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CAPITULO I

INTRODUCCION



Nota aclaratoria:

En nuestro pals se denomina como "limén
mexicano'', al fruto 'ci'tricv:o cuya especie es el Ci-
trus aurantifolia Swingle; sin embargo en muchos
otros palses a este fruto se le conoce como lima-
y cuando se refieren al limén lo identifican como
Citrus limonum risso, que no tiene aplicacién in-
dustrial en nuestro pals. As{ pues en este trabajo
se hard referencia al '"limén mexicano' ( Citrus -

aurantifolia Swingle ).



CAPITULO 1

INTRODUCCION

OBJETIVO.

El objetivo que se quiere realizar con este trabajo, es el de_
fijar las condiciones de operacién para efectuar una extraccién con ---
arrastre de vapor, para obtener aceite de "limén' y desde luego la --
adaptacién del proceso a las necesidades del laboratorio de Ingenieria
Qufmica, para incluirla como prédctica dentro del programa del labora_
torio; pues creo serviria a futuras generaciones, por su aplicacién pa-
ra la obtencién de aceites esenciales.

Otra finalidad que pretende este trabajo es que las prédcticas
realizadas en el laboratorio sean aplicables a productos de utilidad na-
cional e internacional. Asi el aceite esencial de '"limén' es un produc-
to que tiene gran estima en el mercado mundial y México es el princi-;

pal productor mundial de este aceite.
BOTANICA.

Desde el punto de vista de la clasificacién botdnica, el limén

mexicano se encuentra dentro del siguiente cuadro segdin W. T. Swingle.



Orden natural ------------------ Geraniales.

Sub-orden ( comprendiendo 12 fa--

milias ) =---cmmmmmmm e Gerénicas.
Famiilia) = weicimio o cmcioimim aioimmom i g Rutdceas.
Subfamilia -=-m--mmcmmem e Aurantioideas.
Grupo. -----=-ce-e-cmeceoeaaaa- Citreas.
Subgrupo -------e--mm e mem oo Citrineas.
GENETO -~ =i mmimim o i o m omiomiomim Citrus.

Debido a la ecologia de los limoneros, existen diferentes va-
riedades, que adn no se han clasificado; sin embargo también el limén
mexicano se encuentra especificado segin la E,O.A. ( Asociacién de--
aceites esenciales ) como del género Citrus aurantifolia Swingle, for--
malmente clasificado como Citrus médica 1. var Acida brandis ( 8 ).

Sus principales caracterfsticas son: £rbol de consistencia le_
fiosa, con ramas espinosas y aglomeradas en el centro, la corteza es
de color castafio; sus hojas son elipticas-ovales, verde lustrosas, con_
bordes ligeramente dentados, peciolos emarginados, flores pequefias y
racimos de 3 a 10; cdliz pequefio de 4 a 5 sépalos terminados en punta -
corola blanca interior y exteriormente; de 4 a 5 pétalos oblongos, car—
nosos, estambres pequefios; fruto esférico oblongo frecuentemente con

pezén, de color amarillo claro, c{scara delgada de color verde; pulpa-

4cida.
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GENERALIDADES



CAPITULO 1II
GENERALIDADES
HISTORIA.

Existen varias hipStesis acerca del origen del limén. Pero -
la mayorfa de los botdnicos estdn de acuerdo en que esta planta es ori-
ginaria del Archipiélago Malayo; posteriormente fué introducida en Eu_
ropa por los drabes y en América por navegantes espafioles y portugue_
ses. Sin embargo en opinién de Guenther, ( 10 ) especialista en acei--
tes esenciales, el limén fué introducido a la Costa oeste de América --
por los polinesios, lo cual se explicarfa por la abundancia de limas sil
vestres en las selvas y los espacios poco explorados de América cen--
tral y la parte norte de América del sur, particularmente sobre la cos_
ta del pacifico.

Todo ésto parece indicar que ninguna especie del grupo de --
los agrios es originario del nuevo mundo.

En 1493 Cristobal Colén, en su segundo viaje a América in--
trodujo en Haitl la naranja amarga, la sidra y el limén. Las semillas -
y las plantas traidas por Colén parece ser que provenian de las islas -

canarias. En México, hacia 1870 el limén habia sido plantado con regu



laridad cerca de Acapulco. En 1875 el limén era embarcado de Acapul
co a San Francisco, después de esta fecha la industria citrica mexica-
na se expandié lentamente y fué hasta 1910, fecha en que se inicid la --
revolucién mexicana, cuando se perdid prdcticamente el comercio del
1limén con los Estados Unidos; y no fué sino hasta 1917 cuando nueva---
mente se reestablecid el comercio maritimo con los Estados Unidos y
la industria del limén volvié a florecer. En 1920 se crearon nuevas ---
plantaciones en los estados de Colima y Michoacén.

De 1928 a >1935 las plantaciones de limén se extendieron a va
rias regiones; siendo las mds importantes las de Colima, Michoacdn y

Guerrero.

PRODUCCION DE ACEITE DE LIMON MEXICANO DESTILADO EN

1973 (23)
ESTADO NO. FABRICAS TONELADAS
Colima - 14 153.7
Michoacdn 17 112, 2
Guerrero 5 57.5
Oaxaca 7 22; 8
Tamaulipas 1 13.2
Jalisco 2 6.3
Veracruz 2 6.2
Sinaloa 1 4.2
Nayarit 1 3.6
Nuevo Leén 1 0.0

T OTA L 51 379.7



Los valores reportados son de la variedad Citrus aurantifo--

lia, el cual solo se produce en México.

EXPORTACIONES DE ACEITE ESENCIAL DURANTE 1973 (23)

PAIS CANTIDAD EN TONELADAS VALOR $
Alemania Federal 0. 705 1 041 371
Argentina 0. 023 6 270
Australia 0.814 \ 153 328
Bélgica ' 0. 097 12 731
Brasil 0.059 | 9 548
Canadd 3.054 576 268
Chile 0.602 185 036
Espaiia 10. 489 2 002 754
N
Estados Unidos 161. 248 31 446 019
Francia 0. 094 16 976
Japén 0.556 928 044
Paises Bajos 0.570 13 641
Reino Unido 32.413 5133 619
Suiza 1.105 207 713
Uruguay 0.038 58 149

211. 867 41 791 467



CULTIVO.

La semilla puede ser plantada en una ''cama de semillas' en
cualquier época del afio, el plantio debe estar lo suficientemente irriga
do; después de 8 a 18 meses las plantitas son trasplantadas a campos -
abiertos, esto de seguro debe hacerse durante la estacién de lluvias. —
Los surcos se encuentran espaciados generalmente 8 metros y los dr--
boles separados entre si 6 metros.

Bajo condiciones ideales, las primeras frutas aparecen des-
pués de los cuatro afios y su m&xima produccién se alcanza entre el --
sexto y séptimo afio.

Dependiendo de la regién productora y de la época de lluvias
existe un perfodo éptimo en el afio, para la obtencién del fruto depen--
diendo, de la estacién de lluvias. Asi se tiene que en Colima el princi_
pal perfodo para la cosecha de limén es en los meses de Julio-Agosto.
EnAcapulco se tienen dos temporadas; una en mayo y otra en Septiem-
bre-Octubre. En Veracruz y Tamaulipas, la estacién de lluvias es ge-
neralmente en Enero.

La produccién media por £rbol es de 50 a 75 kg. de fruta --
por afio. Los limoneros mexicanos son de variedades espinosas y la al
tura recomendable para sus plantaciones del nivel del mar hasta 610 m.
de altitud, cuando existen plantaciones arriba de este nivel, se corre -

el riesgo de que los drboles se destruyan por las heladas.
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PELIGRO DE PLAGAS.

Hace algunos afios en la regién de Colima, aparecié una pla-
ga causada por la mosca negra, la cual afecté a toda la regién y redujo
el rendimiento del fruto en un 50%. La plaga fué combatida con la avis_
pa de Panamd, un pardsito que destruye los huevos de la mosca negra.
Este tratamiento aunque no fué muy eficiente, ayudé a resolver la si--
tuacién. Y no se ha sabido que este tipo de plaga haya afectado a otra -
regién, ( 24 ) pero existe la posibilidad que otro tipo de plaga de insec
tos destruya la industria del aceite de limén.

Otro factor muy importante que afecta las plantaciones de 1li_
mones son los huracanes, que en determinada época del afio, azotan las
costas del Pacifico, dando como consecuencia que los cuidados y traba_

jos de afios, en las plantaciones queden destruidos.
ANATOMIA Y COMPOSICION DEL FRUTO.

I. - Anatomia del epicarpo o flavedo.

Todas las frutas citricas contienen un tejido de células epi--
dérmicas, en donde hay una cuticula muy delgada que contiéne estomas.
Bajo la epidermis se encuentra el epicarpio o flavedo que es una capa -
parenquimosa rica en cloroplastos y que contiene numerosas cavidades

de aceite_ff Examinando la fruta en el microscopio, vemos que el pig---
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mento no estd distribuido igualmente en todas las células; sino que se -
encuentra concentrado en estructuras diminutas, las cuales son verdes
cuando la fruta es inmadura y gradualmente cambia a amarillo o naran_
ja conforme aumenta el proceso de maduracién.

Los cloroplastos varian en tamafio, pero el mds frecuente es
de aproximadamente 5 micras de didmetro. Estos cloroplastos no con-
tienen materia colorante sélida, sino son estructuras esponjosas en ---

donde la clorofiia y otros pigmentos son absorbidos.

II. - Anatomia del mescoc;rpio o albedo.

Penetrando a través de la corteza de las frutas citricas exis_
te un tejido parénquimoso blanco, conocido generalmente como meso--
carpio o albedo; este tejido estd compuesto de células de figuras y ta--
mafios muy irregulares, con grandes espacios intercelulares llenos de
aire.

La porcién de albedo en el fruto representa del 20-60% de la
fruta y el espesor de la corteza varia de acuerdo a la fruta.

Un albedo fresco contiene de 75-80% de agua; mientras que -
sus principales componentes calculados en base seca, de acuerdo a Ro_
senfeld son: 44% de azlcares, 33% de celulosa ( incluyendo lignina y pen

tosanas } y 20% de sustancias pectinosas.

III. - Anatomia del endocarpio.
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El erdocarpio es la porcién comestible, que est{ constituida
de segmentos o gajos distribuidos alrededor de un eje central de la mis
ma composicién del albedo y en el interior de estas celdillas estd con-

tenido el jugo.

IV. - Semilla.
Se encuentran situadas alrededor del eje central, dentro del

endocarpio y contiene también un porcentaje minimo de aceite.
LOCALIZACION DE LOS ACEITES ESENCIALES.

J Los aceites esenciales obtenidos de plantas citricas, se for-
man principalmente, en las gldndulas secretoras localizadas irregular
mente en el epicarpio de sus frutas. Estas gldndulas de 0.4 a 0. 6 mm.
de didmetro, no tienen paredes como las demds células; sino que estdn
circundadas por despojos de tejidos degradados, siendo as{i gldndulas -
de secrecidn interna que no tienen comunicacién con la periferia.

Las células que rodean a las gldndulas que contienen el acei
te, se encuentran en una solucién acuosa de azlcares, sales y coloides
y son las encargadas de ejercer cierta pre'si6n sobre ellas:. En esta --
forma el aceite es retenido por las células, bajo una presién de turgen
cia pronunciada.

Como se sabe, cuando las cdscaras de un fruto citrico se cur

van entre los dedos, el aceite es proyectado con cierta fuerza a una --
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distancia considerable. De aqui que las células que contienen el aceite
no se romperdn fdcilmente y serd necesario someter al fruto a una ma-
ceracién o prensado, antes de obtener el aceite ya sea por destilacién -

con vapor o bajo presidn reducida.

/TEORIAS DE FORMACION DE FORMACION DE LOS ACEITES ESEN--
CIALES.

Existe una informacién limitada, acerca del origen de los --
aceites esenciales y debido a ello, se han establecido diversas hipSte--
sis que se pueden resumir en dos escuelas: la primera mantiene que -
los aceites esenciales son creados en la epidermis; €sto es como una -
consecuencia de la fotosintesis, la segunda escuela establece que los —
aceites se forman como producto del metabolismo de la planta.

Charabot, de acuerdo con la primera escuela, concluye que -
los primeros compuestos de los aceites esenciales son las alcoholes --
(C10H180 ) que al deshidratarse, dan lugar a la formacién de terpenos
como el limoneno. Por sus estudios realizados con varios frutos citri-
cos establece que éstos alcoholes se originan en los tejidos de las plan
tas, ricas en clorofila, durante el proceso de asimilacién y también --
afirma que la cantidad de terpenos y ésteres se incrementa con el pro-
ceso de crecimiento o de maduracidn de la planta.

La reaccién que segiin Charabot se lleva a cabo es la siguien

te:
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N\ AN\,

ﬂiuz Tr{ Inp_ i
cn, c*-:e-:",": — CH, CH,
_o
I

e ., 7~
CH CH/ \CH.

2 : 2
geraniol d-limoneno

Sin embargo, existe otra hipdtesis debida a Ruzicka; quién -
establece que la mayoria de los terpenos pueden ser obtenidos a partir
del isopreno, un hidrocarburo alifdtico, no saturado, cuya férmula con
densada es C Hg y con la siguiente estructura:

CH; = C - CH = CH
|
CHj isopreno

Ruzicka indica que el d-limoneno se obtiene sintéticamente -
por polimerizacién de dos moléculas de isopreno, después de un calen_
tamiento de cerca de 300° C.

La reaccidén que indica Ruzicka es:
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cu A\
S A N

!; 2
CH3 >H2
2 moléculas de isopreno’ d-limoneno

Y de igual forma, partiendo del d-limoneno se puede obtener
el isopreno con muy buenos rendimientos. De esta forma se pueden ob-
tener muchos terpenos, sesquiterpenos y politerpenos, cuya férmula ge
neral serfa ( CgHg ) n.

Esta hipStesis del isopreno es aceptable y estd basada en que
los aceites esenciales, son formados durante la fotosintesis, en las cé
lulas epidérmicas del fruto.

Pero la teoria mds atractiva acerca de la formacién de acei-
tes esenciales en la planta ha sido propuesta por Read quien considera
que el citral, compuesto de gran importancia, se puede sintetizar a --
partir del B metil - crotonaldehido. Y esta teorfa de formacién es la --
que prevalece hasta la fecha.

F1 B metil crotonaldehido se obtiene a partir de:



C

C

acetona

Hy
>>co + CH; CHO ———»
3

acetaldehido

CHj;3
>c = CH - CHO
CHj

B metil- crotonaldehido

Dos moléculas de aldehido metil- croténico por condensacién *

produce:

CH;
>c - CH - CHO
CH;

3
CH;
>c - CH - CHO
CHJ

CH,
>c = CH-CH=CH-G= CH-CHO
CHj CH,

3,7 dimetilocta 2,4, 6, trieno 1 al.

CH,
¢ = CH-CH,-CH,-C= CH. CHO
CH, CH,
citral ( CyoH;(O)
CH,4
>c = CH-CH,-CH,- C=CH. CH,OH
CH; H,

geraniol ( CjoH;gO )

Elgeraniol, puede similarmente convertirse en terpeno ( limo

neno ) por deshidratacién. La hipStesis de Read parece sin embargo ser

contradictoria, puesto que en el aceite de naranja no existen enlaces eti

lénicos activos, como los muestra el geraniol o el citral.

FUNCION DE LOS ACEITES ESENCIALES.

La funcién de los aceites esenciales en la planta es un poco -
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obscura. Mientras que en las hojas y flores se encuentran substancias -
odoriferas que atraen a los insectos al polen, el aceite actda como pro-

tector contra el ataque de insectos.

_/‘bOMPONEN'I‘ES DEL ACEITE ESENCIAL DE LIMON. (Citrus auranti-
folia Swingle ).

En el aceite esencial de limén, los componentes varian, de -
acuerdo al método de extraccién del aceite del fruto. Varios autores --
sin embarge, coinciden en que independientemente del proceso seguido
para la extraccién del aceite, generalmente se encuentranlos siguientes
componentes:

lo. Un tipo de hidrocarburos de fé6rmula CyoHj¢ que reciben el -
nombre de terpenos.

La mayoria de los terpenos tienen un notable parecido en sus
férmulas estructurales con enlaces dobles y pueden ser agrupados bajo
el nombre de mentadienos.

El d-limoneno es el principal hidrocarburo constituyente en -
el aceite esencial de limén.

20. Otro componente que existe en pequefia cantidad es el limeno
o bisaboleno que pertenece al grupo quimico de los sesquiterpenos de -
férmula-estructural C15H24. Este sesquiterpeno ha sido obtenido por -
accién moderada de dcidos concentrados en nerolidol ( alcohol impor--

tante en el aceite de Neroli ).
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Estos dos primeros compuestos no tienen nada o muy poca —
utilidad desde el punto de vista del perfume y su presencia es contrapro
ducente, pues son poco estables y pueden determinar notables alteracio v
nes.

Existen también otro tipo de compuestos denominados oxige-/'
nados, entre los que se encuentran alcoholes, aldehidos, cetonas, éstg/
res y dcidos. A estos compuestos se debe el bouquet de cualquier esen
cia.

30. Aldehidos. EIl principal aldehido en el aceite de 1limén es

¢
el citral de f6rmula C10H;¢0O y aparece como una mezcla de dos este--
reoisémeros, o citral y @ citral.

40. El cuarto grupo de componentes del aceite de limén lo -
forman los dcidos y ésteres, y el compuesto es el metil antranilato --

CgHy ( NH4 ) COO- CHj.

50. Finalmente un compuesto poco probable en el aceite, es
el Citropteno que pertenece al grupo quimico de los estearoptenos y cu
ya férmula es la siguiente ( C11H| 7Oy ).

Es un compuesto derivado de la Cumarina y sus soluciones —

poseen fluorescencia azul-violeta. -
PREPARACION Y CLASIFICACION DEL FRUTO.

En la seleccién del fruto éptimo para la obtencién del aceite-
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de 1limén, es imprescindible que el fruto sea sometido a las siguientes -
pruebas:

a) Prueba organoléptica.

b) Tamafio.

c) Lavado.

d) Almacenaje.

a) Prueba organoléptica.

Este tipo de examen es muy importante, ya que es una cons-
tancia decisiva en la calidad de la esencia. La técnica estd basada en -
la experiencia y sensibilidad del operador. Y consiste en oprimir o ra-
yar la cdscara con los dedos y aspirar el aroma esencial del fruto.

También generalmente se basan en el color del limén, ya --
que segin se ha visto un limén verde obscuro tiene mayor cantidad de

aceite, que el limén amarillo; el cual se prefiere para obtener jugo.

b) Tamafio.

Generalmente el tamafio del fruto estd relacionado con las si
guientes clasificaciones: pequefio, mediano y grande. El método mds -
sencillo empleado consiste en dejar a los frutos correr a lo largo de--
dos paredes laterales colocadas una respecto a la otra de manera que

formen una V, con una abertura graduable entre ellas. Para este obje-

to se dispone de mdquinas especiales que constan por un lado, de una -
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correa inclinada transversalmente, y por otro lado, de un cilindro me-
tdlico giratorio. Cuando el fruto llega a un compartimiento por el que -
puede pasar, cae a un depSsito especial, para cada uno de los tamafios.
También la fruta defectuosa deberd separarse; esta operacién la reali-
zan unos cuantos operarios especialmente entrenados, que desechan --
todo aquel que muestre alguna sefial de podredumbre o cualquier otra -

enfermedad, para evitar que el resto de la fruta se contamine.

c) Lavado.

Debido a que los frutos con frecuencia llegan a la fdbrica cu_
biertos de polvo y contaminados con sustancias como suciedad, mate--
rias extrafias, etc., es necesario el lavado de la fruta, para mejorar
el sabor y apariencia de la misma.

El lavado se efectda en miquinas lavadoras, disefiadas espe-
cialmente, constan de un tanque provisto de paletas giratorias apropia-
das que sumergen continuamente la fruta en el agua, sin dafiarla, enal
gunos casos se bombea aire comprimido, en el tanque de agua para -—
producir una agitacién m4s eficiente. También se utilizan cepillos gira
torios, pero presentan las siguientes desventajas: Si se utilizan cepi--
llos demasiado fuertes, pueden lesionar las celdillas de la esencia; por
otra parte, si son blandos no son eficaces cuando estdn sumergidos en
agua.

Existen otros procedimientos mds eficaces, como el de la --
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Food Machinery Corporation quien fabricé un lavador en donde la fruta
pasa a un tanque provisto de una serie de cepillos transversales a los -
que. se suministra una corriente de jabdn u otro detergente apropiado; -
finalmente se rocia con agua clorada y después se enjuaga con chorros
de agua fria y limpia.

Otro procedimiento en el que los frutos enteros se someten a
la accién de una solucién acuosa de bérax a una temperatura de 65-77°
C durante un tiempo tan breve que el calor no penetra en el interior de
la fruta. Después se lava con agua fria y la superficie de la corteza se
seca antes de la extraccién del jugo, mediante cilindros de latén que gi

ran lentamente.

d) Almacenaje.

Sin lugar a dudas, la mejor manera de entregar la fruta a -—
las fdbricas es, en las cajas donde se recolecta en el campo. Por loge
neral la fruta detenida el fin de semana, ocasiona que se busque una --
mejor manera de almacenarla, ya que cuando no se almacena adecuada_
mente la fruta se aplasta o deforma. Por esto la fruta se almacena en
arcas o tanques a una altura inferior a un metro, cuando hay grandes -
cantidades, se utilizan una serie de depdsitos rectangulares con divi--
siones inclinadas, para aminorar la presién ejercida por las capas su-
periores. El fondo de estos depSsitos también se encuentra en un plano

inclinado.
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Y EXTRACCION NDEL ACEITE DE LA FRUTA.

-
1

En general todos los métodos de extraccién tienen por funda-
mento, la ruptura de las gldndulas aludidas y la recoleccién rdpida de

la esencia, para evitar que ésta quede absorbida por la corteza espon-

“josa resultante. Sin embargo dependiendo de si se desea utilizar todo -
el fruto, o solamente la cdscara; las extracciones se llevan a cabo, ope
rando sobre la fruta entera o bien sobre la cdscara. s

Rodano ha clasificado los fendmenos que ocurren durante la-

extraccién del aceite de la siguiente manera:

1. - Laceracién de la epidermis y de las celdas que contienen la esen-
cia.
2.- Creacién en la cdscara de dreas con presién mayor que sus cir---

cundantes, a través de las cuales el aceite fluye al exterior.

3.- Abrasién de la cdscara, con la formacién de pequefias particulas -
de raspadura.

También el tipo de extracciones depende de las siguientes —
ventajas y desventajas:

1. - Cuando los establecimientos grandes operan con la fruta del limdn,
generalmente lo hacen con el fruto entero, asegurando una elevada
automatizacién del producto, con una calidad inferior del aceite; -
en cambio para pequefias fibricas, se trabaja con miles de kilos y

es aconsejable el proceso que opera con la cdscara; obteniéndose-
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un aceite cualitativamente superior.

Si la extraccién del aceite precede a la del jugo, se reduce el peli
gro de que éste Gltimo contenga cantidades de materia que puedan-
perjudicar su calidad. En este caso convendria el proceso que ope
ra con la cdscara.

Cuando el fruto entero ha sufrido un tratamiento drdstico, para la
extraccién del aceite existen mayores posibilidades a los liquidos-
amargos provenientes del albedo de pasar al jugo. Ademds otro --
factor que influye cuando, se opera con el fruto entero, es que el-
agua que se emplea para arrastrar el aceite puede ser fuente de —
contaminacién para el jugo; por lo cual es conveniente agregar un
antiséptico al agua que circula para extraer la esencia.

La cdscara sola, eliminada la pulpa se puede emplear en la prepa_
racién de cdscara en salmuera, por el contrario la utilizacién de
la cdscara para la produccién de pectina, se ve perjudicada con el

tratamiento de lavado de cal en la cdscara.

PROCEDIMIENTOS QUE OPERAN SOBRE EL FRUTO ENTERO.

Los procedimientos que tratan el fruto entero pueden ser ---

agrupados en la siguiente clasificacién, basdndose en la accién que se

ejerce sobre la superficie del fruto:

1.- Estrujado, operacién no muy drdstica que dafia al minimo los teji-



24

dos.

2.- Pelado, abrasién total de las capas superficiales conteniendo las -
cavidades de aceite.

3.- Procedimientos manuales.

Procedimiento por estrujado.

Dentro de estos procedimientos tenemos principalmente las -
siguientes mdquinas:

Mé4quina Calabrese.- Esta mdquina con leves modificacio---
nes, es utilizada en Calabria por algunas industrias. Consta de dos pla_
cas redondas, las cuales presentan sus superficies rugosas y raspan--
tes. La placa inferior es fija; mientras que la superior gira a una velo_
cidad de 120 a 240 rpm. El raspado de la fruta es delicado y no se em-
plea riego alguno de agua; y la esencia residual es eliminada cuidadosa_
mente con una esponja. Sin embargo esta miquina no es adecuada para
trabajar con limén, por la forma del epicarpio de éste.

Mé4quina Sfumatrice M.K.- Esta mfquina estd constituida -
por una pesada caja de acero inoxidable, en cuyo interior se encuentran
dos planos vibrantes sobrepuestos, constituidos de un gran nimero de -
cintas verticales de acero inoxidable, que tiene la forma de hojas de --
sierra distanciadas a un centimetro; de tal manera que se formen dos -
plataformas constituidas de sutiles puntas. Sobre la parte superior de -

la plataforma se encuentra un eje, en cuya extremidad estdn colocadas
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dos masas excéntricas susceptibles de ajustarse.

Una tolva situada en la parte posterior de la m&quina regula -
la entrada de los frutos hacia los planos vibrantes y unas plateas deace
ro o de pldstico controlan el avance, dependiendo este avance del grado
de madurez del fruto.

Por efecto de las vibraciones, los frutos rebotan y giran en-
todos sentidos y con las puntas se provoca la ruptura de las celdas que
contienen el aceite y a la expulsién de la esencia se le arrastra por me
dio de una lluvia de agua; un cedazo elimina los detritos y deja pasar —

hacia la centrifuga un liquido suficientemente limpio.

Procedimientos por pelado.

Mdquina Avena.- Esta mdquina es aln empleada en todo el -
mundo debido a su versatilidad para emplearla para diferentes frutas -
citricas, sin necesidad de calibraciones previas.

Esencialmente estd constituida de un tambor conteniendo dos
platos coaxiales, y tiene la forma de una centrifuga; sin embargo en es
te caso, la parte rotatoria no es el tambor, sino los platos los cuales -
estdn cubiertos de puntas piramidales de acero inoxidable; la parte in—
terna del tambor estd también cubierta por una faja de 22 cm. de altura,
con puntas de vidrio. La superficie abrasiva total es de 1. 80 m2,

Los frutos se cargan a través de una tolva cuyo fondo se pue

de abrir y que estd dividida en dos partes cada una de las cuales contie
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ne una carga destinada a un plato ( 25 kg ), la parte inferior de la tolva
se abre y la fruta se distribuye en los platos. Por efecto de la fuerza —
centrifuga los frutos son raspados, segin la velocidad, la duracién del
tratamiento y la longitud de las puntas. En el interior de la mdquina pa
sa el agua en forma de lluvia, la cual arrastra el aceite y las raspadu-
ras hacia el exterior de la mdquina. Cuando el tiempo de abrasién ha —
transcurrido, la fruta raspada es expulsada y se inicia inmediatamente
un nuevo ciclo.

La capacidad media es de 1000 kg de fruta por hora, aunque-
existen modelos de mds alta capacidad. La aplicacién del variador per
mite al operador modificar la velocidad de rotacién y el tiempo de tra-
tamiento, segln la calidad del fruto y el producto que se desee obtener.

La calidad del aceite que se obtiene con esta mdquina es de -
buena calidad, siempre y cuando el tiempo de abrasién no supere los —
90 segundos y la velocidad de los platos no exceda las 70 r.p. m. ya --
que disminuye la calidad.

Esta mdquina es apropiada para los agrios que tienen la epi-
dermis algo dura; en el caso de frutos de cdscara sutil y delicada tam-
bién se puede usar, siempre que se tenga la precaucién de; modificar -
las puntas abrasivas para evitar incisiones demasiado profundas.

Médquina Especial. - La principal caracteristica de esta m4-

quina es que la abrasién de la epidermis de los frutos, se lleva a cabo
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sin la ayuda de la fuerza centrifuga.

La cdmara en la cual se trata la fruta consiste en un corre--
dor largo de varios metros de longitud cuyo fondo estd constituido de --
dos pares de rodillos recubiertos de asperezas abrasivas; los dos pa--
res estdn dispuestos en seccién trapezoidal y cada par gira en sentido --
opuesto. La entrada de frutos es controlada por un gusano cubierto de las
mismas asperezas. La velocidad de los rodillos puede ser controlada -
en funcién del estado de los frutos. Los frutos entran por un lado pasan
do por todo el corredor donde son tratados y salen por otro extremo, -
mientras una corriente de agua en forma de lluvia arrastra el aceite y
las raspaduras. Antes de que la suspensién pase a la centrifuga, debe-
pasar a un dispositivo para eliminar los detritos. Segdn Braverman, --
(3 ) la mdquina Especial da los mejores rendimientos en esencia.

Extractor de Tambor. - Este extractor es comunmente usado
en los E,E, U, U, de forma cilindrica y rotatorio. Tiene de seis a nueve
m. de largo. La parte interna del cilindro estd provista de puntas metd
licas abrasivas, dirigidas hacia el interior.

Los frutos cargados en un extremo y descargados por elotro,
son obligados a desplazarse por medio de un gusano helicoidal. EI cilin
dro puede girar, ya sea en torno de un eje central o sobre un riel exte-
rior y una lluvia continua arrastra el aceite y los detritos hacia afuera

del cilindro. La capacidad es excepcionalmente alta; sin embargo el --
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rendimiento es bajo.

MZquina Fraser Brace.- Es también un extractor en donde -
el fruto es conducido automdticamente a través de un corredor consti--
tufdo de rodillos horizontales recubiertos de carborondum y girando a
alta velocidad. Durante el paso los rodillos abrasivos tienen manera de
extirpar una capa de flavedo de una profundidad de alrededor de 0.4 --—-
mm.‘, y al mismo tiempo se dirige sobre los frutos y rodillos una llu--
via de agua, que arrastra el aceite y los finos detritos obtenidos. De -
esta manera se forma una emulsién que después de pasarla a través de
un cedazo se envia a un vaso de decantacién en donde permanece de --
tres a doce horas hasta romper la emulsién. (3 )

Se obtiene un rendimiento de aceite bastante elevado, pero —

la calidad de la esencia es inferior a la midquina especial.
PROCEDIMIENTOS QUE OPERAN SOBRE LA CASCARA.

Proceso de la Esponja.- Es un proceso manual, mediante -
el cual la pulpa es separada de la cdscara mediante un cuchillo en for—
ma de cuchara y con unos bordes afilados llamados rastrillos, después
se lava con abundante agua de cal y se deja escurrir y secar en un ces-
to de 4 a 24 horas, dependiendo de la temperatura ambiente, con esta -
técnica se provoca un endurecimiento de los tejidos, facilit{ndose asf -

la extraccién del aceite. El corte del fruto se efectda en forma longitu-
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dinal o transversalmente al eje maycr del fruto, segin si la cdscara se
destinara a la salmuera o no.

Sin embargo en algunas industrias italianas debido a la exi-- ™
gencia de un aceite de elevada calidad destinada a la aromatizacién de
jarabes o firmas de perfumerias renombradas se practica el proceso -
manual, que consiste en comprimir varias veces y con movimiento ro-
tatorio, la cdscara contra un sistema de esponjas naturales colocadas
en un jarro, al cual se le adapta un travesafio apoyado sobre los bordes
superiores, para asegurar la esponja. Por exprimido acompafiado de -
torsién, el aceite junto con el liquido de la cdscara pasa de la esponja-
al jarro y por simple decantacién la esencia se separa de los otros 1f-- |
quidos y detritos producidos en la laceracién de los tejidos. S

Mdquina Esfumatrice Especial. - Esta midquina estd basada -
en el tratamiento de la céscara a presién creciente, estd constituida de
dos rodillos sobre los cuales pasa una cadena met4lica especial de ele-
mentos eldsticos, que gira so;re un plano fijo horizontal de manera que
la cdscara sea arrastrada entre la cadena y el plano fijo con presién --
creciente.

La presién puede ser regulada segin las condiciones de la --
cdscara. El proceso como en el caso de la Esfumatrice Avena, se efec

tda bajo un bafio de agua que junto con el aceite pasa por un filtro auto-

mético y va al separador centrifugo.
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METODOS DE SEPARACION DE ACEITES ESENCIALES.

Los métodos de produccién de aceites esenciales se resumen
generalmente en: destilacién y centrifugacién. El empleo de uno u otro

proceso depende de los usos que se desee dar al aceite.

DESTILACION DE ACEITES ESENCIALES. ( 10)

Los investigadores en el campo de la destilacién de aceites -
esenciales, no han revelado a ciencia cierta, por medio que mecanismo
el vapor de agua arrastra el aceite. Se dice comunmente que el vapor <
penetra al tejido del fruto y evapora las sustancias voldtiles. Sin embar
go si esto fuese totalmente verdadero, el arrastre de aceite con vapor -
serfa un proceso muy simple y como veremos posteriormente el arras-
tre de vapor, es un proceso que involucra varias propiedades fisicoqui_
micas.

En la industria de aceites esenciales se ha creado una termi -
nologia que distingue tres tipos de destilacién:

1. - Destilacién con agua.- Este proceso se aplica, cuando el material
que se desea destilar entre en contacto directo con agua hirviendo
y las plantas materiales ( pétalos de rosa, polvos de almendra )de
ben ser destiladas, estando totalmente sumergidas y moviéndose -
libremente en el agua hirviendo.

El agua hierve por aplicacién de fuego directo, con chaqueta de va
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por o por medio de serpetines de vapor.
Destilacién con agua y con vapor.- Este segundo método de desti-
lacidén, es usado cuando el material vegetal a destilarse estd apo--

yado sobre una rejilla o bien sobre un tamiz insertado en el fondo

de la torre de destilacién. La parte mds baja de la torre es alimen

tada con agua y arriba de este nivel se coloca el soporte o rejilla -

que contiene el material a destilarse. El agua es calentada por ---
cualquiera de los métodos descritos anteriormente, de manera que
se forme un vapor saturado de baja presién que es el que arrastra
rd el aceite de la planta. En conclusién el funcionamiento cldsico
de este método se resume en que el vapor estd siempre saturado -
y que el material vegetal estd en contacto sélo con el vapor y no —
con el agua hirviendo.

Destilacién con vapor di.recto. - Este proceso es parecido al ante-
rior, excepto que en este proceso no existe agua en la parte baja -
de la torre, sino que se introduce vapor vivo saturado o sobreca--
lentado segidn se requiera y se trabaja frecuentemente a presiones
mds altas que la atmosférica.

Al aplicar cualquiera de los tres métodos, se obtendrdn re--

sultados con variaciones considerables y se escogerd el que convenga -

méds de acuerdo a las caracteristicas de los componentes del aceite --

esencial, de la temperatura del vapor y de las reacciones que ocurran
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en la destilacién.

CENTRIFUGACION DEL ACEITE ESENCIAL DE LIMON.
/‘El aceite centrifugado es obtenido mediante dos procesos:

Tipo A.- Los limones enteros son prensados en una prensa de torni--
llo y la emulsién a separar es jugo y aceite.

Tipo B.- Los limones son tratados en una miquina raspadora bajouna
lluvia de agua. La emulsidén agua-aceite es entonces separa-
da por centrifugacién. -

Los separadores centrifugos pueden trabajar continuamente,
pero antes de entrar a la centrifuga se necesita eliminar los detritos -
sélidos mids gruesos, mediante el paso por un tamiz. Los cedazos mis
modernos estdn constituidos de un tornillo helicoidal que comprime los
detritos contra una cdscara agujerada, mientras un sistema de cepillos
limpia continuamente la cdscara para evitar que los agujeros se obstru
yan. Cualquiera que sea la fineza del cedazo es casi imposible retener
todas las particulas sélidas. De esto se tiene como consecuencia que -
las centrifugas que se emplean para este tipo de trabajo deba poseer —
un tambor o cdmara de separacién adaptado no solo a la separacién de
dos liquidos; sino también a la separacién de impurezas sélidas.

A través de los canales, el liquido entra a la columna de dis_
cos y se divide en capas. El aceite ‘s’ube por el interior de la columna -

mientras que la parte acuosa corre a través de los discos hacia el exte
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Los lodos se depositan sobre la periferia de la cdmara de --
manera de permitir al separador trabajar continuamente, sin necesi--
dad de ser derramado para su limpieza, operacién que debe hacerse --
manualmente. Todas las centrifugas se diferencian por su volumen de-

carga o por la salida de liquido libremente o por presidn.

PROCESO PARA LA OBTENCION DEL ACEITE DESTILADO.

(Fig. 1)

En una plataforma inclinada (1) se lleva a cabo la recepcién
y el depésito de la fruta, enseguida es mandada a un transportador de -
inspeccién ( 2 ), en donde por medio de un elevador ( 3 ) es transporta-
da hacia unos depdsitos de madera, con divisiones en forma de rampa
(4). Ahf permanece la fruta, hasta que llega el momento de transpor-
tarla a la ffbrica para su proceso.

Del depdsito es transportada ( 5 ) a un molino ( 6 ) en donde-
el 1imén es exprimido o triturado, segdn se requiera y mandado a un —
tanque de almacenamiento ( 7). En este tanque, también se puede ali--
mentar los sedimentos de aceite de algin otro proceso, como serian --
los sedimentos que quedan en la centrifuga después del proceso seguido
para su obtencién y asi lograr un mejor aprovechamiento del aceite. De
este tanque es mandado a una serie de alambiques (I, IIy III ) en don-—-

de por la parte superior el aceite es separado del jugo. El aceite es -—
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arrastrado con vapor de agua y enfriados sus vapores en los condensa-
dores (8,9 y 10 ), para luego ser separados (agua y aceite ) en los va
sos decantadores (11,12 y 13 ) por diferencia de densidades.

El jugo que se obtiene en la parte inferior del alambique es -
recolectado en una pila ( 14 ). EIl jugo que se obtiene se encuentra coci_
do por las condiciones térmicas del proceso y por lo que se refiere al-
uso de este jugo, se sabe que se utiliza para la obtencién de 4cido citri
co.

PROCESO PARA LA OBTENCION DE ACEITE DE

LIMON CENTRIFUGADO TIPO "A'" ( Fig. 2)

El limén apilado (1 ) se hace transportar mediante una ban_
da de maderas, a un elevador de canjilones ( 2 ), para pasar inmediata_
mente a una tolva (3 ). De ah{ es transportado a otro elevador (4 )y -
de aqui a un molino (5 ), en donde el fruto entero es aplastado y el ju--
go y cdscara son separados. La cdscara se envia a la industria de pec-
tina; mientras que el jugo que contiene aceite y orujo ( restos de cdsca_
ra, semilla y bagazo ) es mandado a un finisher ( 6 ) en el cual la parte
més grumosa es bombeada a otro molino ( 7 ) y recirculada nuevamen-
te al finisher.

El aceite y jugo que salen del finisher se bombean a un tan--
que sedimentador ( 8 ) y la parte mds ligera es mandada a una centrifu

ga (9 ) en donde el aceite es separado completamente y conservado en

.
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el tanque ( 10 ).

El aceite que tiene grandes sélidos en suspensidén, es manda_
do a una torre de destilacién ( 11 ) para recuperar la mayor parte de --
aceite que contenga el 1limén.

Por este método se obtiene un aceite utilizado en perfumeria

y aromatizantes de diversos productos.
/ “DIFERENCIAS ENTRE EL ACEITE DESTILADO Y EL CENTRIFUGADO.

Por su aspecto y olor, el aceite destilado, difiere mucho del
centrifugado. Incoloro o ligeramente amarillento, de olor intenso, ter-
pénico, el aceite destilado tiene muy pocos puntos en comidn con elacei
te centrifugado, dmbar, verdoso oscuro y olor frutal.

En el transcurso de la destilacién, el aceite de limén sufre -
modificaciones en su composicién quimica, como se nota al tenerlo va-
rias horas a la temperatura de ebullicién del jugo, a un pH inferior a -
tres; numerosos constituyentes son degradados y dan lugar a otros com
ponentes mis estables, pero que no poseen el mismo bouquet. Tal es el
caso de dos aldehidos, isémeros geométricos que participan en gran --
parte en el olor del aceite, el geranial y el neral que sufre;n una degxfa-
dacién casi total. Slater y Watkins ( 21 ) observaron que el d-limoneno
hidrocarburo de gran importancia en el aceite de limén puede dar lugar

al o(-Terpineol, al terpinen-4-o0l y otros compuestos que disminuyen --
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su calidad.

Por otro lado el aceite esencial obtenido por centrifugacién
presenta diferentes caracteres, segdn si proviene de una emulsién --—
agua-aceite o de jugo-aceite. El primero es m4s rico en citral que el -
segundo.

Por lo que se refiere a las propiedades fisicoquimicas de --
uno u otro aceite proporcionadas por la Secretaria de Industria y Comer
cio ( México ) y las normas de calidad de la Essential Oil Association -

( U.S.A. ) se tienen las siguientes especificaciones, resumidas en la -

tabla L.
. CENTRIFUGADO
PROPIEDADES DESTILADO TIPO A TIPO B
Apariencia...... liquido cristalino liquido - liquido
cristalino cristalino
GOLOT (4 vres0w 80is 6 incoloro-amarillo amarillo verde obscu-
dmbar ro
Densidad relativa 4
25/25°C ..... . 0. 855-0. 863 0. 872-0. 881 0. 882(P)
Indice de refrac- R
cién a 20°C 1.4745-1.4770 1.4820-1. 4860 1.4870(P)
Rotacién éptica a
20°c, 4+ 34° a 4 45° 4 35% 4 419 @ -
Contenido de alde- 4=
hidos como citral 0.5 - 2.5% 4.5 - 8.5% 7. 5%(P)
Resfduo a la s
evaporacién 2.4-4.4% 10 - 13.5% 13. 0% (P)

P + representa un valor promedio.

TABLA I
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/

: APLICACIONES.

El aceite de 1limén en México se utiliza en la fabricacién de -
extractos como agente de sabor, en perfumerfa, en jabones de tocador
y en cosméticos.

El aceite destilado es usado como ingrediente aromdtico ---
principal en las bebidas carbonatadas no alcohélicas, del tipo ginger -
ale, asf como en las bebidas de '"Cola' y en pastelerfa, dulceria y ga--
lletas. Sin embargo debido a su superior solubilidad y su pronunciado
sabor, el aceite destilado es preferido para las bebidas. El sabor mds
suave del aceite centrifugado es mds apropiado para su uso en perfume
rfa, en aguas de tocador, cosméticos y jabones, a los que imparte una

sensacién muy refrescante.
METODOS DE RECUPERACION DE ACEITES ESENCIALES.

a) Destilacién.

La produccidén econédmica del aceite ha creado nuevos méto--
dos para su total recuperacién, ya sea en flores o en frutos y uno de es
tos métodos es la destilaci&: a vacio.

Unos de los rasgos caracteristicos de los aceites esenciales
es el destilarse con vapor, sin embargo su temperatura de ebullicién -
es arriba de 100°C, lo que ocasiona que algunos de sus componentes vo

litiles se descompongan, por eso se ha pensado en una destilacién a va
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clo.

Peratoner cred un método que actualmente lleva su nombre -
para la recuperacién de esos componentes vol4tiles que consiste en la -
molienda de la fruta entera o de la cdscara, después la extraccién del-
jugo y finalmente el producto restante es sometido a destilacién con va_
por a presién reducida y a temperatura de 50-60°C. La temperatura --
mds baja a la cual se lleva a cabo la destilacién, hace que se obtenga -
una mejor calidad de aceite, una mayor cantidad de componentes voldti
les necesarios para dar un mejor bouquet y sabor. Sin embargo este --

proceso no es aplicable al aceite de limén por el alto costo que requie-

re.

b) Extraccién por Solventes.

Un gran nimero de métodos han sido sugeridos para la recu_
peracién de aceites esenciales de la cdscara de los citricos por adicién
de varios solventes, tales como alcohol, éter de petréleo, etc., pero-—
ninguno de estos solventes redne cualidades para ser utilizado para la -
extraccién. Las cualidades que debe reunir un buen solvente serian:

1. - Ser inflamable.

2.- No ser téxico ni en estado liquido, ni vapor.

3.- Que sus propiedades quimicas permitan mezclarlo con el aceite —
en todas proporciones.

4. - Que se pueda recuperar completamente.

’
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5.- Que no sea un agente corrosivo en el aparato de extraccidn.

6.- Que sea un disolvente econémico.

Haciendo un estudio de los disolventes mds usados en la ac--
tualidad tales como:

Eter sulfirico. - Es peligroso por su gran volatilidad, su costo es --
muy alto.

Tetracloruro de carbono. - Bajo calor especifico, y bajo calor latente
de evaporizacién, estas serian sus ventajas. Sus desventa--
jas serfan su densidad de 1.632 que indicaria un doble o tri-
ple gasto de disolvente comparado con el éter de petréleo.

Tricloro etileno. - Es muy corrosivo, ataca fuertemente al hierro lo -
que ocasiona que el aceite obtenido se encuentre contamina--
do con compuestos de hierro, y tiene fuertes propiedades --
narcéticas.

Eter de petréleo. - Fué introducido primeramente por Richardson Lun
di e Irvine, que obtuvieron una patente inglesa para extraer
aceite de la masa sobrante del proceso de extraccién. Por -

otra parte el precio también es alto.

Debido a lo anterior se puede comprobar que no hay disol---
vente con resultados prdcticos que se utilice para la recuperacién de —
aceite de limén. Sin embargo en los E, E, U, U, se han producido acei--

tes de este tipo con el nombre de ''oleoresinas' y tienen aplicaciones -
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como agentes a romdticos en jabones.

En método de extraccidén a contracorriente, se emplea una --
bateria de extractores, y el disolvente mds utilizado es el ter de petrd
leo previamente purificado ( de gravedad especifica 0.650 ). El nimero
de extracciones dependerd del nimero de veces que el disolvente pueda
ser utilizado, ésto se podrd establecer mediante experimentos prelimi-
nares. El disolvente saturado se separa del aceite por destilacién, co-
mo una regla, el volumen de disolvente es destilado en una torre gran-
de, bajo presién atmosférica ordinaria, pero cuando la temperatura --
llega a un punto en el cual la fragancia del aceite puede ser alterada, —
se separa el aceite y los restos del disolvente que contienen aceite se -

someten a destilacién a vacio, en una torre mds pequefia.

"DETERPENACION DE ACEITES ESENCIA LES.

La deterpenacién es el proceso que se emplea para aumentar
la concentracién de compuestos oxigenados, eliminando aquellos com--
puestos ( hidrocarburos y residuos no voldtiles ) que no tienen nada o
poca utilidad desde el punto de vista de su perfume; tal definicién nos -
harfa suponer que el aceite concentrado y deterpenado es el mismo; --
sin embargo su diferencia estriba en que @@ el primero, una parte de -
los hidrocarburos es eliminado y en el segundo se eliminan todos o una

gran mayoria de terpenos y ceras.
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La deterpenacidn tiene grandes ventajas, pues gracias a --

ella, los hidrocarburos que ejercen influencias negativas en la solubili_

dad del aceite en alcohol, quedan disminuidas grandemente, también - -

elimina la posibilidad de que los terpenos se oxiden o polimericen bajo

la influencia de luz y del oxigeno atmosférico; pero Waginaire encontré

que una esencia de 1limén a la que se le habfan eliminado los terpenos, -

ceras y alcoholes pesados, no presentaba buena estabilidad.

METODOS DE DETERPENA CION.

1. - Destilacién.

a) Se utiliza la destilacién fraccionada al vacio ( 16 ) que se ba-

b)

sa en la diferencia de puntos de ebullicién que existe entre —
los compuestos oxigenados y los hidrocarburos. Sin embar--
go, debido a que algunos terpenos tienen un punto de ebulli- -
cién cercano a la de los compuestos oxigenados, la eficiencia
ailn trabajando con presién reducida es muy baja.

Otro tipo de destilacién es la molecular, estd basada en la —-
evaporacién y no en la ebullicién de los diferentes componen_
tes; mientras en una destilacién normal las fases liquido-va-
por se encuentran en equilibrio, en la destilacién molecular
este equilibrio no se verifica, ya que cuando las moléculas -
de la fase vapor, encuentran una pared fria, se condensany

se separan, por otro lado las moléculas situadas en la super
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ficie del lIquido caliente, pasan a la fase vapor y después se

condensan.

En este tipo de destilacién se utiliza alto vacio ( 10°3 a 1077
mm. de mercurio ) que se obtiene con bombas de difusién de vapor de

mercurio o de aceite.

2. - Extraccién Liquido-liquido.

Existen varios procedimientos de extraccién y también va---
rios tipos de disolvente, siendo los principales:

a) Extraccién con alcohol dilufdo.

Las sustancias oxigenadas son separadas de los terpenos; a—
provechando la parcial solubilidad de los hidrocarburos en alcohol eti--
lico. Se utilizan varias extracciones en una proporcién de 50-60% peso
de alcohol. Los extractos alcohdlicos se evaporan al vacio y este ex---
tracto es rectificado a presién muy baja ( 0. ] mm. de mercurio ).

b) Extraccién con pentano y alcohol metilico.

Esta extraccién tiene como principio la accién selectiva de -
los disolventes sobre ciertos componentes. Se escogen dos disolventes,
uno disuelve preferentemente los constituyentes oxigenados y el otro --
los terpenos; aplicdndolos a contracorriente el aceite es separado en —
dos fracciones; quedando los componentes oxigenados en la fraccién al-
cohélica y los terpenos en el pentano. Este método presenta como des-

ventaja el uso de cantidades apreciables de disolventes, que nunca se -
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logran recuperar completamente y ademds presentan la tendencia a for
mar emulsiones.
c) Extraccién con alcohol isopropilico y Aceite de algodén.
Este método es parecido al anterior, se utiiizan dos disol---
ventes uno no polar que contiene los terpenos y otro polar que contiene
los componentes oxigenados. Estos disolventes son miscibles a tempe-

raturas elevadas, pero a temperaturas bajas se vuelven insolubles.

3.- Cromatografia en Columna.

Existen actualmente dos métodos, en uno llamado el método
de Kirchner y Miller ( 14 ) se emplea el principio de que los componen
tes oxigenados de una esencia absorbidos en una columna llena con gel
de silice, no son eludidos por el hexano, mientras que este arrastra —
los terpenos. Finalmente para efectuar la elucién de los componentes -
oxigenados, se utiliza un disolvente polar, por ejemplo el acetato de —-
etilo. Otro método es el de Braverman y Solomiansky y es una modifi -
cacién del anterior, y dice que cuando la capacidad de la columna ha s_1
do completada por el aceite, se puede agregar mis aceite y como el ab_
sorbente tiene mds afinidad por los componentes oxigenados, éstos em _
pezardn a desplazar a los hidrocarburos hasta que la columna contenga
sélo componentes oxigenado(s. De esta manera, se pueden separar los -
compuestos oxigenados de una cantidad de aceite 6 veces mayor que --

por el método original. /]
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4. - Formacién de Complejos.

En este procedimiento se utiliza tiourea, ya que éste com---
puesto tiene la propiedad de formar complejos. Se agrega tiourea a la -
esencia a deterpenar y se filtra el precipitado formado, eliminindose -

asi gran parte de los terpenos.
SISTEMAS DE CONSERVACION DEL ACEITE DE LIMON.

Para conservar el aceite, por un perfodo largo, es necesa--
rio que sea protegido de la accién del oxigeno atmosférico, de la luz, -
del calor y de la acidez de superficies metdlicas; entre las cuales estdn
el fierro y el cobre como catalizadores de oxidacién.

La alteracién de una esencia es un fenémeno bastante comple
jo y comprende reacciones de oxidacién, reduccién y polimerizacién, -
dando lugar a formacién de compuestos que han sido esclarecidos con -
la ayuda de técnicas instrumentales. Asi en el caso del aceite de limén
se ha visto que el incremento de p-cimeno, al cual se debe el olor a pi_
no se verifica a expensas de una disminucién de contenido de ’ -terpi--
neno. Por otro lado el envejecimiento se lleva a cabo por la formacién
de peréxidos, cuyo contenido en un buen aceite no deberd e;(ceder de --
0. 32%.

En realidad, mds que el agua, la acidez del jugo es la que --

ejerce una accién desfavorable sobre la estabilidad del aceite.
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El material del que estdn tabricados los grandes tanques de
almacenamiento, es también muy importante, el material m4s usado --
es el de cobre estafiado, aunque la tendencia actual es fabricarlos de --
acero inoxidable.

Mientras los recipientes se mantengan llenos, la accidn del
oxIgeno atmosférico queda dentro de limites tolerables, pero si ésto --
no fuera posible, entonces se procura llenarlos con un gas inerte. Ke-—
nnerth descubrid que las esencias de limén se conservan bien en bote--
llas bajo atmésfera de nitrégeno.

Adem4s la temperatura se debe mantener baja, con lo cual-
la mayoria de los aceites disminuyen la tendencia a formar dep8sitos -
por lo que es muy Wtil un tratamiento frio preliminar para eliminar los
dep8sitos cerosos./ Debido a la presencia de algunas impurezas coloida
les que actian como protectores de algunas sustancias cerosas; no --—

siempre es posible eliminar las ceras del aceite del modo anterior.
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CAPITULO III

ESTUDIO DE LA DESTILACION POR ARRASTRE
CON VAPOR DEL ACEITE ESENCIAL DE LIMON

DESTILACION DEL ACEITE.

Debido a las caracter{sticas del aceite esencial de limén co-
mo son su gran cantidad de componentes voldtiles y su descomposicién
a altas temperaturas, se necesita aplicar o una destilacién a vacfo o --
bien una destilacidén por arrastre con vapor, ya que una destilacién de -
una sola etapa a presién atmosférica separaria los componentes voldti-
les de sus mezclas; pero también ocasionarfa la descomposicién de sus
componentes esenciales trabajando a su temperatura normal de ebulli--
cién.

La destilacién a vacio requiere una bomba para mantener --
una presién baja, pero el equipo de bombeo y la mayor resistencia me-
cdnica de la instalacién necesarios en este tipo de destilacién aumentan
los costos fijos considerablemente, por lo que se prefiere una destila-—
cién por arrastre con vapor. La introduccién de vapor tiene por objeto
reducir la presién parcial de los componentes del aceite y permitir su

arrastre a temperaturas menores de sus puntos normales de ebullicién;
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como el aceite es. inmiscible con el agua, al condensarse se logra sepa-
rar por decantacién. Y otro motivo por el que se aplica es por el costo
inferior al de destilacién a vacio.
El equipo que se emplea para la destilacién con arrastre de-
vapor consta de tres elementos primordiales.
1. - Alambique.- Es un elemento cilindrico de acero inoxidable que --
consta de:

a) Sistema de calentamiento directo. Se introduce vapor de agua
saturado, a una velocidad definida, para que se logre una bue
na agitacién y se lleve correctamente el arrastre. La entra-—
da de vapor se regula de 2 maneras, mediante un tubo anular
perforado o por medio de dos tubos perforados dispuestos en
forma de cruz ( cruceta ). El disefio de las perforaciones pre
senta varias dificultades, pues su difmetro se incrementa --
conforme penetra por el tubo de alimentacién de vapor.

b) EIl capital consta de indicador de nivel, mirilla y termémetro.

c) Sistema de calentamiento indirecto. Este calentamiento es --
para evaporar el aceite y evitar cualquier condensacién den--
tro del alambique y se realiza por serpentin o 'mediante cami

sa de vapor.

2.- Condensador.- Los vapores de aceite y agua son condensados en-

las paredes del tubo. No se necesita agua muy fria para lograr la
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total condensacién, pues generalmente el calor latente de conden-
sacién del aceite es despreciable en comparacién con el calor ce-
dido por el agua.

Este condensador estd unido al alambique por medio de un --
dispositivo llamado ''cuello de cisne''. Este tipo de condensadores es -
de construccién muy costosa, pues en la prdctica se da una superficie
cinco veces mayor a la calculada teSricamente, con el objeto de tener
la total garantia para trab.;\jar grandes volimenes en el menor tiempo

posible, para evitar el contacto entre la esencia y el agua.

3.- Vaso Florentino o vaso decantador.

Estos vasos construfdos de estafio, cobre estaiiado y general
mente de acero inoxidable, tienen como funcién separar la emulsién --
agua aceite, la cual se rompe por un simple reposo, debido a la dife-—
rencia de densidades.

El aceite y el agua a menudo, no se separan inmediatamente
en el separador, especialmente si se permite al destilado caer direc--
tamente, ya que el agua ejerce un efecto dispersante sobre los constitu
yentes del aceite, por este motivo se separa tan rdpido como es posi--
ble y asi evitar cualquier agitacidén de los dos medios.

Para asegurar un flujo suave de destilado, se inserta un em_
budo de cuello largo en el separador, para que el destilado al salir del

condensador fluya primero a través del embudo y se deposite posterior
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mente en el vaco florentino, sin perturbar la capa de aceite; la cual su
bir{ suavemente desde la salida del embudo hasta la fase orgdnica en -

la cual se disuelve.

ESTUDIO TEORICO DE LA DESTILACION POR ARRASTRE CON VA--

POR DEL ACEITE ESENCIAL DE LIMON.,

“ El compuesto que se utiliza para el arrastre es vapor de ---

agua, debido a su inmiscibilidad con el aceite, a su f4cil adquisicién y

a su bajo costo. Son estas cualidades las que hacen que el vapor de --

agua sea utilizado en este tipo de destilacién.

/'La destilacién por arrastre con vapor del aceite esencial de
limdn se puede efectuar de dos maneras:

1. - Calentando la sustancia a arrastrar directamente a expensas del -
calor latente del vapor de agua, produciéndose condensacidn par--
cial de dicho vapor.

2.- Haciendo pasar vapor de agua a través de la sustancia a arrastrar
(aceite de 1imén ), a la vez que se calienta indirectamente, para -
evitar la condensacién de vapor.

/'El mecanismo que ejerce el vapor de agua depex;de del proce
so que se opere sobre el fruto; e‘s decir habiré de mencionarse dos ca--
éos. Un primer caso, cuando en la destilacién se emplea la cdscara vy

un segundo caso con el fruto entero.
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Primer Caso. - Es un fenémeno sencillo, debido a que el --
aceite se va a separar de impurezas no voldtiles que contiene en solu--
ciény ademés. el componente de arrastre es inmiscible con el aceite --
de 1limén. El sistema en este caso constard-de dos componentes (acei_
te-agua ) y 3 fases ( 2 liquidas y una vapor ) y de acuerdo con la regla -
de fases:

G=C-F 4 2
G=1

Existe un grado de libertad y las relaciones presién-tempe-
ratura se reducen a una sola curva, independientemente de las cantida_
des relativas y de los componentes presentes. Sin embargo al ser los -
dos componentes inmiscibles, cada uno de ellos se comporta como si -
no estuviera en presencia del otro; de tal manera que las presionespar
ciales de ambos componentes a una determinada temperatura es iguala
la presidn total del sistema, ocasionando que la temperatura de ebulli-
cién de una mezcla inmiscible sea mds baja que la de cualquiera de sus
componentes, uno de los cuales es el agua.

/ Badger y Mc. Cabe ( 2 ) basindose en estos conceptos han -
determinado un método para encontrar la presién de vapor y la tempe—~
ratura de ebullicién de una mezcla inmiscible, fijando la presién total.
Este método consiste en construir una cufva de presién de vapor del --

aceite contra la temperatura y a continuacién otra curva de presién to-
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o
tal menos la presién de vapor del agua P- p, . La interseccién de las

dos curvas nos darf la temperatura de ebullicién de la mezcla y las --
presiones de vapor de los componentes.
" Una vez obtenidos las presiones de vapor, se puede calcular

la composicién del vapor como sigue:

« PA _ _mA y
fp= = - ke R £ §

Donde:
ya = fraccién mol del agua en la mezcla gaseosa.
pX = presién de vapor del agua.
P = presién total ( 585 mm. de Hg )
np = moles de agua.
nT = moles totales.

y de igual manera para el aceite tenemos:

o n
. PR __'B
YBETBT Thp ceeeeeeeeees e (2)

yg = fraccién mol del aceite.

p% = presién de vapor del aceite.
ng = moles de aceite.

/r"De las ecuaciones 1 y 2 vemos que:

nA _ pA
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Sabiendo ademds que:

Wa W

B
n, = sevsnsalda) ¥ Dy S smmmae (4b)
AT M, B~ Mg
Wp = kg o g.de agua.
Wpg = kg. og. de aceite.

Mj = peso molecular del agua.
Mg = peso molecular del aceite.
Despejando Wy y Wp de las ecuaciones 4a y 4b y relaciondn-

dolas se tiene:

nAMA _ WA
XTBMB % WB B I T I A I A P R (5)

La ecuacién 5 en funcién de las presiones de vapor de acuer_
do con 3 queda:

o
Wa PA My

= e N SO £
Wg Py Mg (6)

w
Donde W; son los kg. o g. de vapor necesarios para ---

arrastrar un kilogramo de aceite. Sabiendo esta relacién y la can-
tidad de aceite que se desea arrastrar, se encontrard, la cantidad to--
tal de vapor necesaria para el arrastre.

En base a estos conceptos se ha construido una grédfica teé ri
ca demostrativa, para el aceite de limén, que estard sujeta a correc--

ciones posteriores con la experimentacién, y que solo servird de base
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para certificar cual es su validez en este primer caso que opera con la

cdscara.

Como se carece de datos tedricos, acerca de la presién de -
vapor del aceite, pero en cambio se conoce la presién de vapor de sus
principales componentes y la composicién en el aceite; de acuerdo con

la Ley de Raoult:

p?\ceite * P°limoneno X limoneno + p® ;. ., X citral..(7)
X Jimoneno - 0- 94 y Xcitral = 0.06
Tesmexakees § 55 PXg“a polirnoneno Pocitral
Eiv0. Xy mm. Hg mm. Hg.
>0 »a 8 0.2
60 144 13 !
68" 208 19 1.0
70 232 21 1.4
75 285 28 2.5
80 350 33 3.3
85 433 39 5. 4
90 517 50 2.0
: S&T 51 7.5
92 545 52 8.2
93 585 56 8 &

Y de acuerdo con la ecuacién 7 tenemos:
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Temperatura Presidn de vapor del aceite

2@

50 7.53
60 12. 244
68 17..92
70 19.82
75 26. 47
80 31.21
85 36.98
90 47. 42
91 48.39
92 49.31
93 53..13

Que son los datos necesarios para la primera curva.
Para la obtencibén de la segunda curva se grafica.

Presién total - presién de vapor de agua contra la temperatura
Presién total = 585 mm. de Hg. :

Temperatura Presién total - presién de vapor de agua
°c , P-p :l)\
50 490
60 441
68 377
70 353
75 300
80 235
85 152
90 68
91 58
92 40
93 0

Con estos datos se trazé la grifica demostrativa (fig. 3 ) pa

ra el aceite esencial de limén. Operdndose sélo con la cdscara.
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La temperatura cie ebullicién grifica, para mezclas inmisci_
bles de aceite y agua es de 92°C, sin embargo se sabe realmente que -
el sistema no tiene tiempo de alcanzar el equilibrio y por tanto su tem
peratura serd menor.

"También el equilibrio se va a alterar, cuando a medida que -
aumenta el tiempo de la destilacién, aumente la cantidad de vapor re--
querido para extraer el aceite esencial de limén. O bien cuando se va -
evaporando cada una de las fases liquidas, llegard un momento en que
una de estas fases habrd pasado totalmente a la fase vapor y entonces -
aplicando la regla de fases tendremos:

C = 2 (aceite - agua )

F = 2 (una liquida y otra vapor ).

'y G = 2. En este caso el sistema se complicard y si sigue pa-
sando a la fase vapor, el equilibrio entre las fases liquido-vapor desa-
parecerd y en consecuencia la temperatura de ebullicién de la mezcla -
sufrird cambios a la misma presién total.

f=
Segundo Caso.- Cuando se extrae el aceite del fruto entero,

el estudio se complica un poco, por el hecho de introducir un nuevo --

componente ( jugo ), cambiando el mecanismo de la destilacién.
Debido a que el aceite se encuentra en contacto intimo con -

el jugo dcido, en forma de una emulsién parcial y no como una emul---

sién total; se pueden considerar dos alternativas:



60

a) Cuando al destilarse la mezcla jugo-aceite existe una sus
pensién del aceite en el jugo, en el cual el aceite es inmiscible.

b) Cuando al efectuarse la destilacién de la mezcla jugo- --
aceite la suspensién tiende a desaparecer y el aceite se hace miscible
con el jugo.

En "a'" la emulsién jugo-aceite se somete a destilacién, te—-
niendo 3 componentes ( aceite, jugo y agua ) teniendo 3 fases ( dos fa--
ses liquidas; una formada por jugo - agua y la otra por el aceite de li_
mén que es inmiscible con la primera, y por dGltimo una tercera fase--
vapor. Para este caso G = 2. Como el aceite es inmiscible con el jugo,
la presién total ejercida en este tipo de mezcla serd igual a la suma --

de las presiones parciales de los componentes.

p;) es la presién de vapor del jugo.

Xj y Xp son las fracciones del jugo y del agua en la mezcla.

La ecuacién 8 puede simplificarse grandemente consideran-—-
‘do que en la composicién del jugo el 85% es agua y el resto lo forman -
residuos de azlcares, dcidos y minerales, o sea considerando que te—
nemos agua y aceite solamente, sin tomar en cuenta el 15% de los com

ponentes no voldtiles del jugo, la ecuacidén quedaria:

/ Piota1 = PR + P23
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que es idéntica a la ecuacién 3, para el priﬁler caso, en el que se tra -
baja solo con la cdscara.

En la alternativa '"b'' que presenta el aceite esencial de li---
mén miscible con el jugo y la introduccién del componente de arrastre
'"'vapor de agua'' inmiscible con el aceite y miscible con el jugo.

/Esta alternativa presenta grandes dificultades para su rela--
cién de equilibrio. De acuerdo con la ley de Raoult la presién parcial -

del aceite con el jugo, en el que es miscible seri:

PB: PR (B I) -orvvrrrenees (9)

donde:

B = moles de aceite

-
n

moles de jugo.

~ En esta ecuacibn es necesario introducir un factor de eficien
cia de arrastre, debido a que la presién de vapor del aceite en la fase-
gaseosa es menor que la correspondiente al equilibrio; ya que la evapo
racién se produce durante el paso rdpido del vapor de agua a la mez--

cla de aceite y jugo. De donde la ecuacién 9 queda:

PB = EpBo (F?_T') ................. (10)

y el consumo de vapor de arrastre por molde producto viene dado por:

w P (14 1 ) -1..(11)
B) - B, h Ep% Blog.




62

W = moles de vapor de arrastre. -
Blog. media logaritmica de los moles inicial y final del acei
te.

B| y B, moles iniciales y finales de aceite de limén.

. Tanto en el primer caso, como en el segundo, de la destila-

cién del aceite esencial de 1limén, los cdlculos tedricos servirdn como

una aproximacién y ayudardn a aclarar los mecanismos fisicoquimicos
que operan en el proceso para la obtencién del aceite esencial de li---
mén, pero de ninguna manera servirdn para resolver problemas rea--
les, ya que estdn basados en leyes ideales.

En consecuencia, para poderlas aplicar es necesario com---

plementarlas y corregirlas con un estudio experimental.
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CAPITULO IV

PRUEBAS EXPERIMENTALES Y DE CONTROL

DE CALIDAD DEL ACEITE ESENCIAL DE LIMON

En el presente trabajo experimental, se trabajé exclusiva---
mente con la cdscara, por considerarse lo siguiente:
1. - Ser el mejor proceso para obtener un aceite de buena calidad.
2.- El proceso que opera con la cdscara, reduce considerablemente -

la capacidad del equipo, obteniéndose asi una mayor adaptabilidad.

EQUIPO UTILIZADO.

Se determiné trabajar con calentamiento indirecto, pues as{
se evita la condensacién de vapores aumentando la eficiencia del pro--
ceso.

1.- Matraz generador de vapor.- De vidrio Pyrex de 500 ml. con ta-
pén para dos horadaciones, una para termémetro y otra para co--
nexién de vidrio, a matraz destilador.

2.- Matraz destilador. - De vidrio Pyrex, con dos bocas y capacidad
para un litro; calentado indirectamente con una resistencia. En --
la boca lateral, se encuentra la linea de vapor y en la central sos_

tiene una columna de destilacidn de 50 cm de longitud, en la parte
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superior dc esta columna, se tienen dos horadaciones, una para --
termémetro y otra conexién de vidrio aislada con fibra de vidrio -
conectada al refrigerante.

3.- Refrigerante.- Es del tipo de Liebig, de 60 cm de longitud, en--
fria los vapores aceite-agua provenientes del matraz destilador a
contracorriente con agua.

4,- Vaso Decantador.- Con capacidad de 500 ml, posee en la parte in-

ferior una vdlvula para la descarga de condensado.

PROCEDIMIENTO.

Para obtener resultados correctos, se escogieron limones -
verdes que son los que contienen mayor cantidad de aceite. La cdscara
fué lavada perfectamente con agua y jabén para evitar que las impure—
zas de esta pasaran al producto, después se procedié a pesar y descor
tezar con cuchillo la cdscara del fruto; €sto se hacfa con el mejor cui-
dado para evitar que las glindulas del aceite se rompieran y se volati-
lizara éste. La cdscara, se trituraba en un molino o una licuadora con
una pequeiia cantidad de agua, para arrastrar el aceite adherido al gu-
sano o a las aspas del equipo utilizado. Prensada la c{scara, se intro_
ducia en el matraz de destilacién, donde era calentado por medio de --
una resistencia. Por otro lado, al matraz generador de vapor, se le in

N

troducia un volumen de agua conocido y se procedfa a -calentar el agua -
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para obtener el vapor necesario para el arrastre del aceite.

El refrigerante se mantenfa trabajando a su mdxima capaci-
dad, para lograr el condensado de los vapores aceite-agua, los cuales
escurrian por un embudo arreglado, que tenfa en la parte inferior una
conexién de vidrio en forma de U, para que el aceite se depositara len
tamente por su densidad, en la parte superior del vaso decantador, que
contenfa agua al iniciarse el proceso. Este arreglo resulté de granuti_
lidad pues eliminaba el riesgo de que el agua ejerciera una accién di--
solvente sobre los aldehidos y demds compuestos oxigenados que con--

tribuyen al aroma del aceite.

RESULTADOS.

A los 15 minutos de iniciado el proceso de destilacién, por -
arrastre con vapor, aparecia en el matraz de destilacién, espuma que
tendfa a subir por la columna arrastrando detritos del epicarpio y me -
socarpio del fruto al condensador y al producto final. Adem&s también
habia una regresién de la mezcla destilada al matraz generador de va -
por.

En base a estas experiencias, se propusieron las siguientes
modificaciones al equipo.

Se propuso originalmente una trampa de vapor, que resulta -
ba indispensable para efectuar la eliminacidén constante de condensados

y ademds para mantener la presién en el matraz destilador y evitar --



asi la regresién al matraz generador de vapor. Sin embargo como la —
trampa de vapor aumentaba el nimero de conexiones y por tanto las --
pérdidas de calor por conduccién o por conveccién, se propuso la cons_
truccién de una vdlvula de retencién conectada a la entrada del matraz

destilador, esta vdlvula resulté ser demasiado pesada y el vapor de---
arrastre que era vapor de baja presién, no lograba moverla; por lo --
que decidi6 cambiarla, por un cuerpo menos pesado y se construy$ una
v4lvula de canica ( con canica de 3 mm. de difmetro ). Con esta vdlvu_
la se logré el paso de vapor dentro del matraz destilador, pero cuando
habfa una regresién la vdlvula se pegaba con el vapor, ocasionando so-
brecarga de presién en la linea de vapor y la consecuente suspensién —
del proceso, para eliminar el peligro de una explosién.

Analizando el problema, se vié que era ocasionado por el vo_
lumen que ocupaba la ciscara y el agua, que al iniciarse la espuma era
demasiado grande, en comparacién con el volumen del matraz. Por lo
tanto se realizaron las siguientes consideraciones:

1. - El volumen de cdscara y agua inicial no debe exceder de la terce-
ra parte del volumen del matraz destilador.

2.- La conexién de entrada de vapor al matraz destilador; debe dismi
nuir de didmetro conforme se introduce en la mezcla destilada, de
tal manera que permita fluir el vapor, pero disminuya la posibili-

dad de una regresién.
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3.- EI calentamiento indirecto debe controlarse de tal forma que sir--
va para evaporar el aceite, evitar la condensacién; pero que no lo
queme.

4.- En la columna de destilacién, se introdujo empaque con el objeto -
de que el vapor no arrastrara junto con el aceite, detritos de cds-
cara, que disminuyan la calidad del aceite.

Quedando finalmente el equipo como se muestra en la Fig. 4

y con las consideraciones anteriores, se obtuvieron varias muestras de

aceite de diferentes lotes de limones con buenas caracteristicas organo

lépticas. Siguiendo el mismo procedimiento se sustituyd el matraz des_
tilador de vidrio, por un alambique de cobre estafiado con capacidad de
un litro, logrdndose asi una destilacién m4s uniforme.

Teniendo el equipo trabajando perfectamente, se procedi§ a

calcular la eficiencia del proceso.
CALCULO DE LA EFICIENCIA EXPERIMENTAL.

La eficiencia del proceso empleado es de sumo interés, para
conocer el contenido real de aceite en el fruto. Para obtener buenos re
sultados es necesario que los frutos sean representativos del lote a exa
minar. El vapor que asciende en forma de burbujas a través de la car--
ga se condensa parcialmente, al tiempo que cede calor para la evapora

cién del aceite.



fig. 4
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De ecte modo se forma una mezcla gaseosa que va concen--—

trdéndose en el componente voldtil ( aceite ), si el contacto de las burbu

jas, con el lfquido fuese suficientemente prolongado, la presién parcial

de aquel serfa la de equilibrio con la carga. Sin embargo las condicio-

nes pricticas de contacto no permiten alcanzar este valor.

e

CODIFICACION:
Matraz generador de vapor de agua.
Matraz destilador con resistencia para calentamiento.
Condensador.
Embudo.
Vaso decantador.

Termémetro.

CALCULO DE LA EFICIENCIA EXPERIMENTAL,
PROCEDIMIENTO."

Se procedidé a medir la cantidad de agua necesaria, para ---

arrastrar la mayor cantidad de aceite. Se fij§ el tiempo de una hora, -

pues se vi6 experimentalmente que al término de este tiempo se agota -

el aceite de la cdscara y si se prosigue el tiempo de la destilacién se —

se extraen compuestos de alto punto de ebullicién que disminuyen su ca

lidad.

Los datos obtenidos en el experimento, se muestran en la Ta

bla II
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Las nuestras 1 y 2 fueron de lotes diferentes y las tres res_

tantes corresponden a un mismo lote.

TABLA 1II
Muestra peso de cdscara Vi \'41 VB Waj= Vi?agua
g. ml ml ml g.
1 40 675 415 0. 82 661.5
2 42 580 358 1.03 568. 4
3 60 500 320 0.95 490
S 45 526 364 1. 08 515, 5
5 60 538 350 1. 23 527
WB=VBPB Was Vipagua Wai Waf "
g. g. Wg WB %
0.701 406.7 952.3 578.7 60.7
0. 881 350. 8 645.0 398.2 61.7
0,812 313.6 603.4 386.2 64.0
0.932 356, 7 553. 1 382.7 69.2
1. 051 343.0 500.9 326.0 65. 2

Simbologfa:

V] Volumen inicial de agua ml.

V¢ Volumen de agua condensada ( vaso decantador ) ml.
VB Volumen de aceite obtenido ml.

i Masa inicial de agua g.
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Wp masa de aceite obteiuao g.

War Masa de agua final g.

Datos:
.Pagua = 0.98 g/ml.

faceite = 0.855 g/ml.

Como se puede apreciar en la tabla II, las muestras 1 y 2 tie
nen una eficiencia baja, en comparacidén con las demds muestras, esto
se debid a que las muestras citadas destilaron m4s rdpido./Sin embar-

go se puede decir que las eficiencias son aceptables y el valor medio -

de éstas es de 64%.

En base a estos datos, se calculd el calor necesario para ca_

lentar y evaporar la carga.

Calor necesario para calentar la carga:

Donde:

Q) calor sensible kcal. o cal.

W, masa inicial de agua y aceite.

N

"; calor especifico medio en la alimentacidén.
At ¢, -1

ty temperatura inicial

temperatura de ebullicién del aceite.
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De Zatos experimentales, obtenidos con una eficiencia del --

64% se tiene:

Wi = 490 g agua 4- 0.812 g aceite ( ver tabla II')
W, = 490.812 g en alimentacién.
At = tz - tl

tp = 91.5°C t; = 20°C
At = 71.59C
C4lculo del CP en la alimentacién.
Cp = ( Cp aceite X aceite ) 4 ( Cp agua X agua) .. (13)

C en 3-133 Perry

p aceite

i A
Cp aceite = Vo + B (t-15)
donde A y B son constantes para el aceite. A = 0.45, B = 0. 0007

t

temperatura de destilacién. = 91.50° C

d = 0.856 g/ml. densidad del aceite.

Cp aceite = 0.53 cal/g. °C X aceite = 0.015
Cp agua = 1.0 cal/g. °C X agua = 0.985
Sustituyendo valores en la ecuacién 13.
Cp = 0.99295 cal/g °C
y finalmente, sustituyendo valores en la ecuacién 12 tene---

mos:

L
]

(490.812 g ) ( 0.99295 cal/g °C ) (71.5° C)

Q) = 35020 cal. o 35.020 kcal.
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Calor necesario, para llevar a cabo el arrastre:

Qp = Wy AW ..................... P (14)
donde:

-XW calor latente de vaporizacién.
Q, calor para llevar a cabo el arrastre.

Para calcular e.1 calor latente de vaporizacién en la alimen--
tacién, hay que considerar el calor latente del vapor y el calor latente
delaceite, sinembargo como es tan pequefia la cantidad de aceite en --
comparacién con el agua se puede despreciar.

AW del apéndice "G del Mc Cabe = 543 cal/g a 91. 5°C
W1=490.812 g.
Substituyendo en la ecuacién 14

Qp = (490.812 ) (543 ) = 266 504 cal. 6 266.504 kcal.

Por lo tanto, el calor total suministrado, tanto para calen--
tar, como para evaporar 0. 812 g de aceite serd:

= 35.020 + 266.504 = 301. 524 kcal.

Los resultados experimentales quedan resumidos a continua-
cién:
Presién de operacién 585 mm. de Hg.

Vapor total ., csmusimsnynsvunms AR EEE 490 g.
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Temperatura de destilacién del aceite ... 91. 5°C

Presién de vapor del agua. .......cvv0..n 536 mm. de Hg.
Presién de vapor del aceite.....ccveceveocs 49 mm. de Hg.
Relacidn agua aceites suwewssssonss simsens wb 603.3

Calor total NECESATIO v onwmms smmensnmwwssie 301. 524 kcal.
Vapor condensado «oq iseemei smamensoasiss 166.4 g

Aceite obtenido s wusspssmnsimensisnss oy 0.812 g.

PRUEBAS DE CONTROL DE CALIDAD DEL ACEITE

ESENCIAL DE LIMON OBTENIDO EXPERIMENTA L-

MENTE.

Prueba Organoléptica. - El aceite obtenido tiene una alparieﬂ
cia cristalina, mientras que a medida que pasa el tiempo, la muestra -
adquiere un color amarillento debido a la oxidacién o polimerizacién --
que ocurre bajo la influencia del oxigeno atmosférico. Posee un aroma
fresco y pronunciado.

Prueba de indice de refraccién.- EIl indice de refraccidn es
una caracteristica constante para un medio particular, se emplea pa-
ra la determinacién de la pureza del aceite.

Aparatos y Equipos.

El instrumento que se utilizé para la determinacién es el re-
fractémetro de Abbé. Este refractémetro lee directamente el indice de

refraccién y solo requiere una gota de muestra. Se emplea luz blanca y
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para prevenir un limite indistinto cotoreado entre la luz y los campos -
oscuros, debidos a las diferencias en los indices refractivos, para la -
luz de longitudes de onda diferentes, se colocan dos prismas de visién-
directa, uno arriba de otro, enfrente del objetivo del telescopio. Estos
prismas estdn construldos de variedades diferentes y estdn disefiados -
para no desviar el rayo de luz correspondiente a la linea "D'" del sodio.

Técnica. - Colocar el instrumento en una posicién que se di-
funda luz de dfa. Circular a través de las camisas de los primas agua,
con el objeto de controlar la temperatura ( 20° C ) por medio del ter--
mémetro que est{ insertado en la camisa de agua. Limpiar cuidadosa-
mente los prismas con alcohol, abrir el doble prisma y colocar unas -
gotas de la muestra, cerrar firmemente los prismas, mover el com--
pensador hasta encontrar el campo de visién, la linea divisoria de es--
tas porciones se ajusta al borde de la linea hasta que quede en el punto
de interseccién del cruce de los ejes. Se lee el indice de refracciénen
las escalas del sector y se efectdan otras dos lecturas para asegurar -

la temperatura.

Resultédos:

El indice de refraccién de la muestra de aceite de limén re-
sulté ser de 1.4748 quedando dentro de las normas de calidad de la Se-
cretarfa de Industria y Comercio. .

Se tomé el indice de refraccién de varias concentraciones --
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del aceite obterido con alcohol etilico 96% con los sig. resultados.
Concentracién L - 0.1 ml de aceite y 3 ml. de alcohol.
o
atl v 5 1 3435
D
Concentracién II. - 0.1 ml. de aceite y 2 ml de alcohol
o
n29°C = 1.3630
D
Concentracién III. - 0.1 ml. de aceite y 1 ml. de alcohol.
n29°C - 1.3640
D
Concentracién IV.- 0.1 ml de aceite y 0.5 ml de alcohol
20°C ..
n“p z 1.3653

Dichos resultados se muestran en la figura 5.

Determinacién de Densidad relativa.

La densidad relativa de un aceite a una temperatura deter--—
minada, se define como la relacién entre el peso de un volumen dado -
de aceite y el peso de un volumen igual al del agua, a la misma tempe_
ratura.

Procedimiento:

Para efectuar esta determinacién, se utilizé un picnémetro
de 10 ml. Se realizaron tres pesadas.

En la primera pesada se determing, la masa del picnémetro
vacio M.

En la segunda pesada, el picnédmetro se llena con agua desti-

lada y se determina su masa MZ'






En la tercera pesada, se liena el picnémetro con aceite y se

determina su masa Ms.

De tal manera, que para obtener la densidad relativa de ca--

da muestra de aceite se utilizé la siguiente fédrmula:

M, - M,
d = Vg
M, - M,
Va
donde:
VB Y Vp sonlos volimenes de aceite y agua respectivamen--
te.

De acuerdo con estos conceptos, se obtuvo la densidad rela-
tiva de tres muestras de aceite esencial de limén obtenido experimen-
talmente a 23°C, pero como generalmente esta constante se determina
a 25°C, se corrigieron sus valores en base a las experiencias de ---
Schreiner y Downer que encontraron un factor de 0. 00064 por cadagra-

do en temperaturas de 15-25°C.

Resultados:
Muestra I d25/25°C = 0. 8564
Muestra II d25/25°C = 0.8566
Muestra III d25/25oc = 0.8562
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con las normas de calidad de la ( E.O.A. ) ( 7) que fijan como valores
( 0.855-0.863 ) y nos da también un valioso dato acerca de la presencia

de terpenos residuales, que poseen una densidad relativa baja.

/ ' Determinacién de Rotacién Optica.

La rotacidén éptica, es la variacién de posicién del plano de -
polarizacién de la luz que se produce, cuando un haz de luz polarizada
pasa a través de una sustancia.

El método estd fundado en la propiedad que poseen los acei--
tes esenciales de modificar el plano de vibracién de un rayo de luz po-
larizada, de tal forma que el rayo emergente, tiene un valor angular -
medible, con respecto al plano formado entre ambos rayos. Esta acti-
vidad 6ptica depende del aceite esencial y se expresa como rotacién --

angular.

Aparato.
Se utilizé el polarimetro de Schmidt Haensch, que consiste -

de las siguientes partes bdsicas:

1. - Fuente de luz.

2.- Polarizador.

3.- Analizador.

4.- Circulo graduado, para medir la cantidad de rotacién.

5.- Tubo para muestra.
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Procedimiento y Resultado.
. O\
Se empled en la medicién luz de sodio ( 5890-5896 A ), se --
ajusté el aparato a cero con agua destilada, se colocé el aceite esen---
cial de 1limén en un tubo de 100 mm. y se hicieron 5 lecturas y el pro--

medio de ellas para la muestra fué de:

< 200¢

( 5890-5896 4 ) + 340

Resultado que cumple con las normas de calidad de la E.O. -
A. La determinacién de la rotacién Sptica, también proporciona una --
buena indicacién acerca del porcentaje de terpenos; es decir la mues--

tra posee una gran cantidad de terpenos.

/Determinacién de Solubilidad. (1)

Esta prueba es de gran importancia, pues nos da una evalua-
cién de la calidad del aceite esencial obtenido, ya que los aceites que -
contienen componentes oxigenados, son mds f{cilmente solubles en al--

cohol dilufdo, que los aceites que contienen gran cantidad de terpenos.

Técnica.

Con una pipeta graduada de un ml. dividida en centésimos se
introdujo 0.1 ml. de aceite en un frasco y ahi se agregd lentamente y -
con agitacién alcohol hasta obtener una solucién clara y se agregé un —
exceso para observar si se mantenia la solucién clara, o si se notaba -

alguna turbidez, anotando el volumen correspondiente de alcohol.



Resultados.
Se aplicaron las pruebas a tres muestras, previamente con—

geladas, para precipitar ceras, con los siguientes resultados: ( fig. 6)

alcohol ml. de alcohol agregados para obtener una solucién clara.
Yo 3 dias 8 dias 15 dias
96 0.25 0.27 0.30
90 0. 76 0.77 0.79
80 2.50 2.53 2.60
70 110 11.0 12. 0

Las variaciones en ml. de alcohol adiéionado, depende de --
las caracteristicas de la muestra obtenida, ya sea por el tiempo de al-
macenamiento que tenga la muestra y su consecuente polimerizacién o
bien el agotamiento excesivo que puede ocasionar, la extraccién de ma_
yor nimero de constituyentes de alto punto de ebullicién, dando lugar a
valores bajos de solubilidad. Sin embargo con los resultados obtenidos
se comprueba que el aceite es aceptable; pero como contiene una gran -

cantidad de terpenos no es posible utilizarlo en bebidas alcoh§licas.

Andlisis por Cromatografia en fase vapor.
Como sucede en otras ramas de la quimica orgdnica, el rdpi
do adelanto de la quimica de los aceites esenciales, es el resultado de

conquistas logradas en la determinacién de su estructura. Tal cosa --
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fué posible mediante el empleo de metodos fisico-quimicos, como lo -~
son las técnicas de separacién cromatogrdficas, mediante las cuales --
pueden evaluarse las propiedades y valores sensoriales de esos ingre--
dientes como sustancias arom&ticas y su contribucién a la fragancia de
los aceites.

Trabajo: Identificacién y cuanteo de limoneno, & pineno, --
(5 pineno y Xterpineno, en dos muestras de aceite esencial de limén.

Equipo: Cromatégrafo de gases Perkin Elmer F-11

Columna 5% Carbowax 20 M sobre Chromosorb-AW DMCS —

80/100 de acero inoxidable, 6 ft. y 1/8"

Detector de ionizacién de flama.

Condiciones:

Flujo N, 30 ml/min.
Aire 300 ml/min.
H, 25 ml/min.

Temperaturas:

Detector 250°C
Inyector 275°C
Columna Temperatura programada.

30°C (5 min ) -- 150°C a 10°C/min.



Resultados:
Muestra I ( fig. 7))
o pineno 3. 6% en peso
@ pineno 22.4% en peso
A-limoneno 46.4% en peso

¥ terpineno 12.4% en peso

Muestra II ( fig. 8)
ot pineno 2.2% en peso
(® pineno 2.4% en peso
a- limoneno 49. 6% en peso

Y terpineno 15.2% en peso
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CAPITULO V

ADAPTACION DEL PROCESO A PLANTA PILOTO



CAPITULO V
ADAPTACION DEL PROCESO A PLANTA PILOTO

ACLARACIONES ACERCA DEL FRUTO.

Para la obtencién del aceite esencial de limén en planta pilo-
to, se pidié inicialmente una caja de limones a Tecomidn Col., pero al
llegar la caja a esta ciudad,. no se pudo utilizar, debido a que en el ---
transcurso del envio, la fruta habfa madurado no siendo ftil para la ob
tencién del aceite esencial, razén por la cual se utiliz§ fruta de Apat--
zingdn Mich., que es la que cubre las demandas en esta ciudad.

A continuacién se anexan los datos obtenidos en las pruebas

de planta piloto.
DESCRIPCION DEL DESTILADOR EXTRACTOR.

De acuerdo con los experimentos realizados en el laborato--
rio y las recomendaciones para la produccién de aceite de-limén desti-
lado, se encontrd que el equipo para realizar la destilacién por arras--
tre con vapor, que cumple con las caracteristicas tanto de operacién —
como de adaptabilidad fue el destilador-extractor Brighton Copper ---

Works, Inc. Cincinnati Ohio ( fig. 9 ) que consta esencialmente de:
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a) evaporador, b) destilador y c¢) condensador.

Este equipo es utilizado para extraer productos vegetales de
semillas, cereales, hojas, etc., por medio de un disolvente orgdnico -
y su posterior recuperacién.

a) Evaporador.- Estd unido por la parte superior al conden
sador; en la parte media tiene insertado un embudo por donde es intro-
ducido el disolvente; por lo que se refiere a la parte inferior consta de
un sistema de precalentadores que evaporan el disolvente orgdnico, pa_
ra la extraccién de varios productos; en la parte mds baja se recupera
el extracto y el disolvente contaminado es recirculado al destilador.

b) Destilador.- Tiene una longitud de 1.60 m., con 0.77 m.
de altura, 0.20 m. de difmetro inferior y 0.30 m. de didmetro supe--
rior, tiene una capacidad para 38 1. La parte inferior estd enchaqueta-
da para lograr el calentamiento de los disolventes, por el fondo del --
destilador se puede introducir vapor vivo en dos puntos diferentes para
asegurar una mayor agitacién. La carga en este equipo es en forma in_
termitente y las condiciones de operacién se regulan con los instrumen
tos de medicién que se encuentran en la parte superior del destilador.

c) Condensador vertical.- Tiene 0.86 m. de largo, posee -

a la salida una mirilla de vidrio para observar las primeras gotas de
destilado.

Este equipo estd disefiado de tal manera que el evaporador -



Deétilador — extractor

fig.9
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puede ser anulado cuando se necesite.
MODIFICACIONES AL EQUIPO.

En virtud de que el equipo antériormente descrito, tenia que
utilizarse para prédcticas de ingenierfa quimica, se hicieron adaptacio-
nes de tal manera que se pudiese operar tanto en las prdcticas de des-
tilacién-extraccién, como en la destilacién por arrastre con vapor del
aceite de 1limén.

1.- Se construy6 una canastilla cilindrica de acero inoxidable, malla -
20, de 0.20 m. de didmetro y 0. 40 m. de alto con una capacidad -
de 12.56 1., con el objeto de retener las porciones de cdscara y -
evitar asi que se pudiese tapar algin conducto; sin embargo como
algunas particulas de cdscara y detritos del endocarpio lograban -
pasar a través de la malla impurificando el producto, se le adap--
t6 a la canastilla una franela que hacia las veces de un colador, --
ayudando a obtener un aceite de mejor calidad.

2.- Debido a que algunas lineas se encontraban deterioradas y muchas
otras tenfan que ser modificadas, se adquirié un tubo de cobre de
0.5 pulgada de didmetro.

3.- Se adaptaron dos vdlvulas de compuerta, de 3/8 de pulgada de --

g
didmetro y 125 1lb.; una para la introduccién de vapor directo y la

otra para la introduccién de vapor al encamisado; adem4s se colo
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caron sobre la linea de vapor directo dos vdlvulas de retencién en

dos puntos diferentes, en la parte inferior de la torre para distri-

buir m£s uniformemente el vapor a través de la carga.

Para recolectar el destilado, se construyé un vaso decantador, --

con un garrafén de vidrio, de una capacidad de 3.785 1., al cual -

se le conectd en la parte inferior una llave de vidrio, para elimi--

nar el agua.

Por lo que se refiere a los instrumentos de medicién, se coloca--

ron dos manémetros; uno en la linea de entrada de vapor al siste—
ma y otro en la parte superior del destilador. Estos fueron de gran
utilidad para controlar la presién del vapor y evitar que se quema_
ra el aceite, ademds se coloc§ un termémetro para conocer la --

temperatura a la cual se lleva a cabo la destilacién.
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Codificacién del Equipo ( fig. 10)

I Destilador.
II Condensador.
I Vaso decantador.

a) Instrumentos de Control y Medicién.

1P, Indicador de presidn.

Le T Indicador de temperatura.
Ta Vi, Trampa de vapor.

M. Mirilla de condensado.

b) Vdlvulas.

V1 Salida de condensado del encamisado.
v, Entrada de vapor al encamisado.
Vs Entrada de vapor a la torre de destilacién.

Vay Vg V&lvulas de retencién para entrada de vapor.

Ve Descarga del residuo.

Va De seguridad.

V8 ' - Entrada de vapores agua-aceite al condensador.
Vg Entrada de agua de enfriamiento al condensador.
Vio Salida de condensado ( agua-aceite ).

¥ij Descarga de agua-aceite al vaso decantador.

V12,V13 y Vig Introduccién del vapor de calentamiento al sistema.

l'_ / : A
‘/‘.: £ ¢ W i o, U S /7"
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15 Recuperacién de aceite.

OPERACION DEL EQUIPO.

Una vez preparada la cdscara, es introducida al destilador, -
en la canastilla de acero inoxidable, donde son retenidas porciones de -
cdscara que impurifican el producto. A continuacién se agrega un volu-
men de agua conocido, con el fin de ayudar a mejorar las condiciones -
de agitacién en la carga. Generalmente este volumen era de 8a 10 1. -
es decir el necesario para cubrir la canastilla. Introducida la mezclaa
destilarse, se procede a tapar el destilador y comenzar la operacién.

Para iniciar la destilacién por arrastre con vapor, se abre -
completamente la vdlvula V12 v se regula el caudal de vapor que entra
al equipo con la vdlvula V3, que se muestra en la figura 10.

La operacién de estas vdlvulas es de gran importancia, pues
to que con su manejo se regula la presién del vapor de arrastre y con
ello las cualidades organolépticas del aceite.

Para precalentar la mezcla y evitar la condensacién, se ---
abre la vdlvula V, de alimentacién de vapor al encamisado, durante 10
min. Inmediatame;lte después se cierra ésta vdlvula y se abren las v4l
vulas V3 y V, que dan paso al vapor directo a la torre. A los 35 min. -
de haber introducido el vapor directo al destilador, el aceite arrastra-
do con el vapor de agua, asciende al condensador y al observar por la

mirilla las primeras gotas de destilado, se abren las vdlvulas Vioy -
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Vl‘l de la linea de descarga, al vaso decantador para separar el agua -
del aceite.

Entre los problemas que se presentaron durante la operacién
del equipo, cabe mencionar los siguientes:

a) No existia un control sobre la presién de vapor, ya que —
un descuido ocasiona que en unos cuantos segundos, la presién del va--
por aumenta y con ello se tiene una alteracién en el equilibrio de la des
tilacién, ocasionando pérdidas de producto y tiempo en la preparacién-
de otro experimento.

b) El precalentamiento era demasiado, dando lugar a que el
aceite se quemara en las paredes calientes del destilador.

c) El empaque existente en la tapa del destilador, no permi-
tfa una buena operacién, debido a que se presentaban fugas de vapor, -
ocasionindose con ello pérdidas de aceite en el sistema.

Para dar solucién a los problemas anteriores se determing:

a) Controlar la presién del vapor saturado, cerrando un po-
co la vdlvula Vlz y regulando la t'antrada. del vapor con V3, hasta que-
la presién del vapor se mantuviera en el rango de 0.2 a 0.4 kg/cmz.

b) Se eliminé el calentamiento indirecto, para evitar que el
aceite se quemara y se disminuy6 el volumen de agua inicial; ya que al
eliminar el calentamiento indirecto, se aumenta la condensacién de va-

por de agua.
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c) Por lo que se refiere al empaque de hule, se le acondi--
ciond otro de asbesto, a fin de que la tapa asentara perfectamente, im
pidiéndose con ello, las fugas que se habfan presentado anteriormen--
te.

Una vez operando en condiciones satisfactorias, se determi
né la temperatura de destilacidén, la cual result§ ser de 92°C misma -
temperatura que se obtuvo en las pruebas efectuadas en el laboratorio
y la propuesta por Hausbrand (6).

En cuanto a la presién de vapor saturado Sptima para llevar
a cabo la destilacién, result§ ser de 0.25 Kg/cmz. A ésta presién de_
vapor la destilacién se lleva a cabo lentamente y el aceite obtenido es-

de buena calidad,
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CALCULO DE LA EFICIENCIA DE EVAPORACION EN PLANTA PILO
1O

TABLA III
muestra peso de cdscara Vi Vg Vg Wai
g. 3 )| s kg.
1 800 20,105 9.6 0.015 19.698
A 600 17.50 12,0 0.010 17.150
3 400 16.0 9.2 0.0084 15.680
4 600 21.5 14.5 0.0106 21.070
w " Wai Was =
B Af Wg Wy
kg, kg. %o
0. 00855 11.760 2005 1375 65
0.012825 9.408 1530 735 49
0.007182 9.16 2183 1255 57
0. 00906 14,210 2325 1568 65
Simbologia :
Vi volumen inicial de agua (1)
Ve volumen de agua condensada ( vaso decantador) (1)
VB volumen de aceite obtenido, (1)
Waji masa inicial de agua. (kg)

WBy W, masa de aceite y masa de agua final, (kg)

E eficiencia de vaporizacién., (% )
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TABLA IV
Tiempo muestra 1 muestra 2 muestra 3 muestra 4
oin aceite | flujo aceite flujo aceite] flujo aceite| flujo
’ ml, | ml/min| ml. ml/min ml. [ ml/min | ml. |ml/min
15 0.5 146 0.30 120 0.20 128 0. 25 160
30 0.2 143 0.18 116 0.10 104 0. 20 190
45 0.18 139 0.10 102 0,03 - 104 0.12 210
60 0.08 140 0. 05 100 0.02 110 0. 05 220
75 0.02 139 0.02 100 e 110 <+ 210
90 4 130 L 100 . 110 4 210
105 i 130 e 102 e 111 L 210
-+ a éste tiempo se agota el aceite de la cdscara.
Caracterf{sticas :
Color amarillo clarof verde oscuro amarillodmbar{ amarillo claro
Olor intenso intenso y fresco| intenso intenso
Sabor 4cido 4cido 4cido 4dcido
np20°C 1.4747 1.476 1.4747 1.475
@420°C +34° A36° +35° X 36°
d25/25¢ 0. 855 0. 8560 0. 855 0. 8560
Solubili-
dad en -
alcohol poco soluble poco soluble poco soluble poco soluble
etilico
de 80%
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RESULTADOS :

Como se puede apreciar en la Tabla III la eficiencia media -
de vaporizacién es del 59% y comparada con la eficiencia de la tabla --
II que es del 64%, representa una eficiencia 5% mds baja en planta pilo
to, que se debe a la mayor condensacién del vapor de agua y la conse-
cuente disminucién del vapor que arrastra al aceite.

¥Por lo que se refiere a la Tabla IV, se aprecia que a los 45
min, de haberse iniciado la destilacién, se ha recuperado la mayor --
parte de aceite y a las 1,25 hr, se agota totalmente de la cdscara. --
También por lo que se refiere al flujo de destilado se ve que después -
de haber destilado la mayor parte del aceite, el flujo permanece cons-
tante,

Con respecto a las caracteristicas del aceite, en general se
puede afirmar que por las pruebas fisicas efectuadas tales como,indice
de refraccién, rotacién éptica, color, olor, sabor, solubilidad, cum--
plen con las normas de calidad de la (E.O.A. ) mostradas en la Tabla_
I; pero la variabilidad de éstos valores, indican que el aceite contiene
una gran cantidad de terpenos que limitan su uso a ingredientes aromi_
ticos en bebidas no alcohélicas, pasteleria y galletas, excluyéndolo de
otras industrias, tales como: perfumeri’a, jabones, cosméticos que re

quieren un sabor mds pronunciado y refrescante.



102

Andlisis por Cromatografia en fase vapor,

Determinacién : Identificacién y cuanteo de o< , @ pineno, x terpi-

neno y limoneno,

Equipo : Cromatdgrafo Varian aerograph 2700 con detector de ioniza-

cién de flama,
Columna: 5% Carbowax 20 M 80/100 Chromosorb-AW DMCS de acero -
Inoxidable, 6 ft, y 1/8".

Condiciones :

Flujos Ny 25 ml/min
Aire 300 ml/min,
H, 25 ml/min,
Temperaturas :

Detector 200°C

Inyector 205°C
Columna - temperatura programada de 50-170°C con - -

una velocidad de la programacién de 1°C/ - -
min,

Resultados : en porcientoen peso

Muaestza 1 (Fig. 11) 2 (Fig. 12) 3 (Fig. 13)
o¢ pineno 2.2% 2.3 % 1.6 %
(> pineno 18.8 % 15,85 % 17.7 %
4 -limoneno 36,45 % 38,65 % 34,6 %

Y Terpineno  10.61 % 12.62 % 8.24 %
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CONCLUSIONES




CAPITULO VI

CONCLUSIONES

El presente trabajo, cumple con los propésitos fijados en un prin
cipio, es decir fijar las condiciones de operacién para efectuar —
la destilacién por arrastre con vapor y la adaptacién del proceso-

al laboratorio de ingenieria quimica.

La obtencidén del aceite de limén operando sélo con la cdscara, --
en comparacién con el proceso que opera con el fruto entero pre—
senta varias ventajas como proporcionar un aceite de mejor cali-
dad organoléptica y la conservacién de las caracteristicas natura_

les del jugo.

Tanto las pruebas de laboratorio, como las de planta piloto, indi_
can que el aceite obtenido cumple con las normas de calidad de --
la Essential Oil Association (E,O.A. ); sin embargo ésta calidad

se podria mejorar deterpenando el producto.

Por lo que respecta a las eficiencias de evaporacién del proceso -

en planta piloto (Tabla III) se aprecia que son mds bajas que las -
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obtenidas en el laboratorio ( Tabla I1) debido a las pérdidas por-
radiacién; por lo que se aconseja aislar el cuerpo del destila- -

dor.

El rendimiento del aceite, depende de la regién productora del -
fruto y de la operacién en la destilacién; ya que una destilacién_

rdpida ocasiona que el rendimiento del aceite disminuya.
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