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Abstract

Essential oils are widely used in medicine, agriculture, and perfumery. Although there are
available systems in the market for domestic essential oil extraction, replacing the entire
equipment in case of repair or malfunction can be costly. To address this problem, a pilot-
scale essential oil extractor system was developed that operates through hydrodistillation.
This system was used to process various citrus wastes such as green and yellow lemons,
oranges, grapefruits, and Eucalyptus globulus. A factorial design was performed, and the
best conditions were used to extract other biomass residues. GC-MS analysis revealed
that the primary compound for orange, grapefruit, and green lemon essential oils is D-
Limonene, with 95.4%, 95.5%, and 49.2%, respectively. For yellow lemon, the primary
compound appeared to be D-limonene with 73.0% content, though the GC/MS data were
less clear, and for eucalyptus, it is eucalyptol with 71.0%. The estimated production costs
were 0.26 $/mL, 3.96 $/mL, 7.10 $/mL, 6.97 $/mL, and 10.23 $/mL for orange, grapefruit,
green lemon, yellow lemon, and eucalyptus essential oils, respectively. Therefore, the

developed system is a competitive option for pilot-scale essential oil extraction.
Resumen

Los aceites esenciales se utilizan en medicina, agricultura y perfumeria. Aunque en el
mercado existen sistemas para la extraccion doméstica de aceites esenciales, sustituir
todo el equipo en caso de reparacion o mal funcionamiento puede resultar costoso. Para
resolver este problema, se desarrollé un sistema extractor de aceite esencial a escala
piloto que funciona mediante hidrodestilacion. Este sistema se utilizé6 para procesar
diversos residuos de citricos, como limones verdes y amarillos, naranjas, toronja y
Eucalyptus globulus. Se realizé un disefo factorial y se utilizaron las mejores condiciones
para extraer otros residuos de biomasa. El analisis GC-MS reveldé que el compuesto
principal de los aceites esenciales de naranja, toronja y limoén verde es el D-Limoneno,
con un 95.4%, 95.5% y 49.2%, respectivamente. En el caso del limén amarillo, el
compuesto principal parece ser el D-limoneno, con un contenido del 73.0%, aunque los
datos GC/MS son menos claros, y en el caso del eucalipto, es el eucaliptol, con un 71.0%.
Los costos de produccion estimados fueron de 0.26 $/mL, 3.96 $/mL, 7.10 $/mL, 6.97

$/mL, and 10.23 $/mL para los aceites esenciales de naranja, toronja, limén verde, limon



amarillo y eucalipto, respectivamente. Por lo tanto, el sistema desarrollado es una opcion

competitiva para la extraccion de aceites esenciales a escala piloto.

Introduccion

En las ultimas décadas los residuos agroindustriales son motivo de diversos estudios,
debido a que gran parte de sus componentes pueden ser utilizados como materia prima
para la generacion de productos de alto valor agregado (Mejias et. al, 2016). El volumen
de residuos generados aumenta a medida que la produccion agroindustrial se

incrementa.

La naranja es el citrico mas cultivado a nivel mundial, con una produccion anual de
aproximadamente 76 millones de toneladas. Brasil, India, China, México y Estados

Unidos son los principales productores de este citrico, segun la FAO.

En México, la naranja es el citrico mas consumido, segun datos del INEGI. En 2021,
México ocupd el cuarto lugar a nivel mundial en la produccién de naranjas, con 4.6
millones de toneladas (FAO, 2021). Ademas, el pais produjo 2,983,802.19 toneladas de

limones y limas, ocupando el segundo lugar a nivel mundial en dicho cultivo (FAO, 2021).

Baja California no se encuentra entre los principales estados productores de citricos en
México. En 2021, los citricos cultivados en este estado fueron naranjas, limones y
toronjas, con una produccion de 3,050 toneladas, 2,007 toneladas y 177 toneladas,
respectivamente (SIAP, 2022).

Los principales componentes de los residuos secos de la cascara de los citricos incluyen
azucares (23%), celulosa (22%), pectina (25%), hemicelulosa (11%), flavonoides (4.5%)
y hasta un 4% de aceite esencial (AE) (Brahmi et al, 2021). Estos residuos

agroindustriales incluyen flavedos, albedos, segmentos de membrana y semillas.

Las cascaras de citricos tienen un potencial importante como materias primas para la
fabricacion de productos comerciales, especialmente los AE de citricos como mandarina,
limén, naranja y lima, que poseen una demanda alta, principalmente en la industria de

alimentos, farmacéutica y de cosméticos (Matthaus et al, 2012).



Los AE son sustancias aromaticas que se encuentran en casi todas las plantas y se
distribuyen en varios segmentos de la planta, como cascaras, cortezas, hojas, semillas,
raices, tallos, flores y frutos (Aziz et al, 2018). Los AE son lipofilicos y solubles en
solventes organicos, debido a su naturaleza hidrofébica y su densidad menor que la del
agua. Los AE son componentes heterogéneos de terpenos, sesquiterpenos, acidos,
ésteres, fenoles, lactonas (Aziz et al., 2018). En la Figura 1 se muestra la localizacion del
AE en una matriz vegetal (cascara de citricos), donde se observa que las glandulas de
AE son estructuras esféricas justo debajo de la epidermis y, en particular, en flavedo
(Nakamura et. al, 2017).
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Figura 1. Morfologia de frutos citricos. Corte transversal del fruto (A) y representacion
esquematica de un segmento, incluidos los tejidos de la piel (B). Adaptado de Nakamura et. al,
2017.

Las plantas se han utilizado en gran medida en medicina, agricultura y perfumes a lo
largo de la historia, pero en los ultimos afos el interés por los AE ha aumentado
significativamente, gracias a sus propiedades en donde destacan aplicaciones en la
industria alimentaria, farmacéutica y cosmética, ademas, de poseer actividades

antioxidantes y biocidas (Maes et. al, 2019).



Los AE se sintetizan en plantas aromaticas como metabolitos secundarios, y estan
compuestos principalmente de terpenos, pero también contienen otros compuestos
quimicos. La composicidn quimica de los AE es muy compleja y consiste en una mezcla

de isoprenoides (monoterpenos y sesquiterpenos) como se muestra en la Figura 2.
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Figura 2. Estructuras quimicas de algunos compuestos importantes de los aceites esenciales
de citricos.

La composicion de los AE varia notablemente segun la variedad, la temporada y la
ubicacion geografica, asi como la etapa de maduracion de la fruta. Los AE contienen una
amplia variedad de compuestos, que van de 20 a 60 compuestos. De estos, los
compuestos volatiles componen el 85%-99. Los componentes principales son los
monoterpenos, que constan de dos unidades de isopreno (CsHs) y representan alrededor
del 97% de los AE, mientras que los alcoholes, aldehidos y ésteres representan del 1.8%
al 2.2%. La Tabla 1 muestra diferentes materiales vegetales con la molécula mas

representativa de su AE.



Table 1. Vegetal materials with EO of interest.

Chemical

Composition

Main source Compound Formula . Chemical structure Reference
specie (%)
. ) Hydrocarbon o Bourgou et al.,
Citrus peel Limonene CioHi1s monoterpene \OT 74-95 % 2012
. Hydrocarbon o Bulbul et al.,
Rosemary a-pinene CioH1s monoterpene \®L 25.33% 2012
H
. Sesquiterpene \ o Noshirvani et
Ginger B-caryophyllene CisHos hydrocarbon \i 13% al., 2017
0
\ /
/L \ /
. Hydrocarbon 0 o Stefanova et
Laurel a-terpinyl acetate CioH1s moncterpene 22.60% al.. 2020
HG\A
Oxygenated o Cortés Rojas
Clove Eugenol CrotheO monoterpene 89% etal., 2014



Hydrocarbon 0 49849, Sebei et al.,
= o

Eucalyptus 1,8 cineole C1oH10 monoterpene 2015

El limoneno es la molécula mas representativa y abundante en los aceites esenciales
citricos (AEC). La concentracion de limoneno depende de la variedad de citricos, la
region de sembradio y del método de extraccion y va desde 32% a 98% en p/p (Negro
et al., 2016). Esta molécula actua como disolvente, insecticida, antioxidante,
antimicrobiano y tiene aplicaciones meédicas, alimentarias y cosméticos, ademas, de ser

el olor caracteristico del limén (John et. al, 2017).

Importacién y exportacién de aceites esenciales en México en 2015

Con informacion del INEGI en su publicacion de la Balanza comercial de mercancias de
México (BCMM), durante el periodo de enero-junio de 2015, se demuestra que en México
hubo exportacién de 185.8 millones de ddlares contra una importacion de 251.8 millones
de ddlares de AE y resinoides. Esto indica que el mercado en México busca AE de otros
paises con la necesidad de encontrar productos con mayor calidad, un mejor precio y/o
una mejor relacion calidad/precio. Estos datos resaltan que México es un pais
consumidor de AE y existe una oportunidad para producir internamente estos productos
y asi satisfacer las necesidades mencionadas anteriormente del mercado mexicano,

ademas, de aumentar las exportaciones.

En 2021, los principales exportadores de AE fueron Estados Unidos de América, India
Francia, China y Brasil. Entre los principales paises importadores de AE destacan
Estados Unidos de América, Francia, China, Alemania y Holanda. En este mismo ano,
Brasil, Estados Unidos de América, Alemania México y Holanda aparecen como los
mayores exportadores de aceite esencial de naranja (AEN). Los paises con mas
importaciones de AEN fueron Estados Unidos de América, Holanda, Alemania, China e
Reino Unido (OEC, 2023).



Métodos de extraccion de aceite esencial

Destilacion por arrastre de vapor

Cuando se utiliza vapor saturado o sobrecalentado, generado fuera del equipo principal,
ya sea por una caldera, una olla de presion o un matraz adecuado, esta técnica recibe el
nombre de destilacidn por arrastre con vapor tal como se muestra en la Figura 3. Se lleva
a cabo la vaporizacion selectiva del componente volatil de una mezcla formada por este
y otros no volatiles. Lo anterior se logra por medio de la inyeccion de vapor de agua
directamente en el seno de la mezcla denominandose vapor de arrastre. En realidad, su
funcion no es la de arrastrar el componente volatil, sino condensarse formando otra fase
inmiscible que cedera su calor latente a la mezcla a destilar para lograr su evaporacion
(Moreno et. al, 2010).
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Figura 3. Diagrama del proceso del método de destilacion por arrastre de vapor. Adaptado de
Pornpunyapat et. al. (2011).
Extraccién con disolventes
La muestra seca y molida se pone en contacto con disolventes organicos tales como
alcohol, acetona, cloroformo, entre otros. Estos disolventes solubilizan y extraen otras
sustancias como grasas y ceras, obteniéndose al final una oleorresina o un extracto

impuro, el proceso se ilustra en la Figura 4. Se utiliza a escala de laboratorio porque a



nivel industrial resulta costoso por el valor comercial de los disolventes, ademas, por el
riesgo de explosién e incendio caracteristico de muchos disolventes organicos volatiles
y porque se obtienen esencias contaminadas con otras sustancias, esto conlleva a un

pos-tratamiento de purificacion (Tesfaye, B. y Tefera, T., 2017).
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Figura 4. Diagrama del proceso del método de extraccién por solvente. Adaptado de Rassem,
H. H., Nour, A. H., y Yunus, R. M. (2016).
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Hidrodestilacion

La extraccién de AE por hidrodestilacion se realiza en las mismas condiciones que la
destilacién al vapor. La unica diferencia es que en este caso el material vegetal se coloca
en el matraz que contiene agua y la unidad se lleva a ebullicién. La mezcla de vapor de
agua y AE producida en el matraz pasa al condensador, donde cambia de fase como se

observa en la Figura 5. El AE se recupera después de la decantacion.

El principio de extraccidon se basa en la destilacion azeotrdpica. A presion atmosférica y
durante el proceso de extraccion, el agua y las moléculas de AE forman una mezcla
heterogénea que alcanza su temperatura de ebullicién en un punto inferior cercano a los
100 °C. La mezcla de AE/agua se destila como si fuera un solo compuesto. Esto se
conoce como co-destilacion en presencia de vapores de agua como unidad de
disolvente. La ventaja del agua es que es inmiscible con la mayoria de las moléculas

terpénicas de los AE (Dangkulwanich, M. y Charaslertrangsi, T., 2020).
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Figura 5. Diagrama de proceso del método de hidrodestilacion. Adaptado de Dangkulwanich,
M. y Charaslertrangsi, T. (2020).

Extraccion por fluidos supercriticos

La extraccion por fluidos supercriticos potencializa el poder disolvente de fluidos
supercriticos en condiciones por arriba de su temperatura y presion criticas. Es posible
obtener extractos libres de disolvente y la extraccion es mas rapida que con la utilizacion
de disolventes organicos convencionales. Estas ventajas son debido a la alta volatilidad
de los fluidos supercriticos y a la propiedad de transporte mejoradas como la alta
difusividad y la baja viscosidad. Entre las ventajas de la extraccion por fluidos
supercriticos se encuentran los tiempos de extraccién reducidos, mayores rendimientos,
seleccion de sustancias, composicion de extractos y el requerimiento de menor energia
(Obregon, 2018).

El CO2zes considerado el disolvente que al estado supercritico podria decirse es ideal ya
que no es toxico ni inflamable, es econdmico y posee una temperatura critica baja. El
principio se basa en el uso y reciclaje de fluido en repetidos pasos de
compresion/depresion. Al comprimir 'y calentar, el CO2 alcanza el estado
supercritico. Pasa a través de la materia prima vegetal. A esto le sigue un paso de
depresion: el extracto se dirige a uno o mas separadores, donde el CO2 se descomprime
gradualmente, perdiendo asi su poder disolvente y asi separar el extracto obtenido del

fluido. Este ultimo podria convertirse en un gas liberado y luego podria reciclarse



(Asbahani, et. al, 2015). El uso de esta técnica para la extraccion de AE se ha
incrementado en las ultimas dos décadas. El unico obstaculo para su implementacion es
el alto costo de los equipos, la instalacion y sus operaciones de mantenimiento (Capuzzo

et al., 2013). En la Figura 6 se observa la descripcion del proceso.
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Figura 6. Diagrama del proceso del método de extraccién por fluidos supercriticos. Adaptado
de Fornari, €t. al. (2012).

Extraccion asistida por microondas

Se combina el calentamiento por microondas y la destilacion por arrastre de vapor o
hidrodestilacion. Los equipos para llevar a cabo esta técnica se pueden adaptar
modificando un horno de microondas convencional, haciendo un orificio en la parte
superior que conecte un matraz de fondo plano con un condensador y sellando la

conexion con el horno para evitar la fuga de microondas (Bayramoglu et. al, 2008).

El equipo de microondas transfiere energia al disolvente calentado. A diferencia de los
métodos convencionales el microondas calienta la muestra simultdneamente con el
solvente. De esta forma, los vapores de disolvente penetran a través de la muestra y se

condensan al llegar al condensador, como se muestra en la Figura 7.
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Figura 7. Representacion grafica de extraccion por microondas a escala laboratorio. Adaptado
de Urango et al, 2018

Método de extraccion del AE de citricos por prensado

Se basa fundamentalmente en el hecho de que cuando la fruta esta fresca, el AE
contenido en las glandulas del flavedo, se mantiene bajo una cierta presion, y cuando se
rompen las paredes de estas glandulas, el AE es expulsado con la fuerza y a una
distancia considerable en forma de chorro. EI AE obtenido es colectado por medio de
una lluvia de agua que mantiene humeda a la superficie de la corteza evitando que esta
vuelva a reabsorber el aceite. El agua también cumple otras funciones muy importantes
como formar la emulsion con el AE, evitar que se pierda el AE al salpicar y aumentar la
presién de las glandulas. En la Figura 8 se muestra un diagrama del proceso de

extraccion de AEC por prensado en frio.
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Figura 8. Representacion gréafica del método de prensado en frio. Modificado de Brada P. et al,
2021.
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Escalas de produccién

En la actualidad se han desarrollado multiples investigaciones sobre la AEN mediante
hidrodestilacién asistida por microondas y por fluidos super criticos. Sin embargo, dichas
técnicas se aplican a nivel laboratorio y su escalonamiento implica un gran desafio. Las
principales desventajas de estos métodos son el alto costo de inversiéon y que se
requieren operadores profesionales en comparacion con los otros métodos

convencionales (Gavahian, 2019).

La hidrodestilacion es un método comun para la extraccion de AEC, donde se puede

encontrar escalas desde laboratorio, piloto e industrial.

A escala de laboratorio su facil instalacion y uso intuitivo hacen de este equipo la mejor
opcion para fines didacticos, actividades recreativas y de iniciacién, ademas, permite el
procesamiento de pequefios lotes de produccion. A esta escala, el Clevenger es el

dispositivo mas utilizado. Tiene capacidad de procesamiento de 100 a 2000 mL.

A escala piloto poseen capacidades que van desde los 20 a 500 litros de alimentacion,
suelen estar construidos en acero comercial, inoxidable o cobre. Su objetivo principal es
alcanzar los parametros 6ptimos de destilacién y determinar la factibilidad técnica y
econdmica de produccion de AE y agua floral. Esta escala de procesamiento permite

producir cantidades significativas de AE con fines comerciales (Kant y Kumar, 2022).

La escala industrial suele estar orientada a procesos de destilacién con capacidades de
alimentacion superiores a 500 L. Su objetivo principal es la obtencion de AE y agua floral

de alto valor, maxima calidad y eficientes lotes de produccion (Sanchez et al. 2022).

Etapas del proceso de extraccion

Reduccion de tamafio

Las operaciones previas a la destilacion a la que se somete la materia prima son
importantes para obtener mejores resultados y una de ellas es la reducciéon de tamafo
del material citrico, donde se puede llevar a cabo por trituracion con molinos de corte.
Esta es ideal para la trituracién primaria de materiales blandos, elasticos y fibrosos (Ruiz,
2019).
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Fuente de calentamiento

En el método de hidrodestilacidon se requiere de una fuente de calentamiento que
suministre calor a la camara de extraccion donde estara el material citrico sumergido en
agua. Comunmente el calor se transfiere a través de una resistencia eléctrica o por

combustion de gas.

Operacion de condensacion

En la etapa de condensacién, la mezcla de vapor de AE y agua entrara en contacto con
una superficie fria para que la mezcla de vapor pase a estado liquido. La condicién inicial
del condensador debe tomar en cuenta que el vapor proveniente del extractor se
encuentra en un rango de 100-120 °C y 1 atm, de modo que esta saturado, por lo tanto,
se necesitara un equipo que consiga condensar la mezcla a un estado liquido para
posteriormente separar el AE del agua. Para ello la opcion inicial es un condensador de
carcasa Yy tubos, debido a que proporciona gran area de transferencia en muy poco

espacio. Ademas, es importante la consideracion de los fluidos por el intercambiador.

Decantacion

La etapa de decantacion permite separar las fases liquido-liquido del AE y el agua floral
por su diferencia de densidades y por su inmiscibilidad. Por lo general, se usan
decantadores cilindricos y de embudo, este ultimo, favorece el proceso de separacion
por su forma geométrica. Una centrifuga puede hacer que la tasa de separacion sea mas

rapida al simular un gran aumento en la fuerza de la gravedad.

Rendimiento de los aceites esenciales

El rendimiento de una extraccion se declara comunmente como la relaciéon que existe
entre el AE obtenido (masa o volumen) y la masa del material utilizado para la extraccion,
como se indica en las Ec. (1) y Ec. (2). También se puede declarar al rendimiento con

respecto al tiempo o energia utilizada durante el proceso.

0 .. _ masa de AE obtenido (g)

YoRendimiento masa de material de extraccion(g) ( OO) Ec. (1)
.. 1 de AE obtenid L

9%Rendimiento = —umen de AL obtenido (ml) (100) Ec.(2)

masa de material de extraccion(g)
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El término eficiencia en los procesos de extraccion no es utilizado comunmente por la
complejidad de agregar un analisis al proceso para determinar la cantidad de AE inicial
presente en la materia prima. Se calcula con la relacion de AE obtenido y el AE inicial en
el material vegetal, descrita algebraicamente en la Ec. (3).

AE obtenido(g)
AE inicial(g)

%Eficiencia = (100) Ec. (3)

La Tabla 2 resume algunos resultados obtenidos por diferentes autores que utilizaron la
técnica de hidrodestilacion con la cascara de naranja. En estas investigaciones la escala

de extraccion fue a nivel laboratorio.

Tabla 2. Extracciones en la literatura de extracciones de los AEN mediante hidrodestilacion.

Tiempo de Fuente de
Autor P ., . Rendimiento(v/m)
extraccion calentamiento
G les et al, Asistid
onzales et a 26 min s.|s a por 1.56 %
2016 microondas
Bust te et al, Asistid
ustamante et a 45 min s.|s a por 1.82 %
2016 microondas
Strano et al., 2014 3h Parrilla eléctrica 2.10%
Bourgou et al., . o
2h Parrilla eléctrica 0.46 %
2012 0
Lépez, 2019 4h Parrilla eléctrica 0.83 %

Factores que afectan el rendimiento en la extraccion de aceites esenciales citricos
Se ha demostrado que la deshidratacién es un paso fundamental para la obtencion de
extractos ricos en compuestos bioactivos o AE para reducir los niveles de agua
minimizando la degradacion microbiana y enzimatica de la naranja. La cascara de
naranja se caracteriza por tener alta humedad (superior al 50%) y alto contenido en
azucares, siendo un sustrato favorable para el crecimiento de microorganismos. Por lo
tanto, el secado es necesario para asegurar la estabilidad y proporcionar una larga vida
de almacenamiento, sin embargo, el método de secado es responsable de la pérdida de
compuestos bioactivos como los AE (del Carmen et al., 2021), por ello, es importante

elegir el método de secado adecuado.
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Los AE difieren entre si, dependiendo de la materia prima, especie y dentro de la familia
de cada vegetal. La materia prima es afectada por el origen de la planta, el lugar y época

de produccién, como también la madurez y cuidados que ha tenido (Ovares, 2016).

Cuando se reduce el tamafio de particula, se mejora la capacidad de extraccion porque
aumenta el contacto sélido-liquido de la cascara de naranja y el solvente, lo que conduce
a una menor resistencia a la difusion. A medida que se obtenga un tamano de particula

mas bajo, se alcanzaria un mejor rendimiento (Jablaoui et al., 2019).

Algunos métodos de extraccion obtendran mayor rendimiento que los demas y el tiempo
sera una variable del proceso directamente proporcional al rendimiento, entre mas
tiempo de extraccidn se obtendra mayor cantidad de AE. En la Figura 9 se muestra el
comportamiento del rendimiento de extraccion de AE de eucalipto por hidrodestilacion
asistida por microondas e hidrodestilacion convencional con respecto al tiempo, en 25y
80 minutos respectivamente de cada método el rendimiento crece considerablemente, y

a partir de ahi, actua de manera asintdtica aproximandose al rendimiento maximo de

extraccion.
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Figura 9. Comportamiento del rendimiento con respecto al tiempo. Circulos rellenos
(Hidrodestilacién asistida por microondas), barras triangulares (Hidrodestilacion convencional).
Modificado de Romdhane M et. al. 2019.
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El material, el tamafo del equipo de extraccion, la integracion de los equipos
pertenecientes al sistema de extraccion, la cantidad de materia prima, la pureza del
solvente, temperatura y presion de los flujos empleados son otros factores que impactan

el rendimiento de extraccion de AE.

Calidad de los aceites esenciales

La calidad del AE tiene como objetivo garantizar que la esencia posee ciertas
caracteristicas analiticas que estan determinadas principalmente por su composicion
quimica, contenido de las sustancias de interés, propiedades fisicoquimicas y

organolépticas, ademas, del grado de satisfaccion del cliente al adquirir el AE.

La calidad puede variar considerablemente dependiendo de su origen geografico,
variedad de la planta, método de obtencién, condiciones de procesado, almacenamiento,

envejecimiento, entre otros (Ovares, 2016).

Parametros utilizados para el control de calidad de los aceites esenciales
La calidad del AE se puede determinar mediante el analisis de ciertos parametros,

clasificandose en seis tipos (Obregon, 2018):

1) Caracteristicas organolépticas: considera el olor, el color y la apariencia.

2) Determinaciones fisicas: densidad, indice de refraccion, miscibilidad en etanol,
punto de congelacién, punto de inflamacion, rango de destilacion.

3) indices quimicos: indice de acidez, indice de éster e indice de saponificacion.

4) Caracteristicas cromatograficas: se utiliza para cuantificar los componentes de los
AE.

5) Caracteristicas espectroscoépicas: se utiliza con el fin de obtener el perfil de
espectro IR de esencia.

6) Otras determinaciones donde destacan la presencia de contaminantes en el AE.
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Metodologia

El sistema de extraccion de AE se desarrollé para operarse mediante la técnica de
hidrodestilacién. El proceso de extraccidon involucroé etapas de reduccion de tamano,
calentamiento, cuerpo extractor, tuberia de gas y vapor, condensador y decantador. El
equipo fue disefiado especificamente para procesar cascaras de citricos, pero no se
limita solo a este tipo de material vegetal. Durante el desarrollo del sistema se priorizo la

modularidad, la portabilidad, la flexibilidad y el facil mantenimiento.

Algunos de los equipos que integran este sistema se compraron y otros se tomaron del
Instituto de Ingenieria de UABC Mexicali y se modificaron y adaptaron para su integracion

en el sistema de extraccion.

Ademas de desarrollar el sistema extractor, las corridas experimentales y el disefio de
experimentos permitid crear un método de extraccion para los distintos AE. Por ultimo,
se determinaron y analizaron los siguientes parametros: costo por mL de AE,

requerimiento energético, rendimientos de extraccion y cantidad de AE obtenido.

Adquisicion de equipos y materiales

La adquisicion de equipos para el sistema de extraccion consistio en adaptar equipos del
laboratorio de Biomasa y Bioenergéticos y del Instituto de Ingenieria Campus Mexicali
UABC, ademas de comprar algunos equipos. La balanza granataria, el molino,
intercambiador de calor, florentino, decantador, la estructura movil, el tanque de
almacenamiento de agua del sistema de recirculacion y las lineas de tuberia del tanque
se tomaron del laboratorio de Biomasa y Bioenergéticos. El cuerpo extractor, tanque de
gas, linea de gas, tuberia para la mezcla de vapor y AE saliente del cuerpo de extraccion,
bomba de agua para el sistema de recirculacion, y conectores para tuberias se

compraron. Por ultimo, la parrilla de gas fue donada por un académico.

Modificaciones a los componentes adquiridos del sistema de extracciéon

A varios componentes del sistema de extraccion se le hicieron modificaciones vy
adaptaciones con el fin de integrarlos. El cuerpo de extraccion que se adquirid era
totalmente hermético, por lo que se realizé un orificio de 2/3 pulgadas en un taller de

maquinado en la tapa superior para permitir que el vapor escapara.
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Se le adapté al orificio un niple galvanizado de 2/3 de pulgada con ambas puntas macho.
Por el interior del cuerpo de extraccion se le agregd una rosca hembra para ajustar este
niple a la tapa del cuerpo de extraccién. Por el exterior se le agregé un empaque y una

arandela, para asegurar la hermeticidad del sistema.

Se integré una manguera resistente a fluidos de alta temperatura y con calidad de grado
alimenticio que conectara de la salida del cuerpo de extraccion con el intercambiador de
calor. Se le afadio un aislante a la manguera, para evitar que el vapor condensara antes

de llegar al intercambiador de calor. Estas modificaciones se muestran en la Figura 10.

Extrusién
de corte

,D

Figura 10. Modificaciones en el cuerpo de extraccion. A) Extrusion de corte. B) Integracion de la
manguera. C) Rosca hembra en el interior del cuerpo de extraccién. D) Niple para acoplar la

rosca hembra por el interior de la tapa y la manguera por el exterior de la tapa.

La fuente de calor consiste en un tanque de gas y una parrilla de gas. Se conectaron con
una linea de gas de mas de 1 m, esto para tener mayor seguridad en las operaciones.
La parrilla de gas tenia 3 quemadores de doble aro y se eliminé un quemador en un taller
de maquinado para disminuir la longitud de esta y asi tener mejor manejo y distribucion
de espacio en la estructura mévil en el que se monta. Estos cambios se observan en la

Figura 11.
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Figura 11. Modificaciones a la fuente de calor.

El intercambiador de calor contaba con lineas de flujo de entrada y salida. La linea de
entrada del agua de enfriamiento presentaba un par de goteras, por lo que se
reestructuré y se cambid por completo. Se le integraron 3 adaptadores y se conecté la
entrada de agua de enfriamiento con conexibn hembra de 3/8 pulgadas del
intercambiador de calor a una manguera de jardin la cual estaba conectada al agua de
la red publica. El conector del intercambiador de calor de la entrada del fluido caliente es
de hembra de 3/8 de pulgadas y de la linea de vapor es de "2 pulgadas por lo que se
agregaron 2 adaptadores para conectarlos. Los adaptadores que se integraron se

muestran en la Figura 12.

Figura 12. A) Adaptadores para conectar la manguera de jardin a la entrada del refrigerante del
intercambiador de calor. B) Entrada y salida del refrigerante en el intercambiador de calor. C)
Adaptadores para conectar la manguera de la salida del vapor del cuerpo de extraccién con la

entrada del intercambiador de calor.
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Para integrar el decantador en el sistema, se utilizaron soportes de laboratorio para
atrapar la mezcla liquida de AE y agua que sale del intercambiador de calor. Esta

integracion se observa en la Figura 13.

Figura 13. Integracion del decantador al sistema de extraccion.

La integracién del sistema de recirculacion de agua se dio con base en las oportunidades
de mejora que se analizaron en el diseiio de experimentos. La mayor oportunidad
radicaba en el costo del agua de enfriamiento, por lo que, se buscaron bombas en el
mercado local capaces de recircular el agua a una velocidad mayor que 113.7 mL/s, la
cual es la velocidad de flujo de agua de la red publica. Se adquirié una bomba periférica

de %2 hp, marca Trupper, con caudal de 42 L/min.

Ademas, se tomo del laboratorio de Biomasa y Bioenergéticos un tanque de 208 L, se
lavd el interior de este con jabodn, antioxidantes y agua para eliminar la suciedad y
residuos que contenia. El tanque incluia mangueras, por lo que, solo se adquirieron e

integraron nuevos adaptadores para crear el circuito de recirculacion de agua.

Corridas experimentales de los distintos materiales vegetales a escala piloto

Con el fin de realizar las primeras actividades exploratorias del sistema se hicieron
extracciones de AE de cascara de naranja, toronja, limén verde y amarillo, eucalipto
globulus y de hoja redonda. En el caso de los citricos se manejaron residuos de
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establecimientos de jugos, taquerias y pescaderias y en el caso del eucalipto, se tomaron
residuos de poda de UABC central Campus Mexicali. Las condiciones de operacién para

estas extracciones se describen en la Tabla 3.

Tabla 3. Condiciones de operacion de las corridas experimentales.

Tiempo de Tiempo de

Material Masa Relacion molienda  extraccion
Corrida vegetal (kg) agua:material (s) (min)
1 Naranja  2.76 1.62 60 74
2 Naranja  2.46 0.93 60 60
3 Naranja  2.58 1.53 25 62
4 Naranja  2.62 0.95 25 60
5 Naranja  4.65 1.52 20 55
6 Naranja 5 1.18 20 67
Limén
7 amarillo 1.36 1.54 20 60
Limén
8 amarillo 2.03 1.99 20 60
Limén
9 verde 3.66 1.46 20 60
10 Toronja 4 1.4 20 60
Eucalipto
11 globulus  1.51 5.1 0 60
Eucalipto
12 globulus 1 5.2 0 60

Diseino de experimentos
Por la disponibilidad de residuo, la viabilidad de recoleccion y por ser el material vegetal
con mayor rendimiento de extraccion en las actividades exploratorias se realizé un disefio

de experimentos de la cascara de naranja.

Se desarrollo un disefio factorial 23 para determinar sus niveles operativos éptimos. El
residuo de naranja incluyé cascara de naranja, pulpa y semillas. El uso del residuo de
naranja y no solo de la cascara de naranja permite una gestion mas sencilla a escala
piloto e industrial, aprovecha el contenido de humedad de la pulpa, reduce los costos y
tiempos de pretratamiento. Las condiciones operativas clave identificadas en el disefo

factorial del residuo de naranja se pueden aplicar a otros residuos citricos.
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Estos factores son claves para reconocer las condiciones de operacion en las que se
obtendra la mayor cantidad de volumen de AE. Cada experimento se realizd por

duplicado para aumentar su fiabilidad.

El factor 1 es la relacion de volumen de agua y residuo de naranja con valores de 1.7 y
1.9 L por kg de residuo. Este factor en el proceso de extraccion afecta principalmente en
la transferencia de masas entre el AEN y el agua. Al incrementar el solvente también
aumenta el volumen de AE producido, hasta llegar a un valor 6ptimo, es decir, aunque
se adicione mas solvente el volumen de AE ya no aumenta (Ayala et al., 2017). Con las
corridas exploratorias se identificé que al agregar valores inferiores de agua a la relacion
1.7 se forma una costra de cascara quemada en la parte inferior del cuerpo de extraccion,
que es dificil de remover y el AE adquiere un aroma a quemado. También se identifico
que al adicionar una cantidad superior de solvente y someterse al proceso de extraccion,
se encontraron residuos de cascara de naranja y pulpa en el AE, afectando la pureza del

producto.

El factor 2 es la reduccion de tamafio de la cascara de naranja. La reduccion de tamano
genera mas area de contacto entre el material vegetal y el solvente, lo que facilita la
extraccidn de AEN. En extracciones pasadas, con un tiempo de molienda mayor a 10 s
se obtuvieron buenos resultados. Sin embargo, es necesario mejorar la relacion entre la
produccion de AEN y el costo energético. Por lo que se determinaron los valores en 5 s
y 10 s de molienda. El desecho después de la molienda debe tener una apariencia

uniforme y fina para permitir el paso de las burbujas.

El factor 3 es la cantidad de material vegetal, definida como 3.5 kg y 4.0 kg. La masa de
entrada es directamente proporcional a la cantidad de presidon en el sistema de
extraccion. A través de este factor es posible aumentar o disminuir el punto de ebullicién

de la mezcla, lo cual es importante para el rendimiento de extraccion

La variable de respuesta es el volumen de AEN obtenido en el proceso de extraccion. La
cascara debe ser fresca, es necesario adquirir la cascara del dia, del mismo proveedor
y a la misma hora, de lo contrario el AE se volatiliza y pierde volumen hasta en un 32%
por dia de almacenamiento. Este dato de perdida de AE por dia de almacenamiento se

obtuvo en las corridas exploratorias. Una vez extraido el AE se debe separar del agua
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floral con un decantador tipo embudo. El volumen se mide inmediatamente después de
su extraccion y separaciéon del agua floral para evitar que se pierda volumen al
volatilizarse e hidrolizarse. El material que se utiliza para medir el volumen es una probeta

graduada de 50 mL. El disefio de experimentos se muestra en la Tabla 4.

Tabla 4. Matriz del disefio de experimentos

Tiempo de molienda

t=5s t=10s
Cantidad de  Relacién cascara/ agua Relacién cascara/ agua
masa (kg) 1.7 1.9 1.7 1.9
Vae Vae Vae Vae
35 Corrida 1 Corrida 3 Corrida 9 Corrida 13
Corrida 2 Corrida 4 Corrida 10 Corrida 14
a Corrida 5 Corrida 7 Corrida 11 Corrida 15

Corrida 6 Corrida 8 Corrida 12 Corrida 16

El método de extraccion se mantiene constante en los parametros de las otras etapas

del proceso. Estos parametros se describen y muestran en la Figura 14.

Fluido
caliente
Reductor

de tamafio
Mezcla Condensador

@ de vapor 4'/

Mezcla
T liquida

Fluido ——% AE

frio

Residuo
citrico

Agua

Extractor >
floral
N

Decantador

Agua

Fuente de

calentamiento

Condiciones y variables de operacion

@ - @ Intercambiador de calor de tubo
-Agua purificada Extractor de 20 L concentrico, contracorriente

-Probeta de 500 mL Extraccion por 50 minutos Fluido frio a 25 °Cy 113.17 ml/s
®5e utiliza el equipo Retsch GM 300 a: @ @ Flujo por 30 min

‘3,_ 000 rpm -Tanque de gas de 10 kg Florentino de 250 mL

‘G_lro_ a la derecha -Quemador con doble aro Decantador de 250 mL

-Sin intervalos -Flujo de gas de 1.29 L/h Probeta graduada de vidrio de 50 mL

-5-10 segundos -Flujo de calor 33.88 MJ/h

-4 cargas, cada uno de 0.9-1.0 kg de
residuo de naranja

-500 mL de agua por carga

-Residuo citrico es la cdscara con pulpa
residual (0.4545 kg de cascara de naranja/
1 kg de residuo)

Figura 14. Etapas y parametros de operacién en el proceso de extraccién de AEN.
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Composicion quimica
La composicion quimica de los aceites esenciales de cascara de naranja, limén amarillo,
limén verde, toronja y eucalipto globulus se realizdé con cromatografia de gases acoplado

a espectrometria de masas en la Universidad de Cartagena, Colombia.

El AE se analizé utilizando un sistema GC-MS de Agilent Technologies modelo 7890A
Network GC acoplado a un detector selectivo de masas modelo 5975 equipado con un
puerto de inyeccion dividido/sin divisidon (230 °C, relacion de division 20:1). Los espectros
de masas se obtuvieron por ionizacion por impacto de electrones a 70 eV de energia.
Los elementos de GC fueron una columna capilar HP-5MS (30 m x 0,25 mm id x 0,25
pum df) con 5% de fenil-poli (metil siloxano), y se utilizé una fase estacionaria para la
separacién de mezclas. El horno arrancé a 50°C durante 2 min, y su temperatura
aumentd a razén de 5°C/min, hasta 250°C. El gas portador fue helio, con una presion de
entrada en la cabeza de la columna de 12.667 psi a una velocidad de 1.172 mL/min a
50°C 18.

Costo por mL de AE

Los costos de operacion se determinaron considerando los insumos necesarios para las
corridas experimentales, que incluyeron agua y energia. El material vegetal fue donado

de diversas fuentes, por lo que no tuvo ningun costo asociado.

El costo de los insumos energéticos se calculdé con base en los requerimientos
energéticos de las etapas del proceso de extraccion. La etapa de reduccion de tamafio
requeria energia y la etapa de extraccidon necesitaba calor. El equipo para reduccion de
tamano Retsch GM300 tiene un rango de potencia de 1.1-3 kW y 13 Ay se utilizade 5 a

10 s. La fuente de calor operaba con gas LP a un caudal de 1.29 L/h.

El costo del agua se determind con base en el precio por m3 de agua comercial. Se
consideraron dos escenarios: antes y después de la instalaciéon del sistema de
recirculacion de agua. Se utilizé agua potable para alimentar el equipo de extraccion, y
la cantidad de agua requerida varié de 5.95 a 7.6 L dependiendo de la cantidad de
material vegetal utilizado. La ecuacion utilizada para calcular los costos de produccion
se describe en Ec (4) y el requerimiento energético en Ec. (5).
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CTP = CBP + CM + CG + CA EC. (4)

ETP = EM + EBP + EFCG EC (5)

Donde: C,= Costo total de operacién; Czp=Bomba piloto; C,,= Molino C,=Gas C,= Agua;
E;r = Energiarequerida; Ey = Molino; Ezp = Bomba; Epc;= Flujo de calor del gas.

Resultados

El sistema extractor desarrollado se presenta en la Figura 15.

@ Size reducer
@ Heating source

-10 kg gas tank
-Doble ring burner

20 L extractor

@ Water recirculation system
-Water pump
-208 L tank water

@ Condenser
@ Florentine

Figura 15. Sistema extractor de aceites esenciales de citricos.

En la Tabla 5 se muestran los resultados de las corridas experimentales de las
extracciones con distintos materiales vegetales.

Tabla 5. Corridas experimentales.

Rendimiento

Conea wawalvegual U (LTI Comoper Remerments
vegetal)

1 Naranja 20 18.41 $ 558 7.87

2 Naranja 6 5.46 $ 17.54 7.87

3 Naranja 42 36.47 $ 253 7.87

4 Naranja 44 37.62 $ 248 7.86

3] Naranja 64.5 31.07 $ 178 7.86
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6 Naranja 47 23.93 $ 232 7.85
7 Limon amarillo 11 18.12 $  9.06 7.85
8 Limén amarillo 15 16.55 $  6.97 7.85
9 Limén verde 15 18.16 $ 7.0 7.85
10 Toronja 27 10.13 $ 3.9 7.84
11 Eucalipto globulus 4.1 4.61 $ 2597 7.84
12 Eucalipto globulus 10.5 10.50 $ 1013 7.84

Diseino de experimentos

La Tabla 6 muestra los resultados de las extracciones de aceite esencial de residuo de
naranja para cada una de las ejecuciones de disefio factorial. Las variables de respuesta
fueron el volumen de aceite esencial y el rendimiento de extraccion.

Table 6. Disefio factorial para extraccion de AE de residuo de naranja.

Residuo de Tiempo . . -
Comida  naranja Qe Agua/re§!duo Voliumen Rendimiento
(ka) mol(ls)nda Relacion AE (mL) (mL/kg)

1 3.5 5 1.7 30 8.6
2 3.5 5 1.7 30 8.6
3 3.5 5 1.9 65 18.6
4 3.5 5 1.9 58 16.6
5 3.5 10 1.7 32 9.1
6 3.5 10 1.7 27 7.7
7 3.5 10 1.9 64 18.3
8 3.5 10 1.9 58 16.6
9 4 5 1.7 33 8.3
10 4 5 1.7 38 9.5
1 4 5 1.9 65 16.3
12 4 5 1.9 69 17.3
13 4 10 1.7 30 75
14 4 10 1.7 30 75
15 4 10 1.9 67 16.8
16 4 10 1.9 68 17.0

Los volumenes fueron bajos para un tiempo de molienda de 5 s, poco menos del 50% de
los obtenidos con 10 s de molienda. Adicionalmente, en los tratamientos de molienda de
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5 segundos, el aceite presentaba un aspecto amarillento, a diferencia del AE obtenido en
los tratamientos de 10 segundos, que presentaba un aspecto incoloro.

Las condiciones para obtener la mayor cantidad de AE fueron un tiempo de molienda de
10 s, una relacion agua-residuo de 1.9 L por kg y 4 kg de residuos procesados. Por el
contrario, la menor cantidad de AE se obtuvo con una relacién de 1.9 L de agua por kg
de desecho de naranja, 5 s de molienda y 3.5 kg de desecho. El mayor rendimiento se
logré procesando 3.5 kg de residuos con 5 s de molienda y una relacién agua-residuos
de 1.9. Por otro lado, el menor rendimiento se obtuvo procesando 4 kg de residuo de
naranja con 10 s de molienda y una relacion de 1.7. En general, los rendimientos
obtenidos con 10 s de molienda fueron comparables a los rendimientos mas altos
reportados en la literatura. El resultado de ANOVA para la extraccion AEN se muestra en
la Tabla 7.

Tabla 7. Resultados del analisis ANOVA de la extraccion de AEN.

Volumen AE Rendimiento AE

Fuente Adj

DF SS AdjMS F-Valor P-Valor DF AdjSS AdjMS F-Valor P-Valor
Modelo 7 4477 639.57 67.32 0 7 313.728 44818 6179 O
Residuo de Naranja
A 1 81 81 8.53 0.019 1 1 1 1.38 0.274
Tiempo de
molienda B 1 9 9 0.95 0.359 1 059 0.59 0.81 0.394
Agua/ Residuo
Relacion C 1 4,356 4,356 45853 0 1 310.641 310.641 4283 O
AB 1 4 4 0.42 0.535 1 0.232 0.232 0.32 0.587
AC 1 9 9 0.95 0.359 1 0.141 0.141 0.19 0.671
BC 1 9 9 0.95 0.359 1 0.562 0.562 0.78 0.404
ABC 1 9 9 0.95 0.359 1 0.563 0.563 0.78 0.404
Error 8 76 9.5 8 5.802 0.725
Total 15 4,553 15 319.531

De acuerdo con la Tabla 2, solo los factores Ay C son significativos al evaluar el volumen
de AE obtenido como variable respuesta. Solo el factor C se analiza con el rendimiento
como variable de respuesta en el disefio factorial. En ambos casos, ninguna de las
interacciones resulté en un valor P <0.05. La Figura 16 muestra el analisis simultaneo de
las variables de respuesta.
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Figure 16. Analisis de variables de respuesta simultanea, a) factor A constante, b) factor B constante.
Las Figuras 16a y 16b se crearon para identificar el rango operativo en el que se puede
obtener un volumen de mas de 55 mL de AE con un rendimiento superior a 15 mL/kg.
Esta region se representa en blanco en las Figuras 16a) y 16b), lo que permite flexibilidad
en las condiciones de operacion. Ademas, el punto de optimizacion para estas
condiciones se da utilizando 4 kg de residuo de naranja, con 10 s de molienda y una
relacion de 1.9. Estas condiciones aseguran el maximo volumen de AE con el mayor

rendimiento, segun los datos del disefio factorial.
Costos de producciéon y consumo energético

De los costos de produccién segun la Ec. (4), el mejor costo fue de $ 0.26 por mL de
AEN, el cual se obtuvo de la corrida 16 del disefio factorial. El consumo energético para

las corridas experimentales de 5y 10 segundos, fueron de 7.85y 7.86 kW.

Resultados de cromatografia de gases-espectrofotometria de masas de AE

La Tabla 8 muestra los compuestos identificados por GC-MS para los aceites esenciales
de naranja, toronja, limén verde, limén amarillo y residuos de hojas de eucalipto. Los
aceites esenciales de naranja, pomelo y limén verde estan compuestos principalmente
de limoneno. Se informd que el compuesto mas representativo en el aceite esencial de
limon amarillo es el 1,5-dimetil-1,5-ciclooctadieno, aunque por su tiempo de retencion
similar al de D-limoneno, este compuesto se asigné tentativamente como D-limoneno. El

eucaliptol se encontré como el componente principal en el aceite esencial de hoja de
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eucalipto. Estos compuestos representativos se detectaron con un tiempo de retencion

entre 10.9 y 11.1 minutos. Los valores obtenidos en los cromatogramas coinciden y se

encuentran dentro del rango de la literatura publicada. El contenido de D-limoneno en el
AEN varia desde 71.26% hasta mas del 90% (Moemenbellah-Fard et al.2020; Li Yan et

al.2022).
Table 8. GC-MS para distintos aceites esenciales.
% Composition de AE
#Pico TR (min) Componente CAS
Naranja Toronja L.Verde L.Amarillo Eucalipto
1 3.1773  Glyodin acetate 000556-22-9 - - 0.3405 - -
2 32074 (GrO-Hydroxy-2d-dimethylnon- 500100 654 - 01353 - -
7-enoic acid lactone

3 3.3204  Desmethyldoxepin 001225-56-5 - - 1.2602 - -
4 6.9374  B-Thujene 028634-89-1 - - 0.6088  0.3495 -
5 7.1333  L-a-Pinene 007785-26-4 - - 2.6444 - 1.2372
6 7.1485  D-(+)-a-pinene 007785-70-8 0.7994 0.7494 - 1.8689 -
7 7.6382 Camphene 000079-92-5 - - 0.1714  0.0684 0.0551
8 8.6330  Sabinene 003387-41-5 0.2292  0.1491 - - -

8.7008  B-Pinene 000127-91-3 - 0.0174  18.7433 7.9132 -
10 9.3035  2,3-Dehydro-1,8-cineole 092760-25-3 - - 0.0411 - -
1 9.4166  B-Myrcene 000123-35-3 21961 1.9881 1.0515 1.6305 0.0609
12 9.8309 a-Phellandrene 000099-83-2 0.0681 - 0.0616 - -
13 9.8536  a-Thujene 002867-05-2 - 0.0454 - 0.0909 -
14 9.9215  Octanal 000124-13-0 0.1294 0.1239 - - -
15 10.0797 (+)-3-Carene 000498-15-7 0.2155 - - - -
16 10.3509 a-Terpinene 000099-86-5 - - 0.0997  0.391 -
17 10.3736 4-(2-Methylamino)ethyl)pyridine  055496-55-4 0.0217 - - - -
18 10.7126 o-Cymene 000527-84-4 - - 6.254 - -
19 10.7278 p-Cymene 000099-87-6 - 0.0668 - 0.583 -
20 10.7352 4-Ethyl-m-xylene 000874-41-9 - - - - 18.9446
21 10.9689 1,5-dimethyl-1,5-Cyclooctadiene* 003760-14-3 - - - 73.0405 -
22 11.0216 D-Limonene 005989-27-5 95.4047 95.5393 49.1568 - -
23 11.0140 Eucalyptol 000470-82-6 - - - - 71.0404
24 11.3983 trans-B-Ocimene 003779-61-1 - - 0.1177  0.0665 0.204
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25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57

11.8203
11.8355
12.205

13.493

14.1713
14.1789
15.505

15.716

15.7236
16.0928
16.7936
17.0045
17.517

18.0218
18.0897
18.1801
18.1877
18.210

18.964

19.2727
19.3028
19.9358
20.4859
21.2469
21.8498
22.9725
23.3343
23.6206
24.9167
25.1653
26.0092
26.243

26.8381

B-Ocimene

cis-Ocimene

y-Terpinene

Terpinolene

Linalool

cyclofenchene
cis-Limonene oxide
trans-Limonene oxide
trans-Pinocarveol
2-Methyl-1-nonene-3-yne
Pinocarvone

endo-Borneol
Terpinen-4-ol
m-Cymen-8-ol
trans-p-mentha-1(7),8-dien-2-ol
Terpineol

a-Terpineol

L-a-Terpineol

Decanal

3-Carene

Sabinol
cis-p-mentha-1(7),8-dien-2-ol
3,7-dimethyl-2,6-Octadienal
(+/-)-Lavandulol

Citral

Thymol
3-Methyl-4-isopropylphenol
3-Methyl-4-isopropylphenol
2-Acetoxy-1,8-cineole
Hexestrol

Neryl acetate

a-Copaene

Lavandulyl acetate

013877-91-3
003338-55-4
000099-85-4
000586-62-9
000078-70-6
000488-97-1
013837-75-7
004959-35-7
000547-61-5
070058-00-3
030460-92-5
000507-70-0
000562-74-3
005208-37-7
1000374-16-7
1000411-59-6
000098-55-5
010482-56-1
000112-31-2
013466-78-9
003310-02-9
1000374-16-8
000106-26-3
000498-16-8
005392-40-5
000089-83-8
003228-02-2
003228-02-2
057709-95-2
000084-16-2
000141-12-8
1000360-33-0
025905-14-0

0.0429

0.3714

0.0463

0.0749

0.1307

0.0542

0.0458
0.1468

0.1053

0.2572
4.8014
0.5317
0.2871

0.1175
0.0946

0.0794

0.0827

1.4375

0.1183

1.4712

0.169
0.0835

0.8086
0.1067
1.0754

0.0661
0.1058

0.2227

0.0799
10.3351
0.604

0.0857

0.0992
2.7201

0.2662

0.0956

0.9139

0.2575
0.5491

0.1567
0.2401

0.418

0.1753
0.1806
0.1057
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58
59
60
61
62

63

64
65
66
67
68
69
70
71
72
73

26.899 B-Copaene 018252-44-3 - 0.0714 - - -
28.021 Phenylephrine 000059-42-7 0.0198 - - - -
28.036  Caryophyllene 000087-44-5 - 0.3109 1.0245 0.1673 -
28.8199 trans-a-Bergamotene 013474-59-4 - - 1.2988 - -
28.8276 cis-a-Bergamotene 018252-46-5 - - - 0.2739 -
29.4303 1;‘;9%‘;';‘;“;3?“5’;2 1000062-61-9 - - 0.1472 - -
29.807  (-)-B-Santalene 025532-78-9 - - 0.118 - -
30.7791 a-Selinene 000473-13-2 - - 0.3892 - -
31.6155 cis-a-Bisabolene 029837-07-8 - - 0.124 - -
31.8416 B-Bisabolene 000495-61-4 - - 24758 - -
32.377  ©-Cadinene 000483-76-1 - 0.116 - - -
33.5521 Germacrene B 015423-57-1 - - 0.3288 - -
34.5694 Caryophyllene oxide 001139-30-6 - - 0.1771 - -
34.6523 (-)-Globulol 000489-41-8 - - - - 0.727
34.9462 y-Selinene 000515-17-3 - - - - 0.147
36.4456 Isospathulenol 088395-46-4 - - 0.1271 - -
Others 0.35 0.301 1.1868  0.6656 1.4058

*Posible D-Limoneno debido a un tiempo de retencion similar.

La Tabla 9 presenta una comparaciéon de algunos sistemas para la extraccion de aceites

esenciales y su nivel de operacion.

Tabla 9. Comparativo del sistema de extraccién con la literatura.

Presente trabajo Literatura
Aceite
esencial Cgmponente Rendimiento Cgmponente Rendimiento Condiciones de .
principal en (mL/kg) principal en el (mL/kg) operacion Referencia
el AE (%) g AE (%) 9 P
D-Limoneno Limoneno Escala laboratorio,
Naranja (95.40) 16.8 (75.3) 8.35 destilacion de Manyako et.
' ’ vapor al., 2022
Escala piloto,
Decanal (12) 5.9 destilacién de Manyako et.
vapor al., 2022
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1,5-dimetil-
Yellow 1,5-Ciclo
Lemon octadieno

(73.04)
Green D-Limoneno
Lemon (49.15)

., D-Limoneno

Grapefruit (95.53)

Eucaliptol
Eucalyptus (71.04)

7.74

8.11

6.75

7 .55

NA

NA

Citronelol
(10.67)

NA

Limoneno
(92-96)

Limoneno
(88.6)

Eucaliptol
(85.4)

Eucaliptol
(89.9)

3.39

5.13-5.15

7.7

5.42

2.56

4.4

0.72

1.21

Escala piloto, 60

minutos de

operacion, 4 kg de  Lednet. al.,
cascara de limén 2020
amarillo,

hidrodestilacion

Escala piloto, 100

minutos de

operacion, 8 kg Ledn et. al.,
y12 kg cascara de 2020
limén amarillo,

hidrodestilacion

Escala laboratorio,
4 h, 0.5 kg de
limoén verde,
hidrodestllacion.

Suresh, A. et
al., 2020

Escala piloto, 60
minutos de
operacion, 16.636
kg de cascara de
toronja, arrastre de
vapor.

Justiniano-
Medina et.
al., 2022

Escala piloto, 0.5 Trujillo-
kg de cascara de  Judrezet.al,
toronja, Prensado. 2021

Escala laboratorio,
180 minutos de
operacion, 0.25 kg
de toronja,
hidrodestilacion.

Uysal et. al.,
2011

Escala laboratorio,
180 minutos de
operacion, 0.5 kg
de hojas de
eucalipto,
hidrodestilacion

Torrenegra
et. al., 2019

Escala laboratorio,
180 minutos de
operacion, 0.5 kg
de hojas de
eucalipto,
hidrodestilacion
asistida por
microondas.

Torrenegra
et. al., 2019
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En el AE de toronja, se ha registrado un contenido de D-Limoneno que va desde el
81.86% hasta el 96% (Uysal et al.2011; Trujillo-dJuarez et al.2021; Li Yan et al.2022). Para
el AE de limén verde, se ha registrado un contenido de D-Limoneno entre el 47.24% vy el
61.8% (Ashmawy et al.2019; Moemenbellah-Fard et al.2020). EI compuesto mas
abundante en el AE de limén amarillo resultd ser el 1,5-dimetil-1,5-ciclooctadieno, que
representa el 73.04% de la composicion del aceite. Otros estudios han identificado al
Geranial y al D-Limoneno como los compuestos principales en el AE de limén amarillo,
con concentraciones que van desde el 29% hasta el 44.3% para el Geranial (Marongiu
et al. 2006) y desde el 48.28% hasta el 71% para el D-Limoneno. Ni el Geranial ni el D-
Limoneno se informaron en los resultados presentados en la Tabla 8. Sin embargo, cabe
destacar que el tiempo de retencion del 1,5-dimetil-1,5-ciclooctadieno es muy similar al
del D-Limoneno (10.9689 min y 11.0216 min, respectivamente), lo que sugiere que la
concentracion informada del 73.04% podria atribuirse al D-Limoneno segun la literatura
previa (Khang et al.2022). Los valores de eucaliptol en el AE de hoja de eucalipto varian
del 15.1% al 89.9% (Torrenegra et al.2019; Moemenbellah-Fard et al.2020; Khedhri et
al.2022). Las variaciones encontradas en este AE se atribuyen al método de extraccion,

la escala del proceso y la variedad del arbol de eucalipto.

Al escalar un proceso de laboratorio a piloto, se producen ciertos cambios en las
condiciones de operacion. Estos cambios pueden afectar las concentraciones de los
aceites esenciales. La Tabla 9 presenta una comparacioén de algunos sistemas para la
extraccion de aceites esenciales y su nivel de operacion. Las composiciones de los
aceites esenciales obtenidos en el sistema de extraccion se encuentran dentro del rango
reportado en la literatura para escalas de laboratorio y piloto. Cabe senalar que se
requiere un tiempo mas largo para obtener el AE en equipos a escala piloto. El aumento
observado en el tiempo de procesamiento puede atribuirse a diferencias en ciertos
parametros del proceso al escalar desde el laboratorio hasta la escala piloto. A nivel de
laboratorio, el proceso de hidrodestilacion suele operar a temperaturas entre 100-110°C.
Si bien esta temperatura de operacion se logré a escala piloto, la cantidad de energia
suministrada por unidad de residuo no era equivalente a la utilizada a escala de

laboratorio. Como resultado, el calor neto aplicado durante el procesamiento a escala
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piloto fue menor que el utilizado a nivel laboratorio, lo que resulté en un aumento en el

tiempo de operacion.

Conclusiones

La mayor parte del sistema de extraccion de aceite esencial a escala piloto se construy6
utilizando elementos comerciales existentes, solo el condensador y la estructura de
soporte se disefiaron y se fabricaron en un taller mecanico. Esto hace que el sistema sea
facil de replicar sin agregar complejidad innecesaria. Ademas, el sistema se puede

adaptar a las necesidades especificas de cualquier regién donde se pueda utilizar.

De acuerdo con el disefio experimental, las mejores condiciones de operacion para

residuo de naranja fueron 4 kg con 10 s de molienda y una relacion agua-residuo de 1.9.

Un aspecto critico de la produccion a escala piloto es la identificacion de compuestos
representativos en el aceite esencial. Las concentraciones de D-limoneno y eucaliptol,
dos de los compuestos mas importantes, estuvieron dentro del rango aceptable,
produciendo aceites esenciales de calidad comparable a los obtenidos en la literatura a

escala de laboratorio.

Los costos operativos del sistema son bajos, lo que brinda una oportunidad factible para
personas o empresas interesadas en implementar un sistema de extraccion de aceite

esencial para uso personal o comercial.

Se recomienda realizar pruebas de laboratorio para identificar los parametros y métodos
de extraccion clave para desarrollar un sistema extractor similar. El siguiente paso es
seleccionar materiales y equipos que estén disponibles en el mercado y que sean faciles
de reparar y mantener. Una vez que se ha construido un prototipo, se puede evaluar su
desempeno a través de pruebas exploratorias y disefio experimental. También es
importante seleccionar métodos analiticos apropiados que sean relevantes para el caso
especifico. Siguiendo estos pasos, es posible desarrollar un sistema de extraccion

personalizado que satisfaga las necesidades especificas de las aplicaciones.
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Anexos
Otros productos académicos

Articulo intitulado “Essential Oil Extraction for All: A Flexible and Modular System for
Citrus Biomass Waste” publicado en la revista Bioresources. DOI:
10.15376/biores.18.3.4977-4993.

PEER.REVIEWED ARTICLE bioresources.com

Essential Oil Extraction for All: A Flexible and Modular
System for Citrus Biomass Waste

Edson E. Arnenta, Marcos A. Coronado, José B. Avala,* José A. Leon, and
Daniela Montes

The essential ol industry is a growing sector that generates 5.41 billion
USD annually worldwide. Essential cils are widely used in medicine,
agriculture, and perfumery. Although there are awvailable systems in the
market for domestic essential ol extraction, replacing the entire equipment
in casa of repair or malfunction can be cosily. Te address this problam, a
pilot-scale essential cil exfractor system was developed that operates
thraugh hydrodistillation. This systern was used to process varous citrus
wastes such as green and yellow lemons, oranges, grapefruits, and
Fucalypius globuius. A factorial design was performed, and the best
conditions were used to extract other biomass residues, GC-MS analysis
revealad that the primary compound for orange, grapefruit. and green
lemon essential oils is D-imonena, with 95.4%, 855%, and 49.2%.
respectively. For yellew lemon the primary compound appeared to be D-
limenene with 73.0% content, though the GCIMS data were less clear, and
for aucalyptus, it is eucalyptol with 71.0%. The estimated production costs
were 0.01 USD/mL, 0.04 USD/mL, 0.08 USD/mL, 0.07 USDVmL, and 0.15
USDimL for orange, grapefruit, green lemon, yelow lemon, and
eucalyptus essential oils, respectively. Therefore, the developed system
is a competitive option for pilot-scale essential cil extraction.

Do 10,153 7a/bioves. 183 497 T-40463
Kevwords: Citrus; Essential ofl; Eucalvptus; Extraction system

Contarct fformation: Universidad Anidnonna de Baja California, Instituio de Ingenlerta, Bhad Benlio Judrez
v Calle de fn Narmal 8N, Cof. Inswrgentes Este, 21280 Mevicali, Bafa Californio, Mévico:
* Corresponding author: romon avala@abe edu mx

INTRODUCTION

Plants have been widely used in medicine, agriculture, and perfumes throughout
history, but in recent years interest in essential oils (EOs) has increased noticeably due to
their properties and applications in the food, pharmacentical, and cosmetic industries, as
well as having anfioxidant and biocide activities (Maes er of. 2019; Manyako er o, 2022).
Essential oils (EOs) are synthesized in aromatic plants as secondary metabolites and are
distributed 1n multiple plant segments such as shells, bark, leaves. seeds. roots, stems,
flowers, peels, and fiuits. EOs are heterogeneous mixmures of terpenes, sesquiterpenss,
acids, esters, phenols, and lactones (Aziz er o/ 2018; Baildo er o/ 2022; Jaramillo-
Colorado er @l 2022). EOs are composed mainly of terpenes but also contain other
chemical compounds (Maes e al. 2019).

The quality of essential oil may vary considerably, dependmng on factors such as
geographical origin, plant variety, extraction method, and storage (Uysal i of. 2011). It
can be determined by analvzing its organoleptic, physical, and chemical properties. The
chemical composition of essential oil is usually the primary parameter used to assess its

Armenta af al (2023). “Essential ol extractor,” BieResources 18(3), 4877-4993. 4977
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Biomass in Baja California” aceptado en el libro Biomass: The novel green gold —
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CHAPTER PROPOSAL DECISION
Title: Encrgy Potential of Bioethanol and Biodiesel from Residual Biomass in Baja California
Authors: Danicla G. Montes, Lisandra Quintana, Jesis M. Armenta, Iracema Valenzuela and
Edson E. Armenta.

Book Editors Dr. Marcos Alberto Coronado Ortega and Dr. José Ramoén Ayala Bautista.
We are pleased to inform you that your book chapter proposal has

FuLL CONSIDERATION WITH MINOR REVISIONS
To be included in the final book proposal:

Biomass: The novel green gold — Current trends and future uses of biomass resources
Under the section: Energy applications

That will be submitted to Nova Science Publishing once all the chapters from the remaining
contributors are finished. You have until August 1, 2022, to send us the corrections requested for

your chapter proposal to the following email addresses:

marcos.coronado@uabc.edu.mx

ramon.avalaY 1 (@uabc.edu.mx

You are requested to strictly follow the authors guidelines to avoid unnecessary delays. We are
looking forward to establish a long term professional relationship with you.

Best Regards,

The Editors
e
/
Dr. Marcos Alberto Coronado Ortega Dr. José Ramén Ayala Bautista

Ponencia oral en congreso nacional AMIDIQ con el tema “Sistema de extraccion de

aceite esencial de citricos a escala piloto”

42



CONSEJO DIRECTIVO 2021-2023

Dr. Jorge Raman Robleda Ortiz
PRESIDENTE
jorge.robled s academicos. udg.mx

Dira. Melly Ramirez Corona
VICEPRESIDENTA
nelly.ramirezigudlap. mx

Dr. Farmando lsrasl Gamez Castra
SECRETARIO
ig_Tergog@hotmail com

Dra. Sara NOfez Carrea
TESORERA

samunezEuv.mx

Dra. Aldda Alejandra Pérez Fonseca
VOCAL DE INVESTIGACION
aide. perez[@ecademicos. g mx

Dra. Adela Imene Ortiz Lépez
VOCAL DE DOCENCIA
irmanai@cua.uam.mx

contacto@amidig.com
WWWAMIDIQ.COM
Canarias 704 Portales
CDMX, Benito Juarez
México, CP 03300

ENCUENTRO
NACIONAL DE LA

AMIDIQ

Investigacion e industria:
inclusién, retos y oportunidades
para la Ingenieria Quimica en México

Ciudad de México a jueves, 13 de abril de 2023
Estimadoia) autoria) de contacto

Agradecemos sinceramente su interés por participar en el XLIV Encuentro Nacional de
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UABC.

Dr. Mario Alberto Curiel Alvarez Dr. Marcos Alberto Coronado Ortega
Director Responsable de Propiedad Intelectual
del Instituto de Ingenieria del Instituto de Ingenieria

POR LA REALIZACION PLENA DEL HOMBRE n S
Mexicali, Baja California, México a 26 de abril de 2022 A S?e:aam
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Participacion como expositor del taller “Cocina y carga tu cel” en el festival aeroespacial
“Mexicali en las alturas” abril 2022 y noviembre 2022.

INSTITUTO DE | \NGEN\ERIA

NIVERSIDAD AUTONOMA DE BAJA CALIFORNIA
INSTITUTO DE INGENIERIA

Otorga la presente

CONSTANCIA

Edson Eliseo Armenta Gdlvez

Por su excelente participacion como expositor en el "Pabellén de la Ciencia STEAM-UABC" en el marco del

FESTIVAL AEROESPACIAL "MEXICALI EN LAS ALTURAS" 2022

llevada a cabo el 30 de abril de 2022, en la Laguna Salada, Baja California.

"POR LA REALIZACION PLENA DEL HOMBRE"
Mexicali, Baja California a 16 de mayo de 2022.

steani
gﬁea Dr. Mario Alberto Curiel Alvarez
U-A-B-C

Director

COMITE DE TURISHU Y CONVENCIUNES

GOBIERNO ESJFUERZOS -o"6 £ E @ i
DEMEXICALI 24 Ayuntam
‘ 'f .:'7' wh, @g

Otorga el presente

RECONOCIMIENTO

A: EDSON ELISEO ARMENTA
GALVEZ

Por haber participado en la Segunda edicién del
Festival Aeroespacial "Mexicali en las alturas™ el dia 26 de
Noviembre del 2022 en la ciudad de Mexicali, Baja California.

NANCY PAOLA MINORAABARRA

Directora general del C
Turismo y Convenciones de Mexicali
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Constancias de cursos de Coursera

Ser mds creativos.
Innovar

Entender el diseiio
Creatividad, diseiio e

innovaci nicasy
herramientas - Proyecto
Final

ARIZONA STATE
UNIVERSITY

Dec 2,2022

Edson Eliseo Armenta Galvez

completd con éxito el programa especializado en linea sin créditos

Creatividad, diseino e
innovacion: Técnicasy

herramientas

F—4

Prasad Boradkar Dra. Guadalupe Vadillo
Professor Académica
The Design School, Universidad Abierta y

Arizona State University Educacién a Distancia

Utilice las herramientas y técnicas de creatividad, disefio e innovacion
para generar soluciones diferentes a las convencionales ante retos

complejos y reconozca el papel critico que juega el disefio en la
sociedad. jConviértase en un lider creativo en su campo!

Verifica este certificado en:

https: jalizat
Wdentityof theleamer. ion/7CNDZNPHIJSCH
gy =
RStz i
CERTIFICATE
Nov 3, 2022
Edson Eliseo Armenta Galvez
completd con éxito
Entender el disefio
un curso en linea sin crédito autorizado por Arizona State University y ofrecido a través
de Coursera
Verify at:
https:i//coursera.org/verify/EL78KJAFRPWB
ol o
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L5

By

‘ARIZONA STATE
UNVERSTTY

Oct 11, 2022

Edson Eliseo Armenta Galvez
completé con éxito
Innovar

un curso en linea sin arédito autorizado por Arizona State University y ofrecido a través
de Coursera

2 4 vm—

Prasad Boradkar
Professor
The Design School, Arizona State University

COURSE
‘ CERTIFICATE

Verify at:

https: verify/X|HDFZTLGRUS
Coursera confirm la identidad de esta persona y su
participacion en el curso.

Sep 22, zo22

Edson Eliseo Armenta Galvez

completd con éxito
Ser mas creativos

un curso en linea sin arédito autorizado por Universidad Nacional Auténoma de México y
ofrecido a través de Coursera

\ \ \\ {

A N

Dra. Guadalupe Vadillo
Académica
Universidad Abiertay Educacién a Distancia

Este certificadoacredita 6 horas de dedicacién.

COURSE
CERTIFICATE

Verify at:
coursera.org/verify/DPVEUS2U4LEG
Coursera confirmé la identidad de esta persona y su
participacién en el curso.

53



Estancia corta de 1 semana en Arizona State University

B —

ARIZONA STATE UNIVERSITY
Certificate of Completion

Presented to

Edson Eliseo Armenta Gdlvez

For successfully completing the

UABC INNOVATION PROGRAM

Session/Program Date
avarded on January 20, 2023

at Arizona State University

‘ (2 2 Ze LA 4 /f

|

| B Glanne Sowincr, o4 Erin McCloskey

| Academic Programming & Innovation Program Coordinator, Sr.
. Gholes) by Global Launch
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