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RESUMEN

Los aceites esenciales tienen caracteristicas fisicoquimicas interesantes por lo
cual han sido utilizados ampliamente en la industria para mejorar diversa gama
de productos. Se pueden extraer de cualquier parte de la planta, sin embargo,
es importante que el procedimiento de extraccion aplicado para recuperar los
aceites esenciales de la planta pueda mantener la proporcion natural de sus
componentes originales.

Hay varios métodos para la extraccion de aceites esenciales, no obstante, la
destilacidn por arrastre de vapor es ampliamente utilizada, ya que es un método
sencillo y de bajo costo. Las ultimas tendencias en técnicas de extraccion se han
centrado principalmente en encontrar soluciones que minimicen el uso de
solvente y energia, de tal forma que el método utilizado tenga el menor impacto
posible en el medioambiente. El uso de energias alternas se ha propuesto como
fuente de calor para el proceso, tal como lo es la energia solar, donde el uso de
la estufa solar se considera una de las opciones mas simples, viables y atractivas
gue da como resultado un ahorro apreciable de combustible. Por lo tanto, se ha
optado por acoplar un dispositivo de estufa solar a un sistema de destilacion para
extraer aceites esenciales de manera verde, acoplando el uso de la energia solar
(térmica) al proceso de extraccion de manera exitosa, aunque enfocado hacia
muestras de bajo volumen, pero con eficiencia altamente aceptable para

dispositivos de su clase.

Los resultados obtenidos, mostraron capacidad de la estufa para alcanzar la
temperatura de 80°C y mantenerla durante tres horas, tiempo suficiente para
desarrollar el proceso de destilacion con eficiencias del 24% y volimenes de
destilado de hasta 12 ml; mostrando, ademas, rendimientos entre el 0.1y 1%, el
cual es dependiente de la especie vegetal. La tendencia a ser mejor dispositivo

de extraccion fue para especies como Mentha piperita y Laurus nobilis.



ABSTRACT

Essential oils have interesting physicochemical characteristics; they have been
used specifically in the industry to improve the product range. Essential oils can
be recovered from any part of the plant, however, it's important that extraction
procedure applied to recover the essential oils from plant can maintain the natural

proportion of its original components.

There are different methods for of essential oils extraction, however, steam
distillation is widely used, it's a simple and inexpensive method. The latest trends
in extraction techniques have focused mainly on finding solutions that minimize
the use of solvent and energy, so that, the method used has the least possible
impact on the environment. The use of alternative energy has been proposed as
a source of heat for the process, such as, solar energy where the use of a solar
stove is considered one of the simplest, most viable and attractive options that
results in a significant fuel saving. Therefore, we were decided to couple a
distillation device in a solar oven to extract essential oils in a green way, in such
a way that, it was sought to introduce the use of solar (thermal) energy to the
extraction process in a successful way, although for low volume samples, it has

a highly acceptable efficiency for devices in its class.

The results obtained showed the capacity of the stove to reach and maintain 80°C
for three hours, enough time to develop the distillation process with efficiencies
of 24% and distillate volumes of up to 12 ml; also showing yields between 0.1
and 1%, which is dependent on the plant species. The tendency to be a better

extraction device was for species like Mentha piperita and Laurus nobilis.



INTRODUCCION

Durante afios y debido a sus propiedades bioldgicas, los aceites esenciales se
han utilizado para mejorar la funcionalidad de diversos productos, tales como:
alimentos, bebidas, perfumes, productos farmacéuticos, cosméticos o pesticidas
verdes (1). También son llamados aceites odoriferos volatiles, son liquidos
oleosos arométicos extraidos de diferentes partes de plantas, por ejemplo: hojas,

cascaras, cortezas, flores, brotes, semillas, etc. (2).

La gama de las industrias que utilizan los aceites esenciales o sus subproductos
es amplia y variada. Como productos naturales, tienen caracteristicas
fisicoquimicas interesantes con altos valores agregados. (3). Varian en olor y
sabor, que se rigen por los tipos y la cantidad de constituyentes presentes en la
mezcla, se sabe que poseen actividades antioxidantes y antimicrobianas, por lo
gue sirven como aditivos naturales en alimentos y productos alimenticios. Casi
cualquier parte de la planta puede ser fuente del aceite, que permite extraerse y
explotarse por completo para aplicaciones alimentarias u otras (2). Por lo tanto,
es importante que el procedimiento de extraccién aplicado para recuperar los
aceites esenciales de la matriz de la planta mantenga la proporcion natural de

sus componentes originales (4).

Hay varios métodos para la extraccién de aceites esenciales: hidrodestilacion,
destilacion por arrastre de vapor, hidrodifusion, extraccion con solventes,
extraccidon con fluidos supercriticos, extraccién asistida por microondas y
extraccidon asistida por ultrasonido. Entre todos los métodos, la destilacion por
arrastre de vapor ha sido ampliamente utilizada, ya que es sencillo y de bajo
costo, especialmente para la produccion a escala comercial (2).

Las ultimas tendencias en técnicas de extraccion se han centrado principalmente
en encontrar soluciones que minimicen el uso de solvente y energia. Dentro del
concepto verde, se debe obtener el extracto de la forma en que tenga el menor
impacto posible hacia el medioambiente (5). Ya que la extraccién actual implica

un impacto ambiental como la contaminacién, emision de gases de efecto



invernadero y, por ende, calentamiento global; la fuente de energia del proceso

sigue siendo combustibles fosiles (electricidad, gas natural, gas butano, etc.).

El uso de energias alternas se ha propuesto como fuente de calor para el
proceso, tal como lo es la energia solar (5), entre las tecnologias de energia
limpia, es reconocida como una de las mas prometedoras, ya que es gratuita y
respetuosa con el medio ambiente (6), reduce el uso de combustibles fosiles y
las importaciones energéticas, como calentar agua, cocinar, secar O

acondicionar un ambiente, entre otros (7).

La estufa solar se considera una de las opciones méas simples, viables y
atractivas (8). El uso de estufas solares da como resultado el ahorro apreciable
de combustible (9). En todo el mundo, hay alrededor de 60 disefios principales y
mas de 100 variaciones, diferentes tipos de estufas solares se han disefiado,
desarrollado y probado en todo el mundo para diferentes condiciones y
propésitos (10). Por lo tanto, se ha optado por acoplar un dispositivo de estufa
solar al sistema de destilacion para extraer aceites esenciales de manera verde,

buscando introducir el uso de la energia solar (térmica) al proceso de extraccion.



CAPITULO 1
ANTECEDENTES

1. ACEITES ESENCIALES
Segun la "Asociacion Francesa de Normalizacion" (AFNOR) y la Farmacopea
Europea (Ph. Eur.), el aceite esencial (EO, por sus siglas en inglés) se define
como un producto manufacturado a partir de materias primas puras e
identificadas de origen vegetal, obtenidas por hidrodestilacion, destilacion al
vapor, procesos mecanicos o destilacion "seca" para algunas maderas (11).
También se les llama aceites etéreos o aceites volatiles porque se vaporizan
rapidamente cuando se exponen al aire a temperaturas normales, son el principio
de la fragancia de las plantas. En general, consisten en muchas mezclas que

incluyen diferentes tipos de moléculas (12).

Estos aceites son mezclas complejas que pueden contener mas de 300
moléculas diferentes. Los terpenos y terpenoides constituyen el grupo principal
que conforman el aceite esencial, seguido de arométicos (fendlicos) y, en menor

grado, alifaticos (alcanos y alquenos) (Ver Figura 1) (13).

Con respecto a su ingesta dietética, los aceites esenciales generalmente se
consideran seguros (GRAS) para su uso previsto por la Administracién de
Alimentos y Medicamentos de EE. UU. (FDA) (14).

Se conocen alrededor de 3000 aceites esenciales de al menos 2000 especies
de plantas, de los cuales 300 son importantes desde el punto de vista comercial
(por ejemplo: Lavanda, geranio, jazmin, rosa, manzanilla, orégano, hierbabuena,
canela, naranja, etc.). Una produccion de 40 000-60 000 toneladas por afio con
un valor de mercado estimado de $ 700 millones de ddlares, indicando que la
produccion y el consumo esta aumentando en todo el mundo (15). Muchos
factores, como la variacion genética, la variedad de plantas, la nutricion, la
aplicacién de fertilizantes, la ubicacién geografica, el clima circundante, las

variaciones estacionales, el estrés durante el crecimiento o la madurez, el



secado y almacenamiento después de la cosecha, afectan la quimica de los EO
(16).

Los métodos utilizados para la extraccion de aceites esenciales normalmente
dependen del material botanico utilizado. EI método es uno de los factores
principales que determinan la calidad. Los EO se obtienen primordialmente a
partir de materia prima vegetal mediante dos categorias de extraccion: métodos

convencionales/clasicos y métodos avanzados/innovadores (3).
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Figura 1. Clasificacion y ejemplos de algunos compuestos encontrados en aceites esenciales.
Adaptado de: (13).



~ CAPITULO2
METODOS DE EXTRACCION

2. METODOS CONVENCIONALES/CLASICOS

2.1 DESTILACION POR ARRASTRE DE VAPOR

La forma tradicional de aislar compuestos volatiles como aceites esenciales del
material vegetal es la destilacion. Durante la destilacion, el material vegetal es
expuesto al vapor generado en una cémara diferente a la que contiene la
muestra, el vapor cargado del aceite esencial se eleva y entra al condensador
donde se enfria por una fuente externa (ver Figura 2). A medida que se
condensan vapor y vapores de aceites esenciales, ambos se recogen y separan
en un recipiente. El aceite esencial, al ser menos denso que el agua, flota en la
parte superior mientras el agua se mantiene en el fondo y se puede separar

facilmente (17).

Vapor + Aceite

esencial vaporizado Condensador \ Salida de agua

caliente
Vapor
caliente
------ Aceite esencial
Material Vegetal I I | I
Retenador Mezcla de &
aceites
S esenciales +
“| Rejilla il ﬂ Hidrolato
-> 0
Entrada de
agua fria
Hidrolato ﬂ
Aceites esenciales +
Agua .
Generador de vapor —> Separador de aceites O

Figura 2. Método de destilacion al vapor. Modificado de: (2).



2.2 DESTILACION CON AGUA-VAPOR o VAPOR-
HIDRODESTILACION

La extraccion se realiza dentro del alambique (ver Figura 3), en este sistema de
extraccion se emplea vapor hiumedo proveniente de agua en ebullicién, que
traspasa de abajo hacia arriba el material vegetal suspendido encima y apoyado
sobre una malla que evita el contacto directo con el agua, al igual que el sistema
por arrastre de vapor, el vapor transporta los materiales volatiles (ver Figura 4).

El tiempo de extraccion se reduce, asi como la pérdida de moléculas polares (3).

Cuello de cisne

Capitel

Caldera

Figura 3. Alambique. Dispositivo para extraer aceites esenciales de manera artesanal. Silvan Nature,
2014. Recuperado de Silvan Nature - WordPress.com.
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Figura 4. Método de destilacion vapor-agua en alambique. AROMATHERII, 2016. Recuperado de
www.aromatherii.com.

2.3 HIDRODESTILACION

Es un método en el cual implica que el material vegetal se sumerge directamente
dentro del agua y se calienta a hervor (ver Figura 5). Este método protege los
aceites extraidos en cierta medida ya que el agua circundante actlia como una
barrera para evitar el sobrecalentamiento (2). De hecho, a presion atmosférica y
durante el proceso de extraccion (calentamiento), las moléculas de agua y OE,
forman una mezcla heterogénea que alcanza su temperatura de ebullicion en un
punto mas bajo a 100 °C, para los componentes EO este punto es muy alto (3).
La ventaja del agua es que es inmiscible con la mayoria de las moléculas
terpénicas de EO y, por lo tanto, después de la condensacion, los EO se pueden

separar facilmente del agua mediante decantacion simple (2).


http://www.aromatherii.com/blog/aceites-esenciales/

Termometro

Entrada de
agua de
enfriamiento

Refrigerante

Salida de agua de
enfriamiento

Figura 5. Método de hidrodestilacion en laboratorio (destilacion simple). Niko, 2018. Recuperado de
http://www.resuelto.com/wp-content/uploads/2014/12/destila2.jpg.
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Figura 6. Método de hidrodestilacién (industrial). Modificado de: (2).

A escala industrial (ver Figura 6), este método todavia se utiliza por la simplicidad
de las instalaciones es decir, no requiere equipo costoso, la facilidad de
implementacion del método y su selectividad (2). En la figura 7 se puede apreciar
en que consiste cada tipo de destilacion por arrastre de vapor, la cual varia en la
colocacion del material vegetal.
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Figura 7. Variantes por arrastre de vapor. Arrastre con vapor: Vapor seco, fuente de vapor externa, i.e.
Caldera. Agua + vapor: Vapor humedo producido por calentamiento de agua hasta ebullicion.
Hidrodestilacion: Calentamiento del agua con el material vegetal sumergido. (18).

2.4 HIDRODIFUSION

Este es un caso particular de destilacion de vapor donde el flujo de los vapores

se produce hacia abajo. También se llama hidrodifusion o hidrodifusion-

gravedad (3). Este método se usa cuando el material vegetal se ha secado y no

se dafia a la temperatura de ebullicion. El vapor se introduce por la parte superior

del material de la planta (ver Figura 8), mientras que para el método de

destilacion al vapor este se introduce desde la parte inferior (2).
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/ i\\ ‘ — Agua + Aceite esencial

i

Figura 8. Hidrodifusién. Actualmente para optimizar el proceso la fuente de calor es asistida por
microondas. Adaptado de: (19).

2.5 EXTRACCION CON SOLVENTES ORGANICOS

La extraccidon con disolvente convencional se ha implementado para materiales
florales fragiles o delicados, que no son tolerantes al calor de la destilacion al
vapor (3). El solvente se mezcla con el material de la planta y luego se calienta
para extraer el aceite esencial, seguido por filtracion. Posteriormente, el filtrado
se concentra por evaporacion del solvente. A partir del concentrado, se mezcla
con alcohol puro para extraer el aceite y se destila a baja temperatura, el alcohol
absorbe la fragancia y cuando el alcohol se evapora, el aceite absoluto aromatico
permanece (2). La extraccion dependeréa del tipo de disolvente, su polaridad, el
tiempo de extraccion, la temperatura, asi como de la composicion quimica, las

caracteristicas fisicas de las muestras y la técnica empleada (ver Figura 9) (20).
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Figura 9. Ejemplo de técnica para extraccion de OE con solventes (extraccién Soxhlet). 1. Tubo
condensador, 2. Tubo de extraccion, 3. Tubo sifon, 4. Camino de destilacion y 5. Matraz (Disolvente +
Muestra) (21).

Los extractos obtenidos por solventes organicos contienen residuos que
contaminan los alimentos y fragancias a los que se agregan. Esto compromete
la seguridad de los productos extraidos por esta técnica (3) el residuo del
disolvente podria retenerse en el producto final debido a la eliminacion
incompleta. Esto puede causar alergias, toxicidad y afectar el sistema

inmunoldégico (2).

2.6 METODOS AVANZADOS/INNOVADORES

2.7 EXTRACCION CON FLUIDOS SUPERCRITICOS (SCFE)
Un fluido supercritico (SCF) se forma cuando la temperatura y la presion estan
por encima del punto critico (CP) de la sustancia, formando una fase homogénea
con propiedades tanto liquidas como gaseosas (ver Figura 10). Debido a su baja
viscosidad similar a la del gas y su alta difusividad, puede penetrar facilmente los
materiales vegetales con una velocidad de transferencia de masa rapida.
Ademas, la densidad se puede modificar ajustando la presion y la temperatura.
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El dioxido de carbono (CO2) es el disolvente mas comunmente utilizado por
varias razones: estd disponible, es un gas reutilizable y tiene puntos criticos
bajos (22).

Presién :
N Calentamiento SEEe
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Compresion { 4
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®
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» 5 Condensacion
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Figura 10. Proceso de extraccion con SCFE. En SCFE, los parametros del proceso deben ser mas altos
que los valores correspondientes al punto critico. La temperatura critica (Tc) y la presién de vapor (Pc), son
caracteristicos de la sustancia utilizada, H20, EtOH, CO2, etc. (23).

Las ventajas de SCFE son: la versatilidad que ofrece para identificar los
componentes que desea extraer de un material determinado y el hecho de que
su producto final practicamente no contiene residuos de disolventes, se
evaporan por completo (4). Desafortunadamente, los métodos basados en SCFE

son de alto costo; y el COz2 solo disuelve moléculas pequefas no polares (22).

2.8 EXTRACCION ASISTIDA POR ULTRASONIDO

La mejora producida por la aplicacién de energia ultrasénica en la extraccion de
plantas es muy reconocida. El ultrasonido causa varios efectos fisicos como la
turbulencia, la aglomeracion de particulas y la disrupcion celular (4), Debido a
sus ondas ultrasonicas de alta frecuencia se inducen ciclos de contraccion y

expansién causando cavitacién (ver Figura 11), de esta manera se rompen las
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paredes celulares de las plantas causando la infiltracion del solvente . La tasa de
extraccion y el rendimiento depende de factores como la concentracion de
disolvente; la relacién solvente/material; tiempo de ultrasonidos, temperatura,

potencia, etc. (24).
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Figura 11. Extraccién asistida por ultrasonido y efecto de las ondas acusticas en la creacién de
burbujas en el fenédmeno de la cavitacion. Modificado de: (25).

2.9 EXTRACCION ASISTIDA POR MICROONDAS
(MAE)

La radiacion de microondas consiste en campos oscilantes y magnéticos. Las
microondas utilizadas deben estar en la region de frecuencia natural de las
moléculas de agua. Cuando el campo eléctrico de microondas pasa sobre una
molécula de agua, las areas positivas y negativas de las moléculas interactdan
con las fuerzas positivas y negativas del campo en movimiento. Esto obliga a las
moléculas de agua a oscilar, lo que resulta en la friccion entre ellas, seguida del

calentamiento (20).
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Figura 12. Técnica de hidrodestilacion asistida por microondas. Modificado de: (26).

El microondas es fuente de calor que logra un calentamiento mas efectivo y
selectivo. Puede consistir en la destilacion simple con agua-hidrodestilacion (ver
figura 12) o una extraccidn en seco a presion atmosférica sin agregar agua ni
disolvente organico o se puede emplear el fendbmeno de hidrodifusion y gravedad
(12). MAE tiene un tiempo de extraccion mas corto, ahorro significativo de
energia y carga ambiental reducida con menor liberacion de CO:2 a la atmdésfera
(20).
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VI.

CAPITULO 3
3.1 PRINCIPIOS DE QUIMICA VERDE

Una definicion general de quimica verde es la invencion, el disefio y la aplicacion
de productos quimicos y procesos para reducir o eliminar el uso y la generacién
de sustancias peligrosas. En relacion con la extraccién verde de productos
naturales, esta definicion puede modificarse de la siguiente manera: "Extraccion
Verde se basa en el descubrimiento y disefio de procesos de extraccion para
reducir el consumo de energia, permitir el uso de solventes alternativos y
productos naturales renovables que garantizaran una seguridad y un

extracto/producto de alta calidad” (5).

Al disefiar y demostrar la extraccion verde en el laboratorio y a escala industrial
para abordar un consumo Optimo de materias primas, disolventes y energia se

han establecido los seis principios de la extraccion verde (27):

Innovacion mediante la seleccion de las plantas (cultivos renovables).

Uso de solventes alternativos, principalmente agua o agro-solventes.
Reducir el consumo de energia mediante la recuperacion y el uso de
tecnologias innovadoras.

Produccién de co-productos en lugar de desechos para incluir la industria i.e.
agropecuaria.

Reducir las operaciones unitarias y favorecer los procesos seguros, robustos
y controlados.

Preferiblemente obtener un extracto no desnaturalizado y biodegradable sin

contaminantes.

Dentro de los cuales, el tema energético tiene un elevado interés. Existen cuatro

rutas para minimizar el consumo de energia:

e Optimizar los procesos existentes,

e Recuperar la energia liberada durante el proceso de extraccion,

e Ayudar a los procesos existentes con la intensificacion de la temperatura
i.e. Microondas,

¢ Innovacion completa del proceso.
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Una vez que el proceso de extraccion se ha convertido en un paso limitante para
el desarrollo industrial, la innovacion es obligatoria en la cual se busca reducir el

consumo de energia (5).

Consecuentemente, el uso de solventes alternativos principalmente agua, por
sus beneficios como que, es econdmica y no toxica para un procesamiento limpio
con prevencion de la contaminacion. Ademas, una vez procesada, los productos
organicos no son solubles a temperatura ambiente, lo que permite una

separacion rapida con lo cual se simplifican los pasos del proceso (28).
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CAPITULO 4
4.1 ENERGIAS RENOVABLES

Durante los ultimos siglos, la demanda mundial de energia se basé en gran
medida en los combustibles fésiles. Si bien las reservas de combustibles fosiles
son limitadas, y su uso a gran escala esta asociado con el deterioro ambiental y
al incremento en el nivel de concentracion de gases de efecto invernadero en la
atmosfera ademas del continuo aumento en la demanda de energia, el
combustible fosil no satisfacera esta demanda creciente y su costo aumentara
drasticamente por lo cual se estan haciendo esfuerzos para utilizar las fuentes

de energia renovables (29).

Las Energias Renovables (RES): Pueden definirse como aquellas cuya fuente
reside en fendmenos de la naturaleza, procesos o materiales susceptibles de ser
transformados en energia aprovechable por el ser humano, que se regeneran
naturalmente, por lo que se encuentran disponibles (30). RES incluye biomasa,

hidroelectricidad, energia geotérmica, solar, edlica y marina.

Entre las tecnologias de energia renovables, la energia solar es reconocida
como una de las mas prometedoras, es gratuita, proporciona energia limpia y
respetuosa con el medio ambiente (8), es la mas econdmica, inagotable y se
utiliza para diversos requisitos domésticos y agricolas (10). La energia solar
posee gran diversidad de aplicaciones que se pueden dividir en dos tipos de
sistemas (31):

I. Sistemas que se basan en la conversién de energia solar en energia
térmica para diferentes propositos.
Il.  Sistemas que transforman la energia solar directamente en

electricidad mediante tecnologia fotovoltaica.

Entre las aplicaciones de conversion de energia solar en energia térmica, la
estufa solar se considera una de las opciones mas simples, mas viables y

atractivas en términos de utilizacion (8).
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CAPITULO 5
5.1 ESTUFAS SOLARES

Una estufa solar es un dispositivo que cocina los alimentos mediante la absorcion
de la radiacion solar, la cual se convierte en energia térmica. La coccién solar
ahorra una cantidad significativa de combustibles convencionales (10). Puede
usarse para calentar/cocinar alimentos o bebidas. Ademas, puede utilizarse para

lograr procesos como la pasteurizacion y la esterilizacion (31).

5.2 CLASIFICACION DE LAS ESTUFAS SOLARES

Hay diferentes tipos de estufas solares que se han desarrollado en todo el
mundo. La caracteristica comun de cada disefio es la superficie reflectante
brillante que dirige los rayos del sol hacia el area de coccion y las paredes

interiores oscuras del area de coccion y el recipiente de coccion (10).

Herez, Ramadan y Khaled (31) clasificaron las estufas solares en base a tipo de

aprovechamiento de la energia solar (Figura 13):
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Figura 13. Clasificacion de estufas solares.
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5.3 ESTUFAS SOLARES DIRECTAS

Las estufas solares directas aprovechan la luz del sol directamente y se pueden
considerar el tipo mas comun debido a su facilidad de construccién y material de

bajo costo (8).

5.3.1 ESTUFA SOLAR TIPO CAJA

La primera estufa de caja solar fue inventada por un naturalista franco-suizo
llamado Horace de Saussure en 1767. Una estufa de caja solar basicamente
consiste en una caja aislada con una cubierta de vidrio transparente y superficies
reflectantes (ver Figura 14) para dirigir la luz solar hacia la caja, la parte interior

esta pintada de negro con el fin de maximizar la absorcion de la luz solar (6).

Raey;
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/3,

Reflector

\a Cubierta

transparente

Aislante

’ Caja de
[ aislamiento

\ ! Recipiente de coccién
\ y / pintado de negro

Figura 14. Estufa solar tipo caja con reflector (31).

5.3.2 ESTUFA DE PANEL SOLAR

Las estufas de paneles solares son similares a las estufas de caja solar en su
principio de funcionamiento. Pero el panel de cocina utiliza una gran superficie
reflectante en lugar de una caja aislada para enfocar la luz solar en el recipiente
de cocina negro que convierte la luz solar en energia térmica (ver Figura 15).
Ademas, tiene una construccion facil y material de bajo costo en el que se puede
construir a partir de una sola caja de carton y un poco de papel de aluminio (31).
La desventaja es que son inestables con vientos fuertes y no retienen mucho

calor cuando el sol se oculta detras de las nubes. La conveccion y las pérdidas
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por transferencia de calor por radiacion son mas grandes en esta estufa

comparada con la estufa de caja solar (10).

Radiacién Solar

Recipiente de coccidn

Paneles
reflectantes

Figura 15. Estufa de panel solar. Adaptado de: (31).

5.3.3 ESTUFA CONCENTRADORA SOLAR

Se basa en el principio de la éptica solar en la que concentra la radiacion solar
directa en el fondo del recipiente para calentarlo y lograr temperaturas
extremadamente altas. La estufa de concentracion esta formada por un reflector
parabdlico (ver Figura 16), una olla de coccién que se coloca en el punto de
enfoque Yy un soporte con un mecanismo de giro para mantener el reflector
orientado hacia el sol (31). Las estufas concentradoras utilizan espejos
multifacéticos, lentes Fresnel o concentradores parabolicos para alcanzar
temperaturas mas altas. Por lo general, se calientan rapidamente y a una
temperatura mas alta, no conservan calor y requieren un ajuste direccional para

rastrear el sol, es muy esencial un alto grado de claridad del reflector (32).
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Figura 16. Estufa concentradora solar. Modificado de: (31).

5.3.4 ESTUFAS SOLARES INDIRECTAS
En las estufas solares de tipo indirecto, el utensilio de cocina se encuentra
separado fisicamente del colector y se requiere un medio de transferencia de
calor para calentar la olla de coccién (ver Figura 17). Hay tres tipos de estufas
solares indirectas disponibles, estufa solar con colector de placa plana, colector
de tubo de vacio y con colector tipo concentrador (8). Tienen la ventaja de ser
adecuadas para la recoleccion remota de energia que es util para aplicaciones
de estufa en interiores, pero son mas caras de producir. La potencia térmica util

es mucho mayor en este tipo de estufas (6).
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de coccién almacenamiento
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Figura 17. Estufa indirecta. Modificado de: (31).
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El almacenamiento de calor sensible es la forma mas simple de almacenar la
energia térmica (ver Figura 18). El fluido de transferencia de calor se mueve a la
unidad de coccién después de que se haya calentado en el colector. El agua, las
rocas, el hierro, el aceite vegetal y el petréleo son los principales medios de
almacenamiento de calor sensible, la limitacion es que la mayoria de los

materiales tienen poca capacidad para almacenar calor sensible (31).

Tanque de almacenamiento  Recipiente de cocina
de fluido de trabajo

Colector Solar >

Fluido de
transferencia de calor

Valvula de control de velocidad
de flujo

Figura 18. Estufa indirecta con almacenamiento de calor sensible. Adaptado de: (31).

El almacenamiento de calor latente explota la energia utilizando material de
cambio de fase (PCM) que permite contener una cantidad significativa de energia
térmica, la cual se absorbe durante el proceso de calentamiento y se liberan al
medio durante el enfriamiento. Algunos de los materiales para la coccién solar
son: nitrato de magnesio hexahidratado, cloruro de magnesio hexahidratado y
acido estearico, acetamida, acetanilida y eritritol (31). Sin embargo, son costosas

y complicadas para construir.
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5.4 CARACTERISTICAS GENERALES DE LAS ESTUFAS

SOLARES

Tabla 1. Caracteristicas generales de las estufas solares (8).

Tipo de Estufa

Ventajas

Desventajas

Caja Solar -Utiliza radiacién directa y difusa. | -Coccion lenta 1.5-2 horas
-Requiere poca intervencion del ]
T=150°C ) o -No se usa para freir
usuario, muy facil y seguro de
usar.
-Facil de construir.
Panel Solar -Mejor rendimiento que la cocina | -Bajo Rendimiento en
de caja. condiciones nubladas.
T=200-250°C
-Se basa mas en la radiacion
reflejada.
Concentradora -Muy eficiente. | -Disefio complejo.
Solar -Puede alcanzar temperaturas de | -Requiere la atencién del
300 a 350°C. | usuario.
n=50% _ L :
-Cocinar es mas rapido (1/2 a 1 | -Fuerte dependencia del haz
hora) directo.
-Costo  relativamente  alto.
-Problemas de seguridad
(quemaduras o dafios a los
0j0s).
Colectores -Utiliza radiacion directa y difusa. | -Complicado para construir.
-Simple, seguro y conveniente de | -Costoso.
T=250°C
usar.
1300°C

-Aplicaciones Industriales
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CAPITULO 6

6.1 ¢POR QUE UTILIZAR ENERGIA SOLAR?
El potencial de la energia solar en México es uno de los mas altos del mundo.
Esto se debe a que el pais se encuentra en el llamado "cinturén solar" (ver Figura
19) con radiacion superior a 5SKWh por metro cuadrado por dia (29).

Figura 19. Irradiacion solar a escala mundial; cinturén solar (CONUEE; Comisiéon Nacional para el Uso
Eficiente de la Energia).

Dentro de México, el potencial de energia solar estd muy acumulado en la parte

noroccidental del pais. La radiacion solar global anual en México va de 5.6 a 6.1
KWh /m2-dia (ver Figura 20) (29).
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Republica Mexicana

NEENEED

Disefio dustrativo. Elaboro: Ing. Manuel Mufioz Herrera. Datos: Servicio Metereologico Nacional

Figura 20. Radiacion solar diaria, promedio anual. Enerbiomex, recuperado de
http://enerbiomex.com/energia-solar/.

Tabla 2. Radiacion solar en lugares selectos de México en kWh/m? por dia (Instituto de
Investigaciones Eléctricas).

Estado Ene Feb Mar Abr May Jun Jul Dic Prom
Sonora Hermosillo 40 46 54 66 83 B85 69 66 67 60 47 39 6.0
Sonora Guaymas 45 57 65 72 73 68 59 58 63 59 50 56 59
Chihuahua Chihuahua 41 49 60 74 82 81 68 62 57 52 46 38 59
SLP SLP 43 53 58 64 63 61 64 60 55 47 42 37 54
Zacatecas Zacatecas 49 57 66 75 78 62 62 59 54 48 48 41 58

Guanajuato Guanajuato 44 51 61 63 66 60 60 59 58 52 48 46 56
Aguascalientes Aguascalientes 45 52 59 66 72 63 61 59 57 51 48 40 56

Oaxaca Salina Cruz 54 63 66 64 61 50 56 59 52 59 57 52 58
Oaxaca Oaxaca 489 57 58 55 60 54 59 56 50 49 48 44 53
Jalisco Colotldn 46 57 65 75 82 66 58 56 58 53 49 41 59
Jalisco Guadalajara 46 55 63 74 77 59 53 53 52 49 48 40 56
Durango Durango 44 54 65 70 75 68 60 56 57 51 48 39 57
Baja California La Paz 44 55 60 66 65 66 63 62 5% 58 49 42 57
Baja California  San Javier 42 46 53 62 65 71 64 63 64 51 47 37 55
Baja California Mexicali 41 44 50 56 66 73 70 61 61 55 45 39 55
Querétaro Querétaro 50 57 64 68 69 64 64 64 63 54 50 44 59
Puebla Puebla 48 55 62 64 61 57 58 58 52 50 47 44 55
Hidalgo Pachuca 46 51 56 68 60 57 59 58 53 49 46 42 54
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Tabla 3. Irradiancia solar en Zacatecas en Wh/m? por dia (INIFAP, Zacatecas).

Mes 2017
Enero 607.49
Febrero 673.144
Marzo 781.405
Abril 859.693
Mayo 895.633
Junio 822.198
Julio 746.337
Agosto 742.451

Septiembre 603.858
Octubre 673.431
Noviembre 636.862
Diciembre  493.07

2018
Irradiancia Solar (Wh/m?)

572.204
575.849
837.96
848.774
842.902
685.212
673.717
748.496
573.144
595.830
526.995
516.449

2019

571.450
624.582
787.952
846.450
891.979
758.534

El estado de Zacatecas recibe una cantidad relativamente alta de radiacion solar

durante todo el afio (ver Tabla 2) lo que lo hace un lugar viable para aplicacién

de tecnologias solares. Solamente en la capital se reciben cada afio altas

cantidades de energia solar aprovechable, tan solo en 2017 los meses con

mayor irradiacién fueron abril, mayo y junio (ver Tabla 3), estos datos sugieren

gue es la mejor temporada para trabajar con tecnologia solar.
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CAPITULO 7
CONSIDERACIONES GENERALES

I.  JUSTIFICACION

Dentro de los principios de Quimica Verde se ha hecho énfasis en la innovacion
de las técnicas de extraccion, dentro de las cuales el tema de reduccion del
consumo de energia es uno de los principales, en la actualidad hay métodos
innovadores (i.e. extraccidn asistida por microondas, ultrasonido y fluidos super
criticos) que implican poco uso de energia; sin embargo, su costo en
infraestructura es elevado, por lo que se ha limitado su uso en la industria,
optando por innovar los métodos convencionales de extraccion (i.e. Destilacion

por arrastre de vapor e hidrodestilacion).

La destilacion es una técnica sencilla y facil de implementar, ya que se utiliza
agua como disolvente, la cual es considerada econdémica y no contaminante, no
obstante, lleva consigo un alto consumo de combustible para los procesos de
calentamiento y enfriamiento de las muestras, por esta razén se ha propuesto

reemplazar las fuentes de energia convencionales por una fuente renovable.

Dentro de las energias renovables, la energia solar es una fuente prometedora
y amigable con el ambiente, ya que su transformacién en energia térmica ha
permitido el disefio de dispositivos tan diversos como las estufas solares.
Diversos ensayos muestran su capacidad de alcanzar temperaturas Optimas
para diversos procesos, incluyendo la destilacién. La eficiencia alcanzada por el
modelo de estufa solar tipo caja, la hace un sustituto atractivo de fuente de calor
para el proceso de destilacion con el cual se reduciria la dependencia de
combustibles fosiles y las emisiones de contaminantes a la atmdésfera,
cumpliendo con la innovacion de un método convencional de extraccion a base

de proceso verde.
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II. HIPOTESIS

Utilizar un dispositivo de estufa solar tipo caja como fuente de energia, permitira
alcanzar temperaturas Optimas para llevar a cabo el proceso de obtencion de
aceites esenciales de diversas plantas a través de la destilacion en diferentes
épocas del afio; esto a pesar de la variacion de radiacion solar con lo cual se

podra disminuir el uso de combustibles convencionales.
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. OBJETIVOS

A. OBJETIVO GENERAL

Disefiar un dispositivo de estufa solar acoplado al sistema de destilacion

convencional para obtener aceites esenciales de manera verde.

B. OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Disefiar un prototipo de destilador acoplado a la estufa solar tipo caja.

b) Analizar térmicamente el prototipo disefiado.

c) Evaluar la capacidad de destilacién, asi como rendimiento obtenido en
comparacion con los métodos ya existentes.

d) Emplear el método de extraccién con diferentes plantas.
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CAPITULO 8
MATERIALES Y METODOS

8.1 ESTUFA SOLAR

Se construy6é una estufa solar tipo caja (figura 21), teniendo en cuenta las

recomendacionciones de Solar Cookers International (33)(34):

El material estructural de carton presenta resistencia limitada a las condiciones
climéticas, sin embargo, es un material reciclable y funciona perfectamente como
soporte; los materiales aislantes (poliestireno y carton), fueron elegidos en base
a su disponibilidad, ya que son materiales que se pueden reutilizar ya que al ser
desechados generan problemas de contaminacién, ademas cuentan con baja

conductividad térmica, evitando la pérdida de calor.

Para la cubierta, que permite la entrada de los rayos solares, se utilizaron dos
placas de vidrio de 6 mm de grosor, con la finalidad de disminuir la pérdida de
calor, ademas de ser méas sencillo de limpiar, se raya con menos facilidad y no
sufre desgaste por la incidencia de radiacion solar, lo que permite incrementar el

efecto invernadero al interior de la estufa solar.

El colector, material con el cual se transfiere la energia almacenada, ese
encuentra conformada por una placa de acero galvanizado, sobre el cual se
posiciona el concentrador y los reflectores, que fueron construidos con hojas de

aluminio grueso, por ser barato y accesible.
1. Material estructural: Carton.
2. Aislante: Poliestireno.
3. Material transparente: Vidrio.
4. Colector: Acero Galvanizado.
5. Concentrador: Aluminio.
6. Reflector: Aluminio.

7. Geometria: Rectangular.
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Material Estructural

Figura 21. Partes de una estufa solar de tipo caja.

Los materiales fueron elegidos conforme su conductividad térmica (ver tabla 4),

de tal manera que sirviesen como aislantes o conductores segun fuese el caso.

Tabla 4. Conductividad térmica de los materiales.

Material Conductividad Térmica
Cartén 0.14-0.35 W/m K
Poliestireno 0.037 W/m K

Acero Inoxidable 12-45 W/m K

Acero galvanizado 47-58 W/m K

Vidrio 1.05W/mK
Vidrio soplado 0.034 W/m K
Cobre 428 m K
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8.2 PERFIL DE TEMPERATURAS (PERIODO DE PRUEBA)

Para determinar la eficiencia del dispositivo fue necesario, crear un perfil de las
temperaturas involucradas en el sistema, para lo cual se utilizé6 un termometro
digital Termopar, con el fin de evaluar la temperatura alcanzada por el sistema
durante las horas solares con y sin dispositivo de destilacion. A demés se

monitored la temperatura ambiente y la radiacion solar.

8.3 EFICIENCIA TERMICA GENERAL

Con el disefio 6ptimo de estufa solar, se realizé la evaluacion del prototipo

determinando la eficiencia térmica.

La eficiencia térmica general se calculé de acuerdo al siguiente modelo

matematico(35):

_ MyC,, AT
T = Agly, At

(4)

Donde:

nu= Eficiencia térmica general de la estufa solar
Mw = Masa del agua (Kg)

Cw = Calor especifico del agua (J/kg°C)

Ac = Area del colector (m?)
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A7 = Diferencia de temperatura entre la temperatura maxima del fluido de coccion

y la temperatura ambiente (°C).

A:= Tiempo requerido para alcanzar la temperatura maxima del fluido de coccion

(s).

8.4 EXTRACCION DE ACEITES ESENCIALES EN
LABORATORIO

Uno de los objetivos de este trabajo es comparar el rendimiento y la calidad de
los aceites esenciales extraidos por ambos métodos de hidrodestilacion que, si
bien siguen el mismo principio de extraccion, los destiladores son diferentes en

cuanto a su disefio y materiales.

Por lo cual se procedié a extraer aceites esenciales por el método convencional
de laboratorio para el cual se eligieron las especies vegetales presentadas en la
tabla 5.

Tabla 5. Especies vegetales utilizadas

Nombre Nombre cientifico Gramos utilizados (g)
Orégano (Hojas) Origanum vulgare 12.5
Naranja (Cascaras) Citrus sinensis 35
Canela (Corteza) Cinnamomum spp. 20
Romero (Hojas) Rosmarinus officinalis 20

Zacate Limon (Hojas) Cymbopogon citrus 25

Laurel (Hojas) Laurus nobilis 20
Hierbabuena (Hojas) Mentha piperita 20

Cada extraccién se realiz6 por triplicado de acuerdo a la siguiente metodologia:

En un matraz de fondo redondo se colocaron 125 ml de agua purificada junto
con la materia vegetal a destilar (ver gramos en tabla 6). El cual, fue colocado un

un sistema de destilacion, de acuerdo a la figura 22.
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Figura 22. Material para Hidrodestilacion.

Posteriormente, se elevo la temperatura del agua hasta alcanzar el punto de
ebullicién (98-100 °C) y manteniéndose asi hasta recolectar entre 20 a 25 ml de
destilado con apariencia turbia o aceitoso (corresponde a una emulsion aceite
agua). El destilado obtenido fue transferido a un embudo de separacion junto con
CHCIs en proporcién de 3:1, por tres veces. A la fase se le adicion6 sulfato de
sodio anhidro para eliminar restos de agua, la muestra se almacené en un frasco

ambar a 4°C (no mas de 3 dias).

8.5 RECUPERACION DE SOLVENTE POR DESTILACION
SIMPLE

En un sistema de destilacion simple (figura 23), se coloco la fase organica
recuperada junto con perlas de ebullicion (porcelana o vidrio); manteniendo la
temperatura por debajo de los 60°C para evitar la ebullicion violenta del
disolvente hasta la obtencién del aceite esencial, el cual fue almacenado en un

frasco ambar previamente pesado.
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Manta calentador:

W Bloques de mado

Figura 23. Aparato de destilacion simple con adaptador de vacio.

Destilado

8.6 EXTRACCION DE ACEITES ESENCIALES POR MEDIO
DE LA ESTUFA SOLAR

Ya que el principal objetivo de este trabajo es la obtencion de aceites esenciales
usando energia alterna (solar) se procedié a extraer aceites esenciales usando

el prototipo estandarizado de estufa solar.

En el recipiente de acero inoxidable se colocaron los gramos de la masa vegetal
a destilar en trozos muy pequefios para mayor eficiencia de extracciéon. Se
agregaron 125 ml de agua destilada/purificada al recipiente, dejandolo reposar
por 15 minutos para humedecer la muestra vegetal. El recipiente tapado fue
colocado en el interior de la estufa solar de tal manera que quede inclinado pero
centrado en el concentrador y se conectan los tubos de condenzacion para la

salida del vapor (figura 24 y 25).

37



Placa de aluminio

&
2D
<
wyﬁ_&
G i
fst Vidrio
LN Transparente

Placa de aluminio

'9@3\ ? Sistema de
\ﬁ@ / destilacion
A
S

- Carton
aca de poliestireno

Placa de acero galvanizado ~ Esponja de poliestireno

Figura 24. Estufa Solar con prototipo de destilador solar en funcionamiento.

>

’

Figura 25. Condensador del dispositivo de destilacion.

Al exponer la estufa solar directamente al sol, es necesario de una hora de
precalentamiento para que el agua llegue a la temperatura optima de
calentamiento y comience la evaporacion. Al observar vapor en la esfera de
condensacion, la estufa solar permanecié de 3-4 horas al sol, reorientando la
estufa solar conforme el movimiento del sol para aprovechar al maximo la
radiacion y obtener un maximo de destilado. El destilado obtenido, es procesado

de acuerdo al apartado 1.7 y 1.8 anteriormente descrito.
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8.7 ANALISIS FITOQUIMICO POR CROMATOGRAFIA EN
CAPA FINA (CCF)

Se disolvieron 4 uL del aceite esencial en 496 uL de acetato de etilo hasta
obtener una solucién homogénea. Se tomo una alicuota y se coloco en placas
cromatograficas con soporte de aluminio impregnadas con gel de silice 60 F254,
de 0.20 mm de espesor (Merck) y cortadas en el laboratorio (2 x 5 cm), utilizando
la fase mévil Tolueno - Acetato de etilo (8:2). Para revelar las placas se utilizd
lampara de luz UV y soluciones de reactivo de draggendorff, vainillina - acido
sulfarico, prueba de Salkoski, AICIsy DPPH que al reaccionar con los extractos
toman una coloracion determinada segun el metabolito secundario presente en

el extracto.

8.8 ANALISIS POR CROMATOGRAFIA DE GASES (GC)
DE LOS ACEITES ESENCIALES

Los andlisis de composicidon quimica de los aceites esenciales se realizaron en
un Cromatografo de gases Agilent Technologies (modelo 6890N) acoplado a un
detector de ionizacion de llama (FID). Se utiliz6 una columna capilar polar HP-
INNOWAX (polietilenglicol) 30 m x 0.32 mm, espesor 0.25 ym con rango de
temperatura de 40°C a 260/270°C (Agilent 19091N-133) (figura 26).

N

e o —
T

Figura 26. Cromatografo de gases Agilent 6890N; Columna HP-INNOWAX.
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8.8.1 CONDICIONES DE OPERACION DEL EQUIPO

Para asegurar el buen funcionamiento del equipo, se utilizaron los parametros

mostrados en la tabla 6.

Tabla 6. Condiciones generales de operacion del GC Agilent 6890N

Puerto de inyeccidn

Split/Splitless

Liner

Split/Splitless, 4 mm i.d. con tapon de
fibra de vidrio

Relacion de Split 1/50

Flujo de Split 49 mL/min

Temperatura del puerto de inyeccién 250°C

Volumen de inyeccion 1.0 uL

Columna 30 m x 0.32 mm i.d. x 0.25 mm
Acarreador Helio

Presion del acarreador 6 psi

Flujo del acarreador 1 mL/min

Velocidad del acarreador 35 cm/s

Detector

FID (Detector de ionizacién de flama)

Temperatura del detector

250°C

Gases del detector

Hidrégeno: 35 mL/min
Aire: 400 mL/min
Helio: 30 mL/min

Ahorrador de gas

Apagado
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8.8.2 CONDICIONES DE OPERACION DEL GC PARA
CADA ACEITE ESENCIAL

Debido a que cada aceite esencial contiene diferentes metabolitos secundarios,

se establecieron diferentes condiciones de temperaturas que permitieran la

separacion de los analitos en cuestion en base a lo reportado en la literatura.

Tabla 7. Rampas de temperatura para cada aceite esencial

Aceite esencial

Origanum vulgare

Rosmarinus

officinalis

Mentha piperita

Citrus sinencis

Cinammomun sp

Inyector

Temperatura:

240°C
Presion:
5.35 psi

Flujo: 37.3
mL/min

Temperatura:

240°C
Presion:
5.35 psi

Flujo:
37.3 mL/min

Temperatura:

240°C
Presion:
5.35 psi

Flujo:
37.3 mL/min

Temperatura:

250°C
Presion:
5.35 psi

Flujo:
32.7 mL/min

Temperatura:

250°C
Presion:
5.35 psi

Columna

Presion:
5.35 psi
Flujo:
0.9 mL/min

Velocidad: 19
cm/sec

Presion:
5.35 psi
Flujo:
0.9 mL/min

Velocidad:
19 cm/sec

Presion:
5.35 psi
Flujo:
0.9 mL/min

Velocidad:
19 cm/sec

Presion:
5.35 psi
Flujo:
0.8 mL/min

Velocidad:
17 cm/sec

Presién: 6.58 psi

Flujo: 1 mL/min

Rampa Detector
térmica
Inicial:
60°C- 2 min
4°C/min -
240°C
-9 min
Limpieza:
250°C-2
min
Inicial:
60°C- 2 min
4°C/min -
240°C
-9 min
Limpieza:
250°C-2
min
Inicial:
60°C -2 min
4°C/min -
240°C
-9 min
Limpieza:
250°C-2
min
Inicial:
90°C- 2 min
8°C/min -
240°C
-5 min
Limpieza:
250°C-2
min
Inicial:
100°C -4 min
5°C/min -
130°C
-20 min

Temperatura:
250°C

Temperatura:
250°C

Temperatura:
250°C

Temperatura:
250°C

Temperatura:
250°C
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Flujo: Velocidad: Limpieza:

39.1 mL/min 21 cm/sec 140°C-2
min
Temperatura: Presién: Inicial:
250°C 5.35 psi 50°C -2 min
Cymbopogon Presién: Flujo: 6°C/min - Temperatura:
citratus 5.35 psi 1 mL/min 240°C 250°C
-10 min
Flujo: Velocidad: Limpieza:
31.9 mL/min 19 cm/sec 250°C-2
min
Temperatura: Presion: Inicial:
250°C 5.35 psi 50°C -2 min
Presion: Flujo: 6°C/min - Temperatura:
Laurus nobilis 5.35 psi 1 mL/min 240°C 250°C
-10 min
Flujo: Velocidad: Limpieza:
31.9 mL/min 19 cm/sec 250°C-2
min

Una vez establecidas las condiciones de operacion para cada aceite esencial,
se realiz6 la limpieza con flujo de aire para eliminar impurezas o trazos de
analitos remanentes en la columna; después se realizd una corrida con el blanco
(CHCIs) para arrastrar todos aquellos restos de muestras que se hayan quedado
adheridos en la columna; seguido de la adicién de 4 uL de CHCIs para obtener
el espectro base y 4 yL de la muestra a analizar. Para ello, previamente se

diluyeron 4 uL de aceite esencial en 1000 pL de cloroformo (CHCI3).

Es necesario limpiar con CHCIs la jeringuilla de inyeccién para evitar contaminar
las muestras y el blanco, se purga y se equilibra 10 veces y cada vez que se

tome muestra.
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8.9 ANALISIS POR INFRARROJO (IR) DE ACEITES
ESENCIALES

La técnica de espectroscopia de Infrarrojo permite la identificaciobn de grupos
funcionales presentes en un compuesto. Esto debido a la absorcion de la
radiacion infrarroja, provocando incrementar la vibracidon de enlaces con alto
momento dipolar; generando sefiales con frecuencias que corresponden a la
vibracion de un enlace especifico y asi observar que tipos de compuestos son
los mas frecuentes en los aceites esenciales. Los espectros infrarrojos (IR)
fueron obtenidos en el equipo Thermo Scientific NICOLET 1Is10 con dispositivo

ATR.
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CAPITULO 9
RESULTADOS Y DISCUSION

9.1 CONSTRUCCION DE LA ESTUFA SOLAR

Se utilizdé un contenedor de caja simple (0.32 m x 0.47 m) con altura frontal de
0.32 m y parte posterior de 0.57 m. Placa colectora 0.42 m x 0.24 m de acero
galvanizado pintado en negro mate (superficie superior) para absorber los rayos
solares. La espuma de poliestireno se us6 como aislante con un espesor de 3
cm entre el contenedor y placas de poliestireno estirado las cuales se colocaron

en cada lado del contenedor y entre el colector y el contenedor.

Todos los lados interiores de la caja fueron cubiertos con laminas de carton
recubiertos con papel de aluminio como reflector. Como cubierta transparente se
colocaron dos vidrios de 3 mm de espesor (0.30 m x 0.47 m) en la parte superior
de la caja separados por 5 mm entre si. Se utilizé como reflector adicional la
parte posterior de la caja, la cual fue cubierta con papel aluminio articulado en la

parte superior para reflejar la radiacion solar difusa presente (figura 27).

0.57m

0.32m

0.32m

T — 0.28 m

] - 1]
k s nlaa B
5 Bt R e o 21
Figura 27. Prototipo de una estufa solar de tipo caja para extraer aceites esenciales. Medias de
prototipo en metros.
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9.2 GEOMETRIA DE LA ESTUFA SOLAR

El disefio de la estufa solar debe permitir captar la maxima radiacion solar posible
y a su vez esta pueda ser re-dirigida al recipiente de coccién, el prototipo de

destilador, para esto:

El tamafo de la caja cuenta con espacio suficiente para colocar el dispositivo de
destilacion y el concentrador parabdlico, ademas, el tamafio permite que el
movimiento y re-orientacion de ésta no sea una tarea dificil. El &rea de captacion
solar, fue disefiada de tal manera que las pérdidas de calor a través de las
paredes de la estufa sean minimas, asegurando mantener altas temperaturas
para el proceso. El disefio de estufa solar es rectangular (figura 28) porque al ser
orientada hacia el sol del mediodia al ser mas larga en la dimensién este/oeste
se hace un mejor uso del reflector durante un periodo de destilacion de varias
horas. A medida que el sol viaja a través del cielo, esta configuracion resulta en

una temperatura de coccidon mas consistente.

Figura 28. Disefio rectangular de la estufa solar.
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9.3 DISENO DEL REFLECTOR

Se emplean uno o mas reflectores para enviar luz adicional a la estufa solar para
aumentar las temperaturas de coccion. Aunque es posible cocinar con energia
solar sin reflectores, los reflectores aumentan significativamente el rendimiento

de la coccion.

El uso de los reflectores se basa basicamente, en que la luz del sol llegara a la
estufa solar en rayos paralelos (36). Los rayos solares llegaran al reflector en un
angulo particular y luego seran re-dirigido hacia el recipiente o colector en el

mismo angulo (figura 29).

s .~ Mismo angulo
de reflexion

Figura 29. El &ngulo que refleja el rayo de sol en el reflector es el mismo que el &ngulo en que llego.

Al tener en cuenta lo anterior, se debe tener en consideracién que los rayos
solares que se reflejan en la parte superior del reflector deben tocar su objetivo
en el lado opuesto de la estufa, esto garantiza que todos los rayos sean re-

dirigidos hacia la superficie objetivo (figura 30).
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Figura 30. Direccion de los rayos solares hacia la superficie objetivo.

Para conocer el angulo exacto al cual el reflector re-direcciona la mayor cantidad
de rayos solares hacia el colector, se realizé el siguiente célculo (37) para
encontrar el angulo optimo del reflector, el cual permite que el reflector cubra

toda el area obijetivo.

+> |7~ +8

. o -1 |_
At = 90° + Sen was) Tiase

LR 1 |LR?
(1)

Donde:
Ai= Angulo Interno
LR= Longitud del reflector (cm)

AS= Ancho de la superficie destino (cm)

Ae = 180° — Ai (2)
Donde:
Ae= Angulo exterior
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Ai= Angulo Interno

De tal manera que sustituyendo los datos de las medidas de la estufa solar se

obtiene la estufa tipo caja de acuerdo a la figura 31.

Longitud del

reflector Superficie Objetivo

v

>

Figura 31. Ancho de la superficie objetivo y longitud del reflector.

Retomando la ecuacion # 1:

_ 27 1 [27°

Ai=90°+ Sen ! |[-——+= |Z-+8
427) " 4 272
27 1 729

Ai =90°+ Sen~! |— - 8
! + oen 10877 (7297

1
Ai =90° 4+ Sen™! [—0.25 +2 V1+ 8]
_ 1
Ai =90° + Sen! [—0.25 +2 \/5]

1
Ai =90° + Sen! [—0.25 tgx 3]
Ai =90° + Sen~! [—0.25 + 0.75]
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Ai =90° + Sen~1[0.5]
Ai =90° + 30° =120°

Una vez obtenido este valor, se aplica la ecuacion # 2 y se sustituye en el valor

encontrado:
Ae = 180° — 120°
Ae = 60°

Asi el angulo 6ptimo del reflector es 120° como angulo interno y 60° de manera

externa (ver figura 32).

] Angulo interno de
Angulo externo de medicion

medicion \ /
-

-

<« Altura vertical

Figura 32. Angulos del reflector.
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Para mayor precision, se calcul6 la altura vertical del reflector (figura 32) asi se
asegura una maxima captacion de rayos solares, para esto se utilizé la siguiente

ecuacion:

AVR = Sen (Ae) x (LR) 3)
Donde:

AVR= Altura vertical del reflector

Ae= Angulo exterior

LR= Longitud del reflector (cm)

Sustituyendo valores encontramos:
AVR = Sen (60°) x (27)
AVR = (0.8660)(27)
AVR = 23.38cm

Lo cual indica que el angulo 6ptimo es de 120° con una elevacion de 23.38 cm

(ver figura 33).

Figura 33. Disefio optimizado de la estufa solar.
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9.4 DISPOSITIVO DE DESTILACION

La mayoria de los aceites esenciales estdn compuestos por moléculas
fotosensibles, por lo cual se construyé un prototipo de destilacion (figura 34)
utilizando un recipiente de acero inoxidable grado alimenticio, el cual se sella
cuando es utilizado, generando un efecto invernadero mayor que el mismo que
generaria por si sola en la estufa solar. La tuberia de cobre que funciona como
salida de vapor se eligié por su alta conductividad térmica y mantenga el agua
en fase gaseosa hasta el condensador, el condensador es una esfera de vidrio
soplado que permite un enfriamiento rapido del vapor para condensarse en
liquido rdpidamente lo cual permite una recoleccion mas rapida de la muestra sin
utilizar energia adicional para este propdsito (ver conductividades térmicas en
tabla 4).

N

Figura 34. Propuesta de hidrodestilador solar.
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9.5 PERFIL DE TEMPERATURAS

Primero se realizaron pruebas con solo agua para medir las temperaturas
alcanzadas por la estufa solar y el agua dentro del dispositivo de destilacidn,
logrando temperaturas altas por mas tiempo poco mas de 100°C por lo menos 1

hora (figura 35) con la generacién de vapor a partir de los 70°C.
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Figura 35. Temperaturas registradas durante el proceso de destilacion con 175 ml de agua.

Una vez alcanzada la temperatura adecuada, se procedio a hacer una prueba
de destilacion con materia vegetal, de tal manera, que se cargaron 12.5 g de
Orégano con 175 mL de agua. Con lo cual, se logré6 obtener un volumen
significativo de destilado similar al que se obtiene en laboratorio: 15 mL (figura
36).
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Figura 36. Destilado obtenido. (A) Formacion de gotas de vapor condensado en las paredes del frasco (B)
Volumen de destilado final agua + aceite esencial de orégano. Nota: Del destilado obtenido no se obtuvo el
aceite esencial debido a contaminacién de la muestra.

Al obtener volimenes deseados del destilado, se construyeron 2 réplicas de la

estufa solar bajo las mismas especificaciones para poder obtener triplicados de

muestra por dia (figura 37).

Figura 37. Prototipos de estufa solar con sistema de destilacion para extraccion de aceites esenciales.

El monitoreo de la temperatura alcanzada con carga para los tres dispositivos de
estufa solar, con 175 mL de agua sin carga vegetal, mostraron maximos de

temperatura similares y oscilando entre 85-90°C (figura 38).
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Figura 38. Temperaturas registradas por las tres estufas solares en simultaneo con 175 mL de agua dentro
del destilador. Nota: Debido al cambio de horario el monitoreo comenzé a las 9 am terminando a las 14:30
pm por cuestiones de sombreado en el area de trabajo, ademas del cambio en la declinacién solar.

Una vez estandarizadas las temperaturas en las estufas solares, se procedi6 a
extraer aceite esencial; cada dispositivo de destilacion se cargd con 175 mL de
agua purificada y 12.5+0.3 g de orégano, se monitore0 la temperatura alcanzada
por las estufas solares durante el proceso destilacion, pero no la temperatura
alcanzada en el interior de los destiladores debido a que estan sellados
completamente para evitar pérdidas de vapor; alcanzando valores maximos de
70 a 80°C, en un dia parcialmente nublado y de 85 a 95°C, en un dia

completamente soleado (figura 39).
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Figura 39. Temperaturas registradas por las tres estufas solares en simultaneo con 175 ml de agua + 12.5
+ 0.3 gr de orégano dentro del destilador en dos de las estufas y en otra solo 175 ml de agua para evaluar
la calidad del destilado. Nota: Debido al cambio de horario el monitoreo comenz6 a las 9 am terminando a
las 14:30 pm por cuestiones de sombreado en el area de trabajo, ademas del cambio en la declinacion
solar.

El primer dia de prueba con carga vegetal no se obtuvo un volumen de destilado
significativo debido a las variaciones en la radiacion solar, dadas por las
condiciones climaticas. El segundo dia de prueba totalmente soleado, se
obtuvieron volimenes de destilado similares a laboratorio, sin embargo, el aceite

de orégano resultd contaminado con particulas desconocidas que le otorgaron
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un color café intenso al aceite, en comparacion con una muestra de laboratorio,

notandose una marcada diferencia en los extractos (figura 40).

Figura 40. Muestras de destilado obtenidas de estufa solar. Derecha, se observa las tres muestras
obtenidas; dos de aceite esencial de orégano y una tercera de solo agua, se aprecia por la coloracion restos
de cobre. Izquierda aceite esencial sobre el agua con particulas de cobre dada la coloracion, en el fondo
un precipitado de cobre.

Al obtener muestras contaminadas, no se pudo obtener un rendimiento para
compararlo con el del laboratorio, por lo cual se procedid a repetir el
procedimiento para obtener el aceite esencial.
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9.6 EFICIENCIA TERMICA GENERAL

Para calcular la eficiencia térmica general del dispositivo solar, se tomé el tiempo
que tardd el agua en llegar a su maxima temperatura, asi como la variacion de
la temperatura en el colector. A su vez se registro la temperatura ambiente y
radiacion solar. De tal manera que se obtuvieron las eficiencias mostradas en la
tabla 8.

Tabla 8. Eficiencia de la estufa solar.

Dia de prueba % Eficiencia
29/01/2019* 23.94%
30/01/2019** 11.67%
01/02/2019*** 17.74%
05/02/2019*** 15.35%
06/02/2019** 11.28%
08/02/2019*** 18.45%
11/02/2019*** 15.36%
15/02/2019* 24.83%
16/02/2019* 21.51%

Dia totalmente soleado *, Dia mayormente nublado **, Dia parcialmente nublado ***

La baja eficiencia de la estufa solar tipo caja podria atribuirse a pérdidas de calor
en el entorno debido al gradiente de temperaturas, sobre todo, tomando en
cuenta que cada dia toma un tiempo diferente llevar el agua hasta un maximo de
temperatura, a causa de la variada radiacion incidente (dias mayormente
nublados) en los dias de monitoreo, temperaturas bajas registradas en los
ultimos dias por la estacion del afio (invierno);Sin embargo, podemos ver un

incremento de la eficiencia cuando los dias* son totalmente soleados.

El incremento en la eficiencia se atribuye a una redireccion de los rayos solares
directos hacia el interior de la estufa solar ya que en dias nublados la radiacion

difusa que si bien proporciona energia suficiente para calentar el agua lo hace
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en un periodo de tiempo mas largo, en cambio, la radiacion directa concentra
energia de manera mas rapida, lo que incrementa la eficiencia de la estufa solar,

de tal manera que la eficiencia tiene una relacion directa con la radiacion solar.

De acuerdo con (38) las eficiencias de las estufas solares tipo caja van de 3.2%
a 36% lo cual nuestro modelo esta dentro del rango relativamente funcional, lo

cual hace que sea Optimo para el proceso a desarrollar.
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Figura 41. Comportamiento de temperaturas registradas en diferentes dias bajo diversas condiciones
climaticas.
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Figura 42. Comportamiento de temperaturas registradas en diferentes dias bajo diversas condiciones
climaticas.

De acuerdo con los datos obtenidos en las graficas (figura 41 y 42), se observa
el incremento de temperaturas tanto del colector como del agua en funcion de la
radiacion solar; sin embargo, a pesar de esto, si se compara con la eficiencia
calculada, ésta disminuye, debido a que cada dia elevar la temperatura del agua
de temperatura ambiente a la temperatura maxima alcanzada, se lleva un
periodo de tiempo diferente lo que influye también en la eficiencia (ademas de la

radiacion directa).
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Por otra parte, a pesar de existir un ambiente frio que provoca un calentamiento
lento del agua y la pérdida del calor mismo, la temperatura 6ptima para lograr la
destilacion, fue alcanzada y mantenida por lo menos 3 horas, aunque con
eficiencia baja a pesar de tener una radiacién constante (tabla 5y figura 41). Sin
embargo, no es suficiente para el proceso ya que entre mas se tarde en calentar
el agua, menos se aprovechara al maximo las horas solares con mayor radiacion,
por lo que el volumen de destilado sera menor y por consecuencia el rendimiento

del aceite esencial disminuira.

Una vez calculada la eficiencia alcanzada por el modelo se procedio6 a buscar el
volumen 6ptimo de agua con el cual se obtienen las temperaturas 6ptimas por
mas tiempo con lo cual se monitored la temperatura de diferentes volimenes de
agua durante dias completamente soleados para observar el comportamiento de
estos (figura 43).
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Figura 43. Comportamiento de temperaturas registradas con diferentes volumenes de agua.

Los resultados en la figura 43, no muestran diferencias significativas en los
valores de temperaturas registradas para 100, 125 y 150 mL de agua, sin
embargo, la produccion de vapor se mantiene con mayor estabilidad con 125 mL
de agua, para un clima frio, mientras para un clima calido, con 175 mL de agua

es posible la formacién de vapor de manera constante.
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9.7 RENDIMIENTO DE LOS ACEITES ESENCIALES

Una vez recuperado el aceite esencial, se deja reposar a temperatura ambiente
para asegurar que los restos del disolvente volatilicen y permanezca soélo la
muestra. El célculo del rendimiento, se realizé utilizando la siguiente relacion

matematica:

g aceite obtenido

% Rendimiento = x 100 (4)

g masa vegetal

De esta forma, se obtuvieron los valores de rendimiento, mostrados en la tabla
0.
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Tabla 9. % Rendimiento de los aceites esenciales por ambos métodos

Plan % Rendimiento % Rendimiento % Rendimiento
anta
Laboratorio Estufa Solar reportado
1.84 1.52
Origanum 1.44 1.52 0.4-1.6 (39)
0.40 0.14
Citrus 0.36 0.28 0.24 (40)
0.79 0.75
Cinammomun 0.70 0.50 0.96-1.1 (41)
sp. 0.79 0.73
1 0.6
Rosmarinus 0.8 0.75 0.33-1.47 (42)
officinalis 0.8 0.9
1.56 0.7 Método Laboratorio:
Cymbopogon 0.8 0.89 1.30
citratus 1.04 0.4 Método Solar: 1.28
(43)
0.66 0.95
Laurus nobilis 0.68 0.61 0.87-2.1 (44)
0.70 0.80
0.25 0.35
Mentha 0.25 0.38 0.69-2.33 (45)

De acuerdo a los datos encontrados en la literatura de las plantas utilizadas,
existe una variacion marcada en los valores de rendimiento aqui obtenidos (ver
tabla 8), a pesar de utilizar condiciones similares. Sin embargo, las variaciones

no corresponden solamente a las buenas practicas del laboratorio, sino también
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a la variacion propia de la planta: cambio genético, la variedad de plantas, la
nutricion, la aplicacion de fertilizantes, la ubicacion geogréafica, el clima
circundante, las variaciones estacionales, el estrés durante el crecimiento o la
madurez, el secado y almacenamiento después de la cosecha (16) y la técnica
de extraccion utilizada asi como su desarrollo. Aunado a ello, algunos procesos
de extraccion de aceites esenciales se realizan a partir del material vegetal
fresco, como es el caso de las cascaras de naranja (Citrus sinensis) que utiliza
presion en frio, aunque ya se han reportado extracciones de cascaras secas
deshidratadas en horno mejorando el rendimiento de extraccion (40) ya que las

muestras en fresco por hidroestilacion también mostraron rendimientos bajos.

En el caso del aceite esencial a partir de Cymbopogon citratus el rendimiento
obtenido por el dispositivo solar aqui empleado, disminuy6é con respecto al
obtenido en el laboratorio, el cual contrasta con los valores obtenidos por Yuan
y colaboradores (43), laboratorio y energia solar (captacion por paneles solares
y trasformado en energia eléctrica). No obstante, se realiz6 un calentamiento
directo del dispositivo, por lo que depende mucho de las condiciones

climatolégicas.

Por otro lado, se ha reportado que la cantidad y calidad de aceite esencial se ve
afectada por la estacion del afio en que se coseche la planta y se extraiga el
aceite esencial, como es el caso del aceite esencial de Laurus nobilis.
Bahmanzadegan y colaboradores (44) reportan la variacién del rendimiento del
extraccion asi como el contenido de los metabolitos principales presentes en el

aceite esencial dependiente de la época del afo.

Para comparar los métodos de extraccion utilizados, se aplico el analisis
estadistico T-Student para los triplicados de cada extraccion, mostrando las

posibles diferencias en el método de extraccion (tabla 10).
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Tabla 10. Andlisis estadistico de las extracciones.

Aceite esencial Me DS Prueba T
Origanum vulgare | Lab 1.52 0.288 0.4654
ES 129 0.392

Citrus sinensis | Lab 0.4 0.05 0.015*
ES 0.19 0.75

Cinammomunsp. | Lab 0.76 0.051 0.3077
ES 0.66 0.138

Rosmarinus Lab 0.86 0.115 0.3458

officinalis ES 075 0.15
Cymbopogon Lab 1.13 0.388 0.1517

citratus ES 066 0.24
Laurus nobilis Lab 0.68 0.02 0.3421

ES 0.786 0.17
Mentha piperita | Lab 0.283 0.057 0.1072
ES 0.356 0.02

Me: Media, DS: Desviacion estandar; * P<0.05

De acuerdo a los valores obtenidos en el analsis estadistico, la extraccién del
aceite esencial de naranja empleando la estufa solar, fue el método menos
adecuado (figura 44); no obstante, para el resto de las extracciones no presento

diferencia significativa entre uno u otro método (tabla 10).

I

% de rendimiento

T
Laboratorio Estufa Solar

Figura 44. Rendimiento del aceite esencial de Citrus sinensis. Se observa que en especies donde se utiliza
el material vegetal en fresco el método de extraccion por medio de estufa solar no es mejor que el método
convencional de laboratorio, mostrando una diferencia significativa marcada de acuerdo al rendimiento
obtenido.
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En algunos casos, las extracciones de los aceites esenciales mostraron
tendencias a favor del método por medio del uso de la estufa solar, sin embargo,
se tendrian que realizar mayor numero de extracciones para poder corroborar
esta tendencia a favor de dicho método, como es el caso de los aceites

esenciales de Laurus nobilis o la Mentha piperita (figura 45).

0.4 1 1.57

0.3
1.0

de rendimiento

0.1+

% de rendimiento

%

0.0

T 0.0+ T
Laboratorio Estufa Solar Laboratorio Estufa Solar

Figura 45. Rendimientos de los aceites esenciales de Mentha piperita y Laurus nobilis respectivamente. Se
observa una tendencia a un mejor rendimiento por el método de extracciéon de estufa solar.
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9.8 CALCULO DEL CONSUMO DE ENERGIA

Para evaluar el impacto ambiental producido por realizar extracciones por
hidrodestilacion en laboratorio, se utilizé la siguiente ecuaciéon de consumo de

energia (46):

PxT
1000

Energia Consumida (kWh) = (5)

Donde:
P= Potencia consumida en el proceso de extraccion (W)

T= Tiempo de extraccién (h)

La potencia consumida en el proceso de extraccion por la mantilla de
calentamiento utilizada es de 250 W y la bomba de recirculacion utiliza 8 W
segun la informacién del fabricante en un proceso que dura 3 horas, por lo que

sustituyendo en la ecuacién 5 tenemos:

(250 + 8 W) x 3h

Energia Consumida (kWh) =

1000
Erneraia ¢ da (ewhy = 258 W x3h
nergia Lonsumiaa = 1000
Energia C da (kWh) = Lo
nergia consumida = 1000

Energia Consumida (kWh) = 0.774 kWh
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Utilizando la férmula en cada extraccion de aceites esenciales por triplicado se

obtienen los resultados mostrados en la tabla 11.

Tabla 11. CO2 producido en relacion con la energia consumida en el proceso.

Planta Tiempo de Energia CO2
destilacion Consumida Producido
(h) (kWh) (g/kWh)

Origanum vulgare

Citrus sinensis
Cymbopogon citrus 3 0.774 677.25

Rosmarinus
officinalis

Cinnamomum spp.

Laurus nobilis. 2 0.516 451.5

Mentha piperita

Total triplicado 54 h 13.932 kWh 12.1905 Kg

De acuerdo con Yu (47), el coeficiente de emision de carbono es de 875 g por 1

kWh de energia consumida; siendo el COz2 es el principal compuesto de emision

de gases de efecto invernadero y el de emision directa con mayor abundancia.

Por lo cual, la relacién de emisién para cada extraccién corresponde a 677.25 g

de CO:zemitidos en cada extraccion (tabla 11) con duracion de 3 horas, mientras

que 451.5 g de CO:2 por cada extraccion por 2 horas. Por consiguiente, para cada

extraccion que se realizo por triplicado, se generaron 2 kg de COz por planta, con

lo cual en total de las extracciones generaron 12 kg de CO2, mas lo que no se

contabiliza por errores en la ejecucion de la técnica.

67



9.9 ANALISIS FITOQUIMICO CUALITATIVO

Complementario a los objetivos aqui propuestos, se realizo el analisis fitoquimico
de los aceites obtenidos, con la finalidad de evaluar cualitativamente la calidad
del aceite obtenido, descartando cualquier efecto de degradacion provocado por

la radiacion solar. Mostrando los siguientes resultados.

9.9.1 VAINILLINA EN ACIDO SULFURICO 98%P/V

La prueba con vainillina (48), permite determinar la presencia de taninos en la
muestra, observandose como una mancha roja intensa, asi como algunos
compuestos terpénicos, azul-violeta (49). Para el cual, se utilizé el método
comunmente empleada: se disolvieron 4g de vainillina en 100mL de acido
sulfirico concentrado en la cabina de extraccion. Se aplico sobre la placa
cromatografia ya desarrollada y se calentdé a 105°C en el horno por 5 min para
revelar los metabolitos secundarios presentes. La formaciéon de puntos violeta

sobre la placa da positivo para compuestos terpénicos.

' i

Canela Naranja Orégano Hierbabuena Romero Zacate Limén Laurel

Figura 46. Metabolitos presentes en cada aceite esencial. A representa muestras extraidas en laboratorio
y B represeta muestras extridas por estufa solar. Solo el aceite esencial de naranja se observan las bandas
con luz UV directamente sin aplicar calor.

Una vez reveladas las placas cromatograficas, se calcula el Rf; El simbolo Rf
significa “Relacion de frentes” (figura 47), es una relacion de distancias, y se
expresa como el cociente entre la distancia recorrida por la sustancia y la

distancia recorrida por el disolvente hasta el frente del eluyente.
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4 Frente del eluyente

: | __— Muestra

Punto de aplicacion

.--—"'—f

(@) (b)

Figura 47. Cromatografia en capa fina.

__ (a) Distancia que recorre la muestra desde el punto de aplicacién

Rf 6)

- (b) Distancia que recorre el disolvente hasta el frente del eluyente

El valor de Rf depende de las condiciones en las cuales se corre la muestra: tipo
de adsorbente, eluyente, asi como las condiciones de la placa, temperatura,
vapor de saturacion, etc. Tiene una reproducibilidad de + 20%, por lo que es

mejor correr duplicados de la misma placa.

Tabla 12. Relacion de frentes. Metabolitos presentes en cada aceite esencial

Materia Rf Materia Rf
Vegetal Laboratorio |  Estufa Vegetal Laboratorio |  Estufa
Solar Solar
0.71 0.67 0.29 0.21
Origanum 0.48 0.46 0.48 0.46
vulgare 0.54 Rosmarinus 0.64 0.58
Citrus sinensis 0.82 0.81 officinalis 0.98 0.69
0.91 0.63 0.92
0.8 0.55 0.26 0.26
Cinammomun 0.65 0.38 Laurus nobilis 0.42 0.46
Sp- 0.51 0.2 0.55 0.6
0.25 0.71 0.78
0.22 0.35 0.14 0.2
0.38 0.45 0.28 0.31
Mentha 0.57 0.64 Cymbopogon 0.68 0.72
RIREIS 0.71 0.74 clgts 0.85 0.91
0.85 0.88
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En general, Rf encontrados en los experimentos realizados por CCF presentan
poca similitud en cuanto a los reportados en la literatura, lo cual es por el cambio
de fase movil pues se obtuvo mejor separacion de compuestos con la relacién
Tolueno/Acetato de etilo 8:2 que con otras fases moviles que se sugerian en la

literatura.

9.9.2 REACTIVO DE DRAGGENDORF

Todos los aceites esenciales fueron analizados por CCF para determinar la
presencia de alcaloides. Las manchas color naranja oscuro se monitorearon por

24 hy si aun permanecian igual, la prueba se tomé como positiva.

El método tradicional suguiere realizar lo siguiente: Se prepararon dos
soluciones A y B; La solucién A se prepar6 disolviendo 0.85 g de subnitrato de
bismuto en una mezcla v/v de 10 mL de &cido acético glacial y 40 mL de agua
destilada. La solucion B se prepar6 disolviendo 8 g de yoduro de potasio en 20
mL de agua destilada. El reactivo de Dragendorff se preparé mezclando 5 mL de
disolucién A con 5 mL de disolucion B mas 20 mL de acido acético glacial y se
afor6 a 100 mL con agua destilada. El reactivo de Dragendorff se utiliz6 como

revelador en CCF.

Romero Laurel

Figura 48. Alcaloides. A representa muestras extraidas en laboratorio y B represeta muestras extridas por
estufa solar. De las cuales solo dio positivo el aceite esencial de Rosmarinus officinales con una presencia
bastante marcada Rf 0.66 y Rf 0.60 respectivamente y una presencia tenue en el aceite esencial de Laurus
nobilis Rf 0.53 y Rf 0.56 respectivamente.
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En el aceite esencial de Rosmarinus officinalis se ha descrito en la literatura la
presencia de la Rosmaricina el alcaloide encontrado en mayor proporcion en los
extractos(50) hasta un 0.33%, sin embargo, dependera del tipo de extracto. Al
igual que en aceite esencial de Romero, el de Laurel también presenta alcaloides
en su composicion tal como algunos autores reportan en la literatura(51), sin

embargo, no se identificaron (figura 48).

Para el resto de los aceites esenciales obtenidos, la cantidad de alcaloides

fueron minimas, por lo que no fue posible determinar su contenido en ellas.

9.9.3 CAPACIDAD ANTIOXIDANTE (DPPH)

Para determinar la presencia de polifenoles presentes en los aceites esenciales,
se utiliz6 el radical 2,2-difenil-1-picrilhidrazilo (CAS: 1898-66-4) también
conocido como DPPH para llevar a cabo la presencia de polifenoles. Se prepar6
una solucion de DPPH 0.4 mM, pesando 0.001 g de DPPH y disolviendo poco a
poco en alcohol etilico absoluto (EtOH), para un volumen final de 1 mL. La
disoluciéon se guardé al abrigo de la luz y se refrigeré inmediatamente después

de ser preparada.

Una vez desarrolladas las placas cromatograficas se aplico la solucion de DPPH
0.4 mM, para observar de manera inmediata la aparicion de manchas amarillas

gue indican presencia de polifenoles.
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Canela Orégano Zacate Hierbabuena  Romero
Limén

Laurel Naranja

Figura 49. Polifenoles. A representa muestras extraidas en laboratorio y B represeta muestras extridas
por estufa solar.

En el aceite esencial de canela solo aparecié una banda para ambos casos
presentando Rf 0.53 y Rf 0.48 respectivamente, para el caso del aceite esencial
de Origanum vulgare aparecieron dos bandas Rf 0.48, 0.65 y Rf 0.46, 0.63
respectivamente, siendo los aceites de mayor respuesta a polifenoles. Para el
caso de los aceites esenciales de Cymbopogon citratus (Rf 0.60,0.86 y Rf 0.68,
0.92), Mentha piperita (Rf 0.50 y Rf 0.59) y Rosmarinus officinalis (Rf 0.59, 0.65,
0.86 y Rf 0.43, 0.68, 0.91), se presentaron bandas tenues, indicando poca
presencia de polifenoles. Mientras que, para los aceites esenciales de Laurus

nobilis y Citrus sinensis no se detectaron polifenoles en las muestras (figura 49).

9.10 DETERMINACION CUALITATIVA DE ESTEROLES

9.10.1 PRUEBA DE SALKOWSKI

La prueba de Salkowski, se utilizO como complementaria para la determinacion
de esteroles y se llevé a cabo con todos los aceites esenciales. 4 uL de cada
aceite esencial se disolvieron en 400 pL de cloroformo y se puso en contacto con
2 gotas de acido sulfdrico (H2SO4) concentrado en tubos de microcentrifuga de
2 mL. La prueba se considerd positiva para triterpenos al observarse cambios de

coloracién a rojo o amarillo.
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Control Positivo
a. Esmilagenina,
b. Lupeol

Control
Negativo

Orégano Romero Naranja Zacate Limoén

Figura 50. Esteroles. A: control negativo Cloroformo + aceite esencial, B: control positivo Cloroformo +
Esmilagenina/ Lupeol+ H2SOa4 concentrado; Aceites esenciales muestra de laboratorio y estufa solar
respectivamente.

Se us6 esmilagenina y lupeol como controles positivos ya que son compuestos

triterpénicos.

9.11 RESULTADOS DE GC DE LOS ACEITES ESENCIALES

Se realiz6 la cromatografia de gases (GC) de todos los aceites esenciales para
corroborar la cantidad de metabolitos presentes en los aceites esenciales

extraidos tanto por el método de laboratorio, como por el método de estufa solar.

Los datos aqui mostrados, son sin procesar (crudos), sin embargo, aporta
informacion correspondiente a la cantidad de metabolitos en cada una de las
muestras, ademas, de los tiempos de retencibn que permiten realizar la
comparacion entre muestras, asi como el numero de sefales-pico
proporcionales a los diferentes metabolitos en cada muestra, aunque sin la

identificacion detallada.

A continuacidn, se muestran algunos cromatogramas representativos de los

resultados arrojados para algunos aceites esenciales.

En la figura 49 se observa una superposicién de cromatogramas obtenido por

analisis en el cromatografo de gases; cada duplicado tiene similitud en sefales
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registradas, para observar las diferencias y/o similitudes de los aceites

esenciales obtenidos por ambos métodos, sin embargo, la altura de los picos

sefal se incrementa en las extracciones realizadas por medio de estufa solar.

Marm.
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FIDT A, (OSUWALD O CCO0ZE [
i ¥

21 r

Estufa solar
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@
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&
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T T T T T
& 10 15 20 26

Figura 49. Comparacion de cromatogramas de aceite esencial de canela.

De acuerdo con los datos obtenidos se obtuvieron alrededor de 25 sefales para

el aceite esencial obtenido por laboratorio y 30 sefiales para el aceite esencial

obtenido por estufa solar (ver anexo). La mayoria de los tiempos de retencién

son

similares entre si presentando variaciones minimas.

En la figura 50 se presentan los cromatogramas del aceite esencial de orégano

al realizar la superposicion de cromatogramas de ambos métodos, se aprecian

mas los picos sefiales del cromatograma de aceite esencial extraido por estufa

solar, indicando mayor intensidad de metabolitos presentes.
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Figura 50. Comparacion de cromatogramas de aceite esencial de Orégano.

Después de realizado el analisis, se encontré un total de 36 sefales para el
cromatograma del aceite esencial extraido en laboratorio y 69 sefiales en el
cromatorama del aceite esencial extraido por medio de estufa solar, lo que indica
gue se preservan mas metabolitos durante la extraccién, sin embargo, al ser
datos crudos y no contar con los estandares de los metabolitos reportados en la
literatura que son comunes en el aceite esencial de orégano no se puede afirmar
con certeza si pudieran refererirse a la misma presencia de metabolitos o alguna
degradacion de los mimos metabolitos de la muestra, ya que en nuestro
resultado es casi el doble de metabolitos que se detectan en el aceite esencial
extraido por medio de estufa solar.

Para el caso del aceite esencial de Rosmarinus officinalis se observa cierta
similitud en el cromatograma en ambos métodos de extraccion (ver figura 51) se
observa una intensidad de picos sefales similar sin embargo en el método de
estufa solar se observa mayor intensidad de los picos sefial que se sobreponen

en las sefales del cromatograma del aceite esencial extraido en laboratorio.
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Figura 51. Comparacion de cromatogramas de aceite esencial de Romero.

Al analizar los cromatogramas, se encontrd6 un total de 58 sefales en el
cromatograma del aceite esencial extraido en laboratorio y 57 sefiales en el
cromatograma del aceite esencial extraido por medio de estufa solar, lo que se
sugiere que se preserva la misma cantidad de metabolitos presentes en ambos
aceites esenciales, sin embargo, al no contar con estandares de referencia no

podemos corroborar cuales serian esos metabolitos.
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9.12 ANALISIS POR INFRARROJO (IR) DE ACEITES
ESENCIALES

Como prueba complementaria al GC se realiz6 un analisis por infrarrojo de los
aceites esenciales. El espectro infrarrojo (IR) permite detectar la presencia de
grupos hidroxilo, carbonilo, anillos aroméaticos, enlaces dobles C=C cis y trans,

etc.
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Figura 52. Espectro IR del aceite esencial de Cinammomun sp. comparando ambos métodos, en la parte
superior el IR del extracto de laboratorio, en la parte inferior el IR del extracto obtenido por medio de estufa
solar.

En el espectro infrarrojo del aceite esencial de canela extraido por ambos
métodos (figura 52). Las vibraciones presentes en 1440 cm indican presencia
C-H alifaticos con torsion de tijera entre sus enlaces C-Hz. Mientras que la sefial
a 1600 cm indica movimiento del enlace C=0. Los picos entre 1575, 1600 y
1700 cm™ indican presencia de enlaces C=C de alquenos y aromaticos. Los
picos a 2700 y 2900 cm™ se asignan al estiramiento simétrico de enlaces C-H
alifaticos, mientras que a 3000 y 3065 cm™ a C-H de alquenos y compuestos

aromaticos con estiramiento simétrico (52).

Comparando HD 1 (Hidrodestilacion) y ES (Estufa solar) (tabla 13), muestras

agui obtenidas, el 65% de las sefiales comparten gran similitud entre ellas, el
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35% restantes son el mismo numero de picos con un ligero desplazamiento.
Estos valores encontrados, corresponden a lo reportado en la literatura por
Jeyaratnam y colaboradores(46) al extrer aceite esencial de Cinnamomun cassia

por hidrodestilacion tradicional - microondas y analizados por FTIR (tabla 13).

Tabla 13. Comparacién de los grupos funcionales presentes en el aceite esencial de corteza de
Cinammomun sp.

HD 1 ES HD 2 MAE Grupo funcional
687 692 686 687 C=C vibracién del anillo de benceno
741 746 748 745 C=H vibracion del anillo de benceno
970 970 970 970 C-H Vibracion de flexion

1123 | 1123 | 1119 1119 C-O vibraciones de estiramiento y C-OH vibracion de formacion.

1231 | 1231 | 1250 1250 C-O-C expansion simétrica y fendlica y C-OH vibracién de estiramiento

1492 | 1289 | 1294 1294 Columpio CH2 y flexién en el plano por absorcién de =C-H aromética

1573 | 1375 | 1449 1449 C-OH vibracién de flexion por absorcién

1600 | 1456 | 1574 1574 C=C Vibracioén esquelética del anillo aromatico.

1622 1622 1623 1623 C=0 vibracién de estiramiento

1667 1667 1668 1668 C=0 vibracién de estiramiento

2732 | 1734
2808 | 2808
3020 | 2844
3065 | 2916

3020
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Figura 53. Comparacién de espectros IR de aceite esencial de Origanum vulgare obtenido por ambos
métodos.

En el espectro infrarrojo de los aceites esenciales de Origanum vulgare (figura
53), la vibracién presente en 1460 cm indica presencia de alifaticos con torsion
tijera entre sus enlaces C-Hz. El pico en 2853 cm™ se asigna al estiramiento
simétrico de enlaces C-H2. Los picos entre 2921 y 2961 cm™ se atribuyen a
presencia de enlaces C-H de alquenos y compuestos saturados con estiramiento
simétrico de metilos. El pico en 2871 cm™ se asigna al estiramiento simétrico de
enlaces C-H2. Las sefiales pico en 3015 y 3024 cm indica presencia de enlaces
C-H de alguenos y compuestos aromaticos. Las sefiales pico en 3379 y 3406

cmtindica grupos —OH.

Al realizar un analisis de espectros IR encontramos que son practicamente
similares en picos la muestra extraida en laboratorio con la muestra extraida en
estufa solar (tabla 14), al comparar con lo reportado (HD 2) por Mendoza y
colaboradores (53) se encuentra una pequefia similitud en picos en el espectro
IR (tabla 14).
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Tabla 14. Comparacion de los grupos funcionales presentes en el aceite esencial de Origanum vulgare.

HD 1 ES HD 2 Grupo funcional

1415 1415 1423 | Torsion tijera -CHa-

1460 1456

1510 1510 1509

1586 1586 1577

1608 1617 1620 | Presencia de C=C de alquenos
1734 1730

2867 2871

2925 2921

2961 2961 2954 | Estiramiento asimetrico de metilos -CHs
3015 3024

3406 3379 3364 | Grupos -OH de posibles fenoles

En el espectro infrarrojo del aceite esencial de Mentha piperita extraido en

laboratorio (figura 54). Los picos presentes en 1261 y 1264 cm™ representan

estiramientos C-O. Los picos sefiales en 1660 y 1666 cm™ indican presencia de

enlaces C=C de alquenos. Los picos en 2849, 2925 y 3060 cm a presencia de

enlaces C-H de alquenos y compuestos aromaticos con estiramiento simétrico.
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Figura 54. Comparacién de espectros IR de aceite esencial de Mentha piperita obtenido por ambos

métodos.
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Al analizar los datos, encontramos ausencia de algunos picos que no estan
presentes en la extraccion de laboratorio con respecto a la extraccion con estufa
solar, de acuerdo a lo reportado por Benchika y colaboradores (54) se deben
presentar 3 picos de gran intensidad en 1710, 2869 y 2925 cm™ de los cuales
solo uno concuerda con lo reportado (tabla 15), los demas valores son cercanos

y representan las mismas sefiales.

Tabla 15. Comparacién de los grupos funcionales presentes en aceite esencial de Mentha piperita.

HD 1 ES HD reportado Grupo funcional
1676 1671 1710 vibracién C=0 cetonas
2849 2849 2869 C-H de alcanos
2925 2925 2925 C-H de alcanos
3060 3060

3409 Grupos -OH

Al comparar los espectros IR con otros reportados en la literatura se observé que
no son completamente similares, salvo por algunas sefales caracteristicas, pero
esto se debe a las variaciones del tipo de planta que se utilizé y las condiciones
geograficas y climaticas a las que estuvo expuesta, ademas de otros factores
como la manipulacion y el desarrollo del método de extraccidén descritos a lo largo

del trabajo realizado.
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CAPITULO 10

10.1 CONCLUSIONES

Se construyé un modelo de estufa solar tipo caja acoplado con
hidrodestilador.

Se mejord el modelo de estufa solar con hidrodestilador y reflectores
solares, alcanzando valores de temperatura mayores a los 80°C y
manteniéndose por tres horas, permitiendo la extraccion de aceites
esenciales.

Se extrajo aceite esencial de diferentes especies vegetales.
Obteniendo rendimientos entre el 0.1 y 1%, el cual es dependiente de
la especie vegetal. La comparacion entre ambos métodos, indica la
poca diferencia entre usar el método de extraccion en laboratorio o
usar el método de extraccion por medio de estufa solar.
Adicionalmente, se realizé un analisis fitoquimico cualitativo de los
aceites esenciales, identificando presencia de taninos, polifenoles,
entre otros. Por otro lado, el uso de la espectroscopia de IR, permitio
la identificacion de los grupos funcionales correspondientes a
hidrocarburos alifaticos, aromaticos, presencia de grupos carbonilos y
para algunos de ellos, presencia de OH de acidos carboxilicos, asi
como la ausencia de ellos por su perdida al usar el método de
extraccion con estufa solar. No obstante, en las muestras extraidas
por estufa solar hay una ausencia de sefales con respecto a las
extraidas en laboratorio, pero con sefiales con mas intensidad que los
grupos funcionales presentes en las extracciones con estufa solar,
respecto a las extraidas en laboratorio.

Asi mismo, se realizo el analisis de los aceites esenciales mediante el
GC permitiendo comparar la cantidad de sefales pico registrados,
analizando la posible presencia o ausencia de sefales, los cuales
fueron dependientes de la especie vegetal; en algunos extractos se

registraron mas sefiales picos que otros.
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v Por lo que el dispositivo de destilador solar tipo caja disefiado, permite
la extraccion de aceites esenciales sin el uso de energia derivada del
petrdleo, disminuyendo costos y emisiones de gases de efecto
invernadero de calidad muy similar a la hidrodestilacion realizada en

el laboratorio.
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CAPITULO 11

11.0 PERSPECTIVAS

Realizar precalentamiento del agua para aumentar la eficiencia y
disminuir el tiempo de extraccion.

Complementar la calidad de los aceites esenciales mediante la
caracterizacion de los metabolitos, ya que permitird conocer con exactitud
el contenido de cada aceite esencial y elucidar si existe degradacion de

los metabolitos por parte del algiin método de extraccion.
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13.0 ANEXOS
13.1 ESTADISTICAS DE LOS ACEITES ESENCIALES
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Figura 55. Rendimiento del aceite esencial de Cinammomun sp. Se observa una ligera tendencia que podria
indicar que el método de extraccion por estufa solar no es mejor que el método de laboratorio para obtener
aceite esencial de canela.
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Figura 56. Rendimiento del aceite esencial de Rosmarinus officinalis. Muestra una tendencia por el método
de laboratorio.
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Figura 57. Rendimiento del aceite esencial de Origanum vulgare .
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Figura 58. Rendimiento del aceite esencial de Cymbopogon citratus.
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13.2 CROMATOGRAFIA DE GASES (Datos Crudos)
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Figura 60. Comparacion de cromatogramas del aceite esencial de Laurus nobilis.
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Figura 61. Comparacion de cromatogramas del aceite esencial de Citrus sinesis.
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Figura 62. Comparacion de cromatogramas del aceite esencial de Cymbopogon citratus .
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13.3 INFRARROJOS
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Figura 63. Espectro IR del aceite esencial de Laurus nobilis comparando ambos métodos, en la parte
superior el IR del extracto de laboratorio, en la parte inferior el IR del extracto obtenido por medio de estufa
solar.
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Figura 64. Espectro IR del aceite esencial de Citrus sinensis comparando ambos métodos, en la parte
superior el IR del extracto de laboratorio, en la parte inferior el IR del extracto obtenido por medio de estufa
solar.
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Figura 65. Espectro IR del aceite esencial de Cymbopogon citratus comparando ambos métodos, en la
parte superior el IR del extracto de laboratorio, en la parte inferior el IR del extracto obtenido por medio de
estufa solar.
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Figura 66. Espectro IR del aceite esencial de Rosmarinus officinalis comparando ambos métodos, en la
parte superior el IR del extracto de laboratorio, en la parte inferior el IR del extracto obtenido por medio de

estufa solar.
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