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RESUMEN

El objetivo de este trabajo fue evaluar el efecto del estado de madurez de la
naranja sobre el rendimiento y las caracteristicas fisicas-quimicas del aceite
esencial (AE) extraido de la cascara. Como variante se emplearon tres estados
de madurez (verde, pintona, madura), definidos por analisis de colorimetria. El
ensayo se condujo con un DCA vy tres réplicas, mientras que la unidad
experimental estuvo constituida por 30 naranjas que pesaron aproximadamente
5 kg, de acuerdo al requerimiento del evaporador, que se utiliz6 para la
extraccion de los AE, mediante el método de arrastre. Al AE extraido se evalu6
el rendimiento y las propiedades fisicas: densidad, actividad éptica e indice de
refraccion. La composicion quimica del AE se determinG mediante un
cromatoégrafo de gases acoplado a espectrometria de masas CG/EM. El
rendimiento de AE resultd no significativo, los valores oscilaron entre 0,34-
0,57%, al igual que densidad 0,84 mL/g e indice de refraccion 1,47, en la
actividad oOptica compartieron categoria estadistica los estados de madurez
verde y madura con promedios de 113,59°, respectivamente. En composicion
guimica el componente mayoritario fue limonene con 96%, independientemente
del estado de madurez. La proporcion restante correspondid, en cantidades
minimas, a los siguientes componentes; el linalool que resultd mejor en naranjas
verdes; el pinene y myrcene donde no incidi6 el estado de madurez; para
sabinene, octanal, ocinene, decanal y carane los tratamientos no explican la
presencia de estos compuestos, segun el andlisis de dicotomia. Se concluye que
es posible extraer el AE indiferentemente al estado de madurez.

Palabras claves: Citrus sinensis, cromatografia de gases, actividad Optica.
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ABSTRACT

The aim of this research was to evaluate the effect of the state of maturity of the
orange on the yield and the physical-chemical characteristics of the essential oil
(AE) extracted from the peel. As a variant, three maturity stages were used
(green, pintona, mature), defined by colorimetric analysis. The test was
conducted with one DCA and three replications, while the experimental unit
consisted of 30 oranges weighing approximately 5 kg, according to the
evaporator requirement, which was used for the extraction of the EA, by means
of the entrainment method. The extracted PE was evaluated for performance and
physical properties: density, optical activity and refractive index. The chemical
composition of the EA was determined by a gas chromatograph coupled to
CG/MS mass spectrometry. The performance of AE was not significant, the
values oscillated between 0.34-0.57%, as well as density 0.84 mL/ g refractive
index 1.47, in the optical activity they shared statistical category the states of
green maturity and matures with averages of 113.59°, respectively. In chemical
composition, the majority component was limonene with 96%, regardless of the
state of maturity. The remaining proportion corresponded, in minimum quantities,
to the following components; the linalool that turned out better in green oranges;
the pinene and myrcene where the state of maturity did not affect; for sabinene,
octanal, ocinene, decanal and carane the treatments do not explain the presence
of these compounds, according to the dichotomy analysis. It is concluded that it
IS possible to extract the AE indifentemente to the state of maturity.

Keywords: Citrus sinensis, gas chromatography, optical activity.



CAPITULO I. ANTECEDENTES

1.1.PLANTEAMIENTO Y FORMULACION DEL PROBLEMA

La produccion nacional de naranja en el afio 2015 fue de 116.809 toneladas
(Ministerio De Agricultura Y Ganaderia, 2016). La provincia que mas aporta a
esta produccion es Manabi, cantones cémo Flavio Alfaro, Chone, ElI Carmen,
Bolivar son productores (La Hora, 2013). El cantén Bolivar cuenta con dos
parroquias rurales Quiroga y Membrillo, siendo Membrillo la que abastece

principalmente el mercado (Moreira & Intriago, 2014).

En la poscosecha los fendmenos fisiologicos que se producen, crean espacios
en la busqueda de alternativas de conservacion (Cusme, Gallo, Cedefio, Garcia,
& Villavicencio, 2016). Basillo (2008) en su investigacion reporta que existe
47,68% de desperdicio en la naranja. Estos residuos son de origen natural y
pueden generar problemas adicionales a su transporte y manipulacién, como por
ejemplo la generacion de malos olores y/o la propagacion de microorganismos

perjudiciales (Escalante, Santos, Rojas, & Larez, 2012).

Es por ello que, esta investigacion propone la determinacion del rendimiento, las
propiedades fisicas, caracterizacion quimica del aceite esencial (AE) de la

cascara de naranja en tres estados de madurez.

Por lo antes expuesto, se plantea la pregunta de investigacion ¢El estado de
madurez de la naranja provocara diferentes rendimientos y caracteristicas fisico-

guimicas del aceite esencial?

1.2. JUSTIFICACION

Una de las causas de las pérdidas y el desperdicio de alimentos en paises con
bajos ingresos, estan relacionadas con las limitaciones econdémicas, gestion y
técnicas de aprovechamiento (Gustavsson, Cederberg, Sonesson, Van Otterdijk,
& Meybeck, 2012). Para mitigar este problema se puede aprovechar la cascara

de naranja la misma que esta constituida, Segun Ayala et al. (2016) por 16,90%



de azucar; 3,75% almidén; 9,21% celulosa; 10,50% hemicelulosa; 0,85% lignina;

42,50% pectinas; 3,50% cenizas; 6,50% de proteina y 4,80% de aceite esencial.

El aceite de naranja posee propiedades terapéuticas como antiespasmadico,
antiinflamatorio, antiséptico, sobre el sistema nervioso y circulatorio. En su
investigaciéon Leon, Fortich, Del Rosario, & Martinez (2015) reporta los
compuestos, 0,38% a-pineno; 0,20% Sabinene; 1,13% [B-Mirceno;
89,68% limoneno; 0,59% Linalool; 0,4% Terpinoleno; 100% Monoterpenos; 0%
Sesquiterpenos; 0% otros; con un 92,38% de compuestos identificados. El
limoneno es un componente mayoritario y presenta actividad antibacteriana

(Matiz, Osorio, Camacho, Atencia, & Herazo, 2012).

Ygueravide (2017). En su investigacion reporta que el estado de madurez en
galbulos de juniperus oxycedrus L mostraron diferencias con respecto al
rendimiento en composicion quimica, a lo que Bardn, Villa, & Pelaez (2012)
también reportan diferencias en el contenido de AE, al variar el estado de
madurez. Con lo expuesto anteriormente, se plantea evaluar si el estado de
madurez de la naranja afectara el rendimiento y caracteristicas fisicoquimicas
del AE.

1.3.OBJETIVOS
1.3.1. OBJETIVO GENERAL

e Evaluar el efecto del estado de madurez sobre el rendimiento y las
caracteristicas fisicas-quimicas del aceite esencial de naranja Citrus

Sinensis L. Osbeck.

1.3.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Determinar el rendimiento del aceite esencial de tres estados madurez de

la naranja.



e Determinar el efecto del estado de madurez sobre las propiedades fisicas

del aceite esencial.

e Determinar el efecto del estado de madurez sobre la composicion quimica

del aceite esencial.

1.4.HIPOTESIS

Al menos uno de los estados de madurez tiene efectos sobre el rendimiento y

propiedades fisico-quimicas del aceite esencial.



CAPITULO Il. MARCO TEORICO
2.1. ACEITE ESENCIAL ECUADOR

Una investigacion en la provincia del Guayas, formul6 un plan de negocios para
la extraccion de aceites esenciales de plantas arométicas de ciclo corto, para la
exportacion a la industria farmacéutica y de cuidado personal. Tomando los
siguientes datos: las importaciones mundiales de aceites esenciales ascendieron
a 4,6 miles de millones de ddlares, los principales paises con demanda
internacional fueron Estados Unidos, Alemania, Reino Unido, Paises Bajos,
China, Francia, Espafia, Japon y Canad4, juntos concentran el 65,36 % del total
de la demanda internacional. La empresa Young Living estimd ventas
3'403.074,53; considerando una tasa de oportunidad del 14,9 %; el valor actual
neto de US$ 91.706,27 y una tasa interna de retorno del 30,9% (H. Hernandez
& Camacho, 2017).

2.1.1. OBTENCION DE ACEITES ESENCIALES

En la conferencia de Ginebra, los AE fueron definidos como: "El producto
exclusivo de la extraccién de los principios aroméaticos volatiles contenidos en las
plantas de las cuales llevan su nombre" (Montoya, 2010). Segun Paredes &
Quinatoa (2010) estos AE brindan inspiracion y motivacion para vivir gracias a

gue estos ionizan nuestro aire y mejoran nuestro medio ambiente.

2.1.2. LOS CITRICOS Se caracterizan fundamentalmente por sus frutos
grandes que contienen grandes cantidades de acido citrico, el cual tiene su
férmula quimica C3H40H (COOH)3, la misma que les proporciona el
caracteristico sabor &cido. Ademas todos los miembros del género Citrus
contienen varios componentes que les otorgan aromas muy profundos. De la
naranja, no solamente se aprovecha la pulpa para hacer jugos alimentarios,
sino que también, de la cascara de la naranja se obtienen aceites que pueden
ser utilizados como aromatizantes en diferentes industrias. Este aceite esencial
es considerado uno de los ingredientes basicos en las industrias de perfumeria,

alimentos, agronémica y farmacéutica (Yafnez, Lugo, & Parada, 2007).



2.2. ESTADOS DE MADUREZ

El estado de madurez de los frutos citricos es una de las caracteristicas que se
consideran en todas las normas, obligatorias o advertidas, que se han elaborado
para garantizar que los frutos citricos satisfagan las exigencias del consumidor

con lo que a calidad se refiere (Quinza & Lopez, 1978).

La madurez de las naranjas se define de acuerdo con los siguientes parametros:
Coloracion; Contenido minimo de zumo (jugo) calculado en relacion al peso total
del fruto y después de la extraccion del zumo (jugo) por medio de una prensa

manual.

e COLORACION

El grado de coloracién debera ser tal, que después de un desarrollo normal, las
naranjas tengan el color habitual de la variedad en su punto de destino, teniendo
en cuenta el tiempo de recoleccion, el area de produccién y la duracion del
transporte. La coloracion debera ser la tipica de la variedad. Se admiten frutos
con coloracion verde clara, siempre que no supere un quinto de la superficie total

del fruto.

Las naranjas producidas en areas donde prevalecen condiciones de temperatura
y humedad relativamente alta durante el periodo de desarrollo, pueden tener una
coloracion verde, que exceda un quinto de la superficie total del fruto (Codex
Stan 245, 2004). En otra investigacién realizada en Colombia, determinaron el
estado de madurez segun el color de la cascara (Del Pilar, Fischer, & Corredor,
2007).

2.3. ACEITE ESENCIAL (AE)

Los AE son mezclas complejas de metabolitos secundarios volatiles lipofilicos,



los mismos que son obtenidos a partir de fracciones volatiles de las plantas las
cuales fueron sometidas a procesos de destilacion a vapor (Vélez , Campos, &
Sanchez, 2014).

Los AE son considerados metabolitos secundarios de las plantas, estos son
fracciones liquidas volatiles que proporcionan aromas y sabores caracteristicos
a las plantas, estan constituidos por mezclas complejas de hidrocarburos,
compuestos oxigenados y residuos no volatiles (M. Torrenegra, Granados,
Osorio, & Leodn, 2015).

Los AE se componen, principalmente, de terpenos, de terpenoides y de algunos
otros componentes aromaticos y alifaticos, que suelen tener un fuerte olor y bajo
peso molecular (Granados, Santafé, & Acevedo, 2015). De los cuales, al menos
3000 se han identificado y 300 estan comercialmente disponibles para diversos
usos como: la fabricacion de perfumes, cosméticos, productos de limpieza,
insecticidas, conservantes y aditivos de alimentos (Velandia, Flechas,
Stashenko, & Ocazionez, 2016).

En los AE se tiene una amplia diversidad con respecto al rendimiento y
composicion quimica, entre los factores que influyen en la composicion vy
concentracion de los constituyentes tenemos: condiciones climaticas como la
duracioén del dia, la irradiacion solar, la temperatura y el abastecimiento de agua,
el lugar de crecimiento de la planta y la época de cosecha; asi como los factores
intrinsecos a la planta como la edad y el estado de desarrollo. La composicion
del aceite esencial también varia de acuerdo al 6rgano o parte de la planta del

cual ha sido extraida (Scalvenzi, Yaguache, Cabrera, & Guerrini, 2016a).

2.3.1. CLASIFICACION

Los aceites esenciales se clasifican con base en diferentes criterios:
consistencia, origen y naturaleza quimica de los componentes mayoritarios (A.
Martinez, 1996).



e CONSISTENCIAS

Las esencias fluidas son liquidos volatiles a temperatura ambiente. Los
balsamos son de consistencia mas espesa, poco volatiles y propensos a sufrir
reacciones de polimerizacién, son ejemplos, el balsamo de copaiba, el balsamo

del Peru, balsamo de Tolu, Estoraque, etc.

Las oleorresinas tienen el aroma de las plantas en forma concentrada y son
tipicamente liqguidos muy viscosos 0 sustancias semisolidas (caucho,
gutapercha, chicle, oleorresina de paprika, de pimienta negra, de clavo, etc.)
(Alvarez, Meléndez, & Cosio, 2012).

e ORIGEN

Pueden ser de origen natural, artificial o sintético. Los naturales se obtienen
directamente de la planta y no sufren modificaciones fisicas ni quimicas
posteriores, debido a su rendimiento tan bajo son muy costosas. Los artificiales
se obtienen a través de procesos de enriquecimiento de la misma esencia con
uno o varios de sus componentes, por ejemplo: la mezcla de esencias de rosa,
geranio y jazmin enriquecida con linalol o la esencia de anis enriquecida con

anetol.

Los aceites esenciales sintéticos como su nombre lo indica, son los producidos
por la combinacion de sus componentes, los cuales la mayoria de las veces, se
producen por procesos de sintesis quimica. Estos son mas econdmicos y por lo
tanto son mucho mas utilizados como aromatizantes y saborizantes (esencias

de vainilla, limon, frutilla, etc.) (Albarracin & Gallo, 2003).

e NATURALEZA QUIMICA

Se clasifican por la naturaleza los compuestos mayoritarios: Monoterpenoides,
Sesquiterpenoides, Compuestos oxigenados (A. Gonzalez, 2004). Los
monoterpenos y en general todos los compuestos terpenoides naturales se

biosintetizan por la ruta de la acetilcoenzima, a través de un intermedio comun



gue es el acido mevaldnico. Sin embargo, recientemente se ha propuesto que
algunos terpenoides no se originan por esta ruta, sino por una ruta alterna que
puede involucrar piruvato, gliceraldehido-3-fosfato y un intermedio de 5 atomos

de carbono: 1-desoxi-xilulosa-5-fosfato (A. M. Martinez, 2001).

Los sesquiterpenoides se caracterizan por poseer 15 atomos de carbono y por
tanto tres unidades de isopreno. Aunque por regla general, la mayoria de ellos
presentan una unidn regular “cabeza-cola”, existen algunos que son el resultado

de transposiciones en esta estructura.

Aparecen ampliamente distribuidos en la naturaleza, se encuentran en los
aceites esenciales, al igual que los monoterpenos, pero con mayor frecuencia
gue estos en: hongos, plantas no vasculares e incluso en algunas bacterias como
Streptomyces. Este grupo presenta gran variabilidad natural pudiendo encontrar
hidrocarburos, alcoholes, cetonas y sus derivados, ésteres, glicosidos y

alcaloides sesquiterpénicos (Pala, Pérez, & Velasco, 2002).

2.3.2. METODOS DE EXTRACCION

Tabla 1 Métodos de Extraccion

Tipo de método Procedimiento Productos obtenidos
) _ Extraccion Aceites esenciales citricos
Métodos directos . . ,
Exudacion Gomas, resinas, balsamos
Directa
Arrastre con vapor de agua
Destiac Destilacion = maceracion Aceites esenciales y aguas
estilacion . L o . "
(liberacion enzimética de agliconas ~ aromaticas
en agua caliente )
» Infusiones y resinoides alcohdlicas
Solventes volatiles
Concretos absolutos
. . Absolutos de pomadas
Extraccion con solventes Solventes fijos (grasas y aceites) Absolutos de enfiorados

Extraccién con fluidos en estado supercritico
Fuente: (Servicio Nacional De Aprendizaje, s.f)

La mayoria de los aceites esenciales son extraidos por la industria por métodos

econémicos como prensado en frio o destilacion con vapor de agua (Navarrete,



Gil, Durango, & Garcia, 2010). A medida que el agua se calienta y se evapora,

los componentes volatiles se vaporizan (F. Gonzalez & Mondragoén, 2007).

e METODOS DIRECTOS

Los métodos directos se aplican principalmente a los citricos, porque sus aceites
estan presentes en la corteza de la fruta, y el calor de los métodos de destilacion
puede alterar su composicion. El aceite de los citricos estd contenido en
numerosas celdas del epicarpio. Al exprimir la corteza, tales celdas se rompeny
liberan el aceite, el cual se recoge inmediatamente para evitar que sea absorbido

por la corteza esponjosa que resulta después de este tipo de procesos.

Los fendbmenos que ocurren durante la extraccion del aceite se clasifican en
varias etapas, laceracion de epidermis y de las celdas que contienen la esencia.
Generacion en la cascara de areas con presion mayor que sus circundantes a
través de las cuales, el aceite fluye al exterior. Abrasion de la cascara, con

formacion de pequenfias particulas de la raspadura.

Raspado en algunos de los equipos en los que se realiza este procedimiento,
sale la esencia ya liberada, mientras que en otros se obtienen raspaduras las
cuales son comprimidas. La exudacion, éste procedimiento se utiliza

basicamente para aislar las gomorresinas de arboles y arbustos (Lzro, s.f).

e DESTILACION CON ARRASTRE CON VAPOR DE AGUA

Es una de las técnicas mas comunes que permite la separacion de sustancias
ligeramente volatiles e inmiscibles en agua por medio de una destilacién a baja
temperatura. Es particularmente atil, cuando la sustancia hierve a una
temperatura superior a los 100°C y se descompone por debajo de su punto de
ebullicibn o cuando se quiere separar una cantidad relativamente pequefia de
una sustancia que se encuentra mezclada con gran cantidad de sdlidos o
productos alquitranosos y donde la destilacién, filtracién y extraccion son dificiles
o impracticables. Se usa generalmente en el aislamiento de productos naturales

y de productos de reaccion, que estan impurificados con productos resinosos.
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Este proceso consiste, en una vaporizacién a temperaturas inferiores a las de
ebullicién de cada uno de los componentes volatiles por efecto de una corriente
directa de vapor de agua, el cual ejerce las funciones de calentar la mezcla hasta
su punto de ebullicion y disminuir la temperatura de ebullicion, por adicion de la
tension del vapor que se inyecta a la de los componentes volatiles de los aceites
esenciales. Los vapores que salen del destilador se enfrian en un refrigerante
donde regresan a la fase liquida, agua y aceite esencial, y finalmente se separan

en un decantador o vaso florentino (Garcia, 2015).

e EXTRACCION CON SOLVENTES

La extraccion por solventes es un proceso que implica la extraccion de aceite de
los materiales que lo contienen mediante el tratamiento con disolventes, en
comparacion con la extraccién de los aceites por métodos mecanicos de presion,
como expulsores o prensas hidraulicas. Con el método de extraccion con
disolventes se recupera casi todo el aceite, dejando tras de si solo del 0,5- 0,7%
de aceite residual en la materia prima. En el caso de la presion mecénica del

aceite residual que queda en la torta de aceite puede estar entre el 6% al 14%.

El método de extraccion con solventes se puede aplicar directamente a los
materiales de bajo contenido en aceite crudo. También puede utilizarse para
sacar el aceite de tortas obtenidas de los materiales con alto contenido y que
han sido prensados previamente. Debido al alto porcentaje de aceite recuperado,
la extraccion con solventes se ha convertido en el método mas popular de

extraccion.

La grasa es uno de los componentes esenciales de la dieta humana, por lo tanto
la demanda de aceites y grasas incrementa con el aumento de la poblacion y los
niveles de vida, y grandes cantidades de tortas de aceite, como el mani, semilla
de algodon, ricino linaza,neem, copra o girasol se emplean para la extraccion en
la actualidad. También se utiliza la extraccion directa de salvado de arroz y soja

(Henan Kingman Mechanical & Electrical Complete Plant Co, s.f).
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2.3.3. CARACTERISTICAS

La caracterizacion de un aceite esencial inicia con la designacion de la fuente
vegetal, planta, de la cual fue aislado y la parte de la planta utilizada (flores, hojas,
frutos, rizomas, raices, etc.). Es importante suministrar, junto con el nombre vulgar
(vernaculo) de la planta, por ejemplo, romero, su nombre botanico (identificacién
taxondmica), que consta de los nombres del género y de la especie, en este caso,
Rosmarinus (género) officinalis (especie) de la familia Labiatae y, si existe la sub-
especie o la variedad de la planta, es importante agregarla. Es necesario también
especificar, si hay, el quimiotipo de la planta, que recibe a menudo su nombre
por el compuesto mayoritario o distintivo, presente en el aceite esencial
(Stashenko, 2009).

La identificacién botanica, se da a través del nombre cientifico de la planta, esto
para evitar confusiones. Por ejemplo, bajo el nombre vulgar de “manzanilla”
pueden figurar distintas especies, con aceites esenciales de composicion y
propiedades bien diferentes, la manzanilla alemana es Matricaria recutita
(Matricaria chamomilla) y la manzanilla romana es Anthemis nobilis; ambas
pertenecen a la familia Asteraceae (Compositae) y ambas se llaman comiunmente

“manzanilla”.

Junto con la identificacién boténica, se deben indicar la procedencia de la planta,
0 sea, en donde estaba cultivada (pais, region) y cual fue el método de extraccion

de su aceite esencial (arrastre con vapor o hidrodestilacion) (Stashenko, 2009).

2.3.4. USOS Y APLICACIONES

Entre los usos mas comunes tenemos: En las industrias alimenticias,
farmacéuticas, cosmeéticos, productos de uso veterinario, desodorantes
industriales, tabaqueras, y biocidas e insecticidas (Upm (Universida Politécnica
De Madrid), 2010), también para el control de hongos fitopatégenos, los mismos
gue ocasionan relevantes pérdidas de los cultivos agricolas (Scalvenzi,
Yaguache, Cabrera, & Guerrini, 2016b).
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2.3.5. MEDICION PROPIEDADES QUIMICAS

Para las propiedades quimicas, las técnicas cromatograficas son las mas
utilizadas, sin embargo, permiten el analisis simultaneo de varios componentes
y presentan mayor precision, exactitud y especificidad comparado con el resto
de metodologias. Dentro de las técnicas cromatogréficas, encontramos la
cromatografia en capa fina, cromatografia de gases y cromatografia liquida de

alta resolucion (HPLC) (Lépez, Segovia, & Martinez, 2017).

e CROMATOGRAFIA DE GASES

La cromatografia es un método fisico de separacion para la caracterizacion de
mezclas complejas, la cual tiene aplicacion en todas las ramas de la ciencia y la
fisica. Es un conjunto de técnicas basadas en el principio de retencion selectiva,
cuyo objetivo es separar los distintos componentes de una mezcla, permitiendo
identificar y determinar las cantidades de dichos componentes (Parrales, Vera,
& Tobar, 2012).

En cromatografia de gases (GC), la muestra se volatiliza y se inyecta en la
cabeza de una columna cromatogréfica. La elucion se produce por el flujo de una
fase movil de un gas inerte, y a diferencia de la mayoria de los tipos de
cromatografia, la fase movil no interacciona con las moléculas del analito, su

Unica funcién es la de transportar el analito a través de la columna.

Existen dos tipos de cromatografia de gases: la cromatografia gas-sélido (GSC)
y la cromatografia gas-liquido (GLC). La cromatografia gas-liquido tiene gran
aplicacién en todos los campos de la ciencia y su denominacion se abrevia

normalmente como cromatografia de gases (GC) (Gomis, 2008).

2.3.6. MEDICION DE PROPIEDADES FiSICAS

Propiedad fisica de una sustancia es aquélla que se puede medir y observar sin
modificar la composicién de la sustancia ejemplo: el color, el punto de fusion, y

la densidad. Las propiedades fisicoquimicas identifican las sustancias organicas
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e inorganicas entre ellas densidad, estructura cristalina, punto de fusién, punto
de ebullicion, calor especifico, calor de combustion, calor latente de
vaporizacion, viscosidad, tension superficial, peso molecular y solubilidad entre

otras ("Propiedades fisicoquimicas que miden o identifican la materia. ," s.f).

Las principales propiedades fisicas de los AE son su olor pronunciado y
penetrante; el sabor caustico, irritante y concentrado, a veces dulce o amargo, o
el sabor aromético y sensacién de farmaco; su densidad suele ser inferior a la
del agua, salvo los de canela, clavo de olor y sasafras, con una densidad superior
a la unidad, ademas son épticamente activos; de peso especifico de 0,8 a 2,0 a
temperatura de 15 °C; con punto de ebullicion de 150 a 300 °C; indice de
refraccion de 1,45 a 1,5. Ademas, se alteran facilmente bajo la accion de la luz,
torndndose oscuros y modificando su perfume (Montolla, 2010).

2.3.7. DENSIDAD

La densidad, de un cuerpo se define como la masa por unidad de volumen.
Similarmente el peso especifico se define como el peso por unidad de volumen.
Para un cuerpo homogéneo (es decir, aquel para el cual sus propiedades son
iguales en todas sus partes), la densidad es una caracteristica de la sustancia

de la que el mismo esta compuesto.

La densidad es una tipica magnitud intensiva, es decir, una magnitud que no
depende de la cantidad de materia que compone al cuerpo, sino solo de su
composicion. Otros ejemplos de magnitudes intensivas son la temperatura, la
presion, etc. A diferencia de las magnitudes intensivas, las magnitudes
extensivas son aquellas que varian en forma proporcional a la cantidad de
materia que constituyen el cuerpo. A esta Ultima categoria corresponden la

masa, el peso, el volumen, el nimero de moléculas, etc (Gil & Rodriguez, 2001).

2.4. NARANJA

Los citricos son una especie que pertenece a la clase Angioespermae, subclase

dicotiledonea, a la orden rutae, a la familia rutaceae y al género citrus. Existen
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145 especies de citricos y entre ellos la naranja. La variedad de naranja se
diferencia segun el uso que se le vaya a dar, es decir si es para consumo fresco
0 para congelar. De esta manera se pueden determinar tres grupos: Navel,

blancas y sanguinas (Centro para la Formacién Empresarial, 2004).

Las primeras semillas llegaron a América con el segundo viaje de Cristébal
Colon, especificamente a Haiti, pasando luego a Cuba, Florida y California,
desde estas areas, comienza a difundirse por todo el Caribe y América del Sur;
En Ecuador, las blancas son las mas comunes, conocidas también como

valencia (Orejuela & Pardo, 2014).

Siendo una fruta con grandes propiedades nutricionales, en Ecuador hay apenas
19.486 hectareas plantadas que producen no més de 42.000 toneladas cada afio
(El Productor, 2015). Mientras que en otra investigacion sefiala que en Ecuador
produce 149.380 TM, y la superficie cultivada de naranja es de 39.860 ha
(Anuarios Estadisticos de la FAO, 2013 citado por (Guamingo & Viviana, 2013).

Los citricos tienen un alto valor nutritivo y medicinal, ademas cuentan con su
agradable sabor, a la facilidad en la industrializacién y a la cantidad de productos
y subproductos que a partir de ellos se obtiene. Los citricos especialmente la
naranja contiene los cinco elementos esenciales de la nutricion, vitaminas,

proteinas, minerales, carbohidratos y grasas (Guamingo & Viviana, 2013).

Los aceites de cascara de citricos son grandes e importantes recursos
aromaticos y materiales naturales de uso comercial, debido a su sabor deseable
en especial el de naranja que es el mas populares y aceptable para los
consumidores en todo el mundo (Shaghaleh, Xu, Al Azem, & Alhaj, 2018).

2.4.1. VARIEDADES DE NARANJA

Existen tres tipos de naranjas: naval, blanca y sanguinas, las mismas que se
subdividen en 21 variedades que se diferencian por el sabor, la presencia de
semillas, el tamafio y la rugosidad de la piel (Orejuela & Pardo, 2014). Entre las

variedades de naranja que se cultivan en la regién costa son: Valencia tardia,
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Valencia comun, Valencia delta, Thompson, Washington, Naranja lima, Naranja
agria y Naranja pomelo. La mas consumida es la variedad Valencia comuan por
su aceptabilidad entre los consumidores y su alto contenido en azucares (Armas
& Costa, 2012).

La naranja variedad Valencia Citrus sinensis (L.) Osbeck, especie vegetal con la
mayor importancia econémica alrededor del mundo (A. J. D. Hernandez, 2014).
Una investigacion realizada en México en donde se midio la calidad de los frutos
del arbol de naranjo, reporta que la calidad de la fruta de este arbol es poco
conocida durante la cosecha (Ariza et al., 2010).

2.4.2. CARACTERISTICAS

Tabla 2 Caracteristicas

Caracteristicas Peso (g) Diametro Grados de Grosor de Concentracion
(mm) color lacascara de solidos
totales
Polinizada con 195,32 2412 2,92 3,37 9,85 (Dane
abejas (Departamento
Sin polinizacién 162,21 22,3 2,18 3,19 9,85 Administrativo
dirigida Nacional De
Estadistica),
2016)

Fuente: (DANE (Departamento Administrativo Nacional de Estadistica), 2016)

2.4.3. USOS

Un Estdio realizado en el 2015 en México de AE de naranja reporta que presenta
buenos resultados en pruebas de inhibiciébn del crecimiento microbiolégico
(Bernal, Alpirez, Gochev, Bautista, & Leo6n, 2015). Sobre los hongos
Colletotrichum gloeosporioides, Penicillium indicum, Fusarium solani, Rhizopus
stolonifer y Aspergillus flavus, en medio de cultivo Papa Dextrosa Agar (PDA)
(Guédez et al., 2014).

2.4.4. PERDIDAS Y DESPERDICIOS

Las causas de las pérdidas y el desperdicio de alimentos en los paises de
ingresos bajos estan principalmente relacionadas con las limitaciones

econOmicas, técnicas y de gestion de las técnicas de aprovechamiento, las
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instalaciones para el almacenamiento y la refrigeracion en condiciones climaticas
dificiles, la infraestructura, el envasado y los sistemas de comercializacion
(Gustavsson et al., 2012).

Basillo (2008) en su investigacion determiné el siguiente rendimiento, tomando
80 kilogramos de naranja obtuvo 20 kilogramos de cascara, 18 kilogramos de
bagazo y 0,15 kilogramos de semilla, aproximadamente; De los 20 kilogramos
de céscara de naranja se obtuvieron 38,15 mililitros de aceites esenciales, con
un indice de refraccion de 1,4725; un color Lovibond de 0,0R y 0,2Y; y menor de
0,1% de impurezas; Los fendlicos antioxidantes mostraron valores promedio de
135,35 miligramos equivalentes de &cido clorogénico por cada 100 gramos de

muestra de semillas.

La investigacion realizada por Ayala et al. (2016) reporta la siguiente
composicion de la cascara de naranja: 16,90% de azucar; 3,75% almidon;
9,21% celulosa; 10,50% hemicelulosa; 0,85% lignina; 42,50% pectinas; 3,50%

cenizas; 6,50% de proteina y 4,80% de aceite esencial

El aceite de naranja posee propiedades terapéuticas como antiespasmaodico,
antiinflamatorio, antiséptico, y sobre el sistema nervioso y circulatorio. El d-
limoneno es su componente mayoritario y presenta una notable actividad

antibacteriana (Matiz et al., 2012).

2.4.5. COMPONENTES DEL ACEITE ESENCIAL DE NARANJA
e SABINENE

El Sabinene es un tujeno que es un monoterpeno biciclico aislado de los aceites
esenciales de varias especies de plantas (Pubchem Cid 18818, 2005). Tiene un
papel como metabolito vegetal el mismo que puede utilizarse como saborizante,
aditivos para perfumes, quimicos finos y biocombustibles Cao et al. (2018)
ademas podria ser utilizado como antioxidante en la conservacion de semillas
(Quiroga, Asensio, & Nepote, 2015).


https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/thujene
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e OCTANAL

Para Dou, Liu, Xu, Ouyang, & Tao (2017) el Octanal podria utilizarse en la
poscosecha en los citricos como una alternativa a los fungicidas quimicos,
teniendo efectos positivos sobre la no germinacion del Penicillium digitatum
causante de la podredumbre. ES uno de los causantes de potencian el olor

fresco tipico de los AE de los citricos (Truong, Weger, Stahl, & Mouhib, 2017).

e OCIMENE <(E)-B->

Para Peng, Byers, & Bradshaw Jr (2017) el Ocimene <(E)-B-> un monoterpeno
producido por ocimene synthase, causante de atraer a los polinizadores a las
plantas por su aroma floral. Las plantas lo producen como defensa contra
insectos (Farré, Filella, Llusia, & Pefiuelas, 2017). Thakre, Mulange, Kodgire,
Zore, & Karuppayil (2016) se puede aplicar para ayudar como defensa, una
investigacion en tomates demuestra que este componente se podria utilizar el

control de plagas agricolas (Cascone et al., 2015).

o DECANAL

Decanal es un componente de los citricos, se produce naturalmente y se utiliza

en fragancias y aromas (Pubchem Cid 8175, 2019).

e CARANE

Un estudio realizado por Koziot et al. (2018) con carane preservado, da un amplio
espectro en actividades biolégicas entre ellas insecticidas, aplicaciones

farmacoldgicas entre otras.



CAPITULO lll. DESARROLLO METODOLOGICO
3.1.UBICACION DE LA INVESTIGACION

El desarrollo de esta investigacion se realizé en las ciudades Loja Capital de Loja
y Calceta canton Bolivar. La materia prima (Anexo 19) se obtuvo en la finca de
los hermanos Delgado, ubicada en las Delicias sus coordenadas 0°51'25.8"S
80°11'14.6"W, mientras que la fase experimental se ejecutd en la Universidad
Particular de Loja, la misma que esta ubicada en San Cayetano Alto, Loja y sus
coordenadas 3°59'12"S y 79°11'566"0.

3.2.DURACION DE LA INVESTIGACION

La investigacion se realizé desde noviembre de 2018 hasta marzo de 2019, con

una duracion 5 meses.

3.2.1. METODOS

Bibliografico: Este trabajo de investigacion permitié realizar la recopilacion de
citas bibliogréficas extraidas de articulos cientificos y temas de diversas fuentes

como lo son internet, libros y revistas relacionados con el tema de investigacion.

Extraccion: La extraccién del AE se reralizd en el laboratorio de Operaciones

Unitarias de la seccion Departamento Ingenieria de Procesos.

Experimental: En la que se estudioé una variable independiente para observar su

efecto en el rendimiento y propiedades fisicoquimica, mediante la aplicacion de
un disefio experimental de un factor y se utilizé un andlisis de varianza con sus

respectivas pruebas DMS.

3.2.2. FACTOR EN ESTUDIO

El factor de estudio que se evaluo en el presente trabajo de investigacion fue el

siguiente:

Factor a: Estados de madurez de la ciscara de naranja
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e NIVELES

Para el factor estados de madurez de la cascara de naranja se utilizaron (verde-

pintona- madura).

al: estado de madurez verde.
a2: estado de madurez pintona.
a3: estado de madurez madura

e TRATAMIENTOS

Se manipularon tres estados de madurez (verde — pintona - madura) con lo que

se obtuvieron 3 tratamientos (Tabla 3).

Tabla 3 Tratamientos

TRATAMIENTOS Nomenclatura Descripcion
1 af Verde
2 a2 Pintona
3 a3 Madura

3.3. DISENO EXPERIMENTAL

Se empled un disefio completamente al azar con 3 tratamientos y 3 repeticiones,

lo cual dié como resultado un total de 9 unidades experimentales

3.3.1. ANALISIS ESTADISTICOS

Para el andlisis estadistico de las variables en estudio se realizaron las

siguientes pruebas:

e Supuestos del analisis de la varianza (ADEVA). (normalidad,

homogeneidad homocedasticidad).

e ADEVA: Para determinar la existencia de diferencia estadistica entre

tratamientos.
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e Prueba de Tukey: Permiti6 determinar la magnitud de las diferencias
entre tratamientos. Se analizé al 5% de significancia, de acuerdo a los

grados de libertad (GL) del error.

e Kruskal Wallis. Determind la diferencia estadistica de los tratamientos.

e Dicotomia. Determino la incidencia de presencia de un compuesto.

3.4. UNIDAD EXPERIMENTAL

La unidad experimental estuvo constituida por 30 naranjas lo que cumplia con la
caracteristica del equipo, el mismo que pudo procesar 4-7 kg de cascaras de
naranja, con el cual se obtuvo el AE, donde se evaluaron las caracteristicas

fisicoquimicas del mismo.
3.5. VARIABLES

3.5.1. VARIABLE INDEPENDIENTE

e Estado de madurez de la naranja

3.5.2. VARIABLES DEPENDIENTES

e Rendimiento del aceite (%)
e Propiedades fisicas (densidad, indice de refraccion, actividad 6ptica)

e Composicion quimica

3.6.MANEJO DEL EXPERIMENTO

Se valoraron las caracteristicas fisico-quimicas del AE, con el siguiente

diagrama de flujo (Figura 1)
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3.6.1. DIAGRAMA DE PROCESO DE EXTRACCION DE AE A PARTIR DE
LA CASCARA DE NARANJA

NARANJAS PINTONAS
VERDEE < ioniimiio e i e PINTONAS
| SIMBOLOGIA | K .
' l 1 RECEPCION Y CLASIFICACION
| MISMO PROCESO  ——— | -
| I
l I
: OPERACION UNIT Q l
{ } 1 PESADO
| COMBINADA C Y
l >~ |
| I
: umswemov : (2\‘ .
e - j PULPA DE FRUTA
VAPOR | 3
|
2> EVAPORACION
VAPOR
AGUA (23°C = Q § Ivmin) 2

\ 4

3 DESTILADO

AGUA (27°C = Q 5 It/min)

2
assaougcﬁ.sc;m»
<3> DECANTACION
<4> FILTRADO
P AcuA

v ALMACENAMIENTO

Figura 3.1. Diagrama de proceso de extraccion de AE a partir de la cascara de
naranja.
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3.6.2. DESCRIPCION DEL DIAGRAMA DE PROCESO
e RECEPCION Y CLASIFICACION

Se procedio a realizar la recepcién, limpieza de las frutas y clasificacién (Anexo
20) de la materia prima (Tabla 4), la cual consistio en determinar el estado de
madurez de la fruta por colorimetria (colorimetro), para esto se tomé 60 naranjas
al azar para cada tratamiento al (Verdes), a2 (Pintonas), a3 (Maduras) las que
fueron distribuidas de la siguiente manera. 20 para cada una de las réplicas al
azar, con lo que se obtuvo un promedio en el espacial de color para los
tratamiento al (L* 42,52 ; a*-10,60 ; b* 23,63 ), a2 (L* 52,14 ; a* -3,24 ; b* 40,22),
a3 (L* 55,13 ; a* 14,99 ; b* 43,73).

Tabla 4 Espacial de color de naranjas

Tratamiento a1 Tratamiento a2 Tratamiento a3
Espacial color L* a¥ b* L* ar b* L* a b*
Suma 25513 -6359 14166 31281 -1946 24129 3363 9146  2667,3
Promedio 42,52 -10,60 23,61 5214  -324 40,22 5513 1499 4373
Desviacién 3,7 3,7 50 52 34 54 4,7 3,7 58

L*= luminosidad, a*+= Rojo a*-=Verde, b*+= Amarillo b*-= Azul

Consecuentemente, se determino el diametro (Tabla 5), para lograr este paso se
recurrio al muestreo simple, seleccionando 20 naranjas al azar para cada
tratamiento, con los siguientes promedios al (71,65 mm), a2 (65,9 mm), a3 (73,1
mm), se realiz6 este procedimiento para tener una homogeneidad de los

tratamientos.

Tabla 5 Didmetro de naranjas
Tratamiento a1 Tratamientoa2  Tratamiento a3

Suma 1433 1318 1462
Promedio (mm) 71,65 65,9 73,1
Desviacion 4,0 4,3 4,1

e PESADO

Una vez obtenida la clasificacion por color se determinar el peso del material

esperimental (Anexo 21).
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e PELADO

Se procedio a retirar la cascara de las naranjas (anexo 22), las naranjas fueron
cortadas en cuatro partes para luego retirar la corteza manualmente, teniendo
mucho cuidado de no desgarrar las cascaras, con esto se logré obtener un mayor

rendimiento del AE.

e EVAPORACION

Luego de tener las cascaras se procedié a ubicar en el evaporador (Anexo 23),
el cual trabajé con una presion de 1 atmosfera y con una temperatura de 93.5°C

ebullicion.

e DESTILACION

El proceso de condensacion (Anexo 24), el mismo que actué con agua con una
Temperatura (T° inicial de 23°C y T° de salida de 27°C) y su caudal (agua) fue 5

litros por minutos.

e DECANTACION

En este proceso se recolectd por decantacion (Anexo 25) el AE junto con vapor

de agua, misma que fue arrastrada.

e FILTRADO

Luego se procedi6 a realizar la filtracion o separacion (Anexo 26) de cualquier
particula, esto con el fin de que no haya sido arrastrada en el proceso, para

obtener un AE puro.

e RENDIMIENTO

Para determinar la cantidad de AE se procedi6 a acopiar en probetas, las cuales
primero se les realizd una homogenizacion (limpieza con el vapor de agua
arrastrada), para evitar una posible contaminacion cruzada; con las cantidades

de AE obtenidos en mL se procedio a calcular el rendimiento (anexo 1).
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e ENVASADO

Una vez obtenido el AE se procedio a embazar en botellas color ambar (Anexo

27), para evitar un posible cambio en alguna propiedad.

e ALMACENADO

El almacenado se realiz6 a temperatura de refrigeracion, esto durante el proceso

de la investigacion, luego fueron trasladadas al laboratorio (Anexo 28).

3.7. DETERMINACION DE PROPIEDADES FiSICAS

e Rendimiento: se relacion6 el volumen obtenido del aceite en la destilacion

vs el peso de la materia vegetal empleada (anexo 1).

e Densidad relativa: La densidad relativa se determiné segun la norma
AFNOR NF T 75-111 (ISO 279:1998) (anexo 2)

e Indice de refraccién (Anexo 29): Se determiné el indice de refraccion
segun la norma AFNOR NF T 75-112 (ISO 280: 1998) (anexo 3).

e Actividad Optica (Anexo 30): Para determinar la actividad 6ptica especifica
se utilizé la norma 1SO 592-1998 (anexo 4 )

3.8.COMPOSICION QUIMICA

Para determinacion de la composicion quimica del aceite esencial de la cascara
de naranja, se utilizé un cromatografo de gases acoplado a espectrometria de
masas, las corridas cromatogréficas se hicieron en la columna no polar DB5-
MASAS, con el proposito de llevar a cabo el analisis cualitativo y cuantitativo

respectivamente.

Con la finalidad de realizar un andlisis cualitativo y cuantitativo, se realizd una

corrida cromatografica de la mezcla de hidrocarburos de C10 a C25 (0.5 ul) y
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luego de las muestras de aceite esencial (990ul de diclorometano + 10 ul de
aceite), empleando la técnica de cromatografia de gases acoplada a
espectrometria de masas GC-MS, utilizando la columnas DB5-MASAS. Para
esta investigacién se tomo en referencia la técnica de la Universidad Particular
de Loja citada por Ludefia (2017).

3.8.1. ANALISIS DEL AE POR CROMATOGRAFIA EN CG-MS

El equipo utilizado para determinar los andlisis, fue un cromatografo de gases
Agilent serie 6890N, acoplada a un espectrometro de masas Agilent serie 5973
Inert; este equipo dispone de un sistema de datos “MSD-Chemstation D.01.00
SP1”, que cuenta con un inyector automatico Split/splitless serie 7683 y. Es asi,
gue con la ayuda de este equipo se identificd los componentes quimicos del
aceite esencial de la cascara de naranja y la obtencién de los espectros de cada
compuesto individual. Las respectivas inyecciones se efectuaron en las

columnas capilares DB5-MASAS.

El tamafo de las columnas es de 30 mx 0, 25 mm x 0,25 ym. La columna no
polar esta recubierta internamente de 5%-Fenil-metilpolisiloxano. La temperatura
limite para la columna DB5-MASAS es de 325°C.

3.8.2. CORRIDA CROMATOGRAFICA EN LA COLUMNA NO POLAR DB5-
MASAS ACOPLADO A ESPECTROMETRIA DE MASAS

Para las respectivas corridas cromatogréaficas se usé algunas medidas, ademas
las cuales se inyectaron las muestras del aceite esencial de cascara de naranja.
Ademas, se realizod la inyecciébn de una muestra de hidrocarburos de C10
(decano) a C25 (pentacosano), este conjunto de hidrocarburos comercialmente
es conocido como TPH- RPM de CHEM SERVICE.

Tabla 6 Condiciones de operacion de la columna no polar

Sistema de inyeccion Horno Columna (DB5-MASAS) Detector

Modo Split Temperatura inicial 50°C  Temperatura maxima 350°C Temperatura 250 °C
Radio de particién 50:1 Tiempo inicia 3 min Modo de flujo constante

Temperatura Inicial 250°C ~ Rampa 3°C/Min Flujo inicial 0,9 mL/min

Tipo De Gas Helio Temperatura Final 230°C  Presion inicial nominal 6,50 psi

Velocidad promedio 35 cm/seg
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3.8.3. IDENTIFICACION CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE LOS
COMPUESTOS QUIMICOS DEL AE DE CASCARA DE NARANJA, EN LA
COLUMNA NO POLAR

Como resultado final de la corrida cromatogréfica, los compuestos se observaron
en un cromatograma, figura que represento la sefial producida por el detector en
funcion del tiempo de elucién o volumen de eluyente afiadido. La identificacion
de los componentes de la muestra se llevo a cabo a partir de la posicion de los
distintos picos respecto al eje del tiempo, mientras que el area de cada uno,

proporcional a la concentracion del compuesto, permitié el analisis cuantitativo.

La identificacion se integro para que fuese mas precisa y confiable, mediante el
sistema de integracién Chemstation Integrator-autoint, que es propio del equipo
de cromatografia de gases, permitiendo asi tener una determinada cantidad de
compuestos en cada una de las muestras analizadas, para trabajar con los picos

integrados.

Con los cromatogramas obtenidos, se procedio a calcular los indices de Kovats
(IK) de los picos integrados, para ello se comparé el tiempo retencion de los
hidrocarburos con el tiempo de retencion de los componentes del aceite esencial,

aplicando la siguiente formula (3.1):

IK =100n + 100 * tRX — tRntRN — tRn (3.1)

Dénde:

IK: indice de retencién de Kovats

n: Numero de atomos de carbono en n-alcanos.

tRX: Tiempo de retencion del compuesto analizado, que eluye en el centro de n-
alcanos.

tRn: Tiempo de retencidén n-alcanos que eluye antes del compuesto analizado;
tRN: Tiempo de retencion de n-alcanos que eluye después del compuesto

analizado.
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Luego se calculé el indice de Kovats (IK) de cada compuesto, que fue
determinado experimentalmente en las corridas cromatograficas en la columna
no polar, estos valores se compararon con bases de datos electrénicas como
Nist (National Institute of Standards & Technology), en revistas como Taylor &
Francis (revistas en linea de tres de las principales editoriales del mundo: Taylor
& Francis, Prensa Routledge y Psicologia), de modo que la diferencia entre el IK
calculado y el leido sea menor a 20 unidades. También, se tomd en cuenta
parametros como el nimero de CAS, que presentd cada compuesto, de tal modo
qgue facilité la busqueda y la identificacion de los IK de los constituyentes
guimicos del aceite esencial de Citrus sinensis.

3.8.4. CUANTIFICACION DE LOS COMPUESTOS IDENTIFICADOS
MEDIANTE CROMATOGRAFIA DE GASES

Una vez eluidos los compuestos, se procedié a la cuantificacién de los mismos.
Los datos de hidrocarburos obtenidos en masas se utilizaron para desarrollar la
ecuacion de la recta, con la cual se calculd los tiempos de retencion de cada
compuesto. Estos tiempos de retencion calculados, se compararon con los
tiempos de retencién detectados de cada muestra; los tiempos de retencion se
fueron ajustando de acuerdo a los compuestos encontrados en cada columna,

no polar (anexo 5)



CAPITULO IV RESULTADOS Y DISCUSION
4.1. PROPIEDADES FiSICAS DEL AE

Para analizar las propiedades fisicas del AE se procedio a realizar los supuestos
del ADEVA, los datos se comportaron normales y homogéneos (anexo 6); En el
ADEVA (anexo 7) se pudo identificar el p-valor para tratamientos; teniendo una
sig<0,05 para Actividad Optica; mientras que para las demés variables no fue

significativo.

Tabla 7. Propiedades fisicas del AE

Tratamiento Rendimiento (%) %‘72:;3? d 2;:;;’:220) Irg?rlgscién
a1 0,36 0,84 113,58 a 1,47

a2 0,34 0,84 111,98 b 1,47

a3 0,57 0,83 113,58 a 1,47
p-valor >0,05 >0,05 <0,05 >0,05

Letras iguales en una misma columna no difieren estadisticamente segun Tukey al
5% de probabilidades.

En rendimiento (Tabla 7) los valores oscilaron entre 0,34-0,57%, los cuales se
pueden comparar por los obtenidos por Le6n et al. (2015) probablemente no
presentd variacion, por razones tipificadas por Torrenegra et al. (2016), las
cuales podrian ser métodos de cultivo, condiciones geoboténicas: clima, altitud,
tipo de suelo, luminosidad, pluviosidad, temperatura; época de recoleccion y

edad de las plantas; ya que todo el material experimental tuvo el mismo trato.

Mientras que para densidad 0,83-0,84 g/cm? e indice de refraccion 1,47 (Tabla
7) no tuvieron variacion, los valores se asemejan con los obtenidos por Leén et
al. (2015); si se presentase un valor menor se relaciona con la cantidad de

fenoles (Monzén & Cama, 2017).

e ACTIVIDAD OPTICA

Categorizacion de la variable actividad Optica (Tabla 7) segun la prueba
discriminativa de Tukey (anexo 8), la misma que arroj6é una categoria, por lo que

se procedio a utilizar una prueba mas estricta (Duncan), la misma que dio dos
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categorias (a - b); teniendo a las naranjas verdes y maduras con mejor categoria
con valores de 113,58-113,59°, comparados con la investigacion de Borja &

Delgado (2018), la cual tuvo una rotacion de 94°.

4.2. COMPOSICION QUIMICA AE

A los compuestos que se pudieron identificar en todos sus tratamientos y las
repeticiones se les tratd con estadistica paramétrica y no paramétrica; mientras
gue para los compuestos que no se pudo identificar en algun tratamiento o
repeticion se les tratdé dicotomizando los datos dando valor para ausencia =0

presencia =1.

En total, se pudo identificar ocho compuestos (anexo 9), de los cuales siete son
constantes en las tres variantes en estudio; teniendo como mayoritario el
limonene 96,08 (al); 95,92 (a2) y 96,28% (a3), esta informacion se complementa
con Cer6n & Cardona (2011) identificaron 9 compuestos mayoritarios, siendo
estos monoterpenos de 10 carbonos (C-10), y sesquiterpenos (C-15), entre ellos
destacan limoneno (90,967), B- mirceno (1,753), a-pineno (0,532); Baron et al.
(2012) reporta variacion en limone pero indica que la misma no se debe al estado
de madurez, le atribulle la variacion a caracterisitcas del suelo; Ademas Espina,
Condon, Pagan, & Garcia (2014) en su investigacion, utilizaron el limonene en la
pasteurizacion del zumo de naranja teniendo una buena aceptacion sensorial y
eficaz con el control de E. Coli. Por otra parte, Castafieda et al. (2018) quien
identific6 6 compuestos, teniendo al D-limoneno en 85,93%, al que atribuyen

propiedades quimiopreventivas y quimioterapéuticas.

e ANALISIS DE NORMALIDAD

Para analizar las propiedades quimicas del AE se procedi6 a realizar los
supuestos del ADEVA, los datos se comportaron normales y homogeneos
(anexo 10) para el compuesto linanlool, no asi para las otras propiedades; En el
ADEVA (anexo 11) se pudo identificar el p-valor para tratamientos; teniendo una

sig<0,05 para linalool.
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e CATEGORIA PARA LINALOOL

Segun la prueba discriminativa de Tukey (anexo 12), la misma que arrojo dos
categorias (a-b): teniendo a las naranjas pintonas con categoria (a) y las verdes
comparten categoria (a-b) con mayor concentracién de este compuesto (Tabla
8) 0,99%, este valor se lo podria comparar con los obtenidos por Torres et al.
(2017), Kirbaslar & Kirbaslar (2003) de 0,33-0,46-0,65%; Para Mondello,
Cotroneo, D'alcontres, & Dugo (1997) las diferencias en concentracién de linalool

es normal.

Tabla 8 Propiedades quimicas linalool

Tratamiento Linalool %
al 0,760 ab
a2 0,995 a
a3 0,543 b
p-valor P< 0,05

Letras iguales en una misma columna no difieren estadisticamente segun Tukey al
5% de probabilidades.

e PRUEBA DE KRUSKAL-WALLIS

El resumen de prueba de hipotesis de Kruskal- Wallis (anexo 13) de muestras
independientes indica la siguiente puntuacion, de acuerdo para los tratamientos
(con una probabilidad p> 0,05 para las categoria de pinene, myrcene, limonene),

la cual indica que la distribucion es la misma para los tratamientos (Tabla 9).

Tabla 9 Propiedades para pinene, myrcene, limonene

Tratamiento Pinene % Myrcene % Limonene %
a1 0,59 1,54 96,08
a2 0,59 1,51 95,92
a3 0,61 1,61 96,28
p-valor 1,000 0,193 0,113

4.2.1. DICOTOMIA

Se procedid a realizar la dicotomia de indicadores de la variable propiedades
guimicas a los compuestos que no pudieron ser identificados, ya sea en una
repeticion o en todo el tratamiento con respecto a los demas; para esto se realizo

una busqueda bibliogréfica para poder determinar si la presencia de estos
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compuestos (Sabinene, octanal, ocimene <(e)-B->, decanal, carane) son

benéficos o perjudiciales para el AE.

e SABINENE

El compuesto Sabinene resultd favorable segun lo descrito por Pubchem Cid
18818 (2005), ademas puede utilizarse como saborizante, aditivos para
perfumes, quimicos finos y biocombustibles Cao et al. (2018); por otra parte,
podria ser utilizado como antioxidante en la conservacion de semillas (Quiroga
et al., 2015).

Con lo antes mencionado, se pondera la presencia de este compuesto como
buena. Por lo tanto, se procedié a realizar la dicotomia, la cual revela en su
primera prueba el resumen de modelo (anexo 14.A) con el valor de R cuadrado
de Nagelkerke, este formula que el modelo propuesto manifiesta el 29,1% de la

varianza de la variable dependiente.

La prueba de Hosmer y Lemeshow (anexo 14.B) indica que la varianza no es
significativa p> 0,05 en el modelo. En la clasificacion (anexo 14.C) indica que en
el 77,8% de las probabilidades de acierto de la variable dependiente se podria

encontrar este componente.

Las variables de la ecuacion (Tabla 10) el tratamiento verde, no explica la
presencia de sabinene sig > 0,05, a mayor uso de este tratamiento, es menor la
probabilidad que se encuentre este componente. El tratamiento pintona, no
explica la presencia de sabinene sig > 0,05, a mayor uso de este tratamiento,
menor serd la probabilidad que se encuentre este componente. Se podria
concluir con los datos analizados que, la presencia de este componente no se

debe a los estados de madurez de la fruta sino alguna otra variable.

Tabla 10 Variables en la ecuacién para Sabinene

B ET. Wald Gl Sig. Exp(B)
al() 20510 23205423 000 1 999 000
Paso1a  a2(1) 000 1732 000 1 1,000 1,000
Constante 21,203 23205423 000 1 099 1615474924,363

a. Variable(s) introducida(s) en el paso 1: a1, a2.
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e OCTANAL

Para Dou et al. (2017) en su investigacion reporta que el octanal podria utilizarse
en la poscosecha en los citricos, teniendo efectos positivos sobre la no
germinacion del Penicillium digitatum causante de la podredumbre. Ademas, es
uno de los causantes de potenciar el olor fresco, tipico de los AE de los citricos
(Truong et al., 2017).

Con lo antes mencionado se pondera la presencia de este compuesto como
buena. Por lo que, se procedid a realizar la dicotomia, la cual demuestra en su
primera prueba el resumen de modelo (anexo 15.A) con el valor de R cuadrado
de Nagelkerke, este indica que el modelo propuesto explica el 47,6% de la

varianza de la variable dependiente.

La prueba de Hosmer y Lemeshow (anexo 15.B) indica que la varianza no es
significativa p> 0,05 en el modelo. En la clasificacion (anexo 15.C) prueba que
en el 88,9% de las probabilidades de acierto de la variable dependiente se podria

encontrar este componente.

Las variables de la ecuacion (Tabla 11) el tratamiento verde, no aclara la
presencia de octanal (sig > 0,05), a mayor uso de este tratamiento, es menor la

probabilidad de que se encuentre este componente.

El tratamiento pintona, no explica la presencia de octanal sig > 0,05, aunque el
programa sugiere a mayor uso de este tratamiento, sera mayor la probabilidad
gue se encuentre este componente. Se podria concluir con los datos analizados
que, la presencia de este componente no se debe a los estados de madurez de

la fruta sino alguna otra variable.

Tabla 11 Variables en la ecuacion para octanal

B ET. Wald Gl Sig. Exp(B)

al(1) 000 32817424 000 1 1,000 1,000

Paso1a  a2(1) 20510 23205423 000 1 999 807737432,194
Constante 693  32817,424 000 1 1,000 2,000

a. Variable(s) introducida(s) en el paso 1: a1, a2.



33

e OCIMENE <(E)-B->

Para Peng et al. (2017) el Ocimene <(E)-B-> un monoterpeno, causante de atraer
a los polinizadores a las plantas por su aroma floral. Las plantas lo producen
como defensa contra los insectos (Farré et al., 2017). Thakre et al. (2016)
comenta que, se puede aplicar para ayudar como defensa; por otra parte, una
investigacion en tomates demuestra que este componente se podria utilizar en

el control de plagas agricolas (Cascone et al., 2015).

Con lo sefalado anteriormente, se estima que la presencia de este compuesto
es buena. Es asi, que se procedio a realizar la dicotomia, la misma exterioriza
en su primera prueba el resumen de modelo (anexo 16.A) con el valor de R
cuadrado de Nagelkerke, el presente denota que el modelo propuesto expone el

82,1% de la varianza de la variable dependiente.

La prueba de Hosmer y Lemeshow (anexo 16.B) describe que la varianza no es
significativa p> 0,05 en el modelo. En la clasificacién (anexo 16.C) sefiala que el
88,9% de las probabilidades de acierto de la variable dependiente se podria

hallar este componente.

Las variables de la ecuacién (Tabla 12) el tratamiento verde, no esclarece la
presencia de ocimene (sig > 0,05), aunque el programa propone que, a mayor
uso la probabilidad aumenta en que se encuentre este componente. El
tratamiento pintona, no dilucida la presencia de ocimene sig > 0,05, aunque el
programa sugiere que a mayor uso, la probabilidad de que se encuentre este
componente subiria. Se podria finiquitar con los datos analizados que, la
presencia de este componente no se debe a los estados de madurez de la fruta

sino alguna otra variable.

Tabla 12 Variables en la ecuacién para ocimene <(e)-g->

B ET. Wald g Sig, Exp(B)
42406 32817424 000 1 999 26097590510202
al(1) 40900,000
Paso 12 ’
a2(1) 20510 23205423 000 1 999 807737436382
Constante 41713 32817 424 000 1 999 000

a. Variable(s) introducida(s) en el paso 1: a1, a2..
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e DECANAL

Decanal componente de los citricos, se produce naturalmente y se utiliza en

fragancias y aromas (Pubchem Cid 8175, 2019).

Con lo antes referido se pondera la presencia de este compuesto como buena.
Entonces, se procedio a realizar la dicotomia, esta indica en su primera prueba
el resumen de modelo (anexo 17.A) con el valor de R cuadrado de Nagelkerke,
la cual apunta que el modelo propuesto revela el 47,6% de la varianza de la

variable dependiente.

La prueba de Hosmer y Lemeshow (anexo 17.B) indica que la varianza no
representa valor alguno en el modelo, ya que no present6 variabilidad en los
resultados. En la clasificaciéon (anexo 17.C) sefiala que el 88,9% de las
probabilidades de acierto de la variable dependiente se podria encontrar este

componente.

Las variables de la ecuacién (Tabla 13) el tratamiento verde, no explica la
presencia de decanal (sig > 0,05), a mayor uso de este tratamiento el programa
plantea que sera mayor la probabilidad que se encuentre este componente. El
tratamiento pintona, no aclara la presencia de decanal sig > 0,05, es asi que, a
mayor uso de este tratamiento, menor sera la probabilidad de que se encuentre
este componente. Con los datos analizados la presencia de este componente no

se debe a los estados de madurez de la fruta sino alguna otra variable.

Tabla 13 Variables en la ecuacion para decanal

B ET. Wald gl Sig. Exp(B)

al(1) 20510 23205422 000 1 999 807737432,189

Pasota  a2(1) 000 32817421 000 1 1,000 1,000
Constante 693  32817.421 000 1 1,000 2,000

a. Variable(s) introducida(s) en el paso 1: a1, a2..

e CARANE

Un estudio realizado por Koziot et al. (2018) con carane preservado, da un amplio

espectro en actividades biolégicas entre ellas insecticidas, aplicaciones
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farmacoldgicas entre otras. Con lo antes nombrado se pondera la presencia de
este compuesto como buena. Por lo tanto, se procedio a realizar la dicotomia, la
cual indica en su primera prueba el resumen de modelo (anexo 18.A) con el valor
de R cuadrado de Nagelkerke, esta demuestra que el modelo propuesto explica
el 72% de la varianza de la variable dependiente.

La prueba de Hosmer y Lemeshow (anexo 18.B) revela que la varianza no es
significativa p> 0,05 en el modelo. La clasificacién (anexo 18.C) indica que el
88,9% de las probabilidades de acierto de la variable dependiente se podria

encontrar este componente.

Las variables de la ecuacion (Tabla 14) para el tratamiento verde, no explica la
presencia de carane sig > 0,05, asi que, a mayor uso de este tratamiento el
programa advierte mas probabilidad en que se encuentre este componente. El
tratamiento pintona, no explica la presencia de carane (sig > 0,05), a mayor uso
de este tratamiento, menor podria ser la probabilidad que se encuentre este
componente. Se podria determinar, con los datos analizados que la presencia
de este componente no se debe a los estados de madurez de la fruta sino alguna

otra variable.

Tabla 14 Variables en la ecuacion para carane

B ET. Wald gl Sig. Exp(B)
a1 21,896  23205,421 ,000 1 ,999 3230949684,916
Paso 12 a2 000 32817422 ,000 1 1,000 1,000
Constante 21,203 23205421 ,000 1 ,999 ,000

a. Variable(s) introducida(s) en el paso 1: a1, a2..
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CAPITULO V CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. CONCLUSIONES

El estado de madurez de las naranjas no afectd estadisticamente el

rendimiento del aceite esencial.

El efecto del estado de madurez con respecto a las propiedades fisicas
del aceite esencial, resulté significativo en actividad éptica, demostrando

gue las naranjas verdes y maduras fueron mejores tratamientos.

El componente mayoritario limonene no se vio afectado por el estado de

madurez, mientras linalool resulté mejor con naranjas verdes y pintonas.

La prueba de regresion binaria demostré que los componentes (Sabinene,
octanal, ocimene <(e)-p->, decanal y carane) no se vieron afectados por
los tratamientos y que la ausencia no se debe a los estados de madurez

del fruto.

5.2. RECOMENDACIONES

e Con respecto al limonene que es el componente mayoritario del aceite
esencial de las cascaras de naranja de preferencia se debe extraer en
cualquier estado de madurez del fruto, sin que el componente se vea

afectado.

e Aprovechar el aceite esencial de naranja por su alto contenido en linonene

determinando el perfil del aceite esencial con respecto al limonene.
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ANEXO 1
1.A. DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE RENDIMIENTO

Para calcular el porcentaje de rendimiento del aceite esencial, se correlaciono el
volumen de aceite esencial obtenido en cada destilacion con la cantidad de

materia vegetal.

Célculo:

Doénde:
% R: porcentaje de rendimiento;
V: volumen del aceite esencial extraido (mL);

P: peso de la materia vegetal empleada en la destilacién (g).
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ANEXO 2

2.A. DETERMINACION DE LA DENSIDAD RELATIVA A 20 °C

Segun la norma AFNOR NF T 75-111 (ISO 279:1998)

Fundamento:

La densidad relativa a 20 °C de un aceite se define como la masa de un

determinado volumen de aceite esencial a 20 °C sobre la masa de un volumen

igual de agua destilada a 20°C.

Nota:

Si es necesario, operar a una temperatura diferente debido a la naturaleza
del aceite, indicar la norma referente al aceite esencial. La correccion para 20
°C es de 0,007 a 0,0008 por grado centigrado.

La masa volumétrica a 20 °C de un aceite esencial se reporta como la masa

de un cierto volumen de aceite esencial a 20°C.

Materiales:

Picnémetro de vidrio

Bafio termostatico, mantenido a temperatura ambiente de 20 °C £ 0,2.
Termometro de precision graduado de 10 a 30 °C, con una variacion de 0,2
°Ca0,1°C.

Balanza analitica.

Procedimiento:

Preparaciéon del picndmetro: limpiar rigurosamente y luego enjuagar el
picnémetro, lavar con etanol y luego con acetona, pasarlo por una corriente
de aire seco, si es necesario secar el exterior del picnébmetro con un trapo
seco o0 con papel filtro. Cuando se equilibre la temperatura en el cuarto de
balanzas, pesar el picndmetro con el tapon en su sitio con 1 mg de precision.
Peso de agua destilada: llenar el picndmetro con agua recién destilada que
se encuentre a una temperatura de 20 °C. Coloque el picnémetro en el bafio
termostatico. Durante 30 minutos ajustar el nivel de agua hasta la marca,

poner el tapdn del picnébmetro en su sitio, secar el exterior del picnémetro con



a7

un trapo seco o papel filtro. Cuando se equilibre la temperatura del cuarto de
balanza pesar el picnémetro lleno con el tapén en su sitio con 1 mg de
presion.

e Peso del aceite esencial: vaciar el picnébmetro, luego enjuagar y secar.

Efectuar las mismas operaciones, pero con aceite en lugar de agua.

Calculos:

La densidad relativa se obtiene con la siguiente formula:

__ m2-mo0

- ml-mo0

d: densidad relativa a 20 °C, referido al agua a 20 °C;
Mo: masa en gramos del picnémetro vacio;
m1: masa en gramos del picnémetro con agua,;

m2: masa en gramos del picnGmetro con aceite esencial.
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ANEXO 3
3.A. DETERMINACION DEL INDICE DE REFRACCION

Segun la norma AFNOR NF T 75-112 (ISO 280: 1998)
Fundamento:
Segun el tipo de aparato que utilice, la medida directa del angulo de refraccion o
la observacion del limite de refraccion total. El aceite se mantendra dentro de las
condiciones de iso-tropismo y de transparencia.
Definiciéon:
El indice de refraccion de un aceite esencial es el producto entre el seno del
angulo de incidencia y el seno del angulo de refraccion de un rayo luminoso de
longitud de onda determinada, que pasa desde el aire a través del aceite
esencial, manteniendo la temperatura constante.
La longitud de onda especifica es 589,3 + 0,3 nm, correspondiente a la radiacion
D1y D2 del espectro de sodio.
La temperatura de referencia es de 20 °C, salvo para los aceites esenciales que
no son liquidos a esa temperatura. En este caso se deben adoptar las

temperaturas de 25°C y 30°C segun el punto de fusién del aceite considerado.

Materiales:

Refractometro: utilice un refractometro clasico que permita la lectura de los
indices de refraccion entre 1,300 y 1,700 con una precision de + 0,0002.

Ajuste el aparato de manera que a una temperatura de 20 °C se tengan los
siguientes indices de refraccion, segun:

e 1,3330 para agua destilada

e 1,4906 para el p-cimeno

e 1,5685 para el benzoato de bencilo

e 1,6585 para el 1-bromo naftaleno

Los productos patron deben ser puros, de calidad para refractometria, deben
también ajustarse con una lamina de indice de refraccidon conocida, segun las

indicaciones de fabricacion del equipo.
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Procedimiento:

Pasar una corriente de agua en un refractometro, a fin de mantener el aparato a
la temperatura de referencia de 20 °C salvo para los aceites esenciales que no
son liquidos a esa temperatura. En ese caso deben adoptarse las temperaturas
de 20 °Cy 30 °C, segun el punto de fusién del aceite esencial considerado. Esta
temperatura no debe diferir de la temperatura de referencia mas de + 0,2 °C y
debe mantenerse a £ 0,2 °C.

Antes de poner la muestra en el instrumento, llevarla a una temperatura igual a
la que se realizaré la medida. Para efectuar la lectura esperar que la temperatura
sea estable.

Célculos:

n'o= n'p +F (t'-t)
n'p: valor de la lectura obtenida a temperatura 20 °C o aquella a la que se ha
efectuado la determinacion;
F: factor de correccion 0,0004;
t": temperatura a la que se efectuo la lectura;

t: temperatura a 20 °C.

Nota:
Expresar los resultados con cuatro cifras decimales.

La precision de la determinacion es de + 0,0002.



50

ANEXO 4
4.A. DETERMINACION DE LA ACTIVIDAD OPTICA ESPECIFICA

Segun la norma ISO 592-1998

Fundamento:
Siempre que se trabaje con aceites soélidos o parcialmente solidos, aceites de
alta viscosidad en un rango de temperatura o aceites de colores fuertes, la

determinacién transcurre en una solucién del aceite.

Definiciones:

La actividad 6ptica se define como un conjunto de ondas luminosas que vibran
en un solo plano, mientras que en la luz no polarizada el plano de vibracién varia
rapidamente a razén de cien millones de veces por segundo. Es decir que la luz
polarizada es aquella que ha pasado a través de un polarizador que forza ondas
electromagnéticas aleatorias hacia un plano. Cuando esta luz polarizada en un
plano pasa a través de una sustancia 6pticamente activa, el plano de polarizacion
se gira en una cantidad que es caracteristica de la sustancia que se esta
examinando. Los polarimetros tienen la capacidad de detectar la posicién del
plano y de compararla con su posicion original siendo diferenciando la rotacion,
la cual se expresa normalmente en grados angulares (A°). La magnitud que rota

al plano varia de un compuesto activo a otro.

Reactivos:

Los reactivos deben ser de grado analitico. Usar agua destilada o de pureza
equivalente.

Solvente:

Solo para aceites esenciales que necesiten ensayarse en solucion. Se utilizara
preferiblemente diclorometano. Es necesario considerar la rotacion oOptica del
mismo.

Aparatos:

e Polarimetro: con una precision no menor a + 0,5 mrad (+ 0,03°) y ajustado

de 0° a 180° con agua.
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e El polarimetro constara de un plato de cuarzo de rotacidn 6ptica conocida, Si
esto es inaccesible, con una solucidon acuosa con un contenido de 26 g de
sacarosa anhidra pura por 100 mL de solucion. La rotacion éptica de esta
solucion es de +604 mrad en 200 mm de pasta a una temperatura de 20 °C.
El instrumento deberé ser usado en la oscuridad.

e Lafuente de luz: comprende un dispositivo a una longitud de onda de 589,3
nm £0,5 nm con una lampara de vapor de sodio.

e Tubos polarimetricos: usualmente de 100 mm + 0,5 mm de longitud. Para
muestras ligeramente coloreadas o de baja rotacidén oOptica se deben usar
tubos de mas o menos 200 mm + 0,5 mm, tubos de 50 mm + 0,5 mm o 10
mm £ 0,005 mm o menos si es necesario para muestras fuertemente
coloreadas. En la determinacién se debe trabajar a 20 °C o anotar la
temperatura especifica, utilice un tubo de ensayo de pared gruesa, equipado
con un termdmetro, asegurar la circulacién del agua a la temperatura
requerida. Para la determinacion de la temperatura ambiente ver el tipo de
tubo de ensayo que se debe utilizar, si bien es aconsejable utilizar los
descritos en la parte anterior.

e TermOmetro: graduado en 0,2 °C 0 0,1 °C permitiendo la determinacion de

temperaturas entre 10 °C y 30 °C.

Procedimiento:

Es necesario mantener la temperatura de la muestra a 20 °C + 0,2 °C o
especificar la temperatura, para la muestra que va en el tubo polarimétrico
apropiado. Mantener el diclorometano que esta circulando con un control
termostéatico, mantener la temperatura especificada durante la determinacion.
Llenar el tubo con la muestra y asegurarse de la ausencia de burbujas. Coloque
el tubo en el polarimetro y lea la dextrorrotacion (+) o la levorrotacion (Brand-
Williams) del aceite que en la escala muestra el instrumento.

Nota: Como una regla, la determinacion sera efectuada a 20 °C a excepcion de
los aceites que especifiquen el rango a trabajar.

Célculos:

La ecuacion utilizada para obtener la rotacion especifica de un compuesto

opticamente activo es la siguiente:
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[a]'o=;-
Dénde:
[a]°: rotacién especifica en ml/g dm;
o: rotacion Optica en grados (°);
I: longitud de celda en dm;
c: concentracién en g/mL de solucion.
El cambio de la temperatura tiene varios efectos sobre la rotacion de una
solucién o un liquido. Un incremento en la temperatura aumenta la longitud del
tubo y también disminuye la densidad, reduciendo asi el nUmero de moléculas
involucradas causando cambios en el poder rotario de las moléculas entre si
mismas.
Nota: los factores de correccion deberan ser datos en las especificaciones para
cada aceite.
Precision: la precision del método ensayado es de + 3 mrad (+0,17°)
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ANEXO 5
5.A. DETERMINACION DEL INDICE DE RETENCION

Obtenido los cromatogramas, se calcula los indices te retencion de los picos
integrados, para ello se compara el tiempo de retencién de los hidrocarburos con
el tiempo de retencion de los compuestos del aceite esencial, empleando la

siguiente ecuacion:

tRX — tRn

Donde:

IR= indice de retencion;

n= numero de atomos de carbono en el n-alcano;

tRx= tiempo de retencién del compuesto analizado, que eluye en el centro de n-
alcanos;

tRn= tiempo de retencidn n-alcano que eluye antes del compuesto analizado;
tRN= tiempo de retencién de n-alcano que eluye después del compuesto

analizado.
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ANEXO 6
6.A. SUPUESTOS DEL ADEVA PARA PROPIEDADES FiSICAS

Madn =4 TR-10
*h.-lm- 1 oex-4
-

Wadm = - 3017
#m- "

Mo = 153210 *
- o
Wed

Madn = 1 15E-14
=='—u—a- e

‘ 0 =
Revidus pars ACTIVIOAD _OF

Histograma y curva de normalidad con residuo de propiedades fisicas

Prueba de homogeneidad de la varianza

Estadistico ,

de Levene ol 912 Sig.
Actividad 6ptica ,985 2 6 A427ns
Rendimiento 1,255 2 6 ,350ns
Densidad 2,480 2 6 ,164ns
indice de refraccion 1,684 2 6 ,263ns




7.A. ADEVA PARA PROPIEDADES FiSICAS

Tabla ADEVA de un factor

ANEXO 7
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Suma de gl Media cuadratica F Sig.
cuadrados
Tratamientos 5,109 2 2,555 5,409 ,045*
Actividad 6ptica Error 2,834 6 472
Total 7,943 8
Tratamientos ,102 2 ,051 2,992 125 NS
Rendimiento Error ,102 6 ,017
Total ,204 8
Tratamientos ,000 2 ,000 2,179 ,194 NS
Densidad Error ,000 6 ,000
Total ,000 8
Tratamientos ,000 2 ,000 4,357 ,068 NS
indice refraccion Error ,000 6 ,000
Total ,000 8




ANEXO 8
8.A. CATEGORIZACION PARA ACTIVIDAD OPTICA

Tabla Tukey, Duncan para Actividad Optica

TRATAMIENTO N  Subconjunto para alfa = 0.05
a b

Pintona 3 111,99

Verde 3 113,58
HSDde Tukey*  \tadura 3 11359

Sig. ,065

Pintona 3 111,99
Duncan? Verde 3 113,58

Madura 3 113,59

Sig. 1,000 ,995

Se muestran las medias para los grupos en los subconjuntos homogéneos.
a. Usa el tamafio muestral de la media armonica = 3,000.
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ANEXO 9

9.A. DB5-MASAS NARANJAS

Tabla DB5-MASAS NARANJAS VERDES (al)

INDEX COVATS % de Cantidad Relativa

Compuestos IRref IRcal R1 R2 R3 0 o
1 Pinene <a-> 932 933 0,5985  0,5817 10,5983 0,59 0,01
2 Sabinene 969 968 0,5371 0,6099 0,6028 0,58 0,04
3 Myrcene 988 984 1,5478 1,5477 1,532 1,54 0,01
4 Octanal 998 998 0,1531 0,1664 0,1632 0,16 0,01
5 Carene <86-3-> 1008 1002 0,1485 0,163 0,10 0,01
6 Limonene 1024 1024 96,0653 96,1015 96,0599 96,08 0,02
7 Linalool 1095 1094 0,824 0,7066 0,7501 0,76 0,06
8 Decanal 1201 1199 0,133 0,1307 0,09 0,00
Fuente: IR cal (Adams, 2017)
Tabla DB5-MASAS NARANJAS PINTONAS (a2)

INDEX COVATS % de Cantidad Relativa

Compuestos IRref IRcal R1 R2 R3 X o
1 Pinene <a-> 932 933 0,5602 05984 10,6185 0,59 0,03
2 Sabinene 969 968 0,3392 0,2658 0,20 0,05
3 Myrcene 988 984 1,5074 1,4983 15338 1,51 0,02
4 Octanal 998 998 0,702 0,407 0,10 0,02
5 Limonene 1024 1024 95,9569 96,0485 95,747 9592 0,15
6 Ocimene <(E)-p-> 1044 1040 0,2392 02875 0,18 0,03
7 Linalool 1095 1094 0,9331 0,8742 11775 0,99 0,16
8 Decanal 1201 1199 02796  0,2325 0,2292 0,25 0,03
Fuente: IR cal (Adams, 2017)
Tabla DB5-MASAS NARANJAS MADURAS (a3)

INDEX COVATS % de Cantidad Relativa

Compuestos Rref IRcal R1 R2 R3 X Y
1 Pinene <a-> 932 919 0,58 0,5838 0,6775 0,61 0,06
2 Sabinene 969 969 0,23 0,2654 0,17 0,02
3 Myrcene 988 985 1,54 1531 17675 1,61 0,13
4 Octanal 998 998 0,20 0,807 10,2331 0,20 0,03
5 Limonene 1024 1024 96,38 96,4517 95998 96,28 0,24
6 Ocimene <(E)-p-> 1044 1040 0,16 0,1332 0,1479 0,15 0,01
7 Linalool 1095 1094 0,57 0,5501 0,507 0,54 0,03
8 Decanal 1201 1199 0,34 0,3011 0,2662 0,30 0,04

Fuente: IR cal (Adams, 2017)
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ANEXO 10
10.A. SUPUESTOS DEL ADEVA PARA PROPIEDADES QUIMICAS

Vadn = 4’5".

s I R

) 0 A0 Y

Residuo para Linonene Reslduo para Linalaol

Figura Histograma de residuo de propiedades quimicas

Tabla Prueba de homogeneidad de varianzas

Estadistico de

Levene gl g2 Sig.
pinene 5,220 2 6 ,049*
myrcene 12,398 2 6 ,007*
limonene 5,180 2 6 ,049*
linalool 5,152 2 6 ,050Ns

Demstaen tpicn 142 = =



ANEXO 11
11.A. ADEVA PARA PROPIEDADES QUIMICAS

Tabla ADEVA de un factor para propiedades quimicas

linalool
Suma de . ” ,
cuadrados al Media cuadrética F Sig.
Tratamientos ,306 2 ,153 15,056 ,005**
Error ,061 6 ,010
Total ,367 8
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ANEXO 12
12.A. CATEGORIZACION PARA LINALOOL

Tabla Tukey para linalool

HSD de Tukey2
trata N Subconjunto para sig = 0.05

b a
a3 3 ,5432667
a1 3 ,7602333 ,7602333
a2 3 ,9949333
Sig. ,086 ,066

Se muestran las medias para los grupos en los subconjuntos homogéneos.
a. Usa el tamafio muestral de la media arménica = 3,000.




ANEXO 13
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13.A. ADEVA DE KRUSKAL-WALLIS PARA PINENE, MYRCENE, LIMONENE

Tabla Resumen de prueba de hipotesis

Hipo6tesis nula Test Sig. Decisidn

1 Ladistribucion de pinene es Prueba Kruskal-Wallis 1,000 Retenerla
la misma entre las de muestras hipétesis
categorias de tratamiento. independientes nula.

2 Ladistribucién de myrcene  Prueba Kruskal-Wallis ,193 Retener la
es la misma entre las de muestras hipotesis
categorias de tratamiento. independientes nula.

3 Ladistribucion de limonene  Prueba Kruskal-Wallis ,113 Retener la
es la misma entre las de muestras hipotesis
categorias de tratamiento. independientes nula.

Se muestran las significancias asintéticas. El nivel de significancia es ,05.
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ANEXO 14
14.A. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS RESUMEN DEL MODELO

PARA SABINENE

Tabla Resumen del modelo para Sabinene

Paso -2 log de la R cuadrado de R cuadrado de
verosimilitud Cox y Snell Nagelkerke
1 7,6382 ,190 ,291

a. La estimacién ha finalizado en el nimero de iteracion 20
porque se han alcanzado las iteraciones maximas. No se

puede encontrar una solucién definitiva.

14.B. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS PRUEBA DE HOSMER Y
LEMESHOW PARA SABINENE

Tabla Prueba de Hosmer y lemeshow para Sabinene

Paso Chi cuadrado gl Sig.
1 ,000 1 1,000

14.C. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS CLASIFICACION PARA
SABINENE

Tabla Clasificacidna para Sabinene

Observado Pronosticado
Sabinene Porcentaje
Ausencia Presencia correcto
] Ausencia 0 2 ,0
Sabinene .
Paso 1 Presencia 0 7 100,0
Porcentaje global 77,8

a. El valor de corte es ,500
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ANEXO 15

15.A. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS RESUMEN DEL MODELO
PARA OCTANAL

Tabla Resumen del modelo para octanal

Paso -2 log de la R cuadrado de R cuadrado de
verosimilitud Cox y Snell Nagelkerke
1 3,8192 ,239 AT76

a. La estimacion ha finalizado en el nimero de iteracién 20
porque se han alcanzado las iteraciones méximas. No se

puede encontrar una solucién definitiva.

15.B. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS PRUEBA DE HOSMER Y
LEMESHOW PARA OCTANAL

Tabla Prueba de Hosmer y lemeshow para ocatanal

Paso Chi cuadrado gl Sig.
1 ,000 0

15.C. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS CLASIFICACION PARA
OCTANAL

Tabla Clasificaciéna para ocatanal

Observado Pronosticado
Octanal Porcentaje
Ausencia Presencia correcto
Ausencia 0 1 ,0
Octanal
Paso 1 Presencia 0 8 100,0
Porcentaje global 88,9

a. El valor de corte es ,500
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ANEXO 16
16.A. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS RESUMEN DEL MODELO

PARA OCIMENE <(E)-B->

Tabla resumen del modelo para ocimene <(e)-p->

Paso -2 log de la R cuadrado de R cuadrado de
verosimilitud Cox y Snell Nagelkerke
1 3,8192 ,613 ,821

a. La estimacion ha finalizado en el nimero de iteracion 20
porque se han alcanzado las iteraciones maximas. No se

puede encontrar una solucién definitiva.

16.B. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS PRUEBA DE HOSMER Y
LEMESHOW PARA OCIMENE <(E)-B->

Tabla Prueba de Hosmer y lemeshow para ocimene <(e)-->

Paso Chi cuadrado gl Sig.
1 ,000 1 1,000

16.C. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS CLASIFICACION PARA
OCIMENE <(E)-B->

Tabla Clasificaciéna para ocimene <(e)-3->

Observado Pronosticado
Ocimene Porcentaje
Ausencia Presencia correcto
. Ausencia 3 1 75,0
Ocimene ]
Paso 1 Presencia 0 5 100,0
Porcentaje global 88,9

a. El valor de corte es ,500
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ANEXO 17
18.A. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS RESUMEN DEL MODELO

PARA DECANAL

Tabla resumen del modelo para decanal

Paso -2 log de la R cuadrado de R cuadrado de
verosimilitud Cox y Snell Nagelkerke
1 3,8192 ,239 AT76

a. La estimacion ha finalizado en el nimero de iteracién 20
porque se han alcanzado las iteraciones méximas. No se

puede encontrar una solucién definitiva.

17.B. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS PRUEBA DE HOSMER Y
LEMESHOW PARA DECANAL

Tabla Prueba de Hosmer y lemeshow para decanal

Paso Chi cuadrado gl Sig.
1 ,000 0

17.C. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS CLASIFICACION PARA
DECANAL

Tabla Clasificaciona para decanal

Observado Pronosticado
Decanal Porcentaje
Ausencia  Presencia correcto
Ausencia 0 1 ,0
Decanal )
Paso 1 Presencia 0 8 100,0
Porcentaje global 88,9

a. El valor de corte es ,500
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ANEXO 18
18.A. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS RESUMEN DEL MODELO
PARA CARANE

Tabla resumen del modelo para carane

Paso -2 log de la R cuadrado de R cuadrado de
verosimilitud Cox y Snell Nagelkerke
1 3,819 ,470 ,720

a. La estimacion ha finalizado en el nimero de iteracién 20
porque se han alcanzado las iteraciones méximas. No se

puede encontrar una solucién definitiva.

18.B. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS PRUEBA DE HOSMER Y
LEMESHOW PARA CARANE

Tabla Prueba de Hosmer y lemeshow para carane

Paso Chi cuadrado gl Sig.
1 ,000 1 1,000

18.C. DICOTOMIA PROPIEDADES QUIMICAS CLASIFICACION PARA
CARANE

Tabla Clasificaciéna para carane

Observado Pronosticado
CARANE Porcentaje
Ausencia Presencia correcto
Ausencia 6 1 85,7
CARANE )
Paso 1 Presencia 0 2 100,0
Porcentaje global 88,9

a. El valor de corte es ,500
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ANEXO 19

19.A. MATERIA PRIMA
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ANEXO 20

20.A. RECPCION Y CLASIFICACION DE MATERIA PRIMA




21.A. PESADO

ANEXO 21
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22.A. PELADO

ANEXO 22
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23.A. EVAPORACION

ANEXO 23
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24.A. DESTILACION

ANEXO 24
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25.A. DECANTACION

ANEXO 25
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26.A. FILTRADO

ANEXO 26
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27.A. ENVASADO

ANEXO 27
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ANEXO 28
28.A. MUESTRAS PARA LABORATORIO
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ANEXO 29
29.A. RESULTADOS INDICE DE FRACCION

a4



ANEXO 30
30.A. RESULTADOS ACTIVIDAD OPTICA
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