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CRISTALIZACION DE CERAS DURANTE LA REFINACION DE ACEITES DE GIRASOL
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Criotecnologia de Alimentos CIDCA - UNLP-CIC-CONICET, Calle 47 y 116 (1900)
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RESUMEN

En el presente trabajo se estudian las caracterfsticas de cristalizacidn de ce-
ras en aceite de girasol. Los resultados obtenidos indican la existencia de dis
tintas morfologias cristalinas seglin las condiciones de enfriamiento empleadas
y la concentraciSn de ceras presente em el aceite. Asimismo, se comprobo que pa
ra altas velocidades de enfriamiento (K) y bajas tewperaturas del refrigerante
(Tg) las temperaturas de nucleacidn son bajas lo que genera un gran nimero de
nlcleos que luego alcanzan pequefios tamafios. En tanto que para bajos K y altas
Tf las temperaturas de nucleacidn son altas generdndose pocos niicleos que alcan
zan tamanos considerables. Se determinaron tambiZn las condiciones de equilibrio
entre ceras y aceite y se verificd que la presencia de fosfolipidos inhibe el
crecimiento cristalino por adsorcidn a la superficie del cristal. Adicionalmen
te a estos estudios se realizaron experiencias orientativas sobre la separacién
de los cristales de cera en el aceite de girasol. »

Dadas las numerosas alternativas de procesamiento en las plantas de refinacidn

de aceite de girasol los resultados presentados proveen informacifn para un me

jor manejo de las condiciones de operacidn y para una més ficil seleccidn de al
ternativas tecnoldgicas em lo que se refiere a la operacién de separacidn de ce
ras. '

ABSTRACT
Characteristics of waxes crystallization in sunfloer oil were studied.

-becording to cooling conditions and waxes content in oil different morfologies
are adopted by crystals. :

At high cooling rate (K) and low temperature of the refrigerant (T.) nucleation
temperatures are low. This induces the formation of great number of nuclei of
small sizes. Contrary at low K and high T¢ nucleation temperatures are high
giving small amount of nuclei that reach considerable sizes, Equilibrium
conditions betwen waxes and oil were also determine. It was verifies that the
presence of phospholipides inhibits crystal growgh by adsortion on erystal surface,

Besideés these studies, expiriencies dbout crystal separation from oil were
performed. ' o .

These results give additional information to improve operating conditions and
make easer the choice of different technological alternatives in waxes separation.

INTRODUCCION

- La introduccidn de nuevas variedades de semillas de girasol con altos rendimien
tos en aceite ha traido aparejada una necesidad de aumentar la eficiencia en el
proceso de separacidn de ceras a efectos de evitar la aparicidn de turbidez en
el aceite refinado problema que se hace mis notorio a baja temperatura ambiente.

Existen diversas alternativas tecnoldgicas para la separacifn de ceras durante

el proceso de refinacifn y todas involucran distintas condiciones de cristaliza
cidn. Las mismas estan sin embargo fuertemente condicionadas por las de los pﬁg
césos de desgomado y neutralizacidn ya que consideraciones energéticas o econd

micas -conducen a una u otra ubicaciBn de la operacitn de separacifn de ceras.

Resulta en comsecuencia necesario contar con informacitn. que permita seleccionar
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alternativas t@cn@l@glcas en base a. un mejor conocimiento de las varlables que
@@mdlcl@nan el tamsfio v la morfologla de los cristales de cera.

En el presente trabaj@ se estudian las caracteristicas de cristalizacién de ce

ras en aceites de girasol bajo diferentes condiciones de enfriamiento con dis-

tintos contenidos de ceras y fosfolipidos. Se describen las morfologias adopta

das por los cristales y se eval@a la curva de equilibrio ceras/aceite. También

se determinen las distribuciones de tamafios cristalinos en funcidn de los pard

metros que describen la historia t@rmica del aceite durante su enfriamiento. Se
analizan asimismo las caracterfsticas hidrofilicas de los cristales.y la separa
cifn en.presencia de tensioactivos. .

MATERTIALES Y METODOS

Muestras Utilizadas. Se utilizaron dos tipos de muestra: aceite crudo y aceite
refinado. El aceite crudo usado fue obtenido por premsado en un establecimiento
industrial. Su composicidn en Zcidos grasos fue determinada por cromatografia
‘gaseosa de sus &steres metilicos preparados de acuerdeo al mEtodo AOAC (1980)

- Ciy 0(0.4%), Ciz(6.2%), Cis 0(1.4%), C181(20.1%), Cis 2(71.0%), Cis 3(0.9%).
evaluacitn cualitativa de fosfolipidos se realiz® por cromatografia en capa f1
na (Wagner et al., 1961) verific@ndose la presencia de fosfatidilcolina como
componente mayoritario y fosfatidiletanolamina, fosfatidilserina, inositel y 1i
sofosfatidilcolina. El contenido de fésforo (Norma IRAM 55973 1981) alcanzd

150 ppm. El contenido de ceras se estimd en 0.15% estudi@ndose la fraccidn de
gsteres de las mismas. Dicha fraccidn fue obtenida de acuerdo al mEtodo descrip
to por Bianchi et al. (1984) determindndose su composicitn en &cidos grasos y
alcoholes segiin Kleiman et al. (1969): Zcidos grasos Ci 0(0.8%), Cm o(45.7%),

C22 0(28.1%), Cau 0(7.5%), Cas 0(5.5%), C28 0(8.2%), otres: (4. 2%), alcoholes alifd
ticos normales Cgp (0.2%), Ca (9. 44)9Cg$(40 8%), Css (33.6%), C22(16.3), Cs30(0. 7%).

Como aceite refimado se utilizd el aceite crudo descripto sometido a una refina
cifn industrial, con un contenido de ceras estimado en 0.005% y de fosfolipidos
de 10 ppm expresado como fésforo -

Mleoscoglao Para las observaciones mlcrosccplcas de morfologia crlstallna9 de
terminacidn de temp@raturas y tiempos de aparicidn de cristales, temperaturas

de fusifn, tamafios cristalinos y experiencias de crecimiento se utilizé un i

croscopio Leitz con platina de temperatura regulable (Fig. 1).

La temperatura era controladaa - thermecauple
través de un criostato Lauda 4
UK 30 que permitia variarla en
forma programada. En la muestra,
entre el porta y el cubre obje
to se colocaba una fina termo

- cupla de Cobre - Constantan de
0.05 mm de difmetro conectada  ggapapt —F
a un registrador potenciom@tri ‘
co. En todos los ensayos se to
maban microfotografia de los
cristales formados realiz@ndo-
.se las observaciones mediante luz polarizada.

Fig. 1: Esquema de la platina refrigerada

Obtencidn de Ceras. A efectos de obtener cristales de ceras libres de aceite se’
filtrd por Buchner aceite crudo. El residuc s8lido fue lavado sucesivas veces
con éter de petrdleo a 0°C dejfndose luego secar en desecador a temperatura am
biente. ‘ ' \

Condiciones de Equilibrie Ceras/Aceite. Aceite refinado con un contenido de

300 ppm de lecitina fue enfriado a 0°C durante 24 horas a ef@@t@s de eliminar
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1la mayor parte de las ceras feman@ntes (Norma IRAM, 1982). A partlr del mlgm@

se prepararon soluciones a las que se agregaron cantidades conocidas de ceras.
' Las soluciones involucraban concentraciones desde 0,0005% hasta 0.2% de ceras
en aceite.En cada una de ellas se determinaron las temperaturas de cristaliza-
citn y de solubilizaci®n de los cristales. En los ensayos de cristalizacifn la
muestra colocada en el portacbjeto era previamente llevada a 8@@C,y luego en=

friada lentamente (0.1°C/min) hasta observar la aparicidn de cristales de cera
(minimo tamafio detectable: 2 um). :

Para los ensayos de fusifn la muestra previamente fundida a 80°C.era mantenida
en un recipiente termostatizado a 4°C durante 3 hs a efectos de p% rmitir la foxr
macidn de cristales de cera., Posteriormente se colocaba una alicuota en la pla
tina del microscopio y se calentaba a 0.25°C/min manteniendo un buen mezclado
entre aceite y cristales mediante leves movimientos -sobre el cubrecbjeto. Se
.adopto como temperatura de solubilizacidn 1a de desaparicidén de la Gltima por
cidn de cera.,

Enfrlamlento en Intercambiador Caldrico. En un recipiente termostatizado.a 60°C
‘'se colocaron 20 litros de aceite crudo con las ceras fundidas. Una vez que el
aceite alcanzaba esta temperatura se lo hacia circular a través de un serpentin
de cobre de 0.75 cm de dizmetro vy 3 metros de largo inmerso en un criostato a
temperatura constante (Tg). Los caudales circulados simulaban tiempos de residen
cia similares a los existentes en los refrigeradores de placa utlllzadosen1plan
tas industriales (45-60 seg). El aceite refrigerado se recibia contfnuamente en
un recipiente térmicamente aislado termestatizado a la temperatura de salida del
intercambiador con posibilidades de agitacidn. Una vez lleno el recipiente el
aceite se mantenia.por distintos periodos de tiempo. El recipiente de forma ci
lindrica (6 cm de difmetro v 17 cm de altura) tenia un agitador de 6 paletas
distribuidas a lo largo del mismo. Las paletas generaban en su movimiento co-
rrientes verticales que impedfan la sedimentacibn de los cristales. Se realiza

. ron experiencias a 40 pm ¥y sin agitacidn obteni&ndose muestras después de 1 y
24 hs de permanencia en el tanque sobre las cuales se determinaron las distri
buciones de tamaiios cristalimos. .

Efectc del Contenido de Lecitina. Se adicionaron cantidades conocidas de leciti
na de soja a muestras de aceite refinado dosindose el contenido de f&sforo en
todos los casos  (IRAM 5597, 1981). La concentracidn de lecitina usada se varib
entre 300 y 15000 ppm y la concentracidn de ceras entre 0.05% y 1.0%. Las mues
tras se fundieron a 80°C y seguidamente se enfriaron en la platina del micros~
copio (T¢ = 16.5°C y K 10-13 x 10-3 seg=l). Al cabo de 1 hora se tomaron micro
fotografias de los cristales formados evaluindose la distribucifn de tamaiios.

"Determinacidn de la Viscosidad. Para 1la determinacion de viscosidad se empled
una muestra de aceite crudo -libre de partlculas en suspensidn. Para ello se de
cantd y filtrd el aceite en una cdmara 'a 9°C. Se utiliz8 un viscosimetro rota
cional empledndose las siguientes velocidades 6, 12, 30 y 60 rpm detefmlnandose
la viscosidad a distintas temperaturas entre 3 y 30°C,

RESULTADOS Y DISCUSION

Morfologia. Segln las condiciones de enfriamiento y acorde a la concentracidn
de ceras en el aceite se detectaron distintas morfologias°

Para concentraciones de ceras en el orden de las existentes en los aceites cTU
dos (aprox. 0.15%) los cristales se hacian visibles.al microscopio de luz pola
rizada con formas de pequefios bastones alargados siendo las longitudes cercanas
a los 2 um. A medida que los cristales crecian se formaban agregados cristali-
nos con formas irregulares pero asimilables a la esférica. En las experiencias
de cristalizacifn llevadas a cabo con mayores concentraciones de ceras se alcan
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de los cristales observandose suben

zaban mayores témafios cristalinos. As{ para concentraciones de 1% de cera en
muestras enfriadas lentamente (0.1°C/min) se obtuvieron tamafios cercanos a los
50 um. Por encima de dicha concentracidn los cristales presentaban ram1§1cac1o
nes comn langltud@s que alcanzaban hasta 100 um.

Condiciones de Equilibric entre Ceras y Aceite. A efectos de obtener las condi
ciones de equilibrio entre las ceras y el aceite de girasol se prepararon solu
ciones con concentraciones conocidas de ceras v sobre las mismas se evaluarom
las temperaturas de S©1ub1112ac1on v de cristalizaci8n.

Los resultados obtenidos se presen~ sof-
ten en la Fig. 2 pudiendo observar-
se un continuo aumento del punto de
solubilizacidn Te con el contenido
de ceras Y. Los valores experimenta
les’ fueron regresionados a través de
la ecuacidn: Te = Tg + a (Y - YR)b(l)
donde a = 42.49°C vy b = 0.1761 con

un coeficiente de correlacidn (

= 0.991. La temperatura Tp 7y el

contenldo de ceras Yy son wvalores
tomados como vreferencia siendo m_tf
= 21°C e Yg = 0.005. 1/

En la wisma Figura se presentanm tam ||
bié&n las temperaturas de formacidn

eqoitibriom coadgitions

temperaivee {°g)
@
=]
T

—55becollng sonsiilons

30§

- . < 1 1
friamientos entre 15 y 18°C. T - —— L
. wor content {%)

A efectos de verificar que la curva .

. . Lear q Fig. 2: Condiciones de equilibrie ceras-
inferior estaba originada enelnece aceite

sario subenfriamiento para la nuclea A verificacidn de subenfrlamlento

cleacidn de cristales se realizaron ensayos de enfriamiento v de solubilizacién
de una misma solucidn hasta una temperatura intermedia entre ambas curvas mante
nigndose luego isot&rmicamente la muestra y con agitacidn por un periocdo de 48 hs.

Se utilizd aceite refinado con 0.10% de ceras y la temperatura seleccionada fue
de 42°C (El punto se indica en la Fig. 2). Transcurridas las 48 horas la muestra
enfriada, originariamente 1fmpida, presentaba cristales de ceras verificando el
efecto de subenfriamiento mencionado.

Condiciones de Enfriamiento: A efectos de simular las condiciones de enfriamien
to en los procesos industriales, las muestras de laboratorio se enfriaromn gi--
guiendo una variacidn de tipo exponencial: T = T¢ + (T3 - Tg) e~Kt (2), donde
Tf es la temperatura del fluido refrigerante, Ti la temperatura inicial de 1la
muestra ¥y K es una constante representativa de la transferencia caldrica desde
el fluido refrigerante a la muestra. Para distintas alternativas de enfriamien
to en las plantas industriales conociendo la historia térmica del aceite resul
ta posible asimilar un Tf y un K 2l respectivo proceso. :

En los estudios de cristalizacién realizados por microscopfa las muestras eran
enfriadas seglin la ec. (2) calculidndose la constante K a partir de la pendiente
de la recta que se obtenia graflcando in (T - Tg)/(Ty - Tg) en funcidn de t.

Tlemposyde Aparicidn de Cristales. Se tomd como Cemperatura inicial T4 = 60°C
simulando €l enfriamiento exponencial en la platina del microscopioc.y se deter
minaron los tiempos de aparicifn de cristales.

La Figura 3 presenta los tiem?os de aparicifn de cristales t, para distintas
temperaturas del fluideo de refrigeracifn de la platina, T¢ v manteniendo K
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como pardmetro. Se utilizd aceite crudo
con un contenido de ceras de 0.15%Z. Co-
mo puede verse, para K constante, una
disminucidn en la temperatura del refri
gerante se traduce en un menor tiempo
de aparicifn de cristales. Por su parte,
aumentos de X para T constante también
conducen a menores tlempos de aparicién
de cristales.

Conocidos los valores de Tf ¥ K en una RwT
instalacidn industrial el gréfico de 1la -
Fig. 3 permite evaluar los tiemposde re ‘é[_
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>
g
T
06 > B

sidencia para la aparicidn de cristales
con un tamafic cercano a los. 2 ym. ccatost temperatora, % (951
Fig. 3: Tf versus ity con K param@trico

Tamafiog Cristalinos. Se realizaron experiencias de enfriamiento controlado mi
diéndose la distribucidn de tamafios cristalinos luego de 1 hora de pr@duczda
su aparicidn. Para ese lapso pricticamente no existia crecimiento estim@ndose
que se habia producido la total cristalizacidn de ceras para la temperatura
alcanzada. Se adoptd arbitrariamente como tamano cristalino 1a mayor dlmen51on
que presentaba el cristal o el agregado..

Partiendo siempre de muestras fundidas a T; = 60°C se analizaron distintas tem
peraturas del medio refrigerante Tf y distintas condiciones de transferencia ca

1orjica K.
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Fig. bs Dlstrlbuc:lon de tamafio cristalino Fig. 5: Tamaiio cristalino en funcidn de T¢
La Fig. 4 presenta tipicas distribuciones ‘normalizadas de tamafio cristalino ob
tenidas con valores muy préximos del para@metro K. Se advierte claramente gque la
moda (tamafio de la fraccifn m8s numerosa) es funcifn de la temperatura del medio
refrigerante Tg. Siendo el tamafio cristalinoc tanto mayor cuanto mayor es Tf. El
pardmetro K presenta un efecto menos pronunciado habindose detectad@ que para

valores de K > 5 x 1©°3 seg—l practicamente no influye.

En la Fig. 5 se presenta la moda de las &1str1buc1on@s cristalinas como uwna fun
cidn de T¢ para K > 5 x 10=3 seg~l. La 1fnea lleéna pertenece a la ecuacitn

D =oa efTf (3), donde @ = 2,60 y B = 0.071 fuerow obtenidos por cuadrados mini
moS de la forma logaritmica de la ec. (3). E1l coeficiente de correlacidn f@sul
té6 r = 0.993. Como puede observarse para altos valores de K (buenos sistemas

de transferenc1a calSrica) los cristales formados no exceden modas superiores
a los 13 ym. Para valores de K inferiores a 5 x 103 seg~! tambiZn influye este
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parametro siendo la tendencia hacia mayeres tamafos cristalineos @uant@ MEenor es
el valor de K tal cuai puede advertirse en la Fig. 5.

Enfriamiento en Intefcamblad@r~Ca16rlco. Se estudiaron los tamafios cristalinos
en un sistema representativo de las condiciones de enfriamiento existentes en
plantas industriales.

Tabla T _ . _ .
Simulacifa de 1ss Condicicnes de Operacifn en wn Inteccambisdos Calfrico Industcial En la Tabla I se presentan

i < Q o 2 '
Temp. de Temp. de Temp. del liguido . Cm:,dal Tiewpo de K z =mada las C@I}dl@l@n@sade opéracion
entrada Salida Refrigevante (m/seg” )n:zide;scia (103) (yem) en el intercambiadoyx jmt@
°c (G I ) ae seg . B . .
to . . s con las modas de las distri
& 8.5 " 2.0 2.3 58 7.7 2.9 buciones de t Fo cristall
A 60 18.5 12.5 2.33 57 36.3 6.6 brenid 1ama d istaly
0 23.0 18.5 2,15 61 3.4 10.0 10O Obténidas luego de perma
I , necer 1 hora en el tanque
: . . : .8 2.8 . .
3 9.3 22 2.48 :: ‘ :zk o dispuesto a la salida del
60 . 1 2.32 . . . . :
22.0 - intercambiador.
‘Az gin agitaciBa B: com agitacidn

‘Como puede observarse a mengres temperaturas del liquido fefrlgerante MENOTYes
son los tamafios cristalinos. Estos tamafios no se alteraban ain con tieuwpos de
residencia de 24 horas en el tanque de cristalizacidn. Tampoco se detectaron
diferencias entre las experiencias con o sin agitacidn. Como para el intercam
biador era K = 37 x 1073 seg-l los tamafios obtenidos se han incluido tambin en
la Fig. 5 mostrando una buena coincidencia con las experiencias realizadas em la
platina del mlcroscoploo Puede en consecuencia concluirse que las experlen01as
en el microscopio representan satisfactoriamente sistemas de mayor escala aGn
con enfriamiento del aceite en cond1c1ones de circulacidn.

Efecto del Contenido de Fosfolipidos. Varios 1nvest1gadores han repottado la in
fluencia de los fosfolipidos sobre la cristalizacidn de ceras (Rac, 1972;
Morrison v Thomas, 1976). A efectos de verificar dicha influencia se estudid la
formacidn de cristales de ceras enaceites con distintos contenidos de fosfolipidos.

Se advierte al respecto (Fig. 6) un marcado e
fecto del contenido de lecitina sobre el tama
no cristalino que puede llegar a disminuir a
la mitad por incorporacidn de unas 6000 ppm.
Por encima de esa concentracidn, el efecto es
poco marcado. Las experiencias realizadas comn.
distintos contenidos de ceras muestran a su
vez un menor efecto imhibitorio cuanto mayor
es el valor de Y seglin se muestra en la Ta
bla II que presenta la reduccidn porcentual
de la moda (100 (Do - D)/D,) respecto al va-
lor obtenido para aceite "libre" de leciti-
nas (300 ppm).

.Tobla XX
Efecto de la Lecitina oobre el Crecimicate Criscaline

-
o

coofing eonviflang won goafenl
69 °¢ 8B %
T 96.5° % 8.99%
® 92,9000 ©0.65%

_made { pm)

-
=)

Tohibiciéa del crecimiento cristalino de 1a moda 2

- Contenido
de lecitina - Concentracin de Ceras 2 -
> {ppa)d 1.0 0.15 A 0.05 C . , .
. 8600 10.663 IS6M
2400 ) 20 28 ) 3 leelidla epatent (ppm)
' ’ . 53 . . 53
6008 ¥ . Fig, 6% Efecto de lecitina sobr@'

38 - : 58 ] 36
9600 ; . el tamaio cristalino.

El efecto descripto de los fosfolipidos sobre el tamafio de los cristales de ce

ra puede interpretarse a través de los siguientes mecanismos: ‘ :

1) Reduccidn de la viscosidad del medio, lo que provocaria una disminucién de
la movilidad de las moléculas con el consiguiente retardo del cr@clmlento
eristalinoe. .

2) Alteracidn de la curva de equilibrio ceras-aceites de girasol.

846



3) Adsorcidn de los fosfolipides em la superficie de los cristales blogueando su
crecimiento. :

Determinaciones de la viscosidad de aceite crudo de girasol con contenidos cre=
cientes de lecitina sBlo mostraban incrementos del erden del 3% entre un aceite
con 300 ppm y otvo con 10.000 ppm de lecitina. Obviamente, tan pequedio incremen
to no justifica el considerable retardo en la velscidad de cr@@1@a@mt@ r@qu@rld@
para reducir el tamafio cristalimo a un 50 Zo

Los fosfolipidos tamp@co alteran la curva de equ111br1@ pox 1o que no puede atrl
buirse a este efecto la diferencia de tamaiios crlstalnnos detectada.

Con respecto a la posibilidad de una adsorcidn de los fosfolipidos en la supexr
ficie de los cristales retardando su ulterior crecimiento, se realizaren expe=
riencias de cristalizacifn en condiciones conducentes a tamafios.pequefios o .a
tamainios grandes dosandose el contenido de fosforo remanente en la solucidn lue
go de separados los cristales por centr1fugac1ono Los resultados se presentan
en la Tabla III. Puede observarse Tabia 1%

que los cristales se llevan consi MmmuﬂmdevmﬁﬂﬁuwcaCﬂﬂwhmde@mm

go una cierta cantidad de fosf011

Lecitins renanento on poluciba lvage do ceparar .

pidos que es tanto mayor cuanto dg"?::;;i;ﬂ cerno_(ppu) .
menor es el tamafio cristalino. Co (ppe) R e oy pide | Eafsiacanto lonto
mo las experiencias se realizaron
con igual contenido de ceras las 1089 1 356
muestras de enfriamiento rapido 170 o 795

: 2355 500 : 800

involucraban muchos cristales pe

quenos mientras que las de enfria
miento lento contenian pocos cristalés gramd@s Lz diferente incorporacibn de
£6sforo debe en consecuencia atribuirse a un efecto de superficie corroberan

do' una eventual adsorcién de las lecitinas sobre los eristales de ceras.

4923 ) 642 1034

Separ301on de Cristales. Se realizaron experiencias orientativas S@br@ las ca
racteristicas de separacidn de cristales de cera en el acelte de girasol.

Cabe mencionar en prlmer t8rmino las caracteristicas hldr@flllcag de los crista
les seghn ha sido reportado por Rac (1972). Para comprobar diche efecto se rea
lizaron observaciones microscépicas "de aceites enfriados en presencia de gotas
de agua y gotas de solucitn de dodecil sulfato de sodio al 1%. Pudo asi obser-
varse el agrupamiento de cristales en la interfase agua/aceite siendo el fend
meno mas motorio com el agregado del temsiocactivo., A efectos de evaluar las ven
tajas de una eventual separacidn en presencia de jabones se centrifugavon mues
tras de aceite desgomado neutralizado conteniendo 2400 ppm de jabones (@xpresa
do como oleato de sodio) y 0.15% de ceras las que habIan sido cristalizadas a
1°C min~l. Paralelamente se ensayd aceite refinado con el mismo contenido de ce
ras pero sin jabones. Previo a la centrifugacidn se agregd en ambas muestras un
25% de agua a efectos de una mejor visualizacidn de la interfase aceite/agua.

Luego de 15 minutos de centrifugacidn a 1500 g y 16°C se observd que en la mues
tra con jabones la mayor parte de los cristales habfa pasado a la fase acuosa
mientras que en la exenta de jabones los c¢ristales de cera permanecian en su to
talidad en la fase aceite.-

- Otro factor importante en la separacidn es la temperatira. Incrementos de la

misma de 10 2 25°C reducen la wviscosidad del aceite a la mitad comn el consiguien

. te aumento en la facilidad de separacibn en la etapa de cemtr1fugaa1©n o) flltra

cidn de ceras.
CONCLUSTONES

1) Los crlstales de cexas apenas nucleadgs se obsewvan al micr@§@@p10 COmMO Pa=
quen@s bastones de aproxmma&ament@ 2 ym de largo. Almedlda que crecen vVan
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. formando agf@gad@g con formas asimilables a la esfBrica que pued@n alcanzar

- 2)

3

4)

5)

6)
7

8)

tamafios cercanos a los 90 um.

La curva de equilibrio ceras/aceite (curva de solubilidad) permite evaluar el
C©nt@m1d© de ceras remanentes en el aceite luego de un determinado tratamiem

. Al vegpecto cabe destacar gue con temperaturas can altas eomo 21°C el com
temld@ de ceras remsnepte en el aceite pasa el test del frie siends los crista
les formados s6le detectables por observacifn micreoscbpica.

Otro aspecto importente de esta curva es que provee un mBtodo precise para eva

luar el contenido de ceras en un aceite por d@t@fmi@&@lén de ‘la temperatura de -
fusitn de los eristales.

Los tiempos y temperaturas de formacifn de cristales determinados bajo condi-
ciones asimilables al enfriamiente en planta pevmiten evaluar las zonas de en
friemiento, nucleacidn v crecimiento de cristales en les equipos industriales
y su dependencia con las condiciones de eperacifn,

Los tamafios cristalinos son mayores cuanto menor es la velecidad de enfriamien
to. Dicha velocidad depende, para les enfriamientos exponenciales emsayados,
de la temperatura del medio refrigerante Tg y de la efectividad en la transfe
rencia calSrica K.

Los resultados @bt@nmdds en la platina del mmcr@Scapi@ resultan extrapolables
2 sistemas de mayor escala y con enfriadores centinuos similares a los utllmza

dos en 1as plantas 1ndustr1a1eso

Los f@sf@llpldQS conducen a tamanos crlstallm@s menores por adsorcidn sobre
la superficie de los cristales impidiendo asf su ulterior crecimiento.

La separacion de cristales se ve afectada por la temperatura del medio a txza
vés de su efecto sobre la viscosidad del aceite.

Las experiencias de centrifugacidn realizadas en ausencia y presencia de ja—
bones abren interesantes perspectivas respecto a las posibilidades de una se
paracitn en presencia de fase acuosa. :
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