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RESUMEN

En este estudio se proponen dos métodos para la extraccion continua de aceite esencial
de tomillo (Thymus vulgaris L.): Columna de Hidrodestilacion Continua (CHDC) y
Columna de Conos Rotatorios (CCR). La influencia de las variables en el desempefio de
cada método fue evaluado experimentalmente y sus resultados comparados con el
método de destilacion por arrastre de vapor (SD). El andlisis estadistico de los resultados
experimentales de la CHDC revelaron que para el rango estudiado (1.5 — 3 h) el tiempo
de residencia no tiene un efecto significativo en el rendimiento de extraccidon. Sin
embargo, es maximo para una zona intermedia de la razon de arrastre, aproximadamente
8%. Los resultados de la CCR mostraron que ni el flujo de alimentacion (15-130 kg/h) ni
la razén de arrastre (3.5-19%) tienen un efecto significativo sobre el rendimiento de
extraccion. Luego, las conciones de operacion optima son aquellas que minimizan el
consumo especifico de energia: Flujo de alimentacion de 30 kg/h y un 3.5% de razon de
arrastre. El método de la CCR tuvo el mas mayor rendimiento de extraccion (3.6 g/kg
s.s.), la mas alta tasa de produccion (4.97 g/h) y el menor consumo de energia
especifico (1.25 kWh/g) entre los tres métodos. Por el contrario, la CHDC tuvo el menor
rendimiento (1.18 g/kg d.b.), la menor tasa de produccién (0.22 g/h) y el més alto
consumo de energia especifico (8.00 kWh/g). Los aceites esenciales fueron analizados
por cromatografia gaseosa y espectrometria de masas (GC-MS). El aceite de la CCR fue
el mas rico en terpenos oxigenados, particularmente en aquellos monoterpenos
oxigenados que son mas valiosos: timol (24.5%) y carvacrol (6.4%). Con estos
resultados la CCR prueba ser una alternativa apropiada para la produccion de aceite

esencial de tomillo a escala industrial.

Palabras Claves: Aceite esencial, tomillo, Thymus vulgaris L., hidrodestilacién continua.

viil



ABSTRACT

In this study two methods for continuous isolation of thyme (Thymus vulgaris L.)
essential oil are proposed: Continuous Hydrodistillation Column (CHDC) and Spinning
Cone Column (SCC). The influence of the variables affecting the performance of each
method was evaluated experimentally and their results were compared with the steam
distillation method (SD). Statistical analysis of the experimental results of the CHDC
revealed that the residence time hasn’t a significant effect on the extraction yield in the
studied range (1.5 - 3 h). However it is maximum in the middle region of the drag ratio,
about 8%.The SCC results showed that neither the feed flow (15-30 kg/h) or the drag
ratio (3.5-19%) have a significant effect on the extraction yield. Then, the optimums
operation conditions are those that minimize the specific power consumption: 30 kg/h of
feed flow and 3.5% of drag ratio.The SCC method had the highest extraction yield (3.6
g/kg d.b.) and production rate (4.97 g/h) and the lowest specific power consumption
(1.25 kWh/g) among the three methods. Instead, the CHDC had the lowest extraction
yield (1.18 g/kg d.b.) and production rate (0.22 g/h) and the highest specific power
consumption (8.00 kWh/g). The essential oils were analyzed by gas chromatography—
mass spectrometry (GC-MS). The SCC oil was richest on oxygenated terpenes,
particularly on the most valuable oxygenated monoterpenes: thymol (24.5%) and
carvacrol (6.4%).With this results the SCC method demonstrated to be a suitable

alternative for the production of thyme essential oil at industrial scale.

Keywords : Essential oil, thyme, Thymus vulgaris L., Continuous hydrodistillation.
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1. INTRODUCCION

En la actualidad existe un creciente interés por incorporar en la industria farmacéutica y
alimenticia el uso de aceites esenciales de diversas especies debido a sus prometedores
efectos bactericidas, viricidas y fungicidas (Tampieri et al, 2003; Loziene et al., 2006;
Edris, 2007; Saddi et al., 2007; Koch et al., 2008; Kordali et al., 2008; Liolios et al.,
2009; Nguefack et al., 2009). Es siguiendo esta linea que en el afio 2008 la sociedad
conformada entre la Pontificia Universidad Catodlica de Chile y la empresa ARMPro
Ltda. se adjudica el proyecto INNOVA COD 07CT9PDT-47 “Desarrollo de aplicaciones
para la Industria salmonera nacional de aceites y extractos antioxidantes”, cuya primera
etapa consiste en el desarrollo y evaluacion de nuevas técnicas de extraccion de aceites
esenciales a escala laboratorio para su posterior implementacion a escala semi-industrial.
Es en esta tarea en la que se enmarca el trabajo de investigacion descrito en este
documento.

Previo a la presentacion de los detalles especificos del estudio resulta necesario aclarar

los conceptos asociados a este proceso y conocer el estado del arte del mismo.

1.1 Los aceites esenciales

Los aceites esenciales son una mezcla homogénea conformada principalmente por
compuestos de la familia quimica de los terpenos que son generados como parte
del metabolismo secundario de las plantas aromaticas. Los terpenos se clasifican
segin el nimero de 2-metil-1,3-butadieno o isopreno (Figura 1.1) que los

conforman. Asi, se les denomina hemiterpenos (Cs) si poseen uno; monoterpenos



(Cio) dos, sesquiterpenos (C;s) tres, diterpenos (Cp) cuatro, sesterpenos (Cps)
cinco, triterpenos (Csg) seis, tetraterpernos (Cg9) ocho y politerpenos (Cs), si
contienen mas (Breitmayer, 2006). Sin embargo, son los monoterpenos y los

sesquiterpenos los principales constituyentes de los aceites esenciales.

Va

Figura 1.1: Estructura molecular del isopreno

En condiciones ambientales, estos tienen baja presion de vapor, de 200 a 300 Pa,
presentandose como liquidos con una densidad menor a la del agua y una
viscosidad mayor (Van Roon et al, 2002, Gunther, 1948). Aquellos que no poseen
oxigeno en su estructura son practicamente insolubles en agua y otros solventes
polares, mientras que aquellos que si lo tienen presentan una mayor solubilidad,
pero aun baja comparado con otros compuestos. Por el contrario, todos los
terpenos presentan una gran solubilidad en solventes orgdnicos comunes. Su color
puede variar desde la transparencia hasta el amarillo intenso. Se degradan

quimicamente en presencia de luz solar, aire, calor, 4cidos y bases fuertes. (Cerpa,




2007) Son inflamables y aunque no son toxicos pueden causar irritacion en
personas particularmente sensibles a algunos de ellos (Cadby, 2002). Pese a lo
anterior los aceites esenciales son declarados como GRAS (Generally Reconized
As Save) por la FDA de los Estados Unidos (Burt, 2004).
Para las plantas estos aceites esenciales tienen la utilidad de atraer animales o
insectos de forma de facilitar la polinizacidon y en otros casos mantener alejados
depredadores y parésitos que puedan afectarla (Gunther, 1948). Esta tltima
propiedad resulta particularmente interesante para el desarrollo de aplicaciones
farmacéuticas y para la industria alimenticia. Es asi como algunos de estos aceites
esenciales han demostrado efectos positivos en el combate de bacterias, hongos y
virus ademds de poseer un fuerte poder antioxidante, siendo en particular los
terpenos oxigenados los que han mostrado mayor bioactividad y por ende resultan
mas valiosos. A continuacion se presentan algunos ejemplos recientes,
¢ Viuda-Martos et al (2008) evidenciaron un efecto inhibitorio de los aceites

esenciales de orégano, tomillo, romero, salvia, comino y clavos de olor en

el crecimiento de seis diferentes bacterias, a saber, Lactobacillus curvatus,

Lactobacillus sakei, Staphylococcus carnosus, Staphylococcus xylosus,

Enterobacter gergoviae y Enterobacter amnigenus.

e Saddi et al (2007) muestra la acciéon antiviral del aceite esencial de
artemisa, Artemisia arborescens, contra el virus del herpes, tanto en su tipo

HSV-1 como HSV-2.



e (Guimaraes et al (2010) comprueba el poder antioxidante de los aceites
esenciales y extractos fendlicos de Cistus ladanifer, Citrus latifolia,
Cupressus lusitanica y Eucaliptus gunnii.

Las nuevas posibles aplicaciones para los aceites esenciales antes sefialadas se
suman a las ampliamente conocidas, tales como saborizantes y/o aromatizantes de
diversos productos que se comercializan en el mercado en la actualidad. Productos
cuyos fabricantes han sido obligados por sus clientes a optar por ingredientes cada
vez mas naturales como respuesta a la creciente tendencia mundial a minimizar el
empleo de productos sintéticos, de forma de obtener productos mas saludables. Es
asi como se trata de un mercado en franca expansion y en el cual el conocimiento
de las ventajas y desventajas de las técnicas clasicas de extraccion y el desarrollo
de nuevas presenta un gran desafio.

Cabe hacer notar que el uso de aceites esenciales, si bien estd teniendo un nuevo
auge, no se trata de algo nuevo. Es mas, la utilizacion de estos con fines

terapéuticos y de confort es una practica que se remonta a la antigiiedad.

1.2 Métodos de extraccion

1.2.1 Extraccion con solvente

En este método de extraccion la matriz vegetal es contactada con un solvente,
usualmente orgédnico y apolar, como acetona o éter de petrdleo, debido a la alta
solubilidad que presentan los aceites esenciales en ellos, aunque es posible la

utilizacion de solventes polares de forma de aumentar la recuperacion de



compuestos oxigenados. A escala laboratorio este procedimiento se suele realizar

mediante la utilizacion de un Soxhlet (Figura 1.2).

1. buzo / agitador / granallas o esferas
balon
brazo para ascenso del vapor
cartucho de extraccion o cartucho Soxhlet

5. muestra (residuo)

6. entrada del sifon

7. descarga del sifon

o

8. adaptador

_]ED:H - —
|

9. refrigerante (condensador)

o

10. entrada de agua de refrigeraciéon

11. salida de agua de refrigeracion

/

= \
/ \ A\

yi[E =y
a
[

4
A

Figura 1.2: Extractor Soxhlet (Torafo, 2009)

En este equipo se carga la matriz solida en cartuchos dentro de la camara de
extraccion del soxhlet y el solvente en el balon. Posteriormente, mediante una
fuente de calor tal como un manto calefactor se lleva el solvente hasta su punto de
ebullicion, el gas generado sube por el extractor calentando la cédmara de
extraccion y luego de condensar se deposita en esta. Una vez que la cdmara se
encuentra llena de solvente la accidon de un sifén vacia su contenido al balon y se

repite el proceso hasta agotar la matriz. Finalizado el procedimiento anterior se




retira el solvente mediante evaporacion, operacion que se realiza tipicamente en un
rotavapor. El principal inconveniente de este proceso y de toda la familia de
aquellos que incluye la utilizacion de solventes orgédnicos es que siempre quedan
trazas de estos en el producto final, disminuyendo su valoracion. Ademas, en el
proceso de eliminacion del solvente es posible perder también algunos compuestos

volatiles de interés (Venskutonis, 2002).

1.2.2 Extraccion por prensado

En este método la matriz vegetal es aplastada, golpeada y/o comprimida hasta que
libera el aceite esencial contenido en sus glandulas oleiferas. La aplicacion de éste
se limita a la obtencion de aceite esencial de limon (Lawrence, 2005). Algunos
equipos apropiados para realizarlo son: Tornillo sin fin de alta o baja presion,

extractor centrifugo y prensa de rodillos.

1.2.3 Hidrodestilacion Directa

Se trata de una de las técnicas mds antiguas que se conocen para obtener aceites
esenciales y aguas florales que se utilizaban principalmente con fines medicinales
y como ingredientes para perfumeria. En este tipo de destilacion la matriz vegetal
se encuentra sumergida en el agua que servira como agente extractor. Una vez
cargado el equipo el contenido es llevado a ebullicion y el vapor generado arrastra
consigo el aceite esencial disponible. Luego el vapor es condensado para
posteriormente separar el aceite del hidrosoluble generado mediante decantacion.

Este proceso se realiza tipicamente en alambiques o a escala laboratorio en



dispositivos de tipo clevenger. Las principales complicaciones de este métodos
son: (1) dado que el material vegetal se encuentra muy proximo a la fuente de
calor es posible que este sufra degradacion térmica al estar en contacto con
superficies calientes, (2) el descenso en el pH del agua puede producir la hidrélisis
o polimerizacion de ciertos compuestos, (3) los compuestos oxigenados, en
particular los fendlicos, tienen tendencia a disolverse parcialmente en el agua, (4)
el proceso es demoroso y, por ello, energéticamente ineficiente. Por el contrario,
su principal ventaja es que se trata de un equipo cuyo costo de manufactura y
puesta en marcha a escala industrial es considerablemente menor al de otros

(Lawrence, 2005).

1.2.4 Destilacion por arrastre de vapor

En este caso el aceite esencial es extraido mediante la utilizacion de vapor el cual
es generado en un hervidor externo al recipiente en el cual se mantiene la matriz
vegetal, para luego hacerlo pasar por ésta de forma que arrastre consigo el aceite
esencial. Tras esto el vapor es condensado y entonces el aceite es separado del
hidrosoluble, también llamado agua floral, por diferencia de densidad. Una vez
agotada la matriz, esta debe ser reemplazada y el proceso reiniciado nuevamente;
se trata de una técnica inherentemente batch. En la Figura 1.3 se presenta un
equipo acondicionado para la realizacion de este proceso. En ella se distingue la
columna de vidrio con 4 canastos para cargar el material a extraer, el rehervidor, el

condensador y el decantador.



Este proceso es el que tiene mayor presencia en la industria y sus productos son la

base para los estdndares de calidad utilizados en la actualidad.

Figural.3: Equipo de Destilacion por arrastre de vapor: 1) Canastos Materia

Prima, 2) Condensador, 3) Hervidor y 4) Decantador.




1.2.5 Hidrodestilacion indirecta

La hidrodestilacion indirecta, o destilacion de agua y vapor es una técnica
intermedia entre las dos anteriores; su equipo es muy similar al de la
hidrodestilacion directa y busca evadir uno de los problemas de ésta, el
sobrecalentamiento de la matriz. En este caso la matriz vegetal, si bien se
encuentra sumergida en el agua no se encuentra en contacto directo con la
superficie a través de la cual se calefacciona dado que es soportada a una cierta
distancia del fondo por una malla. Con esto se busca evitar que las altas

temperaturas degraden el material (Lawrence, 2005).

1.2.6 Extraccion con fluido supercritico

En este método de extraccidon se contacta el material a extraer con un fluido en
condiciones supercriticas, es decir, a presion y temperatura superiores a su punto
critico. Esto para aprovechar que en dichas condiciones los compuestos presentan
propiedades favorables para la transferencia de masa, como lo es una densidad
similar a la de un liquido pero una viscosidad asemejable a la de un gas.
Tipicamente estas extracciones se realizan utilizando como agente extractor
dioxido de carbono dado que este presenta la ventaja de alcanzar su punto critico a
una temperatura de aproximadamente 31 °C y una presion de 73 bar, condiciones
que minimizan la degradacion térmica de los compuestos de interés. Ademas como
el CO, en condiciones ambientales es un gas, su separacion del extracto es un

proceso sencillo. Una de las principales desventajas de este método de extraccion
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es su baja selectividad obteniendo productos con compuestos indeseables, tales
como ceras y resinas. Luego, para eliminar estos compuestos se debe someter el
extracto a procesos de purificacion adicionales (Khajeh et al, 2004), encareciendo

un proceso que por si solo ya resulta altamente costoso.

1.2.7 Extraccion subcritica

La extraccion subcritica se realiza contactando la matriz vegetal con un solvente a
elevadas temperaturas y una presion suficientemente alta como para mantenerlo en
estado liquido, siendo posible la utilizacion de agua. En este caso la temperatura se
puede elevar hasta los 374 °C si se eleva la presion hasta los 221 bar. Las
principales desventajas de este método son la posible degradacion térmica de los
compuestos de interés y la alta cantidad de compuestos indeseados co-extraidos

(Mazza y Cacace, 2007).

1.2.8 Despresurizacion instantanea controlada

En este método presentado por Rezzoug et al (2005) el material vegetal
humidificado se carga en un estanque que luego es presurizado con inyeccion de
vapor hasta presiones del orden de 500 kPa. Posteriormente se abre una valvula de
respuesta rapida que conecta al estanque con otro que se encuentra al vacio. Esta
caida de presion repentina rompe las glandulas oleiferas permitiendo asi la
liberacion del aceite esencial, el cual es recepcionado junto con la fase acuosa en
el segundo estanque. Este método tiene la ventaja de no alcanzar temperaturas

muy altas y que la rapida descompresion enfria rapidamente el extracto.
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1.2.9 Hidrodestilacion asistida por microondas

Se trata de un método muy similar a la hidrodestilacion directa con la diferencia
que la mezcla es calefaccionada mediante microondas, evitando de esta manera
puntos calientes en ella y con ello la posible degradacion térmica (Golmakani y

Rezaei, 2008).
1.2.10 Extraccion por microondas libre de solvente

Esta variante para la utilizacién de microondas tiene la ventaja de no necesitar para
la extraccion el uso de agua adicional a la ya presente en el material vegetal. Es la
interaccion de las microondas con el agua biologica la que permite la liberacion
del aceite esencial contenido. Este ultimo es condensado junto con el agua en un
condensador y luego recepcionado en un decantador para su posterior separacion

(Lucchesi et al, 2007).

De la revision bibliografica anterior se desprende que en la extraccion de aceites
esenciales prevalecen las técnicas batch por sobre las continuas, esto tanto en las
técnicas clasicas como en los desarrollos actuales. Siendo esto consistente con los

criterios clasicos que guian la seleccion de ellos (Sinnott, 2005):

Procesos continuos

e Tasa de produccion mayor que 5 x 10° kg/h
¢ Producto unico
¢ Bajo ensuciamiento

e Alta duracion del catalizador
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¢ Probado disefio del proceso

e Mercado establecido

Procesos batch

e Tasa de produccion inferior a 5 x 10° kg/h

e Multiples productos o especificaciones de estos

e Alto ensuciamiento

e Baja duracion del catalizador

¢ Disefio del proceso incierto

¢ Nuevo producto
En el caso de la produccion de aceites esenciales suele ser el cumplimiento del
primer punto de la guia uno de los principales motivos por los cuales no se
desarrollan de forma continua. Esta sigue siendo una industria que se desarrolla
principalmente a pequefia escala y muchas veces de forma artesanal, luego, las
cantidades de materiales que se procesan son bajas y no suelen justifican la
adopcion de un método continuo. No obstante, existe un creciente interés por este
tipo de productos en diversas industrias por lo que es probable que esta situacion
cambie prontamente.
Las principales ventajas que presentan los sistemas continuos frente a los batch
son: menores costos de capital, menores costos de operacion, mayor superficie por

unidad de volumen para transferencia de calor, mayor nivel de mezclado y son

mas eficientes energéticamente. (Houson, 2011)
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1.3 Hipétesis y objetivos

Una vez revisados los principales conceptos detrds de la extraccion de aceites
esenciales nos encontramos en condiciones de plantear la hipdtesis, presentar los

objetivos y caracteristicas especificas de este trabajo de investigacion.
1.3.1 Hipétesis

La hipotesis de este trabajo es que es posible desarrollar la operacion de extraccion
de aceites esenciales de forma continua obteniendo rendimientos comparables a
los de procesos batch clasicos y con una alta concentracién en los terpenos de

mayor interés.
1.3.2 Objetivos

El objetivo general de este trabajo consiste en estudiar el desempefio de dos
equipos de extraccion continua de aceites esenciales y contrastar sus resultados
con los métodos clasicos de extraccion.

Dentro de los objetivos especificos se encuentran los siguientes: 1) Montaje y
puesta en marcha de los equipos de extraccion continua, 2) Optimizacion
experimental de la extraccion de aceite esencial en base a las variables principales
de los procesos, a saber, tiempo de residencia, razon de arrastre y fracciéon maésica
de solidos en la alimentacion para la Columna de Hidrodestilacion Continua y
razon de arrastre, flujo y fraccion masica de solidos en la alimentacion para la
Columna de Conos Rotatorios, 3) Comparacion de los rendimientos de extraccion

obtenidos respecto a los métodos cléasicos de extraccion y 4) Comparacion de los
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aceites esenciales obtenidos en términos de su proporcion de los terpenos de

interés.
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MATERIALES Y METODOS

2.1 Equipos de extraccion continua

Como se puede apreciar en la revision bibliografica presentada en el capitulo
anterior, la mayor parte del desarrollo existente para la extraccion de aceites
esenciales corresponde a técnicas batch, o por lotes. Luego, una alternativa
interesante es el desarrollo de técnicas que permitan realizar este proceso de forma
continua y verificar si mediante estas técnicas se logra aumentar el rendimiento de
extraccion y productividad, mejorar la calidad del aceite esencial obtenido o
reducir el costo en energia (Kiran et al, 2005). A continuacién se presenta la
descripcion de los equipos de extraccion empleados en este trabajo de

investigacion.

2.1.1 Columna de Hidrodestilacion Continua

En este trabajo se evalua la Columna de Hidrodestilacion Continua (CHDC) como
una adaptacion del método de Hidrodestilacion Directa presentada en el capitulo
anterior. En esta adaptacion, una suspension acuosa de la matriz vegetal molida es
alimentada constantemente al hervidor donde se mantiene agitada. La fase vapor
generada es condensada y recolectada en decantadores. A su vez el contenido del
equipo es purgado de forma semi-continua en base a una banda control que
permite mantener de forma automadtica la masa de suspension al interior del

hervidor. En las Figuras 2.1 y 2.2 se muestra un diagrama y una fotografia del
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equipo implementado. El detalle de los elementos que lo conforman se presenta en

el Anexo A.

Refrigerante

v

Destilado

Alimentacion

Figura 2.1: Diagrama Columna de Hidrodestilacion Continua
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Figura 2.2: Columna de Hidrodestilacion Continua implementada: 1) Estanque
alimentacion, 2) Bomba peristaltica, 3) Hervidor, 4) Motor agitador, 5) Valvula de

purga, 6) Condensadores y 7) Decantador.
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2.1.2 Columna de Conos Rotatorios

La Columna de Conos Rotatorios (CCR) esta compuesta por conos fijos a la pared
y conos rotatorios montados sobre el eje del equipo ubicados de forma alternada
(Figura 2.3). La suspension, que se mantiene agitada en un estanque externo y
donde puede ser precalentada mediante un bafio termostatado, es alimentada por la
cima de la columna, formando un film continuo que desciende a través de la
columna cayendo por gravedad en los platos fijos y movido por la fuerza
centrifuga en los rotatorios (Figura 2.4). Paralelamente por la parte baja se
alimenta vapor proveniente de un calderin, el cual se contacta con la suspension
arrastrando los compuestos volatiles de ésta. La suspension agotada es
periodicamente purgada por la base de la columna. Finalmente el vapor rico en
aceite se retira por la cima, se condensa y se separa el aceite del hidrosoluble. El
Diagrama general del equipo se puede revisar en la Figura 2.5 y en la Figura 2.6 se
aprecia una fotografia de la CCR utilizada. En el Anexo B se detallan los

elementos que componen el equipo experimental.



19

Figura 2.3: Posicion platos Columna de Conos Rotatorios

Figura 2.4: Flujos en el interior de la Columna de Conos Rotatorios
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Figura 2.5: Diagrama Columna de Conos Rotatorios
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Figura 2.6: Columna de Conos Rotatorios: 1) Estanque alimentacion, 2) Bafio
termostatado, 3) Bomba peristaltica, 4) CCR, 5) Calderin, 6) Valvula de Purga, 7)

Condensador y 8) Decantador.
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Trabajos anteriores realizados con este equipo han sugerido que la velocidad de
rotacion de la columna y la fraccion maésica de s6lidos (menor a 3%) no presentan
efectos significativos sobre el rendimiento de extraccion (Graber, 2007) y que un

aumento en el flujo de alimentacion pareciera incrementarlo (Torafio, 2009).

2.2 Materia Prima: Thymus vulgaris L.

2.2.1 Antecedentes

Para el desarrollo de este trabajo se utilizard como caso de estudio la extraccion de
aceite esencial de Tomillo. Pero dado que este nombre es genérico para un sin
numero de especies dentro del género Thymus resulta pertinente especificar a cual
nos estamos refiriendo. Considerando el nimero de especies incluidas, el género
Thymus es uno de los ocho mas importantes dentro de la familia Lamiacea
alcanzando las 215 especies reportadas (Morales, 2002). Entre estas especies se
encuentra Thymus vulgaris L. la cual serd utilizada en este estudio. En la Figura
2.7 se puede apreciar aspectos morfologicos de esta especie, tales como la
inflorecencia, la flor, la hoja y las glandulas oleiferas que se concentran
exclusivamente en las hojas y flores.

Si bien el género Thymus es originario de la zona mediterranea europea es posible
encontrar plantas de esta especie en Groenlandia, Asia y Africa. En la actualidad,
las zonas que presentan los nucleos més importantes son la Peninsula Ibérica, el
noroeste de Africa, la Peninsula Balcanica y Turquia. De igual forma se han

identificado especies introducidas que ahora crecen en estado silvestre en paises
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como Estados Unidos, Canada, Australia, Nueva Zelanda y Chile (Stahl-Biskup,
2002). El tomillo (Thymus vulgaris L.) utilizado en este estudio proviene de un
cultivo organico de la Comuna de Gorbea, Provincia de Cautin, Region de la

Araucania, Chile (39° 6 S y 72° 40’ O) y fue cosechado durante el segundo

semestre del afio 2010.

Figura 2.7: Aspectos morfoldgicos de la especie Thymus vulgaris L.: a)

Inflorecencia, b) Flor, ¢) Hoja y d) Glandulas oleiferas (Martinez, 2008)
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2.2.2 Composicion quimica y variabilidad

Adicionalmente a la variabilidad entre las distintas especies del género Thymus
existen diversos factores que afectan la composicion del aceite esencial extraido,
es asi como en el caso de la especie Thymus vulgaris L. es posible identificar siete
quimiotipos distintos que se diferencian en base al monoterpeno que es producido
en mayor cantidad como parte del metabolismo de la planta. Los quimiotipos
conocidos son: geraniol, o-terpineol, trans-sabineno hidrato, linalol, carvacrol,
timol y 1,8-cineol. Se ha observado en poblaciones de Thymus vulgaris L. que lo
mas frecuente es la existencia de dos quimiotipos en ellas, pero que rara vez
cohabitan fenodlicos con no fendlicos (Thompson, 2002). Aquellos que son mas
cotizados debido a sus propiedades son los derivados fendlicos, a saber, el timol y
el carvacrol. Cabe notar que el quimiotipo de la planta, es decir, la ruta metabolica
predominante en ella queda determinado a nivel genético y que las rutas mas
largas son aquellas que culminan con compuestos fendlicos cuyos precursores
quimicos son el p-cimeno y el y-terpineno. En la Figura 2.8 se presenta de forma

resumida la ruta metabodlica que involucra a dichos compuestos.
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OH

/ Carvacrol
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Gerany! pyrophosphate

~-Terpinene cyclase
y-Terpinene p-Cymene
OFP OH

Neryl pyrophosphate Thymol

Figura 2.8: Biosintesis del carvacrol y timol (Stahl-Biskup, 2002)

Si bien la causa detrds de esta variabilidad quimica se desconoce, si se han

determinado diversos factores que la afectan, y que no s6lo lo hacen a nivel de

quimiotipo sino que también alteran dentro del mismo la cantidad y composicion

del aceite esencial presente en la planta. A continuacion se detallan algunos,

e Lugar geografico: La zona geografica ha mostrado tener una gran

influencia en el aceite esencial producido habiendo lugares en los cuales

solo se presentan algunos quimiotipos (Thompson, 2002; Torras et al,

2007; Kaloustian et al, 2005).

¢ Ciclo vegetativo: Hudaib et al (2002) y Badi et al (2004) muestran en sus

estudios que plantas jovenes de Thymus vulgaris L. del quimiotipo timol

presentan al final de su ciclo vegetativo un mayor contenido de aceite

esencial y una mayor concentracion de compuestos fenolicos que aquellas

en otras etapas o de mayor antigliedad.
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e Método de cultivo: Se han encontrado diferencias significativas entre
plantas silvestres y aquellas cultivadas en un régimen controlado,
obteniendo en las primeras mayores rendimientos de aceite esencial y una
mayor concentracion de compuestos fenodlicos (Hudaib y Aburjai, 2007).
Entre aquellas cultivadas, se ha determinado que la densidad de cultivo
tiene un efecto significativo en el rendimiento y composicion del aceite
esencial pero que su optimo puede variar seglin el lugar geografico, y que
es posible utilizar una baja frecuencia de riego sin perder demasiado
rendimiento, permitiendo asi ahorrar agua en zonas semi-aridas (Badi et al,
2004; Khazaiea et al, 2008). Adicionalmente, se ha evidenciado que el uso
de fertilizantes organicos en lugar de inorganicos en el cultivo incrementa
el porcentaje de compuestos oxigenados presente en el aceite esencial, esto

sin desmedro de la cantidad total obtenida (Edris et al, 2008).
2.2.3 Modo de accion y aplicaciones

Se analiza el caso particular del aceite esencial de Thymus vulgaris L, de ahora en
adelante llamado simplemente Tomillo, entendiendo que se trata de esta especie en
especifico.

Los compuestos con mayor actividad antimicrobiana en el aceite esencial de
tomillo son el timol y el carvacrol, siendo este ultimo el que ha captado la mayor
atencion por parte de la comunidad cientifica debido a su elevada actividad
individual (Ben Arfa et al, 2006; Veldhuizen et al, 2007). No obstante, existen

casos en que la efectividad del timol ha resultado comparable al carvacrol. Cabe
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senalar que la efectividad del aceite esencial no solo es explicada por estos
compuestos, sino también por los efectos sinérgicos y antagdnicos con los demas
compuestos que forman parte de ¢l. Un ejemplo de esto es el p-cimeno, el
precursor del carvacrol, cuyo efecto antimicrobiano individual es casi inexistente
pero que al combinarse con carvacrol la accidon conjunta es mayor que la del
compuesto fenolico puro (Utlee et al, 2000).

Timol y carvacrol tienen la particularidad que, al igual que los demas compuestos
fendlicos, poseen un grupo hidroxilo en su estructura, el cual les permite actuar
como portadores de cationes entre el interior y exterior de la célula, afectando la
fuerza motriz de los protones y con ello reduciendo la produccion de ATP hasta
provocar la muerte de la célula. Este efecto se ve aumentado en presencia de p-
cimeno el cual, al ser mas hidrofobico, se incorporaria con mayor facilidad a la
pared celular facilitando el transporte del carvacrol a través de la membrana
citoplasmatica (Lambert et al, 2001; Burt, 2004).

Algunas aplicaciones especificas son:

e Inhibicion de la Saprolegnia parasitica, una de las causas mas importantes
de las pérdidas economicas en la industria salmonera y de la piscicultura en
general. En este caso el mayor efecto lo mostr6 el carvacrol y en menor
medida la presencia de p-cimeno, pero este ultimo siempre acompafiando

al primero (Tampieri, 2003).
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e Preservacion de alimentos inhibiendo el crecimiento de hongos
micotoxigénicos tales como Aspergillus ochraceus, Penicillium expansum

y P. verrucosum (Nguefack et al, 2009).

2.3 Metodologia

Para evaluar los equipos de extraccion continua presentados anteriormente se
separ6 el trabajo en tres etapas independientes. En las dos primeras se optimizo
experimentalmente la extraccion en cada uno de los equipo presentados, es decir,
se busco por separado las condiciones de operacion de la CHDC y de la CCR que
maximicen los rendimientos de extraccion de aceite esencial de tomillo. Una vez
concluido lo anterior se procedié a realizar experimentos que permiten la
comparacion entre ellas, tanto en rendimiento como en composicion del aceite

esencial obtenido.

2.3.1 Acondicionamiento del material

Como se explico en la descripcion de los procesos propuestos para este estudio la
alimentacion de la materia prima se hizo por medio de una suspension, luego para
lograr esto fue necesario someter al tomillo a un proceso intensivo de molienda, el
cual se detalla en el Anexo C, obteniendo un producto con una granulometria
menor a los 355 um. Una granulometria tan fina fue necesaria para evitar la

decantaciéon de la suspension en los estanques y la obstruccion de la bomba
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peristaltica empleada, pero pudo traer también beneficios en la extraccion dado el
aumento del area de contacto y la disponibilidad del aceite.

Adicionalmente, como puede existir un gran variabilidad entre los distintos sacos y
fue necesario utilizar mas de uno en cada serie de experiencias, una vez molido
cada uno, su producto fue mezclado con el de otros de forma de tener la masa
suficiente de material homogéneo que permita comparar resultados entre las
distintas condiciones de operacion. Luego, cuando en el documento se hace
referencia a un set de tomillo se estara hablando de una cierta masa de material
molido y homogenizado de forma que las experiencias que lo utilicen sean

comparables entre si.

2.3.2 Optimizacion experimental CHDC

Para la optimizacién experimental de la Columna de Hidrodestilacion Continua se
analizo el efecto de las distintas variables del proceso en el rendimiento de
extraccion de aceite esencial de tomillo:

e Tiempo de residencia (7).

e Razodn de arrastre (RA), entendido como la razon entre el flujo de destilado

y el flujo alimentado.

e Fraccion masica de solidos en la alimentacion.
Para definir el tiempo de residencia de cada experimento se manipuld el flujo de
alimentacion mediante la regulacion de la bomba peristaltica y se controld el

volumen de trabajo mediante el control de nivel implementado, manteniéndolo en
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aproximadamente 30L. Para esto se utilizd una banda de control para el sensor de
presion que va desde los 14 a los 17 mbar de presion en el fondo del hervidor.

Por su parte, para regular la Razon de arrastre se modificé la potencia de
calefaccion acorde al flujo de alimentaciéon de dicha experiencia de forma de
alcanzar el flujo de destilado deseado. Cabe notar que la potencia de calefaccion se
utiliza tanto para elevar la temperatura de la corriente de alimentacion hasta el
punto de ebullicion como para la evaporacion en si. Luego, para obtener el mismo
flujo de destilado con un flujo de alimentacién mayor se necesita mayor potencia.
La suspension alimentada se encontraba a temperatura ambiente, esto es
aproximadamente a 20 °C.

Adicionalmente, se mantuvo fija entre las experiencias la masa de tomillo molido
empleada, utilizando 2 kg en cada una.

El efecto de las distintas variables se analizd mediante experimentos con distintos
niveles de cada factor, haciendo énfasis en el efecto de la RA al utilizar en esta un
mayor numero de niveles para encontrar el 6ptimo.

Para definir el valor de los niveles de las variables se realizaron experiencias
previas de forma de encontrar los limites para cada una de ellas en el equipo
experimental. Estos resultados al igual que el disefio experimental final se
presentan en el capitulo de resultados.

Cada uno de los experimentos se inici6 cargando el hervidor con 30 kg de agua,
luego se calento a toda potencia (aprox. 3600W) y una vez alcanzada la ebullicién

se ajusto a la potencia especificada para el experimento y se descarté el destilado
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obtenido en condiciones batch. A continuacion se inici6 la alimentacion de la
suspension preparada en el estanque externo y se activo el control automatico de
nivel. Cada experimento dur6 hasta que se hubiesen alimentado los 2 kg de tomillo
molido. La purga acumulada se midi6 con una balanza cada vez que se habian
alimentado 10 kg de suspension fresca al hervidor. El destilado fue recolectado en
decantadores, dejado reposar durante la noche y separado el aceite esencial del
hidrosoluble al dia siguiente. La cuantificacion del aceite esencial y del

hidrosoluble se realiz6 gravimétricamente.

2.3.3 Optimizacion experimental CCR

Como se presentd anteriormente ya existen algunos estudios de la aplicacion de
este equipo para la extraccion de aceites esenciales, pero en ninguno de ellos se ha
analizado el efecto del flujo de destilado en la extraccion. Asi, esta es la principal
innovacion y aporte del presente trabajo. Adicionalmente, con el objetivo de
amplificar las diferencias entre las distintas condiciones de operacion y disminuir
el efecto de la variabilidad experimental, se utilizo mayores cantidades de material
vegetal que en los estudios precedentes.

Las variables de proceso cuyo efecto en el rendimiento de extraccion se evalud
mediante este disefio experimental son el flujo de alimentacion y la Razon de
arrastre (RA), donde este ultimo estd directamente relacionado con el flujo de
vapor utilizado como agente extractor.

Para el flujo de alimentacion se evalud cuatro niveles: 15, 20, 25 y 30 kg/h. En

cuanto a la RA esta fue regulada modificando el flujo de vapor que ingresaba a la
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columna entre tres valores: 4, 5 y 6 kg/h. Luego, las combinaciones entre estos
flujos de alimentaciéon y de vapor dan origen a cuatro niveles de RA distintos: bajo
(B), medio (M), alto (A) y muy alto (mA). En la tabla 2.1 se presenta el valor de

RA alcanzado por cada combinacidn entre flujo de alimentacion y flujo de vapor.

Tabla 2.1: Nivel de Razon de arrastre de las combinaciones de flujos de

alimentacion y vapor

Razén de arrastre (-)
Flujo de Flujo de alimentacion (kg/h)
Vapor
(kg/h) 15 20 25 30
4 M B - -
5 A M B -
6 mA A M B

Cabe notar que existen combinaciones en las cuales no existi6 o fue muy poca la
destilacion y por ende dichas combinaciones no se incluyeron en los experimentos.
No se emplearon mayores flujos de vapor puesto que el calderin con el que se
contaba entrega como maximo 6 kg/h de vapor, limitando también el flujo maximo
de suspension a 30 kg/h puesto que para flujos mayores se corria el riesgo de no
destilar.

Las demdas condiciones de operacion que se utilizan en el estudio son las
siguientes:

e Fraccion masica de sélidos en la alimentacion: 5%
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e 4 kg de tomillo molido por experiencia

¢ Velocidad de rotacion de la columna: 519 rpm,

¢ Temperatura del bafio termostatado: 50 °C

e Purga del agotado acumulado en el interior de la columna cada 5 minutos

e Recarga del estanque de alimentacion cada 10 kg alimentados a la columna
Para esta optimizacion se utilizaron 4 sets de tomillo molido denominados E, F, G
y H. Como cada set era de 12 kg cada uno permitid realizar 3 experiencias. Los
tres primeros sets se emplearon manteniendo dentro de cada uno el flujo de
alimentacion constante y variando la RA mientras que en el cuarto se mantuvo fijo
la RA y se modifico el fluyjo de alimentacion empleado, resultando el disefio
experimental que se presenta en la Tabla 2.2. Cabe notar que dado que existen
ciertas condiciones de vapor que no fuero realizables para los flujos de 25 y 30
kg/h de alimentacion, las experiencias correspondientes a dichos flujos se
pudieron realizar con un mismo set de tomillo.
Dentro de cada set la secuencia de experimentos se determiné aleatoriamente. Al
inicio de cada una de ellas se prepard en el estanque de alimentacion 20 kg de
suspension al 5% en solido y se esperd que alcanzase la temperatura del bafio
termostatado (50°C). Paralelamente se precalentd la columna con vapor y se
prepar6 la bomba para que entregue el flujo de alimentacion deseado. Una vez
logrado lo anterior se inicid la experiencia accionando la bomba y abriendo la
valvula de aguja que permite regular el flujo de vapor. Las purgas del equipo se

realizaron cada 5 minutos y su acumulado se midi6 periodicamente. El estanque de
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mezcla se recargaba con una suspension con la misma fraccion de solidos cada vez
que se consumian 10 kg de mezcla. El experimento duraba hasta completar la
alimentacion de 80 kg de mezcla, es decir, 4 kg de tomillo molido. El destilado fue
recolectado en decantadores, dejado reposar durante la noche y separado el aceite
esencial del hidrosoluble al dia siguiente. La cuantificacion del aceite esencial y

del hidrosoluble recuperado se hizo gravimétricamente.

Tabla 2.2: Disefio experimental CCR

Flujo de Nivel de Set de
alimentacion Razén de tomillo
(kg/h) arrastre (-) utilizado
15 M E
15 A E
15 mA E
20 B F
20 M F
20 A F
25 B G
25 M G
30 B G
20 B H
25 B H
30 B H
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En ensayos previos realizados en la columna se observo que una gran cantidad del
aceite esencial extraido quedaba retenido en el condensador total. Luego, el aceite
recuperado durante la limpieza del equipo al final de cada una de las experiencias

también fue contabilizado como parte de la extraccidon continua.

2.3.4 Experiencias comparativas

Esta etapa tuvo como objetivo comparar el rendimiento de extraccion y la
composicion del aceite esencial obtenido en equipos de destilacion continua
propuestos en este estudio y contrastarlos con un proceso batch clasico como lo es
la destilacion por arrastre de vapor (SD), para este ultimo se utilizd6 un equipo
como el de la Figura 1.3.

Dada la variabilidad intrinseca del material no resultaba recomendable realizar
comparaciones entre los equipos basandose en experiencias en las que se utilizd
uno distinto. Asi, se decidid incluir nuevos experimentos pero solo en las
condiciones Optimas de cada uno de los equipos y procurando que en ellas se
utilice el mismo material. Como el equipo de SD utiliza material sin moler, se
separd, previo a la molienda, aproximadamente 1 kg de muestra de los sacos a
moler.

El rendimiento de extraccion, al igual que en las etapas anteriores, se determind
gravimétricamente utilizando una balanza analitica.

El perfil aromatico de los aceites esenciales de cada uno de los equipos se obtiene
mediante Cromatografia de gases acoplada a un espectroémetro de masa (GC-MS).

Dicho andlisis se solicito al Centro de Aromas y Sabores del DICTUC.
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Para el procedimiento se utilizd un cromatégrafo de gases marca Hewlett Packard
Serie HP 6890 y un espectrometro de masa Hewlett Packard 6890/ MSD5972
acoplado. Se us6 una columna J&W Scientific DB-WAXetr 122-7362 de 60 m de
largo, 0.25 mm de diametro interno y 0.25um de espesor. La temperatura del
inyector fue de 180°C y la del detector de 280°C. El gas portador fue Helio (1.8
ml/min) y se inyect6 un volumen del pL.

Para obtener el perfil de aromas de cada muestra, previamente se les realizo una
extraccion con diclorometano y nitrogeno a temperatura baja. Posteriormente los
extractos obtenidos se concentraron e inyectaron en el GC-MS. Este ensayo se
realizd en duplicado. Cada uno de los cromatogramas obtenidos se analiza
comparando los espectros de masa de los compuestos encontrados en las muestras,
con los de la biblioteca NIST-EPA-NIH de 130.000 espectros. La cuantificacion
de los compuestos se realiz6é usando un método de estandar interno, en este caso 4-
nonanol. Para calcular la cantidad en que esta presente cada compuesto se integro

cada uno de los peaks encontrados, y se utilizo la siguiente relacion:

Area _nonanol _ Concentracion _nonanol @.1)

Area compuesto  Concentracion _compuesto
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3. RESULTADOS

En este capitulo se presentan y discuten los resultados de las experiencias realizadas
siguiendo la metodologia descrita en el capitulo anterior. En primer lugar se presenta la
optimizacion experimental de la Columna de Hidrodestilaciéon Continua (CHDC), luego
la de la Columna de Conos Rotatorios (CCR) y finalmente los resultados de las

experiencias comparativas entre ellas.

3.1 Optimizacion Columna de Hidrodestilacion Continua

La puesta en operacion de este equipo tuvo numerosas complicaciones,
requiriéndose reemplazar y modificar en varias ocasiones los calefactores
eléctricos instalados, y con ello se cambiaba la potencia méxima entregada y la
calibracion de la Potencia Nominal que permite su regulacion.

Adicionalmente, hubo problemas de formacion de espuma en el hervidor, lo que
impedia al sensor de nivel instalado originalmente, que era de tipo capacitivo, una
correcta medicion y con ello el control del contenido del hervidor. Luego para
solucionar este problema se reemplazd el sensor por uno de presion.

Finalmente, la mayor complicacion encontrada en la operacion del equipo fue que
para fracciones masicas de solidos en la suspension de alimentacion mayores o
iguales a 4% y/o al utilizar potencias de calefaccion cercanas a los 3000W al cabo
de un tiempo el tomillo en el hervidor se quemaba contaminando el aceite
extraido. Este fendmeno se corrobor6 al desarmar el equipo e inspeccionar las

resistencias eléctricas en cuya superficie se formaba una costra de material
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quemado. Luego para poder llevar a cabo los experimentos planificados se
decidi6 utilizar una concentracion de so6lidos extremadamente baja (2%) y las
menores potencias de calefaccion posibles.

Considerando las restricciones anteriores, las variables cuyo efecto en el
rendimiento de extraccion se evaluaron son Unicamente el tiempo de residencia y
la raz6n de arrastre (RA), descartando la fraccion de solidos de la alimentacion.
Para el tiempo de residencia se utilizaron 2 niveles: 1.5 y 3 h aprox. Niveles que
dado el volumen de trabajo de 30L, equivalentes a aproximadamente 30 kg, se
alcanzaron con flujos de alimentacion de 20 y 10 kg/h. La RA fue regulada entre
5 niveles (muy bajo, bajo, medio, alto y muy alto) modificando la potencia de
calefaccion acorde al flujo de alimentacion. En la tabla 3.1 se presentan las

potencias utilizadas para alcanzar los distintos niveles de RA.

Tabla 3.1: Potencias de Calefaccion

Potencia de Calefaccion necesaria (W)
Flujo de Razoén de arrastre (-)
alimentacion
(kg/h) mB B M A mA
10 1300 1500 1600 1800 2000
20 2200 2600 - - -

Para el flujo de 20 kg/h solo se pudo realizar las experiencias en los dos niveles

mas bajos de RA dado que para alcanzar los niveles superiores la potencia
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requerida podia provocar quemado. Luego, el andlisis del efecto del tiempo de
residencia quedara limitado a dicha zona.

Para determinar el 6ptimo se utilizaron cuatro sets de tomillo molido de 8 kg cada
uno, por ende cada set permite realizar cuatro experiencias cuyo material vegetal
se puede suponer homogéneo. El primero de ellos (Set A) se utiliza para realizar
experiencias que combinan los dos niveles mas bajos de RA con los 2 niveles de
tiempo de residencia, mientras que los demaés (Sets B, C y D) se reparten entre los
distintos niveles de RA pero sélo para el nivel mas alto de tiempo de residencia.

En la tabla 3.2 se presenta de forma resumida el disefio experimental anterior.

Tabla 3.2: Disefio Experimental Optimizacion CHDC

Set de tomillo
Tiempo de Razoén de arrastre (-)
residencia
(h) mB B M A mA
3 AyC A,ByD B,CyD B,CyD B,CyD
1.5 A A - - R

La secuencia de las experiencias se determind de forma aleatoria y los resultados
experimentales se presentan en la Tabla 3.3. Las humedades utilizadas para la
conversion del rendimiento a base seca se presentan en el Anexo D, pero cabe
notar que todas son cercanas y varian entre un 6 y 8%. Adicionalmente se puede
verificar en la Figura A.2 de los anexos que el contenido del hervidor, medido por

medio del sensor de presion instalado en el fondo de este, se mantuvo
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satisfactoriamente controlado mediante el accionamiento automatico de la valvula

de purga y que la temperatura en este permanecid estable durante los

experimentos. (Figura A.3)

Tabla 3.3: Resultados Experimentales Optimizacion CHDC

o Tiempo Tiempo -
EI;I Residencia RA Tomillo Residencia EI){(A Rczn;llimlsesr)lto

p- (h) Exp. (h) p- gike

1 3 mB A 2.96 3.6% 1.22
2 3 B A 3.01 5.8% 1.66
3 1.5 mB A 1.50 1.6% 1.25
4 1.5 B A 1.57 5.1% 1.67
5 3 M B 3.12 7.3% 2.28
6 3 A B 3.24 10.2% 1.61
7 3 mA B 3.34 14.3% 1.18
8 3 B B 3.10 7.3% 2.01
9 3 mA C 3.60 16.7% 1.23
10 3 mB C 2.93 2.7% 1.5
11 3 A C 3.30 12.1% 2.2
12 3 M C 3.08 7.8% 2.13
13 3 A D 3.31 11.7% 1.77
14 3 B D 3.09 4.6% 2.05
15 3 M D 3.14 8.2% 1.93
16 3 mA D 3.48 15.3% 1.16
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Una primera inspeccion de los datos permite asociar los niveles de RA esperados a

valores alcanzados por este en la practica:

Muy bajo (mB): 1.5% <RA <3.8%
Bajo (B): 4.5% <RA <5.9%
Medio (M): 7.2% <RA <8.1%
Alto (A): 10.2% <RA <12.5%
Muy alto (mA) 14.1% <RA <16.8%

Esta escala se cumple para todas las experiencias salvo para la namero 8, cuyo
valor de RA que debia ser Bajo se desplazd en la practica al nivel siguiente.
Luego, para el analisis del efecto de la RA en el rendimiento de extraccion, este
punto se considerara como de nivel Medio. Este desplazamiento de la RA muy
probablemente se deba al atascamiento de la bomba de alimentacion durante la
experiencia. Esta detencion disminuyd el flujo promedio de alimentacion y
entonces para la misma potencia de calefaccion se obtuvo una mayor cantidad de
destilado, y por ende una mayor RA experimental.

Para analizar el efecto del tiempo de residencia se considerd las experiencias
asociadas al primer set de tomillo, las cuales combinan los dos niveles de éste con
los dos niveles mas bajos de RA. Asi, es posible realizar un test t para verificar si
existe un efecto estadisticamente significativo de esta variable. Para realizar este

analisis se utilizo el software Statgraphics Plus 5.1.
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En las tablas 3.4 y 3.5 se presentan respectivamente los resultados de test t de
comparacion de medias para el efecto del tiempo de residencia y de la RA (dos

niveles mas bajos) en el rendimiento de extraccion.

Tabla 3.4: Comparacion medias tiempo de residencia en la CHDC

Intervalo de confianza 95%
Tiempo Residencia: 3 h 1.44 £2.80
Tiempo Residencia: 1.5 h 1.46 £2.67
Diferencia de medias -0.02 + 1.31
P-Valor 0.954

Tabla 3.5: Comparacion medias RA en la CHDC

Intervalo de confianza 95%
Flujo 30 kg/h 1.67 +£0.06
Flujo 25 kg/h 1.24+0.19
Diferencia de medias 0.43 +0.07
P-Valor 0.001

Los test estadisticos permiten concluir con una significancia de un 95% (valor P de

0.954) que el tiempo de residencia no presenta un efecto significativo en el
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rendimiento de extraccion, mientras que la RA en sus niveles mas bajos (mB y B)
si lo tiene (P-valor de 0.001).

Este resultado indica que no existe un beneficio en el rendimiento de extraccion al
aumentar el tiempo de residencia de 1.5 a 3 horas. Por lo tanto, para una misma
RA lo 6ptimo es utilizar el menor tiempo de residencia (1.5h) de forma de
procesar mayor cantidad de material en el mismo tiempo, aumentando la tasa de
produccion del equipo.

No obstante esta conclusion y debido al problema de quemado, el resto del estudio
se realiza al nivel mayor de tiempo de residencia. Sin embargo debido al efecto
despreciable del tiempo de residencia, los resultados para la RA debieran ser
directamente extrapolables al caso del menor.

Para analizar el efecto de la RA en todo el rango estudiado (mB, B, M, A y mA) se
realizd un analisis de varianza de dos vias incluyendo como segunda variable el set
de tomillo, de forma de considerar el impacto que pudiese tener dicha variable en
los resultados, esto puesto que como se comentd anteriormente el material posee
una elevada variabilidad intrinseca. Para este ANOVA se utilizo los datos de los
16 experimentos. (Tabla 3.6)

Observando los valores P de la tabla ANOVA para la RA y el set de tomillo se
puede afirmar, con un nivel de confianza de un 95%, que el set de tomillo no posee
un efecto significativo en el rendimiento de extraccion; mientras que la RA si lo
tiene en todo el rango estudiado, condiciéndose este Ultimo resultado con lo

observado al considerar solo el set de tomillo A.
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Para determinar la RA O6ptima para el rendimiento de extraccion se realizd una
comparacion multiple de rangos para definir aquellas condiciones cuyos resultados son

significativamente distintos entre si (Tabla 3.7).

Tabla 3.6: Efecto de la RA y del set de Tomillo en la CHDC

Andlisis de la Varianza para Rendimiento - Sumas de Cuadrados de Tipo III

Fuente Suma de cuadrados GL Cuadrado Medio Cociente-F  P-Valor
EFECTOS PRINCIPALES

A:RA 1.82223 4 0.455557 18.01 0.0005

B:Tomillo 0.202262 3 0.0674207 2.67 0.1190
RESIDUOS 0.202346 8 0.0252933

TOTAL (CORREG.) 2.30644 15

Los cocientes F estan basados en el error cuadratico medio residual.

El andlisis de contraste de rangos mostré que los resultados del rendimiento para
las condiciones de RA centrales (B, M y A) son significativamente distintas a las
extremas (mB y mA), pero que no lo son entre si. Estrictamente, el andlisis arrojo

que las condiciones A y mB no son significativamente distintas pero el estadistico
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es solo levemente inferior al limite, 0.368896 contra 0.37808, por lo que se trata de

una conclusion poco robusta.

Tabla 3.7: Contraste de Rangos para el Rendimiento segin RA

Contraste Multiple de Rangos para Rendimiento segun Razén de arrastre
Meétodo: 95.0 porcentaje LSD

RA Recuento Media LS Sigma LS  Grupos Homogéneos
mB 3 1.41503 0.113072 XX

B 3 1.9414 0.113072 X

M 4 2.02179 0.0904789 X

A 3 1.78393 0.0984479 XX

mA 3 1.11393 0.0984479 X

Contraste Diferencias +/- Limites

A-B -0.157468 0.37808

A-M -0.237857 0.282949

A - mA *0.67 0.299446

A-mB 0.368896 0.37808

B-M -0.0803896  0.373821

B-mA *(0.827468  0.37808

B-mB *0.526364  0.312761

M - mA *0.907857  0.282949

M- mB *0.606753  0.373821

mA - mB -0.301104  0.37808

* indica una diferencia significativa.

Como las medias del rendimiento de extraccion de las condiciones centrales son
significativamente mayores que las de las extremas se puede concluir que la RA
que optimiza el rendimiento de extraccion se encuentra en dicha zona y que con

mayor seguridad esto ocurriria en el nivel de RA Medio (7.8% aprox.), cuyo
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rendimiento promedio en estas experiencias fue de 2.02 g de aceite esencial por kg
de so6lido molido seco alimentado, siendo el mayor de todos.

La ocurrencia de este maximo en una zona intermedia de la Razén de arrastre es
un fendmeno que no resulta intuitivo. Si bien la naturaleza mecanica de la
extraccion hacia presupuestar que para valores muy bajos de RA a medida de que
esta aumentase el rendimiento de extraccion debia de aumentar hasta alcanzar un
valor maximo, no se esperaba que luego de alcanzarlo este empezase a bajar. No
obstante esta intuicion inicial, un fendmeno similar al descrito para los valores
altos de RA fue el reportado por Haj Ammar et al (2010) quienes en un sistema de
hidrodestilacion batch determinaron que el flujo de destilado tenia un efecto
negativo en el rendimiento de extraccion, resultado que es consistente con lo

observado en este estudio.

3.2 Optimizacion Columna de Conos Rotatorios

Los resultados experimentales completos se presentan en la Tabla 3.8.



Tabla 3.8: Resultados Experimentales Optimizacion CCR
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~ ; Alirrlf;;lligcién RA | Tomillo Eiﬂ? é{‘; R(egrc}lfgi:sr;to
(kg/h) Exp.(kg/h)
1 15 mA E 16.05 18.6% 4.69
2 15 M E 14.91 8.3% 4.65
3 15 A E 15.53 12.8% 4.99
4 20 M F 21.24 8.4% 5.34
5 20 A F 20.6 12.4% 5.96
6 20 B F 20.69 3.5% 6.21
7 25 M G 25.00 8.1% 6.63
8 25 B G 25.00 2.8% 6.83
9 30 B G 28.57 5.2% 6.93
10 30 B H 29.81 5.0% 591
1 20 B H 19.43 4.9% 5.52
12 25 B H 26.23 5.6% 5.63

Al igual que para la CHDC es posible asociar valores alcanzados en la practica a

los niveles de RA esperados segun el disefio experimental:

Bajo (B): 3.6% <RA <5.4%
Medio (M): 8.1% <RA <8.4%
Alto (A): 12.2% <RA <13.0%
Muy alto (mA) RA =18.6%

Ademés se verifico que los niveles son bastantes similares a los

previamente para la CHDC.

obtenidos
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Para analizar el efecto de las variables (Flujo de alimentacion, Razén de arrastre y
set de tomillo utilizado) sobre el rendimiento de extraccion de aceite esencial se

realizaron analisis de varianza para cada una de ellas. (Tablas 3.9, 3.10 y 3.11)

Tabla 3.9: Efecto del Flujo de Alimentacion en el rendimiento de la CCR

Analisis de la Varianza

Fuente Sumas de cuad. Gl Cuadrado Medio Cociente-F  P-Valor
Entre grupos 4.86168 3 1.62056 6.85 0.0134
Intra grupos 1.89241 8 0.236551

Total (Corr.) 6.75409 11

Tabla 3.10: Efecto de la Razdn de arrastre en el rendimiento de la CCR

Analisis de la Varianza

Fuente Sumas de cuad. Gl Cuadrado Medio Cociente-F  P-Valor
Entre grupos 1.18468 2 0.592342 1.11 0.3768
Intra grupos 4.28713 8 0.535892

Total (Corr.) 547182 10
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Tabla 3.11: Efecto del Set de Tomillo en el rendimiento de la CCR

Analisis de la Varianza

Fuente Sumas de cuad. Gl Cuadrado Medio Cociente-F P-Valor
Entre grupos 6.15622 3 2.05207 27.46 0.0001
Intra grupos 0.597867 8 0.0747333

Total (Corr.) 6.75409 11

El analisis de varianza con una confianza de un 95%, muestra que la RA no tiene
un efecto significativo sobre el rendimiento de extraccion de aceite esencial de
tomillo (Valor P de 0.3768). Por el contrario el flujo de alimentacion y el set de
tomillo utilizados si son variables significativas (valores P = 0.0134 y 0.0001,
respectivamente).

No obstante lo anterior, cabe notar que en las primeras 6 experiencias el flujo de
alimentacion y el set de tomillo se mueven conjuntamente, es decir, son variables
dependientes. Esto puede inducir a error en el andlisis y que los efectos
determinados anteriormente no sean mas que el efecto de una de ellas y que el otro
sea la confusion con este (Hines, 2008). Luego, para ver los efectos reales de cada
una de ellas se realizan tests t de contraste de medias, pero unicamente
considerando la segunda mitad de los experimentos, dado que en ellos el flujo y el
set de tomillo son variables independientes (Tablas 3.12 y 3.13).

Los resultados obtenidos para el Set de Tomillo (P = 0.006) y para el flujo de

alimentacion (P = 0.932), permiten afirmar que el flujo de alimentacion no tiene
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un efecto significativo sobre el rendimiento de extraccion observado mientras que
el set de tomillo si lo tiene, siendo entonces esta ultima variable la tinica capaz de

explicar los resultados experimentales obtenidos.

Tabla 3.12: Comparacion medias Flujo alimentacion en la CCR

Intervalo de confianza 95%
Flujo 30 kg/h 6.36 £ 1.60
Flujo 25 kg/h 6.42 +6.48
Diferencia de medias -0.06 + 1.95
P-Valor 0.932

Tabla 3.13: Comparacion medias Set de tomillo en la CCR

Intervalo de confianza 95%

Flujo 30 kg/h 6.79£0.36
Flujo 25 kg/h 5.77+1.78
Diferencia de medias 1.02+0.48

P-Valor 0.006
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En resumen, los resultados experimentales obtenidos indican que ninguna de las
dos variables de proceso estudiadas, RA y flujo de alimentacion, tiene un efecto
significativo sobre el rendimiento de extraccion dentro del rango estudiado, por lo
que la condiciéon oOptima de operacion debe ser determinada en base a otros
criterios. Una conclusién similar fue la encontrada por Graber (2007) en cuyo
estudio la fraccidon de solidos en la alimentacidon y la velocidad de rotacion de la
columna tampoco presentaron efectos significativos en el rendimiento de
extraccion del aceite esencial, aunque en dicho caso trataba de romero.

Como todas las condiciones estudiadas presentan rendimientos de extraccion
estadisticamente similares, un posible éptimo para el proceso es aquel que realiza
esta extracciéon con la mayor tasa de produccion y con el menor consumo de
energia por unidad de producto. Lo anterior se logra con el mayor flujo de
alimentacion estudiado (30 kg/h), el cual permite procesar una mayor cantidad de
tomillo por unidad de tiempo, y con la menor RA (Nivel Bajo), lo cual reduce el
flujo de vapor necesario para llevar a cabo la extraccién y con ello el costo en
energia involucrado en su generacion. Luego, esta sera la condicion que se
empleara para comparar la CCR con la CHDC y el método clasico de Destilacién

por Arrastre de Vapor (SD).
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3.3 Comparacion entre métodos de extraccion

Para realizar la comparacion entre métodos de extraccion se realizaron
destilaciones en las condiciones Optimas determinadas en los dos apartados
anteriores para cada uno de los equipos y utilizando un mismo set de tomillo. De
esta forma, los resultados obtenidos tanto en términos de rendimiento de
extraccion como de la composicion del aceite obtenido, seran comparables entre
si. Para poder comparar estos métodos continuos con los métodos convencionales
se incluye en esta seccion una destilacion por arrastre de vapor (SD).

Las destilaciones en la CHDC y en la CCR se realizaron siguiendo la metodologia
optimizada; por su parte, para la SD se utilizd aproximadamente 1 kg de tomillo
sin moler repartido en dos cargas del equipo experimental y a cada una de ellas se
le hizo pasar por 2 horas vapor generado con una potencia de calefaccion de
aproximadamente 1200W. Cabe mencionar que el rendimiento de molienda para el
set de tomillo que se empleo en estas experiencias comparativas fue de un 56%, es
decir que luego del proceso de molienda descrito en el Anexo C un 56% de la
masa del tomillo alcanz6 la granulometria requerida para las experiencias

continuas.

3.3.1 Rendimiento de extraccion

Los resultados de los rendimientos de extraccion de las experiencias comparativas
entre métodos se presentan en la tabla E.1 de los anexos y se resumen en la Tabla

3.14, adicionalmente se incluyen en esta ultima tabla la tasa de produccion y el
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consumo de energia por unidad de producto, este ultimo estimado segin las

consideraciones presentadas en el Anexo F.

Tabla 3.14: Comparacion entre los distintos métodos

CHDC CCR SD

Rendimiento de Absoluto (g/kg ss) 1.18 3.60 2.38
extraceion Normalizado (-) 0.5 1.5 1

Tasa de Absoluto (g/h) 0.40 8.88 0.40
producccion Normalizado (-) 1.0 223 1

Consumo de Absoluto (kWh/g) 4.50 0.71 1.27
cncrgla Normalizado (-) 3.5 0.6 1

Nota: En esta tabla se presentan los rendimientos de extraccion en base al tomillo entero
seco, a diferencia de los capitulos anteriores donde se utilizd como base al tomillo molido
seco.

Es posible observar que en términos de rendimiento existen claras diferencias
entre los 3 métodos estudiados, siendo el menor el de la CHDC con tan solo 1.18
gr/kg s.s, siguiéndole la SD con aproximadamente el doble de aceite extraido (2.38
gr/kg s.s.) y finalmente la CCR que extrae el triple (3.60 gr/kg s.s.).

También podemos apreciar que la CCR tiene una tasa de produccion 22.3 veces
mayor que la SD y que la CHDC sdlo iguala a esta ultima. Ahora, si bien estas
diferencias pueden deberse a las diferencias de escala entre los equipos, al ser de

mas de un orden de magnitud son indicativas de las diferencias entre los procesos.
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Adicionalmente se verifica que la CCR consume menos energia por gramo de
aceite extraido que los otros procesos estudiados, es mas, necesita un 40% menos
de energia que la SD siendo que esta consume 2.5 veces menos que la CHDC.

No obstante, los resultados anteriores para la tasa de produccion y el consumo
unitario de energia son fuertemente dependientes del como se realizé la molienda
en este estudio. El material molido empleado en estas pruebas es un material
concentrado en hoja debido a que en los descartes realizados durante el proceso de
molienda se retiraban casi Ginicamente ramas, lo que implica que no era necesario
procesar en la CCR o en CHDC toda la masa del tomillo cosechado para retirar la
mayor parte de su aceite. Ahora, si se desease llevar estos procesos a escala
industrial el proceso de molienda debiera ser modificado y adoptando, por
simplicidad, uno que moliese todo el material vegetal. Luego, dado que ahora se
procesaria mas masa de ramas molidas, se tendria que hidrodestilar una mayor
cantidad de material para obtener el mismo aceite esencial.

Teniendo en cuenta este escenario mas realista para la adopcion de las técnicas
continuas a escala industrial en la Tabla 3.15 se presentan los resultados para la
tasa de produccién y consumo unitario de energia ajustados para este escenario.

(Anexo G)



55

Tabla 3.15: Comparacion entre los distintos métodos — Caso molienda

total
CHDC CCR SD
Rendimiento de Absoluto (g/kg ss) 118 >60 238
extraccion Normalizado (-) 0.5 1.5 1
Tasa de Absoluto (g/h) 0.22 4.97 0.40
producccion Normalizado (-) 0.6 12.5 1
Consummo de Absoluto (kWh/g) 8.00 1.25 1.27
cnergla Normalizado (-) 6.3 1.0 1

Nota: En esta tabla se presentan los rendimientos de extraccion en base al tomillo entero
seco, a diferencia de los capitulos anteriores donde se utilizd como base al tomillo molido
seco.

Es posible ver que aun en este escenario la tasa de produccion de la CCR sigue
siendo considerablemente mejor que la de los demas procesos y que el consumo
unitario de energia es comparable al de la SD.

Luego, podemos concluir con certeza que en términos de rendimiento, tasa de
extraccion y consumo de energia por gramo de aceite extraido la CCR presenta

significativas ventajas comparativas en relacion a la CHDC y a la SD.

3.3.2 Composicion del aceite

Anteriormente se compararon los métodos en base a sus rendimientos de
extraccion, no obstante, un aumento en la cantidad de aceite extraido no implica

una mayor cantidad del compuesto de interés, en nuestro caso compuestos
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oxigenados tales como carvacrol y timol y no oxigenados como el precursor p-
cimeno cuya presencia tiene un efecto sinérgico con el carvacrol.

Esta eventual diferencia se condice con una primera inspeccion visual de los
aceites esenciales obtenidos mediante de los tres métodos. Como se observa en la
Figura 3.1 el aceite esencial correspondiente a la SD es considerablemente mas
oscuro que el obtenido con la CHDC que a su vez lo es mas que el de la CCR. Este
marcado contraste es indicativo de que los aceites esenciales no son iguales y que

pueden existir diferencias significativas entre sus composiciones.

Figura 3.1: Muestras de los aceites esenciales extraidos mediante los distintos

métodos

Luego para determinar sus composiciones se obtuvieron sus perfiles aromaticos

por analisis GC-MS (Tabla 3.16).
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Tabla 3.16: Perfiles aromaticos de los aceites esenciales obtenidos por

los distintos métodos de extraccion

Monoterpenos no oxigenados
Acyclicos
Myrcene
Ciclohexanos
a-Terpinene
Limonene
v-Terpinene
a-Terpinolene
Cymenos
p-cymene
Biciclicos
a-Pinene
a-Thujene
Camphene
B-Pinene
Sabinene
Verbenene
8-3-carene

Subtotal

Monoterpenos oxigenados
Aciclicos

LOF

Linalool

Neral

Geraniol
Ciclohexanos

p-Menth-2-en-1-ol (quercivorol)

Carvenone

Carvone

1,8-cineole

a-Terpineol

Composicion [%]

CCR

0.26

0.39
0.48
0.62
0.07

34.75

1.79
0.18
0.78
0.21
0.01
0.01
0.03

39.58

0.26
5.92
0.02

0.32
0.05
0.18
2.11
0.86

CHDC

0.22

0.50
0.38
1.11
0.19

41.34

2.97
0.31
0.53
0.40
0.03
0.01
0.03

48.01

2.26

0.08
0.16
0.12
1.18

SD

0.57

0.11
0.90
1.88
0.08

40.50

1.22
0.23
0.85
0.26
0.02
0.02
0.07

46.70

0.03
3.44

0.32

0.14

0.40

1.91
0.49



4-Terpineol
Cymenos

p-Cymen-8-ol

Thymol

Carvacrol
Biciclicos

Sabinene hydrate

Camphore

Trans-sabinene hydrate

Borneol

Isopinocarveol

Subtotal

Sesquiterpenos no oxigenados

Monociclicos
o-Humulene
Germacrene-D

Policiclicos
a-Copaene
o-Amorphene
a-Calacorene
o-Ylangene
o-Muurolene
v-Cadinene + 8-Cadinene
1S,cis-calamenene
Trans-caryophyllene
a-Bourbonene

Subtotal

Sesquiterpenos oxigenados
Policiclicos
Caryophyllene Oxide
10-epi-y-eudesmol
(+) spathulenol

Subtotal

0.35
24.45
6.42
1.16
0.74

0.22
3.23

46.28

0.13
0.04
0.04

0.70

2.79

3.71

4.99
0.14

5.13

1.64
0.74
19.45
2.72

0.22

0.87

29.45

0.29

0.13
0.51
0.77
0.04
0.67

2.40

5.47

0.33

5.80
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0.17
14.25
3.94

0.64

1.76
0.07

27.56

0.41
0.08

0.46
0.90
0.13
0.20

1.70
0.76
4.50
1.32

10.45

5.30
0.33
0.14

5.77



No terpenos oxigenados

3-Octanol

1-Octen-3-ol

1-Nonanol
Methyl-2-methyl butyrate
Butanoic acid

3-Methyl-3-butenyl isovalerate

Carvacrol methyl ester
Neryl acetate

Thymyl methyl ether
Bornyl propionate
Geranyl isobutyrate
Geranyl propionate
Isobornyl acetate
1-Octen-3-ol acetate
3-Octanone
1-Octen-3-one
6-Methyl-5-hepten-2-one
3-Heptanone

Bornyl acetate
3-Hexenol (Z 0 E)
Methyl eugenol
Eugenol

No identificados

Subtotal

TOTAL

0.26
1.92

0.10
0.18
0.01
1.76
0.03

0.09
0.03
0.01

0.14

0.01

0.16

4.69

0.61

100.00

0.07
0.34

0.06

5.02
0.16
2.05
0.13
0.06
0.29
0.22

0.02

0.02
0.00

4.77
0.02

13.23

1.10
100.00
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0.28
0.99
0.07
0.04
0.17
0.02
2.82
0.32
241

0.09
0.43
0.02
0.07
0.01
0.03
0.01

0.11

7.88

1.63
100.00

Se verifica en los datos anteriores que las tres muestras de aceite esencial estan
principalmente compuestas por monoterpenos, alcanzando cerca de un 80% del
total de los compuestos volatiles identificados. Pero es el aceite obtenido con la
CCR el que posee una mayor proporcion de monoterpenos oxigenados con un
46%, seguido por el de la CHDC con un 29% y luego el de la SD con un 28%.

Dentro de estos compuestos es el timol el que se presenta en mayor cantidad, con
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un 24.5% en la CCR, 19.5% en la CHDC y un 14.3% en la SD. Luego aparece el
carvacrol, uno de los compuestos de mayor interés debido a su elevada actividad
antimicrobiana, con una composicion nuevamente mayor para el aceite obtenido
con la CCR (6.4%), pero esta vez seguido por la SD con un 3.9% y s6lo después la
CHDC con un 2.7%. Finalmente aparecen otros monoterpenos oxigenados como el
linalol, borneol y 1,8-cineol con porcentajes menores pero siendo siempre mayores
en la CCR, seguido por la SD y la CHDC.

Dentro los monoterpenos no oxigenados es el p-cimeno, uno de los precursores del
timol y carvacrol, aquel que se presenta en mayor proporcion en las tres muestras,
alcanzando un 34.75% para el aceite de la CCR, un 41.34% en el de la CHDC y un
40.50% para el de la SD. Mientras que el otro precursor, el y-terpineno se presenta
en muy bajas cantidades, siendo el o-pineno el segundo monoterpeno no
oxigenado que se presenta en mayor proporcion, aunque esta sigue siendo muy
baja (< 3%).

Los sesquiterpenos oxigenados aparecen en las tres muestras en proporciones muy
similares y cercanas al 5%, siendo el oxido de cariofileno el principal
constituyente. Este sesquiterpeno tiene comprobados efectos como fungicida e
insecticida natural (Yang et al, 1999; Silva et al, 2008)

A diferencia del caso de los oxigenados para los sesquiterpenos no oxigenados si
existen diferencias entre los distintos métodos de extraccion, siendo su proporcion

significativamente mas alta en el aceite de la SD con un 10.5%, mientras que para
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la CCR y la CHDC son de apenas 3.7% y 2.4% respectivamente. Donde es el
trans-cariofileno aquel que se presenta en mayor proporcion.

Donde también se aprecian diferencias significativas es en la proporcion de
compuestos oxigenados que no son terpenos detectados por el andlisis, siendo
considerablemente mds alta su proporcion en el aceite de la CHDC con un 13.2%,
seguido por las SD y la CCR con un 7.9% y un 4.7% respectivamente. Aquellos
que aparecen en mayor cantidad son el carvacrol metil éster, el timil metil éter y
para el caso de la CHDC el metil eugenol, cuya proporcion se dispara en relacion a
los otros métodos.

En resumen, la CCR es la tecnologia que extrae de forma mas selectiva los
monoterpenos oxigenados de mayor interés (timol y carvacrol) tanto si se le
compara con la CHDC, el otro proceso continuo estudiado, como con la SD,
sistema estandar de la industrial de extraccion de aceites esenciales. Luego, el
producto de esta puede considerarse que tiene un mayor valor agregado. Graber et
al (2010) encontraron un resultado andlogo al comparar los aceites esenciales de
romero obtenidos en la CCR con los de la SD, obteniendo consistentemente mas
mono y sesquiterpenos oxigenados con la primera.

En cuanto a la CHDC es posible ver que si bien es un poco mas selectiva en timol
que la SD lo es menos en carvacrol.

Abhora, si tenemos en consideracion el resultado anterior para el rendimiento, las

ventajas de la CCR frente a los otros métodos son evidentes, dado que resulta ser
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la mas eficiente, tanto rendimiento como en selectividad, se vuelve la mas
recomendable para realizar el proceso de extraccion de aceite esencial de tomillo.

Adicionalmente, en cuanto al material utilizado en este estudio, se puede decir que
este es del quimiotipo Timol, pero que dada la alta proporcion de p-cimeno
encontrada en todas las muestras es posible que realizando la cosecha en una etapa
mas avanzada del ciclo vegetativo, mas cercana a la floracion, sea posible
aumentar la proporcion de monoterpenos oxigenados, en particular timol y

carvacrol.
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4. CONCLUSIONES Y PERSPECTIVAS FUTURAS

En este trabajo se realizé el estudio y optimizacion experimental de dos nuevas
alternativas para la extraccion de aceite esencial de tomillo que tienen la particularidad
de realizarse de forma continua y por ende resultan interesantes para su implementacion
a escala industrial cuando se poseen elevadas metas de produccion.

El trabajo desarrollado con la Columna de Hidrodestilacion Continua o CHDC evidencio
que la Razdn de arrastre presenta un efecto estadisticamente significativo en el
rendimiento de extraccion de aceite esencial, alcanzandose un maximo para valores de
Razén de arrastre medios, siendo consistentemente inferior tanto para valores muy bajos
y muy altos de este. Luego, en base a los resultados experimentales, se sugiere que la
operacion de este equipo se realice con un valor de Razon de arrastre del orden de un
8%.

Por otra parte se determin6 que un aumento del tiempo de residencia desde 1.5 ha 3 h
no mejora el rendimiento de extraccion y por lo tanto es suficiente realizar la destilacion
con el menor de ellos, duplicando asi la tasa de produccion.

Durante la implementaciéon del equipo experimental se encontraron numerosos
inconvenientes que se deben tener en cuenta si se desea continuar con el estudio de esta
alternativa de proceso. Quizés el mas importante de todos es el quemado del material
vegetal al contactarse con la superficie calefactora. Este problema limit6 la fraccion de
solidos en la alimentacion y la potencia de calefaccion que se utilizo en el estudio y con
ello el fluyjo maximo que se podia alimentar, mermando la competitividad de este

método frente a los otros. De solucionarse este inconveniente se podria procesar una
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mayor cantidad de tomillo por unidad de tiempo y se podrian estudiar las variables en
rangos que en el actual estudio fue imposible alcanzar. Particularmente, seria interesante
analizar el efecto que tiene la fraccion de sélidos de la alimentacion en el rendimiento de
extraccion y si es posible utilizar tiempos de residencia menores a 1.5 h sin perder
rendimiento. Una posible solucién, es la utilizacion de microondas como medio de
calefaccion, lo que evitaria los puntos calientes en el interior del equipo y eliminaria el
riesgo de quemado. Otra opcidn, aunque menos evidente, podria ser el aumento de la
potencia total instalada, puesto que asi para entregar mayores cantidades de calor no se
requeriria elevar excesivamente la temperatura superficial de las resistencias, no
obstante se perderia sensibilidad para el control de esta variable.

Por su parte al analizar el efecto de la Razdn de arrastre y el flujo de alimentacion en la
Columna de Conos Rotatorio (CCR) se encontrd que ninguna de estas variables presenta
un efecto significativo en el rendimiento de extraccion. Por lo tanto, lu condicion optima
de operacion se determind en base a otros criterios, como la tasa de produccion y la
economia de proceso. Para el equipo estudiado, la condicidon Optima de operacion es
aquella que utiliza el mayor flujo de alimentacion estudiado (30 kg/h) y la menor RA
(~4%).

Esta invariabilidad en los resultados del rendimiento muestra la robustez del proceso en
las condiciones estudiadas y que por ende no requeriria de sistemas de control muy
complejos o precisos, lo cual representa una economia y simplificacion importante a la
hora de su implementacion. Sin embargo, también es posible que esto se deba a que el

equipo esta sobredimensionado para las condiciones de operacion estudiadas y que para
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ver efectos significativos de las variables sea necesario elevar su exigencia. En
consecuencia, propongo evaluar un aumento de flujo de alimentacion por sobre los 30
kg/h, aunque para esto seria necesario reemplazar el calderin por uno capaz de entregar
un flujo de vapor mayor, dado que con el fluyjo maximo actual de 6 kg/h no se podria
destilar. También resultaria interesante analizar el efecto de la fraccion de solidos de la
alimentacion en el rendimiento de extraccion, dado que si esta pudiese ser aumentada sin
perder rendimiento esto tendria un gran impacto en la tasa de produccion del equipo. Por
ejemplo, si se pudiese duplicar la fraccion de sélidos se duplicaria también la tasa de
produccion del proceso.

En virtud de los resultados obtenidos en este estudio también se puede concluir que la
CCR resulta ser una mejor alternativa que la CHDC para la extraccion de aceite esencial
de tomillo de forma continua puesto que alcanza mayores rendimientos de extraccion y
es mas selectiva en la extraccion de los monoterpenos oxigenados de interés (Timol y
carvacrol), una posible explicacion para esta selectividad puede ser el efecto restificador
que presenta la CCR al poseer un gran nimero de niveles asociables a platos teoricos de
equilibrio fisicoquimico. Ademas lo hace més rapido, mayor tasa de produccion, y con
un menor consumo de energia.

Lo mismo ocurre si se le compara con el método de destilacion por arrastre de vapor
(SD), en cuyo caso si bien las diferencias en el rendimiento de extraccion y el consumo
de energia son algo mas bajas, las diferencias en la selectividad y la tasa de produccion

se mantienen.
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Por su parte al comparar la CHDC con la SD vemos que si bien la calidad aceite esencial
de ambas es similar, el bajo rendimiento del método continuo lo vuelve poco
competitivo.

Un ultimo aspecto importante que subyace a este estudio es el acondicionamiento del
material, en particular el proceso de molienda al cual se somete. El procedimiento
utilizado aqui no resulta escalable a nivel industrial debido a su carécter casero. Luego,
para llevar estos procesos de extraccion continua a escala industrial es necesario
replantear el cobmo se aborda esta etapa, siendo probablemente la opcién mas apropiada
la construccion de un molino que reduzca todo el material vegetal a particulas de un
tamafio menor a 355 um, eliminando asi los descartes que son un proceso lento e
intensivo en energia. Si bien este cambio de enfoque aumentaria considerablemente la
cantidad de material inerte que se trata también eliminaria las pérdidas de hoja a través
en los descartes, lo cual seria muy beneficioso en los casos en que el material vegetal es

uno de los principales costos de produccion.
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ANEXO A: ELEMENTOS COLUMNA DE HIDRODESTILACION

CONTINUA

Los elementos que componen la Columna de Hidrodestilacion Continua (CHDC)

implementada en este trabajo de investigacion se detallan a continuacion,

Rehervidor

Estanque de acero inoxidable de un volumen de aproximadamente 50 L.
Entrada de alimentacion superior con conexion para manguera de 1/4°".
Cuatro calefactores eléctricos de 40 Q cada uno, de los cuales se
encuentran tres de ellos conectados en paralelo, es decir, se cuenta con una
resistencia equivalente de 13,3 Q la cual nos entrega a méaximo voltaje, 220
V, una potencia de 3630 W. Esta potencia es regulable mediante
computador variando de 0 a 100 el valor de la potencia nominal. La curva
calibrada experimentalmente para definir la potencia deseada se presenta
en la Figura A.1.

Sensor de temperatura Sitrans T3K PA Pt100.

Sensor de presion relativa Vegabar 52 de 0 a 100 mbar en el fondo del
rehervidor para estimar el volumen de suspension contenido en él.

Agitador tipo hélice accionado mediante un motor de 0,18 kW, el cual
puede ser regulado mediante un variador de frecuencia instalado para

dichos efectos.



74

e Descarga inferior del agotado regulable mediante una valvula de bola de

1’’ de diametro con actuador neumatico de simple efecto.

¢ Empaquetadura de teflon para impedir fugas entre el hervidor y la tapa.
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Figura A.1: Calibracion Potencia Calefaccion CHDC

Columna de Rectificacion
¢ Cilindro de acero inoxidable de 1 m de altura y 8 cm de didmetro interno.

e Tapa de retencion con un 35% de su superficie perforada la cual permite

rellenar la columna con anillos Raschig o cualquier otro tipo de relleno

micro estructurado.



75

e [a columna cuenta con cuatro sensores de temperatura Sitrans T3K PA

Pt100 ubicados a distintas alturas.
Condensador Parcial

e Estructura cilindrica que cuenta con un serpentin de cobre interno que
utiliza como refrigerante agua proveniente de la red.

e Valvula solenoide marca Burkert G1/8” que permitira regular su flujo de
refrigerante y un sensor de temperatura RTD tipo Pt100 para su
temperatura de entrada.

Condensador total

Condensador cilindrico de acero inoxidable que cuenta con dos serpentines de
cobre, uno interno y en contacto directo con el producto y otro externo que
refrigera las paredes de la estructura, ambos alimentados con agua red.

Bomba de alimentacion

Bomba peristaltica Millipore modelo XX80 002 30 con cabezal Easy Load.
Decantador

A la salida del condensador total se encuentra un decantador de vidrio que nos
permite realizar una primera separacion entre el aceite esencial y el hidrosoluble
obtenido.

Estanque de alimentacion

Estanque de acero inoxidable de 80 L de capacidad, fondo bombeado, descarga
inferior y soporte para instalacion de agitador mecéanico de turbina.

Compresor
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Compresor de aire para el accionamiento de la valvula de purga.
Aislacion

El equipo completo se encuentra aislado térmicamente mediante Aeroflex®.

Software y Hardware
El equipo cuenta con un notebook marca HP en el cual se encuentra instalado el
software que permite el control automatico y el monitoreo en linea de los sensores

instalados.

Evolucion de las variables

En la Figura A.2 se observa la evolucion durante la quinta experiencia del nivel al
interior del hervidor y los momentos en que se acciona la valvula de purga que permite

su control.
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Figura A.2: Control de Nivel en el hervidor de la CHDC

Es posible comprobar que el nivel dentro del hervidor se mantiene acotado y si bien cae
por bajo la cota de los 14 mbar impuesta para el control este valor rapidamente se

restablece a valores dentro del rango deseado.

En la Figura A.3 se observa la evolucion de la temperatura del hervidor durante la quinta
experiencia realizada, en ella se observa una gran estabilidad de esta variable a

excepcidn de un corto periodo de anormalidad al inicio de la experiencia.
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Figura A.3: Evolucion de la temperatura en el hervidor
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ANEXO B: ELEMENTOS COLUMNA DE CONOS ROTATORIOS

Los elementos que componen la Columna de Conos Rotatorios (CCR) implementada
en este trabajo de investigacion se detallan a continuacion,
Calderin

Para la generacion de vapor el equipo cuenta con un calderin eléctrico cuyo flujo de
vapor entregado se puede regular mediante una valvula de aguja ubicada a la salida. Este
flujo se puede verificar al final de cada experiencia en base al consumo de agua. En la
figura B.1 se presenta la curva de calibracion para este flujo en kg/h en realcion al
angulo de apertura de la valvula antes mencionada. Adicionalmente se cuenta con un

sensor de temperatura RTD a la salida del vapor.

7.0

6.0 * + i

5.0 L I 4

4.0 4
3.0

2.0 Y
1.0

Flujo de Vapor (kg/h)

0.0

0] 20 40 60 80 100

Angulo de apertura valvula {°)

Figura B.1: Calibracion Flujo de Vapor CCR
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Columna

La columna es de acero inoxidable, posee un alto de 1.47 m y un volumen de 18 L,
esta compuesta por 40 platos fijos, 40 platos rotatorios y un dispersor de flujo en
su zona media

Su rotacion es accionada mediante un motor de 1.5 kW y regulada mediante una
caja reductora mecanica, pudiendo variar entre las 185 y las 990 RPM.
Condensador total

Condensador de acero inoxidable de tubos y carcasa vertical de 60 cm de alto y
144 mm de didmetro.

Bomba de alimentacion

Bomba peristaltica Millipore modelo XX80 002 30 con cabezal Easy Load.
Decantador

A la salida del condensador total se encuentra un decantador de vidrio que nos
permite realizar una primera separacion entre el aceite esencial y el hidrosoluble
obtenido.

Estanque de alimentacion

Estanque de acero inoxidable de 30 L de capacidad con agitador mecanico de tipo
turbina y un bafio termostatado con una resistencia eléctrica de 2.1 kW.

Aislacion

El equipo completo se encuentra aislado térmicamente mediante Aeroflex®.
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ANEXO C: PROCESO DE MOLIENDA

De forma de poder alimentar el tomillo en forma de suspension es necesario reducir su
granulometria mediante un proceso de molienda. El proceso utilizado en este estudio
considera 7 etapas de molienda. La primera utiliza un molino de cuchillos de tamafio
mediano (Figura C.1) para la molienda gruesa, o pre-picado del material y luego 6
etapas de molienda fina en una picadora doméstica (Figura C.2) de forma de alcanzar la

granulometria deseada (< 355 wm).

Figura C.1: Molino para pre-picado del material
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Figura C.2: Moledora doméstica

Entre cada etapa de la molienda y la siguiente el material es tamizado y en base a su
tamafo es almacenado, recirculado o descartado, para esto se usan 3 tamices de distintos
tamafios: 1.18 mm, 710 um y 355 um. Luego las fracciones que son separadas en cada
tamizado son:

I. 355um>M

2. 710 um > M > 355 um

3. .18 mm>M>710 um

4. M>1.18 mm
El flujo de material en el proceso de molienda se detalla en la Figura C.3. En este se
puede apreciar que luego de las etapas 1 y 2 de molienda final existen descartes del
material de mayor tamafio, este descarte permite eliminar una fraccion importante de las

ramas logrando asi concentrar el producto en hoja y por ende en aceite esencial.




83

Tomillo en
Sacos

Molienda
Gruesa

Molienda
Fina 1

Descartado 1

4)

(2)y(3)

Molienda
Fina 2

@)
)

Molienda
Fina 3

2

Molienda
Fina 4

2

Molienda
Fina 5

()

Molienda
Fina 6

Tomillo Molido

)

Subproducto

Figura C.3: Diagrama proceso de molienda

El rendimiento de molienda siguiendo este procedimiento, entendido como la razon

entre la masa tomillo molido y la masa inicial de tomillo en los sacos, fluctia entre un

50y 60%.
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ANEXO D: HUMEDAD

La humedad del tomillo utilizado se determina por medio de una balanza infraroja. Cada
medicion se realizo en triplicado y con una masa de aproximadamente 2 g en cada
ensayo. La balanza se regul6 para que su temperatura nunca superase los 60 °C de forma
de evitar el quemado de la muestra.

Los valores de humedad encontrados para cada set de material utilizado en el presente

estudio se presentan en la Tabla D.1.

Tabla D.1: Humedad del Tomillo

Set de Tomillo Humedad (%)
A 7.14 £ 0.34
B 7.00 £0.17
CHDC
C 7.12+0.42
D 6.34+0.12
E 6.78 +£0.33
F 7.26 £0.05
CCR
G 8.10+0.30
H 7.73 £0.26
Experiencia Sin Moler 9.00+0.23
Comparativas Molido 7.89 +0.10




ANEXO E: RESULTADOS EXPERIMENTALES EXPERIENCIAS
COMPARATIVAS

Tabla E.1: Condiciones y resultados experimentos comparativos

CHDC

Tomillo Molido 2 kg
Humedad 7.89 %
Tomillo entero equivalente seco 3.29 kgss
Tiempo experimental 9.67 h
Fraccion Masica Tomillo

Alimentacién 2 %
Tiempo de residencia 3.16 h
Razén de arrastre 83 %
Aceite extraido 388 ¢

Tasa de procesamiento 0.34 kgss/h
Tasa extraccion 0.40 g/h
Rendimiento 1.18 g/kg ss
CCR

Tomillo Molido 4 kg
Humedad 7.89 %
Tomillo entero equivalente seco 6.58 kgss
Tiempo experimental 2.67 h
Fraccion Masica Tomillo

Alimentacién 5 %
Flujo de alimentacion 30 kg/h
Razén de arrastre 45 %
Aceite extraido 2371 ¢

Tasa de procesamiento 2.46 kgss/h
Tasa extraccion 8.88 g/h
Rendimiento 3.60 g/kg ss




Tabla E.1: Condiciones y resultados experimentos comparativos

(Cont.)
SD
Tomillo entero 1.012 kg
Humedad 9 %
Tomillo entero seco 0.921 kgss
Tiempo experimental 55 h
Aceite extraido 219 ¢
Tasa de procesamiento 0.17 kgss/h
Tasa extraccion 0.40 g/h
Rendimiento 2.38 g/kg ss
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ANEXO F: CONSUMO DE ENERGIA UNITARIO

En este anexo se presentan los célculos para la estimacion de consumo de energia por
gramo (unidad) de aceite esencial de tomillo extraido para cada uno de los tres procesos
analizados: Columna de Hidrodestilacion Continua, Columna de Conos Rotarorios y
Arrastre por vapor. Para esto se utilizan las condiciones experimentales y resultados

obtenidos durante las experiencias comparativas.

Columna de Hidrodestilacion Continua (CHDC)

Para la estimacion del consumo de energia de este equipo se consideran tres fuentes
principales de este: Molienda, agitacion, bombeo y calefaccion.

Molienda:

Dada la no existencia de datos especificos para la molienda a estala industrial de tomillo,
para la estimacion del costo de molienda esta se supuso similar al consumo en la
molienda de trigo, proceso que alcanza una granulometria comparable a la utilizada en
este estudio. Es asi como utilizando el promedio de consumo de especifico de molienda
reportado por (Mani et al, 2004 y Bitra el al, 2009) se obtiene que para moler 3.57 kg de
tomillo que con el 56% de rendimiento son los 2 kg de producto final utilizados en este
experimento se necesita una energia de:

Energia _molienda = Consumo _especifico®* masa _tomillo
Energia _molienda = 0.04314[kWh/ kg]|*3.57[kg]
Energia _molienda = 0.15[kWh]
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Agitacion
Para el calculo de la energia necesaria para la agitacion de la suspension dentro del

hervidor se considerd que el motor de 180 W funcioné durante las 9.67 h que dur6 el

experimento.
Energia _ Agitacion = Potencia _motor * tiempo
Energia _ Agitacion =0.18[kW]*9.67[h]
Energia _ Agitacion =1.74[kWh]

Bombeo

Para el calculo de la energia de bombeo se utiliz6 como referencia la posicion del
regulador de potencia de la bomba empleada el cual se podia regular de 0-10 con una

potencia méaxima de 143W. La bomba funcion6 durante las 9.67 h que dur6 el

experimento.
Energia Bombeo = Potencia _ MAX bomba* Reg_Pot, tiempo
, 0.66
Energia  Bombeo =0.143 [kW] * 0 *9.67 [h]

Energia _ Bombeo =0.09[kWh)]

Calefaccion
Para el célculo de la energia necesaria para la calefaccion del hervidor se tomo el hecho
de que durante toda la experiencia (9.67 h) se calent6é con una potencia de 1600 W.

Energia Calefaccion = Potencia _calefaccion* tiempo
Energia Calefaccion =1.6 [kW] *9.67 [h]
Energia Calefaccion =15.47 [kWh]
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Luego, el consumo total de energia fue de 17.46 kWh con lo cual se obtuvieron 3.88g de

aceite esencial por lo que el consumo de energia unitario fue de:

17.4
CEU :—73 oLiwn] _ 4.50[kW%

88[¢]

Columna de Conos Rotatorios (CCR)

Para la estimacion del consumo de energia de este equipo se consideran cuatro fuentes
principales de este: Molienda, rotacion del eje, precalentamiento suspension, bombeo y
generacion de vapor.

Molienda:

La estimacion del costo de molienda se realiz6 de forma andloga al caso de la CHDC.
Asi se obtiene que para moler 7.14 kg de tomillo que con el 56% de rendimiento son los
4 kg de producto final utilizados en este experimento se necesita una energia de:

Energia molienda = Consumo _especifico* masa _tomillo
Energia molienda =0.04314 [kWh / kg] *7.14 [kg]

Energia molienda =0.31 [kWh]

Rotacion del eje
Para el calculo de la energia necesaria para la rotacion del eje de la columna se considerd
que el motor de 1.5 kW funcion6 durante las 2.67 h que durd el experimento.

Energia  Agitacion = Potencia _motor * tiempo
Energia  Agitacion =1.5 [kW] *2.67 [h]
Energia  Agitacion =4.01 [kWh]
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Precalentamiento suspension
Para la estimacion de la energia necesaria para el calentamiento se supuso que la
suspension al tener una baja cantidad de sélidos mantenia las propiedades
termodinamicas del agua, el particular el c,. Luego, para elevar la temperatura de los 80
kg de suspension desde la temperatura ambiente (20°C aprox.) hasta los 50 °C con que
eran alimentados se necesitan:

Energia Precalentamiento = Masa* cp* AT

1{kWh
Energia _Precalentamiento =80[kg|*4.186[J / kg / °C]*(50—20)[°C]* #
3600000[ /]

Energia _Precalentamiento =2.79[kWh]

Bombeo

Para el calculo de la energia de bombeo se utiliz6 como referencia la posicion del
regulador de potencia de la bomba empleada el cual se podia regular de 0-10 con una
potencia maxima de 143W. La bomba funcioné durante las 2.67 h que dur6 el
experimento.

Reg Pot

Energia  Bombeo = Potencia  MAX _bomba* *tiempo

Energia _Bombeo =0.143[kW | *% *2.67[h]

Energia  Bombeo =0.08 [kWh]
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Generacion de vapor

Para la estimacion de la energia empleada en generacion de vapor se considerd que en el
experimento hubo un flujo de vapor promedio de 5.82 kg/h durante las 2.67 h que este
dur6. Luego, utilizando la energia de vaporizacion a 30 psig se obtiene la energia
minima necesaria.

Energia Vapor = Flujo Vapor *tiempo * Entalpia _vaporizacion
1kWh }

E la V. =5.82|kg / h|*2.67|h|*2202|kJ / kg |*
nergia _Vapor =5.82[ke /]* 267} 220204 /gl e

Energia Vapor =9.50 [kVWa]

Luego, el consumo total de energia fue de 16.69 kWh con lo cual se obtuvieron 23.61g

de aceite esencial por lo que el consumo de energia unitario fue de:

CEU = 16.69[kih] _ 0.71 [kWhy
23.61]¢g] g

Arrastre por vapor (SD)

Para la estimacion del consumo de energia de este equipo so6lo se consider6 la energia de
calefaccion del hervidor.

Calefaccion

Para el calculo de la energia necesaria para la calefaccion del hervidor se tomo el hecho
de que la experiencia se calentd con una potencia de 1200 W. Cabe notar que de las 5.5
hrs totales solo se calentd durante 4.5 hrs y la hora restante fue empleada para la

reposicion del material vegetal dentro del equipo.
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Energia _Calefaccion = Potencia _calefaccion* tiempo
Energia _Calefaccion =1.2[kW]*4.5[h]
Energia _Calefaccién =5.40[kWh]

Luego, el consumo total de energia fue de 5.40 kWh con lo cual se obtuvieron 4.25 g de

aceite esencial por lo que el consumo de energia unitario fue de:

CEU = —Sjo[kW—h] =1.27 [kW%

25[¢]
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ANEXO G: CONSUMO DE ENERGIA UNITARIO - CASO MOLIENDA
TOTAL

En el presente anexo se presentan los calculos para el consumo de energia unitario para
el escenario en que se muele todo el material vegetal esta la granulometria necesaria para
llevar a cabo el proceso de de extraccion de aceite esencial de forma continua.

Se adoptara el supuesto que el rendimiento de extraccion determinado en este estudio no

se veria afectado al modificar el proceso de molienda.

Columna de Hidrodestilacion Continua (CHDC)

Al igual que en el anexo anterior, para la estimacion del consumo de energia de este
equipo se consideran tres fuentes principales de este: Molienda, agitaciéon, bombeo y

calefaccion.

Molienda:
Se mantienen las mismas consideraciones que en el anexo anterior y por ende el

consumo de energia estimado en este concepto.

Energia _molienda =0.15[kWh)|

Agitacion
Para el calculo de la energia necesaria para la agitaciéon de la suspension dentro del

hervidor en el anexo F se considerd que el motor de 180 W funcioné durante las 9.67 h
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que duro el experimento, ahora bien, si se moliese todo el material se tendria que destilar
un 79% mas de material (1/0.56), aumentando proporcionalmente el tiempo necesario.
Energia _ Agitacion = Potencia _motor * tiempo _ajustado
Energia  Agitacion =0.18 [kW] * (9.67 [h] * %.56)
Energia  Agitacion =3.1 l[kWh]
Bombeo
Para el calculo de la energia de bombeo se utiliz6 como referencia la posicion del
regulador de potencia de la bomba empleada el cual se podia regular de 0-10 con una
potencia méaxima de 143W. La bomba funcion6 durante las 9.67 h que dur6 el
experimento, ahora bien, si se moliese todo el material se tendria que destilar un 79%

mas de material (1/0.56), aumentando proporcionalmente el tiempo necesario.

Reg Pot

Energia Bombeo = Potencia _ MAX bomba* *tiempo _ajustado

, ) 0.66 {
Energia_ Bombeo = 0.143 [k ]*= “(9.67% 1 < (]

Energia _Bombeo =0.16[kWh)]

Calefaccion

Para el calculo de la energia necesaria para la calefaccion del hervidor se habia tomado
el hecho de que durante toda la experiencia (9.67 h) se calentd con una potencia de 1600
W. Luego, al igual que en el caso de la agitacion el tiempo debe ser ajustado para tener
en consideracion que se muele todo el tomillo.

Energia Calefaccion = Potencia _calefaccion * tiempo _ajustado
Energia _Calefaccion =1.6[kW ]* (9.67 []* % 56)
Energia _Calefaccion =27.63[kWh)|
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Luego, el consumo total de energia fue de 31.05 kWh con lo cual se obtuvieron 3.88g de

aceite esencial por lo que el consumo de energia unitario fue de:

1.
cey =20 305 L] _ 8.oo[kW%

88[¢]

Columna de Conos Rotatorios (CCR)

Para la estimacion del consumo de energia de este equipo se consideran cuatro fuentes
principales de este: Molienda, rotacion del eje, precalentamiento suspension y
generacion de vapor.

Molienda:

La estimacion del costo de molienda se realizoé de forma analoga al caso de la CHDC. Y

se mantiene con respecto al anexo anterior.
Energia _molienda = 0.31[kWh]

Rotacion del eje

Para el calculo de la energia necesaria para la rotacion del eje de la columna se considerd
que el motor de 1.5 kW funcion6 durante las 2.67 h que duré el experimento y al igual
que para la CHDC el tiempo de operacion se ajusta para considerar el cambio en el
proceso de molienda.

Energia  Agitacion = Potencia _motor * tiempo
Energia _ Agitacién =1.5[kW|* (2.67 [h]* % 56)
Energia _ Agitacién ="1.15[kWh)]
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Precalentamiento suspension
Se toman las mismas consideraciones que en el anexo anterior, pero ahora elevando la
temperatura una mayor cantidad de suspension:

Energia _Precalentamiento = Masa _ajustada™®cp* AT

1{kWh
Energia _Precalentamiento = (80[kg] *% 56) *4.186[J / kg /°C]*(50—20)[°C] *{—360[0000%‘]]}

Energia Precalentamiento = 4.98 [kVWz]

Bombeo

Para el célculo de la energia de bombeo se utilizd como referencia la posicion del
regulador de potencia de la bomba empleada el cual se podia regular de 0-10 con una
potencia maxima de 143W. La bomba funcioné durante las 2.67 h que dur6 el

experimento.

Reg Pot

Energia  Bombeo = Potencia  MAX _bomba* *tiempo _ajustado

2
; - il |
Energia _ Bombeo =0.143[kW |* 0 * (2.67 *456)[}1]

Energia  Bombeo =0.14 [kWh]

Generacion de vapor
En base al resultado del anexo anterior y ajustando el tiempo necesario para el proceso
se obtiene:

Energia Vapor = Flujo Vapor *tiempo _ajustado* Entalpia _vaporizacion
1kWh }
3600kJ

Energia _Vapor =5.82[kg / h]* (2.67 [7] *% 56) *2202[kJ / kg] *[

Energia Vapor =9.50 [kWh]
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Luego, el consumo total de energia fue de 29.55 kWh con lo cual se obtuvieron 23.61g

de aceite esencial por lo que el consumo de energia unitario fue de:

CEU _20.55[kwh] _ 1.25[kW}y
23.61[g] g



