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11 En este volÚmen II, se muestran los resultados 

experimentales obtenidos en el laboratorio y 

los cromatogramas obtenidos de las m�estras 
. , 

analizadas , Esta �eccion es excluida del Vo -

l lÚmen I ,  debido a que es una patente de la

Compañía de Concentrados Nacionales CONASA 11 • 



PARTE 2 : FASE EXPERIMENTAL 



6. ANALISIS DE ACEITES ESENCIAillS NATU;_

HALES DEt LIMÓN Y NARANJA·

Actualmente, las variedades de aceites esencia -

les de lin6n y naranja en el mercado nacional son muy

diversificados; se tratará con las. siguientes : 

Lim6n· 

Aceite esencial nacional Chulucanas -USP 

Aceite esencial importado 60325-34 SUIZA 

Aceite esencial importado 5X...;.ESROLKO 

Aceite esencial importado OIL 10179-FRAMONT 

Aceite esencial importado 50.532/C -FIRPECO 

Naranja 

Aceite esencial nacional ÍN_DALS.A-USP 

AOeite esencial importado 4X s/o-MONSANTÓ 

AOeite esencial importado NORDA-USP 

6.1 PROEIBDAPRS FÍs¡co-QnÍMIQAS.Y·oRGANQI�PTJCAS 

6.1.l neterminaci 6n en el laboratorio 

6.1.l.J. _Análisis preliminar 

se pone una muestra del aceite en una probeta gra 
-

duada, se observa el color, la claridad� la viscosidad , 

la p�esencia o ausencia de sedimentos, y se anotan los -

resul t:ados. 

'. 



6.1.1.2 A�álisis organolépticos 

un� gota o dos de aceite,. se coloc3.,n cerca de un 

extremo de una tira de papel secante( de 10 cms. de -

largo por uno o dos cms. de ancho), que no tenga olor� 

una cantidad igual del aceite patrón usado para la co� 

paraci6n se :pone en otra tira i611..1.al, y las dos se colo 

can juntas en áneulo recto sujetas con una grapa. 

Bl aroma de los aceites debe ser estudiado cuidadosa -

mente y com1)arado las me .. terias adulteradas más voláti

les y tambj_én se puede descubrir el disolvente, en el

caso de un producto obtenido por extracción. 

Como los papeles se han secado considerablemente, 

se pueden descubrir adulterantes menos vol�tiles. 

6.1.1.3 Densidad relativa ( 25º / .  25 ° C) 

para realizar ésta !l1edición se agrega la muestra

ª una probeta y ne coloca el aerómetro o densímetro y

se toma la lect.ura. También puede utilizarse un picnó

metro , que es un depósito de vidrio de volumen conoci

do en el cual se determin�. la densidad, pesando el con

tenido del picn6metro � dividién�olo entre su volumen. 

Bsto es realizado en una balanza electrónica. 

Factor de conver:J:LÓn de la densid2.d relativa de (1591�0) 

a (25° / 25
° 

C) : 

limón: 0.0058 

naranja dulce: 0.0057 

6.l.1 • .4 Ii1di� de refracción a 25 °c

Se coloca la muestra en un refract6metro, se ccn 

tra el visor y se tor�a lo. lectura. se ha usado en el -

Laboratorio, el refract6metro Linder. 
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Factor de conversi6n del Ind. refrac. 

AC. de limón: 0�00046 

AC. de naranja dulce: li.OOO45 

Si el índice de refracci6n, está dada a temp._mayores 

de 2oºc, la corrección se adiciona; pero si está dado 

a temp� menores. se resta la corrección. 

6.1.1.5 Rotación Óptica a 25
°
c

se mide con un pólarímetro; �l utilizado e� ,atas 

pruebas , es el carl zeiss 155885

6 .1.1.6 soll,ibilidad en alcohol 

se determina, mezclando aceite esencial con al

cohol de diferentes concentraciones, a una temp. nor

mal determinada. 

Procedimiento 
-------------

se introduce exactamente 1 ce. del aceite, dentro de -

un tubo de vidrio taponado de 10 ce (calibrado a o.lec) 

y se adiciona lentamente, en pequeñas proporciones, al 
. 

-
e ohol de fuerza apropiada. se_ agita. o.ompletamente el 

t,ubo, después de cada adición. cuando una solución -
clara es obtenida primero, se registra la fuerza y el 

número de volúmenes de alcohol requerido. Se continúa 

las adiciones de alcohol hasta 10 ce. Si ocurre opa -

lescencia o nu·bosidad durante éshs adiciones subsecuen 
. 

. 

--

tes de alcohol, se registra el punto al que éste fenó

meno ocurrió. En el caso de que una soluci6n clara no 

se obtenga en ningún punto durante la adición de alco

hol, se re:pi ta la determinación, usan.do un alcohol de

más alta pureza. 
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. 1 

alcohol 
%vol. 

50 

60 

65 

70 

75 

80 
90 

95 

CUADRO 6 .l 

PIIBPARACION DE ALCOHOLES DILUÍDOS 

grav. esp. 
25 º/ 25 ºc 

o.9342
o.9135

o.9ol9
Q.8899

o.8771

o.8636
Q.8336

o.8158

95% alcohol 
por voJ. (gr) 

460 

564 

619 

676 

734 

796 
927 

1000 

agua 
dest.(gr) 

540 

436 

381 

324 

266 

204 
73 

o 

LOS siguientes términos empíricos , 
son usados en los-

laboratorios de los Hnos. Pritzsche y describen la ap� 

riencia de la soluci6n: 

claramente soluble: opalescente: 

ligeramente brumoso: ligeramente turbio 

brumoso: turb io 

ligeramente opalescente: nu·boso 

6.1.1.7 Residuos de evanora ción 

se pesa exacta:::uent e ( a exactitud de miligramos) 

una bien limpia f"ue nte de evaporación pyrex, que ha sido 

mante.nida en un desecador por 30 min. se adiciona la 

canti dad requerida de aceite( pesado a exactitud de mi 

ligraniO) �r se calienta en un ba-cio de vapor por el tiem 

:po prescrito en el c-w:i.dro 6. 2. Luego, se permite que 

la í'us-nt e de evaporación se enf :eíe a tem�r. ambiente en 

el desecD,dor y se pesa( a exactitud de miligramo). 
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se calcula los residuos no volátiles obt<]nidos, los 

así llamados 11 res iduos de eva1Joraci ón II y s,� expresa co 

mo un % del aceit e orieinal. 

CUADRO 6 .2 

ac. ese:ncial peso de mu0 stra(gr) período de 
cal entam. (hr) 

limón 

naranja 

. 5 4.5 

5 4.5 

Después se calienta por una hora adicional. 

E:Xpresi6n de resultados: 

dónde: 

% RE= 100 (· P - P¡) 

p 

dR,E -
/O - � residuo de evap. 

• • •

en %

(6.1) 

p - peso de aceite, en grs.(inicial) -

P1:. peso de aceite final(grs.)

Ejemplo: Ac. esen. limón Chulucanaa 

P =· 5 grs. 

P1 t:: 4. 895 . grs:., 
\ 

Reemp. en (6.l), se tiene ,�RE= :2.1 

6.1.1.8 neterminación de ésteres

�EQ��ªiilli�giQ . Dentro de un frasco de saponi -

ficact6n resistente a los álcalis , de 100 ce., se pe

sa e-xactarnente, cerca de 1.5 grs. de aceite. se adici

ona 5 co. de alcohol neutro y 3 gotas de una solución-

alcoh6lica de fenolftaleína al 1%, neutralizando los á

cides libres con NaOH alcohólico o.5 N, medido exac

tamen te de una pipeta o bureta. se une al frasco, un
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condensador de vidrio de 1 mt. de longitu:i y 1 cm de 

diámetro y se refluja el contenido del frasco por 1 

hora , en un baño de v&,:�)Or. Se remueve, y se permite

enfriar a la te:up. amuiente por 15 r:1in. Se. titula el

exceso de álc ali coa HCl acuoso o.5N. una áltima adic! 

ón de unas pocas gotas de solución de fenolftaleína -

pura será necesario en éste punto. El HCl (0.5N), pu� 

de ser preparado por dilución de 85 ce. de ácido con -

centrado a 2 litros, debiendo luego, ser cuidadosaCTen

te estandsrizado. 

Reacción de saponificación: 
� --

�-

RCOOR' + NaOH .. . .,.. RCOQNa + R'OH ••• (6.2) 

R y R' pueden ser radicales alifáticos, aromáticos, 

o al icíclicos. (R !1uede también ser un á. to::Jo de H ) •

Expresión de resultados: 

Rl contenido de �ster puede ser calculado de: 

% de éster = am/ (2Qs) ••• (6.3) 

dónde: 
a ;: # de ce de NaOH( o. 5N) usado en la saponii' • 

m :: peso molecular de 1 éster 

s = peso de la muestra en grc�nos 

Esta f6rmula asume que el éster es monobásico; para é� 

teres de Ícidos dibásicos y dihidroxi alcoholes , el -

contenido de éster es dividido entre 2; para ácidos tri 

básicos y tri hidroxi alcoholes , entre 3 

Cuando el éster presente en el a.coite es desconocido, 

se usa , la sigu.iente fórmula: 
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# de éster= ( 28.05 a)/s .. . . . (6.4} 

El núme=co de éster, puede rápidamente ser convertido 

a contenido 'de éster, expresado corno un % 011 -peso, pori 

� de éster :: m(/1 de éster)/561.04 (6.5) 

Si el ácido es dibásico, o tiene dos gru::)os hidroxi , 

el resultado se divide en tre 2; si el ác_ido es tribá

sico o los radicales alcohólicos tienen tres grupos -

hidroxi, se divide entre 3. 

Ejemplo: A.c. esencial de naranja 1
1Indalsau 

a:. 17 .6 ml 

s·:: 1.5 grs • 

Reemplazando en (6.4) , se tiene: 

# de éster= 32.98 
. 

6.1.1.9 Porcentaje de acidez y de aldehídos 

Equ,J-po 

1 centrífuga de.laboratorio 

2 tubos de 15 ml para centrífugas con tapa 

l microbureta

3 pipetas de l ml de capacidad. 

Soluciones 

Solución al cohólica 0.1 N de KOH 

solución alcohólica O. l N de HCl 

soluci6n alcohólica l N de cloruro de hidr oxilamina 

neutralizada a un pH de 4.4 

Indi0ador preparado por disolución de fenolftaleína(l�) 

y azul de br omofenol (O�l�) en etanol. 
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procedimiant o 

1 ml de aceite esencial de cítricos, es introducido

en cada uno de los tubos de la centrífuga, seguido de 

u na gota de- indicador. La. solución o.lN de KnH se de

ja caer gota a gota de la microbureta. Los tubos son 

tapados, agi tados y luego centrifugados D0r 10 segundos 

se observa el color del fondo y se le adiciona KOH ad! 

cional de la misma manera, hasta que la parte del fondo 

se torne violácea. 

A :i ml de KOH u sado s. Luego, O.l N HCl se le agrega 

gota a gota de la pipeta, hasta que la parte del fondo 

se ponga amarillo brillante. Ahora, 1 ml (lN de clo-. 
KOH. 

ruro de_ hidroxilamina ) , se le añade como en la primera 

titulación, pero se detiene la adición cuando la par

te del fondo se pone verd0sa, B:. m1 de KOH usados 

EXpresión de :í'é sul tados 

Acidez (rng KOH/1 gr.aceite)-:: A (5.6)/0.85 

% aldehídos( decanaldehído) 2 B {156)/85 

� aldehídos (citra1) : B (l.52)/85 

Ejemplo •
• ac. esencial de.limón 11chul.ucanas 11 

A::. 0,091 ml 

B = o.48 ml 

Reemplaz�ndo en (6.6) � (6.7) y (6.8), se tiene: 

acidez (mg KOH/ 1 gT ac.) 0.60 

,·; aldehídos ( decanaldehíd o) = O .as

aldehÍdos (citral) :: o.87 
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6.1.2 Tabulación de resultados 

Temp. a la que se llevó a cabo los análisis: 250 e 

CUADRO 6.3

.ACETrES ESENCIALES NATURAIES Y NACIONAIBS 

·propiedad AC. esencial de Ac. esenc. de 

limón 11chulucanasn naranja 

INDALSA 
' 

Aspecto lÍq. límpido líq. transparen, 

color amarillo verdoso amarillo pálido 
claro cristalino 

Aroma y caract. al de característicos, 

sabor limón,algo irri parece naranja 
tante ar;ria 

densidad rcl. o.a6o o.a4o
25 ° / 25 ºC) 

rotación Ópi;. 
35

°
39

°
92

°
96

°

25
°

c, (tubo
-

dm) 

Ind. Refrac. 1.472i 1.4702 

Residuos de 
evap.(�b) 2.1 2 

A.CIDez
(mg KOH/1 gr ac. 0.60 o.67

-

% aldehídos 
(citral) Q.87 1.2 

1/ éster 45.27 32 .. 98 ff 
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CUADRO 6.4 

SOLUBILID.áD DE AC.. ESEHC. N1trCRÁLf.8 Y- NAC TONALES

concentración de 

alcohol etílico 

AC. esencial de 

limón Chulucana.s 

Ac. esenc.de 

n8.ranja 
INDALSA 

• • 

soluble en 1 V de al 
cohol,pero claro, a"I 
agregar más volÚme -
nes mantiene esa cla 

-

ridad. 

in 
ligeramente soluble-
en 1 V de alcohol:es 
J>oco opaco, aclarán
dose co nforme se au
menta los V de ale . 
siendo clara e n  4 V 

lV: 

3V: 
12V: 

ligeramente solt
ble. -

soluble ,Y opaco
complet.claro

lV: casi insoluble 
·5v: soluble ,nuboso

17V: complet.claro 

lV: insoluble 
9V: soluble y bru

moso 

lV: insoluble 
13V: casi soluble

y brumoso

-102-

sol. en 1 V do 
alcohol,pero es 
opaco, acl�án
dose con mas vo 
lúmenes hasta a
clararse c01m1le 
tamente en s

-'-

v-:

lige.'.camente so
luble en lV de
alcohol:es bru 
maso. Es comnie 
tamente c-lara-
en 8 v.

lV:casi insolu
ble. 

4V:soluble,bru
moso 

l5V:soluble,claro 

lV: insoluble 
7V: sol., brumesG:1 

21V: compl.cla"o 

lV: insoluble 
llV: soluble,brum� 

so. 

lV: insoluble 
�5V: mejora la sol�

bilidad·. 



·,! 

·-

conc. alcohol 
etílico 

60
° 

50
°

V: volumen de 

CUADRO 6 4
(continuación) 

AC. esenc. limón 
11Chulucanas 0

AC. ,:.:sen. naranji 
INDALSA 

--·-

lV: insoluble 
con ;uás V, es
mástsoi>uble 
ro ur ia p�

lV: insoluble 
v, con mas au 

menta, la solu-
bilidad, pero 
se torna lecho 
so blanqueciñó. 

alcohol por volumen 

CUADRO 6.5

lV: insoluble 
i , , solu ' c on mas v,mas 

ble, :turbia. 

1 

lV: insoluble, al 
, 

V de agregar n:as 

alcohol, se vuelve 
·amarillo, formán-
dose . ,una sus:pensio

n, 

de aceite 

ACEI'l',.S -¡_1--� Sl?i llC I t� 1¡¡·�-S ll:,� Lir:IQN: y¿11m �Iif!S'á"IMPORT 1DQ�

propiedad AC. Es. limón AC. es. de limón
5X- ESROLKO 60325--34 SUIZA

Aspecto líquido transp. lÍq jlt transp�rente 
-

Color amarillo verduz amarillo verduzco 
co cristalino 

--

claro 

Aroma y característicos característicos 
sabor aroma intenso aroma, menos in-

tenso que E:SROLKC 

nensidad 
relativa 

';' (250/25oc) 
0,856 0,844 

... � -�- . 

rotación ópt. 53
°

- 57
° 61°- 65

°

(25°c, ·cuoo 
l clm)
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propiedad 

rnf. Refr.:10.

Residuo de 
eva:por. (¿;) 

acidez 
(mg KOH/1 gr ac. ) 

7� aldehídos 
(citral) 

Solubilidad 

CUADRO 6.� 

(continuacíón) 

AC. Bs. liI:J.Ón 
5X- ESROLKO

1.4724 

2.2 

0.1 

-

o.ea

sol. en 3V de 
ale. de 95°

CUADRO 6.6

ACEI'l'ES ES. LIJ'..IION: NA.TURAL.4!S R

Propiedad 0IL 10179 FRAM0NT

, ... , 

Aspecto líq. transparente 

color incoloro 

Aroma olor , intenso y mas 
sabor que el FIRI->EC O, 

.Y duradero; sabor 
algo dulce 

densidad 
relativa Q ,..862 

(25
°

/ 25
º

c) 

rotación ópt. o 
64 

o 
(25

°
c),tubo 

60 
l dm,

I.Refracción 1.4727 

-104-

AC. l? <·• 
�,,.:, . de linón 

60325-:54 SUIZA 

1.4710 

2 .,:: 

o.Ge

0.89 

igUal que 5.i.

Esrolko 

IMPORTADOS 

50.532/ e

FTRPECO 

líq. transp. 

incoloro 

característico 

1.0052 

1s
º
- 22

º

l.4308

1 



CUADRO 6.6 

(e ontinuación) 

propiedad OIL 10179 FRAI'.:OHT 50.532/C 
FIRPECO 

Residuos de 

evaporac. Ci) 2.3 2.3 

ucidez(mg KOH) o.66 . 
o.6s

1 gr ac. 
-·

·, 

o1 
/Q aldeh. (ci tral > 0.88 0.89

-

11 éster 46.15 46.18 

sol. en 3V d0 sol. en 3V de 
Solubilidad alcohol de 90 alcohol de 90°

CUADRO 6.7

ACEITES ESENCIAIES DE: NARANJA: NA1'URAIBS, IMPORT.

propiedad 

Aspecto 

color . 

Aroma y

sabor 

densidad 
rebativa

0 
(25 / 25 C) 

Rotación Ópt. 
(25 ºc, tubo l

Ina. re frac. 

Residuo de

evapor. (%) 

dr.1) 

NORDA U .s .P. 

.-,-. 

líquido límpido 

amarillo pálido 
cristalino 

aroma caracter. 
sabor , dulce mas 
y agradable que 

INDALSA 

0,840 

93
°

- 97
°

1.4703 

2.1 

-·---
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4 X s/c
MONSANTO 

líquido límpido 

amarillo oro clar(, 
, .  mas intenso 

carac terís tic o de

la naranja 

-

0,841 

.. 

96 °
- 100º

1.4702 

2.2 



-

CUADRO 6. 7 

( e o n t j_ n u.a e j_ ó n) 

propisdad ·---, NORD.:'i. u.s.P

� 
; 

- .. -.. 

1 acidez, (mg KOH) o.67

gr. ac� 'i 

,,, aldehídos 1 ;o 1.2 (citral) 
1

,� 

' . � . 

éster 11 

1 
33.0l

Solubilidad 1 sol. en 4V de ale. 
de 95 °

6 .. 2 ANÁLISIS OROJ\..TATOGR!F
°

rcos 

.. 
4,r

.A. s/c 
MONSANTO 

-··-

o.68

-

1.3 

--
.. 

33 

i,':sllal que 
HORDA U.S.P

Los aceites ,J.nalizados 1Jor cromato¿;rafía de gases 

fueron los aceites esenciales nacionales de: limón Chu

lucana$, y el de naranja 11 rndalsa 11 , adem:1.s de los acei

te·s importados: de limón 11Esrolko 11 y 11Suiza 11, y los de 

naranja 11Monsant ou y 11 Norda 11• 

Los crom;.:;.togramas respectivos pueden ver.se en el Apénd_i 

ce B. 

t.2.1. A.ceite :&sencio..1 de LL:,ón uchulucanasu

t.2.1.l�rac-terísticas de o:)eración --

Cromatógrafo: per�-�in-Elr,1er 900 

Columna: 15;; carbowax 201.1 en CHI1.0r,_;. ·JNA�, 

80-100 m.�1nh º

Cantid1d de muest�a: 0,4 ml 

Flujo le �as: de Helio 2.5 

TG nper::1.tura :pro¿;r .i;iad.a: lOC·� 2GOºC 

=tango n�o¿Ta;:1ado: s0c / I:iÜ1.
---------'--------------:-' 
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Tiempo inici�l: 4 .1in 
Amplificador: x l)C 
Atenuación : x 52

Tempera tura de inyGCC iÓr..: 250ºC 
Temperatura de detector : 222°c 

6 .2 .1.2 Características ·del Croma.tograma Bl 

o 
N de pico

1 

2-

3 
4 
5 
6 

7 
8 
9 

10 
12 
13 
14 
15 
16+17 
19 
20 
21 
22 

tiempo de ret�uci6u 

1•15•' 
2•00 11

2•3on 
-3 • 15°
3 1 55 11 

4 1 45 11

5'25°

6•30 11 

7•25"
8'05 11 

11•2ot1 
12• 0011 

12•59n 
13 1 45 11 

14'30 11

15,45n 
'16 1 40 11 

11•20 11

18•40 11 

6 .2 .. 2 AC'EITg ESENCTAL DE NARANJA. "INDALSt. 11 

6.2.2.l Características de operación 

Cromatógra.fo: :.ee·rkin-Elmer 900 
colum11a : 15ti CARBOWAX BN ·cHROMO. WNAW 

80-100 mesh
Cant id0.d de muest:r·a: O. 4 ml 
Flujo de gas He.: 2.5 
presión de gas He : 50 psi 
Te raperatura progra:uada: l00-200ºC 
Rango programado: soc / :nin 
Tieupo inicial: 4 min 
Amplificador: x 100 
Atenuación: 1� 32 
Teruueratura de inyección: 250ºC 
Temperatura de detección: 220°0 
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cf �re;,.Cl 
i''2 MI � " 

0.18 
trazas 
trazas 
1.22 
1.02 
2.32 
1.25 

47.58 
11.11 
lO.ó7 

0.52 
0.44 
o.56
2 ., 60 
5.16

10.09 
3.73 
trazas 
2.14 



6.2.2.2 características del Crornatog-raw.a B2 

li
º de pico tie:m.1)0 de retención _, 

]. 

4 
6 
7 
8 

10 
13a 
14 

1 1 15 11 

3 1 15 11 

4 • 4 5°

5'25°

6 1 30 11

8 • 05" 
12 1 39° 
12 1 59" 

6 .2 .3 ACEITE ESENCIAL DE LIMÓ1J 11ESROLKOº 

622.3.1 Características de operaci6n 

cromatógrafo:Perkin -Bl2er 900 
Columna: 15�i CARBOWAC 20 M en CHROM.WWAW 

80:-100 2esh 
Cantidad de muestra: 0,4 ml 
Flujo de gas He : 2.5 
Presi6n de �elio : 50 psi 
Temperatura programada: 100-200°c 
Rango pro&rramado : 800: / min 
Tiempo inicial : 4 • 
Amplificador: x 100 
At enuación: x 32 
Temperatura de inyección: 250 ºC 
Temperatura de detect or : 220°c

0�35 
0 •. 33 
o.43
1.85 

95.93 
0.33 
o.3o
o.so

">.2.:;.2 C aracterísticas del Cromatograma B.3 
1 

Nº de pico 

1 
2 
4 
6 
7 
8 
9 

10 
11 
12 
13 
14 
16 
19 
20 

Tiempo de retención 

1'15" 
2'00" 
3•15" 
4 t 4511 
5 1 25 °

6 1 30 11 

7 1 2511 

8 1 05 11 

10 1 30 11

lJ. 1 20 11 

J.2•00 11

12'59 11

15 1 45 11 

14 • 3o••
16•40" 

-lOB-

� de área 
-------·-

0�23 
o.46
1�96

12;58 
1.23 

62�28 
8.33 
2.11 
0.22 
trazas 
trazas 
0;39 
o.;.3a 
2.12 
7.12 



---- ------ -�----- ---------------

6 •. 2.4 ACEI'J.'f: ES1:S:l-fCIAL DE. .LIMON 11 :3 UIZA 11 

6. 2 .4 •. ,1.. características de . , oneraci on

Cromatógraf o :Perkin-E.l:1er 900 
alumna: 15 % Carbowax 20 M en CiffiOM.WN;·;.., 

80-100 Mesh
antidad de muestra: 0.25 ml 

•lujo de gas He : 2.5
resi6n del He : 50.psi
emperatura prog-ranada: l00-200 ºe 
apgo pr_og:ra;-.ia..do: 8 ce__ / nü-n 

Tiempo iniciai :  4 min 
Amplificador : x 100 
Atenuaci6n : x 32 
Temperatura de inyección: 25o0

c

Tempera.tura de detección: 220°c 

6.2.4 .. ? Características del cromatozrana B4 

Nº de pico Tiem,)o de retención 
-

l 1•15u 
4 3'15 11

6 4'45 11

7 5 1 25 11 

8 6•30 11

9 7'25 °

10 s•osu 
13 12 '00'1 

14 .l2•59u 
16 14•30 11

18 15'30" 
19 15 1 45 11 

20 16 1 40°

d 
, 

Iº
area 

0�77 
1.34 

12.60 
1�68 

67.47 
1.06 
3.40 
trazas. 
traza·s 

trazas 
trazas 
2.11 
3.58 

(continda en la si3uicnte 
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----------·. 

6.2.5 ACEITE ?SF;HCIAL DE N.ARANJA 11 NORDL" 

Características de operaci6n 
-· 

--

c.romatf,g-rafo: perkin E;lmer 900
Column(.:.: 15;b carbowax 20M en CrffiOM.\'iNA\111

80-100 ml
cantidad da muast:-:-a : o.4 ml 
E'lujo de gas He : 2.5 
presión de He . : 50 psi 
Temperatura progrrnnada: l00-200ºC 
Rango 1rog:'camado: s0c / min 
Tiempo inicial : 4 min 
Amplificador: x 100 
Atenuación : x32 
Temperatura de inyección: 250ºC 
Temper¿�,tura de detector : 220 °0 

6.2.s.2: características del cromatograrna B5 

l. 
4 
6-
7 
8 

10 
13a 
14 

Tiempo de retenci6n 

1., 15 n
3 'l.5 ... 
4,45tc 
5 '25tt
6•3on 
8•05n 

12•39 °

12'59°

(ver cromatogramas en el Apéndice- B) 
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0.14 
0.52 
0�57 
1�88 

9 5;52 
0�53 
0;44 
0.42 



6 .2 •. 6 ACEITB ESE:NC IAL DE NARANJA "MONS !i..NT0 11 

6.2.6.l características de operaci6n 

cromat6grafo:Perkin-Elmer 900 
Columna: 15% carbowax 20M en CHROMO.VINAW 

80-100 mesh
cantidad de muestra: o.25 ml 
Flujo de gas He: 2.5 
Presión de gas He : 50 psi 
Temperatura programada: 100-20000 
Rango programado: a0c / min 
Tiempo inic:i. al : 4 min 
Amplificador: x 100 
Atenuación : x 32 
Temperatura de inyección: 250ºC 
Temperatura él.e detección: 220°c · 

6.2.6.2 Características del cromatograma B6 

l,TC) d. 
• 

4 · e pico

l. 

7 
8 

10 
13a 
14 

t�mpo d� retenci6n 

1 •15i� 
5'25tt
6•30 11 . 

8 1 05 °

12•39" 
12 1 59 19 

-lll-

0�17 
1�29 

99.20 
trazas 

0�63 
o.74



6.3 CO:tlCLUSIONI!!S Y OBSBRVáCIONJ�S 

6.j.l . Observaciones

1. La p .. 1rte .técnica de éste proyecto se realiza en el

Labo::::·atorio de CEPSA(Compañía :E;.mbotelladora del Pa_

cífi�o S.A.), en el Laboratorio de Quí�ica Orgáni

ca de la Univers:Ldad de Ingeniería.. Los desarrollos 

y éU1lflisis crorm.1.. t o:Jráfic os en el I .I .A (Instituto

de Investigacior.i.e s Agro-Industriales) 

2 • se h.:J..n analizadc- aceites esenciales ililportados de -

limón. y naranja con la finalidad de que sirvan de 

patrón de comparación con lo� existentes en el mer

cado nacionai: ac. esencial de limón Chulucanas y 

ac. esencial· de naranja Ind alsa � 

3. se 1:::: expuesto con mayor detalle la solubilidad de -

l0s aceites esenciales nacionales, porque ellos son

el motivo de la gresente tesis.

4. Las técnicas de análisis a aplicarse , son organ�

lépticos, físico-químicos y cromatográ:ficoo; ellos

nos dan importarrcerJ y au�icientes in:forraaoiones so

bre los aceites en estudio. Les otros m�todos tie

nen valor limitado para examinaciones de laboratorio

5 .no se ha an alizado c1·oma. tográficamente, los ac. ese

enciales de limón : OIL 10179-Framont y 50.532/C 

Firpeco debido a sus propiedades físico-químicas -

simiiares con los otros ac� esenc. importados de li 

mon 

6. En el ci:· .)mato¿-r;::;. aa que es 1 aalizado _:;or el registr�

dor d.31 croma tóc:·:-afo, aparecen unos pi..: os. El á1 ea

-ll2-



·, 

de ellos representa el ;:0 cuantitativo de los comp.2,_ 

nentes en la susta:ncia. Como los yic e>s tienen a� 

proximadament e la forma de triángulos, se apr oxi -

mai.� las áreas de éstos picos por áreas de triángu

los A. , determiaándose así su com,iosición cuantita 
i 

tiva." 

A. 
l 

:-----------

Área total 

X 100 

se suman todas las áreas de los triángulos, lo cu

ál da el área total, y se multiplica por 100. 

6.3.2 conclusiones 

l. Debido a que la cromatografía de gases, s ólo nos -4
d a  la composici6n cuantitativa de los componentes�

para la identificación cu alitativa, se han de reaf i 

li?,ar identificaciones tentativ as, hasta poder J. 
. 

• 
dentificar verdaderamente los compuestos de los a� j {;1

g 
·t ceJ._ es. 

2. Los aoeites esenciales son mezclas complejas, con

más de 100 constituyentes, pero el cromatograma s.2,

la.mente nos muestra los de mayor composición cuan

titativa.

3. L�s picos de mayor área en un aceite esencial, ya

sea de limón o nara.nja, representan los compuestos

d� la serie terpénioa.

4. Los acuites de naranja, com�o pueden ver se en los

Cl oma.togramí;;,.;'j, poseen mayor porcentaje del d-limo�

ncno y de comnosición mucho menor de compuestos oxi

gE :iados que e 'L aceite de limón ,,
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5. El po�centaje del d-limon,::no es mucho mayor en -

los aceites esenciales de naranja, en dónde es el

95%, m ientras que en los de limón, el porcentaje -

es mucho menor, aprox:. entre un  rang) de 40-70;.lo ;

esto es debido � que el aceite de limón, si bien

es cierto, posee un porcentaje mayor de la frac -

ción oxigenada que el ac. es. de naru.11ja, posee -o

tros compuestos sesquiterpenos y terpenos en mayor

composición que éste.

6. Cerno puede verse en los cromatogra�as, el compone�

te' en mayor pr0porci6n es a-1 de mayor composición,

siendo el d-limoneno, el cuál. tiene un tiempo de

retenc i6n de 6 • 30", para todos los aceites analiza

dos.

7. Debido a que la comJ?OSición de un aceite esencial-

no sólo depende de la variedad de la fruta y las -

condiciones climatológicas, sino también del. méto

do extraéo.i6n usado; un·�ceite de :una variedad· y -
. . .  

. .· 

un mismo tiempo de cosecha, presenta c romatogramas

de composi ción diferente ( los picos serán los mis

' mos, pero variarán las áreas}.,

s. El cromatograma del aceite de naranja 11 Indalsa0 , es

casi exacto, al cromatograma del ac� de naranja "Nor
' 

-

da 11 U .s.P., :por lo que éste aceite nacion al puede

usarse con bas·1�ante seguridad de su calidad, en lo

r6ferente a aceites de cal idad u.s.P.

9. Los cromatogramas de los ac. esen ci�les naturales
. , d 

. , serviran . e c, .. ,ap8,racion con los cromatogramas de

ac esenciale,:o destcrpenados, intereslndonos :pri -
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mord:;_almen te los tiempo s de retención de los picos 

y no su identificación cualitativa. 

10. En la cromatografía de gasGs, le!. v0loc idad de elu

ci6n es expresad�� como tiem-;:)os de retención, defini

do como el tiempo que transcurre entre la inyección

de la muestra en la columna y el máxiwo de elución

del componen te en cuestión.

11. El aceite denaranja 11rndalsa 11 presenta f.'.layort- 7� de

citral y de rotación óptica (niás cantidad de terpe_

nos), pero mencz- densidad y solubilidad en alcohol

etílico que el aceite e.sei;!lcial de limón 11Qhulucana.s 11 • 

12. El aceite esencial de Naranja 11Indalsa 0 , presenta

propiedades físico-químicas s la1ilares a la varif.·dad

11Morda 11 , y es  ligera.man te diferente al 4Xs/c 11Mon_

santou.

13. El aceite esencial de limón 11Chuluc.::.nas 11 , presenta

menor cantidad de terpenos que los ac. es. de lit16n

importados, a excepción del 50.532/C-:F'irpeco.
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7. DESTERJ:i�NACION POR Df�STILACI(1H:

SIMPIB Y A PRESION REDUCIDA

7 .1 ill�S';-'ERPlo;NACION POR DEST TIAC IÓN STJ-1L,l?IB 

7 .1.1 Q..:::racterísticas de opera.e ión 

Lugar: Laboratorio de Química orgánica de la U.N.I. 

Equipo: (ver :figUra 7.1) 

l vaso de 600 ml
1 trípode
1 rejilla de asbesto
l mechero
2 soportes
2 pinzas
l e ondensad.or con sus mangueras de plástico
1 bal6n de destilaci6n de 125 ml
l termómetro
1 adaptador 
1 vaso de lOO ml 
l olla para hielo

s·ustanc ias usadas : 

Aceite de cocina para bailo !';laría 
Hielo p:ira condensar 
Aceite u.B.P. de Naranja HORDA 
Aceite esencial de limón OIL 10179 l<RJU'.íONT 

condiciones de trc.tbajo: 

Temperaturs� 23 °c 
Volumen use io: 25 ml 

7 .1 •. 2 Je sul ta.do;;.: .. ,. balan9e de materia 
. -

wos resul t2 .. · os que se ob·cuvieron .:in el labora. -

torio s·:j L1uestran . .1 continuac:Lón. 
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fi(7 .i.: "DESTIJ,ACIOK A V.ACIO" 

A. e onc entrad o

:a. porcentaje de terpenos y
sustancias volátiles. 
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ACEITE llotí�NCIAL DE N.AitANJ.A 11 HORDAº u.s.P.

Rango de destiladi6n : 172ºC-175 ºc 
Volumen obtenido de fracci6n de hidrocarburos: 19.6 ml 
Color: blanquecino 
volumen de fracci6n oxigenada: 5 el 
color: amarillo ámbar 
volumen perdido: o.4 ml 

porcentaje de voluwsn perdido: 1.6% 
c0nversi611 en concentrado: (5/25 )xlOO : 20>;; 

AQ}:ITE ESENCIAL DE LTMON OIL 10179-FRA.1viON1J� 

Rango de destilaá.Ón: 130-133°c
volumen de compuestos ·terpénicos: 13.5 ml 
Color: ·blanco, ligeramente amarillento 
Volumen de fracción oxigenadas l0.9 ml 
Color: ámbar (caramelo) _· · 
Volumen perdido: o.6 ml 
Porcentaje de volumen perdido: 2.5 %
C9nversi6n en concentrado: 43.6%

7 .2 DB:STE.HPENA.CI ON POH DI�STILACI'ON A VACIO 

7.2.1. características de operación

Lugar: Laboratorio de·Química'Qrgánica de la U.N.I 

Equipo: 
1 vaso de 600 ml 
1 trípode 
1 mechero .1 

1 balón de destilación de 125 ·m1 
1 termómetro 
1 condensador con mangueras de plástico 
1 kita,sato de 250 ml. con manguera :fB. ra vacío 
1 rejilla de asbesto 
2 soportes metálicos 
2 pinzas 
1 bomba de vacío 
1 olla para hielo 

Disposición del E:quipo: Ver fig. 7.1 

sustancias usadas: 
.Acoite de cocina para baño :María 
Hielo para condensar 
Aceite esencial de naranja Norda u.s.P

Aceite esencial de lim6n Framont OIL 10179 
Acei te esencial de lim6n Firpeco 50.532/c 
Aceite esencial de l�oón Suiza. 
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.i';..C. esencial de Naranja .:,onséLnto 4.X. s/c 
i"..C. csoncia1 de limón Chuluc��n2_s 

7. 2. 2 Res ul to..d os y bc?vl anee de m<'..0,teri a

1_1:emperatura de lé.t nuestra: 25ºC 
Volumen de muestra usada: lOO ml 
Presi6n ié vacío: ll0 mm Hg 
Tiemuo de destilaci6n : 25 min 
Temperatura ele des-::ilación : 67 r,1:i,, 72 ºC 

voiumen de fracci6n oxig. : 20 ml 
Color: amarillo verdoso 
Volumen de fracción de hidrocarburos: 70 ml 
Color: blanquecino 
Volumen �erdido: 10 ml 
porce11ta;j0 de vol. perdido: l0;t 
Conversión en concentrado: (20/l00)xl00: 20)I� 

ACEITE ESEHC IAL DE Lil'.IOH SUISA 60325-34 

Temperatura de la muestra: 2soc
Volwnen usado: 50 ml 
Presión de vacío: 110 mm l-lg 
Tem1)eratura d0 destilación : 56 º- 6o0c 
Volumen refinado en el balón: l0.8 ml 
Color: amarillo verdoso 
Volumen de e ompuestos ter ,-:ón:i.c os: 13 ml 
Color : blanouecj.no 
Volumen ?Jerdido: 26.2 
Porcenta3e de v�l. uerdido: 52.4 1 
conversi\'Sn en conc ei1tr:::;.do: 2l.6�;; 

�T'l1f;. ESENCIAL 5X- ESROLJCO 

conversi6n en concentrado: (ll/5o)xloo s 22� 
Temperatura de la muestra: 26°c 
Volumen usado de muestra: 501�11 
Presi6n de vacío: 110 mm Hg 
Tenper¿tura de destilaci6n: 58º-6o0c
Volume:1. refinado en el balón: 11 ml 
Color: a::1arillo 
Volumen de e o;n::_:.u::; stos ter�én:i.cos: 14 31 
Color: blanqueci:.o_:) 
Volum(� perdicto: 25 �l 
Porcentcije ds vol, perdido: :50 ,.; 
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ACEITE ESEI,:CIAL DE:: LII\ION FRAMONT OIL lül 79 

Temperatura de la muestra: 2:3 ºc 
Volumen us°'tdo: 33 .4 ml 
presión de vacío : 110 mm Hg, , o -83 ºCTemperatura de destilaci on : 80 e 
Volumen refinado en el balón;: quedó un¿_;, masa 

muy viscosa, tipo carame lo,de aproxircmdE! 
mente l mJ .. de volumen. 

Volumen de compuestos terpénicos:3.4 ml 
Volumen perdido: 24 ml 
PorcentaJ e de volúraen perdido: 71.85% 
riempo de destilaci6n: 25 min 
conversión en concentrado: 2

e
99% 

ACEITE ES'ENCIAL DI;:;: LTI1JO:N ttFIRPEC0 11 50.332C 

Temperatura de la muestra : 2s0c

Volumen usado: 50 ml 
presión de vacío: 110 mm Hg 
Tiempo de destilación : l.5 min· 
Tern·oeratura de destilación : 69º-7oºc
VolÜmen de aceite refinado: 27 ml 
Color: incoloro 
Volume.ü de compuestos terpénic os: 7 .6 ml 
Color: blanquecino 
Volurne:c1 perdido: 15 .. 4 ml 
PorcentaJe de· volnuen perdido: 30.B�t
conversion en concentrado: 54'°'

. . I 

,ACEITE; ESE:NCIAL DE NlR.ANJA 11 INDALSA" 

Temper�-1tura de la muestras '25°c
volumen usado: lOO ml 
presión de vacío� 110 mm Hg 
Tiemuo de destilaci6n : 20 min 
· Temperatura de destil"l e ión: 58-65ºC

Vol1-une11 de aceite refinado: 15 ml
Color: naranja os e uro
vo1wn,3-n de fracción de hidrocarburos: 70ml
Cofüor: arnarillo pálido
Volumen perdido : 15 ml 
conver-sión. en con:Jentrado: 15 % 

-.l..20- . 



ACEIT�. JsSEHU LiL DE NARANJA 11 r./íO!\JSAVT0 11 4X s/c 
·------·-- ----·-··---

Temperatura de la muestra: 2sºc

Volumen usa.do: 50 ;nl 
presión de vacío: 110 mrn Hg 
Tiempo de destilación : 15 min 
Te8peratura de destilación : 90-llOºC 
Volumen refinado e::i el balón: 21 ml
Color: amarillento 
Volumen co� ter:�)en )S: 10 ml 
Color: blanquecino 
Volumen perdido: 19 ol 
Po rcentaje de volumen perdido: 33�; 
Conversión en con centrado: 42 %

ACEIT;":Z �s1::;;NCIAL DE Ni";.RLNJA 11 1JORDú. 11 U.S.P. 

Temneratura de l.:.1 í�1uestra: 2s0c
voiume fl usado: 50 ml 
Presión de Vá.CÍo: 110 mln Hg . 
Ti empo de des ti l ac i '? n � , 15 m in 

0 Temperatura de deu tirei 011: 'f) C 
Vpluraen refinado en el balón: 8,8 
Color: á�bar, caramelo 
Volumen de e ompuestos terpénic o s: 
Color: blanquecino 
Volumen perdido: 22 ml 
Tiempo de destila-�i6n: 15 min. 
Porcentaje de vol .. perdido : 4-4 rt 

41 ºe 
ml 

19.2 ml 

(El vacío se aplicó a partir de los 3oºc)

oonversi6n en concentrado: 17.6%

7 .3 CAR \QTC!�TIJSTTCAS FTHAI,iE¡;) p:,:. \CBTTii;S ;p:Es·r:eRPE:NADO� 

POR DBSTILAC IOll_ A V/tCÍO 

7 .3.1. PROPIT�DADB5 FISIGO qur:ITCAS ,,r o-e, n ;l :)nTT� pm.l., I{'I :, s.L ..1.i..--. ... -, _,.l..Ji� V •• 

A conti..!. uación se muestra11 cuadros de propieda

des , no sólo de �os aceites anteriore-, sino ta�bi�n 

de las fracci ones ter��-énicas de los ¿:�cettes esencia.les 

de limón 11Chulu.c.c:i,c.;::..s 11, :y naranja ''Indalsau . 
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U e.].• ,! ('' •7 ( <·'¡ ,.,. 1.ru·· r _1 ). u .,, .-J Jl ,� :-,. J._ 

·r:s:c u.e ..
o.67 1.,.67 

...... ___ ,_ ···-·------------ ,.-. .. -----·------·-----�----------·---

' / .. • l 1 ·.; r., l , ( 'i t ,-� , • ., . 
,:.) 

L, •·- � �- - < • e -- - L-< J_ .' 5.35 5.36 

-- - - ----- -----------· --�------------------l¡_. --·· ----. ··-· -·· ·----

-·· ----- ... ·-·-··---·· ----·-·-- -

S oJ.:: 1 il :Lü �-:,d
-------

! 2 B • 2 5 ? ,3 • 1 :> 

_jl� .. -Sol.cn .. lV clb ,_l_:·· i··i'.'<)J.ubL·-·1 '.- �-1-
coüol de=. 95 c(·!_-nJ. _: _, c .. 1..1- -L¡., 

e(, �e:. ntr;.�ci ó, 

-122-



·--"" 

CUii..DRO 7 .. 2 
--- ·�.·.:, 

AGgITB· ESENCIAL D
'."'" 
.['...l NARJ\..NJA IüDALS_\ 

�--

propieciades 

-. 

' 

Aspecto 

Color 

·-

Arotla y
sabor 

densidad
rela 

7
va

(25º 25º0) 

Rotación 
6ptica(25 ºc) 
tubo 1 dm 

I.Refrac.

Residuo de 
evaporac. (5&) 
--

acidez(ma Jill,H) 

' 

gr. ac. 
-·

'/o ald.(citral) 

N
º éster 

solubj_lidad 

Hi .. �0 TRRPE HADO 

. ,,, pracc J.•.Jn oxigenada 

líquido bastante 
viscos o 

.. 
....... 

naranja osuuro

parecido p.l ori

ginal, µo irritan 
te. 

Oit853 

a
84 - as

º

1.4779 

o %

o.67

5.36 

28.l5

s.oluble
3.lC • 95 °

. .. . 

en 
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-

lV de

pracci6n 

de hidro car-
bu:cos 

líquido m6vil 

.,, 

amarillo 
do 

pál,!_ 

- ··;: ....... 

similar al o-

riginal,menos 
intense. 

¡ 

0.842 

94
8

-98
°

-. 

1.4692 

2.1% 
-

o.67

o.so

... 

l6 .. 20 

...

:.nsoluble en al
. '. ohol de cualq Üd. 

r concentrac. -:
.. , 
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CUADRO 7.3 

ACErr:E: f;sr::NCIAL DESTE!RPRNI..DO 

propiedades 

ASpecto 

Color 

Aroma y
G:).bor 

densidad 
relativa(25 °¡25) 
(tubo 1 dn) 
rotación 

ópti.ca( 25 ºe)
tubo 1 dm

I�Rerra.c. 
! 

--·•,:tt 

Residuo de 
evaporac. ('t) 
·-

acidez(mg KOH)
gr. ac.

o/ 
, /(}  aldehídos 

(citral) 

uo.énter 

Solubilidad 

Fracción 
oxige nada 

líquido vi.S coso 

amarill.o verdoso 
más intenso que
original 

pierde un poco 
fragancia,sabor 
racterís t ice' 

o,871 

}?
º

�-

' . 

· l:·.479

' 

0-)6 

o.65

2.14 

38.45 

soluble 

. ' 

)-6
º 

en 

. . 

lV 
:_�lcoh. de 95 ° 
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el 

su 

ca 
-

m·: .L .CHULUCA!·TAS 

Fracción 
de hidro car·-

. •  

buros 
. 

líquido móvil

-·
··-

amarill.o verdo 
bastante so -

claro 

simil.ar al o

riginal,menos 
intenso. 

o.as1

-·

47°-51
°

·-

1.4747 

... 

2.2% 

.. 

1.97 

o.53

1 
24.12 

,. 

l insoluble en

alcohol de cu 

alauier conc. 
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CUADRO 7.4 

ACEITES ES1�I\TC J:.�\IB·S DJ���3'rr-�·::.�:�:I\J"/iDOS

p-rop. fracc.

oxig. ac. es.

Aspecto 

Color 

OLOR 

-

Densidad re-
1ativa(25 °/25 °C) 

Rotaci6n 6t 
tica(25 ºc ú , 

-

bo l dm) 

.. 

I. refra.c.

Residuos de 

.. ( /) evap ... �., 

acidez(mgKOH) 
br.ac 

% uld.(citral) 

No. éster

A.C. e ;3 en • h a.L;;)nj a 

NORDA U.-:3.P

líquido viscoso 

más intenso que
el oriGinul 

pierde un poco 
su fragn.d.C ia 

Q.853

91
º- 85 °

l.4769

-

Qd 
¡a 

o.67

... .. � 

5.36 

28 

D
'--' 
): .. ií;':J�ANJA 

-

Ac.en.naranja 

4X s/c rr.o T,Ts ,, w·--� l,1. ��� 

TO 

líq. muy vis-
coso. 

-·

:'18-S intenso quE 
el ortginal 

f)iGrde un no-
co ¡_-3 u fragan. 

0.854 

91 °- 95
°

l.4720

o,,
¡;J 

o.676

5.38 

28 

-

·- . 

... 

sol.en l V ae a..L- :1Tl;3°"(J _L Ll u:i.·� t;;'ll vu.-

Solubilidad cohol de 95
° ale� uior e onc • :-tlc. 

., 
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CUADRO 7.5

AC-�: IT.¿�s l'�: ;31�� }J C I �\ L��� S ff :�>'i:T:'.RF';N/i.D03 rn� 

·-

prop. fracc. AC • esencia]. lim 
oxig. de ac. OIL 10179 
esenci:.:.;.l 

FRAMONT 

Aspecto líquido viscoso 

-·

-·

Color 

Olor 

.. 

Densidad re-
lativa(25o/25ºc) 

-

Rotación , 

1 
op-

tica(25 ºc,tu-
bo 1 dr--' \ � .... --l 11' 

i 
�

Indice Refrac. l 
___ ,__ i:_ 

Residuos de -�

ev,:,-, ("1) i 
�1:1. ,t":J � 

1 
1 

acidez (2iL_K0H) . __ ,
1 ¿r.acei.te 

º" 
/í) 

ald�-;-h. (citral) 
l 

más intenso que
el original 

pierde un I)OCO

su fragancia 

0.872 

54 °- 5g0

1.4818 

Ojb 

0.665 

5.36 
··-·'.-·--.... 

No, <; :·· -c(:::r" t 28.17 

�· .. �-� 

solÜb :U.idc..d C:11. 1-V iJ,.lC " C!.. . '::)'.)V 

-- ·- - ---· 
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JJI .�ÓH 

Ac. cs • lim .. 
5X-ESHOLICO 

-

lÍq • muy vis 
coso 

., 
, intens,_., mas 

que el origi-
nal. 

-·

pierde un po-
co :JU frag. 

-

0.878 

48 ° - �20'.) 

1.4801 

--

c,l 
;/O 

·-

(). 671 
_.,_.,... .. ,. 

5.38 

?8.8 

:i_ ·::,,s 0ln ble en a t., • 

---



7 3 2 'l. . 
1 , " • • • Ana isis cro':1ai:; o¿r�c�

Los c�omatogramas muestran lo si3ui0nts: 

B7: Ac. ef,encial de naranja Indalsa destilado a vacío 

B8: T'erpe nos del ace ite de naran ;ja Indalsa destilado 

, 
a vacio 

B9: A.c. es. linón Chulu.canas destilado a v2,cío. 

Est0s cromatogramas �e hallan en el ap6ndice B. 

Las características de operaci6n han sido:· 

Columna: 15 % Carbowax 20 M en Chrom.wnaw- Gü-1OO mesh 

Cantidad de muestra: O,l ul 

Presión de Helio:· 40 psi 

Ten,1p. programación : 1OO-2OO ºC 

0 

Rango prog. : 12 C / min 

Tie�:1p0 inicial 

, Amplificador: 

t 
. , 

A enuacion : 

. . , 

: 8 min. 

xloo 

X 32 

Tem.p. 1.nyecc1. on: 

Ten1pl Detect0r : 

La evaluaci6n de éstos 
. , d es por cornparacJ. on e ·!! ic os

con el aceite esencial natural de li:'l6n 11Chulucanas 11

ya que presenta el �ay�r nJmero de picos. 

, 

Debido a que nos interesa reducir la _,, . , ' , . 

I rae e 2011 ·cer·peni c::1 y 

aumentar la fracción oxi0enada on los cror-k1.to3ramas de -

los ac. desterpenados y lo inverso en los cro�atogramas� 

de la fracción terpé,lica: basta la co;:1para.ci,5n visual, y 

no una 

mente. 

. , 
coi.ty;:,:¡.racion porcer..-�ua.l .cono oe ha hecho anteri::ir-
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7 .4 CONCLUSIONE:S Y OBSI�RVACIOHES 

7.J.1 Observaciones

l. Como heú10s estado trabajando a nivel de laboruto -

rio, y a manera de ensayo '" se ha trat...J.do de refi

nar primero los aceites esenciales por medio de la

dest ilo,ción simple; las muestras resul tantas no se

utilizaron posteriormente

2. Eri \rez de aceite vegetal, como baño Mari&,, se pue-

1 de utilizar como otra sustancia : glicerina, u o

tra con punto de ebullici6n alto y no inflamable.

El. aceite vegetal permite obtener un calentamiento

unif or rae y le.n to.

3. El equipo :fue cuidadosam ente lavado previamente y

sellado con· litargirio para evitar :fugas de vapores.

Sin embargo, se observan variaciones del punto de -

ebullición de un mismo aceite esencial; esto se d�

be 1:1ás que todo a la deficiencia de la bomba de va

cío y tu,mbión posiblemente, a que el sistema. no se

haya logrado cerrar CO!U L)letame nte y hayan pequeñas

fugas.

4. El vacío se aplicó después de un breve calentamie�

to de la muestra, más o menos a unos 4o0c.

5. El aceite de lim6n FIRPECO es un aceite 111ás denso

y viscoso que todos los demás aceites esenciales-. ,, �-

tratados, es por ello que su velocidad de destila

ción es bastante lenta.

6. En la olla de hielo •,. donde se reco¿e la fracción

de hidrocarburos, sal para lograr un me

-128-



jor enfriamientoo 

d bl-: 
. , d , ( 7. No sE:; pue e o ·..,ener menor pre si o:n e Vt),C io 110 m.!Il-

Hg), iebid o a l.::.. limi tació:c del equip _ � adet;1ás és

ta presi6ri no será constante debido a ��e la bomba

trab<-, .. ·a. en un sistema de tuberías, dónd.3 constante

mente se abren ést��s llaves y otras , existí endo fu 

gas. otra raz6n, es el tiempo que ya tiene de ser

vic io el equipo. 

a. Antes de aplicar vacío, . se· calentó la muestra un -

poco, debido que(aprox. 4oºc) a ésta temperatura no

destila ningún componentes en la mezcla..

9. La muestra de at:.eite de limón FRAMONT OIL 10179,t:!:,

vo demasi ado tiempo de destilación, por lo que se

concentró demasiado, e inclusive tuvo sobrecalenta

miento, notándose un c ierto olor a qu.:.::mado.

7 • .4 .. 2 Qonc 1 usi one s 

1. Ellts mátoi o de refinación de aceites esencüües ha 
sido tomado como un método alternativo en éste pro , . 

-yeoto, deb ido a que la separación completa de 

1oscompone.ntes oxigenados de los terpenos y sesqui 

ter_ penos es a menudo imposible, debido a. que el 

rango de ,.::1 bull ición de todo-s lo�i terpenos, sobrepasa 

elde los ásteres más importantes. Este problema se 

-com�>lica por J..a exw tencia de me zcla.s azeotrópicas y 

la inadecuada capacidad de fraccior..amiento de los equ .. 

pos d.e destiJ.aci ón.

2. Deb ::o a l.oo d-;__ferentes o�}mpuestos qu.e presentan en :_su 

compoai e:�-.. én, l.os ac-�i tes esenc:'_ales tienen -



un :r·ango de ebu.:.lición y no un sólo valor en la 

tempft�ratura. 

3. Ea p:r.•eferibJ.e tc�bajar con destilación a vacíe,, -

ptú·q..ie gere ralmente, un CCfilpUOSt8 Grg;::_.aiCO que ten

ga puntos de de�tilación mayores que 100°c, se des

compone, y con el vacío se baja la temperatura de

ebullición, lográndose mejar aceptación en cuandG

a productos resul tant.es.

4. Es necesarie trabajar oGn un vacío regulable, debi

dG a que cu�o hay vacít> excesivo._;_, la .mezcla hi

ervE: muy lentamente; ha.Y el pe ligro de que se suc

cione la mezcla.

5. Los componentes oxigena.dos del aceit e esencial,son

bastante. sensibles al calor ,. es por eso, qu·e éstos

son prontamente polimerizades. o resinificados ;, cau

san! o estragos en el sabor y �lor del aceit e.

6. Los aceites esenciales refina9-os por destilación a

vacío, ya no presentan ese olc,r a quemado que pre -

sentaban los destilados en forma simple; pero si es

imposible refinar c?mpletamente el aceite por éste

método, com::}robándose con el ao. limón FRAMONT.

7. Lo que se hace gere ralmente con la destilac i6n a va

cío, es concentrar un aceite esencial.

8. Al destilar a vacío se obtienen mayores porcentajes

de pérdidas de vo!humen de muestra de stilada debido

pri.:1-::.ipclment e a. que el cor...densador es d.e línea rec

ta, ,:: .)nde el ba:í':o de :!=:río no es muy eficiente.

Esto 1.:1ued\_; mej or.::.1rse con un condensa.dc.r en serpen -

tín .. · colocando 0tro ki tas:::,.to en serie al anteri_.)rJt



n�ra qu2 el coupuesto pase uor dos ba�os de -

frío y pueclD .. C )nden:JU.TS(:: illuc1:1 o ' , 1-ae e:1 \,e • 

9. I :·"s clcstil-:,i.Ci•:.1ncs � vc,cío :Je h�:.cen con diferen-

tes tiém)OS de destilc:.Ci6n, ,_-��ra observar la vc::.ri

., 1 i..,C ion e:1 o que respecta a su aroma y fraGancia.

lO. Las ��rdidas de terpenos se pued8n minimizar al

destilar, uti liz:.J .. ndo un adaptador de pico lé1.r,-,;o

p:.:.�ra poder introducir éste lo más ,.1ue se pueda en 

el kitasato de recuperaci6n de terpenos, 

éste en un buon baño de hielo. 

y ·0011.ien 
. 

-

ll. Si co,.1·parara,X3 les cronatov:-ana.s CiC ac. ese:1ci3,l ·

de naranja Indalsa B2(n�tural) y B?(conccntrad-0)

se ob;:.:.:erva un decrenento del �_Jico 8 11 lj_nonono 11 ::-.'n

el crn·:K:.. t,�;__c-;rc..s:1a B7; y los picos 1;;,:_;, y 14 se incr0

L,entan •

Bn e 1 croma t ogr2.::1a B8 se incre:·1ento, casi 4 veces

el pie o 8 11lL:1Ón'.::no 11 (terpenos de naranjade destj_

lado a vo,e;{o), y en 1·:c-nor esc;:.:.la los I)icos 7,6,4 •

. ,1_·· .• ·r.1 el cr.-'' 1':··t'·,)er,,·.·1·:, P9 (··,c 1 1·,.1o'n dec-+ i·l·:0 d<' -::i .. ,,:.,c-fn) 
'.. .. ..' ·.L, .. ,/' L..-

.._,,l. <,;..t. -U 1,.(,, • .¿,. 11 ;.. ,. ,, f.J ,.; 1;,...l, · ,,J C.i.t \1 ....... .L '-" 

tral 1 1 y en menor escala los :;::ücos16,17,21; nientraa 

que el p�co 8 11 li1aoneno 11 se reduce nntable:--:er1tc 11 • 
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e,,. T}BS'I'_:..:;.1i.PEN! .. CION POR DISOLUCI6N 

SE'LBCTIVA 

8 .:L CARACT:i!ll{Í::5TIC.AS DI; OPE'RAC IÓN 

Lugar: Laboratorio de J.u compa11Ía Embotella.dora del 

pacífico s�A. (CEPSA) 

Equipo: 

3 vasos de 600 ml 
1 trípode 
l rejilla de asbesto
1 mechero
2 soportes
1 probeta de 50 ml
2 pinzas
l condensador con sus mangueras de plástico
1 balón de destilación de 125 mJ,
l termómetro
1 adaptador
l vaso de 100 ml
l olla para hielo
l balanza electrón ica
l embudo ,10 cm diámetro
l agitador de veloc. regulable
1 pera de decantación de 1/2, l ,  2 litres
7 t�bos de vidrio sellados.

Dia:pos:Loión del equipo: ver fig. 9.1, a partir del 
paso 2. 

sust¿:;.r1cias usadas: 

Ace ite et:�encial de limón Chulucanas 
aceite e:-:;enciai de naranja Indalsa 
alcohol diluído de 90º, so0

, 7o0 , 60º

pantano 
hexano 
hielo pa�a condensar 
acei t. d(: cocina para ba:io María 
sal d0 cucina 



· P�ocedi 1\ient o

El métcxio desarrolL}.:lc, es el l.:;.,boratoric;, .:::·;;1 el ele ex -

· se mzcla el aceit<:' ·-::::_;encial con a:Lcol:lol dil;__lÍdo, y si

se desea, el pent,:.1,no o hcxano, en un vauo ele vidrio -

( lus proporciones varían de acuerdo :\,l caso a tratarse

se coloca dentro un agitador .de velocidad regulable y-

se agita, durante 4 horas, dejándose reposar en una ..: 

pera de decantación durante 12 horas. Luego, se se1Y.1ra

la f'ase terpénica de la esen cia hidros oluble ( contenien

do la frac ción oxigenada); filtrándose ésta últi:na, dos 

veces pa.ra dejurl a completamente cristalina. 

para una segunda extracción, se le vuelve a afíadir, el 

alc ohol,agna destilada, opcionalmente :pontana o hexano 

a la fase terpénica; repiti�ndose el procedimiento an

terior. 

La esencia hidrosoluble es destilada para eliminar el

alc�hol( T: 78 ºe); la so 1 uci ón rebul tant e se la mezcla -

con salw�era (Na .Cl :20Jt en peso) en una pera de de�an

taoi6n. se deja reposar 20 minutos y se separa el alco

hol acuoso del aceite refinado. se sigue lavando el a

ceite eón salmuera J.1.a.sta eliminar todo eJ_ alcohol. ;3e

filtra el aceite resultante y se gLJ.ardan en tubos com

pleta.mer;t e sella.dos. El papel de filtro usado se lava -

con alcohol( el cual va ser evaporLdo posteriormente por 

calentanien.to, de 1�-., solución), pc1.ra arrc.strar el aceite • 

.81 aceite resultü..i.J.t3 ,;Je u.t'iade al y::;., oote·1::.do en lo.s -

tu·bos sellados. 

La fas0 terpénica ea seJarad� del alco�ol, con la G�l. 

L�� esencia 

1-,�· 
- .:;;;-

,r 
, ,J 



8 • 2. l. 
f · . ' 1 . 1 Re inacion C·.)li c.. co�10 J.ilt:Ído de ?o

º 

8.2.l ol Result�dos y balances de extracci6n; 

Tehlperatura ambiento: 25 ºC 

se uso:

Volumen de aceite esencial:· 200 ml
Volumen de· alcohol de 70"' : ,500 ml
Volumen de ag.ua destilada • 300 ml• 

•rotal :looo mI
se obtuvo: 

Volumen de aceite rico en. terpenos: 185 ml 
volumen de esencia hidrosolubie : 81.5 ml 

Total :Yooo ml 

SEGUNDA EXTRACCIÓN 

Se us6:
Vol •. aceite rico en terp.de la 1ra

extracción 
Volumen de alcohol de 70º 
Volumen de agua destilada 

Total 
se obtuvo: 

Vol. aceite rico en terpencs: 
Vol.esencia hidrosolubJ.e : 

Total 

OBTE l\C ION Dl.;; TEffiPBHOS 

vol.aceite rico en terpenos 
que se va a tratar : 
Vol. de terpenos después de 
lavar e on su.lrn.uera 
Vol. alcohol recuperado 
Balance 

••
• 
• 

vol. usado �: val. obtsnido =

-134-

• 185 ml•

• 300 ml • 

• 100 ml :·· 585 ml

• • 

178 ml 
407 ml 

585 ml

178 ml 

165 ml 
13 ml 

178 ml 



se uso: 
Jc.,l. tot,·.l ·ol.c-.:,::_;.hidrosol. : 815+ 407 : 1222ml 

Se obtU'' o: 

,ro 1 • t ot • ; _ _;(; J · · :_; • l1 id ros • :r i l t :s: , .da : 
·':;l. pE, r:;__�Li. u ;,:; n el fj_ltr:�:,do : 

o_B_11T_e_.l_f;__,_·"1_-._::_)i_·,_D_"::_: ___ i�·_'._;_ ...... I ..... '.1 __ -·: ___ 1:1 ..... 1_;:1-'-1 �:_'Y-_. !_)o_

uso: 

\Tol. sol. es. hidroooJ_uble 
se obt1_· ' 10: 

alcohol recu�erado por des
tilación s L::·_:le 
, .ceite reí':Lr.ado 
d.gua rec ':�·- rada
?6rdidas de aol.�idros.al 

-:_1ur 
des-

Vol. alcobol inicial 
2.lcohol rccu.-nerado en obten
yl6n de te�p¿nos:
�lcohol recuncrado en obten
e ión de .:.•,ce i :te ref.:
p6rdidas de �lcoaol:
Balance
,roI. usüdo;;: vol. o�> tenido �
• e 

8.2. l. 2n.endimiel'lt o,i 

conversión en aceite d�stcr-
pen.::.do: _ (16/20?)�.::lOO : 
conver:::::i,·:::in ,.:=:n ·cer,,unos : 

(165/200).?:100 
.;t-lc oüol -re e u·.)err,.d.o 

1'7 .'l -,,/ .. 001C1) ·7 1L''r · :\ I'�; U ""'""' J\ ... ,: .. 

:1.:.:,·uo.. re e ur:,e :::-adn, 
�3-7 7/4oo)xluG :

-1))-

.• 

.• 

. 

. 

. 

. 

••

'rotal 

1130 �11 
92 I:11 

1130ml 

727 ml 
16 ml 

377 ml 

10 nl 

1130 ml 

800 ml 

13 ml 

727 n1l 

60 rnl 

800 EÜ

() ') � ' 
-- ,_ .::) ,J 

94. 25;.:

.. 



a.2.2 aefinaci,,_'_L-i cc�1 slcol1:)l diluíd.o de 60°

8 .2.2.1. Resultados y balances de extracci6n 

Temperatura ambiente: 25 ºC 

PR ll,fGRA BXTTL\.CC ION 

se us6: 

Volumen de aceite eseneial 
volumen de alcohol de Go

º

Volumen de a¿;Lla destilada 
Total 

Se O
°

t>tUV0:

: 200 ml 
: 500 ml 
: 300 ml 
:looo ml 

volumen de acei°Le rico en ,terpenos: 187ml 
volumen de esencia hidrosoluble : 813ml 

Total : Ioooml

SHGUNDA EXTHACC ION 

se USÓ• 
• 

Vol.ace.rico en ter0.de la 
nrimera extracci6n 
Vol.alcohol de 60 °

vol.agua destilada 
Total 

se obtuvo: 

Vol.aceite rico en teipenos 
vol. esencir;, l:tidrosoluble 

Total 

'11ERCEHA EXTRACCIOH 

se usó: 

vol.ac.rico en terpenos de 
la segunda extracción 
vol.alcohol de 60 °

vol agua destilada 
Total 

se ol�-;:;uvo: 

Vol. ac. rico en ter:·,en�s 
vol.esencia hidrosoluble 

Total 
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• 187ml• 

. 300ml
• 

• lOOml• 

. 587ml • 

: 180ml 
: 407ml 
"":>'S7:�nl 

: 180ml 
: 230ml 

70ml 
: ·�rsoml
. 

• 

: 176 al 
: 304ml 

: 480ml 



OBTBNC IOl-T D}� T�1RF.C NOS: 

,,

se uso� 
volumen dE: aceite rico en terpenos 
que se va e;, tratar. 

se obtuvo: 

Volumen de terpenos despu�s uc 
luvar con salmuera 
Vol. alcohol recuperado 

Tot'al 

OBTJ�NCION DE SOLUC ION HIDROSOLUBLJ� FILTRADA 

se 
, 

uso: 

vol.total sol.es�hidroG.: 
(813 + 407 + 304 ) : 1524 

se obtuvo; 

vol. tot.sol es. hidros.filtrada 
Vol .perdido en e 1 filtrada 

Total 

OBT7�·�1TCION DE ACEITI� Rln?INADO 

se usó: 

Vol.sol.es.hidrosoluble 

se, obtuvo: 

alcohol recuperado por des
tilación s imy>le 
aceite refinado. 
aG'1la recu1')erada 
p6rd. de sol h�dros.al des
tilar 

Vol. de �lcohol inicial 
alcohol :r:ecu1)erado en la 
tenci6n 6e terpenos 
alcohol 1-ecuperado en ob
te ne ión :..·e. refin2.do 

pJrdidus tle ulcohol 
yol. usad,: ::;. volº obtenido 
---------------------

-

7 ·7 -J....) -

Total 

ºº 

• 
• 

• 
• 

• 

• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

.• 
• 
• 

. 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

176ml 

164.:11 
12ml 

rT6mI 

1524 ml 

l.434 ml 
90 ,i'.11 

1524 ml 

1434 ml 

973 ml 
17 ml 

434 ml 

10 ml 

1434 ml 

1030 �l 

12 ml

973 ml 
45 ml 

1030 rnl



s.2.2.2 Rend.imien-��

Conversi6n en aceite de:Jter
pcnado:( 17/200)�100
e O ny e r �• .·Lo' ,·1 8 ···1 + .-, ,,,. ·--0 n .·),' 

. i..l. ,::> � . - l. vt::.; ..L i..J . ..,, ....• IJ 

(164/200 ):-:100 
ulcohol recuuerado 

( 9G5/l030)xl00 
a.0ua recuperada

(434/47o)xloo 

.• 

••

. 

. 

.

• 

0 5 r3 ·' 
-:; •º ,.,J 

92 �,,4 .. -r
..,) > 

. Rofinaci Óri e uú l.'i.lcohol diluíclo de 70º 
,r--------�·-�-.. i nentano 

8.2.3.1 H.esultados y b2.J.s.nces de e:.::tr'-�cción 

Temperatur.J. 2..mbiente: 25ºC 

se usó: 

Volumen de .aceite esencial 
Volumen de alcohol de 70º 
Volumen de agua destilada 
Volumen de pentano 

Total 
se obtuvo: 

Vol.de aceite rico en terpeno 
y pentano: 
Voluuen de esencia hidroaoluble 
vol.pentano volatilizado 

Total 

SRGUNDA EXTRA.Ce ron 

se uso: 

vol. aceite rico en tero. 
la uri�era extracci6n 
vo1:a1cohoJ_ de 7o

º 

Vól.a.zua dc[;tilada 
Vol.._ p;::: nt i..tnc-

Total 

., 
o.e

se obtuvo : 

Vol.aceite rico en tcr·)enos 
y 1>e nta.no 
Vol.esencia hidrosoluble 
Vol.p��tano vol�tiliza¿o 

T oi: ;l.l 
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:200 L'll

:500 ml 
:300 ml 
:200 rnl
1200 mi 

:340 ml 
:810::nl 
: 50 ml 

1200 ml 

:340 ml 
:300 ml 
:l00 !'!ll
. 50 r:'l.l

'790 nl 

:330 ml 
: ¿�04 �nl 
. 56 nl 
. 

790 ml 



OBT·�.HCI 1�rN DE '11EHl'.i: "TOS 

se uso: 

Vol� de aceite rico en tc.1)e11os y 
pcntano que GE v� a tratar: 

se obtuvo: 

Vol.de terpena3 despu6s �e �eparar 
el ,;)entano

9
alcohol y lava . .r cun sal 

muera 
vol. pentano racuperado 
Vol. alcohol recuperado 

TOtal 

• • 
• • 
. 

• 

• • 

OBTI:NGIOiI DI.:. SOLU8IO�·J HIDROS OLUBLE. FILTRADA 

Se USÓ• 
o 

vo1.tot1l snl.es.hidrosol.: 
(810 + 404) 

se obtuvo: 

.. 

.. 

Jol. tot. LJ;l.es.hidro8. filtrada: 
·Tol. perdid·J en el filtrado � 

OB'.r:E� l\CIOl-l rns ACEI'r�; RIJFINADO 

Se us6: 
vol.tot.sol.hidrosol�ble 

se obtuvo: 

Total 

alcohol.recuperado por desti 
1 ·1 e; 0'11 ""'i· 17'1·0 ·-le 
-�� -- ,"J -.:.J..1.J 

a.coite refinado
a,�ua recuperada 
perdidas de sel.hidros.al des 
tilar 

Total 

VolU1net..t [:.: e onol inicial 
�lcoh�l rEcu�erado en la ob
tencicia d0 terpenos 
alcohol recuper¿do e� la ob
��nci6n de uc. refinudo 
p�rdidas �e alcohol 
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• 
e 

.• 

. 

. 

••
••

• 
•

. 

.. 

. 

. 

.• 

330 ml 

180 ml 
140 ml 

10 ml 
330 ml 

1214 nl 

1150 :,11 
64 u.l 

1214 ml 

1150 ml 

720 inl 
· 10.ml
37'; ml

4, .-ml 

1150 ml 

800 ml 

10 r.:il 

720 ml

10 Ti1l 

', 



vol. usado : vo 1.. obtenido _ 

REC UPERAC TON T OT· j_L DE; p1·�, NT _¿,._ I{Q_ 

, 
se uso: 

pentilhO usado 

se obtuvo: 
pentano recuperado 

·pentano perdido

- Total

8.2.3.2 Rendimientos 

Conversión en aceite dester"'." 
penado: (lP /200 )xlOO 
Conversión en terpenos 

(180/200)xlOO 
alcohol recqperado 

(730/SOO)xlOO 
ag--1.a recuperada 

(378/4oo)x100 

pentano repuperado 
(140/250)xlOO 

.• 

.• 
••

. 

. 

. 

. 

••
.• 

••

.• 

soo ml 

250 ml 

140 ml 
110 ml 

'250 ml 

94 5 c1 • ¡o 

56 % 

8.2�4 Hefinaci611 con alcohol diluÍdo de 60° y pentano 
' 
8.2.4.l �sultados y bvia.nces de extrac�ión 

Temperatura ambiente: 25ºC 

j;HI�'D:5:RA EXTRACCIO?� 

se us6: 
Volumen de aceite esencj_al 
Volumen de alcohol de 600 
volumen de a¿,rua, des-ti lada 
volumen de psntano 

Total 
se obtuvo: ,. 

Vol.de aceite rico en ter
pen oz y pentano 
Vol.esencia hidros0luble 
vol. nentu.no volatiliza.do 

Total 
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••
• 
. 

• .. 
••

••

• .. 
••
.• 

••

200 t1l 

500 ml

300 ml 
200 ml 

1.200 ml 

350 nl 
809 nl 
_41_� 

1200 ml 



S'EGUNDA :;:�x'rRACCION 

se uso: 

,rol .aceite :rico en terp, y· pent.::-i.no 
de la pri:mera extrae e .:í.ón 
vol.alcohol de 60 °

Vol.agua destilada 
vol. pentano 

Total 

se obtuvo: 

se 
. , 

uso: 

vol.aceite rico en terpenos y pen 
-···

tano
Volu�en de esencia hidrosoluble
Vol.pentano vol¿tilizado

Tot.al 

vol.aceite rico en terpenos y pen
tano de lá segw1da extraeª 
vol.alcohol de 60º 
Vol.agua destiladá 
vol.pentano 

'rota.1 

se obtuvo: 

vol aceite rico en terperios y pan-
tano 
Vol. esencia hidrosoluble 
Vol.pentano volatilizado 

Total 

QBTEECION D1'.! TER PE NOS 

se 
•' 

ULJ0: 

Vol.de aceite rico en terpenos y

pentD110 que se va a tratar 

se obtuvo: 

Vol.de terpenos después de sepa-
rar el pentcw.1 o, alcohol y lavar e on 
salmu0ra 
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••
• 
. 

••
••

••

••
.• 
••

••

••
••
••
••

350 ml 
300 ml 
100 ml 
,20 ml 

800 ml 

]50 ml 
404 ml 

46 ml 

800 ml 

350 ml 
230- ml

70 ml·
50 ml

1 --rroo mf 

: 
••
: 

••

••

.• 

350 rnl

302 ml 
48 mJ_ 

700 ml 

350 rnl 

175 ml 



Vol. pentan :.) rec a >er.::�do 
Vol. alcohol rcc u�)erado 

Total 

se uso:

vol.total sol.es.hidrosol 
( 809 + 404 + 302 ) 

se obtuvo: 

vol.tot.sol.es.hidros.filtrada 
Vol.perdido en el filtrado 

Total 

OBThNCIOi·; DB. ACI�ITE iU:;,FIH,\DO 

, se uso:
vol.tot.sol.hidrosolublo 

se obtuvo: 

alcohol recuuerado por desti
lación si¡¡nüe 
aceite refi:r1'.'W.O 
agua recuperada 
p�rdidas de sol.hidros.al des

ti j_ <.U'

, se uso: 
volumen de alcohol inicial 

se obtuvo: 

se usó: 

alcohol recuperado en la ob
tención de ter::_y311os 
alcohol recuper�do en la ob
teaci6n de ac. refinado 
p�rdidas de alcohol 

Total 

pen t;__:,�10 USCs'.ÍO
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� 145 ml � 

.. 30 r1l 

350 1711 

.. 1515 rnl ..

� 1420 ml • 

., 95 ml " 

" 1515 ml .. 

: 1420 ml 

••
• 
., 

.. 
• 

. 

960 ml 

10.5.ml 
44(:) ml 

9,5ml 

1420 ml 

� 1030 ml 

• 
� 

. 

. 

. 

. 

• 
. 

. 

. 

30 ml 

960 ml 
40 hll 

1030 :°11 

300 ml 

' 



se o bt u:·:-o: 
pent2.110 recuperado 
p8ntano :perdido 

8.2.4.2 Rendimientos 

conversi6n 
1
°n·JG�it�_ dee

�.crpenado: (- 0":1 / ¿QQJXIQu 
c·onversión �n ter:)enos 

(l75/200)xlOO 
alcohol recuperado 

(990/lo3o)xloo 
agua recuperada 

(440/ 470)x100 
pentano recu·;)erado 

(145/3oo)xloo 

. 

• 
• 
• 

. 

. 

• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

14
5
5 :-nl 

I ? iUI

300 r:il 

5.2�� 

87.5% 

95 .l;b 

93. 67�

' .

48. 33;i

B.2c5 Refinación con alcohol diluído de 7o
º 

y hexano 

8.2.5.1 n.esultados y balances de extracci;:'.,n 

Te1�1peratura ambiente; 25ºC 

so usó: 
Volumen.de aceite esencial 
Volumen de a:icohol de 70°

Volumen de ac;ua destilada 
volumen de hexano 

Total 

se obtuvo: 

Vol.de aceite rico en ter
penos y hexano 
Vol.esencia hidrosolublé 
Vol.hexa.n.o. volatilizado 

• 

• 

• 

• 
• 

•,. 

• 
• 

. 

• 

• 
• 

200 ml 
500 ml 
300 ml 
200 ml 

1200 r:11

350 ml 
810 ml 

40 ml 

Total : 1200 nl 

c-¡�G-U.1.hn'\ r 1�·- 1mR 1• C .. , ···o·: -u.J..... �l.J-· . .:...ü.l: • .,. .. v.l. !
:;.

Se USÓ • 
• 

vo�.aceite rico en terne
nos y 1rnxano de la l O ;xt. 
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: 350ml 



Vol .al.e ohol de 10
º

. 

• 

vcl .agü.a destilada • •
vol. hexar..o • 

•

Total .. 
. 

' 

se obtuvo: 
vol. acei�e rico en terpenos 
y hexano : 
volumen de es8ncia hidrosoluble : 
vol.hexano_volatilizado 

Total . 

. 

OBTENC ION" DJ� TRRPBNOS 

se uso: 
Vol.aceité rico en terpenos y 
_hexano que se va a tratar 

se obtuvo: 
Vol. de terpenos después de se
parar el hexano,alcohol y lavar 
con salmuera 
volumen hexan.o recuperado 
Vol.alcohol recuperado 

Total 

• • 

• 
•

• • 
• • 

• • 

300 ml 
lOO ml 

50 rJl 

800 ml 

345 ml 
404 ml 

51 ml 
-----

800 ínl 

345 ml 

178 ml 
150 ml 

17 ml 

345 ml 

0'RTENCI0n DE SOLUCIOH HTDROSOT1UBLc: PIL'fRADA 

se us0: 

vol. total sol.os.hidro�ol 
(810+ 404 ) • • 

se obtuvo: 

se uso: 

Vol.tot.sol.es.hidros.filtrada: 
vol.perdido en el filtrado : 

vol.total sol.es.hidrosol 

. •

se obtuvo: 

alcohol r<�cuperad.o 9,)r rle:_;-ci
lación si:.1pl.e: 
aceite refi�1ado 
atru a re cu1.)erada 
ptrdidas �e sol.hidr�s.al 
dest.LU}.r 

'POt<i.l 

... 

,, 

1214 ml 

1160 ml 
54 ml 

1214 ml 

1160 ml 

725.ml
·9.5mi
385 ml 
40.51:11 

1Ib0 mi 



HECUPS-fL'.!..C I0H TOTAL DE� .ti.LCOEOL 

se us 6: 
vol. usaio �e alcohol 

se obtuvo: 

il.lcohol recn:perr'z .. Ci.ü en la ob-. . , d ' -cencion � e Terpenos 
alcohol recu�erado en la ob
ten.c:l.611. d8 : -:,.e. refi.nad.o 
p�rdidas de alcohol 

Total 

RBCUPERACION TOT :\.L TI:: HB!ZAN0 

se 
, 

uso: 

vol. hexanr us.Ldo 

se obtuvo: 

8.2.5.2 

Hexano recuperu .. do 
hexano perdido 

Rendimientos 
--- --

Total 

Conversión erf aceite des
terpenado: ( ,9 .. 5-'200)xlOO 
Conversión enterDenos 

(178/200).xl.OO 
alcohol recuoerado 

(742/Soo)xloo 
'H ex.an·o recuperado 

( 150/ 250 )�<l00 

..•

••

¡; 

• 

.• 

800 ml 

725 rnl 

17 ml 
58 ml 

ªºº ml 

: 250 ml 

: 150 rnl 
: lOO ml 

: 250 ml 

..
4�/?S ..

• 89 %•

� 

o 92.75%
60 nt • , 

8.2.6 Refinación con alcohol dil:_1Ído de 60° y hexailo 

8.2.6 .. l R�sultados y balances de extracción 

Tem1;oratura aL1bi, ite: 25ºc 

se us 6; 

Volumen Ci.. 8.Cei te eB...:ncial 
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200 ml 



Volumen de s,lcohol de 600 
{olumen de aJua destil�da 
Volu�en de hexano 

'rotal 

se obtuvo: 

Vol.aceite rico en ternenos 
y· hexano 
vol.esencia hidrosoluble 
Vol. hexano volc:..tilizado 

Total 

SF1GUNDA EXTRACCI0}f 
, 

se uso: 

vol.aceite rico en terp. y· 

hexano C-:.e la primera extrae. 
Vol.alcohol de 60°

Vol.azua destilad.a 
Vol. hexano 

Total 

se obtuvo: 

Vol.aceite rico en terpenos y 
hex'ano 
Vol;esencia hidrosoluble 
Vol. hexano volatilizado 

Total 

TERCERA RXTRACCI0N 

se us6: 
vol.acc:Lte rico en ter1)e'nos y 
hexano de la scc;unda extracc. 
vol.alcohol de 60°

Vol.agua destilada 
vol.hexa.i:lo 

Total 

se obtuvo: 

Vol.aceite rico en terpenos 
hexano 
Vol. esencia. t1idr�)8 olu ble 
Vol. he xa.no vo la t ilizs.do 

Total 

-14ó-

y 

.• 

. 

. 

: 
••

.• 
••
.• 

500 _ml 
300 rnl 
200 rnl 

1200 mi

355 ml 
809 rnl 

36 ml 

: 1200 ml 

• 355 ml•
. 300 ml • 
• 100 �nl•
. 50 ml•
• -sos rnl. 

• 360 ml• 
• 403 ml•
• 42 ml•

805 ml

• 360 ml
. 

• 230 ml•
• 70 ml

5o ml
. 710 m.l•

. 365ml 

. 

. 302ml•
• 43ml•

. 710rjl•



OBTENCION. DB 'l�'RPENOS 

se usé: ·

Vol.de aceite rico en terpenos y 
hexano que se va a tratar 

Se obtllVG: 

Vol.de terpenes después de sepa
rar el hexano > alcohol y lavarlo
con salmuera 
Vol.hexano recuperado 
Vol.alcohol recuperado 

Total 

: 365 ml 

: 170 ml 
: 175 ml 
: 20 ml 

: 365 ml 

O.iJf'ENCION DE SOLUCION HIDROSOLUBLE FILTRADA 

se 
, 

W:SO: 

vol.total sol.es. hidrosol. 
( �09 + 403 + 302 ) 

se obtuvo: 

vol.tot.sol.es.hidros.filtrada 
Vol.perdido en el filtrado 

T"Otal 

0�1'RNCION DE ACEITE 

, se uso: 

vol.tot.sol.hidrosol�ble 
se obtuvo: 

alcohol recuperado por desti-· 
laciÓi1 simple 
aceite re:f inado 
agua recuperada 
·pérdidas de sol .hidros .al
tilu.r 

RBCU:fj,¡HACION TOT i:..L DE ALCOHOL 

sn u.s6-

des-

Total 

volumen de alcohol inicial 

se ob·tuvo: 
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: 1514 ml 

: 1440 ml 
; · 74 ml 

:7:514 ml 

: 1440 ml 

• 

• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

970 '@l

·10. l!ll

4SO ral 
1-0. mi 

1440 ml 

1030ml 



se uso: 

alcohol rec.u_¡;:,c:c ._;,do en la ·:::>b
te ne iÓn de ter··ü nos 
alcohol r0cu�erntl0 en lu ob
tenci6n dE ac. refinado 
Dérdidas ele alcohol 

Tot :�.l 

Hexano u,s::7;,do 

se obtuvo; 

hexano recu-,)erado 
hexano perdido 

8.2 06 .2 Rendimientos 

Total 

Convers i6n e1.1 aoej_ te dester
. pe nado. (lo/200)xlO0 

conversión en terpenos 
(l7O/20O):;,clQO 

alcohol r·ccu-1)erado 
( 9 90/1030 )xl00 

a;?,"Ua recu7)er:..Lda -
(45o/47o)xloo 

he::c:u10 rec,uperado 
(l75/3oo)xloo 

••

. 

. 

. 

.• 

.• 

••
••

.• 

. 

. 

••

••

.• 

••

20 ml 

970 ml 
_4:0 nl 

1030 Lll 

175 ml 
125 ml 

300 ral

'5.% 

35ct 
I 

95.1% 

95 .74�0 

5,.., -� ....... , o. ).:r·a 
I 

8.3.l. nefinaci6n con alco�ol tliluÍdo de soº

8.J.l.l .. Rosultn,dos y balances de e.z:tracc1.ón

se uso:

-··"- . 

Volumen de aceite 
Volumen de alcohol 

csericial 
de so

º

Voluraen de a. :ua destil;:¡,cla

. 200 

. 500 

. 300 . 

Tot'"''-1 . rooo . 

( 111 0 ¡::; ') e· ).J..=G:..� J 

ml 
P:ll 

::11 

ul 

volumen de a eite rico sn tsr,cnos� 196 al 

-l48-



Volumen de esencia hidroso
luble 

C!T¡l'.ar,·h:rn} , ..•. ,.,.TR ,. C(' T()J\T -�
---

J.: . ...,t.:_1
...,

1 .....
.... 

·t-� }l. J ··; __ .;.....;;._, 

se us6: 
Volumen de aceite rico en 
de la pr imer� extracción 
Volumen de alcohol de ao0

Volumen de agua destilada 

se obtuvo: 

Total 

terpenos 

• • 

.• 

••
••
• • 

Volumen de aceite rico en terpenos: 
Vol.ume.n de esencia hidros,oluble ; 

Total 

OBTl� NC ION DE Tl�Rl'RNOS 

se uso:

volumen de aceite rico en terpenos 
que se va a tratar 

se obtuvo: 

volumen de terpenos después de 
lavar con s ,j,lm.uera 
Vol. alcohol recuperado 

Total 

: 

••
••

OBT}:HCION DE SOLUCION HIDHOSOLUBLT� FILTRADA 

se uso:

vol.total sol.es.hidrosol. 
(804+ 402 ) 

se obtuvo: 

V:ol.tot.sol.es.hidros. filtrada: 

Volumen perdido en el :f'iltJZado 
Total 

OBTENCIOH ue ACEI'J:ii� HllF.LrUüJO 

se usó: 

••

• • 
• • 

804 ol 

rñoorñl 

196 ml 
300 ml 
100 ml 

194 ml 
402 ml 

"596 ml 

194 mll· 

180 ml 
14 ml 

· !94 ml

1206 ml 

1150 ml 
56 ml 

� 1206 ml 

Vol.sol.es.hidroDdluble : 1150 ml 
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se obtuvo: 

aleo hol recu1)e::cado por dest:i 1:.. ción 
s imnle 
ac.ci te refinado 
� 0"Ua Y'8'CU

'" �.--�·-·da· a,u 
.... �.J e; . .l. � ... 

pérdidao de Dol.hidros.al des
tilar 

'11ot al 

RB:CUFERACIOI'.f T0'.I.1AL Dl...;; ALC OHCL 

se us6: 

se obtuvo: 

Vol.alcohol inicial 

alcohol recuperado por desti
laci 6n simple en ac. refinado 
alcohol recuperado ea obten -
ci6n de terpenos 
pérdidas de alcohol 

'l'otal 

8 .3 .1 .2 Rendimientos 
-

Conversión en acei te dester
penado:(3/200)xl00 
conversi6n en terpenos 

(180/200)XlOO 
alcohol rocunerado 

(751/Boo)xloo 
agua recu-oertl.da 

(-:,6Q/40ü)XlQ0 
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• 737 ml 
•

. 13 ml • 

. J6o ml 
• 

• 5.o ml
. 

- 11:50 ml

: · 800 r.al

• 

• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 

•• 

•• 

737 ml 

ml 
ml 

800 ml 

1.5 cf,
,o

90 /J 

g·t 37"1 

.) • '- ¡"<) 

90 /t 



8.4 9 Ag_"""A_C_T_E_R_I_i:>_"' r_.r_I_C_A_S_F_• I_N_A_T_;p._¿S_D_E_• _A_CE_,,_, I __ Tl_f_t s _____ Di_',:..:..S..;;;TE .... i __ �n=P .... I __ !!;-l='I=A.;;;.D..;;O.;,;;S;._.;;P;;,..:.:;.OR
DISOLUCIÓN SELi:":!C1r.IVA 

8.4�1 propiedades físico químicas y organolépticas 
CUADRO 8.1 

... 

!01:_ITI� DE LIMON CHULUCANAS RRE'IHADO CON ALCOHOL
Dl ... UIDO DE 7oº

Prop. físico 
químicas 

Aspect,o 

Color 

Olor 

nens idad re-
lativa(25º/25 °c). 

Rotaci<Ón 6-o 
tica(25°c,!u 
bo l dm) 

Indice de R� 
fracción 

Residuos de 
. et> evapor. ¡o 

acide z_(rag KOH}
gr • ace. 

% ald. (ci tral) 

NO éster 

Ac. es. desterpe 
nado de limón -

·-. 

�lÍq. 
, vis.cosomas 

que el original 

amarilla pálido 
intenso. 

, t m!s caneen • 
e original, 
irritante. 

o.sa1

que 
no 

-�º ' .· - ..
-:�¼ 1 -..., 

1-.-4803 
. .: 

Oª' J() 

o.33

5&5 

40 .26 

t.erpenos de
limón

líquido móvil 

amarillo verduz-
00 igual al �c:éi 
te original 
men0s :t.ni;enso q UE

el aceite origi-
nal. 

1 

! o.a5o' ' 
¡ 

! 

¡ 

48°
- 52º

1.4745 

l. o %

1.31 

o.4o

26.14 

' 

1 
1 '
1 

¡ 

solub:i.lict.ad 
sol .en l V alcoh O. insol .en cualc:ui 

de 95 °
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. 
-,; r co ne • s,lc ohol 

diluído 
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CUADRO 8.2 

ACEITE DE LIMON CHULUCANAS REFINADO CON ALCOHOL 

DILUIDO DE 608

e .. 

propo- físico AC. es. desterpe terpenos de 
, . nado de limón - limón quimicas 

Aspecto líq. viscoso líq. m6vil 

Color amarillo páli amarillo verdu� 
do intens·o - 00 igual al º.!:j

g· in�1 
1 semejante al o menos intenso 
01or· -

il.le 11 ori riginal pero no
ac. 

0J.na -

irritante 

Densidad re --

lativa (25°GC/25 º 
J) o.ss2 o.a51.

Rotación ót 
·-}º

41- 4s
º

-s2°

-cica (25ºC, ubo a -+ 1 

1 dm) 

Ind ., Refrac. 1,..4805 1.4744 

Residuo:.s de 
04 1.1% evapor. ( J�) - ¡o

acidez(mgKOH) . 

1 gr • ac. 0.33 1.30 

�, ald. (citral) 
1 5.50 o.4o

�, 
-

N
º �ster 40.8 26.2 ' 

Soluti lidad � 
sol. 1 en V de ale. insolubl'.:- en e U,2,_ 

do 95
°

'}_uicr r.ie 
-

conc. .... ... _ 

cohol diluído 
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CUADRO 8.3 

AQE:_ITB DE Lit10N CHULUCANAS REFINADO COH ALCOHOL 

DILUIDO DE 70º Y PBN'rAHO

prop. físico 
, . qu1m1ca� y 

organo_le p. 

Aspecto 

Color· 

Olor 

Densidad re 

. , . 

lativa (25 °/25 °0) 

Rotación op-

tica(25 ºc,tu-
bo l dm) 

Indice de 
Re:fra.c. 

· Residuo@ de
evapor. (%)

acidez(mg KOH) 
1 gr • o.e•

·% ald. (citral)

No. éster 

Selubilidad 

AC. es. desterpe 
nad0 de limón -

líquido viscoso 

amarillo ámbar 
intenso 

agradable, más· oon-
centrado que el o-
riginal, menos fresco. -

o.s79

, . 

·, 
., 

.. 
.;..50· a·'-1.0 

. , :l.4803' 

ey,1
. ,) 

, 

0.33· 

6.24 

41.12 

\de 
sol .en 1 V de ale

95 °

•; 
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terpenos - . 

líq. transp • 

-

amar illo ver-
duzco 

menos fresco 

.-

y fragante·que 
el original. 

0�:850 

48º 52ª

.. 

1.4744 

o.e�

.

1.30 

0.3s 

27.40 

insoluble s-n cu-
alq.conc.alcohol 

diluído 

� 



<;1L\DHO 8 .4 

ACE:ITE DE LIMON CIIULUCANAS RE:E'TNi ... DO CON ALCOHOL 

DILUIDO DE 60º Y PE'NTANO 

propiedades 

Aspecto 

Oolor 

olor 

Densidad re 
lat iva(25°7258C) 

Rotacion ºf 
t:ica(258C, ube 

dm) 

Didice de

refra.cc. 

aes:1.<1ues de 
evaperac. (%)

acidez{mg KOH)

Aº• es. desterp� 

nado de limón 

líquido viscoso 

AMA.rillo ámbar 
intenso 

agradable, , mas 
conc. que el o -
r igi nal, menos 
frescG 

o.sao 

-..;5·•a: 11º

1.-4805 

(}¡1t 

o.33 
l gr. acei. 

% aldeh. (citra l) 6.24 

N.G. éster 41.ao 

SGlubilidad sol. en lV de 

de 95 

-154-

terpenos de

limón 

líquido transp. 

amarillo ver-
duzco igual al 
original 

menos fresc0 
fragante que 
el original 

'-

o.a5o 
' 

48º-52°

1.4745 

o.9% 

1.30 

o.38 

26 .60 

al 1 . • insol.en cu:c:.lq. 
cono. alcohol 

diluíde 



CUADRO 8.5 

ACEITE DE LIMON CHULUCA.NAS R&FINADO CON ALCOHOL 

. DILUIDO DE 70° Y I-IBXANO 

propiedades AC • esen.dester. terpenos 

de limen de limón 

Aspecto líquido viscoso líq.transp. 

-

Color amarillo ámba:t;" amar.verdu�-
intenso co. 

agra.da be, 
, 

semej. al 
Olor 

mas o-

conc. que el riginal,meno, o-
rig inal, menrils frescc fresco. 

Densi dad re 
lativa(25 8725 ºC) o.aso

Q.851

Rot.aci6n te . • 

tica(25 ºc, ubo -- .s• a. --J.0
470-51°

·l dm)

. .  

Ind. re frac. 1.-�4802 1.4746 

Residuos de 0% o.95%
evap. (%) 

acidez(mg KOH) o.4o 1.64 
gr. ac. 

9' aldeh. ( ci t.ral) 6.22 o.45

-
; 

Ne. éster 39.7 
i 

29.64 

. 

s.olubilidad sol.en lV de alcoho 1 insol.en cual< 
de 95 conc. alcohol 

diluído 

· -155-
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CUADRO 8.6 

Ac-.-"-LrrT-: _h _ _  _.,. D:i:¡,· 
T -p r n l,.f e r-·u LUC e', l·T t ..... ·nr:Ti' T 1 T \ ·o f) (! C1 _l ,T_, .• l\_rJc o T. T __ n_ IJ J.J. --'-·-· -·- •• _i ,. ·-"-�;c;;;..r:�-..;.,;:·-=-·�-....;:.-...;;;_;,..,�..=;.;;;....:;:..:.;;.....e;.: 

de 600DILUTD0 

propiedades 

Aspecto 

Color 

01or 

Densidad re
lativa(25º/25 ºC) 

R t . ; ; o ac J..on op-
tica(25 0c, tubo 
1 dm) 

Ind. refrac. 

Y 1-ICX.!i.NO 

Ac. 0s. desterp 

de, limón 

líquido viscoso 

�m�illo ámbar 
intenso 

ar-sradable, más 
conc. que e]. . 
original, menos 
fresco 

0.879 

.. • i-�4805 

terpenos 

de limón 

líq.móvil 

amarillo verdu� 
co -

menos fresco -
que el origina: 
más irritante. 

o.850

1.4748 

-·------.....,.,-·--ir------------11-----------1 

Residuos de 
evap. (5�) 

· ac idc z (mg KOH).
l gr. ao.

0% 

o.42

1 Ode /O 

1.54 

-··---------�t------------+------------1

% aldeh.(citral) 6.22 o.43

38.90 28.52 
'.. --------------+------------..... -----------1 
r Solubilidad sol. en lV de ale 

de 95° 

insól. en cuo.lq 
e onc. alcohol 
diluido 

--------------11,,_.., _________ __... _____ --------
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CUADRO 8.7 

ACEIT� N.A.RAHJA INDALSA RLFIH'\. DO con } L;JCOHOL

DI.IiUIDO DE so
º

propiedades AC. es. desterp. terpenos 

de naranja de nnrunja 

Aspecto líquido bastante líquido móvil 
viscoso 

-

Color naranja ámbar os- igual al acei 
curo te oriP·inal 

, concent. inten-Oler mas que menos 

el original so que el ort 
ginal 

-

Densid&d re- o.s66 0.s42
lativa{25 º/25 °c) 

Rotaci6n ópti- 40° - 44 ° 96° -100°

ca(25 ºc,tubo 1 dr.i )

Ind. refracción 1�4785 1.4720 
-

Residuos de O:� 1.0% 
evap. (f;) 

acidez( ffi17 KOH)_ 0.60 o.9s

gr. ac.
; 

% aldeh. ( ci tral) 6.62 o.74

' 
l'{O • �ster 

1 
32.43 18.31 

·-

Solubilidad sol. en lV de ale. ins ol. en cualq. 
de 95 ° conc. de alcoh.

1 

-157-
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8.4.2 .Análisis C1·nnatogr6.ficos 

Crematog�áficamente se han aúalizado las si ·uientes 

muestras,que se muestran en el ApJndice B :  

B,10 : Ac.Rsencial de lim6n Chulucanas extraído 

con alcQhol de 70º y agua. 

B.11 : Terpenos de aceites esenciales d� lim6n-

Chulucanas extraído cgn alcehol de 60° y 

agua. 

B.12 : Ac. Esencial de liraEán Chulucanas e>. traído
G 

con alcQhol le 60 y agua 

B.13: Ac. esencial de lim6n Chulucanas extraído 

c0n pentan0 y alcohGl de 70°

B.14 : Ac. Esencial de 1im6n Chulucanas extraído

eon pentano y al�ohol diluíde de 60º

B.15 : Ao. esencial de limén Chulucanas extraído

oon hexano y alcohol de 60°

B.16 : Ao. esencial de limán Chulucanas extraído

o@n hexano y alcohol de 70@

B.17 : Ac. Esencial de li�6n Chulucanas extraÍdG

con alcohol de 600 y agua (Procesos Comb!_ 

nados) 

B.18 :  Ac. esencial de naranja Indalsa extraíd0-

con agua y alcoh0l de soº

B.19 � Aceite Esencial de lim6n Chulucanas natural

E;Ste _Último croraatogram.a está a otras con-

d ., diciones e operacion que 

- l58-
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.5 CONCLUSIOlnlS Y OBSI?..RVACIOHCS 

8.5.l Qbservaciunes 

l. se ha empleado ciestilación simple en la separación

de alcohol de la esencia hidrosoluble • A la tempe

ratura que desti1a el alcohol(T: 78 ºC) , no se deo

compone el aceite,conservando sus características o

doríficas; rero es recomendable utilizar destilaci6u 

a vacío debido a que el aceite obtenido da la senca 

c:ión de mayor frescura. 

2 .Los terpenos obtcnid os en las extracciones son lava

dos r·0petidas veces con salmuéra pura eli1::1inar el al 

cohol y luego son. filtrados. cuando se· usa pe ntano o 

hexano,éstos son sepa:rados �)or destilación • sus pu_!l 

tos de ebullici6n son bajos( 3�º 
y 69 9 e respect.) _ 

lo que permite que se puedan destilar a presi6n atraes 

férica. 

3 .El alcohol sepa.rada por destilación de la. cseiicia hi

drosoluble, s� vuelve a destilar un poco, para sepa -

rar loe comr,oncntes mtts volátiles del c�cei te y poder 

uti liz:::;.rlo nuevamente, en otras extracciones. 

4.se han hecho anúli:3is c:c ot1atográfic.0;3 de los tGr·í.lenos

de li:nón .Chuluc�-�nas y no,ranj a Ii1dc�lsa, p::,.,r2. ver la e

fectividad en la separnci6n de las fracciones oxi¿cn�

das.

5 .se trata de obt(;ner Tu'1.a reí' in�,ción óptinc, de los a 

cei tes escnciales dG li. r.1ón Chulucan::1-s y ele naranja -

Indalsc::�, <le toc.1.c .. s las al tc::cn.:.tti vu,s .)osi bl 03. =�ste o.s 

el J:10ti vo nor lo que !lO se hc:.n z..1.11:),liz�'.do lo ac .e son. 



importados, sirviendo éstos , solamente de patrones 
d . , e com11ar.::;_c ion.

8.�.2 conclusiones

l. Este método de desterpenuci6n se basa en la extrae
. , ci.on por lotes. No se utiliza una colt.m1n2.. de extrae

ci6n , debido a que la mezcla de disolventes y de

aceite esencial, inicialmente forma una emulsión -

que tarda horas para separarse ¡. Este problema se 

cofilplica con la resimificaci6n que sufre el aceite 

el cual genera una suspensión que da un aspecto 1� 

choso a la mezcla� el cuál no puede separarse por

efecto de la gravedad(principio en el que se basa 

una colunma de extr..:1cción). 

2. La elección de las graduaciones de alcohol emplea

das( 90º , so
º
, 10

º
, 60º ), fueron el resultado -

de difer8ntes ensayos, ,lográndose un mejor r.endimi

ent o on la extracción con ellos •

. 3. El uso de ale ol1oles 1:;iás diluídos implica: 

4. 

5. 

a. un mayor número de extracciones para. extraer las

fracciones oxigeiladas'..

b. Do;:3tilación de una mayoi" cantidad de solvente ,

aum011tando los gastos de combustible.

c. extracciones de fracciones oxigenadas: pobre.

El uso de �nayores graduaciones de alcohol aumentan 

·la sol ubi li d2.d de los terpenos en la fase alcoh6li

ca, dificultan do lli desterpenación.

consic.l:�rando que l<> 
LY solubilidad del ::icei te 0se11ci-

-al en pen.t--sno o hexano es de l:l ; se han utiliza

do volúmenes iguales de cada uno •
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6. El pentano -6 hexano es casi inr;:;oluble en alcohol -

diluído, pernitiondo que la fracción o.::igenada, se

separe de la ter;iónica; ésta Últ ir:;...¡_ c1ued:.�rá conteni

da en los solventes do hidrocarburos.

7. El usu de pentano ó hexano se caracteriza por :

a. Mejora la cal ido,d de la dester!1enac _;_ón.

b. Existen muchas pérdidas de solvente, debido a su

volatilidades.

e. El porcentaje promedio de recu;Jeración de los

solventes es de 55 %-

d. E,]. pentano es más volátil que el hexano, y pre

firiéndoseié porque permite que el aceite refina

do contenga menos trazas de �l.

e. La recuperación de. pentan o es menor que la de he

:xa.no._

8. para el ace ite- esencial de limón Chulucanas, es el

método de � ·disoJvc.ü5n selectiva con alcohol diluído de

608 , el que permite una mejor conversión en aceite

desterpenado(8. 5>�), y con una recuperación de ale o.__

hol de 95 .63;�

9. El aceite de nara.nj a Indalsa se extrajo con aleo:..

hol diluído de soº , lográndose una conversión. de -

l.55�, en aceite desterpenado; con otras variantes se

obtiene un menor rendimiento.

-lo. Los aceites refinados -.9or éste r1étodo presentan P!..º

piedades físibo químicas y orc�nolépticas bastante a . 
-

t bl ' . , , t . d. . cepa es. su rc·cacioil op ica ism1nuy0, y su grave-

d d ' .p . , d. d "' . , l-a es·pec1�1ca e in- ice e re1.racci 0.11. aunern,an; pru-

ebas de U11.a buena eliminación 
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ll. El croma to3r[-:. �i: Bl9 de aceite esencial natural do

limón Chulucanas es el mismo quo el croTJ. Bl; s6lo

que se har1 variad. o las condiciones de C>::)cración ,

para poder comparar con los cro,:1atogra1:1as del B7 etl

Bl8 que están trabajando a las mismas condiciones.

Los tiempos de rctenci6n no son los mismos ,pero -

los ccn:1!)0nentes principalc·.:; no var1.an.

12. A ::;:,artir del croma.tograrua B7 al B 19, no se ha con

sidcrado n(;trosario, obtener una evaluación porcen

tual de cada pico debido a que no se tienen croma

togramas stánd.s.res de identificación de picos pa

ra observar que componente ostá variando. Si cree

mos conve11ien.te el numerarlos para corapararlo con

el a.c. esencial natural.

so puede observar que los primeros picos en obtener

se pertenecen a la fracción terpénica , y un segun

do grupo a l�s fracciones oxigenadas: los primeros

disminuyen su tanafio y los segundos aumentan, en los

a,cei tes refinados, uucediendo lo inverso en. los ero

r.:atogramas de fracciones tor.pé_nicas. Do bid o a estu

dios previos ya realizados,consideramos que el 9ico

19 es el citr�l, y el 8 es ei li�oneno (son los raás

.:,,bund�;,ntou). 1ro<1os los cromat.concuerclan con :rcsul.c:::c,Jer.

13. En ol cro·;1c.1togrD,r.1a Bl8 se 0bs0rvan picos (14 al 20)

que n0 aparecían en el cromat. del Ac.naranja nstur�l

t ' '. d l 1· '
y que son curac cris��cos e· ac. inon ,.asto

J 
pue-

de exgliC�"º' .Je C 011Sideraado Urlü.. )O Si 018 COi.rCc,�YJiil:J,C; t 

'1,..., ;_;_ en los r-�cipientos de extracci611 de a:·1bt)8 .::1.cci·;,:,:· ·_:. 

poro ai se obeerv¿ que los Dicos tcrp�nicos �i 30 -

Lc..11. reducido c-:)n l:1. rs:fin¿ción. 
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9.. D=:STEH nzNAC __ ION P(;'il PROC}�SOS 

Equipo; 

3 vasos de ,,;oo ml 
l trípode
l rejilla d0 asbesto
1_ mechero
2 sonortes �etálicos

probeta dJ 50 nl -, 

..L. 

2 pinZ�vS 
l e onde ns ad -:ir. con sur; ·. ,:1anguerarJ a.e i-ü;:.Ís tic o
l balór1 de :lestilaciÓE de 125 :Jl
1 teruóraetr·.)
1 i..i.dantador -- , l bomba de racio
.::.. kitasato -ie 250 nl con 1;1d.n_:;uero., de vacío 
=._ vaso de J.JO ml 
1 1>lla paré'· hielo 
l balanza e..L.ectró.nicu
l embudo de 10 c1:1 de c1 iá.;:1eti·o
l agit�dor io valoc. regulable
1 pera de t3cantaci6n Qe 1/2,1,2 litros
2 tubos de vidrio solludos.

Disposición del e -1 u:Lpo: ver i'i.�j. 9 .1 

•\Ce i te esc11c ia.l de 1:, .,1Ón ChulUCé. 1as 
�lcohol diluído de 60 °

hielo po.rc. condensar 





· Procedimiento 

aceite d-e qocina para bario r:raría 
sal de cocina. 

se destila el aceite, aplicando bastante v2 .. cío y por

un tiempo apro:::imado de 15 minutos. Luego, enfriarlo 

y someterlo al mismo procesó de e.x.-¡;.racción por solve!! 

. tes del capítul0 anterior, siguiendo exac·tamente los 

mismos pasos 

9�2 . .ACEITE J�SEJ{CIAL ng LIMON CHULUCANAS, REFINADO CON 

ALCOHOL DILUIDO DR 60 º

9.2.1 .. Resultados;y balances de ·extracción 

Tt:>n¡pera�ura ambiente: 25ºC 

DRSTILACION A PHESTON RT:DUCIDA 

'· Condiciones de operaci6n: 

se 
, uso: 

se obtuvo: 

presión de vacío:· .510 mm. Hg ,· 
Temp. de destilaci6n-: 678-72

º
c

Tiempo de destilaci6n� 15, min.

volumen de aceite_ esencial 

. . 

VOlU.üK¡l de concentrado de acei 
te esencial 
Volumen de frac·c. terpénica 

Total 

PRIMí.illA EX'.PRACC!ON 

se usó: 

Se obtuvo: 

Volumen de coacentrado 
volumen de alcohol de 60°

Volu.."llen de ag .. la destilada 

Total 
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: 20Ó·m1 

: 140 ml 
: 60 ml

200 iñI

: 140 ml 
: 300 ml 
: 100 ml 

: 540 ml 



¡. 

Volumen de aceite rico en terpenos: 120 ml 
Volum. esencia hidrosoluble : 420 ml 

Total 

SBGUlIDA EXTRACC ION 

, 
se uso: 

Vol.aceite rico en terpenos de 
la primera extracc�ón 
Vol. alcohol de 60 
Vol. agua destilada 

Total 

se obtuvo: 

Vol.aceite rico en terpenos 
Vol. esencia hidrosoluble 

Total 

QBTENCIOl'I DTI; TI)RPE¡NOS EN LA EXTRACCION 

se uso: 

Vol. de aceite rico en terpenos 
que se va a tratar· 

µe obtuvo: 

Volumen de terpenos después de 
lavar con salmuera 
volumen de alcohol recuperado 

Total. 

TO'rAL DE TI:RPSNOS OBT�NIDOS 

Terpenos obt�nidos en la desti
lación a nresi6n reducida 
T-erpenos obtenidos en las ex
·tracciones

Total 

OB'J;E:NCION DE SOLUCION HIDHOSOLUBLlíl FILTRADA 

, se uso: 

: 540 ml

: 120 ml 
: 1:25 ml 

7.S ml•
• 

: 320 ml 

: 115 ml 
: 205 ml 

: 320 mi 

: 115 ml 

: lo4 ml 
: . 11 ·m1 

115 ml 

: 60 m1· 

: 104 ml 

: 164 ml 

Vol. tot. sol. es. 
(420 + 205) 

, .. ·d sin. lt � 1� tl1 ros. Il rar �:

se obtuvo: 

Vol.tot.sol.es.hidros.filtrada 
Vol.perdid o en el fi ltrado 
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: 625 ml 

: 580 ml 
45 ml••



Total .• 625 ml

OBTENCION DE AC}�!I'rF. RR:I?TH ADO 

se· usó: 

Vol.sol.ei.hidrosoluble: 

se . obtuvo: 

• 
. 

alcohol recuperado por de sti lac i
ón simple 
aceite refinado 

••
. : 

a�-ua recuperada : 
pérdidas de sol hidros.�ldestilar: 

i:cotal ••

. . RECUPERACION TOTAL DE ALCOHOL 

·. $,e us0.: . . . 

580 ml 

· 393 rnl 
. 

..: -

-l.7 ml
160 :·al 

10 

580 ml 

volumen de aleo hol utilizado : 42:5 ml 

se obtuvo: 

,,, 

alcohol recuperado en.la ob
tenc i6n de terpenos . · 
alcohol recu-oerado.en1a eb
tenci6n de·ac. refinado 

:p6rdidas de alcohol 

Total 

· · 9.2.2 Rendimientos

couversión en aceite des-ter
penado(l7 /200)xl00 
conversi6n en terpenos 

(J.64/200)xlOO 
. alcohol recuperado 

. (404/425)xlOO 
agua recuperada 

(16o/175)xloo 

: 

• 
. . 

• 

• •

• . 
• • 
••

••

1i mJ.

393 ml, 
-21 m1·· 

42 5 mi 

88� 

95.05� 

92 .42�t 



-. 

9.3 caractorísticD'.s .finales del- ac .refinado 

CUADRO 9.1 

ACEITE DE Lil\'IOH CHüLUCANAS nr:J?INAOO CON ALCOHOL 

DILUIDO DE 60º

:propiedades AC. es. desterp. terpenos 

. . 

; 

' 

-

.Aspecto 

Color 

Olor 

Densidad re-
J.ativa (250/25 °C) 

t 
. , 

RQ acien , t· op J.-
oa(25ºC,tubo 1 dm, 

, ....... 

:tnd. refracci6n 

Residuos de 
evap. (>t) 

acidez(mg KOH}
1 gr.ac. 
. 

% aldeh.(citral) 

Ns• -é�ter 
-

solubilidad 

de lim.:Sn 

líquido viscoso 

amarillo pálidG
intenso 

más oo ncentrado 
que el orifinal
no irritan e· 

o.aa2

2á9"·24 º
.

-

d,__. 

:i�4805 

O% 

. 

o.34

5.5 
-

39.46 

., 

sol. en
0

1V ale. 
de 95 
-168-

de limón 

líquido móvil 

amarillo ver 
duzeo. -

semejante al
aceite oricri º--nal. 

0,851 

4a
0

-
52

1.4746 

1�0% 

1.42 

0.42 

27.28 

.. 

o 

' -· 

-

insol.en cualq. 
cono .alcohol 

( 



9.3.2 Análisis crematográficos 

se ha analizado el aceite esencial de li1,h:,1 ChulucanaD 

extraíd� con alc0h0l de 60° y agua, (Ver crornatograma

. Bl. 7, Apéndice B). 

cendici�nes de �peración: 

Columna: l5fo Carbowax 20M en Chro�.WNAW 

80-100 mesh

Cantidad de muestra: O,l ul 

Flujo de gas heli0 : 1.5 

Presión de helio 

Temp. programable 

T'i era :P® inicial 

Amplific:.c.;.dor 

Atenuación 
. 

. . , Ternp. 1.nyecc1Gn 

Temp. detector 

. 

. 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

• 
• 

40 psi 

12 9C/r.tin 

8 rain 

X 100 

X 32 

250
°

C 

220°c 
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9.4 Conc lusiones y observaciones 

9 .4.1. o�servaciones 

·¡· • . :Para mejorar la. extr acción, le., agitación debe ser

fuerte, lo cuál :3e 106:rra dándole bastante velocidad 

al agitador • 

. 2 • No es cohv�niente destila r la 1nuestra durante mu -

cho tiempo, porque se obten dría bastante concentra 

do. se ha hallado que un tiempo de 15 :nj_.nutos, es-

el más ó ·otimo. 
·-'-

9.4.2 Conclusiones

1. La cantidad de solvente utilizado enéste método es

casi limitad del utilizado en la extracci6n por -

solventes, pero su rendimiento en la desterpenación

es el mismo.

2. ]?ara mejorar la extracc:;i.6n., $e debe elegir un a8"i -

tador apropiado •

. _. 3, cons iderando. adem(i.s dé (1:)., · que las lJropiedades fí

sico químicas timb ién son similares a los obtenidos 

por disolución selectiva, se concluye que el uso de 

· ambos métodos· de desterpenación conducen a un acei

te igualmente refinLi.d.o. ·

4. se obtiene un mejor rendimiento de dester_pe:nación,

cuando se trabaja con alcohol cliluÍdo de 60°.(ac�i

te esencial de lir.aón Chulucanas)

5. El e .. co i te esencial de naranja IndL:.1St'l.. , da el mis

mo bajo rendimiento de dester�enación (1.5%).

6. Los terpenos obtenidos en la destilaci6n del acei-

-l70-



te ,,, son. un poco más el.aros que los terpenos ob.teni

dos por extracci6n con sol.ventes. 

? • Este 11�t0Cilo utiliza menos can.tidaci de sol vente que 

el. anterior• pero el. tiempo ae e1esterpenaci6n: ea 

más largo y la operaci6n más I.1aboriosa • 

... 1'71 -



APENDICE B 

CROMATOGRAMAS. 










































