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Abstract

This work was carried out to obtain the essential oil of 4 kg dried orange peel, using the
unitary operation solid- liquid extraction. The solvent used for extraction was ethanol, the
recovery rate of this product was 94%, as weight percent; essential oil extracted from the
shells of dried orange was 6.9%. The experimental procedure has been classified in:
extraction, solvent recovery and distillation pilot. The operations were performed at the
Laboratory of Chemical Engineering of the DCNyYE, Campus Guanajuato University of
Guanajuato. Oil essential to obtained was used for two applications: the development of a
Eco cleaner of tartar and the production of aromatic candles. This project is the final part of
the Researching Seminar course, given by Dra. Rosalba Fuentes Ramirez in the BS
program of Chemical Engineering.

RESUMEN

En este trabajo se llevo a cabo la obtencidn del aceite esencial de 4 kg de cascara de naranja
seca, mediante el uso de la operacién unitaria extraccion sélido-liquido. EI solvente
utilizado para la extraccion fue etanol, el porcentaje de recuperacion de este producto fue
94%; el porcentaje en peso extraido como aceite esencial de las cascaras de naranja secas
fue 6.9%. EIl procedimiento experimental se ha clasificado en: extraccidn, recuperacion del
solvente y destilacion experimental.

Las operaciones se realizaron en el Laboratorio de Ingenieria Quimica de la DCNYE,
Campus Guanajuato de la Universidad de Guanajuato. El aceite esencial obtenido se utilizd
para dos aplicaciones: la elaboracion de un ecolimpiador de sarro y la produccion de velas
aromaticas. Este proyecto constituye la parte final del cuso Seminario de Investigacion
impartido por la Dra. Rosalba Fuentes Ramirez en el programa de licenciatura en
Ingenieria Quimica.



REVISTA ENLACE QUIMICO,
UNIVERSIDAD DE GUANAJUATO
VOL 2 NO 6, NOVIEMBRE DEL 2009
No 04-2010-101813383300-102®

1. INTRODUCCION

Los aceites esenciales se pueden definir como aceites volatiles odoriferos de origen
vegetal. Los aceites esenciales son, en su mayor parte, insolubles en agua, solubles en
disolventes organicos Y varian desde color amarillo o café hasta incoloros. Estos aceites
tienen la volatilidad suficiente para destilarse intactos; sin embargo en la mayor parte de los
casos también pueden arrastrarse con vapor. Un aceite esencial generalmente es una mezcla
de compuestos.

Algunas de las muchas aplicaciones de los aceites esenciales son las siguientes: Aplicacion
como aromatizantes, alcoholaturas, perfume, Elaboracion de un shampoo para cabello, de
una crema vinilica con olor para los tableros de los automéviles, de un desengrasante para
pisos o alfombras o de una pastilla para bafio.

El color amarillo o anaranjado de las naranjas en la piel, la pulpa y el zumo se debe a la
fraccién de carotenoides que tienen. Los carotenoides son una subclase de terpenos
(pigmentos) que otorgan el color a muchas frutas y verduras amarillas, naranjas y rojas. El
componente mas abundante de la corteza de la naranja es el limoneno (95%
aproximadamente), que es un hidrocarburo terpénico monociclico. Los componentes que
dan la calidad y aroma son oxigenados, principalmente aldehidos y cetonas, alcoholes y
ésteres. Realmente, el aceite esencial de corteza de naranja puede considerarse como una
disolucion de un 5% de compuestos oxigenados aromaticos en limoneno y otros
hidrocarburos. Estos son en su mayoria terpenos y sesquite rpenos.

Los aldehidos contribuyen, de modo principal, al aroma tipico del aceite esencial. Son
importantes el neral y el genarial, cuya mezcla se designaba como citral. Entre las cetonas
son interesantes la carvona, la piperona y la nootkatona. Se han encontrado muchos
alcoholes alifaticos, saturados e insaturados, como el metanol, n-hexanol, etc. Algunos de
estos alcoholes se encuentran también en forma de ésteres formicos, acéticos y butiricos.
El butirato de etilo parece contribuir mucho al aroma tipico de la naranja.

Elaceite esencial de naranja se puede obtener de varias maneras:

a) Destilacion por arrastre de vapor. Este método produce la coccion de la cascara y
no rompe los sacos oleifericos que contienen el aceite esencial para lograr
arrastrarlo.

b) Destilacional vacio. Se obtiene poca cantidad de aceite.

c) Extraccion por destilacion al vacio. Se somete a un proceso de raspado de cascaras y
se produce una emulsion. Se lleva a cabo la destilacion fraccionada y se obtiene un
aceite con caracteristicas organolépticas de baja calidad.



REVISTA ENLACE QUIMICO,
UNIVERSIDAD DE GUANAJUATO
VOL 2 NO 6, NOVIEMBRE DEL 2009
No 04-2010-101813383300-102®

d) Extraccion por presion. Al aumentar la presion de extraccion se destroza la cascara
y se produce una mezcla de esencia con jugo. Sise disminuye la presion, el aceite
contenido en los sacos oleifericos no sale.
e) Extraccioncon éter. Presenta una alta volatilidad, se tiene un costo extra para enfriar
el éter, elrendimiento es bajo y el aceite de baja calidad.
f) Extraccion con etanol. ElI agua de enfriamiento es suficiente, se obtiene aceite
calidad excelente y las caracteristicas organolépticas son buenas.
En este proyecto se decidio utilizar la opcion (f) debido a las buenas caracteristicas de
obtencion del aceite esencial.
El aceite esencial se debe guardar en un frasco ambar, para evitar posteriores oxid aciones
con la luz y el aire. Los aceites esenciales no deben ser ingeridos, ni aplicados sobre las
mucosas Y los ojos. Tenerlos alejados de los nifios. Algunos aceites pueden ser irritantes
para las pieles sensitivas (en particular los aceites “picantes”). Entonces es recomendado no
aplicar los aceites puros sobre la piel sino diluidos en aceite vegetal (almendra, avellana).
Algunos aceites son fotosensibilizantes (citricos: naranja, petitgrain). Después de la
aplicacidn de estos aceites, no exponerse al sol.

Para extraer aceite de las cascaras de naranja, se necesita que los frutos hayan alcanzado un
grado suficiente de maduracion, estén sanos y sean del tamafio adecuado. Muchos factores
influyen y afectan las caracteristicas de las frutas citricas y por consiguiente, en la
composicion del aceite esencial, desde las condiciones climaticas en el momento de la
cosecha, la estructura y composicion del suelo, hasta las practicas de cultivos entre otras y
una vez que se tiene la fruta se puede hacer énfasis en dos factores caracteristicos
primordiales que estan relacionados y nos pueden afectar; la temperatura y el tiempo, ya
que la combinacion de ambos nos crean un estado de putrefaccion el cual nos puede formar
esporas u otros microorganismos dafiinos. No es recomendable almacenar las cascaras de
las frutas citricas sino tratarlas de inmediato y tenerlas listas para el proceso de extraccion.

Inmediatamente después de la seleccion de céscaras, deben ser lavadas e inmersas en
lechada de cal, cuya la accidn sobre las substancias peépticas, evita el ataque de
microorganismos provocadores de fermentaciones y putrefacciones de las cascaras. Una
vez que se tienen las cascaras volteadas y debidamente lavadas, se exponen a la luz del sol.
Este proceso de secado dura aproximadamente tres dias para un secado Optimo entonces
se empiezan a moler.

Las cascaras secas y molidas, se recolectan y se colocan en costales. El equipo debe ser
lavado con anticipacion utilizando vapor e hipoclorito de sodio y enjuagado al final con
agua destilada, y entonces se alimenta con el solvente, se colocan los costales
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homogéeneamente en el tanque extractor, y se sella con la tapa del tanque, quedando listo el
equipo para comenzar la extraccion.

Para la seleccion del solvente para el proceso de extraccion, se pueden considerar varios
solventes especificos para la extraccion de los aceites esenciales de las frutas citricas, entre
los cuales podemos nombrar los siguientes: el éter, el isopropanol, el hexano, el metanol y
el etanol. En algunos casos se habia utilizado el éter en hojas de naranjo, pero su
rendimiento es bajo dado su alta volatilidad. Por lo tanto la utilizacion de los solventes de
este tipo de practicas, dependerd de la utilizacidn practica que se le quiera dar al aceite que
se va a obtener. El isopropanol, por ejemplo, es recomendado en la fabricacion de perfumes
debido a sus buenas propiedades aromaticas. El hexano también es un buen solvente en
estas extracciones, sin embargo es mas toxico. El solvente recomendado es el etanol
potable, por la gran variedad de aplicaciones que se pueden tener, incluso en alimentos. La
inconveniencia es que es uno de los mas caros.

La extraccién solido liquido consiste en la disoluciéon de un componente (0 grupo de
componentes) que forman parte de un sélido, empleando un disolvente adecuado en el que
es insoluble el resto del s6lido, que denominara inerte.

Para llevar a cabo el proceso es necesario:
e El contacto del disolvente con el sélido a tratar, para disolver el componente
soluble, o soluto.
e Separacion de la disolucion y el resto del sélido (con la disolucion adherida al
mismao).
La disolucién separada se denomina flujo superior o extracto; recibiendo el nombre de
refinado, flujo inferior o lodos el sdlido inerte acompafiado de la disolucién referida por el
mismo.
Los dos apartados anteriores constituyen un estadio, etapa o unidad de extraccion, que
recibe el nombre de ideal o tedrica cuando la disolucién correspondiente al flujo superior
tiene la misma composicion que la retenida por el sélido en el flujo inferior.
Por otro lado, la operacion de destilacion utilizada después de la extraccién se aplicd
porgue no se puede llevar a cabo la recuperacion del etanol en la columna de extraccion. Se
recupera en gran medida en la extraccion pero se tiene que detener la recuperacion para
evitar que se quede sin materia el serpentin donde se calienta la mezcla con vapor. En la
columna de destilacion se logra la pureza deseada del aceite.

Este proceso utiliza fases de vapor y liquido, esencialmente a la misma temperatura y
presion en las zonas que estas coexisten. Se utiliza el relleno aleatorio u ordenado vy las
bandejas de platos, para que dos fases entren en contacto intimo. La alimentacion que se
debe separar en fracciones, se introduce en uno 0 mas puntos a lo largo de la estructura de
la columna. Debido a la accion diferente de la fuerza de gravedad entre la fase vapor y
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liquida, el liquido fluye hacia abajo, cayendo en cascada de plato a plato, mientras que el
vapor asciende por la columna, para entrar en contacto con el liquido en cada uno de los
platos.

El liquido que llega al fondo de la columna se vaporiza parcialmente en un calderin que
genera vapor recalentado que asciende por la columna. El resto de liquido se retira como
producto de fondo. EI vapor que llega a la parte superior de la columna se enfria y condensa
como liquido en el condensador superior. Parte de este liquido regresa a la columna como
reflujo, para proporcionar un caudal liquido. El resto de la corriente superior se retira como
producto destilado.

La razén por la cual se usa destilacion después de la extraccion es porque no se puede
llevar a cabo la recuperacion del etanol en la columna de extraccion. Se recupera en gran
medida (30 litros) pero se tiene que detener la recuperacion para evitar que se quede sin
materia el serpentin donde se calienta la mezcla con vapor. En la columna de destilacion se
logra la pureza deseada del aceite ya que se logran destilar 1.96 litros mas de etanol y
finalmente nos quedaron 550ml de aceite en el fondo de la columna.

La columna de destilacion utilizada tiene instalado un sistema electronico el cual nos
permiti6 observar perfiles de temperatura con respecto al tiempo gracias a termopares
instalados en el fondo, en el domo y en el enfriador. La operacion de destilacion fue
detenida al observar que la temperatura en el domo comenzo a subir, lo cual indica que se
esta rebasando la temperatura de destilado del etanol.

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL
2.1 Materia prima

Fueron utilizadas céascaras de residuo, una vez extraido el jugo, y se procedié a separar la
materia de interés del resto. Para esto, manualmente se les quito toda la parte interna (los
gajos). La recoleccién de la materia prima para este proyecto se llevo a cabo en la ciudad de
Guanajuato, donde se solicitd a dos negocios de jugos las naranjas que desecharian en un
dia, con lo que se consiguié 18 kg de cascaras de naranja, cuyo peso seco fue 4 kg. El
etanol fue usado como solvente.

Para evitar que continte la degradacion se lava la cascara y se pone a secar. En algunos
casos se usa cal para matar bacterias y quitar el resto de gajos, dicho proceso se conoce
como albedo y no debe durar mucho tiempo para evitar la degradacion de nuestra materia
de interés. Se colocaron las cascaras sobre una rejilla y con la parte externa de ésta hacia
arriba. El tiempo de secado duré aproximadamente 5 dias. Una vez seca la cascara se
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selecciona nuevamente aquella que no presente signos de degradacion basandonos
principalmente en su olor agradable y en el color de la c&scara. Esta segunda seleccion fue
mas rapida.

Antes de pasar a la siguiente etapa se trituraron las cascaras. La manera de hacer
esto fue tapdndolas con la misma bolsa y presionandolas hasta que se rompian, de esta
manera disminuyen su tamafio y ademas se cuida gque este no sea muy pequefio.

2.2 Extraccion experimental

Para la extraccion sdlido-liquido se deben preparar costales de manta con medidas de
aproximadamente 12 cm x 20 cm y se sellan lo mejor posible, evitando ensuciarlos para
que el aceite obtenido no se vaya a contaminar. Se introduce en ellos la materia prima, una
vez triturada la cascara, y se toma el peso de cada uno. La extraccion se llevo a cabo en el
laboratorio de Ing. Quimica. Se utiliz6 como solvente para la extraccion alcohol etilico al
96 y se empled vapor para calentar dicho solvente. Este solvente se evapora y pasa por el
tanque extractor, donde arrastra el aceite esencial de la piel (corteza) de naranja (dentro de
los costales de manta). El proceso se llevo a cabo aproximadamente en 2.5 horas. Después
de este tiempo la extraccion del aceite es minima, esto se percibe cualitativamente por el
color del extracto y cuantitativamente en el laboratorio de instrumental (medicion de indice
de refraccion).

2.3 Recuperacién del solvente

Terminado el proceso de extraccion, se da paso a la recuperacion del solvente en este
mismo equipo. Se logra concentrar ain mas la disolucion extraida, asi como la
recuperacion de gran parte del solvente utilizado.

2.4 Destilacién experime ntal

La destilacion es una de las operaciones basicas mas importantes de la industria quimica y
permite separar los componentes de una mezcla liquida en sustancias puras. El equipo de
destilacion utilizado fue el reactor multifuncional de 10 It con sistema de adquisicion de
datos, ubicado en el laboratorio de Ing. Quimica. El equipo consiste de tres resistencias y
agitador, ademas de una columna de empaques por donde pasa el vapor de etanol para ser
condensado en el dltimo condensador, que conduce al matraz en bola que recolecta el
condensado. Aunque en el equipo de extraccidn fueron recuperados 30 litros de solvente, se
detiene la recuperacion para evitar que se quede sin produccion el serpentin donde se
calienta la mezcla con vapor. En la columna de destilacidn se logra la pureza deseada del
aceite ya que se logran destilar 1.96 litros mas de etanol y finalmente quedaron 550ml de
aceite en el fondo de la columna.
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3. RESULTADOS OBTENIDOS Y CALCULOS

3.1 Céascaras de Naranja

Peso de las cascaras humedas: 20 kg. Sin embargo, después del secado sélo se obtuvo lo
siguiente:

e Peso de las cascaras de naranja secas, al iniciar la extraccion: 4 kg

e Elresto de las cascaras presentaba degradacion o presencia apenas
visible de bacterias.

Iustracion 1. Datos experimentales para la extraccion solido-liquido

Tabla I. Datos experimentales después de la extraccion solido-
liquido
Costales chicos | W cascaras + W cosales, gr | W cascaras gr
codales, gr
1 213.1 9.7 203.4
2 197.7 10.3 187.4
3 252.4 10.4 242
4 241.9 11.3 230.6
5 194.7 9.5 185.2
6 207.6 10.6 197
7 178 9.9 168.1
Costales
grandes
8 668.8 16.3 652.5
9 479.2 17 462.2
10 317 14.9 302.1
11 647.2 16.7 630.5
12 280.9 17.3 263.6
Total (gr) 3878.5 153.9 3724.6

Por lo que este peso faltante (para los 4 kg originales) de las cascaras, es el transformado a
esencia fue 275.4 gr de cascara seca de naranja.
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3.2 Servicios: Vapor

Datos de entalpia del vapor utilizado (de acuerdo a datos del Manual del Ing. Quimico
Perry)

Haciendo una conversion desde Btu/lb a Kcal/kg. Utilizamos el factor 2.326 para pasar de
Btu/lb a KJ/kg y de ahi usamos el inverso de 4.184 para convertirlos en Kcal/kg.

Entalpia del vapor

K] 1 Keal

BTU
BHyapor = 1005.53 ;= + 2.326 = 238,86 + oo = 559.0016

Kecal
kg

AH,,., = 559.0016

3.3 Propiedades del Etanol y del vapor utilizado

Propiedades, constantes y formulas para calcular la densidad, obtenidas del Perry. Célculos
hechos en Excel.

T° oH ebullicion, etanol = 73.1 C + 273 = 346.1 K
A OHv , etanol = 191.18 kcallkg
}\4 vapor utilizado = 5590016 kcallkg

Calculando depara el etanol,
(C= Congantes ohtenidas del Perry para el Etanol y ejecutadas en Excel).

Cpon =C1+ C2*T + C3*T? + C4*T® + C5*T* = 0.71 kcal/ kg ° C

Cp Etanol =0.71 kcal/kg C

Calculando la densidad del alcohol,

1.648 K
= 074032 9752

- LZEE1
1+ {1-731+273 ] It

h’moi] 46.069 (PM)

1E + 03 cm!] -

Pog = [
1+!1——} I £13.092

0.2?52?[

OO0 Etanol = 0.7403 kg/lg
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3.4 Calculos

e Elvolumen total recuperado de etanol (Vtonr) €s 31.96 len el total de equipos
(destilacion + extraccion).

e Volumentotal (Vr, es la suma del volumen usado en el tanque de solvente mas
el usado en el tanque extractor) de etanol usado en la extraccion, 34 I.

e Volumen usado en el tanque de solvente (Vrs), 19 I
e Volumen usado en el tanque extractor (V1g), 15 1.

e Setuvieron 2.580 I como volumen inicial de producto a destilar (aceite de
naranja de recuperacion del proceso de extraccion).

e Delreactor multifuncional se obtuvieron 550 ml de esencia
e Enelreactor multufuncional existié una pérdida de 70 ml.

e Enlaoperacionde extraccion existié una perdida de 1.42 It de etanol.

Calculo calor sensible ganado por el solvente
Qs = UVt Cp (Tebutiicion - Tiniciat)
o= 07403 %9/ +341+0710 kealy . (73.1— 23)°C = 895.33 kcal
! kg°C

Calculo del gasto del solvente recuperado en el equipo extractor

Q = Volumen recuperado/tiempo de operacion en la recuperacion

30!

= = 12!
Q 2.5hr I

Qextraccion = 12 It/hr

Calculo del gasto del solvente evaporado (y condensado) en el Reactor multifuncional con
destilacion.

18
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Q = (Volumen recuperado)/(tiempo de operacion destilacion)

—1'955—05535;’
" 3Rr hr

Qdestilacic’)n =0.653 It/hr

Calculo del solvente total evaporado recuperado durante la operacion de extraccion
(tiempo total de operacién= 5.5 hr) :

L, = ook * ., -
Mextracmon —Qextra(:(:lon Detanol ttotaldeoperamon extraccion

I
M = 12—+ 07403 %0/, + 5.5hr = 48386 kg
T

Mextraccion = 48.86 kg etanol
Calculo del calor latente ganado por el solvente:

keal
Qp = M=, = 48.86kg= 191.13% = 9341.05 keal

Calculo del calor total ganado por el solvente:
Qr = 0 + Q. = 895.33 + 9341.05 kcal = 10 236.33 kcal
Calculo del calor total cedido por el vapor:

El vapor que se usa para evaporar el solvente se condensa al transferir la energia. Este
vapor condensado se obtiene desde el intercambiador de calor y se mide (28.6 It por la
operacion de extraccion).

QTvapor = Dvapor * Vvaporcondensado * Dvapor utilizado

k keal
Qrvapor = Po * Veond vapores * v = 1E—f: 28.6 It = 559.0015% — 15,987.45 keal

Calculo del calor total perdido:

Qv = Qrvapor — @r = 15 987.45 — 10 236.33 = 5751.12 keal

Calculo del porcentaje de pérdida de calor:

575112
U pérdida de calor = 1s9g747" 100 = 35.97%

Flujo de vapor consumido por hora de solvente:
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K
o PV _1E—f:28.5zt_52k3
v tﬂpﬂ?‘ﬂﬂiiﬂ total - 5.5 hr o hr

Calculo del porcentaje del peso extraido

(4 —3.724)cg _ _
B W = —————+ 100 = 6.9% del peso total de ciscaras representa la esencia obtenida.

4 kg
Calculo del % total de solvente recuperado (etanol)

Vrows _ 3196
Vis + Vg 19+15

94%

% Vor =

lustracion 2. Apariencia de la esencia obtenida

4. ELABORACION DE ECOLIMPIADOR

La esencia de naranja es excelente para quitar grasa y manchas por lo tanto se considero
usarlo para crear un ecolimpiador; para fabricarlo utilizamos las siguientes proporciones:

* 800 ml vinagre

* 180 ml alcohol (96%)

* 15 ml aceite esencial de naranja (150 gotas)
* 5 ml aceite esencial de limon (50 gotas)

* Aplicacion: 1 tapdn/cubo agua

lustracion 3. Producto ecolimpiador de sarro
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5. CONCLUSIONES

La elaboracion del aceite esencial tomo aproximadamente dos semanas.

EI6.9 % delpeso inicial seco, en la extraccion, se obtuvo como aceite esencial.
Finalmente se obtuvieron 550 ml de esencia y se recupero el 94% de etanol que
puede ser reciclado.

Se obtuvieron buenos resultados; las caracteristicas del aceite son las adecuadas
para la aplicacién al ecolimpiador de aceite de naranja.
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