EVALUACION DEL RENDIMIENTO Y CALIDAD DEL ACEITE ESENCIAL DE
Elettaria cardamomum EN FUNCION DE LAS CONDICIONES DEL MATERIAL
VEGETAL

BLANCA RUBY CAPERA PERDOMO
JOSE VIRGILIO CARDENAS SUAREZ

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
INSTITUTO DE PROYECCION REGIONAL Y EDUCACION A DISTANCIA
PRODUCCION AGROINDUSTRIAL
BUCARAMANGA
2018



EVALUACION DE LA COMPOSICION DEL ACEITE ESENCIAL DE Elettaria
cardamomum EN FUNCION DE LAS CONDICIONES DEL MATERIAL
VEGETAL

BLANCA RUBY CAPERA PERDOMO
JOSE VIRGILIO CARDENAS SUAREZ

Trabajo de investigacion presentado como requisito parcial para optar al

titulo de Profesional en Produccion Agroindustrial

Directora:
ELENA STASHENKO
Quimica, Ph.D.

Codirector:
ANDRES FERNANDO RAMIREZ QUINTERO

Ingeniero Quimico

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
INSTITUTO DE PROYECCION REGIONAL Y EDUCACION A DISTANCIA
PRODUCCION AGROINDUSTRIAL
BUCARAMANGA
2018



DEDICATORIA

A Dios

Porque siempre tomados de su mano, nos mantuvo la fe y la esperanza viva, nos
dio fortaleza, sabiduria y salud para terminar exitosamente este ciclo en nuestras
vidas.

A nuestros padres

Que siempre han estado atentos de todo cuanto nos sucede, sobretodo de
nuestras persistencias en la consecucion de nuestros logros y que también, desde
la distancia, han sido fuente de energia cuando el cansancio y las circunstancia
han sido adversas a nuestros deseos.

A nuestros hijos

Por su comprension, su apoyo y su constante motivacion, que permitieron que
nunca desfalleciéramos en la obtencion de nuestro triunfo; que para la gloria y
honra de Dios, estamos seguros redundara en su bienestar y futuro.

A nuestros maestros y amigos

Porque no solamente fueron maestros sino amigos que nos brindaron gran apoyo
y motivacion; por el tiempo compartido con ellos y el respaldo en todo momento

para la culminacion de nuestros estudios profesionales.

“La dicha de la vida consiste en tener siempre algo que hacer, alguien a quien
amar y alguna cosa que esperar’.

Thomas Chalmers



CONTENIDO

Pag.
INTRODUCCION ... .ooiuiiitieite ettt ettt ee et eteeete e eteeeeanes 15
TITULO DE LA INVESTIGACION ......ooiiitieiteeeeee e 16
1. DESCRIPCION DE LA INVESTIGACION ......cooouiiieeeeeecete e 17
1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA ......ccviiiiii ittt 17
1.2 JUSTIFICACION DE LA INVESTIGACION ......cooiiieecieeceeece e, 18
1.3 OBJETIVOS DE LA INVESTIGACION.......cooiieieiieeeeeee e 19
1.3.1 OBJIETIVO PRINCIPAL. ....cvveveeeeeteeeeeeeee e ee ettt sae e eve e e 19
1.3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS. .....oiiiiieeece ettt 19
2. MARCO REFERENCIAL .....cviitiiteeie et ee et ete e 20
2.1 MARCO CONCEPTUAL ..ottt ettt ee ettt e e ete e 20
2.1.1 ORIGEN DEL CARDAMOMAO. ......cueiiiiiitieeeie et 20
2.1.2 ORIGEN DEL NOMBRE. ......oouviiiitiiteece ettt 20
2.1.3 DESCRIPCION DE LA PLANTA. ...ooiieeect ettt 20
2.1.4 DESCRIPCION DEL FRUTO. .....oiitiiieiecte ettt 21
2.1.5 INTRODUCCION DEL CARDAMOMO A COLOMBIA. .....ccceeveeeeeerereene. 22
2.1.6 ANTECEDENTES DE LA INVESTIGACION. .......oovioiiiiieceee e 22
2.1.7 METODOS DE EXTRACCION. .....oeiiiiiieeeeetie ettt 23
2.1.7.1 DESTILACION POR ARRASTRE CON VAPOR.........cceeeerieeceer e, 23
2.1.7.2 HIDRODESTILACION. .....viiuiiiecte et ee ettt 24
2.1.7.3 DESTILACION AGUA-VAPOR. .....ooeoeeitrieeieeeeeeeeee e e e 24
2.1.8 CROMATOGRAFIA DE GASES. ....ociiiecit et 25
2.1.9 CROMATOGRAFIA DE GASES ACOPLADA A ESPECTROMETRIA DE
IMASAS . oottt ettt ettt ettt ettt et et e et et et e ettt et e ere e eaeareante e 25
2.2 MARCO LEGAL ...ttt 27



.1 FLUJOGRAMA L e e 29
3.2 MATERIA PRIMA Lot 32
3.3 TRATAMIENTO PREVIO DE LA MUESTRA ..o 32
3.4 OBTENCION DEL ACEITE ESENCIAL CRUDO DE LA SEMILLA DE
CARDAMOMO ..ot 33
3.5 PROCEDIMIENTO EN LABORATORIO ......coiiiiiiiiiiiiii e 33
4. RESULTADOS ...ttt e e e e 35
4.1 OBTENCION DEL ACEITE ESENCIAL ....ccvooviieieeeeeeece e 35
4.2 COMPOSICION DE LOS ACEITES ESENCIALES OBTENIDOS................... 36
5. CONCLUSIONES ... 41
6. RECOMENDACIONES ... ..ot 42
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS........ooioieeee e 43
BIBLIOGRAFIA e e e e e e e nnaes 46
ANEXOS e enan 49



Tabla 1.
Tabla 2.

Tabla 3.

Tabla 4.

LISTA DE TABLAS

Pag.
Datos del material vegetal destilado. ............cccccevveeiiiiiiiiiiieci e 35
Identificacion y cuantificacion de los componentes presentes en el aceite
esencial de Elettaria cardamomun. ...........c.ooiiiiiiiiiiniencii e 37
Componentes regulados por la Norma ISO 4733 para el aceite esencial
de Elettaria cardamOmuUN. ..........ccoveuueiiieeeiiiin e e e e e e e een e 38
Propiedades fisicoquimicas aceite esencial de Elettaria cardamomun.
Respecto ala norma ISO-4733 .......cooviiiiie e 38



Figura 1.

Figura 2.
Figura 3.

Figura 4.
Figura 5.
Figura 6.
Figura 7.

Figura 8.

Figura 9.

LISTA DE FIGURAS

Pag.
Flujograma procedimiento de evaluacion aceite esencial semilla de
(o= 10 F= 10 1[0 1 [0 1SRRI 29
Flujograma proceso de destilacion de la semilla de cardamomo.......... 30

Flujograma procedimiento de andlisis de laboratorio del aceite esencial
(o [0z 10 F= 10 1 o] 1 [0 1PN 31
Tipos de semillas utilizadas. a. Semilla Tipo A. b. Semilla Tipo B. c.
SeMIlATIPO C. e 32
Trituradora de material vegetal TRF-300 EQ-26. .........ccevvvvviieeeeennnnnnn. 50
Equipo de destilacién por arrastre con vapor de 1 m® de capacidad. ...50
Caldera automética a gas EQ20. ........cooiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeee e 51
Cromatografo Agilent Technologies 7890A. Laboratorio instrumental

CROM-MASS, UIS. ..o 51
Agilent Technologies 6890A. Laboratorio instrumental CROM-MASS,
1 P 52



Anexo A. Recursos

LISTA DE ANEXOS

Pag.

Anexo B. Ficha técnica del aceite esencial de Elettaria cardamomum

O] 0 F=10'2T0] 1 1 To KN RERE TP 53

10



GLOSARIO

Destilacién: El término destilar proviene del latin “destilare”, que significa separar

por medio de calor.

Cromatografia: Técnica de analisis que consiste en la separacion fisica de dos o
mas compuestos, basada en la diferente distribucion de una sustancia entre dos

fases, una de las cuales es estacionaria y la otra movil.

Cromatograma: Es el grafico de la sefial del detector en funcion del tiempo. En

este registro, la respuesta a cada sustancia separada aparece como un pico.

Densidad relativa: Relacién entre la masa y el volumen de una sustancia, o entre
la masa de una sustancia y la masa de un volumen igual de otra sustancia tomada

como patron que, normalmente, es el agua.

indice de acidez: Es el método mas usado para caracterizar grasas. Este simple
procedimiento de titulacion, es una medida de la hidrdlisis que ha ocurrido en una
grasa y se define como el nidmero de miligramos de hidroxido de potasio

requeridos para neutralizar los acidos grasos libres en 1 g de grasas.
indice de ésteres o saponificacion: Se define como el nimero de miligramos de
hidroxido de potasio, requeridos para reaccionar con todos los acidos grasos en 1

g de muestra.

indice de refraccién: Valor numérico que expresa la relacion estadistica entre

varias cantidades referentes a un mismo fenémeno.
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Magnoleophyta (angiosperma): Es la familia mas compleja de todas las plantas,
en la cual las semillas jévenes se encuentran encerradas en una estructura
especial denominada capsula; el ovario no esta dispuesto al aire como en las

gimnospermas.

Miscibilidad: Es un término usado en quimica que se refiere a la propiedad de
algunos liquidos para mezclarse en cualquier proporcion, formando una disolucion.
En principio, el término es también aplicado a otras fases (sélidos, gases), pero se

emplea mas a menudo para referirse a la solubilidad de un liquido en otro.

Rotacion optica: Es la rotacion de la polarizaciéon lineal de la luz cuando viaja a
través de ciertos materiales, en este caso el aceite esencial. Suele ser un
fendmeno que ocurre en soluciones que presentan moléculas quirales tales como
la sacarosa (azucar), solidos con planos cristalinos rotados, tales como el cuarzo,

y la polarizacién circular de gases atdmicos o moleculares.

Tracheophyta: Se caracteriza por la presencia de tejidos y con un sistema de
conduccion bien desarrollado, que comunmente se le denomina plantas

vasculares.

Zingiberaceas: Es el nombre de un taxon de plantas perteneciente a la categoria
taxonomica de familia, utilizado en sistemas de clasificacion modernos como el
sistema de clasificacion APG IIl (2009 ) y el APWeb (2001 en adelante) que la
ubican en el orden Zingiberales de las monocotiledoneas. Cuentan con mas de mil
especies en 50 géneros. Muchas especies de las zingiberaceas tienen valor
etnobotéanico, sea como especias (entre ellas el jengibre, Zingiber officinale, la
curcuma, Curcuma longa y el cardamomo, Elettaria cardamomum) u ornamental
(como Alpinia y Hedychium). Comprenden hierbas rizomatosas. Contienen aceites
esenciales y abarcan aproximadamente unas 1300 especies, en su mayoria

intertropicales. Generalmente, presentan frutos en capsulas.
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RESUMEN

TITULO: EVALUACION DE LA COMPOSICION DEL ACEITE ESENCIAL DE Elettaria
cardamomum EN FUNCION DE LAS CONDICIONES DEL MATERIAL VEGETAL"

AUTORES: BLANCA RUBY CAPERA PERDOMO
JOSE VIRGILIO CARDENAS SUAREZ**

PALABRAS CLAVES: Cardamomo, Aceite esencial, propiedades fisicoquimicas del cardamomo,
semilla cardamomo

DESCRIPCION:

En la presente investigacion se demuestra la importancia de realizar un tratamiento de la semilla
de cardamomo antes de realizar extraccion del aceite esencial (AE) crudo por el método de
arrastre de vapor.

El proceso de extraccion fue realizado y analizado en el Centro Nacional de Investigacion para la
Agroindustrializacion de Especies Vegetales Aromaticas y Medicinales Tropicales (CENIVAM)
ubicado en la Universidad Industrial de Santander para determinar las caracteristicas
fisicoquimicas (indice de acidez, indice de ésteres, densidad relativa, indice de refraccion, rotacion
Optica) que se compararon con la norma ISO 4733 que es especifica para el aceite de cardamomo,
encontrandose los valores dentro del rango de aceptabilidad de la norma.

Se propusieron tres tipos de tratamientos previos: A) semilla trillada y tamizada; B) semilla trillada
sin tamizar; y C) semilla en su capsula natural, sin ningun tipo de tratamiento. Se realizaron las
extracciones con cada uno de ellos y se procedié a analizar quimicamente su composicion por el
método de cromatografia, encontrandose que el AE obtenido con la semilla tipo A presenta una
composicién mas cercana a la norma, lo cual incide directamente con la calidad del AE.

Para proyeccion en la agroindustria, si se requiere alta calidad, se recomienda un pretratamiento
tipo A; mayor volumen de AE, un pretratamiento tipo B; y descartar totalmente el tipo C ya que su
calidad es menor al igual que el rendimiento.

* Proyecto de grado

** Universidad Industrial de Santander, Instituto de Proyeccién Regional y Educaciéon a Distancia,
Profesional en Produccion Agroindustrial. Directora: Elena Stashenko, Quimica, Ph.D. Codirector:
Andrés Fernando Ramirez Quintero, Ingeniero Quimico
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ABSTRACT

TITLE: EVALUATION OF THE ESSENTIAL OIL COMPOSITION OF Eletteratar Cardamomum
ACCORDING TO THE CONDITIONS OF VEGETABLE MATERIAL"

AUTHORS: BLANCA RUBY CAPERA PERDOMO
JOSE VIRGILIO CARDENAS SUAREZ**

KEYWORDS: Cardamom, Essential Oil, Physicochemical Characteristics the Cardamom, Seed
Cardamom

DESCRIPTION:

In the present investigation shows the importance of perform a treatment of the cardamom seed
before perform the extraction of the raw essential oil (EO) by the method of stream stripping.

The extraction process was performed and analyzed on the Centro Nacional de Investigacion para
la Agroindustrializacion de Especies Vegetales Arométicas y Medicinales Tropicales (CENIVAM)
located at Universidad Industrial de Santander to determine the physicochemical characteristics
(acid index, stress index, relative density, refraction index, optical rotation) that were compared with
the rule 1ISO 4733 which is specific to the cardamom oil, the values found were within the
acceptable range of the regulation.

Were proposed three types of previous treatment: A) threshed seed and sifted; B) threshed seed
without sieve and C) seed in its natural capsule, without any type of treatment. Were performed the
extractions with each one of them and were proceeded to analyze chemically its composition by the
method of chromatography, were found that the EO obtained with the seed type A present a closer
composition to the normal, which influences directly with the quality of the EO.

To agroindustry projection, if is required high quality, is recommended a pretreatment type A; higher
volume of EO, a pretreatment type B, and discard totally the type C because its quality is less to the
same that the performance.

* Graduation project

** Universidad Industrial de Santander, Institute of Regional Projection and Distance Education,
Professional in Agroindustrial Production. Director: Elena Stashenko, Chemistry, Ph.D. Co-director:
Andrés Fernando Ramirez Quintero, Chemical Engineer
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INTRODUCCION

Los aceites esenciales (AE) son mezclas complejas de compuestos volatiles
aislados de plantas aromaticas. Los componentes de un AE son metabolitos
secundarios derivados quimicamente a partir de terpenos y sus compuestos
oxigenados. Cada componente del aceite contribuye a la actividad biolégica de la
planta. Un AE puede contener mas de 200 sustancias diferentes dependiendo del
material vegetal de origen. Muchas de estas sustancias son de gran interés para

diversas ramas de la industria y la medicina [1].

La produccién mundial de AE esta estimada entre 45000 y 50000 toneladas, y un
valor de un billén de dolares [1]. Colombia, gracias a sus condiciones geograéficas,
tiene gran variedad de climas, lo que permite la existencia de una gran diversidad
de plantas aromaticas. Sin embargo, la industria de AE apenas estd comenzado
su desarrollo en Colombia [1]. ElI grupo de investigacion CIBIMOL de la
Universidad Industrial de Santander (UIS) trabaja para convertir la obtencién de
aceites esenciales en un sector de la industria en el pais. El AE de Elettaria
cardamomum (cardamomo) es de gran interés debido a que tiene un rendimiento

muy superior a la mayoria de las plantas aromaticas y alcanza hasta un 3% [8].

El AE de cardamomo se produce a partir de plantas cultivadas o silvestres de las
regiones montafiosas del sur de la India, Sri Lanka, Indonesia y Guatemala. Se ha
utilizado en la medicina tradicional china y la medicina ayurvédica de la India
desde hace miles de afios, principalmente, para el tratamiento de enfermedades
respiratorias, fiebres y problemas digestivos [2]. El aceite esencial de cardamomo
se obtiene por destilacién de vapor de las semillas maduras y secas. Es un liquido
incoloro o amarillo muy palido, con un penetrante y ligero olor aromatico

alcanforado y sabor picante [2]. EI AE de cardamomo posee actividad antioxidante
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[2] y se utiliza, sobre todo, como ingrediente en la industria de alimentos,

principalmente, condimentos y bebidas alcohdlicas.

La composicion del AE de cardamomo depende de las condiciones de la semilla 'y
el método de extraccion. En este trabajo se evalud la calidad de los aceites
esenciales, obtenidos de semillas de cardamomo con diferentes tamafios de
particula, humedad y tiempo de cosecha a partir diferentes propiedades
fisicoquimicas. Los resultados de esta investigacién permitieron determinar las
mejores condiciones de semilla, para la extraccion por arrastre con vapor de AE

de cardamomo, segun a estandares internacionales.

TITULO DE LA INVESTIGACION

Evaluacion del rendimiento y calidad del aceite esencial de elettaria cardamomum

en funcion de las condiciones del material vegetal
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1. DESCRIPCION DE LA INVESTIGACION

1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Los AE son utilizados por las industrias farmacéutica, dental, de licores,
cosmética, de perfumeria, de jabones, de ambientadores, fitosanitaria, entre otras.
El principal exportador a nivel mundial de AE es Guatemala, que vende
aproximadamente 300 toneladas por afio. En Latinoamérica, le siguen Argentina,
Brasil, Jamaica, Peru y Republica Dominicana. El mercado de aceites esenciales
en Colombia, al igual que en todo el mundo, es altamente especializado y
competitivo; es por esto que la informacion disponible es reducida. Un porcentaje
de las empresas dedicadas a la extraccion e industrializacion de AE corresponden
a transnacionales que, en su mayoria, son norteamericanas, japonesas Yy

europeas, especialmente de Suiza, Alemania y Espafia [4].

La comercializacion de los aceites esenciales en Colombia se realiza a través de
importadores, fabricantes de perfumes, fragancias y alimentos. Estas empresas
los transforman y comercializan como productos terminados o materias primas.
Los consumidores finales son los fabricantes de bienes (e.g: jabones, perfumes,
medicamentos.) y servicios. El precio fluctia, de acuerdo con la calidad y el

destino del aceite.

El presente proyecto se enfocd, especificamente, en el AE de cardamomo. El
cardamomo se considera una especie de lujo (siendo la tercera mas costosa a
nivel mundial) por sus generosas caracteristicas. Las semillas de cardamomo se
presentan en unas vainas del tamafio de un hueso de aceituna y en su interior
esconde unas semillas aromaticas, con sabor muy intenso. El olor se describe
entre citrico y dulce, con tonalidades entre limén, menta y eucalipto. El sabor es

ligeramente picante. Por su contenido de aceites esenciales y su agradable
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aroma, el cardamomo se utiliza en mezclas con café, pasteleria, cosméticos y

como aromatizante para licores.

En el mercado, se pueden encontrar semillas de cardamomo verdes que son
mejor valoradas, y semillas de cardamomo blancas, las cuales han sido tratadas,
perdiendo parte de sus caracteristicas. La calidad del AE de cardamomo depende
de las caracteristicas de la semilla de las cuales es extraido. Existen estandares
internacionales que regulan las caracteristicas fisicoquimicas de calidad del aceite.
En concreto, la norma ISO 4733 establece las normas técnicas para valoracion de

la calidad del AE de cardamomo, para su comercializacion.

El objetivo de este trabajo es encontrar el mejor de pretratamiento de las semillas
de cardamomo, para el cual se obtenga el aceite esencial con las mejores
caracteristicas. Los resultados de esta investigacion permitiran desarrollar una
metodologia para la extraccion de AE de cardamomo acorde con estandares

internacionales, permitiendo un mayor valor comercial.

1.2 JUSTIFICACION DE LA INVESTIGACION

Las semillas de cardamomo utilizadas para extraccion de su AE, por destilacion
con arrastre de vapor, no son sometidas a ningun tipo de pretratamiento. En
ocasiones, las semillas no son almacenadas en condiciones adecuadas y el
contacto con el agua puede iniciar procesos de descomposicion. Adicionalmente,
los residuos vegetales de la semilla de cardamomo que quedan después del
proceso de destilacion, presentan caracteristicas morfologicas, odoriferas y
texturales que permiten presumir que aun les queda aceite esencial en su interior.
El tamafio y la humedad del material vegetal son variables influyentes en el
proceso de extraccion. En este trabajo se estudié la modificacién del tamafio y

humedad de la particula sobre el rendimiento y caracteristicas del aceite esencial.
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1.3 OBJETIVOS DE LA INVESTIGACION

1.3.1 Objetivo principal. Evaluar el rendimiento y calidad del aceite esencial de

cardamomo, en funcion de diferentes pretratamientos del material vegetal.

1.3.2 Objetivos especificos.

Realizar la extracciéon del aceite esencial de cardamomo, utilizando destilacién por

arrastre con vapor.

Determinar, cuales son las mejores condiciones de tratamiento previo la semilla de

cardamomo para el proceso de extraccion de aceite esencial.

Evaluar los parametros de calidad del aceite esencial de cardamomo producido y

compararlos con los parametros internacionales (ISO 4733).
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2. MARCO REFERENCIAL

2.1 MARCO CONCEPTUAL

2.1.1 Origen del cardamomo. ElI cardamomo (Elettaria cardamomum) es
originario de los bosques Monzonicos, al sur de la India meridional. La primera
constancia escrita de su existencia, fue gracias al tratado médico conocido como
Evers Papyrus. Este documento fue redactado en Egipto en el afio 1550 a. C. Se
cree que fue cultivado junto con la clrcuma, en los jardines de Babilonia, en el
siglo VIII a. C. Esta documentado que hacia el siglo IV a. C., los griegos
comerciaban con especias llamadas amomony kardamomon. Estas especias
fueron empleadas mas tarde por los romanos, pero no hay seguridad de que fuera

el cardamomo que conocemos en la actualidad [5].

El navegante portugués Duarte de Barbosa, en 1514, conocio y reportd el uso
medicinal del cardamomo, en su visita a las costas de Malabar, India. El
naturalista portugués Garcia de la Orta estudio las variedades de cardamomo de
la India, en 1563. Asi, durante el siglo XVII, los portugueses recolectaron

cardamomo en la India y Ceilan, lo exportaron a Europa [5].

2.1.2 Origen del nombre. La palabra mono proviene de las antiguas lenguas
semitas y significa muy fuerte. El término Kardamom de origen griego, se utiliza
para designar al berro. Por su parte, el nombre y su clasificaciéon botéanica,

Elettaria, significa semilla de Ela.
2.1.3 Descripcién de la planta. Es una planta herbacea, perenne, tipo arbustiva,

rizomatosa, con tubérculos fuertes que producen entre ocho y veinte tallos que no

producen flores y los tallos productivos no crecen mas de 1 m de alto. Sus frutos
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son capsulas triloculares en cuyo interior se encuentran entre 15 y 20 semillas, y

es la parte comercializable de la planta [6].

La planta es de zonas humedas, pero es intolerante a suelos encharcados y
temporadas de sequia; el cultivo debe hallarse a una altitud que oscile entre 900 y
1300 m sobre el nivel del mar, con temperaturas constantes entre los 18 y 22 °C,
buena humedad y sombra. Las diferentes especies crecen bien en un suelo rico
en humus, buena concentracion de nitrégeno y, en general los NPK, ligeramente
pantanoso, con un buen acolchado o mulch vegetal. Sin embargo, también es

compatible con suelos francos o limosos [7].

La semilla de cardamomo se utiliza para propagar la planta, tiene una caducidad
alta, por lo que, una vez obtenida, es secada a la sombra y plantada en un periodo
de tiempo inferior a 15 dias. Para su propagacion, las semillas deben ser
sembradas en condiciones apropiadas de humedad y temperatura, durante 1 mes
aproximadamente. Después de la germinacion, crece lentamente hasta convertirse

en una plantula trasplantable a los 3-5 meses [7].

Las semillas de cardamomo contienen aceite esencial (28%) constituido
principalmente, por 1,8-cineol, acetato de a-terpinilo, a-terpineol, limoneno, linalol,
acetato de linalilo, borneol, entre otros compuestos. Estos componentes y su
concentraciéon en el aceite esencial, pueden variar, dependiendo de factores como:

su lugar de recoleccion, época de la misma y procedimiento de extracciéon [17].

2.1.4 Descripcion del fruto. El fruto de la planta de cardamomo es una capsula
oblonga, que termina en un apice corto, mide entre 0.5 a 2.5 cm de largo. En su
interior se encuentran entre 15 y 20 semillas que son pequeiias y piramidales, de
aproximadamente 4 mm de largo, por 3 mm de ancho, de color negro y cubiertas

por un arillo delgado.
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2.1.5 Introduccién del cardamomo a Colombia. No se conoce, con exactitud, la
fecha de introduccion del cardamomo en América; lo cierto es que los esparioles
trajeron a las Antillas, todos los elementos de cultura material a las que estaban
acostumbrados, como el trigo, aceite, ganado, entre otros. Al principio, fue muy
dificil vencer la repugnancia de los peninsulares para aceptar los alimentos
americanos (yuca, maiz, verduras), que a ellos les parecian insipidos [18].
Avanzada la época colonial, cuando se habia operado una profunda aculturacion y
fusion de elementos culturales, los espafioles peninsulares no podian vivir sin
importar vino, aceite y conservas. Las plantas que no podian habituar a cultivar a
los nativos y que consideraban tradicionales [19], se vieron obligados a traerlo en

forma de semillas, plantas medicinales y hasta flores desde su lugar de origen [5].

2.1.6 Antecedentes de la investigacion. La semilla de cardamomo es un
producto agricola con potencial industrial y comercial. A través de trabajos de
grado como “Evaluacion a escala de planta piloto del proceso industrial para la
obtencion de aceite esencial de cardamomo, bajo la filosofia cero emisiones”
(2005) de la Universidad EAFIT, se evalud la rentabilidad, a nivel de planta piloto,
del proceso industrial para la obtenciéon del aceite esencial de cardamomo.
Mediante la normalizacién del proceso productivo, se determiné que las mejores
condiciones de extraccion corresponden a la destilacion por arrastre con vapor de
agua; teniendo en cuenta que presenta ventajas en cuanto a rendimientos de
extraccion, calidad, pureza, ausencia de residuos de solventes, bajo costo y nivel

tecnolégico intuitivo.

En el estudio “Extraccion y caracterizacion de aceite de cardamomo (Elettaria
cardamomum)” (2007) de la Universidad Nacional de Colombia, Seccional
Medellin, se evaluaron de tres métodos de extraccion de aceite de cardamomo:
arrastre con vapor, hidrodestilacion y extraccidn con solventes. Este trabajo
identificd y cuantificO la composicion del AE por técnicas de cromatografia

gaseosa acoplada con detectores de espectrometria de masas y TCD. Con estas
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técnicas se logré concluir que los componentes de interés y rendimientos mas

altos se obtuvieron mediante el método de arrastre con vapor.

La tesis de grado “Obtencion y caracterizacion fisicoquimica del aceite esencial,
extraido por arrastre de vapor de cascara de cardamomo a nivel laboratorio con
propuesta a escalamiento industrial” (2004), de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, tuvo como objetivo aprovechar el desecho o subproducto de la
agroindustria de cardamomo, mediante la extraccidén de aceite esencial crudo de la
cascara de cardamomo, donde se concluy6 que esta contenia aceite esencial, con
un rendimiento del 1.04% (p/p), obteniendo mediante el método de extraccion por

arrastre de vapor.

No se hallaron antecedente de pruebas o comparaciones realizadas para
determinar si la forma de utilizacién de la materia prima influye en el rendimiento y

calidad del aceite de extraido, lo cual es el objetivo de la presente investigacion.

2.1.7 Métodos de extraccion. Para la extraccion de los aceites esenciales a
escala industrial, existen dos métodos. El primero es la extraccién en frio, que
consiste en presionar el material vegetal hasta obtener el aceite esencial, que
luego es arrastrado con agua y condensado a bajas temperaturas [8]. El segundo
procedimiento, es a partir de los métodos destilativos, los cuales se describen a

continuacion:

2.1.7.1 Destilacién por arrastre con vapor. La extraccion por arrastre con vapor
de agua, puede considerarse el meétodo mas sencillo, seguro e inclusive, el mas
antiguo. Este proceso se lleva a cabo con un vapor seco sobrecalentado,
generado, usualmente, por una caldera o calderin, que penetra el material vegetal
a presion mas alta que la atmosférica. La corriente de vapor rompe las células o
canales oleiferos en la planta y arrastra la mezcla volatil, que se condensa luego

de atravesar un refrigerante, y se enfria en un condensador, donde regresan a la
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fase liquida el agua y el aceite esencial. Los dos productos inmiscibles, finalmente,
se separan en un decantador o vaso Florentino. Generalmente, los aceites son
mas livianos que el agua y muy poco solubles en ella; por ende, pueden ser
separados por decantacion, con excepcién del aceite de clavo, que es mas
pesado que el agua, y se recoge debajo de ella. El método de arrastre con vapor
Se usa para extraer aceites de rizomas, raices, semillas (Valeriana, jengibre, anis,

entre otras.) y de hojas secas o fermentadas de algunas plantas (e.g., patchouli)

[1].

2.1.7.2 Hidrodestilacion. En la hidrodestilacion, el material vegetal siempre debe
estar sumergido en agua, luego se lleva a cabo el calentamiento de la mezcla
hasta su punto de ebullicion. El vapor generado arrastra los aceites esenciales del
material vegetal, y la mezcla de vapor pasa a través del llamado cuello de cisne
(refrigerante) y se enfria en un condensador, donde regresan a la fase liquida el
agua Yy el aceite esencial. Esta emulsion que se obtiene, finalmente, es separada
en un decantador. El tiempo total de la destilacion es funcién de los componentes
presentes en el aceite esencial. Si el aceite contiene compuestos de alto punto de
ebullicion, el tiempo de destilacién debe ser mayor. Este sistema de extraccion es
particularmente empleado en zonas rurales, que no cuentan con instalaciones

auxiliares para la generacion de vapor.

Un factor que se debe tener en cuenta es que si el extractor se calienta con fuego
directo, la cantidad de agua que esta dentro de este debera ser constante y
suficiente para llevar a acabo toda la destilacion, a fin de evitar el
sobrecalentamiento o carbonizacion del material vegetal, dado que este hecho

provocaria la formacion de olores desagradables en el producto final. [9].

2.1.7.3 Destilacion agua-vapor. En la destilacion con agua-vapor, el material
vegetal (MV) se encuentra suspendido sobre un falso fondo, que le impide tener

contacto con el medio liquido que esta justo entre el fondo y el soporte. El vapor
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de agua producido se satura y atraviesa el MV, arrastrando la esencia, sin que se
corra el riesgo de sobrecalentamiento. Sin embargo, para lograr esto, es necesario
el acanalamiento del vapor generado para que se distribuya uniformemente. El
vapor puede ser generado mediante una fuente externa o dentro del propio cuerpo
del extractor, y cuando el liquido contenido para calentamiento no es suficiente, se
recircula al proceso el condensado de agua (Cohobacion). Usando este
mecanismo, se mejora la calidad del aceite obtenido pero se disminuye la

capacidad neta de carga de materia prima dentro del extractor [9].

2.1.8 Cromatografia de gases. La cromatografia de gases (GC) es una técnica
empleada para el andlisis instrumental de la composicién quimica de aceites
esenciales, debido a que sus constituyentes principales (terpenos, terpenoides,
etc) son sustancias volatiles cuyas masas moleculares y temperaturas de
ebullicion no exceden 300 unidades de masa atémica (u.m.a.) y 250 °C,

respectivamente [1].

Esta técnica consiste en la reparticibn de los componentes de la muestra a
analizar entre dos fases: una fase estacionaria, que puede ser sélida o liquida de
area superficial relativamente grande, y una fase movil gaseosa (generalmente
helio o hidrogeno). En un analisis cromatografico, la muestra se inyecta en la fase
movil para que sea arrastrada a través de una columna que contiene la fase
estacionaria, luego los componentes de la muestra se distribuyen en las fases de
acuerdo con su solubilidad a determinada temperatura, presion de vapor relativa y

afinidad por la fase estacionaria.

2.1.9 Cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas. La técnica
GC-MS permite realizar, en una operacién, para una muestra compleja de 1 pl, un
analisis cualitativo y cuantitativo de sus componentes. La muestra a analizar, se
inyecta directamente en el cromatografo, sin ningun tratamiento previo, lo que

elimina posibles modificaciones en su composicion 0 en su estructura, debido a un
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pretratamiento. No se eliminan las alteraciones debido a la temperatura de
analisis, que puede afectar a los componentes termosensibles. En el
cromatografo, los componentes se separan, tras lo cual penetran en el
espectrometro de masas, que permite registrar el correspondiente espectro de
cada una de las sustancias separadas [9]. De este analisis se consigue la
siguiente informacion: (1) Tiempos de retencion (tgr), (2) Areas de los picos
cromatograficos, que son la base para cuantificar los componentes, y (3)
Espectros de masas [10]. La identificacion presuntiva de un compuesto se realiza

por medio de su indice de retencion, que se calcula utilizando la ecuacion 1.

I = 100N + 100 (M) Ecuacion (1)

tRN—tRn
Donde:
Ir: Indice de retencion del compuesto de interés;
N: Namero de atomos de carbono del n-alcano que eluye antes del compuesto de
interés;
trx: Tiempo de retencion del compuesto de interés;
trn: Tiempo de retencion del n-alcano que eluye antes del compuesto de interés;
trn: Tiempo de retencion del n-alcano que eluye después del compuesto de

interés;

En la literatura, se reportan indices de retencion obtenidos en distintos tipos de
columnas para una amplia gama de compuestos. Autores como Babushok (2011),
han recopilado la informacion de distintas fuentes, de modo que es relativamente
sencillo comparar los indices de retencién asociados a los picos de un
cromatograma obtenido en un andlisis por GC-MS, con los publicados por otros

autores.
El espectro de masas de un compuesto es su huella digital con la cual se realiza

su reconocimiento. Este se obtiene como resultado de la combinacién Unica de los

iones generados durante la fragmentacion de la molécula previamente ionizada.
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Gracias a las bibliotecas de espectros, es posible realizar, con gran seguridad, la
identificacion de la estructura de una molécula a partir de su espectro de masas.
Para la identificacion de componentes de los aceites esenciales existen

colecciones como: [9, 20, 21].

2.2 MARCO LEGAL

El mercado mundial de los aceites esenciales es exigente; por tanto, se han
establecido normas y reglamentos a cumplir, especialmente, si son para
exportacion con destino a la comunidad europea y demas mercados
representativos. Con ellos se busca tener sistemas de trazabilidad y normas
sanitarias y fitosanitarias, que garanticen inocuidad y buenas practicas agricolas
(BPA) certificadas mediante sello GLOBAL G.A.P., donde define elementos

esenciales para la produccion primaria.

Aunque no hay legislacion especifica para el uso y la comercializacion de los
aceites esenciales, es preciso anotar que cada industria (alimentos, cosméticos,

etc.) tiene su propia normatividad y requisitos minimos legales para su uso.

En el caso de la Comunidad Europea, los aceites esenciales, deben cumplir
requisitos establecidos: para alimentos, ley general de comida (General Food
Law); cosméticos, Direccion de cosméticos e INCI; farmacia, Direccion de
Productos Medicinales; productos de aseo, regulacion de detergentes; produccion

qguimica, Direccidon de Productos Biocidas (Biocidal Producto Directive); e higiene.

El Instituto Colombiano de Normas Técnicas, ICONTEC, que es el Unico
organismo de certificacion colombiana aprobado por la GLOBAL G.AP., y
acreditado por la ANSI (American National Standars Institute) de Estados Unidos,
ha desarrollado la Norma Técnica Colombiana NTC ISO 5400 con el objeto de

definir requisitos generales y recomendaciones de Buenas Practicas Agricolas
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(BPA) para la produccion primaria de frutas, hierbas aromaticas culinarias vy
hortalizas frescas, tanto para el mercado nacional, como con destino de

exportacion y con aplicabilidad en la agroindustria.

A nivel de normalizacion, la Organizacion Internacional de Normalizacién, 1SO, ha
realizado proceso normativo a través del Comité Técnico 54 [11] para la mayoria
de los aceites esenciales, entre los que se encuentran el romero, eucalipto crudo,
menta verde, laurel, toronja o pomelo, pimienta negra, naranja dulce, hojas de
clavo, brote (capullo) de clavos, tallo de clavo, limén, rosa, lavanda, frutas de
culantro, madera de sandalo, lima, salvia, semilla de apio, citronela, hoja de

pimiento, geranio, cardamomo, cedro, estragon entre otros.
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3. METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

Procedimiento experimental
3.1 FLUJOGRAMA

Figura 1. Flujograma procedimiento de evaluacion aceite esencial semilla de

cardamomo
[ Inicio ]

Recepcidn y clasificacidn de la semilla

————————— { Semilla Tipo A: trillado y tamizado ]

Tratamiento previo de la semilla { Semilla Tipo B: trillado

--------- { Semilla Tipo C: sin tratamiento ]

e N
., . . 1. Proceso de destilacion de la
Extraccion del Aceite esencial .
semilla
| J
e N
L, L 2. Procedimiento de analisis de
Obtencidén composicion del AE .
laboratorio
(. J
Resultados
Fin
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Figura 2. Flujograma proceso de destilacion de la semilla de cardamomo
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————————————————————————————— Mezcla agua - aceite

______________ Registro informacion
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Envio laboratorio

l

Separacién de
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Figura 3. Flujograma procedimiento de analisis de laboratorio del aceite esencial
de cardamomo
[ Inicio ]

Recepcién aceite esencial crudo

y

Filtracion, secado y refinacidn

\l/ 50 pL Aceite esencial
<
Aceite esencial puro v
= o 2 uL n-tetradecano Sigma-
Aldrich

v

Preparacién manual aforé 1 mL con diclorometano
de la muestra (Sigma-Aldrich)

S

Inyeccion 1 plL de la muestra a cada
cromatodgrafo de gases

Minuto 5, 30 °C; y aumento
progresivo

4
Minuto 10, 150°C

{ Cromatégrafo 1 ] [ Cromatografo 2 ]

v
Minuto 15, 230 ° C. Max

temperatura

Programacion de temperatura ]< -----------------------

Identificacidn y cuantificacién J

Elaboracion ficha técnica ]

Fin del andlisis
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3.2 MATERIA PRIMA

De 6.180 kg disponibles de semilla producida en Antioquia se utilizaron 5.646 kg.

3.3 TRATAMIENTO PREVIO DE LA MUESTRA

Antes de iniciar el proceso, se separé parte del material vegetal (MV) en tres
grupos, y se clasificaron para realizarle a cada uno, un procedimiento diferente, de

la siguiente forma:

Semilla tipo A: Cantidad 2.121 kg. Se trill6 el fruto y se tamiz6 (Véase Figura

4.a.), de tal forma que la semilla quedé totalmente expuesta.

Semilla tipo B: Cantidad 2.765 kg. Se trill6 el fruto (Véase Figura 4.b.) con el fin

de romper la cipsula y no se tamizo.

Semilla tipo C: Cantidad 760 kg. A esta semilla no se le realiz6 ningun tipo de
tratamiento (Véase Figura 4.c.), es decir, la semilla quedd6 en su

capsula natural entre abierta, tal como fue recolectado el fruto.

Figura 4. Tipos de semillas utilizadas. a. Semilla Tipo A. b. Semilla Tipo B. c.
Semiilla tipo C.
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3.4 OBTENCION DEL ACEITE ESENCIAL CRUDO DE LA SEMILLA DE
CARDAMOMO

Se efectu6 por medio de arrastre con vapor usando, como vehiculo, agua
corriente. Se utilizd este método, ya que la mayoria de aceites esenciales se
obtienen por extraccidén con arrastre de vapor; la mezcla de vapores se condensoé
por enfriamiento con agua, a temperatura ambiente, y se obtuvo un liquido en dos
fases. EI AE se separd por diferencia de densidad e inmiscibilidad del agua,
utilizando una pipeta de decantacion.

Para cargar el destilador, se coloco el material vegetal en el interior de la caldera,
se tapd y se prensg, con el fin de reducir las zonas vacias y utilizar al maximo su
capacidad. Posteriormente, se cerrd6 herméticamente con la tapa cuello de cisne.
Se realizaron cinco destilaciones, que fueron registradas en formatos
predisefiados por el Laboratorio donde se desarroll6 la investigacion (CENIVAM).
El aceite obtenido (crudo) fue depositado en frascos de vidrio de 1L de capacidad,

luego fueron llevados a filtracién, secado y refinacion para lograr un aceite puro.

3.5 PROCEDIMIENTO EN LABORATORIO

Preparacion de la muestra para analisis por cromatografia de gases. Para
cada muestra, se tomd el aceite esencial (50 uL), el n-tetradecano Sigma-Aldrich
(2 uL) y se afor6 a 1 mL con diclorometano (Sigma-Aldrich). De esta solucion, se

inyecto 1 uL al cromatégrafo de gases para su respectivo analisis.

Analisis de muestras por GC-MS. La identificacién y cuantificacion de las
muestras se realizaron con equipos de cromatografia de gases acoplados a
espectrometria de masas (GC-MS). Se utilizd6 un cromatografo Agilent
Technologies 7890A (HP, Palo Alto, California, EE.UU), acoplado a un
espectrometro de masas Agilent Technologies 5975C, con analizador cuadrupolar,
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columna capilar DB-Wax (J&W, Scientific, Folson, CA, USA) de 60 m x 0.25 mm,
D.I. x 0.25 um, ds, el modo de inyeccion fue split (30:1) a 250°C.

Adicionalmente, las muestras fueron analizadas en un segundo cromatografo
Agilent Technologies 6890A (HP, Palo Alto, California, EE.UU), acoplado a un
espectrémetro de masas Agilent Technologies 5975C, con analizador cuadrupolar,
columna capilar DB-5MS (J&W, Scientific, Folson, CA, USA) de 60 m x 0.25 mm,
D.l. x 0.25 um, ds, el modo de inyeccion fue split (30:1) a 250°C.

La programacion de temperatura del horno fue: 30 °C (5 min) a 3 °C/min hasta 150
°C (10 min) y, finalmente, a 4 °C/min hasta 230 ° C (15 min). La identificacién de
los componentes del aceite esencial se realiz6 por cromatografia de gases, con el
calculo de los indices de retencion lineal (IRL) por columna polar, y por
comparacion de los espectros de masas obtenidos en GC-MS, con los espectros
gue se encuentran consignados en las bases de datos Adams (2004) [20], NIST
(2008) [21] y Wiley (2008). Los indices de retencion (Ir), se calcularon teniendo en
cuenta los tiempos de retencion de una serie homédloga de patrones de
hidrocarburos desde C,o hasta Cys, que se corrieron en el GC. La cuantificacion de
los compuestos se hizo con base en sus areas relativas obtenidas en el

cromatograma.

Elaboracién de ficha técnica. El aceite esencial de cardamomo con formato de
destilacion 966 (semilla Tipo B) fue remitido al Laboratorio de Cromatografia y
Espectrometria de Masas (CROMMASS) para la elaboracion de la ficha técnica.

Los resultados de la ficha técnica se presentan en el Anexo B.
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4. RESULTADOS

4.1 OBTENCION DEL ACEITE ESENCIAL

Uno de los parametros mas importantes para evaluar la viabilidad del proceso de
extraccion, es el rendimiento masico. Para el calculo de este parametro se utilizo

la ecuacion 2.

. MAE X100 .
Rendimiento = i Ecuacion (2)

Donde
MAE: Masa del aceite esencial (g)
MMV: Masa del material vegetal (g)

El rendimiento para las destilaciones realizadas se presenta en la Tabla 1. Se
observé que las semillas trilladas aumentaron su rendimiento porque disminuyo el
tamafio su particula y aumento el contacto con el vapor. Los mejores rendimientos
de extraccion se obtuvieron para las semillas tipo B. Esto se debe a que en los
frutos Tipo B, se realizé la extraccion de la semilla y la céapsula. La capsula
también contiene aceite esencial y, por esta razon, el rendimiento es mayor que en
las semillas Tipo A, las cuales fueron tamizadas. El rendimiento mas bajo se
obtuvo para las semillas tipo C, las cuales no fueron trilladas. La capsula para este
tratamiento no permitié el contacto del vapor con las semillas, disminuyendo la

eficiencia de la extraccion.

Tabla 1. Datos del material vegetal destilado.

# Formato Cantidad AE Tiempo Flujo, | Presi6n, | Rendimiento

de Semilla | destilada, | obtenido, | destilacién, mL/mi,n S| ' % '
destilacion kg L h

953 Tipo A 640 19 6,5 800 80 2,9

955 Tipo A 650 21 6 800 80 3,2

958 Tipo B 450 17 6 700 80 3,7

959 Tipo B 450 17 55 700 80 3,75

956 Tipo C 450 7 6 700 80 1,4
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4.2 COMPOSICION DE LOS ACEITES ESENCIALES OBTENIDOS

Los resultados experimentales de composicion de los aceites esenciales de
Elettaria cardamomum, se presentan en la Tabla 2. En el analisis cromatogréafico
se observaron 73 sustancias, de las cuales se identificaron 50. En la Tabla 2 se
compara la respuesta cromatografica de cada componente (porcentaje del area
cromatografica total) para todos los tratamientos. Entre los componentes
mayoritarios identificados se encuentran eucaliptol, acetato de a- terpinilo, acetato
de linalilo, linalool, sabineno y a-terpineol. Estos resultados son similares a los
reportados por Jaramillo-Colorado et al. [22] para la composicion del aceite
esencial Elettaria cardamomum obtenido por hidredestilacion. Gochev et al. [2]
realizaron extraccion con tetrafluroetano a las semillas de Elettaria cardamomum y

obtuvieron los mismos componentes mayoritarios.

El mayor contenido de eucaliptol se obtuvo para las semillas del formato de
destilacion 956 (Tipo B). Esto indica que el tratamiento realizado a estas semillas
permite obtener el mayor rendimiento y se logra aislar el mayor contenido de
eucaliptol. Los componentes mayoritarios para el aceite esencial de cardamomo
regulados por la norma ISO 4733, se presentan en la Tabla 3. En rojo, se

presentan los valores por fuera de rango segun la Norma.
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Tabla 2. Identificacidén y cuantificacién de los componentes presentes en el aceite

esencial de Elettaria cardamomun.

LRI Arearelativa, %

No Compuesto DB-5MS DB-WAX 953 955 956 958 959
Exp. Lit. Exp. Lit. TipoA TipoA TipoB TipoB TipoC
1 Hexanal 801 799 0,07 0,03 0,06 0,02 0,02
2 Heptanal 902 902 0,05 0,03 0,05 0,02 0,02
3 a-Felandreno 928 1.004 0,35 0,33 0,43 0,41 0,36
4 a-Pineno 937 936 1025 1025 1,49 1,44 1,56 1,86 1,58
5 Canfeno 954 950 0,03 0,03 0,02 0,00 0,00
6 Sabineno 976 973 1029 1122 3,38 2,79 3,19 4,42 3,92
7 B-Pineno 982 977 1112 1110 0,38 0,33 0,54 0,49 0,43
8 6-Metil-5-hepten-2-ona 984 985 1342 1337 0,15 0,08 0,10 0,06 0,09
9 Mirceno 989 989 1166 1168 1,30 1,26 1,94 0,02 1,79
10 1,8-Dehidrocineol 992 990 1298 1193 0,83 0,78 0,22 0,33 0,36
11 Octanal 1.003  1.002 1293 1287 0,43 0,24 0,85 0,00 0,00
12 a-Felandreno 1.009 1.004 1125 1167 0,03 0,04 0,08 0,02 0,03
13 3-Careno 1.020 1.011 0,43 0,41 0,70 0,36 0,33
14 p-Cimeno 1.028 1.024 1284 1270 0,76 0,56 0,00 0,61 0,58
15 Limoneno 1.032 1.029 1204 1198 0,82 2,54 0,61 3,17 2,90
16 Eucaliptol 1.040 1.031 1218 1211 30,93 25,51 35,24 24,67 22,23
17 B-Ocimeno 1.047 1.047 1255 1250 0,13 0,11 0,14 0,15 0,12
18 trans-2- Octenal 1.059 1.060 0,03 0,00 0,07 0,02 0,03
19 y-Terpineno 1.062 1.060 1251 1245 0,74 0,70 1,17 0,66 0,64
20 1-Octanol 1.070 1.071 0,04 0,00 0,05 0,00 0,00
21 cis-B-Terpineol 1.074 1.143 1,03 0,59 0,60 0,75 0,81
22 Pinol 1.077 1060 (b) 0,05 0,07 0,03 0,02 0,03
23 p-Cimeneno 1.093 1.087 0,06 0,07 0,11 0,00 0,00
24 Linalool 1.102 1.099 1550 1543 8,13 6,63 10,51 8,04 8,19
25 trans-p-Menta-2,8-dien-1-ol 1.126 1.127 0,03 0,03 0,02 0,02 0,02
26 cis -p-Menta-2-en-1-ol 1.130 1.123 1573 1614 0,19 0,17 0,26 0,00 0,02
27 trans -p-Menta-2-en-1-ol 1.148 1.136 1635 1584 0,12 0,11 0,18 0,10 0,00
28 Sabina cetona 1.163 1.155 0,04 0,09 0,12 0,00 0,04
29 trans -Oxido de linalol 1.176 1.171 0,49 0,60 0,46 0,33 0,00
30 Borneol 1.180 1.166 0,10 0,10 0,19 0,00 0,00
31 Terpinen-4-ol 1.187 1.177 2,47 2,40 3,67 1,89 2,04
32 p-Cymen-8-ol 1.191  1.183 1856 1848 0,20 0,24 0,11 0,00 0,19
33 a-Terpineol 1.201  1.189 3,21 3,58 4,93 3,44 3,95
34 Decanal 1.206  1.205 0,11 0,11 0,10 0,11 0,00
35 Piperitol 1.214  1.205 0,09 0,09 0,11 0,00 0,09
36 cis-Hidrato de sabineo 1.220 1.218 0,11 0,06 0,00 0,06 0,10
37 trans- Carveol 1.223  1.226 1845 1836 0,11 0,18 0,07 0,03 0,05
38 Nerol 1.226  1.228 0,05 0,08 0,06 0,00 0,00
39 Neral 1.240 1.242 1691 1679 0,62 0,62 1,35 0,67 0,77
40 Acetato de linalilo 1.250 1.255 1562 1554 8,16 7,56 5,29 10,40 10,55
41 Geranial 1.269 1.270 1738 1725 0,74 0,76 1,67 0,00 0,97
42 Acetato de bornilo 1.290 1.283 0,04 0,03 0,03 0,06 0,07
43 Terpinen-4-ol acetato 1.300 1.302 0,07 0,04 0,04 0,09 0,00
44 Acetato de terpinen-4-ilo 1.355 1.347 1709 1695 26,40 32,14 20,36 33,39 33,74
45 Acetato de geranilo 1.376 1.379 0,22 0,34 0,22 0,00 0,00
46 cis-Dodec-5-enal 1.391 1.408 0,05 0,06 0,03 0,06 0,08
47 Aristoloqueno 1.496 1.487 0,04 0,05 0,00 0,08 0,09
48 Selineno 1.502 1.486 0,11 0,14 0,04 0,11 0,14
49 B-Selineno 1.515 1.493 1736 1717 0,05 0,11 0,04 0,04 0,07
50 Nerolidol 1.564 1.560 2044 2007 0,59 1,08 0,25 0,88 0,28
Componentes identificados 96,06 95,33 97,87 97,87 97,71
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Se observa que el aceite esencial con mejores caracteristicas tiene formato de
destilacion 955 (Tipo A). Para este tratamiento, solo el limoneno esta por fuera de
los limites establecidos por la Norma. Sin embargo, los demas tratamientos no

estan tan alejados de las proporciones sugeridas por la Norma.

Tabla 3. Componentes regulados por la Norma ISO 4733 para el aceite esencial

de Elettaria cardamomun.

# Formato de destilacion
Compuesto 953 955 956 958 959 i
Tipo A | TipoA | TipoB | TipoB | TipoC | Minimo | Maximo

a-Pineno 1,49 1,44 1,56 1,86 1,58 1,00 2,00
Sabineno 3,38 2,79 3,19 4,42 3,92 2,00 4,00
Myrceno 1,30 1,26 1,94 0,02 1,79 trazas 2,50
Limoneno 0,82 2,54 0,61 3,17 2,90 3,00 7,00
Eucaliptol 30,93 25,51 35,24 24,67 22,23 23,00 33,00
Linalool 8,13 6,63 10,51 8,04 8,19 3,50 7,00
Terpinen-4-ol 2,47 2,40 3,67 1,89 2,04 1,00 3,00
a-Terpineol 3,21 3,58 4,93 3,44 3,95 3,00 7,00
Acetato de linalilo 8,16 7,56 5,29 10,40 10,55 4,00 9,00
Acetato de terpinilo 26,40 32,14 20,36 33,39 33,74 32,00 42,00
Nerolidol 0,59 1,08 0,25 0,88 0,28 1,00 2,00

Con los resultados obtenidos se observa que tanto las semillas Tipo A como las
Tipo B son una buena alternativa por su alto rendimiento. El trillado de las semillas
disminuye el tamafio de particula y esto mejora el rendimiento. En el caso del
tratamiento para las semillas Tipo A, adicional al trillado, es necesario el tamizado.
Este proceso requiere inversion de trabajo adicional por parte del operador, lo que

aumenta los costos de produccion. Por esto, se recomiendan las semillas Tipo B.

Tabla 4. Propiedades fisicoquimicas aceite esencial de Elettaria cardamomun.

Respecto a la norma 1SO-4733

Parametro F.D. 966 Norma ISO 4733
Tipo B Minimo Maximo
indice de acidez (mg de KOH/g de AE)" 2,763 + 0.002 6
indice de ésteres (mg de KOH/g de AE) 96,8 £0.3 92 150
Densidad relativa 0.9234 + 0.0001 0,920 0,940
indice de refraccion (np) 1.460 * 0.005 1.460 1.467
Flash point (°C) 59
Rotacion optica +0.55+0.1 +24 +39
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1. El indice de acidez se define como los miligramos de KOH necesarios para
neutralizar los acidos grasos libres presentes en 1 gramo de AE, esto constituye
una medida del grado de hidrolisis en el AE. El indice bajo en el AE recién extraido
indica que esta poco hidrolizado, es decir que contiene pocos acidos grasos libres,

por lo tanto corresponde a un buen resultado.

2. La densidad (p) es una magnitud fisica que relaciona la masa (m) de un objeto
con el volumen (v) que ocupa: (p=m/v). Para el caso de los AEs permite diferenciar
un aceite esencial natural de uno sintético y se expresa en g/cm®; los aceites

esenciales son de mayor densidad que los sintetico.

3. El indice de refraccion de un liquido es una magnitud fisica que determina la
proporcién del cambio de direccion de un rayo de luz al cambiar el medio en el que
se mueve, especificamente cuando entra en contacto con el AE, y su valor es
establecido en normas ISO que contribuyen a definir si este ha sido mezclado con
diluyentes u otras sustancias; se puede considerar que es un parametro que sirve
para determinar la pureza de un AE. En este caso se encuentra dentro de los

rangos de la norma ISO 4733.

4. Rotacion optica: Es la capacidad de una sustancia organica para rotar el plano
de la luz polarizada, hay algunas sustancias que hacen que este plano gire. En la
muestra del AE de cardamomo se presentd por debajo de la minima establecida,
lo cual no evidencia un mal indicador, pues esto hace relacién a la concentracion
de la solucién, la cuantificacion de la pureza y la determinacion de adulteraciones
tales como la adicion de compuestos sintéticos o componentes de diferentes
origenes botanicos que podrian cambiar drasticamente las propiedades biolégicas

u olfatorias, intimamente relacionadas con la naturaleza estereoquimica del AE.

5. Al comparar los valores de las propiedades fisicoquimicas obtenidos para el AE

de E. cardamomoun semillas Tipo B (Tabla 4) con los valores establecidos por la
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norma ISO 4733 se observé que estdn dentro de los rangos requeridos, a
excepcion de rotacion Optica. Sin embargo, la rotacion éptica por debajo de la
minima establecida indica la cuantificacion de la pureza y por encima la
determinacion de adulteraciones tales como la adicién de compuestos sintéticos o
componentes de diferentes origenes botanicos, los cuales podrian cambiar
drasticamente las propiedades biolégicas u olfatorias, intimamente relacionadas

con la naturaleza estereoquimica del AE.

En general, se observo que tanto las semillas Tipo A como las Tipo B, tuvieron
algunas diferencias de composicién con los limites establecidos por la norma ISO
4733. Sin embargo, estas diferencias pueden ser mejoradas utilizando procesos
de rectificaciébn como fraccionamiento en el tiempo del aceite esencial durante el
proceso de extraccion por arrastre con vapor, o con destilacion fraccionada
posterior al proceso de extraccién. No se recomienda realizar la extraccion del
aceite esencial de cardamomo sin realizar trillado de la semilla porque el

rendimiento obtenido es muy bajo.
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5. CONCLUSIONES

El trillado de las semillas de Elettaria cardamomun mejora el contacto con vapor
en la extraccion por arrastre con vapor. Esto permiti6 obtener mayores

rendimientos de extraccion.

El rendimiento mas alto (3.75 %) de extraccidén con arrastre por vapor se obtuvo
para las semillas Tipo B. Esto se debe a que la capsula también contiene aceite
esencial. Esto, respecto la mayoria de plantas aromaticas, constituye un

porcentaje superior ya que la media es alrededor de 1 a 2% [24].

Las semillas sin tratamiento previo tuvo el rendimiento de extraccion mas bajo (1.4
%). Esto se debe a que la capsula aisla las semillas impidiendo la extraccién del

aceite esencial.

Las semillas Tipo A presentaron una composicion mas cercana a la de la norma

ISO 4733, es decir, que tiene mejor calidad que los demas tratamientos.

Las propiedades fisicoquimicas inciden en la calidad del AE. Al comparar los
resultados obtenidos con la norma ISO 4733 se determind que a pesar de algunas
diferencias (rotacién o6ptica), las semillas Tipo A y Tipo B corresponden a las
caracteristicas y propiedades de esta alta evaluacion y las diferencias presentadas

pueden ser corregidas durante en el proceso de extraccion.
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6. RECOMENDACIONES

Para obtener mejores resultados en la extraccion del aceite esencial de
cardamomo se recomienda realizar trillado de la semilla, aunque este
procedimiento requiere de mayor inversion en mano de obra y tiempo, pero esto
se ve compensado con el aumento en el rendimiento de la produccion; por lo tanto

es importante realizar este tratamiento previo.

Teniendo en cuenta que la cascara del fruto de cardamomo también contiene
aceite, seria conveniente continuar con la investigacion para determinar la real
incidencia de este en la composicion del AE, la cual determina la calidad y

destinacion final en las industrias que lo utilizan.

Dentro de la industria de los AEs, el cardamomo es una de las plantas que mas
produce AE ya que su rendimiento esta por encima de la media de la mayoria de
plantas aromaticas [24], por lo tanto dentro de la agroindustria se puede
considerar como un buen producto para comercializar. Asimismo las condiciones
agronomicas que requiere permiten ser intercalado con cultivos tradicionales, su
mantenimiento es minimo ya que cuando la planta crece cierra el paso de la luz al
suelo evitando que la maleza crezca, de esta manera puede ser integrado con el

otro cultivo.
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ANEXOS

Anexo A. Recursos

1. Talento humano

Directora ELENA E. STASHENKO, Quimica, Ph.D., es egresada de la Universidad
Druzhbi Narodov (UDN) de Moscu (URSS-Rusia), con Doctorado de la misma
universidad en el area de Andlisis Instrumental (Espectrometria de Masas y
Técnicas de Separacion). Ha realizado estancias post-doctorales en las
Universidades de California (Davis, Estados Unidos), Braunschweig (Alemania),
Centro de Control de Doping, Quebéc (Canadd) y en el Royal Melbourne Institute

of Technology (Australia).

Codirector del trabajo Andrés Fernando Ramirez, Ingeniero Quimico, estudiante

de Maestria en Ingenieria Quimica de la Universidad Industrial de Santander.

Estudiantes realizadores de la investigacion: Ruby Capera Perdomo y José Virgilio

Cardenas Suarez

2. Recursos Fisicos

La investigacion se realiz6 en el Centro Nacional de Investigacion para la
Agroindustrializacion de Especies Vegetales Aromaticas y Medicinales Tropicales
(CENIVAM) ubicado en la Universidad Industrial de Santander; es uno de los
Centros de Investigacion de Excelencia, articulados y financiados por
COLCIENCIAS, alrededor de proyectos de investigacion en diferentes é&reas

cientificas y tecnoldgicas estratégicas para el pais.
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3. Equipos

a. Trillador. Para el trillado de la semilla, se utilizé una trituradora de material
vegetal de 8-12 mm, TRF-300 EQ-26, rpm rotor 1400-1800, potencia de 50/60 Hp.
(Véase Figura b)

Figura 5. Trituradora de material vegetal TRF-300 EQ-26.
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b. Destilador. Para realizar las destilaciones, se empled un equipo de destilacion
de 1m® de capacidad, conformado por un alambique con su respectivo
intercambiador de calor y su vaso separador (Florentino) Como generador de
vapor, se utilizé una caldera de referencia 58,86 Kw (Tecnik Ltda., Bogot4,
Colombia) (Véase Figura 6)




c. Caldera. Como fuente generadora de calor se utiliz6 una caldera automética a

gas referencia EQ20 capacidad 6 BHP (Tecnick Ltda., Bogota Colombia) (Véase
Figura 7).

Figura 7. Caldera automética a gas EQZ20.

{TAS: Diag. 53 No. 56B-35 - (Av. C
onm. 222 7811 Fax: 222 0656
53 No. 16-70 Conm. 262 2077
1ik@epm.net.co Bogota, D.C

d. Cromatografos. Agilent Technologies 7890A (HP, Palo Alto, California,
EE.UU), acoplado a un espectrometro de masas Agilent Technologies 5975C, con
analizador cuadrupolar, columna capilar DB-Wax (J&W, Scientific, Folson, CA,
USA) de 60 m x 0.25 mm, D.l. x 0.25 ym, df, el modo de inyeccién fue split (30:1) a
250°C.

Figura 8. Cromatografo Agilent Technologies 7890A. Laboratorio instrumental
CROM-MASS, UIS.




Agilent Technologies 6890A (HP, Palo Alto, California, EE.UU), acoplado a un
espectrometro de masas Agilent Technologies 5975C, con analizador cuadrupolar,
columna capilar DB-5MS (J&W, Scientific, Folson, CA, USA) de 60 m x 0.25 mm,
D.I. x 0.25 uym, d¢, el modo de inyeccion fue split (30:1) a 250°C.

Figura 9. Agilent Technologies 6890A. Laboratorio instrumental CROM-MASS,
ulsS.
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e. Elementos menores

> Balon de vidrio de 500 mL
» Baldn de vidrio de 1000 mL
> Columna de refrigeracion

» Manguera de hule

> Varilla de soporte

> Pinzas de soporte

> Tubos de ensayo

> Pipetas y micropipetas
Frascos de vidrio

Balanza marca METTLER TOLEDO, modelo 5200
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Anexo B. Ficha técnica del aceite esencial

de Elettaria cardamomum

“Cardamomo”
| Nombre comiin || Cardamomo
| Nombre cientifico || Elettaria cardamomum
Cadigo del aceite B
FD966
| | Nombre del productor || —
|
| Propiedades fisicoquimicas
| Norma || Parametro || Resultado [ n
| 1SO 1242: 1999 || Indice de acidez" (mg de KOH/g de AE) | 2,763 £0.002 | 3
| ISO 709: 2001 || indice de ésteres” (mg de KOH/g de AE) [ 96,8 +0.3 | 2
. . . 0.9234 +

1ISO 279: 1998 Densidad relativa 0.0001 3
[ ISO 280: 1998 || Indice de refraccion (np) || 1.460 £0.005 || 3
| 1SO 11021: 1999 || Humedad (%) | |
[ ISO/TR 11018:1997 |[ Flash point (°C) | |
| ISO 1041:1973 || Punto de congelacién (°C)° | <-60.0+0.1 |1
| ISO 592: 1998 || Rotacion 6ptica” |[ +0.55 + 0.1 [ 3
| Solubilidad en etanol (Norma ISO 875: 1999)°
| Concentracion, % (v/v) | 75% || 85% || 95%

V (Miscible) 1.1-20.0 03-200 0.1-20.0mL

mL mL

|V (Miscible con turbidez) | 0aimL || o0amL |
| V' (Desaparicion turbidez) | o9mL | o03mL ||
| Inmiscible I | |

Nubosidad 09-11

mL

Observaciones:

1. Titulaciones realizadas a 25 °C

2. Lareaccion de hidrdlisis se llevé a cabo durante una hora, en bafio maria. Titulacion a 25 °C.

3. El AE no solidificé entre 20y -66 °C. Cerca a los -16 °C se observé la formacion de un

precipitado blanco.

4. Determinada a 25 °C, longitud del portamuestras 10 cm.

5. Prueba realizada con 1.000 + 0.005 g de AE a 25 °C

n: nimero de mediciones; AE: aceite esencial
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Temperatura (°C)

Tiempo (minutos)

Componentes mayoritarios del aceite esencial

N | Compuesto Cantidad relativa, %
o
1 a-Pineno | 0.8
2 | Sabineno | 2.1
| 3 | B-Mirceno | 1.0
L4 | Eucaliptol | 34.2
|5 | Linalool | 6.6
| 6 | p-Cimen-8-ol | 1.4
L7 | a-Terpineol | 1.9
| 8 | Acetato de linailo | 7.9
|9 | Acetato de o-terpinilo | 31.8
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Intensidad [cuentas = 104]
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Tiempo [minutos]

Cromatograma tipico del aceite esencial de “Cardamomo” (Elettaria cardamomum). GC-FID
Columna DB-5 (60 m)

Contacto: Dra. Elena E. Stashenko; e-mail: elena@tucan.uis.edu.co; Tel: (57-7) 6454104
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