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RESUMEN

Este trabajo de investigacion evalla el rendimiento de extraccion del aceite
esencial de huacatay (Tagetes minuta L.), habiéndose realizado la parte experimental en
el Laboratorio de Operaciones y Procesos Unitarios de la Facultad de Ingenieria Quimica
de la Universidad Nacional del Altiplano de Puno, el objetivo general fue: Evaluar el
rendimiento de la extraccion del aceite esencial de huacatay (Tagetes minuta L.) y su
caracterizacion quimica mediante cromatografia de gases, el proceso de extraccion del
aceite esencial de huacatay (Tagetes minuta L.) se realiz6 por el método de arrastre de
vapor de agua, se selecciond y fue sometido a un proceso de secado controlado con el fin
de prevenir la descomposicion de la muestra experimental, los pardmetros que se tuvieron
en cuenta fueron la cantidad de masa de huacatay y el tiempo de extraccion, para este
trabajo se utiliz 18 kg de muestra total de la especie Tagetes minuta L., obteniéndose un
total de 40 ml de aceite esencial de huacatay (Tagetes minuta L.), con un tiempo total de
extraccion de 18 horas, a una temperatura de extracciéon de 89,5 °C dentro del extractor,
la composicién quimica del aceite esencial de huacatay (Tagetes minuta L.) se determind
por cromatografia de gases encontrandose 3,9-Epoxy-p-mentha-1,8(10)-diene (46,41%),
trans-Tagetone (25,58%), en mayor cantidad de un total de 45 componentes, habiendo
obtenido rendimientos entre 0,1524% - 0,2870% siendo estos los valores minimo y
maximo respectivamente, la parte estadistica se trabajo con el software Statgraphics con
un disefio de 2x2. Se concluye que en este estudio se demostrd las propiedades quimicas
del aceite esencial de huacatay (Tagetes minuta L.) que se determind por cromatografia

de gases con un rendimiento maximo de 0,2870%.

Palabras Clave: Aceite esencial, Arrastre de vapor, Cromatografia de gases, Eficiencia

de extraccion, Huacatay.
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ABSTRACT

This research evaluates the huacatay essential oil (Tagetes minuta L.) extraction
performance, having carried out the experimental part in the Operations and Unitary
Processes Laboratory of the Chemical Engineering Faculty of the Altiplano National
University - Puno, The general objective was: To evaluate the extraction of the huacatay
essential oil (Tagetes minuta L.) yield and its chemical characterization by gas
chromatography, the extraction process of the huacatay essential oil (Tagetes minuta L.)
was carried out by water vapor dragging method, was selected and subjected to a
controlled drying process in order to prevent the experimental sample decomposition, the
parameters that were taken into account were the huacatay mass amount and the
extraction time, for this research, 18 kg total sample of the species Tagetes minuta L. was
used, obtaining a total of 40 ml huacatay essential oil (Tagetes minuta L.), with a total
extraction time of 18 hours, at an extraction temperature of 89,5 °C inside the extractor,
the chemical composition of huacatay essential oil (Tagetes minuta L.) was determined
by gas chromatography, finding 3,9-Epoxy-p-mentha-1,8(10)-diene (46,41%), trans-
Tagetone (25,58%), in greater quantity of a total of 45 components, having obtained
yields between 0,1524% - 0,2870% being these the minimum and maximum values
respectively, the statistical part was worked with the Statgraphics software with a 2x2
design. It is concluded that this research demonstrated the chemical properties of huacatay
essential oil (Tagetes minuta L.), which was determined by gas chromatography with a

maximum yield of 0,2870%.

Keywords: Essential oil, vapor dragging, gas chromatography, extraction efficiency,

huacatay.
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CAPITULO |

INTRODUCCION

A nivel mundial, se ha visto incrementado la demanda de alimentos naturales que
no contengan productos quimicos, lo que hace indispensable la busqueda de compuestos
alternativos y nuevas tecnologias que no contaminen ni sean dafiinos para la salud, es por
ello que la sustitucion de quimicos por sustancias naturales es una gran alternativa, los
aceites esenciales y su uso han sido revisado por diferentes autores durante varios afios.
(Guerra et al., 2014). Durante siglos se han empleado en cosmética, perfumeria y
medicina, en algunas civilizaciones antiguas incluso formaban parte de la tradicion y

cultura, y se usaban en rituales y celebraciones religiosas (Casado, 2018).

Per0 es uno de los 12 paises con amplia diversidad bioldgica, con
aproximadamente 10% de la flora mundial, estimada en 25000 especies; 30% de ellas son
endémicas (Castro-Alayo et al., 2019). El huacatay también se puede usar como
insecticida y se sabe que tiene propiedades medicinales como propiedades digestivas,
antihelminticas y antiaborto, la infusion de las hojas para aliviar el dolor de estomago y
decoccion de flores y hojas frescas para tratar resfriados y bronguitis (INDECOPI, 2019).
El huacatay (Tagetes minuta L.) es una planta aromatica con amplio espectro de actividad
bioldgica, con propiedades medicinales, antioxidantes y antimicrobianas (Castro-Alayo

etal., 2019).

Debido a la gran riqueza y variedad de plantas aromaticas silvestres cultivadas, la
mejora y el desarrollo de técnicas de extraccion de aceites esenciales en esta industria es
de particular interés para cientificos, agricultores y sindicatos agricolas (Montoya, 2010).
Este auge y aumento de la demanda en el mercado de los aceites esenciales ha llevado a

que la investigacién ahora se dirija a optimizar y controlar el proceso de obtencidn, estan
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surgiendo nuevos métodos de extraccion para aumentar la produccién con el menor

consumo de energia y costos operativos posibles (Casado, 2018).

Los aceites esenciales son compuestos naturales, liquidos volatiles, de
composicion compleja con agradable aroma, que provienen de plantas a las que aportan
olores particulares, generalmente gratos, y que son extraidos mediante maltiples técnicas
de las cuales la mas comun es la destilacién (Montoya, 2010).

La investigacion basica en la extraccién, caracterizacion y refinacion de diversas
especies nativas y sus aceites esenciales traerd mayores beneficios a la industria
alimentaria local y/o nacional, acceso a nuevos mercados y mas oportunidades de
innovacion tecnoldgica, posibilita el acceso a la productividad, mejora las capacidades de
negociacion, fortaleciendo la independencia econdmica, desarrollando nuevas
habilidades, logrando mayores ingresos y mejores condiciones de trabajo, también
permite el crecimiento econdmico y la promocion de la competitividad regional, todo ello
mejora el rendimiento en mercados cada vez méas exigentes y competitivos (Hernandez,
2021). El lugar geografico podria afectar significativamente las propiedades fisicas,
quimicas y actividad antioxidante (AA) de los aceites esenciales (Castro-Alayo et al.,
2019).

Por lo citado anteriormente, el presente trabajo de investigacién tiene como
objetivos: Evaluar el rendimiento de la extraccion del aceite esencial de huacatay su
caracterizacion quimica mediante cromatografia de gases del aceite esencial extraido por
arrastre de vapor.

Este trabajo de investigacion se divide en los siguientes capitulos. Capitulo I. Se
da a conocer un abordaje del problema, que se relaciona con el comercio organico global
mas amplio y los bajos intereses culturales, sociales, econémicos y su justificacion,

objetivo de la investigacion e hipotesis, Capitulo 1. Se presentan teorias centrales y de

14
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referencia sobre métodos de recoleccidon, propiedades medicinales y conceptos
especificos, Capitulo I1l. Abordaremos las metodologias, el método y herramientas que
permitieron la recoleccion de la informacion y finalmente los resultados y discusiones en
el Capitulo IV. Centrandose en los resultados del estudio que aplican diversas
herramientas de tablas estadisticas, prueba de hipétesis y culmina en conclusiones,

recomendaciones, referencias y apéndices mencionados.

1.1. OBJETIVOS DE LA INVESTIGACION

1.1.1. Objetivo general

- Evaluar el rendimiento de la extraccién del aceite esencial de huacatay
(Tagetes minuta L.), su caracterizacion quimica mediante cromatografia de
gases del aceite esencial extraido por arrastre de vapor.

1.1.2. Objetivos especificos

- Determinar el rendimiento de extraccion del aceite esencial de huacatay
(Tagetes minuta L.) por método de arrastre de vapor.

- Determinar las caracteristicas quimicas del aceite esencial de huacatay

(Tagetes Minuta L.) por método cromatografico.

1.2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Existe un mercado potencial para valorar y utilizar aceites esenciales naturales de
origen vegetal como insumo para agregar valor a nuestros productos, prueba de ello es la
tendencia de crecimiento que ha experimentado el comercio organico en el Per(, que
alcanzd ventas por aproximadamente 460 millones de ddlares en 2015, gracias a la

exportacion de productos basados en la biodiversidad. (Silva, 2017).

En el Perd, diversas instituciones han prestado atenciéon a la elaboracion de

productos naturales con variadas orientaciones respecto a las materias primas, usos y
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localizacion de las plantas industriales dentro de los cuales se encuentran los aceites

esenciales (llla, 2019).

En esta region, la produccion de aceites esenciales tiene caracteristicas minimas y
es dificil cumplir con requisitos de calidad especificos, valorar los recursos de la
biodiversidad requiere multiples enfoques culturales, sociales, ambientales, econémicos
y estrategias de investigacion que incluyan la transversalidad, ademas de establecer una
cadena de valor para lograr el uso sostenible de las plantas aromaticas como recurso para
la biodiversidad natural mediante la basqueda de un andlisis interdisciplinario a cierto
nivel como los aceites esenciales, la produccidn de aceites esenciales representa una gran
oportunidad de bionegocio de valor agregado para los agricultores de la sierra andina y

sus regiones (Hernandez, 2021).

1.2.1. Problema general

- ¢Cuél es el rendimiento obtenido y la caracterizacion quimica por
cromatografia de gases del aceite esencial de Huacatay (Tagetes minuta L.)

obtenido por arrastre de vapor?

1.2.2. Problemas especificos

- ¢Cudl seré el rendimiento de la obtencién del aceite esencial de Huacatay
(Tagetes minuta L.) mediante la metodologia de extraccion por arrastre de
vapor?

- ¢Cuales seran las propiedades quimicas por método cromatografico de gases

del aceite esencial de Huacatay (Tagetes minuta L.)?
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1.3. HIPOTESIS GENERAL

- El rendimiento del aceite esencial de Huacatay (Tagetes minuta L.) esta en

funcion del tiempo y la cantidad de masa de huacatay (Tagetes minuta L.)

1.3.1. Hipotesis especificas

- El rendimiento del aceite esencial de huacatay (Tagetes Minuta L.), fluctda
entre 0,10 a 0,60%. y las caracteristicas quimicas se determinaron por el
método de cromatografia de gases.

- La composicion quimica del aceite esencial de huacatay es: 3,9-Epoxy-p-
mentha-1,8(10)-diene (46,41%), trans-Tagetone (25,58%), 2-Methoxy-2-

methylbut-3-ene (12,00%), en mayor cantidad de un total de 45 componentes.

1.4. JUSTIFICACION DEL TRABAJO DE INVESTIGACION

1.4.1. Justificacion cientifica y/o tecnoldgica

Los aceites esenciales son compuestos naturales, liquidos volatiles, de
composicion compleja con agradable aroma, que provienen de plantas a las que aportan
olores particulares generalmente gratos y que son extraidos mediante multiples técnicas
de las cuales la mé&s comdn es la destilacion (Montoya, 2010). Este trabajo de
investigacion pretende dar un mayor valor agregado al aceite esencial de huacatay
(Tagetes minuta L.), con el fin de lograr mayores beneficios a la industria alimentaria,
tanto regional y/o nacional con estudios basicos de extraccion, caracterizacion y
purificacién de las diversas especies nativas y sus aceites esenciales.

1.4.2. Justificacion social

El huacatay puede ser usado como plaguicida y se le atribuyen propiedades
medicinales como digestivo, carminativo y antiabortivo, la infusion de sus hojas se usa

para aliviar los dolores gastricos y la decoccién de sus flores y hojas frescas para aliviar
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los catarros y bronquitis (INDECOPI, 2019). El huacatay (Tagetes minuta L.) es una
planta aromatica con amplio espectro de actividad biol6gica, con propiedades
medicinales, antioxidantes y antimicrobianas (Castro-Alayo et al., 2019). Con el
desarrollo de la industria de aceites esenciales en el pais, se aprovechan las zonas
forestales responsablemente, manteniendo el medio ambiente y se generarian mas puestos
de trabajo a las personas que se dedican a esta actividad.

1.4.3. Justificacion ambiental

Cuando se trata de impactos ambientales, el analisis de las emisiones a la
atmosfera revela que las emisiones de los generadores de vapor y las torres de
enfriamiento son amigables con el medio ambiente, por lo que los beneficios del método
de extraccion por arrastre de vapor son fundamentales, el efluente de la extraccion suele

ser agua y se drena directamente a la red de alcantarillado.
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CAPITULO II

REVISION DE LITERATURA

2.1. ANTECEDENTES
Castro Alayo et al. (2019) concluyen que entre los componentes volatiles méas
abundantes se identific6 1-adamantanol (44,42%) en huacatay y concluye que el lugar

geografico afecta significativamente las propiedades fisicoquimicas de los AE.

Mendoza & Ricardo (2019) informan que se determinaron las caracteristicas
fisicoquimicas del aceite esencial de Huacatay (Tagetes minuta L.) siendo el rendimiento

0,57%, el aceite fue de color amarillo, olor sui géneris, sabor astringente y textura oleosa.

Condori (2019) concluye que el porcentaje de rendimiento del aceite esencial
(Coriandrum sativum) fue 0,07625% extraido de 4,0 kg de la planta de cilantro a un
caudal de agua 150 L/h y a un tiempo de 120 minutos obteniendo 1,1 ml de aceite esencial

de cilantro (Coriandrum sativum) siendo estos los valores 6ptimos.

Puma (2019) informé que la caracterizacion fisicoquimica del aceite esencial de
Chenopodium Ambrosioides (Paico), extraidos por arrastre de vapor saturado determino
los siguientes resultados densidad (0,930 g/mL a 17,3 °C) y con componentes
mayoritarios obtenidos por analisis de cromatografia de gases acoplada a espectrometria

de masas son Bornileno (45,45%), m-cimeno (19,23%), y d-carene (15,17%).

Araujo (2018) concluye que los valores dptimos para lograr una buena extraccion
son: Temperatura 87,5 °C; con un tiempo de 60 minutos y una cantidad de 2000 g (peso).
Se obtuvo 2,73 g de aceite esencial de 2000 g de hojas de albahaca durante el proceso de
extraccion por arrastre de vapor de agua con un rendimiento de (0,1622% -0,1527%)

siendo estos sus valores mas altos.
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Baca (2018) informa que la composicién quimica del aceite esencial se determino
mediante dos ensayos de cromatografia de gases acoplado a espectrometria de masas,
mediante el ensayo Headspace Sampling, se determind 49 componentes volatiles, que
contiene el aceite esencial de huacatay, encontrandose como componentes principales a
1-Adamantanol (44,42%), pentanoic acid, 2-propenyl ester (24,74%) y trans-.beta.-

Ocimene (9,47%).

Culqui (2018) concluy6 que el aceite esencial de huacatay, puede prolongar la
vida util de carne de cuy empacada al vacio hasta por 14 dias en almacenamiento
refrigerado en dosis de 0,35 mientas que con las demas dosis utilizadas el tiempo de vida

util fue menor.

Segun Morocco (2017) determind las caracteristicas fisicoquimicas del aceite
esencial de Matico cuyos valores son densidad de 0,9278 g/mL a 20 °C, pH de 5,15, los
componentes aromaticos mayoritarios como Asarone, 1,6-Cyclodecadiene, 1-methyl-5-

methylene-8-, y Bicyclo (7.2.0) undec-4-ene, 4, 11, 11-trimethyl-.

Orellana (2017) evalud el rendimiento de aceite esencial, que fue de 0.142 % para
el caso de hojas y 0.209 % para el caso de tallos con hojas, en la caracterizacion
cromatografia realizada al aceite esencial de hierbabuena se identificaron 57 componentes
volatiles, siendo los componentes mayoritarios para ambos casos el D-Limoneno, alpha-

pineno y Bicyclo (3.1.1) heptane, 6,6-dimethyl-2methylene-(1S).

Quispe (2017) informa que las propiedades fisicas del aceite esencial de eucalipto
(Eucalyptus globulus s.p.) obtuvo un 63,96% en contenido mayoritario de eucalyptol con

0,6103 % de rendimiento de extraccion.

Tuyo (2015) nos da a conocer que se encontrd en forma cuantitativa la presencia
de monoterpenos hidrocarbonados: B-pineno en un 1,54 % y limoneno en 3,47 % vy
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monoterpenos oxigenados: tagetone o 2-methyl-octanol en un 1,37 %, Bicyclo (3.1.1)

hept-3-en-2-ine, 4,6 en un 5,31 %.

2.2. MARCO TEORICO

2.2.1. Los aceites esenciales

“Los aceites esenciales se definen como mezclas de componentes volatiles,
productos del metabolismo secundario de las plantas, cuya composicion entra una porcion
de hidrocarburos de la serie polimetilénica del grupo de los terpenos se caracterizan por
su formula (CsHg),, denomindndose mono terpenos, n=2; sesquiterpenos, n=3; di
terpenos, n=4; etc. Junto con otros compuestos casi siempre oxigenados (alcoholes,
éteres, esteres, aldehidos y compuestos fendlicos) que son los que le dan el aroma que las
caracteriza. Son liquidos aromaticos y volatiles obtenidos de plantas incluyendo flores,
raices, hojas, semillas, piel, frutos y la planta entera, se han descrito casi 3000 aceites
esenciales diferentes. De ellos, unos 300 se utilizan comercialmente en el aromatizante y
mercado de fragancias. En su mayoria son de olor agradable, aunque existen algunos de
olor relativamente desagradable como por ejemplo los de ajo y la cebolla, los cuales

contienen compuestos azufrados” (Baca, 2018).

2.2.2. Composicidén quimica de los aceites esenciales
La composicion quimica de los aceites esenciales es muy compleja y los
metabolitos secundarios volatiles se pueden clasificar en funcion de los grupos

funcionales contenidos en la molécula, como se muestra en la Tabla 1.

21

repositorio.unap.edu.pe

No olvide citar adecuadamente esta tesis
]



UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

Tabla 1. Composicion quimica de los aceites esenciales.

GRUPO NATURALEZA EJEMPLO
Terpenicos Limoneno, a-Terpineno
HIDROCARBUROS Aromaticos Cumeno, p-Cimeno
Sesquiterpénicos trans-B-Cariofileno
Monoterpénicos Citral
ALDEHIDOS Alifaticos Nonanal, Octadenal
Aromaéticos Cinamaldehido
Monoterpénicos Geraniol, Citronelol
Aliféticos 3-Decanol
ALCOHOLES
Sesquiterpénicos Espatulenol, Cedrol
Aromaticos Alcohol bencilico
FENOLES Aromaticos Timol, carvacrol

Fuente: (Bermudo, 2019)

La planta de huacatay contiene un aceite esencial que estd constituido por
monoterpenos como: B-pineno, limoneno, 2-fenilpropil butirato, 1-Deceno, Undecano, 1-
Dodeceno, 2-Undecenal (Aldehido), La composicion de los aceites esenciales de
Huacatay varia mucho dependiendo de varios factores como: la parte de la planta a
cosechar, el estado de desarrollo de la planta al momento de la cosecha y el origen
geografico, en el Mediterraneo de la India se distingue principalmente un tipo de aceite
esencial de Huacatay que tiene un alto contenido de B-ocimeno y un bajo contenido de

limoneno (INDECOPI, 2019).
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Tabla 2. Las industrias usuarias de productos aromaticos naturales y AE.

INDUSTRIAS APLICACIONES
] o Salsas, condimentos, bebidas refrescantes, alimentos
Alimenticia
procesados y enlatados.
Licorera Aperitivos y saborizantes
Cosmeética Perfumes, dentifricos, cremas, lociones

Farmacéutica

Veterinaria, antisépticos, analgésicos, aromaterapia y

homeopatia

Uso domestico Desodorantes, desinfectantes del ambiente y jabones.

Agroquimica Bioinsecticidas y aleloquimicos
Textil Elaboracion de enmascaradores de olores y tratamiento
exti
con mordientes después del tefiido

o o Utiliza esencias o terpenos derivados de ellas como
Petroquimica y mineria i ]

vehiculos flotantes y lubricantes.

Pinturas Enmascaradores de olores disolvente biodegradable.
L Precursores quimicos, por ejemplo citral, safrol,
Quimica Fina )

trementina.

Fuente: (Bermudo, 2019)

Tabla 3. Los pardmetros utilizados para el control de calidad de aceites esenciales.

PARAMETROS DESCRIPCION

Olor Color
Densidad Miscibilidad en etanol indice de

Caracteristicas organolépticas

Determinaciones fisicas y ]
refraccion Poder rotatorio.

o o indice de acidez indice de fenoles indice de
Indices quimicos ) L .
éster Determinacion de aldehidos y cetonas.
Cuantificacion de los componentes
Caracteristicas Cromatografias principales Analisis por cromatografia de
gases (GC-MS, GC).

Caracteristicas espectroscopicas Ultravioleta Infrarrojo RMN

Fuente: (Bermudo, 2019)
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2.2.3. Huacatay (Tagetes minuta L.)

Conocida cominmente como Huacatay en Peru, Tagetes minuta L. es una hierba
anual erguida que puede crecer hasta 50 cm de altura, tiene hojas dentadas en forma de
lanza y un olor fuerte, se cultiva en la costa del Perd, Sierra y Amazonia, se utiliza como
especia e ingrediente esencial en la preparacion de muchos platos peruanos, las hojas
también se utilizan para extraer los aceites esenciales utilizados en perfumes (INDECOPI,
2019).

Al huacatay también se le puede encontrar con otros nombres, como: epazote,
hierba hedionda, hierba sagrada, menta negra y aymara wacataya, su aroma es muy
penetrante y es una mezcla de menta, albahaca, limon y estragon, la causa del olor es un
pequefio punto naranja en el borde de la hoja donde se concentran los aceites esenciales

(INDECOPI, 2019).

Figura 1. Huacatay (Tagetes minuta L.)
Fuente: (INDECOPI, 2019)
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Tagetes Minuta L. es una hierba anual erguida que alcanza de 1 a 2 metros, las
hojas son de color verde claro y pinnadas con 4 a 6 pares de pinna, los bordes de las hojas
estdn finamente aserrados, debajo de las hojas hay varias pequefias glandulas
multicelulares de color naranja punteado que emiten un olor a regaliz cuando se abren,
también se encuentran gldndulas en los tallos y bréacteas involucradas, cuatro o cinco
bracteas fusionadas rodean cada cabeza, por lo general, hay de 3 a 5 flores liguladas de
color amarillo anaranjado y de 10 a 15 flores de disco amarillo anaranjado por cabeza

(INDECOPI, 2019).

Tabla 4. Composicién quimica del huacatay (Tagetes minuta L.)

COMPONENTES CANTIDAD
Agua (9) 83,4
Proteina (g) 5
Grasa (g) 0,8
CHO (g) 8
Fibra (g) 2,3
Ceniza (g) 2
Calcio (mg) 412
Fosforo (mg) 79
Hierro (mg) 8,7
Niacina (mg) 1,47
Acido ascorbico Reducido (mg) 17,1

Fuente: (Flores, 2019)

De la Tabla 4, se puede apreciar la composicion quimica de huacatay, en ella se
puede observar el alto contenido de Calcio, asi como fosforo, hierro y &cido ascérbico

reducido.
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2.2.4. Clasificacion cientifica

Gracias a los estudios taxondmicos las plantas han sido clasificadas, dando lugar
al nombre cientifico basado en el género y la especie, definido por sus caracteristicas mas
relevantes; este nombre cientifico es tomado de la lengua latina y su empleo ha sido
generalizado a nivel mundial, de esta manera se ha visto favorecido el avance de la ciencia

en cuanto al conocimiento de las plantas en beneficio de la humanidad (Tuyo, 2015).

Reino: Plantae
Divisién:  Magnoliophyta
Clase: Magnoliopsida
Subclase:  Asteridae
Orden: Asterales
Familia: Asteraceae
Género: Tagetes

Especie: Tagetes minuta L.

2.2.5. Obtencion de los aceites esenciales.
Existen varias formas de extraer los aceites esenciales, y su uso depende en gran
medida del tipo de material vegetal que se extraiga. Por lo tanto, la destilacion es uno de

los métodos tradicionales de extraccion y refinacion de aceites esenciales.

2.2.5.1.Destilacion por arrastre con vapor
Es el proceso de separacidn de sustancias organicas volatiles que no son miscibles
en agua de las sustancias no volatiles contenidas en la mezcla, en este caso, se agrega
agua a la mezcla organica destilada en forma de vapor saturado, su base fisica es la ley

de Dalton, donde cuando dos 0 méas gases que no reaccionan entre si se mezclan a
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temperatura constante, cada gas ejerce la misma presion que si estuviera solo, y la suma

de cada presidn es la presion total del sistema cuya formula es (Garcia, 2018):

PT:P1+P2+"'+Pn ECl

Al destilar una mezcla de dos liquidos inmiscibles, su punto de ebullicion sera la
temperatura a la cual la suma de las presiones de vapor es igual a la atmosférica. Esta
temperatura sera inferior al punto de ebullicion del componente més volatil. Si uno de los
liquidos es agua, como es el caso de la DAV, y si se trabaja a la presion atmosférica, se
podra separar un componente de mayor punto de ebullicién que el agua a una temperatura
inferior a 100 °C. Esto es muy importante cuando el compuesto se descompone a su

temperatura de ebullicién o cerca de ella (Garcia, 2018).

Este método se realiza inyectando el vapor producido por el agua hirviendo,
Ilamado vapor estancado, este vapor ingresa a la fuente que contiene la muestra a alta
presion, dandole calor latente y evaporacion, aqui es donde el vapor destruye las células
de la planta o los canales de aceite, forma una mezcla volatil inmiscible, lo que equivale
a condensarse al entrar por un refrigerante para formar dos fases de agua en el aceite
esencial para su posterior purificacién. Este método se utiliza para extraer aceite de

rizomas, raices, semillas y hojas secas y/o fermentadas (Baca, 2018).

El equipo necesario para realizar un DAV consiste en un generador de vapor
(caldera, matraz y fuente de calor), recipientes en los que se coloca la masa vegetal
(frascos, cubos de destilacion); cuello de cisne para conectar al condensador; y
finalmente, una copa florentina de la que se recoge el producto deseado y se separa de la
fase acuosa por decantacion, en la figura 2 muestra un diagrama de este instrumento a

escala de laboratorio (Garcia, 2018).
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Figura 2. Equipo para la destilacion por arrastre con vapor (DAV).
Fuente: (Garcia, 2018)

Buen rendimiento y limpieza debido a la sencillez de este equipo, los aceites

obtenidos de esta manera es la opcion preferida para la produccidn de aceites esenciales.

2.2.5.2.Descripcion del proceso.

“De manera general, se describe de la siguiente manera: La materia prima vegetal
es cargada en un hidrodestilador, de manera que forme un lecho fijo compactado. Su
estado puede ser molido, cortado, entero o la combinacion de éstos. El vapor de agua es
inyectado mediante un distribuidor interno, proximo a su base y con la presion suficiente
para vencer la resistencia hidraulica del lecho. La generacion del vapor puede ser local
(hervidor), remota (caldera) o interna (base del recipiente). Conforme el vapor entra en
contacto con el lecho, la materia prima se calienta y va liberando el aceite esencial
contenido y éste, a su vez, debido a su alta volatilidad se va evaporando. Al ser soluble
en el vapor circundante, es “arrastrado”, corriente arriba hacia el tope del hidrodestilador.
La mezcla, vapor saturado y aceite esencial, fluye hacia un condensador, mediante un
“cuello de cisne” o prolongacion curvada del conducto de salida del hidrodestilador. En
el condensador, la mezcla es condensada y enfriada, hasta la temperatura ambiental. A la

salida del condensador, se obtiene una emulsion liquida inestable. La cual, es separada en
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un decantador dindmico o florentino. Este equipo esta lleno de agua fria al inicio de la
operacion y el aceite esencial se va acumulando, debido a su casi inmiscibilidad en el
aguay a la diferencia de densidad y viscosidad con el agua. Posee un ramal lateral, por el
cual, el agua es desplazada para favorecer la acumulacién del aceite. EI vapor condensado
acomparfiante del aceite esencial y que también se obtiene en el florentino, es llamado
(agua floral). Posee una pequefia concentracion de los compuestos quimicos solubles del
aceite esencial, lo cual le otorga un ligero aroma, semejante al aceite obtenido. Si un
hervidor es usado para suministrar el vapor saturado, el agua floral puede ser reciclada
continuamente. De otro modo, es almacenada como un sub-producto. El proceso termina,
cuando el volumen del aceite esencial acumulado en el florentino no varie con el tiempo.
A continuacion, el aceite es retirado del florentino y almacenado en un recipiente y en
lugar apropiado. El hidrodestilador es evacuado y llenado con la siguiente carga de

materia prima vegetal, para iniciar una nueva operacion” (Cerpa, 2007).

Dependiendo de la forma del contenedor, se puede usar una rejilla para separar la
carga de material del divisor, o se puede usar una canasta para cargar y descargar cargas

mas rapido al final del proceso (Cerpa, 2007).

Condensador

[a

Aceite c\unciu>

Destilador

Florentino

Agua Floral

Caldera

[ A

Figura 3. Esquema bésico del proceso.
Fuente: (Cerpa, 2007)
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La Fig. 3 proporciona un esquema del proceso, con un hidrodestilador es cargado
por lotes y operando en modo semi continuo, los condensadores normalmente funcionan
en modo continuo con un suministro de refrigerante a contracorriente. El generador de

vapor se alimenta con agua dulce y agua de floral cuando hay recirculacién (Cerpa, 2007).

2.2.5.3.Métodos de extraccion: destilacion con arrastre de vapor.
“Historicamente se distinguen tres tipos de destilacién: hidrodestilacién o
destilacion con agua, destilacion con agua y vapor y destilacion en corriente de vapor,
son iguales desde el punto de vista puramente tedrico, sin embargo, existen ciertas
variaciones en la practica y en los resultados obtenidos, debido a algunas reacciones que

ocurren durante la destilacion.

Las principales diferencias entre los tres tipos son la disposicion de la materia

prima vegetal y el lugar de produccion del vapor de agua:

- Hidrodestilacién: El material vegetal a destilar se halla sumergido en el agua. La
generacion de vapor se produce dentro del propio recipiente de destilacion.

- Destilacion con agua y vapor: El vapor se genera en el mismo recipiente donde
se introduce la materia prima y el agua, pero estas no estan en contacto directo. El
producto a destilar se dispone en rejillas o placas perforadas y la parte inferior del
recipiente se llena de agua hasta un nivel por debajo de dichas rejillas.

- Destilacion en corriente de vapor: La materia prima y el agua no se encuentran
en contacto. El vapor usado para la destilacion se genera externamente y se inyecta
por la parte inferior del recipiente de destilacion en el que se encuentra la materia

vegetal.

De los tres tipos, la destilacion en corriente de vapor es el método convencional

mas usado en la actualidad a nivel industrial debido a la sencillez del proceso y los buenos

30

repositorio.unap.edu.pe

No olvide citar adecuadamente esta tesis



. UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

resultados que proporciona en cuanto a cantidad, calidad y pureza de los aceites
esenciales. ES por estas caracteristicas que en presente trabajo se lleva a cabo este método
a escala de laboratorio para estudiar y optimizar su funcionamiento, y asi poder obtener

los aceites esenciales de diferentes materias primas” (Casado, 2018).

2.2.6. Control de calidad de los aceites esenciales

Debido a la gran variabilidad que presentan los AE en su composicion quimicay
su prominente aplicacion en las industrias alimenticia y farmacéutica, resulta
imprescindible determinar sus constituyentes con la mayor exactitud posible, cualitativa
y cuantitativamente. Con este fin, el uso de técnicas analiticas es indispensable. En la
tabla 5 se presentan los parametros analiticos que son mas ampliamente usados en la
actualidad (Garcia, 2018).

2.2.6.1.Densidad

“La densidad se define como la cantidad de masa de una sustancia que hay en una

unidad de volumen, y se expresa matematicamente como:
p= % Ec. 2

En donde p denota a la densidad, m es la masa 'y V es el volumen. En el Sistema
Internacional de Unidades (Sl), la densidad tiene unidades de kilogramos por cada metro
clbico (Kg/m3). La ASTM (por sus siglas en inglés, American Society for Testing and
Materials) ha publicado los métodos estandar para medir la densidad de una sustancia, la
cual se obtiene con recipientes que miden volumenes con gran precision, llamados
picnometros. En ellos se prescribe cémo manipular, llenar, controlar la temperatura y leer
el resultado. También exigen que se determine la masa precisa de la sustancia, con

tolerancia de 0.1 miligramo” (Garcia, 2018)
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Tabla 5. Parametros analiticos usados en el control de calidad de los AEs.

Categoria Parametro
Caracteristicas organolépticas Olor
Color
Apariencia
Determinaciones fisicas Densidad

indices quimicos

Caracteristicas cromatografias

Caracteristicas espectroscopicas

Actividad bioldgica

indice de refraccion
Poder rotatorio
Miscibilidad en etanol
Punto de congelacion
Punto de inflamacion
indice de acidez
indice de saponificacion
Perfil cromatogréafico (CG)
Cuantificacion de los componentes principales
UV-Vis
Infrarrojo
RMN
MS
Actividad antimicrobial

Actividad antioxidante

Fuente: (Garcia, 2018)

2.2.7. Farmacologia

El extracto etandlico de las hojas del huacatay (Tagetes minuta L.) presento efecto

antimicrobiano in vitro sensible en cepas de Pseudomona aeruginosa, ya que al momento

de compararlo con la gentamicina formé un halo al igual que el farmaco, pero de menor

proporcién. (Montellanos, 2019)
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2.2.8. Propiedades medicinales y uso tradicional

Es un excelente digestivo y antiparasitario, tiene probada actividad antibacteriana,
anti fangica, insecticida, acaricida y antioxidante. Los estudios han demostrado que es
eficaz para matar los mosquitos Aedes aegypti, el dengue y la fiebre amarilla, y las moscas

de la fruta (Montellanos, 2019).

2.2.9. Determinacion del rendimiento de aceite esencial
Para determinar el rendimiento del aceite esencial, se tom6 como referencia, el
peso (g) de aceite esencial extraido sobre la cantidad del material vegetal (g), con ayuda

de una balanza analitica.

(Granados Conde et al., 2012) rendimiento de la extraccion se obtendra por el medio de

la ecuacion:

P
Rendimiento (%) = P—p * 100

m

Donde : P,= peso del producto (g); B,,= Peso de la muestra experimental (g).
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CAPITULO III

MATERIALES Y METODOS

3.1. TIPO DE INVESTIGACION.

El presente estudio de investigacion fue del tipo experimental y estadistico, para
el analisis de este trabajo de investigacion se planted un proyecto factorial 2%, donde k =
2, que son las variables independientes, tiempo de extraccion (1y 2 horas) y cantidad de
masa (1 y 2 kilogramos)

La correlacion de las variables seleccionadas para crear el modelo matematico se
realiza utilizando STATGRAPHICS Centurion XVI - Version 16.1.03 (32 bits), que nos
brinda variables adecuadas para el modelo matematico.

El contenido de 3,9-Epoxy-p-mentha-1,8(10)-diene y trans-Tagetone, como
componentes mayoritarios del aceite esencial se determind mediante analisis de
laboratorio por cromatdgrafo de gases acoplada a espectrometria de masas siguiendo los

procedimientos establecidos por las normas técnicas peruanas.

3.2. LOCALIZACION DEL TRABAJO DE INVESTIGACION
El desarrollo del estudio de investigacion se realizd en el Laboratorio de
Operaciones y Procesos Unitarios (LOPU) de la Facultad de Ingenieria Quimica de la

Universidad Nacional del Altiplano de la ciudad de Puno.

Ubicacion geografica:
Provincia: Puno; Departamento: Puno; Direccion: Av. Sesquicentenario N° 1150 — Puno
Coordenadas UTM (WGS-84) zona 19L

Este: 390998 m

Norte: 8250307 m
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Figura 4. Ubicacion geografica de la Universidad Nacional del Altiplano.

Fuente: google maps.

3.3. LOCALIZACION DE PROCEDENCIA DEL MATERIAL

EXPERIMENTAL.
Lugar: Jayllihuaya
Distrito: Puno
Provincia: Puno

Departamento:  Puno

Ubigeo: 2101010049
Longitud: -69.974970
Latitud: -15.878677
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Figura 5. Ubicacion geografica del lugar de procedencia de la muestra.

Fuente: Google maps.

3.4. MATERIALES Y EQUIPOS

3.4.1. Material experimental
- Huacatay (Tagetes minuta L.).

3.4.2. Material de vidrio y otros
- Embudo de decantacion de 250 ml.
- Matraz Erlenmeyer de 250 ml.
- Probetas.
- Pipetas.
- Jeringas Hipodérmica (5 ml, £ 0,02 ml).

Frascos de vidrio oscuro.

3.4.3. Equipo de laboratorio

- Balanza analitica (Capacity 100 g, £ 0.1 mg).

- Balanza mecénica (Capacity 5 kg, + 20 g de graduation).

- Termo6metro calibrado de 0 — 100 °C.
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3.5. EQUIPOS

3.5.1. Equipo experimental: Equipo de extraccion de aceites esenciales.

La extraccion del aceite esencial se realizd en el equipo de extraccién
denominado: Equipo de extraccion de aceites esenciales “Por arrastre de vapor de agua”
perteneciente a la Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional del
Altiplano, el que se encuentra en el Laboratorio de Operaciones y Procesos Unitarios —
LOPU.

3.5.2. Equipo de secado

Se realiz6 en el equipo denominado: Secador por Conveccion Forzada de la
Facultad de Ingenieria Quimica, perteneciente a la Facultad de Ingenieria Quimica de la
Universidad Nacional del Altiplano, el que se encuentra en el Laboratorio de Operaciones

y Procesos Unitarios — LOPU.

3.5.3. Equipo de anélisis
La composicion quimica fue caracterizada en el Laboratorio de Cromatografia y
Espectrometria — Pabellon de Control de Calidad, de la Universidad Nacional San

Antonio Abad del Cusco.

Condiciones de Analisis:
Cromatdgrafo: Agilent 6890N

Detector Espectrometro de Masas: Agilent 5975B

Linea de transferencia: 280 °C

Impacto Electrénico: 70 eV

Modo: Escaneo de masas 40-500 uma
Inyector Automatico: Agilent 7683B

Software de Control: Chemstation B.030

Columna: Agilent HP-5MS 5% Fenil Metil Siloxano 30m x 0.25id x 0.5um film
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Temperatura del Horno: Inicial 60 °C, incremento de 5 °C/minuto hasta 230 °C
Tiempo de Andlisis: 34.0 min

Puerto de Inyeccion

Modo: Split (con division)
Relacion de Split: 200:1

Temp. Inicial: 200 °C

Tipo de Gas: Helio

Flujo: 1 mL/min
Volumen de Inyeccién: 0.1uL

Muestra inyecta: puro

3.6. METODOS DE ANALISIS

3.6.1. Diseio experimental propuesto

Para el anélisis de este trabajo de investigacion se plante6 un proyecto factorial
2, donde k = 2, que son las variables independientes con el objetivo de asimilar los
factores tiempo de extraccion y cantidad de conglomerado (masa) y sus interacciones
entre si influyen significativamente en la cantidad de aceite esencial de huacatay (Tagetes

minuta L.) medida como la eficiencia de extraccion del AE extraido por arrastre de vapor.

Tabla 6. Disefio experimental 22 para el huacatay.

Simbolo Nombre de la variable Unidad Xmin  Xmax

X1 Tiempo de extraccion h 1 2

Cantidad de masa de Huacatay
X2 kg 1 2
(Tagetes Minuta L.)

Fuente: STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits)

38

repositorio.unap.edu.pe
No olvide citar adecuadamente esta tesis
1



. UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

Estas variables naturales se cambian a variables codificadas mediante las
siguientes operaciones:
Tiempo de extraccion (T)
Célculo del promedio: T=(1+2)/2=15
Célculo de la diferencia: Td=(2-1)/2=05
Cambio de variable: X1=(t-15)/0,5
Luego:
SiT=1 > X1=-1
SiT=2 2> Xi=+1
SiT=15 > X1=0
Cantidad de masa (M)
Célculo del promedio: M=(1+2)/2=15
Célculo de la diferencia Md=(2-1)/2=05
Cambio de variable X2=(Masa—1,5)/0,5
Luego :
SiT=1 > X2=-1
SiT=2 2> Xe=+1
SiT=15 > X2=0

Tabla 7. Variable respuesta eficiencia de extraccion para el huacatay.

Simbolo Nombre de la respuesta Unidad

Y Eficiencia de extraccion %
Fuente: STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits)

Se hara uso del disefio experimental 22, para la determinacion el predominio de

las variables, la interaccion y la curva de ajuste, como se muestra en la tabla 8.
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Tabla 8. Disefio factorial 22 lineal para el huacatay

MATRIZ DE DISENO

Experimentos Variables codificadas

Xo X1 X2
1 +1 -1 -1
2 +1 +1 -1
3 +1 -1 +1
4 +1 +1 +1
5 0 0 0
6 0 0 0

Fuente: STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits)
3.6.2. Optimizacion de variables
Se hard uso del criterio de la primera derivada para determinar los pardmetros

minimos y maximos relativos que pueden existir en la ecuacion:

Y=Xo+bxXi+c*xX,+exX;*xX,

3.7. TRATAMIENTO DE LA MUESTRA
Para alcanzar el objetivo especifico 1y 2, se han seguido los siguientes pasos:
3.7.1. Recoleccion de la muestra.
La muestra fue adquirida del mercado del centro poblado de Jayllihualla de la

ciudad de Puno, se utiliz6 de 18 kg de muestra total la especie Tagetes minuta L.

3.7.1.1.Verificacion taxonémica.

La muestra adquirida fue enviada al laboratorio de Taxonomia Vegetal de la
Facultad de Ciencias Agrarias de la Escuela Profesional de Ingenieria Agronémica de la
Universidad Nacional del Altiplano de Puno, para verificar la especie a la cual pertenece.

3.7.2. Proceso de seleccion.

Se seleccion6 plantas frescas y enteras, se descartaron las hojas picadas y/o de

color gris para obtener un aceite esencial libre de impurezas.
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3.7.3. Proceso de secado.

La muestra recolectada fue almacenada bajo sombra y aislado de fuentes de
contaminacion, seguidamente se procedid a secar en el equipo de secado por conveccion
forzada a una temperatura de 40° C durante 40 minutos.

3.7.4. Proceso de pesado.

Para el desarrollo experimental de la caracterizacion y determinacion de
compuestos aromaticos en aceites esenciales de la planta Huacatay (Tagetes minuta L.)
se recolectd un total de 18 kg de la plantay se le realizo el pesaje en una balanza mecénica
con un margen de error de + 20 gr.

3.7.5. Extraccién del aceite esencial.

El aceite esencial fue extraido de la planta entera de huacatay, la cual fue colocada
en el equipo de destilacion por arrastre con vapor de agua, a una temperatura de 89,5 °C.

3.7.5.1.Condensacion.

Esto se hace a través de un sistema de enfriamiento utilizando agua como
refrigerante a contracorriente y temperatura ambiente, el vapor se enfria y se convierte a
un estado liquido formando una mezcla de agua y aceite.

3.7.6. Separacion.

Una vez condensada la mezcla agua-aceite esencial, de realizé la separacion en la
pera de decantacion por diferencia de densidades.

3.7.7. Envasado del aceite esencial.

El aceite esencial extraido fue colocado en embaces ambar para evitar su deterioro

(oxidacion).
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3.7.8. Anadlisis cromatografico del aceite esencial.
El aceite esencial de huacatay (Tagetes minuta L.) extraido fue enviado al
Laboratorio De Cromatografia Y Espectrometria — Pabellén de Control de Calidad de la

Universidad Nacional de San Antonio Abad del Cusco.

3.8. DIAGRAMA DE FLUJO DEL PROCESO.

MATERIAL
EXPERIMENTAL

] Verificacion Taxonomica
PROCESO DE SELECCION del material experimental.

Temperatura 40° C,

PROCESO DE SECADO . .
tiempo 40 minutos.

Cantidad total de
material PROCESO DE PESADO
experimental: 18 kg.

EXTRACCION DEL AE Temperatura 89,5 °Cy
decantacion para separar el AE

En frasco &mbar, para

evitar el deterioro del ENVASADO DEL AE
AE
ANALISIS En un laboratorio de control de
CROMATOGRAFICO calidad

Figura 6. Diagrama de flujo del proceso de extraccion y andlisis del AE.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. RESULTADOS DE PRUEBAS EXPERIMENTALES
4.1.1. Resultado de las pruebas experimentales de extraccion del aceite
esencial

Tabla 9. Resultado de las pruebas experimentales de extraccion del aceite esencial.

Matriz de Disefio Repeticiones Promedio

" X1 X2 1 2 ml

1 -1 -1 3,2ml 3ml 3,1
2 +1 -1 2,6 ml 2,7ml 2,65
3 -1 +1 4,1 ml 3,9 mi 4

4 +1 +1 3,7ml 3,4 ml 3,55
5 0 0 3,6 ml 3,1mi 3,35
6 0 0 3,6 ml 3,1mil 3,35

Fuente: STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits)

De acuerdo a los resultados de las pruebas experimentales mostrado en la Tabla
9, lamayor cantidad de aceite esencial se obtuvo en el tiempo de 1 hora con 2 kilogramos
de masa, obteniendo un promedio entre las dos repeticiones de 4 ml de aceite esencial de
huacatay (Tagetes minuta L.).
4.1.2. Resultado del rendimiento de extraccion obtenido del AE.
En la Tabla 10, se muestra los resultados generales del rendimiento del aceite

esencial (%) de huacatay (Tagetes minuta L.).
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Tabla 10. Resultados de rendimiento (%) de AE en la especie Tagetes minuta L.

Matriz de Disefio Repeticiones Promedio
" X1 X2 1 2 %
1 -1 -1 0,2870%  0,2690 % 0,2780
2 +1 -1 0,2331%  0,2421 % 0,2376
3 -1 +1 0,1838%  0,1749 % 0,17935
4 +1 +1 0,1659%  0,1524 % 0,15915
5 0 0 0,2152%  0,1853 % 0,20025
6 0 0 0,2152%  0,1853% 0,20025

Fuente: STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits)

En la Tabla 10 se observa que, de 1 kilogramo de la muestra experimental
extraidas durante 60 minutos, se obtuvo 0,2780 % (P/P) como un valor maximo de
rendimiento y de 2 kilogramos de la muestra experimental extraidas durante 120 minutos,
se obtuvo un rendimiento del 0,15915% (P/P) como un valor minimo de rendimiento en

promedio.

En comparacién con Mendoza & Ricardo (2019) los cuales determinaron un
rendimiento de 0,57% siendo mayor a mis resultados obtenidos, sin embargo Araujo
(2018) obtuvo de hojas de albahaca un rendimiento de (0,1622% - 0,1527%) siendo estos

sus valores mas altos, los cuales son inferiores a mis resultados obtenidos.

4.2. DETERMINACION DEL CONTENIDO QUIMICO EN EL ACEITE

ESENCIAL DE HUACATAY (Tagetes minuta L.)

Los resultados del andlisis por cromatografia de gases acoplada a espectrometria
de masas del aceite esencial de huacatay (Tagetes minuta L.), fue realizado en el

Laboratorio de Cromatografia y Espectrometria, Pabellon de Control de Calidad de la
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Universidad Nacional de San Antonio Abad — Cusco. La composicion quimica del aceite
esencial de Huacatay (Tagetes minuta L.) fue caracterizado utilizando el cromatdgrafo
de gases Agilent 6890N, acoplado a un espectrometro de masas, identificAndose 45
compuestos, el resultado obtenido del aceite esencial fue por comparacion de las sefiales
de la muestra con la base de datos del National Institute of Standards and Technology
version 11 (NIST v11) expresa el contenido relativo de componentes volatiles en %

presentes en el aceite.

Tabla 11. Resultados en orden de mayor contenido relativo (%).

Tiempo de Contenido
) L, Compuesto NIST v 11 )
Pico retencion ) CAS Relativo %
( Library/ID) 3
(RT) (Area%)
21 12.4395 3,9-Epoxy-p-mentha-1,8(10)-diene 1000111-14-8 46,41
16 9.953 trans-Tagetone 006752-80-3 25,58
7 7.2763 2-Methoxy-2-methylbut-3-ene 040426-44-6 12,00
20 12.1096 Phenol, p-tert-butyl- 000098-54-4 4,23
5 6.8703 trans-B-Ocimene 003779-61-1 3,78
45 27.9417 Phthalic acid, butyl isohexyl ester 1000309-03-6 3,78
15 9.6866 cis-Tagetone 003588-18-9 1,59
44 22.9266 .tau.-Muurolol 019912-62-0 1,46
4 6.697 D-Limonene 005989-27-5 1,46

Fuente: Reporte del Laboratorio de Cromatografia y Espectrometria — UNSAAC.

De la tabla 11, Castro-Alayo et al., (2019) encontré 1-Adamantanol (44,42%),
trans-.beta.-Ocimene (9,47%) utilizando el método cromatografia de gases acoplada a
espectrometria de masas. Segin Baca (2018) encontr6 como componentes a 1-
Adamantanol (66,43%) y trans-.beta.-Ocimene (2,06%) utilizando el método de
cromatografia liquida en alta resolucién. En comparacion con mis resultados obtenidos

los cuales fueron 3,9-Epoxy-p-mentha-1,8(10)-diene (46,41%) como componente
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mayoritario y trans-p-Ocimene (3,78%), siendo este ultimo menor a la de Castro-Alayo
et al., (2019) y mayor a la de Baca (2018), podemos deducir que tanto las condiciones
climéticas, las caracteristicas del suelo y el método al cual fueron sometidos las muestras

experimentales generan cambios en la composicion quimica del aceite esencial.

4.1.1. Resultados de las pruebas fisicoquimicas.

Tabla 12. Caracterizacion organoléptica del aceite de huacatay (Tagetes minuta L.).

Caracteristicas Descripcion
Aspecto Oleosa
Color Amarillo
Olor Sui generis
Sabor Astringente

En la tabla 12 se muestra los resultados de las caracteristicas organolépticas del
aceite esencial del huacatay (Tagetes minuta L.) obtenido por arrastre de vapor de agua,
la caracterizacion fue realizada inmediatamente después (in situ) de ser extraido el AE.
Con Mendoza & Ricardo (2019), encontramos similares resultados de la caracterizacion

aceite las cuales son: color amarillo, olor sui géneris, sabor astringente y textura oleosa.
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4.3. ANALISIS DE RESULTADOS DE EXTRACCION DE ACEITE ESENCIAL

CON STATGRAPHICS CENTURION XVI

Los resultados de las pruebas experimentales fueron analizados en el software

estadistico STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits).

4.3.1. Andlisis de varianza para eficiencia de extraccion.

Con los datos que se tiene en la tabla 9, se realizd un analisis de varianza para las

variables independientes y la interaccion entre ellos, los resultados se muestran a

continuacion.

Tabla 13. Andlisis de varianza para eficiencia de extraccion.

Fuente Suma de Gradosde  Cuadrado Razon-F Valor-P
Cuadrados libertad Medio

A: Tiempo de 0,25 1 0,25 9,38 0,0922

extraccion

B: Cantidad de 1,0 1 1,0 37,50 0,0256

masa de huacatay

AB 0,01 1 0,01 0,38 0,6026

Error total 0,0533333 2 0,0266667

Total (corr.) 1,31333 5

Fuente: STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits)

R-cuadrada = 95,9391 %

R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 89,8477 %
Error estandar del est. = 0,163299

Error absoluto medio = 0,0888889
Estadistico Durbin-Watson = 0,75 (P=0,1334)

Autocorrelacion residual de Lag 1 = 0,416667
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La tabla ANOVA particiona la variabilidad de Eficiencia de extraccion 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, 1 efecto tiene 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 95,9391 %
de la variabilidad en Eficiencia de extraccion.

El estadistico R-cuadrada ajustada, que es mas adecuado para comparar modelos
con diferente nimero de variables independientes, es 89,8477 %.

El error estdndar del estimado muestra que la desviacion estandar de los residuos
es 0,163299.

El error medio absoluto (MAE) de 0,0888889 es el valor promedio de los residuos.

El estadistico de Durbin-Watson (DW) prueba los residuos para determinar si
haya alguna correlacion 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

autocorrelacion serial en los residuos con un nivel de significancia del 5,0%.

4.3.2. Coef. de regresion para eficiencia de extraccion.

Tabla 14. Coeficiente de regresion para eficiencia de extraccion.

Coeficiente Estimado
Constante 3,16667
A: Tiempo de extraccion -0,8
B: Cantidad de masa de huacatay 0,7
AB 0,2

Fuente: STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits)

La ecuacidn de regresion que se ha ajustado a los datos es:
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Eficiencia de extracciéon
= 3,16667 — 0,8 x Tiempo de extraccion + 0,7
* Cantidad de masa de huacatay + 0,2 *x Tiempo de extracciéon

* Cantidad de masa de huacatay

En donde los valores de las variables estan especificados en sus unidades
originales. Mediante este modelo es posible realizar algunas estimaciones con un grado

de acierto de un R-cuadrada de 95,9391 %.

4.3.3. Resultados estimados para eficiencia de extraccion.

Tabla 15. Resultados estimados para eficiencia de extraccion.

Observados  Ajustados Inferior 95,0% Superior 95,0%

e Valores Valores para Media para Media
1 32 3,26667 2,59396 3,93937
2 3,7 3,76667 3,09396 4,43937
3 4,1 4,16667 3,49396 4,83937
4 2,6 2,66667 1,99396 3,33937
5 3,6 3,46667 3,17982 3,75351
6 3,6 3,46667 3,17982 3,75351

Fuente: STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits)

Promedio de 2 puntos centrales = 3,6

Promedio de las predicciones del modelo al centro = 3,46667

La tabla 15 contiene informacion acerca de los valores de eficiencia de extracciéon

generados usando el modelo ajustado. La tabla incluye:

(1) Los valores observados de Eficiencia de extraccion (si alguno).

(2) El valor predicho de Eficiencia de extraccion usando el modelo ajustado.
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(3) Intervalos de confianza del 95,0% para la respuesta media.

4.3.4. Optimizar respuesta.

El objetivo es maximizar eficiencia de extraccion, el valor 6ptimo = 4,16667

Tabla 16. Optimizar respuesta.

Factor Bajo  Alto Optimo
Tiempo de extraccion 1,0 2,0 1,0
Cantidad de masa de huacatay 1,0 2,0 2,0

Fuente: STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits)

Esta tabla 16 muestra la combinacion de los niveles de los factores, la cual

maximiza la eficiencia de extraccidn sobre la region indicada.

4.3.5. Diagrama de Pareto estandarizada para eficiencia de extraccion.

T T T T T
/+
B:Cantidad de masa de Huacatay . -
A:Tiempo de extraccion -
AB
1 L 1 L 1 L L L 1 1 L L 1 L L 1 1
0 2 4 6 8

Efecto estandarizado

Figura 7. Diagrama de Pareto estandarizada para eficiencia de extraccion
Fuente: STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits)

En la figura 7 se observa el Diagrama de Pareto, la influencia de los factores sobre
el aceite extraido. En B el rendimiento es éptimo debido a que la cantidad de masa influye
en la extraccién con la materia prima. En el tiempo si bien es cierto existe influencia en

la extraccidn de aceite sin embargo esto no es significativo.
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4.3.6. Grafica de efectos principales para eficiencia de extraccion.
41 F B

39 —

3.7 — -

35— —

33— —

eficiencia de extraccion

31 —

29 — —
1 2 1 2

Tiempo de extraccion Cantidad de masa de Huacatay

Figura 8. Gréfica de efectos principales para eficiencia de extraccion
Fuente: STATGRAPHICS Centurion XVI — Version 16.1.03 (32-bits)

De la figura 8, el factor cantidad de masa al ser una linea ascendente nos indica
que aun se deberia en probar incrementar las unidades para llegar a un valor optimo esto
se lograra cuando la linea de tendencia se transforme en una linea descendente, pero al
final se curve para descender, lo propio seria para el factor tiempo; sin embargo, como en

la tabla de andlisis de varianza nos indica que no es significativa este se omite.

De la figura 8 se deduce que con respecto al tiempo: a menor tiempo se incrementa
mas la eficiencia de extraccién y a mayor cantidad de masa se incrementa mas la

eficiencia de extraccion.
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V. CONCLUSIONES

- El rendimiento de extraccion del aceite esencial de huacatay (Tagetes minuta L.)
que varia entre 0,15915% a 0,2780 %, siendo estos los valores minimo y maximo
respectivamente.

- La composicion quimica del aceite esencial de huacatay (Tagetes minuta L.)
determinada por cromatografia de gases acoplada a un espectrometro de masas,
es: 3,9-Epoxy-p-mentha-1,8(10)-diene (46,41%) y trans-Tagetone (25,58%) de
contenido relativo mayoritario, en un total de 45 componentes.

- La mayor cantidad de aceite esencial se obtuvo en el tiempo de 1 hora con 2
kilogramos de masa, obteniendo un promedio entre las dos repeticiones de 4 ml

de aceite esencial de huacatay (Tagetes minuta L.).
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VI. RECOMENDACIONES

- Se recomienda priorizar la investigacion con especies de la Region de Puno, de
acuerdo a su oferta y oportunidades de mercado a nivel regional, nacional e
internacional. Este andlisis permitira identificar nuevas oportunidades en
innovacion y facilitar la toma de decisiones, acercandonos al desarrollo de
proyectos estratégicos que impacten en el crecimiento de la Region.

- Realizar un estudio comparativo de diferentes lugares de procedencia de la
materia experimental, condiciones climaticas y las propiedades del suelo, con el
fin de verificar si ello afecta significativamente la composicion quimica del aceite
esencial.

- Realizar un estudio porcentaje de rendimiento considerando otras variables para
asi lograr optimizar el proceso.

- Seguir investigando las aplicaciones del aceite esencial de huacatay (Tagetes

minuta L.)
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ANEXO A

A 1: Perfil cromatdgrafo de Aceite esencial (01/03)

UNIVERSIDAD NACIONAL DE SAN ANTONIO ABAD DEL CUSCO

FACULTAD DE CIENCIAS
LABORATORIO DE CROMATOGRAFIA Y ESPECTROMETRIA - Pabellén de Control de Calidad
AV. De la Cultura 733 CUSCO-PERU Contacto 973868855

RESULTADOS
Cusco, 10 de Agosto del 2021
Solicitantes : Abdias Lipa Sosa
Tipo de Analisis : Perfil Cromatografico de Aceite esencial
Método : Cromatografia de Gases acoplado a espectrometro de masas
Muestras : Frasco ambar “Aceite esencial de Huacatay”
Cantidad de Muestra : 1, aproximadamente 2 mL
Almacenamiento 14 °C.
Abundance TIC: AE-HUACATAY D\data.ms

1600000

1400000

1200000

1000000

800000

600000

400000

200000

L

ITime--> =S 'I 1 Il' 2| 800 1000 12.00 MIOO I1SIOI0I IBIO‘O 2‘000‘ 2200 2400 2600 2800 3000 3200 i
Perﬁl Cromatograflco de componentes presentes en el aceite esencial de Huacatay

Nota: El resultado obtenido del aceite esencial fue por comparacion de las sefiales (espectro de
masas) de la muestra con la base de datos del National Institute of Standards and Technology version
11 (NIST v11) expresa el contenido relativo de componentes volatiles en % presentes en el aceite
esencial.

Referencia
e Pino Alea. J. A. | Curso Internacional Andlisis de Aceites Esenciales Universidad Nacional de
San Antonio Abad del Cusco 2014.
e Lynam, K. 2014 Potential Allergens in Aromatherapy Oils by GC/MS Using an Agilent J&W
DB-XLB Capillary Column Agilent Technologies, Inc. 2850 Centerville Road Wilmington, DE
19808 USA 5990-5293EN

Quint’Jorge Choquenaira Pari
Analista del Laboratorio de Cromatografia y
Espectrometria - UNSAAC.

CQP - 914
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UNIVERSIDAD NACIONAL DE SAN ANTONIO ABAD DEL CUSCO

FACULTAD DE CIENCIAS
LABORATORIO DE CROMATOGRAFIA Y ESPECTROMETRIA - Pabellén de Control de Calidad
AV. De la Cultura 733 CUSCO-PERU Contacto 973868855

RESULTADOS
. Tiempo_ ‘.’e 5 Coincidencia % Contgnido
Pico  Retencion Compuesto NIST v 11 ( Library/ID) CAS Qual Relativo %
(RT) (Area %)
1 3.7073 1-Butanol, 2-methyl-, acetate 000624-41-9 80 0.06
2 5.4664 B-Thujene 003387-41-5 91 0.06
3 6.1345 .alpha.-Phellandrene 000099-83-2 90 0.19
4 6.697 D-Limonene 005989-27-5 99 1.46
5 6.8703 trans-B-Ocimene 003779-61-1 97 3.78
6 7.1283 a-Ocimene 000502-99-8 97 0.04
7 7.2763 2-Methoxy-2-methylbut-3-ene 040426-44-6 47 12.00
8 7.4793 3-Hexene, 3-ethyl-2,5-dimethyl- 062338-08-3 50 0.04
9 7.881 3-Oxatricyclo[4.1.1.0(2,4)]Joctane, 2,7,7-trimethyl- 001686-14-2 38 1.05
10 8.2446 1-Methoxy-1,4-cyclohexadiene 002886-59-1 43 0.06
1 8.4645 Linolool 000078-70-6 96 0.09
12 8.8663 1-Imidazol-1-yl-3-methylbut-2-en-1-one 061985-22-6 59 0.09
13 9.3314 Tricyclo[2.2.1.0(2,6)]heptane 000279-19-6 64 0.25
14 9.416 3,7-Dimethyl-2,3,3a,4,5,6-hexahydro-1-benzofuran 1000099-60-6 72 0.08
15 9.6866 cis-Tagetone 003588-18-9 920 1.59
16 9.953 trans-Tagetone 006752-80-3 72 25.58
17 10.1898 Sorbic acid vinyl ester 042739-26-4 72 0.33
18 10.2955 Citronellal 000106-23-0 45 0.05
19 11.395 Benzene, 2-methoxy-1,3,4-trimethyl- 021573-36-4 52 0.32
20 12.1096 Phenol, p-tert-butyl- 000098-54-4 70 423
21 12.4395 3,9-Epoxy-p-mentha-1,8(10)-diene 1000111-14-8 70 46.41
22 12.7439 Cyclohexene, 2-ethenyl-1,3,3-trimethyl- 005293-90-3 83 0.16
23 12.93 5-Acetyl-4-hydroxy-2-methyl-cyclohex-2-enone 1000185-75-5 38 0.20
24 13.2894 2-Cyclohexen-1-one, 3,5-dimethyl- 001123-09-7 52 0.07
25 13.4036 2(1H)-Pyridinone 000142-08-5 38 0.08
26 13.7546 Thymol 000089-83-8 95 0.18
27 15.9577 (22-()3-yclopenten-1 -one, 2-(2-butenyl)-4-hydroxy-3-methyl-, 017190-74-8 58 0.15
28 16.2621 6S-2,3,8,8-Tetramethyltricyclo[5.2.2.0(1,6)Jundec-2-ene 137235-48-4 41 0.04
29 16.5328 2-Hydroxy-1-isoindolinone 1000289-12-0 50 0.61
30 16.6173 1,4-Benzenediamine, N,N,N',N'-tetramethyl- 000100-22-1 49 0.06
31 17.3066 Caryophyllene 000087-44-5 99 0.11
32 17.4588 Ethanone, 1-(2,6-dihydroxy-4-methoxyphenyl)- 007507-89-3 42 0.04
33 17.7083 Cyclopentene, 1,4-dimethyl-5-(1-methylethyl)- 061142-33-4 53 0.05
34 18.1693 cis-.beta.-Farnesene 028973-97-9 64 0.07
35 18.9177 .beta.-copaene 1000374-18-9 87 0.07
36 19.3194 .gamma.-Elemene 029873-99-2 81 0.09
37 19.5013 .alpha.-Farnesene 000502-61-4 90 0.10
38 272312 ?z‘f(zc;'iiﬁg;'i:’:;::ﬁz;‘;ifn’::?n?"°)‘3'6‘d‘°h'°“*2'7‘*"5' 1000111-04-6 38 0.05
39 28.2842 1,6-Dioxaspiro[4.4]non-3-ene, 2-(2,4-hexadiynylidene)- 016863-61-9 93 0.08
40 32.4705 Benzyl alcohol, p-hydroxy-.alpha.-[(methylamino)methyl]- 000094-07-5 27 0.05
41 21.5734 y-Gurjunene 022567-17-5 95 0.06
42 21.7595 y-Selinene 000515-17-3 97 0.06
43 21.992 Rosifoliol 063891-61-2 87 0.19
44 22.9266 .tau.-Muurolol 019912-62-0 93 1.46
45 27.9417 Phthalic acid, butyl isohexyl ester 1000309-03-6 90 3.78

Qual = Porcentaje de coincidencia con la base de datos Nist 11
CAS = Numero para identificar la molécula
TR = Tiempo de Retencion, tiempo al cual son detectados
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UNIVERSIDAD NACIONAL DE SAN ANTONIO ABAD DEL CUSCO

FACULTAD DE CIENCIAS
LABORATORIO DE CROMATOGRAFIA Y ESPECTROMETRIA - Pabellén de Control de Calidad
AV. De la Cultura 733 CUSCO-PERU Contacto 973868855

RESULTADOS
Condiciones de Analisis de Aceites Esenciales

Condiciones de Analisis

Cromatografo - Agilent 6890N

Detector Espectrometro de Masas - Agilent 5975B.

Linea de transferencia :280°C

Impacto Electrénico :70 eV

Modo . escaneo de masas 40-500 uma
Inyector Automatico - Agilent 7683B

Software de Control : Chemstation B.030

Columna: Agilent HP-5MS 5% Fenil Metil Siloxano 30m x 0.25id x 0.5um film

Temperatura del Horno sinicial 60 °C, incremento de 5 °C/minuto hasta 230 °C
Tiempo de Analisis :34.0 min

Puerto de Inyeccion

Modo - Split (con division)
Relacion de Split 12001

Temp. Inicial 1200 °C

Tipo de Gas - Helio

Flujo -1 mL/min
Volumen de Inyeccion :0.1uL

Muestra inyecta . puro

Quim. Jorge Choquenaira Pari
Analista del Laboratorio de Cromatografia y
Espectrometria — UNSAAC.
CQP-914
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ANEXO B. Figuras.

B 1. Equipo de extraccion de aceites esenciales “Por arrastre de vapor de agua”.
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B 2. Pesado de la materia prima.
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B 3. Secado de la materia prima en un secador por conveccion forzada.
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B 4. Cargado de la muestra al equipo de extraccion de aceites esenciales.
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B 5. Aceite esencial de huacatay (in situ).
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B 6. Medicion de la cantidad aceite esencial de huacatay.
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ANEXO C. Constancia de la especie muestra experimental.

UNIVERSIDAD NACIONAL DEL ALTIPLANO C
FACULTAD DE CIENCIAS AGRARIAS
ESCUELA PROFESIONAL DE INGENIER{A AGRONOMICA <“Af\/
LABORATORIO DE TAXONOM{A VEGETAL

CONSTANCIA

El QUE SUSCRIBE JEFE DEL LABORATORIO DE TAXONOMIA VEGETAL DE
LA FACULTAD DE CIENCIAS AGRARIAS DE LA U. N. A. PUNO, HACE
CONSTAR QUE EL ESPECIMEN BOTANICO PUESTO A DISPOSICION
PERTENECE A LA ESPECIE Tagetes minuta “Huacatay” que, segun el Sistema de
Clasificacion Filogenético de Adolph Engler posee la siguiente Posicién Taxon6mica.

REINO Vegetal
SUB REINO Phanerogamae
DIVISION Angiospermae
CLASE Dicotyledoneae
SUB CLASE Methachlamydeae

ORDEN Asterales

FAMILIA Asteraceae

GENERO Tagetes

ESPECIE Tagetes minuta L.

SE EXPIDE LA PRESENTE CONSTANCIA A PETICION ESCRITA DEL
INTERESADO: ABDIAS LIPA SOSA, BACHILLER EN CIENCIAS DE LA
INGENIERIA QUIMICA, DE LA UNIVERSIDAD NACIONAL DEL ALTIPLANO-
PUNO, PARA LOS FINES QUE VIERE POR CONVENIENTE.

PUNO, C. U. 05 de julio del 2022

‘ N\ UNIVERSIDAD NACIONAL DEL ALTIPLANO
0S¢ FAC. C! AS

NCIAS AGRARL

Cc. Arch.
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