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Resumen

Resumen

El presente proyecto relacionado con el disefio de un recipiente a presion a
escala piloto, tiene como principal objetivo la obtencion de aceite esencial de
nuez pecanera libre de residuos originados por el uso habitual de disolventes, por
lo cual el recipiente tiene un disefio apto para la sustitucion del uso de dichos
disolventes, por el uso de CO, a condiciones supercriticas, para determinar el
disefio, se llevo a cabo un estudio detallado de comportamiento que el CO,tendra
dentro del recipiente, esto con la finalidad de determinar el material adecuado
para soportar una presion superior a 80 atmosferas y 30 °C. En base a los
resultados obtenidos, el material empleado para el cuerpo del recipiente consta
de acero inoxidable 316, con un espesor de ¥ de pulgada y capacidad de 1.25
litros.

Para mayor eficiencia y seguridad dentro de la operacion del sistema se llevo a
cabo el disefio de la instrumentacion requerida por el proceso, lo cual facilita su
manejo y da mayor seguridad al operador.

Para comprobar la eficiencia del recipiente se llevaron a cabo diversas
ecuaciones, las cuales arrojaron como resultado que el disefio del recipiente
soporta las condiciones de operacion requeridas para que el C0, haga su funcion
como disolvente, para que esto suceda, se debe introducir la cantidad de 714 g
de CO, en fase gas y elevar la temperatura a 32 °C, para alcanzar las 80 atm de
presion.

Para que el calentamiento sea uniforme dentro del recipiente se sugiere el uso de
una chaqueta de calentamiento, la cual tiene como funcién regular la temperatura
requerida por la operacion.

El recipiente esta disefiado para soportar hasta un 50% mas de las condiciones
Optimas de operacion, asi como la instalacién de una valvula de alivio, dando asi
mayor seguridad al operador.

El recipiente al soportar las condiciones de operacion, el CO, se comportara como
disolvente, logrando asi la extraccion de aceite esencial libre de impurezas, lo
cual ante la FDA sera considerado un producto tipo GRAS, elevando la calidad
del producto y satisfaccién del consumidor
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Introduccion

Introduccion

A lo largo de los afios el tema de la degradacién y destruccion de la capa
de ozono es un problema que se ha venido agravando con el paso del
tiempo, este problema no so6lo es local sino a nivel mundial, esta
contrariedad es causada en cierta parte por el uso de solventes, como
sabemos no es el unico conflicto que derivan del uso de éstos, de forma
general también contribuyen a la formacion de ozono ambiental o
troposférico(es decir, en las capas bajas de la atmésfera) en presencia
de la luz solar, causando efectos nocivos tanto para la salud humana
(provoca afecciones en la capacidad respiratoria) como para el medio
ambiente (interfiere en el crecimiento de la vegetacion y cultivos,
aumenta su sensibilidad a plagas, sequias y heladas, y produce smog).

Otro problema que presentan las industrias al llevar a cabo la extraccion
con disolventes es el alto precio, asi como riesgos de toxicidad, incendio
o explosién, pérdidas por evaporacion e impurezas presentes a causa de
los disolventes.

Hoy en dia la necesidad de productos de alta calidad, es de gran
demanda en la sociedad, cuando se habla de calidad muchas veces
hacemos referencia a la pureza de lo que se esta produciendo, por lo
cual han surgido nuevas técnicas que proveen a los productos de la
pureza necesaria y sin los contaminantes que dejan presentes los
procesos de extraccion.

Dentro de las clasificaciones de los productos de alta pureza podemos
remarcar la existencia de los tipo “GRAS" que es un acrénimo de la frase
“generalmente reconocido como seguro” (Generally Recognized As Safe)
Conforme a los articulos 201 (s) y 409 de la Ley Federal de Alimentos,
Medicamentos y Cosméticos (de la Ley Estadounidense), cualquier
sustancia que se agrega intencionalmente a los alimentos, es un aditivo
alimentario que esta sujeta a revisibn y aprobacién de la FDA
“Administracion de Alimentos y Farmacos” por sus siglas en inglés (Food
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2 Introduccién

and Drug Administration), a menos que la sustancia se reconozca
generalmente, entre los expertos cualificados, como si hubieran sido
demostrados adecuadamente para ser seguro en las condiciones de su
uso previsto, o que el uso de las sustancias estén excluidas de la
definicion de un aditivo alimentario.

Haciendo un andlisis sobre la problematica que genera el uso de
disolventes y la demanda de productos tipo GRAS, la extraccién con
fluidos supercriticos es una posible solucion a este tipo de problemas.
Considerando ademas que la extraccién con este tipo de fluidos es
amigable con el medio ambiente y nos da la pureza que se requiere para
gue el producto sea de tipo GRAS, el disefio de un recipiente a presion a
escala piloto para llevar a cabo este proceso, facilitara la obtencién asi
como también el tiempo y los costos de produccién.

El principal objetivo de este proyecto es la pureza con la que se obtendra
el producto y optimizar los costos de produccién ya que el consumidor lo
gue busca de este es su calidad y los precios bajos, lo cual hace mas
rentable el proceso de produccién asi como dar a conocer la importancia
de productos de alta pureza que son utilizados en un amplio campo de
aplicaciones y que normalmente se encuentran en el area de alimentos y
medicamentos, por lo cual es necesario generar y garantizar la calidad y
pureza de los mismos.

Para llevar a cabo el disefio del recipiente a presion en escala piloto se
debe tomar en cuenta la presion interna para asi determinar el material
gue soporte dicha condicibn y en base a calculos matematicos
determinar el tamafio y el espesor que debe tener dicho recipiente para
alcanzar y soportar las condiciones del CO,por encima del punto critico.
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Capitulo 1GENERALIDADES

1.1FLUIDOS SUPERCRITICOS

Un fluido supercritico (FSC) es cualquier sustancia que se encuentre en
condiciones de presion y temperatura superiores a su punto critico que se
comporta como “un hibrido entre un liquido y un gas”, es decir, puede difundir
como un gas (efusién), y disolver sustancias como un liquido (disolvente).

En un diagrama de fases clasico, las curvas de fusion, sublimacion y
vaporizacion muestran las zonas de coexistencia de dos fases. Tan solo hay un
punto de coexistencia de tres fases, el llamado punto triple(PT). El cambio de
fase se asocia a un cambio brusco de entalpia y densidad. Pero por encima del
punto critico (Pc) este cambio no se produce, por tanto, podriamos definir este
punto como aquel por encima del cual no se produce licuefaccion al presurizar,
ni gasificacion al calentar; y por ende un fluido supercritico es aquel que se
encuentra por encima de dicho punto.

Las propiedades de los fluidos supercriticos son expresadas frecuentemente en
términos reducidos mas que en absolutos. Un valor reducido se define como el
cociente entre el valor absoluto considerado y el valor correspondiente al punto
critico. Por tanto, si la presiéon y temperatura reducidas (Pr y Tr) son superiores a
la unidad, la sustancia en cuestibn se haya sometida a condiciones
supercriticas.

Cuando se aumenta la presién y la temperatura al mismo tiempo siguiendo la
linea de coexistencia gas-liquido, llegara un momento (condiciones Pc y Tc) en
gue el gas esta tan comprimido y el liquido tan expandido que plig=pgas,
evitando diferenciar las fases que se involucran en el sistema, como se puede
observar en la siguiente figura.
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Figura 1. Diagrama de fases

A continuacion se muestra una tabla con las propiedades de algunos
compuestos usados comunmente como fluidos supercriticos.

Peso e Presion Densidad
T° critica res ro:

Solvente molecular critica critica
g/mol K MPa (atm) g/cm?
Di6xido de carbono (C0O,) 44,01 304,18 7,38 (72,83) 0,469
Agua (H,0) 18,02 647,3 22,12 (218,3) 0,348
Metano (CH,) 16,04 190,4 4,60 (45,4) 0,162
Etano (C,Hy) 30,07 305,3 4,87 (48,1) 0,203
Propano (C5Hg) 44,09 369,8 4,25 (41,9) 0,217
Etileno (C,H,) 28,05 282,4 5,04 (49,7) 0,215
Propileno (C3Hg) 42,08 364,9 4,60 (45,4) 0,232
Metanol (CH;0H) 32,04 512,6 8,09 (79,8) 0,272
Etanol (C,HsOH) 46,07 513,9 6,14 (60,6) 0,276
Acetona (C3H,0) 58,08 508,1 4,70 (46,4) 0,278

Tabla 1. Propiedades de algunos disolventes
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1.1.1Caracteristicas genérales de los Fluidos Supercriticos

Baja viscosidad

Tension superficial muy baja, lo cual facilita la penetrabilidad en materiales
porosos

No son gases ni liquidos, pero tienen propiedades de estos

Gases (difusividad)

Liquidos (solvatacion)

Alta difusividad

Compresibilidad

Poder solubilizante variable

En extraccion poseen caracteristicas de eficacia y rapidez

Propiedades ideales para un FSC
No toxico

No corrosivo

Condiciones criticas moderadas
Bajo costo

Gas en condiciones ambientales
No inflamable alta pureza
Capacidad de disolvente

1.2 PRODUCCION DE NUEZ PECANERA

El arbol de pecan es el Unico nogal de origen americano, nativo del norte de
México y sur de Estados Unidos, su conocida nuez pecanera es la semilla de su
fruto, que se encuentra dentro de una cascara indehiscente o endocarpio lefioso,
formada de dos Iébulos carnosos comestibles. A diferencia de otras nueces, la
nuez pecanera puede distinguirse por su cascara delgada, denominada también
“cascara de papel”, misma que facilita el proceso de “quebrado”, esta nuez se
caracteriza por un sabor y aroma agradable. México era el segundo productor
mundial de Nuez Pecanera después de Estados Unidos, se cosecha entre
octubre y diciembre con las variedades Western, Wichita y criollas,
principalmente.
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CAPITULO 1 GENERALIDADES

Las variedades de nueces Western, Wichita, son nueces de tamafio mediano a
grande, de cascara delgada y blanda. Las nueces “criollas” denominadas asi
aquellas que provienen de arboles que no son injertados, o bien, injertados con
material vegetativo identificado como nativo, generalmente son nueces
pequefias y medianas, de cascara gruesa Yy dura comparadas con las
variedades antes mencionadas

La exportacion e importacion de nuez pecanera se da principalmente por
Estados Unidos; la nuez mexicana es apreciada por China y Estados Unidos por
su alto nivel de calidad y sanidad, asi como por la pureza de su contenido
comestible. China junto con Estados Unidos, se han convertido en los principales
compradores de la produccién nacional de nuez pecanera por sus altos niveles
de calidad y sanidad, asi como por la pureza de su contenido comestible.

La produccion de nuez en México ha aumentado en cerca de un 80% en los
altimos trece afios, alcanzando actualmente alrededor de 110 mil toneladas,
distribuidas aproximadamente como se muestra en la siguiente tabla

Produccién Nacional de nuez por entidad en el 2012

Volumen
Estado miles de
toneladas participacion
Chihuahua 60 54.30%
Sonora 17.1 15.50%
Coahuila 15 13.60%
Durango 6.5 5.90%
Nuevo Lebn 6.1 5.50%
Resto del
pais 5.8 5.20%
total
nacional 110.6 100%

Tabla 2. Produccién nacional de nuez. Fuente: SIAP - SAGARPA.
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CAPITULO 1 GENERALIDADES 7

1.2.1. Propiedades de la nuez pecanera

Composicion quimica de la nuez (por cada 100 gr)

Nutriente cantidad
Calcio (mg) 73
Fésforo (mg) 289
Hierro (mg) 24
Potasio (mg) 603
Magnesio (mg) 142
sodio (mQ) trazas
Tiamina B1 (mg) 0.86
Riboflavina B2 (mg) 0.13
Niacina B3 (mg) 0.9
Vitamina C (mg) 2
Vitamina A 130
Proteinas totales 9.20%
Total de carbohidratos 14.60%
Fibras 2.30%
Aceites 73.20%
Agua 3.40%
Calorias 687.00%

Tabla 3. Composicion quimica de la nuez. Fuente: Handbook of the Nutritional Contents of Foods
preparado por el U.S.Departament of Agriculture, 1975.

Principales acidos grasos del aceite de nuez por cada 100 gr

acidos grasos cantidad
grasas saturadas 9.1
acido palmitico 7
acido estearico 2
grasas
monosaturadas 22.8
acido oleico 22.2
acidogadoleico 0.4
grasas
poliinsaturadas 63.3
acidolinoleico 52.9
acidolinolénico 10.4

Tabla 4 Principales acidos grasos del aceite de nuez por cada 100 gr
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1.2.2 Beneficios del aceite esencial

En base a esta informacion, la nuez posee un amplio contenido de nutrientes
benéficos para la salud, a continuacién se muestra una lista de dichos beneficios

Salud

Mejora la circulacién sanguinea

Ayuda a combatir el estrefiimiento

Ayuda a reforzar el sistema inmunolégico y nervioso
Ayuda a regular colesterol y triglicéridos

Previene la arterioesclerosis

Mejora el funcionamiento cerebral

Previene la anemia

Favorece la eliminacion de paracitos

Cosmeética

Ayuda a hidratar la piel

Previene el envejecimiento de la piel

Ayuda a calmar y resolver afecciones como dermatitis
Ayuda a mantener sanas las ufias y el cabello

Alimenticia
1.3. RECIPIENTES A PRESION
Se considera como un recipiente a presidn cualquier vasija cerrada que

seacapaz de almacenar un fluido a presion manométrica, ya sea presion interna
ovacio, independientemente de su forma y dimensiones.
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1.3.1. Tipos de recipientes

Los diferentes tipos de recipientes a presion que existen se clasifican de la
siguiente manera:

De almacenamiento
Por su uso

Recipientes De proceso

a presion. Horizontales
Cilindricos

- Por su forma Verticales

Esféricos
POR SU USO

Por su uso se dividen en recipientes de almacenamiento y en recipientes de
proceso. Los primeros nos sirven Unicamente para almacenar fluidos a presion, y
de acuerdo con su servicio son conocidos como tanques de almacenamiento,
tanques de dia, tanques acumuladores, etc. Los recipientes a presion de
proceso tienen mdaltiples y muy variados usos, entre ellos podemos citar los
cambiadores de calor, reactores, torres fraccionadoras, torres de destilacion, etc.

POR SU FORMA

Por su forma, los recipientes a presion, pueden ser cilindricos o esféricos. Los
primeros pueden ser horizontales o verticales, y pueden tener, en algunos
casos, chaquetas para incrementar o decrecer la temperatura de los fluidos
segun el caso. Los recipientes esféricos se utilizan generalmente como tanques
de almacenamiento, y se recomiendan para almacenar grandes volumenes a
altas presiones. Puesto que la forma esférica es la forma “natural” que toman los
cuerpos al ser sometidos a presion interna, ésta seria la forma mas econémica
para almacenar fluidos a presion, sin embargo, la fabricacion de este tipo de
recipientes e mucho mas cara en comparacion con los recipientes cilindricos.
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TIPOS DE TAPAS

Para “cerrar” recipientes cilindricos, existen varios tipos de tapas, entre otras
tenemos las siguientes: Tapas planas, planas con ceja, Unicamente abombadas,
abombadas con ceja invertida, toriesféricas, semielipticas, semiesféricas, tapas
80-10, tapas conicas, toricdnicas, etc.

SOLDADURAS EN RECIPIENTES A PRESION

El procedimiento mas utilizado actualmente en la fabricacion de recipientes a
presion es el de soldadura, el cual eliminé el sistema de remachado que se uso
hasta hace algunos afnos.

Todas las soldaduras seran aplicadas mediante el proceso de arco eléctrico
sumergido, el cual puede ser manual o automatico, En cualquiera de los dos
casos, debera tener penetracion completa y se debera eliminar la escoria dejada
por un cordén de soldadura, antes de aplicar el siguiente. Con el fin de verificar
si una soldadura ha sido bien aplicada se utilizan varias formas de inspeccion,
entre ellas esta el de radiografiado, la prueba de liquidos penetrantes y algunas
veces se utiliza el ultrasonido.

BOQUILLAS EN LOS RECIPIENTES A PRESION

Todos los recipientes a presion deberan estar provistos de boquillas y
conexiones de entrada y salida del producto, valvula de seguridad, entrada de
hombre, venteo, etc; A continuacion se enlistan algunas de las boquillas que se
deben instalar en los recipientes a presion:

A.- Entrada (s) de producto.

B.- Salida (s) de producto.

C.- Drene.

D.- Venteo.

E.- Entrada (s) de hombre.

F.- Conexion para valvula de seguridad.
G.- Conexién para manémetro.

H.- Conexién para termdémetro (termopar).
|.- Conexiones para indicadores de nivel.
J.- Conexiones para control de nivel, etc.
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SELECCION DE BRIDAS PARA BOQUILLAS

Se recomienda que las boquillas de 1-1/4” de didmetro y menores sean
instaladas por medio de coples roscados de 3,000 y 6,000 libras/pulgada2. Las
boquillas de 1 - 1/2” y mayores deberan ser bridadas. De acuerdo a la forma de
unir las bridas a los cuellos de las boquillas, existen los siguientes tipos de
bridas:

1.- Brida de cuello soldable.

2.- Brida deslizable.

3.- Brida de traslape.

Bridas de cuello soldable.

Se distinguen de las demas por su cono largo y por su cambio gradual de
espesor en la region de la soldadura que las une al tubo. ElI cono largo
suministra un refuerzo importante a la brida desde el punto de vista de
resistencia. La ligera transicion desde el espesor de la brida hasta el espesor de
la pared del tubo, efectuada por el cono de la brida, es extremadamente
benéfico bajo los efectos de flexidn repetida, causada por la expansion de la
linea u otras fuerzas variables y produce una resistencia de duracién equivalente
a la de una union soldada entre tubos. Por lo anterior, este tipo de brida se
prefiere para todas las condiciones severas de trabajo, ya sea que esto resulte
de altas presiones o de temperaturas elevadas o menores de cero, ya sea
también para condiciones de carga que sean sustancialmente constantes o que
fluctien entre limites amplios. Las bridas de cuello soldable se recomiendan
para el manejo de fluidos explosivos, inflamables o costosos, donde una falla
puede ser acompafnada de desastrosas consecuencias.
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1.3.2. MATERIALES EN RECIPIENTES A PRESION

En la etapa de disefio de recipientes a presién, la seleccion de los materiales de
construccién es de relevante importancia, para lo cual, necesitamos definir una
secuencia logica en la seleccion de éstos. Cabe hacer la aclaracion que éste es
un tema muy amplio y complejo, por lo cual, serd dificil llegar a dar recetas para
la seleccion adecuada de los materiales a usar, en recipientes a presion.
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En la actualidad el uso de disolventes empleados para la extraccion, trae consigo una
serie de problematicas relacionadas con el medio ambiente y la salud humana, asi
como impurezas dentro del producto obtenido, por lo cual el uso de FSC es una
alternativa para la obtencion de productos tipo GRAS.

Entre los fluidos supercriticos existentes el mas usado es el €0, por las propiedades
criticas que posee (Tc de 31.2 °C y Pc de 73.8 bar), por lo cual una posible solucion a
la problemética de contaminacion y demanda de productos gras, se llevara a cabo el
disefio de un recipiente a presibn a escala piloto para extraccion con fluidos
supercriticos, que soporte las condiciones supercriticas a las cuales el C0, se
comporte como disolvente.

o Eficiencia de los Fluidos Supercriticos

Una alternativa para sustituir el uso de disolventes es el uso de fluidos supercriticos
(FSC) los cuales son considerados disolventes con propiedades ajustables que estan
a una Temperatura y Presion por encima del punto critico termodindmico, poseen
tension superficial baja, lo cual permite penetrar en materiales porosos logrando asi
hacer el trabajo del disolvente dentro de un proceso.

La extraccion con fluidos supercriticos, resulta una alternativa interesante para la
extraccion y fraccionamiento de aceites vegetales, ya que no posee los inconvenientes
de los disolventes organicos tradicionales, algunas ventajas que ofrece el uso de fluidos
supercriticos son el no ser toxico, ni dejar residuos en sus productos, asi como su
capacidad selectiva para extraer ciertas sustancias al realizar pequefios cambios de
presion y temperatura.
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A continuacion se muestra una tabla de comparacién entre un fluido supercritico y el
uso de disolventes.

FLUIDO SUPERCRITICO USO DE DISOLVENTES
No toxico toxico
No inflamable inflamable
Ambientalmente benigno Nocivo para el medio ambiente

Altamente disponible con un alto nivel

de pureza
Bajo costo Alto costo
Los materiales biologicos son Se evaporan con facilidad
termolabiles

Costes de instalacion y operacion
moderados

Tabla 5. Comparacién del uso de FSC y el uso de disolventes

o Seleccion del Fluido Supercritico adecuado para la extraccion de
aceite esencial de nuez

La seleccion de un fluido supercritico para la extraccion esta muy limitada por la
necesidad de una temperatura y presion criticas razonables, asi como su estado
gaseoso en condiciones normales. La estabilidad térmica del compuesto extraido a la
temperatura necesaria para operar es uno de los factores que determina la eleccion
del fluido supercritico. Por esto, y especialmente en el caso de analitos termolabiles,
es preferible una presion critica baja.

En algunas ocasiones el uso de un fluido supercritico estd vedado por limitaciones
instrumentales asociadas con la elevada presion critica de ciertos fluidos supercriticos
y el poder corrosivo que algunos de ellos presentan. Por este motivo siempre se
prefieren disolventes con presiones criticas moderadas. Cuando la Pc del fluido es
muy alta la instrumentacion se complica por las elevadas presiones a las que se
trabaja. Ademas, la corrosividad de algunos fluidos supercriticos puede verse
aumentada por las altas presiones y temperaturas de trabajo
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En la tabla 6 se muestras las ventajas y desventajas de los FSC mas comunes en
para la extraccion

INORGANICOS

propiedades Co2 NH3 H20 N20 CFC HC MeOH

toxicidad

inflamabilidad

1
+ |+ |+

bajo coste

+ [+ |+ |+
+ [+ |+ |+

reactividad

facilidad para alcanzar las
condiciones criticas

agresividad con el medio
ambiente

gas en condiciones
ambientales

compatibilidad con el
detector

polaridad - + + + - +

Favorable +
Desfavorable -

CFC=clorofluorocarbonos

HC= hidrocarburos
MeOH= metanol

Tabla 6. Aspectos favorables y desfavorables de algunos de los FSC més usuales (Valcarcel Cases
1993)

El CO, supercritico, que no es toxico ni inflamable, es (til para procesar productos
naturales y de grado alimenticio, los cuales requieren tratamientos suaves en estos
procesos para preservar sus caracteristicas nutritivas y organolépticas. La ausencia de
toxicidad, asi como las condiciones moderadas de trabajo cuando se usa CO,
supercritico, ademas de que la extraccion con CO, supercritico permite su facil
recuperacion por procesos de reciclaje o liberacién al medio ambiente lo cual lo
convierte en el disolvente ideal para la industria agroalimentaria.

Otro aspecto muy importante que se debe tener en cuenta para la eleccién del fluido
supercritico que se usara para llevar a cabo la extraccién es el costo.

Teniendo en cuenta las caracteristicas que debe poseer un fluido supercritico para ser
seleccionado en el proceso, el CO, es el que se empleara para llevar a cabo la
extraccion de aceite de nuez, ya que su precio es relativamente bajo, no es corrosivo,
posee una temperatura critica baja, la cual no descompone el aceite a extraer.


http://www.novapdf.com/

16 Capitulo 2 propuesta de disefio

2.1. Propiedadesy comportamiento del C0,

En la siguiente tabla se muestran las condiciones criticas del CO,

Quantity| Value |Units| Method Reference Comment
T W1 K| NA |Suehmro, Nakajuna, etal. 1996 (Uncertamty assimed by TRC= 0.4 K: TRC

¥ A Kf NA [Weber, 1989 Uncertamty zssigned by TRC = 0.1 K; TRC

I: M3 K| NA JLiamd K 1988 Uncertamty assigned by TRC =04 K: TRC

T 3200 K| NA [Momsen, 1981 Uncertamty assigned by TRC = 0.02K; TRC

1. WD K| NA |Efremova ad Shvarts, 1972 |Visual, agreement with bterature evidence of sample purey; TRC
Quantiry| Valne |Units| Method Reference Comment
P T80 barf NA (Suehwo, Nabajuna, etl, 1996 (Uncertamty assiemed by TRC =013 bar; IRC

P, AN barf NA |LiandKaar, 1988 Uncertaty sssigned by TRC = 0.30 bar, TRC

P. B8 by NA |Angus, Amstong et 1976 (Uncertamty assmed by TRC = 0.003 bar; JRC

Quantiry| Valne |Cnits| Method Reference Comment
V. 0.0919) Imell NA |Li amd Kiran, 1988 Uncertamty assigned by TRC = 0.001 Lmal, 7RC

Quantity) Vahue | Units|Method Reference Comment
B, 106] molll NA {Suehuro, Nakjuna, etal. 1996 |Uncertamty assimed by TRC=0.03 mol]; TRC

B, 10390 moll) NA |Angus, Armstong etal, 1976 |Uncertamty assigmed by TRC = 0.007 moll: IRC

o | 08wl Na ';;ﬁ,d;d“m“ e, i el by TRC =02l TRC

D 10.64{ mold{ NA |Lowry and Enckson, 1927 E;ll;g'ﬁ;j?tgmigﬂfdb}’TRC=ﬁ.034mul-‘l;fmmaph}t of (DIN(lig) = DIN(g}) 2 based on exp. messurement nd exfrapolaed to 3.0

Tabla 7. Propiedades criticas del C0O, obtenidas de la pagina del libro del web de Quimica NIST
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Representacion grafica del Punto critico del €O,
70080 S0 00 10 120 130 140 150 &0 170 180 180 200 210 260 230 240 250 260 270 280 200 300 30

Ry L ok i O

Vapour Pressure (bar or 0.1 MPa)

[ =

» Critical point

OB 90 100 N0 120 130 140 150 180 170 180 1980 200 P10 290 Z30 240 250 260 70 2EO SO0 300 310
Tamperaiure (K)

Figura 2. Punto critico del CO,. (Air Liquide)

En la figura 2 se puede apreciar que las condiciones de operacion estan por encima
del punto critico.

2.2 Cantidad de (€O, requerido para alcanzar las condiciones
supercriticas

Para que el recipiente a presion alcance las condiciones supercriticas, se debe
introducir una cantidad determinada de CO,, para determinar dicha cantidad se usara
la ecuacion de Peng-Robinson, a continuacién se presentan los calculos que se deben
llevar a cabo para obtener el resultado.
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e Ecuacion de peng-Robinson
p= RT B aa
Vm—b Vm?+ 2bVm — b?
e [Ecuacion para el célculo dez3

- (1—B)z*+(A—3B"-2B)z—(AB —B*—-E%) =0

latm

R=0.082058 —
molK

T=305.15 K
Tc=304.18K
P=80 atm.

Pc=72.8349 atm.

latm

(RTc)? (0.082058 " « 304.18K)*
a = 045724 « = 045724 « = B399t = 3911133
\ RTc 0.082058 - « 304.18K
=0.07780 x—— = 0.07780 + —> 83490 = 0.026662
aP 3.9111333 * 80atm
A=—= —— = 0.499033
RT* " (0.082058 " « 305.15K)?
bP 0.026662 * 80atm
=—= = 0.085182

" RT 0.082058 2™  305.15K

z® — (1 —0.085182)z2 + (0.499033 — (3 » 0.0851822) — (2 x 0.085182) )z
— ((0.499033 x 0.085182) — 0.0851822 — 0.085182%)) = 0.236315

e Para el calculo del volumen molar

latm

,RT 0.236315 * 0.082058 * 305.15K )
= = molk =0.073966 —

P 80 atm mol

Vm
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e Numero de moles

|74 1.21
n= = — = 16.22361 mol
Vmol 0073966 —
mol
Peso molecular del C0,= 44.01%
g

m=nx*PM = 16.22361mol * 44.01ﬁ =714.0011g

En base a las ecuaciones calculadas, para alcanzar las condiciones supercriticas se
debe introducir una cantidad de 714.0011g de CO,

2.3.Implementacion del sistema

Para efectuar la extraccion por medio de fluidos supercriticos a escala piloto se
pretende implementar un sistema de extraccidn por lotes, es decir tipo batch.

Esta modalidad de procesamiento se aplica a procesos de extraccion solido liquido,
por ejemplo en descafeinado de café o en extraccion de lapulos, aromas y sabores de
especias de hierbas aromaticas. La desventaja de este tipo de extraccidon es que se
requiere compresion y descompresiéon continua, cabe mencionar que el Unico objetivo
es el disefio del recipiente a presion a escala piloto que se adapte a dicho proceso. A
continuacién se muestra el proceso que se propone para llevar a cabo la extraccion de
aceite esencial, usando como disolvente el C0,.supercritico.

£

Figura 3. Proceso de extraccidn para obtener aceite esencial de nuez pecanera
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2.3.1. Diagrama del proceso

El CO, sale del cilindro contenedor, pasa a través del tubing. Luego el CO, es
comprimido mediante una bomba de membrana. Posteriormente, el (O,
supercriticocomprimido pasa al recipiente a presién. Una camisa termostatizada
cubrird dicho recipiente que permitira controlar la temperatura de operacion, hasta
alcanzar la presién de 80 atmosferas. La presion a la cual sale del recipiente el €O,
supercritico junto con el extracto disuelto pasan a un separador, en esta etapa el €O,
pasa a estado gaseoso, siendo asi liberado a la atmosfera y el extracto precipita en un
recipiente de almacenamiento.

2.3.2Equipo a utilizar dentro del sistema de extraccion

De este sistema se lista el equipo utilizado:
BOMBA

Para las grandes extracciones las bombas de diafragma son las mas comunes. Las
cabezas de la bomba por lo general requieren de refrigeracion, y el €0, también se
enfriard antes de entrar en la bomba

RECIPIENTE A PRESION

Es el recipiente donde se mezclan la materia prima y el fluido supercritico, en las
condiciones determinadas de temperatura y presion. Este recipiente es capaz de
resistir las elevadas presiones de operacion, y cabe la posibilidad de hacer reciclar el
fluido supercritico. El producto que queda en el recipiente es refinado, mientras que el
fluido supercritico sale conjuntamente con el extracto hacia el separador.

SEPARADOR

Es el recipiente donde se modifican las condiciones con respecto al extracto,
normalmente se reduce la presion, con el fin de disminuir el poder disolvente del fluido
supercritico, y asi el extracto y el fluido quedan separados.
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EQUIPOS DE CONTROL Y SEGURIDAD

Estos son fundamentales en unas plantas de alta presién y temperatura para asegurar
un buen funcionamiento de la instalacion, evitar accidentes, facilitar el trabajo de los
operarios y obtener asi el maximo rendimiento del equipo, en el siguiente capitulo se
enlistan los componentes de este sistema.

2.4. Propuesta de diseno del recipiente a presion a escala piloto

Se propone el disefio de un recipiente a presién que soporte mas de 120 atmdsferas
de presion, tomando en cuenta el sobredisefio para mayor seguridad del operador, el
cual incluya una valvula de alivio para reforzar la seguridad, asi como un indicador de
presion y temperatura, para monitorear dichas condiciones dentro del recipiente.

Se sugiere que el recipiente este conformado por un par de bridas soldables y un par
de bridas ciegas con cavidad para introducir el CO,en fase gaseosa. La entrada sera
por la parte superior, permitiendo que la salida sea por la parte inferior, esto con la
finalidad de obtener la mayor cantidad de aceite posible. Las bridas seran atornilladas
para que sea mas facil desmontar el equipo entre cada descarga, las cuales contaran
con empaqgues para tener mayor fuerza de sellado, en el siguiente capitulo se da la
especificacién del empaque a utilizar.

Para el caso de la tuberia, se usara tubing de acero inoxidable, ya que las condiciones
de presion a las cuales operara el sistema son bastante altas.

Para evitar disturbios dentro del sistema, relacionados a que el recipiente pudiera ser
movido durante su operacion, se sugiere el uso de dos cinturones que sujeten el
cuerpo del cilindro, dando asi mayor seguridad al operador.
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A.- Valvula de alivio
B.- Termopar

C.- Manémetro

D.- Tornillo

E.- Tubing

F.- Ferrul

T =
OR s l'B
— ﬁ
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Figura 4. Propuesta de disefio
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Para llevar a cabo el disefio del recipiente a presién, se llevo a cabo un andlisis
muy detallado del comportamiento del CO,supercritico, y en base a eso se
determinaron las siguientes caracteristicas necesarias para que el recipiente
trabaje de una manera eficiente

3.1 diseno del cilindro

Datos

Material del cuerpo acero inoxidable 316
Presion de operacion 1175.68 lb/l.n2
Presion de disefio 1763'51lb/in2
Temperatura de diseiio 35°C

Temperatura de operacion...... 32°C

Esfuerzo de trabajo 16700 ”’/l.n2
Eficiencia 0.85

Diametro interior 3in

El punto 6ptimo de eficiencia de soldaduras, por experiencia para los cuerpos
cilindricos, lo tenemos cuando E = 0.85, es decir, el espesor no es muy grande y
el costo del radiografiado es relativamente bajo.

Espesor del recipiente

Formula para determinar el espesor del recipiente
PR 1763510/, , x15in

_ _ = 0.2014in
SE — 06P (16700 by, x 0,85) — (06 x 17635110/, ;)

t

. . 1
Sacando la medida comerualzz pulgada
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Longitud del recipiente

v=m*r’h
,__v 762798’

= 7 T T 1o =10.791342in

3.2 Diseno de las bridas

El recipiente a presion estara conformado por dos bridas de cuello soldable con
un diametro exterior de 7 pulgadas y 3 pulgadas de didmetro interior (cuello
soldable), asi como dos bridas ciegas que tendran un diametro exterior de 7

3 e
pulgadas, ambas con un espesor de " de pulgada, se usara como empaque
orin-g de viton, el cual soporta las condiciones de operacion.

e Tornillos

Para el disefio de estas bridas se requiere de 12 tornillos con espiga de Y,
cuerda estandar, grado 8 y diametro de 3/8 de pulgada, asi como 12 tuercas y 24
arandelas para dichos tornillos. Cabe mencionar que para cada operacion del
sistema se deben reemplazar, ya que pueden sufrir deformaciones y disminuir su
eficiencia.

pk | Cabeza

Tornillp

Tuercas
Perno

Figura 5. Tornilloy sus componentes para el apriete de las bridas
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e Patron de apriete de tornillos

Figura 6. Patron de apriete cruzado

3.3 Analisis de esfuerzos

Datos

E= 16700 -~ (c6digo ASME VIII-1)

Presion de operacion=1175.68 iln—bz

Presion de disefio=1763.51 iln—bz

Volumen del recipiente=1.25 litros (76.27968in3)
Do=3.51n

b=1.75in

t=0.25in

Di (Do-(2*t)) =3 in

a=1.5in

Do+Di

Dm ( ) =3.251in
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Dm_

=13
t
Modulo de elasticidad= 28000000~

D .
Como Tm es menor a 20 se considera de pared gruesa

e Esfuerzo longitudinal (c2)

Pa> 176351+ 15in?
b2 —a?  (1.75in)% — (1.5in)?

Ib
02 = = 4883566154 —
n

c2<modulo de elasticidad por lo tanto es seguro

e Esfuerzo anular (c1)

P(b? +a?) 176351 ((1.75in)? + (15in)?)
A== = (1.75in)? — (1.5in)?

b
n

cl<modulo de elasticidad por lo tanto es seguro

e Esfuerzo radial (c3)

b
o3=—-P= —176351—2
mn

3.3.1 Calculo de esfuerzos de la soldadura

e esfuerzo normal perpendicular a la linea de soldadura (sw)

ol — o2 11530.64231% - 4883.566154% I
B - = 33235381—
2 2 mnm
ol + o2 11530.64231-2 + 4883.566154 = I
Sprom = > = in 5 in? _ 820710422
mnm

lb lb lb
sw = Sprom — Rcos(50°) = 8207.1042 — — | 3323.5381 -— (cos50°) | = 6070.7751-—
in in in

e esfuerzo normal paralelo a la linea de soldadura (sn)
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lb b lb
sn = Sprom + Rcos(50°) = 8207.1042 — +|3323.5381— (cos50°) | =10343.4333 —
in in in

3.3.2 Elongacioén

Elongacién tangencial

* (2 —0.3) = 0.0004818in

5o (Pa> i 1763.51;—”2*(1.51'71)2
2Et 2 % 28000000;—"2 + 0.25in

Elongacién longitudinal

1763.51-= % 1.5in
§=(5p)@-20= in?_ « (1 - (2+3)) = 0.0000756in
2 + 28000000 * 0.25in

3.3.3 Esfuerzos en las tapas

Esfuerzo méximo al centro de la tapa plana

3 a? 3 15
S1 = —*? *(1+V)P_§ (

)2 (1+03)%176351 b 13755.378 b
%k = [
8 0.75in ' T in? ' in2

Deflexién al centro del plato bajo presién

2
(3Pa)2(5+ )(1—v) (3+176351:%+3) (5+03)(1-03)
(16 * E * t)* (16 * 28000000~ * 0.75in)?
= 6.21x10"%in

S§2 =
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3.3.4 Dimensionamiento

En base a las ecuaciones realizadas, se determinaron las siguientes medidas
para que el recipiente a presion trabaje de una manera mas eficiente.

1

W[O.?S in

ﬁ:[ 0.75in

ojualwe)ud[ed

10.79 in

0.75in I yain

Figura 7. Disefio y Dimensionamiento del recipiente

3.4 Diseno en solidWorks

e Cilindro

Figura 8. Cilindro y bridas soldables
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Boquillas

e Conexion para valvula de seguridad.
e Conexion para manémetro.
e Conexion para temperatura(termopar)

Vista lateral

Figura 9. Vista lateral del cilindro y bridas soldables

e Brida soldable (1 par)

Figura 10. Brida soldable con orificios para 6 tornillos con espiga de %, cuerda estandar, grado 8 y
diametro de 3/8 de pulgada
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e Tapa (1 par)

Figura 11. Brida ciega con espacio para el o-ring de viton

Se selecciono el o-ring de viton ya que las caracteristicas que posee, se adaptan
a las condiciones de operacion.

e Aguanta temperaturas altas de entre -25°C a + de 220°C
¢ Tiene buena resistencia a la deformacion

e Posee una excelente retencién a la fuerza de sellado

e Excelente retencion a la dureza original del disefio

e Alta resistencia a aceites, lubricantes y combustibles

¢ Ofrece compatibilidad con agentes acidos y alcalinos
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Boquilla de entrada v salida

Figura 12. Boquilla de entrada con conexién para el tubing por medio de ferrules

B RN

Figura 13. Brida ciega con espesor de % de pulgada con boquilla de salida

3.5 Instrumentacion

Para llevar a cabo el manejo optimo del recipiente a presién es necesaria la
implementacion de la instrumentacion, ya que el manejo de altas presiones es
sumamente arriesgado para el operador del sistema, por lo cual se sugiere
instrumentos para que el proceso sea monitoreado y automatizado de una
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manera mas segura, para lo cual se propone el uso de un mandémetro, que
indicara en todo momento la presion que se maneje dentro del recipiente, con la
ayuda de una resistencia, se calentara el centro del acero para asi alcanzar la
temperatura supercritica del C0,, la cual sera medida por un termopar.

El recipiente contara con una valvula de alivio, que estara conectada a un motor
gue abrira en caso de que el recipiente presente fallas en cuanto a la presién; en
caso de que la presion de operacion se eleve, la valvula abrira para liberar dicha
presion. Cabe mencionar que se tomo el disefio de instrumentacién de Eduardo
Hernandez Orozco (20015)

3.5.1 micro controlador (ATMEGA 328)

e 32 KBde memoria flash para programacion
e Tamafo de datos. RAM 2KB

e Interfaz 2-wire, SPl y USART

e Velocidad 20 MHz

e Puertos de entrada/salida programables 23
e Temporizadores 3

e Canales de ADC, 6 canales de 10 bits

e Empaquetado PDIP-28

3.5.2 Termopar

Para los requerimientos de este proceso, se recurrid a la version del amplificador
para termopar max6675, que esta en presentacion de modulo, el cual solo
necesita ser conectado al termopar (AD597A), que ya tiene integradas las
salidas que van al micro controlador.

3.5.3 Sensor de presiéon

Ya que las presiones de operaciéon seran bastante elevadas, se recomienda el
uso de un sensor para el monitoreo constante dentro del recipiente.
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3.5.4Display para interfaz humana

Para esta instrumentacién se tomo en cuenta la interaccién con el usuario, por lo
cual se sugiere el uso de un display, para reportar la temperatura a la que se ha
llevado el centro de acero inoxidable, que deberé transferir esa carga térmica, al
CO;

Al alcanzar la temperatura critica del C0O,, el display alreta al usuario con un
mensaje de texto, que se ha alcanzado el estado deseado.

3.5.5 Programa integrador

El programa que se sugiere para la integracion es el I.D.E de Arduino, basado
en processing, es recomendado ya que se puede escalar a recipientes de uso
industrial.

3.5.6 Software (Labview)

Para la seguridad del operador, ya que las presion requerida para alcanzar las
condiciones por encima de su punto critico son muy elevadas, se sugiere el uso
de un software que permita el monitoreo de las variables involucradas en el
proceso.

Para la seleccion de dicho software se eligido el que sea compatible con el
Atmega 328, lo cual hace posible el control remoto, ademas de ser una
plataforma que permite disefiar sistemas de programacion grafica, es
recomendado para sistemas de hardware y software de pruebas, control y
disefio simulado o real ya que acelera la productividad.

La interfaz se disefiara para reportar fecha y hora de cada carga del recipiente,
contara con botones de inicio y paro del proceso, medidor de temperatura que
reportara el termopar, asi como un medidor de presion que reportara un sensor
de presion.

La interfaz se disefid pata que reportara la fecha y hora del experimento,
ademas de contar con botones de inicio y paro para el proceso, medidor de
temperatura que reporta el valor censado por el termopar y la opciéon de conectar
un medidor de presién que reporte el valor medido.
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El software contara con un botén de paro de emergencia, el cual tendra la
funcién de abrir la valvula en su totalidad liberando asi el C0,, lo cual hace mas

seguro el manejo del proceso.
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CONCLUSIONES

Para llevar a cabo el disefio del recipiente a presién se llevaron a cabo diversas
ecuaciones, las cuales demuestran que el disefio del recipiente soporta las
condiciones de operacion que el CO,requiere para hacer su funcibn como
disolvente y asi obtener el aceite esencia del nuez pecanera. Para llegar a la
presién y temperatura supercritica se debe introducir una cantidad de 714.0011g
de CO, en fase gas, el recipiente debe contener previamente las particulas de
nuez, y elevar la temperatura dentro del recipiente hasta 32 °C, lo cual permite
gue la presién aumente a 80 atm.

Para introducir elCO0,, el recipiente se disefio con una boquilla de entrada en la
parte superior de la brida, ya que la liberacion del producto sera por la parte
inferior, esto con la finalidad de hacer mas eficiente la extraccion, para tener un
calentamiento uniforme dentro del recipiente, se sugiere el uso de una chaqueta
de calentamiento capaz de regular la cantidad de temperatura requerida por el
proceso. Al alcanzar dichas condiciones el CO,se comporta como un hibrido
entre liquido y gas, logrando asi la extraccion del aceite esencial

El recipiente a presion esta diseflado para soportar hasta 120 atmosferas de
presion, 50 % mas que la presion a la cual debe operar el sistema, dando asi
mayor seguridad al operador.

Al llevar a cabo un proceso de extraccion sin el uso de un disolvente el aceite
esencial de nuez se obtiene con un alto grado de pureza, siempre y cuando se
mantenga la higiene adecuada dentro del recipiente asi como en todo el
proceso, por lo cual el disefio del recipiente cuenta con bridas para hacer mas
viable la limpieza en cada descarga.

El disefio de este recipiente esta dirigido Unicamente para la extraccion en
estado solido que al ponerse en contacto con el CO, en estado supercritico, es
posible llevar a cabo la extraccidon del aceite esencial, este proceso puede ser
empleado en procesos de separacion, como por ejemplo compuestos grasos, 0
compuestos contaminantes, como puede ser la descafeinizacién de los granos
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de café y té, eliminacion de nicotina del tabaco, eliminacion de grasa de
alimentos, por ejemplo desgrasado de cacao, desgrasado de frutos secos y
desgrasado de cereales, obtencion de extractos herbales y extractos aromaticos,
obtencién de extracto de lUpulo para la elaboracién de cerveza, asi como la
obtencion de aceites a partir de semillas oleaginosas, la obtencion de
antioxidantes naturales a partir de la extraccién de plantas tales como salvia y
romero.

Aparentemente es un proceso pequefio, pero tiene un amplio campo de
aplicacion, ademas de obtener productos libres de impurezas, favoreciendo al
productor y al consumidor.
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