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RESUMEN

El interés por estudiar a los aceites esenciales se basa en los beneficios que ofrecen
sus propiedades, y para su obtencion se requiere un proceso de destilacién por arrastre de
vapor. El aceite es extraido de las especies vegetales como el orégano, las cuales tienen
caracteristicas aromaticas, antibacterianas y antifingicas.

El presente trabajo de investigacion tuvo la finalidad de evaluar el funcionamiento de
una unidad piloto de destilacion por lotes, ubicada en un centro de investigacion de la
universidad ESPOL. La evaluacion se realiz6 mediante la definicién del sistema en el
simulador de procesos AVEVA PROI/II, a la par se desarrollaron pruebas experimentales
para identificar los parAmetros de operacion mas relevantes.

Como resultado del andlisis realizado en el simulador se evalué el impacto del
porcentaje de humedad en la materia prima. Se demostré que utilizar materia fresca con
alta humedad en un proceso de destilacién, genera una reduccion el rendimiento de la
extraccion un 68%. En las pruebas realizadas sobre la unidad piloto, se analiz6 la formacion
del lecho empacado y su compactacion dentro del equipo bajo diferentes configuraciones.

Finalmente, como resultado del estudio del intercambiador de calor y empleando una
densidad de lecho de 47.73 g/mL, se determiné una efectividad del 65.18% para la
condensacioén del flujo de destilado.

Se concluyd que, factores como la estructura del equipo, el pretratamiento de la
materia y la generacion de vapor de arrastre, afectan considerablemente la operatividad del

equipo.

Palabras Clave: Simulacion, Destilacion batch, Orégano, Unidad piloto.



ABSTRACT

The interest in studying essential oils is based on the benefits offered by their
properties and the way to obtain it, is the steam distillation process. The oil is extracted from
plant species such as oregano, which have aromatic, antibacterial and antifungal
characteristics.

The present research work had the purpose of evaluating the operation of a batch
distillation pilot unit, located in a research center of the ESPOL university. The evaluation
was carried out by defining the system in the AVEVA PRO/II process simulator, at the same
time experimental tests were developed to identify the most relevant operating parameters.

As a result of the analysis carried out in the simulator, the impact of the percentage
of moisture in the raw material was evaluated. It was shown that using fresh matter with high
humidity in a distillation process generates a 68% reduction in extraction yield.

In the tests carried out on the pilot unit, the formation of the bed and its compaction
inside the equipment under different configurations were analyzed. Finally, as a result of the
study of the heat exchanger and using a bed density of 47.73 g/mL, an effectiveness of
65.18% was determined for the condensation of the distillate flow.

It was concluded that factors such as the structure of the equipment, the
pretreatment of the material and the generation of drag steam considerably affect the

operation of the equipment.

Keywords: Simulation, Batch distillation, Oregano, Pilot unit.
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CAPITULO 1

1. INTRODUCCION

1.1 Descripcion del problema

Todas las tecnologias implementadas a nivel industrial partieron de un ensayo de
laboratorio, pero para poder asegurar la rentabilidad comercial de un producto, es necesario
realizar una investigacion a fondo del proceso de sintesis propuesto. Trasladar un proceso
desde un equipo que entra en el mesén de un laboratorio hacia la construccion de una
unidad piloto, no resulta una tarea sencilla. Existen criterios los cuales nos permiten pasar
un sistema pequefio a uno de mayor capacidad, a este proceso se lo denomina
escalamiento. (Anaya-Durand & Pedroza-Flores, 2008)

El escalamiento de un equipo es direccionar una extrapolacién hacia lo desconocido,
siempre resultando en una tarea ardua, la cual requiere la integracién de factores los cuales
no fueron considerados en la etapa inicial de investigacion. El escalamiento de procesos
industriales involucra la implementacién de la quimica, de la fisica, asi como de otras
ramas. Se ha encontrado que los procesos a escala industrial tienden a ser menos
eficientes que una mini-planta, ya que no suelen considerar los fenédmenos de transporte o
interaccion de los componentes. (Anaya-Durand & Pedroza-Flores, 2008)

Para dar solucion a los problemas que aparecen tras el escalamiento, es necesario
la evaluacion de los fenédmenos involucrados en los modelos de escalas previas, a su vez
estos factores requieren de mucha experimentacion sobre los sistemas en desarrollo. Una
forma de reducir el riesgo en una extrapolacion es realizar el escalamiento a tramos cortos,
la informacion y los datos necesarios para la ampliacion se obtienen de las correlaciones
gue existen en la literatura. Cuando no se dispone de dicha informacién, se realiza un
escalamiento a partir del resultado de las etapas previas de desarrollo del proceso.

(University of Moratuwa, 2018)



En un centro de investigacion de una Universidad ubicada en la ciudad de
Guayagquil, disponen de un equipo piloto, sistema que se considera como tramo intermedio
entre uno de nivel laboratorio a uno de nivel industrial. Este sistema es una unidad de
separacion la cual destila aceites esenciales por medio del arrastre de vapor. En esta
operacion unitaria, la materia prima no entra en contacto directo con el agua.

De acuerdo con la informacion compartida por los operarios a cargo del destilador de
aceites, este equipo no ofrece las prestaciones deseadas. La unidad piloto llegaba a
condensar los vapores de arrastre durante los primeros 20 minutos del proceso, después de
este tiempo el equipo no genera el condensado suficiente en la linea de salida debido a la
acumulacién de calor en el agua de servicio. Por lo tanto, la generacién del condensado en
la linea de salida era poca o nula y dificultaba la realizacién de cualquier tipo de andlisis que
se deseaba realizar sobre los aceites destilados.

Actualmente, no existe un protocolo o método para arrancar, operar y suspender la
operacion en la unidad piloto. Ante la falta de normas al momento de interactuar con la
materia prima o el equipo, los operarios y ayudantes trabajan de forma desorganizada y sin
conocer los detalles del sistema. En este caso, la falta de un manual de operacién resulta
en un mal funcionamiento del equipo y aumenta el riesgo de accidentes para los operarios

durante el proceso de experimentacion. (Ramos Huancani, 2018)

1.2 Justificacion del problema

La destilacion de aceites esenciales es un proceso bastante estudiado dada las
propiedades de los productos. Dependiendo de la prioridad de la operacion o capacidades
de la planta, existen diferentes métodos que presentan ventajas y desventajas con respecto
a la pureza del aceite, uso de solventes o energia y rendimiento del proceso. (Mera
Mendoza, 2020; Moncada et al., 2016)

El interés por estudiar sobre aceites esenciales se basa en los beneficios que

ofrecen sus propiedades terapéuticas y alimenticias, siendo una fuerte apuesta en la



investigacion en el pais. (Chong Aguirre et al., 2022) El aceite de orégano es uno de los
mas potentes y efectivos antimicrobianos naturales, ya que tiene la capacidad de eliminar
bacterias, hongos, paréasitos y virus. (Abalco, 2020; Guaman, 2020; Mera Mendoza, 2020;
Sanchez, 2017)

Para poder desarrollar con éxito un proceso como la destilacion de aceites
esenciales, se requiere de una investigacion exhaustiva, de etapas de experimentacion y
del montaje de sistemas preliminares. Un punto intermedio en el desarrollo de sistemas es
el disefio de plantas piloto, que a pesar de ser costosa de construir y operar, permite
detectar incertidumbres en la construccion y operacion de la planta comercial, lo que resulta
de interés comercial para todas las empresas. (University of Moratuwa, s/f)

Evaluar adecuadamente una unidad piloto es fundamental para logar con éxito la
obtencion de productos, para encontrar problemas o para buscar la optimizacion del
sistema, siendo esta, la motivacién del presenta trabajo de investigacion. Los problemas
presentes en nuestro caso de estudio generan un funcionamiento inadecuado, por lo cual
resulta fundamental proponer mejoras que garanticen la puesta en marcha del equipo, lo
gue se realizara con la ayuda de una herramienta de simulacién con licencia académica.

Realizar la evaluacion del caso real por medio de la simulacién de un proceso
validado, servird como punto de partida y ayudara a obtener informacion relevante,
permitiendo un escalamiento empirico-hibrido. El simulador sera la herramienta que guie la
parte experimental que se desarrolle sobre la unidad piloto, reduciendo de esta forma los
tiempos de pruebas sobre el equipo.

En cuanto a los protocolos de arranque, operacion y paralisis del equipo de
destilacion de aceites, resulta prioritario el desarrollo de un manual de funcionamiento y
seguridad para los operarios y ayudantes. La falta del manual potencia las posibilidades de
causar cualquier clase de dafio sobre los equipos y de la misma forma genera escenarios

inseguros para los trabajadores.



1.3 Objetivos
1.3.1 Objetivo General

Evaluar el funcionamiento de una unidad piloto de destilacién de aceites esenciales
de Origanum vulgare mediante simulacion tedrica y experimental, para el diagndstico de los

problemas presentes en la operacion.

1.3.2 Objetivos Especificos

¢ Definir un sistema de destilacion de aceites por cargas a través de la validacién de
una simulacién por medio de un software de licencia académica.

¢ Identificar los parametros de operacion mas relevantes en la unidad piloto por medio
de la experimentacién para la comparacion de datos obtenidos con la simulaciéon
validada.

¢ Plantear un instructivo de operacion de la unidad piloto para la implementacién de
protocolos que garanticen el funcionamiento del equipo y la seguridad de los

operarios.



1.4 Marco teérico
1.4.1 Orégano (Origanum vulgare L.)

Figura 1.1

Planta de Origanum vulgare L.

G vty L. ‘

" Wilder Myjoran.

Fuente: (Winkler, 1832)

De procedencia de Medio Oriente, la Origanum vulgare L. es una planta herbéacea de
la familia lamiacaea con tallos erectos mayores de 90 cm y hojas ovaladas enteras o
ligeramente crenado-serradas, glabras o pilosas, punteado-glandulosas y pecioladas de 10—
50 mm x 4-25 mm, como se observa en la Figura 1.1. El follaje de esta planta contiene
pequefias glandulas que disponen de aceite esencial o volatil que le da a la planta su aroma
y sabor, los cuales se conocen por el nombre de tricomas glandulares (Centeno Mufioz,

2002; Kintzios, 2012)



Bajo el nombre de Orégano se catalogan muchas especies las cuales se distribuyen
en seis familias. Las familias Verbenaceae, Labiadas y Compuestas, comprendiendo

alrededor de 170 géneros y 3000 especies. (Abalco, 2020)

1.4.2 Aceite esencial de orégano

En general, los aceites esenciales son una mezcla de compuestos organicos
volatiles tales como terpenos, monoterpenos y sesquiterpenos, ademas de sustancias
azufradas y nitrogenadas provenientes de materias primas aromaticas vegetales, teniendo
un 90 a 95% del peso total del aceite en forma de fraccion volatil. (Acevedo et al., 2013; Rao
& Pandey, 2007)

La composicion y la cantidad de los compuestos organicos dependen de las
condiciones de cultivo como el clima, la altitud, la época de cosecha, y su estado de
crecimiento. (Arcila-Lozano et al., 2004). Por su parte, los aceites esenciales con alto
contenido de los monoterpenos fenélicos timol y carvacrol (Figura 1.2), suelen presentarse
en porcentajes representativos de especies de género Thymus, Origanum, Satureja,
Thymbra y Lippia, en el que se encuentran el orégano europeo (Origanum) y el orégano

americano (Lippia). (Mufioz Acevedo et al., 2007)

Figura 1.2

Estructuras de Carvacrol y Timol
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Carvacrol Thymol

Fuente: (Kintzios, 2012)



La subespecie de orégano Hirtum es la mas estudiada debido a la calidad de su
aceite esencial en cuanto a composicién. El rendimiento de aceite esencial otorgado por
esta subespecie en las hojas secas varia entre 2% y 6% (Acevedo et al., 2013). Los
porcentajes de timol y carvacrol se pueden encontrar en distribucidén mostrada en la tabla

1.1.

Tabla 1.1

Composiciones del aceite esencial de orégano

Especies Porcentajes
Timol 1151 %
Carvacrol 88.49 %

Nota. La tabla representa los porcentajes de compuestos de interés aplicado a una

simulacion del proceso comparada a la experimentacion. Fuente: (Moncada et al., 2016)

Varias tecnologias se han desarrollado para la extraccion de aceites esenciales,
tales como la extraccion con fluido supercritico, extraccién por solventes y destilacion por
arrastre de vapor. Este Gltimo es método mas antiguo y comin empleado a varias escalas
ya que se pueden obtener altos rendimientos y alta pureza al costo de emplear una mayor

cantidad de energia para la generacion de vapor. (Moncada et al., 2016)

1.4.3 Destilacién por arrastre de vapor

Para la destilacion de aceites esenciales, los equipos de escala nivel laboratorio
otorgan una gran area de contacto entre la materia prima y los vapores de arrastre, por lo
cual estos sistemas usan una relacion materia-agua de 1:2. En cuanto al suministro
energético es normal utilizar una fuente de calor constante, como lo suele ofrecer la

hidrodestilacion asistida por microondas. La generacion de vapor proviene de un balén de



destilacion con agua que se vaporiza y que pasa a otro balén con la muestra seca o
sumergida en agua. Para la condensacion de vapores se utiliza un serpentin de
enfriamiento que condense el vapor arrastrado, el que es receptado por una trampa
Clevenger para la separacion del aceite. Debido a las dimensiones del sistema, se
considera la idealidad en los fendmenos. (Choez-Guaranda et al., 2017).

A una escala intermedia o bench, se mantiene el mismo principio, solo que la
generacion de vapor puede ser generada internamente, es decir desde el fondo del equipo
de destilacion. (Cerpa Chavez, 2007)

Por otro lado, en la figura 1.3 se observa que el fundamento de la operacion de
destilacion por arrastre de vapor a nivel piloto reside en la extraccion de los compuestos

volatiles desde la matriz sélida, mediante el contacto con vapor de agua.

Figura 1.3

Esquema basico del proceso de destilacion por arrastre de vapor
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La materia vegetal debe tener de un 10 a 15% en peso de humedad antes de
ingresar al destilador. Esta condicion se alcanza por medio de un secador de bandejas (D-
101) a una temperatura de 30 °C durante 6 horas, o en su defecto, el secado se puede
realizar en un area techada, a temperatura ambiente por 10 horas. (Muzzio Villafuerte &
Segovia Loor, 2021; Tellez Monzon et al., 2017)

Después del proceso de secado, la materia prima debe ser trozada de forma
homogénea para garantizar un area de contacto adecuada. (Mera Mendoza, 2020) Una vez
preparado la materia prima, esta ingresa al destilador (T-101), donde el aceite que reside en
el interior de la materia vegetal es extraido por el vapor generado en el rehervidor (E-101).
El aceite alcanza su temperatura de ebullicibn mucho antes debido a la presion parcial que
ejerce esta dentro del sistema, la cual resulta una fraccion muy pequefia comparada con la
presion del vapor. Después la mezcla de aceites esenciales y vapor saturado se transporta
hacia el tope del equipo. (Armijo C et al., 2012; Maharaj & McGaw, 2020)

La mezcla inmiscible resultante pasa por un intercambiador de calor (E-102), el cual
condensa los vapores por medio del agua de enfriamiento que se encuentra a una
temperatura ambiente de 25 °C. Del condensador se obtienen el hidrolato o agua floral y el
aceite esencial, que por diferencia de densidades se separan en un florentino o decantador

(V-101). (Romdhane & Tizaoui, 2005)

1.4.4 Escalamiento de procesos

El escalamiento es el proceso en el que se desarrollan criterios o reglas para
determinar relaciones gue lleven una operacién u objeto de un tamafio o forma inicial hacia
otro distinto. Una forma de escalamiento en general se relaciona mediante el principio de
similaridad que establece:

La configuracion espacial y temporal de un sistema fisico esta determinada

por las relaciones de las magnitudes dentro del propio sistema y no dependen del



tamafio ni de la naturaleza de las unidades en las cuales se miden esas magnitudes.

(Anaya-Durand & Pedroza-Flores, 2008, p. 34)

Por su parte, Mufioz Equihua (2016) recopila los métodos de escalamiento
mas utilizados para operaciones unitarias:

. Fuerza bruta: Se mantienen “factores criticos” de escalamiento en ambas
escalas, estos suelen referir a variaciones en sus fenémenos de
transferencia.

. Basado en modelos: Se relacionan con sus parametros fisicos, quimicos e
hidrodinamicos y su comportamiento es predicho por esos modelos.

. Empirico: Segun las diferentes escalas (escala de banco, mini planta, planta
piloto, desarrollo de negocios y planta de demostracion), se evaltan el
comportamiento de pardmetros medidos y su ajuste para alcanzar un
comportamiento deseado. Este no es muy fiable debido a que se desconoce
el efecto del escalamiento y sus parametros criticos de antemano.

. Empirico-hibrido: Involucra modelamiento y simulacién para interpretar los
resultados del modelo empirico y asi simular y optimizar el proximo nivel de
escalamiento.

Ejemplos de ello son el uso de simuladores comerciales que representan sistemas
de acuerdo con los componentes del sistema, su naturaleza e interaccién en su respectiva
operacion unitaria y el escalamiento basado en modelos en los destiladores por arrastre de
vapor en el que es posible emplear un analisis dimensional para describir la influencia de los
fendmenos de transferencia en el proceso a una escala mayor. (Arias et al., 2020; Cerpa

Chavez, 2007)

1.4.5 Simulacién de procesos quimicos

El simulador comercial dispuesto a emplear para la destilacion de aceite esencial es

el AVEVA PRO/II, que con una amplia libreria de componentes, métodos y operaciones



permite representar el proceso en estado estacionario, mediante la realizacion de célculos

rigurosos de balance de materia y energia.

1.45.1 Definicién de compuestos

Los simuladores de procesos industriales cuentan con su propio banco de
datos, estas bibliotecas disponen de una extensa cantidad de componentes puros,
con los cuales se puede representar la mayoria de los procesos comerciales,
especialmente para sistemas del campo petrolero. Los bancos de datos permiten la
busqueda de un componente por medio de su hombre, alias o formula quimica.

(Alava Intriago & Cabezas Guzhfiay, 2019)

1.4.5.2 Termodinamica del proceso

Los métodos termodinamicos ayudan al célculo de propiedades
termodinamicas y fases de equilibrio para poder resolver balances de materia y
energia en los equipos que se esta simulando, de la misma forman los métodos
termodinamicos también intervienen en el dimensionado de los equipos. (Dimian,
2003)

Este primer paso resulta esencial para el sistema, porque el método
termodindmico afectara todas las tareas posteriores, como en el desarrollo de
propiedades fisicas. Se debe considerar los siguientes cuatro factores antes de

elegir el método:

o La naturaleza de las propiedades de interés.
) La composicién de la mezcla.
) El rango de presién y temperatura

o La disponibilidad de parametros.



1.4.5.3 Destilador Batch

De acuerdo con la guia de usuario del simulador, la unidad de destilacion por
lotes simula un rectificador discontinuo, el cual esta compuesto por un destilador,
una columna, un condensador y un acumulador. El destilador, los platos en la
columna y el condensador son etapas tedricas. La destilacion simple (Rayleigh) se
puede simular configurando el nimero de etapas en 2 (condensador y destilador sin
platos de columna) y configurando la relacion de reflujo en cero. El modo bésico de
operacion para la destilacién necesita una carga de alimentacion en la columna y

una tasa de vapor de subida constante.

1.4.6 Procedimientos operacionales en una planta o laboratorio

La implementacioén o revision de los procedimientos y registros facilitan el proceso de
mejora continua ya que se documentan las actividades a realizar, la secuencia, los
materiales y las herramientas de seguridad a usar en los mismos, puede mejorar su control
y deteccion de errores para durante el proceso, eso suele referirse como estandarizacion
del proceso. (NUfiez Casanova & Pérez Casas, 2015)

Actualmente, la norma ISO 17025 aprobada en el Ecuador refiere a la existencia de
procedimientos adecuados y de registros del proceso, la necesidad de su validacion y
actualizacion por parte del laboratorio. Ademas, junto a otras normas ISO contienen una
seccién que refiere a la mejora continua mediante la implementacion de acciones
necesarias, como, por ejemplo, desde la revisidon de esos procedimientos operacionales.
(NTE INEN-ISO/IEC 17025 Requisitos Generales Para La Competencia de Los Laboratorios

de Ensayo y Calibracion, 2017)



CAPITULO 2

2. METODOLOGIA

La metodologia para la evaluacion de la unidad se sintetizé en las figuras 2.1 a-b.

Figura 2.1a
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Figura 2.1b
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2.1 Identificacion
2.1.1 Investigacion primariay secundaria

Se realizaron visitas al laboratorio donde se encuentra ubicaba la unidad piloto de
destilacion de aceites, en el lugar se entrevistd a los encargados del laboratorio y operarios.

Este primer contacto dio a conocer el historial de trabajos realizados y los equipos de



escalas menores que fueron utilizados. Se examind la unidad piloto al completo, ademas
nos fue compartida las experiencias previas y condiciones a las que se llegé a operar dicha
unidad.

Conjuntamente, se realizé una revision bibliografica de articulos cientificos y trabajos
acerca del modelamiento, operacion y optimizacion de la operacion de extraccion de aceites
esenciales para identificar los parametros mas relevantes del proceso real y las
suposiciones en modelos que son aplicables en la simulacion y en el desarrollo de la

evaluacion.

2.1.1.1 Suposiciones en modelos de destilacion de aceites esenciales

El enfoque que se ha aproximado en el modelado refiere a la transferencia de
masa y calor que ocurre en la matriz vegetal dispuesto como un lecho empacado a
condiciones de 100°C cercano a presion atmosférica, otras suposiciones aplicables
segun varios modelos fueron:

e Sistema isobarico e isotérmico

¢ Velocidad lineal de vapor constante con distribucién uniforme

e Disposicion del lecho poroso es constante a lo largo del equipo

e Caida de presién en el equipo es depreciable

e Productos de destilacion completamente inmiscibles

e Condensador total sin sub-enfriamiento

Consideraciones mas especificas envuelven la parte de la planta dispuesta a
la extraccion, el tamafio de particula y la cantidad de componentes o pseudo-
componentes. (Arias et al., 2020; Armijo C et al., 2012; Cerpa et al., 2008; Maharaj &

McGaw, 2020; Sartor et al., 2011)



2.2 Simulacién del caso base
2.2.1 Planteamiento del sistema

Para poder representar la unidad piloto de destilacién de aceites esenciales de
orégano sobre un software de simulacion, primero se seleccion6 un articulo referente a la
misma operacion. Como parte del proceso se realiz6 una identificacion de los fenémenos y
la disposicion de los equipos y corrientes, lo cual nos permitié desarrollar una descripcion

detallada del sistema. (Moncada et al., 2016)

2.2.2 Simulador

El simulador utilizado para el armar el diagrama de flujo del destilador de aceites
esenciales, fue el software AVEVA PRO/II. Este simulador nos permite realizar calculos
rigurosos de balance de materia y energia, para una amplia gama de procesos quimicos. El
nivel de detalle dentro de la configuraciéon de los sistemas puede variar de acuerdo con la

operacién unitaria.

2.2.3 Definicién de compuestos

La eleccidn de los compuestos esta ligada a la materia prima y el proceso industrial.
En la destilacion de aceites esenciales por arrastre de vapor simple, no se utiliza agentes de
separacion como solventes. Debido a esto, las especies que se agregaron en el simulador
se limitaron a dos compuestos de interés. Dichos compuestos estan presentes en el aceite

esencial de la materia prima, en nuestro caso es el orégano.

2.2.3.1 Compuestos definidos por el usuario
Simuladores como AVEVA PRO/II cuentan con su propio banco de datos, a
pesar de la variedad de componentes, existen especies quimicas que no se

encuentran disponibles debido a su complejidad o escasa utilidad dentro de los



procesos industrializados. PRO/II ofrecen al usuario la opcion de ingresar
componentes especiales mediante tres modalidades: por la definicién de
propiedades termodinamicas, la especificacion de la estructura del componente, o
por medio del ensayo petrolero para derivados de petréleo. Como parte de la
definicién de compuestos, hicimos uso de la herramienta para agregar una especie
de interés. Se escogié como método de ingreso de componente, la definicién de
propiedades termodinamicas. En la Tabla 2.1 se muestran las propiedades

necesarias para definir los compuestos.

Tabla 2.1

Propiedades dependientes de la temperatura

Propiedades de componente Simbolo Unidades

Presion de vapor VP N/m?
Entalpia H J
Capacidad Calorifica Cp J/ikg-mol - K

Calor latente de vaporizacion AHv J/kg-mol
Densidad p kg/m?3
Viscosidad v Pa-s

Conductividad k W/m - K
Tension superficial o N/m

2.2.4 Seleccién de método termodinamico

Muchos procesos quimicos incluyen operaciones unitarias de separacion como la
destilacion o la extraccion, donde es vital considerar modelos de propiedades fisicas para el

equilibrio, propiedades que se ven afectadas por la seleccion del método termodinamico.



Los fendmenos relacionados al equilibrio como el liquido/liquido (LLE), estan presentes en

procesos como la destilacion de aceites por arrastre de vapor. (Carlson, 1996)

Para la seleccién del método adecuado, se utilizé la metodologia del arbol de

decisiones del Ingeniero Eric Carlson, 1996.

2.2.5 Equipos y configuracion del sistema

2.2.5.1 Armado del sistema

Para realizar la seleccion de los equipos y la disposicién de las corrientes

dentro del simulador se considerd, tanto el sistema de extracciéon de aceites

establecido en el articulo cientifico como las caracteristicas de la unidad piloto. Para

la configuracion de los equipos seleccionados, se uso la mayoria de las

especificaciones presentes en el sistema de extraccion de aceites de orégano de

Moncada, tales como cantidad de la alimentacion, horas de operacion, presion del

sistema y comportamiento del condensador. Algunos parametros se pueden

observar en la Tabla 2.2.

Tabla 2.2

Descripcion de parametros en la simulacion del destilador

condensado

producto solo en condensadores de valor fijo.

Parametros Descripcion Unidad
Numero de platos Etapas dentro del sistema, 2 platos teéricos como )
tedricos minimo (hervidor y condensador).
Ciclo de operacion Tiempo designado para un ciclo, los resultados se h
Batch calculan en base a este tiempo.
Presion del sistema Presion que puede configurarse de forma general o N/m2
por etapas.
Retencion de liquido Valor que especifica la cantidad de liquido retenido kg-mol
en las paredes, platos y condensador.
Temperatura de Permite ajustar la temperatura de salida del oC




2.2.5.2 Politicas de operacion

Las politicas de operacion son acciones que definen el comportamiento de la
carga y el sistema. Se defini6 la forma en que se alimenta la carga, esta politica
secuencial relaciona y compara la carga que se aliment6 al sistema y el nimero de
ciclos. La tasa de vapor superior o de arrastre también se ve afectada por el nUmero
de ciclos. Esta se calcula en base a la alimentacion de agua y tiene que guardar
congruencia con el niumero de horas de operacién. (Mujtaba, 2004). Las politicas

consideradas se muestran en la Tabla 2.3.

Tabla 2.3

Descripcion de politicas de operacion

Polltlcas;,de Accidn Configuracion Unidad
operacion
Caraa Alimentacion instantanea al ka-mol
9 destilador 9
Secuencial
. Tasa de vapor superior sin
Destilado recirculacion. kg-mol/h
. Detallar la temperatura del vapor o
No Secuencial | Arranque de arrastre y su recorrido. ¢

La alimentacién instantdnea y el flujo de vapor superior especificados en la
“Accion de carga” son afectados directamente por el numero de horas/ciclos
sefalados en el panel de configuracion. El valor agregado en la casilla de “Ciclo de
operacion Batch” dividira las cantidades de flujo y masa ingresadas en las politicas de
operacion.

Para poder calcular alimentacion instantanea se debe realizar la

multiplicacion entre los factores expuestos en la ecuacion (1):



Ai = Materia entrante al destilador X Ciclo de operacién Batch (1)

Una forma de realizar el calculo de la tasa de vapor superior es por medio de
la ecuacion (2):
Q =1y ¢y * (Tepunicion — Tambientat) + My * Ay (2

Donde:

Q: Calor

m;: Tasa de liquido

m,: Tasa de vapor superior

cp: Capacidad calorifica del agua

hig: Entalpia de vaporizacion

2.2.6 Validacion de la simulacién

Una vez detallado nuestro sistema, se realizo el armado de la simulacion por medio
de la réplica de un articulo cientifico, donde se consider6 la composicion, estado y
rendimiento de la materia prima, los equipos involucrados en un sistema de destilacion por
lotes y las corrientes de alimentacion y de servicio. Se guardé las debidas similitudes entre

el caso real y el articulo de referencia para su correcta validacion. (Moncada et al., 2016)

2.3 Experimentacion
2.3.1 Seleccién de variables de escalamiento

El laboratorio contaba con una olla de destilacion donde se realizaron trabajos y
analisis previos, la informacion proporcionada por esta unidad de 20 litros de capacidad
sirvié como punto de partida para la seleccién de variables. Informacién como la especie

vegetal de estudio, la relacion en la carga materia-agua y las dimensiones permitieron una



comparacion entre la escala intermedia y la planta piloto. Generalmente, la planta piloto

cuenta con un destilador de capacidad de 50 litros. (Cerpa Chavez, 2007)

2.3.1.1 Seleccion del material vegetal

Se consideraron factores como la época del afio y la procedencia de la
especie vegetal, ya que son factores que afectan directamente al rendimiento y
calidad del aceite extraible. El orégano como materia prima contaba con
investigaciones previas, por lo que se dispuso de datos importantes como la
caracterizacion del aceite y del hidrolato, los datos principales se detallan en la tabla
2.4. La procedencia de la materia prima fue de un mercado mayorista en Ambato, de

donde se obtuvo ramas con hojas de orégano.

Tabla 2.4

Puntos de recoleccion del material empleadas a escala intermedia

Especie Epoca q? Ubicacion Fuente
vegetal recoleccion
Noviembre Patate, (Muzzio Villafuerte &
. 2021 Tungurahua (EC) Segovia Loor, 2021)
Origanum
vulgare
Mayo 2022 Patate, (Maldonado & Vera, 2022;
Tungurahua (EC) Tomala & Duarte, 2022)

2.3.1.2 Relacion de materia prima y vapor de agua

Se considero la relacion entre la materia seca y el agua suministrada a la olla
20 litros de capacidad. Los trabajos previos indicaron que esa unidad trabaj6 con
una cocina de hogar para el suministro de calor y generacién de vapor. En contraste
con el equipo de escala menor, la unidad piloto dispone de una cocina industrial para
suplir las necesidades energéticas. Los datos relacionados se muestran en la tabla

2.5.



Tabla 2.5

Relaciones de alimentacién empleadas a escala intermedia

Relacion
Especie Parte por _materia Rendimiento Euente
vegetal destilar | prima: agua (% mL/g)
(kg/kg)
. Muzzio Villafuerte &
Hojas 1.6 0.75% (Segovia Loor, 2021)
Origanum
vulgare Tallos (Maldonado & Vera,
hojasy 1:10 0.12% 2022; Tomala &
Duarte, 2022)

2.3.1.3 Dimensiones de la unidad en escala intermedia y la unidad piloto

Las dimensiones de la unidad en escala intermedia fueron tomadas de las

especificaciones técnicas del equipo y las de la unidad piloto se midieron con una

cinta de medir y un calibrador vernier, recopilando los datos de ancho (eje

horizontal), el largo (eje vertical) y el volumen que contienen.

2.3.2 Instalacion de la unidad

Una vez seleccionadas las variables de interés para la unidad piloto, se realiz6 una

revision del espacio disponible en el laboratorio para poder determinar el area donde se

ubicaria e instalaria la olla de destilacion de aceites esenciales. La disposicion final del

equipo debia garantizar una operacion fluida y segura para los operarios.

Como parte del proceso de instalacién se considerd la distancia entre la unidad

piloto y el suministro de agua, de igual forma se guardd una distancia prudente entre la

bombona de gas (fuente del combustible) y la cocina industrial.




2.3.3 Criterios de operacion de la unidad piloto

2.3.3.1 Seleccidon y secado de la materia

La materia prima adquirida requirié de un proceso de seleccion, ya que
factores externos como el tiempo de almacenamiento, el medio de transporte y el
clima pueden deteriorar y reducir la calidad y cantidad de materia utilizable. La
seleccién y cortado de los tallos se realizé para dar homogeneidad a la carga, ya que
estas constituyen la carga al sistema.

La materia prima en buen estado se separé en ramos y se colocaron en un
lugar techado con circulacién de viento para poder retirar la mayor cantidad de
humedad. El secado de las ramas se mantuvo por 5 dias, las hojas sueltas se
colocaban aparte en una superficie plana cerca de una ventana. Finalmente, se
realizé el deshojado de las ramas para hacer pruebas con la carga. En la figura 2.2

se muestran fotos de la materia prima en la etapa de secado.

Figura 2.2

Preparacion de materia prima

Nota: Se empled un mismo lote para todas las pruebas. a) Recepcion de

materia, b) Ramos de orégano, ¢) Secado de ramos.



2.3.3.2 Seleccioén de carga

Para hacer pruebas en el equipo piloto se trabajé una carga con la relacién

de alimentacion de nivel intermedio (1:6). (Muzzio Villafuerte & Segovia Loor, 2021)

También se utilizaron otras relaciones teniendo en cuenta las dimensiones del

equipo y la cantidad de materia prima disponible, las relaciones seleccionadas

fueron de (1:100) y (1:47).

2.3.3.3 Formacién del lecho poroso

Se examinaron distintas estructuras metalicas donde se iba a formar el lecho

vegetal durante la experimentacion. Con el fin de asegurar la homogeneidad en la

distribucién del vapor. Las estructuras se describen en la tabla 2.6.

Tabla 2.6

Configuraciones propuestas del lecho poroso

Configuracién

Descripcion

Alimentacion de prueba

Canasta de metal de la
altura del equipo,
perteneciente al centro de
investigacion con agujeros
de diametro de 6 mm

Agua

Ramas secas con pocas
hojas distribuidas en una
rejilla de metal con
espacios de
aproximadamente 1.5 cm

Agua y materia prima seca

Una malla de metal con
espacios de
aproximadamente 2 mm

Agua y materia prima seca




2.3.3.4 Generacion de vapor de arrastre

Se revisaron los diferentes efectos que generaba el nivel de llama de la
cocina industrial y la ausencia o presencia del material vegetal sobre la velocidad del
flujo de vapor dentro de la olla de destilacién.

La importancia sobre la generacion de vapor reside en la capacidad del
sistema para humedecer la materia seca, el contacto debe ser suficiente para que la
difusién del aceite en la superficie ocurra y estos puedan ser arrastrados. El flujo
volumétrico de vapor fue medido considerando el tiempo y el volumen recolectado
en salida de condensador, para no incluir el agua que se condensa en las paredes

del destilador. (Ozek, 2012)

2.3.3.5 Caracteristicas del intercambiador de calor

De acuerdo con el disefio, este permitia una configuracion a contracorriente,
puesto que el agua entraba por la parte inferior derecha del intercambiador y salia
por la parte superior izquierda, cuando el flujo a condensar entraba por la parte
izquierda. El material de construccion de toda su estructura es el acero inoxidable

AISI304. Algunos factores considerados fueron:

Flujo de agua de enfriamiento: El flujo volumétrico del agua de enfriamiento
se midid a la salida del sistema tomando el tiempo en el que se llenaba una probeta
de 1L, con la temperatura en la entrada del condensador se transformaba a flujo

masico.

Coeficiente de transferencia de calor total: Para estimar el coeficiente de
transferencia de calor total, U, se delimit6 el sistema del intercambiador de doble
tubo y se calcularon sus resistencias térmicas. Los datos determinados

experimentalmente necesarios para el calculo fueron los flujos de la corriente del



condensado y del agua de enfriamiento, las temperaturas a la entrada y salida al
equipo y las dimensiones del equipo.

Las ecuaciones empleadas dependieron de las sustancias involucradas, el
material del intercambiador y el régimen de flujo, las propiedades fisicas necesarias
fueron obtenidas a la temperatura promedio de las corrientes y estas fueron
desarrolladas en el programa EES que contiene una amplia base de datos

termodindmicos adecuados para el sistema propuesto. (Cengel & Ghajar, 2011)

Efectividad del intercambiador del calor: La efectividad del intercambiador
es la relacion entre la razon de calor real intercambiado, calculado a partir del U, y la
razén de calor maxima que puede ser intercambiada. Este Ultimo depende de la
menor razén de capacidad calorifica, es decir, se considera su flujo y su capacidad
calorifica para el intercambio de calor y la diferencia de temperaturas de entrada de

los fluidos de entrada y salida. (Cengel & Ghajar, 2011)

2.4 Simulacion del caso real

2.4.1 Actualizacion de la simulaciéon hacia la unidad piloto

Se ajustd parametros dentro de la simulacion de destilacion de aceites esenciales, la

gue fue previamente validada, para representar el sistema real dentro del software AVEVA

PRO/II. Con ayuda de esta herramienta se evalud las diferencias entre los datos obtenidos

de un sistema idealizado que ignora el estado del equipo o problemas de distribucion y los

datos obtenidos de la experimentacion con la planta piloto.

2.4.1.1 Alimentacion al equipo
Las especies seleccionadas en la validacion del articulo cientifico se

conservaron, pero caracteristicas de la materia prima tales como los porcentajes de



las especies constituyentes y el rendimiento fueron ajustadas en concordancia con el

caso real.

2.4.1.2 Parédmetros del destilador
Para la representacion del caso real sobre la configuracion de destilador, se
conservaron datos coincidentes como el tiempo de operacion y el numero de etapas
tedricas. En cuanto a los valores diferentes, se modificaron los siguientes:
= La presién del sistema,
= La retencién de liquido
= Tipo de condensador
= Temperatura del condensador
En las politicas de operacion se modific la alimentacion instantanea y se

calcul6 la tasa de vapor respectiva para el sistema real.

2.5 Manual de operacion de unidad piloto

Se desarroll6 un manual de operacién del equipo de destilacion de aceites,
con la finalidad de estandarizar el procedimiento realizado por los operarios y para
garantizar la seguridad y la buena practica.

Para la escritura del manual, primero se debi6 asegurarse la identificacion,
descripcion, revisién y aprobacién como parte de informacién documentada, tal
como refiere la seccidon 7.5.2 de la norma ISO 9001:2015, como se observa e la

figura 2.3.

Figura 2.3

Formato de encabezado y requerimientos basicos del manual

Cédigo
Logo del 9 XXX
centro de Manual de operacion de destilador de aceites Versién
esenciales Fecha de

investigacion

revisién
Pagina 1711




Elaboré: Reviso: Aprobé:

Firma/Nombre Firma/Nombre Firma/Nombre

Cargo: (e.g. Estudiante(s) de | Cargo: (e.g. Profesor | Cargo: (e.g. Encargado del
facultad XXXX) responsable) area)

Fecha: Fecha: Fecha:

Después, su contenido se bas6 en la seccion 4.4.1 de la norma ISO
9001:2015, en la cual refiere a la determinar las entradas y salidas del proceso,
ademas de secuencia y control para asegurar su calidad, las secciones a desarrollar

en el manual se presentan en la figura 2.4.

Figura 2.4

Secciones del manual a desarrollar

Objetivo
Alcance
Responsabilidades
Descripcion de la operacion
Puntos clave de operacion
5.1. Instalacion del sistema

;o e

5.1.1. Ubicacidn y estructura
5.4.2. Puntos de conexion y descargas
5.2. Puesta en marcha
5.2.1. Alimentacion y acople del intercambiador de calor
5.2.2. Arrangue y operacion de la unidad piloto
5.2.3. Paro en caso de emergencia
5.3. Apagado de la unidad
5.3.1. Separacion del producto y cierre del proceso de destilacion
5.4. Limpieza del sistema
5.4.1. Evacuacion del sistema
5.4.2. Desmontado del equipo
5.4.3. Disposicion de residuos y lavado del destilador

Diagrama de flujo de las actividades
Medidas de seguridad
Control de cambios

-

Revision y aprobacion




Finalmente, respecto a seguridad, en la norma ISO 45001:2018 se refiere en
el apartado A.6.1.2.1 sobre la identificacion de peligros en la organizacion o, en este

caso, a la unidad de trabajo.

Figura 2.5

Seccién de identificacién de peligros

Puntos . . . Medidas
Seccidn Peligros Riesgos .
claves preventivas




CAPITULO 3

3. RESULTADOS Y ANALISIS

3.1 Definicion del sistema de la unidad piloto

Se realiz6 un DFP de la unidad piloto para representar la operacion real. El diagrama
de la figura 3.1 difiere ligeramente del diagrama mostrado en el apartado de “Destilacion por
arrastre de vapor” presente en el Capitulo 1 debido a que se tiene una corriente de residuo

gue no se recicla y es liberada al final del proceso.

Figura 3.1

Diagrama de flujo de proceso de destilacion por arrastre de vapor

5 6
cw
T E-102 7 O
01—, ACEITE
MATERIA
D-101 2 8 O
V-101
_ HIDROLATO
L)) : - —
' v 10 _D&} 1 _ O
AGUA E-101 \/
: T-101 RESIDUOQ
Operaciones Unitarias involucradas:
e D-101: Secador e T-101: Destilador de aceites esenciales e« V-101: Decantador o Florentino
s E-101: Rehervidor + E-102: Condensador
Corrientes:
e 1. Materia Prima (Orégano) + 6: Condensado de mezcla agua y aceite
e 2: Matera prima en base seca e 7:Aceite esencial de Orégano
e 3:Agua « 8: Hidrolato
» 4:Vapor de agua e 9:Residuo

e 5: Vapores de arrastre e 10: Residuo




3.2 Simulacién del caso Base

La construccion del modelo se realiz6 de acuerdo con las condiciones presentes en
la simulacion de procesos de extraccion de aceites esenciales por Moncada et. Al. 2015. La
simulacion se realiz6 en AVEVA PRO/II en contraste al articulo cientifico, el cual construy6

el sistema en el simulador comercial Aspen Plus.

3.2.1 Definicion de compuestos

Se tomaron los 2 compuestos mas abundantes presentes en los resultados de la
cromatografia compartida por el articulo cientifico de referencia. Los componentes no
considerados conformaban un 1.8% del total, estos fueron omitidos debido a su escasa
influencia sobre el sistema. Los valores del timol y carvacrol fueron normalizados como se

aprecia en la Tabla 3.1.

Tabla 3.1

Composicion del aceite esencial de orégano utilizado en el caso base

C Articulo Modificacion
omponentes s X
cientifico asumida
Carvacrol 86.3 % 88.49 %
Timol 11.3% 11.51 %
Otros 1.8 % -

El carvacrol es una sustancia que no se encuentra dentro de la biblioteca de AVEVA
PROI/Il, esta especie fue ingresada por medio de las propiedades termodinamicas. Se
afadio la informacién requerida para las especies en fase liquida y fase gaseosa, en un
rango de temperatura de 25°C a 155 °C. Esta informacion fue extraida del banco de datos

perteneciente al software Aspen Plus.



En cuanto a la adicién de sélidos para definir la materia vegetal, no existe forma en

la que el simulador PRO/II pueda realizar esta representacion.

3.2.2 Seleccién de método termodinamico

Los aceites esenciales son sustancias de una estructura no polar, dicha estructura
no se rompe o descompone en iones al interactuar con el agua. En cuanto al vapor de agua
gue interviene en el proceso de destilacién, este cuenta con una estructura polar. No se
aplicé parametros de interaccion binaria en la simulacién y para finalizar, el sistema esta
constituido por un equilibrio de fases vapor-liquido-liquido. Como resultado del andlisis del
sistema y considerando las condiciones de trabajo, el método seleccionado fue “Dortmund-

modified UNIFAC” (UNIFAC T Dep-2 en PRO/II), como se aprecia en la figura 3.2.

Figura 3.2

Arbol de decisiones para elegir un modelo termodinamico

—YeS _ NRTL UNIQUAC,

and Their Variances
Yes
LL?

WILSON, NRTL, UNIQUAC,

l P <10 bar ! _> &, and Their Variances
< ij?
(See also Yes UNIFAC LLE
L ()

Figure 3)
Polar P? .
Non-electrolytes : > No UNIFAC and its

L "™ o Extensions

Yes
> Schwartentruber-Renon,
PR or RKS with WS,
PR or RKS with MHV2
P > 10 bar
L »{ij?
No PSRK,

» PR or RKS with MHV2

Pressure @ Liquid/Liquid

Interaction Parameters
Available

4




Fuente (Carlson, 1996):
3.2.3 Diagrama de simulacién y configuraciéon de sistema

Los equipos seleccionados dentro de PRO/Il y las corrientes consideradas variaron
con respecto a los usados en el articulo cientifico. El sistema de la planta piloto se
representd por medio de una unidad de destilacién por lotes, la que esta constituida por: un
hervidor, una columna de destilacioén, un condensador y un acumulador. En la Figura 3.3 se

visualiza diagrama de flujo dentro del simulador.

Figura 3.3

Diagrama de flujo del sistema de destilacion de aceites esenciales

DESTILADOR

DESTILADO

OREGANO

Fuente: PRO/II

Se agreg6 un separador flash para dividir el aceite esencial del hidrolato, ya que el
acumulador del destilador Batch no lo hace. El acumulador se conecté al separador flash
por medio de la corriente “Destilado”.

La unidad de destilacion por lotes solo permite modelar una separacion vapor-
liquido en la seccién que pertenece a la columna de destilacién, en cuanto a la seccion del

condensador, esta permite realizar calculos vapor-liquido-liquido.



La corriente de alimentacién “Orégano” representa el ingreso de la materia vegetal,
la que debe estar a una humedad estimada del 10%. La corriente “Agua” es la cantidad de
liquido ingresado al destilador batch, que se afiade en relacién a la alimentacién de materia
vegetal. Para el proceso de validacion se utilizo una relacion de 1:5, para el orégano y el

agua respectivamente. Los flujos de alimentacidon se muestran en la Tabla 3.2.

Tabla 3.2

Alimentacion de agua y orégano al sistema

Parametros Valor Unidades

Relacién Orégano-Agua 15 -
Humedad 0.7 Fraccion masica
Humedad Base Seca 0.1 Fraccion masica
Rendimiento 8.66 kg aceite/ton materia fresca
Materia fresca 200

Materia seca 60 kg/h

Agua 140
Materia al 10% de humedad 66.67

Biomasa 58.37

Agua (humedad) 6.67 kg/h

Timol 0.22

Carvacrol 1.69
Agua (flujo de vapor) 333.3 kg/h

Fuente: Moncada et al., 2016



Los valores ingresados en la corriente “Orégano” se encuentran por debajo de la fila
“Materia al 10% de humedad” en la tabla 3.2, descartando a la biomasa ya que no es
posible incorporarla en la simulacion. Debido a que no se puede representar la biomasa en
este simulador, se realizé un balance para calcular las cantidades individuales de agua
(humedad), timol y carvacrol presentes en orégano tratado. El balance completo se integro

a la simulacion por medio de una calculadora.

Figura 3.4

Panel de configuracion de destilador batch

Batch Distillation

Help Overview  Status  Notes
Unit:  |DESTILADOR | Descriptior: |
Initial Condenser... Number of Theoretical Stages: | 2|
Pressure i ) ) )
Profile... = :ﬂ Mawimurn Simulation Time: | 2| hr
. Batch Cycle Time: | 987 b
Liquid ={= | Global Stop Calculated Condenser Phases: IVapol-Liql.il:l-Liquid | v
Holdup... === | Critena...
R fiefa Overall Dperating Policy
i . Cut |dentifier Initiation Type Seaments
Tl'lelml_:l— == | Calculation Insert | 4 | ooy Sequential ~ | EnterData...
g’;.::;:z w||= | Options... Reset| > [poo2 Non-sequential |~ | EnterData...

| Print Options... | Plot Options...

Cancel |

Exit the window after saving all data

Fuente: PRO/II

Para la modificacion del destilador, Figura 3.4, se definié el nimero de platos
tedricos, las horas de operacion y el tiempo de ciclo Batch (nimero de ciclos). En las

ventanas desplegables se definié una presién para el sistema y el comportamiento del



condensador. En la Tabla 3.3 se muestra los valores utilizados en el proceso de

configuracion.

Tabla 3.3

Parametros especificados en la simulacion del destilador

Parametros Valor Unidad

Numero de platos tedricos 2 -
Tiempo de simulacion 2 h
Ciclo de operacién Batch 987 h

Presién del sistema 2.96 atm

Caida de presion 0 atm

Retencion de liquido 0.02 Fraccion molar

Tipo de condensador Subenfriado -
Temperatura de condensado 30 °C

Fuente: Moncada et al., 2016

La retencion de liquido es un valor que no se detalla en el trabajo de Moncada.
Siendo esta un requerimiento para PRO/II, se escogi6é una retenciéon del 2% debido a un
ejemplo presentado que mostraba relacién con nimero de etapas en el sistema y tiempo de
operacién. (Mujtaba & Macchietto, 1998) Este porcentaje se multiplicé por la alimentacién
total en moles que se ingresa a la unidad de destilacién, cabe recalcar que la retencién del
liquido afecta directamente a los aceites esenciales que circulan por el sistema.

Finalizando con el proceso de configuracion del destilador Batch, se especifico los

criterios de arranque. Estos criterios o politicas de operacidén son acciones que definen el



comportamiento de la carga y el sistema, y estas se ven afectadas por factores como la

presion del sistemay las horas de ciclo (himero de ciclos o repeticiones).

En cuanto al separador flash, se ajusté el método termodindmico del equipo para la
fase vapor-liquido-liquido. También se modificé la temperatura del separador a la presente
en la corriente “Destilado”. Por ultimo, se especifico las fases de los productos, en nuestro
caso el aceite como “liquido” y el hidrolato como “agua/2do liquido”. En la figura 3.5 se

visualiza el panel de configuracion para el Separador o Tanque flash.

Figura 3.5

Panel de configuracién del Separador flash

Help Overview  Status  Motes
Unit: | TANQUE Description: I
|
First Specification )
Thermodynamic System:
| [Pressure Drop ] v | D] atm IUNIFDZ v
Second Specification
(®) Unit 5pecification:; ITemperalue | v [ 30] C
(O Product Specification:
Parameter salue within the default tolerance
| | Product Phases... ]
I Print Options... |
® Entrainment. ..
Phase Assignment: v I
OK | Cancel |
Push ta bring up the product phases window

Fuente: PRO/II



3.2.4 Resultados de la validacion

Las condiciones utilizadas para replicar el articulo cientifico antes mencionado y las
suposiciones realizadas para poder replicar correctamente la simulacion sobre PRO/II se

pueden apreciar en la Tabla 3.4.

Tabla 3.4

Condiciones del sistema y resultado la de validacion

Parametro

Articulo cientifico

Condiciéon asumida

Simulador

Aspen Plus

AVEVA PRO/II

Método termodinamico

UNIFAC Dortmund

UNIFAC T Dep-2

Equipo de destilacion

Columna de extracciéon

Destilador batch

Reciclo Sin especificar Sin reciclo
Materia seca
alimentada (kg/h) 66.67 8.58
Entrada de biomasa Lignina y Celulosa Sin biomasa
Rendimiento (kg/ton) 8.66 8.36

Error (%) 3.46

Cabe recalcar que la materia seca alimentada hace referencia a la combinacion de
biomasa, humedad y contenido de aceites. Como se explicé anteriormente, en la simulacion
de PRO/II no se puede representar la biomasa (materia inerte), la cual constituye el bagazo

al final del proceso real. Por este motivo existe una diferencia en estos valores.

3.3 Experimentacion

Se realizaron un total de cinco pruebas sobre la unidad piloto de destilacién para

evaluar los criterios de operacién detallados en la metodologia. Dos de las cinco pruebas se



trabajaron con agua, pero sin materia vegetal (Orégano) y las 3 Ultimas pruebas con materia
vegetal a diferentes relaciones de carga. Adicionalmente se realizaron 5 pruebas externas a
la metodologia experimental de este proyecto, en las destilaciones extras se usaron hojas

de Eucalipto, los resultados las pruebas complementarias se encuentran en Apéndice D.

3.3.1 Pruebas sin materia vegetal

Estas pruebas se realizaron con una carga de agua y las estructuras metdlicas
disponibles para sostener la materia prima. Se evalué la tasa de vapor que puede generar la
llama de la cocina industrial y la capacidad del vapor para humedecer las paredes del
sistema. Se contd con dos tipos de estructuras metalicas, la primera una rejilla y la segunda

un canasto poroso. Los resultados se pueden apreciar en la Tabla 3.5.

Tabla 3.5

Revision de la olla de destilacion y rejilla/canasto

Estructura Abertura Observacion

Aberturas entre 18 .
X . Se apreciaron las
varillas metalicas

distribuidas en paredes de I olla

Rejilla de destilacion
paralelo con un

o totalmente
espaciamiento de humedecida
1.91 cm. '
Orificios distribuidos .,
Se aprecio

uniformemente

Canasto sobre base y

paredes, de 6 mm
de didmetro.

canalizacion del
vapor en algunas
areas de la olla.




Se eligio la rejilla metalica para contener la materia prima, porque fue la estructura

gue no dificulté el paso del vapor de agua, ya que las paredes de la olla se encontraron

totalmente humedecidas.

3.3.2 Pruebas con Orégano

3.3.2.1 Prueba#1

En la prueba inicial se agregé 100 gramos de orégano y 10 litros de agua a la

unidad piloto. Se decidi6 usar 10 litros de agua a pesar de la poca cantidad de

materia vegetal alimentada. En la tabla 3.6 se puede apreciar la configuracion

utilizada y en la tabla 3.7 los resultados.

Tabla 3.6

Condiciones de la prueba #1 en la unidad piloto

(min)

Parametros Valor Observaciones
Carga conformada por hojas sueltas y
Materia al 10% de ramas de oregano. Existio dlflgultades en
100 la formacién del lecho debido a la
humedad (g) - .
estructura de la rejilla, lo que provocé una
mala distribucion.
Capacidad maxima para las dimensiones
Agua (L) 10 de la unidad piloto
Relacién (materia — 1:100 Se suministré el maximo de agua para una
agua) ' cantidad pequefa de orégano.
Se construy6 una cama de ramas para
. aumentar la capacidad de contencion de la
Estructura del plato Rejilla . e
rejilla. La estructura del plato dificulto la
distribucién homogénea de la materia.
Nivel de llama Medio Regulado a pulso
Tiempo de operacién 20 Al ser la primera prueba se eligié un

periodo de operacion corto.




Tabla 3.7

Resultados de la prueba #1 en la unidad piloto

Parametros Valor Observaciones

Temperatura de

operacion (°C) 95 Constante

Temperatura de

condensado (°C) 46 Constante.

Hubo canalizacién de vapor debido a la
distribucion irregular de la materia prima. Se
encontré materia poco humedecida en las
Parcial partes internas de la acumulacion que se
generaba en el lecho, ademas de que, para
retirar el lecho, la materia caia al fondo del
equipo.

Distribucion del
vapor

Primera gota de destilado al minuto 32. Capa
Condensado (mL) 2360 externa con trazas oleosas. No se apreci6
aceite en el hidrolato.

Aceite esencial

(mL) 0 No se pudo separar aceite

Rendimiento (mL

aceite/g materia) 0 No se pudo medir

No se obtuvo aceite esencial de la primera prueba y la causa esta
relacionada a las dificultades para distribuir la materia en el plato/rejilla, debido al
espaciamiento excesivo entre las barras que formaban la estructura. En el proceso
de descarga se observé areas donde la materia vegetal se sentia seca al tacto,
adicionalmente mucha materia se filtro al fondo de la olla.

Por ultimo, en esta primera prueba con orégano se observé la capacidad de
condensacion del intercambiador, punto que no se consider6 en las pruebas
anteriores. Se disponia de dos estructuras para el intercambio de calor: un
condensador de acero inoxidable y un serpentin de vidrio. Se usé Unicamente el
condensador metélico y en el progreso de la prueba no se observé escape de vapor

por la salida del equipo.



3.3.2.2 Prueba#2
En relacién a las dificultades encontradas para distribuir el orégano en la
prueba #1, se realizé modificaciones a la rejilla. Se integré una malla metdlica a su

estructura, para mejorar la contencion del plato/rejilla figura 3.6.

Figura 3.6

Rejilla modificada con malla metalica

Fuente: Unidad piloto en laboratorio.

En esta prueba se utilizé una relacion de 1:6: todos los detalles de la
configuracion utilizada en la prueba #2 se detalla en la tabla 3.8 y los resultados se

pueden apreciar en la Tabla 3.9.

Tabla 3.8

Condiciones de la prueba #2 en la unidad piloto

Parametros Valor Observaciones

Carga conformada por hojas sueltas y
200 pocas ramas. Distribucidbn homogénea y
compacta.

Materia al 10% de
humedad (g)




El nivel del agua en la olla no superaba los

Agua (L) 1.25 1.60 cm de altura.
Relacion (materia — 1:6 Cercana a relacion escala intermedia. 1:5
agua)
Modificada para brindar sostén a la
Estructura del plato Rejilla estructura y mejorar la formacién del lecho
y el area de contacto.
Nivel de llama Baja La llama fue r'egulad'a varias veces para
reducir el flujo de vapor.
Tiempo ?rﬁigg)eramon 60 Se mantuvo un tiempo de operacion corto.
Tabla 3.9

Resultados de la prueba #2 en la unidad piloto

aceite/g materia)

Parametros Valor Observaciones
Temperﬁtura: de 90 Constante
operacion (°C)
Temperatura de
condensado (°C) 47 Constante
Canalizacién del vapor de agua a través de
Distribucion del , las paredes debido a la compactacion.
Parcial ; : .
vapor Capa superior poco humedecida y hojas
caen al fondo de la malla.
Primera gota de destilado al minuto 21.
Condensado (mL) 30 Se apreci6 una cantidad considerable de
vapor a la salida del condensador. Pocas
gotas de condensado.
Aceite esencial (mL) 0 Trazas de aceite dificiles de separar.
Rendimiento (mL 0 No se pudo medir

La capacidad de la olla de destilacién es de 51 litros, pero la alimentacién de

agua al equipo fue de 1.20 litros. Esta cantidad de agua resulto muy pequefia para




las dimensiones de la olla, lo que ocasioné una gran dificultad para controlar el flujo
de vapor de agua. Otro factor que dificulté el control del vapor fue la densidad del
lecho, ya que al distribuir hojas sueltas sobre la rejilla modificada se generé un
blogueo.

El vapor de arrastre al no poder atravesar la cama de orégano se canalizé
por las aberturas entre el plato y las paredes de la olla de destilacion. La suma de
estos factores resulto en un aumento de la velocidad del flujo del vapor de arrastre,
por lo que el tiempo de retencion del vapor en el condensador fue muy corto como
para que se diera un intercambio de calor adecuado.

Al igual que en la prueba anterior, en esta se uso Unicamente el condensador
metalico, y no abasteci6 para la condensacion del aceite. El condensador al tener
una estructura simple de tubo y carcasa, los tiempos de residencia son muy cortos.
Si la velocidad del vapor que transita por el sistema de refrigeracion es muy elevada,
no existird condensacién y en funciéon de esto, no fue posible la obtencién de aceite

en la prueba #2.

3.3.2.3 Prueba #3
En base a la experiencia adquirida de las pruebas anteriores se realizaron
cambios. La configuracion utilizada se encuentra en la tabla 3.10 y los resultados se

pueden apreciar en la Tabla 3.11.

Tabla 3.10

Condiciones de la prueba #3 en la unidad piloto

Pardmetros Valor Observaciones
Materia al 10% de Carga conformada por ramas con hojas.
150 SO ; :
humedad (g) Distribucion homogénea y sin compactar.
El nivel del agua por encima de la mitad de
Agua (L) ! la capacidad de la olla.




Relacién (materia — 1:47 Se eligié esta relacion para controlar de
agua) ' mejor forma el vapor generado.
Estructura del plato Rejilla Se conservo la rejilla modificada.
Nivel de llama Media Regulado a pulso
Tiempo de_operauon 120 Se duplico el tiempo.
(min)
Tabla 3.11

Condiciones de la prueba #3 en la unidad piloto

Temper.attur% de 95 Constante
operacion (°C)
Temperatura de
condensado (°C) 46 Constante
Distribucion del I Orégano humedecido en su totalidad.
Tota
vapor Densidad del lecho: 47.73 kg/m?3
Primera gota de destilado al minuto 29.
Condensado (mL) 1800 Se aprecio la presencia de aceite en la
superficie del hidrolato, dos liquidos
visibles.
Aceite esencial (mL) 0.20 Se separo y midi6 el aceite con mucha
' dificultad. Se filtraron trazas de hidrolato.
Rendimiento (mL Se estima un rendimiento menor a causa
. . 0.133 "
aceite/g materia) de errores de medicion.

Se ingres6 agua a la mitad de capacidad de la olla, para no tener problemas

con el control del vapor de arrastre, también se distribuy6é ramas con hojas de
orégano para formar un lecho sin compactar. Las pruebas anteriores nos ayudaron a
ajustar las condiciones del sistema, lo que resultd en la obtencién de aceite esencial
de orégano. La separacion del aceite fue dificil de realizar debido a la poca cantidad

presente en la muestra. Se us6 un decantador y una micropipeta para separar el



aceite; a pesar el cuidado que se procurg, el hidrolato se arrastré en el proceso de
extraccién con la micropipeta. En este proceso se logré medir 0.20 mL de aceite
esencial.

A pesar de los errores de medicién, se obtuvo aceite esencial debido a los
ajustes realizados sobre el sistema, partes del proceso de separacion del aceite se

pueden apreciar en la figura 3.7.

Figura 3.7

Separacion del aceite esencial de orégano del hidrolato

Nota: a) Separacion por decantacion, b) Uso de micropipeta para extraccion

de muestra, c) Aceite extraido vertido en un tubo.

En la tabla 3.12 se exponen rendimientos obtenidos en trabajos previos que
fueron realizados sobre un equipo de destilacion de escala intermedia. El error entre

la prueba #3 y el trabajo de Témala & Duarte es del 8%.



Tabla 3.12

Comparacion de rendimiento con trabajos previos

Especie | Parte por Relac!orll Rendimiento
vegetal destilar materia : (% mL/g) Fuente
9 agua (kg/kg) 9
(Muzzio Villafuerte
Hojas 1.6 0.75% & Segovia Loor,
2021)
Origanum (Maldonado &
Tallos y ) 0 Vera, 2022;
vulgare hojas 110 0.12% Tomala & Duarte,
2022)
Tﬁ”?’s y 1:47 0.13% Prueba #3
ojas

3.4 Simulacién de la unidad piloto

En la dltima prueba del proceso experimental se logré obtener aceite esencial, con

un rendimiento cercano a trabajos de investigacion anteriores. Se calibro la simulacién

validada para representar las experiencias de la practica sobre PRO/II.

3.4.1 Compuestos

El timol y el carvacrol se conservaron como compuestos, pero tanto las fracciones y

el rendimiento de la materia seca fueron modificadas. Los valores respectivos se muestran

en la tabla 3.13.




Tabla 3.13

Fracciones de componentes

Parametros Valor Fuente
I (Maldonado & Vera, 2022;
Rendimiento (mL/g) 0.12 Tomala & Duarte, 2022)
Fraccion Timol 0.063
. (Muzzio Villafuerte & Segovia
Fracciéon Carvacrol 0.011 Loor, 2021)
Otros 0.926

La cromatografia presente en la tabla 3.9 fue realizada por estudiantes en un trabajo
previo. El orégano utilizado en los proyectos mencionados comparte la misma procedencia
y época que la materia vegetal utilizada en las 3 pruebas de nuestro proceso experimental.
Para poder usar las fracciones de esta cromatografia, se realizé una distribucion
proporcional del timol y el carvacrol, los resultados de la distribucién se pueden visualizar en

la tabla 3.14.

Tabla 3.14

Fracciones asumidas para la simulacién del caso real

Componentes Fraccion Porcentaje
Timol 0.851 85.14
Carvacrol 0149 14.86

3.4.2 Equiposy cargas

No se realizan cambios sobre el diagrama de la simulacién. Se modific6 la relaciéon
materia — agua, el rendimiento y las fracciones de los compuestos para ajustar la
calculadora del simulador a las condiciones de la materia prima usada en la

experimentacion. Los resultados del balance de materia se muestran en la tabla 3.15.



Tabla 3.15

Ajuste en el balance del simulador para representar la prueba 3

Parametros Valor Unidades

Relacion Orégano-Agua 1:47 -
Humedad 0.7 Fraccion masica
Humedad Base Seca 0.1 Fraccion masica
Rendimiento 0.12 mL aceite/g materia seca
Densidad aceite 0.9132 g/mL
Materia fresca 450

Materia seca 135 g/h

Agua 315
Materia al 10% de humedad 150

Biomasa 134.8356

Agua 15 g/h

Timol 0.1399

Carvacrol 0.0245
Agua (flujo de vapor) 7050 g/h

Fuente: PRO/II

Para la configuracion de la columna Batch y el separador flash, se conservan todas
las especificaciones utilizadas en la validacion con el articulo cientifico, a excepcion de la

presion y la temperatura del condensado, que se ajustan a 1 atm y 42 °C respectivamente.



3.4.3 Resultados de la simulacién de la unidad piloto

Los ajustes realizados para representar el método experimental dentro del simulador

se pueden apreciar en la siguiente tabla 3.16.

Tabla 3.16

Ajustes y resultados para la simulacién de la unidad piloto

Parametro Unidad Piloto Simulador
Método termodindmico - UNIFAC T Dep-2
Equipo de destilacion Unidad piloto Destilador batch
Reciclo Sin reciclo
Relacion 1:47
Materia alimentada (g) 150 15.1644
Agua alimentada (L) 7 7.05
Presién (atm) 1
Tiempo de operacioén (h) 2
Temperatura de condensado
(°C) 42
Aceite esencial (mL) 0.20 0.18
Rendimiento a 1 ciclo (mL/g) 0.1333 0.1138
(Rrr(]alilldgi;niento a 987 ciclos 0.1333 0.1134
Error a 1 ciclo (%) 14.62
Error a 987 ciclos (%) 14.93

El nimero de ciclos de operacion ajusté el balance de materia en las corrientes de

residuo y destilado, obteniendo datos mas exactos y un menor rendimiento. El hidrolato



obtenido en la corriente de destilado con 1 ciclo de operacion es de 1941.23 g, pero con
987 ciclos el destilado es 1800.12 g, lo que configura un valor mas cercano a los resultados
experimentales. Considerando la dificultad del aceite esencial de orégano para ser
separado Yy los posibles fallos de medicion, es aceptable un error del 14.93% entre los

rendimientos del simulador y la prueba #3.

3.5 Escalamiento
3.5.1 Relaciéon de dimensiones de la olla de destilacion

Con las dimensiones de las escalas estudiadas, se pudo comparar la eficiencia con
la que puede aprovechar el calor ingresado al sistema para la generacion de vapor a una

tasa de ebullicibn adecuada.

Tabla 3.17

Comparacion de eficiencia térmica de ollas a diferentes escalas

Altura Diametro Relacion Eficiencia Fuente
(cm) (cm) altura/diametro | térmica (%)
25 10 2.5 47.71
(Kadam & Shete,

2017)

12 15 0.8 48.32

30 30 1.0 48.25 Actual (Escala

intermedia)

54 35 1.6 48.04 Actual (Escala

piloto)

En la tabla 3.17 se comparo las relaciones de altura y diametro de bibliografia y las
escalas estudiadas, en las cuales se consideraban eficiencias térmicas entre 47 — 48 %
para relaciones entre 0.8 — 2.5. De acuerdo a este estudio las ollas con mayor diametro que

altura tienden a una menor eficiencia térmica puesto que, aunque tienen mayor superficie



de contacto con la fuente calérica, también presentan mayor superficie expuesta a los

alrededores, lo que puede generar que el vapor de arrastre se condense. (Naphon, 2014)

Tabla 3.18

Comparacion del consumo de GLP de ollas de diferente diametro

Tiempo
Diametro de .Temperatura Consumo
(cm) operacion final alcanzada de GLP Fuente
p(min) en el tope (°C) (kg/h)
(Kadam &
15 10 96 0.24 Shete, 2017)
(Naphon,
22 14 100.25 0.20 2014)
35 120 95 0.29 Actual

En cuanto al consumo de recursos en la tabla 3.18, una mejor eficiencia requiere de
menor cantidad de GLP para la generacion del vapor de agua. Los resultados de la
eficiencia de la unidad piloto se pueden comparar con el termémetro en la tapa de la olla, el

cual marca 95°C.

3.5.2 Relacién de cargay densidad de lecho

La relacién materia — agua es una estimacion realizada para abastecer al sistema
con el vapor necesario para la destilacion. La relacion de carga por si sola no es garantia de
una operacion exitosa, como se demostrd en la prueba con carga #2. Se consideré las
dimensiones de la unidad piloto para establecer la minima y maxima capacidad de agua y
materia que se puede ingresar al sistema. Como resultado del analisis experimental se

estableci6 2 relaciones de alimentacion, los datos se pueden apreciar en la tabla 3.19.



Tabla 3.19

Relaciones de carga potenciales en la unidad piloto

. Materia | Agua -
Parametro Observacion
(kg) (L)

Relacién (1:10) para materia de hojas grandes

. Se puede usar menos materia, pero
Minimo 05 5 se pierde rendimiento. (Figura 3.8.b)

Maxima capacidad de materia que
puede alojar la olla. Requiere de un
segundo plato para evitar
saturacion/compactacion. (Figura
3.8.¢)

Maximo 1 10

Relacion (1:6) para materia de hojas pequefias

Se puede usar menos materia, pero

Minimo 06 3.6 se pierde rendimiento. (Figura 3.8.b)
Maximo 12 79 Requiere un segundo plato. (Figura
3.8.¢)
Figura 3.8

Distribucion de la carga

0.345m
EXAXANA
E E=E=E=S=E=EE===E=S
3 NSRS ABBSASAR
la] b] C

Nota: a) Dimensiones de la olla, b) Lecho de orégano distribuido en un plato, c)

Lecho distribuido en dos platos para mejorar el area de contacto y evitar

compactacion.



Como se especifico en la tabla 3.19, es importante dividir las cargas grandes de
alimentacién en varios platos como se muestra en la figura 3.8. El propdsito de la
distribucién por niveles es evitar la compactacion del lecho, y esto ocurre cuando el peso de
la materia hiUmeda aplasta los estratos inferiores de la materia vegetal. La compactacion de

la materia genera canalizacion del vapor. (Arango B et al., 2012)

3.6 Comportamiento de la humedad en materia prima

En los cultivos, el rendimiento y la calidad del aceite esencial en especies como el
orégano se ven significativamente afectadas por el clima. En cuanto al proceso de
destilacion de aceites, un adecuado proceso de secado mejora el rendimiento en la
extraccion. (Kosakowska et al., 2019; Mohamed Hanaa et al., 2012)

Se realiz6 un analisis sobre la simulacién de la unidad piloto en funcién del
rendimiento y el impacto generado por el contenido de humedad en la carga de
alimentacién. En la tabla 3.20 se muestra el balance de materia para un tiempo de 2 horas

para las corrientes de salida a diferente porcentaje de humedad.

Tabla 3.20

Destilado del orégano a diferentes humedades

Humedad 10 % 20% 30% 40% 50% 60% 70%

Destilado 1800.276 | 1800.275 | 1800.275 | 1800.274 | 1800.273 | 1800.272 | 1800.270

Agua 1800.120 | 1800.120 | 1800.120 | 1800.120 | 1800.121 | 1800.121 | 1800.121
Timol 0.1332 0.1328 0.1323 0.1318 0.1309 0.1297 0.1277
Carvacrol 0.0222 0.0221 0.0220 0.0219 0.0218 0.0216 0.0213
Aceite total 0.1554 0.1549 0.1543 0.1537 0.1527 0.1513 0.149

La diferencia entre una destilacion de 150 g de orégano seco (10% de humedad) y

450 g de orégano fresco, es una pérdida del 4.12% en aceite esencial. En primera instancia



parece una perdida insignificante, pero este resultado se puede contrastar con el

comportamiento del rendimiento presente en la figura 3.9.

Figura 3.9

Grafica de relacién del rendimiento y carga vs humedad
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A medida que el porcentaje de humedad aumenta en el orégano, el rendimiento de
la unidad piloto disminuye. Numéricamente, la disminucién del rendimiento se debe a las
unidades del parAmetro, para calcularlo se debe dividir los mililitros de aceite obtenido sobre
los gramos de carga alimentada. En la gréfica también se puede apreciar la relacion entre la
humedad y la carga alimentada.

En relacién a la grafica, si tenemos dos muestras de orégano fresco idénticas en
todos los aspectos, pero solo una muestra es sometida a un tratamiento de secado antes de
ser ingresada a la olla de destilacién. La carga definida de orégano fresco sin tratar
ocuparia mas espacio en la olla y requeriria de mas vapor de arrastre para extraer la misma
cantidad de aceite contenido en el orégano seco.

Esto se debe a que una gran cantidad del calor transferido por el vapor de arrastre
hacia la materia prima seria ocupado en la evaporacion de la humedad. Por lo cual, usar

material vegetal seca otorga un mayor rendimiento al sistema. El andlisis indica que operar



con 450 g de orégano fresco es 68% menos eficiente, por lo que el porcentaje de humedad

configura una variable importante.

3.7 Impacto de la generacion de vapor

El flujo de vapor se genero por el calentamiento del agua presente en la olla de
destilacion, usando como medio energético el gas que alimentaba la llama en la cocina
industrial. El vapor de arrastre afecta directamente a la extraccion de aceites, por lo cual se
realiz6 un analisis del impacto de esta variable sobre el flujo de destilado, por medio de la
simulacion de la unidad piloto.

Los resultados del balance de materia de la corriente “Destilado” se pueden apreciar

en la siguiente tabla 3.21.

Tabla 3.21

Destilado del orégano a diferentes tasas de vapor

Vapor (g/h) 700 800 900 1000 1100
Agua 1400.123 | 1600.121 | 1800.120 | 2000.119 | 2200.118
Timol 0.1228 | 0.1286 | 0.1332 0.137 0.1402

Carvacrol 0.0201 | 0.0213 | 0.0222 | 0.0229 | 0.0236

Aceitetotal | 0.1429 | 0.1499 | 0.1554 | 0.1599 | 0.1638

Se logra un aumento del 14.6% en el destilado de aceite esencial al aumentar el
vapor de arrastre desde 700 g/h hasta los 1100 g/h. La tendencia del rendimiento de aceite

y los cambios en la corriente “Residuo” se pueden apreciar en la figura 3.10.



Figura 3.10

Grafica de relacién de la tasa de vapor vs rendimiento
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El rendimiento presenta un aumento del 14.6% al igual que el aceite destilado, ya
son directamente proporcionales. Con respecto a la presencia de aceite en el residuo (linea
roja en figura 3.10), el aumento de la tasa de vapor reduce la perdida de aceite en la misma
proporcion. El aumento de la tasa de vapor de arrastre otorga mejores rendimientos al

sistema. (Macchietto & Mujtaba, 1996; Ozek, 2012)

3.8 Analisis del intercambiador de calor

Al manejar la carga minima dentro del intercambiador lo méximo alcanzado fue 1.2
L/h, con temperatura de salida de 46°C, con estos datos de la experimentacion de la prueba
#1, se permitié obtener datos necesarios para el calculo de calor transferido, tales como el

U, el As, el DTML y el Qmax, que se recopilan en la tabla 3.22.



Tabla 3.22

Resultados del andlisis del intercambiador actual

Parametro Valor Unidad
Configuracion Contracorriente -
U 58.49 W/m2-K
Ag 0.03654 m?
DTML 33.77 K
0 80.10 W
£ 65.18 %

Con ello se pudo estimar la efectividad del intercambiador de calor del 65.18%, el
cual podria atribuirse un bajo coeficiente global de transferencia de calor, el cual para
sistemas de condensacién de agua oscila entre 1419.57 — 2271.31 W/m?-K. (Serth &
Lestina, 2014)

Esto puede ser asociado a la poca area de transferencia que se tienen por dentro y
por fuera del tubo externo, lo cual resulta en una mayor resistencia térmica principalmente
por parte de los fluidos. Si bien, puede que vaya decreciendo con el pasar del tiempo, se
asumi6é como constante para el calculo del calor transferido realmente. (Sanchez Escalona
& Gongora Leyva, 2018)

Por su parte, el Qmax resultante de la razén de capacidades calorificas que ofrece la
sustancia caliente dado su bajo flujo comparado al del agua de enfriamiento. Si llegara a
aumentar el flujo de vapor, ese calor maximo aumentaria, y para un U constante,
representaria una mayor area de contacto y, por ende, se necesitaria una mayor longitud
del intercambiador o un sistema complementario al condensador, como se observa en la

figura 3.8. (Cengel & Ghajar, 2011)



Figura 3.11

Grafico de flujo de vapor vs longitud del intercambiador
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3.9 Manual de operacién

A continuacién, se muestran la Actividad 1 del manual rapido de operacion para el
destilador de aceites esenciales, la version completa del manual se encuentra en la seccion
de Apéndice seccién C. Este manual fue realizado en base a las evaluaciones realizadas en

el parte experimental del proyecto, aplicando las hormas mencionadas en la metodologia.



Actividad 1: Instalacion del sistema

Paso 1.1: Puntos de conexién y descargas

Puntos clave Factores de riesgos asociados Imagenes

Verificar la cantidad de gas en P /ﬁ\

la bombona. —
INTOXICACION INFLAMABLE

-

Conectar o verificar la conexiéon /ﬁx /ﬁ\
de la manguera de alimentacion

del gas a la cocina industrial.
INTOXICACION INFLAMABLE

Verificar la salida de agua en las
fuentes o tuberias.

PELIGROD
SUELD
RESBALADIZO

Conectar o verificar la conexion
de las mangueras al
intercambiador, procurando la
circulaciéon a contracorriente.

Entrada de agua por debajo y
descarga por arriba.

Cerrar la valvula de descarga de

la olla de destilacion.
PELIGRD
SUELD
RESBALADIZO




3.10 Analisis econémico
3.10.1 Inversion inicial

Con la finalidad de evaluar la operatividad de una unidad piloto de destilacion con
cargas de orégano para la obtencién de su aceite esencial, es necesario considerar la
inversion inicial para poner en ejecucion el proyecto. En la tabla 3.19 se establece que los
valores de los gastos pre-operativos son de $700, los cuales incluyen las adecuaciones que
realizadas en la edificacion donde se encuentra el sistema y la instalacion de servicios
bésicos como luz y agua.

Ademas, el costo de activos fijos es de $1.806,29, el cual refleja los costos de los
materiales, accesorios y la construccion de los equipos. Finalmente, se tiene una reserva de
contingencia con la finalidad de cubrir algin evento que pueda suscitarse en la ejecucion de

la propuesta, esto representa un 15% de los costos de activo fijo y su valor es de $180,63.

Tabla 3.23

Inversion del proyecto

Descripcion Valor ($)
Gastos pre-operativos $700,00
Costo de activos fijos $1.806,29
Reserva de contingencia (15% de activos fijos) $180,63
Total $2.686,92

3.10.2 Costos de Operacion

En la tabla 3.24 se describe el total de los costos de operacion por hora de la unidad
piloto de destilacién, la misma que detalla el consumo de materia fresca, agua de
alimentacién, agua de enfriamiento, uso de energia eléctrica y combustible, resultando que
el costo es de $5,17/hora, obtenido del costo de servicios de parte diferentes

organizaciones proveedoras del pais y lo que se pagé con el proveedor actual de la materia



prima. (Agencia de Regulacion y Control de Energia y Recursos Naturales no Renovables,
2020; el Universo, 2019; Empresa Eléctrica de Quito, 2022)

Ademas, se establece el costo por personal a cargo del sistema que es de $1.00 por
cada hora de extraccidn, ya que no se requiere la manipulacién continua durante la
operacion normal, por lo que su operacion fue definido a estudiantes, obteniéndose asi que

el total de costo de operacion por cada hora es de $7,17.

Tabla 3.24

Costos de operacion por hora de extraccion

Descripcion Consumo (u) | Costo unitario ($) | Valor ($)
Produccion
Materia prima fresca (kg) 3 $1,50 $4,50
Agua de alimentacién (kg) 5 $0,000324 $0,00
Agua de enfriamiento (kg) 271,5 $0,000324 $0,09
Energia eléctrica (kWh) 0,01 $0,09 $0,00
Combustible GLP (kg) 0,29 $2,00 $0,58
Total produccion ($/hora de extraccion) $5,17
Personal
Operarios 2 $1,00 $2,00
Total personal ($/hora de extraccion) $2,00
Total costos de operacion por hora de extraccion $7,17

3.10.3 Costos de produccion de aceite esencial

Para obtener el costo del aceite esencial es necesario considerar algunas variables
gue influyen directamente en la produccién de este. Una de estas es el tiempo de
extraccion, que como se puede observar en la tabla 3.25 la produccién anual de aceite
esencial es de 2080 horas y 780 lotes, asumiendo la produccién anual sin interrupciones ya

gue la planta piloto puede trabajar en ese tiempo, pero con otro tipo de materias primas de



mayor rendimiento a un precio similar al que costo el orégano. Dentro del tiempo de
produccién, se consideré el tiempo de extraccién, cambio y limpieza de acuerdo al

procedimiento de operacion establecido.

Tabla 3.25

Tiempos definidos de produccién

Tiempos de produccion (h)
Tiempo de extraccion 2
Tiempo de cambio y limpieza 0,5
Tiempo de produccion diaria 8
Tiempo de produccion anual 2080
Numero de lotes diarios 3
Numero de lotes anuales 780

Se obtuvieron los costos de produccion anual de aceite esencial de orégano
considerando el tiempo de extraccién, la cantidad de lotes y el costo de operacién por hora,
por lo tanto, se invertirian $11185.99 en un afio.

Ademas, se detalla el costo por cada mililitro de aceite esencial, y este se obtiene
considerando el costo del aceite producido y la utilidad, por lo que el precio de este se
encuentra en $2.00 como se puede observar en las tablas 3.26 y 3.27, lo cual es menor al

aceite comercial a $2.3 -$2.5 por mL de aceite.

Tabla 3.26

Costos por mL de aceite esencial

Costo de produccion/aceite producido $1.89

Utilidad por mL $0.11

Precio por mL $2.00




Tabla 3.27

Costos de produccién anuales

Costo de operacion diario $/lote(d) $43.02

Costo de operacion anual $/lote(afio) $11,185.99

Se puede destacar que el costo por cada mililitro de aceite es alto, y esto implica por
diversos factores. Primero, el rendimiento del lote, que representa el porcentaje de materia
atil que se tiene de la materia fresca, en este caso, por parte del proveedor que solo se
utiliza un 33% de la materia prima que se recepta, dado que esta debe pasar por un
proceso de secado previo al ingreso a la unidad de destilacién.

Por ende, como se puede observar en la tabla 3.28.

Tabla 3.28

Resultados del analisis econémico

Productos
Materia fresca por afo kg/afio 2340
Rendimiento del lote kg materia Gtil/ kg materia 33%
fresca
Rend|rr1_|fento de mL aceite /kg de materia (til 7.6
extraccion
Aceite producido diario mL aceite 22.8
Aceite producido anual mL aceite 5928




CAPITULO 4

4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Conclusiones

La revision de la unidad piloto in situ y las entrevistas con los encargados fueron el
punto de partida para familiarizarnos con el proceso y nos dio a conocer las necesidades del
laboratorio. En base a los antecedentes y la investigacion, se seleccioné un articulo
cientifico referente a la simulacion de equipos de destilacién por cargas.

Respetando las diferencias y similitudes entre el articulo y la unidad piloto, se
procedioé a armar la simulacién; donde se logré la validacion y migracion del articulo
desarrollado en Aspen Plus hacia el software AVEVA PRO/II. Se lograron unos resultados
viables y cercanos a los del articulo cientifico, alcanzando un error del 3.46% lo cual cumple
con éxito el primero de nuestros objetivos.

La metodologia desarrollada en la parte experimental fue el segundo filtro para
identificar las dificultades de la unidad piloto que impedian la operacion del mismo. Uno de
los criterios de evaluacion demando la definicion de variables de escalamiento, donde se
relaciond las dimensiones del equipo con la relacién de alimentacién. Se examind la
estructura y la generacion del lecho, lo que resulté en la modificacion del plato/rejilla.

Todos los criterios mencionados se complementaron en el proceso de analisis del
sistema, incluyendo la generacién de vapor y la eficiencia del intercambiador de calor.
Como resultado de este proceso se demostré que:

e La unidad piloto presenta problemas en la regulacion del vapor de arrastre
cuando se alimenta el sistema con cantidades de agua menores a los 3 litros.
¢ Una mala distribucion de la materia vegetal afecta el rendimiento de la

operacion.



e Se debe evitar la compactacion o saturacion del lecho poroso dentro de la
olla de destilaciéon, la compactacion genera canalizacién del vapor y perdida
de rendimiento.

e Se debe evitar exceso de espacio en el lecho poroso dentro de la olla de
destilacion, los espacios demasiado grandes generan condensacion del
vapor y perdida de rendimiento.

e Elcondensador metélico ofrece una condensacion total a tasas de vapor
igual o menores a los 950 mL/h, lo que se consigue regulando la salida de
gas lentamente, empezando por obtener llama media baja.

e Paratasas de vapor superiores se necesita aumentar el area de contacto del
intercambiador de calor con el serpentin disponible, bajo la operacién actual,
la tasa de condensado méaxima fue de 1200 mL/h en la unidad piloto para la

carga minima de 150g a 200g.

El resultado de la inspeccién de la unidad piloto a través de la experimentacion
resultd en una prueba final la cual alcanz6 un rendimiento del 0.133 mL/g de aceite esencial
de orégano. El error alcanzado entre la simulacién y los datos experimentales fue del
14.93%. La diferencia entre los rendimientos fue causada por errores de medicion al tomar
la muestra. No obstante, la magnitud del error no resulta lo suficientemente grave como

para descartar los resultados.

El simulador complemento la parte experimental gracias a su capacidad para evaluar
el sistema a distintas condiciones, lo que facilitd el andlisis sobre el impacto de los
parametros de operacion previamente identificados. Gracias al simulador se pudo evaluar
en amplitud de escenarios los parametros clave, que por factores de tiempo no se pudieron

abarcar en este proyecto de investigacion. Se logré demostrar que:



e Elrendimiento de la unidad piloto se ve directamente afectado por el
porcentaje de humedad de la materia prima. Usar materia fresca (70% de
humedad) bajo el rendimiento del sistema en un 68%.

e Elvapor de arrastre puede mejorar la extraccion de aceite en un 14.6% pero
esto se sujeta a otras condiciones, como el tiempo de operacion, la energia
suministrada al sistema y la posible saturacién del medio provocada por la
compactacion del lecho.

Se logrd evaluar el funcionamiento de la unidad piloto de destilaciéon de aceites
esenciales, por medio de la validacién en un simulador y la experimentacion rigurosa sobre
el sistema. Por lo cual en este proyecto se logro:

¢ Identificar en la unidad piloto los puntos débiles del sistema.

e Proponer modificaciones viables sobre el sistema para mejorar la
operatividad de la unidad y validar limites de acuerdo a las capacidades de
los equipos.

¢ Plantear un manual que garantice el funcionamiento del equipo, la calidad y

la seguridad de la operacion.

Podemos concluir que se logré el cumplimiento de todos los objetivos inicialmente
planteados en este proyecto. Por ultimo, cabe destacar la dificultad para encontrar articulos
cientificos desarrollados sobre PRO/II. Una razén puede ser las limitaciones en la
personalizacién de ciertos equipos que presenta este software, lo que puede generar una
preferencia sobre otras opciones disponibles en el mercado. Ante la infrecuencia de trabajos
desarrollados sobre PROV/II, este proyecto contribuye con el desarrollo de conocimiento.

Por ultimo, se realizaron pruebas adicionales que sirvieron de refuerzo para la
validacion del proceso experimental. Estas pruebas se realizaron con una especie diferente

y fuera del cronograma de actividades de este proyecto. Ya que las pruebas adicionales no



formaron parte de los objetivos del proyecto, se afiadié informacién sobre estas

experiencias en el apartado de Apéndice, seccion D.

Recomendaciones

Se recomienda realizar modificaciones en el laboratorio cerca del area de trabajo
donde se ubica la unidad piloto, con el propésito de facilitar los procesos de: carga,
descarga y limpieza del equipo. Se requiere de un soporte con ganchos resistentes para
recostar el intercambiador de calor, evitando el maltrato del equipo.

Se requiere de una gestion del sistema de mangueras que alimenta con agua al
intercambiador, deben asegurarse las mangueras en un area segura que no obstaculice el
trabajo, también se debe mejorar las conexiones con la boquilla en la toma de agua y las
uniones en los cambios de diametro para evitar filtraciones de agua.

Otro cambio por realizar es la modificacion sobre los platos/rejillas, la malla metalica
gue se integré durante el desarrollo de este trabajo configura una soluciéon temporal. La
unida piloto cuenta con dos rejillas donde a una de estas no se le dio uso. En este sentido,
resulta factible reforzar la base de estas rejillas y mejorar el distanciamiento de los platos,

para asi facilitar la generacién y distribucién del lecho vegetal.

Como trabajos de futuros se recomienda:

¢ Realizar un estudio sobre la aplicacion de distintos procesos de secado en la
materia vegetal y analizar su influencia sobre el rendimiento.

e Proponer un sistema de secado y tratamiento de la materia prima, para
garantizar la homogenizacion de la carga.

e Evaluar el impacto que genera el nivel de compactacion del lecho vegetal
sobre el rendimiento el sistema; lo que se puede realizar de forma
experimental, utilizando otras especies aromaticas a distintas densidades de

lecho.
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APENDICES



APENDICE A

A.1 Dimensiones de los equipos a escala intermedia y piloto

Escala Equipo Detalle Diametro Altura/ Volumen
quip (m) Largo (m) | (M9
Destilador i 0.300 0.300 0.021
mediano
Intermedia Tubo 0.012 1.300
Intercambiador 0.0037
Coraza 0.200 0.118
Destilador i 0.345 0.544 0.051
grande
: Tubo 0.038 0.700
Intercambiador
41 0.0087
. Coraza 0.126 0.700
Piloto
. Tubo 0.023 0.517
Intercambiador
4o 0.0009
Coraza 0.048 0.517
Serpentin - 0.007 1.590 0.0004

A.2 Pruebas en el equipo piloto
Prueba #1

Alimentacion y evacuacion de la olla

Nota: a) Generacion de cama dentro de la olla, b) Distribucion incorrecta del lecho

¢) materia prima filtrada en el fondo de la olla



Sistema armado en la prueba #1

Prueba #2

Alimentacion de la carga

Nota: a) Pesado de la carga, b) Integracion de la rejilla modificada, ¢) Generacién del

lecho



Sistema armado en la prueba #2

Prueba #3

Alimentacion de la carga

Nota: a) Alimentacion al sistema, b) Generacion del lecho, ¢) Evacuacion del

sistema



Sistema armado en la prueba #3




APENDICE B

B.1 Algoritmo de resolucién para la evaluacion del intercambiador por método de

efectividad

Resistencia pared de tubo
In[ diboiext [M]
diubo:int [M]
-7 - Kingxaoa [W/m-K]- L [m]

Rpared;tubo [Kw] = >

Coeficiente de transferencia de calor total

U WimaK] = 1 1
.

hin WIM>K] - A [T7] hgy [WIMK] - Ag 7]

Astuno [mg]_ [ + Rparedtupo  [KW]

Andlisis Intercambiador de Calor

Diferencia media logaritmica de temperatura
dTy [K] = Teongin Kl = Tewout [K]

dTz [K] = Teondout [KI= Tewin [K]

dT4 [K]- dT; [K]

In[ dT4 [K]]
dTy [K]

dTm [K] =

Area superficial tubo
Asune [M7] = Ag [M7]
Razdn de transferencia de calor

Q W) =u [meg—lﬂ' Astuso [mg]_ dTm [K]

Meétodo de efectividad - NTU

Razones de capacidad calorifica

. J
Ce [WIK] = mey [kg/s]- Cp (Steamipws | T=Teowprom K P=P [kPa]) - ‘1000 ' H‘

Fluido frio
. J
Cn [WIK] = mpy [kais]- Cp (Steamppws ;T =Theprom [Kf P =P [kPa]) - ‘1000 : H‘

Fluido caliente

Cmin W/K] = Min ( Cc (W/K], Cp [W/K]) Menor razon

Cmax WIK] = Max ( Cc WK} Cp [W/K])  Mayor razon

Qmax W] = Crnin IWKI - ( Teondin [K1— Tewin [K])  Calor méaximo
Efectividad

Q W]
Qmax W]

€real =



EEy Solution

Main ]

Unit Settings: SI K kPa kJ mass deg

A in =0,0007952 [m2]
As,tub0: 0,03654 [m2]
Cmax =314,2 [WIK]
dTz =20 [K]

Dh,in = 0,0225 [m]
espesor = 0,00425 [m]
hout = 181,5 [Wim2-K]
L =0,517 [m]

Nusiy = 3,66

P =101,3 [kPa]
Qcond = 86,75 [W]
Regut = 1758

Tamb =296 [K]

Tcw,in =299 [K]
Thx,prom =343 [K]

Vin = 0,0005634 [m/s]

No unit problems were detected.

Ac out = 0,001078 [m?]
c=0,005751

Cmin = 1,807 [W/K]
dTm =37,48 [K]
Dh,out =0,02085 [m]
enTu=0,6917

kcona = 0,663 [Wim-K]
Mew = 0,07518 [ka/s]
Nusgut = 5,707

Preond = 2,558

Qew = 1571 W]
pcond = 9779 [kgim?3]
Tcond,in =367 [K]
Tcw,lim =2994 [K]

U = 58,49 [W/m2-K]
Vout =0,06994 [mis]

Ai=0,02964 [m2]

Cc =314,2 [WIK]

dido =0,519

deorazaext = 0,0476 [m]
diubo,ext =0,0225 [m]
€real = 0,6518

kew = 0,6128 [Wim-K]
Mhy = 0,0004313 [kgls]
veond = 4,139E-07 [m2/s]
Prew = 5,635

Qmax = 122,9 [W]

pew = 996,1 [kg/m?3]
Tcond,lim =299 [K]
Tcw,out =304 [K]

Vew = 0,00007542 [m3/s]

Ao =0,03654 [m?2]

Cp = 1,807 [WIK]

dTq =63 [K]

dcoraza,int = 0,04335 [m]
tubo,int = 0,01825 [m]
hin = 107,8 Wim2-K]
Kinox304 = 15,22 [Wim-K]
NTU =1,183

vew = 8,294E-07 [m2/s]
Q =801 [W]

Rej, =30,63

Rpared tubo = 0,004234 [K/
Teond.out=319 [K]
Tew,prom = 301,5 [K]
Vhx = 4,480E-07 [m3/s]




C.1 Manual rapido de operacion de destilado de aceites esenciales

APENDICE C

Actividad 1: Instalacion del sistema

Paso 1.1: Puntos de conexién y descargas

Puntos clave

Factores de riesgos asociados

Imagenes

Verificar la cantidad de gas en la
bombona.

A /o\

PELIGRO PELIGRO
INTOXICACION INFLAMABLE

Conectar o verificar la conexion
de la manguera de alimentacion
del gas a la cocina industrial.

/O\

PELIGRO PE&LGsRn
INTOXICACION INFLAMABLE

I

Verificar la salida de agua en las
fuentes o tuberias.

PELIGROD
SUELD
RESBALADIZO

Conectar o verificar la conexién
de las mangueras al
intercambiador, procurando la
circulacion a contracorriente.

Entrada de agua por debajo y
descarga por arriba.




Cerrar la valvula de descarga de
la olla de destilacion.

PELIGROD
SUELD
RESBALADIZO

Actividad 2: Puesta en marcha

Paso 2.1: Alimentacién y acople del intercambiador de calor

Puntos clave Factores de riesgos asociados Imagenes

Surtir a la olla de destilacion con é

PELIGRD
SUELD
RESBALADIZO

el agua requerida.

Colocar el plato/rejilla dentro de
la olla de destilacion.

Introducir la materia vegetal
previamente procesada (Secado,
corte y pesado) y colocarla
uniformemente sobre el
plato/rejilla, evitando la
compactacion de la materia.

Colocar la tapa sobre la olla de
destilacion y atornillar los seguros

laterales. ATENGION
A LAS MANOS




Acomodar el codo metalico y sus
empaques de caucho entre la
tapa de la olla y el condensador.

A\

ATENCION
ALAS MANOS

Ajustar las abrazaderas metalicas
entre las uniones del codo.

A\

ATENCION
ALAS MANDS

Colocar el soporte universal en
una base firme y el
decantador/contenedor a la salida
del intercambiador.

Paso 2.2: Arranque y operacion de la unidad piloto

Abrir la llave de paso del agua
para abastecer al intercambiador
de calor.

PELIGROD
SUELD
RESBALADIZO

Abrir la llave de paso del gas en
la cocina industrial.

>
>

PELIGRO PO
INTOXICACIGN INFLAMABLE




Encender la hornilla de la cocina
industrial con ayuda de un
mechero o encendedor.

>

PELIGRO PELIGRO
DE ALTA
INCENDIO TEMPERATURA

Ajustar el nivel de la llama
dependiendo del volumen de
agua colocado.

>

A\

PELIGRO PELIGRO
DE ALTA
INCENDIO TEMPERATURA

Controlar que la temperatura del
sistema permanezca entre 90°C y
100°C.

PELIGRO

ALTA
TEMPERATURA

Paso 2.3: Paro en caso de emergencia

Cerrar la valvula de salida de gas
en la cocina industrial y
desconectar de la manguera en
la entrada del gas.

/0\

PELIGRO PELIGRO
DE ALTA
INCENDIO TEMPERATURA

>

Cerrar la valvula de la fuente de
suministro de agua.

PELIGROD
SUELD
RESBALADIZO

Actividad 3: Apagado de la unidad

Paso 3.1: Separacion del producto y cierre del proceso de destilacion

Puntos clave

Factores de riesgos asociados

Imagenes




Cerrar la llave de paso del gas en
la cocina industrial para apagar la
llama.

/A

PELIGRD PELIGRO
; ALTA
INTOXICACION [ + 0P ERATuRA

>

Extraer el decantador/contenedor
del sistema para realizar el
proceso de separacion sobre el
producto.

PELIGRO
ALTA
TEMPERATURA

Esperar un descenso de la
temperatura del sistema de al
menos 30°C por debajo del
maximo, antes de cerrar la llave
de paso de la fuente de agua.

Esperar el enfriamiento parcial
del sistema antes de manipularlo.

PELIGRO
ALTA
TEMPERATURA

Actividad 4: Limpieza del sistema

Paso 4.1: Evacuacion del sistema

Puntos clave

Factores de riesgos asociados

Imagenes

Desconectar la manguera de la
fuente de agua y evacuar el
liquido retenido en el sistema de
intercambio de calor-

>

A

PELIGROD
SUELD
RESBALADIZO

PELIGRO
CAIDAS
MISMO NIVEL




Colocar un tanque vacio en la
boquilla de la llave de paso que
se encuentra en la parte frontal

del fondo de la olla de destilacion.

A

PELIGRO
SUELD
RESBALADIZO

_iPELIGRO!
LIQUIDOS A ALTA
TEMPERATURA

Abrir la llave de paso del fondo
de la olla de destilacion para
evacuar la mayor cantidad
posible del residuo.

A

PELIGRO
SUELD
RESBALADIZO

_iPELIGRO!
LIQUIDOS A ALTA
TEMPERATURA

Paso 4.2: Desmontado del equipo

Retirar las abrazaderas para
desacoplar el intercambiador de
calor y el codo metalico de la olla

cuidadosamente.

A

PELIGRO
SUELD
RESBALADIZO

PELIGRO
CAIDAS
MISMO NIVEL

>

Retirar las mangueras
conectadas al intercambiador de
calor.

A

PELIGRO
SUELD
RESBALADIZO

PELIGRO
CAIDA
MISMO NIVEL

>

Desatornillar los seguros laterales
de la tapa y retirarla
cuidadosamente.

>
>

PELIGRO
ALTA
TEMPERATURA

_IPELIGRO!
LIQUIDOS A ALTA
TEMPERATURA

Paso 4.3: Disposicion de residuos y lavado del destilador




Retirar el plato/rejilla del interior
de la olla de destilacion y
remover la materia vegetal
utilizada.

AN

PELIGRO
ALTA
TEMPERATURA

Desechar la materia vegetal en
un contenedor de basura una vez
realizado un secado adecuado.

Retirar la materia vegetal
acumulada fondo de la olla de
destilacion con ayuda de un
colador o tamiz. (En caso de
obstruccion verificar el manual
completo en apéndice)

Enjuagar el interior del
intercambiador de calor con
abundante agua.

/A

PELIGRD
SUELD
RESBALADIZO

Con ayuda de un recipiente
pequefio y agua limpia, enjuagar
las paredes de la olla de
destilacion y evacuar el liquido a
través de la llave de paso
ubicada en el fondo.

PELIGRD
SUELD
RESBALADIZO

Ubicar todos los equipos del
sistema en un lugar seguro
dentro del area de trabajo una
vez culminado el proceso de
limpieza.

A\

PELIGRO
CAIDAS
MISMO NIVEL




C.2 Manual de operacion de destilado de aceites esenciales.

Logo del Codigo XK
Centro de Manual de operacion de destilador de aceites Version
investigacion esenciales Fecha de
revision
Pagina 1/11
1. Objetivo

Definir el método para arrancar, operar y paralizar la unidad piloto de destilacion de
aceites esenciales.

2. Alcance

Este procedimiento alcanza tUnicamente a la unidad piloto de destilacion, siendo uno
de los equipos disponibles en el laboratorio de escalamiento de productos naturales ubicado
en las instalaciones de la universidad ESPOL.

3. Responsabilidades

e Elresponsable de laboratorio, coordinador y operadores de control de
proceso son responsables de hacer cumplir este procedimiento y de realizar
actualizaciones pertinentes en caso de un cambio en el proceso, designacion
0 existencia de equipos o en las practicas de seguridad en la operacion.

e Los operadores, ayudantes y/o estudiantes son responsables de

o Cumplir este procedimiento en todas sus etapas aplicables.
o Operar correctamente los equipos.
o Seguir todas las medidas de seguridad pertinentes durante todo el

proceso.

4. Descripcion de la operacioén

El sistema de la unidad piloto esta formado por los equipos: un destilador de aceites
esenciales de 51 litros, una cocina industrial de gas con un quemador que funciona como la

fuente de calor y un intercambiador de calor de doble tubo, es decir, que la corriente de



servicio de agua de enfriamiento pasa por el tubo externo al que pasan los vapores de

arrastre que salen de destilador. En la figura 1 se muestra la unidad actual en el area de

trabajo.

Figura 1
Unidad piloto de destilacion por arrastre de vapor

Figura 2
Diagrama de flujo de proceso de destilacién por arrastre de vapor

5 1
ow
— E-102 7
‘ ) 1 » ACEITE
MATERIA
D_lol 2 xl'/—sﬂ
v-101
_‘ HIDROLATO
O———&F—— .
o o 9 _ 10 ‘O
AGUA 0 \_/
E-101 T-101 RESIDUO
Operaciones Unitarias involucradas:
D-101; Secador T-101: Destilador V-101: Decantador

E-101: Rehervidor E-102: Condensador



Corrientes:

1: Materia Prima (Orégano) 6- Condensado de mezcla agua y aceite
2. Materia pnma en base seca 7. Aceite esencial de orégano

3. Agua &: Hidrolato

4: Vapor de agua 9: Mezcla residuo

5 Vapores de arrastre 10: Mezcla residuo

En la figura 2 se presenta el diagrama de flujo del proceso actual, en el cual el
secado al aire libre se represent6 en la operacion D-101 en el cual la materia (1) es secada
entre 5 — 10 dias dependiendo de la cantidad de materia distribuida en el recinto. Después,
con la materia seca (2) se utiliza una relacion de alimentacion para calcular la cantidad de
agua necesaria (3) para llenar en el fondo del sistema y, que mediante calentamiento
directo del destilador T-101, se pueda obtener el vapor (4) que arrastre el aceite contenido
en la carga.

Esos vapores de arrastre (5) en el tope del equipo se condensan en el E-102 y el
condensado (6) es recolectado en un decantador o recipiente V-101, obteniendo dos fases,
el aceite esencial (7) y el agua floral o hidrolato (8). Al final de la operacién, se descarga el
residuo (9) del fondo del destilador, el cual contiene parte del agua alimentada y de restos
vegetales de la materia de carga, mediante la abertura de una valvula de bola, este residuo

(10) se procede a desechar.

5. Puntos clave de operacidn
5.1. Instalacién del sistema

Para esta seccibn, los operarios deben estar familiarizados con los componentes
de la unidad piloto que son: Olla de destilacion, condensador de vapor y
decantador/contenedor A su vez, los operarios deben identificar la ubicacién de la

cocina industrial, la bombona de gas y la entrada/salida de agua dentro del laboratorio.



5.1.1. Ubicaciony estructura

a)

b)

d)

f)

Verificar la disponibilidad y limpieza del espacio de trabajo dentro del laboratorio.
Ubicar la cocina industrial dentro del laboratorio, ademas de procurar distancia
entre la fuente de calor (cocina) y la bombona de gas.

Ubicar la olla de destilacién, el intercambiador de calor y decantador/contenedor
dentro del laboratorio.

Localizar el plato/rejilla, los codos y abrazaderas metalicas.

Colocar la olla de destilacion sobre la cocina industrial.

Armar el soporte universal y acoplar el decantador/contenedor.

5.1.2. Puntos de conexién y descargas

a)

b)

f)

9)

Verificar la cantidad de gas en la bombona.

Conectar o verificar la conexion de la manguera de alimentacion del gas a la
cocina industrial.

Verificar la salida de agua en las tuberias.

Conectar o verificar la conexion de la manguera de alimentacion del agua al
intercambiador de calor.

Conectar o verificar la conexion de las mangueras al intercambiador,
procurando la circulacion a contracorriente (entrada de agua por debajo y
descarga por arriba).

Desplegar las mangueras de la corriente de servicio en un lugar que no
obstaculice la movilidad dentro del laboratorio.

Cerrar la valvula de descarga de la olla de destilacién o verificar que esté

cerrada antes de proceder con la alimentacion del equipo.



5.2. Puesta en marcha

En esta seccién los operarios deben considerar el tamafio de particula de su materia
prima, de la misma forma se debe respetar la relacién entre la cantidad de agua en la olla
de destilacion y la materia vegetal. Se recomienda una relacién de 1:5, donde el maxima
para la capacidad del equipo es: 2 kg de materia prima y 10 kg de agua. Se recomienda un

minimo de 5kg de agua para cantidades menores a 1 kg de materia prima.

5.2.1. Alimentacién y acople del intercambiador de calor

a) Surtir a la olla de destilacién con el agua requerida para la generacién del vapor
de arrastre.

b) Colocar el plato/rejilla dentro de la olla de destilacion.

¢) Introducir la materia vegetal previamente procesada (secado, corte y pesado) y
colocarla uniformemente sobre el plato/rejilla, evitando la compactacion de la
materia.

d) Colocar la tapa sobre la olla de destilacion y atornillar los seguros laterales para
cerrar adecuadamente el sistema.

e) Acomodar el codo metalico y sus empaques de caucho entre la tapa de la olla y
el condensador, asegurandose que encaje y respete el angulo de inclinacion del
condensador metalico.

f) Ajustar las abrazaderas metalicas entre las uniones del codo.

g) Colocar el soporte universal en una base firme y ajustar el

decantador/contenedor a la salida del condensador metalico.

5.2.2. Arranque y operacién de la unidad piloto

a) Abrir la llave de paso de la fuente de agua para abastecer al intercambiador de
calor (condensador metalico).

b) Abrir la llave de paso del gas en la cocina industrial.



c) Encender la hornilla de la cocina industrial con ayuda de un mechero o
encendedor y anotar el tiempo al encendido del equipo.

d) Ajustar el nivel de la llama dependiendo del volumen de agua colocado, para
asegurar la ebullicion lenta del agua y un flujo de vapor uniforme que humedezca
el lecho de materia prima por completo.

e) Marcar con un cronémetro el inicio del tiempo de operacion.

f) Revisar continuamente el termometro presente en el equipo para visualizar el
aumento de la temperatura del sistema

g) Registrar el tiempo de caida de la primera gota del condensado después del
encendido del equipo.

h) Subir el nivel de la llama para aumentar el vapor de arrastre y mejorar la
destilacion.

i) Controlar que la temperatura del sistema permanezca entre 90°C y 100°C.

i) Observar en la salida del condensador metalico un flujo en fase liquida, caso
contrario, reducir la abertura de la llave del gas para regular la llama y disminuir

la tasa vapor generado en el fondo de la olla de destilacion.

5.2.3. Paro en caso de emergencia

a) En caso de interrupcion de la operacién debido a abandono del establecimiento
por causas de fuerza mayor que impliquen dejar la unidad sin supervisién:
i.  Cerrarla valvula de salida de gas en la cocina industrial y desconectar de
la manguera en la entrada del gas.

ii.  Cerrarlavalvula de la fuente de suministro de agua.

5.3. Apagado de la unidad

5.3.1. Separacion del producto y cierre del proceso de destilacion



d)

Una vez concluido el tiempo de operacion programado, cerrar la llave de paso
del gas en la cocina industrial para apagar la llama.

Registrar el tiempo de caida de la dltima gota de condensado.

Extraer el decantador/contenedor del sistema para realizar el proceso de
separacion sobre el producto, es decir la separacion del aceite esencial del
hidrolato. p.ej. la separacion por diferencia de densidades se realiza en un balén
de decantacion.

Evitar el traspaso del destilado a otros recipientes o decantadores, la agitacién
del producto dificulta la separacion de las fases, lo que conllevaria a realizar
pasos adicionales como la necesidad de tiempos de reposo.

Observar en el termdmetro del equipo que ocurra el descenso de temperatura
hasta al menos 30°C por debajo del m&ximo alcanzado, antes proceder a cerrar
la llave de paso de la fuente de agua que alimenta al intercambiador de calor.

Esperar el enfriamiento parcial del sistema antes de manipularlo.

5.4. Limpieza del sistema

5.4.1. Evacuacion del sistema

a)

b)

c)

Desconectar la manguera de la fuente de agua y evacuar el liquido retenido en el
sistema de intercambio de calor cuidadosamente con la ayuda de contenedores.
Colocar un tanque vacio en la boquilla de la llave de paso que se encuentra en la
parte frontal del fondo de la olla de destilacion.

Abrir la llave de paso del fondo de la olla de destilacién para evacuar la mayor

cantidad posible del residuo y volver a cerrar la llave de paso.

5.4.2. Desmontado del equipo

a)

b)

Desajustar las abrazaderas metalicas entre las uniones del codo y retirarlas.

Retirar el condensador y codo metélico cuidadosamente.



c) Retirar las mangueras conectadas al intercambiador de calor.

d) Desatornillar los seguros laterales de la tapa y retirarla cuidadosamente.

5.4.3. Disposicion de residuos y lavado del destilador

a) Retirar el plato/rejilla del interior de la olla de destilacion y remover la materia
vegetal utilizada.

b) Desechar la materia vegetal en un contenedor de basura una vez realizado un
secado adecuado, p.ej. secado al ambiente del material esparcido sobre alguna
superficie.

c) Retirar la materia vegetal acumulada fondo de la olla de destilacién con ayuda de
un colador o tamiz.

d) En caso de obstruccion en la boquilla de la llave de paso del fondo de la olla de
destilacion tras realizar el paso mencionado en el apartado 5.4.1 literal c,
considerar lo siguiente:

i.  Conseguir un colador o tamiz (con abertura menor al tipo de material sélido
gue se encuentre en el residuo), una varilla metalica o destornillador de al
menos 15 cm de longitud y reutilizar el recipiente utilizado en el apartado
5.4.1 literal b.

ii. Llevar la olla de destilacién a un lugar donde se puede realizar la descarga
del liquido retenido.

iii. Apoyar la olla de destilacion en una superficie que permita inclinar el equipo
para retirar la mezcla de sélidos y liquidos que representa el residuo retenido.
Asegurarse que la salida del destilador (por la llave de paso) quede
apuntando hacia arriba.

iv.  Con ayuda de una varilla metélica o destornillador y agua, remover la materia
vegetal que obstruye la salida de la llave de paso, mantener la olla de

destilacion en posicién horizontal para realizar el desatascado.



Vi.

Vii.

Con el equipo inclinado y la ayuda del colador o tamiz retirar la mayoria del

residuo sélido de los residuos liquidos.

Cerrar la llave de paso y regresar la olla de destilacion a su posicion,

posteriormente acomodar el tanque de residuo liquido en la boquilla de la

llave de paso.

Abrir la llave de paso y evacuar el remanente de restudio liquido que no se

pudo eliminar en el apartado 5.4.1 literal c.

e) Utilizar el residuo liquido extraido del fondo de la olla como agua de riego en las

areas verdes.

f) Enjuagar el interior del intercambiador de calor con agua.

g) Con ayuda de un recipiente pequefio y agua limpia, enjuagar las paredes de la

olla de destilacion y evacuar el liquido a través de la llave de paso ubicada en el

fondo.

h) Repetir el paso anterior las veces que sea necesario para remover residuos.

i) Ubicar todos los equipos del sistema en un lugar seguro dentro del area de

trabajo una vez culminado el proceso de limpieza.

6. Medidas de seguridad

zfar:/tg; Secciodn Peligros Riesgos Medidas preventivas
Ce(r:<i:|<i3:1nd|<:10del Mantener el cilindro al
5.1.1. b) | (combustible) con Incendio menos a 2 metros _de
la cocina (fuente distancia de la cocina
Instalacion de calor) industrial
del sistema
Escape d?,GLP . Comprobar el ajuste de las
por conexién del Inhalacién
5.1.2. b) . abrazaderas y el estado de
gas suelta o sin del gas |
ajustar a manguera




Derrame de agua

Revisar las conexiones de
agua y verificar que la

5.1.2.d) Caida del .
en el suelo o sobre ersonal valvula de descarga del
5.1.2.9) equipos P destilador esté cerrada
antes de operar
Implementos como Colocar los implementos
5.1.2. 1) mangueras que Caida del en sectores en los que no
T obstaculizan el personal se transite (cercano a la
paso pared o detras de enseres)
f Acercgrse aun Evitar tocar directamente
5.2.2.1) equipo sin .
rotecciones Quemaduras los equipos durante la
5.2.2.h) P térmicas operacion (usar EPP)
Puesta en
marcha Escape de Inhalacion
5.2.3. a) componentes Incendio Cerrar las valvulas de las
R gaseosos (GLP) y Caida del fuentes de suministros
liguidos (agua) personal
Apagado de | ©-3-1.€) | Manipulacién de Revisar el descenso de
la unidad equinos calientes Quemaduras | temperatura del sistema y
5.3.1.1) quip uso de EPP
Formacion de
hongos debido al
5.4.3. b) . Procurar el secado del
material vegetal Contacto residuo solido antes de su
5.4.3.C) compactado en fisico di -y d h
condiciones de isposicion como desecho
Lo alta humedad
Limpieza del
sistema Suietar v colocar Realizar la limpieza de la
(Jje la %Ila en olla sobre una superficie
5.4.3. d) osici6n inclinada Caida de firme y tener un buen
e P sobre una objetos agarre del equipo (es
superficie necesario que trabajen dos

personas)




7. Instalaciones

A continuacidn, tenemos el diagrama de las instalaciones donde se encuentra
ubicado el laboratorio. El diagrama podemos identificar areas y puntos de entrada y salida.
Figura 3

Plano parcial de la planta baja del edificio

Bano
Mujeres

Oficina

Escaleras .= 2

- _ . Bano
Hombres
m - Laboratorio Bodega

.

Entrada /
Salida

En la planta baja podemos encontrar un sector que no se muestra en el plano, el
cual esta destinado al almacenamiento de objetos. En la planta baja se encuentra el
laboratorio donde se realiza el proceso de destilacién de aceites esenciales, también se
dispone de una bodega de utensilios y dos bafios.

El laboratorio cuenta con un meson de trabajo, el cual incluye dos lavabos y
multiples tomas eléctricas para la utilizacion de hornos o balanzas o cualquier herramienta.
También podemos encontrar varios anaqueles donde se ubican utensilios, un congelador
para el almacenamiento de muestras y las respectivas unidades/equipos. El area se

muestra en la siguiente figura.



Figura 4

Plano del laboratorio

Puntos:

1) Area de destilaciéon de aceites esenciales, se cuenta con una unidad piloto de
destilacion y varias cocinas industriales

2) Equipo de secado

3) Meson

4) Salida

8. Control de cambios

No aplica.



9. Revision y aprobacion

Elaboré: Reviso: Aprobo:

Firma/Nombre Firma/Nombre Firma/Nombre

Cargo: (e.g. Estudiante(s) de | Cargo: (e.g. Profesor | Cargo: (e.g. Encargado del
facultad XXXX) responsable) area)

Fecha: Fecha: Fecha:




APENDICE D

D.1 Resultados de experiencias con especie Eucalipto

Como complemento de este proyecto, se realizaron varios lotes con eucalipto en un
periodo de cuatro dias, con la finalidad de las pruebas era revisar la operacion experimental
con el eucalipto, que es una de las plantas con mayor rendimiento de acuerdo con
bibliografia. Para estas pruebas se utiliz6 una mezcla de hojas secadas previamente para la

alimentacioén de la olla, en la tabla D.1 se detallan las pruebas realizadas.

TablaD.1

Pruebas piloto de destilacion de aceite esencial de eucalipto

Pruebas | Materia | Agua | Tiempo | Primera Aceite | Rendimiento

(9) (L) (min) | gota (min) (mL) (mL/g)

1 400 5 80 23 2.1 0.525

2 650 6.5 115 24 55 0.846

3 651.38 6.5 110 21 8.2 1.258

4 666.69 6.5 100 25 9 1.349

5 659.97 6.5 102 35 9 1.363
Total 3028.04 31 507 - 33.8 1.116

Se obtuvo 32.8 mL de aceite de 3028.04 gramos de alimentacion de eucalipto, estos
resultados se consideran bajos en relaciéon con lo que puede ofrecer la materia prima. La
principal causa de la irregularidad en los resultados esta relacionada con la humedad
variable de las cargas entre las distintas pruebas, puesto que un porcentaje alto de
humedad genera pérdidas de rendimiento en la operacién, como se demostré en el analisis
del capitulo 3. Un segundo control importante se centraria en realizar pruebas con
densidades de lecho distintas para analizar su influencia en el rendimiento para esta planta

gque presenta hojas de mayor tamafio que las estudiadas en este documento.



A continuacion, se muestras algunas fotografias de la experimentacion del eucalipto.

Figura D.1

Carga de Eucalipto

Figura D.2

Compactacion del lecho al inicio y final de la operacion

Nota: a) Altura del lecho 17cm, b) Altura del lecho compactado después de la

operacién 9 cm



Figura D.3

Aceite recolectado y reubicado

Nota: a) Aceite esencial de eucalipto al inicio de la destilacion, b) Aceite esencial de

eucalipto al final de la destilacién
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