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RESUMEN

En la presente investigacion se realizé la extraccion del aceite esencial de
orégano (Origanum Vulgare L) en un equipo de arrastre de vapor y la
caracterizacion mediante los analisis fisicoquimicos al aceite esencial
extraido. Las extracciones realizadas fueron obtenidas a partir del
orégano cultivado en la Hacienda Punchauca al norte de Lima,
previamente lavado y secado al ambiente por 2 dias, ya que es en ese
tiempo que hay mayor extraccién de aceite esencial, con un tamafio de
hojas de 2 cm y la carga inicial de 2 kg.

Se realizaron las pruebas al aceite esencial de orégano extraido tanto
fisicoquimicos como analisis sensorial obteniendo los siguientes
resultados: Densidad (0.8876 glcc), Indice de refraccion (1.4788), indice
de acidez (14.02 mgKOH/g aceite), indice de yodo (12.70 g de Yodo/100
g muestra).

También se realizé la cromatografia de gases acoplado a espectrometria
de masas a la muestra de aceite esencial de orégano obteniéndose
muchos componentes volatiles, siendo los componentes mayoritarios:
Cyclohexene, 1-methyl-4(1-methylethylidene) con 22.74%; gamma-
terpinene con 21.17%; beta —phellandrene con 16.8%, y el o — cimeno con

7.64 %.

PALABRAS CLAVES: Aceite esencial, Extraccién, Caracterizacion, Equipo de arrastre

de vapor, Origanum vulgare L.



ABSTRACT

In the present investigation the extraction of the essential oil of oregano
(Origanum Vulgare L) in a steam trawler was carried out and the
characterization by means of the physicochemical analyzes to the
extracted essential oil.

The extractions were obtained from oregano (cultivated at the Hacienda
Punchauca north of Lima) previously washed and dried to the environment
for 2 days, as it is at that time that there is more extraction of essential oil,
with a leaf size of 2 cm and the initial load of 2 kg.

It was tested the essential oil of oregano extracted both physicochemical
and sensorial analysis obtaining the following results: Density (0.8876 g /
cc), Refractive index (1.4788), Acid index (14.02 mgKOH / g oil), lodine
index 12.70 g lodine / 100 g sample).

Gas chromatography coupled to mass spectrometry was performed on the
sample of oregano essential oil, obtaining many volatile components,
being the major components: Cyclohexene, 1-methyl-4(1-
methylethylidene) with 22.74%; gamma-terpinene with 21.17%; beta -

phellandrene with 16.9%, and o — cimeno with 7.64 %.

KEY WORDS: Essential oil, Extraction, Characterization, Steam trawl,

Origanum vulgare L.



I. PLANTEAMIENTO DE LA INVESTIGACION

1.1 IDENTIFICACION DEL PROBLEMA

En la actualidad el pais viene obteniendo un crecimiento econémico a
nivel sudamericano debido a la creacion de pequefias y medianas
empresas por lo que queremos plantear mediante este aporte un estudio
tecnoldgico relacionado con la extraccion del aceite esencial de orégano
(Origanum vulgare L) de la Hacienda Punchauca, en vista de que esta
planta silvestre es demasiado bondadosa y teniendo muchas
caracteristicas fisicoquimicas (caracterizacién). Y a su vez si se le
incrementa un valor agregado esto nos llevaria a lograr una economia
rentable para el pueblo de Punchauca puesto que estos pobladores

serian los beneficiarios.

1.2 FORMULACION DEL PROBLEMA
1.2.1 Problema General
¢Como extraer y caracterizar el aceite esencial de orégano

(Origanum Vulgare L.) de la Hacienda Punchauca - Lima?

1.2.2 Problemas Especificos
1. ¢Cuéles son las caracteristicas fisicas y taxondmicas del
orégano (Origanum vulgare L) de la Hacienda Punchauca -

Lima?



1.4 JUSTIFICACION

El Pert posee una gran diversidad de cultivos y de muchos de ellos se
extraen aceite esencial para utilizarlo como materia prima en la
manufactura de distintos productos, como jabones, perfumes, medicina, y
en la industria alimentaria

Los aceites esenciales son productos de alto valor en el mercado por lo
que al interpretar la instalacion de una planta piloto ayudaria a generar
nuevos ingresos econdmicos y asi ampliandose en una macro que daria
oportunidad a nuevas fuentes de trabajos, construyendo al desarrollo del
pais.

Debido a esto, es importante investigar sobre la obtencion y darle el uso
en todo su potencial de la esencia del orégano, para contribuir con la

industria extractiva de las plantas en Pert.

1.4.1 Por su aspecto legal

La normativa legal en el Peru no regula a procesos como la extraccion de
aceite esencial del Orégano, materia de estudio del proyecto de tesis.
Pero si existe una normativa a garantizar la Inocuidad de los alimentos
(DL 1062 ), mediante la LEY DE LA INOCUIDAD DE LOS ALIMENTOS ,
aprobada por DS 034-2008-AG ,en la cual detalla: “La produccion y
comercio de alimentos estan sujetos a vigilancia higiénica y sanitaria en
proteccion de la salud”.

Con arreglo a lo dispuesto por la mencionada Ley, y en concordancia con

los Principios Generales de Higiene de Alimentos del Codex Alimentarius,
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se aprueba el Reglamento sobre Vigilancia y Control Sanitario de

Alimentos y Bebidas mediante DS 007-98-SA.

1.4.2 Por su aspecto tedrico

El orégano (Origanum vulgare L) es una planta medicinal con propiedades
digestivas, carminativas, antioxidantes y expebtoréntes. Considerada un
fuerte antioxidante, asi como un potente antimicrobiano es que se realiza
esta tesis, para en primer lugar extraer el aceite esencial y posteriormente

caracterizarlo, ofreciendo las herramientas para un estudio posterior.

1.4.3. Por su aspecto tecnolégico

Porque conociendo los pardmetros de control que susciten en este
proceso nos permitird la apertura de una planta de producciéon de esta
linea de procesos ya que utilizaremos nuestros propios recursos
naturales en la que se extraera la esencia de orégano utilizando el
método de arrastre de vapor para podef caracterizarlo para un estudio

posterior.

1.4.4 Por su aspecto econémico

Una planta de mediana magnitud que se puede producir esencia de
orégano, ya 7que su cultivo es facil, esto brindarian oportunidad de
empleos a un buen sector de la comunidad de Punchauca tanto en la

produccién como en las ventas.
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1.5 IMPORTANCIA

El aceite esencial de orégano que se extrae destilando al vapor las hojas
de las plantas, es de gran utilidad para la salud humana.

Este aceite posee multiples propiedades medicinales entre las que se
encuentran las antivirales, antibacterianas, antifungicas, antioxidantes
antiinflamatorias digestivas y anti alergénicas, asi como desinfectante.

En este mundo globalizado en la que las empresas inmobiliarias estan
comprando hectareas de chacras en la zona de Carabayllo, y por ende
esta eliminando las pocas chacras de cultivo de orégano como de otras
plantaciones es que estamos realizando esta tesis, para que les pueda
servir a la poblacion en la mejora de su calidad de vida, ya que el orégano

es una planta muy bondadosa y con excelentes beneficios.

12



Il. MARCO TEORICO

2.1 ANTECEDENTES DEL ESTUDIO

Como antecedentes para el presente trabajo de investigacién se tomo
como referencias las siguientes revisiones bibliograficas:

Nolazco Diana y Téllez Lena (2015), en esta investigacion se evalud la
influencia de dos concentraciones de aceite esencial de orégano: 0,1 % y
0,3 %, aplicados a un aceite de oliva extravirgen con un % de acidez y de
indice de peroxido inicial de 0,168 y 9,5 miliequivalente de peréxido/kg,
respectivamente. Para la estimacion de la vida en anaquel, las muestras
de aceite de oliva fueron almacenadas a tres temperaturas: 50 °C, 60 °Cy
70 °C, y se determind los cambios producidos en el % de acidos grasos
libres e indice de peréxido como factores de calidad durante el
almacenaje. Los anadlisis demostraron que el aceite de oliva se oxida en
menor proporcion cuando la concentracién del aceite esencial es mayor.
Acevedo Diofanor, et al (2013), en este trabajo se ha analizado
quimicamente el orégano (Origanum vulgare) cultivado en Coloso,
departamento de Sucre en Colombia para determinar la variabilidad en la
composicién quimica causada por las condiciones climaticas de la region.
Para ello se emple6 cromatografia de gases acoplada con espectrometria
de masas. Se identificé como compuesto mayoritario al Timol con 67.51%
seguido del p-cimeno, y-terpineno, cariofileno, oxido de cariofileno, trans —
a-bergamoteno, eugenol y a-bergamoteno con 11.66%, 5.51%, 5.38%,

2.22%, 1.65%, 1.49% y 1.32% respectivamente.
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El timol otorga al orégano mditiples propiedades antioxidantes,
microbiolégicas y conservantes de alimentos, ademas de potenciales

aplicaciones en perfumeria y cosmética.

Arango B et al (2012), en este trabajo se analizé la composicidn y se
evalué la capacidad antioxidante de una especie de orégano (Lippia
origanoides H.B.K) que crece de forma silvestre en la region del Alto Patia
al suroccidente de Colombia. El aceite esencial de las hojas de orégano
(AEQ) se extrajo por la técnica de arrastre con vapor. La composicion
quimica se analizé por cromatografia de gases acoplada a espectrometria
de masas (GC-MS), identificando los constituyentes con base en sus
patrones de fragmentacion y sus indices de retenciéon de Kovat's. La
actividad  antioxidante se evalub mediante los métodos
espectrofotométricos de DPPH y ABTS+. Los componentes principales
fueron timol (73,7%), p-cimeno (10,5%), mirceno (3,1%) y y-terpineno
(2,9%).

Concluyendo que el alto rendimiento de extraccion y contenido de timol en
el aceite esencial de orégano del Alto Patia hace que esta especie tenga

un alto potencial para la obtencion de antioxidantes naturales

Flores A. et al (2008), en este estudio fueron evaluadas la produccién y
extraccion de aceite (coccion y arrastre con vapor) de plantas de Lippia
graveolens y un testigo (silvestre). Se tomaron seis muestras de tres

blogues por cada tratamiento de humedad a las cuales se les midié altura,
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cobertura, nimero de ramificaciones, peso fresco, peso seco y materia
seca util (producto). Los resultados mostraron diferencias significativas
superiores en las variables consideradas en las plantas bajo cultivo, con
respecto a las silvestres. Sin embargo, la parte vegetal util de los
individuos en condiciones de riego es afectada por la mayor altura,
cobertura y numero de ramas. Asi mismo con el tratamiento de humedad
de 2 /3 de la capacidad de campo del suelo, se obtuvo el mejor resultado.
En cuanto al método de extraccién de aceite, el de arrastre con vapor de
agua fue significativamente superior en rendimiento de aceite (mL) y
porcentaje en comparacién con el método tradicional por coccién. El
orégano bajo cultivo presenté mayor produccién de follaje y parte util, asi
como del contenido de aceite, en relacidn al silvestre.

Quezada, A. (2008), en este trabajo de investigacidon se comparé el
rendimiento de extraccidon las caracteristicas fisicoquimicas y Ila
composicidn cualitativa y cuantitativa del aceite esencial crudo de orégano
(Lippia graveolens) proveniente de Salama, Baja Verapaz y la cabecera
departamental de Zacapa. La extraccion se realizé6 por el método de
arrastre de vapor en la planta piloto de la seccién de quimica industrial del
centro de investigaciones de ingenieria, de la universidad de San Carlos
de Guatemala.

Se llegd a determinar que el orégano proveniente de Salama es el que
presenta mayor contenido de aceite esencial. Se obtuvo un rendimiento
maximo de 1.528%. Las variables utilizadas para obtener un mayor

rendimiento de extraccién fueron: el tamarfo de lote de 1.6Kg, el tiempo
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de extraccion de 1.5 horas y no se utilizé hexano para atrapar el aceite

esencial.

2.2 BASES TEORICAS

2.2.1 Extraccion de aceites esenciales

Los aceites esenciales y extractos de plantas se han utilizado desde hace
mucho tempo para obtener aromas y sabores.

En afnos recientes se han estudiado los extractos y aceites esenciales de
condimentos y especias desde un punto de vista funcional.

Es decir, se ha estudiado si los extractos o aceites esenciales tienen
actividad antimicrobiana, si actuan como agentes antioxidantes o si
aportan nutrimentos.

Los métodos de obtencion de los aceites esenciales determinan el uso de
los mismos.

El tipo de disclvente puede contaminarios o limitar su uso, dependendo de
la toxicidad del disolvente y de las técnicas utilizadas para su eliminacion.
Diversas investigaciones demuestran que la composicién de los aceites
esenciales y extractos puede variar de acuerdo al método de extraccion
utilizado. Aunque estas variaciones pueden no ser importantes, son
detectables por técnicas sensibles como la cromatografia de

gases.(Peredo et al ,2016).
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2.2.2 Destilacién por arrastre con vapor.

Es un método de destilacion en el cual se coloca la planta
recomendablemente seca (por lo general depende del tipo de planta),
pues fresca contiene mucilagos que enturbian el aceite y disminuyen su
calidad, o parte que contenga el principio aromatico en la caldera de un
alambique de hierro, acero inoxidable, cobre o vidrio, y se cubre con
agua. Al calentar la caldera se evapora el agua y el aceite volatil, que se
condensa en el refrigerante, recogiéndose con el agua en el colector, de
la cual se separa al cabo de cierto tiempo por diferencia de densidades, y
finalmente se aisla con un embudo provisto de un grifo en la parte mas
estrecha.

En el arrastre de vapor se debe tomar en cuenta la calidad de vapor: la
presién de vapor, por experimentacion se conoce que la presion en la cual
se obtiene mayor rendimiento es a 40 psi, la temperatura de vapor; el area
de la columna de destilacién, la cantidad de material vegetal que se va a
alimentar; las condiciones de condensacion, la temperatura de
condensacion debe estar alrededor de los 40°C, para una mejor
separacion del condensado: el flujo del agua de refrigeracidn; las
condiciones de separacion: disefio del vaso florentino, la temperatura del

destilado. (Paredes et al ,2010).
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FIGURA 2.1

DIAGRAMA DE UNA PLANTA DE EXTRACCION POR ARRASTRE CON VAPOR

Diagrama planta; 1) hogar. 2) hervidor. 3) extractor.
4) condensador. 5) separador (Florentino).

Fuente: Diego Orlando Paredes y Fabian Danilo Quinatoa (2010).

2.2.3 Fundamentos de la destilacién por arrastre con vapor.

La destilacion por arrastre con vapor es utilizada para separar sustancias
ligeramente volatiles e insolubles en agua, de otros productos no volatiles
mezclados con ellas.

Para la comprensién de ésta operacion, se hace la consideracion del
comportamiento en la destilacion de un sistema de 2 fases formado por
dos liquidos, x e y, completamente insolubles entre si (agua y aceite
esencial); cada liquido ejerce su propia tension de vapor, independiente
de la otra. Asi, la Presion total (PT), se puede calcular de la siguiente

forma:

Pr=Px+Py(aT)
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Donde:
Px = Presion de vaporde Xa T

Py = Presién de vaporde Ya T

E! punto de ebullicion de la mezcla sera aquella temperatura en la que la
presion total PT, sea igual a la atmosférica.

Puesto que la presién ejercida por un gas (a una temperatura dada) es
proporcional a la concentracién de sus moléculas, la relacién de las.
presiones de vapor de X e Y en el punto de ebullicidon de la mezcla sera
igual a la relacion entre el nimero de moléculas de X y de Y que destilan
de la mezcla. Asi la composicion del vapor se puede calcular de la

siguiente forma:

hu

s L Ec. 1
N,

|

Donde:
Nyx/Ny : Relacion molar de X e Y en el vapor

O bien:

Wy _ Pe* M,

= Ec. 2
", P.* AL,

Donde:
W,/W, : Relacién de pesos de X e Y en el vapor
M, : Peso molecular de X

My : Peso molecular de Y
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De la ec. 2, se puede decir que en la destilacidn de una mezcla de dos
liguidos no miscibles las cantidades relativas en peso de los dos liquidos
que se recogen son directamente proporcional a las presiones de vapor
de los liquidos a la temperatura de destilacion y a sus pesos moleculares.
Ademas, la mezcla destilard a una temperatura constante en tanto exista

por lo menos algo de cada uno de los componentes. (Gonzalez A, 2004).

2.3 MARCO CONCEPTUAL

2.3.1 Generalidades Del Orégano (Origanum Vulgare)

Vegetal perteneciente a la familia Labiadacease de hasta 80 cm. Tallos
erectos, filosos y aromaticos. Hojas ovales, pecioladas, dentadas o
enteras. Flores rosadas, violaceas o blancas de hasta 7 mm, reunidas en
inflorescencias redondeadas terminales. Estambres sobresalientes. En
herbazales secos y al lado de los bosques.

Su nombre botanico Origanum Vulgare, que deriva del griego, significa,
"esplendor de la montana". Es una planta originaria de Europa Central,
Meridional y Asia Central. Los esparioles introdujeron el orégano al pais.
En la pre cordillera de Africa su cultivo lleva mas de 200 afios. Alrededor
de 1970 fue introduciéndose en la zona central, donde posteriormente se
cultivé en forma extensiva.

La hoja del orégano se usa no solo como condimento de alimentos y

conservacion del mismo sobre todo en la elaboracion de cames y
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embutidos, sino también en la elaboracion de cosméticos, farmacos y
licores; motivos que lo han convertido en un producto de exportacion.
Adicionalmente, la Organizaciéon Mundial de la Salud estima que cerca
del 80% de la poblacién en el mundo usa extractos vegetales o sus

compuestos activos.

Ademas, si se tiene en cuenta una serie de condiciones 6ptimas de
Temperatura, Altitud, pH, Humedad relativa y clima del suelo mostradas
a continuacioén en la figura 2.2; puede obtener un mayor rendimiento de
Sus componentes.

FIGURA 2.2

CONDICIONES OPTIMAS PARA EL CULTIVO DE OREGANO

Temgprorstura Optima -
Humedad Relauva
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Fuente: Salamanca Garcia y Sanchez Bermudez (2009).

En el mercado Internacional se encontrd que a partir del afio 2000 Peru,
Ecuador, Venezuela, Estados Unidos, comenzaron a ser tanto

importantes, exportadores como consumidores. (Salamanca et al, 2009)

2.3.2. Descripcion de la planta del orégano

¢ Familia: Lamiaceae.
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« Nombre cientifico: Origanum Vulgare L.
o Nombre comun: Orégano

¢ Orden: Lamiales

e Clase: Magnoliopsida

Fuente: Museo de Historia Natural UNMSM (2016)

2.3.3 Composicion quimica de los aceites esenciales del orégano.
La composicion y la cantidad de los metabolitos secundarios del orégano
dependen de factores climaticos, la altitud, la época de cosecha, y su
estado de crecimiento. Por lo anterior el estudio de dichos factores y su
influencia en su cultivo es importante para su mejor aprovechamiento y
explotacion.

Los monoterpenoides, son los responsables de las fragancias y las
sensaciones de olor y sabor de muchas plantas. Estructural vy
biolégicamente son muy diferentes, llegandose a clasificarseles hasta en
35 grupos. Por otro lado, el timol y el carvacrol son compuestos fendlicos
naturales, considerados como posibles antioxidantes, agentes
antifingicos y antibacteriales, acaricidas, analgésicas, antiacné,
antiespasmaddicas, deodorantes, dermatigénicas, expectorantes,
insecticidas, larvicidas, pesticidas y vermicida presentes en cantidades
significativas en los aceites esenciales del género Thymus, Origanum,
Satureja, Thymbra y Lippia.

Los principales quimiotipos de la especie O. vulgare estan compuestos

por el carvacrol y el timol cada una con enzimas especificas que dirigen
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su biosintesis. Asi por ejemplo, se encontré que los compuestos
guimicos presentes en mayor concentracion en el aceite esencial del
orégano mexicano (Lippia berlanderi Schauer) son el timol y el carvacrol.
Otras especies como el Orégano vulgare subsp. Hirtum (comercialmente
conocidas como orégano griego) tienen también altos contenidos de
estos fenoles (carvacrol + timol 78,27%) en los aceites esenciales
obtenidos de la planta. Otros componentes presentes son monoterpenos
hidrocarbonados, y-terpineno y p-cimeno (5,54 y 7,35% del total del
aceite, respectivamente).

La subespecie O. vulgare sp. Hirtum es la mas estudiada, especialmente
en relacion a la composicién y calidad de su aceite esencial, ya que este
ultimo tiene un importante valor comercial. En esta subespecie el
rendimiento del aceite esencial en la hoja seca varia entre 2% y 6%,
porcentaje que se ve afectado por la altitud del lugar de cultivo y por la
época de recoleccién, siendo éste mas bajo en el otofio. Los
compuestos mayoritarios encontrados en O. wvulgare sp. hirtum son el
carvacrol, timol, p-cimeno y y-terpineno, aunque en diversos estudios
realizados por cromatografia de gases/espectrometria de masas se han
identificado de 16 a 56 compuestos diferentes. Estos componentes
también se han encontrado en O. dictamnus y se sabe que ofras
especies como Q. scabrum y O. microphyllum contienen alrededor de 28
y 41 compuestos diferentes, respectivamente. En el aceite del orégano
que crece en forma silvestre se ha encontrado la presencia dominante

de carvacrol y timol. Se ha observado que un incremento en los
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porcentajes de timol provoca una disminucidon en el contenido de
carvacrol. De igual manera, los hidrocarburos monoterpenoides y-
terpineno y p-cimeno estan presentes de manera constante en los
aceites esenciales, pero siempre en cantidades menores a las de los dos
fenoles.

En el aceite del orégano silvestre cultivado en hidroponia y adicionado
de fosforo, se han identificado 46 componentes, entre ellos carvacrol y el
p-cimeno. Al mismo tiempo se observé un incremento en el porcentaje
de p-cimeno y una disminucion en carvacrol cuando se comparé con el
aceite de plantas enriquecidas con nitrégeno.

Los aceites esenéiales de especies de Lippia contienen limoneno, B-
cariofileno, pcimeno, canfor, linalol, a-pineno y timol, los cuales pueden
variar de acuerdo al quimiotipo ver figura 2.3.

FIGURA 2.3

ALGUNOS COMPUESTQOS DE LOS ACEITES ESENCIALES DEL OREGANO

é)/ O
A ‘
Canvacerol Timol p-cimeno yierpineno
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Fuente: Diana Rocfo Vasquez Carrefo. 2012.
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Una caracteristica sobresaliente del genero Lippia es la diferencia
observada en la composicion del aceite esencial reportado para la
misma especie de diferentes origenes geograficos. Sin embargo, vale la
pena sefalar que los aceites obtenidos a partir de la misma especie
cultivada en un eco region especifica se mantiene constante durante el
tiempo. Por ejemplo, el género Lippia dulcis posee una rica diversidad
genética de biosintetizar mono y sesquiterpenoides. En consecuencia, la
cria y seleccion de cultivares de especies silvestres potencialmente
productoras de aceites valiosos parece ser un area de investigacién
prometedora. Por otro lado, la literatura sobre los componentes no
volatiles de Lippia es escasa y fragmentada, de los cuales las flavonas
son el tipo predominante de flavonoides. Los estudios comparativos
sobre el patron de flavonoides puede ser util para establecer relaciones
a nivel de subgéneros en diferentes especies. Es evidente que la
guimica de Lippia ha sido en gran parte dedicada al estudio de aceites
esenciales. Sin embargo, se puede anticipar que las investigaciones
sobre iridoides, que son marcadores quimiotaxonémicos de las
Verbenaceae, y naphthoquinoides asi como de otros metabolitos
secundarios no volatiles, seran necesarios para comprender este género
muy complejo. En extractos metandlicos de hojas de L. graveolens se
han encontrado iridoides (loganina, secologanina, secoxiloganina,
dimetilsecologanosido, 4acido  loganico, acido  8-epi-loganico,
carioptosido), flavonoides (naringenina, pinocembrina, lapachenol e

icterogenina), entre otros. En la figura 2.4 se presentan las estructuras
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quimicas de algunos de los compuestos principales presentes en el

orégano. (Vasquez Carrefio, 2012).

FIGURA 2.4

COMPONENTES NO VOLATILES (FLAVONOIDES) DEL OREGANO

Pingeembrina Naringenuia

Kecmpfiorol

Fuente: Diana Rocio Vasquez Carrefio. 2012,

2.3.4 Actividad biolégica de los componentes del orégano.

Dentro de las actividades biolégicas del orégano {género Origanum y
Lippia) se encuentran la actividad antimicrobiana, antiparasitica,
estrogénica, antigenotoxica, insecticida y antioxidante. La principal es su
capacidad antioxidante, especialmente en especies del género
Origanum. La funcién antioxidante de diversos compuestos en los
alimentos ha atraido mucha atencién en relacién con el papel que tienen
en la dieta en la prevencion de enfermedades. En algunos estudios de

especias se han aislado una amplia variedad de compuestos
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antioxidantes fendlicos. El efecto antioxidante de las plantas se debe a la
presencia de grupos hidroxilo en los compuestos fendlicos.

El potencial antioxidante de los extractos de orégano ha sido
determinado por su capacidad para inhibir la peroxidacién lipidica,
protegiendo al ADN del dano por radicales hidroxilo, con los métodos de
atrapamiento de perdxido de hidrégeno, atrapamiento de HOCI y por la
prueba de la rancidez. La actividad antioxidante depende del tipo y
polaridad del solvente extractante; por ejemplo, los antioxidantes
obtenidos con agentes lipofilicos son mas efectivos en emulsiones. El
aceite esencial de O. vulgare tiene actividad anti-radical y esta propiedad
se le atribuye a los fenoles carvacrol y timol. Varios investigadores
confirman el potencial antioxidante de extractos y aceites esenciales de
diferentes variedades de orégano (O. vulgare, O. compactum, O.
majorana). Lecona et al. evalué el potencial antioxidante del aceite
esencial de orégano mexicano (Lippia graveolens Kunth) obtenido de
hojas secadas a la sombra y al sol, los resultados muestran que la mejor
actividad antioxidante con el método del B-caroteno, se obtuvo en el
aceite que proviene de las hojas de orégano secadas a la sombra
(2003).

Las propiedades antioxidantes de los aceites esenciales (AE) basados
en estudios animales han sido investigados por Youdim y Deans, donde
ratas alimentadas con aceite de tomillo y timol mantienen altos niveles
de acidos grasos poliinsaturados en las fracciones fosfolipidicas de los

diferentes tejidos. Estos suplementos actian como un atrapador de
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radicales libres e influyen en el sistema de defensa antioxidante in vivo
en el animal (1999, 2000). Hay también evidencia en galiinas ponedoras,
que hay disminuciébn en la oxidacion lipidica de yema de huevo
almacenada en refrigeracion por la adicidon de timol en la dieta, medido
por la formacién de malondialdehido, prolongando el tiempo de
almacenamiento y reduciendo o eliminando la necesidad de una
estabilidad oxidativa adicional. El timol y cimeno-2,3-diol, son los
responsables de la actividad antioxidante del tomillo, han sido medidos
en huevos colectados durante un periodo de alimentacion de 24 dias;
aproximadamente, fue transferido 0,004% de cimeno-2,3-diol y 0,006%
de timol a la yema de huevo después de 12 dias de alimentacion, y los
compuestos desaparecieron tan pronto se pard la suplementacion. La
suplementacién dietaria con hierbas y extractos de hierbas es una
estrategia simple y muy conveniente para introducir antioxidantes
naturales en la comida de aves. Los resultados presentados en éstos
estudios muestran un aumento en la capacidad antioxidante de los
tejidos de pavo como resultado de una suplementacién dietaria de aceite
de orégano y /o acetato de a- tocoferol. La inclusion de aceite de
orégano 200 mg/kg dieta fue mas efectiva en inhibir la oxidacion lipidica
comparada con la inclusion de 100 mg/kg, pero equivalente a la inclusion
de 200 mg/kg de acetato de a-tocoferol. Por otro lado, Marcincak et al.
mostraron que la adicion de aceite esencial de orégano en dietas de
pollos fue mas efectivo en el retardo de la oxidacién comparada con la

dieta control (2008). (Vasquez Carreno, 2012).
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2.4. DEFINICIONES DE TERMINOS BASICOS

Aceites esenciales: son mezcla de varias sustancias quimicas
biosintetizadas por las plantas, que dan la maroma caracteristica a
algunas flores arboles y semillas. Son intensamente aromaticos, volatiles.
Caracterizacion: Determinacion de los atributos peculiares de una
persona o cosa, de modo que se distinga claramente de las demas.
Flavonoide: Es el término genérico con que se identifica a una serie
de metabolitos secundarios de las plantas. Los flavoncides poseen
propiedades muy apreciadas en medicina, como antimicrobianos,
anticancerigenos, disminucion del riesgo de enfermedades cardiacas,
entre otros efectos. También son conocidos por los cultivadores de
plantas ornamentales, que manipulan el ambiente de las plantas para
aumentar la concentracion de flavonoides que dan el color a las hojas y a
las flores.

Fluorescencia: Es un tipo particular de luminiscencia, que caracteriza a
las sustancias que son capaces de absorber energia en forma de
radiaciones electromagnéticas y luego emitir parte de esa energia en
forma de radiacion electromagnética de longitud de onda dife-ente.

indice de refracciéon: Es una de la medidas para saber cuanto se reduce
la velocidad de la luz (0 de otras ondas tales como ondas acusticas)
dentro del medio.

Oleorresinas: Son mezclas homogéneas de resinas y aceites esenciales,

que se obtienen a partir de especies y otros vegetales (plantas
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arométicas), obtenido mediante el uso de solventes organicos de
extraccion.

Origanum Vulgare: Nombre cientifico del Orégano, es una planta pilosa,
con hojas opuestas ovaladas, de color verde claro y tallos erguidos y
ramificados, a menudo rojizos y lefiosos. Flores rosas, mas raramente
blancas, apretadas en densos capitulos, formando paniculas, con largas
bracteas de color purpura y numerosos estambres salientes. Despide un
olor fragante muy caracteristico.

Extraccion: Es un procedimiento de separacion de una sustancia que
puede disolverse en dos disolventes no miscibles entre si, con distinto
grado de solubilidad y que estan en contacto a través de una interface.
ndice de yodo: es una escala utilizada para definir el grado de
instauracién de un compuesto organico que contiene enlaces dienicos o
trienicos.

indice de acidez: presencia natural de la acidez libre en las grasas , es
decir, la suma de los acidos grasos no combinados , resultado de la
hidrolisis 0 descomposicién lipolitica de algunos triglicéridos.

Densidad: es la magnitud escalar referida a la cantidad de masa en un
determinado volumen de una sustancia.

Cromatografia de gases: es una técnica cromatografica en la que la
muestra se volatiliza y se inyecta en la cabeza de una columna
cromatografica. La elucién se produce por el flujo de una fase movil de
gas inerte. A diferencia de los otros tipos de cromatografia, la fase movil
no interactia con las moléculas del analito, su Gnica funciéon es la de

transportar el analito a través de la columna.
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Ill. VARIABLES E HIPOTESIS

3.1 VARIABLES DE LA INVESTIGACION

3.1.1 Variable dependiente
Extraccion y caracterizacién del aceite esencial del orégano

(Origanum vulgare 1) de la Hacienda Punchauca — Lima.

3.1.2 Variable independiente
e Caracteristicas fisicas y taxonémicas del orégano (Origanum
vulgare L) de la Hacienda Punchauca - Lima.
e Parametros de extraccién del aceite esencial de orégano
(Origanum vuligare L) de la Hacienda Punchauca-Lima.
e Caracteristicas fisicoquimicas del aceite esencial de orégano

(Origanum vulgare L) de la Hacienda Punchauca - Lima.

3.2 OPERACIONALIZACION DE VARIABLES

Y =f (X1; X2, X3)
Con la finalidad de probar la hipétesis formulada en el presente trabajo,
someteremos a un proceso de operacionalizaciéon de las variables,
identificando a los indicadores claves en cada una de ellas a fin de
encontrar las marchas sistematicas y tecnoldgicas que nos permitan
recoger datos experimentales para modelar el proceso funcional o

evaluar la curva caracteristica de alguna funcién tipica.
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3.2.1 Variable dependiente
% Y = Extraccion y caracterizacion del aceite esencial de orégano
(Origanum vulgare L) de la Hacienda Punchauca — Lima.
Indicadores:
Cromatografia ............... 2
Densidad ............. Y2

indice de refraccion ......... Ya

3.2.2 Variables independientes
% X4 = Caracteristicas fisicas y taxonémicas del orégano (Origanum
vulgare L) de la Hacienda Punchauca- Lima.
Indicadores
Analisis Taxondmico............... X4

Parametros fisicos del orégano....x,

% X =Parametros de extraccion del aceite esencial de orégano
(Origanum vulgare L) de la Hacienda Punchauca- Lima.
Indicadores

- Temperatura..........cooiiiiii e X3

% Xs = Caracteristicas fisicoquimicas del aceite esencial de orégano
(Origanum vulgare L) de la Hacienda Punchauca- Lima.

Indicadores

32



- INAICE e ACIAEZ ..veeeeee e Xs

- Indice de yodo..........cooeeiiiiiiiiiiiiee Xe
- Cromatografia.......cccoceiviiiiiiiiii X7
3.3 HIPOTESIS_

Hipoétesis General

Para la extraccion del aceite esencial de orégano cultivado en la Hacienda
Punchauca — Lima es mediante el método de arrastre de vapor. Utilizando
este método de arrastre de vapor se extrae el aceite esencial de orégano
y mediante la cromatografia de gases se realiza la caracterizacion del

aceite esencial.

Hipotesis especificas
¢ Las caracteristicas taxondmicas del orégano(Origanum vulgare L)
son:
Division: Magnoliophyta
Clase: Magnoliopsida
Sub clase: Asteridae
Orden: Lamiales

Género: Origanum.

e Las caracteristicas fisicas del orégano (Origanum vulgare L) son:

Altura: 45cm de aito.

33



Forma de las hojas: Ovalada y anchas con bordes enteros o
dentados.

Largo y ancho de la hoja: Entre 2 a 5 cm de largo y ancho de 2cm.

e Los parametros para la extraccion del aceite esencial de orégano
(Origanum Vulgare L.) de la Hacienda Punchauca- Lima es a una
T = 97°C, con un tiempo de secado al ambiente de 2 dias, con un

tiempo de extraccion de 20 min.

e Las éaracteristicas quimicas del aceite esencial del orégano
(Origanum vulgare L) de la hacienda Punchauca - Lima son:

indice de yodo: 12.70 g Yodo absorbido/100 g de muestra

indice de acidez: 14.02 mg KOH/ g de aceite

Cromatografia de gases: El componente principal es el a-terpineol

(22.74%).
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IV. METODOLOGIA

4.1 TIPO DE INVESTIGACION

Por su finalidad

La investigacion que se ha realizado en el informe de tesis es del tipo
aplicada, puesto que el resultado podra ser aplicado en la practica para
posteriores trabajos de investigacion relacionados con el tema.

Por su diseio interpretativo

La investigacion que se ha realizado en el informe de tesis es del tipo
experimental, ya que el estudio se realizara mediante: observacion,
registro y andlisis de los datos obtenidos durante el proceso de extraccion
y caracterizaciéon del aceite esencial de orégano (Origanum Vulgare L.)
proveniente de la hacienda Punchauca.

Por el énfasis de la naturaleza de los datos manejados

La investigaciéon que se ha realizado en el informe de tesis es del tipo
cualitativo por los resultados de rendimiento y calidad del aceite esencial
de orégano (Origanum Vulgare L.) proveniente de la Hacienda
Punchauca.

Por el nivel de estudio, es de tipo aplicativa, puesto que busca

establecer propuesta para aplicarlas a la practica.

4.2 DISENO DE LA INVESTIGACION

A) Definicion del escenario de la investigacion.
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La investigacion se realizé en el laboratorio de Investigacién y Desarrollo y
en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Facultad de Ingenieria
Quimica de la Universidad Nacional del Callao.

B) Eleccion del método de disefo.

Dado los fundamentos de disefio para la extraccion, se trabajé con un
equipo de arrastre de vapor, el cual nos ofrece una diversidad de ventajas
que nos facilitan encontrar las condiciones favorables para la 6ptima
extraccion de aceite esencial de orégano (Origanum Vulgare L.) y una alta
eficiencia de extraccion.

C) Determinacion de las variables del disefio.

Se han considerado variables cualitativas y cuantitativas para controlar,

las cuales detallamos a continuacion:

TABLA 4.1
VARIABLES INDEPENDIENTES INVOLUCRADAS EN EL PROCESO DE
EXTRACCION
Variables
Definicion Unidades

Independientes

El tiempo que tarda en
Tiempo de Extraccion obtenerse al aceite esencial Minutos (min)

de orégano.
“Gramos de orégano picado | Kilogramos
Cantidad de materia
para cargar el extractor (Kg)

Fuente: Elaboracién propia
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TABLA 4.2

VARIABLES DEPENDIENTES INVOLUCRADAS EN EL PROCESO DE

EXTRACCION

Variables dependientes

Definicion

Unidades

Rendimiento de

extraccion

Gramos de aceite obtenido
por cada gramo de orégano.

Fuente: Elaboracién propia.

TABLA 4.3

k]

FACTORES QUE INTERVIENEN EN EL PROCESO DE EXTRACCION

Variables _ _
Definicion Valor Unidades
Independientes
N Presion de operacion de
Presion 1 Atmésfera (atm)
la camara extractora.
Temperatura de
Grados Celsius
Temperatura | operacién de la camara 98 .
(°C)
extractora.
Cantidad de Agua desionizada y
agua en el esterilizada necesaria 5 Litros (1)
calderin para el proceso
Tamario de las hojas de
Tamano de | ] Centimetros
) orégano picado para 2
particula (cm)
cargar el extractor

Fuente: Elaboracion propia

4.3 POBLACION Y MUESTRA

4.3.1 Poblacion

La poblacién estara representada por toda la cosecha del orégano en la

Hacienda Punchauca,

la cual

principalmente de Lima Norte.

a su vez abastece al

mercado
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4.3.2 Muestra

Estara representada por atados de 6 kg adquiridos de cada parcela a
cosechar, las cuales no han estado sujetas a ningan tipo de
aprovechamiento,

Para la extraccion y medicién de la cantidad de aceite por el método
tradicional de coccion y por el de arrastre con vapor de agua, se usaron

2000 g de muestra de material vegetal entre tallos, hojas y flores.

4.4 TECNICA E INSTRUMENTOS DE RECOLECCION DE DATOS

4.4.1 Lugar de ejecucioén.
El desarrollo de esta investigacion fue realizada en el Laboratorio de
Operaciones Unitarias (LOPU), perteneciente a la Facultad de Ingenieria

Quimica de la Universidad Nacional del Callao.

4.4.2 Materiales, reactivos y equipos
a) Materia prima e insumos
» Orégano

» Agua destilada

b) Materiales
» Florentino
» Vaso precipitado 250 mL y 500 mL

» Termometro de mercurio
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c¢) Equipos
» Balanza digital
» Refractometro digital

» Destilador de agua

4.4.3 Método de experimentacion

A) ldentificacién de la materia prima

La materia prima utilizada fueron las hojas y tallos del orégano (Origanum
Vulgare L.) las cuales fueron obtenidas de la hacienda Punchauca
ubicada en el Km 25.5 de la carretera a Canta. Se tomaron muestras de 6
Kg de muestra y segun criterio practico para la industrializacion de los

mismos, es decir zonas sin dafios por gusanos asi como agujeros.

B) Acondicionamiento de la materia prima

Lavado: Una vez recepcionada la materia prima en el laboratorio, se
procedié a lavar con agua potable para eliminar las cantidades de tierra
que puedan contener, teniendo en cuenta que el lavado no debe ser
excesivo, porque algunos nutrientes solubles podrian perderse.

Secado: Después del lavado se sometid a un proceso de secado natural,
protegido del sol y del agua, en un lugar aireado por 2 dias. El aceite se
obtuvo a partir de material vegetal con una humedad relativa del (30%).
Picado: Después del proceso de secado, el material vegetal se redujo a
partes mas pequefias por medio de un proceso de picado a mano, dicho

proceso se realizé para evitar utilizar instrumentos metalicos (tijeras,

39



cuchillos, picadora) porque cuando se desea extraer principios volatiles o
muy termoestables se debe tener en cuenta que el calentamiento que
producen los elementos metalicos durante el fraccionamiento puede
disminuir el rendimiento del principio de interés por volatilizacion

descomposicion.

C) Procesamiento de la materia prima

i. Extraccion: Para la extraccion se utilizaron 2 Kg de material vegetal
(hojas y tallos) picado de orégano (Origanum Vulgare L.), la extraccion se
llevé a cabo empleando el método por arrastre de vapor de agua.
Procedimiento por el cual la muestra vegetal es encerrada en una camara
inerte y sometida a una corriente de vapor de agua sobrecalentado, la
esencia asi arrastrada es posteriormente condensada, recolectada y
separada de la fraccidn acuosa.

ii. Separacion: Al finalizar el tiempo para cada experimento se apago el
generador de vapor y se esperd que finalizara el goteo del condensador,
logrando finalmente obtener el aceite contenido en el florentino, se midié
la cantidad obtenida en una bureta, el aceite se separ6 de la fase acuosa
mediante el uso de hexano.

iii. Almacenamiento: Se almacend en un envase color ambar y fue

lievado a refrigeracién para su mayor conservacion.

D) Caracterizacion fisicoquimica del aceite esencial de orégano

Analisis organoléptico
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Este analisis constituye una disciplina cientifica que permitié evaluar,
medir, analizar e interpretar las caracteristicas organolépticas del aceite
esencial (color, sabor, aroma y aspecto) mediante uno o mas drganos de

los sentidos humanos.

Analisis fisicoquimicos
Determinacion de la densidad
Esta determinacion se llevo a cabo empleando la Norma Técnica Peruana

NTP 1S0279:2011 Rv. 2016, reportando el resultado en g/CC.

Determinacion del indice de Refraccién

Esta determinacion se realizé empleando la Norma Técnica Peruana NTP
ISO 280:2011. El indice de refraccién de un aceite esencial es la relacion
del seno del angulo de incidencia al del angulo de refraccién, de un rayo
luminoso de longitud de onda determinada, que pasa del aire al aceite

esencial, manteniendo una temperatura constante.

Solubilidad en etanol

La determinacion de la solubilidad en etanol se llevé a cabo empleando la
Norma Técnica Peruana: NTP 319.084: 1974. Es aquella cuya solucion
que aclara volimenes de alcohol de graduacion t, y permanece constante
después de la adicion posterior de alcohol de la misma concentracion,

hasta completar un total de 20 volimenes del alcohol empleado.
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Determinacién del indice de Yodo

La determinacién de la solubilidad en etanol se llevé a cabo empleando la
Norma Técnica Peruana: NTP ISO 3961:2012. Es una medida del grado
de instauracion, (nimero de dobles enlaces) de las grasas, define los

gramos de yodo absorbidos por 100 g de grasa.

Determinacién del Indice de Acidez

La determinacion del Indice de Acidez se llevé a cabo empleando la
Norma Técnica Peruana: NTP 319085:1974. Es la cantidad de miligramos
de hidroxido de potasio necesario para neutralizar los acidos libres

contenidos en un gramo de aceite esencial.

Identificacion y  Cuantificacion de los Componentes
Volatiles del Aceite Esencial de Orégano (Origanum Vhlgare L.) por
Cromatografia de Gases — Espectrometria de Masas.

Esta técnica acoplada, permite obtener el espectro de masas de cada
componente del aceite esencial con el cual se obtiene el peso molecular e
informacion estructural. Esta se llevd a cabo en un Cromatégrafo de
gases con detector de masas marca SHIMADZU, modelo GCMS-QP210

Ultra.

4.5 PROCEDIMIENTO DE RECOLECCION DE DATOS.
4.5.1 Fuente primaria: Para la recoleccién de datos para el informe de Ia

tesis, se realizaron las mediciones y los analisis respectivos tanto para el
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acondicionamiento del orégano como para la extraccién y caracterizacion

del aceite esencial.

4.5.2 Fuente secundaria: Se obtuvo informaciéon a partir de fuentes
secundarias externas a través de articulos relacionado en base de datos y
otras tesis revisadas, que contienen informacion relacionada y nos dan un

amplio conocimiento con el tema de interés.
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V. RESULTADOS

Con la finalidad de obtener las condiciones dé operacién favorables del
proceso de extraccion al variar las variables independientes tales como:
material vegetal de orégano, cantidad de agua y tamafno de particula del
orégano, usando vapor de agua como solvente extractor; en base al
disefio factorial 2 se hicieron 8 corridas con vapor de agua y se
obtuvieron los resultados que se muestran en la tabla 5.1.

Los resuitados de la identificacién y caracterizacidn del aceite esencial
extraido del orégano a las condiciones dptimas con vapor de agua (2 Kg
de orégano, 5 L de agua, 3 mm de tamano de particula), se muestran en
la tabla 5.2 las propiedades fisicas y en la tabla 5.3 las propiedades

quimicas.

TABLA 5.1
VARIABLES QUE INFLUYEN EN LA EXTRACCION DE ACEITE
ESENCIAL DE OREGANO POR ARRASTRE DE VAPOR.

N° Masa Volume | Tamafho Vector respuesta
corrida de n de de Volumen % Tiempo de
s orégan | agua(L) | particul | Obtenid | rendimient | extraccién(min
o (Kg) a (cm) o (ml) o )
1 1.00 5 2 3 0.266 15
2 1.50 5 2 7 0.414 20
3 1.518 5 2 7 0.409 20
4 1.53 5 2 7 0.406 20
5 1.60 5 2 7 0.388 20
6 1.70 5 2 8 0.418 20
7 1.80 5 2 8 0.395 20
8 2.00 5 2 10 0.444 20

Fuente: Elaboracién propia.
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TABLA 5.2
PROPIEDADES FISICAS DEL ACEITE ESENCIAL DE OREGANO
(ORIGANUM VULGARE L.)

DENSIDAD (20°C) 0.8876 g/mL
INDICE DE REFRACCION (20°C) | 1.4788
SOLUBILIDAD - Alcohol Etilico

Fuente: Elaboracion propia.

TABLA 5.3
PROPIEDADES QUIMICAS DEL ACEITE ESENCIAL DE OREGANO
(ORIGANUM VULGARE L.)

INDICE DE YODO 12.7 g Yodo absorbido/100 g de
muestra
INDICE DE ACIDEZ 14.02 mg KOH/g aceite

Fuente: Elaboracioén propia.

FIGURA 5.1
DIAGRAMA DE PROCESO ELABORADO COMO RESULTADO DE LA
EXPERIMENTACION.
OBTENCION | LAVADO DEL SELECCION DE
DEL MATERIAL | OREGANO CON =) HOJAS
VEGETAL AGUA

SECADO DEL

MATERIAL A

_MATERIAL A LAVADO DEL
AMBIENTAL POR 2 <: MATERIAL CON
DIAS AGUA DESTILADA

T

PICADO A MANO
DEL MATERIAL
VEGETAL

Fuente: Elaboracion propia.
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VI. DISCUSION DE RESULTADOS.

6.1 Contrastacion de hipotesis con los resultados.

a) Extraccion del orégano (Origanum Vulgare L.)

Se llevé a cabo la extraccidn del orégano (Origanum Vulgare L.)
empleando el método de arrastre de vapor; utilizando el orégano seco y
himedo, y como solvente el agua. Las condiciones de extraccidn por
arrastre de vapor fueron uniformes para lograr resultados precisos. Las
primeras gotas de aceite comenzaron a salir entre los 20 y 25 minutos e
inmediatamente se dio la separacion de fases.

Para determinar |la cantidad 6ptima de muestra se hicieron varios ensayos

a diferentes cantidades y tiempos de secado.

TABLA 6.1
EXTRACCION POR ARRASTRE DE VAPOR DEL MATERIAL VEGETAL
HUMEDO
N° Masa de | Volumen | Tamaio Vector respuesta
corridas | orégano de de Volumen % Tiempo de
{Kg) agua{L) | particula | Obtenido | rendimiento | extraccién
(cm) {ml) , {min)
1 1.40 5 2 4 0.254 10
2 1.50 5 2 4 0.237 10

Fuente: Elaboracion propia.
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TABLA 6.2

EXTRACCION POR ARRASTRE DE VAPOR DE 1.5 Kg DE OREGANO
CON DOS DIAS DE SECADO A TEMPERATURA AMBIENTAL.

Tiempo (min) Volumen
(mL)
0 0
1 1
2 2
3 2
4 3
5 3
6 5
7 5
8 5
9 6
10 6
11 6
12 7
13 7
14 7
15 T
16 7
17 7
18 7
19 7
20 T

Fuente: Elaboracion propia.
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GRAFICO 6.1

VELOCIDAD DE EXTRACCION DE 1.5 Kg DE OREGANO CON DOS
DIAS DE SECADO A TEMPERATURA AMBIENTAL.

R

7

Volumen {mL)
[N WV -l

(1)

¢ 5 10

15

Tiempo (min)

Fuente: Elaboracion propia.

TABLA 6.3

20 25

EXTRACCION POR ARRASTRE DE VAPOR DE 2 Kg de OREGANO
CON UN DIA DE SECADO A TEMPERATURA AMBIENTAL.

Tiempo {min) Volumen
(mL)
0 0
1 1
2 1
3 2
4 2
5 3
6 3
7 4
8 4
9 4
10 6
11 6
12 6
13 6
14 6
15 6

Fuente: Elaboracion propia.
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GRAFICA 6.2 ,
VELOCIDAD DE EXTRACCION DE 2 Kg DE OREGANO CON UN DIA
DE SECADO A TEMPERATURA AMBIENTAL.

!
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Fuente: Elaboracién propia.
TABLA 6.4

EXTRACCION POR ARRASTRE DE VAPOR DE 1.5 Kg de OREGANO
CON UN DIA DE SECADO A TEMPERATURA AMBIENTAL.

Tiempo (min) Volumen
(mL)
0 0
1 1
2 1
3 1
4 2
5 2
6 3
7 3
8 3
9 4
10 4
il 4
12 4
13 4
14 4
15 4

Fuente: Elaboracién propia.
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GRAFICA 6.3

VELOCIDAD DE EXTRACCION DE 1.5 Kg DE OREGANO CON UN DIA

DE SECADO A TEMPERATURA AMBIENTAL.
as

4
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Fuente: Elaboracién propia.

TABLA 6.5
EXTRACCION POR ARRASTRE DE VAPOR DE 2 Kg de OREGANO
CON DOS DIAS DE SECADO A TEMPERATURA AMBIENTAL.

Tiempo (min) Volumen
(mL)
0 0
1 1
2 1
3 g 2
4 3
5 4
6 4
7 5
8 5
9 5
10 6
11 7
12 7
13 8
14 8
15 9
16 9
17 10
18 10
19 10
20 10

Fuente: Elaboracion propia.
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GRAFICA 6.4

VELOCIDAD DE EXTRACCION DE 2 Kg DE OREGANO CON DOS DIAS
DE SECADO A TEMPERATURA AMBIENTAL.

i2 ,

10

w0

Volumen (mL)
[e)]

Tiempo (min)

Fuente: Flaboracién propia.

De esta forma, se comprueba que la extraccion por arrastre de vapor del
orégano seco (2 Kg con dos dias de secado a temperatura ambiental) fue

el que obtuvo mayor rendimiento de extraccion (TABLA 5.1).

b) Caracterizacion fisico - quimica del aceite esencial de orégano

(Origanum Vulgare L.)

El método propuesto para el analisis de los componentes volatiles del
aceite esencial de orégano (Origaaum Vulgare L.) es la cromatografia de
gases acoplado a espectrometria de masas, para ello el aceite esencial a

utilizar no tiene que ser sometido a ningun tratamiento.
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FIGURA 6.1

ESPECTRO DE IDENTIFICACION DE COMPONENTES VOLATILES
DEL ACEITE ESENCIAL DE OREGANO (ORIGANUM VULGARE L.)

OREGANO
TIC

3268951

3and

OREGANO

o)

P T A """sm
min

Fuente: LABORATORIO LABICER - Facultad de Ciencias. Universidad
Nacional de Ingenieria.

Los resultados muestran la presencia de varios componentes, entre los
cuales el componente mayor es cyclohexene 1-methyl-4-(1-
methylethylidene)- (a — Terpineol) con el 22.74 %, seguido por y —
Terpineno con el 21.17 %, luego B — felandreno con 16.9 %, el o — cimeno
con 7.64 %. Los restantes componentes estan en concentraciones

menores al 5 %.

52



FIGURA 6.2
COMPONENTES VOLATILES DEL ACEITE ESENCIAL DE OREGANO
(ORIGANUM VULGARE L.)
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Fuente: LABORATORIQO LABICER - Facultad de Ciencias. Universidad Nacional de
Ingenieria.
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FIGURA 6.3

COMPONENTE PRINCIPAL DEL ACEITE ESENCIAL DE OREGANO
(ORIGANUM VULGARE L.)
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Ingenieria.
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Fuente: LABORATORIO LABICER - Facultad de Ciencias. Universidad Nacional de
Ingenieria.

6.2 Contrastacion de resultados con otros estudios similares.
Segin Nolazco Diana y Téllez Lena en el 2015 obtuvieron dos
concentraciones de aceite esencial de orégano: 0.1 % y 0.3 % en donde

demostraron que el aceite de oliva se oxida en menor proporcién cuando
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la concentracion del aceite esencial es mayor; ya que cuenta con
carotenoides que son teti'a terpenos constituidos por muiltiples unidades
isoprenoides con un anillo de ciclohexano sustituido e insaturado en cada
uno de los extremos.

La cadena poliénica de los carotenoides es altamente reactiva y rica en
electrones. En presencia de oxidantes facilmente se forman radicales
libres de vida corta. Los radicales libres como el oxigeno O, e hidroxilo
OH’ son especies altamente reactivas capaces de iniciar la peroxidacion
de lipidos, inactivar proteinas, o causar dafo molecular de ADN o ARN.
Se ha demostrado que los carotenoides inactivan oxigeno, hidroxilo,
peréxidos y otros oxidantes mediante un proceso en el que se transfiere la
energia de altos niveles de excitacién a un triplete del carotenoide. Este
puede volver al estado basal liberando calor o modificando la molécula
basal. (Sanchez A. et al 1999)

Segun Diofanor en el 2013, analizé quimicamente el orégano (Origanum
Vulgare L.) cultivado en Coloso, departamento de Sucre en Colombia. Se
identificd como compuesto mayoritario al Timol con 67.51 %, mientras que
el y — Terpineno con 5.51 %, lo que se debe a las condiciones climaticas

de cada region.
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VIl. CONCLUSIONES

1. Se determind que el método para la extraccion del aceite eseﬁcial de
orégano (Origanum Vulgare L.) es el método de extraccién por
arrastre con vapor, utlizando como solvente extractor el agua
desionizada, el cual nos dio un rendimiento de 0.44 %.

2. Se determind la caracteristica taxondmica del orégano de la hacienda
Punchauca - Lima que son:

Division: Magnoliophyta
Clase: Magnoliopsida

Sub Clase: Asteridae

Familia: Lamiaceae

Género: Origanum

Especie: Origanum Vulgare L.

3. Se determind los parametros Optimos para la extraccion del aceite
esencial de orégano (Origanum Vulgare L.) mediante el método por
arrastre con vapor.

Presion: 1 atm

Temperatura: 98 °C

Tiempo de extraccién: 20 Min
Cantidad de material vegetal: 2 Kg.

Cantidad de solvente: 5 Litros
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4. Se determind las caracteristicas fisicas y quimcas del aceite esencial
de orégano (Origanum Vulgare L.) obtenido y fueron:
Fisicas:
Densidad (20°C): 0.88 g/cc
indice de Refraccion (20°C): 1.48
Solubilidad: Alcohol Etilico
Quimicas:
indice de Acidez: 14.02 mg KOH / g aceite
indice de Yodo: 12.70 g Yodo absorbido / 100 g de muestra

5. Se determind los principales componentes del aceite esencial de
orégano (Origanum Vulgare L.) de la hacienda Punchauca - Lima son
el 1-methyl-4-(1-methylethylidene)- (a — Terpineol) con el 22.74 %,
seguido por y ~ Terpineno con el 21.17 %, luego B — felandreno con
16.9 %, el o ~ cimeno con 7.64 %. Los restantes componentes estan

en concentraciones menores al 5 %.
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b)

d)

Viil. RECOMENDACIONES

Debemos tener en cuenta que no se debe realizar un secada muy
exhaustivo, ya que podemos ocasionar pérdida de componantes
volatiles importantes en la composicién del aceite esencial de orégano

(Origanum Vulgare L.)

Realizar un estudio de factibilidad econémica y de escalamiento
industrial para la extraccidén de aceite esencial de orégano (Origanum

Vulgare L.) de la Hacienda Punchauca.

Para el almacenamiento de los extractos se deben emplear
recipientes de color ambar de vidrio, mantenerlo a temperaturas
bajas aproximadamente a 4°C y un pH acido para evitar ia

degradacion de los extractos.

Extender el estudio de la extraccién de aceites esenciales a plantas
que sean nativas del pals y de las cuales no se tenga mucha

informacion bibliografica.
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MATRIZ DE CONSISTENCIA
“EXTRACCION Y CARACTERIZACION DEL ACEITE ESENCIAL DE OREGANO (Orlganum Vulgare L.) DE LA HACIENDA
PUNCHAUCA - LIMA”

Hacienda
Punchauca - Lima?

Lima.

cromatografia de gases (Gamma-
terpinene 16.06%).

Hacienda Punchauca -
Lima.

PROBLEMA GENERAL OBJETIVO GENERAL HIPOTESIS GENERAL * VARIABLE DIMENSIONES |. INDICADORES METODO
DEPENDIENTE
¢ Cémo extraer y | Determinar el método de | El aceite esencial de orégano obtenido (Y) - Cromatografia. | -% - Cromatografia de
caracterizar el aceite | extractién y | se extrae por el método de arrastre de | Extraccion y gases.
esencial de orégano | caracterizacion del aceite | vapor y posteriormente- caracterizarlo | caracterizacion del - Densidad. -glce - NTP 180279:2011.
(Origanum vulgare L) de | esencial de oréganc | con el cromatografo de gases y los | aceite esencial de - Indice de - % - NTP 150280:2011
la Hacienda Punchauca- | (Origanum vulgare L) de | analisis fisicoquimicos a la muestra. | orégano (Origanum refraccion.
Lima? la Hacienda Punchauca- : : ' vulgare L) de la
Lima. Hacienda Punchauca -
. Lima. . :
. OBJETIVOS ; : : VARIABLE
~8SuUB = PROBLEMA ESPECIFICOS HIPOTESIS ESPECIFFCAS INDEPENDIENTE DIMENSIONES | INDICADORES METODO
a) ¢;Cudles son las| a) Determinar las | a) Las caracteristicas fisicas son: Altura (X41)
) caracteristicas caracteristicas fisicas y | (45cm), Forma de las hojas (Ovaladas y | Caracteristicas fisicas y | - Parametro | -Clasificacién -Método taxonémico
: fisicas y | taxonémicas del orégano | anchas con bordes - enteros o© | taxonémicas del | fisicos de la hoja
. taxondmicas del | (Origanum vulgare L) de | dentados), Largo y ancho de la hoja | orégano (Origanum | - Taxonomia -% -Método taxonémico
orégano (Origanum | la Hacienda Punchauca- | (entre 2 a 5cm de largo y 2 cm de | vuigare L) de la :
vulgare L) de Ila | Lima. ancho).Las caracteristicas taxonémicas | Hacienda Punchauca- |-
Hacienda son:Division{Magnoliophytia),Clase(Ma | Lima.
Punchauca- Lima? gnoliopsida),Subclase(Asteridae),Orden
: (Lamiales)Genero(Origanum). 2 .
by ¢Cudles son los | b) Determinar los | b) Los parametros para la' extraccion (X2) " - Temperatura. -°C. -Experimental.
parametros de | parametros de extraccién | del aceite esencial de orégano | Parametros de - Tiempo. -Min. -Experimental,
" extraccion del | del aceite esencial de | (Origanum vulgare L) de la' Hacienda | extraccion de aceite I '
* aceite esencial de | orégano (Origanum | Punchauca — Lima es a una T=97°, con | esencial de orégano
orégano (Origanum | vulgare L) de la | un tiempo de secado de 2 dias, con un | (Origanum vulgare L)
vulgare L) de la | Hacienda Punchauca- | tiempo de extraccién de 20 min. de la Hacienda
‘Hacienda Lima. . Punchauca- Lima.
Punchauca - Lima? . A X
c) ¢Cudles son las |c) ‘Determinar* Ilas | c) Las caracteristicas fisicoquimicas del (X3) - Indice de yodo. | - g yodo/100g | - NTP ISO3961:2012
caracteristicas caracteristicas’ aceite esencial del orégano (Origanum | Caracteristicas - muestra -NTP 319.085.1974
fisicoquimicas  del | fisicoquimicas del aceite | vulgare L) de la Hacienda Punchauca- | fisicoquimicas del | - Indice de | - mgKOH/g -cromatografia  ‘de
aceite esencial de | esencial de orégano | Lima son: Indice de Yodo (12.70g yodo | aceite  esencial de | acidez. - % gases
orégano (Origanum | (Origanum vulgare L) de | absorbido/100g de muestra), Indice de | orégano (Origanum | - Cromatografia.
Vulgare L) de la | la Hacienda Punchauca- | acidez (14.02mg KOH/g de aceite), | vulgare L) de |la

Y =1 (x, X2, X3)

Y = Extraccion y caracterizacion del aceite esencial de orégano (Origanum vulgare L) de la Hacienda Punchauca- Lima.
= Caracteristicas fisicas y taxonémicas del orégano {(Origanum vulgare L) de la Hacienda Punchauca - Lima,
X, = Parametros de extraccion del aceite esencial de Orégano (Origanum vulgare L) de la Hacienda Punchauca- Lima.
X, = Caracteristicas fisicoguimicas del aceite esencial de orégano {Origanum vulgare L) de la Hacienda Punchauca- Lima.
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FACULTAD DE CIENCIAS - .
LABICER (Laboratorio N2 12) :LABIbtK
ANALISIS QUIMICO, CONSULTORIA E INVESTIGACION

INFORME TECNICO N° 1086 — 17 - LAB. 12

DATOS DEL SOLICITANTE :
NOMBRE DE LOS SOLICITANTES . JOSE A. TERREROS MACAVILCA

ROBERTO YAURI CUETO
DNI ; 44261680
CRONOGRAMA DE FECHAS
FECHA DE RECEPCION . 2510712017
FECHA DE ENSAYO : 3170772017
FECHA DE EMISION ' 02/08/2017
ANALISIS SOLICITADO : ANALISIS DE ACEITE ESENCIAL
DATOS REFERENCIALES DE LA MUESTRA
IDENTIFICACION DE LA MUESTRA : 01 MUESTRA DE ACEITE ESENCIAL DE OREGANO
LUGAR DE RECEPCION : LABORATORIQ LABICER - FACULTAD DE CIENCIAS
CONDICIONES AMBIENTALES : Temperatura: 22 °C; Humedad relativa: 64%
EQUIPOS UTILIZADOS

CROMATOGRAFO DE GASES. SHIMADZU, GC-2010 Plus.
AUTOMUESTREADOR: SHIMADZU, AOC-6000.

Detector de espectrometria de masas: SHIMADZU, GCMS-QP210 Ultra.

COLUMNA GC: RESTEK. RTX-5MS, 30m x 0.25 mm ID x 0.25 pm df. Serial: 1346249,

8. RESULTADOS :
81. ANALISIS FISICOQUIMICOS Nk (H
i E ‘1/ //
METODODE /
ANALISIS RESULTADOS REFERENCIA
indice de acidez, mg KOH/g aceite 14.02 NTP 319.085:1974
Indice de iodo, g de Yodo absorbido / 100 12.70 NTP ISO 3961:2012
| g de muestra
8.2. ANALISIS CUALITATIVO (COMPONENTES VOLATILES)
COMPONENTE PRINCIPAL
MUESTRA Anélisis de Componentes Volatiles - | METODO DE REFERENCIA
Inyeccién por Headspace (HS)
Gamma - Terpinene
) Cromatografia de gases
Aceltg es;ncial ge acoplado a espectrometria de
veganc masas
(Altura relativa: 16.06%)
INFORME TECNICO N° 1086-17- LABICER Pégina 1 de 4

Av. Tupac Amaru 210 Lima 31, Peri. Central: 481 1070. Teléfono: 382 0500. E-mail: otilia@uni.edu pe



OBSERVACIONES

Se encontraron 51 componentes volatiles en la muestra de aceite esencial de oregano, siendo los componentes
mayoritarios: gamma.-Terpinene (16.06%), Cyclohexene, 1-methyi-4-(1-methylethylidene)- (13.73%), beta.-
Phellandrene (7.79%) y Butanal, 3-methyl- (7.36%).

10.  VALIDEZ DEL INFORME TECNICO
Los resultados de este Informe técnico son valido solo para la muestra pmpomtonada por el solicitante de
servicio en las condiciones indicadas del presente informe técnico.
'{ f L J Yo {
T 7‘ i
Bach. Natalia Quispe G. MSc Oﬂha Atha de la Cruz
Analista . Responsable de Analisis
LABICER -UN! v * #efa de laboratorio
s’ CQP 202
(*) El Laboratorio no se responsabiliza del muestreo ni de la procedencia de la muestra.
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OBSERVACIONES

Se encontraron 51 componentes volatiles en la muestra de aceite esencial de oregano, siendo los componentes
mayoritarios: gamma.-Terpinene (16.06%), Cyclohexene, 1-methyl-4-(1-methylethylidene)- (13.73%), beta.-
Phellandrene (7.79%) y Butanal, 3-methyl- (7.36%).

10. VALIDEZ DEL INFORME TECNICO ,
Los resultados de este Informe técnico son vélido solo para la muestra proporcionada por el solicitante del
servicio en las condiciones indicadas del presente informe técnico.
.
Bach. Natalia Quispe G. . MSc Otlha Athade la Cruz
Analista Resporisable de Andlisis
LABICER -UNI © . Jefade laboratorio
CQP 202

{*) El Laboratorio no se responsabiliza del muestreo ni de la procedencia de la muestra.
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TABLA N°1: RESULTADOS DE COMPOSICION DE ACEITE ESENCIAL DE OREGANO

Peal® | R.Tuie Areal Area’s Heichieight?s] Nank
1f 26281 20336312) 282| 6027343  ".36)|Buramal 3-methyl- J
21 2715 1e43TseT| 271 8698320  6.93| Butanal. 2-methvi-
3| 2883 308278 044 “2107]  0.09!3 4-Hesanedione
41 3111 3206228 0.46 T25134 0.89] Furan. 2-athivl-
81 345 419036| (.06 121000]  0.1%|Phenol
6| 3.6000 1254000f 0.7 2433841 0.30} |-Butanol. 3-methyl-
S 3810 210194] 003 33030|  0.04] 2-Butenal. 2-methvl-. (E4-
& 4.010 161656 0.02 43870{  0.05] 3-Pentan-2-one. 4-methyvl-
o| 4184 197274 Q03 SB3ASS|  0.07 | Methallvl cvanidz
1] J.265 370241 0.0% 03714{  0.12|Benzene. (butoxamerhvl -
11] 4.360 075931  0.01 27571 0.0:{Cvelopentanecarboxaldehvde
12] 4487 2033540 04 "T5§32  0.93] Butanoic acid. 2-methvil-. methyl ester
131 5.030 124912 0.17 200200 24| Heptane. 2 4-dimethv]-
14] 6.279 612560; .00 140264} 0.17{Furfural
15| 6.657 103238 0.03 49075|  0.06|Bicyelof3. 1.1 hept-2-en-6-o1e. 2.7, 7-trimethvl-
16 5117 720463 0.10 145236 0.18{2-Hexanal {E)-
17| T.291 317951 004 63922  0.08]3-Hexen-1-ol. (Z}
i8] 11.015 854034]  0.12 147218  0.18|Bicyclo[3.1.1]heptane. 6.6-dimethvl-2-methilene-. (15
190 11.778| 35015831| 487| S466554|  6.67|Bicvelo[3.1.0]hex-2-ene. 2-nethyl-5-( 1-methylethyli-
20| 12,287 18099217 .64 2918953] 3.56|.alpha.-Pinene
21D 13388) 1320029] Q.18 187163  0.23{Banzene. (2-meihvipropvl»
D2 13623 1713737 0.24 2345121 029 Camphene
23] 16.581) 56337703 .84 3845100 7.79| beta.-Phellandrens
o4 16.782] 0 4327907 0.60 GUS963]  0.85{.beta-NMyrcene
25| 15.958 9424891 013 114636  0.14]1-Octen-3-0l
260 19.404) 27050161 3.89| 2042801[ 3.59|.beta.-Miicene
271 20,893 311846531 4.34]  2944846|  3.59|.alpha.-Phellandrene
28) 23,1531 1436236450 1999] 11250819] 13.73|Cvelohexene. 1-methvi~4<( [-methylethviidens)
19| 24.895] 54871156 T64 ATI00 5,43 o-Cviene
30| 25.195| 65070206] 9.06] 4316713]  5.27|.beta.-Phellandrene
1] 283120 9011069; 125 723609|  0.8§|trans-.beta.-Ocimene
320 30,200 2459535 034 246851 0.30{ 1.3.6-Octatriene. 3.7-dimethvi-. (Z)
33] 31,492 1521125991 2117 13161342 16.06.gamma.-Terpinene
341 32527 1045805| 0.15 128753 0.16]Bicvelo[3.1.0lhexan-2-oL J-methyl-3+f 1-methyietlivl-. { L.alpha..2.alpha. .S
35] 35.136] 10697037 274  2816504]  3.44]Cvelohexena. 1-methyl-4-( l-methviethviidane)-
361 35330 23979 0.00 12240  0.01|Benzene. ( 2-methyl-1-propenvi-
371 36.201] 17184631 024 267320 0.33]Bicvelo[3.1.0]hexan-2-0l. 2-methvl- 3+t 1-methvlethvl)-. (1.alpha. 2 alpha..5
38| 36.860) 3627303] 0.50 612134 0.75|Linaleol ;
39 35434 1012243 014 171645 0.21{p-Menth-S-2p-1-0l. sterecisomer
40| 40.062 S§8836)  0.08 111699]  0.14] 2-Cyclohexen-1-ol. 1-methyvi-4-f 1 -methviethyi)-. cis-
411 42.006 13048] 002 31082]  0.04|endo-Bomeol
42] 42.864] 22654048 3.15] 3408883 5.3§ | Tarpinen-~4-ol
43] 43886 1922088] 0.2° 394574  0.45{.alpha.-Terpinzol
44) 46.837] 12127 0.17 283615]  0.33)Benzenea. J-methoxv-4-methvl-i-(1-methvlethyli-
450 47,347 1725018 024 412516]  0.50| Benzene. l-methoxv-4-mmethyi-2-(1-methvlethyl)-
46| 48.116] 1:22086] 0.24]  428387]  0.52]Linalyl acetate
47| 50.25%8 6H773]  0.00 159847  0.20| Thyvmol
S| 56.091 7328740 010 178860 .22 Caryophviiene
49 TLITS 725050 010 130380  0.16]1-Octanamine. N-methyi-N-ocryl-
S0f “58°° S11085|  0.07 2232731 0.28] 1-Ocranamme. N-methvi-N-ocrul-
51| 75,460 832104 0.12 7337 0.53] 1-Decananine, N-dzcvi-N-methvl-
T15548059] 100.00] §1933233( 100.00
i,
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NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
Universidad del Pera, DECANA DE, AMERICA

MUSEO DE HISTORIA NATURAL Y, /9

"Afo de la Consolidaciéon del Mar de Grau"

CONSTANCIA N°38-USM-2016

LA JEFA DEL HERBARIO SAN MARCOS (USM) DEL MUSEO DE HISTORIA NATURAL, DE LA
UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS, DEJA CONSTANCIA QUE:

La muestra vegetal (hojas), recibida de Roberto Mitchell, YAURI CUETO y Junior,
VALQUI CRUZ, estudiantes de la Universidad Nacional del Callao, ha sido estudiada y
clasificada como: Origanum vulgare L.; y tiene la siguiente posicion taxonémica, segun el
Sistema de Clasificacion de Cronquist (1981)

DIVISION: MAGNOLIOPHYTA
CLASE: MAGNOLIOPSIDA
SUB CLASE: ASTERIDAE
ORDEN: LAMIALES
FAMILIA: LAMIACEAE .
GENERO: Origanum
ESPECIE: Origanum vulgare L.;

Nombre vulgar: “Orégano”.
Determinado por: Mag. Maria I, La Torre A.

Se extiende la presente constancia a solicitud de la parte interesada, para fines de
estudios.

Fecha, 08 de abril de 2016

e . 7 -
% A D@CM{L faja f
. r .. Dra. HAYDEE MONTOYA TERRERGS

~ JEFA DEL HERBARIO SAN MARCOS (USM)



NORMA TECNICA NTP-ISO 3961

Comision de Normalizacién y de Fiscalizacion de Barreras Comerciales no Arancelarias-INDECOPI
Calle de La Prosa 104, San Borja (Lima 41) Apartado 145 Lima, Perli

GRASAS Y ACEITES ANIMALES Y VEGETALES.
Determinacion del indice de yodo

ANIMALS AND VEGETABLES FATS AND OILS. Determination of iodine value

(EQV. IS0 3961:2009 Animals and vegetables fats and oils - Determination of iodine value)

2012-02-10

1* Edicién

R.0015-2012/ CNB-INDECOPI. Publicada el 2012-02-18 Precio basado en 11 paginas
1.C.S.: 67.200.10 ESTA NORMA ES RECOMENDABLE

Descriptores: Grasa, aceite, animal, vegetal, indice de yodo, indice, yodo
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PREFACIO
A. RESENA HISTORICA

Al La presente Norma Técnica Peruana ha sido elaborada por el Comité
Técnico de Normalizacion de Cacao y chocolate, mediante el sistema 1 o de Adopcidn,
durante los meses de setiembre a octubre de 2011, utilizando como antecedente a la
Norma ISO 3961:2009 Animals and vegetables fats and oils - Determination of iodine
value.

A2 El Comité Técnico de Normalizacion de Cacao y chocolate presenté a la
Comisioén de Normalizacién y de Fiscalizacion de Barreras Comerciales no Arancelarias
—CNB-, con fecha 2011-10-18, el PNTP-ISO 3961:2011, para su revision y aprobacion,
siendo sometido a la etapa de Discusion Publica el 2011-11-29. No habiéndose
presentado observaciones fue oficializado como NTP-ISO 3961:2012 GRASAS Y
ACEITES ANIMALES Y VEGETALES. Determinacion del indice de yodo, 1°
Edicion, el 18 de febrero de 2012.

A3 Esta Norma Técnica Peruana es una adopcion de la ISO 3961:2009 y
reemplaza a la NTP 208.035:2005 PRODUCTOS DE CACAO. Manteca de cacao.
Determinacion del indice de yodo. La presente Norma Técnica Peruana presenta
cambios editoriales referidos principalmente a terminologia empleada propia del idioma
espafiol y ha sido estructurada de acuerdo a las Guias Peruanas GP 001:1995 y GP
002:1995.

B. INSTITUCIONES QUE PARTICIPARON EN LA ELABORACION
DE LA NORMA TECNICA PERUANA

Secretaria Comité de Golosinas de la Sociedad
Nacional de Industrias
Presidente Eduardo Montauban Urriaga -

Cémara Peruana del Café y Cacao

Secretaria Lupe Ognio Solis

ii
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ENTIDAD

Industrias Alimenticias Cuzco

Nestlé Peri S.A.

Asociacién Peruana de Productores de Cacao
Camara Peruana del Café y Cacao

Ministerio de la Produccién

Fabrica de chocolates La Ibérica S.A.

Compaiiia Nacional de Chocolates de Perti S.A.

NEGUSA CORP. S.A.

Ministerio de Agricultura- Direccion General
de Promocion Agraria

Romero Trading S.A.

INASSA

CERPER S.A.

Comisidn Nacional para el Desarrollo y
Vida sin Drogas- DEVIDA

Universidad Nacional Agraria La Molina

-—0000000---

PROHIBIDA LA REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

REPRESENTANTE

Gladys Taboada Chacon

Emesto Chavez Burgos

Zara Saavedra Gomez

Lourdes Cérdova Moya

Martha Gutiérrez Arriola

Juan Vidaurrdzaga Zimmermann
Maria del Pilar Bustamante
Giselle Beraiin Ferreyra

Carmen Rosa Chavez Hurtado
Magno Meyhuay Montes

Juan Carlos Ubillus
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GRASAS Y ACEITES ANIMALES Y VEGETALES.
Determinacion del indice de yodo

1, ALCANCE

Esta Norma Técnica Peruana establece el método de referencia para determinar el indice
de yodo en grasas y aceites animales y vegetales, de aqui en adelante denominados como
grasas.

El Anexo A describe el método para el célculo del indice de yodo de la data composicional
de 4cidos grasos. Este método no se aplica para aceites de pescado.

NOTA: El método en el Anexo A est4 basado en la Prictica Recomendada AOACS Cd 1¢-85 ¥

2. REFERENCIAS NORMATIVAS

Los siguientes documentos normativos son indispensables para la aplicacion de este
documento. Para referencias fechadas, sélo la edicion citada aplica. Para referencias no
fechadas, se aplica la tltima edicion del documento normativo (incluyendo cualquier
enmienda).

ISO 661 Grasas y aceites animales y vegetales -
Preparacion de la muestra de ensayo

ISO 3696 Agua para uso analitico de laboratorio —
Especificacion y métodos de ensayo

PROHIBIDA LA REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL
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3. TERMINOS Y DEFINICIONES
Para los propésitos de esta Norma Técnica Peruana, se aplica la siguiente definicion:

3.1 indice de yodo (/#;): Masa del halégeno, expresado como yodo, absorbido ‘
por la porcion de ensayo siguiendo los procedimientos especificados, dividido por la masa
de porcién de ensayo.

NOTA: El indice de yodo es expresado en gramos por 100 g de grasa.

4. PRINCIPIO

Se basa en Ia disolucion de una porcién de ensayo en un solvente y la adicion del reactivo
de Wijs. Después de un tiempo especificado, se adiciona yoduro de potasio y agua, y se
titula el yodo liberado con una solucidn de tiosulfato de sodio.

NOTA: El Anexo A describe un método para el célculo del indice de yodo de la data composicional
de 4cidos grasos. Sin embargo, este no pretende ser un método rapido. El método da dos resultados de
un procedimiento analitico. El método volumétrico es el método referenciado.

S. REACTIVOS

Se utilizan Gnicamente reactivos de grado analitico reconocido, y agua que cumpla con el
grado 3 de la ISO 3696.

ADVERTENCIA: Se debe tener en cuenta las regulaciones que especifican el manejo
de sustancias peligrosas. Deben tomarse medidas de seguridad técnica, organizacional
y personal,

5.1 Yoduro de potasio (K1), solucion, concentracién de masa, p(KI) = 100 g/L
que no contenga yodato o libre de yodo.

PROHIBIDA LA REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL
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5.2 Solucién de almidén: Mezclar 5 g de almidon soluble en 30 ml de agua y
adicionar a 1000 ml de agua hirviente. Hervir por 3 minutos y dejar enfriar. Preparar
solucidn de almiddn todos los dias

53 Tiosulfato de sodio: Solucién patrén volumétrica, cantidad de sustancia
concentrada, ¢(Na28203.5H20) = 0,1 mol/l, estandarizado como maximo 7 dias antes de
usar.

54 Solvente: Preparado por la mezcla de un volumen de ciclohexano y un
volumen de dcido acético glacial (50 ml + 50 ml).

3.5 Reactivo de Wijs: que contiene monoclorhidrato de yodo en 4cido acético.

La proporcién I/Cl del reactivo de Wijs debera estar dentro de los limites 1,10 £ 0,1.

Puede utilizarse el reactivo de Wijs disponible comercialmente. Se debe tener en cuenta el tiempo de vida util
del reactivo.

6. APARATOS
Aparatos comunes de laboratorio y en particular lo siguiente:

6.1 Cuchara de vidrio para pesar, adecuado para la porcién de ensayo y para
ser insertado en los matraces (6.2).

6.2 Matraces cénicos, de 500 ml de capacidad, con tapones de vidrio
esmerilados y completamente secos.

6.3 Balanza analitica, capacidad de pesada con una precision de £ 0,001 g .

6.4 Fiola, capacidad de 1 000 ml, ISO 1042/ clase A
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6.5 Pipeta, capacidad de 25 ml, automética o ISO 648" clase A equipada con
una bombilla de succion.

7. MUESTREO

Es importante que el laboratorio reciba una muestra verdaderamente representativa y que
no haya sido dafiada o modificada durante el transporte o almacenamiento.

El muestreo no es parte del método engeciﬂcado en esta NTP. Un método de muestreo
recomendado esta dado en la ISO 5555 .

8. PREPARACION DE LA MUESTRA DE ENSAYO

Preparar la muestra de acuerdo con la ISO 661.

9. PROCEDIMIENTO
9.1 Porcién de ensayo y preparacién de la solucién en blanco
9.1.1 De acuerdo al indice de yodo esperado para la muestra, pesar con

aproximacion de 0,001 g, en una cuchara de vidrio para pesar (6.1), la masa de la porcion
de ensayo indicada en la Tabla 1.
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TABLA 1 - Masa de la porcién de ensayo

Indice de yodo esperado Masa de la porcién de Volumen del solvente
W, ensayo (g) (ml)

(g/100g)

W;<1,5 15,00 25
1,5SW;<2,5 10,00 25
25<W,<5 -~ 3,00 20
5<SW;< 20 1,00 20
20< W< 50 0,40 20

50<Wi<100 0,20 20
100 < W1 <150 0,13 20
150 < W <200 0,10 20

NOTA: La porcidn de ensayo sera tal que habra un exceso del reactivo de Wijs entre 50 % a 60 % de
la cantidad afiadida, por ejemplo 100 % a 150 % de la cantidad absorbida.

9.2 Determinacion

0.2} Colocar la cuchara de vidrio para pesar conteniendo la porcién de ensayo en
el matraz de 500 ml (6.2) y anadir el volumen del solvente (5.4) indicado en la Tabla 1.
Afiadir 25 ml del reactivo de Wijs (5.5) con la pipeta (6.5). Insertar el tapdn, darle vueltas
al contenido y colocar el matraz a oscuras.

NOTA: La cuchara permanece en el matraz,

CUIDADO: No pipetear con la boca el reactivo de Wijs.

92.2 Preparar un blanco con el solvente y el reactivo como en 9.2.1 pero
omitiendo la porcion de ensayo.

9.2.3 Para muestras que contienen un indice de yodo por debajo de 150, dejar los
matraces en la oscuridad por una hora.

Para muestras que contienen un indice de yodo sobre 150 y para productos polimerizados y
aceites con acidos grasos conjugados (como aceite de tung y aceite de castor deshidratado)
y cualquier aceite que contenga ceto acidos grasos (tales como algunos grados de aceites
de castor hidrogenados) y productos oxidados de una extension considerable, dejar los
matraces por 02 horas en la oscuridad.
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924 Al finalizar el tiempo de reaccion (9.2.3) afiadir 20 ml de yoduro de potasio
(5.1) y 150 ml de agua.

Titular con solucidn estindar de tiosulfato de sodio (5.3) hasta que el color amarillo debido
al yodo casi haya desaparecido. Afiadir unas pocas gotas de solucion de almidon (5.2) y
continuar la titulacién hasta que el color azul casi desaparezca después de una vigorosa
agitacion. Registrar el volumen, V,, de la solucién de tiosulfato de sodio requerida para
alcanzar el punto final. Notar que la determinacién potenciométrica del punto final es
permisible.

925 Simultdneamente realizar la determinacién usando la solucién en blanco
(9.2.2). En la determinacion en blanco, en 9.2.4, registrar el volumen de solucion de
tiosulfato de sodio requerido para alcanzar el punto final como V.

10. EXPRESION DE RESULTADOS

El indice de yodo, W}, expresado en gramos por 100 g de grasa, esta dado por la ecuacion:

_ 1269 xc (V, - V,)

m

W,

i

Donde:

c: es el valor numérico de la concentracion de la solucion de tiosulfato de sodio (5.3)
en moles por litro;

Vi: es el valor numérico del volumen, en mililitros, de solucion de tiosulfato usado
para la prueba del blanco;

V,: es el valor numérico del volumen, en mililitros de la solucion de tiosulfato de
sodio usado para la determinacién;

m: es el valor numérico de la masa, de la porcién de ensayo, en gramos.

El redondeo de los resultados se indica en la Tabla 2.
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TABLA 2 - Redondeo de los resultados
Valores en gramos por 100 g

W, Redondeo a
2/100g
W< 20 0,1
20 < W< 60 0,5
W =60 1
11. PRECISION

11.1 General

Los valores dados pueden no ser aplicables a los rangos de concentracién y matrices
distintas de las citadas.

11.2 Repetibilidad (r)

La diferencia absoluta entre dos resultados de ensayos simples independientes, obtenida
usando el mismo método con material de ensayo idéntico, en el mismo laboratorio, por el
mismo operador, usando el mismo equipo, dentro de un corto intervalo de tiempo, no
debera ser mayor del valor r, indicado en la Tabla 3.

11.3 Reproducibilidad (R )

La diferencia absoluta entre dos resultados de ensayo simples independientes, obtenida
usando el mismo método en muestras idénticas en diferentes laboratorios con diferentes
operadores, usando diferentes equipos, no deberé ser mayor que ¢l valor de R indicado en
la Tabla 3.
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TABLA 3 — Limites de repetibilidad y reproducibilidad

Wi (g/100 g) Limite de repetibilidad Limite de
r reproducibilidad
R
W;<20 0,2 0,7
20< W< 50 1,3 3,0
50 W;< 100 2,0 3,0
100 < W;< 135 3,5 5,0
12. INFORME DE ENSAYO

El informe de ensayo especificara al menos la siguiente informacion:

a) toda la informacion necesaria para la identificacion completa de la muestra;
b) el método de acuerdo con el cual se efectiia el muestreo, si se conoce;

c) el método usado con referencia a esta NTP;

d) todos los detalles de operacion no especificados en esta NTP o referidos

como opcional, conjuntamente con detalles de cualquier incidente que pueda haber
influenciado en los resultados del ensayo.

€) los resultados de los ensayos obtenidos; o, si la repetibilidad ha sido
verificada, remarcar el resultado final obtenido.
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ANEXO A
(INFORMATIVO)

INDICE DE YODO CALCULADO

A.l General

Este anexo describe un método para calcular el indice de yodo de aceites comestibles
directamente de la composicion de acidos grasos determinada por cromatografia de gases
de esteres de metil de &cidos grasos. Es aplicable a triglicéridos v acidos grasos libres y sus
productos hidrogenados. Para aceites con un contenido insaponificable mayor a 0,5 %
(ejemplo aceite de pescado), el célculo tiende a producir subestimaciones, y por lo tanto no
es aplicable.

IMPORTANTE- Si bien este procedimiento brinda un indice de yodo, no pretende
ser un método rapido. El método da dos resultados de un analisis. '

A2 Procedimiento

A2l Determinar la composicion de dcidos grasos del aceite o mezcla de 4cidos
2rasos.

A22 Calcular el indice de yodo para grupos de componentes como se describe en

los apartados A.2.2.1 y A.2.2.2.

NOTA: Los célculos tienden a producir subestimaciones para materiales con bajo indice de yodo.
A2.2.1 Triglicéridos
El indice de yodo para triglicéridos, wy,, esta dado por:

w1 = (le:l X 0,950)+(W|3;| X 0.860)+(W|3;2 X 1,732)+(W13;3 X 2,616)+(W2.3;| X 0,785)+(W22¢|x0,723)

PROHIBIDA LA REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL
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PROLOGO
(de revision 2016)

Al La Norma Técnica Peruana NTP 319.085:1974 (Revisada el 2011)
ACEITES ESENCIALES. Determinacion del indice de acidez, 1* Edicion, se incluyd
en el programa de actualizacién de Normas Técnicas Peruanas que cumplieron 05 afios de

vigencia.

A2 La NTP referida, aprobada mediante ﬁs_\oluci(’m
N° 0030-2011/CNB-INDECOPI, al no contar con ningin Comité, énico de
Normalizacion activo, fue revisada y puesta a consulta publica. No recibi¢ Observaciones
por parte de los representantes de los sectores involucrados: produccién, consumo y

técnico.
X

A3 La Direccion de Normalizacion (DN), prdGediié a mantener su vigencia,
previa revision final, aprobando la version revisada el&@&duﬁo de 2016.

NOTA: Cabe resaltar que la revision de 1?{5%:‘: NTP se ha realizado con el objetivo de
determinar su vigencia, mas no su actualizacion.

N4
0\)
A4 Los métodos de ens@ y de muestreo cambian periodicamente con el
avance de la técnica. Por lo cuaI;(re;,fEbmendamos consultar en el Centro de Informacion

y Documentacién del INACAILX.1a vigencia de los métodos de ensayo y de muestreo
citados en esta NTP. Q..

N

A5 La rgs%ntc Norma Técnica Peruana reemplaza a la NTP 319.085:1974
(Revisada el 2@ ACEITES ESENCIALES. Determinacion del indice de acidez,

1* Bdicion, €3N
L
&
Q

ii
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PROLOGO

(de revision 2011)
A. RESENA HISTORICA
A.l La presente Norma Técnica Peruana se encuentra dentro de la relacion de

normas incluidas en el Plan de Revision y Actualizacion de Normas Técnicas Peruanas,
aprobadas durante la gestion del ITINTEC (periodo 1966-1992).

A2 La NTP 319.085:1974 fue aprobada mediante resolucion
R.D. N° 413-74 ITINTEC DG/DN del 74-12-30 y el Comité Técnico de Normalizacién
de Tecnologia quimica, Subcomité Técnico de Normalizacién de Aceites esenciales, la
revisd acordando en su sesion del 2011-06-27, mantenerla vigente.

S
A3 La Comisiéon de Normalizacion vy '83. Fiscalizaciéon de Barreras
Comerciales no Arancelarias -CNB-, aprobd mﬁm%ner vigente la presente norma,

oficializandose como NTP 319.085:1974\{(Revisada el 2011) ACEITES
ESENCIALES. Determinacién del indice d a¢ dez, el 08 de agosto de 2011.

NOTA: Cabe resaltar que la revisién:dg:‘ la presente NTP se ha realizado con el objetivo de
determinar su vigencia, mas no sug@tyﬁa?izacién.

A4 La presente’&qnﬁa Técnica Peruana reemplaza a la NTP 319.085:1974.

ACEITES ESENCLAL%S ~qDeterminaci':')n del indice de acidez. Las Normas Técnicas
Peruanas que fueron @gjadas sin efecto no figuran en la presente edicién.

ol
Y
B. E» STITUCIONES MIEMBROS DEL CTN DE TECNOLOGfA
QUIMICGA - SUBCOMITE DE ACEITES ESENCIALES

Q.

Secretaria Colegio de Quimicos del Pert
Secretaria CTN Betty Chung Tong

Secretaria SCTN Rocio Tavera

Presidente SCTN Fernando Anaya
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ACEITES ESENCIALES. Determinacion del indice de
acidez

NORMAS A CONSULTAR
)

NTP 319.077 ACEITES ESENCIALES. Preparacion de
la muestra para analisis é‘

NTP 319.079 ACEITES ESENC\/*E. . Extraccion de
muestras 1\?‘

NTP 319.088 ACEITEé%SENCIALES. Determinacion
del md@ de éster

DN
\500
1 OBJETO . Q

@)

| La presente Norm@)T€cnica Peruana establece el método de determinacion
del indice de acidez de los aceft:é;srgsenciales.

| B Este mgfg";tlo no es aplicable a aquellos aceites esenciales que contengan
lactona en proporff'?{ms apreciables.

2 (38\ DEFINICIONES Y CLASIFICACION
indice de acidez del aceite esencial (I.A.): Es la cantidad de miligramos de hidréxido de
potasio, necesario para neutralizar los 4cidos libres contenidos en 1 g de aceite esencial.

© INACAL 2016 — Todos los derechos son reservados
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3 EXTRACCION DE MUESTRAS

La toma de muestras se realizard segin la NTP 319.079 .

4 METODOS DE ENSAYO

4.2 P i6n del t Q‘O
. reparaci rll € 1a muestra v

4.1.1 La muestra se prepara segiin la NTP 319.077 . O
| &?\‘v
4.2 Principio del método '@
421 Se basa en la neutralizacion de los«@bs libres por una solucién alcohdlica
de hidréxido de potasio. »

>
4.3 " Aparatos O
Q~

4.3.1 Bureta de 25 rnh/c llave, graduada al 0,1 .
432 Pipeta Yalimeétrica de 5 ml .
433 \\3p031t1vo de saponificacion formado por un balon de vidrio resistente a

los alca’h\s,/de 100 ml a 200 ml de capacidad, al cual se puede adaptar con miras a la
determn@mn ulterior del indice de éster, un tubo de vidrio que sirva de refrigerante a
regujolcon una longitud no menor de 1 m y con aproximadamente 1 ¢cm de didmetro
infefho.

© INACAL 2016 — Todos los derechos son reservados
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4.4 Reactivos
44.1 Etanol: Solucién al 95 % (V/V) a 20 °C recientemente neutralizado con la

solucién de hidroxido de potasio (apartado 4.4.2) en presencia de fenolftaleina (apartado
4.4.3) o de rojo de fenol (apartado 4.4.4), cuando el aceite esencial posee componentes que
contienen grupos fendlicos.

442 Hidréxido de potasio: Solucién de aproximadamente 0 CN (o de
normalidad indicada en la Norma especifica del aceite esencial) en etanol ontrolada
diariamente. Q

443 Fenolftaleina: Solucion de 2 g por litro en etanol:é@S % (V/V).

444 Rojo de Fenol: Solucion de 0,4 g por g(efn etanol al 20 % (V/V).

(}O

4.5 Procedimiento c)

45.1 Una vez pesada la ga?tra ésta se introduce en el dispositivo de
saponificacion. Q~

452 Se agregag @nl de etanol (apartado 4.4.1), 5 gotas de fenolftaleina

(apartado 4.4.3) (exc to ven el caso de aceites esenciales fendlicos * en los cuales es
necesario usar 5 gotaggﬂe rojo de fenol (apartado 4.4.4)) y se neutraliza la solucién con
hidréxido de potasii(apartado 4.4.2) hasta la aparicién de una coloracién que persista por
algunos segund0{

N\
453 0\2\

Eventualmente, se reserva el balén y su contenido para la determinacion del
mdlc/‘he éster (véase NTP 319.088)

* Esta indicaion serd considerada en la Noma de dichos aceites esenciales.
© INACAL 2016 — Todos los derechos son reservados
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4.6 Expresién de los Resultados

4.6.1 Sea:

P El peso, en gramos, de la muestra ensayada;

\% el volumen, en mililitros, de hidréxido de potasio (apartad&4 4.2)

utilizado **
Q&
X~

El indice de acidez se encuentra por la siguiente formula y se expresa-con’un decimal.

561XV O'\?”
P
?\‘«
4.7 Precicision de los resultados c)\o

4.7.1 Para que los resultados% dan ser validos, la diferencia entre dos
determinaciones consecutivas efectuadas r el mismo operador, no debe ser mayor de 0,2.

Q~

4.7.2 Si la difere}lil/a’ ntre los resultados obtenidos por dos laboratorios
deiferentes no excede en (,5:€50s resultados se consideran como concordantes.

o

4.8 Infome

4.8.1 @ informe del ensayo debe mencionar, ademas de los resultados, el método

empleaﬂ modo de expresion de resultados, cualquier particularidad observada durante

lasgd'etennmacmnes y cualquier detalle no sefialado en esta Norma Técnica Peruana o
derada como opcional, pero que pueda haber influido sobre los resultados.

** 8i el numero de mililitros de hidroxido de potasio es inferior a 2 ml 6 a 3 ml , se vuelve a repetir el ensayo

sobre una cantidad mayor de muestra.
© INACAL 2016 — Todos los derechos son reservados
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Aceites esenciales. Determinacion de la densidad relativa a
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PROLOGO
(de revision 2016)

Al La Norma Técnica Peruana NTP-ISO 279:2011 Aceites esenciales.
Determinacion de la densidad relativa a 20 °C . Método de referencia, 1? Edicion, se
incluyé en el programa de actualizacion de Normas Técnicas Peruanas que cumplieron 05
afios de vigencia.

A2 La NTP referida, aprobada mediante resolucion
N° 0035-2011/CNB-INDECOPI, al no contar con ningin Comité Técnico de
Normalizacion activo, fue revisada y puesta a consulta piblica. No recibié observaciones
por parte de los representantes de los sectores involucrados: produccién, consumo y
técnico.

A3 La Direccién de Normalizacion (DN), procedié a mantener su vigencia,
previa revision final, aprobando la version revisada el 18 de julio de 2016.

NOTA: Cabe resaltar que la revision de la presente NTP se ha realizado con el objetivo de
determinar su vigencia, mas no su actualizacion.

A4 Los métodos de ensayo y de muestreo cambian periédicamente con el
avance de la técnica. Por lo cual, recomendamos consultar en el Centro de Informacién
y Documentacion del INACAL, la vigencia de los métodos de ensayo y de muestreo
citados en esta NTP.

AS La presente Norma Técnica Peruana reemplaza a la NTP-ISO 279:2011
ACEITES ESENCIALES. Determinacion de la densidad relativa a 20 °C . Método de
referencia, 1* Edicidn.

iii
© IS0 1998 - © INACAL 2016 — Todos los derechos son reservados



PREFACIO

A. RESENA HISTORICA

Al La presente Norma Técnica Peruana ha sido elaborada por el Comité
Técnico de Normalizacién de Tecnologia quimica, Subcomité de Aceites esenciales
mediante el Sistema | o de Adopcion, durante los meses de enero a mayo de 2011,
utilizando como antecedente a la norma ISO 279:1998 Essential oils —Determination
of relative density at 20 °C — Reference method.

A2 El Comité Técnico de Normalizacion de Tecnologia quimica, presentd a
la Comision de Normalizacién y de Fiscalizacion de Barreras Comerciales No
Arancelarias -CNB-, con fecha 2011-06-01, el PNTP-ISO 279:2011, para su revision y
aprobacién, siendo sometido a la etapa de Discusion Publica el 2011-07-28. No
habiéndose presentado observaciones fue oficializado como Norma Técnica Peruana
NTP-ISO 279:2011 ACEITES ESENCIALES. Determinacién de la densidad
relativa a 20 °C . Método de referencia, 1* Edicion, el 16 de setiembre de 2011.

A3 Esta Norma Técnica Peruana reemplaza a la NTP 319.081:1974
ACEITES ESENCIALES. Determinacién de la densidad y de la densidad relativa y es una
adopcién de la ISO 279:1998. La presente Norma Técnica Peruana presenta cambios
editoriales referidos principalmente a la terminologia empleada propia del idioma espafiol y
ha sido estructurada de acuerdo a las Guias Peruanas GP 001:1995 y GP 002:1995.

B. INSTITUCIONES QUE PARTICIPARON EN LA ELABORACION
DE LA NORMA TECNICA PERUANA

SECRETARIA Colegio de Quimicos del Pera
SECRETARIA CTN Betty Chung Tong
PRESIDENTE SCTN Fernando Anaya
SECRETARIA SCTN Rocio del Pilar Tavera
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NORMA TECNICA - NTP-1SO 279
PERUANA 1de7

Aceites esenciales. Determinacion de la densidad relativa a 20
°C . Método de referencia

1 ALCANCE

La presente Norma Técnica Peruana especifica el método de referencia para la determinacion
de la densidad relativa de aceites esenciales a 20 °C .

NOTA: Si es necesario realizar el ensayo a una temperatura diferente como consecuencia de la naturaleza
del aceite esencial, se debe mencionar la temperatura en la Norma Técnica apropiada al aceite esencial en
cuestion. La correccidon promedio en la region de 20 °C es de 0,000 7 a 0,000 8 por grado Celsius.

2 REFERENCIAS NORMATIVAS

Las siguientes normas contienen disposiciones que al ser citadas en este texto, constituyen
requisitos de esta Norma Técnica Peruana. Las ediciones indicadas estaban en vigencia en el
momento de esta publicacion. Como toda Norma estd sujeta a revision, se recomienda a
aquellos que realicen acuerdos con base en ellas, que analicen la conveniencia de usar las
ediciones recientes de las normas citadas seguidamente. El Organismo Peruano de
Normalizacion posee, en todo momento, la informacién de las Normas Técnicas Peruanas en
vigencia.

Norma Técnica Internacional

ISO 356 Aceites esenciales - Preparacion de muestras
de prueba
3 TERMINOS Y DEFINICIONES

Para efectos de la presente Norma Técnica Peruana se aplican los siguientes términos y
definiciones:
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3.1
Densidad relativa a 20 °C

Es la relacion entre la masa de un volumen dado de aceite a 20°C y la masa de un volumen
igual de agua destilada a 20 °C..

NOTA: Esta cantidad es adimensional y su simbolo es d ::

3.2
Densidad absoluta a 20 °C de un aceite esencial
Es la relacidn entre la masa de un volumen dado de aceite a 20 °C al mismo volumen.

NOTA: Esta cantidad se expresa en gramos por mililitro.

4 PRINCIPIO

Volimenes iguales de aceite esencial y agua, a 20 °C, son pesados sucesivamente en un
picnémetro.

5 REACTIVOS

Agua destilada, recién hervida y posteriormente enfriada a aproximadamente 20 °C .

6 APARATOS
Aparatos de uso comin en laboratorio y los siguientes.

6.1 Picnémetro de vidrio, de una capacidad nominal minima de 5 ml.
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NOTA 1: Existen instrumentos automaticos disponibles en el mercado para una medida exacta de la
densidad relativa. Dichos instrumentos pueden ser utilizados para controles de rutina, pero en casos de
desacuerdo el método de referencia es el método picnométrico.

NOTA 2: Los picnometros apropiados son descritos en la norma 1SO 3507 [2].

6.2 Baiio maria, capaz de mantenerse a 20 °C £ 0,2 °C .

6.3 Termémetro estandarizadoe, graduado de 10 °C a 30 °C , con divisiones de
02°C640,1°C.

6.4 Balanza analitica, exactitud de 0,001 g .

7. MUESTREO

Es importante que el laboratorio reciba una muestra representativa que no haya sido dafiada o
alterada durante el transporte o almacenamiento.

El muestreo no es parte del método descrito en la presente Norma Técnica Peruana. Un
meétodo de muestreo recomendado se da en la norma ISO 212 [1].

8 ~ ESPECIAL

Preparar la muestra de ensayo de acuerdo a la norma ISO 356 .
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9 PROCEDIMIENTO
9.1 Preparacién del picnémetro

Limpiar cuidadosamente el picndmetro (6.1) y luego enjuagarlo, por ejemplo, con etanol y
acetona, luego secar ¢l interior con una corriente de aire seco.
De ser necesario, limpiar el exterior con un trapo seco o un papel de filtro.

Cuando se alcance el equilibrio de temperatura entre la cimara de la balanza y el picnémetro,
considerando su tapén; realizar el pesado con una precisiéon de 1 mg .

9.2 Pesado del agua destilada

Llenar el picnémetro con agua destilada (5.1).

Sumergir el picnémetro en bafio maria (6.2). Después de 30 min , llenar con agua hasta la
marca, en caso sea necesario. Inserte el tapon, si lo hubiese, y secar el exterior como antes,
con un trapo seco o papel de filtro.

Cuando se alcance el equilibrio de temperatura entre la cAmara de la balanza y el picnémetro,
considerando su tap6n; realizar el pesado al 1 mg mas cercano.

9.3 Pesado del aceite esencial

Vaciar el picndmetro, luego lavarlo y secarlo como se especifica en al apartado 9.1 .

Proceda como se indica en 9.2, reemplazando el agua por la muestra de prueba preparada
segun lo especificado en el capitulo 8 .
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10 EXPRESION DE LOS RESULTADOS

. . 20 o i
La densidad relativa, d3, , se da por la siguiente ecuacion:

mp - mo
mj - myo
donde:
mo es la masa, en gramos, del picndmetro vacio determinado en el apartado 9.1 .
my es la masa, en gramos, del picnémetro llenado con agua, determinado
conforme al apartado 9.2 .
m; es la masa, en gramos, del picnémetro llenado con aceite esencial, determinado

conforme al apartado 9.3 .

Expresar el resultado con tres decimales.

NOTA 1: En la préctica, no se realiza ninguna correccidn para el empuje ascendente debido al aire.

NOTA 2: Los instrumentos electrénicos con frecuencia registran niveles mas exactos.

Si se requiere la densidad absoluta del aceite esencial, multiplicar el valor obtenido para la
densidad relativa por la densidad absoluta del agua a 20 °C (por ejemplo 0,998 23 g/ml).

11 INFORME DEL ENSAYO

El informe del ensayo indicara:

- ¢l método utilizado;
- el resultado obtenido; y
- si se ha verificado la repetibilidad del resultado final obtenido.
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También debera indicar cualquier condicién operativa no descrita en la presente Norma
Técnica Peruana, o considerada como opcional, asi como cualquier circunstancia que podria
haber influenciado en los resultados.

El informe del ensayo debera incluir todos los detalles necesarios para la identificacion
completa de la muestra.

12 ANTECEDENTES

12.1 ISO 279:1998 Essential oils — Determination of relative
density at 20 °C — Reference method

122 NTP 319.081:1974 ACEITES ESENCIALES. Determinacion de

la densidad y de la densidad relativa
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PROLOGO
(de revision 2016)

A.l La Norma Técnica Peruana NTP-ISO 280:2011 Aceites esenciales.
Determinacién del indice de refraccién, 1* Edicion, se incluyd en el programa de
actualizaciéon de Normas Técnicas Peruanas que cumplieron 05 afios de vigencia.

A2 La NTP referida, aprobada mediante resolucion
N° 0035-2011/CNB-INDECOPI, al no contar con ningun Comité Técnico de
Normalizacidn activo, fue revisada y puesta a consulta publica. No recibio observaciones
por parte de los representantes de los sectores involucrados: produccion, consumo y
técnico.

A3 La Direcciéon de Normalizacion (DN), procedié a mantener su vigencia,
previa revision final, aprobando la versién revisada el 18 de julio de 2016.

NOTA: Cabe resaltar que la revision de la presente NTP se ha realizado con el objetivo de
determinar su vigencia, mas no su actualizacion.

A4 Los métodos de ensayo y de muestreo cambian periédicamente con el
avance de la técnica. Por lo cual, recomendamos consultar en el Centro de Informacion
y Documentacién del INACAL, la vigencia de los métodos de ensayo y de muestreo
citados en esta NTP.

A5 La presente Norma Técnica Peruana reemplaza a la NTP-ISO 280:2011
ACEITES ESENCIALES. Determinacion del indice de refraccion, 1* Edicion.

i
© ISO 1998 - © INACAL 2016 — Todos los derechos son reservados



PROLOGO

A. RESENA HISTORICA

Al La presente Norma Técnica Peruana ha sido elaborada por el Comité
Técnico de Normalizaciéon de Tecnologia quimica, Subcomité de Aceites esenciales
mediante el Sistema 1 o de Adopcidn, durante los meses de enero a mayo de 2011,
utilizando como antecedente a la norma ISO 280:1998 Essential oils Determination of
refractive index.

A2 El Comité Técnico de Normalizacion de Tecnologia Quimica, presenté a
la Comisién de Normalizacién y de Fiscalizacion de Barreras Comerciales No
Arancelarias —-CNB-, con fecha 2011-06-01, el PNTP-ISO 280:2011, para su revision y
aprobacion, siendo sometido a la etapa de Discusion Publica el 2011-07-28. No
habiéndose presentado observaciones fue oficializado como Norma Técnica Peruana
NTP-ISO 280 ACEITES ESENCIALES. Determinacion del indice de refraccién,
2° Edicion, el 16 de setiembre de 2011.

A3 Esta Norma Técnica Peruana reemplaza a la NTP 319.075:1974 ACEITES
ESENCIALES. Determinacién del indice de refraccién y es una adopcién de la
ISO 280:1998. La presente Norma Técnica Peruana presenta cambios editoriales
referidos principalmente a terminologia empleada propia del idioma espaiiol y ha sido
estructurada de acuerdo a las Guias Peruanas GP 001:1995 y GP 002:1995.

B. INSTITUCIONES QUE PARTICIPARON EN LA ELABORACION
DE LA NORMA TECNICA PERUANA

SECRETARIA Colegio de Quimicos del Per
SECRETARIA CTN Betty Chung Tong
PRESIDENTE SCTN Fernando Anaya
SECRETARIA SCTN Rocio del Pilar Tavera
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. NORMA TECNICA NTP-ISO 280
PERUANA 1deé6

Aceites esenciales. Determinacion del indice de refraccion

1 ALCANCE

Esta Norma Técnica Peruana especifica un método para la determinacién del indice de
refraccion de aceites esenciales.

2 REFERENCIAS NORMATIVAS

Las siguientes normas contienen disposiciones que al ser citadas en este texto, constituyen
requisitos de esta Norma Técnica Peruana. Las ediciones indicadas estaban en vigencia en el
momento de esta publicacién. Como toda Norma estd sujeta a revision, se recomienda a
aquellos que realicen acuerdos con base en ellas, que analicen la conveniencia de usar las
ediciones recientes de las normas citadas seguidamente. El Organismo Peruano de
Normalizacién posee, en todo momento, la informacion de las Normas Técnicas Peruanas en
vigencia.

Norma Técnica Internacional

ISO 356 Aceites esenciales - Preparacion de muestras
de prueba

3 TERMINO Y DEFINICION

Para fines de esta Norma Técnica Peruana, se aplica el siguiente término y definicion.
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3.1

s - . !
indice de refraccion, 1

Es la relacion entre el seno del angulo de incidencia y el seno del dngulo de refraccién,
cuando un rayo de luz de longitudes de onda definidas pasa desde el aire hacia el aceite
esencial conservado a temperatura constante.

NOTA: La longitud de onda especificada es 589,3 nm + 0,3 nm que corresponde a las lineas D, y D
del espectro del sodio.

4 PRINCIPIO

De acuerdo al tipo de instrumento utilizado, ya sea por medida directa del angulo de
refraccién o que el limite de reflexién total sea observado, siendo mantenido el aceite bajo
condiciones de isotropismo y transparencia.

5 REACTIVOS

.| Productos estandar, de grado refractométrico, para ajustar el
refractometro, como sigue:

311 Agua destilada de indice de refraccion 1,333 0a 20 °C .
5.1.2 p-Cimeno de indice de refraccién 1,490 6 a 20 °C .

5.13 Benzilbenzoato de indice de refraccion 1,568 5 a 20 °C.
514 1-Bromonaftalina de indice de refraccion 1,658 Sa 20 °C.
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6 EQUIPOS
6.1 Refractémetro que permite lecturas directas de indices de refraccion entre

1,300 0 y 1,700 O a realizarse con una exactitud de + 0,000 2 .

6.2 Termostato o equipo para conservar la temperatura que asegure la
circulacion de agua, a través del refractdometro, manteniendo asi el instrumento a
temperatura de referencia dentro de + 0,2 °C .

6.3 Fuente de luz, luz de sodio.

NOTA: La luz natural difusa o luz de una lampara eléctrica puede usarse para refractometros
equipados con un compensador acromatico.

6.4 Placa de vidrio (opcional) de indice de refraccién conocido.

f MUESTREO

Es importante que el laboratorio reciba una muestra representativa que no haya sido
dafiada o modificada durante el transporte o almacenamiento.

El muestreo no constituye una parte del método especificado en esta Norma Técnica
Peruana. Un método de muestreo recomendado se proporciona en la Norma ISO 212" .

I NTP-ISO 212 ACEITES ESENCIALES. Muestreo
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8 PROCEDIMIENTO
8.1 Preparacion de la muestra de ensayo

Preparar la muestra de ensayo, de acuerdo con la ISO 356 . Llevar la muestra de ensayo a
la temperatura en la que se haran las mediciones.

- 8.2 Regulacién del refractometro

8.2.1 Regular el refractometro (6.1) midiendo el indice de refraccidon de los
productos estandares descritos en los apartados 5.1.1a5.1.4.

NOTA: Algunos instrumentos pueden ajustarse por medio de una placa de vidrio (6.4), de acuerdo
con las indicaciones proporcionadas por el fabricante del instrumento.

8.2.2 Verificar que el refractometro (6.1) se conserva a la temperatura en la que se
haran las lecturas.

Esta temperatura no diferird de la temperatura de referencia por més de + 0,2 °C durante el
ensayo.

La temperatura de referencia es 20 °C , excepto para aquellos aceites que no son liquidos a
esta temperatura, en cuyo caso se usara una temperatura de 25 °C ¢ 30 °C , dependiendo
del punto de fusion de estos aceites esenciales.

9 DETERMINACION

Colocar la muestra de ensayo, preparada de acuerdo con el apartado 8.1, en el
refractometro. Esperar hasta que la temperatura sea estable y hacer las mediciones.
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10 CALCULO
El indice de refraccion ﬂ;:, , a la temperatura especificada ¢, estd dado por la ecuacion:
t t '
nj, =nf +0,0004 (' 1)

donde:

-

es la lectura tomada a la temperatura de trabajo, ¢’ en la que fue realizada
verdaderamente la determinacion.

Expresar el resultado con 4 decimales.

11 REPETIBILIDAD

La diferencia absoluta entre 2 resultados independientes obtenidos de pruebas individuales
usando el mismo método en un aceite esencial idéntico, en el mismo laboratorio y
realizados por el mismo operador usando el mismo equipo con un intervalo corto de
tiempo, no sera en mas del 5 % de casos, mayor a £+ 0,000 2.

12 INFORME DE ENSAYO
El informe de ensayo contendra la siguiente informacion:

- Todos los detalles necesarios para la identificacién completa del producto;
- El método de muestreo usado, si es conocido;

- El método de ensayo usado con referencia a esta Norma Técnica Peruana;
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- Todos los detalles operativos, no especificados en esta Norma Técnica
Peruana, o considerados opcionales, junto con detalles de todos los
incidentes que pueden haber influenciado el resultado del ensayo;

- Los resultados obtenidos del ensayo;

- Si se ha verificado la repetitividad, el resultado final obtenido.

13 ANTECEDENTES

13.1 1SO 280:1998 Essential oils — Determination of refractive
index

13.2 NTP 319.075:1974 ACEITES ESENCIALES. Determinacion

del indice de refraccion
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