ESCUELA POLITECNICA DEL EJERCITO

CARRERA DE INGENIERIA EN MECATRONICA

DISENO Y CONSTRUCCION DE UN EQUIPO
HIDROSOLUBILIZADOR AUTOMATIZADO DE
EXTRACTOS BOTANICOS PARA EL MANEJO
AGRONOMICO POR MEDIO DE LIOFILIZACION PARA EL
LABORATORIO DE FITOQUIMICA DEL IASA 1

PROYECTO PREVIO ALA OBTENCION DEL TiTULO DE INGENIERO EN
MECATRONICA

PEDRO JAVIER LOPEZ MARTINEZ

DIEGO XAVIER PADILLA GALARZA

DIRECTOR: ING. ROBERTO GUTIERREZ

CODIRECTOR: ING. CARLOS CARDENAS

Sangolqui, 2012-12-17



CERTIFICACION DE LA ELABORACION DEL PROYECTO

El proyecto “DISENO Y CONSTRUCCION DE UN EQUIPO
HIDROSOLUBILIZADOR AUTOMATIZADO DE EXTRACTOS BOTANICOS
PARA EL MANEJO AGRONOMICO POR MEDIO DE LIOFILIZACION PARA
EL LABORATORIO DE FITOQUIMICA DEL IASA 1” fue realizado en su
totalidad por Pedro Javier Lopez Martinez y Diego Xavier Padilla Galarza,
como requerimiento parcial para la obtencion del titulo de Ingeniero

Mecatronico.

Ing. Roberto Gutiérrez Ing. Carlos Cardenas

DIRECTOR CODIRECTOR

Sangolqui, 2012-12-17



LEGALIZACION DEL PROYECTO

"DISENO Y CONSTRUCCION DE UN EQUIPO HIDROSOLUBILIZADOR
AUTOMATIZADO DE EXTRACTOS BOTANICOS PARA EL MANEJO
AGRONOMICO POR MEDIO DE LIOFILIZACION PARA EL LABORATORIO

DE FITOQUIMICA DEL IASA 1"

ELABORADO POR:

Pedro Javier Lépez Martinez Diego Xavier Padilla Galarza

CARRERA DE INGENIERIA MECATRONICA

Ing. Hernan Lara

DIRECTOR DE CARRERA

Sangolqui, 12-12-17



DEDICATORIA

A mi padre,
Por ser el ejemplo mas grande en mi vida.

Pedro Lopez Martinez



DEDICATORIA

Dedico este proyecto en primer lugar a Dios por brindarme la fortaleza y guia, a
mis padres Flavio y Elsa, quienes me supieron comprender, respaldaron en
todas las decisiones, de ellos aprendi el coraje que es necesario en el dia a dia

y claramente son un modelo a seguir.

A mis hermanos Dario y Santiago, al igual que a mis cufiadas Johana y Maite,
quienes siempre estuvieron pendientes de mi en todo momento, a mis sobrinos

Melissa, Dario y Juan Diego, que tengan presente que nada en la vida es facil.

A mi abuelito Jorge que me ha acompanado en toda mi vida universitaria y a mi
abuelita América, con quien comparti los primeros pasos de mi carrera y que

desde el cielo siempre gui6 y vel6é por mi.

Diego Xavier Padilla Galarza



AGRADECIMIENTOS

Agradezco a mis padres por el apoyo brindado a lo largo de mi vida estudiantil,
a mi familia por ser el soporte incondicional de mi vida. A Daniela, por
acompanarme a lo largo de este trayecto con tanto carifo e interés.

Gracias a mis amigos que han estado presentes para cumplir este objetivo
personal y a todos quienes formaron parte de este proyecto tanto en la

direccién como en la construccién del mismo.

Pedro Lopez Martinez

Vi



AGRADECIMIENTOS

Agradezco a Dios por ser la guia en toda mi vida. A mi padre Flavio por todo el
trabajo y sacrificio demostrado, ha sabido darme las herramientas necesarias
para forjar mi propio camino. A mi madre Elsa por ser la persona que siempre
ha estado junto a mi, por ser la guia y consejera en cada momento de mi vida.
A mis hermanos Dario y Santiago por ser amigos incondicionales, que me
brindan su apoyo y consejo en todo momento. A mis cuiadas Johana y Maite
por formar parte de mi vida y permitirme ser parte de las suyas, por darme los
regalos mas hermosos como son mis sobrinos Melissa, Dario y Juan Diego.

A mi abuelito Jorge por acompafarme en esta etapa de mi vida y a mi abuelita
Dolores, un claro ejemplo de trabajo y sacrificio hacia sus hijos.

A toda mi familia por apoyarme y guiarme en esta etapa de mi vida.

A todos los amigos y profesores que han dejado huella en toda mi vida

universitaria.

A mis profesores Ing. Roberto Gutiérrez e Ing. Carlos Cardenas por guiarme

durante todo este proyecto.

A mi compariero de tesis y mejor amigo Pedro por ser un gran apoyo durante
todo éste proyecto.

A la empresa SICAL Ingenieria, por darnos todo el apoyo para la ejecucion del
proyecto y al laboratorio de fitoquimica del IASA | por creer en el equipo de
trabajo.

Diego Xavier Padilla Galarza

Vi



iINDICE DE CONTENIDOS

CERTIFICACION DE LA ELABORACION DEL PROYECTO...ovmooovvoeseeeseesnees I
LEGALIZACION DEL PROYECTO ...oovvreceeeeseresssressemssssesessessssessssssssssesnesessenes I
[ T e ) = IV
AGRADECIMIENTOS ... oooeeeeeeeeeesessesessssmssssessssessssessssesssssesssesesseeeseesesneneseens Vi
INDICE DE CONTENIDOS ...eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeemessmssssmssssessssessssesesesssesesnanesnens Vil
[LISTADO DE TABLAS ....oooeecoeeeeeeeeeeeseeeessssmssssessssesssesssesssssssssmessneessnesessenes XVI
[LISTADO DE CUADROS ..o eeseeesesessesessssesrssssseesessssesesssnanssesnanens XVII|
[LISTADO DE FIGURAS ..oooeoeoeoeeeeeeesressemssssmessesesssmesssmssssessssessssmeesemeesneees XV
LISTADO DE ANEXOS o.meecoeeceseeeseresssmssssssessssessssessssesssssssseessssessssessanesnes XXVI
[RESUMEN ....ooooceoeeeoeeeeeeseeeseessseesssseessesessesesseeessssessasessssesssnessssessssesssnesnes XXVII|
[CAPITULO 1: INTRODUCCION ... ceeeeeeeeeeeeeeeeeseeee e seeseaeessesnenesnenenennens 1
T4, ANTECEDENTES oo 2
1.2, JUSTIFICACION ..o 4
1.3, OBJETIVOS oo 6

1.3, GENERAL. ..o, 6

1.3.2. ESPECIFICOS oo, 6
1.4, ALCANCE DEL PROYECTO ....oooieceieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e, 6
CAPITULO 2: DISENO DE LA MAQUINA .....o.omeeeeeeeeeeeeeeeeeeseesssesseessnenes 8
2.1. CONSIDERACIONES GENERALES DE DISENO ..o 8

2.1.1. PROCEDIMIENTO DE LIOFILIZACION PARA SUSTANCIAS

LIQUIDAS ...t 8

2.1.2. PARAMETROS DE FUNCIONAMIENTO DE LIOFILIZADORAS......... 9

2.2. DESCRIPCION DE LIOFILIZADORAS EXISTENTES EN EL

MERCADO ... e 11

viii



2.3. ANALISIS DE MAQUINAS LIOFILIZADORAS EXISTENTES EN EL

MERCADO ...t 16
2.3.1. ANALISIS DE MODELOS DE LIOFILIZADORAS EXISTENTES. .....16
2.3.2. ANALISIS DE PARAMETROS DE CONTROL EN LIOFILIZADORAS

EXISTENTES. ...t 18

2.4. DISENO, DESCRIPCION Y CONSTRUCCION DEL MODELO

LIOFILIZADOR A IMPLEMENTARSE. ......cooiii e 19

2.4.1. DESCRIPCIONY DISENO DEL MODELO ESCOGIDO PARA EL

DESARROLLO DEL PROYECTO......citiiiiiiiiee e 19
2.4.2. ESTUDIOY ANALISIS MECANICO DEL MODELO ESCOGIDO......21
2.4.3. ESTUDIOY ANALISIS TERMODINAMICO DEL MODELO
ESCOGIDO. ...t 24
2.4.4. ESTUDIOY ANALISIS ELECTRONICO DEL MODELO
ESCOGIDO. ...t 25
2.5. DISENO DEL SISTEMA MECANICO DEL MODELO ESCOGIDO.......... 26

2.5.1. CONSIDERACIONES DE PARAMETROS PREVIOS DE DISENO ..27

2.5.2. SELECCION DE MATERIALES PARA EL LIOFILIZADOR................ 28
2.5.2.1.  Aceros inOXidables ..........ccoii 28
2.5.2.2. Clasificacidon de los aceros inoxidables............cccccuvveeeveeeeiiinnnns 28

2.5.2.2.1. Aceros inoxidables martensitiCos..........cccccevvriiiiiiiiiiis 29
2.5.2.2.2. Aceros inoxidables ferritiCoSs ........cccoiroiiiiiiiii 30
2.5.2.2.3. Aceros inoxidables austenitiCoS.........ccccorrriiiiiiis 31

2.5.3. DISENO DEL SISTEMA HERMETICO......cocciiiiiiiiiiiiee e 33
2.5.3.1. Calculo del espesor de la tapa torisférica...........cccvvveeeeeeeiinnnns 34
2.5.3.2. Calculo del espesor del cuerpo del cilindro............ccceeeeeeeeeennns 39
2.5.3.3. Calculo del espesor de las bridas .........ccccceeeveimmnininiinns 41

2.5.4. DISENO DEL SISTEMA DE ACOPLE DE MUESTRAS A

LIOFILIZAR. ...ttt e e e e e 44
2.5.4.1. Seleccion del material para el sistema de acople .........ccc.......... 44
2.5.4.1.1. Nylon (Poliamidas).......cccceeeeeriaiiiiieiieeeeeee s 45
2.5.4.2. Estructura y dimensiones del sistema de acople ..........cccccee..... 46




2.5.5. DISENO DE ACOPLES PARA SENSORES DE PRESION Y

TEMPERATURA . ... 47
2.5.5.1.  SeNnsOr de PreSiONn. ... .. 47
2.5.5.2. Sensores de Temperatura......ccccceeeiiccuiieiiieieeeeeeeciieeeeee e 49
2.5.6. SELECCION DE MANGUERAS Y ACOPLES PARA LA BOMBA DE
VACHO et a e e 50
2.5.7. SELECCION DE LABOMBADE VACIO....ccooccoiiiiiiiiieeeee e, 53
2571, Tipos de Bombas ... 53
2.5.7.1.1. Aspas Rotatorias de Aceite Sellado.........cccceeeeeeieeeiiiiiiieeeeenn. 53
2.5.7.1.2. BOMDAS SECAS....ccceeeeeieiciiiieee e 53
2.5.7.1.3. Extractor Mecanico (Rotary Lobe Booster) ..........cooeeuvieeeeennn. 54
2.5.7.2.  Par@metrOS. ......uuuuuuiueiiiiiiiiiiiiii e 54
2.5.8. MODELO CAD DEL SISTEMA MECANICO........cccoovereeeeeeeeiccrrrnnen. 55
2.5.8.1. Modelo CAD de la tapa torisférica..........ccccceveeeeiiiiiiiriiiiieeeeeeee, 56
2.5.8.2. Modelo CAD del cuerpo del Cilindro .........ccoccvveeeiiiiieeeeiiiiieeeens 57
2.5.8.3. Modelo CAD del ensamblaje final de la camara de liofilizacion .58
2.5.9. SIMULACIONY PRUEBAS EN SOFTWARE DE DISENO ............... 59
2.5.9.1. Método de los elementos finitos.........cccveeeeeieeeiiiiiiiiiieeeee e 59
2.5.9.2. Pasos para el andlisis de los elementos finitos.............ccccccuuuee. 59
2.5.9.3. Resultados obtenidos de la simulacion .............ccccoecvieeeiniiieeenn. 60
2.5.9.3.1. Propiedades volumétricas de la camara de liofilizacion.......... 61
2.5.9.3.2. Configuracién de parametros para la simulacion en el
SOTIWANE ... 61
2.5.9.3.3. Propiedades del material ..o 61
2.5.9.3.4. Resultados de tensiones del estudio .........cceeevvviiiiiiiieenneenn. 62
2.5.9.3.5. Resultados de desplazamiento del estudio..........ccccceeeunnnnnneee 63
2.5.9.3.6. Resultados de deformaciones unitarias del estudio................ 63
2.6. DISENO DEL SISTEMA DE REFRIGERACION. ......ccoovoeiieeeieeereen. 64

2.6.1 ESTABLECIMIENTO DE PARAMETROS PREVIOS DE DISENO....70

2.6.1.1.  Trabajo de COMPIreSION. .......uuieiiiiiiiiiiiiiee et 70
2.6.1.2. El calor cedido del refrigerante al medio condensante............... 71
2.6.1.3. Efecto refrigerante..........ccueeeeiiiiiiiiiie e 71
2.6.1.4.  FlUJO MASICO ...eveiiiiiiieiiiiiee ettt 72




2.6.1.5. Coeficiente de deSemMPERO.........ccoeviiiiiiiiiiiiee e 72
2.6.1.6. PoOtenCia teOriCa ........ooiiiuiiiieiieiee e 73
2.6.1.7.  Calidad...ccc e 73
2.6.1.8.  Carga termiCa.....ccuueeeiiiiiiiieiiee e 74
2.6.1.8.1. Carga de transmisiOn. ............ueeiiiiieiiiiieee e 75
2.6.1.8.2. Carga del producCto. ........ccuuuiiiiiiieee e 76
2.6.1.8.3. Carga por infiltracidn de aire. .........cccoeeeiivvieieiiieeeeeeeeeeeen 76
2.6.1.8.4. CargainterNa. .......ccueeeeiiiiiiiieiieee e 76
2.6.2 AISLAMIENTO TERMICO ....coiiiiiiiee e 77
2.6.2.1. Clases de Aislamientos TErMICOS. .......cceeeeeieeeeiiiiiiiiieieeeeee e 77
2.6.2.2. Seleccion de materiales .........cceeeeiiiiiiiiiiiiiiieee e 78
2.6.2.3.  Propiedades. ......ccouiiiiiiiiiiieiiee e 80
2.6.2.4. Calculo del Espesor Optimo. ........cceeviiiiireeiiiiiireeeeieeeeeenieeeee s 81
2.6.3. CALCULO DE CARGATERMICA.......eeeee e 86
2.6.3.1.  Carga de transSmiSiOn. .........cceeviuiiieeeiiiiiieeeeieee e e e eeeee e eieeee e 86
2.6.3.2. Calculo de la carga del producto. ........cceeeeeeieeeiiiiiiiiiiiieeeeee e 88
2.6.4. CALCULO DEL CICLO DE REFRIGERACION .......ccoeeviiiiiiieeeiiee 88
2.6.4.1. Temperatura de evaporacion. ..........cccccuueeeereeeeeeisiciiiieeeeeeee e 89
2.6.4.2. Temperatura de cONdeNSACION........cccuvvriiiiiieee e e e e 90
2.6.4.3. Trazado del ciclo de refrigeracion. .........ccccceveeeeeiniiiviiieieeeeee e 90
2.6.4.4. Calculo de parametros del ciclo de refrigeracion. .............c........ 92
2.6.4.4.1. Trabajo de COMPIreSIiON. .......cuuveieiiieeiiiiiieeee e 92
2.6.4.4.2. Calor total cedido por el refrigerante al medio condensante. ..92
2.6.4.4.3. Efecto refrigerante. ... 92
2.6.4.4.4. FIUJO MASICO. ...uutriiiiiiieieiiiiiiie et 92
2.6.4.4.5. Coeficiente de desSempenio. ........cceevviiiiiiiieiiiiee e 92
2.6.4.4.6. POteNnCia teONCA. ....cceeeiiiiiiieeeei e 93
2.6.4.4.7. Calidad......cooieeieiiiieii s 93
2.6.5 SELECCIONDE ELEMENTOS. ... 94
2.6.5.1.  Refrigerante. ... 94
2.6.5.1.1. Propiedades. ........ccouiiiiiiiiiiiiiieee e 95
2.6.5.1.2. SeguIdad. .........oeeiiiiiiiiii e 96
2.6.5.2 Unidad condensadora. ...........cceeeeiiiiiiiiiiieeeee e 96
2.6.5.3.  EVAPOIradOr......oeiiiiiiiiiiiiee e 99




2.6.5.3.1. Dimensionamiento de la tuberia. .......cooveoveeiiiiiiiee, 99

2.6.5.4 FilrO. cooeeeeeeeeeeee e 100
2.6.5.5 VAalvula de expansion. ........c.c.eueeeeiiiiaiiiiiiiieieeee e 101
P2 T8 T Y <o ) 102
2.7. DISENO DE LAS PLACAS DE CALENTAMIENTO ....cccoveviieeeceeenne. 102
2.7.1. MATERIAL. ..o 102
2.7.2. DIMENSIONES.. ... 102
2.7.3. TOPOLOGIA. ...ttt 103
2.7.3.1.  FluidO tErmICO. ......uuuueiiiiiii e 103
2.7.3.2.  ReSISIENCIAS. ..oie e e i 103
2.7.3.3.  CAalculo de potencCia.........cuuueeeiiieeiiiiiieeee e 105
2.8. DISENO DEL SISTEMA ELECTRICO Y DE CONTROL.......c.cccocou...... 106
2.8.1. DISENO DEL SISTEMA ELECTRICO......ccoviiiiiiiiiiiiieeeee e 106
2.8.1.1. Establecimiento de parametros previos de disefo................... 107
2.8.1.1.1. Breaker o interruptor termomagnético........ccccceevviiriiiiieennnnnnn. 107
2.8.1.1.2. TeMPOIZAAON ....uuuuiiiiiiiiiiiiiii s 108
2.8.1.1.3. CONtACION. ... 109
2.8.1.2. Seleccion de componentes para el sistema eléctrico............... 110
2.8.1.2.1. Seleccion de interruptores termomagnéticos ..........cccceeeevuneeen. 110
2.8.1.2.2. Seleccion de temporizadores.........coovieeeeiiiiiieee e 112
2.8.1.2.3. Seleccion de contactoresS ......cuuveeeiiiiciiiiiiiiee e 112
2.8.2. DISENO DEL SISTEMA DE CONTROL.....ccccevviiiiiiiiiiiiee e 112
2.8.2.1. Consideraciones de parametros previos de disefio. ................ 113
2.8.2.1.1. AMDIENte. .. e 114
2.8.2.1.2. Variable de entrada..........cccooiiiiiiiiiii 114
2.8.2.1.3. Variable de salida ........cccooiiiiiiiii e 114
2.8.2.1.4. PerturbacCiones.......ccoooiiiiiiiiiiiiiccc s 114
2.8.2.1.5. Variables de CONtrol ..........ccoooiiiiiiiii e 115
2.8.2.1.6. TOPOIOGIA ... 115
2.8.2.2. Seleccion del Control. ... 116
2.8.2.2.1. Microcontrolador. .......cooooiii 116
2.8.2.2.2. Control Logico Programable (PLC). .......cccveieeeieeiiiiiiiee. 117
2.8.2.2.3. Controladores electrdniCos. .......cccceeeeriiiiiiiies 118

xii



2.8.2.3. Seleccion de sensores de temperatura. ......cccccooeeeiviviieeenaennn. 119

2.8.2.4. Seleccion de sensores de presion. .........ccceeeeviiiiiiiieeeeeeeeeens 120

2.8.2.5. Seleccidon de elementos para comunicacién RS-485 con PC. .122

2.8.2.5.1. Especificaciones téCNiCas. .......cccceeevviiiiiiiiiiiiiee e 123
2.8.2.6. Diseno del Sistema electrdnico de control. .........ccccceeeeiunnnnnes 123
2.8.3. INTERFAZ HMI PARA CONTROL PORPC. ......ovveeeeeeieeeeeeeeeieeananns 124
2.8.3.1. Establecimiento de parametros de la interfaz HMI. .................. 125
2.8.3.2. Programacion de recetas de la interfaz HMI. ............cccccuuens 128

CAPITULO 3: CONSTRUCCION Y MONTAJE DEL EQUIPO

HIDROSOLUBILIZADOR ........cooiiiiiammerssssssmsesssssssmss s ssssssmsssssssssmsssssssssmsssssses 130

3.1  FABRICACION DE LA CAMARA DE LIOFILIZACION Y MESA DE
SOPORTE . ..ttt e e e e e e e e e e e e e e e e ennneeas 130
3.1.1  PROCESO DE CORTE.......tiiiieiiiiieeeeeieee e eeeee e eee e e 130
3.1.2 PROCESO DE BAROLADO. .....ccviiiieiiiieee e 131
3.1.3 PROCESQO DE DOBLADO. .....cccittiteeeiiiieeeeeeiieeee e enieeea e enaeee e 132
3.1.4 PROCESO DE OXICORTE.....cciittiiieiiiiieee et 132
3.1.5 PROCESO DE TORNEADO Y RECTIFICADO. ......ccccccevriurrreeennne 133
3.1.6 PROCESO DE PERFORACION. .....coiiiiiiiiiiiiieie e 134
3.1.7 PROCESO DE SOLDADURA. ..ot 134
3.1.8 PROCESQO DE PINTADO. ...ciiiiitiiiie ettt 136
3.1.9  FIJACION ALAMESA. ... 137
3.2 MONTAJE DEL SISTEMA DE ACOPLAMIENTO PARA LAS MUESTRAS
DE LABORATORIO. ..ottt 138

3.3 ENSAMBLAJE Y ACOPLAMIENTO DEL SISTEMA DE

REFRIGERACION. ..ottt 139
3.3.1. SOLDADURA DE TUBERIA PARA EL EVAPORADOR.................. 139
3.3.2. MONTAJE DEL EVAPORADOR. ....cciiitieie et 139
3.3.2.1. Elaboracion del serpentin.......c.ccccouiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeee e 139
3.3.2.2.  Acoplamiento en la camara de condensacion.............cccccceeeen. 140
3.3.2.3. Suelda de tomas de entrada y salida. ........ccccccevviiiiiiiieennnnnn. 140
3.3.3. APLICACION DE AISLAMIENTO. ..cciiiiiieieieiiee e 141
3.3.4. FIJACION DE UNIDAD CONDENSADORA. ......cooeiiiieeeiiieeeene 142

xiii




3.3.5.  MONTAUJE DEL FILTRO. ...ttt 142
3.3.6. MONTAJE DEL VISOR LIQUIDO. .....ccctiiiiiiiiiieeerieeee e 143
3.3.7. MONTAJE DE LA VALVULA DE EXPANSION. .....cccoviiiiiiieeeeeee 143
3.3.8. CONEXION EVAPORADOR - COMPRESOR. .......ccociiiiiiieeeeeee 144
3.4 ACOPLAMIENTO DEL SISTEMA DE VACIADO. .....cccceiiiiieieeiiieeen. 145
3.5 MONTAJE DEL PANEL ELECTRICO Y PANEL DE CONTROL. ......... 146
3.6 MONTAJE DE LOS SENSORES EN LA ESTRUCTURA. .........cocuueee. 150

3.7 AJUSTES Y CORRECCIONES DE POSIBLES ERRORES

MECANICOS. ...ttt e e e e e e e e e e eeeeeeeeeees 151
CAPITULO 4: PRUEBAS DE FUNCIONAMIENTO Y OPERACION ............. 156
4.1. PRUEBAS DE FUNCIONAMIENTO DEL SISTEMA MECANICO......... 156

4.1.1. PRUEBADE HERMETICIDAD. ......uuutttiiiieiieiiii e 156
4.1.1.1. Ensayo de tintas penetrantes..........cccccceeeeiiiiiiciiiieeee e 156
4.1.1.2. Hermeticidad por aire COmprimido...............uueemmmmmmmmmmennniiinnnnns 159
4.1.2. PRUEBADE RESISTENCIAY CONTROL DE VACIO.................... 161

4.2. PRUEBAS DE FUNCIONAMIENTO DEL SISTEMA DE

REFRIGERACION. ....ooiiieee e e 162

4.21. PRUEBADEFUGAS. ... 162
4.2.2. PRUEBADE CONTROL DE TEMPERATURA. .....ccoiiiiiiieeeieee 164
4.3. PRUEBA DEL SISTEMA DE CALENTAMIENTO......cccecoiviiiiieenireeee 166
4.4. PRUEBA DEL SISTEMA ELECTRICO Y DE CONTROL..........ccceeenueen. 170
4.41. PRUEBAS DE CORTOCIRCUITO. ....ccctiiiiiiiiiieeeeee e 171
4.42. PRUEBADE CONTROL DE MANDOS DE OPERACION............... 172
4.5. PRUEBA DE FUNCIONAMIENTO CONJUNTO. .....ccovveiiiiiiieeiieeeen 174
4.5.1. PRUEBA DE LIOFILIZACION DE UNAMUESTRA..........cccvvrernne. 175
4.5.2. RESULTADOS DE LIOFILIZACION DE MUESTRAS .......cccccoiiiiiinenne
REALIZADAS. ... 182

4.6. AJUSTES Y CALIBRACION DEL EQUIPO........coceveieeereieeceeieieeeiien, 199

Xiv



CAPITULO 5: CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES ..o 202
5.1. CONCLUSIONES....... .o 202
5.2. RECOMENDACIONES ... 204
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ... 206

XV




LISTADO DE TABLAS

Tabla2.1 Contenido de humedad para almacenamiento seguro..................... 11
Tabla2.2 Valores del FActor M .......cooooiiiiiiiciie e e 35
Tabla2.3 Especificaciones técnicas de la bomba Quality.......ccccccooviiiiiiieennen. 55
Tabla 2.4 Diversos coeficiente de conductividad térmica..............eeevvvvvvvnnennnnns 79
Tabla 2.5 Propiedades Poliuretano Expandido. ............cccccciiiiiiiiiiiiiiene 80
Tabla 2.6 Coeficiente para tuberias en recintos internos ............cccvvvevvvvveennnnns 85
Tabla2.7 Diferencia de temperatura del evaporador y espacio refrigerado.....89
Tabla 2.8 Propiedades FiSiCaS........uuuuuuuuiiiiriiiiriiiiiiiiiiriiierreiesreeeeeeseersnreennnean—.. 95
Tabla2.9 Datos consignados del circuito de control............coovveeeiiciiiienenennes 111
Tabla 2. 10 Datos consignados del circuito de potencia ..............eeevvevevveeveennnnns 111
Tabla 2. 11 Ponderacion de los criterios y controles. .........oocceeveviiiieeeiiiiineenn. 119
Tabla 2. 12 Especificaciones Técnicas del Controlador MT-512Ri plus............ 123
Tabla 4.1 Vacio con respecto al funcionamiento de la bomba........................ 161
Tabla 4.2 Simulacion del sistema de calentamiento por barras de cobre ...... 168
Tabla 4.3 Tabla de valores de simulacién sistema de calentamiento directo. 170
Tabla 4.4 Absorbancia de muestras de laurel ... 195
Tabla 4.5 Comparacién entre extracto madre vs extracto liofilizado............... 198

XVi




LISTADO DE CUADROS

Cuadro 2.1 Diagrama del modelo liofilizador.............ccceieeiiiiiiiiieeee 20
Cuadro 2.2  Tapa toriSIEIICA. . .uueiie e 22
Cuadro 2. 3 Disefio estructural basico de la liofilizadora............cccceeeeeeenenn. 23
Cuadro 2.4 Liofilizacion del extracto segun el diagrama de fases del agua.24
Cuadro 2.5 Red de médulos Full Gauge con conexién a PC..........ccc.......... 26
Cuadro 2.6 Factores para el célculo del espesor de la tapa torisférica........ 34
Cuadro 2. 7  Factores para el célculo del espesor del cilindro..........ccccec....... 39
Cuadro 2.8 Factores para el célculo de la brida..........ccccoceeiiiiiiiiiiiiiineee 42
Cuadro 2.9 Pasamuros utilizado para la liofilizadora ...........cccooeeciiiieeennnnn. 50
Cuadro 2. 10 Diagrama p-v de refrigeracién con compresion de vapor ......... 66
Cuadro 2. 11 Diagrama T-s para ciclos ideales de refrigeracion................... 67
Cuadro 2. 12  Diagrama P-h para ciclos de refrigeracion. ........ccccccevveeeeeeene.. 68
Cuadro 2. 13  Refrigeracion por Compresion Mecanica ...........cccccveeeeeeeeeennnn. 69
Cuadro 2. 14  Diagrama Presion - Entalpia ciclo real .......ccccoeovveiiiiiieeennennnn. 70
Cuadro 2. 15 Temperatura en un elemento cilindrico multicapa. .................. 81
Cuadro 2. 16  Distribucién multicapa entre acero y poliuretano. .................... 83
Cuadro 2. 17  Cilindro del CUerpo internN0.........ccooveievviiieiiee e 87
Cuadro 2. 19  Diagrama de Bloques del Sistema de Control. ..........cc.......... 113
Cuadro 2. 20 Parametros del Sistema. .....ccoeeeiiiiiiiiiiiiiiiee e 114
Cuadro 2. 21 Control de 1azo abierto. ........cccceeviiiiiiiiiiiiee e 115
Cuadro 2.22  Control de 1azo Cerrado. .......cceeeviiiiiiiiiiiiiee e 116
Cuadro 2. 23  Estructura de PLCS. ....ooovvviiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee 117
Cuadro 2. 24  Sensor de temperatura Full Gauge. .......ccccoeeeiiiiiiiiiienneeenn. 120
Cuadro 2. 25 Elementos de comunicacion Full Gauge y cableado. ............ 122
Cuadro 2. 26 Informe escrito a tiempo real Sitrad. ........cccccevviiiiiiiiiiineeennns 127

XVii




LISTADO DE FIGURAS

Figura2.1 Gama de Liofilizadoras LABCONCO .........ccooiiiiiiiiieiiiiiiiiee 12
Figura2.2 Gama de Liofilizadoras CHRIST ..o 13
Figura2.3 Liofilizador Industrial LyoStar Il ..........ccccoeeiiiiiiiieee 14
Figura2.4 Liofilizadora GMP Configurable...........cccciiiiiiiiiiiiieecc e 15
Figura2.5 Liofilizadora piloto SMH-15 ... 16
Figura2.6 Brida con canal para empaque .........ccccccoeimmmmmiimmiiies 22
Figura2.7 Soporte para bandejas de nylon o duraldn ..........ccccccceeeeeiinnnnnes 46
Figura2.8 Disefo final del sistema de acople para bandejas ...................... 47
Figura2.9 Sensor de vacio o vacuometro utilizado ...........cccceeeeiiiiieicrinnnee. 48
Figura 2. 10 Ubicacion del vacuometro en la liofilizadora ............ccccvveeeennneeen. 49
Figura 2. 11 Acoples de mangueras en bombas de vacio ............ccccceceeeeneen. 51
Figura 2. 12 Recorrido de manguera para la conexion con la bomba............. 51
Figura 2. 13 Acople para la camara de Vacio........cccoeueeeeeiiiiieie i 52
Figura 2. 14 Valvula SOIEN0IdE .........uuuiiiiiiiee e 52
Figura 2. 15 Vista isométrica superior de la tapa torisférica.........ccccceeevnnnneeee 56
Figura 2. 16 Vista isométrica inferior de la tapa torisférica.........cccccceevennnnene. 56
Figura 2. 17 Vista frontal de la tapa torisférica.........cccoueeiiiiiiiiiiii, 56
Figura 2. 18 Vista isométrica superior del Cilindro...........cccovivieieiiiiiieneeiiien. 57
Figura 2. 19 Corte frontal del CiliNAro .........coeiiiiiiiiiii e 57
Figura 2. 20 Corte frontal del ensamblaje de la cadmara de liofilizacion .......... 58
Figura 2. 21 Vista isométrica frontal de la cdmara de liofilizacion................... 58
Figura 2. 22 Comportamiento del cilindro a tensiones aplicadas .................... 62
Figura 2. 23 Desplazamiento en el cilindro por tension externa aplicada ....... 63
Figura 2. 24 Deformaciones unitarias del cilindro por la presion externa........ 64
Figura 2. 25 Refrigerante R - 404A ... 94
Figura2.26 Compresor HErmeétiCo ........cuuiiiiiiiiiiiiiiiieicceeee e 96
Figura 2. 27 Unidad condensadora CAE2424Z...........ccccccoveiiiiiiiiiinci i, 98
Figura 2. 28 Rollo de Tuberia de Cobre Diametro 3/8" ........ccccceevviiiiriiiinnen. 100
Figura2. 29 Filtro tipo TGM - 052 .......coiiiiiiiiie e 101
Figura 2. 30 Valvula de expansién marca DANFOSS vy orificio de valvula....101
Figura 2. 31 Visor lIQUIAO .....cooiiiiieeeeee e 102
Figura 2. 32 Distribucion térmica - simulacion 1..........ccocceiiiiiiieiicieee e, 104

Xviii




Figura 2. 33 Distribucion térmica - simulacion 2............cccccoviieeeiiiciieneeeee 104
Figura 2. 34 Distribucion térmica - simulacion 3...........cccccviiiiieiicieecceee 105
Figura 2. 35 Breaker de dos polos marca Schneider ............cccccoviiveeeinnnnen. 108
Figura 2. 36 Temporizador on delay marca CamsCo .........ccccuvvveeeeeeeeeeninnnnes 109
Figura 2. 37 Comportamiento de un temporizador on delay ......................... 109
Figura 2. 38 Contactor trifasico marca LG .........ccccceiiiiiiiiiiiiiieec e 110
Figura 2. 39 MiCrocoNtroladores. ....... oo 117
Figura 2. 40 Controlador de temperatura Full Gauge MT-512Ri plus. .......... 118
Figura 2. 41 Interfaz de Sitrad con controlador MT-512Ri plus..................... 124
Figura 2. 42 Ventana de parametros del controlador MT-512Ri plus............ 126
Figura 2. 43 Informe grafico a tiempo real Sitrad. ..o 126
Figura 2. 44 Alarma de temperatura baja..........cccocvveeiiiiiiciiiiece e 127
Figura 2. 45 Ventana de editor de recetas. .........cccevveeeiiiiiiiieeeieee e 128
Figura 2. 46 Seleccion de reCetas. .....cccoovvvieieeiiiiiiee e 129
Figura3.1 Cortadora NIAGRA. .......ooiiieii e 131
Figura 3. 2 ROIAOIa ....oeeeiiiiiiiie e 131
Figura3.3 Dobladora NIAGRA. ... 132
Figura 3.4  Oxicorte en forma de brida.........ccoocveeviriiiiiiiiiiee e 133
Figura3.5 Brida en proceso de torneado. ..........ceeeveeeeriiicimririeeeeeee e 133
Figura 3.6 Perforacion para el acople del evaporador .........cccccceeeeveinnnneee. 134
Figura3.7  Soldadora TIG........c.cooiiii i 135
Figura 3.8 Suelda del cuerpo interno. ........ccccoecviiiiee i 135
Figura3.9 Suelda del acople para bomba de vacio. .........ccccceeviieeeeiinnen. 136
Figura 3. 10 Limpieza del equipo antes de la pintura..........cccccvveeeeeeeiinnnnnns 136
Figura 3. 11 Pintado del @qUiPO .........oeeiiiiiiiiiiiee e 137
Figura 3. 12 Montaje de la camara en la mesa. .........ccoceveiiiiiieee e, 137
Figura 3. 13 Superficie de contacto camara — mesa. .........occcveeveiriveereeiennen, 138
Figura 3. 14 Fabricacion de bandejas. .........ccccoccviiiiiiiiiiie e 138
Figura 3. 15 Ensamblaje del portabandejas..........ccccceviiiiiiiiiiiiiee 138
Figura 3. 16 Suelda de tuberias. .........ccoccviiiiiiiiiii 139
Figura 3. 17 Manipulacidn del evaporador. ...........cccceeeiiiiiiiiieeeeeeee e 139
Figura 3. 18 Manipulacidn del evaporador. ..........ccccceeeiiiiiiiiieieeeeee e 140
Figura 3. 19 Suelda de entrada y salida del evaporador. ..........ccccccoeeennnnnnne. 140
Figura 3. 20 Poliuretano enla camara. ..........cccuviiiieiieiiiiiiieeeeeee e 141

XiX




Figura 3. 21 Poliuretano en la divisSion. .........cccoccieeiiiiiiiiii e 141
Figura 3. 22 Aislante térmico superior de la camara de condensacion......... 142
Figura 3. 23 Unidad condensadora CAE2424Z.............ccooocooiiieeiiiiiiiinninnne. 142
Figura 3. 24 Conexion del filtro. .........eeeeeiiiiiiii e 143
Figura 3. 25 Conexion del visor liquido. ...........occuieieriiiiiiieeeee e 143
Figura 3. 26 Ubicacion valvula de expansion. .........ccccceevviiciiieieieeeee e e 144
Figura 3. 27 Soldadura de tuberia de cobre a la salida del evaporador......... 144
Figura 3. 28 Conexion de tuberia de cobre a la entrada del compresor. ...... 145
Figura 3. 29 T de bronce acoplada a la camara de vacio. .......ccccccceeeernnnneee. 145
Figura 3. 30 Valvula de 1/2" ajustada ala T de bronce.........ccccceeeviiierernee. 146
Figura 3. 31 Gabinete de tol 40 X 40CM. ......cooiiiiiiiiiiiiiiee e 146
Figura 3. 32 Gabinete perforado ........cccoocueiveiiiiiiie e 147
Figura 3. 33 Ubicacion canaletas y rieles DIN.........ccooiiiiiiiiiiiiiiiie e 147
Figura 3. 34 Instalacion y cableado del sistema eléctrico .............ccceeeeueennee. 148
Figura 3. 35 Presentacion final interior del tablero de control ....................... 148
Figura 3. 36 Presentacion final exterior del tablero de control ...................... 149
Figura 3. 37 Ensamblaje final de los elementos de la maquina .................... 149
Figura 3. 38 Perforacién para tuberia de Sensores..........ccccoccvveeeiiiiiienceeee 150
Figura 3. 39 Soldadura de tuberia para Sensores.........cccccvvvveeeeeiniiieeeeeenee 150
Figura 3. 40 Pasamuros para sensores de temperatura ...........ccccceeeeennnnnnee 151
Figura 3. 41 Conexion inicial camara - bomba de vacio .........cccccceeeeiiinneee. 152
Figura 3. 42 Conexion final cdmara - bomba de vacio............ccceevcveverineene 153
Figura 3. 43 Punto de fuga en unién movible...........ccoccviiiiiiiiiie e 153
Figura 3. 44 Solucion epoxica y silicona en unién movible. ............cccceeeeeee 154
Figura 3. 45 Acople hexagonal para vacuOmetro.........ccoovvvvvieeeeeeeeeeieecnneee 154
Figura 3. 46 Acople NPT junto a vacuometro final ............ccccoviieieiiiiiiiinnnne. 155
Figura4.1 Liquido penetrante en costuras externas del cilindro................ 157
Figura4.2 Aplicacion del liquido penetrante en costuras internas ............. 157
Figura4.3 Aplicacion del revelador en costuras internas del cilindro. ........ 158
Figura4.4 Manchas formadas por la presencia de poros en la costura.....158
Figura4.5 Prueba de hermeticidad por aire comprimido .........cc.ccccoeeuuneeee. 159
Figura4.6 Presencia de burbujas en el acople para el vacuémetro........... 160
Figura4.7 Vacio maximo alcanzado de la cdmara después de una hora..162
Figura4.8 Prueba de fugas para el sistema de refrigeracion..................... 163

XX




Figura4.9 Presion alcanzada del nitrdgeno seco dentro de las tuberias...163
Figura 4. 10 Fugas en acoples de tuberia de la valvula de expansion.......... 164
Figura 4. 11 Prueba de temperatura del sistema de refrigeracion. ............... 165
Figura 4. 12 Valor maximo alcanzado en la prueba de temperatura.............. 166
Figura 4. 13 Barras de cobre acopladas a las niquelinas..............cccccceeunnnnee 166
Figura 4. 14 Sistema de calentamiento por barras de cobre........................ 167
Figura 4. 15 Ensamble del sistema de calentamiento por barras de cobre...167
Figura 4. 16 Simulacion del sistema de calentamiento por barras de cobre .168
Figura 4. 17 Despiece del sistema de calentamiento directo ........................ 169
Figura 4. 18 Simulacion del sistema de calentamiento directo ..................... 169
Figura 4. 19 Multimetro seleccionado en modo de continuidad .................... 171
Figura 4. 20 Pruebas de continuidad en el circuito eléctrico y de control...... 172
Figura 4. 21 Verificacion del voltaje de alimentacion al tablero..................... 173
Figura 4. 22 Pruebas de control de mandos de operacion.............cceeeeenee. 173
Figura 4. 23 Simulacién del proceso de liofilizacion............cccocoveeviiiiiieene 175
Figura 4. 24 Extracto botanico congelado en envases plasticos................... 176
Figura 4. 25 Extracto botanico fragmentado ..........cccoovvieeiiiiiiiiie i, 176
Figura 4. 26 Preparacion final previo a ingresar a la camara........................ 177
Figura 4. 27 Extracto granizado en la bandeja..........ccccooeoiiiiiiiiiiiiee 177
Figura 4. 28 Tapobn siendo retirado de la camara de condensado................. 178
Figura 4. 29 Estado de aceite con impurezas y estado recomendado......... 179
Figura 4. 30 Preparacion de la camara antes del proceso de liofilizacion.....179
Figura 4. 31 Posicionamiento de las valvulas previo al inicio del proceso ....180
Figura 4. 32 Computadora portétil con el software SITRAD ...........cccceeenneee 180
Figura 4. 33 Colocacién del producto en el portabandejas .........cc.cccoeeueeeee. 181
Figura 4. 34 Portabandejas con producto y niquelinas ...........cccccceeeeeeeininnes 181
Figura 4. 35 Sellado de la camara de liofilizacion ...........ccccoeceviieiiiciiinennee, 182
Figura 4. 36 Grafica obtenida a tiempo real de la prueba 1. .............ooee. 184
Figura 4. 37 Extracto deshidratado obtenido de la prueba 1......................... 185
Figura 4. 38 Grafica obtenida a tiempo real de la prueba 2 .......................... 186
Figura 4. 39 Extracto deshidratado obtenido de la prueba 2......................... 187
Figura 4. 40 Grafica obtenida a tiempo real de la prueba 3 .............conne 188
Figura 4. 41 Extracto deshidratado obtenido de la prueba 3......................... 189
Figura 4. 42 Grafica obtenida a tiempo real de la prueba 4 .......................... 190

XXi




Figura 4. 43 Extracto de laurel obtenido de la prueba 4.............ccccceiiinnnnnnee 191
Figura 4. 44 Escarcha de la humedad del producto en el serpentin ............. 191
Figura 4. 45 Peso final del producto de labandeja 1 ..., 192
Figura 4. 46 Solucion de extracto de laurel diluida totalmente....................... 193
Figura 4. 47 Diferentes concentraciones de extracto de laurel ..................... 193
Figura 4. 48 Capsulas con concentraciones de extracto de laurel................ 194
Figura 4. 49 Colocacién de capsula en el espectrofotdémetro........................ 194
Figura 4. 50 Equipo espectrofotOmetro ..........cccvveeeeveiei i 195
Figura 4. 51 Perillas de regulacion para los temporizadores ........................ 200
Figura 4. 52 Seleccion de la pestafia “Parametros” en el software SITRAD.200
Figura 4. 53 Configuracién de setpoint en el software SITRAD .................... 201
Figura 4. 54 Configuracion manual de setpoint..........ccccoocviiiieiniiec e 201

XXii




LISTADO DE NOMENCLATURA

Simbolo

S, [lb/pulg?] Esfuerzo longitudinal

P [lb/pulg?] Presién externa de disefio

D [pulg] Diametro medio del recipiente

t [pulg] Espesor del casco

L [pulg] Radio interno del casquete

r  [pulg] Radio interno de las curvaturas

M Factor para célculo del espesor de la tapa
S [lb/pulg?] Esfuerzo maximo de material

E Eficiencia de la junta

Do [pulg] Diametro exterior

Pa [lb/pulg?] Presién maxima de trabajo permitida
Ro [pulg] Radio externo de la cabeza

A Coeficiente para calculo de espesores
B Coeficiente para calculo de espesores
Co Coeficiente para tapas empernadas

d [pulg] Diametro entre o-rings

he [pulg] Distancia entre o-ring y perno desde centros
w [1b] Carga maxima para pernos

G [pulg] Diametro del o-ring

m Factor del material usado como sellante
W, [KJ]/Kg] Trabajo de compresion

h, [KJ/Kg] Entalpia del vapor saturado

xxiii



CcopP

Pt

Qtotal

qt

Entalpia del vapor sobrecalentado
Entalpia del liquido saturado en punto 3
Entalpia del liquido saturado en punto 4
Flujo mésico de refrigerante

Capacidad frigorifica requerida
Coeficiente de desempefio

Potencia te6rica del compresor

Calidad

Entalpia especifica

Calor de vaporizacion

Entalpia de liquido saturado

Entalpia de vapor saturado

Entropia especifica

Entropia especifica de un liquido saturado
Entropia especifica de un vapor saturado
Carga térmica total

Carga de transmision

Carga del producto

Carga por infiltracién de aire

Carga interna

Coeficiente global de transferencia de calor
Superficie de transferencia de calor
Diferencia de temperaturas externa e interna.
Masa del producto.

Calor especifico del producto (antes de congelarse).
Tiempo de enfriamiento.

Flujo de calor
Temperatura interior

Temperatura exterior

XXiv



[g7/1t]

Resistencia térmica
Resistencia térmica superficial
Conductividad térmica del material

Diametro exterior de la capa
Diametro interior de la capa

Espesor de paredes

Coeficiente superficial de transferencia de calor
Temperatura de evaporador.
Temperatura de espacio refrigerado.
Diferencia de temperatura
Temperatura de condensacion.
Temperatura del medio ambiente.
Incremente de temperatura.

Presion de evaporador.

Presion de condensador.

Area de transferencia [m? |
Densidad [Kg/m?].

Velocidad [m/s]

Densidad del acero.

Masa de la placa de calentamiento.

Volumen de la placa de calentamiento.

Absorbancia de la sustancia.

Coeficiente propio de la sustancia.
Coeficiente de acuerdo a la capsula utilizada.
Concentracion de la sustancia.

Cantidad de extracto madre.

XXV



ANEXO A
ANEXO B

ANEXO C

ANEXO D

ANEXO E

ANEXO F
ANEXO G
ANEXO H
ANEXO |

ANEXO J
ANEXO K
ANEXO L
ANEXO M
ANEXO N

LISTADO DE ANEXOS

VALORES DEL FACTOR B
VALORES DEL FACTOR A

TIPOS DE BRIDAS Y TAPAS PLANAS PARA CILINDROS
A PRESION

FACTORES DE EFICIENCIA SEGUN EL TIPO DE JUNTA
PARA BRIDAS POR SOLDADURA

FACTOR M PARA MATERIALES UTILIZADOS COMO
EMPAQUES EN BRIDAS

CALOR ESPECIFICO DEL AGUA DE 0°C A 100°C
PROPIEDADES EN ESTADO DE SATURACION R-404A
DIAGRAMA P-H DEL R-404A

APLICACION DE REFRIGERANTES MAS COMUNES
MODELOS DE UNIDADES CONDENSADORAS
PLANOS MECANICOS

PLANOS ELECTRICOS

PROTOCOLOS DE LIOFILIZACION

LISTA DE GASTOS MAQUINA LIOFILIZADORA

XXVi



RESUMEN

El proceso de hidrosolubilizacién consiste en la deshidratacion de extractos o
sustancias liquidas a sélidas, (normalmente se lo realiza en la industria
farmacéutica y alimenticia) con el fin de mantener sus propiedades quimicas y
biolégicas, cambiando su aspecto fisico, para lograr una mejor manipulacién y
tratamiento de los fluidos. Para el presente estudio, se hidrosolubilizara

extractos de plantas.

La deshidratacion por congelacién es el proceso de extraer el agua u otro
solvente de un producto congelado por sublimacién. La sublimacién ocurre
cuando una muestra congelada pasa directamente a la fase gaseosa sin pasar
por la fase liquida. Cuando el hielo se sublima, deja huecos o vacios en el
material residual seco lo que facilita su rehidratacion. El producto deshidratado
por congelacién se dice que esta liofilizado y el proceso se conoce como
liofilizacion.

La liofilizacién se la realiza en varias aplicaciones industriales y para la

conservacién; como por ejemplo:

e Utilizado principalmente en la|industria aliment|cia para conservacion de

los alimentos.

e En la industrialfarmacéutica|para conservar medicamentos.

e Usado para hacer mas conveniente el transporte de productos por
reduccion del peso.
e En la industria agronémica para preservacion de sustancias

agroquimicas y agrobioldgicas como extractos botanicos.

Es extensamente usada en productos orientados a la exportacion tales como
vegetales estacionales (cebollas roja y blanca, tomate, arvejas, habichuela,
maiz fresco, pimentones y pimientos, ajo, champifién, etc.), frutas (banano,
fresa, frambuesa, mora, mango, manzana, pera, papaya, etc.), frutos del mar
(calamares, camarones, langostinos, pescado, etc.), carne, pollo, huevos,
hierbas aromaticas, flores, aloe vera, té, café, enzimas, cultivos bacterianos,

formulaciones farmacéuticas, alimentos de preparacion instantanea, etc.
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Estos materiales, empacados adecuadamente, tienen una vida Gtil de mas de

un ano, sin necesidad de agregar preservantes u otros compuestos quimicos.

Los alimentos secados al vacio conservan todas las propiedades deseables en
ellos como: olor, sabor, gusto, color, forma y tamano. Esta técnica permite
secar productos cuyos componentes se alteran o destruyen a altas
temperaturas, por lo que valiosos productos farmacéuticos, biolégicos o

alimenticios secados en congelamiento se conservan viables e inalterados.

El proceso de liofilizacién es lento y costoso, pero es el mejor método para
obtener productos de calidad.

Este proceso se lo aplica en la industria desde los afios 50, aunque el principio
del mismo data de la época de los incas en la que colocaban sus alimentos en
el frio de los Andes para que se congelen toda la noche y mediante los
primeros rayos de sol y la baja presion atmosférica de las elevadas tierras
andinas se producia la sublimacién del agua que se congelé. A este proceso se

lo denomina liofilizacion natural.
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CAPITULO 1
INTRODUCCION

La deshidratacion consiste en la reduccion de la actividad del agua (humedad)
para restringir los procesos de deterioro posibles en un producto. Se distingue
entre métodos por el porcentaje de humedad que contienen los productos al
finalizar el proceso. La evaporacion o la concentracién, alcanza hasta el 50%
de humedad, mientras que la deshidratacion es un proceso en el cual se
obtienen porcentajes de humedad inferiores al 10%.

Se utiliza el término deshidratacion porque en el procedimiento a demas de
eliminar el agua que actua junto con el producto como disolvente, se retira la
humedad que esta ligada a la estructura y tejido del producto. Al momento que
se deshidrata, se corre el riesgo de alterar las propiedades quimicas, afectando
el producto en general y por ende no es aconsejable para todos los alimentos.

Por medio del|calor[se eliminalel agualque contienen algunos alimentos

mediante la evaporacion de esta. Esto impide el crecimiento de las|bacterias

que no pueden vivir en un medio seco, por ejemplo a las pifas, manzanas y

banano.

Los productos liofilizados mantienen gran proporcion de su|valor|nutritivo

original si el{proceso|se realiza en forma adecuada.

Hay varios métodos de deshidratacion en la que se retira agua de un producto:

Secado por Arrastre.- La eliminacién del agua se la obtiene poniendo al
producto en contacto con aire seco, el cual debe ser renovado continuamente
para mantener el mismo nivel de secado durante todo el proceso. Normalmente
este proceso se lo realiza mediante un chorro de aire seco. En el secado por
arrastre, el aire cede su calor, a la vez que se carga de humedad.

Secado por Vaporizacion.- Es el método mas agresivo de secado. Es conocido
que el agua alcanza su punto de ebullicién a 100 °C a 1 atm de presidn, pero el
agua que estd ligada al producto necesita mayor temperatura para poder
evaporarse y realizar la deshidratacion.


http://www.monografias.com/trabajos15/transf-calor/transf-calor.shtml
http://www.monografias.com/trabajos14/problemadelagua/problemadelagua.shtml
http://www.monografias.com/trabajos/bacterias/bacterias.shtml
http://www.monografias.com/trabajos14/nuevmicro/nuevmicro.shtml
http://www.monografias.com/trabajos14/administ-procesos/administ-procesos.shtml#PROCE

Liofilizacion.- Es el método mas costoso pero que brinda los mejores resultados
en cuanto a calidad del producto. Consiste en la eliminacion de agua por
sublimacion, sometiendo al producto a condiciones no comunes de bajas
presiones. Requiere una atmésfera de alto vacio y temperaturas bajas,
obteniendo productos que se rehidratan con suma facilidad. Este medio es
necesario debido a que se desea evitar el estado liquido y conseguir la
sublimacién del producto, provocando la deshidratacion y posterior
condensacién del vapor de agua adquirido. Al trabajar a presiones bajas, el
agua varia sus puntos de cambio de estado, por lo cual no es necesario llegar

a las temperaturas normales de operacién a presidon ambiente (1 atm).

La liofilizacién es un conjunto de procesos (no solo el secado) y en ello el
material

resultante se presentara seco, pero con todas las caracteristicas del producto
original (forma, color, aroma, sabor y textura) estaran preservados en el

producto seco.’

1.1. ANTECEDENTES

La importancia de los equipos de laboratorio tanto en la ensefianza de las
ciencias como en la investigacion y en la industria es indiscutible. El trabajo
practico en laboratorio proporciona la experimentacion y el descubrimiento.

Practicamente todas las ramas de las ciencias naturales se desarrollan vy
progresan gracias a los resultados que se obtienen en la experimentacion
dentro de los laboratorios. Cabe destacar que, en especial, permiten mostrar el
fendmeno y comportamiento de ciertos procesos, asi como complementar las
clases impartidas en las universidades; mientras que, en el terreno de la
investigacion, permiten avanzar el estado del conocimiento y realizar estudios

de punta.

! http://www.itescam.edu.mx/principal/sylabus/fpdb/recursos/r46891.PDF, Deshidratacion: secado y
liofilizacion



Desde tiempos remotos se han utilizado los extractos de plantas para el control
de ciertas plagas, pero se lo ha realizado de forma rudimentaria sin tomar en
cuenta dosificacion, eficacia y durabilidad de control.

La fitoquimica es una rama de la quimica que estudia los metabolitos extraidos
de las plantas. Se interesa por el conocimiento de la historia, el comercio, la
distribucién, geografia y la botanica. Estudia cada grupo de la planta, desde su
estructura quimica molecular, hasta las propiedades biolégicas de los
vegetales.’

El IASA en sus instalaciones cuenta con diversos laboratorios, entre ellos
consta el de fitoquimica, en el cual se realizan estudios botanicos obteniendo
extractos de plantas y hojas que son utilizadas como insecticidas.

El creciente interés en el campo de la investigaciéon dentro de esta rama busca
contar con equipos tecnolégicos que permitan obtener de forma eficaz y
eficiente extractos solidificados que ayuden en la manipulacién y aplicaciones
de dichos compuestos. Actualmente el Laboratorio de Fitoquimica cuenta con
equipos direccionados a este objetivo pero es necesario complementarlo con
una maquina liofilizadora que permita unificar todo el proceso de extraccion

mencionado anteriormente.

Uno de los métodos para obtener el extracto botanico deshidratado es la
liofilizacion, el cual es ampliamente usado para la conservacion de diversos
productos. Detiene el crecimiento de microorganismos, inhibe el deterioro de

sabor y color por reacciones quimicas y pérdida de propiedades fisiolégicas.?

En la actualidad, se liofilizan alimentos como la sopa, el café, las frambuesas y
las frutillas. Asi se evita el uso de una cadena de frio y los productos mantienen
el volumen y la forma original a pesar de la pérdida de peso.

! http://www.slideshare.net/LudoCiencias/fitoquimica-leonardo-montenegro, Andlisis fitoquimico de la
(Malva sylvestris)
% INVAP, Disefio y construccion de plantas para la liofilizacion de alimentos, 13 de Agosto del 2010.
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En el area de la taxidermia se esta optando por dejar obsoleto el formol y
mantener el secado por liofilizacion; de igual manera se estd usando para la

conservacion de 6rganos o en animales enteros.

Los bancos de tejidos optaron por el mantenimiento de algunos tejidos por
liofilizacién, entre ellos, membrana amniética liofilizada como sustrato para el

crecimiento de células oculares para trasplantes en oftalmologia.

En el area de la estética y dermatologia se liofiliza la placenta humana o bovina

para la elaboracién de cremas y champus.

En medicinas alternativas se utilizan enorme cantidad de productos naturales
liofilizados, terapias apicolas liofilizadas, terapias celulares embrionarias de
aves liofilizadas.

En cocina internacional se utilizan especias y aromaticas liofilizadas al igual

que verduras y hongos.

También se utiliza esta técnica para conservar plasma sanguineo, suero,
soluciones de hormonas y productos farmacéuticos biolégicamente complejos

como vacunas, sueros y antidotos.’

1.2. JUSTIFICACION

El uso indiscriminado de sustancias sintéticas obtenidas directamente de
materias quimicas y de petroquimicos, ha ocasionado graves perjuicios en
nuestro entorno y directamente en la salud humana. Es por esto que la
industria quimica ha direccionado su investigacion a la extraccion de sustancias
bioldgicas, provenientes de diferentes plantas que han ayudado a controlar
plagas, sean estos hongos, bacterias e insectos que ocasionan darfios tanto a

plantas, como a animales. Por este motivo se hace de suma importancia la

1 . . . T . . . ;.
http://www.revistadealimentacion.com, La Liofilizaciéon una buena alternativa de negocio en América
Latina



construccién de un equipo que agilite la obtencién de material sélido para la

elaboracion de controladores biologicos.

Lo mas importante de la elaboraciéon del equipo es el permitir obtener un
material que se pueda almacenar por mas tiempo, manteniendo las
caracteristicas fisico-quimicas del material de origen, tornandose de esta
manera una herramienta eficaz para el manejo en una agricultura sostenible.

(Cérdenas CD, en conv pers 2012).

El proceso interno de deshidratacion conlleva varios beneficios debido a que el
secado convencional hace que el material se encoja o contraiga, dafando las
células. Sin embargo, en el proceso de liofilizacién, los componentes sélidos
son retenidos en su lugar por el hielo rigido. La sublimacién del hielo deja
vacios, preservando asi la integridad de las actividades y estructura biolégica y
quimicas del producto. Debido a sus cualidades preservantes, la liofilizacién
tiene muchos y variados usos en el laboratorio. Se ha convertido en un medio
indispensable en muchas aplicaciones bioquimicas y farmacéuticas. Se usa
para lograr la estabilidad en almacenamiento a largo plazo de los materiales
biolégicos tales como los cultivos microbianos, enzimas, sangre, productos

farmacéuticos y botanicos.

En base al sélido obtenido de las plantas, se puede realizar una formulacion
apropiada para su uso Yy dosificacion como en granulos, polvo, soluciones
concentradas y emulsiones; de esta manera el transporte del producto final se
mejora.

Al construir un equipo con estas caracteristicas, permitira la obtencidon mas
eficiente de los recursos existentes en el laboratorio, y una mayor captacion de
conocimientos de los alumnos. A partir de la elaboracién de un equipo mas

sofisticado, prestara servicios a la comunidad.



1.3. OBJETIVOS

1.3.1. GENERAL

e Disenar y construir un equipo hidrosolubilizador automatizado de
extractos botanicos para el manejo agronémico por medio de

liofilizacion para el laboratorio de fitoquimica del IASA 1.

1.3.2. ESPECIFICOS

e Realizar un estudio, dimensionamiento y disefio de los requerimientos
termodinamicos de la maquina para el correcto desarrollo del proceso
de liofilizacion de concentrados botanicos.

e Disenar y dimensionar el sistema mecanico que compone el equipo
para la obtencion del vacio necesario y obtener el proceso de

sublimacién para su funcionamiento.

e Disenar el sistema eléctrico y de control que regulara y optimizara todo
el proceso y sus parametros como presion, temperatura y tiempo,
monitoreados mediante una interfaz grafica y amigable para el
operario.

e Efectuar la construccion, ensamblaje y pruebas de los sistemas

previamente disefiados para obtener el equipo hidrosolubilizador.

1.4. ALCANCE DEL PROYECTO

Desarrollar un equipo de hidrosolubilidad con avance tecnoldgico para el
Laboratorio de Fitoquimica del IASA, y poner en marcha un sistema de vacio.
En este se construira un dispositivo para deshidratar extractos botanicos. El
sistema elimina el agua del producto para dejarlo por Io menos bajo el 10% de
humedad.



La tecnologia del vacio es fundamental en la industria y la investigacion. Tiene
numerosas aplicaciones: en conservacion de productos, limpieza de conductos
y tuberias, mantenimiento de sistemas de refrigeracion y tratamiento de

productos entre otros.

La tecnologia de deshidratacion no se ha desarrollado en el pais y
generalmente, este tipo de sistemas se adquiere con fabricantes de otros

paises.

Por esta razén es importante el desarrollo tecnoldgico que se generara para el
Laboratorio de Fitoquimica del IASA. Este sistema, ademas de emplearse en la
deshidratacion de extractos, se aplica en la docencia, ensefiando y capacitando
a estudiantes en aspectos importantes tales como conservacién de alimentos y

desarrollo de extractos botanicos de calidad.



CAPITULO 2
DISENO DE LA MAQUINA

2.1. CONSIDERACIONES GENERALES DE DISENO

Por lo general las camaras que estan trabajando a bajas presiones son
elaboradas de acero inoxidable o vidrio, cumpliendo con unas de las
caracteristicas principales que es la resistencia a la presion atmosférica, ya que

esta va a ser aplicada en toda la superficie de la camara.

Hay que tomar en cuenta los factores a los que va a estar expuesta la maquina
como los ambientales, ya que pueden variar el desenvolvimiento y resultado
final del proceso.

Dependiendo del tiempo de operacién y la evolucion de los parametros que son

tomados en cuenta en el proceso, se puede evaluar la eficiencia de la maquina.

2.1.1. PROCEDIMIENTO DE LIOFILIZACION PARA SUSTANCIAS
LIQUIDAS

Entendiendo el proceso de liofilizacibn como la separacidon del agua de una
sustancia, o de una disolucién, mediante congelacion y posterior sublimacion a
presion reducida del hielo formado, para dar lugar a un material esponjoso que
se disuelve posteriormente con facilidad', este proceso sigue cierto
procedimiento que se lleva a cabo para la obtencidon de un producto de calidad.

e Preparacion de la materia prima previo a su tratamiento. Para obtener
resultados 6ptimos, el producto debe tener una preparacion antes de
ingresar a la camara (limpiar, pelar, cortar o rallar). Los productos
liquidos, como es el caso de los extractos botanicos, deben concentrarse
previamente, ya sea macerandolos o usando diversos métodos para

disminuir el contenido de agua, y asi acelerar el proceso de liofilizacion.

! Diccionario de la Real Academia de la Lengua. Vigésima segunda Edicion.
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e Congelacion inicial es un proceso previo, ajeno a esta camara de
liofilizacién y obligatoria. El tiempo de congelacion depende de la
cantidad, distribucién, concentracién y el tipo de producto. El resultado
final del producto depende en gran medida de la congelacién previa y el
estado en el que ingrese el producto al proceso de liofilizacién. Se
recomienda que el producto ingrese a temperaturas entre -10 y -15 °C
para evitar el cambio de estado.

e Sublimacion o desecacion primaria es la etapa en la que las
moléculas cristalizadas de agua se hace vapor. En este proceso se retira
la mayor cantidad de humedad del producto. La temperatura y tiempo
pueden ser modificados dependiendo del producto a tratar. Estos
parametros se los puede variar independientemente, pero siempre habra
repercusion del uno sobre el otro.

e Desorcidn o desecacion secundaria es desechar los ultimos rastros
de humedad ligada al producto. Necesita gran cantidad de energia, para
lo cual se usan fuentes externas y poder obtener humedades menores al
10%.

2.1.2. PARAMETROS DE FUNCIONAMIENTO DE LIOFILIZADORAS

Las aplicaciones de las liofilizadoras son varias tanto a nivel industrial como
gastronomico y en el area de conservacion, pero para todas las areas hay que
tomar en cuenta los parametros a los que se trabaja. Pueden variar para cada
producto que se vaya a liofilizar debido a sus caracteristicas propias, pero lo
ideal es llevar el control de cada uno de ellas.

Al ser un proceso que trabaja a presiones bajas, el sistema opera en

parametros no comunes (refiriéndose a presion y temperatura).

Los servicios necesarios para este proceso incluyen el uso de bombas de
vacio, asi como sistemas de refrigeracion y sistemas de calefaccion; debido a
estos sistemas se obtienen todos los parametros necesarios.

9



e Presion'.- Magnitud fisica que expresa la fuerza ejercida por un cuerpo
sobre la unidad de superficie. Todo cuerpo inmerso en el ambiente, esta
bajo una presion denominada atmosférica. Su valor normal al nivel del

mar es de 760 mm Hg.

Para el proceso de liofilizacién la presidon que es ejercida es la externa
ya que dentro de la camara se esta eliminando el aire, provocando una

succiéon uniforme mediante una bomba de vacio.

El proceso de liofilizacién requiere de un alto vacio para mantener las
propiedades del producto, asegurando que se produzca una sublimacion
del producto.

o Temperatura®.- Magnitud fisica que expresa el grado o nivel de calor de
los cuerpos o del ambiente.

Es uno de los parametros que influyen mas en el proceso debido a que
esta presente en todas las etapas, desde la preparacion, hasta la
desecaciéon secundaria.

De este parametro depende la respuesta del producto a lo largo del

proceso, por ese motivo se lleva un control y registro.

Uno de los sistemas aislados pero de suma importancia es el sistema de
refrigeracion, ya que es el encargado de condensar el agua sublimada.
Para que funcione de correcta manera, se lleva el control de la
temperatura en el evaporador.

e Humedad®.- Es el agua de que estd impregnado un cuerpo o que

vaporizada, se mezcla con el aire.

' Seguin Diccionario de la Real Academia de la Lengua. Vigésima segunda Edicién.
? Seguin Diccionario de la Real Academia de la Lengua. Vigésima segunda Edicién.
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Todo producto ya sea botanico, alimenticio o farmacéutico, tiene un
porcentaje de agua, por mas minimo que sea. Este equivale a la
humedad del producto. De la cantidad de humedad que tiene el

producto, depende el tiempo que lleve el proceso de liofilizacién.

Tabla2.1 Contenido de humedad para almacenamiento seguro.

Porcentaje de contenido de
Producto humedad para almacena-
miento seguro

Soya .. .. .. .. .. .. 11
Grano de Sorgo .. .. .. 12
TEIRO oo oul s e o 13
Cebada w08 48 e i 13
Maiz en grano .. .. .. 13
AVEOR .. we we s w 13
Arroz .. el

Arvelas s v G el e 16
Maiz en mazorca (climas 20,5

nérdicos)
Hebg wn  ww woe ww s 20

Fuente: CARL W. HALL Y FREDDY SALAS ARANGO. Equipo para procesamiento de
equipos agricolas. Traducido al espafol por Freddy Salas Arango. 1ra ed. Lima. Editorial
[ICA, s.f. p 130

La humedad es el agente que influyen en cuanto a la conservacion o

deterioro de un producto, por ello se lo toma en cuenta en el proceso.

2.2. DESCRIPCION DE LIOFILIZADORAS EXISTENTES EN EL
MERCADO

Liofilizadores LABCONCO.

Tienen una gran variedad de liofilizadoras. Eliminan desde 1 hasta 8 litros de
agua en 24 horas. Esta construido de acero inoxidable, estd compuesto por un
LCD para visualizar el control de temperatura y presion. Ademas tiene la opcidn

de elegir las unidades de medicion para ambos parametros. Incluye un sistema

11



de refrigeracion, luces de alarma, graficas de temperatura. Tiene la opcién de
llevar el control de vacio y ruptura del mismo de forma manual o automatica,

comunicacién con pc mediante RS-232.

Tienen temperaturas de colectores que llegan a -50 ° C (-58 ° F), ideales para
Su uso con muestras en soluciones acuosas. Estos liofilizadores requieren una
camara de secado o un secador de bandeja para operacién (no incluido).
Todos los modelos también requieren una bomba de vacio para el
funcionamiento. Estos liofilizadores no se recomiendan para su uso con

muestras que contienen acetonitrilo, metanol o etanol’.

Figura2.1 Gama de Liofilizadoras LABCONCO

Fuente: http://www.labconco.com/, liofilizadoras, inglés, 2012

Liofilizadores CHRIST.

Son liofilizadores con capacidades del condensador del hielo entre 4 y 12
kilogramos, se disefian especialmente para los procesos de deshidratacion
similares a las unidades de produccién en grande. La precongelacion y el
secado son observados en estantes de temperatura controlados con doble
compartimiento. Debido al control de la temperatura de los estantes de acero
inoxidable, estos sistemas experimentales satisfacen los mayores niveles de
las industrias farmacéuticas. Los liofilizadores CHRIST se pueden acoplar o

modificar para cumplir los requisitos individuales para la optimizacion de

! http://www.labconco.com/category/freezone/search/20/-/-/40/0, liofilizadoras, inglés, 2012
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proceso con una medida y control del sistema flexibles. En caso de ser
necesario, se puede optar por la descontaminacion con nitrégeno, asi como

una integracién en los sistemas del aislador (guantera).’

ey

Figura2.2 Gama de Liofilizadoras CHRIST

Fuente: http://www.directindustry.es, liofilizadores de produccién, inglés, 2012

Liofilizador LyoStar Il.

Es disefado y construido para altos niveles de produccién. El LyoStar Il con la
"tecnologia elegante en deshidratacion” revoluciona la manera en que los
cientificos generan ciclos de deshidratacion por congelacion.

Cuenta con un estante superior, congelacion rapida, repisa para frascos, facil
acceso a la muestra y software amigable. La tecnologia ELEGANTE del
liofilizador es un sistema patentado que relaciona el control del proceso

automatizado de la medida manométrica y de la temperatura.

Permite a expertos y a principiantes igualmente desarrollar nuevos ciclos
rapidamente, mientras que también se asegura de que esos ciclos son
elegantes y eficientes. Las herramientas ELEGANTES proporcionan la

regeneracion inmediata en datos importantes del producto tales como

! http://www.directindustry.es/prod/martin-christ/liofilizadores-pilotos, liofilizadores  de

produccién, inglés, 2012
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resistencia del producto y flujo de calor. Facil remocion de los estantes, sistema

de condensacion a -40°C en menos de 25 minutos.’

Figura 2.3 Liofilizador Industrial LyoStar I

Fuente: http://www.directindustry.es, liofilizadores piloto, inglés, 2012

Liofilizadora Telstar-Lyonomic

Los liofilizadores de la serie Lyonomic estan concebidos para realizar procesos
de secado ya sea para ensayos clinicos, plantas piloto y produccién industrial a
pequefa o gran escala, segun las mas estrictas normas GMP y FDA, asi como

las ultimas tendencias en tecnologia de liofilizacion.

Los sistemas de liofilizacion de la serie Lyonomic incorporan la ultima
tecnologia y estan disefiados con un concepto modular para ofrecer una amplia
gama de modelos estandar y opciones.

El control de vacio, refrigeracidén del condensador y temperatura de las placas
de la serie Lyonomic se realiza mediante la légica PID integrada a un
controlador l6gico programable(PLC) para obtener resultados precisos y
reproducibles.?

! http://www.directindustry.es/prod/sp-scientific-virtis-fts-systems-hull-gene/, liofilizadores piloto,
inglés, 2012

? http://www.telstar-lifesciences.com/es/tecnologias/sistemas+de-+liofilizacion, serie Lyonomic,
espaniol, 2012
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Figura 2.4 Liofilizadora GMP Configurable

Fuente: http://www.telstar-lifesciences.com, liofilizadores GMP de produccion, espafol, 2012

Liofilizadora piloto, SMH-15, Usifroid

El equipo cuenta con un sistema donde se pueden programar rampas de
temperatura y vacio para optimizar el proceso de liofilizacion.

Céamara circular con dos bandejas

Superficie de enfriamiento: 0.15 m2
Capacidad nominal de hielo: 4 kg
Temperatura del condensador: -60 a 25°C
Capacidad de evaporacién de agua: 84 mL/h

Vacio: 1.1 a 2 mbar’

! http://www.ibt.unam.mx/ppiloto/liofilizadoras.html, liofilizadoras, espafiol
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Figura2.5 Liofilizadora piloto SMH-15

Fuente: http://www.ibt.unam.mx, liofilizadoras, espanol

2.3. ANALISIS DE MAQUINAS LIOFILIZADORAS EXISTENTES
EN EL MERCADO

El fin de las maquinas liofilizadoras es el mismo pese a la variedad de modelos
que existen, ya sea a nivel industrial o para laboratorios, el resultado a obtener
es la deshidratacion de cierto producto, sin alterar sus propiedades quimicas.
Por ello las bases de construccion y los parametros a tomar en cuenta son
similares, variando en la capacidad, el nivel de control y automatizacion del

proceso.

2.3.1. ANALISIS DE MODELOS DE LIOFILIZADORAS EXISTENTES.

A nivel industrial, lo més importante es la optimizacion tanto a nivel econémico
como en la calidad del proceso; por ello se toma sumo cuidado al momento del
disefo de las liofilizadoras.

Para la construccién de las mismas lo primero que se define es la forma
geométrica del cuerpo, el cual podria ser de diversas maneras, pero tomando
en cuenta el proceso que se realiza internamente y las caracteristicas propias

de la liofilizacion, se opta generalmente por las formas cilindricas o
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rectangulares, prefiriendo en la mayoria de las maquinas el cuerpo cilindrico

debido a su capacidad de soportar altas presiones y vacio.

Uno de los puntos mas criticos es el material con el cual se va a fabricar la
maquina ya que se debe tomar en consideracion varios aspectos como el
propésito y la asepsia. Para la industria farmacéutica y alimenticia, la higiene es
de sumo cuidado ya que si se usan materiales que desprenden particulas,
estas pueden alterar las propiedades de los productos a deshidratar y no se
obtendra el resultado deseado. Por este motivo, la mayoria de liofilizadoras

estan construidas de acero inoxidable o de poliuretano.

La capacidad de liofilizacion es otro punto a tomar en cuenta; debido a que es
un proceso costoso y conlleva un alto consumo energético, la cantidad de
producto liofilizado debe justificarlo. La capacidad de la maquina esta ligada al
sistema de refrigeracion y a su limite de condensacion. Existen liofilizadoras
con capacidades de condensacion desde 1 kg como las de laboratorio
LABCONCO, hasta 975 kg como las industriales Telstar-Lyonomic.

Para realizar la transferencia de calor existen liofilizadoras que usan
Unicamente la radiacién solar y la deshidratacién se la realiza usando solo el
vacio (secado primario) y por ello el tiempo del proceso se prolonga
considerablemente. Otras liofilizadoras tienen placas de calentamiento (secado
secundario) que aceleran el proceso de deshidratacion. Estas placas pueden
calentarse mediante un sistema hidraulico circulando aceite caliente o mediante

niquelinas.

El nivel de control del proceso es una variante entre cada uno de los modelos.
Las liofilizadoras mas basicas no llevan un sistema de control ni de
visualizacion como la LyoStar IlI; mientras que otras liofilizadoras como la
Telstar serie Lyonomic, cuenta con control PID' tanto para el vacio como para

la temperatura y el sistema de refrigeracion, integrado a un PLC? sensores de

! Proporcional Integral Derivativo, mecanismo de control por realimentacion.

? Controlador Légico Programable, dispositivo electrénico usado en la automatizacion.
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temperatura y presion que garantizan la obtenciéon adecuada de resultados. El
sistema de supervisién, control y adquisicién de datos (SCADA') se integra al
PLC del equipo para ofrecer un control facil de usar, y maximizar el proceso y

la seguridad operativa.

2.3.2. ANALISIS DE PARAMETROS DE CONTROL EN LIOFILIZADORAS
EXISTENTES.

Se debe tener claro que los parametros que estan integrados en el proceso de
liofilizacion son la presion, temperatura y la humedad. El llevar el control y
visualizacion de estos parametros es importante ya que se puede hacer un

seguimiento del proceso y tomar medidas si hay alguna falla.

La presion es generada por la bomba de vacio, por ello se lleva el control sobre
la bomba. Para este parametro Unicamente se lleva la visualizacién y registro
del vacio alcanzado ya que la bomba debe estar encendida siempre para evitar
el ingreso de humedad externa. En caso de que la bomba falle y se apague, las
liofilizadoras cuentan con valvulas que evitan el retorno de aire, manteniendo el
vacio en el interior de la camara.

Para la visualizaciéon del vacio se suele usar un vacuémetro con la escala

debida, o un controlador digital.

La temperatura es esencial en el proceso ya que tiene varios focos de
transferencia de calor. El sistema de refrigeracion usado para la etapa de
condensacion tiene temperaturas muy bajas y es necesario el tener el registro
de la misma para asegurarse que el vapor se condense y evitar posibles dafos
de la bomba y a la vez del proceso.

Las placas de calentamiento usadas en el secado secundario, tienen tanto
control como visualizacidbn ya que no puede pasar el punto maximo de

calentamiento para evitar alteraciones en las propiedades del producto.

! Sistema que permite visualizar y controlar variables de procesos remotamente.
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Para la adquisicion de la temperatura se puede contar con varios tipos de

sensores como PT-100, termistores o termopares

Para la humedad no existe un sensor adecuado debido a las caracteristicas del
proceso, por ende para tener cierta informacién sobre la cantidad de agua que
se va eliminando, se suele poner una balanza que mida el peso del producto. A
medida que se va deshidratando el producto, este pierde peso y se tiene un
registro historico.

2.4. DISENO, DESCRIPCION Y CONSTRUCCION DEL MODELO
LIOFILIZADOR A IMPLEMENTARSE.

Dado que la maquina a desarrollar sera utilizada para un laboratorio en el cual
se liofilizaran extractos botanicos en pequenas cantidades (maximo un litro de
extracto por sesion), se deben seleccionar las propiedades adecuadas para su
construccién, una vez analizados los diferentes modelos y caracteristicas de

liofilizadoras en el mercado.

2.4.1. DESCRIPCION Y DISENO DEL MODELO ESCOGIDO PARA EL
DESARROLLO DEL PROYECTO.

La liofilizadora a implementar inicia su funcionamiento una vez realizada la
congelacién y preparacion del extracto botanico que se desee deshidratar.

El equipo debe ser inspeccionado que se encuentre listo para su
funcionamiento, la purga de vacio debe estar correctamente cerrada y la
camara de condensacidén sin ningun residuo de posteriores sesiones de

liofilizacion.
El producto es colocado en una bandeja en la camara de liofilizacion (Cuadro

2.1), e inmediatamente es cerrada herméticamente para comenzar el proceso.

El operador mediante el sistema de control enciende el equipo, el cual se
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encuentra programado para cumplir las diferentes etapas del proceso

automaticamente.

La bomba de vacio al igual que el sistema de refrigeracién, se encienden
durante todo el proceso de liofilizacién, incluyendo ambas etapas de secado, ya
que el vacio debe ser continuo dentro de la camara y la condensacion del

vapor constante.

El vacuémetro indica cuando se ha alcanzado el vacio deseado, la duracion del

secado primario durara varias horas.

Cuadro 2.1 Diagrama del modelo liofilizador

YACLIGME TRO

EXTRACTO C A A

PR L
; LIOFILIZACION
BOTANICD |

SISTEMADE
REFRIGER &CION

PURGAE
DE vacio

CAMAR A DE
-35 0

CONDEMNSACION

BOMBA DE
Yacio

Fuente: Propia

Para la segunda etapa del proceso, se encienden unas niquelinas ubicadas a
pocos centimetros de la bandeja donde se encuentra el extracto y se aumenta
la temperatura del producto a 80°C, proporcionando calor adicional al producto

para transformar en vapor los restos de humedad que se encuentran atrapada
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por la capa seca de producto que se produce durante la primera etapa de
secado, este proceso tarda igualmente algunas horas dependiendo del

producto.

En la cdmara de condensacion se retiene el vapor debido a la baja temperatura
del mismo, este se convierte en escarcha de hielo que se pega a las paredes
del serpentin del sistema de refrigeracion, asi la bomba de vacio extrae

solamente el aire de la camara.

Una vez finalizado completamente el proceso y apagados tanto la bomba de
vacio como el sistema de refrigeracion, la valvula para la purga del vacio se
abre lentamente hasta presurizar internamente la cédmara con presion
atmosférica.

Se abre la camara, y se extrae el producto lioflizado para realizar una limpieza
del equipo retirando la escarcha acumulada en el condensador.

2.4.2. ESTUDIO Y ANALISIS MECANICO DEL MODELO ESCOGIDO.

La forma de la maquina es el paso inicial para definir su desarrollo, y debido a
que el vacio que se generara dentro de la liofilizadora es alto se busca
implementar una geometria resistente a este tipo de cargas a presion externa,
siendo la forma cilindrica la mas adecuada para estas aplicaciones ya que con
esta se reduce la formacion de esquinas en su disefo, las cuales son
susceptibles a deformaciones e implican la utilizacion de mas material para
reforzarlas, y su fabricacion es mas economica con respecto a recipientes

esféricos.

Los recipientes cilindricos estan formados en sus extremos por “cabezas”, los
cuales pueden tener formas cilindricas, elipsoidales, torisféricas, etc. En el
caso de la maquina liofilizadora se implementara una cabeza torisférica
(Cuadro 2.2) como tapa del cilindro, y una base plana como fondo para

soportar el cuerpo.
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Cuadro 2. 2 Tapa torisférica

Fuente: Propia

Para la unién entre el cuerpo cilindrico y la cabeza torisférica, es necesario el
disefio de una brida. Una brida (Figura 2.6) es un elemento de unién mecanica
entre dos piezas, que consta de dos placas circulares con orificios las cuales se
empernan entre si para sujetar las piezas a las cuales se encuentran unidas.

La brida de union para la liofilizadora necesita de un empaque que asegure la
hermeticidad del sistema ya que la mas minima fuga crea pérdidas en el vacio
que pueda desarrollar la bomba, traduciéndose en pérdida de eficiencia del
proceso.

Un empaque es un elemento generalmente blando y deformable, puede ser
caucho, asbesto, etc. que se coloca dentro de una ranura o canal trazado en la
tapa de contacto de una sola brida y sobresale ligeramente para el momento de
la unidn con la otra brida, este se deforme ligeramente creando un sello

uniforme alrededor de la union evitando fugas del sistema.

Figura2.6 Brida con canal para empaque

Fuente: http://www.famexval.com.mx, espanol,|Catadlogo FAMEXVAL, 2008
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Ademads de su forma, es preciso definir el eje principal de la maquina, y en
relacion con los modeles analizados anteriormente la distribucion de elementos
mas comun por la facilidad de manipulacién del equipo es vertical (Cuadro 2.3),
contando con la camara de liofilizacién en la parte superior y la seccion de
condensacién en la parte inferior de la maquina, lo que se definira con mas

detalle posteriormente.

Se concluye del andlisis mecanico que el disefio debe soportar presiones
externas altas, lo que implica una seleccion correcta del material y un grosor de
la pared minimo tanto para el cilindro como para sus extremos o cabezas, asi
como un grosor adecuado para la brida y el canal del empaque el cual brinda la
hermeticidad, primordial en el sistema.

Cuadro 2. 3 Diseno estructural basico de la liofilizadora

EJE VERTICAL

CAMARA DE
LIOFILUZACIOM

M CAMARA DE
- CONDERSACIOM

Fuente: Propia
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2.4.3. ESTUDIO Y ANALISIS TERMODINAMICO DEL MODELO ESCOGIDO.

Los parametros que definen el proceso en si son: presion y temperatura. Para
definir los valores adecuados para cada uno de dichos factores, se analiza el
proceso que debe cumplir la sustancia a liofilizar para su deshidratacion
correcta, la cual al ser un compuesto acuoso se basa en el diagrama de fases

del agua de la cuadro 2.4.

Cuadro 2. 4 Liofilizacion del extracto segun el diagrama de fases del

agua.
PRESION
(mmHg) £
Licuioo
i ) e —— 2 ©

SOLD0

FUMNTO TRIPLE

DEL AGUA
456 |
25 '
| |
| | |
| | |
VAPOR | | |
|
| |
| 1 | D
) i [0
i =l e 5 T TEMPERATURA
PR

Fuente: Propia

El primer paso es la congelacion inicial (1—2), en la que el extracto sera
congelado a una temperatura de 10°C menor a su temperatura eutéctica y
preparado (raspado y repartido uniformemente) para iniciar el proceso de

liofilizacion.
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A continuacion, para la sublimacién (2—3), es necesario generar un vacio de
aproximadamente 2,5 mmHg para que la sustancia congelada cambie de
estado sélido a vapor directamente.

Finalmente, el vapor desprendido del extracto debe recogerse en la camara de
condensacién como hielo para evitar danos en la bomba de vacio y mantener
una humedad nula en el sistema, por lo que la temperatura de esta camara
debe ser inferior a la del producto (3—4), asi una temperatura de -35°C
satisface las condiciones necesarias para obtener dicho resultado.

Se concluye dentro de este andlisis que para el disefo termodinamico se debe
considerar una temperatura de -35 °C para la camara de condensacion, y que
se encuentre aislada térmicamente con respecto a la camara de liofilizacion
para que no se transmita calor hacia la camara y el sistema de refrigeracion se

vuelva menos eficiente.

2.4.4. ESTUDIO Y ANALISIS ELECTRONICO DEL MODELO ESCOGIDO.

El control esencial en un sistema de liofilizacion es la temperatura y el tiempo
de duracién de cada etapa del proceso. La presidén, como un factor que se
mantiene en un nivel constante durante todo el proceso no necesita de un
control sofisticado para su implementacion y es por eso que la medicién de
esta magnitud puede establecerse por sensores analdégicos, como un
vacudmetro, tomando en cuenta que en caso de falla de la bomba de vacio, el
mismo sistema de mangueras debera contar con una proteccion de valvula tipo
check para evitar que el aire ingrese a la camara manteniendo el vacio en el

cuerpo.

Para poder tener una idea clara de la evolucion del proceso durante el periodo
de liofilizacién, es necesario crear un registro histérico de datos sobre la
temperatura en diferentes puntos de la maquina en relacién con el tiempo, y
graficas que faciliten la lectura para el operador, las cuales se definirian en 3

puntos principales: temperatura en la camara de liofilizacion, temperatura de
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las niquelinas y temperatura de la camara de condensacién. Para esto, es
recomendable crear una interfaz HMI para el control y supervision del proceso

por parte del operario.

Existen en el mercado médulos de medicién para temperatura que incorporan
salidas de relé para alarmas, accionamiento de elementos de control, conexion
RS485-USB para PC con interfaces programables faciles de disefiar y poder
crear un entorno amigable para el usuario, incluyendo todas las caracteristicas

necesarias para el desarrollo del sistema electronica en la maquina liofilizadora.

Cuadro 2.5 Red de modulos Full Gauge con conexién a PC

i gitrad

v INTERNET R - X Sitrau

— T — T — "sitraﬂ
[ | ‘.

- - - -

Fuente: http://www.sitrad.com/es/, Sitrad Modo de Instalacion, espafol, 2012

2.5. DISENO DEL SISTEMA MECANICO DEL MODELO
ESCOGIDO

El sistema mecanico en toda maquina constituye la parte fundamental en su
desarrollo, en ella se establece la resistencia, el tamano, la forma y otros
factores que determinaran una u otra manera el disefio del resto de

subsistemas que formen parte del proceso.

En base al analisis mecanico del sistema realizado anteriormente, se parte

para disefiar todo lo que compone la estructura mecéanica del sistema, que
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incluye la seleccion del material adecuado para la maquina, el tipo de sistema
para hermetizar la camara, la base en la que se sustenta la bandeja con el
producto, acoples para la unién para la bomba y para el sistema de
refrigeracion y una simulacion mediante software para comprobar que los

calculos realizados cumplen con los requerimientos establecidos.

2.5.1. CONSIDERACIONES DE PARAMETROS PREVIOS DE DISENO

Los parametros establecidos en el andlisis mecanico se definieron de la

siguiente manera:

e La geometria del sistema de liofilizaciéon sera cilindrica con su eje en
sentido vertical, el cual contara con la camara de liofilizacion en la parte
superior y la camara de condensacion en la parte inferior.

e En la parte inferior de la camara debe alcanzar temperaturas muy bajas
para ser capaz de condensar el vapor.

e En la parte superior se implementara una cabeza torisférica que servira
como tapa, sellada herméticamente por un empaque acoplado a una
brida.

e El sistema debe tener un nivel elevado de asepsia debido al tipo de
sustancias con las que trabajara, por lo que se recomienda la
construccién del mismo en acero inoxidable, como en la industria

alimenticia.

e La bomba de vacio debe ser capaz de brindar el vacio necesario para

producir la liofilizacién.
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2.5.2. SELECCION DE MATERIALES PARA EL LIOFILIZADOR

Al ser la liofilizacién un proceso en el cual se trabaja ya sea con productos
alimenticios, farmacéuticos o de laboratorio, es importante mantener un
estandar de salubridad y asepsia en el entorno en el cual se realizara la
deshidratacion utilizando materiales que aseguren su durabilidad, evitando
oxidaciones y desprendimiento de particulas que pueden ser perjudiciales para
la calidad del producto final.

Al mismo tiempo, el material debe ser lo suficientemente resistente para
soportar las cargas externas que se aplicaran al momento de generar un alto
vacio en la camara de secado, por lo que un tipo de acero inoxidable seria lo
ideal para cumplir con estos requerimientos.

2.5.2.1. Aceros inoxidables

Cada material tiene su forma de oxidacién frente a agentes externos,
produciendo cambios en su apariencia. En el caso del acero al oxidarse, su

aspecto cambia a un color rojizo.

El acero inoxidable se produjo al anadir un poco mas del 10% de cromo. El
oxigeno actua sobre el cromo, oxidandolo y formando una pelicula transparente
llamada capa pasiva, la cual mantiene al acero intacto sin modificar su
apariencia original. Esta capa de oxido de cromo es autorreparable,
asegurando el buen estado del material.

El acero inoxidable es un material resistente a la corrosién debido a su bajo
nivel de carbono y su contenido de por lo menos 10,5 % de cromo.

2.5.2.2. Clasificacion de los aceros inoxidables

La clasificacion de los aceros viene dado por las aleaciones en la estructura

que sufre el material. Estas pueden ser: austenita, ferrita, martensita y duplex.
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2.5.2.2.1. Aceros inoxidables martensiticos

Los martensiticos son aleaciones de cromo, con rangos del 10.5 hasta el 18%

y altos niveles de carbono, llegando hasta valores del 1.2%.

Es moderado en cuanto a la resistencia a la corrosion, puede tener alta

resistencia mecanica si se someten a tratamientos térmicos, son magnéticos y

es dificil de soldar debido a su alta cantidad de carbono.’

Los tipos de aceros martensiticos son:

403: Es utilizado en zonas criticas sometidas a altos esfuerzos y donde
se requiere, ademas buena resistencia al calor, corrosién, desgaste

abrasivo o erosion.

410: Es el mas utilizado por su bajo costo. Se utiliza en tuercas, tornillos,
cubiertos, herramientas de cocina, partes de horno a bajas
temperaturas, equipo para refinacion de petréleo, vajillas, partes para
turbinas a gas o vapor, etc.

416: Similar al tipo 410, con las variante en que se anade azufre o
selenio para mejorar la maquinabilidad, pero se reduce en cuanto a
ductilidad. Se utiliza en conectores, cerraduras, cabezas de palos de
golf, partes de bombas, flechas, partes para valvulas, etc.

420: Similar al 410, con alto contenido de carbono. Se obtiene mayor
dureza y resistencia al desgaste aunque menor resistencia a la
corrosion. Se utiliza para instrumentos dentales y quirdrgicos, hojas de

cuchillos, moldes, herramientas, etc.

422: Utilizado en operaciones en las que se requiere de temperaturas de
hasta 650 °C.

! http://bonnet.es/clasificacionacerinox.pdf, Clasificacion de los aceros inoxidables, espafiol, 2007
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e 431: Por medio de tratamientos térmicos se ha disefiado para obtener
altas propiedades mecanicas de resistencia. Empleado para fabricar
conectores, cerraduras, partes para transportadores, equipo marino,

flechas de propelas, flechas de bombas, resoles, etc.

e 440: Utlizados en donde se requiere una alta y extremada dureza,
resistencia a la abrasidén y buena resistencia a la corrosion. De baja
maquinabilidad. Sus principales aplicaciones son: cuchilleria, partes
resistentes al secado, equipo quirdrgico, inyectores, etc.

2.5.2.2.2. Aceros inoxidables ferriticos

Los Ferriticos son aleaciones con cromo. El contenido de cromo esta en el
rango de 10.5 a 30%. La cantidad de carbono es considerablemente menor
respecto a los martensiticos (0.08%).

Dependiendo de la composicion se pueden obtener diferentes caracteristicas
como resistencia a la corrosién, endurecidos por trabajo en frio, son
magnéticos, dificil de soldar, se puede obtener mayor ductilidad y suavidad

mediante un tratamiento de recocido. '
Los tipos de aceros ferriticos son:

e 405: Se utiliza en partes resistentes al calor, equipo para refinacion de
calor, racks para templado de acero.

e 409: Es un acero estructural, utilizado cuando no se requiere alta calidad
de apariencia. Se usa para fabricar silenciadores y convertidores
cataliticos para automoviles, cajas de trailers, tanques de fertilizantes,

contenedores.

e 430: Es ductil y tiene buenas caracteristicas de formabilidad, tiene

buena resistencia a la corrosion. Es ideal para muebles y decoracion

! http://bonnet.es/clasificacionacerinox.pdf, Clasificacion de los aceros inoxidables, espafiol, 2007
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interior. Se utiliza para adornos y molduras automotrices, materiales de
construccién, equipo quimico de proceso, cremalleras, partes para
quemadores, adornos interiores arquitectdénicos y paneles, adornos y
equipos de cocina, equipo para proceso de acido nitrico, aparatos
cientificos, etc.

434: Es una variacion del tipo 430 que contiene molibdeno y niobio que
incrementan la resistencia a la corrosién, es particularmente ventajosa

para usos automotrices exteriores.

446: Tiene mayor contenido de cromo, obteniendo mayor resistencia a la
corrosion. Se recomienda para uso en atmosferas de comportamiento
azufroso a altas temperaturas (1000° C). No debe ser utilizado en
aplicaciones en donde se requiera alta resistencia mecanica. Se utiliza
para la fabricacibn de bases para tubos de rayos X, partes de
guemadores, tubos para pirometros, valvulas y conectores, etc.

2.5.2.2.3. Aceros inoxidables austeniticos

Los austeniticos se forman incluyendo niquel, manganeso o nitrégeno en el

material. El contenido de cromo estd entre el rango de 16 al 26% y su

contenido de carbono es del rango de 0.03 al 0.08%.

Tiene buena resistencia a la corrosion, se suelda de muy buena forma, tiene

buena asepsia, maleable, no es magneético y trabaja de buena forma ante

temperaturas extremas. '

Los tipos de aceros Austeniticos son:

303: Utilizado para maquinar, resistente a la oxidacién a temperaturas
de hasta 900° C. Se emplea para cortes pesados. Se usa para la
fabricacion de partes para bombas, bushings, partes maquinadas vy
flechas.

! http://bonnet.es/clasificacionacerinox.pdf, Clasificacion de los aceros inoxidables, espafiol, 2007
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304: Todo propésito, tiene propiedades adecuadas para gran cantidad
de aplicaciones. Se recomienda para construcciones ligeras soldadas
que requieran buena resistencia a la corrosion. Tiene buen desempenfo
en temperaturas elevadas (800 a 900 °C) y buenas propiedades
mecanicas. Es recomendable cuando se requiera soldar altos espesores
de material. Algunas aplicaciones son equipo quimico de proceso,
accesorios para aviones, remaches, equipo para hospitales, etc.

309: Poseen alta resistencia mecanica, tenacidad y excelente
resistencia a la oxidacibn en temperaturas de hasta 1000° C.
Calentadores de aire, equipo quimico de proceso, partes de quemadores
de turbinas de gas e intercambiadores de calor son algunas de las
aplicaciones mas comunes fabricadas con este tipo de acero.

310: Es frecuentemente usado en servicios de alta temperatura. Se
utiliza para fabricar calentadores de aire, equipo para tratamiento
térmico de aceros, equipo quimico de procesos, etc.

316: Resistente a la corrosién frente a diversos quimicos agresivos,
acidos y atmédsfera salina. Se utiliza para adornos arquitectonicos,
equipo para el procesamiento de alimentos, farmacéutico, fotografico,
textil, etc.

321: Es similar al 304, pero contiene una adicidn de titanio equivalente a
cinco veces el contenido de carbono. Las principales aplicaciones de
este acero son recipientes a presién y almacenamiento, partes de

motores de jet, equipo quimico de proceso, etc.

Se puede concluir que el material indicado para la construccién de la maquina

liofilizadora es acero austenitico de tipo 304 por las propiedades de resistencia

a la corrosion, buenas caracteristicas mecanicas, facilidad de soldadura, y sus

aplicaciones que generalmente son para equipos quimicos u hospitales, es

decir, equipos que necesitan de un alto grado de salubridad y durabilidad.
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2.5.3. DISENO DEL SISTEMA HERMETICO

Los recipientes a presidon estan sujetos a diversas cargas, que causan
esfuerzos de diferentes intensidades en los componentes del recipiente. El tipo
e intensidad de los esfuerzos es una funcién de la naturaleza de las cargas, de
la geometria del recipiente y de su construccion.

En un recipiente sujeto a presién externa, se debe considerar el disefio para
resistir solamente la deformacion circunferencial, cuando no existen otras
fuerzas que sean factores importantes a considerar como viento, fuerzas

sismicas, etc. que en este caso son despreciables.

El esfuerzo a la compresion debido a presién externa se determinara de la
siguiente manera, para una junta longitudinal:

'S, =PD/2t [2.1]

Donde,

D = Diametro medio del recipiente (pulg)

P = Presion externa (Ib/pulg?)

S, = Esfuerzo longitudinal (Ib/pulg?)

t = Espesor del casco, sin margen por corrosion (pulg)

Para realizar el calculo del espesor del cuerpo, es necesario conocer primero el
espesor de cabeza o tapa, requerido. Para lo cual se realiza el siguiente
calculo:

! EUGENE F. MEGYESY, Disefio y cdlculo de recipientes a presion, 7ma edicion, México, México D.F.,
1992,, p.14
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2.5.3.1. Calculo del espesor de la tapa torisférica

La cabeza seleccionada para el disefio de la liofilizadora es de tipo torisférica.
El espesor y la presibn maxima permitida se calculan de la misma manera para

cabezas de tipo elipsoidal.

El espesor requerido para la tapa torisférica sera el mayor de los siguientes
espesores:

1. El espesor calculado para las férmulas dadas para presién interna, pero
usando una presion de disefo 1,67 veces la presion externa y una eficiencia de
junta de E=1.

Cuando L/r sea menor que 162 , donde:

L = radio interno del casquete (pulg)
r = radio interno de las curvaturas (pulg)

Se usan la siguiente férmula:

1 ¢ = PLM/2SE — P(M — 0.2) [2.2]

Donde:

P = Presion de disefio 0 maxima presion de trabajo permitida (Ib/pulg?)
M = factor calculado por tablas. (Tabla 2.2)

S = Valor de esfuerzo del material (Ib/pulg?)

E = Eficiencia de la junta

Cuadro 2.6 Factores para el calculo del espesor de la tapa torisférica

! EUGENE F. MEGYESY, Disefio y cdlculo de recipientes a presion, 7ma edicion, México, México D.F.,
1992, p.24
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Do

Ro

']

¥

Fuente: Propia

Para el disefio previsto se tiene que:

L = Do = 251,2 mm = 9,86 pulg

r =30 mm = 1,1811 pulg (altura de la tapa)

2
L/r = 835 < 16=

3

Debido al resultado obtenido, se utiliza la férmula descrita anteriormente.

Tabla 2.2 Valores del Factor M

VALORES DEL FACTOR “M”
L 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00 3.50 4.50 5.50 6.50
It 1.25 1.75 2.25 2.75 3.25 4.00 5.00 6.00
M 1.00 1.06 1.10 1.15 1.18 1.22 1.28 1.34 1.39
1,03 1.08 1.13 1.17 1.20 1.25 1.31 1.36
L 7.00 8.00 9.00 10,0 11.0 12.0 14.0 16.0  2|*
Ir 7.50 8.50 9.50 10.5 11.5 13.0 15.0 163
1.41 1.46 1.50 1.54 1.58 1.62 1.69 1.78
M 1.44 1.48 1.52 1.56 1.60 1.65 1.72 1.77

Fuente: EUGENE F. MEGYESY. Manual de recipientes a presion, disefio y célculo. Limusa,

1992

35




En base a la tabla 2.2, se puede calcular el valor del factor M una vez obtenida
la relacién L/r. Por lo que M, para este caso es: 1,48.

La presion de diserio, P, es:

P =15psi* 1,67 = 25,05 psi

Para el acero inoxidable AISI 304, el esfuerzo admisible, S, es 18800 psi.

Para el valor de la eficiencia de la junta, E, se especifica que se debe
considerar como 1.

Por lo tanto, reemplazando en la formula tenemos que:

PLM 25,05 psi * 9,86 pulg * 1,48
£ = = - - = 0,01 pulg
2SE —P(M —0.2) (218800 psi * 1) — 25,05 psi(1,48 — 0,2)
Se obtiene el primer espesor:
t; = 0,01 pulg = 0,254 mm.
2. El espesor comprobado por la formula:
"B, =B/% [2.3]
En la cual:
Ro = 09 Do

! EUGENE F. MEGYESY, Disefio y cdlculo de recipientes a presion, 7ma edicion, México, México D.F.,
1992, p.34

36



Donde,
P, = Presion maxima de trabajo permitida (Ib/pulg?) manom.
R, = Radio exterior de la cabeza (pulg).

B

continuacion.

Coeficiente que se calcula mediante el procedimiento indicado a

Para el calculo de B, se supone un valor para t y se calcula el valor de A

utilizando la formula:

14 = Ro [Ec.4]
t

Suponiendo t, como:

t = 0,5 pulg.

Y teniendo que:
Ro =0,9 * Do = 0,9 * 9,86 pulg = 8,874 pulg

g 0,125 0,125
Reemplazamos en la ecuacion: A = —g— = 5z7z = 0,007

t 0,5

Una vez obtenido A, se encuentra el valor del coeficiente B escogiendo la curva
de la temperatura aplicable para la maquina (hasta 100 F), (Ver ANEXO A), el
cual es 14000.

! EUGENE F. MEGYESY, Disefio y cdlculo de recipientes a presion, 7ma edicién, México, México D.F.,
1992, p.34
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Por lo que:

p, =2 20 _ 55821 psi
a =R, ~ 8874pulg o PI
t 0,5 pulg

Para que sea correcto el valor de t supuesto, Pa debe ser mayor a P. Sin
embargo, la presion maxima de trabajo (Pa) es excesivamente mayor a la
presion de disefno por lo que es necesario un nuevo tanteo con un valor de t

menor.
Suponiendo t, como:

t = 0,08 pulg.

Reemplazamos en la ecuacion:
RO
A= 0,125/7

A =0,001

Con el nuevo valor de A, segun el ANEXO A, se encuentra el valor del
coeficiente B escogiendo la curva de la temperatura aplicable para la maquina
(hasta 100 F), el cual es ahora: B = 9000.

Con eso obtenemos:

p=2 o999 g 136 psi
@« =R, ~ 8874pulg _ O 0P
t 0,5 pulg

Lo que es un valor mas aproximado en relacidén a la Presion de disefo, y brinda
un factor de seguridad de 3.2 para la maquina, por lo tanto el espesor t,= 0,08

pulg. es el escogido.
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2.5.3.2. Calculo del espesor del cuerpo del cilindro
Para el célculo del espesor del cuerpo, se utilizan las siguientes férmulas:

Cuando Do/t es igual o mayor que 10, le presibn maxima permitida es:

[2.5]

Donde,

Do = Diametro exterior (pulg)

B = Valor que se debe determinar siguiendo el procedimiento a continuacién
Pa = Presién maxima de trabajo permitida (Ib/pulg?) manom.

t = Espesor de pared minimo requerido (pulg)

Cuadro 2. 7 Factores para el calculo del espesor del cilindro

h/3

Do

Fuente: Propia

Para encontrar el valor de B, se sigue el siguiente procedimiento:

! EUGENE F. MEGYESY, Disefio y cdlculo de recipientes a presion, 7ma edicién, México, México D.F.,
1992, p.32
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1. Supdngase un valor para t, y determinese:
'L/Do [2.6]

*Dolt [2.7]

Donde,
L = Longitud desde la base hasta 1/3 de la tapa (pulg.)
Do = Diametro exterior (pulg.)

t = espeso de pared minimo requerido (pulg.)

Los valores establecidos son:

1 30
L = h base + §h tapa = 400 mm + 3 mm = 410 mm = 16,14 pulg

Do = 9,86 pulg.

Suponiendo t, como el mismo valor asignado para la cabeza torisférica de t =

0,08 pulg. Determinamos las relaciones:

L 16,14 pul
ikl i N
D, 9,86pulg

D 9,86 pul
Zo _ # = 1232
t 0,08 pulg

Utilizando las relaciones halladas L/Do y Do/t, (Ver ANEXO B), se obtiene el
valor del factor A, siendo para este disefio: A = 0,0006.

' EUGENE F. MEGYESY, Disefio y cdlculo de recipientes a presion, 7ma edicion, México, México D.F.,

1992, p.32
> EUGENE F. MEGYESY, Disefio y cdlculo de recipientes a presion, 7ma edicion, México, México D.F.,

1992, p.32
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A continuacién en base al factor A, se calcula el valor del factor B escogiendo
la curva de la temperatura aplicable para la maquina (hasta 100 F), (Ver
ANEXO A), el cual es B = 7000.

De esta forma, encontramos Pa:

p 4B 4 %7000 — 75 72 psi
@™ Do. 9,86 pulg. ' >’=Ps
3(7) 3+ (0,08 pulg

Asi, se obtiene que la presion maxima de disefio Pa es superior a P, lo que
indica que el calculo se ha realizado correctamente, con un factor de seguridad
de 3.

2.5.3.3. Calculo del espesor de las bridas

En base a la norma ASME seccion 8, el calculo del espesor de bridas se define

con la férmula:

. d\/COP 4 L9 Wrhe 2.8]

Donde:
d = Diametro entre O-Rings (Valor propio de disefio).

Co = Coeficiente para tapas empernadas sobre el extremo de un recipiente.
(Ver ANEXO C, modelo k).

P = Presion de disefio (Ib/pulg?)
S = Valor maximo del esfuerzo permitido del material (Ib/pulg?)

E = Factor de eficiencia (Ver ANEXO D, tipo 2)

' NORMA ASME, Seccion VIII, pag.40
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hg= Distancia entre O-Ring y perno desde centros (pulg)

W = Carga maxima para pernos (Ib)

Cuadro 2. 8 Factores para el calculo de la brida

hg
%
| AP =
| |
Ay ﬂ}@
|

Fuente: Propia

Para obtener W, es necesario utilizar la férmula a continuacion:

W = 0,785G2P + (2b * 3,14GmP) [2.9]

En la cual:

G = Diametro del O-Ring

m = Factor de material usado como sellante entre superficies. (Ver ANEXO E)
P = Presidén de disefio.

Los valores de estos datos son:

G = 415mm = 16,33 pulg

! NORMA ASME, Seccién VIII, pag. 335
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P = 25,05 psi

Utilizando como material sellante entre superficies del recipiente un O-Ring, se
obtiene:

Reemplazando en la ecuacion 9:

W = 0,785 = 16,33%pulg? = 25,05psi + 0 = 5233,37 b

Los datos, para el célculo del espesor de la brida son:
d = 420mm = 16,53 pulg

Co= 0,3

P = 25,05 (Ib/pulg?

S = 18800 (Ib/pulg?)

Ya que la suelda para la brida estara presente unicamente en la parte externa
del cilindro, se obtiene una eficiencia de:

E = 0,65

he = 26,25mm = 1,03 pulg

Reemplazando los datos:

0,3 * 25,05 psi 1,9 % 5233,37 lb * 1,03 pulg
t = 16,53 pulg - + -
18800 psi * 0,65 18800 psi * 0,7 x 16,533pulg?3

= 0,4638 pulg

=11,78 mm
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El espesor calculado de la brida es 11,78 mm.

2.5.4. DISENO DEL SISTEMA DE ACOPLE DE MUESTRAS A LIOFILIZAR

Las consideraciones de disefio para el sistema de acople de muestras o
portabandejas son las siguientes:

e Ser completamente removible para facilidad del operario, en general se
busca que todos los elementos de la maquina sean desmontables

mejorando asi la limpieza del equipo en caso de ser necesaria.

e Debe ser ligero y facil de maniobrar, con agarraderas ergonomicas,
evitando accidentes en el montaje del equipo al momento de realizar una
sesion de liofilizacion.

e EI material del que esté compuesto, debe resistir temperaturas
superiores a 70 °C ya que las niquelinas que alcanzan dicha
temperatura estaran asentadas sobre el portabandejas.

e Es necesario que el portabandejas sea lo suficientemente amplio para
albergar 1 It de extracto congelado para su liofilizacion.

e Se debe evitar que se derrame el producto al momento de ser
trasladado, es por eso que se necesita de una proteccion para sujetar de

manera firme las bandejas que contienen el extracto.

2.5.4.1. Seleccion del material para el sistema de acople

Como material escogido para cumplir con las necesidades de trabajo, se ha
seleccionado al nylon poliamidas o duralon, que sera el encargado de
almacenar las bandejas y soportar a las niquelinas de calentamiento.
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2.5.4.1.1. Nylon (Poliamidas)

La poliamida, mas conocido como duraldén, es un termoplastico maleable,
resistente a grasas, aceites, productos quimicos y resistente a la corrosion.
Ademas es un material que resiste deformaciones térmicas trabajando a
rangos de temperaturas extremas (-50 hasta 100 °C).Por ello es usado
continuamente en procesos industriales, sustituyendo a metales, madera y

cristal.

Las propiedades de este material son:

e Alta resistencia y rigidez

e Buena estabilidad de forma.

e Buenas caracteristicas antifriccion, resistencia al desgaste y a la fatiga

incluso a elevadas temperaturas

e Buena resistencia al desgaste y a la compresién

e Suficiente estabilidad térmica

e Esresistente al choque y un gran poder amortiguador.

e Gran resistencia a la abrasion.

e Grado de elasticidad elevado.

e Buena resistencia quimica contra aceites de maquinaria, lubricantes,

combustibles, solventes, hidrégeno de carbono, disolventes organicos y

carburantes.
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2.5.4.2. Estructura y dimensiones del sistema de acople

La base de nylon o duralén, (Figura 2.7) soportara a dos bandejas con extracto
congelado, en cada una de ellas se colocara 500 ml del producto, para lo cual
las dimensiones de cada bandeja quedan establecidas en:

Altura =30 mm.
Largo = 200 mm.

Ancho = 200 mm.

Con lo que se obtiene una capacidad de almacenamiento de:
V=h*a*1=30mm* 200 mm * 200 mm = 1200 ml

Siendo completamente suficiente para almacenar los 500 ml por cada bandeja.

Figura2.7 Soporte para bandejas de nylon o duralén

Fuente: Propia

Adicionalmente, se colocaran 3 planchas de calentamiento por medio de
niquelinas, las cuales se ubicaran escalonadamente una en la parte superior
del portabandejas, la segunda en la mitad y la tercera en la parte inferior,
obteniendo asi un disipaciéon uniforme de calor hacia el producto para la
segunda etapa de secado, estas bandejas tendra un espesor de 1 mm.
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El disefio del soporte de duralén se describe en la Figura 2.7, la cual se indica
las diferentes ranuras tanto para las bandejas como para las planchas de

calentamiento.

El disefio final del acople para bandejas se muestra en la Figura 2.8. Para
poder elevar el soporte, Unicamente se hace uso de pernos, ya que con ellos
se logra dejar un paso para el producto sublimado. En la figura se ilustra a las
bandejas y las planchas de calentamiento colocadas en las ranuras del
soporte.

Figura2.8 Diseno final del sistema de acople para bandejas

Fuente: Propia

2.5.5. DISENO DE ACOPLES PARA SENSORES DE PRESION Y
TEMPERATURA

Para el diseiio de acoples de sensores, es necesario definir qué tipo de
elemento de medicion se utilizara para cada magnitud, es decir, qué sefal
envia el transductor a su salida para asi definir de qué forma acoplarlo al

sistema.
2.5.5.1. Sensor de Presion.

En el caso de la presion, la medicibn que se realizara por medio de un
vacuémetro analégico, el cual indica el vacio dentro de un recipiente por medio

de un visor conectado al mismo sensor, es decir la salida no es eléctrica, y sera
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monitoreada por el operador de forma visual. Este vacu6metro posee
internamente glicerina para evitar el movimiento oscilatorio de la aguja en caso

de vibracion del equipo al que se encuentre acoplado.

Figura2.9 Sensor de vacio o vacuémetro utilizado

Fuente: Propia

El acople para este tipo de sensores (Figura 2.9), se realiza mediante una
tuberia roscada del mismo tamano del vacuémetro adquirido, el cual se suelda
a la camara de vacio en el lugar en el que se desea mostrar el visor de presién,
y dentro de este se realiza una pequefia perforacidn para que el sensor se
encuentre en contacto con la presién interna del sistema. Se envuelve con
teflén la rosca del vacudémetro para asegurar que no se produzcan fugas en su
conexion a la tuberia y se enrosca firmemente. Para la liofilizadora, el sensor
de vacio estd ubicado en la parte superior de la tapa para facilidad de
visualizacion para el operador. (Figura 2.10)
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Figura 2. 10 Ubicacion del vacuémetro en la liofilizadora

Fuente: Propia

2.5.5.2. Sensores de Temperatura.

Para el acople de los sensores de temperatura se optd por realizar una sola
toma para evitar mas perforaciones y asegurar la hermeticidad de la camara.
Por este deben atravesar los cables de los sensores y de las alimentaciones de

las niquelinas.

El objetivo del acople es realizar el sello hermético, evitando fugas y fallas en el
vacio. Ademas se debe asegurar la correcta fijacion de los cables, evitando
movimientos bruscos y posibles rupturas. Este tipo de acople recibe el nombre

de “pasamuros”.

El material utilizado para el acople fue caucho ya que es ductil, maleable, no es
un material poroso y permite realizar un ajuste hermético, embonando en la

tuberia soldada a la camara.

Para la fijacibn de cada cable se opté por realizar canales individuales,

evitando cualquier punto de fuga.
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El pasamuros consta de dos partes principales (Cuadro 2.9) en su estructura:
(1) un elemento de hermeticidad que se ajusta al tamaro de la tuberia por la
cual se atravesara el cable hacia adentro de la camara y (2) otro elemento que
se ajusta al o los cables a utilizar, con lo que se asegura la hermeticidad de
todo el sistema en esta aplicaciéon se utilizan dos sensores de temperatura por
lo cual es necesario realizar dos perforaciones al elementos de unién. Ambas

piezas de la estructura del pasamuros son de caucho.

Cuadro 2.9 Pasamuros utilizado para la liofilizadora

INTERIOR
DE LA

CAMARA

TUBERIA

Fuente: Propia

2.5.6. SELECCION DE MANGUERAS Y ACOPLES PARA LA BOMBA DE
VACIO

Toda bomba de vacio cuenta con un acople roscado en el cual se anexa una
manguera hacia la cdmara o el sistema que se desea extraer la presion. El
tamano del acople que presenta la bomba es generalmente de 1/2", para lo

cual es necesario una manguera de esas caracteristicas (Figura 2.11).
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Figura 2. 11 Acoples de mangueras en bombas de vacio

Fuente: Propia

En el mercado existen una variedad de mangueras en cuanto a fabricantes se
refiere, lo que infiere una diferencia econémica significativa entre los diferentes
modelos y su seleccidn esta en base a las altas necesidades de hermeticidad
del sistema. Existen mangueras de diferentes longitudes, para el proyecto
mangueras entre 90 cm y 150 cm son las adecuadas debido a la cercania en la
distribucion de los elementos (Figura 2.12).

Figura 2. 12 Recorrido de manguera para la conexiéon con la bomba

Fuente: Propia

El acople que se utiliza para la camara de vacio es una tuberia de acero

inoxidable de 1/2" para que tenga mejor flujo de aire. Esta tuberia es soldada
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directamente a la camara de vacio para mantener le hermeticidad.
Adicionalmente se acoplaron dos valvulas de bola de 1/2" para cerrar
manualmente el paso a la bomba y para la purga de aire.

Figura 2. 13 Acople para la camara de vacio

Fuente: Propia

Como elemento de seguridad se instal6 a la salida de la bomba una valvula
solenoide. Esta evitara el paso de aceite de la bomba a la camara y la ruptura
del vacio.

Figura 2. 14 Valvula solenoide

Fuente: Propia
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2.5.7. SELECCION DE LA BOMBA DE VACIO

Al momento de seleccionar la bomba de vacio se tiene como propdsito
remover gases no condensables y superar fugas pequerias en la camara de

liofilizacion.

2.5.7.1. Tipos de Bombas

Se debe tomar en cuenta las opciones de bombas usadas para camaras
liofilizadoras:

2.5.7.1.1. Aspas Rotatorias de Aceite Sellado

Este tipo de bombas estdn compuestos por un conjunto de paletas, cuyo
movimiento es radial. Durante el movimiento, el volumen de aire aumenta hasta
alcanzar un punto maximo en el que es trasladado hacia la cavidad de
impulsién de la bomba. Es utilizado en pequenas liofilizadoras destinadas para

investigacion.

2.5.7.1.2. Bombas Secas

Cuenta con paletas libres posicionados en las ranuras del rotor dentro de la
camara de la bomba de vacio. Al momento en que el rotor gira, dichas paletas
por la fuerza centrifuga tienden a dirigirse hacia las paredes, formando
multiples camaras. El aire ingresa a estas camaras siendo aspiradas,
posteriormente comprimidas y por ultimo es expulsado por impulsion.

Estas bombas estan libres de aceite y son utilizadas para investigacion y
produccién.
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2.5.7.1.3. Extractor Mecanico (Rotary Lobe Booster)

Es un dispositivo mecanico que brinda una velocidad de bombeo adicional para
una evacuacion mucho mas rapida. Usualmente es usado en escala de

produccién.

Para la camara liofilizadora se optd por utilizar la bomba de aspas rotatorias por
factor econémico y por la aplicacion ya que es destinado para nivel de

laboratorio.

2.5.7.2. Parametros.

El nivel de vacio alcanzado por la bomba es el punto critico al momento de
realizar la seleccion. Para sistemas liofilizadores la presién tipica de operacion
es por lo menos de 1.3 Pa, son bombas de doble etapa, con caudal de 149

Lts/min y vacio final del orden de 20 micrones Hg.

En base a lo establecido, se ha seleccionado la bomba Quality Model QVP-
500. Es un modelo compacto, rotativo de paletas, trabaja con aceite y es de
dos etapas. Alcanza altos niveles de vacio y bajo nivel sonoro. Cuenta con un
motor eléctrico con carcasa que lo protege y una base anti vibratoria.

Para seguridad de la maquina se ha adicionado una valvula solenoide a la
salida de la bomba, evitando asi retornos de aceite al prescindir de

alimentacién.

Para evitar sobrecalentamiento del motor, se ha acoplado ventilacion extra,

junto a ductos para dirigir el flujo de aire.
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Tabla 2. 3

Modelo

Tipo

Voltaje
Frecuencia
Capacidad de

desplazamiento

Maximo Vacio

Motor

L/ min
CEM
Pa
mbar

Micrones

Especificaciones técnicas de la bomba Quality.

QVP - 500

QVP -800

Bomba de Vacio de 2 | dos ) etapas

Instalacion de Entrada
Capacidad de Aceite

Dimensiones { mm )

Peso Neto ( Kgs )

220 Voltios
50/ 60 Hz
138 198
5 8
0.3 0.3
0.003 0.003
25 25
1/2 HP 3/4HP
/4" 1/4" & 3/8"
340 ml 600 ml
340 x 138 x 240 395 x 145 x 260
11.4 16.5

Fuente: http://lima-lima.olx.com.pe, bomba de vacio quality, espariol, 2006

2.5.8. MODELO CAD DEL SISTEMA MECANICO

Una vez realizados todos los calculos mecéanicos, es preciso realizar un modelo
CAD real del sistema para efectuar a continuacion las pruebas de resistencia a
las condiciones establecidas en primera instancia y mediante los resultados de
la simulacion y el analisis de elementos finitos por medio del software,

determinar si esta apto para su construccion.

El modelo CAD transmite una idea precisa de la forma final del equipo, asi
como los detalles estéticos que se pueden agregar al momento de la
construccién del equipo, como agarraderas para la tapa, y el lugar en el que se
realicen las soldaduras para los acoples tanto del sistema de refrigeracion,
como el acople para la bomba de vacio.
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2.5.8.1. Modelo CAD de la tapa torisférica

Figura 2. 15 Vista isométrica superior de la tapa torisférica

Fuente: Propia

Figura 2. 16 Vista isométrica inferior de la tapa torisférica

Fuente: Propia

Figura 2. 17 Vista frontal de la tapa torisférica

Fuente: Propia
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2.5.8.2. Modelo CAD del cuerpo del cilindro

Figura 2. 18 Vista isométrica superior del cilindro

Fuente: Propia

Figura 2. 19 Corte frontal del cilindro

Fuente: Propia
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2.5.8.3. Modelo CAD del ensamblaje final de la camara de liofilizacion

Figura 2. 20 Corte frontal del ensamblaje de la camara de liofilizacion

Fuente: Propia

Figura 2. 21 Vista isométrica frontal de la camara de liofilizacion

Fuente: Propia
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2.5.9. SIMULACION Y PRUEBAS EN SOFTWARE DE DISENO

Con el modelo CAD realizado, se procede a realizar las pruebas en el
simulador del software especializado SolidWorks, en el cual se determinara la
presion maxima a la cual se puede exponer el cilindro, comparando con los

calculos realizados previamente, mediante el método de los elementos finitos.

2.5.9.1. Método de los elementos finitos

El método de los elementos finitos, es un procedimiento basado en técnicas
computacionales, que puede ser usado para analizar estructuras y diferentes
sistemas continuos. Es un método numérico versatil, y que es ampliamente
aplicado para resolver problemas que cubren casi todo el espectro de analisis
ingenieriles. Sus aplicaciones comunes, incluyen el comportamiento de
sistemas estaticos, dinamicos y térmicos. Los avances en el hardware, han
facilitado y aumentado la eficiencia del software de elementos finitos, para la
solucién de sistemas complejos de ingenieria sobre computadores personales.

Los resultados obtenidos con el andlisis de elementos finitos, son raramente
exactos. Sin embargo, una solucién adecuada puede ser obtenida, si se usa un
modelo apropiado de elementos finitos.

2.5.9.2. Pasos para el analisis de los elementos finitos

Los pasos para realizar un andlisis de un prototipo mediante el método de

elementos finitos son:

1. Discretizacidn o modelado de la estructura: La estructura es dividida en una
cantidad finita de elementos, con ayuda de un preprocesador. Este paso es uno
de los mas cruciales para obtener una solucién exacta del problema, de esta
forma, determinar el tamafno o la cantidad de elementos en cierta area o

volumen del elemento a analizar representa una ventaja del método, pero a la
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vez implica que el usuario debe estar muy conciente de esto para no generar

calculos innecesarios o soluciones erroneas.

2. Definir las propiedades del elemento: En este paso el usuario debe definir
las propiedades del elemento como el material del prototipo.

3. Aplicacion de las cargas: Fuerzas externas concentradas o fuerzas

uniformes y momentos son especificados en este paso.

4. Definir las condiciones de frontera: Las condiciones de apoyo deben ser
dadas, por ejemplo, si el desplazamiento de ciertos nodos es conocido. Usando
los elementos de la frontera se pueden determinar las reacciones en los

mismos.

5. Solucionar el sistema de ecuaciones algebraicas lineales: La secuencial
aplicacion de los pasos descritos, conduce a un sistema de ecuaciones
algebraicas simultaneas, donde los desplazamientos nodales son
desconocidos.

6. Calcular los esfuerzos: El usuario puede entonces calcular los esfuerzos,
reacciones, deformaciones u otra informacién relevante. El post-procesador

ayuda a visualizar la salida en forma grafica.

SolidWorks Simulation permite hacer pruebas sobre los prototipos antes de
fabricarlos para detectar defectos, con lo que contribuye a prevenir errores en
las primeras fases del proceso de disefio de una forma rapida y bastante
sencilla, definiendo parametros necesarios para que el programa realice los
calculos pertinentes y presentar resultados graficos sobre el comportamiento
del cuerpo en las condiciones de disefio iniciales. SolidWorks Simulation ayuda

incluso a optimizar disefios para obtener un rendimiento y un ahorro maximos.

2.5.9.3. Resultados obtenidos de la simulacion

Con el modelo CAD del prototipo disefiado, el software requiere ordenar los

datos para poder realizar la simulacion, para lo cual se basa en las dimensiones
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preestablecidas en el disefio y de otros datos que el usuario define tales como
el material del cuerpo y las cargas que se aplicaran al modelo.

2.5.9.3.1. Propiedades volumétricas de la cadmara de liofilizacion

Masa: 24.4271 kg
Volumen: 0.00305338 m"3
Densidad: 8000 kg/m”"3
Peso: 239.385 N

2.5.9.3.2. Configuracion de parametros para la simulacién en el software

Tipo de analisis: Estatico

Tipo de malla: Malla sélida

Opcion térmica: Incluir cargas térmicas
Temperatura a tensién cero: 298 Kelvin

Sistema de Unidades: Métrico (MKS)
Longitud/desplazamiento: mm

Temperatura: Kelvin

Velocidad angular: Rad/seg
Presiéon/Tension: N/m?

Presion establecida: -50 psi

2.5.9.3.3. Propiedades del material

Nombre: AlS| 304

Tipo de modelo: Isotropico elastico lineal
Limite elastico: 2.06807e+008 N/m"2
Limite de traccion: 5.17017e+008 N/m"2
Médulo elastico: 1.9e+011 N/m”"2
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Coeficiente de Poisson: 0.29

Densidad: 8000 kg/m”3
Modulo cortante: 7.5e+010 N/m”2
Coeficiente de dilatacion 1.8e-005 /Kelvin
térmica:

2.5.9.3.4. Resultados de tensiones del estudio

Tension maxima: 7.8891440e+007 N/m”2
Tensién minima: 24379.4 N/m”2

yon Mises (Nim*2)
A57.758.512,0
I 144.614.0000
. 1314694880
- 1B3249760
. 105.180.464 0
. 92.035.9520
76.891.440,0
55,746,936,
. 526024240
. 394578120
26.313.4020

13.168.890,0

243794

— ¥ Limite eléstico; 206:807 0080
Figura 2. 22 Comportamiento del cilindro a tensiones aplicadas

Fuente: Propia
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2.5.9.3.5. Resultados de desplazamiento del estudio

Desplazamiento maximo: 0.2756 mm.

Desplazamiento minima: 0 mm

LRES (mm)
2.756e-001
2.526e-001

..2.287e-001
. 2.067e-001
. 1.837e-001
-1 £08e-001

- 1.378e-001

. 1.148e-001

. 9187e-002
. 6.:890e-002
4.593e-002

2.297e-002

1.000e-030

Figura 2. 23 Desplazamiento en el cilindro por tension externa aplicada

Fuente: Propia

2.5.9.3.6. Resultados de deformaciones unitarias del estudio

Deformacion unitaria maxima: 3.091e-004

Deformacion unitaria minima: 1.16806e-007
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ESTRN
6.181e-004
5.666e-004

. 5.151e-004
. 4.636e-004
. 4421e-004
. 35066004
- 3.091e-004
2.576e-004

. 2.061e-004
. 1.546e-004
1.031e-004

5161-005

1.468e-007

Figura 2. 24 Deformaciones unitarias del cilindro por la presion externa

Fuente: Propia

2.6. DISENO DEL SISTEMA DE REFRIGERACION.

La refrigeracion es la extraccion de calor mediante un evaporador, por el cual
fluye liquido refrigerante, produciendo en el producto o recinto una temperatura

menor a la que hay en su entorno.

La refrigeracion esta estrechamente ligada al proceso de liofilizacidén, ya que su
accion permite realizar varias de las operaciones que se llevan a efecto en esta
técnica. Entre las aplicaciones de la refrigeracion en la liofilizacion tenemos:

e La congelacion del producto antes de liofilizarlo.

e La condensacién del vapor de agua emitida por el producto durante el

proceso.

64



e Estabilizar el vacio necesario ligado a la temperatura durante el proceso.

El proceso de liofilizacion se trabaja a puntos extremos de temperatura baja (en
el rango de -20 a -50 °C), parametros que el sistema de refrigeracion debe ser
capaz de satisfacer.

Las liofilizadoras més sofisticadas ademdas de tener un sistema automatizado
completo, incluyen internamente un sistema de congelacién previo a la
deshidratacion del producto. Esto implica un compartimiento adicional y un

gasto considerable en cuanto a lo econémico.

El laboratorio de Fitoquimica del IASA cuenta con su propio sistema de
congelamiento, del cual se hara uso para el congelamiento del producto previo
a introducirlo a la maquina.

Ciclo de Compresion de Vapor

Elementos de linea blanca como refrigeradores y congeladores usan este ciclo
para su funcionamiento, el cual consta de cuatro pasos principales:

e 1-2: Compresion. El refrigerante como vapor fluye al compresor, el cual
lo comprime y eleva la temperatura hasta dirigirlo al condensador
mediante la tuberia de presion alta para que produzca la condensacion
facilmente. Idealmente este proceso se lleva a cabo con entropia
constante y sin pérdidas de potencia.

e 2-3: Condensacion. A presion constante el refrigerante se condensa y
forma un liquido saturado. El refrigerante sale del compresor hacia el
condensador, en donde el calor absorbido por el refrigerante en el

proceso de compresion es cedido al medio.

e 3-4: Expansion. La valvula de expansion disminuye la presiéon y regula
la cantidad de fluido refrigerante que ingresa al evaporador a entalpia
constante.
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e 4-1: Evaporacion. Aumenta el calor manteniendo la presion, durante el

cambio de estado del refrigerante.

El cuadro 2.10 muestra el diagrama tipico presién-volumen del ciclo ideal de
compresién de vapor y el cuadro 2.11, el diagrama temperatura-entropia’
correspondiente. La compresién de vapor se puede realizar con vapor seco

(sobrecalentado), o con una mezcla de vapor saturado y liquido.

Cuadro 2. 10 Diagrama p-v de compresion de vapor

linea de saturacién

p

Fuente: KURT C. ROLLE . TERMODINAMICA. 6ta ed. México, Pearson educacion, 2006,
p.425

El ciclo de compresion seco es el mas éptimo y aplicado en los sistemas de

refrigeracion ya que los compresores trabajan con mayor eficiencia al tratar con

vapor seco, que con una mezcla de vapor y liquido.

' [Magnitud fisicalque determina la parte de la [energialque no puede utilizarse para

producir{trabajol
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Cuadro 2. 11 Diagrama T-s para ciclos ideales de refrigeracion

linca de saturacién

lincas
de presién
constante

.\
\—
/

Sg

linca
de entalpia
constante

ciclo con compresion seca

Fuente: KURT C. ROLLE . TERMODINAMICA. 6ta ed. México, Pearson educacion, 2006,
p.426

Otro método que se usa con frecuencia para evaluar y analizar los ciclos de
compresién de vapor es el diagrama de presién-entalpia’, como muestra el
cuadro 2.12 para ciclos de refrigeracion con compresion de vapor. La linea de
saturacion determina los limites del ciclo al igual que en el diagrama T-s. Un
punto critico es la seleccion del refrigerante a ser utilizado y su calor latente de
condensacion (hy,) a la temperatura de refrigeracion.

' Magnitud[termodindmicalque expresa una medida de la cantidad de[energia]absorbida o

cedida por un|sistema termodinamico

67


http://es.wikipedia.org/wiki/Termodin%C3%A1mica
http://es.wikipedia.org/wiki/Energ%C3%ADa
http://es.wikipedia.org/wiki/Sistema_termodin%C3%A1mico

Cuadro 2. 12 Diagrama P-h para ciclos de refrigeracion.

: C lineas isentrépicas
linca de saturacion

A

compresion seca

Fuente: KURT C. ROLLE . TERMODINAMICA. 6ta ed. México, Pearson educacion, 2006,
p.426

El cuadro 2.13 muestra los componentes fisicos tipicos que forman un ciclo de
refrigeraciéon con compresién de vapor. Un evaporador o serpentin de
enfriamiento absorbe energia durante su cambio de fase. El refrigerante capta
energia de tal forma que al entrar al compresor sea un vapor saturado. Por el
aumento de presion y temperatura del refrigerante, el condensador permite que
suelte gran parte de su energia. Después el refrigerante regresa pasando por

una valvula de expansion al evaporador.
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Cuadro 2. 13  Refrigeracion por Compresion Mecanica

Condensador

Disnositivo ]

de expansion Compresor

Fuaporadaor

Fuente: http://www.herramientasingenieria.com, Herramientas de célculo para la Ingenieria,

espanol.

Ciclo de refrigeracion real por comprension mecanica.

En un ciclo de refrigeracion las variaciones principales se perciben en el
compresor debido a las variaciones de temperatura producidos por el
sobrecalentamiento, subenfriamiento y caidas de presion (cuadro 2.14).

El punto uno varia y es sustituido por el sobrecalentamiento del refrigerante (1-
1’). Esto puede suceder en el evaporador o en la tuberia de aspiracién, ademas
esta presente la caida de presidon en la linea de succién. Esta variacidon

produce un aumento del refrigerante.

Para que el vapor salga a través de la valvula de descarga, es necesario que el
vapor comprimido esté a una presidn mayor que la presion de condensacion.
La caida de presion en este punto (c’-2’) es necesaria para forzar la apertura de

la valvula de descarga.

Debido al subenfriamiento, se obtiene en el punto cuatro menor temperatura y

mayor concentracion de refrigerante liquido.
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Cuadro 2. 14 Diagrama Presion - Entalpia ciclo real

C oA
Pdes
Calda de presiin en
Pecond | __ lnlinea de descorga
o _.1! evaporacion
evap — L Calda 1-:-|rr-::r:-.r on
Psyee — ———|—_ e e s e i la |Tnea -'11 =ucc idn
| "-\.rtr:-.'..'lr'r'.qr'lﬂl-'.n
| del gaa de ".-Jn.'1lir-
| | -
H

Fuente: BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccion de un sistema de refrigeracién de
conservacion para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecanica. 2010

2.6.1 ESTABLECIMIENTO DE PARAMETROS PREVIOS DE DISENO.

Para el disefio del sistema de refrigeracibn se debe tomar en cuenta el
ambiente en el que va a operar y los parametros que estan inmersos en el

proceso.

2.6.1.1. Trabajo de compresion

Al entrar en el compresor, por medio de la energia mecénica ganada del
exterior, mas el aumento de la temperatura y presién, da como resultado el

aumento de entalpia. El trabajo de compresion esta definido por la siguiente

expresién:
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1VVC = h1 - h2 [210]

Donde:

W.: Trabajo de compresion. [KJ/Kg]
h; : Entalpia del vapor saturado, en el punto de estado 1. [KJ/KQ]

h, : Entalpia del vapor sobrecalentado, en el punto de estado 2. [KJ/Kg]

2.6.1.2. El calor cedido del refrigerante al medio condensante

Al salir del compresor en el punto 2, el fluido es trasladado hacia el
condensador donde se enfria, gracias a otro fluido exterior, condensandose
para ser evacuado bajo forma liquida hacia el punto 3. El calor cedido del
refrigerante al medio condensante puede expresarse:

2Qcona = hz — h; [21 1]

Donde:

Qcona: Calor de condensacion. [KJ/Kg]
h, :Entalpia del vapor sobrecalentado, en el punto de estado 2. [KJ/Kg]

h; :Entalpia del liquido saturado, en el punto de estado 3. [KJ/KQ]

2.6.1.3. Efecto refrigerante

El fluido se evapora desde el punto 4 al 1 gracias a la aportacién calorifica que
proviene del exterior. Su entalpia crece constantemente en el transcurso de
esta transformacion. La cantidad de calor absorbida por el refrigerante en el
evaporador se define como efecto refrigerante y viene definido por la siguiente
expresién:

g0 =h; —hy [2.12]

' KURT C. ROLLE . TERMODINAMICA. 6ta ed. México, Pearson educacién, 2006, p.428
2 KURT C. ROLLE . TERMODINAMICA. 6ta ed. México, Pearson educacién, 2006, p.428
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Donde:

qo: Efecto refrigerante. [KJ/Kg]

h;: Entalpia del vapor saturado, en el punto de estado 1. [KJ/Kg]
h,: Entalpia del liquido saturado, en el punto de estado 4. [KJ/Kg]

2.6.1.4. Flujo masico

Para mantener la cdmara a la temperatura deseada, |la masa de refrigerante

que circula a través del evaporador es requerida, y esta dada por:
‘m=— [2.13]

Donde:

m: Flujo masico de refrigerante. [Kg/s]

Q: Capacidad frigorifica requerida. [KW]
2.6.1.5. Coeficiente de desempeno.

En el sistema la energia que se busca es el calor que se transfiere desde el
espacio refrigerado. La energia que se necesita es el trabajo, asi el coeficiente
de rendimiento, expresa la efectividad de esta energia en el proceso de
compresidon, con relacibn al proceso de evaporacion. Esta determinado

mediante la siguiente expresion:

scop =% —hsThe [2.14]
W;  h;—hp

' BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccién de un sistema de refrigeracién de
conservaciéon para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecéanica. 2010

2 BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccién de un sistema de refrigeracion de
conservaciéon para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecéanica. 2010

¥ KURT C. ROLLE . TERMODINAMICA. 6ta ed. México, Pearson educacién, 2006, p.429
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2.6.1.6. Potencia teodrica

Es la potencia que requiere el compresor para mantener al sistema operativo.
Esta dada por la siguiente expresion:

1Pt=1i * W, [2.15]
Donde:
Pt. Potencia tedrica requerida por el compresor.[KW]
2.6.1.7. Calidad
Es la proporcion de vapor saturado, es decir, es la relacion de la masa de vapor

saturado con respecto a la masa total de una mezcla determinada en la region

saturada. Esta dado por la siguiente expresion.

2x = -4 [2.16]
mr

Donde:

x: Calidad

mg,: Masa del vapor saturado

my: Masa total.

La calidad se puede expresar en términos de entalpia y entropia:

' BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccién de un sistema de refrigeracién de
conservacién para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecéanica. 2010

? KURT C. ROLLE . TERMODINAMICA. 6ta ed. México, Pearson educacion, 2008, p.429

* KURT C. ROLLE . TERMODINAMICA. 6ta ed. México, Pearson educacion, 2006, p.429
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Is = xsp4 + s¢ [2.18]

‘Sfg = Sg — Sf [2.19]
S—S

x =—7 [2.20]
Sg~Sf

Donde:

h: Entalpia especifica

h¢4: Calor de vaporizacion

h¢: Entalpia de liquido saturado

hy: Entalpia de vapor saturado

s: Entropia especifica

s¢- Entropia especifica de un liquido saturado

sq- Entropia especifica de un vapor saturado

2.6.1.8. Carga térmica

Es la cantidad de energia que se requiere vencer en un area para mantener
determinadas condiciones de temperatura y humedad para una aplicacion
especifica.
Las cargas frigorificas son:

e (Carga de transmision.

e (Carga del producto.

e Cargas por infiltraciones de aire.

' KURT C. ROLLE . TERMODINAMICA. 6ta ed. México, Pearson educacién, 2006, p.429
> KURT C. ROLLE . TERMODINAMICA. 6ta ed. México, Pearson educacién, 2006, p.429
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e (Cargainterna.

Esta dado por la siguiente expresion:

Wqtotar = e + qp + Qia + q; [2.21]

Donde:

Jiorar . Carga térmica total

q: Carga de transmision

q,- Carga del producto

9 Carga por infiltracién de aire
q;: Carga interna

2.6.1.8.1. Carga de transmision.

A través de la construccion de la camara existe conduccién de calor, ya sea por
las paredes, piso y techo. La cantidad de calor ganado por la conduccién
representa la carga de transmision. Su valor depende de la diferencia de
temperatura entre el exterior e interior de la camara, el area de de su superficie

y efectos de radiacioén solar.

La carga de transmision viene dada por la siguiente expresion:

2q, = U * A % AT [2.22]

' BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccién de un sistema de refrigeracion de
conservacién para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecanica. 2010
> BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccion de un sistema de refrigeracion de
conservacién para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecéanica. 2010
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Donde:

U: Coeficiente global de transferencia de calor
A: Superficie de transferencia de calor

AT: Diferencia de temperaturas externa e interna.
2.6.1.8.2. Carga del producto.
El producto dentro de la camara que se desea deshidratar tiene su propia

energia (calor), y la carga del producto determina el calor que debe ser retirado

del mismo, expresado de la siguiente manera:

Iq, =mp *C * AT/t [2.23]

Donde:

mp: Masa del producto.

C: Calor especifico del producto (antes de congelarse).

t: Tiempo de enfriamiento.

2.6.1.8.3. Carga por infiltracién de aire.

En condiciones normales de trabajo la infiltracibn de aire por puertas o
aberturas de la cdmara son comunes, pero dado que el sistema actual es
hermético, se desprecia la carga que podria producirse.

2.6.1.8.4. Carga interna.

Es toda posible fuente de calor dentro de la cdmara como iluminacion. Toda
energia eléctrica interna debe ser disipada.

Ya que no existe iluminacidn, se desprecia la carga interna.

' BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccién de un sistema de refrigeraciéon de
conservacién para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecéanica. 2010
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2.6.2 AISLAMIENTO TERMICO

Béasicamente los aislamientos térmicos son materiales que se utilizan con el fin
de conservar el calor o controlar la temperatura. Termodinamicamente cuando
la energia se utiliza para producir calor, el flujo de éste, es de dentro hacia
fuera como en el caso de hornos y calderas, por este motivo el aislamiento
térmico ayuda a ahorrar gran parte de la energia necesaria para este proceso y
un éptimo aislamiento hace que los equipos sean mas eficientes y trabajen con

menores costos .

2.6.2.1. Clases de Aislamientos Térmicos.

El aislamiento térmico se utiliza para controlar y evitar las pérdidas de calor en
los procesos térmicos, su utilizacion se relaciona con los siguientes elementos:

e Evitar pérdidas por transferencia en equipos de proceso, y redes de
distribucion.

e Conservar condiciones fisicoquimicas de los fluidos.

e Proteger a los operadores y evitar la transmision de calor a otros
equipos.

Los diferentes tipos de aislantes térmicos se clasifican segun:

e Tipo de material utilizado.

e Temperatura de servicio.

e Conductividad térmica.
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2.6.2.2. Seleccion de materiales

Entre las consideraciones a tener presente en la seleccién de un aislante

térmico tenemos:

e Conservacion de la energia

e Baja absorcién de humedad

e Incombustibilidad superficial

e Resistencia a esfuerzos mecanicos

e Resistencia a la vibracion

e Poco peso

e Facilidad de aplicacion

e Baja corrosividad

e Resistencia a choques térmicos

e Economia.

Es de vital importancia que el aislante se mantenga seco y no se comprima,
debido a que su efectividad esta relacionada con la porosidad caracteristica del
material y si estos espacios propios originados por esa porosidad desaparecen,

entonces las caracteristicas aislantes se modificaran.
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La espuma de poliuretano es conocida por ser un material aislante de muy
buen rendimiento y es usualmente utilizado en intercambiadores de calor. Su
aplicacion se puede realizar desde la parte inferior o bien desde la parte

superior.

Tabla 2.4 Diversos coeficiente de conductividad térmica

e
Chapa de Aluminio 2700 2,04
Hormigdn 2400 1,63
Vidrio plano 2500 0,81
Ladrillo macizo 1600 0,81
Tejas (plana) 1800 0,76
Yeso placa 1000 0,44
Hormigdn liviano 1000 0,36
Nieve compacta 300 0,23
Madera (pino) 700 0,17
Lana de vidrio 11 0,041
Lana de vidrio 15 0,038
Lana de vidrio 35 0,038
Lana de vidrio 50 0,032
Lana de vidrio 70 0,031
Lana de vidrio 100 0,032
Poliuretano rigido 30 0,02

Fuente: BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccion de un sistema de refrigeracion de
conservacion para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecéanica. 2010
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2.6.2.3. Propiedades.

Una de las propiedades mas importante de los aislantes es la conductividad
térmica, la cual varia segun la temperatura. Cada aplicacion de un aislante
térmico tiene un requerimiento especifico, se puede tener como referencia que
una alta densidad del aislante térmico reduce el costo del aislamiento,
adicionalmente con la temperatura de operacion del aislante, cambia la
importancia del mecanismo de transferencia de calor.

Tabla2.5 Propiedades Poliuretano Expandido.

Fuente: http://www.aape.com.ar/laboratorio.asp, Caracteristicas fisicas generales, espafol.
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2.6.2.4. Calculo del Espesor Optimo.

En el célculo se supone que el gradiente de temperatura existe en una sola

direccion, y que la temperatura es constante en planos perpendiculares a ella.

Debido a que la camara sera de doble cuerpo, se considera un espesor

multicapa y por ende los calculos se realizan para el mismo.

Cuadro 2. 15 Temperatura en un elemento cilindrico multicapa.

Fuente: Manual de Aislamiento en la Industria. ISOVER. Divisién de aislamientos, p.17

Con D,_D; y D,_D,
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La densidad lineal de flujo de calor q, a través de una pared cilindrica

multicapa es:

1q; = (05 — se) /Ry [W/m] [2.24]

Donde:

q.: Flujo de calor [W/m]

0,;: Temperatura interior [ K]

O,.: Temperatura exterior [°K]

R;: Resistencia térmica [m °K/W]

La resistencia térmica de un material representa la capacidad del material de

oponerse al flujo del[calor|y es representada por las siguientes ecuaciones:

2R=1t/2 [2.25]
! 1 1 De'
Ry = 5— P (Z * In D—]’) [2.26]

Donde:

A,: Conductividad térmica del material [W/m °K]
D.;: Diametro exterior de la capa [m]

D;;: Diametro interior de la capa [m]

! Manual de Aislamiento en la Industria. ISOVER. Divisién de aislamientos, p.17
? Manual de Aislamiento en la Industria. ISOVER. Divisién de aislamientos, p.15
* Manual de Aislamiento en la Industria. ISOVER. Divisién de aislamientos, p.17
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La conductividad térmica varia dependiendo de la temperatura en la que se
encuentra, por ello para el acero inoxidable se debe considerar su temperatura

interna y externa:

Acero a -35 °C:

Aa_35 = 14,04

m °K

Acero a 20°C:

Aa 20 — 14,92

m °K

Poliuretano:

A, =0023
p m °K

Cuadro 2. 16 Distribucion multicapa entre acero y poliuretano.

Fuente: Manual de Aislamiento en la Industria. ISOVER. Divisién de aislamientos, p.16

Para el calculo de la resistencia térmica se toma en consideracién el material

que compone cada una de las capas, incluyendo el interior y ya que la
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resistencia superficial interna tiene un valor muy bajo, se la desprecia de los

calculos.

IRy = Rgy + R, + Ry + Ry [2.27]

Haciendo uso de la ecuacion [2.25] se obtiene la resistencia de cada capa:

0,002

— _ -4
Ra =T oc = 142310
R, = 000z _ 1,34x10~*
a2 = 7397 =
_ 0396 =D o 434D
PT 0,023 7 T

La resistencia térmica superficial R,, es la inversa del coeficiente superficial
externo h,, el cual se define como la cantidad de flujo de calor que pasa a
través de una superficie en estado estacionario, dividida por la diferencia de
temperatura entre dicha superficie y su entorno. .

Para paredes cilindricas, la resistencia térmica superficial lineal R,, viene dada

por:

2R, = 1/h, xm* D, [2.28]

Para el calculo aproximado de h, se usa la siguiente ecuacion:

! Manual de Aislamiento en la Industria. ISOVER. Divisién de aislamientos, p.24
? Manual de Aislamiento en la Industria. ISOVER. Divisién de aislamientos, p.17
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th, = Cy + 0,0946 [2.29]

Usando los coeficientes de la tabla [2.6]:

he = 3,4 + 0,09(=55) (W/m? °K)

he = —1,55 (W/m? °K)

Tabla2.6 Coeficiente para tuberias en recintos internos

Superficie Ca Ce
aluminio brillante 2,5 27
aluminio oxidado 3,1 3.3
chapa de metal galvanizado, limpio 4.0 42
chapa de metal galvanizado, sucio 5.3 5.5
acero austenitico 3.2 3.4
plancha de aluminio-zinc 3.4 3,6
superficies no metalicas 85 8,7

Fuente: Manual de Aislamiento en la Industria. ISOVER. Divisién de aislamientos, p.23

Mediante la ecuacion [2.28]:

1
 —155%xmx04

R,, = —0,513 (m °K /W)

Aplicando en la ecuacién [2.27]:

R; = 16,697 — 43,47D; [2.30]

! Manual de Aislamiento en la Industria. ISOVER. Divisién de aislamientos, p.23
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Reemplazando los datos en la ecuacién [2.26] se tiene:

C 11 0,4 1 0,396 1 D; )]
Ry = [14,92 in (0,396) + 0023 ln( D; ) + 20t I (Di—0,004 [2.31]

Entre la ecuacion [2.30] y [2.31] se tiene dos incognitas. Resolviendo el sistema
se obtiene el valor del didmetro interno de la capa de poliuretano.

D; =0,28m
Lo que da un valor de 6 cm de espesor de aislante.

2.6.3. CALCULO DE CARGA TERMICA

2.6.3.1. Carga de transmision.

Para obtener la carga de transmision se hace uso de la ecuacién [2.22]:
1q, = U *x Ax AT

El coeficiente global se obtiene a partir de los coeficientes individuales de los
materiales utilizados y de la resistencia de cada pared expresado de la

siguiente manera:

1

e1, 1, €3
A1 he 2,775

2 =

[2.32]

' BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccién de un sistema de refrigeracién de
conservacion para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecanica. 2010
2 BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccién de un sistema de refrigeracion de
conservacién para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecanica. 2010
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Dado que:

e, =0,002m

e, =0,06m

e; =0,002m
= 14

A ,05 —
= 0,02

A, = 0,023 T
= 14,92

A3 & m °K

h, = 1,55 (W/m? °K)

Se obtiene el valor del coeficiente global.

U=03W/m?°K

Para calcular la superficie del cilindro:

IA=2xm*R=xh

Cuadro 2. 17  Cilindro del cuerpo interno.

Fuente: Propia

A =0,25m?

Usando todos los datos se obtiene la carga de transmisién:

qt = 4,5W

! http://www.calculararea.com/cilindro.htm, Férmula para el calculo de la Superficie del Cilindro,

espaniol
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2.6.3.2. Calculo de la carga del producto.

Sabiendo que por cada ciclo de operacion se desean deshidratar 1kg de
producto, alcanzar la temperatura deseada en el lapso de 30 min, mediante la
ecuacioén [2.23] y el ANEXO F:

q, = 127,78 W

Haciendo uso de la ecuacion [2.30] se obtiene la carga total.

Qtotar = 132,28 W = 10838,92 BTU/dia

Ya que el proceso dura entre 8 y 12 horas, y usando un factor de seguridad del
10%, entonces la carga aproximada es:

Qtotar = 1192,28 BTU /h

Qtotar = 0.35 KW

2.6.4. CALCULO DEL CICLO DE REFRIGERACION
Se debe tomar en cuenta varias consideraciones:

e La temperatura en el evaporador (proceso 4 - 1) debe ser menor que la

temperatura de la region que se desea enfriar.

e Latemperatura en el condensador (proceso 2 - 3) debe ser mayor que la

temperatura de la region a la que se cede el calor.

e Las temperaturas de los focos frio y caliente determinan las presiones
minimas y maximas del ciclo (presiones en el evaporador y el

condensador).
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2.6.4.1. Temperatura de evaporacion.

Es la temperatura del serpentin dentro de la camara que se desea obtener para

conseguir la condensacion del vapor.

lTevap =Tg = Dr [2.34]

Donde:

Tevap- Temperatura de evaporador.
Tr: Temperatura de espacio refrigerado.

Dy Diferencia de temperatura del evaporador y espacio refrigerado.

La humedad que se desea tener en el sistema de refrigeraciéon es de 90% para
conseguir la condensacion necesaria. Usando la tabla 2.7 y la ecuacion [2.34]:

Tabla 2.7 Diferencia de temperatura del evaporador y espacio
refrigerado.

DT
Humedad Conveccion Conveccion
Relativa Natural Forzada
% °F "F
05-91 12-14 8-10
90 - 86 14 -16 10-12
85 - 81 16 - 18 12 - 14
80 - 76 18 - 20 14-16
75-70 20 - 22 16 -18

Fuente: BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccion de un sistema de refrigeracion de
conservacion para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecénica. 2010

' BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccién de un sistema de refrigeraciéon de
conservacién para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecéanica. 2010
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Topap = —35°C — 10 °C
Topap = —45 °C

Tevap = Tl

2.6.4.2. Temperatura de condensacion.

Se debe tener en consideracion el tipo de condensador a usar en el sistema de
refrigeracion. Este es enfriado por aire forzado por un ventilador acoplado a un
motor eléctrico. Lo mas importante es la diferencia entre la temperatura
promedio del aire y la temperatura de condensacién del refrigerante. Por la
practica, se adopta una diferencia entre 10°C y 15°C.

1T oo = T + AT [2.35]

Donde:

T.ona: T€MpPeEratura de condensacion.
T,,: Temperatura del medio ambiente.

AT: Incremente de temperatura.

Toona = 20 °C + 10 °C
Toona = 30°C

Teona = T3

2.6.4.3. Trazado del ciclo de refrigeracion.

Con el valor de las temperaturas de evaporacidén y condensacién, se obtiene la
presion en cada uno de los puntos. Ver ANEXO G Y H.

' BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccién de un sistema de refrigeraciéon de
conservaciéon para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecéanica. 2010
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Pyap = P, = 0,10 MPa
P.pna = P, = 1,45 MPa

Para la obtencién de los puntos del ciclo se hace uso del diagrama presion-
entalpia del refrigerante R-404A. El ciclo empieza en el punto de estado 1,

sabiendo que el vapor entra al compresor como vapor saturado.

P = Pevap
T, = Tevap
h, = 339,332K]J/KG

En el punto 1 inicia del ciclo, mediante la presibn de condensacién
determinamos el punto de estado 2. En este caso el vapor se encuentra como
vapor recalentado.

P, = Peona
T, =31,8°C
h, = 378,53K]/KG

Luego de ser comprimido el refrigerante, pasa al condensador a presion
constante cambiando de estado gaseoso a estado liquido, siguiendo la linea de
presion del condensador se interseca y determina el punto de estado 3.

P; = Peona
T3 = Teona
h; = 244,632 K]/KG

El refrigerante sale del punto 3 como liquido saturado, el cual se expande y la
presion desciende a entalpia constante, hasta alcanzar la condicion de mezcla
entre liquido-vapor a la entrada del evaporador en el punto de estado 4.

P, =P evap
T, = Tevap
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2.6.4.4. Calculo de parametros del ciclo de refrigeracion.

2.6.4.4.1. Trabajo de compresion.

De la Ec.(2.10):

W, = —39,198 K] /Kg

2.6.4.4.2. Calor total cedido por el refrigerante al medio condensante.

De la Ec.(2.11):

Qcona = —133,898K]/Kg

2.6.4.4.3. Efecto refrigerante.

De la Ec.(2.12):

qo = 947K]/Kg

2.6.4.4.4. Flujo masico.

De la Ec.(2.13):

m = 0,15Kg/min

2.6.4.4.5. Coeficiente de desempefio.

De la Ec.(2.14):
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COP =341>1

2.6.4.4.6. Potencia teorica.

De la Ec.(2.15):

Pt =9799W

2.6.4.4.7. Calidad.

De la Ec.(2.18):

Segun el cuadro 2.12:

h, = hy = 378,53 K] /Kg

hs = h, = 244,632 K] /Kg

En base alos ANEXOS Gy H, y laimagen 2.11, a temperatura de 20°C :

s, = 1,5969 KJ /(Kg °K)

Con la ecuacién [2.18] y [2.19], y conociendo que s, = s4:

S1 = x(Sg1 — Sf1) + ;1 = 1,5969 KJ /(K g °K)

De igual manera, de los ANEXOS G y H a temperatura de -35°C:

sg1 = 1,629K] /(Kg °K)

sp1 = 0,813 K] /(Kg °K)
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Con la ecuacion [2.20] se obtiene la calidad:

11,5969 — 0,813
X = T1629- 0813
x = 0,96

2.6.5 SELECCION DE ELEMENTOS.

2.6.5.1. Refrigerante.

El refrigerante usado para el sistema de refrigeracién del presente proyecto
debe cumplir con el parametro de trabajo de obtener temperaturas inferiores a
los -30°C y ya que se trabaja para un sistema de condensacion, se opta por el
uso del refrigerante R-404 A. Ver ANEXO I.

Figura 2. 25 Refrigerante R - 404A

Fuente: Propia
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2.6.5.1.1. Propiedades.

Tabla2.8 Propiedades Fisicas

PROPIEDADES | UNIDADES | R 502 | R 404A
C t RZ22.R R 125, R.134a, R
omponentes 115 1393
Compaosicién | Yomasa 43,8 - 51,2 | 44-4-52
Masa molecular | g/mal 11,6 | 97,6
Temperl_a_tur_a de E!Julllcmn s 45,4 454
{8 1,013 bar)
Deslizamiento de temperadura de
ebullicion K 1] 0,9
{a 1,013 bar)
Dens:ljl_e_:d d»;l}iqundo Kaleirn? 1217 1.04
= 25 e 5 e
Densidad del vapor saturado T - a
(a 1,013 bar) Kojm 6322 541
Temperatura critica | C | 82,1 | 72
Presion critica | bar | 40,7 | 37,2
Calor latente de vaporacion | kg | 172,5 | 200
2 ST
Calor espicrﬁc_:o a 2'{ C liquido K1/0ka, %) 138 164
2 10 13 bar 4
i =]
Calgr especilicn 2 25°L vapar Kk, | 0,70 0,38
@ 1,013 bar)
Inflamabilidad en el aire Svalumen | ninguna | ninguna
oDP | - | 0,34 | i}

Fuente: http://www.extinfrisa.es/producto_R404a.aspx, Catalogo de Productos

El R-404A es un refrigerante de tipo HFC formado por 3 componentes (R-125,
R-143a y R-134a). Al ser un producto libre de cloro su ODP es cero, lo cual lo
hace no dafino para la capa de ozono y lo convierte en un producto definitivo.

Es un refrigerante de alta seguridad reconocido por todos los fabricantes de

equipos y componentes.
El producto es compatible con la mayoria de materiales utilizados en la

actualidad, pero de todos modos se debe consultar con el fabricante de los

sistemas por si hubiera algun producto a considerar.
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2.6.5.1.2. Seguridad.

Toxicidad. Producto de baja toxicidad, por lo que se puede utilizar de forma
segura en las aplicaciones a las que esta destinado. Clasificado A1.

Inflamabilidad. Producto no inflamable segun la norma ASHRAE 34, a 1
atmésfera y a 18 °C. Hay que prestar atencién a las mezclas refrigerante aceite
que si podrian resultar inflamables.

Altas temperaturas pueden ocasionar la descomposicién del producto.

Fugas. En caso de producirse una fuga importante de R-404A es
recomendable evacuar el recinto y ventilarlo bien. Los vapores son mas
pesados que el aire y producen un desplazamiento de oxigeno.

2.6.5.2 Unidad condensadora.

La funcion del compresor dentro del sistema de refrigeracién es aumentar la
presion del vapor recalentado que viene del evaporador para que

posteriormente se pueda condensar.

En el mercado existen varios tipos de compresores como los rotativos y de
tornillo, pero para los sistemas de refrigeracion los mas utilizados son los
compresores hermeéticos, los cuales van acoplados a un motor eléctrico dentro

de una misma envolvente de acero formando una sola unidad.

Figura 2. 26 Compresor Hermético

Fuente: http://inverprimos.com/compresor-hermetico---tecumseh-brasil_1__ 835 16_,
Espariol, Medellin - Colombia
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El fluido refrigerante al entrar en el interior de la carcasa, va llenando el
espacio, por lo que esta en contacto con el motor eléctrico y con el compresor,
que de esta manera los refrigera.

Como el motor y el compresor se hallan acoplados directamente, el compresor
trabaja a la misma velocidad del motor, que es una velocidad elevada, por lo
tanto el diametro como el recorrido del émbolo se hacen relativamente

pequenos.

La unidad compresora se halla soportada por medio de resortes y toda la
carcasa de acero que encierra la unidad, esta cuidadosamente balanceada,

para evitar la vibracion al gabinete.

En lo que se refiere a la lubricacion permanente de todas las partes méviles del
compresor, se asegura su buen resultado haciendo circular aceite lubricante
bajo presion, que se extrae de la parte inferior de la carcasa que le sirve de

deposito.

El gas a baja presion, que llena la carcasa del compresor, es arrastrado al
interior del compresor a través de un silenciador, en cada golpe de succién o
carrera de aspiracidon del émbolo y se descarga también a través de otro
silenciador durante el golpe de compresidbn o carrera de compresion del
embolo. Estos silenciadores estan proyectados para amortiguar los ruidos del
compresor, contribuyendo al funcionamiento silencioso que caracteriza esta

clase de equipos.

Durante el golpe o carrera de compresion del émbolo, trabaja una valvula
liviana colocada en la placa de valvulas que esta fijada al final del cilindro, la
que cierra la abertura de entrada o succion. El vapor refrigerante comprimido
en el cilindro se descarga a través de una valvula a propésito, tipo disco que se
abre tan pronto como la presion dentro del cilindro es mayor que la existente en
el lado de alta presion del sistema.
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Después de pasar por el silenciador de descarga, el gas refrigerante
comprimido, circula por una bobina espiral que forma el tubo de descarga en la
parte inferior del conjunto del compresor, siguiendo luego por este tubo que
sale por la base de la estructura del compresor y penetra al condensador.

La unidad condensadora se elige mediante los siguientes parametros: (Ver
ANEXO J)

Refrigerante: R-404 A.

Capacidad frigorifica: 0.35 KW.

Temperatura de evaporacién:  -45 °C.

Temperatura ambiente: 20 °C.

Figura 2. 27 Unidad condensadora CAE2424Z

Fuente: Propia
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2.6.5.3. Evaporador.

El medio evaporador va a ser conformado por el tejido de tuberias de cobre en
forma de serpentin. El dimensionamiento es de suma importancia ya que va a
ser el medio de circulacion del refrigerante y por ende es el agente provocador

del condensamiento de la sustancia sublimada.

La tuberia de cobre tiene gran ventaja de ser de peso ligero, resistente a la
corrosién y de facil instalacién que el acero. La tuberia de cobre vienen
disponible en dos tipos: rigido o flexible. Ambos tipos de tuberias de cobre
existen en el mercado en dos espesores distintos de pared, Ky L. El tipo K es
de pared gruesa, y el tipo L es de espesor mediano; siendo este ultimo el mas
utilizado en los sistemas de refrigeracion.

2.6.5.3.1. Dimensionamiento de la tuberia.

El diseno de estas tuberias debe ser realizado que no llegue refrigerante
liquido al compresor y asegure el retorno del aceite desde el evaporador al
compresor.

La velocidad del refrigerante recomendada para el dimensionamiento de esta
tuberiaes de 8 a 15 m/s

1A, =m/pv [2.36]

>
I

wr? [2.37]

Donde:

A;: area de transferencia [m? ]
m: Flujo masico [Kg/s].
p: Densidad [Kg/m?].

' BUENANO L. Y ESPARZA M. Disefio y construccién de un sistema de refrigeracién de
conservacién para laboratorio. Tesis Ing. Mec. Riobamba. Escuela Superior Politécnica de
Chimborazo. Escuela de Ingenieria Mecéanica. 2010
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v: Velocidad [m/s]

Para la obtencion del didmetro de la tuberia se requiere los siguientes datos:
m = 0,0025729 [Kg/s].

p = 5,41[Kg/m3].

v=(8-15 m/s

Aplicando la ecuacién [2.36] y [2.37] se determina el diametro de la tuberia a

utilizar:

Gruveria = 3/81in

N

Figura 2. 28 Rollo de Tuberia de Cobre Diametro 3/8"

Fuente: http://www.distribucioningusa.com/p/tubo-de-cobre-flexible-3-8-tipo-ug-iusa/170996/,
Espafiol, 2006

2.6.5.4 Filtro.

Para la seleccion del filtro se han tomado en cuenta los siguientes parametros:

o Tipo de refrigerante a utilizar: R-404 A.

e Diametro de la tuberia de conexién tanto a la entrada como a la salida.

e Capacidad del sistema: 0.30 KW.
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3

Figura 2. 29 Filtro tipo TGM - 052

Fuente: Propia

2.6.5.5 Valvula de expansion.
Se selecciona en base a los siguientes parametros:
o Refrigerante a utilizar: R 404 A
e Capacidad del sistema: 0.35 KW
e Presién de evaporacién: 0.10 MPa
e Presion de condensacion: 1.45 MPa

e lgualacion de presion: interna

Figura 2. 30 Valvula de expansion marca DANFOSS vy orificio de valvula.

Fuente: Propia
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2.6.5.6 Visor.

Se selecciona en base a los siguientes parametros:

e Refrigerante a utilizar: R 404 A

e Diametro de entrada: 1/2"

e Diametro de salida: 3/8"

Figura 2. 31 Visor liquido

Fuente: Propia

2.7. DISENO DE LAS PLACAS DE CALENTAMIENTO

Las placas de calentamiento conforman el sistema que brinda la energia

necesaria para realizar el secado secundario.

2.7.1. MATERIAL.

El cuerpo de la cdmara estd construido de acero inoxidable debido a la
asepsia, de igual manera se ha decidido usar el mismo material para las placas
de calentamiento.

2.7.2. DIMENSIONES.

Mientras mayor area ocupe respecto a las bandejas que contiene el producto,
mayor sera la transferencia de energia. Se puede visualizar en el plano 23
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2.7.3. TOPOLOGIA.

Existen dos métodos que se emplean para la transferencia de calor en camaras

de vacio dependiendo de su aplicacién y las dimensiones de la camara:

2.7.3.1. Fluido térmico.

Es un tipo de calentamiento indirecto en el que se calienta un fluido de
transferencia de calor de fase liquida y es bombeado hasta las placas que
hacen uso de dicha energia térmica dentro de un circuito cerrado. Debe
acoplarse a un sistema neumatico, lo que representa mayor complejidad y
gasto econémico.

2.7.3.2. Resistencias.

Son elementos que se fabrican a base de niquel, donde la energia eléctrica se
transforma en calor. Se ha escogido esta opcion debido a las dimensiones,

facilidad de instalacion y por el factor econémico.

Para determinar la localizacion mas apropiadas de las resistencias en la
plancha de acero inoxidable, se han realizado simulaciones que demuestran la
distribucion térmica a 70 °C en cada caso de disefo planteado, obteniendo los

siguientes resultados:

En la simulacién 1 (Figura 2.32), con las niquelinas colocadas en el mismo
sentido longitudinal y separadas por una distancia de 36 mm, se obtiene que la
temperatura minima en la plancha de acero inoxidable sera de 60,60 °C y con

una concentracidn del calor en la parte central de la misma.
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Figura 2. 32 Distribucion térmica - simulacion 1

Fuente: Propia

En la simulacion 2 (Figura 2.33), las niquelinas se inclinaron ligeramente con el
fin de concentrar el calor en un area mayor a la primera simulacién, sin
embargo la termperatura mas baja en la placa disminuye.

Figura 2. 33 Distribucion térmica - simulacion 2

Fuente: Propia
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En la simulacién 3 (Figura 2.34), las niquelinas se colocaron en sentido
contrario para disminuir las zonas de menor temperatura en los bordes de la

placa, y se obtuvo una temperatura inferior maxima de 60,64.

70.41
69.32
68.24
67.15
GE.07
6498
63.89
62.81
5172
G064
Termperature (Salid) [*C]

Surface Plot1: contours

Figura 2. 34 Distribucion térmica - simulacion 3

Fuente: Propia

Los resultados obtenidos de las diferentes simulaciones térmicas no presentan
diferencias significativas entre las distintas configuraciones de las niquelinas,
por lo que para la construccién del sistema de calentamiento seria apropiado
cualquiera de las 3 localizaciones de las niquelinas en las planchas de acero
inoxidable. Se ha optado por la configuracion 1 que presenta mayor facilidad en
el cableado eléctrico.

2.7.3.3. Calculo de potencia.

Para obtener la carga necesaria se hace uso de la ecuacion [2.23] y la
expresién:
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Donde:
pq: Densidad del acero.

m,: Masa de la placa de calentamiento.

v,: Volumen de la placa de calentamiento.

Sabiendo que:

Kg
p = 7850 W
v = 0,00008 m3
K]
=04
C = 0,46 Kg K
AT = 55°K
t=40s

Se obtiene el valor de la potencia de las placas de calentamiento:

Q =39%,73W

2.8. DISENO DEL SISTEMA ELECTRICO Y DE CONTROL.

2.8.1. DISENO DEL SISTEMA ELECTRICO

El sistema eléctrico es la parte del equipo que alimenta y maneja elementos
tanto de control tales como los controladores de temperatura electrénicos, asi
como la parte de potencia que involucra el accionamiento de la bomba de vacio
y el sistema de refrigeracion, para el funcionamiento adecuado de la maquina y
el desarrollo en general del proceso de liofilizacion. En si, constituye una parte
fundamental para la construccién del equipo liofilizador y por tal, debe estar
compuesta de los elementos adecuados para evitar algun tipo de accidente o

dafo de los elementos que componen la maquina.
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2.8.1.1. Establecimiento de parametros previos de disefo.

El sistema eléctrico tiene como funciones principales: proteger al equipo y al
resto de elementos que se encuentren externos al mismo mediante breakers o
interruptores termomagnéticos en caso de cortocircuito o sobrecorriente,
alimentar los actuadores eléctricos del equipo mediante un circuito de potencia
y finalmente, indicar el estado de los elementos actuadores mediante luces

piloto y elementos electrénicos mediante un circuito de control.

2.8.1.1.1. Breaker o interruptor termomagnético

El interruptor termomagnético es un dispositivo de proteccion que trabaja
mediante dos tipos de accién como su nombre lo define: una accién térmica
producida por un calentamiento mediante el efecto Joule a una placa bimetalica
en su interior que al pasar un umbral preestablecido por el fabricante y variando
segun la capacidad de corriente del breaker, dispara el resorte que se
encuentra dentro abriendo asi el circuito que se encuentre conectado a este
elemento, sucediendo este efecto en sobrecorrientes. Y por otro lado, la accién
magnética que se activa cuando ocurre un cortocircuito, el cual hace que una
corriente elevada circule por un electroiman interno del interruptor disparando
inmediatamente el resorte, abriendo asi este elemento de proteccidén. La
diferencia entre estos tipos de accion es el tiempo de respuesta y la intensidad
de corriente para activar cada uno.
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Figura 2. 35 Breaker de dos polos marca Schneider

Fuente: Propia

Existen interruptores de varias capacidades, basandose en la corriente nominal
del circuito en el cual se esté trabajando, asi como una variedad en cuanto al
numero de polos que presente este elemento de proteccion. El nUmero de
polos representa el nimero de contactos que presente el breaker para su
conexion y la seleccion de este parametro depende del nimero de fases que
presente el sistema y el tipo de proteccién que se desee brindar, como puede
ser: solamente fase (1 polo), o fase mas neutro (2 polos), sistema trifasico (3
polos).

2.8.1.1.2. Temporizador
Es un elemento de control que realiza alguna accién en sus contactos después

de haber transcurrido un tiempo establecido por el operador dependiendo de su
tipo, mediante la activacién de una bobina.
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Figura 2. 36 Temporizador on delay marca Camsco

Fuente: Propia

Existen contactores: On delay, que altera el estado de sus contactos (los
normalmente abiertos se cierran y los normalmente cerrados se abren)
después del tiempo transcurrido y Off delay, que altera el estado de sus
contactos durante el tiempo establecido por el operador y una vez transcurrido
el tiempo los contactos regresan a su posicion natural.

BOBINA

CONTACTO
NORMALMENTE
ABIERTC

CONTACTC
NORMALMEMTE
CERRADO b e e s —= e

Figura 2. 37 Comportamiento de un temporizador on delay

Fuente: Propia

2.8.1.1.3. Contactor
Es un interruptor de fuerza accionado por una bobina que actia como

electroiman de sus contactos. Se compone también de contactos auxiliares que
pueden utilizarse dentro del circuito de control por o que sus capacidades de
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corriente son menores. El contactor generalmente tiene 3 polos para

conexiones trifasicas.

Figura 2. 38 Contactor trifasico marca LG

Fuente: Propia

2.8.1.2. Seleccion de componentes para el sistema eléctrico

La seleccién apropiada de los componentes del sistema eléctrico es importante
para su funcionamiento, sobre todo los valores de corriente permitidos por los
diferentes elementos que se utilizara resultan primordiales para evitar cualquier
tipo de percanse dentro del equipo.

2.8.1.2.1. Seleccidn de interruptores termomagnéticos

Para la seleccidn de los interruptores termomagnéticos se debe diferenciar las
dos partes principales del circuito eléctrico: el circuito de control y el circuito de
potencia.

Para el circuito de control, la corriente de consumo es baja, los elementos que
van a utilizarse dentro del sistema seran luces piloto led, los controladores de
temperatura electrénicos y las bobinas tanto de los temporizadores como de los
contactores que no representan una carga alta, estimando los valores de

consumo de cada elemento se tiene una corriente de:
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Tabla2.9 Datos consignados del circuito de control

Elemento Carga unitaria (A) | Cantidad | Carga total (A)
Luces piloto led 0,028 5 0,14
Controladores de 0,228 ) 0,456

temperatura

Temporizador 0,045 2 0,09
Contactor 0,09 4 0,36
TOTAL 1,046

Por lo que se concluye que un breaker con una corriente nominal superior a 2A
y segun los valores estandarizados de los fabricantes (existen varias opciones)
estarian adecuados para proteccion del sistema de control.

Para el sistema eléctrico de potencia, la corriente asciende debido a que se
manejaran el encendido de elementos mas potentes como la bomba de vacio y
el sistema de refrigeracion, por lo que es mandatorio el uso de un interruptor de
mayor capacidad nominal. La tabla 2.10 indica la corriente aproximada de

consumo para el circuito de potencia:

Tabla 2. 10 Datos consignados del circuito de potencia

Elemento Carga unitaria (A) | Cantidad | Carga total (A)
Bomba de vacio 3,6 1 3,6
Rz}srti;r:r:ccilo?n 7 ! 7
Niquelinas 0,16 6 0,96
TOTAL 12,06

Un interruptor de corriente nominal superior de aproximadamente 20A seria
suficiente para la proteccién del sistema de potencia de la maquina.
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2.8.1.2.2. Seleccién de temporizadores

Los temporizadores se encargan de manejar los tiempos de operacién tanto del
sistema en general como de la activacion de las niquelinas después de la
primera hora de operaciéon del equipo, y sus contactos energizan las bobinas
de los contactores por lo que su funcionamiento esta enteramente en el circuito
de control, donde la corriente no es superior a 1A. Un temporizador con
capacidad mayor a 3A (por seguridad) es suficiente para este circuito.

2.8.1.2.3. Seleccion de contactores

Los contactores regulan el accionamiento de los actuadores del sistema y por
ende, manejan corrientes mayores. Para la seleccibn adecuada de estos
elementos, en base a la Tabla 2.10, la corriente més alta que se manejara en el
circuito sera de 12A aproximadamente, con esto se define que un contactor con
una capacidad de corriente de 20A es suficiente para el manejo de cualquier
elemento de potencia para la equipo liofilizador.

2.8.2. DISENO DEL SISTEMA DE CONTROL

Un sistema de control estd definido como un conjunto de componentes que
pueden regular su propia conducta o la de otro sistema con el fin de lograr un
funcionamiento predeterminado, de modo que se reduzcan las probabilidades
de fallos y se obtengan los resultados buscados.

El sistema de control opera, en general, con magnitudes de baja potencia,
llamadas generalmente sefales, y gobiernan unos accionamientos que son los

que realmente modulan la potencia entregada a la planta.

El tener un sistema de control implica la manipulacién de las magnitudes de un

sistema llamado planta, a través de otro sistema llamado control.
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Planta.- Es el proceso que se desea controlar (manipular y/o visualizar sus
magnitudes). Se lo realiza variando su comportamiento hasta conseguir los
requisitos necesarios.

Sistema de control.- Es el sistema encargado de actuar sobre el proceso.

Operador.- Encargado de fijar las consignas.

Cuadro 2. 18 Diagrama de Bloques del Sistema de Control.

::} — :
SISTEMA
OPERADOR ) —> DE e =
PLANTA
CONTROL |—i— ——
::: —— =
 e——
CONSIGNAS SENALES ™
{Instrucciones del DE :ables del
CONTROL (varisbl
operador) prvoese)

Fuente: GIL. A. Autématas y Sistemas de Control, Introduccion al control industrial. Division de

ingenieria de sistemas y automatica. p.4

Son muchos los procesos y maquinas industriales que requieren control, ya sea
humano o automatico. Por factores de seguridad se procura evitar el contacto
directo del operador con el proceso

2.8.2.1. Consideraciones de parametros previos de disefo.

Para el disefio del sistema de control se debe tomar en cuenta el ambiente en
el que va a operar, los parametros que estan inmersos en el proceso y la
topologia del control.
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2.8.2.1.1. Ambiente
Es el medio en el que va a operar el sistema de control. Por el hecho de estar
en condiciones de vacio, los elementos a utilizar deben acoplarse y rendir

adecuadamente segun las necesidades del procesos y del operario.

Cuadro 2. 19 Parametros del Sistema.

Perturbaciones

Entrada (— > | Sistema| [, > Salida

L

Variables
Control

Fuente: Propia

2.8.2.1.2. Variable de entrada

Indica lo que debe hacer el sistema. Puede llevarse a cabo mediante un

accionamiento manual o automatico (electronico o0 mecanico).

2.8.2.1.3. Variable de salida

Es el efecto producido por el sistema y es presentado al operador para llevar
un registro, controlar el proceso y tomar las medidas necesarias de seguridad

en caso de presentarse algun inconveniente

2.8.2.1.4. Perturbaciones

Son variables ajenas al sistema pero que pueden influir en su funcionamiento y
no se puede controlar. Si la perturbacion se genera dentro del sistema, se la

denomina perturbacion interna, caso contrario la perturbacién es externa.
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2.8.2.1.5. Variables de control

Son variables internas del sistema que se emplean para su funcionamiento.

2.8.2.1.6. Topologia

Existen dos tipos de lazos que se suelen implementar en los procesos. El
control de lazo abierto no recibe informacion del comportamiento de la planta
(cuadro 2.21). La mayoria de los procesos industriales son estables a lazo
abierto, es decir, son estables cuando no forman parte de un circuito de control
por retroalimentacioén; esto equivale a decir que la mayoria de los procesos
son autorregulables, o sea, la salida se mueve de un estado estable a otro,
debido a los cambios en las senales de entrada. En el control de lazo cerrado
existe una realimentacién a través de los sensores desde la planta hacia el
sistema de control (cuadro 2.22). La informacién sobre la variable controlada se

vuelve a alimentar como base para controlar una variable del proceso.

Cuadro 2. 20 Control de lazo abierto.

Emﬁtﬁm
SENALESDE | SISTEMA |5 :
CONSICNA = —+= DE 3| ACCIONAMIENTOS 3 FPLANTA [~
T I_CONTROL :
SENALES DE
CONTROL

Fuente: GIL. A. Automatas y Sistemas de Control, Introduccién al control industrial. Divisién de
ingenieria de sistemas y automatica. p.53
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Cuadro 2. 21 Control de lazo cerrado.

: : ENERGIA

! SENALESDE ﬂ :

! COMSIGHNA SISTEMA :i I ETA
ENTRADAS DE +—* ACCIONAMIENTOS |[C=)| PLANTA | -

Fuente: GIL. A. Automatas y Sistemas de Control, Introduccién al control industrial. Divisién de

ingenieria de sistemas y automatica. p.54

2.8.2.2. Seleccion del control.

Para la interaccion entre la camara y el operador es necesario un medio que

brinde la informacién necesaria. Para ello se ha planteado tres opciones:

e Microcontrolador.

e Control Légico Programable PLC.

e Controladores electronicos.

2.8.2.2.1. Microcontrolador.

Un microcontrolador es un circuito integrado con memoria programable,
interfaces de entrada y salida y otros dispositivos como temporizadores. Las
conexiones de entrada y salida se agrupan en unidades denominadas puertos.

Estd compuesto de varios bloques funcionales que cumplen tareas especificas.
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Figura 2. 39 Microcontroladores.

Fuente: http://www.cnt.cl/pro/index.php/component/, Nuevo taller de microcontroladores

2.8.2.2.2. Control Légico Programable (PLC).

Es un dispositivo electronico digital que usa una memoria programable para
guardar instrucciones y llevar a cabo funciones logicas, de configuracién

secuencial para el control de maquinaria y procesos.

Cuadro 2. 22 Estructura de PLCs.

Fuente de
Alimentacidn

CPU

Interfaces de Pmcesad.nr Interfaces de
Entradas Memoria Halidas

Dispositivo
de
Program acidn

Fuente: www.profesores.frc.utn.edu.ar /industrial/sistemasinteligentes/UT3/plc/PLC.html,
Controladores Logicos Programables, espariol
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Los dispositivos de entrada y de salida se conectan al PLC, de esta manera el
control las monitorea de acuerdo con el programa disefado por el operador y

grabado en la memoria.
2.8.2.2.3. Controladores electrénicos.
Son instrumentos digitales que tienen aplicaciones especificas. Son utilizados

en sistemas de refrigeracién, congelacién y calefaccién para llevar un control

preciso de los parametros involucrados en el proceso.

:
i
i

A{;—
B
R
-

.
:

Figura 2. 40 Controlador de temperatura Full Gauge MT-512Ri plus.

Fuente: http://www.vancontrols.com/shop/category.asp?catid=131, Productos, Controlador de
temperatura, espafiol

Para seleccionar el control que mejor se adapte al proyecto es necesario
establecer los criterios que permitan evaluar cada una de las alternativas:

Costos.

e Versatilidad (capacidad de expansion).

e Facilidad de instalacion.

e Facilidad de uso y mantenimiento.

e Comunicacién con el PC.
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En base a los criterios, se realiza la siguiente relacion de ponderacién:

e 3 Puntos: Primera opcion.

e 2 Puntos: Segunda intermedia.

e 1 Punto: Ultima opcién.

El control que obtenga la mayor cantidad de puntos, sera la opcion que mejor

se acople al sistema.

Tabla 2. 11 Ponderacion de los criterios y controles.

CONTROL\CRITERIO

Costo

Versatilidad

Facilidad de
Instalacion

Facilidad de uso

Y
mantenimiento

Comunicacian
con el PC

Ponderacion

Microcontrolador

1

1

PLC

2

2

11

Controlador digital

3

3

12

Fuente: Propia

Como se puede observar en la tabla 2.7, el uso de controladores digitales

presenta mayores beneficios.

2.8.2.3. Seleccion de sensores de temperatura.

La temperatura es la medida o cantidad de calor que contiene una sustancia.

Los valores de la temperatura son en ocasiones ocupados para describir,

cuanto calor o fri6 tiene un fluido en un proceso.

El sensor de temperatura utilizado es desarrollado y producido por la Full

Gauge Controls para uso exclusivo en sus instrumentos digitales. Son modelos

de sensores para las mas diversas aplicaciones, los cuales cubren una faja de

operacion amplia que va desde -50°C (frecuentemente encontrada en la

superficie del evaporador, donde también son instalados los sensores) a
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+200°C. Resistente al agua y a las bruscas variaciones de temperatura que
ocurren durante las etapas de refrigeraciéon y deshielo, es revestido por capsula
de acero inoxidable con conformacion de fondo esférico a frio sobre funda de
silicona, lo que proporciona total estanqueidad, asi como ofrece robustez y
proteccién contra radiaciones. Es know-how y confiabilidad acumulados a lo
largo de 25 afos posibilitando a Full Gauge Controls ofrecer al mercado

productos exclusivos y de alta performance.

Cuadro 2. 23 Sensor de temperatura Full Gauge.

capsufa de acero
noxidable
conformacion
en frio o &
coble A I ¢ o
36 f SR
P I ——F '

= VA FULGAUGE COM | | J

e — o
‘ e 2.50

guantedesiicona 3% L

Unidad en mm

Fuente: http://www.fullgauge.com/es/es/acessorios.asp, accesorios, espafnol

2.8.2.4. Seleccion de sensores de presion.

Para la medicion del vacio se puede utilizar instrumentos con rangos de
mediciones desde 1x10~! torr hasta 2x10~1! torr, dependiendo de la escala y

exactitud que se requiera en la aplicacion.

En el mercado hay unidades de control con display con posibilidad de control
de hasta 12 transductores simultaneamente. Estos componentes tienen una

medicion precisa, con facil expansion, reconfiguracion y comunicacion serie.

Por todas las ventajas y si exactitud en la lectura, el costo es elevado y dificil
de adquirir. El factor economico es critico y tiene un peso significante al
momento de disefar y construir un equipo, por ello se ha optado por utilizar un
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vacudémetro, cuya medicién se encuentra en pulgadas de mercurio y sirve para

tener la referencia de vacio en el sistema.

La medicion del vacubmetro se fundamenta en el principio de funcionamiento
del muelle Bourdon. Un extremo del muelle, realizado a partir de tubos
perfilados de una aleacién especial de cobre, es soldado al perno roscado del
vacudémetro, formando con este un Unico cuerpo; el otro extremo cerrado, en
cambio, es liberado. Al aumentar la depresion o la presion en su interior, el
muelle tiende a deformarse, modificando su posicién original (efecto Bourdon).

El movimiento del extremo libre del muelle determina la depresién-presién.

Para facilitar la lectura, este movimiento es amplificado a través de una palanca
de conexién y transmitido al indicador. Todo el conjunto esta protegido por una
robusta caja metalica, que incluye el cuadrante y el indicador, visibles a través
de un cristal.

Figura 2. 40 Vacudémetro.

Fuente: Propia
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2.8.2.5. Seleccion de elementos para comunicacion RS-485 con PC.
Dado que los elementos de control utilizados en el proceso son de marca Full

Gauge, los elementos de comunicacion que son compatibles entre los
controladores y la PC también son de la misma marca.

Cuadro 2. 24 Elementos de comunicacion Full Gauge y cableado.

IntarfazSerial RS-48
Cq;ao_lgnuumaa 3 . Dispositivo utilizado para
Es utiizada para coneciar mas de un nsbumento a3 b Interfaz. Las establecer la conexion de los
conexiones de los hios deben ser hechas conforme sigue: terminal A del instrumentos de Full Gauge

instrumento se conecta al terminal A dela caja distribuidors, que a su vez, :
debe ser coneciado con & termmal A de la Interfaz. Controls con ef Sitra”.

Fuente: http://www.x-tronixsrl.com.ar/catalogo/, Interface Serial Conv32 232-USB/RS485

La interface CONV32 de Full Gauge mediante un puerto USB permite la

comunicacién a una PC.

La interface realiza la transformacion del protocolo utilizado por la PC, al

protocolo RS-485 utilizado por los controladores Full Gauge.

La Full Gauge utiliza la red RS-485 para proporcionar mayor robustez y

confiabilidad en la comunicacion entre sus controladores y el Software Sitrad.
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2.8.2.5.1. Especificaciones técnicas.

Alimentacién: A través del puerto USB.

e Temperatura de operacién: 0 a 50 °C

e Tres Led's de indicacion: uno para indicar que la convertidor esta
energizado (®) y dos que indican transmision (TX) y recepcion (RX)

serial, que permanecen prendidas intermitentemente.
e Un puerto RS-485 para conexion de hasta 32 controladores.
2.8.2.6. Diseno del Sistema electrénico de control.
El MT-512Ri plus es un controlador e indicador de temperatura, con tiempo de
duracién de los procesos de refrigeraciéon y deshielo configurables. Controla la
refrigeracion y deshielos por parada de compresor. El controlador posee un

sistema inteligente de bloqueo de teclas y permite la desconexién de las

funciones de control.

Tabla 2. 12 Especificaciones Técnicas del Controlador MT-512Ri plus.

Alimentacién: MT512Ri = 115 6 230 Vac + 10% (50/60 Hz)
Temperatura de control: -50 hasta 75°C / -58 hasta 221 °F
Corriente maxima por salida: NA - 16(8)A/250Vac 1HP
NC - 8A/250Vac
Dimensiones: 71x28 x 71 mm
Temperatura de operacion: 0 hasta 50 °C / 32 hasta 122 °F
Humedad de operacién: 10 hasta 90% HR (sin condensacidn)

CLASIFICACION ACORDANDO LA NORMA IEC60730-2-9

Limite de la temperatura de la superficie

50°C/122°F
de la instalacion:
Tipo de construccion; Regulador electrénico incorporado
Accién automatica: Tipo 1
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Control de contaminacidn: Nivel 2
Voltaje de impulso: 1,5 kV
Temperatura para la prueba de la presion
75°Cy 125°C/ 167 °Fy 257 °F
de esfera:

Insulation: Class Il

Fuente: http://www.fullgauge.com/es/PDF/MT-512Riplus.pdf, MT-512Ri plus, espafiol, 2006

2.8.3. INTERFAZ HMI PARA CONTROL POR PC.

La interfaz HMI utilizada para el control y visualizacion es propia de los equipos
Full Gauge y se la lleva a cabo bajo el software denominado Sitrad.
Es desarrollado por Full Gauge Controls para administracién remota y local de

sistemas de refrigeracion, calefaccién, climatizacién y calefaccion solar.

= KR EAULdeal 510

| Archiva C on Configuracion Visualzar Ayuda
SIS R irigeracion MT512 RA
TEMPERATURA (°C) SALIDAS -
Alarmas = AVitual REFRIG  DEFROST sltrad
@ 1 - Sensor desconectado
Temperatura de Control
60.0 °C
Timer (hh:mm) Diferencial de Control

<\ Parametros B Inv Status

= Catastrados: 2
Unidad en realce: Niguelinas ~| EnOperacién 2 4 Historial P Agenda | @ Interrumpir
Mantenimiento: 1]
MT-512 R4 stus
Direc Descripcién Temper. Refrig Defrost Timer Alarmas Status SetPoint Difer
001 Niquelinas 615 Conec Desc 01:00 - Refrigeracion 60.0 0.5
002 Producto -11.4 Conec Desc 01:00 - Refrigeracion -42.0 3.0
Espacio libre en (C:) : 360.86 GB Tamafo de la base de datos: 1.66 MB =

Figura 2. 41 Interfaz de Sitrad con controlador MT-512Ri plus.

Fuente: Propia
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En base a la imagen 2.34, se visualiza que el sistema es dividido en cinco
partes distintas: Menu, Panel de Informaciones, Panel Comun, Guias de

Modelos y Barra de Estado.

El Menu contiene items para acceso a las funcionalidades y para configuracion

de las opciones del sistema.

EllPanel de Informaciones|exhibe los datos correspondientes al instrumento

seleccionado. Aqui se puede visualizar el estado del equipo, temperatura que
registra el sensor, el tiempo de funcionamiento y el punto de setpoint con su

respectiva histéresis.

El[Panel Comun|se encuentra debajo del Panel de Informaciones y contiene

funciones e informaciones del sistema.

Las|Guias de Modelos|exhiben las listas de instrumentos registrados con sus

respectivas informaciones.

La Barra de Estatus se localiza en la parte inferior de la pantalla y contiene, en
el Sitrad Server, la cantidad de espacio libre en la unidad de disco donde el
banco de datos esta grabado, el tamafno actual del banco de datos y el
indicador de alerta de tamafno de archivo, el que indica que este esta proximo

de alcanzar el tamafio maximo configurado.
2.8.3.1. Establecimiento de parametros de la interfaz HMI.
El software Sitrad permite la alteracion de los parametros de control de los

instrumentos, tales como limites maximo y minimo de temperatura y voltaje,

tiempo de proceso, entre otros.
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http://www.sitrad.com/es/user_guide/painel_de_informacoes.htm
http://www.sitrad.com/es/user_guide/topic33.htm
http://www.sitrad.com/es/user_guide/topic77.htm

cién _Configuracibn

Visuslzar _Ayuda

Descripcion: Producto

Funcién
SET
F02
FO3
F04
F05
F06
FO7
Fo8
F09
F10

Unidad en realce:

Descripcion

Temperatura de control (setpoint)
Corrimiento de indicacion (offset)

Minimo ajuste permitido al usuario final
Maximo ajuste permitido al usuario final
Diferencial de control (histéresis)

Retardo para reconectar la salida de refrig.
Tiempo de refrigeracion

Tiempo de duracién del deshielo

Estado inicial al energiza el instrumento
Indicacion bloqueada al entrar en deshielo

MT-512 Ré gdec

Direc Descripcion
001 Producto
002 Niguelinas

Producto
Temper. Refrig
-255 Conec
634 Conec

Espacio libre en (C:) : 350.12 GB

Recetas 9 = Enviar <= \Volver
Minimo Maximo Unidad Valor
-50.0 75.0 °C -30.0
-5.0 50 °C 0.0
-50.0 75.0 °C -50.0
-50.0 75.0 ¢ 75.0
0.1 20.0 °C 0.5
0 999 seg 1
1 999 min 999
0 999 min 30
0 - refrig 1 -deshielo - 0
0-No 1-8i 0
Catastrados: 2
+|  EnOperacion 2 ¢ Historial [ Agenda @ Interrumpir
Mantenimiento 0
Defrost Timer Alarmas Status SetPoint Difer
Desc 02:50 Refrigeracién -30.0 05
Desc 01:35 Refrigeracion -42.0 3.0

Tamafio de la base de datos: 681 KB

Figura 2. 42 Ventana de parametros del controlador MT-512Ri plus.

En la pantalla de los parametros del MT-512Ri plus, es posible ajustar todas las

Fuente: Propia

funciones y la temperatura de control (setpoint) de los distintos instrumentos.

Para ello se realizan varias pruebas hasta alcanzar un punto satisfactorio de

parametros, cumpliendo los requerimientos del sistema.

Evalla, controla y almacena datos de temperatura y tiempo, realiza analisis del

histérico a través de graficos e informes, generados a partir de los datos

almacenados.

-15.3

-20.2

-25.1
-30.0

‘ B 1 -Producto - Temps

eratura Ambiente

M 2 -Niguelinas

- Temperatura Ambiente ‘

1

8:19:47 8:32:22 813456 8:57:30 5:10:05 522,39 93513 ST 10:00:22 10:
08/13/012  ©OB/112012  08/YN12 081012  O0SAYNI2 081012  OS/AYWI2 08112012  08/1/012  08/11/012 0§

Figura 2. 43 Informe grafico a tiempo real Sitrad.

Fuente: Propia

126

112:57 10:25:31

0:25: :
/11/2012 08/11/;

10:38:06 10:50:40 11:03:15 11:15:48 13:28:23
012 08/11/2012  08/11/2012  08/11/2012 0811201



Cuadro 2. 25 Informe escrito a tiempo real Sitrad.

Licfiizador de exractos botanicos - Informe de Supervision - Resumen
MT-512Ri plus - Niquelinas
Feriodo de supernvision: 08/11/2012 819:47 hasta 0811/20712 11:32:59

Temp Ambiente:
Minimo=143°C Maximo = 58.2 'C hMediano = 59.3°C

Desviacion esténdar= 102 "C Coeficiente de vanacion = 17.2%,

REFRIG: Tiempo conectado = 03h11m34s: Tiempo desconectado = 00h00m17s
DEFROST: Tiempo conectado = 00k00m00s: Tiempa desconectado = 03k 1m51s
Tiempo en Refrigeracion: 03h11m51s

Tiempo =in supervision: 00h01T m20s

Fuente: Propia

Parte fundamental del control es tener avisos de las alarmas. En caso de que
exista algun dano, cortocircuito, abierto o incluso, que la temperatura esté fuera
del rango, existen avisos sonoros y visuales, los cuales se pueden modificar

dependiendo de los requerimientos.

||_Archivo © 6n Ci b Visuslizar Ayuda

Status: Refrigeracion Producto
TEMPERATURA (°C) EALIDAS
Alarmas = AVirtual REFRIG DEFROST
@ 1 - Sensor desconectado
Temperatura de Control
-20.0 °C
QA X=!
tial de Control

08/11/2012 12:38:56: 0.5°C
Producto - Temperatura ambiente baja (-25.5) :

oK s B Inv Status

Figura 2. 44 Alarma de temperatura baja.

Fuente: Propia
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2.8.3.2. Programacion de recetas de la interfaz HMI.

Una receta comprende los parametros de un modelo de instrumento. El usuario
podra configurar los valores de las funciones de un modelo de instrumento de

la forma que desee.

Utilizando la funcion receta, el usuario podra modificar los parametros de los
instrumentos de una forma mas rapida. Creando recetas para las
configuraciones que son utilizadas frecuentemente, el usuario podra alterar
todas las funciones de un instrumento en pocos segundos, al contrario de

configurar cada funcién individualmente.

== Eeffror ez ftzuaig w|iX]

Il _ Archivo Editar  Ayuda |
DEe > B &
Narrbre Models Tipo Walor
Extracto de Laurel MT-512Ri plus Celsius
Funcion Descripcion Minimo Maximo Unidad Valor _' |
SET Temperatura de control (setpoint) -50.0 5.0 ot 4.0 |
Fo2 Corrimiente de indicacion (offset) -2.0 5.0 x5 b 0.0
Fo3 Winimo ajuste permitido al usuaric final -50.0 750 & o -50.0

||| FO4 Maximo ajuste permitido al usuario final -50.0 75.0 i 75.0

|l FO5 Diferencial de control (histéresis) 0.1 2000 e 1.0

: Fo& Retardo para reconectar la salida de refrig. 0 999 seQ 20

' FO7 Tiempe de refrigeracion 1 599 min 240

1|} FO& Tiempo de duracién del deshiclo l 0 9599 min . 30

Il Foe Estado inicial al energiza el instrumento . 0 - refrig 1-deshielo | — - 0 A

Figura 2. 45 Ventana de editor de recetas.

Fuente: Propia

Para crear una receta se debe realizar lo siguiente:

1. Haga clic en el botén Abrir en la barra de herramientas o incluso, en el item
del menu Archivo y después en Abrir.

2. Informe un nombre para la nueva receta en el campo Nombre.

3. Seleccione el modelo deseado en la caja combinada Modelo.
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4. Configure los parametros del modelo del instrumento elegido.

5. Después de ajustar los valores deseados, haga clic en el botén Guardar en
la barra de herramienta para agregar esta receta a la lista de recetas
registradas.

Se pueden realizar infinidad de recetas dependiendo de los requerimientos del
usuario. El envio de una receta para el instrumento es realizado por el sistema
Sitrad.

= SHER AU Kl

| Archiva C on Configuracion Visualizar Ayuda

Descripcion: |Producto REWEEE - 2 [|-30 | = Enviar \olver
= = Frutillas_Producto — - =

Funciéon Descripcion = flaximo Unidad Valor )

SET Temperatura de control (setpoint) Ergciodalaye) 5.0 °C -30.0

F02 Corrimiento de indicacion (offset) -5.0 5.0 e 0.0

F03 Minimo ajuste permitido al usuario final -50.0 75.0 Cc -50.0

Fo4 Maximo ajuste permitido al usuario final -50.0 75.0 19 75.0

F05 Diferencial de control (histéresis) 0.1 20.0 C 0.5

F08 Retardo para reconectar la salida de refrig. 0 999 seg 1

FO7 Tiempo de refrigeracion q 999 min 999

Fo8 Tiempo de duracion del deshielo 0 999 min 30

F0S Estado inicial al energiza el instrumento 0 - refrig 1-deshielo - 0

F10 Indicacion blogueada al entrar en deshielo 0-No 1-8i - 0 3

Figura 2. 46 Seleccion de recetas.

Fuente: Propia

Al entrar en los parametros de un instrumento, automaticamente serd listado en

una caja combinada todas las recetas pertenecientes al modelo tratado.
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CAPITULO 3
CONSTRUCCION Y MONTAJE DEL EQUIPO
HIDROSOLUBILIZADOR

3.1 FABRICACION DE LA CAMARA DE LIOFILIZACION Y MESA
DE SOPORTE.

Para la fabricacion del cuerpo y la cabeza de la camara se debe adquirir el
material adecuado. Para ello se realiz6 una busqueda exhaustiva en
chatarrerias de distintas piezas como la tapa del cilindro, ya que
econémicamente representa un beneficio considerable.

La estructura de la mesa de soporte se realizd en base a perfiles cuadrados de
acero al carbono y planchas del mismo material para recubrir los dos niveles de
la estanteria, consiguiendo de esta manera utilizar un material resistente y
econdmico para la aplicacion.

Durante la elaboracién de todos los elementos que componen la maquina, es
necesaria la combinacion de varios procesos de manufactura para obtener
buenas caracteristicas y un acabado estéticamente agradable. Estos procesos
de manufactura se llevan a cabo mediante maquinaria especializada dentro de
un taller con la seguridad adecuada y manipulada por un personal

correctamente capacitado para las tareas.
3.1.1 PROCESO DE CORTE.

El proceso de corte se realizdé con una cizalla NIAGRA para laminas (Figura
3.1) que permite obtener un acabado preciso y agilidad en el proceso.

Entre las varias aplicaciones de este proceso durante la construccién del
equipo se tiene a las planchas de acero inoxidable 304 que conforman el
cuerpo del cilindro, las placas de calentamiento y los ductos de ventilacion para

la bomba de vacio.
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Figura 3.1 Cortadora NIAGRA.

Fuente: Propia

3.1.2 PROCESO DE BAROLADO.

Con la longitud obtenida se procedié a realizar el proceso de barolado y formar
el perimetro deseado del cuerpo. El proceso de barolado se realiza con un
maquina roladora (Figura 3.2) compuesta de un juego de rodillos regulables
que forman el arco deseado mediante un continuo paso de la plancha por los
mismos, y paulatinamente regulados por el operador hasta obtener el diametro
deseado.

Figura 3.2 Roladora

Fuente: Propia
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3.1.3 PROCESO DE DOBLADO.

El proceso de doblado es importante para la elaboracion de piezas con angulos
definidos, por lo que se utilizé para la construccion de algunos componentes
dentro de la maquina liofilizadora como las bandejas contenedoras del
producto, los ductos para la ventilacion de la bomba de vacio y las agarraderas
de la tapa del cilindro.

Figura 3.3 Dobladora NIAGRA.

Fuente: Propia

3.1.4 PROCESO DE OXICORTE.

Las bridas del cuerpo como de la cabeza, son el medio de cierre para
mantener la hermeticidad del sistema. Debido a su espesor considerable, se
uso el proceso de oxicorte para obtener la forma necesaria. Este proceso se
realiza mediante el calentamiento de la plancha de hierro que se desea cortar a
elevadas temperaturas, y posteriormente mediante una corriente de oxigeno a
presion se moldea la forma deseada para la pieza. El proceso de oxicorte no
ofrece un buen acabado al material, se obtienen irregularidades cerca de
donde se devasto la pieza, por lo que es necesario a continuacién realizar un

pulido de la misma.
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Figura 3.4 Oxicorte en forma de brida.

Fuente: http://www.artinaid.com/2012/11/el-oxicorte/, El oxicorte, espafiol, 2012

3.1.5 PROCESO DE TORNEADO Y RECTIFICADO.

Para eliminar imperfecciones, y mantener una superficie regular, las caras de
contacto de las bridas se sujetan a los procesos de torneado y rectificado.
De igual manera para la elaboracion del canal del o-ring es necesario el

proceso de torneado.

Este proceso involucra bastante precision por parte de la maquina y tarda en
obtener resultados satisfactorios ya que el devastado de la cara rectificada es
continuamente regulado por parte del operador hasta que la pieza esté

completamente uniforme.

Figura 3.5 Brida en proceso de torneado.

Fuente: Propia
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3.1.6 PROCESO DE PERFORACION.

El proceso de perforacién es necesario en varios puntos de la manufactura de
la maquina, este se realizé por medio de taladros moviles y taladros de banco.
Para acoplar el sistema de refrigeracién a la camara, es necesario realizar dos
perforaciones con el fin de que el serpentin del evaporador ingrese y salga de
nuevo para continuar con el ciclo de extraccion de calor dentro del cilindro.
Ademas, con el fin de lograr la sujecion de las bridas, se realizé la perforacién
de ocho puntos para empernar.

Figura 3.6 Perforacion para el acople del evaporador

Fuente: Propia

3.1.7 PROCESO DE SOLDADURA.

Debido al material con el que se ha trabajado, este proceso se ha realizado con

la suelda TIG, cuya ventaja es la obtencion de cordones mas resistentes, mas

ductiles y menos sensibles a la|corrosiéon

El sistema TIG es un sistema de soldadura al arco con proteccién gaseosa, en
el que se produce un gran calor entre un electrodo de tungsteno y la pieza a
soldar, donde puede utilizarse o no metal de aporte.

La soldadura TIG fue ampliamente utilizada en la elaboracion de la maquina,
tanto para unir todas las piezas del cilindro, soldar las paredes de las bandejas
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contenedoras, y todos los acoples que se utilizaron para la toma de la bomba

de vacio y la fijacion del sistema de refrigeracion a la camara de evaporacion.

Figura 3.7 Soldadora TIG.

Fuente: Propia

Figura 3.8 Suelda del cuerpo interno.

Fuente: Propia

Para la ruptura del vacio y purga se soldé un acople al fondo del cuerpo

interno.
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Figura 3.9 Suelda del acople para bomba de vacio.

Fuente: Propia

3.1.8 PROCESO DE PINTADO.

Para tener una mejor presentaciéon se pinté la camara de vacio tanto en la tapa
como en el cuerpo. Antes de ello, se debe limpiar la superficie, eliminando
polvos y grasas.

Figura 3. 10 Limpieza del equipo antes de la pintura

Fuente: Propia

Se utilizé pintura en aerosol color aluminio para tener un mejor acabado.
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Figura 3. 11 Pintado del equipo

Fuente: Propia

3.1.9 FIJACION A LA MESA.

En el montaje de la camara a la mesa, se realizd una perforacion para acoplar
la tuberia de la purga.

Figura 3. 12 Montaje de la camara en la mesa.

Fuente: Propia

Para mantener la estabilidad de la camara y como medio de aislamiento

alterno, se uso en la base silicona gris.
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Figura 3. 13 Superficie de contacto camara — mesa.

Fuente: Propia

3.2 MONTAJE DEL SISTEMA DE ACOPLAMIENTO PARA LAS
MUESTRAS DE LABORATORIO.

Figura 3. 14 Fabricacion de bandejas.

Fuente: Propia

Figura 3. 15 Ensamblaje del portabandejas

Fuente: Propia

138



3.3 ENSAMBLAJE Y ACOPLAMIENTO DEL SISTEMA DE
REFRIGERACION.

3.3.1. SOLDADURA DE TUBERIA PARA EL EVAPORADOR.

Se necesita de acoples para la valvula de expansién y el retorno. Para ello se
sueldan dos puntos de tuberia.

Figura 3. 16 Suelda de tuberias.

Fuente: Propia

3.3.2. MONTAJE DEL EVAPORADOR.

3.3.2.1. Elaboracidn del serpentin.

La tuberia de cobre se manipuld para que adopte la forma del cuerpo interno,
ocupando 10 metros.

Figura 3. 17 Manipulacion del evaporador.

Fuente: Propia
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3.3.2.2. Acoplamiento en la camara de condensacion.

Se ubico el serpentin de tal forma que embonaran en las tomas la entrada y
salida.

Figura 3. 18 Manipulacién del evaporador.

Fuente: Propia

3.3.2.3. Suelda de tomas de entrada y salida.

Para soldar el cobre con el acero se us6 la soldadura autégena. Esta es un tipo
de soldadura por fusion, en la que la combustidn se realiza por la mezcla de

acetileno y oxigeno a la salida de una boquilla.

Figura 3. 19 Suelda de entrada y salida del evaporador.

Fuente: Propia
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3.3.3. APLICACION DE AISLAMIENTO.

Una vez instalada toda la tuberia interna, se procede a la ubicacion del
poliuretano tanto en la cdmara como en la tapa divisoria del sistema de
condensacion.

Figura 3. 20 Poliuretano en la camara.

Fuente: Propia

Figura 3. 21 Poliuretano en la division.

Fuente: Propia
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Figura 3. 22 Aislante térmico superior de la camara de condensacion

Fuente: Propia

3.3.4. FIJACION DE UNIDAD CONDENSADORA.

Se emperné la unidad condensadora en la mesa a distancia prudente de la

camara.

Figura 3. 23 Unidad condensadora CAE2424Z7.

Fuente: Propia

3.3.5. MONTAJE DEL FILTRO.

De la toma de presion alta ubicada en el compresor, se realiza la conexién al
filtro con tuberia de cobre de 1/4".
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Figura 3. 24 Conexion del filtro.

Fuente: Propia

3.3.6. MONTAJE DEL VISOR LiQUIDO.

A continuacion del filtro se realiza la conexion del visor d liquido con tuberia de
cobre de 3/8".

Figura 3. 25 Conexion del visor liquido.

Fuente: Propia

3.3.7. MONTAJE DE LA VALVULA DE EXPANSION.

A la toma de entrada de la camara se acopla la valvula de expansién, situando
el bulbo a la salida de la misma.
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Figura 3. 26 Ubicacion valvula de expansion.

Fuente: Propia

3.3.8. CONEXION EVAPORADOR - COMPRESOR.

Para la conexion del evaporador con el compresor se uso tuberia de 3/8" y
suelda de plata.

Figura 3. 27 Soldadura de tuberia de cobre a la salida del evaporador.

Fuente: Propia
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Figura 3. 28 Conexion de tuberia de cobre a la entrada del compresor.

Fuente: Propia

3.4 ACOPLAMIENTO DEL SISTEMA DE VACIADO.

Para una mejor manipulacion se sold6 tuberia de 1/2" de acero inoxidable con
rosca a la base del cuerpo interno. A continuacion se acopla a una T de bronce
ya que debe tener salida para la valvula de purga y a la bomba de vacio. Para
evitar puntos de fuga se usé una solucion epoéxica. Con ella se asegura la
hermeticidad deseada.

Figura 3. 29 T de bronce acoplada a la camara de vacio.

Fuente: Propia
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Para romper el vacio se hace uso de una vélvula de bola de 1/2" ubicada en la

salida de la T de bronce. Para que se puedan unir los dos elementos, se
necesita un neplo de 1/2" de bronce.

Figura 3. 30 Valvula de 1/2" ajustada a la T de bronce.

Fuente: Propia

3.5 MONTAJE DEL PANEL ELECTRICO Y PANEL DE
CONTROL.

Para el montaje de los elementos de potencia y control se adquirié un tablero
de tol de 40 x 40 cm.

Figura 3. 31 Gabinete de tol 40 x 40cm.

Fuente: http://www.ristal.com.ar/html/e_gest1.htm, tableros eléctricos, espariol
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Los elementos con los que interactia el operario deben estar visibles, por ello

se procede a realizar las perforaciones respectivas y ubicacion de los mismos.

Figura 3. 32 Gabinete perforado

Fuente: Propia

El gabinete contiene un doble fondo, en el cual se realiza el montaje de
canaletas ranuradas, en las que se ubican todos los cables de manera
organizada.

Los elementos de potencia y que no estan en contacto con el operario se los
sitta en el doble fondo mediante el montaje de rieles DIN.

Figura 3. 33 Ubicacion canaletas y rieles DIN

Fuente: Propia
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Figura 3. 34 Instalacion y cableado del sistema eléctrico

Fuente: Propia

Figura 3. 35 Presentacion final interior del tablero de control

Fuente: Propia
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LIOFILIZADOR

Figura 3. 36 Presentacion final exterior del tablero de control

Fuente: Propia

Figura 3. 37 Ensamblaje final de los elementos de la maquina

Fuente: Propia
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3.6 MONTAJE DE LOS SENSORES EN LA ESTRUCTURA.

Para la fijacion de los sensores dentro de la camara se realiza una perforacion
para ubicar un tubo de 3/8" de acero inoxidable. Por esta tuberia van a pasar

tanto los sensores como la alimentacién de las niquelinas.

Figura 3. 38 Perforacion para tuberia de sensores

Fuente: Propia

Al igual que el cuerpo y el resto de acoples de acero inoxidable, para la
tuberia de los sensores se usa la suelda TIG.

Figura 3. 39 Soldadura de tuberia para sensores

Fuente: Propia
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El material utilizado para el pasamuros es modificado de acuerdo a la cantidad
de cables a usarse, de tal forma que se acople a la tuberia sin dejar puntos de

fuga.

Al igual que en otras uniones, se usdé una solucidbn epodxica junto con

abrazaderas para la sujecion y fijacion del pasamuros.

Figura 3. 40 Pasamuros para sensores de temperatura

Fuente: Propia

3.7 AJUSTES Y CORRECCIONES DE POSIBLES ERRORES
MECANICOS.

Inicialmente, la toma desde la cdmara hasta la bomba de vacio se realiza en un
costado del cuerpo mediante una tuberia de acero inoxidable de 1/4", a la cual
se suelda una valvula de carga de la misma medida. Esto se realiza debido a
que la toma inicial de la bomba era de similares caracteristicas que la valvula
de carga. Ademas inicialmente en la base de la camara Unicamente estaba

realizado el acople para la purga de ruptura de vacio.
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De acuerdo a pruebas de succion de la bomba, el flujo alcanzado no era el
optimo. Esto fue debido a las dimensiones de la toma hacia la bomba, y en
especial por la ubicacién cercana al serpentin, ya que es obstruido el flujo de
aire tanto por él, como por la escarcha que produce.

Figura 3. 41 Conexiodn inicial camara - bomba de vacio

Fuente: Propia

Como correccién, el acople de la purga situado en la base de la camara se
utiliza a la vez como punto de succién de la bomba, aprovechando asi la
tuberia existente y la dimensién mas amplia ya que es tuberia de 1/2". De este
modo se descarta la posibilidad de obstruccion por la escarcha, y el flujo de

aire aumenta.

Para mejorar el flujo de aire, también se modificé la unidon de la bomba con la

nueva manguera, acoplando un neplo de 1/2".
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Figura 3. 42 Conexion final camara - bomba de vacio

Fuente: Propia

En las uniones que no son fijas, pese a usar teflon, presenté pequenas fugas
de aire, que provocaban ineficiencia en el proceso ya que no se obtenia el
vacio deseado.

Figura 3. 43 Punto de fuga en union movible

Fuente: Propia

Para corregir ese defecto, se utiliza silicona de vacio junto a una solucién
epoxica.
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Figura 3. 44 Solucion epodxica y silicona en unién movible.

Fuente: Propia

Para la medicién de la presién se utiliza un vacuémetro, el cual inicialmente era
de marca Winter, con rosca npt. Para acoplarlo a la camara se usé una unién
no adecuada ya que contaba con rosca recta, con lo que produjo mala
manipulacion del instrumento y por ende las mediciones no eran confiables.

Figura 3. 45 Acople hexagonal para vacuémetro

Fuente: Propia

154



Para corregir la falla, se retira el acople hexagonal y se suelda un acople npt,

que embone de correcta forma con el nuevo vacuémetro.

Figura 3. 46 Acople NPT junto a vacuémetro final

Fuente: Propia
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CAPITULO 4

PRUEBAS DE FUNCIONAMIENTO Y OPERACION

4.1. PRUEBAS DE FUNCIONAMIENTO DEL SISTEMA

MECANICO.

Durante el proceso de manufactura de la camara de liofilizacién puede ser que
se produzcan imperfecciones en el acabado que repercutan en el
funcionamiento final del equipo, como pueden ser: fugas en las costuras,
deformaciones por calor en las bridas, imperfecciones en el O-Ring, etc., es por
€s0 que se debe someter a ensayos no destructivos y pruebas de

funcionamiento para verificar el desempefo de la estructura.

4.1.1. PRUEBA DE HERMETICIDAD.

La hermeticidad de un tanque a presion sea interna o externa, es comprobada
mediante algunos ensayos no destructivos basandose en diferentes principios
fisicos. Los ensayos de tintas penetrantes y de hermeticidad por aire
comprimido son ensayos economicos Y fiables para determinar la estanqueidad
de la cdmara asegurando asi la generacion de un vacio propicio para el
desarrollo del proceso de deshidratacion.

4.1.1.1. Ensayo de tintas penetrantes

El ensayo de tintas penetrantes es un método de deteccién de grietas, poros e
irregularidades en una superficie, usado especialmente para cordones de
soldadura en orden de verificar la hermeticidad que se busque dar a la

estructura.

Para realizar esta prueba, se utiliza un liquido penetrante con buenas
caracteristicas de filtracion en pequefos orificios sobre una superficie
completamente limpia de grasa, pintura y otros elementos que impidan la

156



accion del agente penetrante. Esta sustancia se aplica en los cordones de

soldadura que se deseen analizar.

Figura4.1 Liquido penetrante en costuras externas del cilindro

Fuente: Propia

Figura4.2 Aplicacion del liquido penetrante en costuras internas
Fuente: Propia

A continuacion, se remueve el exceso del liquido penetrante por medio de
algun material absorbente y se espera un tiempo prudencial para su accion.
Finalmente, mediante una sustancia llamada revelador, que puede tener una
presentacion tanto en espray como en polvo, aplicada sobre el liquido
penetrante, se presenta el resultado de la prueba.
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Figura4.3 Aplicacion del revelador en costuras internas del cilindro.

Fuente: Propia

En caso de que se formen pequenos surcos o marcas del mismo matiz del
liguido penetrante y de color intenso, indica que en esa zona existe una grieta o
poro y la soldadura debe ser reparada. Si no se presenta ningun tipo de
manchas o canales, el ensayo dicta que la soldadura esta correcta y no existen
fugas en esa area.

Figura4.4 Manchas formadas por la presencia de poros en la costura

Fuente: Propia
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El principio del ensayo se basa en la capilaridad’, que se produce en los poros
de las costuras que se han soldado de forma irregular. El revelador es una
sustancia absorbente que succiona el liquido penetrante atrapado en estos

poros indicando los sectores con fallas de la pieza.

4.1.1.2. Hermeticidad por aire comprimido

El ensayo por aire comprimido es una prueba que tiene como finalidad verificar
dos puntos importantes en la hermeticidad del cilindro, el primero son las zonas
puntuales de fugas que se estén formando en cualquier tipo de acople a
tuberias o valvulas adicionales a la camara, y el segundo es determinar la
caida de presion y el tiempo que se demora en que se produzca una

disminucién considerable de la misma.

Figura4.5 Prueba de hermeticidad por aire comprimido

Fuente: Propia

Para este ensayo, se aplica presidn interna al cilindro, para lo cual es necesario

contar con un compresor acoplado a la toma de aire. La presidén de prueba es

! Accién que origina que un liquido ascienda o descienda a través de los llamados tubos
capilares.
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de 100 psi, los cuales son monitoreados por un mandémetro conectado a la
salida del compresor. La presion se ingresa gradualmente, regulando la valvula

de expansion de forma manual acoplada al mandémetro.

Para detectar las fugas puntuales en los acoples del cuerpo, se utiliza una
sustancia jabonosa que se aplica en todos los puntos de unién, también se
puede aplicar esta solucion a las costuras del tanque. Si se localizan fugas, se
presentaran con la formacién de burbujas indicando que en esa zona es
necesario reforzar los acoples con algun material sellante, silicona, teflén u

otro elemento que contrarreste esa falla.

Figura4.6 Presencia de burbujas en el acople para el vacuémetro

Fuente: Propia

Una vez alcanzado el nivel de presidn deseada, se cierra la valvula de ingreso
del aire comprimido y se determina si existe o no una caida de presion en el
cilindro. Para garantizar la hermeticidad del sistema, la presion de la cadmara

debe mantenerse en un valor constante por [lo menos una hora.

160



4.1.2. PRUEBA DE RESISTENCIA Y CONTROL DE VACIO.

Una vez realizadas las pruebas de deteccidén de fugas en los diferentes puntos
de soldadura y acoples de la camara, es necesario evaluar al equipo con un
ensayo de condiciones reales de funcionamiento. Para esto se utilizara la
bomba de vacio seleccionada y se determinara la presién a la que llega el
cilindro, manteniendo encendida a la bomba por una hora. (Tabla 4.1)

Posteriormente, la bomba se apaga, y cerrando adecuadamente las valvulas
para evitar que el aceite se succione al interior de la camara, se mantendra en
reposo al equipo por otra hora mas con el fin de evaluar su hermeticidad en

vacio.

Tabla4.1 Vacio con respecto al funcionamiento de la bomba

Tiempo Vacio (mm Hg)
5 segundos -5
10 segundos -10
30 segundos -19
1 minuto -19,5
2 minutos -20
5 minutos -20,2
10 minutos -20,5
15 minutos -21
30 minutos -21,3
45 minutos -21,6
1 hora -22

Fuente: Propia

Una vez finalizado el proceso y tabulados los datos del vacio generado, el
sistema se mantuvo cerrado durante una hora, sin tener variacion alguna en su
nivel maximo alcanzado, lo que indica que la hermeticidad del cilindro es

Optima.

161



Figura4.7 Vacio maximo alcanzado de la camara después de una hora

Fuente: Propia

4.2. PRUEBAS DE FUNCIONAMIENTO DEL SISTEMA DE
REFRIGERACION.

El sistema de refrigeracién es un punto critico dentro del funcionamiento de la
maquina liofilizadora. Con él, se previenen dafos a la bomba de vacio ya que
es el encargado de la recoleccion del vapor sublimado, convirtiéndolo
nuevamente en hielo alrededor del serpentin. Es por eso que se debe realizar
las pruebas necesarias para verificar que no existan ningun tipo de fallas que
afecten o deterioren el funcionamiento de este sistema después un prolongado

tiempo de servicio.
4.2.1. PRUEBA DE FUGAS.

Para determinar que las tuberias del sistema de refrigeracion se encuentran
soldadas correctamente, antes de ingresar el refrigerante, se debe realizar una
prueba de fugas. Para ello, se utiliza nitrogeno seco a una presion de

aproximadamente 120 psi.
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Para colocar el nitrégeno seco, se conecta una toma del sistema de
refrigeracién a una manguera acoplada a un manémetro y posteriormente a un
cilindro presurizado de este material. La llave de paso se abre lentamente, y se
procede a ingresar el nitrégeno a las tuberias de cobre de forma escalonada
para evitar cambios bruscos de presion.

Figura4.8 Prueba de fugas para el sistema de refrigeracion

Fuente: Propia

Figura4.9 Presion alcanzada del nitrégeno seco dentro de las tuberias

Fuente: Propia

Una vez alcanzado el nivel de presidn deseado se cierra la llave de paso y se
procede a colocar una sustancia jabonosa en las uniones y acoples que
presenten propension a fugas del gas. En caso de detectar estas fugas, en
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forma de burbujas, es necesario corregir las fallas para realizar de nuevo la

prueba.

Figura 4. 10 Fugas en acoples de tuberia de la valvula de expansion

Fuente: Propia

Finalizada la evaluacién de fugas del sistema de refrigeracién, se extrae el
nitrégeno seco por medio de una bomba de vacio y se coloca el refrigerante

seleccionado a presion para poner en marcha su funcionamiento.

4.2.2. PRUEBA DE CONTROL DE TEMPERATURA.

La temperatura dentro de la camara de condensacién no es completamente
uniforme, existen variaciones notorias en puntos especificos. A medida que la
distancia aumenta con respecto al serpentin, la temperatura disminuye
gradualmente, por lo que es necesario tomar varios puntos de medicion con el
fin de determinar el comportamiento de este sistema y adicionalmente,
corroborar que la temperatura alcanzada por el equipo esté acorde a la

temperatura de disefo.

Para esta prueba se utiliza un aparato de medicién con salidas a 5 sensores de
temperatura para poder localizarlos en diferentes puntos de la cdmara. El
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sistema de refrigeracion se enciende y la temperatura empieza a descender
con lo cual se empieza a registrar la temperatura de las distintas zonas. Para
evitar pérdidas energéticas se coloca una plancha en la parte superior de la

camara.

Figura 4. 11 Prueba de temperatura del sistema de refrigeracion.

Fuente: Propia

Después de la prueba se pudo verificar que la temperatura maxima alcanzada
por el sistema de refrigeracién fue de -40 °C en el sensor que se encontraba en
contacto directo con el serpentin, lo que indica que el disefio del mismo se
realizd correctamente ya que es en ese punto donde ocurrird la sublimacion

regresiva.
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Figura 4. 12 Valor maximo alcanzado en la prueba de temperatura.

Fuente: Propia

4.3. PRUEBA DEL SISTEMA DE CALENTAMIENTO

Inicialmente se optd por utilizar barras de cobre fijadas a las niquelinas y en
contacto directo con las bandejas en la parte superior para mejorar la
transmisién del calor por medio de conduccién como se indica en la Figura
4.13.

Figura 4. 13 Barras de cobre acopladas a las niquelinas

Fuente: Propia
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Una vez realizada la prueba de liofilizacion con este sistema, los resultados
indicaron que el calentamiento en la bandeja no era uniforme y debido a esto,
el producto se deshidrataba unicamente en las zonas de mayor calentamiento,
obteniendo puntos especificos donde la liofilizacién era parcial o nula (Figura
4.14).

Figura 4. 14 Sistema de calentamiento por barras de cobre

Fuente: Propia

Para determinar el funcionamiento de este fendémeno se recurrié al software
especializado Solidworks, mediante el cual se realizaron simulaciones térmicas

utilizando el ensamble de la prueba real (Figura 4.15).

Figura 4. 15 Ensamble del sistema de calentamiento por barras de cobre

Fuente: Propia

Se establecié como temperatura alcanzada por las niquelinas, 70°C y mediante
conduccién solamente debido que el vacio interno de la camara no permite que
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se produzca conveccién, se simuld la transmision del calor en la base de la
bandeja donde se coloca el producto y se obtuvo un resultado (Figura 4.16)
acorde a la prueba de liofilizacion llevada a cabo anteriormente.

70.00
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66,35
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Surface Plot 1: contaurs

Figura 4. 16 Simulacion del sistema de calentamiento por barras de
cobre

Fuente: Propia

La tabla de resultados (Tabla 4.2) indica que dentro de la bandeja existe una
variacion muy grande de temperatura entre distintas zonas, encontrandose el
punto mas bajo en 39,28 °C y el mas alto en 70°C.

Tabla4.2 Simulacién del sistema de calentamiento por barras de cobre

BB List of Goals =S
MName Current Value I Progress 1 Critericn |
GG Av Heat Flux (X) 1 2805.52 W/m*2 [ \ ] 138.059 W/m~"2
GG Av Heat Flux (¥) 1 678.465 W/m*~2 227139 Wmt2
GG Av Heat Flux (Z) 1 547,733 W/m~2 6.38541 W/m*"2
GG Av Heat Flux 1 -100.41 W/m*2 33035 W/im*2
GG Av Temperature (Solid) 1 626483 °C 0243483 °C
GG Heat Transfer Rate 1 ow 5e-006 W
GG Max Heat Flux () 1 B82301.5 W/m~2 300935 W/m*2
GG Max Heat Flux (Y] 1 101384 W/m*"2 B4 AW M2
GG Max Heat Flux (Z) 1 28176.2 W/m~"2 1363.18 W/m"2
GG Max Heat Flux 1 99251.5 W/m*"2 216497 W/m"2
GG Max Temperature (Solid) 1 70,0001 =C 3.4315e-006 °C
GG Min Heat Flux (%) 1 -87096.4 W/m"2 330099 W/m"2
GG Min Heat Flux (Y] 1 -28336.5 W/m~"2 144492 W/m*2
GG Min Heat Flux (7) 1 -72267 W/m~2 274282 Wim*"2
G Min Heat Flux 1 -504052 W/m*2 19117.6 W/m"2

GG Min Temperature (Solid) 1 39,2815 °C
Ez n

Fuente: Propia
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Para mejorar el sistema de calentamiento se opté por la colocaciéon de la
bandeja en contacto directo con la plancha de calentamiento de la forma que
indica el despiece de la Figura 4.17, de esta forma de asegura una conduccion
uniforme en toda la superficie de la base de la bandeja.

Figura 4. 17 Despiece del sistema de calentamiento directo

Fuente: Propia

Se realiz6 la simulacion del sistema de calentamiento directo para determinar la
distribucion del calor en la bandeja, obteniendo los resultados expuestos en la
Figura 4.18 que demuestra una uniformidad de temperatura en todas las zonas
con una variacién considerablemente menor al modelo anteriormente utilizado.

- 75.00
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Ternperature (Solid) [C)

Surface Flot 1; contours

Figura 4. 18 Simulacion del sistema de calentamiento directo

Fuente: Propia
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La tabla de resultados (Tabla 4.3) muestra los datos obtenidos del estudio,
indicando que la temperatura mas baja en la bandeja es de 58.30 °C y la mas
alta de 75°C, asegurando que la liofilizacién se producira en toda la bandeja

uniformemente.

Tabla4.3 Tabla de valores de simulacion sistema de calentamiento

directo

B List of Goals |- ]
Marme | Current Value | Progress | Criterion J
GG Av Heat Flux () 1 -3.76821 Wim*2 [ ] 2466 W/m*2

GG Av Heat Flux (Y] 1 749,155 W/m*2 | 217485 W/im*2

GG Av Heat Flux (Z) 1 -82.9981 W/m*2 | 1.69169 W/m*2

5G Av Heat Flux1 -183.913 W/m*2 | 3.12278 Wim*2

GG Av Temperature (Solid) 1 70,5898 =C | 0110703 °C

GG Heat Transfer Rate 1 ow | 5e-006W

3G Max Heat Flux (%) 1 8954.36 W/m"2 | 287244 Wim*2

GG Max Heat Flux {¥) 1 19790 W/im"2 1 501129 Wim*2

GG Max Heat Flux (Z) 1 110893 W/m"2 | 300689 Wim"2

5G Max Heat Flux 1 39111 W/m*~2 | 988.269 Wim"2

5G Max Temperature (Solid) 1 TBEC | 3.4815e-006 “C

GG Min Heat Flux () 1 -10988.5 W/m*2 | 234021 Wim*2

3G Min Heat Flux (V) 1 -5878,08 W/m*2 | 228452 Wim*2

3G Min Heat Flux (Z) 1 -9619,63 W/m*2 | 209742 Wim~2

GG Min Heat Flux 1 -327852 Wim~"2 | 688178 W/m"2

GG Min Temperature (Solid) 1 58,3078 °C

4 111 b

Fuente: Propia

4.4. PRUEBA DEL SISTEMA ELECTRICO Y DE CONTROL

El sistema eléctrico y de control, debido a sus componentes, es sensible a
errores de funcionamiento como cortocircuitos o transientes ocurridos por
descargas eléctricas que pueden ocasionar dafnos irreversibles en cualquiera
de ellos, por lo que el armado y desarrollo debe ser mas cuidadoso que en
otros puntos del ensamblaje. Es por eso que, una vez realizado el armado del
tablero eléctrico, antes de energizar cualquier elemento, se debe realizar
ciertas pruebas para comprobar que no exista ningun tipo de falla en la
conexion, cables descubiertos, etc. que signifiquen un riesgo para el operador y

el equipo.
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4.4.1. PRUEBAS DE CORTOCIRCUITO.

Un cortocircuito es una falla en el sistema eléctrico cuando un punto de fase se
une con otro de neutro directamente, y debido a la baja impedancia generan
altas corrientes que se disipan de forma violenta generando calor y esfuerzos
electrodindmicos, y que puede provocar dafios severos en los equipos o
incluso accidentes mas graves como lesiones a los operarios, incendios, etc.

Para evitar este tipo de accidentes, es recomendable realizar pruebas de
verificacion de cortocircuito en varios puntos del cableado. Para efectuar este
tipo de evaluaciones se necesita de un multimetro eléctrico, y establecer su
medicion en continuidad.

|

Figura 4. 19 Multimetro seleccionado en modo de continuidad

Fuente: Propia

La medicién de continuidad indica, mediante un sonido persistente, que entre
los dos puntos sefialados con los terminales del multimetro, la impedancia es

muy baja, es decir, que esos dos puntos estan unidos por algun conductor.
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Los puntos seleccionados para este tipo de pruebas son generalmente los de
fase y los de neutro. Si en algun caso existe continuidad entre ambos puntos,
quiere decir que en esa conexion se producira un cortocircuito y es necesario
verificar detenidamente y realizar los ajustes necesarios para suprimir este

problema.

Figura 4. 20 Pruebas de continuidad en el circuito eléctrico y de control.

Fuente: Propia

4.4.2. PRUEBA DE CONTROL DE MANDOS DE OPERACION.

La prueba de control de mandos de operacidn determina si el sistema eléctrico
se encuentra manejando los diferentes actuadores de la maquina de la forma
deseada. Para realizar esta prueba, es necesario energizar el tablero, sin
ningun tipo de conexién para la parte de potencia del circuito, y mediante los
selectores de posicidon comprobar el funcionamiento adecuado de cada uno de
los contactores que controlaran a los elementos finales (bomba de vacio,

sistema de refrigeracion y niquelinas).

Antes de conectar los interruptores termomagnéticos del circuito, se debe
cerciorar que la alimentacién del sistema es la adecuada, es decir los 110V

estan presentes entre fase y neutro. Esta verificacion se hace mediante el
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multimetro, seleccionando la operacion en voltaje de alterna. Si la medicion es
correcta, se procede a energizar el resto del circuito, conectando los

interruptores manualmente.

Figura 4. 21 Verificacion del voltaje de alimentacién al tablero.

Fuente: Propia

A continuacién, mediante el selector que indica “Equipo liofilizador energizado”,
se energiza al sistema y se procede a controlar manualmente y uno por uno los
selectores, comprobando que el contactor se enclave o desenclave segun sea
el caso. De esta forma se evita algun tipo de funcionamiento inadecuado o
dano para los actuadores, los cuales superados esta prueba son conectados,
terminando asi la instalacion del circuito eléctrico y de control.

Figura 4. 22 Pruebas de control de mandos de operacion.

Fuente: Propia
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4.5. PRUEBA DE FUNCIONAMIENTO CONJUNTO.

El proceso de liofilizacién involucra un funcionamiento preciso y fiable de cada
uno de los componentes del sistema, ya que una falla en cualquiera
representaria un parametro no alcanzado y por ende, la deshidratacion del
producto no se produciria. Una vez puesto a punto cada uno de ellos
individualmente, se debe realizar la prueba de funcionamiento conjunto para
verificar que las condiciones de la maquina son las adecuadas para una

liofilizacidn exitosa.

Se realiza una evaluacion del sistema, sin colocar ningun producto en las
bandejas, durante un tiempo de una hora para verificar que el equipo cumple el
proceso establecido en el disefio. Los sensores de temperatura se colocan en
sus posiciones indicadas: el sensor del sistema de refrigeracion se ubica
mediante una abrazadera en contacto directo con el serpentin, mientras que el
sensor de las niquelinas se ajusta a una amarra que se localiza en un punto
central de una de las planchas de calentamiento, asegurando asi, una medida
real para ambos controladores.

Los temporizadores del sistema de control se configuran dentro de un rango
adecuado para la duracidn de esta prueba. El temporizador que controla la
activacion de las niquelinas, se establece en un tiempo de activacion de 10
minutos, mientras que el temporizador que regula la duracién del proceso esta
configurado en una hora.

Durante la prueba, se registraron los resultados de la simulacién del proceso de
liofilizacidén (Figura 4.17) en los que se obtuvo un adecuado control on-off tanto
del sistema de refrigeracion, con un setpoint de -40°C, y de las niquelinas, con
un setpoint de 60°C. Los tiempos de temporizacidén para la activacién de las
niquelinas y de la duracion del proceso, debido a que son establecidos por
temporizadores analogos regulados por una perilla, no fueron exactos pero su

respuesta fue bastante préxima al valor deseado y al ser este un proceso de
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larga duracion y relativamente lento al tratarse del manejo de temperatura no

representa ningun inconveniente.

| Curvas |

| B 1 - Niguelinas - Temperatura Ambiente B 2 - Sistema de Refrigeracion |
°E
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Figura 4. 23 Simulacién del proceso de liofilizacion

Fuente: Propia

4.5.1. PRUEBA DE LIOFILIZACION DE UNA MUESTRA

Para realizar la prueba de liofilizacibn con una muestra, es muy importante
tener en cuenta algunos aspectos del producto que se desea liofilizar. El tipo de
producto, su presentacion, su forma, etc. son parametros generales que inciden

directamente en la duracién del proceso y el resultado final del producto.

Para extractos botanicos, al tratarse de soluciones acuosas concentradas, la
preparacidon consiste en congelar previamente el producto a temperaturas entre
los -15°C a -20°C, hasta obtener una masa sélida del mismo. Se recomienda

realizar la congelacién en envases plasticos para una mejor manipulacién del
extracto.
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Figura 4. 24 Extracto botanico congelado en envases plasticos

Fuente: Propia

A continuacién, el producto debe ser raspado completamente hasta obtener
una escarcha muy fina, sin permitir que restos de hielo sélido permanezcan
presentes en la muestra, para continuar con el proceso. Para ello se dividen en
pequenos pedazos, y posteriormente se lo prepara en forma de escarcha
mediante un procesador.

Figura 4. 25 Extracto botanico fragmentado

Fuente: Propia
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Figura 4. 26 Preparacion final previo a ingresar a la camara

Fuente: Propia

El producto es, posteriormente, ubicado en las bandejas de acero inoxidable y
esparcido a lo largo de ellas, creando una capa delgada y uniforme del
producto. Se debe tener en cuenta que el grosor de la capa del extracto
granizado incide en la duracion del proceso, y mientras mayor sea este, para el
equipo sera mas complicado deshidratarlo completamente por la capa seca
que se produce en la parte superior del producto.

Figura 4. 27 Extracto granizado en la bandeja

Fuente: Propia
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El producto estara listo para liofilizar al cumplir este procedimiento, el cual debe
ser realizado de forma agil ya que la baja temperatura del producto se ve

afectada inmediatamente al extraerlo del congelador en el que se encuentre.

La preparacion del equipo liofilizador es otro aspecto previo importante para el
proceso. Se deben realizar una inspeccion del estado general de la maquina y
para ello es importante revisar la cdmara de condensado, que debido a
procesos anteriormente llevados a cabo, puede contener restos de agua
liquida en su fondo. En caso de presentar cualquier liquido, se debe secar
correctamente la camara y posteriormente retirar el tapén de caucho localizado
en el fondo de la camara, que protege a la bomba de vacio del ingreso de agua

u otro elemento perjudicial.

Figura 4. 28 Tapon siendo retirado de la camara de condensado

Fuente: Propia

El nivel de aceite de la bomba es otro punto importante durante la inspeccion.
Al momento de encontrarse desconectada la bomba, el nivel de aceite en el
visor debe encontrarse préximo a la marca que indica “OIL LEVEL”, y la
apariencia del lubricante debe ser de un tono claro y transparente. Si el aceite
se muestra de un color opaco y amarillento es necesario realizar el cambio del
mismo abriendo la purga que se ubica en la parte inferior de la bomba vy
reemplazando por un nuevo aceite especializado para alto vacio.
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@ QUALITY
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Model QVP-500

Figura 4. 29 Estado de aceite con impurezas y estado recomendado

Fuente: Propia

Debido a que el proceso de preparacion de la maquina debe ser rapido, se
sugiere también colocar previamente el sensor de temperatura del sistema de
refrigeracion en la abrazadera y ubicar la tapa del aislante térmico atravesando
los cables de alimentacion, y el sensor para las niquelinas por su orificio central
para reducir el tiempo ubicacién del producto en la cédmara evitando un

aumento considerable en su temperatura.

& .
k ; Uianasad) A

Figura 4. 30 Preparacion de la camara antes del proceso de liofilizacion

Fuente: Propia
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Colocar las vélvulas de la bomba de vacio en posicién adecuadas para su
funcionamiento durante el proceso: cerrar completamente la valvula de purga
de vacio, y abrir la valvula de paso hacia la bomba. También comprobar que el
botén propio de la bomba de vacio esté activado y el tapon de la salida del aire

esté retirado caso contrario la bomba puede estropearse.

Figura 4. 31 Posicionamiento de las valvulas previo al inicio del proceso

Fuente: Propia

Finalmente es conveniente ubicar la computadora portatil, la cual va registrar el
proceso mediante el software SITRAD conectando el cable USB del tablero de
control y, una vez iniciado el programa, establecer los setpoints de trabajo para
ambos controladores de temperatura.

Figura 4. 32 Computadora portatil con el software SITRAD

Fuente: Propia
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El proceso de liofilizacion inicia colocando el producto en el portabandejas,
asegurando que las planchas de calentamiento tengan un buen contacto con
los recipientes contenedores del extracto para mejor transmisién de calor por
conduccién. Inmediatamente, se ubica el portabandejas sobre las bases de la
parte superior de la tapa de aislamiento y se procede a colocar tanto el sensor

de temperatura en el soporte de la niquelina como los cables de alimentacion.

Figura 4. 33 Colocacion del producto en el portabandejas

Fuente: Propia

Figura 4. 34 Portabandejas con producto y niquelinas

Fuente: Propia
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Finalmente se coloca la tapa del cilindro y se emperna hasta obtener un buen
sellado de la camara. Se conecta el cable de alimentacion, se energiza el
tablero de control y se prenden los selectores de todos los actuadores del
equipo, primero encendiendo el selector “Equipo liofilizador energizado” y a
continuacién el resto de elementos: Sistema de refrigeracién, bomba de vacio y
niquelinas. En la interfaz de la computadora portatil se selecciona el botén que

indica “Iniciar” para comenzar a registrar la evolucion del proceso.

Figura 4. 35 Sellado de la camara de liofilizacion

Fuente: Propia

4.5.2. RESULTADOS DE LIOFILIZACION DE MUESTRAS REALIZADAS.

La liofilizacidn es un proceso dependiente del tipo de producto al que se
someta, la presentacion del mismo, la cantidad, la preparacion previa, etc. Es
decir, la liofilizacidn no puede definirse como un proceso repetitivo para una
diversidad de productos y estrictamente establecido en términos de tiempo y
cantidad, al contrario, representa un método empirico que varia notablemente
incluso con pequefios cambios en su desarrollo. Para determinar los

parametros 6ptimos para la deshidratacién de cualquier producto, es necesario
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el desarrollo de varias pruebas que poco a poco guien al operador hacia los

mejores resultados.

Las pruebas de liofilizacion del extracto madre de laurel, un producto utilizado
comunmente como fungicida, dio como resultado en base a varios parametros,
el nivel de hidrosolubilidad. Incluye el tiempo de duraciéon del proceso, la
cantidad maxima permitida del producto por bandeja y el tiempo de
accionamiento del sistema de calentamiento. Los resultados obtenidos de

varias pruebas fueron los siguientes:

INFORME 1:

Fecha de la prueba: 08 de Noviembre 2012

Producto: Extracto de laurel

Controlador: MT-512Ri plus - Producto

Controlador: MT-512Ri plus - Niquelina

Periodo de supervision: 08/11/2012 17:10 hasta 08/11/2012 23:10
Temperatura del producto: Min = -26.3 °C ; Max. =-4.2 °C ; Med. =-15.25°C
Peso inicial del producto (bandeja 1): 300 gr.

Peso inicial del producto (bandeja 2): 300 gr.

Peso final del producto (bandeja 1): 240 gr.

Peso final del producto (bandeja 2): 265 gr.

Porcentaje de liofilizado obtenido (bandeja 1): 80%

Porcentaje de liofilizado obtenido (bandeja 2): 88,33%

Tiempo de espera para encendido del sistema de calentamiento: 15 min.
Tiempo de duracion de la prueba: Alrededor de 6 horas

Setpoint para las niquelinas: 60 °C
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Figura 4. 36 Grafica obtenida a tiempo real de la prueba 1.

Fuente: Propia

Analisis de la prueba realizada:

El extracto presentd las primeras muestras de deshidratacion creando una
ligera capa seca a lo largo de toda la bandeja, sin embargo la temperatura del
producto no tuvo una respuesta adecuada frente al calor emitido por las
niquelinas, esto se debe a que se encontraban ubicadas en las ranuras del
portabandejas sin contacto directo, transmitiendo asi la energia al proceso
directamente por conveccidn sin un resultado satisfactorio ya que la camara al
encontrarse en vacio no representa un buen medio de transmision. Para
mejorar estos resultados se optd posteriormente por el acople de un medio de
transmisidn por conduccién directa del calor desde las niquelinas hacia las
bandejas.
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Figura 4. 37 Extracto deshidratado obtenido de la prueba 1

Fuente: Propia

INFORME 2:

Fecha de la prueba: 23 de Noviembre 2012

Producto: Extracto de laurel

Controlador: MT-512Ri plus - Producto

Controlador: MT-512Ri plus - Niquelina

Periodo de supervision: 23/11/2012 09:10 hasta 23/11/2012 20:00
Temperatura del producto: Min = -26.1 °C; Max = 14.8 °C; Med = -5.65 °C
Peso inicial del producto (bandeja 1): 150 gr.

Peso inicial del producto (bandeja 2): 150 gr.

Peso final del producto (bandeja 1): 25 gr.

Peso final del producto (bandeja 2): 45 gr.

Porcentaje de liofilizado obtenido (bandeja 1): 16,66%

Porcentaje de liofilizado obtenido (bandeja 2): 30%

Tiempo de espera para encendido del sistema de calentamiento: 30 min.
Tiempo de duracion de la prueba: 10 horas 45 minutos

Setpoint para las niquelinas: 60 °C

185



55.1 -

50.6

BT ANAEAAAAAARANAPANY

146.1

41,5

37.0

32.5

28.0

23.5

19.0

4.5

10.0

5.5

1.0

3.6
8.1

126 |-

-17.1

216

-26.1
S

5:12:04 11:21:39 2 1 3 14:14:25 14:57:37 15:40:48 16:24:00 17:07:1 :50:23 1167 :59:58
23/11/2012 23/11/201; 23/11/201; 23 12 3/11/2012  23/14/2012  23/11/2012 _ 23/13/2012  23/11/2012 _ 23/14/2012 _ 23/11/2012 /1Y) 23/11/2012 11/2012)
REFR

DEFR
REFR
DEFR

Curvas
W 1 - Niquelnas - Temperatura Ambiente Bl 2 - Producto - Temperatura Ambiente ‘

Figura 4. 38 Grafica obtenida a tiempo real de la prueba 2

Fuente: Propia

Analisis de la prueba realizada:

La deshidratacion del producto aumenté de forma notable al acoplar una
plancha que se encuentre en contacto tanto con las niquelinas como con las
bandejas ofreciendo un medio de transmision por conduccién del calor. La
cantidad de producto liofilizado fue menor en relacion a la anterior prueba, sin
embargo se determind la influencia directa del calor para agilitar el proceso de
deshidratacion.

El producto presenté zonas en las que se evidenciaba la falta de calor
transmitido debido a que la plancha de contacto de acero inoxidable se
encontraba focalizada en un punto central de la bandeja, esto produjo la falta
de uniformidad en la transmisién de calor. Para mejorar el resultado de esta
prueba se optd por el desarrollo de varias placas de contacto con la bandeja
fabricadas de un material con mejores propiedades fisicas en cuanto a

coeficientes térmicos. El material seleccionado fue cobre.
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Figura 4. 39 Extracto deshidratado obtenido de la prueba 2

Fuente: Propia

INFORME 3:

Fecha de la prueba: 4 de Diciembre 2012

Producto: Extracto de laurel

Controlador: MT-512Ri plus - Producto

Controlador: MT-512Ri plus - Niquelina

Periodo de supervision: 4/12/2012 09:30 hasta 4/12/2012 18:30
Temperatura del producto: Min = -23.9 °C; Max = 11.4 °C; Med = -6.25 °C
Peso inicial del producto (bandeja 1): 350 gr.

Peso inicial del producto (bandeja 2): 350 gr.

Peso final del producto (bandeja 1): 15 gr.

Peso final del producto (bandeja 2): 65 gr.

Porcentaje de liofilizado obtenido (bandeja 1): 4,28%

Porcentaje de liofilizado obtenido (bandeja 2): 18,57%

Tiempo de espera para encendido del sistema de calentamiento: 15 min.
Tiempo de duracion de la prueba: 9 horas

Setpoint para las niquelinas: 45 °C
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Figura 4. 40 Grafica obtenida a tiempo real de la prueba 3

Fuente: Propia

Analisis de la prueba realizada:

El producto final presenté zonas en las que se produjo una deshidrataciéon
completa, contrastando con otros en los que la presencia de hielo y agua
indicaban que la temperatura alcanzada en las bandejas no era la 6ptima. En
esta prueba se utilizd el sistema de calentamiento por barras de cobre
detallado anteriormente el cual fue analizado térmicamente por un software
especializado y se determind que existia una diferencia significativa de
temperaturas entre distintas zonas de la bandeja, por lo que se optd
posteriormente por utilizar un calentamiento directo de las niquelinas a las
bandejas con lo que se mejoraron los resultados notablemente.

El tiempo de encendido de las niquelinas se establecié en 15 minutos, por lo
que la temperatura mas baja alcanzada por el producto no llegé a un equilibrio
térmico, es decir, el extracto hubiese continuado perdiendo calor y
sublimandose, por lo que para la siguiente prueba se decidi6 aumentar el

tiempo de espera para el encendido del sistema de calentamiento en una hora.
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Figura 4. 41 Extracto deshidratado obtenido de la prueba 3

Fuente: Propia

INFORME 4:

Fecha de la prueba: 10 de Diciembre 2012

Producto: Extracto de laurel

Controlador: MT-512Ri plus - Producto

Controlador: MT-512Ri plus - Niquelina

Periodo de supervision: 10/12/2012 10:45 hasta 10/12/2012 23:45
Temperatura del producto: Min =-30.2 °C; Max = 8.9 °C; Med =-16.5 °C
Peso inicial del producto (bandeja 1): 350 gr.

Peso inicial del producto (bandeja 2): 350 gr.

Peso final del producto (bandeja 1): 3,158 gr.

Peso final del producto (bandeja 2): 12 gr.

Porcentaje de liofilizado obtenido (bandeja 1): 0,9022%

Porcentaje de liofilizado obtenido (bandeja 2): 3,4285%

Tiempo de espera para encendido del sistema de calentamiento: 1 hora
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Tiempo de duracion de la prueba: 13 horas

Setpoint para las niquelinas: 40 °C
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Figura 4. 42 Grafica obtenida a tiempo real de la prueba 4

Fuente: Propia

Analisis de la prueba realizada:

El producto obtenido en la bandeja superior se deshidraté completamente,
alcanzando un valor inferior al 1% de su peso original. En la bandeja inferior se
llevé a cabo un proceso de liofilizacion mas retardado por una disminucion de
temperatura en la niquelina localizada en su base debido a la cercania con la
camara de condensacién, por lo que se obtuvo restos de producto liquido en
los vértices de la bandeja, sin embargo el peso se redujo al 3,4% de su valor

inicial.

Resultados preliminares obtenidos.

Resultados preliminares para obtener un liofilizado en base a 700 gr de

extracto de laurel:

e 13 horas de proceso de liofilizaciéon
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e 1 hora de retardo en el encendido de las niquelinas

e Set point establecido a 40 °C para las niquelinas.

Figura 4. 43 Extracto de laurel obtenido de la prueba 4

Fuente: Propia

Los resultados obtenidos son satisfactorios al alcance del proyecto planteado
inicialmente por lo que se considera que la maquina se encuentra
completamente funcional para desempefar sin inconvenientes la practica de
liofilizacion e hidrosolubilidad en el laboratorio de Fitoquimica del IASA.

Figura 4. 44 Escarcha de la humedad del producto en el serpentin

Fuente: Propia
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Validacion

En el laboratorio de quimica del IASA se llevaron a cabo pruebas
espectrométricas y de concentracion, para lo cual se empled un
espectrofotometro de absorcion de luz y varias tabulaciones del extracto para

determinar su concentracion.

Estas pruebas fueron efectuadas en el laboratorio de quimica de la carrera de
Ciencias Agropecuarias IASA. En la misma se determiné la hidrosolubilidad del
liofilizado en agua destilada a 100 ml y 1000 ml, tomando como base 0.1 gr de
liofilizado.

El extracto seco se pesa con una balanza electrénica de alta precision para
determinar el porcentaje de reduccion de peso con respecto al inicial.

Figura 4. 45 Peso final del producto de la bandeja 1

Fuente: Propia

Para determinar la completa hidrosolubilidad del extracto liofilizado, se diluye
en un vaso de precipitacion 100 ml de agua destilada, junto con 0.1 gr de la

muestra mediante un agitador de vidrio; obteniendo una solucién
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completamente homogénea, de aspecto fluido, de color amarillo pélido y de
olor penetrante, lo cual demuestra que el liofilizado conserva alrededor del 80%

de sus propiedades.

Figura 4. 46 Solucion de extracto de laurel diluida totalmente

Fuente: Propia

&

Figura 4. 47 Diferentes concentraciones de extracto de laurel

Fuente: Propia

A continuacién se llenan capsulas con las diferentes muestras de extracto
liofilizado a ser colocadas en el equipo de espectrofotometria. Ademas se toma

una muestra del extracto madre, el ya es usado como fungicida en el campo.
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Figura 4. 48 Capsulas con concentraciones de extracto de laurel

Fuente: Propia

Una vez que ha sido encerado el equipo mediante un vial de agua destilada, se
procede a colocar la capsula con la respectiva muestra diluida para hacer el
andlisis espectral.

Figura 4. 49 Colocacion de capsula en el espectrofotometro

Fuente propia

Se obtiene una grafica donde se produce un pico claramente definido, el cual
indica el valor de la longitud de onda que representa la absorbancia (A) de la

solucién en su respectiva concentracion.
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Figura 4. 50 Equipo espectrofotometro

Fuente: Propia

El proceso se repite para cada una de las capsulas, obteniendo los siguientes

valores para las muestras utilizadas:

La concentracién de una sustancia se puede obtener de la férmula:

Tabla4.4 Absorbancia de muestras de laurel

diluido 50 veces

Muestra Absorbancia (A)
100 ml 2,472
1000 ml 0,673
Extracto madre 0,331

Fuente: Propia

As =a*b*Cs

Donde:

As:

a:

Absorbancia de la sustancia

Coeficiente propio de la sustancia
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b: Coeficiente de acuerdo a la capsula utilizada

Cs: Concentracion de la sustancia
De esta forma, para determinar la concentracion de una sustancia es suficiente
realizar la toma de dos valores y dividir las férmulas suprimiendo los

coeficientes a y b, de la siguiente manera:

As;  aq*by *Cs;

As, a,*b, xCs,

Ya que, tanto los coeficientes a, y a, asi como b, y b, son iguales por ser la

misma sustancia, se simplifican, con lo que se tiene:

As, _ Cs;
As, Cs,

Utilizando los valores obtenidos de la primera muestra de 1000 ml y la muestra
madre diluida 50 veces, se determina la concentracion del extracto madre de la

siguiente forma:

0,673 0,1gr/lt
0331  Cs,

Obteniendo la concentracién Cs, de:

Cs, = 0.04918 gr/lt

Finalmente, para obtener la concentracion real del extracto madre se multiplica

la concentracidén obtenida 50 veces, con lo que se obtiene:

CSreqr = 0,04918 % 50 = 2,46 gr/lt
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Mediante la segunda muestra de 100 ml y la muestra madre diluida 50 veces,

se realiza el mismo procedimiento:

2,472 1gr/lt
0331  Cs,

Obteniendo la concentracion Cs; de:

Cs; = 0.1338 gr/lt

Finalmente, para obtener la concentracion real del segundo extracto madre se

multiplica la concentracién obtenida 50 veces, con lo que se obtiene:

Cs!,p = 0,1338 % 50 = 6,6949 gr/lt

Con los dos puntos de referencia obtenidos, se procede a determinar el
promedio:

Csreal + CS;’eal
2

= 4.375gr/lt

Esta prueba indica que es necesario anadir 4,375 gr de extracto deshidratado

en un litro de agua para obtener la misma concentracion de la solucién madre.

Por cada proceso de liofilizacién que se realiza, ingresa a la camara 750 gr de
agua, con lo que se obtiene la cantidad de extracto madre por ciclo:

_ 750 gr x4.375 gr
M =71000 gr

= 3.431 gr

Tras las pruebas realizadas en el equipo liofilizador, se obtuvo por ciclo la
cantidad de 3.1 gr de producto. Con estos valores se calcula el porcentaje de

rendimiento del equipo:

3.1 gr

9 4100 =90.349
3431gr o
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Se observa que es un alto porcentaje de rendimiento, con lo cual se obtiene la
cantidad necesaria de extracto puro de laurel, para adquirir similares

propiedades a las del extracto madre.

Tabla4.5 Comparacion entre extracto madre vs extracto liofilizado

Extracto madre Extracto liofilizado diluido

11t en 1lt
Estado Liquido Liquido
Tonicidad Marrén Marrén
Olor Penetrante Penetrante
Longitud de onda 292 nm 292 nm
Concentracion de 4.375 gr 413 gr
Extracto de laurel
Aspecto Homogéneo Homogéneo

Fuente: Propia

Al conservar el mismo valor de longitud de onda, ratifica que el extracto
liofilizado mantiene las propiedades del producto original, unicamente variando

en cuanto a la concentracion del mismo.

El uso del extracto de laurel para tratar enfermedades fungicas en flores de
verano como Rosa, Astromelia, Delphinium, Hytericum, Gypsophila, de la
region interandina, se lleva a cabo en diversas floricolas, tales como Puembo

Verde, Colo-Flor y Boutique-Flowers,
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En los campos de la region interandina se realiza las aplicaciones de fungicidas
mediante bombas de mochila de 20 It, en los cuales hacen uso del extracto de
laurel en una relacion de 19 a 1. Es decir que haciendo uso de 4.13 gr de
extracto liofilizado, se puede realizar una aplicacién completa mediante una
bomba de 20 It.

4.6. AJUSTES Y CALIBRACION DEL EQUIPO

El equipo liofilizador es capaz de modificar sus parametros de control para
ajustar el proceso a cualquier producto deseado. Los factores que se pueden
modificar para necesidad del usuario son: tiempo de encendido de las
niquelinas, tiempo de duracion del proceso completo, setpoint de la
temperatura alcanzada por las planchas de calentamiento y setpoint de la
temperatura de trabajo del sistema de refrigeracion.

Estos parametros representan los puntos fundamentales que requiere el
proceso de liofilizacibn durante su desarrollo. Los setpoints de los
controladores se pueden modificar ya sea durante o antes de la deshidratacion,
mientras que los tiempos de duracion del proceso y el tiempo de encendido de

las niquelinas, se deben fijar estrictamente al inicio de la liofilizacién.

Tanto el tiempo de accion de las niquelinas como el tiempo de duracidén del
proceso son factores manejados por relés temporizadores ubicados en el
tablero de control. Para realizar cualquier tipo de ajuste de estos parametros es
necesario acceder a la parte interior del tablero eléctrico y regular con la perilla
hasta el valor deseado para el nuevo proceso, basandose en la escala
marcada en la parte frontal de cada temporizador. El temporizador del proceso
general esta etiquetado como “Timer 1” y la escala de su perilla va de 0 a 30
horas de duracién. El temporizador para las niquelinas esta indicado como
“Timer 2” y su rango de accién esta ajustado para valores entre 0 y 30 minutos.
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Figura 4. 51 Perillas de regulacion para los temporizadores

Fuente: Propia

La calibracion de los setpoints ya sea para la temperatura de las niquelinas o el
sistema de refrigeracion, puede ser establecida de dos maneras: mediante la
computadora portatil directo desde el software SITRAD o ingresando
manualmente al menu de cada controlador de temperatura ubicado en la parte
frontal del tablero eléctrico y ajustando el valor con los botones de

desplazamiento.

Para el primer caso, el ajuste de estos valores se realiza ingresando a la
seccidén de parametros, para esto el programa exige el ingreso de la clave de
usuario, siendo esta el cédigo 123.
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Figura 4. 52 Seleccidn de la pestaia “Parametros” en el software SITRAD

Fuente: Propia

Una vez ingresado en la pestafia de parametros se presenta una lista de
funciones que utiliza el controlador que pueden ser modificados en caso de ser
necesario, siendo el parametro mas importante el primero que indica
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“Temperatura de control (setpoint)” y en la columna Valor se observa el valor

guardado.

s ot Gt yass o
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Figura 4. 53 Configuracion de setpoint en el software SITRAD

Fuente: Propia

Para modificar el setpoint se escribe el nuevo valor en la casilla ubicada al lado
derecho de la pestafia “Recetas” y se presiona enter. La pantalla del
controlador en el tablero eléctrico cambiara por un momento indicando que el

nuevo dato fue exitosamente guardado.

En el segundo caso, el valor se modifica ingresando al menu del controlador
directamente, manteniendo presionado el botén SET hasta que se muestre el
setpoint guardado anteriormente. Con las flechas arriba o abajo se modifica el
parametro y para salir se presiona nuevamente el boton SET hasta que la
pantalla del controlador cambie, indicando que se almacend el nuevo valor.

Figura 4. 54 Configuraciéon manual de setpoint
Fuente: Propia
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. CONCLUSIONES

e La cantidad de producto a liofilizar incide directamente en la duracion del
proceso, asi como su forma y especialmente su grosor ya que la capa seca
que se produce en la parte superior del extracto hace cada vez mas
dificultosa la deshidratacién del producto localizado en la base de la bandeja.
Es por tanto, necesario la practica de varias pruebas para determinar estos
parametros con cualquier tipo de producto que se desee deshidratar.

e La preparacion del producto es un evento previo clave para una
liofilizacién exitosa, y en cuanto a extractos botanicos disueltos en agua,
esta consiste en granular la solucién previamente congelada obteniendo un
fino granizado que se esparce de forma homogénea en la bandeja,
cerciorandose de que la temperatura no aumente para evitar cambios en su

estado.

e La utilizacion de un material aséptico para la construccién del equipo
como el caso del acero inoxidable 304 requiere de procesos de soldadura
especializados de tipo TIG, que aunque presentan un coste mas elevado
brinda un buen acabado con mejores propiedades de resistencia a la
corrosion, ductilidad y fuerza.

e Durante la liofilizacién, al encontrarse la camara en vacio, el método de
propagacion del calor es unicamente por conduccidon ya que para la
conveccidon no existe un medio de transferencia. Por tanto, las planchas de
calentamiento deben encontrarse en contacto directo con las bandejas que

contienen el producto para resultados satisfactorios del proceso.
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e Para el disefio del sistema eléctrico, debido a la relativamente alta
potencia de los componentes de la maquina como el sistema de
refrigeracion y la bomba de vacio se deben separar los circuitos en potencia
y control y asi evitar dafos o sobrecalentamiento en elementos como

temporizadores de menor amperaje.

e El proceso de liofilizacion requiere de una delgada capa de producto
homogénea a lo largo de la bandeja utilizada, para aumentar la capacidad
de liofilizacion del equipo se recomienda la fabricacién de bandejas con un
area mayor y planchas de calentamiento que cubran completamente la base

de las mismas.

e El aceite utilizado en la bomba de vacio rapidamente acumula impurezas
externas que pueden ocasionar danos en el actuador o disminuir el vacio
maximo alcanzado por la maquina, es por eso que se recomienda su cambio
cada 24 horas de funcionamiento asegurando un éptimo rendimiento del

equipo liofilizador.

e El tiempo promedio de duracion del proceso de liofilizaciébn para la
obtencién de extracto de laurel completamente seco es de 13 horas,
obteniendo una reduccidén de su peso original del 99% para un volumen
maximo de 400 ml por bandeja.

e El disefio completo de la camara de liofilizacidon se realiz6 en base a la
Norma ASME seccion VI, con lo que se garantiza el funcionamiento
adecuado del equipo bajo las condiciones de trabajo establecidas para la

liofilizacion.
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5.2. RECOMENDACIONES

e El maquinado de las piezas que requieren de un pulido especial, como
las bridas para asegurar un contacto superficial 6ptimo entre ellas, se
recomienda efectuar una vez hechos los procesos de soldadura necesarios
entre el resto de piezas ya que el calor que se aplica en estos
procedimientos deforman los materiales y pueden causar imperfecciones

notorias en su estructura.

e Durante la construccibn de la maquina es importante realizar
metddicamente pruebas de hermeticidad mediante ensayos no destructivos
al equipo pues la presencia de fugas en la cdmara disminuye el desempeno
de la bomba de vacio afectando un factor de suma importancia como es la
presion necesaria en el desarrollo del proceso de liofilizacién.

e Para asegurar un sellado hermético del cuerpo de la camara con la tapa,
la presencia de un empaque de tipo O-Ring resulta fundamental pues al
crear la succién por medio de la bomba, este elemento de caucho por sus
propiedades fisicas se contrae de tal forma que evita cualquier paso de aire

hacia el interior inclusive sin la presencia de pernos en la brida.

e La toma de vacio en la camara asi como la manguera por la cual se
extraera el aire deben ser dimensionadas del mayor tamafno posible segun
disponga la bomba de vacio para aprovechar el maximo caudal de succién
mejorando de esta manera el tiempo de creacion de vacio maximo y los

resultados de liofilizacién.

e |a temperatura de la camara de liofilizacién no debe ser afectada por el
evaporador de la cdmara de condensacion, por ende los célculos para el
dimensionamiento y la seleccion del material de la pared del aislante deben

ser adecuados y asi evitar que el producto altere su proceso de liofilizacion.
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e Se recomienda llevar un registro continuo sobre el funcionamiento del
equipo en el cual se puedan detallar las horas de trabajo, acontecimientos
importantes o fallas en caso de existir alguna y un cuadro de control
periddico de los distintos elementos que necesitan mantenimiento como

son la bomba de vacio y el sistema de refrigeracion.

e Es recomendable encender el sistema de refrigeracion una vez
alcanzado un vacio de -20 pulg de Hg en la camara de liofilizacion, de esta
manera se asegura que la escarcha formada en el serpentin de la camara
de condensacion sea extraida Unicamente de la humedad propia del

producto mas no de la humedad del ambiente.

e El sistema de refrigeracion posee un visor para supervision del estado
del refrigerante, el cual consta de un indicar por pigmentacion para
determinar si el refrigerante se encuentra seco o humedo antes de ingresar
a la valvula de expansion. El indicador debe mostrar una coloracion verde
cuando su funcionamiento es normal, en caso de presentar un color
amarillento debe consultarse con un técnico especialista para su inspeccién

y mantenimiento.

e El conexionado de las planchas de calentamiento debe ser verificado
que se realice de manera adecuada, para esto un codigo de colores
sefnaliza los pares de cables que deben conectarse entre si para evitar un

funcionamiento inadecuado del sistema de calentamiento.

e Para evitar danos en los componentes eléctricos y electrénicos dentro
del tablero de control, se recomienda realizar la desconexion de los
interruptores termomagnéticos cuando el equipo no se encuentre en

operacion.

e En base a la apreciacion visual de la dilucion efectuada en laboratorio se
concluye que 4.1 gr de liofilizado de extracto de laurel homogeniza un litro
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de agua produciéndose el mismo color, textura y fluidez, similar a un litro

de extracto madre.

e Para una liofilizacién exitosa dentro de un periodo menor a 12 horas se
recomienda ubicar una cantidad maxima de 400 gr de producto congelado
por bandeja y esparciéndolo uniformemente por toda la superficie de la

misma.
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