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RESUMEN

Los residuos industriales, como la cdscara de mandarina, poseen un alto potencial
en la obtenciéon de compuestos agregados, como los aceites esenciales. La presente
investigacion tuvo como objetivo optimizar el proceso de extraccion de aceite esencial a
partir de la harina de cascara de mandarina (Citrus reticulata L.), empleando el método

Soxhlet y la metodologia de superficie de respuesta (RSM).

La materia prima se sometio a un proceso de secado a 60 °C para luego ser molida,
obteniéndose una harina de granulometria gruesa con bajo contenido de humedad. Se
evalu6 la influencia de la relacion solvente/muestra y el nimero de ciclos de extraccion
sobre el rendimiento del aceite esencial, mediante un Disefio Central Compuesto (CCD).
Como resultado del andlisis estadistico se identificd el numero de ciclos como el factor
con mayor influencia significativa sobre el rendimiento. Las condiciones Optimas de
extraccion se determinaron en una relacion solvente/muestra de 13:1 y 10 ciclos de

extraccion, logrando alcanzar un rendimiento aproximado del 26.5 %.

Mediante un analisis de densidad, rotacion Optica y espectroscopia infrarroja
(FTIR) se caracterizd el aceite esencial, confirmando la presencia de compuestos
terpénicos que caracterizan a los aceites esenciales citricos. Los resultados permiten
valorar el potencial de aprovechamiento de la cascara de mandarina como materia prima

para la obtencion de aceite esencial con posibles aplicaciones en el sector agricola.

Palabras clave: Cascara de mandarina, aceite esencial, extraccion Soxhlet,

optimizacion, rendimiento, disefio central compuesto.



ABSTRACT

Industrial by-products, such as mandarin peel, exhibit significant potential for the
recovery of value-added compounds, including essential oils. The objective of this
research was to optimize the essential oil extraction process from mandarin peel flour
(Citrus reticulata L.) using the Soxhlet method and Response Surface Methodology
(RSM).

The raw material was dried at 60 °C and subsequently ground, obtaining a coarse
flour with low moisture content. The effects of the solvent-to-sample ratio and the number
of extraction cycles on essential oil yield were evaluated using a Central Composite
Design (CCD). Statistical analysis identified the number of extraction cycles as the factor
with the greatest significant influence on oil yield. Optimal extraction conditions were
established at a solvent-to-sample ratio of 13:1 and 10 extraction cycles, achieving an

approximate yield of 26.5%.

The essential oil was characterized through density analysis, optical rotation, and
Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR), confirming the presence of terpene
compounds characteristic of citrus essential oils. These findings highlight the potential of
mandarin peel as a raw material for essential oil production with possible applications in

the agricultural sector.

Keywords: Mandarin peel, essential oil, Soxhlet extraction, optimization, yield, central
composite design.



CAPITULO I
INTRODUCCION

1.1 ANTECEDENTES

La investigacion de Ozcan et al. (2021) analizé los efectos del secado en los
materiales vegetales y determind que el secado de la materia prima favorece la extraccion
de compuestos bioactivos. Paz et al. (2021) indican que la obtencion de harina a partir
del exocarpo de la naranja requiere de ciertas condiciones Optimas de secado, siendo estas,
una temperatura de 60 °C y un tiempo de 220 minutos de secado, proporcionando un
producto con 22.1 % de humedad. Por su parte, Suri et al. (2022) en su estudio de
enfoques de secado de residuos de cascaras de lima, emplean la misma temperatura de 60

°C, pero con un tiempo de secado de 360 minutos, obteniendo un producto final con una

humedad de 10.33 %.

Por su parte, en el estudio de Paucarchuco et al. (2023), se demostré6 que una
forma eficaz de optimizar los procesos de extraccion de aceite esencial es por medio de
la metodologia de superficie de respuesta (RSM), utilizando factores o variables de
estudio como el tiempo de extraccién, la potencia ultrasénica, la relacion
solvente/muestra (ml/g), entre otros. En la investigacion de Animashaun et al. (2024), se
obtuvieron las condiciones Optimas de extraccion mediante un disefio experimental
basado en RSM con el disefio de Box-Behnken, lo que increment6 las propiedades fisicas

y quimicas del aceite al aumentar el tiempo de extraccion y los volumenes del solvente.

Karne et al. (2023) destacan la extraccion por Soxhlet como un método eficaz
para obtener aceites esenciales de la cdscara de citricos como la naranja y limoén. Por su
parte, Amanullah et al. (2024) reportaron que el rendimiento maximo de extraccion se
logra a una temperatura de 90 °C durante un tiempo de 270 minutos utilizando como
solvente n-hexano. En contraste, en la investigacion de Park et al. (2015), se concluy6
que es mejor utilizar solventes organicos polares, como el etanol, en lugar de solventes
no polares, como el n-hexano o el éter de petroleo, al extraer componentes como el D-

limoneno.



Cordova et al. (2020) en su estudio sobre la composicion del aceite esencial de
naranja (Citrus sinensis), demostraron que los compuestos que estdn presentes en el
extracto son: limoneno (95.11 — 97.33 %), B- mirceno (1.77 — 2.47 %), linalool (0.47 —
1.25 %) y a- pineno (0.37 — 0.59 %). Por su parte, Shaw et al. (2023) mencionan que la
composicion fisicoquimica de la céscara de los citricos incluye carbohidratos, 4cidos,
lipidos, elementos minerales, compuestos volatiles, flavonoides, aceites esenciales (hasta
9 % D-limoneno), enzimas, pigmentos y vitaminas; en aceites esenciales de citricos, el

compuesto principal es el D-limoneno llegando a estar presente en un 32 a 98 %.

Feng et al. (2020) indican que un pesticida biodegradable formulado a partir de
aceite esencial, agua desionizada y nanoemulsiones, cumple con las normas de la FAO,
al contener solo un 10 % de D-limoneno. Por su parte, Andrade et al. (2017) mencionan
a los aceites esenciales como una alternativa real que puede llegar a aplicarse en los
programas de control de plagas y enfermedades, debido a factores como su considerable
potencial como repelente y larvicida, su baja toxicidad para los mamiferos y su limitado

impacto ambiental.

1.2 PROBLEMA

Ecuador, es un pais que tiene como uno de sus principales pilares econémicos al
sector agricola, tal es su importancia que cubre aproximadamente el 95 % de la demanda
interna de los alimentos que consume la poblacion (Pino ef al., 2018). En el sector de las
exportaciones destacan las floricolas, representando un apoyo fundamental para la
economia del pais, registrando exportaciones a Estados Unidos, Rusia y Paises Bajos
(Cedillo et al., 2021); seglin Zambrano y Alvear (2023), para el afio 2020 este sector

gener? alrededor de 28.775 empleos directos e indirectos.

De acuerdo con Alarcon (2019), el sector floricola es propenso al ataque de plagas,
provocando grandes pérdidas econdmicas, para controlar y minimizar los dafos se utiliza
plaguicidas, sin embargo, estos mismos presentan componentes toxicos, afectando al
medio ambiente, a polinizadores importantes como abejas y a las personas que los

emplean, a estos ultimos les puede llegar a provocar dafios leves como afecciones en la



piel hasta problemas mas graves a la salud donde se ven afectadas los sistemas:

reproductivo, renal, nervioso, cardiopulmonar y gastrointestinal (Ulibarry, 2019).

Seglin Bautista et al. (2018), el uso indiscriminado de plaguicidas en América
Latina ha provocado la aparicion de plagas mas resistentes, mientras que los casos de
envenenamiento por estos compuestos aumentan sobre todo en zonas rurales, donde la
mayoria de los casos termina en la muerte del paciente. El uso de alternativas técnicas
para el control de plagas que no contengan componentes quimicos sintéticos se presenta
como la respuesta, siendo uno de ellos los bioplaguicidas, sin embargo, estos solo
representan un 5 % en el mercado mundial, debido a que no se cuenta con un método de

produccion eficiente y econémico.

Por otra parte, la produccion de citricos en Imbabura es representativa, de manera
especial en el canton Pimampiro; sin embargo, de estas frutas solo se aprovecha la pulpa
dejando de lado residuos como la cascara y las semillas, que, de acuerdo con Gémez
(2018), representan hasta un 60 % de la fruta. Las cascaras contienen biomateriales como
aceites esenciales, pectina y azlcar, al desecharse, pueden llegar a causar problemas
ambientales, sobre todo contaminando fuentes de agua (Karne et al., 2023). Este desecho
se puede destinar para fines industriales o domésticos, extrayendo el aceite esencial que
por sus propiedades toxicologicas hacia los insectos poseen un potencial en el sector

agronomo como una alternativa a los plaguicidas (Eliseo ef al., 2020).

Por lo expuesto, resulta pertinente realizar un estudio que permita aprovechar los
residuos de citricos como la cascara de mandarina, en la zona de Imbabura, aumentando
el rendimiento de la obtencion de aceite esencial, el cual podria usarse como
bioplaguicida. Su aplicacion puede llegar a controlar plagas como la mosca blanca o la
arafia roja. En un contexto mas amplio puede ayudar a mejorar la produccion de diversos

cultivos, como una medida alternativa que fomenta la produccion verde.

1.3 JUSTIFICACION

Una de las sustancias quimicas mas importantes en el sector agricola son los
pesticidas, estos permiten controlar y destruir la presencia de plagas en los cultivos,

evitando grandes pérdidas econdmicas. Sin embargo, los compuestos de los pesticidas



mayormente se componen de sustancias toxicas y nocivas. Ocasionando efectos agudos
y cronicos en la salud de las personas, sobre todo a aquellos que se exponen por largos
periodos de tiempo a estas sustancias como son los agricultores, los cuales en su mayoria

pertenecen a zonas rurales (Organizacion Mundial de la Salud, 2022).

Surge aqui la necesidad de implementar tecnologias verdes que eviten el uso de
pesticidas peligrosos para la salud y permitan controlar las diversas plagas que atacan a
los cultivos. Los aceites esenciales son una de estas alternativas; desde hace varias
décadas atrds ya se habia estudiado sus efectos como agentes de control de insectos,
bacterias y hasta hongos. Estos extractos se caracterizan por provenir de las plantas por
lo que son compuestos biodegradables y productos no toxicos para la salud humana

(Andrade et al., 2017).

Lo que permite que un aceite esencial funcione como pesticida es su contenido de
limoneno, que es el compuesto mayoritario de los aceites esenciales extraidos de las
cascaras de citricos como las mandarinas. Las cédscaras y semillas de los citricos en la
mayoria de los procesos industriales son desechados y arrojados a vertederos de basura,
por lo tanto, el desarrollo de estudios que demuestren el uso de estos desechos para la

industria y en este caso para su uso como pesticida es pertinente.

Las mandarinas son frutas de temporada, por lo que solo estan disponibles en
épocas especificas del afio. Lasprilla et al. (2024) menciona que al afio se tiene dos picos
de produccion siendo el primero de noviembre a enero y el segundo, el principal, de junio
a agosto. Esto quiere decir que se cuenta con la materia prima, la cascara, solamente
durante estas épocas, razon por la que se requiere de un proceso que permita conservar la
materia prima en perfecto estado durante todo el afio, mejorando su produccion e incluso

su precio.

Por lo mencionado, la presente investigacion plantea como soluciones a la
problematica mencionada; realizar un proceso de transformacion de la cascara de
mandarina en harina y asi contar con la materia primar para la produccion de aceites

esenciales durante todo el afio mejorando totalmente la produccion.



Autores como Briones y Guerrero (2019), mencionan que la extraccion de aceites
esenciales a partir de la cascara de mandarina en comparacion a otras materias primas
tiene un rendimiento bajo, esto se debe a los citricos no poseen cantidades considerables
de aceites esenciales, sin embargo, el aceite esencial de los citricos destaca de los demas
por su alto contenido de D-limoneno. Para optimizar la extraccion de aceites esenciales
por medio del método Soxhlet se establecera parametros de extraccion donde se evaluara

la relacion del solvente/masa y el tiempo.

Finalmente se establecera como solvente de extraccion el etanol debido a sus
ventajas frente a otros solventes mas usados en la industria como el n-hexano o el éter de
petroleo. El etanol permite extraer con mayor facilidad el compuesto de interés de este
estudio el cual es D-limoneno. Otro factor para tener en cuenta es que el etanol no es un
compuesto toxico, ademads, los aceites esenciales son insolubles en agua, pero al emplear
un alcohol como solvente, se mejora su solubilidad, volviéndose mucho mas soluble
permitiendo formular con facilidad plaguicidas a base de aceites esenciales y agua (Rueda

etal.,2007).

1.4 PREGUNTA DIRECTRIZ DE LA INVESTIGACION

(La relacion entre el solvente y la muestra, y el tiempo, influyen en el proceso de

extraccion de aceite esencial mediante el método Soxhlet?

1.5 OBJETIVOS

1.5.1 Objetivo General

Optimizar la extraccion de aceite esencial de la cdscara de mandarina (Citrus

reticulata L.) para uso agricola.

1.5.2 Objetivo Especifico

- Elaborar harina a partir de la cascara de mandarina.
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- Evaluar la influencia de la relacion solvente/muestra y utilizando el
numero de ciclos de extraccion mediante analisis de superficie de
respuesta.

- Caracterizar el extracto de aceite esencial obtenido de la cascara de

mandarina para uso agricola.

1.6 HIPOTESIS

1.6.1 Hipdtesis Alternativa

La relacion solvente/muestra y el nimero de ciclos durante el proceso de
extraccion tienen un efecto significativo en el rendimiento del aceite esencial de céscara

de mandarina (Citrus reticulata L.).

1.6.2 Hipdtesis Nula

La relacion solvente/muestra y el nimero de ciclos durante el proceso de
extraccion no tienen un efecto significativo en el rendimiento del aceite esencial de

cascara de mandarina (Citrus reticulata L.).
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CAPITULO II
MARCO TEORICO

2.1 PRODUCCION DE MANDARINA

Segiin el Servicio de Informacién Agroalimentaria y Pesquera (2023), la
mandarina proviene del mandarino, un arbol pequefio, espinoso y con notable resistencia
a bajas temperaturas, que logra prosperar en climas desérticos, semitropicales y
subtropicales. El fruto presenta un olor intenso, sabor agradable, cubierto de una cascara

delgada y con gajos divididos en segmentos que se separan con facilidad.

La mandarina conocida como una fruta estacional, puede encontrarse en ecuador
a lo largo de todo el afio debido a las condiciones agroambientales del pais, sin embargo,
cuenta con dos picos de produccion anuales donde se encuentra de forma abundante, el
primero de noviembre a enero y el segundo, el principal, de junio a agosto (Lasprilla et
al.,2024). En Imbabura, las zonas de produccion de este citrico se concentran en el canton
Pimampiro, en las parroquias Chuga, Pimampiro y Sigsipamba, y en el valle del Chota,
pero en menor concentracion. Se estima que la superficie cultivada de la mandarina esta
entre 100 a 150 hectéareas, donde cada arbol produce un estimado de 3 gavetas de 20 kg

por ciclo de cosecha. (GOBIERNO PROVINCIAL DE IMBABURA, 2021).

2.1.1 Taxonomia y Morfologia de la Mandarina

Padron y Rocha (2007) describen la taxonomia y morfologia del mandarino de la

siguiente forma:

- Familia: Rutaceae.

- Subfamilia: Aurantioideae.

- Género: Citrus.

- Las principales especies: Citrus reticulata (Blanco) (mandarina comun),
C. unshiu (Marcovitch) (mandarina Satsuma), C. reshni (Hort ex Tanaka)
(mandarina Cleopatra), C. deliciosa (Tenora) (mandarina mediterranea),

C. nobilis (Loureiro) (mandarina King).
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2.1.2

Porte: Menor que el naranjo y algo mas redondeado.

Hojas: Unifoliadas y de nerviacion reticulada, con alas rudimentarias
pequenas.

Flores: Solitarias o en grupos de 3 o0 4.

Fruto: Llamado hesperidio. Existen variedades con muchas semillas y

otras son partenocarpicas, es decir, fruto sin semilla.

Partes Internas y Externas de la Mandarina

Los frutos de los citricos son bayas conocidas como hesperidios; estos se dividen

en varias secciones, cada una envuelta por una membrana (Ancillo y Medina, 2015):

2.1.3

Exocarpo o flavedo: La parte mas externa del fruto, se conoce
comunmente como cascara (Ancillo y Medina, 2015).

Sacos de aceite: Se encuentran en el exocarpo, estas vesiculas contienen
los aceites esenciales (Lasprilla ef al., 2024). Contribuyen al aroma y al
sabor del fruto, ademds de poseer propiedades antimicrobianas.
Mesocarpo o albedo: También forma parte de la cascara de la fruta, es una
capa esponjosa y blanca, se caracteriza por su contenido de pectina y
glucosidos (Lasprilla et al., 2024).

Endocarpo: También conocido como pulpa, es la region interna de la fruta.
Esta constituida por los 16culos o gajos (Lasprilla et al., 2024).

Gajos: Los loculos contienen vesiculas de zumo, estas estdn formadas por
un cuerpo de células vacuolizadas y un pedunculo que las mantiene unidas
a la epidermis dorsal de los carpelos y limitadas lateralmente por los septos
(Lasprilla et al., 2024).

Eje central: parte central de la fruta; mantiene unidos a los gajos. Esta
cambia a medida que madura la fruta y los cambios que sufre varian de
acuerdo con el tipo de citrico y hasta en especies de estos (Ancillo y

Medina, 2015).

Composicion de la Cascara
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La céscara compone cerca del 44 % del peso total en los citricos, y en su mayoria
se considera un desecho agroindustrial que puede provocar problemas ambientales. A
partir de su transformacion, es posible obtener productos como harinas citricas, pectina,
aceites esenciales, pigmentos naturales y varios tipos de compuestos bioactivos benéficos
para la salud, entre ellos los polifenoles, los flavonoides y la fibra dietética (Gutiérrez y

Pascual, 2016).

Tabla 0.1

Composicion de la cascara de la mandarina

Componente Valor
Humedad (g/100 g) 12.57 £ 0.11
Proteinas (g/100 g m.s.) 8.14 £ 0.08
Extracto etéreo (g/100 g m.s.) 2.14+0.03
Cenizas (g/100 g m.s.) 2.73 £0.01
Fibra dietaria total (g/100 g m.s.) 43.84+1.14
Fibra dietaria insoluble (g/100 g m.s.) 28.61 +1.07
Fibra dietaria soluble (g/100 g m.s.) 15.23+0.16
Relacion FDI/FDS 1.88 £0.07
Pectina (g/100 g m.s.) 14.46 + 0.87

Nota: Destaca el alto contenido de fibra y su alta concentracion de pectina, por el contrario, los
lipidos que presentan son bajos (Gutiérrez y Pascual, 2016)

Dependiendo de la parte de la céscara, se puede obtener un compuesto con
caracteristicas especificas (Tabla 2.1). El exocarpo o flavedo contiene aceites esenciales,
los cuales estan construidos por varios compuestos organicos, destacando el limoneno, el

compuesto mas abundante en el aceite esencial de los citricos.

El mesocarpo o albedo por su parte contiene pectina y es rico en flavonoides como
naringenina, naringina, rutina, hesperidina, quercetina y hesperetina, las cuales poseen
propiedades beneficiosas para la salud (Ortiz et al., 2023). Tanto la pectina como los
flavonoides poseen varios beneficios para la salud, como el control glicémico, el control

del colesterol y prevencion de cancer (Gutiérrez y Pascual, 2016).
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2.2 HARINA DE CASCARA DE CITRICOS

La harina de citricos se caracteriza por ser una fuente importante de fibra dietética,
con una cantidad balanceada de fibra soluble e insoluble logrando estimular efectos en la
salud de las personas que la consumen (Guerra et al., 2020). Esta se obtiene al cortar la
cascara en pequefios cuadros y secarla a una temperatura de 50 °C a 60 °C, la humedad

de la harina dependera del tiempo de secado.

Para un contenido de humedad alto, como 22.1 %, solo es necesario un tiempo de
secado aproximado de 3.4 horas, por otro lado, para un porcentaje de humedad bajo, como
8.75 %, se necesita un tiempo de secado de 12 horas (Guerra et al., 2020). El proceso de
deshidratacion logra brindarles a las cascaras de los citricos un mayor tiempo de vida ttil,
gracias a su bajo contenido de agua, son menos propensos a ser atacadas por

microorganismos.

2.3 ACEITES ESENCIALES

Los aceites esenciales son liquidos aceitosos faciles de identificar por su
caracteristico aroma; estos son obtenidos a partir de materia prima natural de origen
vegetal, ubicandose en partes de la planta como flores, tallos, raices, hojas, frutos y
semillas. Su principal funcion en la naturaleza es la supervivencia de las plantas, ya que
pueden llegar ahuyentar a animales depredadores, asi como también a atraer con su aroma
a insectos polinizadores (Gonzales et al., 2020). Los aceites esenciales estan compuestos
por una fraccion volatil y semivolatil de los productos del metabolismo secundario de las

plantas (Juan Llorens, 2021).

Gracias a la gran variedad de componentes que presentan los aceites esenciales,
estos han logrado destacar en sectores como la medicina o el sector agroalimentario. En
este ultimo, se han llegado a usar para la preservacion de alimentos gracias a su actividad
antioxidante, antibacteriana y antifingica (Juan Llorens, 202 1), logrando ser eficaces ante
cepas bacterianas resistentes. Otro sector en donde los aceites esenciales se han podido
aplicar es la agricultura, al funcionar como plaguicidas alternativos debido a su origen

natural y su baja toxicidad (Juan Llorens, 2021).
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2.3.1 Composicion Quimica de los Aceites Esenciales

La composicién quimica de los aceites esenciales varia de acuerdo con la
fisiologia de la planta con factores como el clima, el suelo donde crece o hasta la salud
de la planta o el momento de la cosecha (Juan Llorens, 2021). Estos estdn compuestos
por mas de 100 componentes diferentes, principalmente de terpenos, moléculas formadas
por unidades de isopreno y concretamente por monoterpenos, que a su vez estan
compuestos de grupos de hidrocarburos, 4cidos alcoholes, aldehidos, ésteres, éteres y
cetonas (Juan Llorens, 2021). La proporcion en la cual se encuentren estos compuestos
influyen en el aroma, color y actividad bioldgica del aceite esencial, asi mismo, el perfil
quimico final varia de acuerdo con la técnica de extraccion utilizada en la obtencion del

aceite esencial.

Los terpenos se pueden llegar a clasificar segiin el niimero de carbonos en su
cadena. En este grupo tenemos hemiterpenos (C5), monoterpenos (C10), sesquiterpenos
(C15), diterpenos (C20), sesterterpenos (C25) y triterpenos (C30). En cuanto a los
terpenoides, estos son una amplia familia de compuestos naturales derivados del isopreno
(Juan Llorens, 2021). Su estructura quimica determina la intensidad y tipo de actividad
biologica, lo que resulta en aplicaciones especificas segin el compuesto predominante en

el aceite esencial.

2.3.2 Extraccion de Aceites Esenciales

Existen numerosas técnicas para lograr la extraccion de aceites esenciales de las
plantas, se puede lograr distinguir dos tipos de métodos, los convencionales y modernos.

A continuacion, se describiran varios métodos de extraccion:

- Destilacion por arrastre de vapor: permite separar compuestos volatiles
de otros no volatiles, ya que el compuesto no volatil no se descompone al
someter la muestra a temperaturas altas. Esta destilacion consiste en
inyectar vapor de agua recalentada directamente sobre la mezcla,
produciendo la evaporacién de los compuestos volatiles. Al adicionar el
vapor de agua a la mezcla, disminuye la presion de vapor ocasionando que

la temperatura de evaporacion disminuya (Cedefio et al., 2019). Esta
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técnica preserva la integridad quimica de los compuestos sensibles al
calor, ademas de una extraccion sin el uso de solventes, pero si es
necesario un control preciso del flujo de vapor y del sistema de

condensacion.

Hidrodestilacion: es un método simple de extraccién, consiste en
sumergir la muestra directamente en agua en un matraz y llevar a
ebullicion. El instrumento utilizado en la extraccion estd compuesto de una
fuente de calentamiento, un condensador y un decantador el cual permite
separar el agua del aceite esencial. Método muy utilizado por las industrias
gracias a su facil implementacién (Juan Llorens, 2021). Este método al
tener a la muestra en contacto con el agua puede ocasionar hidrdlisis en
compuestos sensibles, sin embargo, es una opcion viable si se trabaja con

compuestos resistentes al calor.

Hidrodestilacion a través de vapor: el matraz esta constituido por un
sistema de placa perforada o rejilla, que mantiene la muestra suspendida
sobre la base del destilador, de modo que no tenga contacto con el agua
contenida en ¢él. La extraccion se realiza por inyecciones de vapor de agua
que atraviesan la muestra de abajo hacia arriba y transportan los materiales
volatiles, esta técnica es perfecta para extraer compuestos polares
(Gonzalez et al., 2022). La muestra al no entrar en contacto directo con el
agua reduce el riesgo de hidrolisis o degradacion térmica de compuestos

sensibles, manteniendo el perfil aromatico original del aceite esencial.

Extraccion con solvente orgamico: la extraccion se realiza por
maceracion, donde la muestra es sumergida en un solvente organico para
luego ser concentrada a bajas presiones. Esta técnica tiene como
desventaja que el aceite esencial puede contener residuos del solvente;
para evitar esto se utiliza solvente organico con bajos puntos de ebullicion
y un proceso de destilacion por vapor (Gonzales et al., 2022). Este método
permite una extraccion mas compleja de compuestos lipofilicos y

termolabiles. Suele ser muy usado en las investigaciones y en
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formulaciones especificas, sin embargo, se mantienen controles rigurosos

en la inocuidad del producto final.

Extraccion con fluido supercritico: se caracteriza por utilizar solventes
quimicamente inertes, el mas utilizado es el diéxido de carbono debido a
su alta capacidad disolvente, bajo costo y alta eficacia. El término
supercritico se debe a que los solventes se emplean en estado supercritico,
es decir, cuando el fluido presenta las propiedades de un gas, pero también
las de un liquido (Fajardo et al., 2022). La extracciéon por fluidos
supercriticos proporciona aceites esenciales con mejores actividades
funcionales y biologicas, ademas de poseer mejores propiedades

antibacterianas y antifungicas (Gonzales et al., 2022).

Extraccion por microondas sin solvente: se considera como un método
verde, la extraccion se realiza con una muestra seca con microondas a una
presion atmosférica. Se realiza un calentamiento selectivo al agua
contenida en el material vegetal, provocando que los tejidos se hinchen y
las glandulas y los receptaculos exploten. Esto ocasiona que se libere los
aceites esenciales y se evaporen con el agua presente en el material
(Gonzales et al., 2022). Este método permite aislar y concentrar
compuestos volatiles en un menor tiempo y con una degradacién menor

de compuestos sensibles.

Extraccion asistida por ultrasonido: se basa en una serie de
compresiones y expansiones de ondas longitudinales a través de un medio
liquido, lo que da lugar a la formacion de burbujas con un tiempo de vida
medio muy breve, debido a la presencia de un fenémeno periodico
conocido como cavitacion (Paloma Méndez, 2022). El efecto de
cavitaciébn genera varias turbulencias y colisiones entre particulas, es
ocasiona una mayor reactividad del medio y por ende aumenta de forma
considerable la transferencia de materia. Esto provoca que se reduzca
considerablemente los tiempos de extraccion, el consumo de energia y la

cantidad de solvente a utilizar (Paloma Méndez, 2022).
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- Extraccion por Soxhlet: consiste en usar un solvente para lograr extraer
el aceite esencial (Cedefio ef al., 2019). El solvente se calienta hasta una
temperatura de ebullicion en donde se vaporiza y es conducido por la
camara de vapores hasta el cuarto de la muestra solida, el vapor se
condensa al pasar por la camara de refrigeracion y el solvente caliente
entra en contacto con la muestra, de manera que se logra separar el aceite
esencial (Ghulam Hussein, 2023). Este proceso permite una extraccion
continua; se utiliza usualmente cuando se requiere recuperar compuestos
lipofilicos. Sin embargo, su aplicaciéon en alimentos o productos
farmacéuticos estd limitada debido a los residuos de solvente que pueden

quedar en el aceite esencial.

2.4 PARTES DEL EQUIPO SOXHLET

La extraccion por el equipo Soxhlet es la técnica mas utilizada para extraccion
solido-liquido. Para lograr la extraccion de los compuestos presentes en la muestra se
necesita pasar por multiples etapas y para extraer la mayor cantidad de dichos compuestos
se debe repetir de forma ciclica las etapas de extraccion (POBEL, 2025). Se detallan las

partes que componen a un equipo Soxhlet (Figura 2.1):

- Parilla o chaqueta: Fuente de calor para evaporar el solvente.

- Matraz redondo: Contiene el solvente y el aceite extraido.

- Cuerpo extractor: Contiene la muestra y es en donde ocurre la extraccion
solido-liquido, se puede utilizar un cartucho de celulosa para mantener la
muestra y evitar obstrucciones.

- Vaso comunicante: Parte del cuerpo extractor, existen dos. El primero
permite el paso del vapor del matraz al condensador, y el segundo provoca
un efecto sifon al conectar el cuerpo extractor con el matraz.

- Refrigerante: Contiene un fluido refrigerante de manera que se condensa

el solvente.
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Figura 0.1
Equipo tradicional de extraccion Soxhlet

—

Salida de agua

Condensador —>
Entrada de

—» agua
Dedal de papel

Material sdlido siendo extraido

Solvente que pasa a
través de la pared
del dedal

Solvente

Ghulam Hussein, 2023, explica las siguientes etapas para la extraccion Soxhlet:

- Colocar el solvente en un matraz redondo.

- Ebullicién del solvente, el cual se evapora hasta un condensador a reflujo.

- Caida del condensado sobre el cuerpo extractor, que contiene un cartucho
poroso con la muestra en su interior.

- Ascenso del nivel del solvente cubriendo el cartucho hasta un punto donde
se produce un efecto de desfogue en donde el solvente junto con el material

extraido vuelve al matraz redondo.

El completarse todas las etapas se denomina ciclo, y se realiza el nimero de ciclos

necesarios hasta que se haya extraido todo el material que ofrece la muestra.

2.5 FACTORES QUE AFECTAN LA EXTRACCION DE ACEITES
ESENCIALES

Si bien el método y el tipo de solvente utilizados para la extraccion influyen en el

rendimiento del producto final, también existen otros factores que afectan a la hora de
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extraer componentes de una muestra. Entre ellos se encuentran la granulometria del
material vegetal, contenido de humedad, tiempo, presion y temperatura de extraccion,
pretratamientos aplicados a la muestra como el secado o molienda y la relacion

muestra/solvente.

2.5.1 Relacion Masa/Solvente en la Extraccion

Un factor critico en la extracciéon de aceites esenciales ya que influye en el
rendimiento y eficiencia del proceso. La cantidad de solvente utilizado en la extraccion
puede afectar la cantidad de aceite que se logra extraer (Acosta 'y Celis, 2021). La relacion
adecuada permite mejorar la disolucion de los compuestos volatiles sin llegar a saturar el
medio de extraccion. En el caso de que el volumen del solvente sea insuficiente, se reduce
la difusion de compuestos desde la muestra, por otro lado, un excedente de solvente puede
llegar a incrementar los costos y diluir innecesariamente el extracto, afectando la

concentracion final del producto.

2.5.2 Tiempo de Extraccion

Al igual que la relacion masa/solvente, el tiempo de extraccion también influye
en la cantidad de aceite que se logra extraer, en métodos tradicionales entre mayor es el

tiempo de extraccién mayor es el rendimiento de este (Irene Casado, 2018).

Sin embargo, en métodos como la extraccion asistida por ultrasonido y por
microondas, se puede llegar a producir mermas si el tiempo de extraccion se prolonga
demasiado, debido a que los compuestos volatiles sufren una degradacion térmica. Asi
mismo, un tiempo excesivo conduce a un consumo energético innecesario, afectando a la

sostenibilidad del proceso.

2.5.3 Temperaturay Presion en la Extraccion

Los aceites esenciales poseen un punto de ebullicion mas alto que el agua. Las

temperaturas elevadas permiten liberar los compuestos volatiles ubicados en las células

vegetales, aumentando el rendimiento de extraccion, sin embargo, también pueden llegar
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a ocasionar la descomposicion del aceite esencial y la evaporaciéon de componentes

sensibles al calor (Irene Casado, 2018).

Asi mismo, la presion influye significativamente en la extraccion, llegando a
favorecer la penetracion del solvente o del vapor en la matriz vegetal, también cambia
caracteristicas fisicoquimicas en el aceite como la densidad (Taipe et al., 2021). Sin
embargo, presiones elevadas o combinadas con temperaturas altas pueden llegar a alterar

la composicion quimica del aceite.

2.6 EL LIMONENO EN LOS CITRICOS

El limoneno es el componente principal de los aceites esenciales extraidos de
citricos; es un compuesto volatil del cual existen dos isémeros el D-limoneno o R-(+)-
limoneno y L-limoneno o S-(-)-limoneno, siendo el primero el mas comun en la

naturaleza (Sanchez et al., 2021).

La principal diferencia se encuentra en el aroma, el D — Limoneno tiene un aroma
y sabor asociado al de las naranjas, mientras que L — Limoneno se asocia al limén (Durdn
et al., 2023). Este compuesto es un metabolito secundario producido por los citricos, es
una molécula insaturada y un monoterpeno que se incluye en la familia de los anillos

aromaticos, resinas y compuestos fenolicos (Gallego y Rios, 2020).

Principalmente se encuentra concentrado en la cascara de los citricos y en el aceite
esencial de estos estd presente hasta en un 90 %. El limoneno ha presentado ventajas en
la industria, como su capacidad para combatir células cancerigenas, antidiabético,
antidepresivo, insecticida natural, aditivo de sabor y fragancia en productos de limpieza,
cosméticos, alimentos, bebidas y productos farmacéuticos (Gallego y Rios, 2020;
Sanchez et al., 2021). Debido a su origen y a su baja toxicidad, tiene potencial en la

formulacion de productos ecologicos sustentables.

2.7 ETANOL

El etanol o alcohol etilico es un liquido incoloro, volatil, higroscopico de sabor

ardiente, con olor caracteristico ¢ inflamable con un punto de ebullicion de 78 °C; se
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puede mezclar con agua y con otros solventes organicos (Valeria Capra, 2020). El alcohol
etilico tiene varias aplicaciones: se utiliza de forma recreacional como bebida alcohdlica,
en el sector farmacéutico como antiséptico y desinfectante, y en los laboratorios como

solvente quimico (Suministro de Especialidades S.A. de C.V., 2020).

El etanol como solvente, permite extraer aceite puro de plantas aromadticas con
pocos o casi ningun residuo, esto se debe a que se disipa facilmente con el calor, evitando
la presencia de residuos bioactivos del solvente durante el proceso de separacion

(ALQRO, 2021).

2.8 ROTAEVAPORADOR

El rotaevaporador es un equipo utilizado para separar un solvente del soluto
usando los principios de la destilacion; para ello, la muestra se somete al calor de un bafio
Maria y se separa sus componentes utilizando la diferencia de puntos de ebullicién
(Universidad Zaragoza, 2018). Se puede llegar a incorporar una bomba de vacio con la
finalidad de disminuir el punto de ebullicion de los componentes, reduciendo el costo

energético y el tiempo de separacion.

El matraz en donde se encuentra el producto realiza una rotacidén constante con la
finalidad de aprovechar el area de superficie de contacto y aumentar la velocidad de
evaporacion, también se logra evitar un sobrecalentamiento local y un retardo de
ebullicion. El vapor del solvente se condensa por un sistema de refrigeracion
acumulandolo en un matraz receptor perdiendo reutilizarlo o desecharlo correctamente

(BUCHLI, 2022).

2.9 ANALISIS DE SUPERFICIE DE RESPUESTA

Es una metodologia que consiste en un grupo de técnicas matemadticas y
estadisticas cuya finalidad es desarrollar, mejorar y optimizar procesos. Esta metodologia
tiene varias aplicaciones como el disefio, desarrollo y formulacion de productos nuevos o
que ya se encuentran en el mercado, pero una de las aplicaciones en las que mas destaca

es en el modelado y analisis de problemas que presentan mas de una respuesta y que
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ademds se ve afectado por varios factores cuantitativos (Cristina Gil, 2019). Ademas,

permite identificar interacciones complejas entre variables.

2.9.1 Diseiio Central Compuesto (CCD)

Existen varios métodos para el analisis de superficie de respuesta; uno de estos es
el Disefio Central Compuesto (CCD). Los CCD son disefios de tratamiento factoriales 2%
con 2k combinaciones (k), llamadas puntos axiales, y puntos centrales (Maria Jiménez,

2015).

Este disefio evallia eficientemente el efecto de varias variables independientes.
Incluye puntos axiales y centrales, el CCD mejora la precision del modelo ademas de
permitir explorar regiones del espacio experimental que seria dificil o hasta imposible de
analizar con disefios factoriales tradicionales. Dicho enfoque, permite identificar factores
clave y sus interacciones, logrando optimizar los parametros de los procedimientos para

obtener el rendimiento deseado.

Figura 0.2
Diserio Central Compuesto
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Nota. Tomado de (Contreras ef al., 2010)

2.10 ANALISIS FISICOQUIMICOS EN LOS ACEITES ESENCIALES

Los aceites esenciales son mezclas complejas que contienen diferentes clases de

sustancias y un elevado nimero de componentes individuales, pudiendo estar constituidos
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por mas de 100 sustancias. Para la identificacion y aislamiento de estos compuestos se
han desarrollado varias técnicas de andlisis fisicoquimicas; permitiendo a su vez

identificar el nivel de pureza del aceite esencial (Dellacassa et al., 2016).

2.10.1 Determinacion de la Densidad en Aceites Esenciales

La densidad se define como un parametro fisico que permite determinar la
relacion entre la masa y el volumen de una muestra. En los aceites esenciales, conocer la
densidad ayuda a determinar la calidad y la pureza del producto; al tener los aceites
esenciales un rango determinado de densidad, cualquier disolucién o adulteracion

cambiara este pardmetro de forma notoria.

Es una prueba sencilla que se puede determinar por medio de una botella o
recipiente de volumen conocido, la cual se llena y se pesa con precision. Es importante
aclarar que este andlisis se debe acompafar o combinar con otros como la cromatografia

de gases, espectroscopia infrarroja, evaluacion organoléptica o pruebas sensoriales
(MITRA AYU, 2018).

2.10.2 Determinacién de Rotacion Optica en Aceites Esenciales

Los aceites esenciales contienen una diversidad de composiciones quimicas
Opticamente activas, estas se denominan moléculas quirales, y la luz es capaz de
interactuar con estas. Las moléculas quirales presentan propiedades en dos versiones
diferentes, estas son similares, pero se reflejan entre si. A estas versiones se las denomina
dextrogiras y levogiras, y para determinar cudl de ellas se encuentra en el aceite esencial
se utiliza una luz emitida a través de un polarizador, cuyo angulo de incidencia esta

restringido.

El resultado obtenido del uso de un polarimetro se presenta como un valor angular,
el cual si es positivo es dextrogiro, mientras que si es negativo es levogiro. La rotacion
Optica tiene su importancia en la determinacion de la calidad del aceite esencial estudiado,
debido a que, las plantas de cualquier especie y origen producen la misma proporcioén

enantiomérica y esta puede ser medida, ademas, cada planta produce un enantiomero en
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particular; en citricos dulces el dextrogiro limonero es predominante, mientras que en

acidos es el levogiro limonero (MITRA AYU, 2022).

2.10.3 Analisis de Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier
(FTIR)

El analisis FTIR es una técnica instrumental no destructiva, rapida y econdémica,
que permite utilizar muestras solidas, liquidas, pastosas, en suspension y gaseosas, sin

una preparacion previa, para la identificaciéon de un grupo de compuestos quimicos

especificos (Castorena et al., 2011).

Utilizando bases fisicas de vibracién y movimiento molecular, se logra obtener un
espectro de infrarrojo donde se identifican picos principales de absorcion o transmision
del analisis, cada espectro corresponde a un componente en especifico el cual se identifica

mediante una base de datos previamente establecida (Pedro Mondragén, 2020).
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CAPITULO 111
MATERIALES Y METODOLOGIA

3.1 DESCRIPCION DE LA INVESTIGACION

A continuacion, se describen los aspectos metodologicos que sustentan la presente

investigacion.

3.1.1 Enfoque de la Investigacion

Esta investigacion adopta un enfoque cuantitativo, debido a que se busca en medir
y analizar la relacion de las variables con la extraccion de aceite esencial mediante
métodos estadisticos. Este enfoque permite comparar y optimizar las condiciones de
extraccion del aceite esencial de la cascara de mandarina, maximizando el rendimiento y
calidad del extracto obtenido, usando como método estadistico un disefio central

compuesto (CCD).

3.1.2 Tipo de Investigacion

La presente investigacion es de tipo de estudio correlacional, ya que tiene como
proposito medir y analizar el grado de relacidbn que existe entre las variables
independientes, relacion solvente/muestra y el numero de ciclos, con la cantidad de
extracto obtenido. Este tipo de investigacion se utiliza particularmente para optimizar los
procesos con base en andlisis matemadticos y estadisticos de datos experimentales,

reconociendo patrones significativos entre las variables.

3.1.3 Diseiio de la Investigacion

Con respecto al disenio de la investigacion, se emplea un disefio de tipo
experimental, debido a que las variables independientes, relacion solvente/muestra y

nimero de ciclos de extraccion, del estudio son deliberadamente manipuladas con la

finalidad de observar su efecto sobre las variables dependiente: rendimiento. El tipo de
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investigacion experimental permite controlar el entorno, de forma que se garantiza la

obtencion de datos confiables y replicables.

3.2 PROCEDIMIENTO DE LA INVESTIGACION

A continuacion, se describe detalladamente el proceso seguido para alcanzar los

objetivos planteados en la presente investigacion.

3.2.1 Elaboracion de Harina a Partir de la Cascara de Mandarina

La materia prima necesaria para realizar la harina se obtuvo de un productor de
Pimampiro, esta se selecciond de acuerdo con los siguientes criterios: fruta que no
presenta dafios excesivos causados por golpes, mala cosecha o plagas y que no estd en
estado de descomposicion. La materia prima que no cumplio los criterios establecidos fue
descartada. La fruta seleccionada fue sumergida en una solucion de hipoclorito de sodio
y agua durante 5 minutos para eliminar la presencia de contaminantes como tierra, polvo

o restos de pesticidas (Benitez ef al., 2024).

Se retir6 la cascara de las mandarinas y se colocaron en bandejas para
deshidratarlas en un secador por un tiempo de 18 horas a 60 °C (Paz et al., 2021). Luego,
se tomo6 una muestra y se midié la humedad mediante el analizador de humedad. La
cascara seca se llevd a un molino manual y se moli6 hasta obtener una harina de
granulometria gruesa. Finalmente fue pesada, etiquetada y almacenada en frascos de

cristal y envases plasticos herméticos durante un periodo de 6 a 10 meses.

3.2.2 Optimizacion de la Extraccion del Aceite Esencial

Para la extraccion se utilizd la metodologia de superficie de respuesta como
herramienta de optimizacion. Los factores o variables independientes investigados fueron
la relacion solvente/muestra y el nimero de ciclos de extraccion. En la Tabla 3.1 se
muestran los niveles codificados de las variables independientes. Se utiliz6 el programa

Design Expert para disenar los tratamientos descritos en la Tabla 3.2 y Tabla 3.3.
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Tabla 0.2
Niveles Codificados de los Factores o Variables Independientes

Nivel
Bajo (-1) Centro (0) Alto (+1)

Factor o Variable independiente Simbolo

Grupo de tratamientos 1

Relacion solvente/muestra (ml/g) A 2.0 7.0 12.0
Numero de ciclos B 1.0 5.0 9.0
Grupo de tratamientos 2

Relacion solvente/muestra (ml/g) A 7.0 10.5 14.0
Numero de ciclos B 5.0 8.0 11.0

Para los tratamientos de la Tabla 3.2 se utilizaron dos equipos Soxhlet de diferente
diametro y altura, pero un mismo volumen de 150 ml. Para cada corrida se multiplico al
volumen del solvente y al peso de la muestra un factor de 25, excepto para el tratamiento

numero 11, el cual se multiplico por un factor de 35.

Tabla 0.3
Tratamientos de Extraccion Grupo 1
Run Bloque Factor A: relacién Factor B: ntimero
solvente/muestra (ml/g) de ciclos
1 Soxhlet A 10.54 2
2 Soxhlet A 7.00 5
3 Soxhlet A 10.54 8
4 Soxhlet A 3.46 2
5 Soxhlet A 7.00 5
6 Soxhlet A 7.00 5
7 Soxhlet A 3.46 8
8 Soxhlet A 7.00 5
9 Soxhlet B 7.00 5
10 Soxhlet B 7.00 9
11 Soxhlet B 2.00 5
12 Soxhlet B 7.00 5
13 Soxhlet B 12.00 5
14 Soxhlet B 7.00 5
15 Soxhlet B 7.00 1

La extraccion se realizd colocando en el fondo del cuerpo extractor del equipo
Soxhlet una gasa de algodon para evitar que partes de la harina obstruyeran el sifon; luego
se afadio la muestra y, finalmente, una capa delgada de algodon. Como se explicod
anteriormente, el solvente utilizado fue alcohol etilico al 96 %, el cual, era condensado
con la ayuda de un serpentin y un recirculador. Una vez finalizado el nimero de ciclos
correspondiente, la mezcla de alcohol y aceite esencial era almacenada y etiquetada en

frascos de 250 ml y 500 ml de color ambar.
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Para separar la mezcla de aceite esencial y alcohol etilico se utilizd un
rotaevaporador. Las condiciones en las cuales el equipo funciono fueron de 100 rpm, un
vacio de 275 mbar y una temperatura del bafio Maria de 40 °C; el tiempo de cada
tratamiento en el equipo fue distinto debido a que el volumen variaba de un tratamiento
a otro. Antes de iniciar cada separacion, se pesaba el matraz recolector vacio. Cuando se
visualizaba que el liquido en el matraz tenia una consistencia espesa, se finalizaba la
concentracion y se pesaba el matraz recolector con la muestra. Luego se restaba el peso
del matraz vacio y se obtenia el peso del aceite esencial extraido. La cantidad de extracto

se registro, se almacend en frascos de color &mbar de 10 ml y se etiqueto.

Para los tratamientos de la Tabla 3.3 solo se utilizé el equipo Soxhlet A 'y se
aumento el rango de las variables independientes, en todo lo demas se realiz6 exactamente

igual a los tratamientos del grupo 1.

Tabla 0.4
Tratamientos de Extraccion Grupo 2
Run Factor A: relacion Factor B: nimero
solvente/muestra (ml/g) de ciclos
1 12.9 6
2 14.0 8
3 8.0 10
4 10.5 8
5 10.5 8
6 10.5 8
7 12.9 10
8 10.5 5
9 10.5 8
10 10.5 11
11 8.0 6
12 10.5 8
13 7.0 8

En cada uno de los tratamientos se calculd el rendimiento mediante la ecuacion

3.1.

d ite extraid
Rendimiento = peso e Acere eJ.c raido (9) * 100 (0.1)
peso de harina (g)

Todos los tratamientos se realizaron en orden aleatorio y los datos resultantes se
analizaron con el programa Design Expert, para evaluar la precision de la prediccion de

los modelos obtenidos se determiné el coeficiente de correlacion (R?). Finalmente, se
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construyd el modelo de optimizacion en relacion con el rendimiento, y para la validacion

del modelo se realizaron 3 repeticiones y se confirmaron los resultados con el programa

Design Expert.
3.2.3 Caracterizacion del Extracto de Aceite Esencial

Se realizaron los analisis de la Tabla 3.4 al aceite esencial de la cascara de

mandarina obtenido.

Tabla 0.5
Andlisis de Caracterizacion
Tipo de analisis Magnitud Norma
Fisicoquimico Densidad USP <841> Specific Gravity
Rotacién Optica 1SO-592-1998
Instrumental (FTIR) Grupos funcionales ASTM E1252 — 98

En el andlisis de densidad, se utilizo una balanza analitica para pesar la punta de
una pipeta de 1 ml, obteniendo un peso inicial. Posteriormente, se recolecto la muestra,
evitando la formacion de burbujas, y se volvio a pesar, obteniendo el peso final. Con la

ecuaciodn 3.3 se calculd la densidad del aceite esencial.

(peso final — peso inicial) (g) (02)
volumen de la muestra (ml) '

Densidad =

En el analisis de rotacion Optica se utilizd un polarimetro Optico. Para la

calibracion del equipo se empled agua destilada y luego alcohol etilico.

Tabla 0.6
Tratamientos del Andlisis de Rotacién Optica
Composicion Relacién aceite esencial:solvente
Aceite esencial puro 11:0
Aceite esencial y agua destilada  1:10
0.5:10.5
1:10
Aceite esencial y alcohol etilico  1.5:9.5
2:9
2.5:8.5

31



Los tratamientos se llevaron a cabo en un tubo de ensayo de 100 mm de largo con
una capacidad de 11 ml, se prepararon tres tipos de muestra y en la tercera se realizaron

un total de cinco variaciones, como se muestra en la Tabla 3.5.
Para determinar la composicion quimica del aceite esencial, se realizé un analisis

de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), el cual se llevo a cabo

en los laboratorios de la Universidad Yachay Tech.
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CAPITULO IV
RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos durante el desarrollo de la

presente investigacion.

4.1 ELABORACION DE HARINA A PARTIR DE LA CASCARA DE
MANDARINA

Del pelado de 49.8 kg de materia prima, se obtuvieron 19.4 kg cascara de
mandarina. Se proceso obteniendo 3.2 kg de cascara de mandarina deshidratada con una
humedad de 4.35 %. Este resultado difiere de lo reportado por otros autores que trabajaron
a la misma temperatura de secado de 60 °C, pero con citricos y tiempos de secado
diferentes; Paz et al. (2021) realizaron el secado en 3 y 4 horas, mientras que Suri et al.
(2022) lo realizaron en 6 horas. El proceso de molienda tuvo una eficiencia del 95.31 %,

obteniendo un total de 3.05 kg de harina de granulometria gruesa.

La harina durante el periodo de almacenamiento no presento cambios en el aroma
y color, ademas, no se observo desarrollo de mohos ni crecimiento fingico visible en el

producto.

4.2 EVALUACION DE LA INFLUENCIA DE LA RELACION
SOLVENTE/MUESTRA Y EL NUMERO DE CICLOS DE EXTRACCION
UTILIZANDO ANALISIS DE SUPERFICIE DE RESPUESTA.

Se realizo dos grupos de tratamientos ambos se disefiaron con rangos diferentes
de ciclos, pero a una temperatura constante, en contraste con la investigacion de Park et

al. (2015), quienes realizaron las extracciones en tiempos fijos de 1, 2 y 4 horas.

Tabla 0.7
Resultados de los Tratamientos de Extraccion del Grupo 1
Run  Bloque Aceite Tiempo de Rendimiento
extraido (g) extraccion (horas) g/g
1 Soxhlet A 2.7 0.505 0.108
2 Soxhlet A 4.3 0.656 0.172
3 Soxhlet A 5.7 1.109 0.228
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11
12
13
14
15

Soxhlet A
Soxhlet A
Soxhlet A
Soxhlet A
Soxhlet A
Soxhlet B
Soxhlet B
Soxhlet B
Soxhlet B
Soxhlet B
Soxhlet B
Soxhlet B

2.1
4.2
34
3.6
5.5
5.3
6.8
5.0
5.4
5.6
5.6
2.5

0.492
0.878
0.679
1.147
2.427
2.515
3.576
0.939
3.400
2.338
2.278
0.735

0.084
0.168
0.136
0.144
0.220
0.212
0.272
0.200
0.216
0.224
0.224
0.100

del grupo 1, se puede apreciar que el tratamiento numero 10 fue el de rendimiento mas
alto (27.2 %). Las condiciones 0ptimas de extraccion del aceite esencial de la cascara de

mandarina determinadas por el disefio central compuesto son: relacion solvente/muestra

La Tabla 4.1 muestra los resultados del disefio experimental de los 15 tratamientos

de 10.54:1 y 8 ciclos de extraccion.

Figura 0.3
Diagrama 3D del Grupo de Tratamiento 1

como se muestra en las figuras 4.1 y 4.2; por esta razén, se considera un punto 6ptimo

A: Rel. solv/muestra (ml/g)

Sin embargo, este punto dptimo se ubica en las fronteras de los factores Ay B

346

7.00

8.77

1054 2

local y no se realiz6 una validacion del modelo.
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Figura 0.4
Curvas de Nivel del Grupo de Tratamiento 1

B: Num.ciclos

346 523 7.00 8.77 10.54

A: Rel. solv/muestra (ml/g)

La Tabla 4.2 muestra los resultados del disefio experimental de los 13 tratamientos
del grupo 2, el tratamiento nimero 3 se considera como el de mayor rendimiento (25.6
%).

Tabla 0.8

Resultados de los Tratamientos de Extraccion del Grupo 2
Run  Aceite Tiempo de Rendimiento

extraido (g) extraccion (horas) g/g

1 6.0 1.336 0.240
2 6.1 1.499 0.244
3 6.4 1.471 0.256
4 5.7 1.309 0.228
5 6.2 1.471 0.248
6 5.9 1.200 0.236
7 6.2 1.643 0.248
8 4.7 0.858 0.188
9 5.5 1.195 0.220
10 6.6 1.676 0.264
11 5.4 0.807 0.216
12 6.0 1.122 0.240
13 5.0 1.151 0.200

Se afadieron los resultados al programa Designer Expert, basandose en el
rendimiento se construyd el modelo ANOVA. El modelo demostrd ser estadisticamente

significativo, al tener un nivel de confianza del 95 %.
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Tabla 0.9

Modelo ANOVA para Modelo Cuadrdtico

Fuente Suma de GL Media Valor F  p-Valor
cuadrados cuadratica
Modelo 0.0038 2 0.0019 9.57 0.0048 Significativo
Factor A 0.0008 1 0.0008 3.87 0.0776
Factor B 0.0030 1 0.0030 15.27 0.0029
Residual 0.0020 10 0.0002
(Error)
Falta de ajuste  0.0015 6 0.0003 2.16 0.2386 No
significativo
Error puro 0.0005 4 0.0001
Cor Total 0.0058 12
R? 0,6568 R? ajustado  RZprevisto  Precision
0.5882 0.3283 adecuada
8.6473

En la Tabla 4.3 se presenta el modelo ANOVA del rendimiento. El valor F del

modelo indica que es estadisticamente significativo. El p-valor demuestra que el factor B

es significativamente alto, solo un 0.29 % de posibilidades de que el valor F pueda causar

interferencias en el modelo; por otra parte, el factor A no es significativo al 95 %.

El coeficiente de regresion (R?) explica que el 65.68 % de los datos

experimentales son compatibles con el modelo, con un R? ajustado de 58.82 %. Se indica

una buena relacion senal/ruido al tener una precision adecuada de 8.6473. Esto demuestra

que el modelo es capaz de describir de forma moderada el comportamiento general del

sistema, pero posee una capacidad predictiva limitada al tener un R? previsto de 32.83 %.

La relacion del rendimiento en la extraccion del aceite esencial de la cascara de

mandarina con respecto a las variables independientes se muestra en las ecuaciones 4.1 y

4.2:

Rendimiento(F.C) = 0.2329 + 0.0098 x A + 0.0194 * B

Rendimiento(F.R) = 0.1141 + 0.003911 * RSM + 0.009718 «x NC

Donde:

A: Relacion solvente/muestra (codificado: -1 a 1)

B: Numero de ciclos (codificado: -1 a 1)

RSM: Relacion solvente/muestra (reales: 8:1 a 13:1)

NC: Numero de ciclos (reales: 6 a 10)
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Las ecuaciones 4.1 y 4.2 de los modelos propuestos muestran que los factores A
y B presentan una correlacion positiva con el rendimiento. Al aumentar los valores de los

factores, aumenta el rendimiento.

La Figura 4.3 muestra el diagrama de probabilidad normal de los residuos para
los modelos de rendimiento. En el grafico se observa una distribucién normal, ya que los
puntos se distribuyen aproximadamente de forma lineal a lo largo de la diagonal. Esto
demuestra la capacidad del modelo para describir adecuadamente la variabilidad de los

datos, especialmente en la region central del modelo.

Figura 0.5
Grafico de Correlacion
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La Figura 4.4 muestra el grafico de residuos frente al numero de corridas
experimentales del rendimiento. Los puntos se distribuyen aleatoriamente alrededor de la
linea central (valor cero); no muestran una tendencia definida ni un patrén sistematico;
los errores no se correlacionan con el orden de las corridas experimentales, indicando que

el modelo presenta varianza constante e independiente.
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Figura 0.6
Residuos Frente a los Ensayos Experimentales

Rendimiento Residuals vs. Run

Color points by value:
_ 200 —{ 3.86016
Yield:

0.188 [ 0.264

Durbin-Watson Statistics
2.00 —

DW-statistic = 1.3486

Autocorrelation = 0.2814

0.00 v

-2.00 —

-3.86016

-4.00 —

Externally Studentized Residuals

Run Number

La Figura 4.5 indica la grafica de superficie de respuesta tridimensional del
modelo. Se puede visualizar el efecto combinado de los factores A y B sobre el
rendimiento. Se aprecia una mayor influencia del factor B que el factor A en la extraccion
de aceite esencial. La zona de valores maximos se encuentra en la combinacion de una

relacion solvente/muestra de 13:1 y un niimero de ciclos de 10.

En comparacion, Perera ef al. (2025) reportaron una relacion solvente muestra/
Optima menor, usaron n-hexano como solvente para maximizar la optimizacion en la
extraccion de aceite esencial de cascara de pomelo. En su investigacion, el Optimo se
encuentra en una relacion solvente/muestra de 2.5:1 y en un tiempo de extraccion de 12
horas. Esta diferencia se debe a que el n-hexano es un mejor solvente que el etanol al 96

% para extraer compuestos no polares (aceites esenciales) y el tiempo de extraccion fue
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mucho mayor al no considerar la productividad, sin embargo, el uso de este solvente

presenta la desventaja de dejar residuos en el producto final (Kumar et al., 2017).

Figura 0.7
Diagrama 3D Grupo de Tratamientos 2
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4.2.1 Optimizacion y Validacion de los Resultados

A partir de los datos obtenidos se construy6 el modelo de optimizacion basado en

el rendimiento. Los puntos de optimizacioén del modelo se detallan en la Tabla 4.5.

Tabla 0.10

Puntos de optimizacion de los modelos
Modelo Factor A (Rel. solvente/ muestra) Factor B (Nro. Ciclos)
Optimizacién por rendimiento 13:1 10

Se desarrollo la validacion para el modelo de optimizacion, se realizd tres

repeticiones, obteniéndose los resultados descritos en la Tabla 4.8.
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Tabla 0.11
Resultados de los Tratamientos de la Optimizacion

Tratamiento  Tiempo de extraccion Aceite extraido (g)  Rendimiento

(horas)
1 1.972 6.600 0.264
2 2.446 6.500 0.260
3 2.451 6.800 0.272

Los datos obtenidos de los tratamientos se afiadieron al programa Design Expert
dando los resultados descritos en la Tabla 4.9. Los datos se encuentran dentro del intervalo

de confianza del modelo, lo que indica una validacion exitosa.

Tabla 0.12
Resultados de la Validacion de Datos
Media Desviacion ~ Error Limite inferior Media de Limite superior de
predicha  estandar estandar de de intervalo de los datos intervalo de
la prediccion  prediccion al 95 prediccion al 95
% %
Rendimiento  0.262 0.014 0.011 0.236 0.265 0.287

El rendimiento experimental validado es de 26.5 %, un resultado menor
comparado con la investigacion de Karne et al. (2023), quienes obtuvieron rendimientos
mayores de 72.54 % y 76 % en la extraccion de aceites esenciales de limon y naranja. En
cambio, las investigaciones de Vasquez et al. (2024) y Bhandari et al. (2021) muestran
un rendimiento menor en la extraccion de aceites esenciales de cascara de mandarina, de

0.5 % en ambos estudios.

Por otra parte, en el punto 6ptimo de extraccidon se obtuvo un tiempo maximo de
2.451 horas, comparado con la investigacion de Perera et al. (2025), que resulta en un
tiempo menor, quienes realizaron sus extracciones en un tiempo de 10 a 12 horas. Sin
embargo, Dao et al. (2021), indican que la eficiencia de extraccion se logra tras alcanzar
los primeros 100 minutos del proceso en la mayoria de los citricos, reportando en su
investigacion un tiempo Optimo de 2 horas. Asi mismo, Fakayode y Abobi (2018)
determinaron un tiempo de extraccion optimo de 3.8 horas al obtener aceite esencial de
cascara de naranja dulce. Esto demuestra que un tiempo reducido de extraccion favorece

el proceso.
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4.3 CARACTERIZACION DEL EXTRACTO DE ACEITE ESENCIAL
OBTENIDO DE LA CASCARA DE MANDARINA PARA USO
AGRICOLA.

4.3.1 Determinacion de la Densidad

El resultado del céalculo de la densidad fue el siguiente:

(peso final — peso inicial) (g)

Densidad =
ensidad volumen de la muestra (ml)

1.589 — 0.881

Densidad = ( L49)

1 (ml)
_ 0938 g

Densidad =

1 ml

Densidad = 0.938 g/ml

La densidad de 0.938 g/ml es comparable con los resultados de otras
investigaciones; Vasquez et al. (2024) reportaron una densidad de 0.993 g/ml, por su
parte, Bhuyan et al. (2015) indican densidades de 0.837 g/ml, 0.840 g/ml y 0.844 g/ml;
asi mismo, Ikarini ef al. (2024) obtuvieron una densidad de 0.840 g/ml. Las anteriores
investigaciones mencionadas utilizaron como método de extraccion a la hidrodestilacion,
Kim et al. (1999) explica que el método de extraccion influye ligeramente en la densidad

de los aceites esenciales.

4.3.2 Medicion de la Rotacién Optica

Para medir la rotacion dptica, se sigui6 el proceso establecido en la normativa ISO
592:1998, que determina el angulo de rotacidon de la luz polarizada que atraviesa los
aceites esenciales. Los resultados de los tratamientos expuestos en la Tabla 3.4 fueron los

siguientes:
En el primer tratamiento, donde se utilizd solo aceite esencial, no se determind la

polaridad debido a que la sustancia presentaba un color ambar intenso que no permitia al

haz de luz atravesar el aceite esencial y medirlo.
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El segundo tratamiento, una disolucion de aceite esencial y agua destilada, se
pudo observar el efecto Ouzo, Chiappisi (2019) explica que la combinacion de una
sustancia polar (agua) y otra no polar (aceite esencial) provoca que la disolucion se
emulsione, el aceite esencial pasa a ser microgotas dispersas en el agua; en el caso de la
disolucion realizada esta paso de una mezcla transparente a una blanca y lechosa,
impidiendo que el haz de luz atraviese la sustancia para poder determinar la rotacion de

la luz polarizada.

Para los tratamientos del 3 al 7 donde se realizo la disolucion con aceite esencial
y alcohol etilico al 96 %, no existi6 actividad Optica observable en ninguno de estos
tratamientos. Esto sugiere una rotacion neta nula, debido a que la disolucion posee un

equivalente de enantidomeros que se cancelan entre si.

Figura 0.8
Vista del Campo Optico del Aceite Esencial

Ikarini et al. (2024), en su estudio mencionan que la rotacién Optica del aceite
esencial de la cascara de mandarina es influenciada principalmente por la presencia de
compuestos quirales especificos, particularmente el D-limoneno, por lo que un aceite de

este citrico es mayormente dextrdgiro.

Sin embargo, Batista et al. (2018) mencionan que existen muchos productos
naturales en los que no se detecta actividad Optica, debido a que poseen racematos o
mezclas de enantiomeros en proporciones equivalentes, lo que da lugar a que sus

rotaciones se anulen.
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Asi mismo, Bitchagno et al. (2022) sefialan en su investigacion que mezclas
naturales complejas, como aceites esenciales, pueden presentar la coexistencia de
compuestos quirales de rotaciones opuestas, en donde ninguno se encuentra en exceso
enantiomérico significativo, sino en proporciones enantioméricamente iguales, dando a
lugar una rotacion Optica neta cercana a cero. Este resultado no indica la ausencia de
limoneno en el aceite esencial, sino que indica la ausencia de predominio Optico global

en él.

4.3.3 Caracterizacion por FTIR

La Figura 4.6 muestra los espectros de cuatro muestras del aceite esencial extraido
por el método Soxhlet, siendo estadisticamente comparables. En todos los casos se
aprecia un patron espectral similar, caracteristico de los aceites esenciales de citricos, que

destaca las bandas asociadas a estructuras terpénicas.

Tabla 0.13
Principales Bandas Identificadas en el Analisis FTIR
Niimero de Onda (cm~!) Intensidad Asignacion Funcional
~3348-3350 Media (ml,m2) a v(O-H) estiramiento de agua residual o grupos
Baja (m3,m4) hidroxilo fenélicos.
~2925 Muy Alta va(C-H) asimétrico de CH: en cadenas alifaticas.
~2854 Alta vs(C-H) simétrico de CHa.
~1740 Alta v(C=0) estiramiento de ésteres (triglicéridos).
~1650 Media a Baja 5(0-H) deformacion de agua o contaminacion etanol.
~1460 Media 8(C-H) deformacion de CHa.
~1380 Media S(C-H) simétrico de grupos metilo (-CHs).
~1150 — 1200 Ensanchada v(C-0) estiramiento de ésteres.
~720 Baja 8(C-H) fuera del plano de cadenas largas.

La Tabla 4.10 muestra las bandas del espectro. La presencia dominante de bandas
en 2925 y 2854 cm~!. Es de estiramiento C-H alifatico, propio de cadenas
hidrocarbonadas largas. Por otro lado, el estiramiento C=0 a 1740 cm™! confirman que
el extracto es rico en triglicéridos y 4cidos grasos libres, rasgo comln en aceites vegetales
extraidos de semillas y céscaras. Estas sefiales dominantes indican que el aceite presenta
una matriz lipidica mayoritaria, ya que el alcohol etilico es capaz de solubilizar

compuestos tanto polares como no polares durante la extraccion.
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La banda ancha ubicada alrededor de 3348 cm™? corresponden a las vibraciones
de estiramiento O-H, indica la presencia de compuestos fenolicos y flavonoides

caracteristicos de la cascara de mandarina.

En la zona entre 1260 y 1000 cm™! se determiné bandas asociadas a vibraciones
C-O y C-0O-C, son compatibles con enlaces éster de lipidos como de estructuras
glicosidicas de flavonoides. En la region de 1640 cm™! y 1620 cm™? no se observa una
banda definida, esto sugiere que los flavonoides presentes se encuentran
mayoritariamente en su forma glicosilada.

Las regiones de 3100 a 3000 cm ™! de estiramiento C-H olefinico y 1680 cm™?! a
1640 cm™! de estiramiento C=C, son caracteristicos de compuestos terpénicos presentes
en aceites esenciales de citricos. Sin embargo, en las sefiales de los espectros obtenidos
no se distinguen de forma clara, debido al solapamiento con las bandas intensas de los
triglicéridos extraidos y por la menor concentracion relativa de compuestos terpénicos en
el aceite. Esto quiere decir, que la presencia del limoneno se puede inferir de manera

indirecta, pero no es posible su identificacion y cuantificacion mediane FTIR.

Kaur et al. (2024), en su investigacion de caracterizacion de aceites esenciales de
cascara de citricos reportan patrones espectrales similares, identificaron bandas intensas
asociadas a estiramientos C-H alifaticos, C=0 y una banda ancha O-H alrededor de 3400
cm™1, las cuales son representativas de hidrocarburos terpénicos y compuestos
oxigenados. Asi mismo, estos autores confirman la presencia general de estos

compuestos, pero por la naturaleza del andlisis FTIR no es posible identificar ni

cuantificar especificamente los compuestos individuales.
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Figura 0.9
Ondas de Espectro de Cuatro Muestras del Aceite Esencial de Cdscara de Mandarina.
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CAPITULO V
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 CONCLUSIONES

La elaboracion de harina a partir de la cadscara de mandarina permitid
homogeneizar la materia prima, alargar su tiempo de vida mas de 6 meses
gracias a su bajo contenido de humedad, facilitando su almacenamiento y
su uso continuo en la extraccion de aceite esencial, logrando aprovechar

residuos agroindustriales.

La metodologia de superficie de respuesta permitié optimizar el proceso
de extraccion de aceite esencial de la cdscara de mandarina de acuerdo con
los parametros establecidos; el modelo que se desarrolldé demostrd
significancia estadistica global (F = 9.57; p = 0.0048). Ademas, las
condiciones Optimas dadas por el modelo, relacion solvente/muestra de
13:1 (mL/g) y 10 ciclos de extraccion, obtuvieron rendimientos de 0.264,
0.260, 0.262; estos resultados son mayores a los tratamientos previos

realizados durante la experimentacion.

El andlisis estadistico revelo que durante la extraccion el factor B (nimero
de ciclos) influye significativamente en el rendimiento (F = 15.27; p =
0.0029), mientras que el factor A (relacion solvente/muestra) no presento
un efecto significativo al 95 % de confianza (p = 0,0776); lo que indica
que este factor no genera cambios estadisticamente relevantes en el rango

evaluado durante esta investigacion.

La caracterizacion fisicoquimica del aceite esencial obtenido confirmé la
presencia de compuestos caracteristicos de aceites esenciales de citricos,
se visualiza bandas asociadas a monoterpenos hidrocarbonados como el
limoneno, y-terpineno y [-mirceno, también compuestos oxigenados
como linalool y posibles ésteres terpénicos. También destaca la presencia

de grupos funcionales C-H, C=0 y C-O.
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5.2 RECOMENDACIONES

- Profundizar en el estudio quimico del aceite esencial, un analisis de
cromatografia de gases permitiria identificar y cuantificar de forma precisa

la presencia de los compuestos mayoritarios del aceite esencial.
- Ampliar el rango de los factores de estudio, con la finalidad de explorar

una region experimental mas amplia, de esta forma se mejora la precision

del modelo.
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