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La destilacion. <uvo ramoto  origsn parecs  2star en <1
tratamiento de bebildas alcoholicas en Francia. se ha extandido
a muchas industrias constituvendeose =2n un  factor esencial
para ¢l funcionamiento de alesunas. La Industria Farmaceutica
ne. ha sido la exceecion v =ntre las <eperacicnes unitarias que
en ella se emvlean como varte del procesc para la elaboracien

de farmacos. o productos afines sncontramos la destilacion.

Por medio de este oroceso podemos separar los componentes
de una mezcla. Pese a que la destilacion requiere de un
elavado consumo de enersis es ampliamente utilizada a nivel
industrial, porque se lorran separacicones satisfactorias vy
tiene la wventaja de aue no as necesario introducir una nueva
substancia en la mezcla con el fin de generar una segunda
fase. porque esta se logra por evaporacion o condensacion a
partir de la solucion original. Ademas se cuenta con amplia
informacion que nos vermite arlicar metodos establecidos para
el cadlculo del equipo. Evidentemente el 2rade de separacion

derendera tanto del eauivo como de la mezcla misma.
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GENERALIDADES

El desarrellc practiz:s de la destilacion puzde hacersse
mediante cualquiera e dos metodos principales: la

rectifizacion v la destilszisn simpelse.

DESTILACION POR RECTIFICACION

El primerc de ellos v 21 mas =mpleado para la separacion
de mezclas liquidas es la rectificacion la cual se lleva a
cabo comunmente 2n columnas de plates. Dichas <olumnas son
camaras cilindricas instaladas en forma vertical., cuve
interior esta dividido por plates Selocados en forma

horizontal v separades por intervalos remulares.

Cada plato (danominado tambien como piso) actua como un
destilador simple de equilibrio. de tal manera gue =1 vapor v
@l liquido de cada plato fluyen a contracorriente. el vapor
fluve al plato inmediato suparior v el liguide al inmediats

inferior.

Por lo tante a cada plate sntran dos corrientes. una
liquida v una vapor que s€ mezclan v alcanzan el equilibrio

para posteriormente abandonar el plato.



La alimentacion de la mezcla se realiza en un determinado
punto de la columna. generalmente a donde se encuentra a su
temeeratura de =bullicion. lozrandose con 28to Aue S22 ESnsren
vaporas Qque fluvan hacia 1la zona de rectificacicn v
posteriormente al condensador en donde una parte se recircula
a la columna (reflujol v =21 resto se€ racoge come producteo. La
fraccion de la alimentacién aue ne == evapera fluve hacia
abajo donde se encuentra la seccion de agotamiento v =n la que
se continua secarando &l componente volatil. El laquido
remanante de la seccion de agotamiento pasa al rehervidor,
donde se produce 21 vaper que ascendera, Yy se separa el

residuo.

El sistema recibe calor en el rehervidor v lo cede en 2l
condensador . la ¢columna esta aislada termicamente del

=xterior.

DESTILACION SIMPLE

El segundo metodo es la destilacién simple, que consiste
basicamente en la generacion de vapor mediante la ebullicion
de la mezcla liquida que se va a separar. el vapor es reuirade

v condensado a medida que se preduce,

El resultade es un condensado rico en los componentes mas

volatiles v consecuentemente un residuo mas concentrade de

] .



;¢mponentes menos volatiles que la mezela orisinal.

Para efectuar la destilacion simple se cuenta con dos

opcicnes: destilacién de equilibrio v destilacion diferencial.

8 ibr errada

En este proceso la mezcla liquida se vaporiza
parcialmente a una temperatura constante, Qque se encuentra
entre las temperaturas al principio y al final de la
ebullicion permitiéndose que se aestablezca =1 equilibric entre
21 wvapor formado vy el liguidoe en ebullicion. as =antoncas
cuando se eafectua la separacion de las dos fases, separacion

que se puede realizar a regimen continuo o por lotes.

Esta destilacion es empleada frecuentemente en 1a
industria petrolera, y se la conoce tambien come vaporacisn

subita (flash}.

Destilacitn diferencial o abierta

En este tipo de destilacién la mezcla es introducida en
un recipiente de calentamjiento ¥y llevada a su temperatura de
ebullicioén. los vapores producidos son retirades continuamente
v tan pronto como se Egeneran, enviéndolos a un condensador
cara obtener el destilado. Durante el desarrolle de la

destilacién los vapores se van empobreciendo de los



componentes mas volatiles v como consecusncia se =zleva la
temperatura e condensacion. =0 tanto que la temperatura de
ebullicion de la mezcla 1liguida aumenta gradualmente debide a
una mayor concentracien de lis compensentes manes volatiles,
Siendo muv usual en laboratorios. para separar mezclas cuyos
componentes tienen apreciatles diferencias en suUsS

volatiiidages v no requieren reflujo.

DESTILACIGN POR ARRASTRE CON VAPOR

Un tercer metods tambien muv impcertante lo constituve la
destilacion por arrastre con vapor. <que sa aplica a la

senaracion de comousstos inmiscibles con el asua,

En este oroceso de destilacioen se  introduce una corriente
de vapor de agua por la parte inferior del calderin haciéndolo
burbujear 2n 21 seno del liquido para lograr la vaporizacién
de los compenentes wvolatiles de la mezcla. La inveccion del
vaper cumple con una doble funcion: propercicnar el calor
necesario para llevar 1la mezcla hasta la ebullicion 14
contribuir con su presidén parcial a la presién total vy reducic
asi la temperatura de ebullicién del sistema. esta disminucién
en el punto de ebullicién que se genera durante la destilacién
por arrastre con vapor es la caracteristica aque la hece
adecuada para la separacién de los componentes de una mezcla

cuando estos astan expuestos al peligre de sufrir alteraciones

7



s5i se trabaja a ctemperaturas <levadas, o bien, cuando la
TEmperatura Que se depe alcanzar para lograr la separacion es
tan alta que ne se logra con la simple inveccion de vapor v la

utilizacion de fuepo directo no =s recomendable.

Un ejemplo de e=sto es la purificacion de compuestos
oreanicos a2 temperaturas infericres a la de su ebullicien 2n

condiciones normales. para que neo sufran alteraciones,

En la destilacion con arrastre vpodrian utilizarse tambien
Bpases en lugar de vapor de agua., 0 simplemente a otros vapores
v calefaccidn indirecta. vero =2sto nos conduce al preoblema de

la separacion del gas vy del producte en 21 destilade sin

aportar alguna ventaja.

El vapor es mas econdomico y disponible, sin contar con
que se& separa facilmente. feneralmente por decantacisn, debido
a que se forman en el destilado capas inmiscibles de agua vy

producto.
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FUNDAMENTQ

El .fundamento cientificc que hnace posible la separacion
de.  los componentes de una mexcla por medio de 1la destilacieén.
es la transferencia de masa desde una fase homogenea a otra.

La fuerza {impulsora que da origen a la transferencia

una

diferencie o aradisnte de concentracion.

La transferencia d= masa neta se realiza hasta que las
dos fases llegan al e=quilibrio., despues del  cual dicha
transferancia desapareca. Por 1o tanto 25 de suma impertancia

el conocimianto del =auilibriso entre las fases involucradas.

En la destilacién se tienen como auxiliates para el
estudio del equilibric liquido-vapor distintos diagramas entre
los gque tenemos: diagramas de presion de vapor, de equilibrie

v de ebullicion.

Grafica de Cox

La grafica de Cox se eolabora eraficande el losaritmo de
la presion de vapor de un compuesto en funcion de cierta
escala especial no lineal de temperatura. construlda a partir
de los datos de presion de vapor del agua (denominada como

substancia de referencial.

11



Las presicnes de vapor de otras substancias graficadas en
este diagrama producen lineas r=actas dentrs de {ntervales ds
temperatura bastante amplicos por lo Qque se facilita 1la

extrapolacion o la interpolacidén de datos de presion de vapor,

Debido a Qque =n este diagrama pueden obtenerse lineas
rectas. solamente se requieren dos conjuntos de datos Jde
presion de vapor para dispener de la informacion necssaria
sobre la presién de vapor de la substancia. dentrs de un

intervalo considerable de temperaturas.

Presidn de vapor

| = Agua swae= Compureto X !

FIG. 1. DIAGRAMA DE COX.

12



En el diagrama la escala de presidn de vapor 2s
logaritmica y por su construccién la escala de temperatura as
especial. La linea inferior <orresponde a la presiéon de vapor
del agua y la superier a la substancia de la que deseamos

obtener informacien.

Diagrama de presiéon de vapor

Cuando no se cuenta con dates de presiéen de vapor, esta

puede ser calculada por correlaciones, un ejemple es la

Ecuacion de Antoine:

? . —_—m
Log I = A- =7

Ecuacién de Antoine.

donde A, B y C son constantes que dependen de la substancia de

que se trate, t es la temperatura en”C.

Diagrama de ebullicion

Este tipoc de diagramas son mas utiles en destilacion que
el anterior pues al utilizar las relaciones de equilibrio
entre las fracciones molares del vapor ¥ del liquido de un

mismo componente a presioén constante es mas conveniente.

13
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FIG. 2. DIAGRAMA DE EBULLICION

La figura 2 es un diagrama de ebullicidn para una mezcla
binaria, en el se grafican temperaturas contra composiciones

molares del componente mas volatil {(A}.

El compenente A hierve a 1a temperatura T, anilogamente
T, es la temperatura de ebullicion del componente B, en estos
dos puntos las curvas coinciden. La curva superior es la
curva de rocio encima de la cual soélo existen mezclas de
vapor, vy la inferior es la de punto de burbuja, debajo de ella‘
existen solamente mezclas de liquido. La parte =ncerrada por

ambas curvas representa las mezc¢las liquido vapor,

Una mezcla liquida de composicién X, comienza a ebulllr a

la temperatura T, y los vapores resultantes tienen la

14



compesiciédn de ¥, d2 farma similar unos vapcerzae de .camposicion

¥, que condenssn Jdaran un liguido con :omposidiﬁn e

3i la mezcla con composicién kS hier\;e a T,y los vaporas
producidos se mantienen en equilibrio zon el liguido la
abullicién finalizara a la temperatura T, Al enfriar una
ma23cla vaporizada de composicion Y, condensara a T, ¥ el final
de la <ondensacion de equilibrio tendra lugar a la temperatura

T, con composicien X .

Los diagramas da punto de ebullicién son determinades por
experimentacion. pero tamt;ien se pueden <alzular a partir de
la Ley de Raoult. Si la mezcla sigue esta lev y se dispone de
los datos de presion d=  vapor de las dos substancias puras.

aplicando las ecuaciones.

K P R S
¥ .= (PJPIX

3e puede construilr =l diagrama.

DIAGRAMA DE EQUILIBRIO

Este diagrama es construido a presion constante v eh
ellos se repressenta una curva en la que cada punto tiene como
ordenadas las composiciones de equilibrio del liquide vy el
vapor de un mismo componente en el intarvale de coexistencia

de las dos fases.



La curva que se nuestra en La sigulente figura presenta
una mezcla binaria tipica sin azeotropes. En general. las
composiciones molares Y y X son las correspondientes al
componente mas volatil, la razén por la cual la curva qusda

siempre por arriba de la diagonal.

Esta «curva de aquilibrio se puede determipar per
experimentacion o construir a partir del diagrama de
ebullicisén. Es utilizado para determinar las composiciones
del ligquido y el vapor en el equilibrio. Por elemplo. el
punto C representa los puntes X, v Y, del diagrama de

ebullicion.

¥

FIG. 3. DIAGRAMA DE EQUILIBRIO

16



CAPITULO IIT

TEOKIA DE LA DESTILACION
POR ARRASTRE DE VAPOR



TEORIA DE LA DESTILACION
POR ARRASTRE CON VAFOR

El proceso de arrastre durante la destilacisn puede

realfzarse balo dos distintas <¢ondiciones de operacion.

En el primer caso durante la destilacien, una fraccion
del vapor de entrada va cediendo su caler latente propiciande
asi su condensacidén para ir formande wuna capa inmiscible con
al material a destilar. Este calor provenienta de la
condensacion cubre todas las necesidades de energia requeridas
para calentar la carga‘ contenida en el calderin hasta la
ebuyllicidn tomando en cuenta las perdidas de calor.
Finalmente los vapores no condensados pasan a traves del seno
del liquide saturandese del componente volatil en su <amino

hacia el condensador.

La sepunda opcién consiste en propercionar a1l calor
necesarioc al equipo para evitar la condensacién del vapor vy
que se forme una segunda fase liquida dentro del calderin, de
esta manera tode el vapor de entrada arrastra los componentes
volatiles a su pase por la carga liquida y posteriormente sale
para obtenerse como producto. Generalmente el calor se

suministra c¢con un serpentin o una chaqueta.

Estas dos alternativas que se presentan dependen de que

haya o no formacion de asgua dentro del calderin durante el

18



proceso, vy nos conducen 3 dos situaciones ' cuva diferencia os
mas evidente si aplicamos la Regla de las Fases que relaciona
las condiciones que se deben especificar a fin de describir

totalmente un sistema =n equilibrio.

Cuands =xiste la formacien de agua por condensacisén sa
tienen tres fases, dos liquidas (agua v mex=cla originall vy una
de vapor, considerando gque de la mezcla a destilar el
componente no volatil estd =n cantidades despreclables, el

numerc de componentes es d4os (agua y velatil).

Aplicando la Resla d= las Fases:

F=C-P.2

donde:
F = Son los grados de libertad.
C = numero de componentes.
P = Numero de fases presentes.
substituvendo:

F=2-3+2

El resultado es un so6lo grado de libertad. por lo que la
oresion v la temperatura no pueden variarse
independientemente, es decir. al fijar la presion de cperacion

queda fijada por el egquilibrio la temperatura.

19



En ausencia de condensacion., las fases se reducen a3 dos v

los componantes nermapecen Siendo dos. aplicando la kegla de

las Fases nuevamente, tenemos:
F=2~2+2
Fo=2

&N  &stg Caso tanto la presion como la temperatura del proceso

podrén variarse Independientemente. siempre Que la temperatura

sea superior a la de arrastre en  presencia de agua 2 la nisma

presion.
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Como se menciond anteriormente, este método de destilacion
es aplicado a mezclas inmiscibles con el agua, =8i establecemos
que dicha mezcla esta formada por un componente volatil A, y uno
no volatil B, entonces la presién del sistema serd la suma de

las presiones parciales del vapor y del componente volatil.

e =p +P cee D)

bajo la suposiciotn de que A y B forman una mezcla ideal
aplicamos la Ley de Raoul; ﬁn = P:XA y substituimos en (1).

o o
P, =PX +F

T v ... {2)

Donde: t;‘ = presién parcial del componente A.
l;v = preslion parcial del vapor.
P: = presién de vapor del componente A.
P: = presién de vapor del agua.
considerando que la presién parcial de A es inferior a 1la

tedrica, debido a la resistencia a la transferencia de masa y de
calor se introduce una eficiencia E, definida como:

~

PA

E =
>
R

— . )
Y XA como funciédn del namero de moles de A y de B8 ea:

L
K om oA T

22



substituyende l4) en {3) obtenemos:

H
E = 2 RS $
LA 'F°
L+ L -
A [ ]

vonde : !:A = nimero de moles del componente A.

-
L, = nimero de acles del componente €.
introductendo el término de la eficiencia en la

tenenos :

o

o
P\' = EX, P, + F_ e (6)

El valor de E depende' del sistexa, de la

destflacion y del equipo, ¥y st valor se encuentra
.85,

ecuacidn

(2}

velocidad de

entre 0.6 v

Las siguientes ecuaciones representan la deatilacitn por

arrastre con vapor, debido a que el proceseo se

lotes.

;44:
l
P

23
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v =T L' dal, .+ i,
EP} * ;
. LA + L.
e -
IS (L, o+ L)) -
dv = - LA di -+ dL
EPT L * .
» L)
eL L
+ P_L
v = - Ta_ T8 al o+ db
EP° L ‘A ‘A
A~ A~
~ -
N P_L P_L . n
dv = - : A - : ': dl.A + dL,
EPA A EPA LA
~ P ~ P L
av = | - 1 +1|al, - 18 oL, e )
EP EF’A L,
Integrando entre las condiciones iniciales y finales.
. -
. P o (Ea-i e L, e,
v - - Lo-L )+ 22wt . ao,
EPS ~y Aa EP L,

La expresion anterior nos da la cantidad de vapor necesario -

para arrastrar la cantidad de componente volatil [ f.A - f.A ]
£ 2

La destilacién que realizaremos tiene por objetivo:

24



purificar una esencia de sus impurezas sélidas, por lo tante el
desarrollo matematico para el caso que po8 ocupa es el
siguiente:
Considerando que la carga a destilar es una substancia con

impurezas solidas lo que implica que xA = 1, entonces:

[ °

P =P

-

" N

(1)
subatituyendo en (1) tendremos:

Bo= P 4 p° . (12}

. -
= . B ... (133
La Pa .

_dv - L. 12

dv = - —Xdi_ + di T

25



R
v=—?[LAz—LA‘]+[LA=- LAl] ... t16)

La ecuacién (16) nos proporciona la cantidad de vapor de

arrastre en funcion de la carga liquida a purificar.

La diferencia entre la ecuacion (10} y (16}, es que la
primera se aplica a mezclas de dos coaponentes, y la segunda a

un liquido con impurezas.

Una forma alternativa de conocer 1la cantidad de vapor
requerido para efectuar el proceso de arrastre, consiste en
relacionar lom pesos de las dos substancias presentes en el
vapor con sus pesos moleculares y presiones de la siguiente

manera.

La presién total de vapor es la suma de las presiones de

vapor asi los liquidos puros.

P = P) + £ A T

Las fracciones molares de YA Y Y‘ en el vapor son:

Y, o A FO P £,
§
[ Py
¥y puesto que
(AL e
- . PN v VA

26



en donde N,y N representan €1l numero de moles de los

componentes respectivos en el vapor, entonces:

A
°
P_*=Y“P"=.L_= _N_;'ii'_= A (17}
PO A N, N,
v
N, + N,

A temperatura constante, P: ¥ P: son constantes, de modo
que N /N, es constante y la concentracién de vapor por encima

de 1la mezcla binaria es sieapre constante. Por definicién.

HA HV
N = y N, =
-~ H" v H,
en donde W v M se refieren al peso y al peso molecular del

componente volatil y del vapor, respectivamente.

3¢ WM
_§=._.‘L cee (18)
PV v A

reordenando términos

cae (19D

x I>I‘.

©
FaMs
o
£%

<

La ecuacién (17) es equivalente a la niamero (16) .,
obteniéndose los mismon resultados utilizando ambas
expresiones. La ecuacidbn (19) se podria usar para determinar
el peso molecular aproximado de cualaquiera de los componentes

participantes en la destilacién.

27



CAPITULO V

EXPERIMENTACION



V.1 SELECCION DE MATERIA FPRIMA

En la seleccion de materia oprima se consideraron los
siguientes aspectos:
ai Duz a partir de ella vy por medio de la destilacién por
arrastre c<cn  Vapor se obtenga un aceite =2sencial  cen
aplicacion en la Industria Farmaceutica.
=3 Sesguridad
< Costo
d) Disponibilidad
Con base en lo anterior. se eligid al té limon como
materia prima debide a Que el aceite asencial que contiene =5
apreciado en el A4area de Farmacia v su extraccién se puede
realizar a traves dz la destilacion por arrastre cop vasor, su
manejo v procesamiento es seguro, asi como la esencia que de
&1 se obtiene, su costo es accesible, dz facil adquisicien v

se le puede encentrar en cualgquier apoca del afo.

GENERALIDADES SOBRE El. TE LIMON

El tée limén e3 una planta que pertenece a la familia de
las gramineas, de hojas largas dispuestas en racimo en el
tallo, alcanza upa altura de 2 m Yy eas propagada por la
divisién de esqueles (ordinariamente no produce semillas mas
que en un clima adecuado y go6lo si npo se le ha cortado en

varios afios).

29



La priduccion de aceite de te limeon se inicio empleanda
dos variedades de dicha planta. las cuales preducen los tipes

de aceite East Indian v West Indian.

Estas des variedades {fueron <c¢lasificadas por Stapf
{botanico que las identifico despues de un largo estudio). de

la sizgui=snte manera:

PLANTA VARIEDAD TIPO DE ACEITE

Te¢ Limon Cvymbopogon Flexuosus East Indian

Té¢ limén Cymbopogon Citratus Wast Indian

La clasificacion anterior PUSO fin a una larga

controversia acerca de la taxonomia del té limon, va que
anteriormente ambas especies eran identificadas con diferentes
nombres., como:

Andropeogon nardus var. flexucsus Hack o A. flexuosus Neas ex
Steud vy Andropogon nardus var. ceriferus Hack o A. citratus

D.C. respectivamente.

El aceite East Indian es extraido del te limén que crece
principalmente en el suroeste de la India cerca de la costa de
Malabar, y en otros lugares como Ceylan., Camboya vy 3ingapur.
En tanto, que la planta productora del tipo West Indian crecie
en las islas del oeste de la Endia. siendo intreducida
posteriormente en América, actualmente existen plantaciones de
esta variedad en Guatemala, Haiti, Brasil., Madagascar. Puerto

Rico v México.
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La clasificacien botanica del =te limen que se
comercializa en el area metropolitana es:
Clase: Pinacea
Familia: Graminea
Genero: Cymbopogon
Especie; C(eriferus

Tipo: West Indian

El te 1limon es conocido también con nombres vulgares.
entre 1los que encontramos: vyerba limén, cafita de limeén,
limonera. matojo de limén v cafa santa. Internacionalmente es

identificado con el nombre de "lemongrass™.

CLIMA, SUELO Y ALTITUD

El te limdén requiere un clima tropical templado, plenc de
sol v con lluvias intermitentes pero ne 2axcesivas. No debe
crecer en suelos muy <compactos que forman charcos o que
retengan mucha agua. El caler v la luc del sol conducen al
desarrollo del aceite en la planta. En regicnes de lluvia muy
abundante la planta puede ser cosechada con mayor frecuencia a
lo largo del afio que en una regidn seca. pero la cantidad de
citral sera menor. En algunas regiones montafiosas en donde =}
viento monzon descarga el contenide de agua de las nubes el 2
contiene una gran cantidad de agua vy el rendimiento de aceite
es menor que el de té crecido en regiones bajas, las cuales

tienen menor contacto con el agua.
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COSECHA
Es de gran importancia la época seleccionada para la
cosecha del teé limén debido a su influencia sobre la calidad v

rendimiento del aceite.

El contenide de aceite es pequefio durante el primer afc
cuando la planta aun es joven. a madida que crece 21 té limon
se incrementa el rendimiento hasta llegar a un maximo en el
tercer v cuarto afio. tiempo en el cual la planta esta en su
mejor momento para ser cosechada, despues de esta edad el
rendimiente disminuye progresivamente.

En general., el contenido de aceite es bajo en los meses

de lluvia (de junio a asosto). gue en los meses de sequia.

UsSosS COMO HOJA

EL te 1limon ha sido tradicionalmente utilizado en 1a
preparacion de una asgradable infusion con sabor vy arema muv
semejantes al limén. A gran eascala es empleade en la
extraccion de su aceite esencial. considerado uno de los mas

importantes.

ACEITE TIPO WEST INDIAN
El aceite esencial de te limén (Cymbopogon citratus) es
una substancia gue pPresenta un color que varia del amarillo al

café rojizo, con un penetrante olor parecido al limon, la
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composicion quimica de la esencia es la sigulente:
Tarpenos ..... Mircene (12-20%1

Dipenteno ftrazas solamente)

alcoheles

(1-1.57%y ..... Metilheptanol

Linalol
alfa-Terpineol
Geraniol
Nerol
Citronelol
Isopulegol

Farnesol

Estos alecoholes se presentan en el aceite 1libre o

esterificade con:
Acido isovalerico
Acido caprilico
Acido caprice
Acido citronélico
Acido geranico
Acido nerico
Aldehidos .... Citral a vy b {65-86% por el metodo del
bisulfito) v otrog aldehidos
9.1%).

{menores que

Furfural
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Isovaleraldehido
Decilaldenido
Citronelal
Un aldehido <, H,,0: semicarvaczona p.f. 191«
192
Un aldehido o cetona: semicarbazona p.tf.
229-231e
Farnesol
Cetonas . ..... Diacetil
Acetona
Mecilﬁeptanona {0.2-0.3%)
Trazas de:
Una cetona o aldehido: semicarbazona
p.f. 229-231«{(ver arriba)

alfa,beta-Dihidropseudoionona
Sesguiterpenos Mestly biciclico (ca. 1%)

Diterpenos ... alfa-camforemno

{(2-3%) Un Camforeno biciclico

Las cualidades del aceitz se determinan por su contenido

de aldehidos (referidos al citral, principal constituyente).
Los concentrados comerciales son elaborades con base en un
contenido minimo de 96% de citral.
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Las propiedates fisiziquimicas que saracterizapn al aceite
de te limon son presentadas a continuazion:

Contenido de aldehides (citraly

determinado poer =l metodo del bisuifito. .. 65 - 86 %
Indice de rafraccidn a 20°C ............. 1.4820 - 1.4877
Rotacion optica ... ....... G ferer s = 3% -+ 1 =
Solubilidad en alcohol .......... e + 30%
Gravedad especifica 20°C/20° C .......... 0.8720 - 90.37%0

Las cantidades del aceite se ven afectadas por diversos
facteres como la temp=ratura., la luz, el oxigeno atmesferico y
la humedad entre otros. Por ejemple. 21 acelite axpuesto a la

luz y el aire sufre cambios fisicos v quimicos ceomo:

a) Disminucion en el contenido de citral.
L=}] Disminucion de la solubilidad.
c) Aumento de la gravedad especifica.

dy Cambio de color.

debido a que 5e presenta degradacidn oxidativa causada por el
QXigeno atmosferico, obscurecimiento del color Y

polimerizacion por efecto de la luc.
Tamblen existe la posibilidad de reaccion entre algun
dcido o grupoe funcional con trazas de metales como cobre.

hierro v estafio, produciende clores vy sabeores ind=seables.
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TOXICIDAD

Estudios realizades han demostrado que en el humano el
consumo de aceite esencial de te limon no presenta efectos
nocivos para la salud considerandose no tdxico. no obstante,
el ecitral administrado cral o subcutaneamenta & mones o
conejos produce lesiones del epitelio vascular., dichas
lesiones pueden prevenirse por la administracien de vitamina

A,

USOS COMO ACEITE ESENCIAL

Por su fuerte y asgradable olor a limon el aceite sirve en
la aromatizacién de jabones y detergentes, mientras que en la
industria de la <confiteria y de refrescos es empleado como

saborizante.

Grandes cantidades de la esencia son utilizadas para el
aislamiento del citral, que es el material de partida para la
preparacién de iononas, {grupo importante de aromaticos
sintéticos aque poseen un fuerte v duradero arcma a violetas.
El citral es usado en 1la elaboracién de cosmeticos. En
farmacia se utiliza gontra el gatarro, para bajar la presion

arterial, fiebres. atc.
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Clave

EA&71

EAS72

V.Z DESCRIFCION DEL EQUIFRD

Servicio

| Calderin

Condensador

Caracteristicas

Mareza: Brighron Copper Workd, Inc.
Altura: 84 cm.

Didmetro superior: 32 cm.

Didmetro inferlor: 20 ca.

Material de construccion: Cobre.

Tiene capacidad para 38 litres. 1la
parce media inferior esta
enchaguetada para lograr el
calentamiento indirecto de la carsa,
por &) fondo del calderin se puede
introducir vapor vive en diferentes
pPunNtos para lograr una mayor
agivacion. La carga en este squipe

aa en forma intermitente.

tiarca: Brighton Copper Workd, Inc.
Longirud: Deade la linea de
tangencia 90 cm.

Material de construccioén: Cobre.

Posee a la salida una nirilla de
vidrio para observar las primeras

gotas de destilado.
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DAST71 festilador

INSTRUMENTACION

Clave Servicio

Ire72 Manémetro de
caratula,
tipo Bourddn.

IP673 Hanémetro de

caratula,

tipo bourdén.

Marca: Brighton Copper Worked. Inc
Longitud: Desde la linea de rangencia
1860 cm.

Diadmetre supericer: 15.3 cm.

Material de construccion: Cobre.

Esta unido por la parte superior al
condensader. en la parte media tiene
insertado un enbudo por donde es
introducide =1 disclvente: por lo que
se refiere a la parte inferior de un
sistema de precalentamiento que
evapora 21 disolvente: en la parte
mas baja se recupera el extracte v
el disolvente contaminado es

recirculade al destilador.

Caracteristicas

Escala: 0-1 KRe/cm*2.
Dismetro: 19 cm.

Marca: Metron.

Escala: 0-1 Rg/em 2.
Diametro: 19 cm,

marca: Metron.
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IT671 Termomatre Escala: 0-150 €
bimatalice. Diametre;: 7,5 om.

Marca: Metrica.

RF671 Valvula Diametro: 1/2"
reguladora

de presion.

IN Indicador de

nivel.

LINEAS DE SERVICIO

Linea de vapor.
Linea de destilado.

Linea de agua de enfriamiento.

EQUIPO AUXILIAR

Probeta de 1000 ml. (dos)
Embude de separacion.
Cronémetro.

Pipeta de 10 ml.

Guantes de asbesto.
Termometro de mercurio.

Recipiente colector de producto.
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ESQUEMA DEL EQUIPO

EAG672
DAG71

—
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MATERIAL ADICIONAL

Con el fin de aprovechar al maximo el area de
transferencia de masa asi como la capacidad del calderin, se
construyeron tres canastillas de tela de alambre de las

siguientes medidas:

Canastilla Diametro Interior Diametro Exterior Altura
fm) {m) (my

1 0.2090 0.225 0.20

2 0.225 Q.250 0.20

3 0,289 0,280 0.20

Adicionalmente tambien. se laboro una tapa circular del

misme material <con un diametro de 0.28 m. Y se consiguio un

garrafén para recibir el destilado. de esta forma se
complemento 2l aquipo, buscande tener un mejor
aprovechamiento.
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V.3 DESARROLLCO EXPERIMENTAL

OPERACION DEL EQUIFO

Una vez lavado el te limon es cortado en secciones de 20
c¢m e introducide en cada una de las canastillas de forma que
en posicidn vertical y uniformemente distribuideo, despues se
colocan las tres canastillas dentro del <calderin y encima de
la ultima se pone la tapa circular de tela de alambre. se
alinean las tuberias de vapor y de agua de enfriamiento
abriendo unicamente las valvulas Vv-03, V-04, V-05, V-Q7 y V-
09. En seguida se purga de condensados la tuberia de vapor

(abrir la valvula V-16 hasta que salga solamente vapor}.

Para iniciar la destilacion por arrastre .con vapor se
abre completamente la valvula V-13 y se regula la presiodn del
vapor de entrada con la valvula V-14. continuamos con la
operac¢ion del equipo abriendo la wvalvula V-12 de suministro de
agua de enfriamiento al condensador. Transcurrido el tiempo
necesario los vapores de agua arrastran el aceite esencial
hacia el condensador. despues del cual se pueden observar por
la mirilla las primeras gotas de destilado, en este momento se
abren la valvulas V-10 y V-11 de la linea de descarga para

recibir en un colector el destilado.
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DIAGRAMA DE FLUJO DE LA DESTILACION POR ARRASTRE
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Se considera que la destilacion ha terminado cuande va no
es perceptible la presencia de aceite en el destilado que se
observa por la mirilla, procedemos entonces a cerrar las
vaivulas V- 14, V-13 y V-12., con esto damos por terminada la
operacién del equipo v s6lo nes resta hacer las medicicnes

pertinentes para completar los datos exparimentales.

DESARROLLO EXPERIMENTAL

Antes de iniciar éormalmen:e el desarrollo experimental
se realizaron tres destilaciones con el fin de observar el
funcionamiento del eauipo. se encontrd que el manédmetro ya nho
operaba, el empague del calderin estaba muy desgastado v el
termometro registraba lecturas incorrectas. Para dar solucien
a estos inconvenientes se instalaron un  termémetre y  un
manometre en buenas condiciones de uso, ademas se .dotd al

calderin con un nuevo empaque.

Se pudo apreciar también que la valvulas que da paso a les
vapores hacla el condensader estaba parcialmente abierta
ocasionando un mal funcionamiento del equipo durante la

destilacidn,

A continuacidén se presentan los datos obtenideos:
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Corrida T Aceice Tiemp; Presien | Temp. | Agua | AEUa
Limon Dest dest [drenada
inic.

Ke ml min |Kgs/em*2 C 1 1
A 4.5 5 D) 0.1 92.8 0.650] 4.05
B 5 6.1 100 0.1 ax.8 0.825 4.1
[~} S 6.5 30 0.28 92.8 5.2 2.1

Donde:

Te limon inicial es la cantidad de té que se destileé.

Aceite destilado es la cantidad de aceite que s& obtuvo
como producto.

Presién es el valor de la presién del vapor inyectado en
el calderin.

Temperatura es el valor al cual se registro la
ebullicion.

Agua destilada cantidad de vapor que s2 obtuve como
producto junto con el aceite,

Agua drenada es la cantidad de vapor que condensd dentro
del eguipo durante la destilacién.

Con €l equipo trabajando en ¢ptimas cendiciones comenzé
la parte experimental.

Primero se destilaron 5 Kg de té limén <{(hoja y tallo) a
dos diferentes presiones de vapor de entrada, ¥ utilizando las
canastillas.

En los siguientes experimentos se empleo exclusivamente
las hojas de télimon.
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El experimento numero tres consistié en destilar el
telimon cargando el equipo al azar. es decir. sin ocupar las
canastillas, v el tamaiio de las hojas fue el mismo que cuando
se utilizaron las canastillas.

Los posteriores experimentos se realizaron siguiendo de
nueva cuenta la tecnica de operacion descrita con
anterioridad vy en ellos se fue variando la cantidad de
télimon a8 destilar v la presion del vapor de entrada al

calderin.

OBSERVACIONES EXPERIMENTALES

Durante 1la experimentacién se  observaren  diversos
acontecimientos que marcaron en  sSu momento la  pauta para

lograr un mejor desarrollo experimetal.

Inicialmente en los experimantos se destilaba la hoja vy
el tallo de te limén, pero el destilar el talleo implicaba
tener que desgalarlo para que la extraccisén fuese mas rapida
de lo contrario seria muy dificil que el vapor pudiesa
arrastrar el poco acejte contenido en &l. Esta situacion
originaba que aumentara el tiempe necesario para cargar el
calderin, adicionalmente las partes del tallo una vez
desgajado adquirian la forma de cilindros huecos, travende
como cofisecuendia el desperdicic de espacio dentro del

calderin.

46



En @1 experimento realizado. cargando el «calderin al
azar, pudimos apreciar que las hojas de te limen quedaban en
diversas posiciones vy encimadas unas con otras propiciando
pequefios huscos. despu#s de transcurrida la destilacidn, se
presentaban porciones que no habian tenide contacte con el

vapor debido al traslape d& las hojas.

on respecto a los aceites observamos que el provenienta
de la hojas exclusivamente era similar en color v
consistencia, 2l obtenido wutilizando heojas vy tallo. pere su
olor a limén era mas suave y agradable c¢omparade con 21 otro
que presentaba un fuerte olor a limon que heria al olfate si
se aspiraba profundamente. Tambisn encontramos que =21 aceite
extraide solamente de las hojas tenia un sabor que recuerda al
limén dejando una agradable sensacion. en camblo en &l otro el

sabor a limén era picante y producia arder 2n la lengua.
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DATOS8 EXPERIMENTRLES

TABLA 4
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en la tabla anterior:

Té limon inicial

Aceite destilado

Presion

de arrastre

Temperatura
es de destilacien
volumen de asgua

destilada

Volumen de asua
drenada
Volumen de agua

absorbida

Es la cantidad de té que se cargo en el
calderin para realizar la destilacioen.
Representa la cantidad de acelte obtenida
como producto.

Es la presidén con la que =2l vapor fue

inyectado en el calderin durante las
corridas.
Temperatura a la cual destilo el aceite.

decir, la tamperatura de ebulliciébn.

Es la cantidad que se obtuvo como preducto

junto con el aceite al final de 1la

destilzeion t(es la cantidad de vapor de

arrasre).
La cantidad de vacor qua condenso dantro
del calderin a la temperatura de
ebullicion durante la corrida.

la destilacioén absorben

Las hojas durante

una pequefia cantidad de
dentro del

agua que s

condensa calderin, dicha

cantidad fue cuantificada midiendo el

aumento de peso del té despues de 1la

destilacion.
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CAFPITULO VI

CALCULOS



VLI CALCULO DE ALGUNAS PROPIEDADES DE LA ESENCIA
PESO MULECULAR ¢FPH)

Consideranto la iInformacién obtenida a cerca de
compuestos que integran al aceite esencial, incluyendo
porcentajes en peso dentro del mismo. se realizé el calculo
peso molecular (PM), tomando en cuenta sélo a aquellos

aparecen en cantidades apreciables,

Estableciendo una base de 100 g para el calculo:

Peso Molecular X en Peso Holegs Fraccién mol
)

(g} {x10
Citral 182.23 76 499 0.748
Hirceno 136.23 20 147 0.220
Camforeno 272.46 2.8 9.17 0.0137
Metil Heptanol 128.21 1.25 9.74 0.0146
Metil Heptanona 126.19 0.25 1.98 0.003

el peso molecular del aceite es:

+ (PM * X) +UPM KD onenat

FH = (PM * X) MIRCENO

CITRAL

(PM % X}, « (BM* X)L

HEPTANOL HEPTANONA

substituyendo valores tenesos:

PH = (152.23)(0.748) + (136.23)(0.22) + (272.26)(0.0137) +
(128.21)(0.0146) + (126.19)(0.003)

P = 149.82 g
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PRESION DE VAPOR DE LA ESENCIA (P73

Para calcular la presion de vapor de la esencia a
diferentes temperaturas se consideré unicamente al citral y al
mirceno, debido a que la contribucién a la presién de vapor del

aceite por parte de los demds compuestos es muy pequefia.

Los datos de vapor encontrados para estos compuestos son:

Presién de vapor en maHg

T sl [ ] o]

Temperatura en C
citral | 61.7 90'103.9 119.4 [136

“irceno 14.5 40 [4753.2 [-¥4 82.6

Presién de vapor en mmHe

60 100 200 4J 400 700
Temperatura en °C
Citral 146.3| 160| 181.8 208 228
Mirceno 92.6 1063 126 148.3 }171.5

como se puede observar los datoes de preaién de vapor no estan
reportados a temperaturas iguales y por lo tanto a partir de
ellos no podemos elaborar la grafica de T v Log p®
correspondiente al aceite. Para dar solucion a este problema se

recurrid a la grafica de Cox la cual fue nmencionada con

anterioridad.
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Para elaborar esta grafica primero se establece en el eje
de las abscisas una escala logaritmica, a continuaci6bn se traza
una recta con pendiente positiva (recta "A" en la grafica 1),
dicha pendiente es arbitraria. La escala de temperatura se
establece en el eje de las ordenadas de la siguiente forma. A
una temperatura se obtiene un valor de presién de vapeor para el
agua (substancia de referencia}, este valor ge sitGa en la
escala logaritamica y se hace interceptar con la recta de la
pendiente positiva mediante una linea vertical "B", este punto
se traslada al eje de las ordenadas nmediante una linea
horizontal "C", este procedimiento se repite tantas veces como
sea necesario para establecer la escala de temperatura, como se
observa es especial, por que, depende de la pendiente que se le
de a la recta, una vez hecho 1o anterior, 1lo siguiente e=s
graficar los datos del citral y del airceno para obtener una
linea recta para cada uno, y poder asi leer la presién de vapor

a cualquier temperatura dentro de la escala.

Los datos graficados son:
matg °c natg c

Citral [Xe = 1 , Y= = 61.7 ] (Xe*+ = 5, Yoo =90 )
Mirceno ({Xm = 5 , Yur = 40 ] [Xxv = 40, Yrv = 82.6]

En la grafica 1 podremos leer a partir de datos de
teaperatura los datos de presion de vapor para el mircenc vy el

citral.
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Temperatura (°C) escala especial

Grafiea 1. Grafica de Cox para el Citral y el Mirceno

citral Mirceno Agua
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De la grafica )

Temperatura (°C) Presién de vapor P° (maHg)
Citral Mirceno
10 - -
20 - 1.5
30 -- 3
40 -- s
50 - 8.4
62 1 15
70 1.8 23
80 3 a8
0 5 56

La presién de vapor a una temperatura T para el
viene dada por la siguiente expresioén.

o _ o C
PES:NC!A = (P x)ClTIAL * APTX) pcenn

substituyendo wvalores de presion de vapor a una

aceite

aigma

temperatura y multiplicando por las corrrespondientes fracciones

del citral y del airceno obtenemos la presion de vapor del

aceite a diferentes temperaturas, estos datos se presentan a
continuacién.
Temperatura (°C) Presiomn de vapor (mmHg)
esencia de télimon

62 4.048

70 6.4

80 10.6

90 16.06
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Con los datos contenidos en la tabla anterior podemos construir

la grafica de Cox para la esencia.

La grafica se presenta a continuaclén y en ella podemos
leer directamente la presidn de vapor del aceite a cualquier
valor de temperatura que este conteamplado dentro de la escala

{por interpolacion}.

La grafica de Cox serd utilizada posteriormente para

calcular la temperatura de ebullicién del sistema agua-esencia

de télimon.
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Temperatura (°C)

Gréfica 2.
GRAFICA DE COX PARA EL ACEITE ESENCIAL DE TE LIMON
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CAPACIDAD CALOFIFICA (TP

por

se

La estimacion teérica del Cp de la esencia se realizé
medio del método de contribuclones aditivas.
E]l procedimiento es el siguiente:
a) Obtener la férmula desarrollada del compuesto
Citral{C10H160) Mirceno{(C10H16)
HC H.C CH
27\ LR 2
/c—cuz-cuz-c:ﬂz-c —CH, /c=cu—cﬂz-cH,-c -CH=CH,
HC H-C'\ H He
X
o
b) Identificar los grupos que integran al compuesto.
c) Asienar el valor de su contribucién al Cp del compuesto
acuerdeo con la tabla de contribuciones que a continuacion

presenta.

CAPACIDADES CALORIFICAS DE LOS5 GRUPOS PARA LIQUIDOS ORGANICOS

GRUPO VALOR GRUPO VALOR
ALCANO EN UN ANILLO

_CHS 8.8 -CH- 4.4

‘CHI_ 7.26 -(I:= -] —(l:- 2.9
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i
~CH~ s -CH= 5.3

~c- 1.76 -cH, - 6.2
OLEFINA OKIGENO
=cH, s.2 -o- 8.4
4 \,
=C-H 5.1 e -0 12.66
1
=¢- 3.8 -c=0 12.66
)
4
ALQUINOS
-Cx] |2l
C=H 5.9 ~¢'-on 19.1
~C= 5.9

d} Sumar las contribuciones para obtener el Cp del compuesto

CITRAL MIRCENO
Crupo Valor Grupo - valer
CHz= 5.2 CHz~ 8.8
CHa -~ a.8 CHa- 8.8
\oo \opo
Ic- 3.8 /CH 3.4
!
-CHa ~ 7.26 =C~-H 5.1
~CHz - 7.26 + 2.5 ~CHz=- 7.26 + 4.5
~CH2 - 7.26 + 4.5 ~CHz- 7.26 + 4.5
\, \ca
/C= 3.8 /C 3.8
CHa— 8.8 -CH= 5.1
CHz= 5.1 CHa= 5.2
CH2= 5.1 CHz= 5.2
O= 12.66
8z cal/mol°C 69. Cal/mol°C

Conversion de unidades a J/mol®C
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cal J
a2 * 4,186 — = 343.2
@mol®c cal mol”c
Cal J
69 * 4.186 —— = 288.8
mol®c cal mol’C

El Cp del aceite es:

cép = (Cp X) +cp X}
CITRAL MIRCENO

Substituyendo valores

* 0.748 + 288.8
mol’c mol°c

Cp = 343.2 " 0.22

Cp = 320.2 -
mol C
Experimentalmente se derterainé que el Cp del aceite
extraido de las hojas de télimon es 474 J/mol C, valor que sera

emnpleado en los calculom posteriores.

CALOR LATENTE DE VAPORIZACION <af)

El calor latente de vaporizacién fue calculado empleando -
la grafica de Othmer. en ella podemos determinar el calor molar
de vaporizacién de un liquideo a cualquier temperatura (no s6le a
su temperatura de ebullicién), comparando el calor latente de
vaporizacién del liquido problema con la de un liquido conocido

tal como el agua.
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La grafica de elabora graficando el logaritmo de la presién
de vapor de la esencia contra el logaritmo de la presién de

vapor de el agua.

Datos:
Temperatura Esencia Agua
*c p” Log P” P Log P”
70 6.55 0.816 233.7 2.368
90 15.7 1.196 $25.7 2.72
103 27.7 1.442 a871.5 2.94
De la grafica:
Log P° =mLog P° +C
ACEITE H O
7
Y = m x + C

aH vaporizacién del aceite
B = = 1,093
AH vaporizacién del agua

a 92 C aH vaporizacién del agua = 40984.36 J/mol = 40.98 KJ/mol.

Despejando:

AH vaporizacién de: aceite = 40984.36 J/mol * 1.093

= 44796.85 J/mol

44.796 KJ/mol
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Vi2 CALCULOS DE LA PARTE PRACTICA
TEMPERATURA DE EBULLICIUN

Sistema: agua - aceite esencial de té limén.

El cadlculo se hara empleando dos métodos:

I. Mé¢todo Iterativo.

a) Suponer una temperatura de ebullicién (Ts)

b} A la temperatura supuesta (Ts), obtener las presiones
del vapor de agua (tablas), y de la esencia (grafica
de Cox).

<} Substituir los valores en la ecuacidon:

P:IO + FACEXTE = PT = 586 “Hg

d) Si se cumple la igualdad entonces la temperatura (Ts)

es la teaperatura de ebullicién teédrica, en caso

contrario repetir el proceso.

ITERACIONES
S 3 =
Corrida | Te B l SR J j .
[of [T}

1 75 289 9.7 | 298.7 | = | s86

2 85 a3ss5 14 369 = | sse

3 50 526 16 542 = | 586

4 o1 548.3 | 16.4 | 564 = | ses

5 92.1 | s568.7 | 16.a | sas.s | = | sse

.. temperatura de ebullicién teorica 92.1 °C

63



I1XI. Metodo Grafico.
a) Elaborar una grafica de presion de vapor [
temperatura.
b) Graficar 1la presién de vapor de 1la esencia a

diferentes temperaturas.
c} Graficar 586 mmHg - P: o 8 diferentes temperaturas.
z

d) Localizar la intercepclén de ambas curvas, v leer la

temperatura de ebullicioen.
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Eficiencia de la destilacion (%)

La eficiencia en:

Vapor de_ arrastre teoérico
Vapor de arrastre experimental

n = 100

Tomando como base los datos de la octava corrida, se

realizé el calculo de la eficiencia de arrastre.

Datos experimentales

Temperatura de ebullicién: 92 °c
Aceite destilado: 19 ml
Agua destilada: S5.45 L

Datos teéricos
Densidad del aceite (p): 0.8755 g/ml
Peso molecular del aceite (PM): 149.82 g
Presion de vapor del aceite (a 92.4 °C) 16.8 mmHg
Presién de vapor del agua (a 92.4 °C) S70 amHg
Presiéon atmosférica (Pr) 586 maHg

Holes de aceite= 19ml * 0.8755g/ml * 1mol/149.82g
= 0.111 mol
Moles de agua = S5.45ml1 * 1000g/ml * imol/18g

= 302.7 mol
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El vapor de arrastre tedrico lo obtenemos empleando la

ecuacisdn (16}).

a a a -

Yarrastre = - ;L—— LAz— LA.] + [LA - LA‘] ... (16)
P
ACEITE

subsituyendo valores

Varrastre = - ri’gsa"“ﬁg] (© - 0.11)mol + (0 - 0.11D)mol

Varrastre = 3,76 mol

l‘:Az se considera cero porque no podemos cuantificar la
cantidad de aceite que entra al proceso y menos aun la cantidad
remanente después de la destilacidén, sin embargo, como se
menciond® en la técnica de operacién, la destilacién termina
cuando ya no se obgerva en el destilado la presencia de aceite,
es decir, suponemas que todo el aceite que entra al proceso se
obtiene como producto.

El vapor de arrastre experimental eas la cantidad de agua
obtenida como destilado.

arrastre = 302.7 mol

vy substituvendo en la ecuacién de la eficiencia

3.76 mol
N = 555" 5wl * 100 = 1.24%

PERDIDA DE CALOR Qr

Las perdidas de calor son evaluadas a través del balance de

materia y energia.
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-
LA-

"
La,

La sigu ente ecuacién corresponde al balance de materia 'y

energia en n estro sistema.

A A A A A A A A A A A A
LveHve 4+ LasHae = LvDHvVD + LapHap + LveHvR + LamHarn + QF ... (

Entalpia del vapor entrante al proceso +
+ Entalpia del aceite entrante al proceso =
Entalpia del vapor de arrastre +
+ Entalpia del aceite destilado +
+ Entalpia del =apor remanente +
*
+

Entalpia del aceite remanente +
Perdidas de calor

donde : ﬁvr = Entalpia del vapor entrante a 1la presién

absoluta Poes
"
l;ln: = Entalpia del aceite entrante = CP cesedTt = TO)

Hivo = Entalpia del vapor de arrastre a la
temperatura de ebullicién.
Har = Entalpia del aceite destilado a la

. temperatura de ebullici6n = CrAcznge - T1) + kT

Hve = Entalpia del agua que se condensc a 1la

. temperatura de abullicién Ce,  (Te - To).

Han = Entalpia del aceite remanente a la
temperatura de ebullicién CPfE:‘T&Te - To).

Qr = Pérdidas de calor.

):-r. = Calor latente de vaporizacion del aceite a 1la
temperatura de ebullicién.
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temperatura de ebullicidén.
To = Temperatura de referencia.
T+ = Temperatura ambiente.

Te = Temperatura de ebullicién.

Ejemplo de cAlculo; retomando los datos de la octava

corrida .

Datos
Temperatura de ebullicién: 92 °c
Aceite destilado [I:AD]: 0.111 =mol = f":
Apua destilada [f.vn]: 302.7 mol
Agua drenada - { 75 mol
Agua absorbida [Lv"]: 41.6 mol
Vapor entrante [f.vr] : 419.3 mol
Cr del aceite: 476 J/mo1°c
Presién de operacién: 0.1 l(g/t:lz
Temperatura ambiente(T:) 20 °c

°

Temperatura de referencia (] C

Calor de vaporizacién (i, ) 44796.85 J/mol

N
Hor: Prug = Ponu * Puan

P,,s = 0.797 + 0.1 = 0.897 Kg/ca'

2 1At 101.3Kpa

0-897 Ke/cm™ * -~y 0a3Kajem T T 1 atm - 97:91 Kpa
"

de tablas Hve = 48048 J/mol a 87.91 Kpa (0.1Kg/cm®)

fivr = 48123 J/mol a 97.74 Kpa (0.2Kg/cm®)
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a
Hag

-
Hvo:

~
Hap:

-
Hanm:

474 3/mol°c (20 -0)°C = 9480 J/mol

HaE = 9480 J/mol

de tablas a 92 °c

Hvo = 47898.4 J/mol

474 3/m01°C (92 =~ 20)°C + 44796.85 J/mol = 79114.5 J/mol

Hap = 79114.5 J/mol

75.3 J/mol®C ({92 - 0)°C = 6962 J/mol

Hae = 6962 J/mol

474 J/mol®c (82 - 0)°C = 43797.6 J/mol

Har = 43797.6 J/mol

substituyendo valores

~ A
LvpHve
A A
LacHAE
A A
LvbHvD
- A
LAbHaD
A A
LvaHvr

':Alpl‘l

y estableciendo

=

=

{419.3

(0.111

(302.7

(0.111

{116.6

(

o

=ol) (480483 /mol) = 20183.4 KJ
aol) (9480 J/mol} = 1 KJ
mol) (47898J/mol) = 14502.4 KJ
mol}(79114.5J/mol} = 8.8 KJ

mol) (6962 J/mol} = a12.7 KJ
n01)} (437973 /mol) = 0.0 Ki

la igualdad

20153.4 KJ + 1 KJ = 14502.4 KJ + 8.8 KJ + 812.7 RJ + Or

por 1o tanto

Qr a 4831 KJ
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De esta manera fueron calculados los valores de cada
término de la ecuacitn del balance de materia y energia para
cada experimento, asi como las pérdidas de calor
correspondientes. En la siguiente pagina se muestra una tabla
que contiene todos estos valores de cada uno de los experimentos
realizados exepto las perdidas de calor cuyos valores seran

moatrados en los resultados.
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TABLA 2

UALORES DE CADA UNO DE LOS TERMINOS

DEL BALANCE

DE MATERIA ¥ ENERGIA

IS . ~ IS - I3 A A s PN A A A a
CORRTDA Ldl Lll LUD "-ll "'ll "ll l"ln“vl "ll"l( LVD“VD LIB“AD le"ll
mal nel a0l nel o} nol 18]

1 583 4.7 E-2 | <00 4.7 E-2 | 193 ] 23029 8,94 | 19159 1.7 1278.3
2 551 4.9 £-2 | 4.4 4.9 E-2 | 1068 2 26521 -1 8,44 | 21208 13 742.%
] 280.2 4 €-21 2085.%5 4 E-2 7%.? 8 13466.7 | 08,38 9845,7 32 520.2
4 9.6 4,3 E-2 | 6.6 4.9 E-2 | 183 2 1562 9,47 | 19378 9 717.%
H kS 4 E-2 | 2402 4 E-2 83,9 ] 15934 839 | 11848 his 934
§ kL1 6.4 E-2 1 258 6.4 E-2 | 138 ] 18645.3 | 8.6 11974, H 961.1
? 335.% 5.9 E-2 | 251 3.5 E-2 84,9 3 | 16180.8 | 8,33 | 12084 a4 389.4
8 419.3 | 14,4 E-2 | 3@2.7 | 1.1 E-2 ] t16.6 9 01934 | L 145024 9.8 §12.2
? an 9.8 E=2 | 94,4 9.8 E-2 b L] HEEATY 8,33 | 18893 N3 368,38
10 a7 13.4 E-2 | 244.4 | 13,4 E-2 | 172,27 L] 20046.7 | 1.27 { 11790.4 18,6 1202
11 494,8 | 18 E-2§ 377.8 |10 £-2 { 117 8 |25t 180894.8 8.9 814,2
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CAPITULD WVITIT

RESULTADOS



Los resultados obtenides por medio de los dates

experimentales durante la parte practica se presenta en la
tabla 3.

Para la identificacién del aceite esencial se solicito
por medie de un memorandum la colaboraciéon del Departamento de
control Analitico (ubicado en el edificio B8 de 1la Facultad:.

Se entresaron tres muestras de aceite para su analisis,
los resultados se muestran despues de la tabla 3, v en ellos
obsaervar 1a cantidad de Citral aque se determino contenian las
muestras, ademas se anexan los espectrogramas los cuales
comparados con el espectrograma patrén del aceite de té limon
podemos'confirmar que se trata efectivamente de la esencia de

teé Limén.
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TABLA 3

RESULTADOS

CORRIDA | TK LIMON | ACIITE TIEPO | PRESION | TEMPERAIURA | VAPOR DX | ZFICIEN | PEROIDAS
INICTAL DBIIUDO )14 K PEQCBO 4] [} 4

i, OPERACION | DESTILACION |  [L,,] " CALOR 0,
{Kg1 [moll tnin) [Xpal [§] mol % (855}
i H 0.947 EH i EH LEH] 2.4 2589
1 3 8,94y EH 3.1 32 351 2,18 4487
3 a8 e.24 38 8.8 92 2088.2 2.67 1093
4 5 8.849 a8 LBt 32 9.6 8.27 4263
H 2.8 0.84 28 v 92 EELS 8.36 1586
§ 3 2.264 H 872,31 EH 8 8.87 FIEH
? 1 9.055 20 37,74 32 135.5 .24 ELEX]
2 4 .44t L4 82,91 92 4193 1,24 LEH
$ 4 2.899 13 3TN 32 7 0,84 144
19 ) 8.134 60 7.9 EH 4«7 1,86 7126
1 H 0.1 E ] I 92 34,0 8,97 49
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Despues de una sarie de correcclones reallzadas a un

primer borrador se propuso un manual de la practica

“"Destilacidén per arrastre ¢on vaper™. Una =valuacién obletiva

sobre el contenido del manual de la practica es la anlicacidén

del mismo a2 un grupe de estudiantes gue formen pare de

aquelles a gquienes va dirigida. Tomando &n cuenta lo anterior

56 procedid a impartir la clase de teoria v a dirigir durante
la practica a dos mErupos de estudiantes (uno de Qperacicnes
Unitarias Alimentcarias vy otro de dperacionas Unitarias
Farmaceuticas), a quienes se les 4informe de que la

calificacion que obktuvicsen en el reporte de la practica les
seria tomado en cuenta para Su calificacién final, de esta
forma el interes en la destilacién por parte del estudiante
seria el misme que el desarrollade en otros temas que integran
sU curso de operaciones unitariasm. Iniciames con el grupo de
OQperaciones Unitarias Alimentarias (Un dia antes de 1la

practica se les dioc la rteoria). Los resultades que se

obruvieren fuergn loc sigulentes.

En la s#olucidn del cuestiohario ge eatablecis la

siguiente escala: 3 - 10 HMuy Bien

8 - 8.9 Bien

6 - 7,9 Regular

se encontré’ que el 10% de los estudlantes contestd muy bien,

el 50% respondié blen, vy el 40% restante lo hizo de forma
regular.
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Después de una seriz2 de correcciones realizadas a un
primer borrador se Propuse un manual de la practica
“Destilacidén por arrastre con vapor"™. Una avaluacién objetiva
sobre el contenido del manual de 1la practica es la aplicacion
del mismo a un Erupo de estudiantes qgue formen pare de
aquellos a quienes va dirigida. Tomando en cuenta 1lo anterior
se procedi¢ a impartir la clase de teoria y a dirigir durante
la practica a dos prupos de estudiantes {uno de Operacionas
Unitarias Alimentarias vy otro de Operaciones Unitarias
Farmacéuticas). a quienes se les informo de que la
calificacién que obtuviesen en el reporte de la practica les
seria tomade en cuenta para su calificacion final, de esta
forma 21 inteares en la destilacién por parte del estudiante

saria el mismo que el desarrollado en otros temas que integran

su curso de operaciones unitarias. Iniciamos con el grupo de
Operaciones Unitarias Alimentarias (Un dia antes de la
practica se les dio la teoria). Los resultados que se

obtuvieron fueron los siguientes.

En la solucién del cueationario se establecis 1la
siguiente escala: 9 - 10 Muy Bien
8 - 8.9 Bien

6 - 7.9 Regular

se encontrd’ que el 10% de los estudliantes contests muy bien,
el 50% respondié bien, y el 40% restante lo hizo de forma

regular.
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Con respectd  al reporte de la practica el 13% contesto

muv blen. &5% bien. 17% resular, v 5% mal.

Ante 103 resultados obtenidos se pregunto a los alumness
iCuales eran los problemss gque habian tenide para resolver el
cuestionario v posteriormente para realizar los calculos gque
se pide contenea el reporte de la practica?. Las respuestas
fueron diversas pero en general colncidan en sefialar que la

explicacion del tema en la <lase de teoria deberia ser mas
amplia y detallada, poniendo enfasis en el fundaments vy otres

puntos importantes. Con resvecto al instructive expreasaron
que su contenido es claro sobre el proceso de destilacion,
vero. se daberia medificar 1la hoja de datos experimentales
vorque ne es suficientemente clara vy ampliar La grafica de cox
que contiene el manual debids a aue la escala en le parte que
realmente nos interesa es pequefia, finalmente se establecio
que los calculos gque se piden hacer no son dificiles pern
implican buscar datos gque son poco empleados por ellos, por

eiemplo. obtener la entalvia del vasor a diferentes presiocnes,

En la siguiente ocasién se trabajd con alumnos de
Oneraciones Unitarias Farmacéuticas., poniéndose cuidado en dar

solucién a los problemas Qque se detectaron en €l  grupe

anterior. los resultados fueron:
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Cuesticnario de la practica

Porcentaje Contestaron
30% Muy Bien
Sa% Bien
16% Regular

Reporte de la practica

Porcentaje Realizacion de calcules
s87% Muy Bien
427 Bien
Comparando a los  dos 2rupos  con base en sus

calificaciones como medida de sus conocimientos sobre la
destilacién por arrastre con vabor. observamos que los alumnos
de Qperaciones Unitarias Farmacéuticas obtuvieron mejores
resultados. es decir. recibieron los conoeimientos de una
mejor forma a través de la clase de teoria, complementandose

con el instructivo v la posterior realizacion de la préctica.

Con los experiencias practicas citadas como antecedente,
a continuacién se .presenta 2l instructivo que se propone para
la realizacién de la practica de destilacion por arrastre con

vapor en =1 area de Operaciones Unitarias Farmaceuticas.
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PRACTICA

DESTILACIGON POR ARRASTRE CON VAPOR

OBJETIVOS:
El alumno observara el proceso de la destilacién por
arrastre con vapor, operara el equipe de destilacion vy

obtendrs los datos experimentales que se requieren.

El alumno calculara experimentalmente la eficiencla y las

pérdidas de calor de la destilaciodn.

FUNDAMENTO :

La destilacién que se realizara tiene el proposito de
purificar el aceite esencial de té 1limon de sus Aimpurezas
solidas. que se considera. son las hojas. Dicha separacion
por medlo de la destilacion tiene como fundamento la
transferencia de masa, que se da, desde el seno de aceite
contenido en las celdas odoriferas de las hojas a los vapores
de agua que sirven como medio de arrastre, la fuerza impulsora
gque origina la transferencia es una diferencia o gradiente de

concentracidn.

La temperatura de ebullicién de los sistemas inmiscibles
es menor gue la de cualquiera de los componentes pUures que la

integran, esta caracteristica es aprovechada en la industria
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oara la purificacion de liquldeos organiceos v en la separacion
de una me=Cla cuando estos estan expuestos al peligro de
sufrir alteraciones si se trabaja a temperaturas elevadas. o
bien cuando 1la temperatura que se debe alcanzar no se puede
obtener calentando con vapor y la utilizacion de fuego directo

no es recomendable.

EL PROCESO DE LA DESTILACIGN POR ARRASTRE CON VAPOR

El vproceso comienza con la introduccion de la carga
dentro del calderin, después se cierra herméticamente vy se le
invecta vapor por la parte de abajo. La funcién del vapor de
arrastre es pasar por entre las hojas vy enriquecerse con el

aceite contenido en ellas, los vavores enricuecidos que

abandonan el calderin son conducidos al condensador, para
posteriormente obtener la fase liquida inmiscible
correspondiente, faltando solamente la separacion del
producto.

CONDICIONES DE OPERACION

El arrastre durante la destilacién puede realizarse bajo
distintas condiciones de operacidn.

En el primer caso durante la destilacién una fraceidn del
vapor de entrada va cediendo su calor latente propiciande asi
su condensacién para ‘ir formando una capa inmiscible con el

material a destilar.
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Este calor proveniente de la condensacion cubre todas las

necesidades

Gontenids en
las perdidas
sirven como

canino hacia

de energia regquerida para calentar 1a

el calderin hasta la ebullicion tomando en

carga

cuanta

da calor., finalmente los wvapores no condensados

medio de arrastre del componente veolatil

el condensador.

La segunda opcisdn consiste en preopercionar el

necesario al

se forme la

equipo para evitar la condansacidén de vapor

fase liquida dentro del calderin, de esata

en su

calor

¥ que

manera

todo el vapor de entrada arrastra los componentes volatiles,

Generalmente el calor se suministra con un serpentin ¢ una

chagqueta,
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TRATAMIENTO MATEKATICO

Este método de deantilacidon an aplicado a mezclas

inmiscibles con el agua, 8i establecemos que dicha mezcla esta

foramada por un coaponente volatil A, y uno no volatil B,

entoncen la presion del sistema sers la susa de las presiones

parciales del vapoer y del compeonente volatil.

B, =@ 4P (1

N - -

bajo la suposicién de que A y B forman una mezcla ideal

aplicamog la Ley de Raoul: ﬁA = P:x“ y substituimos en (1).

Bo= PIX, ¢ B] s K2
donder: EA = presion parcial del componentae A,
ﬁv = presiédn parcial dal vapor.
P: = presion de vapor del componente A.

By = presién de vapor del agua.

considerando que 1la presién parcial de A es ipnferjor a 1a

tedrica, debido a la resistencia a la transferencia de masa y ds

calor se introduce una eficiencia E, definida cono:

e )
=
xAPA

introduciendo el término de la eficiencia en 1la ecuacién (2)

tenesos:

e . p°
B, = EX,F + P S )
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E) valor de E depende del sistema, de la velocidad de

destilacion, del equipo, etc, y Se encuentra entre 0.6 y 0.95.

La destilacién por arrastre con vapor 8e efectia por

lotes v el proceso es representado por la siguiente ecuaclén,

a
dv ~ -
ds. v Py
—_— 5 = = ves (8
_ dia La Pa
de
Para unpa mezcla
-
. P - P P
L AR LA X . -1 c.. (6}
dL, B, . .
. ———
L.+ L,
separando variables y simplificando
- P P_L -
v = - I — 1 |al, - | 25| adi, e M
EP! EP, L,

P - A
v = x -1 [':*L,.]‘ I n =2 .. (@®
2

La expresién anterior nos da la cantidad de vapor necesario

para arrastrar la cantidad de componente volatil [ i.‘ - !‘:‘ ]
1 2
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Como se menmciond antes. la practica consiste en la
separacion de las impurezas s6lidas que contiene la ecsencia de
té limén, el desarrollo matemdtico para este caso se presenta a

coentinuacién.

Considerando que lag impurezas aélidas no contribuyen a 1la
presiéon total retomamos la ecuacién (1), donde ahora PA
representa al aceite esencial.

-

"
Fr =P, + P, vl (1)

la fraccién mol del aceite se considera 1 (X, = 1}. entonces:

B, =B INTY)

A

substituyendo en (1) tendremos:

p_ = P° + P° ... (10}

las ecuaciones que representan el proceso son:

B
dv
ds v By
L CHN R - 2 cee A
_ dLa La Pa
de
- ST
dt, Pa
P. - »
" T .. (12)
dv = - —sdL_ + dL, : A
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- r A A - Py
Vs - L, - L, o[LA-LA] ... (13)
P 2 1 1

donde: es el flujo molar del vapor de agua

v
ﬂ‘es el flujo molar del aceite esencial.

La ecuacién (13) nos proporciona la cantidad de vapor de
arrastre en funcléon de 1la carga liquida a purificar. La
eficiencia de la destilacidn se calcula mediante la sipgulente

ecuacion.

Vapor de arrastre teotrico

7 = “Vapor de arrastre experimental 100 -ee 14

Una forma alternativa de conocer la cantidad de vapor
requerido para efectuar el proceso de arraastre, conaiste en
relacionar los pesos y las presiones de wvapor de las dos
substancias presentes en el vapor con sus pesos moleculares v

presiones de vapor de la siguiente manera:

.. (19)

EI’I
[}

©
A
°
v Pv

en donde W v M se refieren al peso y al peso moleculardel

componente volAtil y del vapor.
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BALANCE DE HATERIA Y ENERGIA

-
La,
Py

Lag

La ec acion del balance de materia y energia es:
A A A A Ao A " oA
LveHVP +LAECHAE =LvoHve ¢+ LADHAD + LVRHVR + LARHAR ¢+ Qr ... (16)

es decir:

Entalpia del vapor entrante al proceso +
Entalpia del aceite entrante al proceso =
Entalpia del vapor de arrastre +

+ Entalpia del aceite destilado +

+ Entalpia delvapoer remanente +

+ Entalpia del aceite remanente +

- Perdidas de calor

donde :

l:lvr = Entalpia del vapor entrante a la presién
absoluta P

~

Hae = Entalpia del aceite entrante = Cr . (Tt - Te}

ﬁvn = Entalpia del vapor de arrastre a la

temperatura de ebullicioén.
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Hap = Entalpia del aceite destilade a la
temperatura de ebullicién = Crm:"é're - T) + .\T.

Hvmn = Entalpia del agua que se condenso a 1la
temperatura de abullicién Cr,  [Te - To).

Haan = Entalpia del aceite remanente a la
tesperatura de ebullicion Cr . . . (Te ~ To).

Qr = Pérdidas de calor.

i'rc = Calor latente de vaporizacién del aceite a la
temperatura de ebullicién.

To = Temperatura de referencia ¢ 0°c).

Ti = Temperatura ambiente (20°C).-

Te = Temperatura de ebullicién.
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DESCRIPCIGN DEL EQUIFO

El

equipo utilizado

para esta destilacion es de cobre,

marca Briethon Copper Workd v consta de:

PARTES PRINCIPALES

1 Calderin (EA671)
2 Condensador (EAB71)
3 Destilador
LINEAS DE SERVIGIO
1 Linea de vapor
2 Linea de destilacion
3 Linea de apua
INSTRUMENTACION
1 Manometro {IF}
2 Termémetros {IT)
3 Medidor de nivel (IN)
4 Mirilla de destilados. (M)
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DIAGRAMA DE FLUJO DE LA DESTILACION

POR ARRASTRE

------- PRODUCIO

==== RESIOLO

v-a
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TECNICA DE OPERACIGN

1.~ El té limén previamente lavado debe cortarse {de modo que
su altura sea aproximadamente 20 cm), para ser
introducido en las canastillas, cuidando que quede en
posicion wvertical v distribuido uniformemente en cada
una.

2.~ Se introducen las tres canastillas en =2l calderin v se
cisrra hermeticamente.

3.- Alinear la entrada de vapor al calderin asi como Su
salida hasta donde recibird el destilado. alinear también
al agua de enfriamiento.

4,- Purgar de condensados la linea de vapor.

5.~ Alimentar agua de enfriamiento al condensador.

6,- Alimentar vapor al calderin, ajustande la presion de
entrada a 0.1 Kgf/cm (mantener este valor durante toda la
operacidn). En la sesunda destilacién la presidn de
entrada sera el doble.

7.- El destilado =8 recibido en un recipiente provisto de
cuello.

8.~ Cuando por la mirilla ya no se observen gotitas de aceite
en el destilado la operacién habra terminade, proceder a
cerrar la alimentacion de vapor y de agua de
enfriamiento.

9.~ Medir el volumen de aceite esencial y de agua que

componen sl destilado.

10.- Drenar el calderin midiendo la cantidad de agua.

11.- Sacar las canastillas del equipo y pesar el teé limén.
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CONTENIDO DEL INFORME DE LA PRACTICA

A)
B)

<)
D)
E)
F)
G}

El informe de la practica deberd contener lo siguiente:
Hoja con los datos experimentales obtenides.

Calculos efectuados para obtener:

L Temperatura de ebullicion tedrica.

) Eficiencia del arrastre.

3 Perdidas de calor.

Presentacién de los resultados.

Andlisis de los datos experimentales y de los resultados.
Conclusiones.

Sugerencias.

Bibliografia.
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CUESTIONARIO

3.~

12.-

iCual es el fundamento cientifico de la destilacién?.

iQue es la presion de vapor v de que depende?.

LEn una mezcla inmiscible la presién parcial de 1los
compenentes depende de su fraccién mol? iporqué?.

iComo se relaciena la presion parcial y la presion de
vapor de un componente en una mezcla ideal?.

LPor que razon la temperatura de destilacion es inferior
a la de ebullicién de la substancia utilizada como medio
de arrastre?. ’

Cuales son las funciones del vapor durante la
destilacion?.

éCuales son las dos principales variables que se manejan
en la destilacién por arrastre con vapor?

En la destilacion con vacio tambilen se reduce la
temperatura de ebullicion de un liquido, iporque?,
Mencione algunas ventajas que presenta la destilacién por
arrastre con vapor con respecto a la destilacién con
vacio.

{Existen algunos sustitutos del vapor de agua para
realizar la destilacion por arrastre con vapor?.

iCuales son las principales ra:one; por las que se
utiliza la destilacién por arrastre con vapor?.

Mencione algunas aplicaciones de los aceites esenciales

en la industria farmacéutica.
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13.- Explique como <calcularia tedricamente la temperatura de
ebullicion de una mezcla formada por  componentes
inmiscibles.

14.- Describa la técnica de operacién.

BIBLIOGRAFIA

ocon y Tojo.
Problemas de Ingenieria Quimica I

Ed. Aguilar. 1968.

Helman Joseé
Farmacotécnia Teorica y Practica

Ed. CECSA.. 1980. Tomo III.
David M. Himmelblau.

Principios y CAdlculos Basicos de la Ingenieria Quimica.

Ed. Compaiiia Editorial Continental, 1978.
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SRUPD:

DESTILACION POR ARRASTRE CON VAPOR

HOJA DE DATOS -~

PROFESORY

PRESION DEL vaPOR DE ENTRADA AL CALDERIN:

PESQ INICIAL OE LAS HOJAS DE TE LINOM:

Kgi/em®

Ky

PRESION DE UAPOR A LA

TENFERATURA DE EBULLICION

ESENCIA DE TE LINON

milg

VOLUKEN DESTILADO

ESENCIN OE TE LINOM

VAPOR COMDENSADD DEWTRO DEL CALDERIN

{AGUR DRENADAY LITROS

TIEMPD TEMPERATURA
(min) 3
DISERVACIONES:

CAMTIDAD DE AGUA ABSORBIDA POR LAS HOJAS DE TE

DURANTE LA OESTILACION

LITROS
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€01

Temperatura (°C)

GRAFICA DE COX PARA EL ACEITE ESENCIAL DE TE LINOR

Datos sobre el aceite esencial: PM = 144 g. Cp = 474 J/mo1°C. X = 44797 J/mol. P = 0.89 g/ml.
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T T T T T
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CONCLUSIONES

Para 1la extraccison del aceite esencial se debe emplear
solamente las heojas. ya que el tallo se encuentra en
cantidades muv pequefias, es8 lenta su extraccion y contribuve
al aceite con substancias que le dan un sabor ¥ un aroma no

deseados.

Los experimentos realizados wutilizande las canastillas
muestran un mavor rendimiento de aceite debido a que la
colocacion de las hojas  en posicién vertical dentro de las
canastillas permite la libre circulacion en forma ascendente
del vapor, reduciendo de esta forma la condensacién dentro del
equipo vy al mismo tiempo aprovecha toda el Area de
transferencia disponible en las dos caras de la hoja para
lograr un mejor arrastre, sumando a esto la capacidad del

equipo., es5 aprovechado al maximo.

El bajo rendimiento del aceite registrado en la
destilaclén cargando el equipo al azar es producto de que las
hojas quedan ancimadas unas con otras desperdiciando asi la
superficie de transferencia de masa, lo que trae como
consacuencia que quede aceite sin extraer, tambien este
acomodo de las hojas repercute en la disainucién de la
capacidad del equipo debide a los huecos qQue se forman entre

las holjas.
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La presién de operacion durante la destilacién influye
en:
a) El tiempo de proceso.
b) La cantidad de vapor de procesc,
€} El volumen de =sencia extraida,

d} La perdida de calor.

La dJdestilacion se debe realizar con una presien de
operacion "optima’. es decir, con un flujo que permita que el
vapor tenga suficiente ti=mpo de contacto para que pueda
arrastrar la mavor cantidad cosible de esencia. pero que este
tiempo no sea muy prolongado para evitar 10 mas posible 1la
condensacion de vapor v de oroducto. v reducir la perdida de
calor.

Elevar el valor de la presién de operacién o incrementar
la cantidad de vapor invactado al calderin por wunidad de
tienpo. nos conduce a disminuir 21 tiempo nacesario para
realizar la destilacion debido a la cantidad de vapor de
arrastre también aumenta. Una rapida circulacion del vapor
al oprincipio de la practica arrastrard una buena cantidad de
aceite esencial., pero a medida que avanza el proceso el aceite
contenido en las hojas disminuve v el tiempo necesarioc para
que el vapor pueda llegar hasta donde se encuentra el poco
aceite que aun esta presente v poder asi arrastrarlo no es
suficiente. esta situacién origina que el agotamiento no sea
lo meior oosible. por lo tanto. el volumen de esencia extraida

saera menor.
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Lavar las hojas cortarlas del tamafio adecuado e
insertarlas de forma correcta en las canastillas requiere
tiempo, el cual es mejor aprovechado e n la practica dando una

mas amplia explicacion sobre el tema o aclarande dudas.
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SUGERENCIAS

Instalar en el fondo del calderin un plato distribuidor
para lograr que el wvapor de entrada asclenda con mayor
uniformidad vy aumente de esta manera el contacto con las

hojas.

Alslar el calderin ¥ la linea de vapor para reducir la

condensacién dentro del equipe y la perdida de calor.

Realizar 1la practica con grupos no mayores de diez
alumnos debido a que la interaccién profesor-alumno durante la
practica vy 1la explicacién de la misma en estos grupos es
aceptable v da mejores resultados en el aprendizaje . que
cuando se tiene un grupo mayor de estudiantes en donde
desafortunadamente la comunicacién con algunos de ellos es

deficiente, quedando huecos en los conocimientos adquiridos.

Siempre que se vaya a utilizar el equipo revisar gque este
limpio y al termino de la practica dejarlo limpio para evitar

contaminar nuestro producto o en su defecto el de los demas.

Deaignar con anterioridad a 1la practica grupos de
personas gque se encarguen de adquirir el telimon, dejarlo
listo para llevar a cabo la destilacién y de solicitar en el

laboratorio el material que sea necesari¢ durante la practica.
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Después de terminada la practica la muestra de esencia
obtenida (sin humedad alguna) debe ser almacenado en un frasco

da color Aambar, para evitar que sufra cambies fisicequimicos

debidos a la humedad y a la luz.

Para la determinacion del contenide de citral se
recomienda el meérodo de 1la hidroxilamina (referencia 11, pag.
412}, el cual puede ser realizado previa solicitud en el

Departamento de Control Analitico (Edificio B de 1a Facultad)

Finalmente se sugiere utilizar el aceite esencial en 1la
elaboracién de gomitas, .éelatinas o una bebida carbonatada
(referencia 1, pag. 65}, ¥y de esta forma poner en practica
algunas de las aplicaciones de un producto obtenide a través
de uneo de los procedinientes que forma parte de las

Operaciones Unitarias, l1la Destilacion.
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