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RESUM

La crioconcentracié és una operacié unitdria relativament poc aplicada a la indistria
alimentdria. Consisteix en la separacié de sélids solubles d'una fase aquosa mitjangant la
congelacié de l'aigua.

En primer lloc s'ha fet una revisié acurada de les publicacions cientifiques sobre aplicacions
de la crioconcentracié en fluids alimentaris.

En segon lloc s’ha dissenyat un equip a escala semiindustrial que permet la crioconcentracié
dels fluids alimentaris. La concentracié es produeix mitjangant la congelacié de I'aigua dels
fluids assajats, que forma una pel-licula descendent sobre la placa evaporadora. L'aparell
s'’ha construit amb elements estandard del mercat, la qual cosa permet la utilitzacié de
peces fabricades en grans séries, i per tant, competitives i barates. A més a més, és
destacable la facilitat d'operacié de I'equip dissenyat, tot i que en aquest moment el consum
energétic de I'equip encara és superior als sistemes de crioconcentracié per suspensié que
funcionen comercialment.

En els experiments duts a terme s’han utilitzat solucions de glucosa, sacarosa i fructosa,
sucs de pera, poma, taronja, most i fluids de simulacié. La concentracié maxima assolida és
de 32,7 °Brix, amb cabals de fins a 1,56 L/s.

En les solucions de sacarosa s'han assolit velocitats mitjanes de concentracié de
1,58 °Brix/h.

L'eficiencia de l'equip, aixi com la productivitat en gel, és millor en fluids amb baix
contingut de sdlids solubles i per aix¢ el sistema dissenyat es considera idoni per treballar
preferentment a baixes concentracions.

Aquests resultats fenen interés, ja que poden representar una alternativa a altres
processos de concentracié emprats en les indistries de sucs i fluids alimentaris en general.
S'han identificat i proposat millores per realitzar tant en el sistema frigorific com en el
sistema hidraulic per al disseny d'equips de crioconcentracié en capa, amb pel-licula

descendent.
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Cryoconcentration of liquid foodstuffs on a semi-industrial scale in a falling film
evaporator

ABSTRACT

Cryoconcentration is a relatively little used unit technique in the food industry. It consists
in separating soluble solids from the aqueous phase by freezing water. As a first step,
scientific papers on cyroconcentration applications for liquid foodstuffs were reviewed in
detail. Subsequently, a facility on a semi-industrial scale was designed for the
cryoconcentration of liquid foodstuffs. Concentration was achieved by freezing the water
in the tested liquids, which forms a falling film on the evaporation tray. The facility was
built using standard components on the market. This made it possible to use mass-
produced manufactured parts, which were therefore competitively priced.

The experiments were carried out using glucose, sucrose and fructose solutions, pear,
apple, orange and grape juice, and simulated liquids. The maximum concentration attained
was 32.7 °Bx with flow rates of up to 1.56 L/s. These results suggest that there may be an
alternative to the concentration by evaporation processes used in the fruit juice sector

and other industries.
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SIMBOLOGIA

Simbol Descripcio Unitats
A Area m?
a, Amplada placa m
°B, °Brix Graus Brix % pes de sacarosa
C Concentracié °B, % p/p
C, Concentracid soluts en liquid d'alimentacié °B, % p/p
Cs Concentracid final soluts °B, % p/p
Cq Concentracid soluts en el gel °B, % p/p
G Concentracid soluts en fase liquida °B, % p/p
Cint Concentracid soluts interfase gel-liquid °B, % p/p
G Calor especifica kJ/kg°C
D Coeficient de difusié m?/s
E. Energia d'activacié al flux kJ/mol
G Velocitat linial de creixement de gel m/s
h Coeficient de transferencia de calor W/m® K
Ahg Entalpia de congelacié J/mol, J/kg, kJ/kg
I Valor eficag de la intensitat A
k Conductivitat termica W/m°C
Kq Conductivitat termica gel W/me°C
A Coeficient de transferencia de massa m/s
K Rati d'impuresa relativa o Coeficient de

distribucid efectiva promig
Kesf Coeficient de distribucié efectiu (eq. 4.12 i 4.13
K° Coeficient de distribucié en condicions

d'equilibri
Ky Constant equacié Arrhenius mPa-s
m Molalitat mol/kg
., Productivitat de gel g/m?s
M Massa de gel neta g, kg
Ms Pes molecular efectiu g/mol
n Nombre de cares que reben solucid, eq. 3.11
N Nombre total de cares, eq. 3.11
Py Poténcia térmica del compressor w
Q Cabal volimic L/s, m%/s
R Constant universal dels gasos perfectes 8,314-10°° kJ/mol K
Re Nombre de Reynolds
R? Coeficient de correlacié
t Temps s, min, h
T Temperatura °C, °K
Tint Temperatura a la interfase gel-solucié °c
T Temperatura de la fase liquida (solucid) °C
T. Temperatura d'evaporacié refrigerant °c
T Temperatura de congelacid °c
Ttpo Temperatura de congelacié aigua pura °C, °K
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ATy Depressid punt congelacié °c

AT Diferéncia de temperatura °C

AT Subrefredament en eq. 1.2 °C
AT Gradient de temperatura de congelacié en la °C/m
Ax|, interfase gel-liquid
AT gradient de temperatura de la fase liquida, en | °C/m
Axl,, la interfase gel-liquid

V) Valor eficag de la tensié electrica composta v

V_g Velocidad mitja formacid gel m/s, um/s
Z Velocitat mitja fluid sobre la placa m/s

Wi : kg gel/kg liquid alimentacié

Wu: Consum eléctric per unitat de concentracio kWh/°Brix

Xa Fraccié molar de solut

X" Fraccié mdsica

X' Fraccié volumétrica

Xs Concentracié en sélids solubles kg/kg solucié

X'gel Fraccié volumetrica del gel

Xre" Fraccié volumétrica hidrat de carboni

Xw Fraccié massica d'aigua

Lletre gregues

o Difusivitat térmica m®/s

p Densitat g/cm®, kg/m®

oI Densitat liquid kg/m?

0 Densitat del gel pur kg/m?

PHC Densitat hidrat de carboni kg/m?

17, Viscositat dinamica Pa.s

Ccos ¢ Factor de poténcia

Jg Gruix capa gel m

dq Longitud (gruix) de difusié m

or Longitud (gruix) de difusié termica m

o, Longitud de velocitat (gruix de pel-licula m

descendent)
r Flux mdssic per unitat d'amplada de placa kg/m.s
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I. ANTECEDENTS (ESTAT DE LA QUESTIO)

1. INTRODUCCIO

En la indistria alimentdria sovint convé concentrar els fluids. Els objectius principals
d'aquesta concentracié sén: conservar els productes, reduir els costos d'emmagatzematge i
de transport, concentrar un fluid com a pas previ daltres processos, com ara la
deshidratacid, i reduir el risc de contaminacié microbiana, entre altres.

Les téchiques que permeten concentrar els fluids alimentaris son diverses: I'evaporacio, la
tecnologia de membranes i la crioconcentracio.

L'evaporacid consisteix a extreure l'aigua d'una suspensié, una solucié o una emulsié
mitjangant I'ebullicié. Es la técnica de concentracié que s'utilitza més i que s'ha optimitzat
més. Aixi doncs, hi ha un tipus d'evaporador per a cada necessitat industrial i hi ha
diferents formes d'economitzar el procés mitjangant I'aprofitament del vapor: evaporadors
de mdltiples efectes, la recompressié mecdnica del vapor i la bomba térmica, entre d'altres.
Com a aspecte negatiu, cal assenyalar que I'evaporacié comporta una degradacié térmica
dels fluids alimentaris.

La tecnologia de membranes aporta solucions a problemes de la indistria, com sén I'estalvi
energetic i la millora de la qualitat. No requereix escalfar ni realitzar un canvi de fase en el
producte i, per tant, no hi ha pérdua de substancies termolabils. Té poques exigéncies
d'espai i és facil d'automatitzar. Com a desavantatges cal esmentar els segiients: requereix
una inversié elevada a l'inici del procés; les membranes tenen una durada limitada, no
sempre aguanten determinats pH ni femperatures elevades i s'obstrueixen amb facilitat; no
permet obtenir concentracions gaire elevades i, si el femps de permanéncia i la
temperatura de treball no sén els adequats, es desenvolupen microorganismes en el fluid.

La crioconcentracid consisteix a disminuir suficientment la temperatura del producte que
es vol concentrar fins a congelar-lo parcialment. La concentracié per congelacié és el
sistema que més s'aproxima a |'objectiu ideal de separar |'aigua de |'aliment sense afectar
altres components. Els avantatges més grans d'utilitzar la crioconcentracio en lloc d'altres
tecnologies de concentracié estan relacionats amb les baixes temperatures a qué es du a
terme el procés i a la inexistencia d'una interficie liquid-vapor. No hi ha pérdua de volatils,
cosa que fa que aquesta téchica sigui molt adequada per concentrar fluids termosensibles
(Fellows, 1993). Es compatible amb la liofilitzacio i altres processos similars que
requereixen sistemes de refrigeracid, ja que el producte es troba a baixes temperatures a
la sortida del crioconcentrador. Es pretén que el gel format sigui molt pur, és a dir, que
estigui format exclusivament per aigua, sense retencié de solids. La separacié d'aquest gel
té com a finalitat aconseguir un producte liquid concentrat (Vitagliano, 1992).

Els primers estudis que parlen del procés de crioconcentracié es troben als anys cinquanta.
Al principi, I'Us d'aquesta techologia en la indistria no resultava viable, perque tant els
costos d'inversié com els d'operacié eren molt elevats. Malgrat aixo, |'estudi del procés de
crioconcentracié va ser afavorit en alguns casos en els quals el procés d'evaporacié no era
prou efectiu.

L'aplicacié de la crioconcentracié a la concentracié de sucs de fruites llavors es va
estudiar, ja que la qualitat dels sucs evaporats era baixa, sobretot tenint en compte la
baixa retencié d'aromes. En la indidstria quimica la seva aplicacié va ser molt afavorida pel
fet que evaporant no era possible separar determinats isomers amb punts d'evaporacio
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molt propers. L'Us de la crioconcentracié per tractar aigiies residuals és un altre exemple
on la crioconcentracié resulta més efectiva que altres processos com |'evaporacié o la
destil-lacié (Heist, 1979).

Evaporador de pel-licula 75-85
agitada

Evaporador de plaques 65-75
Evaporador de pel-licula 65-75
descendent

Crioconcentracio 45-55
Osmosi inversa 15-25

Taula 1.1. Grau de concentracié aconseguit per diferents equips de concentracié (Van Weelden, 1994)

Evaporacio - +++ ++

Osmosi inversa

Crioconcentracio +++ ++ _—

Taula 1.2. Resum dels avantatges dels diferents processos de crioconcentracié (Van Weelden, 1994)

2. CONCEPTES BASICS EN CRIOCONCENTRACIO DE FLUIDS ALIMENTARIS

2.1. Esquema general

Els components basics d'un sistema de crioconcentracié tipic (fig. 1.1) inclouen un sistema
per a la nucleacié dels cristalls de gel i el seu creixement posterior fins que assoleixin una
granddria suficient per separar-los. Es requereix fred per proporcionar la forga
conductora necessaria per a la cristal-litzacié del gel. Hi ha diferents configuracions
d'aquests processos badsics.
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Alimentacio

i

Pretactrament
del fluid

$

Nucleacié dels
cristalls del gel

{

Creixement dels
cristalls de gel

{

Separacié — > Cristalls de gel

Concentrat

Figura 1.1. Esquema d'un procés bdsic de crioconcentracié (Grao, 2003, Auleda, 2008)

El grau de concentracié aconseguit en un crioconcentrador depén de la quantitat de gel que
s'hagi format durant el procés. La quantitat d'aigua que cal treure en forma de gel de la
solucid, a partir de la concentracié inicial, per obtenir-ne la concentracié desitjada, es pot
establir d'acord amb la relacié segiient (Desphande, 1982):

c,-C,

W= —= (L.1)
Cf N Cg

on:

W; = kg gel format / kg liquid d'alimentacié

C, = concentracié de soluts en liquid d'alimentacié (p/p)

Cr = concentracié de soluts en el producte final (p/p)

¢, = concentracié de soluts en gel (p/p)

2.2. Punt de congelacié. Depressié del punt de congelacio

Els soluts de pes molecular baix en els aliments (sal, sucres, etc.) provoquen un canvi
termodindmic en el punt de congelacié del liquid. Es a dir, en comptes de congelar-se a 0 °C,
molts aliments liquids es congelen a temperatures inferiors, depenent de la concentracio i
el tipus de sélids que hi hagi en dissolucio. Com més gran és la concentracio, més disminueix
el punt de congelacid. Aquesta depressié del punt de congelacié continua fins al punt
eutectic (per a cada solut), on la fraccié sélida i la liquida tenen la mateixa composicid.

La figura 1.2 representa les corbes dels punts de congelacié de diferents substancies amb
la concentracié.
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Figura 1.2. Variacié del punt de congelacié amb la concentracid (Casp i Abril, 1999)

Aquesta és una de les propietats fisiques més importants dels fluids alimentaris en el
disseny de processos de congelacié (Schwartzberg, 1976).

En els sistemes reals, com que son multicomponents, és molt dificil fer la prediccié de la
depressio del punt de congelacid, a causa dels efectes interactius. En general, en el cas
dels aliments, es pot estimar fent servir la composicié mitjana dels sélids dissolts que
contribueixen a la depressié del punt de congelacié i assumint que unh sistema binari esta
compost, fonamentalment, per solids i aigua. Aixi, per exemple, els sucs de fruita es poden
considerar una solucié binaria de sucres en aigua.

Podem trobar dades d'aquesta propietat de les solucions simples de sucres al Handbook of
Chemistry and Physics (Wolf, 1982). La publicacié de 'ASHRAE (2002) proporciona dades
del punt de congelacié dels aliments, malgrat que inclou poca informacio referida als
aliments liquids. Chen (1996) proporciona hombroses referéencies de dades de la depressié
del punt de congelacié de diferents fluids alimentaris.

A Fricke (2001) es pot trobar una revisié general dels models per avaluar les propietats
termofisiques. Aixi mateix, la bibliografia inclou diferents models per fer la prediccié del
punt de congelacié dels aliments. Pel que fa a I'estimacié del punt de congelacié dels
aliments liquids, que és una informacio interessant en el procés de crioconcentracié, cal
destacar, entre d'altres, els models de Riedel (1951), Heldman (1974), Schwartzberg
(1976), Chang (1981), Lerici (1983), Miles (1983), Chen (1985a, 1985b, 1986, 1987, 1988),
Pham (1996), Miki (1996), Miles (1997) i, més recentment, Boonsupthip (2007).

Hi ha diferents metodes experimentals per determinar la depressié del punt de congelacié:
— la calorimetria de rastreig diferencial (differential scanning calorimetry, DSC)

— el metode Hortvet (metode oficial britdnic per a la llet)
— el termistor crioscopic (cryoscopic thermistor)
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Totes aquestes techiques son cares i requereixen molt d'entrenament. De Cindio (1995)
proposa un meétode calorimetric rapid (el metode entdlpic) per obtenir les corbes d'equilibri
sucres-aigua a baixes temperatures. També, per simplificar la determinacié del punt de
congelacié segons la concentracid, Chen (1996) proposa un meétode molt senzill i més
economic (el meétode del con). Aquest meétode ha estat aplicat per determinar el punt de
congelacid dels sucs de taronja (Gabas, 2003), com també el punt de congelacié de la polpa
de mango i papaia (Telis, 2007).

En diferents treballs també es troben descrites altres técniques, amb molta simplicitat
(Moura, 1998; Géral, 2002; Jie, 2003).

En general, la depressio del punt de congelacié amb la concentracié de soluts en solucions
de sucres i aliments liquids s'ajusta bé a expressions polinomiques (Chen, C. S., 1986; Qin,
2006).

Aixi mateix, hi ha algunes expressions matematiques que permeten calcular la depressié del
punt de congelacié (A Ty, ), segons la molalitat del solut i també segons l'activitat d'aigua del
sistema (Martinez et al., 1998).

Els diagrames de fase mostren les regions de temperatura i concentracié on la
crioconcentracié és factible. Si el procés de congelacié es fa a molt baixa temperatura o la
concentracié creix molt, el gel no es cristal-litza en forma pura i es forma una barreja de
sélids. Per sota d'aquest punt eutéctic, la fase solida té la mateixa composicié que la liquida,
i la separacié no sera factible (fig. 1.3).

Solute Concentration —p- /

? Tr Solution

[}

5 Sugar Crystals
E &

i Solution

O

& Ice

£ &

iy <

- Solution Eutectic Point

-
m

Solid Mixture

Figura 1.3. Diagrama de fases (Hartel, 1992)
Aixi, diferents treballs (Rousseau, 1980; Desphande, 1982 i 1984; Brouwer, 1995; Flesland,

1995b; Lorain, 2001) ja fan referencia al punt eutectic com el limit d'aplicacié d'aquesta
tecnica de concentracié.

Tot i que no és senzill identificar el punt eutéctic a partir de les corbes de refredament, a
causa del reduit canvi entalpic (Rahman, 2002), s'han trobat les referéncies segiients:
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Taula 1.3. Punts eutéctics de solucions de sucres simples

Temperatura (°C) Concentracié (% p/p)
Sacarosa (1) -13,9 62,4
Sacarosa (2) -13.0 58,5
Sacarosa (3) -85 54,0
Glucosa (2) -45 19,5
Glucosa (4) -4.93 30,79
Fructosa (5) 97 447

(1) International critical tables (1927-1930)
(2) I.6. Chudotvortsev (2007)

(3) S. K. Chandrasekaran (1971)

(4) F.E.Young (1957)

(5) F.E.Young (1952)

En solucions o aliments amb diferents soluts (per exemple, sucs), és dificil determinar els
punts eutectics. En general, i d'acord amb Chandrasekaran (1971), quan hi ha diferents
soluts (principalment sucres), com és el cas dels sucs, es modifica la solubilitat dels sucres
components i, per tant, els punts eutéctics en poden resultar alterats.

2.3. Viscositat

La viscositat augmenta en funcié del descens de temperatura i de |'augment de la
concentracid. Per tant, a mesura que augmenta la concentracié dels aliments durant el
procés, la seva viscositat fambé augmenta. Aquesta viscositat que s'incrementa durant el
procés de crioconcentracié provoca un limit maxim de concentracié que es pot arribar a
obtenir. La capacitat del mecanisme de separacié per separar el gel del concentrat és
inversament proporcional a la viscositat del producte. Per tant, a mesura que la viscositat
augmenta, la capacitat per separar els cristalls de gel disminueix. La viscositat elevada
afecta les propietats de cristal-litzacid, impedeix el rentatge de cristalls i dificulta la
separaciéo de la solucio (Desphande, 1982; Ramteke, 1993). Els indexs de creixement i
maduracié dels cristalls queden afectats negativament per la preséncia de components com
ara sucres, proteines, midons, etc., que produeixen un increment de la viscositat i
limitacions en la transferéncia de massa i calor (Smith, 1985; Shirai, 1985).

Es troben diverses mesures de la viscositat en les solucions de sucres: Telis (2007), a
temperatures d'entre 0 °C i 85 °C i en concentracions del 10 % al 60 % p/p; Bui (2004), en
solucions de glucosa; Rampp (2000), en solucions de fructosa a temperatures dentre
258 °K i 323 °K, en concentracions del 30 % al 85 %, amb comportaments pseudoplastics i
fins i tot de tipus plastics a mesura que la concentracié augmenta.

També es troben moltes referéncies a la viscositat dels sucs de fruites, clarificats i sense

clarificar, si bé la informacié disponible és gairebé inexistent a temperatures properes al
punt de congelacié.

3. PRETRACTAMENT

Per millorar leficiencia del procés, cal tractar el fluid que es vol concentrar. El
pretractament comporta separar fisicament del fluid alguns components, com la polpa o les
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pectines, o bé inhibir el desenvolupament de processos que puguin alterar l'estructura
quimica del concentrat.

La separacié de la polpa per centrifugacié abans de la concentracié per congelacié dels sucs
de fruita proporciona una eficiéncia més gran en el procés i la quantitat de producte que
queda retingut als cristalls de gel és menor. Aixi mateix, cal pasteuritzar un suc abans de
crioconcentrar-lo per inactivar-hi I'enzim pectinesterasa, responsable de la formacié de
terbolesa. S'ha demostrat que I'estabilitzacié previa a la crioconcentracié genera un suc de
fruita d'alta qualitat (Braddock, 1987).

D'altra banda, la preséncia de macromolécules, com midons o proteines, en el fluid que es
vol concentrar afecta negativament el procés de cristallitzacié (Smith, 1985; Shirai,
1985).

Assaigs de crioconcentracié realitzats per Flesland (1993) amb solucions de liquids entre
les quals hi havia la pepsina i una solucié medica, ambdues amb components de baix pes
molecular i macromolécules, indiquen que els coeficients reduits de difusié de les
macromolecules i les elevades viscositats redueixen la produccié de gel i resulta molt dificil
separar-lo.

L'eficiéncia del procés es pot millorar amb un pretractament que impliqui la ultrafiltracio

per separar les macromolecules i fornar a afegir el retingut al producte final concentrat
(Schwartzberg, 1988).

4. LA CRISTAL-LITZACIO

El procés de cristallitzacié consisteix en la nucleacié i el creixement posterior dels nuclis
formats. El control del fenomen de la nucleacid, independentment de la cinética de
creixement dels cristalls, és critic per a la produccio d'una grandaria de cristall adient amb
vista a una separacié posterior optima. Al Handbook of Food Engineering (Hartel, 1992) es
pot trobar una descripcié excel-lent d'aquest procés.

4.1. La nucleacid

La formacié d'una fase solida es pot produir de diferents maneres, tal com es reflecteix a
la taula segiient.

Taula 1.4. Classificacié dels diferents tipus de nucleacié (Hartel, 1992)

Nucleacié homogeénia

Nucleacié | Nucleacié heterogénia >Formacié del cristall gracies a
primdria | una superficie externa

¢ Formacio de nuclis a causa de la col-lisié del fluid amb
Nucleacié nuclis ja existents

secundaria |e Formacio de nuclis a partir del contacte del fluid amb
una superficie de gel existent.
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Si una solucié aquosa disminueix la temperatura, la nucleacié de cristalls de gel no es
produeix fins que la solucié és subrefredada un cert grau. Aquest subrefredament (AT
depen de factors com la velocitat de refredament, les condicions hidrodinamiques de la
solucid, la preséncia de materials estranys o d'altres cristalls. Segons Daan (1974), el tipus
de nucleacié a l'aigua es pot establir, segons el subrefredament, de la manera segiient:

Tipus de nucleacié Subrefredament A 7 (°C)
Homogeénia -40
Heterogenia -3a-8
Secunddria -0,01

Desphande (1982) també indica que la nucleacié homogenia d'aigua pura es produeix a
temperatures de fins a -39 °C i -41 °C, i que en la nucleacié heterogeénia, que és la que es
produeix en tots els aliments, el limit maxim de subrefredament no supera normalment els
6,6 °C en els sistemes model daliments, mentre que en els teixits de les plantes la
nucleacié es produeix a una femperatura que oscil-la entre els -5 °C i els -10 °C.

En solucions aquoses, la presencia de soluts redueix el subrefredament, per dos motius:
nucleacié rapida i reduccié del punt de congelacié. En aquest cas, predominen les
nucleacions heterogénia i/o secundaria.

Les velocitats de nucleacio en sistemes de cristallitzacié en suspensié depenen de
diferents parametres, que inclouen el subrefredament, la preséncia o existéncia de
cristalls, el nivell d'agitacid, el tipus i la concentracié de soluts.

En subrefredaments reduits (entre 0,01°C i 0,2 °C) la nucleacié depén de la segona
poténcia del subrefredament, mentre que en subrefredaments més alts (0,25 °C fins a
1°C) la dependéncia és lineal. La nucleacié s'incrementa quan el nombre de cristalls en
suspensié augmenta. Una agitacié elevada pot provocar un increment dels contactes entre
cristalls i ocasionar una elevada nucleacié secunddria.

En general, la preséncia de sucres (excepte, potser, la lactosa) augmenta la nucleacié, per
comparacié de les solucions pures. Altres components, com les sals, les proteines, els
polimers i la pectina, han demostrat que tenen efectes negatius en la nucleacié (Omran,
1974).

4 2. Creixement dels cristalls

Quan el cristall s'ha format, s'han de donar unes condicions optimes perque aquest pugui
créixer. Els passos importants en el creixement dels cristalls sén (fig. 1.4):
— La difusié de les molécules d'aigua (o unitats de creixement) cap a la superficie dels
cristalls i la consegiient contradifusié de les molécules del solut.
— La incorporacié de les molécules d'aigua a la xarxa cristallina.
— La transferéncia de la calor latent de formacié del cristall des de la superficie del
cristall fins a la solucié.
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Figura 1.4. Etapes de creixement dels cristalls (Matsuoka, 1991)

Bruin i Jongen (2003) indiquen que la fase de creixement de cristalls és significativament
reduida a elevades concentracions de soluts, pel fet que el coeficient de difusié de I'aigua
és menor en altes concentracions. Debenedetti (1999) fa referéncia a coeficients de
difusié de I'aigua (D,) en solucions de sucres simples (glucosa i fructosa), per a diferents
concentracions i temperatures (taula 1.5).

Taula 1.5. Coeficients de difusié de l'aigua en solucions de sucres simples

Temperatura (°C) Concentracié (% p/p) D, (107 cm? s
Aigua 27 0 258 + 3
Fructosa 27 4 180+5
Fructosa 27 29 6,2+5H
Fructosa 27 40 16+3
Glucosa 27 4 180+ 8
Glucosa 27 29 107 +7
Glucosa 27 40 18+2
Glucosa -3 4 625+7
Glucosa -3 29 18+5

Bruin i Jongen (2003) resumeixen treballs previs sobre crioconcentracié dels darrers 25
anys. Indiquen que, en solucions de sucres i aliments liquids amb subrefredaments elevats,
els cristalls creixen en forma dendritica, en contrast amb la forma de disc en el cas de
subrefredaments reduits. El canvi d'una forma a l'altra té lloc quan els subrefredaments
sén al voltant de 0,1 °K. Aquest canvi en la forma dels cristalls suggereix, doncs, que cal
treballar amb subrefredaments baixos (< 0,1 °K), perque els cristalls en forma de disc
presenten una superficie especifica més favorable. Desphande (1982) posa de manifest que
I'estructura dels cristalls i la seva granddria determinen les pérdues de solids durant la
concentracid.

En els freballs de Huige (1972a), Ohsaka (1998) i Teraoka (2002), podem trobar

experiments on es relaciona la velocitat de formacié de cristalls de gel amb el
subrefredament. L'expressié general que es proposa és la segiient:

G = aATy (1.2)
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on ai bson coeficients que depenen de les condicions dels experiments.

Flesland (1995b) i Ratjke (1995) també es refereixen a aquesta relacié entre velocitat de
creixement dels cristalls i subrefredament.

Es generalment acceptat que I'etapa de creixement de cristalls de gel en fluids alimentaris
esta limitada per una combinacié de transferéncia de calor i contradifusié (transferéncia
de massa) de molécules de solut. Omran i King (1974) demostren que, en solucions amb més
del 15 % de sucre, la transferéncia de massa determina les velocitats de creixement del
gel. Laari (1990) indica que en solucions de sucres (lactosa i xilosa), en concentracions del
3% p/p o superiors, el factor que predomina en el creixement dels cristalls és la
transferéncia de soluts fora de la superficie de gel. Zhang (1996), arran dels seus treballs
amb llet desnatada, suggereix que la transferéncia de massa no és el factor limitador per a
concentracions d'entre el 10 % i el 17 %, per raé de la relativa baixa concentracié de soluts
i viscositat. Qin (2003a) desenvolupa un model on el factor dominant per a la formacié de
gel en solucions diluides (¢ 10 % p/p) esta determinat per la resisténcia a la transferéncia
de calor. A concentracions més elevades, la viscositat de la solucié s'incrementa rapidament
i la difusié de molécules d'aigua fins a la superficie de gel és més important.

En resum, els efectes que s’han observat en el creixement dels cristalls sén:
— La taxa de creixement augmenta de forma aproximadament lineal amb I'augment del
subrefredament.
— L'increment d'agitacié fa augmentar el creixement, probablement a causa de
I'increment dels coeficients de transferencia de calor i massa.
— Quan la concentracié és més gran, la taxa de creixement disminueix pels efectes de
viscositat i, en part, per la disminucié de la cinética d'incorporacié a la superficie.

5. SEPARACIO DELS CRISTALLS

Una vegada s’han desenvolupat els cristalls, aquests s’han de separar eficientment del fluid
concentrat. Hi ha diversos metodes per separar els cristalls de gel del concentrat: la
separacio es pot realitzar de forma continua o discontinua en premses centrifugues, en
columnes de rentatge o bé amb una combinacié d'aquests meétodes.

En tots els sistemes de separacié, la capacitat de separacié és inversament proporcional a

la viscositat del concentrat i directament proporcional al quadrat del didmetre dels
cristalls.

6. TIPUS DE CRIOCONCENTRADORS

Una classificacié generalment acceptada es basa en el tipus de contacte entre refrigerant i
producte (Hartel, 1992).

I Congeladors per contacte directe

A. Evaporacié del refrigerant expandit
B. Vaporitzacié al buit del solvent
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IT. Congeladors per contacte indirecte
A. Amb refredament intern
1. Cristallitzacio per capa
2. Cristallitzacio per suspensié
B. Amb refredament extern
1. Amb alimentacié subrefredada
2. Recipients de maduracié
a. Recirculacié de liquid
b. Recirculacié de la suspensié

Hi ha instal-lacions de crioconcentracié amb refredament directe i amb refredament
indirecte. Les que funcionen amb refredament directe no s‘acostumen a fer servir en la
inddstria alimentdria, ja que, com que s'hi produeix una evaporacié sobtada, gran part de les
aromes del fluid que es vol concentrar es perden. En les que funcionen amb refredament
indirecte, el bescanvi de calor es produeix a través d'una paret. Aquestes poden estar
refredades tant internament com externament.

Congeladors de contacte indirecte amb refredament intern

El tipus de crioconcentrador dissenyat en la Planta Pilot d'Inddstries Alimentaries pertany
als congeladors per contacte indirecte amb refredament intern i amb cristal-litzacié per
capa. En aquests tipus de cristal-litzadors, el refredament es fa per mitja de la paret en
contacte amb la solucié que s'esta cristal-litzant.

En la cristallitzacié per capa, el gel es forma sobre la superficie del bescanviador i,
després d'un periode de temps convenient per al seu creixement, el gel format se separa.

Pel que fa als cristal-litzadors en suspensio, el producte que es vol concentrar s'agita en un
recipient, que es refreda per transferéncia de calor per mitja de les parets. El resultat del
procés és una suspensio bombable de cristalls de gel en el producte concentrat, que cal
portar posteriorment a un dispositiu de separacid. Aquests tipus de cristal-litzadors
s'utilitzen molt a escala pilot perqué son facils d'operar (Omran, 1974; Laari, 1990; Hartel,
1993b:; Patil, 1993; Qin, 2003b).
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A la figura 1.5 es veuen diferents equips congeladors per contacte indirecte.
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fluid concentrat
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Agitador Figura 1.5. Equips de crioconcentracié amb

e cristal-litzador amb  refredament intern
| egerant indirecte (Conti, Chiampo, Guidoboni, 2000)

Fluid concentrat

g

=

...
»
[
[
4%
5

Congeladors de contacte indirecte amb refredament extern

El procés combina un bescanviador (que pot ser de superficie raspada, de llit fluiditzat o
de tubs) i un cristal-litzador connectats en forma de bucle, per on el fluid va recirculant.
Durant el procés de recirculacié, el subrefredament del fluid es tradueix en la formacié de
petits cristalls, que es mantenen en suspensid. El grau de subrefredament ha de fer que el
fluid assoleixi una temperatura baixa al cristal-litzador. Com a exemple d'aquest tipus, es
pot esmentar a escala de laboratori el de Shirai (1987) i Kobayashi (1996).

A escala industrial, en la inddstria alimentdria només s'utilitzen instal-lacions amb
refredament indirecte extern. L'exclusiva de la seva comercialitzacié és a carrec de la
multinacional Niro Process Technology. El crioconcentrador que comercialitza funciona ja
en una centena de plantes industrials. L'esquema d'aquest equip s'indica a la figura 1.6.
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Figura 1.6. Esquema del crioconcentrador de Niro Process Technology

7. CRISTAL-LITZACIO EN SUSPENSIO RESPECTE A CRISTAL:-LITZACIO EN CAPA

D'acord amb diferents investigadors (Muller i Sekoulov, 1992; Flesland, 1995b; Miyawaki,
2001; Shirai, 2001), hi ha dos metodes basics de cristal-litzacio de gel en solucions (figura
1.7). El primer és la cristal'litzacid en capa sobre una superficie freda (Muller i Sekoulov,
1992; Flesland, 1995a). L'altre és I'anomenada cristallitzacio en suspensio (Huige, 1972b).

concentrate

ice crystal

ice crystal
(a) suspension (b) progressive
crystallization freeze-concentration

Figura 1.7. Dos metodes de crioconcentracié (Miyawaki, 2001)

A escala industrial, per a la concentracié de fluids alimentaris, el sistema de
crioconcentracié que s'utilitza es basa en el métode de cristal-litzacio per suspensio. Les
investigacions sobre aquest métode han estat dmpliament desenvolupades (Huige, 1972a i
1972b). Les investigacions realitzades demostren la importancia del creixement o la
formacié de cristalls suficientment llargs perque I'etapa de separacié sigui senzilla (Omran
i King, 1974; Shirai et al., 1985; Hartel, 1993a; Verschuur et al., 2002).

En general, aquest sistema necessita els equips segiients (fig. 1.8): un bescanviador de
superficie raspada per a la generacié de nuclis de gel, un recipient de recristal-litzacié per
al creixement dels cristalls i un sistema de separaciéo dels cristalls (normalment, una
columna de rentatge). La complicacié d'aquest sistema fa que la tecnologia de concentracié
sigui més cara, fet que en limita I'aplicacié a produccions molt elevades i a productes d'alt
valor afegit.
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Figura 1.8. (a) Sistema industrial de crioconcentracié i (6) detall del bescanviador de superficie raspada (Habib,
2006)

En els sistemes de cristallitzacio en suspensid, els cristalls de gel creixen en solucions amb
una mica de subrefredament (Flesland, 1995b). Entre la superficie del cristall en
creixement i la solucid, s'estableixen gradients de temperatura i concentracid, com es
mostra esquematicament a la figura 1.9.

i

Figura 1.9. Creixement de cristalls de gel en suspensié (Flesland, 1995b)

Es forga habitual considerar els efectes que limiten el creixement de gel com una série de
resisténcies (Hartel, 1992). La transferéncia de massa i de calor estan relacionades quan
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s'assumeix |'equilibri en la superficie de gel. La velocitat de creixement lineal del gel en
solucions aquoses aleshores s'expressa de la manera segiient:

-1
C dc\ Ah
G= im0 L\ (T)=C 13

on:

G: velocitat lineal de creixement del gel (m/s)

ps densitat del gel (kg/m°)

p1: densitat de la solucié (kg/m®)

Cn+ + concentracié a la interficie gel-liquid, depenent de la temperatura de la solucié
(kg/m®)

Cy concentracié de la solucié (kg/m®)

(d¢/dT).; constant de depressié del punt de congelacié (mol/m® °K)
k. coeficient de transferéncia de massa (m/s)

h: coeficient de transferéncia de calor (W/m?°K)

Ahy : entalpia de congelacié de I'aigua (J/mol)

Els coeficients de transferéncia de massa i calor s'’han de trobar a partir de correlacions
que tenen a veure amb les condicions de creixement dels cristalls. En la cristal-litzacié en
suspensid, aquestes correlacions inclouen pardmetres com la velocitat d'agitacié, la
geometria del sistema o les propietats fisiques del fluid (particularment, la viscositat).

En els sistemes en suspensid, els nuclis de cristalls també poden assolir un volum més gran
per un mecanisme d'aglomeracié, on molts nuclis petits es fusionen per produir cristalls més
grans. Aquest fenomen ha estat estudiat experimentalment per Shirari (1987), entre
d'altres. Kobayashi (1996) millora i simplifica I'equip de Shirai i obté aquest efecte
d'aglomeracio en solucions de glucosa de fins al 10 %, amb subrefredaments inferiors a
0,2 °K, introduint-hi més del 6 % de nuclis de cristalls.

En la cristal-litzacié en capa, el concepte és completament diferent. S'aconsegueix la
formacié d'una capa de gel sobre una superficie freda, de manera que la seva separacié és
més fdcil. Per tant, des del punt de vista del desenvolupament de nous equips, el métode de
cristal-litzacié en capa presenta més avantatges que el de suspensid, perque la seva
estructura és molt més senzilla. Aixi mateix, des del punt de vista de la separacid, també
resulta més interessant pel fet que se n'obté menys superficie per unitat de volum.
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Figura 1.10. Creixement de gel en una placa freda (Flesland, 1995a)

En la cristallitzacio en capa aplicada a la crioconcentracié, l'aigua en solucié és congelada
sobre una superficie freda, tal com es mostra a la figura 10. Les molécules d'aigua s’han de
desplagar a través de la solucié fins a la interficie solid-liquid, on troben llocs
energéticament més favorables a I'estructura dels cristalls de gel. Si la fase cristal-litzada
rebutja el solut de la solucié més rapidament que aquest es pot difondre cap a la massa de
liquid, es produeix una acumulacié de solut a la interficie solid-liquid (Burton, Prim i
Slichter, 1953). Es a dir, es desenvolupa en gradient de concentracié de soluts entre la
interficie sdlid-liquid i la massa de liquid (corba Cs(x) de la figura 1.10). Utilitzant un simil
amb el procés de separacié per membranes, es produeix una polaritzacié de la concentracié
davant del gel que es va formant (Miyawaki 1998), amb la disminucié corresponent del punt
de congelacié, d'acord amb el diagrama de fases de cada fluid ( 7%, de la figura 1.10). Ara
bé, si el perfil real de la temperatura en la interficie (T(x) de la figura 1.10) és inferior a
aquesta corba d'equilibri, existeix localment una zona subrefredada, I'anomenat
subrefredament constitucional. Aquest fenomen va ser descrit en els processos
metal-lirgics per Rutters i Chalmers (1953). Aixi mateix, la disminucié del punt de
congelaciéo com a consegqiiéncia de I'acumulacié de soluts a la interficie redueix el gradient
de temperatura en la regié solida i, per tant, redueix també la velocitat de creixement del
gel (Rodriguez, 2004).

Una altra consegqiiéncia del subrefredament constitucional és el creixement dendritic dels
cristalls, que afavoreix |'atrapament de soluts a les capes de gel. Oziim i Kirwan (1976)
suggereixen que la incorporacié de soluts durant la congelacié progressiva de solucions
agitades de sacarosa i de NaCl és deguda al creixement dendritic en condicions
d'inestabilitat en la interficie. Diferents treballs s'han referit al creixement dendritic en
solucions subrefredades (Ayel, 2006; Hindmarsh, 2005; Teraoka, 2002).

La condicio per evitar el subrefredament constitucional és que el perfil real de la
temperatura (T(x)) tingui un pendent més alt que el corresponent a la temperatura de
congelacié segons la concentracié de la interficie (T¢,). Matematicament, es pot expressar
de la manera segiient:
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Kourosh (1990a i 1990b) ha fet un estudi microscopic detallat del transport de massa i

calor en processos de solidificacié unidireccional de solucions bindaries de permanganat de
sodi.

Més recentment, els treballs de Nagashima (2000) i Butler (2001, 2002a i 2002b)
mitjangant interferometria dptica confirmen els gradients de concentracié de soluts en la
interficie solid-liquid, el subrefredament constitucional i el creixement dendritic del gel,
treballant amb solucions de sacarosa, glucosa, maltosa i altres matéries, en diferents
concentracions.

A la taula 1.6 segiient es recullen les caracteristiques principals que diferencien cada tipus
de fecnologia.

Taula 1.6. Comparacié de tecnologies de crioconcentracié (Auleda, 2008)

Cristal - litzacié en capa

Cristal - litzacié en suspensi6

Extraccié de calor

A través de capa cristal-litzada

A través de la solucié

Velocitat creixement gel

10 - 107 m/s (1)

107- 10 m/s (2)

Equips

Sense parts en moviment, excepte
I'equip de bombeig

Parts mabils diverses

Superficie contacte gel/solucié Baixa Alta
Separacié solid-liquid Simple Complexa
Inversié necessaria (%) 100 150-250
Consum energetic kW/T aigua (%) 85 100
Procés amb atmosfera inert per evitar Si No és necessari

l'oxidacié del suc

Tecnologia

Procés lliure

Procés protegit per patents

(1): Olowofoyeku (1980), Flesland (1995a), Chen (1999), Miyawaki (1999)
(2): Huige (1972a), Hartel (1993), Flesland (1995b), F. Chiampo (2002)

Del que s'ha exposat en apartats anteriors es desprén que les dues tecnologies de
crioconcentracié (en suspensié i en capa) presenten diferencies significatives. En la
cristal-litzacié en suspensié, el control del subrefredament i, per tant, el de la velocitat de
creixement del gel, és més senzill que en la cristal-litzacié en capa, on el subrefredament
constitucional és present (Jansens 1994).

8. ASSAIGS DE CRIOCONCENTRACIO EN CAPA DE GEL

Shan dut a terme diferents treballs experimentals sobre la crioconcentracié en capa
(Muller i Sekoulov, 1992; Flesland, 1995a; Chen, 1998; Liu, 1997 i 1999; Miyawaki, 1998,
2001, 2005; Shirai, 2001; Ramos, 2005; Rane, 2005). D'aquests, només en els de Muller i
Sekoulov (1992), Flesland (1995a) i Chen (1998), el fluid forma sobre la placa una pel-licula
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descendent. Muller i Sekoulov (1992) han treballat amb aiglies residuals, mentre que
Flesland (1995a) i Chen (1998) han realitzat experiments amb fluids alimentaris.

Alguns autors (Flesland, 1995aq, i Miyawaki) consideren que I'efecte de polaritzacié tipic de
la tecnologia de membranes és present en la interficie gel-liquid i limita el creixement i la
puresa del gel format. Aquest efecte de polaritzacié (Mafart, 1994) provoca en aquesta
interficie una concentracié de soluts netament superior a la de la solucié romanent. En
aquestes condicions, el solut retingut en la interficie tendeix a desplagar-se cap a la solucié
per difusid, és a dir, molt lentament.

Per obtenir gel de gran puresa, la velocitat de creixement dels cristalls no ha de superar la
velocitat de difusié de soluts des de la interficie (Conlon, 1990; de Bruyn, 2001).

Finalment, es presenta un resum dels resultats més rellevants obtinguts en aquests
experiments (taula 1.7).

Taula 1.7. Resultats experimentals d'assaigs de crioconcentracié en capa amb fluids alimentaris

Referéncia Producte Concentracié Retencié de
maxima (% w/w) | sdlids en el gel
(% w/w)

Flesland (1995a) Solucié sacarosa 40,5 20
Chen (1999) Llet sencera 25,1 8,3
Liu (1999) Suc de tomaquet 18,8 0,46
Miyawaki (2001) Solucié glucosa 12 0,50
Miyawaki (2005) Café 31,2 4,6

Tomaquet 40,8 7
Solucié sacarosa 54 8 18,7

9. APLICACIONS DEL PROCES DE CRIOCONCENTRACIO EN FLUIDS ALIMENTARIS

Ates que mitjangant la crioconcentracié no es produeixen perdues de volatils i que un fluid
crioconcentrat manté en un grau elevat la qualitat del producte inicial, la crioconcentracié
s'aplica principalment a aquells productes susceptibles de ser degradats mitjangant
tractament termic i en els quals es busca una qualitat elevada. Aixi doncs, trobem que la
crioconcentracié en les inddstries agroalimentaries s'ha estudiat i s'ha aplicat en molts
casos. A la taula 1.8 segiient se'n fa una recopilacié resumida, on s'indiquen el tipus de fluid
assajat, les condicions de l'assaig (escala, equip emprat, etc.), la finalitat de l'assaig que
s'’ha dut a terme i la referéncia on s’ha trobat la informacid.
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Taula 1.8: Aplicacions de la crioconcentracié en fluids alimentaris

Escala Fluid alimentari Concentracié | Condicions de treball Finalitat de I'aplicacié de la | Referencia

crioconcentracié

Laboratori Solucions diluides de|Factor de | Bany de cristal-litzacié similar al que | Avaluar el grau de recuperacié de|Kammerer, Fred
compostos organics | concentracio Shapiro  (1961) va  descriure | compostos organics en aigua destil-lada i|Lee (1969)
(glucosa, acid citric,|d'entre 3,3 i|previament, que utilitza com a|aigua natural fresca, presents en traces o
glicina i fenilalanina) en| 6,3 refrigerant una barreja d'etilenglicol | quantitats molt petites.
aigua destillada, i aigua. Les temperatures del bany es
concentracié  d'entre mantenen entre -20 °C i -25 °C, i les
0,013 0,023 mg/I mostres, en contenidors d'acer

inoxidable d'entre 800 ml i 16 L de
volum, amb agitacié a 375 rpm.

Laboratori Quatre solucions | Factor de | Dos equips diferents de | Investigar dos metodes de | Kepner, Van
sintetiques  diluides, | concentracié crioconcentracié (A i B). crioconcentracié de solucions diluides de | Straten, Weurman
formades amb|dentre 5i40 |Equip A: columna freda (amb |components organics voldtils (aromes): |(1969)
barreges de refrigerant a -15 °C) de vidre dins|grau de recuperacié (d'entre el 65 % i el
components volatils un got de vidre de 3 L de capacitat |90 %) i factor de concentracié (d'entre 5 i
(aromes), a on es dipositen els 2 L de solucié |40).

concentracions d'entre
2 i 1.000 pL/L, segons
el component

sintetica. El got gira a 80 rpm i té
moviment vertical.

Equip B (Shapiro): contenidor de 3 L
de capacitat construit en acer

inoxidable, collocat dins un
congelador o pel bombeig d'un
refrigerant a -25°C dins una

canonada enrotllada al voltant del
contenidor. La solucié dins el
contenidor és sotmesa a agitacid, a
una velocitat variable.
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Laboratori Solucié de sucre Mostres de fluids en cellules de|Estudiar la influéncia del tipus de|Kramer, Wani,
(12 %), solucié (sucre cristallitzacié tetragonal i tubular.|refredament  direccional  (ascendent,| Sullivan,  Shomer
40 % + pectina 3 %), Sistema de refredament direccional | descendent) sobre el moviment de soluts|(1971)
llet pasteuritzada (indirecte), barreja d'acetona, aigua i | durant la congelacid.
gel sec (de 0 °C fins a -50 °C) per la
cellula tetragonal, i unitat de
congelacié a -20°C per la cellula
tubular.
Planta pilot Solucions de glucosa i Es fan dos tipus d'experiments: Coneixer la influencia de les condicions del | Huige (1972a)

extractes de café
dentre el 30% i el
40 % p/p

1. Nucleacid i creixement de cristalls
en continu, en un tanc de
cristallitzacié (capacitat 2 L) amb
agitacio, utilitzant aigua i solucions
subrefredades de glucosa.

2. Sistema continu de cristal-litzacié
per suspensié en un tanc amb
agitacié, alimentat amb petits
cristalls de gel en solucions de
glucosa i extractes de cafe.

El sistema consta de:

— Cristallitzador de superficie
raspada amb drees d'intercanvi
dentre els 650 i els 6.500 cm® i
volums dentre els 602 i els
8.370 cm®

— Tancs de maduracié de 90 L
(produccié de gel de 6 a 10 kg/h) i
800 L (produccié de gel de 50 a
100 kg/h)

procés sobre la granddria mitjana, la
forma i la distribucié de cristalls de gel
produits a partir daigua i solucions
aquoses en  diferents  tipus de
cristal-litzadors.
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— Sistema de rentatge mitjangant
columna de rentatge

Laboratori

Sucs de poma
(13,8 °Brix) i taronja
(12,3 °Brix)

Cellula de cristallitzacié amb
agitacié. Sistema de refredament
indirecte.

Estudiar la cinetica de la nucleacié de gel.

Stocking,  Judson

King (1976)

Laboratori

Suc de poma

10-15 % p/v

Crioconcentracié de sucs de poma
mitjangant un sistema rotatori de
refredament  unidireccional.  El
bescanviador de contacte indirecte
consisteix en dos  conductes
concentrics de 28 mm (d. e.) i 42 mm
(d.i.), que formen un anell de
200 mm de llargada. Pel conducte
més petit, que és estatic, circula el
refrigerant, el qual té un moviment
de rotacio6 a causa del gir del
conducte exterior més gran.

Estudiar lefecte de les condicions
d'operacié sobre la puresa del gel obtingut,
especialment l'acceleracié (G), la velocitat
de creixement del gel i la concentracié
inicial del suc.

Olowofoyeku, Gil,

Kramer (1980)

Escala pilot

Suc de pinya (14,5-
15 °Brix)

Concentrat
dentre 40
42 °Brix

Equipament a escala pilot de Grenco,
SA. S'eliminen 10 kg/h d'aigua de suc
a 14 5-15 °Brix, fins a arribar als 40-
42 °Brix. Es treballa amb sucs a dos
nivells de polpa diferent (12 % i 3 %).

Examinar, a escala pilot, els parametres de
procés i els aspectes de qualitat del
producte, en  laplicaci6 de la
crioconcentracié al suc fresc de pinya. Es
requereixen nivells de polpa baixos perque
la crioconcentracid sigui més eficient. Les
pérdues de solids en el gel s'incrementen
amb la concentracio. El gust (flavor) del
suc reconstituit a partir de crioconcentrat
és comparable al del suc fresc i és millor
que el que s'obté per evaporacid.

Braddock i Marcy
(1985)

Escala
industrial

Suc de fruites

45 °Brix

Crioconcentrador amb refredament
indirecte i exfern mitjangant un

Aconseguir concentrats d'elevada qualitat
organoléptica i nutricional.

Thijssen (1986)
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bescanviador de superficie raspada.
Separacié mitjangant una columna de
rentatge.

9 Escala pilot Suc de kiwi Concentracid Equip de crioconcentracié amb | Aconseguir un producte final que tingui un|Valente et al.
final del 50 % |refredament indirecte. Nucleacid |elevat valor organoléptic i nutricional. (1986)
en pes del|heterogenia; s'hi afegeixen cristalls
producte de gel com a nuclis.
10 |Escala pilot Suc de taronja 45 °Brix Equip pilot de Grenco Process|Determinar els efectes d'algunes variables | Braddock i Marcy
Technology. Condicions d'operacié: | de procés en la qualitat del suc de taronja | (1987)
10 kg/h d'aigua eliminada, 30 h per | crioconcentrat.
aconseguir 50 kg de concentrat a
45 °Brix.
11  |Escala Llet 20 % en sclids | Crioconcentrador amb refredament | Aconseguir un producte final que tingui un | Ahmed et al. (1990)
semiindustrial indirecte i extern mitjangant un |elevat valor organoléptic i nutricional.
bescanviador de superficie raspada.
12 |Planta pilot Llet  desnatada |36 % i 38 % en|Crioconcentrador amb refredament | Aconseguir un producte final que tingui un|Van Mill i Bouman
sencera solids indirecte i extern mitjangant un|elevat valor organoléptic i nutricional. (1990)
bescanviador de superficie raspada.
Separacié del gel mitjangant una
columna de rentatge.
13 |Escala Cafe Estudi en vint plantes industrials de | Fer una andlisi tecnica de la introduccié de |Van Pelt, Bassoli
industrial cafe, amb equipament de Grenco,|millores en el procés de crioconcentracié | (1990)
SA, i capacitat d'eliminacié d'aigua al | per incrementar el grau de concentracid.
voltant de 18.000 kg/h. S'ha|Fer una comparacié quantitativa i
aconseguit una concentracié del |qualitativa entre crioconcentracio i
45 % i l'objectiu és arribar fins al | evaporacié quant a la retencié d'aromes.
55 %. Fer una andlisi economica de la combinacié
de diferents processos de concentracio i
assecatge.
14 | Escala pilot Licor de malta 17 % en pes Crioconcentrar cervesa i separar els | Aconseguir nous productes. Patino et al. (1991)
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cristalls de gel mitjangant filtracio.
Afegir a la cervesa crioconcentrada
diferents sabors (flavors).

15 |Laboratori Llet  desnatada al|--------- Cristal-litzacié en suspensié en un|Fer experiments en diferents condicions|Hartel, Espinel
105 % recipient de 600 ml dins un bany |de balang de calor. Es va estudiar I'efecte | (1993)
termostatic, amb agitacié a 500 rpm. |de la temperatura del refrigerant, el
subrefredament del refrigerant, la
velocitat  d'agitacié, els nivells de
nucleadors  afegits i la  velocitat
d'eliminacié de gel.
16  |Laboratori Sucs de sucre de canya | 40 °Brix Cellula  de cristallitzacié  en|Conéixer les caracteristiques principals |Patil (1993)
i solucions de sacarosa suspensi6, amb  sistema  de|dels sucs de canya crus i clarificats (punt
refredament indirecte. de congelacié, viscositat, segons la
concentracid) per dissenyar sistemes de
crioconcentracié.
17 |- Vi 50 °Brix | ------- Augmentar el contingut de sucres del most | Anon (1993)
per obtenir un vi amb un grau alcohdlic
suficient.
18 |Laboratori Suc de poma (12 °Brix) | Entre 20 °Brix | Contenidor de porcellana de 150 ml|Fer [Iandlisi matemdtica de diferents |Bayindirli, Ozilgen,
i 50 °Brix de capacitat, dins un congelador de|pardametres, com l'evolucié de la quantitat | Ungan (1993)
laboratori. Sistema amb agitacié a|de gel i suc amb el temps, I'evolucié de la
una velocitat inicial de 600 rpm.|concentracié en el suc i en gel al llarg del
Temperatura de congelacié entre -|temps, la distribucié de soluts entre fases
9°C i -18 °C. Congelacié en una o en|(suc i gel).
diverses etapes.
19 |Escala Llet desnatada i |Llet desnatada | Sistema Niro Process Development. |Establir la viabilitat comercial de la|Best, Vasavada
semicomercial |proteines del xerigot |finsal 33 % crioconcentracié en la indistria de la llet.|(1993)
Proteines  del Comparar aquesta tecnologia amb els

xerigot fins al
41 %

sistemes d'evaporacié de recompressié
térmica de vapor (TVR) i de recompressio
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mecdnica de vapor (MVR).
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Escala
industrial

Sucs de fruita

45 °Brix

Crioconcentracié de sucs per mitja
de la congelacié indirecta i d'un
bescanviador de superficie raspada.
Tecnologia Niro.

Obtencié de productes dalta qualitat
nutricional i organoleptica.

Van Weelden

(1994)
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Laboratori

Solucions de sacarosa

40 % w/w

Cristal-litzacié per capes en una
placa refrigerada de 60 x 400 mm.

Estudiar la cristallitzacié per capes en una
pel-licula descendent i desenvolupar els
criteris de dimensionament per a un
procés de concentracié per congelacié.

Flesland (1995a)
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Laboratori

Sucs de fruits vermells
(maduixa, gerd...)

Fins a 40 °Brix

Tractament de congelacié més

filtracié.

Investigar la  influencia de la
crioconcentracié en el perfil de sabor
dalguns  sucs  vermells, mitjangant
diferents meétodes d'andlisi.

Del
Porretta

Ghizzoni,
Popolo,
(1995)
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Escala pilot

Llet descremada, 9 %
TS

Finsa20 % TS

Concentracio a baixa temperatura,
amb combinacié de sistema de
refredament directe i evaporacié al
buit. L'equip assajat a escala pilot
treballa a una pressié inferior al
punt friple del liquid i a una
temperatura < 1 °C al punt triple, per
minimitzar el subrefredament.

Determinar la  viabilitat  técnica i
economica d'un sistema de concentracié de
llet mitjangant un metode que eviti la
desnaturalitzacié térmica.

Dickey et al. (1995)
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Laboratori

Suc de poma i
proteines de soja

Fins a

15,2 °Brix

Cubeta de plastic de 50 mL
submergida en un bany d'etilenglicol
a -5 °C, durant un temps variable.

Aplicar bacteris en la hucleacié del gel per
a la crioconcentracio6 de productes
alimentaris, com també la caracteritzacié
de proteines per la nucleacié del gel (INP).

Lee, Song (1995)
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Laboratori

Most 17 °Brix

30 °Brix

Concentracio per congelacio de most
a -10 °C en un contenidor de plastic
fins a assolir els 30 °Brix. El gel
format té un madxim d'1 °Brix de

Comparar l'efecte de diferents técniques
de concentracié (ajust amb sucre de
canya, evaporacié i crioconcentracié) sobre
les caracteristiques del vi obtingut (pH,

Main i
(1996)

Morris
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contingut en sélids.

acid tartaric, sucre residual, contingut en
alcohol, color, etc.).
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Laboratori

Suc de
(8 °Brix)

pastanaga

25-26 °Brix

Contenidors cilindrics (90 mm de
diametre i 15 mm de fondaria) per
assegurar la transmissio de calor
radial, sotmesos a diferents
temperatures de congelacié (-6,5 °C,
-8,2°C,-10,2°Ci-14,2 °C).

Descriure els coeficients de distribucié de
soluts en un procés de crioconcentracié
amb refrigeracié radial. Estudiar la
influencia de la femperatura de congelacié
sobre aquests coeficients.

Mahmutoglu,
(1996)

Esin
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Laboratori

Solucions de glucosa al
10 %, al 20 % i al 30 %

p/p

Cristal-litzador en suspensio
(450 ml), amb un sistema d'agitacio
(600 rpm) i un sistema extern de
refredament. Es manté un control
estricte del subrefredament
(¢ 0,2 °K), mitjangant la sembra de
cristalls de gel. Sestudia la
influéncia del subrefredament, la
quantitat de gel afegit i |la
concentracié de la solucid inicial en la
produccié i la puresa de llargs
cristalls de gel.

S'estima que es requereix un femps
de prop de 7 hores per duplicar la
concentracié d'una solucié de glucosa
al 10 %.

Desenvolupar un metode senzill per a la
produccié de grans cristalls de gel
aglomerats en un cristallitzador en
suspensié convencional.

Kobayashi,

Shirai,

Nakanishi, Matsuno

(1996)
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Escala pilot

Llet desnatada, 10 %

Concentracié
finsal 17 %

Congelador continu multicapa (sis),
amb un sistema d'agitacio central. El
control del refrigerant és individual
en cada capa per controlar el
creixement dels cristalls i la calor
eliminada. La capa inferior (6)

Avaluar l'eficiencia de l'equip sota
diferents condicions de  procés:
temperatura del refrigerant i velocitat
d'agitacié.

Zhang,
(1996)

Hartel
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s'utilitza per a la nucleacié, i la resta
(1-5), per al creixement de cristalls.

29 |Prototip Suc de taronja | ----------oe-- Cristal-litzaci6 de gel sobre un|Estudiar els criteris de disseny, els|Sanz-Bobi (1996)
dispositiu anomenat “céllula de|components i les condicions de
crioconcentracié”, format per dues|funcionament dun prototip (cél-lula de
plagues en parallel de forma|crioconcentracié, CC) que utilitza la
quadrada, de dimensions 220 x|termoelectricitat en l'extraccié de calor
200 mm i separades 10 mm. Per|del suc de taronja.
formar el gel, la calor és transferida
fins a un altre fluid (aigua),
utilitzant un conjunt d'elements
termoeléctrics.
30 |Laboratori Soluci6 que  conté|10 % w/w Cristal-litzacié per capa en un aparat | Estudiar els efectes de les condicions |Liu (1997)
glucosa i/o dextran per a la progressiva concentracié per | d'operacié sobre la ratio de concentracio
blau refrigeracié, que es compon d'un|per refrigeracié.
recipient cilindric de mostra d'acer
inoxidable i un sistema motor per
moure el recipient cap al bany de
refrigeracié a velocitat constant.
31 |Laboratori Suc de kiwi, fruita a|Concentrat Congelacié de suc de kiwi. Separacié | Estudiar la possible aplicacié de la|Maltini,
14 +0,5 °Brix entre 35 °Brix i | del gel format mitjangant un sistema | crioconcentracié al suc de kiwi. S'estudien | Mastrocola, Pittia,
40 °Brix centrifug casold a una velocitat de|els pardmetres que defineixen el procés: |Dalla Rosa, Tonizzo

gir de 2.500 rpm, equivalent a una
acceleracié a 300 6.

temperatura, viscositat, concentracid, com
també les caracteristiques sensorials del
suc reconstituit. Es comparen també tres
sistemes de conservaci6 del suc
crioconcentrat: en congelacié a -18 °C, a
alta pressié (700 MPa) i a temperatura
ambient.

(1998)
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Escala pilot

Suc de pera

Congelar gradualment les mostres a
una temperatura de -2,5 °C. Separar
els cristalls formats mitjangant
filtracié.

Comparar la qualitat organoleptica de suc
de pera concentrat mitjangant diferents
metodes.

Young-Chun Lee et
al. (1998a i 1998b)
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Industrial

Café i te instantanis

crioconcentracié amb
indirecte extern
bescanviador de

Equip de
refredament
mitjangant un
superficie raspada.

Aconseguir productes d'alta qualitat.

www.apv.com
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Escala pilot

Suc de kiwi

Treballant a
temperatura de
congelacié de -
10°C, el fluid
crioconcentrat
és de 40 °Brix.

Filtracio del suc obtingut abans de
ser crioconcentrat. Crioconcentracié
del fluid a pressi6 atmosferica.
Separacié mitjangant una centrifuga
que treballa a 2.500 rpm.

Aconseguir un concentrat de gran qualitat
organoléptica i facil d'emmagatzemar per
fer-lo servir com a primera matéria a la
inddstria gelatera, pastissera i de postres
lactis, o bé per al consum, reconstituint-lo
fdcilment afegint-hi aigua.

Maltini i
Mastrocola (1999)
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Laboratori

Solucions aquoses i
liquids alimentaris

La seccio del test té dos canals de
fluids separats per una placa d'acer
inoxidable d'1mm de gruix. Les
solucions aquoses dins el canal
flueixen a contracorrent del liquid
refrigerant. Les solucions aquoses
sén prerefredades fins als 0 °C en
un refrigerador.

Estudiar les inclusions de soluts en una
placa de gel formada sobre una superficie
llisa d'acer inoxidable en condicions de
flux subrefredat.

Chen (2000)
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Laboratori

Suc de
14,4 °Brix

pinya a

Fins a
18,2 °Brix

Sistema de concentracié format per
un bescanviador de superficie
raspada, unitat de cristallitzacié i
separacio per centrifugacié.

Coneixer el procés de crioconcentracié de
suc de llima (Citrus auraniforia) per
dissenyar equipament de fipus industrial.
Mesura del consum energetic:
1,85 kWh/kg de gel format. Desenvolupat
a la Universitat de Tecnologia Rei Mongkut
de Thonburi (Tailandia).

Satittade (2001)

37

Escala

Sucs de fruita,

Cristal-litzador (bescanviador de

Obtenir concentrats d'alta qualitat.

Jansen H. (Freeze
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industrial extractes de cafe, te, superficie raspada, nucleacié). Tec) (2001)
herbes... Tanc de manteniment (creixement de
cristalls fins a 200-300 ).
Columna de rentatge a pressid.
38 |Planta pilot Sector de les begudes | ---------- La cristallitzacié al buit opera per|Estudiar la viabilitat de reduir els costos | Verschuur et al.
sota del punt triple o mescla aquosa | d'amortitzacié del procés convencional de |(2002)
per ventilacié (< 6 mbar). SNG Niro Process Technology, B. V.
Cristal-litzacié de fang de cristalls
(slurry). Combina un bescanviador de
calor extern amb un cristal-litzador
per donar el temps de residéncia
necessari per al creixement del
cristall.
39 |Planta pilot Suc de maduixa a|--------- Capacitat de tractament fins a|Estudiar la fase de creixement de cristalls | Chiampo (2002)
6.3 °Brix. 150 kg/h m* de producte. Planta pilot | de gel en el procés de crioconcentracié de
Solucions de sacarosa subministrada per Niro Process|fruites i solucions ensucrades.
entre 49 °©°Brix i Technology, B. V.
5,6 °Brix.
40 |Laboratori Solucions de sacarosa, |Fins al 30 % | Assaigs de congelacié i criocon- |Coneixer aspectes de la termodinamica i la| Widehem (2003)
10 % p/p p/p centracié de solucions de sacarosa|cinetica de la nucleacié de cristalls
en bany de propilenglicol a -8 °C i -|mitjangant la utilitzacié de bacteris (P
15 °C. La separacié de gel format es | syringae). Estudiar possibles aplicacions de
fa per pressié (4 bars) a -2 °C. bacteris en la crioconcentracid.
41 |Escala de | Solucions de sacarosa a | Fins a 40 °Brix | Crioconcentracié en capa sobre una|Estudiar la viabilitat d'integrar la|Rane (2005)
laboratori 20 °Brix superficie freda d'acer inoxidable en | crioconcentracio en la produccio de suc de
forma de C. canya de sucre, mitjangant la utilitzacié
d'una bomba de calor, per optimitzar el
consum energetic.
42 |Escala de|Polpa de mdra dels Crioconcentracié  progressiva de|Determinar les condicions optimes de|F. A. Ramos et al.
laboratori Andes polpa sense tractament, polpa|funcionament de l'equip i analitzar canvis | (2005)
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clarificada i polpa clarificada|en la fraccié volatil dels tipus de polpa
tractada amb enzims, en un|sotmesos a crioconcentracié.
dispositiu experimental.
43 |Escala pilot Cafe, suc de tomaquet,|Entre 4,2 % i|Sistema de crioconcentracié | Estudiar l'efecte de les condicions | Miyawaki (2005)
solucions de sacarosa|54,8 % pes progressiva (o normal) en capa,|doperacié sobre el coeficient de
(d'1,8 a 41,4 % p/p) mitjangant un sistema tubular (de|distribucié entre el gel i la fase liquida.
35,7 mm de didmetre i 4 m de|Explorar els limits de concentracié del
longitud) i un equip de bombeig per a | sistema.
la circulacié forcada del fluid.
Refredament indirecte sobre les
canonades.
44 | Escala de|Suc de poma | ------—-- Tecnica basada en el principi de|Estudiar Iefecte de les condicions|Xulini Hui (2006)
laboratori I'avang gradual de la crioconcentracio | d'operaciéo (particularment, la velocitat
(crioconcentracio progressiva). d'agitacié) sobre el grau de concentracio
assolit.  Avaluar  lefecte de Ia
crioconcentracio sobre el contingut en
vitamina C i les propietats organoléptiques
del suc.
45 |Planta pilot Solucions de glucosa, | Fins a 31 °Brix |Crioconcentracié en capa, sobre|Determinar les condicions de treball del|Raventéds, Auleda,
fructosa i sacarosa de plaques d'acer inoxidable, a pressié | prototipus desenvolupat. Herndndez, Ibarz
5 °Brix atmosfeérica. (2007)
46 Serum (xerigot) Fins al 34,2 % |Congelaci6 de xerigot en un|Estudiar com afecta el procés de|Aider et al. (2007)
TS congelador de contacte indirecte per | crioconcentracio la composicié i les
aire. Descongelacié de la meitat del | propietats fisicoquimiques de la fraccio
volum congelat i nou procés de|concentrada i del gel format.
congelacid, fins a 5 vegades.
47 |Planta pilot Solucions Na Cl d'entre | Fins al 2,2 % i|Equip continu de crioconcentracié | Desenvolupament d'un nou sistema de | Teduka (2007a)

1% iel 3,4 % p/p

10,2 % p/p

que produeix gel en escames sobre
un tambor rotatori i se separa
mitjangant centrifuga.

crioconcentracia.
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48 |Planta pilot Solucions Na Cl d'entre Equip continu de crioconcentracio. | Estudiar I'efecte del temps de residencia| Teduka (2007b)
el 204 % i el 302% Capacitat de tractament de 56,4 |del gel en la centrifuga.
p/p fins a 61,2 kg/h.
49 |Planta pilot Solucions Na Cl d'entre | Fins a I'11,3 % i|Equip continu de crioconcentracié. | Avaluar I'efecte de separacio del disc de la | Teduka (2007c)
el46%iel49 %p/p |el14,4%p/p |Capacitat de tractament de 34,9 a|centrifuga.
61,2 kg/h.
50 Llet descremada, 13 % |Fins al 27 % TS | Crioconcentracié en un bescanviador | Establir les condicions d'operacié estables | Habib (2007)

TS i solucions de NaCl

de llit fluiditzat (FBHE). Produccié
mitjana de gel de 3,03 kg/h.

per a la crioconcentracié de llet i solucions
salines en l'equip FBHE que opera en llit
fluiditzat.
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10. ALTRES INVESTIGACIONS SOBRE CRIOCONCENTRACIO

Diferents grups investigadors estan realitzant altres treballs de recerca en aquest camp.
Voldria destacar els segiients, pel seu interés:

— Crioconcentracio de liguids en Ilit fluiditzat (Habib, 2006). Es tracta d'un congelador de
contacte indirecte, format per un bescanviador tubular de doble camisa (FBHE).
S'estableix un llit fluiditzat de particules d'acer inoxidable que erosiona el gel format en el
tub i, d'aquesta manera, pot mantenir coeficients elevats de transferencia de calor. La idea
és que pugui substituir el bescanviador de calor de superficie raspada (SSHE) que s'utilitza
en els sistemes convencionals de crioconcentracié de la figura 7, perque en resultin uns
costos d'operacié molt inferiors. Ja s’ha provat a escala pilot amb fluids alimentaris (Habib,
2007).

— Crioconcentracio eutéctica. S'ha desenvolupat a la Universitat de Delft (Holanda) i
treballa per sota de la temperatura eutéctica, amb una formacié simultania de cristalls de
gel i de solut. La separacié de cristalls és factible gracies a la diferéncia de densitats
entre els cristalls de gel i els cristalls de solut (sals). Aquest sistema s'utilitza, en principi,
per a la recuperacié i la separacié de materials solubles inorgdnics en processos i corrents
residuals (Van der Ham, 1998 i 2004). Aquest sistema ja disposa de la corresponent patent
(Witkamp, 2007). No se'n coneix I'aplicacié en la crioconcentracié de fluids alimentaris.

— Crioconcentracid per ultrasons (Qian, 2001). El sistema consisteix en un bescanviador de
calor que treballa a subrefredaments reduits (d'entre 0,3 °C i 0,7 °C), un generador de
radiacié ultrasonica (sonicator) per induir la nucleacid, una unitat de cristallitzacié on té
lloc el creixement de cristalls a baix subrefredament (d'entre 0,1°C i 0,4 °C) i, finalment,
un sistema de separacié del gel. La nucleacié a subrefredaments reduits permet substituir
el bescanviador de superficie raspada per un bescanviador més senzill i econdmic. A més, el
control del procés és més senzill i la seva adaptacié davant un increment de volum que
s'’hagi de tractar és molt simple. La seva aplicacié s'adrega a la depuracié de components
organics en efluents industrials (principalment, de la indistria textil), per a la qual cosa se
n'ha desenvolupat una patent (Botsaris, 1999), que es mostra esquematicament a la figura
1.11 segiient. No se'n coneix I'aplicacié en la crioconcentracié de fluids alimentaris.
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Figura 1.11. Esquema patentat d'un sistema crioconcentracié per ultrasons (Botsaris, 1999)

— Aplicacid de bacteris en el procés de crioconcentracio. S'ha estudiat a escala de
laboratori (Widehem, 2003) la utilitzacié de bacteris (Pseudomonas syringae) com a
promotors de nuclis de gel durant el procés de crioconcentracié. Durant la concentracié de
solucions de sacarosa al 10 % p/p, s'’ha observat una reduccié del subrefredament més
acusada que amb altres agents nucleants (iodur de plata) i formacié de cristalls de gel més
llargs. Tot qixd es tradueix en la reduccié dels costos de refrigeracid, la facilitat en la
separacio de la fase liquida i, en definitiva, en una produccid de gel més eficient.

— Aplicacid de la congelacid a altes pressions en la crioconcentracio de sucs i en la
produccid de gelats. Actualment, el Consell Superior d'Investigacions Cientifiques (CSIC)
esta desenvolupant un projecte, liderat pel Dr. P. D. Sanz, que té com a finalitat estudiar la
viabilitat de la congelacié a alta pressié en la concentracié de sucs. Es tracta de substituir
I'etapa de cristal-litzacié en el bescanviador de calor de superficie raspada i I'etapa de
pasteuritzacié, comunes als dos processos, per una congelacié per canvi de pressié. Després
de I'expansid, aproximadament el 25 % de l'aigua del producte es congela i és necessari
finalitzar els processos a pressié atmosférica. Amb tot aixo es vol determinar si els
processos proposats a alta pressié permeten obtenir aliments de més qualitat, amb unes
propietats organoleptiques i un valor nutricional millors que els que s'obtenen per processos
tradicionals.
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II. OBJECTIUS

Objectiu general

Desenvolupament, validacié i optimitzacié d'un equip —a escala semiindustrial— de
concentracio de fluids alimentaris per congelacié en capa de gel, sobre plaques
evaporadores, que opera mitjangant la formacié d'una pel-licula descendent.

Objectius especifics

— Aprofundiment en el coneixement de la tecnologia de la crioconcentracié a través
de les nombroses publicacions recopilades fins al moment.

— Caracteritzacié termodinamica, fisicoquimica i reoldgica dels fluids d'estudi a les
diferents condicions de treball (concentracions i temperatures). Els parametres
que s'estudien son: depressié del punt de congelacid, viscositat, densitat, calor
especifica, conductivitat térmica.

— Determinacié dels limits de concentracié assolits amb els fluids alimentaris
assajats en l'equip dissenyat a la Planta Pilot d'Indlstries Alimentaries de la
Universitat Politécnica de Catalunya.

— Andlisi de parametres que influeixen sobre I'efectivitat de la concentracié: tipus i
concentracié de soluts, velocitat mitjana de formacié de gel, régim hidrodindmic

del fluid sobre les plaques.

— Consideracions sobre les possibles modificacions de I'equip per millorar els
resultats de crioconcentracio.
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PLA DE TREBALL

Per assolir els objectius descrits, es segueix el pla de treball segiient:

1. Recerca i revisid bibliografica sobre la crioconcentracié de fluids alimentaris.

2. Estudi de la instal-lacié de crioconcentracié per plaques evaporadores que s'utilitzara.

3. Caracteritzacié dels fluids alimentaris que s'utilitzaran per conéixer com varien en
funcié de la concentracié i la temperatura les propietats segiients: punt de congelacio,
viscositat, densitat, conductivitat termica i calor especifica.

4. Posada en marxa de la instal-lacié i preassaigs amb aigua, per coneixer el comportament
general de l'equip, fixar les condicions de funcionament (rang de temperatures
d'evaporacié, cabal, duracié de l'assaig, etc.), detectar defectes i establir possibles
millores.

5. Realitzacié de millores en la instal-lacié (dillament de canonades, diposit, tubs
distribuidors, manegues).

6. Realitzacié de manera sistematitzada dels assaigs amb solucions de sucres simples:
glucosa, fructosa i sacarosa. Deteccié de problemes de funcionament i proposta de
possibles millores (instal-lacié de cabalimetre, ampliacié de dades de temperatura i
concentracié en el decurs dels assaigs, substitucié del compressor, amperimetre i
voltimetre, etc.). Obtencio de dades i discussié dels resultats obtinguts.

7. Assaigs amb fluids alimentaris (sucs) en qué els principals components sén la glucosa,
fructosa i sacarosa. Obtencié de dades i discussié de resultats.

8. Estimacido del consum energétic de l'equip dissenyat per unitat de concentracid i
comparacié amb altres sistemes de crioconcentracio.
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III. METODOLOGIA (MATERIALS I METODES)

1. DESCRIPCIO DE L'EQUIP EXPERIMENTAL

1.1. Introduccid

El crioconcentrador dissenyat a la Planta Pilot d'Inddstries Alimentdries de IESAB és fruit
d'un treball continuat realitzat des de I'any 2001 per l'equip format per la Dra. Merce
Raventés i el Dr. J. Nacenta, juntament amb els enginyers J. M. Auleda, S. Duarte i E.
Herndndez.

En el disseny de I'equip es van tenir en compte les premisses segiients:
—  construccié amb elements estandard de mercat
—  simplicitat en la utilitzacié

Amb aquests condicionants es va pensar en un aparell de congelacié en capa, amb la
tipologia dels equips comercials de formacié de gel en escates (Mueller, Omega
Engineering...), format per una série de plaques evaporadores on es formaria el gel.
L'aportacié del fluid per concentrar també hauria de permetre una utilitzacié senzilla, amb
la possibilitat de regular el cabal. Per aixo es va dissenyar un sistema de distribucié del
fluid amb conductes foradats i impulsié mecdnica (bomba centrifuga).

1.2. Esquema basic de I'equip de crioconcentracio

La instal-lacié esta formada per una unitat de congelacié i els corresponents sistemes
frigorific, hidraulic i electric (figura 3.1).

El sistema hidraulic fa circular el fluid que es vol concentrar des del dipdsit que el conté
fins a la unitat de congelacid, on es refreda, per tornar al diposit i ser recirculat. El
sistema frigorific refreda el fluid que es vol concentrar formant gel dintre de la unitat de
congelacio. Aquest gel se separa amb un sistema de desglag i es recull amb el sistema
hidraulic tancat. El sistema eléctric aporta l'energia eléctrica necessaria per al
funcionament de tota la instal-lacié.

g Unitat de )
congelacio
Sistema Sistema
hidraulic frigorific
A A A A
Fluid per concentrar Fluid frigorigen
Sistema
eléctric

Figura 3.1. Esquema bdsic de la instal-lacié de crioconcentracié
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La unitat de cristallitzacié és un congelador de contacte indirecte, on I'energia per a la
refrigeracié es transfereix a través de les parets d'un bescanviador de calor de plaques.
Per tant, es tracta d'una cristal-litzacié per capa, en la qual el gel es forma en capes fines
sobre la superficie del bescanviador.

El congelador consta de cinc plaques evaporadores disposades en posicié vertical,
cadascuna formada per dues cares soldades, i pel seu interior circula el refrigerant R-
404A seguint un recorregut en zig-zag. Per les parts exteriors de les plaques, el liquid que
s'ha de concentrar flueix en forma de pellicula descendent gracies al fet que ha estat
bombat des del diposit i distribuit mitjangant sis distribuidors amb forats de petit
diametre. Entre refrigerant i liquid que s'ha de refredar es produeix un intercanvi de calor:
el mitja que s'ha de refredar cedeix calor al refrigerant, i aquest ultim s'evapora.

e
U gt

&

Fotografia 3.1. Primer prototip de crioconcentrador, situat a
I'antiga Planta Pilot de I'Escola del C/ Urgell

L'aigua de la solucié que es vol concentrar passa a fase sélida a pressié atmosférica, sobre
la superficie de les plaques evaporadores. El liquid no congelat, el qual va augmentant de
concentracié a mesura que es formen les capes de gel, es recull en un diposit i es fa
recircular fins a aconseguir la quantitat desitjada de gel. Un cop transcorregut el periode
de temps convenient per obtenir capes de gel amb el gruix desitjat, s'atura el compressor,
amb la qual cosa s'acaba la fase de congelacié.

El sistema per a I'eliminacié del gel, el desglag, no és mecanic, siné que és una inversié del
cicle de refrigeracié. En aquesta operacié, les plaques evaporadores realitzen la funcié del
condensador; conseglientment el gel comenga a fondre's, es desprén de les plaques i cau en
una safata.
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1.3. Unitat de congelacié

La unitat de congelacié o de cristal-litzacié esta formada per una cuirassa d'acer inoxidable
amb una tapa superior, amb una porta frontal i una finestra lateral. A dins es troben cinc
plaques evaporadores i sis tubs distribuidors per sobre d'aquestes. La solucié cau des dels
tubs distribuidors i rellisca per les plaques evaporadores, en la superficie de les quals es
forma una placa de gel com a conseqiiencia de l'intercanvi de calor. Sota les plaques hi ha un
calaix d'acer inoxidable amb la base foradada, de manera que deixa passar el fluid que es
vol concentrar cap al diposit, situat sota la unitat de congelacio, mitjangant el sistema de
recollida, pero no deixa passar el gel. D'aquesta manera es pot recollir el gel facilment en
separar-lo de les plaques evaporadores.

La forma i les dimensions de tota la unitat, incloent-hi les plaques, s'observen a la figura
3.2 en vista lateral, frontal i superior.

VISTA SUPERIOR
1000

600

Placa evaporadora
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N [ Distribuidor
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'
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VISTA LATERAL VISTA FRONTAL

Figura 3.2. Crioconcentrador en vista superior, lateral i frontal
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Fotografia 3.2. Unitat de congelacié amb la porta oberta

A la fotografia 3.3 es veu amb detall la safata foradada que hi ha situada sota les plaques.
S'observa que és extrdible, per poder retirar les plaques de gel.

Fotografia 3.3. Safata de recollida de les plaques de gel

A la fotografia 3.4 es veuen amb més detall els distribuidors i les plaques evaporadores,
que s'’han numerat. S'aprecia que el distribuidor ndmero 1 i el nimero 6 (Unicament consten
d'una filera d'orificis cada una, ja que han de distribuir el liquid només a una cara de placa.
La resta de distribuidors, nimeros 2, 3, 4 i 5, estan constituits per dues files d'orificis per
poder repartir dues cares (aquesta distribucio es va canviar, una vegada realitzats els
preassaigs amb aigua, a una altra de més convenient, que s'explica en l'apartat 3.2).
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Fotografia 3.4. Numeracié de les plaques evaporadores i distribuidors
1.4. Sistema hidraulic

El sistema hidraulic de l'equip crioconcentrador, per on circula la solucié que es vol
concentrar, consta d'un diposit, una bomba, un tub col-lector connectat amb els sis tubs
distribuidors del fluid, un sistema de recollida i recirculacié cap al diposit i un sistema de
retorn també cap al dipdsit.

La bomba aspira liquid del diposit i I'impulsa verticalment cap al col-lector i cap a la manega
de retorn. El col-lector esta compost per sis distribuidors que fan arribar la solucié a les
plaques evaporadores, i el retorn es desvia cap al diposit. Per tant, el dipdsit té una
canonada de sortida de liquid, que és l'aspiracié de la bomba, i dues canonades d'entrada:
una de liquid concentrat procedent de les plaques i una altra de la canonada de retorn de
liquid impulsat per la bomba.

La bomba és centrifuga, de la marca Lowara, tipus CEA80-5-A (Lowara Srl, Montecchio
Maggiore (VI), Itdlia), de 0,75 kW de potencia i amb un cabal de 30-100 L/min.

Fotografia 3.5. Detall de la bomba centrifuga
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Per regular el cabal de fluid la instal-lacié disposa de les segiients valvules de pas:

— Valvula de pas de la bomba: és la primera que es troba a la canonada de sortida de la
bomba. La seva funcié és permetre la sortida de liquid aspirat per la bomba. També evita,
una vegada tancada, el retorn de liquid després de la neteja a l'interior de la bomba.

— Vadlvula de pas del col-lector: una mica més amunt de la valvula de pas de la bomba. La
seva funcié és fer arribar el fluid als distribuidors. Si estd tancada es desvia el pas de tot
el fluid cap a la canonada de retorn.

— Valvula de pas del retorn: situada en la desviacié de la canonada de sortida de la bomba,
entre les dues valvules anteriors. Fa tornar al dipdsit la quantitat de fluid aspirat per la
bomba que no es vol que es dirigeixi cap al col-lector. Regula, per tant, el cabal que arriba al
col-lector.

— Valvules de pas dels distribuidors: estan situades en les desviacions del tub col-lector i
serveixen per regular el cabal de liquid que arriba als tubs distribuidors i, per tant, que

flueix per les plaques evaporadores.

A les fotografies 3.6 i 3.7 es poden veure el tub col-lector i les diferents valvules de pas.

Fotografia 3.6. Vista general del collector i les valvules
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Fotografia 3.7. Detall de la part superior del col-lector
1.5. Sistema frigorific

El sistema de refrigeracié segueix el cicle tipic de refrigeracié mecdnica, és a dir que per
refredar un determinat liquid es fa evaporar el liquid refrigerant a I'evaporador, a fi que la
calor latent necessaria per a I'evaporacié s'extregui del liquid que es vol refredar. El vapor
format durant I'ebullicié del refrigerant es recull i es comprimeix en un compressor, es
refreda en un condensador i es converteix de hou en liquid, el qual pot tornar a evaporar-se
i aixi produir més fred.

A més d'aquests processos fonamentals per a la produccié de fred que componen el circuit
principal, per fer un millor Us de la maquina el nostre sistema disposa de dos circuits
secundaris amb diferents finalitats. El refrigerant es desvia en diversos punts del circuit
principal cap a aquests circuits secundaris de regulacié de la pressié minima d'evaporacié i
del cabal de refrigerant.

Circuit de desviament de gasos calents:

Es el sistema de que disposa la instal-lacié per controlar la capacitat del compressor i el
manteniment de la pressié minima.

Consta de dues valvules:

—  Valvula de desviacié de descarrega. La seva funcié és assegurar la pressié minima
d'evaporacié. Quan detecta, per l'equilibrador extern connectat a la conduccié
d'aspiracié, que la pressié d'evaporacié ha baixat per sota de la pressié minima
fixada, s'obre i es produeix una desviacié dels gasos calents descarregats pel
compressor, que disminueixen la seva pressié de la condensacié fins a la minima
d'evaporacié.

—  Valvula dexpansié termostatica d'injeccié. La seva funcié és disminuir la
temperatura dels gasos calents que descarrega la valvula de desviacié, injectant-los
el refrigerant expansionat, ja que es troben a una temperatura molt elevada, que
podria fer malbé el compressor.

Circuit de regulacié del cabal de refrigerant:

La funcié d'aquest circuit és portar al recipient de liquid el refrigerant sobrant, és a dir,
aquell que no va ni cap a I'evaporador ni cap al circuit de desviacié quan es produeix una
variacié de les necessitats de refrigerant, ja que aquestes seran diferents segons el que
demanin les vdlvules d'expansié termostatiques.
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Métode de desglag

El sistema de desglag que s'utilitza en I'equip és el denominat /nversid de cicle, en el qual es
produeix la inversié dels processos normals, és a dir, l'evaporador actua com un
condensador i el condensador com un evaporador.

El desglag per inversié de cicle és un sistema molt eficag, ja que es dissipa a I'evaporador
tota la potencia calorifica de la maquina i a una temperatura d'evaporacio superior a la de la
seva marxa normal. El resultat és que la condensacié dels gasos descarregats pel
compressor és total a l'evaporador. El liquid format a l'evaporador es reevaporard al
condensador.

Els components principals del sistema frigorific es descriuen en els apartats segiients.
Evaporador

L'equip dissenyat esta equipat amb cinc plaques evaporadores verticals dobles disposades
en paral-lel, separades entre si per uns 10 cm i que poden refredar simultaniament per les
dues cares.

Cadascuna de les plaques esta constituida per dues lamines planes d'acer INOX AISI-316
L, unides i soldades de manera que subministren al fluid refrigerant una trajectoria en
forma de serpenti a contracorrent (fotografia 3.8). El gruix de les lamines és de 0,8 mm
cadascuna, amb una superficie de 800 mm (ample) x 600 mm (alt), encara que la superficie
atil és de 750 x 550 mm.

tuberia de retorno
as { aspiracion)

tuberia de entrada,
procede de valvuala de
T expansion termostatica

Fotografia 3.8. En blau, recorregut que segueix el refrigerant dins les plaques
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Les plaques evaporadores de la instal-lacié son d'expansié seca. Aixo vol dir que son
alimentades per la quantitat absolutament necessdria de refrigerant perque s'evapori
totalment abans de sortir de I'evaporador. En aquest sistema es redueix al minim la
quantitat de refrigerant utilitzat. L'element essencial en aquests evaporadors és la valvula
de regulacid, que és d'expansié de tipus termostatic, que deixa entrar el refrigerant liquid
a I'evaporador, exactament en la mateixa quantitat en qué és absorbit en forma gasosa pel
compressor.

Compressor
En els assaigs amb solucions de sucres es va utilitzar un compressor de la marca Electrolux

(Estocolm, Suécia) hermetic, de tipus volumétric alternatiu de pistd, de simple efecte i una
etapa, segons es pot veure en la fotografia 3.9.

vahula de
senicio

patas de fijacion

Fotografia 3.9. Compressor hermetic de I'equip de crioconcentracié

El model seleccionat és un MS34TB, compressor per a aplicacions d'alta-mitjana
temperatura (HMBP), que va des de -15 °C fins a 10 °C.

Per un clavament del compressor, es va haver de substituir, fet que es va aprofitar per
dotar el sistema d'un compressor amb més poténcia i tfambé per canviar el fluid frigorific
perque, en cas de fuites, fos més facil de carregar.
Per dur a terme el canvi del compressor es van establir els criteris seglients:
— Les connexions dels tubs de descdrrega i aspiracié han de ser iguals a les existents
per facilitar el muntatge.
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—  El motor s'ha de seleccionar amb una mica més de poténcia. Ha de ser trifdsic
perque, en cas de clavament, hi ha la possibilitat de provar, com a possible solucid,
fer un gir del sentit de rotacié (permutar dues fases), ja que moltes vegades es

desencalla.

Per tant, per als assaigs amb sucs de fruites, es va seleccionar el model TFH4531Z d'Unité

Hermetique (Tecumseh Europe, La Verpilliere, Franga).

La poténcia termica o rendiment del compressor segons la temperatura d'evaporacié es
mostra a la taula 3.1. Aixi, sabent la temperatura d'evaporacié en cada assaig, podrem
saber quants W de poténcia térmica déna el sistema frigorific. Aixo servira per fer una
estimacio de I'eficiéncia de produccié de gel, concepte que s'explica en I'apartat 4.3.

Taula 3.1. Caracteristiques técniques dels compressors amb R-404A i R-507

Electrolux MS34TB
(assaigs sucres)

Tecumseh TFH4531Z
(assaigs sucs fruita)

Poténcia eléctrica 15/8 ¢V 23c¢cv
Refrigerant R-404 A R-507
Tensié 230V 400 V
Intensitat 115 A 5,27 A
Poténcia frigorifica
T evaporacié: 7 °C 4.480 W 7.780 W
o°c 3.480 W 5710 W
-5°C 2.870 W 4420 W
-10°C 2.310 W 3.300 W
Cilindrada 34,42 cm3 56,6 cm®
Condensador

Fotografia 3.10. Condensador d'aire forgat. El vapor calent a alta pressié entra per la part inferior

Es un condensador refredat per aire amb circulacié forcada, compost per tubs de coure i
aletes d'alumini en fileres de serpentins i un ventilador de tipus axial de 0,16 kW de
potencia. El refrigerant flueix pels tubs i l'aire flueix entre aquests en direccié oposada,
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forgat pel ventilador, sense que hi hagi barreja. Les aletes s'utilitzen amb la finalitat
d'augmentar l'eficdcia del condensador i reduir-ne les dimensions.

La poténcia termica del condensador és de 5.760 kcal/h amb un AT de 12 °C, suficient per
evacuar la calor del compressor més la calor extreta per I'evaporador.

La fotografia 3.10 correspon al condensador refredat per aire. Els metalls que
constitueixen el conjunt s'utilitzen per la seva bona conductivitat térmica. La coberta
estructural és d'acer galvanitzat o alumini. Els tubs aletejats, en nombre de 60, es troben
distribuits en tres fileres, tal com es veu a la fotografia 3.11.

tres
hileras

tubos

calandria de chapa

Fotografia 3.11. Condensador amb les tres fileres de vint tubs cadascuna

Valvules d'expansié termostatiques de |'evaporador i condensador

Les vdlvules d'expansié termostatiques sén els elements encarregats de regular el pas del
refrigerant liquid des d'un estat d'alta pressié fins a un altre de més baixa pressié.

Estan situades en cada una de les plaques (fotografia 3.12) per poder funcionar de manera
independent i també n'hi ha una de situada en el condensador per poder fer un canvi de
cicle de funcionament, passant a donar calor a l'evaporador i desprendre el gel de les
plaques.
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o termostitica

Fotografia 3.12. Valvules d'expansié termostatiques que alimenten les plaques evaporadores.
Bulb fixat a la canonada d'aspiracié

La valvula escollida i instal-lada és una valvula termostatica de la marca Danfoss TES 2 amb
codi 068Z3303, amb equilibrador extern i amb rang de temperatura de vaporitzacié de
-30°C / +10°C, amb una pressié maxima de treball de 35 bar. Les caracteristiques
generals s'indiquen a la taula 10.

Taula 3.2. Caracteristiques valvules termostatiques

Elemento lermositalico con abrazadera de sensor, sin onficio, cono de fiflro y luercas

Conexion abocardada Codigo
Iguala-
gorante | vatvula | Sénde | oo S _SamaN
e ) Salida 3

m i = in. mm = mm | Sl MO Con MOP
R 22 ™ 2 Imi. 1.5 x4 10= 12 068Z3206 068Z3208
TEX 2 Ext. 1.5 Faxis 10 =12 DEBZ3209 DEBZ3211
R 407C TZ2 Inl. 1.5 Iax b 10 =12 OEBZ3496 DEBZ3516
TEZZ2 Ext. 1.5 Fax ie 10=12 DEBZ3501 DEBZ351T
R 134a TH 2 It 1.5 Tax UG 10=12 DEBZ3346 DEBZ334T
TEN 2 Ext. 1.5 R 10 =12 06823348 06823349
Hm TS 2 Imi. 1.5 3 W 10 =12 06823400 06823402
RrRe0? | TESZ2 | Exo | 15 Al Rl bl 06EZ3403 | 06823405

La valvula disposa d'un cargol de regulacié de potencia. Els seus elements es mostren en la
fotografia 3.13.
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tornillo de

salida i
regulacion

equilibrador externo entrada
Fotografia 3.13. Detall de la valvula d'expansié
Per poder modificar la capacitat de les valvules d'expansié, aquestes disposen d'uns
cartutxos que es poden substituir per uns altres amb orificis de diferents didmetres. La

taula 3.3 mostra les possibilitats de regulacié.

Taula 3.3. Caracteristiques dels forats de regulacié

Orificio Gama N: - 40 +10°C

Orificic | Capacidad nominal en toneladas (TR) Capacidad nominal en KW Cadigo

R22 |R407C | R134a | R404A | R22 |R407C | R134a | R4044

D R507 R.507
X 0,135 016 0,11 0,11 0,5 0.5 04 0,38 068-2002
oo 03 0.3 025 0,21 1.0 1.1 0.8 0,7 068-2003
01 0,7 0.8 05 0,45 25 27 1.8 16 068-2010
0z 1.0 11 08 06 35 38 26 2,1 068-2015
03 15 16 13 12 52 3.6 46 42 068-2008
04 23 2.5 19 1,7 8.0 86 6.7 6.0 068-2007
05 3.0 32 25 22 10,5 11.3 86 7.7 068-2008
0& 45 49 30 286 15,5 16.7 10,5 8.1 068-2009

La capacitat nominal es basa en: temperatura d'evaporacié T, = +5°C per gamma N,
temperatura de condensacié T. = +32 °C i temperatura del refrigerant abans de la valvula
T,= +28 °C. L' orifici escollit és 02 amb una capacitat nominal de 2,1 kW.

La valvula d'expansié del condensador, fotografia 3.14, fa la mateixa funcié que les de
I'evaporador durant la inversié de cicle.
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Fotografia 3.14. Valvula d'expansié termostatica al condensador.
Funciona durant la inversié de cicle, ja que el condensador actua d'evaporador

Pressostats

En aquesta instal-lacié disposem de quatre pressdstats: un que controla el final del desglag,
un altre que regula el cicle de ventilacié del condensador i dos minipresséstats, un d'alta i
un altre de baixa.

—  Pressostat d'alta pressié per controlar la fi del desglag (fotografia 3.15 esquerra).

—  Pressostat d'alta pressié per regular el cicle del ventilador del condensador (fotografia
3.15 dreta).

—  Minipressostat de baixa pressié: pressostat encapsulat de baixa pressié. La seva funcié
és protegir contra carregues baixes. Atura el compressor en cas d'un descens anormal
de la pressié d'aspiracié. Esta connectat al compressor, en la part superior, que
correspon a l'aspiracié (fotografia 3.16).

—  Minipressostat d'alta pressié: pressostat encapsulat d'alta pressié, amb la funcié de
proteccié si es produeix una elevacié anormal en la pressié de descdrrega. La seva
localitzacid és la canonada de descdrrega del compressor (fotografia 3.16).

Fotografia 3.15. A I'esquerra, pressdstat per a la fi del desglag.
A la dreta, pressostat de control del cicle de ventilacié
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minipresostato de baja presidn

minipresostata
de alta presidn

Fotografia 3.16. Minipressostats d'alta i baixa pressié

Manometres

S6n aparells indicadors i de mesura de la pressio de succié i descdrrega. S'utilitzen per
comprovar el funcionament de la installacié, ja que els dos punts principals sén la
temperatura d'evaporacié (succid) i la temperatura de condensacié (descarrega). Aquestes
temperatures es poden obtenir utilitzant taules de pressié i temperatura per al
refrigerant R404 i R-507 amb un joc de mandmetres.

A la fotografia 3.17 s'observa que el manometre vermell, connectat a la canonada de
descarrega, pren la pressié del gas a la sortida del compressor (pressié de condensacid). I
el mandmetre blau, connectat a l'aspiracié del compressor, pren la pressié a la qual entra el
refrigerant gas (pressié d'evaporacié) i es visualitza també la seva temperatura de
saturacié corresponent.

Fotografia 3.17. Situacié dels mandémetres
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Recipient anticop de liquid
Instal-lat en la linia d'aspiracid, té la missié d'evitar que la sortida de liquid de I'evaporador
pugui arribar al compressor i ocasionar una avaria.

Entrada <

7
AL
Sortida 1| =1
Purge
ofi . i i
. o "-J---!-"'I
M_E_..__a

Figura 3.3. Recipient anticop de liquid (Auleda, 2008)

Diposit de liquid

Aquest dipdsit d'acer 1€ la missié de recollir el fluid frigorific en cas de voler fer una
intervencié en el circuit frigorific i, per no perdre el refrigerant, permet emmagatzemar-
lo.

Les operacions necessdries per fer-ho sén:

— Es tanca la clau de sortida del dipdsit.

—  Es posa en marxa el compressor fins que el manometre de baixa marqui zero.

—  Es tanca la valvula de servei, situada a la sortida del compressor.

—  Sila pressié es manté és que ho queda liquid, en cas contrari s'ha de repetir I'operacié.

Fotografia 3.18. Recipient de liquid i valvula de seguretat

Al diposit s'installa una valvula de seguretat, dimensionada per obrir-se quan la pressié
arribi a un valor de taratge escollit i que és inferior al limit suportat pels materials.

Valvula de retencio
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L'objectiu és evitar la circulacié no desitjada del fluid frigorific a causa d'una actuacié de
la regulacié del compressor o bé per sol-licitar un canvi del sentit del cicle frigorific.

Fotografia 3.20. Vdlvula de retencié situada en el bypass del condensador.
La linia vermella indica flux en funcionament normal.
La linia blava indica flux durant la inversié de cicle

Vdlvules de retencié situades en valvula per fer el recorregut adequat del liquid frigorific
que entra en el diposit anticop de liquid.
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Fotografia 3.21. Valvules de retencié situades en el bypass del dipdsit d'anticop de liquid
Valvula d'inversié de cicle de quatre vies

Una vegada el gel s'ha dipositat damunt dels evaporadors i té el gruix establert, s'atura
el crioconcentrador. Per facilitar que el gel es desenganxi de la placa, s'ha instal-lat una
valvula d'inversié.

Les operacions per dur a terme que el gel se separi son:

S'atura el funcionament de la bomba.

S'atura el compressor i durant uns minuts es deixa que s'estabilitzin les pressions.

Es commuta la valvula de quatre vies i es posa en marxa el compressor.

Fotografia 3.22. Circuit de la valvula d'inversié de cicle

Les caracteristiques de la valvula inversora es mostren a la taula 3.4.
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Taula 3.4. Caracteristiques de la valvula inversora

i VALVULES INVERSORES “BANCO™ DE 4 VIES
Capacitat en Watts a-7° C, 0,15 bar | Comnexid soldar Codi |
R-22 R-4044 F 134a | Aspiracid | Compressor
R-507
GRG0 3380 4530 2 3R 410410
2720 G260 3380 58" & 410420
10430 8370 BEO0 34 2 410422
19190 13000 12360 34 12" 410429

Valvula de bypass,reguladora de la capacitat

Amb la finalitat de regular la poténcia que esta donant el compressor en unes condicions de
funcionament determinades, s'ha instal-lat una valvula de bypass de gasos calents amb
I'efecte de poder dotar I'equip de crioconcentracié de modulacid.

La valvula disposa d'una femella accionada mitjangant una clau Allen que ens permet regular
la quantitat de gas derivada.

Tuerca de
regulacion

Resorte
de ajuste

e 1=-==-3 | —_ Equilibrador
Toma de |: | f I externno

entrada )

Figura 3.5. Esquema de principi de funcionament de la valvula de bypass

1.6. Quadre de comandament

El quadre de comandament eléctric compren les proteccions de les linies i les maniobres de
comandament del funcionament dels aparells:

— Proteccions de les linies eléctriques:

A l'entrada d'alimentacié eléctrica hi ha un interruptor electromagnétic (PIA) que actua
sobre tots els elements electrics protegint les linies contra els sobreescalfaments i
curtcircuits.

Al capgal també hi ha instal-lat un interruptor diferencial d'alta sensibilitat de 0,03 A
d'intensitat de defecte, encarregat de controlar els possibles corrents de fuita. Totes les
masses de la instal-lacié s'han posat amb connexié de terra.

— Comandament dels aparells instal-lats
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Cada linia de derivacié: compressor bomba, condensador, esta comandada per un contactor
(interruptor electromagnetic), que a la vegada estd sota el comandament dels interruptors
de funcionament o dels automatismes, que s’han connectat al terra de la instal-lacié.

1.7. Fluid refrigerant

El fluid frigorific és I'encarregat de transportar la calor absorbida a baixa temperatura i
baixa pressié en I'evaporador i eliminar-la a alta temperatura i pressié al condensador.

Inicialment, el gas frigorific installat era el R-404A. Per una avaria del compressor, i
aprofitant la substitucid, es va plantejar la substitucio del gas, tot analitzant I'experiéncia
obtinguda. Tenint en compte els resultats, s'esta en condicions d'extreure les conclusions
seglients:
— El gas és quasiazeotrop, cosa que en condiciona el comportament: quan hi ha una
fuita, la perdua és selectiva d'algun dels seus components. Les propietats varien i no
es pot establir cap prediccié sobre el seu funcionament, peré si que s'estableix la
conclusié que no refreda com cal i el sistema no funciona bé com a crioconcentrador.
— Davant d'una fuita, tot i que s'ha afegit el gas perdut, les propietats del fluid
frigorific han variat i aquest no es comporta de la manera que cal esperar. Les
propietats deduibles del diagrama de Mollier (pressié-entalpia) s’han modificat.

A priori, quan hi ha una fuita, no es pot saber si es troba en fase liquida o en fase gasosa (a
la instal-lacié hi ha unes dues-centes soldadures, 30 unions roscades i 5 plaques amb una
longitud de soldadura total d'uns 11 m), i fot i que des del recipient del gas es pot escollir
com es dosifica (gas o liquid), el comportament entalpic del gas haura variat.

Si davant d'una reposicié de gas hi ha un error i es carrega més del compte, no es pot
treure el gas perque hi ha una pérdua selectiva.

Aix0 que s'exposa limita molt el funcionament de I'equip.

Les principals dades comparatives de I'R-404A i 'R-507 es donen a la taula 3.5.

Taula 3.5. Caracteristiques dels fluids frigorifics R-404A i R-507

Propietats R-404A R-507
Definicié Quasi azeotrop (HFC) Azeotrop (HFC)
obP 0 0
GWP 3.900 3.900
Férmula CHF,CF3/CH3CF3/CH,FCF3 CHF,CF3/CH3CF;
(44/52/4) HFC-125/HFC- (50/50) HFC-
143a/HFC-134a 125/HFC-143a
Punt ebullicié a (1 atm) -445 °C -66,7 °C
Temperatura critica 72,07 °C 70,9 °C
Calor latent de vaporitzacié 200 kJ/kg 200,5 kJ/kg
Punts caracteristics del cicle frigorific
Evaporador gas saturat
-15 °C 369 kPa 377 kPa
Condensador gas saturat
30°C 1.829 kPa 1.870 kPa
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2. FLUIDS UTILITZATS EN ELS ASSAIGS I DETERMINACIONS REALITZATS

2.1. Solucions de sucres simples

Coneixer les caracteristiques i el comportament de les solucions utilitzades és fonamental
per controlar els parametres convenients i optimitzar el rendiment del procés.

Per a l'assaig de I'equip de crioconcentracié s'utilitzen solucions estandard de sucres que
permeten extrapolar els resultats a diversos tipus de fluids. Els sucres utilitzats per fer
les solucions que volem concentrar sén:

—  D(+) glucosa anhidra (Panreac Quimica, SA)

— D (-) fructosa, 99 % puresa (Sigma)

—  Sacarosa (a-D-glucopiranosil p-D-fructofurandsid; sacarosa; sucre de canya)

Les seves caracteristiques es mostren a la taula 3.6.

Taula 3.6. Caracteristiques dels sucres

Puresa Férmula Pes molecular
(%) quimica (g/mol)
D (+) Glucosa 99,5 Ce¢H1204 180
D (-) Fructosa 99 CeH120¢ 180
Sacarosa) 995 Ci2H2,01; 342

'CH,0H

e - 0. OH HOCH: O
o HOH,C; _~ = H
A4
s HO /| H  HO
HO N OH . __|/¢_:f|._,m[ t
OH OH OH H
D (+)Glucosa D (-) Fructosa Sacarosa

Suc concentrat clarificat de poma, pera, préssec i taronja a aproximadament 70 °B,
proporcionat per Inddstries Nufri. Most fresc cedit per I'Institut Catala de la Vinya i el Vi
(INCAVI).

2.2. Mesura de la concentracié (°Brix)

Els graus Brix sén una mesura de la quantitat de sélids solubles presents en una dissolucid,
sucs o polpa, expressats com a percentatge de sacarosa.

En aquest treball s'han obtingut les variacions en la mesura dels °Brix de glucosa i fructosa
respecte a la sacarosa per comprovar que son negligibles.

S'han fet mesures en graus Brix per a solucions de glucosa, fructosa i sacarosa a diferents
concentracions pes/pes (5, 10, 15, 20, 25, 30, 35 i 40 %), a una temperatura de 20° *
0,2 °C.

Els sucs concentrats es dilueixen amb aigua destil-lada fins a concentracions de 10, 15, 20,
25, 30, 35, 40 i 45 °B a una temperatura de 20° + 0,2 °C.
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S'ha fet servir un refractémetre Atago model DBX-55A (Atago CO., LTD., Toquio, Japd)
amb precisié de + 0,1 °Brix i amb un rang de mesura de O a 55 °Brix.

En el procediment d'andlisi s'agafa una mostra de 50 ml de qualsevol de les dues fases, es
deixa temperar dins l'interval valid de mesura (5-30 °C) i es porta a terme la mesura.

Taula 3.7. Especificacions del refractémetre DBX-55A

Rang de mesura Brix 0,0a 350 %

Unitat minima Brix %o 0,1% 0 0,01%
Seleccionable

Temperatura 0.1°C
Exactitud de mesura Bnx%:: #0.1% 0 -0,15a +0.13%: (2 10°C - 30°C)
Brix%e: £0,2% 0 -0,25 a +0,23%: (2 7°C-10°C o 30-30°C)
Temperatura ambient 3°C a 30°C.
necestaria

Temperatura de mesura | 5°C a 30°C (amb compensacio automatica de temperatura).

Meétode per a fer zero Amb aigua destillada i la tecla “ZERO SET™

Temps de mesura 3 zegons aproximadament.

Chuantitat de mostTa 02-035ml

Sortides a terminals Sortida impressora: Centromics
Sorfida ordinador: BS-232C

Bequeriments elécimics 110V, 220 V1 230V (adaptador AC)
50-60Hz

Consum 10VA

Dimensions 1 pes 12x27x%cm 2 kg

2.3. Determinacié de la densitat i viscositat

Densitat

En dissolucions amb elevada concentracié de solids solubles es poden esperar densitats
altes, que originen una forta dependéncia del nombre de Reynolds amb la concentracid, fet
que incideix directament en el dimensionament de les conduccions de transport de fluids.

Es determina la densitat de cincs dissolucions de glucosa, fructosa i sacarosa a
concentracions de 5, 10, 20, 30, 40 % p/p, i a quatre temperatures diferents 20° 0 22,5 °C
segons el sucre, 10 °C, 2 °C,0°> t > -2,6 °C.

S'han utilitzat quatre densimetres Proton calibrats a 20 °C, amb rangs de mesura de 1.000
a 1.050 g/cm?, 1.050 a 1.100 g/cm?, 1.100 a 1.150 g/cm® i 1.150 a 1.200 g/cm®.

En el cas dels sucs, s'utilitzen densimetres Proton amb rangs de mesura de 1.000 a 1.100
g/cm?® i Densiten Ludwig Shneider 1.100-1.200 g/ cm®, a temperatura ambient (22-24 °C).

Viscositat

Durant el procés de crioconcentracié la temperatura de la fase liquida és cada cop més
baixa i més concentrada, cosa que incrementa la viscositat. A viscositats més elevades es
presenten problemes hidrdulics de moviment del fluid per les canonades, distribuidor i
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plaques de l'equip. També afecta les propietats de cristal-litzacié, ja que com més
viscositat menor velocitat de formacio de gel, i el gel format és més brut.

S'han fet mesures de solucions de glucosa, fructosa i sacarosa a diferents concentracions
(5, 10, 20, 30 i 40 %) i temperatures (20 o 22,5°C, 10°C, 2°C, 0% t > -2,6 °C). Les
determinacions s'han fet amb un viscosimetre Brookfield, model RVT (Diversified
Equipment Company INC. Lorton, Virginia, EUA).

2.4. Punt de congelaci6 / depressio punt de congelacio

Hi ha diferents metodes per establir la disminucié o depressié del punt de congelacié
(Chen, 1996), com ara la calorimetria diferencial d'escombratge (DSC), el metode de
Hortvet (estandard britanic per a la llet) o el termistor crioscopic. En qualsevol cas, es
tracta de metodes d'alt cost i que requereixen molt entrenament. Per aquest motiu, i
segons es mostra a la figura 3.6, sha optat per un sistema més senzill, basat en el
refredament en un congelador a -30 °C (5) de la marca Normon amb gas R-134, una série
mostres de 10 ml (4) de solucions de sucres (glucosa, fructosa, sacarosa) a diferents
concentracions (5, 10, 20, 30 i 40 °Brix) i de sucs de poma, pera, préssec i taronja a
diferents concentracions (10, 15, 20, 25, 30, 35, 40 i 45 °Brix). La mesura de temperatura
es realitza amb sondes termoparells de tipus K (2) (Testo AG, Lenzkirch, Alemanya) amb
resolucié 0,1°C, préeviament calibrades amb aigua destil-lada. Les temperatures queden
registrades a intervals de 15 s en un enregistrador de dades de 4 canals model Testo 177-
T4 (1) (Testo AG, Lenzkirch, Alemanya) i després es descarreguen a un PC (3).

Les dades es passen a un full de calcul (Excel) per fer-ne un tractament estadistic.

Figura 3.6. Dispositiu per mesurar la temperatura de congelacié de les mostres i
(A) detall de collocacié de les sondes de temperatura
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2.5. Calor especifica (&) i conductivitat térmica (4)
Equacions empiriques segons composicié i temperatura (Choi i Okos, 1986).
2.6. Caracteritzaciéo d'altres fluids alimentaris

També se sotmeten al procés de crioconcentracié altres fluids alimentaris d'interes
industrial, com sucs de fruita (pera, poma, taronja i préssec).

En aquest cas, a part dels pardmetres indicats a I'apartat anterior, es determinen els
nivells dels tres sucres basics (glucosa, fructosa i sacarosa) utilitzant cromatografia de
liquids d'alta resolucié (HPLC) (Beckman, San Ramon (CA). Aquest metode consta d'una fase
mobil i una fase estacionaria. S'ha emprat com a fase mobil acetonitril/aigua al 75 % i la
fase estacionaria s’ha fet amb una columna Tracer sucres de 25 cm de longitud i 0,36 cm
de diametre.

El procediment ha consistit a preparar una dissolucié patré de fructosa, glucosa i sacarosa
de 30 g/litre i en la qual s’han realitzat dissolucions de 1:2, 1:5, 1:10 i 1:50. S’han omplert
els vials amb la dissolucié corresponent i tot seguit s'ha preparat una mostra del suc de
fruita que es vol analitzar. S'omplen els vials i es realitzen els assaigs per triplicat, i es
comparen amb les mostres.

3. ASSAIGS EN L'EQUIP DE CRIOCONCENTRACIO DE LA PLANTA PILOT

3.1. Proves preliminars amb aigua

L'objectiu d'aquests assaigs preliminars és determinar les condicions optimes de treball de
la instal-lacié. Per provar el funcionament general de I'equip es posa en marxa fent circular
aigua de la xarxa.

Durant els assaigs es fan servir les cinc plaques evaporadores i els sis fubs distribuidors,
com es mostra en la figura 3.7. Els tubs 1 i 6 només tenen una filera de forats per on es
distribueix l'aigua, mentre que la resta de distribuidors tenen dues fileres.

distribuidors

6 5 4 3 2 1
O O, O O

N AN W W

Plaques evaporadores

Figura 3.7. Esquema de les plaques evaporadores i els distribuidors en funcionament
durant els assaigs preliminars
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S'utilitza un volum de 40 | d'aigua, suficients per a un bon funcionament de la bomba i per a
un refredament adequat. Per ajustar el cabal que permeti formar una pel-licula descendent
uniforme s'utilitza la valvula de retorn del circuit hidraulic.

Aquests assaigs preliminars ens permeten determinar els canvis que cal fer en la
instal-lacié (apartat 3.2) i fixar els parametres de treball (apartat 3.4).

3.2. Millores en la instal-lacié en els assaigs amb solucions de sucres

Tubs distribuidors

S'han substituit els antics distribuidors de PVC de 32 mm de diametre amb dues fileres de
forats de 5 mm, separats 15 mm. Els nous conductes son de PVC, de 32 mm de diametre,
amb forats de 2 mm de didmetre, separats per 10 mm (fotografia 3.23). Es deixen els sis
tubs inicials, dels quals només el nimero 5 té dues fileres de forats.

Amb els nous tubs la distribucié del liquid sobre la placa és molt més uniforme (fotografia
3.24).

Fotografia 3.23. Comparacié entre els forats dels tubs antics (dalt) i els nous (sota)

Fotografia 3.24. Detall de la sortida de la solucié amb els nous tubs

¢
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Diposit

El dipésit antic, de boca estreta i incomode per treballar, s'ha substituit per un dipdsit de
plastic de 50 | de volum, amb la boca ampla, facilment manejable, en el qual resulta molt
senzill posar les manegues d'aspiracié, retorn i buidatge (fotografia 3.25).

Manegues

S'ha conservat la manega d'aspiracio de la bomba i s’ha canviat la manega de la sortida de la
valvula de retorn. Aquesta manega és de tipus alimentari transparent i reforgcada amb
filferro, de 50 mm de diametre (fotografia 3.25).

També s'ha incorporat una pega que ajuda al buidatge de la unitat de congelacid, per evitar
la formacié d'escuma en el dipdsit i una excessiva acumulacié dins de la unitat de congelacié
(figura 3.8). Es una pega formada per una rosca de 50 mm, un petit allargament del mateix
didmetre, un colze de 30 graus respecte a la vertical del mateix diametre i un
estrenyiment fins a 20 mm de diametre, amb la punta del tub tallada obliquament a tall de
deflector perqué la solucié vagi a parar a la paret del dipdsit (figura 3.8).

Fotografia 3.25. Detall del nou dipésit i les manegues

Figura 3.8. Esquema i fotografia de detall de la peca de buidatge

Aillaments térmics
S'han dillat les parets i el sostre de la maquina amb escuma de polietilé reticulat i cinta
adhesiva dillant Isocell, aixi com la porta i el frontal del calaix de recollida de gel. També
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s'’han dillat els tubs components del circuit de refrigeracié amb dillament tubular de
polietile, per reduir la perdua d'energia térmica. El nou dipdsit també s'ha dillat a tota la
seva paret aixi com en la base. Com a tapa i per suportar els tubs dins del dipdsit, s'ha
construit una tapa amb el mateix material dillant que el de les parets, prou rigida per
suportar els tubs.

Les caracteristiques termiques d'aquests materials es detallen a la taula 3.8.

Taula 3.8. Caracteristiques térmiques dels materials aillants (Melgarejo, 1995)

Material aillant Rang d'utilitzacié (°C) Conductivitat térmica
( 20°C,W / m-K)
Polietilé reticulat -40 a +90 0,036
Polietilé tubular -45 q +116 0,035
Cinta adhesiva Isocell -40 a +105 0,038

Fotografia 3.26. Prototip del crioconcentrador utilitzat en els assaigs amb sucres

Aplicacio de silicona

Per garantir l'estanquitat de les juntes, s'ha aplicat silicona estandard transparent
resistent a l'aigua a les juntes de les soldadures de I'estructura interior de la unitat de
congelacid, aixi com a la petita finestra que incorpora la maquina, perque no hi entri solucié
ni apareguin problemes de corrosid. També s'ha aplicat silicona a les juntes del col-lector
distribuidor.

3.3. Millores en la instal-lacié en els assaigs amb sucs de fruita

Canvi de refrigerant i compressor (comentat en els apartats 1.5 i 1.7).
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Altres millores

Aprofitant el desmuntatge de l'aparell a causa del trasllat de I'Escola i el canvi del
compressor i del fluid frigorific detallat en els apartats 1.5 i 1.7, es porta a terme la
instal-lacio dels aparells segiients:

Cabalimetre (fotografia 3.27)

S'instal‘la en el conducte d'impulsié, a la sortida de la bomba, un cabalimetre per mesurar el
cabal d'alimentacié que arriba a les plaques. El cabalimetre installat és del tipus
electromagnetic, no invasiu, de la marca Isoil, model MS501 (Cinisello Balsamo (MI), Itdlia)
construit amb acer inoxidable per a fluids de conductivitat superior a 5 pS/cm. El rang de
medicié és de 0,13-3,37 L/s i la precisié de +0,4 %.

Fotografia 3.27. Esquerra: detall del convertidor i del sensor. Dreta: detall del cabalimetre electromagnétic

Amperimetre i voltimetre (fotografia 3.28)

Per poder determinar la poténcia que estan absorbint els aparells, s'installa un
amperimetre i voltimetre de classe 1-2, que va provist de transformadors en relacié 100/5.
L'amperimetre permet fer mesures a cada una de les fasesR, S i T.

El voltimetre ddna valor de les mesures del voltatge mitjangant un selector que permet
seleccionar entre les fases RS, ST i TS i també mesures entre les fases i el neutre RN, SN
i TN.

Fotografia 3.28. Quadre eléctric amb amperimetre i voltimetre
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3.4. Establiment de les condicions de funcionament

Nombre de distribuidors

Un cop aplicades les millores en la installacid, es torna als assaigs amb aigua per
determinar les millors condicions de funcionament. En la posada en marxa de |'equip es va
apreciar una pressio no uniforme en els tubs, aixi com un refredament una mica desigual.
Després de diferents assaigs, es proposa no utilitzar les plaques 1 i 3 i deixar en
funcionament les 2, 4 i 5 (figura 3.9).

6 5 4 3 2 1
o O .0 o 0 >

NN S N S

Figura 3.9. Disseny proposat per als assaigs de solucions de sucres i sucs

Temperatura d'evaporacio

La temperatura de la solucié en el procés de concentracié depen de la temperatura
d'evaporacié del refrigerant. La temperatura d'evaporacio del refrigerant es pot variar
obrint o tancant la vdlvula de desviament de descarrega de |'evaporador. En obrir-la, la
temperatura d'evaporacié disminueix, i a I'inrevés.

En els assaigs preliminars amb aigua la temperatura d'evaporacié optima es va fixar en
-4 °C. Evidentment, aquesta temperatura no serveix per als assaigs amb solucions de
sucres i sucs, ja que, a mesura que la solucid es concentra, el punt de congelacio baixa i, per
tant, ha de baixar la temperatura d'evaporacié del refrigerant. Caldra, doncs, anar
controlant la temperatura d'evaporacié i ajustar-la segons que convingui. Aquesta
temperatura, que és una dada fonamental del procés, es troba recollida per a cada assaig
en els annexos.

Duracié dels assaigs

Assaigs preliminars amb aigua
Amb els assaigs preliminars amb aigua es va establir experimentalment un gruix optim de
10 mm en un temps aproximat de 60-75 min. A partir d'aquest moment el gel no continuava
creixent i per efecte de l'aigua es desfeia.

Teoricament, la duracié de la concentracié es pot establir en funcié de I'anomenat gruix
critic de la capa de gel formada. Per a cada temperatura d'evaporacid, existeix un gruix
critic de gel pel qual s'iguala la capacitat del compressor amb la capacitat d'eliminacié de
calor a través del gel. Per a una temperatura d'evaporacié de -4 °C trobem el gruix critic a
partir de I'expressié segiient:

k,-A-AT

3.1
=g 3.1)
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on

3, és el gruix critic de gel (m)

kg és la conductivitat termica del gel (2,22 W/m°C)

A és |'area de bescanvi térmic (m?)

ATés la diferéncia de temperatura solucié-refrigerant (°C)

Pt és el rendiment del compressor a la temperatura d'evaporacié (W)
Amb els assaigs preliminars amb aigua la superficie de gel formada va ser de 2,48 m?. La
temperatura d'evaporacié és de -4 °C, amb un rendiment del compressor de 2.994 W.

Per tant, en aquestes condicions el gruix optim que s'obté és de 7,4 mm, inferior a
l'obtingut experimentalment.

Solucions de sucres

En aquest cas també es pot determinar el gruix critic teoric. Ara cal tenir en compte que el
gel format també conté soluts (sucres). Per tant, la conductivitat del gel format s'obté per
la suma de la conductivitat de gel pur i la conductivitat del carbohidrat, segons les seves
proporcions (Ibarz i Barbosa-Cdnovas, 2005).

kgx :Zki'Xiv:(kHc'leic)"‘(kg'X;ez) (3.2)
on:
kgs = conductivitat térmica gel amb soluts (W/m-°C)
kq = conductivitat termica gel pur (W/m-°C)
X' = fraccié volumetrica
HC = hidrat de carboni

Les conductivitats de I'hidrat de carboni i del gel pur es calculen mitjangant les segiients
expressions en funcié de la temperatura (Choi i Okos, 1986):

k. =020141+13874-10" -7 -4,3312-10° .77 (3.3)
k,=2,2196—6,2489-107 - T +1,0154-107*-T° (3.4)
T = temperatura (°C)

La fraccié volumeétrica es calcula per:
v X7 p
XX p)
on:
pi = densitat (kg/m?)
X" = fraccié masica

(3.5)

La densitat del gel i de I'hidrat de carboni també varia amb la temperatura (Choi i Okos,
1986).
p, =916,89-0,13071-T (3.6)

Pue =1,5991-10° —=0,31046- T (3.7)

Amb tot el que s'ha exposat, es dedueix que el gruix critic de gel varia constantment i, per
tant, el temps de concentracié també. Per trobar el gruix critic i definir el temps de cada
assaig necessitem dues dades: la concentracié de soluts en el gel i la temperatura final del
gel. Es a dir, no es pot fixar a priori el temps, ja que cal haver fet 'assaig per fenir les
dades bdsiques. Per aquest motiu es van utilitzar les dades de concentracié estimades com
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a limits, obtingudes en els assaigs en placa descendent amb solucions de sacarosa en régim
laminar, realitzats per Flesland (1995a). A partir d'aquest treball es va suposar que com a
maxim es podria arribar a una concentracié de 40 °B i que la concentracié de solut retingut
en el gel estaria al voltant de 18 °B. La superficie Gtil de bescanvi és de 2,48 m? la
temperatura final del gel, -6°C, i la temperatura d'evaporacié, de -10 °C. Per a aquesta
temperatura d'evaporacié el compressor utilitzat proporciona una potencia de 2.310 W
(taula 3.1).

En aquestes condicions, i segons les formules anteriors, els resultats obtinguts sén:

k Hc = 0,193 W/m.°C

ky=2,2 W/m°C

PHc = 1600,96 kg/m3

Pgel = 917,67 kg/m®

XHCV = 0,112

X'ge1= 0,893

Kgs = 2,0371 W/m.°C (gel format)

5 - ko -A-AT _2,0371-2,48-4

X =0,00875m =8,75mm
8 P, 2310

Quan es van iniciar els assaigs amb solucions de sucres es va comprovar que el gruix maxim
que es formava es trobava al voltant de 10 mm i que es necessitava un temps d'entre 75 i
90 minuts. Per aquest motiu es va decidir adoptar un temps de 90 minuts com a temps
d'operacié per homogeneitzar els assaigs.

3.5. Protocol dels assaigs amb solucions de glucosa, fructosa i sacarosa

El protocol ha estat definit per assegurar una homogeneitat en els assaigs i, per tant, en
els resultats obtinguts, amb lobjectiu que siguin comparables i poder tenir unes
conclusions.

Preparacio de la solucié
—  Els assaigs amb sucres s'iniciaran a la mateixa concentracié. En cada etapa de
concentracié s'utilitzara la mateixa quantitat de fluid i Ss'iniciara a la
concentracié amb qué va finalitzar la darrera etapa.
—  Fixem la concentracié inicial que desitgem. Prepararem la solucié (p/v) pesant la
quantitat de sucre i afegint-la a I'aigua, fins a aconseguir una dissolucié total.
—  Comprovem la concentracié (°Brix) amb el refractometre.

Posada en marxa

—  Obrim les valvules del circuit hidraulic que alimenten el col-lector.

—  Encebem la bomba amb la solucié amb que treballarem.

—  Col-loquem manegues d'aspiracié i bypass dintre del dipdsit.

—  Controlem la pressié inicial del refrigerant i la temperatura inicial de la solucid i
del refrigerant.

—  Engeguem el circuit de fred perqué el xoc térmic afavoreixi el refredament de
la solucié (5 min abans que la bomba).

—  Engeguem la bomba perque circuli el fluid.
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Seguiment de l|'assaig (figura 3.10)

La durada de cada etapa de concentracié es manté constant.
A intervals de 10 minuts es controlen i s'anoten els valors dels pardmetres
seglients:

« Temperatura de la solucié en el dipdsit.

« Temperatura d'evaporacié del refrigerant.

+ Pressié de descarrega del refrigerant en el dispositiu manometric situat

a la linia de baixa pressio del sistema frigorific.

Per al mesurament de les diferents tfemperatures s'ha utilitzat una sonda de
superficie superrdpida (3 segons), en angle de 90°, amb ressort de banda
termoparell, utilitzada per mesurar les temperatures dels fluids i tfambé per a
superficies rugoses, i amb un rang de mesura de -60°C a 300 °C. Aquest
instrument esta protegit dins d'una caixa estanca de plastic. Es fa amb un
termometre digital amb sonda de tipus K, resolucié 0,1 °C.
El cabal de solucié es controla mitjangant la valvula de bypass.

CICLE DE CONCENTRACIO

Valvula d’expansié

X Colector amb forats

Caopa de gel

Lamina liquid concentrat

Evaporador

Compressor

X

By—pass
| I

Condensador

Bomba
Diposit ( E >

Figura 3.10. Esquema del funcionament del cicle de concentracié (Auleda, 2008)

Desglag i recollida del gel (figura 3.11)

Quan la placa hagi assolit un gruix suficient de gel s'inicia el desglag. L'interruptor de
desglag posara en marxa una inversié del cicle termic, que fard que les plaques
evaporadores escalfin en lloc de refredar, per facilitar la separacié del gel de les plaques.
Forgarem la caiguda del gel de les plaques mecanicament amb l'ajut d'un ganivet i
posteriorment recollirem el gel tan rdpidament com sigui possible en uns contenidors.
Aquest gel el pesarem i després el desfarem amb aplicacié de calor.

A continuacié es fara la mesura del grau de concentracié tant de la solucié com del gel en el
refractometre.
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CICLE PER DESPENDRE EL GEL

X Colector amb forats

Capa de gel

Condensador

Compressor

Dispositiu per X
recollir el gel

Evaporador

Bomba

Dipasit @

Figura 3.11. Esquema de funcionament del cicle de desglag (Auleda, 2008)

Neteja

La neteja de I'equip es fa fent passar aigua calenta per tot el circuit hidraulic durant 20
minuts per evitar incrustacions dels sucres a tubs i mdanegues. La neteja es fara un cop
acabats els assaigs.

Tractament de la solucié concentrada

Un cop acabat l'assaig, s’homogeneitza la solucié concentrada obtinguda. Se'n treu una
mostra i es mesura la seva concentracié per refractometria a temperatura ambient.

La solucié concentrada s'emmagatzema en cambra frigorifica a una femperatura de + 2 °C,
fins a I'assaig segiient.

3.6. Assaigs amb sucs

En els assaigs amb sucs es va observar al principi formacié de gran quantitat d'escuma, la
qual cosa dificultava el moviment i la distribucié del fluid, el contacte amb les plaques i una
correcta transmissié de calor, i dificultava a més I'is de I'equip de crioconcentracid. Per
aquest motiu es va decidir no limitar la durada de les etapes de concentracié a l'obtencié
d'un gruix determinat, encara que a costa de perdre eficiéncia energetica.

S'estableix un interval d'espessors optimes de gel, analitzant la capacitat de I'equip amb el
nou compressor segonhs la temperatura d'evaporacio i la capacitat de transmissio de calor
del gel. Els punts de funcionament optim es produeixen en la interseccié de la linia de
capacitat de l'equip amb les linies de transmissié de calor de gel segons el seu gruix. Com
s'observa a la figura 3.12, per al rang de temperatures d'evaporacié de I'equip durant els
assaigs, entre -12 °C i -20 °C, els gruixos optims de gel a la placa oscil-len entre 10 i 30 mm,
que coincideixen amb els valors mitjans mesurats. Per tot el que s'ha indicat anteriorment,
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la durada dels assaigs es va condicionar al manteniment d'un cabal amb variacions limitades
a l'interval 1,0 +0,2 L/s, suficient per garantir un bon contacte entre placa i fluid per
concentrar.

Figura 3.12. Punts dptims de funcionament de I'equip en els assaigs amb sucs
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Finalment, les etapes de concentracié van ser tres per als sucs i quatre per al fluid de
simulacio, i dins de cada una de les etapes es van fer mesuraments constants de
concentracio, temperatura i cabal del fluid. També es fan lectures de tensio i intensitat
absorbida per al conjunt de l'equip. Al final de cada etapa es quantifica el pes de gel
separat i el contingut en solids solubles, tant del suc com del gel separat. A diferencia dels
assaigs amb les solucions de sucres, on la concentracié de la fase liquida es va mesurar a
I'inici i final dels assaigs, en els sucs es van fer mesures de la concentracié en diferents
instants de temps, dins de cada etapa de concentracié.
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4. PARAMETRES ANALITZATS
4.1. Impuresa relativa del gel

S'entén per impuresa del gel els solids solubles (mesurats en °Brix) procedents de la
soluciéo que queden retinguts en el gel i que, per tant, li resten puresa. Es defineix la
proporcié d'impuresa relativa del gel com la relacié entre la concentracié del gel i la
concentracio final de la solucié en cada assaig:

C
Ratio d'impuresa (%) = Cg 100 (3.8)
p

Aquest parametre és similar al definit per diferents autors (Flesland, 1995a; Chen,
2000; Rane, 2005) com a coeficient de distribucié efectiva mitjana (K), que és la ratio
entre les fraccions massiques de solut en el gel i en solucid.

4. 2. Eficiencia de la concentracio
L'eficiencia de cada assaig de concentracio es refereix a quant augmenta la
concentracio de la solucié, en relacié amb la quantitat de sucre que queda retinguda en el

gel. Com menys sucre retingui el gel format, en general, més haura pogut concentrar-se la
solucio. L'eficiencia es calcula segons I'expressié:

C,-C
Eficiéncia (%) = %100 (3.9)
f

on Cs és la concentracié de solids solubles en la solucié i C, és la concentracié en el gel al
final de cada experiment.
4.3. Eficiencia de producci6 de gel

Es defineix I'eficiencia de produccié de gel com la relacié entre els kg de gel formats a
partir de la solucié (kg reals) i els kg que s’haurien de formar en les mateixes condicions

amb aigua (kg teorics):

kg gel format amb la solucio

Eficiencia produccio gel(%) = 100 (3.10)

kg gel format amb aigua

El cdlcul dels kg tedrics de gel que podrien formar-se es determina tenint en compte
que en el temps que dura l'assaig, la poténcia del compressor ha de permetre el pas de
I'aigua a gel, segons I'expressié (Heredia i Mendia, 2004):

P.nt

kg teorics de gel = ————
® # N Ah,10°

(3.11)
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on Prés la potencia térmica del compressor a la temperatura d'evaporacié de l'assaig en W,
n és el nombre de cares utilitzades que reben solucié, tés el temps que dura l'assaig en
segons, N és el nombre total de cares, dues cares per a cada placa en funcionament, i Ah¢
és la calor latent de congelacié de l'aigua (= 335 kJ/kg). S’han d'introduir els factors ni N,
ja que, segons el nombre de plaques utilitzades, la potencia que déna cada cara varia. Com
menys plaques en funcionament, més potencia déna cada cara.

4.4, Velocitat mitjana de formacié de gel

La velocitat mitjana de formacié de gel es defineix com I'espessor de gel pur formada
durant cada experiment, dividida per la durada del mateix experiment. Després de cada
assaig el gel format es recull, es pesa i se'n determina la concentracié segons es descriu a
I'apartat 3.4. Aquesta velocitat mitjana es calcula per I'expressié segiient:

Z=—M.(I_Cg) (3.12)
A-t-p,

Vg : velocitat mitjana de formacié de gel (m/s)

M: massa de gel (kg)

¢, concentracié de soluts en el gel al final de cada assaig (°Brix)

A: drea de la placa coberta pel gel (m?)

t: temps de formacié del gel (s)

p densitat del gel pur (kg/m?)

El temps de creixement de gel és el temps estimat entre la nucleacié i el final de l'assaig,
ja que durant cada experiment l'interval inicial fins a nucleacié és de refredament de la
solucié.

4.5. Productivitat de gel

D'acord amb Flesland (1995a), en aquest tipus d'equips interessa coneixer la produccié
de gel per unitat de superficie d'intercanvi. En els assaigs realitzats s'ha determinat la
productivitat de gel (7. ) mitjangant I'expressié segiient:

— M
my =——
A-t

on m, ésla productivitat de gel per unitat de superficie i temps (g/m® s), M és la massa de
gel neta en grams, A és I'drea efectiva d'intercanvi en m? i #és el temps de formacié del gel
en segons.

(3.13)

4.6. Consum energetic unitari

Solucions de sucres

El consum energetic de la instal-lacié és determinat pels tres elements electrics de I'equip,
que son el compressor, el condensador i la bomba. El total de potencia consumida pels tres
elements és de 2,29 kW, com es veu a la taula 3.9. Es un consum forca reduit tractant-se
d'una instal-lacié semiindustrial.
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Taula 3.9. Poteéncia instal-lada dels components basics

Compressor kW 1,38
Condensador kW 0,16
Bomba kW 0,75
Total kW 2,29

Amb les dades del temps d'assaig total per a cada sucre i lincrement de concentracié
assolit en aquest temps, es pot trobar I'eficdcia energética: és a dir, el consum en kWh per
concentrar 1 °B la solucié de cada sucre.

Sucs

A partir de les dades obtingudes en les mesures d'intensitat i tensio eléctrica durant
els assaigs de crioconcentracid, i tenint en compte les dades eléctriques proporcionades
pels fabricants dels components de l'equip, s'ha calculat el consum energétic mitja per
incrementar una unitat de concentracié els fluids tractats. Es representa per W,
s'expressa en kWh/°B i s'ha calculat per |'expressié segiient:

B \/g-U-I-COS¢-t
¢, -G,

Wu

(3.14)

on U és el valor eficag de la tensié composta en volts (V), I és el valor eficag de la
intensitat en amperes (A), cos ¢ és el factor de poténcia, 7 és el temps total del procés de
concentracid en hores, Cs i C, son les concentracions final i inicial del procés en °Brix.

4.7. Estimacié del cabal de funcionament

Per fer una estimacié del cabal volumetric en els assaigs amb solucions de sucres, s’ha
mesurat el temps en segons que es tarda a omplir un vas de precipitats de 75 ml amb la
solucié que surt per quatre forats d'un tub distribuidor en funcionament qualsevol. Aquest
resultat es multiplica, ja que sén 74 forats per fila, i la solucié surt sempre per més d'1 fila.
0= 75ml Il 74forats- Nfiles 13875-N (LJ

t-4 forats 1000ml 1fila t

(3.15)
s

on:

QR és el cabal volumétric (L/s)

tés el temps en segons (s)

Nés el nombre de fileres utilitzades

Els mesuraments s'han realitzat amb tres tubs distribuidors en funcionament i la valvula de

retorn mig oberta, que sén les condicions de la majoria dels assaigs. Pero el calcul pot
realitzar-se en qualsevol altra condicid.
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4.8. Régim hidraulic del fluid sobre la placa

El tipus de regim que apareix en una placa vertical amb flux descendent de fluids
newtonians és determinat pel nombre de Reynolds. En régim laminar la expressié és (Perry,

2001):

Re= 4—F (3.16)
u

on:

I: flux massic per unitat d'amplada de la placa (kg / m - s)
1 la viscositat dindmica (Pa - s)

El flux és laminar si Re < 1.200, i per sobre de 25 es veuen onades (Geankoplis, 2003).

El flux massic es pot calcular a partir del cabal voldmic (Q) mitjangant I'expressié segiient
(Geankoplis, 2003):

F:Qpl

a,

(3.17)
on:

I": flux massic per unitat d'amplada de la placa (kg / m - s)

Q: cabal volumétric (m3/s)

p; densitat del liquid (kg/m®)
a,: amplada de la placa (m)

86



IV. RESULTATS I DISCUSSIO

1. CARACTERITZACIO DE LES SOLUCIONS

1.1. Concentracié (°Brix)

Els graus Brix mesuren la quantitat de sdlids solubles presents en una dissolucid,
expressats en percentatge de sacarosa. Els resultats obtinguts en °Brix de les
concentracions de les solucions de glucosa, fructosa i sacarosa s'expressen a continuacié, a
la taula 4.1. Les proves s'han realitzat per triplicat. Aqui es mostra la mitjana aritmética
del total dels valors.

Taula 4.1. Graus Brix de glucosa, fructosa i sacarosa a 20 + 0,2 °C.

CONCENTRACIO GLUCOSA FRucTOSA SACAROSA
(p/P) ° BRIX ° BRIX ° BRIX
5% 51 5,1 5,0
10 % 10,0 10,0 10,0
15 % 14,9 14,8 15,0
20 % 19,9 19,8 20,0
25 % 249 24 .6 25,0
30 % 29,9 29,6 30,0
35 % 34,6 344 35,0
40 % 395 39,2 40,0

Els resultats obtinguts posen en evidencia que el refractdmetre utilitzat (com tots els
refractometres) esta calibrat per a la sacarosa, ja que per a aquest sucre es déna la
relacié de que un 1% p/p de concentracié és equivalent exactament a 1°B. Segons la
bibliografia, per a la resta de sucres es pren la mesura directa del refractémetre, com per
a la sacarosa, sense tenir en compte les possibles diferéncies.

S'ha pogut comprovar que per a la fructosa i la glucosa existeixen variacions en la lectura
dels graus Brix, que en general es van eixamplant amb la concentracié i que sén més grans
per a la fructosa. Malgrat tot, es comprova que les diferéncies sén prou petites i no s’han
tingut en compte aquestes variacions en els assaigs; es considera que es pot acceptar per a
qualsevol dels tres sucres la relacié 1 % p/p = 1 °B.

1.2.- Viscositat

La viscositat és una de les propietats que més influeixen en el flux de les solucions sobre
les parets de les plaques congelants. S'ha obtingut que les solucions aquoses de glucosa,
fructosa i sacarosa presenten un comportament de fluids newtonians, i s'ha observat que la
viscositat de les solucions augmenta amb el contingut en solids solubles i la disminucié de la
temperatura. Per a cada una de les concentracions assajades, la variacié de la viscositat
amb la temperatura s'ajusta a equacions del tipus Arrhenius. A la taula 4.2 es mostren els
valors dels pardmetres d'aquesta equacio per als tres sucres i els diferents continguts en
solids solubles assajats.
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Taula 4.2. Parametres de I'equacié d'Arrhenius per a les solucions de sucres*

E
Equacié tipus del model Arrhenius:  u =K, exp(R—;]

Sucre C(°Brix) Kk (mPa - s) Ea (kT /mol) I°d Interval
temperatura
(9]

Glucosa 5.1 0.,171 10.,33 0.9976 -0..3a22.5
10.0 0.,231 9..81 0.9788 -0.8a22.5

19.,9 0.,234 10.,13 0.,9509 -2.0a22.5

29.9 0.,064 13.,85 0.,9932 -2.2a22.5

39.5 0.,027 16.,67 0.,9999 -1.9a22.5

Fructosa 5.1 0.,194 9.92 0.,9402 -0.,3a20.0
10.0 0.,064 12.92 0.,9040 -0..9a20.0

19..8 0.,110 11,94 0.9342 -1.0a20.0

29..6 0.,267 10.,36 0.,9692 -1.0a20.0

39.,2 0.,058 14..76 0,9855 -0.5a20.0

Sacarosa 5.0 0.,148 10.,64 0.,9088 -0.0a20.0
10.0 0.,481 8.43 0.,9554 -0.,2a20.0

20.,0 0.,024 15.,73 0.9231 -1,3a20.0

30.0 0.,034 15.52 0.9729 -2.,3a20.0

40.0 0.,069 14,68 0.,9924 -2.,6a20.0

(*) Unitats: yenmPa - s, Ten °K, i Eaen kJ/mol

Per a una mateixa temperatura i concentracid, la viscositat decreix en el segiient ordre de
soluts: sacarosa, glucosa i fructosa. Aquest mateix ordre ha estat esmentat per Telis
(2007).

1.3.- Punt de congelacio / Depressié punt de congelacio

Punts de congelacié en solucions aquoses de sucres

Les solucions aquoses de glucosa, fructosa i sacarosa han presentat un descens en el seu
punt de congelacié, que depen del seu contingut en sucre. A la taula 4.3 es mostren els
resultats obtinguts, aixi com els descrits per Lide (1995).

Taula 4.3. Punts de congelacié experimentals i bibliografics (Lide, 1995)

Glucosa Fructosa Sacarosa
(°Brix) Exp Handb Exp Handb Exp Handb
5 -05 -0,549 -0.4 -0,544 -0,2 -0,291
10 -11 -1,167 -1,3 -1,158 -05 -0,625
20 -3.1 -2,696 27 -2,64 -14 -1,465
30 -5,3 -4,794 -5,4 -4 59 -3,2 -2,644
40 -9,3 Nd -9,6 Nd -5,2 -4 ,452

S'observa que a baixes concentracions (fins a 20 °Brix) les diferéncies sén més petites que
a concentracions superiors. D'altra banda, tot i el mateix pes molecular de la glucosa i la
fructosa, presenten diferéncies en quant a punts de congelacié, sobre tot en solucions
concentrades.
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Aquestes diferencies es poden explicar per dos motius:
— Les dades bibliografiques (Lide, 1995) estan calculades segons la teoria
termodindmica valida per a solucions ideals diluides, segons |'expressié segiient.

In(1-x,) A Ty Tp) (4.0)

R T/}?beo
—  Les solucions de sucres no sén ideals, ja que doncs existeix una certa quantitat
d'aigua no congelable (aigua lligada a les molécules de sucres, no disponible per

congelar), que varia segons el tipus de solut, la temperatura i la concentracid.

A la figura 4.1 que s'adjunta es representen els resultats de la taula 4.3.

Figura 4.1. Comparativa Comparacié de dades de la temperatura de congelacié experimentals i bibliografiques
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Per avaluar la qualitat de les dades experimentals s'’ha fet la prova t d'Student de
comparaciéo de dades aparellades per contrastar la hipdtesi de que la mitjana de les
diferéncies no és diferent de 0. En tots els casos no es pot rebutjar la hipotesi de que la
mitjana de les diferéncies de valors sigui significativament diferent de 0.

A la figura 4.2. es pot observar |'evolucio del punt de congelacié de les solucions de sucres
amb la seva concentracié. El millor ajust s'obté amb funcions polinomiques. Diferents
autors (Chen, C. S. 1986; Qin, 2006) han aportat resultats similars. A la figura esmentada
es pot veure que, per al cas de la sacarosa, aquest descens és molt menor que per als altres
dos sucres, que amb prou feines presenten una variacié significativa entre si.
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Figura 4.2. Dades experimentals del punt de congelacié de solucions de glucosa, fructosa i sacarosa

T, (°C)

o Glucosa x Fructosa a Sacarosa

20

40

50

C (°Brix)

Aixd succeeix perque la temperatura de congelacio d'una dissolucié queda afectada
sobretot per la preséncia de soluts de baix pes molecular, ja que, per un pes determinat, la
fraccié molar d'aquests compostos és més alta que la fraccié molar d'un solut d'un elevat
pes molecular. D'aquesta manera, en les dissolucions de glucosa i fructosa, el punt de
congelacié és molt més baix que el punt de congelacié d'una solucié de sacarosa amb el

mateix percentatge de solids en pes.

Equacions obtingudes per a I'estimacié del punt de congelacié dels sucres entre 5 i 40 °B:
Ts = -0,0028 C?-0,0168 C-0,033

Ts = -0,0057 C?-0,0005 C - 0,4519
Tr = -0,0046 C?-0,0389 C - 0,2443

Sacarosa
Fructosa

Glucosa

Ts : punt de congelacié (°C)
C: concentracié (°B)

Punts de congelacié en sucs
A la taula 4.4 es recullen les dades obtingudes del punt de congelacié de diferents sucs
segons la seva concentracio.

R =0,999
R =0,999
R =0,999

Taula 4.4. Punts de congelacié de sucs de poma, pera, préssec i taronja segons la concentracié

°Brix Poma °Brix Pera °Brix Préssec °Brix Taronja
11 9,4 -11 10,3 -1 10,1 -1,2
16,1 2,2 16,1 2.1 148 17 15 21
20,28 -2,9 20,2 -29 191 -2,2 19,2 -2,8
24,93 -37 248 -44 247 -3,3 24,6 -37
28,87 -4,8 29,27 -5,1 299 -4.3 298 -51
35,26 -6.9 34,7 -7 36,1 -6 354 -7
39,87 -8,6 42 -10 391 -76 405 9,1
44,94 -11,4 46,3 -12,8 449 -11 46,2 -14.1
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Els resultats obtinguts s'han ajustat als models de Miles (1983), en funcié del contingut
d'aigua de la mostra, i al de Riedel (1951) per a fruites i sucs, en funcié del contingut en
solids solubles, valid entre 0 i 0,50.

_—4-(0=-X))

P B AX )1 Miles (1983)

(4.2)
AT, =10-X,+50- X’

On

Ts : punt de congelacié (°C)
ATz : depressié del punt de congelacié (°C)

X, : fraccié massica d'aigua ~ (1-(°B/100))
X: : sélids solubles (kg/kg solucié) ~ (°B/100)

Riedel (1951) (4.3)

Com sigui que amb el model de Riedel s'obtenen diferéncies significatives, es proposen els
coeficients Az i Be (en lloc de 10 i 50), que s'indiquen en la taula 4.5 que hi ha a continuacid.

Taula 4.5. Coeficients A i B model Miles (1983) i Az i Be model Riedel (1951)

Poma Pera Préssec Taronja
Miles (1983) A -10,32 -11,29 -8,10 -8,91
B 132 127 1,50 151
R? 0,99 0,99 0,99 0,99
Riedel (1951) Ap 10,88 11,98 7.81 9,05
Bz 70,17 71,28 78,74 89,92
R? 0,99 0,99 0,99 0,99

Chen (1986) proposa I'expressié matemdtica seglient per determinar la depressio del punt

de congelacié (FPD) d'aliments liquids:
AT, =K, - X, /(1-X,-bX,)-M,
X, : solids solubles (kg/kg solucié)
Ks = 1000-K¢, on K¢ es la constant crisocopica del disolvent (per l'aigua K¢ = 1,86 kg

°C/mol)

b quantitat d'aigua lligada per unitat de solids

Ms : pes molecular efectiu (g/mol)

(4.4)

Utilitzant els resultats experimentals és possible determinar el valor de 6 i Ms de I'a
expressié de Chen per a cada suc assajat:

Poma Pera Taronja Prééssec
b 0,28 0,37 0,48 0,45
Ms 1755 1757 186,5 226

El pes molecular efectiu (Ms) per a la poma, pera es troba al voltant dels 180, que
correspon als sucres simples (glucosa i fructosa), ja que aquests sén els components
majoritaris d'aquests sucs (apartat 1.6). En el suc de préssec el major contingut en
sacarosa en la seva composicié fa augmentar el pes molecular efectiu.
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1.4. Densitat.

La densitat és una altra de les variables que influeixen en el procés de crioconcentracié, ja
que, com major és la densitat d'una solucié, major és la dificultat de dur a terme el procés.
Com a mesura que avanga el procés de crioconcentracié, el contingut en solids solubles
augmenta, la seva densitat també augmenta, i a més, el punt de congelacié sera menor.

Densitat en solucions de sucres

A les taules 4.6, 4.7 i 4.8 es presenten els resultats obtinguts de les densitats de les
solucions de glucosa, fructosa i sacarosa, a diferents concentracions i temperatures.
Aquests sén els valors mitjans obtinguts de les tres repeticions que es van realitzar de la
densitat.

Taula 4.6. Densitat en kg/m* de les solucions de glucosa a diferents concentracions i temperatures de 22,5 °C,
10°C,3°Ci0°C>T>-22°

CONCENTRACIO DENSITAT
Glucosa (° BRIX)
225+0.2°C 10+0,2°C 3:+02°C <0°C

51 1.021 1.023 1.023 1.023 (-0,3°)
10,0 1.041 1.043 1.043 1.044 (-0,8°)
19,9 1.081 1.084 1.086 1.086 (-1,9°)
299 1127 1131 1134 1134 (-2,0°)
395 1175 1.180 1182 1183 (-2,2°)

Taula 4.7. Densitat en kg/m* de les solucions de fructosa a diferents concentracions i temperatures de 20 °C,
10°c,2°ci0°Cc>T»>-22°C

CONCENTRACIO DENSITAT
Fructosa (° BRIX)
20:0,2°C 10+£0,2°C 2:02°C <0°C

5,1 1.019 1.020 1.020 1.021/-0,3 °C
10,0 1.040 1.041 1.042 1.043/-0,9 °C
19,8 1.083 1.086 1.087 1.087/-2,2 °C
29,6 1131 1134 1137 1.138/-14°C
39,2 1176 1.180 1.185 1.187/-1°C

Taula 4.8. Densitat en kg/m* de les solucions de sacarosa a diferents concentracions i temperatures de 20 °C,
10°C,3°Ci0°C>T>-26°C..

CONCENTRACIO DENSITAT (g/cm®)
Sacarosa (° BRIX)
20+0,2°C 10+0,2°C 3+02°C < 0°

5,0 1018 1.020 1.021 1.021/0 °C
10,0 1038 1.040 1.041 1.041/-0,2 °C
20,0 1.083 1.085 1.086 1.086/-1,3 °C
30,0 1.130 1133 1.135 1135/-2,3°C
40,0 1179 1.181 1.184 1.184/-2.,6 °C
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Els resultats experimentals obtinguts de la densitat a diferents temperatures i
concentracions s'han ajustat a una equacié en la qual la densitat varia linealment amb la
temperatura i de forma quadratica respecte a la concentracié, amb la qual cosa resulta una
equacio del tipus:

p=a+bT+cC+dC? (4.5)

en la qué p és la densitat en kg/m®, T la temperatura en °C i C el contingut en sélids
solubles en °Brix. Per a les solucions aquoses dels tres sucres estudiats, els valors dels
parametres de |'equacio 5 es mostren a la taula 4.9. Els valors dels diferents parametres
son similars als obtinguts per a sucs de poma i pera (Aguado, 1988; Ibarz, 1989a), cosa que
es podia esperar, ja que aquests sucs sén clarificats i despectinitzats i els seus
components majoritaris sén glucosa, fructosa i sacarosa.

Taula 4.9. Parametres equacié 4.5 per a solucions de sucres*

Sucre a b c d10? Interval
temperatura
Glucosa 1.005,4 -0,217 3,67 2,01 -22a225
Fructosa 999.,8 -0,251 425 117 -22a200
Sacarosa 1.000,4 -0,191 405 1,33 -26a205

(*) Unitats: p en kg/m®, Ten °C, i Cen °Brix

Densitats en sucs

S'han mesurat les densitats dels sucs a diferents concentracions, a una temperatura de 24
+ 0,5 °C, segons es recull a la taula 4.10.

Taula 4.10. Densitat en kg/m* dels sucs a diferents concentracions i temperatura de 24 °C + 0,5 °C

°Brix Poma °Brix Pera °Brix Préssec °Brix Taronja
105 1.041 9,9 1.037 10 1.040 10,2 1.038
20 1.082 194 1.077 19,7 1.082,5 19,6 1.081
29,3 1.128 29,1 1.125 29 1.128 295 1127
41,7 1.191 411 1.189 40,4 1.195 395 1.176

Les millors correlacions dels resultats experimentals s'obtenen amb els models de la taula
411, segons equacions del tipus p=a+bT +cC+dC”* ja utilitzades per als
ajustaments de les densitats dels sucres.

Taula 4.11. Ajustaments de la densitat dels sucs als models de referéncia

Suc Model Referéncia

Poma p = 0,98998 - 5,050 - 10*T + 5,1709 - 103C + 0,0308 - 10°C? (5-70 °C i 10-70 | Aguado (1988)
°B) (M

Pera p = 10113 - 5,4764 - 10°T + 3,713 - 103C + 1,744 - 10°C? (5-70 °C i 10-71 °B) | Ibarz (1989a)
1)

Taronja | p = 1025,42 - 0,3289T + 3,2819C + 0,0178C? (5-70 °C i 10-60 °B) Ramos (1998)
(2

Préssec | p = 1006.,56 - 0,5155T + 4,1951C + 0,0135C? (0-80 °C i 10-60 °B) Ramos (1998)
@
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T: temperatura (°C)

C: concentracié (°B)
(1) p : densitat (g/cm?)
(2) p : densitat (kg/m™)

Figura 4.3. Representacié grafica de les densitats experimentals de sucs de poma, pera, préssec i taronja als
models de la taula 4.11
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Com es podia esperar, la densitat augmenta amb la concentracié de sélids i disminueix amb
la temperatura. Dins el rang de les femperatures i concentracié dels models es pot apreciar
que la influéncia de la temperatura és molt reduida. La densitat varia molt poc en l'interval

del procés de crioconcentracié i els models proposats donen errors relatius inferiors a
I'1 %.

1.5. Calor especifica (&) i conductivitat térmica (4)

A partir de la composicié de les solucions i dels sucs s'empren les equacions proposades per
Choi i Okos (1986) per a aliments liquids:
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Cp = Zcm X

k=>k X/

¢, = calor especifica solucié/suc (kJ / kg °C)
G, = calor especifica component i segons temperatura (kJ / kg °C)

X" = fraccié massica component

k = conductivitat térmica solucié / suc (W / m °C)

k;= conductivitat térmica component i segons temperatura (W / m °C)
X/ = fraccié volimica component

(4.6)

4.7)

Els components considerats en el cdlcul de la calor especifica, segons les dades obtingudes
en |'analitica, han estat els components majoritaris: aigua i hidrats de carboni. Els valors
obtinguts per a la calor especifica a diferents temperatures es mostren a la taula 4.12.

Taula 4.12. Calor especifica a 20 °Brix (kJ / kg °C)

T (°C) Suc poma Suc pera
20 3,808 3,697
10 3,804 3,693
5 3,803 3,692
0 3,802 3,69
-3 3,741 3,632

En la mateixa concentracié i temperatura, el suc de pera presenta menor calor especifica
que el de poma. Aixo és a causa del major contingut en sucres del suc de pera. D'altra
banda, la menor calor especifica del suc de pera indica que, per portar el producte a una
determinada temperatura, s'haurd d'extreure menor quantitat de calor que si es tracta de
suc de poma. Si l'equip de crioconcentracio té per a cada temperatura de treball una
poténcia termica determinada, permetra ftractar més quantitat de suc de pera que de

poma.

1.6. Contingut en sucres dels sucs i fluid simulacio

Les proporcions en els tres sucres principals trobats en els sucs utilitzats en els assaigs es
van determinar per HPLC i el resultat es mostra a la taula 4.13.

Taula 4.13. Proporcions de glucosa, fructosa i sacarosa en els sucs

% Poma (13 °B) Pera (14,7 °B) Taronja (13,1 °B) Préssec (13,6 °B)
Glucosa 22 39 325 18,8
Fructosa 62 52,5 32 255
Sacarosa 16 85 355 55,7
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El fluid simulacié utilitzat en els assaigs de crioconcentracié té la seglient proporcié
relativa de sucres: 53 % de fructosa, 39 % de glucosa i 8 % de sacarosa. L'objectiu és
assajar un fluid de composicié similar al suc de pera.

2. ASSAIGS EN L'EQUIP DE CRIOCONCENTRACIO

2.1. Solucions de sucres simples (glucosa, fructosa i sacarosa)

2.1.1. Balang de matéria
Per validar els resultats experimentals obtinguts es fa un balang de materia de cada assaig
i per cada sucre principal, i es compara amb el balang de materia teoric (Desphande, 1982),
establert per 'equacio 4.8:

(4.8)

On:

W, = kg gel / kg liquid alimentacio
¢, = concentracié liquid alimentacio
Cr = concentracié producte final

C, = concentracié soluts en gel

Figura 4.4. Balang de matéria tedric respecte a experimental

X sacarosa O glucosa A fructosa

Com es posa de manifest en la figura

4.4, comparativa del balang de mateéria 0,40
tedric respecte a I'experimental,
excepte algun assaig puntual, en
general els punts es troben molt a prop 0,30 -
de la diagonal, fet que indica la oA
validesa dels resultats. Aixo es
confirma en realitzar el tractament
estadistic de les dades mitjangant la
prova t d'Student de comparacié de 0 g2 X
dades aparellades per contrastar la 0,10 - g

hipétesi que la mitjana de les
diferéncies no és diferent de 0. En
tots els casos no es pot rebutjar la 0,00

0,20

Wi teoric

hipétesi que la mitjana de les 0,00 0,10 0,20 0,30
diferéncies sigui  significativament
diferent de O.

0,40

2.1.2. Corbes de refredament

Les corbes de refredament indiquen I'evolucié de la temperatura de la solucié al llarg de
cada assaig. En el nostre cas sén (tils, entre altres coses, per establir el temps de
formacié de gel. En les figures 4.5 i 4.6 segiients es mostren alguns exemples de corbes de
refredament en l'equip de crioconcentracio.
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Figura 4.5. Corba de refredament per a la fructosa C; 9,5 °Brix

Fructosa 9,5°B

T (°C)

14 nucleacié

ol \y

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90

t (min)

Figura 4.6. Corba de refredament per a la sacarosa C; 22,3 °Brix

Sacarosa 22,3°B
0 10 20 30 40 5 60 70 80 90
0
-0,5 -
) nucleacié
-1
=
-1,5 >
-2
t (min)

Durant el procés de refredament s'observa la disminucié de la temperatura de la solucié
fins a un valor minim (moment en que s'inicia la nucleacid), seguit d'un rdpid increment de la
temperatura a causa de la calor latent de canvi d'estat. Aquesta diferéncia de temperatura
és el subrefredament. En general, la preséncia de soluts disminueix el subrefredament, ja
que afavoreix la nucleacio i redueix el punt de congelacié, de manera que en solucions
concentrades és dificil de vegades detectar el subrefredament. L'inici de la formacié de
gel en els assaigs realitzats amb solucions de sucres oscil-la entre els 10 i els 20 minuts.

En les corbes de refredament dels sucs no s'aprecia cap subrefredament durant els
assaigs.

En alguns assaigs (fig. 4.7 i 4.8), a mesura que s'avanga en el procés de concentracié, es
posa de manifest un increment de la temperatura de la solucié. Considerant que durant
l'assaig es manté constant el flux de calor que es vol extreure (per a una mateixa
superficie d'intercanvi i mateixa temperatura d'evaporacid), a mesura que es va formant el
gel, la temperatura de la solucié augmenta, perque la temperatura superficial del gel també
creix. Es pot trobar aquest increment de la femperatura superficial del gel per aplicacié de
la llei de Fourier.
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kg -A-AT
P=——
5&-’
On:

(4.9)

J, és el gruix de la capa de gel format (m)

k, es la conductivitat térmica del gel (2,22 W/m K)

A es el drea de bescanvi térmic (m?)

ATes la diferencia de temperatura gel-refrigerant (K)

Pres el rendiment del compressor a la temperatura d'evaporacié (W)

Un cas molt aclaridor és l'assaig de fructosa a 12,1 °Brix (fig. 4.7). Quan s'avanga en el
temps, la quantitat de gel format augmenta (J,1). Si es manté constant, la poténcia
frigorifica de I'equip (T evaporacié constant -7 °C) i es considera que la conductivitat
termica del gel no varia significativament, resulta que AT ha de créixer, i per tant ha de
pujar la temperatura del gel i de la solucid.

Aquesta evolucié de la temperatura de la solucio és el reflex de l'evolucié de la
temperatura del gel que es va formant. Aquest fet ha estat també descrit en assaigs amb
creixement de gel unidireccional en placa i amb conveccié forgada de solucions de sacarosa
(Chen, X. D., 1998) i de NaCl (Caretta, 2006).

Figura 4.7. Evolucié temperatura refrigerant i temperatura de la solucié de fructosa C; 12,1 °Brix
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Figura 4.8. Evolucié temperatura refrigerant i temperatura solucié sacarosa C; 10,5 °Brix
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2.1.3. Limits de concentracié assolits en I'equip. Justificacio

Les maximes concentracions assolides en els assaigs, per a cada una de les solucions dels
sucres, s'expressen a la taula 4.14, aixi com la concentracio del gel i el temps total emprat
en cada una de les concentracions.

Taula 4.14. Maximes concentracions assolides en les solucions de glucosa, fructosa i sacarosa

glucosa fructosa sacarosa
Concentracié inicial solucié (°B) 5,0 5,0 5,0
Concentracié final solucié (°B) 275 26,6 31,2
Concentracié final gel (°B) 16,6 114 20,8
Temps total (h) 19,6 19,2 16,6
Nombre de cicles o etapes de concentracié 16 13 12
Velocitat de concentracié (°B/h) 1,148 1,125 1578

Les solucions de partida tenien en els tres casos 5 °Brix de concentracié.
La concentracié maxima es va aconseguir per a la sacarosa, emprant per a aixé el menor
temps de procés, 31,2 °B en 16,6 hores. Els limits de concentracié obtinguts per a la
glucosa i la fructosa sén similars, aixi com el temps de procés emprat: 26,6 °B en 19,2
hores per a la fructosa i 27,5 °B en 19,6 hores per a la glucosa.

A priori els de la sacarosa poden semblar els millors resultats. Tanmateix, la concentracié
final del gel format en la seva concentracié, 20,8 °B, és també i amb diferéncia la més
elevada, aspecte molt negatiu, ja que significa que es dona una gran pérdua de producte
amb el gel. La concentracié final del gel per a la fructosa, 11,4°B, té un valor
significativament més baix que el de la glucosa, amb 16,6 °B, per la qual cosa el
comportament de la fructosa és en general millor.
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En el procés de crioconcentracié de les solucions de glucosa i fructosa, arribant al limit de
la concentracié, les temperatures de la solucié i del refrigerant van comengar a pujar, en
lloc de mantenir-se estables o baixar. A partir d'aquell moment es van repetir els assaigs
diverses vegades, sense aconseguir augmentar la concentracié de la solucid; es va arribar a
temperatures en les quals era impossible la congelacié de la solucid, molt proximes a 0 °C, i
llavors es va haver de donar per finalitzat el procés.

En la concentracié de la sacarosa, en arribar als 29,8 °B, la temperatura del refrigerant va
baixar sobtadament fins a -11 °C i el compressor es va parar, ja que s'havia arribat al limit
de la seva capacitat frigorifica. Es va repetir I'assaig tornant a baixar la temperatura del
refrigerant fins als -10,5 °C, moment en qué es va donar per acabat |'assaig, abans que el
compressor tornés a parar-se bruscament. Malgrat que en |'dltim assaig s'havia obtingut un
increment de la concentracié de la solucié de 0,3 °B, s'estava al limit del compressor, i el
gel era de molt baixa qualitat (20,8 °B), per la qual cosa no tenia sentit seguir el procés.

2.1.4. Evoluci6 de la concentraciéo amb el temps

A la figura 4.9 es mostra la variacio del contingut en solids solubles per a les solucions i per
al gel que es va separant al llarg del temps de processament. S'observa que la concentracio
de la solucié va augmentant d'una manera lineal amb el temps de processament. A la taula
4.15 es recullen els valors dels parametres de |'equacié lineal ajustada a les dades
experimentals. En aquesta taula s'observa que, per a les solucions de glucosa i fructosa,
I'evolucié és andloga, mentre que per a la sacarosa el valor del pendent de la recta és
superior, la qual cosa indica que serd més facil la crioconcentracié amb aquest tipus de
sucre.

Figura 4.9. Evolucié amb el temps de la concentracié en la fase liquida i en el gel

@ Glucosa sol. M Fructosa sol. A Sacarosa sol.
O Gel glucosa O Gel fructosa A Gel sacarosa
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Taula 4.15. Evolucié de la concentracié en la fase liquida i en el gel*

Concentracié solucio

Model lineal: €= b+ at a b R2
Glucosa 1,190 3,785 0,9918
Fructosa 1,174 3,504 0,9814

_________________ Sacarosa 1653 415 09939

Concentracié gel

Model exponencial: €= b- exp(a- f) a b R?
Glucosa 1,591 0,119 0,9851
Fructosa 1,346 0,117 0,9541
Sacarosa 1,692 0,151 0,9823

(*) Unitats: € en °Brix i #en hores

Pel que fa al gel format, i de manera similar al que passava amb les solucions ensucrades,
s'observa que el contingut en sucre també augmenta amb el temps de processament, i
I'evolucié és similar per a la glucosa i la fructosa. En aquest cas, el contingut de sélids
solubles en el gel segueix una tendéncia exponencial amb el temps. A la taula 4.15 es
recullen els resultats de I'ajust de les dades experimentals a aquest tipus d'equacid. Tal
com s'havia observat, per a la glucosa i la fructosa s'obtenen valors molt similars, mentre
que per a la sacarosa el valor del pardmetre a és superior, cosa que indica que el gel
adquirira sucres d'una manera més rapida que per als altres tipus de sucres.

2.1.5. Andlisi dels factors que influeixen en els resultats de crioconcentracio

Els resultats del procés de crioconcentracié estan determinats per la quantitat de gel
format, aixi com per la seva puresa. Pel que fa a la quantitat de gel format, un bon
pardmetre indicador per a la comparacié de resultats dels assaigs és la velocitat mitjana de
creixement de gel. Quant a la puresa o qualitat del gel format, es defineix la ratio
d'impuresa relativa o coeficient de distribucié mitja dels soluts entre fase liquida i sélida.
Aquests parametres son els que es consideren en els apartats segiients.

2.1.6. Velocitat mitjana de creixement de gel (V_g)

Com ja s'ha indicat en la part introductoria, el creixement dels cristalls de gel esta
determinat per la transferéncia de massa (difusié de molécules d'aigua i contradifusié dels
soluts), per la integracio de les molécules daigua a la xarxa cristallina i per la
transferéncia de calor latent del gel format.

De les dades obtingudes en els assaigs, hi ha dos factors dels quals s’ha estudiat la
influéncia sobre la velocitat de gel:
— concentracid i tipus de solut de la fase liquida
— valor mitja de les diferéncies entre temperatures de la solucié (7)) i d'evaporacié
(72)

Factor concentraci6 i tipus de solut
Considerant la formacio del gel sobre les plaques com un creixement unidireccional i

d'acord amb Pronk (2006), la velocitat de creixement de gel en solucions aquoses es pot
modelitzar com un procés de transport en una placa semipermeable segons |'equacio 4.10:
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k.-p -M
gl Ml ) (4.10)
xB.IOg'Ml

G. velocitat lineal del gel (m/s)

K. coeficient de transferéncia de massa (m/s)
ps densitat del gel (kg/m?)

p; densitat del liquid (kg/m?)

Xp: fraccié molar del solut

X fraccié molar del solut a la interficie
M2 massa molecular de I'aigua (kg/mol)

M. massa molecular del solut (kg/mol)

Altres autors (Hartel, 1992, Flesland, 1995b) també posen de manifest la dependéncia de
la velocitat de creixement del gel respecte de la concentracié i la diferéncia de
concentracions de soluts entre la interficie i la solucié.

Resulta, per tant, que com més concentracié de la fase liquida, la velocitat de gel es va
reduint. També s'observa la dependéncia directa de la velocitat de gel amb la diferéncia de
concentracions entre la interficie gel-liquid i la solucié.

A la taula 4.16 es presenten per als tres sucres els resultats de les velocitats mitjanes de
gel segons la concentracié de la fase liquida. S'ha calculat la velocitat d'acord amb I'equacié
3.12 de l'apartat 4.4. de "Metodologia".

Taula 4.16. Velocitat mitjana de creixement del gel (V,) per a cada sucre i concentracié

fructosa glucosa sacarosa
°Brix V, (um/s) °Brix V, (um/s) °Brix V, (um/s)
25,3 0,739 26,1 0,905 26,4 1,212
234 0,806 245 1,023 24,6 1,154
214 1,010 235 1,180 22,3 1,418
18,5 1,311 213 1,185 19,3 1,544
16,1 1,122 18,8 1,042 15,9 1,784
13,9 1,244 16,6 1,367 13 1523
12,1 1,466 15,3 1,317 10,3 1,867
10,6 1,496 135 1,389 8,5 1,841
95 1,117 11,2 1,529 6,8 1,782
8,6 1,553 9.5 1,628 4.9 1,952
75 1,627 7.6 1,757
6 1,404 6,5 1,811
5 1,410 49 1,860

Com era previsible, la velocitat mitjana de creixement del gel disminueix amb la
concentracié de la fase liquida. A mesura que s'incrementa la concentracid, la quantitat
d'aigua que cal treure de la solucié per augmentar una unhitat de concentracié és menor.

Segons el que s'indica en I'apartat 7 d" Antecedents”, davant el gel que es va formant sobre
la placa apareix una concentracié de soluts més alta que en la solucié (concentracié de

102



polaritzacid), els quals tendeixen a moure's per difusié cap a la solucié més diluida. Com
sigui que en les mateixes concentracions els coeficients de difusié dels soluts sén més
baixos en les solucions de sacarosa que en les de glucosa i fructosa (taula 4.17), és molt
probable que en les solucions de sacarosa la concentracié en la interficie sigui més alta,
cosa que es tradueix en una velocitat de gel més alta.

Taula 4.17. Coeficients de difusié (D) per a la glucosa i la sacarosa (Huige, 1972a)

Glucosa Sacarosa
p/p (%) T% (°C) D (m?/s) T4 (°C) D (m?/s)
0 0 3,56E-10 0
10 -1.1 2,84E-10 -0,62 2,12E-10
20 -2,48 2,12E-10 -1,64 1,66E-10
30 -4,35 1,49E-10 -2,62 1,23E-10
40 -7 9,7E-11 -4,45 8,2E-11

També s'aprecia la major velocitat mitjana de creixement de gel en el procés de
crioconcentracié de la sacarosa, que explica la seva major velocitat de concentracié d'acord
amb la taula 4.14. Omran (1974) indica que, a igualtat de concentracié i d'agitacid, en les
solucions de sacarosa la velocitat de nucleacié és aproximadament un 20 % més alta que en
glucosa i fructosa.

Es pensa en la possibilitat que la velocitat de gel més elevada de les solucions de sacarosa
pot ser deguda també al fet que la seva estructura quimica facilita la retencié de |'aigua en
integrar-la més facilment entre les dues molécules que conformen el seu disacarid, i per
tant, facilitar la nucleacié i el creixement dels cristalls de gel.

A la figura 4.10 es presenten els resultats obtinguts, aixi com els coeficients de regressié
corresponents a un ajust lineal.

Figura 4.10. Velocitat mitjana de creixement del gel en funcié de la concentracié de glucosa, fructosa i

sacarosa
o fructosa o glucosa a sacarosa
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Factor temperatura

La resisténcia a la transmissié de calor durant el procés de crioconcentracié és de tipus
conductiu, ja que la calor és transportada per la capa de gel formada sobre la placa. La
velocitat lineal de creixement del gel es pot expressar per la igualtat segiient:

G={m}}(ﬂm -T,) (4.11)

G: velocitat del gel (m/s)

k; conductivitat termica del gel (W/m°K)
p, densitat del gel (kg/m?)

d, gruix de la capa de gel (m)

Ahyz entalpia de congelacié (J/kg)

T+ temperatura interficie gel-liquid (°C)
T.: temperatura d'evaporacié (°C)

Com més diferéncia entre la temperatura del gel i de placa (temperatura d'evaporacié), més
velocitat de gel. En els assaigs realitzats s’ha mesurat la temperatura d'evaporacio (7.),
aixi com la temperatura de la solucié (7)) a intervals de 10 minuts. Com ja s'ha indicat en
I'apartat 2.1.2, la temperatura de la solucié és un bon indicador de la temperatura del gel

( 77/17‘)-

En la taula 4.18 es presenten per als tres sucres els resultats de velocitats de gel segons la
diferéncia entre la temperatura d'evaporacié ( 7;) i la de la solucié ( 7).

Taula 4.18. Velocitat mitjana del gel (V) per a cada sucre i diferéncia de temperatures ( 7-T,)

fructosa glucosa sacarosa
T-T.(°C) V, (um/s) T-T.(°C) V, (um/s) T-T.(°C) V, (um/s)

27 0,739 3,25 0,905 4,3 1,212
3,05 0,806 4,6 1,023 4,75 1,154
3,7 1,010 5 1,180 51 1,418
4,6 1,311 5,2 1,185 5,35 1,544
4.3 1,122 36 1,042 5,85 1,784
4,7 1,244 39 1,367 55 1523
55 1,466 4,2 1,317 59 1,867
5,8 1,496 5,3 1,389 6,15 1,841
4,42 1,117 5,8 1,529 59 1,782
5,11 1,553 6,2 1,628 6,2 1,952
4,92 1,627 6,3 1,757

5,37 1,404 5.8 1,811

4,84 1,410 55 1,860

Com es pot apreciar, els resultats obtinguts responen al que s'esperava, ja que en general, a
mesura que disminueix la diferéncia T;-T;, també disminueix la velocitat mitjana del gel.
Excepte en alguns assaigs puntuals, les temperatures d'evaporacié durant la fase de
creixement de gel oscil-len entre -6 °C i -8 °C, amb uns rendiments térmics de I'equip entre
2780 W i 2550 W, respectivament, que representen variacions del rendiment poc
significatives (¢ 10 %). Com que en la mateixa concentracié el punt de congelacio és mes alt
en la sacarosa, la temperatura del gel sera més alta, i per tant es podra formar més
quantitat de gel en el mateix temps. Pel que fa a la glucosa i fructosa, es poden considerar
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amb un comportament forga semblant. A la figura 4.11 es presenten de manera grafica els
resultats obtinguts, aixi com els coeficients de regressié corresponents a un ajust lineal.

Figura 4.11. Velocitat mitjana de gel en funcié de la diferéncia T;- T, per a les solucions de glucosa, fructosa i
sacarosa

O fructosa O glucosa A sacarosa
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2.1.7. Ratio d'impuresa relativa o coeficient de distribucié mitja ()

A causa de la polaritzacié de la concentracio en la interficie sdlid-liquid descrita en
I'apartat 7 d™Antecedents”, es produeix un increment de les impureses (soluts) en la fase
solida respecte de la prevista en condicions d'equilibri. Burton et al. (1953) van quantificar
aquest efecte mitjangant I'expressio segiient:

K°
Keff =

(4.12)

_5d.Gj

K°+(1—K°)e( D

K.¢+ coeficient de distribucié efectiu

K®: coeficient de distribucié en condicions d'equilibri
34 longitud (gruix) de difusié

G velocitat de creixement del gel

D: coeficient de difusié del solut

Si K< 1ilavelocitat de cristal-litzacié és baixa, Klug (1993) déna la segiient expressié
simplificada:
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)
K,=K’e " (4.13)

Tenint en compte les equacions 4.12 i 4.13, i d'acord amb diferents autors (Flesland, 1995a;
Shirai, 1999, 2001; Chen, 2000; Miyawaki, 2005; Kawasaki, 2006), el coeficient de
distribucié mitja (K) en els processos de crioconcentracié en capa esta molt determinat
pels factors segiients:

— concentracié en la fase liquida

— velocitat de creixement i tipus de gel

— regim hidraulic o grau d'agitacié del fluid
Per al cas de formacié de gel en capa i amb conveccié forgada del fluid sobre placa, Chen
(2000) relaciona el coeficient de distribucié (k) amb la concentracid, la velocitat de gel i la
velocitat del fluid sobre la placa.

Els resultats obtinguts del coeficient de distribucié mitja (K) en els assaigs en funcié del
tipus de solut i de la concentracié es recullen a la taula 4.19.

Taula 4.19. Ratio d'impuresa relativa segons el tipus de solut i la concentracié mdssica

Sacarosa Fructosa Glucosa

°B K °B K °B K
49 0,23 5 0,17 49 0,29
6,8 0,26 6 0,26 6,5 0,32
85 0,27 75 0,25 7.6 0,32
10,3 0,31 8,6 0,23 95 0,34
13 0,35 95 0,28 11,2 0,35
159 0,39 10,6 0,29 135 0,38
19,3 0,41 12,1 0,3 15,3 0,39
22,3 0,44 13,9 0,33 16,6 0,38
246 0,47 16 0,41 18,8 0,38
26,4 0,52 18,5 0,39 213 05
21,3 0,44 235 0,54

234 0,43 245 0,52

25,4 0,43 26,1 0,6

En general, per a cada solut, com més concentracid el coeficient de distribucié és mes alt,
és a dir, hi ha més retencio de solids en el gel. Aquest comportament es pot explicar
perque, quan es va concentrant la solucid, la temperatura disminueix i la viscositat creix, i
en aquestes condicions els coeficients de difusié dels soluts es van reduint, la
transferéncia de soluts en la interficie gel-liquid s'endarrereix i les molécules queden
retingudes amb més facilitat en el gel que es va formant.
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Figura 4.12. Ratio d'impuresa relativa segons la concentracié massica de glucosa, fructosa i sacarosa
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Quant al comportament dels soluts en la mateixa concentracié, s'espera que el gel més brut
sigui el de la sacarosa, seguit del de la glucosa i la fructosa, que correspon a l'ordre
decreixent de viscositats.

D'altra banda, com que la difusié de soluts és un procés a escala molecular, les ratios
d'impuresa relatius (K) es poden representar en funcié de la concentracié molecular
(molalitat). Els resultats obtinguts sén els de la taula 4.20.

Taula 4.20. Ratio d'impuresa relativa segons el tipus de solut i la molalitat (mol/kg)

Glucosa Sacarosa Fructosa
°Brix m(molalitat) K  °Brix m(molalitat) K  °Brix m(molalitat) K
49 0,286 0,276 49 0,151 0216 5 0,292 0,238
6,5 0,386 0,299 6,8 0,213 0245 6 0,355 0,239

76 0,457 0,301 85 0,272 0247 75 0,450 0,236
95 0,583 0,312 10,3 0,336 0,278 8,6 0,523 0,212
11,2 0,701 0,319 13 0,437 0309 95 0,583 0,258
135 0,867 0,353 159 0,553 0,345 106 0,659 0,266
15,3 1,004 0,352 19,3 0,699 035 121 0,765 0,274
16,6 1,106 0,328 22,3 0,839 0378 139 0,897 0,292

18,8 1,286 033 2456 0,954 0394 16 1,058 0,357
21,3 1,504 0,432 26,3 1,043 0,442 185 1,261 0,328
235 1,707 0,47 213 1,504 0,376
245 1,803 0,45 234 1,697 0,363

25,3 1,882 0,355

La representacid grafica d'aquests resultats s'indica en la figura 4.13.
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Figura 4.13. Ratio d'impuresa relativa segons la molalitat de glucosa, fructosa i sacarosa
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Segons aquests resultats, amb la mateixa molalitat, a les molecules de sacarosa de més pes
molecular, més viscositat i menor coeficient de difusié els costa més de moure's des de la
interficie cap a la solucié i el gel captura més facilment les seves molécules, de la qual cosa
resulta un gel de major concentracié molar (molalitat) de sacarosa. Aquestes diferéncies
quant a retencié de soluts pel gel es van eixamplant amb la concentracié molar. Kawasaki
(2006), utilitzant un sistema de crioconcentracié progressiva (en capa) amb ultrasons, amb
solucions de NaCl (p. m.: 58,44), fenilalanina (p. m.: 165,19) i sacarosa (p. m.: 342,30) de la
mateixa concentracié molar, obté coeficients de distribucié (K) en I'ordre segiient: Kiucarosa
> /(fen/'/a/an/'na > KNaC/-

La velocitat de formacio de gelés un factor que també intervé en 'embrutament del gel,
de manera que, en la mateixa concentracio, com més elevada sigui la velocitat de gel, més
brut és el gel format. Amb les dades obtingudes, aquest comportament és dificil d'avaluar,
ja que els assaigs es fan a concentracions que progressivament sén més altes.

Si es comparen els dos monosacarids (glucosa i fructosa), s'observa en general que en la
mateixa concentracié la velocitat de creixement del gel és superior en la glucosa, i en
consegqiiencia el gel format és més brut (taula 4.21).
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Taula 4.21. Ratio d'impuresa relativa i velocitat de creixement del gel en les solucions de glucosa i fructosa

Fructosa Glucosa

°Brix V, (um/s) K °B V, (um/s) K

5 1,41 0,17 49 1,86 0,29

6 14 0,26 65 1,81 0,32
75 1,63 0,25 7.6 1,76 0,32
8,6 155 0,23 95 1,63 0,34
95 1,12 0,28 11,2 1,53 0,35
10,6 15 0,29 135 1,58 0,38
121 1,47 0,3 15,3 1,39 0,39
139 1,24 0,33 16,6 1,32 0,38
16 1,21 0,41 18,8 1,37 0,38
18,5 1,31 0,39 21,3 1,04 05
21,3 1,01 0,44 235 1,18 0,54
234 0,81 0,43 245 1,02 0,52
25,4 0,74 0,43 26,1 0,91 0,6

El tjpus de gel format si és dendritic afavoreix la retencié de soluts, segons el que s'indica
en l'apartat 7 d"Antecedents"”, relatiu al subrefredament constitucional. Cal comprovar si
en la interficie gel-liquid la solucié esta subrefredada, és a dir, si es compleix la condicid
segtient:

AT AT
< I I (4.14)
Ax lig Ax Jp
AT\ T, -T, , . , - .o
= = gradient de T fase liquida en la interficie gel-liquid
A.X lig A'X’-liq
AT T (C)-T,(C,
= A RACHY = gradient de T de congelacié en la interficie gel-liquid
Ax Jp Axﬁf

7,: temperatura de la solucié (dipésit) (°C)

Tt : temperatura de la solucié en la interficie gel-liquid (°C)

T# (€): temperatura de congelacié en la concentracié de la solucié (dipésit) (°C)

T4 (Cnr): temperatura de congelacié en la concentracié de la interficie gel-liquid (°C)

Es treballa amb les segiients dades de I'assaig de sacarosa que comenga a 22,3 °B:
— Concentracié final solucié (¢): 25,2 °B
— Concentracié gel (&)): 11,2 °B
— Velocitat mitjana gel (V,): 1,418 ym/s
— Gruix de gel mitja: 6,7 mm
— Temperatura de la solucié al final de I'assaig (7)) -1,5 °C
— Temperatura de la placa (T.): -7 °C

En primer lloc es fa una estimacié de T, per aplicacié de la llei de Fourier al final de
I'assaig.
k,-A-AT
P =-% (4.15)
5g
AX: gruix de gel = 0,0067 m
kzconductivitat termica del gel, corregida d'acord amb els soluts retinguts (2,106 W/m °C)
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A: drea de bescanvi térmic = 1,44 m?

ATés la diferéencia de temperatura gel-refrigerant (°C)

Pr rendiment del compressor a la temperatura d'evaporacié (-7 °C) = 2.648/2 W (les 3
plaques s'utilitzen al 50 %)

La conductivitat termica del gel depén de la temperatura (incognita) i del seu contingut en
sacarosa (11,5 °B). Com a temperatura de gel s'adopta el valor mitja de la d'evaporacié
(-7 °C) i de la solucié (-1,5°C), és a dir, -4,25 °C. S'aplica la metodologia descrita en els
apartats 2.5 i 3.4 de "Materials i metodes”, i s'obté un valor de 2,106 W/m°K.

Aillant A T de I'equacié de Fourier, resulta un valor de 2,9 °C, és a dir que si la temperatura
del refrigerant és -7 °C, la temperatura del gel en contacte amb el fluid ( 7;s) al final de
I'assaig s'estima en -4,1 °C.

A continuacid es calcula Ty, (Cint), a partir de la concentracié de soluts a la interficie gel-
liquid (Cint), utilitzant un model de polaritzacié de la concentracié a partir de flux
unidimensional i capa limit completament desenvolupada, similar als utilitzats en els
sistemes de membranes (Semiat, 2000, Geankoplis, 2003).

(c.-¢.)
iCI -C, )

¢, concentracié de gel

¢ concentracié en fase liquida

34 longitud de difusié

G velocitat de creixement de gel

D: coeficient de difusié del solut

85,-G
:e( P j (4.16)

Per calcular &, cal conéixer la relacié 8./ D. Aquesta relacié s'estima mitjangant I'equacié
4.12 (Burton, 1953), utilitzant dades experimentals dels assaigs de crioconcentracié de
solucions de sacarosa en placa realitzats per Flesland (1995a), a concentracions d'entre el
20 % - 30 % p/p i en régim laminar (Re = 80-120).

S'obté un resultat per a la relacié 3./ 0 = 402.973 s/m.

Finalment resulta una concentracié a la interficie al final de I'assaig de ¢,; = 36 °B.

A les concentracions de 36 °B i 25,2 °B li corresponen temperatures de congelacié ( 7z,) de
-4,2 °Ci-2,23 °C, respectivament, segons |'ajust per a la sacarosa de 'apartat 1.3.

Ara ja podem estimar A7), i ATy, i resulten els valors segiients:
ATig= T) - Tip= (-15) - (-4.1) = 2,6 °C
ATg= T (€) - T (Cin) = T7,(25,2 °B) - T5, (36 °B) = (-2,23)-(-4,2) = 1,97 °C

A continuacié cal estimar els valors de les Jongituds AXs, i AXiiq:
AXy, és la longitud de difusié massica dels soluts (8,) i AXj, és la longitud de difusié
termica (3;) en la interficie i els seus valors es calculen amb les expressions segiients:

5, = 2D (4.17)
Vg

5, =24 (4.18)
Vg
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D: coeficient de difusié (m?/s) estimat a partir de les dades de Huige (1972a) per a una
concentracié de 36 °B i temperatura de -4,1 °C, d'on resulta 8,2:10™" m%/s
a: difusivitat térmica (m?/s) calculada a partir de

o= k (4.19)

pl ’ Cp
Els valors de A (conductivitat térmica) i &, (calor especifica) s'estimen a partir del model
de Choi i Okos (1986). El valor de p, (densitat) es troba amb l'equacié 4.5 de I'ajust de
I'apartat 1.4. Per a la concentracié de 36 °B i temperatura de -4,1 °C resulta un valor de
a=1268 107 m%/s.
V,: velocitat mitjana de creixement del gel (m/s) = 1,418:10° m/s
La longitud de difusié massica 3, s'estima en 1,156 - 10 m = 0,1156 mm = 115,6 ym
La longitud de difusié termica &, s'estima en 0,158 m = 158 mm.
Ara bé, la difusié térmica esta limitada pel gruix de pel-licula deguda al régim hidraulic del
fluid sobre la placa. Aquest gruix o longitud de velocitat (3,) s'estima en 1,54 mm, segons
els calculs de I'apartat 2.1.8.

Finalment resulta:

AT

= AT,/ 8,=197°C/0,1156 = 17 °C/mm
Ax Jp
AT

=AT;,/8,=26°/154=17°/mm
A'x lig

Per tant es compleix ATz / 84 »> AT, / 3, que posa de manifest l'existéncia del
subrefredament constitucional, el creixement dendritic del gel, cosa que afavoreix
I'atrapament de soluts en la fase sélida.

A la figura 4.14. es mostra un esquema del fenomen.

Figura 4.14. Esquema del subrefredament constitucional per a I'assaig de sacarosa ¢ = 22,3 °Brix
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2.1.8. Régim hidraulic del fluid sobre la placa
El tipus de régim que apareix en una placa vertical amb flux descendent de fluids
newtonians és definit pel hombre de Reynolds, segons I'equacié 3.16:

4.T

U

Re

El flux massic es pot calcular a partir del cabal volimic (Q) mitjangant I'equacié 3.17:
F — Q ) p[

a,

Els cabals volimics mesurats en els assaigs de solucions de sucres segons el procediment
descrit en l'apartat 4.7 de “Metodologia”, mitjangant l'equacié 3.15, van ser: 0,98, 0,93,
0,98 i 0,89 L/s, amb un valor mitja de 0,95 L/s. S'ha considerat aquest cabal mitja i shan
calculat la resta de parametres per obtenir el nombre de Reynolds com es recull a la taula
422,

Taula 4.22. Cabal massic () i hombre de Reynolds (Re) de les solucions de glucosa, fructosa i sacarosa a
diferents concentracions i temperatures

Sacarosa pi (kg/m®) a, (m) F(kg/ m-s) u (Pa-s) Re

5 °Brix, -0,1°C 1.022 24 0,405 18,4-10°3 88

10 °Brix, -0,6 °C 1.042 2,4 0,412 19,4 -10°3 85

20 °Brix, -1,4 °C 1.087 24 043 329-10° 52
Fructosa

5,1 °Brix, -0,7 °C 1.022 4 0,243 16,6 - 103 58

10 °Brix, -1,0 °C 1.044 2,4 0,413 213-10° 78

20 °Brix, -2,8 °C 1.092 24 0,432 23,6103 73
Glucosa

5,1 °Brix, -0,2 °C 1.025 4.8 0,203 16,5103 49

10 °Brix, -1,0 °C 1.044 2,4 0,413 18,2-10°3 91

20 °Brix, -3 °C 1.087 24 0,430 225-10° 76

Addicionalment, aprofitant les dades calculades, podem fer una estimacié de la velocitat
mitjana de descens del fluid en la placa (v, ), aixi com del gruix de pellicula format (3,), a
partir de les expressions (Perry 2001, Geankoplis 2003) :

v = r (4.20)
p -0
3 1—‘ 1/3
s, =| £ (4.21)
P8

v_: velocitat mitjana del fluid sobre la placa (m/s)

p; densitat del liquid (kg/m®)

Jd,; gruix de la pel-licula (m)

I": flux massic per unitat d'amplada de la placa (kg / m - s)
1. viscositat dinamica (Pa - s)

La velocitat mitjana i el gruix de la pel-licula del fluid sobre la placa per a les diferents
solucions s'indiquen a la taula 4.23.
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Taula 4.23. Velocitat mitjana (V. ) i gruix de pellicula (3,) sobre les plaques de solucions de glucosa, fructosa i

sacarosa a diferents concentracions

Sacarosa Fructosa Glucosa
v, (m/s) 3, (m) V. (m/s) 3, (m) V. (m/s) 3, (m)
5 °Brix 0,31 1,30-103 0,23 1,06 - 1073 0,20 9,91-10*
10 °Brix 0,30 1,31-10°3 0,29 1,35-10°3 0,31 1,28 -10°3
20 °Brix 0,26 154 -10°3 0,29 138-10° 0,29 136103

El regim hidraulic dels fluids damunt les plaques és clarament laminar, amb nombres de
Reynolds que no arriben a 100. Flesland (1995a) ha treballat sobre el procés de
crioconcentracié en placa amb solucions de sacarosa, i obté els nombres de Reynolds
seglients:

— 5% p/p Re: 71-148

— 10 % p/p Re: 82-270

— 20 % p/p Re: 52-121

La velocitat del fluid sobre la placa és un pardmetre interessant per comparar amb altres
treballs. No s'observa una tendéncia clara, si bé en les solucions de sacarosa s'intueix un
descens progressiu amb la concentracié. En el cas dels assaigs amb les solucions de glucosa
i fructosa, les variacions de velocitat del fluid sobre la placa estan lligades a les variacions
del flux massic unitari (I') que va augmentar a concentracions més altes, a causa del fet que
es va reduir la superficie de les plaques.

Els assaigs de crioconcentracié sobre placa de Flesland (1995a) es fan a una velocitat
aproximada de 0,4 m/s, i Chen (2000), amb solucions al 10 % p/p de sacarosa, utilitza
velocitats mitjanes de fluid sobre placa d'entre 0,31 i 1,07 m/s (Re: 200-2500). Cal
destacar també que Miyawaki (2005), en assaigs amb un sistema tubular de
crioconcentracié en capa, treballa a velocitats de 2,5 m/s i concentra solucions de sacarosa
del 41,4 % p/p al 54,8 % p/p, amb gel format del 18,7 % p/p.

2.1.9. Eficiéncia de la concentracio

En general, com menys soluts retingui el gel format, més s'haura pogut concentrar la
solucio. A la figura 4.15 es mostra la variacié de l'eficiéncia (calculada amb I'equacié 3.9)
amb la concentracié de la solucid, i s'observa que per a la glucosa i la sacarosa la seva
tendeéncia és disminuir clarament amb |'augment de la concentracié de la solucié que es va
concentrant. Les eficiencies més altes del procés es donen per a la fructosa en les
primeres etapes de la concentracié, pero baixen rapidament i en les etapes de valors de
concentracio mitjans, els tres sucres tenen eficiéncies semblants, una mica superiors per a
la sacarosa. Si bé la concentracio limit obtinguda per a la fructosa és la més petita, en les
ltimes etapes de la seva concentracié |'eficiéncia es manté. Les eficiencies del procés per
a la glucosa i la sacarosa baixen rapidament amb les concentracions més elevades. Tot aixo
indica que, com més gran és la concentracié de la solucié, menor és el valor de |'eficiencia
de concentracid, i el procés és més eficient per a valors menors de la concentracié.
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Figura 4.15. Eficiencia de la concentracié segons la concentracié en fase liquida i el tipus de solut

‘ O Glucosa OFructosa A Sacarosa
90
80 -
I:I IL A
S Do ooy M g °
8 60 o, G,
2 oo
. A
3 50 © o A
b
40 - o
A
30 | A
20 T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35
Concentracié (°Brix)

2.1.10. Relaci6 concentracio gel-solucié

Pel que fa al gel format, el contingut de sélids solubles segueix una tendéncia exponencial
amb la concentracié, tal com es mostra en la figura 4.16.

Figura 4.16. Concentracié en el gel (&) en funcié de la concentracié en la fase liquida (&) i el tipus de solut
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A la taula 4.24 trobem els resultats de |I'ajust de les dades experimentals a aquest tipus
d'equacié.
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Taula 4.24. Variacié de la concentracié en el gel*

Concentracio gel

Model exponencial: ¢,= b - exp(a - ¢) a b R?
Glucosa 0,0987 1,1332 0,9856
Fructosa 0,098 0,9962 0,9772
Sacarosa 0,0986 0977 0,9836

(*) Unitats: ¢,/ ¢ en °Brix

Aquesta tendencia exponencial és similar a la que es descriu en I'apartat 2.1.4 (fig. 4.9) per
a I'evolucié de la concentracié de gel amb el temps. Flesland (1995a) també obté una relacié
exponencial entre la concentracié del gel format i la concentracié de la solucié, en els
experiments de crioconcentracié en capa amb solucions de sacarosa. Es destacable la
coincidencia d'aquest comportament amb els models descrits per explicar l'efecte de la
concentracio en la viscositat (Ibarz, 1989b, Rao, 1994), cosa que confirmaria la importancia
de la viscositat en el procés de crioconcentracid.

El valor del pardmetre aés lleugerament superior per a la glucosa, cosa que indica que, en la
mateixa concentracid, el gel adquirira més sucres que en la sacarosa i la fructosa.

2.1.11. Productivitat de gel

Per a sistemes comercials la productivitat de gel per unitat de superficie de placa i per
unitat de temps és un parametre de molt interes. En general, com es pot apreciar en la
figura 4.17, I'evolucié d'aquest parametre segueix la tendéncia indicada per a la velocitat
mitjana de creixement de gel segons la concentracié (apartat 2.1.6).

Figura 4.17. Productivitat de gel en funcié de la concentracié en fase liquida (C)) i el tipus de solut
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La sacarosa es mostra amb major productivitat de gel (1,78-1,06 g/m?s) que la glucosa
(1,71-0,83 g/m%) i la fructosa (1,49-0,68 g/m’s). Flesland (1995a), en assaigs de
crioconcentracié en capa sobre placa en regim laminar, amb solucions de sacarosa, obté
productivitats d'entre 1,0 i 1,4 g/m?s a concentracions del 20 % p/p, i 0,5-0,9 g/m%s a
concentracions del 30 % p/p.

2.1.12. Eficiencia de produccié de gel

Un altre pardmetre que serveix per estudiar el procés de crioconcentracio és |'eficiencia
de produccié de gel, que es defineix com la relacié entre els kg de gel formats en la
concentracio de la solucié i els kg que s'haurien de formar en les mateixes condicions amb
aigua, en tant per cent (equaciéo 3.10). A priori es podria pensar que |'eficiencia de
produccié de gel disminuiria considerablement amb |'augment de la concentracié, ja que la
quantitat de gel que es forma va disminuint al llarg del procés (figura 4.18). En canvi, si
s'observa la figura 4.19, es veu que la pérdua d'eficiéncia al final del procés és molt petita.

Figura 4.18. Quantitat de gel obtingut en funcié de la concentracié en fase liquida (C)) i el tipus de solut
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Aixo és degut al fet que els kg de gel tedrics que podrien formar-se durant el procés de
concentracié també disminueixen. Amb |'augment de la concentracid, la temperatura
d'evaporacié del refrigerant ha de baixar per assolir el punt de congelacio de la solucié.
Com més baixa és la temperatura d'evaporacié, menor és el rendiment del compressor, i
per tant, menys quantitat de gel a partir d'aigua pura podria formar-se a les plaques. La
sacarosa té el punt de congelacio més elevat que la glucosa i la fructosa i per aixo la
temperatura d'evaporacié del refrigerant no ha de ser tan baixa. Per aquests motius la
sacarosa té les millors eficiencies de produccié de gel durant tot el procés. Les eficiéncies
per a la fructosa sén una mica millors que per a la glucosa. En el cas d'aquesta dltima, els
resultats de I'inici del procés son els més baixos, la qual cosa no pot explicar-se segons els
raonaments anteriors. Estranyament, a |'inici de la concentracié la quantitat de gel format
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va ser molt petita. De qualsevol manera, els millors resultats s'obtenen amb la sacarosa, i
els seus valors oscil-len al voltant del 50 %.

Figura 4.19. Eficiéncia de produccié de gel segons la concentracié en fase liquida (C)) i el tipus de solut
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2.1.13. Consum energetic especific

S'ha calculat el consum energetic unitari (Wu) per als diferents fluids, segons les dades de
la taula 3.9. Els resultats es recullen a la taula 4.25. Els millors valors sén els de la sacarosa
(1,45 kWh/°Brix), i sén més alts per a la glucosa i la fructosa (2 kWh/°Brix). Esa dir, per
concentrar 1 °Brix la sacarosa consumeix menys energia electrica, és més eficient.
Probablement és a causa del rendiment térmic de l'equip, més alt quan treballa a
temperatures d'evaporacié més altes (sacarosa) que quan treballa a temperatures
d'evaporacié més baixes (glucosa i fructosa).

Taula 4.25. Estimacié del consum energétic

Increment Consum
L, Consum ‘.
Temps de | concentracid . energetic
Sucre ) op..: energetic o
procés (h) (°Brix) (kW - h) unitari
(kW - h / °B)

Glucosa 19,6 225 44 9 2,0
Fructosa 19,2 21,6 440 2,0
Sacarosa 16,6 26,2 38,0 1,45
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2.2. Assaigs amb sucs de fruita i fluid simulacié

2.2.1. Limits de concentracié assolits en I'equip. Justificacio

S'han realitzat assaigs de crioconcentracié amb sucs de poma, pera i taronja a
concentracions inicials de 14,5, 13 i 11,1 °Brix, respectivament, similars a les de suc fresc, i
amb una solucié barreja de sucres (fluid simulacié) a una concentracié inicial de 16 °Brix.
Les condicions dels assaigs amb sucs i fluid simulacié es descriuen en |'apartat 3.6 de
"Material i métodes”.

Les dades més importants dels assaigs es recullen a la taula 4.26. La concentracié més alta
s'obté en la solucié del fluid simulacid, on s'arriba a 32,7 °Brix en un temps de 12,25 h. Els
nivells de concentracié assolits en els sucs de pera i poma sén molt similars (30,8 °Brix en

14,88 h i 30,2 °Brix en 13,17 h, respectivament).

Taula 4.26. Principals pardmetres dels assaigs amb sucs i fluid simulacié

Suc poma Suc pera Suc taronja Simulacié
Concentracié inicial solucié (° B) 145 13 11,1 16
Concentracié final solucié (° B) 30,2 30,8 28,8 327
Concentracié final gel (° B) 10,5 12,1 144 16,9
Temps total (h) 13,17 14,88 25 12,2
Nombre d'etapes de concentracié 3 3 4 4
Interval concentracié etapa 1 (°Brix) 145a18,4 13,1a18,3 111a155 16 0 19,8
Interval concentracié etapa 2 (°Brix) 18,4a23,8 18,8 a 26 15,7a20,4 191a24
Interval concentracié etapa 3 (°Brix) 24,140 30,2 26,1a30,8 204a251 241a27,9
Interval concentracié etapa 4 (°Brix) 25,1a028,8 269a327
zﬁeBljﬁl)Ta’r mitjana de concentracio 119 119 0.71 137

Les velocitats de concentracié dels sucs (excepte la taronja) i del fluid simulacié sén
superiors a les de glucosa i fructosa i inferiors a les de sacarosa. Es destacable la baixa
velocitat de concentracié de la taronja. En el suc de taronja la concentracié té lloc més
lentament (28,8 °Brix en 25 h), perqué es va comengar a 11,1 °Brix i també perqué durant
els assaigs la superficie de refredament i congelacié va ser un 33 % inferior que en la resta
de sucs i fluid simulacié.

2.2.2. Evolucio de la concentracio amb el temps

A la figura 4.20 es mostra la variacié del contingut en sélids solubles per als fluids i per al
gel que es va separant al llarg del temps de procés. En el cas del suc de pera i el fluid
simulacio, la variacié és lineal, mentre que per al suc de poma s'observa una variacié lineal
fins a aproximadament les deu primeres hores. A partir d'aquest moment, el suc de poma
obtingut augmenta la seva concentracié amb el temps. El suc de taronja també presenta
una bon ajust lineal.

A la taula 4.27 es mostren els valors dels parametres de |'ajust lineal de la variacié de la
concentracié dels sucs amb el temps de processament. Tant |'ajust com les estimacions
dels parametres han resultat significatius en un nivell de probabilitat del 95 %. Es pot
destacar |'dltima etapa del procés de concentracié de suc de poma, que a partir de
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29 °Brix tendeix a unha asimptota, que representaria el limit de concentracié per a aquest
equip, amb un increment de la concentracié al llarg del temps gairebé inapreciable.

El principal factor que influeix en els resultats obtinguts podria ser la gran quantitat
d'escuma formada durant els assaigs amb tots els sucs, cosa que dificulta la transferencia
de calor per conveccié entre el fluid i la superficie freda. Es considera que la formacié
d'escuma es podria disminuir amb la descdrrega del fluid en el fons del diposit i
minimitzant el tram d'aspiracié de la bomba.

Figura 4.20. Evolucié amb el temps de la concentracié en la fase liquida i en el gel
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Taula 4.27. Evolucié de la concentracié en sucs de fruita

Model lineal: €= b+ at

Mostra b (°Brix) a(h?) )°d

Suc poma* 13,80+ 0,32 1,58 + 0,06 0,9934
Suc pera 1390+ 0,45 1,21+ 0,05 0,9810
Suc taronja 11,11+ 0,42 0,74 + 0,06 0,9891
Fluid simulacié 16,24 + 0,41 1,35+ 0,06 0.9908

(*): finsa 10 h

Sobre l'evolucié de la concentracié dels sélids solubles en el gel, les poques dades
obtingudes, molt influenciades per les condicions dels assaigs, no permeten extreure gaires
conclusions, si bé s'observa en general amb el temps una certa tendencia exponencial, no
tan pronunciada com en els sucres simples. S'aprecia una major retencié de soluts en el
fluid simulacié que en els sucs, lligada a la major concentracié del fluid simulacié.
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2.2.3. Velocitat mitjana de formacié de gel (V,)

A la taula 4.28 es presenten per als sucs i el fluid simulacié els resultats de les velocitats
mitjanes de gel segons la concentracié de la fase liquida. S'ha calculat la velocitat d'acord
amb l'equacié 3.12 de I'apartat 4.4. de "Metodologia”.

Taula 4.28. Velocitat mitjana de creixement del gel (V,) per als sucs i el fluid simulacié

Suc poma Suc pera Suc taronja Fluid simulacié
Conc. Z Conc. V, Conc. Z Conc. v,
(°Brix) (um/s) (°Brix) (um/s) (°Brix) (um/s) (°Brix) (um/s)
145a0184 0,869 131a18,3 1,188 111a155 0,49 16 a19,8 1,075
184a238 0775 18,8 a 26 0,598 15,7a 20,4 0,72 19.1a 24 0,729

241a302 0,323 26,1a30,8 0,377 20,4a251 0,56 241a279 0,529
25,2a28,8 0,54 26,9a327 0,522

La velocitat mitjana de creixement del gel disminueix amb la concentracié de la fase
liquida. Tot i el reduit nombre de dades obtingudes, també es comprova que, en la mateixa
concentracid, el fluid simulacié presenta en general velocitats més altes.

Si es comparen globalment aquests resultats amb els dels sucres, resulta que, en la
mateixa concentracid, la velocitat de creixement del gel és més alta en els sucres simples
que en els sucs i el fluid simulacid.

2.2.4. Ratio d'impuresa relativa (coeficient de distribucié mitja)

A la figura 4.21 es mostra la variacié de la impuresa relativa del gel amb la concentracié de
la fase liquida. Els resultats més satisfactoris del procés de crioconcentracié son els que
impliquen valors de la proporcié d'impuresa del gel més baixos. La tendéncia general és
augmentar la impuresa amb |'increment de concentracié en el cas del fluid simulacid, igual
que succeia amb els sucres simples assajats en el mateix equip (Raventds, 2007).
Tanmateix, els resultats obtinguts amb els sucs indiquen una tendéncia de comportament
una mica diferent. Es considera que aquestes diferencies podrien ser degudes a la formacié
d'escuma, a la durada dels assaigs durant el procés de concentracié i a la velocitat del fluid
sobre les plaques. L'escuma formada dificulta la transferéncia de calor, pero pot ajudar a
la transferéncia de massa, creant una major turbuléncia en la interficie solid-liquid.
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Figura 4.21. Ratio d'impuresa relativa segons la concentracié de sucs i fluid simulacié
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Fins als 24-25 °Brix els assaigs amb fluid simulacié es fan gairebé a cabal massic doble que
els sucs, amb major velocitat de fluid sobre placa, régim més turbulent i per aixo major
oportunitat dels soluts per sortir de la interficie gel-liquid cap a la solucid, i menor ratio
d'impuresa en el gel.

A partir d'una concentracié aproximada de 24-25 °Brix, els assaigs amb els sucs de poma i
pera van ser més llargs que els assaigs amb el suc de taronja i el fluid simulacid, de la qual
cosa va resultar una velocitat mitjana de creixement de gel més baixa, segons s'aprecia a la
taula 4.28. En la mateixa concentracié i com menys velocitat de creixement de gel, menys
retencid de soluts.

2.2.5. Régim hidraulic i cabal del fluid sobre la placa

D'acord amb el que s'ha exposat en l'apartat 2.1.8, el tipus de regim hidraulic que cal
esperar sobre la placa és de tipus laminar. Els valors mitjans de cabal volimic (Q en L/s)
mesurats amb el cabalimetre electromagnetic sobre la conduccié d'impulsid, a la sortida de
la bomba centrifuga, sén els de la taula 4.29.

Taula 4.29. Cabal mitja en els assaigs de sucs i fluid simulacid, segons interval de concentracié

Suc de poma Suc de pera Suc de taronja Fluid simulacié
Conc. Q Conc. Q Conc. Q Conc. Q
(°Brix) (L/s) (°Brix) (L/s) (°Brix) (L/s) (°Brix) (L/s)
1410184 072 131a188 1,04 111a15,7 1,29 16 a19,8 156
184a238 1,03 18,3a 26 0,92 15,7a20,4 0,95 19,1a 24 153
2410302 112 261a308 1,09 204a25,1 115 241a279 1,26
251a2838 1,05 269a327 1,20

D'altra banda, els valors de flux massic per unitat d'amplada de la placa (T en kg / m - s)
s'indiquen a la taula 4.30. El flux mdssic es calcula mitjangant I'equacié 3.17, a partir del
cabal volumic (Q).
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Taula 4.30. Flux massic mitja (T') per a cada etapa de concentracié

Suc de poma o (kg/m®) a,(m) F(kg/m-s)
14,5 a 18,4 °Brix 1.084 24 0,325
18,4 a 23,8 °Brix 1115 24 0,48
241 a 30,2 °Brix 1147 2,4 0,53

Suc de pera

13,1 a 18,3 °Brix 1.084 24 0,47
18,8 a 26 °Brix 1.116 24 0,43
26,1a 30,8 °Brix 1140 2,4 0,52
Suc de taronja
11,1 a 15,5 °Brix 1.072 3,2 0,43
15,7 a 20,4 °Brix 1.093 2,4 0,43
20,4 a 25,1°Brix 1113 2,4 0,53
25,2 a 28,8°Brix 1.130 24 0,49
Simulacié
16 a 19,8 °Brix 1.089 24 0,71
19,1 a 24 °Brix 1.108 24 0,71
24,1a 27,9 °Brix 1126 24 0,59
26,9 a 32,7 °Brix 1.149 24 0,57

Les dades de flux massic sén en general superiors a les dels sucres de la mateixa
concentracié. On es manifesten més clarament aquests valors superiors és en el fluid
simulacid.

Foto 4.1. Flux de suc de pera sobre placa amb formacié d'ones

2.2.6. Eficiencia de la concentracid

A la figura 4.22 es mostra la variacié de |'eficiencia de la concentracié dels fluids,
calculada mitjangant I'equacié 3.9, en funcié de la concentracié de la fase liquida. Els
resultats obtinguts indiquen que en el fluid simulacio i en el suc de taronja, la tendéncia és
que, com més concentracié de la fase liquida, menys eficiéncia en la concentracié.
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Figura 4.22. Eficiencia de la concentracié segons la concentracié dels sucs
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2.2.7. Relacié concentracio gel-solucio

A causa del nombre i les condicions dels assaigs realitzats, es considera que (nicament les
dades del fluid simulacié i del suc de taronja poden aportar informacié d'interes. L'evolucié
de la concentracio en el gel a mesura que avanga el procés de concentracié presenta una

tendencia de tipus exponencial segons les dades de la taula 4.31.

Figura 4.23. Concentracié en el gel (&) en funcié de la concentracié en fase liquida (C) del suc de taronja i fluid

simulacié

C, (°Brix)

‘Ogel suc taronja A gel simulacié
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Taula 4.31. Variacié de la concentracié en el gel del fluid simulacié

Concentracio gel

Model exponencial: ¢,= b - exp(a - ¢) a b R?
Suc de taronja 0,0844 1,2628 0,9675
Fluid simulacié 0,081 1,2187 0,9888

El comportament és similar al de les solucions de sucres simples, si bé, en la mateixa
concentracio, el gel format és més pur. Aquest comportament es pot explicar en bona part
pels motius segiients:

— La duracio dels assaigs en el fluid simulacié (entre 120 i 270 minuts) i en el suc de
taronja (entre 330 i 420 minuts) supera ampliament la dels sucres simples (90 minuts). Per
tant, en la mateixa concentracié, la velocitat mitjana de creixement del gel en el fluid
simulacio (entre 0,52 i 1,07 uym/s) i en el suc de taronja (entre 0,49 i 0,72 pym/s) és inferior
que en els sucres simples (entre 0,74 i 1,95 um/s).

— En els assaigs amb fluid simulacid, el cabal volumetric oscilla entre 1,6 L/s i 1,2 L/s,
mentre que en les solucions de sucres el cabal mitja és de 0,95 L/s.

Aquest efecte conjunt de menor velocitat de creixement de gel amb major cabal i, per
tant, major velocitat del fluid sobre la placa, crea condicions més favorables per facilitar
la sortida dels soluts des de la interficie cap a la solucié i reduir-ne la retencié en el gel.

2.2.8. Productivitat i tipus de gel format

A mesura que la solucié es va concentrant, la quantitat d'aigua eliminada en forma de gel
augmenta. Aixi, en la figura 4.24 es mostra la variacié del gel acumulat en funcié del
contingut en solids solubles que adquireix la solucié que es concentra. S'observa que, per a
una mateixa concentracié de la solucié, la quantitat de gel separat és més gran en el suc de
taronja, i és menor per al fluid simulacié i el suc de pera. Aquestes diferéncies sén degudes
probablement al fet que els assaigs de suc de taronja es van iniciar a concentracié més
baixa que la resta, i és precisament a baixes concentracions que s'ha de separar més gel
per augmentar un grau de concentracid.
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Figura 4.24. Quantitat de gel acumulat en els assaigs de sucs i fluid simulacié
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La productivitat de gel disminueix amb |'increment de concentracié de la fase liquida,
segons es reflecteix a la figura 4.25. Com ja s'ha indicat anteriorment, en augmentar la
concentracio, el punt de congelacié disminueix i la fase liquida ha de baixar més la
temperatura. Com més baixa sigui la temperatura, més baix serd també el rendiment
térmic de l'equip. Aquest efecte, combinat amb lincrement de viscositat, dificulta el
contacte entre placa i fluid, es redueix la transferencia de calor i s'alenteix la produccié de
gel.

Els valors de productivitats de gel oscil-len entre 1i 0,25 g/m?s quan la concentracié varia
entre 15,1 i 32,7 °Brix. Els millors resultats s'obtenen amb el suc de pera i el fluid
simulacié, de composicié molt similar al suc de pera. Destaca el baix valor de productivitat
del primer assaig del suc de taronja. Aquest comportament s'explica per la menor produccié
de gel durant aquest assaig, ja que es va treballar aproximadament al 60 % de la capacitat
frigorifica de I'equip.

Flesland (1995a), treballant amb solucions de sacarosa entre el 20 % i el 30% w/w, déna un
index de productivitat d'entre 1,3 i 0,5 g/m’s.
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Figura 4.25. Productivitat de gel en els sucs i el fluid simulacid, segons la concentracié en fase liquida (&)
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A diferéncia de la crioconcentracié de les solucions de sucres, amb els sucs i el fluid
simulacié no disposem de prou dades per comprovar si hi ha subrefredament constitucional
i, per tant, si el tipus de gel format és dendritic.

En aquest cas es van fer observacions del procés de descongelacié a temperatura ambient
del gel format en els assaigs amb sucs (fotografies 4.2 i 4.3). Sorprén la rapidesa amb que
els soluts retinguts surten del gel, cosa que indicaria que el gel format seria de tipus
dendritic que, en desfer-se, crea canals preferents que permeten el drenatge dels soluts
cap a l'exterior. Els experiments de congelacié-descongelacié de solucions de sacarosa,
glucosa, fructosa, lactosa i Na Cl a concentracions de I'1 % al 20% p/p descrits per Yee
(2003) semblen confirmar aquestes observacions.

Fotos 4.2 i 4.3. Descongelacié de gel de suc de pera a temperatura ambient
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2.2.9. Consum energetic

S'ha calculat el consum energetic unitari (WW) per als diferents fluids, segons la definicié
donada per |I'equacié 3.14. Els millors valors es donen en el fluid simulacié
(1,78 kWh/®Brix), i sén una mica més alts per als sucs (2,04 kWh/°Brix). Probablement
aixo és degut a una millor transferéncia de calor a causa de |'abséncia d'escuma sobre la
superficie d'intercanvi, al menor gruix de gel produit durant els assaigs i a |'abséncia
d'altres solids solubles. Satittade (2001), emprant un equip a escala pilot per a
crioconcentracié per suspensié de suc de pinya entre 14,4 °Brix i 18,2 °Brix, ha mesurat un
consum d'energia de 5 kWh/°Brix.

També s'ha determinat el consum d'energia eléctrica per quilogram de fluid tractat, amb
valors que oscil-len entre 0,26 i 0,30 kWh/kg producte. Aquests resultats tripliquen els que
s'assenyalen en altres treballs (Lemmer, 2001). Aquestes diferéncies s'atribueixen
principalment al fet de treballar a concentracions més elevades i amb un equip de
refrigeracié estandard, no dissenyat especificament per a |'estalvi energetic, a les baixes
temperatures d'evaporacié durant els assaigs (-12 °C a -20 °C), amb un COP (coeficient of
performance) d'entre 2 i 1,5, aproximadament el 50 % del que assenyala Flesland (1995a).

Pot resultar interessant quantificar el consum mitja d'energia per obtenir 1 kg de gel pur.
Les dades es recullen a la taula 4.32.

Taula 4.32. Consum especific d'energia per kg de gel pur obtingut a partir dels sucs i fluid simulacié

Suc de poma Suc de pera Fluid simulacié
Conc (°Brix) kWh/kg Conc (°Brix) kWh/kg Conc (°Brix) kWh/kg
145a30,2 0,93 13a 30,8 0,80 16a327 0,75

Els resultats obtinguts per al suc de pera i el fluid simulacié sén forga similars. Tot i que ho
s’han pogut obtenir dades per al suc de taronja, se sospita que podrien ser més altes.
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3. COMPARACIO DELS RESULTATS AMB ALTRES ASSAIGS  DE
CRTOCONCENTRACIO EN CAPA DE GEL

A la taula 1.7 de l'apartat 8 d™Antecedents” es fa un recull de resultats experimentals
d'assaig de crioconcentracié en capa en fluids alimentaris. En aquest apartat ampliarem i
comentarem els resultats obtinguts.

Resultats de Flesland (1995a)

Experiments amb solucions de sacarosa per comparar els resultats amb els dels
cristal-litzadors en suspensié.

El dispositiu experimental consisteix en una placa freda de 40 c¢cm d'algada per 6 cm
d'amplada, refrigerada amb isopropanol. Per evitar el subrefredament, abans dels assaigs
amb les solucions, es passa aigua sobre la placa per crear una capa molt prima de gel pur.

Amb assaigs realitzats amb 4 litres de solucions de sacarosa a concentracions d'entre el
5 % i el 40 % (p/p), la retencié de soluts en el gel varia entre el 0,3 % i el 26,5 % (p/p). Les
velocitats mitjanes de creixement de gel oscil-len entre 3 - 107 i 3 - 10° m/s. El régim
hidraulic sobre la placa és laminar, amb nombres de Reynolds d'entre 300 i 40. El nombres
de Reynolds més baixos, al voltant de 40, s'obtenen a concentracions de solucié del 40 %
(p/p). La velocitat del fluid sobre la placa és de 0,4 m/s.

La concentracio de soluts en el gel en funcié dels continguts de soluts en solucié és de tipus
exponencial, com es mostra a la figura 4.26.

Figura 4.26. Relacié entre el retingut en el gel i la fraccié mdssica de sucre (Flesland, 1995a)
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Pel que fa a la productivitat de gel (g / m? - s), varia entre 1,3 i 0,5 en linterval de
concentracions del 20 % i el 30 % (p/p).

Respecte a aquests resultats, els obtinguts en I'equip semiindustrial de crioconcentracié de
la Planta Pilot d'Inddstries Alimentdries només es poden comparar amb les solucions de
sacarosa. Les velocitats de creixement de gel i les velocitats del fluid sobre la placa no sén
gaire diferents en tots dos experiments. Pel que fa al gel obtingut, cal dir que, en la
mateixa concentracié de la solucié, el gel format al nostre equip és més brut. Als nostres
assaigs no es va formar la capa inicial de gel pur, i probablement aixo va produir un major
subrefredament durant la nucleacié, que va atrapar més soluts en el gel format (Scholz,
1993). L'evolucié de la concentracié en el gel amb la concentracio de la fase liquida segons
la figura 4.26 és de tipus exponencial, la mateixa tendéncia observada en els nostres
assaigs amb sacarosa i amb la resta de sucres i sucs (fig. 4.16 i 4.23).

128



Resultats de P. Chen (2000)

La finalitat dels experiments era estudiar les inclusions de solut en el gel format en capa
sobre una superficie metdl-lica en condicions de fluids subrefredats. Es van utilitzar
solucions de sacarosa, llet sencera, llet desnatada, suc de faronja, NaCl, a diferents
concentracions. Es van investigar els efectes de la velocitat de creixement del gel, de la
velocitat del fluid i de la concentracié de soluts en la retencié de soluts en el gel format.

El dispositiu experimental consisteix en dos canals verticals (un per a la solucié, de 5 cm
d'ample per 45 cm d'alt, i l'altre per al refrigerant, de 5 cm d'ample i 30 cm d'alt) separats
per una placa metal-lica d'1 mm de gruix. La solucid i el refrigerant circulen a contracorrent
pels canals. Com a refrigerant s'utilitza una solucié de glicol al 50 %. Totes les solucions es
refreden préviament fins a O °C, abans d'entrar al canal. La duracié dels assaigs varia entre
0,55 h segons la velocitat de gel.

Després de cada assaig, la superficie de gel es renta amb aigua per treure'n el darrer gel
format de tipus dendritic.

Assajant per a diferents concentracions i variant la velocitat del suc en la placa i la
velocitat mitjana de creixement del gel, proposa I'equacié 4.22.

V
K=a+bC +c=—=, (4.22)
vz

on:
K és la relacio entre la concentracié de soluts en el gel i la concentracio de solut en
la solucid (coeficient de distribucié mitja) (&, <)
¢ és la concentracio de soluts en la solucié (p/p)
V, és la velocitat mitjana de creixement del gel pur (um/s)

Z és la velocitat mitjana del fluid sobre la placa (m/s)

Les velocitats mitjanes del fluid dins el canal de la solucié oscil-len entre 0,3 i 1,1 m/s i el
nombre de Reynolds varia entre 200 i 2.500.

Per a cada solucié ha realitzat diferents proves a escala de laboratori per correlacionar-ho.
Per exemple: per a la sacarosa s’ha operat amb concentracions de I'1,3, 5, 10, 20 i 30 % de
pes i amb diferents velocitats de descens del suc per la placa, compreses entre 0,3 i
1,1 m/s, i amb velocitats de creixement del gel de 0,31 a 1,07 pm/s. El valor es detalla en la
taula 4.33.

Taula 4.33. Valor de les constants de I'equacié 4.22

Solucié Concentracié (% p/p) a b c R?
Solucié de sacarosa 1-30 -0,14 2,06 0,14 0,96
Llet sencera 1-10 -0,02 0,36 0,08 0,96
Llet desnatada 1-20 0,11 159 0,13 0,96
Suc de taronja 1-30 -0,12 2,18 0,12 0,98
Solucié de Nacl 1-5 -0,19 12,68 017 0,92
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Les dades dels nostres experiments amb les solucions de sacarosa i de suc de taronja
s'utilitzen per aplicar I'equacié 4.22, amb les constants de la taula 4.33 per comprovar
I'adequacié al model de Chen. Amb aquestes dades s'elabora la taula 4.34.

Taula 4.34. Comparacié entre els coeficients de distribucié mitjans (K) obtinguts en els assaigs a I'equip de la
planta pilot i els que s'obtindrien amb el model de Chen (2000)

Planta pilot Model Chen (2000)

Sacarosa

4,9 °Brix 0,23 0,45

10,3 °Brix 0,31 0,55

19,3 °Brix 0,41 0,68

Suc de taronja

15,7 °Brix 0,28 0,33

20,4 °Brix 0,39 0,42

En general les dades obtingudes en el nostre equip milloren les esperades per aplicacié del
model de Chen (2000). En el cas del suc de taronja, les dades del nostre equip s'apropen
forga al model de Chen, probablement a causa del fet que les condicions experimentals son
molt similars (les velocitats de gel i les del fluid sobre la placa es troben dins el mateix
interval que les condicions dels assaigs de Chen).

Resultats de Miyawaki (2005)

Experiments en un sistema tubular de produccié de gel segons I'esquema de la figura 4.27.
S'estudien els efectes de les condicions d'operacié sobre el coeficient de distribucié de
soluts entre el gel i la solucié (ratio d'impuresa relativa). També s'exploren els limits de
concentracié que es poden assolir amb aquest equip. L'equip es compon de dos conductes
rectes de 35,7 mm de didmetre interior i 4 m de llargada, dues corbes i bomba de
circulacid. Els conductes rectes es refreden mitjangant el pas d'un refrigerant per la part
exterior.
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Figura 4.27. Detall del sistema tubular de crioconcentracié (Miyawaki, 2005)

Abans de l'inici dels assaigs de crioconcentracio es fa passar aigua pura per aconseguir una
capa prima de gel pur amb la finalitat d'evitar el subrefredament inicial, que causa una
elevada contaminacié de soluts en el primer gel que es forma. Abans de I'entrada de les
solucions en l'equip de crioconcentracid, les solucions es refreden a temperatures properes
al seu punt de congelacié.

Els resultats més destacables obtinguts amb aquest sistema sén els que s'indiquen a la
taula 4.35.

Taula 4.35. Resum dels resultats d'assaigs de Miyawaki (2005)

Mostra T G Cr < V, V;
Cafeé 95 2 5,8 04 2,15 2,54
Café concentrat 112 16 31,2 46 1,44 3,45
Suc tomaquet 91 55 125 0,85 1,73 3,11
Suc tomaquet concentrat 130 20 40,8 7 1,69 3,68
Solucid sacarosa 20 8,9 20,7 0,65 152 3,46
Solucid sacarosa 130 41,4 54,8 18,7 0,84 3,65

t- femps (min)

Gy concentracié inicial (% p/p)

¢y concentracié final (% p/p)

¢, concentracié de gel (% p/p)

V; velocitat de creixement de gel (um/s)
V; velocitat fluid (m/s)

Els millors resultats de crioconcentracié en capa de fluids alimentaris sén els de Miyawaki

(2005). Aixi, resulta que, mentre que en la resta d'experiments les velocitats del fluid
sobre la capa freda amb prou feines arriben a 1 m/s, en els assaigs de I'equip de la figura
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4.27 es treballa a velocitats d'entre 2,5 i 3,7 m/s. Cal considerar també que, a mesura que
es forma el gel en els conductes, la seccié de pas disminueix, amb el corresponent augment
de la velocitat i del nombre de Reynolds, cap a un réegim més turbulent que pot facilitar la
sortida dels soluts de la interficie gel-liquid cap a la solucié (Scholz, 1993), i per tant,
menor retencié de soluts en el gel format.

Per tant, si es vol obtenir un gel amb baix contingut en soluts, les velocitats baixes
(¢ 1 m/s) del fluid sobre la superficie freda podrien resultar limitants en els sistemes de
pel-licula descendent.
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V. CONCLUSIONS

— La simplicitat constructiva i d'operacié de |'equip dissenyat a la Planta Pilot d'Inddstries
Alimentaries, basat en la tecnologia de crioconcentracié en capa, es presenta com una
alternativa industrial davant els equips actualment existents al mercat, basats en la
tecnologia de cristal-litzacié en suspensié.

— Els fluids assajats (solucions de sucres) tenen un comportament newtonid en l'interval de
concentracions de treball. Per a cada concentracié es constata que el punt de congelacié és
més alt en la sacarosa i menor en solucions de glucosa i fructosa. Els sucs i el fluid
simulaciéo (barreja de sucres simples) mostren un comportament intermedi entre la
sacarosa i la glucosa.

— Els limits de concentracio assolits en I'equip son els segiients:

Sacarosa Glucosa Fructosa Suc poma Suc pera Suc taronja  Simulacié
31,2°B 27,5°B 26,6 °B 30,2 °B 30,8 °B 28,8 °B 32,7°B

— La sacarosa es mostra com el sucre d'una major velocitat mitjana de concentracié
(°Brix/h), a causa del seu punt de congelacié més alt. En el cas dels sucs de pera, poma i
fluid simulacié, els resultats obtinguts quant a velocitat de concentracié sén intermedis
entre els de sacarosa, glucosa i fructosa, que sén coherents amb la seva composicié en
sucres.

Sacarosa Glucosa Fructosa Suc poma Suc pera  Suc taronja  Simulacié
1,58 1,15 1,13 1,19 1,19 0,71 1,37

— En tots els fluids assajats, els millors resultats s'obtenen a baixes concentracions, ja
que, a mesura que augmenta la concentracid, la velocitat mitjana de creixement de gel
disminueix, mentre que el contingut en solids solubles en el gel format augmenta. L'equip
dissenyat es considera idoni per treballar preferentment a baixes concentracions.

— En la mateixa concentracié, els assaigs amb sucs i fluid simulacié presenten menys
retencié de sélids solubles en el gel que les solucions de sucres simples.

— En els assaigs amb solucions de sacarosa s'ha posat de manifest |'existéncia d'un
subrefredament constitucional, que afavoreix la formacié de gel de tipus dendritic. Sembla
raonable pensar que amb la resta de sucres passi un fenomen semblant.
La descongelacié del gel format en els assaigs amb sucs sembla confirmar també el tipus de
gel dendritic. Aquest tipus de formacié afavoreix la retencié de soluts en el gel.

— El consum energetic de |'equip és superior als sistemes de crioconcentracié comercials.
— L'andlisi dels resultats obtinguts, aixi com la comparacié de les condicions experimentals
dels assaigs realitzats en |'equip amb les descrites en altres investigacions, permeten

identificar possibles millores que caldria realitzar en futurs assaigs i en el disseny de nous
equips.
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Entre aquestes millores es proposen les segiients:
—  Sistema frigorific:
1. Major poteéncia frigorifica en |'equip
2. Possibilitat de regular la potencia frigorifica
—  Unitat de congelacié:

3. Reduir el subrefredament inicial mitjangant la creacié d'una capa prima de

gel pur sobre la placa, abans d'iniciar els assaigs amb fluids alimentaris
—  Sistema hidraulic:

1. Millorar el disseny del sistema hidraulic per minimitzar la produccié
d'escuma en els assaigs amb suc. Aquesta millora inclou el canvi de la bomba
d'impulsid, aixi com el sistema de descarrega del fluid al tanc de recollida.

2. Incrementar el cabal de treball, per obtenir velocitats més altes sobre la
placa. Sistema de distribucié del fluid sobre la placa facilment regulable.

—  Eficiencia energetica:

3. La installacié de I'equip s'hauria de realitzar en un espai degudament
condicionat, amb la qual cosa s'incrementaria la seva eficiéncia energetica.

4. Establir un procés en cascada, en diverses etapes de concentracid, de
manera similar als mdltiples efectes de |'evaporacié, de manera que el fluid
concentrat pugui passar a una nova etapa de concentracié. D'aquesta
manera podem millorar el consum energetic del sistema.
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ANNEX : PROVES PRELIMINARS AMB ATGUA, ASSAIGS AMB SUCRES,
SUCS I FLUID SIMULACIO
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ASSAIG 1 t (min) T, (°C) T. (°C) ¢GEL?
AIGUA DE XARXA 40 L 0 2 -2 NO
15 2 -2 NO
5 plaques, 6 tubs distribuidors. 30 2 -2 NO
. . , . 45 2 -2 NO
Tubs 1i 6 amb un forat de sortida d'aigua, %0 15 ) NO
tubs 2, 3,4 i 5 amb 2 forats. 75 05 2 NO
90 0 -6 Si
105 0 -6 Si
120 0 -6 si
ASSAIG 2 t (min) T, (°C) T. (°C) ¢GEL?
AIGUA DE XARXA 40 L 0 2 -2 NO
15 2 -2 NO
5 plaques, 6 tubs distribuidors. 30 2 2 NO
. . .. 45 2 -2 NO
Tubs 1i 6 amb un forat de sortida d'aigua, 50 > ” NO
tubs 2, 3,4 i 5 amb 2 forats. 75 05 2 NO
90 0 -5 si
105 0 -6 Si
120 0 -6 si
ASSAIG 3 t (min) T, (°C) T. (°C) ¢GEL?
AIGUA DE XARXA 40 L 0 2 -2 NO
15 2 -2 NO
5 plaques, 6 tubs distribuidors. 30 2 -2 NO
. . .. 45 2 -2 NO
Tubs 1i 6 amb un forat de sortida d'aigua, %0 15 » el
tubs 2, 3,4 i 5 amb 2 forats. 75 0’,5 2 NO
90 0 -6 Si
105 0 -6 Si
120 0 -6 si
ASSAIG 4 t (min) T, (°C) T. (°C) CGEL?
AIGUA DE XARXA 40 L 0 2 -2 NO
15 1 -3 NO
5 plaques, 6 tubs distribuidors. 30 0 -4 SI
Tubs 1i 6 amb un forat de sortida d'aigua 45 0 4 ST
gua, 60 0 4 ST
tubs 2, 3,4 i 5 amb 2 forats.. 75 0 2 ST
90 0 -4 SI
105 0 -4 SI
120 0 -4 SI
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ASSAIG 5 t (min) T, (°C) T, (°C) CGEL?
ATIGUA DE XARXA 40 L 0 2 -2 NO
15 1 -3 NO
5 plaques, 6 tubs distribuidors. ig 8 ': 2;
Tubs 1i 6 amb un forat de sortida d'aigua, %0 o :4 =
tubs 2, 3,4 i 5 amb 2 forats. 75 0 2 =
90 0 -4 SI
105 0 -4 SI
120 0 -4 SI
ASSAIG 6 1 (min) T (°0) T. (°0) ¢GEL?
AIGUA DE XARXA 40 L 0 2 -2 NO
15 0 -4 SI
3 plaques, 5 tubs distribuidors. ig g ': 2;
Tubs 1i 6 amb un forat de sortida d'aigua, ) o :4 o
tubs 2, 3,4 i 5 amb 2 forats. 75 0 _4 Aprox.icm
90 0 -4 <lcm
105 0 -4 <lcm
120 0 -4 <lcm
ASSAIG 7 t (min) Ti (°C) T. (°C) ¢GEL?
AIGUA DE XARXA 40 L 0 2 -2 NO
15 0 -4 SI
3 plaques, 5 tubs distribuidors. 22 g ': g
Tubs 1i 6 amb un forat de sortida d'aigua, %0 o :4 =
tubs 2, 3,4 i 5 amb 2 forats. 75 0 2 Aprox.icm
90 0 -4 <lcm
105 0 -4 <lcm
120 0 -4 <lcm
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¥ (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 1 (°C) o (bar)
GLUCOSA 4,9 °Brix 35 | 0 18 -3 14
10 -0,2 -45 14
20 -0,3 -5,5 135
Temperatura inicial (°C) 1,8 30 -0,3 -6 13
Concentracid inicial (C.) (°B) 49 40 -0,2 -6 13
Concentracié final (C;) (°B) 5.9 50 -0,1 -6,5 125
Pes de gel (kg) 6 60
Concentracid gel (C;) (°B) 17 70
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 2 (°c) Co (bar)
GLUCOSA 5,9 °Brix 35 | 0 28 -4 14
(5,9 oBI"iX) 10 04 5 14
20 -0,2 -5 135
Temperatura inicial (°C) 2,8 30 -01 -6 13
Concentracid inicial (C.) (°B) 5.9 40 0 -6,5 125
Concentracié final (C¢) (°B) 6,1 50
Pes de gel (kg) 3 60
Concentracid gel (C;) (°B) 2 70
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 3 (°c) (9] (bar)
GLUCOSA 5,9 °Brix 35 | 0 0,6 -55 13
(6.1 °Brix) 10 -0,2 -6 13
20 -0,2 -7 125
Temperatura inicial (°C) 0,6 30 0 -7 125
Concentracié inicial (C,) (°B) 6,1 40 0,1 -7 12
Concentracié final (C;) (°B) 6,5 50 01 -6 135
Pes de gel (kg) 2,3 60 01 -7 125
Concentracié gel (C;) (°B) 2 70 0,2 -7 13
 (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 4 (°0) (9] (bar)
GLUCOSA 6,5°Brix 35 | 0 17 -4 135
(6,5 °Brix) 10 -0.3 -55 13
20 -0,3 -5,5 135
30 -0,3 -5,5 135
40 -0,3 -5,5 135
Temperatura inicial (°C) 17 50 -0,3 -55 13
Concentracié inicial (C,) (°B) 6,5 60 -0,6 -6,5 13
Concentracié final (C;) (°B) 7,6 70 -05 -7 13
Pes de gel (kg) 10,3 80 -0,6 -75 13
Concentracié gel (C;) (°B) 24 90 -0,6 -75 13
 (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 5 (°c) (69 (bar)
GLUCOSA 7,6°Brix 35 | 0 1 -4 14
(7.6 °Brix) 10 -0,5 -6 13
20 -0,6 -5,5 135
30 -0,6 -6 135
40 -0,6 -7 13
Temperatura inicial (°C) 1 50 -0,6 -75 13
Concentracid inicial (C;) (°B) 7.6 60 -0,6 -75 135
Concentracié final (C;) (°B) 9,6 70 -0,6 -75 135
Pes de gel (kg) 115 80 -0,6 -8 13
Concentracié gel (C;) (°B) 3.1 90 -0,6 -75 135
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t (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 6 (°c) &K (bar)
GLUCOSA 9,5°Brix 35 | 0 14 -4.5 135
(9.6 °Brix) 10 -04 -55 14
20 -05 -6 14
Temperatura inicial (°C) 14 30 -05 -6 14
Concentracid inicial (C.) (°B) 95 40 -0,5 -6,5 14
Concentracié final (C;) (°B) 115 50 -0,5 -75 135
Pes de gel (kg) 9.4 60 -05 -75 135
Concentracid gel (C;) (°B) 3.9 70 -05 -7 135
80 -05 -7 135
90 -05 -75 14
. T Te Pressié refrig.
ASSATIG 7 f (min) ) %) (bar)
GLUCOSA 11,2°Brix 35 | 0 1 -45 14
(11,5 °Brix) 10 -1 -5 14
20 -1 -6 14
Temperatura inicial (°C) 1 30 -1 -6,6 14
Concentracié inicial (C,) (°B) 11,2 40 -1 -7 135
Concentracié final (C;) (°B) 13,9 50 -1 -7 135
Pes de gel (kg) 10,2 60 -1 75 14
Concentracid gel (C;) (°B) 49 70 -1 -7 14
80 -11 -8 135
90 -1,1 -75 135
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 8 (°q) co (bar)
GLUCOSA 13,5°Brix 35 | 0 16 -4 14
(13,9 °Brix) 10 -1,2 -55 135
20 -1,3 -6 135
Temperatura inicial (°C) 1,6 30 -1.3 -6,5 135
Concentracid inicial (C.) (°B) 13,5 40 -15 -7 135
Concentracié final (C;) (°B) 15,3 50 -15 -6,5 135
Pes de gel (kg) 9,3 60 -15 -7 135
Concentracié gel (C;) (°B) 6 70 -1,6 -75 135
80 1,6 75 135
90 -15 -75 135
. T Te Pressié refrig.
ASSAIG 9  (min) °0) ) (bar)
GLUCOSA 15,3 °Brix 40 | 0 4 -8 13
(15 °Brix) 10 -15 -6 135
20 -18 -6 135
Temperatura inicial (°C) 4 30 -18 -6 13
Concentracié inicial (C,) (°B) 15,3 40 -19 -6 13
Concentracié final (C;) (°B) 16,5 50 -1,8 -6 13
Pes de gel (kg) 6,7 60 -1,8 -6 135
Concentracid gel (C;) (°B) 65 70 -17 -55 14
80 -1,6 -6 135
90 -15 -6 135

155




¥ (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 10 (9] (9] (bar)
6GLUCOSA 16,6 °Brix 35 | 0 14 -7 125
(16,6 °Brix) 10 2.2 -6 14
20 -2,2 -6,5 13
Temperatura inicial (°C) 14 30 -2,3 -6 135
Concentracid inicial (C.) (°B) 16,6 40 -2,2 -6 14
Concentracié final (C;) (°B) 18,9 50 -2,2 -6 12
Pes de gel (kg) 7 60 -2,.2 -6 12
Concentracid gel (C;) (°B) 71 70 -2,2 -6,5 125
80 2,1 -55 14
90 -2 -6,5 13
 (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 11 (°c) (&9 (bar)
GLUCOSA 18,8°Brix 35 | 0 45 -7 125
(18,9 °Brix) 10 -2.1 -55 125
20 -2,6 -6 13
Temperatura inicial (°C) 45 30 -2,6 -6,5 125
Concentracié inicial (C;) (°B) 18,8 40 -2,6 -6 135
Concentracié final (C;) (°B) 21,3 50 24 -6 13
Pes de gel (kg) 54 60 24 -6 14
Concentracid gel (C;) (°B) 8,2 70 24 -6 14
80 23 65 12,5
90 -2,2 -6 125
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 12 (°Q) co (bar)
GLUCOSA 21,3°Brix 35 | 0 6.8 -8 135
(21,3 °Brix) 10 11 -55 12,5
20 -2,9 -6,5 125
Temperatura inicial (°C) 6,8 30 -29 -6,5 13
Concentracid inicial (C.) (°B) 21,3 40 2,7 -6 13
Concentracié final (C;) (°B) 21,4 50 -2,7 -6 13
Pes de gel (kg) 34 60 -2,6 -6 14
Concentracid gel (C;) (°B) 9,3 70 -2,4 -6 14
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 13 (°Q) co (bar)
6LUCOSA 21,3°Brix 35 | 0 2.2 -9 125
(21,3 °Brix) 10 -3,1 -75 125
20 -3 -75 13
Temperatura inicial (°C) 2,2 30 -2.9 -85 125
Concentracid inicial (C,) (°B) 21,3 40 -3 -85 125
Concentracié final (C;) (°B) 23,8 50 -2,9 -8 14
Pes de gel (kg) 6.4 60 -2,8 -85 13
Concentracié gel (C;) (°B) 119 70
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 (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 14 (°c) (&9 (bar)
GLUCOSA 23,5°Brix 35 | 0 5 -6,5 14
(23,8 °Brix) 10 -23 -7 13
20 -3,3 -8 13
Temperatura inicial (°C) 5 30 -3,3 -9 125
Concentracié inicial (C;) (°B) 235 40 -3,1 -85 125
Concentracié final (C;) (°B) 249 50 -3,1 -8 14
Pes de gel (kg) 541 60 -3,1 -8 14
Concentracié gel (C;) (°B) 135 70
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 15 (°c) (9] (bar)
GLUCOSA 24,5°Brix 35 | 0 35 -3 13
(24,9 °Brix) 10 -3.2 -7 13
20 -3.8 -8 13
Temperatura inicial (°C) 35 30 -3,8 -85 13
Concentracié inicial (C,) (°B) 245 40 -3,8 -85 13
Concentracié final (C;) (°B) 26,1 50 -3,8 -8 13
Pes de gel (kg) 47 60 35 -9 13
Concentracié gel (C;) (°B) 13,7 70
t (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 16 (°0) (%) (bar)
GLUCOSA 26,1°Brix 35 | 0 17 -7 13
(26,1 °Brix) 10 -3,2 65 13
20 -4,1 -7 13
Temperatura inicial (°C) 1,7 30 -4.2 -8 13
Concentracid inicial (C.) (°B) 26,1 40 -4,.2 -7 14
Concentracié final (C;) (°B) 275 50 -4 -7 135
Pes de gel (kg) 4.3 60 -4,.2 -85 125
Concentracid gel (C;) (°B) 16,6 70 -4.4 -7 145
. T Te Pressié refrig.
ASSAIG 17  (min) ©c) o) (bar)
GLUCOSA 27,4°Brix 35 | 0 3,6 -5,5 13
(27 5 °Brix) 10 -18 -55 135
20 -4.4 -8 13
Temperatura inicial (°C) 3,6 30 -4.4 -6 13
Concentracid inicial (C,) (°B) 274 40 -44 -6 13
Concentracié final (C;) (°B) 27 4 50 -4.4 -5 135
Pes de gel (kg) 07 60 34 5 14
Concentracid gel (C;) (°B) 20 70
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 (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 1 (°c) (&9 (bar)
FRUCTOSA 5°Brix 40 | 0 -0,1 -55 13
(15 °Brix) 10 -0,6 -5 13
20 -0,65 -5 13
Temperatura inicial (°C) -0,1 30 -0,7 -55 13
Concentracié inicial (C;) (°B) 5 40 -0,7 -55 13
Concentracié final (C;) (°B) 6 50 -0,7 -6 13
Pes de gel (kg) 9,345 60 07 -6 13
Concentracié gel (C;) (°B) 0,3 70 -07 -6 13
80 -0,6 -5,5 12,5
90 -0,6 -5 13
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 2 (°q) co (bar)
FRUCTOSA 6°Brix 40 | 0 44 -5 125
(6 °Brix) 10 -4 13
20 -05 -6 13
Temperatura inicial (°C) 4.4 30 -05 -6 125
Concentracié inicial (C,) (°B) 6 40 -05 -5 13
Concentracié final (C;) (°B) 75 50 -0,5 -6 12
Pes de gel (kg) 12,105 60 -05 -6 135
Concentracié gel (C;) (°B) 1,93 70 -0,5 -6 12
80 -05 -6 12
90 -05 -5,5 13
¥ (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 3 (°c) Co (bar)
FRUCTOSA 7,5°Brix 40 | 0 12,2 -15 125
(7.5 °Brix) 10 4 -3 13
20 -0,6 -5 13
Temperatura inicial (°C) 12,2 30 -0,6 -5 135
Concentracid inicial (C,) (°B) 75 40 -07 -6 125
Concentracié final (C;) (°B) 8,6 50 -0,7 -6 125
Pes de gel (kg) 15,38 60 07 -6 13
Concentracid gel (C;) (°B) 2,17 70 -0,7 -55 13
. T Te Pressié refrig.
ASSAIG 4 F (min) °0) o) (bar)
FRUCTOSA 8,6°Brix 40 | 0 17 -4 13
(8.6 °Brix) 10 -07 -5 13
20 -0,9 -6 125
Temperatura inicial (°C) 17 30 -0,9 -6 125
Concentracid inicial (C;) (°B) 8,6 40 -0,8 -5 13
Concentracié final (C;) (°B) 9,8 50 -0,8 -6 125
Pes de gel (kg) 7,56 60 08 -6 13
Concentracid gel (C;)) (°B) 2,25 70 -0,8 -6 13
80 -0,7 -6,5 12,5
90 -0,7 -6,5 125
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t (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 5 (°c) &K (bar)
FRUCTOSA 9,5°Brix 40 | 0 47 -2 13
(9.8 °Brix) 10 -11 -4 13
20 -0,7 -4 13
Temperatura inicial (°C) 4.7 30 -0,9 -5 13
Concentracid inicial (C.) (°B) 95 40 -0,8 -5 13
Concentracié final (C;) (°B) 10,7 50 -1 -6,5 13
Pes de gel (kg) 7,305 60 -0,8 -55 13
Concentracid gel (C;) (°B) 3,03 70 -0,8 -6 13
80 -0,8 -6 13
90 -0,8 -5,5 13
. T Te Pressié refrig.
ASSAIG 6 T (min) ) o) (bar)
FRUCTOSA 10,6°Brix 40 | 0 4,6 -9 12
(10,7 °Brix) 10 -0,8 -55 13
20 -1,2 -55 13
Temperatura inicial (°C) 4,6 30 -1,1 -8 125
Concentracié inicial (C,) (°B) 10,6 40 -11 -75 125
Concentracié final (C;) (°B) 12,3 50 -1 -6,5 13
Pes de gel (kg) 8,615 60 -1 6,5 13
Concentracid gel (C;) (°B) 3,6 70 -11 -6,5 14
80 -09 -7 13
90 -0,9 -7 13
 (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG7 (°0) (9] (bar)
FRUCTOSA 12,1°Brix 40 | 0 4.8 -7 14
(12,3 °Brix) 10 -0,8 -6 13
20 -15 -7 12,5
Temperatura inicial (°C) 438 30 -17 -7 13
Concentracié inicial (C,) (°B) 12,1 40 -1,6 -7 125
Concentracié final (C;) (°B) 141 50 -15 -7 125
Pes de gel (kg) 8,5 60 -15 -7 125
Concentracié gel (C;) (°B) 4.3 70 -14 -7 13
80 -14 -7 13
90 -14 -7 13
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 8 (°c) &K (bar)
FRUCTOSA 13,9°Brix 35 | 0 2 -4 14
(14,1 °Brix) 10 -17 -5 135
20 -16 -6 13
Temperatura inicial (°C) 2 30 -1,7 -6 135
Concentracid inicial (C.) (°B) 139 40 -16 -6,5 135
Concentracié final (C;) (°B) 16,1 50 17 65 13
Pes de gel (kg) 7.29 60 -16 -6,5 13
Concentracié gel (C;) (°B) 5,3 70 -1,6 -7 13
80 -1,8 -7 13
90 -1,8 -7 12,5
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. T Te Pressié refrig.
ASSATG 9 B G o) (bar)
FRUCTOSA 16°Brix 35 | 0 9,2 -75 13
(16,1 °Brix) 10 14 -45 125
20 -2 -6 12,5
Temperatura inicial (°C) 9,2 30 2,2 55 14
Concentracié inicial (C,) (°B) 16 40 -2,2 -7 125
Concentracié final (C;) (°B) 18,5 50 -2,.2 -6 135
Pes de gel (kg) 6,73 60 2,1 -6 135
Concentracid gel (C;) (°B) 75 70 -21 -7 135
80 -2,1 -7 13
90 -2,1 -7 13
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 10 (°q) co (bar)
FRUCTOSA 18,5°Brix 35 | 0 5,7 -3 13
(18,5 °Brix) 10 -15 65 13
20 -2,3 -7 13
Temperatura inicial (°C) 57 30 -2,3 -6,5 13
Concentracié inicial (C,) (°B) 185 40 -2,2 -7 13
Concentracié final (C;) (°B) 214 50 -2,3 -7 13
Pes de gel (kg) 9,06 60 -2,3 -7 13
Concentracié gel (C;) (°B) 8,2 70 -2,3 -7 13
80 24 -7 125
90 -2,4 -7 13
t (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 11 (°c) Co (bar)
FRUCTOSA 21,3°Brix 35 | 0 7 -75 135
(21,4 °Brix) 10 -1 -6 13
20 2.8 -6 14
Temperatura inicial (°C) 7 30 -3 -6 125
Concentracid inicial (C.) (°B) 21,3 40 -2.8 -6 14
Concentracié final (C;) (°B) 23,4 50 -29 -7 125
Pes de gel (kg) 6,25 60 2,9 7 12,5
Concentracid gel (C;) (°B) 10,3 70 -2,8 -7 14
80 -2,8 -7 12
90 -2,8 -6,5 14
. T Te Pressié refrig.
ASSAIG 12 t (min) 0) © o) (bar)
FRUCTOSA 23,4°Brix 35 | 0 5,9 -8 12
(23,4 °Brix) 10 -07 -6 125
20 -3,2 -6 13
Temperatura inicial (°C) 59 30 -3.3 -6 13
Concentracié inicial (C;) (°B) 23,4 40 -3,3 -6,5 125
Concentracié final (C;) (°B) 25,4 50 -3,3 -6,5 13
Pes de gel (kg) 5,025 60 3.2 -6 13
Concentracid gel (C;) (°B) 1 70 -3.1 -6 13
80 -3,2 -6,5 12,5
90 -3 -6,6 12
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¥ (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 13 (°c) &K (bar)
FRUCTOSA 25,3°Brix 35 | 0 -18 -8 12
(25,4 °Brix) 10 -3.7 -6 12,5
20 -3.7 -7 13
Temperatura inicial (°C) -18 30 -3,8 -6 13
Concentracid inicial (C.) (°B) 25,3 40 -37 -7 125
Concentracié final (C;) (°B) 26,6 50 -3,8 -6 13
Pes de gel (kg) 463 60 -3,7 -6 13
Concentracid gel (C;) (°B) 114 70 -3,6 -7 12
80 -35 -6 13
90 -35 -6 13
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 14 (°q) co (bar)
FRUCTOSA 26,1°Brix 35 | 0 18 -5 14
(26,6 °Brix) 10 -2,6 -6 13
20 -3,6 -6 13
Temperatura inicial (°C) 18 30 -3,9 -6 13
Concentracié inicial (C,) (°B) 26,4 40 -39 -6,5 125
Concentracié final (C;) (°B) 264 50 -35 -5 14
Pes de gel (kg) 18 60 -3.3 -65 125
Concentracié gel (C;) (°B) 141 70 -29 -6,5 125
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¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 1 (°q) co (bar)
SACAROSA 5°Brix 35 | 0 28 -4 12,5
(4,9 °Brix) 10 -0.1 -55 13
20 0 -5 13
Temperatura inicial (°C) 2,8 30 -01 -6 13
Concentracid inicial (C.) (°B) 49 40 -0,1 -6 13
Concentracié final (C;) (°B) 6,6 50 -0,2 -7 13
Pes de gel (kg) 125 60 -0,1 -7 13
Concentracié gel (C;) (°B) 15 70 -01 -6,5 135
80 -0,1 -6,5 13
90 -0,1 -7 13
. T Te Pressié refrig.
ASSATG 2 t (min) ) ©0) (bar)
SACAROSA 6,8°Brix 35 | 0 15,8 -55 135
(6,6 °Brix) 10 21 -35 13
20 -0,2 -5 135
Temperatura inicial (°C) 15,8 30 -0,3 -45 135
Concentracid inicial (C,) (°B) 6,8 40 -0,2 -7 13
Concentracié final (C;) (°B) 8.8 50 -0,3 -6 14
Pes de gel (kg) 10,1 60 0,3 65 14
Concentracid gel (C;) (°B) 2.3 70 -0,2 -7 13
80 -0,2 -6 135
90 -0,2 -7 135
t (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 3 (°c) Co (bar)
SACAROSA 8,5°Brix 35 | 0 8,4 -6 13
(8,8 °Brix) 10 07 -5 125
20 -0,3 -5 13
Temperatura inicial (°C) 8,4 30 -0,4 -6 13
Concentracid inicial (C.) (°B) 8,5 40 -0,4 -55 13
Concentracié final (C;) (°B) 10,5 50 -0,4 -7 125
Pes de gel (kg) 10,5 60 0,3 75 135
Concentracid gel (C;) (°B) 2.8 70 -0,3 -75 125
80 0,4 -6,5 14
90 -0,7 -75 125
. T Te Pressié refrig.
ASSAIG 4 t (min) °0) o) (bar)
SACAROSA 10,3°Brix 35 | 0 77 -8 12
(10,5 °Brix) 10 -07 -5 13
20 -0,6 -55 13
Temperatura inicial (°C) 7.7 30 -0,8 -6,5 14
Concentracié inicial (C;) (°B) 10,3 40 -0,7 -7 125
Concentracié final (C;) (°B) 13,4 50 -0,6 -7 13
Pes de gel (kg) 12,3 60 06 65 13
Concentracid gel (C;)) (°B) 41 70 -05 -7 13
80 -05 -7 13
90 -05 -7 125
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¥ (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 5 (°0) (%) (bar)
SACAROSA 13°Brix 35 | 0 8,7 -75 125
(13,4 °Brix) 10 -1 -5 125
20 -1 -6,5 13
Temperatura inicial (°C) 87 30 -1 -6 13
Concentracid inicial (C.) (°B) 13 40 -1 -7 125
Concentracié final (C;) (°B) 16,2 50 -1 -7 13
Pes de gel (kg) 10,2 60 -1 -7 14
Concentracid gel (C;) (°B) 5,6 70 -0,8 -6,5 135
80 -0,8 -7 13
90 -0,8 -6 135
. T Te Pressié refrig.
ASSATG 6 F (min) o) o) (bar)
SACAROSA 15,9°Brix 35 | 0 5.1 -4 13
(16,2 °Brix) 10 -05 -5,5 125
20 1 7 125
Temperatura inicial (°C) 5,1 30 -0,9 -6,5 13
Concentracié inicial (C,) (°B) 15,9 40 -0,8 -7 13
Concentracié final (C;) (°B) 19,4 50 -0,9 -7 13
Pes de gel (kg) 10,7 60 0,8 65 135
Concentracid gel (C;) (°B) 7,6 70 -0,9 -75 125
80 -0,9 -75 12,5
90 -1 -6 13
 (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG7 (°c) (9] (bar)
SACAROSA 19,3°Brix 35 | 0 77 -7 14
(19,4 °Brix) 10 12 -4 14
20 -14 -7 14
Temperatura inicial (°C) 77 30 -14 -7 13
Concentracid inicial (C,) (°B) 19,3 40 -14 -6,5 14
Concentracié final (C;) (°B) 224 50 -14 -7 13
Pes de gel (kg) 9,4 60 -14 -65 135
Concentracié gel (C;) (°B) 9,1 70 -14 -7 135
80 -14 -6 14
90 -14 -7 13
. T Te Pressié refrig.
ASSATG 8 F (min) &9) o) (bar)
SACAROSA 22,3°Brix 35 | 0 6,5 -7 125
(22,4 °Brix) 10 -11 -55 13
20 -18 -75 125
Temperatura inicial (°C) 6,5 30 -15 -6,5 14
Concentracié inicial (C;) (°B) 22,3 40 -1,6 -6,5 145
Concentracié final (C;) (°B) 25,2 50 -15 -6,5 13
Pes de gel (kg) 8,8 60 -15 6,5 14
Concentracid gel (C;)) (°B) 11,2 70 -15 -6,5 13
80 -1,6 -7 12,5
90 -15 -7 135
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¥ (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 9 (°0) (%) (bar)
SACAROSA 24,6°Brix 35 | 0 2,1 -75 14
(25,2 °Brix) 10 -19 -55 14
20 -2 -6,5 135
Temperatura inicial (°C) 2,1 30 -2 -6,5 14
Concentracid inicial (C.) (°B) 24,6 40 -2 -7 13
Concentracié final (C;) (°B) 27,2 50 -2 -7 14
Pes de gel (kg) 8,4 60 -2 -7 14
Concentracid gel (C;) (°B) 12,7 70 -19 -7 125
80 -2 -75 13
90 -19 -6,5 14
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 10 (°q) co (bar)
SACAROSA 26,3°Brix 35 | 0 41 -5 14
(27,2 °Brix) 10 -11 -5 13
20 -2,2 -6 14
Temperatura inicial (°C) 41 30 -2,3 -6 13
Concentracié inicial (C,) (°B) 26,4 40 -2,3 -7 125
Concentracié final (C;) (°B) 28,3 50 -2,2 -7 125
Pes de gel (kg) 78 60 -2,2 -6 14
Concentracié gel (C;) (°B) 147 70 -2,2 -6 14
80 -2,2 -7 13
90 -2,1 -75 12,5
 (min) T T. Pressié refrig.
ASSAIG 11 (°c) (9] (bar)
SACAROSA 28,3°Brix 35 | 0 0,7 -8 135
(28,3 °Brix) 10 -2,6 -7 13
20 -2,6 -7 13
Temperatura inicial (°C) 07 30 -2,7 -11 13
Concentracié inicial (C;) (°B) 28,3 40 -2,6 -11 125
Concentracié final (C;) (°B) 29,8 50 -2,6 -11 125
Pes de gel (kg) 6,965 60
Concentracié gel (C;) (°B) 19,3 70
¥ (min) T Te Pressié refrig.
ASSAIG 12 (°q) co (bar)
SACAROSA 29,8°Brix 35 | 0 49 -8 12,5
(29,8 °Brix) 10 -1,.2 -6,5 125
20 -2,6 -8 13
Temperatura inicial (°C) 49 30 -2,8 -9 135
Concentracié inicial (C,) (°B) 29,8 40 -2,2 -10 13
Concentracié final (C;) (°B) 31,2 50 -2,3 -105 125
Pes de gel (kg) 7.21 60
Concentracié gel (C;) (°B) 20,8 70
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ASSAIG 1 t (h) (OTC') (OT 5 (,,CB') (L(/Qs)
SUC POMA 14,5°Brix 0 65 N 145 06
0,58 -0,6 -9 145 0,7
Temperatura inicial (°C) 0,2 0,75 -1,2 -9 14,6 0,6
Concentracid inicial (C.) (°B) 145 117 -1,.3 - 15,2 0,6
Concentracié final (C;) (°B) 18,4 1,42 -1 -11 16,4 05
Pes de gel (kg) 11 2,17 -11 -11 171 1
Concentracid gel (C;) (°B) 6 2,25 -14 -10 17,8 1,03
2,58 -14 -9 18,4 1,18
t(h) T Te G Q
ASSAIG 2 (°C) (&X9) (°B) (L/s)
SUC POMA 18,4°Brix 0 - - 18,4 -
0,25 -17 -10 19 1,17
1 -1,8 -11 195 0,98
Temperatura inicial (°C) - 117 - - 195 -
Concentracié inicial (C,) (°B) 18,4 1,84 21 -105 201 1
Concentracié final (C;) (°B) 23,8 2,34 -2,2 -11 20,7 1,05
Pes de gel (kg) 15 3,59 -25 -12 23,8 0,87
Concentracié gel (C;) (°B) 9
t (h) T Te o Q
ASSAIG 3 (9] co (°B) (L/s)
SUC POMA 24,1°Brix 0 1 -12 241 13
0,58 -25 -17 25 1,19
1,08 -2,3 -18 25,3 1,17
Temperatura inicial (°C) 1 15 -25 -20 26 1,14
Concentracid inicial (C,) (°B) 241 2,08 -2,6 -22 27.1 1,11
Concentracié final (C;) (°B) 30,2 25 - -22 27,7 1,11
Pes de gel (kg) 12 275 28 -20 277 1,05
Concentracid gel (C;) (°B) 10,5 3,25 -3 -18 28,7 1,01
35 -3 -18 29,1 1
3,75 -3 -17 29,2 11
4 -3 -20 29,3 11
425 -31 -18 29,3 11
45 -3,1 -20 295 1,08
5 -3,1 -22 29,6 1,08
55 -3,2 -17 29,7 1,05
6 -3,2 -20 299 1,05
65 -3,2 -18 301 1,05
7 -3,2 -18 30,2 1,04

165




t(h) T T. (o Q
ASSAIG 1 (°C) (&) (°B) (L/s)
SUC PERA 13,1°Brix 0 57 -7 13,1 117
0,65 -14 -12 141 112
113 -11 -16 14,6 0,7
Temperatura inicial (°C) 5,7 1,47 -1,2 -16 15,2 1
Concentracié inicial (C;) (°B) 13,1 1,80 -1,2 -19 16,1 1,21
Concentracié final (C;) (°B) 18,3 2,13 -1,3 -19 16,5 1,22
Pes de gel (kg) 18 2,80 -17 -17 18,3 1
Concentracié gel (C;) (°B) 7.1
t(h) T Te G Q
ASSAIG 2 (°C) (&X9) (°B) (L/s)
SUC PERA 18,8°Brix 0 47 -13 18,8 1
192 -18 -18 19,6 1,025
2,17 -19 -18 19,7 1,11
Temperatura inicial (°C) 47 2,42 -19 -16 20,1 1,08
Concentracié inicial (C,) (°B) 18,8 292 -19 -18 20,7 1,03
Concentracié final (C;) (°B) 26 3,25 -19 -19 21,2 1,028
Pes de gel (kg) 19,21 3,58 -2 -17 21,8 0,96
Concentracié gel (C;) (°B) 87 3,92 -2,1 -20 22,6 0,924
433 -2,3 -20 231 0,916
517 -2,6 -20 24,2 0,989
5,58 -27 -17 247 0,944
5,83 -2,8 -19 255 0,946
6,17 -2.8 -19 26 0,923
ASSAIG 3 t (h) T Te G Q
SUC PERA 26,1°Brix (&9 co (°B) (L/s)
0 6 - 26,1 1,25
Temperatura inicial (°C) 6 1,33 -2,8 -18 26,6 1,057
Concentracid inicial (C.) (°B) 26,1 2,25 -31 -18 275 1,05
Concentracié final (C;) (°B) 30,8 3,25 -34 -25 28,6 1
Pes de gel (kg) 12,1 4 -3,2 -24 29 0,98
Concentracid gel (C;) (°B) 12,1 4,75 -3,3 -24 30 0,96
5,92 -3,3 -24 30,8 05
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t(h) T T. (o Q
ASSAIG 1 (9] () (°B) (L/s)
SUC TARONJA 11,1°Brix 0 0.2 - 11 1,58
1 -0,3 -16 11,8 1,39
2 0,1 -16 12,3 1,285
Temperatura inicial (°C) 0,2 3 -0,4 -18 13 1,26
Concentracié inicial (C;) (°B) 11 4 -0,7 -18 13,3 1,31
Concentracié final (C;) (°B) 15,5 5 -0,7 -19 14 1,29
Pes de gel (kg) 11,31 6 -0,7 -19 14,6 1,14
Concentracié gel (C;) (°B) 4.4 7 -0,6 -19 155 1,11
t(h) T Te G Q
ASSAIG 2 (%) co (°B) (L/s)
SUC TARONJA 15,7°Brix 0 -1.2 -15 15,7 1,28
1 -0,8 -13 17,8 103
2 -06 -18 18,5 -
Temperatura inicial (°C) -1.2 3 -1 -18 18,6 1,04
Concentracié inicial (C,) (°B) 15,7 4 -1 -18 19,8 0,96
Concentracié final (C;) (°B) 20,4 5 -1 -18 20,3 10
Pes de gel (kg) 14,95 6 -1,2 -18 20,4 10
Concentracié gel (C;) (°B) 8
t (h) T Te o Q
ASSAIG 3 (°C) (&) (°B) (L/s)
SUC TARONJA 20,4°Brix 0 -17 -15 204 1,245
05 -15 -15 21,2 1,21
1 -15 -15 21,8 1,18
Temperatura inicial (°C) -17 15 -15 -16 22,8 117
Concentracid inicial (C,) (°B) 204 2 -1,6 -18 23,1 1,13
Concentracié final (C;) (°B) 25,1 25 -16 -18 23,8 1,16
Pes de gel (kg) 12,85 3 17 -18 238 116
Concentracid gel (C;) (°B) 9,8 35 -1,8 -17 24 1,145
45 -17 -17 24,7 112
5 -17 -19 247 11
55 -1,7 -19 249 11
6 -18 -18 25 114
65 -1,7 -19 25,1 1,14
t (h) T Te G Q
ASSAIG 4 (°C) (&9 (°B) (L/s)
SUC TARONJA 25,2°Brix 0 04 - 25,2 119
15 -1,7 -18 26,7 1,13
2 -19 -18 27,2 107
Temperatura inicial (°C) 04 25 -19 -18 275 1,05
Concentracid inicial (C,) (°B) 25,2 3 -19 -18 279 1,06
Concentracié final (C;) (°B) 28,8 35 -19 -20 28,1 1,035
Pes de gel (kg) 10 4 -19 -18 28,1 103
Concentracid gel (C;) (°B) 144 45 -19 -19 28,2 1,035
5 -19 -19 28,3 1,035
5,5 -19 - 28,8 -
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t (h) T Te o Q
ASSAIG 1 (%) co (°B) (L/s)
SIMULACIO 16°Brix 0 -05 -16 16 1612
0,25 -0,8 -16 16,5 1595
0,67 -11 -14 17,2 161
Temperatura inicial (°C) 6 1 -14 -18 17,9 1557
Concentracid inicial (C.) (°B) 16 15 -14 -18 18,7 1,501
Concentracié final (C;) (°B) 19,8 2 -15 -18 19,8 1,46
Pes de gel (kg) 10,9
Concentracid gel (C;) (°B) 5,8
t(h) T Te G Q
ASSAIG 2 (%) co (°B) (L/s)
SIMULACIO 19,1°Brix 0 -0.3 -12 191 1,644
125 2,2 -15 20,1 1597
2,42 -19 -18 21 1,594
Temperatura inicial (°C) -0,3 3,33 -1.8 -22 218 1,559
Concentracié inicial (C,) (°B) 19,1 4,08 -24 - 23,2 1,35
Concentracié final (C¢) (°B) 24 4,25 - - 24 -
Pes de gel (kg) 15
Concentracié gel (C;) (°B) 9,1
ASSAIG 3 t (h) (OTC') (OT 5 (fB') (L‘fs)
SIMULACIO 24,1°Brix 0 09 10 241 1536
0,83 -3,2 -18 25,6 1,06
Temperatura inicial (°C) 6 117 -3,3 -18 25,8 1,26
Concentracid inicial (C,) (°B) 241 1,58 -34 -16 26,8 1,27
Concentracié final (C;) (°B) 279 1,83 -34 -18 27.3 1,27
Pes de gel (kg) 712 2,08 -34 -18 27,6 127
Concentracié gel (C;) (°B) 11,6 25 -35 -18 279 1,26
ASSAIG 4 t (h) (OTC') (OT 5 (fB') (LC}S)
SIMULACIO 26,9°Brix 0 17 1 269 115
0,37 -3,3 -15 27,3 1,27
Temperatura inicial (°C) 1,7 1 -3,4 -15 28,1 1,222
Concentracid inicial (C;) (°B) 26,9 1,25 -35 -16 28,5 1,232
Concentracié final (C;) (°B) 327 1,67 -35 -16 29,1 1,22
Pes de gel (kg) 11,45 2 -3,6 -17 295 1,21
Concentracid gel (C;) (°B) 16,9 292 -3.8 -17 30,4 1,045
3,33 -39 -17 30,9 1,025
45 - - 32,7 -
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