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Resumen: Las semillas de Jatropha curcas L. se tratan fisicamente para
obtener semillas de menor tamarfio libre de céscara. Las semillas se someten
a un proceso de extraccion quimica en un equipo Soxhlet empleando
diferentes solventes. Se maximiza la cantidad de aceite extraido mediante la
modificacién del solvente, el tamafio de particula y el tiempo de extraccion.
La mezcla aceite-solvente obtenida se purifica mediante una destilacion
simple. Se encuentra que el solvente 6ptimo es el hexano con un rendimiento
en la extraccién del aceite del 91% para un tamafio de particula de 0.5 mm.
La cinética de la extraccion muestra que el tiempo éptimo de contacto es de
alrededor de 40 horas. La caracterizacién del aceite obtenido indica que
cumple con los requerimientos de calidad. La simulacion de una planta para
el proceso de extraccidn de aceite a partir una tonelada por hora de semillas,
teniendo en cuenta la curva de lodos experimental y la separacion del aceite
mediante un flash, muestra que se puede obtener aceite con un 97% de
pureza.Copyright © 2010 UPB.
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Abstract: The Jatropha curcas L. seeds are treated physically to obtain
smaller sizes shell free. The seeds are chemically extracted in a Soxhlet
equipment using different solvents. The amount of oil extracted was
maximized by the modifying of solvent, the particle size and the extraction
time. The oil-hexane mixture obtained was purified by a simple distillation.
The result shows that the optimal solvent is the hexane, with an oil extraction
yield of 91% with a particle size of 0.5 mm. The extraction kinetic indicates
that the contact optimal time is around 40 hours. The extracted oil fulfils
quality requirements. The oil extraction plant simulation for one ton per hour
of seeds, including the experimental sludge curve and solvent separation by a
flash, indicates is possible obtain 97% purity oil.
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1. INTRODUCCION

La Jatropha curcas L. es una planta tropical
ampliamente distribuida en zonas desérticas. Las
semillas contienen entre 20 y 60% de aceite
(Kumar y Sharma, 2008) segun la variedad. Este
puede ser empleado como lubricante, medicina,
para produccién de jabon, cosméticos, pero su
principal aplicacion es para la produccion de
biodiesel (Becker y Makkar, 2008).

La extraccion de aceite a partir de semillas de
Jatropha curcas se realiza basicamente mediante
la extraccion mecénica y quimica (Forson et al.,
2004), donde la extracciébn mecanica presenta
problemas en la pureza y recuperacion del aceite
con cerca del 60%. La extraccién quimica o con
solventes, por el contrario, presenta una
recuperacion cercana al 95% con un aceite de
alta calidad y pureza (Achten et al., 2008).

Diferentes solventes se han empleado para la
extraccion en el laboratorio del aceite, los de
mayor importancia son los solventes derivados
del petréleo como el hexano y pentano, los
solventes halogenados y el agua mediante el uso

de enzimas (Thijs, 2006).

Se realiz6 una evaluacion del proceso de
extraccion de aceite que maximice los porcentajes
de recuperacion del aceite mediante la valoracion
de solventes y el area superficial de las semillas.

Se minimizaron los costos energéticos cercanos a
los 45 kW-h por tonelada de semilla procesada
(Thijs, 2006) mediante la construccion de la
cinética que permitié encontrar el tiempo 6ptimo
de extraccion.

Finalmente se simulé una planta para la
extraccion de aceite de Jatropha curcas
involucrando las principales etapas: Extraccion y
purificacion; en la cual se hall6 el flujo minimo
de solvente para recuperar un 95% del aceite, las
etapas necesarias, los flujos de componentes y el
calor requerido.

2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Materiales

Materiales Las semillas de Jatropha curcas
fueron  proporcionadas por la  empresa
Colombiana de Biocombustibles S.A. El material
se limpid, descamo y se parti6 en trozos de menor

tamafio (ver metodologia) acorde a la evaluacion
de tamafio de particula.

Extractor Soxhlet. El equipo empleado tenia la
capacidad para almacenar 250 mL de solvente y
las semillas de Jatropha en un filtro de vidrio.

Equipo de Destilacion simple. Se emple6 un
equipo de destilacion provisto sobre una manta de
calentamiento para la purificacion y recuperacion
del aceite de Jatropha curcas.

2.2. Métodos

Evaluacion de solventes. Las semillas de
Jatropha curcas se sometieron a un proceso de
extraccion quimica en un equipo Soxhlet
empleando solventes puros como el hexano,
acetona, benceno, tolueno, etanol y éter de
petrleo. Se emplearon 30 g de semilla y 250 mL
de cada solvente por extraccion. Cada evaluacion
se realiz6 dos veces por un término de 10 horas y
fue controlada tal que el goteo de los solventes
fuera constante asegurando un numero igual de
ciclos de extraccion para cada solvente. La
eleccion del mejor solvente se realiz6 con base en
los parametros establecidos en la Tabla 1. (Wan,

1997)

Tabla 1. Criterios de peso para eleccion del
mejor solvente

Factor de peso (%) Atributo
30 Eficiencia de extraccion
25 Facilidad de separacion
15 Precio
10 Toxicidad
10 Inflamabilidad
5 Calidad de aceite
5 Cuidado Medioambiente

Cinética de extraccion. Se realizaron 10
extracciones para tiempos entre 5 y 50 horas.
Cada extraccion fue realizada dos veces con el fin
de tener datos mas confiables y precisos. Luego
de encontrar el mejor solvente, se construyd la
cinética de extraccion.

Tamafio de particula. Se realiz6 la extraccion
para tamafios de semilla de 15 mm y valores
medios de 3.15 — 3.55 y 0.5 — 0.56 mm medidos
mediante tamices serie Tyler; esta fue realizada
por 96 horas para garantizar la total extraccion del
aceite de las semillas. Adicionalmente se evaluo
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la influencia de la cascara en la extraccion,
mediante el uso de semillas sin descamar a
iguales tamafios.

Purificacién y Recuperacion del aceite. La
mezcla aceite solvente se someti0 a una
destilacion simple en la cual se recuperd el aceite.
Este proceso fue realizado a 70°C, temperatura
suficiente para realizar la separacion deseada.

Secado de semillas. La torta residual obtenida
después de cada extraccidn, se secO en un horno a
70°C, luego de llegar a peso constante se calcul6
el porcentaje de extraccion de acuerdo a la
pérdida de peso de la semilla.

Curva de lodos: Se construy6 una curva de lodos
para la extraccion de aceite de Jatropha curcas
empleando 250 mL de hexano y tomando una
serie de 10 muestras desde 5 g hasta 50 g de

semillas. El proceso extractivo se realiz6 durante
24 horas; Al término de cada extraccion las
semillas fueron separadas y secadas en un horno a
70°C durante 24 a 36 horas.

Simulacién planta de extraccién: Se realiz6 una
simulacién de una planta para la extraccion con
solventes de aceite de semillas de Jatropha
curcas mediante  Microsoft  Excel® vy
complementos como Homosolver, el paquete
termodindmico TermoPR-NRTL ®, vy la base de
datos  para  consulta  de propiedades
termodindmicas de sustancias puras (Forero

2008).
3. RESULTADOS Y DISCUSION

En la Figura 1 se registran los diferentes
porcentajes de extraccion mediante el uso de
diferentes solventes.

Porcentaje de extraccion(%)
N
[9,]

_— M Ensayo 1

Ensayo 2

Hexano Acetona Benceno Tolueno

Etanol Eter
Petrdleo

Solvente Utilizado

Fig. 1. Porcentaje extractivo de cada solvente

Tomando en cuenta los criterios de la Tabla 1 se
encontr6 que el solvente dptimo es el hexano con
cerca de 45% de extraccion para un periodo de
10 horas. Este es facilmente separable del aceite
al tener un alto coeficiente de volatilidad y poder
destilarse cerca de los 75°C, su precio es
considerablemente menor que solventes como el
benceno que también alcanza un nivel alto de
extraccion. Su toxicidad no alcanza niveles
peligrosos para la salud humana como si sucede
con el benceno que es altamente toxico.
Adicionalmente la extraccion empleando hexano
como solvente presenta excelentes caracteristicas
fisicoquimicas del aceite, al obtener un aceite
claro, de baja viscosidad 23 cP y sin formacion de
gomas como es el caso de la extraccion
empleando tolueno como solvente. El dafio

medioambiental es minimo dado que el proceso
de extraccion no presenta grandes fugas de
solvente 'y su implementacion asegura la
reutilizacion del este.

La Tabla 2 es un cuadro comparativo entre los
resultados de los solventes en el proceso de la
extraccion, donde también se presentan los
criterios de peso expuestos en la Tabla 1 como el
precio por litro de solvente (Protokimica, 2010) y
sus caracteristicas de inflamabilidad y riegos a la
salud (NFPA 704, 2007)
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Tabla 2. Cuadro comparativo entre los resultados de los solventes

Ef|C|enC|.a'de Faulldad. . Precio Riesgos Salud Inflamabilidad Calidad de aceite Cul(‘{ado
extraccion de separacion Ambiente —
©
Atributo 5
Peso Tem Peso Peso Peso Peso Peso % Peso =
% Extr Max. Destp Max. $/Litro Max. NFPA | Max. NFPA | Max. Calidad Max. Reoc Max.
? : 30 e : 25 25 704 10 704 10 5 ’ 5
Hexano 44.17 29 64 18 7,000 24 1 9 3 3 Excelente 5} 89.5 3 91
Acetona | 32.42 22 52 21 86,000 7 1 9 3 3 Bueno 4 83.5 2 68
Benceno | 41.85 27 74 16 145,000 2 2 7 3 3 Regular 3 88.5 3 61
Tolueno 29.44 19 104 10 9,000 23 2 7 3 3 Deficiente 2 96.5 4 68
Etanol 32.59 22 74 16 5,000 25 1 9 3 3 Excelente 5 86.2 3 83
Eter | 3004 | 22 54 22 | 26000 | 13 2 7 4 1 | Excelente | 5 |s13| 2 | 7
Petréleo

En la Figura 2 muestra la cinética de extraccién
para un tamafio de particula de 0.5 mm
empleando hexano como solvente.
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Fig. 2. Cinética de extraccion

r’=0.96
Se ajustd un modelo matematico para la cinética
de extracciéon (Geankoplis, 1998), este modelo se
muestra a continuacion:

—kt

Cas — Ca
—=e

CAS - CAO

Luego de ajustar el modelo mediante regresion no
lineal para hallar los pardmetros Cas y k se
obtiene un coeficiente de determinacion de 0.96,
el modelo matematico obtenido se muestra a
continuacion:

Cy = 54.83 — (54.83 — Cyq)e 00856t

Los resultados de ambos ensayos demostraron
gue durante las primeras 15 horas se presenta el
mayor crecimiento en el rendimiento de
extraccion de aceite alcanzando un 35%
aproximadamente. Pasado este tiempo se presenta

una disminucién en el porcentaje de extraccién
gue se estabiliza a las 40 horas, donde se alcanza
una extraccion del 47%.

De acuerdo a la cinética de extraccién y dados los
requerimientos  energéticos tales como el
calentamiento del solvente y la destilacion, el
tiempo Optimo de extraccion se alcanza cercano
las 40 horas.

En la Figura 3 se presentan los porcentajes de
extraccion a diferentes tamafios de particula para
un periodo de extraccion de 96 horas empleando
hexano como solvente

0.5

a0 + .
0 k& —
Tamaiio de particula(mm)

[e2]
o
1

W Ensayo 1

Ensayo 2

Granular 3.5
(15)

Porcentaje de Extraccion(%)

Fig. 3. Porcentaje extractivo a diferentes tamafios
de particula

La extraccién con solventes es un proceso de
transferencia de masa donde los materiales
(aceite) son llevados de una fase a otra para
separar uno 0 mas compuestos de una mezcla
(Wan, 1997), por lo cual es ldgico pensar que a
mayor &rea de contacto mayor porcentaje de
extraccion, de acuerdo a los resultados, el mayor
porcentaje de extraccion se alcanza con un
tamafio de particula de 0.5 mm con un porcentaje
de extraccion del 52%.
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El proceso extractivo se realizd durante 96 horas
para garantizar la total extraccion del aceite de las
semillas por lo cual estas contienen 52% de
aceite.

Finalmente se evalué la influencia de la cascara
en la extraccion de la semilla, los resultados se
muestran en la Figura 4 para un tiempo de 96
horas y empleando hexano como solvente.

60% 1

s0% +~ B
40% 1~ - .
30%

| ~ - mEnsayo 1
20% 1

T " " Ensayo 2
10% )

0%

Porcentaje de extraccion(%)

Sin Cascara Con Cascara

Modo de extraccion

Fig. 4. Influencia de la cascara en la extraccion

Los resultados obtenidos revelan la importancia
de realizar el proceso de extraccion de aceite con
una semilla libre de céscara, Se demostrdé un
aumento de aproximadamente 20% en la
eficiencia de la extraccion con semilla sin
cascara. Los resultados obtenidos afectan
positivamente la economia del proceso y para lo
cual, en el montaje de una planta industrial de
produccién de aceite se debe implementar un
sistema descortezador de semillas.

La curva de lodos se muestra en la Figura 5. y el
calculo de los gramos de inerte, aceite y solvente
son segun las siguientes expresiones:

e Inerte: el calculo de los gramos de inerte
supone que la semilla estd compuesta
s6lo por aceite e inerte:

Inerte = Gramos iniciales de Jatropha *
(1 — Cantidad de aceite en la semilla)

o Aceite: EIl célculo de los gramos de
aceite que se extrajeron es:

Aceite = Gramos finales Jatropha seco —
Gramos de Inerte

e Solvente: Los gramos de solvente en el
solido son calculados en base a las
semillas himedas de Jatropha:

Solvente= Gramos finales Humedo -
Gramos finales Seco

5
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g
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)
T 1
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Ya

(g soluto/g solucién)

Fig. 5. Curva de Lodos de extraccion de aceite

4. CARACTERIZACION DEL ACEITE

El aceite obtenido se caracterizdO mediante una
cromatografia de gases donde se evalud la
Composicidn de los principales &cidos grasos del
aceite de Jatropha curcas L que luego fueron
comparados con la bibliografia existente.. El
equipo empleado fue un cromatdgrafo gaseoso
marca Trace-GC 2000 de Thermoquest.

El andlisis de cromatografia de gases con sus
respectivos tiempos de retencién de los &cidos
grasos se muestra en la Figura 6.

La Tabla 3. muestra comparativamente la
composicion de acidos grasos del aceite obtenido
mediante el analisis de la cromatografia de gases
contra los datos reportados en la literatura
(Berchmans, 2008)

Tabla 3. Composicion de &cidos grasos de
Jatropha curcas L

- Composicion (%op/p)
Acidos Grasos - -
Literatura | Obtenido
Acido Palmitico 14.1-15.3 14.7
Acido Palmitoleico 0-1.3 1.8
Acido esteérico 3.7-98 9.299
Acido oleico 343-458| 27.83
Acido Linoleico 29 -44.2 24.211
Acido Linolenico 0-0.3 2.876
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Fig. 6. Tiempos de retencion en el analisis de cromatografia de aceite de Jatropha curcas

El aceite obtenido mediante la extraccion con
hexano presentd composiciones similares de
acidos grasos respecto a los reportados en la
literatura, las pequefias diferencias presentadas
equivalen a la composicion de &cidos grasos que
no fueron detectados mediante el analisis
cromatogréafico (Ver Figura 6) y no al método de
extraccion con hexano, dado que este no modifica
la composicion del aceite. (Brossard, 2010)

ACHITE YEGETAL EXTRAIDO DE LAS SEMILLAS DE TROFA ( JATROPHA)

Se realizd un andlisis infrarrojo para detectar
posibles trazas del solvente empleado en la
extraccion (hexano), este verifica que el aceite
extraido cumple con los requerimientos de
calidad y su espectro infrarrojo es similar al
registrado para los aceites de algodén — sésamo
cacahuete y colza (Hummel, 1990). Ver Figura 7.

ES UN ESPECTRO INFRARROJO SIMILAR AL REGISTRADO PARA LOS ACEITES DE ALGODON- SESAMO - CACAHUETE Y COLZA
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Fig. 7. Espectro Infrarrojo del aceite mediante extraccién con hexano
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5. SIMULACION PLANTA DE EXTRACCION

El esquema de una planta para la extraccion y

Semillas
Jatropha Curcas

DESCORTEZADOR
Y MOLINO

-

ALMACENAMIENTO

purificacion de aceite a partir de semillas de
Jatropha curcas L se presenta en la Figura 8.

TOLVA DE

301Kg/h Hexano
Recuperado 98%

Semillas

[

: I

I 793kg/h FLASH
I

Libres decdscara

TRANSPORTADOR
TORNILLO SIN FiN

1000 gr/h Semillas
52% aceite

EXTRACTOR

Aceite 37%
. 479Kg/h
ACEITE 97%
i ——
L >
da/dt

4.62dGl/h

f/
/
/
/

=

SOLIDO - LiquiDo N/

602 Kg/h Inerte 80%
Aceite5.5%

MEZCLADOR’)E
93.5kg/h Hexano

Alimentado 98%

Fig. 8. Esquema de una planta para extraccion de aceite de Jatropha curcas

5.1 Simulacion Extractor sélido — liquido

Se utiliz6 una lixiviacibn multietapa en
contracorriente para extraer aceite de semillas de
Jatropha curcas empleando hexano como
solvente. Se procesaron 1000 kg/h de semillas
con un contenido 52% Aceite.

Se alimentaron al proceso 394.53 kg/h de hexano
al 98%; de los cuales el 76% fue recuperado y el
restante corresponde al hexano fresco. Las
semillas lixiviadas no deberian contener mas de
10% de aceite

Mediante la ecuacion obtenida de la curva de
lodos, la relacion de composiciones en el
equilibrio y los balances de materia se plantearon
las ecuaciones y se hallaron los flujos (incdgnitas)
del extractor.

La Figura 9 representa el extractor con sus
condiciones de operacion, es decir, los balances
de materia, las ecuaciones empleadas y los flujos

por componente. Los numeros 1, 2 y 3
corresponden al aceite, inerte (semilla libre de
aceite) y hexano correspondientemente.

Lis L Vi Vin VRecu
F(Kg/h) 1000 | 601.90 | 792.62 | 93.522 | 301.00
W aceite 0.0552
Winerte 0.8011
Whiexano 0.1435
Faceite(Kg/h) | 517.8 | 33.281
Finerte(Kg/h) 1 482.2 | 482.2
Fhexano(Kg/h) 0 86.423

Balances Ecuaciones

Aceite 5.56E-10 Lodos 7.11E-14
Inerte 0 Y=X -9.44E-16
Hexano 4.82E-10 Recuperacién | -1.07E-12

Fig. 9. Condiciones de operacion extractor.
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La simulacion del extractor establecié un flujo
minimo de solvente fresco de 93.5 kg/h para 5
etapas, El cual recuperd el 95% del aceite
alimentado, es decir, 491.91 kg/h de aceite de
Jatropha.

La corriente rica en aceite proveniente del
extractor fue purificada mediante un flash,
mientras la corriente rica en inerte fue descartada,
dado que sélo contiene un 5% de aceite y un 14%
de hexano. La corriente de desecho podra ser
evaluada en investigaciones posteriores para su
posible uso en generacién de energia o sintesis de
productos quimicos. (Manurung, 2009)

5.1 Simulacion Extractor sélido — liquido

Se realizd la simulacion del flash para la
purificacion del aceite obtenido en el extractor. Se
empled el paquete termodindmico NRTL para la
simulacion y las constantes del modelo de presion
de saturacién para todas las sustancias puras
fueron las reportadas en la correlacion del centro
de informacion de investigacion en ingenieria
guimica (CHERIC, 2010)

Los flujos por componente de entrada al flash
fueron calculados mediante la caracterizacion por
cromatografia de gases; se emplearon los
principales &cidos grasos (los de mayor
concentracién) del aceite obtenido.

La Figura 10 representa el extractor con sus
condiciones de operacion.

El flash simulado logré un flujo de aceite de
479.9 Kg/h, el cual aunque poco para una planta
industrial es altamente efectivo para los 1000
kg/h de semillas alimentadas en el extractor.

El flash oper6 en condiciones isobéricas y se
suministr6 un dQ/dt de 4.62 dGJ/Kmol para
operar a 500 K, temperatura éptima para obtener
un aceite de alta pureza 97%.

Se alcanzé un hexano de alta pureza con un flujo
de 301 kg/h y una concentracion del 98%; hexano
que fue recirculado al proceso.

Flash v, L Veec v pAT

N(kmol/h) | 5.2717 | 1.7789 | 3.4928

%, (CeHia) | 0.6619 | 0.0341 | 0.9816 | 1.0808 | 2698.1

%, (C1sH340,) | 0.1208 | 0.3472 | 0.0054 | 1.0004 | 1.5976

%3 (CgH3,0,) | 0.0705 | 0.1981 | 0.0055 | 1.0088 | 2.8127

x4 (C1sH360,) | 0.0400 | 0.1157 | 0.0015 | 0.9973 | 1.3665

Xs (C1gH300,) | 0.1066 | 0.3046 | 0.0057 | 1.0093 | 1.8974

N, (Kmol/h) | 3.4894 | 0.0606 | 3.4287

N, (Kmol/h) | 0.6368 | 0.6177 | 0.0191

N3 (Kmol/h) | 0.3719 | 0.3525 | 0.0193

N4 (Kmol/h) | 0.2113 | 0.2058 | 0.0054

N, (Kmol/h) | 0.5621 | 0.5420 | 0.0201

T (K) 297.15 500
P (Kpa) 101.32 101.32
H(dGJ/kmol) | -0.5729 | 0.1701 | 0.3729
Balances Equilibrio
Hexano Hexano
Acido Oleico Acido Oleico

Acido Palmitico Acido Palmitico

Acido Esteérico Acido Esteérico

Acido Linoleico Acido Linoleico

Energia dQ/dt 4.62613

Fig. 10. Condiciones de operacion del flash

5. CONCLUSIONES

Las semillas de Jatropha curcas contienen 52%
de aceite medido mediante la extraccion excesiva
de las semillas.

Los resultados demuestran que el solvente dptimo
para la extraccion de aceite es el hexano con un
rendimiento de extraccion del 91%.

La cinética de extraccion demostré que el tiempo
Optimo se alcanza cercano a las 40 horas.

La influencia de la céscara de las semillas de
Jatropha curcas en la extraccién de aceite es
relevante con una pérdida de extraccion cercana
al 20% empleando semilla con céscara.

La planta para la produccion de aceite de
Jatropha curcas es altamente eficiente y en ella
se obtiene un flujo méasico de aceite de 479.9
Kg/h de una pureza del 97%.
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Se recuperé un hexano de gran calidad con un
flujo masico 301kg/h con una concentracion del
98% que fue recirculado.

NOMENCLATURA

Li+1 Corriente de semillas de Jatropha que se
alimentan al extractor

L; Corriente rica en inerte y pobre en aceite que
sale del proceso

V; Corriente rica en aceite y solvente que sale del
extractor y es alimentada al flash.

V41 Corriente de hexano alimentado al extractor

Vreew Corriente rica en hexano que es recuperado
en el flash y posteriormente recirculado al
proceso

L Corriente rica en aceite 97%

F Flujo mésico

Fi Flujo mésico por componentes

W, Fraccién masica por componentes

vi- Coeficiente de actividad por componentes de
la mezcla liquida hallado mediante el modelo
NRTL

P>A" Presion de vapor [kPa] de los compuestos
puros a la temperatura del flash dada mediante
la ecuacion de Wagner

N Flujo molar

N; Flujo molar por componentes

X; Fraccién molar por componentes

T Temperatura de las corrientes en grados Kelvin

P Presion de las corrientes en kPa

H Entalpia molar [dGJ/kmol] de la mezcla en
estado liquido con respecto al estado de
referencia de sustancias elementales a
T=25°C, P=101.325 kPa por medio del Cp
Bures, la ecuacion de presion de vapor de
Wagner y el modelo NRTL.

Ndmero de compuestos
1 Hexano

2 Acido Oleico

3 Acido Palmitico

4 Acido Estearico

5 Acido Linoleico

Diagrama de colores

Azul Grupo de ecuaciones

Amarillo Grupo de incognitas

Café claro Grupo de valores derivados de
calculos internos

Café Oscuro Grupo de valores caracteristicos de
las corrientes de alimentacion
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