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RESUMEN

El grupo de Andlisis y Simulacion de Procesos Agroalimentarios de la Universitat
Politecnica de Valéncia cuenta en sus instalaciones con una planta de extraccion mediante CO;
supercritico. Esta planta presenta ciertos problemas y carencias que han sido abordadas en el
contexto de este TFG.

El objetivo consistié en conseguir la mejora en el funcionamiento y el control automatico
de lainstalacion de CO; supercritico. Para ello, se ha desarrollado un software capaz de registrar
y graficar en tiempo real los valores de las variables de proceso, ademas de permitir cambiar
remotamente los puntos de consigna de los controladores, entre otras funciones que se detallan

en la memoria.

Ademas del software de control, también se han llevado a cabo cambios en el propio
estado de la planta. Estos cambios fueron la sustitucién de una bomba de jeringa por una nueva
bomba de diafragma, y la instalacidon de un caudalimetro de efecto Coriolis.
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ABSTRACT

The group of “Analisis y Simulacién de Procesos Agroalimentarios” (Food Process
Simulation and Analysis) has in its facility a supercritical CO, extraction plant. This plant suffers
from various problems and lacks that have been addressed during the course of this TFG.

The main objective of this work was to enhance the operation and the automatic control
of the extraction plant. In order to accomplish that purpose, a new control software has been
developed. This software is capable of real-time reading and plotting of the process variables,
remotely changing the controllers’ setpoints, and some other features that are properly
addressed in the TFG.

In addition to the control software, there are some other changes that have been made
in order to improve the plant. This changes include replacing the old syringe pump with a new
diaphragm pump, and installing a Coriolis Effect mass flowmeter.

Keywords:

Control software, extraction, supercritical CO;, mass flowmeter, diaphragm pump.
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1. INTRODUCCION

1.1. La industria alimentaria

En Espaia, la rama industrial de mayor importancia econdmica y social es la industria
alimentaria, que incluye productos de alimentacién y bebidas. En el afio 2014, la industria
alimentaria representd el 20.5% de las ventas netas de producto, el 18.3% de las personas
ocupadas, el 17.8% de las inversiones netas en activos materiales y el 15.5% del valor afiadido

(Ministerio de Agricultura, Alimentacién y Medio Ambiente, 2015).

Es un sector que debe estar continuamente en desarrollo e impulsado econdmicamente,
dado que las necesidades de transformacidn y conservacion de productos procedentes de la
agricultura y la ganaderia no hacen mas que incrementar, al tiempo que incrementa la densidad
de poblacidon. Ademas, el buen estado de la industria alimentaria tiene implicacion directa en la

salud y la calidad de vida de la poblacion.
Las principales actividades a las que se dedica la industria alimentaria son tres:

- Transformacidn: Es la actividad por la cual se modifica una o varias materias primas
para elaborar un producto con unas caracteristicas organolépticas y nutricionales

determinadas.

- Conservacién: Consiste en la adecuacién y estabilizacidn de productos alimentarios

para facilitar su transporte y almacenamiento a medio y largo plazo.

- Extraccidn: Es la actividad en la que toman parte las industrias extractivas,
encargadas de separar mediante el uso de diversos solventes, o medios fisicos,
componentes de interés nutricional o quimico a partir de materias primas

procedentes de la agricultura, la ganaderia o la pesca.

Es en el marco de los procesos extractivos donde se situa el presente trabajo fin de
grado. Con el fin de dar una visidn aproximada de la importancia que suponen las industrias
alimentarias basadas en procesos extractivos, con respecto al total de subsectores alimentarios,
se adjunta la Tabla 1.1, en la que se detallan los indicadores mas significativos de la industria

alimentaria por subsectores.
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Tabla 1.1. Indicadores mas significativos de la industria alimentaria por subsectores

(MAGRAMA, 2014).
\'/,enta Neta Gastos SR A }Ialgr
roducto/ Personal/ Mat. Primas/ Anadido/ Excedentg'de Margen
SUBSECTORES Persona Venta Neta Venta Neta Persona t?xplotacmn Bruto
Oc.upada Producto Producto (%) Olcupadazb (millones €) (**) (%) (***)
(miles €) (%) (miles €) (*)
Industrias Carnicas 241 11 68 48 1.784 9
Transformacion de Pescado 227 10 66 43 358 9
Conservas de Frutas y Hortalizas 265 10 57 50 726 9
Grasas y Aceites 864 4 86 89 661 6
Industrias Lacteas 355 10 60 66 741 9
Productos Molineria 497 8 74 80 244 8
Pan, Pasteleria, Pastas alimenticias 85 25 36 32 838 13
Azucar, Chocolate y Confiteria 238 15 50 59 337 10
Otros Productos Diversos 222 16 49 58 706 10
Productos Alimentacion Animal 750 5 77 92 643 7
Vinos 236 13 47 68 915 16
Otras Bebidas Alcohdlicas 401 15 24 143 765 20
Aguas y Bebidas Analcoholicas 347 14 56 92 497 13
TOTAL INDUSTRIA ALIMENTARIA 264 11 61 56 9.215 10
TOTAL INDUSTRIA 235 15 58 66 57.888 13

Se pueden considerar subsectores que basan su produccién parcialmente en la

ejecuciéon de procesos industriales extractivos a los subsectores de grasas y aceites; de azlcar,

chocolate y confiteria; de otros productos diversos y de otras bebidas alcohélicas. Por tanto, a

partir de los datos de esta tabla, es posible inferir que los procesos extractivos presentan una
implicaciéon importante sobre el total de las industrias alimentarias existentes en Espafia, con lo
gue cualquier avance en la investigacién para la mejora de dichos procesos, redundard en una

sensible mejoria en el rendimiento econdmico de la industria alimentaria.

1.2. Extraccidn sélido-liquido

Segun Vinatoru (2001), los principales métodos para obtener extractos a partir de

material vegetal son los siguientes:

1. Destilacién:
a. destilacion directa de aceites esenciales;
b. destilacion mediante vapor de agua;
c. destilacidn mediante vapor y agua.
2. Extraccion por solvente:
a. percolacidn;
b. maceracion junto al solvente;
c. ebullicidn con agua (infusion);
d. extraccién con grasa fria (enfleurage);

e. extraccién con grasa caliente.
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3. Compresioén fria.

4. Técnicas de extraccidn no convencionales:
a. Extraccién mediante fluido supercritico;
b. Turbo extraccién por vértice;
c. Extraccidn por energia eléctrica;

d. Extraccidn asistida por ultrasonidos.

Dentro de este conjunto de técnicas de extraccidon destacan las de extraccién sélido-
liguido, llamadas también lixiviacidn (concepto mas usado cuando se trata de una operacién de
disolucién y extraccion de sustancias inorganicas en la industria de la mineria), percolacion
(cuando la extraccion se realiza con disolvente a alta temperatura) o lavado (en caso de que el
objeto de la extraccidon sea deshacerse del soluto). La extraccion sélido-liquido es una operacion
ampliamente extendida en la industria alimentaria. Este proceso consiste en disolver un
componente o grupo de componentes que forman parte de un sélido con un solvente adecuado,
en el que es insoluble el resto del sdélido conocido como inerte (Welty y col.,, 2009).
Posteriormente, se realiza la separacién de dichos componentes solubles por eliminacion del
solvente. La extraccion sélido-liquido puede ser una operacidon en régimen estacionario o

transitorio, segun los volumenes que se manejen (Treybal, 1980).

En la Figura 1.1 se ejemplifica de manera simplificada el fundamento de una extraccion

solido-liquido.

0 [ ]
Solvente__| - .. °
[ ] ° ° [ ]
o 0%, ¢
]
® o
_ v >
Sélido -] e 0 [ ] \
portador o ©® ..\
® o o K§So|uto
*, ¢ | °

Fig. 1.1. Esquema generalizado de extraccion sélido-liquido.

El mecanismo de extraccion involucra dos fendmenos fisicos: la difusion a través de la
pared celular y el lavado de los contenidos celulares, una vez se han roto las paredes (Azuola,

2007). Por lo general, se desea realizar la extraccion a temperaturas elevadas, dado que estas
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provocan un aumento en la difusividad y un descenso en la viscosidad del liquido, con lo que se

mejora la velocidad de la extraccion (Treybal, 1980)

Entre las principales aplicaciones que hace la industria alimentaria de las diferentes
técnicas de extraccion sélido-liquido se encuentran la extraccién de aceites vegetales a partir de
semillas, la obtencién del azlcar de cafia o de remolacha, la fabricacion de té, y la produccién
de café soluble. Los métodos tradicionales de extraccion de ingredientes funcionales utilizan
altas cantidades de solventes téxicos, que presentan poca selectividad (Esquivel, 2007). Una
técnica cada vez mas utilizada en la industria alimentaria para este tipo de extracciones consiste
en la sustitucion de los solventes organicos convencionales (hexano, etanol, acetona, etc.) por

compuestos en estado supercritico.

1.3.  Fluidos supercriticos. Aplicaciones

Todo compuesto quimico presenta en su diagrama de fases (Fig. 1.2) unas condiciones
de presién y temperatura, para las cuales su densidad en fase liquida es equivalente a su
densidad en fase gas, este punto se conoce como punto critico. Un compuesto que se encuentre
en unas condiciones de presidn-temperatura iguales o mayores a las de dicho punto critico es

considerado un fluido supercritico (FSC).

sOLIDO LiQuipo

Pe

\

Punto
critico

Presion ——»

Punto triple

Ppi‘ \.

GAS

Tpt Tc

Temperatura —»

Fig. 1.2. Diagrama general de fases.
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Un fluido se define como una substancia que se deforma continuamente bajo la acciéon
de un esfuerzo cortante. Algunos fluidos, especialmente los liquidos, poseen densidades que
permanecen constantes dentro de un amplio rango de temperatura y presién (Fluidos
incompresibles) (James, 1991). Esta propiedad no se cumple en los FSC, ya que estos varian
mucho su densidad en funcidn de sus condiciones de presidn-temperatura. Los fluidos
supercriticos resultan de gran interés para la industria extractiva alimentaria, gracias a que
tienen la propiedad de difundirse a través de los sdlidos como un gas (viscosidad proxima a los
gases), y de disolver los materiales como un liquido (densidad similar a los liquidos) (Velasco y
col., 2007). La densidad de un fluido supercritico es de 100 a 1000 veces mayor que la de un gas,

y comparable a la de un liquido (Ruiz, 1996).

El proceso de extracciéon supercritica consta generalmente de las etapas que se

muestran en la Figura 1.3.

— Extraccion I
Atemperado |===>  Presurizado |==> (o0, CO:

L Separacidén —J

!

Extracto

Fig. 1.3. Etapas de una extraccién con FSC.

e Atemperado: En esta etapa se aporta calor hasta llevar al fluido supercritico a la
temperatura de trabajo.

e Presurizado: Etapa que va desde la puesta en marcha de la bomba hasta que se alcanza

la presidn de trabajo.

e Extraccidon: Ya en condiciones estacionarias, el fluido supercritico entra en contacto con

la materia prima de la cual se quiere obtener el extracto, en el interior del extractor.

e Separacién: Una vez superada la fase de extraccion, el FSC pasa al separador, lugar

donde se gasifica el FSC, lo que permite la separacion del soluto.

Existen diversos compuestos que son usados en la extraccién mediante fluidos
supercriticos, sin embargo, en la industria alimentaria, el que presenta un uso mds extendido es
el diéxido de carbono (CO3). El amplio uso del CO; como solvente supercritico se fundamenta en

las siguientes propiedades: su inocuidad e incombustibilidad, no es corrosivo, es incoloro, tiene
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un bajo coste econdmico, es facilmente separable, no deja residuos y sus condiciones criticas
son faciles de alcanzar con diferentes grados de pureza (Ortuiio, 2014). Las temperaturas del
CO; supercritico pueden ser relativamente bajas o incluso llegar a inactivar las bacterias Gram
positivas y negativas, no necesitando esterilizacidon posterior. De esta manera el extracto puede
quedar libre de contaminacion microbiana (Fernandez-Trujillo, 2008).

Las principales aplicaciones del CO, supercritico se centran en la extraccion de aromas,
saborizantes, pigmentos y otros ingredientes para las industrias de alimentos, fadrmacos y
perfumes, principalmente de matrices de origen vegetal (del Valle, 1999). Algunos ejemplos de
esta técnica son la extraccidn supercritica selectiva de aceites esenciales y oleorresinas de
especias, hierbas y otras materias primas; la extraccion y fraccionamiento de grasas y aceites; la
extraccidon de colorantes, antioxidantes, agentes antimicrobianos y otros principios bioactivos
en productos naturales; purificacion de matrices sélidas; concentracion de caldos de
fermentacidn y extraccion; y fraccionamiento de zumos y esencias (del Valle y Aguilera, 1999).
Como en cualquier proceso industrial, para el correcto funcionamiento de las operaciones de

extraccién con FSC es necesario un adecuado control del proceso.

1.4. Control de procesos.

El control automatico de procesos surge de la necesidad de la industria moderna de
desarrollar procesos industriales con una mayor productividad, elevando al maximo el
rendimiento. De igual forma, el control automatico también permite una mejora en la calidad
del producto y en la eficiencia energética de la planta, debido a que las variables de proceso se
mantienen en todo momento en el rango determinado para el funcionamiento dptimo del

proceso industrial.

La inclusién de un control automatico moderno y eficiente en un proceso industrial hace
que resulte mas facil y directa la optimizacion de éste, dado que permite acceder a los datos de
proceso, interactuar con el mismo y realizar modificaciones menores de manera rapida y

sencilla.

Un sistema de control debe ser capaz de mantenerse estable, conseguir las condiciones
de trabajo de forma rapida y continua, trabajar correctamente bajo condiciones variables y

manejar las restricciones de equipo y proceso de forma precisa.

Los elementos que conforman un sistema de control por realimentacion son:

- Sensor: Es un instrumento capaz de generar una corriente eléctrica (sefial

analdgica), a partir de una magnitud fisica o quimica.

- Controlador: Es un sistema electrénico al cual se le asigna un punto de consigna (set
point) para la variable que se desea controlar, y él se encarga del accionamiento del

actuador en funcién de la lectura del sensor.



INTRODUCCION

- Actuador: Recibe una sefial eléctrica del controlador, de forma que modifica la
variable de actuacién que corrige las desviaciones de la variable controlada. Los
actuadores pueden ser de tipo proporcional, o realizar una actuacién todo o nada.

En la Figura 1.4 se representa un diagrama basico del funcionamiento de un control

automatico sobre una linea de proceso.

Set Point
Controlador 4
— Actuador Sensor —
Entrada de producto Salida de producto

: > Proceso : ~

Fig.1.4. Esquema general de un control automatico de proceso por retroalimentacion.

En 1990, Doyle, y col. detallaron en su publicacién “Feedback Control Theory”, los pasos

a seguir en el disefio de un sistema de control por retroalimentacion:

1. Estudio del sistema que va a ser controlado y eleccidn del tipo de sensores y

actuadores que serdn instalados y cual serd su emplazamiento.
2. Modelizaciéon del sistema que va a ser controlado.
3. Simplificacidon del modelo en caso de necesidad.
4. Analisis del modelo resultante; determinacidn de sus propiedades.
5. Eleccidn de las especificaciones operativas.
6. Eleccidn del tipo de controlador.

7. Disefo de un controlador acorde a las especificaciones operativas, si es posible,
en caso de imposibilidad, modificar las especificaciones o generalizar el tipo de

controlador.
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8. Simulacion del sistema de control resultante en un ordenador de control o en

una planta piloto.
9. Repetir desde el paso 1 si es necesario.
10. Eleccién del hardware y del software e implementacién del controlador.

11. Conexidén online del controlador si es necesario.

A pesar de todos los avances realizados en el campo del control de procesos en los
ultimos 50 afos, el mecanismo de control mas comunmente usado sigue siendo el control PID
(Proporcional Integrativo Derivativo) (Astrdm y Hagglund, 2004). Este usa un algoritmo

compuesto por tres parametros distintos, cada uno con una funcién determinada:

- Pardmetro proporcional (Poyt): Este parametro hace que la salida del controlador sea
proporcional al error (e (t); ecuacién 1), pretendiendo lograr que el error se
aproxime a cero cuando se hayan alcanzado las condiciones estacionarias. El valor
de este parametro es igual al producto entre el error y la ganancia proporcional

(ecuacidn 2)
Pour = Kpe(t) (Ec.1)
e(t) =SP - PV (Ec.2)

Donde Pout es la salida de datos del controlador proporcional; K, es la ganancia
proporcional; e(t) es el error de proceso instantaneo en el tiempo t; SP es el Set Point y PV es el

valor del proceso.

- Parametro integral (lout): Funciona realizando una integral del error en un periodo
determinado para, posteriormente, sumarlo al pardmetro proporcional. De esta
manera se elimina el error que provoca la accién proporcional en régimen

estacionario. La férmula para calcular este parametro viene dada por la ecuacion 3.

lour = K; fot e(T)dT (Ec.3)
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Donde lou €s la salida integral del controlador; K; es la ganancia integral y t es la variable
de integracion (tomando valores desde “0” hasta “t”).

Para ilustrar el efecto que produce en la sefial de respuesta la introduccién del
pardmetro integral, se adjunta la siguiente grafica (Fig.1.5), en la que se encuentran
representadas las curvas correspondientes a sefiales de respuesta con para diferentes valores
de Ki.
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Fig.1.5. Efecto sobre la oscilacidn de la respuesta para distintos valores de K. Fuente:
Scilab.ninja.

- Parametro derivativo (Dout): Esta accidn disminuye el exceso de sobreoscilaciones
cuando se produce un cambio en el valor absoluto del error. Actia derivando el
error con respecto al tiempo y multiplicandolo por una constante (ecuacién 4), para
ser posteriormente adicionado a los parametros proporcional e integral.

de
Dout == Kd E (EC4)

Donde Dot s la salida derivativa del controlador y K4 es la ganancia derivativa.
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2. ANTECEDENTES

La planta de extraccidon mediante CO; supercritico disponible en el grupo ASPA de la UPV
presentaba ciertos problemas y carencias antes de las actuaciones llevadas a cabo en el marco
de este TFG.

A continuacién, se describe el funcionamiento y elementos de la planta, antes de

acometer la mejora propuesta en este TFG.

Como se observa en la Figura 2.1, el depdsito pulman (3) se llenaba de CO; proveniente
de la bala (1). Debido a que la bomba empleada (4) presentaba un bajo caudal y para no demorar
en exceso el llenado del depdsito extractor (8), que contenia la matriz a extraer, se empleaba
nitrégeno (2) a 200bar para llenar el extractor con CO, en condiciones supercriticas, en un
tiempo razonable. El inconveniente de este procedimiento es que se puede producir mezcla de
CO; y Ny, dando lugar a una atmosfera en el extractor (8) donde no hay Unicamente CO;
supercritico. Una vez lleno el extractor con el CO; del pulmédn, se habria la vélvula 7 de forma
que el CO,, junto con el soluto, pasaba al separador (5), donde el CO; se gasificaba, retornandose
al depdsito pulmdn, donde se condensaba para ser impulsado de nuevo al extractor mediante
la bomba (4). Por la parte inferior del separador se recogia el extracto. Para mantener el CO, en
estado liquido y consensar el que se recirculaba, el depdsito pulmén se encontraba localizado

en el interior de una cdmara de congelacidn a una temperatura de -18°C.

Fig.2.1. Esquema de la instalacion en su estado previo a los cambios realizados en el marco de
este TFG. 1- bala de CO;y; 2- bala de Ny; 3- depdsito pulmdn; 4- bomba de doble jeringa; 5-

separador; 6- bafio termostatico; 7- valvula micrométrica; 8- extractor.
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En la Figura 2.2 se muestra el modelo 100DM de jeringa Unica, en la planta se trabajaba
en configuracion de doble jeringa utilizando dos ISCO 100DM trabajando conjuntamente,
cargando un cilindro de CO, mientras que el otro inyectaba. Estas bombas tenian una capacidad
de 103 mL cada una y eran capaces de aportar presiones de hasta 695 bar. En este estado, la
planta presentaba una impulsién de CO; ineficiente, debido a que la bomba no era capaz de
proporcionar un caudal constante trabajando en continuo, produciéndose numerosas paradas
en el proceso de extraccion. Ademas, el caudal estaba limitado a trabajar a 10 mL/min de CO,,

lo que limitaba notablemente su uso en operaciones de extraccién.

Fig.2.2. Bomba ISCO 100DM (Lincoln, Nebraska, USA).

Por otra parte, el sistema no contaba con ningin medio para interactuar con los

elementos de control, ni de registro de las condiciones de proceso durante las extracciones.
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3. OBIJETIVOS

La inclusidn de sistemas y software de control especificos para procesos unitarios en la
industria alimentaria, se ha convertido en una accién imprescindible. La mejora en los sistemas
de control permite obtener un rendimiento maximo de las instalaciones, a la par que mejora la

accesibilidad de los datos para su posterior manejo, reduciendo los costes a medio y largo plazo.

En este contexto, el objetivo principal del presente Trabajo Final de Grado fue la mejora
de la instalacion de extraccion con CO2 supercritico del grupo ASPA de la Universitat Politécnica
de Valéncia mediante el desarrollo de un software de control y la instalacion de una nueva
bomba de diafragma (P/CLEAN 106/7-2674, LEWA, Leonberg, Stuttgart, Alemania), en
sustitucion de la bomba de piston (100DM, ISCO, Lincoln, Nebraska, EEUU) a la que se le venia

dando uso hasta el momento.

Para la consecucion del citado objetivo principal del trabajo, se plantearon como

objetivos particulares los siguientes:

e Disefio y programacién del software de control de la planta de FSC.

e Validacién del software comprobando su estabilidad y efectividad en la toma de
datos durante el procesado.

e Instalacién de la bomba y el caudalimetro. Seleccidn de la mejor localizacién

para la instalacién del caudalimetro.

e Determinar el mejor modo de control simultaneo de la presion y el caudal del

sistema.
e Obtencidn de la curva caracteristica de la bomba.

e Validacion de la instalacion mediante la extraccion de aceite esencial de tomillo.
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4. MATERIALES Y METODOS

Con respecto a lo expuesto anteriormente en el apartado de antecedentes, la instalacién
de extraccion mediante CO; supercritico recibid varios cambios en su funcionamiento y equipo.
Gracias a la instalacién de una bomba de diafragma (Fig. 4.1, (4)), se pudo prescindir del
nitrégeno, que ya no fue necesario para facilitar la impulsidon del CO,. Por el contrario, puesto
que la nueva bomba carecia de registro propio del caudal de bombeo, fue necesario realizar la
instalacion de un caudalimetro (Fig. 4.1, (2)) a la entrada del pulmdn. El depdsito pulmdn (Fig.
4.1, (3)) dejo de alojarse en una camara frigorifica a -18°C para ser refrigerado por un pequefio
equipo de frio a -8°Cy fue posicionado junto a la bomba. De esta forma se aseguré que la bomba
impulsara CO; en fase liquida, evitando problemas de funcionamiento durante las extracciones.
En la Figura 4.1 se detalla un esquema de la disposicion de la planta tras los cambios

mencionados.

®
®_
R LK% X

Fig.4.1. Esquema de la instalacion de extraccidn tras los cambios introducidos en el presente
TFG. 1- bala de COy; 2- caudalimetro; 3- depdsito pulmédn; 4- bomba de diafragma; 5-
separador; 6- bafio termostatico; 7- valvula micrométrica; 8- extractor.

Para el control de la instalacion se monté un total de 5 controladores en un rack (Fig.
4.2) disefiado por el grupo ASPA. A cada controlador se le asigné un nimero de unidad de dos
digitos y una Unica magnitud a controlar. La unidad “00” (Fig. 4.2, (1)) controlaba la presién en
el extractor, pudiendo asignarsele un setpoint para que la bomba lleve la presién hasta el valor
seleccionado; la unidad “02” (Fig. 4.2, (2)) controlaba la temperatura en el bafio termostatico;
la unidad “03” (Fig. 4.2, (3)) media la temperatura de las camisas de la anterior bomba, por lo

que su lectura fue irrelevante en el contexto de este TFG; la unidad “04” (Fig. 4.2, (4)) media la
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temperatura en el interior del extractor; por ultimo, la unidad “05” (Fig. 4.2, (5)) media el caudal
masico de CO,, a partir de la sefial que recibia del caudalimetro.

Fig.4.2. Montaje de los controladores e interruptores de la instalacion. 1- unidad 00 (presion
en el extractor); 2- unidad 02 (temperatura del bafio termostatico); 3- unidad 03 (temperatura
de las camisas de la bomba de jeringa); 4- unidad 04 (temperatura en el extractor); 5- unidad
05 (caudal masico de CO,).

El control sobre la presién en el interior del extractor se realizé con dos elementos
actuadores, que modificaban su nivel de funcionamiento en funcién de la proximidad del valor
de la presion al valor introducido como punto de consigna (o setpoint) en el controlador
correspondiente a la unidad “00”. Manteniéndose la temperatura en el extractor constante, el
variador de frecuencia se encargd de modificar la velocidad de giro de la bomba hasta que se
alcanzara el setpoint de presion establecido. Debido a que la variacién en la velocidad de la
bomba produce cambios tanto en el valor de la presion, como en el del caudal, la Unica solucidn
viable para realizar un control-actuacidén sobre ambas variables fue permitir que el sistema
(controlador, variador de frecuencia y bomba) controlara y modificara automaticamente la
presion, de forma que la actuacién sobre el caudal quedase relegada a un control manual por
medio de la valvula micrométrica. Por tanto, la unidad “05” se encargd Unicamente de
monitorizar el valor del caudal mdsico de CO,, sin realizar actuaciones sobre dicha magnitud.
Tanto para la seleccion de la localizacidn éptima del caudalimetro, como para determinar el
mejor modo de controlar la presién y el caudal del sistema de forma simultdnea, se realizaron
una serie de experiencias de puesta a punto de la instalacidn que se describen en el apartado
4.2.2.
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4.1. Equipo

La planta de extraccion mediante CO; supercritico (Fig.4.3) con la que se trabajé durante
el desarrollo de este TFG fue disefiada y construida por el grupo ASPA de la Universitat
Politécnica de Valencia. Entre los principales elementos de los que consta se encuentra el bafo
termostatico, formado por tres planchas metadlicas y una de pldstico transparente, creando un
cerramiento hermético dentro del cual se realiza el llenado de agua y su posterior calentamiento
por resistencias. En el interior del bafio se hallan dos depdsitos: el extractor y el separador. La
planta cuenta también con varios mandmetros y numerosos elementos de valvuleria, entre los
que cabe destacar la presencia de una valvula micrométrica (Fig. 4.1, (7)), que presenta una
mayor sensibilidad en su apertura, con lo que se consigue una gobernabilidad de mayor
precisidn sobre el fluido circulante. Fuera del bafio, se encuentran el depdsito pulmdn con su
sistema de refrigeracién, la bomba y el montaje de los elementos que forman el sistema de
control.

Fig.4.3. Instalacién de extraccién mediante CO; supercritico del grupo ASPA.
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Controladores

La planta de extraccion mediante CO; supercritico presenta 5 controladores de la casa
OMRON (Kyoto, Japdn) montados en el sistema de control, 4 de ellos pertenecen al modelo
E5CK y uno al modelo E5CC.

El modelo E5CK permite realizar métodos de control todo o nada o PID en modo auto-
tuning o con introduccién de parametros (proporcional, integrativo y derivativo). Presenta tres
tipos de inputs de datos (temperatura, intensidad y tensién), no obstante, no es capaz de

trabajar simultdneamente con mds de una entrada.

Como entrada de temperatura permite usar un termopar (K, J, T, E, L, U, N, R, S, B, W,
PLII) o un RTD’s (Resistance Temperature Detector) de platino (Pt100y JPT100). También admite
entrada de intensidad de 4 a 20 mA y de 0 a 20 mA. Las entradas de voltaje con las que puede
trabajarsondel1a5V,de0a5Vyde0a10V (DC). Las entradas analdgicas tienen un tiempo

de muestreo de 100 ms.

Tiene opcién de ajuste de setpoint remoto a través de la tarjeta opcional de
comunicaciones, que estaba presente en el caso particular de esta instalacidon. La comunicacion
se realiza a través de puerto serie RS-232 o RS-485. La programacién de la unidad se realiza a

través del panel frontal apreciable en la Figura 4.4.

Fig.4.4. Controlador OMRON E5CK.
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El controlador OMRON E5CC (Fig. 4.5) es una version mas moderna y compacta del
modelo E5CK citado anteriormente. Entre las mejoras que ofrece con respecto al modelo
anterior destacan la mejora del tiempo de respuesta analédgica a 50 ms y la inclusién de una
pantalla LCD de alto contraste y amplio angulo de visién para facilitar su lectura desde cierta

distancia. Incluye también funcién de alarma y temporizador.

Fig.4.5. Controlador OMRON E5CC.

El ESCC extiende su compatibilidad de entradas de temperatura en comparacion al
E5CK, ya que ademds de las entradas de termopar y RTD permite también el uso de sensores de
infrarrojos. Trabaja con las mismas entradas de voltaje e intensidad que el modelo anterior y
reduce las opciones de comunicacidon Unicamente al estandar RS-485 a través del protocolo
CompoWay/F o Modbus.

Caudalimetro

Para la medida del caudal mdsico de CO; se utilizé un caudalimetro mini CORI-FLOW
(Bronkhorst, Ruurlo, Holanda; Fig. 4.6). Este dispositivo basa su funcionamiento en el efecto
Coriolis (Gaspard-Gustave de Coriolis, 1835), que es el nombre que se le da al fendmeno de
aceleracién o desaceleracion que se observa en un cuerpo cuando éste se encuentra en
movimiento respecto del sistema de referencia establecido. El mini CORI-FLOW utiliza un tubo
vibrante que experimenta fuerzas de Coriolis cuando un liquido fluye a través de él, provocando
dobleces o incluso torceduras a nivel microscépico a lo largo de dicho tubo. Estos pequefios
desplazamientos que sufre el tubo son detectados y evaluados electrénicamente por sensores

posicionados a lo largo de su estructura y transformados directamente en caudal, puesto que el
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del tubo es proporcional al caudal masico. El uso de las

fuerzas de Coriolis como fundamento para la medida del caudal masico presenta la ventaja de

poder medir esta magnitud independientemente de la densidad, temperatura, viscosidad,

presidn, capacidad calorifica o conductividad del fluido.

=\

mini CORI-FLOW"

Digital Mass Flow Meter/Controller

C€ Ruurlo - Holland

0
> & & ¢
2331

o

Bronkhorst

CORI-TECH

Fig.4.6. Caudalimetro de efecto Coriolis Bronkhorst mini CORI-FLOW.

Variador de frecuencia

Uno de los elementos actuadores de la instalacion fue un variador de frecuencia ATV12

(Schneider Electric, Rueil-Malmaison, Francia; Fig. 4.7), cuya funcién fue la de modificar la

velocidad de la bomba cuando el valor de presién en el extractor se alejaba del punto de

consigna introducido en el controlador encargado de monitorizar la presién de dicho elemento.

Fig.4.7. Variador de frecuencia Schneider Electric ATV12.
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Bomba de CO»

La bomba utilizada para la impulsién fue una LEWA (Leonberg, Alemania; Fig. 4.8) de
diafragma fabricada a peticion del grupo ASPA (n? de pedido: P/CLEAN 106/7-2674), de forma

que cumpliera con las especificaciones que se requerian para su puesta en marcha en la planta

A
| '!

de extracciéon con CO; supercritico.

Fig.4.8. Bomba de diafragma LEWA P/CLEAN 106/7-2674.
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4.2. Metodologia

4.1.1. Diseio y programacion del software de control

La programacién del software se realizé empleando un IDE (Integrated Development
Environment), que en este caso fue Visual Studio Ultimate 2013 (Microsoft, Redmond,
Washington, Estados Unidos). Esta aplicacidon contiene un editor de cédigo fuente con una
amplia compatibilidad con diversos lenguajes de programacion, tales como C, C++, C#, Visual
Basic.NET, JavaScript, o HTML entre otros. También dispone de un depurador de cédigo y de
herramientas de construccién de contenido, de forma que el proceso de disefio del apartado
visual del programa se agiliza sustancialmente. En la Figura 4.9 se ilustra el aspecto que presenta

el entorno de trabajo de Visual Studio Ultimate 2013.

B WindowsAppiication - Microsoft Visual Studio o i u F e & x
ARCHWO EDITAR VER PROVECTO COMPILAR DEPURAR EQUIPD FORMATC HERRAMIENTAS PRUEBA ARGUITECTURA ANALIZAR VENTANA  AYUDA iciar sesién [
B-% BP0 - | b omicar- ¢ - [Debug - o

L Formi b [Disefc] = X

a2l Form1

b B Formivk

Explorador de soluciones [T TSR

v R X
Form1 System. Windaws Form Form
=N 0 F
Microsoft Sans Seri; 3,250t
B ControfTest
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RightToLeftLayout
Tot
UselaitCursor
Mostrer resultados desde: - -  Comportamients
AllowDrop
Aute
ContesMenustrip
Doublefuffered

Text
Texto asociada al control

Fig.4.9. Captura de pantalla de Visual Studio Ultimate 2013.

El lenguaje de programacion seleccionado para la elaboracidn del software fue Visual
Basic.NET., con el objetivo de desarrollar un software de control que fuera facil de usar, que
aportara gran cantidad de informacién en un vistazo, que permitiera modificar el
funcionamiento de ciertos elementos de la instalacion (cambiar el valor del setpoint) y que fuera
capaz de almacenar y exportar informacion del proceso para ser posteriormente estudiada en

una hoja de calculo.
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4.1.2. Ubicacidon del caudalimetro y eleccién de la magnitud a controlar

Se realizaron pruebas de toma de datos de caudal con el caudalimetro instalado en dos
emplazamientos distintos: En la conduccién previa a la entrada a la bomba (zona de aspiracién),

y en la conduccién de recirculaciéon de CO; ubicada a la entrada al depdsito pulmadn.
Para el funcionamiento del sistema de control se plantearon dos escenarios:

- Control del caudal de CO; mediante variacién automatica de la velocidad de giro de

la bomba y control de la presién por regulacion manual de la valvula micrométrica.

- Control de la presion en el extractor mediante variacién automatica de la velocidad
de giro de la bomba y control del caudal de CO, por regulacién manual de la valvula

micrométrica.

Se realizaron extracciones con ambas posibilidades de funcionamiento del sistema de

control para seleccionar la que presentase un control mas eficiente.

4.1.3. Caracterizacion de la bomba

Para realizar la caracterizacién de la bomba se llevaron a cabo dos ensayos con la planta
funcionando en condiciones de recirculacion sin introduccién de carga en el portamuestras, en
las cuales se hizo una toma de datos mediante el software de control desarrollado en el marco
de este TFG. Estas dos extracciones se llevaron a cabo con distintas temperaturas en el bafio
termostatico (40 °Cy 60 °C), de forma tal que se pudiera conocer la forma en la que afecta dicha
variacion de temperatura al funcionamiento de la bomba durante las extracciones. La
caracterizacién consistié en la determinacion del caudal que era capaz de aportar la bomba de
diafragma en funcion de la presion de trabajo y de la velocidad de giro (frecuencia suministrada
por el variador de frecuencia a la bomba). Para los ensayos de la bomba se tomaron datos de
caudal a presiones de 100, 300 y 500 bar, a velocidades de giro de 25, 35 y 50 Hz.

4.1.4. Extraccion de aceite esencial de tomillo

Se llevaron a cabo diversas extracciones con el objetivo de verificar el correcto
funcionamiento del software de control y de la instalacién. Estas extracciones se realizaron
utilizando 16 g de muestra de tomillo junto con 20 ml de etanol para mejorar la polaridad del
CO,. La presion suministrada al extractor fue de 450 bar con una temperatura de 50 °C. Se
sacaron muestras de extracto de aceite esencial de tomillo en el transcurso de 5, 15, 30 y 60

minutos tras alcanzar la presién de trabajo.
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1. Puesta a punto de la instalacion

Como paso previo a la realizacién de los ensayos de extraccidn que permitiran la
verificacion del software y del funcionamiento de la instalacién, se llevaron a cabo una serie de
pruebas en ausencia de carga y software de control, para determinar el emplazamiento éptimo

del caudalimetro y el modo de control de la presidn y el caudal del sistema.

Ubicacidon del caudalimetro

Inicialmente, el caudalimetro se ubicd en la zona de aspiracion de la bomba de CO,,
entre el depdsito pulmén y la bomba (Fig. 5.1).

Recirculacién
(o0}

X
o

Fig.5.1. Primera ubicacién del caudalimetro (aspiraciéon de la bomba).

Como se observa en la Figura 5.2, esta disposicidn dio problemas en la medicién, debido
a la proximidad del caudalimetro a la entrada de aspiracion de la bomba. De esta manera, el
caudal se registraba con fuertes oscilaciones, coincidiendo estas oscilaciones con cada
desplazamiento del pistdon que movia el diafragma, siendo imposible conocer con fiabilidad el
caudal exacto que estaba siendo bombeado en cada momento. La solucidn a esta situacion paso
por cambiar de emplazamiento el caudalimetro a un lugar donde las oscilaciones debidas al

bombeo pudieran ser atenuadas.

Para realizar las comprobaciones en las medidas que tomaba el caudalimetro en ambas
localizaciones, se utilizé un software disefiado por la casa Bronkhorst (FlowPlot V3.34). Este

software presenta diversas utilidades, entre las que se encuentran la configuracion de diferentes
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parametros del caudalimetro (rango de medida, unidad de medida, etc) y la lectura y
representacion del output del dispositivo en porcentaje.

SP Ch1 (FlowDDE)
Default script

1
3365

' ' ' ' ' 1 1 ' ' ' 0 ' ' ' ' ' ' ' ] i v ' i
363 364 365 36 3B7 363 9 IMW 371 3R 33 I4 35 3™ 377 3 O3 B0 WL B2 3B/I OB/E B\S
Time (s)

o Comment e

Fig.5.2. Lectura de la sefial del caudalimetro en FlowPlot con el instrumento instalado en la
aspiracion de la bomba.
Finalmente, el caudalimetro se posiciond en la conduccidn previa al depdsito pulmdn
(Fig. 5.3) de tal forma que las aspiraciones pulsadas de la bomba de diafragma quedaban

amortiguadas por el depdsito pulmén.

Recirculacién
CcO;

@m
ﬂ e

Fig.5.3. Segunda ubicacién del caudalimetro (entrada del depésito pulmdn).
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En la Figura 5.4 se muestra el aspecto que presentaba la seial del caudalimetro en la

aplicacién FlowPlot una vez realizada la reubicacidn del instrumento.
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Fig.5.4. Lectura de la sefial del caudalimetro en FlowPlot con el instrumento instalado antes
del depdsito pulmoén.
Con el caudalimetro instalado en la entrada al depdsito pulmadn, se observa una gran
mejoria en la estabilidad de las lecturas del caudal, tal y como muestra la ventana grafica de
FlowPlot (Fig. 5.4).

De esta forma, se puede considerar que la Unica ubicacién viable para el caudalimetro
es en la conduccion previa al depdsito pulmén, dado que seria practicamente imposible realizar
un control automatico eficaz sobre una magnitud cuyas lecturas presentan una oscilacion tan
fuerte, como era el caso de las lecturas de caudal con el caudalimetro situado en la aspiracidn
de la bomba de CO..
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Modo de control de la presidn y el caudal del sistema

En primer lugar, se planted un escenario en el que el control del caudal de CO; se
realizaba automaticamente por variacion de la velocidad de giro de la bomba y la regulacién de
la presidn se realizaba de forma manual, mediante la valvula micrométrica. En las Figuras 5.5 A

y B se muestran los datos de caudal (kg/h de CO,), correspondientes a dos ensayos distintos.
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Fig.5.5. Evolucién del caudal durante los ensayos con control automatico del caudal. A. sin
apertura del separador y B. con apertura del separador

La experiencia cuyos datos de caudal se representan en la Figura 5.5 A fue realizada sin
carga en el portamuestras, de forma que Unicamente se comprobd la estabilidad del sistema sin
aperturas del depésito separador. El objetivo fue mantener el caudal de CO; en un valor lo mas
cercano posible a 1 kg/h (se tomd como aceptable cualquier valor comprendido entre 0.9y 1.1
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kg/h) y la presidn en 450 bar. Estas medidas se tomaron una vez se alcanzé la presion del punto

de consigna en el extractor.

Es posible observar una clara ineficiencia del sistema a la hora de alcanzar en primera
instancia el caudal objetivo y también de mantenerlo en un rango estable en el tiempo. El
sistema tardd aproximadamente 10 minutos en situar el caudal en un rango cercano al valor
objetivo. Una vez alcanzado el objetivo, el sistema presentd una relativa estabilidad durante los
primeros 30 minutos de la experiencia, sélo perturbada por manipulaciones puntuales de la

valvula micrométrica para compensar las caidas o sobrecargas de presion.

Conforme la extraccidn superd el umbral de los 30 minutos se observa una creciente

inestabilidad en el control del caudal.

Antes de entrar en el analisis de |la segunda extraccién, cabe resaltar el comportamiento
de la planta que se observd en las diversas experiencias con carga de materia prima en el
portamuestras durante el desarrollo de este TFG. Cuando se han realizado extracciones de
aceite esencial de tomillo, la instalacién ha presentado una mejora progresiva en el control del
caudal conforme avanzaba la duraciéon de la extraccién. Esta variacion a mejor en el
funcionamiento del sistema se puede deber al agotamiento del etanol utilizado como

cosolvente, que cuando se encuentra mezclado con el CO; dificulta la circulacién de este ultimo.

En el caso de la segunda extraccién (Fig. 5.5.B), se cargd el portamuestras con 16 g de
tomillo mezclados con 20 ml de etanol y se realizaron aperturas del depdsito separador en
ciertos puntos de la extraccién para realizar recogida de extracto de aceite esencial de tomillo,
de forma que se alterara el equilibrio del sistema de extraccién y fuera posible observar la

capacidad del sistema para restablecer de forma automatica las condiciones de trabajo.

En esta ocasion, el sistema fue capaz de alcanzar el valor objetivo de caudal mas

rapidamente, aunque, la estabilidad fue muy reducida durante los primeros 30 minutos.

En el periodo de funcionamiento comprendido entre los 45 y 130 min, el sistema fue
adquiriendo mayor facilidad para mantener el caudal en un rango 0.9-1.1 kg/h debido al
progresivo agotamiento del etanol introducido en el portamuestras. También se consigue
recuperar el caudal con relativa facilidad tras las aperturas de la valvula del separador en los
minutos 50, 70, 100y 130 (puntos en los que el caudal baja hasta 0 kg/h debido a que se detiene

la recirculacidn, al escaparse el CO; por la valvula de salida del separador).

No obstante, tras un periodo de 30 minutos con relativa estabilidad en el
funcionamiento (minutos 100 a 130), el sistema empezd a presentar muchas dificultades para
recuperar el control del caudal tras la extraccién de muestra realizada en el minuto 130,

alargandose el periodo de estabilizacion del caudal hasta practicamente el minuto 150.

Con este tipo de control, la instalacién mostraba fluctuaciones en el valor de la presion
en el extractor, que debid ser periédicamente regulada manualmente por medio de la vélvula

micrométrica. La presidén se mantuvo en un rango de 410 a 490 bar.
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Una vez terminadas estas pruebas, se modificé el sistema de control. En la prueba que
se analiza a continuacidn, el control automatico (controlador, variador de frecuencia y bomba)
se realizd sobre la magnitud de presion en el extractor. Por otra parte, el control del caudal fue
llevado a cabo por medio de la manipulacién manual de la valvula micrométrica. En la Figura 5.6
se ilustran los datos tomados en la puesta en marcha de la planta con esta configuraciéon en el

sistema de control.

Caudal (kg/h)

0,4

(]

0,2

0 10 20 30 40 50 60 70
Tiempo (min)

Fig.5.6. Evolucion del caudal durante la extraccidon con control sobre la presién.

Con el sistema modificando la velocidad de la bomba por medio del control de la

presion, se consiguid que la respuesta automatica presentara menos oscilaciones

De esta forma, el sistema no tuvo ninguna dificultad en mantener la presion en niveles
muy proximos al setpoint establecido (450 bar), con lecturas que oscilaron entre 440 y 460 bar

en su mayoria.

El sistema experimentd una rapida recuperacion del caudal tras las recogidas de muestra

realizadas a los 5, 20, 35 y 60 min.

La evolucidn del caudal quedd sometida al manejo de la valvula micrométrica, por tanto,
se obtiene un valor de caudal mas préximo al objetivo en funcién de la experiencia que haya
obtenido la persona encargada del accionamiento de la valvula micrométrica en el manejo de la

misma.

De esto se concluye que, a pesar de que las lecturas de caudal fueron aceptables, todavia
se puede mejorar el control si se realiza un apropiado manejo de la valvula micrométrica, tal y

como queda reflejado en las extracciones que se analizan en el apartado 5.3.
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5.2. Caracterizacion de la bomba de CO:

En las Figuras 5.7.A y B se muestra la representacion grafica de los datos de caudal
registrados por el software de control para 3 niveles de presion y 3 velocidades de giro de la

bomba, a 40 y a 60 °C (temperatura del bafio termostatico) respectivamente.
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Fig.5.7. Curva caracteristica de la bomba. A. a 40 °Cy B. a 60 °C.

A tenor de los resultados obtenidos, se observa que en todos los escenarios se cumple
que al aumentar la presion disminuye el caudal, para una velocidad de giro constante. Estas

curvas nos permiten determinar el caudal que va a poder proporcionar la bomba bajo diferentes
condiciones de proceso.
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En lo referente al impacto de la temperatura del bafio sobre los datos de caudal
impulsado por la bomba, se observa (Tabla 5.1) cdmo, a igualdad de presion y de velocidad de

giro, el caudal a 60 °C es mayor que el caudal a 40 °C excepto para una condicidn de trabajo (100
bary 35 Hz).

Tabla 5.1. Influencia de la temperatura del bafo sobre el caudal (kg/h).

100 bar 300 bar 500 bar
40 °C 60 °C A (%) 40 °C 60 °C A (%) 40 °C 60 °C A (%)
25 Hz| 1,25+0,02 1,29+001 +262 0,83%0,03 0,93+0,01 +11,90 0,5910,01 0,62+0,01 +4,95
35Hz| 1,82+0,01 1,78+0,01 -19590 1,11+0,02

1,25+0,02

+13,18 0,80+0,01
50 Hz| 2,10+0,01

+3,97 1,16+0,01

0,88+0,02 +10,27
2,10+0,01 +0,06

1,25+0,02 +7,59

1,73+0,01 1,80%+0,01

Una vez realizada la caracterizacion de la bomba, puede determinarse que, para obtener
un caudal de 1 kg/h de CO; a una presién de 450 bar en el extractor, la bomba debe de trabajar

a una frecuencia comprendida entre 35 y 50 Hz (mayor frecuencia a menor temperatura). Este
rango de frecuencias quedo verificado en las extracciones realizadas.

5.3. Verificacion final del sistema

Para completar la verificacion del funcionamiento del software de control y de la
instalacion, se realizaron un conjunto de tres extracciones de aceite esencial de tomillo.

Para estas extracciones, se introdujeron en el portamuestras 16 g de tomillo y 20 ml de
etanol. El setpoint en el controlador de presidn se fijé en 450 bar. El caudal se controlé mediante

accionamiento manual de la valvula micrométrica, con un caudal objetivo de 1 kg/h (+ 1 kg/h).
La temperatura del bafio fue de 50 °C.

En la Figura 5.8 se representan graficamente los datos de caudal que el software de

control registré durante el transcurso de una de las extracciones (las otras dos presentaron un
comportamiento similar).
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Fig.5.8. Representacion grafica de la evolucidn del caudal de CO; durante la extraccion
realizada para la verificacion final del sistema.

Las lineas discontinuas marcan los puntos de la extraccién en los que se realizd una toma

de muestra de extracto de aceite esencial de tomillo.

Como se puede comprobar por el aspecto que muestra la representacion de los datos
de caudal registrados, el control automdtico ejercido sobre la presion presentd un
funcionamiento satisfactorio. La presidn se mantuvo durante toda la extraccién entre los 440y
460 bar.

El dnico margen de tiempo en el que el valor del caudal se alejo del rango objetivo, fue
en los minutos que precedieron a la primera toma de muestra. Este desvio en el control se debio
a las dificultades que presenta la manipulacién de la valvula micrométrica, dado que es un

elemento de alta sensibilidad e histéresis.

Durante el resto de la extraccidn, el sistema fue capaz de mantener el caudal de CO; en
un rango comprendido entre 0.9 y 1.1 kg/h, con una manipulacién de la valvula micrométrica

relativamente reducida.

El software de control monitorizd los datos de los controladores durante toda la

duracidn de las extracciones sin presentar ningun fallo.
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DESARROLLO DEL SOFTWARE DE CONTROL

5.4. Disefio del interfaz grafico

El disefio se realizé de forma que la ventana del software quedara dividida en tres zonas
diferenciadas. En la zona izquierda se encuentra el panel de control, donde se localizan los
elementos que permiten la interacciéon con el software. En la zona central se dispone una
representacioén visual esquematica de la planta de FSC, de acuerdo con su estado en el marco
del presente trabajo, donde también se muestran las diferentes variables del proceso. Por
ultimo, en la parte inferior de la ventana se localiza la zona de monitorizacién grafica, donde se
sitian dos representaciones graficas en tiempo real del caudal de CO; y de la presién en el

extractor.

La Figura 5.9 muestra el aspecto que presenta la interfaz del software desarrollado en

su ultima version.

Form1 - o

Puetto Nombre archivo

Intervalo de lecturas )
2

Separador Extractor

[ [

Variables proceso
Prosién Extractor  Temp. baiie
bar <

SP (300 SP |50

Caudalimetro |

Ty |
tiE:

Caudal CO2 Temp_ Extractor
kg/h <L

d kah
5P 1

i

Total CO2 Camisas ISCO (03)
ka <

Bomba

Avisos coreo/Aama

[[] Generar avisos

@gmal.com | email Bombona CO2 Pulmon

Apagar Alama
PRESION EXTRACTOR

Start

Actualizar SP Finalizar programa

Fig.5.9. Captura de pantalla del interfaz grafico del software de control desarrollado.
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Elementos del panel de control (Figura 5.10)

Los elementos del panel de control del software desarrollado son:

1- Menu desplegable para seleccionar el puerto de comunicaciones que se vaya a

usar.

2- Recuadro de entrada de texto para introducir el nombre del archivo que se
creara y donde se guardard en el disco duro los valores de las variables de proceso.

3- Recuadro de entrada de texto para introducir el intervalo de tiempo en el que

se realizaran las lecturas de los controladores.

4- Etiqueta: Muestra el valor de la presidn en el extractor.

5- Etiqueta: Muestra el valor de la temperatura en °C del bafio termostatico.

6- Etiqueta: Muestra el valor del caudal de CO, en kg/h.

7- Etiqueta: Muestra el valor de la temperatura en °C en el interior del extractor.

8- Etiqueta: Muestra el valor de la masa total de CO; que ha circulado durante la

extraccion en kg.

9- Etiqueta: Muestra el valor de la temperatura en °C en las camisas de la bomba
de jeringa (ISCO).

10- Checkbox. Habilita la funcién de alarma cuando se encuentra activado.

11- Recuadro de entrada de texto para introducir la direccién de correo electrénico

a la que serdn enviados los avisos.
12- Botdn de apagado de alarma.
13- Botdn de Start. Al pulsarlo, el software comienza a tomar medidas.

14- Botdén de Reset. Vacia el contenido de las etiquetas de datos y reinicia el

temporizadory los graficos de caudal y temperatura en el extractor.
15- Botdn de Stop. Detiene el temporizador y las mediciones.

16- Botdon de Actualizar setpoint. Envia a cada controlador el valor de setpoint

introducido en los respectivos cuadros de texto etiquetados como “SP”.

17- Botdn de Finalizar el programa.
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Fig.5.10. Panel de control del software.

5.5. Funcionalidades presentes en el software

El software desarrollado presenta varias funcionalidades cuyo uso resulta de interés
para la realizacién de extracciones con la planta de extraccion mediante FSC. Cuando se pone
en marcha, monitoriza las variables de proceso controladas, las cuales son la presién en el
extractor, la temperatura del bafio termostatico, el caudal masico circulante de CO,, la
temperatura en el extractor, y (aunque no sea un dato a tener en cuenta en el estado actual de
la instalacién) la temperatura de las camisas de la bomba de jeringa que se usaba en el contexto
previo al desarrollo de este TFG. El valor de estas variables de proceso se muestra en pantalla
con un intervalo de actualizacion minimo de 2 segundos (intervalo de lecturas). Las magnitudes
controladas se muestran y actualizan tanto en el panel de control, como en sus respectivas

etiquetas en la representacion esquematica de la planta.

El usuario también tiene la posibilidad de introducir en los recuadros de texto (textbox)
indicados para ello el valor de setpoint que se desee en los controladores. El valor introducido

solo es enviado a los controladores una vez que el usuario pulsa el botén “Actualizar SP”.

El software contiene también una funcidon que genera un documento de texto (cuyos

nombre y carpeta de destino deben ser introducidos por el usuario) en el momento que se pulsa
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el botdon “Start”. En este documento (extension “.txt” y formato ASCII) se registran todas las
medidas de los controladores que se han realizado hasta que se detiene la medicidn (botén
“Stop”). Si cuando se inicien las medidas ya existe un documento de texto con el mismo nombre
que el introducido en el cuadro de texto que se dispone para nombrar el documento, el
programa escribird las nuevas mediciones a partir de la ultima fila que tenga algun caracter

escrito.

También se incluye una funcién de “generar avisos”, en la que, cuando es seleccionada
y se superan unos umbrales, el programa envia dos correos electrénicos a la direccién
introducida en el espacio reservado para ello, ademds de reproducir un sonido de alarma. Esta
funcion sélo actia cuando la presidn se aleja del setpoint en un intervalo de +/- 10 bar o cuando
el caudal de CO; baja 0.1 kg/h o sube 0.2 kg/h respecto del setpoint.

5.6. Programacion

En este apartado se incluye la explicacion de la parte de mayor importancia de la
programacion, que seria la programacién correspondiente a la comunicacién con los
controladores. La totalidad del cddigo que conforma el software de control se puede consultar

en el Anexo.

Los controladores instalados, se comunican con el software a través de un cable
adaptador de RS-485 a USB. Para que la comunicacién tenga éxito, debe introducirse en el
programa un componente SerialPort, y establecer correctamente los pardmetros de

comunicacion. Estos parametros se listan a continuacion:
e PortName: COM4 (Es el nombre del puerto USB que se esta utilizando)
e BaudRate: 9600
e DataBits: 7
e Parity: Even
e StopBits: Two

También se cargd un componente de temporizador (timer), al que se le debe asignar un
intervalo de tiempo entre “ticks”. En el cddigo se escribié que este intervalo (Timer.Interval)
fuera equivalente al valor del cuadro de texto donde el usuario introduce el intervalo de lecturas
(TextBox.6.Text).

Los controladores presentan un sistema de cddigos mediante el cual son capaces de
llevar a cabo distintas érdenes, en funcién del cddigo que se le envie a través del software de
control. En este caso, hubo que generar cédigos por duplicado para cada orden que se quiso dar
a los controladores, debido a que los controladores E5CK y E5CC utilizan formatos de

codificacién distintos.
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Para realizar la lectura del valor de proceso (PV) en los modelos E5CK, el software se
programo para que enviara un cédigo del tipo:

@XX1000000

En el que los dos digitos que siguen a “@”, se corresponden con el nimero de unidad
del controlador de destino (Ej: @041000000, unidad 04).

En el caso del E5CC, el cédigo para ejecutar una lectura de PV es ligeramente mas
complejo:

050000101800000000001

En estos fragmentos de cddigo estan incluidos el comando a ejecutar (lectura de PV) y
numero de unidad, pero el software debe enviarlos junto a un cddigo de inicio (STX), un cédigo
de terminacion (ETX) y un caracter (BCC), que es calculado posteriormente y enviado junto a él.
El cédigo completo que el software debe enviar para que la unidad 05 responda con el PV, estaria
compuesto por los siguientes caracteres:

e STX (Start of Text): Se hace referencia a este caracter ASCII con Chr (2)
e Node number: 05
e Sub-address: 00
e SID (Service ID): 0
e Command text:
» MRC (Main Request Code): 01
SRC (Sub-Request Code): 01
Variable type: 80
Read start address: 0000

Bit position: 00

vV VYV Y V V

Number of elements: 0001
e ETX (End of Text): Se hace referencia a este caracter ASCIl con Chr (3)

e BCC (Block Check Character): Este caracter lo calcula el software haciendo la OR

exclusiva de los anteriores caracteres.

Las funciones que se encargaban de calcular y enviar estos cdédigos se llamaron
“tempera(unidad)” en el caso del E5CK, y “tempera2()” en el del E5CC. A continuacidn, se expone
el cédigo correspondiente a estas dos funciones, que se encuentra incluido en el médulo 1 del

software. El contenido completo del médulo 1 se puede consultar en el Anexo.
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Function tempera(unidad)
TRM = "*" + Chr(13)

uli = "@" + unidad + "1000000"
dumy = uli
FCS = ©
For I = 1 To Len(dumy$)
FCS = FCS Xor Asc(Mid$(dumy$, I, 1))
Next I
F1CS = Right$("0" + Hex$(FCS), 2)
uli = uli + F1CS + TRM

If Forml.SerialPortl.IsOpen = False Then Forml.SerialPortl.Open()
Forml.SerialPortl.DiscardInBuffer()

Forml.SerialPortl.DiscardOutBuffer()

Forml.SerialPortl.Write(uli)

'm=1

Do

Loop Until Forml.SerialPortl.BytesToRead >= 15
pp = Forml.SerialPortl.ReadExisting
Forml.SerialPortl.Close()

If Mid$(pp, 9, 1) = "F" Then

tempera = -Format(Val(Mid$(pp, 10, 3)), "0.0") / 1@
Else

tempera = Format(Val(Mid$(pp, 10, 4)), "0.0") / 10
End If

End Function
Function tempera2()

TRM = Chr(2)

uli = "050000101800000000001" + Chr(3)
dumy = uli

FCS = 0

For I = 1 To Len(dumy$)
FCS = FCS Xor Asc(Mid$(dumy$, I, 1))
Next I
F1CS = Chr(FCS)
uli = TRM + uli + F1CS

If Forml.SerialPortl.IsOpen = False Then Forml.SerialPortl.Open()
Forml.SerialPortl.DiscardInBuffer()

Forml.SerialPortl.DiscardOutBuffer()
Forml.SerialPortl.Write(uli)

Do

Loop Until Forml.SerialPortl.BytesToRead >= 21
pp = Forml.SerialPortl.ReadExisting

Forml.SerialPortl.Close()

pp = Mid$(pp, 16, 5)
tempera2 = Convert.ToInt32(pp, 16) / 10

lectacabada = 1

End Function
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El cddigo para realizar la operacion de cambiar el setpoint (SP), sélo se escribid para el
modelo E5CK, dado que el E5CC controlaba el caudal, cuya modificacién se realizaba por medio

de la valvula micrométrica. Este cddigo es el siguiente:
@XX201XXXXFCS*CR

Donde el software escribe el nimero de unidad en “XX”, y el SP introducido en recuadro
de texto se corresponde a “XXXX”. Por ejemplo, el cddigo para que la unidad 01 cambie su SP a

“500”, seria el siguiente:
@012015000FCS*CR
Donde:
e  (@: Cardcter inicial obligatorio.
e 01: Hace referencia a la unidad “01”.
e 2:Comando de escritura.
e 01: Hace referencia al Set point.
e 5000: El nuevo valor de SP, con una cifra decimal.
e FCS (Frame Check Sequence): Misma funcion que el BCC.
e *:Caracter obligatorio.

e CR (Carriage return): Retorno de carro.
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6. CONCLUSIONES

Finalizada la etapa experimental y a la luz de los resultados reflejados en este trabajo,

se exponen las siguientes conclusiones:

e La localizacion dptima para el caudalimetro se encuentra en la entrada del depdsito

pulmén lo que permite amortiguar las pulsaciones de la bomba de diafragma.

e El control automatico sobre la presién ofrece mejores resultados que si éste se realiza
sobre el caudal. Con esta configuracidon tanto caudal como presién mantienen sus
valores con mayor estabilidad en torno al set point. Ademas, es sistema es mds seguro
ya que se evitan problemas de exceso de presidén derivados de un incorrecto control

manual.

e Maediante la obtencién de la curva caracteristica de la bomba, se ha constatado que el
punto 6ptimo de funcionamiento de la bomba para realizar extracciones a 450 bar y 50
°C se encuentra entre los 35 y 50 Hz.

e El software desarrollado se ha validado, mostrandose libre de fallos, no encontrandose
cuelgues del programa durante las extracciones realizadas y presentando una

funcionalidad éptima.

e Se valora el software desarrollado como una herramienta que ofrece una serie de
funciones de interés para las futuras extracciones que se puedan llevar a cabo en la
planta de extraccién mediante CO2 supercritico del grupo ASPA. Entre ellas destaca la
recogida de datos de las variables de proceso en tiempo real y su posterior exportacion
a documento de texto, la posibilidad de realizar el cambio de setpoint desde el software,
la medida de la masa total de CO; que se ha circulado durante la extraccién y la funcidn

de generar avisos.
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