,036 |No ns -27.33 t0 65.53
HS1 20°C vs HS3 20°C 31,50 3,358 |No ns -14.93 to 77.93
HS1 20°C vs HM3 20°C 27,40 2,921 |No ns -19.03 to 73.83
HS1 20°C vs HF4 20°C 22,00 2,345 |No ns -24.43 t0 68.43
HS1 20°C vs HG4 20°C 32,00 3,411 |No ns -14.43 t0 78.43
HS1 20°C vs HS4 20°C 20,70 2,207 |No ns -25.73t0 67.13
HS1 20°C vs HM4 20°C 27,90 2,974 |No ns -18.53 to 74.33
HM1 20°C vs HF2 20°C 16,90 1,802 |No ns -29.53 t0 63.33
HM1 20°C vs HG2 20°C 15,70 1,674 |No ns -30.73 t0 62.13
HM1 20°C vs HS2 20°C 21,70 2,313  |No ns -24.73 t0 68.13
HM1 20°C vs HM2 20°C 2,500 0,2665 |No ns -43.93 t0 48.93
HM1 20°C vs HF3 20°C 15,60 1,663 |No ns -30.83 to 62.03
HM1 20°C vs HG3 20°C 11,30 1,205 |No ns -35.13 to 57.73
HM1 20°C vs HS3 20°C 23,70 2,526 |No ns -22.73t070.13
HM1 20°C vs HM3 20°C 19,60 2,089 |No ns -26.83 to 66.03
HM1 20°C vs HF4 20°C 14,20 1,514 |No ns -32.23 t0 60.63
HM1 20°C vs HG4 20°C 24,20 2,580 |No ns -22.23t0 70.63
HM1 20°C vs HS4 20°C 12,90 1,375 |No ns -33.53 to 59.33
HM1 20°C vs HM4 20°C 20,10 2,143 |No ns -26.33 to 66.53
HF2 20°C vs HG2 20°C -1,200 0,1279 |No ns -47.63 to 45.23
HF2 20°C vs HS2 20°C 4,800 0,5117 |No ns -41.63 to 51.23
HF2 20°C vs HM2 20°C -14,40 1,535 |No ns -60.83 to 32.03
HF2 20°C vs HF3 20°C -1,300 0,1386 |No ns -47.73 t0 45.13
HF2 20°C vs HG3 20°C -5,600 0,5970 |No ns -52.03 t0 40.83
HF2 20°C vs HS3 20°C 6,800 0,7249 |No ns -39.63 to 53.23
HF2 20°C vs HM3 20°C 2,700 0,2878 |No ns -43.73 t0 49.13
HF2 20°C vs HF4 20°C -2,700 0,2878 |No ns -49.13t0 43.73
HF2 20°C vs HG4 20°C 7,300 0,7782 |No ns -39.13 to 53.73
HF2 20°C vs HS4 20°C -4,000 0,4264 |No ns -50.43 t0 42.43




HF2 20°C vs HMV4 20°C 3,200 0,3411 |No ns -43.23 t0 49.63
HG2 20°C vs HS2 20°C 6,000 0,6396 |No ns -40.43 to 52.43
HG2 20°C vs HM2 20°C -13,20 1,407 |No ns -59.63 to 33.23
HG2 20°C vs HF3 20°C -0,1000 0,01066 |No ns -46.53 t0 46.33
HG2 20°C vs HG3 20°C -4,400 0,4690 |No ns -50.83 to0 42.03
HG2 20°C vs HS3 20°C 8,000 0,8528 |No ns -38.43 to 54.43
HG2 20°C vs HM3 20°C 3,900 0,4157 |No ns -42.53 to 50.33
HG2 20°C vs HF4 20°C -1,500 0,1599 |No ns -47.93 to 44.93
HG2 20°C vs HG4 20°C 8,500 0,9061 |No ns -37.93 to 54.93
HG2 20°C vs HS4 20°C -2,800 0,2985 |No ns -49.23 to 43.63
HG2 20°C vs HV4 20°C 4,400 0,4691 |No ns -42.03 to 50.83
HS2 20°C vs HM2 20°C -19,20 2,047 |No ns -65.63 to 27.23
HS2 20°C vs HF3 20°C -6,100 0,6503 |No ns -52.53 t0 40.33
HS2 20°C vs HG3 20°C -10,40 1,109 |No ns -56.83 to 36.03
HS2 20°C vs HS3 20°C 2,000 0,2132 |No ns -44.43 t0 48.43
HS2 20°C vs HM3 20°C -2,100 0,2239 |No ns -48.53 to 44.33
HS2 20°C vs HF4 20°C -7,500 0,7995 |No ns -53.93 to 38.93
HS2 20°C vs HG4 20°C 2,500 0,2665 |No ns -43.93 to 48.93
HS2 20°C vs HS4 20°C -8,800 0,9381 |No ns -55.23 to 37.63
HS2 20°C vs HM4 20°C -1,600 0,1706 |No ns -48.03 to 44.83
HM2 20°C vs HF3 20°C 13,10 1,396  |No ns -33.33 to 59.53
HM2 20°C vs HG3 20°C 8,800 0,9381 |No ns -37.63 to 55.23
HM2 20°C vs HS3 20°C 21,20 2,260 |No ns -25.23 t0 67.63
HM2 20°C vs HM3 20°C 17,10 1,823 |No ns -29.33 t0 63.53
HM2 20°C vs HF4 20°C 11,70 1,247 No ns -34.73 to0 58.13
HM2 20°C vs HG4 20°C 21,70 2,313  |No ns -24.73 t0 68.13
HM2 20°C vs HS4 20°C 10,40 1,109 |No ns -36.03 to 56.83
HM2 20°C vs HM4 20°C 17,60 1,876 |No ns -28.83 to 64.03
HF3 20°C vs HG3 20°C -4,300 0,4584 |No ns -50.73 t0 42.13
HF3 20°C vs HS3 20°C 8,100 0,8635 |No ns -38.33 to 54.53
HF3 20°C vs HM3 20°C 4,000 0,4264 |No ns -42.43 to 50.43
HF3 20°C vs HF4 20°C -1,400 0,1492 |No ns -47.83 t0 45.03
HF3 20°C vs HG4 20°C 8,600 0,9168 |No ns -37.83 to 55.03
HF3 20°C vs HS4 20°C -2,700 0,2878 |No ns -49.13 t0 43.73
HF3 20°C vs HMV4 20°C 4,500 0,4797 |No ns -41.93 to 50.93
HG3 20°C vs HS3 20°C 12,40 1,322 |No ns -34.03 to 58.83
HG3 20°C vs HM3 20°C 8,300 0,8848 |No ns -38.13 to 54.73
HG3 20°C vs HF4 20°C 2,900 0,3091 |No ns -43.53 t0 49.33
HG3 20°C vs HG4 20°C 12,90 1,375 |No ns -33.53 to 59.33
HG3 20°C vs HS4 20°C 1,600 0,1706 |No ns -44.83 to 48.03
HG3 20°C vs HM4 20°C 8,800 0,9381 |No ns -37.63 to 55.23
HS3 20°C vs HM3 20°C -4,100 0,4371 |No ns -50.53 t0 42.33
HS3 20°C vs HF4 20°C -9,500 1,013  |No ns -55.93 to 36.93
HS3 20°C vs HG4 20°C 0,5000 0,05330|No ns -45.93 to 46.93
HS3 20°C vs HS4 20°C -10,80 1,151 |No ns -57.23 to 35.63
HS3 20°C vs HV4 20°C -3,600 0,3838 |No ns -50.03 to 42.83
HM3 20°C vs HF4 20°C -5,400 0,5757 |No ns -51.83 t0 41.03
HM3 20°C vs HG4 20°C 4,600 0,4904 |No ns -41.83 to 51.03
HM3 20°C vs HS4 20°C -6,700 0,7142 |No ns -53.13t0 39.73
HMS3 20°C vs HM4 20°C 0,5000 0,05330|No ns -45.93 to 46.93
HF4 20°C vs HG4 20°C 10,00 1,066 |No ns -36.43 to 56.43




HF4 20°C vs HS4 20°C -1,300 0,1386 |No ns -47.73 t0 45.13
HF4 20°C vs HMV4 20°C 5,900 0,6290 |No ns -40.53 to 52.33
HG4 20°C vs HS4 20°C -11,30 1,205 |No ns -57.73 t0 35.13
HG4 20°C vs HV4 20°C -4,100 0,4371 |No ns -50.53 t0 42.33
HS4 20°C vs HM4 20°C 7,200 0,7675 |No ns -39.23 to 53.63




Resultados estadisticos (ANOVA, BARTLETT, TUKEY) tiempos a 25 °C

~ o~~~

A) Etapa 1f, g, s, SMFI 1,3 °Brix; ff 177-195 m™'; SMFI melocotén (s): 1,6 °Brix; ff 178 m™.
B) Etapa 2 f,g,s, SMFI 3,2 °Brix; ff 166-188 m™": SMFI melocoton (s): 3,9 °Brix; ff 166 m™.

C) Etapa 31, g, s, SMFI 5,6 °Brix; ff 172-194 m™": SMFI melocoton (s): 5,8 °Brix; ff 194 m™.
D) Etapa 4 f, g, s, SMFI 8,6 °Brix; ff 181-226 m™'; SMFI melocotén (s): 8,8 °Brix; ff 181 m™

Parameter

ANOVA
Table Analyzed TIEMPO 25 °C
One-way analysis of
variance
P value 0,7233
P value summary ns
Are means signif. different? No
(P <0.05)
Number of groups 16
F 0,7564
R squared 0,07304
Bartlett's test for equal
variances
Bartlett's statistic (corrected)|10,17
P value 0,8089
P value summary ns
Do the variances differ No
signif. (P < 0.05)
ANOVA Table SS df MS
Treatment (between 7585 15 505,7
columns)
Residual (within columns) 96270 144 668,5
Total 103900 159
(T:‘é‘ﬁg S Multiple Mean Dif. g Sgnicant? Plsummaryl95% CI of diff
HF1 25°C vs HG1 25°C -0,4000 0,04892|No ns -40.87 to 40.07
HF1 25°C vs HS1 25°C 5,100 0,6237 |No ns -35.37 to 45.57
HF1 25°C vs HM1 25°C -4,800 0,5871 |No ns -45.27 to 35.67
HF1 25°C vs HF2 25°C 2,800 0,3424 |No ns -37.67 t0 43.27
HF1 25°C vs HG2 25°C 1,700 0,2079 |No ns -38.77 to 42.17
HF1 25°C vs HS2 25°C 3,000 0,3669 |No ns -37.47 to 43.47
HF1 25°C vs HM2 25°C -8,100 0,9907 |No ns -48.57 to 32.37
HF1 25°C vs HF3 25°C 4,500 0,5504 |No ns -35.97 to 44.97
HF1 25°C vs HG3 25°C 10,40 1,272  |No ns -30.07 to 50.87
HF1 25°C vs HS3 25°C 8,200 1,003 |No ns -32.27 to 48.67
HF1 25°C vs HM3 25°C 10,80 1,321 |No ns -29.67 to 51.27
HF1 25°C vs HF4 25°C 19,40 2,373 |No ns -21.07 to 59.87
HF1 25°C vs HG4 25°C 14,30 1,749 |No ns -26.17 to 54.77
HF1 25°C vs HS4 25°C 11,90 1,455 |No ns -28.57 to 52.37




HF1 25°C vs HV4 25°C 7,100 0,8684 |No ns -33.37 to 47.57
HG1 25°C vs HS1 25°C 5,500 0,6727 |No ns -34.97 to 45.97
HG1 25°C vs HM1 25°C -4,400 0,5381 |No ns -44.87 to 36.07
HG1 25°C vs HF2 25°C 3,200 0,3914 |No ns -37.27 t0 43.67
HG1 25°C vs HG2 25°C 2,100 0,2568 |No ns -38.37 to 42.57
HG1 25°C vs HS2 25°C 3,400 0,4158 |No ns -37.07 to 43.87
HG1 25°C vs HM2 25°C -7,700 0,9417 |No ns -48.17 to 32.77
HG1 25°C vs HF3 25°C 4,900 0,5993 |No ns -35.57 t0 45.37
HG1 25°C vs HG3 25°C 10,80 1,321 |No ns -29.67 to 51.27
HG1 25°C vs HS3 25°C 8,600 1,052  |No ns -31.87 t0 49.07
HG1 25°C vs HM3 25°C 11,20 1,370 |No ns -29.27 to 51.67
HG1 25°C vs HF4 25°C 19,80 2,422 |No ns -20.67 to 60.27
HG1 25°C vs HG4 25°C 14,70 1,798 |No ns -25.77 to 55.17
HG1 25°C vs HS4 25°C 12,30 1,504 |No ns -28.17 to 52.77
HG1 25°C vs HM4 25°C 7,500 0,9173 |No ns -32.97 t0 47.97
HS1 25°C vs HM1 25°C -9,900 1,211 |No ns -50.37 to 30.57
HS1 25°C vs HF2 25°C -2,300 0,2813 |No ns -42.77 to 38.17
HS1 25°C vs HG2 25°C -3,400 0,4158 |No ns -43.87 to 37.07
HS1 25°C vs HS2 25°C -2,100 0,2568 |No ns -42.57 to 38.37
HS1 25°C vs HM2 25°C -13,20 1,614 |No ns -563.67 to 27.27
HS1 25°C vs HF3 25°C -0,6000 0,07338|No ns -41.07 to 39.87
HS1 25°C vs HG3 25°C 5,300 0,6482 |No ns -35.17 t0 45.77
HS1 25°C vs HS3 25°C 3,100 0,3791 |No ns -37.37 to 43.57
HS1 25°C vs HM3 25°C 5,700 0,6971 |No ns -34.77 to 46.17
HS1 25°C vs HF4 25°C 14,30 1,749 |No ns -26.17 to 54.77
HS1 25°C vs HG4 25°C 9,200 1,125 |No ns -31.27 t0 49.67
HS1 25°C vs HS4 25°C 6,800 0,8317 |No ns -33.67 to 47.27
HS1 25°C vs HM4 25°C 2,000 0,2446 |No ns -38.47 to 42.47
HM1 25°C vs HF2 25°C 7,600 0,9295 |No ns -32.87 to 48.07
HM1 25°C vs HG2 25°C 6,500 0,7950 |No ns -33.97 t0 46.97
HM1 25°C vs HS2 25°C 7,800 0,9540 |No ns -32.67 to 48.27
HM1 25°C vs HM2 25°C -3,300 0,4036 |No ns -43.77 to 37.17
HM1 25°C vs HF3 25°C 9,300 1,137 |No ns -31.17 t0 49.77
HM1 25°C vs HG3 25°C 15,20 1,859 |No ns -25.27 to 55.67
HM1 25°C vs HS3 25°C 13,00 1,590 |No ns -27.47 to 53.47
HM1 25°C vs HM3 25°C 15,60 1,908 |No ns -24.87 to 56.07
HM1 25°C vs HF4 25°C 24,20 2,960 |No ns -16.27 to 64.67
HM1 25°C vs HG4 25°C 19,10 2,336 |No ns -21.37 to 59.57
HM1 25°C vs HS4 25°C 16,70 2,042 |No ns -23.77 to 57.17
HM1 25°C vs HM4 25°C 11,90 1,455 |No ns -28.57 to 52.37
HF2 25°C vs HG2 25°C -1,100 0,1345 |No ns -41.57 to 39.37
HF2 25°C vs HS2 25°C 0,2000 0,02446|No ns -40.27 to 40.67
HF2 25°C vs HM2 25°C -10,90 1,333 |No ns -51.37 to 29.57
HF2 25°C vs HF3 25°C 1,700 0,2079 |No ns -38.77 to 42.17
HF2 25°C vs HG3 25°C 7,600 0,9295 |No ns -32.87 t0 48.07
HF2 25°C vs HS3 25°C 5,400 0,6604 |No ns -35.07 to 45.87
HF2 25°C vs HM3 25°C 8,000 0,9784 |No ns -32.47 to 48.47
HF2 25°C vs HF4 25°C 16,60 2,030 |No ns -23.87 to 57.07
HF2 25°C vs HG4 25°C 11,50 1,406  |No ns -28.97 to 51.97
HF2 25°C vs HS4 25°C 9,100 1,113 |No ns -31.37 t0 49.57
HF2 25°C vs HV4 25°C 4,300 0,5259 |No ns -36.17 to 44.77




HG2 25°C vs HS2 25°C 1,300 0,1590 |No ns -39.17 to 41.77
HG2 25°C vs HM2 25°C -9,800 1,199 |No ns -50.27 to 30.67
HG2 25°C vs HF3 25°C 2,800 0,3424 |No ns -37.67 to 43.27
HG2 25°C vs HG3 25°C 8,700 1,064 |No ns -31.77 10 49.17
HG2 25°C vs HS3 25°C 6,500 0,7950 |No ns -33.97 t0 46.97
HG2 25°C vs HM3 25°C 9,100 1,113 |No ns -31.37 t0 49.57
HG2 25°C vs HF4 25°C 17,70 2,165 |No ns -22.77 t0 58.17
HG2 25°C vs HG4 25°C 12,60 1,541  |No ns -27.87 to 53.07
HG2 25°C vs HS4 25°C 10,20 1,247 |No ns -30.27 to 50.67
HG2 25°C vs HW4 25°C 5,400 0,6604 |No ns -35.07 to 45.87
HS2 25°C vs HM2 25°C -11,10 1,358 |No ns -51.57 t0 29.37
HS2 25°C vs HF3 25°C 1,500 0,1835 |No ns -38.97 to 41.97
HS2 25°C vs HG3 25°C 7,400 0,9050 |No ns -33.07 to 47.87
HS2 25°C vs HS3 25°C 5,200 0,6360 |No ns -35.27 to 45.67
HS2 25°C vs HM3 25°C 7,800 0,9540 |No ns -32.67 to 48.27
HS2 25°C vs HF4 25°C 16,40 2,006 |No ns -24.07 to 56.87
HS2 25°C vs HG4 25°C 11,30 1,382  |No ns -29.17 to 51.77
HS2 25°C vs HS4 25°C 8,900 1,088 |No ns -31.57 t0 49.37
HS2 25°C vs HM4 25°C 4,100 0,5014 |No ns -36.37 to 44.57
HM2 25°C vs HF3 25°C 12,60 1,541 |No ns -27.87 to 53.07
HM2 25°C vs HG3 25°C 18,50 2,263 |No ns -21.97 to 58.97
HM2 25°C vs HS3 25°C 16,30 1,994 |No ns -24.17 to 56.77
HM2 25°C vs HM3 25°C 18,90 2,312 |No ns -21.57 to 59.37
HM2 25°C vs HF4 25°C 27,50 3,363  |No ns -12.97 to 67.97
HM2 25°C vs HG4 25°C 22,40 2,740 |No ns -18.07 to 62.87
HM2 25°C vs HS4 25°C 20,00 2,446  |No ns -20.47 to 60.47
HM2 25°C vs HM4 25°C 15,20 1,859 |No ns -25.27 to 55.67
HF3 25°C vs HG3 25°C 5,900 0,7216 |No ns -34.57 to 46.37
HF3 25°C vs HS3 25°C 3,700 0,4525 |No ns -36.77 to 44.17
HF3 25°C vs HM3 25°C 6,300 0,7705 |No ns -34.17 to 46.77
HF3 25°C vs HF4 25°C 14,90 1,822  |No ns -25.57 to 55.37
HF3 25°C vs HG4 25°C 9,800 1,199 |No ns -30.67 to 50.27
HF3 25°C vs HS4 25°C 7,400 0,9050 |No ns -33.07 to 47.87
HF3 25°C vs HM4 25°C 2,600 0,3180 |No ns -37.87 to0 43.07
HG3 25°C vs HS3 25°C -2,200 0,2691 |No ns -42.67 to 38.27
HG3 25°C vs HM3 25°C 0,4000 0,04892|No ns -40.07 to 40.87
HG3 25°C vs HF4 25°C 9,000 1,101  |No ns -31.47 to0 49.47
HG3 25°C vs HG4 25°C 3,900 0,4770 |No ns -36.57 to 44.37
HG3 25°C vs HS4 25°C 1,500 0,1835 |No ns -38.97 to 41.97
HG3 25°C vs HM4 25°C -3,300 0,4036 |No ns -43.77 to 37.17
HS3 25°C vs HM3 25°C 2,600 0,3180 |No ns -37.87 to 43.07
HS3 25°C vs HF4 25°C 11,20 1,370 |No ns -29.27 to 51.67
HS3 25°C vs HG4 25°C 6,100 0,7461 |No ns -34.37 to 46.57
HS3 25°C vs HS4 25°C 3,700 0,4525 |No ns -36.77 to 44.17
HS3 25°C vs HV4 25°C -1,100 0,1345 |No ns -41.57 to 39.37
HM3 25°C vs HF4 25°C 8,600 1,052  |No ns -31.87 t0 49.07
HM3 25°C vs HG4 25°C 3,500 0,4281 |No ns -36.97 to 43.97
HM3 25°C vs HS4 25°C 1,100 0,1345 |No ns -39.37 to 41.57
HM3 25°C vs HM4 25°C -3,700 0,4525 |No ns -44.17 to 36.77
HF4 25°C vs HG4 25°C -5,100 0,6237 |No ns -45.57 to 35.37
HF4 25°C vs HS4 25°C -7,500 0,9173 |No ns -47.97 to 32.97




HF4 25°C vs HV4 25°C -12,30 1,504 |No ns -52.77 to 28.17
HG4 25°C vs HS4 25°C -2,400 0,2935 |No ns -42.87 to 38.07
HG4 25°C vs HV4 25°C -7,200 0,8806 |No ns -47.67 to 33.27
HS4 25°C vs HM4 25°C -4,800 0,5871 |No ns -45.27 to 35.67




Resultados estadisticos (ANOVA, BARTLETT, TUKEY) tiempos a 30 °C

—~ o~ A~ o~

A) Etapa 11, g, s, SMFI 1,4 °Brix; ff 167-190 m™'; SMFI melocotén (s): 1,5 °Brix; ff 177 m™.
B) Etapa 2 f,g,s, SMFI 3,3 °Brix; ff 172-197 m™": SMFI melocoton (s): 3,6 °Brix; ff 160 m™.

C) Etapa 31, g, s, SMFI 5,7 °Brix; ff 179-200 m™": SMFI melocoton (s): 6,6 °Brix; ff 179 m™.
D) Etapa 4 f, g, s, SMFI 7,8 °Brix; ff 172-204 m™; SMFI melocotén (s): 8,2 °Brix; ff 195 m™

Parameter

ANOVA
Table Analyzed TIEMPO 30 °C
One-way analysis of
variance
P value 0,9600
P value summary ns
Are means signif. different? No
(P <0.05)
Number of groups 16
F 0,4516
R squared 0,04493
Bartlett's test for equal
variances
Bartlett's statistic (corrected) (7,636
P value 0,9375
P value summary ns
Do the variances differ No
signif. (P <0.05)
ANOVA Table SS df MS
Treatment (between 3568 15 237.9
columns)
Residual (within columns) 75850 144 526,7
Total 79420 159
-(Ech)krr?g:riI;/Ing]tl'Fr):eest Mean Diff. q Elg-n(;fslgant? P Summary|95% CI of diff
HF1 30°C vs HG1 30°C -0,8000 0,1102 |No ns -36.72 t0 35.12
HF1 30°C vs HS1 30°C -5,600 0,7716 |No ns -41.52 to 30.32
HF1 30°C vs HM1 30°C -1,700 0,2342 |No ns -37.62 to 34.22
HF1 30°C vs HF2 30°C 0,6000 0,08267|No ns -35.32 to 36.52
HF1 30°C vs HG2 30°C 5,600 0,7716 |No ns -30.32 to 41.52
HF1 30°C vs HS2 30°C 1,300 0,1791 |No ns -34.62 to 37.22
HF1 30°C vs HM2 30°C -2,200 0,3031 |No ns -38.12 t0 33.72
HF1 30°C vs HF3 30°C 6,400 0,8818 |No ns -29.52 10 42.32
HF1 30°C vs HG3 30°C 5,400 0,7441 |No ns -30.52 t0 41.32
HF1 30°C vs HS3 30°C 5,500 0,7578 |No ns -30.42 to 41.42
HF1 30°C vs HM3 30°C 7,300 1,006 |No ns -28.62 t0 43.22
HF1 30°C vs HF4 30°C 4,800 0,6614 |No ns -31.12t040.72
HF1 30°C vs HG4 30°C 12,60 1,736  |No ns -23.32 t0 48.52
HF1 30°C vs HS4 30°C 6,000 0,8267 |No ns -29.92 to 41.92




HF1 30°C vs HV4 30°C 10,20 1,405 |No ns -25.72t0 46.12
HG1 30°C vs HS1 30°C -4,800 0,6614 |No ns -40.72 to 31.12
HG1 30°C vs HM1 30°C -0,9000 0,1240 |No ns -36.82 to 35.02
HG1 30°C vs HF2 30°C 1,400 0,1929 |No ns -34.52 to 37.32
HG1 30°C vs HG2 30°C 6,400 0,8818 |No ns -29.52 10 42.32
HG1 30°C vs HS2 30°C 2,100 0,2894 |No ns -33.82 to 38.02
HG1 30°C vs HM2 30°C -1,400 0,1929 |No ns -37.32 to 34.52
HG1 30°C vs HF3 30°C 7,200 0,9921 |No ns -28.72 10 43.12
HG1 30°C vs HG3 30°C 6,200 0,8543 |No ns -29.72 10 42.12
HG1 30°C vs HS3 30°C 6,300 0,8681 |No ns -29.62 to 42.22
HG1 30°C vs HM3 30°C 8,100 1,116 |No ns -27.82 to 44.02
HG1 30°C vs HF4 30°C 5,600 0,7716 |No ns -30.32 to 41.52
HG1 30°C vs HG4 30°C 13,40 1,846 |No ns -22.52 t0 49.32
HG1 30°C vs HS4 30°C 6,800 0,9370 |No ns -29.12t042.72
HG1 30°C vs HM4 30°C 11,00 1,516 |No ns -24.92 10 46.92
HS1 30°C vs HM1 30°C 3,900 0,5374 |No ns -32.02 to 39.82
HS1 30°C vs HF2 30°C 6,200 0,8543 |No ns -29.72t042.12
HS1 30°C vs HG2 30°C 11,20 1,543 |No ns -24.72t047.12
HS1 30°C vs HS2 30°C 6,900 0,9507 |No ns -29.02 to 42.82
HS1 30°C vs HM2 30°C 3,400 0,4685 |No ns -32.52 to 39.32
HS1 30°C vs HF3 30°C 12,00 1,653 |No ns -23.92 t0 47.92
HS1 30°C vs HG3 30°C 11,00 1,516 |No ns -24.92 to 46.92
HS1 30°C vs HS3 30°C 11,10 1,529 |No ns -24.82 t0 47.02
HS1 30°C vs HM3 30°C 12,90 1,777 |No ns -23.02 to 48.82
HS1 30°C vs HF4 30°C 10,40 1,433 |No ns -25.52 t0 46.32
HS1 30°C vs HG4 30°C 18,20 2,508 |No ns -17.72t0 54.12
HS1 30°C vs HS4 30°C 11,60 1,598 |No ns -24.32 t0 47.52
HS1 30°C vs HM4 30°C 15,80 2,177 |No ns -20.12t0 51.72
HM1 30°C vs HF2 30°C 2,300 0,3169 |No ns -33.62 to 38.22
HM1 30°C vs HG2 30°C 7,300 1,006  |No ns -28.62 to 43.22
HM1 30°C vs HS2 30°C 3,000 0,4134 |No ns -32.92 to 38.92
HM1 30°C vs HM2 30°C -0,5000 0,06889|No ns -36.42 to 35.42
HM1 30°C vs HF3 30°C 8,100 1,116 |No ns -27.82 to 44.02
HM1 30°C vs HG3 30°C 7,100 0,9783 |No ns -28.82 t0 43.02
HM1 30°C vs HS3 30°C 7,200 0,9921 |No ns -28.72t043.12
HM1 30°C vs HM3 30°C 9,000 1,240  |No ns -26.92 to 44.92
HM1 30°C vs HF4 30°C 6,500 0,8956 |No ns -29.42 t0 42.42
HM1 30°C vs HG4 30°C 14,30 1,970 |No ns -21.62 to 50.22
HM1 30°C vs HS4 30°C 7,700 1,061 |No ns -28.22 t0 43.62
HM1 30°C vs HV4 30°C 11,90 1,640 |No ns -24.02 to 47.82
HF2 30°C vs HG2 30°C 5,000 0,6889 |No ns -30.92 to 40.92
HF2 30°C vs HS2 30°C 0,7000 0,09645|No ns -35.22 to 36.62
HF2 30°C vs HM2 30°C -2,800 0,3858 |No ns -38.72 t0 33.12
HF2 30°C vs HF3 30°C 5,800 0,7992 |No ns -30.12t0 41.72
HF2 30°C vs HG3 30°C 4,800 0,6614 |No ns -31.12t040.72
HF2 30°C vs HS3 30°C 4,900 0,6752 |No ns -31.02 to 40.82
HF2 30°C vs HM3 30°C 6,700 0,9232 |No ns -29.22 t0 42.62
HF2 30°C vs HF4 30°C 4,200 0,5787 |No ns -31.72t040.12
HF2 30°C vs HG4 30°C 12,00 1,653 |No ns -23.92 t0 47.92
HF2 30°C vs HS4 30°C 5,400 0,7441 |No ns -30.52 to 41.32
HF2 30°C vs HV4 30°C 9,600 1,323  |No ns -26.32 to 45.52




HG2 30°C vs HS2 30°C -4,300 0,5925 |No ns -40.22 to 31.62
HG2 30°C vs HM2 30°C -7,800 1,075 |No ns -43.72 t0 28.12
HG2 30°C vs HF3 30°C 0,8000 0,1102 |No ns -35.12 t0 36.72
HG2 30°C vs HG3 30°C -0,2000 0,02756|No ns -36.12 t0 35.72
HG2 30°C vs HS3 30°C -0,1000 0,01378|No ns -36.02 to 35.82
HG2 30°C vs HM3 30°C 1,700 0,2342 |No ns -34.22 to 37.62
HG2 30°C vs HF4 30°C -0,8000 0,1102 |No ns -36.72 t0 35.12
HG2 30°C vs HG4 30°C 7,000 0,9645 |No ns -28.92 10 42.92
HG2 30°C vs HS4 30°C 0,4000 0,05512|No ns -35.52 to 36.32
HG2 30°C vs HM4 30°C 4,600 0,6338 |No ns -31.32 to 40.52
HS2 30°C vs HM2 30°C -3,500 0,4823 |No ns -39.42 to 32.42
HS2 30°C vs HF3 30°C 5,100 0,7027 |No ns -30.82 to 41.02
HS2 30°C vs HG3 30°C 4,100 0,5649 |No ns -31.82 to 40.02
HS2 30°C vs HS3 30°C 4,200 0,5787 |No ns -31.72t0 40.12
HS2 30°C vs HM3 30°C 6,000 0,8267 |No ns -29.92 t0 41.92
HS2 30°C vs HF4 30°C 3,500 0,4823 |No ns -32.42 to 39.42
HS2 30°C vs HG4 30°C 11,30 1,557 |No ns -24.62 t0 47.22
HS2 30°C vs HS4 30°C 4,700 0,6476 |No ns -31.22 to 40.62
HS2 30°C vs HM4 30°C 8,900 1,226 |No ns -27.02 to 44.82
HM2 30°C vs HF3 30°C 8,600 1,185 |No ns -27.32 to 44.52
HM2 30°C vs HG3 30°C 7,600 1,047  |No ns -28.32 t0 43.52
HM2 30°C vs HS3 30°C 7,700 1,061 |No ns -28.22 t0 43.62
HM2 30°C vs HM3 30°C 9,500 1,309 |No ns -26.42 to0 45.42
HM2 30°C vs HF4 30°C 7,000 0,9645 |No ns -28.92 t0 42.92
HM2 30°C vs HG4 30°C 14,80 2,039 |No ns -21.12t0 50.72
HM2 30°C vs HS4 30°C 8,200 1,130 |No ns -27.72t044.12
HM2 30°C vs HM4 30°C 12,40 1,709  |No ns -23.52 t0 48.32
HF3 30°C vs HG3 30°C -1,000 0,1378 |No ns -36.92 to 34.92
HF3 30°C vs HS3 30°C -0,9000 0,1240 |No ns -36.82 to 35.02
HF3 30°C vs HM3 30°C 0,9000 0,1240 |No ns -35.02 to 36.82
HF3 30°C vs HF4 30°C -1,600 0,2205 |No ns -37.52 to 34.32
HF3 30°C vs HG4 30°C 6,200 0,8543 |No ns -29.72t042.12
HF3 30°C vs HS4 30°C -0,4000 0,05512|No ns -36.32 to 35.52
HF3 30°C vs HM4 30°C 3,800 0,5236 |No ns -32.12t0 39.72
HG3 30°C vs HS3 30°C 0,1000 0,01378|No ns -35.82 to 36.02
HG3 30°C vs HM3 30°C 1,900 0,2618 |No ns -34.02 to 37.82
HG3 30°C vs HF4 30°C -0,6000 0,08267|No ns -36.52 to 35.32
HG3 30°C vs HG4 30°C 7,200 0,9921 |No ns -28.72t043.12
HG3 30°C vs HS4 30°C 0,6000 0,08267|No ns -35.32 to 36.52
HG3 30°C vs HM4 30°C 4,800 0,6614 |No ns -31.12t0 40.72
HS3 30°C vs HM3 30°C 1,800 0,2480 |No ns -34.12t0 37.72
HS3 30°C vs HF4 30°C -0,7000 0,09645|No ns -36.62 to 35.22
HS3 30°C vs HG4 30°C 7,100 0,9783 |No ns -28.82 t0 43.02
HS3 30°C vs HS4 30°C 0,5000 0,06889|No ns -35.42 to 36.42
HS3 30°C vs HM4 30°C 4,700 0,6476 |No ns -31.22 t0 40.62
HM3 30°C vs HF4 30°C -2,500 0,3445 |No ns -38.42 to 33.42
HM3 30°C vs HG4 30°C 5,300 0,7303 |No ns -30.62 to 41.22
HM3 30°C vs HS4 30°C -1,300 0,1791 |No ns -37.22 to 34.62
HM3 30°C vs HM4 30°C 2,900 0,3996 |No ns -33.02 to 38.82
HF4 30°C vs HG4 30°C 7,800 1,075 |No ns -28.12t043.72
HF4 30°C vs HS4 30°C 1,200 0,1653 |No ns -34.72 t0 37.12




HF4 30°C vs HV4 30°C 5,400 0,7441 |No ns -30.52 to 41.32
HG4 30°C vs HS4 30°C -6,600 0,9094 |No ns -42.52 to 29.32
HG4 30°C vs HM4 30°C -2,400 0,3307 |No ns -38.32 to 33.52
HS4 30°C vs HM4 30°C 4,200 0,5787 |No ns -31.72 10 40.12




Resultados estadisticos (ANOVA, BARTLETT, TUKEY) indice de concentracion a 20 °C

~ o~ A~ o~

A) Etapa 11, g, s, SMFI 1,5 °Brix; ff 167-194 m™'; SMFI melocotén (s): 1,6 °Brix; ff 171 m™.
B) Etapa 2 f,g,s, SMFI 3,5 °Brix; ff 168-200 m™": SMFI melocoton (s): 3,7 °Brix; ff 171 m™.

C) Etapa 3 f, g, s, SMFI 5,6 °Brix; ff 179-254 m™; SMFI melocotdn (s): 6,3 °Brix; ff 254 m™.
D) Etapa 4 f, g, s, SMFI 7,9 °Brix; ff 164-204 m™; SMFI melocotén (s): 8,3 °Brix; ff 186 m™.

Parameter

ANOVA
Table Analyzed INDICE 20°C
One-way analysis of
variance
P value 1,0000
P value summary ns
Are means signif. different? No
(P <0.05)
Number of groups 16
F 0,0009105
R squared 0,00009483
Bartlett's test for equal
variances
Bartlett's statistic (corrected) 4,144
P value 0,9972
P value summary ns
Do the variances differ No
signif. (P < 0.05)
ANOVA Table SS df MS
Treatment (between 0,01100 15 [0,0007333
columns)
Residual (within columns) [116,0 144 0,8054
Total 116,0 159
Egﬁg:ri?;!tl'ﬂaest Mean Diff. q flg-n(;fsl??ant? P Summary|95% CI of diff
HF1 20°C vs HG1 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 t0 1.385
HF1 20°C vs HS1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HM1 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415t0 1.395
HF1 20°C vs HF1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HF2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425t0 1.385
HF1 20°C vs HF3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HF4 20°C -0,01000 0,03524 |No ns -1.415 10 1.395
HF1 20°C vs HG1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HG2 20°C -0,02000 0,07047 No ns -1.425 to 1.385
HF1 20°C vs HG3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HG4 20°C -0,01000 0,03524 |No ns -1.415t0 1.395
HF1 20°C vs HS1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HS2 20°C -0,02000 0,07047 |No ns -1.425 to0 1.385
HF1 20°C vs HS3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405




HF1 20°C vs HS4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 to 1.395
HG1 20°C vs HS1 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 to 1.425
HG1 20°C vs HM1 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HG1 20°C vs HF1 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 10 1.425
HG1 20°C vs HF2 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HG1 20°C vs HF3 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 t0 1.425
HG1 20°C vs HF4 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395 10 1.415
HG1 20°C vs HG1 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 t0 1.425
HG1 20°C vs HG2 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HG1 20°C vs HG3 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385t0 1.425
HG1 20°C vs HG4 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HG1 20°C vs HS1 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 to 1.425
HG1 20°C vs HS2 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HG1 20°C vs HS3 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 to 1.425
HG1 20°C vs HS4 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.3951t0 1.415
HS1 20°C vs HM1 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415to 1.395
HS1 20°C vs HF1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HS1 20°C vs HF2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 to 1.385
HS1 20°C vs HF3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HS1 20°C vs HF4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 to 1.395
HS1 20°C vs HG1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HS1 20°C vs HG2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 to 1.385
HS1 20°C vs HG3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HS1 20°C vs HG4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 to 1.395
HS1 20°C vs HS1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HS1 20°C vs HS2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 to 1.385
HS1 20°C vs HS3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HS1 20°C vs HS4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415to 1.395
HM1 20°C vs HF1 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HM1 20°C vs HF2 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 to 1.395
HM1 20°C vs HF3 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HM1 20°C vs HF4 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HM1 20°C vs HG1 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HM1 20°C vs HG2 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 t0 1.395
HM1 20°C vs HG3 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HM1 20°C vs HG4 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HM1 20°C vs HS1 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HM1 20°C vs HS2 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 to 1.395
HM1 20°C vs HS3 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HM1 20°C vs HS4 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HF2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 to 1.385
HF1 20°C vs HF3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HF4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 to 1.395
HF1 20°C vs HG1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HG2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 to 1.385
HF1 20°C vs HG3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HG4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 to 1.395
HF1 20°C vs HS1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HS2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 to 1.385
HF1 20°C vs HS3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF1 20°C vs HS4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415t0 1.395




HF2 20°C vs HF3 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 to 1.425
HF2 20°C vs HF4 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HF2 20°C vs HG1 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 to 1.425
HF2 20°C vs HG2 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF2 20°C vs HG3 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 10 1.425
HF2 20°C vs HG4 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395 10 1.415
HF2 20°C vs HS1 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 t0 1.425
HF2 20°C vs HS2 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF2 20°C vs HS3 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 t0 1.425
HF2 20°C vs HS4 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HF3 20°C vs HF4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 to 1.395
HF3 20°C vs HG1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF3 20°C vs HG2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 to 1.385
HF3 20°C vs HG3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF3 20°C vs HG4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 10 1.395
HF3 20°C vs HS1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF3 20°C vs HS2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 10 1.385
HF3 20°C vs HS3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF3 20°C vs HS4 20°C -0,01000 0,03524 |No ns -1.415 10 1.395
HF4 20°C vs HG1 20°C 0,01000 0,03524 |No ns -1.395 10 1.415
HF4 20°C vs HG2 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 t0 1.395
HF4 20°C vs HG3 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HF4 20°C vs HG4 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HF4 20°C vs HS1 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HF4 20°C vs HS2 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 to 1.395
HF4 20°C vs HS3 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HF4 20°C vs HS4 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HG1 20°C vs HG2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 10 1.385
HG1 20°C vs HG3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HG1 20°C vs HG4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 10 1.395
HG1 20°C vs HS1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HG1 20°C vs HS2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 to 1.385
HG1 20°C vs HS3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HG1 20°C vs HS4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 t0 1.395
HG2 20°C vs HG3 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 to 1.425
HG2 20°C vs HG4 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HG2 20°C vs HS1 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 to 1.425
HG2 20°C vs HS2 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HG2 20°C vs HS3 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 10 1.425
HG2 20°C vs HS4 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395 10 1.415
HG3 20°C vs HG4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 10 1.395
HG3 20°C vs HS1 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HG3 20°C vs HS2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 to 1.385
HG3 20°C vs HS3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HG3 20°C vs HS4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 t0 1.395
HG4 20°C vs HS1 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HG4 20°C vs HS2 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 to 1.395
HG4 20°C vs HS3 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HG4 20°C vs HS4 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405
HS1 20°C vs HS2 20°C -0,02000 0,07047|No ns -1.425 to 1.385
HS1 20°C vs HS3 20°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.405 to 1.405




HS1 20°C vs HS4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 to 1.395
HS2 20°C vs HS3 20°C 0,02000 0,07047|No ns -1.385 to 1.425
HS2 20°C vs HS4 20°C 0,01000 0,03524|No ns -1.395t0 1.415
HS3 20°C vs HS4 20°C -0,01000 0,03524|No ns -1.415 10 1.395




Resultados estadisticos (ANOVA, BARTLETT, TUKEY) indice de concentracion a 25

°C

(
(
(
(

A) Etapa 11, g, s, SMFI 1,3 °Brix; ff 177-195 m™'; SMFI melocotén (s): 1,6 °Brix; ff 178 m™.
B) Etapa 2 f,g,s, SMFI 3,2 °Brix; ff 166-188 m™; SMFI melocotén (s): 3,9 °Brix; ff 166 m™.

C) Etapa 31, g, s, SMFI 5,6 °Brix; ff 172-194 m™": SMFI melocoton (s): 5,8 °Brix; ff 194 m™.
D) Etapa 4 f, g, s, SMFI 8,6 °Brix; ff 181-226 m™'; SMFI melocotén (s): 8,8 °Brix; ff 181 m™

Parameter

ANOVAINDICE
Table Analyzed 25 oC
One-way analysis of
variance
P value 1,0000
P value summary ns
Are means signif. different? No
(P <0.05)
Number of groups 16
F 0,002390
R squared 0,0002489
Bartlett's test for equal
variances
Bartlett's statistic (corrected)|0,7014
P value 1,0000
P value summary ns
Do the variances differ No
signif. (P < 0.05)
ANOVA Table SS df MS
Treatment (between 0,03194 15 0,002129
columns)
Residual (within columns)  [128,3 144 0,8907
Total 128,3 159
Egﬁg:ri?;!tl'ﬂaest Mean Diff. q flg-n(;fsl??ant? P Summary|95% CI of diff
HF1 25°C vs HG1 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 t0 1.477
HF1 25°C vs HS1 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HF1 25°C vs HM1 25°C 0,02000 0,06701|No ns -1.457 to 1.497
HF1 25°C vs HF2 25°C 0,03000 0,1005 |No ns -1.447 to 1.507
HF1 25°C vs HG2 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HF1 25°C vs HS2 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HF1 25°C vs HM2 25°C 0,02000 0,06701|No ns -1.457 t0 1.497
HF1 25°C vs HF3 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HF1 25°C vs HG3 25°C 0,02000 0,06701|No ns -1.457 t0 1.497
HF1 25°C vs HS3 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 t0 1.477
HF1 25°C vs HM3 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 t0 1.477
HF1 25°C vs HF4 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477




HF1 25°C vs HG4 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HF1 25°C vs HS4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HF1 25°C vs HM4 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HG1 25°C vs HS1 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HG1 25°C vs HM1 25°C 0,02000 0,06701|No ns -1.457 t0 1.497
HG1 25°C vs HF2 25°C 0,03000 0,1005 |No ns -1.447 to 1.507
HG1 25°C vs HG2 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HG1 25°C vs HS2 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HG1 25°C vs HM2 25°C 0,02000 0,06701|No ns -1.457 to 1.497
HG1 25°C vs HF3 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HG1 25°C vs HG3 25°C 0,02000 0,06701|No ns -1.457 to 1.497
HG1 25°C vs HS3 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HG1 25°C vs HM3 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HG1 25°C vs HF4 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HG1 25°C vs HG4 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 t0 1.477
HG1 25°C vs HS4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HG1 25°C vs HM4 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HS1 25°C vs HM1 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HS1 25°C vs HF2 25°C 0,02000 0,06701|No ns -1.457 to 1.497
HS1 25°C vs HG2 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HS1 25°C vs HS2 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HS1 25°C vs HM2 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HS1 25°C vs HF3 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HS1 25°C vs HG3 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HS1 25°C vs HS3 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HS1 25°C vs HM3 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HS1 25°C vs HF4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HS1 25°C vs HG4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HS1 25°C vs HS4 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HS1 25°C vs HM4 25°C -0,04000 0,1340 |No ns -1.517 t0 1.437
HM1 25°C vs HF2 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HM1 25°C vs HG2 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HM1 25°C vs HS2 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HM1 25°C vs HM2 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HM1 25°C vs HF3 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HM1 25°C vs HG3 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HM1 25°C vs HS3 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HM1 25°C vs HM3 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HM1 25°C vs HF4 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HM1 25°C vs HG4 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HM1 25°C vs HS4 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HM1 25°C vs HM4 25°C -0,05000 0,1675 |No ns -1.527 to 1.427
HF2 25°C vs HG2 25°C -0,04000 0,1340 |No ns -1.517 t0 1.437
HF2 25°C vs HS2 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HF2 25°C vs HM2 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HF2 25°C vs HF3 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HF2 25°C vs HG3 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HF2 25°C vs HS3 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HF2 25°C vs HM3 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HF2 25°C vs HF4 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HF2 25°C vs HG4 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447




HF2 25°C vs HS4 25°C -0,04000 0,1340 |No ns -1.517 t0 1.437
HF2 25°C vs HV4 25°C -0,06000 0,2010 |No ns -1.537 to 1.417
HG2 25°C vs HS2 25°C 0,02000 0,06701|No ns -1.457 to 1.497
HG2 25°C vs HM2 25°C 0,03000 0,1005 |No ns -1.447 to 1.507
HG2 25°C vs HF3 25°C 0,02000 0,06701|No ns -1.457 t0 1.497
HG2 25°C vs HG3 25°C 0,03000 0,1005 |No ns -1.447 to 1.507
HG2 25°C vs HS3 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HG2 25°C vs HM3 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HG2 25°C vs HF4 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HG2 25°C vs HG4 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HG2 25°C vs HS4 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HG2 25°C vs HV4 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HS2 25°C vs HM2 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HS2 25°C vs HF3 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HS2 25°C vs HG3 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HS2 25°C vs HS3 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HS2 25°C vs HM3 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HS2 25°C vs HF4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HS2 25°C vs HG4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HS2 25°C vs HS4 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HS2 25°C vs HV4 25°C -0,04000 0,1340 |No ns -1.517 t0 1.437
HM2 25°C vs HF3 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HM2 25°C vs HG3 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HM2 25°C vs HS3 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HM2 25°C vs HM3 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HM2 25°C vs HF4 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HM2 25°C vs HG4 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HM2 25°C vs HS4 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HM2 25°C vs HM4 25°C -0,05000 0,1675 |No ns -1.527 to 1.427
HF3 25°C vs HG3 25°C 0,01000 0,03351|No ns -1.467 to 1.487
HF3 25°C vs HS3 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HF3 25°C vs HM3 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HF3 25°C vs HF4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HF3 25°C vs HG4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HF3 25°C vs HS4 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HF3 25°C vs HM4 25°C -0,04000 0,1340 |No ns -1.517 t0 1.437
HG3 25°C vs HS3 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HG3 25°C vs HM3 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HG3 25°C vs HF4 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HG3 25°C vs HG4 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457
HG3 25°C vs HS4 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HG3 25°C vs HM4 25°C -0,05000 0,1675 |No ns -1.527 to 1.427
HS3 25°C vs HM3 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HS3 25°C vs HF4 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HS3 25°C vs HG4 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HS3 25°C vs HS4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HS3 25°C vs HV4 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HM3 25°C vs HF4 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HM3 25°C vs HG4 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477t0 1.477
HM3 25°C vs HS4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HM3 25°C vs HM4 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447




HF4 25°C vs HG4 25°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.477 to 1.477
HF4 25°C vs HS4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HF4 25°C vs HM4 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HG4 25°C vs HS4 25°C -0,01000 0,03351|No ns -1.487 to 1.467
HG4 25°C vs HM4 25°C -0,03000 0,1005 |No ns -1.507 to 1.447
HS4 25°C vs HM4 25°C -0,02000 0,06701|No ns -1.497 to 1.457




Resultados estadisticos (ANOVA, BARTLETT, TUKEY) indice de concentracion a 30

°C

(
(
(
(

A) Etapa 11, g, s, SMFI 1,4 °Brix; ff 167-190 m™'; SMFI melocotén (s): 1,5 °Brix; ff 177 m™.
B) Etapa 2 f,g,s, SMFI 3,3 °Brix; ff 172-197 m™; SMFI melocotén (s): 3,6 °Brix; ff 160 m™.

C) Etapa 31, g, s, SMFI 5,7 °Brix; ff 179-200 m™": SMFI melocoton (s): 6,6 °Brix; ff 179 m™.
D) Etapa 4 f, g, s, SMFI 7,8 °Brix; ff 172-204 m™'; SMFI melocotén (s): 8,2 °Brix; ff 195 m™

Parameter

ANOVAINDICE
Table Analyzed 30 °C
One-way analysis of
variance
P value 1,0000
P value summary ns
Are means signif. different? No
(P <0.05)
Number of groups 16
F 0,001894
R squared 0,0001972
Bartlett's test for equal
variances
Bartlett's statistic (corrected) 2,587
P value 0,9998
P value summary ns
Do the variances differ No
signif. (P < 0.05)
ANOVA Table SS df MS
Treatment (between 0,02175 15 0,001450
columns)
Residual (within columns) [110,3 144 0,7658
Total 110,3 159
Egﬁg:ri?;!tl'ﬂaest Mean Diff. q flg-n(;fsl??ant? P Summary|95% CI of diff
HF1 30°C vs HG1 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HF1 30°C vs HS1 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HF1 30°C vs HM1 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HF1 30°C vs HF2 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HF1 30°C vs HG2 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HF1 30°C vs HS2 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HF1 30°C vs HM2 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370t0 1.370
HF1 30°C vs HF3 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HF1 30°C vs HG3 30°C -0,02000 0,07227|No ns -1.390 to 1.350
HF1 30°C vs HS3 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HF1 30°C vs HM3 30°C -0,02000 0,07227 |No ns -1.390 to 1.350
HF1 30°C vs HF4 30°C 0,02000 0,07227 |No ns -1.350 to 1.390




HF1 30°C vs HG4 30°C -0,02000 0,07227|No ns -1.390 to 1.350
HF1 30°C vs HS4 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HF1 30°C vs HM4 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 to 1.370
HG1 30°C vs HS1 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HG1 30°C vs HM1 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HG1 30°C vs HF2 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HG1 30°C vs HG2 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HG1 30°C vs HS2 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HG1 30°C vs HM2 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HG1 30°C vs HF3 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HG1 30°C vs HG3 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HG1 30°C vs HS3 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HG1 30°C vs HM3 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HG1 30°C vs HF4 30°C 0,03000 0,1084 |No ns -1.340 to 1.400
HG1 30°C vs HG4 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HG1 30°C vs HS4 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HG1 30°C vs HM4 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HS1 30°C vs HM1 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HS1 30°C vs HF2 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HS1 30°C vs HG2 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HS1 30°C vs HS2 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 to 1.370
HS1 30°C vs HM2 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HS1 30°C vs HF3 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HS1 30°C vs HG3 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HS1 30°C vs HS3 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HS1 30°C vs HM3 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HS1 30°C vs HF4 30°C 0,03000 0,1084 |No ns -1.340 to 1.400
HS1 30°C vs HG4 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HS1 30°C vs HS4 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HS1 30°C vs HM4 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HM1 30°C vs HF2 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HM1 30°C vs HG2 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HM1 30°C vs HS2 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 to 1.370
HM1 30°C vs HM2 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HM1 30°C vs HF3 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HM1 30°C vs HG3 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HM1 30°C vs HS3 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HM1 30°C vs HM3 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HM1 30°C vs HF4 30°C 0,03000 0,1084 |No ns -1.340 to 1.400
HM1 30°C vs HG4 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HM1 30°C vs HS4 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HM1 30°C vs HM4 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HF2 30°C vs HG2 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HF2 30°C vs HS2 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 to 1.370
HF2 30°C vs HM2 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HF2 30°C vs HF3 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HF2 30°C vs HG3 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HF2 30°C vs HS3 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HF2 30°C vs HM3 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HF2 30°C vs HF4 30°C 0,03000 0,1084 |No ns -1.340 to 1.400
HF2 30°C vs HG4 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360




HF2 30°C vs HS4 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HF2 30°C vs HV4 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HG2 30°C vs HS2 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HG2 30°C vs HM2 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HG2 30°C vs HF3 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HG2 30°C vs HG3 30°C -0,02000 0,07227|No ns -1.390 to 1.350
HG2 30°C vs HS3 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HG2 30°C vs HM3 30°C -0,02000 0,07227|No ns -1.390 to 1.350
HG2 30°C vs HF4 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HG2 30°C vs HG4 30°C -0,02000 0,07227|No ns -1.390 to 1.350
HG2 30°C vs HS4 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HG2 30°C vs HM4 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 to 1.370
HS2 30°C vs HM2 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HS2 30°C vs HF3 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HS2 30°C vs HG3 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HS2 30°C vs HS3 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HS2 30°C vs HM3 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HS2 30°C vs HF4 30°C 0,03000 0,1084 |No ns -1.340 to 1.400
HS2 30°C vs HG4 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HS2 30°C vs HS4 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HS2 30°C vs HV4 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HM2 30°C vs HF3 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HM2 30°C vs HG3 30°C -0,02000 0,07227|No ns -1.390 to 1.350
HM2 30°C vs HS3 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HM2 30°C vs HM3 30°C -0,02000 0,07227|No ns -1.390 to 1.350
HM2 30°C vs HF4 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HM2 30°C vs HG4 30°C -0,02000 0,07227|No ns -1.390 to 1.350
HM2 30°C vs HS4 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HM2 30°C vs HM4 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HF3 30°C vs HG3 30°C -0,03000 0,1084 |No ns -1.400 to 1.340
HF3 30°C vs HS3 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HF3 30°C vs HM3 30°C -0,03000 0,1084 |No ns -1.400 to 1.340
HF3 30°C vs HF4 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HF3 30°C vs HG4 30°C -0,03000 0,1084 |No ns -1.400 to 1.340
HF3 30°C vs HS4 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 to 1.370
HF3 30°C vs HM4 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HG3 30°C vs HS3 30°C 0,03000 0,1084 |No ns -1.340 to 1.400
HG3 30°C vs HM3 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HG3 30°C vs HF4 30°C 0,04000 0,1445 |No ns -1.330 to 1.410
HG3 30°C vs HG4 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 t0 1.370
HG3 30°C vs HS4 30°C 0,03000 0,1084 |No ns -1.340 to 1.400
HG3 30°C vs HM4 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HS3 30°C vs HM3 30°C -0,03000 0,1084 |No ns -1.400 to 1.340
HS3 30°C vs HF4 30°C 0,01000 0,03614|No ns -1.360 to 1.380
HS3 30°C vs HG4 30°C -0,03000 0,1084 |No ns -1.400 to 1.340
HS3 30°C vs HS4 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 to 1.370
HS3 30°C vs HM4 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HM3 30°C vs HF4 30°C 0,04000 0,1445 |No ns -1.330 to 1.410
HM3 30°C vs HG4 30°C 0,0000 0,0000 |No ns -1.370 to 1.370
HM3 30°C vs HS4 30°C 0,03000 0,1084 |No ns -1.340 to 1.400
HM3 30°C vs HM4 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390




HF4 30°C vs HG4 30°C -0,04000 0,1445 |No ns -1.410 to 1.330
HF4 30°C vs HS4 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360
HF4 30°C vs HM4 30°C -0,02000 0,07227|No ns -1.390 to 1.350
HG4 30°C vs HS4 30°C 0,03000 0,1084 |No ns -1.340 to 1.400
HG4 30°C vs HM4 30°C 0,02000 0,07227|No ns -1.350 to 1.390
HS4 30°C vs HM4 30°C -0,01000 0,03614|No ns -1.380 to 1.360




ANEXO D.

Root Mean Square (R.M.S) de tiempos totales a 20 °C

Valido para ff entre 164 y 254, (m™), SMFI entre 1.3 y 8.4 °Brix, y temperatura de 20 °C

Tiempo exp. Tiempo Pred.
(Vexe) (Verep) R M S
X Y Y-X (Y-X)/X (Y-X)/X)*

115,8 130,2 14,35 0,12 0,0154

139,4 120,2 -19,17 0,14 0,0189

154,9 140,0 -14,89 -0,10 0,0092

112,8 131,9 19,11 0,17 0,0287

105,7 114,1 8,38 0,08 0,0063

97,1 108,9 11,82 0,12 0,0148

112,0 112,2 0,18 0,00 0,0000 10,1
108,6 110,1 1,49 0,01 0,0002

92,0 80,9 -11,08 0,12 0,0145

106,9 107,2 0,30 0,00 0,0000

80,8 89,7 8,89 0,11 0,0121

115,9 109,6 -6,30 -0,05 0,0030
1342,0 1355,1 SUMA((Y-X/X)%) 0,0103

Root Mean Square (R.M.S) de tiempos totales a 25 °C

Valido para ff entre 172y 226, (m™), SMFI entre 1.0 y 9.0 °Brix y temperatura de 25 °C.

Tiempo exp. Tiempo
(Vexe) Pred. (Vprep) R M S
X Y Y-X Y-X/X (Y-X/X)?
114,43 109,47 -4,96 -0,04 0,0019
111,60 115,45 3,85 0,03 0,0012
106,64 106,25 -0,39 0,00 0,0000
105,65 110,83 5,18 0,05 0,0024
101,88 100,87 -1,01 -0,01 0,0001
103,76 100,84 2,92 -0,03 0,0008
96,13 100,38 4,25 0,04 0,0020 4,5
86,82 94,62 7,80 0,09 0,0081
99,31 92,56 6,75 -0,07 0,0046
62,13 64,50 2,37 0,04 0,0015
73,20 72,48 0,716 -0,010 0,0001
78,77 75,31 -3,46 -0,04 0,0019
1140,32 1143,56 SUMA((Y-X/X)?) 0,0020
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Root Mean Square (R.M.S) de tiempos totales a 30 °C

Valido para ff entre 165y 204, (m™), SMFI entre 1,1y 8,5 °Brix y temperatura de 25 °C.

Tiempo exp.  Tiempo Pred.
(VEXP) (VPRED) R M S
X Y Y-X Y-X/X (Y-X/X)*

98,32 98,22 -0,10 0,00 0,0000
94,98 94,74 -0,24 0,00 0,0000

115,22 107,17 -8,05 0,07 0,0049
92,55 94,09 1,54 0,02 0,0003
76,50 83,56 7,06 0,09 0,0085
91,26 95,39 4,13 0,05 0,0020
80,99 84,50 3,51 0,04 0,0019 4.8
86,00 89,60 3,60 0,04 0,0017
77,88 75,45 2,43 0,03 0,0010
76,30 76,89 0,59 0,01 0,0001
64,80 66,20 1,403 0,022 0,0005
82,75 75,85 -6,90 -0,08 0,0070

1037,55 1041,64 SUMA((Y-X/X)%) 0,0023

Root Mean Square (R.M.S) de indice de concentracion de la 4 etapa del proceso de
crioconcentracion para soluciones de f, g, s, (ff = 187 m™, 7,7 °Brix, 30 °C) y para el
zumo de melocotén simulado (s) (ff = 195 m™, 8,2 °Brix, 30 °C)

. Tiempo Pred.
Tiempo exp. (Vexp) (Voreo) MEDIA
MELOCOTON AZUCARES RM S
X Y Y-X (Y-X)/X (Y-X)/X)*
13,0 11,9 -1,08 -0,08 0,0070
19,5 18,3 -1,24 0,06 0,0040
253 23,8 -1,53 -0,06 0,0037
30,8 29,9 -0,94 -0,03 0,0009
36,4 33,9 2,47 0,07 0,0046 5 7
41,7 38,9 2,75 -0,07 0,0044 1
47,0 44,1 2,84 -0,06 0,0037
52,9 49,6 -3,29 0,06 0,0039
60,1 57,9 2,20 0,04 0,0013
74,6 68,9 -5,72 -0,08 0,0059
401,3 377,2 SUMA((Y-X/X)%) 0,0033
RMS
68,9 74,6 TIEMPOS 0,006 1,7
TOTALES




Root Mean Square (R.M.S) de indice de concentracion de la 4 etapa del proceso de
crioconcentracion para soluciones de f, g, s, (ff = 187 m™, 7,7 °Brix, 30 °C) y para el
zumo de melocoton simulado (s) (ff = 195 m™, 8,2 °Brix, 30 °C)

Tiempo exp. T;irg dpo
(VEXP) (VPREI;) R M S

X Y Y-X Y-X/X (Y-X/X)*

2,9 2,5 0,43 -0,15 0,0220

2,1 2,0 -0,05 -0,02 0,0005

1,6 1,6 0,01 0,01 0,0000

1,2 1,3 0,06 0,05 0,0021

1,0 1,1 0,09 0,09 0,0084

0,7 0,8 0,19 0,29 0,0814 17 ! 1
0,4 0,5 0,13 0,36 0,1324

0,2 0,2 0,05 0,26 0,0686

0,1 0,1 0,00 -0,02 0,0002

0,0 0,0 -0,01 -0,19 0,0349

10,1 10,1 SUMA((Y-X/X)%) 0,0292
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Multi-plate freeze concentration: Recovery of solutes
occluded in the ice and determination of thawing time

Rafael Gulfo', Josep M Auleda’, Fabian Leonardo Moreno?,
Yolanda Ruiz?, Eduard Hernandez' and Mercé Raventos'

Abstract

The retention of solutes in the ice formed in a falling-film freeze concentrator (multi-plate freeze-concentrator)
was analysed. Solutions of fructose, glucose and sucrose and a simulated juice with initial concentrations of
5, 10, 15 and 20 °Brix were freeze concentrated. The ice produced in the four steps of the process retains
solutes at levels of 1.0-8.8 °Brix (expressed as solute mass fraction in the ice). The recovery of these solutes
during thawing can increase overall system efficiency. All thawing steps were carried out dividing the sample
in 10 fractions at 20°C. The first thawed fractions showed solute concentrations that were 1.9-3.3 times
higher than the mean solute mass fraction in the ice, while the last fractions of ice showed very low levels
of retained solutes, less than 0.2 times the mean solute mass fraction in the ice. It was found that fractionated
thawing can recover most of the solute content in the ice. The procedure presented in the present study
allows the determination of the solute concentration achieved in the various thawing fractions and predicts the
thawing time required for a given form factor, melting temperature and initial solute mass fraction in the ice.

Keywords

Stages of concentration, form factor, concentration index, ice concentration, fractionated thawing

Date received: 11 December 2012; revised: 8 April 2013

INTRODUCTION

Freeze concentration is a method to separate soluble
solids from an aqueous solution by freezing part of
the water present in the liquid. This technology is
very suitable for the food industry, because it preserves
the nutritional quality of the product and retains vola-
tile aromatic compounds.

According to literature (Chen et al., 1998; Flesland,
1995; Miyawaki, 2001; Miiller and Sekoulov 1992;
Sanchez et al., 2011; Yee et al., 2003), there are various
basic methods for ice-crystal formation in solutions:
suspension freeze concentration, layer freeze concentra-
tion and block freeze concentration (or freeze-thaw
concentration). These names originate from the
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mechanisms used for the formation of ice crystals in
the process:

Freeze concentration processes used industrially are
currently all based on suspension freeze concentration.
This process uses scraped-surface heat exchangers
(SSHE) to generate ice nuclei, recrystallisers to increase
the growth of the ice crystals and pressurised wash col-
umns to separate the ice from the concentrated liquid.
The concentration reached with this system is between
45 and 55 °Brix (Lee and Leem, 1998; Van Weelden,
1994). To reduce SSHE costs, Habid and Farid (20006)
suggest the use of a liquid-solid fluidized bed instead of
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an SSHE and Otero et al. (2012) suggest increasing the
pressure in nucleation stage.

Block freeze concentration, or freeze-thaw concen-
tration, consists of the freezing of the product that is to
be concentrated (liquid foods) and thawing while divid-
ing the obtained liquid in various fractions: the first
fractions are found to be concentrated (corresponding
to high solute mass fractions in the ice) and the later
fractions are found to be diluted (Miyawaki et al., 2012;
Moreno et al., 2013; Nakagawa et al., 2009; Yee et al.,
2003).

Repeating this process with the more concentrated
fractions, one is increasingly concentrating the liquid
(Aider et al., 2008). This technique may be of interest
for recovery of the solutes retained in the ice in the
process of layer freeze concentration.

Layer freeze concentration consists of the formation
of a single ice crystal, which grows on a cold surface
that is in direct contact with the solution to be concen-
trated. Two processes of layer freeze concentration
have been described: progressive freeze-concentration
(PFC), with ice formation on a tubular or cylindrical
surface (Miyawaki et al., 1998) and multi-plate freeze-
concentration, with ice formation on a rectangular
plate.

Various researchers have described possible indus-
trial applications of layer freeze concentration
(Flesland, 1995; Rane, 2005) and various studies on
pilot scale have been reported (Hernandez et al.,
2010; Raventos et al., 2007; Sanchez et al., 2010).
This technology can reach concentrations of 28-35
°Brix for liquids of interest for the food industry.

The basis of this concentration method is the forma-
tion of ice with high purity. Flesland (1995) and Chen
et al. (1998) studied the solute inclusion in the ice
during freezing and they conclude that it depends on
various factors such as mass transfer in the film layer,
the temperature at the solid-liquid interface and the
freezing point (which depends on the concentration).
Bruin and Jongen (2003) indicate that in sugar solu-
tions and in liquid foods with relatively high sub-cool-
ing, the ice crystals grow in the dendritic form, which
favours solute retention (Hernandez et al., 2009;
Raventoés et al., 2007; Sanchez et al., 2009). In layer
freeze concentration, the most important crystal form
is the dendrite (Pardo et al., 2002).

Miyawaki et al. (2012) studied solute recovery in
PFC by partial melting of ice. Nevertheless, no studies
have been published yet on solute recovery in multi-
plate freeze concentrators. Sanchez et al. (2009) sug-
gest that combining film freeze concentration with
fractionated thawing can increase the overall yield of
the process, because the solutes trapped in the ice can
be recovered. The solid matrix and the distribution of
solutes in the ice are different for the multi-plate

2

freeze-concentrator of the present work than for
other systems, such as block freeze concentration
(freeze-thaw concentration) and progressive freeze
concentration.

The aim of the present work was to quantify both
the recovery of solutes retained in the ice and the thaw-
ing rate, when using fractionated thawing. The proced-
ure described in this study allows to determine the
solute concentrations achieved at different thawing
fractions and to predict the thawing time and its rela-
tion with volume and concentration index.

MATERIALS AND METHODS
Sugars and model solution for peach juice

The following sugars were used:

e Fructose (f): D(—) fructose, crystalline white, 99%,
(natural sugar from fruit, Diet Radisson Pagesa,
Spain).

e Glucose (g): D+ Glucose Anhydrous, extra pure,
Ph, Eur, USP, BP (GL01251000, synthetic product,
Scharlau, Spain).

e Saccharose (s): commercial crystalline white sugar;
(a-D-glucopiranosil B-D-fructofuranosid; saccharose,
cane sugar, Azucarera, Spain).

A model solution for peach juice was prepared,
based on the weight percentages (w/w) of basic sugars
(f, g and s) obtained from high-performance liquid
chromatography (HPLC) analysis of peach juice
(Auleda et al., 2011a). This simulated peach juice was
prepared at various concentrations.

Analytical determinations of sugar solutions

Solute concentration. The concentration of soluble
solids, expressed as °Brix, was measured with an
Atago refractometer (model DBX-55; Japan), with an
accuracy of £0.1 and measurement range of 055 °Brix.
Measurements were performed at a temperature of
20+ 1.5°C.

Weighing. The following instruments were used.

e A digital scale (GRAM: Model APS — 60, with an
accuracy of +20g and a measurement range of
0.2-60kg) was used for weighing the ice layers
obtained in the process of freeze concentration.

e An other digital scale (KERN: Model W 109887,
with an accuracy of +0.01 g and a measurement
range of 1-1210 g) was used for weighing the samples
during the fractionated thawing.
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Experimental equipment for multi-plate freeze
concentration

In this experiment, the equipment (Figure 1) comprises
a freezer unit of two evaporator plates (1) laid out ver-
tically, each one formed in turn by two welded plates.
Inside, the plates are welded at several points so that
the refrigerant R-507 circulates through them following
a zigzag path. Each of the two plates measures 800 mm
by 600 mm.

On the outside of the plates, the liquid food to be
concentrated flows in a descending film (2) after being
pumped by the hydraulic system from the holding tank
(3) and being distributed by means of a distributor
(4) with small-diameter perforations of 2mm.

Gulfo et al.

In order to maintain a flow that ensures adequate
fluid contact with the evaporator plates, the hydraulic
system contains an electromagnetic flowmeter (5)
(ISOIL; Model MS501 of stainless steel for fluids with
conductivity over 5 uS/cm, with an accuracy of +0.4%
and a measurement range of 0.14-3.47L/s, Cinisello
Balsamo-Italy). The freezing system of this equipment
has a compressor model TFH4531Z by Unité
Hermétique (Tecumseh Europe, La Verpilliere,
France), of the piston alternative volumetric type,
with single effect, one stage, and with vertical cylinders,
since the motor shaft and the crankshaft of the com-
pressor are on the same axis. The model used in this
experiment was a hermetic compressor run by a three-
phase 230/400V, 50 Hz. Using the primary refrigerant

Expansion valves
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Figure 1. Schematic layout of freeze concentration unit.
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(4) Dish with sample
(5) Cooling surface
(6) Central surface
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Figure 2. Sample taking of the three zones of the ice layer.

R-507, the caloric power or output of the compressor
will depend on the evaporation and condensation tem-
perature of the refrigerant fluid.

The liquid food is chilled and then returns to the
holding tank by gravity to be circulated again. An
exchange of heat occurs between the refrigerant and
the liquid food (the liquid food looses heat to the
refrigerant and the refrigerant evaporates). This heat
exchange takes place through the walls of a plate heat
exchanger and this produces layer crystallization in
which the ice forms thin layers on the surface of the
heat exchanger (6). The ice sheets obtained by freeze
concentration measure 750 mm x 550 mm and have a
thickness between 10 and 20 mm, with thickness vary-
ing according to the concentration value that is
obtained in the specific concentration step (Auleda,
et al., 2011Db).

Freeze concentration tests

Obtaining ice layers from the various stages of the
freeze concentration process. To obtain ice layers at
various levels of dissolved solutes, four process stages
were performed for solutions of the three basic sugars
(f, g, s) and for the model peach juice. Initially for each
basic sugar, 40 L of solution was prepared with distilled
water at 5 °Brix. Freeze concentration was carried out
until the desired ice layer was obtained. This was
repeated for solutions at 10, 15 and 20 °Brix.

When the solid concentration in the liquid food
reaches a pre-determined level, the pump is stopped
and the concentrated liquid food flows out of the
system by gravity. Then, the compressor is stopped
and the ice layer is removed from the evaporator. The
ice layer, so obtained, is characterized by determining
its weight, its length, width and thickness and the con-
centration of solids present (measuring the °Brix after

4

thawing one fraction) and is then stored in a refriger-
ated room at —18°C.

Analysing the ice obtained from freeze concentration

a. In order to determine the solute mass fraction in the
ice (SMFI), defined as the amount of solutes
occluded in the ice (Chen et al., 1998; Flesland,
1995), at the various growth stages of the ice, the
layer was divided in three zones:

Zone 1. Surface in contact with evaporator.

Zone 2. Centre of ice layer.

Zone 3. Surface in contact with liquid.

In each of these zones a number of scrapings
was carried out, as indicated in Figure 2. The
samples were taken in triplicate in an area of
30mm x 120mm. Afterward, the weight and
width were determined. Finally, the concentration
of each sample was measured by refractometry.

b. In order to verify the similarity between the samples

used in the melting studies and the ice sheet
obtained from freeze concentration, the uniformity
of the SMFI was investigated by analysing samples
from various parts of the ice sheet.
Sample extractions were performed uniformly
in evenly distributed points, creating a matrix
of three rows by four columns. Extracted sam-
ples were thawed and their solute concentration
(°Brix) was measured. The results are shown
in Figure 3.

Studies of fractionated thawing

Obtaining samples and thawing. The samples for the
fractionated thawing studies were taken from the ice
layers without removing them from the refrigerated
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Figure 3. Distribution of solid inclusion in the ice layer
formed on the cooling surface while freeze-concentrating
an 18.2 °Brix sucrose solution.

room. Sample taking was performed by the use of a
drill equipped with a ‘nipping tool’ (Esgarret, Spain)
with a diameter of 60 mm. The obtained sample is a
cylinder with a diameter of 60mm and a thickness
between 10 and 20mm. Using a calliper slide, four
measurements of the thickness were performed and
their mean value was used to determine the form
factor (ff), which is defined as the ratio area/volume.

By using a small drill, a hole of 0.5 mm diameter was
made in the cylindrical samples, so that they could be
hung on a thread within the oven used for thawing. The
thawing was carried out in vertical position, similar to
the position that the ice layers have in the freeze con-
centrator, as shown in Figure 4.

The oven used for thawing is cubical and measures
480 mm x 480 mm x 480 mm. It is placed on legs of
415mm height. The walls are made of metal and are
covered with a 3 mm layer of adhesive insulation mater-
ial (based on isoprene with added resins and synthetic
filling materials). The door is made of transparent
methacrylate so that the sample can be observed
during the test.

Heating of the oven is performed by resistances with
power consumption of 40-300 W, regulated by a piezo-
electric controller (Pie Electro Dit, model 11 551,
0-300W), and a PTC/NTC temperature probe
(Mundo central, OSAKA, measuring range from —50
to +150°C). The oven is equipped with a four-channel
data logger (Testo 177-T4, with display) for logging the
temperature.

The oven is placed inside a refrigerated room of
which the temperature is controlled at a value 5°C
below the temperature at which thawing is performed.
The thawing is performed at 20°C.

The dripping of the melting ice is collected by a
funnel and is led to a test tube located on a balance
which measures the weight. Moreover, the obtained
liquid volume is recorded as function of melting time.
Measurements are made in 10 fractions of equal weight.

Gulfo et al.

Relation of similarity: form factor (ff). Melting these ice
sheets as one piece in the oven is both physically impos-
sible (the ice sheet does not fit in the oven) and undesir-
able (there is a need to do various thawing tests with the
same ice sheet). Therefore, it is important to have smal-
ler samples that are related to the ice sheets obtained in
the freeze concentrator by a rule of geometric similar-
ity, the form factor ff defined in equation (1) was used:

.S
=5 (M)
in which S is the surface area (m?) and V is the
volume (m?).

Applying equation (1) to the samples obtained with
the procedure described in Section ‘Obtaining samples
and thawing’, values of ff are obtained that range from
166 to 255m™".

These ff are similar to those of an ice plate
750 mm x S50 mm and 8-13mm thick as they are
shown in Table 1.

Determination of root mean square and variation
coefficient.

a. The root mean square (RMS) was used to compare
the experimental values with the predicted values

2
Z Vexp—VpRrED
VpRrED
N

RMS = 100 % 2

where Viyp and Vpgrep are, respectively, experimental
values and predicted values, N is the number of avail-
able experimental points. The RMS was calculated
using Excel software (Microsoft).

b. The variation coefficient was used to analyze the
variation of the samples of Figure 3.

cv=2100 3)
7

where, o is the standard deviation and p the mean.

Concentration index. To analyze the concentrations
achieved in the various fractions of thawing, the con-
centration index (Yee et al., 2003) is employed, which is
defined as follows:

fraction concentration

C tration index =
oncentration index SMFI

4)
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Figure 4. Collecting samples for thawing studies.

Table 1. ff of an ice sheet of 750 mm x 550 mm and
thickness of 8-13 mm

Thickness 8 9 10 11 12 13
(107% m
ff (m™7) 256.3 2285 206.3 188.1 173.0 160.1

where concentration of the fraction is the value of
the solute concentration in the thawed fraction
expressed in °Brix.

Rate of thawing. The ratio between volume and time is
defined as the rate of thawing (Yee et al., 2003)

VM

Vdes = —

= 5)

Percentage of accumulated solutes. The percentage
of accumulated solutes is calculated using equation (6)

% accumulated solutes = 100 xmass of solute
recovered up to the current fraction/total mass

of solutes

(6)

Cumulative volume (CV). The CV is calculated using
equation (7)
CV (%) = 100 xvolume accumulated up to the

()

current fraction / volume initial solution

Thawing time percentage (%). Thawing time percent-
age is obtained from the relationship between the par-
tial time of thawing of the samples with the total time.

The thawing time (%) was calculated wusing
equation(8)

Time (%) = 100 x time accumulate up the current
fraction/totaltime

(®)

Density of the ice formed during the process. The
density of carbohydrates as function of temperature is
given by equation (9) (Ibarz et al., 2005).

pc = 1.5991-10° — 0.31046 T )

The density of ice as function of temperature is given by
equation (10) (Ibarz et al., 2005)

pr=916.89 —0.13071 T (10)
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A temperature value of —18°C was inserted in equa-
tions (9) and (10) obtaining density values of 1604.68
and 919.24kg m~>.These densities correspond to 100
°Brix and 0 °Brix, respectively. Finally, assuming a
linear relation between density and concentration (in
°Brix), from the two pairs of data (pcp, °Brix),
(1604.68, 100) and (919.24, 0), the linear equation (11)
was obtained.

per = 6.84 Bx +919.24 (11)

Determination of thawing time. The form factor (equa-
tion 1) has been used by Isachenko et al. (1973) to
describe results of his studies on heating and cooling
of bodies, stating that the transfer of heat from a body
depends on the ratio between the surface and volume.
Moreover, investigations show that the greater the
value of ff, the greater the heat flow and this is true
for any Biot number.

The relation between time and ff was obtained as
follows:

The heat flux absorbed by the ice is given by
Newton’s law

0 =aSAT (12)

where

AT = Tymp — Tthawing(oc) (1 3)

Assuming that the ice melts at 0°C, Tyuing =0 can be
inserted, and thus:

AT = Tamb (14)

If the ambient temperature is maintained constant
during the thawing, it can be assumed that A T'is constant
AT =ky and that it has the value of the ambient tem-
perature at which thawing is performed, in this case
20°C.

If the gas around the melting ice (air or inert gas), is
in the same conditions throughout the process, it can be
assumed that during thawing « is constant a =k,. It is
also assumed that deviations between the main vari-
ables for the n fractions of thawing are small (assumed
constant). Equation (12) can then be simplified to:

Q = koz kT S (15)
The heat of melting is given by the equation:
h= M Hi. (16)

where M is mass of ice (kg) and Hy..=333kJ kg™, and
the heat flow is (Q = h/t):

MHice
t

Q= (W)

(17)
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Combining (15) and (17) and substitutingM = V p¢y
equation (18) was obtained:

kokr S =

VocrHice
_— 18
; (18)

Substituting equation (1) in (18), this equation can be
rewritten as:

_ pCrI Hice
KaKT[f

(19)

RESULTS AND DISCUSSION
Characterization of the ice obtained

Samples were taken from the various zones of the ice
sheets obtained during freeze concentration, according
to the procedure in described in ‘Analysing the ice
obtained from freeze concentration’. From each of
the three zones (surface in contact with the evaporator,
central area and surface in contact with the fluid), three
samples were taken. The solid concentrations of these
samples, measured by a refractometer, are shown
in Table 2.

The ice in contact with the evaporator has a higher
solute concentration than the SMFI. The high impurity
of the ice is due to nucleation at high supercooling.
These results were also observed by Scholz (1993). In
the same way, the ice in contact with the fluid has a
concentration greater than the SMFI, due to constitu-
tional supercooling and the solute occlusion from the
concentrated liquid in contact with the ice surface.
Sanchez et al. (2011) suggest that the dendrite growth
and solute occlusion in the ice are consequences of
supercooling in the solid-liquid interface. Laari et al.
(1990) presented a study with solutions of lactose and
xylose and found that at concentrations higher than
3% w/w, the predominant factor in the growth of the
crystals is the transfer of solutes near the ice surface. In
the internal zone of the ice, the solute concentration is
very similar to the SMFI. This can be attributed to the
ice rate growth decreasing. This allows the solute move-
ment to the ice front. Chen et al. (1998) reported that
the ice growth rate decreases due to the ice width
increasing.

Uniformity of the SMFI sheets

The solute distribution in the ice sheet of a multi-plate
freeze concentrator at 18.2 °Brix is shown in Figure 3.
The variation coefficient was calculated based on the
SMFTI values of the samples. A value of 0.47% was
obtained. From the values reported by Chen et al.
(1999), the variation coefficient was calculated,

7
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Table 2. Solute concentration in various zones of an ice sheet with mean thickness of 0.6 mm (°Brix)

Step 1 (°Bx)

Step 2 (°Bx) Step 3 (°Bx) Step 4 (°Bx)

Initial fluid concentration 5.0+0.1
Sucrose
Final fluid concentration 7.2+0.1
SMFI 1.0+0.1
Cooling surface side 2.3 (0.153)
Center 1.2 (0.153)
Fluid side 1.4 (0.058)
Fructose
Final fluid concentration 6.5+0.1
SMFI 1.7+0.1
Cooling surface side 2.5 (0.153)
Center 1.4 (0.058)
Fluid side 1.9 (0.153)
Glucose
Final fluid concentration 6.6+0.1
SMFI 1.2+0.1
Cooling surface side 2.9 (0.058)
Center 1.3 (0.058)
Fluid side 1.4 (0.100)
Peach juice (s)
Final fluid concentration 6.6+0.1
SMFI 1.3+0.1
Cooling surface side 2.4 (0.100)
Center 1.4 (0.153)
Fluid side 1.6 (0.153)

10.0+0.1 15.0+0.1 20.0+0.1
12.4+0.1 17.240.1 22240.1
3.4+0.1 5.8+0.1 8.6+0.1
7.6 (0.153) 9.3 (0.252) 10 (0.351)
3.6 (0.200) 5.8 (0.153) 9.5 (0.252)
3.9 (0.252) 6.7 (0.200) 9.7 (0.351)
12.4+0.1 18+0.1 22.840.1
2.440.1 45+0.1 8.8+0.1
6.4 (0.252) 9.4 (0.252) 13.7 (0.351)
3.9 (0.153) 6.5 (0.200) 8.8 (0.153)
4.4 (0.252) 7.5 (0.252) 6.0 (0.300)
12.8+0.1 17.940.1 23.440.1
3.340.1 5.6+0.1 7.740.1
6.7 (0.153) 11.9 (0.351) 16.8 (0.451)
3.6 (0.100) 6.9 (0.200) 8.4 (0.252)
4.8 (0.351) 7.5 (0.252) 8.7 (0.351)
12.8+0.1 17.940.1 24.140.1
3.0+0.1 5.7+0.1 7.840.1
6.1 (0.153) 7.7 (0.252) 14.4 (0.351)
3.9 (0.153) 6.2 (0.252) 8.8 (0.300)
4.0 (0.252) 7.0 (0.300) 11.1 (0.351)

SMFI: solute mass fraction in ice. Values in parentheses represent standard deviation.

obtaining a value of 0.33%. This value is comparable
with the value obtained in the present study. The dif-
ference is attributed to difference in size of the ice
sheets, 750 x 550 mm used in our study compared to
50 x 300 mm used by Chen et al. (1999).

Relation between ff, °Brix and thawing time

Equation (19) relates the time of thawing with the ff.

By substituting the density as given by equation (10)
in the above equation and by combining H,., K, and
K7 into K, the above equation becomes:

. K(6:84 Bx +9182)

Vi 20)

Once the conditions of thawing have been chosen
(T, SMFT and ff), equation (20) enables us to deter-
mine the time needed for thawing.

The higher the ff, the lower the thawing time (note
that high values of ff generally correspond with small
ice sheet dimensions).

Table 3 summarises the fractionated thawing results
for the ice sheets obtained from the four-process stages

8

of freeze concentration. The table shows mean results
for experiments with the three sugars f, g and s. The
SMFT and ff'are shown, and thawing time, accumulated
volume and concentration index are reported for each
fraction of thawing. Two columns were added to the
table with calculated data: the density of ice obtained
with equation (11) and K (ssm*kg™') obtained with
equation (21)

o
(6.84 Bx + 918.2)

€2y

Figure 5 shows how the constant K, given in Table 3,
depends on the concentration (°Brix) in the various
process stages.

It is clear from Figure 5 that K decreases with
increasing concentration, and that this trend is well
described by a linear trend. The best linear fit
(R*=0.81) is given by equation (22).

K = —53.4Bx + 1759.1(sm’kg ") (22)
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Table 3. SMFI, thawing time, accumulated volume, concentration index, ice density, and constant K for fractionated

thawing of samples of ice sheets

Fraction of thawing 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 oci K
SMFI (1.5°Bx), ff 180m™" 929.5 1768.5
Time (min) 37.75 49.10 60.09 69.55 80.05 90.73 101.69 11342 127.16 154.25

Cumulative mass (g) 9.3 18.6 27.9 37.3 46.6 55.9 65.4 74.8 84.1 94.8

Concentration index 2.8 2.1 15 1.2 0.9 0.6 0.4 0.3 0.2 0.1

SMFI (3.4°Bx), ff 189 m™" 942.4 1425.9
Time (min) 35.25 4455 5247 6227 69.40 77.76 78.50 9427 106.41 126.63

Cumulative mass (g) 8.0 16.3 24.6 32.8 41.2 49.6 58.0 66.3 74.7 83.6

Concentration index 2.9 2.0 1.6 1.3 0.9 0.6 0.4 0.2 0.1 0.0

SMFI (5.7°Bx), ff 206 m™" 958.1 1504.6
Time (min) 3437 4352 51.37 5883 66.57 74.08 81.94 90.41 100.37 118.73

Cumulative mass (g) 7.5 15.3 23.0 30.9 38.7 46.6 54.6 62.6 70.7 79.8

Concentration index 2.9 2.0 1.6 1.2 1.0 0.7 0.4 0.2 0.1 0.0

SMFI (7.9°Bx), ff 183m™~" 973.1 13495
Time (min) 3766 47.30 5554 6292 70.21 77.60 85.18 92.67 100.70 117.73

Cumulative mass (g) 7.7 15.5 23.4 31.5 39.6 47.8 56.1 64.4 72.7 83.2

Concentration index 29 2.0 1.6 1.2 1.0 0.7 0.4 0.2 0.1 0.0

SMFI: solute mass fraction in the ice. Values shown are mean values obtained for solutions of f, g and s grouped by the four process

stages.
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Figure 5. Constant K versus concentration of ice (°Brix).

Combining equations (20) and (22) gives equation (23)
(¢ in minutes)

_ —6.1 Bx* — 613.6 Bx + 26920.1
1

Equation (23) is obtained with the sugars (f, g and s)
and is valid for concentrations of 1-8.5 °Brix and ff
between 160 and 250m™", at a temperature of 20°C.
To determine the quality of the fit made, equation
(23) was used to determine the thawing time of the ice
formed during freeze concentration of solutions of f, g
and s and the model peach juice. The calculated values

¢ (min) (23)

were then compared with the experimental values and
the obtained differences were expressed as RMS. Values
obtained for RMS were between 12.2% and 21.8%,
much lower than the 25% that Lewicki (2000) considers
for acceptance of a fit.

Equation (23) shows that the thawing time decreases
proportionally to the square of the concentration and
that the thawing time is inversely proportional to ff.

Thawing rate

If the volume obtained is plotted versus the time of
thawing, a graph such as Figure 6 is obtained, with
similar  characteristics for all thawing studies
performed.

Thawing was performed as described in section
‘Obtaining samples and thawing’. It has been observed
that when melting # samples with the same ff, (no con-
tact between them), the thawing rate is n times greater
than the thawing rate of a single sample and the thaw-
ing time of the set of n samples is the same as that
obtained in the thawing of a single sample.

Figure 6 shows three periods of melting with the
following thermal characteristics. The average thawing
rate for each period is given by equation (5).

First period: This is a transitional regime which is
characterized by a strong influence of the initial tem-
perature. During this period, the temperature variation
in the sample depends on the initial temperature.
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Figure 6. Volume obtained in time for thawing of an ice
sheet obtained from freeze concentration of a sucrose
solution. Thawing performed with ff of 167 m~", process
temperature 20 °C and solute mass fraction in the ice of 1.0

°Brix.

It is called the irregular cooling period. The rate of
thawing is increasing. The average speed (Figure 6) of
the first period is Vperioa1 = 0.19 mL/min.

Second period: the system is in a steady state.
From a certain moment on, the initial conditions
are less important. From this point on, the process
is predominantly determined by the heat-transfer
related with the external temperature, the physical
properties of the body, the shape and the size of
the sample. This period is called the period of regular
cooling. The thawing rate is constant and reaches
its maximum value during this period (Figure 6)
Vperiodz =0.39 mL/mln

Third period: This regime is similar to a process
in which the temperature of all points of the body
is the same. The rate of thawing is decreasing.
The average speed (Figure 6) of the third period is
Vperiodas =0.18 mL/min.
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Figure 7. Cumulative volume and concentration index. (A) SMFI f, g, s: 1.5 °Brix; ff 167-193 m~'; SMFI peach: 1.6 °Brix;
ff171m~". (B) SMFI f, g, s: 3.4 °Brix; ff 168-200m~"; SMFI peach: 3.7 °Brix; ff 171 m~". (C) SMFI f, g, s: 5.6 °Brix; ff 179
254 m~"'; SMFI peach: 6.3 °Brix; ff 254m~". (D) SMFI f, g, s: 7.9 °Brix; ff 165-206 m~'; SMFI peach: 8.3 °Brix; ff 188 m™".
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The three periods are similar to the ones defined by
Isachenko et al. (1973) and also have similarities with
the periods of heat transfer defined by Yee et al. (2003).

Figure 7 represent thawing processes performed at
20° C for ice from four stages of freeze-concentration
defined by the values of the average SMFI of sugars
(f, g and s).

These figures show the three periods and the points
where the thawing rate changes from one regime to the
other; the CV (%) of f, g and s and the model peach
juice (s) as a function of time (%); and the concentra-
tion index of f, g and s and the model peach juice (s) as
a function of time (%).

In Figure 7, the following is observed for thawing
period 2: Thawing period 2 is situated between about
30% and 75% of the thawing time. Period 2 is the
period that prevails for the longest time and also
shows the highest thawing rate.

Gulfo et al.

Up to 50% of the thawing time, the concentration
index is greater than I, indicating that the melted frac-
tion is more concentrated than the concentration
SMFI.

The values obtained with the average time and CV of
(f, g and s) are very similar to the values obtained for
the model peach juice. RMS was calculated for the four
stages of freeze concentration comparing the averages
found for the basic sugar solutions with the value found
for the simulated peach juice (s). This resulted in the
following values for the respective stages: 3.8, 3.6, 16.7
and 1.0.

There is also a good similarity between the values
obtained with the average time and concentration
index of (f, g and s), and those of the model peach
juice. The RMS was calculated for the four stages of
freeze concentration comparing the averages found for
the basic sugar solutions with the value found for the
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Figure 8. Fractionated thawing of ice formed after layer freeze concentration. (A) Stage 1 f, g, s 1.5 °Brix; ff 167-193m~;
SMFI peach: 1.6 °Brix; ff 171 m~". (B) Stage 2 f,g,s 3.4 °Brix; ff 168-200m~'; SMFI peach: 3.7 °Brix; ff 171 m~"'. (C) Stage
31 g,s 5.6 °Brix; ff 179-254m~"; SMFI peach: 6.3 °Brix; ff 254 m~"'. (D) Stage 4 f,g,s 7.9 °Brix; ff 165-206 m~"'; SMFI

peach: 8.3 °Brix; ff 188m~".
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simulated peach juice (s). This resulted in the follow-
ing values for the respective stages: 10.3, 18.1, 18.7
and 12.5.

The RMS obtained varies between 1 and 16.7%, for
the studies on Time (%) versus CV (%) and between
10.3 and 18.7% for the studies on Time (%)
— Concentration index.

The graph of Figure 7 be used to estimate the thaw-
ing time for thawing processes that have the same pro-
cess temperature, and for values of SMFI and ff that
are within the range of values used in our studies. The
use of these graphs and of equation (23) is illustrated by
example | (see Appendix).

It is noted that for a higher concentration of solutes
in the ice thawing rate is greater. These data are con-
sistent with those obtained by Yee et al. (2003).

Recovery of the solute by fractionated thawing

Figure 8 show the results of the fractionated thawing of
samples of the ice sheets obtained from the four stages
of freeze concentration. In each graph, the concentra-
tion index and the percentage solute accumulated are
shown for each thawing fraction. Results shown are

mean values for sugar solutions of f, g and s with ff

between 167m~" and 193m™~" and values for the simu-
lated peach juice (s) with ff=171m™', all obtained
at 20°C.

The observed concentration indexes show a clear
trend: the highest values are found in the first steps of
thawing (2.3-3.2 for the first fraction), whereas the
lowest values are found in the last steps (about 0.1
for the last fraction).

After five thawing fractions the amount of accumu-
lated solute is above 80%. Up to the fifth fraction, the
concentration index is above 1, so that the amount of
solute in the melt is above the SMFI and therefore
recovery makes sense. These results are in agreement
with the distribution of solutes in the ice shown earlier,
because in the first steps of thawing the melting takes
place at the external surfaces, which showed higher
solute concentration (the zones in contact with the
evaporator and in contact with the concentrated
solution).

The behaviour observed for the concentration
index during the progressive fractions of thawing are
similar to that reported by Yee et al. (2003) and by
Miyawaki et al. (2012) considering the recovery of
solutes.

The behaviour observed between steps of thawing
(concentration indexes) is similar to natural phenomena
of the ice thawing process in a frozen river, where the
initial fraction of melting solutions were high concen-
trated in impurity and the last fraction melting solu-
tions were low concentrated (Leung and Carmichael,

12

1984). In the same way, Nakagawa et al. (2009)
reported a similar concentration profile of melt over
time from freezing solution in thawing assays of dye
solutions.

The use of graph 8 is illustrated by example 2 (see
Appendix).

CONCLUSIONS

The ice sheets obtained in a falling—film freeze concen-
trator show stratification for the concentration of dis-
solved solids. The lowest concentrations are found in
the central zone of the ice sheet, where the observed
concentrations of dissolved solids are similar to the
mean SMFI. The zones in contact with the heat exchan-
ger surface and the concentrated liquid show higher
concentrations than the mean SMFIL.

It was shown experimentally that the samples taken
from the ice sheets are representative of the initial
SMFI for the respective freeze-concentration stages.
Once the temperature of thawing has been chosen
(20°C in this study), the thawing rate and the total
thawing time are totally determined by the form
factor (ff) and the initial solute concentration of the
sample.

The time needed for thawing decreases linearly with
the solute concentration and is inversely proportional
with the form factor.

In the thawing process, three periods are observed: a
first period of irregular thawing (up to about 30 mass%
of the ice to be thawed) with increasing thawing rate, a
second period with thawing at constant rate (from 30 to
75 mass% of the ice to be thawed) and a final period
with decreasing thawing rate.

At a thawing temperature of 20°C and for form
factors between 166m~' and 254m~", it is possible
to recover up to 60-70% of the solutes retained in
40% of the thawing volume and the current study
predicts the thawing time that is needed to reach
these values.

The concentration index is greater in the first thaw-
ing factions. After the fifth thawing fraction, the con-
centration index is below 1, so that the recovery of
solutes is of less interest after the fifth fraction.

The procedure developed in the current study could
be applied in all concentration processes that are based
on freezing and thawing. This should be the subject of
further research.
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APPENDIX
Example 1

An ice sheet from a concentration process of peach
juice was obtained, with SMFI of 8.1 °Brix, and ff of
186m™~'. The estimation of the duration of thawing
stage is required.

Substituting the given values of SMFI and ff into
equation (23), an estimated thawing time of 115.9 min
is obtained.

Figure 7D shows that a melting volume of 20% is
reached after 42% of the thawing time (50.4 min) and at
this point the concentration index is 2.0, which multi-
plied by the value of SMFI of peach juice thawing

renders a concentration in the melted fraction of
(2.0 x 8.1) 16.2 °Brix.

The procedure followed in this example is illustrated
in Figure 9.

Example 2

Using the data of example 1.

It can be read from Figure 8D that a concentration
index of 2.0 is reached at the third thawing fraction
(the point where 24% of the ice sheet has been
melted) and 53% of the accumulated solute is recov-
ered. The procedure followed in this example is illu-
strated in Figure 10.

Stage 1 Stage 2 Stage 3
1008 £ & ¢ 3.1 —=—  Cumulative volume (%).
Peach solution.

8 804 - 25. . —* Concentration Index.
by / 3 Peach solution.
=) =
% 60 1.9 £
- =1
L e
> g
B 401 - 8 -12 8
g < s
2 | S
© 201> - 0.6

0 / T T 0.0

0 20 40 60 80 100
Time (%)

Figure 9. Cumulative volume, time (%) and concentration index. SMFI 7.9 °Brix, with ff between 165m~" and 206 m~".

1

100+ 3.1
—=—  Accumulated solute (%).
§ 804 Los Peach solution.
-~ ~ == Concentration Index.
= 5 Peach soluti
5 = each solution.
S 604 119 g
12} -
= 404 -2 §
£ £
= )
3 Q
< 207 - 0.6
0 — : 0.0
0 1 2 3 4 5 6 7 9 10
Fraction of thawing

Figure 10. Concentration index, cumulate solute and fraction of thawing. °Brix, with ff between 165 m~" and 206 m~".
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Nomenclature

Symbol

FFFC
Hice

K7

Description

Fructose

form factor (m™")

Glucose

heat of melting (kJ)

simulated peach juice

saccharose

time (s)

thawing rate (mL/s)

concentration (°Brix)

cumulative volume

the falling-film freeze concentration
latent heat of fusion of the ice
(333kJ kg™

coefficient of thawing (s m*kg™")
temperature constant (20 °C)

constant of heat transfer coefficient
(Wm~2°C™ 1

0
M

PFC
RMS
S
SMFI
T
Tamb

T thawing
V

Gulfo et al.

heat flux (W)

mass (kg)

progressive freeze-concentration

root mean square

surface area (m?)

solute mass fraction in the ice (°Brix)
temperature (°C)

ambient temperature (°C)

thawing temperature (°C)

volume (m?)

Greek symbols

o

)
Pc
194

Pcr
AT

heat transfer coefficient (Wm™2°C™ ")
density (kg/m?)

density for carbohydrates (kg/m®)
density of ice (kg/m?)

density of ice in the process (kg/m?)
temperature increase (°C)
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Abstract.

Fractionated thawing was studied as a method to recover solutes incorporated in the ice obtained
in a cryoconcentrator. Thawing times and solute concentration in the ice were determined at
several thawing temperatures.

Ice sheets used for the thawing studies were obtained by cryoconcentrated solutions of sugars and
simulated juice at initial concentrations of 5 to 20 °Brix. The ice sheets produced contained
levels of solutes between 1.0 and 9.0 °Brix.

Fractionated thawing were performed at temperatures of 20 to 30 °C while maintaining
geometrical similarity for the test samples. By fractionated thawing more than 60 % of the
solutes retained in the ice were recovered in 34 %, of the total thawing time.

The procedure presented allows the determination of the solute concentration achieved in the

various thawing fractions and predicts the thawing time required for a given form factor, melting
temperature and the solute mass fraction in the ice.

Key words: Thawing temperature, thawing time, form factor, concentration index, solute mass
fraction in the ice, fractionated thawing.

Nomenclature

Symbol Description

a length of ice layer (m)

b width of ice layer (m)

bni variable to correct the non-ideal behaviour
b, time constant (s™)

e thickness of Ice layers (m)

f fructose

ff Form factor (m™)

g glucose

k heat conductivity (W-m" -°C™")

p weight sample (kg)

Peach (s) simulated peach juice

r coefficient in the linear correlation of Pearson
S saccharose

tet time (minutes)

Ves thawing rate (mL/s)

Al Accumulated index

AT Accumulated time (minutes)

°Bx Concentration (°Brix)

CI Concentration index

Cer Specific heat for carbohydrates (kJ-kg™ -°C™)
Ce2 Specific heat for ice (kJ-kg" -°C™)

FPD Freezing point depression (°C)

HPLC High-performance Liquid Chromatography
K Coefficient of thawing (s-m’-kg")
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26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44

Ke Freezing point depression for water (°C-kg/mol)

IL Ice layers

M Mass (kg)

M, Molecular weights (g/mol)

PS Process Stage of freeze concentration

PFC Progressive Freeze-Concentration

R Radius (m)

RMS Root Mean Square (%)

SSHE Scraped-Surface Heat Exchangers

S Surface area (m?)

SMFI Solute Mass Fraction in the Ice (°Brix)

TS Test Sample

TT Thawing Time (min)

T Temperature (°C)

Te Temperature of the ice with retained solutes (°C)

Tamb Ambient temperature (°C)

Tats Average temperature of the sample (-18 °C)

Tres Cold store temperature (-18 °C)

Tthawing Thawing temperature (°C)

V Volume (m?)

Xe Mass fraction of solute (kg/kg)

Xice Mass fraction of ice (kg/kg)

Xt Total mass fraction (kg/kg)

Greek symbols

a Individual heat transfer coefficient for heat transfer by
convection (film coefficient) (Wm™: °C™")

B Inverse of the time constant (s)

P Density of carbohydrates as function of temperature
(kg/m’)

Pice Density of ice as function of temperature (kg/m’)

Pci Density of ice (4.0 °C) (kg/m’)

P-1s Density of ice (-18 °C) (kg/m’)

O, Dimensionless number

1.-INTRODUCTION

Freeze concentration is a method to separate soluble solids from an aqueous solution. It is based
on the gradual lowering of the temperature of the solution until partial or total freezing is
obtained. The advantage of this process as emerging technology for food processing is that it
preserves the sensorial and nutritional quality of the food product. The low operational
temperatures prevent degradation and denaturation reactions that can occur for concentration
processes at elevated temperature, such as evaporation (Hartel, & Chung, 1992).

According to literature (Miiller, & Sekoulov, 1992; Flesland, 1995; Chen, Chen, & Free, 1998;
Chen, Chen, & Free, 1999; Chen, & Chen, 2000; Miyawaki, 2001; Gunathilake, Shimmura, &
Miyawaki, 2013; Yee, Wakisaka, Shirai, & Hassan, 2003; Hernandez, Raventos, Auleda, &
Ibarz, 2009; Sanchez, Ruiz, Hernandez, Auleda, & Raventos, 2010), there are various basic
methods for freeze concentration in solutions: suspension freeze concentration, layer freeze
concentration, and block freeze concentration (or freeze-thaw concentration). These names
originate from the mechanisms used for the formation of the ice crystals in the process.

Freeze concentration processes used industrially are currently all based on suspension freeze
concentration. This process uses scraped-surface heat exchangers (SSHE) to generate ice nuclei,
recrystalisers to increase the growth of the ice crystals and pressurised wash columns to separate
the ice from the concentrated liquid. The concentration reached with this system is between 45
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and 55 °Brix (Van Weelden, 1994; Lee & Lee, 1998). To reduce SSHE costs Otero, Sanz,
Guignon, & Sanz (2012) suggest increasing the pressure at the nucleation stage.

Block freeze concentration, or freeze-thaw concentration, consists of the freezing of the product
that is to be concentrated (liquid foods) and thawing while dividing the obtained liquid in various
fractions: the first fractions are found to be concentrated (corresponding to high solute mass
fractions in the ice) and the later fractions are found to be diluted (Yee et al., 2003; Nakagawa,
Maebashi, & Maeda, 2009; Miyawaki, Kato, & Watabe, 2012; Boaventura, Murakami,
Prudéncio, Maraschin, Murakami, Amante, & Amboni, 2013; Moreno, Raventds, Hernandez, &
Ruiz, 2014).

Layer freeze concentration is based on a large ice mass is formed and grown on the cooling
surface. Two processes of layer freeze concentration have been described: progressive freeze-
concentration (PFC), with ice formation on a tubular or cylindrical surface (Miyawaki et al.,
2012) and multi-plate freeze-concentration, with ice formation on a rectangular plate, normally in
the form of a falling-film freeze concentrator, where the liquid to be concentrated flows down in
a layer over the heat-exchanger plates.

A characteristic of the falling-film freeze concentration process is the limitation in the maximum
obtainable concentration, which is about 40 % (w/w). This is principally due to the increase in
viscosity of the liquid, the freezing-point depression, and the incorporation of solutes in the ice
crystals. (Flesland 1995; Chen et al., 1998; Miyawaki, 2001; Raventds, Hernandez, Auleda, &
Ibarz, 2007; Sanchez, Hernandez, Auleda, & Raventos, 2011).

At decreasing temperatures, the liquid reduces its flow velocity over the plate surface, which
results in increased solute retention in the ice, and reduced process efficiency. (Raventos,
Hernandez, Auleda, & Ibarz, 2007; Flesland 1995).

Scholz (1993) described the process of solute inclusion in a growing ice layer as a sequence of
three individual phases: nucleation, the growth rate of the ice layer, and the final concentration
obtained in the process. The retention of solutes in the ice sheet limits the applicability of freeze
concentration falling film. This system seeks to recover these solutes and increase the overall
efficiency of the process. A possible way to recover the solutes incorporated in the ice layer is
fractionated thawing. Fractionated thawing is a complimentary technique which can be used in
the process of falling-film freeze concentration. It consists of slowly heating the ice-layer
obtained from the freeze concentrator and collecting the liquid that is formed in various fractions.
A number of publications (Yee et al., Hassan, 2003; Miyawaki et al., 2012) indicate that highly
concentrated solutions can be obtained based on fractionated thawing.

The aim of the current paper is to study fractionated thawing as a method to recover the solutes
incorporated in the ice layer formed in a falling-film freeze concentrator.

Thawing times are determined at various temperatures and solute concentrations. Moreover, a
calculation algorithm is developed that predicts the concentration index and the time needed to
obtain a certain mass fraction of thawing for solutions of fructose, glucose and saccharose at
temperatures of 20, 25 and 30 °C.

This type of study is not only of academic interest, but has also technological importance,
because it enables the calculation of the recovery of solutes retained in the ice obtained from fruit
juices. Process parameters that are obtained include the thawing time, the concentration and
amount of ice obtained in each of the thawing fractions of the process.

Based on these calculations, one can study the solute recovery in the various fractions, so that an
optimal process can be designed.

2. MATERIALS AND METHODS
2.1 Sugars and model solution for peach juice and orange juice.
e Fructose (f): D(-) fructose, crystalline white, 99 %, (natural sugar from fruit,
DietRadissonPagesa, Spain).
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e Glucose (g): D+Glucose Anhydrous, extra pure, Ph, Eur, USP, BP (GL01251000,
synthetic product, Scharlau, Spain).

e Saccharose (S): commercial crystalline white sugar; (a-D-glucopiranosil B-D-
fructofuranosid; saccharose, cane sugar, Azucarera, Spain).

Model solutions for peach juice were prepared, based on the weight percentages (w/w) of basic
sugars (f, g, and s) obtained from HPLC analysis of peach juice Auleda, et al (2011 a), composed
of (w/w): glucose 18.8 %; fructose 25.5 %; saccharose 55.7 %.

The weight percentages (w/w) of basic sugars (f, g, and S) obtained from HPLC analysis of
orange juice Auleda, et al (2011 a), was used to develop the process of calculation, composed of
(w/w): glucose 32.6 %; fructose 32.0 %; saccharose 35.5 %.

2.2 Analytical determination of sugar solutions

2.2.1 Solute concentration

The concentration of soluble solids, expressed as °Brix, was measured with an Atago
refractometer (model DBX-55; Japan), with an accuracy of + 0.1 and measurement range of 0 to
55 °Brix. Measurements were performed at a temperature of 20 £ 1.5 °C.

2.2.2 Weighing

The following instruments were used.

A digital scale (GRAM: Model APS — 60, with an accuracy of + 20 g and a measurement range
of 0.2 to 60 kg) was used for weighing the ice layers obtained in the process of freeze
concentration.

Another digital scale (KERN: Model W 109887, with an accuracy of + 0.01 g and a measurement
range of 1 to 1210 g) was used for weighing the samples during fractionated thawing.

2.3 Experimental equipment for freeze concentration

The equipment used for these studies comprises a freezer unit of two evaporator plates (1) laid
out vertically, each one formed in turn by two welded plates (Fig. 1). Inside, the plates are
welded at several points so that the refrigerant (R-507) circulates through them following a
zigzag path. Each of the two plates measures 800 mm by 600 mm.

On the outside of the plates, the liquid food to be concentrated flows in a descending film (2)
after being pumped by the hydraulic system from the holding tank (3) and being distributed by
means of a distributor (4) with small-diameter perforations of 2 mm. In order to measure a flow,
the hydraulic system contains an electromagnetic flowmeter (5) (ISOIL; Model MS501 of
stainless steel for fluids with conductivity over 5 uS/cm, with an accuracy of +0.4% and a
measurement range of 0.14-3.47 L/s, Cinisello Balsamo-Italy). The freezing system of this
equipment contains a compressor model TFH4531Z by Unité Hermétique (Tecumseh Europe, La
Verpilliere, France), type: alternative volumetric piston, with single effect, one stage, and with
vertical cylinders, since the motor shaft and the crankshaft of the compressor are on the same
axis. The model used in this experiment was a hermetic compressor run at three-phase 230/400
V, 50 Hz. Using the primary refrigerant R-507, the caloric power or output of the compressor
depends on the evaporation and condensation temperature of the refrigerant fluid.

The liquid food is chilled and then returns to the holding tank by gravity to be circulated again.
An exchange of heat occurs between the refrigerant and the liquid food (the liquid food looses
heat to the refrigerant and the refrigerant evaporates). This heat exchange takes place through the
walls of a plate heat exchanger and this produces layer crystallization as the ice forms thin layers
on the surface of the heat exchanger (6). The ice sheets obtained in this way measure 750 mm x
550 mm and have a thickness between 10 and 20 mm, with thickness varying according to the
concentration value that is obtained in the current concentration step Auleda, Raventés, &
Hernandez, (2011b).
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Figure 1. Schematic layout of the freeze concentration unit.

2.4. Obtaining ice layers from the various stages of the freeze concentration process
The freeze concentration experiments needed to obtain the ice layers to be analysed, were
performed with 40 L of solutions of the three basic sugars (f, g and S) in distilled water, and for
40 L of the model peach juice.
To obtain ice layers at various levels of dissolved solutes, four Process Stage of freeze
concentration (PS) were simulated: for each of the basic sugars and for the model peach juice,
freeze concentration was carried out at initial concentrations of 5, 10, 15 and 20 °Brix
When the solid concentration in the liquid food reached a predetermined level (2.5 °Brix above
the initial level), the pump was stopped and the concentrated liquid food flowed out of the system
by gravity. Then, the compressor was stopped and the ice layer was removed from the
evaporator. The ice layer, so obtained, was characterized by determining its weight, length,
width, and thickness, and the concentration of solids present (measuring the °Brix after thawing a
small sample of the ice sheet) and was then stored in a refrigerated room at -18 °C. According to
the results obtained in the work published by Hagiwara, Mao, Suzuki & Takai, R., (2005) and
considering the storing conditions (-18°C, between 5 and 10 h), the amount of recrystallization is
very low for the ice used in the experiment and it does not have any influence over the process.

2.5 Studies of fractionated thawing

The ice layers (IL) obtained from the freeze concentration experiments were measured about 750
mm x 550 mm (length x width) and had a thickness between 10 and 20 mm. Due to their large
size, there was a need to take small test samples from the IL.

2.5.1 Thawing studies on small test samples (TS)

The samples for the fractionated thawing studies were taken from the IL without removing them
from the refrigerated room. Sample taking was performed by the use of a drill equipped with a
“nipping tool” (Esgarret, Spain) with a diameter of 60 mm. The obtained sample is a cylinder
with a diameter of 60 mm and a thickness between 10 a 20 mm. Using a calliper slide, 4
measurements of the thickness were performed and their mean value was used to determine the
form factor (ff), which is defined as the ratio area/volume.

By using a small drill a hole of 0.5 mm diameter was made in the cylindrical samples, so that
they could be hung on a thread within the oven used for thawing. The thawing was carried out in
vertical position, similar to the position that the ice layers have in the freeze concentrator, as
shown in Fig. 2.

Fig 2. Collecting test samples (TS) for thawing studies.

The oven used for thawing the TS is cubical and measures 480 mm x 480 mm x 480 mm. It is
placed on legs of 415 mm height. The walls are made of metal and are covered with a 3 mm layer
of adhesive insulation material (based on isoprene with added resins and synthetic filling
materials). The door is made of transparent methacrylate so that the sample can be observed
during the test.

Heating of the oven is performed by resistances with power consumption of 40 to 300 W,
regulated by a piezoelectric controller (Pie Electro Dit, model 11 551, 0 to 300 W), and a
PTC/NTC temperature probe (Mundo central, OSAKA, measuring range from -50 to +150 °C).
The oven is equipped with a 4-channel data logger (Testo 177-T4, with display) for logging the
temperature. Both the heating resistances and the data logger use the standard power supply
230V AC.

For thawing studies at 20 °C, the oven is placed inside a refrigerated room of which the
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temperature is controlled at 15 °C, which is 5 °C below the temperature at which thawing is
performed. For the thawing studies at 25 °C and 30 °C the oven was placed at ambient
temperature, without the use of the refrigerated room.

The dripping of the melting ice is collected by a funnel and is led to a test tube located on a
balance which measures the weight. Moreover, the obtained liquid volume is recorded as
function of thawing time (TT). Measurements are made in 10 fractions of equal weight.

In this way, fractionated thawing studies were performed on the TS obtained from freeze
concentration experiments at four concentrations, for each of the basic sugars and for the model
peach juice.

2.5.2. Thawing studies on the ice layers (IL)

Once the freeze concentration experiment is completed, the IL are stored in a refrigerated room at
-18 °C, during some hours (between 60 and 240 minutes). During this time the IL are measured.
Following this short storage, the thawing studies are carried out at ambient temperature (20 +1.5
°C), see Fig. 3.

Fig. 3. Thawing studies on large ice sheets.

2.6 Relation of similarity. Form factor (ff)

To verify if the IL and the TS show a similar behaviour during the thawing process, and to
validate that thawing studies made on the TS are representative for the IL, the studies were
compared taking into account their geometric similarity, given by the form factor ff, equation (1)
(Gulfo, Auleda, Moreno, Ruiz, Hernandez, & Raventos, 2013) at a temperature of 20 °C. Results
are compared, analysed, and validated using statistical tests (Section 3).

ff= (m™) (1)

Where S is the surface area (m?) and V is the volume (m?).
The ff for the IL with dimensions (length x width x thickness) a x b x e, is then given by equation

2)

2(ab)+2e(a+b ]
abe
The ff of the TS is calculated by equation (3)
2(R+e ]
fr - 2020 () )
.

2.7 Ratios and parameters used to describe the results

2.7.1 Concentration index (CI)

To analyse the concentrations achieved in the various fractions of thawing the concentration
index (Yee et al., 2003) is employed, which is defined as equation (4):

_ fraction concentration
SMFI

Cl

“4)

Where:
Fraction concentration is the value of the solute concentration in the thawed fraction
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expressed in °Brix.

2.7.2 Accumulated index (Al)
The accumulated index is the sum of the concentration index n fractions divided by n.

S
Al = 1
n (5)

2.7.3 Accumulated time (AT)
The accumulated time is the sum of the thawing times needed for the first n fractions of
fractionated thawing.

AT = Zn: t, (minutes) (6)

2.8 Statistical analysis
The accuracy of predictions is verified by calculating the root mean square error (RMS) given by
the equation (7):

RMS =100%

(7

Where Vg and Vp are, respectively, experimental values and model predictions, N is the number
of available experimental points.

To obtain a measure of the correlation between experimental values and model predictions the
Pearson correlation coefficient (r) is used:

o 2V Vo) (Vp V)
DIVARAD AR ®)

V. and V, are the values obtained from experiments and from numerical prediction,
respectively.

It was verified that the population of experimental results showed a normal distribution, by the
use of Henry’s line.

The statistical significance of the difference between experimental results and model predictions
was tested by using analysis of variance (ANOVA), performing the Bartlett and Tukey tests.
These calculations were performed using Excel software (Microsoft).

2.9 Correction of thawing time for the test samples (TS)

The test samples TS were obtained at -18 °C (see procedure described in sections 2.5.1 and
2.5.2). However, the fractionated thawing tests were carried out at significantly higher
temperatures. It is therefore necessary to determine the time that is needed to increase the
temperature of the TS from its initial value (-18 °C) to the temperature at which thawing starts,
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and subtract this “heating time” from the experimentally obtained “thawing time”.
This correction of the thawing time was performed based on a heat-transfer calculation for
concentrated systems, described by Yunus Cengel (2007) for stationary heat transfer.

The physical properties of ice, needed for these calculations, were obtained from correlations
given in Table 1.

Table 1. Correlations for estimating physical properties of ice

According to Yunus Cengel (2007), the currently employed analysis for concentrated systems
can be used if the Biot number Bi<0.1.

Analysing the thawing process described in sections 2.5.1 and 2.5.2, it was found that for this
system the Biot numbers are below 0.1.

The freezing points at different concentrations expressed in °Bx are shown in Fig. 4.

Fig. 4. Freeze point depression for fructose, glucose and saccharose.

The FPD of solutions of sugars f, g and s is given in Figure 4. The FPD of juices can be
estimated using the procedure described by Auleda, Raventos, Sanchez, & Hernandez (2011a).
All thawing times (TT) mentioned in the tables in the remainder of this paper are corrected to the
temperature of the freeze concentrator, according to the procedure set out above.

2.10 Mean values of the thawing times TT
To obtain the global thawing time, equation (9) is used by Gulfo et al. (2013):

K
t= % (minutes) 9)
Where, pci is density of ice (-4.0 °C) (kg/m3), K is coefficient of thawing (s'm’ -kg'l) and ff is

form factor (m™)

2.11 Density of the ice formed during the process
The density of ice as function of temperature is given by equations (10) and (11)

- The density of ice is given by equation (10) (Ibarz et al., 2005):
pice=916.89-0.13071T (kg/m’) (10)

- The density of carbohydrates is given by Equation (11), (Ibarz, & Barbosa, 2005):
pe=1599.1-0.31046T (kg/m’) (11)

The arithmetic mean between the temperature of the heat-exchanger plate and the
temperature of the surface of the ice layer that touches the concentrated liquid (which
corresponds to FPD for concentrations of 5, 10, 15 y 20 °Brix) is -4.0 ® C (Tys, Table 1). This
value was inserted in equation (10) and equation (11), obtaining density values of 1597.85
and 916.36 kg.m™. These densities correspond to 100 °Brix and 0 °Brix respectively. Finally,
assuming a linear relation between density and concentration (°Brix), from the two pairs of
data (pc, °Brix), (1597.85, 100) and (916.36, 0) the linear equation (12) was obtained.

ey =6.83Bx+917.41 (kg/m*) (12)

3. RESULTS
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3.1 Thawing time (TT) and concentration index (CI)

Tables 2, 3 and 4 show the results of the fractionated thawing process of the TS for each
concentration (or process stage). These tables show for each ff and SMFI, the TT and CI for each
thawing fraction and the total thawing times, at temperatures of 20, 25 and 30 °C.

Table 2. Thawing time and concentration index of test sample, at 20 °C
Table 3. Thawing time and concentration index of test sample, at 25 °C
Table 4. Thawing time and concentration index of test sample, at 30 °C

In order to verify if the means and the variances of the samples are similar, ANOVA analysis
and the Bartlett test were carried out at a significance level of 95 %. These statistical tests
were performed for the repetitive experiments of each PS at the same thawing temperature
and for the experiments carried out at different thawing temperatures. The obtained results
prove the equality of the means and their variances. Therefore, as far as the parameters TT
and CI are considered, the behaviour of the solutions f, ¢, s at the temperatures tested can be
considered as identical.

Table 5 shows the results obtained for the thawing of the IL corresponding to the fourth
process stage (PS 4) (highest concentration) with solutions of f, g, and s.

Table 5 Thawing time and concentration index of the large ice sheets at 20 °C

These results were compared with the ones obtained for the TS in the fourth process stage (Table
2) using ANOVA and the “Post test” by Bartlett and Tukey at a significance level of 95 %. These
analyses showed that the IL and the TS show a similar behaviour during the thawing process, as
far as TT and CI are concerned. This thus shows that the results for the IL are comparable with
those of the TS.

3.2 Calculation for the thawing time TT

In order to obtain equations to calculate the thawing time as a function of concentration and form
factor, the experimental values of Tables 1 to 4 need to be inserted in equation (9), thus obtaining
a value for K.

Obtaining values for K

Substituting in equation (9) the density pc) (Equation (12)), the ff and the total thawing time,
applicable for the various data of Tables 2, 3 and 4, the values of K are obtained, which are
shown in Table 6.

Table 6. Mean values solutions of f, g and s, for the four process stages.

Plotting the values of K versus the SMFI (°Brix), at the three thawing temperatures (20, 25 and
30 °C) straight lines are obtained as given in Figure 5.

Fig. 5. K versus SMFI (°Brix) for the four process stages at temperatures of 20, 25 and 30 °C.

Substituting in equation (9) the linear relation K = f (°Brix) (from Fig. 5) and the values for p,
equations are obtained for the thawing time at temperatures of 20, 25 y 30 °C (Gulfo et al., 2013).
Following equations (13), (14) and (15) are then obtained for the total thawing time:

—6.55Bx2 — 699.10Bx + 24320.54
tyooe = ad = ad (minutes) r=077  (13)
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Valid for ff between 164 and 254, (m™), SMFI between 1.3 and 8.4 °Bx and 20 °C

—6.71Bx% — 741.16Bx + 21447.52
lasec = F

Valid for ff between 172 and 226, (m™), SMFI between 1.0 and 9.0 °Bx and 25 °C

(minutes) r=0.96 (14)

—5.61Bx? — 614.14Bx + 18686.11
tgogc = X ff X (minuteS) r=0.94 (15)

Valid for ff between 165 and 204 m™', SMFI between 1.1 and 8.5 °Bx and 30 °C

4. DISCUSSION

Equations (13), (14) and (15) show that TT decreases with the the concentration (°Brix) and is
inversely proportional to ff (Gulfo et al., 2013). It can be calculated that a change of 10 % in ff
induces a change of 10 % in thawing time, whereas a change of 10 % in the concentration (°Brix)
only induces a change of 2 % in thawing time. In other words, the thawing time is more sensitive
to variations in ff than to variations in concentration (°Brix).

Using equations (13), (14) and (15), and the experimental values of ff and concentration (°Brix)
given in Tables 2, 3 and 4 the total thawing times was calculated for each process stage. These
were compared with the experimentally determined thawing times using the root mean square
error (RMS). Following results were obtained: RMS = 10.1 % at 20 °C; 4.5 % at 25 °C and 4.8 %
at 30 °C, where values below 25 % are considered to indicate a good model fit (Lewicki, 2000).
These values follow the same trend as the correlation coefficients (r) of the equations.

It is observed that an increase in thawing temperature of 5 °C, in the interval between 20 and 30
°C, reduces the mean total thawing time with 10 to 15 minutes.

Earlier, we showed that an increase in thawing temperature did not result in a significant
variation of CI, which indicates that process times can be reduced by increased temperatures,
without reduction of the CL

4.1 Determination of: Thawing time, concentration index and accumulated index
Based on the data of Tables 2, 3, and 4, allows find the following information:

TT for one thawing fraction.

CI for a certain fraction.

Al accumulated index.
In the present section, it is shown how the calculation was derived for the fourth PS (highest
concentration). First, for each thawing fraction, the data of Tables 2, 3, and 4 were gathered
for all three sugars, and mean values for accumulated time, concentration index and
accumulated index were calculated. These mean values were plotted versus the thawing
fraction number, as shown in Fig. 6.

Fig. 6. Mean values over three sugars (f, g, S) for accumulated time, concentration index and
accumulated index versus the thawing fraction number.

A. ff =164 to 204 m™', SMFI = 7.3 to 8.4 °Brix, 20 °C.
B. ff = 189 to 226 m™', SMFI = 8.6 to 9.0 °Brix, 25 °C.
C. ff= 172 to 204 m™, SMFI = 6.9 to 8.5 °Brix, 30 °C.
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These graphs display directly the TT, the CI and the Al, but also indirectly the thawing speed
(mL/min). It is seen that increasing thawing temperatures cause reduced thawing times, which
means that the thawing speed increases. Similarly, the graph shows three periods of melting with
the following thermal characteristics (Yee et al., 2003; Gulfo et al., 2013):

First period (0 to 1): This is a transitional regime which is characterized by a strong influence of
the initial temperature. The rate of thawing is increasing.

Second period (1 to 9): the system is in a steady state. This period is called, period of regular
cooling. The thawing rate is constant and reaches its maximum value during this period, for this
reason the RMS of 25 °C and 30 °C are reduced with respect to the 20 °C, this trend also is
supported by the correlation coefficient r equations (13), (14), and (15).

Third period (9 to 10): This regime is similar to a process in which the temperature of all points
of the body is the same.

4.2 Comparison of results of simulated peach juice with those of the basic sugars
Fractionated thawing experiments were carried out with the simulated peach juice (see section
2.4), in the same way as described for the solutions of basic sugars. Results are given in Table 7
that shows the CI and TT for each thawing fraction.

Table 7. Thawing time and concentration index for simulated peach juice (s) with
ff =195 m'l, SMFI = 8.2 °Brix, and thawing temperature of 30 °C.

If the values of Table 7 are inserted in Fig. 6C, the results for peach juice can be easily compared
with the results of the basic sugars (see Fig. 7).

Fig. 7. Mean accumulated values of thawing time and concentration index for PS 4 for solutions
f,gands (ff =187 m™, 7.7 °Brix, 30 °C) and for simulated peach juice (ff =195 m™, 8.2 °Brix,
30 °C).

Fig. 7 indicates that the fractionated thawing of simulated peach juice shows a behaviour that is
very similar to the mean behaviour of the three basic sugars. To verify the similarity between the
results obtained for the simulated peach juice and the mean of the three sugars, the RMS were
calculated (Equation (7)), based on the differences between the mean values for f, g, and S on one
hand and the simulated peach juice on the other hand. The RMS obtained were 6.7 %, for the
accumulated time and 15.6 % for the concentration index. Both values are much lower than the
25 % considered the maximum for acceptance of a fit. The fact that the behaviour of the
simulated peach juice is described relatively well by the average behaviour of the three basic
sugars, is probably caused by the composition of the juice (18.80 %, glucose, 25.50 % fructose,
55.70 % saccharose), which is relatively close to an equal distribution between the three sugars
(33.33 % for each of the sugars). This criterion is valid for the experimental conditions of the
data depicted in Fig. 6, and for these conditions, the calculation method explained above provides
an approximation of the TT and the SMFI during fractional thawing of sugar solutions.

4.3. Application of the calculation algorithm for orange juice.
Based on the analyses presented, a calculation algorithm was developed that is presented in Fig.
8.

Fig. 8. Algorithm for the calculation of one stage of a freeze concentration process.

In the process, a quantity of 300 kg of orange juice will be freeze concentrated. The orange juice
is pasteurised and has an initial concentration of 11.5 °Brix. The process will be based on one
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process stage and solute recovery by fractionated thawing.

Freeze concentration process stage:

This process stage is calculated by the method presented by Auleda et al (2011b). The known
parameters are:

Description Value Unit
Sugar composition:

Fructose 32.0 %

Glucose 32.6 %

Saccharose 35.5 %
FPD increase during stage 0.5 °C
Heat flux through the plate 500 W/m?
Linear velocity of juice on the plate 0.5 m/s
Ice layer thickness 1.0 107 m

Calculation results:

Description Value Unit
Initial freezing point -1.15 °C
Final freezing point -1.64 °C
Coolant inlet temperature -8.1 °C
Mean rate of pure ice formation 1.58-10° m/s
Duration of processing stage 6105 S
Amount of ice formed 9.42 kg/m?
Mass flow per plate length 1.58 kg.s'.m
Required surface area after correction 17.16 m’
(increased by 10 %)
Concentration at the end of the stage 15.57 °Bx
Amount of concentrated juice 153.04 kg
Amount of ice obtained 146.95 kg
Concentration of solutes in the ice (SMFI) 7.26 °Bx

Fractionated thawing process stage
The results obtained from the calculation define the main characteristics of the freeze
concentration and fractionated thawing process.

-The amount of ice to the initial concentration of the juice and thawing times

-Thawing times and concentration.
The calculation of section 4.1 and 4.2 will be used to calculate the size of the thawing fractions
and the process time.
First, equation (12) is used to determine the density of the obtained ice sheet. This is 967.00
kg/m’, which, for a plate surface of 1m x 1m, corresponds to a thickness of 0.098 m and a form
factor of 204.1 m™.
For the calculation of the fractionated thawing process the graph of Fig. 6A is used, obtained
with the averages of f, g and s (ff between 164 and 204 m™', SMFI between 7.3 and 8.4 °Brix, 20
°C).

Fig. 9. Application of the calculation process for orange juice
First thawing fraction:

As the aim is to obtain a first fraction with a concentration equal to that of the original juice (11.5
°Brix), the necessary Al is equal to:
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°Brix 115
°Brixee 7.26

=1.58

Where, CI coincides approximately with Al

6
Cl,
_ %: ' 2.80+2.07+1.57+1.23+1.00+0.77

n 6
In the Al-axis of Fig. 9 a horizontal line is drawn for AI = 1.52. This horizontal line touches the
line that indicates the number of fractions at fraction 6. It is thus seen that 6/10™ of the ice needs
to be thawed in the first fraction. As the total amount of ice is 146.95 kg, the amount of ice that
needs to be thawed in the first fraction is:

Al =1.52

g = 0.6 X 146.95 = 88.17 kg

In a similar way, it can be seen in Fig. 9 that the TT equals 60.3 minutes.

Second thawing fraction:

From Fig. 9 the CI values are obtained for thawing steps 7 to 10 and using equation (5), the Al
can be calculated:

10

Cl.
Al _; ! ~0.43+0.30+0.16+0.07
n 4

=0.24

The amount of ice to be thawed is:
Qs = 0.4x146.96 =58.78 kg

The SMFI is then: 0.2 x 7.26 = 1.45 °Bx

Fig. 9 shows the total time (101.2 minutes). Subtracting the time of the first fraction (60.3
minutes) it gets the time of second fraction 34.9 minutes.

Although this is a specific example, with the procedure described one could calculate the SMFI
(°Bx) and TT (min) for any thawing fraction.

Estimation of the energy necessary for thawing
The heat needed for thawing is given by the equation (16):

QT = (Qice+qusion)'Y (1 6)

Where:

Qice: the energy needed to increase the temperature of the ice sheet from the mean freeze-

concentrator temperature to the melting temperature.

Qsusion: the energy needed to melt the ice at melting temperature

v: 1s a coefficient that accounts for heat losses, which has values of 1.05 or slightly higher.
In summary, the main parameters of the freeze concentration process can be calculated by
solving the equation presented by Chen et al., (2000) using the procedure developed by Auleda et
al (2011b), and the main parameters of the thawing process for recovery of solutes can be
calculated by the procedure presented in the current paper. This, together with the energy
calculations (equation (16)) allows the estimation of the main variables of a falling-film freeze
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concentration system and thus compare its economic viability with that of other concentration
processes for juices.

5. CONCLUSIONS

At constant temperature, the thawing times and the concentration indices for solutions of the
basic sugars, fructose, glucose and saccharose, at equal solute mass fraction in the ice and equal
form factor are identical, independent of the type of the sugar (significance level 95 %).

The thawing time decreases with the concentration (in °Bx) and is inversely proportional to the
form factor, being more sensitive to variation in the form factor than to variation in the
concentration.

At thawing temperatures of 20, 25 and 30 °C, at significance level of 95 %, no differences were
observed between the experimentally obtained concentration indices. Thus, the increase of
thawing temperatures enables a reduction in thawing time, without changing the concentration
indices.

A calculation algorithm was presented that relates the thawing fraction to concentration and time,
valid for any ice sheet obtained from freeze concentration of juice in the system and conditions
described in this paper. The presented calculation model, also provides estimations of the energy
used for thawing, the water generated (water with low levels of solutes), and consequently the
costs of the fractionated thawing process.
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*Industrial Relevance

INDUSTRIAL RELEVANCE

The freeze concentration is a technology that allows eliminating water from the liquid foods at
temperatures below the water’s freezing point, what allows obtaining products of better quality.
Fractionated thawing was studied as a method to recover solutes incorporated in the ice,
improving the global efficiency of a freeze concentration process by optimal recovery of the
solutes retained in the ice. Also provides estimations of the energy used for thawing.

This work continues the research in falling film freeze concentration technology which we have
submitted and published in this journal. This work contributes to increase the global process
efficiency.



*Highlights (for review)

Highlights

By fractionated thawing, more than 60 % of the solutes retained in the ice were
recovered in 34 %, of the total thawing time

The thawing time decreases with the concentration and is inversely proportional
to the form factor.

It’s possible to simulate the thawing process of the operating parameters and so
improve the global efficiency of a freeze concentration process
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Figure 1. Schematic layout of the freeze concentration unit.
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Figure 2. Collecting test samples for thawing studies.
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Figure 3. Thawing studies on large ice sheets.
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Figure 7. Mean accumulated values of thawing time and concentration index for PS 4 for
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Table 1

Table 1. Correlations for estimating physical properties of ice

PHYSICAL PROPERTY

CORRELATION

EEF.

Specific heat for

£, = 1.5488 + 1.9625 - 1073T, — 5.9399 - 107°T,

Iharz et al

carbohydrates (2005)
Specific heat for ice C.x = 20623 + 6.076910 - 10737, }E“;Di?‘ al
Maszs fraction of ice Xy, = (4-B2)-p
: 100
. Bx -
Mass fraction of solute .= il
100
Teotal mass fraction Er =K +X;
. . Gulfo et al,
Denszity of ice (-18 °C) Poqpee = 6.83Bx +919.2 ‘r[]hﬂ'E
. . . KX, Anleds et al
Fr it depress FPD = -
[EEAnE PO ot (1—X.— byX.).Ms (2011a)
. ) _FPD — Ty Yums Cengel
Dimenzionless munber (1) 1= Tror — Tams (2007)
. —Ind, Yunus Cengel
Time constant by = " (2007)

Average temperature of the i _ Anleda et al
sample Tae = —(—FPD + 1.995) (20113)
. ) Tats = Tamn Yunus Cengel
i, &, 5 } . = “ =
Dimenzionless munber (2) 8: Tres — Tamb (2007
Corrector time _—né; Yums Cengel
orrector “4="h, (2007)
Carrected tume fep =ty — 1)
Average temperature of the T = Tray
sample (-18 °C) a9
X
Heat transfer coefficient a=1000-b, - p_,g+¢ ﬁ
Heat conduction k = (2.2196 — 6.248910 - 1073 - T,) + 1.01551% - T,?
coefficient
a
Biot number Biot = ——
k-ff




Table 2

Table 2. Thawing time and concentration index of test sample, at 20 °C

PS® (°Bx) £ m") SMFI 1. 2 3 4 5 8 7 8 9 10

177 18 f t* 196 297 388 449 540 622 706 807 928 1158
. cr 29 23 16 12 08 06 03 02 01 0.1

t 240 345 458 550 645 746 856 978 1121 1394

5 194 149 cl 32 21 15 12 08 06 04 03 01 0.1

167 13 s t 239 371 49.7 617 73.8 8.8 988 1109 1249 1549
) cl 23 19 15 13 10 08 05 05 02 0.1

168 30 f t 204 287 361 432 505 57.7 660 753 855 1128
] cl 30 21 17 13 09 06 04 02 01 00

t 19.6 288 37.3 455 531 60.2 8683 789 913 1057

10 190 37 9 Cl 27y 20 16 14 09 06 03 01 0.1 0.0

200 35 s t 207 290 344 404 455 525 595 686 811 871
) Cl 30 20 15 12 09 06 04 02 01 0.0

180 55 f t 223 313 379 441 522 587 678 Y63 869 1120
) cl 29 21 16 12 10 07 04 02 01 00

t 215 319 41.2 503 586 669 752 843 944 1086

15 179 62 9 cl 26 20 16 13 11 08 05 02 01 0.0

254 51 s t 167 247 31.8 388 458 529 529 679 770 920
] cl 32 21 16 12 09 06 04 02 01 00

t 194 306 398 478 559 634 715 Y99 893 1069
176 73 f
Cl 30 21 16 12 09 07 04 02 01 00

t 201 284 355 417 478 538 59.8 652 704 808

20 204 80 ¢ Ccl 27 19 15 12 10 08 06 03 01 01

t 195 296 386 466 546 63.7 727 817 90.8 1159
164 84 s
Cl 27y 22 16 13 11 08 05 02 041 0.0

? Process Stage of freeze concentration; “form factor “Solute mass fraction in the ice; “time (minutes)

fconcentration index.



Table 3

Table 3. Thawing time and concentration index of test sample, at 25 °C

PS® (°Bx) #° (m') SMFF 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
€ 157 250 335 419 501 585 678 773 S04 1144

185 18 T o 28 20 16 12 09 07 04 03 02 04

. 77 13 o | 181273 349 424 506 69.1 675 771 892 1116
3 9¢ 29 20 14 12 09 07 05 03 02 01

‘05 10 o | 122 205 266 370 443 530 624 730 846 1066

: Cl 31 20 14 10 09 08 05 02 01 01

73 a0 { | 164 245 325399 473 654 649 741 86 1057

: Cl 30 22 15 12 08 06 04 02 01 00

t 189 27.4 356 430 503 57.6 64.8 730 825 1019

10 188 33 9 ¢ 35 20 15 12 10 07 04 02 04 00
g7 a4 s | 108 243 325 407 483 658 638 731 835 1038

: Cl 28 21 17 13 09 06 04 02 01 00

7y 54 1 ' 168 259 334 407 508 543 614 695 791 061

: Cl 29 21 16 12 10 06 04 02 01 00

t 16.1 234 207 358 410 482 547 620 703 868

15 175 62 9 ¢ 27 20 16 13 10 07 04 02 041 00
89 o1 o | 1417221207362 432 602 572 653 763 993

: Cl 31 22 16 12 08 06 04 02 01 00

s g ! 136 201 256 308 33 307 47 501 566 621

: Cl 28 19 15 12 10 07 04 02 01 01

t 151 224 287 343 396 450 509 565 627 732

20 207 81 94 57 19 15 12 10 08 06 03 041 01
59 oo o ! 189249 310360 411 457 517 577 668 788

: Cl 24 19 16 14 11 08 05 02 01 00

? Pracess Stage of freeze concentration; “farm factor “Solute mass fraction in the ice; "time (minutes)

Econcentration index.



Table 4

Table 4. Thawing time and concentration index of test sample, at 30 °C

PS*(°Bx) #°(m'y SMFI 1 2 3 4 5 B 7 8 9 10

7o 1g f U 131212277 347 419 485 568 641 752 983
' CP 25 20 16 13 10 07 05 03 01 01

t 140 213 278 344 418 500 591 674 779 950

5 190 119 Cl 27 20 15 11 09 07 06 04 02 0.1

167 13 s t 140 222 296 370 450 533 624 727 851 1152
] Cl 24 17 15 13 10 09 06 05 02 01

t 138 212 277 347 411 482 557 640 735 926

180 28 T o 30 21 16 12 08 07 05 03 041 00

t 154 226 281 333 384 437 492 564 625 765

10 197 35 9 ¢ 28 21 16 13 09 06 05 02 01 00
> ap s | 137 212 278 341 405 477 50 625 722 913

: Cl 25 19 16 13 10 08 05 03 02 04

7o ap L 130 208 262 313 364 416 470 536 638 810

: Cl 28 19 15 12 09 07 04 03 02 01

t 128 192 254 310 370 432 496 569 655 860

15 165 61 9 4 25 22 16 13 10 07 04 02 01 00
00 5g s | 127 200 261322 384 444 507 573 6558 779

: Cl 30 21 16 12 08 06 04 02 01 00

'35 go | 146 217 276 338 309 43 06 067 640 763

: Cl 32 20 15 12 10 06 03 02 01 00

T 123 183 234 280 324 366 410 455 515 648

20 204 79 9 29 19 15 12 10 07 05 03 02 01
> a5 s L 121 186 247 307 370 4.2 494 565 647 828

cl 27 23 17 13 10 06 03 01 01 00

% Pracess Stage of freeze concentration; “form factor SSolute mass fraction in the ice; “time (minutes)

Fconcentration index.



Table 5

Table 5. Thawing time and concentration index of the large ice sheets at 20 °C

PS? 4 (°Bx) ff° (m") SMFI 1.2 3 4 5 6 7 8 9 10

164 68 U 206311395 460 535 605 668 74.1 826 1080
® " cP 31 23 18 13 08 05 03 01 00 00
t
20 178 68 g | 173 258 342399 469 533 605 677 741 965
Cl 32 24 17 13 07 04 02 01 01 00

185 77 s t 189 283 36.5 43.8 503 56.5 63.6 709 79.2 103.2
i Cl 31 22 18 13 09 04 02 01 00 0.0

2 Process Stage of freeze concentration; “form factor °Solute mass fraction in the ice; %time (minutes)

€concentration index.



Table 6

Table 6. Mean values solutions of f, g and s, for the four process stages.

1 2 3 4
20°C

# (T 179.0 186.0 204.0 181.0
SMF" ("Brix) 1.5 3.4 5.6 7.4
Total tirne (minutes) 136.7 105.2 104.2 101.2
K (s m kg™ 1582.9 1247.4 1336.4 1133.5
25°C

Fim™ 186.0 183.0 179.0 207.0
SMFI' *Brix) 1.3 3.2 5.6 8.6
Total time (minutes) 110.9 103.8 94.1 714
K (s m kg™ 1336.0 1208.9 1055.7 9097
30°c

7 im™ 179.0 183.0 181.0 187.0
SMFI' *Brrix) 1.4 2.3 5.7 7.8
Total time (minutes) 102.8 36.3 31.6 746
K (s m kg™ 1189.3 10126 9286 B62.8

Farm factor "Solute mass fraction in the ice.



Table 7

Table 7. Fraction of thawing simulated peach (s) and concentration index for
ff 195, SMFI 8.21°Brix and temperature of 30 °C.

Descriptions Peach 7 195, SMFI® 8,21
Fraction of thawing Time {min} Cl®
1 11.90 249
2 G40 2.02
3 545 1.60
4 B.15 1.28
g 402 1.06
B 502 0.84
7 5.18 0.50
B 547 0.24
g 825 0.10
10 11.02 0.02

AFarm factor; "Solute mass fraction in the ice; “Concertration Index.





