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I.- . OBJETIVOS

El presente trabajo se ha realizado con el fin de poner en condi-
ciones de funcionamiento el extractor centrifugo Podbielniak que se en-

cuentra en el laboratorio de Ingenieria Quimica de la Facultad de Quimi-

ca (UNAM).

Fue necesario hacer las investigaciones correspondientes, pues no
se contaba con manuales de ningura especie, ni diagramas que indicaran

la forma de operarse y manejarse, lo cual en parte se publica aqui.

Para probarlo se selecciond la lecitina de aceite de soya cuyo -
proceso de obtencidén industrial estd en base a la desgomizacién por &l-

calis.

Lo experimentalmente hecho presenta la ventaja de poder ser usado
como demostracidén o préctica en la ensefianza dentro del drea de Ingenie-

ria Quimica.
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II.- GENERALIDADES

A).- Equipos de extraccién liquido-1liquido

La extraccidn 1liquido-liquido, es una de las operaciones unitarias
importantes en la Ingenieria Quimica, practicada a gran escala industrial.
Sin embargo, muchos Ingenieros Quimicos estin menos familiarizados con la
extraccifn, que con otras operaciones unitarias, tal como la destilacién,
ya que la extraccidén es una operacidn mis compleja y no se llega a cubrir
satisfactoriamente en los cursos de licenciatura. Por otra parte, hay me-
nos informacién publicada sobre extraccién. Por ejemplo, es mds ficil en-
contrar informacidén sobre disefios de platos cachucha que sobre platos per-
forados; sobre eficiencias de platos de destilacidn que de eficiencias de

bandejas de extraccién, etc.

1-Como se selecciona el equipo para las operaciones de extraccién.

En los procesos de extraccidn liquido-liquido, se deberdn tener en

cuenta los siguientes puntos:

(1) Contacto iIntimo de la mezcla de alimentacién con el solvente.
(2) Separacidn en dos fases 1liquidas
(3) Recuperacidn del soluto del extracto y recuperar el solvente

de ambas fases.

Cuando hay un equilibrio simple de contacto de la mezcla alimenta-
da con el solvente, se habla de una etapa tedrica; la extraccidén comer-

cial,requiere de pocas etapas tebricas, lo que se puede satisfacer, por -
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diferentes tipos de equipo.

Necesidad de Turbulencia.- -El contacto intimo de dos fases liquidas

se efectfia de varias maneras, dirigidas a producir turbulencias localizadas
Esta turbulencia produce una dispersién, de una fase en otra y provee de -
una gran drea superficial para la transferencia de masa en la fase circun-
dante. Se aumenta también la transferencia de masa a la fase vecina, por-

que el movimiento dentro de cada fase es relativo a dicha superficie.

Los mejores resultados se obtienen cuando continuamente se producen
nuevas superficies de contacto; esto se logra,por ejemplo, colectando en un
plato las gotas de liquido disperso y redispersdndolas en el plato siguien-

te.

El punto donde se forman las gétas, es donde se efectfia gran parte de
la transferencia de masa. A veces, para permitir la separacién de las fa-
ses es necesario un arreglo adecuado en el mezclado, lo cual se logra apli-

cando a la extraccién una fuerza gravitacional.

Propiedades Importantes.- Con estos antecedentes, es evidente que la

superficie y las tensiones interfaciales, viscosidades y densidades relati-
vas de las fases son propiedades muy importantes en un sistema de extraccién
y probablemente gobiernan el comportamiento de gran cantidad de equipos. La
presencia de agentes emulsificantes y s6lidos, tiene gran efecto en la se-

leccién de equipos.
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Generalmente dicha seleccidn se basa en las propiedades particulares

de cada sistema y en la necesidad de mantener una operacidén eficiente y se-

gura.

“or ejemplo, los materiales emulsificables que tienen pequefias dife-

rencias de densidad, con presencia de s6lidos o problemas de materiales co-

rrosivos, requieren de equipo especializado.

Datos de Disefio.-

La Tabla I presenta un resumen de las caracteris-

ticas de disefio de equipos comerciales de extraccién 1liquido-liquido. Las

eficiencias y capacidades de extraccidn se expresan como equivalente de al-

tura de una etapa tedrica (H.E.T.S.) o nimero de etapas.

Estos datos se -

obtuvieron de operaciones comerciales o de informacién directa de fabrican-

tes de equipo.

TABLA I -

Mezc lador-decantador
Columnas espreadoras

Columas de platos
perforados

Columna Koch

Columa de Baffles
Columna de Cachucha
Columna York-Schiebel

Podbielniak
Luwuesta

Colummas Empacadas

Capacidad de 1iquido

Corrientes combinadas H.E.T.S.

Cu.Ft/(Sq.Ft) (hr.)

Para 20,000 gal/hr
1,000-5,000 gal/hr
3,800 gal/hr

20-150

Aprox. 1

10-20
120

5 -
4-6
8-20
1-2

Baja 3-5

Espacio en-
tre platos

etapa/unid.

1-2ft. por

unidad de mez.

etapas/unidad

Alto 8-20 etapas/unidad
Aproximadamente
3 etapas/unidad

5-20

Caracteristicas de Disefio de Equipos de Extraccidn.

Eficiencia
de platos

75-100%

30% para
4-8in/pla.

20-75%
5-10%
5-10%

80-100%
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En la Tabla I la capacidad estd expresada como la suma de las co-

rrientes de alimentacién y solvente.

Bases para los Datos de Eficiencia.- La medida de la eficiencia de

extraccidn es una funcidn de las propiedades del sistema y de las veloci-
dades de flujo de los liquidos a través del sistema. En algunos sistemas,

esto puede medirse en términos del cambio de concentracidn.

extraccidn en una seccidn en contacto simple de .na torre a con-
tracorriente, con el solvente pasando hacia arriba y la alimentacién mo-
viéndose hacia abajo, se puede representar en forma grafica tal como se

muestra en la fig. 1.
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En este diagrama, F, es la composicién de la corriente de alimenta-
cién (o refinado) que deja la seccidén, como resultado de un contacto en
equilibrio con la corriente de solvente. Si se conocen los datos de equa-
librio para el sistema, se puede evaluar la composicidén de la corriente
del solvente (extracto). Esta composicidn no es la de entrada de ia co-
rriente del solvente S;, ya que si fuera, no habria gradiente de concen-
tracién para transferir el material, por lo que no habria extraccién. De
hecho, esta composicién corresponde a alguna composicién de la corriente

de solvente S; promovida hacia la parte superior de la columna.

Etapas Tefricas.- En el proceso de extraccién mostrado en la fig.
1 se mezclan S, y Fq para producir un extracto Sq y un refinado F;. Esta
operacidén es una etapa simple y la altura necesaria de la columa es la

equivalente a una etapa tedrica.

En el diagrama anterior se muestra un método grdfico para determi-
nar el n(mero de etapas necesarias para la extraccidén usando solventes -
inmiscibles. Partiendo en el punto de entrada de solvente puro, la can-
tidad de material transferido en la primera etapa se expresa por el cam-
bio de composici6én (x; - x3), mientras que la fuerza directora para trans-
fer:r el liquido variard de (x3 - xeq) a (x - xeq)- Esto es idéntico a
(x3-0)ya (xq - x3) si la mayor parte de la resistencia estd en el re-

finado.

Considerando que la altura de la etapa tebrica es directamente pro-
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porcional a la cantidad de material transferido e inversamente proporcio-
nal al gradiente, es evidente,por lo tanto, que cada etapa tedrica no re-
presenta la misma altura de la columna. De aqui que, es dificil.asignar
un valor de eficiencia a una columa aun cuando se use el mismo sistema,
ya que la eficiencia varia con la diferencia de concentracidén entre el -

solvente y la solucidn que se quiera extraer.

Método Diferencial.- Si se considera solamente un cambio diferen-

cial en la concentracidn, se puede definir el némero de unidades de trans-

ferencia N, integrando:

y la altura de la unidad de transferencia (H.T.U.) serd entonces:

H.T.y. = 3altura deNla columna

Hay que notar que una curva de equilibrio paralela a la linea de -
operacién deberd producir valores constantes para la altura equivalente -
de una etapa tedrica (H.E.T.S.) y en este caso especial, se deben obtener

los mismos valores por el método grifico o por el método diferencial.

H.E.T.S.vs. H.T.U.- La cantidad de soluto que deberi transferirse

para dar un cambio en la concentraci6én es proporcional a la velocidad del
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liquido. Si la velocidad de transferencia permanece constante para dife-
rentes velocidades, las H.E.T.S. y H.T.U. serédn directamente proporciona-
les. Sin embargo, a altas velocidades del 1iquido hay velocidades altas
de transferencia de masa, de modo que esta proporcionalidad directa no es

vdlida en todos los casos.

Las eficiencias de extraccién reportadas en la literatura para va-
rios tipos de equipo han sido determinadas usando una gama muy amplia de
sistemas y velocidades de flujo. A continuacién se dan algunos de estos
datos; no se hace hincapié en la diferencia entre H.E.T.S. o H.T.S. debi-

do a su naturaleza.

Mezcladores-Asentadores.- La extraccidn se lleva simplemente por
mezclado del solvente y la alimentaf:ién, separdndose las fases de extrac-
to y refinado. Esta operacién se puede repetir con solvente fresco o en
etapas miiltiples en una extraccidn a contracorrientes. Usando flujo con-
tinuo a la entrada y a la salida de las unidades, se puede lograr una ex-

traccién continua a contracorriente.

Disefio de Mezcladores.- El mezclador es un tanque con baffles, al

que se le adapta una turbina o un agitador. Se usan también los mezcla-
dores de chorro, ' inyectores, mezcladores de orificio, mamparas y bombas.

En muchos casos, la eficiencia es poca, ya que el tiempo de contacto es
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insuficiente para permitir una aproximacifén razonable al equilibrio. E1
tiempo de mezclado puede ser muy corto, hasta de menos de un minuto, si

la dispersidén que hay es buena.

Regularmente el separador es un tanque disefilado para minimizar la
~ turbulencia causada por la entrada y salida de los liquidos. Para aque-
llas mezclas que tienen un alto grado de dispersién o tendencia a emul-
sificar y para fases que tienen pequefias diferencias de densidad, las -
separaciones por centrifugacién son las mis usadas. Estas miquinas por

lo general son de disco.

Disefio del Separador.- La industria del petrdleo usa en muchos -

procesos de 1/2 a una hora para la extraccidén en tanques separadores.
Para el disefio es posible considerar tiempos cortos de residencia, asegu-
rdndose que en el caso de que el proceso sea continuo se tenga flujo la-

minar y una interfase mixima.

Los mezcladores-asentadores se disefian facilmente porque son eta-
pas completas y consisten de equipo estidndar. Su principal desventaja
estd en que se obtiene una etapa por unidad de separador y para un gran
nimero de etapas, entre 5y 10, el costo es muy alto y el espacio reque-
rido es excesivo; una desventaja es que\a no se pueden extraer sustancias

fiacilmente emulsificables.
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Columas Espreadoras.- Una columna espreadora es un cilindro verti-
cal, a través del cual un 1liquido fluye como fase continua con un segundo
liquido disperso en &€l. Las direcciones de flujo van a depender de las -
densidades relativas de los 1liquidos y esto a su vez va a tener gran efec-
to sobre la dispersién que es lo que determina la extraccién. Por lo tan-
to, al aumentarse la altura de la columa la redispersifén se incrementara

y se lograrid una mejor extraccidn.

Eficiencia de la Columa.- Las eficiencias van a bajar si la unidn

de las gotas o la recirculacién en la torre es mala, ya que se reduce la
verdadera accién de contracorriente. Este efecto se puede reducir en -
parte si se usan pequefios didmetros en las torres y se arreglan estas en

parelelo.

Las columas espreadoras son los equipos mids simples de extraccién
en cuanto a operacién y construccién, son de bajo costo, alta capacidad y
facil mantenimiento. Sin embargo, tienen la desventaja de que la H.E.T.S.

es alta con respecto a otros tipos de columnas de extraccidn.

Columnas @aca .- El empaque se usa frecuentemente para promo-

ver el contacto de los liquidos que fluyen a contracorriente a través de
una columna. Los empaques usados son materiales commes, tales como -
anillos Rasching, sillas Berl, coque, Carborundum y barras de madera. E1

usar pequefios empaques, s6lo produce una pequefia variacién en la H.E.T.S.
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Disefio de la Columna.- El empaque se separa en varias secciones pa-

ra permitir que los liquidos se redistribuyan. Ademis, arreglado de esta

manera es mds ficil de montar o desmontar cuando requiera de limpieza.

En el fondo y arriba de la columa hay distribuidores de liquido y
secciones de separacién disefiados especialmente. Para la mayoria de las
columas se toma como regla, que la relacién del didmetro de la columna
al didmetro del empaque no sea menor de 8 a 1. Se pueden manejar mate-
riales corrosivos siendo poca la inversi6én. Sin embargo, cuando se mane-
jan s6lidos, estos tienden a depositarse en el empaque y es dificil lim-

piarlo.

La interfase donde se produce. la extraccién se crea en la seccidén
superior o inferior de la columna; raras veces se puede lograr que se pro-

duzca en el centro.

Columas de Platos Perforados.- -Este tipo de extractor usa el -
principio de redistribuir la fase dispersa dentro de las gotas, hacién-
dola pasar un nfimero determinado de veces a través de los platos que tie-
nen pequefios orificios colocados simétricamente. En su superficie, estas

perforaciones tienen un tamafio aproximado de 1/16 a 3/8 in.

Hay ciertas modificaciones a esta idea en otros tipos de columnas,
en donde se usan bandejas cuyo espaciamiento varia de 6 in. a 2 ft. Al-
gunas usan perforaciones en bandejas verticales, con lo que se reduce el
taponamiento por sdlidos.
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Estando en operaci6n, la fase dispersa se colecta por arriba y por
abajo de cada plato hasta que se desarrolla la suficiente presién para que
el 1liquido pase a través de los orificios, formando gotas que se mueven
hacia el siguiente plato. La fase dispersa deberid llenar al menos la mi-
tad del espacio entre platos, condicidén que se debe tomar en cuenta al -
disefiarlos. El tamafio del orificio no tiene influencia sobre el grado de

extraccién, pero determina la capacidad del extractor.

Cascada de Koch.- La Cascada de Koch es una variacién poco comfin,
de la columa de platos perforados. Los platos estdn colocados vertical-
mente para que el liquido pesado que fluye hacia abajo se disperse varias

veces en la corriente de 1iquido ligero, que se mueve a contracorriente.

Las columnas de platos perforados tienen la ventaja de tener efi-
ciencias altas y ser de construccién relativamente fiacil. No tienen las
mismas restricciones de tamafio que las columnas empacadas y las columnas
espreadoras. Sin embargo, el disefio presenta cierta dificultad y no pue-
den operar en un amplio rango de velocidades de flujo como las otras co-

lumnas.

Columas Baffle.- Este tipo de extractores consiste de una torre
con baffles horizontales sobre los cuales fluye la fase de liquido dis-
perso dando una gran superficie de contacto a la fase continua. Los -
baffles estdn arreglados para que el liquido los cruce y caiga en casca-

da de uno a otro.

Sigue # 14...



-14-

Su construccién es simple y son ficil de limpiar cuando hay s6lidos
depositados. Se pueden manejar materiales emulsificables debido a la sua-
vidad del flujo a través de la columna. 5u desventaja estd en que da una

eficiencia baja por etapa tebrica de baffle.

Extractores Pulsantes.- Las columnas pulsantes se usan cOmo recurso

de la turbulencia interna para tener una mayor area de contacto, la cual
se produce por medio de movimientos reciprocantes provocados simultdneamen-
te en ambas fases liquidas. Las columnas empacadas experimentales dan de
30 a 80 pulsaciones/min. en una amplitud de 1/4 in. demostrando ser equi-

valentes a las columas ordinarias que tienen de 3 a 5 veces mds de altura.
Sin embargo, el problema de la emulsificacién limita el uso de este tipode

extractores.

Columa York-Schiebel.- La Columna York-Schiebel basicamente es una
serie de mezcladores-separadores colocados verticalmente funcionando como
una unidad a contracorriente continua. Las unidades toman la forma de una
columa en la cual hay secciones mezcladoras separadas por secciones empa-
cadas. La agitacidn se produce con agitadores guiados por una flecha ver-
tical. Las secciones se empacan con mallas de acero que separan las fases
efectuidndose la extraccidn por el movimiento a través de ella; esto expli-
ca porque en muchos casos un mezclador-separador es equivalente a una eta-
pa. La eficiencia es de aproximadamente 80% y tiene una H.E.T.S. entre 1

y 2 ft.
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Extractor Luwesta.- Esta mdquina es fundamentalmente del tipo cen-
trifugo, a la cual se le incorpora un disco espreador mezclador. Tiene -
tres etapas de mezclado y separacidn,construidas en un recipiente de 21in.
de didmetro con una altura de 55 in. Se pueden manejar sdlidos, ya que -
estos se recolectan en la periferia del recipiente y pueden removerse des-
montando el extractor. La operacidén de limpieza requiere desde una hasta

varias horas, dependiendo del sistema.

Tiene una capacidad de 1,300 gal/hr con una velocidad mixima de - -
3,800 rpm. El recipiente tiene un volumen de 18.5 gal y un espacio para -

lodos de 7.5 gal.
El otro tipo de extractor es el Podbielniak del cual se hablari mis

adelante. Su caracteristica principal, es que usa un rotor perforado mon-

tado sobre una flecha y alcanza velocidades de hasta 5,000 rpm. Fig.(3)
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B).- Andlisis de los procesos de extraccién liquido-liquido

Tipos de Sistemas.- Todos los procesos de extraccién que actualmente

se trabajan pueden clasificarse en dos grupos:

1).- Un sistema ternario con dos pares parcialmente imnmiscibles y un

par completamente miscible.

2).- Un sistema ternario con un par parcialmente inmiscible, los -

otros pares completamente miscibles.

En los casos donde se usan mezclas de solventes no es posible simpli-
ficar el andlisis al de un sistema ternario; estos sistemas son dificiles
de analizar y se requiere de una investigacidn durante el proceso para sa-

ber que tan correcto es el proceso usado.

En su mayoria los procesos de extraccidn se incluyen en el primer ti-
-po, aun cuando los solventes sean miscibles uno en otro. Desde el punto de
vista de disefio y estimacién, deberidn considerarse immiscibles; pero cuando

se quiera recuperar el solvente no podrd hacerse dicha suposicifn.

Para que un sistema pueda considerarse como bueno, deberi tener un -
coeficiente alto de distribucidn entre la fase del extracto y la fase del -

refinado.
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Diagramas Triangulares.- Estos tipos de extracciones se pueden anali-

zar por medio de los diagramas triangulares, los cuales muestran las rela-
ciones entre las fases de los tres componenetes. Las curvas de solubilidad
sobre estos diagramas indican los puntos en los cuales, un cambio en la com-

posicidn total, produce un cambio en el nimero de fases liquidas.

Una mezcla en la regidon limitada dentro de la curva de solubilidad, se
divide en dos fases en equilibrio, cuyas composiciones estdn dadas por las
terminaciones de las lineas de unidn entre dos puntos de la curva de solubi-
lidad. En estos sistemas, la temperatura tiene una gran influencia, deter-

minando una curva de solubilidad para cada temperatura en un mismo sistema.

El anilisis de un sistema de extraccidén debe hacerse después de que -

el solvente ha sido recuperado (base libre de solvente).

Las composiciones de cada uno de los tres componentes se representa en
un diagrama triangular, en donde cada uno de los lados representa a cada uno
de los componentes. En estos diagramas se puede indicar el enriquecimiento

(extracto) y el agotamiento (refinado) obtenidos.

En los siguientes diagramas se considera un sistema donde un par es -
parcialmente inmiscible. C es el soluto y se supone que la solucidén por ex-

traer es una mezcla de A y C, representada por F.
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8

Los ‘datos de solubilidad y las lineas de union en los diogr triangu! ite un andlisis rapido de sistemas ternarios

Es necesario ver si B es un buen solvente y si el sistema es un proce-
so prédctico de extraccidén. Debe considerarse el miximo enriquecimiento posi-
ble del soluto en el extracto y el nlmero de etapas requeridas para efectuar

la extraccidn.

El enriquecimiento maximo del soluto C puede obtenerse dibujando una
tangente a la curva de solubilidad a partir del vértice B. El punto de tan-
gencia indica donde se tiene la relacién mids alta entre C y A. En un proce-
so practico es imposible lograrlo. Se puede ver que la curva en (a) es mu-

cho mds ascendente que la mostrada en (c).
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Estudio de las Lineas de Unidn.- Aunque la mayoria de los andlisis se

hacen en base a la extraccidn a contracorriente pueden jﬁzgarse cualitativa-
mente considerando Gnicamente un contacto simple y una etapa de separacidn.
En los diagramas se puede ver que entre mayor sea el adngulo entre las lineas
de unidén y la linea B-F, mayor es la separacion de extrato-refinado. Esto -
se representa considerando a M la composicidn total en los diagramas (a), (b)
y (d). Los puntos E y R, son el extracto y el refinado libres de solvente,
que se pueden extender a lo largo del lado AC del tridngulo. En (d) se tie-
ne el caso extremo donde las lineas de unién presentan una pendiente tan des-

favorable que B es mejor solvente para A que para C.

Los diagramas (e) y (f) muestran un sistema donde se tiene dos pares -
parcialmente inmiscibles. En el diagrama (e) y B es el solvente tanto para A
como para C dependiendo de las pendientes de las lineas de unidén. Todos los
enriquecimientos de A o C son tedricamente posibles en este sistema. A pue-

de ser razonablemente enriquecido por etapa.

El sistema representado por (f), el angulo entre las lineas de unidén Yy

la 1linea B-F es muy pequefio, por tanto el sistema no es satisfactorio.

Sistemas Complejos.- Otros tipos de sistemas pueden analizarse cuali-

tativamente, usando métodos similares. Sin embargo, existen algunos sistemas
que requieren de mids exactitud, debiéndose tomar en cuenta el flujo a contra-
corriente, la relacién de alimentacidén a solvente, si se usa fecirculacién,

etc. Ademds el andlisis final deberd hacerse calculando el nimero de etapas

tedricas necesarias para cada proceso en particular.

Sigue # 22...



-22-

111.- EXTRACTOR CENTRIFUGO PODBIELNIAK
A) .- Antecedentes.-

En 1934, Podbielniak (9,10) y Coutor ( 4 ), aplicaron la fuerza
centrifuga a la extraccién 1iquido-liquido. E1 aparato original de -
Podbielniak consistia de un rotor montado sobre un eje horizontal, el -
cual contenia una espiral perforada a través de la cual p?saban los dos
liquidos a contracorriente. E1 extractor Coutor era un aparato vertical,
el cual operaba como separador de crema, pero con remezclados interme-
dios. Otros aparatos centrifugos se desarrollaron o patentaron en 1939
por Thayer (8), en 1940 por Sheldon y Fanestock (8) en 1948 por
Hertzberg (5) y hacia 1950, el Luwuesta ( 5 ), extractor de tres etapas

basado en el disefio Coutor.

En la actualidad se puede hablar de Alfa Laval, PennWalt, etc., como
los mids poderosos fabricantes de extractores centrifugos, estos se mane-
’jan con el mismo principio que los primeros, pero se han eliminado en
alto grado muchas de las deficiencias que presentaban aquéllos y se han
llevado a tal perfeccionamiento, que es posible encontrar un extractor
especifico para el uso y condiciones que se requieran en un proceso cual-

quiera.
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B).- Caracteristicas principales.-

Descripcién del Equipo.- E1 extractor centrifugo cuenta con las si-

guientes partes:

Usa un motor de 1.5 H.P., con una corriente trifdsica 220/440 y 60
ciclos, un tanque de 10 galones y otro de 15, conteniendo en uno el liquido
ligero y en otro el pesado. En cada tanque hay un medidor de nivel, un ta-
pon para llenado y otro para descarga, y un mandmetro; Se usa un tanque de
nitrdgeno para presurizarlos controlado por un regulador. El1 flujo de cada
liquido se controla por una valvula; en las lineas de flujo, hay intercam-
biadores de calor para calentar o enfriar uno u otro fluido. Se usan termd-
metros en ambas lineas de entrada; en cada una de las lineas de salida se -
colocaron manémetros. El rotor, en el cual tiene lugar la extraccifn, estd
cubierto por una coraza por la cual puede fluir liquido caliente o frio y su
velocidad del rotor puede variar de 2,000 a 5,000 rpm, recurriendo a una ma-
nivela manual. Sobre la linea de salida del liquido ligero hay un regulador
de presidn usado para variar la relacién de liquidos en el rotor y mantener
una presién constante de salida del liquido ligero. Los liquidos efluentés

se colectan en recipientes de vidrio.

El rotor es de aproximadamente 18 in. de didmetro y 2 in. de espesor
con una carga prictica de 600 cc 6 0.15 gal. Aproximadamente 65 cc del to-
tal de 600 estdn en la seccidn de contacto y representa el balance en la -
flecha ‘y del flujo que pasa. Todas las partes en contacto con el liquido
son de acero inoxidable 316. El rotor, tiene ademis un terminado de acero

al cromo molibdeno.
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Diagrama.- Las figuras $ y 6 son diagramas esquemdticos del extrac-
tor. Dentro del rotor estdn 18 dnulos concéntricos en la periferia de los
dos discos acoplados formando el rotor. Los &nulos estdn conectados a in-
tervalos Je 180° por ranuras de aproximadamente 0.04 X 0.12 in. Las ranu-
ras en los anillos adyacentes estdn girados 90°. E1 liquido pesado fluye -
hacia el interior del rotor a través de un sello mecdnico g rutdrio y entra
a la cdmara de extraccién cerca del eje. E1 liquido ligero pasa a través de
un sello similar y entra a la periferia de la cdmara. Las perforaciones co-
rresponden solamente al 20% del drea cilindrica, permitiendo dos caminos pa-

Ta que el liquido fluya.

C).- Funcionamiento Mecanico.-

Principio Bajo el Cual Opera.-- El principio bajo el cual operan los

extractores liquido-liquido es la creacidén de una gran drea interfacial a

través de la cual la extraccién se lleva a cabo.

Cuando las dos fases, 1iquido ligero y liquido pesado, se encuentran
en el interior, la fuerza centrifuga hace que el 1liquido pesado sea arroja-
do hacia afuera, desplazando al 1fquido ligero a%_interior. En la zona don-
de el liquido pesado predomina, se forma una capa de liquido ligero sobre la
cara exterior de cada anillo de metal hasta que se desarrolla una cabeza su-
ficiente para que el liquido se derrame a través de las ranuras. En la zona
cercana al centro del rotor donde predomina el liquido ligero, ocurre un fe-

noémeno similar, formdndose una capa de liquido pesado sobre el lado interno
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de cada anillo de metal.

El liquido pesado pasa hacia afuera a través de una de las ranuras,
formdndo gotitas, las cuales son la fase dispersa en la capa continua de
1iquido ligero del otro lado de la ranura. Las gotitas continfian radial-
mente con algunos torbellinos hasta que se unen con la capa de liquido pe-
sado sobre el lado interno del préximo anillo. Lo smismo pasa con las go-
titas de liquido ligero moviéndose hacia adentro a través de las muescas.
El efecto neto es la creacién de una gran‘érea interfacial a través de la
cual se efectia la extraccidn. La separacidn se basa en que al mezclarse
y separarse continuamente los dos fluidos, la extraccidn se acelera por -
la fuerza centrifuga y las dos capas pasan una sobre otra hasta que esca-

pan dentro de otros &nulos.

Interfases.- Las condiciones dentro del rotor durante la extrac-

~cién se pueden visualizar como sigue:

Hay una interfase principal y una serie de interfases menores. En
el exterior de la interfase principal predomina la fase pesada; entre la
interfase principal y el eje predomina la fase ligera. En cada espacio li-
bre entre los dos cilindros concéntricos, la cantidad acumulada de la fa-
se dispersa ayuda a desarrollar una cabeza suficiente para pasar a través
de las ranuras, asi que alin en la regidn cercana al eje donde predomina la
fase ligera hay algo de fase pesada. Debido a la posicién de la interfase

principal se acumula gran cantidad de fase pesada en los espacios libres
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cercanos al eje a fin de imundar el interior para que salga el liquido 1i-
gero. Dicha inundaci6én ocurre en la corriente de salida del 1iquido lige-
To y puede corregirse incrementando la presidn de salida del liquido lige-

To.

La posicidén de la interfase principal entre los liquidos ligero y -
pesado se controla por el regulador de presidén de la linea de salida del
liquido ligero. Girando el tronco roscado del regulador, se restringe el
flujo de liquido ligero de la unidad. E1 liquido ligero fluye del rotor
mds facilmente cuando el regulador ofrece una pequefia restriccién al flu-
jo; cuando el regulador se cierra, el liquido ligero no puede fluir hacia
afuera sino hasta que la presién de la corriente de salida del regulador
se incrementa y la cantidad de liquido ligero en el rotor aumenta. La -
presion de salida del liquido ligero (PsiL) puede tomarse como una indica-
ci6n de la cantidad de liquido ligero en el rotor. Puesto que la corrien-
te de liquido pesado estd a presién atmosférica, la cantidad en el rotor
estd determinada por la cantidad de 1iquido ligero. De este modo, al in-
crementarse la presién de salida del liquido ligero, se incrementa la car-

ga practica del 1iquido ligero en el rotor.
Si la presidn de salida se incrementa, el liquido ligero aumenta en
el dnulo exterior hasta que el liquido ligero sale a través del liquido -

pesado. Esta condicién se define como inundac.én.

En todos los casos, la presién de entrada del liquido pesado (Pgpp)

esencialmente es la misma que la presidn de salida del 1iquido ligero, por
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lo que al entrar a la cédmara de extraccidn, el liquido pesado, bajo la in-
fluencia del campo gravitacional, podrd tener una presidn ligeramente menor

que la presion del liquido ligero a la entrada.

Volumen del Liquido.- E1 volumen del liquido en este extractor estd

contenido en dos secciones: una es el rotor o 4rea de contacto; la otra
incluye los sellos y las lineas de alimentacién y producto. Si VT es el

volumen total del extractor y Vp el volumen del rotor, la diferencia es:

Vp-Vp=Vg eee (1)

el volumen de sellado. E1 subindice L, denota la fase ligera y P la pesa-

da. Las siguientes ecuaciones estin implicadas por la ecuacidén (1):

Vp = Vp + Vi, ves T2}
VR = Vpp 4+ Vg seu 150
Vs = Vgp + Vg, e (5)
Vp = Vpo * Vg s K8
VP =Vpp *+ VSP ewse 00

En estas ecuaciones, V' VRt Vgr Vgpr y Vg son constantes, mientras
que Vpr Vpi Vpp ¥y Vpp son variables que dependen de las condiciones expe-
rimentales. En el extractor, Vp y VR son aproximadamente 600 y 65 cc res-

pectivamente.

Presiones.- Morgenthaler (6) derivé la siguiente ecuacidn para la

Sigue # 29...



_29-

caida de presidn del liquido ligero a través del extractor:
Py - Pg = Al w? Vpp/2 77 bg, cee (D

Barson y Beyer (6) derivaron la siguiente ecuacién para la presidn

de entrada del liquido ligero:

P =Alw r2/2g s G

y evaluaron r = 7.71 in.

Eliminando le de las ecuaciones (7) y (8) y resolviendo para Pir se

obtiene:

Po = 8¢ w2 (x%- oo/ 7 b)/2g axs (9)

La ecuacidn (9) tiene dos importantes usos: el primero, predecir
los limites de operacidn para cualquier sistema; el segundo, estimar las -
condiciones 6ptimas de operacidn en conjunto con las relaciones entre las -

variables de disefio y el nimero de etapas.

Anidlisis de la Ecuacién.- Si los dos pardmetros r y b en la ecua-

cién se conocen, esta ecuacifn se usa para predecir los limites de opera-
cién; asi las especificaciones de 8¢ y w fijan Py en ambos limites de -
inundacién. En la inundacidn de salida del 1iquido ligero VRP/VR deberda -

ser igual a la unidad y la inundacidén en la salida del 1liquido pesado, -
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VRPNR’ serd cero.

La aplicacién de la ecuacidén (9) no estd limitada por una variacidn
en el rotor, si se define b como la efectividad del rotor y se evalGa ni-
mericamente del funcionamiento del extractor mejor que de sus dimensiones.
Definiendo b de esta manera se puede aplicar la ecuacién (9) independien-
temente del arreglo interno en las secciones de contacto de extractores -

similares.

De la ecuacidén (9) se puede determinar el valor de Vpp:

Vpp = 7 b(r? - 2g Pp/ ACWY) ... (10)

y sustituyendo en la ecuacidn (3), se obtiene:

Vo = Vg . 7br®) + 27 bgPy/alw? ... (11)

Puesto que r y b se definen como dimensiones del rotor, br? es
el volumen de liquido V- Los dos primeros términos de la ecuacién (11),

Vdan:

Vpr, = 27 bg, P/ BE w2 ... (11a)

sustituyendo la ecuacién (10) y (11a) en las ecuaciones (5) y (6) se ob-

tiene:
Vp = (7 br? + Vgp) - 27 bg P p/alw2 ... (12)

VL, = Vg + 27 bg P/ € w? vsa [1E)
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Las ecuaciones (12) y (13) son de la forma:
Vx = a, ¥ c3 PUD .. (14
donde a, y cz son constantes a A€ y w constantes. Las ecuaciones (12)

y (13) predicen que el volumen de una y otra fase en el extractor variard

linealmente con PLD'

Determinacién del Nimero de Etapas.- La determinacidn del ntmero de

etapas de equilibrio se obtiene por el método de Mc. Cabe-Thiele. La 1i-
nea de operacidén se supone recta, ya que no se pueden tener muestras in-
termedias de la mezcla sino sélo las concentraciones finales (alimenta-
cidn, solvente, refinado y extracto). Si ocurrieran cambios de volumen

dentro del rotor, la linea de operacidn no se podria suponer recta.

Colburn y Pigford (3) dan la ecuacidn para el cdlculo de platos -

tedricos en aparatos a contracorriente:

. m(@-3Q+J
p = n ( ) Q .. (15)

n (1/J)

donde J y Q estdn definidas para absorcién, destilacidn y extraccién.

La linea de operacidn arriba de la linea de equilibrio:
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1 - vy (m-a)

log 1 -
a (y, - mx;)
N =
a
log ol
m

La linea de operacidn abajo de la linea de equilibrio:

(xy-%xp) (@a-m

mX')’Z

Para el caso donde se usa solvente puro, se puede hacer una simpli-
ficacién: para la linea de operacién arriba de la linea de equilibrio,

X, = 0; para la linea de operacidn abajo de la linea de equilibrio, y; = 0.

Datos de Disefio

Operacion Fisica.- En el estudio del funcionamiento del extractor,

se hace la distincidn entre los factores que relacionan Gnicamente la par--
te hidrodindmica de dos fluidos inmiscibles en el aparato y los factores
que afectan la extraccidén de un soluto de uno de estos fluidos dentro del

otro. En el primer grupo se pueden considerar:
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a.- diferencia de densidad de los dos fluidos
b.- velocidad de rotaci6n

c.- presién de entrada del liquido ligero
d.- presién de salida de 1liquido ligero

e.- relacidn de velocidades de flujo
Las variables que afectan la extraccidn del soluto:

a.- concentracion de la alimentacidn y solvente
b.- relacién de velocidades de flujo

c.- velocidad de rotacidn

c.- relacidén de los dos fluidos dentro del rotor

e.- salida total de 1liquidos

La siguiente ecuaci6n ha sido derivada tedricamente y relaciona la
presion de entrada del 1iquido ligero, la velocidad de rotacidén y la ¢

ferencia de densidades de los fluidos:(2)

Suponiendo que el liquido pesado fluye continuamente del eje a la
periferia del rotor, la presifn ejercida en la periferia, causada por la

fuerza centrifuga, es:

2g

El flujo de 1iquido ligero es continuo hasta que entra a la perife-
ria del rotor. Bajo la influencia de la fuerza centrifuga, se ejerce en

ese punto una presidn de:
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Ppp = g ﬂu

El 1liquido ligero entrard en la periferia de la cdmara cuando su pre-
5i6n exceda a la del liquido pesado. La diferencia de presién creada por
la fuerza centrifuga deberd superarse por la aplicacién de una presidn ex-

terna al 1iquido ligero. Esta presiéi adicional necesaria estd dada por:

2 2
Y1 (e
Par, = P - P = g il
Puesto que w/2 = rev/seg:
2
P 47° (rev/seg)® r? (lep=lee)
ELL

2g

De los datos de manufactura del aparato, se obtuvo que r = 7.71 in o

19.58 cm. La presidn en g/cm2 se obtiene como:

4 7% (rev/seg)? (19.58)2

ELL (2) (980.6)

= 7.718 B¢ (rev/seg)®

Esta relacién ha sido verificada experimentalmente usando varios sis-
temas y los resultados estdn publicados en la literatura (6 ). Es s6lo una
aproximacién, ya que la suposicidn de que el liquido pesado fluye continua-
mente a través de todo el rotor no siempre es vdlida. Ademds, las lineas
de entrada contribuyen con algo de caida de presién como consecuencia de -

los torbellinos que se forman en el rotor.
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Importancia.- El extractor representa un método de contacto de dos
fases 1iquidas. El modelo de laboratorio usado puede variar en nimero de
etapas,dependiendo del sistema que se use. Se pueden lograr entre 3 has-
ta 20 que es el nimero mds alto alcanzado a la capacidad total del rotor

(7). Enla figura ( 7), se da un dibujo del extractor centrifugo.

Este extractor se puede usar para separar particulas pequefias de -
s6lidos, sin embargo, drben de ser de poca dureza, ya que los sellos me-
cdnicos a través de los cuales fluyen los 1liquidos hacia el rotor, pueden
dafiarse. Lo mds notable de este aparato de centrifugacidén por contacto es
la habilidad de poder completar una extracci6én de multietapas, aunque el
s6lido esté pocos minutos en contacto. Cuando hay posible degradacién de
las sustancias,ocasionada por tiempos de contacto prolongado§ con el sol-
vente, este extractor la elimina, ya que el tiempo dé contacto es muy cor-

to.

La extraccidn entre liquidos que tienen poca diferencia de densida-
des o tendencia a emulsificarse puede efectuarse cuando es aplicada una -
fuerza centrifuga. Los solventes que en otro aparato deberian disolverse
para obtener diferencia de densidades operable, pueden usarse en forma pu-
ra con selectividad no inhibidora, pues al usar la fuerza centrifuga se -
produce la diferencia. En cuando a requerimiento de espacio, el lugar que

ocupan es pequefio, ya que son unidades compactas.

Debido al complicado disefio de ingenieria, el costo primario de di-

cho aparato es muy elevado, aunque decrece a medida que las operaciones se
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incrementan. Los costos de mantenimiento son bajos y hay ejemplos de ope-
racién continua durante 9,000 horas sin que haya alteracién en su funcio-
namiento. E1 disefio de tales equipos es mids un arte que una ciencia; se
puede usar para investigaciones donde se requieran tiempos de operacidén -
cortos. Los datos que se obtengan pueden usarse para disefiar equipos a ni-

vel industrial.
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IV.- EXTRACCION DE LECITINA DE ACEITE DE SOYA

A) .- Antecedentes.-

La produccién de lecitina es una consecuencia de la manufactura del
aceite de soya por el proceso de extraccién por solvente y el de expe-
ller. Originalmente la lecitina de soya era un residuo indeseable que -
causaba problemas para eliminarlo, ya que al hidratarse tiende a fermen-
tarse produciendo sustancias de mal olor. Con la instalacidén de plantas
de expeller y extraccidn por solvente, se decidié secar a vacio, centri-
fugando el aceite y secando el residuo, al cual se 1llamé lecitina de so-
ya. Al principio no se encontrd uso para este material, pero posterior-
mente los miltiples trabajos de investigacién han desarrollado un amplio
campo de aplicaciones para diversos propdsitos. Inicialmente se usé co-
mo ténico nervioso, después como constituyente de pinturas, chocolates,
etc. En la actualidad el 80% que se produce en forma hidratada no se -

recupera, por que no se ha encontrado uso para tal cantidad.

El tratamiento cldsico de lecitina revela que una porcién es pare-
cida a los fosfdtidos de origen animal. La lecitina de huevo, nervios y
cerebro se ha comparado con la de soya y en general, la lecitina, o mis
correctamente los fosfdtidos se encuentran en todos los animales y vege-
tales donde hay presencia de aceite. La estructura quimica y la funcién
fisioldégica de los fosfatidos es algo incierta, pero estd intimamente -

relacionada con los procesos vitales y de reproduccidn.
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En las semillas, los fosfdtidos estdn relacionados con la cantidad
de aceite, pero la proporcidn de fosfdtidos varia con el contenido de -

proteinas, fendmeno que atin no ha sido explicado.
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B).- Extraccién de aceites vegetales y animales.-

La extraccién liquido-liquido tiene gran uso en la actualidad para
la separacidn de grasas y aceites vegetales y animales en varias fraccio-
nes. Estos materiales pueden contener vitaminas, esteroles, proteinas -
y constituyentes menores, ademds de grasas y aceites de muy diferentes pe-

so molecular y grados de insaturacién.

Proceso Solexol.- Este proceso se usa para obtener aceites lubri-
cantes por medio de propano liquido como solvente y operando bajo pre-
sidn, pues el punto normal de ebullicidn del propano es de - 42° Fy a
temperatura ambiente su presidn de vapor es de aproximadamente 135 psi.
Es necesario mantener el proceso abajo de 100° C para mantener al propa-
no liquido. La versatilid;d de este proceso estan, en que arriba de 1la
temperatura critica de la solucién, la solubilidad de una grasa en pro-
pano decrece tanto como la temperatura se incrementa; abajo de esta tem-
peratura los dos son miscibles. Esta ventaja puede aprovecharse tomando

diferentes temperaturas criticas - las soluciones.

Decolorizacion.- La aplicacién mds general de la extraccién es para
la decolorizacidn; se puede decolorizar hasta 200,000 1b/dia de sebo, re-
cuperdndose el 98% de propano, que se usa como solvente. Esta fase es
continua y se descarga con el producto disuelto, recuperidndose el solven-

te por evaporacidn y se recircula al proceso.
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En el caso de aceites de pescado, como el de bacalao, mero, sardina,
pez blanco, etc., el concentrado de vitaminas es el objetivo primario, pe-
ro también es deseable recuperar parte de los otros constituyentes pues
contienen moléculas altamente insaturadas. La mayoria de las fracciones

saturadas se hidrogenan para la manufactura de aceites comerciales.

El furfural se usa como solvente en extraccidn, para recuperar acei-
tes secos o concentrados vitaminicos; el furfural tiene afinidad por ma-
teriales coloridos y gliceridos insaturados, y se usa cuando estos son in-

deseables.

Refinado de Aceites Altos.- En el proceso de pulpas de sulfato, el

agua insoluble de aceites altos se recupera de los licores de extraccidn.
Este aceite es una mezcla compleja de resina y aceites grasos; aunque es
barato no ha sido refinado a escala industrial; la extraccién con propano
produce cortes diferentes en el contenido de insaturacién y 4cidos grasos,
" pero evidentemente la investigacién y el desarrollo de tecnologia son ne-
cesarios para obtener un proceso costeable, para producir productos espe-

cificos de valor.

La extraccién tiene una importante parte en la recuperacidn de sub-
productos de la destilaci6én destructiva del carbén de piedra; tales ope-
raciones regularmente son del tipo de simple cohtacto—separacién, simila-
res a la operacién de remover materiales dcidos con agentes alcalinos o

viceversa.
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C).- Caracteristicas de aceite y lecitina.-

Nomenclatura.- - E1 término lecitina no se usa comiinmente para apli-
carse a las fracciones solubles en alcohol de fosfitidos, sino se reser-
va para la clase de compuestos ahora conocidos como fosfatidilcolinas.
La cefalina es sinénimo de los fosfatidos insolubles en alcohol, los cua-
les son una mezcla de fosfatidiletanolamina, fosfatidilserina y fosfoio-
nositidos y tal vez, mds compuestos similares. Sin embargo, la termino-
logia usada en la industria es llamar al residuo fosfdtido obtenido en

la manufactura comercial del aceite de soya, lecitina de soya o simple-

mente lecitina. E1 producto comercial contiene aproximadamente 2/3 par-

tes de fosfitidos y una de aceite de soya.

Los fosfdtidos se caracterizan por su solubilidad en éter dietili-
co y nafta, pero son insolubles en acetona. Esta diferencia en solubi-
lidad permite una separacidn buena de fosfitidos de glicéridos, estero-
les, etc. Los fosfdtidos puros pueden separarse por alcohol en dos -
fracciones, una soluble y otro insoluble. La fraccién soluble es dife-
rente a la insoluble. Se ha visto que los fosfitidos es una mezcla com-

pleja de lipidos fosforados.

Aceite de Soya.- En forma cruda el aceite de soya consiste de -
90-95% de gliceridos de 4cidos grasos, ademds de un considerable nfmero
de componentes saponificables (1llamados componentes menores) como no sa-
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ponificables, que son principales fosfatidos, dcidos grasos libres y
algo de esteroles, tocoferoles, pigmentos, etc. La cantidad de compo-
nentes menores es mayor en el aceite crudo, que en el refinado, pues se
eliminan los que son indeseables tales como: &4cidos grasos libres, fos-
fatidos, pigmentos, etc. y se conservan los deseables: tocoferoles vy

otros antioxidantes naturales.

La composicidén del aceite varia con la clase de semilla, condicio-
nes de crec@miento, maduracidén, métodos de procesamiento, etc. A conti-
nuacién se da un promedio tomado de las caracteristicas y composiciones
de varias clases de semillas: (19)

6.5 - 9.8% 4cido palmitico

9.5 - 14% A&cidos saturados
2.4 - 5.5% A4cido estedrico

25 -35 % 4cido oleico
50 -56 % 4acido linoleico
80 - 86% acidos insaturados 2 -3 % 4&cido linolénico

1.44 % 4cido palmitoleico

.64 $ 4&cido tetradecanoico
1.5 - 4% fosfolipidos lecitina
cefalina
esfingomielina

Sigue # 44...



-44-

Caracteristicas: (Ver apéndice A) |

valor de 4cido 0.3~ 3
valor de saponificacidn 184 - 195
valor de yodo M7 = 141
valor de tiocianégeno 77 - 85
valor de hidroxilo 4 - 8
valor de R - M 0.2 = 0:7

% de insaponificables ’ 0.5+ 1.6

% de materia volatil 0.2

indice de refraccién ( 25°C ) 1.471-  1.475
viscosidad (cp) 50

valor especifico 0.458- 0.490
Lecitina

Propiedades Fisicas.- La lecitina comercial va del color café al

amarillo claro, dependiendo si ha sido blanqueada o no. Cuando se ha re-
finado pricticamente es inodora y de textura blanda. En consistencia -
puede variar de la forma pldstica .. la fluida, dependiendo del contenido
de 4cidos grasos libres. Es soluble en hidrocarburos alifiticos y aroma-
ticos, incluyendo hidrocarburos halogenados. Es parcialmente soluble en
alcoholes alifiticos. Como otros agentes no polares, los fosfiatidos son
insolubles en solventes polares como cetonas y particularmente acetona.

Sin embargo, ésta disuelve los glicéridos presentes, acidos grasos, es-

teroles, etc. y esta diferencia en solubilidad propo ciona un método con-
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veniente de separacidn, purificacién y estimacidn de fosfdtidos.

? La lecitina de soya es soluble en aceites minerales y grasas, forman-
do 4cidos grasos, pero practicamente insoluble en aceites vegetales y ani-
males frios. En caliente se mezcla y dispersa rapidamente. La lecitina
pldstica se convierte a lecitina comercial (lecitina fluida) aumentando el
contenido de 4cides grasos; dicha licuefaccidn se puede completar por la
accidn de otros dcidos grasos, tales como dcido glicerofosfdérico, fosfori-
co u otros dcidos minerales y casi por cualquier adcido orgdnico o inorgi-

nico insoluble en lecitina.

La lecitina es insoluble en agua, s6lo se disuelven pequefias canti-
dades de sus productos de descomposicidn y absorben sustancias tales como
carbohidratos, sales de dcido glicerofosféricos, etc. Sin embargo, un
porcentaje pequefio de agua disuelve y dispersa la lecitina mezclada forman-
do una imbibicidn. La lecitina forma adsorbatos o imbibiciones con sol-
ventes como alcoholes, glicoles, ésteres, cetonas, éteres, soluciones de
sustancias orgédnicas e inorgdnicas y aun con la acetona. Mezclando la
lecitina con gran cantidad de acetona se forma una imbibicidn por disolu-
ci6n, uniforme y delgada. Este fenémeno es una ventaja para introducir
ciertos reactivos en contacto intimo con lecitina para la preparacién de
sus derivados. Los fosfatidos de soya son inestables a condiciones at-
mosféricas, llegando a enranciarse, oxidarse y oscurecerse ripidamente
cuando se exponen al aire. Sin embargo, en presencia de aceite de soya,

como en el caso de la lecitina comercial, son estables sin necesidad de
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usarse antioxidantes. A diferencia de los glicéridos 1la lecitina no re-
siste altas temperaturas. Calentando arriba de 100° C se oxida gradual-
mente, oscureciéndose y descomponiéndose totalmente si el periddo de ca-
lentamiento es largo; diluyéndola con glicéridos calientes, dcidos mine-
rales, etc., se puede calentar durante periddos largos arriba de dicha

temperatura sin sufrir una descomposicidn apreciable.

Mezclada con agua la lecitina de soya se hidrata facilmente, forman-
do una emulsidn amarilla espesa. Diluyendo y agitando con agua, la emul-
sidn puede adelgazarse hasta la dilucidn deseada. Usando agua caliente,
ligeramente alcalina se completa mds rdpido la emulsificacién. Puede -
usarse como agente emulsificante por ser de superficie activa. Las emul-
siones de soya, como las usadas en textiles, pieles e industria de cos-
méticos, estdn sujetas a ataques microbianos y deben preservarse si se
almacenan por largos periddos de tiempo. Para este propdsito puede uti-
lizarse cualquier preservativo comin, tal como el perdxido de hidrdgeno,
dcido benzoico, hexametilentriamina, fluoruro de sodio, germicidas, etc.

En casos especiales el poder emulsificante de la lecitina se mejora ha-
ciendo imbibiciones con alcohol o glicol, la cual se usa para emulsifi-
car hidroxidcidos grasos que contienen glicéridos,tales como el aceite de

castor, aceite de algas marinas, etc.
La lecitina es uno de los muchos agentes activos interfaciales, pe-

ro es uno de los pocos naturales y comestibles de este tipo que es solu-

ble o dispersable en aceite. Es un buen humectante en sistemas aceito-
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sos, por lo que tiene una amplia aplicacidn en chocolates, pinturas, tin-
tas de imprenta, etc. Debido a la formacidén de endoesteres, fosfatidilco-
lina y fosfatidiletanolamina, no son iénicos, pero los 4cidos fosfatidi-
co, fosfatidilserina y fosfoionositidos son 4cidos relativamente fuertes
y por lo tanto anidnicos. La estructura polar de varios fosfitidos dan
a la lecitina de soya sus caracteristicas emulsificantes y sus propieda-
des interfaciales. En sistemas heterogéneos las moléculas de fosfatidos
se acomodan por si solas en capas monomoleculares, con los niicleos de
dcidos grasos hacia la superficie lipofilica y los niicleos de acidos fos-
féricos o amino hacia las superficies hidrofilicas. En tales arreglos
las tensiones superficiales bajas en los alrededores heterogéneos causan
un mojado rdpido, bajan la viscosidad, dan estabilidad a la emulsifica-

cidn etc.

Propiedades Quimicas.- La lecitina puede saponificarse hirviéndola

en soluciones alcohdlicas o acuosas de bases o hidrolizarse; hirviendo
con soluciones acuosas de 4cidos fuertes. En el proceso de saponifica-
cién de jabones se forman sales de dcidos glicerofosféricos y &cidos -
inositolfosféricos con liberacidn de varios compuestos amino y carbohi-
dratos. Ademis con un calentamiento prolongado se puede descomponer has-

ta glicerol, inositol y 4cido fosférico.

Los grupos de dcidos grasos insaturados en la lecitina de soya pue-

den ser clorados y bromados ripidamente para formar el haldgeno corres-
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pondiente. Estos derivados son parecidos a la lecitina ordinaria en pro-
piedades fisicas y quimicas pero no tienen mucha aplicacidn, excepto tal
vez para aditivos lubricantes de alta presidon. En general, la presencia
de acidos grasos en las moléculas fosfitido imparten las propiedades de
aceites glicéridos a los fosfitidos; estos son susceptibles a reacciones
tales como la hidrdlisis, saponificacién, hidrogenacién, halogenacién,

sulfonacidn, ozonizacién, etc.

La lecitina dificilmente se sulfona por medio de agentes sulfonan-
tes que generalmente son dehidratantes fuertes como el 4cido sulfirico y
dcido clorosulfénico. Sin embargo, en presencia de aldehidos, cetonas y
fenoles la lecitina se convierte en derivados sulfonados, al ser trata-
dos con didéxido de azufre, donde los aldehidos, cetonas o fenoles son -
parte integral de la molécula. Estos productos se usan en textiles vy
la industria de pieles. Los fosfiatidos sulfonados forman soluciones cla-

ras en agua y son resistentes a la precipitacién por 4cidos y sales.

La lecitina forma coacerbatos con muchas sustancias, incluyendo car-

bohidratos, proteinas, alcaloides, sales, etc.
Para visualizar mejor las aplicaciones de la lecitina de soya,en ba-

se a su probable composicién, de acuerdo a las condiciones presentes, se

da la siguiente tabla:
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Constituyente (18) %
Fosfatidilcolina 21
Fosfatidiletanolamina 8
Fosfoionositicos, lipositol 20
Fosfatidos 1
Aceite de soya 33
Esteroles, tocoferoles 2
Carbohidratos libres 5
Total = 100

La fosfatidilcolina en esta tabla, es la clasificada como lecitina
propiamente, mientras que el resto de los fosfdtidos son clasificados
como cefalina. La fosfatidiletanolamina es facilmente soluble en alcohol
y no se puede confundir con la cefalina que es una mezcla de fosfolipi-
dos. Los fosfoionositidos estdn presentes como sales de dlcalis y tierras

alcalinas.

Las clases mencionadas son los compuestos conocidos en la lecitina
de soya, aunque hay pequefias cantidades de glicésidos, tocoferoles, bio-
tina, materiales coloridos, sales, proteinas de dcido fosfatidico, &4cido
glicerofosférico, dcido inositol fosférico, etc. Todos estos se disuel-

ven, absorben o coacerban con los fosfitidos.
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D) Medios de separacidn.-

La separacidn de algunos componentes no glicéridos de los aceites
vegetales se puede considerar como un proceso intermedio entre la extrac-
cién del aceite y su refinacién. La mayor parte de estas sustancias se
pueden precipitar y separar mediante el concurso de reactivos,tales como
dlcalis, &cidos o agua, empledndose generalmente este filtimo cuando a la

separacién sigue la preparaci6én de lecitina comercial.
Los métodos mids usados para el refinado de aceites son:

1) Desgomizacién
2) Deacidificaci6én por neutralizacidn
3) Decolorado o blanqueado

4) Deodorizaeibn

De estos, el primero es el mids usado en las industrias que se dedi-
can a la fabricacién de aceites comestibles o al procesamiento de aceites

usados técnicamente.

La operacién de desgomado es una serie de operaciones que preceden a
la refinacién (o que siguen a la extraccidén u obtencidén del aceite) y en
la que las gomas o fosfidtidos se separan antes e independientemente de la
forma de eliminacién de los 4cidos grasos, tanto si estas gomas se desti-

nan o no a la preparacién de lecitina comercial. Por consiguiente, el -
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proceso consiste,bdsicamente,en provocar la separacién de gomas dentro de
la masa de aceite por la accidn de agentes,tales como: agua, vapor, icidos,
etc., aglutinar esos precipitados y separarlos por diferencia de peso es-

pecifico.

El producto separado de esta forma se compone de una variada serie
de fosfatidos, algunos de ellos en muy pequefias proporciones asi como -
otras sustancias de naturaleza compleja o poco conocida y de algunos res-

tos de tipo de s6lido,procedentes de las semillas extractadas.

Desgomizaci6én por Arrastre con Vapor.- Este método consiste en ca-

lentar el aceite a 80° C mediante vapor vivo. Cuando el contenido total
de humedad del aceite es de aproximadamente 4% se procede a la centrifuga-

cidn y separacidn del precipitado.

Desgomizacién por Hidratacién.- Es la forma, generalmente, mis

usada para separar las gomas del aceite. Los fosfiatidos, proteinas y otras
impurezas de tipo coloidal son solubles en aceites crudos secos, bien como
soluciones verdaderas o bien en estado coloidal, pero cuando se adiciona
agua a estos aceites, estas materias se hidratan y aumentan de peso, sepa-
rindose de la masa de aceite en forma de codgulos ficilmente aglomerables y

separables por decantacidn o centrifugacidn.
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Otros Métodos de Desgomado.- Como agentes desgomantes se han pro-

puesto, ademds del agua o del vapor de agua, una serie de reactivos o com-

puestos quimicos aislados, o en accién conjunta de dos o mis de ellos.

El fin que se persigue con estos reactivos especiales es siempre
obtener un desgomado mis a fondo que el que se consigue por el simple tra-
tamiento por agua. También en algunos casos concretos se intenta producir
una neutralizacidn parcial o definitiva de los aceites o procurar una puri-

ficacién que haga innecesaria esta etapa de neutralizacidn.

Pocas veces, por no decir casi nunca, las gomas precipitadas median-
te reactivos especiales se utilizan para la fabricacidn de lecitina comer-
cial. E1 desgomado es aqui, mds una etapa de refinacidn, que de acabado de

aceite procedente de extraccidn.

1.- Empleo de Alcalis.- EI1 empleo de dlcalis como agentes desgo-

mantes presupone ya el deseo de producir, al menos, una neutralizacién par-
cial del aceite. Desde el punto de vista de la preparacién de lecitina no
son en principio recomendables, dado que estos reactivos originan efectos

secundarios de purificacién del aceite, de los que los productos obtenidos

acompafian a las gomas cuando &stas se separan por centrifugacidn.

2.- Empleo de Acidos.- * Acido fosférico. Es el reactivo mis em-

pleado como agente desgomante en los procesos de¢ refinacién cuando esta
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etapa precede a la adicién de la base de neutralizacién, sin separaci6n

de gomas independientemente de los jabones.

Se suele adicionar en forma de solucidn concentrada (aproximadamen-
te 85%), y su porcentaje, en relacién al peso de aceite, no suele exceder
de 0.1%. Su accidn coagulante y precipitante de las gomas es mds pronun-
ciada que la del agua, pero debido a su accidn quimica, no se suele emplear
si no va seguido de la adicién de un agente neutralizante antes de la cen-

trifugacion.

* Acido nitrico.- Empleando soluciones diluidas de acido nitrico -
(5%) a temperatura ambiente, se ha comprobado que un 0.5 - 20% del fésforo
original permanece en el aceite extractado por disolvente, mientras que,

para el obtenido por prensado este porcentaje es de 2%.

Se han propuesto otro tipo de dcidos como el sulfGirico, clorhidri-

- co, etc.

Influencia de los Fosfitidos Sobre la Calidad del Aceite Refinado.-

La presencia de fosfatidos en un aceite puede originar, directa o indirec-
tamente, efectos mids o menos notables, que muchas veces no estdn nada cla-

TOS.

Como agentes emulsificantes, favorecen directamente la formacién

Sigue # 54...



-54-

de espuma, lo cual no es de desear en aceites refinados. Al mismo tiempo,
al hacer mds estable la solucidn de aire favorecen el contacto del oxige-
no con el aceite y la absorcidn de humedad, con lo que se aumenta la acti-

vidad microorgdnica,tendiendo a descomponerse facilmente.
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V.- METODOS Y MATERIALES

El presente trabajo se inicié con el extractor centrifugo Podbielniak
en condiciones totalmente desfavorables. Dado lo anterior se principid por
localizar lo referente a su funcionamiento y construccién siendo este uno
de los aspectos que mayor dificultad present6, pues casi no hay temas es-
critos con respecto a €l y lo que se menciona en libros especializados o -

revistas no dilucidaba en si su principio de funcionamiento.

Con la poca informacidén que se pudo recabar se constatd la validez
de dicho equipo y a partir de aqui se inicid la etapa de acondicionamien-
to practico. Se revisaron las partes de que constaba, que fin tenian,
cudles faltaban; de estas Gltimas cudles se podian adquirir, de cuiles
prescindir, cuiles fabricar en base a los medios con que contdbamos, que
econdmicamente eran muy pocos y manualmente cudl era el equipo con que dis-

poniamos en el laboratorio de Ingenieria Quimica.

La segunda etapa la constituye la instrumentacién; ésta presentd
dificultades ya que el principal obstédculo era el alto costo de los ins-
trumentos requeridos, pues el equipo se queria usar para alimentos y debe,
por tanto,usarse acero inoxicable en las partes en contacto con el liqui-

do.

Se pudo solucionar en parte esta etapa gracias a la ayuda recibida

en forma de donaciones de algunos de los instrumentos que eran necesarios.
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Sin embargo, para poder llevar a cabo todas las determinaciones que hu-
bieran hecho el trabajo mds completo alin faltaron otro tipo de instru-

mentos.

El rotor se mandS revisar como medida de seguridad y para corre-
gir las fugas internas que tenia. Se revisaron todos los empaques y se
hicieron los que no estaban en condiciones para operar. Se disefio y

construyé una mesa adecuada para fijar el rotor y el motor.

La etapa siguiente fue hacer las conexiones donde surgieron otra
serie de problemas, ya que todas las entradas y salidas de la miquina son
de 1/8 in., de didmetro, las cuales en el mercado son dificiles de conse-
guir y la mayoria no existen por ser de acero inoxidable. Ademds, algu-
nas de las partes por no ser estandar o no ser de uso com(in no eran cono-
cidas, asi todas las partes faltantes fueron hechas en el torno y las
que presentaban dificultad en su elaboracidén se suplieron por otras que

también se hicieron.
La tuberia que debid usarse era tubbing pero debido a que estaba
agotada en el mercado, se utilizd manguera para alta presidn que se fi-

jo a las conexiones con abarazaderas.

Estando todo conectado se hicieron pruebas con agua para comprobar

la resistencia de las conexiones y eliminar las fugas.
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Teniendo todo preparado y en condiciones favorables se llevaron a
cabo las pruebas con el aceite y con el solvente, obteniéndose las conclu-

siones que se tratardn en el siguiente capitulo.
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A).- Disefio del experimento.-

De acuerdo a las condiciones bajo las cuales se 'rabajd, el disefio
del experimento no pudo hacerse lo completo que se deseaba, Gnicamente
se hicieron pruebas para ver el funcionamiento del aparato pero no se pu-
dieron determinar una serie de variables que es importante conocer del
aparato, como el nimero de etapas, las condiciones Optimas a las cuales

se puede trabajar, etc.
Considerando las propiedades del aceite se selecciond el alcohol
etilico como solvente por parecer el mis indicado segin pruebas reporta-

das en la literatura.

Las caracteristicas principales del aceite que se usé son las si-

guientes:
valor de &4cido 2
valor de saponificacién 184
valor de yodo 137
valor de tiociandgeno 79
viscosidad (cp) 49

(Estos datos nos fueron proporcionados en la industria que doné el

aceite)
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Modo de Operacién del Extractor.- El aceite y el alcohol se colocan

en sus respectivos tanﬁues; los tapones de llenado se aprietan y se apli-
ca presidn a ambos tanques por medio de un regulador conectado a un ci-
lindro de nitrdgeno comprimido. Para el sistema usado ambos tanques se
tuvieron a 5 kg. ya que s6lo se contaba con un regulador. Se abre la -
vdlvula de liquido pesado con el propdsito de desplazar el aire de la -
camara y los sellos. Cuando el rotor estid lleno, el motor se lleva a la
velocidad mds baja y se pone en funcionamiento. Se abre la valvula del
1liquido ligero y la velocidad de rotacidn se incrementa hasta el valor
deseado por medio del ajusta manual. La velocidad se mide con un tacOme-
tro Frahm. Cuando se alcanza la velocidad de operacidn deseada se ajus-
ta el regulador de contrapresi6én hasta que el manémetro colocado en la

salida del 1liquido ligero da la presidn a la cual se quiere trabajar.

Al termino de cada corrida se cierra primero la alimentaci6én de -
aceite. El disolvente debe seguir fluyendo con el objeto de remover el
aceite que queda en los sellos y en el rotor. A continuacidén la veloci-
dad de rotacién se reduce al minimo y el motor se para. Cuando el motor
deja de girar se cierra la llave del disolvente y se retira el nitrdgeno

de los tanques.

En cada corrida las variables que se manejaron fueron, la velocidad

del motor y la relaci6én del liquido pesado a flujo de liquido ligero.
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B).- Estimacién del contenido de fosfatidos de un aceite. (22)

El ensayo mids cominmente empleado para determinar la calidad del
desgomado de un aceite es el método Gardner modificado de la AOCS (Break

Test), que basicamente consiste en lo siguiente:

Se homogeiniza la mézcla, calentidndola durante 5 minutos a 75°C.
Se pesan 25 g. y se le afiade tres gotas de HCL, agitando bien para faci- .
litar la mezcla. Se coloca un termémetro de forma que el bulbo esté en
el centro del 1iquido sin tocar las paredes y se calienta hasta 289° C
sin agitar y a una velocidad aproximada de 75/80° C por minuto. Se en-
fria y se afiaden 50 ml de CC1,, agitando para disolver el aceite. Se
deja reposar una hora agitando cada 15 minutos. Se filtra en crisol con
no menos de cinco porciones de tetracloruro de carbono, quitando el va-
cio al final de cada lavado para asegurar total eliminacidén del aceite.

A continuaci6n se seca el crisol a 105° C hasta peso constante.
Rotura (break) % = peso del residuo x 4
El contenido de fosfitido correspondiente al precipitado obteni-

do en este ensayo suele ser de aproximadamente el doble del valor de rotu-

ra obtenido.
Dado que el f6sforo entra siempre en la composicidn de los fosfati-

dos, la determinacidn de este elemento en los aceites refinados permite

estimar el porcentaje residual de aquéllos. La mayoria de los aceites ve-
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getales bien refinados presentan un contenido en fésforo comprendido en-

tre 0.00005 y 0.0001 %, que equivale a un 0.002 a 0.004% de fosfatidos.

Sin embargo, es arriesgado establecer relaciones directas entre
porcentaje de fosforo y porcentaje de fosfatidos cuando no existe abso-
luta certeza sobre la fuente de origen del fésforo presente, ya que pue-
de ser distinta de los fosfdtidos, ademids de que el peso molecular de

éstos es practicamente imposible de averiguar.

Para deducir el contenido en fosfdtidos de un extracto graso o un
aceite a partir del contenido en fésforo, hace falta un factor de conver-
sién lo que exige el conocimiento previo del contenido en fésforo de los
fosfatidos. Esto, dado la complejidad de las mezclas de estas sustancias,
es practicamente imposible. No obstante, cuando en una grasa o aceite no
existen compuestos que contengan fésforo, el contenido de éste es una in-

dicacidén directa de la cantidad de fosfdtidos presente.

Varios factores de conversidén han sido propuestos, deducidos por
experimentacidn y siempre empleando suposiciones y simplificaciones se-
gin el método empleado. En el aceite de soya parece acertado emplear un
factor de 30.
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VI.- RESULTADOS Y DISCUSION

Las pruebas hechas y los resultados obtenidos se dan en la siguiente

tabla:
TABLA II
Relacién LP/LL % fosfitidos
2:1 0.0115
1:1 0.0080 Velocidad
122 0.0072 960 rpm
231 0.0097
131 0.0058 Velocidad
152 0.0040 1 024 rpm
7221 0.0085
Velocidad
1 0.0030
1 090 rmp
122 0.0032
251 0.0080
131 0.0030 Velocidad
1:2 0.0027 1 198 rpm

Los aceites vegetales bien refinados tienen de 0.002 a 0.004% de

fosfitidos.
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Los resultados son un promedio de dos corridas por cada velocidad.

El % de fosfitidos en el aceite crudo es 1.9.

Seglin se puede apreciar en la Tabla II y en las figuras (8) Yy
(9) a una relacién menor de aceite/alcohol la eficiencia de la extrac-
cién aumenta logrindose en las condiciones que se trabajd hasta un -

0.0027% de fosfiatidos en el refinado.

También se puede observar claramente que este aumentode.eficien-

cia es proporcional al aumento de velocidad de rotacién..

No fue la intencién de este trabajo el optimizar las variables -
utilizadas. Sin embargo, vale la pena sefialar en lo que se refiere a la

velocidad (fig. 8) que el Optimo debe estar muy cercano a las 2,000 rpm.
Los datos reportados a la velocidad de 1,090 rpm muestran una pe-

quefia desviacidn a lo esperado. Desgraciadamente no fue posible hacer

mds corridas para aclarar este punto por falta de materia prima.
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VII.- CONCLUSIONES

Las conclusiones de este trabajo pueden resumirse en los siguientes

puntos:

1.- El acondicionamiento del extractor centrifugo Podbielniak se
llevdé a la etapa minima de funcionalidad; no obstante una ins-
trumentacidén mids adecuada conduciri a lograr trabajos de in-

vestigacidn bdsica.

2.- E1 sistema probado sirve como punto de partida a nuevas inves-

tigaciones sobre el desgomado de aceites naturales.

3.- Para sistemas en que se tenga caracteristicas del tipo de cur-
vas de solubilidad, (para sistemas ternarios, diagramas trian-
gulares) curvas de equilibrio, etc., el trabajo experimental

se reducird considerablemente.



NOTACION

volumen del extractor, cc.

= volumen del rotor, cc.

volumen de lineas y sellos, cc.
volumen de liquido pesado, cc.

volumen de liquido ligero, cc.

= volumen de liquido pesado en el rotor, cc.
= volumen de liquido ligero en el rotor, cc.
= volumen de liquidq pesado en las lineas y sellos, cc.
= volumen de 1liquido ligero en las lineas y sellos, cc.

= presidén de entrada de liquido ligero, psig.

presién de salida de 1iquido ligero, psig.
diferencia de densidades entre las dos fases, g/cc.
velocidad dél rotor, rev/min.

radio del rotor, in.

anchura del rotor, in.

constante gravitacional

nimero de etapas tebricas

pendiente de la linea de equilibrio
pendiente de la linea de operacién
concentracién de la alimentacién, g/litro.
concentraCién del solvente, g/litro.
concentracién del refinado, g/litro.

concentracién del extracto, g/litro.



APENDICE A

* Valor de Yodo (23). Se define como el nimero de gramos de yodo absor-
bidos por 100 g. de un aceite. Esto indica la cantidad de insaturacién de
una grasa o aceite, pero no da nada concerniente a los arreglos de los enla-

ces insaturados.

* Valor de Tiocian6égeno (24). En también una medida de la insaturacién

de grasas y aceites.

Ambos valores se usan para estimar la composicidn porcentual de aceites

y mezclas de dcidos grasos.

* Valor de Acido (25). Indica la cantidad de dcidos grasos libres que
hay en el aceite. Se define como el ntmero de miligramos de sosa o hidréxi-
do de sodio necesaria para neutralizar los 4cidos grasos libres en un gra-

mo de grasa o aceite.

* Valor R-M (26) (Reichert-Maissl). Esta definido como el nimero de
mililitros de una solucidén de NaOH 0.1N requerida para reutralizar los 4ci-
dos grasos solubles en agua obtenidos en la saponificacién de 5 g. de gra-

sas o 4cidos.

* Valor de Saponificaci6én (27). NGmero de miligramos de KOH requeri-

dos para saponificar 1g. de grasa o aceite.

it TR



* Valor de Hidrdxilo (28). NGmero de miligramos equivalentes al hi-

droxilo contenido en un gramo de muestra de aceite.
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