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Resumen

La destilacion en corriente de vapor ha sido y es uno de los métodos méas comunes para
la extraccion de aceites esenciales de plantas. Se trata de un proceso de separaciéon por
el que, mediante el uso de vapor de agua, se vaporizan selectivamente los componentes
volétiles de la materia prima vegetal.

En el presente proyecto se lleva a cabo la construccion y puesta a punto de un montaje
de destilacion en corriente de vapor a escala de laboratorio, para la extraccion de aceites
esenciales de tres materias primas naturales: cascara de naranja, cascara de limén y flor
de lavandin.

En una primera parte se efecttian diferentes ensayos con lo que se ha denominado
materia prima «artificial», una mezcla preparada de serrin y un aceite esencial que simula
el producto del que se quiere extraer el aceite mediante la destilacion. Estos ensayos sirven
para: familiarizarse con el funcionamiento del equipo y sus limitaciones, determinar las
condiciones de operacion adecuadas y establecer un procedimiento estandar de operacion.

En la segunda parte se desarrollan los ensayos con la materia prima natural. Se optimi-
zan los parametros de operacion para cada uno de los productos a destilar, y se consigue
extraer sus aceites esenciales. De los ensayos se recogen los rendimientos de cada extrac-
cién y se comparan con datos bibliograficos. Con estos resultados se obtiene la curva de
extraccion en funcién del tiempo que describe el proceso de destilacion llevado a cabo con
cada una de las materias primas. Finalmente, se realiza un breve anélisis fisico-quimico
de los aceites esenciales extraidos para comprobar que poseen las caracteristicas que los
identifican.

Palabras clave

Destilacion en corriente de vapor, extraccion, aceite esencial.

Codigos UNESCO

230210 Aceites Esenciales
330303  Procesos Quimicos



Resumen

330304 Separacion Quimica

330311 Quimica Industrial

331603 Equipo de destilacion (ver 3328.07)
332807 Destilacion y condensacion (ver 3316.03)
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Capitulo 1

Introduccion

A lo largo de la historia las plantas aromaticas y los aceites esenciales han sido muy
valorados por sus propiedades aromaticas, medicinales y terapetuticas. Durante siglos se
han empleado en cosmética, perfumeria y medicina. En algunas civilizaciones antiguas
incluso formaban parte de la tradicion y cultura, y se usaban en rituales y celebraciones
religiosas.

Con el paso de los anos, la sucesion de las diferentes revoluciones industriales y el avance
tecnologico producido han permitido ampliar el conocimiento sobre estas sustancias y
desarrollar los métodos existentes para su obtenciéon a gran escala. Asi, el mundo de los
aceites esenciales ha evolucionado y crecido hasta convertirse en la gran industria que
es hoy en dia, donde estos productos tienen innumerables aplicaciones y un gran valor
comercial.

Ademas durante las ultimas décadas se esta viviendo un aumento cada vez mayor del
interés por los productos naturales como alternativa a los productos quimicos o sintéticos
que en ocasiones pueden ser perjudiciales para la salud. Asimismo, la gran preocupacion
ambiental existente hace que se busquen alternativas ecologicas cuyo uso no entre en
conflicto con el medio ambiente. Entre estos productos naturales han tomado gran im-
portancia los aceites esenciales, ganando popularidad dentro de diversas industrias como
la cosmética (productos de belleza, jabones, cremas, etc.), perfumistica (fragancias y per-
fumes) o alimentaria (condimentos, refrescos, licores, saborizantes, conservantes cérnicos,
etc.)

Este auge del mercado de los aceites esenciales y el incremento de demanda ha hecho
que actualmente haya muchos estudios e investigaciones enfocados a la optimizacion y
control del proceso de obtencion de los mismos. Con el fin de aumentar la produccion
con el menor gasto energético y coste de operacion posibles surgen nuevos métodos de
extraccion y se desarrollan los ya existentes, haciendo uso de la tecnologia actual.

1.1. Aceites esenciales: definicién y caracteristicas

Segin la Organizacion Internacional de Normalizacion (ISO) los aceites esenciales son
definidos como el producto obtenido a partir de una materia prima natural de origen

13



Introduccién

vegetal, por destilacion con vapor de agua, por procesos mecanicos del epicarpio de los
frutos citricos, o por destilacion seca, después de la separacion de la fase acuosa, si la
hubiera, mediante procesos fisicos [1].

Los aceites esenciales no son sustancias puras sino una mezcla compleja de compuestos
orgénicos volatiles y de cardcter aromatico que se pueden encontrar en algunas familias
de plantas. Generalmente son los que proporcionan el olor caracteristico, y se localizan en
diversas partes de la planta como el fruto (anis, comino), la raiz (valeriana, angélica), las
flores (rosa, lavanda), las hojas (eucalipto, romero) o la cascara de los frutos (bergamota,
naranja). Su concentraciéon en la materia prima es muy baja, tanto que a veces resulta
imposible su extraccion. Normalmente, las plantas mas usadas para la obtenciéon de aceites
esenciales contienen de media en torno al 0,5 — 5% en masa de aceite respecto a toda la
planta [2].

Son liquidos a temperatura ambiente, aromaticos y generalmente ligeros, con densidad
inferior a la del agua, aunque hay excepciones. A diferencia de los aceites vegetales son
volatiles y su textura no es grasa. Sus puntos de ebullicién son altos, por encima del del
agua. Presentan actividad optica e indice de refraccion alto, propiedades que se usan para
determinar su pureza. Son insolubles en agua y otros disolventes polares, pero solubles en
alcohol y en la mayoria de disolventes organicos como el cloroformo o la acetona.

En lo relativo a su composicién quimica, los aceites esenciales son mezclas de elevada
complejidad constituidas principalmente por terpenos. Los terpenos son un grupo de hi-
drocarburos inodoros que contribuyen muy poco al aroma y actiian como «base» diluyente
del aceite esencial. Los responsables del aroma suelen ser sustancias que se encuentran en
menor proporcion, que son los compuestos organicos con grupos funcionales como ceto-
na, alcohol, éster, aldehido, alcohol, éter, etc. [3]. A pesar de ser estos los componentes
minoritarios, su presencia y combinacion en los aceites esenciales es primordial para que
estos tengan su aroma caracteristico.

1.2. Meétodos de extraccion: destilacién por arrastre con
vapor

La destilacion por arrastre con vapor de agua es el método mas comun para la obtencion
de aceites esenciales. Se trata de un proceso de separacion por el cual, mediante el uso de
vapor de agua, se vaporizan los componentes volatiles de la materia vegetal.

El procedimiento consiste en hacer pasar un flujo de vapor a través de la materia
prima, de modo que arrastra consigo los aceites esenciales. Posteriormente, estos vapores se
enfrian y se condensan, dando lugar al destilado liquido formado por dos fases inmiscibles,
la acuosa y la organica, que es el aceite esencial. Estas se pueden separar por decantacion,
gracias a la diferencia de densidad existente entre ambas.

Historicamente se distinguen tres tipos de destilacion: hidrodestilacion o destilacion
con agua, destilacién con agua y vapor y destilacion en corriente de vapor. Son iguales
desde el punto de vista puramente teérico, sin embargo, existen ciertas variaciones en la
practica y en los resultados obtenidos, debido a algunas reacciones que ocurren durante
la destilacion [4].
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Optimizacion de la extraccion de aceites esenciales por destilacion en corriente de vapor

Las principales diferencias entre los tres tipos son la disposicion de la materia prima
vegetal y el lugar de producciéon del vapor de agua:

= Hidrodestilacion: el material vegetal a destilar se halla sumergido en el agua. La
generacion de vapor se produce dentro del propio recipiente de destilacion.

= Destilaciéon con agua y vapor: el vapor se genera en el mismo recipiente donde
se introduce la materia prima y el agua, pero estas no estan en contacto directo. El
producto a destilar se dispone en rejillas o placas perforadas y la parte inferior del
recipiente se llena de agua hasta un nivel por debajo de dichas rejillas.

» Destilacion en corriente de vapor: la materia prima y el agua no se encuentran
en contacto. El vapor usado para la destilaciéon se genera externamente y se inyecta
por la parte inferior del recipiente de destilacion en el que se encuentra la materia
vegetal.

De los tres tipos, la destilacion en corriente de vapor es el método convencional méas
usado en la actualidad a nivel industrial debido a la sencillez del proceso y los buenos
resultados que proporciona en cuanto a cantidad, calidad y pureza de los aceites esenciales.
Es por estas caracteristicas que en presente trabajo se lleva a cabo este método a escala de
laboratorio para estudiar y optimizar su funcionamiento, y asi poder obtener los aceites
esenciales de diferentes materias primas.

Irene Casado Villaverde 15






Capitulo 2

Objetivos

El presente trabajo se trata de un proyecto en su mayor parte experimental, cuyos obje-
tivos son:

= Construir un montaje adecuado para la realizacion de la destilacion en corriente de
vapor a escala de laboratorio.

= Optimizar el funcionamiento de dicho montaje determinando los pardmetros de
operacion 6ptimos para cada caso.

= Describir los procedimientos de extraccion de aceites esenciales.

= Extraer aceite esencial de cascara de naranja, cascara de limén y flor de lavandin
mediante el proceso de destilaciéon por arrastre de vapor.

s Calcular los rendimientos de cada uno de los aceites esenciales obtenidos.

= Obtener curvas caracteristicas que describan la extraccion de los aceites esenciales
en funcion del tiempo.

s Breve andlisis de los aceites esenciales extraidos mediante el estudio de sus caracte-
risticas fisico-quimicas.
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Capitulo 3

Fundamento tedrico

Los aceites esenciales tienen puntos de ebullicién elevados, muy por encima del punto de
ebulliciéon del agua. En muchas ocasiones, obtener estos productos por destilacion simple
resulta muy complicado porque las elevadas temperaturas que se necesitan para vaporizar
el aceite provocan su descomposicion.

Por ello, el método utilizado para su obtencién es el de destilaciéon en corriente de
vapor de agua. Mediante esta técnica, es posible separar los aceites esenciales, volatiles e
insolubles en agua, de la planta que los contiene, a una temperatura inferior a la de su
punto de ebullicion.

El aceite esencial y el agua forman un sistema binario de dos liquidos inmiscibles, cuyo
comportamiento esté determinado por la ley de Dalton de las presiones parciales. Esta ley
dice que la presion total de una mezcla de dos gases A y B a una temperatura determinada
es igual a la suma de las presiones que cada gas ejerceria si estuviera solo, a esa misma
temperatura [5].

De tal forma, la presion total, a una temperatura determinada, se puede calcular como:

Pr=Pys+ Pp

Siendo Pr la presion total del sistema y P4 y Pp las presiones de vapor de los compo-
nentes A y B, a la temperatura correspondiente.

Al destilar una mezcla de dos liquidos inmiscibles su punto de ebullicién sera aquella
temperatura a la cual la presion total, suma de las presiones parciales de vapor, es igual
a la presion de trabajo. De este modo, esta temperatura estara por debajo del punto de
ebulliciéon que tendria cada sustancia por separado.

En el caso de la mezcla formada por el aceite esencial y el agua, si se trabaja a presion
atmosférica, la destilacién se produce a una temperatura inferior a los 100°C. Se consigue
asi la obtencion de los aceites esenciales a una temperatura que evita su degradacion.
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Capitulo 4

Ensayos preparativos

En este capitulo se exponen los pasos previos a los ensayos de extraccion por arrastre
de vapor a escala de laboratorio.

Se encuentra una descripcion del montaje del equipo y la puesta en marcha para com-
probar su correcto funcionamiento, asi como de las materias primas seleccionadas para
los experimentos.

4.1. Montaje del equipo

En primer lugar, se procede a realizar la version inicial del montaje del equipo necesa-
rio. Dicho montaje no es el definitivo ya que en la consecucion de las distintas pruebas y
ensayos surgen algunos inconvenientes que hacen que ciertos aspectos del mismo se mo-
difiquen, adaptandose a las necesidades que aparecen. Estas modificaciones se comentan
a lo largo del trabajo, segtin se van sucediendo.

La Figura [6] muestra el esquema basico simplificado del que se parte para la
construccion de la primera version del sistema:

Figura 4.1: Esquema simplificado del montaje del equipo
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Ensayos Preparativos

Haciendo uso del material disponible en el laboratorio, se consigue el montaje mostrado

en la Figura

Figura 4.2: Montaje inicial del equipo

En él, se pueden distinguir, de izquierda a derecha, las siguientes zonas:

Zona de generaciéon de vapor: en ella se produce el vapor de agua que alimenta el
proceso. Consta de un matraz redondo de tres bocas, que se ha denominado matraz
generador, y de una manta calefactora que proporciona la energia necesaria.

Zona de destilacion: aqui se encuentra la materia prima de cual se desea extraer
los aceites esenciales haciendo uso del vapor generado en la zona anterior. Consiste
en un matraz de 1 litro, llamado matraz destilador, conectado al generador de vapor
mediante unas piezas de vidrio acodadas. El codo de vidrio mencionado, que esta
unido al matraz, posee en su interior un tubo colector de vidrio que sirve, inicial-
mente, para adaptar un tubo de silicona de forma que el vapor consiga llegar a la
parte inferior del matraz. El posicionar bien la salida de vapor es clave para este tipo
de destilacion, ya que el vapor ha de distribuirse uniformemente de abajo a arriba
tratando de estar en contacto con toda la materia prima y asi poder arrastrar el
aceite que esta contiene.

Zona de condensacion: sirve para condensar los vapores procedentes del matraz
de destilacion. Se utiliza un tubo refrigerante Liebig con un diseno sencillo, por el
que circula el liquido refrigerante, que en este caso es agua, en contracorriente.

Zona de recogida: es la ultima parte, en la que se recolecta el destilado. En un
principio se dispone de un matraz de recogida de fondo redondo. Como se observa
en la imagen, el codo de vidrio final cuenta con una pequena abertura al ambiente
que permite que el sistema trabaje a presion atmosférica.
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4.2. Puesta en marcha

Tras la ejecucion del montaje, el siguiente paso consiste en la puesta en marcha para
comprobar el correcto funcionamiento, colocando tinicamente agua en el matraz generador
de vapor. Con ello se pretende detectar posibles fugas de vapor, localizar pérdidas de calor
significativas, comprobar que el flujo de vapor es suficiente y que ademas este sigue el
camino adecuado hasta llegar a condensarse.

En la prueba realizada, no se detectan fugas, pero si condensaciéon del vapor en la
superficie de los codos de vidrio que unen el matraz generador y el de destilacion.

Ante esta situacion desfavorable, se determina proceder al aislamiento de esta zona
para evitar pérdidas de calor y, por tanto, el condensado del vapor. Con este objetivo, los
materiales elegidos son algodon y papel de aluminio, ya que ambos poseen muy buenas
caracteristicas aislantes. Por un lado el algodén evita pérdidas de calor por conduccion
gracias a su baja conductividad, y por otro el aluminio refleja el calor transmitido por
radiacion.

Figura 4.3: Aislamiento inicial

Una segunda prueba con agua sirve para comprobar que se produce una menor conden-
sacion de vapor en la zona mencionada, y se decide seguir adelante con los experimentos.

4.3. Seleccion de la materia prima

La materia prima seleccionada que se va a utilizar en el presente trabajo se clasifica en
«artificial» y natural.

La materia prima «artificial» es una mezcla preparada de serrin y un aceite, donde la
proporcion de este puede variar segiin se decida. Pretende simular lo que serfa el producto
del que se quiere extraer el aceite mediante la destilacion. Al conocer el porcentaje en
masa de aceite que posee la mezcla inicial, va a servir para realizar los primeros ensayos
y obtener una idea aproximada de la efectividad del equipo de usado.
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La materia prima natural es aquella materia vegetal donde se pueden encontrar los
aceites esenciales en la naturaleza, como son las hojas, flores, semillas, frutos, etc. Se
utiliza en los experimentos finales.

4.3.1. Materia prima «artificial»

El serrin es la base que alberga el aceite a extraer, formando lo que se ha denominado
como materia prima «artificial». El tipo de serrin utilizado para todos los experimentos
de este trabajo es siempre el mismo, manteniendo sus caracteristicas, para evitar que
cambios en su composiciéon o en su morfologia influyan en los resultados. Se trata de un
serrin mezcla de distintas maderas y de tamano de viruta medio.

Los aceites para los experimentos se eligen en funciéon de su disponibilidad en el labo-
ratorio. Asi, el primer producto en ser utilizado es el aceite de girasol comun.

El segundo producto a utilizar son aceites esenciales o esencias. En el laboratorio se
dispone de un conjunto de esencias entre las que se encuentran la de bergamota, almizcle,
clavos girofle o de olor, ambar y camelia, de las que se eligen tres para los experimen-
tos. Todas ellas poseen las caracteristicas necesarias para ser extraidas por el método de
arrastre de vapor, son insolubles en agua, con temperatura de ebullicion elevada y con
alta volatilidad. Por ello, el criterio de seleccién se basa, simplemente, en la intensidad
del color de la esencia, lo cual permitird una mejor observacion del aceite extraido en el
matraz de recogida tras la destilacion, y en la cantidad de aceite esencial disponible. Asi,
los aceites esenciales seleccionados son los de bergamota, ambar y clavos girofle.

Figura 4.4: Materia prima «artificial», de izquierda a derecha esencias de bergamota,
clavos girofle y ambar, junto al serrin

24 Escuela Técnica Superior de Ingenieros Industriales (UPM)



Optimizacion de la extraccion de aceites esenciales por destilacion en corriente de vapor

Las propiedades méas importante para todas estas sustancias son la temperatura de
ebulliciéon y la presion de vapor. Su valor determina si la destilaciéon por arrastre con
vapor es posible. En la Tabla [£.1] se recogen los rangos de ebullicion determinados en el
laboratorio.

Ademés, para facilitar los calculos en los futuros experimentos se miden las densida-
des de las sustancias a la temperatura de trabajo del laboratorio, que habitualmente se
encuentra entre los 21 y 22°C. Los valores obtenidos se recogen también en la Tabla

Aceite Rango de ebullicién (°C) Densidad (kg/1)
Girasol > 245 0,916
Bergamota 189-192 0,879
Ambar 175-179 0,864
Clavos girofle 166-171 0,901

Tabla 4.1: Rango de ebullicién y densidad de los aceites seleccionados

4.3.2. Materia prima natural

Como se ha mencionado anteriormente, la denominada materia prima natural es aquella
materia vegetal que posee aceite esencial en sus tejidos y el cual se pretende extraer en el
laboratorio mediante la destilaciéon en corriente de vapor.

Se realiza una lista con las posibles materias vegetales a destilar, entre las que destacan:
lavanda, romero, canela, naranja, limén, sandalo y tomillo. Todas ellas poseen en alguna
parte de su flor, hoja o cascara gldandulas con aceites esenciales. De las opciones propuestas
se eligen tres, atendiendo a dos criterios: poder adquirir con facilidad la materia prima
y disponer de gran cantidad de ella para efectuar varios ensayos en el laboratorio. Los
productos seleccionados resultan ser los recogidos en la Tabla [£.2]

Nombre comin Nombre cientifico Parte de la planta usada

Las células de aceite de los citricos estan
situadas justo debajo de la superficie en el
Naranja dulce Citrus sinensis (L.) Osbeck [7] ) ) ! y ) P )

epicarpio, también llamado flavedo, en el area

coloreada de la fruta. [8] Ver Figura

Del mismo modo que en la naranja, se

Limoén Citrus limon (L.) Burm. f. [7] encuentra en la piel del fruto, en el flavedo.

Ver Figura @

Lavandula angustifolia Mill. x La mayor parte del aceite se concentra en la

L di
avandin L. latifolia Medik. [§] flor de la planta.

Tabla 4.2: Materia prima natural seleccionada
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Epicarpio (flavedo)

Endocarpio

Mesocarpio (albedo)

Figura 4.5: Seccion transversal de naranja y limon

Figura 4.6: Planta de lavandin
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Capitulo 5

Hidrodestilacion

En primer lugar, y aunque no es el objetivo principal del presente trabajo, se decide
comenzar con unos ensayos cualitativos del método de hidrodestilaciéon haciendo uso del
montaje disponible. Estos ensayos son los mas sencillos de realizar y sirven como toma
de contacto para conocer el funcionamiento del equipo y favorecer la adaptacion al uso
de todo el material de laboratorio implicado en los experimentos. Se pretende testar la
versatilidad del equipo, y conocer las limitaciones del montaje inicial durante su funcio-
namiento con materias primas.

También se busca determinar con cuél de los tres aceites esenciales seleccionados se
trabaja mejor y cudl ofrece mejores resultados en cuanto a cantidad recuperada de aceite,
estado del producto final y facilidad de separacion de las fases formadas en el destilado.
Atendiendo a los resultados obtenidos, se quiere elegir una de esas tres esencias para los
futuros ensayos de destilacion en corriente de vapor.

Finalmente, otro de los objetivos es poder realizar una comparacion cualitativa de los
parametros y resultados obtenidos con los dos métodos de extraccion que se llevan a cabo
en el presente trabajo, el de hidrodestilacion y el de destilaciéon en corriente de vapor.

Con el fin de aclarar los conceptos que van a aparecer a lo largo del presente trabajo,
se definen a continuacion:

» Carga: hace referencia a la masa de aceite entre la masa total de la mezcla de
materia prima «artificial», formada por aceite y serrin.

Aceite introducido (kg)

arga ( % masa) Materia prima «artificial» (kg)

(5.1)

» Eficiencia: definida como la cantidad de aceite extraido en porcentaje en masa,
calculada como la masa de aceite recuperada respecto a la masa de aceite introducida
inicialmente.

Aceite recuperado (kg)

5.2
Aceite introducido (kg) 5-2)

E (% masa) = 100 -
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= Rendimiento: se define habitualmente en la literatura de los aceites esenciales como
el cociente entre masa de aceite esencial obtenido respecto a la masa de materia
prima vegetal introducida inicialmente.

Aceite obtenido (kg)

=100 -
1 (% masa) Materia prima vegetal (kg)

(5.3)

» Rendimiento normalizado: se obtiene dividiendo cada uno de los rendimientos
obtenidos en un experimento entre el rendimiento maximo para ese mismo experi-
mento.

5.1. Descripcion de la operacién y procedimiento

En este método de extraccion el producto a destilar se encuentra en contacto directo con
el agua. Al llevar esta mezcla a ebullicion con el calor aportado por la manta calefactora, el
vapor que se genera arrastra consigo los aceites esenciales que contiene la materia prima.

El tipo de montaje que normalmente se emplea para el proceso de hidrodestilacion
es, por tanto, mas simple que el que se ha construido en el laboratorio, pues la zona
de generacion de vapor y la de destilacion son una sola, contando con un solo matraz
para ello. En este caso, el equipo que se emplea es el correspondiente al montaje inicial
realizado en la Seccién De este modo, la materia prima esta en contacto directo con
el agua en el matraz que se ha denominado como generador de vapor, quedando libre el
llamado matraz de destilacion, como se observa en Figura |5.1

Figura 5.1: Montaje para hidrodestilacion
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Los ensayos de hidrodestilaciéon se efecttian utilizando la materia prima «artificial»
mencionada en la Seccion [4.3] serrin como base a la que se anaden los aceites, el de girasol
y los esenciales. La metodologia seguida consta de los siguientes pasos:

1. preparar la mezcla de serrin y aceite en las proporciones determinadas y anadirla al
matraz, junto con la cantidad de agua necesaria,

2. colocar todos los tapones de cierre en los matraces, y encender la manta calefactora
principal, situada a la izquierda en la Figura [5.1

3. esperar hasta que empieza la ebullicion del agua y el vapor comienza a generarse
para abrir la llave de paso del agua que alimenta el condensador,

4. encender la manta central (la introduccion de este elemento se detalla en el siguiente
apartado), para evitar la condensacion en ese matraz,

5. comenzar a contar el tiempo de operacion después de la caida de la primera gota de
destilado en el recipiente de recogida, y esperar el tiempo establecido,

6. al finalizar el tiempo de destilacion, apagar la manta calefactora, quitar los tapones
de ambos matraces y cortar el agua de refrigeraciéon cuando el goteo de producto
destilado finaliza,

7. recoger y separar el aceite contenido en el destilado al finalizar la destilacion,

8. proceder a la limpieza del matraz destilador, depositando la materia prima sobrante
en el correspondiente contenedor de residuos sélidos del laboratorio.

En cuanto a los pardmetros de operacion acordados para los ensayos, se recogen en la
Tabla B.1F

Parametros fijos

Cantidad de serrin (kg) 0,02
Cantidad de aceite (1) 0,01
Cantidad de agua (1) 0,35

Potencia de la manta calefactora (W) 410
Caudal de agua de refrigeracion (1/min) 0,27 - 0,33
Presiéon de trabajo atmosférica

Variables manipuladas

Tiempo de operacion (min) 50 - 70

Tipo de aceite usado de girasol - esenciales

Tabla 5.1: Condiciones de operaciéon para hidrodestilacion
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Por un lado, se deciden las cantidades de materia prima «artificial» y la cantidad de
agua que se introduce en el matraz para la destilaciéon. La potencia de la manta calefactora
es la maxima que puede proporcionar y determina el caudal de vapor que se produce,
siendo este, por tanto, otro de los parametros fijos de operacion. El caudal de agua de
refrigeracion oscila entre los valores mostrados en la tabla, pero se considera un dato fijo
dado que su efecto refrigerante es el mismo en ese rango de valores. Por tltimo, todas las
operaciones se llevan a cabo a presiéon atmosférica, fijada por el propio sistema ya que
esté abierto a la atmosfera.

Por otro lado, las variables manipuladas son el tiempo de operacion y el tipo de acei-
te empleado. En este caso, se ha determinado hacer tnicamente dos ensayos, de 50 y
70 minutos, para cada uno de los cuatro tipos de aceites seleccionados.

5.2. Puesta en marcha: incidencias y soluciones pro-
puestas

Durante los ensayos de hidrodestilaciéon aparecen una serie de inconvenientes que obli-
gan a la reconsideracion de algunos aspectos del montaje inicial. A continuacion se enu-
meran los problemas encontrado:

» Condensacion de la mezcla de agua y aceite en el matraz central del montaje, deno-
minado como matraz de destilacion. El vapor generado junto con el aceite arrastrado
ha de recorrer gran distancia hasta llegar al matraz de recogida. En este recorrido,
el vapor pasa por el matraz central, el cual esta frio y en contacto directo con el
ambiente, lo cual provoca la condensacion del flujo antes de alcanzar el condensador.

= Disminucién del flujo de vapor en algunos momentos del experimento. Se observa
como en algunos ensayos hay instantes en los que, debido a la formacion de una
capa compacta de serrin en la superficie del matraz, el vapor no fluye correctamen-
te a través de la materia. Ademas, debido a esta aglutinacion, se crean caminos
preferentes para el vapor, el cual no llega a alcanzar ciertas zonas del producto a
destilar.

» Pérdidas de producto final. El destilado estd formado por dos fases, organica y
acuosa, que se separan por decantaciéon. En el montaje inicial utilizado el recipiente
de recogida es un matraz, por lo que una vez terminada la destilaciéon, hay que
trasvasar el producto final a un embudo de decantacién. En este movimiento, parte
del aceite queda retenido en el matraz y se producen pérdidas de producto. En los
experimentos de este capitulo no es algo importante dado que no se pretende obtener
resultados cuantitativos, pero puede presentar problemas en los préoximos ensayos,
donde es importante cada mililitro de producto destilado.

= Deterioro del tubo de silicona adaptado al montaje por el que llega el vapor generado
al matraz central. A pesar de haber comprobado que el material aguanta altas
temperaturas, tras varios ensayos se observa que la silicona esta cuarteada, pudiendo
este hecho interferir en el producto final.
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Después de analizar el funcionamiento del sistema por partes y tratar de identificar la
causa los incidentes, se proponen e implementan las siguientes soluciones para tratar de
mitigar cada uno de los problemas enumerados respectivamente:

» Colocacion de una manta calefactora a unos centimetros del matraz central de forma
que se no se produce acumulacion de liquido en él y, asi, todo el vapor acaba destilado
en el recipiente de recogida. Ademas, se aprovecha para reforzar el aislamiento de
la zona de union entre los dos matraces anadiendo otra capa de algodén y una de
material plastico aislante, que evita pérdidas por radiacion.

» Realizacion de ensayos de prueba con distintas cantidades de serrin y agua, hasta
conseguir una mezcla con las proporciones adecuadas que eviten la aglutinacion del
serrin en la superficie y permitan que el vapor penetre adecuadamente a través del
mismo.

= Modificacion del montaje inicial sustituyendo el matraz de recogida por un embudo
de decantacion, para evitar pérdidas de producto en el trasvase del mismo.

= Sustitucion del tubo de silicona por un tubo de vidrio més resistente a las tempe-
raturas alcanzadas. En estos experimentos este elemento no tiene demasiada im-
portancia, ya que en el matraz destilador no se ha introducido nada, pero en los
posteriores experimentos de destilaciéon en corriente de vapor es clave, ya que su
posicién es la que determina la correcta difusion de este a través de la materia pri-
ma. Asi, el nuevo tubo de vidrio adaptado tiene una mayor longitud que el tubo
de silicona y va a permitir que el el vapor sea inyectado en el matraz destilador
desde una posicion mas adecuada, favoreciendo el arrastre del aceite esencial. Este
elemento se muestra en la Figura donde también se observa parte del refuerzo
del aislamiento.

Figura 5.2: Detalle de la modificacién del montaje: tubo de vidrio y aislamiento
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5.3. Resultados

Aceite de girasol

Se realizan dos ensayos de 60 minutos cada uno con aceite de girasol comin, y en
ninguno de ellos se produce la extraccion del aceite. Sin embargo, estos experimentos
permiten verificar los limites del montaje realizado y confirmar lo visto en la teoria.

La destilacion por arrastre con vapor se lleva a cabo con sustancias que tienen elevado
punto de ebullicién, como en este caso. Sin embargo, a diferencia de los aceites esenciales,
el aceite de girasol es una sustancia muy pesada y poco volatil para ser extraida con este
método.

Aceites esenciales

Seguidamente se pasa a realizar ensayos con las esencias elegidas. Los datos recogidos
se muestran en la Tabla donde la eficiencia se calcula segun [5.2]

Bergamota Ambar Clavos girofle

Tiempo de operaciéon (min) 50 70 50 70 50 70
Aceite introducido (-10'3kg) 8,79 8,64 9,01

Aceite recuperado (.10'3kg) 5,2 5,4 5,0 5,1 5,5 5,8

E (% masa) 59,2 61,4 57,9 59,0 61,0 64,4

Tabla 5.2: Resultados para hidrodestilacion con materia prima «artificial»

Para este tipo de aceite, el método de extraccion por hidrodestilacion si funciona vy,
ademés, el equipo trabaja de manera correcta ofreciendo una eficiencia que se puede
considerar buena. Para las tres esencias, tanto en los experimentos de 50 minutos como
en los de 70 minutos, se consigue una eficiencia de en torno al 60 %, observando que es
ligeramente superior para el caso de mayor tiempo de extraccion. Esto indica que la mayor
parte de aceite se extrae antes de los 50 minutos de operacion.

El estado del producto destilado es similar para todos los casos. Como se observa
en el ejemplo de la figura, para los tres casos se obtiene un producto que presenta dos
fases inmiscibles claramente diferenciadas: la fase organica correspondiente al aceite en
la superficie, y una fase acuosa con cierta turbidez en la parte inferior. Su separaciéon es
factible por la diferencia de densidades que existe entre las fases, siendo, en este caso, mas
densa la fase acuosa que la orgénica. Ademas, el color del aceite es intenso y las cantidades
recuperadas son grandes por lo que el proceso de separaciéon no supone ninguna dificultad
en este caso. En la Figura [5.3|se evidencia lo anterior:
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Figura 5.3: Producto de hidrodestilacién de materia prima «artificial»: esencia de &mbar

Como se comenta al inicio del capitulo, los resultados presentados en este apartado
sirven para seleccionar una de las tres esencias utilizadas en los experimentos de hidro-
destilacion. Tanto en cuestiéon de eficiencia como en cuestion de estado del producto final,
las tres presentan resultados similares, por lo que la eleccion del aceite esencial se basa
en otra razén. Como una parte importante del trabajo consiste en la obtenciéon de aceite
esencial citricos, se decide elegir la esencia de bergamota para los préximos experimentos,
ya que se extrae de la piel del fruto que es un citrico hibrido entre naranja amarga y
limén, y que, por ello, presenta cierta similitud con los aceites de naranja y limén que se
quiere conseguir extraer en el presente trabajo.
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Capitulo 6

Destilacion en corriente de vapor

Tras la toma de contacto con el montaje y los equipos del capitulo anterior, aqui se
desarrolla el nucleo central del presente proyecto, es decir, la descripcion de los procedi-
mientos y ensayos por destilaciéon en corriente de vapor.

Se busca el establecimiento de un protocolo que estandarice los pasos a seguir en todos
los ensayos y asi reduzca a un minimo aceptable los elementos arbitrarios que influyen en
el desarrollo de los experimentos. Se plantea un primer grupo de experimentos realizados
con la denominada materia prima «artificial» con los que es posible evaluar la efectividad
del montaje a la par que incrementar el dominio en la manipulacion de este. Ademas, con
ellos, se desarrolla el procedimiento a seguir para el ajuste los parametros de operacion
6ptimos de cara a los ensayos con materia prima natural.

6.1. Descripcion de la operaciéon y procedimiento

En el método de extraccion por destilacion en corriente de vapor, la materia prima
a destilar y el agua para la producciéon de vapor no se encuentran en contacto directo
en un mismo recipiente. En comparacion con el método de hidrodestilacion, el vapor de
agua necesario es generado externamente e inyectado en el matraz donde se encuentra la
materia a destilar, a través de un tubo que llega hasta el fondo del mismo. De este modo,
el vapor se distribuye uniformemente a través de toda la materia prima, arrastrando los
aceites esenciales que son posteriormente condensados y aislados.

El montaje utilizado es el propuesto inicialmente, incluyendo el cambio del tubo de
silicona por el tubo de vidrio realizado durante el proceso de hidrodestilacion. En este
caso, se dispone la materia prima en el matraz de destilacion, situado en el centro de la
imagen, y el agua en el denominado como matraz generador, situado a la izquierda, como
se ilustra en la Figura [6.I] A pesar de que en la imagen aparece una manta calefactora
bajo el matraz central que contiene la materia prima, esta no se usa en ningin momento
durante los experimentos descritos en este capitulo. Sirve tinicamente como ayuda para
sostener el matraz cuando se desmonta para su limpieza.
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Figura 6.1: Montaje para destilacion en corriente de vapor

El procedimiento general seguido en los ensayos de destilacion es independiente de la
naturaleza de la materia prima, por eso es el mismo para el caso de la materia prima
«artificial» y natural que se utiliza en este capitulo. Consta de los siguientes pasos:

1.

AN B

10.

cargar el matraz destilador con la materia prima previamente preparada,
introducir la cantidad de agua necesaria en el matraz generador de vapor,

colocar todos los tapones de cierre en los matraces,

encender la manta calefactora, fijando la potencia de trabajo 6ptima determinada,

esperar hasta que empieza la ebulliciéon del agua y el vapor comience a fluir hacia el
matraz destilador para abrir la llave de paso del agua que alimenta el condensador,

comenzar a contar el tiempo de operacion después de la caida de la primera gota de
destilado en el recipiente de recogida,

iniciar la toma de datos segin los intervalos de tiempo establecidos en cada caso.
Para ello, retirar el embudo de decantacion con el destilado correspondiente y colocar
otro,

separar el aceite contenido en el destilado retirado en el paso anterior y almacenarlo
en un vial. Pesar y anotar la cantidad,

. repetir los pasos 7, 8 y 9 hasta llegar al tiempo 6ptimo de operacién concretado

en cada caso. Entonces, apagar la manta calefactora y quitar los tapones del ma-
traz destilador y generador, usando los guantes de proteccion. Cortar el agua de
refrigeracion cuando el goteo de producto destilado finaliza,

proceder a la limpieza del matraz destilador, depositando la materia prima sobrante
en el correspondiente contenedor de residuos sélidos del laboratorio.
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6.2. Destilacién con materia prima «artificial»

6.2.1. Preparacion de la materia prima «artificial»

Se utiliza una base de serrin junto con el aceite esencial de bergamota. El serrin utilizado
es del mismo tipo para todos los ensayos, sin embargo la esencia de bergamota de la que se
dispone se agota en los ensayos del capitulo anterior, y la utilizada en este caso pertenece
a un nuevo lote que puede tener distintas caracteristicas. Se mide su densidad, resultando
ser, en este caso, 0,898 kg/1.

Las cantidades utilizadas se muestran en la Tabla [6.1}

Materia prima «artificial»

Cantidad de serrin (kg) 0,02
Cantidad de aceite esencial (1) 0,005
Cantidad de aceite esencial (kg) 0,00449
Carga (%) 18

Tabla 6.1: Cantidades de materia prima «artificial» para destilaciéon en corriente de vapor

Las cantidades de serrin y bergamota usadas suponen una carga (calculada segin
del 18 % de aceite esencial en la mezcla inicial de materia prima «artificialy. El porcentaje
de carga no interesa que sea muy elevado para ajustarse mas a la simulacion del caso con
la materia prima natural, en la cual el porcentaje de aceite va a ser muy reducido. Sin
embargo, en el presente caso se utilizan estas cantidades con el fin de que la cantidad
destilada sea facil de separar y cuantificar.

El proceso de preparacion consiste en pesar la cantidad de serrin necesaria en un
recipiente y anadir el volumen de aceite esencial fijado con la ayuda de una pipeta. Segui-
damente, se cierra el recipiente y se mueve durante unos minutos, favoreciendo el reparto
homogéneo del aceite por todo el serrin.

Los pasos mencionados se siguen de la misma manera para cada uno de los ensayos,
procurando realizar todos ellos con materia prima en las mismas condiciones para influir
lo menos posible en las diferencias entre experimentos.
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Figura 6.2: Materia prima «artificial» preparada

6.2.2. Diseno experimental y pardmetros de operacion

Antes de comenzar con la fase de determinacion de los parametros de operacién, se
pone en marcha el equipo con la materia prima «artificial» ya preparada. Este primer
ensayo se ejecuta con el fin de confirmar que es posible extraer el aceite esencial por
medio de este método y con el montaje disponible.

Una vez se comprueba que el método da resultado, se da paso a una fase de pruebas
de diseno operativo a través de las cuales se estudia el funcionamiento del equipo para
establecer las condiciones de operacion adecuadas que optimizan el proceso. En dicha fase
de pruebas, se analizan los siguientes aspectos para la toma de decisiones en este orden:
capacidad del generador de vapor, flujo de vapor y tiempo de operacion éptimos, método
de separacion del aceite esencial obtenido y otros parametros.

Capacidad del generador de vapor

El resultado de la primera prueba es satisfactorio aunque, sin embargo, se observa que
el agua introducida en el matraz generador se consume a un ritmo acelerado. Este hecho
hace pensar que la capacidad reducida del actual matraz, de un litro, puede llegar a ser
un factor limitante para los experimentos venideros cuya duracion sea prolongada en el
tiempo.

Con idea de evitar esta limitacion en un futuro, se plantea la posibilidad de cambiar
el matraz generador por uno de mayor volumen. Se aprovecha la oportunidad de tener
acceso al conjunto de un matraz de mayores dimensiones y a su correspondiente manta
calefactora. El matraz tiene una capacidad de 20 litros y la manta calefactora una po-
tencia fija de 2000 W, que no se puede regular. Esto plantea el inconveniente de que el
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caudal de vapor generado por esta configuracion no es procesable por el resto del montaje,
concretamente por el condensador, que pasa a ser el elemento limitante.

Como solucién se plantea lo siguiente: dado que la manta calefactora consiste en una
resistencia eléctrica que calienta por efecto Joule, al introducir una fuente de tension
variable se puede, variando la tension de alimentacion, modificar a su vez la potencia con
la que se calienta el matraz y su contenido.

En la Figura [6.3] se muestra el nuevo generador de vapor junto con el sistema de
regulacion de potencia:

Figura 6.3: Matraz generador y manta calefactora (izquierda) y regulador de potencia
(derecha)

La inclusion de este elemento regulador permite incorporar el conjunto de matraz y
manta calefactora al equipo actual. Se logra asi el objetivo principal de ampliar la cantidad
de agua disponible para generar vapor a lo largo del tiempo, al pasar de un matraz de
1 litro a uno de 20 litros. A su vez, se consiguen las siguientes mejoras:

= Aumentar el caudal y rango de vapor generado dado que se cambia una manta que
trabaja s6lo a 205 W 0 410 W, a un montaje que permite elegir la potencia adecuada
en un intervalo entre 0 y 2 kW.

= Al estar el generador de vapor sobredimensionado, hace que el montaje sea compa-
tible con posibles futuras ampliaciones del resto del equipo.

En resumen, la introducciéon de la manta calefactora alimentada a través del regulador de
tension dota al conjunto del montaje de una mayor versatilidad.

Con esta nueva configuracion, la cantidad de agua que se va a utilizar en los expe-
rimentos queda determinada en 4 litros. Este volumen de agua es el justo para poder
ser calentado en un tiempo relativamente pequeno y para permitir que la operacion esté
activa durante varias horas.
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Potencia y flujo de vapor 6ptimos

Tras la instalacion de los nuevos elementos de la zona de generaciéon de vapor, hay que
establecer el caudal de vapor de agua 6ptimo. Este parametro se regula a través de la
potencia de la manta calefactora recién instalada, por medio del regulador adaptado a
ella.

Como se comenta en el apartado anterior, el condensador es un elemento que limita
el flujo de vapor que se puede utilizar con este equipo. Es por esto que el primer paso
es determinar la potencia maxima posible, aquella que genere una cantidad de vapor
moderada para que el condensador pueda condensarlo sin saturarse.

El procedimiento seguido para ello consiste en poner en marcha la destilaciéon comen-
zando con una potencia inicial de 2000 W, que es la maxima que puede aportar la manta
calefactora. El caudal que se produce es desmesurado, gran parte de él no es condensado
y llega a escapar por la apertura final en forma de vapor. De este modo, regulando la
potencia, hay que ir ajustando el flujo hasta que el condensador sea capaz de condensar
todo el vapor. Tras varias pruebas, se determina un valor de 800 W como la potencia
maxima que se puede utilizar con este sistema.

Sin embargo, este valor maximo no tiene por qué ser el 6ptimo. Para poder tomar una
decision, se realizan tres ensayos con distintas potencias: 800, 600 y 400 W. Los resultados
reportados se muestran en la Figura [6.4
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Figura 6.4: Cantidad de aceite obtenido frente a tiempo a distintas potencias, por desti-
lacion en corriente de vapor de materia prima «artificial»

Como se observa en la grafica, existe un limite asintético que es la cantidad méxima
de aceite extraible. Dado que los experimentos se realizan con la misma carga inicial de
aceite, este limite deberia ser el mismo para todos ellos. Sin embargo, se aprecia que
cuanto mayor es la potencia de generaciéon, mayor es la cantidad méxima obtenida. Una
posible explicacion para este hecho es que cuanto menor es el flujo de vapor, peor es su
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distribucion a través de la materia prima, por tanto hay zonas a las que el vapor no accede
y parte del aceite no es extraido.

En la Tabla[6.2] se recoge el momento en el que se alcanza el valor limite en cada expe-
rimento con diferentes potencias. Ademas, se incluye el valor de la energia suministrada
hasta llegar a ese punto en cada caso:

Potencia (W) Tiempo (s) Energia consumida (kJ)

800 1800 1440
600 3000 1800
400 4200 1680

Tabla 6.2: Balance de energia de los experimentos a distintas potencias

A tenor de estos resultados, se decide fijar 800 W como la potencia de trabajo que
optimiza esta operacion de destilacion, ya que dentro de los valores estudiados, es la que
consigue extraer mas cantidad de aceite en un menor tiempo y con un menor consumo
energético.

Tiempo de operaciéon 6ptimo

Una vez precisada la potencia de trabajo adecuada, el siguiente paso es determinar el
tiempo 6ptimo de destilacion. El objetivo es encontrar el momento en el que la cantidad
de aceite esencial obtenido alcanza el régimen permanente y, por tanto, no merece la pena
mantener la operaciéon activa durante més tiempo.

Para ello, se realiza un experimento de 70 minutos de duraciéon durante los que se va
extrayendo, en intervalos de 10 minutos, el volumen de aceite recuperado. Para todos los
experimentos del presente trabajo, se establece que el tiempo de operacion se comienza a
contar al caer la primera gota de destilado en el matraz de recogida.
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Figura 6.5: Cantidad de aceite obtenido frente a tiempo, por destilaciéon en corriente de
vapor de materia prima «artificial»
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Se observa en la Figura que la mayor parte de aceite esencial se extrae en los pri-
meros minutos de la operacion. Pasados los 30 minutos, la cantidad obtenida no presenta
variaciones representativas. Solo se perciben pequenas gotas en la superficie del destilado
que resultan muy dificiles de separar, suponiéndose despreciable esa cantidad.

Al final del ensayo se prueba a remover la materia prima «artificial» con el objetivo de
comprobar si una redistribucion de esta puede incrementar algo mas la cantidad de aceite
extraido. Al no obtenerse mas aceite, se confirma que la acciéon de remover no tiene efecto
sobre el resultado de la extracciéon por lo que no se vuelve a realizar en los posteriores
ensayos.

En este caso, el tiempo 6ptimo de extracciéon queda determinado, por tanto, en 35 mi-
nutos. Teniendo en cuenta el resultado de la grafica, se replantean los intervalos de toma
de medidas adecuados. Entre los valores de 0 y 10 minutos interesa reducir el intervalo y
tener mas datos, ya que son los instantes en los que se obtiene la mayor parte del aceite.
De este modo, para futuros experimentos, se van a tomar medidas en los minutos 1,5, 3,
5, 10, 15, 25 y 35 de la operacion.

Método de separacion del aceite esencial

El método de separacion del aceite esencial y el agua obtenidos en el producto final se
decide en funcion de las caracteristicas del mismo.

En el destilado recogido en los ensayos de prueba se distinguen las dos fases de manera
clara. Ademas, la cantidad de aceite es la suficiente como para poder separar ambas fases
directamente mediante decantacion. El aspecto del destilado se puede contemplar en la

Figura

Figura 6.6: Producto de destilaciéon en corriente de vapor de materia prima «artificialy:
esencia de bergamota

A pesar de que las fases estéan visiblemente separadas , se aprecia que la fase acuosa
presenta turbidez y un un olor caracteristico a aceite de bergamota. Esto lleva a pensar
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que se trata de una emulsion de agua y aceite. En efecto, esta fase acuosa es lo que se
conoce como agua esencial, hidrosol o hidrolato, que , junto con el aceite esencial, es un
producto de la destilacion en corriente de vapor de materia vegetal. Es una solucion de
agua que contiene algunas microgotas del aceite esencial asi como algunos componentes
hidrosolubles del producto vegetal [9].

Con el fin de ver si es posible separar ese aceite, se toman varias muestras de ese agua
y se someten a un proceso de centrifugado. Tras ello, vuelven a aparecer dos fases: la
acuosa, que se observa sin turbidez, y la organica, en la superficie y casi inapreciable.
Esa cantidad de aceite es tan pequena que no interesa tratar de usar algiin método de
separacion mas sofisticado para su extraccion.

En definitiva, se va a utilizar un método fisico de separaciéon, la decantacién. Por
diferencia de densidades y haciendo uso de un embudo de decantaciéon se consigue separar
ambas fases.

Otros parametros

s Cantidad de materia prima: las cantidades de serrin y aceite esencial de berga-
mota a utilizar quedan determinadas en el apartado [6.2.1}]

» Caudal de agua de refrigeraciéon: caudal moderado que permite la condensacion
del vapor a un ritmo adecuado, y que minimiza el gasto de agua.

= Presion de trabajo: al tratarse de un montaje abierto al ambiente, es la atmosfé-
rica.

Resumen

Como resumen del diseno operativo elaborado en esta fase de pruebas, el la Tabla
recoge los pardmetros de operacion fijados para los préoximos experimentos:

Parametros de operacion

Tiempo total de operacion (min) 35
Intervalos de extraccion (min) 1,5-3-5-10-15-25-35
Cantidad de serrin (kg) 0,02
Cantidad de aceite esencial (1) 0,005
Cantidad de agua (1) 4
Potencia de la manta calefactora (W) 800
Caudal de agua de refrigeracion (1/min) 0,33 - 0,39
Presion de trabajo atmosférica
Método de separacion del producto final decantacion

Tabla 6.3: Condiciones de operaciéon para destilaciéon en corriente de vapor con materia
prima «artificial»
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6.2.3. Resultados experimentales

La determinacion del conjunto de parametros de operacién supone la finalizacién del
proceso de pruebas y permite dar paso al comienzo de los ensayos finales de destilacion
en corriente de vapor. Con ellos se pretende obtener el valor promedio de la eficiencia del
sistema con la materia prima «artificial» usada.

Se ejecutan cuatro experimentos en las mismas condiciones operativas, que aportan los
resultados mostrados en la Figura[6.7, donde la eficiencia se calcula segin [5.2]
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Figura 6.7: Eficiencia obtenida en cuatro experimentos de destilacion en corriente de vapor
con materia prima «artificial» bajo las mismas condiciones de operacion

En esta grafica, se puede apreciar claramente que el intervalo de maxima extraccion de
aceite se da entre los 0 y 10 minutos de la operacion. De hecho, en ese tiempo, se produce
la obtencién de en torno al 80 % del aceite total recuperado al final de la destilacion. A
los 35 minutos se considera que se alcanza el régimen permanente de la operacion. Las
cantidades que se obtienen son practicamente inapreciables y complicadas de separar,
y la prolongaciéon del ensayo mas alla de ese minuto se traduce en costes de operacion
innecesarios.

Se obtiene una eficiencia promedio de 60 + 3,8 %, que indica que con el equipo dispo-
nible y las condiciones establecidas se puede llegar a recuperar mas de la mitad del aceite
introducido inicialmente en una destilaciéon de 35 minutos de duracion. Esto supone que
tanto el montaje como el método de extraccion usados tienen unos limites de extraccion
que impiden recuperar el 100 % del aceite.
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6.3. Destilaciéon con materia prima natural

6.3.1. Preparaciéon de la materia prima natural

Las materias primas seleccionadas son naranja dulce, limén y lavandin. Antes de co-
menzar con los experimentos, es necesario preparar la parte de cada una de ellas que se
va a destilar: la cascara en el caso de los citricos y la flor en el caso del lavandin.

Los pasos seguidos en cada caso son siempre los mismos, tratando de estandarizar el
proceso de preparacion para que las caracteristicas de la materia prima a destilar y las
condiciones en las que se realizan los experimentos sean las mismas, dentro de lo posible.

Naranja

En la Figura [6.8] se muestra la sucesion de pasos:

Figura 6.8: Proceso de preparacion de la cascara de naranja

= Abastecimiento: en este caso, las naranjas son adquiridas en un supermercado,
procurando que sean de la misma variedad para los sucesivos ensayos.

» Lavado y secado: algunas de las frutas que se encuentran en el mercado llevan
adheridos conservantes y ceras que las mantienen en buenas condiciones y con buena
apariencia exterior. No interesa que la cascara que se va a utilizar lleve estas sustan-
cias, pues si son arrastradas por el vapor de agua podrian contaminar el producto
final disminuyendo su pureza. Se lavan y secan sin romper la piel para evitar que
escape el aceite que esta contiene.

= Pelado: se realiza con un pelador que permite que la cascara tenga el grosor ade-
cuado y contenga todas las células donde esta el aceite. El resto de fruta se guarda
para su aprovechamiento.

» Picado: para disminuir el tamano de las cascaras hasta uno mas adecuado que
facilite el paso del vapor, se trocean con ayuda de un picador. Todos los lotes de
materia prima son sometidos al mismo tiempo y método de picado.

» Almacenamiento: el picado se realiza momentos antes de comenzar los experi-
mentos. Hasta entonces, la materia prima en estado fresco se mantiene almacenada
en un recipiente cerrado herméticamente, evitando el escape de los aceites volatiles.
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Limon

Debido a las similitudes fisicas que presentan la naranja y el limén, la metodologia
seguida para la preparacion ambos citricos es idéntica.

Lavandin

Dado que las flores ya presentan las caracteristicas adecuadas para su destilacion, la
preparacion de este producto es sencilla:

= Recogida: la planta se recoge en la época de cosecha, en el mes de Agosto.

= Seleccion: el aceite esencial se concentra principalmente en la flor, por lo que se
va a reservar esa parte para los experimentos, desechando el tallo de la planta. Asi,
se evita que en el matraz destilador, de capacidad limitada, se introduzcan partes
que apenas contienen aceite esencial, pudiendo introducir mas cantidad de las que
si poseen.

= Almacenamiento: como en este caso la flor no se destila hasta meses después de
su recogida, se almacena durante ese tiempo en cajas herméticas. Se intenta, asi,
reducir las pérdidas de aceite por volatilizaciéon en los meses de almacenaje.

En la Figura se puede contemplar la forma y tamano de las flores utilizadas:.

Figura 6.9: Flor de lavandin antes y después de su preparacion
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6.3.2. Diseno experimental y pardmetros de operacion

En esta fase de ensayos previos se produce la primera toma de contacto con la destila-
cion de materia prima natural que, a diferencia de la materia prima «artificial», posee una
cantidad de aceite esencial a priori desconocida. Esto genera cierta incertidumbre, pues
no se sabe si la cantidad que posee va a ser facilmente extraible con el equipo disponible
y si, en caso de que lo sea, esta va a ser la suficiente para la consecucion de los ensayos
cuantitativos. Todo esto hace que las primeras pruebas que se efectiian sean un punto
critico en el presente trabajo, ya que los resultados que se obtengan en ellas condicionan
los posteriores experimentos.

Ademas de comprobar que la extraccion de aceite esencial de las materias seleccionadas
es factible, con los ensayos previos se reajusta el equipo para su correcto funcionamiento.
Asi, se pretende:

= Determinar la cantidad maxima de materia prima natural que se puede intro-
ducir en el matraz destilador, teniendo en cuenta que el rendimiento es directamente
proporcional a la cantidad que se introduce. Cuanta més materia prima, mas aceite
se obtiene.

= Fijar el lujo de vapor de agua 6ptimo, tratando de conseguir una distribucion
uniforme del mismo a través de la materia prima. Recordar que este flujo se ajusta
mediante la variacion de la potencia de la manta calefactora que, como se ha visto
en la seccion anterior, no puede sobrepasar los 800 W, pues es el valor méximo
limitado por el condensador.

= Comprobar que la extraccion de aceite esencial es factible.

» Seleccionar los tiempos de operacién convenientes para cada materia prima.
Con esto se evita la pérdida de tiempo durante los ensayos y el gasto econémico
innecesario de electricidad y agua.

= Elegir el método de separacion adecuado segiin las caracteristicas del destilado
que se obtiene. Se trata de comprobar si las dos fases que se forman son claramente
apreciables a simple vista o forman una emulsién que o bien habra que dejar decan-
tar para su posterior separaciéon o bien habra separar mediante extracciéon con un
disolvente adecuado.

Como se observa, el procedimiento es similar al que se sigue para el ajuste de para-
metros de la operacion con materia prima «artificialy, descrito en el apartado [6.2.2] A
continuacion, se detalla el proceso llevado a cabo para cada una de las materias primas.

Naranja

El primer contacto con el proceso de destilacion con materia prima natural se realiza
con este producto. Tras la preparacion de la cascara de naranja, se introducen 0,4 kilogra-
mos en el matraz de destilacion, ocupando tres cuartas partes de su volumen. Se intenta
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aprovechar la méaxima capacidad del recipiente, pues cuanto mayor sea la cantidad in-
troducida més aceite esencial se puede obtener. En la Figura [6.10] se muestra el montaje
utilizado y la disposiciéon de la materia prima:

Figura 6.10: Montaje para destilacion en corriente de vapor con cascara de naranja

La prueba se inicia fijando la potencia de la manta calefactora en el valor méaximo que
se puede utilizar con este equipo, 800 W. Como se puede ver en el apartado [6.2.2] esta
potencia proporciona el flujo de vapor 6ptimo para una extraccion rapida y sin problemas
de saturacion del condensador.

Cuando el vapor comienza a inyectarse en el matraz destilador surge el primer proble-
ma. El flujo no es capaz de atravesar la materia prima, ya que los trozos de céscara estan
formando una masa muy compacta que bloquea la salida del vapor hacia la superficie.
Esto induce a un aumento de la presion interna en el matraz generador, provocando el
salto de los tapones de cierre del mismo. Se detecta asi que la compacidad de la materia
prima supone un factor limitante para los experimentos.

Ante esta situacion, se plantean dos soluciones: generar un flujo de vapor mayor que
consiga atravesar la materia o reducir la cantidad de materia prima introducida. La prime-
ra opcion queda descartada, pues ya se esté trabajando con el maximo flujo posible que el
condensador puede condensar. Por tanto, se decide realizar varias pruebas disminuyendo
progresivamente la cantidad de cascara hasta dar con la cantidad que permite el paso del
vapor, resultando ser 0,27 kilogramos.

Tras fijar la cantidad maxima de materia prima y el flujo de vapor 6ptimo se pone en
marcha la destilacion. Este es un momento crucial, pues se va a comprobar si se produce la
extraccion del aceite esencial. Con la caida de las primeras gotas de destilado se comienzan
a apreciar pequenas gotas de aceite flotando en la superficie, con las que se prevé el éxito
de la extraccion.

Paralelamente a la comprobacion de la obtencién de aceite esencial se determina el
tiempo 6ptimo de operacion. Durante 70 minutos de destilacion, en intervalos de 10 mi-
nutos, se extraen muestras de destilado para cuantificar el aceite extraido y decidir en
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qué momento es preciso finalizar el proceso. Bajo las condiciones de operacion fijadas con
anterioridad, el resultado obtenido se muestra en la Figura [6.11
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Figura 6.11: Cantidad de aceite obtenido frente a tiempo, por destilacion en corriente de
vapor de cascara de naranja

En vista de ello, se determina 25 minutos como tiempo 6ptimo en el que se extrae la
mayor cantidad de aceite esencial posible. Ademaés, con el objetivo tener mas medidas en el
intervalo de tiempo entre 0 y 10, los instantes de toma de datos para futuros experimentos
se fijan en los minutos 1,5, 3, 5, 10, 15 y 25 de la operacion.

Finalmente, para determinar el método de separacion del aceite esencial y el agua del
producto final se observa su apariencia. En la imagen resulta algo complicado apreciar la
diferencia entre las fases que se recogen, pero con una visualizacion directa en el laboratorio
estan claramente diferenciadas. Ambas fases son nitidas, sin turbidez alguna. Este hecho
favorece la separacion del aceite por medio de decantaciéon, sin necesidad de tener que
usar disolventes para su extraccion.

Figura 6.12: Producto de destilaciéon en corriente de vapor de cascara de naranja
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Limon

Debido a las caracteristicas fisicas que el limén y la naranja tienen en comin, el pro-
cedimiento para las pruebas de ajuste de condiciones de operacion con ambos citricos es
analogo. Asi mismo, para los pardmetros de cantidad de materia prima introducida en el
matraz destilador y flujo de vapor 6ptimo se toman los establecidos para el caso de la
naranja.

En la Figura [6.13| se puede ver la disposiciéon de la cascara de limén en el matraz
destilador:

Figura 6.13: Disposicion de la céscara de limén en el matraz destilador

No obstante, las cantidades de aceite esencial de limén que se obtienen son mucho mas
pequenas y complicadas de separar, dificultando la toma de medidas. Por ello, se decide
llevar a cabo tnicamente el ensayo de prueba y otro mas, cuyos resultados se presentan
en el siguiente apartado.

El tiempo maximo de extracciéon se establece en 45 minutos, a partir de los cuales
apenas se percibe aceite en el destilado. Los instantes de tiempo propuestos para extraer
y cuantificar muestras durante la destilacion son 5, 8, 10, 15, 25 y 45 minutos. Se eligen
intervalos grandes para que la cantidad de aceite sea suficiente como para poder separarla
del resto del destilado por decantacion.

Lavandin

Las caracteristicas fisicas que posee esta materia prima son muy distintas a las que
tenian los dos productos anteriores. Por su morfologia, la flor de lavandin, a diferencia de
la céscara de naranja y limén, forma un lecho poroso en el interior del matraz destilador
que facilita el paso del flujo de vapor a través del mismo. Este hecho permite aprovechar
la capacidad méaxima del matraz, pudiendo llenarlo casi hasta su limite, como se observa
en la Figura [6.14] Sin embargo, aunque el volumen introducido pueda ser mayor que el
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de la cascara de citricos, la masa es mucho menor, por su baja densidad y por estar seca.
Asi, el valor de la cantidad maxima que se puede introducir es 0,09 kilogramos de flor.

Figura 6.14: Disposicion de la flor de lavandin en el matraz destilador

Al igual que en las pruebas con naranja y limén, la potencia de la manta calefactora
se fija en su valor maximo permitido por este montaje, 800 W, y se inicia la prueba
de destilacion. En ella se constata que, para la potencia especificada, el flujo de vapor
generado atraviesa sin problema toda la materia prima y consigue arrastrar el aceite
esencial contenido en ella. Segundos después de la caida de las primeras gotas de destilado
en el matraz de recogida, ya se aprecian reflejos de aceite esencial en la superficie.

La destilacion se mantiene activa durante 70 minutos y, como en los casos anteriores,
se extraen muestras de aceite cada 10 minutos. El resultado obtenido se observa en la

Figura [6.15}

355

2,5

1,5

0,5

0 ¢
0 10 20 30 40 50 60 70

¢t (min)

Aceite obtenido (103 kg)

Figura 6.15: Cantidad de aceite obtenido frente a tiempo, por destilaciéon en corriente de
vapor de lavandin

Irene Casado Villaverde 51



Destilacion en corriente de vapor

El tiempo 6ptimo de operacion esta alrededor de los 25 minutos, produciéndose la
maxima extraccion del aceite esencial en el mismo rango de tiempo que para naranja,
entre los 0 y 10 minutos. Por consiguiente, para el resto de experimentos con lavandin la
toma de muestras durante la destilacion se hace en los minutos 1,5, 3, 5, 10, 15 y 25.

Por tltimo, y como era de esperar, las dos fases obtenidas son transparentes y se
identifican a simple vista, siendo el método de decantaciéon el més adecuado para su
separacion.

Resumen

Tras las pruebas de diseno operativo, las condiciones de operacion definidas se concen-
tran en la Tabla [6.4}

Naranja Limoén Lavandin
Tiempo total de operacion (min) 25 45 25
Intervalos de extraccion (min) 1,5-3-5-10-15-25  5-8-10-15-25-45  1,5-3-5-10-15-25
Cantidad de materia prima natural (kg) 0,27 0,27 90
Cantidad de agua (1) 4 4 4
Potencia de la manta calefactora (W) 800 800 800
Caudal de agua de refrigeracion (1/min) 0,33 - 0,39 0,33 - 0,39 0,33 - 0,39
Presion de trabajo atmosférica atmosférica atmosférica
Meétodo de separaciéon del producto final decantacion decantacion decantacion

Tabla 6.4: Condiciones de operaciéon para destilaciéon en corriente de vapor con materia
prima natural
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6.3.3. Resultados experimentales

Una vez realizados los ensayos de prueba y establecidas las variables de operaciéon para
cada tipo de materia prima, se da paso a la realizacion de los experimentos cuantitativos. A
continuacion, se presentan los datos de rendimiento y rendimiento normalizado obtenidos,
asi como la curva caracteristica del proceso de destilacion llevado a cabo con cada una de
las materias primas. Estos resultados experimentales se discuten en el apartado [6.3.4

Naranja

En la Figura |6.16| se recogen los resultados de rendimiento obtenidos en los cuatro
experimentos realizados con céscara de naranja, calculados segtn [5.3

1,6
1,4 $
*
1.2 3
— 1 L 2 ®Exp. 1
b 2
= ¢ Exp. 2
g 08 o
S 2 ¢ Exp.3
= 06 .
’ Exp. 4
0,4
L 2
0,2 p 4
0
0 5 10 15 20 25

¢ (min)

Figura 6.16: Rendimiento obtenido en cuatro experimentos de destilacion en corriente de
vapor de cascara de naranja bajo las mismas condiciones de operacion

Como se puede observar, los rendimientos conseguidos oscilan entre el 0,98 % vy el
1,42 %. Esto supone un rendimiento promedio de 1,3 £ 0,2 %.

Para poder comparar los cuatro experimentos de forma més general y representar todos
los valores en una escala comin se calculan los rendimientos normalizados. Se recogen en
la Figura junto con los valores promedio de los mismos:
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Figura 6.17: Rendimiento normalizado de los cuatro experimentos de destilaciéon en co-
rriente de vapor de céscara de naranja y valor promedio de los mismos

Finalmente, se trata de encontrar un modelo matematico que describa el proceso de
extraccion llevado a cabo de la manera mas precisa posible. La tendencia de los datos
indica que la expresion mateméatica que caracteriza el proceso va a corresponder a una
exponencial del tipo:

a-t

77n=1—€_

Ya que los datos experimentales presentan una variabilidad significativa, para el calculo
de las constantes que ajustan la curva, se utiliza el método de minimos cuadrados no
lineales. Este procedimiento de anélisis y presentaciéon de datos y de ajuste de la curva
caracteristica es el mismo para los experimentos con limoén y lavandin desarrollados en los
siguientes apartados.

La curva caracteristica obtenida en el caso de la naranja, representada en la Figura [6.18],
es:

Ny = 1 — 670,18-15
n =
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Figura 6.18: Curva caracteristica para la destilacion en corriente de vapor de cascara de
naranja
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Limon

La extraccion del aceite esencial de limén es mucho més lenta y de menor rendimiento
que para la naranja, como se observa en la Figura[6.19 Las cantidades de aceite obtenidas
son tan escasas que resulta complicado cuantificarlas y solo se realizan dos ensayos.

0,4
0.35
0,3
0,25 .

®Exp. 1
0,2 .

It ¢ Exp. 2

n (% masa)
L 4

0,15
0,1 *

0,05

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
¢ (min)

Figura 6.19: Rendimiento obtenido en dos experimentos de destilaciéon en corriente de
vapor de cascara de limon bajo las mismas condiciones de operacion

El rendimiento promedio para estos experimentos es 0,31 + 0,07 %.
La tendencia general de esta extraccion esta caracterizada por la curva representada

en la Figura y que responde a la expresion:

Ny = 1 — 670,3-15
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Figura 6.20: Curva caracteristica para la destilaciéon en corriente de vapor de cascara de
limén
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Lavandin

Los rendimientos alcanzados a lo largo del tiempo en la destilacion de lavandin se
exponen en la Figura [6.21}

L 2 4
e

2,5 4 ®Exp. 1
) ¢ Exp. 2
®Exp.3
1,5 —— Exp. 4

7 (% masa)
[\
L 2 2

0,5

0 5 10 15 20 25
¢ (min)

Figura 6.21: Rendimiento obtenido en cuatro experimentos de destilacion en corriente de
vapor de flor de lavandin bajo las mismas condiciones de operacion

El rendimiento conseguido en los experimentos oscila entre 2,76 % y 3,61 %, lo que
supone un rendimiento promedio de 3,16 4 0,32 %.

Para estos ensayos, la curva ajustada de rendimiento normalizado que describe la ex-
traccion efectuada se presenta en la Figura y responde a la expresion:

Ny =1 — e 028t
=
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Figura 6.22: Curva caracteristica para la destilacion en corriente de vapor de flor de
lavandin
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6.3.4. Discusion de resultados experimentales
Caracteristicas del proceso de extraccion

En las extracciones de aceite esencial de naranja y lavandin se identifican tres fases
en las graficas de rendimiento correspondientes. Una primera, entre los 0 y 5 minutos,
que es el rango de maxima extraccion en el cual se obtiene en torno al 60 % del aceite
total. Una intermedia, entre los 5 y 15 minutos, en la que la extracciéon contintia pero de
forma mas lenta. Y la dltima fase, en la que la curva se hace horizontal indicando el fin de
la operacion. En la extraccion de aceite de limén el proceso es més lento, extendiéndose
hasta los 15 minutos el rango de maxima extraccion.

Rendimiento de las extracciones
Se recogen en la Tabla |6.5| un promedio de los valores encontrados en la bibliografia

para distintos métodos de extraccion, y en la Tabla los valores obtenidos en este TFG
para cada una de las materias primas con destilacién por arrastre con vapor.

Naranja Limén  Lavandin

Destilacién por arrastre con vapor 2,7+ 1,6 4.2 3,024
Expresién 1,7+11 23+1,1 -
Hidrodestilacion 0,7+0,1 09+0,3 -

Tabla 6.5: Rendimiento para distintos métodos de extraccion segin la literatura

La bibliografia consultada para la obtenciéon del rendimiento promedio del método de
destilacion en corriente de vapor es [10], [11], [12] y [I3] para la naranja, [4] y [14] para el
limon y [4], [15], [16], [17], [I8], [19] y [20] para el lavandin. Del método de expresion es
[4] y [21] para la naranja y [14] y [2I] para el limon. Y del método de hidrodestilacion es
[22], [23] y [24] tanto para la naranja como para el limon.

Naranja Limén Lavandin

Este TFG 13 +02 0314007 31+04

Tabla 6.6: Rendimiento experimental obtenido con destilacién por arrastre con vapor en
este TFG
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Los datos anteriores se representan conjuntamente en las Figuras[6.23], [6.24] y [6.25| para
comparar visualmente:

5,0
m Destilacion por arrastre con vapor
4,0 [1O] [11][12][13]
= -
2 3.0 m Expresion [4] [24]
=
=
S 20 Hidrodestilacion [21] [22] [23]
=
1,0 :
m Este TFG (destilacion por arrastre con
0,0 vapor)

Naranja

Figura 6.23: Rendimiento del aceite de naranja para distintos métodos de extraccion segiin
la literatura y rendimiento obtenido con destilacion por arrastre con vapor en este TFG

3,0 Destilacion por arrastre con vapor
4,0 (4] [14]
) Expresion [14] [24]
< 3.0
=
S’\i 2,0 Hidrodestilacion [21] [22] [23]
= 10 I
m Este TFG (destilacion por arrastre con
0,0 L vapor)

Limon

Figura 6.24: Rendimiento del aceite de limén para distintos métodos de extracciéon segin
la literatura y rendimiento obtenido con destilaciéon por arrastre con vapor en este TFG

7,0
6,0
7= 5,0 m Destilacion por arrastre con vapor
é 4,0 [4] [15] [16] [17] [18] [19] [20]
2 30 |
< \ m Este TFG (destilacion por arrastre con
= 20 | vapor)
1,0 ‘
0,0 ‘

Lavandin

Figura 6.25: Rendimiento del aceite de lavandin para distintos métodos de extraccion
segun la literatura y rendimiento obtenido con destilacién por arrastre con vapor en este

TFG
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Para el caso de la naranja y el lavandin los rendimientos conseguidos en el laboratorio
se encuentran dentro del rango de valores reportados por la literatura, pero para el caso
del limén el rendimiento se encuentra muy por debajo de la media.

Ademés, llama la atencién la diferencia existente entre los dos citricos estudiados. Aun-
que los datos bibliograficos muestran que, independientemente del método de extraccion
usado, las cantidades de aceite esencial que se pueden obtener son algo mayores para el
limén que para la naranja, en este TFG el rendimiento alcanzado con el limén es mucho
menor.

El hecho de que los rendimientos obtenidos para el resto de materias primas estén
dentro de los valores esperados lleva a pensar que el equipo utilizado en los procesos de
destilacion funciona correctamente. Asi, la justificacion de los resultados obtenidos para
el limén se atribuyen a que el rendimiento de los aceites esenciales depende de muchos
factores como la variedad, el estado y la madurez de la fruta, la técnica de preparacion
de la materia prima e incluso las condiciones climaticas bajo las que se cultiva la fruta,
su origen geografico o la época del afio en la que se recoge [4].

6.3.5. Caracteristicas de los aceites esenciales obtenidos

Tras la destilacion de los aceites esenciales en el laboratorio se lleva a cabo un breve
analisis de los mismos a través del estudio de algunas de sus propiedades fisicas que deter-
minan la calidad y pureza. Ademaés, para la identificacién de los componentes principales
se efectiia una espectroscopia infrarroja.

Los aceites analizados son los de naranja y lavandin. Las cantidades obtenidas de
esencia de limén son tan escasas que resulta complicado efectuar su anélisis.

Caracteristicas organolépticas

Usualmente se realiza un analisis detenido del olor, color, sabor y aspecto. En este caso,
tinicamente se puede decir que el olor de los aceites obtenidos corresponde con el esperado.
En cuanto a color, en la Figura [6.26] se aprecia que son transparentes y presentan un color
amarillo palido, destacando el del aceite de lavandin sobre el resto.
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Figura 6.26: Aceites esenciales, de izquierda a derecha: lavandin, naranja y limén

Densidad e indice de refracciéon

Indice de refraccion Densidad (kg/1)

. Este TFG 1,4726 0,887 + 0,009
Naranja
Literatura 1,4715 - 1,4740 0,850 + 0,003
Este TFG 1,4616 0,886 + 0,006
Lavandin
Literatura 1,4610 - 1,4640 0,890 + 0,005

Tabla 6.7: Indice de refraccion y densidad a 20°C segtn la literatura y los obtenidos en
este TFG

La bibliografia consultada es [4] y [25].
Los indices de refraccion medidos coinciden con los encontrados en la literatura.

La densidad para el lavandin también se encuentra dentro de la media. No obstante,
la densidad del aceite de naranja dista del valor de la bibliografia. Esta diferencia puede
deberse al método utilizado para la medida de esta propiedad, ya que las densidades de
la bibliografia estan medidas con un picnémetro y las de este trabajo pesando la masa de
aceite y midiendo el volumen del mismo.
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Espectro infrarrojo

La realizacion de la espectroscopia infrarroja se utiliza para comprobar que los aceites
esenciales obtenidos poseen los componentes principales que los conforman. Cada uno
de estos componentes tiene un espectro IR caracteristico y presenta picos o bandas de
absorcion en numeros de onda determinados. La metodologia seguida para verificar su
presencia en la muestra de aceite va a consistir en detectar la existencia de dichos picos
identificAindolos primeramente en los espectros IR de cada componente y después en el
espectro IR del aceite obtenido en el presente trabajo.

El ensayo de espectroscopia infrarroja se lleva a cabo en el Laboratorio Quimico de
Ensayos y Control de Calidad de la ETSII de Madrid. Los resultados de las pruebas se
muestran en la Figura|6.29, para el aceite de naranja, y en la Figura|6.33| para el aceite de
lavandin. Debido a las pequenas cantidades de aceite de limén obtenidas resulta imposible
la realizacion de la prueba con este aceite.

En primer lugar se analiza el aceite esencial de naranja. En la Tabla [6.§] se recogen los
tres componentes mayoritarios, junto con su concentracion tipica en el aceite.

Componentes principales Concentracién (% masa) [2] [16]

Limoneno 90 - 96
Mirceno 1-4
o-pineno 0,1-1

Tabla 6.8: Componentes principales y composicion del aceite esencial de naranja

De acuerdo con la composicion, practicamente todas las bandas del espectro infrarrojo
son debidas al limoneno. Destacan los picos de absorcion en 1650, 1442, 1372 y 890 cm™,
entre otros, identificados en la Figura ([26]) con las etiquetas Lil, Li2, Li3 y Li4,
respectivamente.

Resulta complicado identificar el resto de componentes, que se encuentran en pequenas
proporciones, ya que el limoneno absorbe en las mismas regiones que estos y se superponen
sus bandas de absorcion. Sin embargo se podrian detectar pequenos picos debidos a las
bandas caracteristicas del mirceno que se dan en 1600, 993 y 700 cm™ [I1], y que se
observan en la Figura (|26]) marcados en ese orden con las etiquetas M1, M2 y M3.
El o-pineno es mas dificil de identificar a simple vista, dado que su pequena concentracion
no influye significativamente en el espectro.
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Figura 6.28: Espectro IR del mirceno
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La Figura [6.29] muestra el espectro IR del aceite de naranja obtenido en este trabajo,
con los picos de absorcion caracteristicos de los dos componentes mayoritarios.
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Figura 6.29: Espectro IR del aceite esencial de naranja obtenido en este TFG

En cuanto al aceite esencial de lavandin, en la Tabla [6.9) se muestran sus tres compo-
nentes principales.

Componentes principales Concentracion ( % masa) [] [D]]]

Acetato de linalilo 28 - 40
Linalool 25- 35
1,8-cineol 4-7

Tabla 6.9: Componentes principales y composicion del aceite esencial de lavandin

En este caso, también se produce solapamiento entre las zonas de absorcién de los
tres constituyentes (entre 3000 y 2700 cm™), pero hay ciertas bandas caracteristicas que
permiten identificar la presencia de los mismos en el aceite.

Las bandas de absorcion tipicas para el acetato de linalilo son: 1742, 1242 y 1020 cm™,
senaladas en la Figura m ([25]) con las etiquetas Al, A2 y A3, respectivamente. Para
el linalool las bandas no estan tan claras, ya que muchos otros componentes absorben
en los mismos nameros de onda que él. Destacan 3425 cm™(este valor cambia con la
concentracion, y ademas otros alcoholes absorben en esa zona), 1115 cm™ (interfiere en
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parte el acetato) y 921 cm™(interfiere en parte el acetato), marcadas en la Figura m
(|25]) con las etiquetas L1, L2 y L3. En cuanto al 1,8-cineol, los picos caracteristicos se

dan en 1370, 1055 y 990 cm™, indicados en la Figura (J26]) con las etiquetas C1, C2
y C3.

Todos los datos de bandas de absorcion tipicas se obtienen de la referencia bibliogréfica
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Figura 6.30: Espectro IR del acetato de linalilo
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Figura 6.31: Espectro IR del linalool
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Figura 6.32: Espectro IR del 1,8-cineol

La Figura|6.33| recoge el espectro IR del aceite de lavandin obtenido en este trabajo, en
el que se identifican las bandas de absorciéon mencionadas anteriormente, correspondientes
a cada uno de los componentes principales.
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Figura 6.33: Espectro IR del aceite esencial de lavandin obtenido en este TFG
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De este modo, se constata de manera cualitativa que los aceites esenciales obtenidos
en el presente trabajo poseen sus componentes mayoritarios. Se puede decir asi que el
equipo y las condiciones de operacion utilizadas en este trabajo son adecuadas para la
obtencion de los aceites esenciales ya que se consigue extraer, al menos, sus componentes
principales.
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Capitulo 7

Conclusiones

Con el presente proyecto se demuestra, en primer lugar, la factibilidad de construir y
optimizar un equipo de laboratorio para la realizacion una destilaciéon por arrastre con
vapor de tres materias primas naturales: naranja, limén y lavandin.

Las conclusiones recogidas son:

Mediante la determinacion de las condiciones de operacién 6ptimas para cada una de
las materias primas estudiadas se consigue el correcto funcionamiento de un equipo
de destilacion en corriente de vapor, a escala de laboratorio.

Se observa la influencia del parametro de flujo de vapor en el proceso de extraccion.
A mayor flujo, mejor se distribuye el mismo a través de la materia prima y mas
cantidad de aceite esencial se extrae.

Se consigue extraer los aceites esenciales de la céscara de naranja y de limén, y de
la flor de lavandin.

Los rendimientos obtenidos para la naranja y el lavandin son de 1,3 + 02% y
3,1 + 0,4 %, respectivamente. Ambos valores se encuentran dentro de los reportados
por la literatura consultada. Sin embargo, en el caso del limén el rendimiento es de
0,31 £ 0,07 %, muy por debajo de los valores que se alcanzan habitualmente. Con
este hecho queda demostrada la influencia de diversos factores externos que no tienen
que ver con equipo de destilacion o con los pardmetros de operacion utilizados como
son: variedad de la materia prima, su estado de madurez o incluso su procedencia
geografica.

Se caracterizan las curvas de extraccion para cada una de las materias primas usadas,
que describen el proceso en funcion del tiempo.

Mediante el analisis fisico-quimico realizado se caracterizan los aceites esenciales ob-
tenidos en el laboratorio. Con el estudio de algunos pardmetros de calidad como la
densidad y el indice de refraccion, se confirma que los aceites tienen las caracteristi-
cas fisicas propias que los identifican. Ademas, la espectrocopia infrarroja llevada a
cabo permite comprobar que realmente los aceites obtenidos poseen los componentes
principales que los definen.
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Capitulo 8

Lineas futuras

El estudio de la extraccion de aceites esenciales ofrece muchas posibilidades. Como
posibles ideas para futuros trabajos se propone:

= Ampliar el abanico de materias primas utilizadas en las destilaciones.

= Realizar la comparacion de distintos métodos de extraccion para las mismas materias
primas, tratando de determinar cual es el método mas adecuado para cada una de
ellas.

= Incluir algunas de las técnicas avanzadas existentes en la extraccion de los aceites,
como la radiacién microondas o los ultrasonidos.

= Escalar el proceso a nivel de planta piloto. Esto permitiria ampliar la capacidad del
equipo y obtener mayores cantidades de aceite. Ademas, darfa la oportunidad de
manejar otros pardmetros de operacion como la presion de trabajo.

» Extender el estudio fisico-quimico de los aceites esenciales obtenidos. Seria intere-
sante, por ejemplo, caracterizar los aceites e identificar cada uno de sus componentes
mediante cromatografia de gases.
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Capitulo 9

Planificaciéon temporal y presupuesto

9.1. Planificaciéon temporal

9.1.1. Estructura de Descomposiciéon del Proyecto

Descomposicion jerarquica de las tareas desarrolladas en la ejecucion del presente tra-
bajo.

TRABAJO DE
FIN DE GRADO
|

ENSAYOS
PREPARATIVOS

DESTILACIO EN
CORRIENTE DE
VAPOR

ESTUDIOS
PREVIOS

Documentacion Montaje inicial
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de trabajo
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resultados

Figura 9.1: Estructura de Descomposiciéon del Proyecto
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Planificacion temporal y presupuesto

Diagrama de Gantt
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Figura 9.2: Diagrama de Gantt
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9.2. Presupuesto

En esta seccion se recoge una estimacion de los costes asociados a las tareas desarro-
lladas durante la realizacion presente proyecto. El calculo del presupuesto se desglosa en
dos bloques: recursos humanos y recursos materiales.

Recursos humanos

Los costes asociados a los recursos humanos se dividen en costes por el tiempo de
trabajo del alumno, considerado como ingeniero junior, tiempo invertido por los tutores.

Personal Precio unitario (€/h) Tiempo dedicado (h) Importe (€)

Alumno 12,50 325 4.062,50
Tutor 1 30,00 30 900,00
Tutor 2 20,00 15 300,00

Total 5.262,50

Tabla 9.1: Coste de personal

Recursos materiales

Por un lado, el software precisado para el desarrollo del trabajo lleva un coste asociado:

n TeXstudio: software libre.

s Microsoft Office: licencia académica proporcionada por la UPM, se desconoce su
valor por lo que se omite en el presupuesto.

Por otro lado, la mayor parte del material empleado se toma del laboratorio en el que se
desarrolla el trabajo. Atn asi, se hace una estimaciéon de su coste consultando el catalogo
de Labbox, una empresa suministradora de material de laboratorio.
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Articulo Coste unitario  Unidades Coste total (€)
(€/ud.)

Adaptador curvo 105° 5,23 1 5,23
Aspirador manual para pipetas 4,96 1 4,96
Cabezal para destilaciéon 9,60 1 9,60
Colector acodado 105° con tubo interior 8,61 2 17,22
Elevador de laboratorio 23,52 2 47,04
Embudo para soélidos de polipropileno 2,47 1 2,47
Embudo vidrio 1,89 1 1,89
Embudo de decantacion 250 ml 11,39 2 45,56
Frasco de vidrio 0,21 20 4,20
Matraz esférico 11 9,00 1 9,00
Matraz esférico de tres bocas 11 20,02 2 40,04
Matraz reactor esférico de 20 1 227,60 1 227,60
Pinza de plastico para esmerilados 1,50 5 7,50
Pinza tres dedos doble ajuste 9,01 9 81,09
Pipeta 1 ml 1,40 1 1,40
Pipeta 5 ml 1,20 1 1,20
Pipeta 10 ml 1,36 1 1,36
Refrigerante recto (Liebig) 10,40 1 10,40
Soporte de corcho para balones 4,66 2 9,32
Soporte de polipropileno para balones 4,64 3 13,92
Tapon hueco esmerilado 29/32 5,01 3 15,03
Vaso precipitados 50 ml 0,62 2 1,24
Vaso precipitados 100 ml 0,66 2 1,32

TOTAL 558,59

Tabla 9.2: Coste de material de laboratorio

Al igual que el material, los equipos usados pertenecen al laboratorio en el que se
trabaja, y su utilizacién conlleva un coste. Para el calculo se supone una amortizacion
lineal de 10 anos y un tiempo de uso de 5 meses.

Equipo Coste unitario (€/unidad) Unidades Amortizacion (€)
Manta calefactora (410 W) 303,96 2 25,33
Manta calefactora (2000 W) 738,44 1 30,77
Balanza analitica 1703,00 1 70,96
TOTAL 127,06

Tabla 9.3: Coste de equipos
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Finalmente, se recoge el coste de las distintas materias primas utilizadas para la con-
secucion de los experimentos.

Materia prima Coste unitario Cantidad Coste total (€)
Naranja 0,96 (€/kg) 15 kg 14,40
Limén 1,85 (€/kg) 4 kg 7,40
Esencia bergamota 4,96 (€/botella de 50 ml) 1 botella 4,96
Esencia clavo 3,33 (€/botella de 50 ml) 1 botella 3,33
Esencia ambar 5,02 (€/botella de 50 ml) 1 botella 5,02

TOTAL 35,11

Tabla 9.4: Coste de materia prima

Costes indirectos

Los costes indirectos como electricidad y agua se estiman en un 5% del coste total

de los recursos humanos y materiales calculados anteriormente. Suponen asi un total de
299,16 €.

Resumen

El presupuesto total estimado para el presente proyecto se recoge en la Tabla [9.5¢

Concepto Coste (€)
Personal 5.262,50
Material de laboratorio 558,59
Equipos 127,06
Materia prima 35,11
Costes indirectos 299,16
TOTAL 6.282,42

Tabla 9.5: Presupuesto total
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Acréonimos y nomenclatura

Acronimos y siglas

ETSII —
IR —
ISO —
TFG  —
UPM —

Nomenclatura

S Sty m e
|

3
3

Escuela Técnica Superior de Ingenieros Industriales
Infrarrojo

«International Organization for Standardization»
Trabajo de Fin de Grado

Universidad Politécnica de Madrid

Constante

Eficiencia

Presion (Pa)

Tiempo (min)
Rendimiento
Rendimiento normalizado
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