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Palabras Claves: Extraccion por Microondas (EAM), extractor prototipo, manteca
de cacao, cacao venezolano.

Esta investigacion se realiz6 en el Laboratorio de Microbiologia y Bioguimica
(Modulo 1) de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad Central de
Venezuela, la cual tiene como objetivo principal, disefiar y construir un extractor
prototipo, con la finalidad de facilitar los procesos de extraccion permitiendo obtener
resultados que conduzcan al escalamiento de la produccién de extractos con un mayor
rendimiento con respecto a los métodos de extraccion.

Previo al disefio del extractor, se evaluaron diversos termoplasticos y solventes con la
finalidad de determinar el material mas adecuado para su construccion y el mejor
solvente por medio de pruebas de inocuidad a condiciones tanto ambientales como de
trabajo. Determinando que la configuracion ideal solvente/termopléstico fue
etanol/teflon.

Para el disefio del equipo, primero se determiné la presion de vapor del solvente a
utilizar, con la misma se determino el limite minimo de presién; por lo que en
recipientes a presion se toma como minimo un 10% de sobrepresion, en este caso se
disefio para soportar un maximo de 10 atmosferas. En cuanto a la capacidad
volumétrica del extractor se determino una capacidad de 150 mililitros. Para el tipo
de tapas, se establecié el mismo espesor del recipiente cuya rosca posee un paso de 2
mm para evitar fugas de presion. Una de las tapas se disefio totalmente cerrada, y la
segunda tapa posee un orificio en el centro de 15 mm diametro, con una rosca con un
paso de 1 mm, utilizado para colocar el conector por medio de una manguera se
conecta al manometro de baja midiendo una presién maxima de 40 psi.

Al evaluar el extractor se obtuvo un rendimiento en el extracto del 13,73% p/p, con
un tiempo de extraccion de 45 segundos, generandose una presion de 21,87 psia; en
comparacion al 4,03% que se obtiene de forma convencional, evidenciando el efecto
positivo de trabajar a presiones superiores a la atmosférica para la extraccion asistida
por microondas.



INDICE GENERAL

Pag.

INDICE DE FIGURAS ...ttt ettt b et b et b e e sae e sae e nbe e b e VIl
INDICE DE TABLAS ... ettt eb ekt b e st e e r b ar b aneene s IX
INTRODUGCCTON ...ttt bbbttt b e r bbbt e et e e btk bt b e been e e e nennenne s 1
CAPTTULO | oottt 2
FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION ......oooviieveieieceeeee s ensensssen s 2
1.1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA .....coioiiit e 2
1.2, ANTECEDENTES ... .ottt et te e te e seesne e sneenneeteeneeenaeeneenreens 4
RGO 1= N I Y USSR 2

R TN €T o 1T - OO PR SO PRPPSPRN 6

1.3.2. ODJetivos ESPECITICOS ....oviiiiiiiiiiiieieieiie bbbt 6
CAPTTULO T oo 7
Y O @ B L = ] = N[ @ I PP 7
L EXTRACCION oottt 7
11.1.1 TECNICAS 08 EXIFACCION ...c.oiieiiiiiiciiiiieie ettt 8

T2, MICROONDAS ... bbbt b e b e ke e s be e nbe e e e e e an e saeeabeenneenes 9
2 I o W T o To N 1Y/ T o] o =T OSSR 10

11. 2.2. Absorcién de Energia MiCrOONAAS .........c.ccvevveiiiiiiieiiiece et 11

11.3. EXTRACCION ASISTIDA POR MICROONDAS ......cooviveieereeieeeseeeneseseenesesis e 12
11.4. TERMOPLASTICOS ..ottt 16
11.4.1. Policloruro de ViINilo — PVC ..o e 17
11.4.1.1. CaracteristiCas del PV C ...t 18
11.4.1.2. Especificaciones de 10S PVC @ eStUi0. ........cccceeieiiiiiei i 19

T2, TEFION oo bbb bbbt 20
11.4.2.1. Caracteristicas DIStINTIVAS .........ccooviriiiiii e 21

LS EXTRAGCTOR ettt b e n e n e nrenreenre e 22
11.5.2. DiSEfi0 de UN EXIFACTOT .....coiiiiiiiiiiiiieice bbb 23

F1.B. CACAD e bbbtk e Rt e Rt e E e Rt R R r e n e nre e 24
1. 6.1. MANTECA 0 CACAD ......cveveiviriiiiiiriiieinr ettt 25

I1. 7. CARACTERIZACION Y ANALISIS QUIMICO ....coovivierceieeceee e, 26

\%



METODOLOGIA oottt ettt ettt et ettt e et et et ettt e e e et et et et et et e e et et et et et e e eeeeeens 29
111 REVISION BIBLIOGRAFICA ..ottt ettt ettt ettt et 29
111.2. PRUEBA DE INOCUIDAD AL AMBIENTE DE LOS MATERIALES A ESTUDIO ...29
111.3. PRUEBA DE INOCUIDAD A LAS CONDICIONES DE TRABAJO ..oooovveieeeeen, 30
111.4. MODIFICACION AL MICROONDAS ..oooeoeeeeeeeteeeeevee e eretetessesesssesesessssesssessesesesesseens 31
111.5. DISENO Y CONSTRUCCION DEL EXTRACTOR ..ottt 31
111.6. EVALUACION DEL EXTRACTOR oottt ettt eee e e s e e e 31
111.7. DESCRIPCION DEL EQUIPO ..ottt ettt 33
HHLB. MATERIALES .ottt ettt e ettt et ettt e e s e et e e e e e e eseee et eeeneeeen 33

(@Y =] 1 1 10 X /20 34

ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS ...ooveveveveteveeeeeeeeeeereeiesesesesesesssssesssssesesssseseneenns 34
IV.1. PRUEBAS DE INOCUIDAD PARA LOS MATERIALES DE CONSTRUCCION ......34
1V.2. DISENO Y CONSTRUCCION DEL EXTRACTOR PROTOTIPO ...oooveveeeeevernnn, 43
1V.3. MODIFICACIONES AL HORNO MICROONDAS ....ooovoveeeveeeeeseeeeeerereveseseseeseneeseennns 46
IV.4. EVALUACION DEL EXTRACTOR ..ooeeeeeeeeeeeeeee e eeeeeevee e se e eet et s ensssseesenennnenens 47

(@Y = 1 1] 10 1LY 2 50

Lot @ ] NN od I U LS (0] ] =5 50
RECOMENDACIONES ..ottt oottt et et et e eee et et e eeeeseseee et et et seeeses et eeeeeseeeeeneeens 51

BIBLIOGRAFTA ..ottt ettt ettt ettt et et et et a e et et et et et e et et et et et et e e eeeeeens 52

ANEXOS oottt ettt ettt e ettt ettt ettt ettt ettt ettt ettt ettt ettt eaene 55

Vi



INDICE DE FIGURAS

Pag.
Figura N° 1. ESPectro eleCtromagnéliCo........ccccueieiireieiisesieeie ettt e e e saesre e 9
Figura N° 2. EQUIPO IMICIOONUAS .....c.veviieieeeieeeeiesiesie e siestesse e ste st steste s e esaesaessesaesnessesneenseseensessessens 11
Figura N° 3. Moléculas bipolares que tienden a alinearse con un campo eléctrico oscilatorio ......... 11
Figura N° 4. Campo eléctrico aplicado a particulas cargadas en una solucion ...........cc.ccccoceverveeennn, 12
Figura N° 5. Grafico de resistencia del PVC..........ccooiiiiiiice i 18
Figura N° 6. Variedades A8l CACAO ...........cuiiiiiicie sttt bbb e e b sae s 23
Figura N° 7 Equipo de Espectroscopia de Infrarrojo de doble haz............ccccocevviiviiieienenicceneccee, 26
Figura N° 8. Equipo microondas Marca Midea............ccoiiiiiiiiiiiiie e 31

Figura N° 9 Comparaciones de los espectros infrarrojos obtenidos (a) Acetato de etilo puro
(b) Acetato de etilo en contacto con teflén a condiciones de trabajo (c) Acetato de etilo en
contacto con teflén a condiciones ambientales.............ccvcviiiiiiiiiiie e 36

Figura N° 10 Comparaciones de los espectros infrarrojos obtenidos para el solvente hexano
puro y con interaccién con el PVC para agua caliente a presion (a) Hexano puro (b) Hexano
en contacto con PVC agua caliente a presion a condiciones de trabajo (c) Hexano en
contacto con PVC agua caliente a presién a condiciones ambientales............cccccoevvvvviviivcceicnnncnnnn, 37

Figura N° 11 Comparaciones de los espectros infrarrojos obtenidos (a) Tolueno puro (b)
Tolueno en contacto con teflén a condiciones de trabajo (c) Tolueno en contacto con teflon a
CONAICIONES AMDIBNTAIES........viiiiici s 38

Figura N° 12 Comparaciones de los espectros infrarrojos obtenidos (a) Etanol puro (b)
Etanol en contacto con PVC agua caliente a presion a condiciones de trabajo (c) Etanol en
contacto con PVC agua fria a condiciones de trabajo (d) Etanol en contacto con teflon a
condiciones de trabajo (e) Etanol en contacto con PVC agua caliente a condiciones de
trabajo (f) Etanol en contacto con teflon a condiciones ambientales (g) Etanol en contacto
con PVC agua caliente a condiciones ambientales (h) Etanol en contacto con PVC agua
caliente a presion a condiciones ambientales (i) Etanol en contacto con PVC agua fria a

CONAICIONES AMDIENTAIES. ..ot 40
Figura N° 13 Plano para la construccion del extractor prototipo.........ccccooeeeverieienenisienenisesee e 43
Figura N° 14 Vista lateral del sistema de eXtraCCion.........cccceveriiiineiieieneice e 44
Figura N° 15 Vista lateral microondas modificado ............cooriiiiiiiiiiiic e 45
Figura N° 16 Datos obtenidos para la constante de particion a distintas temperaturas.................... 45
Figura N° 17 Termoplasticos antes de las pruebas de inocuidad..........c..cccocoveriiiniiiinensienence, 58
Figura N° 18 Termoplasticos después de la prueba de inocuidad a condiciones de trabajo ............. 58
Figura N° 19 Termoplasticos después de la prueba de inocuidad a condiciones ambientales........... 59
Figura N° 20 Plano del recipiente del extractor prototipo.........ccccccviviiriesieeie i 59

Vil



Figura N° 21 Plano de la tapa sellada del extractor prototipo ..........ccocooiiiiiiniie s 60

Figura N° 22 Plano de la tapa perforada del extractor prototipo. ..........cccoeeieniienininieieicse e 60
Figura N° 23 Vista superior del extractor Prototipo.......cccccceeeiiierienrsieseee e 61
Figura N° 24 Vista lateral del extractor Prototipo .......ccccccoveriereiisieie e 61
Figura N° 25 Vista superior del microondas modificado.............ccocvvivrviivniinieiene e 62
Figura N° 26 Sistema de eXEraCCION .........cecveieieieiese ettt sresre e ne e aeneenrenrens 62
Figura N° 27 Semillas de cacao trituradas antes del proceso de extraccion...........cccceevvvvererenininnnnns 63
Figura N° 28 Procesos de separacion posterior a la extraccion asistida por microondas EAM........ 63
Figura N° 29 Semillas de cacao trituradas después del proceso de extraccion............ccoeevervvivrnnnns 64
Figura N° 30 Envasado del extracto 0btenido .........ccccvivieeiieie i 64

Figura N° 32 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente acetato de etilo puro y en
interaccion con el teflén a condiciones de trabajo........cccccocvivereiiie i 65

Figura N° 33 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente acetato de etilo puro y en
interaccion con el teflén a condiciones ambientales ...........cccoveveriiiiie i 65

Figura N° 34 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente hexano puro y con interaccion
con el PVC para agua caliente a presion a condiciones ambientales.............ccccocvvevvivvivnieciescnienesenn, 65

Figura N° 35 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente hexano puro y con interaccion
con el PVC para agua caliente a presion a condiciones de trabaj.........ccccceeevevvienivsienieeieresese e 65

Figura N° 36 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente tolueno puro y con interaccion
con el teflén a condiciones de trabajO.........cceiiiviiiiiiie e 67

Figura N° 37 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente tolueno puro y con interaccion
con el teflon a condiciones amMbIENTAIES ..o 67

Figura N° 38 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccién con
PVC agua caliente a presidn a condiciones de trabajo..........cccccovvvviiiiiiieiicie e 68

Figura N° 39 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccién con
PVC agua fria a condiCiones trabajO..........ccciveicieiiiiiiiii e 68

Figura N° 40 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccién con
teflon a condiciones de trabajO..........cccviieiiice e 69

Figura N° 41 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccién con
PVC agua caliente a condiciones de trabajo .........ccccccviviiiieeieereiese et nee e e 69

Figura N° 42 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccién con
teflon a condiciones aMBDIENTAIES ..o 70

Figura N° 43 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccién con
PVC agua caliente a condiciones ambientales ...........ccccoveveiiiieiiienie s 70

Figura N° 44 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccién con
PVC agua caliente a presién a condiciones ambientales.............ccccvvevvvrieiieiieiese s 71

Figura N° 45 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccién con
PVC agua friaa condiciones ambientales ............cccceivieiiiiiiiiiie s 71



INDICE DE TABLAS

Pag.
Tabla N°1 Propiedades Fisicoquimicas del PV C ... 17
Tabla N°2 Relacion presién de a determinada temperatura para PVC agua fria........c.ccccceeivivennen, 19
Tabla N°3 Relacién presion de a determinada temperatura para PVC agua fria a presion ............ 19
Tabla N°4 Relacién presion de a determinada temperatura para PVC agua caliente...................... 19
Tabla N°5 Relacién presion de a determinada temperatura para PVC agua caliente a presion ...... 19
Tabla N°6 Propiedades Fisicoquimicas del TeflON .........ccoveieiiii i 21
Tabla N°7 Propiedades Quimicas del TeflON ... 21
Tabla N°8. Acidos grasos presentes en [a manteca de CACAO ...........ccvvevrrerrerreessierieeesieeeseesieessesseneenens 25
Tabla N°9 Nombre, Principio e Informacién Generada de las Técnicas de Analisis...............ccce.e..e. 26
Tabla N°10 Prueba de inocuidad al ambiente de los materiales a eStudio ..........cc.coceovvveirniiinnnennn. 33
Tabla N°11 Prueba de inocuidad a condiciones de trabajo de los materiales a estudio..................... 34

Tabla N°12 Regiones de los espectros infrarrojos de los compuestos més importantes para el
Yot = (0 I 0 IN=1 1] o TSSO 36

Tabla N°13 Regiones de los espectros infrarrojos de los compuestos mas importantes para el

Tabla N°14 Regiones de los espectros infrarrojos de los compuestos més importantes para el

L0118 oo TSSOSO 38
Tabla N°15 Regiones de los espectros infrarrojos mas importantes para el Etanol.............c.c........... 39
Tabla N°16 Comparacion de rendimientos obtenidos por EAM Convencional y EAM a
presion, con una Potencia del 100D .......cccvvvieeieriiie sttt r e e nne e 46
Tabla N°17 Datos obtenidos en la prueba de inocuidad al ambiente de los materiales a
1Y (8 o [T IO OO P PP PRO 55
Tabla N°18 Datos obtenidos en la prueba de inocuidad a condiciones de trabajo de los
MALETTAIES @ ESTUIO ... ettt bbbttt e ettt ebenbe e 56
Tabla N°19 Resultados obtenidos para las extracciones realizadas..........c.ccccocvvvvivrivsiveieeieseseseneens 57



INTRODUCCION

INTRODUCCION

El método de Extraccion Asistida por Microondas (EAM) es una tecnologia
innovadora que recientemente ha causado gran interés y auge en el mundo de los
alimentos ya que permite una extraccion rapida y eficiente del producto de interés. En
este caso con la aplicacion de esta metodologia se puede lograr por ejemplo
extraccion de los principales acidos grasos que conforman la manteca de cacao, como
son: el acido oleico, estearico y palmitico. Ademas de los usos tradicionales de la
manteca de cacao en la produccion de chocolate y confiteria, se puede utilizar en la
produccion de jabones y cosméticos.

La EAM emplea energia microondas para calentar la muestra en contacto con
el solvente y asi dividir los analitos de la muestra matriz en el solvente. La habilidad
de calentar rapidamente la mezcla es la principal ventaja de esta técnica (Camel,
2000).La base de este trabajo de investigacion consiste en disefiar y construir un
extractor prototipo, con la finalidad de facilitar los procesos de extraccion y permitir
obtener resultados que conduzcan al escalamiento de la produccidn de extractos con
un mayor rendimiento con respecto a los métodos de extraccion. Una de las
principales ventajas que presenta este extractor, es que permite trabajar a presiones
superiores a la atmosférica, brindado la posibilidad de aumentar la temperatura por
encima de la temperatura de ebullicion.

Previo al disefio del extractor, se evaluaron diversos termoplasticos con la
finalidad de determinar el material mas adecuado para su construccion por medio de
pruebas de inocuidad a condiciones tanto ambientales como de trabajo.

Para el disefio primero se determinaron los limites de presion a los que se va a
operar el sistema, teniendo en cuenta los margenes de seguridad necesarios en el
disefio de recipientes a presion. Se evalué en funcionamiento del sistema llevando a
cabo una serie de extracciones a presiones superiores a la atmosférica. Posteriormente
se calcularon los rendimientos obtenidos con la finalidad de establecer su desempefio.

Los resultados obtenidos se compararon con los resultados obtenidos en

trabajos previos en la linea de investigacion.

1



CAPITULO I: FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

CAPITULO |

FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

.1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El método de Extraccion Asistida por Microondas (EAM) es una tecnologia
innovadora que recientemente ha causado gran interés y auge en el mundo de los
alimentos ya que permite una extraccion rapida y eficiente del producto de interés. En
este caso la aplicacion de esta metodologia se puede lograr por ejemplo extraccién de
los principales acidos grasos que conforman la manteca de cacao como son el &cido
oleico, esteadrico y palmitico. Ademas de los usos tradicionales de la manteca de
cacao en la produccion de chocolate y confiteria, se puede utilizar en la produccion de
jabones y cosméticos. En medicina convencional es un remedio para las quemaduras,
la tos, resequedad en los labios, la fiebre, la malaria, el reumatismo, las mordidas de

culebra y otras heridas (Bélanger, 2006)

La EAM consiste en el calentamiento de las muestras en contacto con
solventes organicos en estado liquido con la aplicacion de energia microondas. La
separacion de los componentes de interés de una muestra de extracciéon depende de la
temperatura y de la naturaleza del solvente (Bélanger, 2006). El proceso de
extraccion asistido por microondas es relativamente nuevo en la separacion especifica
de productos solubles en un fluido a partir de una amplia gama de materiales
utilizando energia microondas. El principio del funcionamiento de la EAM consiste
en sumergir el material a tratar en un solvente que es seleccionado por su propiedad
de disolver los compuestos de interés. Luego de sumergida la muestra, se irradia por
microondas, estas se difunden a través del solvente y algunas de ellas son absorbidas
por el material de extraccion. La eficiencia de la absorcidn por lo general se relaciona
con el contenido de humedad que existe dentro del material, las moléculas de agua

convierten la energia microonda en calor y por lo tanto existe un aumento de
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temperatura dentro del material a tratar. La temperatura continla aumentando hasta
que la presion interna alcanza la capacidad de expansion de la matriz. Las sustancias
que se encuentran localizadas alrededor del sistema quimico pueden entonces fluir

libremente.

Actualmente los experimentos llevados a cabo en EAM han sido en escala de
laboratorio, obteniendo pequefias cantidades de productos, sin recuperacion optima de
los solventes utilizados. Por las razones expuestas se propone estudiar los diferentes
aspectos que permitan el disefio y construccion de un extractor piloto, que facilite los
procesos de extraccion y permita obtener resultados que conduzcan al escalamiento
de la produccion de extractos con un mayor rendimiento con respecto a los métodos

de extraccion.
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1.2. ANTECEDENTES

A continuacion se hara mencién de los trabajos de investigacion previos que

sirven de base teorica para la aplicacion del método de EAM.

EIKhori y otros (2007). The microwave-assisted process: extraction and determi-
nation of fat from cocoa powder and cocoa nibs.

Propone que las grasas del cacao en polvo y los granos que han sido pre-
tratados (disminuyendo el tamafio) sean extraidos empleando diferentes solventes que
son relativamente transparentes a las microondas, como el éter de petréleo, hexano,
etanol e isopropanol.

Se empleo6 un equipo de extraccion asistida por microondas, operando con una
frecuencia de 2450MHz a una potencia de salida variable oscilando entre 10W vy
250W; acoplado a un equipo convencional Soxhlet.

Por otro lado, emplean irradiacién siguiendo la siguiente frecuencia con una
potencia completa de 250W por sesenta segundos (60s) mientras que se encuentra
encendido (ON) y posteriormente por ciento veinte segundos (120s) apagada (OFF).

Los datos obtenidos demuestran que el método de extraccion microondas es
mucho mas efectivo que el método convencional de extraccion Soxhlet. Muestran que
el contenido de grasa de las muestras de cacao en polvo obtenido por EAM en un
tiempo de 450s es similar a los valores obtenidos utilizando métodos oficiales
convencionales (Soxhlet) que toman hasta 6h. El contenido de grasa obtenido con la
técnica de EAM para los granos de cacao (44,7% % 0,30) son similares en términos
de rendimiento que para aquellos obtenidos por el método Soxhlet (44,4% + 0,84).
Estos resultados no s6lo muestran que la migracion completa de la grasa de la matriz
del alimento a los alrededores del extractor (éter de petroleo) es obtenida solo luego
de unos minutos de irradiacion. También el tiempo de irradiacién varia con el
contenido de humedad residual de la muestra. La humedad en los tejidos crea un

sobrecalentamiento localizado, causando una expulsion rapida y selectiva de la grasa
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desde sus celdas. La eficiencia de extraccion mejoré cuando el material contenia

suficientes cantidades de agua.

Bastidas, M. (2008). Extraccion de los derivados del cacao venezolano utilizando
el proceso de extraccion asistida por microondas (EAM) y extraccién asistida
por ultrasonidos (EAU).

En este trabajo de investigacion se comparo la Extraccion Asistida por
Ultrasonido con las con la Extraccion Asistida por Microondas, usando como matriz
vegetal del cacao venezolano para analizar su eficiencia y viabilidad en la industria.
Con la finalidad de conocer si este tipo de extraccion es mas eficiente que la otras
técnicas. A la conclusién que obtuvieron fue que a través de distintos estudios se ha
comprobado que la EAU es mas eficiente que la de EAM. Ademas de que la
eficiencia de extraccion no solo depende de técnica, sino que también depende de la
temperatura, el solvente y el tiempo de residencia. Se identifico la presencia de acidos
grasos del cacao debido a la existencia de bandas caracteristicas correspondientes a
los enlaces de grupos carbonilos (C=0), siendo la presencia de éste mayor en la fase
rica en grasa.

También de noto que la potencia ejerce una fuerte influencia en la cantidad de
manteca de cacao obtenida por medio de la EAM, mientras que al trabajar con
temperaturas cercanas a la ambiental resultd ser mas favorable en la evaluacion del
proceso de EAU. La reduccion en el tamafio de materia prima resulté ser favorable ya
que se registr6 un aumento en la intensidad de absorcién del enlace C=0

correspondiente a los ésteres de acidos grasos para ambos métodos de extraccion.
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1.3. OBJETIVOS

En funcién de los aspectos planteados anteriormente, a continuacion se
muestran tanto el objetivo general como los objetivos especificos del presente trabajo

de investigacion.

1.3.1. General

Disefio, construccion y evaluacion de un extractor prototipo para la extraccion de los
derivados del cacao venezolano utilizando el proceso de extraccion asistida por
microondas (EAM).

1.3.2. Objetivos Especificos

2.1. Realizar pruebas de la inocuidad de los diferentes materiales de construccion a

condiciones ambientales.

2.2. Efectuar pruebas de la inocuidad de los diferentes materiales de construccion a

condiciones de trabajo.

2.3. Realizar modificaciones a un horno microondas convencional para realizar el

proceso de extraccion.
2.4. Determinar las condiciones limites de operacién del extractor.
2.5. Disefiar y construir el extractor con el material seleccionado.

2.6. Evaluar la eficiencia del extractor mediante pruebas de extraccion, utilizando el
cacao como matriz vegetal y comparar los resultados obtenidos con extraccion por

microondas convencional.
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CAPITULO 11

MARCO REFERENCIAL

11.1 EXTRACCION

La extraccion se define como la operacion unitaria por la cual un componente
se separa o elimina mediante el contacto con otro material o fase, que tiene mayor
afinidad por él; el resto de los componentes, en cambio, permanecen en la matriz
vegetal (Ordofiez, 1999). Los elementos que participan durante un proceso de
extraccion son la matriz vegetal (materia prima involucrada en el proceso) y el
solvente. El proceso inicia al poner en contacto la matriz vegetal con el solvente,
donde el mismo entra por los poros de la materia prima y solubiliza el extracto,
siendo el extracto el componente a fin con el solvente seleccionado. Al culminar el
proceso de extraccion (cuando se retira la matriz vegetal del solvente) aun existe
cierta cantidad de solucion (solvente y extracto) retenida en las particulas solidas por
fuerzas de adhesion. Es por esta razdn que ningun proceso de extraccion es completo.
Sin embargo, para el equilibrio del proceso se asume que todo el compuesto activo se
encuentra disuelto en el solvente (Gamse, 2002).

La extraccion utiliza como principio de separacion la solubilidad de los
compuestos implicados en el proceso (King, 1980). Por otro lado, la extraccion
solido-liquido es ampliamente utilizada en las industrias quimicas, este proceso se
realiza por cargas, en forma continua y semicontinua, utilizando condiciones de
operacion por etapas o en contacto continuo. La forma mas eficaz de favorecer la
extraccion solido-liquido es a través de la difusion, disminuyendo el tamafio de la

particula para aumentar el area de transferencia de masa. (Henley y Seader, 1988)
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11.1.1 Técnicas de Extraccion
En la industria quimica existen diferentes métodos de realizar la separacion de

dos 0 mas sustancias, esto depende de las propiedades fisicoquimicas de cada materia
prima a utilizar y de la fuerza impulsora o principio a través del cual es mas factible
desarrollar el proceso. EI mecanismo de extraccion involucra dos fendmenos fisicos,
como lo son: la difusion, que se lleva a cabo a través de la pared celular y la
conveccidn que arrastra el contenido una vez que las paredes celulares se han roto. A
continuacion presentan algunas de las técnicas mas usadas en la extraccion de

diferentes componentes de la materia prima.

Actualmente existes diferentes técnicas para la extraccion, entre las cuales destacan
las siguientes:

e Hidrodestilacion: Consiste en separar mediante la adicion de calor los
diferentes componentes de una mezcla, aprovechando las diferencias de
volatilidades de los compuestos. En este método, la materia vegetal es
colocada en contacto directo con el solvente, luego aplicandole calor se
comienza a destilar cuando alcance el punto de ebullicién del solvente.
El vapor del solvente generado por el incremento de la temperatura
extrae consigo compuestos contenidos en el interior del material vegetal.
La fase organica formada se separa del material vegetal basandose en el
punto de quiebre, el cual es la temperatura de ebullicion de la mezcla a
presion atmosférica. La ubicacion de la fase organica en la solucion
dependera de la densidad de cada componente involucrado.

e Extraccion con arrastre de vapor (Soxhlet): esta técnica trabaja con un
solvente inicialmente en estado liquido y a presion atmosférica a través
de su punto de ebullicion cambia a estado gaseoso para permitir que el
vapor penetre en el interior del material vegetal y asi extraer los
componentes de su interior por diferencia de concentracion. Opera con

el mismo principio que el método de hidrodestilacion, su diferencia
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radica en que el material vegetal no se encuentra en contacto directo con
el solvente

e Extraccion con fluido supercritico: se basa en la transferencia de masa
del interior del material vegetal hacia el exterior, usando como fuerza
impulsora la difusion y aprovechando a su vez la difusividad del liquido
en conjunto con la viscosidad del gas a partir de las condiciones de
operacion preestablecidas. El uso de un co-solvente puede mejorar la
transferencia de masa y la selectividad del componente activo.

e Extraccion asistida por ultrasonido (EAU): Esta técnica de extraccion se
fundamenta en la transferencia de masa del sélido al solvente que es
sometido al ultrasonido, utilizando como fenémeno de transporte la
difusion por la pared celular y la conveccion en los poros del solido. Por
accion del ultrasonido, las particulas sélidas y liquidas se encuentran en
constante vibracion y aceleracion, dando como resultado el paso rapido
del soluto de la fase sélida hacia el solvente.

e Extraccion asistida por microondas (EAM): es una técnica de
extraccion, donde la muestra se calienta en contacto directo con el
solvente por medio de la energia microondas. La temperatura de
ebullicién y la naturaleza del solvente separan los compuestos de interés

de la materia prima.

11.2. MICROONDAS

Las microondas son ondas de energia electromagnética invisibles y muy cortas que
viajan a la velocidad de la luz, que es 186,282 millas por segundo (Figura N° 1)
(Gallawa, 2000). La region de las microondas yace entre las ondas de radio y las de
radiacion infrarrojo del espectro, ésta tltima posee longitudes de ondas y frecuencias
de radio cortas. La longitud de onda recorre desde (1cm) a 1m correspondiendo a la
frecuencia desde 30GHz a 300MHz (Liu, 2002). Las microondas viajan en linea recta

y pueden ser reflejadas, transmitidas o absorbidas a lo largo del camino.
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Figura N° 1. Espectro electromagnético (Bastidas, 2008).

La tecnologia microondas utiliza ondas electromagnéticas que pasan a través
del material y produce la oscilacion de las moléculas, generando calor. En
calentamientos convencionales, la superficie del material se calienta primero y luego
el calor se desplaza hacia dentro. El calentamiento microondas genera calor dentro

del material y calienta el volumen total mas o menos a la misma velocidad.

La aplicacién de energia electromagnética (irradiacion) es una manera efectiva
de calentar materiales no conductores porque la energia es transferida directamente a
las moléculas del material. Las moléculas del material se estimulan y rotan millones
de veces por segundo en respuesta al campo electromagnético. Esta rotacion genera
rapidamente calor dentro del material en una manera similar a la friccién.
En orden de evitar ruptura, sélo longitudes de ondas limitadas han sido asignadas
para hornos microondas industriales y domésticos con intencién de calentar y secar.
La frecuencia comunmente utilizada para calentamiento microondas es 2,45GHz

correspondiente a longitudes de ondas de 12,2cm.

11. 2.1. Equipo Microondas

El corazon del horno microondas es el magnetrdn, un oscilador que convierte
el pulso de alto voltaje en un pulso de potencia microonda. Las microondas entran en

un guia de ondas cuyas paredes reflectoras permiten la transmision de la radiacion
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desde el magnetron hasta la cavidad del equipo microondas. La cavidad del
microondas es una especie de caja donde las microondas interactdan con el sistema.
(Fini et al., 1999).

En la Figura N° 2 se puede apreciar las principales partes que conforman un
horno microondas domeéstico.

Magnetrén
Guia de ondas

ilador /

Ven

=

Enchufe
Cavidad del

microondas

Puerta del
microondas

Figura N° 2. Equipo Microondas (Bastidas, 2008)

11. 2.2. Absorcion de Energia Microondas

Existen dos mecanismos asociados con el calentamiento microondas: rotacion
dipolar y conduccion iénica. Cuando una molécula es irradiada con microondas, ésta
intentara alinearse con el campo eléctrico por rotacion (Figura N° 3). Si la frecuencia
de rotacion molecular es similar a la frecuencia de irradiacion microondas 2,45GHz la
molécula continuamente se alineara y realineara con el campo oscilatorio, entonces,
la energia eléctrica es absorbida por la molécula. Es obvio que compuestos con
constantes dieléctricas altas tienden a absorber energia facilmente bajo irradiacion
microondas, mientras que sustancias con menor polaridad o compuestos con ningun
momento dipolar neto son inactivos al microondas.

11
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Figura N° 3. Moléculas bipolares que tienden a alinearse con un campo eléctrico oscilatorio
(Liu, 2002).

El segundo mecanismo, que es la conduccion idnica, también contribuye al efecto del
calentamiento por microondas, siempre y cuando los iones se encuentren
involucrados en la muestra. Cuando los iones se desplazan a través de la muestra bajo
un campo aplicado, se genera calor por pérdidas de friccion, que dependen del
tamano, carga y conductividad de los iones, convirtiendo la energia cinética en calor

como se muestra en la Figura N° 4.

Figura N° 4. Campo eléctrico aplicado a particulas cargadas en una solucién (Liu, 2002).

11.3. EXTRACCION ASISTIDA POR MICROONDAS

El método de Extraccion Asistida por Microondas (EAM) es una tecnologia
innovadora que recientemente ha causado gran interés y auge en el mundo de los
alimentos ya que permite una extraccion rapida y eficiente. EI uso de energia
microondas para ayudar la extraccion organica fue alcanzado por primera vez
haciendo uso de sistemas domésticos convencionales a finales de los afios ochenta
(Camel, 2000). La EAM consiste en el calentamiento de la muestra en contacto con el

extractor (principalmente solventes organicos en estado liquido) con energia

12
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microondas. La division de los componentes de interés de la muestra matriz al
extractor depende de la temperatura y de la naturaleza del extractor (Camel, 2000).

El proceso asistido por microondas es un modelo relativamente nuevo en la
extraccion de productos solubles en un fluido a partir de una amplia gama de
materiales utilizando energia microondas. Ofrece muchas ventajas sobre tecnologias
gue actualmente involucran extraccién con solventes tales como reduccion en el
consumo de energia, pequefio volumen de solventes quimicos, uso de menor cantidad
de solventes toxicos y menor cantidad de productos de desechos (EIKhori, 2007).

El principio del funcionamiento de la EAM consiste en sumergir el material
de extraccion en un solvente que es seleccionado por su habilidad de disolver los
compuestos de interés y que son transparentes a las microondas. El material luego es
irradiado por microondas. Las microondas viajan libremente a través del solvente y
algunas de ellas son absorbidas por el material de extraccion. La eficiencia de la
absorcion por lo general se relaciona con el contenido de humedad que existe dentro
del material; las moléculas de agua convierten la energia microonda en calor y por lo
tanto existe un aumento de temperatura dentro del material de extraccion. La
temperatura continla aumentando hasta que la presion interna alcanza la capacidad de
expansion de la matriz, creando de esta manera una explosion. Las sustancias que se
encuentran localizadas alrededor del sistema quimico pueden entonces fluir
libremente. Estas sustancias migran al medio circundante que se encuentra
relativamente frio, las atrapa y las disuelve (Bélanger et. al., 2006).

Se debe tomar en cuenta que, a diferencia de los calentamientos clasicos, los
que utilizan microondas calientan toda la muestra simultdneamente sin calentar el
recipiente. Por lo tanto, la solucion alcanza su punto de ebullicion de manera rapida,
conduciendo a cortos tiempos de extraccion (Camel, 2000).

Existen dos tipos de sistemas comerciales disponibles para la EAM:
recipientes cerrados de extraccion y hornos microondas enfocados. El primero lleva a
cabo extracciones bajo presiones y temperaturas controladas. El ultimo también es

denominado Soxhlet asistido por microondas enfocados o extraccion con solvente, en
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este tipo de equipo sélo una parte del recipiente de extraccidn que contiene la muestra
es irradiado con microondas.

Ambos sistemas que se mencionan anteriormente se encuentran disponibles
como sistemas de modo multiple y modo simple o sistemas enfocados. Un sistema
multimodo permite una dispersion aleatoria de la radiacion microonda dentro de la
cavidad del microondas, por lo tanto cada zona en la cavidad y la muestra se irradian
equitativamente. EI modo simple o sistema enfocado permite la radiacion microonda
de manera enfocada en una zona donde la muestra se encuentra sujeta a un campo
eléctrico mas fuerte que en el caso previo (Mandal et al., 2007).

Las extracciones en fase liquida empleando la EAM, se basa en el hecho de
que es posible sumergir la matriz a ser extraida, en un solvente que es caracterizado
por pequefias constantes dieléctricas y que son relativamente transparentes a las
microondas.

Un medio transparente al microondas puede ser definido como un medio que
no posee una constante dieléctrica significativa con respecto al objetivo buscado:
hexano (1,9), isopropanol (18,3) al contrario del agua (80,4) que posee una gran
constante dieléctrica (EIKhori et al., 2007). Los solventes son seleccionados por su
habilidad de disolver el componente en cuestion y por su relativa transparencia al
microondas. Las sustancias quimicas absorben la energia microonda en diferentes
niveles. El parametro utilizado generalmente, como medida de esta propiedad fisica,

es la constante dieléctrica.

Las variables que influyen en el proceso de EAM se listan a continuacion.

e Solventes: La seleccidn adecuada de los solventes es fundamental para obtener
un proceso de extraccion optimo. Los solventes involucrados en el proceso de EAM
dependen basicamente de la solubilidad del compuesto activo, la interaccién entre el
solvente y la materia prima y finalmente por la absorcion de las microondas por parte
del solvente (Mandal, 2007). Lo que se busca es que el solvente posea una alta
selectividad hacia el compuesto y/o compuestos que se quieran extraer, es decir, que

sean afines con el compuestos activo. Es posible que empleando un solvente selectivo
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hacia el compuesto de interés exista la extraccion de otros compuestos no deseados.
Resulta comun, en la mayoria de los casos, utilizar aquellos solventes empleados en
los métodos tradicionales de extraccion. Sin embargo, los solventes Optimos
considerados en los métodos tradicionales no necesariamente son los mas adecuados
para la EAM.

e Potencia: La potencia empleada en el microondas y el tiempo de irradiacion
son dos factores que se encuentran interrelacionados. Es posible que al utilizar una
potencia moderada con un tiempo de extraccion mayor resulte beneficioso para
algunos casos. La potencia empleada en el microondas es directamente proporcional a
la temperatura alcanzada, es decir, mientras mayor sea la potencia aplicada en una
muestra mayor sera la temperatura que alcanza la solucién expuesta a las microondas.
Cuando se alcanzan temperaturas elevadas y se esta operando bajo una potencia alta,
existe ruptura de las paredes celulares, como resultado de lo anterior, existe
extraccion de impurezas o de extractos no deseados. Mientras que a potencias bajas la
ruptura de la pared celular ocurre gradualmente y permite una extraccion selectiva
(Mandal, 2007).

e Tiempo de extraccion: El tiempo de extraccion involucrado en el proceso de
EAM es otro aspecto importante que se debe tomar en consideracion. Generalmente,
al aumentar el tiempo de extraccion, la cantidad de compuesto activo incrementa
aunque existe el riesgo de que ocurra degradacion. Para evitar la degradacion de los
compuestos termolabiles como es el caso de las grasas de cacao, es necesario trabajar
con tiempos de extraccion cortos o en su defecto, trabajar con temperaturas por
debajo de los 60 °C (EIKhori, 2007). La mayoria de las veces es suficiente trabajar
con tiempos de extraccion entre 15-20 minutos, pero se ha demostrado que con tan
solo 40 segundos se han obtenido recuperaciones excelentes (Mandal, 2007). El
tiempo de irradiacion también se encuentra influenciado por las propiedades
dieléctricas del solvente. Solventes tales como el agua, etanol y metanol pueden
calentarse en tiempos de irradiacion prolongados por lo que se veria afectado los

constituyentes termolabiles presentes en la muestra (Mandal, 2007).
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e Tamario de particula: El tamafio de particula de los materiales de extraccion
por lo general oscila entre (0,1mm-2mm) (Mandal, 2007). Los materiales en forma de
polvos finos pueden mejorar el proceso de extraccion ya que poseen un area
superficial mayor, lo que hace que exista un mejor contacto entre el material de
extraccion y el solvente. Estos tamafios también mejoran el contacto entre el material
de extraccion y el solvente permitiendo una mayor penetracion de la microonda
(Mandal, 2007). La desventaja de utilizar particulas muy finas o en su defecto,
materiales que sean polvos muy finos es la separacion de la matriz del solvente luego
de la irradiacion microondas. En estos casos lo que normalmente se utiliza es la
centrifugacion. El tamafio de particula afecta la profundidad de penetracion de la
microonda y por otro lado también afecta el calentamiento y la uniformidad de este
efecto. Los tamafios irregulares se encuentran sujetos a un calentamiento no uniforme
debido a la diferencia en el grosor de la particula, mientras que aquellas particulas de
forma esférica o cilindrica con didmetros de 20-60 mm se calentaran uniformemente
ya que el calentamiento se encontrard enfocado hacia el centro de la particula
(Gunasekaran, 2002).

I1.4. TERMOPLASTICOS

Un termoplastico es un plastico que, a temperatura ambiente, es plastico o
deformable, se derrite cuando se calienta y se endurece en un estado vitreo cuando se
enfria lo suficiente. La mayor parte de los termoplasticos son polimeros de alto peso
molecular, los cuales poseen cadenas asociadas por medio de débiles fuerzas Van der
Waals; fuertes interacciones dipolo-dipolo y enlace de hidrdgeno, o incluso anillos
aromaticos apilados. Los polimeros termoplasticos difieren de los polimeros
termoestables en que después de calentarse y moldearse pueden recalentarse y formar
otros objetos, mientras que en el caso de los termoestables, después de enfriarse la
forma no cambia y arden. Sus propiedades fisicas cambian gradualmente si se funden
y se moldean varias veces generalmente disminuyen estas propiedades (Miravete,
2000).
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11.4.1. Policloruro de Vinilo - PVC

El Policloruro de Vinilo (PVC) es un moderno, importante y conocido

miembro de la familia de los termoplasticos. Es un polimero obtenido de dos materias
primas naturales cloruro de sodio o sal comun (NaCl) (57%) y petroleo o gas natural
(43%), siendo por lo tanto menos dependiente de recursos no renovables que otros
plasticos. Es uno de los polimeros mas estudiados y utilizados por el hombre para su
desarrollo y confort, dado que por su amplia versatilidad es utilizado en areas tan
diversas como la construccion, energia, salud, preservacion de alimentos y articulos
de uso diario, entre otros (Miravete, 2000).
El PVC se presenta en su forma original como un polvo blanco, amorfo y opaco. Es
inodoro, insipido e inocuo, ademas de ser resistente a la mayoria de los agentes
quimicos. Es ligero y no inflamable por lo que es clasificado como material no
propagador de la llama. No se degrada, ni se disuelve en agua y ademas es totalmente
reciclable. Su fortaleza ante la abrasion, bajo peso (1,4 g/cm3), resistencia mecanica y
al impacto, son las ventajas técnicas claves para su eleccion en la edificacion y
construccion. Gracias a la utilizacion de aditivos tales como estabilizantes,
plastificantes y otros, el PVC puede transformarse en un material rigido o flexible,
teniendo asi gran variedad de aplicaciones (Miravete, 2000).

Tabla N°1 Propiedades Fisicoquimicas del PVC (Materiales Compuestos |, 2000)

Punto de ebullicién (°C) -13,9+4/-0,1
Punto de congelacion (°C) - 153,7
Densidad a 28,11°C (gr/cm3) 0,8955
Calor de fusion (Kcal/mol) 1,181
Calor de vaporizacion 5.735
Viscosidad a - 10°C (mP) 2,63
Presion de vapor a 25°C (mm) 3,000
Calor especifico del liquido (cal/g) 0,38
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11.4.1.1. Caracteristicas del PVC

e Formay Tamafio de la Particula: Su forma es esférica y en algunos casos
tiene similitud a la de una bola de algoddn. EI tamafio varia segun se trate
de resina de suspension o de pasta. En el caso de la resina de suspension, el
diametro de la particula va de 40 micrones (resina de mezcla) a 80-120
micrones (resina de uso general). En el caso de resina de pasta, el diametro
de la particula es de 0.8 a 10 micrones.

e Porosidad de la Particula: Es caracteristica de cada tipo de resina. A
mayor porosidad, mayor facilidad de absorcion del plastificante,
acortandose los ciclos de mezclado y eliminando la posibilidad de que
aparezcan “ojos de pescado” (fish eyes) en el producto terminado.

e Peso Molecular: Su promedio se mide indirectamente valuando la
viscosidad especifica en soluciones al 0.4% de nitrobenceno o la viscosidad
inherente en soluciones al 0.5% de ciclohexanona. En el primer caso, nos
da valores de 0.30 a 0.71 y en el segundo de 0.650 a 1.348, con valor K de
50 a 75. Conforme disminuye el peso molecular, las temperaturas de
procesamiento de las resinas seran mas bajas seran mas facilmente
procesables, las propiedades fisicas en el producto terminado, tales como la
tension y la resistencia al rasgado, seran mas pobres; el brillo y la
capacidad de aceptar mas carga serd mejor y la fragilidad a baja
temperatura sera menor.

e Gravedad Especifica: Los valores tipicos para la resina de suspension tipo
homopolimero son de 1.40 g/cc y para copolimeros cloruro-acetato de
vinilo son de 1.36 a 1.40 g/cc. Los compuestos modifican su gravedad
especifica al adicionar cargas o plastificantes. El plastificante reduce el
peso especifico; por cada 10 partes de DOP se reduce en aproximadamente
0.02 gramos, mientras que la carga lo aumenta en funcion del tipo de carga

de que se trate.
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e Estabilidad Térmica: A mayor peso molecular, se tiene mayor estabilidad
térmica. Durante su procesamiento, la resina se degrada al recibir calor y
trabajo. La degradacién se presenta en forma de amarillamiento y
empobrecimiento de las propiedades mecanicas del producto. Es para evitar
esto que se adicionan los estabilizadores (Miravete, 2000).

A continuacion se presenta el grafico de resistencia del PVC en la figura
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Figura N°5. Grafico de resistencia del PVC (Materiales Compuestos I, 2000)

11.4.1.2. Especificaciones de los PVC a estudio.

e PVC agua fria: tuberia de color beige.

Tabla N°2 Relacion presion de a determinada temperatura para PVC agua fria (Manuales PAVCO,
2005).

Diametro Nominal in. [ Presion de trabajo (psi) a 23°C
1/2 10
3/4 15
1 20
11/2 25

e PVC agua fria a presion: tuberia color beige.
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Tabla N°3 Relacion presion de a determinada temperatura para PVC agua fria a presion (Manuales
PAVCO, 2005).

Diametro Nominal in. | Presion de trabajo (psi) a 23°C
1/2 500
3/4 400
1 315
11/2 250
2 250

e PVC agua caliente: tuberia color naranja.

Tabla N°4 Relacion presion de a determinada temperatura para PVC agua caliente (Manuales
PAVCO, 2005).

Diametro Nominal in. | Presion de trabajo (psi) a 82°C

1/2 15
3/4 15
1 15

e PVC agua caliente a presion: tuberia color gris.

Tabla N°5 Relacién presion de a determinada temperatura para PVC agua caliente a presién
(Manuales PAVCO, 2005).

Diametro Nominal in. Presion de trabajo (psi) a 82°C

1/2 100
3/4 100
1 100

11.4.2. Teflon

El teflon es un polimero muy resistente que fue descubierto por casualidad en
el afio 1938 por un trabajador de la empresa Du Pont llamado Roy J. Plunkett. Este
polimero, también llamado PTFE por la abreviacion de politetrafluoretileno, tiene la

caracteristica de repetir una de sus unidades, la F2C-CF2 (Miravete, 2000).
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La caracteristica resistente del teflén hace referencia a que es capaz de
soportar altisimas temperaturas, de hasta unos 300°C, por periodos prolongados y sin
sufrir ninguna clase de dafio. Ademas es resistente a gran parte de los acidos y bases
existentes, y resulta insoluble ante muchos de los disolventes organicos. Uno de los
grandes usos que se le ha dado es para una permanente "lubricacién” de las partes
moviles en las naves espaciales, ya que a la temperatura y condiciones a las que se
opera, el aceite comun no sirve.

Las caracteristicas resistentes del teflon se deben a los atomos de flGor que
posee, los que logran crear una especie de barrera que dificulta y a veces impide el
dafio que las altas temperaturas y los agentes quimicos le podrian provocar a su
estructura carbonada. Todas estas fabulosas caracteristicas del teflon lo convierten en
un material muy versatil, que permite su uso en multiples ambitos. Entre ellos es
posible encontrar su uso en artefactos de cocina como ollas y sartenes, ya que, como
se ha mencionado anteriormente, el teflon es resistente a temperaturas muy altas e
impide ademas que los alimentos se adhieran a la superficie de la olla o sartén en el
que estan siendo preparados.

Ademas de ser util en la cocina debido a su resistencia a altas temperaturas,
ésta caracteristica es rescatada también para la fabricacién de revestimientos de
cables, ya que ademas, posee una gran capacidad aislante. Entre otros usos podemos
encontrar la fabricacion de objetos como mangueras y tubos que seran sometidos a
quimicos corrosivos y también se utiliza en pinturas y barnices. Por ultimo, uno de
los usos mas sorprendentes del teflén es su utilizacién en la fabricacion de
revestimientos de aviones y naves espaciales, una vez mas, debido a su enorme

resistencia a las temperaturas extremas (Miravete, 2000).

11.4.2.1. Caracteristicas Distintivas

- Su alta temperatura de utilizacion 260°C.
- Su aguante a casi todos los productos quimicos.

-Su bajo coeficiente de rozamiento.
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Tabla N°6 Propiedades Fisicas del Teflon (Materiales Compuestos I, 2000)

Propiedades Teflf'm TFE
Virgen

Resistencia a la tension (Kg/cm?) 280
Maodulo de Plastodeformacién (Kg/cm) 2
Dureza Durémetro (Shore) 51

Impacto izod. (Kg/cm) 15.5

Factor de desgaste (min./Kg m h) 2.95

Estatica, carga de 35Kg/cm 0.05

Dinamica, PV = 5000 (105) 15m/min. 0.01

Tabla N°7 Propiedades Quimicas del Teflon (Materiales Compuestos I, 2000)

. Teflon
Propiedades Norma ASTM
Puro
Densidad (gr/cm?) D - 792 2.16
Absorcion de Humedad (%) 0
T° de trabajo Maxima ( °C) 260

11.5. EXTRACTOR

Un extractor quimico es una unidad procesadora disefiada para que en su
interior se lleve a cabo una o varias reacciones quimicas. Dicha unidad procesadora

esta constituida por un recipiente cerrado, el cual cuenta con lineas de entrada y salida
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para sustancias quimicas, y esta gobernado por un algoritmo de control
(Levenspiel,1986). Los extractores quimicos tienen como funciones principales:
e Asegurar el tipo de contacto o modo de fluir de los componentes en el interior
del tanque, para conseguir una mezcla deseada con los materiales.
e Proporcionar el tiempo suficiente de contacto entre las sustancias para que se
lleve acabo la extraccion.

e Permitir condiciones de presion, temperatura necesaria para la extraccion.

11.5.2. Disefio de un Extractor

Para el disefio de un extractor se ha de conocer el tamafio y tipo de extractor, y las
condiciones de operacion mas adecuadas para el fin propuesto. Como esto puede
exigir que las condiciones en el extractor varien con la posicién y con el tiempo, es
necesario efectuar la integracion adecuada para las condiciones de operacion. Por otra
parte, las caracteristicas geométricas del extractor determinan la trayectoria del fluido
a través del mismo, y fijan las condiciones de mezclado que contribuyen a diluir la
alimentacion y redistribuir la materia y el calor. Por consiguiente, antes de poder
predecir el funcionamiento de un extractor se ha de tener en cuenta muchos factores,
constituyendo el principal problema del disefio, el conocimiento del modo mas

adecuado de tratar estos factores (Wade, 1993).

Entre los parametros determinantes en el disefio de un extractor se encuentran:
e Propiedades térmicas y fisicas.
e Estabilidad y la capacidad de control del proceso.
e Consideraciones especiales de calor y la transferencia masiva.
e Riesgos de seguridad y la corrosion.
e Temperatura y presion de operacion, para determinar material y espesor del

mismo.
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11.6. CACAO

Los granos de cacao son las semillas provenientes del &rbol Theobroma Cacao
perteneciente a la familia esterculidceas y son originarios de tropicos himedos de
América, noroeste de América del Sur y de la zona amazdnica. Cada semilla consta
de dos cotiledones y del pequefio embrién de la planta, todos cubiertos por la piel. El
cotiledon es la forma con que aparece la primera hoja en el embrion de las plantas
con semilla. Es en éstos donde se origina el sabor y el aroma caracteristico del cacao
(Rodriguez, 2006). Los cotiledones constan de la grasa, conocida como manteca de
cacao, que conforma casi la mitad del peso seco de la semilla.

Existen tres variedades principales de cacao: cacao criollo (Figura N° 6-A)
que posee una céscara delgada y tierna, es el méas apreciado y contiene los cotiledones
blancos; el cacao forastero (Figura N° 6-B) que posee una cascara gruesa y dura es el
mas producido y ademas posee cotiledones de color plrpura, y el cacao trinitario
(Figura N° 6-C) que presenta caracteristicas de los antes mencionados, tiene dentro
del mismo fruto semillas con los cotiledones que abarcan desde el color casi blanco al

totalmente purpura, también se le conoce como cacao hibrido.

Figura N° 6. Variedades del cacao (A) Cacao Criollo, (B) Cacao Forastero y (C) Cacao
Trinitario(Bastidas, 2008).

El fruto proveniente del arbol Theobroma cacao es conocido tradicionalmente
bajo el nombre de mazorca. Este mide aproximadamente veinticinco centimetros de

largo y se encuentra sostenido por un peddnculo fuerte. Su forma varia pero la mas
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comun es la elipsoidal. Al madurar, toma diferentes colores: rojas, anaranjadas,
moradas o amarillas. El fruto del cacao contiene de diez a cincuenta semillas o
almendras, colocadas en cinco filas sobre una placenta central. EI nimero, tamafio y
forma de las semillas es una caracteristica varietal (Cartay, 1999).

La composicion en las semillas es diferente segun la variedad de cacao y del
proceso de fermentacion empleado. El grano de cacao en general, contiene alrededor
del 55% en peso de grasa. La grasa proveniente del cacao es llamada manteca de
cacao y funde a una temperatura cercana a la corporal (Barbagallo, 2007). El cacao es
mas que una fuente de calorias y confecciones. Los quimicos y las sustancias en el

cacao pueden ser extraidos e incorporados en cosméticos y medicinas.

I1. 6.1. Manteca de Cacao

La manteca de cacao es la grasa producida de una o mas de las siguientes
fuentes: granos de cacao, licor de cacao (masa de cacao), torta de cacao y aquella
extraida mediante procesos mecanicos y/o por la via de solventes permitidos, de la
torta o polvo de cacao fino (Liendo, 2004).

Cacao en grano, cacao sin cadscara ni germen, cacao en pasta, torta del
prensado de cacao, torta del prensado por expulsién o polvo impalpable de cacao por
un procedimiento mecanico y/o con la ayuda de disolventes autorizados.

La manteca de cacao es considerada el subproducto de mayor importancia en
el proceso de transformacion industrial de los granos de cacao por sus caracteristicas
fisicas y quimicas que le confiere propiedades funcionales muy solicitada en la
industria alimentaria (Liendo, 1996).

La manteca de cacao esta fundamentalmente constituida por triglicéridos
(aprox. 94%) con pequefias cantidades de diglicéridos (aprox. 4%) y monoglicéridos
(<1,3%). Los triglicéridos son esteres de &cidos grasos con el triol glicerol, o
glicerina. Cuando los triglicéridos son sélidos a temperatura ambiente se les Ilama

grasas, y cuando son liquidos se les Ilama aceites (Wade, 1993).
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Los &cidos grasos de los triglicéridos comunes son &cidos carboxilicos de
cadena larga y recta de 12 a 20 atomos de carbono (Wade, 1993). La manteca de
cacao se encuentra constituida principalmente por los acidos palmitico, estearico y
oleico. La concentracion aproximada de estos principales acidos grasos se puede

observar en la Tabla N° 8.

Tabla N° 8. Acidos grasos presentes en la manteca de cacao (Ord6fiez, 1999).

. NUmero de ; ;
Acidos Grasos Insaturaciones| Porcentaje, [%]
carbonos
Oleico 18 1 38,1
Linoleico 18 2 2,0
Estearico 18 0 35,4
Palmitico 16 0 24,4

Ademas de los usos tradicionales de la manteca de cacao en la produccion de
chocolate y confiteria, ésta también se utiliza en la produccion de jabones y
cosmeticos. En medicina tradicional es un remedio para las quemaduras, la tos, los
labios secos, la fiebre, la malaria, el reumatismo, las mordidas de culebra y otras

heridas. Se dice que es antiséptico y diurético.

I1. 7. CARACTERIZACION Y ANALISIS QUIMICO

Entre los métodos de caracterizacion quimica se encuentran una serie de técnicas y
procedimientos con el fin de identificar y cuantificar la composicion quimica de los

compuestos contenidos en una mezcla de sustancias.
A continuacion en la tabla N°9 se presenta un cuadro con la técnica de

caracterizacion y analisis quimico, con el principio de la técnica, informacion

obtenida y algunos aspectos importantes.
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Tabla N°9 Nombre, Principio e Informacién Generada de las Técnicas de Analisis (Rius, 2007).

Nombre de la
Técnica

Principio de la Técnica

Informacién Generada

Espectroscopia de
Infrarrojo

Debido a la energia
suministrada, esta técnica se
basa en la absorcion de
radiacion IR por las
moléculas en vibracién,
permitiendo el analisis
cualitativo y cuantitativo de
la muestra analizada.

Genera una curva de
Transmitancia en funcién de la
longitud de onda, permitiendo

identificar y cuantificar los
compuestos puros pero sobre todo
los grupos funcionales contenidos
en una muestra. Permite el analisis
de polimeros, aditivos,
contaminantes ambientales y
diversas areas de industria quimica
y de la medicina.

A continuacion en la figura N°7 se presenta una imagen del equipo de caracterizacion

que trabaja por espectroscopia de infrarrojo.

Figura N°7 Equipo de Espectroscopia de Infrarrojo de doble haz (Rius, 2007).

El espectrofotometro de doble haz, permite la obtencion de espectros IR en el rango 250-

4000 cm-1. Los espectros de las muestras pueden ser registrados en modo Transmitancia

0 Absorbancia. Para la cuantificacion de los espectros IR, se debe situar en el recorrido

del haz de referencia el sustrato sin depdsito o bien una pastilla de bromuro potésico con

objeto de compensar la Transmitancia o Absorbencia correspondiente al soporte de la

muestra problema.
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Cada compuesto quimico tiene asociado un espectro infrarrojo caracteristico, donde los
picos de absorcion corresponden a determinadas energias de vibracion de los enlaces
quimicos presentes. Por lo tanto, esta técnica permite detectar la presencia, en el material
analizado, de diferentes impurezas. Por ultimo, es posible cuantificar el nimero de
enlaces presentes en la muestra analizada, conociendo previamente la absortividad
asociada al tipo de enlace correspondiente.
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CAPITULO I1I

METODOLOGIA

En el presente capitulo se presenta la metodologia a seguida para cumplir con
el objetivo general y los objetivos especificos planteados en el presente Trabajo
Especial de Grado. Asi como, se hace una breve descripcion de los equipos y

materiales utilizados.

111.1. REVISION BIBLIOGRAFICA

Se realiz6 una revision bibliografica acerca de los fundamentos en la extraccion
asistida por microondas, partes y funcionamiento del microondas, extraccion de
manteca a partir del cacao venezolano, estudio de los solventes, material de
construccién para el extractor y resultados obtenidos por trabajos previos como

antecedentes al trabajo a realizado.

111.2. PRUEBA DE INOCUIDAD AL AMBIENTE DE LOS MATERIALES EN
ESTUDIO

e Se seleccionaron los plasticos a estudiar, en este caso los termoplasticos.

e Se seleccionaron los solventes a utilizar para el estudio a partir de los mas
utilizados en la extraccion asistida por microondas.

e Secortd un trozo de cada pléastico para cada solvente seleccionado.

e Se coloco cada trozo de plastico en una fiola previamente lavada, curada e
identificada.

e Se procedid a adicionar en las fiolas los diferentes solventes hasta sobrepasar

el nivel de cada plastico, tomando nota de los mililitros usado en cada caso.
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1.3

Se tapo cada fiola y se dejo expuesta al ambiente por 30 dias.

Transcurridos los 30 dias, se realizaron pruebas visuales a las muestras tales
como cambio de color, absorcion de los solventes y deterioro del material.

Se recolectaron los solventes para las pruebas de infrarrojo con la finalidad de
buscar la presencia de trazas de los termoplasticos en la muestra.

Se pesaron los plasticos antes de la realizacion de las pruebas, luego de
realizada la prueba se dejo secar el material y se realizaron pruebas de pérdida

de peso a cada plastico.

. PRUEBA DE INOCUIDAD A LAS CONDICIONES DE TRABAJO

Los termoplésticos y solventes a utilizados en esta prueba, fueron los no
descartados en la prueba anterior.

Se corto un trozo de cada plastico para cada solvente.

Se determind el tiempo de ebullicion del solvente por medio de un barrido de
tiempo, aumentandose consecutivamente en 5 seg hasta que se determino el
punto de ebullicion del solvente al observar las primeras formaciones de
burbujas con una potencia del 100%.

Se tomo nota del tiempo de residencia obtenido.

Se coloco cada trozo de plastico en una fiola previamente lavada, curada e
identificada.

Se procedi6 a adicionar en las fiolas los diferentes solventes hasta sobrepasar
el nivel de cada plastico y se tomo nota de los mililitros usados en cada caso.
Se coloco la fiola dentro del microondas, con el tiempo de residencia obtenido
previamente y se procedio a fijar la potencia de operacion.

Se retiro la muestra del microondas y se procedio a filtrarla.

Se realizaron las pruebas visuales a las muestras tales como cambio de color,

absorcion de los solventes y deterioro del material.
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Se recolectaron los solventes para las pruebas de infrarrojo y se realizaron

pruebas de pérdida de peso a cada plastico.

I11.4. MODIFICACION AL MICROONDAS

1.5

Se realizo una revision bibliografica sobre el funcionamiento y medidas de
seguridad en el manejo de microondas.

Se retiraron los complementos del microondas que no son necesarios para las
pruebas.

Se realizo una abertura en la parte superior del microondas sin alterar su
funcionamiento, con la finalidad de establecer una conexion entre el extractor
y un manometro de baja colocado a un lado del microondas.

Para efectos de seguridad se retiro la cubierta metélica del microondas y se

colocaron laminas de acrilico para asegurar la parte eléctrica del sistema.

. DISENO Y CONSTRUCCION DEL EXTRACTOR

Se selecciono el material 6ptimo para la construccion.

Se calculo la presion minima de operacion, siento esta la presion de vapor del
solvente utilizado.

Se calculd el espesor requerido para la presion maxima a la cual se desea
trabajar.

Se calculé el diametro interno y la altura del extractor a una capacidad
volumétrica establecida.

Establecidos estos parametros se procedio a la construccion del extractor, que
consto de un cilindro y dos tapas, donde una es cerrada Yy la otra perforada

con la finalidad de realizar las mediciones de presion.

111.6. EVALUACION DEL EXTRACTOR
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e Una vez construido el extractor se procedié a evaluarlo, para ello se utilizo el
solvente Optimo para el material seleccionado.

e Se utilizo una carga inicial de materia vegetal entre 40 y 70 gramos.

e Se midio con la ayuda de un cilindro graduado la cantidad de 80 ml de
solvente.

e Con el tiempo de extraccion obtenido en pruebas previas, se procedio a fijar la
potencia de operacion.

e Se retird la muestra del microondas, se procedio a filtrarla y se llevaron las
semillas a la estufa durante 24 horas para su secado.

e Se almacend el producto extraido en envases de color &mbar y se refrigeraron
para evitar su oxidacion.

e Se procedio a medir el rendimiento por diferencia de peso.

111.7. DESCRIPCION DEL EQUIPO

El equipo de Microondas utilizado es el que se presenta a continuacion.

h" H |‘=_|ﬂ. == =il I

Figura N° 8. Equipo microondas marca Midea (Fuente: Propia Elaboracién).

El horno microondas marca Midea, se utilizd para realizar las extracciones

con la técnica de Extraccion Asistida con Microondas, el mismo cuenta con una
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potencia de 1200 Watts y una frecuencia de 2450 MHz y posee una bandeja rotatoria
de vidrio que ofrece una irradiacion uniforme a través de la muestra. Ademas cuenta
con un panel de control donde se manipula el tiempo de residencia y los niveles de

potencia.

111.8. MATERIALES
Los materiales utilizados en este Trabajo Especial de Grado se listan a

continuacion.
e Semillas de cacao.
e Mortero de porcelana.
e Espétula de acero inoxidable.
e Fiolas de 250 mL.
e Beakers de 100 mL.
e Beakers de 250 mL.
e Pipetas de 10 mL.
e Cilindros graduados de 50 mL.
e Pera de succion.
e Embudo de vidrio para filtrado.
o Papel de filtro.
e Estufa de secado.
e Picetas.
e Solventes (tolueno, hexano, propanol, acetato de etilo).
e Frascos de color &mbar de recoleccion de muestras de 15 mL.
e Balanza marca Adventurer
e Guantes.
e Mascarillas.
e Etiquetas.

e Marcadores.
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CAPITULO IV

ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En esta seccion se exponen todos los analisis y discusion de los resultados en el
disefio y construccién del extractor evaluado utilizando como materia prima el grano
de cacao demostrando asi el logro de los objetivos planteados en este Trabajo

Especial de Grado.

IV.1. PRUEBAS DE INOCUIDAD PARA LOS MATERIALES DE
CONSTRUCCION.

A continuacion se presenta la tabla N°10 con los porcentajes de pérdida en peso de
los termoplasticos para cada configuraciébn con los solventes previamente
seleccionados: Tolueno, Hexano, Etanol y Acetato de Etilo; asi como las
apreciaciones visuales en los mismos para las pruebas de inocuidad a condiciones

ambientales.

Tabla N°10 Prueba de inocuidad al ambiente de los materiales a estudio (Fuente: Propia Elaboracion).

Tolueno
Termoplastico % pérdida de peso observaciones
PVC agua fria 13,68 No hubo reaccidn
PVC agua fria a presion 42,48 Se decoloro el termoplastico
PVC agua caliente 18,39 Se decoloro el termoplastico
PVC agua caliente a presion 48,84 No hubo reaccion
Teflon 0,16 No hubo reaccion
Hexano
Termoplastico % pérdida de peso observaciones
PVC agua fria 0,01 El solvente cambio de color
PVC agua fria a presion 0,21 El solvente cambio de color
PVC agua caliente 0,00 El solvente cambio de color
PVC agua caliente a presion 0,04 No hubo reaccion
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Teflon 3,87 El solvente cambio de color
Etanol
Termoplastico % pérdida de peso observaciones
PVC agua fria 0,85 No hubo reaccidn
PVC agua fria a presion 0,24 No hubo reaccidn
PVC agua caliente 0,94 No hubo reaccion
PVC agua caliente a presion 0,59 No hubo reaccion
Teflon 0,24 No hubo reaccion

Acetato de etilo

Termoplastico % pérdida de peso observaciones
PVC agua fria 13,49 El termoplastico incremento su tamanio
PVC agua fria a presion 8,69 Se decoloro el termoplastico
PVC agua caliente 15,58 El termoplastico incremento su tamanio
PVC agua caliente a presion 15,83 El termoplastico incremento su tamafio
Teflon 0,20 No hubo reaccion

En la tabla N°10 se muestran las interacciones obtenidas entre los solventes y
materiales a estudio a condiciones ambientales, donde son puestos en contacto a
presion y temperatura ambiente en diversas fiolas, por un lapso de 30 dias. Los
aspectos tomados en cuenta en este caso son los cambios o distorsiones que se pueden
observar tanto para los solventes como para los termoplasticos. Se observaron
cambios en el color del solvente, color, textura y peso de los termoplasticos. Entre las
observaciones obtenidas se puede resaltar, una decoloracion de los PVC de agua fria
a presion y de agua caliente al interactuar con el Tolueno; se observé un cambio de
color del Hexano al interactuar con los PVC de agua fria, agua fria a presion, de agua
caliente y el teflon. No se present6 ninguna reaccién adversa al interactuar el Etanol
con los termoplésticos, por otra parte los PVC se vieron afectados en su totalidad al
interactuar con el Acetato de etilo, por lo cual las configuraciones Acetato de etilo

con PVC fueron descartados (ver anexo B).

A continuacion se presenta la tabla N°11 con los porcentajes de pérdida en peso de

los termoplasticos para cada configuraciébn con los solventes previamente
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seleccionados: Tolueno, Hexano, Etanol y Acetato de Etilo, asi como las
apreciaciones visuales en los mismos para las pruebas de inocuidad a condiciones de

trabajo.

Tabla N°11 Prueba de inocuidad a condiciones de trabajo de los materiales a estudio (Fuente: Propia

Elaboracidn).

Tolueno TEMP. EBULLICION 110°C, TIEMPO DE RESIDENCIA 3 MIN.

Termoplastico % pérdida de peso observaciones
PVC agua fria 57,09 Se deterioro y agrieto
PVC agua fria a presion 21,88 Se deterioro y agrieto
PVC agua caliente 34,41 Se deterioro y agrieto
PVC agua caliente a presion 45,28 Se deterioro y agrieto
Teflon 0,05 No hubo reaccion

Hexano TEMP. EBULLICION 69°C, TIEMPO DE RESIDENCIA 2 MIN CON 22 SEG.

Termoplastico % pérdida de peso observaciones
PVC agua fria 0,03 No hubo reaccion
PVC agua fria a presion 0,01 No hubo reaccién
PVC agua caliente 0,01 No hubo reaccién
PVC agua caliente a presion 0,05 No hubo reaccion
Teflon 0,04 No hubo reaccion

Etanol TEMP. EBULLICION 78°C, TIEMPO DE RESIDENCIA 15 SEG.

Termoplastico % pérdida de peso observaciones
PVC agua fria 0,03 Se deterioro y agrieto
PVC agua fria a presién 0,02 Se deterioro y agrieto
PVC agua caliente 0,03 No hubo reaccion
PVC agua caliente a presion 0,01 No hubo reaccion
Teflon 0,09 No hubo reaccion

Acetato de etilo TEMP. EBULLICION 71°C, TIEMPO DE RESIDENCIA 45 SEG.

Termoplastico % pérdida de peso observaciones
Teflon 0,00 No hubo reaccion

En la tabla N°11 se muestran las interacciones obtenidas entre los solventes y
materiales a estudio a condiciones de trabajo, donde son puestos en contacto y

expuestos a las microondas por el tiempo de ebullicién del solvente a usar. Los
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aspectos tomados en cuenta en este caso son los cambios o distorsiones que se pueden
observar tanto para los solventes como para los termoplésticos, en menor proporcion
que en las pruebas ambientales debido al tiempo de exposicion.

Entre las observaciones obtenidas se puede resaltar, un deterioro en los PVC de agua
fria y de agua fria a presion al interactuar con el Etanol y los PVC se vieron
afectados en su totalidad al interactuar con el Tolueno presentando significativas
perdidas de peso, por lo cual las configuraciones Tolueno con PVC fueron
descartados. De los resultados obtenidos se puede resaltar que en el caso del teflon no
se observaron reacciones adversas ni pérdidas de peso apreciables en su interaccion
con ninguno de los solventes, a diferencia de los diversos PVC los cuales presentaron

deterioro (ver anexo B).

En la siguiente tabla se muestra los grupos funcionales y los anchos de banda
necesarios para la interpretacion de los espectros infrarrojos del solvente Acetato de

etilo en el andlisis de las muestras obtenidas experimentalmente.

Tabla N°12 Regiones de los espectros infrarrojos de los compuestos mas importantes para el Acetato
de etilo (Fundamentos de Quimica organica, 2003).

Grupo Funcional Banda (cm™) Intensidad
C-H 2960-2850 Media
-C-O- 1150-1050 Fuerte
C=0 1780-1640 Fuerte

A continuacion se muestra la Figura N°9, en donde se comparan los espectros
infrarrojos obtenidos del solvente en interaccion con el teflon, para las pruebas de
inocuidad tanto a condiciones ambientales como de trabajo comparandolas con el
espectro del solvente puro obtenido (NIST Chemistry WebBook, 2008).
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Figura N° 9 Comparaciones de los espectros infrarrojos obtenidos (a) Acetato de etilo puro (b)
Acetato de etilo en contacto con teflén a condiciones de trabajo (c) Acetato de etilo en contacto con

teflon a condiciones ambientales (Fuente: Propia Elaboracion).

En la figura N°9 se presentan los espectros infrarrojos obtenidos para el solvente
acetato de etilo puro y el solvente en contacto con el teflon, tanto a condiciones
ambientales como de trabajo. Se puede observar una variacion entre el espectro
obtenido para el solvente puro con los espectros a las otras condiciones evidenciando
una modificacion en su composicién inicial, indicando una alteracion del mismo lo
cual podria disminuir su funcionalidad y selectividad. Al ocurrir una interaccion entre
el solvente y el termoplastico en estudio se presenta un desgaste del material
afectando directamente sus propiedades y durabilidad en el tiempo, por lo cual esta

configuracién no es favorable (ver anexo D).

En la siguiente tabla se muestra los grupos funcionales y los anchos de banda
necesarios para la interpretacion de los espectros infrarrojos del solvente Hexano en

el anélisis de las muestras obtenidas experimentalmente.
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Tabla N°13 Regiones de los espectros infrarrojos de los compuestos mas importantes para el Hexano
(Fundamentos de Quimica organica, 2003).

Grupo Funcional Banda (cm™) Intensidad

C-H 2960-2850 Media

A continuacion se muestra la Figura N°10, en donde se comparan los espectros
infrarrojos obtenidos del solvente en interaccién con el PVC para agua caliente a
presion para las pruebas de inocuidad, tanto a condiciones ambientales como de
trabajo comparandolas con el espectro del solvente puro obtenido (NIST Chemistry
WebBook, 2008).
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Figura N° 10 Comparaciones de los espectros infrarrojos obtenidos para el solvente hexano puro y
con interaccion con el PVC para agua caliente a presion (a) Hexano puro (b) Hexano en contacto con
PVC agua caliente a presién a condiciones de trabajo (c) Hexano en contacto con PVC agua caliente a

presion a condiciones ambientales (Fuente: Propia Elaboracion).

En la figura N°10 se puede observar un cambio entre el espectro obtenido para el
solvente puro con los espectros a las otras condiciones evidenciando una
modificacion en su composicion inicial, indicando una contaminaciéon del mismo lo
cual podria disminuir su funcionalidad y selectividad. Al ocurrir una interaccion entre
el solvente y el termoplastico en estudio se presenta un desgaste del material
afectando directamente su durabilidad en el tiempo, por lo cual esta configuracién no

es la mas factible (ver anexo D).
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En la siguiente tabla se muestra los grupos funcionales y los anchos de banda

necesarios para la interpretacion de los espectros infrarrojos del solvente Tolueno en

el analisis de las muestras obtenidas experimentalmente.

Tabla N°14 Regiones de los espectros infrarrojos de los compuestos mas importantes para el Tolueno

(Fundamentos de Quimica organica, 2003).

Grupo Funcional Banda (cm™) Intensidad
C-H 2960-2850 Media
1600-1500 Fuerte

A continuacion se muestra la Figura N°11, en donde se comparan los espectros

infrarrojos obtenidos del solvente en interaccion con el teflon para las pruebas de

inocuidad, tanto a condiciones ambientales como de trabajo comparandolas con el
espectro del solvente puro obtenido (NIST Chemistry WebBook, 2008).

Grupos'benceno

Teflon expuesto a
microoncdas

: K \\ lw / br ;"1 _-"IE'-.-" Y, ll\{f' *L.
. - c) | h
- Teflon expuesto al
. ','l 2 ambiente
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Namero de onda, [cm™]

Figura N° 11 Comparaciones de los espectros infrarrojos obtenidos (a) Tolueno puro (b) Tolueno en

contacto con

ambientales (Fuente: Propia Elaboracion).
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En la figura N°11 se puede observar una alteracion entre el espectro obtenido para el
solvente puro con los espectros a las otras condiciones evidenciando un cambio en su
composicion inicial, indicando una contaminacion del mismo lo cual podria disminuir
su funcionalidad y selectividad. Al ocurrir una interaccion entre el solvente y el
termoplastico en estudio se puede ver afectadas sus propiedades fisicas y quimicas
afectando directamente su durabilidad en el tiempo, por lo cual esta configuracién no

es la mas adecuada (ver anexo D).

En la siguiente tabla se muestra los grupos funcionales y los anchos de banda
necesarios para la interpretacion de los espectros infrarrojos del solvente Etanol en el

analisis de las muestras obtenidas experimentalmente.

Tabla N°15 Regiones de los espectros infrarrojos mas importantes para el Etanol (Fundamentos de
Quimica organica, 2003).

Grupo Funcional Banda (cm™) Intensidad
C-H 2960-2850 Media
-C-O- 1150-1050 Fuerte
O-H 3700-3100 Baja

A continuacion se muestra la Figura N°12, en donde se comparan los espectros
infrarrojos obtenidos del solvente en interaccion con los diversos termoplasticos en
estudio para las pruebas de inocuidad, tanto a condiciones ambientales como de
trabajo comparandolas con el espectro del solvente puro obtenido (NIST Chemistry
WebBook, 2008).
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Figura N° 12 Comparaciones de los espectros infrarrojos obtenidos (a) Etanol puro (b) Etanol en
contacto con PVC agua caliente a presion a condiciones de trabajo (c) Etanol en contacto con PVC
agua fria a condiciones de trabajo (d) Etanol en contacto con teflon a condiciones de trabajo (e) Etanol
en contacto con PVC agua caliente a condiciones de trabajo (f) Etanol en contacto con teflon a
condiciones ambientales (g) Etanol en contacto con PVC agua caliente a condiciones ambientales (h)
Etanol en contacto con PVC agua caliente a presion a condiciones ambientales (i) Etanol en contacto

con PVC agua fria a condiciones ambientales (Fuente: Propia Elaboracion).
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En la figura N°12 se observan los espectros donde se interacttia con los diversos tipos
de PVC se puede apreciar una distorsién con respecto al obtenido para el solvente
puro modificando su composicién quimica inicial, lo cual indica una contaminacion
del mismo disminuyendo su funcionalidad, al mismo tiempo al ocurrir una
interaccion entre el solvente y el termoplastico a estudio se presenta un desgaste del
material afectando directamente su durabilidad en el tiempo, por lo cual las
configuraciones con PVC no son las adecuadas, ya que presentan claramente unas

interaccion desfavorable con el solvente.

Por otra parte se puede observar que los espectros obtenidos del solvente
cuando se trabaja con el teflon no presentan ninguna variacion apreciable respecto a
la obtenida para el solvente puro, conservando cada uno sus propiedades fisicas y
quimicas, siendo la configuracion mas adecuada ya que no compromete la

composicion del solvente ni del termoplastico (ver anexo D).

IV.2.DISENO Y CONTRUCCION DEL EXTRACTOR PROTOTIPO.

El disefio de este extractor tiene como finalidad proporcionar las condiciones para
realizar extracciones a presion, permitiendo elevar la temperatura por encima de la
temperatura de ebullicion. Por esta razon el extractor tiene que poseer ciertas
caracteristicas como: ser inocuo a los componentes presentes en la extraccion,
permitir el paso de las microondas libremente, soportar presiones superiores a la

atmosférica y soportar temperaturas hasta 200°C.

El aspecto de la inocuidad fue estudiado previamente; en el caso del paso libre de las
microondas, es necesario que la constante dieléctrica del material de construccion no
posea una significativa respecto al objetivo buscado, en el caso del teflon (2,1) al
compararla con la del vidrio (3,8) se puede establecer que el teflon permite
libremente el paso de las microondas.
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Por otra parte este termoplastico posee una gran resistencia mecanica y soporta
temperaturas hasta 260°C; cubriendo asi con todos los aspectos necesarios para la

construccién del extractor.

El primer paso es determinar la presion a la que se va a someter el recipiente, en este
caso sera la presion de vapor del solvente a utilizar, el cual sera Etanol. Teniendo la
presion de vapor del solvente se determina el limite minimo de presion; para el disefio
de recipientes a presion se toma como minimo un 10% de sobrepresién con el fin de
determinar el espesor de pared del recipiente, en este caso por facilidades de
construccion y para tener un margen mas amplio para experimentar se disefio para
soportar un maximo de 10 atmosferas. En cuanto a la capacidad volumétrica del
extractor, se tomaron en cuenta los volumenes utilizados previamente en la linea de
investigacion de extraccion por microondas, teniendo como volumen de disefio una

capacidad de 150 mililitros.

Para determinar la altura y el diametro internos del extractor se tom6 como premisa
que a mayor area de contacto mejor sera la extraccion, por lo cual con un volumen
definido se establecié un disefio donde las mediadas internas, diametro interno y

altura sean proporcionales, teniendo asi el recipiente completamente disefiado.

Por otra parte las tapas, ambas se disefiaron con el mismo espesor del recipiente cuya
rosca posee un paso de 2 mm para evitar fugas de presion. Una de las tapas se disefio
totalmente cerrada, y la segunda tapa posee un orificio en el centro de 15 mm
diametro, con una rosca con un paso de 1 mm, utilizado para colocar el conector cuyo
material al igual que el extractor es teflon, el cual por medio de una manguera se
conecta al manémetro de baja midiendo una presion maxima de 40 psi. En la figura
N°13 se muestra el plano del extractor a construir, en el disefio del mismo se tomaron
en cuenta los parametros utilizados el disefio de recipientes a presion, para ver los

calculos necesarios para su dimensionamiento ver (anexo A).

A continuacion se muestra el plano de construccion del extractor prototipo, con los

valores de disefio obtenidos en el dimensionamiento del mismo (ver anexo C)
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Figura N°13 Plano para la construccion del extractor prototipo (Fuente: Propia Elaboracién)
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A continuacion se presenta una foto del sistema de extraccion.

Figura N°14 Vista lateral del sistema de extraccion (Fuente: Propia Elaboracion).

En la figura anterior se puede observar el sistema de extraccion compuesto por: el
extractor el microondas, manguera de conexién y el manémetro de baja.

IV.3.MODIFICACIONES AL HORNO MICROONDAS.

Para la conformacidn de este sistema fue necesario realizar ciertas modificaciones al
horno microondas, inicialmente se le retiraron los complementos innecesarios para su
funcionamiento como en este caso un grill en la parte interna superior del mismo.
Para la realizacion de la abertura necesaria para la conexion con el mandémetro, se
realizd un estudio previo para ubicar el lugar 6ptimo, donde las microondas no
tuviesen minima o ninguna incidencia; esto se detecto en la parte superior del mismo.
Luego de realizada la abertura, con un beaker y agua caliente colocados sobre el

orificio, se realizaron pruebas para asegurar que no hubiesen escapes de microondas,

46



CAPITULO IV: ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

obteniendo en todo momento una temperatura en el agua igual a la ambiental. Para
efectos de seguridad se retiro la cubierta metalica del microondas y se colocaron
laminas de acrilico para asegurar la parte eléctrica del sistema. A continuacién se
presenta en la figura N°15 con las modificaciones realizadas al microondas.

Figura N°15 Vista lateral microondas modificado (Fuente: Propia Elaboracion).

IV.4 EVALUACION DEL EXTRACTOR

Durante la realizacion de las extracciones al ser un recipiente cerrado el sistema llega
a su presién autégena y como podemos observar en la figura N°16 mostrada a
continuacién que conforme aumenta la temperatura la constante de particion de
vaporizacion va aproximandose al 1, el cual representa la razon entre la fraccion de

vapor y la fraccion de liquido.
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Constante de particion Vs Temperatura
1,02

1,00

0,98

0,96

0,94 /

Pto. D llicién
0,92 0. De ebullicio
090 /

0,88 T T T T 1
65 70 75 80 85 90 95 °C

Figura N°16 Datos obtenidos para la constante de particion a distintas temperaturas (Fuente: Propia

Elaboracién).

En la figura N°16 se puede observar los datos obtenidos experimentalmente
son consistentes con la tendencia lineal ascendente que caracteriza a los gréaficos para
la constante de particion.

La constante de particion es una medida de la tendencia del componente i a
vaporizarse. Si su valor es alto, el componente tiende a concentrarse en el vapor; si es
bajo, tiende a concentrarse en el liquido, por otro lado si el valor es igual a la unidad,
el componente se dividird igualmente entre el vapor y el liquido. Por lo cual en este
caso se puede asegurar que a las temperaturas trabajadas la matriz vegetal se

encuentra siempre en contacto con el solvente en estado liquido.

A continuacion de presenta la tabla N°13 con los valores de rendimiento obtenidos
comparandolos con los obtenidos en (Bastidas, 2008).
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Tabla N°16 Comparacidn de rendimientos obtenidos por EAM Convencional y EAM a presion, con
una potencia del 100% (Fuente: Propia Elaboracion).

Muestra Presion Tiempo de
Tipo de extraccion N° (psia) extraccion (seg) | Rendimiento %
EAM Convencional 1A 13,37336 6 3,0667
EAM Convencional A 13,37336 8 4,0312
EAM a Presion IB 17,37336 30 5,9464
EAM a Presion 1B 20,37336 35 7,48919
EAM a Presion 1B 21,87336 45 13,7328

En la tabla N°13 se presentan los valores de rendimiento de la EAM a distintas

presiones de operacion (presion y tiempo). Es notorio resaltar que tanto para EAM

convencional como para la EAM a Presién el valor de porcentaje de rendimiento es

directamente proporcional al tiempo de extraccion. Como la presion es una

consecuencia directa de la temperatura, a medida que aumenta el tiempo de

extraccion, la presion de vapor se incrementara aumentando a su vez el valor del

porcentaje de rendimiento obtenido. Al comparar los rendimientos obtenidos con los

de EAM convencional, se evidencia un aumento del rendimiento mayor al 100%.

Como el sistema en estudio esta disefiado para soportar presiones mayores, esto

permite obtener mayores temperaturas y rendimiento.
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CAPITULO V
CONCLUSIONES

En el presente capitulo se presentan las conclusiones obtenidas en este Trabajo

Especial de Grado basadas en el analisis y discusion de resultados.

e El teflon fue el Unico termoplastico que mostro mayor resistente a todos los
solventes empleados en este trabajo, tanto a condiciones ambientales como de

trabajo.

e La configuracion etanol/teflon no presentd alteraciones fisicas ni quimicas,
por lo cual fue elegida como la configuracion a utilizar para el sistema de

estudio.

e Se establecio una capacidad volumétrica de 150 mililitros.

e Sedisefaron las tapas con un paso de 2 mm para evitar fugas de presion.

e El extractor se disefio para soportar un maximo de 10 atmosferas.

e Al trabajar con mayores tiempos de extraccion, generando presiones

superiores a la atmosférica se obtiene un mayor rendimiento.

e Al evaluar el extractor se obtuvo un rendimiento en el extracto del 13,73%, al
compararlo con el rendimiento obtenido con la EAM convencional de 4,03%,

se evidencia un aumento del rendimiento mayor al 100%.
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RECOMENDACIONES

En la busqueda de realizar futuras mejoras en la aplicacion del método de EAM
utilizando el extractor prototipo, desarrollado en el presente Trabajo especial de
Grado, se presentan las siguientes recomendaciones que pueden ser empleadas en las

préximas investigaciones en el area.

e Evaluar la interaccion de otros alcoholes solventes en el cuerpo humano con
un mayor punto de ebullicion, para determinar si se puede aumentar el

rendimiento sin tener que trabajar a condiciones mas severas de presion.

e Realizar las modificaciones necesarias para establecer un flujo de
solvente/extracto continuo, con la finalidad de disminuir la temperatura y

aumentar el rendimiento.

e Realizar pruebas a una escala superior, para este tipo de extraccion a presion.

e Utilizar otro proceso de separacion diferente a la decantacion, para verificar si

de esta manera existe mayor recuperacion del extracto.

e Estudiar la proporcion solvente/materia vegetal para el sistema, para obtener

una recuperacién optima del extracto.

e Utilizar una manguera de teflon o un tubo de vidrio al realizar las extracciones
a presion, para asegurar que no existan interacciones desfavorables con el

material de la manguera.
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CAPITULO I: FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

ANEXOS

En esta seccién del Trabajo Especial de Grado se presentan los Anexos
correspondientes a la materia prima, equipos y material utilizado, asi como también
calculos tipos y los espectros infrarrojos adicionales.

ANEXO A CALCULOS TIPOS

En cuanto a célculos tipos, se presentan las ecuaciones empleadas en el desarrollo del

Trabajo Especial de Grado.

CALCULO DEL PORCENTAJE EN PERDIDA DE PESO

peso inicial—peso final

x 100% ECUACION N®° 1

% en perdida de peso = p———

Peso inicial: peso inicial del termoplastico (gr).
Peso final: peso final del termoplastico (gr).

Ejemplo para configuracion etanol/teflon a condiciones de trabajo

_ 0,4103 — 0,4099
% en perdida de peso = 04103 X 100% = 0,09%

CALCULO DE LA PRESION DE VAPOR DEL ETANOL

B
T(K)+C

InPY(kPa) = A — ECUACION N° 2
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Donde
P: presion de vapor.
T: temperatura.

A, B, C: constantes de Antoine.

InPY =16,9 3424
=207 T k) = 55,72
Punto de ebullicién del etanol 78,4°C
PV =169 3424 = 204,37k
~ 773514 55,72 <0 rPa

CALCULO DEL ESPESOR MINIMO REQUERIDO

_ PxR
T S—0,6xP

e ECUACION N° 3

Donde

e: espesor del cilindro en pulgadas.

P: presion de disefio o presién maxima permitida en Ib/pulg?.
S: valor del esfuerzo del material en Ib/pulg?.

R: radio interior en pulgadas.

~ P x 1,24
© 39825206 x 14,57

= 0,04 plg = 1mm
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Para proporcionar un margen mas amplio de presién para experimentar y por
facilidades de construccién, se disefio para soportar 10 atmosferas de presion.

Teniendo a continuacion el calculo de su espesor.

~ P x 1,24
® = 39825206 x 146,96

= 0,39 plg = 10mm

CALCULO DE LA ALTURA Y EL DIAMETRO DEL EXTRACTOR

Tomando en cuenta que a mayor area de contacto mayor serd la transferencia de
masa, se tomo como base de disefio que el didmetro interno del extractor seria igual a

su altura.

2

V= nxDTxH ECUACION N° 4

Teniendo D = H

3
V=nmnx—

Teniendo por un censo en previas extracciones en microondas se fijo un volumen de

150cm®.
3|V X 4
H=D-= f
T
3|150 cm3 x 4
H=D-= T=6cm=60mm
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CALCULO DEL RENDIMIENTO

Calculado para la extraccion a 23,2 psia.

%R = [masainic'ial(gr)_masafinal(gr)

masainicial(gr)

] x 100% ECUACION N° 5

%R = [40’06 97 = 3150 97 100% = 13,73 %
o 40,06 gr 0T I

ANEXO B TABLA DE DATOS OBTENIDOS

A continuacién se presentan las tablas con los datos obtenidos en el desarrollo del
Trabajo Especial de Grado

Tabla N°17 Datos obtenidos en la prueba de inocuidad al ambiente de los materiales a estudio (Fuente:

Propia Elaboracion).

Tolueno
Termoplastico Peso inicial (gr) | peso final (gr) observaciones
PVC agua fria 0,8047 0,9415 No hubo reaccion
PVC agua fria a presion 2,3141 2,7389 Se decoloro
PVC agua caliente 1,3119 1,4958 Se decoloro
PVC agua caliente a
presion 2,261 2,7494 No hubo reaccién
Teflon 0,6397 0,6381 No hubo reaccidn
Hexano
Termoplastico Peso inicial (gr) | peso final (gr) observaciones
PVC agua fria 0,8722 0,8723 No hubo reaccién
El solvente cambio de
PVC agua fria a presion 1,6122 1,6143 color
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El solvente cambio de

PVC agua caliente 1,629 1,629 color
PVC agua caliente a
presion 2,3386 2,339 No hubo reaccion
El solvente cambio de
Teflon 0,6204 0,6591 color
Etanol
Termoplastico Peso inicial (gr) | peso final (gr) observaciones
PVC agua fria 1,3831 1,3916 No hubo reaccién
PVC agua fria a presion 1,5915 1,5939 No hubo reaccién
PVC agua caliente 1,1543 1,1637 No hubo reaccidn
PVC agua caliente a
presion 2,6896 2,6955 No hubo reaccion
Teflon 0,6031 0,6007 No hubo reaccion
Acetato de etilo
Termoplastico Peso inicial (gr) | peso final (gr) observaciones
Incremento su
PVC agua fria 1,054 1,1889 tamafio
PVC agua fria a presion 1,73 1,8169 Se decoloro
Incremento su
PVC agua caliente 1,4663 1,6221 tamano
PVC agua caliente a Incremento su
presion 2,1822 2,3405 tamafio
Teflon 0,5657 0,5677 No hubo reaccién

Tabla N°18 Datos obtenidos en la prueba de inocuidad a condiciones de trabajo de los materiales a

estudio (Fuente: Propia Elaboracién).

Tolueno TEMP. EBULLICION 110°C, TIEMPO DE RESIDENCIA 3 MIN.
Termoplastico Peso inicial (gr) | peso final (gr) observaciones
PVC agua fria 1,6474 2,2183 Se deterioro y agrieto
PVC agua fria a
presion 1,3482 1,5670 Se deterioro y agrieto
PVC agua caliente 1,9179 2,2620 Se deterioro y agrieto
PVC agua caliente a
presion 2,5377 2,9905 Se deterioro y agrieto
Teflon 0,3815 0,3810 No hubo reaccion
Hexano TEMP. EBULLICION 69°C, TIEMPO DE RESIDENCIA 2 MIN CON 22 SEG.
Termoplastico Peso inicial (gr) | peso final (gr) | observaciones
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PVC agua fria 1,5323 1,5320 No hubo reaccidn
PVC agua fria a
presion 1,2763 1,2762 No hubo reaccidn
PVC agua caliente 1,7838 1,7837 No hubo reaccidn
PVC agua caliente a
presion 3,1044 3,1049 No hubo reaccion
Teflon 0,2737 0,2741 No hubo reaccion

Etanol TEMP. EBULLICION 65°C, TIEMPO DE RESIDENCIA 15 SEG.

Termoplastico

Peso inicial (gr)

peso final (gr)

observaciones

PVC agua fria 1,5232 1,5235 No hubo reaccion
PVC agua fria a
presion 1,4085 1,4083 Se deterioro y agrieto
PVC agua caliente 0,9217 0,9220 No hubo reaccidn
PVC agua caliente a
presion 2,6452 2,6453 No hubo reaccidn
Teflon 0,4103 0,4099 No hubo reaccidn
Acetato de etilo TEMP. EBULLICION 71°C, TIEMPO DE RESIDENCIA 45 SEG.
Termoplastico Peso inicial (gr) | peso final (gr) observaciones
Teflon 0,2705 0,2705 No hubo reaccion

Tabla N°19 Resultados obtenidos para las extracciones realizadas (Fuente: Propia Elaboracion).

seco extracto seco | Rendimiento | presion absoluta
prueba (gr) (gr) (%) (psia) tiempo (seg)
Ne 1 68,25 64,19 5,95 14,7 30
Ne 2 75,71 71,26 5,87 14,7 30
Ne 3 72,75 67,30 6,30 14,7 35
Ne 4 72,46 67,90 7,49 14,7 35
Ne 5 40,06 34,56 13,73 14,7 45

ANEXO C IMAGENES

En esta seccion de los anexos se presentan imagenes adicionales tomadas durante la

realizacion de este Trabajo Especial de Grado.
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Figura N°17 Termoplasticos antes de las pruebas de inocuidad (Fuente: Propia Elaboracién).

Figura N°18 Termoplasticos después de la prueba de inocuidad a condiciones de trabajo (Fuente:

Propia Elaboracion).
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Figura N°19 Termoplasticos después de la prueba de inocuidad a condiciones ambientales (Fuente:

Propia Elaboracion).

Vacio u Original
Solido Final
Rosca

Disefio, construccién y evaluacién de un
Extractor prototipo para el proceso
de extraccién asistida por microondas (EAM).

Escuela de Ingenieria Quimica UCV
Bérbara Galindo (0412-543-8611)

Figura N°20 Plano del recipiente del extractor prototipo (Fuente: Propia Elaboracion).
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Vacio u Original
Solido Final
Rosca

Disefio, construccién y evaluacion de un
Extractor prototipo para el proceso
de extraccion asistida por microondas (EAM).
Escuela de Ingenieria Quimica UCV
Béarbara Galindo (0412-543-8611)

Figura N°21 Plano de la tapa sellada del extractor prototipo (Fuente: Propia Elaboracion).

Vacio u Original
Solido Final
Rosca

Disefio, construccion y evaluacién de un
Extractor prototipo para el proceso
de extraccién asistida por microondas (EAM).
Escuela de Ingenieria Quimica UCV
Bérbara Galindo (0412-543-8611)

Figura N°22 Plano de la tapa perforada del extractor prototipo (Fuente: Propia Elaboracion).
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Figura N°23 Vista superior del extractor prototipo (Fuente: Propia Elaboracion).

Figura N°24 Vista lateral del extractor prototipo (Fuente: Propia Elaboracion).
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Figura N°25 Vista superior del microondas modificado (Fuente: Propia Elaboracion).
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Figura N°26 Sistema de extraccion (Fuente: Propia Elaboracion).
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Figura N°27 Semillas de cacao trituradas antes del proceso de extraccién (Fuente: Propia

Elaboracion).

Figura N°28 Procesos de separacion posterior a la extraccidn asistida por microondas EAM (Fuente:

Propia Elaboracion).
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a

Figura N°29 Semillas de cacao trituradas después del proceso de extraccion (Fuente: Propia

Elaboracién).

Figura N°30 Envasado del extracto obtenido (Fuente: Propia Elaboracion).
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ANEXO D ESPECTROS INFRARROJOS

%T
3
6.

o221

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wanenumbers (cm-1)

Figura N° 32 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente acetato de etilo puro y en interaccién con el

teflon a condiciones de trabajo (Fuente: Propia Elaboracion).
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Figura N° 33 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente acetato de etilo puro y en interaccién con el

tefl6n a condiciones ambientales (Fuente: Propia Elaboracién).
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Figura N° 34 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente hexano puro y con interaccion con el PVC

para agua caliente a presion a condiciones ambientales (Fuente: Propia Elaboracion).

701

3
v
4.7

L= 1]

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

b {em-1)

Figura N° 35 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente hexano puro y con interaccion con el PVC

para agua caliente a presion a condiciones de trabajo (Fuente: Propia Elaboracién).
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Figura N° 36 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente tolueno puro y con interaccién con el teflén
a condiciones de trabajo (Fuente: Propia Elaboracién).
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Figura N° 37 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente tolueno puro y con interaccién con el teflén
a condiciones ambientales (Fuente: Propia Elaboracién).
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Figura N° 38 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccion con PVC

agua caliente a presion a condiciones de trabajo (Fuente: Propia Elaboracion).
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Figura N° 39 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccion con PVC

agua fria a condiciones trabajo (Fuente: Propia Elaboracién).
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Figura N° 40 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccion con teflén a
condiciones de trabajo (Fuente: Propia Elaboracién).
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Figura N° 41 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccion con PVC
agua caliente a condiciones de trabajo (Fuente: Propia Elaboracion).
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Figura N° 42 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccion con teflén a

condiciones ambientales (Fuente: Propia Elaboracion).
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Figura N° 43 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccion con PVC

agua caliente a condiciones ambientales (Fuente: Propia Elaboracion).
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Figura N° 44 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccion con PVC

agua caliente a presion a condiciones ambientales (Fuente: Propia Elaboracion).
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Figura N° 45 Espectro infrarrojo obtenido para el solvente etanol puro y con interaccion con PVC

agua friaa condiciones ambientales (Fuente: Propia Elaboracion).
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