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Resumen y Abstracta




Ningiin gran descubrimiento
se hizo nunca sin

una suposicion atrevida.

Sir Isaac Newton.
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Resumen

El presente trabajo aporta un enfoque practico y realista sobre la importancia en
el manejo del didxido de carbono como fluido supercritico, en un recipiente que
permita obtener informacidn cuantitativa y cualitativa acerca de la caracterizacion
del didxido de carbono en el estado supercritico, ya que actualmente la operacion
unitaria de la extraccion esta llevandose a cabo mediante el empleo de fluidos
supercriticos, lo que representa no solo un adelanto tecnoldgico, si no que
consigo trae ventajas en el sector ambiental, ya que las extracciones de insumos
de valor agregado tales como los aceites esenciales, actualmente se llevan a
cabo con solventes que no solo son toxicos sino que ademas son caros.

Con este trabajo se obtuvo una alternativa sencilla de realizar las pruebas
pertinentes a escala laboratorio de las propiedades que obtiene, el CO, al
alcanzar el estado deseado con la ventaja, ademas de tener monitoreado y
controlado el proceso de cambio de fase.

Ademas de lo anterior el trabajo consigue incluir un prototipo funcional, que no
solo reafirma que se alcanzaron los objetivos del trabajo, si no que deja de
manifiesto los conocimientos que a lo largo de la licenciatura forman parte del
saber de un ingeniero quimico, desde el disefio del recipiente, el modelado y
seleccidn del material, pasando por el maquinado, ajuste y culminando con la
instrumentacion del mismo.

Una vez llevado a término, el prototipo se sometié a pruebas para respaldar su
funcionamiento las cuales fueron superadas con éxito.

Afortunadamente el trabajo cumplié con todos los objetivos planteados.

Palabras clave:

Fluido supercritico, dioxido de carbono, disefo, instrumentacion, control,
extraccion, aceites esenciales.



Abstract.

This work provides a practical and realistic approach to the importance in the
management of carbon dioxide as a supercritical fluid in a container to obtain
quantitative and qualitative information about the characterization of carbon
dioxide in the supercritical state, since currently the unit extraction operation is
being carried out by employing supercritical fluids, which represents not only a
technological breakthrough, if not with it brings advantages in the environmental
sector as extractions input value added products such as essential oils currently

carried out with solvents that are not only toxic but are also expensive.

With this work a simple alternative to perform the relevant tests laboratory scale
properties obtained, the CO2 to reach the desired goals, in addition to the process

monitored and controlled phase change state was obtained.

In addition to the above work gets include a functional prototype, which not only
reaffirms that work objectives were achieved, but it makes clear knowledge
throughout the degree part of knowledge of a chemical engineer from the vessel
design, modeling and material selection, through machining, adjustment and

culminating with the implementation of the same.

Once it has been completed, the prototype was tested to support its operation

which were successfully overcome.

Fortunately the work met all objectives

Keywords:

Supercritical fluid, carbon dioxide, design, instrumentation, control, extraction,
essential oils.
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Introduccion

Es deber de la ciencia y la tecnologia trabajar para contribuir a un mejor
desarrollo social y econdmico de la poblacion en general, en concordancia con
esta premisa, la industria quimica debe estar siempre en constante
transformacion y busqueda por nuevas tecnologias, esto con el fin de obtener
nuevos procesos y con ello nuevas maneras de llevar acabo las operaciones
unitarias, lo que conlleva, equipos mas seguros, pequefos y de bajo costo tanto
de operacion como de produccion, que ademas generen la menor cantidad de
residuos posibles, y obtengan, a partir de pequefias cantidades de materia prima,
altos niveles de productos, que satisfagan los mas elevados estandares de
calidad.

Si bien la expectativa es ambiciosa, como estudiantes y posteriormente como
profesionistas, es nuestro deber alcanzarlas satisfactoriamente, y de no
conseguirlo, contribuir a encontrar la respuesta.

Como objetivo general de este trabajo se propone la construccidén de un
recipiente que permita el manejo de un fluido supercritico, lo que permitira sentar
las condiciones para que este alcance el estado deseado y se realicen las
investigaciones pertinentes.

Como objetivos particulares, estan el disefio mecanico del recipiente, y la
construccion del mismo. Y el disefio y fabricacion de la instrumentacion y control
necesarios para un manejo eficiente y seguro.

Esto quiere decir que se propone el manejo de técnica para un nuevo desarrollo
de la operacion unitaria de extraccién, enfocandose en la obtencion de aceites
esenciales, los cuales son un producto que debido a sus constituyentes son utiles
en la elaboracion de muchos productos comestibles, como los alimentos
funcionales.

Lo anterior se logra mediante un fluido sometido a condiciones supercriticas,
estos fluidos al estar en una temperatura y presion superiores a los valores que
corresponden al punto critico (especifico a cada sustancia), adquieren
propiedades que permiten su uso de manera analoga a un solvente.

A pesar de las ventajas de esta técnica, la investigacion al respecto es escasa
debido principalmente al manejo de las altas presiones que el proceso requiere,
actualmente se trabaja en muchas ramas de aplicacion de los fluidos
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supercriticos (F.S.C.), como por ejemplo la descontaminacion de cosechas, por
ejemplo el arroz, se estudia ademas la reactividad del CO, en asociaciéon con
otros liquidos organicos, asi como la fabricacion de tenso-activos y polimeros,
para la fabricacion de medicamentos encapsulados, estos ejemplos son
actualmente estudiados en la universidad de Sao Paulo, Brasil por el equipo del
Dr. Reinaldo Camino Bazito, del instituto de quimica de la misma universidad.[4]

Por otro lado, en Colombia se aplica el uso de fluidos supercriticos, en la
aplicacién de espumas de poliuretano, esto con la finalidad de reducir el uso de
gases como el HCFC-141b, que de acuerdo con el tratado de Montreal, decision
19-6, deben existir alternativas en el mercado que promuevan el reemplazo de
estos gases que colaboran al deterioro de la capa de ozono, aunado a la ventaja
de no utilizar gases de efecto nocivo, la aplicacion de los fluidos supercriticos, en
esta operacion aumenta la resistencia mecanica de la espuma, ya que forma
celdas mas isotrdpicas y que también aumentan la conductividad del calor.[17]

En el pais, existen trabajos relacionados a la extraccion por medio de los fluidos
supercriticos aplicados a la obtencion de antioxidantes, a partir de hierbas y
especias, realizados por, la Universidad de las Américas, en el departamento de
ingenieria quimica en alimentos, en el estado de Puebla. [14]

La extraccién con fluidos supercriticos (E.F.S.C) es una opcion ampliamente
estudiada y discutida desde los afios 70's y comienzos de los 80°s, desde
entonces las aplicaciones practicas de este tipo de procesos se ha visto
reflejadas en un gran numero de articulos, exponentes como Gerd Brunner,
reportan que la extraccion por medio de fluidos supercriticos, no solo favorece la
obtencion de ciertos compuestos de alto valor agregado, si no que por su alto
grado de pureza son de importancia comercial, abriendo a su vez un nuevo
campo de aplicaciones para las operaciones con fluidos supercriticos (F.S.C),
como por ejemplo, la impregnacion y la limpieza de materias primas, formacion de
particulas y recubrimientos, asi como sistemas basados en operaciones quimicas
como la hidrogenacion, gasificacion de biomasa y oxidacion en agua supercritica.

Si bien el manejo de las altas presiones asociado a la correcta extraccion por
medio de F.S.C. hace que la técnica sea poco utilizada, las ventajas asociadas
ofrecen resultados que bien valen la inversion.

Las implementaciones de los F.S.C., actualmente instaladas en la industria,
destacan por su versatilidad, aplicandose a procesos innovadores, por ejemplo la
descontaminacion del arroz, la extraccién de aceite de sésamo, entre otras, de las
cuales las de indole no extractiva contemplan procesos avanzados como la
impregnacion de diversos materiales (maderas, tejidos, etc.), formacion de
particulas y encapsulados de tamafo controlado.
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Es necesario resaltar la importancia de la fabricacion de productos de una calidad
elevada que provean de alternativas a los productos del mercado actual,

Los fluidos supercriticos son aquellos que han rebasado su temperatura y presion
criticas, lo que les atribuye propiedades que no tienen antes de estos puntos, las
cuales abarcan grandes espectros de posibilidades, pero en lo que refiere a este
trabajo nos enfocaremos en las propiedades solventes asociadas a el punto
supercritico del dioxido de carbono.

Se escogid el didéxido de carbono por ser barato y no repercutir gravemente en la
extraccion del producto, es decir no se impregna en la materia de interés y no es
necesario operaciones ulteriores para separar el solvente, ademas, el manejo
correcto de este reactivo permite que el CO, utilizado en una extraccion, se ocupe
nuevamente en las siguientes, puesto que al someterse de nuevo a las
condiciones meta-criticas, las propiedades solventes desaparecen y al no existir
reaccion quimica entre los elementos de la extraccion, ambos componentes se
recuperan de manera pura, o al menos en el estado previo a la extraccion.

Actualmente la capacidad instalada en México para la extraccion de aceites
esenciales es baja, solo pequefos productores se dedican a esta practica y todos
ellos en segundo plano, es decir la extraccion no representa como tal el 100 por
ciento de sus ingresos, por lo que el mercado tentativo es amplio, lo que
representa una ventaja para la implementacion de la técnica.

El proceso también podria ser capaz de descontaminar semillas y purificar
sustratos para dopaje quimico, util para los procesos Fenton con algunos ajustes
menores, aunque la aplicacion para la cual se desarrollo es la extraccién.

En nuestro pais existe una muy grave desatencion al campo, un sector que es
vital en todo pais, maxime en los que estan en vias de desarrollo.

En el territorio nacional hay muchos productores de diferentes hierbas
medicinales, asi como de insumos de alto contenido oleoso, por ejemplo la nuez
pecanera, que suma un valor a la produccion al obtener su aceite esencial, estas
cosechas no siempre se venden por completo y al no disponer de la tecnologia
necesaria para obtener de ellos todos sus componentes, se pierde una
oportunidad tanto de comercio, como de obtencion de materias primas
importantes, por lo que el objetivo de este trabajo es ofertar una manera
innovadora, sencilla, de facil repeticion y de amplio alcance, de llevar a cabo una
operacion unitaria, la extraccion, retomando desde un enfoque practico y a escala
piloto, el proceso mediante el manejo de fluidos supercriticos, por lo que, a lo
largo del trabajo se describiran las metodologias empleadas por el equipo para
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demostrar la factibilidad tanto experimental como econdmica de Ila
implementacién de un sistema de extraccién por medio de fluidos supercriticos.

En México se cuenta con una amplia extensiéon de territorio dedicado a la
produccion de materia prima, el campo, sector que repercute directamente en la
calidad del desarrollo de la economia y la sociedad, por ejemplo, actualmente en
nuestro pais se cuentan con 13 mil hectareas de suelo donde se cosecha la nuez,
esta area distribuida en los estados del norte del pais, teniendo una produccion
aproximada de

Superficie T*ha1

cosechada (ha) Produccion(T)
Aguascalientes 177.0 342.4 1.93
Coahuila 12910.9 10247.5 0.79
Chihuahua 39420.6 39764.9 1.01
Durango 4069.8 3652.1 0.9
Guanajuato 86.0 92.6 1.08
Hidalgo 738.7 2389.2 3.23
Nuevo Ledn 3807.3 1679.0 0.44
San Luis Potosi 122.0 466.0 3.85
Sonora 7437.5 16102.9 2.16
Tamaulipas 89.5 165.6 1.85
Zacatecas 43.0 69.8 1.62
Total nacional 69548.8 76627.0 1.1

Tabla 1.- Areas de produccion por estado. SAGARPA-SIAP,2012.

Aunque gran parte de esta produccion se exporta y se vende sin ningun proceso
subsecuente, es en la produccién que no se coloca en el mercado donde radica el
interés de este trabajo, el aceite de nuez es muy dificil de encontrar en el pais,
uno de los factores es que no se produce industrialmente, por lo que la
produccion de este extracto corre a cargo de los pequefios productores que lo
obtienen solamente de manera artesanal.

En EEUU y en Francia se produce industrialmente, aunque su produccion no es
demasiado elevada, asi que no se exporta a los centros comerciales, dejando de
lado la exportacion al resto del mundo.

Al ser un extracto de gran valor nos referimos a las propiedades tanto
organolépticas como terapéuticas que tiene de las cuales podemos enumerar:
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1) Tiene un sabor dulce y el olor caracteristico de las nueces. Se utiliza
para aderezar platos frios como las ensaladas, por ejemplo.
2) Tiene propiedades nutritivas parala piel, la regenera dandole
elasticidad, hidratacion y tonificandola.
3) Es muy indicado para usarlo en pieles secas, escamadas, prevenir el
envejecimiento, etc.
4) Se fabrican cremas, jabones y lociones con el aceite de nuez,
precisamente para curar y proteger las pieles sensibles y dafiadas.
5) Es un perfecto antiarrugas.
6) Es muy indicado para usarlo como aceite de base para elaborar otros
aceites de masajes o, incluso, se puede utilizar solo.
Nutricionalmente, el aceite de nuez tiene propiedades antioxidantes,
cardiovasculares, previene la trombosis, refuerza el sistema nervioso e
inmunoldgico.

Es indicado para la infancia al contribuir muy positivamente en la creacion del
tejido nervioso y la creacion de anticuerpos. Al enfocarnos en la tabla de valor
nutricional se puede observar la cantidad de acidos grasos linoleico y linolénico
que tiene el aceite de nuez lo que propicia un beneficio para los infantes al
ayudarlos en su desarrollo.

Valor nutricional del aceite de nuez

» La proporcidon de acidos grasos del aceite de nuez en 100g es:

Acido graso mono insaturado oleico. 22,29

Acido graso mono insaturado palmitoleico. trazas
Acido graso saturado miristico. 0

Acido graso saturado palmitico. 79

Acido graso saturado estearico. 29

Acido graso poliinsaturado linoleico. 52,99

Acido graso poliinsaturado linolénico. 10,49

» El porcentaje para saber la cantidad total de acidos grasos de cada clase

del aceite de nuez:
Acidos grasos saturados (AGS). 9,19

Acidos grasos mono insaturados (AGM). 22,89

Acidos grasos poliinsaturados (AGP). 63,39

De acuerdo con esta informacién, podemos corroborar que de hecho la
produccion de este insumo, es una opcion que beneficia tanto al productor, pues
le representa una alternativa econémica, como a los consumidores, puesto que
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en el ambito de los alimentos funcionales, el aceite de nuez aporta grandes
beneficios nutricionales.

La mayor parte de la produccion de este aceite se realiza por medio de la
extraccién con solventes, pero lamentablemente este proceso conlleva muchas
dificultades, primeramente por la utilizacién de un solvente, el cual la mayor parte
de las veces es caro Yy dificil de conseguir, en segundo término, podemos contar
que los productos obtenidos por medio de este procedimiento contienen un
porcentaje de esos mismos solventes, o que hace que tengan cierto grado de
toxicidad, por lo cual es campo de la ingenieria quimica encontrar una solucion
que reemplace la anterior, y a la vez nos brinde una solucion que satisfaga las
necesidades de la problematica asi como también lo haga de un manera
econdmica, y congruente con las actuales problematicas ambientales.



CAPITULO 1

ESTADO DEL ARTE

1. - ¢ QUE ES UN FLUIDO SUPERCRITICO?

En un diagrama de fases tipico para cualquier sustancia pura, es posible
distinguir las zonas en que, dependiendo de las condiciones, la sustancia existira
en una sola fase, ya sea sélido, liquido o gas, estas zonas son delimitadas por
curvas que representan el equilibrio entre dichos estados (sdlido- liquido, sélido-
gas y gas-liquido) esta sustancia existira como una mezcla de fases, en esas
curvas.

Existe ademas un punto triple en el cual las tres fases coexisten. Para que exista
una transicion, es necesario que exista un cambio en la temperatura y que la
presion sea constante, a esta temperatura se le denominara temperatura de
transicion.

De presentarse el caso en que no existiera influencia del medio exterior, dos
fases podrian coexistir indefinidamente a la temperatura de transicion asociada a
un valor de presién, no obstante a un valor fijo de presidn, si la temperatura esta
por debajo o sobre de la temperatura de transicidén solo una fase sera estable, por
ejemplo la linea que divide las zonas entre el estado liquido y gaseoso, se conoce
como linea de presion de vapor y representa el equilibrio entre la fase acuosa de
la gaseosa en las zonas delimitadas por este equilibrio cada fase es estable.
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Cuando la transicion implica un cambio entre las fases solido-liquido o solido-gas,
la curva que representa el equilibrio, o bien tiene un comportamiento que tiende a
infinito o termina en donde comienza el equilibrio de otras fases.

Este comportamiento es muy diferente en el equilibrio liquido-gas en donde la
curva de presion de vapor se interrumpe en el punto critico, basandonos en lo
anterior podemos definir al punto critico (PC) como el punto dado por la
convergencia de los valores de presion critica (P.) y temperatura critica (T¢) a
partir de esto el punto tiene como caracteristicas principales que al aumentarse la
presidn no se produce la licuefaccion y tampoco se forma gas al aumentar la
temperatura.

P Fy
REGION . REGION
: REGION i
: SUPERCRITICA
£LLLL LiQuUIDO
PC e o s
'PC
REGION GAS
Tc I"I—

llustracién 1.- Diagrama de fases tipico. Hernandez Orozco 2016.

En la curva de equilibrio liquido-vapor, al aumentar la temperatura, la presion en
la que conviven el liquido y el vapor, también aumenta, lo que hace que la
diferencia de densidades entre una y otra fase, disminuya, por lo tanto se alcanza
un punto en donde la densidad del liquido y la del vapor, tienen el mismo valor, lo
que provoca que la diferencia entre las fases sea nula como se aprecia en la
llustracion 2.
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llustracién 2.- CO; Estado supercritico. http://4.bp.blogspot.com/-
jsL43ZQGUEo/VCqw8WyRKKI/AAAAAAAAENO/HC6620iteG8/s1600/reactor.png.

Como ya se ha mencionado antes los fluidos supercriticos son aquellos que se
encuentran a una temperatura y presién por encima de los valores del punto
critico, al encontrarse en esta zona los fluidos adquieren propiedades que en
muchos aspectos son unicas y que difieren considerablemente de las del estado
liquido o gaseoso, por ejemplo un F.S.C. tiene la densidad que corresponde a su
estado liquido, y la viscosidad en un valor entre la del estado liquido y la fase
gaseosa.

Como un rasgo importante, al alcanzar el estado supercritico, la diferencia entre
la fase liquida y la gaseosa, que antes era muy clara, se pierde al alcanzar el
punto por encima de los valores criticos, asociado a esto se presenta el fenomeno
de la opalescencia supercritica.

En este punto el F.S.C. tiene una muy baja tensién superficial, lo que le confiere
un alta penetrabilidad, lo cual se aplica en las matrices de sdlidos, a su vez tiene
una baja viscosidad, que le dan buenas capacidades dinamicas, en este estado el
fluido tiene un aumento en su compresibilidad, lo que provoca una densidad
variable lo que implica un poder solvente variable, también en esta fase se tiene
una alta difusividad, lo que le brinda al fluido grandes propiedades de transporte.

1.2.- ¢(PARA QUE SE EMPLEAN LOS FLUIDOS
SUPERCRITICOS?

Los fluidos supercriticos son herramientas flexibles para el procesamiento de
materiales.

Los fluidos supercriticos se han aplicado a los procesos de transferencia de
masa, los procesos de transicion de fase, los sistemas reactivos, procesos
materiales relacionados, y los materiales nanoestructurados. Algunas
aplicaciones ya estan en capacidad industrial, mientras que otros permanecen en
fase de desarrollo. Ademas de la extraccidén, areas de aplicacion incluyen la
impregnacion y la limpieza, la separacion contracorriente en varias etapas, la
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formacion de particulas, la capa, y los sistemas reactivos, tales como
hidrogenacidn, gasificacion de biomasa, y oxidacion en agua supercritica.

Los polimeros se modifican con fluidos supercriticos, y coloides y emulsiones, asi
como materiales nanoestructurados exhiben fendmenos interesantes cuando
estan en contacto con fluidos supercriticos que pueden ser explotadas
industrialmente.

Extraccién con fluidos supercriticos (E.F.S.C.) de sdlidos se lleva a cabo
poniendo en contacto continuamente el sustrato solido con el disolvente
supercritico, aqui se puede resaltar que el sustrato solido es un lecho fijo en la
mayoria de los casos.

El gas fluye en estado supercritico a través del lecho fijo y extrae los
componentes del producto hasta que el sustrato se agote. El disolvente cargado
se retira entonces del extractor y se alimenta a un precipitador o separador.

Aunque existen muchos nichos de aplicacion de este proceso, se citan algunos
de los ejemplos que son mas representativos de la técnica, debido a que estan ya
en uso por el sector industrial.

Aceite de sésamo. La mayoria de las plantas de extraccion de tamafio industrial
de reciente construccion se encuentran en Asia. Por ejemplo, el aceite de sésamo
se produce generalmente por tostacion semillas de sésamo en mas de 200°C y
luego extrayendo el aceite por prensado a 180°C.

El aceite de sésamo extraido por prensado es propenso a la oxidacién y la
pérdida de sabor, en cambio el mismo aceite al ser obtenido mediante la
extraccion por CO, S.C., resulta en productos sin pérdida de sabor.

Esto es debido a que las sustancias activas, sesamolina y sesamina, son solubles
en CO; y son casi completamente presentes en el aceite extraido, en otras
palabras no hay pérdidas de estas sustancias mediante el proceso de extraccion
por fluidos supercriticos.

En 2004, una empresa conjunta de Corea, UMAX Co., comenzé a producir aceite
de sésamo en una gran planta industrial SFE (~8000 litros dia-1 de aceite) en
Corea (13). NATEX (Natex Prozesstechnologie GesmbH, Ternitz, Austria) disefio
y construyo la planta de UMAX, que consta de dos extractores con una capacidad
de 2500 litros y una presion de disefio de 55 MPa. Las empresas involucradas
afirman que el producto es econdmicamente exitoso. NATEX comunicd que los
costos calculados de produccion para una planta con una capacidad de 3 x 2,5
m? de volumen de carga util y una presién de 32,5 MPa (55,0 MPa) como 0,635 €
/ kg de pienso (0,52 € / kg de alimento) para 38 semanas de funcionamiento por
ano y 0,53 € / kg de alimento (0,435 € / kg de alimento) durante 50 semanas de
operacion por afio.
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El Cinco Rey Industria Cereal Company Ltd. en Taiwan opera una planta de
limpieza de arroz construido por NATEX que incluye tres extractores de 5800
litros cada uno.

El rendimiento promedio es de 4 toneladas por hora, y la inversion total es de $
10 millones dodlares. Desafortunadamente no se conocen mas detalles sobre las
condiciones de operacion. Cinco Rey Industria Cereal Company Ltd. afirma que el
arroz tratado con CO; supercritico, tiene ventajas sobre el producto convencional
Pues se eliminan los metales pesados, los gérmenes, los pesticidas y los huevos
de insectos son destruidos. Los acidos grasos y de la capa de cera se eliminan, lo
que impide la degradacion del arroz. El tiempo de coccién se reduce en un 30%, y
la vida util del arroz embolsado se extiende.

El funcionamiento continuo de los equipos para la extracciéon de los sodlidos
elimina el tiempo de inactividad debido a una forma discontinua de cambiar el
sustrato en el recipiente y por lo tanto aumenta la tasa de produccion, ademas, la
oscilaciéon de la presion en el recipiente de extraccién, lo que evita un limite en el
numero de ciclos de funcionamiento. Se encontré en la literatura él estudi6 la
extraccién a gran escala de copos de soya con diéxido de carbono supercritico.
Para una tasa de productos de 120.000 toneladas al aiho de copos de soja, las
condiciones de operacién y varias configuraciones de proceso fueron calculadas
utilizando informacién basada en una larga experiencia en la construccion y
operacion de las extracciones a gran escala.

Los resultados mas representativos se reportan a continuacion:

Presién de extraccion éptima para el aceite (triglicéridos) es 40 MPa a 100°C con
una solubilidad de 0,02 kg de aceite por kg de CO,, que es un balance entre la
economia y la calidad del producto.

Segun la bibliografia se observd que la solubilidad del aceite en CO,, se
incrementd de manera exponencial con el aumento de la presion, reduciendo asi
los costos de la energia para el ciclo de CO,, pero el aumento de los costes de
inversion al mismo tiempo. El aceite extraido se separdé del CO, utilizando
reduccion de la densidad mediante la reduccién de la presion de 20 MPa a 100°C.

Para estas condiciones un analisis econdmico de la totalidad del proceso de
extraccién encontré los costos mas bajos, considerando varios métodos para la
separacion de productos, incluyendo la separacion isobarica y la separacion a
presiones tan bajas como 6 MPa. En condiciones de recuperacion, la carga
residual del CO; es de aproximadamente 0,0003 kg de aceite por kg CO,. Este
valor debe estar por debajo del limite para la carga residual permisible (para este
caso aproximadamente 0,0007 kg de aceite por kg CO;), como se deriva del
contenido de aceite aceptado que queda en el sustrato al final de la extraccion
después de que el aceite en el CO, que queda en el sustrato se ha precipitado en
el sustrato.
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Si bien las empresas que cuentan con una capacidad instalada ya en funciones,
no reportan siempre la configuracion de la misma, existen algunos ejemplos que
si podemos citar.

Las configuraciones de proceso incluyen varios recipientes de extraccion que
emplean extractores por lotes, comunmente 3, un solo extractor que utiliza un
fluido portador, o bien un gran recipiente extractor con recipientes de alimentacion
y recuperacion mas pequefios, tal como se utiliza para la descafeinizacion de
granos de café, en lo que casi todas las configuraciones estan de acuerdo es en
el uso de un sistema continuo similar a un extractor de cadena pero modificado
para altas presiones con sistemas de alimentacion y de eliminacion especiales.

De acuerdo a la informacion recopilada, los calculos mostraron que los costes
totales para el sistema de extraccion continua son mas bajos, pero la diferencia
es pequefa en comparacion con el sistema de extraccion por lotes convencional
con tres extractores. Lamentablemente, la ventaja de costes de operacion
continua encontrada para los procesos a pequena escala no era transferible a la
extraccion a gran escala de aceites a partir de solidos.

La principal razén es la mayor cantidad de energia necesaria para introducir y
retirar el material sdélido en lugares separados, necesarios en la operacion
continua, en comparacion con los pasos de la operacion en tiempo-secuenciado
en un sistema discontinuo convencional.

Como ejemplo de la factibilidad econédmica que se realizé en un estudio previo, el
costo de la extraccion CO, es 12 centavos por litro de aceite, que es
aproximadamente dos veces tan alta como la de hexano (aproximadamente 6
centavos por litro de aceite), pero todavia baja.

La extraccion con CO, produce copos de soja (también conocidos como copos
blancos) que pueden ser utilizados para la alimentacién humana, mientras que las
escamas de hexano-extraido solo pueden utilizarse para la alimentacion animal.
Debido a que el aceite eliminado es solo el 20% de la alimentacion, el residuo de
80% determina la economia. Por lo tanto, debido a copos blancos son mas
valiosos, el proceso de extraccion total, con CO, puede ser econémicamente
factible, al menos para las cantidades necesarias para la proteina de la
alimentacion humana.

Aunque todas las sustancias tienen puntos criticos, es complicado alcanzar el de
algunas, como lo muestra la Tabla 2 muchos de los fluidos supercriticos comunes
tienen puntos criticos dificiles de alcanzar, de todos ellos uno el CO; es el que
tiene el punto critico mas accesible de todos, ademas el CO; tiene la bondad de
ser barato.
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FLUIDOS UTILIZADOS

COMPUESTO Tc(°C) Pc (bar)
XENON 16.6 57.6
TRICLOROMETANO 25.9 46.9
CLOROTRIFLUOROMETANO 29 38.7
DIOXIDO DE CARBONO 31 72.9
MONOXIDO DE DINITROGENO 36.5 71.7
HEXAFLUORURO DE AZUFRE 45.5 37.1
CLORODIFLUOROMETANO 96.4 48.5
PROPANO 9.8 42.4
AMONIO 132.4 11.3
TRICLOROFLUEROMETANO 198 43.5
AGUA 374 217.7

Tabla 2.- Principales fluidos usados. Hernandez Orozco 2016.

1.2.1.- INSTRUMENTOS QUE SE EMPLEAN PARA LLEVAR A LOS
FLUIDOS A LAS CONDICIONES SUPERCRITICAS.

La extraccion y precipitacion del extracto pueden llevarse a cabo en diversos
dispositivos, pero en la mayoria de los casos uno o mas autoclaves se utilizan
como extractores discontinuos y la precipitacion se consigue en un solo paso
mediante la reduccion de la presion y la temperatura.

A nivel mundial, varias empresas de suministro de disefio estandar y plantas a
medida. Tecnologia SFE esta disponible para cualquier tamafo de la planta y la
cantidad de materia prima. Por otra parte, actualmente en conferencias sobre
fluidos supercriticos, decenas de documentos se presentan en cuanto a la
extraccion de compuestos a partir de sélidos. Muy pocos de estos representan los
resultados que podrian ser utilizados para disefiar un proceso porque algunos
aspectos de la compleja informacién necesaria para disefar una via de materia
prima al producto estan cubiertos, o bien protegidos, cabe resaltar que aunque el
estudio de estas técnicas lleva ya algunos anos, los avances en su realizaciéon y
puesta en marcha, son relativamente nuevos.

Actualmente se lleva a cabo la experimentacion en diferentes modelos de
extractor, con el fin de encontrar el desarrollo que ofrezca la mejor alternativa al
proceso, de acuerdo a lo reportado en la literatura actualmente hay desarrollos en
Brasil, Colombia y en muchos paises mas, siendo casi unanime el disefio de los
recipientes, el aporte de este trabajo costa en sentar las consideraciones técnicas
para un posterior escalamiento.
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Como ejemplo de los sistemas actualmente instalados se puede citar el
desarrollado en la universidad de la UNICAMP de Brasil, en la facultad de
ingenieria en alimentos por el equipo de trabajo del Dr. Antonio Pasquel, el cual
tiene como componentes principales, un extractor de 60.5 cm de largo y 2.16 cm
de diametro, manometros digitales, medidores de flujo, termopares y un conjunto
de valvula micrométrica y capilares para la posterior descompresion del extractor,
un colector de solutos.
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llustracién 3.-Sistema de extraccion montado por A. Pasquel; A. del Castillo; D. Linares

1.3.- EL CO, COMO SOLVENTE.

Tomando en cuenta la creciente preocupacion ambiental y de salud sobre el uso
de disolventes organicos en la extraccién de productos naturales, el presente
trabajo propone sentar el montaje de técnica para el uso de fluidos supercriticos
en particular el manejo de CO»
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llustracién 3.1.- configuracion atémica del diéxido de carbono.
http://www.profesorenlinea.cl/imagenQuimica/molecula005.jpg
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El cual es un disolvente no toxico que de hecho se puede quitar por completo y
muy facilmente de los productos obtenidos por extraccion supercritica; ademas en
estado supercritico (que es a una presion superior a las 73 atm y a una
temperatura superior a los 31°C) posee propiedades inusuales tales como alta
compresibilidad, la densidad de su fase liquida asi como alta difusividad, baja
viscosidad y baja tension superficial.

Asi, al ser un fluido supercritico y obtener estas caracteristicas, muestra una
mayor capacidad de difundir en una matriz solida de poro ultra fino al igual que
los disolventes organicos convencionales, mejorando asi el rendimiento de
extraccion de los materiales deseados.

PROPIEDADES DEL CO,

DESCRIPCION VALOR
TEMPERATURA CRITICA (°C) 30.98
PRESION CRITICA (bar) 73.77
DENSIDAD CRITICA (kg/m*3) 467.6
TEMPERATURA DEL PUNTO TRIPLE (°C) -56.56
PRESION DEL PUNTO TRIPLE (bar) 5.187
DENSIDAD DEL GAS(1.013bar en el punto de
sublimacion) (kg/m”3) 2.183
DENSIDAD DEL GAS (1.013 bar y 15 °C (59 °F))

(m3/kg) 1.8714
FACTOR DE COMPRESIBILIDAD (Z) (1.013 bary 15 °C

(59 °F)) 0.99435
GRAVEDAD ESPECIFICA (aire = 1) 1.53

VOLUMEN ESPECIFICO (1.013 bar y 21 °C (70 °F)) 0.5532
CAPACIDAD CALORIFICA A PRESION CONSTANTE

(Cp.) (1.013 bary 25 °C (77 °F)) kJ/(mol.K) 0.0374
CAPACIDAD CALORIFICA A VOLUMEN CONSTANTE

(Cv) (1.013 bar y 25 °C (77 °F)) kd/(mol*K) 0.0289
RAZON DE CALORES ESPECIFICOS ((Gama: Cp./Cv)

(1.013 bary 25 °C (77 °F)) 1.2941
VISCOSIDAD ((1.013 bary 0 °C (32 °F)) Poise 1.3711E-04
CONDUCTIVIDAD TERMICA (1.013 bar y 0 °C (32 °F))

mW /(m*K) 14.674
SOLUBILIDAD EN AGUA (1.013 bar y 0 °C (32 °F))
vol./vol. 1.7163
Concentracion en el aire vol.% 0.04

DATA BANK
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16

ant A 22.5898
ant B 3103.39
ant C -0.16

tmx 204

tmn 154

Hara 52.703
Harb -3146.64
Harc 5572
Hard 0.705

hv 4100
cpvapA 4.728
cpvapB 1.75x1072
cpvapC -1.34x10%°
cpvapD 4.10x10®
visB 5.78x10°
visTO 1.85x10°
delHG -9.41x10'
delGF -9.43x10"
W 2.25x10"

Tabla 3.- Propiedades del CO, Hernandez Orozco 2016.
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Grafica 1.- Comportamiento del

Temperalure (7Z)

CO, con respecto a la presion y temperatura.

http://lencyclopedia.airliquide.com/images_encyclopedie/VaporPressureGraph/Carbon_dioxide_Vapor

_Pressure.GIF
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CAPITULO 2

DISENO MECANICO

2.1.- Diseino de un recipiente que soporte la presién a la cual
llega a sus condiciones supercriticas el CO,,

Si bien las ventajas del proceso son muchas, es necesario el desarrollo de la
técnica que permita la aplicacion de este, por lo cual para realizar las pruebas de
caracterizacién pertinentes para encontrar el estado supercritico del CO».

Como objetivo principal del trabajo, se desarrollé un recipiente que soportara el
cambio de fase del solvente elegido, en este caso el Diéxido de Carbono, el cual
alcanza condiciones criticas a las 74 atmodsferas y los 31 °C, redondeando las
cifras, por otro lado, al tratarse de condiciones de presién elevadas, los asesores
de este trabajo recomendaron un factor de seguridad que contemplara
comportamientos inesperados en el manejo del COs.

Por lo tanto la presién de disefio, se calculé a un 19% mas de la que se pretendia
trabajar, resultando en una presion de disefio de 95 atmosferas, para realizar la
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construccion, se utilizé Aluminio 6061 T6, en presentacion de barra redonda de 7
pulgadas de diametro, Acrilico o PMMA en presentacion de placa de % y de 1
pulgada de espesor.

El aluminio 6061 T6 es wuna aleacion ductil y Ligera, con gran resistencia y
excelentes caracteristicas de acabado, el cual es ideal para la elaboracion de
piezas maquinadas con precision y para trabajos que requieran buen acabado
superficial.

Posee excelente resistencia a la corrosion y acabado ademas de facilidad de
soldadura y una resistencia parecida a la del acero. Esta es una aleacion de
propdsito general muy popular con buena facilidad de maquinado a pesar de su
tratamiento de envejecimiento artificial (T6).

Composicion Quimica:

+ 0.40/0.80% de silicio

* 0.7% maximo de Hierro
* 0.15/0.40% de cobre

* 0.8/1.2% de magnesio

+ 0.04/0.35% de cromo

* 0.25 maximo de zinc

* 0.015 maximo de titanio

Ventajas: Adicionalmente a sus caracteristicas naturales (excelente
conductividad, ligereza, nula toxicidad y que no produce chispa), el aluminio
6061-T6 ofrece las siguientes ventajas

» Resistencia superior a la de las aleaciones 6063

» Elaborado mediante tratamiento térmicos

* Envejecido artificialmente

* Optima conformacion con el frio

» Excelentes caracteristicas para soldadura fuerte y al arco.

Beneficios:
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» Excelente resistencia a la corrosion
* Gran resistencia a la tension
» Excelente maquinabilidad

Sus constantes mecanicas:

DENSIDAD p (g/lcm”3) = 2.7
PUNTO DE FUSION (°C) = 660
MODULO DE YOUNG (MPa) = 70,000
RELACION DE POISSON v = 0.33
RESISTENCIA A LA TRACCION (MPa)= 324

Tabla 4.- Constantes mecanicas Al 6061-T6 http://www.tecniaceros.com/pdfs/aluminio.pdf

De acuerdo con la bibliografia, se disefid un recipiente el cual se construyd de
materiales ya mencionados, los cuales aumentan la eficiencia y mejoran la
calidad del trabajo, el recipiente consta de 5 partes que conforman el chasis del
recipiente, 4 bridas de PMMA y un centro de aluminio, que fue maquinado de
acuerdo a las necesidades del proceso.

El Acrilico es el polimero de metil metacrilato (PMMA), es un Termoplastico rigido
excepcionalmente transparente. En su estado natural es incoloro pero se puede
pigmentar para obtener una infinidad de colores. También se puede dejar sin
pigmento para producir una lamina completamente transparente. Se produce
material en un rango de parametros de transmision y difusion de luz, éptimo para
diferentes usos.

Es inerte a muchas substancias corrosivas. Su resistencia a la intemperie hace
qgue sea el material idoneo para una variedad de aplicaciones al aire libre.

El PMMA normalmente se produce con un agente absorvedor de luz ultravioleta
para proteger tanto la pigmentacién del propio PMMA como objetos que pudieran
recibir luz a través de él.

La lamina de acrilico puede ser trabajada para darle una gran variedad de formas
valiéndose de distintos procesos industriales, artesanales y artisticos, de los
cuales hablaremos mas adelante.

Se desarrollé en 1928 en varios laboratorios y se introdujo al mercado en 1933
por Rohm and Haas. La formula quimica del MMA, el monémero de metil
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metacrilato, es C;0,Hg y el de PMMA es (CsO,Hg)n,la "n" indicando el
numero de moléculas de MMA que forman parte de la cadena lineal de PMMA.

La densidad del PMMA es del orden de 1190 kg/m3, es decir 1.19 gr/cm3. Esto
es algo menos de la mitad de la densidad del vidrio, la cual cae dentro del rango
de 2400 to 2800 kg/m?.

La resistencia al impacto del acrilico estandar es del orden de 15 veces mayor
que la del vidrio no templado. Ademas se produce acrilico de alto impacto; en
México, Plastiglas de México S.A. de C.V fabrica un copolimero de acrilico con el
nombre comercial "Impacta"”, cuya resistencia al impacto es alrededor de 20
veces mayor a la del acrilico normal. El acrilico “Impacta” ha encontrado buena
recepcion en el mercado para muchas aplicaciones, incluyendo la fabricacion de
domos.

El acrilico es mas blando que el vidrio. Sin embargo, se le puede aplicar, en el
proceso de manufactura, una capa resistente a la abrasion. Raspones
superficiales que llegue a sufrir el material pueden ser eliminados por medio de
pulido.

El acrilico (PMM) fue elegido para poder apreciar el cambio de fases que se
llevara a cabo dentro del recipiente, fendbmeno que aun cuando no se alcance el
estado supercritico, es muy dificil de apreciar, por lo que si el recipiente es capaz
de mostrar el cambio de fases, no solo se gana un presentacion mas propia del
fendbmeno sino que se puede estudiar el comportamiento que tiene un F.S.C.

Las caracteristicas mecanicas de este material son:

MODULO DE YOUNG E (GPA)= |6
RELACION DE POISSON v = 0.33

Tabla 5.- Constantes mecanicas PMM. http://www.ideplas.com/lamina-pmma.pdf

Los 2 pares de bridas fabricadas en PMMA empalmadas una a la otra, dejan
entre ellas el centro el cual fue construido de aluminio, para colocar el CO;, en
estado sélido y la materia prima dentro de una camara maquinada en el interior
del aluminio, se cierra herméticamente mediante la accién de un par de o-rings
montados en las caras del aluminio, con el fin de evitar pérdidas del gas, el
recipiente consta de 6 tornillos de alta resistencia de 3/8 de pulgada, con la
finalidad de cerrar dicho equipo de una manera mas hermética.
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Los materiales escogidos, tienen las propiedades mecanicas necesarias para
llevar a cabo las pruebas para el manejo de fluidos a condiciones supercriticas de
acuerdo a lo reportado en CHAUDHRY H. (1987) APPLIED HYDRAULIC
TRANSIENTS, 2A EDICION ED. VAN NOSTRAND REINOLD.

21.1.- Calculo de los esfuerzos maximos de los
materiales accesibles (aluminio y acrilico).

De acuerdo a la literatura, en particular “Building Scientific Apparatus” se
calcularon los esfuerzos axiales y tangenciales maximos, a los cuales el aluminio
seria sometido.

llustracion 4.- Representacion P interna. Hernandez Orozco 2016

La geometria de referencia es la cilindrica, ergo, el diagrama de cuerpo libre
queda definido de la siguiente forma:
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a~— }=a

llustracién 5.- Diagrama de cuerpo libre. Hernandez Orozco 2016.

Denotando que para el caso de la presion interna existen 2 tipos principales de
esfuerzo el tangencial y el longitudinal.

Por lo tanto ambos esfuerzos repercutiran directamente sobre la integridad del
recipiente, siendo proporcionales a las 95 atmdsferas previamente establecidas.

Teniendo en cuenta los datos que corresponden al disefio del recipiente:

DATOS CENTRO DE ALUMINIO

D ext. (in)= 6.5
d int(in)= 3

R ext. (in)= 3.25
rint (in)= 1.5
rm (in)= 1.75

PRESION DE DISENO P (MPa)=9.11
PRESION DE DISENO P (PSl)= |1322
PRESION EXTERNA Pe (Mpa)= |0.10132
ESPESOR T (in) = 3.5

Tabla 6.- Datos centro de Aluminio. Hernandez Orozco 2016

Se resolvieron las ecuaciones pertinentes segun la bibliografia, las que calculan
la maxima presion a la que esta sometido un recipiente a presion interna,
ejerciendo un esfuerzo tangencial a la superficie interna de la camara maquinada
en el centro de aluminio.

Esta presion esta dada por la ecuacion (1):

P(R?>+712)
or = RIorT) (1)

Que substituida queda:
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_ 9.11Mpa(6.5in* + 3in?)
oT = T (6.5in% — 3in?)

_9.11MPa(42.25in? + 9in?)

OT = T (42.25in% — 9in?)
_ 9.11MPa(51.25in%)
oT = T (33.25in2)
466.8875MPa * in?
O-T =

(33.25in?)

or = 14.049 MPa

El esfuerzo longitudinal esta dado por la ecuacion (2):

Que substituida queda:

_ 9.11MPa x 3in’
(6.5in* — 3in%)

ay,

_ 9.11MPa x 9in”
(42.25in* — 9in%)

)

_ 27.33MPa * in”
(33.25in%)

_ 27.33MPa * in”
(33.25in%)

o, = 2.4672MPa

Ambos esfuerzos comparados con el médulo de resistencia del aluminio 6061 T6,

que es de 70 GPa, muestra que el material puede resistir el experimento.

Para calcular la elongacién del centro de aluminio, se utilizaron las ecuaciones

reportadas en la bibliografia, las cuales se presentan abajo.
Para la elongacion tangencial, se usa la ecuacion (3):
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5 = (’;T) 2-v) ...

Que una vez substituida queda:

(9.11MPa x 1.5in?

2(70Gpa)(3.5in) ) (2-033)

_ (9-11MPa x 2.25in?
~\ 2(70Gpa)(3.5in)

)(2 ~0.33)

B ( 20.49 MPa * in?

1.67
490,000MPa = in> ( )

8 = (0.000418316in)(1.67)

6 = 0.000069858826in

La elongacién axial queda de la siguiente forma:

f=(2)1-2v) ... @)

Sustituyendo:

_ ( 9.11MPa X 1.5in

(2)(7OGPa)(3.5in)) (1-2(0.33))

_ ( 10.61MPa * in

1-0.
490,000MPa * in) (1-0.66)

£ = (0.000021653)(0.34)

¢ =10.00000948183

Ambas consideraciones estan dentro de los rangos permisibles de acuerdo a las

caracteristicas del material.

Ahora bien como ya se ha mencionado, las tapas del cilindro estan conformadas
por 2 pares de placas de acrilico, que estan perforadas para ser atornilladas por 6
tornillos, para llevar a cabo los siguientes calculos en necesario generar el

diagrama de cuerpo libre, el cual queda:
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llustracién 6.- Representaciéon de P int. Hernandez Orozco 2016.

Para especificar completamente todo el aparato, es necesario calcular la
deflexion que sufren esas tapas al ser sometidas a la presion interna del
experimento.

Presion interna

llustracién 6.1.- Representacion presion interna. Hernandez Orozco 2016.
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Para lo cual se ocuparon las siguientes expresiones:

3(R

s = —(;)2 (1+V)P ..... (5)

8

Sustituyendo esta expresion:

B 3(6.5in
8

2
- ) (1+0.33)9.11MPa
3.5in

3

s = §(1.857142)2(1.33)9.11M1f>a
3

s = §(1.857142)2(1.33)9.11M1f>a

3
s = 5(1.857142)2(12.11MPa)
3

s= §(3.4489)(12.11MPa)

3
s =5 (3.4489)(12.11MPa)

s = 85.318946MPa

Al comparar el esfuerzo producido por la carga dentro del recipiente con el
modulo de elasticidad el acrilico, se puede notar que esta dentro de los
parametros de resistencia del material, de acuerdo a lo reportado por
CHAUDHRY H. (1987) APPLIED HYDRAULIC TRANSIENTS, 2A EDICION ED.
VAN NOSTRAND REINOLD

La deformacion mas pronunciada de la placa se da al centro ya que ahi es donde
la carga ejerce toda la fuerza, por lo tanto la deflexion maxima al centro, se debe
calcular, para ello se ocupa la siguiente ecuacion:

__ 3PR*(5+v)(1-v)
- 16ET3

5 ... ()

Que sustituyendo los valores queda:

_3(9.11MPa)(6.5in)*(5 + 0.33)(1 — 0.33)
B 16(6000MPa)(0.75in)3




DISENO E INSTRUMENTACION DE UN RECIPIENTE A PRESION PARA EXTRACCION
CON FLUIDOS SUPERCRITICOS

28

72000GPa * in3

_ 174218MPa * in*

"~ 72000MPa * in3

6 = 0.2688562in

5 3(9.11MPa)1785.0625in*(5.33)(0.67)

La deformacion al centro del plato, es menor a una pulgada, y aunque el material
permite la elongacion hasta un 2% lo que para % de pulgada equivale a una
deformacion de 0.765 in, tal como lo demuestran los calculos, de formaciéon solo
es de 0.2688 in, por lo tanto la deformacién esta dentro de los limites elasticos del

material.

Para mantener las bridas unidas se hace uso de pernos roscados, es decir los
tornillos que mantienen cerrado el recipiente son del tipo perno roscado, que se
diferencian de los tornillos normales no solo por su alta resistencia, si no por su
disefio, los pernos roscados tienen una seccion sin cuerda denominada espiga, al
final de esta se encuentra una seccion con cuerda en la cual las tuercas se

atornillan.

Estos tornillos tienen una alta resistencia, la cual se obtuvo de tablas,

- ‘. Torque de
~ i x Area de Carga Presion en | Torque de .
Tamaio y | Diametro .| ensamblaje,
. esfuerzo, |Grado probada, la tuerca, | ensamblaje, -
paso nominal .2 . o lubricado,
in ksi Ibs seco, in*lb |. S
in*lb
Tamanho # 4
#4-40 0.112 0.006 2 55 248 5 4
#4-40 0.112 0.006 5 85 384 18 6
#4-40 0.112 0.006 8 120 542 12 9
#4-48 0.112 0.0066 2 55 272 6 4
#4-48 0.112 0.006 5 85 421 19 17
#4-48 0.112 0.006 8 120 594 13 9
Tamano # 6
# 6-32 0.138 0.0091 2 55 374 10 7
#6-32 0.138 0.0091 5 85 579 15 11
#6-32 0.138 0.0091 8 120 817 22 8
# 6-36 0.138 0.0101 2 55 418 11 8
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# 6-36 0.138 0.0101 5 85 646 17 13
# 6-36 0.138 0.0101 8 120 912 25 18
Tamaiio # 8

# 8-32 0.164 0.014 2 55 577 18 14
# 8-32 0.164 0.014 5 85 893 29 21
# 8-32 0.164 0.014 8 120 1260 41 31
# 8-36 0.164 0.0147 2 55 607 19 14
# 8-36 0.164 0.0147 5 85 938 30 23
# 8-36 0.164 0.0147 8 120 1325 43 32
Tamaio # 10

#10-24 0.19 0.0175 2 55 723 27 20
#10-24 0.19 0.0175 5 85 1117 42 31
#10-24 0.19 0.0175 8 120 1577 59 44
#10-32 0.19 0.02 2 55 824 31 23
#10-32 0.19 0.02 5 85 1274 48 36
#10-32 0.19 0.02 8 120 1799 68 51
Tamaio 1/4"

#1/4-20 0.25 0.0318 2 55 723 65 49
#1/4-20 0.25 0.0318 5 85 1117 101 76
#1/4-20 0.25 0.0318 8 120 1577 143 107
#1/4-20 0.25 0.0318 9 145 3460 173 129
#1/4-28 0.25 0.0364 2 55 824 75 56
#1/4-28 0.25 0.0364 5 85 1274 115 86
#1/4-28 0.25 0.0364 8 120 1799 163 122
#1/4-28 0.25 0.0364 9 145 3955 197 148

Tabla 7 .- Propiedades de tornillos. http://www.derose.net/steve/resources/engtables/bolts.html

Los pernos roscados estan disefiados para insertarlos a través de agujeros en
partes ensambladas uniéndolas con una tuerca, estos se disefian con diversas
formas para la cabeza, la accidon mecanica del apriete se da cuando la tuerca se
aprieta, lo que produce tension en la espiga.

El diametro de todos los pernos roscados es igual al diametro exterior o mayor de
la rosca, la longitud de un perno con cabeza se mide desde el diametro exterior, 0
mayor de la superficie de apoyo de la cabeza hasta el extremo de la punta en un
plano paralelo a su eje.
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2.2.- Empleo del software Solidworks para visualizar el
recipiente.

Aunque los calculos hablan del comportamiento mecanico del recipiente, es
mucho mejor poder apreciar los componentes y su armado, previo a la
construccion y posterior experimentacion del recipiente.

Por lo cual se recurrio al software Solidworks para modelar las piezas que
conforman el cilindro, que como ya se ha mencionado antes, consta de 4 bridas
de PMM, que encierran un o ,fing para el sellado hermético, contra un centro de
aluminio que fue maquinado de tal forma que dentro de él es posible alcanzar las
condiciones supercriticas del CO,.

Como primer modelo se muestra el dentro de aluminio, el cual se disefi¢ para ser
atornillado con 6 tornillos y con una canal para sostener el o ,ling, ademas de las
perforaciones necesarias para atornillar el manémetro y la valvula de desfogue.
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llustracién 7.- Centro de Aluminio. Hernandez Orozco 2016.

La siguiente imagen muestra el disefio disefio de la primera brida de acrilico, de
espesor ¥ de pulgada, la cual tambien tiene las 6 perforaciones necesarias para
ser atornillada y sellada de manera hermetica.
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llustracion 8.- Brida 1. Hernandez Orozco 2016.

La segunda brida esta disefiada exactamente de la misma manera, con la
salvedad de ser mas gruesa que la primera, el espesor de esta pieza es de 1
pulgada, esto con la intension de reforzar la seguridad del usuario, ya que es en
tas partes donde una falla por desgaste asociado a la alta presion, es mas
factible.

llustracién 9.- Brida 2. Hernandez Orozco 2016.
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La ilustracion 10 muestra los pernos roscados, o tornillos que se utilizan para fijar
las bridas en su posicion, en la imagen se puede apreciar las diferentes secciones
del perno, la cabeza, la espiga, y la seccion con cuerda.

llustracién 10.- Tornillo. Hernandez Orozco 2016.

De igual forma se muestran en las ilustraciones 11 y 12, la tuerca y rondanas
respectivamente, que se utilizaron para el apriete de los pernos.

llustracién 11.- Tuerca. Hernandez Orozco 2016.
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llustracion 12.- Rondana. Hernandez Orozco 2016.

Tambien fue necesario representar de manera grafica la valvula que desfogara el
CO,, esta valvula, esta hecha de laton y es para alta presién, el vastago central
que regula la apertura es de hacer inoxidable y en su interior contiene empaques
de teflon para asegurar el sellado de la valvula.

llustracion 13.- Valvula a detalle. Hernandez Orozco 2016.
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Acontinuacion se muestra el empaque u O’ring que sella la camara de forma
hermetica, esta camara es donde el CO, cambia de fase y se vuelve supercritico.

llustraciéon 14.- O ‘ring. Hernandez Orozco 2016.

El mandmetro es el elemento de control de presién que se utilizé a falta de un
sensor digital de presion, el cual esta calibrado para reportar y soportar la presion

del experimento.

llustracion 15.- Manémetro. Hernandez Orozco 2016.
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Como ultimo elemento se tiene la base donde se habra de montar el cilindro a
presién, la cual esta contruida para soportar todo el peso del mismo ademas de
tener elevadores en cada para para poder nivelar todo el aparato al ser probado,
ademas cuenta con la abertura necesaria para soportar una parrilla que
suministra calentamiento para alcanzar las condiciones de proceso.

llustraciéon 16.- Base para experimento. Hernandez Orozco 2016.

Finalmente se muestra una integracion de todas la piezas, quedando asi
especificados los planos constructivos necesarios para la cosntruccion y
experimentacion .
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llustracion 17.- Vista frontal. Hernandez Orozco 2016.

llustracién 18.- Vista trasera. Hernandez Orozco 2016.
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llustracion 19.- Vista a detalle del sistema Hernandez Orozco 2016.

llustracién 20.- Sistema completo. Hernandez Orozco 2016.
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CAPITULO 3

CONSTRUCCION

3.1.- Adquisicion de materiales en tiendas nacionales.

Se inici6 cotizando los materiales, que fueron necesarios para la construccion del
recipiente, el mejor precio ademas de la cercania del material fue Metales Diaz
en la sucursal Zaragoza. El acrilico, se consiguié en Acriplas S.A de C.V.

Metales Diaz es una empresa con mas de 50 afios de experiencia en la
comercializacion de perfiles y lamina de aluminio, laton, acero inoxidable, cobre,
bronce, plasticos de ingenieria y otros materiales, ademas de esto el personal
esta altamente capacitado para ofrecer asesoria en soluciones industriales, de
acuerdo a las necesidades de cada proyecto.

Todo esto con previa cotizacion, también fue realizada un investigacion de las
propiedades de los materiales que las tiendas reportaron, no se necesitd de
realizar cotizaciones por medio de la escuela pues los materiales utilizados en
este trabajo estan a venta del publico en general pues no tienen ninguna
propiedad ni toxica ni explosiva.
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3.2.- Maquinado las piezas

El maquinado del aluminio se hizo en un torno paralelo, que es una maquina-
herramienta de accionamiento mecanico que se utiliza para tornear y cortar metal
y otras variedades de materiales.

Es una de las mas importantes y antiguas maquinas que se han producido, fue
desarrollada alrededor del afio 1700 en Francia, sin embargo el disefio actual de
la maquina se atribuye al inventor ingles Henry Maudslay, aunque existen
adecuaciones actuales, estas han sido a partir de este disefio.

El funcionamiento de esta maquina, desarrollado por Maudslay, combina un
tornillo conductor, y varios carros corredizos y un sistema de engranajes que
permiten el movimiento de los carros. El carro corredizo montado como una
pequefia plataforma al tornillo conductor, sujeta con firmeza la herramienta de
corte contra la pieza de metal que se tornea, segun gire el tornillo conductor o de
guia, la herramienta avanza en sentido longitudinal del metal.

Las diversas combinaciones de engranajes de cambio permiten al operario variar
la velocidad rotacional del tornillo conductor en relacion a la velocidad de la pieza.

Para maquinar una pieza correctamente, es necesario tener el tipo de
herramienta correcta, con suficiente filo, las herramientas usadas en el torno para
realizar los cortes se fabrican de diferentes materiales basicos como acero de
temple al agua y de alta velocidad, materiales no ferrosos fundidos duros,
carburos sintetizados (cementados), ceramicas y diamantes. La seleccion de
material a usar depende de muchos factores que van desde el coste de la
herramienta, el costo del reafilado, el tamafo y disefio de la herramienta, la
velocidad de remocién de metal, la longitud del corte, la tolerancia de la pieza y la
condicion y capacidad de la maquina. Debido a estos factores la seleccion del
material se basa con mayor frecuencia en la experiencia general que en célculos
precisos.

Para el maquinado de las piezas del recipiente, se utilizd una herramienta de
corte hecha de carburo sintetizado ya que ofrece un buen resultado para un
maquinado a alta velocidad, comunmente hechas de una aleacién de molibdeno y
otras de tungsteno, al referirse a altas velocidades, es necesario comparar la
velocidad de corte de las herramientas de acero a alta velocidad cuya tolerancia
al desgaste esta comprendida en el rango de los 300 a 400°F (149 — 205°C) ya
que al rebasar estas temperaturas por accion de la friccion a alta velocidad, el
material normalmente se reblandece, lo que provoca que el filo se pierda.

En cambio con carburo sintetizado, o carburo de tungsteno mantiene la dureza en
condiciones de trabajo, de 10 a 30 veces mayores a las de los aceros de alta
velocidad.
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Cabe resaltar que ademas, las condiciones mecanicas optimas del cortador, se
dan cuando esté es soportado en forma rigida y cuando la maquina tenga la
velocidad y potencia optimas para el uso eficiente de este tipo de cortadores.

Ahora que se han descrito las propiedades del cortador, es necesario referir la
geometria y la forma de ella, el cortador comunmente se denomina buril, el cual
consta de:
1.- la cara que es la parte superior de la cuchilla, es la superficie sobre la
que se efectua el ataque de la viruta, segun se desprende de la pieza de
trabajo.
2.- el borde cortante o filo es la parte de la herramienta que hace el corte
realmente.
3.- La nariz se refiere a la esquina o arco formado por las partes lateral y
frontal del borde cortante.
4.- El flanco es la superficie lateral del borde cortante.
5.- La punta es la parte de la herramienta que se esmerila para formar la
cara y el borde cortante.

Ahora que se ha descrito la herramienta a utilizar, a continuacion se describe el
maquinado sobre el material en bruto, necesario para realizar el disefio.

& i 3. :
llustracién 21.- Pieza cortada en fabrica. Hernandez Orozco 2016.



DISENO E INSTRUMENTACION DE UN RECIPIENTE A PRESION PARA EXTRACCION 42
CON FLUIDOS SUPERCRITICOS

Ilustraé?gn 21.1.- Pieza de Aluminio completa. Hernandez Orozco 2016.
3.2.1.- Centro de Aluminio

El maquinado de la pieza, es en realidad una serie de cortes, realizados sobre la
pieza de material obtenida en metales Diaz, comenzando por carear uno de los
extremos de la pieza, esto quiere decir desbastar axialmente la pieza de un
extremo para obtener una superficie de referencia.

Se procedié entonces a realizar un barrido longitudinalmente la pieza de aluminio,
a una profundidad de 3 pulgadas y un paso de corte de 74 de pulgada, después
de lo cual, se volvié a realizar un corte de 4 de pulgada, a lo largo del mismo
barrido longitudinal, para dejar un diametro en la pieza de 6.5 pulgadas.

Al centro de la cara frontal se barreno hasta una profundidad de 3 4, con una
broca de V2 pulgada, esto con el fin de permitir el paso del buril, para abrir el corte
en pasos de Y4 de pulgada, hasta un diametro de 3 pulgadas que es el diametro
de la camara.
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llustracion 22.-Centrado del material. Hernandez Orozco 2016. llustracién 23.- Corte de la seccién usada. Hernandez Orozco 2016.

Concluido esto fue necesario cortar la seccion de material que se requiere, de tal
manera que la seccion de material quedara libre para poder trazar en él, los
pasos siguientes. Cabe resaltar que el lado donde se efectud el corte se rectificd
para mantener no solo la calidad del trabajo, sino también para que el sello sea
posible.

El centro de aluminio, fue marcado dividiendo los 360 grados que conforman a
toda circunferencia, entre 6, obteniendo una divisién de 60° para cada barreno a
una profundidad de 0.639 pulgadas, con lo que se obtuvo la distribucién uniforme
de los barrenos, con la intencion de distribuir de igual forma el esfuerzo al que se
somete la tapa.

Como ya se ha mencionado antes para los requerimientos del experimento es
necesario que la presion aumente, por lo cual es indispensable que la camara
donde cambia el CO, sea hermética para lo cual se maquiné un corte que alojaria
el O ,fing, mas adelante se profundiza en las especificaciones de esta pieza.
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llustracion 26.- Maquinado de la caja para el O ‘riﬁg. Hrnéndez Orozco 2016.

De igual forma para los instrumentos de desfogue y medicion, la valvula y el
mandmetro, respectivamente se hicieron barrenos en la cara longitudinal del
centro de aluminio.

Para no comprometer la integridad del centro de aluminio, se perforo primero con
una broca de 1/8 para después, barrenar con un diametro de % y mediante un
machuelo crear la cuerda que fije los instrumentos.

Por ultimo, pensando en la instrumentacion, se barrendé una cavidad para
introducir el termopar, con un diametro de 1/8 y una profundidad de 0.639
pulgadas, para tener una lectura mas cercana a la camara.
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Por ultimo, se desbastd con un buril cénico la caja para el o ,ling, que como se
menciona, mas adelante es necesario para garantizar que el sistema sea
hermético, la profundidad de este desbaste es de 0.078112 in, siendo esta
profundidad la mitad del diametro del o ,fing (5/32”).

3.2.2.- Bridas de acrilico

El polimero de metil metacrilato (PMMA), mejor conocido como acrilico o placa de
acrilico, es un material versatil y moderno que ha sido empleado en diversas
industrias y rubros, ya que este material tiene propiedades interesantes en
muchos sentidos.

Es inerte a muchas substancias corrosivas. Su resistencia a la intemperie hace
gue sea el material idoneo para una variedad de aplicaciones al aire libre.

Tal vez la propiedad mas representativa y utilizada de este material es la
transparencia que tiene.

Para el maquinado de las bridas de acrilico, se comenzé por cortar el material el
cual se maneja en presentacion de placa.

llustracién 28.- Corte de iSMM. Herﬁéndez Orozco 2016.
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Posterior al corte, fue necesario rectificar los diametros de la placa, ahora
convertida en brida, para darle las distancias contempladas en los disefos, es
justo mencionar que debido a la dificultad de un corte redondo desde la placa
completa, las secciones se aproximaron mediante cortes rectos, lo que derivo en
una superficie irregular, por lo que a partir de la cara recta, fue necesario rectificar
y dar forma redonda a las piezas.

Am';u}: s R

llustracién 29.- Centrado de las placas en el torno. Hernandez Orozco 2016.

e\

llustraciéon 30.- Primer paso de desbaste en las placas de PMM. Hernandez Orozco 2016.
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Una vez rectificada la placa se perforaron los barrenos necesarios para sujetarlas
al centro de aluminio, dividiendo de igual manera que en el centro de aluminio, los
360° entre 6, es decir a 60° cada barreno a una profundidad de 0.639 pulgadas.

llustracion 31.- Barrenado de Iaé Bridas. Herhénez Orozco 2016.

3.2.3.- Empaques O ‘ring.

El empaque encargado de cerrar herméticamente el recipiente, es un empaque
de lingote circular de 5/32 de pulgada, hecho de nitrilo, mas conocido como o
,ing, el cual se consiguid por su alta resistencia a la deformacion, se corté en
trozos de una misma medida y se procedio a pegarlos.

O-rings, también conocidos como arosellos son empaques de forma y seccion
redondas, que tienen un infinito campo de aplicaciones en industrias de todo tipo.

El material mas comun en que se fabrican los “O” Rings es Nitrilo (Buna N)
debido a su adecuada resistencia a aceites y demas derivados del petroleo. La
goma de nitrilo, también denominada Buna-N, Perbunan o NBR, es un copolimero
de goma sintética formado por acrilonitrilo (ACN) y butadieno.

Esta goma constituye una familia de copolimeros insaturados de 2-propanonitrilo
y diversos mondémeros de butadieno (1,2-butadieno y 1,3-butadieno). Aunque sus
propiedades fisicas y quimicas presentan diferencias en funcion del contenido en
nitrilo del polimero, esta forma de goma sintética suele ser resistente al aceite, al
combustible y a otras sustancias quimicas (a mayor contenido en nitrilo del
polimero, mayor resistencia a aceites, pero menor flexibilidad del material).

Estas caracteristicas hacen necesarios los empaques pues ofrecen un efectivo
sellado, evitando fugas de liquidos y en este caso gases.
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llustracion 32.- Corte y pegado de O ‘ring. Hernandez Orozco 2016. llustraciéon 33.- O’ ring formado. Hernandez Orozco 2016.

3.2.4.- Base para experimentacion.

La base se construyd de acrilico de 6 mm, ya que esta configuracion es la mas
Optima entre resistencia y costo, en el centro tiene la perforacion necesaria para
que la parrilla de calentamiento entre, de manera que esta solo este en contacto
directo con el centro de aluminio, los soportes que mantienen el cilindro en su
posicidon estan rematadas por neopreno que evita deslizamientos, que
desestabilicen el cilindro mientras se esta trabajando, por ultimo, las patas son
atornillables para nivelar todo el sistema.
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llustracion 34.- Base terminada. Hernandez Orozco 2016.

llustraciéon 35.-Base para experimentacion. Hernandez Orozco 2016.



DISENO E INSTRUMENTACION DE UN RECIPIENTE A PRESION PARA EXTRACCION 50
CON FLUIDOS SUPERCRITICOS

3.3.- Adquisicién de instrumentos acoplados al recipiente.

Para los instrumentos de medicion, se compré en el mercado hidalgo, varios de
los implementos, como fueron el manometro y el termopar.

3.3.1.-Valvula

Una vez que el cambio de fase se ha dado es necesario liberar la presion de la
camara, aflojando los tornillos de las bridas se produciria una fuga de presion en
toda la circunferencia del O ,1ing, que acabaria por romperlo, por recomendacion
del Dr. Roberto Mendoza Serna, se adecu6 una valvula que permitiera un
desfogue controlado y de una forma mas segura.

La valvula necesaria fue donada por el M. en C. Eduardo Vazquez para el
proyecto, esta es una valvula de seguridad para alta presién, ya que los orificios
gue pasan a través de las conexiones, no son concéntricos, lo que evita fugas de
presion.

=

llustracién 36.-Valvula. Hernandez Orozco 2016.

3.3.2.-Manometro.

El mandémetro fue comprado en el mercado Hidalgo, especificado a una
capacidad de 4000 psi y 280 kg/cm2, la conexion de Va4 de pulgada entra en el
centro de aluminio.
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llustracion 37.- Manémetro. Hernandez Orozco 2016.
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CAPITULO 4

INSTRUMENTACION Y CONTROL

En todo proceso existen variables a controlar, ya sea para favorecer el proceso o
bien para tener nocién de cdmo es que este va evolucionando, esto quiere decir
que es necesaria la correcta interpretacion de las variables del proceso pues si
estas se desconocen no se puede tener una certeza de lo que se esta midiendo,
por tanto el experimento no puede ser confiable.

Las variables que a las que se hace referencia son magnitudes fisicas, como
temperatura y presion, pero también se puede referir a velocidad peso carga
eléctrica, potencia, por mencionar algunos ejemplos.

Para que las magnitudes fisicas se puedan interpretar es necesario que en la
cadena de control existan transductores.

Los transductores son aquellas partes de una cadena de medicidn que
transforman una magnitud fisica en una senal eléctrica. Los transductores son
especialmente importantes para que los medidores puedan detectar magnitudes
fisicas. Normalmente, estas magnitudes, se convierten en una senal normalizada
(pulso eléctrico de 4 a 20 mA).

Las ventajas de la transformacion son por un lado la flexibilidad, ya que muchos
medidores soportan la transformacién de sefales normalizadas. Por otro lado, las
magnitudes medidas pueden ser leidas a grandes distancias sin practicamente
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pérdida alguna. Cuando se usan transductores, la unidad de evaluacion debe
recibir solo el rango de medicion, pues a partir de ahi, se calculan desde la
sefales eléctricas las magnitudes eléctricas. Algunos transductores ofrecen
adicionalmente una separacion galvanica entre la sefial de entrada y de salida

Con respecto al manejo de altas presiones, la dinamica y control del proceso en
general es vital, por lo que se han dispuesto de instrumentos para que el proceso
sea monitoreado de manera eficiente, para lo cual se procurd el uso de un
manometro para el registro de la presién de la camara, para llevar a la
temperatura supercritica el Didxido de carbono, una resistencia que calienta el
centro de aluminio que conforma el recipiente.

Para el monitoreo de la temperatura se ocupa un termopar, la valvula de drene
de la camara se abre y cierra al estar acoplada a un motor, todo esto asociado a
la electrénica correspondiente, al manejo de las sefales y su interpretacion, todo
esto ademas cuenta con el software para control remoto, para mayor seguridad
del operador.

Cabe destacar que no se cuenta con un sensor de presion, el cual habria
reportado una variable mas que daria un doble parametro al procesador, para
determinar el punto critico.

4.1.-Parrilla

El movimiento de los electrones al atravesar un material conductor, lo que
denominamos, corriente eléctrica conlleva energia cinética, dependiendo de la
buena o mala conduccidén del material, es decir que tan rapido o lento pasan los
electrones a través de él, esta energia cinética se transformara paulatinamente en
energia térmica

Este efecto fue descubierto en 1841 por James Prescott Joule, este fendmeno, se
ocupa en muchos hogares actualmente, en parrillas eléctricas las cuales estan
hechas de una aleacién de niquel-cromo, aunque no se limitan a esta sola
aleacion, las hay ceramicas y de diversos materiales.
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Para suministrar calentamiento al centro de aluminio, se implementé un sistema
de resistencias que rodean el centro de aluminio, estas resistencias estan
forradas de fibra de vidrio de manera que quedan aisladas de la conductividad
propia del aluminio.

llustracién 38.- Parrilla. Hernandez Orozco 2016.

~

y
st

!

{

i
a1V ),

O

llustracion 39.- Parrilla 2. Hernandez Orozco 2016.
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4.2.- Micro controlador

Para recopilar y procesar las sefiales provenientes de los transductores se ocupa
un microprocesador, esta pieza es la encargada de controlar, interpretar y
reaccionar ante las sefales, siempre basado en el programa con el que se le
ordene actuar.

Una primera aproximacion a un microprocesador que puede realizar las tareas
necesarias para el proyecto es una placa de desarrollo llamada Arduino, el cual
cuenta incluso con un lenguaje de programacion amigable con el usuario. Esta
placa es es una plataforma de hardware libre, basada en una placa con
un microcontrolador y un entorno de desarrollo, disefiada para facilitar el uso de la
electronica en proyectos multidisciplinares.

Basado en lo anterior y usando los componentes del Arduino se disefid una
tarjeta y un programa con un Atmega 328, que recopila las sefiales de los demas
componentes, hace las conversiones necesarias y dicta los protocolos a
continuacion, el programa esta escrito en un lenguaje de programacién basado en
procesisng.

El atmega328 es un circuito integrado de alto rendimiento que esta basado un
microcontrolador RISC, combinando 32 kb isp flashuna memoria con la
capacidad de leer-mientras-escribe, 1 kb de memoria eeprom, 2 kb de s RAM, 23
lineas de e/s de proposito general, 32 registros de proceso general, tres
temporizadores flexibles/contadores con modo de
comparacion, interrupciones internas y externas, programador de modo usart.

una interface serial orientada a byte de 2 cables, spi puerto serial, 6-canales 10-
bit conversor a/d (8-canales en tqfp y gfn/mlf packages), "watchdog timer"
programable con osciladorinterno, y cinco modos de ahorro de energia
seleccionables por software. El dispositivo opera entre 1.8 y 5.5 voltios. Por medio
de la ejecucidn de poderosas instrucciones en un solo ciclo de reloj, el dispositivo


https://es.wikipedia.org/wiki/Hardware_libre
https://es.wikipedia.org/wiki/Circuito_impreso
https://es.wikipedia.org/wiki/Microcontrolador
https://es.wikipedia.org/wiki/Entorno_de_desarrollo
https://es.wikipedia.org/wiki/RISC
https://es.wikipedia.org/wiki/EEPROM
https://es.wikipedia.org/wiki/Memoria_est%C3%A1tica_de_acceso_aleatorio
https://es.wikipedia.org/wiki/Registro_(hardware)
https://es.wikipedia.org/wiki/Interrupciones
https://es.wikipedia.org/w/index.php?title=USART&action=edit&redlink=1
https://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Serial_Peripheral_Interface_Bus&action=edit&redlink=1
https://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Conversor_A/D&action=edit&redlink=1
https://es.wikipedia.org/w/index.php?title=TQFP&action=edit&redlink=1
https://es.wikipedia.org/w/index.php?title=QFN&action=edit&redlink=1
https://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Quad-flat_no-leads_package&action=edit&redlink=1
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alcanza una respuesta de 1 mis, balanceando consumo de energia y velocidad de
proceso.

llustracion 41.- Atmega 328. https://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/0/0c/ATMEGA328P-
PU.jpg

4.3.- Termopar y transductor

Para llevar a cabo el registro de la temperatura se optd por un termopar tipo k el
cual es un transductor formado por la unién de dos metales distintos que produce
una diferencia de potencial muy pequefa (del orden de los milivoltios) que es
funcion de la diferencia de temperatura entre uno de los extremos denominado
«punto caliente» o «union caliente» o de «medida» y el otro llamado «punto frio»
0 «union fria» o de «referencia»

El termopar tipo k es una combinacion de cromel/alumel el cual cuenta con una
amplia variedad aplicaciones, esta disponible a un bajo costo y en una variedad
de sondas. El cromel es una aleacién de Ni-Cr, y el alumel es una aleacién de Ni-
Al. Tienen un rango de temperatura de —200 °C a +1372 °C y una sensibilidad 41
pV/°C aproximadamente. Posee buena resistencia a la oxidacion, caracteristicas
que lo hacen 6ptimo para el proceso.


https://es.wikipedia.org/wiki/MIPS
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El circuito integrado MAX6675 de Maxim/Dallas Semiconductor es un convertidor
analogico a digital para termopares tipo K.

llustracion 42.- MAX6675 junto a otros componentes. http://www.geekfactory.mx/wp-
content/uploads/2009/10/max6675_pic.jpg

Dentro del circuito se encuentra la electrénica necesaria para amplificar,
compensar y convertir a digital el voltaje proveniente del termopar, lo que hace
muy sencilla la tarea de conectar un termopar a un microcontrolador.

El unico “pero” es que este circuito solo se consigue en encapsulado SOIC, por lo
que no es tan facil usarlo en una placa de prototipo y hace falta adquirir o fabricar
un adaptador para poder experimentar.

Para los requerimientos de este experimento, se recurrio a la versién del
max6675, que esta en presentacion de modulo, el cual solo necesita ser
conectado al termopar y que ya tiene integradas las salidas que van al
microcontrolador.

4.4.- Motor que asista en el desfogue de la valvula.

Una vez que el proceso ha concluido y se han logrado determinar que el fluido
dentro del cilindro ha alcanzado un estado supercritico, es muy conveniente que
el desfogue sea lo mas alejado del usuario que se pueda, por lo cual a la valvula,
que fue donada por el Profesor Eduardo Vazquez, se le adecudé un motor a


http://www.geekfactory.mx/wp-content/uploads/2009/10/max6675_pic.jpg
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pasos, que pudiera girar el vastago para liberar presion dentro del cilindro, el
motor elegido es un 28byj-48 marca ROHS, el cual gira con 5 volts y es necesario
usar en conjunto con un driver para motor el ULN2003, que es un circuito
integrado que regula la carga para producir una secuencia de movimiento en las
bobinas del motor a pasos.

El ULN2003A y su familia (ULN2002A, ULN2003AIl, ULN2004A, ULQ2003A y
ULQ2004A) son matrices de transistores Darlington de alta tension y alta
corriente, cada uno consta de siete pares NPN Darlington que cuentan con
salidas de alto voltaje con diodos de catodo comun para la conmutacion de
cargas inductivas. Los pares Darlington pueden conectarse en paralelo para una
mayor capacidad de corriente. Las aplicaciones incluyen controladores de relé,
los controladores de lamparas, los controladores de pantalla (LED y de descarga
de gas), los conductores de linea y motores. El ULN2003A y ULQ2003A tienen
una resistencia de base de la serie de 2,7 kW para cada par Darlington para la
operacion directamente con TTL o dispositivos de CMOS.
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llustracion 43.- ULN2003. Tomado de https://gr33nonline.wordpress.com/tag/stepper/

4.5.- Display para interfaz humana.

En toda instrumentacién es necesaria la interaccién con el usuario, en este caso
el display reporta la temperatura a la que se ha llevado el centro de aluminio, que
debera transferir esa carga térmica, al CO,.

Para mejorar el rendimiento del microcontrolador, utilizando menos salidas de
este, para conectar el display de interfaz humana, se utilizé6 un médulo PCF8574
que es un expansor de E/S compatible con la mayoria de microcontroladores,
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permite una comunicacién bidireccional, necesitando para ello solo dos lineas a
través del bus 12C.

Como cualquier dispositivo 12C la comunicacion es a través de dos lineas:

o SDA: linea serie para los datos.
o SCL: para la sefal de reloj.

Ambas lineas deben de estar conectadas a una alimentacién positiva a través de
una resistencia pul-up. EI microcontrolador es el que esta configurado como
maestro y él o los modulos PCF8574 que estén conectados al bus se configuran
como esclavos, el maestro es el que realiza las peticiones de lectura o escritura
sobre los mddulos y controla la sefial de reloj (SCL).

La transferencia de datos puede ser inicializada solo cuando el bus no esta
ocupado.

Una trama de datos en una transmision consta de:

e Un bit de inicio de la comunicacion.

« Un byte formado por siete bits que identifican la direccidon del esclavo + un
bit para indicar si se va hacer una lectura (R/'W=1) o escritura (R/'W=0) en
el modulo.

e Los datos en si (de transmisidén o recepcion); el numero de bytes de datos
a transmitir o recibir entre el comienzo de la comunicacion y la condicién
de fin de transmision (bit de parada) no esta limitada.

e« Un ACK de reconocimiento. A cada byte transmitido le sigue un bit de
reconocimiento, cuando el esclavo recibe un byte este envia el ACK para
indicarle al maestro que lo ha recibido correctamente, cuando la peticion
del maestro al esclavo es de lectura este debe de enviar un ACK al esclavo
para indicarle que ha recibido el byte correctamente.

e Un bit de parada. La condicién de parada (P) ocurre cuando la linea SDA
cambia de nivel alto a bajo mientras la linea de reloj se encuentra a nivel
alto y es controlada por el dispositivo maestro (en nuestro caso el
microcontrolador).

Al alcanzar la temperatura critica del CO2, el display aleta al usuario con un
mensaje de texto, el cual dice que se ha alcanzado el estado deseado.
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4.6.- Diseio del circuito integrador y fabricacién de placa.

El circuito que contiene los actuadores y sensores necesarios para el proceso, fue
disefiado para funcionar a la escala “pequefna” del cilindro disefado, asi como
para ser escalado a un proceso mas grande.

Primeramente se penso en el control de la parrilla, el cual debe estar sujeto a la
sefal proveniente del termopar, para lo cual se utilizé un circuito tipo Dimmer, que
no es otra cosa, que un circuito electronico de interfase de potencia basada en un
optoacoplador DIODO - TRIAC capaz de manejar cargas del orden de 10
amperios o mas dependiendo la capacidad del triac a utilizar.

llustracién 44.- Instalacion tipica de circuito de potencia optoacoplado.
https:/Iplus.google.com/108250612542617275436/posts/ XQQ6Eh4AJsU?pid=5707029478023839842&oi
d=108250612542617275436

El optoacoplado en un circuito integrado que dentro contiene un fotoemisor y un
fotorreceptor y entre ambos hay un camino por donde se transmite la luz. Todos
estos elementos se encuentran dentro de un encapsulado.

La sefal de entrada es aplicada al fotoemisor y la salida es tomada del
fotorreceptor. Los optoacopladores son capaces de convertir una sefial eléctrica
en una sefal luminosa modulada y volver a convertirla en una sefial eléctrica. La
gran ventaja de un optoacoplador reside en el aislamiento eléctrico que puede
establecerse entre los circuitos de entrada y salida.

llustracién 45.- Optoacoplador Motorola (MOC 3011).
http://www.gme.cz/limg/cache/800x600/523/145/moc3011-obrazek-1.jpg
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Por otro lado, unTRIACo Triodo para Corriente Alternaes un
dispositivo semiconductor, de la familia de los tiristores.

llustracién 46.- Triac BT136 http://i.kontest.ru/g/000/009/354/9354/BT138800_200x200.jpg

La diferencia con un tiristor convencional es que éste es unidireccional y el
TRIAC es bidireccional. De forma coloquial podria decirse que el TRIAC es
un interruptor capaz de conmutar la corriente alterna.

La ventaja de este circuito es la separacion fisica de la carga de potencia, los 120
volts de la toma de corriente, de la seccidn digital que son los Svolts que utiliza el
microcontrolador.

La importancia de este par de circuitos integrados trabajando juntos, radica en
que la resistencia se desconecta con una sefial digital cada vez que el set point
es alcanzado por la sefnal del termopar.

Cuando se hubo disefiado el circuito completo, se llegd a un disefio preliminar
donde todos los componentes necesarios estan contemplados, dejando ademas
las entradas para los médulos que funcionan conectados de manera externa.

u our

RE1| mer
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100F =T 100pF =

o]
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2
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llustracion 47.- Diagrama légico del circuito. Hernandez Orozco 2016.


https://es.wikipedia.org/wiki/Semiconductor
https://es.wikipedia.org/wiki/Tiristor
https://es.wikipedia.org/wiki/Interruptor
https://es.wikipedia.org/wiki/Corriente_alterna
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La placa para el control de la instrumentacién, se ensayd primeramente en la
placa para prototipos, integrando todos los circuitos el microcontrolador o Atmega
328, el Max 6675, que es el transductor del termopar, el modulo para la
transmision de datos al display, el driver para el uso del motor y finalmente la
interfaz de potencia que conlleva el uso del optoacoplador y el triac.

Se insertaron todos dentro de la placa de prototipos y se procedidé cableandolos,
por lo que en la primera pruea‘ placa de circuitos qudo asi:

llustracion 48.- Ensayo del circuito en placa de prototipos. Hernandez Orozco 2016.

Una vez que fue probada, y su funcionamiento fue 6ptimo, se procedié a disehar
el circuito utilizando un software especifico a la tarea, obteniéndose el siguiente
disefio

©000000¢ oaooo—\\,‘,h
\)\S’b

go00000 QQQQOO

L0
oo

llustracion 49.1.- disefio de placa en fritzing. Hernandez Orozco 2016.
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llustracion 49.2.- Disefio de placa en fritzing. Hernandez Orozco 2016.

Una vez que el disefio fue terminado se procedid a usar una hoja transfer,
conocida como hoja azul, la cual permite pasar el circuito impreso en a una placa
fendlica.

llustraciéon 50.- Ensayo de la placa. Hernandez Orozco 2016.
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Sobre la placa fendlica se procedié a transferir la imagen del disefio mediante el
calor suministrado por una plancha para ropa comun, siguiendo el protocolo para
la transferencia con la hoja azul.

Cuando el circuito estuvo transferido a la placa, fue necesario aplicar tratamiento
con cloruro férrico, para desaparecer el cobre de las zonas que no se necesitaban
Por lo que la version de la placa quedo de la siguiente forma:

llustraciéon 52.- Vista de la mascarilla de pistas de la placa diseiada. Hernandez Orozco 2016.
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Después de lo cual fue necesario barrenar las entradas de los pines para los
componentes, para insertarlos y finalmente soldar las piezas de tal manera que
exista una continuidad entre el integrado y la pista de cobre.

A)

A) llustracion 53.- barrenado de la placa Hernandez Orozco 2016
b) llustracion 54.- placa Hernandez Orozco 2016
c) llustracion 55.- placa Hernandez Orozco 2016

Se puede resaltar que se contemplé la entrada de voltaje para la placa a través
de una fuente regulada que provea hasta 24 volts, y 1 ampere, las cuales son
comerciales y cuentan con una entrada de 5 milimetros.

Una vez terminada la instrumentacién se procedié a fabricar un modulo que
resguardara todo lo antes descrito, ademas de sostener el display, tener un led
piloto que indique cuando el calentamiento esté funcionando, ademas el modulo
cuenta con un boton de reset, para que el sistema no presente fallos y un
interruptor de apagado encendido.

Por conveniencia econdmica, y por su alta resistencia, el modulo se fabricé en
acrilico de 3 mm, con bisagras de 2 pulgada también de acrilico, cabe resaltar
que no existe contacto entre la placa y el acrilico, se separa de la base de acrilico
con un par de gomas de neopreno, para reducir las probables descargas de
electricidad estatica, asociadas al acrilico.

El acrilico fue cortado a mano y pegado con cloroformo.
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llustraciéon 56.- modulo de control. Hernandez Orozco 2016.

llustracién 57.- Modulo de control. Hernandez Orozco 2016.
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2. 4.6.- Programa integrador.

El programa integrador esta realizado en el |.D.E. de Arduino que esta basado en
Processing, el programa es flexible y puede ser escalado a recipientes de
proceso de mayor capacidad, aceptando medidores de presion.

El algoritmo que sigue el programa es el siguiente.

ENCENDIDO

L J
RESISTENCIA
ENCENDIDA,
CALENTAMIENTO
FUNCIONANDO

DEMOFADE 1
SEGUNDO

SENSADO DE
TEMFERATURA

!

| sowsrcr |

DEMOEA DE
10 MINUTOS

L
ABRIR VALVULA

llustraciéon 58.- Diagrama de control. Hernandez Orozco 2016.

A continuacién se incluye el codigo que se utilizo para programar el
microcontrolador, el cual contiene comentarios que explican el funcionamiento de

cada parte.
/*Eduardo Hernandez Orozco
Debido a los requerimientos del proyecto, se utilizaban demasiados pines para
controlar el
Display por lo que se utiliza un médulo serial, el presente sketch sirve para
controlar el
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Display de proyecto para recipiente a presién, mediante protocoloI2C, restra
ademds la

Temperatura del termopar

*/

//Definiendo variables para el control

Float termo;// variable con punto decimal = valor del termopar,

#include <max6675.h>//libreria de el termopar

#tinclude <Wire.h>//libreria Wire

#tinclude <LiquidCrystal_I2C.h>//libreria para utilizar el modulo que vuelve
serial el LCD.

#define I2C_ADDR 0x27// IMPORTANTE: la direccién de la memoria donde se
almacena la informacién dentro del médulo serial, ©x27 para lcd 16x4.

t#tdefine BACKLIGHT_PIN 3 //define las salidas del médulo serial, al display.
#define En_pin
#tdefine Rw_pin
#tdefine Rs_pin
#tdefine D4_pin
#tdefine D5_pin
#tdefine D6_pin
#tdefine D7_pin
/* conectar los pines del médulo serial esta forma

auphpORN

~N

SCL - A5
SDA - A4

VCC - 5v
GND - tierra
*/

t#tdefine LED_OFF 1

t#tdefine LED_ON ©

LiquidCrystal_I2C
1cd(I2C_ADDR,En_pin,Rw_pin,Rs_pin,D4_pin,D5_pin,D6_pin,D7_pin);
//Bloque del termopar

int thermoDO = 4; //S0 al pin 4

int thermoCS = 5; //CS al pin 5

int thermoCLK = 6; //CSK al pin 6

MAX6675 thermocouple(thermoCLK, thermoCS, thermoDO);
int vccPin = 3; //corriente a MAX
int gndPin = 2; //tierra a MAX

void setup() {
// parrilla
pinMode(7, OUTPUT);
lcd.begin (16,4); // Especifica el tipo de display

lcd.setBacklightPin(BACKLIGHT_PIN,POSITIVE); //funcion que enciende 1a
retroiluminacion del display

lcd.setBacklight(LED_ON); // define el estado de 1la retroiluminacion del
display

Serial.begin(9600);
// Activa los pines para que el MAX reciba alimentacion de voltaje.
pinMode(vccPin, OUTPUT); digitalWrite(vccPin, HIGH);
pinMode(gndPin, OUTPUT); digitalWrite(gndPin, LOW);
lcd.begin(16,4); //inicia el display, y recuerda el tipo de display.
delay(500);

}

void loop() {

lcd.backlight(); // Inicia la retroiluminacién del display.
lcd.setCursor(0,0); // Inicio del display en la posicion 0,0
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lcd.print("UNAM FESZARAGOZA");// titulo de la escuela
lcd.setCursor(@,1); //posicién de el nimero de la prueba
lcd.print(" PRUEBA RPFSC ");

lcd.setCursor(0,2);
lcd.print(" TEMP.C:");// Escala de la temperatura en la que reporta el
termopar

lcd.setCursor(9,2); // Coordenadas donde se imprime la temperatura del MAX.
lcd.print(thermocouple.readCelsius()); // Lee la temperatura del MAX.
delay(800); // Pausa entre el reporte de las lecturas.

/* IMPORTANTE: aqui inicia el bloque if, que activara el mensaje de estado
alcanzado, desconectara la resistencia y activard el motor que abrira 1la
valvula,

con lo que se cierra el sistema.*/

termo =thermocouple.readCelsius(); /* define la variable termo, que repite el
valor del

termopar en grados Centigrados */

if (termo>29.99){ // IMPORTANTE: Temperatura de corte, SET POINT, utilizando
el comando if.

digitalWrite(7,LONW);

lcd.setCursor(0,3); // Posicion del mensaje

lcd.print("ESTADO ALCANZADO"); // estado del sistema, condiciones alcanzadas.
delay(500); //pausa para confirmar de 1/2 segundo

}

else if(termo<29.99){ //caso contrario a if, lo que desaparece el mensaje de
estado alcanzado.

digitalWrite(7,HIGH);

lcd.setCursor(@,3); //Posicion de reemplazo del mensaje: ESTADO ALCANZADO
lcd.print(" ")s

delay(500);// pausa para comfirmar que la temperatura sea la del SET POINT.

B Eduarde Hemandes Dinozcn « - Sublinse Text 2 (UNREGISTERED) — - - - - - .- i — -

llustracion 59.- Desarrollo de programa. Hernandez Orozco 2016.
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4.7.- Comunicacion con software Labview para manejo a
distancia.

Al tratarse de manejo de presiones elevadas, es necesario que el usuario se
sienta seguro, al trabajar con el equipo, por lo que un software que permita el
monitoreo de las variables de proceso, es una opcion conveniente.

El software Labview al ser compatible con el Atmega328 hace posible el control
remoto, este software es flexible a la interfase que el operador desarrolle, cuenta
ademas con una amplia gama de representaciones visuales de los instrumentos
de medicion y control.

La interfaz se disefi6é pata que reportara la fecha y hora del experimento, ademas
de contar con botones de inicio y paro para el proceso, medidor de temperatura
que reporta el valor censado por el termopar y la opcién de conectar un medidor
de presion que reporte el valor medido.

Para tener nocién del tiempo transcurrido, una barra de avance marca el tiempo
transcurrido del proceso.

Como ya se ha mencionado antes se pretende que el proceso sea puesto en
marcha en diferentes locaciones, antes de ponerlo en marcha se recomienda un
estudio para saber las condiciones donde el CO; alcanza su condiciones criticas,
por lo que el punto de control en el software se puede regular, contemplando que
a diferentes alturas el punto critico puede alcanzarse a diferentes valores.

Por ultimo el software tiene un botén de paro de emergencia, el cual abrira la
valvula en su totalidad liberando el CO.y con ello detener el proceso.

En la imagen se muestra una vista de la interfaz desarrollada en Labview.
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llustracién 60.- Interfaz con Labview. Hernandez Orozco 2016.

llustracién 61.- interfaz con computadora Herédez Orozo 201.
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CAPITULO 5

RESULTADOS

Como ya se ha mencionado en repetidas ocasiones a lo largo de este trabajo la
temperatura a la cual el diéxido de carbono alcanza su punto critico, es de 31
grados, para alcanzar esta temperatura dentro de la camara maquinada en el
recipiente es necesario recurrir a la ecuaciéon de transferencia de calor de Fourier.

Esta ley nos dice que para el fendmeno de conduccién, en un caso estacionario y
unidimensional, siempre que exista un gradiente de temperaturas en un medio
sélido el calor fluira desde la region con mayor temperatura a la region con menor
temperatura.

La ley de Fourier, indica que la potencia calorifica, se transfiere por conduccion,
gk es proporcional al gradiente de temperaturas y al area a través de la cual se
transfiere el calor, como lo indica la ecuacion:

4 =—Fk A%

Donde k es la constante de proporcionalidad llamada conductividad térmica y
refleja las propiedades conductoras del material, el signo negativo indica que
cuando la temperatura aumenta con la posicién, el calor fluye hacia regiones de
menor temperatura.

La llustracion # muestra esta situacién en un sistema donde las paredes paralelas
al plano (y, z), separadas una distancia L, se encuentran a temperaturas T1 , T, >
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T1 conocidas. El calor fluira en la direccion x (porque no existe gradiente de
temperaturas en las otras direcciones) y puede expresarse como:

T, -T
Gy =—k 4 ZL :

Siempre que la conductividad térmica k sea constante a lo ancho del material.
Observando esta ecuacion se puede definir un circuito térmico (fig.#) que permita
siempre que la conductividad térmica k sea constante a lo ancho del material.
Observando esta ecuacidn se puede definir un circuito representar al sistema
como una resistencia térmica con el flujo de calor analogo a la corriente eléctrica
y la diferencia de temperaturas analoga a la diferencia de potencial. Dicho circuito
verificara una ley que, a semejanza de la ley de Ohm, expresa:

AT L

O Sy
: -

Aunque la ecuaciones aqui descritas resultan satisfactorias para el desarrollo de
distintas problematicas, en el caso particular de este trabajo las coordenadas no
son las correctas para lo cual es necesario utilizar el enfoque de la ecuacion de
Laplace para la resistencia térmica, que generalizando dice:

“Si se tiene un tubo cilindrico muy largo y hueco por el que circula un
fluido que lo mantiene a temperatura T4 constante en su interior (radio

interior a1 ), mientras el exterior esta a temperatura constante T2 # T1

(radlio exterior a2).F[ sistema no genera calor ni tiene temperatura con el
tiempo. De acuerdo con la ilustracion #

La ecuacion de conduccion del calor es estacionaria y se llama ecuacion
de Laplace. Como ademas, el sistema tiene simetria cilindrica, la
temperatura solo dependera de la distancia radial r de un punto dentro
del tubo.

ViT(r)=0 / (—f[ AT _

r— =0
dr\ dr )

oo (10)

Donde se expresa la el operador Laplaciano en coordenada cilindricas
con simetria axial
Es sencillo demostrar que la solucién de la ecuacion (10) es:
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I(ry=C,logr+0¢C,

- e (11)
Donde la evaluacion de las constantes de integracion C;y C, se deben

verificar:
T(a;)) =T1y T(az) =T,

Si deseamos calcular la potencia calorifica que se trasmite por
conduccion en el tubo, debemos considerar la ley de Fourier, pero en
coordenadas cilindricas (con simetria axial):

C T, - T,
q(;')zk&(r)% =—kQ2arl) (Ci—? = qizfﬂ’(zﬁf‘)%zzﬁi' L2

, T T )
= ay

(12)

donde se hace notar que el area A(r) a través de la cual se transfiere
calor varia con el radio pero, la potencia calorifica no depende de la
posicion ry por lo tanto, se puede definir una resistencia térmica para el

tubo de largo L, dada por:
log( ﬁz/ ]
) dy,

27k L

Tl _Tz
R?r

/ Ry=

9y =
.13y

Es justo con estas relaciones que se obtiene el perfil de temperatura interno para
el cilindro.
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Para lo cual se valio de los siguientes datos:

Diametro al termopar

llustracion 62.- detalle diametros cilindro. Hernandez Orozco 2016.

al (in)= 1.5 m= 0.0381
a2 (in)= 3.25 m= 0.08255
a3 (in)= 2.75 m= 0.06985

log(az
_ /ay)
Ry = 2xmwxkXL (14)

Que sustituida queda:

109(0.08255/0 03181)

R, =
“ T 2xwx2093W/ o x0.762m

Por lo tanto:

R, = 0.003355751
Con los datos:

T1 °C= 31 K= 304.15

T2 °C= 35 K= 308.15

Sustituyendo en:

To—T
q, =2R—kl....(15)

Queda de la siguiente forma:
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_ 308.15 — 305.15
9 =~ 70.003355751

q, = 1191.983581

Repitiendo el calculo pero ahora calculado al radio del termopar, podemos
obtener el valor del setpoint, para la instrumentacion.

El barreno donde entra el termopar esta a una profundidad de 0.5 pulgadas, es
decir el diametro del termopar es el a2 que es igual a 2.75 in 0 0.06985 m.

Por lo que sustituyendo en la ecuacion (14):

l
09(0.08255/0‘06985)

" 2xmx209.3W/ o x0.762m "

R, .(16)

Se obtiene:
R, = 0.000725038

Por lo que, la substitucidén para hallar la temperatura externa queda:
Ty = (q, X Ry) + T...(17)
T, = 305.014233
Cuya equivalencia en grados centigrados es de 31.8642 °C.
De esta manera quedo determinado el punto de control, es decir cuando la

temperatura registrada por el termopar sea de 31.87 °C, la resistencia dejara de
calentar el centro de aluminio.

El experimento para probar el recipiente una vez que estuvo terminado fue
colocar el CO, dentro de la camara en estado sélido, para ello fue necesario
determinar la cantidad de CO; solido que habia que colocar en la camara esto en
base al volumen de la misma, para ello se ocupd la ecuacion de estado de Peng-
Robinson explicita en Z:

z3—(1—B)z2+(A—3BZ—ZB)Z—(AB—BZ—B3) =0
Donde A:

4= 0.45724R?Tc?

Pe (18)
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Y donde B:

B = 0.7778Pr.”(19)
Tr

Con para resolver estas ecuaciones se utilizaron los siguientes datos:

DATOS

Pe (atm)= 80

Te (K)= 304.15

Pc (atm)= 73.77

Tc (K)= 304.13

R (L*atm/K*mol) = |0.08205746
w = 0.225

VR1 (It) = 0.17374

M (g/mol)= 44.01

Tabla 8.- Datos.

Los resultados de ambas ecuaciones (A, B) son:

A= 0.49576639
B= 0.08436479

Tabla 9.- Resultados, constantes Ay B

Como se puede apreciar la ecuacion de Peng-Robinson explicita en Z es cubica
por lo que el resultado de esta ecuacion, incluye una raiz real y 2 imaginarias las
cuales fueron:

21= 0.231634654
Z2= 0.3420+0.1740i
Z3= 0.3420-0.1740i

Tabla 10.- Raices del polinomio de 3er grado.

Por lo tanto el valor de la Unica raiz real, se utilizd6 como el factor de
compresibilidad critico para el COa.

Este valor substituido en la expresion:

~ Zc)(R)(T

V= % ..(20)
Proporciona el valor del volumen molar, que fue de:

¥ (Itmol) =  0.072263574
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Este valor, dividido entre el valor del volumen de la camara del recipiente da

como resultado el valor del nUmero de moles.

n==..(21)

S <

El cual resuelto da un valor de:
n= 2.404254184
Este valor se multiplica por la masa molecular del CO, y se obtienen los gramos
de didxido de carbono necesarios para la transicidon al estado supercritico.

gramosde CO, =nx M
Donde M es igual a 44.1 gramos/mol. Lo que da una cantidad de CO, en gramos

de:
m (gramos) = 105.8112266

Que fue la cantidad necesaria segun los calculos aunque la cantidad real fue de
106.3 gramos para contemplar la perdida en el trayecto de la balanza al cilindro.
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b

llustracion 63.- CO2 sélido. Hernandez Orozco 2016.

5.1.- Reporte de resultados

En los experimentos realizados se pudo notar el cambio de fase de sdlido a
liquido y de ahi a una fase supercritica, la temperatura y presion aumentaron a la
par y esta fue reportada exitosamente por los instrumentos.

De los experimentos se pudo obtener una memoria fotografica que se muestra a
continuacion.
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La cantidad de CO, utilizada fue de 105.9 gramos, ya que el hielo seco se
sublima rapido habia una perdida antes de llegar al cilindro.

llustracion 64.- Pesado del CO2 sélido. Hernandez Orozco 2016.

Una vez colocado el cilindro se procedio a cerrarlo apretando los tornillos, cuando
el hielo ya estaba en el interior:
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llustracién 65.- Apriete de los pernos. Hernandez Orozco 2016.

Una vez realizado esto el sistema estaba completo y el cambio de fase ocurrio en
unos momentos, en donde se pudo apreciar el CO2 en estado liquido.

llustracion 66.-sistema montado. Hernandez Orozco 2016.
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Conforme la temperatura aumento y alcanzo el umbral de la temperatura critica,
fue evidente el cambio de fase, donde el didxido de carbono cambio a una fase
menos definida donde se formaron corrientes convectivas dentro del mismo,
como se puede ver en la s imagenes que siguen.

llustracion 67.- CO2 a t1. Hernandez Orozco 2016.
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llustracion 68.- CO2 a t2. Hernandez Orozco 2016.

En esta imagen se puede ver claramnente la transicion a lo que se denomino
como condiciones supercriticas.

llustracion 69.- CO2 a t3. Hernandez Orozco 2016.
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En esta imagen se ve aun definida la separaciéon entre la fase liquida y la fase
gaseosa

llustracion 70.- CO2 a t4. Hernandez Orozco 2016.

En la dltima transicion es posible ver como la diferencia se desvanecio.

llustracion 71.- CO2 a t5. Hernandez Orozco 2016.
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CONCLUSIONES

Si bien se ha hablado en extenso de las ventajas y bondades de la técnica de
extraccion por medio de F.S.C., en la experimentacion se encontré que de hecho
la manipulacién de las condiciones a las cuales el dioxido de carbono alcanza el
estado supercritico, requiere de un monitoreo preciso, y en el caso particular de
este trabajo un calculo preciso.

La explotacién de esta técnica con interés en la escala piloto, es una opcién
viable para continuar la investigacion en esta alternativa de extraccion, ya que por
sus caracteristicas el proceso es viable a un costo relativamente bajo.

En lo concerniente a los objetivos general y particulares de este trabajo, ambos
fueron cumplidos satisfactoriamente, el disefio del cilindro y su posterior
construccion, se realizaron con la mayor proximidad posible a las técnicas
industriales, que fueron aprendidas durante el transcurso de la licenciatura,
poniendo en practica el disefio de equipo, transferencia de calor, termodinamica
quimica y finalmente dinamica y control de procesos.

Al respecto de esta ultima rama, se alcanz6é una comprension de la importancia
de la correcta medicion de las variables involucradas en un proceso, ya que si no
se tiene un certeza de lo que se esta midiendo, no se puede saber con certeza lo
que se esta llevando a cabo en el proceso, o cual conllevaria suposiciones que en
el menor de los casos, errarian el resultado, pero que pueden llegar a tener
consecuencias de consideracion.

Las pruebas de su funcionamiento se llevaron a cabo de acuerdo a un
planteamiento del problema basado en el método cientifico, en 3 ensayos del
recipiente, de los cuales en ambos se logro la opalescencia supercritica, y en uno
se logro la perdida de la interfase liquido-gas.

Se cree que la dificultad para alcanzar el estado supercritico se debe a la falta de
un medidor de presién con mejor resolucion, que el mandémetro que se utilizé
tiene un umbral de incertidumbre amplio, por lo que se recomendaria, para el uso
posterior, la aplicacion de un sensor de presién positiva, el cual tuviese una senal
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digital que pudiera ser censada por el microcontrolador y asi tener un punto de
referencia mas preciso.

El fendbmeno de la opalescencia supercritica, es un indicador de las inusuales
propiedades de un fluido en condiciones mas alla de los valores de su punto
critico, en un principio las investigaciones con F.S.C., incluyeron el campo de la
La espectroscopia vibracional que es una alternativa a la tradicional aproximacion
a la caracterizacion de las reacciones y se creia que los F.S.C. ayudarian a
clarificar aspectos en este tema

Desafortunadamente estudios realizados en agua y didéxido de carbono
supercriticos, analizando los productos de raciones controladas usando
cromatografia liquida de alta presion, cromatografia gaseosa o cromatografia
gaseosal/espectrometria de masas, después del rapido enfriamiento de la
reaccion. Revelaron que de hecho la opalescencia supercritica no favorecia la
espectroscopia vibracional.

Después de haber realizado el experimento, podemos concluir que los objetivos
del trabajo fueron cubiertos, se obtuvo un perfil de presion interna, para el
recipiente el cual se representé de manera grafica de la siguiente forma:

PRESION INTERNA

80

75

70
s
=
=
= 65

60

55

50

190 210 230 250 270 290 310
T(K)
PRESION..

Gréfica 2.- Perfil de presion interna. Hernandez Orozco 2016.
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Lo que evidencia que el comportamiento es lineal, es decir para cada aumento
puntual de temperatura el aumento de la presion fue proporcional.

Vale notar que este resultado es engafioso, ya que en un proceso donde la
capacidad instalada de almacenamiento de CO2, sea mayor, se cree que la
grafica no sera de esta forma, esto debido en un principio al volumen de
confinamiento de los recipientes, pues es necesario mantener una presion
constante y aumentar la temperatura.

El recipiente resistio los 3 experimentos sin presentar fallas mecanicas graves o
que comprometieran su integridad, ademas se logré6 alcanzar un estado
supercritico, 0 al menos uno muy cercano, para el CO2.

llustracion 72.- DESGASTE DE LAS BRIDAS. Hernandez Orozco 2016.

La instrumentacion fue util al medir y controlar los parametros de presion y
temperatura, y proveyendo de calentamiento al recipiente, ademas de ser capaz
de controlar el proceso a una escala mayor y en procesos similares.

Las ecuaciones termodinamicas utilizadas para calcular la cantidad de CO2
necesaria para el cambio a la fase supercritica, fueron de suma importancia, ya
que desafortunadamente, no se cuenta con una bomba que presurice el interior
de la camara del cilindro, por lo que debid calcularse la cantidad 6ptima necesaria
para que esto sucediera en el volumen confinado del cilindro.
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Esto permitié no tener suposiciones del comportamiento de la presion dentro del
cilindro, ofreciendo un parametro mas cercano a la realidad, que seria vital en el
escalamiento del proceso a una escala mas grande.

Como consideraciones finales se propone que el experimento pudiera ser
realizado a una mayor escala para probar las capacidades extractivas del CO; en
estado supercritico, con algun insumo cuyo aceite esencial se maneje como
alternativa de mercado a los productores.

Una de las consideraciones mas notorias al realizar las pruebas del experimento
fue el pobre desempefo del motor de accionado de la valvula, ya que no se
contemplé la formacion de escarcha sobre el cuerpo de la valvula lo que derivé en
que el motor acoplado a ella dejara de funcionar cuando la escarcha se derritio.

Con esto se concluye que es posible que el sistema fuese mas eficiente si el
motor se cambia por otro tipo, preferiblemente sellado.

-
llustracién 73.- sistema en funcionamiento. Hernandez Orozco 2016.

El sistema de acoplamiento para recabar los datos, mediante el uso de una
computadora también tuvo problemas, en primer lugar por los tiempos para
terminar el trabajo de tesis, pero ademas la comunicacion serial por medio de la
interfaz necesita una programacion mas especifica.
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Uno de los aspectos, que corroboro las hipoétesis planteadas desde el inicio del
trabajo fue la de la posicion de la fuente de calentamiento, se comprobd que al
someter a calentamiento desde una sola posicion, el centro de aluminio, se
sometia a un esfuerzo térmico que no se tenia contemplado, para remediar esto,
se aumento la superficie que suministra calor al centro de aluminio para hacer lo
mas envolvente posible el proceso.

Con este trabajo se obtuvo una perspectiva mas cercana a la realidad del
comportamiento de los fluidos supercriticos, en particular del CO,,

Ademas de todo lo anterior actualmente el trabajo estd en proceso de ser
patentado para que una vez que las correcciones pertinentes sean hechas, se
pueda poner en marcha como alternativa de trabajo no solo para los autores, si
no que represente una alternativa de desarrollo para pequefios emprendedores.
Se ha pedido asesoramiento en el instituto nacional de la propiedad intelectual,
para el proceso de patente, tanto de las partes que conforman el sistema, como
del sistema en su conjunto.

llustracién 74.- Trabajo en equipo. Hernandez Orozco 2016.
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llustracién 75.- sistema en funcionamiento 2. Hernandez Orozco 2016.
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