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RESUMEN

Escalamiento del proceso de hidrodestilacion para la obtencion de aceite esencial de

Tagetes lucida Cav.

Presentado por: Ana Karen Romero Pineda
Dirigida por: D.C. Maria del Carmen Chavez Parga
Co-Dirigida por: D.C. Mauro Manuel Martinez Pacheco
Entidad: Posgrado de la Facultad de Ingenieria Quimica
Ante la necesidad que presenta la sociedad de reemplazar los productos quimicos por
productos organicos o naturales en la agricultura, es de importancia el estudio de los

diferentes extractos vegetales, asi como su obtencion y produccion a gran escala.

La extraccion de aceite esencial de T. lucida se llevéd a cabo por el método de
hidrodestilacion. El presente proyecto se desarroll6 en las instalaciones de la Universidad
Michoacana de San Nicolas de Hidalgo.

En este trabajo se analizaron los métodos, técnicas y factores para el escalamiento de
nivel laboratorio a planta piloto del proceso de hidrodestilacion de aceite esencial de T.
lucida. Para el estudio de los efectos de las variables de operacion de extraccién de
aceite de T. lucida se siguidé un disefio experimental de 23 con el rendimiento como
variable respuesta y la biomasa, el tiempo y el solvente como variables de operacion.
Las caracteristicas fisicoquimicas (indice de refraccion, densidad y componentes

mayoritarios) del aceite esencial de T. lucida se analizaron por redes neuronales.

El establecimiento del modelo fenomenolégico de escalamiento permitié la obtencion de
rendimientos de 0.2761% a 1.2460% para biomasa seca y 0.5629% a 1.6024% para
biomasa humeda, a escala laboratorio se obtuvieron rendimientos de 0.0010% a
0.0017% para biomasa secay 0.1707% a 1.0377% para biomasa humeda. Por lo que se
llegd a la conclusion de que el modelo fenomenoldgico es viable para el escalamiento a

mayor escala.

PALABRAS CLAVE
Biomasa, Solvente, Tiempo, Modelo matematico, Balances de materia y energia
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ABSTRACT

Given the need that society presents to replace chemical products with organic or natural
products in agriculture, it is important to study the different plant extracts, as well as their

obtaining and large-scale production.

The extraction of essential oil from T. lucida was carried out by the hydrodistillation
method. This project was developed in the facilities of the Universidad Michoacana de

San Nicolas de Hidalgo.

In this work, the methods, techniques, and factors for scaling up from the laboratory level
to the pilot plant of the hydrodistillation process of essential oil of T. lucida were analyzed.
To study the effects of the T. lucida oil extraction operation variables, an experimental
design of 23 was followed with yield as the response variable and biomass, time, and
solvent as operation variables. The physicochemical characteristics (refractive index,
density, and major components) of the essential oil of T. lucida were analyzed by neural

networks.

The establishment of the phenomenological scaling model allowed obtaining yields of
0.2761% to 1.2460% for dry biomass and 0.5629% to 1.6024% for wet biomass, at
laboratory scale yields of 0.0010% to 0.0017% were obtained for dry biomass and
0.1707% to 1.0377% for wet biomass. Therefore, it was concluded that the

phenomenological model is viable for scaling to a larger scale.
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Capitulo 1 INTRODUCCION

1.1. Generalidades

Las técnicas de extraccion convencionales de aceites esenciales carecen de estudios
sobre los fendmenos controlantes de dicho proceso y el efecto que tienen las variables
en el rendimiento. La determinacion de los fenémenos dominantes es fundamental en el
escalamiento de los procesos de extraccion, dado que permitiran describir el proceso de
forma técnica y modificar las variables que influyen directamente en el rendimiento del

aceite esencial.

1.2. Antecedentes

El metil eugenol se report6 como componente mayoritario en el aceite esencial de T.
lucida por arrastre de vapor, con un rendimiento del 0.04% de hojas y 0.06% de flores
(Espinoza-Madrigal et al., 2019). En el aceite esencial de T. lucida por hidrodestilacion,
se registraron 40 compuestos, siendo el estragol el mayoritario (96%) y un rendimiento
del 0.079% (Regalado et al., 2011), también por hidrodestilacién, se reportaron como
compuestos mayoritarios al estragol (48%) y el anetol (35%), con un rendimiento del
0.028% (LOpez Lbpez et al., 2018).

La hidrodestilacion de aceites esenciales se evalué a partir de un modelo con células
rotas e intactas, en el que el soluto ubicado en las células con paredes rotas se extrae
rapidamente y el soluto de las células intactas se difunde lentamente a la superficie del
material botanico, el aceite esencial se consider6 como pseudocomponente (Sovova,
2006). Un modelo fisico basado en el lavado y la difusion del aceite esencial de bayas
de enebro se evalud con la finalidad de describir la cinética de la hidrodestilacion

mediante un modelo de pseudo primer orden (Milojevi¢ et al., 2013).
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Capitulo 2 MARCO TEORICO
2.1. Familia Asteraceae

México destaca como uno de los paises que son el centro de origen de algunas de las
plantas cultivadas mas importantes para la humanidad. En términos generales, se sabe
gue al menos 158 especies vegetales de importancia econémica (ya sea para el mundo
o al interior del pais) fueron domesticadas en nuestro territorio, entre las cuales destacan
por el numero de especies las familias: Agavaceae (30 especies de 3 géneros),
Fabaceae (22 especies de 10 géneros), Cactaceae (14 especies de 5 géneros),
Solanaceae (11 especies de 6 géneros) y Asteraceae (9 especies de 5 géneros)
(SEMARNAT, 2015).

La familia Asteraceae (también conocida como Compositae) es una parte importante de
la biodiversidad en México, ya que constituye la mayor parte de la flora mexicana,
conteniendo entre 2 000 a 3 000 especies y 371 géneros nativos (Villasefior, 2016). El
género Tagetes forma parte de la familia Asteraceae, estd constituido por
aproximadamente 50 especies, distribuidas en regiones subtropicales y tropicales desde
el suroeste de Estados Unidos hasta Argentina (Armas Kaylin, Rojas Janne, 2013). En
el caso de México, este género se distribuye en los lugares mas diversos de la geografia
del pais, por lo que se estima que ocurre un importante fenomeno de variabilidad en el

perfil de aceites esenciales. Las especies de Tagetes presentan variabilidad quimica.

2.2. Tagetes lucida Cav.

Aproximadamente 22 especies del género Tagetes se distribuyen en México (Kurpis et
al., 2019), entre las cuales T. lucida destaca como especie aromatica. También conocida
como hierbanis, pericdn y Santa Maria, es una hierba perenne, que crece entre 46y 76
cm de altura y florece entre agosto y diciembre, con un fuerte olor a anis al estrujarse
(Regalado et al., 2011).
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La Figura 2.1 muestra a la planta T. lucida en etapa fenomenologica de floracion. Es una
planta con muchos tallos partiendo de la base, mas o menos ramificados, glabros; hojas
indivisas, sésiles, lineares a oblongas, elipticas u oblanceoladas, de 2 a 10 cm de largo,
de 0.5 a 2 cm de ancho, agudas a redondeadas en el apice, margenes aserrados;
cabezuelas dispuestas en corimbos, sobre peddnculos bracteados hasta de 1 cm de
largo; involucro cilindrico, de 4 a 12 mm de alto, sus bracteas 5 a 7, con los apices
subulados; flores liguladas 3 o 4, amarillas, sus laminas flabeladas o suborbiculares, de
3 a 6 mm de largo; flores del disco 5 a 8, sus corolas amarillas, de 4 a 6 mm de largo;
aquenios linear-claviformes, de 5 a 8 mm de largo, negruzcos, glabros, vilano de 2
escamas aristiformes, de 3 a5 mm de largoy 4 o 5 escamas romas de 1 a 2 mm de largo
(Calderén y Rzedowski, 2001).

Figura 2.1.- Planta de T. lucida en floracion 19°41'27.7"N 101°16'47.1"W (Romero-
Pineda, 14-08-2021)
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La planta T. lucida dado su aprovechamiento en la medicina tradicional (Gutiérrez Gaitén
et al., 2018) destaca por su uso para atenuar la fiebre, resolver problemas menstruales,
combatir la diarrea, la disenteria por amibas, giardiasis y ascariasis, regular ansiedad y
depresion y estimular el sistema inmune (Linares y Bye, 1987). En la agricultura
ecoldgica, se reporta para el biocontrol de insectos (Vallejo-Gonzélez y Najera-Rincon,
2016), nematodos (Omer et al., 2017) y hongos fitopatégenos (LOpez Lopez et al., 2018;
Vasudevan et al., 1997). Sus flores y hojas se usan como condimento en alimentos, por
ejemplo, para la coccion de elotes y chayotes (Perdomo-Roldan, Francisco, Mondragon-
Pichardo, Juana, 2009) o en bebidas y licores (por su sabor a “anis”). Por lo que el aceite
esencial de Tagetes tiene un gran potencial como materia prima industrial (Zarate-
Escobedo et al., 2018).

2.3. Aceite esencial de T. lucida

Los aceites esenciales, se definen como cuerpos olorosos de naturaleza oleosa
obtenidos casi exclusivamente de fuentes vegetales, generalmente son liquidos volatiles.
Los aceites esenciales son mezclas complejas de hasta mas de 100 compuestos
guimicos organicos, provenientes de una misma familia quimica y la propiedad de

generar diversos aromas agradables al ser humano (Guenther, 1972).

Los factores ambientales como el clima y la composicién del suelo influyen en la
presencia de los compuestos en la planta, incluso entre individuos de la misma especie
(Kurpis et al., 2019). La composicion quimica del género Tagetes varia entre especies y
esta determinada genéticamente y modulada ambientalmente. Ademas, cada tipo de
compuesto se acumula predominantemente en érganos especificos de la planta (Marotti
et al., 2004).

La Tabla 2.1 muestra sobre los compuestos quimicos mayoritarios del aceite esencial de
T. lucida obtenido por hidrodestilacidn, en los cuales se observa que el origen geografico
de las poblaciones de T. lucida esta relacionado con la variabilidad del aceite y el

rendimiento.
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Tabla 2.1.- Compuestos mayoritarios presentes en aceite esencial de T. lucida
obtenido por hidrodestilacion

P Y

Origen CM (%) (%) Referencia
Estragol 33.90
Guatemala Metil eugenol 24.30 Nd Bicchi et al., 1997
Anetol 23.80
Cuba Estragol 96.80 0.0790 Regalado et al., 2011
Egipto Metil chavicol 90.00 0.0500 Omer et al., 2017
E :
. stragol 48.00 Zarate-Escobedo et al.,
México 0.0280 2018
Anetol 35.00

CM.- Compuestos quimicos mayoritarios, P.- Porcentaje de abundancia de los CM, Y .-

Rendimiento del aceite esencial de T. lucida, Nd.- Informacién no disponible.

La Tabla 2.2 muestra reportes de la obtencidn de aceite esencial de T. lucida por métodos
de extraccién como arrastre de vapor e hidrodestilacion asistida por microondas en los
cuales se puede observar que los compuestos quimicos mayoritarios son los mismos
paralas muestras de las poblaciones reportadas por Marotti et al., (2004) y por Caballero-
Gallardo et al., (2011), aunque el método de extraccion es diferente lo cual podria

justificar que el porcentaje del Metil chavicol sea diferente en ambos reportes.

Sin embargo, los reportes hechos por Miller et al. (2015) y Vallejo-Gonzalez y Najera-
Rincon (2016) sugieren un menor rendimiento del aceite esencial obtenido por arrastre
de vapor en comparacion con los rendimientos del aceite esencial obtenido por

hidrodestilacién segin Omer et al. (2017) y Regalado et al. (2011).
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Tabla 2.2.- Compuestos mayoritarios presentes en aceite esencial de T. lucida

: P Y Método de .
Origen CM (%) (%) extraccion Referencia
) Metil Marotti et al.,
Italia ' 93.80 Nd Arrastre de Vapor
chavicol 2004
Metil Hidrodestilacion Caballero-
et
Colombia . 92.10 Nd asistida por | Gallardo et al.,
chavicol '
microondas 2011
Guatemala | Nd Nd 0.0240 | Arrastre de vapor | Miller et al., 2015
Vallejo-Gonzalez
México Nd Nd 0.0400 | Arrastre de vapor | y Najera-Rincon,

2016

CM.- Compuestos quimicos mayoritarios, P.- Porcentaje de abundancia de los CM, Y.-

Rendimiento del aceite esencial de T. lucida, Nd. - Informacién no disponible.

Las tablas Tabla 2.1 y Tabla 2.2, permiten dilucidar que un problema comudn en la
produccién de los aceites esenciales radica en la diversidad de los rendimientos
obtenidos para una misma planta aromatica. Esto se debe al origen geografico de las

poblaciones vegetales, al tipo de extraccion, entre otros factores biéticos y abioticos.

2.4. Métodos de extraccion de aceites esenciales

Los principales métodos empleados para la obtencidén de aceites esenciales se basan en
el arrastre del aceite esencial contenido en las plantas con vapor de agua. La destilacion
con vapor es una modificacion del proceso de destilacion usado para recuperar
compuestos de punto de ebullicién altos de una matriz inerte y compleja, mediante vapor

de agua como agente de separacién y energia. Sin embargo, carece de un nombre claro
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y conciso para definirlo, debido a que se desconoce exactamente lo que sucede en el
interior del equipo principal y por qué se usan diferentes condiciones del vapor de agua
para el proceso (Guenther et al., 1948; Casado, 2018).

Las principales diferencias entre los tres tipos de destilacion con vapor son la disposicion

del material vegetal y el sitio donde ocurre la produccion del vapor de agua:

1. Arrastre de vapor: En la Figura 2.2a se observa que la materia prima no se
encuentra en contacto con el agua. El vapor de agua se genera de forma externa
en un matraz y se inyecta por la parte superior del matraz que contiene al material
vegetal.

2. Arrastre con vapor seco: En la Figura 2.2b se observa que la materia prima no
se encuentra en contacto con el agua. El vapor seco se genera de forma externa
en una caldera y se inyecta por la parte superior del matraz que contiene al
material vegetal.

3. Hidrodestilaciéon: En la Figura 2.2c se muestra un esquema basico del proceso,
donde el hidrodestilador es cargado por lotes y trabaja en modo semi-continuo. El
condensador, comunmente funciona en modo continuo, con el flujo del agua de
refrigeracién a contracorriente. La generacién de vapor se produce dentro del
propio recipiente de destilacién y el material vegetal se encuentra en contacto

directo con el agua.
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Figura 2.2.- Métodos principales para la obtencién de aceites esenciales a escala
laboratorio, a 'y b.- Arrastre de vapor y c.- Hidrodestilacion
o
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La premisa es que la hidrodestilacion esta regida por la vaporizacion del aceite esencial
“libre” o disponible en la superficie de las hojas o flores, cuando una corriente de vapor
saturado atraviesa un lecho conformado por este material vegetal (Ernest Guenther et
al., 1948). Al ser la vaporizacion, el fenomeno fisico que controla el proceso, se asume
un equilibrio termodinamico, entre el aceite esencial y el agua. Por ello, la denominacion

de “hidrodestilacién” ha sido acufiada para describir este hecho (Cerpa et al., 2007).

En el trabajo presentado por Roth et al., (2020), se deduce que existen, por lo menos,
tres fendmenos controlantes del proceso. El primero, una vaporizacion instantanea del
aceite esencial, en la interfase de la pelicula formada en la superficie del material vegetal
y el vapor circundante. El segundo, la difusiébn del aceite vaporizado al seno de la
corriente del vapor circundante, debido a la conveccién que ejerce el vapor en el lecho,
y su inmediato transporte al exterior del equipo. El tercero, una exudacion del aceite
esencial desde el interior de los tricomas glandulares, a través de su cuticula, a la pelicula

superficial del material vegetal (Cerpa et al., 2007).

2.5. Modelado de la hidrodestilacion

El modelo simula la hidrodestilacién en un equipo a escala laboratorio como el mostrado
en la Figura 2.2c. El matraz contiene particulas vegetales sumergidas en agua hirviendo.
La fase de vapor por encima del nivel del agua, compuesta de vapor de agua y vapor de
aceite esencial, sube al condensador, donde forman dos fases. Los liquidos fluyen hacia
el separador. El agua regresa desde el fondo del separador al alambique, y una parte del
aceite esencial puede regresar al alambique con el agua, ya sea disuelto o arrastrado

como pequefias gotas (Sovova, 2006).

La Tabla 2.3 muestra una recopilacion general de los modelos publicados, en ella se
compara: el material vegetal, la forma de particulas, el aceite esencial y los efectos de
transferencia de masa en el vapor y la fase liquida. Los modelos existentes, utilizan tres

enfoques para la parte de extraccion del aceite esencial contenido en el material vegetal.
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1. Difusién: cuando la extraccion del aceite esencial se modela con difusion, la
primera ley de Fick se resuelve para una geometria dada. Debido a las diferentes
velocidades de extraccion durante la destilacion al vapor, la extraccion se divide
en lavado y difusion. El lavado se realiza mediante un coeficiente de difusion
grande y se realiza cuando hay células vegetales rotas. La difusion ocurre con las
células vegetales y es mas lenta debido a la membrana que poseen las células de

la planta.

2. Cinética de primer orden: se supone gue la extraccion del aceite esencial de las
particulas de la planta sigue una cinética de primer orden. La composicion del

aceite esencial en la particula vegetal permanece constante.

3. Secado: se basa en los fendmenos de transporte de calor y humedad en medios
porosos, a partir de las ecuaciones de Fourier para la conduccion del calor y de
Fick para la transferencia de masa.

Al comparar los modelos, se puede ver que los pardmetros generalmente se ajustan a
los resultados experimentales de las destilaciones. La mayoria de los modelos asumen
gue la evaporacion de los componentes del aceite esencial es rapida en comparacion

con la difusién en la particula y no se tiene en cuenta los fendmenos de transporte.
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Tabla 2.3.- Modelos matematicos desarrollados para la destilacion de aceites esenciales

Material 5 Aceite Transferencia de masa _
Particula _ Modelo S Referencia
vegetal esencial Liquido Vapor
_ Modelo o
Hierba de o _ o Difusion en estado
o Unidimensional difusional _
limén, ] Componente inestable No Cassel et
geometria o basado en la .
ramas y pseudo-Unico (Segunda ley de considerado al., 2006
_ rectangular segunda ley de _
hojas _ Fick)
Fick
Hojas de
tomillo . Componente Células rotas e | Cinética de primer = No Sovova,
sférico
rastrero pseudo-Unico | intactas orden considerado 2006
. Componentes o . La presion de
_ Tricomas . Modelo Cinética de primer Cerpa et
Lavandin del aceite o vapor es
glandulares o fenomenoldgico @ orden o al., 2007
individuales limitada
o _ Modelo de Difusion en estado
Unidimensional L _ _
) Componente difusién basado | inestable No Kassing et
Mentol geometria . .
pseudo-unico | enlasegunda @ (segunda ley de considerado al., 2010

rectangular

ley de Fick
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Bayas de

enebro

Follaje de

eucalipto

Comino

Hierba
Hierba de

[imoén

Semillas

de hinojo

Isotropica

Capa fina cerosa

Semillas

Esférica

Picada o sin

picar

Isotropica

Componente

pseudo-unico

Componente

pseudo-unico

Componente
pseudo-unico
Componente
pseudo-Unico
Componente

pseudo-Unico

Componente

pseudo-unico

Lavado y

difusion

Los
rendimientos
son iguales a la
ecuacion de
Langmuir
Cinética de
primer orden
Modelo de
difusion
Cinética de

primer orden

Lavado y

difusion
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Cinética de primer

orden

No considerado

Cinética de primer

orden
Difusion

Cinética de primer
orden

Difusion en estado
inestable
(segunda ley de
Fick)

12

No

considerado

No

considerado

No
considerado
No
considerado
No

considerado

No

considerado

(Ndocko
Ndocko et
al., 2011)

(Ndocko
Ndocko et
al., 2011)

(M. Kassing
et al., 2012)
(M. Kassing
et al., 2012)
Both et al.,
2014

Both et al.,
2014




Lavandin

Romero,
albahaca,

lavanda

Madera de

agar

Frutos de

cilantro

Tricomas

glandulares

Unidimensional
geometria

rectangular

Isotropica

Isotropica

Componente

pseudo-unico

Componente

pseudo-unico

Componente

pseudo-unico

Componente

pseudo-unico

Modelo crudo

Modelo de
difusiéon basado
en la segunda

ley de Fick

Lavado y

difusion

Modelo
difusional y
modelo basado
en cinética de

primer orden
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No considerado

Difusién en estado

inestable
(segunda ley de
Fick)

Difusién en estado

inestable
(segunda ley de
Fick)

Difusién o difusion

con cinética de

primer orden

13

El suministro

de energia es

limitado

No

considerado

No

considerado

No

considerado

Koudous et
al., 2014

Koudous et
al., 2014

Sartor et
al., 2011

Schmidt y
Strube,
2018




Los modelos desarrollados carecen de un modelo fisico-quimico predictivo para la
hidrodestilacion de aceites esenciales. Por lo tanto, la necesidad aun existe para formular
nuevos modelos fenomenoldgicos, capaces de representar matematicamente los tres
fenbmenos enunciados previamente por Cerpa et al., (2007) que sean consistentes
fisicamente con las observaciones por micro-histologia de la planta T. lucida, la
termodinamica de fases, los fendmenos de transporte. Sin la alteracion de los
conocimientos histéricos acumulados de este proceso. Con el modelo se simula

destilaciones de escala de tamano industrial.

2.6. Escalamiento

El escalamiento de un proceso o equipo es convertirlo de su escala de investigacion
(laboratorio o piloto) a escala industrial (produccion). El paso fundamental en el
escalamiento consiste en migrar los datos obtenidos en la escala laboratorio a un modelo

gue pueda ser:

e Fenomenoldgico: No involucra consideraciones moleculares y permite hacer
predicciones en rangos o intervalos de operacion no estudiados

experimentalmente.

e Empirico: Se postula sin bases tedricas y se espera solamente que ajuste la

interaccion entre los datos en el intervalo de experimentacion.

e De similitud: Se obtiene a partir de un analisis de similitud con respecto a

analogias fisicas de tipo térmico, mecanico, geométrico, quimico, entre otras.

Las reglas de similitud y el analisis dimensional permiten la simplificacion de los calculos
en la aplicacion del método de escalamiento y una mayor efectividad en el
dimensionamiento y disefio de equipos a partir de datos de laboratorio (Anaya-Durand y
Pedroza-Flores, 2008)
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2.6.1. Principio de Similitud

El principio de similitud hace referencia a la relacién que existe entre los sistemas fisicos
y el tamafio de estos, siendo basico en el escalamiento de procesos fisicos y quimicos.
En el proceso de hidrodestilacion son de interés tres tipos de similitud (Anaya-Durand y
Pedroza-Flores, 2008):

1. Similitud geométrica: se define en términos de correspondencia; esta existe
cuando entre dos sistemas, la relacion de sus dimensiones significantes son las
mismas para cada sistema. Si se consideran dos cuerpos solidos en un plano X,
Y, Z; un punto en el primer cuerpo esta dado por las coordenadas x, y, z, mientras
que en el segundo cuerpo un punto correspondiente esta dado por las

coordenadas X, Y, Z, ver Figura 2.3.

Figura 2.3.- Similitud geométrica

2. Similitud térmica: este tipo de similitud involucra a los sistemas en los cuales se
presenta flujo de calor por lo que se introduce la dimension de temperatura
ademas de la longitud, fuerza y tiempo. El calor fluye por conveccién, conduccién
y radiacion y la diferencia de temperaturas a tiempo correspondientes entre un par
de puntos de un sistema y entre el par de puntos de otro se definen como
temperaturas correspondientes. Los sistemas que presentan similitud geométrica
son térmicamente similares cuando la diferencia de temperatura conserva una
relacion constante entre ellos.

3. Similitud mecéanica: comprende en su area a las similitud estéatica, cinematica y

dinamica.
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Las similitudes mecanica, térmica y geométrica pueden especificarse en términos de
criterios que son relaciones intrinsecas de medidas, fuerzas o velocidades de
transferencia dentro del proceso de hidrodestilacion. Dado que estos criterios son
relaciones de cantidades similares éstas son adimensionales y existen dos métodos para
obtenerlos cuando las ecuaciones diferenciales del modelo no se conocen, pero si se
tienen identificadas todas las variables que intervienen en el fendmeno es posible obtener
el criterio de similitud por medio del analisis dimensional. En el caso de conocer las
ecuaciones diferenciales del sistema, pero no se tienen métodos para integrarlas, el

criterio de similitud se obtiene de la misma forma diferencial.

El método de escalamiento depende tanto del proceso en cuestion como de la geometria
de los equipos involucrados. La hidrodestilacion es una operacion de separacion
empirica, particular para cada material vegetal, y depende de diversos parametros fisico-

quimicos.

2.7. Métodos de escalamiento

Los métodos mas utilizados de escalamiento para operaciones unitarias de acuerdo con
Harsen (2013) son:

1. Fuerza bruta. - Este método esta basado en el principio de que la planta piloto es
una version a una escala menor de la escala comercial; por lo que los factores
criticos de escalamiento son mantenidos en ambas escalas. Este tipo de
escalamiento es usualmente aplicado en industrias donde los modelos de todos

los componentes cinéticos no estan disponibles.

2. Basado en modelos. - En este método el efecto del escalamiento en el
comportamiento de las operaciones unitarias es predicho por modelos. Estos
modelos contienen los efectos de los parametros fisicos, quimicos e
hidrodindmicos. Los modelos se analizan en dos aspectos: la interaccién entre la

hidrodindmica (transferencia de masa, transferencia de calor, transferencia de

T
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impulso) y la reaccién quimica del modelo. Los experimentos llevados a cabo en
planta piloto se realizan con mas de un punto de validacion, en los que los efectos

criticos a escalar sean variados.

3. Empirico. - EI método empirico no es muy fiable, ya que como el efecto de
escalamiento en el parametro es desconocido, también los parametros criticos de
escalamiento son desconocidos. Sin embargo, si el método de fuerza bruta no
puede ser aplicado y una aproximacion del método basado en modelos no puede
ser empleado por las complejas relaciones entre la hidrodindmica y la reaccién
guimica; entonces este es el Unico método aplicable. Otra opcidén es probar otro
disefio de escala comercial en el cual se pueda aplicar otro método de

escalamiento.

4. Modelo empirico-hibrido. - Existe una version hibrida del método de
escalamiento empirico en el que se lleva a cabo el modelado y la simulacién para
interpretar los resultados empiricos y simular y optimizar el siguiente nivel de
escalamiento. En el siguiente paso, los resultados empiricos se utilizan para
validar o ajustar el modelo. Nuevamente, el modelo mejorado se utiliza para

disefiar el siguiente paso. De esta forma se incrementan las posibilidades de éxito.

El escalamiento del proceso de hidrodestilacion para la obtencion del aceite esencial de
T. lucida se genera mediante el principio de similitud (geométrica, térmica y mecanica),
el analisis dimensional y el modelo empirico-hibrido, como en todo proceso de ampliacion

influyen uno o mas factores criticos.

El escalamiento de procesos genera conocimiento para convertir ideas a
implementaciones exitosas. La generacion de conocimiento implica lectura de literatura,
experimentos, disefio y modelado. El propdsito de esta generacién de conocimiento es
la prediccion de los riesgos y su reduccion a niveles aceptables para la implementacion
exitosa de una escala superior. Esto significa que el proceso a escala comercial cumple

con los objetivos de disefio planificados.
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2.8. Machine learning

En ingenieria quimica, las redes neuronales artificiales son de uso ilimitadas, se aplican

en todas las especialidades:
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Polimerizacion: En la prediccion de la longitud de la cadena polimérica, la
polidispersidad y la temperatura adiabatica de una reaccion de polimerizacion
catalizada por zirconoceno, se entrend una red neuronal artificial (ANN) con un
conjunto de datos de 2000 combinaciones, 70% de los datos se utilizaron para
entrenamiento, 15% para validacion y 15% para pruebas. Los datos generados
por ANN muestran un buen acuerdo con los resultados teéricos, con un R? general
de 0.9987 (Rizkin y Hartman, 2019).

Produccion de petréleo: En la implementacion del control automatico de proceso,
desarrollaron un modelo de red de Back Programing con datos experimentales
para cuatro capas ocultas y 20 neuronas en la primera capa oculta, 15 neuronas
en la segunda capa oculta, 10 neuronas en la tercera capa oculta y 5 neuronas en
la cuarta capa oculta encontraron que los valores R y RMSE para el modelo
desarrollado eran 0.8177 y 0.1094, respectivamente (Mohammadpoor y Torabi,
2018).

Catdlisis: Los datos experimentales de la sintesis de materiales mesoporosos se
analizaron mediante el modelo cuadratico convencional y una técnica de ML
llamada maquina de vector soporte (SVM), SVM interpretd los efectos de los
pardmetros de sintesis en los grupos, 31 datos se utilizaron para entrenar a la red
neuronal con un paso de 1y 2 por 32 veces, con validacion cruzada (Wang et al.,,
2019).

Termodinamica: Un modelo predictivo para los datos de equilibrio liquido vapor de
un refrigerante binario se desarroll6 con programacion hacia atras (BP) de 242

datos entrenados y 69 para validacion (Jirasek et al., 2020).




Sin embargo, en el campo de la hidrodestilacion de aceites esenciales carece de la
aplicacion de redes neuronales, para el modelaje de los fen6menos representativos del

proceso, clasificacion y prediccidon de las caracteristicas fisicas y quimicas de estos.
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Capitulo 3 JUSTIFICACION

Los estudios sistematicos de los fenomenos dominantes del proceso de hidrodestilacion
con el propésito de controlarlos, simularlos y escalarlos son singulares, de los cuales
existe informacion escasa. Por lo que, obtener un modelo matematico que prediga su
comportamiento para escalarlo a planta piloto favorecera el aprovechamiento de Tagetes
lucida Cav.
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Capitulo 4 ALCANCE

El alcance de esta investigacion es mixto. En relacién con el método cientifico se utilizo

para esta investigacion los alcances de escrutinio, descripcidn, correlacién y explicacion.
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Capitulo 5 HIPOTESIS

La seleccién de los fenbmenos dominantes del proceso de hidrodestilacion en la
obtencion de aceite esencial de Tagetes lucida Cav., se establecera mediante el modelo

matematico para su escalamiento.
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Capitulo 6 OBJETIVOS

6.1. Objetivo General
Escalar el proceso de hidrodestilacion de laboratorio a planta piloto para la obtencién de

aceite esencial de Tagetes lucida Cav.

6.2. Objetivos Especificos
« Determinar el efecto de las variables operacionales para la obtencién del aceite

esencial de Tagetes lucida Cav.

« Simular el proceso de hidrodestilacion para la obtencion del aceite esencial de
Tagetes lucida Cav.
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Capitulo 7 METODOLOGIA

La Figura 7.1 muestra la metodologia propuesta para el escalamiento del proceso de hidrodestilacién para la obtencion de

aceite esencial de Tagetes lucida Cav., y se describe en los subcapitulos siguientes.

Porosidad del Humedad del Tiempo de
lecho material vegetal extraccion
(E1y &) (h1y ho) (tiyt2)

! ) ¥

Obtencion del Disefio
. | aceite esencial _ | experimental o Variables Modelo
o (escala o (Variables " | dependientes matematico
laboratorio) independientes)

indice de

ESTRATEGIA
EXPERIMENTAL

Rendimiento

()

Densidad Cromatografia de
((9)] Gases/
Espectrometria de
Masas
(GC/MS)

refraccion

®

Obtencion de los

. Formulacion de Calculo de los < Simulacion de la
Escalamiento . . parametros de ; S
tedrico > numeros p-| parametros del - escalado —=| hidrodestilacion a
adimencionales modelado Y las tres escalas
modelado

Figura 7.1.- Estrategia experimental para el escalamiento del proceso de hidrodestilacién para la

obtencién de aceite esencial de T. lucida
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7.1. Colecta de Tagetes lucida Cav.

Los especimenes de T. lucida se recolectaron en 2021 en estadio de floracion en las
localidades: 1.- Tacicuaro (19°40'39.6"N 101°21'30.1"W), 2.- Morelia (19°41'14.9"N
101°18'12.6"W), 3.- Morelia (19°41'27.7"'N 101°16'47.1"W), 4.- Cointzio (19°38'23.4"N
101°16'02.6"W) y 5.- Morelos (19°38'42.8"N 101°13'07.0"W), ver Figura 7.2. Un
espécimen se almacend en el herbario de la UMSNH. T. lucida es una planta estacional
gue se encuentra en abundancia entre los meses de agosto a diciembre. Es una especie
vegetal que no esta en la relacién/lista de plantas en riesgo de extincién con respecto a
la (NOM-059-SEMARNAT-2010). La recoleccion se realizé de acuerdo con la norma de
colecta (NOM-126-ECOL-2000). Desde la colecta de la biomasa hasta la destilacion
transcurrieron alrededor de 2 h. La parte aérea de la planta se fraccioné manualmente

en tamafos heterogéneos.

2
Morelia
apams B
| Morelia
¢ Coloniz 5 ©
Tadicuaro
Cofinte il
5
Moreles

Google
2022 INEGI Meéxico

Téminos Privacidad Enviar comentarios 2 km

Figura 7.2.- Localidades de colecta del material vegetal. 1.- Tacicuaro (19°40'39.6"N
101°21'30.1"W), 2.- Morelia (19°41'14.9"N 101°18'12.6"W), 3.- Morelia (19°41'27.7"'N
101°16'47.1"W), 4.- Cointzio (19°38'23.4"N 101°16'02.6"W) y 5.- Morelos
(19°38'42.8"N 101°13'07.0"W).
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7.2. Obtencién de aceite esencial de T. lucida

La extraccion de aceite esencial de T. lucida se realizé por el método de hidrodestilacién
(Figura 7.3). La Figura 7.3a muestra el esquema del equipo a nivel laboratorio, un
destilador de vidrio marca Boro™ 3.3, con bocas esmeriladas 24/40 de 2 L de capacidad,
con una trampa clevenger (vidrio clase A) para aceites esenciales. En la Figura 7.3b se
muestra el alambique para la hidrodestilacion a nivel planta piloto, de acero inoxidable
con capacidad de 10 L. El rendimiento del aceite esencial se expresa con relacion al
peso humedo. El aceite esencial de T. lucida se protegié de la luz y se almacené en
frascos ambar en refrigeracion a temperatura de 6 + 2 °C, hasta su uso. La
hidrodestilacién se analizé por muestreos de hidrolato cada cinco minutos y se determiné
la cantidad de aceite esencial de T. lucida, por decantacion.
a b

Figura 7.3.- Equipos para hidrodestilacion del aceite esencial de T. lucida a.-

Esquema del hidrodestilador a escala laboratorio y b.- Alambique
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7.3. Caracterizaciones fisicoquimicas del aceite esencial de T. lucida

La calidad de los aceites esenciales puede afectarse por diferentes variables bioquimicas
como las condiciones de cultivo, época de recoleccién, manejo del material vegetal (seco
o humedo) y variables de proceso como el método de extraccion, temperatura, presion y
solvente, entre otros. Todos estos factores desempefian un papel significativo en el
resultado final.

Para definir la calidad del aceite esencial de T. lucida, se determinaron las siguientes
caracteristicas: densidad, indice de refraccion, ademas del uso de Cromatografia de
Gases acoplada a Espectrometria de Masas (GC/MS) y la determinacion del poder

calorifico especifico.

7.3.1. Densidad relativa e indice de refraccion

Los aceites esenciales se caracterizaron fisicoquimicamente segun las especificaciones
de las normas de control de la calidad mexicanas. La determinacion del indice de
refraccion se realiz6 con respecto a la NOM-F-74-S-1981. La determinacion de la
densidad relativa del aceite esencial se siguié el lineamiento como lo marca la NMX-F-
075-SCFI-2012.

7.3.2. Cromatografia de Gases acoplada a Espectrometria de Masas (GC/MS)

Los espectros de masas fueron obtenidos en un espectrometro de masas Hewlett
Packard modelo 5989B, con un detector de iones (multiplicador de electrones), la
temperatura de la fuente de iones fue de 200 °C, un filtro de masas a una temperatura
de 100 °C, energia de ionizacion de 70 eV. Los cromatogramas de gases se obtuvieron
con un cromatégrafo de gases de la marca Hewlett Packard modelo 5890 Serie Il plus.
Las condiciones para obtener los cromatogramas fueron las siguientes: una temperatura
inicial del horno cromatografico de 50 °C durante cinco minutos, posteriormente, se
incremento la temperatura hasta 200 °C con una velocidad de calentamiento de 20
°C/min, hasta llegar a los 200 °C donde permanecié por cinco minutos, posteriormente

se incrementd a 250 C con velocidad de 20 °C/min, a la cual permanecié durante 10
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minutos, el tiempo total de analisis por corrida fue de 30 minutos. La temperatura del
inyector y de la interfase fue de 240 °C y 260 °C, respectivamente. El Helio fue la fase
movil y una columna no polar Hp-5 MS, como fase estacionaria se utilizé el (5-fenil)-
metilpolisiloxano, con 30 m de longitud, diametro interno de 0.25 mm, la capa de la fase
estacionaria de 0.25 uym. La base de datos para la comparacion de las sefales
espectrales fue NIST MS Search 2.0 (“Chem Station”, Hewlett Packard).

7.4. Algoritmos de aprendizaje para Machine Learning para los rendimientos del

del aceite esencial de T. lucida

La clasificacion de 60 aceites esenciales de T. lucida con los rendimientos
experimentales obtenidos del proceso de hidrodestilacion del aceite esencial de T. lucida
y su caracterizacion (GC/MS, densidad, indice de refraccién, estadio y humedad de la
planta) se analizaron mediante los algoritmos de aprendizaje automatico: K-Nearest

Neighbor, Scikit-Learn, Random Forest, Gradient Boosting Trees y Super Learner.

El 70% de los datos se utilizé6 para el entrenamiento de los algoritmos, la validacion
cruzada repetida paralelizada se realizé con el 20% de los datos, en 10 pasos y 5 al
dividir todo el conjunto de muestras en subconjuntos de entrenamiento y validacién, el
10% de los datos restantes se utilizaron para la comprobacion del aprendizaje de los
algoritmos, el desarrollo de estos se llevé a cabo en el software de programacion
PYTHON™. La base de datos experimentales se generé en MICROSOFT EXCEL™.,
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7.5. Esquema de trabajo para la simulacion de la hidrodestilacion del aceite

esencial de T. lucida

La simulacién del proceso de hidrodestilacion del aceite esencial de T. lucida se

desarrolla de acuerdo con el diagrama de flujo mostrado en la Figura 7.4.

Simulacion del proceso

de hidrodestilacién

No.

Revision de la literatura
Conocimientos previos

Revision de las ecuaciones:
Sintaxis
Andlisis dimensional
Balances de materia y energia

Delimitacién
del modelo

——————Sensibilidad = precisién n

conceptual

l

Implementacion
del modelo
conceptual

i

Modelo
computarizado

l

¢ Verificacion
del modelo?

Si

'

Estudio de
sensibilidad

Propiedades fisicoquimicas
Experimentos a escala de

laboratorio para la validacion de
modelos en diferentes puntos de
operacion (DoE)

Si

!

¢ Ajuste de las expectativas?

Establecimiento del
concepto de determinacion
de parametros del modelo

Ensamblaje paso a paso de las
ecuaciones:
Dindmica de fluidos
Equilibrio de fases

e

Determinacion del error
experimental
Impacto del error en la
determinacién de los parametros
Andlisis de efectos separados

Presicién no alcanzada:

0 alcanzada:

Separacion de los efectos
y determinacion del DoE

Y

Evaluacion del impacto de
los errores en la
determinacién de los
pardmetros del modelo
experimental en la
simulacion

¢ Precision
de la simulacién

superior a los datos

experimentales?

Si

'

Recoleccion de datos

experimentales

Simulacién de los datos
experimentales obtenidos a
través del DoE vy realizacion

de evaluacion estadistica

Presicion no alcanzada

<

i

¢La precision

de la simulacion es igual
a los datos

experimentales?

Simulacion validada
cuantitativamente

Figura 7.4.- Diagrama de flujo para la simulacion del proceso de hidrodestilacion del

aceite esencial de T. lucida
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7.5.1. Balances macroscopicos
Los balances macroscopicos fueron la pauta para el analisis matemético del proceso de
hidrodestilacion, en ellos se describen los balances de materia y de energia propios del

proceso.
7.5.1.1. Balance de materia

Los balances de materia se emplearon para determinar rendimientos del proceso de
hidrodestilacion, con esta herramienta se cuantifica la porcién de producto obtenido por
cantidad de materia prima suministrada en el proceso, esto permitié reducir al maximo
las mermas de materias primas y optimizar los recursos a cada una de las escalas (Figura
7.5).

Convencion de las corrientes:

Hidrolato + aceite Y ;
esencial - >

i
we T )
.

~ - Hidrolato + aceite

/ » \ esencial
M; i

Material v e

vegetal

Solvente

@
¥ :

T

Figura 7.5.- Diagrama de flujo de materia y energia para la obtencion del aceite

esencial de T. lucida

1.- Entrada al hidrodestilador
2.- Salida del hidrodestilador

3.- Fase vapor

[Acumulacion] = [Entradas] — [Salidas] + [Generacion]
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Dado que es un proceso unitario [Generacion] = 0

Dado que es un proceso por lotes (batch)

m° =0 (7.1)
Para0 <t <tsy
dM;%°  dMe°
s €0 — 7.2
e dt dt (7:2)

Cuando tr; <t < tps + triy
dMZeo dM3eo dme°

5.€0 — = 7.3
e dt dt dt (7:3)
Ent, <t <ty
dM@O
m1€0 _ mzeo _ 380 — dt (7.4)

Dada la suposicion de que la operacién es en equilibrio y sin acumulacion de aceite en
el vapor:

dMe°
dt

= FC* (7.5)

7.5.1.2. Balance de energia

Los balances de energia proporcionan informacion acerca de la cantidad de calor que se
absorbe o libera durante el proceso de hidrodestilacion.

Para0 <t <t,
Q1 = M™C,"™" (T, — Tp) (7.6)

Qz — Maguacpagua (Too — TO) (7_7)
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El ¢,”, se determin6 mediante la bomba calorimétrica Anton Parr (Modelo,

especificaciones). La transferencia de calor del vapor al sélido es igual al total del calor
latente de evaporacion, de tal manera que:

Qs = (/1) ’ (Mhidrolato+eo 'Ahd) (7-8)

Para la pérdida de calor al exterior

Q4(T) = hApa(T — Tp) (7.9)
o = h
oy = E (7.10)
Por lo tanto
Qneed = (%) + Q4(T) (7-11)

7.5.2. Modelos conceptuales

Los procesos de la industria quimica, generalmente, representan un reto al simularlos,
dado que, no se manejan uno o dos componentes, sino un gran numero de ellos, se
requiere especificar informacion para cada componente a trabajar y del propio fendmeno
a estudiar.

7.5.2.1. Modelo difusivo

En el modelo difusivo se propone que hay tres formas posibles de describir los
mecanismos de extraccién (Figura 7.6) donde se muestran diferentes ubicaciones de
almacenamiento de aceite. El aceite esencial de T. lucida se encuentra en los tricomas
glandulares y necesita difundirse a través de la superficie dura de la planta. Estos
tricomas estan en contacto directo con el vapor y liberan el aceite esencial a medida que

se rompen.
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7.5.2.1.1. Mecanismos de transporte del modelo difusivo

Para el planteamiento del modelo fenomenoldgico difusivo se consideraron tres grupos
de factores biolégicos para describir matematicamente el proceso de hidrodestilacion del
aceite esencial de T. lucida, ver la Figura 7.6:
a) Las ceélulas son una barrera permeable para el aceite esencial. Por la cual, el
aceite esencial se arrastra a la pelicula acuosa debido a una exudacion térmica.
La difusion del aceite esencial en la cuticula es despreciable. La composicion del
aceite esencial en el interior de la célula es constante con respecto al tiempo.
b) La pelicula acuosa en la superficie de la biomasa recubre completamente a las
células y es atravesada por las gotas del aceite que fluyen de la célula.

c) El aceite libre, exudado por la célula, se acumula formando una capa, inmiscible

con el agua y de espesor constante.

a b c

Figura 7.6.- Factores biologicos para la descripcion del proceso de hidrodestilacion.

a.- Exudacioén térmica, b.- Pelicula acuosa y c.- Aceite esencial libre.
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7.5.2.1.2. Suposiciones del modelo difusivo

a)
b)

c)

d)

f)

El proceso se lleva a cabo en estado transitorio.

El agua hirviendo con particulas vegetales y burbujas de vapor se simula como
una columna de burbujeo perfectamente mezclado.

El aceite esencial fue definido como una mezcla ideal de cinco compuestos
determinados por el analisis de Cromatografia de Gases acoplada a
Espectrometria de Masas (GC/MS). La composicion del aceite, durante la
operacion, fue calculada por el equilibrio de las tres fases fluidas (Agua liquida —
vapor de agua y vapor de aceite esencial). La composicion inicial del aceite fue
la misma del obtenido al finalizar {w;5%}.

Las particulas se consideran esféricas y todos los poros estan distribuidos en
direccion radial.

Las resistencias a la transferencia de masa en las células (tricomas glandulares),
el agua hirviendo y la fase de vapor son insignificantes y, por lo tanto, el equilibrio
se establece instantaneamente entre las fases.

El momento en que las primeras gotas del condensador llegan al separador se le

denominat = 0.

7.5.2.1.3. Anadlisis de grados de libertad del modelo difusivo

Neorr = 1
Neomp = 5
n.=0

Variables
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Ecuaciones

Balances de materia ind.= 5

Restricciones
5
Wtri - 1
i=1
nEm = 6
np=n,"—n"=

7.5.2.1.4. Determinacion de los parametros del modelo difusivo

a) Interior de los tricomas glandulares

da;
mltr—ms =K G-W=-W- ( dtl) (7.12)

5
Wtrl' =1 (713)
i=1

Con las siguientes condiciones iniciales
t =0paraG; = w!" G,

t = fill para G; = wf" - G,

Al integrar (7.12) con las condiciones frontera
Gilpin = Go * wi" - exp(—Ker - trin) (7.14)

Se deriva (7.14) para el periodo de obtencion (t = triy 0 tgg = O), asumiendo que el

caudal de hidrolato es constante, se obtiene la siguiente expresion:
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a6, Ko (7.15)
dew wa ' .

Con la condicion inicial siguiente:

tsa = 0 para G; = G|y

b) Capa de aceite esencial libre

El balance de masa comprende a los flujos masicos de cada componente del aceite
esencial desde el tricoma a la pelicula (exudacion) y desde la pelicula a la corriente de
vapor (difusion convectiva), en el periodo de obtencion es:
mtr—ms _ mOS—HJp — dd]tw_los (716)
sd

El flujo méasico de cada componente del aceite esencial, desde la pelicula acuosa
superficial al seno de la corriente del vapor, esta relacionado con la diferencia de la
concentracion en la capa limite, mediante la siguiente expresion:

mos~vP = K, - S5 - w;P - (C* = C) (7.17)
Donde: C* se calcula en la prediccién del equilibrio de fases, {wi”p} se calcula por el
balance de materia entre las fases, K, depende de la corriente del vapor y S°° depende

directamente de la masa de aceite en la pelicula acuosa (M°%), mediante la relacion:
M = 8% - h-p,, (7.18)

5

MO = z MiOS (7.19)

i=1
Donde: h es el espesor promedio de la capa de aceite acumulado en la pelicula. Es

constante, porque al disminuir la masa del aceite, decrece el area de transferencia.
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Del balance de masa en las 3 fases, al inicio de la operacion y el rendimiento total de
aceite (Y,,) al final de la hidrodestilacion, se deduce:

os

M‘; + G, (7.20)

Yoo =

La relacion entre el aceite esencial libre y el rendimiento total del aceite se define:

Mgs/
w = w (7.21)
Yoo '
t=0
Sustituyendo (7.21) en (7.20) y despejando G,
Go=(1—w) Yy (7.22)

Donde w puede ser estimada 6pticamente y refleja el estado fisico de la materia prima,
cuando w — 0, los tricomas estan intactos y la mayor parte del aceite esta en su interior,

cuando w — 1, la matriz ha sufrido un tratamiento de reduccién, para liberar el aceite.

Reemplazando (7.12), (7.17), (7.18) y (7.20) en (7.16) y asumiendo el caudal de hidrolato
constante, se obtienen la siguiente ecuacion diferencial ordinaria:

dM?S KW K,M°S
AV B Qrw T <wahpeo

) w; P (C* =) (7.23)

Con las siguientes condiciones frontera:
tsq = 0 para M{® = M?*| ¢y cuando {w°} = {WiSd}oo
Integrando (7.23)
M|y = wPs Yoo - W+ [1 = (1 — w)exp(—Kertri)| (7.24)
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c) Fase vapor
El balance de cada componente del aceite esencial en la fase vapor, en el periodo de

obtencion, despreciando la acumulacion de aceite es:

Q- ¢ +m T —Q -w;?P-C=0 (7.25)

Sustituyendo (7.17) en (7.25) y dado que C™* = 0, se obtiene:
Ky-S%-w?P-(C*=C)=Q -w;""-C (7.26)

Despejando C de (7.26)

( Kgsos

W) en=c (7.27)

Reemplazando (7.18) en (7.27)

( KgMOS
KyM® + Q(hpeo)

)- € =c (7.28)

El aceite recogido (M*%) es calculado, asumiendo un caudal de hidrolato constante,
mediante la siguiente ecuacion diferencial ordinaria:

ami® _ (Qwi”p> ( Ky M™ )(c*) (7.29)
dew B wa KgMOS + Q(hpeo) .

5
MSd = Z MiSd (7.30)
i=1

Con la siguiente condicion inicial

tsg = 0 para {Mfd} =0

Donde K, se obtiene segln la ecuacion expresada por (Valderrama y Ruiz, 2018)

K, = (4.7x10%) - (Q — 74400) + 31.4 (7.31)
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7.5.2.1.5. Equilibrio de fases.
Tres fases en equilibrio, con dos componentes inmiscibles entre si en la fase liquida: el
agua como una sustancia pura y el aceite esencial, exento de agua, como una mezcla
ideal, formada por cinco compuestos puros elegidos por su mayor contenido en el aceite,
segun el andlisis quimico por GC/MS.
Aplicando la ley de Dalton para la fase vapor:

P=P,+P, (7.32)

Para el aceite esencial se aplicé en método de Ambrose-Walton

InP,, = fO(T,) + 9f D (T,) (7.33)
1

FOT,) = (=5.97616¢ + 1.29874¢5 — 0.60394¢2> — 1.06841<p5)T— (7.34)
T
1

FO(T,) = (=5.03365¢ + 1.11505¢"° — 5.41217¢2> — 7.46628<p5)T— (7.35)

r

_ _ln(Pc) - f(o) (Tb/Tc)

(7.36)
f(l) (Tb/Tc)
p=1-T, (7.37)
5

Py = z %P (7.38)

i=1

La composicién de la fase vapor es:

P

y; = % (7.39)
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B,°

yW:T

A la temperatura de burbuja, se cumple:
5
Yw t+ z yi=1
i=1

La concentracion del aceite esencial en el equilibrio, como:

*

_ By MWy,
RT

5
MW, = >y MW,
i=1

Estimacion del coeficiente de transferencia de masa en la pelicula:

Para una placa plana

1 2
Sp =2+ 1.45Re),25¢3

Sh = Ktrdp
DAB

_ dp “Vp - Pvap
Hyap

Rep

Hyap

Sc =————
pvap 'Def

Para el célculo de las difusividades, se utiliza la siguiente expresion:

D.r. = (9.4x10715) - ( T )
efi : Uvap - (PMi)1/3
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7.5.2.1.6. Analisis dimensional aplicado al modelo difusivo (Teorema de
Buckingham)
Los siguientes parametros son los requeridos por el modelado para la simulacion del
proceso:

Parametros objetivo. - K, K - as

Parametros geométricos. -

Parametros de los materiales. - pq

Parametros relacionados con el proceso. - Q

El coeficiente de transferencia de masa se une al area especifica del lecho (a;), para el
area de transferencia de masa y el volumen del lecho conjuntamente. Como un
hidrodestilador puede ser cilindrico, se prefiere tomar el volumen del lecho (V) como un
parametro. El caudal del vapor (Q) se consideré como uno de los parametros del proceso,
desde el disefio experimental de las pruebas. El espesor de la capa de aceite en la

pelicula superficial (h) es constante e independiente de la escala de obtencion.

f(psr Vbl Q' Ktr' Kg : as) (749)

ps = ML™3
v, = L3
Q = I3T1
K, =T
Ky-a;=T"
Grados de libertad = (5 —3) = 2

Hl = (ps)a(Q)b (Vb)C(Ktr) (750)

I, = (ps)*(Q)? (Vp)°(K, - as) (7.51)
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Para que (7.50) sea adimensional:
(ML_3)a(L3T_1)b (LB)C(T—l) — MOLOTO

Sistema de ecuaciones:

a=0
—3a+3b+3c=0
-b—-1=0

a=0

b=-1

c=1

Para que (7.51) sea adimensional:
(ML_3)a(L3T_1)b (L3)C(T_1) — MOLOTO

Sistema de ecuaciones:

a=0
—3a+3b+3c=0
~b—1=0
a=0
bh=-1
c=1
Por lo tanto:
m = (@7 (V' (Ktr) (7.52)
m, = (@) (V) (K, - as) (7.53)
Dado que:
= (V)" (@
gos
as = V_b

Sustituyendo en (7.52) y (7.53)
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m = (@) (Ktr) = () (tr) 7} (7.54)

1, = <K~" 'SOS> (7.55)
2 — Q .

El nimero adimensional de Damkdhler representa un tiempo de reaccion adimensional,

la definicion general se define como:
Vb
Q

_ Tiempo de residencia en el hidrodestilador  t

T

@ Tiempo de destilacién try

El nUmero de Sherwood es un niumero adimensional utilizado en transferencia de masa:

Velocidad de transferencia de masa en la interfase por unidad de volumen

Velocidad de transferencia de masa por conveccién por unidad de volumen

m, K. -S9.C-w.vap K. .§os
Sh = Vy Ky Wi Ky
m% T Qe C W Q
Vi
Por tanto:
Hl == Da
Hz == Sh

7.5.2.1.7. Pardmetros para el escalamiento del modelo difusivo a mayor escala

(Criterio de similitud)

Dal = Daz Tl = Tz

Donde el subindice 1 hace referencia a la escala laboratorio y el subindice 2 a la escala

planta piloto.
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El volumen del lecho es calculado con la ecuacion (7.57), si la masa y la porosidad del
lecho son especificadas:
W,

Vy, =————
P27 oo (1—¢)

(7.56)

e La porosidad (¢) especificada debe estar en el mismo intervalo que la usada para
las experiencias a la escala banco o piloto; porque no es recomendable extrapolar
datos en el modelado desarrollado, ya que se ignora sus efectos en la simulacion.

e Dado que es el mismo material vegetal que el procesado a escala laboratorio, el
diametro de particula (dp) y la fraccion de aceite esencial libre son las mismas.

e El coeficiente de transferencia de masa global (K;) es calculado usando la
ecuacion (7.31) pero asegurandose que Pe < 10; puesto que las velocidades
intersticiales no son iguales entre las dos escalas.

e La composicion del aceite esencial es un dato especificado (aunque debera ser
corroborado con el GC/MS).

e La densidad del aceite (p,,) €s una propiedad también especificada, como un
promedio de las halladas a escala planta piloto.

e El coeficiente de difusividad del aceite en el vapor es calculado por la ecuacién
(7.48).

e El rendimiento de aceite esencial total (Y) es un dato especificado y puede ser

asumido como el mayor de los obtenidos a escala planta piloto.

7.5.2.1.8. Disefio del hidrodestilador a partir del modelo difusivo

Geometria esférica

Vy, = (“23' ”) : ((3 " %) - a) (7.57)
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Geometria cilindrica

Vop = (3) @ Bna® (7.58)

Hpg = a - Opq

7.5.2.1.8.1. Reglas heuristicas de disefio

e La relacion de diametro de la columna con el tamafio del relleno debe ser de al

menos 15 (Kister, 1990), por tanto, % > 15.

e Laeficiencia del proceso 60% < ¢ < 80%, para la presente investigacion € = 60%
e Larelacion entre la altura y el diametro del hidrodestilador debe ser menor o igual

a 30, a = 2hd < 30,
Phd

e EIl hidrodestilador se considera como un mezclador perfecto, cuando a — 1,
debido a que la geometria simétrica favorece la dispersién axial del aceite
vaporizado y el vapor se distribuye mas lentamente en el seno del lecho,
generando que el vapor, lo envuelva y penetre, logrando un mezclado ideal (Cerpa
et al., 2007).
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7.5.3.1. Modelo cinético

En el modelo cinético, la matriz vegetal de extracciébn se modelara como si fuera un
catalizador poroso con zonas activas que se desactivan rapidamente de manera

irreversible (Figura 7.7).

Pared de
difusion

I
I
I
I
I vapor
I
I
I
[

x=1L x+'dx x x=0

Figura 7.7.- Mecanismo de transporte modelo cinético

7.5.3.1.1. Suposiciones del modelo cinético

1. El agua hirviendo con particulas vegetales y burbujas de vapor se modela como
un lecho fluidizado perfectamente mezclado.

2. En el sistema se consideran las siguientes fases: Liquido (agua), vapor (aceite
esencial y agua).

3. La masa de vapor de agua en el condensador, el separador y en la tuberia de
conexion es mucho menor que la masa de vapor en el destilador y, por lo tanto,
se desprecia en el balance de masa.

4. Las resistencias a la transferencia de masa en los tricomas, el agua hirviendo y la
fase de vapor (agua-aceite) son insignificantes y, por lo tanto, el equilibrio se

establece instantaneamente entre las fases.
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7.5.3.1.2. Andlisis de grados de libertad

Neorr = 1
Neomp = 5
n,. =0
Variables
n,"=15+1)+0=6
Ecuaciones

Balances de materia ind.= 5

Restricciones

5
Wtri:].
i=1
m _
ng™ =6
np=n,"—n"=0

7.5.3.1.3. Determinacién de los parametros del modelo cinético

El balance de materia en estado estacionario en el elemento infinitesimal del modelo
cinético, suponiendo constante el coeficiente de difusividad del aceite esencial en el

vapor y al aplicar la ley de Fick para el flujo se obtiene:

dc

NOS = Dy —
ef dx

MAESTRIA EN CIENCIAS EN INGENIERIA QUIMICA




Tomando la coordenada axial x desde el centro del tricoma y perpendicular a ésta, el
balance de masa se puede escribir como:

d?C
Def W + u"s_’Sd =0 (759)

Las condiciones en la frontera son:

En la superficie

En el centro de la tableta

dCtr
x=20 =
dx 0

De modo que el flujo neto de vapor a través del plano x = 0, es cero.

La solucion de la ecuacion (7.59), que describe el perfil de concentracién dentro de la

pastilla, esta dada por:

Ct(x) _ cosh(y/Ky/Des - x)
C* " cosh(/K,/Des - h)

(7.60)

El moédulo de extraccion se define como el radio de la tendencia de la velocidad de

extraccion del aceite esencial sobre la tendencia a la velocidad de transporte difusivo:

K, (7.61)

§=L |4
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La velocidad de evaporacion del aceite esencial estara dada por:

us =K, -C* (7.62)
La velocidad de extraccion observada por unidad de area se considera que est4 dada
por el flujo neto de aceite esencial que es liberado a la superficie del material (flores,
hojas y tallos), es decir, u®~%¢|,._,.

dctr
dx

L

os—sd — .
u |x=L - Def

Dy C*
x=L =< fL2 E)-(tanhf) (7.63)

El factor de efectividad de extraccion (¢), se define como el radio entre la velocidad de
extraccion observada (incluyendo el efecto difusional) sobre la velocidad de evaporacion

del aceite esencial

uos—>sd |x—L

¢ = (7.64)

Al sustituir la solucion del balance de masa para el perfil de concentracion en la expresion

(7.64), se llega a la siguiente expresion

Des-C"
(fL—ZSz) - (tanh &) _ &+ (tanh)
KtT'C* B 52

(=

7= %-tanhf (7.65)

El factor de efectividad de extraccidon resulta ser Unicamente funcion del modulo de
extraccion. Usando la analogia con el modulo de Thiele (G. F. Froment, 2011), de la
teoria de difusion con reaccion en catalisis heterogénea, se puede argumentar lo

siguiente:
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e El modulo de extraccidbn es generalizable para diferentes geometrias de
particulas.

e El médulo de extraccion indica cual es el proceso controlante dentro de los
tricomas.

e Un valor pequeiio del modulo de extraccion indica que D >> K,,.,. Por el contrario,
conforme ¢ aumenta se nota que la velocidad de extraccion empieza a crecer
relativamente a la difusion intra-particula, por lo que ésta ultima sera el paso

controlante.

7.5.3.1.4. Balance global del Modelo cinético

El modelo de primer orden (Koul et al., 2004) basado en el fendbmeno de difusién en

sélidos estéa representado por la siguiente ecuacion general:

dv
dt
La concentracion de aceite del material vegetal se redujo a medida que avanzaba la

=K,V (7.66)

hidrodestilacion:

dv

In(V) =K - t (7.68)
Dado que:
volumen de aceite destilado en el tiempot V;
= . =— (7.69)
volumen de aceite acumulado Vo
Sustituyendo (7.69) en (7.68)
1
In (1 = y) — Kt (7.70)
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7.5.3.1.5. Modelo cinético de Monod
La cinética del proceso se determiné por el rendimiento final (Babu, 2007). La cinética
de la extraccion de aceite indicé una funcién similar a la ecuacion de Monod (cinética

enzimatica). El modelo propuesto se define mediante la siguiente ecuacion:

Y(t) = Yiax - (7.71)

Ky +t

Los parametros de la ecuacién de Monod explican la relacién con la enzima-sustrato y el
comportamiento de la reaccion enzimatica. Estos parametros del modelo se pueden
utilizar para investigar la cinética de produccion de aceites esenciales. Los parametros

de la ecuacion (7.71) se pueden determinar a partir de la ecuacion (7.73):

1 _ K 1,1 (7.72)
Y(t) Ymax t Ymax .

7.5.3.1.6. Anédlisis dimensional aplicado al modelo cinético (Teorema de

Buckingham)

Los siguientes parametros son los requeridos por el modelado para la simulacion del
proceso:

Parametros objetivo. - K, K, - a

Pardmetros geométricos. - 1,

Parametros de los materiales. - M

Parametros relacionados con el proceso. - Q

El coeficiente de transferencia de masa se une al area especifica del lecho (a) para

englobar el area de transferencia de masa y el volumen del lecho conjuntamente.
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Dada la geometria cilindrica del hidrodestilador, el volumen del lecho (V,) es un
pardmetro de modelado. El caudal del vapor (Q) se consider6 como uno de los
parametros del proceso, desde el disefio experimental de las pruebas.

El espesor de la capa de aceite en la pelicula superficial (h) es constante e independiente

de la escala de obtencion.

f(M, Vs, Q, Ky K,y - as) (7.73)

Grados de libertad = (5—-3) =2
My, = (M)*(Q)” (V) (Ker) (7.74)
M = (M*(Q)" (Vp)(K, - as) (7.75)

Para que (7.74) sea adimensional:
(M)a(L3T_1)b (L3)C(T_1) — MOLOTO

Sistema de ecuaciones:
a=0

3b+3c=0

-b—-1=0
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Para que (7.75) sea adimensional:

(M)a(L3T_1)b (L3)C(T_1) — MOLOTO

Sistema de ecuaciones:

a=0

3b+3c=0

-b—1=0

a=0

=-1
c=1
Por lo tanto:
m; = Q) (V) (Ktr)
m, = (@7 (W,)'(K, - a5)

Dado que:

T=(Vp)' (@7
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Sustituyendo en (7.18) y (7.19)

= (@) (Ktr) = (0 (tr) ™" (7.78)

K, - S°
172=< 3 > (7.79)

El nimero adimensional de Damkdhler representa un tiempo de reaccion adimensional,

la definicion general se representa como:

Vb
— =T

Q

Tiempo de residencia en el reactor 1
a = =

Tiempo de reaccion

~

rXx

El nUmero de Sherwood es un niumero adimensional utilizado en transferencia de masa:

Velocidad de transferencia de masa en la inter fase por unidad de volumen
Velocidad de transferencia de masa por conveccién por unidad de volumen

Sh = Vy _Kg-SOS-C-wi”“p _Kg-SOS
TmE T QCwr Q
Vi
Por tanto:
H1 = Da
Hz == Sh
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7.5.3.1.7. Pardmetros para el escalamiento del modelo difusivo a mayor escala
(Criterio de similitud)

Da1=D T1= T,

az

Donde el subindice 1 hace referencia a la escala laboratorio y el subindice 2 a la escala
planta piloto.
El volumen del lecho es calculado con la ecuacion (7.80) si la masa y la porosidad del
lecho son especificadas:

W,
2" P (1= &)
e La porosidad (¢) especificada debe estar en el mismo intervalo que la usada para

v, (7.80)

las experiencias a la escala banco o piloto; porque no es recomendable extrapolar
datos en el modelado desarrollado, ya que se ignora sus efectos en la simulacion.

e Dado que es el mismo material vegetal que el procesado a escala laboratorio, el
didmetro de particula (dp) y la fraccion de aceite esencial libre son las mismas.

e El coeficiente de transferencia de masa global (K;) es calculado usando la
ecuacion (7.31) pero asegurandose que Pe < 10; puesto que las velocidades
intersticiales no son iguales entre las dos escalas.

e La composicién del aceite esencial es un dato especificado (aunque debera ser
corroborado con el GC/MS).

e La densidad del aceite (p,.,) €s una propiedad especificada, como un promedio
de las halladas a escala banco o piloto.

e El coeficiente de difusividad del aceite en el vapor es calculado por la ecuacion
(7.59)

e El rendimiento de aceite esencial total (Y) es un dato especificado y puede ser

asumido como el mayor de los obtenidos a escala piloto o banco.
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7.5.3.1.8. Disefio del hidrodestilador a partir del modelo cinético

Geometria esférica

Vy, = (“23' ”) : ((3 R Q);’d) - a> (7.81)

Geometria cilindrica

Vop = (3) - @ O (7.82)

Hpg = a - Dpq

7.5.3.1.8.1. Reglas heuristicas de disefio para el hidrodestilador a partir de las

ecuaciones del modelo cinético

e La relacion de diametro de la columna con el tamafio del relleno debe ser de al

menos 15 (Kister, 1990), por tanto, % > 15.

e Larelacion entre la altura y el diametro del hidrodestilador debe ser menor o igual

a 30, a = 2k < 30,
Phd

e EIl hidrodestilador se considera como un mezclador perfecto, cuando a — 1,

porque la geometria simétrica favorece la dispersion axial del aceite vaporizado y

el vapor se distribuye mas lentamente en el seno del lecho, generando que el

vapor, lo envuelva y penetre, logrando un mezclado ideal (Cerpa, 2007).
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7.5.4.1. Modelo de secado

Las ecuaciones del modelo de secado se basan en la teoria del proceso de secado
desarrollada por el ruso Chine-Polito (2016) y Sokhansanj y Bruce (1987). Por las
caracteristicas del proceso, se puede realizar una analogia para la determinacion de la
velocidad de extraccion de aceite esencial de T. lucida, mediante la hidrodestilacion
(Figura 7.8).

Figura 7.8.- Mecanismo de transporte modelo de secado
7.5.4.2. Modelos para curvas de secado

Los modelos matematicos que se analizaran para la determinacion de las curvas de

secado se describen en la Tabla 7.1.

Tabla 7.1.- Modelos de secado

No. Nombre del modelo Ecuacién
1 Newton Y = exp(—kt)
2 Page Y = exp(—kt™)
3 Henderson and Pabis Y =a-exp(—kt)
4 | Ajuste de datos experimentales Y = —4x107%¢2 + 8x107%¢t — 0.0022
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7.5.4.3. Suposiciones del modelo de secado

e EIl vapor de agua llena completamente los tricomas glandulares y permite el
“arrastre del aceite esencial”.

e El sistema es isotropico de propiedades (modelo pseudo-homogéneo).

e EIl proceso se lleva a cabo en estado estacionario y no existen reacciones
quimicas.

e Las variaciones de volumen y porosidad de los tricomas provocadas por la

extraccion o difusion del aceite esencial son despreciables.

7.5.4.3.1. Analisis de grados de libertad del modelo de secado

Neorr = 1
Neomp = 5
n.=0
Variables
n,"=15+1)+0=6
Ecuaciones
Balances de materia ind.= 5
Restricciones
5
Wtri =1
i=1
nEm = 6

“np=n,"—nc"=0
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7.5.4.1.2. Determinacién de los parametros del modelo de secado

a) Secado en la regién de velocidad creciente

Se asume que la transferencia de calor del vapor de agua al sélido es igual al total del

calor latente de evaporacion, de tal manera que:

ac
— W — 7.83
q=@)-W-— (7.83)
Dado que:
q= (K, as)(To—T_o) (7.84)
ac (K, as)
= ot @29
Con las siguientes condiciones frontera:
t=0 c=¢C
t=t c=CcC"
Obteniendo
A -w \
-(C—-C") (7.86)

Ky ag) - (To — Tru)
Donde K, se obtiene a partir de la (7.87)

K, = 4.7x10*(Q — 74400) + 31.4 (7.87)

MAESTRIA EN CIENCIAS EN INGENIERIA QUIMICA




b) Secado constante (Modelo de cinética de secado)

Cuando se supone un mecanismo unidireccional de transporte en la direccion axial, con

una difusividad efectiva constante D, la difusion del aceite esencial a traves de la matriz

soOlida porosa sujeta al proceso de secado, puede ser descrita por la segunda Ley de
Fick de la difusion. En términos de la humedad del sdélido se expresa como:

ac D a%c
at ¢ gx?
La solucion analitica de esta ecuacion para el proceso de secado (Crank, 1975):

(7.88)

y=1 i * Qi+ D' ot 7.89
- - (Zl + 1)2 exp 12 tr ef ( : )
i=

Para periodos largos de tiempo de extraccion, el primer término de la serie anterior es

una buena aproximacion de la solucion, entonces:

Cc-C* m?
= r—cC = —exp [—m Kty " Deg - tl (7.90)
Linealizando (7.90):
7.".2
InY =-— [m ' Ktr ' Def ' tl (791)
Despejando el tiempo:
m? -
t= I—Ktr Tz Defl - In(Y) (7.92)
Donde:
T.
— -15y . ©
Doy, = (9.4x10715) (u”ap ST ) (7.93)
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7.5.4.1.4. Anélisis del modelo de secado

Para obtener una representacion en el espacio de estados del proceso para la
formulacién del problema de control 6ptimo, el vector de estado (x) y la entrada
manipulada (u) se definen de la siguiente manera:

x =[x, x]"=[C,Y,u=2

Las ecuaciones resultantes son:

K, - ag
X, = ((lf)—aw) (To — Trin) (7.94)
X, = exp_[vb'Def't] (795)

7.5.4.1.5. Tiempo total de secado
El tiempo total de la hidrodestilacion analoga al modelo de secado, es expresado por la

siguiente ecuacion:

2

-1
% : Defl -In(Y) (7.96)

D-w

TS (o —Tra)

-(C—C*)+IKtr-

7.5.4.1.6. Andlisis dimensional aplicado al modelo de secado (Teorema de

Buckingham)

Los siguientes parametros son los requeridos por el modelado para la simulacién del

proceso:

Parametros objetivo: K, K,

Paradmetros geométricos: a,

Parametros de los materiales: pg, D¢
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f(Kg'Kt‘r; as, ps;Def) (797)
K, =LT™!

K,=T"
a, =1L
ps = ML™3
Dy = LT

Grados de libertad = (5—-3) =2

I, = (p)%(Des)’ (as)*(K,) (7.98)

b
I, = (ps)a(Def) (as)C(Ktr) (7.99)
Para que (7.98) sea adimensional:
(ML—3)a(L2T—1)b(L)C(LT—l) — MOLOTO

Sistema de ecuaciones:

a=0
—3a+2b+c+1=0
-b—1=0

a=0

b=-1

c=1

Para que (7.99) sea adimensional:
(ML—3)a(L2T—1)b(L)C(T—1) — MOLOTO
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Sistema de ecuaciones:
a=0

—3a+2b+c=0

~b—1=0
a=0
b=-1
c=2
Por lo tanto:

1, = (ag)' (Do) (K,) (7.100)

-1

I, = (as)z (Def) (Ktr) (7.101)

Dado que:
a>=S

Sustituyendo en (7.100) y (7.101)

B <as ‘ Kg> B §os . Kg B MPOs . Kg B MPOs . Kg *Dmh (1 — E) (7 102)
1 - - - - -
Dy Vp * Dey h'peo'Vb'Def h'peo'W'Def
K
m,=S- <l) (7.103)
D¢

El nUmero de Sherwood es un niumero adimensional utilizado en transferencia de masa:
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El nUmero de Peclet relaciona la velocidad de adveccién de un flujo y la velocidad de

difusion:
K
P=S <i)
Def
Por tanto:
Hl = Sh
Hz = Pe

7.5.4.1.7. Parametros para el escalamiento del modelo de secado a mayor escala
(Criterio de similitud)
Sh

= Sp 1= 12

1 2

Donde el subindice 1 hace referencia a la escala laboratorio y el subindice a la 2 escala

planta piloto
Si la masa y la porosidad del lecho son especificadas, el volumen del lecho es:

W
Vp,=—F—=
Pmn " (1-¢)
La porosidad (&) especificada debe estar en el mismo intervalo que la usada para las
experiencias a la escala banco o piloto; porque no es recomendable extrapolar datos en
el modelado desarrollado, ya que se ignora sus efectos en la simulacién.
Dado que es el mismo material vegetal que el procesado a escala laboratorio, el diametro

de particula (dp) y la fracciéon de aceite esencial libre son las mismas.
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El coeficiente de transferencia de masa global (K,) es calculado usando la ecuacion

(7.87) pero asegurandose que Pe < 10; puesto que las velocidades intersticiales no son
iguales entre las dos escalas.

La composicion del aceite esencial es un dato especificado (aunque deberd ser
corroborado con el GC/MS).

La densidad del aceite (p,,) €s una propiedad también especificada, como un promedio
de las halladas a escala banco o piloto.

El rendimiento de aceite esencial total (Y) es un dato especificado y puede ser asumido

como el mayor de los obtenidos a escala piloto o banco.

7.5.4.1.8. Diseiio del hidrodestilador a partir de las ecuaciones del modelo de

secado

Geometria esférica

32'm 4
Vbz:( 3 )'“'wh‘i

Hpg = a - Qpq

Geometria cilindrica
T

Vb, = (Z) '@ Pna’

Hpg = a - Opq
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7.5.4.1.8.1. Reglas heuristicas de disefio para el hidrodestilador a partir de las
ecuaciones del modelo de secado

La relacion de diametro de la columna con el tamafo del relleno debe ser de al menos
15 (Kister, 1990), por tanto, % > 15.

La relacion entre la altura y el diametro del hidrodestilador debe ser menor o igual a 30,

H
a =22 < 30.
Phd

El hidrodestilador se considera como un mezclador perfecto, cuando @ — 1, porque la
geometria simétrica favorece la dispersion axial del aceite vaporizado y el vapor se
distribuye mas lentamente en el seno del lecho, generando que el vapor, lo envuelva y

penetre, logrando un mezclado ideal (Cerpa, 2007).

7.6. Analisis estadistico

El proceso de hidrodestilacion a las diferentes escalas se analizé mediante un disefio
factorial 2%, con una réplica, dada la estacionalidad del material vegetal. La variable
respuesta fue el rendimiento. El andlisis de varianza (ANOVA) mediante el lenguaje de

programaciéon R, se usé un nivel de significancia de 0.05 para todas las pruebas.
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Capitulo 8 RESULTADOS Y DISCUSION

8.1. Obtencion de aceite esencial de Tagetes lucida Cav. a escala laboratorio para

biomasa seca por hidrodestilacion

El efecto de los fenomenos en el proceso de hidrodestilacion para biomasa seca se
determiné a través del andlisis estadistico de los datos experimentales. La influencia
principal en los experimentos a escala laboratorio para biomasa seca, esta dada por la
cantidad de biomasa. La interaccion entre las variables carece de significancia
estadistica, es decir las lineas correspondientes a los factores bajos y altos de Biomasa
y Tiempo no se cruzan. Existe una relacion directamente proporcional entre la cantidad
de biomasa, tiempo y el rendimiento de aceite esencial. La ausencia de un patron lineal
en los puntos indica que el modelo estadistico ajustado es deficiente al predecir los datos

y exhibe que existen diferencias entre los valores ajustados y los valores reales.

Las variables significativas del proceso de hidrodestilacion para Biomasa seca se
determinaron mediante el ANOVA, donde se observa que la variable o fendbmeno
representativo del proceso de hidrodestilacion para biomasa seca a escala laboratorio es
la cantidad de biomasa. Para ello se consideré que el rendimiento promedio de aceite
esencial de T. lucida a escala laboratorio para Biomasa seca por hidrodestilacion fue de
0.001%, Zarate-Escobedo et al., 2018 reportaron un rendimiento de 0.005% del aceite
esencial de material vegetal seco proveniente de poblaciones de clima templado,
mientras que para material vegetal proveniente de poblaciones de clima semi célido

reportaron un rendimiento de aceite esencial de 0.0001%.
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8.3. Obtenciodn de aceite esencial de T. lucida por escalamiento fenomenoldgico a

planta piloto para biomasa seca por hidrodestilacion

Los resultados mostrados inducen a la aplicacion de un disefio de experimentos para
dilucidar el fenomeno dominante en la hidrodestilacion del aceite esencial de T. lucida
por biomasa seca a escala planta piloto. Este disefio requiere la modificacion de las
variables independientes como el tiempo de operacion, la cantidad de biomasa y
solvente. La interaccion entre los efectos principales carece de significancia estadistica,
a menor cantidad de Solvente, mayor Tiempo y cantidad de Biomasa, se obtiene un
mayor rendimiento de aceite esencial de T. lucida. La cantidad de solvente es la variable
o fendmeno dominante en el proceso de hidrodestilacion a escala planta piloto.

Al proceso de hidrodestilacion a escala planta piloto alambique se le ajustaron las
variables y parametros previamente obtenidos con el modelo fenomenologico. Este
ajuste permitié la obtencion de los rendimientos en el intervalo de 0.2% y 1.2% superiores

a los de escala laboratorio.

Los rendimientos obtenidos, demuestran que la cantidad de solvente en el proceso de
hidrodestilacion a escala planta piloto es el fendmeno o variable representativa del
proceso, lo cual, es atribuido a la fase de la generacion de vapor para que permita el

arrastre de la mayor cantidad posible de aceite esencial.
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CONCLUSION

El escalamiento del proceso de hidrodestilacion de aceites esenciales de Tagetes lucida
Cav. por el modelo fenomenolégico permitio la obtencion de rendimientos superiores a
los de la literatura y el establecimiento de los intervalos de prediccion de calidad mediante
técnicas de Aprendizaje Automético Supervisado

PERSPECTIVAS Y/O TRABAJOS A FUTURO

El desarrollo del presente proyecto de investigacion permitié dilucidar que, en el proceso
de extraccion de aceite esencial de T. lucida, existen entre otros los siguientes campos
de oportunidad:

ECONOMIA CIRCULAR. - En el proceso de extraccién del aceite esencial por
hidrodestilacion, se recomienda, que el hidrolato se “reincorpore” al proceso, de forma
gue se disminuya el uso de agua y que se propongan usos de los residuos sélidos del

proceso, como por ejemplo para la obtencion de colorantes naturales.

OPTIMIZACION. - En el proceso de hidrodestilacion utilizar técnicas de optimizacion
(Programacion Mixta Entera Lineal o Programacion No lineal, segun sea el caso) con la
intencion de encontrar la respuesta 0ptima del rendimiento, encontrar el punto maximo

del rendimiento del aceite esencial con el minimo gasto de energia y solvente.

ETNOBOTANICA. - Dada la variabilidad biolégica de las plantas de T. lucida, se
recomienda el estudio de los factores bibticos y abiodticos que influyen directamente en
la produccién de metabolitos secundarios con la intencion de obtener un mayor

rendimiento del aceite esencial de T. lucida.
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