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RESUMEN

Con el propésito de determinar el porcentaje de los compuestos mas
representativos en la extraccion del aceite esencial de paico se evalug, analizo
y examin0 las principales variables de control del proceso; siendo estas el
porcentaje de humedad, tiempo de extraccion y masa de la muestra. Para los
ensayos se usaron hojas de paico (Chenopodium ambrosioides L.) recolectadas
de Paccha distrito de Jauja - Junin, en los periodos de noviembre a diciembre.
Luego se sometieron a un pretratamiento donde fueron reducidas a 2 cm y se
secaron algunas muestras para favorecer la extraccion del aceite esencial. La
experimentacion tuvo como variables independientes el porcentaje de humedad
en hojas al 60%, 70% y 80%, el tiempo de extraccion a 60min, 70min y 80 min'y
la masa de la muestra a 500g, 750g y 1000g. El aceite esencial se extrajo en un
equipo de destilacion por arrastre de vapor acoplado a una columna de
fraccionamiento a nivel laboratorio. Después, las muestras extraidas fueron
sometidas a andlisis organoléptico donde la mayoria presentd, aspecto liquido
brilloso, color ligeramente amarillo y olor concentrado. Luego, se realizo el
analisis por cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas
CG/EM para conocer los porcentajes de los compuestos en los destilados de
composicién diferenciada del aceite esencial de paico. A partir de los resultados
por CG/EM y de la revisibn de la literatura el compuesto carvacrol fue
seleccionado y evaluado debido a sus interesantes propiedades en diferentes
sectores como en medicina, farmacia y agricultura. Los valores observados y el
analisis estadistico indicaron la existencia de una combinacion de condiciones
que incrementan el porcentaje de carvacrol, comprobandose la hipotesis
planteada. En los resultados obtenidos en el presente estudio la masa y la
humedad fueron variables significativas. Los niveles adecuados de las variables
independientes encontradas fueron 750g, 70% de humedad y 60min. De la
investigacion y analisis experimental se encontro que la composicion del aceite
esencial de paico varia de acuerdo a la region y estacion de cosecha, siendo
para el caso los compuestos mas representativos a-terpinolene (50.94%), p-
cimeno (8.25%) y carvacrol (3.42%).

Palabras clave: Paico, extraccion, aceite esencial, destilacién, composicion.



ABSTRACT

In order to determine the percentage of the most representative compounds in
the extraction of paico essential oil, the main control variables of the process were
evaluated, analyzed and examined; these being the percentage of humidity,
extraction time and mass of the sample. For the tests, paico leaves
(Chenopodium ambrosioides L.) collected from Paccha district of Jauja - Junin,
in the periods from November to December, were used. They were then
subjected to a pretreatment where they were reduced to 2 cm and some samples
were dried to favor the extraction of the essential oil. The experimentation had as
independent variables the percentage of humidity in leaves at 60%, 70% and
80%, the extraction time at 60min, 70min and 80min and the mass of the sample
at 5009, 750g and 1000g. The essential oil was extracted in steam distillation
equipment coupled to a fractionation column at laboratory level. Afterwards, the
extracted samples were subjected to organoleptic analysis where the majority
presented a bright liquid appearance, slightly yellow color and concentrated odor.
Then, analysis was carried out by gas chromatography coupled to GC/MS mass
spectrometry to determine the percentages of the compounds in the distillates
with a differentiated composition of paico essential oil. Based on the GC/MS
results and the literature review, the carvacrol compound was selected and
evaluated due to its interesting properties in different sectors such as medicine,
pharmacy and agriculture. The observed values and the statistical analysis
indicated the existence of a combination of conditions that increases the
percentage of carvacrol, verifying the proposed hypothesis. In the results
obtained in the present study, mass and humidity were significant variables. The
appropriate levels of the independent variables found were 750g, 70% humidity
and 60min. From the research and experimental analysis, it was found that the
composition of paico essential oil varies according to the region and harvest
season, in this case the most representative compounds being a-terpinolene
(50.94%), p-cymene (8 .25%) and carvacrol (3.42%).

Keywords: Paico, extraction, essential oil, distillation, composition.



INTRODUCCION

La actual predileccion de los consumidores por productos naturales esta
convirtiendo el uso de aceites esenciales en una industria que crece anualmente
en diferentes paises.

La OMS estima que el 80% de los méas de 6.000 millones de habitantes de la
tierra confian en las plantas medicinales para suplir sus principales necesidades
de salud [1].

Teniendo en cuenta el cultivo de plantas aromaticas a nivel nacional y la inmensa
biodiversidad de nuestra flora, consideramos que €l paico (Chenopodium
ambrosioides L.) una planta aromatica que también posee PerU encierra un
potencial econémico muy interesante en virtud de sus mdultiples propiedades
como curativas, de uso artesanal, facil propagacion, reproduccion y siembra.
Pero para tal propésito se requieren profundizar los estudios de sus
componentes, métodos de extraccion y la determinacion de la composicion del
aceite esencial de paico en diferentes departamentos del Peru.

La destilacion por arrastre con vapor es uno de los métodos mas utilizados para
la obtencion de aceite esencial crudo. Muchas aplicaciones requieren fracciones
de AEC, enriquecidas en un componente o grupo de ellos, para lo cual se utiliza
destilacién al vacio. En este trabajo se propone realizar un fraccionamiento del
aceite esencial crudo (AEC) durante el proceso de extraccién por destilacion con
arrastre de vapor, para lo cual se colectaron distintos cortes, en lugar de una
Gnica mezcla final que es la metodologia tradicionalmente utilizada [2].

Es por ello, que el presente trabajo de investigacion tiene como objetivo
determinar el porcentaje de los compuestos mas representativos en los
destilados de composicion diferenciada del aceite esencial de paico en un
determinado departamento del Peru. Y a la vez mejorar su método de obtencion
mediante la variacion de las condiciones de extraccion como masa, porcentaje
de humedad y tiempo. Este trabajo tiene como valor incentivar la extraccion del
aceite esencial de paico en futuras investigaciones y en diferentes
departamentos del Perl para conocer mas de sus componentes, profundizar y

mejorar los métodos ya existentes con apoyo de la tecnologia.



|. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1 Descripcion de larealidad problematica

Se considera que existen unos 3 millones de especies vegetales en la tierra. De
estas, se han identificado botanicamente unas 55.000 especies. Y de estas, un
pequefio grupo ha sido exhaustivamente estudiado para conocer sus
potencialidades para el aprovechamiento por parte de la humanidad [3].

El conocimiento sobre todas las plantas aromaticas en los diferentes
departamentos del Perl es escaso, solo existen estudios antiguos y muy
detallados sobre las plantas aromaticas mas conocidas como el eucalipto, hierba
buena y menta, por citar algunas. En el caso de la planta aroméatica Paico
(Chenopodium ambrosioides L.), existen pocos estudios nacionales y recientes
sobre métodos, procesos de extraccion, articulos cientificos y resultados de
investigaciones como la determinacion de la composicion del aceite esencial de
paico en diferentes departamentos o regiones del Peru.

Por otra parte, la ausencia de laboratorios in situ o cercanos al lugar donde crece
el paico es una desventaja para un mejor estudio, por ello se debe impulsar la
investigacion del paico y otras plantas aromaticas poco conocidas en todas las
universidades y centros de investigacion del Pera.

Cada dia y con mayor frecuencia surge en los paises mas desarrollados un
vivo interés por el estudio y la investigacién el consumo y la produccién de
plantas aromaticas y medicinales, que les abre un amplio y creciente campo de
aplicacion a las industrias farmacéutica, alimentarias y perfumero-cosmética [4].
Es importante mencionar que el uso de aceites esenciales como medicina
alternativa y complementaria se esta incrementando en el pais y el mundo, la
cual es requerida para su exportacion a otros paises. Por todo lo descrito
anteriormente, se ha planteado esta investigacion en base al paico una planta

aromatica nativa de origen americano que también posee el Pera.
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1.2 Formulacion del problema
1.2.1 Problema general

e ¢ Cual sera el porcentaje de los compuestos mas representativos en los
destilados de composicion diferenciada del aceite esencial de paico,
variando las condiciones de extraccion y fraccionamiento simultaneo?

1.2.2 Problemas especificos

e Cual sera el porcentaje de humedad mas importante durante la
extraccion y fraccionamiento simultaneo del aceite esencial de paico para
la obtencién de destilados de composicién diferenciada?

e ¢ Como influye el incremento del tiempo en la extraccion y fraccionamiento
simultaneo del aceite esencial de paico para la obtencion de destilados de
composicién diferenciada?

e CoOmo afecta la variacion de la masa a la extraccion y fraccionamiento
simultaneo del aceite esencial de paico para la obtencion de destilados de
composicién diferenciada?

1.3 Objetivos de la investigacion
1.3.1 Objetivo general

e Determinar el porcentaje de los compuestos mas representativos en los
destilados de composicion diferenciada del aceite esencial de paico,
variando las condiciones de extraccion y fraccionamiento simultaneo.

1.3.2 Objetivos especificos

e Evaluar los porcentajes de humedad establecidos para la extraccion y
fraccionamiento simultaneo del aceite esencial de paico para la obtencion
de destilados de composicion diferenciada.

e Analizar los tiempos de extraccion y fraccionamiento simultaneo del aceite
esencial de paico para la obtencion de destilados de composicion
diferenciada.

e Examinar la variacion de la masa usando 500g, 750g. y 1000g de muestra
en la extraccion y fraccionamiento simultaneo del aceite esencial de paico

para la obtencién de destilados de composicién diferenciada.

1.4 Justificacion
La determinacién del porcentaje de los compuestos mas representativos en los

destilados de composicion diferenciada del aceite esencial de paico variando las
11



condiciones de extraccion y fraccionamiento simultaneo permitira:

Adquirir conocimientos sobre la composicion del aceite esencial de paico en una
determinada ciudad o departamento del Perd, como lo es Paccha — Junin, con
el fin de obtener méas datos de sus componentes, para luego comparar resultados
con otros estudios de la planta aromatica en mencién y evaluar en qué lugar es
viable su produccion a nivel industrial.

Difundir el uso del aceite esencial de paico y de sus componentes para favorecer
la salud de nuestra sociedad.

Mejorar los métodos de extraccion de aceite esencial a nivel laboratorio,
evaluando condiciones adecuadas durante el proceso, para después ejecutar su
produccion a nivel industrial y de esa manera contribuir al desarrollo econémico
del pais.

1.5 Delimitantes de la investigacion

1.5. 1 Teorica

Al iniciar la presente investigacion se contaron con fuentes informativas en fisico
como libros, tesis y también articulos cientificos de internet, pero conforme se
iba desarrollando se requeria informacién de mas analisis por cromatografia de
gases acoplado a espectrometria de masas, lo cual nos llevé mas tiempo e
inversion para obtenerlas.

1.5.2 Temporal

Para la presente investigacion, se uso la planta aromatica paico durante los
periodos de cosecha de noviembre a diciembre, por encontrarse en periodo
Optimo de cosecha anual.

1.5.3 Espacial

La presente investigacion, se desarroll6 en el Laboratorio de Investigacion,
Desarrollo e Innovacion (1+D+i) de la Facultad de Ingenieria Quimica —
Universidad Nacional del Callao, ubicado en Av. Juan Pablo Il 306 - distrito
Bellavista y Provincia Constitucional del Callao, donde se encontré la mayoria de
los equipos a utilizar a excepcion del cromatografo de gases acoplado a
espectrometria de masas CG/EM cuyo servicio de analisis fue realizado en la
Unidad de Investigacion en Productos Naturales de la Universidad Peruana
Cayetano Heredia, ubicado en Av. Honorio Delgado 430 - distrito San Martin de

Porres y Provincia Lima.
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Il. MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes:

2.1.1 Internacional

En el estudio de “Bioactividad del aceite esencial de Chenopodium ambrosioides
colombiano”. Usaron 500g de hojas y tallos finamente picados. Dieron como
resultado que el compuesto mayoritario encontrado fue el a-terpineno (60,29%),
seguido del p-cimeno (20,49%), 4-careno (7,96%), trans-ascaridol (1,91%),
carvacrol (1.64%). Los resultados respecto a la composicion quimica de los
aceites esenciales difieren en el tipo o proporcibn de los compuestos
encontrados; esto puede ser debido a las condiciones geobotanicas del medio,
al método de cultivo, a la técnica de extraccion, el estado vegetativo de la especie
utilizada, a la época de recoleccidn, entre otras [5].

Del trabajo de graduacion “Determinacion del rendimiento y caracterizaciéon
fisicoquimica del aceite esencial de apazote (Chenopodium ambrosioides L.)
obtenido de plantas cosechadas en diferentes etapas de desarrollo a nivel
laboratorio”. Se menciona que en las muestras analizadas se encontraron 6
compuestos comunes los cuales son: d-limoneno, S (+)-carveol, trans-carveol,
trans-p-menta-2,8-dieno-1- ol, 2-metilen-5-(1-metiletenil)-ciclohexanol y fitol. La
literatura describe varios componentes comunes en el aceite esencial de
apazote, tales como: p-cimeno, ascaridol, limoneno, alpha-termineno,
mentadieno y cineol. También describe que el aceite de apazote es un liquido
incoloro o de amarillo palido o anaranjado, con olor peculiar, sabor ardiente y
amargo que le da las caracteristicas especiales al apazote [6].

En la tesis “Eficacia antibacteriana in vitro de marco (Ambrosia arborescens miii.)
y paico (Chenopodium Ambrosioides L.) en una formulacion cosmeética. Nos
dicen que el contenido de humedad en el paico (Chenopodium Ambrosioides L.)
es de 86,1% [7].

En la investigacién bibliografica “Epazote (Chenopodium ambrosioides).
Revision a sus caracteristicas morfologicas, actividad farmacolégica y
biogénesis de su principal principio activo, ascaridol”. Nos explica que el a-

terpineno se encuentra muy distribuido en aceites esenciales, mientras que el

13



ascaridol, su producto de oxidacién, solo ha sido reportado en algunas especies
de Chenopodium, Peumus (Fam. Monimiaceae), Croton (Fam. Euphorbiaceae)
y Ledum (Fam.Ericaceae). Y concluyd que la revision bibliografica arrojo
resultados muy interesantes. Lo primero que se puede resaltar es el extendido
uso que C. ambrosioides tiene a lo largo de toda América, Europa, Africa y Asia,
asi como en todos los lugares mencionados es sujeto de investigacién cientifica

seria para explorar a fondo todas sus propiedades terapéuticas [8].

2.1.2 Nacional

En el trabajo de investigacién “Efecto antibacteriano in vitro del aceite esencial
de hojas de Chenopodium ambrosioides L. (paico) sobre Staphylococcus
aureus”, utilizé hojas para la extraccion del aceite esencial de Chenopodium
ambrosioides L. (paico) el método de destilacion por arrastre de vapor de agua.
Nos relata que se coloc6 250g de hojas cortas de Chenopodium ambrosioides L.
(Paico), se agreg6é 750 ml de agua destilada, se conect6é el equipo para su
funcionamiento y finalmente se calentdé hasta punto de ebullicién durante 2h [9].
En la tesis “Efecto antifungico comparativo in vitro del aceite esencial etandlico
de hojas de Chenopodium ambrosioides L. “paico” sobre Rhizoctonia solani K.”,
expresa. El aceite esencial se extrajo a partir de hojas secas de paico por el
método de destilacidon por arrastre de vapor de agua, para ello se coloc6 5kg. de
la muestra en un equipo extractor industrial de aceites esenciales y se agrego
10L de agua destilada y finalmente se calenté hasta punto de ebullicion 94°C
durante 2 horas. El aceite esencial de las hojas de paico se recepciono en
frascos de vidrio color ambar de 5ml de capacidad [10].

En la tesis “Caracteristicas fisicoquimicas y efecto del aceite esencial de las
hojas de Chenopodium ambrosioides L. (paico) y determinacién del porcentaje
relativo de sus componentes hidrogenados e hidrocarbonados” menciona el
aceite esencial fue extraido a partir de hojas de Chenopodium ambrosioides L.
(paico) por el método de destilacion por arrastre de vapor de agua para ello se
colocdé 2000 gramos de muestra y se agregd 500mL de agua destilada y

finalmente se calent6 hasta punto de ebullicion durante 2h. Como producto del
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proceso de condensacion se obtuvo dos fases una de aceite esencial y otra de
agua [11].

En el “Estudio de la determinacion de la composicion quimica del aceite esencial
de paico (Chenopodium ambrosioides L.)” nos dice. Los ensayos experimentales
para la extraccion del aceite esencial de paico (Chenopodium ambrosioides L.)
por arrastre con vapor de agua a nivel de laboratorio demuestran que la
metodologia es eficiente. En el generador de vapor, se afiade de 4 a 5 litros de
agua comun. El tiempo de extraccion fue de 45 a 60 minutos. La composicion
guimica del aceite esencial del paico se ha obtenido por cromatografia de gases
y se presenta cineol (7.2%), p-cimeno (2.6%), a-pineno (14.5%), B-pineno
(5.2%), a- felandreno (43%), a-terpineno(3.8%), limoneno (4.2%), cis-anetol
(2.4%), carvona (1.82%), timol (1.8%), carvacrol (0.75%), linalol (0.95%),
ascaridol (11.78%). Y concluye que la cantidad de aceite esencial extraido del
paico fresco, cuyo porcentaje de humedad es 72%, es menor a la obtenida de la
materia, paico, con menor porcentaje de humedad 58% [12].

En la tesis “Extraccion y caracterizacion de aceite esencial de paico
(Chenopodium ambrosioides) mediante arrastre de vapor” menciona que el
porcentaje de rendimiento del aceite esencial de la planta Chenopodium
ambrosioides es de 0.449 % con 2 Kg de materia prima sabiendo que el tiempo
optimo de trabajo sera de 90 minutos ya que al exceder este tiempo no hay
extraccion si no perdida debido a la recirculacion que tiene el florentador con la

camara de extraccion del equipo de extraccion por arrastre con vapor [13].

2.2 Bases Teoricas:

2.2.1 El paico

Es una especie introducida en la Amazonia desde otras regiones de América en
épocas remotas, siendo su uso muy difundido. Se propaga por semillas y
esquejes. Se le puede sembrar durante todo el afio, en asociacién con hortalizas.
El paico crece de manera silvestre y cultivada en la costa, sierra y Amazonia del
Perd, hasta los 4,000 msnm, en los bordes de las chacras, los terrenos de cultivo
y los jardines. Es comun encontrarlo en los departamentos de Cajamarca, Cusco,

Huanuco, Loreto y San Martin [14].
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a) Nombre Cientifico.

El paico cuyo nombre cientifico es “Chenopodium ambrosioides L” pertenece a
la familia de los Chenopodiaceae, es una planta medicinal de uso comun en
nuestro medio [4].

b) Sindnimos.

Cashua. Anserina, Amash, Amasamas, Amush, Comatai, Cashiva. Hierba de
Santa Maria, Paicco, Payco (piro, yine); Paiko, Pozote, Té de la tercera especie,
Wasi-ico (shushufindisiona); Mastruz, Mentruz, Mastruco, Mentruco y Erva de
Santa Maria (portugués); Sie-sie (ese eja); Paico (shipiboconibo) [15].

Ademas, el paico “Chenopodium ambrosioides L.” conocido también en otros
paises con el nombre popular de “paico macho”, té de los jesuitas en nuestro
medio, pazote, pozote, epazote, etc. En México, Cuba, etc. guarani - Tupi como
caané, miri; en aleman como amerikanischer Wurmsamen; en francés como
Ansérine vermifuge; en inglés como chenopodium american wormseed, wild
wormseed, Jerusalem Tea, Mexican Tea, goosefoot, Jerusalen oak stinking
weed; en portugués como erva de Santa Maria, erva formigueira, mentrey, cha
do México, erva vomiqueira, matruz, mentruz, etc [16].

c) Origen.

Nativo

d) Taxonomia.

Figura 1

Descripcién botanica del paico

i Reino: Plantae

Filo: Angiospermae

Clase: Dicotiledoneae

B Orden: |Caryophyllales
|Familia: |Chenopodiaceae

Género: |[Chenopodium
Especie:|Ch. Ambrosioides

Fuente: Tomado de Peru Ecologico [17].
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e) Morfologia.

f)

Tamafio: El paico es una hierba erecta, perenne o0 anual que puede
alcanzar hasta 1m de altura. Su tallo puede ser simple o ramificado en la
base y con pubescencia glandular.

Hojas: Numerosas alternas, de color verde oscuro rojizas, las inferiores
generalmente ovoides Yy lanceoladas con bordes dentados o
profundamente sinuosos, de 5 a 8 cm de largo y 1 a 3 cm de ancho,
peciolo corto, verde claro, nervaduras en forma de pluma; las superiores
son mas pequenfas, lanceoladas y de bordes enteros.

Flores: Hermafroditas, pequefiisimas, agrupadas en glomérulo, reunida
en panicula que sale de la axila de las hojas; céliz con 5 sépalos, apétalas
de color verde amarillentas.

Fruto: Globuloso envuelto en los restos del céliz de 1,5 a 2 mm de
diametro, pericarpo delgado.

Semilla: Lenticular bruna o negra, brillante y lisa de 0,5 mm de espesor
[15].

Componentes quimicos.

Esta especie contiene principalmente; ascaridol y otros monoterpenos (carenos,

limoneno, isolimoneno, timol, P-cimeno, carvacrol, carvona, safrol, P-cimol,

cineol, aritasona, mirceno, A-pineno, A-terpineno, felandreno, quenopodina,

histamina, glicol); alcaloides, acido butirico, salicilato de metilo, saponinas,

sesquiterpenos, triterpenos, lipidos, flavonoides (campferol-7-ramno-sidio,

ambosidio, quercetina), aminoacidos, acidos organicos (citrico, malico, vanilico,

tartarico, oxalico y succinico), alcanfor, pectina, taninos, terpenos, carveno,

anethole (éster fenadlico) y santonina [15].

g) Cosecha.

Se realiza el primer corte a los 80 dias de la siembra y posteriormente cada 30

dias a 10 o 12cm del suelo para facilitar el rebrote [15].

h) Manejo post cosecha.

Las partes vegetales, después de cosechadas, deben desecarse de preferencia

bajo sombra para su conservacion [15].
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i) Clima.

El paico es cultivado con gran facilidad en climas tropicales, subtropicales y
templados, y en suelos de cualquier tipo con abundante materia organica [15].
j) Distribucion geografica.

Esta distribuido en las zonas célidas y templadas de todo el pais en la costa,
sierra y selva [15].

k) Suelo.

Se cultiva en suelos areno-arcillosos, arcillosos y en area alta bien drenada,
soportando escasa materia organica [15].

) Biotopo de poblaciones naturales.

Habita en laderas pefiascosas, suelos no inundables, inundable anualmente e
inundable sélo en creciente alta, alejado de cuerpos de agua, en chacras nuevas
y a campo abierto. Susceptible a inundaciones prolongadas [15].

m) Uso medicinal.

Por ser sus propiedades conocidas tradicionalmente su difusion en el mercado

se ofrece en presentacién fresca o sus hojas desecadas y empaquetadas [15].

Tabla 1

Usos Medicinales del Paico
Propiedad Preparacion

Antiemético
Inflamacion de vias urinarias Cocimiento de las hojas

Contraceptivo Cocimiento de las raices y las hojas

Antiséptico Aplicacion del zumo de las hojas

Digestivo
Diurético
Hepatoprotector
Dismenorrea
Espasmos Infusion de las hojas
Flatulencia
Hemorroides
Reumatismo
Acidez Infusion de la planta
Diabetes
Diarrea Infusion de las ramas

Fuente: Tomado de Instituto de Investigacion de la Amazonia Peruana [15]
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Es una planta aroméatica y medicinal usada por los indios americanos desde los
tiempos prehispanicos, habiéndose introducido en la Amazonia desde otras
regiones de América en una época desconocida. Se ha empleado
tradicionalmente para la eliminacion de los parasitos intestinales, especialmente
los ascaris lombrices y la tenia. Es beneficiosa en los dolores de estbmago, las
indigestiones, la disenteria, los trastornos menstruales, etc. En 1895 se aislo6 el
aceite esencial de quenopodio, que fue largamente aprovechado como
antihelmintico hasta la llegada de nuevos medicamentos, como el tetracloruro de
carbono, que lo desplazaron; sobre todo por sus efectos toxicos [18].

2.2.2 Métodos de extraccion de aceites esenciales

La destilacion es el principal método para extraer los aceites esenciales de las
plantas aromaticas, puede ser directo o con vapor de agua. La eleccion del
meétodo depende de la cantidad o caracteristicas del aceite (volatilidad, punto de
ebullicién de los componentes, etc.), como de la planta o la parte de la cual se
va a extraer el aceite esencial. Dentro de las practicas existen diversos métodos
tanto a nivel industrial, como de laboratorio y dependen del grado de contacto
entre el material vegetal y el agua, estos son: extraccion por los métodos de agua
— vapor e hidrodestilacion [19].

Extraccion por arrastre de vapor.

Es el método mas utilizado, requiere una mayor sofisticacion pues es necesario
un generador de vapor externo, en este caso, un caldero, el cual genera vapor
gue puede ser transportado por tuberias hacia la camara de extraccion, este
vapor puede ser seco o humedo.

De manera general, la extraccion por arrastre de vapor se describe de la
siguiente manera: la materia prima vegetal es cargada en un extractor, de
manera que forme un lecho fijjo compactado. Su estado es entero. El vapor de
agua es inyectado por la parte inferior, proximo a su base y con la presion
suficiente para vencer la resistencia hidraulica del lecho. La generacion del vapor
es remota (caldera). Conforme el vapor entra en contacto con el lecho, la materia
prima se calienta y va liberando el aceite esencial contenido y éste, a su vez,
debido a su alta volatilidad se va evaporando. Al ser soluble en el vapor

circundante, es “arrastrado”, corriente arriba hacia el tope del extractor. La
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mezcla, vapor saturado y aceite esencial, fluye hacia un condensador, mediante
un “cuello de cisne” o prolongacion curvada del conducto de salida del extractor.
En el condensador, la mezcla es condensada y enfriada, hasta la temperatura
ambiental. A la salida del condensador, se obtiene una emulsion liquida
inestable. La cual, es separada en un decantador dinamico o florentino.

En este equipo el aceite esencial se va acumulando, debido a su casi
inmiscibilidad en el agua y a la diferencia de densidad y viscosidad con el agua.
Posee un ramal lateral, por el cual, el agua es desplazada para favorecer la
acumulacion del aceite. El vapor condensado acompafante del aceite esencial
y que también se obtiene en el florentino, es llamado “agua floral”. Posee una
pequefia concentracion de los compuestos quimicos solubles del aceite esencial,
lo cual le otorga un ligero aroma, semejante al aceite obtenido. Si un hervidor es
usado para suministrar el vapor saturado, el agua floral puede ser reciclada
continuamente, de otro modo, es almacenada como un subproducto. El proceso
termina, cuando el volumen del aceite esencial acumulado en el florentino no
varie con el tiempo.

A continuacién, el aceite es retirado del florentino y almacenado en un recipiente
y en lugar apropiado. El extractor es evacuado y llenado con la siguiente carga
de materia prima vegetal, para iniciar una nueva operacion [20].
Caracteristicas del proceso.

En la destilacién por arrastre de vapor se lleva a cabo la vaporizacidon selectiva
del componente volatil de una mezcla formada por éste y otros "no volatiles". Lo
anterior se logra por medio de la inyeccion de vapor de agua directamente en el
seno de la mezcla, denominandose este "vapor de arrastre”, pero en realidad su
funcién no es la de "arrastrar" el componente volatil, sino condensarse en el
matraz formando otra fase inmiscible que cedera su calor latente a la mezcla a
destilar para lograr su evaporacion. En este caso se tendran la presencia de dos
fases insolubles a lo largo de la destilacion (organica y acuosa), La solubilidad
mutua de algunos liquidos es tan pequeiia que pueden considerarse
practicamente insolubles, este comportamiento sucede generalmente con
mezclas de hidrocarburos y agua. Si los liquidos son completamente insolubles,

la presion de vapor de cualquiera de los componentes no puede ser modificada
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por la presencia del otro; ademas, ambos ejercen una presion de vapor
verdadera a la temperatura predominante. Cuando la suma de las presiones de
vapor por separado es igual a la presion total, la mezcla hierve; la composicion
del vapor se calcula facilmente, suponiendo que se puede aplicar la sencilla ley
de los gases.

Por lo tanto, cada liquido se comportara como si el otro no estuviera presente.
Es decir, cada uno de ellos ejercera su propia presion de vapor y correspondera
a la de un liquido puro a una temperatura de referencia (principio basico de la
destilacidén de dos liquidos heterogéneos; cada uno ejerce su propia presion de
vapor como si el otro componente estuviera ausente. Cuando las presiones de
vapor combinadas alcanzan la presion del recinto, la mezcla hierve).

La presion total del sistema serd la suma de las presiones de vapor de los

componentes de la mezcla organica y del agua:

Pr = p9+ po
A B

_ P

y T Pr

Sin embargo, si la mezcla a destilar es un hidrocarburo con algun aceite, la
presion de vapor del aceite al ser muy pequefa se considera despreciable para
efecto de los célculos.

Por otra parte, el punto de ebullicibn de cualquier sistema se alcanza a la
temperatura a la cual la presion total del sistema es igual a la presion del
confinamiento. Y como los dos liquidos juntos alcanzan una presion dada, mas
rapidamente que cualquiera de ellos solos, la mezcla hervira a una temperatura

mas baja que cualquiera de los componentes puros.

Teputtm = Tebutia *Ya* Tepurp - VB

Pero al ser Teruu, - yp muy pequeiia su valor tiende a 0, entonces la expresion
anterior quedaria:

Teputiim = Tebuira * Ya
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Mientras las dos fases liquidas estén presentes, la mezcla hervird a la misma
temperatura y producird un vapor de composicién constante; esto indica, que el
comportamiento que tendra la temperatura a lo largo de la destilacion sera
constante, ya que no existen cambios en la presion de vapor o en la composicion
de los vapores de la mezcla, es decir que el punto de ebullicibn permanecera
constante mientras ambos liquidos estén presentes en la fase liquida. En el
momento que uno de los liquidos se elimine por la propia ebullicién de la mezcla,
la temperatura ascendera bruscamente.

Debemos considerar que mediante este método (destilacion por arrastre de
vapor) mientras el agua liquida este presente, el liquido organico de alto punto
de ebullicibn se evaporara a una temperatura bastante menor que su punto
normal de ebullicion, sin necesidad de utilizar un equipo de vacio. Sin embargo,
las necesidades caldricas del proceso por arrastre de vapor son grandes, puesto
gue se tiene que evaporar simultaneamente una gran cantidad de agua [21].
Figura 2

Equipo para destilacion fraccionada en pequefia escala

Termémetro

o
(7

Condensador
Adaptador
F
Columna de fraccionamiento 3 Agua ‘—-—] -0

-4 Matraz receptor X
a w

0= l—-—]

| 4

£ ) Matraz de destilacién
P Mantilla de calentamiento
o=4 [

[T —"1 [ ol

Fuente: Tomado de Chang [22]
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2.2.3 Aceites esenciales

Un aceite esencial o esencia (ambos términos los consideraremos sinbnimos) se
define como una parte del metabolismo de un vegetal, compuesto generalmente
por terpenos, que estan asociados o no a otros componentes, la mayoria de
ellos volatiles, y generan en conjunto el olor de dicho vegetal. Parte de
metabolismo de una planta es el concepto mas importante a tener en cuenta,
cuando se va a trabajar con esencias. Cuando se habla de un alcaloide, de un
flavonoide o de un azucar, se estd mencionando un producto puro,
quimicamente definido, con una formula caracteristica. Pero cuando se habla
de una esencia, igual que un aceite fijo o un resinoide, se debe tener presente
que se estd mencionando una mezcla de productos, aislados en una
proporcién y con una composicion muy variable [4].

Los aceites esenciales llamados también esencias, aceites volatiles o aceites
etéreos, son una mezcla de sustancias aromaticas producidas por muchas
plantas. Estan presentes en mindsculas gotas en las hojas, en la piel de la fruta,
en laresina o en la madera. Las plantas poseen pequefias cantidades de aceite
esencial respecto a su masa vegetal. Estos aceites son olorosos y muy volatiles,
es decir, que se evaporan muy rapidamente al entrar en contacto con el aire.
Tienen una quimica compleja, pero en general son una mezcla de terpenos,
alcoholes, aldehidos, ésteres, etc. Son solubles en los aceites y en el alcohol, e
insolubles en el agua, aunque le transmiten el perfume [23].

Son los compuestos odoriferos naturales que se encuentran en las plantas y son
aislados de las mismas. Generalmente, son liquidos (en algunas ocasiones
semisodlidos y muy raras veces sélidos) poco solubles en agua, pero si
volatilizables con vapor, se evaporan a diferentes velocidades bajo presion
atmosfeérica [24].

Los aceites esenciales son fracciones liquidas volatiles, generalmente son
mezclas homogéneas de compuestos quimicos organicos, provenientes de la
familia quimica de los terpenoides. Generan diversos aromas agradables y
perceptibles al ser humano. Bajo condiciones de temperatura ambiental, son
liquidos poco densos, pero con mayor viscosidad que el agua. Los aceites

esenciales son metabolitos secundarios sintetizados por las plantas, producidos
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al momento de activarse mecanismos de defensa como respuesta a factores
ambientales y ecoldgicos, estos presentan roles de defensa, atraccion de
polinizadores, entre otros. Son inflamables, no son toxicos, aunque pueden
provocar alergias en personas sensibles a determinados terpenoides [25].
Composicion quimica de los aceites esenciales

El material vegetal (planta aromatica), al ser sometido al vapor de agua libera
una mezcla odorifera liquida (aceite esencial) de una gran variedad de
sustancias volatiles, que recuerdan el olor, en forma muy concentrada de la
misma planta. Esta mezcla puede tener desde 50 hasta mas de 300 sustancias
quimicas y estd compuesta por hidrocarburos terpénicos, sus derivados
oxigenados, alcoholes, aldehidos y cetonas, asi como por éteres, esteres,
compuestos fendlicos, fenilpropanoides y otros derivados [19].

Su composicion quimica es bastante compleja, pues, como se ha dicho, se trata
de mezclas de numerosas sustancias, las que pertenecen principalmente a los
compuestos terpénicos. Los terpenoides o terpenos forman el grupo mas
numeroso de compuestos presentes en la mayoria de aceites esenciales. El
nombre “terpeno” se deriva de la palabra “terpentina”, que es un liquido muy
oloroso, volétil e inflamable, formado basicamente por pinenos que se aislan por
arrastre con vapor de las especies de la familia Pinaceae (pinos, abetos).
Quimicamente, los terpenos son productos de la unidon de varias moléculas
(unidades) del isopreno, que es un hidrocarburo insaturado con formula
condensada CsHs. Los isoprenos pueden acoplarse entre si de multiples
maneras y formar numerosos isomeros. En esta familia de compuestos
(terpenos) se observa toda clase de isomeria, e.g., geométrica, oOptica y
estereoisometria. De acuerdo con el numero de unidades isoprenicas
fusionadas, se constituyen, respectivamente, monoterpenos (n=2, CioHis) ¥y
sesquiterpenos (n=3, CisH24). Estos son los integrantes mas comunes de los
aceites esenciales, junto con sus numerosos derivados oxigenados, entre ellos,

aldehidos, cetonas, alcoholes y esteres [19].
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Figura 3

Monoterpenos y sesquiterpenoides

Unidadeslisoprenicas (CsHz)
Monoterpenos (n = 2) Sesquiterpenoides (n = 3)
B-Mirceno Ocimeno Farneseno Farnesol
a-Felandreno B-Felandreno Nerolidol _ Elemeno
a-Pineno B-Pineno Cedreno ’ Cedrol
1 : . i
ol D\r L) )
! —~ A~
Limoneno p-CImeno Germacreno Germacrona

Fuente: Tomado de Stashenko [19]

Los hidrocarburos terpénicos (Cio, C15) no se mezclan con agua, pero sus
derivados oxigenados (alcoholes, cetonas, éteres o éteres), si son mas solubles
en ella o en soluciones hidroetanolicas; esta propiedad se aprovecha para su
uso como aromatizantes en diferentes productos finales, alimentos, bebidas,
lociones, perfumes, etc. Otro grupo importante de los constituyentes de los
aceites esenciales lo conforman fenoles y sus éteres, fenilpropanoides,
cumarinas y furanocumarinas, entre otros [19].
Por lo tanto, segun la familia de compuestos quimicos que prevalezca en la
mezcla, los aceites esenciales, a grosso modo. Se pueden clasificar en los
siguientes tres grupos principales:
e Tipo Monoterpenoide: La mayoria de las sustancias presentes en el
aceite son monoterpenos y sus analogos oxigenados.
e Tipo Sesquiterpenoide: Es cuando en el aceite predominan
sesquiterpenos y sus derivados oxigenados.
e Tipo Fendlico: La presencia de aceites ricos en compuestos fendlicos y
fenilpropanoides y otros compuestos oxigenados no terpénicos [19].
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Propiedades de los aceites esenciales.

e Propiedades organolépticas
Describen olor, color, sabor y aspecto de los aceites obtenidos, puesto que estas

caracteristicas fisicas contribuyen a la definicién de la calidad y ademas orientan
sobre las posibles aplicaciones industriales [26].

e Propiedades cromatogréaficas y espectroscépicas
El uso de algunas técnicas modernas del analisis quimico instrumental (CG/EM,
RMN-H1, RMN-C13, IR-TF,

"headspace", otros) hace posible la cualificacion y cuantificacién de los aceites

cromatografia multidimensional, analisis
esenciales [26].
Figura 4

Propiedades de los aceites esenciales

Analisis cromatografico

Yy espectroscopico

Textura
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Otras determinaciones
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Fuente: Tomado de Stashenko [19].
2.2.4 La cromatografia de gases
En la cromatografia de gases los componentes de una muestra vaporizada se
separan como consecuencia del reparto entre una fase gaseosa y una fase
estacionaria contenida en una columna. Al efectuar una separacion
cromatografia de gases, la muestra se vaporiza y se inyecta en la cabeza de la
columna. La elucion se lleva a cabo mediante el flujo de una fase moévil de gas
inerte. A diferencia de la mayoria de las otras técnicas cromatograficas la fase
movil no interactda con las moléculas de los compuestos a separar, su Unica
funcién es transportar los compuestos a través de la columna [27]. Un
cromatografo de gases consiste en: fase movil (gas portador), puerto de
inyeccién, horno, columna, fase estacionaria, detector, sistema de registro de

datos.
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El detector de ionizacion de llama (FID) es el mas utilizado y en comun es uno
de los mas aplicables en cromatografia de gases, debido a su muy alta
sensibilidad, también presenta una caracteristica muy importante que es la de
poseer un factor de respuesta (en masas) casi idéntico para todos los
hidrocarburos [27].

2.2.5 La cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas
(CG/EM)

El método de La cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas
CG/EM permite realizar en una sola operacion, para una muestra del orden de 1
/uL, un analisis cualitativo junto con una indicacidén de las proporciones en las
gue se encuentran los componentes. Cuando se dispone de sustancia patron, la
calibracion del equipo permite un analisis cuantitativo exacto de la muestra. Este
es un método completamente adecuado para la identificacién debido a que los
componentes del aceite son compuestos volatiles y de bajo peso molecular (<
250 dalton). La esencia se inyecta directamente en el cromatografo, sin ningan
tratamiento previo. Esto elimina cualquier posibilidad de introducir
modificaciones en la composicion de la muestra o en la estructura de sus
constituyentes. En la cromatografia de gases acoplada a espectrometria de
masas se escogen los cromatogramas de los picos mas altos, o en un caso
especifico, el pico de interés, y éste se hace llegar al espectrometro de masas
para correrlo [26].

Figura 5

Cromatografia de gases

Puerto de inyeccién Columna

Fase sélida
o liquida

Horno a temperatura
controlada

Fuente: Tomado de Barquero [28]
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2.3 Marco conceptual:

2.3.1 Extraccién por arrastre de vapor

La destilacién por arrastre con vapor de agua es el método mas comun para la
obtencién de aceites esenciales. Se trata de un proceso de separacién por el
cual, mediante el uso de vapor de agua, se vaporizan los componentes volatiles
de la materia vegetal. El procedimiento consiste en hacer pasar un flujo de vapor
a través de la materia prima, de modo que arrastra consigo los aceites
esenciales. Posteriormente, estos vapores se enfrian y se condensan, dando
lugar al destilado liquido formado por dos fases inmiscibles, la acuosa y la
organica, que es el aceite esencial [29].

Durante la destilacién por arrastre de vapor se tendra la presencia de dos fases
inmiscibles (organica y acuosa), por lo tanto cada liquido se comportara como si
el otro no estuviera presente, cada uno de ellos ejercera su propia presion de
vapor y corresponderd a la del liquido puro a una temperatura de referencia, la
condicién mas importante para que este tipo de destilacion sea aplicado es que
tanto el componente volatil como la impureza sean insolubles en agua, ya que el
producto destilado (volatil) formara dos fases al condensarse, lo cual permitira la
separacion del producto y del agua facilmente. La presion total del sistema sera
la suma de las presiones de vapor de los componentes de la mezcla organica y
del agua [30].

2.3.2 Aceite esencial de paico

Los aceites esenciales no son sustancias puras, sino una mezcla compleja de
compuestos organicos volatiles y de caracter aromatico que se pueden encontrar
en algunas familias de plantas. Su concentracion en la materia prima es muy
baja, tanto que a veces resulta imposible su extraccion. Normalmente, las
plantas mas usadas para la obtencion de aceites esenciales contienen de media
entorno al 0,5 — 5% en masa de aceite respecto a toda la planta [29].

Los principales compuestos encontrados en el aceite esencial de Chenopodium
Ambrosioides L. recolectado en el departamento de Paccha — Junin, son a-
terpineno, o-cimeno, 2-careno, timol y carvacrol. Los resultados respecto a la
composicién quimica de los aceites esenciales difieren en el tipo o proporcion de

los compuestos encontrados, debido a las condiciones geoboténicas del medio,
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al método de cultivo, a la técnica de extraccion, el estado vegetativo de la especie
utilizada, a la época de recoleccién, entre otras.

El aceite esencial presenta actividad fumigante y anti fungica, atribuida a la
presencia de a-terpineno o la mezcla de este compuesto con otros metabolitos
que son toxicos para el insecto. En cuanto a la actividad anti fungica,
probablemente esta actividad se debe a los ascaridoles presentes. La actividad
antioxidante puede ser atribuida a diversas razones, como son: la presencia de
compuestos fendlicos como el estragol, timol y carvacrol, que aunque estan en
pequefias proporciones pueden ejercer una actividad antioxidante como
captadores de radicales o por los hidrocarburos de naturaleza monoterpénica o
sesquiterpénica, que puedan actuar de forma similar al terpineno, es por esta
razdn que los aceites esenciales que no contienen compuestos fendélicos en su
composicién, pueden actuar como antioxidantes [5].

2.3.3 Carvacrol

Los estudios han reportado que es el mayor constituyente natural (70%) de los
aceites esenciales de plantas arométicas, cuyas acciones farmacoldgicas
sugieren se deben a sus componentes. Es referido que el carvacrol tiene
diferentes actividades biolégicas, antimicrobianas, antioxidantes,
antimutagénicas, antigenotoxicas, antihepatotoxicas y hepaprotectoras. Su
actividad antimicrobiana ha sido bastante extendida a bacterias patogénicas y
algunos hongos, incluyendo aquellos resistentes a drogas y los que constituyen
el biofilm dental [31].

El carvacrol tiene un solo grupo hidroxilo (-OH), que esta al lado del grupo
metilo en el anillo aromatico. La posicion Unica del grupo —OH en el carvacrol
juega un papel fundamental en sus caracteristicas quimicas y biolégicas. El
carvacrol se considera una sustancia segura que se utiliza para el consumo

humano en los Estados Unidos y en todo el mundo [32].
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Figura 6

Carvacrol

OH

Fuente: Tomado de Garcia [33].

La actividad antimicrobiana del carvacrol ha sido bastante extendida a bacterias
patdgenas gram negativas como Salmonella typhimurium. Escherichia coli,
Klebsiella pneumoniae, entre otras y las gram positivas como Staphylococcus
aereus, Staphylococcus epidermidis y hongos como Céndida spp. El mecanismo
de accion plantea que el carvacrol es capaz de desintegrar la membrana externa
de las bacterias gran negativas, permitiendo la salida de lipopolisacaridos e
incrementando la permeabilidad de la membrana citoplasmatica, provocando
con ello la salida del ATP, inhibicién de la actividad de las ATPasas y disminucién
de la fuerza motriz del protén [33].

La actividad antimicrobiana del carvacrol es mayor que la de otros compuestos
volatiles presentes en los aceites esenciales debido a la presencia del grupo
hidroxilo libre, la hidrofobicidad y el resto fenol [34].

Recientemente se han publicado estudios encaminados a elucidar los
mecanismos de accion y efectos bioldgicos del carvacrol sobre diferentes dianas
de interés en quimica farmacéutica. Actualmente, ya existen composiciones
farmacéuticas para uso en humanos y animales que contengan como agente
activo el carvacrol las cuales estan patentadas en Espafia [35].

El carvacrol (CV) tiene una alta actividad antioxidante y se ha utilizado con éxito,
principalmente asociado con timol, como fitoaditivo dietético para mejorar el
estado antioxidante de los animales. Las propiedades anticancerigenas de CV
se han descrito en modelos preclinicos de carcinomas de mama, higado y

pulmén, actuando sobre procesos proapoptoticos [34].
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2.4  Definicion de términos basicos

Compuesto: Sustancia compuesta por atomos de dos 0 mas elementos, unidos
guimicamente en composiciones fijas [22].

Composicion de AE: Especifica la identidad y proporciéon de los compuestos
presentes dentro del aceite esencial.

Composicion diferenciada: Proporcion de los compuestos obtenidos a
diferentes condiciones durante el proceso de extraccion.

Destilacidon fraccionada: Procedimiento de separacién de los componentes
liquidos de una disolucién que se basa en sus diferentes puntos de ebullicion
[22].

Destilacidon: Consiste en separar por calentamiento, en alambiques u otros
vasos, sustancias volatiles que se llaman esencias, relativamente inmiscibles
con el agua, de otras mas fijas, enfriando luego su vapor para reducirlas
nuevamente a liquido [36].

Destilado: Producto que se obtiene mediante el proceso de destilacion.
Extraccion: La extraccion es una operacion unitaria de transferencia de materia
basada en la disolucion de uno o varios de los componentes de una mezcla
(liquida o que formen parte de un sélido) en un disolvente selectivo [37].
Hidrolato: Un hidrolato (hidro=agua + sufijo ‘-ato’ para indicar el producto de un
proceso) es el agua aromatica sobrante del proceso de condensacion en la
destilacion de un aceite esencial. Un hidrolato todavia contiene cantidades
diminutas de ese aceite esencial (aproximadamente 0,1% o mas) [38].

Mezcla: Combinacién de dos o mas sustancias en las que cada una conserva
su identidad [22].

Miscible: Dos liquidos que son completamente solubles uno en el otro en todas
las proporciones se dice que son miscibles [22].

Porcentaje de composicion en masa: Porcentaje en masa de cada elemento
gue forma un compuesto [22].
Porcentaje de masa: La proporcion de la masa de un soluto respecto de la masa

de la disolucién multiplicada por 100% [22].
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Organoléptico: Describe el olor, color, sabor y aspecto de los aceites obtenidos,
puesto que estas caracteristicas fisicas contribuyen a la definicion de la calidad
y ademas orientan sobre las posibles aplicaciones industriales [36].

Terpeno: Los terpenoides o terpenos forman el grupo mas numeroso de
compuestos presentes en la mayoria de aceites esenciales. El nombre “terpeno”
se deriva de la palabra “terpentina”, que es un liquido muy oloroso, volatil e
inflamable, formado basicamente por pinenos, que se aislan por arrastre con

vapor de las especies de la familia Pinaceae (pinos, abetos) [19].

32



lll.  HIPOTESIS Y VARIABLES

3.1 Hipotesis
Hipotesis general
Existe un valor experimental de masa, porcentaje de humedad y tiempo de
extraccion, que incremente el porcentaje de uno de los componentes mas
representativos en los destilados de composicion diferenciada del aceite esencial
de paico.
Hipotesis especificas
e Los destilados de composicion diferenciada exhiben un aumento cuando
se realiza la extraccion a humedades mayores de 60%.
e Los tiempos de extraccibn mayores a 55 minutos enriquecen los
destilados de composicién diferenciada.
e La obtencion de destilados de composicion diferenciada se incrementa
cuando se usan masas menores a 2kg de muestra.

3.1.1 Operacionalizacion de Variables

Por su naturaleza, las variables identificadas son del tipo cuantitativas. Segun su

funcion la variable Y es dependiente y las variables X son independientes.
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Tabla 2

Operacionalizacion de Variables

VARIABLES DEFINICION CONCEPTUAL DEFINICION DIMENSIONES INDICADORES METODO TECNICA
OPERACIONAL

Y= Porcentaje de los Resultados del andlisis del Porcentaje de los  Porcentaje de Cromatografia
compuestos mas aceite esencial de paico compuestos en los los compuestos. 0p = 2reade pico de gases Anélisis
representativos en los (Chenopodium Ambrosioides) destilados de composicién area total acoplada a instrumental
destilados de composicion por cromatografia de gases diferenciada del aceite espectrometria
diferenciada del aceite acoplado a espectrometria de  esencial de paico. de masas
esencial de paico. masas [13] (CG/EM).
Xi1= Porcentaje de Porcentaje de humedad de 60% _
humedad en la muestra  Agua libre que contiene el la  muestra para la Porcentaje de Célculo %H = mo—Mm 100
para la extraccibn y  material vegetal [7] extraccion y humedad. 70% matematico 0
fraccionamiento fraccionamiento
simultaneo  del aceite simultaneo  del aceite 80%
esencial de paico. esencial de paico

60min
X2=Tiempo de extraccién Tiempo en el cual se dio el Tiempo de extraccion y Tiempo de Procedimiento
y fraccionamiento proceso de extraccion de  fraccionamiento extraccion y 70min experimental: Cronometria
simultaneo del aceite aceites esenciales [39] simultaneo  del aceite fraccionamiento. medicion de
esencial de paico. esencial de paico 80min tiempos

Masa de la muestra en el

X3 = Masa de la muestra  Cantidad del material vegetal a  cuerpo del extractor para Masade la 5009
en el cuerpo del extractor  destilar en gramos [13]. la extraccion y muestra. Procedimiento
para la  extraccion vy fraccionamiento 750g experimental: Gravimetria
fraccionamiento simultaneo  del aceite medicién de
simultaneo del aceite esencial de paico 1000g masas

esencial de paico.

Nota: La Operacionalizacion de variables se conforma por las actividades que efectia el investigador para recolectar los datos

de la poblacion [40].
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IV. METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

4.1 Disefio metodoldgico

La presente investigacion se tipifica como aplicada porque utiliza metodologias
empiricas, como experimentos, para recopilar mas datos en un area de estudio
[41]. Por su enfoque es cuantitativo porque utiliza la recoleccion de datos para
probar hipotesis con base en la medicion numérica y el analisis estadistico, con
el fin establecer pautas de comportamiento y probar teorias [42]. Por su alcance
es explicativo porque establece una relacion de causa - efecto entre sus
variables [43]. Por su disefio es experimental, porque el investigador manipula la
variable independiente para obtener resultados o el efecto de la variable
dependiente [43].

Tabla 3

Disefio experimental

Factor Unidades Notacion Nivell Nivel Il Nivel lll

Porcentaje de humedad

en la muestra % X1 60% 70% 80%
Tiempos de extraccion min X2 60min  70min ~ 80min
Masa de la muestra g X3 5009 7509 1000g

Nota: En el disefio experimental vemos que se usara 3 factores y 3 niveles:

Tabla 4

Arreglo ortogonal o matriz de experimentos L9 por el método de Taguchi

Tres factores en combinacion de tres niveles Respuesta

Tratamientos A B C Yi
1 60% 60min 500g Y1
2 60% 70min 7509 Y2
3 60% 80min 1000g Y3
4 70% 60min 750g Ya
5 70% 70min 1000g Ys
6 70% 80min 500g Ye
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7 80% 60min 1000g Y7
8 80% 70min 500g Ys
9 80% 80min 7509 Yo

Nota: El experimento se realizé con 9 tratamientos

4.2. Método de investigacion

4.2.1 Etapas de la investigacion:

El desarrollo de la presente investigacion se dio en 6 etapas, que se muestran
en la figura 7.

Figura 7
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Sellsda de Destilados
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compuestos &n los
Destilados
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Etapa 1: Acondicionamiento de la muestra fresca. Usando guantes de latex,
la muestra inicial (hojas, tallos, flores y raiz) es pesada en una balanza digital.
En la investigacion se usaran solo las hojas, por lo que son separadas con tijera
de los tallos. La figura 8 muestra el primer lote de hojas de paico.

Figura 8

Hojas de paico

Usando tijeras milimetradas se reducen las hojas en fragmentos de 2cm.
Figura 9

Hojas de paico cortadas

Etapa 2. Secado de muestra. Recubrimos con papel bond la base de las
bandejas de acero inoxidable y encima distribuimos las hojas fragmentadas para

ingresarlas a la estufa.
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Figura 10

Hojas de paico cortadas sobre el papel bond y la bandeja

I Po——

A Nt s S ST BT 1D Y Rt

Para obtener tres ensayos a 60% de humedad se colocaron las muestras de
paico en la estufa a una temperatura de 50°C durante 4 horas. Para obtener tres
ensayos a 70% de humedad se colocaron las muestras en la estufa a una
temperatura de 40°C durante 4 horas. Para los ensayos a 80% de humedad no
se realizé secado, debido a que se usa la humedad inherente de la planta
(muestra fresca) hallada mediante una balanza determinadora de humedad en
el Instituto de Investigacion de Especializacion en Agroindustria (IIEA), de la
Universidad Nacional del Callao (UNAC).

Figura 11
Bandejas con hojas de paico en la estufa

Etapa 3: Empacado y Sellado de la muestra seca. Después del secado se
realizd el pesado en balanza digital, el empacado y sellado de las muestras en

cajas de cartdon separando las hojas de paico, en diferentes niveles con papel
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bond para evitar que capten humedad e inmediatamente fueron llevadas al
Laboratorio | + D + i, FIQ — UNAC.
Figura 12

Empacado y sellado de las muestras secas

Etapa 4: Operaciéon de extraccién de aceite esencial. La etapa descrita a
continuacion se hizo en cada una de las nueve corridas, iniciando por el llenado
y recoleccion del check list de materiales, equipos e insumos de laboratorio.
Figura 13

Formato de Check List

CHECK LIST DE MATERIALES, INSUMOS Y EQUIPOS DE LABORATORIO

MATERIALES

EQUIPOS

INSUMOS

[+ GENERADOR DE VAPOR

[+ COCINA ELECTRICA

[+ AGUA DESTILADA

[W¥ CUERPO DEL EXTRACTOR

[¥ TERMOMETRO DIGITAL

[¥ CINTA TEFLON

[+ ABRAZADERA SEG.

[+ CONDENSADOR

[ MALLA

[+ TAPA EXTRACTOR

[¥ BALANZA

[+ COLUMNA DE RELLENO

[¥ UNION COLUM/COND

[+ EMBUDO COLECTOR

[¥ COLECTOR AMBAR

[+ TRIPODE

W PINZAS

¥ PROBETA 1000mL

W ANILLOS RASHING

W CAJAS PETRI

I¥ MANGUERAS C/D
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Nota: La figura muestra el check list llenado al inicio de cada operacion de
extraccion.

Después se lavaron los materiales con agua potable luego se le hizo otro lavado
con agua destilada. Usando una probeta de 1000ml se cargo el generador de
vapor con un volumen de 2.5L de agua destilada. Seguido se peso la muestra
de paico en la balanza analitica correspondiente al tratamiento requerido. La
carga de la columna de fraccionamiento se hizo hasta la mitad de su capacidad
con anillos rashing. El armado del equipo extractor, inicia con el posicionamiento
de la mesa de trabajo y cocina eléctrica contigua al punto de luz y una conexion
de agua, luego se cargé la muestra de paico al cuerpo del extractor.

Figura 14

Cuerpo extractor

Seguido se realiz6 el encaje del generador de vapor con el cuerpo del extractor,
el encaje del cuerpo del extractor con su tapa mediante la abrazadera a presion,
el encaje de la tapa del extractor con la columna de fraccionamiento que contiene
anillos rashing, el encaje del adaptador puente de destilaciébn en uniéon con la
columna de fraccionamiento y el condensador y el encaje del frasco ambar al
embudo colector, todos los encajes fueron cerrados, asegurados y aislados con
cinta de teflon. Luego se inserto el termémetro digital en la parte superior de la
columna de fraccionamiento. Finalmente, se hizo la unién de las mangueras de
carga y descarga del condensador y también la conexion de la manguera de

carga al punto de agua.
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Figura 15

Equipo de destilacion a nivel laboratorio en funcionamiento

.
Termdémetro

Adaptador Puente de
Destilacion

Columna de
fraccionamiento

Tapa del
Extractor

Abrazadera de
Presién

Colector

\ 1 --‘J:

| S B

Cuerpo del
Extractor

Colector
Ambar

Generador de
Vapor

Nota: Fotografia tomada en el laboratorio | + D + i, FIQ — de la Universidad
Nacional del Callao (UNAC).
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La extraccion de aceite esencial inicié con el encendido de la cocina eléctrica y
apertura de la llave de agua. (ver figura 15)

Figura 16

Generador de vapor

Se hizo el control del tiempo de extraccion con un reloj digital desde el momento
qgue el agua comienza a ebullir en el generador de vapor, el control se realizé
cada 10 min y la lectura de temperaturas se hizo con el termémetro digital en el
tope de la columna de fraccionamiento hasta alcanzar los tiempos especificados.
Etapa 5: Recoleccién, Identificacion y Sellado de Destilados.

En esta etapa se hizo la recoleccion de aceite esencial mas hidrolato en frascos
de vidrio color ambar de 30ml de capacidad previamente lavado y secado.

Figura 17

Union del tubo colector y el frasco ambar
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La evaluacion inicial del aceite esencial de paico fue en el frasco de vidrio ambar,
mediante el analisis organoléptico se usaron los sentidos y determinaron
caracteristicas sensoriales como aspecto, color y olor. Este andlisis fue realizado
por un tesista. Después se realizo la separacion del aceite esencial y el hidrolato;
usando una jeringa de 5ml se extrajo 1 ml de aceite esencial a partir del frasco
ambar de 30ml, lo extraido se coloco en otro frasco ambar rotulado de 5ml de
capacidad y se cerré con tapdn y tapa.

Figura 18

Frascos colectores de 30 mly 5ml

Después se desarmd del equipo extractor, deseché los residuos y se lavod los
materiales usados mientras que la muestra extraida se almacené con cuidado
en un lugar fresco protegidos de la luz y de variaciones excesivas de
temperatura. Finalmente, extraidas las nueve muestras se enviaron de inmediato
a la Unidad de Investigacion en Productos Naturales LID - laboratorio 209, de la
Universidad Peruana Cayetano Heredia (UPCH) para el analisis de composicion
guimica del aceite esencial de paico en un cromatégrafo de gases acoplado a
espectrémetro de masas.

Figura 19

Frascos colectores de 5ml con nueve muestras extraidas
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Etapa 6: Determinacién del porcentaje de los compuestos en los destilados
por cromatografia de gases acoplado a espectrometro de masas (CG/EM). Se
inicia con la dilucion 20uL de cada muestra en 1mL de diclorometano (solvente
organico). Se distribuye las muestras diluidas en el auto muestreador, que consta
de un sistema de inyeccidon en modo split (significa con divisién de la muestra e
indica que solo ingresa el 1% de la muestra y es para analitos con
concentraciones altas) en el cual se introduce una jeringa especifica para evitar
la contaminacién de las muestras de aceites esenciales. Seguido, se hace la
inyeccion de 1pL de la muestra en un merlin (puerto de inyeccién) para luego ser
llevado a una camara de vaporizacion y ser convertida en gas, puesto que en
cromatografia se trabaja con muestras volatiles. Después se da inicio de la fase
movil, la muestra volatil es llevada con gas He (gas portador o gas de arrastre)
hacia la columna capilar de 60m x 250pum x 0.25um ubicada dentro del horno
con rampa de temperatura de 40°C a 300°C. Luego se da la separacion de los
compuestos de la muestra de acuerdo con sus pesos moleculares dentro de la
columna atravesando toda su longitud. La cuantificacion y determinacion de los
componentes de la muestra en el espectrometro de masas consiste en el
detector que responde a la presencia de un analito que sera representado. Las
respuestas de la separacion, se presentan mediante un cromatograma cuya
representacion se realiza en funcién del tiempo de retencion (tr) versus a la
abundancia de las sefiales y un reporte cromatografico que da las
concentraciones de cada analito en la muestra, ambos se obtienen usando el
software del equipo. La corrida de cada muestra en el CG/EM dura 54 minutos

aproximadamente.

4.3 Poblacion y muestra

4.3.1 Poblacién

El material a utilizar en la experiencia es la planta aromatica paico (Chenopodium
ambrosioides L.) originario de Paccha distrito de Jauja — Junin, en los

periodos comprendidos de noviembre a diciembre.
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4.3.2 Muestra

La muestra estuvo constituida por 20 kg de paico, con una humedad inicial
(humedad inherente) de 80% aproximadamente y medidos por el Instituto de
Investigacion de Especializacion en Agroindustria — UNAC, donde la masa
inicial (masa de tallos, flor y hojas) y la masa acondicionada (masa de hojas)
estan distribuidas de la siguiente manera:

Tabla 5

Distribucién de masas y humedades

N° de Masa inicial (g) Masa Humedad
corrida acondicionada (g) inherente (%)
1 2194.8 1205.94 83.66
2 2113.9 1161.50 80.79
3 1849.4 1016.14 80.79
4 1634.0 897.80 83.66
5 1337.2 734.75 80.33
6 3672.4 2017.79 80.33
7 1104.4 606.79 83.66
8 2820.6 1549.76 81.31
9 2888.2 1586.94 81.31

Nota: La masa acondicionada consta de hojas de paico cortadas a 2cm.

4.4 Lugar de estudio y periodo desarrollado
En la presente investigacion la experimentacién se desarrolld en diferentes
laboratorios:
e Ellaboratorio de fisicoquimica DIRINCRI - PNP.
e EIl laboratorio del Instituto de Investigacion de Especializacion en
Agroindustria (IIEA), de la Universidad Nacional del Callao (UNAC).
e El Laboratorio | + D + i, FIQ — de la Universidad Nacional del
Callao (UNAC).
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e La Unidad de Investigacion en Productos Naturales LID - laboratorio 209,
de la Universidad Peruana Cayetano Heredia (UPCH).
El periodo en el que se desarroll6 la experimentacion fue desde julio 2018 hasta
enero 2020.

4.5 Técnicas e instrumentos para la recolecciéon de lainformacion
4.5.1 Técnicas paralarecoleccion de lainformacion
Se utilizaron las siguientes:

e El andlisis instrumental mediante la cromatografia de gases acoplada a
espectrometria de masas (CG/EM) para la determinacion del porcentaje
de los compuestos en los destilados del aceite esencial de paico, descrito
en la etapa 6.

e Procedimiento del IIEA para la determinacion del porcentaje de humedad
de la muestra fresca de hojas de paico, mencionado en la etapa 2.

e El uso de la formula H% = > x100 para la determinacién del
mo

porcentaje de humedad de la muestra seca de hojas de paico a diferentes
temperaturas, descrito en la etapa 2.
Donde:

mo= Masa inicial de muestra

ms= Masa final de muestra

e La Gravimetria mediante la medicibn directa observacional y un
procedimiento sistematizado se registraron los datos de la masa,
explicado en la etapa 1, etapa 3 y etapa 4.

e La Cronometria mediante la medicion directa observacional y un
procedimiento sistematizado se registraron los datos del tiempo, descrito
en la etapa 4.

e La revision de la literatura donde se recolect6 la informacion teérica de
fuentes como libros, revistas, articulos cientificos, tesis y trabajos de

investigacion, explicado en la etapa 5.
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4.5.2 Instrumentos para larecoleccion de la informacion
Equipos.

e Equipo experimental de extracciobn por arrastre de vapor a escala
laboratorio que consta principalmente de cuatro partes: generador de
vapor de volumen 4L, cuerpo extractor de volumen 6L, columna de
fraccionamiento, puente de destilacion y condensador.

Figura 20

Equipo de destilacion

e Cromatografo de gases Agilent Technologies 7890A acoplado a
espectrometro de masas Agilent Technologies 5975C.
Figura 21

Equipo de CG/EM
=

e Balanza Analitica DAKOTA de capacidad hasta 5Kg, dimensiones
9x19.5x26 cm y division 0.1 decima de gramo. Equipo propio.
Figura 22

Balanza digital
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e Balanza determinadora de humedad H.W.KESSEL MX-50 de rapido y
uniforme calentamiento con una lampara de halégeno.

Figura 23

Balanza determinadora de humedad

e Estufa MEMMERT UM 500 con dimensiones internas 55x40x50 cm y
regulador de temperatura hasta 220°C.
Figura 24
Estufa
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e Cocina eléctrica de una hornilla con 1500W, permite controlar el calory

ajustar rapidamente la temperatura.
Figura 25
Cocina eléctrica

e Termdmetro digital TBT-10, con espiga de acero de 20 cm y rango de

temperaturas de -50°C hasta 300°C.
Figura 26

Termdmetro digital

¢ Reloj digital de mano
Figura 27
Reloj digital
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Materiales
e Soporte universal
e Pinzas para soporte universal
e Tripode
e Vaso precipitado de 1L
e Probeta graduada de 1000ml
e Bagueta de vidrio
e Placas petri
e Piceta
e Pinzas
e Anillos rashing
e Embudo.
e Jeringa de 5ml.
e Bandejas de acero inoxidable 36 x 27 x 5 cm
e Frascos o colectores de vidrio oscuro de 30ml y 5mi
e Cinta de teflon
e Guantes de latex
e Escobillas de laboratorio
e Tijeras milimetradas
e Cajas de carton

e Papel bond

4.6 Analisis y Procesamiento de datos

Para el andlisis de los datos obtenidos se utilizo el software Minitab 19, el cual
cuenta con el disefio de experimentos de Taguchi donde se ingreso el tipo de
arreglo ortogonal (AO), los factores, niveles y la variable respuesta. En Minitab
19, el resultado del analisis estadistico se presenta mediante graficas de efectos
principales y tablas de andlisis de varianza (ANOVA).

4.7 Aspectos éticos en investigacion

Las autoras de la investigacion se responsabilizan por la informacion emitida en
el presente informe final de investigacion. Siendo este original, sin alteracion de

protocolos, métodos y resultados obtenidos.
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V. RESULTADOS

5.1. Resultados descriptivos

5.1.1 Resultados del andlisis organoléptico:

Las muestras de aceite esencial de paico extraidas en los ensayos 4, 5y 6
analizadas organolépticamente presentaron mejores resultados. Debido a que
las muestras en mencién tuvieron aspecto liquido brilloso, color ligeramente

amarillo, olor concentrado, caracteristicas inherentes de un aceite esencial de

paico.
Tabla 6
Resultados del andlisis organoléptico
Muestra Aspecto Color Olor
1 Liquido brilloso Ligeramente amarillo Leve

Liquido brilloso Ligeramente amarillo Leve
Liquido sin brillo  Incoloro Leve
Liquido brilloso Ligeramente amarillo  Concentrado
Liquido brilloso Ligeramente amarillo Concentrado
Liquido brilloso Ligeramente amarillo  Concentrado
Liquido brilloso Ligeramente amarillo Leve

Liquido brilloso Incoloro Leve

© 00 N o o b~ WODN

Liquido sin brillo  Ligeramente amarillo Concentrado

Nota: En la tabla se muestran tres caracteristicas a dos niveles cada una.
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5.1.2 Resultados del analisis por cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas CG/EM

Tabla 7
Resumen de resultados del analisis por cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas CG/EM en los nueve

ensayos de destilados de composicion diferenciada del aceite esencial de paico

Porcentaje Porcentaje Porcentaje Porcentaje Porcentaje Porcentaje Porcentaje Porcentaje Porcentaje

(%) del (%) del (%) del (%) del (%) del (%) del (%) del (%) del (%) del
N° Compuestos compuesto compuesto compuesto compuesto compuesto compuesto compuesto compuesto compuesto
enla enla enla en la enla enla enla en la en la
muestral muestra2 muestra3 muestra4 muestra5 muestra6 muestra7 muestra8 muestra9
1 a-Terpineno 67.05 56.92 76.01 52.72 33.62 72.18 61.11 75.83 63.84
2 o0-Cimeno 12.65 11.94 7.23 8.40 8.02 9.86 7.10 7.97 6.95
3 D-Limoneno 1.42 1.58 - 1.48 39.26 2.30 2.66 1.14 0.87
4 B-Felandreno 0.13 0.11 - - - 0.15 - - -
5 Y-Terpineno 0.83 0.73 - 0.69 0.39 1.17 0.84 1.02 0.74
6 trans-p-Menta-2,8- 0.15 0.31 - 0.61 5.12 0.17 - - -
dienol
7 C8H14O - 016 = = = = = = 028
8 CgHy140, - - - - - - 0.92 1.13 0.23
9 C1oH160 0.46 - - 1.90 0.37 - - -
10 2-Careno 12.06 22.02 6.53 23.87 6.4 5.62 13.38 7.54 17.78
11 Timol 1.68 1.26 4.20 2.64 0.33 4.07 5.17 0.85 3.07
12 Anetol 0.21 0.17 - - - 0.27 - 1.49 0.22
13 Carvacrol 1.00 0.81 2.62 1.85 0.33 2.11 3.07 1.02 1.98
14 C1oH160; 2.36 3.65 3.41 7.74 1.74 1.43 5.75 2.01 4.04

Nota: La tabla muestra seis compuestos presentes en los nueve ensayos, siendo uno de ellos Carvacrol.
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5.2. Resultados inferenciales

Tabla 8
Arreglo ortogonal de Taguchi con la variable respuesta
Tratamientos  Porcentaje de Tiempo de Masa de la Yi
Humedad extraccién muestra

1 60% 60min 5009 0.33
2 60% 70min 7509 0.81
3 60% 80min 1000g 1
4 70% 60min 7509 3.07
5 70% 70min 1000g 2.62
6 70% 80min 500g 211
7 80% 60min 1000g 1.85
8 80% 70min 500g 1.02
9 80% 80min 7509 1.98

Nota: Yi= Porcentaje de carvacrol en la muestra

La variacion de factores en los distintos ensayos mostroé los siguientes resultados
para las hipotesis planteadas:
5.2.1 Hipétesis especifica 1.
“Los destilados de composicion diferenciada exhiben un aumento cuando se

realiza la extracciéon a humedades mayores de 60%”.

Tabla 9
Analisis de Varianza Carvacrol en muestra (%) — Porcentaje de Humedad (%)
SC MC
Fuente GL SC Sec. Ajust. Ajust. F P

Porcentaje de humedad (%) 2 5.34247 5.34247 2.67123 313.04 0.003
Tiempo de extraccién (min) 2 0.11947 0.11947 0.05973 7.00 0.125

Masa muestra (g) 2 1.10580 1.10580 0.55290 64.79 0.015
Error residual 2 0.01707 0.01707 0.00853
Total 8 6.58480

Nota: Los datos sombreados en el ANOVA muestra que existe diferencia
significativa entre las medias para el porcentaje de humedad (%), puesto que
p=0.003.
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Figura 28

Grafica de efectos principales porcentaje de humedad (%)

Grafica de efectos principales para Medias
Medias de datos
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Nota: La grafica muestra que la linea correspondiente al porcentaje de humedad

(%) no es horizontal por lo tanto existe variabilidad en los tratamientos.

5.2.2 Hipotesis especifica 2:

“Los tiempos de extraccibn mayores a 55min enriquecen los destilados de

composicion diferenciada”.

Tabla 10

Analisis de varianza carvacrol en muestra (%) — Tiempo de extraccion (min)

Fuente GL SC Sec. SC MC F P
Ajust.  Ajust.

Porcentaje de humedad (%) 2 5.34247 5.34247 2.67123 313.04 0.003

Tiempo de extraccion (min) 2 0.11947 0.11947 0.05973 7.00 0.125
2
2

1.10580 1.10580 0.55290 64.79 0.015
Error residual 0.01707 0.01707 0.00853
Total 8 6.58480

Nota: La tabla, los datos sombreados en el ANOVA muestra que no existe

Masa muestra (g)

diferencia significativa entre las medias para el tiempo de extraccion (min),

puesto que p=0.125.
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5.2.3 Hipotesis especifica 3:
“La obtencién de destilados de composicion diferenciada se incrementa cuando

se usan masas menores de 2Kg de muestra”.

Tabla 11

Andlisis de varianza carvacrol en muestra (%) — Masa muestra (g)

Fuente G SC SC Ajust. MC F P
L Sec. Ajust.
Porcentaje de Humedad (%) 2 5.34247 5.34247 2.67123 313.04 0.003

Tiempo de Extraccién (min) 2 0.11947 0.11947 0.05973 7.00 0.125

Masa Muestra (g) 2 110580 1.10580 0.55290 64.79 0.015
Error residual 2 0.01707 0.01707 0.00853
Total 8 6.58480

Nota: La tabla, los datos sombreados en el ANOVA muestra que existe diferencia

significativa entre las medias para la masa muestra (g), puesto que p=0.015.

Figura 29
Grafica de efectos principales masa muestra (g)
Grafica de efectos principales para Medias
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Nota: La grafica muestra que la linea correspondiente al factor masa muestra (g)

no es horizontal, por lo tanto, existe variabilidad en los tratamientos.
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5.2.4 Hipotesis general:
“Existe un valor experimental de masa, porcentaje de humedad y tiempo de
extraccion, que incremente el porcentaje de uno de los compuestos mas
representativos en los destilados de composicién diferenciada del aceite esencial
de paico”.
Tabla 12
Andlisis de regresion carvacrol en muestra (%) — porcentaje de
humedad (%), tiempo de extraccién (min), masa muestra (g)

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor P
6.56773 1.09462 128.28 0.008
5.34247 2.67123 313.04 0.003
0.11947 0.05973 7.00 0.125
1.10580 0.55290 64.79  0.015
Error 0.01707 0.00853
Total 8 6.58480

Nota: La tabla ANOVA nos indica que los factores: porcentaje de humedad (%)

Regresion
Porcentaje de humedad (%)
Tiempo de extraccién (min)

Masa muestra (g)

N N D N O

y masa muestra (g) son estadisticamente significativos, por tener un p<0.05.

Ecuacion de Regresion

Carvacrol en muestra (%) = 0.33 + 1.8867* Porcentaje de Humedad (70%)
+0.9033* Porcentaje de Humedad (80%) - 0.2667* Tiempo de extraccion
(70min) — 0.0533* Tiempo de extraccién (80min) + 0.8* Masa
muestra (750qg) + 0.67* Masa muestra (1000g)

Tabla 13
Resumen del modelo
S R-cuad. R-cuad. R-cuad.
(ajustado) (pred)
0.0923760 99.74% 98.96% 94.75%

Nota: En la tabla el R- cuadrado (ajustado) refleja la variabilidad de todos los

factores escogidos.
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Figura 30
Andlisis de resultados mediante el diagrama de Pareto

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
{la respuesta es % Carvacrol en Muestra, o = 0.05)
Término 430

! Predictor  Nombre

A Parcentaje de Humedad (%]
B Tiempo de Extraccion (min)
A C Masa Muestra (g

L T T T

] 5 10 15 20
Efecto estandarizado

Nota: La grafica muestra la significancia de los factores porcentaje de humedad

(%) y masa muestra (g), puesto que interceptan la linea de referencia.

Tabla 14
Tabla de respuesta para medias
Nivel Porcentaje Tiempo de Masa
de humedad (%) extracciéon (min) muestra (g)
1 0.7133 1.7500 1.1533
2 2.6000 1.4833 1.9533
3 1.6167 1.6967 1.8233
Delta 1.8867 0.2667 0.8000
Clasificar 1 3 2

Nota: La tabla, muestra el Delta entre los valores de respuesta mas altos y mas

bajos para cada factor.
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Figura 31
Gréfica de efectos principales para medias de datos
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Nota: La gréfica, nos muestra que las lineas correspondientes a los factores no

son horizontales, por lo que existe un efecto principal presente en cada una.

Tabla 15
Valores a considerar en la experimentacion y prediccion.
Porcentaje Tiempo de Masa
de humedad (%) extraccion (min) muestra (g)
60min 7509

70%
Nota: La tabla muestra la configuracion de factores que conducen al

mejor resultado para el porcentaje de carvacrol.

Porcentaje de

Tabla 16
obtenido experimentalmente Vs.

Porcentaje de carvacrol

carvacrol pronosticado
Porcentaje de carvacrol en muestra (%)
Pronosticado

Experimental
3.42 3.02
Nota: La tabla muestra la comparacion del valor experimental por CG/EM vy el
valor pronosticado por el disefio de experimentos Taguchi en Minitab.
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VI. DISCUSION DE RESULTADOS

6.1. Contrastacion y demostracion de la hipotesis con los resultados

6.1.1 Porcentaje de humedad (%) — porcentaje de carvacrol (%) en muestra
La tabla N° 9 detalla el analisis de varianza aplicado, presentando un valor p =
0.03, que conduce concluir que el factor porcentaje de humedad (%) es
estadisticamente significativo. La figura N° 28 muestra que el porcentaje de
humedad de 70% esta asociado con el porcentaje de carvacrol medio mas alto,
ademas se observa que el incremento del porcentaje medio de carvacrol se
produce de 60% hasta 70%, mientras que a partir de 70% se observa decaer la
concentracion media. Entonces podemos afirmar que el porcentaje de carvacrol
medio se incrementa a partir de 60% de humedad, mostrando reduccion del
componente a partir del 70% de humedad.

6.1.2 Tiempo de extraccion (min) — porcentaje de carvacrol (%) en muestra
El nivel de 60min est4 asociado con el porcentaje de carvacrol medio mas alto,
para evaluar la completa significancia estadistica del efecto se realiz6 en la tabla
N° 10 el andlisis de varianza obteniendo un p=0.125, que conduce a no aceptar
el Hi: Los tiempos de extraccidon mayores a 55min enriquecen los destilados de
composicién diferenciada. Por lo tanto a 60min se alcanza el régimen
permanente, sin embargo, los resultados del ANOVA indican que este efecto
principal no es estadisticamente significativo.

6.1.3 Masa muestra (g) — porcentaje de carvacrol (%) en muestra

La tabla N° 11 detalla el analisis de varianza aplicado, presentando un valor p =
0.015, que conduce concluir que el factor masa muestra (g) es estadisticamente
significativo. En la figura N° 29 observamos que la masa muestra de 750g. esta
asociado con el porcentaje de carvacrol medio mas alto, ademas se observa que
el incremento del porcentaje medio de carvacrol se produce de 500g. hasta
750g., mientras que a partir de 750g. se observa decaer la concentracion media.
Entonces podemos afirmar que el porcentaje de carvacrol medio se incrementa
aceleradamente de 500g. a 750g., mostrando reduccion del componente de
750g. a 1000g.
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6.1.4 Porcentaje de carvacrol (%) en muestra - porcentaje de humedad (%),
tiempo de extraccion (min) y masa muestra (g)

La tabla N° 12 muestra el andlisis de regresion lineal donde indica que las
variables porcentaje de humedad (%) y masa muestra (g) son significativos
debido a sus valores p.

En la tabla N° 13 observamos el bajo valor de S 0.0923760 el cual indica que el
modelo describe bien la variable respuesta. El alto valor R-cuad. 98.96% muestra
gue los datos se ajustan bien al modelo, ademas el R-cuad. (pred) 94.75% indica
gue el modelo podria predecir la respuesta para nuevas observaciones.

En la figura N° 30, las barras representan los factores porcentaje de humedad
(%), masa muestra (g) y tiempo de extracciéon (min), ademas de la linea de
referencia. EI mayor efecto lo ejerce la variable porcentaje de humedad (%)
seguido del efecto de la variable masa de muestra ya que cruzan la linea de
referencia 4.30, por lo que estos factores son estadisticamente significativos en
el nivel de 0,05, el efecto de la variable tiempo de extraccion esta por debajo de
la linea de referencia, por lo que su efecto es menor.

La tabla N° 14 basada en el estadistico Delta, compara los promedios de nivel y
nos indica que la magnitud relativa del efecto en la variable respuesta es: el
rango 1 para el valor de Delta mas alto corresponde al porcentaje de humedad
(%) con 1.8867, el rango 2 para el segundo valor de Delta més alto corresponde
a la Masa Muestra (g) con 0.8000, y el rango 3 corresponde al tiempo de
extraccion con 0.2667.

La figura N° 31, muestra como el porcentaje de humedad, el tiempo de extraccion
y la masa de la muestra, afectan en diferente magnitud al porcentaje de carvacrol
en las muestras. El 70% de humedad origina un incremento al porcentaje de
carvacrol mayor que el 60% y 80% de humedad, también podemos observar que
las pendientes son mas pronunciadas para este factor, lo que indica que en este
factor se produce el mayor efecto principal. La masa de 750g origina un
incremento al porcentaje de carvacrol mayor que las masas de 500g. y 1000g.,
y el mayor incremento al porcentaje de carvacrol se da a 60min. La linea de

referencia representa la media general. En la practica se observa que usando un
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porcentaje de humedad hasta 70%, manteniendo un tiempo de extraccion de
60min. y una masa de muestra a 750g. el porcentaje de carvacrol se incrementa.
La tabla N° 15, indica la combinacion de los factores para la prediccidn, no se
incluyen los términos de interaccién porque el analisis determino que son
estadisticamente no significativos en los tratamientos.

La tabla N° 16, muestra la comparacion del porcentaje de carvacrol obtenido
experimentalmente (3.42) y el valor pronosticado utilizando la configuracién de
los factores por el disefio de experimentos (3.02), el porcentaje de variacion entre
ambos es de 11.7%.

6.2. Contrastacion de los resultados con estudios similares

o En la presente investigacion se desarrollaron nueve ensayos
experimentales, la extraccion se realizé en un equipo de destilacién por arrastre
de vapor acoplado a una columna de fraccionamiento a nivel de laboratorio,
utilizando hojas de paico entre 2cm. de longitud. A 60, 70 y 80% de humedad y
con tiempos de extraccion de 60, 70 y 80min., obteniéndose mejores resultados
a 70% de humedad y 60min, en contraste con [12] quien desarrollo tres ensayos
experimentales, usando un equipo por arrastre de vapor de agua a nivel
laboratorio, el tratamiento se basé en usar paico entre 1cm. de longitud, con una
carga entre 2 a 4kg, a 58 y 72% de humedad, usando 4 a 5L de agua en el
generador de vapor, con un tiempo de extraccion de 45, 50 y 55min., sus
resultados fueron analizados mediante cromatografia de gases. Obteniendo los
mejores resultados a las condiciones de 58% de humedad y 55min.

o [11] indican en su investigacion que el aceite esencial fue extraido a partir
de hojas de Chenopodium ambrosioides L. (paico) por el método de destilacion
por arrastre de vapor de agua, para ello se colocé en un balén los 2000g de
muestra y se agreg6 500ml de agua destilada y finalmente se calent6 hasta punto
de ebullicion por 2h. La investigacion en mencion guarda similitud con el presente
estudio que se desarroll6 usando masas de 500g, 750g y 1000g. De los cuales
se obtuvieron mejores resultados a 750g.

o En la investigacion de [5], existen cuatro compuestos mayoritarios
encontrados en el aceite esencial de C. Ambrosioides que son a-terpineno
(60,29%), seguido de p-cimeno (20,49%), 4-careno (7,96%) y trans-ascaridol
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(1,91%). Pero también se encontr6 el compuesto carvacrol (1,64%), dicha
composicion del aceite esencial guarda cierta similitud con los encontrados en la
presente tesis, donde se determiné experimentalmente que el porcentaje de
carvacrol en los destilados de composicion diferenciada fue de 3,42%.

6.3 Responsabilidad ética

Toda la informacion que se ha detallado en el presente trabajo de investigacion
ha sido referenciada; para estudios posteriores, aplicaciones industriales u otros.
Si se cumplen las mismas condiciones citadas, se acude a la misma fuente y

métodos se obtendran resultados similares.
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VIl.  CONCLUSIONES

1. El porcentaje de humedad mas importante es del 70%, debido a que esta
humedad reduce la cantidad de agua en las glandulas especializadas de las
hojas y permitiendo al vapor arrastrar una mayor cantidad de aceite esencial, lo
cual origina un incremento en el porcentaje de carvacrol.

2. Las observaciones indican que por encima de 60min. el incremento del
factor tiempo no influye en el incremento de la concentracion de carvacrol. Se
observé que las muestras obtenidas a 60min alcanzaron valores de porcentaje
de carvacrol medio mas alto. Las muestras obtenidas a 80min presentaron
variacion minima del porcentaje de carvacrol (0.06%), con respecto a las
muestras de 60min. Las muestras obtenidas a 70min presentaron reduccion
significativa del porcentaje de carvacrol. Entonces la composicion del carvacrol
obtenido alcanza el régimen permanente a 60min, por lo tanto, es innecesario
mantener la operacion activa durante mas tiempo.

3. El factor masa de muestra ejerce un efecto importante en la extraccion de
aceite esencial. Al analizar el indicador de 500g observamos en la
experimentacion que el flujo de vapor produce contacto abrupto (rapido) con las
glandulas especializadas arrastrando menor cantidad de aceite esencial. En el
analisis del indicador de 750g se examind que, al aumentar la masa, el vapor
interacciona mejor con las glandulas especializadas incrementando la cantidad
de aceite esencial y en el analisis del indicador de 1000g el aumento de masa
dificulto el paso de vapor y redujo la cantidad de aceite esencial extraido.

4. A las condiciones de extraccion y fraccionamiento de 70% de humedad,
60min y 7509 el porcentaje de los compuestos mas representativos en los
destilados son: a-terpinolene (50.94%), p-cimeno (8.25%) y carvacrol (3.42%).
Resaltando entre ellos el carvacrol, por su empleo en diferentes sectores como

en la industria alimentaria y medicina.
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VIII.RECOMENDACIONES

1. Fomentar las investigaciones para la extraccion del aceite esencial de
paico, en diferentes zonas del Peru con el fin de definir la composicion y el
porcentaje de sus componentes principales, debido a que presentarian un alto

potencial econémico en diversas industrias peruanas.

2. Efectuar un mayor control en la humedad, para futuras investigaciones,
debido a que es la variable mas importante del proceso y su control lograra una

mejor extraccion del aceite esencial.

3. Desarrollar las investigaciones respecto a la planta aromatica (paico),
utilizando las hojas antes de la floracion, ya que esta etapa propicia la extraccion

de mayor cantidad de aceite esencial.

4. En investigaciones a escala piloto implementar tabiques dentro del cuerpo
del extractor cada 5mm que le permitan tener niveles, para la incorporacion de
mallas metalicas que sostengan las muestras, facilitando el paso del vapor

saturado y mejorando el arrastre del aceite en el destilado.
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Matriz de consistencia
EXTRACCION Y FRACCIONAMIENTO SIMULTANEO DEL ACEITE ESENCIAL DE PAICO (Chenopodium ambrosioides L.)
PARA LA OBTENCION DE DESTILADOS DE COMPOSICION DIFERENCIADA

PROBLEMA GENERAL OBJETIVO GENERAL HIPOTESIS GENERAL VARIABLE DEPENDIENTE DIMENSIONES INDICADORES METODO
¢ Cuél serd el porcentaje de los |Determinar el porcentaje de los |[Existe un valor experimental de Cromatografia
compuestos mas representativos [compuestos mas representativos |masa, porcentaje de humedad y [Y=Porcentaje de los | -Porcentaje de gases
en los destilados de composicidn |en los destilados de composicién [tiempo de extraccion, que incremente [compuestos mas de los - g = &reade pico acoplada a
diferenciada del aceite esencial |diferenciada del aceite esencial |el porcentaje de wuno de los [representativos en los | compuestos. area total espectrometria
de paico, variando las |de paico, variando las |compuestos mas representativos en (destilados de composicion de masas
condiciones de extraccion y |condiciones de extraccion y |llos destilados de composicion (diferenciada del aceite (CGIEM).
fraccionamiento fraccionamiento diferenciada del aceite esencial de [esencial de paico.
simultaneo? simultaneo. paico.

: p " VARIABLES DIMENSIONES -
SUB - PROBLEMA OBJETIVOS ESPECIFICOS HIPOTESIS ESPECIFICAS INDEPENDIENTES INDICADORES METODO

a. ¢Cual sera el porcentaje de |a. Evaluar los porcentajes de
humedad mas importante |humedad establecidos para la |Los destilados de composicion [X1 = Porcentaje de humedad | -Porcentaje de |60%, 70%, 80% -Célculo
durante la extraccion y |extraccion y fraccionamiento |diferenciada exhiben un aumento |[de la muestra para la |humedad. mateméatico
fraccionamiento simultaneo del |simultaneo del aceite esencial de |cuando se realiza la extraccion a |extraccion y fraccionamiento
aceite esencial de paico para la |paico para la obtencion de |humedades mayores de 60%. simultaneo del aceite esencial -Revisidon de la
obtencion de destilados de |destilados de composicién de paico. literatura
composicion diferenciada? diferenciada.
b. ¢Como influye el incremento |b. Analizar los tiempos de
del tiempo en la extraccion y |extracciobn y fraccionamiento |Los tiempos de extraccion mayores a (X2 = Tiempo de extraccion y |-Tiempo de 60min, 70min, Procedimiento
fraccionamiento simultaneo del |simultaneo del aceite esencial de [55min enriquecen los destilados de [fraccionamiento  simultaneo |extracciony 80min experimental:

aceite esencial de paico para la
obtencion de destilados de
composicion diferenciada?

la obtencion de
de composicion

paico para
destilados
diferenciada.

composicion diferenciada.

del aceite esencial de paico

fraccionamiento.

Medicion de

tiempos

c. ¢Como afecta la variacion de
la masa a la extraccion vy
fraccionamiento simultaneo del
aceite esencial de paico para la
obtencion de destilados de
composicion diferenciada?

c. Examinar la variacion de la
masa usando 500g., 750g. y
1000g. de muestra en la
extraccion y  fraccionamiento
simultdneo del aceite esencial de
paico para la obtencion de
destilados de composicion
diferenciada.

La obtencion de destilados de
composicion diferenciada se
incrementa cuando se usan masas
menores a 2Kg de muestra.

X3 = Masa de la muestra en
el cuerpo del extractor para la
extraccién y fraccionamiento
simultaneo del aceite esencial
de paico.

-Masa de la
muestra

500g, 750g, 1000g

Procedimiento
experimental:
Medicion de

masas
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Grafica de probabilidad normal de los residuos (porcentaje de humedad %)
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RESID_Porcentaje de Humedad

La gréfica muestra la evaluacion de la normalidad de los residuos para el factor
porcentaje de humedad (%)

La grafica de probabilidad normal de los residuos muestra los residuos vs. sus
valores esperados cuando la distribucion es normal. La grafica de probabilidad
normal de los residuos sigue aproximadamente la linea recta. Verificamos el
analisis grafico, con el supuesto de que los residuos estan distribuidos
normalmente (Ho = Los datos siguen una distribucion normal). El valor p (0.255)
es mayor que el nivel de significancia de 0.05. Por lo tanto, aceptamos la

hipotesis nula de que los datos siguen una distribucion normal.
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Grafica de probabilidad normal de los residuos (tiempo de extraccion en

minutos)

Grafica de probabilidad de RESID_Tiempo de Extraccion
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La grafica muestra la evaluacién de la normalidad de los residuos para el factor
tiempo de extraccion (min)

La grafica de probabilidad normal de los residuos muestra los residuos vs. sus
valores esperados cuando la distribucion es normal. La grafica de probabilidad
normal de los residuos sigue aproximadamente la linea recta. Verificamos el
analisis grafico, con el supuesto de que los residuos estan distribuidos
normalmente (Ho = Los datos siguen una distribucion normal). El valor p (0.806)
es mayor que el nivel de significancia de 0.05. Por lo tanto, aceptamos la

hipotesis nula de que los datos siguen una distribuciéon normal.
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Gréafica de probabilidad normal de los residuos (masa muestra)

Grafica de probabilidad de RESID_Masa Muestra
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La gréafica muestra la evaluacion de la normalidad de los residuos para el factor
masa muestra (g)

La grafica de probabilidad normal de los residuos muestra los residuos vs. sus
valores esperados cuando la distribucion es normal. La gréfica de probabilidad
normal de los residuos sigue aproximadamente la linea recta. Verificamos el
analisis grafico, con el supuesto de que los residuos estan distribuidos
normalmente (Ho = Los datos siguen una distribucion normal). El valor p (0.412)
es mayor que el nivel de significancia de 0.05. Por lo tanto, aceptamos la

hipétesis nula de que los datos siguen una distribucion normal.
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INFORMES DE RESULTADOS DE LOS ANALISIS

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
Universidad del Peri, DECANA DE AMERICA

MUSEO DE HISTORIA NATURAL

"Afo de la Consolidacién del Mar de Grau”

CONSTANCIA N°42-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 (planta completa) recibida de Julissa AQUINO INOFUENTE,
estudiante de la Universidad Nacional del Callao, ha sido estudiada y clasificada como:
Chenopodium ambrosioides L. y tiene la siguiente posicidn taxondmica, segun el
Sistema de Clasificacion de Cronquist (1988).
DIVISION: MAGNOLIOPHYTA
CLASE: MAGNOLIOPSIDA
SUBCLASE: CARYOPHYLLIDAE
ORDEN: CARYOPHYLLALES
FAMILIA: CHENOPODIACEAE
GENERO: Chenopodium
ESPECIE: Chenopodium ambrosioides L.
Nombre vulgar: “Paico”
Determinado por Blgo. Mario Benavente

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

Lima, 14 abril de 2016

>4 ,_/——f’
c%ea/\sg[ 27
Dra. Hayde Montoya Tetreros

" JEFA DEL HERBARIO SAN MARCOS (USM)

DDB
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IVERS

Vicerrectorado de Investigaciéon
Instituto de Investigacion de Especializacién

IDAD NACIONAL DEL CALLAO

en Agroindustria

INFORME DE ANALISIS DE HUMEDAD EN HOJAS DE PAICO

SOLICITANTE

PRODUCTO

NUMERO DE MUESTRA
IDENTIFICACION/MTRA
CANTIDAD RECIBIDA
MARCA

FORMA DE PRESENTACION

SOLICITUD DE SERVICIO

- JULISSA AQUINO INFUENTE.

: HOJAS DE PAICO.

: Uno.

:HP1

: 20g.

:S/M.

: Envasado, las muestras ingresan en taper de pldstico cerrado y
dentro de una bolsa plastica.

: INFORME N2 02-18-G/B/A.

REFERENCIA : PERSONAL.
FECHA DE RECEPCION :06/11/2018.
ENSAYO SOLICITADO : FISICO Quimico.
RESULTADOS:
{ ENSAYO RESULTADOS
| %HUMEDAD 83.66%

METODO UTILIZADO EN EL LABORATORIO:
BALANZA DE HUMEDAD

FECHA DE EJECUCION DE ENSAYO: 06/11/2018.

Av. Juan Pablo I

LUUIVI

<[ DiRecc

I N° 306 - Bellavista

Callao 02 - PERU. Tel.: (511) 4652325
e-mail: ilea@unac.pe
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NIVERSIDAD NACIONAL DEL CALLAO

Vicerrectorado de Investigacion
Instituto de Investigacion de Especializacion

en Agroindustria

INFORME DE ANALISIS DE HUMEDAD EN HOJAS DE PAICO

SOLICITANTE
PRODUCTO

NUMERO DE MUESTRA
IDENTIFICACION/MTRA
CANTIDAD RECIBIDA
MARCA

FORMA DE PRESENTACION
SOLICITUD DE SERVICIO
REFERENCIA

FECHA DE RECEPCION
ENSAYO SOLICITADO

RESULTADOS:

1 JULISSA AQUINO INFUENTE.
: HOJAS DE PAICO.

: Uno.

1 HP2

: 20g.

:S/M.

: Envasado, las muestras ingresan cerrado en bolsa plastica.
: INFORME N2 05-18-G/B/A.

: PERSONAL.

:20/11/2018.

: FISICO QUIMICO.

ENSAYO RESULTADOS

%HUMEDAD 80.79%

METODO UTILIZADO EN EL LABORATORIO:
BALANZA DE HUMEDAD.

FECHA DE EJECUCION DE ENSAYO: 20/11/2018.

Av. Juan Pablo

—
+NACI0Q;
l7\-5\ AL

™ /k, N

Vil

I N° 306 - Bellavista

Callao 02 - PERU. Tel.: (511) 4652325
e-mail: llea@unac.pe

% nea-t

INAC
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NIVERS

Vicerrectorado de Investigacién
Instituto de Investigacién de Especializacién

IDAD NACIONAL DEL CALLAO

en Agroindustria

INFORME DE ANALISIS DE HUMEDAD EN HOJAS DE PAICO

SOLICITANTE
PRODUCTO

NUMERO DE MUESTRA
IDENTIFICACION/MTRA
CANTIDAD RECIBIDA
MARCA

FORMA DE PRESENTACION

SOLICITUD DE SERVICIO

: JULISSA AQUINO INFUENTE.

: HOJAS DE PAICO.

:Uno.

:HP3

: 8g.

1 S/M.

: Envasado, las muestras ingresan en téper de pléstico cerrado y
dentro de una bolsa pldstica.

: INFORME N2 06-18-G/B/A.

REFERENCIA : PERSONAL.
FECHA DE RECEPCION :26/11/2018.
ENSAYO SOLICITADO : FISICO QUIMICO.
RESULTADOS:
ENSAYO | RESULTADOS
%HUMEDAD | 80.33%

METODO UTILIZADO EN EL LABORATORIO:
BALANZA DE HUMEDAD

FECHA DE EJECUCION DE ENSAYO: 26/11/2018.

Av. Juan Pablo Il N° 306 - Bellavista
Callao 02 - PERU. Tel.: (511) 4652325
e-mail: llea@unac.pe
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NIVERSIDAD NACIONAL DEL CALLAO

Vicerrectorado de Investigacion
Instituto de Investigacion de Especializacién

en Agroindustria

INFORME DE ANALISIS DE HUMEDAD EN HOJAS DE PAICO

SOLICITANTE

PRODUCTO

NUMERO DE MUESTRA
IDENTIFICACION/MTRA
CANTIDAD RECIBIDA
MARCA

FORMA DE PRESENTACION
SOLICITUD DE SERVICIO

: JULISSA AQUINO INFUENTE.

: HOJAS DE PAICO.

- Uno.

: HP5

: 8g.

:S/M.

: Envasado, las muestras ingresan en bolsa ziploc.
: INFORME N2 07-18-G/B/A.

REFERENCIA : PERSONAL.
FECHA DE RECEPCION :30/11/2018.
ENSAYO SOLICITADO : FISICO QUIMICO.
RESULTADOS:
ENSAYO RESULTADOS
%HUMEDAD 81.31%

METODO UTILIZADO EN EL LABORATORIO:
BALANZA DE HUMEDAD

FECHA DE EJECUCION DE ENSAYO: 30/11/2018.

Av. Juan Pablo Il N° 306 - Bellavista
Callao 02 -~ PERU. Tel.: (511) 4652325
e-mail: llea@unac.pe




UNIVERSIDAD PERUANA

CAYETANO HEREDIA

-
<
-
e
A/

UNIDAD DE INVESTIGACION EN PRODUCTOS NATURALES

Informe de resultados

Solicitantes: Julissa Aquino

Muestra: 9 muestras de aceite esencial de Paico con cédigos: 1,
2,3,4,5,6,7,8y9.

Analisis: Composicidon quimica de aceites esenciales por
Cromatografia de gases acoplada a espectrometria de
masas.

Fecha de entrega de Resultados: 21 diciembre 2018

RESULTADOS

En las paginas 2 a 15 del presente informe.

Atentamente,

Cotaio Ko

Dra. Rosario Rojas Durédn

Unidad de Investigacién en Productos Naturales
LID-Laboratorio 209

e-mail: rosario.rojas@upch.pe

pagina web: www.uipn-upch.pe

Teléfono: 51-1-3190000 Anexo 233227

Pagina 1 de 15
Av. Honorio Delgado 430, Lima 31 / Apartado Postal 4314

Central Telefonica: (511) 319-0000 2402 Secretaria Académica de
Facultad de Ciencias y Filosofia Alberto Cazorla Talleri
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ACEITE ESENCIAL “1”

Se identificaron 14 compuestos que comprenden el 100% de la composicion total del aceite

esencial.
tr % en la
Numero Nombre del compuesto (NIST08.L) (min) muestra
(areas relativas)
1 Jo-Terpineno 16.08 67.05
2 0-Cimeno 16.30 12.65
3 ID-Limoneno 16.45 1.42
4 [B-Felandreno 16.55 0.13
5 ly-Terpineno 17.34 0.83
6 Itrans-p-Menta -2,8-dienol 19.40 0.15
7 |Desconoc1do (C1oH160) 20.15 0.17
8 IDesconoudo (C1oH160) 21.07 0.17
9 IDesconocido (C4oH160) 22.52 0.12
10 2-Careno 23.10 12.06
11 Timol 24.21 1.68
12 IAnetol 24.29 0.21
13 Carvacrol 24.49 1.00
14 2491 2.36

IDesconocido (C10H1602)
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ACEITE ESENCIAL “2”

Se identificaron 14 compuestos que comprenden el 100% de la composicion total del aceite

esencial.
tr % en la
Numero Nombre del compuesto (NIST08.L) (min) muestra
(areas relativas)
1 Jo-Terpineno 16.08 56.92
2 0-Cimeno 16.30 11.94
3 ID-Limoneno 16.45 1.58
4 [B-Felandreno 16.55 0.11
5 ly-Terpineno 17.35 0.73
6 Itrans-p-Menta -2,8-dienol 19.40 0.31
7 |Desconocndo (CsH140) 19.48 0.16
8 IDesconoudo (C1oH160) 20.16 0.17
9 IDesconocido (C1H:60) 21.07 0.17
10 2-Careno 23.1 22.02
11 Timol 24.21 1.26
12 IAnetol 24.29 0.17
13 Carvacrol 24.49 0.81
14 24.92 3.65

IDesconocido (C10H1602)
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ACEITE ESENCIAL “3”

Se identificaron 6 compuestos que comprenden el 100% de la composicion total del aceite
esencial.

tr % en la
Numero Nombre del compuesto (NIST08.L) (min) muestra
(areas relativas)
1 Jo-Terpineno 16.04 76.01
2 0-Cimeno 16.29 7.23
3 2-Careno 23.08 6.53
4 [Timol 24.21 4.20
5 Carvacrol 24.49 2.62
6 IDesconocido (C10H1602) 24.90 3.41

rom ram -M | i ncial “3”
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ACEITE ESENCIAL “4”

Se identificaron 9 compuestos que comprenden el 100% de la composicion total del aceite
esencial.

tr % en la
Numero Nombre del compuesto (NIST08.L) (min) muestra
(areas relativas)
1 a-Terpineno 16.04 52.72
2 Io-Cimeno 16.29 8.40
3 [Dp-Limoneno 16.44 1.48
4 y-Terpineno 17.35 0.69
5 Jtrans-p-Menta-2,8-dienol 19.40 0.61
6 2-Careno 23.08 23.87
7 Timol 24.21 2.64
8 Carvacrol 24.48 1.85
9 IDesconocido (C1oH1602) 24.91 7.74
Cromatograma GC-MS del aceite esencial “4”
Abundance
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ACEITE ESENCIAL “5”

Se identificaron 18 compuestos que comprenden el 100% de la composicién total del aceite

esencial.
tr % en la
Numero Nombre del compuesto (NIST08.L) (min) muestra
(areas relativas)
1 Ia-Pineno 13.37 0.55
2 Ia-Terpineno 16.04 33.62
3 Io-Cimeno 16.29 8.02
4  Ip-Limoneno 16.45 39.26
5 y-Terpineno 17.35 0.39
6 trans-p-Menta-2,8-dienol 19.40 5.12
7 IDesconocido (CeH150) 19.48 0.23
8 1-metil-4-(1-metiletenil)-trans-2-Ciclohexen-1-ol 19.85 1.40
9 IDesconocido (CoH160) 20.50 0.14
10 IDesconocido (C1oH160) 21.43 0.98
¥ IDesconocido (CgH120,) 22.05 0.20
12 IDesconocido (C1oH160) 22.34 0.35
13 |Desconocido (C1oH160) 22.65 0.57
14 2-Careno 23.08 6.40
15  [Pesconocido (CgH160) 24.01 0.37
16 Timol 24.21 0.33
17 ICarvacroI 24.49 0.33
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18 IDesconocido (C1oH1602)
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ACEITE ESENCIAL “6”

Se identificaron 15 compuestos que comprenden el 100% de la composicién total del aceite

esencial.
tr % en la
Numero Nombre del compuesto (NIST08.L) (min) muestra
(areas relativas)
1 Ia-Terpineno 16.10 72.18
2 Io—Cimeno 16.30 9.86
3 |D-Limoneno 16.45 2.30
4 [B-Felandreno 16.55 0.15
5 y-Terpineno 17.35 1.17
6 trans-p-Menta-2,8-dienol 19.40 0.17
7 IDesconocido (C1oH160) 20.16 0.21
8 [pesconocido (C1oH:0) 21.07 0.16
9 2-Carene 23.09 5.62
10 7-Oxabicyclo[4.1.0]heptan-2-one, 3-methyl-6-(1- 23.52 0.15
Imethylethyl)-
11 [rimol 24.21 4.07
12 Anetol 24.29 0.27
13 [Carvacrol 24.49 2.1
14 IDesconocido (C1oH1602) 24.91 1.43
15 30.55 0.15

IDesconocido (C13H2402)
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ACEITE ESENCIAL “7”

Se identificaron 9 compuestos que comprenden el 100% de la composicion total del aceite
esencial.

tr % en la
Numero Nombre del compuesto (NIST08.L) (min) muestra
(areas relativas)

1 a-Terpineno 16.04 61.11
2 Io-Cimeno 16.29 7.10
3 [JLimoneno 16.45 2.66
4 y-Terpineo 17.35 0.84
5 2-Careno 23.08 13.38
6 |Desconocido (CgH1405) 24.01 0.92
7 Thymol 24.21 5.17
8 Carvacrol 24.48 3.07
9 IDesconocido (C1oH1602) 24.90 575

Cromatograma GC-MS del aceite esencial “7”

avcooe
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ACEITE ESENCIAL “8”

Se identificaron 10 compuestos que comprenden el 100% de la composicion total del aceite
esencial.

tr % en la
Numero Nombre del compuesto (NIST08.L) (min) muestra
(areas relativas)
1 Jo-Terpineno 16.04 75.83
2 0-Cimeno 16.29 7.97
3 |D-Limoneno 16.45 1.14
4 ly-Terpineno 17.35 1.02
5 2-Careno 23.08 7.54
6 JDesconocido (CgH1405) 24.00 1.13
7 Timol 24.21 0.85
8 IAnetol 24.29 1.49
9 Carvacrol 24.48 1.02
10 IDesconocido (C10H1602) 24.91 2.01

rom ram -M | i ncial “8”
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ACEITE ESENCIAL “9”

Se identificaron 12 compuestos que comprenden el 100% de la composicion total del aceite

esencial.
tr % en la
Numero Nombre del compuesto (NIST08.L) (min) muestra
(areas relativas)
1 a-Terpineno 16.05 63.84
2 Io-Cimeno 16.29 6.95
3 [p-Limoneno 16.45 0.87
4 y-Terpineno 17.34 0.74
5 IDesconocido (CgH140) 19.47 0.28
6 2-Careno 23.08 17.78
7 IDesconocido (C10H1602) 23.27 0.24
8 IDesconocido (CsH1402) 24.00 0.23
9 Timol 24.21 3.07
10 Anetol 24.29 0.22
11 Carvacrol 24.48 1.98
12 24.91 3.80

IDesconocido (C1oH1605)
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Condiciones cromatograficas para las 9 muestras de aceites esenciales:

Equipo: Cromatografo de gases Agilent Technologies 7890A con detector espectrometro de
masas Agilent Technologies 5975C.

Columna: J&W 122-1545.67659 DB-5ms, 325 °C: 60 m x 250 ym x 0.25 ym

Rampa de temperatura: Empieza en 40 °C y sube a 5 °C/min hasta 180 °C; 2.5 °C/min hasta
200 °C por 5 min y finalmente 10 °C/min hasta 300 °C manteniéndose por 3 minutos.

Tiempo de corrida: 54 min
Volumen de Inyeccion: 1 pL
Split: 100:1

Gas portador: He, 1 mL/min

Muestra: Se diluyé 20 pL de muestra en 1 mL de diclorometano

Pagina 15 de 15
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UNIVERSIDAD PERUANA

CAYETANO HEREDIA

UNIDAD DE INVESTIGACION EN PRODUCTOS NATURALES

Informe de resultados
Solicitante: lulissa Aguino
Muestra: 1 Aceite esencial con codigo:
Prediccion
051119

Andlisis: Composicién quimica de 1 aceite esencial por

Cromatografia de gases acoplada 2 espectrometria de

masas.

Fecha de entrega de Resultados: 27 naviembre 2019

RESULTADOS

En las paginas 2 a 3 del presente informe.

Atentamente,

2 P
A TR ':'_é.e:}'_--ézl

Dra. Rosario Rojas Durédn

Unidad de Investigacidn en Productos Naturales
LID-Laboratorio 209

e-mail: rosario.rojas@upch.pe
Teléll;tia: 51-1-3150000 A;\exo 233227
Pagina1de3
Av. Honono Delgado 430, Lima 31 / Apartado Postal 4314

Central Telefonsca: (511) 319.0000 2402 Secretara Académica de
Facultad de Crencias y Filosofia Alberto Cazorfa Tallen
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ACEITE ESENCIAL “Prediccién”

081118

Se identificaron 15 compueskes que comprenden el 100% de la composicsdn total del aceibe

S5
ta % &n la
Humearo Mombre ded ::nmpue-s.l:r:r IHIE 1 e, L] | muesira
[areas relainas|
1 In-l erpanene 1712 0.07
2 In-l erpinolans 2213 50.94
3 r:-:: MEnd 22 58 825
4 '_ln'r:-ﬂen-:u 22 B8 147
5 I'n-{:lrnenu 325 1.47
B I.--rerpune-c- 24 BT 077
7 Iqscannc- 3864 20.06
E ra"-.-an:n:ﬂ 40.01 3.42
g Peaom-:.-: i (CooHie0:) 4020 283
10 Iu-aa.:um-cmn (CaHz0) 41,09 0.27
11 rmmﬂa 42 65 0.42
12 I.)eam-.-:.c o (C1aHz0s) 43.01 0.32
13 Ir:a,najen-:. 43 59 0.23
14 Peaom-:.c o [CipHzaN:) 43 B1 0.08
15 IGualazulem:u 44 32 0.20
Pagina 2 de 3
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Equipe: Cromatografe de geses Agldent Technologies T890 con defector especirdmetro de
masas Agilent Technologies S8T5C.

Columma: JENW 122-1545 67659 DB-5ms, 325 “C: 60 m x 250 pm x 0.25 pm

Rarmpa de termperaturac Empseza en 40 *C y sube a 2 “Cimin hasta 100 *C por 10 min; 20
"Cimin hasta 300 “C manteniéndose por & min.

Tiernpo de corida: 51 min
Volumen de Inyeccidn: 1 pL
Split- 60:1

Gas porador: He, 1 midmin

20 pL ded scefte esenciad fue dilwde en 1 ml de dickrometano v luego s inyecid 1 pL al
cromatbgrafo da gases
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LISTA DE MERCADOS DE ACEITES ESENCIALES EXPORTADOS POR
PERU (2016 AL 2022)

MAP

;611 TBADE

para el

~ Datos

cuotas do

fasas do

Lista de los mercados

importad.
Producto: 33 Aceites esenciales y resinoides; preparaciones de perfumeria, de tocador o de cosmética

Unigad © mides Ddlar Awaricans

de las

¥ les, Valures dy m;aucim ¥ exporntacion,
, ote.

ores para un producto exportado por Peru |

©

g

Munca 99,847 92,230 B0.430 85.582
Bl |Esuadue 11.805 17.441 17.284 1.
Gl  |Babva, Estado Phmnacional de 22329 23502 21.148 15.374
Bl | Colomua 15.628 8681 as512 9.208
Bl |Mexico 843 9110 6142 7.387
B |Paises Baos 4,362 1396 4,442 7916
@ |Raing Uside 5.820 5.571 3502 4.697
Bl |Chil 13.238 5750 4575 4550
[ |Estados Unidos de Armdrics 7.623 4974 3117 3458
B |Esure 2583 2836 3059 3.008
B |Reeibics Dominicuns 1070 1358 1,180 1,509
B |Guatecnala 498 a1 1.089 1.242
() |Ademares a1 39 85 1.166
® |uaba 10 4 i7s 1141
B |Patand 1258 508 669 1.115
®  |Costa Bica 425 586 511 1.032
B |ElSalvade 588 583 519 742
©  |Unicuay 651 1085 554 720
) |Brast 32 4 17 832
& |Fenda 4 7 191 658
& |Hoodieas 3 361 524 536
& |iceoda 0 3010 258 394
B |Ageoing 127 415 175 380
& |Zonataoca 2 [1F] 13 273
£ |dapdn 442 23 6655 248
& |Yaneash Bsndbics Boliians du 307 e 2 188
& |Ncamoun §1 o8 m 121
B |Mamiecca 67 114 3 "z
& |Letonia 0 el 31 108
€ |Emitaios Arsbes Unidog 178 o4 106 105
B |Canadd k2] Pt 118 94
B |Curscon 56 118 "7 7
Bl |Cuba 23 7 9 45
G |Ruse Exdetacion de 87 2 ur 41
B |Tdoideg v Tubago 3 40 30 38
B |lamaica 20 22 102 36
B |Uks Esado do 0 ] 0 36
Gl |Malia 0 ] 0 23
Bl |SactKitsy Nevs 0 ) 8 2
B |Peaguuy 52 75 160 20
Gl |Békyce 0 0 0 17
[E  |Ashousy Sybuds 0 5 3 15
B |Baico 14 12 3 18
G |Amts 0 18 34 ]
B |Santalucis a 9 4 14
B |Dominca 12 3 3 12
Gl | Viet Nam Q 0 0 8
B |2coaNes [ 2 0 7
B |Ausiets 0 1 60 14
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ZE11C

Urded - robes Dawr Americens

TRADE MAP

Eu-&n:- Memmd

| g lon

¥

tasae dn o

. Guotas de

Lista de los mercados importadores para un producto exportado por Peni |
Producto: 33 Aceites esenciales y resinoides; preparaciones de perfumeria, de tocador o de cosmética

de lpertdtdn y expormacion,

o

\sint wepe=iasd v

Murnco T7.548 106,042 HBET4
Gl |Ecuader 12380 17,696 1778
@ |Bclkeds Estage Planacions da 10489 10913 13.010
& | Estados s du Amicss 4720 8512 12,670
Gl |Mésic 6182 1,868 11.888
G |Pases Bayos TaM 1an 10867
o |Cokmie 8188 9408 9,878
Gl |Bekelnke L9858 5943 2aze
C I [T 0 1403 5071
Bl |Esuada 3761 5054 4,520
B |Chie 6042 6.028 51
& |Gatomb 1594 1677 2545
® |Zcoatmncs 12 1,138 3.062
8 |Pmarmg 1.043 1.392 1572
B |Becilics Domicicecs 1397 1818 1561
Bl |CrstsBica 1311 1107 1362
B |EiSohador 1.285 1.688 1.343
B |Uncusy 747 1.3¢8 1.061
B |Homdums 508 1,082 978
B |uats 07 846 821
Eracia 249 a3 &4
B |Ensratos Ambes Unios 188 136 2
lngiz 4 140 279
B |lace 363 185 50
B |Aumiba 195 126 244
B [Canodd w2 L1 21
[ | Alspana 66 432 220
B |Mameccos 82 ot 18t
& |Mmentug 344 16 1w
B |dekia 125 7 175
B |Veoezous, Repittics Bativanana de 3 78 140
B [Gueds 87 5] 128
[ |Sunnaoe 4 50 126
B |lLelons k) an 105
B |Camemn 0 7
B |Cuacen 147 72 (1)
[Cm 0 50 7Y
[ an 02 58
B jliusein 5 21 2
B [Bamguay 6 7z 44
B |chioe 30 32
ICR =" 37 533 n
B (Cosds 42 [} n
[ [lamsc 54 73 n
(G |lomidac v Totiago 63 as b2l
& |Bmal 10 3 20
B | Gowe Baatbicsde 0 8 1%
ORI an 97 "
(2] {Msis Fogonuchin deo 3 50 15
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