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RESUMEN

La presente investigacion tiene como objetivos, obtener el rendimiento del aceite esencial
de espinaca; determinar las variables de operacion: tiempo, temperatura y peso;
determinar las caracterizacion siendo su metodologia por arrastre de vapor y sus
resultados: En la obtencion de aceite esencial de espinaca (Spinacia Oleracea L.) de las
hojas frescas por el método de arrastre de vapor. Se evaluaron los parametros para la
obtencion de aceite esencial de espinaca de tiempo, temperatura y peso. Con la
caracterizacion del aceite esencial de espinaca fue posible identificar los compuestos
quimicos encontrados en el aceite de espinaca por cromatografia de gases. En la
extraccion por arrastre de vapor de agua para obtener el aceite esencial de espinaca
(Spinacia Oleracea L.). Se usé el disefio experimental 2° completamente al azar, con
analisis de varianza (ANOVA) con tres repeticiones; con tal andlisis se llegd a los
siguientes resultados: los rendimientos mas altos fueron (0,032%) que alcanzaron con
hojas cortadas a la mitad en 4 kg de muestra y un tiempo de 90 minutos, por el contrario,
los rendimiento mas bajos (0,0185%) se alcanzaron en la muestra de hojas cortadas a la
mitad en 2 kg de muestra y un tiempo de 90 minutos; la temperatura optima de extraccion
es de 87.3 °C, el tiempo como méaximo de extraccion es de 90 minutos. En la
caracterizacion cromatografia de gases se ha determinado los componentes quimicos;
Acido hexanodioico, bis (2-etilhexil) (64,62%), acido n-hexadecanoico (5,90%), acido
hexadecanoico, éster etilico (3,18%), alcohol laurilico (2,60%), ftalato de dietilo (2,39%),
acido 2-propenoico, éster tridecil (2,08%), acido hexadecanoico, éster metilico (1,18%)

y &cido octadecanoico (1,10%).

Palabras clave: Espinaca, cromatografia, aceite esencial, extraccion, arrastre de vapor.
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ABSTRACT

The present research has as objectives, get the spinach essential oil yield; determine the
operation variables: time, temperature and weight; determine the characterization being
its methodology by steam drag and its results are: In obtaining spinach essential oil
(Spinacia Oleracea L.) from the fresh leaves by the steam entrainment method. The
parameters for obtaining spinach essential oil for time, temperature and weight were
evaluated. With the spinach essential oil characterization was possible to identify the
chemical compounds found in spinach oil by gas chromatography. In the extraction by
water vapor drag to obtain the spinach essential oil (Spinacia Oleracea L.). The
experimental design was used 22 completely randomly, with variance analysis (ANOVA)
with three repetitions; With this analysis, the following results were reached: the highest
yields were (0.032%) that they reached with half-cut leaves in 4 kg of sample and a time
of 90 minutes, Otherwise, the lowest yield (0.0185%) was reached in the sample of leaves
cut in half in 2 kg of sample and a time of 90 minutes; The optimum extraction
temperature is 87.3 ° C, the maximum extraction time is 90 minutes. In the gas
chromatography characterization the chemical components have been determined;
Hexanedioic acid, bis (2-ethylhexyl) (64.62%), n-hexadecanoic acid (5.90%),
hexadecanoic acid, ethyl ester (3.18%), lauryl alcohol (2.60%), phthalate diethyl (2.39%),
2-propenoic acid, tridecyl ester (2.08%), hexadecanoic acid, methyl ester (1.18%) and
octadecanoic acid (1.10%).

Keywords: Spinach, chromatography, essential oil, extraction, steam drag.
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l. INTRODUCCION

El cuidado del medio ambiente se convirtid en algo muy importante para los
distintos sectores industriales. Lo cual es importante aprovechar al maximo los productos
agroindustriales. Teniendo en cuenta que es necesario la realizacién de estudios para asi
potencializar el desarrollo de procesos tecnoldgicos, econdmicos y sobre todo rentables,
que incentiven el estudio de plantas como una fuente de materia prima; generando un

valor agregado.

La Spinacia la planta pertenece a la familia Chenopodiaceae suele llegar a alcanzar
una altura de 30 cm a 25 cm de longitud en el que se sittan las flores. Se retnen en
glomérulos axilares y estdn formadas por un periantio tetradentado, con ovarios
uniovulares, estilo tnico y estigma (Jimenez et al., 2010). Se cultivan cerca de 500 ha/afio.
Siendo la espinaca un cultivo tipico en muchos paises, existen cientos de variedades
adaptadas y mejoradas a las condiciones ambientales y de mercados prevalentes en ellos.
En Europa y particularmente en Espafia, algunas de las variedades mas utilizadas son:
Polka, Valeta, Rico, Carambola, Rimbos, Bolero, Resc, Spinackor, Clermon, San Felix-
Dolphin, Whale. Actualmente, al escoger de las variedades se busca principalmente la no

aparicion temprana de la flor y la resistencia al mildeo velloso (INFOAGRO, 2006).

El origen de la espinaca se centra en el sudoeste asiatico. Fue llevada por los
arabes en Espafia en el siglo XI y posteriormente a Europa. La informacion de la
publicacién FAO del afio 2000 indican que la produccién mundial es de 7 755 161 ton y

esta distribuida por continentes (FAOSTAT, 2000).

La finalidad de la extraccién del aceite esencial de espinaca nos dara
posteriormente que estos resultados pueden ser utilizados en las industrias. Tener un
objetivo de que sea mas difundidos sus distintas propiedades del aceite esencial de

14
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espinaca. Como los componentes quimicos encontrados como alcohol laurilico, ftalato de

dietilo, acido octadecanoico, &cido hexanodioico, &cido n-hexadecanoico y otros.

Los principales usos de los aceites esenciales son como aditivos farmacéuticos y
alimenticios mejorando la calidad de produccion de las plantas para maximizar el

aprovechamiento.

Segun Martinez (2001) en la destilacion por arrastre con vapor de agua, la muestra
vegetal generalmente fresca y cortada en trozos pequefios, es encerrada en una camara
inerte y sometida a una corriente de vapor de agua sobrecalentado, la esencia asi
arrastrada es posteriormente condensada, recolectada y separada de la fraccion acuosa.
Esta técnica es muy utilizada especialmente para esencias fluidas, especialmente las
utilizadas para perfumeria. Se utiliza a nivel industrial debido a su alto rendimiento, la

pureza del aceite obtenido y porque no requiere tecnologia sofisticada.

En el presente trabajo de investigacion evaluamos e investigamos, la extraccién
optima de aceite esencial de espinaca (Spinacea Oleracea L.) por arrastre de vapor por lo
cual evaluar el rendimiento del aceite obtenido por ciertos parametros que fueron

temperatura, tiempo y peso.

Para poder determinar la composicién quimica del aceite esencial de espinaca
(Spinacea Oleracea L.) nos basamos a le técnica cromatografia de gases acoplada a

espectrofotometria de masa (GC/MS).

1.1 PLANTEAMIENTO DE PROBLEMA

El estudio de la extraccion de aceite esencial en este trabajo se enfocard, en
estudiar el rendimiento, otros desde el punto de vista de extraccion de aceite esencial por

arrastre de vapor.
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Sin embargo, no contamos con estudios y teorias que nos especificara la
composicion quimica, el estudio cromatografico del aceite esencial de espinaca, este

trabajo nos llevara a tener conocimientos de la composicién quimica de tal aceite.

Podemos decir que la produccién de aceites esenciales a nivel mundial esta
teniendo un aumento del mercado internacional de aceites esenciales. Por lo cual los
primeros paises productores son estados unidos, Francia, Brasil siendo estos paises los
principales exportadores e importadores de aceites esenciales en todo el mundo. Segun el

observatorio de complejidad economica OEC.

La region del pais donde hay mayor produccion de espinaca es la region del sur;
siendo especificos en el departamento de Arequipa. Para poder asi explotar otras areas

como la agronomia y la ciencia.

1.1.1. Planteamiento del problema general

¢Como extraer y caracterizar de forma Optima el aceite esencial de las hojas de

espinaca (Spinacia Oleracea L.) por arrastre de vapor?

1.1.2. Planteamiento de problemas especificos

- ¢Como optimizar el rendimiento del aceite esencial de espinaca (Spinacia

Oleracea L.) mediante el método de arrastre de vapor?

- ¢ Cudles seran las variables dptimas de temperatura, tiempo y peso por arrastre de

vapor para la extraccion y caracterizacion del aceite esencial de espinaca?

- ¢Como determinar la caracterizacion cromatografica de los componentes

quimicos del aceite esencial de espinaca?
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1.2.  HIPOTESIS GENERAL

La extraccion y caracterizacion de aceite esencial de espinaca es favorable por

arrastre de vapor.

1.2.1. Hipdtesis especificas

- Se obtiene buen rendimiento de aceite esencial de (Spinacia Oleracea L.)
mediante el método de arrastre de vapor siendo uno de los métodos mas

empleados y mas rentables para la obtencion de aceites esenciales.

- Los parametros Optimos para las variables de temperatura, tiempo y peso del
aceite de espinaca son adecuados para la prediccion del rendimiento de aceite
esencial con un alto grado de certeza se determinaré el rendimiento de la toma de

datos.

- Se obtiene la composicidn quimica por el método de cromatografia de gases con

espectrofotometria de masas.

1.3.  JUSTIFICACION DEL ESTUDIO

1.3.1. Justificacion cientifica y tecnoldgica

El propoésito de la extraccion del aceite esencial de espinaca con los resultados
obtenidos posteriormente puede ser utilizado para futuras investigaciones. Tiene como
objetivo de que sea mas difundidos sus distintas propiedades y su composicion quimica

del aceite esencial de espinaca.

Los distintos estudios de aceites esenciales podran contribuir a nuevos estudios
cientificos en areas donde se pueden trabajar de la mano con la agroindustria y la agro

explotacion regional.
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La determinacién de los parametros de extraccion el aceite esencial nos permite
disefiar la tecnologia de extraccion del aceite lo cual posteriormente puede ser utilizado
como datos con fines industriales, dandole a nuestra materia prima en este caso la
espinaca un valor agregado; especialmente al sector de la industria farmacéutica y

alimentaria.

El estudio cromatografia de gases nos identificara los distintos componentes de la
espinaca y asi poder identificar lo cual es mas conveniente para futuras investigaciones

que se pueden realizar en el pais.

1.3.2. Justificacién social

Por los diferentes usos de los aceites esenciales en las industrias tanto como
pesticidas o por sus componentes quimicos presentes. Podemos darles un valor agregado
para poder potencializar asi la produccion generando asi nuevos empleos y nuevos usos

del aceite esencial de espinaca.

La espinaca es una de las plantas con mayor produccién mundial, teniendo como
primer productor China y el Peru esta en el puesto veintiunavo de produccion de la

espinaca con un total de 28 535 toneladas de produccion de espinaca.

1.3.3. Justificacién ambiental

Gracias a sus caracteristicas de su composicion quimica la espinaca tiene
propiedades las cuales podemos aprovechar utilizando como pesticidas para los cultivos
para que sean utilizados de forma natural ya que se consideran mas seguros para el medio
ambiente y mas beneficiosos en la agricultura de nuestro pais y mas en nuestra region.

Con la finalidad de poder aumentar la produccion de la espinaca.
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1.4, OBJETIVO GENERAL

Extraer y caracterizar de forma 6ptima aceite esencial de espinaca por arrastre de

vapor.

1.4.1. Objetivos especificos

- Optimizar el rendimiento del aceite esencial de la espinaca de las hojas frescas

mediante arrastre de vapor.

- Determinar las variables Optimas de trabajo con los datos obtenidos del aceite

esencial de espinaca utilizando temperatura, tiempo y peso por arrastre de vapor.

- Determinar la caracterizacion cromatografica de los componentes quimicos del

aceite esencial de espinaca.
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1. REVISION DE LITERATURA

21 ANTECEDENTES

2.1.1 Antecedentes internacionales

La extraccion del aceite esencial de espinaca tiene como resultados un
rendimiento del 0,15% en un tiempo de extraccion de 90 minutos, lo cual, teniendo en
cuenta que la espinaca tiene poca concentracion de aceite esencial ademas se puede
atribuir a las caracteristicas de la planta, como su grado de maduracion (Acan y Pilataxi,

2014).

El aceite esencial de orégano fue utilizado como un potencial aditivo alimentario
y unos de los compuestos quimico que encontrod en este aceite esencial de orégano fue el
aceite laurico; el cual tiene propiedades de conservar alimentos. El anélisis

cromatografico de capa fina (HPTLC) (Amadio, 2011).

La agencia de proteccion ambiental a identificado a ftalato de dietilo como un
compuesto quimico como un liquido con ligero aroma y sabor aromético; uno de sus usos
es para la industria de polimeros ayudando a dar flexibilidad a los plasticos (E.E.U.U.,

1996).

El estudio de las propiedades antiinflamatorias del &cido n — hexadecanoico como
un compuesto quimico que demuestra sus propiedades como un farmaco para mejorar y

reducir inflamaciones en el cuerpo (Aparna, 2012).

2.1.2. Antecedentes nacionales

Asi las diversas fragancias asociadas algunas plantas se debe a la presencia de los

monoterpenos y sesquiterpenos basicamente estas sustancias constituyen un importante

20

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




TESIS UNA - PUNO

grupo de hidrocarburos, alcoholes y cetonas que son los componentes mayoritarios de los
aceites esenciales que pueden ser obtenidos de hojas, raices y corteza de varias plantas.

Demostrando que la espinaca tiene 93% de humedad (Mamani, 2015).

La extraccion de aceite esencial tiene como objetivo de elevar el rendimiento de
Eucalyptus Globulus, asi como optimizar la velocidad de salida del destilado, evaluando
el tiempo de destilacion; el rendimiento de la obtencion del aceite esencial de hojas
frescas como el Croton ovalifolius fue de 0,14% y su identificacion de componentes

(Lopez de la Cruz y Orihuela, 2015).

2.1.3. Antecedentes locales

La obtencion del aceite esencial del eucalipto (Eucalyptus globulus) y Altamisa
(Franseria artemisioides) por el proceso de arrastre de vapor, con este proceso ya que por
mediante sistema de baja presion que a su vez produce muy poca descomposicion de la
materia prima; el sistema de hidrolisis produce poca descomposicion de la materia prima;

trabajo con una presién de vapor de 3,5 bar y 4 bar (Quispe, 2018).

La cromatografia de gases se emplea cuando los componentes de la mezcla
problema son volatiles o semivolatiles (aceites esenciales); pero cuando los compuestos
volatiles son poco volatiles o termovolatiles, La cromatografia de gases es una técnica
comunmente utilizada en analisis quimicos. En esta técnica la muestra se volatiliza y se
inyecta en la cabeza de una columna cromatogréafica. La elucién se produce por el flujo

de una fase movil de gas inerte (Lipa, 2014).
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2.2.  MARCO TEORICO

2.2.1. Estudio de la espinaca

Origen

La planta pertenece a la familia Chenopodiaceae y la especie se denomina
Spinacea Oleracea L. Segun el diccionario etimolégico. La planta espinaca no tiene que
ver con el vocablo latina spina (astilla, espina). La planta no posee espinas y su nombre
tuvo su origen en Persia, uno de sus lugares de origen, donde se nombraba como aspanach
y luego paso al arabe con el nombre infinaj que fue adoptado por el latin vulgar como
Spinacia, existen plantas masculinas, femeninas e incluso hemafroditas (Jimenez et al.,

2010).

Clasificacion taxondmica

Describe la taxonomia de la espinaca de la siguiente forma (Santafeagro, 2013).

Reino : Plantae
Subreino : Tacheobionta
Division : Magnoliophyta

Subdivisiéon : Angiospermas

Clase : Magnoliopsida
Subclase : Caryophyllidae
Orden : Caryophyllales
Familia : Amaranthaceae
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Subfamilia  : Chenopodioideae

Geénero : Spinacia

Especie : spinacia oleracea L.

Descripcion botanica

Raiz  : Blanday poco fibrosa.

Tallo : Cilindrico hueco, acanalado y ramoso de unos 2 pies de altura.

Hojas: alternas sostenidas por los peciolos que salen de las raices, regularmente
enteras a veces recortada por los dos lados, terminadas en puntas agudas y algunas veces
en punta de hierro de lanza, segun el cultivo que las hace variar; las que nacen en la sema
de los tallos solamente son prolongaciones en la base; todas ellas son de un verde oscuro

(Collantes y Alfaro, 1853).

Flores: las flores masculinas, agrupadas en numero de 6 — 12 en las epigas
terminales o axialares presentan color verde y estan formadas por un periantio con 4-5
pétalos y 4 estambres. Las flores femeninas se reinen en glomérulos axilares y estan
formadas por un periantio tetradentado, con ovarios univulares, estilo Unico y estigma

divido en 3-5 segmentos (Jimenez et al., 2010).

Semillas: dando a conocer que la semilla tiene un aspecto coriaceo membranoso
inerme o espinoso, de color gris verdoso. Estos revestimientos, favorecen la gran vitalidad
de la semilla, inciden desfavoreciendo sobre la velocidad y regularidad de germinacion,
al impedir la penetracion de la humedad necesaria a los procesos de germinacion (Gorini,

1970).
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Figura 1: Planta de espinaca de 13 semanas de edad.

FUENTE: Jimenez (2010).

Figura 2: Espinaca con 7 semanas de cultivo de la misma cosecha.

FUENTE: Jimenez (2010).
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Variedades de espinaca

Clasificacion de las distintas variedades de la espinaca que se cultivan en el Peru

(Valenzuela, 2016).

1. DASH: Nueva variedad hibrido, conocido por tener hojas rectas de coloracién
verde oscura cuyo apice de las son muy triangulares, resiste a una temperatura

mayor de 28°C. Es un cultivo de primavera e invierno.

2. VIROFLAY: Es la variedad lider en el mercado, muy vendida en el mercado a
nivel nacional, ideal para en consumo en fresco. Color verde oscuro, resistente a
la floracion. Conocida por su excelente sabor. Posee una vida til post cosecha,

ideal para el transporte de largas distancias.

3. VIROFLAY HIBRIDA: Nueva version de viroflay, ideal s consumo fresco. De
un color verde oscuro, con una resistencia a la floracion. Es una planta muy
producida por brindar grandes hojas y de excelente sabor, con una buena vida post

cosecha para su transporte.

4, QUITO: Nuevo hibrido para siembra e al costa, es el cultivo favorito, por su gran
precocidad y muy buena apariencia, de hojas bien formadas y su alto rendimiento

de produccion.

5. BOLERO: Hibrido de gran potencial, destaca por su adaptabilidad y rusticidad a
las exigencias de los mercados y agroindustrias. De amplio uso en la sierra en

época de verano, en la costa se puede sembrar, pero adelantando la cosecha.

6. FALCON: nuevo hibrido muy precoz, con resistencia de milidiu, las hojas se
caracterizan por ser de un color verde oscuro, con un alto indice de resistencia a

las enfermedades. La hoja de esta planta es muy grande la cual le da un buen
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rendimiento de produccion, se mantiene por cosecha la cual se puede transportar

a largas distancias.

7. HIGH PACK: es un Hibrido con similar apariencia a viroflay siendo mas precoz
y con mayor rendimiento, en especial su produccién de aumento de tamafio de las

hojas.

8. LIMBO: Nuevo hibrido para la siembra en la costa en estacion, donde estacan su
precocidad y excelente apariencia, de las hojas bien formadas y sobre todo su alto
rendimiento de produccion, ideal para la venta fresca en los mercados y las

agroindustrias.

Q. SIMPHONY: Resistente a temperaturas altas de la costa, hojas verdes oscura de

muy buena apariencia y buena produccion.

Composicion y valor nutricional

La espinaca es baja en carbohidratos y grasa. Aporta pocas calorias y es adecuada
para las personas. Contiene minerales como calcio, magnesio, fosforo, globulos rojos y
blancos, yodo, potasio y sodio. La concentracion de estos Gltimos estd asociada a su
capacidad diurética. Contiene cantidades altas de pro vitaminas A, vitamina C y E, todas
con alta capacidad antioxidantes. También es fuente de vitaminas de complejo B,
incluyendo folatos tan necesarios en la produccion de anticuerpos del sistema
inmunoldgico. La espinaca es rica en acido oxalico, un acido organico que en el proceso
de digestion se une al calcio o hierro. Formando complejo mineral que se absorbe como

los oxalatos de calcio (Shbbah, 2015).
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Propiedades fisicoquimicas

El color y tamafio de la espinaca puede ser diferente segun la variedad y método
se siembra utilizando, de modo que se posible manejar un tamafio de hojas mas
homogéneo considerando que las plantulas se trasplanten a la misma distancia y tengan
las mismas condiciones de luz, aireacion y competencia de nutrientes. Tiene un gran
porcentaje de agua (cerca de 90%), bajo nivel de carbohidratos y gran cantidad de
vitaminas, especialmente de A y la C. también se destaca por sus altos niveles de

minerales como fosforo, calcio, hierro y potasio (Ambiental, 2015).

La espinaca es una de las plantas donde mayor produccion mundial se tiene como
primer productor es China y el Peru esta en el puesto veintiunavo productor mundial con

una produccion anual de 28 535 ton de espinaca; esto es segin la FAO.

La espinaca (Spinacea Oleracea L. Y sus variedades) es un alimento bajo en
calorias, con bajo contenidos de grasas, relativamente bajo en proteinas y buen aportador
de fibra y micronutrientes como vitamina C, vitamina A y minerales, especialmente hierro

(Pighin y Rossi, 2010).

2.2.2. Descripcion del proceso de extraccion por arrastre de vapor

La materia prima es cargada en la columna del destilador para formar un lecho
fijo compacto. Antes de cargar, los materiales solidos pueden ser triturados, molidos o
picados. El vapor es inyectado usando a un distribuidor interno en el fondo del destilador,
con la adecuada presion para vencer la resistencia hidraulica del lecho. La caldera de
vapor esta fuera del destilador. Como el vapor fluye arriba a través del lecho, la materia
prima caliente y libera los solutos volatiles (oils essential). Estos son vaporizados y

transportados por el vapor hacia el tope del destilador. Cuando el vapor deja el destilador
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es condensado y enfriado a la temperatura del ambiente por medio de un condensador

(intercambiador de calor), (Cardenas, 2014).

La mezcla liguida condensada forma dos fases inmiscibles que son separadas en
un decantador dindmico. Este decantador es conocido como florentino en los procesos de
destilacion de aceite esencial. EI agua condensada puede ser recirculada hacia el
destilador o a la caldera dependiendo del consumo de vapor. Con materias primas para
los herbaceas, la destilacion por arrastre de vapor seco es preferida a la escala industrial
sobre las otras de destilacién con vapor, porque las calderas estdndar generan vapor a
presiones moderadas féciles de controlar. Este vapor estd saturado, pero cuando es
inyectado hacia el destilador, sufre una expansion isoentéalpica y se vuelve sobrecalentado

(Cardenas, 2014).

El mecanismo de extraccion de aceites esenciales el cual se debe al efecto
combinado del fendbmeno de transporte por difusion molecular del vapor caliente, el
rompimiento de las paredes celulares de los sacos que guardan los aceites esenciales, la
subsecuente evaporan de dichos aceites y la difusion de los aceites esenciales junto con

el vapor caliente hacia la boca del poro.

La interpretacion plausible del fendmeno de evaporacién de los aceites esenciales
en el interior de la matriz vegetal (hojas, tallos, raices, etc.), supone que la misma esta
gobernada por la volatilidad relativa de los aceites esenciales, la temperatura y la calidad
de vapor, el tamarfio de los poros, las tensiones locales en el interior de la matriz vegetal

y el esfuerzo necesario para el rompimiento de los sacos capilares.

De todos estos factores tomamos como relevante la energia necesaria para el
cambio de fase, donde la velocidad de evaporacion de aceites esenciales es favorable por

la disminuciédn de la presion parcial debido a la presencia del vapor de agua. En suma,
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habria la necesidad de contabilizar dos resistencias a vencer en esta parte del proceso,
siendo estas la resistencia difusional y la resistencia a la vaporizacion del aceite esencial
propiamente. A partir de esto, podemos decir que la velocidad de transporte de los aceites
esenciales desde las partes alejadas de la boca de poro serd mas lenta que desde las
cercanias. Asi mismo, los sacos que almacenan los aceites esenciales colapsan al

romperse y evaporarse los aceites esenciales (Palomino, 2001).

De manera el perfil de concentracion entre la zona interna y externa de la matriz
vegetal sera cada vez menos pronunciado a medida que pasa el tiempo, hasta que
eventualmente al agotarse los aceites esenciales en el interior de los poros se hara
practicamente plano. Por otra parte, la transferencia de los aceites esenciales hacia la
corriente principal de vapor, se puede interpretar mediante la teoria de pelicula, entre la
concentracion y la corriente principal, cuya concentracion en aceite esencial (Palomino,

2001).

La tercera resistencia a vencer viene a ser la referida a la conveccion de la fase
fluida, puesto que el lecho esta empacado. Esta resistencia puede ser caracterizada
mediante parametros, tomando en cuenta la hidrodindmica del sistema. Podemos observar
que la columna se podria comportar como un stripper, si se cumple que los aceites
esenciales no se vaporizan completamente, sino que forman micro gotas, las cuales no se
asocian entre si y son transportadas por el vapor caliente hasta el tope de la columna;
notese que los aceites esenciales y el agua no son miscibles y tienen diferentes densidades

(Palomino, 2001).

2.2.3. Disefio experimental

En esta fase se tuvieron ensayos previos se produce la primera toma de contacto

con la destilacion de materia prima que posee una cantidad de aceite esencial, esto genera
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cierta incertidumbre, pues no se sabe si la cantidad que posee va a ser la suficiente para
la conservacion de los ensayos cuantitativos. Todo esto hace que las primeras pruebas
que se efectian sean un punto critico en el presente trabajo, ya sea que os resultados que

se obtengan en ellas condicionan a los posteriores experimentos (Casado, 2018).

Ademas de comprobar que la extraccién de aceite esencial de las materias
seleccionadas es factible, con los ensayos previos se reajusta el equipo para su correcto

funcionamiento. Asi se determino:

La cantidad maxima de materia prima natural que se puede introducir en el quipo
extractor, teniendo en cuenta que el rendimiento es directamente proporcional a la
cantidad que se introduce. Cuanta mas cantidad de materia prima, mas aceite esencial se

obtiene.

El flujo de vapor de agua optimo, tratando de conseguir una distribucion uniforme
del mismo a través de la materia prima. El flujo se ajusta mediante la variacién de la

potencia del generador de vapor, considerando el valor maximo limitado del condensador.

Comprobar que la extraccidn del aceite esencial es factible.

Seleccionar los tiempos de operacion convenientes para cada materia prima. Con
esto se evita las pérdidas de tiempo durante los ensayos y el gasto econémico innecesario

de electricidad y agua.

23. MARCO CONCEPTUAL

2.3.1. Aceite esencial

Sustancia obtenida de plantas aromaticas por diversos procedimientos. Se les

puede encontrar en el comercio con las distintas denominaciones: aceite esencial 100%
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puro, aceite esencial natural o simplemente aceite esencial. Podemos encontrar también
la expresion aceite natural, aungque en mi del autor es mas correcto e induce a menos error
el término aceite esencial. Es necesario tener en cuenta las distintas calidades que pueden

presentarse en el mercado (Ortofio, 2006).

Es un extracto natural de la planta (hiervas o arboles aromaticos) obtenido por
destilacion con vapor de agua, es la “quinta esencia” destilada. En la naturaleza, la esencia
y el A.E. no son lo mismo, ya que los fendmenos de 6xido-reduccién de la destilacion
modificacion en alguna medida la composicion bioquimica de la esencia.
Frecuentemente, la esencia esta acompafiada de resinas en el seno de sus Organos
protectores, las moléculas arométicas que componen la resina son muy pesadas para ser

arrastradas y no son extraidas por vapor de agua (Romero, 2004).

Son formas altamente concentradas de la parte de la planta de la cual se extraen.
Consisten en una mezcla de sustancias aromaticas que solo la naturaleza puede producir.
En general los aceites esenciales se definen como mezclas de componentes volatiles,
productos de metabolismo secundario de las plantas. Se encuentran muy difundidos en el
reino vegetal, de las 295 familias de plantas, de 60 a 80 producen aceites esenciales, se
encuentran en las familias como: compuestas, labiales, lauraceas, mirtaceas, rosaceas,

ruticeas, umbeliferas y pindceas (SENA, 2012).

Los aceites esenciales de plantas aromaticas son las sustancias responsables del
olor formado en la planta, tomando materiales exteriores, absorbiéndolos y forméandolos
en fragmentos del sistema de la planta como parte de la estructura celular, con una
consistencia rigida. Otras opciones indican que los aceites esenciales son desechos del
proceso metabdlico de las plantas, los cuales no pueden desechar al exterior (Monterroso,

2013).
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Los aceites esenciales con mezclas complejas de compuestos volatiles,
fuertemente olorosos y producidos por organismos vivos aislados por medios fisicos
(presion y destilacion) de una planta entera o parte de la planta, no todos los extractos
aroma de plantas oleaginosas cumplen la funcion de una aceite esencial la organizacion
internacional de normas (ISO) define de un aceite esencial, correspondia de materias
primas aromaticas naturales, como: producto obtenidos a partir de materias primas
vegetales, ya sea por destilacion con agua o vapor; desde el epicarpio de los frutos citricos

mediante un proceso mecanico, o por destilacion seca (Cassel, Vargas y Nathan, 2006).

Los aceites son sustancias odoriferas de la naturaleza oleosa encontradas
practicamente en todos los vegetales; son muy numerosos y estan ampliamente
distribuidos en distintas partes del mismo vegetal: las raices, tallos, hojas, flores y frutos

(Vasquez y Marreros, 2001).

2.3.2. Usos de los aceites esenciales

Todas plantas tienen distintos usos: condimento en la industria de los alimentos,
plantas decorativas, aromatizantes en la industria perfumeria, produccion de aceites
esenciales y oleorresinas. En la medicina tradicional. Las distintas especies. Actualmente
muchas especies y hierbas, has sido evaluada como antioxidantes y conservas de
alimentos, aumentado asi su importancia en la industria por sé una alternativa a los

aditivos sintéticos (Amadio et al., 2011).

El estudio por los aceites esenciales ha despertado gran atencion de los
investigadores. El cual se convirtié en objetivo de estudio y desarrollo. Por lo tanto, su
gran acogida en la industria farmacéutica, cosmética, alimentaria, perfumeria entre otras.
Consideremos de a la agroindustria, especialmente la agroexportacion como un medio

que facilita el crecimiento econdmico de nuestro pais por el cual la explotacion de
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productos no tradicionales. Se tiene conocimiento que el mercado mundial de aceites

esenciales, se encuentra en constante crecimiento (Chirinos y Quispe, 2018).

2.3.3. Componentes quimicos de los aceites esenciales

La composicién quimica de los aceites esenciales es variable, teniendo en cuenta
que en una misma especie la composicion cambia. Tengamos en cuenta que se pueden
llegar a encontrar en algunos casos mas de 50 compuestos quimicos en plantas de
proporciones altamente considerables. Que llegan a ser tomados en cuenta como
componentes importantes de aceites esenciales; dandole mayor importancia
cualitativamente. Los aceites esenciales son mezclas complejas donde se encuentran con
mayor facilidad (alcanos, alcoholes, aldehidos, cetonas, esteres y acidos) (Aguirre y

Guitierrez, 2016).

2.3.4. Métodos de extraccion

Destilacion por arrastre de vapor

Cuando el material a destilar tiene un punto de ebullicion elevado, y especialmente
cuando puede tener lugar a descomposiciones se emplea destilacion directa, puede
utilizarse el proceso de destilacion por arrastre de vapor. Se hace pasar vapor de agua
directamente a través del liquido contenido en el destilador; la solubilidad del vapor de
agua en el liquido debe ser muy baja. La destilacién por arrastre de vapor es quiza el

ejemplo mas corriente de destilacion diferencial (Coulson y Richardson, 2003).

Es el més antiguo y sencillo método para obtener aceites esenciales es la
destilacion por arrastre de vapor, lo mas fresco posible. Si un liquido es insoluble en agua
y tiene una presion de vapor apreciable a la temperatura de ebullicién de aquella, puede

destilarse arrastrandolo con vapor de agua. Este método permite la maxima del vapor a
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través del material vegetal, reduciendo los dafios que pueden sufrir los componentes de
las esencias extraidas por otros métodos. Los aceites esenciales o simplemente esencia o

sustancias volatiles e insolubles en el agua (Lamarque et al., 2008).

En la destilacion por arrastre de vapor de aguas se genera por vaporizacién de
agua, del componente volatil de una mezcla formada por este “no volatiles” el cual se
logra por la inyeccidn constante de vapor el cual llegara directamente hacia la muestra.
Por lo cual su funcién no es de arrastrarse si no de condensarse formando una fase

inmiscible que sedera lentamente su calor para destilar (Peredo y Lopez, 2009).

La destilacion por arrastre con vapor también se emplea con frecuencia para
separar aceites esenciales de tejidos vegetales. Los aceites esenciales son mezclas
complejas de hidrocarburos, terpenos, alcoholes, compuestos carbonicos, aldehidos
aromaticos y fenoles; se encuentran en las hojas, cascaras y semillas de algunas plantas
del vegetal, los aceites esenciales estan almacenados en glandulas, conductas, secos o
simplemente reservorios dentro del vegetal, por el que es conveniente desmenuzar el
material para exponer esos reservorios a la acciéon del vapor de agua (Dominguez y

Dominguez, 1990).

Extraccion por disolventes

En el método de disolventes volatiles se tendra una muestra seca y molida se pone
en contacto con disolventes organicos que pueden ser alcohol o cloroformo y otros. Estos
compuestos llegan a solubilizar la esencia, pero también tendremos sustancias como ceras
y grasas. El cual nos dara una sustancia impura. Este método se hace a una escala de
laboratorio (Martinez, 2001). Algunos solventes utilizados en este método de extraccion

tienen restricciones por los residuos de pueden dejar. Algunos de los disolventes como el
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hexano, ciclo hexano, acetato de metilo y otros; son considerados solventes tdxicos el

cual depende del grado de exposicion que estemos se vera la gravedad (Ortofio, 2006).

Extraccion por fluidos supercriticos

La extraccion por el método de fluidos supercriticos se considera una de alta
efectividad, pero un proceso mas costoso. Ya que trabajamos con las condiciones por
encima de la temperatura y presiones criticas. Siempre se utiliza CO2 por este compuesto
se puede llegar a una alta difusividad y baja viscosidad. Con esto tener una alta
selectividad y es apropiada para extraer aceites esenciales, pigmentos, antioxidantes,

antimicrobianos, etc. (Del Valle y Aguilera, 1999).

2.3.5. Equipo cromatografia de gases

La técnica de cromatogréficas es utilizada con fines analiticos, la cromatografia
de gases es probablemente la técnica de mas amplia utilizacion; ninguna técnica analitica
puede ofrecer su capacidad de separacion o su sensibilidad a la hora de analizar
compuestos volatiles por otra parte, el hecho de que con esta técnica de mezclas sean

separadas en fase gaseosa.

El cromatografo agilent 6890N

Esta acoplado a un detector selectivo de masas HP 5973 Network (Hewlet
Packard). Se utiliza el programa Agilent Chemstation software (MSD) para la integracion
de los picos y para la evaluacion de los espectros de masas. Cuenta también con un
sistema de Pirolisis para el andlisis de polimeros (pirolizador precalibrado de Pt, CDS
Pyroprobe, Py-GC-MS). Con este equipo se puede conseguir la identificacion de
aglutinates (aceites, proteinas, polisacaridos, ceras), recubrimientos y tratamientos

conservativos (resinas naturales y sintéticas). Se utiliza también para el analisis de
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aditivos en pinturas, contaminantes en muestras medioambientales y acidos humicos en
suelos. Es un equipo muy util para estudios de procesos de alteracion de aglutinantes y

recubrimientos (Technologies, 2016).

Tipo de inyector

Inyector Splitess:

En latécnica de inyeccion splitless. La cantidad de la muestra inyectada es dirigida
hacia la columna, que se mantiene durante la inyeccion a una temperatura inferior al punto
de ebullicién del componente méas volatil de la muestra. La totalidad de la muestra
inyectada. Logaritmicamente condensada en la cabeza de la columna, actuando en este
caso el disolvente condensado en la cabeza de la columna, actuando en este caso como
un disolvente (efecto solvente). Transcurrido un tiempo adecuado, se abre el inyector una
valvula de purga con el fin de barrer a la atmosfera el disolvente vaporizado que pudiera
quedar en el inyector; al mismo tiempo, se comienza un programa de calentamiento de la

columna para realizar el andlisis (Gases, s.f.).

Otro método de analisis cromatogréafico

El estudio frecuente de aceites esenciales de se trata de saber los componentes; los
extractos se prepararon con distintos solventes de diferente polaridad con agitacion a
temperatura ambiente y mediante soxhlet. Donde también se evalla la accién
antimicrobiana por el medio de difusién de placa. Con la separacién de estos extractos
con mayor de actividad por la forma de cromatografia en capa fina. El cual nos ayudé a

saber cuéles son sus grupos funcionales y estructura quimica (Marca, 2012).

La cromatografia de gases se emplea cuando los componentes de la mezcla

problema son volatiles o semivolatiles (aceites esenciales); pero cuando los compuestos
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volatiles son poco volatiles o termovolatiles, la técnica separativa suele ser la
cromatografia liquida de alta resolucién (HPLC). La cromatografia de gases es una
técnica comunmente utilizada en andlisis quimicos. En esta técnica la muestra se
volatiliza y se inyecta en la cabeza de una columna cromatografia. La elucion se produce

por el flujo de una fase movil de gas inerte (Lipa, 2014).

2.3.6. Presion de vapor

Se puede colocar un liquido en un recipiente al vacio, de modo que se pueda medir
cualquier presion que se desarrolle en el espacio libre sobre el liquido por medio de un
manometro, a temperatura constante. La molécula A esta sometida a fuerzas de atraccion
de todas las moléculas de su alrededor, cuando estas fuerzas acttan por igual en todas las
direcciones el efecto neto es cero y no afectan el movimiento de translacion de la molécula
B las fuerzas de atraccion operan de tal manera que atraen a B al seno del liquido. Si la
molécula tiene un movimiento de traslacion que tiene a llevarla al espacio libre a través
de la capa de la superficie, la atraccidn hacia dentro se pone en movimiento, una particula
que tenga una velocidad igual al promedio no podra escapar el liquido, pero si la
velocidad es mayor al promedio puede atravesar la superficie rompiendo las fuerzas
presentes en el liquido y pasar espacios libres convirtiéndose en un gas. Un gas en
equilibrio con el liquido que lo formo se conoce como vapor. Después de un lapso de
tiempo, el nimero de moléculas que sale de la superficie del liquido es igual al nimero
de moléculas que regresa al liquido, alcanzando un equilibrio dindmico y este solo
depende de la temperatura. A mayor temperatura aumenta el niamero de moléculas que
tienen velocidad que la del promedio. Por lo que sera mayor el nimero de moléculas que
se evaporen; a temperatura mas elevada las moléculas gaseosas se mueven mucho mas
rapido. Si el recipiente es cerrado, trae como resultado una presiébn mayor que las

moléculas gaseosas ejercen sobre las paredes del recipiente. La presion se mide con un
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manometro en el espacio encima del liquido, a eso se le conoce como presion de vapor
del liquido. La presion de vapor del liquido a una cierta temperatura es la presion de vapor

en equilibrio con el liquido a esa temperatura (Canales et al., 1999).
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I1l. MATERIALES Y METODOS

3.1. MATERIALESY EQUIPOS

3.1.1. Materia prima

Hojas frescas de la especie (Spinacea Oleracea L.)

Adquiridas en el mercado Union y Dignidad — Puno. Procedencia de provincia de

Arequipa — PerQ

Variedad de espinaca utilizada en la investigacion

La variedad de la espinaca que se produce en el sur del Pert es la VIROFLAY.
Su salud agroambiental es de hojas anchas color verde oscuro de forma aflechada. Muy
apta para el transporte, siendo resistente a la amarillez. De hojas lisas que permite su
limpieza rapidamente de las hojas. Es una variedad muy antigua. Mencionada en
catalogos de todas las firmas de semilleros; este también se les Ilama gigante de invierno.
Una planta muy productiva de excelente calidad la cual siempre se recomienda para su

siembra; crecen en gran tamafio a comparacion de otras especies (Giaconi y Escaff, 2004).

3.1.2. Insumos

Agua de red publica

Vapor de agua saturado

Red eléctrica de la Universidad Nacional Del Altiplano - Puno
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3.1.3. Materiales

Material de acero

Soporte universal

Tijeras (01 unidad).

Bandejas (01 unidad).

Material de vidrio

Buretas

Pera de decantacion (volumen 500 mL).

Matraz (volumen 50 mL).

Frascos de color &ambar (3 unidades, capacidad 25 mL).

Vaso precipitado (volumen 100 mL).

Pipeta (capacidad 5 mL).

Material de plastico

Guantes quirdrgicos (01 caja)

Cinta adhesiva (01 unidad)

Marcador (02 unidades)

3.1.4. Equipos

Balanza analitica Electronic Scale HENKEL MOD. BQY600 méaxima de 600 g,

precision 0.0001
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Balanza LUXXE SCALES de capacidad de 5 kg graduado 20 g

Extractor de aceites esenciales, Modelo UCDA-2/EV, ELETTRONICA

VENETA

Compresor (MODELO. LVA-65, Potencia 3 HP, Presion 8 bar y 8.8 C.F.M.), del
laboratorio de operaciones y procesos unitarios de la facultad de ingenieria quimica,

Universidad Nacional del altiplano — Puno.

Generador de vapor. Generador de vapor eléctrico (SC-5000)

3.2. LOCALIZACION

El proyecto se realizo en la Universidad Nacional del Altiplano, en la Facultad de
Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones y Procesos Unitarios (LOPU). Se
realizaron los experimentos y por lo tanto es fundamental el monitoreo y la realizacion

de réplicas.

La materia prima es producida en la Region de Arequipa y fue adquirida en la

ciudad de Puno.

3.3. METODOLOGIA DE INVESTIGACION

La metodologia empleada es, destilacion por arrastre de vapor se considera como
el procedimiento a desarrollar desde el punto de vista econdémico, por lo cual es facil de
implementar y no requerir de una sofisticada tecnologia; En una de sus tres categorias de
destilacion: destilacion con vapor saturado, destilacién con agua y destilacion con vapor

Seco.

Por lo tanto, se escogié la metodologia de destilacion por vapor saturado.
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Equipo: destilador de arrastre de vapor

Durante nuestro planteamiento inicial del proyecto se sugiere el equipo de
destilacion para la obtencién de aceites esenciales (MOD. UDCA-2/EV). Para el trabajo
de grado “extraccion de un aceite esencial a partir de la espinaca” que se desarroll6 en la
Universidad Nacional Del Altiplano Puno en la Facultad de Ingenieria Quimica. Por lo
tanto, este equipo se encuentra en el laboratorio de operaciones y procesos unitarios

(LOPU). Con la finalidad de ahorrar tiempo y aprovechar los recursos disponibles.

Métodos de investigacion

Método utilizado para el primer objetivo especifico: extraccion de aceite esencial

evaluando optimizado el rendimiento.

El proceso de extraccion del aceite esencial de espinaca (Spinacia Oleracea L.)
se aplico la siguiente metodologia. La extraccion del aceite esencial por el método de
arrastre de vapor de agua; donde se llevé acabo en el equipo de destilacion discontinua
con parametros del proceso, los cuales se vio el rendimiento por medio del porcentaje de

aceite esencial de espinaca (Spinacia Oleracea L.).

Se trabajo con dos distintos pesos de (2 kg — 4kg) con dos distintos tamafios de
muestras; cortada a la mitad y picadas. Los cuales fueron utilizados para la extraccion del
aceite esencial. Con los datos ya obtenidos; con el fin de evaluar la influencia de las
variables y la optimizacién parte del vegetal que depende también de la condicion fisica

del vegetal, el rendimiento y los compuestos del aceite obtenido.

Recoleccion de material vegetal

La planta de espinaca (Spinacia Oleracea L.) fue adquirida en el mercado Union

y Dignidad de la Ciudad de Puno. La cantidad de material recolectado se da en la tabla 1.
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Tabla 1: Cantidad de material recolectado.

Lugar de recoleccion Mercado Unién y Dignidad
Cantidad Recolectada 64 kg
Total recolectado 64 kg

FUENTE: Elaboracion propia.

Por lo tanto, tengamos en cuenta que la recoleccion de material vegetal la espinaca

(Spinacea Oleracea L.) seré de una sola zona de produccién.

La tabla 1 muestra la cantidad recolectada, luego se clasifico y se acondiciono por
su estado fisico. Por lo cual el material vegetal debe estar fresco para luego poder trabajar

con las hojas de espinaca.

Destilacién de la materia vegetal

Se realizd la destilacion discontinua por arrastre de vapor del material vegetal
fresco para la extraccion del aceite esencial de la especie en estudio en este caso la

espinaca (Spinacia Oleracea L.).

Tabla 2: Condiciones del material vegetal para su extraccion.

Parte de la planta que se trabajo Hojas

Estacion de recoleccion de materia vegetal Invierno

FUENTE: Elaboracion propia.

Parametros de equipo para la extraccion del aceite esencial.

La extraccion de los aceites esenciales se llevd acabo en un equipo de destilacion

discontinua con parametros del proceso de extraccion similares, para evitar distorsiones
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del rendimiento esperado y disminuir la incertidumbre, de acuerdo a la siguiente tabla 3

la cual especifican los parametros de funcionamiento del caldero.

Tabla 3: Condiciones de operacion del caldero.

Tiempo de funcionamiento del caldero 50 — 60 min
Presion (bar) 4

Anélisis de dureza del agua del caldero Agua Blanda
Funcionamiento del ablandador Si
Funcionamiento de la resistencia Si
Funcionamiento de la bomba Si

Caudal de vapor (kg/h) 4

Caudal de agua del condensador (L/h) 140 - 150
Temperatura del calderin (°C) 87.5
Temperatura de entrada del agua de enfriamiento (°C) 25-30
Temperatura de salida del agua de enfriamiento (°C) 40 — 45

FUENTE: Araujo (2018).

La cantidad de material vegetal total que se trabajo 64 kg con pesos de trabajo las
distintas extracciones de (2 kg — 4 kg). Hojas picadas y también hojas cortadas a la mitad
de las hojas de espinaca (Spinacea Oleracea L.) de la variedad Viroflay. El cual fueron
utilizadas para los (08 tratamientos con 3 repeticiones). Para poder obtener datos de
productividad; con el fin de evaluar la influencia de las variables, parte del vegetal y
condicion fisica del material vegetal, en la optimizacion del rendimiento y la

caracterizacion cromatografia.
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Proceso de extraccion de aceites esenciales

MATERIA PRIMA

SPINACIA OLERACEA L.

v

RECEPCION

v

LIMPIEZA

v

SELECCION

v

PICADO

HOJAS CON CORTE A LA MITAD |«

HOJAS PICADAS

y

PESADO

v

EXTRACCION POR

ARRASTRE DE VAPOR

v

CONDENSADO

Tiempo de extraccion:
90 min =120 min

Presion de vapor de agua: 3.5 bar

Flujo de vapor: 4 kg/h

v

DECANTACION

v
ENVASADO

Aceite esencial * agua

Separacion por diferencia de densidades

Figura 3: Diagrama de flujo del proceso de extraccion.

Recepcion

La materia vegetal utilizada para la extraccion del aceite esencial, serdn hojas

frescas de la especie (Spinacia Oleracea L.), que fueron recolectadas del Mercado Union

Y Dignidad de la Ciudad de Puno, en total se recolecto 64 kg de hojas de la especie
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(Spinacia Oleracea L.). En este caso las espinacas adquiridas son de un solo productor,

procurando que sea de la misma variedad para los sucesivos ensayos.

Limpieza

Algunas de las hojas de espinaca estan en mal estado por lo tanto se les limpia o
desecha tengamos en cuenta que deben tener buenas condiciones y una buena apariencia.
Si tienen restos de tierra deben ser limpiadas a mas detalle ya que si son arrastradas por

el vapor de agua podrian contaminar el producto final disminuyendo su pureza.

Seleccion

Luego de la recoleccion general de hojas se procedera a la seleccién por separado,
buscando un buen estado fisico de le materia vegetal o planta, los lo cual no puede

presentar ningln dafio fisico. La hoja con mal estado fisico sera desechada.

Acondicionamiento de la materia vegetal o picado

Una vez seleccionada la materia vegetal, se procedera al acondicionamiento fisico,
para la cual a las hojas se les dividira en dos grupos, a un grupo se le sometera al corte de

dos tipos de tamafio:

- Primero hoja picada

- Segunda hoja cortada a la mitad

Lo cual fue utilizado una tijera de metal para hacer este acondicionamiento de la

materia vegetal. Para poder realizar el respectivo acondicionamiento.
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Pesado

Las hojas se pesaran obteniendo el peso para 08 tratamientos, luego cada pesado

seran introducido a la camara de extraccion discontinuo, fijandose el lecho vegetal.

Lo cual trabajamos con dos pesos de 2 kg — 4 kg respectivamente.

Extraccion

Una vez establecido el lecho con el material vegetal, el equipo extractor sera

programado con parametros antes mencionados.

Decantacion

Para la decantacion se utiliz6 como refrigerante agua potable de red publica a
temperatura ambiente (como parte del equipo extractor). Culminado el tiempo de
extraccion en el equipo extraccion. El aceite recolectado sera colocado en una pera de

decantacion pasando un tiempo aproximado de 4 minutos.

Envasado

El aceite esencial obtenido se envaso en frasco de vidrio de color &mbar, luego se
almacenara bajo condiciones de refrigeracion (4°C - 5°C), para ser posteriormente

sometidos al analisis cromatografico y evaluaciones correspondientes.

Determinacion de propiedades fisicas

Preparacion de las muestras para sus analisis.

Los aceites esenciales que se obtuvieron seran separados por decantacién con la
finalidad de sacar el agua de residuo para posterior andlisis. Se tomaron muestras para el

analisis cromatografico.
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Con lafinalidad de evaluar el rendimiento del aceite esencial, se aplica la siguiente
metodologia la cual, en tomar como referencia, el peso (g) del aceite esencial extraido

sobre la cantidad del material (g), haciendo uso de la balanza analitica.

Con la finalidad de tener como resultado que tanto aceite esencial se extrajo de las

hojas de espinaca.
Mediante la siguiente formula matematica tendremos los siguientes valores
obtenidos: donde:

- W,
Rendimiento (%) = — * 100
Wi

W1: peso en gramos de materia vegetal sometido a extraccion
W2: peso en gramos del aceite esencial extraido.
Disefio experimental 23

El estudio del porcentaje de aceite esencial y la variacion relativa de las
propiedades del aceite esencial de Spinacia Oleracea L., se realizaron con tres
repeticiones en cada tratamiento. Las variables y niveles a utilizar con las que se indican
a continuacion: con el disefio factorial de 23, con la variable dependiente rendimiento
aceite esencial obtenido, las variables de estudio que se dieron temperatura, tiempo y
peso. El proceso se realiz6 con 3 variables, 8 extracciones y cada extraccion con 3

repeticiones.

Se realizaron los analisis cromatografia de gases acoplada espectrofotometria de
masas para saber la composicion quimica del aceite esencial de espinaca (Spinacia

Oleracea L.) obtenido por extraccion de arrastre de vapor.
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Los factores de cantidad de materia prima que se puso como rango de 2 kg — 4 kg
de muestra; las diferencias de temperatura que se trabajo de 80 °C — 87,3 °C y trabajando

con tiempos de 90 min — 120 min. Tengamos en cuenta que también se la mitad.

Disefio Experimental

YijK =u + Ai + Bj + Ck + (AB)ij + (BC)jk + (AC)ik + (ABQ)ijk + Eijk

Donde:

Y: Variable de respuesta de la i, j, k — esima unidad de muestra experimental.

U: Efecto de la media general.

A: Efecto del i — esimo Temperatura.

B: Efecto del j — esimo Tiempo.

C: Efecto del k — esimo Cantidad de espinaca.

AB ij: Efecto de la interaccion localidad de Temperatura — Tiempo.

AC ik: Efecto de la interaccion localidad de Temperatura — Cantidad de espinaca.

BC jk: Efecto de la interaccion de Tiempo — Cantidad de espinaca.

ABC ijk: Efecto de la interaccién localidad de Temperatura — Tiempo — Cantidad

de espinaca.

E ijk: Efecto de error experimental.

Los datos obtenidos son analizados posteriormente con el analisis de varianza

(ANOVA) desarrollado para determinar la existencia de diferencias en el porcentaje de
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rendimiento y en las caracteristicas fisicoquimicas de los aceites esenciales extraidos, con

respecto a las variables independientes.

Tabla 4: Matriz de disefio experimental para el desarrollo de experimentos.

N ° Disefio Combinacion de Niveles Matriz de Disefio
A B (© X1 X2 X3

1 1 N1 N2 N3 -1 -1 -1
2 A M1 N2 N3 1 -1 -1
3 B N1 M2 N3 -1 1 -1
4 AB M1 M2 N3 1 1 -1
5 C N1 N2 M3 -1 -1 1
6 AC M1 N2 M3 1 -1 1

7 BC N1 M2 M3 -1 1 1
8 ABC M1 M2 M3 1 1 1

FUENTE: Quispe (2017).

Donde:
N1: Temperatura de trabajo 80 °C.
M1: Temperatura de trabajo 87,3 °C.
N2: Tiempo de trabajo 90 minutos.
M2: Tiempo de trabajo 120 minutos.
N3: Peso 2000 g.
M3: Peso 4000 g.

Caracterizacion cromatografia

La caracterizacion cromatografia del aceite esencial de espinaca (Spinacia
Oleracea L.). Se aplico la siguiente metodologia que es la técnica cromatografia de gases

acoplada a espectrofotometria de masas (GC/MS).
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Muchos de los compuestos quimicos caracteristicos de los aceites esenciales se
elegiran por medio de los analisis quimicos por (GC/MS) que son loa distintos
compuestos que son: Acido ascdrbico, Acido ferulico, Acido cafeico, Acido beta-

cumarico y carotenos.

Con los resultados obtenidos de andlisis cromatografico podremos hacer una
interpretacion de todos los compuestos quimicos que contienen con una precision de un
porcentaje mayor de 90% de coincidencia de la base de datos NISTIL L. El cual sera
interpretado gracias a los resultados que seran dados en picometros o miligramos. El
método el cual utilizamos para el andlisis utilizado (GC/MS), nos permitira identificar
con una mayor precision los compuestos presentes en el AE de la espinaca (Spinacia

Oleracea L.).
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IV. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. RESULTADOS DE LA EXTRACCION DE ACEITE ESENCIAL DE
ESPINACA DE LAS HOJAS FRESCAS EVALUANDO EL

RENDIMIENTO

Tabla 5: Resultados de las variables obtenidas de la extraccion.

Variables Repeticiones
Tamafio A B © Primer Segundo Tercer
de particula ensayo o ensayo o ensayo o
Temperatura Tiempo Peso repeticion repeticion (g) repeticion
(9)
(°C) (min) () ()
Hoja cortada a 80 90 2000 0,39 0,37 0,39
la mitad
87,3 90 2000 0,47 0,49 0,46
Hoja picada 80 120 2000 0,45 0,47 0,46
87,3 120 2000 0,46 0,49 0,46
Hoja cortada 80 90 4000 0,73 0,86 0,82
a la mitad
87,3 90 4000 1,28 1,16 12
Hoja picada 80 120 4000 1,08 1,05 1,06
87,3 120 4000 0,73 0,780 0,75

FUENTE: Elaboracion propia.

Observacion: se trabajo con hoja cortada a la mitad y hoja picada, pero no se

considera para el estudio del disefio experimental.

En la tabla 5 se muestran los resultados del disefio establecido en el proceso de
extraccion del aceite esencial. Con las 3 variables, con 8 extracciones y cada extraccion
con sus 3 repeticiones correspondientes. Estos resultados obtenidos en cada extraccion en

un valor de gramos de aceite teniendo en cuenta los valores establecidos

En la Tabla 6 se muestran los resultados generales del rendimiento del aceite
esencial de espinaca en funcion del rendimiento (%) de la especie en estudio Spinacia

Oleracea L. para el caso de las hojas cortadas a la mitad y hojas picadas.
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De acuerdo al disefio experimental planteado se realizaron 08 tratamientos con sus

3 repeticiones respectivas, obteniendo asi 24 datos experimentales de la tabla 6.

Tabla 6: Resultados de rendimiento (%) de aceite esencial de hojas cortadas a la mitad y
hojas picadas de la especie Spinacia Oleracea L.

RENDIMIENTO

PRIMER SEGUNDO TERCER
ENSAYO (%) ENSAYO ENSAYO (%)
VARIABLES
(%)
Hojas 0,0195 0,0185 0,0195
cortadas a la
2000 g mitad 0,0235 0,0245 0,023
Hojas 0,0225 0,0235 0,023
picadas
Especie 0,023 0,0245 0,023
(Spinacia
Oleracea L.) Hojas 0.0183 0.0215 0.0205
cortadas a la
4000 g mitad 0,032 0,029 0,03
Hojas 0,0270 0,0263 0,0265
picadas
0,0185 0,0195 0,0188

FUENTE: Elaboracion propia.

En el presente trabajo de la tabla 6 se muestra los rendimientos de las 8
extracciones con sus 3 repeticiones, dando a conocer los valores mal altos de las 8

extracciones son;

En la primera corrida con los siguientes parametros de 2 kilogramos de hojas
cortadas a la mitad frescas de la especie (Spinacia Oleracea L.) extraidas durante 90
minutos y una temperatura de 80 °C, se obtuvo 0,39 g de aceite esencial equivalente a un
rendimiento del 0,0195% peso a peso (P/P), en cambio en la segunda corrida con el
mismo peso de 2 kilogramos de hojas cortadas a la mitad frescas de la especie (Spinacia
Oleracea L.) extraidas, durante 90 minutos y una temperatura de 87,3 °C, se obtuvo 0,49

g de aceite esencial equivalentes a un rendimiento del 0,0245% peso a peso (P/P).
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En la tercera corrida con los siguientes pardmetros de 2 kilogramos de hojas
picadas frescas de la especie (Spinacia Oleracea L.) extraidas durante 120 minutos y una
temperatura de 80 °C, se obtuvo 0,47 g de aceite esencial equivalente a un rendimiento
del 0,0235% peso a peso (P/P). En cambio, en la cuarta corrida con el mismo peso de 2
kilogramos de hojas picadas a la mitad frescas de la especie (Spinacia Oleracea L.)
extraidas durante 120 minutos y una temperatura de 87,3 °C, se obtuvo 0,49 g de aceite

esencial equivalente a un rendimiento del 0,0245% peso a peso (P/P).

En la quinta corrida con los siguientes parametros 4 kilogramos de hojas cortadas
a la mitad frescas de la especie (Spinacia Oleracea L.) extraidas, durante 90 minutos y
una temperatura de 80 °C, se obtuvo 0,86 g de aceite esencial equivalentes a un
rendimiento del 0,0215% peso a peso (P/P). En cambio, en la sexta corrida con el mismo
peso de 4 kilogramos de hojas cortadas a la mitad frescas de la especie (Spinacia Oleracea
L.) extraidas, durante 90 minutos y una temperatura de 87,3°C, se obtuvo 1,28 g de aceite

esencial equivalente a un rendimiento del 0,032% peso a peso (P/P).

En la séptima corrida con los siguientes parametros 4 kilogramos de hojas picadas
frescas de la especie (Spinacia Oleracea L.) extraidas, durante 120 minutos y una
temperatura de 80 °C, se obtuvo 1,08 g de aceite esencial equivalentes a un rendimiento
del 0,0270% peso a peso (P/P). En cambio, en la octava corrida con el mismo peso de 4
kilogramos de hojas picadas frescas de la especie (Spinacia Oleracea L.) extraidas,
durante 120 minutos y una temperatura de 87,3 °C, se obtuvo 0,780 g de aceite esencial

equivalente a un rendimiento del 0,0195% peso a peso (P/P).

Los rendimientos mas altos (0,0235% — 0,0245%) que fueron trabajada con hojas

de (Spinacia Oleracea L.) picadas y un peso de 2 kg de muestra; otro rendimiento alto es
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(0,0320% - 0,0270%) que fueron de hojas picadas de (Spinacia Oleracea L.) y de un peso

de 4kg.

Los rendimientos mas bajos (0,0195% - 0.0185%) que fueron de hojas picadas
(Spinacia Oleracea L.) y un peso de 2kg; otro rendimiento bajo es (0,0183% — 0,0180%)

de hoja cortada a la mitad con un peso de 4kg.

La cantidad de muestra o compactacion de la masa dentro del equipo no debe ser
tanta cantidad, para que el vapor saturado pueda tener mayor fluido en transito. Por lo que

mayor rendimiento de las extracciones de aceites esenciales es de las hojas picadas.

En sus estudios Acan y Pilataxi (2014) el rendimiento de la extraccion del aceite
esencial de espinaca que obtuvieron es de 0,15% con un porcentaje alto al de esta
investigacion, ya que se diferenciaron las temperaturas usa fue de 92° C y un tiempo
estimado de 90 minutos. Y un poder calorifico del equipo de extraccién mayor de 6 830

Kcal/kg.

Comparando los resultados obtenidos y teniendo en cuenta fueron 0,0245 % y
0,0320% de la extraccion del aceite esencial de espinaca realizada en el presente trabajo

de investigacion;

Segun Quispe (2018) se debe considerar que se debe hacer a baja presion ya que
no habra descomposicién de la materia prima; teniendo en cuenta que el valor de trabajo
del equipo extractor de aceites esenciales trabaja en un rango de 3,5 y 4 bar. Por lo cual

nuestra presion de trabajo fue de 3,5 corroborando asi una presion optima de trabajo
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42. RESULTADOS DE LA VARIABLES QUE INFLUYEN EN LA
EXTRACCION DEL ACEITE ESENCIAL DE ESPINACA (SPINACIA

OLERACEAL.)

4.2.1. Resultados del comportamiento de la extraccion de acuerdo al rendimiento

en funcion al tiempo

Para determinar el comportamiento en el proceso de extraccion de los aceites
esenciales, se realizaron pruebas cuantificando la cantidad de aceite esencial extraido

durante 90 minutos y 120 minutos.

Los resultados de la tabla 7 son los resultados promedio de la tabla 6.

Tabla 7: Resultados del rendimiento promedio del aceite esencial de espinaca.

Repeticiones Rendimiento promedio (%o)

0,0195
0,0237
0,0230
0,0235
0,0201
0,0303
0,0266
0,0188

co N o o1 B~ W N P

FUENTE: Elaboracion propia.

En la tabla 7 podemos observar los rendimientos no se mantienen contantes ya
que estas variables no son muy estables por las distintas condiciones de trabajo. En el
equipo de extraccion por arrastre de vapor. Dando los resultados de las 8 extracciones con

resultados de los rendimientos promedio.
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Comparacion de los rendimientos obtenidos

0.0350
. 0.0303
_
£ 0.0300
P 0.0266
£ 0.0250 0.0237 0.0230 0.0235
Q
S 0.0201
g 0.0195
8_ 0.0200 0.0188
c
Q
o 00150
S
£ 00100
g
€ 0.0050
[a's
1 2 3 4

M Hojas cortadas a lamitad W Hojas picadas

Figura 4: Comparacién del rendimiento del aceite esencial en la extraccion.

FUENTE: Elaboracion propia.

La figura 4 nos muestra las comparaciones de los rendimientos promedios

obtenidos de la extraccion del aceite esencial de espinaca.

0.035

0.03 O
g
@ 0.025
‘Q
®
< 0.02
©
o)
€ 0.015
2
£
T o0.01
()
<

0.005

0
0 20 40 60 80 100 120 140
Tiempo de extraccion (min)
<— Seriesl [0 Series2 A Series3 Series4
X— Series5 O—Series6 —+— Series7 =— Series8

Figura 5: Comportamiento de la extraccién del aceite esencial de espinaca (g) obtenidos
por arrastre de vapor en funcion del tiempo (min).

FUENTE: Elaboracion propia.

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




TESIS UNA - PUNO

En la Figura 5 se muestra el como aumenta el rendimiento de la extraccion del
aceite esencial por cada repeticion promedio que se dio en la tabla 6. Como va aumentado

la cantidad de aceite en funcion al tiempo.

En la figura 5 se observa que los tiempos de trabajos que fueron sometidos las
extracciones para las muestras a la mitad y muestra picada en aproximadamente de 90
minutos y 120 minutos, esto es una unidad ya se ahorra energia y todo lo que ello implica,

lo cual nos demuestra que el tiempo 6ptimo de extraccion es de 90 minutos.

Segun los analisis estadisticos obtenidos, la optimizacion de respuesta sera.

Optimizar Rendimiento

Meta: maximizar rendimiento

Valor 6ptimo = 0.0285583

Tabla 8: Valores 6ptimos de extraccion de aceite esencial.

Factor Bajo Alto Optimo
Temperatura (°C) 80.0 87.3 87.3
Tiempo (min) 90.0 120.0 90.0

Peso (g) 2000.0 4000.0 4000.0

FUENTE: STATIGRAFICS Centurion XVI Version 16.1.030.

Los resultados de la tabla 8 son datos que nos dio el paquete estadistico mediante
el algoritmo de aproximacidn nos sugiere una optimizacion la cual se muestra en la tabla

8 la cual nos dara el grafico de superficie de respuesta.

La tabla 8 demuestra las variables de niveles combinados de los factores, por lo

cual maximiza el rendimiento sobre la region indicada. Con estos valores se optimiza la
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extraccion del aceite esencial de espinaca. Por lo tanto, se llevo a cabo la optimizacién

del proceso de extraccion.

Superficie de respuesta

Estimated Response Surface
Cantidad=3000.0

(X 0.001)
33f

20}

25}

Rendimiento

21}

17k
80

82 84 86

Temperatura

Figura 6: Superficie de respuesta estimada.
FUENTE: Salida STATGRAPHICS Centurion XVI Versién 16.1.03.

En la figura 6 se muestra la superficie de respuesta estimada es de 3000 g, el
rendimiento de extraccion es de 0,0285583 % considerando las variables 6ptimas como

la temperatura de 87.3 °C y tiempo de extraccion 90 minutos

4.2.2. Evaluacion estadistica del rendimiento del aceite esencial de espinaca

(Spinacea Oleracea L.).

Para la obtencién de los datos respecto al rendimiento del aceite esencial. Se

utilizé el disefio factorial A*B*C (2° = 8 tratamientos), con tres repeticiones cada
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tratamiento, para poder tener como respuesta el rendimiento del aceite esencial de

espinaca.

Los resultados se presentaran en la siguiente tabla. Dando los datos
correspondientes al rendimiento obtenido de la extraccion del aceite esencial de cada uno

de los tratamientos.

Andlisis de varianza

Los valores numéricos que intervinieron en el proceso de extraccion del aceite
esencial de espinaca que son presentados en la siguiente tabla, estos valores provienen
entre la diferencia del peso de muestra del aceite esencial entre el peso de muestra inicial
de materia vegetal, cada tratamiento tiene sus tres respectivas repeticiones por cada valor
experimental extraido de aceite esencial; los datos obtenidos nos ayudan a ser la tabla

ANOVA.

Tabla 9: Datos para el disefio factorial en el proceso de extraccion del aceite esencial.

A B C
N°  Temperatura Tiempo Peso % RENDIMIENTO
(°C) (min) (@)
Hojas 1 80 90 2000 0,0195 0,0185 0,0195
cortadas
a la mitad 2 87,3 90 2000 0,0235 0,0245 0,023
Hojas 3 80 120 2000 0,0225 0,0235 0,023
picadas
4 87,3 120 2000 0,023 0,0245 0,023
Hojas 5 80 90 4000 0,0183 0,0215 0,0205
cortadas
a la mitad 6 87,3 90 4000 0,032 0,029 0,03
Hojas 7 80 120 4000 0,027 0,0263 0,0265
picadas
8 87,3 120 4000 0,0185 0,0195 0,0188

FUENTE: Elaboracion propia.
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4.2.3. Disefio Experimental Factorial 23

El disefio experimental factorial 23 es un disefio bifactorial con replicaciones; para
nuestro disefio experimental, para poder estudiar como los parametros establecidos nos
ayudan al cambio de temperatura, de tiempo o la peso de materia vegetal afectaran en el
rendimiento de una extraccion de aceite esencial. Con el programa STATIGRAFICS
Centurion XVI Version 16.1.03 se pudo realizar todos los siguientes calculos de la tabla

9.

Tabla 10: Andlisis de varianza para rendimiento — extraccion de aceite esencial.

Fuente Suma de Gl Cuadrado Medio Razon-F Valor-P
Cuadrados

A: temperatura 0.0000220417 1 0.0000220417 3.28 0.0902
B: tiempo 6.66667E-7 1 6.66667E-7 0.10 0.7571
C: cantidad 0.0000123267 1 0.0000123267 1.83 0.1957
AB 0.0001815 1 0.0001815 27.01 0.0001
AC 0.0000041666 1 0.0000041667 0.62 0.4433
BC 0.0000350417 1 0.0000350417 521 0.0374
Bloques 7.825E-7 2 3.9125E-7 0.06 0.9437
Error total 0.000100799 15 0.0000067194

Total (corr.) 0.000357325 23 0.0000220417

FUENTE: Andlisis de varianza calculada por el programa STATIGRAFICS Centurion XVI Version

16.1.03.

R-cuadrada = 71.7906%

R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 56.7456 %

Error estandar del est. = 0.00259229

Error absoluto medio = 0.001875

Estadistico Durbin-Watson = 2.81857 (P=0.9230)
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Autocorrelacion residual de Lag 1 = -0.448222

La tabla ANOVA particiona la variabilidad de rendimiento en piezas separadas
para cada uno de los efectos. Entonces prueba la significancia estadistica de cada efecto
comparando su cuadrado medio contra un estimado del error experimental. En este caso,
2 efectos tienen una valor-P menor que 0.05, indicando que son significativamente

diferentes de cero con un nivel de confianza del 95.0%.

El estadistico R-Cuadrada indica que el modelo, asi ajustado, explica 71.7906%
de la variabilidad en rendimiento. El estadistico R-cuadrada ajustada, que es mas
adecuado para comparar modelos con diferente nimero de variables independientes, es
56.7456%. EIl error estandar del estimado muestra que la desviacion estandar de los
residuos es 0.001875. El error medio absoluto (MAE) de 0.004 es el valor promedio de
los residuos. El estadistico de Durbin-Watson (DW) prueba los residuos para determinar
si haya alguna correlacién significativa basada en el orden en que se presentan los datos
en el archivo. Puesto que el valor-P es mayor que 5.0%, no hay indicacion de auto

correlacion serial en los residuos con un nivel de significancia del 5.0%.

Segun la tabla 10 andlisis de varianza para el rendimiento podemos observar los
valores que nos da el programa para la simulacién los valores como los resultados de un

buen rendimiento en el proceso de la extraccion.

El StatAdvisor

Latabla 12 muestra la combinacion de los niveles de los factores, la cual maximiza
rendimiento sobre la region indicada. Observando el cuadro de valores 6ptimos nos
indicara cuales son los valores sobre el cual se llevara a cabo la optimizacién los cuales

nos establece cuales son los valores altos y bajos. Estableciéndonos ya niveles a los
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siguientes valores: La temperatura 6ptima es 87,3°C, Tiempo 90 min y Cantidad 4000 g.

Bajo estas condiciones se obtiene rendimiento de 0,0285583%.

Diagrama de pareto

Standardized Pareto Chart for Rendimiento

AB

BC

A:Temperatura

C:Cantidad

AC

B:Tiempo

n 1 n n n n 1 n n n n 1 n n n n 1 n n n n 1 n n n n 1
1 2 3 4 5 6
Standardized effect

Figura 7: Diagrama de pareto estandarizada para rendimiento.
FUENTE: Salida STATGRAPHICS Centurion XVI Versién 16.1.03.

El diagrama de Pareto se observa la influencia de los factores sobre la extraccion
del aceite extraido de espinaca. La variable mas significativa es la cantidad de espinaca
AB a mayor temperatura, serd menor el tiempo del proceso de extraccion del aceite
esencial de espinaca. Seguido de la interaccion BC a mayor volumen de muestra menor
tiempo de extraccion. La interaccion AC con respecto a la cantidad tiempo; mientras mas
cantidad de hojas de espinaca sean sometidas a extraccion con altas temperaturas mejor

sera el rendimiento.

Para realizar los analisis de los datos se tomd el analisis de varianza (ANOVA) de
03 factores (A: factor temperatura, B: Factor variedad del tiempo, C: Factor peso que se

le da a la materia prima). Para el anlisis se confirmaron los resultados de las muestras
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que se ven influidas por la variacion de los factores, es decir, se analizd la accion

simultanea de los tres factores sobre las respuestas.

Coeficientes de regresion y modelo matematico

Tabla 11: Coeficiente de regresion para rendimiento - Extraccion de aceite esencial de

espinaca.
Coeficiente Estimado
Constante -0.494961
A: temperatura 0.005879
B: tiempo 0.00443215
C: peso 0.0000187241
AB -0.0000502283
AC -1.14155E-7
BC -8.05556E-8

FUENTE: Coeficiente de regresion calculada por el programa STATIGRAFICS Centurion XVI Version

16.1.03.

La ecuacion del modelo ajustado es:

Rendimiento = -0.494961 + 0.005879*Temperatura + 0.00443215*Tiempo +
0.0000187241*Peso -  0.0000502283* Temperatura*Tiempo -  1.14155E-

7*Temperatura*Peso - 8.05556E-8*Tiempo*Peso

En donde los valores de las variables estan especificados en sus unidades
originales. Para hacer que el programa STATIGRAFICS Centurion XVI Version 16.1.03
evalle esta funcion, seleccione Predicciones de la lista de Opciones Tabulares. Para

graficar la funcion, seleccione Graficas de Respuesta de la lista de Opciones Graficas.
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Tabla 12: Resultados del anélisis de varianza.

Factores Rango
A: Temperatura (°C) 80-87,3
B: Tiempo (min) 90 -120
C: Peso (9) 2000 — 4000

A: factor temperatura, B: Factor variedad del tiempo, C: Factor peso.

FUENTE: Salida STATGRAPHICS Centurion XV1 Version 16.1.03.

En la siguiente figura 8 se muestra los resultados de aceite esencial extraido de

los ensayos realizados

Main Effects Plot for Rendimiento

(X 0.001)
24.4 [ -

24 - —

23.6 — —

232 - \ ]

228 — =

Rendimiento

224 — —

80 87.3 90 120 2000 4000

Temperatura Tiempo Cantidad

Figura 8: Efectos principales para rendimiento del aceite esencial de espinaca.

FUENTE: Salida STATGRAPHICS Centurion XVI Version 16.1.03.

Segun la figura 8 de los parametros establecidos, en el factor temperatura al ser
una linea creciente nos indica que el aumento de la temperatura debe ser mayor para poder

Ilegar a un valor optimo esto se lograra cuando se convierta en una linea descendente; de
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igual manera el factor tiempo si estd en una linea descendente que nos recomienda
disminuir el tiempo de extraccion y el factor peso es muy significativo ya que a mayor

volumen de materia prima mayor serd el rendimiento.

- Con respecto la temperatura a mayor temperatura incrementara el rendimiento.
- Con respecto al tiempo menor tiempo mayor rendimiento.

- Con respecto al peso; a mayor cantidad de peso se incrementara el rendimiento.

43. RESULTADOS DE LA COMPOSICION QUIMICA POR
CROMATOGRAFIA DE GASES DEL ACEITE ESENCIAL DE

ESPINACA (SPINACIA OLERACEAL.)

Los resultados obtenidos gracias a los analisis por cromatografia de gases
acoplada a espectrofotometria de masas (GC/MS), del aceite esencial de espinaca
(Spinacia Oleracea L.). Se realizaron en el Laboratorio De Cromatografia Y
Espectrofotometria — Pabellon de control de calidad de la Universidad Nacional De San

Antonio De Abad — del departamento de cusco.

Las condiciones de los analisis de la cromatografia de gases acoplada a

espectrofotometria de masas fueron:

Cromatografia de gases acoplada a espectrofotometria de masas (agilent

technologies 5975B inert XL EI/CI MSD).

Columna capilar de silice fundida HP-5MS de metros por 0,25 mm recubierto con

una fase estacionaria de 5% fenil metil siloxano de 1,0 p de espesor.

El gas utilizado para el proceso de arrastre es el helio de 1,0 ml/min.
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La temperatura del horno para el andlisis fue programada 60 °C hasta llegar a 240

°C

Inyeccion “Splitless”

Muestra inyectada: Puro

Tiempo de Andlisis: 37 min

Tabla 13: Resultados de los andlisis por cromatografia de gases acoplada a
espectrofotometria de masas del aceite esencial de espinaca (Spinacia Oleracea L.).

TIEMPO DE COMPUESTO LIBRERIA NIST 11 COINCIDENCIA CONTENIDO
(CL) RELATIVO (CR)
RETENCION (C) %
(RT) %
17,722 Alcohol laurilico 90 2,60
18,800 Ftalato de dietilo 90 2,39
22,154 Acido 2-propenoico, 91 2,08

éster tridecil
27,613 Acido hexadecanoico, 93 1,18

éster metilico

28,255 Acido n-hexadecanoico 94 5,90

28,941 Acido hexadecanoico, 93 3,18
éster etilico

31,994 Acido octadecanoico 97 1,10

36,045 Acido hexanodioico, 91 64,62

bis (2-etilhexil)

FUENTE: Analisis realizado en el laboratorio de cromatografia de gases y espectrofotometria de masas
realizado en el laboratorio de control de calidad de la universidad nacional de san antonio abad de cusco.

En la tabla 13 se puede observar que los componentes encontrados del aceite
esencial del aceite esencial de espinaca (Spinacia Oleracea L.) son: Acido hexanodioico,
bis (2-etilhexil) (64,62%), &cido n-hexadecanoico (5,90%), &cido hexadecanoico, ester
etilico (3,18%), alcohol laurilico (2,60%), ftalato de dietilo (2,39%), &cido 2-propenoico,
éster tridecil (2,08%), acido hexadecanoico, éster metilico (1,18%) y acido octadecanoico

(1,10%).
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Figura 9: cromatografia del aceite esencial de espinaca (Spinacia Oleracea L.).

FUENTE: Cromatografia de gases acoplada a espectrofotometria de masas (agilent technologies 5975B
inert XL EI/CI MSD).

En el grafico anterior se puede ver cudles fueron los componentes quimicos que
mas resaltaron con las cantidades que resaltaron segun la muestra con mayor cantidad

encontrado.

Teniendo en cuenta los puntos de vista de otras tesis podemos decir Rosas Mamani
(2015) en la mayoria de aceites esenciales se encontr¢ alcoholes y Ester que nos salieron
en los resultados como compuestos mayoritarios que obtuvieron gracias a las hojas de

espinaca.

Le daremos mayor importancia a un compuesto en especial que es el &cido laurico;
ya que este compuesto tiene usos en muchas industrias como la son: aditivos de
polimeros, persevantes de alimentos sello KOSHO, y cosmetologia. Tengamos en cuenta
gue segun (Amadio et al., 2011) que unos de los usos de en la industria de los alimentos

son compuesto para preservar los alimentos.
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Segun él E.E.U.U. (1996) el ftalato de diételo es un compuesto usado para la
industria cosméticos, insecticidas y aspirina. Pero el uso mayor de este compuesto usado

para dar flexibilidad al pléastico.

El hexanedioic acid o también llamado acido adipico; es un compuesto quimico
utilizado para reticulado de emulsiones basadas en agua, y para el procesamiento de

fibras. Puede ser también usada de fibras.

Segun Aparna et al. (2012) el a&cido n-hexadecanoico. Puede ayudar en el diselo
de inhibidores especificos de la fosofolipasa A2 como agentes. Y por su propiedad

antinflamatoria.

Segun F. et al. (2000) el ethyl ester son esteres etilicos de &cidos grasos. Los
esteres etilicos son acidos grasos que se forman mediante una esterificacién mediada por
enzimas de etanol. Segun (Aguirre y Guitierrez, 2016). Las composiciones quimicas de
los aceites esenciales siempre tienen componentes éster; pero que todo varia a la

proporcion de compuestos quimicos que encontremos.

Tengamos en cuenta que segun Lipa (2014) el uso del andlisis por cromatografia
de gases se emplea cuando los componentes quimicos del aceite esencial de espinaca son
volatiles o son semivolatiles. Considerando que el aceite esencial de espinaca es

semivolatiles. El cual género que si es correcto este argumento.
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44. RESULTADOS DE ESTRACCION Y CARACTERIZACION DEL
ACEITE ESENCIAL DE ESPINACA (SPINACEA OLERACEA L.) POR

ARRASTRE DE VAPOR

Tabla 14: Extraccion optima del aceite esencial de espinaca.

Temperatura Tiempo Peso Rendimiento

87.3 90 4000 0.029

FUENTE: Elaboracion propia.

Los valores donde se comprueba de los resultados 6ptimos de la extraccion

corroborando que se mejora el rendimiento de extraccion.

Resultados del balance de materia

Balance de materia en el equipo de arrastre de vapor de agua.

Balance de materia para el generador:

A GENERADOR v
> . >
VAPOR
R
AGUA

Figura 10: Diagrama del generador.

FUENTE: Elaboracion propia.
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Realizando el balance:

< volumen )_( volumen
inicial del agua) — \final del agua

) + (volumen de vapor generado)
Se obtiene la siguiente ecuacion
A=R+V
Donde
A = Alimentacién (volumen inicial del agua en el hervidor) =25 L
R = Residuo en el generador (volumen final del agua) = 18.6 L
V = Volumen de vapor generador (Kg)
Calculo de volumen de vapor generado segun la ecuacion
Voapor generado (K9) = Vi ae agua (L) — Vf ge agua (L)
Donde:
Vi de agua: VOlumen inicial de agua en el hervidor =25 L
V' de agua: VOlumen final de agua en el hervidor = 18.6 L
Reemplazando datos en la ecuacion, se tiene el volumen de vapor generado:
Voapor generado (K9) = Vi ae agua (L) — Vf ge agua (L)

Vvaporgenerado(Kg) =25L—-186L

Vvaporgenerado (Kg) =64L=64Kg
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Finalmente reemplazando en la ecuacion, se realiza el balance de materiales en

el generador de vapor.

A=R+V

10Kg = 6.4+ 3.5

10Kg =9.93Kg

Balance de materia en el recipiente destilador

MATERIA PRIMA

HOJAS
ACEITE ESENCIAL =
v RECIPIENTE . AGUA10L = 10Kg EXTRACCION 5g
——»| DESTILADOR |—» — > (ARRASTRE CON >
T=87°C VAPOR DE AGUA)
VAPOR
ACEITE ESENCIAL
AGUA

R HOJAS I

AGUA

VAPOR DE AGUA

Figura 11: Diagrama del recipiente destilador.

FUENTE: Elaboracion propia.
Realizando el balance deduciendo la ecuacién se tiene:
volumen peso volumen peso
( de vapor ) + (de hojas ) = < mezcla ) + ( de )
generador inicio agua — AE hojas — agua
V+E=D+R

Donde:

V: Volumen de vapor generado = 6.4 Kg
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E: Peso inicial de muestra (hojas) con 93% de humedad = 4 Kg

D: (Volumen de agua floral y/o condensada + volumen de AE) = 4.350 Kg

R: Peso final de hojas en el recipiente destilador = 4.520 Kg

1. Célculo del volumen de la mezcla

Vinezcia = Va (mL) + Vyg (mL)

Donde:

Vac: Volumen de agua condensada (mL)

Vae: Volumen de aceite esencial en (mL)

Vimezeia = 5.225 (L) + 5 (mlL)

Vinezcia = 5300 (mL)

2. Calculo de masa de condensado

Meondensado = mezcla(mL) - VAE(mL)

Donde:

Vmezcla: Volumen de la mezcla en (mL)

VAE: Volumen del aceite esencial en (mL)

Meondensado — 5300L —5mL

Mcondensado = 9-225(mL)
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3. Calculo de vapor minimo optimo

(Vmezcla(g) - VAE(g))

m‘l} arrastre —

toperacion (1)
Donde:
t: tiempo de operacion = 90 min
. _ (5300 - 5)g
My arrastre = T 90min__

My grrastre = 58.055 g/min

Finalmente, remplazando los datos en la ecuacion, se realiza el balance de

materiales en el recipiente destilador (extractor).

V+E=D+R

64Kg+3.72Kg =5.300Kg + 4520 Kg

10.12 Kg = 9.820 Kg

~10.0Kg = 10.0Kg

Resumen general de balance de materia en el equipo extractor de aceite esencial
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A: Alimentacion

A: 25L
R=3.530 Kg=3.530 L
P GENERADOR _
h T=87°C g
R=RESIDUO (V FINAL DE AGUA)
E=4Kg A R=4.520Kg
- RECIPIENTE DESTILADOR _
! T=87°C !
Espinaca (hojas frescas) Peso final
v
V =6.4 Kg Vapor
Tr=24°C < Tr=14°C
¥ CONDENDADOR 2 4
D= 5.300 Kg o

Volumen agua florada= 5.225 ml
Volumen de aceite =5 mL

Figura 12: Diagrama del balance de masa general de la extraccion de aceite esencial de
espinaca.

FUENTE: Elaboracion propia.

Interpretacion del balance de materia:

De los balances de materia en el generador de vapor y el extractor, para las hojas
frescas de espinaca (Spinacea Oleracea L.) se presenta un balance en donde no hay
variaciones significativas, en el resumen de balance de materia se muestras los resultados
obtenidos durante todo el proceso de extraccion de aceite esencial, donde la alimentacion
fue de 25 L de agua para el generador de vapor, para el extractor se necesito 4 Kg de hojas
frescas de espinaca con una 93% de humedad. No se presentd ninguna cantidad de vapor

perdido por ello no hubo ninguna variacidn significativa en el balance de materia.
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V. CONCLUSIONES

PRIMERA: La extraccidn del aceite esencial de la espinaca de las hojas frescas mediante
arrastre de vapor se midio el rendimiento dandonos que el mejor valor es de 1,28 g en la
primera corrida de aceite esencial de 4000 g de hojas cortadas a la mitad durante el
proceso de extraccion por arrastre de vapor. Dando un rendimiento de 0,032 % que es el

mejor resultado y mas alto de la extraccion del aceite esencial de espinaca.

SEGUNDA: Los valores 0ptimos para tener una buena extraccion del aceite esencial de
espinaca (Spinacia Oleracea L.) son: Temperatura 87,3 °C; con el tiempo de 90 minutos
y una cantidad de 4000 g con hojas cortadas a la mitad. Esto se toma en cuenta por los

resultados que nos da el programa de simulacion.

TERCERA: Los resultados de los analisis cromatograficos nos dan los siguientes valores
de compuestos presentes en el aceite esencial de espinaca son: Acido hexanodioico, bis
(2-etilhexil) (64,62%), acido n-hexadecanoico (5,90%), acido hexadecanoico, éster
etilico (3,18%), alcohol laurilico (2,60%), ftalato de dietilo (2,39%), acido 2-propenoico,
éster tridecil (2,08%), &cido hexadecanoico, éster metilico (1,18%) y &cido octadecanoico
(1,10%). Dando nos que estos son los compuestos que se pudieron detectar del aceite

esencial de espinaca.

CUARTA: Podemos concluir que los resultados 6ptimos de un abuena extraccion de
aceite esencial de espinaca (Spinacea Oleracea L.) ya teniendo los valores de
optimizacion pudimos llegar que el tiempo estimado de extraccion es de 90 minutos, una
temperatura de 87.3 °C y un peso de 4000 g. dando asi el mejor rendimiento de 0.029.

Dandonos asi una respuesta buena de optimizacion.
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VI. RECOMENDACIONES

PRIMERA: A futuros investigadores se recomienda utilizar otras técnicas para la
extraccion de aceite esencial de espinaca como fluidos supercriticos o por métodos que

nos puedan dar mayor cantidad del aceite ya que es un aceite volatil.

SEGUNDA: A los futuros investigadores que tengan en cuenta que la seleccién de la
materia prima en un buen estado nos dara resultados precisos, y por lo tanto también el
tratamiento antes de la extraccion; para que al momento del proceso de vapor de agua ya

que esta también puede arrastrar las impurezas pudiendo dar resultados erroneos.

TERCERA: A futuros investigadores se les recomienda que tengan en cuenta que
trabajamos con un equipo donde la presion debe ser controlada constantemente y el nivel

de agua que tiene el caldero, para no tener problemas a futuro con el equipo.

CUARTA: A futuros investigadores trabajar con mayor presion de vapor para mejorar el
rendimiento de extraccion de aceite esencial y la temperatura mas alta. Tengamos en
cuenta que depende mucho del equipo donde estan haciendo la extraccion del aceite

esencial.

QUINTA: A futuros investigadores usar los equipos de proteccion personal para
evitarnos accidente dentro del area de trabajo. Los cuales son obligatorios dependiendo
al tipo de proceso que estén realizando. Cuidar nuestro bienestar y de las personas que

trabajan con nosotros.

SEXTA: A los futuros investigadores, se les recomienda trabajar con distintas presiones

de vapor donde también se puede ver aumento del rendimiento de los aceites esenciales.
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Anexo A.

Figura A.1l: Certificado de los resultados del andlisis por Cromatografia De Gases
acoplada a espectrofotometria de masas del aceite esencial de espinaca (Spinacia

Oleracea L.).

Figura A.2: Condiciones cromatografia del aceite esencial de espinaca (Spinacia Oleracea

L.).

Anexo B.

Figura B. 1 Equipo de Extraccion de aceite esencial por arrastre de vapor.

Figura B. 2 Pesado de la materia prima espinaca (Spinacia Oleracea L.). Muestra de 4 kg

y 2 kg.

Figura B. 3 Tamafo de Hoja Promedio de trabajo.

Figura B. 4 Muestra de hoja de espinaca (Spinacia Oleracea L.). Picada y cortada a la

mitad.

Figura B. 5 Muestra de materia prima espinaca (Spinacia Oleracea L.) Incorporacién en

recipiente destilador.

Figura B. 6 Iniciacién de la extraccion del aceite esencial (Spinacia Oleracea L.).

Figura B. 7 Lectura de datos de las temperaturas de la extraccion del aceite esencial.

Figura B. 8 Descomposicion de la materia prima espinaca (Spinacia Oleracea L.) fuera

del recipiente destilador.

Figura B. 9 Primeras gotas del aceite esencial extraccion.

Figura B. 10 Decantacidn del aceite esencial (separacion del agua y el aceite).
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Figura B. 11. Envases color &mbar.
Figura B. 12 Pesado de muestra del aceite esencial de espinaca (Spinacia Oleracea L.).
Figura B. 13 Introduciendo muestra de aceite esencial de (Spinacia Oleracea L.).

Figura B. 14 Analisis por cromatografia de gases del aceite esencial de espinaca (Spinacia

Oleracea L.).
Anexo C
Tabla C. 1 Pardmetros controlados en la extraccion por arrastre de vapor de la espinaca.
Anexo D

Figura D. 1 Diagrama del balance de materia.
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Anexo A.

UNIVERSIDAD MACIOMAL DE SAN ANTONIO ABAD DEL CUSCO
FACULTAD DE CIENCIAS
LAROR ATORID DE C3OMATO-CRAFIA ¥ EIPECTROMATRIA - Paballin du Cantral da Calldad
Av. Da lu Cubure 793 CUSCO-PERL Costacts G74582511

RESULTADOS
Cusen, 16 de Mayo del 2019
Sollcitantes : Alexandra Rosa Cecaman Ramos
Tipo de Anallsis : Detarminacion de componentes voldties por Cromatograna de Gases
Tipo de Muestras : Frasco con contenido Bquido Demominado Acaite Esencial Espnaca
Cantidad de Muestra -1, aproximadaments 25 mL

Almacenamiento (4T,

Condicicnes de Analizis para =l Aceite Bsenciasl

Cromatografo : Agilent 6950H

Detector Espectrometro de Masas [ Agilent S573E.

Linss de transferancia : HAOTC

Modo de Ionizaciom : Impacto Electronico 70 electron woltios
Modo escanen de masas : 40-500 uma

Inyector Butomatico Agilent: T683B
Columna: Agilent BP-5M8 5% Fenil Metil Siloxano.

Condiciones del cromatografo.
Temperatura del Horno inicial 60°C

=.-l L]
Rate C/min temp © Final time
Inic 0 60 .00
L 5.00 240 .00

Tiempo de Analisi=: 37.00 min
Puerto de= Inyeccion

Modo : Bplitless
Temp. Inicial : 200 "C
Tipo de Gas= : Helio
Flujo : 1.0 pL/min
Volumen de Inpeccion : 1.0 uk
Musstra inyecta . puroc

Mata: El resultado abtenido en |a determinacidn del Aceite eencal, express o contenido relative en porcentaje
de ks compuestos volities que estin presente. La metodologia desarroliada es de acuerdo con o Reratura
descrita (oon modificaciones)

v Pina Ales. ) A T Curso Infernacional Andlisic de Acsites Esenciakes Universidad Macional de San Artonio
Abad del Cuses 2014,

*  Lymam, K 2014 Potential Mlergens in Aromatherapy Oils by GOMS Using an Agilert J&W D8-XLB
Capillary Column Agilent Technologies, Inc. 2850 Centerville Road Wilmington, DE 19808 USA 5590
S203EN

)
AT .'..-'.'.]-'i.'.l
Arniwis del Lsbor sore oe CoTEDpER T

[ rorwir s
or- o

Figura Al: Certificado de los resultados del andlisis por cromatografia de gases acoplada
a espectrofotometria de masas del aceite esencial de espinaca (Spinacea Oleracea L.).
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Lab Crematograflia THSRAC Library Saarch Raport

Data Path : Di\DATA MEDVACEITES ESENCIALES'ZID1S\AE-ESFINACAR-RCRY
Data File : AE-ESFINACA.D

Aoy Om ! 1E May 015 1Z2:10

Oparator @ JICHP

Jampla ! Aealte asenclal da Esplnaca
Migc !

ALY Vial 1 Jampla Multipliar:
Saarch Librarias: C:yDatabase \NISTLL.L Hinimm Cualify: a

Tnknown SpectEum: Apex
Integraticn Events: RTE Integrator - Acelfes canon LEQ.F

P AT Araal Library/ID Ref# ChEE  (Qual
1 E.262 2.02 C:\Database\MISTLL.L
1-Esxannol, Z-sthyl- 13670 Q00104-TE=-T &4
1-Esxarol, Z-athyl- 12663 000104-T6-T &4
1-Esxannol, Z-athyl- 12661 000104-TE=T 53
2 12,801 0.87 C:iDatabase\MISTLL.L
H-Mathylallylamine 612 0006ZT-37-2 3
1-Baxang, 3,5,5-trimathyl- 11872 004316-65-8 3
2,4, 6, E-Tetrangthyl -1-undacana 63591 0533Z0-2Z6-2 3
3 14,387 1.19 C:\Database\HWIST1L.L
Undacare ZE4Z2Z 001120-21-4 53
Sulfurcus acld, haxyl pentyl aster 50252 1000303-14-1 47
Haxana, I,2,3,3-tetramathyl- 159224 013475-81-5 43

4 17.07% 0,86 C:\Database\HMIST1L.L
3, 3" -Ininoblspropylaning 12527 000056-13-8 38
fialic acld, cyclobufyl nonyl este 115015 100030%-70-0 32
fmalic acld, cyclobutyl dacyl aste 130926 1000303-T70-1 25

5 17.e2% 1.04 Cr\Databasa‘\MISTLL.L
fialic acld, cyclobutyl undacyl es 14ZBOT 1000309-T70-2 47
tar
fialic acld, cyclobutyl Cridecyl & 185501 1000309-T0-4 40
gtar

Cealic acld, cyclobutyl decyl este 130526 1000309-T70-1 37

E 17.722 2.60 C:vDatabase\NISTLIL.L

Cyclopropane, nonyl- 36766 0T4663-35-7 31
1-Dodecanol 50215 000112-53-8 31
1-Tndecanol 33772 000112-42-5 31

T 18,800 2.39 CrvDatabase\NISTLIL.L

Diathyl Phthalate TETE4 000084-66-2 90

Diathyl Fhthalate TETSZ 000084-86-2 B0

Digthyl Fhthalate TETEE 000084-66-2 B0
8 19.09& 1.21 C:\Database\HISTIL,L

1-Dodecancl 50315 000112-53-8 T4

S-Octadacena; (E]- 104186 00TZ206-21-5 T4

1-Dodecana 26733 000112-41-4 T2

5 19,194 1.38 C:uDatabasa\NISTLIL.L

Silame; trichlorooctadecyl- 205354 000112-04-3 B0
Haxadacana EZ0Z27 000544-Te-3 20
Hanalcosana 141425 000629-34~-T T2

10 22,154 2,08 Cr\Database\HIST1L.L
2-Fropanolc acld, tridecyl aster 105711 003076-04-8 31
2-Fropanolc acld, pantadecyl aster 129372 043080-23-% 36
Dedacyl acrylate 54113 002156-37-0 83

11 22,411 1.eb CriDatabase\WISTLIL.L

Dotadecans, l-{athanyloxy]- 141404 000330-0Z2-3 &4
Dodecana, L-fluoro- E16E0 000334-68-3 &4
3ilane, trichlorodocosyl- ZZRETI 007325-24-0 53
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12 23,308 1.25 Ci:vDatabasa \MISTLIL.L
Cualic acld, cyclobutyl Cetradecyl 1TEE46 1000303-TO0-3 43
RETRT
fealic acld;, allyl pentadecyl este 1TEE1T 1000303-IZ4-3 43
Cualic acld, cyclobutyl tridecyl & 185501 1000303-TO0-4 43
star

13 25,317 1.68 Cr\Databasa'\WNISTL1.L
2-Tatradecanol TZEGD O04TO6-81-4 58
2-Dodecanol 50312 010203-28-8 50
2-Fantadacanol E4534 001653-34-5 42

14 27.£13 1.18 C:\Databasa\MISTL1.L
Haxadecanolc acld; methyl ester 115400 0Q0011Z-33-0 33
Haxadecanolc acld, methyl ester 119407 000112-33-0 33
Haxadecanolo acld, mathyl aster 112408 000112-33-0 93

15 28,255 580 Cr\Databasa'\NIETL1. L
n-Eaxadacanolc acld
n-Eaxadecanclc acld
Fentadecanole acld

Q00057-10-3 34
Q00057-10-3 30
00100Z-84~-Z B0

16 28.941 3.19 C:\Databasa\NISTL1l.L
Haxadacanole acld, athyl estar 131288 000628-37-7 33
Hexadecanolc acld, ethyl ester 131250 000628-37-7 33
Ethyl tridecancate SEESE 0ZE2ET-29-0 30

17 31,994 1.10 C:\Databasa'WISTLL L
Oetadecanolc acld 121261 000057-11-4 37
n-Eaxadacanolc acld 107543 000057-10-3 43
Fentadecanole acld SEES] 001002-24-2 43

18 34,374 1.47 Cr\Databasa'WISTLL L
Fantadecans T1394 000629-6Z-3 53
Haxadacans E3Z025 000544-T6-3 53
Tatradecana ESE80 000629-53-4 50

19 35,286 2.33 Cri\Database\WIET1L1.L

Teatracontang, 3,5, 24-Crimethyl- 241176 055162-61-3 43
Haptacosang, l-chloro- 217413 0&Z016-73-3 43
Tatradecana, L-Tluoro- T4252 0Q00533-33-3 35

20 36,045 Ed.E2 Cr\Databasa'\NISTIL.L
Hexanadiole acld, bis|Z-ethylhexyl 156365 000103-23-1 91
] astar
Haxanedliolc acld, bls|Z-athylhexyl
| astar
Dilszooctyl adipate 196E53 001330-36-5 31

..
I
i
1]

-1
i

000103-23-1 31

VWEITE ESENCIALIG.M Sat Jun I5 D9:45:36 Z015 THSAAC
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File  :DADATA MSDIACEITES ESENCIALES\2019AE-ESPINACA-ACR\AE-ESPIN
ACAD

Operator - JJICHP

Instrument - UNSSAC

Acquired : 16 May 2019 12:10  using AcgMethod ACEITE ESENCIAL19.M
Sample Name: Aceite esencial de Espinaca

Misc Info :

|sbundance TIC: AE-ESPINACA Didata.ms
130000 36.045

140000
130000
120000
110000
100000
90000
80000
70000
£0000
50000
40000 28.255
30000 8941

17722
20000 22154

25317
2761
17 42508 2 _:‘1'.33.3418 J sioge B4

1oo00] 8282 h !SS.EBEI
R 1

Mime—= 600 800 1000 1200 1400 1600 18.00 2000 2200 2400 2600 2800 30.00 3200 3400 36.00
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Cr \MEDCHEM 1A\METEQDE\ACEITE ESEHNCIALLS M
Tho May 1 12:50:1% ZD19

sontEsl Information

Fanpla Inlat r GC
Injection Scurce @ 0 GC ALS
plags Spectromatar !0 Ernabled

Mo

IHNETREUMENT COHTROL

PHAREMETERS

Jampla Frap mathod has baen asslgned Co This mathod,

GESD GC METEQD

OEN
Initial
Initial
Rampg

B Rata

1 5.00

g
=R

ED "C {0Om]
0.00 mim

Fipal Tima
1.00

Final Texp
40

Fagt tamp: 280 "C
Post timg: 3.00 min

Fun time: 37.00 min

EACE IMLET
Moda:
Initial

Fressura:

JFRONT INLET (SFLIT/SPFLITLEES]
Moda:  Fulasd Splitlaess
Initial tam: 200 {0m]
Frassuea: 8.22 pal {(0m)

e

Fulse peessues: 0.0 psi Total flow:
Fulae timd: 00 min Gas saver!
Forge flow: 100.0 mLl/min Gas Type:
Forge tims: 0.00 min

Total Flow: 1048.1 mi/min

Gas savear: Orf

s typs: Halium

COLTMH Z

ot

TOLN 1
Caplllary Column
Model Numbse: Agllent 150515-433
HPF-5MS 5% Fhanyl Mathyl Siloxans
Moy tamparatora: 250
Hominal langth: Z0.0 m
HNominal diameter: 250, 00 um
Hominal film thickmess: 0,25
Mode: constant flow
Initial flow: 1.0 ml/min
Hominal init prassura: E.Z3
Avarage weloolty: oo/ s
Inlet: Front Inlet
Cutlat: MID
Cutlet pressuore:

m

psl

Wi Cuum
JFRONT DETECTOR EACE DETECTOR
TampREatueE:
Hydrogen flow: 40,0 mL/min {OFfF]
Alr fla 50,0 mL/min {(OFf)
Mode: Constant makeup flow
Makaup flaw: 45,0 mlf/min (OfF]
Makaup Gas Typs: Hitrogen

Flams: Off
Elactromatar:
Lit offaat: 2.

(FID]
250 {OLr)

e

arf

JPIGHAL 1 SIGHAL Z

Data Eata: 20 Hz Data rate:
Typ#: tast plot Typa: Cast
Sawve Data: Off Save Data:

Figura A2: Condiciones cromatografias del aceite
Oleracea L.).
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|EFL
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temp:
10.00 psi
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Time =
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=1 ] 0.50 min
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[QEL)
5.1 nL/min
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Ealiun

installad)
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ERED! [(QfE)
Range: @O
Fast Peaks: Off

Attanuation: 0

DOLUMN COMF 1
(N Detectars

THERMAL AT 2

Taa: BMID Transier

Dascription: MED

Initial temp: 2EO0 'C

Initial timk: O0.00 min
f Rate Final temp

1 0 oy

O, O (GfL)

Lina

U FRESSURE 4
Description: HS
s Typa: Haelium

Initial pressure: 0,00

[TIME TAELE

Tine Spaci fler

Front Injector:
Sample Washes
Bampla Fumps

Frelnjection Dwall

Back Injector:
o parameters spaclfied

Humbixr
Humbiar

Column 1 Inwentory
Column 2 Invantory

=naral Information

[Tune File
foquistion Mode :

piS Imformaticn

Solwant Dalay

EMV Bodda !
paulting EM Veltage :

[Scan Paramaters]

Instal led)]

10n]

FostInjection Dwell

Zaro: 0.0
Eange: O
Fast Peaks: Off
Atteanuation: qQ

\OLL}

COLTHMH
| Mo

COMF Z
Detactors Tnatallad)
Al FRESSTURE 3
Descriptlion:
Gas Typa: Eelimm
Initlal prassura:l

Eaatar

0.00 pai [Off)

Final Tima

AIT{ FRESEURE &

Dascriptlon:

Gas Typa: Ealium
pal (Off] Initial pressura: 0.00 pai [Off
POET RTH

Post Tima: .00 min
Ovan Texparatura: 260 'C
Column 1 Flow: 0.2 nL/fmin

Faramater & Setpoint

GC Injector

Py
=
(=10 =R

Injection Volume . migroliters
Syringe Size 5.0 microliters
Fralnj Sclvent A Washas z

FralIn)y Salvent B Washas 3

PostIny Sclvent A Washas 3

PostIny Sclvent B Washas 3

Viscosity Delay 0 seconds
Flungar Spaed Fast

minutas
minutas

(==
(= =]
(=1 =]

ME ACQUISITION PAFAMETERS

e oY
Scan
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Low Mass : 40,0

High Mass L 400.0

Thraghald t 1ED

Janpla 8 r 2 A/D Eamples 4
Flot 2 low mass : 40,0

Plat 2 high mass L 400.0

[MSZonas]

S Bouros ! 230 € mawimum 250 C
S Cmad ! 150 € maximom 200 C

END OF ME ACQUISITION FARAMETERS

TUNE FARRMETERS for SN TUSEZT44383

Teace Ion Detection 1s OFF.

EMISSION H 24,810

ENERGY ! 69,522

REFELLER : 33,6841

TONFOCTS H TO, 227

ENTRANCE H E0D

EMVOLTE ! L541
Actual EMV @
GAIN FACTOR :

AMIIGAIN ! 1485, 000

AMITOFFSET ! 1ZZ,.500

FILAMENT ! L1.000

DCFOLARITY @ 0,000

ENTLENSOFFS @ 15,B1Z

MASSGAIN ! =T5Z,000

MASSOFFSET =3&,000

END OF TUME FARAMETERS

END OF THETROMEHT CONTROL PARAMETERS
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Anexo B.

Figura B2: Pesado de la materia prima espinaca (Spinacia Oleracea L.). Muestra de 4 kg

y 2 kg.
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Figura B3: Tamarfio de Hoja Promedio de trabajo.

Figura B4: Muestra de hoja de espinaca (Spinacia Oleracea L.). Picada y cortada a la
mitad.
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Figura B5: Muestra de materia prima espinaca (Spinacia Oleracea L.) Incorporacién en
recipiente destilador.
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Figura B6: Iniciacion de la extraccion del aceite esencial (Spinacia Oleracea L.).
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Figura B8: Descomposicion de la materia prima espinaca (Spinacia Oleracea L.) fuera
del recipiente destilador.
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Figura B10: Decantacidon del aceite esencial (separacion del agua y el aceite).
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Figura B11: Envases color &mbar.
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Figura B12: Pesado de muestra del aceite esencial de espinaca (Spinacia Oleracea L.).
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Figura B14: Andlisis por cromatografia de gases del aceite esencial de espinaca (Spinacia
Oleracea L.).
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Anexo C

Tabla C1: Parametros controlados en la extraccidn por arrastre de vapor de la espinaca

HORA T1 T2 T3 T4 PRESION PIV
(min) () () () 0 (bar)

0 20,1 16,2 15,7 16,5 3 53,2
0-10 85,3 15,3 14,4 15,9 3 58,4
10-20 87,3 15,5 34,8 15,5 3 81,7
20-30 87,3 15,6 29,4 15,6 3 80,2
30-40 87,3 15,7 36,6 16,5 3 82,7
40-50 87,3 15,7 36,8 16,6 3 81,1
50-60 87,3 15,6 36,5 16,1 3 83,7
60-70 87,3 15,6 36,9 16,1 3 91,6
70-80 87,3 15,6 38,1 16,3 3 93,2
80-90 87,3 15,8 37,7 16,4 3 102,9
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Anexo D

Figura D1: Diagrama del balance de materia.

4 Kg de Espinaca

0.200 g de residuo

4 Kg emulsion
93% de humedad

5.300 Kg emulsion
Agua 10 L
6.4 Lagua

5 mL aceite esencial

5 mL de aceite esencial

5 mL de aceite esencial de

espinaca
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