SISTEMA DE BIBLIOTECAS
Instituto de Investigacion de Zonas
Descriicas, UASLFP



Universidad Auténoma de San Luis Potosi
€scuela de Ciencias Quimicas
[S

y
’ Instalacién 'y Operacién de un
11 Extractor S6lido-Liquido Tipo Soxhlet: 7
% $
, BIBL
| U. A S. L. P.
)
|
It |
{1
V1 Trabajo Recepcional
b I .
7% é( § Que para obtener el titulo de:
| Ingeniero Quimico

: P r e s e n t a

José Luis Leyva Contreras

k Carlos Luna Gonzélez

| Jorge Antonio Miranda Alonso

é Juan Manuel Ramirez Cazarez

4

San Luis Potosi, S.L.P. 1975




A la memoria de mi padre,
Sr. José Leyve Leyva
A quien siempre recordaré con
carifio y admiracidén, por todo

aquello que en mi inculcd.
A mi madre, con carifio
Sra. Consuelo C, de Leyva

A quien tanto debo,

A mis hermanos,

Martha Armando
Maricela Ignacio
Verénica Héctor
Rocfo Arturo

A mis tfos,
Un profundo agradecimiento por la

ayuda que siempre me han brindado.

A mi abuelo

A Luz Marfa, -con amor-
Que ha derramado en mf todo su

carifio y comprensidn.

José Luis Leyva Contreras



DEDICO :

CON CABIRO Y RESPETO A MIS PADRES

Sr. Carlos Luna Cortés , Sra., Juana Ma, GonzAlez de Luna

A MIS HERMANOS

Juan Antonio

Ernesto

Ma. Guadalupe

Ma, del Rosario

Ma., del Carmen

Ma. Graciela

Ma. Dolores

A MI ABUELITA

A MIS TIOS

Carlos Luna Gonzhlez



A MIS PADRER
Martina Alomso de Miranda
Antonio Miranda Veldzquez

A MI TIA

Guadalupe Miranda Veldzquesz

A MIS HERIAROS
Susana
Satl
Edgar
Ariel

. JORGE ANTONIO MIRANDA ALOISO



A mis padres
Sra, Gloria C. de Ram{rez
Sr. Isaias Ramirez Galindo
Que han hecho posible este gran anhelo y a  ——

guien debo mi existencia

A mis hermanos

Isaias y Angelica

A Bertha
Con todo carifio a la compafiera que ha sido par

te de mi vida

A mis abuelos y tios

Con gran agradecimiento

Al maestro
Sr. Q.I. BEnrique Diaz de Leén

Por sus valiosos consejos y ayuda

Juan Manuel Ramirez (Cd4zares




" La imeginacién, fuente inagotable de ideas,

no es virtud de ninguna médquina ".

También dedicemos el presente trabajo:

A nuestra querida escuela

a nuestros maestros

2 nuestros compalieros y amigos

al pueblo de México

Agradecemos al Ing. José Nieves Maldonado la ayuda
y observaciones que nos brindé para la realizacién

de este trabajo,



CONTENIDO

III.~

IV.-

vIIo_

INTRODUCCION

GHNFRALIDADES

UBICACION

FUNCIONAMIENTO

SELECCION

ANALTSIS ECONOMICO

PRACTICAS

BIBLIOGRAFTIA



INTRODUCCION

El presente trabajo consiste de une recopilacidén de -~
informacidn de los diferentes tratados sobre 1la extraecidén
sélido-1fouido, pare el mejor aprovechamiento del equipo -
de lixiviaeildn, del laboratorio de Ingenierfa Qufmica,

Teniendo ecomo fin principal el diddctico, se hace um -
breve estudio sobre las posibilidades del aparato bajo las
diferentes condiciones, que se establecen para la correcta
aplicaoién de los principios de le lixiviacidn. Se tratard
de proporcionar una idea mds e¢lara de esta operacidén, que_
no ha tenido la importancie que otras operaciones de ex —
traccién han recibido. Av¥n cuendo una gran cantidad de in-
dustrias utilizaen este proceso de valor inestimable, como
la industria minera, em que hace posible le recuperacién —
de diferentes metales en materiales de baja ley, la indus-
tria aceiters, 1la fermacéutica, la de perfumerfa, etc. que
sin duda se verian muy restringidas en su produccidn si no
se conociese esta operacidn.

La extraccidn por solvente ha sido usada por ruchos —
afios, y muchas de las técnicas de leboratorio no han encon
trado amplia aplicacién industrial, faltando mucho por ha-—
cer en este campo., El eorrecto entendimiento de teles téc—
nicas serd necesario para su desarrollo mds efectivo enm la
prdctica industrial, Aunque el aparato utilizado en nues -
tro estudio no corresponde & los mé€s eficientes dentro de_
su rame de operacién, expone claramente el procesc de ex -
traccién en corrientes concurrentes a escele de laborato—
rio.

Como ejemplo ilustrativo se lixivié cdscare de café, -
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con el objeto de extraerle los sélidos solubles utilizando
agua como solvente ; se obtuvieron los detos neceserios pa
ra la elaboracidn de ceslculos y conclusiones. Con esto se_
logra un doble entendimiento de la operacidn, tento tedri-

co como préctico,



GENERALIDADES .

Lixiviacién es la disolucidn preferencisl de umo o mAs —
constltuyentea de uma mezela sdlida por comtacto con um
solvemte lfquido. Easta operacidém unitaris, umae de las mis
antiguas em las industrias quimicas ke recibido michoa -
mombres depemdiendo de alguna téenlea em particular usada
para efectuarla.

Dealave y lixiviaeidm, amboa originalmente referidoa a la
percolaeidn del 1lfquido & través de un lecho fijo de edli
do, el primero al menes es ahora usado para describir la

operacién generalmente sim importar el medio como eata -
pueda ser llaevada a cabo.

Pl término extraccidém es también ampliamente nsado para -
degeribir esta operacién en particular, aunque es aplica~
da a todas las operaciones de meparaecién si bien, estan
envueltas la transferemcia de mraa o métodos mecdmicos.

Deccocién se refiere especificamente al uso del molvente
a sm temperatura de ebulliciém.

Cuando el meterial soluble estd amplicmemte distribuido -
gobre la superficie de un sflido fnsoluble y es meramente
lavado por el solvente, la operaeién es llamada algumas -
vecea alueiém.

Iea industriaa metaldrgicas som quizd las que més comm -
mente usan las operaciones de lixiviaeidn por que loa -
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minerales aprovechables generalmente se encuentrsn em mez
clag con grandes proporciones de materiales indeseables y
la lixiviaciém de lam sustancias valiosaa es un método -
frecuentemente aplicable. Por ejemple : los mineralea da

eobre mon. preferencialmente dismeltos para la obtencibm —
de éste em deido sulf¥rice o soluciones amoniacales, el

oro es separado de sus minerales con la ayuda de solucio-

nea de ciamuro de sodio.

La lixiviacién similarmente juega un importante tapel en
los procesos metalirgicos del aluminio, ecobalto, mangane—
80, nmiquel y zinc.

Muchos productos orgédnicos naturales aon separados de sua
egtructuras orgdnicaes por lixiviacién por ejemplo : el -~
azdcar es lixdiwiada de la remolacha con aguae caliente, =

aceites vegetales son recobrados de sus semillas talea co
mo cartamo, frijol soya y semillas de algoddém com solven -
tes orgdnicos adecuadoa, el tanino em extraido de varias

cortezas de drbolesm por lixiviacién con agua y muchos pro
ductos farmacéuticos son eimilarmente recobrados de rei -
ces de plantas y hojam. T€ y café son preparados ambos do
mesticamente e industrialmente por operacionea de lixivia
e¢ibén, en sumae los precipitados quimiecos som frecuentemen~
te lavados de sus licores madresm por tdenicas y en equipo
ampliamente similares a aquellos usadoz en verdaderas ope
raeiones de lixiviaciéne Como en el lavado de la sose -

cadstica del precipitado de carbonato de cdleloc miguiende
a la reaccién entre la goda y la caliza. En consecuencia

de lo visto anteriormente se puede decir que la extrac =
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cién 86lido-1fquido coneiste en la dimolucidn de un eompo
nente ( o grupo de componentes ) que forman parte de un
86lido empleando un dimolvente sdecuado en el que es inso
luble el resto del sélido que denominaremoa inherte.

Para este proceso es necasario :
A) Contacto del disolvente con el 861ido a tratar para di
solver al componente goluble.

B) Separacién de la disolucidn y el resto del sdlido ( -
eon la disolucidn adherida al mismo ).

Ie disolucién separada se denomina flujo superior o ex -
tracto, recibiendo el nmombre de refinado, flujc inferiorx
0o lodos el aflido inherte acompafindo de la solucidn rete—
nida por el mismo. Ios dos apartados anteriores conatitu-
yen un estadio, etape o unidad ideal o teérica cuando la
digolueién correspondiente al flujo superior tienes la mig
me composicién que la retenida por el sélido en el £lujo
inferior.

En general las operaciones que comprenden el tratamiento

de adlidos por disolventes, incluyen cierto mfimero de cir
cunstaneias distintas. E1l sélido suele consistir en una -
mezcla heterogénea de varios constituyentes, uno o mds de
loa cualeas pueden ser 1{guidos o s8lidos en dimolueidn, o
pueds ser une mezela homogénea tal como una solucién s61i
da o una sal doble, loa sélidosm que se lixivian se hallan
en una diversidad de formas ffsicas y a menudc se requie-

re su desintegracién para formar una gran superficie de -
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contacto con el disolvente. Cuando ambos de los conatitu—
yentes a separar son solubles en el disolvente en grado
elevado, 12 operaecién se clamaifica adecuadamente ¢oma una

lixiviacién fraceionada.

Algunag de las aplicaciones de la lixiviacién como en. el
tratamiento de minerales, ecomprenden unas reaccién quimica
con un constituyente del disolvente por ejemplo: mineral
de eobre es lixiviedo con dcido sulfdrice dilufde.

Pogiblemente la clase mds importante de lam operacionea —
de lixdiviacién, es la aliminacién del componente soluble
del interior del sélido inherte efectuada por un proceso
lento de difusién a través de una membrzna vegetal o ani-
mal. Son ejemplos : Ia extraceidn de aceite de semillss,
nueces y sustancias semejantes, loa extractos mediecinales
la obtencién de taninos y eolofénia a partir de la madera
de 1a cloroffla a partir de la alfalfa, la extraccidn de
azdcar de la remolacha por lixiviacidén con agua ete.

ELEMENTOS DE TAS OPERACIONES DE EXTRACCION.

Un proceso de extraceién conste de las tres operaciones —

siguientes :

lo. Mezecla de la sustancia & extraer y puesta de 4pta em

fntimo contacto con el disolvente.

20. Separar las fases o las capas resultantes.




30. Separacién y recuperacién del disolvente en cada una

de lasg fases parae volverlo a utilizar.

Ia mezclo y 1o sedimemdacidn, son operaciones. que conati-—
tuyen un grupo o etapa de la extraccién, el sistema puede
gser de une sola etapa o de una serie de ellas, siendeo lo

dltimo lo m4s frecuente en la prdctica industrial. Una -
etapa en la que se alcanza el equilibrio entre las dos fa
ses, se dice que es una etapa de extraccién ideal o teéri
ca ; el rendimiento de la etapa se mide por la aproxima =~

cién con que se alcanze el equilibrio.

TLos elementos esenciales de un proceso de extraccién son
la operacidén de poner en contacto los materiales y el gra
do de extraccidn o separacién obtenido dependerd de como
ello se realice. En algunos casos la separacién y recupe—
racién subsiguiente de cada fase de las restantes asl co-
mo también la del disolvente de cada una de ellas, puede
tener una importancie igual o mayor y determinar el éxito
de un proceso de extraccidn, por ejemplo : Ia tendencia -
hacia le emilsificaciédn de las fases puede acarrear difi=
cultades insuperables en su separaciédn despues de entrar
en contacto, ademas el acercamiento de las dos fases a la

misma densidad acarrea dificultades semejantes.

Cani siempre es necesaria la recuperacién del disolvente

de las capas de extracto y la de refino, el método emplea
do depende de las propiedades ffsicas de estos tres ( di-
solvente, extracte y refino ) j cual serd el primero o el
Yltimo que se volatilice ? dependerd de sus volatilidades
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relativas en las dos fases, es egte un factor importante-
que decide a menudo la economfa de un procesc de extrae -
¢ién aunque un disolvente determinado puede dar una exce—
lente selectividad y una buena separacién entre los dog -
componentes de la alimentacién, au aplicacién puede resul
tar imposible en la prédctica por la dificultad de separar
lo del extracto y del refino y molo se emplemrd cuando no
sea posible ningun otro método de separaciém de los compo
nentes de la alimentacién. Para concretar este punto, en
eapecial si el dimolvente ea mdm voldtil, es tan importan
te la concentracién del extracto en la capa del extracto
o en la del disolvente, as{ como el calor de vaporizacién
del disolvente y su selectividad.

En las operaciones de lixiviacidn en les que el agua es
el disolvente mds comin no suele ser necesaria més recupe
racién del disolvente que le obtenida en. le operacidn de
separar las fases, especialmente por que los sgélidoam lixd
viaedoe suelen ser materiales de desecho. Cuando mea nece—

sario se emplearan en esto evaporacidn y secado.

Los 1iquidos procedentes de la operacién de lixiviacién -~
suelen estar a menudo suficientemente concentrados y cons
tituyen el producto que se busca aunque a vecea es necesa
rio un tratamiento para quitarles el disolvente en etapas
posteriores de la fabricacién independientes de la extrac

cién propiamente dicha.

VARTIABLES DE OPERACION.



Bl éxito en la lixiviacién y las técnicas a ser usadas, -
varian frecuentemente dependiendo en gran parte del trata
miento previo que se ha dado al sélido, en algunos ejem —
plos, lag pequeflas partfcules del material soluhle estan
completamente circundadas por un aglomerado de materia in
soluble, el solvente deberd entonces difundir a trdves de
la masa y la resultante aolucién deberd difundir hacia a-
fuera antes de que una separacién pueda resultar ; esta

es la sitwacidén en el caso de muchos materiales metalirgi

cos como gucede en los minerales cupri{feros.

Ia trituracién y molienda de grandes sélidos acelerard en
gran formae la operacién de lixiviar, puesto que entonces
las porciones solubles quedan mds accesibles al solvente.
Un cierto mineral de cobre, por ejemplo puede ser lixivia
do efectivamente por soluciones de f£cido sulfvrico, de 4
a 8 hores si el mineral pssa a través de una criba de 60
mallag, en 5 dias ai es molido a grdmulos de un cuarto de
pulgada, y solamente de 4 a 6 afioa si los terrones trata-
dos son de 6 pulgadas. Puesto que el molido es cara, la
calidad del mineral tendrd micho que ver con el tamafio -
del sélido a ser lixiviado, como en el caso de ciertos ml
nerales de oro, por otro lado las pequeflag partfculaa me~
tdlicas que estan distribuides en un econglomerado de cuarxr
eita la cuml es tan impermeable a solvente de lixiviacién
que hace necesaria una molienda tal que la roca deberdi pa
sar por una criba de 100 malles, sl em que se guierse que

la lixiviacién ocurra completamente.
Cuando la sustancia moluble estd mds o menos uniformemen~
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te distribuida a través del aélido u homogenizada em solu
eibn sélida, la aceibn de lixiviaeién puede provocar cama
les para el pamso del solvente freseco ¥y la fine moliends -
puede no ser necesaria. Hl residuo de esqueleto inmcluble
el cual permanece despues de que el soluto ha sido removi

do puede entonces presentar problemas.

Cuerpos vegetales y animales son celulares en su astructu
ra, ¥ los productos naturales a ser lixiviados de astos
meteriales gon generalmente encontrados dentro de las oé-
lulag. Si las paredes de las edélulas permanecen intactas
a la exposicién de un solvente, entonces la accién de 1i-
xiviacién envuelve procesos de Sgmosis del solutio & tra -
vés de las paredes de las cédlulas ; este puede ser un pro
ceso lento y es en todo caso impracticable y algunas ve -
ces indeseable puesto que es diffecil moler los materiales
a un tamafio lo suficientemente pequefio para poner em 1i -~
bertad el contenido de las células individualmente, de es
te modo, pere obtener 1la azdcar de la remolecha, esta ea
cortada en delgadas rebanadas llamadas cossettes antes ds
lixiviar para reducir el tiempo requerido por el agua aol
vente para alcanzar a traptar las individuales células de
la planta.

Ias ¢élulas son deliberadamente dejadas imtactas em todo

cago asi que el azicar pasard a través de las paredes se-—
mipermeables, mientras que los materiales coloidales inde
seables y albuminosos en gran cantidad permenecersn den -
tro. En el caso de muchos productos farmacedticos recobra

dos de reices de plentas, tallos y hojas, los materiales
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de la planta gon frecuentemente secados antes del trata -~
miento, esto ayuda a romper las paredes de las células y
liberar el soluto para una accidén directa del solvente.
las semillas vegetdles y f£rijoles tales como soya, son ge
neralmente rolados o hechos hojuelas para dar una particg
la de un tamafio que varfa o fluetua entre 0.005 a 0.02 -
pulgadas, las células son por supuesto mds pequeflas que
egto, pero ellas son ampliamente destruidas en el proceso
de hojuelado y el aceite es entonces mds facilmente con -

tactado por el solvente.

Cuando el soluto es adsorbido gsobre la guperficie de laam
part{culas del sflido o meramente disuelto en solucién ad
herente, no son necesarias las moliendas y particiones, y

las part{culas pueden ser lavadas directamente.
EFECTO DE LA TEMPERATURA EN LA LIXIVIACION.

Es generalmente deseable lixiviar a una temperatura tan -
alta como sea posible, las altas temperaturas conducen a
upa alta solubilidad del soluto en el solvente y conse -
cuentemente altas concentraciones en el licor de lixivia~
cién son posibles, la viscogidad del 1fquido es mds baja
y las difusividades mds altas que a bajas temperaturas, -
esto nos lleva a un incremento en las velocidadmes de Idixi
viacién, sin embargo, las temperaturas demasiadn altas
nos pueden llevar a una lixiviacién con una excesiva can-
tidad de solutos indeseables o al deterioro quimico del
sélido. En algunoa casos excepcionales, la solubilidad de

algunos compuestos decrece al aumentar la temperatura, -
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por otro lado, deberd de tenerse en cuenta el %inc de ca~
lefaccidén por gque un empleo directo puede producir la pi-

rélisis o cracking de los compuestos orgénicoe trztados.
EPECTOS DE LA PRESION,

Esta variable realmente tiene muy poca influencie mobra
la lixiviacién, ya que el soluto que pueda disolverse s
t4 limitado por la saturacidn de 12 disolucidn que varia=
r4d muy poco con le presién y solamente es notable & pre -
siones elevadas.

AGITACION.

El acanalamiento del solvente en percolaciédn o lixivia -
cién a presién en lechos fijos con su consecuente lenta
e incompleta extraccién, puede ser evitado por le agita -
cién del 1liquido y del sélido, aunque esto traerd como -
consecuencia que particulas finamente divididas puedan es
tar en suapengién eon el solvente de lixiviacidén para lo
cual despues de que la lixiviacién ha gido completada, la
agitacién deberd ser detenida y el sélido se dejard sedi-
mentar en el mismo recipiente o en uno por separado, y la
golucién clara deberd ser decantada por medio de un sifén
aobre la parte superior del tanque o retirandola por tu -
bos de descarga colocados en un apropiado nivel en loas la
dos del tanque. Si loa sélidos son finamente divididos y
la sedinentacidén produce un lodo compresible, la cantidad
de solucién retenida en estos sélidos serd considerable,

la agitacién y sedimentacién en varios lotes de lavado de
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solvente puede ser necesario para recobrar lag Yltimas -~
trazas de gsoluto y esto podrd ser efectuado en un sistema
en contracorriente, alternativamente el sélido puede ser
filtrado y lavado en la torta misma ; esto tendrd sus ven
tajas y sus desventajas ya que si un sflido en forma de
grandes terrones va a ser lixiviado, la decisién deberd -
ser frecuentemente hecha entre si se hard la molienda de
eatos gruesos terrones y su lixiviacién por percolacidén,,
o si se efectuard una finas molienda y el producto se tra~
tard con agitacién y sedimentacién. No hay ninguna res -
puesta general dada a este problema, debiendose a las di-
versas caracteristicas de lixiviacidén, de la variedad de
aélidos y los valores de los solutos pero entre las coned

deraciones eatan las siguientes :

A) le fina molienda es mfds costosa, pero provee mds rdpi-
do y posiblemente una mds completa lixiviecién, esto trae
como desventaja que el peso del 1{quido asociado con el

adlido sedimentado puede ser tan grande como el peso del

8él1lido o mds, asf que eonsiderable cantidad de solvente ~
es usada en el lavado de los sélidos lixiviados libres de
Boluto y la resultente solucién es dilufda. Por otrvo lado
terrones gruesos de particulas se lixivian mda lenta y po
siblemente menos completa, pero su escurrimiento puede re
tener relativamemte menos solucidn, requiere menos lavado

y. de este modo provee una mds aoncentrada solucién final.
VELOCIDAD DE LIXIVIACION.
Muchos de los diversos fenémenos encontrados en la prdc -
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tica de lixiviacién, hacem imposible la aplicacién de una
eimple tedria para explicar la aceién de esta. Como se he
visto anteriormente, la lixiviacién puede envolver a un—

aimple lavedo de la solucién de la superficie de un séli-
do o la disolucién de un soluto de una matriz de material
insoluble ( &smosis ) y poeiblemente otros mecanismos ; -
nuestro conocimiento de esto es muy limitado. E1 lavado~

de una solucién de la superficie de part{culas de sélidoe
impermeables, puede ser esperado que sea en forma muy réd~
pida, requiriendo solamente la mezcla de la solucién y -~

golvente, y las eficiencias de la etapa son probabhlemente
gobernadas enteramente por la separacién mecdnica del 1f-
quido del sélido. Por otro lado, la lixiviacién de un so-
luto de las partes intermas de un sélido, son relativamen
te bajas, los sélidos pueden permanecer dentro de la eg -
trmctura o esqueleto de las sustancias insolubles con los
poros impregnados con el soluto y pueden ser descritos en
términos de factor de poro, este factor es una funcién -

del sélido independiente de la naturaleza del soluto y -~
del solvente, y es una medida de la complejidad de la fa-
se a través de la cual se difunde el soluto. En el caso

de productos naturales como en el de plantas, la compleji
dad de la estructura puede hacer aplicaciones a emtos di-
ficultosos métodos, an el caso de la remolacha en ecosse -
ttes, por ejemplo, un quinto de las célular es rota em el
proceso de la formacidén de estos y la lixiviacidén de la -
azdcar de estas células es probablemente un simple proce-
so de lavado, el sobrante del azdcar de estas células se

extrae por un proceso de difusién.
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Muchos mecanismos ha sido considerados comc un ensayo pa-
ra explicar tales observaciones, en otro ejemplo, la made
ra tendrd diferentes velocidades de lixiviacién de un so=
luto impregnado, dependiendo de si la difusién estd en dx
reccidn paralela a través de las fibras de la madera, o
de si el soluto debe pasar a través de las paredes de las
células por didlisis, pero este concepto no puede ser a =
plicado generalmente. Ias velocidadea de difusidn del -~
aceite de soya, de las hojuelas del frijol las cuales no
permitirdn una simple interpretacién, han sido atribuidas
a la presencia de constituyentes de baja disolucién en el
aceite. ILas semillas no pueden ser lixiviadas integramen-
te, el vrolado y el hojuelado evidentemente rompen las pa-—
redes de las células y crean pasajes para la penetracidén
del solvente por sccién capilar, la realidad de que la ve
locidad de lixiviacién se incrementa con un incremento de
la tensidn superficial de las soluciones solvente-aceite
¥y el hecho de que normalmente para semillas en hojuelag -
hay un residuo de aceite inextractable que se incrementa
con el grosor de las hojuelas comprueban este punto de —
vista. Ioe diferentes aceites lixiviados estan compuestos
de varias sustancias y ea evidente las diferentes propie—
dades de aceites obtenidos despues de cortos y largos -—
tiempos de lixiviacién. Métodos de tratamiento con los -~
cuales diferentes suatancies son lixiviadas han sido suge
ridos, pero estos ejemplos sirven al menos para indicar -
la complejidad de muchos procesos précticos de lixdvia -
cién ; muy poco estudic ha sido dado a la mayoria de —
ellos.
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Cuando los sélidos tales como aquelles descritos antexrior
mente, son inmergidos en solventes de lixiviacién, es ra-
zonable suponer que la resistencia a la transferencis de
masa dentro del sdlido mismo, es probablemente la princi~
pal resistencia y que en el 1{quido circundando al gélido
es bastante menor, en tales casos un incremento del movi-
miento de la velocided del 1fquido que pasa a través de
la superficie del sélide no influird apreciablemente en—
la velocidad de lixiviaeidn.

Por todo lo visto anteriormente, para aflidos orgdnicos -~
la subdivisién del material resulta ineficaz debido al pe
quefio tamafio de les células, y por esa razon se utllizan

part{culas relativamente grandes y elevados tiempos de =
contacto. le resistencia a la difusién desde la interfase
hecia la masa global de la solucidén es pequefla en rela -

cién con la correspondiente a la difusién del gélide y la
concentracidn en la interfase se puede suponer que ea 1 -

gual a la masa global de la solucidn.

Operando en ciertas condiciones idealizadas, la eficacia
de las etapas en la extraceiédn de algunoam ( pere no todos
~ ) materiales celulares ge pueden eatimer a partir de -
loa datos experimentales de d&ifusién obtenidos en las mis
mes condiciones de temperatura y agitecién que se han de
utilizar en: la planta real. Ias guposiciones que se hacen

en esta idealizacién son @

1. Ia velocidad de difusién esta representada por la ec.

~16~



Ecuacién.

Siendo D¥ la difusividad en unidades de longitud al cua -
drado por unidad de tiempo, medide en direccién de difu -
g8idn.

2. la difusividad es constante.

3. E1 séflido se puede considerar equivalente a l4minss -
muy delgadas, de densidad, forms y tamafio constentes.

4. Ia concentracién de la solucién en contacto con el aé—

lido es constante.

5. Ia concentraciédn inicial en el s81ido es uniforme a -

través del mismo.

Con estas suposiciones se puede integrar la ecuacién an -
terior obteniendose :
— -ap -250,p

X —x3 —_8_[ e L 2¥, 4 @ e |
Xo—Xy T N 9 N 29 ¢{P)

Esta ecuacién es mnaloga & la ecuacién para la aonduccidn
de calor en une ldmina,

Siendo :
« = eoncentracién media del soluto en el sélido en el -
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Xy= aoncentracién constante de soluto en el aflido en el

tiempo cero.

X,= eoncentracién de equilibrio del soluto en al sélido y

en la masa global de la solucién, en todo momentoe.
I
y ﬂ::Jﬁ%#. . O,:E%%Ssiendozn,al espesor de la particula.
Ly

Adaptando la ecuacién anterior al caso de particulas es -

féricaa y cilindricas obtenemos las siguientes ecuaciones

— -51.88 - 305P -749 P
XZXi— 0802¢ 4 013 & 4 0004 T o ...
XO_XA -

Siendoﬂ:i’%cilind.ro de longitud infinita y radio [m
m

- -9.87p -39.58 -ezop
¥ %: 0.608C 4 0152€ 4 0.063C 4 .-
o /At

Para una esfera de radio Im

Por supuesto que también estas ecuaciones se obtuvieron -

por analogias eon ecuaciones para transferencia de calor.

Para conduccién de calor se pueden escribir ecuaciones -
andlogas para particulas esféricas y para particulas ci-
1i{ndricas de gran longitud. Estas ecuaciones para particu
las leminares, esféricas y ailf{ndricas se representa en -
la figura 1 que puede conseguirse utilizarse en la solu -
cién de los problemas de difusidén.
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la eficacia de Murphree para una etapa de lixiviaeidn vie

ne dada por las ecuaciones : @
e A ey &
MK = g- Ze =g )= g-p(Rt

La ecuacidén (A ) se deduce facilmente teniendo en cuenta
que A+ Xes la variacién real de concentracién que se pro—
duce en la etapa, ¥y X,-X,e8 la variacién de concentracién

que se producirfa si se alcanzase el equilibrio.
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SISTEMAS DE FUNCIONAMIENTO.

Cualquiera de los métodos de Puncionamiento por los cua -
les gse conducen los procesos de transfereneia dc masa en-
tre las fases, puede utilizarse teéricamente en la extrac
cién por disolventes. En la prédctica industrial lo mfa co
munmente empleado son el contaeto continuo en contraco -

rriente de miltiples etapas en una serie de mezcladores y
gsedimentadores o en una torre o en el contacto diferen -

cial a contracorriente en una torre contimia de los tipos
rellena, rociadors y semejantes. En la prdetica de labora
torio, la operacidn m4s comin, es la intermitente de ce -
rrientes concurrentes o del mismo sentido por contacto ¥~

nico o simple en miltiples etapas.
UN SOLO CONTACTO.

El método de laboratorio mdAs simple y comin, consiste en

poner en contacto todas las cantidades de disolvente y ma
terial a tratar de la manera més perfecta posible, una ao
la vez podemos recuperar el soluto y el disolvente sin ha
cer ninguna extraccidn posterior. Este métode es el menos
eficaz y rara vez ea factible en escala industriasl, tal -
como se practica suele llaegarse bastante cerca del equili
brioc, por eonsiguiente, la cantidaed de sustaneie disuelta
extraida depende unicamente de las relaciones de equili -~
brio y la cantidad de disolvente usada, la relscién del

extracto es pequefia y estd limitada por la cantidad de di
solvente empleada. la concentracién de la capa de extrac—

t0 es baja, y el grado de separacidén entre los componen: —
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tes de la alimentacidén es poco setisfactorio. las alimen~
tacionea pueden ser intermitentes o continuag. Rate méto-
do se congidera amflogo al de la destilacién contima sim

ple 0 & la evaporacién instantanea.

CONTACTO SIMPLE EN MULTIPLES ETAPAS ( Corrientes Conou —

rrentes ).

Ia cantidad total de disolvente utiiizada se diwide en wa
rias porciones. Le extraceiém conasiste en +tratar luego a
la alimentacién con cade una de estas porciones de disol-~
vente nuevo en una serie de eteapas o pasos sucesivos, es—
to es, el refino de la primera etapa de la extraceién, se
trata con un disolvente muevo en una gegunda etapa y aaf

gucesivamenta. A medida que aumenta el mimero de etapas,

la cantidad de disolvente aumenta el porcentaje recupera-
do del componente extraido y si se emplea un mimero sufi-
caiente de etapas y la necesaria cantidad de disolvente,

puede despojarse al refine del componente extraide hasta—
un alte grado, pero con una cantidad dada de disolvente,

la eliminacién del extracto tiende hacia un 1limite finito
cuendo el mimero de etapas se aproxima al infinito. Loas -
resultadoa varfan seg¥n. las proporciones en que se divide
el disolvente total entre las diversas etapaa, ai se veri
fica la ley de la distribucién ideal, los mejores resulta
dos se obtendran con cantidades iguales de disolwente em
cada etapa a menos que el disolvente de la alimentacidn -
sea muy inmiscible en el disolvente de la extraccién. Ia

separacién entre los componentes a que ells tiende no obs

tante a ser poco satisfactoria, requiere una gran cantd -
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dad de disolvente para alcanzar un alto grado de extrac —
eién por eate método.

1o concentracidn del extracto en la capa del extracto es

baje, la concentracién de la capa del extracto se va dilu
yendo cada wvez mids en las sucesivas etapas y las ocapas —

combinadas. son my dilufdas.

Bl método puede realizarse intermitentemente con un melo
mezclador y un solo sedimentador o hien, continuamente -
aon una serie de tales aparatos j el conocido método d&s -~
extraceidn de moxhlet eorreaponde al de contacto pimple
en miltiples etapas oon un mimero infimiteo de estus.

CONTACTO EN CONTRACORRIENTE EN MULTIPLES RTAPAS.

En la figura C se ilustra eaquematicamente el curso de -
los materiales en este método, $odo el disolvente fresco
y el materisl ( zlimentacién ) se enviam a los terminales
opuestos de una gerie de etapasm de extraceién, las capaa
de extracto y refino pasam econtimiamente em contrzeorxien
te de una etapa a otra ; &l disolvente que entra por la -
etapa n es la capa de extracto de 1la etapa m -1 ¥ la
capa de refino que sale de la etapa n es le alimenta -
cién a tratar en la etapa n -~ 1 ¥y lag capas de extracto
¥y refino aceabedaa de retirar contimemente en: los extre —
mos opuestos del mismo. Puede emplearse un mimero cual —
quiera de etapas giendo lo mds usual de 3 a 6, eate sifﬂtg
me se eompone de una serie de mezcladores cade uno con an

gsedimentador independiente o puede emplearae algun siaste~
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me contimio de ecolumna de platos. Corresponde el método -
al de destdlacién o absorciém por columnas de platos para
una cantided dada de digolvente y un mimero f£ijo de eta -~
pag ; su eficiencia supera al método de contacto mimple~

en miltipleas etapaa..

CONTACTO CONTINUO DIFERENCIAL A CONTRACORRIENTE.

Ia figura D ilustra este métode. Si me subdivide una de -
lag fasea y g€ le permite pasar de una manera econtinua y
en contracorriente a trevés de la otra ain que esta se -
disperse, se obtiene as{ un verdadero funcionamiento dife
rencial a contracorriente. Em la lixiviacién en la que se
extrae una fame sflida es evidente gue mea esta ¥ltima la
que hay que subdividir por neceaidad.

EXTRACCION A CONTRACORRIENTE COR REFIUJO.

Enm la figura E se iluatra este gistema. El principio mo -
bre el que se basa el reflujo em la extraccién ea andlogo
garlvo algunas limitaciones al de la destilacién, eato es
que se da a la capa de extracto que sale la oportunidad -
de ponerse en equilibrie con un refino mfa rico.

EXTRACCION A CONTRACORRIENTE INTERMITENTE EN MULTIPLES -
ETAPAS.

Pare gsimlar en laboratorio la extracoién contimua en;md;
tiples etapas puede emplearse un slastema como el ilustra~

do en &l easquema de la figura 2.
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APLICACION DE LOS METODOS ANTERIORES A LA LIXTIVIACIORN.

Aunque cualquiera de loa métodoa anteriores expuestos po—
drfe aplicarse tedricamente a la lixiviseién, sen por lo

general menoa adaptablea a esta eperacién por las dificul
tades que entrafia la manipulacidén y el contaedo del abli-
do ¥y liquide, con todo, el prineipio de la extraccién del
contacto a contracorriente en miltiplea etapas es miy em—
pleado o imitado muy aproximadamente en la lixiviacién.

EQUIPO DE LIXIVIACION.

El equipo de lixiviaecién es dividido en dos clases prin —
cipales :

1. Aquellos en los. cualea la lixiwiacién estd acompafiada

por percolacién.

2. Aquellos en loa cuales les particulas sélidas estan =
dispersadas en un liguido y subsecuentemente ameparedas
de él.

Cada uno incluye unidadea por lotes y continuaa.

Los materiales los cuales se desintegran durante la lixi-

viacién son tratados en equipo secundario.

Unos poecos &isefioa de mdquines contimuas caen fuera de es
ta elasificacidn.
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LIXIVIACION EN VIVO.

Esto se refiere a la lixiviacién por pereolacidén de mine~
rales en el mismo lugar de la mina, por ecirculacién del
solvente sobre y a través del cuerpo de mirnerales, eato -
he sido aplicado a la lixiviacidén de minerales de cobre-—
con baja ley conteniendo menos del 0.5 % de eobre cuyos
valorea fueron demasiado bajoa para garantizar el éxito -

de los procesos de mineria.

Esto también. es regularmente usado en la extraceién de -
sal de depdsitos abajo de la superficie de la tderra por
disolueidn de la sal con ggua la cual ea bombesda hacia -
los depésitos.

LIXIVIACION DE MINERALES APILADOS.

Minerales de baja ley, cuyos valores mineralea no garantdi
zaw las aperaciones de quebrado y molido, pueden ser 1ixi
viados de forma tel como salen de la mina, eonstruyendo -
enormee pilas sobre materiales impermeables, el licor de
lixiviacién es entonces bombeado mobre el mineral y coles
tado tal y como escurre de la pila.

DEPOSITOS ABIERTOS.

Cuendo se utiliza un lecho fijo o estacionario, el tipo -
de aparato mds sencillo conaiste en un depbeito abierto,
construido de madera, cemento o acero, con un reveastimien

to protector adecuado si la disolucién es corrosiva. El1
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depbeito ( tal eomo el representado em la figura 3 ) pue-
de 1llevar falsos fondos que sirven de soporte al lecho de
materias sélidas, permitiendo el paso del disolvente o de
la disolucién. E1 sblido & tratar se dispone en el depbei
to en forma tal que se evite la segregacién o distritm -
cién mo uniforme de las particulas sélidas ; el disolven~
te ae introduce por la parte superior o por la inferior
del depésito.

Segdn uno de los métodos de trabajo, el disolvente o la

@isolucibén se bombea al depdsito hasta qua el lecho quede
eubierto, y el 1l{quido se deja en contacto con el sélido

durante un tiempo dado, que puede ser tan breve que solo—
una fraceién minima del aoluto resulte disuelta o separa~
da de la fase aélida, o tan dilatada que la concentracién
del asoluto alcance un valor mdximo. E1 lfquido se epcurre
degpués y se mepara del sflido por el falso fondo. Este —
eiclo puede repetirse con muevas cantidades de disolvente
puro, s8i bien suelen utilizarse disoluciones de concentra
ciones deecrecientes hasta que, finalmente, el sélido ago—

tado, deapués de eacurrido, se descarga del depbsita.

Revestimiento de plomo

Pilares verllalesN Canal del derrame a }a aspiracién  pPlomo
de la bomba del siguiente d:péslto{

61.5° [
| —~Tablones de 5 ecm

Hormigén—]

ol 150 onfickos de | om. por cada m?

| #| ] | 1uperficie de fondo. con  Tablero de filtra- -
. ensanchamientd de 2 tm. en\ cién de 5 cm 2

s I3 parte Inferior

L —

Tablero de filtra-
cén de 5 cm.

Tubo de 14 pulg/umdo
al revestimienta
. i AT T e (Seccién y-y de la figura 286)
NDoble fondo
(Seccién x-x de la figura 286)

Pigure 3.
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Otre de las tdcnicaas consiste en bombear el disolvente o
la d@isolucién de un modo continuo haste el depdsito, ¥ -1
parar tembién contimiamente la disolucién formade. Ia eon
centracién del soluto em el desagfle del depésito tiende a
ger cada vez menor, conforme progresa la extraceién. Mon~
tando varios extractores en baterfa, es frecuente, am la
explotacién cont{fma, enviar a un extractor el desagfle —
del extractor precedente en cargs ; laa concentraciomes -
de las disoluciones em la alimentacién y desaglie varian
continuamente durante el proceso de extracaién.

TANQUES ABIERTOS.

S61ido de tamafio intermedio puede ser eonvenientemente -~
lixiviado por métodos de percolacién en tanques abiertoes,
la econatruccidédn de estos tanquea varia grandemente depem~
diendo de la naturaleza del aélido y el 1fquido a ser ma-
ne jados y el tamefio de le operacisn, pera ellos son rela-

tivamente baratos.

Tanques pequeflos son frecuentementfe hechos de madera pree
viendo que este material no es atscada quimicamente por -
el l{quido de lixiviacién. las particulas de aflidos a =—
ser lixiviadas descansan aobre un falso fondo el cual en-
el mfs simple de los casoa de construcciédn consiste de -~
una rejilla de tiras de madera acomodadas paralelamente—
una a la otra y suficientemente juntas para amoportar al -
sflido..

Pequefios tanques también pueden ser hechos eompletamente
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de metal con falsos fondos perforados sobre los cuales um
filtro de tele es colocado eomo en la lixiviacién de pro-
ductos farmacedticos de plantas. Loe tanques deberan ser

llenados con sflidos de un tamafio uniforme puesto que en~
tonces el porcentaje de vacios serd grande y la caida de

presidn requerida para el flujo del liquido de lixivie -~
cién menor. Esto también nos lleva a una uniformidad de~

extensién en la lixiviacién individual de las particulas

de sblidos y disminmuye la dificultad con el acanalamiento
del 1{quido a través de um limitado mimero de pasos a tra
vée del lecho del s88lido. e operacidn de tal tanque pue~
de seguir eualquiera de los siguientes procedimientos, -

despuéa de que el tanque ha sido llenado con el ablido, -
un lote de solvente suficientemente completo para inmer -
gir el sélido, puede ser bombeado dentro del tanque y la

masa completa ser dejada remojando por un perfodo de tiem
po preescrito, durante eate perfodo el lote del liguido -
puede o no ser eirculado por el ablido por bombeo, el 1f-
quido puede ser entonces drenado del aélido por escurri -
miento a trawés del falso fondo del tanque, eata opera -

cién representa entonees un paso simple, la repeticién de
egte procedimiento eventualmente disolverd tode el solute
el dmico soluto entonces retenido ea aquel disuelto en la
solucidn que queda Imumedsciendo al adlido drenado, eate —
puede ser entonces lavado llenando al tanque con solvente
fresco y repitiendo la operacisn tanteaa vecea coma gea ne

cesario.

TANQUES O DEPOSITOS CERRADOS.




Para trabajar eon disolventes waldtiles, tales camo las -
disolucionea de amonfaco aplicaedas a la extraccidn. de mi-
nerales de cobre, o con agua caliente results necesario-

operar a presiones superiores a la atmosférica, y se em -
plean extractores cerradoa. En. general, estos reciplentes
estdn construfdos da chapa de acero y proviatoa de las a~
berturas adecusdas para la carga y descarge de los séli-—

dos.

Ia pulpa digerida, obtenida en 21 proceso de pasta de pa-
pel al sulfato, se lava en un depésito cerrado ecomo el re
presentado en la figurse 4. Ia mazcla de pulpe y lejfa ca-
liente y a presién procedente del digestor, se lleva al~
depbasito por el orificio de carga. E1 vapar formado al -
disminuir la presién, juntemente eon la lejfa y 1la pulpa
arrastradas, escapan por el orificie de purga aituade en
la parte: superior. Ia pantalla en forma de aono, eolocada
bajo el tubo por el cual la pulpa se hece entrar em el de
pésito, sirve para distribmir ésta y para proteger el fon
do del recipiente econtra el choque del material que entra
El falso fondo est4 montado mobre vigas de seccién en I o
en doble T y sobre hierros en dngulo, colocados y sujetoa
al borde de la caldera. El espacio por debajo del falso -~
fondo se encuentra parcialmente ocupado por &l cemento —
que asoporta a las viges de seccidén en I y que contribuye
también a disminuir el espacio libre..

Ia lejfa débil y el agua usadas para el lavado de la pul-
pa se introducen por la parte superior y desplazan gra -

dualmente a la lej{a exiatente entre la pulpa, forzédndole

-31~



a pasar a travée del falso fondo y por el orificio de sa~
lida. Ia pulpe lavada se descarga poxr un orificio que es~
t4 protegido por una armadurs, generalmente de acero fun~
dido, con tapa atornillable. En. el lade opuesto al orifi-
cio de descarga se dispone lo entrada de una tuberfa que

inyecta agua a gran velocidad para ayudar a la descarga~

de la pulpa.

Purga del vapor
de agua

Entrada
de pulpa
y liquidos
Pantalla
Entrada de la g distribo-
legia débil dora
y del agua —
de lavado
Cocedor—_
Vigasen | y
soportes en
angulo
Descarga de la >
Conexién pulpa lavada™ (||
para la
entrada aiolalofledalalalaly Fo
del agua M-r “
Doble fondo "
Al depésito Al desague

Esquema de un depdsite cerrado pura lavar pulpu
cocida, en el proceso de obtenclén de pasta de pupel por
el método al sulfato. (%)

Pigura 4.

LIXTIVIACION EN FILTROS PRENSA.

Sé61idos finamente divididos, demasiado finoa para el tra~
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tamiento por percolacién en tanques de perforacién relati
vamente profundos, pueden ser filtrados y lixiviadoa em~
loas filtros prensa, per bombeo del solvente a trawds de -
la torta, esto es por supuesto una préctica eomin en el
lavado de liquidoa madres de precipitados loa cualea han
sido filtrados.

LECHO MOVIL DE SOLIDOS.

Em algunos casos, desde el punto de wista de la manipula~
cién de los sblidos, resulta ventajoso imprimir movimiem-
to al lecho aélido.

Algunos aparatos de este ®lpo son : el extractor Bollman,
el Hildebrandt, el Kenmedy, Rotocel, etc..

E1l extractor para semillas de soja de Bollmen: ¢ molino -
Hansa ( figura 5 ) me parece mucho & un elevador de canji
lones, y estd constitufdo por una serie de grandes cestas
perforadas, suspendidas por un par de cadenas gin f£in, -
gue mueven unes ruedas dentadas. Sobre la cesta superior
del lado de las cestas ascendentes ( que contienen las ae
milles de soje trituradas y casi agotadas de acelite ) me
pulverize el disolvente. De este modo se provocan una sge-
rie de contactos em eontracorriente, hasta que la disolu~
cién aceitosa cae al fondo del aparato del cual se extrae
por el correspondiente orificio de descarga A, envidndola
mediante una bomba, & un tanque intermedio de reserva, en
el que se reine el 1{quido llamado " semimiscela " ( se -
denomina miacela & la solucién de mdxima concentracién -
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£inal, gue contiene pequefias particulas sélidas en suspen
gién ). Em el otro lado de) aparato, en el que las ceatas
. se mueven hacia abajo, se cargan en cada una de ellas, -
cantidades fijas de gemillas trituradas en eopos desde -

una tolva alimentadora.

Depésito
o
intermedio
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Fio. 288, Esquema de un extractor continuo de cupas mé-
viles, sistema Bollman. (°s)

Pigura 5.

Ia disolucién del citado depdeito intermedio se pulveriza
gobre la parte superior de las cestas recldn cargasdas y —
as{ este lade del aistema corresponde a una operacién de
) m{ltiplea contactos en paralelo. la &isolucidén concemtra~
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da, obtenida en esta parte de aparato se recoge por el -~
orificio de descarga B y se envia, mediante una bomba, a
los filtros y después a los depbsitos de almacenaje. Cuan
do una cesta alcanza la parte guperior de la unidad de ex
traceién, resulta autométicamente inwertida, y loa copea
de soja, ya agotadoa, oaen en la tolve de descarga desde
la cual se enwian a loa desecadores por tranaportadorea -
de tozxnillo sin fin. El conjuntn del aparato va emncerrado
en uns corsza hermética para impedir las fugas de vaporesm
de disolvente.

El extractor Hildebrandt que se representa en. la figura 6
consiste en una carcasa en forms de U, prowiata de trea -
tranaportadorea de tornillo ain fin. Los tornilloa sin: -
fin giran a velocidades diferentes, eon el £in de eompri-
mir adecuadamente los aflidos em la aeccidén horvizontal.
Los sélidos se introducen por la rama derecha de 1la U y -
el ddsolvente por la izquierda, con el f£in de realizar la
operacién en contracorriente.
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Figura 6.
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E1l extractor Kennedy es un moderno arreglo el cual ea im-
dicado en la figura T , es otro aparato por etapas el -~
cual ha estado en uso desde 1927 usado originalmente para
la lixiviacién de taninoa para el curtido. Baste eas ahora
usado para la extraceién de aceite de semillas y otras o~
peracionea quimicas de lixiviacién. Los sélidos son lixi-
viados en una serie de tubos y son empujados de uno a -
otro en la cascada por paletas, mientras que el aolvente
fluye en contracorriente. las perforaciones entre las pa-
letas permiten un drenaje del sélido entre lam etapas, ¥
loe adlidos son desechedos por cada paleta como me mes —
tra. Tantos tubos pueden ser ecolocados en una casceda co-

mo estos sean requeridos.
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Ay extractor. (The Valcan Copper and Supply Civ)

Figura 7.

Extractor MIAG rueda, es una mfiquina del tipo de contacto
contimio, fué uns de las primeras mdquinaas Alemanas dese~—
rrolladas, la cual aes a¥n usade extensamente em Eureopa ¥

Suddmerica. Como la rueda revuelve dentro de la carcasa,-
las semillas son empujadas por platos perforados en com~

tracorriente al solvente, transportadorea de gusano tam -
bién son usados en muchog equipos para acarrear al sélido



] ROTOCEL. Es emencialmente una modificacién del aistema —

. SHANES y dentro del mismo los tanques de lixiviacién son
eontimuamente movidos de tal forma, que permite la eontd-
nua introduccidén y descarga del sblido. las siguientes £i
guras son una representacién esquemdtica del aparato sime
plificado para mostrar el principioc de trabajo ¥y la otra
eg la del proceso SHANKS,

Rotating
celly

? Solvent + ol
{misceido)

Interstage
hquid

A Interstage liquid
“Sotvent [sulvent + oul)
(hexane)

Schematic arrangement aof the Rotocel.
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Un rotor circular conteniendo 18 edlulam cada una acople—
da con unas mallag articuladas en el fondo para soportar
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los s6lidos, lentamente revuelve arribe un tanque estaclo’
nirio de compartimientos, eonforme el rotor revuelve, ca~
da célula pasa en-torno y bajs un aparato especial para -
alimentar las semillas preparadaa, y entoncea bajo una se
rie de pociadores por los cualea cada una ea periddicamem
te mojada con amolvente para lixiviacién, inmediatamente -
después de una revolueiém, los contenidoa lixiviadoa de -
cada celda gon automdticamente vaciados dentro de un reci
piente estaclonario debajo, desde loa cuales ellos som -

contimiamente transportados lejos. EL solwente de cada ro
ciador pereolse hacia abajo a trawéas d&el aélido y la malla
goportante deniro del eompartimiento apropiado del tanque
nés bajo, del cual es continuamente hombeado a la préxima
eaprea. la lixiviacién es en contracorriente y la solu —

eién méa concentrada es tomade de las semillas mfs fres -

cade
LIXTIVIACION DE SOLIDOS DISPERSOS.

Ios s8lidos que forman lechos impermeablea, antes o duran
te la lixiviacién, se tratan dispersédndolom en el disol -
vente mediante agitacién mecdnice en el tanque o ex un —
agitador de flujo. Pogteriormente se separa el reamidne -~
lixiviado de 1la molueién concentrada por sedimentacién o
filtracién.

El equipo pare lixiviaecién de sélidos finoa por diaper —
gién ¥ separaci&n, incluye loa tanqueas agitados poxr lote~
por impulsorea rotativos o por aire y una variedad de a —
paratos eomo log citadoa & contimuacién :
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TANQUES AGLTADOS POR LOEE.

Los tanques agitados por un propulsorxr coaxial ( turbinas,
paeletas o propelas ) son ecomunmente usados para la digc -
lueién de adlidos en liquidos generalmente, y pueden ser
usados para la lixiviacién de aélidoa finoa.

la gran funcién del agitador es la de saplir al aolvente-
exhausto a las pert{cules, mientras ellass residen a lo —

largo del tanque lo suficiente para que el proceso de di—
fusividad sea ecompletado. E1l agltadoxr hace esto mds efi-

clente, si 1la eirculacién es suave log 2§1idos eruzan al

fondo del tanque ¢ simplemente quedan suapendidoa em la -
parte superior de este.

Después de que el proeeso de lixiviaoién tiemne el grado -
deseado, lea sélidoa pueden mer separados por asemtemiem-
to y decantacién del extracto mobrenadante o por filtaxrom

externos, centrifuges o eapesadores. la @ificultad de la

geparacién del séflideo del extracto ¥y la aceldén que eata -
provoca ( un egquilibwrio simple ) es la mayor de laa dea -
ventajas de loa tanques por lotes agitados.

Se utilizan un gran mimero de aparatos en loa queé las pax
t{culas gélides estdn diapermas en un disolvente durante

la extracecién. Los productoe que no son lo suficientemen-—
te: fimoa pare permanecer suspendidos en. el disolvente pue
den manipularse en los clasiflicadores de raatxille, com -
puestos de variaz unidades eomo la representada en la fi-
gura 10. Se emplea flujo em eontracorriente eon las par-
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t{culas aélidas en movimiento hacia arriba sobre la cu -
bierta inelinada y el liquido deslizéndese hacia abajo &0
bre la misma. El eacurrido, que tiene lugar en la parte -
guperior de la cubierta inclinada, sepera la mayor parte
de la disolucién adherida a lsa particulas sélidas, antes
de que pasen al piso inmediatc em el que toman contacto -

eon una disolucién menos concentrada.

Pero si los sblidos son de tamaflo suficientemente fino pa
ra que ge mantengan en suspensién por agitacién, pueden
utilizarse los agitadores, los espesadores 0 una combina~
cién de ambos. Si se emplean loa dos, agitadores y espesa
dores, loa primeros sirven para establecer el eontacto ig
¥imo entre el gblido y el 1liquido y ddsolver las materias
solublea contenidas en aquélloe, mientras que los espesa~
dores se utilizan para efectuar la separacién de los adli
dos agotados y la disolucién.

En algunos cesos la agitacién y la disoluolén pueden efec
tuarse simplemente haciendo fluir juntas por un tubo las
materias adlidas y la solucién, en lugar de por agitacién
en un depéaito. S1 1a operacién es discontimua y en peque
fin escala, la agitacién y la separacién ( sedimentacidn )
puede realizarse en el misma recipiente. Solo se utilizan
los espesadoreas en la separacidén y lavado de los precipi-
dos.

Existe un gran mimero de tipos de aparatos en los que lom
sdlidos me mieven en contracorriente con el 1{quido por -

medio de un transportador de hélice, por rastrillos o por
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otros dispositivos mecdnicos. Un progreso de interés lo -
constituye el extractor de aceite de soja, mostrado en la
figura 9, que estd constitufdeo por un recipiente cilindri
co vertical que lleva una serie de platillos circulares —
horizontalea, igualmente espaciados y £ijos sobre un 4r -
bol central que gira lentamente por medio de un motor. -~
Por la parte superior llega la alimentacidén continua de -~
los copos de pemilla de smoja, mediante un transportador,
¥ el disolvente llega también ininterrumpidamente por bom
beo a travéa del fondo.

Loa ecopos cargedos en la parte superior son distribuidoas-
con umiformidad por laa paletas dimtribuidoras montadam -
sobre el 4rbol central giratorio. Los brazos rascadores—
fijos montados sobre la cubierta rastrean la superficie -
de cada uno de los platillos perforados, de modo que los
copos son barridoa a través de laa rendijas por los cita~
dos brazoas fijos. Lee renddijas estén‘dispuestaa de modo -
que los copos siguen un recorrvido helicoidal en au movi-
miento descendente por el aparato. Al llegar loa copos a
la base del aparato de extraccién se descarga mediante un
transportador totalmente cerrado, que elava el material a
una altura suficiente por aencima del nivel del disolvente
para permitir su escurrido anteas de descargarlo en loa de
secadores. E1l 1lf{quido fluye hacia arriba a travéas del ex—
tractor, en contracorriente con loe copos de soja. Sobre
el platillo superior que actda a modo de lecho filtrante—
para retener a las particulas finas desprendidas en. lag
partes inferiores del aparato, y arrastradas hacia arriba

por la corriente l{fquida, se mantiene una gruesa capa de
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eopos frescos. Ia disolucién de aceite en el disolvente -
junto con el sélido arrastradc, pasa por un tamiz situado

en la parte superior y abandora el extractor.

Una variante de este aparato consiste en montar los bra -
zos raspadores sobre el 4rbol central, y dejar fijoas los
platillos.

En general, el extractor de lecho sflido fijo, exfge un -
minimo de manipulacién y se utiliza, con frecuencia, en
loa casos en que se manejan grandes cantidadea, o cuando-
las caracteristicas de las part{culas sélidas son talee~
gue no resulta conveniente su movimiento continuo. lag —
mezclas de partfculas sélides gque forman un lecho de esca
sa porosidad, tanto originariamente eomo durante la ex -
traceién, suelen tratarse en estado de dispersién mejor -
_ que en lecho quieto. Ya que la porosidad depende mds de
la distribucién por tamafios de las particulas sdlides que
de su tamafio medio, podrd mejorarse el proceso extractivo
mediante una clasificacién previa de los sélidos. Esto -
ge he aplicado en los casos del tratamiento de menas metd

licaa.

Minerales de oro, uranio y otros metalea son frecuentemen
te lixiviados en baches en largas vasiljas agitadas por -
aire eonoacldas como TANQUES PACHUCA. Figura 1l..

Un tanque tf{pico es un eilindro vertical eon un fondo de
una gseccién edénica, generalments con unos 60 grados, 22.5

pies de didmetro incluido el 4ngulo del cono y 45 pies de
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altura total. En algunos disgefion el aire es admitide des-
de un tubo abierto cerca del fondo del cono pero mas 0o-—
munmente un tmbo central vertical de emcasas 18 pulgadas-
de didmetro se extiende desde el fondo del tanque hasta—
casi la superficie del lf{quido, el aire es admitido por -
el fondo de este tubo, empuja la suspensién eflido-lfqui--
do hacia arriba a travéa del tubo con considerable veloci
dad, el aire desemboca mobre la superficie del 1fquido, -
la suspensién agitada encuentra esu camino hacia abajo “en
la otra parte del tanque y eventualmente vmelve a entrar
al fondo del tubo central.

Por lo que se ha visto anteriormente, los aélidoa que. foxr
man lechos impermeables, antes o durante la lixiviseién,
se tratan dispersandoloa en el disolvente por agitacién -
mecdnica en un tanque o en un agitador de flujo. Poste —
riormente se separa el residuo lixiviado de la solucién
concentrada por sedimentacién o filtracién.

De eata forma se pueden lixiviar pequefias cantidades en -
un tanque agitado, proviste de una edmara inferior para~-
recoger el producto medimentado. Ie lixiviacién continua
en eontracorriente se puede obtener con varios espesado -
res, como el gque se representa en la figura 12, conecta -
dos en serie o bien, cuando el contacto con el espesador
no resulta adecuado eolocando un tangue con agitacién en-
tre cada dos espesadores. Cuando los sélidos demasiado i
noa para sedimentar por gravedsd, el residuo conteniendo
una elevada proporcidén de miscels pasa de forma oontinua;
a una separadora centrf{fuga. Se han disefilado muchos otros
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tipos de aparatos de lixiviecién para finea especiales, - -
tales como la extraccién aon disolventes de diversoa acei
tes de semillas. Las oaracter{sticas de diseflo vienen da~
das en cada caso por la propiadades del disolvente y del

8élido. El material disuelto o soluto, se recupera gene =

ralmente por cristalizacién o evaporacién.
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Figura 9.
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METODOS DE CAICUIO.

Como en otras operaciones de transferencia de masa, los -
calculos de la lixiviacién son basados en: el eoncepto del
equilibrio ideal, 6 etapa ideal, que se &efine eomo una -
etape donde la solucién resultante saliendo, es de la mis
ma composicién de la molucidén retenida por el aflido sa -
liendo de la misma., En realidad, en lixiviacién el equilid
brio entre la solucién y el soluto es rara vez alcanzedo,
por el inadequado tiempo de eontacto entre el aoluto y -
el dimsolvente, Por otro lado, también ea impracticable ha
cer una separacidn perfecta de los sélidos de la disolu .~
cién y por lo tanto se necesita un factor prdctico global
de eficiencia de etape en adigién al mimero de etapas ide
ales, para obtener el mfimero actual de etapas necesarias-—
para dar una operacién eompleta de lixiviaeidn.

Pero es mes simple hacer usmo de los datos précticoa de
equilibrio, donde eatd ya afiailido la eficiencia de las e~
tapag pudiendose encontrar directamente el mimero de es -

tas.

PROCEDIMIENTOS DE CAICUIO.- Para propésitos de cdlculo se
toman en cuenta tres eomponenies, mombrados :
l).~ Inerte o 8élidoa insolubles.

2).- Un soluto simple, que puede mer adlido 6 1{quido.
3).~ Un solvente.

Ia solubilided de inertes y la abaorcién de aoluto por
el adlido inerte pueden ser determinados por odlculo.

Si los datos de las concentraciones son aonocidoam, -~
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entoncea los calculos del mimero de etapas idealea me po~
drd hacer por un balance de materdal, eonociendo por su—
puesto la cantidad de solucién retenida por el sflido i -
nerte, que ea & lo que ge llama ocurva de retencién, y ade
mas teniendo en cuenta la definicién de etapa ideal. A es
to ea llamado método algebraico, eunque es también muy pa
recido al método grdfico, los cualea desoribiremoa con -
mds amplitud en los parrafos siguientes. Para algunos oca~
sos especialea, aomo veremos a contimacién, es més reaow
mendable otro método llamado : método andlitioco.

Métode Algébranico.- Rste método comienza eon el adlouw
lo de las cantidades y eompomieionea de todas laa aorrien
tea terminales, para tomarlas como base del cdlaulo. El -
balance de material y las eompoaloiones des las corrientes
son entonces eomputados, ( teniemdo en cuenta la defind -~
ocién de etapa ideal ), para umo 1 otre extremo de una ba-
terf{a de extraceidn, usando los datos de equilibrio y los
de retencién de solucién. Ioa celeulos son entonees repa~
tfdoa para cada etapa ideal sucesivamente deade una termi
nal del sistema hasta la otra miantras ae alcanza una eta
pa ldeal, la cual corresponda a laa condiciones deseadas.

Cualquier problema de extraccién sflido-l{quido puede-
ser reauelto por este método, pero es tedioso, eapecial -
mente cuando estan envueltas un gran mimero de etapas, lo
cual aumenta &l mimero de calculcs.

Método Grdfico.- Eate método de aflculo, es aimplemen—
te una representacién grdfica de balances de material, y
datos de equilibrio, por lo que ea tedricamente equivalsn
te al método algébraieo. Su primcipal ventaja eg que —
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gimplifica los celculos grandemente y ademds permite la —
visualizacién de las variables del proceso as{ como sum ~
efectos sobre la operacidn.

A contimuacién, hacemos un breve estudio de los diagra
mas mds importantes empleadoa én eata operacidn.
Tridngulo rectdngulo.— En este diagrama se representa en
el vértice del dngulo recto el componente inerte I, em el
de la derecha el eomponente a extraer o soluto 3, y en el
superior el disolvente D. Em eonsecuencla, en el lado IS
eatardn localizadas las mezcles binarias de moluto-sélido
inerte, en 6l lado ID ge encuentran las distintas propor-
ciones de inerte y disolvente, que ecomo son totalmente in
miscibles estardn separadas en doas fases; em la hipotenu-
sa DS egtardn localizades les mezclas de soluto y disol -
vente, que si son misciblea en todas proporciones corres-—
ponderdn a gistemas de una sola fase liquida. Ios puntos
~del interior del tridngulo representardn mezclas terna —
riaa.

En la extracciédn mblido-1f{quido, la cantidad de soluto
que puede. disolverse estard limitada por la saturaeiédn de
la disolucién, que serd funcién de la temperatura y de la
preaién.

Preascindiendo del efecto de la presién, molo apreciable. a
presiones elevadas, el diagrama se puede dividir em doam -
zonas ( para una temperatura determinsda ): Una de satura
cién y otra de mo saturacién. En la primera, los aélidoa
contenidos en el sistema merdn la suma de la sustancia i~
nerte y la parte no disuelta del sélide a extraer; eviden
temente, en la segunda el sélido presente es solo el mate
rial inerte.



Sobre el diagrams triangular Figura 15 el punto Yoat
presenta la concentracién de la disolucién saturada, y so
bre la rects Iy .. eatardn lag mezclas de gélido inerte y
disolucién saturada.

A 1a izquierda de esta lfnea esatardn
laa disoluciones no saturadas y a la
derecha la disolucién saturada acom-
pafiada de aélido inerte y soluto no_

disuelto. Gualquier mezcls de la zo—

re -

ne no saturada, tal como la repreaen 4//;f€Am§&A,P
tada por el punto N, puede conaide -
rarse formada por el af§lido inerte y

Fic. 15

la disolucién de composicidén ¥y para la zona saturada, -
cualquier mezcla representada por un punto tal como P pus
de eonsiderarse eonstitufda por una diselucién saturada -
& composicién ¥oat * goluto no disuelto y sflido inerte
de composicion dada por Ty

Cuando el soluto eatf{ originalmente en fase 1liquida —
puede ocurrir que el soluto y el disolvente sea miamcibles
en todas proporciones, en cuyo caso todos los puntos de -~
1a hipotenusa representardn sigstemag de una sola fase 1{-
quida y el interior del tridngulo representard una zona~

no saturada, ya que el punto y corresponderd al vérti-

ce S. Si no son miscibles en tggza proporciones pueden a~
parecer sobre la hipotemusa dos puntos: (y-l)s ¥ el (yQ)B,
que corresponderdn a d@&isolucién saturada del disolvente.

En este caso el tridngulc puede diwvidirse en tres zenas.—

Figura 16.
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Tas zonas I y III estardn -~
eonstitufdas por una fase liqui
da no saturada y un sélido iner
te, y dos fases 1liquidas de com
posicién (yl)s e (yz)ﬂ, ademds,
de sélido inerte forman parte -
de el drea IT.

Fic. 16

Para el e¢dlculo de los proce
gos de extraccidn ha de conocerse la cantidad de disolu -
cién retenida por los sélidos inertes. la disolueién rete
nide por los sélidos inertes. La disoluciédn retenida por
unidad de gélido inerte viene representada por una curva,
KG y ha de determinarse experimentalmente Figura 17 sl se
supone que la disolucién retenida por unidad de gélido i-
nerte es constante e independiente de la concentracién, -
el lugar geométrico de las mezclas de gélidos inertes y-
disolucién retenida vendrd dado por la recta KH paralela
a la hipotenusa. 51 lo que permanece constante es la rela
cién disolvente/sélido inerte, 1)/I, el lugar geométrico -
de las mezclas de sélido inerte y disolucién retenida vie
ne dado por la recta KS.

En el caso de que la disolucidén retenida por el aélido
inerte tenga 1a misme composicién que la disolucién co -
rrespondiente al flujo superior, la composicién x, ( pun~
to B ) puede considerarse constituida por sélido inerte y
disolucién de composicién ¥y Ie ocantidad de disolucién -
retenida por el sélido inerte vendrd por la relacidén de
distancias, IB/BA. Ilas rectas talea como AB, CD, ete.,
representardn las li{neas de reparto en el equilibrio ide-
al, que pasardn por el vértice I ( PFigura 17 ). Si no al-
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oanze la misma eencentracién parn el flujo superior y pe~
ra la disolucidén retenida em el flujo inferior, estas regc
tag de reparto mo pasardn por el vértice I, sino que loa
puntos B, D, ete., eatardn desplazados hacia la derecha —
(B, G', ate. ) cuando la eoncentracién del flujo supe -
rior sea menor que la digolueién del £lujo inferior.

77" DISULVENTE
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Diagrame rectanguler.-— Debide a que en el diagrams triam-
gular los datos suelen agruparse hacia un extremo, remul~
tando ineémodas las lecturas, ea preferible usar un dia~
grama rectangular em @l que se representa en ordenadas -
kilogramo de soluto/kllograme de disolueién, S/(D+S). Em
eate diagrama, para la sustancia a tratar exenta de disol
vente, la ordenada serd I/S y la abecisa valdrd la unidad
El adsolvente puro tendrd walowx cer¢ de abscisa y ordena—
da ( Pigura 18 ).

Considerando el sélido inerte ( del que me ha extrafdo
todo el soluto ) en. contacto ocon la dilsolueidn ( moluteo y
disolvente ), el punio representativo del sistems em este
diagrama serd M,. Si se deje sedimentar el sistems, la at
golueidn que se puede separar vendrd representada por un
punto El ¥ los sedimentoa o lodos que contienen al adlide
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inerte y la disolueién retenide wendrd representado por -

unx punto Rl le recta E131 gerd una recta de reparto que-

une log puntos representativoa de la disoluciénm del £Imjo
guperior y de los lodos o flujo inferior. Si el asistema -
no he sedimentado tiempo suficiente para que puseda separ-
se una disoluciédn elara o sl el sgblide inerts me disuelve
parcialmente, las disolucionees correspondientes a los £lu
jos superiores estardn representadas por puntos talea co-
mo el El ¥ los lodos o flujo inferior por puntos tales co

]
mo el Rl}
|
N'D.S

DISOLUCION ..
INERTE = CONST

S
¥

M ——e—————yf—-

Figura 18. XVigrg

le disolueidn retenida por unidad de sélido inerte ven
drd represemtada por la curva KG que ha de determinarse -
experimentalments. Si 1la disolucidén retenida por unidad-
de sflido inerte es constante e independiente de la con-
centracién, el lugar geométrico de las mezclas aélido 1 -

nerte y disolucién retenida serd una recta paralela al —
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eje de lag abscisas ( recta KH ). Si lo que permanece —
constante es la relacién disolvente/sélido inerte, el lu~
gar geométrico de las mezclas aflido inerte— disoluecién -
retenida vendrd dado por la recta KS, que pase por el pun
to cuya abscisa represembta 1la composicién de la disolu ——
aién retenida por el sflido inerte.

Cuando todo el soluto estf em disolueién y la dimolu -
cién retenida por el s6lido inerte tiene la misma composi
cién que la disolucién del flujo superior, las rectas ta=—
les eomo ABj GCD, etc., repregentardin rectas ideales de re
parto que serdn perpendiculares al eje de lag abascisas. -
Cuando no se alcanzan egas condieiones, lam rectas de re-
parto serdn AB' , CD' , ete. en la que los puntos Bt , D*
ete., esterdn a la derecha de B, D, ete.

KETODOS ANALITICOS.- Como antes hemos mencionasdo, los mé-
todos analfticos se aplican em casos especialem, que des—
criblremos adelante. X

E1 método seguido por Baker ( chem. met.. Eng., 42, 669
1935 ) ¥ por MeCabe Smith, fueron desarrollados pars la —
lixiviacién en contracorriente en miltiples etapas usamdo
el eoncepto de etapa ideal. Esto asume que las solucionesm
adheridas a loa sflidos inertes en el flujo inferior en -
una etapa dada, tiene la misma composicién que la dimolu-
cién del flujo superior de esta etapa dada. Esse también
implica que la velocidad del flujo inferior entre las eta
pas es congtante o que la razén solvente -inerte es cons-—
tante entre las etapas. Estas ecuaciones no pueden ser u-
sadas para la cascada enteramente, si em la corriente in-

ferior que alimenta a la primera etape no es la misma —
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que T 1a covriente inferior dentro del sistema? Ies eoua
ciones que han sido derivedas para esta aituacién ( Baker
Trangs. Am, Inat. Chem. Engra., 32, 62 ( 1936 ) ). Gros -~
berg, Ind. Chem. Eng., 42, 154 ( 1950 ) ). Pero ca még —
fideil usando balancea de materia, que llevando a cabo em
la primera etapa separadamente ¥y entonces aplicar estas —
ecuacionem para las etapas restantes em la cascada. El mé
todo de Baker ea particularmente ¥til para &l edlculo de
eoncentraciones termimeles si ea que es. conocido el mime~
ro de etapas directamente por el uso de las soluciones de
concentracién conocida.

Método de Baker.~ Este autor propone el empleo de la -
ecuacién miguiente :

n

1 -
f=l+am a -

1 2
siendo :

f = Soluto en el refinado B l/sohxto en la alimentaeidén
a = Extracto que sale de la dltima etapa En/aisoluoién
retenida.
& = Extracto obtenido El/m)lucidn retenida por el aé-
lido.
Wﬁ = Pego del solutc em el disolvente.
w:n = Peso del soluto en el refinado Rn:'
En el caso particular en que el disolvente no contenga so
lute ( w]g =0 ), 1la ecuacién pe transforma em :

%- I+ &n E‘.n’.l
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En el caso de que el refinado permanezce constante em lo
que respecta a la relacién ddaclvente/mélido inerte ( em-
lugar de solueién retenida/sélido inerte ), se emplean -~
las mismas ecuacionea pero sustituyendo a por a' y an>pur
a! que vendrd dado en. :
a' = ddisolvente que sele en el extracto Eh{&isolvente—
retanido.
a! = disolvente que sale en el extracto/disolvente re~

tenido pox el sélido.

Método de McCabe. Smith.— Hste método permite calcular—
el mimero de etapas a partir de las concentraciones de -
lag disoluciones..

S1 es constante la relacién disolucién retenida/mélido
inerte

log ((x =3, )(x ~3,))

log ( (xm-xl)/(yn;_l-yf ) )

Siendo yf,la eomposiclén de la slimentacién; R xn‘lac
eonposiciones del refinado en ls primera y dltima etapa,-
reapectivamente; Y1 la compoalcién del extracto en. la~
pemiltina etapa. Todas las ecompomiciones estdn expresadas
en lkdlogramo de soluto por kilogramo de disolvente.

Para el caso de corriente inferior variable, una modifica
cién del método de Baker ha sido desarrollada poxr Grosger
en algunoe casos el flujo inferior ea variable, pero la -
disolucidn retenida por inertes =28 tal que el recfproco—

de las soluciones retenidas es XYimeal con respecto a la
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concentracién de la soluedibdn. 31 los datos muestram una -
ligera curvatura entonces pueden ser tratedos como i fue
ran una linea recta. Si la relmeién entre las lineas rec-
tag estd representado por : I/Fn = A + Bx , que represen
ta la ecuscién de Chem que tiene la aiguiente motacdén.

5 rPe D Tpr *P* % (B
114,.1:4.}31 ’yn*l-vh-l.-ﬁfl (Bil)
Donde :
onse A*mml rl
BETTE (-~ 1)
- Ar1+]h:m
= B(rl-l)

A (!I-rlymnl)
E(r’l-l)

x = 4 ] /PlI
Iaes diferentes soluciones, dependen de los walores to—

mados pox Bl h'g B2 sy que vienen dados por las raices de la
ecuacidn ¢

. (a-5)2V (asb)’ =40
- 2
(S

Caloulos de sistemas en eontracorriente de miltiples eta~—
pas por lotes.

Hawley y Reavemsoref han mostrado que lh el mfmero de -
lotes en este tipo de mistemma, estd relaedonade con E‘c -
el mimero de unidades de eontacto em equilibrio en un sis
temn en eontracorriente comtimp, por la ecuseddn -
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Eo.

By = 5

de eata forma el mimero de unidades en un siatema a com -
tracorriente por lote, puede ser obtenido primero calau-—~
lando el mimero de etapas de eguilibrio requeride para um
sistema contracorriente contimuo equivalente, que fué desm
crito anteriormente, y poateriormente se aplica la ecua -
cién antes descrita.
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UBICACION DEI. EQUIFO.

Con el propésito de dar une mejor situacién de lo que~
es el equipo con &l cual eontamos, debemos establecer, o
mda bien, de ubicar la forma como trabaja el equipo dem -
tro de los diferentes métodos de operacidn.

ELl equipo es un extractor tipo soxhlet y funciona de -

la siguiente manexra :

Al calentar el solvente en el matraz, se evapora aquel
pasando a través del tubo de conduceidn de vapores que lo
lleva directemente a la parte superior del equipo; en -~
esta parte se encuentra el condensador sobre el cuel se -
condensan los vapores de solvente puro. E1l eondensado cae
sobre el sflido a lixiviar obteniéndose une dimoluecién -
que ird llenando poeco a poco la cdpsula donde se encuen—
tra &l gélido. Cuando el volumen de disolueién llega a un
determinado nivel, que es donde se forma un sifénj por me
dio de este la dimolueién pasa de nmueva cuenta al matraz.
A este proceso se le denomina una etape; ecuando se repite
varias veces, se dice que es un contacto en miltiples eta
pas.

Como la dimolucién cae dentro del metraz despues de ca
da etapa, el solvente, que es mucho més voldtil que el ao
luto, se evapora nuevamente debid@o al calor de la canms -
tilla; es decir, el solvente puro vuelve a subir por eva-
poracién hasta el condensador de donde nuevamente cae go~—
bre los aflidos, produciéndome una mieva d&isolucién, di-

ferente de concentracién que la anterior, despues de -
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volverd a ceer al matraz mediante el sifdén, y as{ sucesiva

mente hasta completar el mimero de etapas necesarias,

Como hemos descrito, en cada etapa entra solvente puro_
a2 ponerse en contacto con los sélidos, cada vez mds agota~
dos, por lo que el aparato cae dentro del tipo de opera—
cién nombrado: sistema de miltiples etapas de corrientes -
paralelas, o bien, sistema de miltiples etapas de corrien-—
tes concurrentes; este sistema ya ha sido descrito ante—-

riormente,

~61-



FUNCIONAMIENTO DEL EQUIPO.

E1l extractor aflido-liquido consgta bédsicamente de las—
siguientes partes :

l.- Un matraz balén con capacidad para cuatro litrom de
aolvente, de junta esmerilada.

2,~ Un tubo envolvente de vidrio de 84 ocm. de altura —
por 10 cm. de didmetro, ablerto sn sus extremos siendo el
inferior de &lloa una junta esmerilada de didmetro menox
al del extremo superior y sirve de punto de unién oon la-
boca del matrar. Um tubo de vidrio de d&idmetro oinco ve -
ces menor y soldado a tres centimetros del extremo esmeri
lado recorre paralelamente el tubo envolvente hasta lle -~
gar a 30 centimetros de su extremo superior, permitiendo
el paso de lom vapores del solvente proinecidos en el ma -
trag, hasta la cdmara de condemnsacién. Diametralmente o —
muesto a este tubo se encuentra otro de didmetro ayn me -~
nor, denominado tubo de sifén, el cual debe mer ameparado
del cuerpo pues estd unido mediante dos juntas de teaflén-
con su correspondiemte tapén roscado a dos tomas construi
das para este fin. Esta parte del equipo permite &l paso—
( 1legado el momento ), de la disolucién acumlads en la
cémara de extraccién al matraz donde se encuentra el di-
solvente. Una llave de teflén que: ae encuentra situada en
la parte inferior de la cdmara de extraccién, puede permi
tir la salida de la dimolucién ouando se desee, ya sea pa
ra tomar muestras de la d@isolueidn, o para impedir que ——
llegue al matraz.
3.— Un condensador tipo Hopkins colocado en la parte supe
rior del equipo, estd formado por una cabeza hemisférica
de didmetro mayor al del cilindro de fondo cénico ocon -
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que se encuentra unida, una entrada y una salida para agua
colocadas en la cabeza del condensador; la entrada del —
agua estd{ conectada a un tubo wecto de 1 cm. de didmetro,-—
que atraviesa el cuerpo del condensador a todo lo largo —
por la parte central terminando & cinco cent{metros del —
fondo c¢énico de este. Le salida del agua se efectia des—
pués de que &sta ha recorrido el cuerpo del condensador, a
través del orificio de la parte superior antes mencionadog
el condensador permanece suspendido de la cabeza conm el ex
tremo superior del tubo envolvente, de manera que se forme
un espacio anular entre la pared exterior del tubo cilfn—
drico @el conitensader y-}s pared interior del tubo enwol—
vente;

4.~ Un certucho cilfndrico de vidrio con una altura de_
36cm. y un didmetro de 9em,, con un vidrio poroso como fom
do, el cual permitird adlo el paso de disoluciédn reteniene
do los sélidos dentro del cartucho, que estd suspendido —
del vértice del fondo cénico del condensador mediante una_
varilla de acero inoxidable.

5.- Una canastilla eléctrica de 120 volts y 700 watts -
con un control de zonas y un control de intensidad de cBlim
lor,

6.~ Como un aditamento, fue colocado un tanque enfria—
dor del agua de condensacién, lo cual se logra mediante —
hielo en contecto con une espiral formada con tubo de co—
bre y por la gue pasa el agua interiormente.El” tanque estd
aislado por la parte interne con une 14mina de media pul—
gada de espesor de espume de poliuretano; por Yltimo una —
vdlvula en el fondo del tanque sirve de desagile del mismo.

la 1fnea general de agua estd conectada a la parte infe
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rior de la espiral, y la parte superior de esta va a dar &

la entrada del condensador.
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FUNCIONAMIENTO DEL EQUIPO.

ESTRUCTURA .=

Consta de una torre rectangular de 1.80 mts. de altura,
base cuadrada de 50 x 50 cms. y dividide en cuatro seccio-~
nes, la primera de las cualeg se eneusntra delimitada por
cuatro tramom de dngulo de 50 om. de longitud que la bor -
dean por le parte interna y se¢ encuentran a una altura de_
60 cm. tomando eomo referemcia @l piso al cual se encuen—
tra ancleda mediante cuatro tornillos.

Esta primera seccién viene a determinar la base del e-
quipo la cual conata de un cusdro de madera triplay de 50
x 50 ecm. ¥y 1 cm, de grueso, al que estd unida la canasti-
1la eléctrica mediante abrazaderas de ufia; del lado iz =
quierdo de este se encuentra un mango o jaladera cuyo fin
se explicard mds adelante.,

Ias otras tres seccionem de la torre también estdn deli
mitadas por tramom de #gngulo de forma iguel a la seccidn -
inieial, solo que eon une separacién de 50 cm. cada uns de
ellas; el objeto de estas es la de dar forma y reforzar la
torre.

No necesita ser cuidadosa la observacién para darse —
cuenta que la segunda seccién sn la parte frontal de la —
torre estd incompleta, pues le falta uno de loa cuatro tra
mos de dngulo, emto es dekddo & que algunas veceg se hard
necesario sacar el sgquipo de la estructura, y por lo tanto
esta meddda lo facilitard.

Ia cuarta séccién corresponde & la parte superior o ter
minal de la estruetura en la que se encuentran 2 tramoas de
dngulo de 50 ocm. paralelos a los tramos laterales integran

tes de la torre y cuye separacilén sirve para smostener une.
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junta de madera constitufda de dos partes unidas mediante_
das tornillos largos por medic de los cuales se le puede -
dar la abertura necesaria; el objeto de esta brida es la -
de fijar en la parte central &l condensador,de la base del
cual colgard, mediante une varilla de acero inoxidable, el
cartucho para carga de sélidos. El tubo envolvente de este
par (condensador y cartucho) estd sostenido mediante dos -
abrazaderas forradas de fieltro, deslizantes y unidas por_
un casquillo metdlico torneado de 20 cm, de longitud, el -
cual corre por una varille lisa, verticael, cilfndrica, de_
1.20 mt. de longitud y 3/8" de didmetro, situada en la par
te central del lado izquierdo y por el interior de la es—
tructura, y unida desde la bBase de esta situada a una al—
tura de 60 cm, sobre el nivel del piso hasta el 1{mite su~
perior de la torre a la cual cueda unida mediante un tor—
nillo,

El casquillo tiene en su parte central un orificio en =
el que va un prisionero mediante el cual y con un apretdn_
moderado con la llave Allen se puede sostener de la vari—
1la gufa al tubo envolvente & la altura deseada; es claro_
que el 1fmite para los movimientos ascendente y descendem-
te serd:

a).-— El superior, 2l pegar con la cabeza del condensa—
dor.

b).~ El inferior, a 10 cm. del piso, de manera de gque -
si alguna persona, 8l estar manipulando el equipo, este se
le resbale, no llegue a pegar en el piso.

En la parte lateral derecha, y soldada a la segunda sec
¢ién, que estd a 1,10 mts, del piso, se encuentra una sa—

liente semicircular reforzada por un tramo de solera que -
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queda en forma oblicuva unida de la parte central del dmgu~
lo lateral derecho de la primera seccién e la parte mds le
jana del semicf{rculo y el objeto de este es el de sostener
al enfriador.

Como se mencioné anteriormente, la tabla que sirve de -
base para la canastilla eléctrica, tiene um mango atorni—
1lado en el lado izquierdo de esta cuyo fin es de faeili—
tar el acto de jalar la tabla para hacer que esta se desli
ce sobre un par de tramos de éngulo, més gfueso que el de_
1a estructura, los cuales hacen la funcién de rieles o de_
gufas; estdn unidos a la primera seccién de la torre y —
corren paralelos al piso; la medida de estos es tal que ==
van desde el extremo derecho de aquella hasta 40 cm. des—
pues del extremo izquierdo, es decir, son una saliente y -
por lo tanto conducirén a la canastilla con el metraz a la
parte exterior de la estructura, &ejando‘asi el hueco que_
ocupaba la base dentro de ella. Una vez que se deja libre_
ese espacio, podréd procederse & hacer descender vertical—
mente el tubo envolvente hasta dejer libres al condensador

y al cartucho de earga.

APARATO TOTAIMENTE ARMADO

El aparato totalmente armado, dentro de la torre y pam
tiendo de la base de madera situvada a 60 cm. del piso que-—
da de la siguiente manera:

Ia canastilla eléctrica, que .estéd sobre la base de ma—
dera, tiene en su interior el matraz balén, el cual va uni
do por su junta esmerilada a la junta también esmerilada -
de la parte inferior del tubo envolvente mediante una bri-

da de plédstico termoestable; esta brida se asegura con 3 -
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tornillos. Dentro del tubo envolvente quedan el cuerpo del
condensador y el cartucho para carga de sélido; este cuel-
ga de la base de aquel. E1l condensador es la terminal de -
le parte mds altia del aparato.

El tubo envolvente queda sostenido mediante las abraza-
deras a la varilla gufa.

La 1inea de agua, que es una derivacidn de la 1fnea ge-
neral, desciende por la derecha de la torre a la cual se -
une por medio de una saliente de esta formada por un peque
flo tramo de solera; el control del flujo de agua se logre_
mediante una v4dlvula de globo situada en le parte terminal

de 1la 1inea , a una distancia de 1.35 mts. del piso.

las conexiones para agua y desagiie estdn dispuestas de_
la siguiente manera: Despues de que se ha controlado el —
flujo de agua mediante la vélvula de globo, esta pasa por_
un tubo de 1l4tex que sirve para conducirla al serpentin de
cobre del enfriador, entrando por la parte inferior del —
mismo; luego sale por la parte superior, pasando de ahf a_
la entrada de agua del condensador mediante otro tubo de —
14tex, Cuando el agua ha recorrido el cuerpo del condensa—
dor; sale para dirigirse al desaglie, siendo otro tubo de -
ldtex el conductor. & la lfinea de desagiie llegae también —
una 1fnea que sale del fondo del enfriador y gue tiene por
objeto la eliminacién del agua formada al fundirse el hie-

lo; esta lfnea es también un tubo de 1ldtex.

FORMA DE UTILIZAR EIL EQUIPO
Partiendo del equipo totalmente armado:
I.- Cargar el equipo con los materiales.

a) SOLVENTE.~ Para cargar el solvente:
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1) Quitar la brida que une al metraz bBaldn con el tubo _

envolvente.

2) Deslizar por los dngulos que sirven de rieles, hacia
fuera de la torre, a la canastilla conteniendo el matraz -
Baldn; esto se logra jalando del mango y hacia el lado iz—
guierdo a la tabla que sirve de base, previa revisidn de -

que el envolvente se encuentre bien fijo.

B) SOLIDO.~ Para cargar el sélico:

1) Aflojar el prisionero que une al casquillo de las -
ebrazaderas con la varilla gufa y cuidadosamente hacer des
cender verticalmente al tubo envolvente, hasta que quede -

libre el extremo inferior del cartucho de carga de sélidos.

2) Quitar el cartucho cuidadosamente para evitar que -
golpee la base cénica del condensador y cergarlo con el -
sélido cuyo tamafio de particula deberé'ser uniforme (cui-—-
dar de que este no quede demasiado apretado); una vez lle-
no el cartucho hasta el 1fmite, se pone en su sitio, y se_
coloca nuevamente y con mucho cuidado el tubo envolvente;-
Se aprieta el prisionero del casquillo hasta que aquel que
de firme. Luego se empuja hacia dentro de la torre la base
de madera que lleva la canastilla y el matraz balén, al —
cual se Yiabréd ya adicionado une cantidad medida de disol—
vente que normalmente deber& de ser de 3,0 a 3.5 lts. Una_
vez que el metraz y la canastille esten en 1{nea con el tu
bo envolvente, aflojar de nueva cuenta el prisionerc de -
las abrazaderas y as{ lograr que el envolvente baje hasta_

que acuede perfectamente acoplada la junta esmerilada del -
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matraz con la del envolvente; hecho esto, se coloca la bri

da que asegura la unidén de las ya mencionadas juntas.
II.- Asegurarse de que el sifén este bien ajustado.

I1I.- Encender la canastille eléctrica cuya posicidén de
eontroles dependerd del nivel y punto de ebullicidén del =

golvente en el matraz,

IV.- Observar cuidadosamente y cuando este a punto de -
ebullir el solvente, poner a funcionar el condensador;parz
esto primero hay que abrir lentamente la védlvula de globo;
pues si se abre de manera violenta, la excesiva presién -~
del agua podrfa romper la varilla central que lleva el -
agua al condensador, Una vez lleno y si se requiere, puede

darse mayor aberturae a la védlvula,

V.~ Abrir el BY PASS para evitar un excesivo calenta——

miento de la bomba,

Podria pensarse en alguna complicacidn debida a los in=-
condensebles, pero estos tienen escape por el espacio anu=-
lar que hay entre el tubo envolvente y la cabeza del con--—
densador.

Si la prdctica lo requiere, se carga el enfriador con -
hielo, antes de poner a funcionar el condensador.

S5i el nivel del solvente durante el funcionamiento del_
aparato Baja mucho, apagar la canastilla, dejar funcionan—
do el condensador, desamar el sparato y afiadir mds solven-

te en el matraz,
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SELECCION DEL EQUIPO

En general, el diseflo variard grandemente dependiendo —
de la naturaleza del sélido y liquido que van a manejarse,
como también del tamefio de la operacién. Como nuestro caso
el fin es meramente diddctico, se eligid como material de_
construcciédn el vidrio pyrex, sin tener en cuenta el costo
con respecto & otros materiales mds baratos.

Debido & que nuestro aparato es a nivel de laboratorio,
el volimen del matraz se eligié de 4 lts., con lo cual el
costo de operacién no es my elevado.

Partiendo de las elecciones anteriores, se procede al -

cdlculo de cada uno de los componentes necesarios:

FUENTE DE CAILOR.- Flamas directas ofrecen poca seguri-—-—
dad, y los cobertores eléctricos de inmersién no son fdecil
mente introducidos en los matraces; ademds, a menos que la
superficie entera del matraz sea totalmente calentada o -
aislade, habrd exesive pérdida de calor por condensacién _
de vapores en la pared del matraz. Por lo anterior, las ca
nastillas eléctricas son las que presentan mejores condi——
ciones, ya aue son construfdas con el fin de acoplar cémo-
damente con matraces de reaccidn o destilacién; por otro -
laedo, estas tienen un control de calor muy conveniente y -
sesuro, ya que un excesivo calentamiento producirfa una --
rdpida ebullieién que podrie dafier el equipo, mientras que
una lenta adicién de calor hard una lenta evaporacidén, lo_
que retardard mucho la operacién.

Ia canastilla que fue elegida tiene las siguientes espe
cificaciones y caracteristicas:
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Es una canastilla marca "PILZ" tipo D2E 500, 120 volts,
700 watts; con esto obtenemos los siguientes datos tebri—
cos:

T00 watts = 602070 cal/hr

Teniendo en cuenta que el agua, a la temperatura de 92.5°%
aue es la temperatura de ebullicidén de ella en San Luis Po
tos{, tiene un calor latente de 543.4 cal/gr, la canag——-
tilla derfa una velocidad de evaporacidén de 1107.97 gr/hr_
de agua; es decir que cada etapa durar{a aproximadamente -
una hora. Todo esto es sin tomar en cuenta las pérdidas de
calor por radiacién hacia el medio ambiente, o sea, traba-
jando 21 100% de eficiencia. Sin embargo despues de varios
experimentos, hemos observado que el calor realmente apro-
vechado es solamente el 34% aprox. del celor teérico calcu
lado;-el resto se pierde por radiacidén pues el aparato ca-
rese de aislante.

Todos los cdlculos fueron basados en el agua, ya que es
el solvente con mayor calor latente de vaporizacién por lo
que da una buena idea de las posibilidades de la cenag——-

tilla,

BRIDA.~ Como la construccién del matraz y del cuerpo -
del extractor es mds fdcil y segura que los dos Se unen me
diante una junta esmerilada plana, se hizo necesario arie—
dir una brida de plédstico termoestable con el fin de mante
ner en su posicién a las partes antes citadas. Esta brida_
debe de desarmarse cade vez que se va a cargar el matraz,-
por lo que se disefi§ de maners tal que el procedimiento -
sea rdpido y seguro (ver plano); consta de dos partes que_

se aseguran por medio de tres tormillos,
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TUBO DE CONDUCCION DE VAPORES,- El1 didmetro de este tu-—
bo debe ser de tales dimensiones, que permita el paso de -
vapores & una velocidad moderada, pero evitando ser dema—
siado grande para que no ofrezca un 4rea en contacto con -
el medio ambiente muy grande, ya que esto provocarfa mayor
pérdide de calor debido a la condensacién de vapores en la
pared del tubo., Se ha encontrado que existe una relacién -
entre el difmetro del cuerpo del extractor con el de este_
tubo, que cumple los requisitos antes descritos; la rele~—
cién es de 5/1 en difdmetros, por lo que el didmetro del =~
tubo serf{ de 2.0 cm,, ya que el del cuerpo del extractor -
es de 10,0 cm,

TUBO DE SIFON.- El1 difdmetro de este tubo es particular-
mente importante, pues deberd ser lo suficientemente gran—
de para drenar la disolucién en el menor tiempo posible, y
a2 la vez no tanto, pues un tubo de gran didmetro es aparen
temente inadecuado para proporcionar }a accién del sifén,-
pues el solvente se vierte tan rdpido como condensa.

El1 didmetro éptimo parece depender de algunas variables
de operacién como son la velocidad de destilacién y la tem
peratura del condensado; también el que el dobléz del tubo

sea agudo es importente pues esto facilita el sifén.

CONDENSADOR.- Un condensador tipo Hopkins fue elegido,-—
tomando en cuenta las caracterfisticas del aparato; en pri-—
mer lugar reduce el tamafio del mismo, y segundo, tiene une
gran eficiencia debido & gue va dentro del aparato, lo que-
nos da una unidad mds compacta, aparte de gue ofrece una -

gran superficie de contacto que repercute en una alta capa
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cidad de condensacién y una alta eficiencia.

las dimensiones de este condensador estan en funcidén de
las del aparato, por lo que estableciendo las de este, Se_
podrdn establecer las del condensador.

AREA DE CONDENSACION = 1.050,65 cm2.

RECIPIENTE PARA SOFORTAR LA MUESTRA.- Tomando en cuenta
cue el matraz es de 4.0 1ts., el recipiente deberd ser me=-
nor que el volumen del matraz y a la vez resistente para -
soportar la muestra que se cargue, Para los aparatos tipo_
soxhlet se ha encontrado una relaciédn de voldmenes entre -
el soporte y el matraz, aue es de 2/1, por lo que el reci-
piente deberd tener un volumen de 2.0 lts., pues como se -
menciond enteriormente, el del matraz es de 4.0 lts.

El fondo del recipiente o cartucho de carga tiene como_
fondo un vidrio poroso cuyo objeto es el de dejar pasar la
disolucién al momento de formarse el sifén, y a la vez evi

tar el paso de particulas sélidas.

ENFRIADOR.- Los disolventes de alta volatilidad presen—
taron dificultades para condensarlos, pues una parte de -
ellos se escapaba; esto ocurrid al usar agua a temperatura
ambiente en el condensador, por lo aue fue necesario el em
pleo de un enfriador para cue el agua, al entrar al conden
sador, lo hiciera a una temperatura mds baja. Esto faci—
l1ita 1a condensacidn y por lo tanto mejora la eficiencia -~
del condensador,

La construccidn del enfriadcr fue hecha con el propd———
sito de dar una alta capacidad de enfriamiento durante el _

mayor tiempo posible; para esto se cuenta con una cubeta -
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