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RESUMEN

TITULO: INSTALACION Y PUESTA EN MARCHA DE LA PLANTA DE DESTILACION DE
ACEITES ESENCIALES EN EL MUNICIPIO DE SUCRE (SANTANDER): ESTUDIO DEL EFECTO
DE DIFERENTES VARIABLES SOBRE EL RENDIMIENTO Y COMPOSICION DEL ACEITE
ESENCIAL DE Thymus vulgaris L. OBTENIDO POR ARRASTRE CON VAPOR..

AUTORES: CARLOS ALBERTO CARDENAS DELGADO
VICTOR YESID PEREZ CALAQ"

PALABRAS CLAVES: Aceite esencial, destilacion por arrastre con vapor, Thymus vulgaris, Disefio
Central Compuesto, GC-MS/FID.

Con la realizacién del presente Trabajo, se logré la instalacion satisfactoria de una planta industrial
de extraccion de aceites esenciales por el método de arrastre con vapor, en el municipio de Sucre

en el Departamento de Santander.

Se estudiaron los efectos del tamafio de particula (cm), densidad de carga (kg/m3) y pérdida de
humedad (% p/p), empleando un disefio experimental 2° + estrella, donde las variables de
respuesta fueron las areas cromatograficas de los componentes mayoritarios en el aceite esencial
y los rendimientos de extraccion. Las mejores condiciones de extraccion de aceite esencial de
Thymus vulgaris L. por arrastre con vapor fueron: tamafo de particula = 10 cm; humedad retirada
= 30% (p/p); densidad de carga = 192 kg/m3 las cuales proporcionaron una mejor calidad del aceite
esencial, en términos de la cantidad del timol y rendimiento del aceite esencial por hectarea de

cultivo.

En el aceite de Thymus vulgaris L., obtenido bajo los pardmetros Optimos de extraccion, se
identificaron 29 metabolitos secundarios volatiles y semivolatiles en cantidades relativas mayores al
0,3%, entre los cuales los mayoritarios fueron timol (64%), p-cimeno (19%) y y-terpineno (17%).

El aceite esencial de Thymus vulgaris L., obtenido presentd una alta concentracion de timol,
haciéndolo un producto competitivo comparado con los parametros de calidad descritos en la
norma ISO 14715.

ITrabajo de grado.
" Facultad de Ciencias, Escuela de Quimica, Directores, Elena Stashenko y Jairo René Martinez.
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ABSTRACT

TITLE: INSTALLATION AND OPERATION OF A DISTILLATION PLANT OF ESSENTIAL OILS
IN THE MUNICIPITY OF SUCRE (SANTANDER): STUDY THE EFFECT OF DIFFERENT
VARIABLES ABOUT THE ESSENTIAL OIL Thymus vulgaris L. PERFORMANCE AND
COMPOSITION OBTAINED BY STEAM DISTILLATION"

AUTHORS: CARLOS ALBERTO CARDENAS DELGADO
VICTOR YESID PEREZ CALAO"Y

KEY WORDS: Essential Oil, steam distillation, Thymus vulgaris, Central composite design, GC-
MS/FID.

With the execution of this project, it was possible the successful installation of an industrial plant of
essential oil extraction by steam distillation method, in the municipality of Sucre in Santander

department.

The effects of particle size (cm), charge density (kg/mg) and humidity loss (% w / w), were studied
using an experimental design 2° plus star, where the response variables were the chromatographic
areas of major compounds in the essential oil and the extraction performance. The best conditions
of Thymus vulgaris L. essential oil extraction by steam distillation were: particle size = 10 cm;
humidity removed = 30% (p/p), charge density = 192 kg/m3 which provided the best essential oil
quality in terms of thymol amount and essential oil performance per hectare of crop.

In the Thymus vulgaris L. essential oil obtained under the optimal parameters of extraction, were
identified 29 volatile secondary and semi-volatile metabolites in relative amounts larger than 0.3%,

including the majority were thymol (64%), p-cymene (19%) and y-terpinene (17%).

The Thymus vulgaris L. essential oil obtained presented a high concentration of thymol, making it a

competitive product compared to quality parameters described in ISO 14715.

" Graduation Project.

V' Science Faculty, School of Chemistry. Directors, Elena Stashenko and Jairo René Martinez.

21



INTRODUCCION

Tradicionalmente las plantas aromaticas y medicinales han sido utilizadas por el
hombre en diferentes aspectos de la vida cotidiana, ya sea como medicamento
natural, alimento, agente conservante, articulo de limpieza personal, o
simplemente como arreglo ornamental y aromatizante. Este conocimiento popular
ha experimentado cambios a través del tiempo, evolucionando en lo que se
conoce como la agroindustria de los productos naturales, que tienen multiples

aplicaciones en las industrias de alimentos, cosmética y farmacéutica, entre otras.

Un aspecto que ha incidido notablemente en el desarrollo de la agroindustria de
plantas aromaticas y medicinales es su crecimiento mundial que, en los ultimos 15
afos, ha experimentado debido a un mayor consumo y la utilizacién de productos
de origen natural exclusivamente. En la actualidad, las plantas aromaticas aportan
materia prima importante para la elaboracién de una variada gama de productos
en diferentes areas, e.g., farmacéutica, cosmética, alimentos, etc. Al mismo tiempo
que crece la demanda por lo natural, se ha incrementado el interés por conocer y
entender el comportamiento de especies vegetales en diferentes ambientes de

crecimiento [20].

Colombia es un pais con una inmensa riqueza bioldgica, que ofrece una amplia
variedad de posibilidades para la explotacién adecuada de sus recursos naturales
a escala agroindustrial. Para lograr esto, es necesario desarrollar investigaciones
en areas sociales, econdmicas y tecnolégicas, con el fin de ofrecer una alternativa
a las personas interesadas en desarrollar este tipo de industria y, de esta forma,
obtener un producto que sea competitivo en los mercados nacional e internacional.

Las plantas aromaticas podrian ser una de las tantas posibilidades que existen en
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nuestro pais para generar industria y, mas especificamente, para su
aprovechamiento para extraer aceites esenciales (AE). Los AE son mezclas de
compuestos organicos, producto del metabolismo secundario de las plantas, y se
emplean para la elaboracién de mezclas saborizantes, aromatizantes, licores,
perfumes, articulos de aseo, para enmascarar el olor de pinturas y caucho, en la
sintesis organica fina y como materia prima para la elaboracion de productos

farmacéuticos, entre otras aplicaciones [2].

Este trabajo forma parte del programa del Ministerio de Agricultura y Desarrollo
Rural (MADR) “Fortalecimiento y aumento de la competitividad de la cadena
productiva nacional de aceites esenciales y productos derivados” y del
macroproyecto “Fortalecimiento de las unidades productivas de aceites esenciales
de climas templado y frio y productos de valor agregado en Santander”, financiado
por el (MADR), ejecutado por el Laboratorio de Cromatografia, CIBIMOL-
CENIVAM, de la Universidad Industrial de Santander. El presente trabajo de
investigacién se realizd en la vereda El Retiro del corregimiento La Pradera del
municipio de Sucre Departamento de (Santander), donde se instalé la planta
industrial de extraccion de aceites esenciales y donde se encuentran las
plantaciones de tomillo (Thymus vulgaris L.), -que se empled para el desarrollo de
este proyecto-, y fue cultivado por la Asociacion Municipal de Usuarios
Campesinos el Retiro Veredas Aledanas Sucre Santander -ACRESS-, bajo la

supervision técnica del Laboratorio de Cromatografia y CIBIMOL-CENIVAM.

El municipio de Sucre (Santander), y sus alrededores, es una zona en la que
hicieron presencia grupos al margen de la ley. La influencia de este fenémeno,
marcado por los cultivos ilicitos, dejo en la poblacion un desinterés por encontrar
otras fuentes generadoras de recursos financieros que no tuviesen relacién con
dichos cultivos o la ya tradicional produccion de lacteos a nivel artesanal. En este
sentido, la ausencia de alternativas de trabajo y de nuevas cadenas de produccion

genero un desplazamiento hacia las grandes ciudades en busqueda de mejores
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opciones de calidad de vida, lo que provocd un desbalance socioecondémico en la
poblacion campesina de este sector del Departamento de Santander [24].

El tomillo, que fue la planta aromatica elegida para esta investigacién, posee una
serie de propiedades que justifican su eleccion como insumo para la obtencion de
su AE a nivel industrial. Las hojas y sumidades de la planta se usan por sus
propiedades estimulantes, antiespasmaddicas, cicatrizantes, antioxidantes y como
condimento. En uso interno, en forma de infusion, extracto fluido o jarabe
compuesto, se utiliza en las afecciones de las vias respiratorias, tos ferina y
catarros, en trastornos gastrointestinales como vermifugo. En uso externo, como
vulnerario, desinfectante y cicatrizante, en decoccion concentrada y en linimentos
y bafos tonificantes, asi como en pomadas, lociones, etc., usadas en
dermatologia y cosmética. En alimentacion y culinaria se utiliza principalmente

como condimento [15].

La extraccidon del aceite esencial a partir de plantas aromaticas, como es el caso
del tomillo (Thymus vulgaris L.), implica necesariamente tener un conocimiento
amplio sobre el proceso de su extraccion. Este conocimiento se fue ampliamente

enriquecido con el aporte técnico-cientifico que deja el desarrollo de este proyecto.

En el presente trabajo se describe la instalacion y puesta en marcha de la planta
de destilacion de aceites esenciales en la vereda El Retiro del corregimiento La
Pradera del municipio de Sucre (Santander);se logré su correcto funcionamiento
para el desarrollo articulado de la cadena productiva de los aceites esenciales en
esta parte del territorio colombiano. Adicionalmente, se determinaron las mejores
condiciones para la extraccion de aceite esencial de Thymus vulgaris L., aplicando
un disefio experimental factorial 2° mas estrella y realizando su respectivo analisis
estadistico, enfocado en la obtencion de un rendimiento mas alto de extraccién y
una mejor calidad del aceite, en términos de su cantidad y aislamiento de

componentes mayoritarios, i.e., p-cimeno, y-terpineno y timol.
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1. ANALISIS DE LA LITERATURA.

1.1 ACEITES ESENCIALES

Un aceite esencial o esencia es una mezcla compleja de sustancias quimicas que
forman parte del metabolismo secundario de las plantas aromaticas; el cual es
extraido mediante destilacion con arrastre con vapor de agua o hidrodestilacion y
se encuentra compuesto generalmente por terpenos que estan asociados o no a
otros componentes, la mayoria de ellos volatiles, que evocan en conjunto, la

fragancia de la planta origen [2, 7, 19, 20].

Metabolismo de la planta: Este es el concepto mas importante a tener en cuenta
cuando se trabaja con esencias, ya que al tratarse de un alcaloide, de un
flavonoide o de un azucar, se esta mencionando un producto puro, quimicamente
definido y con una férmula caracteristica. Por el contrario, cuando se trata de una
esencia, debe tenerse presente que se esta mencionando una mezcla de
productos aislados en una proporcidon y con una composicion muy variable que
depende de varios factores. Generalmente, no es un solo metabolito el que
compone el aceite esencial, sino una mezcla. Todos los componentes de esta
mezcla, en condiciones normales de temperatura y presidn, son productos
volatiles, pero también pueden tener en comun su solubilidad en determinado
solvente [2, 5, 7].

Otro aspecto importante, que debe tenerse en cuenta, es que siendo una parte del

metabolismo de una planta, la composicion quimica de un aceite esencial esta en

constante cambio, con proporciones variables de sus constituyentes o
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transformandose unos en otros, segun la parte de la planta, el momento de su

desarrollo o el momento del dia, entre otros [2, 20].

Composicion: Como parte del complejo metabolismo de una planta, los aceites
esenciales abarcan una gama muy variada de constituyentes. Normalmente,
asociados a los monoterpenos y sesquiterpenos, aparecen también en su
composicion ésteres, alcoholes, aldehidos, cetonas, acetales, fenoles, glicésidos,
ceras, hidrocarburos lineales, acidos grasos, alcaloides, cumarinas y esteroides.
En la actualidad, con el avance de nuevas tecnologias e instrumental en el campo
de las ciencias de la separacion, se ha ido conociendo mucho mas sobre la

composicion de los AE [2, 7, 15].

Debido a la complejidad de su composicion, es aconsejable hacer una
diferenciaciéon entre los compuestos presentes en un aceite esencial. Se
mencionan entonces compuestos mayoritarios, cuando estan en una proporcién
mayor de 0.5-1%, y los minoritarios, menor que el 0.5%, que, en algunos casos,

pueden encontrarse por centenares, sobre todo en las esencias de flores [2].

Esta clasificacion de los constituyentes en funcion del contenido presente en cada
aceite esencial es fundamental, tanto para determinar la calidad del aceite, como
para precisar sus caracteristicas organolépticas o sus efectos fisiolégicos. No
existe en la actualidad un aceite esencial del cual se conozca en forma absoluta
su composicion quimica; todo depende del grado de sensibilidad del instrumento

analitico con el cual se lo haya analizado y del método de extraccion [20].

Olor del vegetal: El olor que tiene una planta viva no es exactamente el mismo
que posee su esencia aislada. Esto se debe a multiples factores, los mas
importantes son la volatilidad, solubilidad, metabolismo y ubicacion de los

compuestos de la esencia en los tejidos.
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Para poder percibir en una planta los productos aromaticos mas “pesados” y
menos volatiles, es necesario secarla y, de esta manera, eliminar los compuestos
mas “livianos”. Como esto no ocurre normalmente, la presencia de los mas
volatiles enmascara continuamente a los constituyentes aromaticos mas
‘pesados”. Por otro lado, los productos con alta volatilidad suelen perderse
durante los procesos extractivos, sobre todo, cuando se utiliza la destilacién por
arrastre con vapor de agua. Al respecto, debe tenerse en cuenta que cuando se
obtiene una esencia por arrastre con vapor, algunos componentes polares quedan
parcialmente retenidos en la fase acuosa, como ocurre con el alcohol feniletilico
en la esencia de rosa, o algunos acidos y ésteres livianos. Una vez la planta es
cosechada para ser extraida su esencia, el metabolismo de ésta no permanece
inalterado, sino que continta evolucionando en la medida que no se elimine la

mayor cantidad de agua, lo que finalmente inhibe los procesos enzimaticos [2].

De acuerdo con la ubicacion en los tejidos, cada parte de la planta puede tener
una esencia distinta en su calidad olfativa. Se puede pensar que existe una
esencia en las partes mas externas de la planta, las que percibimos, y otra
esencia en las partes mas internas, que no podemos oler, pero cuando son
extraidas, se mezclan produciendo un aroma generalmente distinto del detectado

en la planta viva [2].
De una manera resumida se puede concluir, que un aceite esencial es un producto
volatil, de composicion quimica compleja y con una enorme variabilidad en lo que
refiere a su calidad, propiedades y estabilidad, cualidades comunes a muchos
productos naturales.

1.2 METODOS INDUSTRIALES DE OBTENCION DE ACEITES ESENCIALES

Para la extraccion de AE a escala industrial, existen dos procedimientos que son

utilizados dependiendo de los requerimientos del material vegetal [7]: El primero
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es la extraccion en frio, el cual consiste en presionar el material vegetal hasta
obtener el AE, que luego es arrastrado con agua y condensado a bajas
temperaturas. Este método se utiliza para obtener AE de la cascara de citricos, el
cual es inestable a temperaturas altas y es muy dificil de extraer, ya que se
encuentra en las cavidades lisigenas de secrecion alojadas en el mesocarpo [23].
El segundo procedimiento, incluye métodos destilativos, los cuales se describen a

continuacién. En la Figura 1 se muestra el esquema general de dichos procesos.

1.2.1 Destilaciéon con agua (hidrodestilacion)

El principio de la destilacion en agua es llevar al estado de ebullicion una
suspension acuosa de un material vegetal aromatico, de tal manera, que los
vapores generados puedan ser condensados y colectados. El aceite, que no es
miscible con agua, se separa de ésta por decantacion [20].

Este sistema de extraccion es particularmente empleado en zonas rurales que no

cuentan con instalaciones auxiliares para la generacion de vapor.

En la hidrodestilacion, el material vegetal siempre debe encontrarse en contacto
con el agua. 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 cabo toda la destilacion, a fin de evitar el
sobrecalentamiento o carbonizacion del material vegetal, dado que este hecho
provocaria la formacion de olores desagradables (off-flavors) en el producto final
[2, 20].

1.2.2 Destilacién por arrastre con vapor

La extraccién por arrastre con vapor de agua puede considerarse el método mas

sencillo y seguro. Esta basado en el hecho de que la mayor proporcion de las
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partes olorosas, que se encuentran en una materia vegetal, pueden ser

arrastradas por el vapor de agua.

Figura 1. Principales métodos de extraccion de aceites esenciales.

La destilacién por arrastre con vapor, que se emplea para extraer la mayoria de
los aceites esenciales, es una destilacion de mezcla de dos liquidos inmiscibles y
consiste, en resumen, en una vaporizacién a temperaturas inferiores a las de
ebullicién de cada uno de los componentes volatiles. Esta vaporizacién, se logra
por efecto de una corriente directa de vapor de agua que, ejerce la doble funcién:
de calentar la mezcla hasta su punto de ebullicién y disminuir la temperatura de
ebullicién por adicionar la tension de vapor del vapor que se inyecta, a la de los
componentes volatiles de los aceites esenciales, que se encuentran en el material
vegetal contenido en el alambique. Los vapores generados en el destilador pasan
a través del llamado cuello de cisne (refrigerante) y se enfrian en un condensador,
donde regresan a la fase liquida agua y aceite esencial, los dos productos

inmiscibles, finalmente, se separan en un decantador o vaso Florentino [2, 20].
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1.2.3 Destilaciéon con agua- vapor

En este caso, el vapor se genera mediante una fuente externa o dentro del propio
cuerpo del extractor, aunque separado del material vegetal. La diferencia radical
que existe entre este sistema y el anteriormente mencionado es que el material
vegetal se encuentra suspendido sobre una malla (falso fondo) que impide su

contacto directo con el medio liquido en ebullicion [2, 20].

1.3 EQUIPO DE DESTILACION POR ARRASTRE CON VAPOR

1.3.1 Generador de vapor

El generador de vapor o caldera (Figura 2), es el equipo que provee de vapor el
agua al equipo de extraccion. Un generador de vapor se puede definir como una

serie de dispositivos que aprovechando el poder calorifico de un combustible

producen vapor.

Figura 2. Generador de vapor marca Tecnik, instalado en el municipio de Sucre
(Santander). Foto: Victor Pérez, Octubre 2010.
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Se llama “superficie de calefaccién” a la superficie de metal que esta en contacto
al mismo tiempo con los gases de combustion y con el agua o vapor, es decir,
toda superficie de una caldera, uno de cuyos lados esta en contacto con el agua y

el otro se haya expuesto al fuego o a la corriente de los gases de la combustion.

La capacidad de un generador de vapor se expresa en “Caballos Caldera” (CC).
Para definir este término se presume, que un generador de vapor tiene una
capacidad de un caballo caldera, cuando es capaz de producir 15.65 kg/h (34.5
Ib/h) de vapor saturado a 100° C, utilizando agua de alimentacién a la misma

temperatura [2].

1.3.2 Alambique

El alambique, destilador o extractor (Figura 3) es donde se deposita el material a
destilar. Consiste en un tanque cilindrico de un diametro igual o algo inferior a la
altura, que tiene en la parte superior una tapa que debe ser cerrada

herméticamente.
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El destilador se construye en diversos materiales de chapa cuyo espesor es
también variable segun el trabajo, pero es preferible que sea de acero inoxidable.
En la parte inferior se encuentra una rejilla que separa el material vegetal de un
falso fondo donde se ubica el difusor de vapor (Figura 4), que consta de una
tuberia en espiral o en cruz, con una distribucién de perforaciones en la parte
superior y a lo largo de ésta, dandole asi uniformidad a la distribucién del vapor.
En el fondo del alambique hay una valvula de drenaje de capacidad suficiente para
permitir que cualquier cantidad de agua, que se condense dentro de la carga y

gotee hacia el fondo, pueda ser extraida durante la destilacion.
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Figura 4. Difusor de vapor.

Un alambique bien construido debe ser hermético, para esto, debera revisarse el
ajuste de las juntas y el cierre de la tapa. El objetivo principal es buscar que el
vapor atraviese correctamente el material vegetal y que no se deslice por las

paredes del destilador [2, 4].



1.3.3 Cuello de cisne

El cuello de cisne es el conducto que comunica la tapa del extractor con el
condensador. En algunos casos, la tapa del alambique tiene incorporado este
dispositivo o parte de él. Dentro del cuello de cisne circula la mezcla de vapor de
agua y aceite esencial. Debe ser disefiado de tal forma, que reduzca al minimo las
posibilidades de condensacién de vapores dentro del extractor mismo, evitando un
indeseable reflujo y permitiendo su rapida transferencia hacia el condensador del
sistema. Estos dispositivos pueden ser fabricados con disefio cénico y, en
ocasiones, con disefio recto (Figura 5). El cuello de cisne debe ser faciimente
desmontable, por lo que de preferencia se utilizan sistemas de conexiones
‘rapidas” y, sobre todo, teniendo en cuenta, que cada vez que se cargue o
descargue el extractor con material vegetal, debe desconectarse el cuello de cisne
del condensador y, en ocasiones, de la misma tapa del extractor. Esto permite una
mayor eficiencia en el proceso al disminuir el tiempo operacional, lo cual repercute

en una mayor produccion [2].

M

Cuello de cisne "cdénico”

Cuello de cisne "recto”
Figura 5. Cuellos de cisne utilizados en equipos de extraccion.
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1.3.4 Condensador

Para la condensacion de vapores se pueden utilizar varios tipos de
condensadores, para los cuales es necesario considerar los espacios disponibles
en el lugar de instalacion del equipo de extraccion, asi como la posicion de los

separadores de aceite.

Uno de los condensadores utilizados consta de serpentin y camara de expansién
(Figura 6). En este tipo de condensador se alimenta la mezcla de vapores a una
camara de expansion donde se obtiene la mayor parte de los condensados, y

éstos van descendiendo a la parte baja del condensador.

Mezcla: vapor de agua,
aceite esencial

5 ||=‘ Salida de agua
—

Tanquede — Lfi.‘{ — " caliente

contencion . ) |_ -
deagua \‘ T — T Camara de
i:;::f:;-—’t';_—'-:: expansion

11 i !
= Serpentin

Entrada de
L
agua fria ] Mezcla de

condensados y
aceite esencial

| I— N S

Figura 6. Condensador de serpentin.

En este tipo de condensador, el diametro de la tuberia del serpentin disminuye a
medida que se aleja del cuello de cisne, para evitar un taponamiento en la primera

porcidn de la cafieria, y también para optimizar la transferencia de calor en las
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ultimas porciones del serpentin, dado que alli el condensado ya es un liquido, por

lo que conviene que ocupe la mayor parte del tubo.

El serpentin y la camara de expansion estan ubicados dentro de un tanque de
contencion de agua de enfriamiento, esta agua debera estar circulando para
aumentar el coeficiente de transferencia de calor. El agua fria, que se utiliza para
la condensacion, se alimenta en la parte inferior del tanque de contencion y se
descarga por la parte superior de este. Se debe tener cuidado, ya que tanto el
serpentin como la camara de expansion deben permanecer constantemente
sumergidos al agua de enfriamiento. Con el fin de no hacer un gasto excesivo de

agua, se recomienda utilizar una torre de enfriamiento para recircularla.

Otro condensador utilizado es el de haz de tubos, que aunque es térmicamente
mas eficiente que el disefio anterior, su fabricacion es mas costosa (Figura 7).
Otra ventaja que presenta es su mayor seguridad, en el sentido de que si por
algun motivo se tapona (por sobresalto del material vegetal en el extractor, o por
cristalizacion de productos sélidos presentes en gran proporcidon en algunas
esencias como mentol, alcanfor o borneol por ejemplo), el vapor tiene otras salidas
alternativas que hacen que no se genere una sobrepresidn excesiva en el

alambique.

Salida de agua caliente - Tubos de intercambiador

Mezcla de agua,
aceite ecencial ——=

- o Mezcla de
condansados,
Deflector A aceite esencial
|

r%—___

Carcaza

Entrada de agua fria

Figura 7. Condensador de tubos y carcaza.
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En este modelo, la mezcla de vapores suele alimentarse por dentro de los tubos y
el agua de enfriamiento circulante por el exterior de éstos, realizando de este

modo la transferencia de calor.

Por lo general, estos condensadores se ubican inclinados o en forma vertical, con
el fin de facilitar la descarga de los condensados. Se pueden trabajar los flujos de
agua y vapor en contracorriente o en paralelo (liquido refrigerante y condensados
con el mismo sentido de circulacion), lo cual permite obtener condensados a

diferentes temperaturas y, de este modo, evaluar la eficiencia de la condensacion.

Debe tenerse en cuenta, que en muchos casos es importante disponer de un
sistema de regulacién del flujo de agua refrigerante, porque algunas esencias
necesitan una temperatura superior a la del ambiente para separarse totalmente

del agua [2].

1.3.5 Separador de aceite esencial

Llamado también vaso Florentino, es un dispositivo utilizado para separar un
aceite esencial del vapor de agua condensado, que se utilizd para su extraccion

del material vegetal.

Debido a las caracteristicas propias de los aceites esenciales, se pueden dividir en
dos grandes grupos: aceites esenciales pesados y para los aceites esenciales
ligeros. Esta division se basa en que los aceites esenciales, que tienen una
densidad muy cercana o mayor que la del agua, denominados “aceites esenciales
pesados”, por consiguiente, se depositan en la parte inferior del separador. Por lo
contrario, los “aceites esenciales ligeros”, que tienen la densidad menor que la del

agua, se acumulan en la superficie de ésta [2, 4].

36



Entrada de condensado Entrada de condensado

| !

l Salida de l
Salida aceites Salida :
de ligeros de agua Saiida de
agua aceites

— pesados

Figura 8. Separadores de aceites esenciales y condensados.

Estas caracteristicas de asentarse en el fondo del separador y la de flotar en la
superficie del agua, facilitan la separacién del aceite esencial. Existe una gama
extensa de separadores de aceites esenciales, lo cual permite seleccionar el
adecuado para cada caso particular (Figura 8) [2].

1.4 COMERCIO DE LOS ACEITES ESENCIALES

La agroindustria, término que alude a la articulacion e integracion entre las
actividades agropecuarias, junto con la industria de alimentos y de transformacion
de materias primas, unidas por intereses sectoriales, para transformar de manera
rentable los productos provenientes del campo, se ha desarrollado para satisfacer
a los consumidores que exigian alimentos con cierto grado de preparacidn previa
o productos con ingredientes naturales. En Colombia, a principios del siglo XX,
existian ya empresas alimenticias y de produccion de materias primas
agropecuarias como algodon, madera, tabaco, alcohol, articulos de cuero, entre
otros, de manera muy artesanal. Para 1945 se desarrollaron algunas empresas
agroindustriales, debido a cambios de los habitos de consumo, crecimiento del
ingreso per capita, eficiencia de canales de distribucion, insercion en mercados
nacionales e internacionales, la inclusién de tecnologias de procesamiento y

planificacion estatal [6].
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Los analisis econdmicos muestran que el desarrollo de la industria nacional se
logra cuando se crean nuevas cadenas productivas. La Ley 811 de 2003 define las
cadenas productivas como el conjunto de actividades que se articulan
técnicamente y econdmicamente desde el inicio de la produccion y elaboracién de
un producto agropecuario, hasta su comercializacién final [14], apuntando a
mercados internos y extranjeros, con innovacién permanentemente, utilizando

tecnologia de punta no contaminante.

Partiendo de la necesidad de generar nuevas cadenas productivas, la
agroindustria de plantas medicinales y aromaticas surge como una alternativa para
fortalecer el campo. Para ello, es necesario acompanamiento del Estado que
produzca politicas en pro de su desarrollo, suministre infraestructura de apoyo,
conjuntamente con una academia comprometida con la transferencia tecnologica e
investigacion basica y aplicada sistematica, que fomente unidades de produccion
a escala cientifica y comercial, para un adecuado control de calidad de los

productos, con perspectivas econémicas.

A raiz de las preferencias actuales por productos naturales, los materiales
derivados de plantas constituyen alrededor del 25% de los ingredientes de la
perfumeria y esta proporcidon va en aumento. El mercado internacional de aceites
esenciales representa mas de 100.000 toneladas anuales, que corresponden a
unos 1800 millones de dolares. El 85% del mercado de esencias esta
representado por las esencias de naranja, limén, citronela, mentas, cedro,
limonaria, lavandas y lavandinas. Las especies mas importantes en cuanto a valor
global comercializado son las de menta, limoén, rosa, jazmin, especies con citral.
Por ejemplo, en el aceite esencial de Lippia citriodora colombiana el citral
representa > 50%. Otras especies de importancia son sandalos, vetiver, patchouli,
geranios, cedros, lavandines, citronela y citricos. El 75% de los volumenes
exportados va a EE. UU., la Unién Europea y Japon. Otros mercados importantes

son Hong Kong, Brasil, Corea, Canada, Australia e India. Hay numerosas plantas
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aromaticas silvestres y cultivadas en Latinoamérica y el Caribe que se usan para
extraer aceites esenciales. Entre ellas, figuran: amyris (Amyris balsamifera), hoja
de laurel (Lauras nobilis), cabreuva (Myrocarpus frondosus), cedro (Cedrus spp.)
citronela (Cymbopogon citratus), eucalyptus (Eucalyptus spp.), hierba de limon
(Cymbopogon flexuosus) nuez moscada (Myristica fragrans), pimienta de Jamaica
(Pimenta officinalis), aniba (Aniba rosaeodora), sasafras (Ocotea pretiosa),
avellano (Gewvuina avellana) y vetiver (Vetiveria zizanioides). El cardamomo
(Elettaria cardamomum) se cultiva en Guatemala, Honduras y Costa Rica; la nuez
moscada (Myristica fragrans), en Granada, donde alcanzd a contribuir con cerca
del 40% de las ganancias por exportacion del pais. Uno de los principales
exportadores de aceites esenciales es Guatemala, con una exportacion anual de
alrededor de 300 toneladas. Otros paises con una importante actividad en este
campo son Argentina, Brasil, Granada, Jamaica, Haiti, Peru y Republica
Dominicana. Chile es pais productor y exportador de aceites de eucalipto, de

avellanas y de rosa mosqueta [2, 20].

1.5 ESPECIE VEGETAL Thymus vulgaris L.

La especie vegetal Thymus vulgaris L. (Figura 9), conocido popularmente como
“tomillo”, es una planta aromatica, vivaz, lefosa, muy polimorfa, de 10 a 40 cm de
altura, con numerosas ramas, lefiosas, erectas, compactas, parduzcas o blancas y
aterciopeladas; presenta hojas de 3 a 8 mm lineales, oblongas y brevemente
pediceladas; las flores son axilares y agrupadas en la extremidad de las ramas, a
veces, con inflorescencias interrumpidas; las bracteas son verdes grisaceas; el

céliz, algo giboso; la corola, un poco mas larga que el caliz [15].

Es una especie muy variable, tanto en su fenologia como en la composicién
quimica de su aceite esencial. En Francia y Espafa, se han detectado seis
quimiotipos diferentes, segun su componente mayoritario e.g., (timol, geraniol,

linalool o carvacrol), siendo el quimio tipo “timol” el mas abundante [8, 18]. Su
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aceite esencial se compone principalmente de timol, carvacrol, 1,8-cineol, alcanfor,

geraniol, cariofileno, B-pineno y a- terpineol [3, 8, 10, 16, 18].

Se han realizado diferentes estudios sobre la actividad biolégica de Thymus
vulgaris L: se destaca su potente actividad antioxidante, comparable con la del
Butilhidroxitolueno (BHT), un antioxidante sintético, que es capaz de modificar la
accién de algunos carcindgenos [13]. También presenta actividad antibacterial
para diferentes especies como el Enterococcus faecium (responsable de
importantes infecciones clinicas, incluyendo infeccién urinaria, bacteremia,
endocarditis, diverticulitis y meningitis). Asimismo, se destaca su actividad
antifungica [9, 12] y, principalmente, antiaflatoxigénica. Las aflatoxinas son un
grupo importante de contaminantes de los alimentos, producidos principalmente
por parte de algunos hongos Aspergillus en condiciones favorables de temperatura
y humedad relativa [3]. Adicionalmente, Thymus vulgaris L. presenta actividad

antimicotica, insecticida y como conservante de alimentos [12, 16].

Figura 9. Planta de Thymus vulgaris L., cultivos en el municipio de Sucre
(Santander). Foto: Carlos A. Cardenas, Octubre de 2010.
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La calidad del aceite esencial de Thymus vulgaris L., se determina por el

contenido de timol presente. Estos parametros estan descritos en la norma ISO

14715 (Tabla 1)

Tabla 1. Norma ISO 14715: Contenido de timol en el aceite esencial de tomillo,

tipo espanol.
COMPONENTE MI':‘,/IMO MA?;IMO
(1] (1]
a-Tujeno 0,2 1,5
a-Pineno 0,5 2,5
Mirceno 1,0 2,8
a-Terpineno 0,9 2,6
y-Terpineno 4,0 11,0
p-Cimeno 14,0 28,0
trans-Hidrato de sabineno Trazas 0,5
Linalol 3,0 6,5
Terpinen-4-ol 0,1 2,5
Metil-carvacril-éter 0,1 1,5
Timol 37,0 55,0
Carvacrol 0,5 5,5
B-Cariofileno 0,5 2,0
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2. CIENCIOMETRIA.

La cienciometria es un instrumento que nos permite cuantificar la actividad
cientifica en funcion de tiempo. Los analisis cienciométricos analizan la ciencia
como una disciplina o actividad econdomica, comparan las politicas de
investigacion desarrolladas por distintos paises y sus resultados desde una
perspectiva economica y social. Algunas de las herramientas fundamentales
utilizadas para realizar el ejercicio de la cienciometria son las bases de datos de
articulos y patentes, los buscadores de Internet, que son medios que permiten

procesar gran cantidad de datos, que son objetos de la cienciometria.

La vigilancia tecnolégica permite determinar lineas de investigacién, soluciones
tecnolégicas disponibles, tecnologias emergentes, la dinamica de las tecnologias,
los centros de investigacion, los lideres de proyectos identificando las empresas
que compiten en el area de interés [1, 17, 21].

La cienciometria estudia los aspectos “cuantitativos” de la ciencia como disciplina
o actividad econdmica, forma parte de la sociologia de la ciencia y encuentra
aplicacién en el establecimiento de las politicas cientificas, donde incluye, entre
otras, las de publicaciones. Esta emplea técnicas métricas para la evaluacion y

examina el desarrollo de las politicas cientificas de paises y organizaciones [1].

Con el objetivo de analizar el estado actual de las investigaciones sobre la
destilacion por arrastre con vapor, usando también la palabra-clave “thymus
vulgaris”, se realizé un estudio cienciométrico de la produccion cientifica existente

utilizando la base de datos, Elsevier (Scopus).
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2.1 RELACION ANO - NUMERO DE PUBLICACIONES

Segun los resultados obtenidos para la busqueda acerca del método de arrastre
con vapor se encontraron en total de 5852 publicaciones (Figura 10), se pueden
observar registros cientificos desde el afio de 1878 resaltando un aumento relativo
a partir del afio 1996 de uso de esta técnica; sin embargo, no se encontraron
estudios directamente relacionados con desarrollo o innovacion de esta técnica,
simplemente, ésta se menciona como método de extraccion, siendo en muchos

casos, solo a nivel de laboratorio.
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Figura 10. Numero de publicaciones cientificas sobre el método de arrastre con
vapor realizadas durante los afios 1878-2011. Base de datos Scopus (Elsevier,
B.V., 2011), ecuacion de busqueda: All. Palabra-clave: “Steam distillation”; Fecha

de consulta: marzo 16 de 2011.

En la Figura 11 se presenta el numero de publicaciones en las cuales se
menciona la planta Thymus vulgaris. Al igual que en el anterior caso, se observa
un incremento a partir de los anos 90 llegando a un maximo de 509 publicaciones
en el afo 2010.
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Figura 11. Numero de publicaciones cientificas sobre Thymus vulgaris L.
realizadas durante los afios 1878-2011. Base de datos Scopus (Elsevier, B.V.,
2011) ecuacién de busqueda: All. Palabra-clave: “Thymus vulgaris”, Fecha de

consulta: marzo 16 de 2011.

En la Figura 12 se presenta un total de 128 articulos en los cuales se relaciona el
tomillo con la técnica del arrastre con vapor. Se observa una tendencia de
aumento en este campo de estudio, con un maximo de 25 publicaciones en el
2010.
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Figura 12. Numero de publicaciones cientificas sobre Thymus vulgaris L. y la
técnica de arrastre con vapor, realizadas durante los afios 1996-2011. Base de
datos Scopus (Elsevier, B.V., 2011) ecuacién de busqueda: All. Palabras-clave:

“‘Steam distillation”y “Thymus vulgaris”;, Fecha de consulta: marzo 16 de 2011.
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2.2 RELACION AREA DE ESTUDIO — NUMERO DE PUBLICACIONES

En la Figura 13, se presentan las diferentes areas de estudio donde se nombra el
meétodo de arrastre con vapor para el Thymus vulgaris L.; destacan agricultura,

ciencias biolégicas y quimica como las areas de mayor impacto.
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Figura 13. Numero de publicaciones cientificas sobre Thymus vulgaris L. y la
técnica de arrastre con vapor, en relacion con el area de estudio, realizadas
durante los afos 1996-2011. Base de datos Scopus (Elsevier, B.V., 2011)
ecuacion de busqueda: All. Palabras-clave: “Steam distillation” y “Thymus

vulgaris”, Fecha de consulta: marzo 16 de 2011.

El aumento en las publicaciones sobre Thymus vulgaris L. muestra cémo las
aplicaciones de esta especie se han incrementado y de ahi la posibilidad de que
esto se refleje en la demanda del producto; adicionalmente se observa que la
extraccién de AE por el método de arrastre con vapor sea ampliamente utilizado

en la industria.
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3. METODOLOGIA.

En la Figura 14 se presenta un diagrama de flujo que resume la metodologia

usada durante el desarrollo del presente proyecto.
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Figura 14. Diagrama de flujo para el desarrollo experimental del trabajo.
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3.1 INSTALACION DE LA PLANTA DE DESTILACION DE ACEITES
ESENCIALES

La obtencién de los AE a partir de plantas aromaticas implica el montaje y uso de
una planta de extraccién, que debe cumplir con los requerimientos técnico-

cientificos necesarios para el desarrollo de un proyecto agroindustrial de este tipo.

A continuacion, se detalla paso a paso, el procedimiento de montaje de la planta
de extraccién de aceites esenciales con un alambique de 1m®de capacidad,
describiendo cada uno de sus componentes y soluciones encontradas para

algunos inconvenientes, presentados durante su instalacion.

Componentes de la planta de destilacion instalados:

e Caldera de vapor (6 BHP)

e Suavizador de agua

e Tanque de condensados

e Quemador de ACPM

e Destilador (alambique y cuello de cisne)
e Distribuidor de vapor

e Condensador

e Sistema de refrigeracion del condensador

3.1.1 Generador de vapor

La funcion del generador de vapor o caldera (Figura 15) es generar el vapor de
agua necesario para la extraccion del aceite esencial. La caldera empleada en
este estudio es de tipo pirotubular vertical automatica, operada con ACPM con una
capacidad de trabajo de 6 BHP, con una presién de disefio de 150 psi y presion

maxima de trabajo de 125 psi. Los instrumentos que la componen son un
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Honeywell, que es el dispositivo que envia sefiales de encendido y evacuacion de
gases acumulados dentro de la caldera al quemador; un McDonnell, que regula los
niveles de agua en la caldera accionandose siempre que el nivel del agua
disminuye, la bomba de alimentacion de agua; y un Miller, que controla los
intervalos de presion para el encendido de la caldera. La presién que se manejo

durante el proceso de extraccion fue de 80 psi.

Figura 15. Generador de vapor instalado en el municipio de Sucre (Santander)
marca Tecnik de 6 BHP. Foto: Victor Pérez, Octubre de 2010.

3.1.1.1 Aspectos que se tuvieron en cuenta durante la instalacién y

funcionamiento de la caldera

La instalacién de la caldera requiri6 de manera previa la adecuacion del sitio de
manejo de la misma, instalacion del punto eléctrico, punto de suministro de ACPM
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y la instalacion de la chimenea para la evacuacion de los gases generados por la
combustion. Un problema presentado durante el proceso de instalacion y puesta
en funcionamiento de la caldera fue la caida de tensidon en el suministro eléctrico,
que deteriora los componentes eléctricos necesarios para su correcto
funcionamiento. Por ejemplo una caida de tensién podria bloquear el
funcionamiento de la bomba de agua debido a un sobrecalentamiento del motor
eléctrico. Para contrarrestar este inconveniente fue necesario adaptar un

estabilizador de tensién (220 V) a la entrada del circuito eléctrico.

3.1.2 Suavizador de agua

El suavizador de agua (Figura 16), también llamado descalcificador o ablandador
de agua, es un equipo que por medios mecanicos, quimicos o electronicos
hace tratamiento del agua para evitar, minimizar o reducir el contenido de sales

minerales y sus incrustaciones en las tuberias [2].

Figura 16. Suavizador de agua instalado en Sucre (Santander). Foto: Victor

Pérez, Noviembre de 2010.
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Las aguas con alto contenido de sales de calcio o magnesio (aguas duras) tienden
a formar incrustaciones minerales en las paredes de las tuberias (Figura 17) y, en
algunos casos, bloquean casi la totalidad de la seccion del tubo. Por esta razén, y
para evitar formaciones calcareas dentro de la caldera debido al suministro de
agua, se empled un suavizador de agua formado por dos cartuchos rellenos de
resina de intercambio cationico (estireno entrecruzado con divinilbenceno
sulfonado) unidos en serie, que eliminan las sales en las tuberias internas de la
caldera y las que conducen el vapor desde la caldera hacia el destilador. Dichas
sales son, ademas, capaces de generar elevados puntos de presion en la tuberia,
contaminaciones en el proceso extractivo, y por ende, un funcionamiento

inadecuado en la planta de extraccion.

3.1.2.1 Aspectos que se tuvieron en cuenta durante la instalacion del

suavizador

La entrada del suavizador posee un filtro cuya finalidad es retener cualquier tipo
de suciedad que pueda ingresar en los cartuchos de resina. Sin embargo, el filtro
causa una caida en la presién de entrada de agua al suavizador, produciendo un
descenso en el flujo de agua que llega a la bomba de agua y a la caldera. Para
corregir este problema, se recurrié a elevar el tanque de almacenamiento general
de agua y a recortar los tramos de tuberia por donde se transporta el agua desde
el tanque general hacia el suavizador, obteniendo un aumento significativo de

presion.

Figura 17. Problemas de obstruccion en la tuberia.
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3.1.3 Tanque de condensados

Es el recipiente metalico donde se almacena el agua suavizada necesaria para
alimentar la caldera, para ello se utiliza una bomba eléctrica; aunque se llegara a
interrumpir el flujo desde el suavizador hacia el tanque del agua este siempre
posee una reserva (Figura 18).

3.1.3.1 Aspectos que se tuvieron en cuenta durante la instalaciéon del tanque

de condensados

La bomba de agua fue objeto de la caida de tension en el motor eléctrico,

problema que se soluciond gracias a la instalacién del estabilizador de voltaje.

Figura 18. Tanque de condensados instalado en el municipio de Sucre

(Santander). Foto: Carlos A. Cardenas, Noviembre de 2010.
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3.1.4 Quemador de ACPM

Este dispositivo (Figura 19) genera la llama requerida para calentar el agua dentro
de la caldera y que permite, a su vez, generar el vapor necesario para la
destilacion. El quemador, alimentado con ACPM, funciona cuando se genera un
arco eléctrico entre dos electrodos ubicados en su interior y que, al entrar en

contacto con el combustible, producen la llama.

Figura 19. Reparaciones realizadas en el quemador de ACPM instalado en el

municipio de Sucre (Santander). Noviembre de 2010.

3.1.4.1 Aspectos que se tuvieron en cuenta durante la instalacion del

quemador.

Como consecuencia del traslado de la caldera hasta la zona rural de Sucre, en

donde debian ser instalados, los electrodos del quemador quedaron distanciados

52



de tal manera, que no se producia el arco eléctrico necesario para la combustion;
este problema se corrigio reajustando la distancia entre los electrodos y

comprobandola mediante pruebas de encendido (Figura 20).

Figura 20. Pruebas de encendido quemador de ACPM instalado en el municipio
de Sucre (Santander). Foto: Carlos A. Cardenas, Noviembre de 2010.

3.1.5 Destilador (alambique y cuello de cisne)

El destilador (Figura 21) es un elemento cuya finalidad es contener el material
vegetal que debe entrar en contacto con el vapor de agua, de manera que se
produzca una interaccion capaz de producir una mezcla gaseosa de agua y aceite
esencial. El destilador instalado, de 1 m® de capacidad, fue elaborado en acero
inoxidable, posee un desprendimiento superior tipo cuello de cisne, que permite
conducir la mezcla gaseosa hacia un condensador, y cumple con la normatividad

en salud publica.
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3.1.5.1 Aspectos tenidos en cuenta durante la instalacion del destilador

(alambique y cuello de cisne)

El destilador instalado no presentd ningun problema durante su funcionamiento.

Figura 21. Destilador: Alambique y cuello de cisne instalado en el municipio de

Sucre (Santander). Foto: Carlos A. Cardenas, Noviembre de 2010.
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3.1.6 Distribuidor de vapor

El distribuidor de vapor (Figura 22) envia flujo de vapor a diferentes equipos, si asi
lo requiere el proceso; también se utiliza para recoger los gases que se condensan
en el recorrido desde la caldera; asi se evita enviar flujos de agua hacia el

destilador en vez de vapor.

Figura 22. Distribuidor de vapor instalado en el municipio de Sucre (Santander).

Foto: Victor Pérez, Noviembre de 2010.

3.1.6.1 Aspectos tenidos en cuenta durante la instalacion del distribuidor de

vapor
La instalacion del distribuidor de vapor no presentd ningun tipo de problema. Se

tuvo en cuenta un buen anclaje en el piso, ello, para evitar desajustes por

vibraciones.
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3.1.7 Condensador

En esta parte del equipo sucede la condensacion de la mezcla gaseosa de vapor
de agua y aceite esencial; se utiliza un flujo de agua fria en contracorriente.
Posteriormente, el producto condensado llega a un vaso Florentino en donde,
debido a la diferencia de densidades de los liquidos, el agua, por decantacion se

separa del aceite esencial (Figura 23).

Figura 23. Condensador de vapor de haz de tubos instalado en el municipio de

Sucre (Santander). Foto: Carlos A. Cardenas, Diciembre de 2010.

3.1.7.1 Aspectos tenidos en cuenta durante la instalacion del condensador

La instalaciéon del condensador no presentd ningun problema; su funcionamiento,

tampoco.
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3.1.8 Sistema de refrigeracion del condensador

El sistema de refrigeraciéon del condensador (Figura 24) es un dispositivo que
consta de una bomba eléctrica para transporte de agua, un tanque de
almacenamiento de agua y una malla elaborada con tubos perforados que permite
que el agua, que circula por el sistema, sea asperjada sobre el tanque de
almacenamiento. Este sistema funciona haciendo circular agua en contracorriente,
la cual desaloja el calor del condensador, luego, se enfria en aspersiéon y
nuevamente se retorna en este ciclo. Este tipo de diseio genera costos
econémicos muy bajos para su elaboracién y buen funcionamiento, comparados

con una torre de enfriamiento convencional.

Agua asperjada.

: Y amp
V& 20¢

Figura 24. Sistema de refrigeracion instalado en el municipio de Sucre
(Santander). Noviembre de 2010.
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3.1.8.1 Aspectos tenidos en cuenta durante la instalacién del sistema de

refrigeracion

El sistema de refrigeracion del condensador no presentd ningun problema durante
su funcionamiento.

Para comprobar el correcto funcionamiento de los diferentes componentes de la
planta de destilacion se realizaron varias pruebas de extraccion de aceite esencial
de Rosmarinus officinalis (romero), usando material vegetal disponible en el centro
de acopio, obtenido de cultivos experimentales de productores de la Asociacion
ACRESS, segun el procedimiento descrito en el Numeral 3.3.2.

3.2 OBTENCION DE ACEITES ESENCIALES
3.2.1 Recoleccién del material vegetal y su tratamiento previo.

El material vegetal utilizado para los diferentes experimentos fue recolectado en
las parcelas de la vereda El Retiro, perteneciente a los Corregimientos La Pradera
y la Granja, pertenecientes todos al Municipio de Sucre (Santander);
posteriormente, el material vegetal, se someti6 a un proceso de secado en un
caney tipo invernadero recubierto con plastico transparente de alta densidad
(Figura 25).Las plantas secas, segun las necesidades, se picaron para cada
destilacion. Usando el material vegetal obtenido, de manera experimental, se
combinaron las variables que permitieron obtener los resultados necesarios para

los calculos estadisticos pertinentes.

En el proceso experimental, ha sido importante considerar tres variables a saber:
(1) densidad de carga, (2) secado del material vegetal y (3) picado o tamafio de
particula. Las densidades de carga utilizadas fueron de 85, 115,5 y 146 kg/m®,
necesarias para el estudio de las diferentes variables sobre el rendimiento del

aceite. Previo a la destilacion, el material vegetal se picé en diferentes tamafios,
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utilizando una picadora, marca Penagos, referencia PE-800 (Figura 26) y se sec?,
para lograr diferentes porcentajes de humedad. El secado se realizdé al ambiente
con una temperatura promedio de 18°C, el secado del material se hizo de forma
homogénea, es decir, realizando volteos periddicos cada tres horas y con un

seguimiento que permitiera controlar su deshidratacion.

Figura 25. Caney para secado de material vegetal instalado en el municipio de

Sucre (Santander). Foto: Carlos A. Cardenas, Noviembre de 2010.

Una vez picado y secado (en diferentes tamanos y con diferentes porcentajes de
humedad) el material vegetal, Se procedié a llenar el destilador; es importante
aclarar que la variacién de peso del material vegetal generé diferentes densidades
de carga, lo que permitio diferentes niveles de experimentacién, es decir, cada
experimento se enmarcaba dentro de una densidad de carga, tamafo de particula

y tiempo de secado del material vegetal.
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Figura 26. Picadora para material vegetal marca Penagos, referencia PE-800,
instalada en el municipio de Sucre (Santander). Foto: Victor Pérez, Noviembre de
2010.

3.2.2 Extraccion

Antes de encender la caldera, fue preciso realizar una inspeccién de rutina en
todos los componentes del sistema de destilacién, a saber: suavizador de agua,
bomba de agua, quemador de ACPM, caldera, distribuidor de vapor, destilador,
condensador y sistema de refrigeracion del condensador. Dicha inspeccion se
ejecutd revisando cada una de las valvulas de todos los componentes; en el
suavizador todas las valvulas tenian que permanecer abiertas, con el fin de tener
de manera ininterrumpida un flujo de agua hacia el tanque de condensados; la
valvula, que comunica el tanque de condensados con la caldera, debia de igual
forma, permanecer abierta, los niveles de agua del tanque de condensados tenian
que garantizar siempre el suministro a la caldera, también se revisaba el nivel de
agua en el controlador de nivel de liquidos marca McDonnel & miller, luego, se
verificaba que hubiera suficiente combustible en el tanque de alimentacion del
quemador de ACPM y que el sistema de ventilacion del quemador se encontrase

abierto. Seguidamente, se revisaba que las valvulas del distribuidor de vapor
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estuvieran cerradas, al igual que la de la salida de vapor de la caldera y la entrada
de vapor del destilador; posteriormente, se encendia la bomba de agua del
sistema de refrigeracion del condensador verificando que las valvulas de este
sistema estuviesen abiertas totalmente y que el tanque de almacenamiento de

agua estuviera lleno.

Para dar inicio al proceso de destilacion, se encendié la caldera que suministraba
el vapor hacia el destilador a una presién de 80 psi; una vez se alcanzo la presion
deseada en la caldera, se procedié a abrir las valvulas de salida de vapor, las
valvulas que comunican el flujo de vapor entre el distribuidor y el destilador, y, por
ultimo, se abrié poco a poco la valvula de entrada de vapor del destilador, este
procedimiento de dar apertura de manera lenta a la valvula de alimentacion del
destilador fue necesario para lograr una homogeneizacion del flujo de vapor a
través del material vegetal y que el tiempo de residencia del vapor dentro del
destilador fuera el adecuado para lograr un proceso extractivo mas eficiente; el
flujo operacional fue de 500 mL/min, la lectura de flujo se realizé cada cinco

minutos, y el tiempo de la destilacion fue de 40 minutos.

3.3 ESTUDIO DE LAS VARIABLES QUE AFECTAN EL RENDIMIENTO Y LA
COMPOSICION DEL ACEITE ESENCIAL DE Thymus vulgaris L.

3.3.1. Diseno experimental

Con el objeto de establecer las condiciones mas apropiadas para el tamano de
particula (cm), densidad de carga (kg/m®) y porcentaje de secado (%p/p de
pérdida de humedad) para la extraccion de AE de Thymus vulgaris L., se
evaluaron diferentes tamafnos de particula (0.5, 0.9 y 10 cm), combinados con
distintas densidades de carga (85, 115.5 y 146 kg/m®) y el grado de secado o no
del material vegetal (0, 35y 70 % de pérdida de humedad en peso); para ello, se

implementé un disefio experimental factorial de 2° mas estrella. Las variables de
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respuesta fueron los rendimientos de extraccion y los componentes mayoritarios
del aceite esencial, i.e., timol, p-cimeno y y-terpineno. El error experimental se
determind con base en las mediciones efectuadas en el punto medio de las
variables estudiadas. En la Tabla 2 se muestra el disefio experimental

implementado y los valores de las variables estudiadas.

Tabla 2. Disefio experimental factorial 2% mas estrella empleado para evaluar el
efecto del tamafio de particula, el secado del material vegetal y la densidad de

carga, sobre el rendimiento de extraccion y la composicion del AE de Thymus

vulgaris L.
Niveles de las variables
Experimento Tamano Perdida de Densidad de
particula, cm humedad, carga kglm3
’ %(p/p) ’
1 0,5 0 85
2 10,0 0 85
3 0,5 70 85
4 10,0 70 85
5 0,5 0 146
6 10,0 0 146
7 0,5 70 146
8 10,0 70 146
9 0,5 35 116
10 10,0 35 116
11 0,9 0 116
12 0,9 70 116
13 0,9 35 85
14 0,9 35 146
15* 0,9 35 116
16* 0,9 35 116
17* 0,9 35 116
18* 0,9 35 116

* Niveles de variables empleados para determinar el error experimental del

método.
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3.3.2 Analisis estadistico y encaje de modelos polindmicos a los datos

experimentales.

Para el andlisis estadistico de los resultados se empled el programa STATISTICA
(Version 6.0, StatSoft Inc., Tulsa, Oklahoma, EE. UU), con el cual se realizaron los
analisis de varianza y de componentes principales de las concentraciones (g/L) de
los compuestos mayoritarios presentes en el aceite esencial de tomillo, extraido
por arrastre con vapor. El propésito de este analisis fue encontrar relaciones entre
la composicion quimica de los aceites esenciales aislados de las plantas
aromaticas por arrastre con vapor, con los perfiles cromatograficos obtenidos por
GC-FID.

Para el encaje de los modelos polinomicos, a partir de la coleccion de datos
obtenidos, al aplicar el disefio experimental factorial 2% se tomaron como
observables los resultados de multiplicar la cantidad de AE, obtenido por lote de
destilacién en un alambique de capacidad de 1m?3, con la sumatoria de las areas
cromatograficas de los componentes mayoritarios presentes en los AE (timol, y-
terpineno y p-cimeno). En cada caso, se normalizaron los valores de las variables
y del observable. Para el analisis de varianza se emple6 el método de Yates, con
el fin de determinar cuéles variables eran factores a tener en cuenta en los
modelos polindmicos (variables que mostraron significancia en el proceso de
extraccion de aceite esencial de tomillo mediante arrastre con vapor). Se uso el
valor critico del parametro F para 1 y 4 grados de libertad, con un nivel de

confianza de probabilidad de P = 0,05.

Para la obtencion de los modelos matematicos, que relacionaron las areas
cromatograficas de los componentes mayoritarios presentes en el aceite de
tomillo, con las diferentes variables bajo estudio (tamafio de particula, secado,
densidad de carga), se estimaron en total 10 ecuaciones polindmicas, las cuales

fueron resueltas por el método de matrices. Para determinar el modelo que mejor
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se ajustd a las variables evaluadas, se compararon los R? ajustados, asi como el

error que el modelo no fue capaz de explicar (LOF).
3.3.3 Optimizacion del modelo y validacion.

Para obtener los valores 6ptimos de la ecuacién seleccionada en la Seccion
3.3.2., ésta se derivd respecto a cada variable y se igualé a cero. Los valores
obtenidos se renormalizaron y aplicaron experimentalmente para corroborar el
modelo obtenido. Para ello, se usé el procedimiento experimental descrito en la
Seccion 3.2.2.

3.4 ANALISIS CROMATOGRAFICO

Con el objetivo de realizar una caracterizacion quimica completa de los
metabolitos secundarios volatiles presentes en Thymus vulgaris L., se empleé la
técnica de cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas (GC-MS)

y cromatografia de gases con el detector de ionizacidn en llama (GC-FID).

3.4.1 Preparacion de muestras para el analisis por GC-MS y GC-FID

Con el fin de eliminar impurezas y agua residual, los AE fueron filtrados a través
de sulfato de sodio anhidro. Luego, se tomaron del aceite 50 pyL y del patron
interno (n-tetradecano) 4 pL, la mezcla se afor6 a un volumen de 1 mL, con
diclorometano.

3.4.2 Analisis por GC-MS

El analisis cromatografico y los espectros de masas de las muestras se obtuvieron

en un equipo Agilent Technologies 6890 Plus Series GC System (Figura 27),

acoplado a un detector selectivo de masas Agilent Technologies MSD 5973
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Network, Mass Selectivity Detector, y equipado con un puerto de inyeccién
split/splitless (250°C, relacion de split 30:1), un inyector automatico Agilent
Technologies 7863 y un Auto sampler Agilent Technologies 7863. La separacion
de los analitos se realizdé en una columna capilar apolar DB-5MS (J&W Scientific,
Folsom, CA, EE.UU.) de 60m x 0,25 mm., D.I. x 0,25 ym, ds, con fase estacionaria
de 5%-fenil-poli(metilsiloxano). El gas de arrastre empleado en el analisis fue helio
(99.995 %), con una presion de entrada en la cabeza de columna de 16,47 psi. La
temperatura del horno se programé desde 45°C (5 min) @ 4°C/min hasta 150°C (2
min) y se incremento a razon de 5 °C/min hasta llegar a 250°C, donde permanecio
isotérmicamente 5 min vy, finalmente, aumentdé @ 10°C/min hasta 275°C,
temperatura a la cual permanecié constante durante 15 min. Los espectros de
masas se obtuvieron por impacto con electrones (El) de energia de 70 eV. Las
temperaturas de la camara de ionizacion y de la linea de transferencia se
mantuvieron a 230 y 285°C, respectivamente. Los espectros de masas y las
corrientes ionicas totales (TIC, por sus siglas en inglés, Total lon Current) se
obtuvieron en un analizador cuadrupolar, por medio de barrido automatico de
frecuencia (full scan), en el rango de masas de m/z 40-350. Los datos
cromatograficos fueron adquiridos y procesados con el sistema de datos Hewlett-
Packard MSChemStation G17001DA (Versién D 00.01.27, 2002), que incluye las
bases de datos Wiley, NIST y Adams 2004.

3.4.3 Analisis por GC-FID

Se empled un cromatografo GC Agilent Technologies6890N, equipado con un
inyector split/spletless (250°C, relacion Split 1:30) y un detector de ionizacion en
llama (FID) (250°C) (Figura 28). Para el procesamiento de datos, se utilizo el
programa Chem Station (HP Rev. B.03.02). Para la separacion de los analitos, se
us6 una columna capilar apolar, DB-5MS, de 60 m x 0.25 mm, D.l. x 0.25 ym, d,
con fase estacionaria de 5%-fenil-poli(metilsiloxano). La programaciéon de

temperatura para el horno fue de 40°C (15 min) hasta 250°C @ 5°C min™". El gas
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de arrastre empleado fue helio (99.995 %), con una presion de entrada en la
cabeza de la columna de 200 kPa y una velocidad lineal de 26 cm s™. El gas

auxiliar fue nitrégeno, a 30 mL/min.

Figura 27. Cromatdgrafo de gases Agilent Technologies 6890 Plus Series GC System
acoplado a un detector selectivo de masas Agilent Technologies 5973 Network, equipado
con un puerto de inyeccion split/splitless y un inyector automatico Agilent 6890. Se indica
la programacion de la temperatura del horno para analisis en la columna apolar. Foto:
Camilo Duran, Laboratorios CIBIMOL-CENIVAM, marzo 2011.

Figura 28. Cromatdgrafo de gases de alta resolucion Agilent Technologies 6890N,
con detector de ionizacién en llama (FID). Foto: Camilo Duran, Laboratorios
CIBIMOL-CENIVAM, marzo 2011.
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4. RESULTADOS

Como resultado del presente trabajo, se instalé y se puso en marcha una planta
industrial de extraccion de aceites esenciales en la vereda El Retiro del
Corregimiento La Pradera del Municipio de Sucre (Santander). Se realizaron
varias destilaciones de prueba siguiendo el procedimiento descrito en el Numeral
3.3.2, con material vegetal de Rosmarinus officinalis (Figura 29), obteniendo
rendimientos de 0.75-0.78 % p/p de AE. La Figura 30 muestra la instalacion de la

planta de extraccion de AE en el municipio de Sucre Santander.

Figura 29. Material vegetal de Rosmarinus officinalis, usado para extracciones de
prueba en el municipio de Sucre (Santander). Foto: Victor Pérez, Diciembre de
2010.
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Figura 30. Planta de extraccion de AE, instalada y puesta en marcha en el

municipio de Sucre (Santander). Foto: Carlos A. Cardenas, Diciembre de 2010.

Después de las pruebas preliminares, para el material vegetal de Thymus vulgaris
L. mediante varias destilaciones se determinaron los valores 6ptimos para el
tamafio de particula (cm), % de humedad retirada, y densidad de carga (kg/m?3),
que proporcionan la mayor cantidad y mejor calidad del AE (Figura 31), en un
alambique con capacidad de 1 m?, por el método de arrastre con vapor.
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Figura 31. Filtracion del aceite esencial de Thymus vulgaris L. en el municipio de

Sucre (Santander). Foto: Victor Pérez, Diciembre de 2010.

4.1 OBTENCION DE LOS ACEITES ESENCIALES DE Thymus vulgaris L.

Se realizaron las destilaciones correspondientes a los experimentos propuestos en
el Numeral 3.4.1 de acuerdo con el procedimiento descrito en el Numeral 3.3.2.
En la Tabla 3 se presenta el rendimiento de extraccién de aceite esencial para
cada uno de los experimentos; en la Figura 32 aparecen, envasados, los AE

deThymus vulgaris L. obtenidos.
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Tabla 3. Rendimientos de extraccion de los aceites esenciales de Thymus vulgaris
L., obtenidos en los diferentes experimentos correspondientes al disefio

experimental factorial 2% + estrella.

Ex Tamaiio Humedad Densidad Rendimiento de
particula, cm retirada, % kglm3 extraccion, % (p/p)
1 0,5 0 85 0,11
2 10,0 0 85 0,08
3 0,5 70 85 0,28
4 10,0 70 85 0,23
5 0,5 0 146 0,10
6 10,0 0 146 0,11
7 0,5 70 146 0,51
8 10,0 70 146 0,53
9 0,5 35 116 0,24
10 10,0 35 116 0,17
11 0,9 0 116 0,08
12 0,9 70 116 0,28
13 0,9 35 85 0,16
14 0,9 35 146 0,23
15 0,9 35 116 0,22
16 0,9 35 116 0,23
17 0,9 35 116 0,23
18 0,9 35 116 0,24
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Figura 32. Aceites esenciales de Thymus vulgaris L. obtenidos en cada uno de los
experimentos. Foto: Victor Pérez, Laboratorio CIBIMOL-CENIVAM, Diciembre de
2010.

4.2 ANALISIS CROMATOGRAFICO
4.2.1 Analisis de los aceites esenciales de Thymus vulgaris L.

En la Figura 33 se muestra la corriente iénica total reconstruida (TIC), obtenida
por GC-MS, del aceite esencial de Thymus vulgaris L. Los compuestos
identificados en el aceite esencial se presentan en la Tabla 4. Para la
identificacion de los compuestos, los datos fueron procesados con el sistema de
datos Hewlett- Packard MS ChemStation G17001DA (Version D 00.01.27, 2002),
que incluye las bases de datos Wiley, NIST y Adams 2004. Se usaron los
espectros de masas e indices de retencion lineales, los cuales se calcularon con

base en la Ecuaciéon N° 1 [11].

Ip = 100n + 100 [F—"%n | Ecuacion N° 1

Len—Irn
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Donde n<N

n= Numero de atomos de carbono del hidrocarburo lineal, que eluye antes del

compuesto de interés.

trx= Tiempo de retencion del compuesto de interés.

trn= Tiempo de retencién del hidrocarburo lineal, que eluye antes del compuesto

de interés.

trn= Tiempo de retencion del hidrocarburo lineal, que eluye después del

compuesto de interés.
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Figura 33. Cromatograma tipico obtenido por GC-MS del AE de Thymus vulgaris

L., obtenido por el método de arrastre con vapor. Columna DB-5MS (60 m). Split

1:30. MSD (El, 70 eV).
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Tabla 4. Cantidad relativa (%) e identificacion de los principales compuestos

encontrados en el aceite esencial de Thymus vulgaris L. obtenidos por el método

de arrastre con vapor.

b

N° pico? tr, min Ir Compuesto GC area, %

1 17,0 928 a-Tujeno 0,6

2 17,4 937 a-Pineno 0,5

3 18,2 954 Canfeno 0,5

4 19,4 980 1-Octen-3-ol 0,9

5 19,8 990 B-Mirceno 0,7

6 21,1 1020 a-Terpineno 1,1

7 21,5 1031 p-Cimeno 19,8
8 21,6 1034 Limoneno 0,5
9 21,8 1038 Eucaliptol (1,8-Cineol) 2,0
10 22,9 1063 y-Terpineno 5,9
11 23,4 1075 cis-Hidrato de sabineno 2,1

12 24,5 1102 Linalol 4,6
13 24,7 1106 trans-Hidrato de sabineno 0,8
14 26,6 1156 Alcanfor 1,2
15 27,6 1181 Borneol 3,3
16 27,9 1188 Terpinen-4-ol 1,1

17 28,4 1201 a-Terpineol 0,4
18 29,5 1232 Metil-timil-éter 2,2
19 29,9 1242 Metil-carvacril-éter 1,6
20 31,9 1296 Timol 26,7
21 32,0 1298 Acetato de isobornilo 0,5
22 32,1 1302 Carvacrol 3,1

23 35,9 1402 n-Tetradecano (Istd) 6,8
24 37,1 1434 trans-B-Cariofileno 5,5
25 38,2 1469 a-Humuleno 0,4
26 38,8 1484 y-Muruleno 0,3
27 40,0 1524 y-Cadineno 0,5
28 40,1 1527 0-Cadineno 0,5
29 42,2 1598 Oxido de cariofileno 0,8

@ Namero de pico en la Figura 33.

® indices de retencion determinados experimentalmente en la columna DB-5MS.
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Como puede observarse en la Tabla 3, en el aceite de Thymus vulgaris L.se
identificaron positivamente 29 compuestos, los cuales presentaron sefales
mayores del 0,3% del area cromatografica total, lo que corresponde a un 94,8% de
todos los compuestos detectados; destacandose como compuestos mayoritarios el

p-cimeno, y-terpineno y el timol.

En la Tabla 5 se presentan las areas cromatograficas totales y las areas
cromatograficas de los compuestos mayoritarios obtenidas mediante el analisis
por GC-FID, para cada uno de las extracciones realizadas segun el disefio

experimental.
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Tabla 5. Areas cromatograficas totales y areas cromatograficas de los compuestos mayoritarios obtenidas
mediante el analisis por GC-FID en los experimentos segun el disefio experimental

N Rendimiento Area cromatografica, cuentas
Tamarfio Humedad .
Exp. particula, retirada Densidad, de
| o ? kg/m3 extraccion, Total n-Tetradecano p-Cimene y-Terpinene Timel
cm % (p/p) 0
%o(p/p)

1 0,5 0 85 0,11 63435 4612 10346 5835 30408
2 10 0 85 0,08 69548 4025 10325 6248 35091
3 0,5 70 85 0,28 61730 4072 20744 4810 16106
4 10 70 85 0,23 63518 4705 25482 4063 18924
5 0,5 0 146 0,10 58320 4220 9103 6627 26992
6 10 0 146 0,11 62525 4731 10341 7320 28289
7 0,5 70 146 0,51 63498 4630 18326 8128 15152
8 10 70 146 0,53 63151 4916 22987 5754 13161
9 0,5 35 116 0,24 67079 4523 9312 8736 30197
10 10 35 116 017 64950 4463 10861 7281 29577
11 0,9 0 116 0,08 61300 4235 9587 6371 2928
12 0,9 70 116 0,28 59910 4659 21000 3828 14621
13 09 35 85 0,16 70430 4635 9061 6759 35853
14 0,9 35 146 0,23 65565 4602 9412 7882 30388
15 0,9 35 116 0,22 74263 4359 10841 8157 35284
16 09 35 116 0,23 74562 4801 12325 9339 31872
17 0,9 35 116 0,23 65805,1 4759 8278 7242 32947
18 0,9 35 116 0,24 65546 4646 7705 7465 33564




4.3 Evaluacion de los parametros de extraccion de aceite esencial de
Thymus vulgaris L., obtenido por arrastre con vapor.

Los resultados, al aplicar el disefio factorial 2% mas estrella a la extraccion de
aceite esencial de Thymus vulgaris L., para evaluar la eficienciade extraccién y
calidad del aceite (cantidad del AE y concentracién de p-cimeno, y-terpineno y
timol), se presentan en la Tabla 6. El observable empleado fue el resultado de
multiplicar la cantidad de AE obtenido por lote de destilacién en un alambique con
capacidad de 1 m?® por la sumatoria de las areas cromatograficas de los
componentes mayoritarios presentes en el AE (timol, y-terpineno y p-cimeno),

calculados con base en la integracion de sus respectivos picos cromatograficos.

Tabla 6. Resultados obtenidos al aplicar el disefio factorial 2° mas estrella al
estudio del proceso de extraccion de aceites esenciales de la especie Thymus
vulgaris L. Datos del observable normalizado.

Exp Tamano Humedad Densidad, Respuesta
] particula, cm retirada, % kg/m3 Wae * Acm
1 0,5 0 85 -0,235
2 10 0 85 -0,2477
3 0,5 70 85 -0,1459
4 10 70 85 -0,1731
5 0,5 0 146 -0,2117
6 10 0 146 -0,1954
7 0,5 70 146 0,1785
8 10 70 146 0,1909
9 0,5 35 116 -0,1057
10 10 35 116 -0,1659
11 0,9 0 116 -0,2367
12 0,9 70 116 -0,1033
13 0,9 35 85 -0,1987
14 0,9 35 146 -0,0747
15 0,9 35 116 -0,107
16 0,9 35 116 -0,0944
17 0,9 35 116 -0,1216
18 0,9 35 115,5 -0,113
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El analisis de varianza ANOVA (Tabla 7) para el observable calculado, permitid
evaluar estadisticamente la significancia de las variables bajo estudio, a saber:

tamafio de particula (cm), humedad retirada (%, p/p) y densidad de carga (kg/m>).

Tabla 7. Analisis de varianza (ANOVA, método de Yates) para la respuesta del
disefio experimental implementado al estudio de la extraccion del aceite esencial

de Thymus vulgaris L., por el método de arrastre con vapor.

Fuente de variacion Cociente* Efecto
Tamano de particula, cm 0,2 NO
Humedad retirada, % 1129,2 Sl
Densidad de carga, kg/m® 7457 Sl
Tamano x humedad retirada 0,4 NO
Tamaho x densidad 6 NO
Humedad retirada x densidad 479,6 Sl
Tamano x humedad retirada x densidad 0,1 NO

* Cociente entre el cuadrado promedio y el cuadrado promedio estimado para el

error experimental

El valor critico del parametro F para 1"y 4" grados de libertad con un nivel de
probabilidad P=0.05, fue de 7,71.

Tal como se aprecia en la Tabla 7, para el caso de la especie Thymus vulgaris L.,
se concluye que solamente los efectos de la humedad retirada (% p/p) y la
densidad de carga (kg/m®)resultaron significativos, asi como la interaccion entre la

humedad retirada y la densidad de carga.

4.3.1. Determinacién de las condiciones 6ptimas para la extraccion del aceite
esencial de Thymus vulgaris L. por el método de arrastre con vapor.

En la Tabla 8 se presentan las ecuaciones evaluadas en la optimizacion del

proceso de extracciondel aceite esencial de Thymus vulgaris L. por el método de
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arrastre con vapor, asi como los valores del R? estadistico ajustado y el error

propio del modelo LOF (/ack of fit, falta de ajuste) calculados.

Tabla 8. Ecuaciones obtenidas en el proceso de optimizacion.

Ecuacion N° Ecuacion R? LOF, %
2 y = bo+B+C+BC+B?+C2+B?C? 0.92 4
3 y = bg+B+C 0,51 14
4 y = bg+ B+C+ AC+BC 0.66 21
5 y = bg+B+C+BC+B? 0.41 19
5 y = bg+tB+C+BC+C? 0.55 20
7 y = bg+B+C+C? 0.61 25
8 y = bo+B+C+B? 0.55 20
9 y = bg+B+C+BC+B?+C? 0.63 20
10 y = bgtB+C+BC+ B2C? 0.54 30
11 y = bg+B+C+ B2C? 0.77 18

B: % Humedad retirada (p/p); C: Densidad de carga (kg/m®)

De acuerdo con los resultados obtenidos en la evaluacion del modelo polinédmico
para la optimizacién del método de extraccién por arrastre con vapor del aceite
esencial de Thymus vulgaris L, la Ecuacion N° 2 presentd el valor de R?
estadistico mas alto ajustado. De esta manera, 92%de la variabilidad correspondio

a las areas cromatograficas de los componentes mayoritarios del aceite esencial.

La Ecuacion N° 2 se validd con valores diferentes a los descritos en el disefio
experimental; ello, para corroborar el modelo obtenido. En la Tabla 9 se presentan
los niveles evaluados, las respuestas experimental (Wae * Acm) y calculada por el
modelo matematico planteado. En la Figura 34 se muestran los valores calculados
para los modelos obtenidos respecto ala respuesta experimental producida en la
extraccion de aceite esencial de Thymus vulgaris L. por el método de arrastre con

vapor.
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Tabla 9. Datos de validacion del modelo matematico obtenido para la extraccion

del aceite esencial de Thymus vulgaris por el método de arrastre con vapor.

y = bo+b4B+b,C+b;BxC+bsB*+bsC*+bB*C?

Humedad Densidad Respuesta Respuesta
Tamano,
retirada, de carga, calculada experimental Error, %
%(p/p) kg/m? normalizada normalizada
9,0 70 107,0 0,31676582 0,35168821 9.9
9,0 70 153,0 0,05150011 0,05578639 7.7
9,0 0 115,5 0,49769488 0,46601985 6,8
9,0 35 85,0 0,37217402 0,35938039 3,6
0,8 -

_0:4 i : H : 0:8

-0,2

K 04 -
0,6 -
@Y calculado; @Y experimental

Figura 34. Respuesta experimental (Wae * Acm) para la extracciéon del aceite
esencial de Thymus vulgaris L. por el método de arrastre con vapor Vs los valores
obtenidos segiin el modelo matematico, al aplicar el disefio factorial 2° mas

estrella.
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En la Tabla 10 se presentan los valores de los coeficientes obtenidos para las
variables descritas en la Ecuacion N° 2, necesarios para encontrar las
condiciones optimas de extraccion de aceite esencial de Thymus vulgaris L. por el
método de arrastre con vapor. Los valores Optimos encontrados para cada

variable se presentan en la Tabla 11.

Tabla 10. Coeficientes de la ecuacion polindmica ajustada al modelo matematico
para las variables de humedad retirada (%, p/p) y densidad de carga (kg/m°), en la

extraccion del aceite esencial de Thymus vulgaris L. por el método de arrastre con

vapor.

Variable Coeficiente

B: Humedad retirada, % 0,4895

C: Densidad de carga, kg/m® 0,4049

BC 0,7138

C? -0,4777

B2 -0,1742

B2C? 3,4848

bo. constante -0,0152

Tabla 11. Valores 6ptimos de las variables empleadas en el proceso de extraccion
del aceite esencial de Thymus vulgaris L. por el método de arrastre con vapor.

y = bo+b4B+b,C+b;BxC+bsB*+bsC*+beB*C?

Tamano de Humedad Densidad de Respuesta ,Acm/Ar,
particula, cm retirada, % carga, kglm3 cuentas
10 30 192 0,75226

En la Tabla 12 se reportan la cantidad de aceite esencial (kg) obtenida por
hectarea de cultivo para cada uno de los experimentos, y las concentraciones de
los componentes mayoritarios presentes en el aceite de Thymus vulgaris L. (g/kg

de aceite), obtenido por arrastre con vapor.
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Tabla 12. Cantidad de aceite (kg) esencial obtenida por hectarea (ha) de cultivo y concentracion (g/kg) de sus
componentes mayoritarios

Bxp.

O~ D W k=

[ R T N i . e . =1
LU =T N I - T L T O FU LRy —

Tamafio
particula
[zm]

0.5
10
0.5
10
0.5
10
0.5
10
0.5
10
0.9
0.9
0.9
0.9
0.9
0.9
0.9
0.9
0.9

Hurned=ad
retirada,

% [pp]

0
0
70
70
0
0
70
70
35
35
0
70
35
35
35
35
35
35
30

Densidad,
kofm®

85

85

85

85

146
146
146
146
116
116
116
116
85

146
116
116
116
116
192

Cantidad
de AE en
1 m* kg

0,09
0,07
0,24
0,19
0,14
0,16
0,75
0,78
0,28
0,20
0,09
0,32
0,13
0,33
0,25
0,27
0,26
0,28
046

Rendi rmiento
de extraccidn

%, (pip]

0.11
0,08
0,28
0,23
0,10
0.11
0.51
0,53
0,24
017
0,08
0,28
0.16
0,23
0,22
0,23
0,23
0.24
0.24

Cartidad de AE
por hectirea
de cultivo, kg

11,0
8,0
8.4
6,9
10,0
11,0
15,3
15,9
15,6
11,1
8,0
8.4
10,4
15,0
14,3
15,0
15,0
15,6
16,8

Concentracidn
p-cimeng, 9fkg
de mceite

162.4
181.5
331,7
350,8
157.3
159,0
264.3
306,9
151.4
173.7
163.6
2969
145,3
150.6
176,9
181.6
132,5
127,7
186.8

Concantracién
vterpinenc,
gikg de mosite
98.3
116,3
93.0
73.1
117.,5
116,0
1291
924
1401
121,3
113,3
70,5
1104
126 4
136,3
141,0
114 4
119,7
167 1

Concentracidn
de timal, 9/kg
de aceite

4787
617.0
306.9
311,2
465,83
4387
2624
2237
484 1
480,8
499 5
2537
552,9
4792
576.4
4816
500,1
519,7
641,3

Cantidad de los

tres compuestos

mayoritarios por
ha, kg

2.4
4.7
4.1
3.3
4.8
9.2
6.7
6,6
8.2
5,7
4,2
3.5
2.6
75
8,3
8.0
74
8.0
11,2

% de los
tres
compuestos
mayoritarios
an el AE

73,9
91.5
73,2
73,5
74.0
714
65.6
62,3
77,6
77,6
77,6
62,1
80,9
75,6
89,0
80.4
4.7
76,7
99.5



CONCLUSIONES

Con la realizaciéon del presente Trabajo de Grado, se logréd la instalacién
satisfactoria de una planta para la extraccién de aceites esenciales en la
vereda El Retiro del corregimiento La Pradera del municipio de Sucre en el
Departamento de Santander. La instalacién de esta planta de extraccion de
aceites es de vital importancia para el desarrollo de industria de aceites,

que, en Colombia, actualmente promueve CENIVAM.

Para la especie Thymus vulgaris L., las variables del proceso, humedad
retirada (% p/p) y densidad de carga (kg/m®), asi como las interacciones
entre las dos, resultaron ser significativas en el aumento de rendimiento y
calidad del aceite esencial obtenido. El tamano de particula, al no ser una
variable que afecte el proceso, permite que se puedan realizar destilaciones
sin que sea necesario picar el material vegetal, lo cual disminuye el tiempo

de destilacion y la mano de obra.

Se determinaron las condiciones 6ptimas de extraccion de AE de Thymus
vulgaris L., que proporcionan una mejor calidad del aceite, en términos de
la cantidad del timol (ca. 641 g/kg de aceite) y rendimiento del AE por
hectarea de cultivo (ca. 11 kg/ha), a saber: Humedad retirada= 30% (p/p);

Densidad de carga = 192 kg/m®.

En el aceite de Thymus wvulgaris L., se identificaron 29 metabolitos
secundarios volatiles y semivolatiles, presentando un alto contenido de
timol (64,1%), p-cimeno (18,7%) y y-terpineno (16,7%), para el AE obtenido

bajo los parametros optimos de extraccion.
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e EI aceite esencial de Thymus vulgaris L., obtenido presentd una
concentracion de timol del (64%), haciéndolo un producto competitivo

comparado con el descrito en la norma ISO 14715.
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RECOMENDACIONES

Mensualmente se deben realizar verificaciones en los componentes de la planta
de extraccién y un mantenimiento correctivo del equipo, logrando un uso correcto

en las operaciones de destilacion.

Elaboracion de una cartilla con el programa preventivo para el mantenimiento de la

planta de destilacion.

Lograr la implementacion de las BPM (Buenas practicas de manufactura)
logrando, con esto un valor agregado al producto obtenido, este tipo de
certificaciones logra que la industria de los aceites esenciales pueda participar con

éxito en el mercado internacional.

Promover este tipo de Proyectos que evidencian el aporte importante técnico-
cientifico, que la Academia puede proporcionar para dar soluciones, que permiten
el desarrollo de nuestras regiones en Colombia, indistintamente de su ubicacion.
El acercamiento que se logra con estas iniciativas hace que tanto estudiantes
como profesores, se reconozcan como parte de la soluciéon de algunos problemas
sociales de nuestro pais.
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