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RESUMEN

El presente trabajo de investigacion tuvo por objetivo desarrollar una propuesta de
ingenieria conceptual del proceso de extraccion del aceite esencial (AE) de las cascaras
de naranja obtenidas en panaderias del sector Ricaurte de Bogota utilizando el método
Soxhlet con enfoque en la quimica verde.

El AE se obtuvo de manera experimental al poner en contacto y a un rango de
temperatura determinada, una relacién 1:10 de flavedo de naranja previamente tratado
y alcohol isopropilico, para que posteriormente se realice una separacion con el fin de
purificarlo. Se plante6 un sistema ANOVA para determinar si el rendimiento se veia
afectado por el tamafo de la particula (4 mm y 1 cm) y la temperatura de secado (70 °C
y 100 °C). Una vez obtenida, la muestra con mejor rendimiento se caracterizo
fisicoquimica y sensorialmente con el objeto de determinar algunas de sus caracteristicas
y compararlas con el AE comercial para evaluar si existia un contraste significativo en la
calidad del producto. Se desarrollo el analisis estadistico y las pruebas de calidad, se
determind que el rendimiento si se ve afectado y que el producto no cumple los
pardmetros establecidos, ya que presenta trazas del solvente, afectando varias de sus
particularidades, incluyendo su pureza.

La ingenieria conceptual para la planta piloto se desarroll6 paralelamente con el método
de hidrodestilacién asistida por microondas (HAM), con una base de calculo de 20,532
Kg/dia, que fue obtenida al promediar las cascaras de naranja que eran desechadas en
un tiempo de 5 horas diarias durante una semana de 3 panaderias del sector Ricaurte.
Estos métodos se compararon y se les dio una calificacion frente a los 12 principios de
la quimica verde, se obtuvo que, aungue las dos técnicas no se encuentran lejos de estos
pardmetros, la hidrodestilacibn consume menos tiempo, energia y es amigable con el

ambiente.

Palabras clave: Soxhlet, hidrodestilacién asistida por microondas, aceite esencial,

cascara de naranja.
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OBJETIVOS

Objetivo general

Desarrollar una propuesta de ingenieria conceptual del proceso de extraccion del aceite
esencial de las cascaras de naranja obtenidas en panaderias del sector Ricaurte de

Bogota utilizando el método Soxhlet con enfoque en la quimica verde.

Objetivos especificos

e Caracterizar los parametros y pretratamientos necesarios para la extraccion del aceite

esencial de naranja usando su flavedo.

e Extraer el aceite esencial de naranja por medio de Soxhlet variando la temperatura y

analizando caracteristicas.

e Realizar la ingenieria conceptual de una planta piloto que produce aceite esencial de

naranja.
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INTRODUCCION

El objetivo principal del presente estudio fue desarrollar una propuesta de ingenieria
conceptual del proceso de extraccion del AE de las cascaras de naranja obtenidas en
panaderias del sector Ricaurte de Bogotéa utilizando el método Soxhlet con enfoque en
la quimica verde.

Los citricos son uno de los cultivos mas importantes en el mundo, porque contienen
vitaminas, minerales y fibras que ayudan en la nutricion, crecimiento y desarrollo del ser
humano [1]. En el afio 2012 se produjo en total 636.544.883 unidades en el planeta de
frutas, donde el 61% de la produccion corresponde a la naranja dulce [2], este se
considera el citrico que mas se consume en el mundo, con una produccion de 72 millones
de toneladas [1], en Colombia el 71% de los citricos que se cultivan son naranjas; en la
industria usualmente se usa para producir: jugos, mermeladas, saborizantes, entre otros.
Sin embargo, contiene una gran cantidad de desechos llamados FN que se componen
de céscaras, fibras y semillas (17% en peso total de la fruta) [3] y que en un afio puede
representar aproximadamente 15 millones de toneladas.

En la actualidad, la mayoria de FN se usan como alimento para ganado después de un
proceso de secado y a pesar de que es nutritivo, al ser consumido en grandes cantidades
puede producir enfermedades en los animales [3]. Los desechos que no se venden se
eliminan por medio de vertederos, pero se debe tener en cuenta que la pulpa de la fruta
contiene mucha agua y azucares lo que la hace muy perecedera y fermentable, por lo
tanto, podria afectar la flora microbiana y tener graves problemas ambientales y
econdmicos [1]. ElI FN tiene potencial para ser usado en la industria con diferentes
enfoques, por ejemplo, en nanoparticulas obteniendo celulosa, biosorbentes para
tratamiento de aguas, biofertilizantes [2], biocombustible, etc. La composicion de la
cascara “incluye algunas grasas, azucares libres (por ejemplo, glucosa, fructosa y
sacarosa), acidos organicos, polimeros de carbohidratos (celulosa, hemicelulosa y
pectina) enzimas (pectinesterasa, fosfatasa y peroxidasa), flavonoides, aceites
esenciales (principalmente limoneno) y pigmentos” [2]. Los aceites esenciales son
seguros y cuentan con varias aplicaciones en el area de sabor y fragancia [1]. Se pueden
usar en la fabricacién de saborizantes, cosméticos, medicamentos, perfumes, solventes,

entre otras industrias. El limoneno (isGmero dextrorrotatorio) es un metabolismo vegetal
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gue se encuentra en los aceites esenciales de la naranja [3], este es el mas abundante
en concentracion (73,9-97%).

Hoy en dia hay una gran variedad de métodos para tratar, extraer y encapsular el
limoneno, haciéndolo un desafio de la actualidad, ya que se busca obtener buenos
rendimientos, usando poca energia y tiempo; siendo este el propdsito de este proyecto
al generar una propuesta de ingenieria conceptual de dos diferentes técnicas para la

extraccion de AE al ser evaluadas por medio de los 12 principios de la quimica verde.
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1. MARCO CONCEPTUAL

1.1 Generalidades de la naranja

Citrus sinensis [L.] Osbeck, también conocida como naranja Valencia; es la naranja dulce
gue mas se cultiva en Colombia y durante todo el afio hay oferta en el territorio nacional.
Segun el DANE, para el afio 2020 se obtuvieron 1’257.474 toneladas de naranja en el
pais [4]. Es importante resaltar que, para obtener un mejor fruto, el cultivo debe crecer
en temperaturas entre 23 °C y 34 °C, con pluviosidades entre 900 y 1200 milimetros de
lluvias anuales y con polinizacion, puesto que se obtendran frutos con mayor peso,

grosor en la cascara y un color mas intenso [5].

1.1.1 Flavedo de naranja (FN)

También conocido como cascara de naranja que en principio es de tonalidad verde, color
caracteristico por la presencia de clorofila y al transcurrir el tiempo, la fruta pasa por un
proceso de maduracion cambiando su color a naranja [6]. Este flavedo contiene fibra de
muy buena calidad, ya que tiene una composicion equilibrada, buena retencién de agua,
[7], proteinas y grasas, y a partir de €l se puede obtener pectina y aceites esenciales. Se
conforma por vesiculas oleosas, tiene una capa protectora y adicional tiene azlcares

como la glucosa (63%), fructosa (20%) y sacarosa (16%) [6].

1.2 Metabolitos secundarios en las plantas

De acuerdo con Moncayo [8], los metabolitos secundarios tienen diferentes tareas, como
la defensa ante depredadores y microorganismos patdgenos, brindan soporte estructural
y aportan caracteristicas organolépticas a la planta. Se agrupan por clases: terpenos;
donde se encuentran los aceites esenciales, compuestos fendlicos, glucésidos y

alcaloides [9].

1.2.1 Aceite esencial (AE)

Los aceites esenciales son una mezcla de compuestos aromaticos volatiles, se

encuentran en los metabolitos secundarios y se compone por terpenos que se producen
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en diferentes partes de las plantas; se pueden encontrar en las hojas, raices, semillas,
flores y frutos, casi en todos los casos su composicion es menor al 1% [10]. Esto puede
variar por las estaciones, cultivo, forma en cdmo se obtiene la materia prima y el aceite
en particular. Cuidar la planta y tener efecto antimicrobiano son algunas de sus

caracteristicas [11].

1.2.2 Composicion de aceites esenciales

Un AE llega a tener de 50 a 300 compuestos quimicos, desde hidrocarburos terpénicos,
alcoholes, aldehidos, cetonas, compuestos fendlicos, entre otros. Estos pueden variar
segun la zona donde se cultive la planta y sus condiciones ambientales [12]. Uno de los

compuestos con mayor porcentaje en el AE de naranja es el limoneno.

1.2.3 Limoneno

En la investigacion de Aissou [13], el limoneno es el principal compuesto que se obtiene
en los aceites esenciales de citricos, en al menos un 90%. Los sabores y fragancias se
ven influenciados por la quiralidad; él (+)-limoneno (R-o D- limoneno) contiene un olor
agradable anaranjado mientras que, por otro lado, él (-)-limoneno (s-o L- limoneno) tiene
un aroma fuerte a trementina. EIl D-limoneno (DL) es el mas usado en el mercado y se
suele extraer por método en frio, sélido y liquido [11]. La presente investigacion se enfoca
en este compuesto. Cabe aclarar que, el limoneno tiene diferentes aplicaciones en la
industria tales como saborizante, solvente verde y solvente para obtener otros aceites
esenciales [14]. En la siguiente tabla se exponen algunas caracteristicas y datos sobre
el limoneno.
Tabla 1.

Caracteristicas y datos sobre el limoneno.

Aspecto y olor Liquido incoloro con aroma a citrico

Numero CAS 5989-27-5

17



Nombre IUPAC 1-metil-4-(1-metiletenil)-ciclohexano
Férmula quimica CioH16

Peso molecular 136,23 g/mol

indice de refraccion 1,471-1,474

Gravedad especifica 0,838-0,843

Nota. En esta tabla se evidencian caracteristicas generales del limoneno. Tomado de:
J. Betzabé, extraccion del AE del flavelo de la naranja dulce (citrus sinensis |.) variedad
valencia, proveniente de desechos agroindustriales, utilizando el método de
destilacién por arrastre con vapor a escala planta piloto, para su aplicacién en la fo.
Tesis pre. Facultad de Ingenieria, Universidad de San Carlos de Guatemala,
Guatemala, 2015. [En linea]. Disponible:
http://emecanica.ingenieria.usac.edu.gt/sitio/wp-content/subidas/6 ARTICULO-III-
INDESA-SIE.pdf. [Acceso: 09, jun,2022]

1.3 Extraccion de aceite esencial de naranja

Para obtener mejores rendimientos se debe realizar un pretratamiento a la piel de naranja
gue es, de donde se obtienen los aceites esenciales. Al realizar estos métodos se tiene
por objetivo proteger la materia prima de microorganismos y asi mismo facilitar la
extraccion del aceite. Para esto es necesario lavar, secar y triturar el FN, segun sea el
caso [13]. A continuacion, se describen algunos factores que pueden afectar el

rendimiento del AE.

1.3.1 Materia prima

Variables como la genética de la planta, la época en que se realizé la cosecha, el lugar,
la maduracion del fruto, entre otros, pueden intervenir en los resultados que se obtienen
en el rendimiento del aceite. Como se describe en el trabajo de Estrada [10], el fruto
conocido como la naranja es una especie subtropical, por lo tanto, no se obtiene a
temperaturas menores a los tres grados y se obtiene una mejor maduracion en climas

calidos.
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1.3.2 Secado de la materia prima

El secado de la materia prima se da por la deshidratacion que se realiza con el fin de
preservarla durante periodos de tiempos mas largos. Dicha deshidratacion se obtiene
eliminando agua para que de esta forma se prevenga la proliferacion de los
microorganismos. Por tal motivo, se usa como un pretratamiento, ya que permite obtener
mas aceite al fracturar las paredes celulares para liberar el DL [10]. Segun Rincon [16],
la humedad de las cdscaras se puede reducir de 77,8% a 10%.

1.3.2.a Humedad. La humedad se ve afectada por la calidad de las cascaras de
naranja o por su grosor [17]. Esta es la propiedad que determina la cantidad de agua que

puede estar contenida en un material sélido y se representa en masa seca o humeda.

En la ecuacion 1. Se determina la masa total de un sélido (mn).

Ecuacion 1. Masa total de un sélido
my = Mg+ My

Teniendo en cuenta que se denomina a la masa seca como (ms) y la masa de agua como
(mu20). Para obtener el contenido de humedad en base hiumeda se usa la ecuacion 2.
Esta, representa el porcentaje de masa de agua respecto a la masa total [18].

Ecuacion 2. Contenido de humedad en base humeda

Mpy20
%H,, = 100
0f1pp mn, *
1.3.2.b Tiempo y temperatura de extraccion. La investigacion realizada por

Siddiqui [3] y [19], analiza algunas condiciones de tiempo y temperatura variando
diferentes métodos para obtener AE. En la tabla 2 se relaciona las condiciones de tiempo

y temperatura de extraccion de AE.
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Tabla 2.

Condiciones en tiempo y temperatura de extraccion de AE.

Temperatura|Tiempo de

Tecnica Solvente . |Producto
°O extraccion
Extraccion _ 2,97% p/p
L Hexano 100-200 30 min
solido-liquido 0,95% w/w
1,98% en
. o comparacion
Hidrodestilacion |- - 4 h
con 1% en base
seca
Prensado en frio | Hidrodestilacion | 100 30 min 86,30%
Destilacion al
- - 1h 90% p/p
vapor
Extraccion _ 100%
- - 187 min o
Soxhlet rendimiento
Hidrodestilacion- | Destilacion de
85 - 4,5 kg

frio vapor

Nota: esta tabla permite conocer temperaturas, tiempos de extraccion y resultados de AE. Tomado
de: S. A. Siddiqui, M. J. Pahmeyer, E. Assadpour, and S. M. Jafari, “Extraction and purification of
d-limonene from orange peel wastes: Recent advances,” Ind. Crops Prod., vol. 177, no. December
2021, p. 114484, 2022, [en linea]. Disponible: doi: 10.1016/j.indcrop.2021.114484 [Acceso: 09,
jun,2022]

1.3.3 Caracteristicas de flujo

Es la cantidad de materia prima que se usa para al iniciar el proceso, de igual forma lo
necesario de agua o vapor que se usa con su respectiva temperatura y presion. Cada

cantidad varia de acuerdo al método de extraccion [10].
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1.3.4 Molido

Cuando se reduce el tamafio de las particulas se obtienen mejores resultados a la hora
de extraer el AE, ya que aumenta el contacto sélido-liquido entre el FN y el solvente y
disminuye su resistencia a la difusion. En los estudios propuestos por Razola et al, se
describe que el FN tiene un tamafio de 5 x 2 x 5 mm y por ende un indice de accesibilidad
inicial del 1%, siendo este mas pequefio al ser comparado con la cascara de naranja
molida que arroja un 50% y se demostré que a los 2 minutos el tamafio 6ptimo es de 3,5

cm; este es suficiente para alcanzar buenos rendimientos de extraccion de AE [15].

1.4 Extraccion

Operacion unitaria donde se separa el AE de la materia prima seleccionada. Una vez
retirado este se denomina material agotado [20]. Existen diferentes métodos para
obtener aceites esenciales ricos en DL a partir FN, algunos de estas técnicas que se
describen a continuacion se han usado durante muchos afios como sélido- liquido,
hidrodestilacion, prensado o soxhlet. Algunos métodos requieren solventes para
desarrollarse, es por esto, que la eleccion de esta sustancia es un factor importante, pues
este puede afectar el rendimiento y la solubilidad. Algunos de los solventes tradicionales
son: etanol, metanol, fenol, éter dietilico, hexano, etc. En los dltimos afios, se han
buscado nuevas alternativas para realizar extraccién verde, buscando la reduccion de
energia y el impacto ambiental. Estos compuestos se caracterizan por ser de origen
petroquimico ecoldgico, inorganico, biodegradables, entre otros y entre ellos se puede
destacar el acetato de etilo, alcohol isopropilico, triacetato de glicerol, etanol, acido
acético. No todos los solventes sirven para extraer aceites, pues, es importante tener en
cuenta la polaridad de estos para la extraccion de un AE [21].

Por otro lado, los procedimientos que son relativamente nuevos [3], tienden a ser mas
versatiles y no requieren solventes como los anteriormente descritos para alcanzar la

extraccion.

1.4.1 Volatilidad

Esta propiedad de la sustancia permite conocer con qué velocidad se puede evaporar el

solvente al ser expuesto al aire y la energia que requiere para alcanzar ese proceso.
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Segun Rapinel, cuando el solvente se evapora por completo, puede aun tener algunas
trazas de este en el producto resultante y esto se da por la diferencia de la volatilidad y

por el punto de ebullicion [6].

1.4.2 Métodos convencionales

Técnicas como prensado en frio mecanico, destilacion con agua y extraccién sélido-
liguido por medio de disolventes organicos, son algunas de las destacadas en esta
seccion. A pesar de que son simples, requieren mayores tiempos, energia y costos de
inversion [3]. En la tabla 3 se relacionan las ventajas y desventajas para diferentes
métodos convencionales.

Tabla 3.

Ventajas y desventajas de métodos convencionales.

Métodos . _ o
. Ventajas Desventajas Rendimiento
convencionales

] . No es aplicable a
Prensado en frio [ Concentraciones altas _ _ 0,3a0,6%
toda la industria

Se logran buenos | Demanda mucha|2% de
Destilacion rendimientos energia y mucho |aceite/gramo

No requiere disolventes |tiempo de cascara

Sencillo _

. Mucho  tiempo
Extraccion Rentable
_ Consumo de|2,97% pl/p
Soxhlet Se obtiene un buen
o solvente
rendimiento

Nota: esta tabla contiene las ventajas y desventajas de algunas técnicas convencionales para la
extraccion de AE. Tomado de: S. A. Siddiqui, M. J. Pahmeyer, E. Assadpour, and S. M. Jafari,
“Extraction and purification of d-limonene from orange peel wastes: Recent advances,” Ind. Crops
Prod., vol. 177, no. December 2021, p. 114484, 2022, [en linea]. Disponible: doi:
10.1016/j.indcrop.2021.114484 [Acceso: 09,jun,2022]
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1.4.3 Nuevos métodos de extraccion

Estas nuevas alternativas buscan aumentar la productividad, rendimientos y al mismo
tiempo reducir tiempos y energia [3]. En la tabla 4 se relacionan las ventajas vy

desventajas para diferentes métodos nuevos.

Tabla 4.

Ventajas y desventajas de métodos nuevos.

Nuevos . ) o
i Ventajas Desventajas Rendimiento
metodos
. Uso de solvente
Extraccion a )
Obtener mejores|mayor uso de
alta o ) A 70 °C 0,99%
eficiencias energia _
temperatura 'y _ en 150 min
- Menos tiempo | Mayor
presion 3
complejidad.
Alto costo de
Fluidos Menos tiempo |inversion
” _|4,5% p/p
supercriticos  [Buenas purezas |Se debe realizar
pretratamiento
» No requiere
Extraccion
o solvente Alto costo de
asistida por . . . 2,4% plp
_ Menor tiempo y |inversion
microondas )
energia

Nota: esta tabla contiene las ventajas y desventajas de algunas técnicas nuevas para

la extraccion de AE. Tomado de: S. A. Siddiqui, M. J. Pahmeyer, E. Assadpour, and S.

M. Jafari, “Extraction and purification of d-limonene from orange peel wastes: Recent
advances,” Ind. Crops Prod., vol. 177, no. December 2021, p. 114484, 2022, [en linea].
Disponible: doi: 10.1016/j.indcrop.2021.114484 [Acceso: 09,jun,2022]
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1.4.4 Tratamiento de los aceites crudos

Cuando se extrae un AE puede quedar con trazas de impurezas que disminuyen la
calidad del producto, dificultando su almacenamiento y duracién. La luz, aire y el calor
actian como agentes que deterioran el AE, propagando su oxidacion y degradandolo,
es por esto que se debe garantizar un almacenamiento en frascos tipo ambar y

temperaturas de 4 °C con el fin de prolongar su vida util y que no se volatilicen [10].

1.5 Purificacion

Esta técnica se usa después de la extraccidon con el objetivo de retirar el solvente y otros
lipidos que se obtienen en el producto. Este paso puede ser el menos amigable con el
ambiente ya que, se recuperan las sustancias peligrosas que pueden ser agua o
compuestos organicos y para obtenerlos requieren altos costos energéticos. A
continuacion, se describirdn algunas técnicas que se usan para purificar el AE en
sectores como la aromaterapia o farmacéutico y asi obtener las condiciones requeridas

para un producto de calidad [3].

1.5.1 Centrifugacion/ decantacién

El objetivo de esta técnica es separar las fases que se encuentran separadas por sus
densidades al someterlas por medio de una centrifugacién. Se usan decantadores para
sélidos con concentraciones bajas y fases liquidas diferentes. Estos métodos necesitan

menos energia eléctrica que térmica [3].

1.5.2 Destilacién

Esta herramienta permite separar el AE de la mezcla a partir de los puntos de ebullicion
y una vez se obtiene el vapor se enfria, asi recuperando la sustancia de interés. Se
obtienen mejores purezas si se usan destiladores en serie, sin embargo, se requiere mas

energia que si se destila con vacio [3].

1.5.3 Evaporacién

Después de ser destilado el AE es necesario retirar el agua y se puede usar la

evaporacion para lograr este objetivo. Se debe tener en cuenta que 176 °C es el punto
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de ebullicion del DL y si se usa agua para obtener el aceite, este solvente se evaporara
mucho antes obteniendo el producto de interés [3].

1.6 Analisis de los aceites esenciales

Los AE se usan en diferentes ramas de la industria y la técnica de extraccion, purificacion
y las condiciones en las que se realicen para obtenerlo tendrd por consecuencia las
diferentes mezclas de compuestos. Es por esto que es importante analizar los AE con el

fin de verificar purezas y sus caracteristicas.

1.6.1 Composicion quimica

Se pueden hacer aislamientos por métodos cromatograficos para obtener resultados de

manera concisa de los componentes que se encuentran en el AE como la cromatografia

en columna, en capa finay HPLC [22].

Existen otras caracteristicas que permiten identificar las diferentes aplicaciones en las

gue se podria emplear el AE obtenido. A continuacién, se evidencian algunas de estas.
Tabla 5.

Caracteristicas evaluativas de un AE.

Olor
Caracteristicas o
o Apariencia
organolépticas
Color
Densidad

Poder rotatorio

indice de refraccion
Determinaciones fisicas . Miscibilidad en etanol
Punto de congelacién
Punto de inflamacién

Rango de destilacion

indices quimicos : indice de acidez
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indice de Ester
indice de saponificacion
Iindice de acetilo

indice de fenoles

Perfil cromatografico por CG

Caracteristicas o o
o cuantificacion de los  principales
cromatograficas

componentes
Caracteristicas : Ultravioleta — visible
espectroscopicas . Infrarrojo
Pesticidas

Otras determinaciones
Metales pesados

Nota: En esta tabla se evidencian diferentes pruebas a las que se puede someter un
AE. Tomado de: biocomercio sostenible “estudio del mercado nacional de aceites
esenciales. Instituto de investigacién de recursos bioldgicos alexander von humboldt,
2003, [en linea]. [Acceso: 09,jun,2022].

1.6.2 Caracteristicas fisicoquimicas

Permiten reconocer diferencias en el AE no solo en su naturaleza molecular sino en su
estado fisico frente a diversas acciones a la que se somete. Entre estas se tienen en
cuenta: densidad, indice de refraccion, solubilidad, rendimiento, entre otras. Seguido se

describen algunas de estas caracteristicas.
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1.6.2.a Densidad. Esta propiedad no se afecta cuando el aceite se encuentra puro
y fresco, sin embargo, si se modifica por la rancidez, cualquier alteracion o tratamiento
gue pueda tener este, el método mas comun es para determinar la densidad es la

picnometria [23]. Para un AE generalmente el valor varia entre 0,8 y 1,2 g/ml [24].

1.6.2.b Grados brix. Permite determinar el total de azlcar en la mezcla obtenida
de AE. Un °Brix es 1 gramo de azucar en 100 gramos de solucién. Se debe tener en
cuenta que si en la solucién existen otros compuestos como minerales, sales, proteinas,
el resultado por el equipo se debe aproximar asumiendo que todos los sélidos son azucar
[25].

Los grados brix se encuentran relacionados con el indice de refraccion, la tabla 6 muestra
la equivalencia entre estas caracteristicas [25].

Tabla 6.

Relacién entre grados brix e indice de refraccion.

Grado Grado Grado Grado Grado
n n n n n
brix brix brix brix brix
1,333 1,341 1,354 1,420
0| 0,009|1,3338| 0,567 8| 6,031 1| 14,016 1| 50,027
1,333 1,343 1,355 1,430
1| 0,078|1,3339| 0,637 3| 7,031 7| 15,019 8| 55,022
1,333 1,344 1,363 1,441
2| 0,149(1,3340| 0,707 8| 8,023 9| 20,045 9| 60,011
1,333 1,346 1,372 1,453
3| 0,218(1,3345| 1,054 3| 9,008 4| 25,056 5| 65,035
1,333 1,347 1,381 1,465
4| 0,288|1,3359| 2,023 9| 10,051 2| 30,045 4| 70,003
1,333 1,349 1,390 1,477
5| 0,358(1,3374| 3,054 4| 11,021 3| 35,007 9| 750,35
1,333 1,351 1,393 1,490
6| 0,428(1,3388| 4,008 0| 12,048 9| 40,04 7| 80,002

27



1,333 1,352 1,409 1,504
7| 0,498|1,3403| 5,023 5| 13,004 8| 45,031 1| 85,049

Nota: En la tabla se ve la relacién entre grados brix e indice de refraccién. Tomado de: Caracterizacién

del contenido de grados brix en el yogurt mediante luz infrarroja, Universidad de guananjuato, 2018, [en
linea). [Acceso: 03, feb ,2023].

1.6.2.c indice de refraccion. Esta propiedad permite saber cémo se propaga la luz
en un determinado material. Se establece con la relacion de la velocidad de la luz en el
vacio y la velocidad de la luz en el aceite evaluado. Esto determina que cantidad de
solidos disueltos hay en el liquido y su turbidez. Por lo general, en las grasas el indice
de refraccion varia proporcionalmente con la densidad y con la masa molecular [26]. En
un AE el indice de refraccion puede estar entre 1,4y 1,61 a 20 °C. Esta propiedad esta

relacionada directamente con los grados Brix [24].

1.6.2.d Solubilidad. Este porcentaje determina la capacidad que tiene una
sustancia de disolverse en otra. Una ventaja de los AE es que tienen un bajo factor de
solubilidad en agua [27]. Sin embargo, al mezclarse estas sustancias adquieren el olor y
sabor del AE, ya que cuenta con compuestos que pueden formar puentes de hidrogeno

[24]. Se determina con la siguiente ecuacion.

Ecuacion 3. Solubilidad de un AE

Solubilidad (%) ( g de soluto ) 100
= E 3
otubtiiaa 0 100 ml de solvente

1.6.2.e Rendimiento. Este factor es influenciado al variar la presion y el tiempo. En
el trabajo desarrollado por Abiola, se obtienen resultados de rendimientos de AE de
naranja entre 0,57 y 3,24% y alli mismo se comparan los de otros autores con diferentes
meétodos: 0,5% mediante prensado en frio, 1,8% a partir de epicarpio de naranja dulce
de la India, 2,3% por el método de HAM [28].

Para obtener el resultado se usa la ecuacion 4. Donde: RAE es el rendimiento de AE en
porcentaje, Gmu es peso de la muestra en gramos, Gmv es peso del matraz vacio en
gramos y Gt es peso del matraz y el aceite extraido en gramos.

Ecuacion 4 Rendimiento de un AE.
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RAE = ‘*{;&* 100

mu

Para obtener mejores rendimientos se puede aumentar la temperatura y el tiempo de
extraccion. Sin embargo, si se sobrepasa el punto Optimo el rendimiento tiende a

disminuir.

1.6.3 Caracteristicas sensoriales

Los factores mas comunes que se evallan son el aroma, color y aspecto, estas se
realizan por medio de percepciones usando el reconocimiento, seleccién y uso del
receptor.

La norma IRAM. SAIPA N° 186-01 [29] sirven como apoyo para el olor, su aspecto
deberia ser levente amarillo, uniforme y traslucido [30]. De no ser asi indicaria que puede

ser una posible descomposicion o alteracion del mismo [31].

1.6.4 Prueba microbiana

Existen diferentes factores que influyen en el crecimiento de los microrganismos y estos
se deben tener en cuenta para determinar la calidad de un producto que puede ser usado
para humanos. La temperatura es uno de estos, ya que las bacterias pueden crecer entre
los 20 °C y 45 °C con una temperatura 6ptima de 35 °C — 37 °C. Por otro lado, los hongos
requieren temperaturas mas bajas. EI AE se produce a intervalos parecidos a los
mencionados, pero se almacena a temperaturas bajas reduciendo la oportunidad de
desarrollarse. Otro elemento que permite la aparicion de microorganismos es el pH, las
bacterias aumentan en pH entre 6 y 8,5 0 mayor, mientras que los hongos en rangos
hasta 8,5, afectando la velocidad de crecimiento. El agua es otro componente, ya que
hace posible la existencia de microbios, el AE al no tener agua no deberia contar con
microorganismos, es importante que no se encuentren patégenos en las mezclas [10].
Es por esto que si al realizar el analisis se determina algun tipo de contaminacion es
probable que se haya obtenido por manipulacién a la hora de tratar el AE.

De acuerdo con Gutierrez y al no encontrar una norma que regulé este recuento, se
puede realizar un analisis microbiolégico donde se evalule el total de bacterias aerobias,
levaduras y mohos; con la finalidad de evaluar la cantidad microbiolégica del producto
obtenido [32].
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1.7 Quimica verde

Al pasar los afios se han potenciado diferentes problemas como el cambio climatico, la
contaminacion del aire, el deterioro de la capa de ozono, etc. Esto ha afectado a la
poblacién humana en su calidad de vida y a los recursos naturales, por eso ha surgido
la necesidad de implementar o crear acciones para mitigar estos dafos. El reto para
contribuir al mejoramiento del ambiente es hallar nuevos métodos enfocados con los
principios u optar por procesos Yy tecnologias responsables ambientalmente [33].

La quimica verde propone 12 principios, presentados en la siguiente figura.

Figura 1.

12 principios de la quimica verde.

Prevenir la
generacion de
residuos

Economia de los
atomos

Minirizar riesgos
de accidentes

Sintesis quimicas
menos peligrosas

quimicos (Toxicas)
Disefio para la ) DL c!e,
degradacién productos guimicos
seguros
PRINCIPIOS DE LA
QUIMICA VERDE
Reduccion de Empleo de
productos disolventes
terminados Seguros
Analisis de
cat;?z%gzres contarmninantes en
tiempo real

Materias primas
provenientes de
recursos naturales

Disminucién del
consumo de
energia

Nota: En la figura se evidencia los 12 principios de la quimica verde.

1.8 Ingenieria conceptual

Es un estudio previo que se realiza a los proyectos para identificar la viabilidad

conceptual del proceso que se desarrolla en este proyecto. Se obtienen pautas para
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etapas posteriores de la ingenieria, se debe desarrollar diagramas de bloques, listado de
servicios, balance de masa y energia y el listado de equipos [34]. El alcance de los

mismos se describe a continuacion.

1.8.1 Diagrama de bloques

Su objetivo es describir las partes que van a conformar un proceso. Los diagramas se
obtienen por medio de ecuaciones que refieren el comportamiento de los componentes
gue intervienen y los bloques permiten indicar la relacidon entre las sefiales que entran y
salen del sistema. Adicionalmente, suministran un medio para entender, visualizar y

analizar el procedimiento de obtencién de las sustancias [35].

1.8.2 Listado de servicios

Hace referencia a los consumos que se requiere de forma auxiliar para que el

procedimiento se lleve a cabo como [36]:

e Vapor, agua, refrigerantes, cargas eléctricas, planta de fuerza, aire comprimido,
combustible, etc.

e Quimicos y catalizadores.

e Efluentes (solo si son continuos e importantes) [30].

e Tratamiento y almacenamiento de agua, almacenes de combustible, controles
ambientales.

e Disposicion de desechos.

1.8.3 Balance de masay energia

Es una herramienta de la ingenieria de proceso que se fundamenta en la primera ley de
la termodinamica. Permite determinar cualitativa y cuantitativamente lo que se necesita
en materiales y energia para que un proceso industrial se lleve a cabo, establece un
modelo matematico por medio de ecuaciones de balance de masa y energia. En forma

sintética se pueden expresar asi [36].
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Figura 2.

Balance de masa y energia de un proceso.

Masa que entra Masa que sale
| SISTEMA '
Energia que entra, \  Energia que sale
\ !
4 T » PROCESO T . >
1 B N
' 1 ] !
' 1 1 '

' ' il |
v -
i .
(S —— VARIABLES ~ }------ e o

[ MODELO MATEMATICO ]

[ Balance de masa ] [ Balance de energia
Requerimientos de materiales Requerimientos de energia

Nota: En esta figura se evidencia el comportamiento general del
balance de masay energia en un proceso. Tomado de: O. A. Patifio,
Introduccién a la ingenieria quimica (balances de masa y energia),
Universidad. Santa Fe Ciudad de México, 2000 [En linea].
Disponible: http://emecanica.ingenieria.usac.edu.gt/sitio/wp-
content/subidas/6ARTICULO-III-INDESA-SIE.pdf. [Acceso: 09,
jun,2022].

1.8.4 Listado de equipos

Tiene por objetivo identificar todos los equipos que involucran el proyecto. La informacion
gue puede tener cada equipo es; dimensiones principales, peso estimado, materiales,

presion y temperatura de disefio y parametros que diferencie sus caracteristicas [34].

Control de calidad en diferentes aplicaciones

Para los aceites esenciales existen diferentes entes de control y regulaciones, sin
embargo, la norma que lo rige depende del uso que se le dara al aceite. En Colombia el

INVIMA es la entidad que se encarga de regular y vigilar sanitariamente los
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medicamentos, alimentos y productos para consumo humano que se comercializan en

el pais. A continuacion, se revisaran algunas normas para diferentes aplicaciones.

1.9.1 Uso medicinal

En Colombia no existe una farmacopea, por lo tanto, se usan otras que son aceptadas
por el Articulo 22 del decreto 677 de 1995: “...United State Pharmacopeia (USP), a la
Brittish Pharmacopeia (Inglaterra), al Codex Francés, a la Farmacopea Alemana (DAB),
a la europea e internacional (OMS) o a la que en su momento rija para la Unidn Europea.
En todos los casos se aplicaran las técnicas establecidas en la edicion vigente de la

farmacopea respectiva”.

1.9.2 Uso cosmético y alimenticio

Para el uso de cosméticos existe el CAS NUMBER que es una guia internacional que
refiere los ingredientes que se usan y que se pueden usar para esta area. Para los
alimentos existe el Codex alimentarius; una publicacion de la FAO y la OMS vy el Food
Chemical Codex de los Estados Unidos.

1.9.3 Saboresy fragancias

Las normas IFRA/IOFI, se concentran en permitir que sustancias se pueden usar o Si

tienen limitaciones en el producto ya terminado.

1.9.4 Aromaterapia

En paises como Canada existen normas que son especificas en la correcta
caracterizacion de la toxicidad e inocuidad al ser usado. Se debe conocer si son

fotosensibles, irritantes dérmicos, de la mucosa y/o de los ojos, entre otros [37].
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2. MARCO LEGAL

El presente trabajo de investigacién se ve enmarcado en la norma 1SO 3140 del 2019,
en donde se establece los requerimientos necesarios a la hora de obtener AE de naranja
y asi venderlo al consumidor. Las normas ISO son lineamientos voluntarios de
estandares internacionales que brindan pardmetros de calidad o variables a analizar. La
norma tiene por objetivo caracterizar el AE de naranja dulce obtenido por expresion y
facilitar la evaluacidon de su calidad. La importancia de la norma es que, al dar
cumplimiento de esta, se puede comercializar con plena tranquilidad a las personas ya
que, este AE puede ser usado en la industria de alimentos o cosméticos [38].

En Colombia no hay resoluciones o leyes que apliquen directamente a los aceites
esenciales, pero si se cuenta con diferentes normas que rigen para ingredientes
naturales y sus diferentes aplicaciones, en las tablas 7 y 8 se relacionan algunas de
estas.

Tabla 7.

Normatividad CONPES.

CONPES ANO OBJETO

Politica para el desarrollo comercial de Ila
3697 2011 biotecnologia a
partir del uso sostenible de la biodiversidad

Estrategia para la implementaciéon de los Objetivos
3918 2018 . .
de Desarrollo Sostenible (ODS) en Colombia

3934 Politica de crecimiento verde

Nota: En esta tabla se encuentra normatividad CONPES que puede regular el proyecto. Tomado
de:C. C. negocios V. Sostenibles, “Sector ingredientes naturales”, Corporacion Auténoma Reg. Del
Val. Del Cauca-, no 6, p. 29, 2020, [En linea]. Disponible  en:
https://sostenibilidad.semana.com/medio-ambiente/articulo/en-colombia-7500-especies-de-flora-

estan-amenazadas/44291 [Acceso: 24,0ct,2022]
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Tabla 8.

Normatividad Colombiana.

NORMA ANO OBJETO
AMBIENTE
Decreto Unico Reglamentario del Sector Ambiente y
Decreto 1076 [2015 _
Desarrollo Sostenible
ALIMENTOS
Por medio de la cual se establecen los requisitos
Resolucién 2016 para la Certificacion en Buenas Practicas Agricolas
030021 en produccion primaria de vegetales y otras
especies para consumo humano
- Establece la clasificacién por riesgos de alimentos
Resolucion 719 | 2015 .
en salud publica
. Establece las BPM de alimentos, modificada por la
Resolucion .
2674 2013 resolucion 3168 del 2015, no deroga el decreto 3075
del 97.
Resolucién 013 Establece los contaminantes en alimentos y algunos
4506 limites permitidos.

FITOTERAPEUTICO Y HOMEOPATICO

Por el cual se reglamentan los regimenes de

registros sanitarios, y de vigilancia y control sanitario

Decreto 1156 |2018 . _ o
y publicidad de los productos Fito terapéuticos
(modifica el 2266 de 2004)
» Por la cual se adopta el instrumento de verificacion
Resolucion o o _
5107 2005 de condiciones sanitarias para los laboratorios que
elaboren productos Fito- terapéuticos
» Por la cual se reglamenta la publicidad de los
Resolucion _ _ o
4320 2004 medicamentos y productos Fito terapéuticos de

venta sin prescripcion facultativa o de venta libre.
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COSMETICOS
Modificacion de la Resolucion 1418/12 sobre limites
Resolucion de contenido microbiolégico de productos
1482 2012 cosmeéticos, la cual estipula que debe sustituirse el
articulo 2 de la resoluciéon 1418, incorporandose
cuadros con nuevas modificaciones
Reglamentos de la Comunidad Andina de Naciones
Decision 721 | 2009 para productos cosméticos, de Higiene domeéstica y
absorbentes de higiene personal
Adopta la Norma Técnica Armonizada de Buenas
Resolucién 2004 Practicas de Manufactura Cosmética y la Guia de
3774 Verificacion de Buenas Practicas de Manufactura
Cosmeética.
Resolucién o o _ _
1333 2010 Reglamenta la notificacion sanitaria obligatoria
Establece los requisitos de  fabricacion,
Decisién 706  |2008 comercializacion y registro de productos higiene y
limpieza

Nota: En esta tabla se encuentra normatividad CONPES que puede regular el proyecto. Tomado

de:C. C. negocios V. Sostenibles, “Sector ingredientes naturales”, Corporacién Autbnoma Reg. Del

Val. Del Cauca-,

n.o

61

p. 29, 2020, [En lineal]. Disponible en:

https://sostenibilidad.semana.com/medio-ambiente/articulo/en-colombia-7500-especies-de-flora-

estan-amenazadas/44291 [Acceso: 24,0ct,2022]

36



https://sostenibilidad.semana.com/medio-ambiente/articulo/en-colombia-7500-especies-de-flora-estan-amenazadas/44291
https://sostenibilidad.semana.com/medio-ambiente/articulo/en-colombia-7500-especies-de-flora-estan-amenazadas/44291

3. CARACTERIZACION DE PARAMETROS Y PRETRATAMIENTOS

3.1 Metodologia

A continuacion, se presenta el diagrama de flujo para el desarrollo del segundo capitulo.

Figura 3.

Diagrama de flujo capitulo 3.

Caracterizar los parametros y
pretratamientos necesarios
para la extraccién del aceite

esencial de naranja usando su

flavedo.

Bulsqueda de bibliografia

Métodos de extraccion

l
! -

Tradicionales

Nuevos

\ |
I

Caracterizar parametros y
pretratamientos

‘ Revision documental ’

Nota: Diagrama de flujo para el capitulo 2.

3.2 Desarrollo y resultados

Para darle solucién al procedimiento, se consolidaron los parametros y pretratamientos

necesarios para extraer AE en diferentes métodos, que se relacionan en la tabla 9 y 10.
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Tabla 9.

Caracterizacion de pardmetros y pretratamientos convencionales.

] _ » Temperatur | o Rendi | Almacena
Método | Solvente Pretratamiento Extraccion Tiempo | Condiciones ) _
a miento | miento
Técnicas convencionales
Lavado: inmersion en agua
y con ayuda de un cepillo. _
) ) Equipo: prensa con 1. Envases
Tratamiento: escurriry pelar | o
_ - ajuste manual. P: 100Kg/cm? de pléastico
Prensado |Hielo con torno manual. Adicionar o 70,57 - 0,05%
] _ Purificacion: 7,89°C [32] . Decantacion: 2. Frascos
en frio [32] hielo en escarcha. (7°C - y min [32] [32]
decantacion por 5h [32] color
10°C de 100 a 270g). ]
. _ reposo. [32] ambar [32]
Tamafio: triturado (0,5 cmy
1 cm). [32]
Frascos
Tratamiento: sacar tiras de | Equipo: cristaleria color
_ naranja evitando al maximo | Materia prima: 0,5 a 2 0,25 min-|P: 4  PSI oscuro con
Arrastre |Hielo vy 0°C a 20°C _ ) 2,68%
la parte blanca del fruto Kg 60 min|Centrifuga: 20 temperatur
con vapor |agua [30] | _ - [30] | [30] y
Tiempo de pelado: 8s Purificacion: [30] min [30] a inferior a
Tamafio: 4mm [30] centrifuga [30] los 20°C
[30]
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Equipo:  cristaleria
Lavar los balones y

secar a 105°C por 45

Lavado: enjuagar  las|min
, . . _ 08 al
cascaras. Materia prima: 319 45 min
. , 35°C [40] ml [40]
Extraccio |Hexano | Tratamiento: rayador | [40], 59 [28] [40] N/R N/R
o . 80-100°C 1.83-
n soxhlet |[40, 28] |doméstico [40], licuadora|Solvente: 250 ml [28] 28] 120-240 [40, 28] 5 330 [40, 28]
. 0
[28], se seca a 30°C por 3 h. | Purificacién: min [28]
) [28]
[28] evaporacion: a
105°C [40],
bafio de vapor: 4 h
[28]
. 1,98%
Tratamiento: se seca al
en
exponerlas al sol hasta . .
Materia prima: 100g compar
_ alcanzar peso constante y _ . Frascos
Hidrodest | N/R _ ) de naranja (malla 8) acion
o se realiza una molienda. N/R [41] |2 h[41] |N/R[41] sellados a
ilacion [41] _ Solvente: 400 g de con 1%
Almacenamiento: en bolsas 4°C
_ agua [41] en base
impermeables a 4°C antes
seca
de usarlo. [41]
[41]

Nota: En esta tabla se encuentra el consolidado de parametros y caracteristicas para la extraccién de AE por medio de algunos métodos

tradicionales
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Tabla 9.

Caracterizacion de parametros y pretratamientos nuevos.

Tempe Condicione | Rendimi | Almacena
Método | Solvente Pretratamiento Extraccion ratura | Tiempo S ento miento
Técnicas nuevas
Tratamiento: se corta con un|Materia prima: 500 g
cuchillo [42], exprimidas 42
[42], exp y|[42] 0.43%
_ . congeladas a -18°C durante|100 g [43] . _
Hidrodestil 60 min|Potencia: [42]
_ Agua 12 h se descongelan hasta|Solvente: 400 ml [42]
acion por _ 100°C |[42] 600W [42] 0.467%
) destilada |4°Cy se muelen. 1L [43] _ 5°C [42]
microonda o [42, 43] |[240 min|600W- -
[42, 43] Se secan a 70°C hasta peso | Purificacion:
S [43] 1000W [43] |1.822%
constante [43] condensador: 2 (43]
Tamafio: <5 mm por 3 min a|unidades conectadas
2500 rpm en serie a 4°C [42]
Lavado: se enjuagan las|Equipo: reactor de vidrio
Extraccion cascaras frescas. de 100 ml con agitacion 25kHz Rendimi
asistida Tratamiento: se cortaron en|mecanica de tres palas ~ | Potencia: ento:32.
Hexano . 60°C 20 min
por trozos pequefios. y cuatro deflectores. 80W 9 mg/g|N/R [44]
| [44] . . |[44] [44] .
ultrasonid Se secan a 13,57 + 0,12% en | Sumergido en un bafo Velocidad: (97%)
0Ss una estufa de aire de ultrasonidos con una 300 rpm [44] |[44]

Tamafno: 2 mm [44]

capacidad total del
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litros.
39

tanque de 6,5
Materia  prima:

Solvente: 30 ml [44]

Potencia: s
e
Tratamiento: se  usaron|Equipo: reactor de 200W- 700W o
] ' . Rendimi |almacena
] cascaras frescas [45] microondas multimodo ~[45]
Método ] . _ 25 min ento: a 4 °C
separar la cascara de la fruta | Materia prima: 100 Kg 85W [46]
con N/A 100°C |[45] _ 4,22+0,0 |[45], O°C
_ y romperla en trozos con |[45] | Frecuencia:
microonda | [45, 46] ) [46] 20 min 3% [45]|[46]
cuchillo [46] 2509 (2) 2,45 GHz
S . . o [46] 0.44% hasta su
Tamafio: aproximadamente 1 | Purificacion: secado [45] (46]
cm [46] con sulfato de sodio 2450 MHz L
_ utilizacion.
anhidro [46]
Tratamiento:
homogenizacion, separando
. de vidrio y plastico y se tritura | EqQuipo: reactor de alta _
Explosion | Vapor . . 150°C (20 min|P: 60 bares.|94,30%
Tamafo: 2mm |presion de 10 L. N/R [47]
al vapor |[47] [47] [47] [47] [47]

Almacenamiento: en bolsas
de plastico a -20°C hasta su
uso. [47]

Materia prima: 2 kg. [47]

Nota: En esta tabla se encuentra el consolidado de parametros y caracteristicas para la extraccién de AE por medio de algunos métodos nuevo
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33 Analisis

El rendimiento es importante para cualquier proceso quimico que se quiera evaluar, pues
este, permite entender la eficiencia de un producto. Sin embargo, el rendimiento puede
ser medido o calculado de diferentes formas. Una de ella es calculandolo frente al AE
esperado o tedrico u otra forma es obteniendo su valor frente a la cantidad ingresada de
materia prima. Teniendo en cuenta que en el proceso de extraccion de AE no ocurre una

reaccion quimica.

Para el desarrollo del capitulo 2 se caracterizaron los datos para los métodos
convencionales y nuevos. Segun Ciriminna [42], los métodos tradicionales teéricamente
pueden tener rendimientos entre 0.05% y 0.25% en peso de AE como se evidencia en la
técnica de prensado en frio [32]. Los otros métodos tienen resultados fuera del rango;
extraccion soxhlet 1.83-2.33%, [40, 28] hidrodestilacion 1,98% [41] y arrastre con vapor
2,68% [30]. Todos estos resultados se realizaron en base himeda. Se evidencia que
existen técnicas donde es necesario disminuir el area superficial y secar la materia prima,

estos procedimientos obtienen mejores resultados en el rendimiento del AE.

Para las metodologias recientes se destaca que el tamafio de la cascara es un factor
importante para obtener buenos rendimientos, como en la hidrodestilacién asistida por
microondas con 0,43 - 1.82% [42, 43] y método con microondas 0,44 - 4,22% [45, 46],
estos métodos usan energia por medio de microondas para extraer el AE y tiene un valor
tedrico de 0.4% segun [42]. Otros métodos estudiados como la explosién al vapor [47] 0
extraccién asistida con ultrasonidos, que fue estudiada por Ramrao et al. [44], obtuvo un
resultado de 32.9 mg/g y que al compararlo con el valor tedrico (33.78 mg/g) se obtiene
un rendimiento del 97%.

Para las diferentes técnicas abordadas en este capitulo se usaron solventes como el
agua y hexano, demostrando que, aunque ya existen métodos que no los requieren, se
usan para facilitar el proceso y mejorar los resultados. El almacenamiento refrigerado es

necesario para que el AE no se volatilice.

42



4, EXTRACCION DE AE

4.1 Metodologia

En el siguiente diagrama de flujo se encuentra el desarrollo necesario para obtener el

aceite esencial y el analisis de las caracteristicas.

Figura 4.

Diagrama de flujo capitulo 4.

Extraer el aceite esencial de
naranja por medio de Soxhlet
variando la temperatura y
analizando caracteristicas.

Hidrodestilacién
asistida por
microondas

‘ Escogieron dos

Extraccion para

comparacion

métodos

Extraccién experimental
| = Soxhlet - del AE

Desarrollo de disefio
experimental

Escogié muestra con
mejor rendimiento

Recoleccion de material

Andlisis de
caracteristicas

l

Pretratamiento 4»‘ Lavado ‘

1 Fisicoquimicas Sensoriales

Retirar el flavedo

Secado en horno

i

—

Variables a estudiar ’

Nota. Diagrama de flujo para el capitulo 4.
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4.2 Desarrollo y resultados
4.2.1 Disefio experimental

42.1.a Localizacién. La etapa experimental se desarrollé en el laboratorio quimico
del Eco Campus de la Fundacion Universidad de América y en las instalaciones de
Tecnoparque del SENA, en la ciudad de Bogota.

4.2.1.b Hipotesis

1. Hipotesis nula:

Hol: No se afecta el rendimiento por el tamafio de la particula y la temperatura de
secado.

2. Hipotesis alternativa:

Hol: Se afecta el rendimiento por el tamafio de la particula y la temperatura de secado.

4.2.1.c Eleccion del disefio experimental. Para aceptar o rechazar la hipotesis se
usara un disefio de ANOVA bidireccional utilizando 4 tratamientos y 2 repeticiones. El
factor A que se estudia es la temperatura de secado del FN (70 y 100 °C) y B el tamafio
de particula (4 mm y 1 cm de diametro). Para comparar las medias de los tratamientos
se utilizé la prueba de Tukey (p <0.05).

42.1d Esquema ANOVA. En la tabla 11 se evidencia el esquema ANOVA que se
usa para el desarrollo del proyecto donde se encuentran los grados de libertad que se
necesitaban para el proyecto.

Tabla 10.

Esquema ANOVA.

Fuente de variacion (FV) Grados de libertad (GL)

Tratamiento (AxB)-1 3
Factor A (a-1) 1
Factor B (b-1) 1
Interaccion AxB (a-1)(b-1) 1
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Error experimental (axb)(r-1) |4

Total (axbxr-1) 7

Nota. la tabla muestra el esquema ANOVA para el desarrollo de este y

sus grados de libertad

42.1.e Factores de estudio. En la tabla 12 se encuentran los niveles y los factores
que intervienen en la investigacion, donde se buscaba determinar si el rendimiento se
afectaba al variar los factores.

Tabla 11.

Factores de estudio.

Factores Niveles
al=70
a) Temperatura de secado (°C)
a2=100
bl=1cm
b) Tamafo de particula
b2= 0,4 mm

Nota. la tabla muestra los factores que se estudiardn en el ANOVA

4.2.1.f Esquema del experimento. En la tabla 13 se detalla el andlisis de varianza para el

proyecto, donde se ven los tratamientos que se desarrollaron experimentalmente.

Tabla 12.

Esquema del experimento.

Tratamiento |Interaccién Caddigo Repeticiones
Al= 70 °C

T1 Bl=1cm albl 2
Al= 70 °C

T2 B2=4 mm alb2 2
A2= 100 °C

T3 B1l=1cm a2bl 2
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A2= 100 °C
T4 B2=4 mm a2b2 2

Nota. la tabla evidencia la aleatoriedad con la que se desarroll6 el proyecto
y sus respectivos nombres.

4.2.1.9 Modelo matematico. Para el desarrollo del siguiente planteamiento
experimental se uso el modelo matematico presentado a continuacion en la tabla 14, que

se desarrollé en el programa Excel:

Tabla 13.

Modelo matematico.

Fuente de Grados de )
o Suma de cuadrados | Cuadro medio F
variacion libertad
k
_ _ 2
k=1 | CMppq =—"5 | F =
muestras x 2 k=1 Error
N
Dentro de las|SCerror = SCrotar SCerror
N—k CMgyror =
muestras —SCrrat N—k
kK N
SCrotar = Z Z xizj
Total i=1j=1 N-1
X_Z
N

Nota. la tabla plantea las ecuaciones para desarrollar el modelo matematico.
Y para determinar el valor critico y el p-valor se usaran las siguientes ecuaciones.
Tabla 14.

Determinacién del valor critico y el p-valor.

Funcién Férmula

Valor critico = INV.F.CD(probabilidad; gL1; gL2)
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p-valor = DISTR.F.CD(x; gL1; gL2)

Nota. ecuaciones para determinar el valor critico y p-valor.

4.2.1.h Variables

1. Variables independientes: Temperatura de secado y tamafio de la particula

2. Dependientes: volumen extraido de AE

3. Variable de respuesta: De acuerdo a los pretratamientos que se le realizaron al FN en
la fase experimental, la variable de respuesta es el rendimiento en funcion de la

temperatura de secado y el tamafio de la particula.

4.2.2 Proceso para obtener la materia prima

Para realizar la experimentaciéon por método soxhlet se recolectaron cascaras de
naranjas dulce variedad Valencia (Citrus sinensis [L.] Osbeck), que se obtuvieron de tres

(3) panaderias del sector Ricaurte de Bogota.

4.2.3 Materia primay reactivos

Las materias primas y reactivos que se usaron para desarrollar el proyecto se presentan
en la tabla 16.
Tabla 15.

Materia prima y reactivos.

Flavedo triturado

Flavedo molido

Materia prima | Envase de vidrio tipo ambar para

almacenamiento

Papel filtro

Agua destilada

Reactivos Alcohol isopropilico

Nota. materia prima y reactivos necesarios para realizar la

experimentacion.
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4.2.4 Equipos de laboratorio y cristaleria

Para la extraccion y estudio del AE es necesario tener en cuenta las buenas practicas de
laboratorio (BPL) para seguridad y evitar la contaminacién por manipular el AE. En la
tabla 17 se presentan los equipos de laboratorio y la cristaleria que se us6 para
desarrollar la practica.

Tabla 16.

Equipos de laboratorio y cristaleria.

SECADO

Capsulas de porcelana

Horno

Desecador

Balanza analitica

Pinzas para crisol

Espatula

Vasos de precipitado (100 ml)
EXTRACCION
Estufa

Matraz de balén
Sifén

Equipos

Refrigerador

Nueces y pinzas

Mangueras
Microondas adaptado para extraccion
DESTILACION

Rotaevaporador
Matraz 500 ml

PARAMETROS FISICOQUIMICOS Y
SENSORIALES

Picndmetro
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Refractometro

Tubos de ensayo

Balanza

Probeta

Matraz

Placas de profundidad

Horno

Nota. equipos de laboratorio y cristaleria Para realizar la etapa

experimental

425 Procedimientos

Los procedimientos realizados en la fase experimental para cada una de las etapas, se
pueden encontrar en el anexo 1 “Guia de procedimientos”

Inicialmente, se visitaron tres panaderias del sector Ricaurte en Bogota con el fin de
recolectar diferentes cascaras de naranja tipo Valencia. Estos residuos se guardaron en
una bolsa, se pesaron y se almacenaron hasta el siguiente dia donde se realizaria la
extraccion. Se seleccionaron las cascaras que estuvieran en buenas condiciones y con
ayuda de un cuchillo se separé el flavedo de la parte blanca del fruto y se trituré con
ayuda de una licuadora, después se lavaron y se almacenaron con toallas absorbentes

mientras se realizaba el procedimiento de extraccion.

4.3 Resultados

En la tabla 18 se presentan los resultados en la practica de laboratorio donde se obtiene
el valor de la humedad, su promedio y su porcentaje. Los mismos resultados se
obtuvieron para el rendimiento en la tabla 19. Estos resultados se obtuvieron con la

ecuacion 2 y 4 respectivamente.
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Tabla 17.

Recoleccion de datos y determinacién de humedad.

Peso de _
) Peso Humed |Porcentaj
. o Peso de|Peso de|céapsula ]
Tratamie |Repeticion| después de|Resulta [Porcent |ad e
capsula |muestra [con o _ ,
nto es procedimie |do aje (%) promed |promedio
(@) (@) muestra _
nto (g9) io (%)
Q)
Humedad
1 67,13 32,002 99,13 94,95 0,13 13,07
T1 0,13 13,26
2 67,63 32,005 99,64 95,33 0,13 13,45
1 67,13 32,102 99,23 93,64 0,17 17,42
T2 0,16 15,72
2 67,63 32,08 99,71 95,21 0,14 14,03
1 57,99 321 90,09 86,51 0,11 11,17
T3 0,12 11,82
2 55,49 32,008 87,5 83,5 0,12 12,48
1 52,08 32,05 84,13 80,75 0,11 10,54
T4 0,12 11,64
2 53,87 32,041 85,91 81,83 0,13 12,73

Nota. Datos obtenidos experimentalmente para determinar la humedad

50




Tabla 18.

Recoleccion de datos y determinacion de rendimiento.

Gramos Peso de | Porcentaj
_ o _ Matraz o Rendimie
Tratamie |Repeticion |Matraz obtenido la Rendimie |[Porcent e
mas AE . nto '
nto es vacio (g) |s de AE muestra |nto aje (%) ~ |promedio
(@) promedio
(9) (9) (%)
Rendimiento de AE en peso seco
1 179,5 1,08 180,58 30 0,036 3,6
T1 0,05 52
2 179,5 2,04 181,54 30,01 0,068 6,8
1 173,5 3,15 176,65 30,1 0,1046 10,46
T2 0,1 10,25
2 173,5 3,02 176,52 30,08 0,1004 10,04
1 179,5 2 181,5 30,1 0,0664 6,64
T3 0,06 6,29
2 179,5 1,78 181,28 30,01 0,0593 5,93
1 173,5 3,01 176,51 30,05 0,1002 10,02
T4 0,11 10,72
2 173,5 3,43 176,93 30,04 0,1142 11,42

Nota. datos obtenidos experimentalmente para determinar el rendimiento
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La muestra que obtiene el mejor rendimiento es el tratamiento 4, con un rendimiento de
10,72%, A continuacion, en la tabla 20 se encuentran los resultados de las condiciones
para la extraccion y la evaluacion de algunas de sus caracteristicas fisicoquimicas y
sensoriales en la tabla 21.

Tabla 19.

Consolidado de condiciones para extraccion.

Relacién )
] . Temperatura|Tiempo
Tratamiento |so6lido- .
de estufa °C |(min)

solvente
T4 1:10 300-450 257
Nota. resumen de condiciones de extraccién que se us6 para obtener
T4.
Tabla 20.

Resultados fisicoquimicos y sensoriales de T4.

Fisicoguimicas |Unidades [Resultado
Rendimiento - 0,11

Densidad g/mi 0,904

Grados brix °brix 30

indice de

refraccion - 1,3812
Solubilidad - 3,22% Soluble
Sensorial Resultado

Color Amarillo fuerte

Olor Ligeramente a naranja y con olor fuerte de solvente
Apariencia Ligeramente grasoso y liquido

Nota. consolidado de resultados fisicoquimicos y sensoriales al evaluar el AE.
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4.3.1 Resultados de ANOVA

En la tabla 22 se evidencia los resultados obtenidos de los rendimientos para cada una
de las corridas (R1 y R2) y los datos de entrada que se evaluaron en el ANOVA. En la
figura 5y 6 se grafican los rendimientos individuales por corrida y un diagrama de cajas
y bigotes donde se ilustran mejores rendimientos en la segunda corrida.

Tabla 21.

Datos de ingreso para el ANOVA.

Tratamiento |1 2 3 4
R1 0,036 0,105 0,066 0,100
R2 0,068 0,100 0,059 0,114

Nota. Datos que se tomaron como base para solucionar el ANOVA.

Figura 5.

Rendimientos obtenidos.

Rendimiento
0,120
0,100
0,080
0,060
0,040

0,020

R1 ®mR2

Nota. En la figura se evidencia el comparativo de los rendimientos obtenidos

en la experimentacion.
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Figura 6.

Cajas y bigotes de los rendimientos obtenidos.

0,120
0,110
0,100
0,090
0,080
0,070
0,060
0,050
0,040
0,030

Rendimiento

COR1 OR2

1

Nota: diagrama de cajas y bigotes para los rendimientos obtenidos.

En la tabla 23, 24, 25 se desarrolla el ANOVA usando las ecuaciones de la tabla 15y 16,

a continuacion, sus resultados:

Tabla 22.

Desarrollo del modelo matematico del ANOVA 1 parte.

Suma (xi) 0,104 0,205 0,126 0,214
Media 0,052 0,103 0,063 0,107
Suma total

(x) 0,649

ni 2 2 2

N 8 k 4
SCitrat 0,005
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SCt

0,005

SCerror

0,001

Nota: desarrollo de modelo matematico del ANOVA 1 parte.

Tabla 23.

Desarrollo del modelo matematico del ANOVA 2 parte.

Suma de | Grados de | Cuadrado
Fuente de variacion |cuadrados libertad medio F
Entre las muestras 0,005 3 0,002 9,593
Dentro de las
muestras 0,001 4 0,000
Total 0,005 7

Nota: desarrollo de modelo matemético del ANOVA 2 parte.

Tabla 24.

Desarrollo del valor critico y el p-valor.

Valor critico

6,591

p-valor

0,027

critico.

55

Nota: resultados obtenidos para p-valor y valor




Con la siguiente figura se puede comprobar si la hipotesis es verdadera o nula.
Figura 7.

Ubicacion de p-valor para ANOVA.

0.027

0.5 \

Nota. En la figura se evidencia el punto donde corta p-

valor para determinar el resultado la hipétesis.

4.4 Analisis

El presente proyecto de investigacion buscaba en esta seccion extraer el AE de naranja
en la variedad Valencia (Citrus sinensis [L.] Osbeck) variando su temperatura y
analizando sus caracteristicas. Inicialmente, se realiz0 el secado de la céscara,
recordando que este pretratamiento se ha estudiado anteriormente y se realiza para
romper las paredes celulares obteniendo mas AE y para evitar el crecimiento de
microorganismos [14]. En los estudios realizados por C. V. J. Fernando y J. Bustamante
et al. [40, 43], se establecian temperaturas de 30 °C - 100 °C durante 3 h o hasta alcanzar
un peso constante [40], para este proyecto se seco la cascara a 70°C y a 100 °C,
esperando alcanzar humedades entre 10% y 12%, segun la investigacion de M. Radiinz
etal y R. D. Khandare [17,44]. Los resultados se reflejan en la tabla 17; donde se
obtuvieron valores promedios de humedad entre 11,64% y 15,72%, con una desviacion
de 2,41, aunque es un resultado con un valor pequefio y demuestra que los valores no
estan lejos solo T3 y T4 estuvieron dentro del rango con valores de 11,64% y 11,82%
respectivamente. La cantidad de agua que se puede retirar se ve influenciada por
diferentes factores, entre ellos el tiempo de secado, la calidad de la cascara, su grosor,
entre otros [48].

Otro de los parametros que se analiz6 como pretratamiento fue el tamafio de particula;

en este proyecto se evaluaron dos tamanos (4 mm y 1 cm). Para determinar estos datos
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se tomaron por referencia los estudios realizados por J. Gutierrez, B. Uysal y C. H. Y.
Lucy [32, 46, 49] donde se escogidé un valor minimo y un valor maximo para este
parametro. A partir de estas dos condiciones se realizo6 la extraccion por medio de soxhlet
de cuatro tratamientos que se explican en la tabla 10, desarrollando un disefio ANOVA
al azar para determinar si el rendimiento se ve afectado por el tamafio de particula y la
temperatura de secado. Los resultados alcanzados se ven reflejados en la tabla 23 y 24,
el resultado de F es 9,593 y de acuerdo a este se obtiene un P-valor correspondiente a
0,027, este numero se puede contrastar en la figura 5 demostrando que el valor se ubica
antes de 0,05, siendo este el valor elegido para la probabilidad. Este resultado prueba
gue no todas las muestras son iguales y que al rechazar la hip6tesis nula se verifica que
el rendimiento se ve afectado al cambiar la temperatura de secado y el tamafio de la
particula.

Para la extraccion experimental se us0 la técnica Soxhlet, un método convencional que
requiere un solvente, para el procedimiento se siguiod la metodologia descrita en este
proyecto, se realizaron dos montajes al tiempo con el fin de realizar cada una de las
corridas por duplicado, se estandarizaron las condiciones que son; relacién solido-
liquido 1:10, un tiempo promedio de 257 min y una temperatura de la estufa en un rango
entre los 300 °C y 450 °C, teniendo en cuenta que la temperatura es diferente entre la
estufa y el solvente y que depende de cada sustancia que se use para extraer el AE, esta
temperatura se usé con valores mas altos que lo expuesto por Fernando y Fakayode
[40, 28] porque segun Siddiqui [3] se puede ahorrar energia y tiempo al usar
temperaturas mayores, el solvente que se uso para este proyecto es alcohol isopropilico
y su punto de ebullicién es 82,5°C. Se corrieron 4 tratamientos planteados por un
ANOVA y tomados a partir de los estudios realizados por C. V. J. Fernando y O. A.
Fakayode [40, 28], estos valores se pueden encontrar en la tabla 19. Finalizada la
extraccion, fue necesario realizar una separacion de la mezcla obtenida, esta destilacion
se realiz6 por medio de un rotaevaporador, este equipo trabaja con una bomba para
funcionar a presién de vacio, garantizando un tiempo minimo de operacién (9 min) y una
separaciéon sobresaliente (1,08g y 3,43 g de AE). Segun C. V. J. Fernando y O. A.
Fakayode [40, 28] los resultados que se esperaban eran entre 0,8 a 1 ml y en un

porcentaje de 1,83-2,33%, Después de realizar la extraccion variando las condiciones
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anteriormente mencionadas se obtuvieron los resultados descritos en la tabla 18 donde
se evidencia valores con rangos entre 5,20% - 10,72%, con una desviacion de 26,13%.
Estas diferencias también pueden ser causadas por la cantidad de ciclos en el equipo
Soxhlet, el tipo de solvente, la pureza, la presion en el equipo, entre otros. Sin embargo,
se reafirma que los pretratamientos realizados al FN pueden proteger la materia prima,
facilitar la extraccion del AE y mejorar los rendimientos [15]. Se determind que T4 (100°C
y 4 mm) era la muestra con mejor rendimiento, demostrando que las cascaras secadas
a 100°C y con un tamafo entre 2 y 4 mm pueden liberar mas AE y obtener mejores
rendimientos como se evidencia en en trabajo desarrollado por Estrada [10] y Razola[15].
Después fue sometida a analisis para determinar algunas caracteristicas fisicoquimicas
y sensoriales, los resultados se pueden ver en la tabla 20. En el trabajo realizado por
Estrada y Pérez [12, 50] se suministran los valores del aceite comercial y lo estipulado
por la farmacopea de EE. UU y Francia y se comparan a T4 respectivamente para las
propiedades fisicoquimicas a 20 °C.

Al comparar los resultados con Estrada y Pérez [12, 50] se obtiene que, la densidad es
de 0,8412 g/ml, no debe ser menor de 0,842 ni mayor a 0,8460, el AE obtenido tiene una
densidad de 0,904 g/ml con una diferencia de 0,0667 g/ml, que corresponde al 7,37%,
esta variacion no cumple con estipulado con la farmacopea y se puede relacionar con
factores como la pureza, frescura, rancidez o tratamiento al que fue sometido el AE. El
indice de refraccion es de 1,4960, no debe ser menor a 1,4723 ni mayor a 1,4737 y en
la extraccién se obtuvo un valor de 1,3812 con una diferencia de 0,11478 y un porcentaje
de 8.31%. La muestra no cumple con el indice de refraccién, ya que es menor al rango,
esto demuestra que la luz no incide de manera positiva, por lo tanto, la muestra puede
ser un poco turbia y con sélidos suspendidos, este factor puede afectar también la
densidad [50]. Los AE son sustancias de tipo apolar puesto que su estructura molecular
se constituye por cadenas largas de carbonos e hidrégenos y no tiene suficiente fuerza
para atraer electrones, la molécula requiere distribuirse de forma uniforme y no se divide
en polos cargados [51], es por esto que las sustancias que sean a polares permitiran que
el AE se disuelva en ella para lograr mejores resultados; el AE es 3,22% soluble en 100

ml de solvente.
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Las muestras sensoriales se compararon segun Pérez [50], que toma como base la
farmacopea de EE. UU. y Francia para un buen AE. Se compara igual a los analisis
fisicoquimicos; el color debe ser amarillento y se obtuvo un color amarillo fuerte, el olor
ligeramente penetrante y se obtuvo ligeramente a naranja y con olor penetrante a
solvente y la apariencia obtenida es ligeramente oleoso y fluido. A pesar de que el aceite
cumple con algunas de las condiciones sensoriales, si se evidencia un olor fuerte a
solvente que deja trazas durante al menos 5 segundos, demostrando que el solvente no
se retira en su totalidad, aunque se haya usado el equipo rotaevaporador que trabaja a
presion de vacio, por lo tanto, pudo afectar las otras caracteristicas anteriormente

mencionadas.
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5. INGENIERIA CONCEPTUAL

5.1 Metodologia

En el siguiente diagrama de flujo se visualizan los pasos necesarios para desarrollar la

propuesta de ingenieria conceptual.

Figura 8.

Diagrama de flujo capitulo 5.

Realizar la ingenieria
conceptual de una planta piloto
gue produce aceite esencial de

naranja.

Planteamiento de la
propuesta

Diagrama de bloques ———

l

Listado de servicios
auxiliares

l

Balance de masa

l

Listado de equipos |—

Nota. Diagrama de flujo para capitulo 5.

5.2 Desarrollo y resultados

La planta piloto se analizdé para dos diferentes técnicas; soxhlet y HAM donde se les
evalu6 diferentes pardmetros. Al recolectar las cascaras se obtuvo 20,532 Kg, de

promedio de peso, valor que se tomd como base de calculo para el proceso de la planta
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piloto y los balances de masa se desarrollaron en base a la experimentacion, la mayoria
de etapas propuestas ocurren a temperatura y presion ambiente, excepto por las
extracciones que tienen cambio de temperatura y de calor para alcanzarlas.
Los datos que se obtuvieron en la experimentacion descrita en los anexos se describen
en la tabla 26 que se encuentra a continuacion.
Seguido se desarrolla la ingenieria conceptual.

Tabla 25.

Datos obtenidos experimentalmente.

Datos Datos
' | Solvent _ o | Solvent
Extraccion obtenid Hidrodestilacién | obtenid
. eque o e que
Solido - 0S por | . asistida por oS por |
o ingresa _ ingresa
liquido etapa microondas etapa
(Kg) (Kg)
(Kg) (Kg)
Selecciodn 0,035 Selecciodn 0,042
Lavado 0,029 Lavado 0,036
Molido 0,033 Triturado 0,040
Secado 0,032 Extraccion 0,039 0,367
Extraccion 0,028 0,093 Decantacion 0,406
Destilacion 0,089 Almacenamiento 0,001
Almacenamie
0,003
nto

Nota: En la tabla se encuentran los datos que se obtuvieron de forma experimental para las dos

técnicas.
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5.2.1 Descripcién del proceso y diagrama de flujo

5.2.1.a Extraccion Solido — liquido. Para obtener AE por medio de la extraccion
sélido liquido, se debe recolectar el FN y realizar el respectivo pretratamiento, donde se
selecciona, lava, se retira la parte blanca de la cascara, se muele y se seca hasta
alcanzar una humedad de 10% — 15% a 100 °C para garantizar un mejor rendimiento.
Seguido se ingresa a un tanque con agitacion donde se mezcla con un solvente verde
en unarelacion 1:10, para este caso es el alcohol isopropilico y se calienta hasta alcanzar
su punto de ebullicién (82,5 °C). El proceso permite recircular el solvente, sin embargo,
se adiciona un porcentaje nuevo, con el fin de obtener mejores resultados. Después de
la extraccion se realiza una destilacion simple por medio de un intercambiador de calor,
este permitira recuperar el solvente y purificar el AE, una vez se realice la destilacion se
pasa el AE a un tanque de almacenamiento que garantice temperaturas bajas a 4 °C,
para finalizar se almacena en frascos de tipo ambar. A continuacion, se encuentra el

diagrama de flujo para este proceso.

Figura 9.

Diagrama de flujo del proceso para extraccion sélido- liquido.

14

12
Y

4
Y
Seleccian Lavado Malido | Secado »| Extraccion = Destilacion
N 5 5 7 10 1 5
3 3 8

lg l:lz
L J Y Y

Nota. se ilustra el proceso para la extraccion por medio de sélido-liquido.

Almacenamiento
16
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5.2.1b Método hidrodestilacién asistida por microondas. Este método permite
tener AE en menores cantidades, pero con un grado mas alto de pureza. Para iniciar se
realiza la recoleccion del FN y se realiza el pretratamiento que consiste en seleccionar,
lavar, retirar la parte blanca del FN y triturar. Una vez lista la materia prima, se ingresa a
un reactor tipo microondas con agua en una relacién 1:10 que debe contar con salida a
un condensador para recuperar el agua y asi recircular. EI microondas opera a 100 °C,
con una potencia en un rango entre 800 W — 900 W. Después de obtener el estado vapor
inicia la condensacion, donde se obtendra una mezcla heterogénea separada por
densidades (aceite y agua), después de terminar esta etapa se debe realizar una
decantacion para separar las fases anteriormente mencionadas y recircular nuevamente
el agua para la extraccion, al lograr tener aceite se almacena en un tanque a
temperaturas bajas de 4 °C y se empaca en frascos tipos ambar para finalizar el proceso.

Segquido el diagrama de flujo para este proceso.

Figura 10.

Diagrama de flujo del proceso para HAM.

12

4 -
10
Y Y
Seleccian Lavado Triturado Extraccion, rxn Condensacion
1 P 8 7 9 1
3 5 g

Y Y Y

Decantacion Almacenamiento
13 15
l 14

Nota: se ilustra el proceso para la extraccion por medio de HAM.

5.2.2 Listado de servicios

Para los procesos de extraccion por medio de sélido- liquido y por hidrodestilacién por
microondas se requieren diferentes servicios para que los procedimientos se lleven a
cabo, algunos items se pueden manejar igual para las dos técnicas, mientras que los
restantes se desarrollan de forma diferente. En las tablas 27, 28, 29 y 30 se describen.

e Vapor, agua, refrigerantes, cargas eléctricas, planta de fuerza, aire comprimido,

combustible, etc.
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Tabla 26.

Lista comparativa de servicios para los procesos para el item 1.

Método Soxhlet Método  hidrodestilacion  por

microondas

La limpieza es uno de primeros pasos que se realiza para obtener el AE de
naranja y existen diferentes técnicas como la inmersion o pulverizacion.
Estos métodos permiten el uso de agentes de limpieza como desinfectantes,
busca eliminar impurezas, particulas y suciedad que se encuentran en Ia
materia prima. Este procedimiento recibe los desechos de naranja sin
causarle dafo fisico por golpeo y tiene facil acceso a la linea de produccion.
A nivel industrial se usa el lavado por aspersion donde se hace pasar la
materia prima por aspersores o duchas con presion con el fin de mover la
suciedad y el agua, minimizando la re contaminacién, adicional se puede
contar con cepillos con el fin de garantizar un mejor lavado. La desventaja se
ve reflejada en las grandes cantidades de agua que se requieren y en lal
presion, ya que en algunas frutas la distancia y este factor pueden ocasionar

dafos a la fruta.[52]

La humedad del producto se retira | Para este método no es necesario
en el método soxhlet, en el sector | retirar humedad

industrial existen diferentes
técnicas como secado  por
microondas, secado convectivo por
aire, por energia radiante, entre
otras. A nivel laboratorio se trabajé
el segundo método. Usualmente,
se usa para materiales laminares o
en pasta, se agrega calor por medio

de aire caliente que entra en

64



contacto con la superficie del
sélido. Aunque este método puede
ocasionar alteraciones en los
alimentos, no afecta el AE de la

naranja. [53]

Para alcanzar la destilacidén del solvente en los dos métodos se requiere un

refrigerante, donde se puede usar agua, es necesario garantizar la

recirculacion con el fin de ahorrar. Sin embargo, para este proceso se debe

mantener la temperatura continuamente fria, por lo tanto, se debe contar

con otro proceso que remueva el calor.

Este método no usa microondas para |La  extraccibn por microondas

la extraccion

requiere un equipo con un
mecanismo selectivo, usando el
calentamiento interno de agua de la
materia prima, se rompen las
glandulas para liberar el aceite, una
vez obtenidos se evaporan con el
agua de extraccion [54].

Su funcionamiento se desarrolla por
campos eléctricos y magnéticos, con
frecuencia de 0.3 a 300 GHz,
generalmente a 2.45 GHz. El campo
eléctrico crea el calentamiento por
medio de rotacion bipolar (alineacion
moléculas con un mismo momento
bipolar en el sélido y el disolvente)
liberando energia al medio. Este
proceso ocurre 4.9x 1° veces por

segundo y se genera calor de forma
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veloz. El equipo debe garantizar dar
calor a toda la muestra de la misma
forma [55].

Nota. lista comparativa de los servicios auxiliares para el proceso.

e Quimicos y catalizadores.

Tabla 27.

Lista comparativa de servicios para los procesos para el item 2.

Método Soxhlet

Método hidrodestilacion por

microondas

Para poder obtener el AE por medio
de soxhlet se usard como solvente el
alcohol isopropilico; este solvente se
usa en industrias farmaceéuticas,
quimicas y petroguimicas. Su ruta
quimica es a través de la
combinacion de agua y propileno
[56].

solventes

A pesar de que existen
de

rendimientos,

capaces obtener

mejores este, es
amigable con el ambiente.

Se debe garantizar una buena
disposicion, ya que esta sustancia es
altamente inflamable y se dispondra
como un residuo de acuerdo a sus
de peligrosidad,
decreto 4741 de

la normatividad vigente

caracteristicas
alineado con el
2005 o

cuando se use la sustancia [57].

Este método no requiere quimicos
0 catalizadores para realizar la

extraccion.
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Nota. lista comparativa de los quimicos necesarios para el proceso.

e Efluentes (solo si son continuos e importantes)
e Tratamiento y almacenamiento de agua, almacenes de combustible, controles
ambientales.
Tabla 28.

Lista comparativa de servicios para los procesos para el item 3y 4.

Método Soxhlet Método hidrodestilacion  por

microondas

En este procedimiento por medio de soxhlet y por hidrodestilacion por
microondas se obtiene agua contaminada por el lavado de las cascaras y
es necesario realizarle un tratamiento con el fin de usarla en otras

aplicaciones gue se veran a continuacion.

De acuerdo con Romero [58], las frutas, como los citricos, tienen diferentes
impactos como aguas residuales (AR), con alta demanda bioquimica de
oxigeno (DBO) y residuos sélidos.

Los parametros caracteristicos para una industria de citricos son los
siguientes:

Producto: citricos

Caudal (m3/Mg): 10,1

DBO (kg/Mg): 3,2

DBO (mg/L): 313

SST* (kg/Mg): 1,3

SST* (mg/L): 129

*SST: Solidos suspendidos totales

Las aguas residuales en la mayoria de los casos se descargan al

alcantarillado municipal, por lo tanto, su tratamiento depende de sus
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caracteristicas y de las normas del vertimiento. EI banco mundial da los
rangos y valores para vertimientos de efluentes en frutas y vegetales:
pH=6-9

DBO= 50 mg/L

DQO= 250 mg/L

SST= 50 mgl/l

Grasas y aceites= 10 mg/L

N total= 10 mg/L

P total= 5 mg/L

Para un proceso como el de los citricos se puede usar un procedimiento
para tratar el agua como el que se ilustra a continuacion [58], teniendo en
cuenta que el agua que se obtiene como efluente es el agua que se usa
para el lavado y el agua que se obtiene después de purificar el aceite en la
hidrodestilacion, no es agua con residuos peligrosos.

Figura 11.

PTAR para tratamiento de agua obtenida del lavado

Cal, alumbre
o sulfato
ferroso
\J
AR industria ]
de conservas, . Precipitacion Lagu_na Riego
empacadores de Cribado > . »| aerobia o > 2,5 cm/d
quimica h
frutas y anaerobia <3 Ll/s. Ha
vegetales

Nota. se ilustra el proceso para el tratamiento de agua que se requiere del
efluente obtenido en el lavado. Tomado de: J. A. Romero Rojas, Aguas
residuales industriales. Bogota: Escuela Colombiana de Ingenieria Julio
Garavito, 2018. [17, nov, 22]

Nota. lista comparativa de los efluentes y tratamientos para el proceso.

e Disposicion de desechos.
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Tabla 29.

Lista comparativa de servicios para los procesos para el item 5.

Método Soxhlet Método hidrodestilacion por

microondas

Las cascaras de naranja que se obtienen de la molienda, trituracién y
seleccion tienen otras aplicaciones diferentes al AE, entre ellas: [59].
La industria de alimentos para animales
e En la agricultura ayudando a la reforestacion de suelos desgastados.
e En la industria quimica como Biorremediacion de aguas

contaminadas por metales.

Las cascaras que tienen trazas de |No se usa solvente con algun tipo de
solventes deben tener una correcta | peligrosidad para la extraccion

disposicion, se deberan analizar para
determinar la cantidad de trazas
contenidas en estas y se dispondra
como residuo segun sus
caracteristicas de peligrosidad en
coherencia con lo estipulado en el
decreto 4741 de 2005 [57] o la

normatividad vigente.

Nota. lista comparativa de la disposicion de desechos para el proceso.

5.2.3 Balance de masa

Para obtener los balances de masa de cada uno de los procesos para la planta piloto fue
necesario tomar como base los calculos y resultados obtenidos en el laboratorio, para

escalar a planta piloto.
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5.2.3.a
Figura 12.

BM laboratorio Sélido-liquido

Balance de masa para extraccion por medio de solido- liquido de AE a escala laboratorio.

l .

——| Seleccion Lavado Molido Secado Extraccion Destilacion Almacenamiento
1 F T 1w i 15 16
T
a 8 9 | 13
v \ v
Nombre Unidades 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
Temperatura C 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 70,00 70,00 80,00 20,00 80,00 80,00 80,00 20,00
Presion bar 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,00 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01
Fraccién masica vapor 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Fraccion masica liquido 0,00 0,00 0,00 1,00 0,11 1,00 0,11 0,11 1,00 0,00 1,00 1,00 0,39 1,00 1,00 1,00
Fraccién masica solido 1,00 1,00 1,00 0,00 0,89 0,00 0,89 0,89 0,00 1,00 0,00 0,00 0,61 0,00 0,00 0,00
Flujo molar kmol/mol 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00
Flujo masico kg 0,035 0,029 0,006 0,100 0,033 0,096 0,032 0,001 0,003 0,029 0,090 0,007 0,026 0,087 0,003 0,003
Fracciones masicas
FN 1,00 1,00 1,00 0,00 0,89 0,00 0,89 0,89 0,00 1,00 0,00 0,00 0,61 0,00 0,00 0,00
H20 0,00 0,00 0,00 1,00 0,11 1,00 0,11 0,11 1,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
C3H80 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,87 1,00 0,35 0,90 0,03 0,03
AE 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,13 0,00 0,04 0,10 0,97 0,97

Nota. se ilustra el balance de masa a escala de laboratorio para solido — liquido.
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5.2.3.b BM para planta piloto Solido-liquido
Figura 13.

Balance de masa para extraccion solido- liquido de AE para planta piloto.

14

L )

—»| Seleccién Lavado Malido Secado Extraccién Destilacion Almacenamiento
1 2 5 7 10 pis 15 16
8 l L] 1 13

b Ve '

Nombre Unidades 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
Temperatura C 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 70,00 70,00 80,00 20,00 80,00 80,00 80,00 20,00
Presion bar 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01 1,00 1,01 1,01 1,01 1,01 1,01
Fraccién masica vapor 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0.00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Fraccién masica liquido 0,00 0,00 0,00 1,00 0,11 1,00 0,11 0,11 1,00 0,00 1,00 1,00 0,39 1,00 1,00 1,00
Fraccion masica solido 1,00 1,00 1,00 0,00 0,89 0.00 0,89 0,89 0,00 1,00 0,00 0,00 0,61 0,00 0,00 0,00
Flujo molar kmol/mol 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00

Flujo masico kg 20,532 16,836 3,696 58,663 19,394 56,105 18,801 0,592 1,983 16,819 52,502 4,359 15,018 50,742 1,760 1,760

Fracciones masicas

FN 1,00 1,00 1,00 0,00 0,89 0.00 0,89 0,89 0,00 1,00 0,00 0,00 0,61 0,00 0,00 0,00
H20 0,00 0,00 0,00 1,00 0,11 1,00 0,11 0,11 1,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
C3H8O 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,87 1,00 0,35 0,90 0,02 0,03
AE 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0.00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,13 0,00 0,04 0,10 0,97 0,97

Nota. se ilustra el balance de masa a escala de planta piloto para soélido-liquido
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5.2.3.c BM laboratorio HAM

Figura 14.

Balance de masa para HAM de AE a escala laboratorio.

—| Seleccion Lavado Triturado Extraccian, rxn Condensacion Decantacion Almacenamiento
1 2 6 7 2 1 13 15
3 l 5 l l 14
Nombre Unidades 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
Temperatura C 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 100,00 100,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00
Presién bar 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00
Fraccion masica vapor 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 1,00 0,00 0,00 0.00 0,00 0,00 0,00
Fraccion masica liquido 0,00 0,00 0,00 1,00 1,00 0,04 0,04 0,04 0,00 1,00 1,00 1,00 1,00 0,00 1,00
Fraccién masica solido 1,00 1,00 1,00 0,00 0,00 0,96 0,96 0,96 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 1,00 0,00
Flujo molar kmol/mol 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00
Flujo masico kg 0,042 0,036 0,006 0,100 0,096 0,040 0,039 0,001 0,406 0,005 0,406 0,362 0,001 0,044 0,001
Fracciones masicas
FN 1,00 1,00 1,00 0,00 0,00 0,96 0,96 0,96 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,85 0,00
H20 0,00 0,00 0,00 1,00 1,00 0,04 0.04 0,04 0,90 1,00 0,90 0,99 0,00 0,15 0,00
AE 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,10 0,00 0,10 0,01 1,00 0,00 1,00

Nota. se ilustra el balance de masa a escala de laboratorio para HAM
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5.2.3d BM para planta piloto HAM

Figura 15.

Balance de masa para HAM de AE para planta piloto.

l.‘

“

——»| Seleccion Lavado Triturado Extraccién, rxn f——u| Condensacion }——s| Decantacién Almacenamiento
6 7 9 1 13 15
l 3 5 l l 14
Nombre Unidades 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
Temperatura C 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00 100,00 100,00 20,00 20,00 20,00 20,00 20,00
Presion bar 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00
Fraccién masica vapor 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 1,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Fraccién masica liguido 0,00 0,00 0,00 1,00 1,00 0,04 0,04 0,04 0,00 1,00 1,00 1,00 1,00 0,00 1,00
Fraccion masica solido 1,00 1,00 1,00 0,00 0,00 0,96 0,96 0,96 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 1,00 0,00
Flujo molar kmol/mol 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00
Flujo masico kg 20,532 17,599 2,933 48,886 46,984 19,554 19,065 0,587 198,476 2,444 198,476 176,966 0,244 21,265 0,244
Fracciones masicas
FN 1,00 1,00 1,00 0,00 0,00 0,96 0,96 0,96 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,85 0,00
H20 0,00 0,00 0,00 1,00 1,00 0,04 0,04 0,04 0,90 1,00 0,90 0,99 0,00 0,15 0,00
AE 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,10 0,00 0,10 0,01 1,00 0,00 1,00

Nota. se ilustra el balance de masa a escala de planta piloto para HAM
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5.2.4 Listado de equipos

Buscando identificar los equipos para el desarrollo de la planta piloto se evaluaran

algunas caracteristicas, dimensiones, materiales, presion y temperatura, aislamiento,

etc. De las dos técnicas que se hablan a continuacién en la tabla 31.

Tabla 30.

Lista comparativa de equipos.

Equipo

Método Soxhlet Método

hidrodestilaciéon  por

microondas

Tanque
lavado

de

Tinas de metal, cemento o plastico, que cuenta con rejillas para eliminar

la suciedad, lodo y elementos pequefios

cascaras

gue puedan contener las

Se realiza en un tanque de lavado, este procedimiento requiere que la

materia prima entre en contacto directo con

agua limpia potable en una

proporcion 2:1 frente al FN. No requiere tiempos prolongados. El tanque

para este proceso puede ser horizontal, cilindrico y con pulverizadores en

la parte superior. En la parte interna un tornillo de Arquimedes para

movilizar los sélidos [60].

Molienda

triturado

Para realizar la molienda se usard un molino
de bolas. Este, funciona girando sobre sus
apoyos a determinada velocidad. Para la
molienda se usan bolas de acero de
diferentes tamafos, dureza y compaosicion.
Funciona girando y la mezcla de elementos
que se encuentran dentro alcanzan una
altura por ondulacion, al caer se golpean
entre ellas y contra las chaquetas y estos
golpes muelen el material y se repite el ciclo.
La cantidad de bolas que se coloca dentro
dependen de la energia que se tiene para

mover el molino, que es aproximadamente

La

requiere

trituracion que se

para este
procedimiento busca la
reduccion de la materia
prima para un tamafio entre
12 mm hasta 25 mm. El
equipo requiere dos
cilindros que rotan sobre un
eje con una velocidad de
300 RPM, estos rodillos no
requieren mucha fuerza, ya
gue la materia prima que se

va a triturar es blanda y con
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de 1,5 kW-h/Tm y en un rango de 40% y
50%, casi nunca se llega al 50% del
volumen, este molino permitird tener una
capacidad de 0.4 a 0.5 Ton/m3, el material
gue se usa es acero al carbono, que es una
mezcla de hierro, carbono y aleaciones de
otros elementos como silicio y manganeso,

entre otros [61].

area pequefia, sin embargo,
debe contar con cuchillas
para disminuir el tamafio.

El material del equipo es
acero y el de los rodillos
acero inoxidable, teniendo
en cuenta que se trabaja con

alimentos [62].

Secado

Para deshidratar las cascaras de la fruta se
debe cumplir con diferentes parametros,
inicialmente es espesor con el fin de
mantener la temperatura dentro +/- 70 °C se
requiere un espesor de 3 in, el rango de
temperatura debe ser entre los 50 °C a 100
°C. Se debe contar con un extractor de aire
para recircular el aire caliente y se debe

tener el caudal de este [63].

Este procedimiento no

requiere secado

Extraccion

El tanque se usa para la extraccién sélido -
liquido puede ser cilindrico con un fondo
conico, para determinar las medidas que
tendra el tanque es necesario conocer las
cantidades de muestra y solvente que se
requiere para obtener la extraccion,
manteniendo la relacién de 1:10. Para el
funcionamiento de este equipo se debe
controlar la temperatura, el solvente entra
en contacto con la materia prima que se va
se aumente la

a extraer, una vez

temperatura el extracto se regresa al

El equipo para obtener el AE
es un microondas con una
adaptacion de arrastre de
vapor. Por lo general se usa
el microondas con una
frecuencia de 2.45 GHz [55].
El equipo requiere energia y
potencia de 950 V para
realizar el procedimiento
[54]. Dentro del microondas
se debe tener un material
resistente para depositar la

materia prima y el solvente,
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separador de liquido — vapor para regenerar
el solvente puro.

El acero inoxidable (AISI) 304 es el material
del tanque y este; debe garantizar que
cuenta con resistencia a la corrosion del
solvente que se introduzca a la solucién y
los agentes de limpieza y buenas
propiedades mecanicas soportando

cambios de presion y abrasion [64].

se debe garantizar una
union al vacio a un equipo
de cristaleria con una
alargadera con el fin de
recoger el extracto y seguido

a una condensacion [65].

Destilador

Para lograr una buena destilacion se debe contar intercambiador de

calor de carcasa y tubos con una configuracion BEM, tendra un

coeficiente reducido de transferencia de calor y se conformara de una

boquilla donde se ingrese el vapor y dos cabezales uno para el liquido

refrigerante y otro para el retorno del liquido refrigerante. El material para

este equipo es acero inoxidable y se debe dirigir a un tanque de

almacenamiento [64].

Decantador

Este proceso no requiere decantar

Para obtener el aceite se
usard una decantacion,
este equipo busca separar
las particulas por la
diferencia de densidad y
se separan por acciéon de
la gravedad. Se usa un
decantador cilindrico
coénico, puede aceptar
caudales <20 mh vy
cuenta con angulos de 45°
- 65°, su volumen es de 6
m3. Para extraer el AE se
requiere una bomba ya
que el aceite se retira por

la parte superior. El
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material del decantador es
acero inoxidable [66].

Para el almacenamiento del aceite se debe tener en cuenta que se debe
mantener una temperatura de 4 °C con el fin de conservar las propiedades
del AE, es por esto que el material debe ser de concreto o acero y debe
estar pintado de color blanco para exteriores, para garantizar esta
Tanque de [ temperatura es necesario contar con aislamiento y liquidos refrigerantes
almacenamien | para controlarla y mantenerla. Se debe tener en cuenta las
to: especificaciones APl 650-2007 donde se analizan diferentes elementos
como el dimensionamiento, fondo del tanque, estructura, estabilidad por
condiciones ambientales, etc. También se debe tener en cuenta el tipo de
cubierta que dependeréa de diferentes factores; si es conico, de sombirilla,

soportados, autos portados, entre otros [67].

Nota: Tabla comparativa de equipos necesarios para realizar la extraccion.

Para finalizar esta seccion del proyecto en la tabla 32 se califica el desarrollo de la
ingenieria conceptual teniendo en cuenta los 12 principios de la quimica verde para las
dos técnicas estudiadas anteriormente con un rango de 1 a 5, donde 1 significa no

favorable, 5 favorable
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Tabla 31.

Calificacion 12 principios de quimica verde

Hidrodestilacion
Solido- asistida por

N. [Principio liguido microondas Justificacion

A pesar de que en los dos métodos se genera una gran
cantidad de residuos la diferencia se evidencia en el
solvente. Para desechar residuos con alcohol isopropilico
segun la ficha técnica es necesario recuperar la mayor
cantidad de solvente e incinerar en instalaciones disefiadas
para el efecto, por lo cual tiene una calificacion de 2 ya que
tiene una solucién para disponer los residuos [68]. Mientras
gue para la hidrodestilacion el solvente es agua y al separar
el agua de los flavedos se podran desechar sin ningun
Prevenir la generacion inconveniente, es por esto que su calificacién es 4 ya que

1 |de residuos 2 4 finalmente se genera un residuo.

La calificacion para los dos es baja, ya que para obtener el
AE por cualquiera de los dos métodos la relacion es 1:10 y
Economia de los se obtienen rendimientos pequefios para la cantidad de

2 |atomos 2 2 materia prima que ingresa.
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Sintesis guimicas
menos peligrosas
(Toxicas)

Este item busca producir AE que genere minimo impacto en
toxicidad y en el aspecto ambiental. El proceso de
hidrodestilacion cumple con este item, mientras que la
extraccion solido-liquido no satisface los criterios ya que el
proceso usa sustancias toxicas y peligrosas para el

ambiente.

Disefio de productos

guimicos seguros

Los dos procesos se diseilaron con el fin de reducir la
toxicidad y alcanzar los objetivos. Sin embargo, la
calificacién de LS es menor ya que no es posible reducir

mas la toxicidad debido a su solvente.

Empleo de disolventes

La extraccion SL usa alcohol isopropilico con clasificacion
de: salud (1), inflamabilidad (3), reactividad (0), siendo
inflamable, peligroso para el medio ambiente y con toxicidad
baja; por lo que su calificacion es 3 [68] , mientras que HAM
usa agua teniendo una calificaciéon de 5, ya que es un
disolvente seguro.

seguros
Analisis de
contaminantes en
tiempo real

El proceso se puede plantear con el fin de supervisar y
controlar en tiempo real antes de obtener las sustancias
peligrosas. En etapas posteriores se podran plantear el
P&ID con sus respectivas cadenas de control para

automatizar este parametro.
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Materias primas

provenientes de

Las materias primas que se usan en los dos procesos son
renovables, son recursos naturales a excepcion del alcohol

isopropilico que no es natural por eso su calificacion es de

7 |recursos naturales 3.
La disminucion de la energia se evalla respecto a sus
impactos ambientales y econdmicos, ya que deben
Disminucion del minimizarse. LS tiene una menor calificacion ya que su
8 |consumo de energia contaminacion es mayor.
Para la extraccion de LS no se usa ningun tipo de
catalizador por eso su calificaciébn es cero, mientras que
para la hidrodestilacion se usa agua para acelerar el
proceso y obtener mejores resultados, sin embargo, la
9 |Uso de catalizadores calificacion es 4 porque se usa como un refuerzo.
En los dos procesos no se generan otros productos
terminados a parte del AE. La diferencia entre la puntuacion
Reduccion de productos se da ya que se requiere un paso mas en LS para purificar
10 | terminados la mezcla de AE y solvente.
El AE es un producto disefiado para la degradacion y el
Disefio para la envase que se usa es vidrio, por lo cual la calificacion para
11 [degradacion los dos casos es 4.
Minimizar riesgos de Las sustancias que se usan en estos procesos se eligieron
12 | accidentes quimicos con el fin de minimizar los accidentes quimicos. La
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extraccion con LS tiene una calificacién de 2 ya que puede
sufrir escapes, explosiones o incendios. Por otro lado, HAM
se disefid previniendo los accidentes, por lo que su

calificacién es 5.

Total

26

42

Nota. Calificacion asignada para los dos métodos respecto a los 12 principios de la quimica verde.
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53 Analisis

Hoy en dia existen muchos métodos para extraer AE, es por esto que para la ingenieria
conceptual se compararon dos técnicas, una tradicional y una nueva.

Inicialmente, se evaluaron generalidades de la planta, se tomé como base de calculo
20,532 Kg, valor que se promedi6 de acuerdo al seguimiento realizado en 3 panaderias
del sector Ricaurte de Bogota. Una vez se obtuvo el procedimiento, se realiz6 el diagrama
de flujo obteniendo 16 corrientes de flujo para el método sélido- liquido y 15 corrientes
para la HAM. Aunque tienen procesos parecidos, se evidencian diferencias en el
pretratamiento, ya que HAM no requiere secado en la materia prima y en la forma de
separar los solventes, puesto que para SL se requiere un solvente verde, mientras que
HAM se usa agua. Los servicios auxiliares se calificaron con un rango de 1 a 5, donde 1
significa no favorable, 5 favorable. La puntuaciéon mas alta la obtuvo HAM (16 puntos),
mientras que SL (14 puntos). La diferencia se encuentra en que SL genera residuos
peligrosos por el solvente que usa y afecta directamente a la disposicion de los residuos,
mientras que HAM no lo realiza. Aun asi, se puede evidenciar que las calificaciones de
los métodos no son bajas pues, aunque se obtengan efluentes o desechos, no son tan
contaminantes como si se realizara el proceso con otras sustancias. El tratamiento de
agua se puede realizar de forma sencilla porque es un agua de lavado. Para el balance
de masa se obtiene 1,760 Kg para LS y para HAM 0,244 Kg por lote, con una diferencia
del 13,86%, esta distancia en el rendimiento de los procesos se radica en la pureza,
aunque en SL se obtiene mas, el AE queda con trazas de solvente, por otro lado, en
HAM el aceite se separa por diferencia de densidades y se obtiene puro. En cuanto a los
equipos, en diferentes operaciones para los dos métodos se puede usar el mismo equipo,
existen diferencias en molienda y secado para LS vy trituracion para HAM, la extraccion
requiere un tanque de mezclado, mientras que HAM es un reactor. Esto puede causar
gue HAM sea mas costoso a la hora de la instalacion, pero a largo plazo es una buena
opcion por la cantidad de aceite que se obtiene puro.

En la actualidad los procesos industriales se han puesto como meta ser mas amigables
con el ambiente, pues este se ha visto afectado por la manufacturacion. La agricultura
es uno de los factores mas importantes en un pais, la industria de los citricos es

significativa en un pais como Colombia. Es por esto que se han creado pardmetros donde
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se puede evaluar los procesos y determinar si se esta realizando un esfuerzo por
minimizar la contaminacion ambiental. Uno de ellos son objetivos del desarrollo
sostenible (ODS), con el fin de recircular procesos que antes terminaban siendo
desechos, hoy una cascara de naranja puede tener un valor econémico e industrial. Este
proyecto aplica a diferentes ODS, como el fin de la pobreza, agua limpia y saneamiento,
trabajo decente y crecimiento econémico, industria, innovacion e infraestructura, etc [69].
El de los lineamientos son los 12 principios de la quimica verde. Estos abarcan los
procesos de manera global, es por esto que en la tabla 31 se evidencia la calificacion de
cada uno de los métodos comparados en este objetivo. La extraccién por solido-liquido
obtuvo un valor de 32, para que la técnica de sélido - liquido lograra esa calificacion se
debe tener en cuenta que no se alinea con los principios de la quimica verde, inicialmente
porque es una técnica tradicional, consume mucho tiempo, usa solventes no seguros y
genera residuos peligrosos y toxicos. Se puede destacar que es un proceso sencillo,
rentable y consigue buenos rendimientos, aunque poca pureza.

La HAM se puntud con 48, este proceso obtiene un AE mas puro y es amigable con el
ambiente, pues requiere uso de solvente seguro, disminuye el consumo de energia, no
genera residuos peligrosos, esta disefiado para la degradacién, usa materias primas
naturales y busca prevenir los accidentes quimicos, una de sus desventajas es que
requiere altos costos de inversion. Sin embargo, las nuevas tecnologias permiten ahorrar

tiempo, energia y costos.
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6. CONCLUSIONES

Se desarrollé la ingenieria conceptual, obteniendo que, aunque el proceso sélido —
liquido es viable y cuenta con ventajas para reducir el consumo de energia y el uso de
solventes verdes, existen mejores técnicas como HAM, ya que esta segunda esta mas
acorde con los 12 principios de la quimica verde.

Se caracterizaron los pretratamientos para obtener mejores rendimientos, los métodos
convencionales cuentan con técnicas de lavado, molienda y secado obteniendo
rendimientos hasta de 2,68%, por otra parte, los procedimientos nuevos tienden a solo
realizar lavado, ser mas amigables con el ambiente y requerir menos tiempo, con
rendimientos hasta del 1.822%. Se obtuvieron resultados de temperaturas de secado y
tamafos de particulas, estos datos varian de acuerdo a cada una de los métodos
estudiados en este proyecto.

Se demostro por medio de un ANOVA y experimentacion, que valor p (0,027) es inferior
a la probabilidad (0,05), rechazando la hipétesis y demostrando que el rendimiento se ve
afectado por las variables estudiadas. Obteniendo que la muestra con mayor rendimiento
fue el tratamiento 4 a una temperatura de secado de 100°C y un tamafio de particula de
4 mm, para la extraccién por método soxhlet.

El AE obtenido por método Soxhlet no contaba con la pureza deseada, ya que contenia
trazas del solvente y no cumplié con los parametros fisicoquimicos, ni sensoriales, para

ser un AE de buena calidad.
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ANEXO 1

GUIA DE PROCEDIMIENTOS

Extraccion por Soxhlet

e Secado:

1.
2.

o g bk~ w

8.
9.

Inicialmente, se coloca la capsula limpia, durante 30 minutos a 103 °C = 2 °C.
Poner las capsulas con ayuda de las pinzas en el desecador con el fin de enfriar
durante 30 min.

Pesar la capsula en la balanza analitica y registrar.

Pesar 30 = 1 g de muestra en la capsula.

Tomar nota del peso exacto de la muestra mas la capsula.

Poner la capsula en el horno a 70° C durante 70 min para la primera extraccion y
150 min para la segunda extraccion.

Pasado el tiempo sacar la capsula de la estufa y enfriarla en un desecador por 30
minutos.

Pesar la capsula y se toma nota.

Repetir el proceso.

e Extraccion

1.
2.
3.

Con ayuda del papel filtro formar un cartucho con la muestra a extraer.

Depositar el cartucho en el sifén.

Con ayuda de las nueces y pinzas montar el equipo soxhlet y depositar perlas de
ebullicion en el matraz.

Pesar y medir el solvente en una relacién de 1:10 sélido-liquido en un vaso
precipitado y pasarlo por el sifon.

Conectar al sifon el refrigerador y usar las mangueras para conectar la circulacion
del liquido refrigerante con ayuda de un chiller.

Prender la estufa y programarla a 150 — 200 °C y medir el tiempo hasta alcanzar

el primer ciclo.

7. Realizar 2 o 3 ciclos y apagar la estufa.

Dejar enfriar el equipo soxhlet y desarmarlo.
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9.

Con ayuda de una probeta pesar y medir el volumen obtenido de la mezcla entre

solvente y aceite esencial.

e Rotaevaporador

1.
2.

N o o A

8.

Depositar la mezcla en el matraz y conectarlo al equipo.

Cerrar la valvula de vacio, encender la circulacion de refrigerante y la bomba.
Encender el equipo y configurar los parametros para la operacion (0 bar, 40 °C y
40 rpm).

Después de 7 min se obtiene el solvente y el aceite por separado.

Parar el equipo, apagar la bomba y abrir la valvula de vacio.

Con ayuda de una probeta pesar y medir el volumen obtenido de AE.

Depositar el AE en un envase de vidrio &mbar.

Refrigerar para evitar que el AE se volatilice.

Figura 16.

Extraccion solido-liquido de AE.
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Nota. En las siguientes imagenes se evidencia el proceso para obtener AE por medio de soxhlet contando

izquierda a derecha y luego abajo, a. Naranja obtenida para la extraccion, b. secado en horno del flavedo

c. Desecador para retirar humedad d. muestra obtenida para extraer AE e. Montaje soxhlet f.

Rotaevaporador para separar el solvente del aceite g. chiller para refrigerar el proceso h. Solvente

recuperado i. Frascos tipo ambar con AE.

e Rendimiento

P w0

5.

Se pesa un matraz seco y vacio

Se adiciona el compuesto problema a al matraz
Se pesa el matraz con el aceite.

Se toma nota el resultado.

Se usa la formula.

Caracteristicas del aceite

Fisicoquimicas

e Volumen de aceite

1.

Con ayuda de una probeta tomando nota de la cantidad de aceite que se obtiene

en ml.

e Densidad:

1.

Se pesa el picnbmetro vacio con tapa, limpio y seco con ayuda de la balanza y
tomar nota del valor.

Llenar con el aceite obtenido hasta la parte superior del recipiente y colocar el
tapon. Revisar que no queden burbujas de aire.

Secar bien el recipiente y el tapon.

Volver a pesar el picnémetro lleno y tomar nota.

Obtener la densidad con ayuda de la formula
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e Grados brix
1. Inicialmente, se debe calibrar el equipo, se debe limpiar el vidrio con algodon y
agua destilada.
2. Con ayuda de un gotero se pone una gota de AE sobre el lente.
3. Se observa a través del monocular del refractometro la variacion de color en la
escala.
4. Se toma nota de los grados brix.
e indice de refraccion
1. Se obtiene convirtiendo los grados brix con la tabla en el trabajo desarrollado por J.
Salmeron [70].
e Solubilidad:
1. Tomar con una pipeta 1 ml de AE y transferirlo a una probeta.
2. Agregar solvente en proporciones de 0.1 ml hasta que se evidencie turbidez.
3. Evidenciar si es soluble o no.
Sensoriales
e Olor
1. Setoma una muestra en un tubo de ensayo y se percibe el aroma que desprende
el aceite.
2. Se toma nota del resultado.
e Color
1. Se toma una muestra en un tubo de ensayo y se observa el color del AE.
2. Se toma nota del resultado.
e Apariencia
1. Se toma una muestra en un tubo de ensayo y se mueve e inspecciona el aceite
para identificar su apariencia.
2. Se toma nota del resultado.

Hidrodestilacién asistida por microondas

e Extraccion
1. En el balén de destilacion se introducen cascaras y agua en una relacion de 1:10.
2. Se conecta al equipo y se enciende la refrigeracion con ayuda del chiller.
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3. Se prende el microondas por 3 minutos, se deja en reposo 1 minuto y se vuelven
a encender, repitiendo el ciclo.

4. Una vez el agua alcanza a condensar se devuelve con un receptor dean stark, en
el equipo se evidencia la separacién de liquidos.

5. Después de alcanzar la separacion deseada se devuelve el agua al balén y con el
receptor se retira el AE.

6. El aceite se almacena en un envase ambar a 4 °C hasta su uso.

Figura 17.

Hidrodestilacion asistida por microondas.

Nota. En las siguientes imagenes se evidencia el proceso para obtener AE por medio de HAM contando
izquierda a derecha a. Montaje de HAM, b. AE separado del agua.
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ANEXO 2
RECOMENDACIONES

Para futuras investigaciones es importante analizar las caracteristicas microbiolégicas,
ya que los AE no deben contar con bacterias u hongos debido a que estos, pueden ser
usados para alimentos, cosméticos u otras aplicaciones. Es importante realizar un
balance de energia donde se determine la cantidad necesaria para alcanzar el rango de
temperatura para extraer el AE. Se recomienda realizar un andlisis estadistico de los
pretratamientos para la hidrodestilacion asistida por microondas, asi obteniendo una

comparacion para las dos técnicas evaluadas en este proyecto.
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