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Resumen del trabajo

La presente tesis realiza un estudio del proceso de extraccion del aceite esencial de
cascara de mandarina mediante el método de hidrodestilacion asistida por radiacion de
microondas, donde se tomé como variable respuesta el rendimiento expresado en
volumen de aceite esencial/masa de cascara de mandarina, para evaluar las condiciones
optimas y las variables que afectan al rendimiento del aceite esencial extraido, se
evalug tres factores: potencia de microondas, tiempo de extraccion y relacion

cascara/agua.

Los resultados obtenidos demuestran que, para obtener una mayor cantidad de aceite
esencial es necesario emplear una potencia de microondas baja de 70%, un tiempo largo

de extraccion de 22 min y una relacion de céscara /agua de 1:4.

El aceite obtenido aplicando las condiciones de mayor rendimiento presento una

composicion de 94,51% de limoneno.

El rendimiento del método de extraccion por hidrodestilacion asistido por microondas
presento un rendimiento alto en comparacion con datos reportados por otros métodos,

obteniéndose un rendimiento del 0,55%.

Ademas, a partir del balance de energia se establece que, para obtener 1.1 ml de aceite

esencial son necesarios 519,63 kJ.

Por otra parte, teniendo en cuenta los resultados obtenidos, es posible determinar que,
el impacto generado al medio ambiente por la operacion unitaria empleada teniendo en
cuenta el gasto de 0,440 kW-h se tiene una huella de carbono de 264 g CO..
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GLOSARIO

Antiséptico: son sustancias que, aplicadas de forma topica, sobre los tejidos vivos,

tienen la capacidad de destruir los microorganismos o de inhibir su reproduccion.
Balsamo: crema o liquido compuesto de sustancias medicinales aromaticas.

Citral: también conocido como geranial, es un compuesto natural con aroma citrico de
limén

Depurativo: que elimina las toxinas de un organismo o purifica los liquidos del cuerpo,

en especial la sangre.

Flavonoides: son un grupo diverso de fitonutrientes (quimicos vegetales) que se

encuentran en muchas frutas, verduras y especias.

Hesperidio: en boténica, un hesperidio es un tipo de baya modificada, a menudo

obtenido de citricos.

Limoneno: es una sustancia natural que se extrae del aceite de las cascaras de los

citricos y que da el olor caracteristico a los mismos.

Linalool: es una sustancia quimica de alcohol terpénico natural que se encuentra en

muchas flores y plantas.

Monoterpeno: son compuestos constituidos por dos unidades de isopreno, constan de

10 a&tomos carbonos.
Oleorresina: son extractos semisélidos compuestos de resina 'y aceite esencial o graso.

Sesquiterpenos: son los terpenos de 15 carbonos (es decir, terpenoides de un
monoterpenoide y medio).

Terpenos: son una vasta y diversa clase de compuestos organicos derivados del

isopreno (o 2-metilbuta-1,3-dieno), un hidrocarburo de 5 4tomos de carbono.

Tonico: propiedad de una sustancia capaz de excitar la actividad organica
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Resumen del trabajo

La presente tesis realiza un estudio del proceso de extraccion del aceite esencial de
cascara de mandarina mediante el método de hidrodestilacion asistida por radiacion de
microondas, donde se tomd como variable respuesta el rendimiento expresado en
volumen de aceite esencial/masa de cascara de mandarina, para evaluar las condiciones
Optimas y las variables que afectan al rendimiento del aceite esencial extraido, se
evalug tres factores: potencia de microondas, tiempo de extraccion y relacion

cascara/agua.

Los resultados obtenidos demuestran que, para obtener una mayor cantidad de aceite
esencial es necesario emplear una potencia de microondas baja de 70%, un tiempo largo

de extraccion de 22 min y una relacién de céscara /agua de 1:4.

El aceite obtenido aplicando las condiciones de mayor rendimiento presento una

composicion de 94,51% de limoneno.

El rendimiento del método de extraccion por hidrodestilacion asistido por microondas
presento un rendimiento alto en comparacion con datos reportados por otros métodos,

obteniéndose un rendimiento del 0,55%.

Ademas, a partir del balance de energia se establece que, para obtener 1.1 ml de aceite

esencial son necesarios 519,63 kJ.

Por otra parte, teniendo en cuenta los resultados obtenidos, es posible determinar que,
el impacto generado al medio ambiente por la operacion unitaria empleada teniendo en
cuenta el gasto de 0,440 kW-h se tiene una huella de carbono de 264 g CO..
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ANTECEDENTES

Generalidades

Los aceites esenciales son mezclas de sustancias obtenidas de plantas, que presentan
como caracteristicas principales su compleja composicion quimica y su carécter
fuertemente aromaticol. De los millones de plantas existentes en nuestro planeta, se
conoce alrededor de 4.000 aceites esenciales distintos, aunque evidentemente, no todas
las plantas contienen estas sustancias y las hay que presentan una concentracion tan

baja que hace imposible su obtencion practica.

Los aceites esenciales tienen caracteristicas sensoriales muy similares a la materia
prima de donde provienen, pero con una intensidad del aroma muy concentrada, por lo
que se usan en concentraciones que van de 0,01 a 0,1% para aromatizar diversos

alimentos, bebidas, perfumes, telas, etc.

Los meétodos de obtencion de aceites esenciales han evolucionado con el
paso de los afios gracias al avance de diversas tecnologias. Actualmente los métodos
mas utilizados para la produccion comercial son la extraccién por arrastre con vapor y

la expresién mecanica.

El uso de los llamados aceites esenciales de plantas no es nuevo. En diferentes paises
se los ha utilizado durante afios. En Tarija comienzan a tener importancia, pero ain

falta mucha informacion sobre sus beneficios y aplicacion.

Problema de desarrollo

Bolivia es un pais rico en diversidad de plantas y frutas, estos cultivos no presentan una
explotacion adecuada de ellos, en cuanto a citricos tal como la mandarina (citrus
reticulata), solo estd destinada al consumo humano, no presenta un aprovechamiento
adecuado, no existe la industrializacién de esta fruta, existiendo un potencial en el

ambito de la extraccion de aceites esenciales y de esta forma satisfacer la creciente

! Refiriéndose al término aroma y no al concepto quimico de aromaticidad



demanda que surge en diversas areas como la industria de alimentos, farmacéutica y

CcOoSméticos.

Planteamiento técnico propuesto

Los procesos de investigacion, desarrollo e innovacion enfocados en la extraccion de
aceites esenciales, buscan principalmente innovaciones radicales, dados que estas
ofrezcan nuevos beneficios a los clientes, nuevos productos, nuevos nichos de
mercado, reduccién de costos, nuevas lineas de negocio o generacién de nuevas
empresas. Estos procesos pueden iniciar a partir de ideas 0 necesidades y
requerimientos del mercado, y cuya factibilidad es evaluada a partir estudios de

investigacion basica o experimental.
OBJETIVOS

Objetivo General

Extraer el aceite esencial de cascara de mandarina (citrus reticulata) a escala de
laboratorio mediante hidrodestilacion asistida por microondas.

Objetivos Especificos

e Caracterizar las propiedades fisicas y quimicas de la materia prima: cascara de

mandarina (citrus reticulata).

e Disefar y ejecutar la fase experimental del proceso tecnoldgico de obtencién de

aceite esencial de cascara de mandarina (citrus reticulata).

e Caracterizar el producto obtenido: aceite esencial de la cascara de mandarina

(citrus reticulata).

e Determinar el rendimiento del aceite esencial de cascara de mandarina (citrus

reticulata)



JUSTIFICACION

Justificacion Econdmica

El constante creciente de la industria alimentaria y el de otras industrias, tanto a nivel
nacional como mundial, se encuentra apuntando a la produccion de productos de mayor
calidad con un contenido minimo de aditivos artificiales, debido a susceptibilidades de
los clientes. Es por esta razon que el mercado de los aceites esenciales se vio

incrementado y valorizado.

Con este trabajo se pretende plantear la posibilidad de aumentar el valor agregado a un
producto como la mandarina, mas especificamente en su cascara, misma que en nuestro
medio no es aprovechada, si bien existen pequefias empresas dedicadas al
procesamiento de la fruta, estas se limitan Unicamente al aprovechamiento de la pulpa
y no de la céascara, la cual puede ser utilizada como materia prima para obtencion de

aceite esencial y de este modo satisfacer al mercado de los aceites esenciales.

Justificacion Tecnoldgica

La determinacidon de los parametros de extraccion del aceite esencial de mandarina a
escala laboratorio nos permite disefiar la tecnologia de extraccion, lo cual
posteriormente puede ser utilizado como datos con fines industriales, dandole a nuestra

materia prima en este caso la mandarina un valor agregado.

En nuestro medio los aceites esenciales carecen de investigacion e incluso no existen
normas nacionales para este tipo de aceites. Por lo tanto, el proyecto incentiva la

investigacion tecnologica para aprovechar el potencial industrial de la mandarina.

Justificacion Social

El presente proyecto de investigacion proporcionara datos de nivel de laboratorio que
podrian ser aplicados posteriormente en el disefio e instalacion de una planta de
extraccion de aceite esencial. Esta a su vez generara nuevas fuentes de trabajo, tanto en

la fase de construccion de equipos, instalacion y funcionamiento de la misma.



El proyecto se constituird en un nuevo instrumento para la recoleccion y andlisis de
datos referentes a la obtencion de aceites esenciales de frutas citricas, asi como de

caracteristicas regionales de la mandarina.

Justificacion Ambiental

El impacto ambiental generado por el método propuesto en este trabajo es minimo en
comparacion con otros métodos, ya que no se requiere de una fuente de calor por la
quema de combustibles fdsiles, si bien en nuestro medio se hace uso de la quema de
combustibles fésiles para la generacion de energia eléctrica, la huella de carbono es
aun minima, pero al emplear energia eléctrica permite el uso de combustibles
renovables no fosiles, por lo tanto la huella de carbono generada por el equipo de

extraccion se reduce drasticamente.
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I. MARCO TEORICO
1.1. Generalidades de los Aceites Esenciales

1.1.1. Aceites esenciales

Los aceites esenciales son las fracciones liquidas volatiles, generalmente destilables
por arrastre con vapor de agua, que contienen las sustancias responsables del aroma de
las plantas y que son importantes en la industria cosmética (perfumes y aromatizantes),
de alimentos (condimentos y saborizantes) y farmacéutica (saborizantes). Los aceites

esenciales generalmente son mezclas complejas de componentes que pueden ser:

e Compuestos alifaticos de bajo peso molecular (alcanos, alcoholes, aldehidos,

cetonas, ésteres y acidos)
e Monoterpenos.
e Sesquiterpenos.
o Fenilpropanos.

En su gran mayoria son de olor agradable, aunque existen algunos de olor relativamente
desagradable como por ejemplo los del ajo y la cebolla, los cuales contienen

compuestos azufrados. (Martinez, 2003)

1.1.2. Composicion quimica

Los aceites esenciales son mezclas naturales complejas las cuales pueden contener
cerca de 20-60 componentes en diferente concentracién. Son caracterizados por 2 0 3
de sus componentes mayoritarios equivalentes a su alta concentracion (20-70 %). El
grupo principal esta compuesto de terpenos y terpenoides, el resto de constituyentes
aromaticos, todos caracterizados por su bajo peso molecular (Bakkali, Averbeck,
Averbeck, & ldaomar, 2008)

Los aceites esenciales en su composicion basica estan formados por elementos

volatiles, mezcla de terpeno, alcoholes, cetonas, acidos, esteres, etc. (Tapia B, 2019)


https://www.academia.edu/19545485/Biological_effects_of_essential_oils_A_review
https://www.academia.edu/19545485/Biological_effects_of_essential_oils_A_review
https://repositorio.umsa.bo/bitstream/handle/123456789/3405/TESIS-ECO-033.pdf?sequence=1&isAllowed=y

Figura 1-1 Formulas estructurales de los monoterpenos
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Fuente: Saldafa & Paseli, 2015



Figura 1-2 Férmulas estructurales de los sesquiterpenos

N AN
HOCH,
A
Famesol ‘ ‘
Nerolidol gama-Bisaboleno
alfa-Cadineno beta-Selineno Cariofileno

HO

Carotol Acido abscisico
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Los aceites esenciales provenientes de frutos citricos, contienen de 85 a 99% de
componentes volatiles y de 1 a 15% de componentes no volatiles. Los primeros son
una mezcla de monoterpenos como el limoneno, sesquiterpenos y sus derivados
oxigenados, incluyendo aldehidos como el citral, cetonas, acidos, alcoholes como

linalool, y esteres. (Arroyo Gamez & Leon la Rosa, 2014)

La composicion quimica de los aceites esenciales es compleja y tal composicién varia
de acuerdo a la parte de la planta de la cual se extrae, a las condiciones climaticas, al
tratamiento postcosecha, ademas de los métodos de extraccion empleados, por lo tanto,

no se encontrara un aceite exactamente igual a otro.

1.1.3. Clasificacién

Los aceites esenciales se agrupan de acuerdo a diferentes criterios: consistencia, origen

y naturaleza quimica de los componentes mayoritarios.

1.1.3.1. Consistencia

De acuerdo con su consistencia los aceites esenciales se clasifican en esencias fluidas,
balsamos y oleorresinas. Las Esencias fluidas son liquidos volatiles a temperatura
ambiente. Los Balsamos son de consistencia mas espesa, son poco Vvolatiles y
propensos a sufrir reacciones de polimerizacion. Las Oleorresinas tienen el aroma de
las plantas en forma concentrada y son tipicamente liquidos muy viscosos o sustancias

semisolidas.

1.1.3.2. Origen

De acuerdo a su origen los aceites esenciales se clasifican como naturales, artificiales

y sintéticos.

Los naturales se obtienen directamente de la planta y no sufren modificaciones fisicas
ni quimicas posteriores, debido a su rendimiento tan bajo son muy costosos. Los
artificiales se obtienen a través de procesos de enriquecimiento de la misma esencia
con uno o varios de sus componentes, por ejemplo, la mezcla de esencias de rosa,

geranio y jazmin enriquecida con linalool, o la esencia de anis enriquecida con anetol.



Los aceites esenciales sintéticos como su nombre lo indica son los producidos por la
combinacidon de sus componentes los cuales son la mayoria de las veces producidos por
procesos de sintesis quimica. Estos son mas econdmicos y por lo tanto son mucho mas

utilizados como aromatizantes y saborizantes (esencias de vainilla, limon, fresa, etc.).

1.1.3.3. Naturaleza quimica

Desde el punto de vista quimico y a pesar de su composicion compleja con diferentes
tipos de sustancias, los aceites esenciales se pueden clasificar de acuerdo con el tipo de
sustancias que son los componentes mayoritarios. Segun esto los aceites esenciales
ricos en monoterpenos se denominan aceites esenciales monoterpenoides (p. ej.
hierbabuena, albahaca, salvia, etc.). Los ricos en sesquiterpenos son los aceites
esenciales sesquiterpenoides (p. ej. copaiba, pino, junipero, etc.). Los ricos en
fenilpropanos son los aceites esenciales fenilpropanoides (p. ej. clavo, canela, anis,

etc.).

1.2. Procesamientos industriales

Las esencias disponibles comercialmente se pueden someter a una serie de procesos
industriales para mejorar las propiedades organolépticas, concentrar ingredientes
utiles, facilitar el procesamiento industrial o simplemente homogeneizar la calidad. Los
tratamientos mas utilizados son: rectificacion, fraccionamiento, desterpenado, des-

encerado, filtrado, decoloracion y lavado

1.2.1. Rectificacion

La rectificacion es una operacion que se realiza al aceite esencial con el objetivo de
eliminar impurezas que puedan existir por el proceso de extraccion, como ser la
descomposicion térmica del material vegetal, esta operaciéon se la realiza en una
columna de rectificacion en donde el aceite esencial es fraccionado y consiguen

fracciones las cuales son analizadas individualmente.
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1.2.2. Fraccionamiento

El fraccionamiento es una operacion similar a la rectificacion, en este caso la operacion

tiene como objetivo concentrar un componente especifico del aceite esencial.

1.2.3. Desterpenado

Los aceites esenciales contienen un alto contenido en monoterpenos, en especial los de
origen citrico, estos componentes reducen la solubilidad del aceite en medios acuosos
ademas de sufrir oxidacion al estar expuestos al aire, por lo cual, para evitar la
descomposicion de los aceites esenciales, se realiza la operacion de eliminar los
monoterpenos denominada desterpenado, lo cual maximiza la calidad del aceite
esencial, proporcionando una mejor manipulacion, concentracion del olor y sabor, ya
que las propiedades organolépticas de las esencias citricas provienen del residuo y no

de los monoterpenos.

1.2.4. Des-encerado

Los aceites esenciales de origen citrico que son obtenidos Gnicamente por prensado en
frio tienen el inconveniente que arrastrar ceras contenidas en la cascara del citrico, las
ceras tienen la caracteristica de ser altamente insolubles, para eliminarlas se somete a

aun enfriamiento el aceite esencial y posteriormente se procede a realizar una filtracion.

1.2.5. Filtracién

Algunos aceites esenciales contienen impurezas, las cuales pueden ser eliminadas por
medio de una filtracion o por el uso de materiales que retienen el agua contenida en el

aceite como ser el sulfato de sodio anhidro, carbonato de magnesio, etc.

1.2.6. Decoloracion

Algunos aceites esenciales presentan una coloracion muy fuerte lo cual afecta en su
aplicabilidad en algunos productos, es por ello que se decolora haciendo uso de ciertas

sustancias, como ser el acido tartarico y carbén activo.
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1.2.7. Lavado

Es una técnica para mejorar la calidad del aceite esencial, esta técnica se usa para
eliminar el olor a quemado o rancio que adquiere el aceite esencial a causas de la
presencia de acidos y fenoles, para eliminarlos se hace un lavado con hidroxido de

sodio al 1% o también se emplea carbonato de sodio al 10%.
1.3. Control de calidad

1.3.1. Caracteristicas organolépticas

Se describe el olor, color, sabor y aspecto de los aceites obtenidos, puesto que estas
caracteristicas fisicas contribuyen a la definicion de la calidad y ademas orientan sobre

las posibles aplicaciones industriales.

1.3.2. Caracteristicas fisicas

Para definir la calidad de un aceite esencial se determinan las siguientes caracteristicas

fisicas:

1.3.2.1. Densidad a 20 °C

Este parametro tiene interés por encontrarse siempre citada en literaturas afines, Siendo
un parametro caracteristico de cada aceite lo cual permite descubrir posibles
adulteraciones. La densidad puede determinarse con un picnémetro, o un densimetro

electroénico.

1.3.2.2. Indice de refraccién a 20 °C

Aunque el valor que representa el indice de refraccion de un aceite esencial fluctia
entre limites muy pequefios, se practica su determinacion porque es Gtil para determinar

adulteraciones y envejecimiento del aceite esencial.

Puede determinarse mediante un refractdmetro electronico y suele medirse a 20 °C o

de lo contrario se realiza una correccién por diferencia de temperatura.
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Las principales ventajas de este parametro son la rapidez y la sencillez con que puede

obtenerse.

1.3.2.3. Rotacion optica

Los componentes en el aceite esencial son dpticamente activos es decir desvian el plano
de polarizacién de la luz, ademés de ser igual un pardmetro para detectar
adulteraciones. Ademas, esta propiedad se mide de forma fécil, rpida y segura, lo que

explica la importancia de su determinacion

1.3.2.4. Miscibilidad en etanol

Todos los aceites esenciales son solubles en alcohol etilico y muchos son solubles en
alcohol etilico diluido. Tiene especial importancia porque indica, particularmente en
algunos casos, la adulteracion del aceite, y en otros puede indicar determinadas

aplicaciones del aceite esencial analizado.

Un procedimiento para realizar esta determinacion es: en un tubo de ensayo,
perfectamente limpio y seco, se pone un volumen de esencia exactamente medido (por
ejemplo, 0,5 ml), se adiciona, gota a gota, mediante una bureta graduada (al 1/10 de
ml), alcohol exactamente titulado, hasta obtener una solucion transparente. Se agita
continuamente durante la adicion de alcohol manteniendo la temperatura a 20 °C. Para
cumplir esta condicién se dispone de un recipiente con agua a dicha temperatura, en el
que se sumerge el tubo de ensayo que contiene la mezcla alcohol més aceite esencial.
Cuando esta mezcla esta perfectamente transparente, se mide en la bureta el volumen
de alcohol gastado y después se continta afiadiendo alcohol, ya que, para las esencias
destiladas a fuego directo las esencias envejecidas, muchas veces, se forma un
enturbiamiento con la dilucion Si después de haber adicionado hasta 20 volumenes de
alcohol (es decir, 10 ml por 0,5 ml de esencia) la solucion continGa transparente, es
inatil ir més lejos.

La solubilidad de las esencias en alcohol da una idea de su contenido en monoterpenos:
cuanto mayor sea la solubilidad, menor sera el contenido de éstos en la esencia, o mayor

sera su contenido de compuestos oxigenados, como alcoholes y fenoles. Es, ademas,
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una técnica muy sencilla para detectar adulteraciones provocadas por la adicion de

aceites vegetales o minerales, que son insolubles en alcohol.

1.3.3. Caracteristicas quimicas

Ademas del pH, otra de las caracteristicas importantes es el indice de acidez.

1.3.3.1. indice de acidez

Indica el grado de acidez de un aceite esencial, y expresa el nimero de miligramos de
hidréxido potésico necesarios para neutralizar los acidos que contiene 1 gramo de
aceite.

Para calcularlo, en un matraz se pesan 2 gramos de aceite esencial, se adicionan 5 ml

de alcohol neutro, dos gotas de fenolftaleina y se titula con KOH alcoholico 0.1N.

< 56,1 *V
Indice de acidez = ———

V= volumen de KOH 0.1N en ml.
56,1= miliequivalentes de KOH expresados en mg.

g= Numero de gramos de muestra.

1.3.4. Perfil cromatogréafico

Se la realiza por cromatografia de gases, la cual se usa para determinar la composicién
relativa de los compuestos presentes en los aceites esenciales, es Util para determinar
adulteraciones o controlar contaminaciones por componentes que no son propios del

aceite.

1.3.5. Otras determinaciones

1.3.5.1. Residuos por evaporacion

Sirve para determinar la cantidad de residuos solidos que contienen los aceites

esenciales, sobre todo es aplicado en aceites que son extraidos por expresién mecanica.
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1.4. Caracterizacion de aceites esenciales de los citricos

Los aceites esenciales de los citricos se caracterizan en su composicion quimica por
contener en una mayor composicién un monoterpeno como ser el limoneno el cual le
da el aroma caracteristico al citrico. El limoneno esta presente entre un 60-90 % de la

composicion total del aceite esencial de mandarina.

1.5. Aceite esencial de mandarina

El aceite esencial de mandarina, como otros aceites esenciales citricos se extraen de la
cascara del fruto y es muy utilizado en la aromaterapia, y posee propiedades

antisépticas, antiespasmadicas, depurativas, sedantes, digestivas y tonicas.

Las caracteristicas del aceite esencial de mandarina son implementadas segln la zona
donde se encuentre, si bien en nuestro &mbito no existen normas que establezcan las
caracteristicas del aceite esencial de mandarina, se puede recurrir a normas

internacionales como ser la norma 1SO 21631 (ver Anexo B).

1.5.1. Propiedades fisicas del aceite esencial de mandarina

Un aceite de mandarina de calidad presenta las siguientes propiedades organolépticas
seguin la norma 1SO 21631-2020 que establece las caracteristicas del aceite esencial de

mandarina.

Tabla I-1 Propiedades quimicas y fisicas del aceite esencial de mandarina

Apariencia Liquido transparente
Color Naranja palido a naranja oscuro
Olor Caracteristico a fruta fresca
Densidad relativa a 20 °C 0,840 a 0,860
Indice de recz)gaccién a 20 147021478
Rotacién optica a 20 °C Entre +90° y +98°
'”O(':f]‘; ‘ffgﬂ;jez Max. 0,2

Fuente: Organizacion Internacional de Normalizacion, 2020
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1.5.2. Composicion quimica

La composicion quimica del aceite de mandarina es compleja, presenta distintos
componentes quimicos en distinta proporcion, la composicion aproximada del aceite
esencial de mandarina se presenta en la Tabla I-2.

Tabla I-2 Rangos de algunos componentes de un aceite esencial de mandarina de
calidad

Rango %
Componente | 155 21631-2020)

a-Pineno 0,3-0,9
Sabineno 0,3-1,5
B-Pineno max 0,3
Mirceno 1,0-2,5

Limoneno 90,0-97,0
Octanal 0,05-0,3
(E)-B-Ocimeno max 0,3
y-Terpineno max 1,0
p-Cimeno max 0,2
Decanal 0,1-0,4
(E)-a-Farneseno max 0,5
Linalool 0,1-0,6
Neral max 0,5
a-Terpineol max 0,15
Geranial max 0,5
metill\lar:?re;rlllilato max 0,06
B-Sinensal max 0,2
a-Sinensal max 0,4

Fuente: Organizacion Internacional de Normalizacion, 2020
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1.6. Extraccion soélido-liquido

En general se denomina extraccion al contacto de un sélido (en este caso el material
vegetal) con un liquido (disolvente) en el que son solubles algunas sustancias que estan
contenidas en el solido. Del proceso se obtiene un solido agotado y una disolucion o

extracto formado por las sustancias disueltas en él.

Figura 1-3 Extraccion solido-liquido

=3

2 e
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Fuente: Elaboracion propia, 2021

En la figura 1-3 se puede observar el esquema de la extraccion, antes de la extraccion
(izquierda) y después de la extraccion (derecha): 1 disolvente, 2 fase sélida con el

soluto, 3 soluto, 4 extracto, 5 solido agotado.
Los factores méas importantes que influyen sobre la velocidad de extraccién son:

a) Tamafo de las particulas sélidas: Evidentemente cuanto mas pequefias sean,
mayor es la superficie interfacial y mas corta la longitud de los poros. Por tanto,
mayor es la velocidad de transferencia. Sin embargo, tamafos excesivamente
pequefios pueden hacer que las particulas se apelmacen dificultando la extraccion.

b) Tipo de disolvente: El disolvente debe ser lo més selectivo posible y se recomienda
de baja viscosidad.

¢) Temperatura: Un aumento de la temperatura favorece la solubilidad y aumentan
los coeficientes de transferencia de materia. El limite superior se fija atendiendo a
criterios de calidad del producto, criterios econémicos y de seguridad con respecto

al disolvente.
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d) Agitacion del disolvente-soluto: Favorece la transferencia por aumento de
coeficientes de transferencia de materia en la interfase sélido-liquido. Ademas, se

evita la sedimentacion y apelmazamiento de las particulas sélidas.

1.7. Procesos de extraccion de aceites esenciales

Los diferentes procesos de extraccion utilizados en la obtencion de aceites esenciales

y extractos aromaticos, se pueden resumir de la siguiente forma:

1.7.1. Destilacion

Es el método més usado para la extraccion de aceites esenciales, permite procesar
grandes cantidades de material vegetal y obtener buenos rendimientos. La destilacion
se la realiza por tres métodos: extraccion con agua o hidrodestilacién, extraccion con
aguay vapor, y extraccién por arrastre de vapor. La temperatura, el tipo de planta y el
tiempo de extraccidn en este proceso son factores importantes en la calidad de estos

aceites esenciales.

Figura 1-4 Destilacion de aceites esenciales
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Fuente: Organicserums, 2019
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1.7.1.1. Destilacion con agua o hidrodestilacion

En la hidrodestilacion el material vegetal se sumerge en el agua. La hidrodestilacion
consiste en llevar ha estado de ebullicion el agua, que penetra los tejidos de la planta 'y
disuelve una parte del aceite esencial presente en las estructuras contenedoras; esta
disolucion acuosa, se difunde a través de las membranas de las células y el aceite se
vaporiza inmediatamente desde la superficie. Este proceso continla hasta que se
remueve todo el aceite contenido en las glandulas de la planta, de tal manera, que los

vapores generados puedan ser condensados y colectados.

Un factor de especial importancia es el calentamiento. Si el alambique se calienta con
fuego directo, el agua presente en el alambique debe ser suficiente para llevar a cabo
toda la destilacion y es necesario evitar el sobrecalentamiento y la carbonizacion del
material vegetal esta metodologia requiere de tiempos de calentamientos largos y
adicion de agua en grandes cantidades, lo cual incrementa el costo y el tiempo de la
destilacion.

Figura 1-5 Esquema del equipo de hidrodestilaciéon

Fuente: Rassem, Nour, & Yunus, 2016


http://www.ajbasweb.com/old/ajbas/2016/November/117-127.pdf
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A escala laboratorio el mas conocido es el equipo Clevenger, usado en muchos
laboratorios y considerado en varios estandares internacionales, como el més adecuado
para la determinacion del contenido total del aceite esencial de una planta aromatica.
Esta compuesto (Figura 1-6) de un balén, donde se deposita la materia prima molida y
una cantidad conocida de agua pura. Se calienta constantemente, el aceite esencial con
el agua presente, el cual se evapora continuamente. Un condensador va acoplado al
balon y una conexion en forma de D, permite acumular y separar el aceite esencial de
la mezcla condensada. El agua floral condensada regresa al balén por el rebose de la

conexion.

Figura 1-6 Montaje de hidrodestilacion con aparato Clevenger. (A) para aceites

mas densos que el agua. (B) para aceites menos densos que el agua.
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Fuente: Quimicafacil.net, 2018

1.7.1.2. Hidrodestilacion asistida por radiacion con microondas (MWHD)

El uso de microondas es otra alternativa para la extraccion de aceites esenciales. Esta
técnica puede utilizarse asistiendo un método convencional como la hidrodestilacion o
adaptando un equipo para establecerlo como un método independiente, como la

extraccion por microondas sin disolvente.
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La hidrodestilacion asistida por microondas (MWHD?), es una alternativa a la
extraccion de aceites esenciales, en la cual el aceite esencial que se encuentra
generalmente en bolsas (glandulas secretoras) que contienen diferentes cantidades de
agua, son irradiadas por ondas que interactian selectivamente con agua y causan

calentamiento localizado.

El resultado es un aumento repentino no uniforme de la temperatura hasta el punto de
ebullicidn e incluso por encima, produciéndose una expansion en volumen dentro del
sistema provocando la ruptura de las paredes. El contenido organico fluye libremente
hacia el solvente circundante, este proceso mejora la calidad de los aceites esenciales

y reduce los costos de operacion (Torrenegra, 2014)

Figura 1-7 Equipo de hidrodestilacién por radiacién de microondas
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Fuente: Elaboracién propia, 2021

L Por sus siglas en ingles Microwave Hydro-Distillation


https://scielo.conicyt.cl/pdf/infotec/v26n1/art13.pdf
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1.7.1.3. Extraccion con agua y vapor

Es una combinacion de los dos procesos de destilacion anteriores, es un método
mejorado, donde la carga (el material vegetal) se coloca sobre una malla que sirve como
un fondo falso y no permite el contacto directo con el agua. Una vez iniciado el proceso,
el agua dentro del alambique se lleva hasta ebullicion y el vapor generado in situ pasa
a través del material vegetal. Consecuentemente, se evita que el material vegetal se

gueme, ya que la camara de agua lo protege del calentamiento directo.

Es importante que el vapor de agua generado pase a través de la carga uniformemente

para garantizar la extraccion completa de la esencia.

Figura 1-8 Equipo de extraccion con agua y vapor
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Fuente: José Barotto, 2017

1.7.1.4. Extraccion por arrastre de vapor

El equipo es muy sencillo, requiere un generador de vapor que puede ser una simple
olla de presion o una caldera, un reactor o camara de extraccion que es un recipiente

hermético con una entrada y una salida de vapor donde se deposita el material de las
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plantas (hojas, flores, madera, semillas), un condensador, donde el vapor se transforma
en liquido nuevamente y se recoge en un recipiente Ilamado vaso florentino que es un
envase con un desprendimiento que facilita la separacion del agua y el aceite. La
extraccion se efectia cuando el vapor por presion entra en contacto con las células de
las partes de las plantas y las rompe, liberando la esencia y atrapandola en las gotas de

agua del vapor que luego se condensa en el destilador.

Figura 1-9 Equipo de extraccion por arrastre de vapor
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Fuente: José Barotto, 2017

1.7.2. Expresién mecanica

Este tipo de procesos son generalmente aplicados a citricos, ya que tienen gran cantidad
de esencia en sus cascaras. La extraccion del aceite se realiza sobre la fruta entera o

sobre la cascara, de manera mecanica.

El método mas conocido para la extraccion por expresion mecanica se la conoce como
prensado en frio, el proceso involucra la abrasion de la piel del citrico con el fin de
causar la ruptura de las glandulas secretoras de aceite. A medida que se extrae el aceite

se agrega agua para lavarlo de la piel, formando un liquido viscoso. El liquido es
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llevado a un prensado para separar el aceite de los restos de piel. La solucion de aceite
se centrifuga (8.000 — 10.000 rpm) para separar la emulsiédn rica en aceite, una solucion
acuosa y material lodoso semisdlido. La emulsion se centrifuga nuevamente (16.000 —

18.000 rpm) obteniéndose dos fases. Luego se deja decantar y se filtra.

Este producto final en realidad es una esencia y no un aceite esencial ya que se compone
de dos fracciones, una volatil (aceite esencial) y otra no volétil, por lo tanto, se habla
de esencia en el caso del producto obtenido por el método de expresion, y de aceite

esencial al producto obtenido mediante destilacion.

Este método es usado para evitar la pérdida de componentes termo sensibles, pero no
obstante este método requiere de un tratamiento posterior de refinamiento del aceite,

ya que contiene compuestos no deseados como las ceras del epicarpio de los frutos.

Figura 1-10 Prensado en frio de aceites esenciales
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Fuente: Organicserums, 2019
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1.7.3. Extraccion con disolventes

El método por disolvente consiste en usar disolventes volatiles, la materia prima a ser
usada es secada y molida se pone en contacto con estos disolventes organicos tales

como alcohol, cloroformo, ente otros.

Estos disolventes solubilizan la esencia, pero también solubilizan y extraen otras

sustancias tales como grasas y ceras.

Su aplicabilidad se limita a escala de laboratorio porque a nivel industrial resulta
costoso por el valor comercial de los disolventes y ademas por el riesgo de explosion e

incendio caracteristicos de muchos disolventes organicos volatiles.

Figura 1-11 Extraccion con disolvente
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Fuente: Organicserums, 2019

1.7.3.1. Extraccién por fluidos supercriticos

encima de su temperatura y presion critica para usarlos como disolventes, con este

método se logra obtener extractos libres de disolventes organicos. Estas ventajas son
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debidas a la alta volatilidad de los fluidos supercriticos (gases en condiciones
ambientales normales) y a las propiedades de transporte mejoradas (alta difusividad y
baja viscosidad). (Peredo, 2009)

En consecuencia, este proceso extrae una gama mas amplia de compuestos
aromaticos volatiles que no se ven afectados por el calor ni interactGan quimicamente
con el fluido inerte. Luego de sumergir la materia vegetal en el gas licuado, este se

devuelve a condiciones de presion atmosférica retornando a su estado gaseoso.

Una de sus desventajas del método es su alto costo, lo cual hace que su aplicabilidad

se limite solo a escala laboratorio.

Figura 1-12 Esquema de Extraccion con CO2 en Condiciones Supercriticas

7 8

s

1 Valvula de CO;

2 Enfriador
p——, 3 Bomba de CO:
“‘-5-"' 4 Calentador

5 Extractor

6 Saparador

7 Valvula de control de
presion automdtica

8 Valvulas manuales de
control de presion

9 Valvulas de salida

L000
000

00

Semillas

00
000

[0
\
_(

8
%J;

|
COe o 4 % Acaite
e

Fuente: Pantoja Chamorro, 2017


https://www.udlap.mx/WP/tsia/files/No3-Vol-1/TSIA-3(1)-Peredo-Luna-et-al-2009.pdf
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Tabla I-3 Caracteristicas de los fluidos supercriticos méas usados

T. Critica| P. Critica Densidad Observaciones
(°C) (atm) Critica (g/ml)
CO, 312 79 8 0,47 Inerte, no !nflamable, no
toxico
N20 36,5 72.5 0,45 Oxidante
Altas temperaturas,
CoHs 152 333 0,23 inflamable, toxico
Altas temperaturas,
CeHz 234 29.6 0,23 inflamable, toxico
NHs | 1325 1125 0,24 Altas temperaturas,
COrrosivo

Fuente: Garcia B, 2003

1.8. Ventajas y desventajas de los métodos de extraccion

A modo esclarecedor, se presenta la Tabla I-4 donde se pueden apreciar las diferencias

entre los distintos métodos de extraccion:

Tabla I-4 Ventajas y desventajas de los métodos de extraccion.

Técnica

Ventajas

Desventajas

Hidrodestilacion

e Configuracion simple y
economica.

e Método ampliamente
utilizado.

¢ Rendimiento alto.

Calentamiento dificil de
controlar.

El sobrecalentamiento
puede quemar el material
vegetal, produciéndose un
aceite de baja calidad con
un ligero aroma a
quemado.

Mayor costo desde el
punto de vista energético.
Periodos de extraccién
largos.

Extraccion con

agua y vapor

e La muestra no es
calentada directamente.
e Configuracion simple 'y

econdmica.

Riesgo de la extraccion
incompleta.

El tiempo de extraccion
esta limitado por el
volumen de agua
utilizado.
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Técnica

Ventajas

Desventajas

Extraccion por

arrastre de vapor

e Método muy sencillo, y
de bajo costo.
e Lamuestrano se

calienta directamente.

e Las temperaturas altas

pueden causar la
hidrolisis de los ésteres, y
la polimerizacién y
resinificacion de los
terpenos presentes en el
aceite esencial.

Equipo de extraccion mas
COostoso.

Grandes periodos de
tiempo y tiene
rendimientos bajos en
comparacion con otros
métodos.

Hidrodestilacion
asistida por la

radiacion con

e Proceso muy rapido y
relativamente
econdmico.

e Permite el uso de
combustibles
renovables no fosiles

e Bajo consumo

Puede ser deficiente
cuando los componentes
son no polares o0 son muy
volatiles.

microondas energético. !\lo es e_scalable anivel
- industrial.
(MWHD) ¢ Rendimiento alto.
e Es una operacion
totalmente
automatizada
La emulsién agua-aceite
e Método simple es impura debido a la
mediante el cual es presencia de particulas
posible obtener un solidas, la esencia debe
aceite esencial de ser separada por
. caracteristicas muy centrifugacion.
Expresion cercanas al producto ' '
p Se requieren equipos
mecanica natural, porque no se relativamente costosos.

realizan tratamientos
térmicos.
e Rendimiento alto.

Las etapas de extraccion
son diversas y largas.
Método aplicado
generalmente para
citricos.

Avrrastre de ceras.
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Técnica Ventajas Desventajas
¢ Rendimiento alto
e Ecoldgicamente e El equipo requerido es
compatible. relativamente costoso, ya
¢ El solvente se elimina que se requieren bombas
facilmente e inclusive de alta presion y sistemas
. se puede reutilizar. de extraccion también
Fluidos o Las bajas temperaturas resistentes a las altas
Supercriticos utilizadas para la presiones
extraccion no cambian e Aplicable a escala
guimicamente los laboratorio mas no a
componentes del aceite nivel industrial.
esencial.

e Se extraen otras
sustancias tales como
grasas y ceras.

¢ Los disolventes presentan
altos precios.

e Aplicable a escala

., e Alto rendimiento laboratorio mas no a nivel
Extracelon con | kacil eliminacién del industrial.
disolvente solvente. e Toxicidad de los
disolventes.

¢ Riesgo de explosion e
incendio caracteristicos
de muchos disolventes
organicos volatiles

Fuente: Elaboracién propia, 2021

1.9. Obtencion de aceite esencial asistida por microondas

La energia de la radiacion por microondas equivale a 0,000012 eV que no produce
dafo en la materia organica, las propiedades de las que depende la penetracion de las
microondas son las propiedades fisicas y dieléctricas, asi como el grado de penetracion

de las microondas en los materiales.
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Debido a su naturaleza, las microondas poseen campos electromagnéticos, el campo
eléctrico causa el calentamiento, via dos mecanismos simultaneos: conduccion iénica
y rotacion bipolar. La conduccion idnica tiene lugar cuando hay iones o especies
ionicas libres en la disolucion, que en presencia del campo eléctrico de la radiacion
intentan orientarse a la oscilacion del campo eléctrico, por otro lado, la rotacion bipolar
es debida al alineamiento en el campo eléctrico de las moléculas con un mismo
momento bipolar en la muestra sélida y el disolvente. Esta oscilacién produce
colisiones con las moléculas circundantes y asi, la liberacion de la energia térmica al
medio. Con una frecuencia de 2.450 MHz y 915 MHz, este fendmeno ocurre 2.450 a
915 millones de veces por segundo Yy el resultado es un calentamiento rapido, el calor
generado se transmite por conduccién en los sélidos y por conveccion en los liquidos,
lo que ayuda a uniformizar la temperatura. Por lo tanto, a diferencia de los métodos
conocidos de suministro de calor por conduccion, las microondas dan el calentamiento
a toda la muestra homogéneamente. El calor produce la expansion y ruptura de las
paredes celulares y la liberacion del aceite esencial al disolvente circundante. El
contenido de humedad es esencial en la hidrodestilacion asistida por microondas
debido a que el agua calienta mas y promueve la liberacion de los analitos al medio

circundante.

1.10. Efecto de la radiacion microondas

Cuando las microondas entran en contacto con la materia, la polaridad del campo
electromagnético que se origina cambia de direccion varios millones de veces por
segundo. Asi los componentes polares y ionizables (agua principalmente) intenta
orientarse con la direccion de dichos campos electromagnéticos. Produciéndose
choques y fricciones entre moléculas que dan lugar a un aumento de temperatura en el
interior del material a tratar, una vez que se genera calor en el sistema, este se transmite
por conduccion y conveccidn térmica. Esto diferencia el calentamiento de microondas
con los tratamientos térmicos tradicionales. El origen de este calentamiento es su
capacidad de producir cambios en la rotacion molecular y en la movilidad ionica del

medio sin alterar la muestra. Las microondas producen dos alteraciones basicas, que
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nace de la interaccion del campo eléctrico con las moléculas o particulas que tiene una
distribucion de carga nula, bien desplazandolas de lugar (fenémeno de conduccion),
bien haciéndolas girar alrededor de su posicion de equilibrio (fenémeno de
polarizacion). Cuando el campo eléctrico cambia de direccion muy rapidamente, las
particulas y moléculas intentan seguir esos cambios, bien desplazandolos de un lado a
otro del material, bien girando sobre si mismas como muestra la Figura 1-13. Estos

movimientos provocan fricciones que generan calor en el interior del material.

Figura 1-13 Efecto de la interaccion del campo eléctrico con la materia
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(a) (b)
(a) Redistribucion de la carga, (b) redistribucion bipolar
Fuente: (Lipa Huamani, 2014)
A) Disipacion de energia por conductividad térmica

Al atravesar una onda electromagnética un fluido, los iones presentes en esta se ven
afectados por su paso ejerciendo una fuerza que hace migrar los iones en funcion del
campo eléctrico. Esta migracion ionica lleva asociada una resistencia del fluido al
movimiento de los iones. De esta manera esta resistencia produce un calentamiento

generalizado de la muestra, ya que los iones estan en todas partes del fluido.
B) Disipacion de energia por rotacién de dipolos (polarizacion)

En moléculas de dipolos eléctricos el campo eléctrico asociado a la radiacion
electromagnética, produce un alineamiento de los mismos con el campo. De este modo
cuando pasa la onda de dipolos se encuentran ordenados perfectamente en la direccion
del campo, pero cuando esta cesa las moléculas se organizan anarquicamente

produciéndose friccion con el disolvente y por lo tanto calor.
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1.11. Radiacion de microondas

Se denomina microondas a las ondas electromagnéticas definidas en un rango de
frecuencia determinado, entre 300 MHz y 3 GHz, que supone un periodo de oscilacion
de 3 ns (3x10-9 s) a 3 ps (3x10-12 s). Las microondas forman parte del espectro de alta

frecuencia, fueron predichas por Maxwell en 1864.

Su longitud de onda oscila entre 1 m y 1 mm “la longitud de onda es la distancia que

separa a dos puntos que se encuentran en el mismo estado de vibracion”.

Figura 1-14 Longitud de onda y Frecuencia
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Fuente: chem.libretexts, 2018

1.12. Horno de microondas

Los hornos de microondas domésticos e industriales operan en frecuencias de 2.450
MHz y 915 MHz. Las microondas se generan en un magnetron, dispositivo que

transforma la energia eléctrica en campo electromagnético.
Las partes del microondas son:
e Malla de escape para prevenir la radiacion

e Cavidad del microondas
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Las principales partes son: el magnetron y las guias de onda que dirigen las ondas a la
cavidad del horno y la cavidad del horno que alberga el alimento que se va a cocinar,

de modo que las microondas hacen impacto sobre el mismo.

a) El magnetron

Es el dispositivo principal que genera las microondas y consiste en las siguientes partes:
i. Cétodo central

Es un cilindro central que se encuentra en el centro del magnetrén que se halla revestido
de un material que emite electrones. Cuando se encuentra operando, el catodo se
calienta a una temperatura bastante alta para hacer que los electrones proyecten fuera

del revestimiento.
ii. Anodo exterior

Es un anillo metalico que esta alrededor del magnetron que se mantiene a un potencial
positivo conocido como el voltaje con respecto al catodo. Asi se establece un campo
electrostéatico entre el catodo y el &nodo, los electrones se aceleran hacia el anodo.

b) Guias de onda

Consiste en una pieza metalica de forma irregular que gira lentamente de modo que
refleje las microondas en direcciones diferentes, esto hace que los nodos se muevan de

lugar en lugar dentro de la cavidad del horno para producir una energia mas uniforme

1.13. Ventaja de la extraccion asistida por radiacion de microondas

e Las microondas aceleran la generacion de vapor en el sistema (agua — material)

permitiendo que la difusion sea réapida.

e Laextraccion es rapida y completa, gracias a que las microondas entran en contacto
con las moléculas del material, formando vapor para arrastrar el aceite contenido en

la epidermis.

o El tamafio del material no es un limitante, porque hay mayor contacto del vapor en

la superficie del material.
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e Es una técnica rapida, bajo consumo energético y su montaje de equipo es facil.

1.14. Desventajas de la extraccion asistida por radiacion de microondas
o Puede ser deficiente cuando los componentes son no polares o son muy volatiles.

e EIl equipo de Hidrodestilacion disefiado para experimentacion a nivel laboratorio,

mas no para nivel industrial.

1.15. La mandarina

La mandarina es el fruto del mandarino, arbol que pertenece a la familia de las
Rutéceas, con caracteristicas similares al naranjo, aungue mas pequefio y delicado. Esta
familia comprende mas de 1.600 especies. Ademas, el género botanico Citrus, que
incluye a esta fruta, es el mas importante de la familia y consta de unas 20 especies con
frutos comestibles, todos ellos muy abundantes en vitamina C, flavonoides y aceites
esenciales. Los frutos tienen la particularidad de que su pulpa esta formada por
numerosas vesiculas llenas de jugo. La mandarina se considera el citrico més afin a la
naranja. Su pequefio tamafio, su sabor més aromatico y la facilidad de quitar su piel,

hacen de esta fruta una de las mas apreciadas.

Las mandarinas como grupo pueden ser divididas en “mandarinas comunes”
(incluyendo “tangerinas” y “clementinas”), el grupo Mediterraneo, y el grupo

Satsumas.

1.15.1. Mandarina comun

La mandarina comdn tiene una estrecha conexion fisica entre la piel y el fruto. Como
resultado, mandarinas comunes son menos propicias a dafarse durante el transporte y
toleran mejor el almacenaje a largo plazo. China, Espafia y Japdn son los principales
productores de mandarinas. ElI grupo comdn de mandarinas, conocido como

“Clementina”, son particularmente bien adaptados al clima de la zona mediterranea.
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Figura 1-16 Mandarina comudn "'Clementina™

Fuente: YARA INTERNACIONAL ASA, s.f.

1.15.2. Satsumas

Las Satsumas se conoce con este nombre al grupo de mandarinos originarios de Japon,
tienen frutos que son mas grandes y mas faciles de pelar que otros tipos de mandarina.
Son comunmente de forma oval y algo aplanada. Se desarrollan bien en areas frescas

subtropicales y requieren menos calor para llegar a madurez que otras mandarinas.

Figura 1-17 Mandarina de la variedad Satsuma.

Fuente: YARA INTERNACIONAL ASA, s.f.
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1.15.3. Mandarina mediterranea

La mandarina mediterranea también se conoce como Mandarina Willowleaf. Esta
mandarina se cultiva muy poco, como el fruto es pequefio, se lesiona facil, y tiene una

piel suelta y airosa.

Figura 1-18 Mandarina mediterranea

Fuente: YARA INTERNACIONAL ASA, s.f.

1.16. Estructura del fruto

El fruto es un tipo de vaya llamado hesperidio, es decir seccionado en varias divisiones,
las cuales estan envueltas dentro de una membrana, en donde se origina el desarrollo

del ovario componiéndose de diez carpelos. Las partes del fruto son:

e El epicarpio o flavedo: es lo que cologuialmente llamamos cascara o corteza de la
mandarina, pero solo la parte naranja. El exocarpo o flavedo esta formado por una
epidermis e hipodermis que es de color verde cuando aln no esta madura y naranja

cuando ya esta en su punto de maduracion.
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e Mesocarpio o Albedo: Esta parte también forma parte de la cascara de la mandarina
y vulgarmente le llamamos “lo blanco de la mandarina”. Su aspecto es esponjoso y
de color blanco.

e Endocarpio o pulpa: Es la parte que nos comemos de la mandarina y del resto de
citricos y supone el 80% de su peso. Esta formado por gajos 0 sacos de zumo y las
semillas. En esta parte de la mandarina es donde se encuentran los diferentes acidos

organicos (como la vitamina C), azlcares y agua que aportan esta fruta.

Figura 1-19 Estructura del fruto de mandarina

Epicarpio o flavedo Sacos de aceite en el flavedo

Mesocarpio o albedo

Endocarpio o pulpa

Fuente: Elaboracién propia, 2021



1.17. Taxonomia

La mandarina pertenece a la familia de Rutaceae, que se encuentra distribuida en

regiones templadas y tropicales.

Tabla I-5 Taxonomia de la mandarina

Reino Vegetal
Phylum Magnoliophyta
Divisién Embriofita
Subdivision Angiospermae
Clase Magnoliopsida
Subclase Rosidae
Orden Geranial
Familia Rutaceae
Subfamilia Citroideae
Género Citrus
Nombre cientifico | Citrus reticulata
Nombre comudn Mandarino

Fuente: Herbario Universitario, 2021
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1.18. Caracterizacion fisicoquimica de la cascara de mandarina

Algunas de las caracteristicas aproximadas de la cascara de mandarina se describen en
la Tabla I-6.

Tabla I-6 Composicion fisico-quimica de la cascara de mandarina.

Parametros %
humedad 55,20
cenizas 2,03
Proteinas 3,04
Lipidos 0,54
Fibras 9,20
Carbohidratos| 30,00

Fuente: (Lopes & Santos)

Estos valores pueden variar con respecto a la naturaleza del fruto, estado de madurez,

variedad, y estacion del afio.



CAPITULO II
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Il. PARTE EXPERIMENTAL

2.1. Seleccion de la materia prima para la extraccion del aceite esencial

En el presente trabajo para realizar la seleccion de la variedad con la que se ha de
trabajar para la extraccion del aceite esencial de mandarina, se procede a realizar un
ensayo de extraccion de las 3 variedades de mandarina, japonesas, criollay encore, las
extracciones se las realizara bajo las mismas condiciones de potencia y cantidad de
cascara, la extraccion se vera finalizada cuando ya no se observe aumento de aceite

extraido.

También se realiza un estudio comparativo de las tres variedades de mandarinas, en
donde se hace un control del didmetro, peso con y sin cascara, y grosor. Para ello se
selecciona tres mandarinas y con los datos obtenidos se saca un promedio para cada

variedad.

La seleccion de la variedad de mandarina para trabajar se la realizara de acuerdo al

contenido de aceite esencial en la cascara.

De acuerdo a los resultados obtenidos en el estudio realizado se selecciond como
variedad para trabajar, la variedad japonesa. Ver resultados en el capitulo Il que

corresponde a resultados y discusiones.

Figura 2-1 Variedades de mandarina

Fuente: Elaboracion propia, 2021
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2.2, Caracterizacion de la materia prima.

Se realiza un analisis fisicoquimico de la cascara de mandarina en el Centro de Analisis
Investigacion y Desarrollo (CEANID), para determinar sus propiedades mas

importantes:

e Humedad
e Cenizas
e Proteinas
e Fibra

Los resultados se presentan en la Tabla I111-10 del capitulo Il que corresponde a

Resultados y Discusion.

2.3. Seleccion del Método de extraccion de aceite esencial

Para la seleccion del método experimental de extraccion de aceite esencial de cascara
de mandarina (citrus reticulata), se considera tres métodos citados en el capitulo

anterior, los métodos son:

e Extraccion con agua-vapor
e Hidrodestilacion asistida por microondas

e EXxpresion mecénica

Se realiza la ponderacion de los distintos factores referentes a su importancia, la suma

total de los factores ponderados debe ser 100%.



Tabla I1-1 Valores de ponderacion
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Factor : Ponderacion
Comentarios del evaluador
evaluado del evaluador
Por las caracteristicas del proyecto a ser realizado
L la cantidad de materia prima a ser procesada para
Aplicabilidad " ra prime P ada p
la obtencion de aceite esencial de mandarina no es 10
del proceso . . .
muy grande lo cual no tiene una gran influencia en
el desarrollo de la operacién de extraccion.
En los diferentes procesos de extraccion de aceite
. esencial no hay una diferencia en la generacion de
Generacion de . - )
residuos reS|du_os, ya que esta es funuon de la cantidad de 10
materia prima a ser utilizada, por lo cual ambos
procesos generan la misma cantidad de residuos.
. En los procesos de extraccion de aceites esenciales
Rendimiento o
. se busca obtener el mayor rendimiento con el 20
del método L .
menor costo econdmico posible.
Calidad del | En los diferentes procesos de extraccion se busca 20
producto obtener un aceite de calidad.
Los gastos posibles que podrian ser generados por
la realizacion del proyecto ya sea la instalacién de
un nuevo equipo o el uso de uno ya establecido en
las inmediaciones del laboratorio de operaciones
Costo unitarias son principalmente energéticos, ya que 20
los procesos de extraccion que Se proponen
requieren de una fuente ya sea eléctrica o de gas,
los cuales ya se encuentran disponibles en el area
de trabajo del laboratorio de operaciones unitarias
de la carrera de ingenieria quimica.
Se desea que la operacion sea simple, flexible y
Operacion | confiable, ademas de que una persona con poca 10
capacitacion pueda hacer la funcion de operador.
Entorno e o
X En la realizacion del proyecto se busca tener el
impacto - . . 10
. menor impacto ambiental posible.
ambiental

Fuente: Elaboracién propia, 2021

La calificacion de los diferentes factores al igual que los subfactores, se los realiza

con la siguiente escala de calificacion que se observa en la Tabla 11-2.




Tabla 11-2 Escala de Calificacién.

Escala de Puntuacion

Puntuacion

No aplica

0

Deficiente

Regular

Adecuado

Muy buena

Excelente

P IWIN[F-

Fuente: Elaboracion propia, 2021
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Tabla I1-3 Calificacion de los procesos de tratamiento
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Calificacion Calificacion Calificacion
., Extraccién por
AT Comentarios del evaluador SAEEEN hidrodestilacion | Expresion
evaluado con agua- . e
asistida por mecanica
vapor X
microondas
Ambos procesos ya sea la extraccion por agua-
APLICABILIDAD DEL | Vapor, extraccion po_r,hldrod,esylam_on a5|st|da_1 por
microondas y expresion mecanica, tienen la misma 5 5 5
PROCESO L L : .
aplicabilidad, la unica diferencia es la fuente de
energia que usa para la extraccion.
GENERACION DE Todos los métodos de extraccion generan residuos 1 1 1
RESIDUOS solidos por igual.
El rendimiento en la extraccion por el método de
RENDIMIENTO DEL agua-vapor es inferior en comparacion con el 3 5 5
METODO método de extraccion por hidrodestilacion asistida
por microondas y expresion mecénica.
El equipo de extraccion por agua-vapor ya se
Costos de  [dispone en el laboratorio de operaciones unitarias,
inversion  |el equipo de hidrodestilacién asistida por 5 1 1
inicial microondas al igual que el equipo por expresion se
requiere de una inversion para contar con ellos.
COSTO - =
Al tratarse de equipos de extraccion que no
Costos de  [cuentan con partes moviles los costos de
operaciony | mantenimiento y operacion no son muy grandes. A 5 5 1
mantenimiento | excepcion del método por expresion mecanica, ya
que los equipos presentan muchas partes maviles.
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Calificacion Calificacion Calificacion
., Extraccién por
Factor . - o .,
acto Comentarios del evaluador SUCEEOR hidrodestilacién | Expresion
evaluado con agua- - o
asistida por mecanica
vapor .
microondas
Flexibilidad de | Los equipos a usar para la extraccion de aceite
la esencial no presentan sensibilidad a variables 5 5 5
operacién | externas.
Confiabilidad | El método por extraccion asistida por microondas
del y por expresion mecanica, presentan mayores 3 5 5
proceso rendimientos.
Complejidad |Ninguno de los equipos necesarios para la
OPERACION de extraccion de aceites esenciales presenta una 5 5 5
operacion del | complejidad grande de operacion. A excepcion de
proceso método de extraccion por expresion mecanica.
Requerimiento | Debido a los varios equipos con el que cuenta el
de método por expresion mecanica, es el Unico que 5 5 2
personal requiere de personal.
El equipo de extraccion por hidrodestilacion
. - asistida por microondas si presenta disponibilidad
Disponibilidad P prest poni
de de repuestos en comparacion al equipo de
extraccion por agua-vapor, por el hecho de ser un
repuestos y . L o . 3 5 3
centros de | €QUIPO disefiado a criterio, _del mismo m_odo no
servicio existe repuestos para el equipo de extraccion por

expresién mecéanica porque se trata de un equipo
de fabrica.
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Calificacion Calificacion Calificacion
., Extraccién por
Factor . - o .,
acto Comentarios del evaluador SUCEEOR hidrodestilacién | Expresion
evaluado con agua- - o
asistida por mecanica
vapor .
microondas
. Al tratarse de equipos que trabajan a temperaturas
Influencia de S .
altas, no existe influencia con la temperatura del 5 5 5
la temperatura .
ambiente.
. Ninguno de los equipos para la extraccion de
Produccion de 9 . quipos p ”
ruido aceite esencial pr_oduce ruido, a excepcion del 5 5 1
método de extraccion por expresién mecénica.
... | El'equipo de extraccion por expresién mecanica es
Contaminacio o L
. el Unico que presenta una contaminacion visual 5 5 2
n visual . . ;
debido a sus grandes dimensiones.
Produccion de | En ambos procesos se tiene la generacion de olores 3 3 3
ENTORNO | malos olores |debido al escape de aceites esenciales volatiles.
En comparacion con el método de extraccion con
agua-vapor, el método por hidrodestilacion
Huella de asistida por microondas y el método de extraccion
por expresion mecanica general gases de efecto 1 4 3
carbono : s .
invernadero de manera indirecta, aun asi, el
método por hidrodestilacion tiene una generacion
menor en comparacion con los demas métodos.
. Ninguno de los equipos usados para la extraccion
Animales . ) . .
dafiinos de aceite esencial tiene el potencial para la 0 0 0

generacion de vectores.

Fuente: Elaboracién propia, 2021




Tabla I1-4 Seleccion del método experimental de extraccion de aceite esencial de cascara de mandarina.
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L Hidrodestilacion
Extraccion con agua- - . -
asistida por Expresion mecénica
vapor :
microondas
A B C D | E F G| H I J | K
# | % _ Calificacion | C/5 | D*A | Calificacion | F/5 | G*A | Calificacion | 1/5 | J*A
APLICABILIDAD DEL
1 115 PROCESO 5 1 |15 5 1| 15 5 1 |15
2 | 15 | GENERACION DE RESIDUOS 1 02| 3 1 02| 3 1 02| 3
4 | 20 |RENDIMIENTO DEL METODO 3 06| 12 5 1120 5 1 |20
7 |20 |COSTO
7.1 Inversion 5 1 1
7,2 Operacion y mantenimiento 5 5 1
Sumar las casillas 7.1y 7.2 y dividir
7.3 | 20 | el total entre 10. El resultado anotarlo 1|20 06 | 12 02| 4
enlacasilla7.3D
9 | 15 | OPERACION
9.1 Flexibilidad de operacion 5 5 5
9.2 Confiabilidad del proceso 3 5 5
93 Complejidad de operacion del 5 5 9
proceso
9.4 Requerimiento de personal 5 5 2
95 Dlspon_lb_llldad de repuestos y centros 3 5 3
de servicio
Sumar las casillas 9.1C, 9.2C, 9.3C,
96 | 15 9.4C y 9.5C y dividir el total entre 0.84| 12,6 1| 15 0.68]10,2
25. El resultado anotarlo en la casilla
9.6D
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., Hidrodestilacion
Extraccion con agua- o ., , .
asistida por Expresion mecanica
vapor )
microondas
10 | 15 |ENTORNO
10.1 influencia de la temperatura 5 5 5
10.2 Produccién de ruido 5 5 1
10.3 Contaminacion visual 5 5 2
10.4 Produccién de malos olores 3 3 3
Generacion de gases de efecto
10.5 invernadero (huella de carbono) ! 4 4
10.6 Co_nd|C|ones~para la reproduccién de 0 0 0
animales dafiinos
Sumar las casillas 10.1C, 10.2C,
10.3C, 10.4Cy 10.5Cy 106 y
10.7115 dividir el total entre 30. El resultado 0.63] 9.5 073/ 11,0 047 7.0
anotarlo en la casilla 10.7D
SUMAR LOS VALORES DE LA
COLUMNA E y ANOTAR EL
11100 RESULTADO EN LA CASILLA 2,1 76,0 59,2
11E

Segun estos parametros y los resultados de la matriz de decision, el método mas conveniente para extraer el aceite esencial de

cascara de mandarina es la hidrodestilacion asistida por microondas.

Debido a que el equipo necesario no hace uso de fuentes de calor por medio de combustion de combustibles fosiles, y el rendimiento

del aceite es alto.
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2.4. DISENO FACTORIAL

El disefio factorial 2 es un arreglo de k factores que tiene dos niveles cada uno. Se usa
letras mayusculas para denotar los factores y las interacciones de estos factores. Se
hace referencia a los dos niveles de los factores como bajo y alto. Hay varias notaciones
diferentes que se usan para representar estos niveles de los factores: una posibilidad es
representar los niveles de los factores con los digitos -1 (bajo) y 1 (alto). Cada
combinacion de tratamientos del disefio 2% se denota por k digitos, donde el primer
digito indica el nivel del factor A, el segundo digito indica el nivel del factor B, ...,y

el digito k-ésimo indica el nivel del factor K.

En el sistema de disefios 2¥, cuando los factores son cuantitativos, es com(n denotar
los niveles bajo y alto con -1y +1, respectivamente. Con esto se facilita el ajuste de un

modelo de regresion que relaciona la respuesta con los niveles de los factores.
Un modelo matematico que se adecua a este disefio es el siguiente:
y=pB°+ B1A1 + B2By + B3C3+ B13A1B; + &(F)
Y: variable dependiente.
A, B, C: variables independientes
B°: punto en el cual la recta intercepta el eje (ordenada en el origen)
B1: pendiente de la recta.
&: error aleatorio.

El disefio experimental planteado para la presente investigacion es un disefio del tipo
2% con un valor de k=3, es decir, consta de 3 factores con 2 niveles cada uno de ellos

y se evalla su influencia sobre una variable respuesta.

2.4.1. Factores
Se evaluaron los efectos de las variables seleccionadas:

e Porcentaje de potencia del horno de microondas
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La potencia de microondas esta relacionada con la velocidad de incremento de la
temperatura del agua y aceite esencial contenido en las glandulas de las céscaras del
citrico y la ruptura de estas, lo cuan incide en el rendimiento del aceite esencial

extraido.

e Tiempo de extraccion

La curva de extraccion para un aceite esencial relaciona el volumen de aceite obtenido
con el tiempo de extraccion. La finalidad es encontrar el momento en que la cantidad
de aceite esencial obtenido alcanza el régimen permanente y, por lo tanto, no merece

la pena mantener la operacion activa por mas tiempo

¢ Relacion cascara y agua
El método de hidrodestilacién es particularmente efectivo en aceites esenciales que
puedan solubilizarse en el agua, por lo que las proporciones de material vegetal / agua

podrian ser determinantes en los rendimientos obtenidos.

2.4.2. Variable respuesta

La variable respuesta a evaluar es el rendimiento del aceite esencial de cascara de
mandarina (R), expresado como volumen de aceite esencial extraido por 100 g de

cascara de mandarina.

2.4.3. Determinacion niveles de la variable porcentaje de potencia del

microondas.

Mediante un ensayo preliminar se procede a determinar los valores de los 2 niveles de
la variable porcentaje de potencia de microondas, para tal efecto se procede mediante
una destilacion con un microondas adaptado, que cuenta con un ajuste predeterminado

de fabrica de 10 niveles de potencia, que van desde el 10% hasta el 100%.
El procedimiento es el siguiente:

e Se carga el baldn con un litro de agua y 200 g de cascara de mandarina.
e Se procede a iniciar la destilacion con un porcentaje de potencia inicial de 40%

durante 10 min. Y se procede a observar si existe condensacion de vapores. De no
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ser asi se incrementa la potencia en un 10% y se continla hasta observar
condensacion de vapores.
El valor determinado de porcentaje de potencia con el cual se logra la generacion de
vapores serd usado como el valor inicial para el factor potencia, el valor para el segundo

nivel se usard un incremento en intervalo de 10% respectd al factor inicial.

De acuerdo a los resultados obtenidos del andlisis se establece que el valor inicial es de

70% por lo tanto el segundo valor es de 80%.

2.4.4. Determinacion de los niveles para la relacion cascara y agua.

Para la determinacion de cantidad de materia se ve conveniente trabajar 200 g de
cascara de mandarina y se usara una relacion de cascara / agua de 1:4 y 1:7 para no
sobrepasar el volumen del balén de destilacién y mantener la cascara completamente

sumergida.

2.4.5. Determinacion del tiempo de extraccion.

Para la determinacién de los niveles primeramente se realiza la curva de extraccion

Volumen de aceite Vs. Tiempo.
El procedimiento es el siguiente:

e Armary preparar el equipo destilador.

e Cargar 200 g de céscara de mandarina, y 1.400 ml de agua, encender el microondas
con una potencia de 70%. Se establece estas condiciones para el ensayo 1.

e Registrar la hora de aparicion de los primeros vapores, considerandose tal como el
minuto cero (t=0)

e Medir el volumen de aceite extraido cada 1 minuto.

¢ De manera visual determinar el tiempo de agotamiento de las cascaras de mandarina,
es decir cuando ya no se extrae cantidades significativas de aceite, dando por
finalizada la extraccion.

o Se repite el procedimiento y se establece las condiciones del ensayo 2, siendo 200 g
de cascara, 800 ml de agua y potencia de microondas en 80%.
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En el gréfico 111-1 se analiza la cinética de extraccion, de acuerdo a los resultados
observados se establece que los niveles del factor tiempo son los siguientes. Ver

resultados en el capitulo I11 que corresponde a resultados y discusiones.
t;= 16 min

to=22 min

2.4.6. Diseio Experimental

El nimero de combinaciones de los factores es igual a 8 por ser un disefio factorial 23,
Se realizan dos repeticiones de toda la experiencia para validar los resultados, por lo
tanto, el total de ensayos a realizar es 16. A continuacion se muestra el disefio

experimental planteado.

En la tabla 11-5 se presentan los valores limite de las variables seleccionadas, desde los
niveles altos (+) y bajos (-) de experimentacion, con variables codificadas A, By C.

Tabla 11-5 Variables y niveles del disefio experimental.

Variable Nivel bajo (-1) | Nivel alto (+1)
A = potencia (%) 70 80
B = tiempo (min) 16 22

C =relacién cascara /

agua (g/ml) 1:4 1:7

Fuente: Elaboracién propia,2021



Tabla 11-6 Disefio experimental factorial codificado
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orden Po(t;r:)cia Tg;Tngo ?ée;?;igr; Renc(li;:)iento Ren(zi;:)iento
agua (g/ml)

1 -1 -1 -1 R1 R9

2 1 -1 -1 R2 R10
3 -1 1 -1 R3 R11
4 1 1 -1 R4 R12
5 -1 -1 1 R5 R13
6 1 -1 1 R6 R14
7 -1 1 1 R7 R15
8 1 1 1 R8 R16

Fuente: Elaboracion propia, 2021

2.5. Extraccion del aceite esencial de cascara de mandarina

Una vez determinado todos los niveles de los factores, se procede a la extraccién del

aceite esencial de cascara de mandarina de acuerdo al disefio experimental planteado.



Figura 2-2 Diagrama de flujo del proceso de extraccion de aceite esencial de

cascara de mandarina

Mandarina

|

Seleccién > Rechazo

v
Lavado

Pelado —» Pulpa
|
cascara
A4
Trituracion

A gua —p| Extraccion del aceite |, Residuo de
== esencial cascaras
v
Condensacion

v

Decantacion —» Hidrolato

v

Sulfato de A T
solic antidso Deshxdiatacon
> o Sulfato de sodio
Filtracion > hidramdo

v

A ceite esencial

Envasado

v

Almacenamiento

Fuente: Elaboracion propia, 2021
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2.6. Descripcion del proceso tecnoldgico seleccionado

Figura 2-3 Diagrama de flujo de proceso para la extraccion de aceite esencial de

cascara de mandarina

Mandarina

\_G Sulfato de

Pelado y acondicionamiento| Cascara de Aglua sodio anhidro
mandarina fria

Mezcla

Mezcladevapores condensada

hidrolato

caliente

Agua

Sulfato de
sodio
hidratado

Cascara

agotada Aceite

esencial de
mandarina

E-1 E-2 E-3
T d
Trituradora anque' o Condensador
destilacion
E-4 E-5 E-6
Tangque Mezclador Filtro
decantador

Fuente: Elaboracion propia, 2021

2.6.1. Aprovisionamiento de la Materia Prima

Para la extraccion del aceite esencial se requiere de cascara fresca, y con la finalidad
de obtener una homogeneidad se hizo la adquisicién de frutos de mandarina de un solo
proveedor, siendo la mandarina de variedad japonesa proveniente comunidad Playa
Ancha que se encuentra localizada entre las coordenadas geograficas 22°28'47.8"S
64°17'07.0"W (Ver mapa de localizacion)
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Tabla 11-7 Coordenadas Geogréficas de la comunidad Playa Ancha

Coordenadas Geogréficas

Comunidad Longitud

Latitud Sur Oeste

Playa ancha | 22°28'47.8"S | 64°17'07.0"W

Fuente: Elaboracion propia, 2021

Figura 2-4 Mapa de localizacion de la comunidad Playa Ancha

Fuente: Earthexplorer, 2021
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Figura 2-5 Cultivo de mandarina en la localidad de Playa Ancha

Fuente: Elaboracion propia, 2021
2.6.2. Acondicionamiento

2.6.2.1. Seleccién

Se procede a realizar una inspeccidn de las frutas, descartando aquellas que presenten

sefiales de deterioro causadas por golpes o descomposicion.

Figura 2-6 Fruto de mandarino con dafios en la cdscara

Fuente: Elaboracion propia, 2021
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2.6.2.2. Lavado

La limpieza se realiza a la materia prima a nivel de la superficie para eliminar la
suciedad del producto como tierras, mohos y bacterias, para evitar la proliferacion de
microorganismos patogenos y eliminar residuos de pesticidas. Se realizd6 manualmente
con agua potable, no se hizo uso de un detergente ya, que podria quedar residuos y

comprometer la calidad del aceite esencial.

Figura 2-7 Lavado de la mandarina

.

Fuente: Elaboracién propia,2021

2.6.2.3. Pelado

Finalizada la etapa de lavado los frutos son manualmente pelados, obteniéndose las
cascaras (flavedos y albedos) como insumo basico para la extraccion del aceite esencial
motivo del estudio. Este procedimiento se lo realiza con cuidado para no dafar las
glandulas donde se aloja el aceite esencial. Seguida mente se troced para facilitar al
momento de introducir la cascara por la boca del balon del equipo de extraccion. El

resto de la fruta se guarda para su aprovechamiento.
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Figura 2-8 Pelado y troceado de la cascara de mandarina.

Fuente: Elaboracion propia,2021

2.6.3. Extraccion de aceite esencial

Para la extraccion del, aceite esencial se hizo uso de un equipo clevenger y para la
fuente de calentamiento se utilizd un horno de microondas convencional modificado
marca MABE modelo HMMO7BJ de 0.7 ft® de capacidad, salida de frecuencia de 2.450
MHz y potencia de salida de 700 W (Figura 2-9)
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Figura 2-9 Equipo montado en laboratorio para realizar hidrodestilacion

asistida por microondas.

Fuente: Elaboracion propia,2021

Para la extraccion se procedio cargando el balon de 2 litros con 200 g gramos de céscara
y se afiadié un volumen de agua de 800 o 1.400 ml segun el disefio experimental

planteado en este estudio.

Se procede a instalar el equipo de hidrodestilacion usando el horno de microondas
acondicionado, verificando las instalaciones eléctricas y el sistema de agua de

refrigeracion.
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Figura 2-10 Instalacion del equipo de hidrodestilacion asistido por microondas.

Fuente: Elaboracion propia, 2021

Una vez verificado la instalacion del equipo mediante la pantalla digital del horno de
microondas se introduce el tiempo de operacién y el porcentaje de potencia segun el

disefio experimental.

La extraccién del aceite esencial, comienza con la ebullicion del agua dentro del balén,

93 °C a 0,94 atm (temperatura de ebullicién del agua a la presion atmosférica de Tarija).

2.6.4. Condensacion

Mediante un sistema de refrigeracion, debido al agua de enfriamiento a temperatura
ambiente, los vapores son enfriados y pasados al estado liquido, formado una mezcla
binaria agua-aceite, los cuales se depositan en la trampa del equipo de destilacion el
cual cuenta con una escala, una vez finalizada la extraccion se procede a realizar la

lectura del volumen de aceite extraido para calcular el rendimiento.

Para medir la temperatura de los condensados, este se deposita en un vaso de
precipitacion y posteriormente con un termémetro se procede a realizar la lectura de la

temperatura.
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Figura 2-11 Condensacion del aceite esencial de cascara de mandarina.

Fuente: Elaboracion propia, 2021

Los rendimientos obtenidos en cada ensayo de acuerdo al disefio factorial planteado
se presentan en la Tabla I11-2 del capitulo Il que corresponde a Resultados y

Discusion.
2.6.5. Decantacion

Luego de la condensacidn, la mezcla agua-aceite son separados mediante una pera de

decantacioén.

La casi inmiscibilidad del aceite esencial en el agua y las diferencias de densidad
entre ambos producen la separacion de fases, acumulandose el aceite en la capa

superior.
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Figura 2-12 Separacion de las faces agua-aceite.

Fuente: Elaboracion propia, 2021

2.6.6. Deshidratacion

Para la determinacion de propiedades fisicoquimicas y analisis cromatografico es de
mucha importancia tener un aceite puro, por este motivo es necesario purificar el aceite

mediante el uso de quimicos higroscépicos que funcionan como desecantes.

Para purificar el aceite esencial se procedio a afadir el sulfato de sodio Na,SO4 con el
fin de eliminar las pequefias gotas microscopicas que podrian quedar después de la
separacion de las fases, para ello se procede a agregar Na.SQO4 en pequefias cantidades,
se logra observar pequefios cristales de Na.S4. 10H20 que precipitan, se continda el
procedimiento hasta lograr la saturacion.
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Figura 2-13 Deshidratacion del aceite esencial de cascara de mandarina

Fuente: Elaboracion propia, 2021

2.6.7. Filtracion

Para eliminar los cristales de sulfato de sodio hidratado se somete a un filtrado haciendo

uso de un matraz Erlenmeyer con un embudo y papel filtro.

Figura 2-14 Filtracion del aceite esencial de cadscara de mandarina

N

Fuente: Elaboracion propia, 2021

2.6.8. Almacenamiento

Finalmente, el aceite esencial de cascara de mandarina se lo almacena correctamente

para su conservacion en un frasco de vidrio &mbar para que la luz natural o artificial no
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altere el aceite esencial. El frasco debe estar cerrado herméticamente para que el aceite
esencial no entre en contacto con el aire, para evitar la oxidacion por el oxigeno
atmosférico. Debe estar correctamente etiquetado y almacenado en un lugar fresco y
oscuro para posteriormente ser sometido a analisis fisicoquimicos.

Figura 2-15 Almacenamiento del aceite esencial extraido.

Fuente: Elaboracion propia, 2021

2.6.9. Caracterizacion del aceite esencial de cascara de mandarina

2.6.9.1. Caracteristicas organolépticas

Una vez obtenido el aceite esencial de cascara de mandarina se procede a analizar sus
caracteristicas organolépticas, las cuales son el color, olor y apariencia.
e Color: Por simple observacién se registra el color del aceite, el cual es incoloro.
e Olor: Se acerca el frasco que contiene el aceite a la nariz para percibir el olor,

este es un olor penetrante y muy fuerte con un aroma caracteristico al fruto.



66

e Apariencia: Por simple observacion se registra que el aceite esencial tiene una
apariencia de liquido transparente.
2.6.9.2. Caracteristicas fisicoquimicas

La medicion de los parametros: densidad relativa (20 °C), indice de refraccién y indice
de acidez se realizan en el Centro de Analisis, Investigacion y Desarrollo “CEANID”
de la Universidad Autonoma Juan Misael Saracho, segin las normas establecidas por

este centro.

En el anexo A-2 se presenta el informe con los resultados de laboratorio.

2.6.9.3. Cromatografia de Gases

Para la presente investigacion el analisis cromatografico se realizd en el Centro de
Andlisis, Investigacion y Desarrollo “CEANID” de la Universidad Autonoma Juan

Misael Saracho en un equipo con las siguientes especificaciones.

Equipo: Cromatdgrafo Gaseoso Agilent 6890N acoplado a Detector de Masas 5975
Columna: HP-5MS (30m*0.250mm*0.25um)

Gas carrier: Helio

Volumen de inyeccion: 1 pl de 0.5% de solucién de muestra en diclorometano.
Modo de inyeccion: Split ratio 10:1

Temperatura de Inyector: 250 °C

Programacion de temperaturas: 40 °C 3min, 4°C/min 150°C 1 min, 15°C/min 250

°C 1 min.

En el anexo A-2 se presenta el informe con los resultados de composicion del aceite
esencial de cascara de mandarina, en el cual se reporta una composicion mayoritaria
del 94.51% de limoneno.



CAPITULO 11
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I11. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Seleccion de la materia prima para la extraccion del aceite esencial

Los resultados del estudio de las tres variedades de mandarina que se cultivan en el

departamento de Tarija se presentan en la figura 3-1

Figura 3-1 Contenido de aceite esencial de las variedades de mandarina

japonesa, criolla y encore.

JAPONESA CRIOLLA E%CORE e

Fuente: Elaboracién propia, 2021

En la figura se puede evidenciar las cantidades de aceite esencial extraido de cada una
de las diferentes variedades, japonesa, criolla y encore, siendo 0,65; 0,5y 0,55 ml de

aceite respectivamente.

Comparando los resultados obtenidos se determina que la variedad de mandarina a usar
para el presente trabajo es la variedad japonesa.

Para el estudio comparativo se procedi6 a realizar el pesaje del fruto de cada variedad
cony sin cascara, para medir el diametro del fruto y grosor de la cascara se hizo uso de

un vernier, los resultados obtenidos se los expone en la Tabla I11-1.



Tabla I11-1 Estudio comparativo de las variedades de mandarina

Pardmetros Japonesa Criolla Encore

Peso (g) 295,65 146,28 284,19
Diametro (cm) 8,21 5,18 7,84

Peso sin céscara (g) 216,44 118,96 203,51
Grosor de la cascara (mm) 3,51 2,54 3,23
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Fuente: Elaboracion propia, 2021

Observando la Tabla I11-1 se deduce que el grosor de la cascara es determinante para
el contenido de aceite esencial, a mayor grosor de la cascara el contenido de aceite

esencial aumenta.

3.2. Determinacién del tiempo de extraccion.

En el grafico I11-1 se puede observar que existe un tiempo muerto de calentamiento de
10 min para el ensayo 2 y la extraccion finaliza a los 23 min siendo este el mayor
tiempo de extraccion que se logra con la maxima carga de agua y la potencia minima

de microondas de 70%.

De acuerdo a la gréfica es conveniente finalizar la extraccion a los 22 min, Segun estas
observaciones a partir del minuto 22 de extraccion no es recomendable realizar el gasto

energético, que por supuesto implica un costo econémico.

De acuerdo a estos resultados y siguiendo este criterio del ensayo 2 para el ensayo 1,

se establece que el tiempo de extraccion t1 y t2 es de 16 y 22 min respectivamente.
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Grafico I11-1 Cinética de extraccion de aceite esencial de mandarina variedad
japonesa

0.7
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0.5
0.4

0.3 —@—Ensayo 1
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0@ &
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-0.1
Tiempo (min)

Fuente: Elaboracion propia, 2021

3.3. Rendimiento de la extraccion del aceite esencial de cascara de mandarina
Para poder determinar el rendimiento del aceite esencial de mandarina se aplica la
siguiente expresion:

o volumen de aceite esencial
Rendimiento = - , * 100%
masa de materia prima

En la Tabla 111-2 se muestra los resultados de los experimentos realizados de acuerdo
al disefio factorial planteado.



Tabla I11-2 Rendimientos de los aceites esenciales obtenidos.

N.° Variables Volumen de aceite | % Rendimiento

Experimento| A B C extraido (ml) en base himeda
1 70 16 1:4 0,66 0,330
2 80 16 1:4 0,89 0,445
3 70 22 1:4 1,10 0,550
4 80 22 1:4 0,65 0,325
5 70 16 1.7 0,00 0,000
6 80 16 1.7 0,00 0,000
7 70 22 1.7 0.79 0,395
8 80 22 1.7 1,00 0,500
9 70 16 1:4 0,75 0,375
10 80 16 1:4 0,80 0,400
11 70 22 1:4 0,90 0,450
12 80 22 1:4 0,78 0,390
13 70 16 | 1.7 0,00 0,000
14 80 16 | 1.7 0,00 0,000
15 70 22 1.7 0,50 0,250
16 80 22 1:7 0,80 0,400

Fuente: Elaboracion propia, 2021
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Se puede observar en la Tabla I111-2 que entre los diferentes ensayos realizados se

obtuvo un rendimiento méximo de 0,55% en un tiempo de 22 min de extraccion, se

puede decir que el rendimiento 6ptimo es bueno, ya que autores como Navarrete (2010)

y Valdez (2017) han reportado rendimientos de extraccidén dptimos por el método de

arrastre por vapor con rendimientos de 0,28% y 0,4% respectivamente.

3.4. Andlisis estadistico del disefio experimental

Para el procesamiento de los datos se utilizé el paquete estadistico SPSS version 25.

Se realizé un analisis lineal univariado, determinando la influencia de la interaccién de
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los factores de estudio en las variables de respuesta a un nivel de significancia del 5 %
(95 % de confiabilidad).

Con el analisis de varianza ANOVA se determina la influencia de los factores, potencia
de microondas, tiempo de extraccion y relacion cascara / agua y sus interacciones sobre

la variable respuesta rendimiento.

Los datos introducidos al programa SPSS de acuerdo al disefio experimental planteado

se muestran en la Tabla I11-3.

Tabla 111-3 Datos para el analisis de varianza.

Variables Respuesta
elzé;sss Potencia Tiempg de césigll%c/iigua Rendimiento
(A) extraccion (B) ©) (%)
1 -1 -1 -1 0,330
2 1 -1 -1 0,445
3 -1 1 -1 0,550
4 1 1 -1 0,325
5 -1 -1 1 0,000
6 1 -1 1 0,000
7 -1 1 1 0,395
8 1 1 1 0,500
9 -1 -1 -1 0,375
10 1 -1 -1 0,400
11 -1 1 -1 0,450
12 1 1 -1 0,390
13 -1 -1 1 0,000
14 1 -1 1 0,000
15 -1 1 1 0,250
16 1 1 1 0,400

Fuente: SPSS 25
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En la Tabla I11-4 se muestran las variables del disefio experimental y el nimero de
experiencias para cada variable registradas por el programa y realizadas en la parte

experimental para un disefio 23 con dos repeticiones y un total de 16 experiencias.

Tabla I11-4 Factores inter-sujetos

, -1,00 8
Potencia (A) 1,00 8

_ - -1,00 8
Tiempo de extraccion (B) 1,00 )
B , -1,00 8
Relacion agua/cascara (C) 1,00 )

Fuente: SPSS 25

En la Tabla I11-5 se detalla el analisis de varianza para aprobar la significancia de cada

factor sobre el rendimiento.

Tabla I11-5 Anélisis de Varianza ANOVA

Origen Tipoclulzlaa;i l?afjli)r?a de gl cu'z\i/(liercziétigca F Sig.

Modelo corregido 528? 7 0.075 24.487 0,000

Interseccion 1,446 1 1,446 469,292 0,000

A 0,001 1 0,001 0,245 0,634

B 0,183 1 0,183 59,312 0,000

C 0,185 1 0,185 60,008 0,000

A*B 0,002 1 0,002 0,586 0,466

A*C 0,010 1 0,010 3,245 0,109

B*C 0,119 1 0,119 38,629 0,000

A*B*C 0,029 1 0,029 9,379 0,016

Error 0,025 8 0,003

Total 1,999 16
Total corregido 0,553 15

Fuente: SPSS 25
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En el andlisis de varianza, un nivel de significancia menor a 0,05 expresa que la
variable o factor influye en la respuesta. En la Tabla I11-5 se observa que individuales
B y C presentan una significancia menor a 0.05 por lo tanto tiene un efecto sobre la
variable respuesta, por el contrario, el factor A no presenta un efecto sobre la variable
respuesta. En cuanto a las interacciones B.C, y A.B.C son las Unicas que tienen un valor
de significancia menor a 0,05, por lo tanto, son significativos en el proceso de
extraccion con una confianza del 95%. Todo este analisis se lo puede apreciar mejor
en el diagrama de Pareto, en donde las variables individuales e interacciones que tienen

efecto sobre la variable respuesta se encuentran a la derecha de la linea de referencia.

Gréfico 111-2 Diagrama de Pareto de efectos estandarizados

Factar  MWambre

A patencia
B tiempo

C relacion

a 1 2 3 4 5 B 7 ]
Efecto estandarizado

Fuente: MINITAB 19

Para encontrar el modelo matematico que mejor represente la experiencia realizada en
esta investigacion se toman en cuenta los factores e interacciones que si influyen segun
resultados del analisis de varianza, y se introducen al programa SPSS
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Tabla 111-6 VVariables entradas/eliminadas

Modelo Variables V_ar_lables Método
entradas |eliminadas

A.B.C, .

1 B.C.C. B Introducir

a. Variable dependiente: Rendimiento
b. Todas las variables solicitadas introducidas.

Fuente: SPSS 25

En consecuencia, a las variables introducidas en el Programa SPSS 25 se obtienen los

coeficientes del modelo matematico.

Tabla 111-7 Resumen del modelo.

R R Error estandar
Modelo R cuadrado ) .,
cuadrado . de la estimacion
ajustado
1 .966° 0,933 0,908 0,058163

Fuente: SPSS 25

En la Tabla I11-7 se observa que R cuadrado tiene un valor cercano a uno, este valor
representa la proporcion de datos que es posible predecir el rendimiento, en porcentaje

se lo puede expresar como el 93,3%.

Tabla I111-8 Coeficientes.

Coeficientes no Coeficientes
Modelo estandarizados estandarizados t si
Desv. g
B Beta
Error
(Constante) 0,301 0,015 20,675 0,000
B 0,107 0,015 0,575 7,350 0,000
1 C -0,108 0,015 -0,578 -7,393 0,000
B.C 0,086 0,015 0,464 5,932 0,000
A.B.C 0,043 0,015 0,229 2,923 0,014

a. Variable dependiente: Rendimiento

Fuente: SPSS 25
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En la Tabla 111-8 se pueden observar los coeficientes para el modelo matemaético de
regresion lineal, por lo tanto, el modelo matematico con unidades codificadas resultante

es.
Rendimiento= 0,301 + 0,107(B) — 0,108(C) + 0,086(B)(C) + 0,043 (A)(B)(C)

Esta ecuacion relaciona especificamente los niveles de los factores A, B y C del disefio
experimental planteado en esta investigacion, de manera que la respuesta rendimiento

sea representativa de los resultados obtenidos en la experiencia.

En la Tabla I11-9, se realiza la comparacion de los resultados del rendimiento obtenido
de manera experimental respecto del rendimiento obtenido mediante el modelo
matematico, mismos que son llevados al grafico 111-3, donde se puede observar de

mejor manera la similitud entre ambos.
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Tabla 111-9 Resultados del Volumen Experimental y Obtenido con el Modelo

Matematico
. , - Rendimiento Rendimiento
Potencia Tiempo Relacion experimental Mode,Iq
Matematico
-1 -1 -1 0,33 0,345
1 -1 -1 0,445 0,431
-1 1 -1 0,55 0,473
1 1 -1 0,325 0,387
-1 -1 1 0 0.,043
1 -1 1 0 -0,043
-1 1 1 0,395 0,343
1 1 1 0.5 0,429
-1 -1 -1 0,375 0,345
1 -1 -1 0,4 0,431
-1 1 -1 0,45 0,473
1 1 -1 0,39 0,387
-1 -1 1 0 0,043
1 -1 1 0 -0,043
-1 1 1 0,25 0,343
1 1 1 0,4 0,429

Fuente: Elaboracion Propia, 2021
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Gréfico 111-3 Curva de Comparacion de Resultados Obtenidos
Experimentalmente y del modelo matematico

—@— Resultados Experimentales —@— Resultados del Modelo Matematico
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Fuente: Elaboracion Propia, 2021

3.5. Andlisis de los factores que afectan significativamente el rendimiento.
Los valores de significancia obtenidos de los tres factores evaluados y sus interacciones

se muestran en la Tabla I11-5. El tiempo de extraccion (sig. = 0,00) y la relacion
cascara/agua (sig. = 0,00) mostré un valor de significancia menor a 0,05; por lo tanto,

ambas variables significativamente afectaron el rendimiento de los aceites esenciales.

Una vez conocidos los factores que afectaron los rendimientos de aceites esenciales, se

evaluaron su interaccién en el programa MINITAB 19.

La superficie de respuesta obtenida muestra que el método propuesto para la extraccion
no tiene un desplazamiento hacia puntos maximos o minimos de las variables que
intervienen en el proceso, por lo tanto, es posible observar que el comportamiento del

método es directamente proporcional a los cambios en las variables
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Gréfico 111-4 Gréfico de superficie de la interaccion de los dos parametros que
afectan significativamente el rendimiento de aceite esencial

Rendimiento (%)

Fuente: MINITAB 19

agua (ml)

Grafico 111-5 Grafico de contorno de la interaccidn de los dos parametros que
afectan significativamente el rendimiento de aceite esencial
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Analizando la grafica de contornos, para optimizar el rendimiento de aceite esencial,
una combinacion del alto nivel de tiempo (22 min) y el bajo nivel de agua (800 ml)

result6 ser el mas alto (> 0,5%) rendimiento.

3.6. Caracterizacion de la cascara de mandarina

En la Tabla I11-10 se muestran los resultados del analisis fisicogquimico de la cascara
de mandarina variedad japonesa, los cuales fueron realizados en el Centro de Analisis
Investigacion y Desarrollo (CEANID), todo el informe se encuentra en la seccion de
Anexos A-1.

Tabla 111-10 Composicion fisico-quimica de la cascara de mandarina de la

variedad japonesa.

Parédmetros Unidad valor
Humedad % 68,51
Cenizas % 1,16
Fibra % 2,47
Proteina % 2,5

Fuente: Elaboracion propia, 2021

Se puede observar que se tiene un porcentaje de humedad del 68.51%, siendo un dato

importante para realizar posteriormente el balance de materia y energia.

Este parametro es importante ya que el método de extraccion asistida por microondas
actua selectivamente sobre las moléculas de agua contenidas en la cascara lo cual

facilita la ruptura de los reservorios de aceite esencial.
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3.7. Caracterizacion del aceite esencial de mandarina extraido

3.7.1. Caracteristicas organolépticas

En Tabla I111-11 se muestra una comparacion de las caracteristicas organolépticas del

aceite esencial de cascara de mandarina obtenido, con datos de bibliografia.

Tabla I11-11 Comparacion de las caracteristicas organolépticas del aceite

esencial de cascara de mandarina.

Caracteristicas | Aceite obtenido en Guatemala Espana
Tarija
Método de Hidrodestilacion Hidrodestilacion Expresion
extraccién asistida por mecanica
microondas
Color Incoloro Incoloro De amarillo a
naranja o naranja
0scuro
Olor Caracteristico, Aroma Caracteristico,
citrico caracteristico citrico, fresco,
intenso
Aspecto Liquido Liquido Liquido
transparente transparente transparente

Fuente: (Mazariegos Monterroso, 2008); (Lozano, s.f.)

Analizando las caracteristicas del aceite obtenido con datos de bibliografia se observa
gue existe similitud entre el olor y aspecto, en cuanto al color del aceite esencial se
observa una diferencia, siendo incoloros por el método de hidrodestilacion, por lo cual

se deduce que es propio del método.
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3.7.2. Caracteristicas fisicas

Los resultados del indice de acidez, densidad relativa y indice de refraccion se muestran

en la siguiente Tabla I11-12, junto a otros datos de bibliografia.

Tabla I11-12 Comparacion de las caracteristicas fisicas del aceite esencial de
mandarina

Datos Bibliograficos

Caracteristicas Aceite
obtenido Arrastre | Prensado en
por vapor frio
indice de acidez
0,38 - Max. 0,2
(mg KOH)
Densidad g/ml
0,8143 0,8475 0,840 a 0,860
(20°)
indice de

] 1,4721 1,4768 1,470a 1,478
refraccion (20°)

Fuente: (Valdez Jiménes, 2017); (Organizacion Internacional de Normalizacion,
2020)

Analizando la Tabla 111-12 se observa que existe similitud con el indice de refraccion
a excepcion de la densidad y el indice de acidez, esto se podria deber a que es una
caracteristica adquirida por el método de extraccion y la variedad especifica de

mandarina usada.

El informe brindado por el CEANID se encuentra en la seccion de Anexos A-2.

3.7.3. Composicion quimica

La composicion quimica del aceite esencial de cascara de mandarina se la determina a
través de un analisis de cromatografia gaseosa como se indico en el capitulo Il. Dicho

andlisis registra el componente mayoritario para el aceite esencial de cascara de
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mandarina obtenido en Tarija. Los resultados de laboratorio del perfil cromatografico

se encuentran en la seccion de Anexos A-3.

En la Tabla I11-13 se muestra el componente mayoritario del aceite esencial de cascara

de mandarina obtenido y datos de bibliografia para realizar una comparacion.

Tabla I11-13 Comparacion Perfil Cromatografico del aceite esencial de

mandarina
Aceite e e
obtenido Datos Bibliograficos
o % Abundancia % Abundancia
0
Componente |, ndancia Arrastre por 1SO 21631
vapor (prensado en frio)
limoneno 94,51 90,8% 90-97%

Fuente: (Valdez Jiménes, 2017); (Organizacion Internacional de Normalizacion,
2020)

Al comparar los resultados experimentales con resultados de otras experiencias se
observa que en el aceite esencial obtenido efectivamente el componente mayoritario es
el limoneno, usando la norma ISO 21631, se observa que el porcentaje de contenido de
limoneno esta por dentro del rango permitido que caracteriza a un aceite esencial de
calidad. De tal modo se concluye gque no existe una gran variacién de la composicion

del aceite respecto al método utilizado de hidrodestilacidn asistida por microondas.

3.8. Balance de materia y energia

En el proceso de extraccidn del aceite esencial de cascara de mandarina, es necesario
realizar un balance de materia y energia para poder contabilizar los flujos de materia y
energia, con la finalidad de tener conocimiento de los caudales masicos de todas las
corrientes que intervienen en el proceso de extraccién como asi las necesidades

energéticas del mismo.
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Durante el proceso de extraccion de los 16 experimentos en el disefio factorial se
registraron una serie de datos que nos serviran para realizar el balance de materia y
energia. Para ello se utilizara solo los datos del ensayo en el que se obtuvo el mayor

rendimiento de aceite esencial, con el fin de tener resultados 6ptimos.

El ensayo de mayor rendimiento es el que se obtuvo 1,1 ml de aceite esencial con 200
g de céscara de mandarina a una relacion de 1:4 de céscara y agua, con un tiempo de

extraccion de 22 min a una potencia de 70%.

Tabla 111-14 Datos de la extraccion que presenta el mejor rendimiento

Tiempo de extraccion 22 min
Masa de cascara 200 g
Volumen agua de extraccion 800 ml
Caudal de agua de refrigeracion 1,46 L/min
Aceite esencial extraido 1,1 ml
Mezcla aceite esencial e hidrolato 18 ml
Densidad del aceite esencial 0,8143 g/mi
Vapor condensado 42 ml
Volumen de agua de lavado 10L
Temperatura inicial en el hidrodestilador 17 °C
Temperatl_J,ra de entrada del agua de 18 °C
refrigeracion _

;I;rr?ggrr:(t:l%ﬁ de salida del agua de 207 °C
Temperatura de vapores 93 °C
Temperatura de condensados 52 °C
Tiempo muerto de calentamiento 16 min

Fuente: Elaboracion propia, 2021
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Figura 3-2 Diagrama de Bloques del Proceso Tecnoldgico Experimental
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Rechazo T + impurezas T T
Ci1 3 Cs Cs
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Fuente: Elaboracion propia, 2021

3.8.1. Balance de materia

El balance de materia se completa haciendo uso de los datos registrados en la Tabla
I11-14 y de las ecuaciones necesarias para encontrar los valores de las corrientes que

no se conocen.
Balance en la etapa de seleccion

Se tiene como dato que la corriente de Cg= 200 g y el porcentaje en peso de cédscara
en cada fruta es de 26,79%.

Cc2
Rechazo T
c1 ) C3
SELECCION ———»
Mandarinas Mandarina
cosechadas selecionada



Se considera un 0,1% de suciedad en la mandarina, la corriente Cs se la calcula

mediante la siguiente ecuacion:

_ 100+ Cg _ 100 * 200g

8,101 = 1,01 = 754,01
3% 5679 * 10 2679 0L =75401g

Se tiene como rechazo un 4%.
C, =C, +C3 1)
C, =C; 0,04 (2)
Remplazando Ecuacion 2 en 1
C, =Cy %0,04 + C4 ©)

Despejando C; se obtiene:

Gy 75401g
T 1-0,04 1-0,04

C, = 78543 g

C,=C, —Cy=78543g—75401g=3142¢g

Balance en la etapa de lavado

Agua de lavado Co
+ impurezas
C3 C4
—>» LAVADO ——»
Mandarina Mandarina
seleccionada T acondicionada
C5

Agua de lavado

Se Tiene que la corriente Cs= 10 L, considerando una densidad pagua =1 g/cm?
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Cs = 10.000 g

Considerando 0,1% de suciedad.

C3+Cs =Cy +Co (4)
Ce = Cs+C3 % 0,01 5)
Remplazando datos en la Ecuacién 5 calculamos la corriente Ce:

Ce = 10.000 g + 754,01 g+ 0,01 = 10.007,54 g

C,=Cs+Cs—Cy = 754,01 g+ 10.000 g — 10.007,54 g = 746,47 g

Blance en la etapa de pelado

C7
Pulpa T
C4 C8
——» PELADO ———»
Mandarina Cascaras
acondicionada
Realizando un balance total se tiene:
C,=Cg+C, (6)

Siendo Cg= 200 g, de la Ecuacion 6 se calcula C+:

C,=C,—Cg= 746,47g—200g = 546,47 g



Balance en la etapa de extraccion

Cu
Cus

Apua de refngeracion Ciscaras agatadas
¥ -

Ci i
- i Condemsado | J L s Cascara
Aeeite ;""“""l Decantscibn =T Condensador . Hudrodestlacitn )
# i H - i -
Vapar + aceie [—— {2 Apua
esencial ;
1

Cis Cu
Agua condensada Agua de refrigeraciin

i
Agis recireulada

Para calcular la corriente C11 se hace un balance total de las tres etapas.
C8 + Cg = C15 + C16 + Cll (7)

Se tiene que Cy6 es de 1.1 ml de aceite esencial, conociendo su densidad de paceite
=0,8143 g/cm?

C16 = Vaceite * Paceite = 1.1 ml * 0,8143 % =090g

También se tiene como dato conocido Cis y Co, siendo un volumen de agua
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condensada de 16.9 ml y 800ml respectivamente, considerando una densidad pagua =1

g/lcm?, se tiene C15=16,9 g y Co=800g
Remplazando datos en la Ecuacion 7 se obtiene la corriente Cys.
Cyy =Cg+Co—Cys —Cyg =200g+800g—16,9g — 0,90g = 982,20 g

Para determinar la corriente de recirculacion C17 se hace uso de las siguientes

ecuaciones:
Ci0 =Cy2 (8)
Ci7 =Ci3 —Ci5 —Cy6 (9)

Se tiene como dato conocido Cio= 42 ml, donde 1.1ml son aceite esencial y el resto

agua. Entonces considerando una densidad pagua = 1 g/ml se tiene:
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Ciz2 =40,9ml =1 £ + 1,1 ml *0,8143 £ =4180g
ml ml

Haciendo uso de la Ecuacidn 9 se obtiene la corriente de recirculacion.
Ci7;=4180g—-169g—-080g=241¢g

La corriente se agua de refrigeracion se las calcula mediante el tiempo de extraccion

y el caudal. Siendo la corriente entrada igual a la salida se tiene:

L
C13 = C14 = Q * textraccion = 1,4‘6 min * 22 min = 32,15 L= 32,15 kg

A continuacién, en la Tabla 111-15 se presentan los resultados del balance de materia

de manera resumida.

Tabla 111-15 Resultados del balance de materia

Corriente Contenido Masa
C1 Mandarinas 785,43 ¢
C2 Mandarinas rechazadas 31,42 ¢
C3 Mandarina seleccionada 754,01 g
C4 Mandarina acondicionada 746,47 ¢
C5 Agua de lavado 10.000 g
C6 Agua de lavado + impurezas 10.007,54 g
C7 Pulpa 546,47 ¢
C8 Cascaras 200 ¢
C9 Agua de extraccién 800 g
C10 Vapor + aceite esencial 41,80 ¢
C11 Céscaras agotadas + agua 982,20 g
Ci12 Condensados 41809
C13 Entrada de Agua de refrigeracion 32,15 kg
Ci4 Salida de Agua de refrigeracion 32,15 kg
Ci15 Agua condensada 16,9 g
C16 Aceite esencial 0,909
C17 Agua recirculada 24,19

Fuente: Elaboracién propia, 2021
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3.8.2. Balance de energia

Para el balance energético del proceso de hidrodestilacion, es necesario tomar en
consideracién los factores que afectan la velocidad del calentamiento en el producto,
asi como el calor sensible y latente del agua en el proceso y la energia necesaria para
el calentamiento de la biomasa entre otras variables como se muestra en las ecuaciones
10-19.

Qcedido = annado (10)

El calor de energia necesario Qganado para realizar esta operacion estd compuesto por

cuatro términos.
a) Energia consumida para calentar el agua hasta la temperatura de ebullicion mas la

necesaria para generar el vapor.

QHZO = Qsensible T Qlatente (11)
Qsensible = maguacpagua(Tf - Ti) (12)

Donde Qsensibie € €l calor absorbido por el agua, m,g,, s la masa de agua, cp,gya €S

la capacidad calorifica del agua, Tr es temperatura final del agua y T; es la temperatura
inicial del agua, la capacidad calorica del agua fue a partir de tablas generales (Felder
& Rousseau, 2004)

Qiatente = rrlvapor)\vapor ; A=h, —h (13)

Donde my,p,r €S la masa de agua vaporizada, A es el calor latente de vaporizacion del

agua. El calor latente de vaporizacion del agua fue a partir de tablas generales (Felder
& Rousseau, 2004)

b) Energia para calentamiento de la planta aromatica (Qac):

Qac = Mg¢ascaraCPcsscara (Tf - Ti) (14)
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Donde Q. es el calor absorbido por la cascara en base seca, Cpcsscara €S |2 capacidad
calorifica de la cascara, T; es temperatura final alcanzada por la cascaray T; es la

temperatura inicial de la cascara.

c) Energia para calentamiento del hidrodestilador (Qnidro):

Qhidro = MhidroCPhidro(Tr — Ti) (15)

Donde Qpidro €S €l calor absorbido por el balon del hidrodestilador, Cppiaro €S la
capacidad calorifica del material del balon (vidrio de borosilicato), Ty es temperatura
final alcanzada por el hidrodestilador y T; es la temperatura inicial. EI Cpy;qr agua fue

a partir de tablas generales (Lienhard & Lienhard, 2020)

d) El flujo del calor perdido al exterior debido a la conveccion natural:
Qperdido = haAD(t — too) (16)

Donde el calor perdido por convencion en las pérdidas del horno se desprecia.

Por lo tanto, la energia necesaria es calculada como la suma de las energias anteriores

con respecto de un tiempo de operacion:

Qcedido = Qac + QHZO + Qnidro + Qperdido (17)

Tomando en cuenta que la energia perdida es minima o nula se tiene que:
Qcedido = Qac + QHZO + Qhidro (18)
chdido = Qac + (CpaguamaguaAT + mvaporx) + Mpiaro CphidroAT (19)

Para calcular la energia necesaria que se necesita para vaporizar el aceite esencial se
considera:

Potencia de salida del horno de microondas: 700 W

Porcentaje de potencia de operacion: 70%
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Tiempo operacion: 22 min
Rango de temperatura: 17-93 °C

Al encontrarse el lugar de estudio a una altura de 1.857 m.s.m, la ebullicion del agua

es a una temperatura de 93 °C.

Mediante la definicion de potencia se calcula el Qcedido:
E=P=xt (20)

Donde:

E: energia en joule (KW-h)
t: tiempo en segundos (h)
P: potencia en watt (kW)

Tenemos que la potencia que genera el microondas representa el 70% de la potencia de
salida, por lo tanto, tenemos:

P=700W*70% =490 W
La energia consumida por el horno de microondas en el tiempo de funcionamiento es:
E = 0,49 kW % 0,367 h = 0,18 kW-h

Considerando que 1 kW-h es equivalente a 3.600 kJ, se tiene que la energia que irradia

el microondas es:

k]
E = Qcedido = 0,18 KW-h* 3.600 Won 648 k]

Para determinar la masa de agua liquida se hace una sumatoria del agua afiadida en el
hidrodestilador y el agua contenida en la biomasa, tomando en cuenta que la humedad
de la cascara de los andlisis realizados se tiene que es de 68,51%.

My, = 800 g + 200 g+ 0,6851 = 937,02 g
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Haciendo uso de la Ecuacion 11 y tomado en cuenta una masa de agua vaporizada de
42 g, siendo esta una mezcla de agua y aceite, se considera que el contenido de aceite

no afecta las propiedades del agua.

J
x(93°C—17°C) | + (42 * 2.256,66 —)
C.g > & g

Qn,0 = <937,02 g * 4,185

Qu,0 =94.779,72] = 94,78 KJ

Para el calculo del calor absorbido por el hidrodestilador se hace uso de la Ecuacion

15, tomando en cuenta una masa de 587 g para el balon del hidrodestilador.

Qnidro = 587 g * 0,753 C]

O.g

% (93°C — 17 °C)

Qhidro = 33.592,84 ] = 33,59 k]

Usando la Ecuacion 17, obtenemos el calor necesario para el calentamiento de la

biomasa:
Q.c = 648 kj — 33,59 k] — 94,78 K]
Q.c = 519,63 K]

Se obtiene del balance que la energia necesaria para separar 1,1 ml de aceite esencial
es de 519,63 kJ.

Los célculos del balance de energia en el condensador son:

Calor cedido por el vapor al condensarse:
chdido = Myapor * )\vapor + Myapor * Cp * (TV - Tc) (21)

Considerando que el contenido de aceite esencial en la masa total de vapores
condensados no afecta a la capacidad calorifica, siendo myapor = 41,80 g (determinado
en la etapa de extraccion del balance de materia)

Qcedido = 41,80 g x 2.256,66 é+ 41,80 g x 4,185 —— * (93 °C — 52 °C)

°C.
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chdido = 101500,64‘]
Calor recibido por el agua de refrigeracion:

annado = Magya ref * Cp * (Tf — T;) (22)

Se calcula el volumen del agua del refrigerante con los datos de caudal y tiempo de

extraccion.
V=Qxt (23)

Teniendo en cuenta que existe un tiempo en la extraccién hasta la generacion de
vapores. Siendo el tiempo muerto de 16 min, por lo tanto, el tiempo a emplear en la

formula es de 6 min, siendo el periodo de tiempo en donde se genera los vapores.

Aplicando la Ecuacion 23 se tiene:

V=146

* 6min = 8,76 L

min

Considerando la densidad del agua 1 kg/L, se calcula la masa del agua del

refrigerante.

Magua ref = Pagua * V

k
Maguaref = 1 Tg *8,76 L=8,76 kg =876 g

Haciendo uso de la Ecuacion 22 se obtiene el calor ganado:

Qganado = 8.76 g * 4,185 * (20,7 °C—18°C)

°C.g
annado = 98983,62]

A continuacién, en la Tabla 111-16 se presentan los resultados del balance de materia

de manera resumida.



Tabla 111-16 Resultados del balance de energia
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Término Valor
Potencia del microondas al 70% (P) 490 W
Energia cedida por el microondas (E) 648 K]
Energia consumida por el agua de extraccion (Qnzo) 94,78 kJ
Calor absorbido por el hidrodestilador (Qnidro) 33,59 kJ
calor necesario para el calentamiento de la biomasa (Qac) 519,63 kJ
Calor cedido por el vapor al condensarse (Qcedido) 101.500,64 J
Calor recibido por el agua de refrigeracion (Qganado) 98.983,62 J

Fuente: Elaboracion propia, 2021

3.9. Consumo de Energia

El consumo de energia para obtener aceite esencial de la cascara de mandarina, fue

calculado segun la Ecuacion 20, que considera: potencia de entrada del microondas y

tiempo de extraccion, considerandose estos dos en el ensayo que se extrae la mayor

cantidad de aceite esencial segun lo sefialado en la Tabla I11-3.

Para calcular el consumo de energia eléctrica se considera:

Potencia de entrada del microondas: 1,2 kW
Tempo de extraccion: 22 min =0.367 h
Consumo eléctrico = 1,2 kW % 0,367 h

Consumo eléctrico = 0,44 kW-h

Para la extraccion de 1.1 ml de aceite esencial se tiene un consumo de energia eléctrica

de 0,44 KW-h.
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3.10. Emision de CO2
El impacto ambiental se estimo calculando la cantidad de CO> emitida.

Tomando en cuenta que en Bolivia se considera que se emite 0.6 kg de CO por KW-h
generado (promedio anual generado por central termoeléctrica con gas natural).

(Energetica.org.bo)
Emisién CO,(kg) = consumo de energia (kW-h) * 0,6 (24)
Para la emisién de CO2 por gramo de aceite esencial se aplico la Ecuacion 12

Emision CO; especifico emision CO,(g)

: . = . . , (25)
(g/g aceite esencial) Masa se aceite esencial extraido (g)

Usando las ecuaciones 24 y 25, obtenemos:
Emision CO2=0.44 * 0.6 = 0,264 kg = 264 g
Emision CO; especifico (g/g aceite esencial) = 264 g CO, / 0,896 g aceite

Emision CO; especifico (g/g aceite esencial) = 294,64 g CO, / g aceite



CAPITULO IV



IV. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

4.1, Conclusiones

e El contenido de aceite en la cascara de mandarina segun el estudio realizado a las
distintas variedades utilizadas, demostré que cuando mayor es el grosor de la
cascara (epicarpio y mesocarpio) de la mandarina mayor es el contenido del aceite
esencial.

e En lacaracterizacion de la cascara de mandarina japonesa, se obtuvo como resultado
segun el informe del anélisis de laboratorio, humedad 68,51%, ceniza 1,16%, fibra
2,47% y proteina 2,5%.

e El anélisis estadistico realizado en el programa SPSS 25 sobre la influencia de las
diferentes variables de operacion, demostrd que las interacciones entre las variables
(potencia de microondas, tiempo de extraccion y relacion cascara/agua) influyen
significativamente sobre el rendimiento expresado en volumen de aceite
esencial/masa de cascara de mandarina himeda.

e Mediante los resultados obtenidos en el desarrollo de la parte experimental, se pudo
determinar que las condiciones Optimas de operacién a emplear para la extraccién
del aceite esencial de mandarina, son trabajar a una potencia de 70%, un tiempo de
22 min de extraccion y una relacion de céascara / agua de 1:4.

e Realizando la comparacién del rendimiento del proceso de extraccion de
hidrodestilacion asistida por microondas con otras experiencias de diferentes
autores, demuestra que la extraccion asistida por microondas presenta mayor
rendimiento, siendo el mayor rendimiento obtenido en este trabajo con un valor de
0,55%.

e La determinacion de los parametros fisicoquimicos del aceite esencial obtenido
(indice de acidez 0,38; indice de refraccion 1,4721; densidad relativa 0,8143),
fueron comparados con los resultados referenciales, donde se observa que el indice

de refraccion tiene un valor muy similar a datos registrados por otras experiencias.



En cuanto a la densidad y el indice de acidez se observo una pequefa diferencia en
comparacion a otros métodos de extraccion.

o El andlisis organoléptico de aceite esencial muestra similitud entre la apariencia y
olor, en cuanto al color del aceite esencial esto no ocurre, ya que el aceite esencial
extraido es incoloro en comparacion con resultados de diferentes métodos de
extraccion realizados por distintos autores, se deduce que esta caracteristica
adquirida por el aceite esencial es propia del método de hidrodestilacién asistida por
microondas.

o El andlisis cromatografico del aceite esencial mostro el componente mayoritario del
aceite esencial obtenido es el limoneno con una composicion del 94,51%.

e Mediante el balance de energia se determind que la energia necesaria para poder
extraer 1,1 ml de aceite esencial es de 519,63 kJ.

e El impacto generado al medio ambiente por la operacion unitaria empleada teniendo

en cuenta el gasto de 0,44 KW-h se tiene una huella de carbono de 264 g de CO..

4.2. Recomendaciones

e El recomendable realizar la recirculacion del agua del refrigerante, ya que el caudal
y el gradiente de temperatura al no ser elevados posibilita el uso de una bomba.

e Para posteriores investigaciones se deja abierto la posibilidad de utilizar otras
variables, como ser el tamafio de particula del material vegetal y la humedad de la
misma, con el fin de optimizar el proceso de extraccion de aceites esenciales.

De igual forma esta la posibilidad de realizar la extraccion sin uso de disolvente.

e Esrecomendable realizar en paralelo la hidrodestilacion convencional, con el fin de
comparar resultados entre ambos procesos de extraccion.

e Serecomienda la optimacion de algunas partes del equipo, una de ellas es la apertura
de salida de la boca del baldn de extraccion, con el fin de lograr un cierre hermético

y evitar posibles fugas de microondas, el cual repercutiria en el costo energético.
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INFORMES DE LABORATORIO



Anexo A-1 ANALISIS FISICOQUIMICO DE LA CASCARA DE MANDARINA

CANDTIA
wnadent
UNIVERSIDAD AUTONOMA “JUAN MISAEL SARACHO™ et s
FACULTAD DL "CHENCIAS Y TECNOLOGIA®
CENTRO DE ANALISIS, INVESTIGACION ¥ DESARROLLO “CEANID” X7 L\
Laboratario Oficial del Ministerio de Salud y Deportes AR i
ted de Laborstorios Ofiales de Anilisis de Alimentos i RELeas
Red Nacional de Laboratorios de Micronutrientes
Laboratoric Ofidal de! “SENASAG"
INFORME DE ENSAYO
1. INFORMACION DEL SOLICITANTE
|Cliente: fonethan Alde Laccana Valcer
‘Solicitante:  [vonathan Alde Larcara valder
Direcgon:  [Bznia La Flarida
Teléfono/Fax{Fsa77654 | correoe | versvvIIYe | cosige | aLi792:
1. INFORMACION DE LA MUESTRA
Descripelon de la muestra: Cascars de mandaring
Codigo da Muestiea: M1 |Fecha de vencimi [Lote: easeen
Facha y hora de musstreo: 20210617 Hr.tg:.00
Procedencis s sei T Drd Tarlja - Cercada - Taris Bolwia
Lugar de muestreo: Lugar da efabaracian
Responsable de muestreo: Yonathan Algo Lazcana Valees
Codigo de la muestra: 587 FQL450 Fecha de recepeidn de b muestra: 2021-06-17
Cantidad reciblda: 250¢ Fecha de gjecucion de srssyo: D2 2021 2€ 17 2 202106 24
I1l. RESULTADOS
PARAMETRO TECNICA y/o METODO| UNIDAD | RESULTADO b “i:::fl':':;:‘
DE ENSAYO Min. Max.
Coriaa NB 39034:10 " 1.6 Sin Reterenc s S Refurentia
Fibra Gravimétrico L) 247 Sin Rederenca Sir Referencia
Humadad MNE 313010:08 " 63,51 Sin Referenca Sn Referendia
Freseing total (Ne5,25) NRASO 8965.1.08 L 25 Sin Relerence Sn Referentia
V- Vves Soweno pre—— U Cpanaacits eraveren @ Naveatrerie
¥ pavevins J v oL MNrETee

11 Los requkadns repoctasos se remees 7 by moestry snsayads o0 of Labarstario
21 El presente indoeme solo puece ser reprecuchio o torma paecal y/o soml, con [ asoritackie dol CEANID
3] Les axnos de D muet ¥ el musstreo, fucron sumnktdes oor el clenie

Tarija, 25 de junia del 2021

vy Cenw

Lww s

Direcoida. Campus Uriversitado Faculad <o Secdas p Tecoctogia 2one "t Tegar” 1el (391) (1) Blascas
Fae: (3611(4) 6643003 - Ema ) ceanid@uijvcedobo - Caclla 31 - TARUA . BOOVA Mgealces



Anexo A-2 ANALISIS FISICOQUIMICO DEL ACEITE ESENCIAL DE MANDARINA
OBTENIDO EN LABORATORIO

. THEAT PINE BR
Nenie €

Fethw g orecder ATIS 1205
UNIVERSIDAD AUTONOMA “JUAN MISAEL SARACHD”

FACULTAD DE "CIENCIAS ¥ TECNOLOGIA™ NS 3
| &ﬁ | CENTRO DE ANALISS, INVESTIGACON ¥ DESARROALO “CLANID® { | X
Laboratorio OFcial del Ministerio de Salud y Deportes -}
- Red de Laboratorios Oficiales de Andlisis da Alimentos A\~ ,..@E!—S’A; &
Red Naconal de Laboratorios de Micronutrieates
Laboratorio Oidal del “SENASAG"
INFORME DE ENSAYO
I. INFORMACION DEL SOLICITANTE
|cuente: Yoanathan Aldo Lazcano Valcez
Solictante:  |Yosnalhyn Aldo Lazeina Valcez
Dirncchdn: Burtio La Florida
Telitono/Fan] 55822604 | Correow | mean | cecpe | moD041
1l. INFORMACION DE LA MUESTRA
Destripeice de la musstra: et wseaial de Mardaira
Codigo de muestreo: searer rucha de vendmiento. sdadd lum:; sodnes
Fecha y hora de muestreo; 2021 97 21 |
Procedentld Lockaston Zpezi Tara Cercaco - Tanja Boivie ]
Lugar de muestreo: labaratono de Operacicnss Uatarias (LOU)
Responsable de muestreo: Yoarathan Alde Lazcaro Valde:
|Cicligo de 1 muestea: 15 FQ 553 Frcks de recepodn de la muesira: | 2021-07-21
(Cantidad reciida: 24 Facha do ejecucion de ensayo: | v 202107.2131 2021 0546
111. RESULTADOS
LIMITES PERMISIBLES]
PARAMETRO TECNICA y/o METODO| UNIDAD RESARTADC REFERENCIA DE
DE ENSAYD Min. Mo LOS LIMITES
":::':""" frma by ik NE322008:08 | mg Kedi 0,38 Sir Referenca S Retprenzia
Derscac relative (20°C) NE 32021.07 sl 08123 sin Kafererce Sin Referurcis
dice de refracdivn (20°0) NBE 34003.C6 14721 Sin relerenc 4 Sin reteranczia
Perfil cromutagralas Comatagrafia de Ner ol Adj Y a2 d
s
R PO ——————
S MR Y P ANV §O0eat

17 Los res Hacos
2) € orzam=te nform

s W RTalen A e MU Cfdadsocd eh el Lozeratero
posde ser o adocde an oM 2000 ¢/ ety ton by rutorac on del CLANID
3 Los dates o lp muosstrs v ol =cestren, fourcn vomino strades o of 2ize

Tarija, 05 de Agosta del 2022

Crgewl mir

Oy TR

Jreoc on: Camans Loroeesitmens bz abadd cn G oas 3 Teoreloga 2073 21 Tear” Tel 15911 14] 5683648
Fre (MRS - Fmel aidP g rseabo Casl0 L TARUG - 3TUNA gvlenl



Anexo A-3 ANALISIS CROMATOGRAFICO DEL ACEITE ESENCIAL DE
MANDARINA

Muestra: Accite Esercinl de NMardarma Codiga: MO0I02]
1Q: 353

Condiciones Cromatogrificas

Agilent 6890N szophado s Detector de Masas 3975
it h.23um)

Fuuipo: Cromatd
Columen HIP-
Gas canies: Helio

acaon: Ll de 0.5% de solucién de muestra ea Diclorometano
Moda de inveccion: Saht retia 11

Temperarura de Invector: 230°C

Programacian de renpzratiras: 40°C 3min, A°Chmin 150°C L min, 15 °Clmin 230°
Fecha de undlisis: D3/0R210

S k™02

Valumer e o

"C 1 ontin

Perfit Cromutozrilion Accite Usencial de Mandaring

THIr PCATED O A cmew rrw
18 Daw

wou
RUEEETITR
P ]

o

SIS SR 1o A0S

ST T ST R A0 AT AT A0 I S S A0 D000

e
frie
Porcentaje de abundancia
[ Tiempeo de
Igm | Compuesio retencidn Abundancia %
‘ (otinuios)
| Limonencr 14,247 .51
Z lerpinensy . 15432 549

TOTAL | L




ANEXO B
Norma ISO 21631:2020



INTERNATIONAL STANDARD IS0 21631:2020(E)

Essential oil of clementine (Citrus clementina hort. ex
Tanaka syn. Citrus reticulata Blanco x Citrus sinensis (L.)
Osbeck), Spanish type

1 Scope

This document specifies certain characteristics of the essential oil of dementine [Citrus clementing hort.
ex Tanaka syn. Citrus reticulatas Blanco = Gitrus sinensis (L] Osbeck), Spanish type, in order to facilitate
aszessment of its quallty.

2 Normative references

The following documents are referred to in the text in such a way that some or all of their content
constitutes requirements of this document. For dated references, only the edition cited applies. For
undated references, the latest edition of the referenced document (including any amendments) applies.
150/TS 210, Essential pils — General rules for packaging, conditioning and storage

150/TS 211, Essential oils — General rules for labelling and marking of contalners

150 212, Essential oils — Sampling

150 279, Essential oils — Determination af relative density at 20 degrees C - Reference method

150 280, Essential ails — Determination afmﬁ'nczr'm.- index

150 592, Essential ails — Determination af aptical retation

150 1242, Essential oils — Determination of acid value

150 11024 (all parts). Essential ails = General guidance on chromatographic profiles

3 Terms and definitions
For the purposes of this document, the following terms and definitions apply.

150 and IEC maintain terminological databases for use in standardization at the following addresses:
— 150 Omnline browsing platform: available at https:/ fwwaw.iso.org/obp

= IEC Electropedia: available at http:/ ‘v electropediaorg/

31

esgential oll of clementine, Spanish type

essential oil obtained by cold press expression of the peel of sound and mature fruits of clementine
[Citrus elementing hort ex Tanaka syn. Citrus reticulate Blanes = Citrus sinensis (L) Osbeck], principally
produced in Spain

Motz 1 to entry: For information on CAS numbar. ses [S0/TR 21092,

& [50 2020 - All rights reserved 1



150 21631:2020(E)

4 Requirements

4.1 General requirements

The essential oil of clementine, Spanish type, shall meet the requirements given in Table 1.

Table 1 — Requirements for the essential oil of clementine, Spanish bype

Characteristic Requirements 150 test method

Appearance Clear makile liquid -

Colour Pale orange to dark orange -

Odour Citrus type. mandarin | -
Relative density at 20°C d20 | 0,840 to 0,860 150 279

Refractiva index at 20 °C 147010 1.478 50 280

Optical rotatdon at 20 *C Between +30° and +98° [50 592

Acld value Max 0.2 [50 1242

4.2 Chromatographic profile

Carry out the analysis of the ezsentlal oll by gas chromategraphy. Determine the chromatographlc profile
in accordance with the 150 11024 serles. ldentify in the chromatogram obtained the reprezentative and
characteristic components shown in Table 2. The proportions of these components, indicated by the
integrator, shall be as shown in Table 2. This constitutes the chromatographic profile of the essential oil.

Tahle 2 — Chrnm:.tng]—aph:i.c pmﬁ]n

Component min max
% i}

a-Pinens 03 iRk
Sabinene 0.3 1.5
B-Pinene tracess 0.3
MyTcene [ L0 25
Limonens 90,0 3.0
Dctanal 0os 030
[E}-B-Octimene tracess 03
y-Terplrens | traces? 1.0
g-Cymene lraces?® 0z
Decanal 0.1 0.4
(E)}-u-Farnesene tracess 05
Lipaloisl 0.1 0.6
Neral traces# 03
a-Terpineo] tracess 0.15
Geranlal | tracess 05
N-Methyl methylanthranilate traces? 006
E-Sinensal traces* 02
a-Sinenzal tracess 0.4
2 {00 %
NOTE The chromatographic profile i normative. contrary o lypical chromatograms given
for Informatian Iuﬁnr_¢1 see M

2 £ I50 2020 - All rights reserved



ANEXO C
FOTOGRAFIAS DE LA INVESTIGACION



Foto F — 1 Adaptacion del horno de microondas

Foto F — 2 Aparato Clevenger



Foto F — 4 Pesaje de la cascara de mandarina



Foto F — 5 Carga de cascara y agua

Foto F — 6 Proceso de hidrodestilacion asistida por microondas



Foto F — 8 Separacidn del agua destilada y el aceite esencial obtenido
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