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1. OBJETIVOS

Generales
Segun la practica que se'quiera llevar a cabo el objetivo general puede ser:

Estudiar el mecanismo de la lixiviacion, a través de la extraccidn de un aceite o esencia
vegetal utilizando algtn tipo de solvente. -

Realizar la extraccién de un aceite esencial vegetal por medio del mecanismo de
arrastre con vapor.

Especificos del primer objetivo general
* Realizar la lixiviacién de un material vegetal para la obtencién del aceite contenido en
! el, empleando un solvente organico.

Evaluar la eficiencia de la extraccién del aceite con el disolvente elegido, teniendo en
cuenta el contenido inicial del soluto en el sélido y la cantidad de aceite extraido.

Conocer y comprender el funcionamiento del equipo de lixiviacién y determinar las
posibles fallas que pueda presentar.

Verificar el cumplimiento del balance de masa global y de cada componente del sistema
(solvente, soluto, sélido inerte) durante la operacidn de lixiviacion.
Especificos del segundo objetivo general

e

o et e e R

Realizar la extraccién del aceite esencial contenido en un material vegetal, empleando
un flujo de vapor vivo. '
Cuantificar la cantidad de soluto extraido y el rendimiento global de la operacion de

i separacion a través del seguimiento del indice de refraccion y la densidad de la solucién
Lo lixiviada.

Determinar la curva de operacion de separacidon por arrastre con vapor validando
i simultaneamente los balances de materia y energia.

2. MARCO TEORICO

Debido a que es, en la extraccion con solventes, en donde el equipo se aprovecha

completamente; se va a hacer énfasis en esta operacién mas que en el proceso de arrastre
con vapor.

Lixiviacion es el retiro de una fraccién soluble en forma de solucién a partir de una fase
s6lida permeable e insoluble con que se asocia. La separacidn implica, por lo comin, la
disolucién selectiva, con difusidn o sin ella; pero en el caso extremo del lavado simple,
consiste s6lo en el desplazamiento de un liquido ir’lter;ticial por otro, con el que es rr;xsicr:géeo.
El constituyente soluble puede ser solido o l1q1{1d‘o y estar incorporado, com inade
quimicamente 0 adsorbido, o bien, mantenido mecanicamente en la estructura poro
material insoluble.




Il;/{ezzzg;gmo de la lixiviacién puede incluir una solucién fisica §impl¢ o disolucion
facilitada por una reaccién quimica. La velocidad df': transporte de dlso.llvcnte en la masa
que se va a lixiviar o de la fraccién insoluble en el disolvente o la solucidn de extracto del
material insoluble, o alguna combinacién de esas velocidades puede ser importante. Es

posible que haya una resistencia membranosa. Asimismo una reaccién quimica puede
afectar la rapidez de la lixiviacion.

Meétodos de operacion

Los sistemas de lixiviacién se distinguen por el ciclo de operacién (intermitente, continuo o
intermitente con lotes multiples); por la direccién de las corrientes (concurrente, a
contracarriente o flujo hibrido); por el niimero de etapas (una sola etapa, etapas multiples o
ctapa Qiferencial) y por el método de contacto (percolacién por rociada, percolacidon por
1nmers1c’>n o dispersion de soélidos). En general, las cuatro categorias deben aplicarse para
estipular completamente un sistema de lixiviacién.

S'ei.i cual sea el mecanismo y el método de operacidn, resulta evidente que el proceso de la
lixiviacién se vera favorecido por el aumento de la superficie por unidad de volumen de

solidos que se deban lixiviar y por la disminucién de las distancias radiales que se deben
atravesar al interior de los sélidos.

El proceso y las condiciones de operacion

Los principales parimetros a determinar o identificar son el disolvente a utilizar, la
temperatura de operacion. Las composiciones y las cantidades de las corrientes iniciales y

finales, el ciclo de lixiviacidn (intermitente o continuo), el método de contacto y la
seleccién especifica del extractor.

o Seleccion del disolvente FEl disolvente seleccionado ofrecera

varias caracteristicas deseables: :
o Alto limite de saturacion y selectividad respecto al soluto por extraer.

o Capacidad para producir el material extraido con una calidad no alterada por el
disolvente.

o Estabilidad quimica en las condiciones del proceso.
o Baja viscosidad, baja presion de vapor, baja densidad, baja tension superficial y
baja toxicidad e inflamabilidad.
o Facilidad y economia de recuperacién de la corriente de extracto y costo.
Estos factores se listan en orden aproximado decreciente de importancia, pero son los

aspectos especificos de cada aplicacién los que determinan su interaccion y
significancia relativa.

el mejor balance de

Temperatura La temperatura de la lixiviacidn debe seleccionarse de tal manera que se
obtenga e! mejor balance de solubilidad, presién de vapor del disolvente, difusividad
del soluto, selectividad del solvente y sensibilidad del producto. En algunos casos pu.e’de
ser significativa la sensibilidad a la temperatura de los materiales de construccion,
relacionada con el ataque por corrosion o erosion.
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e Composiciones ¥y cantidades de las corrientes iniciales y fmalez ]is;clas eztg:céign p”
icam ' forma arbitraria: la capacidad de pr
ssicamente con una cantidad dadE} en ) ' ] I "
11); S;;lanta (la velocidad de produccién de extracto 0 la velocidad de purificacion de
materia prima que se debe extraer).

Eficiencia de las etapas )

Considérese una operacion sencilla de lixiviacién por lotes, en la cual el sélido se va a
lixiviar con una cantidad de disolvente mayor de la necesaria para disolver todo el soluto
soluble; en dicha operacién el sélido no adsorbe de modo preferencial ni al disolvente ni al
soluto. Si se proporciona un tiempo adecuado de contacto entre el sélido y el disolvente,
todo el soluto se disuelve; entonces, la mezcla es una suspensién de sélidos insolubles
sumergidos en una solucién de soluto en el disolvente. Luego, las fases insolubles se
separan fisicamente por sedimentacion, filtracidn o drenado y toda la operacion constituye
una sola etapa. Si la separacién mecanica del sélido y el liquido fuese perfecta, no habria
soluto asociado con el s6lido que sale de la operacién y se habria logrado en una sola etapa
la separacién completa del soluto y del sélido insoluble. Esta serfa una etapa ideal, con una

eficiencia de etapa del 100%. En la practica, la eficiencia de las etapas es generalmente
bastante menor a esta.

Rapidez de la lixiviacion

La lixiviacién de un soluto a partir del las partes internas de un sélido, puede ser
relativamente lenta. Los solidos formados por una estructura de sustancia insoluble, pueden
describirse en funcién de la forma de los poros que la conforman por medio de un factor.
Dicho factor es una funcién del sélido, independiente de la naturaleza del soluto y del
disolvente y es una medida de la complejidad de la trayectoria a través de la cual se difunde
el soluto. En el caso de productos naturales, como sustancias vegetales, la complejidad de
la estructura puede dificultar la aplicacidn de estos métodos.

Es razonable suponer que la resistencia a la transferencia de masa dentro del sélido sera
probablemente la resistencia controladora.

3. MATERIALES Y EQUIPOS

Descripcion del equipo
El equipo de lixiviacion estd conformado por las siguientes partes:

Percolador: Fabricado en acero inoxidable, con una canastilla para sélido a lixiviar; tiene
también una tapa en acero inoxidable con un empaque de caucho y doce tomillos que
permiten asegurar la tapa del percolador para evitar las fugas de los vapores que se generan
en el proceso. El conjunto posee una chaqueta que permite la entrada de vapor vivo para la
transferencia de calor hacia el interior del percolador, junto con una linea de entr-z{dadde;

1 iento directo con vapor. La instrumentacion de
vapor vivo al perCOla(?OF o C?Iez?rl:etro de 0 a 300°C con escala de 5°C, ademas €l
mismo esta conformada por un ter . : D de Ipsi.

3 on escala de lp

equipo cuenta con un manometro para el vapor vivo de 0 a 60 psigc




Evaporador: Fabricado en acero inoxidable, es usado para lg evatporacwn icieo rlz;r::;:i
solvente — soluto con el fin de recuperar el splvente Y que puede actuar como -

si el soluto es no volatil. Ademas esta provisto de do§ calandrias poseen una camisa para
calefaccién con vapor vivo y enfriamiento con agua, tienen un medidor de mve.l de yldno.
La calandria inferior posee entrada de alimento por debajo de ella y la superior tiene la
entrada de alimento por encima de ella. También estd provisto de una valvula de bola que

permite retirar el extracto. En su instrumentacién cuenta con un manometro en la parte
superior de 0 a 200 psig con escala de 5 psi.

Condensador: Construido en acero inoxidable, permite el intercambio de calor con agua de
proceso que proviene de las respectivas tuberias de la planta. Este equipo condensa el vapor
que sale del evaporador y posee ademas una linea de reflujo hacia el percolador, esta linea
estd provista de una mirilla de vidrio para verificar la presencia de condensado, esto para

que no se presenten problemas de calentamiento del condensador por la falta de agua para
el intercambio que permita la aparicién de condensado en la linea de reflujo.

El equipo en general cuenta con servicios de agua de enfriamiento para el condensador y
una linea de vapor proveniente de la caldera para el percolador y las calandrias.

Diagrama del equipo

PERCOLADOR
™

RECTIFICADOR

Materiales

e Balde para la solucién concentrada
e Balde para la solucion diluida
e Bascula
Picnémetro
Termometro
e Refractémetro

o Probeta*




e Embudo de decantacién™
e Manguera*

4. PROCEDIMIENTO

Preparacion y caracterizacion de materias primas:

e La muestra se prepara quitando manualmente las partes que no sean de interés, luego se
homogeniza, lo mejor posible, la materia prima. Esto se hace inmediatamente antes de

iniciar la extraccién del aceite por el método que se haya seleccionado.

Se realiza un lavado inicial del percolador, para lo cual se realiza un llenado del tanque

del percolador con agua hasta el nivel dado.

e Secierra la tapa del percolador.

Se abre la linea de agua al condensador, las de vapor a las dos calandrias y, también
completamente las lineas del percolador hacia el evaporador — concentrador.

La purga del equipo debe realizarse durante unos 10 a 15 min para evitar que queden
residuos.

Se dispone el so6lido al cual se le va a hacer la extraccién en un pafiuelo o en una media
| velada. Si el material es de tamafio relativamente grande y el proceso es de arrastre con

s vapor, se puede disponer directamente en el percolador sin necesidad de un
5 recubrimiento.

i Arranque:
L]

Colocar el sélido envuelto dentro de la canastilla ubicada dentro del percolador (si la
practica lo requiere).

Llenar el percolador con la sustancia a utilizar como disolvente; posee una capacidad
maxima de 25 litros. Este paso se omite si el proceso es de arrastre con vapor.

Coloque la tapa del percolador asegurandose que el empaque del mismo quede
correctamente puesto. Posteriormente proceder a colocar los tornillos para asegurar la
tapa.

Verificar: el sellado de la tapa, la linea de vapor, la de la entrada de la chaqueta del
percolador de la signiente forma: Abriendo completamente la valvula de entrada de la
chaqueta y verificar que la véalvula de entrada del vapor vivo al percolador permanezca
completamente cerrada. Si el proceso es de arrastre con vapor, la entrada del vapor vivo

al percolador debe permanecer abierta y la de la chaqueta puede estar o no abierta, jes
decisién del operador!.

Abrir las valvulas de entrada de agua al condensador vy si se estima conveniente, abrir la
valvula de reflujo hacia el percolador.
Verificar que la valvula del percolador hacia el evaporador-concentrador se encuentre
i completamente cerrada para que no haya paso de liquido hacia este altimo.
| Cerrar la valvula de dtisposicién del extracto en la parte baja del evaporador
| concentrador. _
| e Abrir las valvulas de entrada de vapor a las calandrias para permitir la evaporacion del
: | vapor y por lo tanto que el extracto sea congentrado a m?fiida que el tie‘n:lpo t(r)andsgglérz.cr
E i slvula del vapor hacia el equipo, la presion de operacion n
] . Abnr. la vallvgl g )
a .
; i . o s:l?;?f:evsélvu‘xapde la linea del percolador hacia el evaporador-concentrador.
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e Permitir que el equipo se estabilice durante unos 20 o 30 minutos. Verificar en la miril
de vidrio la presencia del condensado.

Toma de Datos:

o Empezar a retirar la solucion concentrada continuamente a través de la valvula ubicada
debajo de las calandrias.

Tomar muestras cada 10 minutos del liquido concentrado en la parte inferior de las

calandrias y medir: peso de la muestra, indice de refraccion y su densidad, con la ayuda
de un picnémetro.

Cada 10 minutos tomar el dato de temperatura en el percolador y temperatura del
condensado.

Cuando el proceso es de arrastre con vapor se realizan los mismos tres puntos

mencionados anteriormente, la diferencia radica en que el producto sale del
condensador y no del evaporador.

Finalizacion:

Para la parada del equipo, se procede a cerrar la valvula de entrada de vapor al equipo.
Esperar a que la temperatura del equipo disminuya.

Recolectar el liquido restante en el equipo por las valvulas inferiores del percolador y
las calandrias.

Se cierra el flujo de la linea del condensador al percolador.
Se cierra la valvula de paso de agua al condensador
e Abrir la tapa del percolador.

Extraer y pesar el sélido restante en el percolador.
Pesar la solucién concentrada y la diluida.
Se deja destapado el equipo para que se enfrié.

S. TABLA DE DATOS

Presidn de vapor vivo suministrado (Pv) =

T (min) Temperatura Peso del " Densidad Indice de Temperatura
% Condensado | Condensado muestra Refraccién del
; (°C) Kg) (g/cm3) muestra percolador
L (°C)




6. CALCULOS

Es importante que se haga un calculo aproximado del grado de lixiviacién obtenible

mediante cierto procedimiento, es decir, de la cantidad de sustancia soluble lixiviada de un
sélido; con este proposito ha de conocerse:

* El contenido inicial de soluto en el sélido

* Elntmero y cantidad de lavados con el disolvente de lixiviacién
» La concentracion de soluto en el disolvente de lixiviacién

En el siguiente diagrama se representa la operacién completa de lixiviacién, incluyendo el
mezclado del sélido y del disolvente de lixiviacién y la separacién mecénica de las fases
insolubles resultantes mediante cualquier recurso utilizable. Los pesos de las distintas

corrientes se expresan como masa en una operacion por lotes, o como masa/tiempo en para
flujo continuo.

SOLIDO QUE SE VA A LIXIVIAR
B masa de insolubles
F masa de (A + C)
Ne masa de B/masa de (A + C)
Yr masa C/masa de (A + C)

SOLIDO UXIVIADO
B masa insoluble
£ masa de (A + C)
N, masa de B/masa de (A + C)
Y, masa de C/masa de (A + C)

i SOLUCION UIXIVIADA
P> DISOLVENTE Df U:‘\:_lAé‘ON R, masa de solucién (A + C)
0 masa de solucion | x4 masa de C/masa de (A + C)
xo masa de C/mdsa de (A + Q)

Lixiviacién o lavado en una sola etapa

Como para la mayoria de los fines el sélido B es insoluble en el disolvente y dado que se

obtienen una solucién de lixiviacién liquida clara, el sélido B descargado en los sélidos

lixiviados se tomaré como el mismo que en los s6lidos por lixiviar. Por definicién de N,
B= N]:F = ElNl

Un balance de soluto C,
Fyr+ RoXo =Ey1 + R x,

Un balance de disolvente A, -
F(1 - ye) + Ro(l=x)=Ei (1 -y)+ R (1-x))




