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RESUMEN

Se hainstalado un extractor de fluidos presurizados con |afinalidad de eval uar otras opciones
tecnol dgicas tendientes a otorgar un mayor valor agregado a productos de la biodiversidad
amazonica de evidente o probable potencial comercial. El equipo de extraccién tiene como
componentes fundamental es una célula de extraccién de 60.5 cm delargo y 2.16 cm de didme-
tro, fabricada en acero inoxidable 316; dos mandmetros digitales; un medidor de flujo; dos
termopares; unavalvulamicrométricaque junto aun capilar se encargan de ladescompresién
del fluido que saledelacélulade extraccion; y, un colector delos solutos. Este extractor en una
primera etapa puede trabajar hasta un maximo de 80 bar, utilizando CO, como solvente, |o que
permite evaluar el efecto delavariacion delapresiény de latemperaturaen las cercanias del
punto critico del solvente. En una segunda etapa, con laincorporacién de unabomba de alta
presién, y cambiando la célulade extraccidn por otra de mayor espesor y de 37.50 cm delargo
y 2.83 cm de diametro, la unidad de extraccién serd capaz de trabajar hasta 400 bar, lo que
ciertamente permitiratestar condiciones altamente supercriticas.

Lasprimeras pruebas del equipo han sido realizadas utilizando semillas secas de achiote ( Bixa
orellana) y un disefio factorial completo 239 conlapresiéon (66y 75 bar), latemperatura (15y
25°C) y el periodo estético* (0y 2h) como variablesde estudio. Laevaluacion delosrendimien-
tos de extracto en porcentaje masico, muestra efecto estadisticamente significativo aun 95%
denivel designificancia, delascombinaciones presién-periodo estético y presién-temperatura

Palabras Claves. Extraccion Supercritica, Extraccion Presurizada, Fluidos Presurizados, Achiote,
Bixina

1. INTRODUCCION paracion fisicoquimica como son la destila-

cion o las extracciones liquido-liquido y/o

La extraccion con fluidos presurizados, es-
pecia mente en sus condiciones supercriticas
o0 en las inmediaciones de su punto critico,
constituye hoy en dia, una operacién unita-
ria alternativa a tradicionales formas de se-

solido-liquido, con laventaja de poder utili-
zar sustancias baratas y atéxicas como sol-
ventes, como por gjemplo el diéxido de car-
bono, que se convirtié en la vedette en las
investigaciones en el campo de laindustria

! Tiempo transcurrido entre el momento en que se alcanzan las condiciones de presion y temperatura
deseadas y la abertura de las valvulas de salida del extractor (2by 7 enlaFigura 1).
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de alimentosy laindustria farmacéutica.

La extraccion con fluidos presurizados
es una tecnologia que coincide con las exi-
gencias actual es del mercado mundial, en el
sentido de requerir productos industriales
cadavez maslimpiosen términosecol 4gicos,
lo que garantiza una opcion preferente por
productos naturales extraidos con un sol-
vente atdxico como el didxido de carbono,
por eemplo, en lugar de los tradicionales
téxicosy costosos solventes organi cos uti-
lizados en las separaciones fisicoquimicas
convencionales, tanto a nivel industrial
como a nivel de laboratorios de investiga-
cion.

Losafiosfinalesdeladécadadelos 70's
y €l comienzo delos 80's pueden ser sefiala-
dos como €l periodo del boom de la extrac-
cién supercritica, coninvestigacionesimpor-
tantes tanto en Europa como en Estados
Unidos, sobretodo enlaentonces Alemania
Occidental, sin embargo, es por esta misma
época en que se observa una clara exagera-
cion enlasexpectativas del pablico con esta
tecnologia, a extremo de presentarla como
una panacea que iria a resolver todos los
problemaspresentesen ladestilaciény enla
extraccion. Este exceso de optimismo derivo
en unaposterior etapade desconfianza. Hoy
en dialas investigaciones estan mas espar-
cidas en diferentes lugares del mundo. Bra-
sil, por ejemplo es un importante centro de
referencia, sin embargo en nuestro pais re-
cién se inicia esta importante linea de pes-
quisa.

Si la extraccién supercritica es compara-
da con la extraccion liquida convencional,
seleobservaagunasventajas, como su ma-
yor rapidez en la extraccion y en la separa-
ciondelasfases, debido alasespecialesca-
racteristicas de transferenciade masadelos
fluidos supercriticos, pues segun Brunner
(1994) loscoeficientesdedifusion binariaen
mezclas de un fluido supercritico y un com-
ponente de bajavolatilidad son del ordende

10-8 ni/s lo que significa alrededor de un
orden de magnitud mayor que paraliquidos
y dos 6rdenes de magnitud menoresquepara
gases. Otra ventgja importante es la facili-
dad de recuperacién de los solventes. El
empleo de bajas 0 moderadas temperaturas
€s una ventaja importante en relacion a la
destilacion, pues posibilita la extraccion de
substanciastermol &bilesde bajavolatilidad.
Unadesventajadelaextraccion supercritica
es lanecesidad de elevadas presiones (arri-
bade 7.38 MPaen el caso de usar CO, como
solvente) que encarece las instalaciones y
complica la determinacién y el estudio del
equilibrio de fases.

McHugh & Krukonis (1994) llaman la
atencién sobre algunas interpretaciones
distorsionadas en relacién a las propieda-
desdelosfluidossupercriticos, especialmen-
te en cuanto se refiere asus propiedades de
transferencia de masa. Recuerdan que con
frecuencia se ha leido y escuchado que la
extraccion supercritica supera las limitacio-
nes de transferenciade masa observadas en
la extraccion liquida. Sin embargo esta ase-
veracion no es enteramente correcta: si la
etapa limitante? de un proceso de separa-
cion es latransferencia de un soluto desde
la superficie de un sélido hacia el solvente,
entonces la difusividad casi gaseosa de un
fluido supercritico, ciertamente, incrementara
ladifusion si secomparaal proceso através
de un liquido; sin embargo, si la extraccion
se realiza desde una fase liquida hacia un
fluido supercritico, seguramente la etapa
limitante sera la difusion en la fase liquida,
por lo que la caracteristica de difusién casi
gaseosa del solvente supercritico, no sera
determinante en lavelocidad global detrans-
ferenciademasa; y, similarmente, i seextrae
un soluto del interior de unaparticulano po-
rosa, como un polimero por ejemplo, donde
seguramente la etapa limitante del proceso
seraladifusion al interior de laparticula so-
lida, lamayor velocidad de difusion externa

2 Esdecir la etapa de mayor resistencia a la transferencia de masa.
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en el solvente supercritico tendra poca in-
fluencia en la velocidad global de transfe-
rencia de masa; pero si el solvente
supercritico altera las caracteristicas inter-
nasdel solido, entoncessi habraunainfluen-
ciaenlavelocidad detransferenciade masa.

La literatura actual es casi unanime en
cuanto se refiere a la denominacion Extrac-
cion con Fluidos Supercriticos (SFE, del in-
glés Supercritical Fluid Extraction) o Ex-
traccion Supercritica, para referirse a la ex-
traccion que usa como solvente un fluido
arribade su presién critica (Pc) y de su tem-
peratura critica (Tc); sin embargo existen al-
gunasotrasdefinicionesque con menor fre-
cuenciaacostumbran aparecer en laliteratu-
ra especializada: gases supercriticos, gases
densos, fluidoso gasespresurizados. A partir
delaconsideracion de quelaseparacion por
destilacion sebasaen lasdiferenciasde pre-
sién de vapor de los componentes, y la se-
paracion por extraccion se basa en las pro-
piedades del soluto que determinan la
interaccién molecular con las moléculas del
solvente, y tomando en cuenta que ambas
caracteristicas estan presentes en la extrac-
cién supercritica, Zosel (1978) propuso €l uso
del término destraccion para denominar el
proceso que nNos ocupa.

El desconocimiento delacinéticade pro-
cesamiento de un determinado recurso na-
tural, minimiza las posibilidades de otorgar
un mayor valor agregado al mismo, pues se
carecerd del referencial necesario ala hora
de disefiar y proyectar 10s equipos necesa-
rios para un eventual proceso industrial.

Excepto e agugje (Mauritiaflexuosa) que
fue caracterizado por Franca et al.,(1999), y
una variedad de pijuayo, caracterizado por
Araljo et al.,(2000), ningunactraespecieve-
getal amazoénica, de importancia econémica
potencial o efectiva, ha sido estudiada me-
diante la técnica de extraccion con fluidos
presurizados.

2. MATERIALESY METODOS

Para el montaje del equipo se tom6 como
punto de partida los trabajos de Pasquel
et al., (1998, 1999y 2000) y Pasquel (1999) y
fueron utilizados componentes importados
de Brasil y de Estados Unidos. La tuberia
de1/8" yloscapilaresde 1/16" de aceroinoxi-
dable 316 con espesor para soportar presio-
nes de hasta 700 bar, fueron adquiridos ala
empresaFopil delaciudad de Campinas (SP,
Brasil). La columna de extraccion, e medi-
dor decaudal, lasvévulasabre-cierra, lacin-
ta de calentamiento y los termopares tam-
bién son de procedencia brasil€efia, en tanto
que los manémetros, valvulamicrométricay
bafios termostéti cos son de procedencianor-
teamericana.

Paraevaluar el funcionamiento delauni-
dad experimental de extraccion con fluidos
presurizados, se utilizaron semillas enteras
secas de achiote procedentes de lazona del
Cuzco pero compradasen laciudad de Lima,
con una humedad promedio de 4.4%, y
diéxido de carbono comprado en la ciudad
delquitos (Carbogas). El disefio experimen-
tal utilizado fue un factorial completo 230,
de tres variables y dos niveles. 66 y 75 bar,
15y 25°C, 0y 2h de periodo estético.

El procedimiento operacional paralauti-
lizacion de la unidad experimental fue € si-
guiente: pesar y cargar la célula extractora
con lamateria prima. Prender y programar el
bafio a latemperatura deseada; y dejar que
lamateriaprimadelacélulaextractoraalcan-
ce latemperatura de trabajo. Dejar transcu-
rrir €l periodo estatico abriendo la vélvula
2a. Inicio de la extraccion abriendo las va-
vulas2by 7 en laFigural. Laperiodicidad
de las colectas y la duracion del proceso
dependen del contenido de solutosextraibles
delamateriaprima

RAIA, v.1,n° 1, p. 9-14 (2001) 11




A. Pasquel; A. del Castillo; D. Linares
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1: cilindro de diéxido de carbono
2: vélvulas abre-cierra
3: intercambiadores de calor
4: manémetros
5: termopares
6: columna de extraccion
7: vdvulamicrométrica
8: capilar de descompresion
9: colectores de extrato
10: totdizador de flujo

Figura 1: Unidad experimental de extraccion con fluidos presurizados

3. RESULTADOSY DISCUSION
3.1 Unidad experimental

LaFigural muestraunavisién esquemética
de launidad experimental de extraccion con
fluidos presurizados, motivo del presentetra-
bajo. Conlaincorporaciéndeunabombade
altapresion, el equipo estaraen condiciones
detrabgjar hasta unapresion de 400 bar.
Tiene los siguientes componentes prin-
cipales: un cilindro sifonado con capacidad
de cargade hasta 30 kg de CO,; unacolumna
de extracciéon de 60.50 cmdelargoy 2.16 cm
de didmetro, fabricada en Brasil con acero
inoxidable 316 y con resistencia mecéanica
comprobada hasta 80 bar y otracolumnadel
mismo material de 37.50 cm de largo y 2.83
cm de didmetro fabricada en los talleres del

Senati-lquitos a partir de un disefio de
Pasquel (1999) para trabajar hasta 400 bar;
dos manémetros digitales marca PSI-Tronix
para lecturas de hasta 500 bar; dos bafios
termostaticos con circulacion marcaPolystat;
un indicador de temperatura de cinco sali-
das marca Robert Shaw T4AWM; un medidor
decaudal marcaL AO modelo G1; unavalvu-
lamicrométricamarca Autoclave Engineers;
tres vélvulas abre-cierra marca Detroit mo-
ddo1AV.

3.2 Efecto delas variables estudiadas

Paraverificar el funcionamiento delaunidad
de extraccidn descritaen el item precedente,
se utilizo el achiote Bixa orellana) como
materia prima para la extraccion basada en
un disefio experimental que se muestraenla

Tabla 1: Condiciones experimentales y rendimiento de extracto

Ne Presion Temperatura Periodo Estético  Caudal Masico Extracto
Experimento (bar)x 1 (°C)+ 0.1 (min) £ 1 (g/min) (%)+ 0.01

2 75 25.0 0 3.3 1.89

4 75 15.0 0 3.4 1.84

7 66 15.0 120 34 1.63

3 75 15.0 120 3.4 1.81

6 66 25.0 0 3.3 1.74

8 66 15.0 0 35 1.83

5 66 25.0 120 34 1.54

1 75 25.0 120 3.3 1.85
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Tablal. En esta Tabla también se muestra,
ademésdel disefio experimental utilizado, los
porcentajes masicos de extracto obtenidos
por cada experimento debidamente
aeatorizado, luego de diez horas de extrac-
cion de las semillas del achiote a un caudal
masico constante del CO, de3.4 +0.1g/min

EnlaTabla2 seobservael andlisis esta-
distico delosresultados, realizados utilizan-
do el médulo Experimental Design del soft-
ware Statistica 5.0. Se observa que al pasar
de 66 bar y cero de periodo estético a 75 bar
y 2h de periodo estéatico existe efecto
estadisticamente significativo importante (p
= 0.0304); del mismo modo que cuando se
pasa de 66 bar y 15°C a 75 bar y 25°C (p =
0.0369). Por otro lado, la combinacién de
temperatura y periodo estético, en los ran-
gos evaluados en este estudio, no presenta
diferenciasignificativa(p = 0.5424), asi como

Tabla 2: Efectos estimad

tampoco la temperatura sola (p = 0.10301).
La Figura 2 permite visualizar mejor estos
efectos.

3.3 Ciné&ticadelaextraccion

La Figura 3 muestra el comportamiento
cinético delaextraccion en cadauno delos8
experimentos realizados. Las curvas siguen
€l comportamiento padrén de los procesos
de extraccién con fluidos presurizados, y se
observa que para cada uno de |os casos, la
primera hora fue siempre la de mayor canti-
dad de masa extraida, variando ésta entre el
44% del total en el experimento4a 31%enel
experimento 2. Se observa también, de ma-
nera general, que a partir de la cuarta hora
hay unatendencia hacialaestabilizacion de
la curva de extraccion.

os de las variables estudiadas

Efecto Error p Significancia
Normal Estadistica al
95%
Media 1.766 0.002 0.0007
(1) Presion 0.1585 0.004 0.0160 S
(2) Temperatura -0.0245 0.004 0.1030 No
(3) Periodo Estatico -0.1170 0.004 0.0218 S
lby2 0.0690 0.004 0.0369 S
lby3 0.0835 0.004 0.0304 S
2by 3 -0.0035 0.004 0.5424 No
p=.05
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L e
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Figura 2: Diagrama Pareto de |os efectos normalizados
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Figura 3: Curvas de extraccion
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