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RESUMEN

El hinojo (Foeniculum vulgare Miller) es una planta aromética que contiene aceite
esencial conocido también como la esencia de la planta, siendo usado tanto
como condimentos y fines medicinales. La presente investigacion tuvo como
objetivo determinar el rendimiento, caracteristicas fisicas y quimicas del aceite
esencial de hinojo por los métodos de arrastre de vapor y soxhlet, para lo cual el
hinojo fue sometido a operaciones de clasificacion, lavado, desojado y pesado,
realizado en los laboratorios de quimica y de procesos agroindustriales de la
Escuela Profesional de Ingenieria Agroindustrial de la Universidad José Maria
Arguedas. La extraccion del aceite esencial fue realizada por las metodologias
de arrastre de vapor y soxhlet, las caracteristicas fisicas y quimicas fue
determinadas mediante las Normas técnicas peruanas evaluandose la densidad
(p), viscosidad (n), indice de refraccion (IR), solubilidad en etanol (S.E), indice
de saponificacion (1.S), indice de ester (I.E) y indice de acidez (I.A). por otra
parte, los datos reportados fueron evaluados a través del analisis de varianza de
ANOVA, tes de LSD de Fisher con un nivel de confianza del 95 %. A su vez el
porcentaje de rendimiento de extraccion del aceite esencial de hinojo por arrastre
de vapor fue 0.25% (v/m), 5.92% (v/m) por soxhlet. Asimismo, la densidad,
viscosidad, indice de refraccién, solubilidad en etanol, indice de saponificacién
indice de ester y indice de acidez del aceite esencial extraido por arrastre de
vapor fueron de 0.93g/ml, 1.39 cP, 1.51, 4.17 ml, 6.58 mg de KOH/g, 6.00 mg de
KOH/g, 0.59 mg de NaOH/g. mientras que por el extraido por el método de
soxhlet fueron de 0.95 g/ml, 2.17 cP, 1.5, 27.17 ml, 6.53 mg de KOH/g, 6.09 mg
de KOH/g, 0.51 mg de NaOH/g.

Palabras claves. Extraccion, arrastre de vapor, soxhlet, solventes, fisicas,

guimicas, rendimiento.
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ABSTRAC

Fennel (Foeniculum vulgare Miller) is an aromatic plant that contains essential oil
also known as the essence of the plant, being used both as condiments and
medicinal purposes. The purpose of this research was to determine the
performance, physical and chemical characteristics of fennel essential oil by
steam and soxhlet dragging methods, for which the fennel was subjected to
sorting, washing, dulling and weighing operations, carried out in the laboratories
of chemistry and agroindustrial processes of the Professional School of
Agroindustrial Engineering of the José Maria Arguedas University. The extraction
of the essential oil was carried out by the steam and soxhlet drag methodologies,
the physical and chemical characteristics were determined by the Peruvian
Technical Standards evaluating the density (p), viscosity (n), refractive index (IR),
solubility in ethanol (SE), saponification index (1S), ester index (IE) and acidity
index (IA). on the other hand, the reported data were evaluated through the
analysis of variance of ANOVA, Fisher's LSD tes with a 95% confidence level. In
turn, the percentage of extraction performance of fennel essential oil by steam
entrainment was 0.25% (v / m), 5.92% (v / m) per soxhlet. Likewise, the density,
viscosity, refractive index, ethanol solubility, saponification index ester index and
acidity index of the essential oil extracted by steam entrainment were 0.93g / ml,
1.39cP, 1.51, 4.17 ml, 6.58 mg of KOH / g, 6.00 mg of KOH / g, 0.59 mg of NaOH
/ g. while for the one extracted by the soxhlet method they were 0.95 g/ ml, 2.17
cP, 1.5, 27.17 ml, 6.53 mg of KOH / g, 6.09 mg of KOH / g, 0.51 mg of NaOH / g.

Keywords. Extraction, steam entrainment, soxhlet, solvents, physical, chemical,

performance.
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CHUMASQA

Kay miski sacha hinojo (Foeniculum vulgare Miller) o paga kan sumaq wiswin,
kikin sachamanta, tupachinapaq ima qispin, ampipagima. Kay maskaypa
tariyninwan yachasunchik imaynan fisicas y quimicas gawayninkuna tarikun
hinojupa. Inallatag urqukun kay vapor y soxhlet nisgawan. Kay hinojo churakun
rakisgaman, taksasgaman, rakisgaman inallataq llasaynin ruwakun hatun
Yachaywasi Profesional de Ingenieria Agroindustrial de la Universidad José
Maria Arguedas laboratorio ukupi. Kay wiswi urqukun churapakuy qachisga
vapor y soxhirt nisgawan gawaynin kuna fisica, quimica kamachikun normas
técnicas peruanas chaninchay densidad (p), viscosidad (), indice de refraccion
(IR), solubilidad en etanol (S.E), indice de saponificacion (1.S), indice de ester
(LE) y indice de acidez (I.A). kay kuna chaninchakun andlisis de varianza de
ANOVA, tes de LSD de Fisher con un nivel de confianza del 95 %.kay wiswiynin
hinojupa tarikun taytaynin achkan kay arrastre de vapor 0.25% (v/m), 5.92% (v/m)
por soxhlet. Inallatay chuyaynin, achkan, indice de refraccion, solubilidad en
etanol, indice de saponificacion indice de ester y indice de acidez del aceite
esencial extraido por arrastre de vapor chaynan 0.93g/ml, 1.39 cP, 1.51, 4.17
ml, 6.58 mg de KOH/g, 6.00 mg de KOH/g, 0.59 mg de NOH/g. urqusqan kay
método de soxhlet chaynan de 0.95 g/ml, 2.17 cP, 1.5, 27.17 ml, 6.53 mg de
NaOH/g, 6.09 mg de KOH/g, 0.51 mg de NaOH/g nisgawan.

Chaninchasga rimaykuna: urgusqa, arrastre de vapor, soxhlet, solventes,

fisicas, quimicas, kallpachakug nisgnmanta.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

En Apurimac existen diversas plantas arométicas nativas silvestres, que han sido
utilizados en la medicina andina. Estas plantas aromaticas contienen aceites
esenciales, que son sustancias odoriferas de naturaleza oleosa, son muy
numerosos y estan ampliamente distribuidos en distintas partes del vegetal: en

las raices, tallos, hojas, flores y frutos.

El hinojo (Foeniculum vulgare Miller) ha sido cultivado desde tiempos
iInmemoriales, siendo usado tanto como condimentos como fines medicinales por
los chinos, los indios y los egipcios. Se emplea como aperitivo, estomacal,
diurético, digestivo carminativo, oxigénico, expectorante suave, vulnerario,
estimulante de la circulacion anti flatulento y para aliviar cdlicos en los nifios.
(Ryman, 1995).

Se realiz6 la extraccion del aceite esencial de hinojo por el método de arrastre
de vapor, a diferentes presiones (5,10,15) psi y por el método de soxhlet
utilizando como solvente éter de petréleo y el etanol, asi mismo determinando el
% de rendimiento. Finalmente, se hizo la caracterizacion por medio de pruebas
fisicas (densidad, viscosidad, indice de refraccion y solubilidad en etanol). Asi
mismo las caracteristicas quimicas: (indice de saponificacion, indice de ester e

indice de acidez).

El objetivo del presente trabajo de investigacion fue evaluar el rendimiento,
caracteristicas fisicas y quimicas del aceite esencial de Hinojo (Foeniculum

vulgare Miller) extraido mediante los métodos de arrastre de vapor y Soxhlet.

Dentro de los objetivos especificos que busca el presente trabajo de
investigacion se encuentran determinar el rendimiento de aceite esencial de
Hinojo (Foeniculum vulgare Miller) extraido mediante los métodos de arrastre de
vapor y Soxhlet. Asi mismo analizar las caracteristicas fisicas (densidad, indice
de refraccion, viscosidad, solubilidad en etanol) de aceite esencial del Hinojo
(Foeniculum vulgare Miller). A su vez analizar las caracteristicas quimicas (indice
de saponificacién, indice de ester e indice de acidez) de aceite esencial del
Hinojo (Foeniculum vulgare Miller).



1.1 Antecedentes de la investigacién

Marlon et al. (2003), evaluaron el rendimiento de aceite esencial de hinojo
(Foeniculum vulgare Miller) procedente de dos niveles altitudinales de
Guatemala. Utilizaron dos métodos de extraccién, a nivel planta piloto por medio
de arrastre con vapor y a nivel de laboratorio por medio de un Neoclevenger, los
porcentajes de aceite esencial obtenidos de los distintos niveles altitudinales del
departamento de Huetenango a una altitud de 2000msnm obtuvo el rendimiento
en un promedio de 1.514 %, mientras que a la altitud de 2400 msnm obtuvo el

rendimiento en un promedio de 1.518 %

Garcia et al. (2017), evaluaron la extraccion del aceite esencial de cedrén
(Aloysia triphylla) por el método de fluidos supercriticos y arrastre con vapor en
la region Arequipa. Determino el rendimiento por los métodos de fluidos
supercriticos (C0,) donde determino el mayor rendimiento en las hojas del
cedron de 37.9 % y por el método de arrastre de vapor obtuvo un mayor
rendimiento de 25.6% de hojas grandes de cedron, seguido de las hojas
medianas de 12.4 %, en un menor rendimiento el cedron en inflorescencia
alcanzando un 10.6%. En tercer lugar, se realizo el analisis fisicoquimico al
aceite esencial de cedron, presentando una densidad relativa 0.92 g/mL,

solubilidad 96 %, indice de refraccion 1.490.

Valverde et al. (2011), evaluaron la extraccion y caracterizacion del aceite
esencial del romero (Rosmarinus officinalis) por el método de arrastre de vapor
obtenida en estado fresco y secado convencional. Determiné el rendimiento de
aceite esencial del romero secado al medio ambiente de 0.981% y de la muestra
en fresco de 0.6114%. Con respecto a la caracterizacion fisicoquimica del aceite
esencial del romero determino en el estado fresco lo siguiente: acidez de 0,060,
pH 6,7 y el indice de saponificacion es de 0,304, para el secado a medio
ambiente del romero fue lo siguiente: acidez de 0,075, pH 6,43 y el indice de

saponificacion es de 0,305 el indice de peroxidos es de 0.166 para ambos casos.



Stanciuc et al. (2013), evaluaron la extraccion y caracterizacion de aceite
esencial de jengibre (Zingiber officinalis)”. Determino dentro de las
caracteristicas de los rizomas del jengibre de humedad de 79% y 1,7% de
cenizas. Para una buena extraccion del aceite esencial, ha sido necesario un
secado previo de los rizomas a la temperatura de 30 °C de 4 a 5 dias, asi como
una molienda adecuada para obtener un mejor rendimiento. El rendimiento de
aceite esencial se obtuvo de 0,5%. Las caracteristicas fisicas de aceite son:
Densidad 0,876 g/cm3, indice de refraccion 1,4588, soluble en alcohol. El
analisis del aceite por espectroscopia de IR y UV indica la presencia de

sesquiterpenos, siendo zingibereno el principal componente.

Valencia et al. (2018), evalu6 el método de extraccion de aceite esencial de la
semilla de moringa (Moringa oleifera). Utilizaron tres métodos para la obtencién
del aceite esencial; extraccion por Soxhlet, arrastre de vapor y prensa manual.
El método mas efectivo para la extraccion de aceite esencial de la semilla de
Moringa oleifera Lam es por el método Soxhlet con un alto rendimiento del
55.1%. en seguido por el método de extraccion de arrastre de vapor con un
rendimiento de 37.5% y el método de extraccion de prensa con un rendimiento

de 17.5%. densidad de las muestras obtenidas en promedio de 0.9 g/ml.

Camacho et al. (2011), evaluaron las caracterizacion fisicoquimica del aceite
esencial de la mufia (Minthostachys setosa) y su estudio antibacteriano la
extraccién del aceite esencial lo llevd a cabo empleando el método por arrastre
de vapor con un rendimiento promedio de 1.062%,una densidad relativa de
promedio 0.9398g/ml, indice de refraccion en promedio de 1.4757, Solubilidad
del aceite esencial de mufia en etanol 13ml, Residuo por evaporacion promedio
del aceite esencial de mufia 83.5 %, Determinacion del indice de ester promedio
aceite esencial de mufia 3.6 ml, Determinacion del indice de acidez promedio

aceite esencial de murfia 0.4 ml,



1.2 Justificacion de lainvestigaciéon

En las comunidades campesinas de nuestro pais las plantas medicinales vienen
siendo utilizadas de manera tradicional. En especial la hierba aromética de hinojo
la cual se consume en mate, ensaladas y en alimentos, por sus propiedades
entre ellas digestivas, diuréticas, bronquiales, antiinflamatorios y antioxidantes
(Bruneton, 1993, p.510). y no teniendo en cuenta que las hierbas aromaticas
constituyen la principal fuente de aceite esencial, los cuales tienen gran
importancia al ser insumos de numerosas industrias como la industria
alimentaria, farmacéutica, la industria de productos de limpieza, en perfumeria,
etc.; si bien existen algunos aceites esenciales que no pueden ser usados a

escala industrial,

La extraccion de aceite esencial de hinojo mediante los métodos por arrastre a
vapor y soxhlet, en su caracterizacion fisica y quimica permiten el conocimiento
de como afectan cada uno de los métodos sobre las caracteristicas como: el
rendimiento, densidad, viscosidad, indice de refraccion, solubilidad en etanol
indice de saponificacion, indice de ester e indice de acidez, teniendo en cuenta
gue los aceites esenciales poseen una composicion compleja y con una alta
probabilidad de sufrir modificaciones fisicoquimicas por reacciones entre sus
propios constituyentes o mediante los medios que se utilizan para su obtencién

del aceite esencial. (Montoya, 2010, p.29).

La presente investigacion en la extraccion y caracterizacion fisica, quimica del
aceite esencial del hinojo, nos permite contribuir con la industria de aceites
esenciales y tener como materia prima para los diversos productos en la industria

del Peru.



1.3

1.4

Problemas de la investigacién

Problema general

¢, Como influye los métodos de extraccidén de arrastre de vapor y soxhlet
en el rendimiento, caracteristicas fisicas y quimicas del aceite esencial de

Hinojo (Foeniculum vulgare Miller)?

Problemas especificos

¢, Cual es el rendimiento de aceite esencial del Hinojo (Foeniculum vulgare
Miller) extraido mediante los métodos de arrastre de vapor y soxhlet?

¢ Como es la influencia de los métodos de extraccion por arrastre de vapor
y Soxhlet en las caracteristicas fisicas del aceite esencial del Hinojo
(Foeniculum vulgare Miller)?

¢En qué medida varian las caracteristicas quimicas del aceite esencial
del Hinojo (Foeniculum vulgare Miller) extraido mediante los métodos de

arrastre de vapor y soxhlet?
Hipo6tesis de la investigacion
Hipotesis general

Los métodos de extraccion de arrastre de vapor y soxhlet muestran un
incremento en el rendimiento, caracteristicas fisicas y quimicas del aceite
esencial de Hinojo (Foeniculum vulgare Miller).

Hipdtesis especificas

Los métodos de extraccion de arrastre de vapor y soxhlet presentan
incremento en el rendimiento de extraccion del aceite esencial de Hinojo
(Foeniculum vulgare Miller).

El método de extraccion de arrastre de vapor presenta mejores
caracteristicas fisicas frente al método de extraccion por soxhlet del aceite
esencial de Hinojo (Foeniculum vulgare Miller).

El método de extraccibn de arrastre de vapor presenta mejores
caracteristicas quimicas frente al método de extraccion por soxhlet del

aceite esencial de Hinojo (Foeniculum vulgare Miller).



1.5 Variables de la investigacién

Variales independientes

M1: extraccion por arrastre de vapor a presiones de 5, 10 y 15 psi.

M2: extraccion por soxhlet con solventes de éter de petréleo y etanol.

Variable dependiente

Rendimiento

Caracteristicas: Fisicas (densidad, viscosidad, indice de refraccion y solubilidad
en etanol).

Caracteristicas Quimicas: (indice de saponificacién, indice de ester y indice de
acides).

1.6

Objetivos de la investigacion

Objetivo general

Evaluar el rendimiento, caracteristicas fisicas y quimicas del aceite
esencial de Hinojo (Foeniculum vulgare Miller) extraido mediante los
métodos de arrastre de vapor y soxhlet.

Objetivos especificos

Determinar el rendimiento del aceite esencial de Hinojo (Foeniculum
vulgare Miller) extraido mediante los métodos de arrastre de vapor y
soxhlet.

Determinar las caracteristicas fisicas (densidad, indice de refraccion,
viscosidad, solubilidad en etanol) del aceite esencial del Hinojo
(Foeniculum vulgare Miller) extraido mediante los métodos de arrastre de
vapor y soxhlet.

Determinar las caracteristicas quimicas (indice de saponificacion, indice
de ester e indice de acidez) del aceite esencial del Hinojo (Foeniculum
vulgare Miller) extraido mediante los métodos de arrastre de vapor y
Soxhlet.



CAPITULO 2. MARCO TEORICO
2.1 Bases teodricas

2.1.1 Hinojo (Foeniculum vuldare Miller)

Como el resto de las umbeliferas, el hinojo procede del sur de Europa, en
especial alrededor del Mediterraneo. Ha sido climatizado en muchas otras
regiones no tropicales del globo — Japdn, Persia, laindiay los EE.UU. prefiriendo
los lugares costeros, fue introducido en el norte de Europa por los romanos, y en
los EE.UU. por los primeros colonos europeos (en california se ha convertido en
una mala hierba). Es planta perenne, resistente, con un plumero de hojas
verdeazuladas y umbelas de flores amarillas, que dan lugar a las semillas. Uno
de sus parientes, de procedencia italiana, es el hinojo de Florencia o finoccbio,
(f.v. dulce). Que es anual, y del que se obtienen los gruesos tallos bulbosos
adecuados para consumir con las ensaladas, ademas de las consabidas hojas

plumosas y las semillas (Ryman, 1995).

Segun Marlon (2003). Indica que en su composicion del hinojo (Foeniculum
vulgare Miller) se encuentran esencia, metilchavicol, aldehido anisico y algunos
hidrocarburos terpénicos. El fruto de hinojo contiene, ademas, aceite graso,
proteinas, acidos organicos y flavonoides. Por lo que se refiere a la presencia de

dianetol y dianisoina, con accion estrogénica.

Por otro lado, Marlon (2003). Menciona el uso de la planta de hinojo (Foeniculum
vulgare Miller) siendo usado como medicina en: Galactogogo, emoliente, infarto,
obstrucciéon de glandulas mamarias, dolores de espalda. Carminativo,
antiespasmadico, aperitivo, mucolitico. Elimina gases, desarreglos digestivos,
afecciones respiratorias, principalmente casos de obstruccién de las mucosas
bronquiales. Antiflatulento, diuréticos, depurativo. Se recomienda para limpiar la
sangre, aumentar la secreciéon lactea y reminalizar el organismo. Afecciones
renales, mala digestion y afecciones del aparato respiratorio. Para expulsar
lombrices y gusanos. Principalmente dolores de oidos. Digestiones dificiles,

mejora la menstruacion y lactancia y elimina los gases del estbmago.



e Tallo: El tallo es estriado, brillante, que desarrolla un pequefio hueco cuando
envejece.

e Hojas: Las hojas son mayores de 10mm, alternas, tres o cuatro veces
pinnadas, de contorno conto mas o menos triangular, I6bulos generalmente
de 5-50 milimetros, filiformes acuminados, cartilaginosos en el apice,
generalmente muy espaciados y no todos en el mismo plano. Peciolos de las
hojas superiores generalmente de 3-6 cm.

e Flor: Las flores son pequefias y agrupadas en inflorescencias. Estructura de
la flor: Sépalos ausentes; 5 pétalos amarillos, generalmente mas o menos
triobulados, el I6bulo del medio es inflexo.

e Fruto: El fruto del hinojo dulce es un diesquizocarpo, de olor a anis muy
marcado, con sabor penetrante y dulce. Numero de frutos: de 4 a 10y de 5
mm. Oblongo ovoideo, crestas laterales apenas mas prominentes que la
dorsal, de sabor dulce. Crece en la mayor parte de Europa, excepto en el
Norte, pero probablemente solo nativa del sur y sudoeste (Garcia, 2014,
p.29).

Otros nombres comunes: Eneldo, Cilantrillo (Durango Mexico), Hierba Santa,

Becho-gueza-rotextilla, xagueza-rote-castilla, Fennel (Ingles), Anni (Haiti).

Taxonomia del hinojo (Foeniculum vulgare Miller)
REINO: Plantae
DIVISION: Magnoliophyta
CLASE: Magnoliopsida
ORDEN: Apiales
FAMILIA: Apiaceae
SUBFAMILIA: Apioideae
TRIBU: Apieae
GENERO: Foeniculum
ESPECIE: F. vulgare
Fuente: (Miller, 1768).



2.1.2 Caracteristicas entomolégicas

Paracelso (2009), médico y alquimista suizo, en el siglo XVI, dijo que el hinojo
poseia unas propiedades parecidas a las del anis. Sus frutos exhalaban un olor
agradable, siendo carminativos y Utiles en la atonia digestiva, y estaban
indicados en los célicos nerviosos de los nifios. Era considerado un buen
medicamento para aumentar la secrecion de leche en las mamas. La raiz se

usaba como diurética y su corteza como aperitiva.

Font quer (1979), les atribuy6 a los frutos machacados en infusion propiedades

carminativas, aperitivas y a la raiz fresca o en infusion, propiedades diuréticas.

El hinojo es un sustituyente del fruto del anis (Pimpinella anisum L.) y con accién
mas duradera que la de éste. Los frutos entran a formar parte en diversos licores,

destilados con alcohol dan un aguardiente (fenouillete) parecido al anisete.

Duke (1985), indica que las semillas se usan para dar sabor a vinagres, pan,
pastas, caramelos y conservas en vinagre. Las hojas y tallos a veces se emplean
para preparar ensaladas y guisos. El hinojo es un importante condimento para
cocinar pescado fuerte. El aceite esencial se usa en articulos culinarios y
articulos de bafio. Se dice que con hinojo espolvoreado se sacaba las pulgas de
perreras y establos. El aceite puede usarse para proteger las frutas y verduras

contra la infeccion por hongos patégenos.

2.1.3 Aceites esenciales

Las plantas contienen sustancias complejas y poderosas conocidas como
aceites esenciales. Son liquidos arométicos obtenidos de los arbustos, de las
flores, de los arboles, de las raices y las semillas. Estos componentes distintivos
defienden las plantas de los insectos, de las condiciones medioambientales
duras y de las enfermedades. Son también vitales para que una planta crezca,
viva, evolucione y se adapte a su entorno. Conocidos como la esencia de la
planta, los aceites esenciales puros no solo protegen la planta, sino que también
determinan su aroma.

Los aceites esenciales se han utilizado a lo largo del tiempo desde 4.500 afios
antes de Cristo. A través de los perfumes y los aromas agradables para
embalsamar y con fines medicinales, los aceites esenciales se han utilizado en

la vida diaria durante siglos. En los tiempos modernos la investigacion muestra
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gue los aceites esenciales puros pueden aportar beneficios similares a los que

aportan a las plantas a los humanos y a los animales (Busto, 2008, p.7).

Dominguez (1973), indica que en un aceite esencial es posible encontrar
hidrocarburos aliciclicos y aromaticos, asi como sus derivados oxigenados:
alcoholes, aldehidos, cetonas, etc. Dentro de estos, podemos citar como
ejemplo: el citral (c;oH140)el cual es un importante constituyente de muchos
aceites esenciales, especialmente del de limén; el citronelal, que es el
componente principal del aceite obtenido de la especie Eucalyptus citriodora o
como el eudesmol, el cual, segun Guenther (1948), es el principal sesquiterpeno
encontrado en algunos aceites provenientes del género Eucalyptus, y que es

empleado como fijador para ciertos perfumes.

e Terpenos: desde el siglo XIXlI se ha investigado quimica de aceites
esenciales encontré6 que muchos de los compuestos responsables de los
olores placenteros contenian exactamente 10 &tomos de carbono, a los
cuales se llamo terpenos si son hidrocarburos, terpenoides si contiene
oxigeno y son alcoholes, cetonas o aldehidos (Ocampos, Rios y Betancur,
2008, p.36).

Arteaga (1980), menciona que el olor especifico de los aceites esenciales es
aportado por la presencia de los compuestos oxigenados, dentro de estos es
importante mencionar a los aldehidos, ya que, a pesar de encontrarse en
cantidades muy pequefas, son los que poseen un olor y aroma caracteristico.

e Fenilpropanoides: otra caracteristica de aceites esenciales son los
compuestos de la naturaleza quimica aromética (o sea que contienen un
anillo de benceno). Algunos de estos compuestos como el p-cimeno, son
terpenos ciclicos aromatizados, pero la mayoria de ellos no son terpenicos.
Muchos compuestos aromaticos son fenilpropanoides, es decir que estan
formados por el esquema del fenilpropano. Los fenilpropanoides estan
relacionados estructuralmente con los aminoacidos fenilalanina y tirosina,
pero muchos de ellos se derivan de la ruta bioquimica del acido shikimico. El
acido cafeico y otros compuestos son ejemplos de fenilpropanoides tipicos
derivados de la ruta del acido shikimico” (Ocampos et al., 2008).

Bruneton (2001), aclara que los aceites esenciales son complejas mezclas

de constituyentes pertenecientes principalmente a dos grupos: terpenoides y
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compuestos arénicos derivados del fenilpropano (aunque estos ultimos
menos frecuentes). Continda el mismo autor diciendo que los terpenos que
se encuentran en los aceites esenciales son aquellos de bajo peso molecular
y, por lo tanto, mas volatiles, como son los monoterpenos y sesquiterpenos.
Al respecto, Valencia (1995), agrega que los monoterpenos son los
compuestos cuyo punto de ebullicion se encuentra entre los 140° y los 180°
C mientras que en los sesquiterpenos se encuentra arriba de los 200° C.
Ademas, menciona que los olores y aromas de las plantas se deben a dichos
compuestos. ContinGia el mismo autor anotando que los terpenos son la union

de dos 0 mas unidades de isopreno, cuya forma saturada es el isopentano.

2.2 Caracteristicas y composicion fisicas, quimicas del aceite esencial

Existen caracteristicas fisicas como: la densidad relativa, el indice de refraccion,
el poder rotatorio, la miscibilidad en etanol al 70%, el punto de congelacién, etc.
Los estandares de calidad utilizados por los organismos nacionales e
internacionales son: el ISO (internacional estandar Organization), el AFNOR
(Association Francaise de Normalisation). Dichos organismos son los referentes

autorizados para normalizar los productos y su derivado (Romero, 2004, p. 65).

2.2.1 Caracteristicas fisicas mas comunes a evaluar
a. Densidad de los aceites esenciales
La densidad de una sustancia es una caracteristica que nos indica cuanta
materia hay de esa sustancia en cierto espacio. Para averiguar la densidad
de una sustancia o de un objeto se divide la masa entre el volumen o espacio
que ocupa esa sustancia u objeto. Usualmente se usan las unidades de
g/cm? (Paredes, 2010, p.49).

Las densidades de los liquidos se miden por reglas generales, la relacién
entre la masa y el volumen determinado de liquido en un frasco de
densidades o picnémetro, o bien determinado el empuje que ejerce sobre un
determinado objeto sumergible introducido en el liquido (principio de
Arquimedes). Pequefias variaciones de densidad se determinan, a veces
mediante la media de velocidad de ascenso o descenso de “boyas” de cuarzo
de pequefio tamafio sumergidas en el liquido, que se preparan de una

densidad de amplio campo de aplicacion cuando se dispone de cantidad
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suficiente de liquido la densidad se puede determinar en forma aproximada,

por medio de los hidrémetros (Levitt, 2009, p.81).

b. Viscosidad

La facilidad con que un liquido se derrama es una indicacion de su viscosidad.
El aceite frio tiene una alta viscosidad y se derrama muy lentamente, mientras
que el agua tiene una viscosidad relativamente baja y se derrama con
bastante facilidad. Definimos la viscosidad como la propiedad de un fluido
gue ofrece resistencia al movimiento relativo de sus moléculas. La pérdida de
energia debida a la friccién en un fluido que fluye se debe a su viscosidad,
uno de los instrumentos de medicion de la viscosidad es el viscosimetro de
Ostwald (Robert, 2006, p.23).

Viscosimetro capilar. Los viscosimetros capilares de vidrio de Cannon
Frenske, Ubbelohde y Ostwald son los instrumentos mas populares basados
en el primero de los métodos mecanicos. El conducto es un capilar cilindrico

y la fuerza que hace que el liquido fluya a través de él es su peso.

Viscosimetro de tuvo Ostwald. Estos instrumentos se describen en las
farmacopeas y son tema de una especificacion de la International Standards
Organization. Existe una gran variedad de capilares de distintos calibres y se
debe seleccionar uno apropiado para conseguir un tiempo de fluido de 200s,
aproximadamente; por consiguiente, para los fluidos mas viscosos se
emplean los viscosimetros de mayor calibre. Para los fluidos que tienen una
especificacion de la viscosidad en la BP, se establece el tamafio que debe
usarse para determinar su viscosidad. (Michael, 2004, p.45).

En la Figura 1 se puede visualizar el instrumento; el flujo a través del capilar
se produce por efecto de la gravedad. La velocidad méaxima de deslizamiento,
Ym, viene dada por: Donde p es la densidad del fluido g es la aceleracion
debida a la gravedad rc es el radio del capilar y n la viscosidad absoluta. Por
consiguiente, para un fluido de 1 mPa/s de viscosidad la velocidad maxima
de deslizamiento es aproximadamente 2 x 102 s~ (Ecuacién 1) para un
fluido con una viscosidad de 1.490 mPa/s si el capilar tiene un diametro. De

0,64 mm, pero sera del orden de 10 % s~ (Ecuacion 2) para un fluido con
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una viscosidad de 1.490 mPa/s si el capilar tiene diametro de 2,74 mm.
(Michael, 2004, p.45).

Figura 1. Viscosimetro de tuvo en U

Fuente: Michael, (2004, p.46).

c. Indice de refraccién

Cuando un rayo de luz pasa a través de una sustancia cambia su direccion
de forma proporcional al indice de refraccion de esta, de acuerdo con la ley
de Snell. Este efecto se comprueba facilmente introduciendo un Iapiz en un
vaso de agua observando a través del vaso vemos que el lapiz
aparentemente esta “partido”. Se puede determinar el indice de refraccion de
un aceite esencial que también es una magnitud exclusiva de cada aceite
esencial y que cambia si este se diluye o mezcla con otra sustancia (Ortufio,
2006, p.100.).

El indice de refraccion nos permite evaluar la pureza de los aceites esenciales
lo cual es muy importante para detectar posibles adulteraciones.
Generalmente oscila entre 1,43 y 1,62 a temperaturas alrededor de 20°C
siendo ademdas este un paradmetro que permite revelar la presencia de

sustancias extrafas (Arriola, 2003, p.14.).
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Ley de larefraccién

e Primeraley el rayo incidente, el refractado y la normal a la superficie
en el punto de incidencia estan en el mismo plano.

e Segunda ley. El indice de refraccidén a partir de dos medios es una
constante independiente del &ngulo de incidencia.

e Terceraley. Cuando un rayo de luz pasa oblicuamente de un medio a
otro de mayor densidad Optica, se desvia hacia la normal, asimismo,
si un rayo de luz pasa oblicuamente de un medio a otro de menor
densidad Optica, se desvia alejando de la normal (Gonzales, 2004,
p.40.).

d. Solubilidad de los aceites esenciales

En cuanto a la solubilidad, basicamente son liposolubles (como su nombre

lo indica son “aceites”), por lo que se disuelven bien en hexano, benceno,

éter, tolueno y en aceites fijos y lipidos en general. Sin embargo, tiene una

particularidad que se aprovecha profundamente en la industria de los

perfumes (Graciela, Virginia, Armando y Jalena, 2015).

La solubilidad en etanol: esta regulada por dos factores: el porcentaje
de monoterpenos presentes en el aceite esencial por un lado y la
graduacion alcohdlica por el otro. La solubilidad en alcohol de un aceite
esencial es inversamente proporcional a su contenido de monoterpenos
(la esencia de trementina estd compuesta casi exclusivamente por
monoterpenos, por lo que es muy poco soluble o insoluble en alcoholes
diluidos), y al contenido de agua en el alcohol (una misma esencia puede
ser soluble en etanol 90°, pero ser poco soluble en etanol 75° e insoluble
en etanol 40°). Es importante considerar ademas que algunos aceites
esenciales contienen constituyentes que son algo aromaticas”, como el
agua de rosas o el agua de lavanda (Graciela et al., 2015).

Para el andlisis de un aceite esencial se determina tres pardmetros que
son caracteristicos y determinantes de su calidad o pureza: la densidad
relativa el poder rotatorio y el indice de refraccion en la siguiente tabla se
muestra algunas propiedades fisicas de aceites esenciales (Graciela et
al., 2015).
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Tabla 1. Propiedades fisicas de algunos aceites esenciales
extraidos mediante arrastre de vapor.

Aceite Densidad indice de refraccién
esencial (g/ml)
Naranja 0,85 1,47
Coca 0,91 1,48
Romero(seco) 0,89/0,93 1,48
Romero(fresco) 0,89/0,93 1,48
Eucalipto 1,01 1,47
Hierba luisa 0,88/0,9 1,48 /1,48
Limén 0,86 1,47
Hinojo 0.99 1,55/1,6

Fuente: Costa, (2003).
2.2.2 Caracteristicas y composicion quimica de los aceites esenciales

La composicion quimica de los aceites esenciales es muy variada, difieren de
una familia a otra, los aceites esenciales estan formados principalmente por
compuestos organicos liquidos mas o menos volatiles, se encuentran
compuestos de cadena abierta, ciclicos, biciclicos, triciclicos, asi como también
sus derivados oxigenados y en algunas ocasiones compuestos sulfurados (Pauli,
2001).

La tecnologia de aceites y grasas nos contribuye a identificar los tipos de analisis
gue se requiere, para identificar la calidad de un aceite o grasa. Entre ellos

tenemos:

a. El indice de saponificacion
Es una medida del porcentaje de la grasa capaz de ser transformado en jabén
mediante una reaccion de saponificacion con hidréxido potéasico. El resultado se
ofrece en miligramos de hidréxido potasico necesarios para saponificar 1g de

grasa o aceite (Ortufio, 2006, p.101).

Es el peso en mg de KOH necesario para saponificar un gramo de grasa, este
indice es menor cuanto mas largo son los acidos grasos componentes de los
glicéridos de la grasa. indice de peroxido es el primer paso hacia el
enranciamiento de una grasa en su oxidacion y que los primeros productos de
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esta oxidacién son los llamados peréxidos e hidroperéxidos. Es una forma de
medir la cantidad de oxigeno asociado a esta trasformacion y se expresa como

la cantidad de meq de O2 por Kg de grasa (Primo, 2007, p.932).

b. Indice de ester
indice de ester de un aceite esencial: es el nimero de mg de hidréxido de potasio
para neutralizar los acidos liberados por hidrolisis de los esteres contenidos en

1g de aceite esencial (Locr, 1994, p.42).

c. Elindice de acidez
El indice de acidez de un aceite o de una grasa se define como el nUmero de
miligramos de hidroxido de sodio requeridos para neutralizar la acides libere por
gramo de muestra. A menudo, el resultado se expresa como el porcentaje de

acido oleico presente en la muestra.

El indice de acidez es una medida del grado de descomposicién del aceite o de
la grasa, por accion de las lipasas o por alguna otra causa. La descomposicion
se acelera por la luz y el calor: como la rancidez se acompafia, usualmente, por
la formacién de acidos grasos libres, la determinacion es usada con frecuencia
como una indicacion general de la condicién y comestibilidad de los aceites y las
grasas. A continuacién, se muestra algunas propiedades quimicas del aceite

esencial (Herrera, 2003, p.28).

Tabla 2. Propiedades quimicas del aceite esencial de las plantas

Aromaéticas.
Analisis Cantidad
(Min. -Max.)
indice de acidez, mg KOH/q 1,0-4.0
indice de perdxidos meq 02/Kg 10-15

indice de saponificacion, mg KOH/q 0,2-0.3

Fuente: (Garcia, 2002)
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2.2.3 Método de extraccidn de aceites esenciales

Los diferentes tipos de procesos extractivos que pueden ser utilizados de
acuerdo con las caracteristicas de los constituyentes a extraer se presentan en
el siguiente esquema. En la Figura 2 se muestra los métodos de extraccion de

aceites esenciales (Graciela, Virginia, Armando y Jalena, 2015).

Procesos extractivos

. Extraccion por Extraccion con ”
Extraccion : Extraccion con
L arrastre con vapor fluidos .
mecanica o disolventes
de agua supercriticos
e  Por expresion
e  Porincisiones ) ) Semicontinuos
e Porraspado Discontinuos e Percolacion
. Mlacer.acmn . soxhlet
. Digestion
microondas
e  Ultrasonido
e Infusion

e  Decoccion y/o
cocimiento

Figura 2. Método de extraccion de aceites esenciales
Fuente: (Graciela et al., 2015)

2.2.31 Extraccién por arrastre con vapor de agua

El mas antiguo y sencillo método para obtener aceites esenciales es la
destilacion por arrastre con vapor, a partir del material vegetal, lo mas fresco
posible. Si un liquido organico es insoluble en agua y tiene una presion de vapor
apreciable a la temperatura de ebullicibn de aquella, puede destilarse
arrastrandolo con vapor de agua. Este método permite la méxima difusion del
vapor a través del material vegetal, reduciendo los dafios que pudiesen sufrir los
componentes de las esencias extraidas por otros métodos. Los aceites
esenciales o simplemente esencias son sustancias volatiles e insolubles en agua
por lo que pueden ser arrastrados por una corriente de vapor de agua. El equipo

para realizar esta operacion consta de un recipiente con agua, una camara de
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extraccidon y un brazo lateral colector, unido por un lado a un refrigerante y por
otro al destilador propiamente dicho. El material vegetal se corta en trozos
pequefios y se coloca en la camara de extraccion. Se calienta el agua hasta
ebullicibn y se mantiene el hervor durante una hora, observandose la
condensacion de dos fases liquidas que posteriormente son retiradas vy
separadas. En las destilaciones por arrastre con vapor mas comunes, la fase
acuosa lleva disueltas de los principales componentes de la esencia. Para
recuperarlas, se coloca esta fase acuosa en una ampolla de decantacion y se
extrae con hexano u otro disolvente organico de bajo punto de ebullicion (éter
etilico, dicloro metano, etc.), (Alicia, julio, Diana, Liza & Mariela y Damiana, 2008,
p.50).

» Factores criticos de la extraccion por arrastre de vapor:

e Tiempo de extraccion. Pasado un tiempo ya no sale mas aceite y el
vapor posterior causa el arrastre por solubilidad 6 emulsion del aceite,
presentando una disminucion en el rendimiento (arrastre desde el
florentino).

e Material del tanque. Preferiblemente debe de ser en acero inoxidable tipo
304 Condensacion interior. Se evita realizando una purga previa a los 30
minutos de iniciado el proceso y ademas, manteniendo el tanque bien
aislado

e Distribucion interior del vapor. Se logra colocando en el fondo del
tanque, una flauta de distribucién en cruz, para el vapor.

e Eficienciadel condensador. Puede presentarse pérdidas si sale tibio (10
%). Tiempo de residencia en el florentino sobre todo si el diametro es muy

pequefio se produce arrastre del aceite. (Della, 2010, p.42).

2.2.3.2 Extraccién mediante aparato de soxhlet

Es un método de extraccidon continuo que se utiliza para materiales solidos,
consiste en colocar el material a extraer, previamente molido y pesado, en un
cartucho de celulosa que se introduce en la cdmara de extraccion conectado por
debajo al balén de destilacion y por encima al refrigerante. El disolvente
contenido en el balon se calienta a ebullicion el vapor asciende por el tubo lateral

y se condensa en el refrigerante descendiendo sobre el cartucho. Cuando
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alcanza el nivel de sifon, el solvente regresa a el balén. El proceso se repite hasta

conseguir el agotamiento deseado del material (Alicia et al., 2008, p.51).

» Solventes para la extraccion de aceite esencial: Los solventes para la
extraccion de aceites esenciales deben estar conforme a la legislacion
nacional sobre aromas y alimentos. En la mayoria de los paises se
permite el uso de etanol, acetona hexano y alcohol isopropilico. Con
relacion a su uso, los solventes colorados tienen una serie de restricciones
(Montoya, 2010, p.26).

2.2.4 Clasificacion de los aceites esenciales

Segun Arteaga (1980), los aceites pueden clasificarse:
a) Por su composicion elemental:

v' Aceites pobres en oxigeno (ricos en terpenos): como el limén, eucalipto,
laurel.

v Aceites ricos en oxigeno: como el de anis, menta, manzanilla, rosas.

v Aceites nitrogenados: aceite esencial de berro.

v' Aceites sulfonados: como los del ajo, el de la cebolla.
b) Por su punto de ebullicion:

v Fijos: llamados fijadores; tienen un punto de ebullicibn muy elevado.
Como ejemplo tenemos el aceite esencial que se obtiene del clavo de olor.

v' Persistentes: Son mas volatiles que los anteriores, su accion dura e
imprime un caracter especial a los perfumes. Ejemplo: aceite esencial de
rosas.

v" Fugaces: También llamados volatiles. Su accion dura sélo algunas horas;

su peso molecular es relativamente bajo. Ejemplo: mentol, anis.
c) Por su origen:

v' Naturales: se obtienen directamente de la planta y no sufren
modificaciones fisicas ni quimicas posteriores; debido a su rendimiento

bajo son muy costosos.
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v' Sintéticos: Son los producidos por la combinaciéon de sus componentes
los cuales son, la mayoria de las veces, producidos por procesos de
sintesis quimica.

v Atrtificiales: Se obtienen a través de procesos de enriquecimiento de la

misma esencia con uno 0 varios de sus componentes.

2.2.5 Rendimiento de los aceites esenciales

La produccién de esencias tiene un rendimiento muy bajo, de hecho, para

obtener unos gramos de esencia se necesita gran cantidad de vegetal.

Cuando se hace uso de un aceite esencial se debe tener en cuenta que se trata
de un producto extractivo (obtenido por extracciéon directa de la planta) cuya
concentracion rara vez supera el 1% del peso de la planta seca. Ello significa
gue, si se va a emplear 1g de aceite esencial, en realidad se esta empleando
cerca de 100g de planta seca, lo cual represente una dosis muy considerable.
La mayoria de plantas contiene de 0.01 a 10% de contenido de aceite esencial.
La cantidad media que se encuentra en la mayoria de las plantas aroméaticas es
alrededor de 0.1 a 2% (Monotoyo, 2010, p.18).

Tabla 3. Rendimiento del aceite esencial extraidos de las hojas de algunas

especies por el método de arrastre de vapor.

Especie Rendimiento Estado de la planta
Poleo 1,5% Oreada

Orégano 0,2% Fresca

Romero 0,6 % Fresca

Romero 0,88 % Seca

Albahaca 0,6 % Fresca

Albahaca 1,11 % Seca

Cedron 1% Seca

Manzanilla 0,4 % Flores secas

Fuente: (Bernardini, 1999).
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2.2.6 Factores que afectan la calidad de los aceites esenciales

Guenther (1948), menciona que el grado de madurez de la especie utilizada es
uno de los factores mas influyentes en la composicion del aceite esencial ya que,
por ejemplo, los tejidos jovenes, debido a su intensa sintesis, son los que mejor
reflejan los efectos del ambiente. Asimismo, agrega que la localizacion
geografica podria afectar la composicion y la cantidad del aceite y que esto se
deberia a la influencia de factores tales como tipo de suelo, altitud, intensidad de
luz solar, precipitacion y temperatura. Anota ademas que experimentos
realizados con plantas bajo sombra y sin sombra indicaron que la luz favorece la

formacion de aceite.

Crop y Food Research (2001), resume los factores que pueden contribuir en las
diferencias en el contenido, composicion y caracteristicas del aceite esencial

obtenido de plantas de unas mismas especies:

v Origen geografico de la planta.

Factores climaticos: horas de luz solar, fotoperiodo, temperatura.
Factores edafoldgicos: estructura del suelo, pH.

Variaciones diurnas relacionadas a la actividad fotosintética.

La parte de la planta de la cual se ha obtenido el aceite.

AN N NN

Estado de madurez de la planta.
2.3 Marco conceptual

2.3.1 Aceites esenciales

Son mezclas complejas de sustancias que contiene los vegetales, se
caracterizan por presentar un olor aromatico intenso, por lo general son liquidos
volatiles. Muchas son las especies que contienen y puede estar presente en
todos los 6rganos de la planta, sus flores, corteza, semillas, raices, hojas, tallos,
etc. (Bruneto Jean,1993).

2.3.2 Extraccion por arrastre de vapor

Este método permite la maxima difusion del vapor a través del material vegetal,
reduciendo los dafios que pudiesen sufrir los componentes del aceite esencial
(Alicia et al., 2008, p.50).
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2.3.3 Extraccion por método soxhlet

El disolvente contenido en el balon se calienta a ebullicion el vapor asciende por
el tubo lateral y se condensa en el refrigerante descendiendo sobre el cartucho.
Cuando alcanza el nivel de sifon, el solvente regresa a el balén. El proceso se
repite hasta conseguir el agotamiento deseado del material (Alicia et al., 2008,
p.51).

2.3.4 Caracteristicas de los aceites esenciales

Cada planta posee un aroma y caracteristicas propias; por tanto, cada uno de
los aceites que de ella se extrae aporta actos terapéuticos diversos en el
organismo. Los portadores son aceites vegetales puros y sin refinar que se
utilizan para diluir los aceites esenciales utilizados en masajes o que atravesé de

algunos compuestos entran en contacto con la piel (Maria y Enriqueta, 2014).

Los aceites esenciales poseen muchas caracteristicas beneficios debidamente
a su estructura molecular compleja y se han utilizado para tratar enfermedades
fisicas y psicoldgicas, asi como para elaborar productos cosméticos (Maria et al,
2014).

2.3.5 Caracteristicas fisicas de los aceites esenciales

Las caracteristicas principales que determinan el comportamiento fisico del
aceite esencial son: la densidad (p), viscosidad (), indice de refraccion (nD),
solubilidad en etanol (S.E).

2.3.6 Caracteristicas quimicas de los aceites esenciales

Las caracteristicas principales que determinan el comportamiento quimico del
aceite esencial son: el indice de saponificacion (I.S), indice de ester (I.E) y indice
de acidez (I.A).
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CAPITULO 3. MATERIALES Y METODOLOGIA

3.1 Lugar de ejecucion

Las pruebas experimentales de extraccion y caracterizacion fisicas y quimica del
aceite esencial de hinojo (foeniculum vulgare Miller). Se desarrollaron en los
laboratorios de Quimica y de Procesos Agroindustriales de la Escuela
Profesional de Ingenieria Agroindustrial de la Universidad Nacional José Maria
Arguedas, ubicado en el barrio de Santa Rosa del Distrito de Talavera, Provincia

de Andahuaylas de la Region Apurimac.
3.2 Poblacion y muestra

3.2.1 Poblacién

La poblacion de estudio se refiere a la hierba aroméatica de hinojo (Foeniculum
vulgare Miller), la cuales obtuvimos de la zona alto andina del distrito de
Andarapa a una altitud media de 2935 msnm de la provincia de Andahuaylas -

Region Apurimac. Que se encuentran en las coordenadas de 13°42°S.73°24°0.
3.2.2 Muestra

La cantidad de muestra de hinojo para la extraccion fue de 39.5 Kg, asimismo el
tipo de muestreo que se realizO fue el muestreo no probabilistico, por
conveniencia: donde la muestra se selecciona segun un criterio de accesibilidad

0 comodidad.

Unidad de analisis: se utilizé 105 ml en funcién a la cantidad requerida por cada
caracteristica del aceite esencial de hinojo obtenido mediante dos métodos de
extraccion, arrastre de vapor y soxhlet, luego fue analizado en sus caracteristicas
fisicas (densidad, viscosidad, indice de refraccién y solubilidad en etanol) y
Quimicas (indice de saponificacion, indice de ester y indice de acides), cada

analisis se realiz6 por triplicado.
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3.3 Materiales, instrumentos y equipos

Tabla 4. Materiales, equipos para el desarrollo de la investigacion.

Cantidad Materiales

06 Vaso de precipitado de 250 ml.

01 Separador florentino 100 ml.

04 Probeta de 100 ml.

01 Bureta de 50 ml.

05 Pera de decantacion

01 Gradillas

01 Soporte universal

01 Pipeta

18 Frascos de color &mbar con tapa de 15 ml

3 Goteros de 5ml

Cantidad Equipos e instrumentos

01 Equipo soxhlet

01 Equipo de extraccion por arrastre de vapor

01 Balanza analitica, campo de pesado 0.1mg — 120 g.
01 pH metro digital.

01 Balanza de plataforma de 1/100 g de graduacion de 50

kg de capacidad.
01 Picnémetro

01 Viscosimetro de tuvo Oswald
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01

pH-metro.

02 Termometro de 0 a 200 °C.
01 Refractometro de ABBE
01 Estufa

01 Agitador magnético
Cantidad Materia prima

39.5Kg Hinojo

Cantidad Reactivos

15 ml Alcohol

15 ml Hidréxido de potasio
600 ml Eter de petréleo

600 ml Etanol

600mI Agua destilada

20m| Fenolftaleina

50ml Hidroxido de sodio

50ml Acido clorhidrico
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3.4 Tipo de investigacion

De acuerdo al fin que persigue:

» Aplicada: La materia de investigacion se logré aplicando de conceptos

tedricos y cientificos pertinentes al tema.

De acuerdo a latécnica de contrastacion:
» Experimental: durante la experimentacion se manipulo las variables de
estudio como: extraccion por arrastre de vapor a presiones de 5, 10 y 15 psi.

Y extraccion por soxhlet con solventes éter de petroleo y etanol.
3.5 Meétodos de analisis

3.5.1 Obtencién del aceite esencial

Se realizo por dos métodos, el primero de ellos fue por arrastre de vapor equipo
disefiado en la EPIA, que utiliza vapor sobresaturado y el segundo método esta
referido a utilizar el equipo de soxhlet que tiene la finalidad de utilizar el método
de solventes. Para el desarrollo de estas operaciones se procedié con los

diagramas de flujo, mostrados en la (Figura 3y 4.)

3.5.2 Descripcion de la extraccion de aceite esencial del hinojo por el

método de arrastre de vapor

Los procesos de extraccion de aceite esencial se muestran en la (Figura 3) del
diagrama de flujo de obtencion del aceite esencial por el método de arrastre de

vapor.

a. Recepcion del Hinojo (Foeniculum vulgare Miller)
Se mantuvo en un ambiente fresco en cajones ventilados. Para este método
de arrastre de vapor se utilizé 2.5 kg de muestra por cada repeticion de las

cuales se cuenta con 3 repeticiones por metodo.

b. Clasificacion
La clasificacién se realiz6 de forma visual donde se quit6 las hojas de hinojo
que presentaron marchites producidos por el trasporte, particulas extrafas,

insectos y/o plantas ajenas al hinojo.

26



c. Lavado

Se lavo con agua potable, para poder eliminar particulas de tierra, polvo.

d. Desojado

Se quitaron los tallos de la materia vegetativa, teniendo una muestra de solo
hojas.

e. Pesado

En los procesos anteriores que tuvieron disminucion de peso se completaron

a 2.5 kg de muestra de hinojo para la extraer el aceite esencial.

f. Extraccion por arrastre de vapor

Se colocéd la muestra dentro del extractor en seguida se cerré la tapa del
extractor, se hizo circular, agua en el condensador consecutivamente se
encendio el caldero para la ebullicion del agua, a si pasando el vapor a la
maquina extractora a las presiones de 5,10 y 15 psi. El vapor arrastro el aceite
esencial que contenia el material vegetal, hacia los refrigerantes donde se
condenso y se obtuvo el hidrosol (agua + aceite).

g. Decantacion del aceite esencial del hinojo
En una pera de decantacion se coloco el hidrosol, donde se separa el aceite

esencial del agua.

h. Envasado y almacenado
Se envaso en unos frascos de color ambar de 15 ml, de cada repeticion. se
almaceno en un ambiente oscuro para evitar los rayos de luz y a una

temperatura que no llegue a los 25°C, para luego ser evaluado.

Se maodifico los procedimientos que realizo Valverde et al., (2011). Para la

extraccion de aceite esencial de romero.
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Recepcion del Hinojo

|

o Materia
desconocida
° Hojas
Clasificacion —» marchitada
. Plantas en
l floracion
Agua —P Lavado —» Agua + impurezas
Deshojado
Pesado
Extraccion por Presion de arrastre de
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Figura 3.Diagrama del flujo de obtencion del aceite esencial por el método de

arrastre de vapor.

Fuente: Piedrasanta., (1997)
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3.5.3 Procesos de operacion del equipo de arrastre de vapor

El proceso de operacion del método de arrastre a vapor, para la extraccion de

aceite esencial se muestra en la (Figura 4).

Fuente de energia: Se encendié el gas a una temperatura de 250 °C
Generador de vapor: se coloc6 6 L de agua para genere vapor saturado
a una presion de 60 psi.

Camarade extraccion: se coloco la muestra pesada dentro del extractor.
ya una vez asegurada dejamos pasar el vapor saturado a presion
deseada, donde el vapor de agua transfiere calor latente al material
vegetal para obtener el condensado de agua — aceite, se determiné el
tiempo necesario para la extraccion. La transferencia de masa en esta
etapa se refiere a la cantidad de aceite que es arrastrado.
Condensador: se condenso el vapor de agua — aceite que provienen del
destilado, después se enfrian para separar las fases y obtener el aceite
esencial por decantacion.

Separador florentino: en esta etapa las gotas de aceite esencial de tener
una densidad menor a del agua tienden a subir por accion de la fuerza de
empuje, en la siguiente Figura 4 se muestran las etapas de operacion del

equipo de extraccién por arrastre de vapor.

Condensador

Vilvula Mandmetro

Mandmetro \ | \\/élvula
\. NG ; \

|
i

1

|

Separador
florenting
Generador Camaral fie 1F
de vapor extraccion

Fuente
e-.
energia)

Figura 4. Equipo de extraccion por arrastre de vapor.
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3.5.4 Descripcion de la extraccion de aceite esencial del hinojo por el

método de soxhlet.

Los procesos de extraccion de aceite esencial se muestran en la (Figura 5) del

diagrama de flujo de obtencion del aceite esencial por el método de soxhlet.

a. Recepcion del hinojo (Foeniculum vulgare Miller)
Se mantuvo en un ambiente fresco las muestras de hinojo en cajones
ventilados. Para este método de soxhlet se utilizé 2.5kg de muestra par cada

repeticion de las cuales se cuenta con 3 repeticiones por método.

b. Clasificacion
La clasificacion se realizé de forma visual donde se quitaron las hojas de
hinojo que presentaron marchites producidos por el trasporte, particulas

extrafas, insectos y/o plantas ajenas al hinojo.

c. Lavado

Se lavo con agua potable, para poder eliminar particulas de tierra, polvo.

d. Pesado 1
Se peso la muestra antes de reducir de tamafio para tener una consideracion

de perdida.

e. Secado
Se coloco la muestra de hinojo a una estufa teniendo en cuenta que los
aceites esenciales son volatiles a una temperatura de medio ambiente hasta
los 45°C.

f. Pesado 2
Se peso la muestra de 28.00g para colocar en el cartucho

g. Extraccion por soxhlet
Se coloco la muestra dentro del extractor, consecutivamente se hizo circular
el agua a los refrigerantes luego se llevo a ebullicion el solvente (éter de
petréleo a una temperatura de 60°C y el etanol a una temperatura de 78 °C),

para asi obtener el aceite esencial del hinojo.
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h. Separacion del solvente y aceite esencial.

Se evaporo los residuos del solvente por el método de bafio maria.

i. Envasado y almacenado
Se envaso en unos frascos del5ml de color ambar, por cada repeticion. El
almacenado fue en una caja de cartdn oscuro para evitar los rayos de luz y a

una temperatura que no llegue a los 25°C. Para luego ser evaluado.

Se acoplo y modificé los procedimientos de la extraccion de aceite esencial
de romero de (Guillen, 2016).
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Figura 5. Diagrama del flujo de obtencion del aceite esencial por el método
soxhlet.

Fuente: Guillen et al., (2016)
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3.5.5 Procesos de operaciéon del equipo soxhlet

Los procesos de operacion del método soxhlet, para la extraccion del aceite

esencial se muestran en la (Figura 6).

e Calentador: se calent6 el solvente que se encuentra en el matraz para
gue este desprenda vapores

e Matraz de balén: se coloco el solvente en un balén y ademas es en donde
se termina depositandose todo el aceite y el solvente.

e Cartucho de celulosa: en el recipiente cilindrico con base semiesférica
para que se apoye perfectamente, en donde se colocaron la muestra.

e Condensador: se condenso los vapores.

e Tuvo soxhlet: es donde consta de un cuerpo con boca esmerilada y un
tubo de sifon protegiendo el tubo para que pase el vapor. La parte interior
del extractor termina en una unidon esmerilada para adaptarse al tubo

extractor se utiliz6 como condensador de vapor.

- ——Condensador

Tubo soxhlet

Cartucho de celulosa

«— Brazo de sifén

Solvente

«—— Matraz de balon

-
w calentador

Figura 6. Extractor Soxhlet.
Fuente: Alicia et al., (2008).
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3.5.6 Determinacion del rendimiento

De acuerdo a Gabriela (2006), el porcentaje de rendimiento de aceite esencial
(%P) se ha obtenido del peso total de muestra utilizada (fresca) y del peso del

aceite obtenido en porcentaje de cada extraccion.

peso del aceite esencial(g)
% P = * 100
peso de muestra(g)

3.5.7 Determinacion de las caracteristicas fisicas del aceite esencial

a. Determinacion de la densidad
La siguiente determinacion se realizé de acuerdo a la Norma Técnica
Peruana: NTP 319.081 (1987), como se observa en el Anexo 1.

b. Determinacion de la viscosidad
Esta determinacion se realizo mediante el método de Ostwald. (Michael,
2004), como se desarrolla en el Anexo 2.

c. Determinacion del indice de refraccion
Se realiz6 empleando la Norma Técnica Peruana: NTP 319.075: (1974),
consulte Anexo 3.

d. Determinacion de la solubilidad en etanol
La determinacion de la Solubilidad en etanol se llevé a cabo empleando
la Norma Técnica Peruana: NTP 319.084: (1974), como se desarrolla en

el Anexo 4.

3.5.8 Analisis quimico del aceite esencial

» Determinacion del indice de saponificacion

Se determin6é de acuerdo a Lock de Ugaz, (1994), en el Anexo 5 se

describe el indice de saponificacion.
> Determinaciéon del indice de Ester

La determinacién del indice de ester se llevé a cabo empleando la Norma

Técnica Peruana: NTP 319.088: (1974) como se desarrolla en el Anexo 6.
» Determinacion del indice de acidez

La determinacion del indice de Acidez se llevd a cabo empleando la
Norma Técnica Peruana: NTP 319 085: (1974) consulte Anexo 7.
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3.6 Disefio experimental

El disefio experimental que se aplicé para el trabajo de investigacion fue el
disefio en bloques completos al azar (DBCA) que considera tres fuentes de
variabilidad: el factor de tratamientos, el factor de bloques y el error aleatorio, el

arreglo experimental se muestra en la Tabla 5.

Tabla 5. Disefio experimental de la investigacion.

Método por arrastre de vapor Método de soxhlet

Presiones Solventes
Bloque 5 psi 10 psi 15 psi Eter de Etanol
petrdleo
B1l T1B1 T2B1 T3B1 T4B1 T5B1
B2 T1B2 T2B2 T3B2 T4B2 T5B2
B3 T1B3 T2B3 T3B3 T4B3 T5B3

Donde:

T1 = (arrastre de vapor a una presion de 5psi)
T2 = (arrastre de vapor a una presion de 10psi)
T3 = (arrastre de vapor a una presion de 15psi)
T4 = (soxhlet solvente de éter de petrdleo)

T5 = (soxhlet solvente de etanol)

Cada bloque estd comprendido por 5 tratamientos, para lo cual se aplicé un
ANOVA por tratamiento, para la comparacion de los tratamientos se aplicé un

estadistico de prueba (LSD) de Fisher.

3.7 Teécnicas de procesamiento y analisis de datos

En la investigacion se desarrollaron las siguientes pruebas estadisticas:

e Prueba de ANOVA y LSD de Fisher, en donde se aplico para el disefio de
bloques completos al azar (DBCA) se consideran tres fuentes de
variabilidad: el factor de tratamientos (métodos de extraccion), el factor de

bloques (presion y solvente) y el error aleatorio.
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Analisis de varianza (ANOVA)

El andlisis de varianza (ANOVA), consiste en analizar los cocientes de las

varianzas para probar la Hipoétesis de igualdad o desigualdad tal como se

muestra en la Tabla 6.

TABLA 6: Tabla de ANOVA bifactorial

FV SC GL CM F p-evalue
Factor SCF k-1 CMF CMF/CME P (F>FO
Bloque SCB b-1 CMB CMB/CME P (F>FO
error SCE GLT- (k-1)-(b- CME

total SCT a)-l

Para evaluar las diferencias de los promedios del rendimiento y caracteristicas

fisicas y quimicas del aceite esencial de hinojo se aplicé un ANOVA, cuya

Hipotesis estadistica a probar sera:

<

Hipotesis nula- HO: el método de extraccion de arrastre de vapor y soxhlet
no presentan diferencias significativas en cuanto a el rendimiento,
caracteristicas fisicas y quimicas del aceite esencial de Hinojo

(Foeniculum vulgare Miller).

Hipétesis alterna- Ha: el método de extraccion de arrastre de vapor y
soxhlet presentan diferencias significativas en cuanto a el rendimiento,
caracteristicas fisicas y quimicas del aceite esencial de Hinojo
(Foeniculum vulgare Miller).

%, # %,

Para algun i, j (tratamientos)
Nivel de significancia (a)
Para el caso de comparaciones de tratamientos habitualmente se

emplea a =0.05
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CAPITULO 4. RESULTADO Y DISCUSION

4.1 Rendimiento de extraccion del aceite esencial.

En Tabla 7 se muestra el andlisis estadistico del rendimiento de hinojo donde se
puede observar que el tratamiento T5 obtiene un mayor rendimiento de (5.27%),
seguido del T4 con (1.13%), T3 (0.25%), T2 (0.19%), T1 (0.17%).

A través de la evaluacion del ANOVA se observa que existen diferencias
significativas entre los tratamientos de extraccion del aceite esencial de Hinojo

(Foeniculum vulgare Miller), puesto que el valor de p- value< 0.05 (Anexo 19).

Tabla 7 . Rendimiento (ml/g) de la extraccion del aceite esencial de hinojo.

Tratamiento  x + s C.v Diferencia
significativa

T1 0.17 = 0.02 0.11 A

T2 019 + 0.01 0.04 B

T3 0.25 + 0.00 0.02 C

T4 1.13 + 0.02 0.01 D

T5 527 + 0.02 0.00 E

*evaluado a través del test LSD a 5 % de significancia, dénde: x,
es el promedio de 3 repeticiones; s, Desviacién estandar; CV, coeficiente
de variabilidad.

6 .

RENDIMIENTO
w B
T L B
I I

N
1

—— - -

1 2 3 4 5
TRATAMIENTO

Figura 7. Medias para el rendimiento de extraccidon del aceite esencial.
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En la Figura 7, se muestra que el tratamiento 5 obtiene un mayor rendimiento en

comparacion con los tratamientos T1, T2, T3, T4.

Las diferencias entre los valores del rendimiento del aceite esencial se deben,
probablemente, a que el menor rendimiento del método de arrastre de vapor es
gue las hojas hayan actuado como un bloque, que impidi6 que la accion de
arrastre del aceite esencial sea mas eficiente, para un tiempo de extraccion
constante. (Peralta,1988).

Los resultados obtenidos en la investigacion determino que el mayor rendimiento
de aceite esencial utilizando el método de extraccion soxhlet con un promedio
de 5.27 %. Siendo este método de mayor eficiencia, de acuerdo con Valencia
(2018), quien concluyo que el método de extraccion de aceite esencial de las
semillas de moringa (moringa oleifera), es del método soxhlet con un rendimiento

de 55.10%, frente a los métodos de arrastre de vapor y prensa.

Po otro lado Ruiz (2012), determino que el método de extraccion de aceite
esencial de la cascara de pomelo (citrus maximo) es del método soxhlet con un
rendimiento de extraccion de 6.323%, en seguida del método de destilacion por
arrastre con vapor e hidrodestilacion. Con un rendimiento de 0.18%, siendo este

promedio similar al resultado obtenido en nuestra investigacion.

4.2 Resultados de las caracteristicas fisicas

4.2.1 Densidad del aceite esencial de hinojo

En la Tabla 8, se muestra el analisis estadistico de la densidad del aceite
esencial de hinojo donde se puede observar que el tratamiento T5 obtiene una
mayor densidad con (0.95 g/ml), seguido del T4 con (0.94 g/ml), T3 (0.93 g/ml),
T2 (0.93 g/ml), T1 (0.93 g/ml).

A través de la evaluacidon del ANOVA se observa que existen diferencias
significativas entre los tratamientos de la densidad del aceite esencial de Hinojo

puesto que el valor de p- value< 0.05 (Anexo 20).
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Tabla 8. Resultados de la densidad (g/ml).

Tratamiento X + s c.v Diferencia
significativa

T1 0.93 + 0.00 0.00 C

T2 093 + 0.00 0.00 D

T3 0.93 + 0.00 0.00 E

T4 094 + 0.00 0.00 B

T5 095 + 0.00 0.00 A

*evaluado a través del test LSD a 5 % de significancia, dénde: x,
es el promedio de 3 repeticiones; s, Desviacion estandar; CV, coeficiente

de variabilidad.

Figura 8. Diagnéstico de medias de la densidad del acete esencial.

El método de extraccion soxhlet del tratamiento 5 y 4 muestra una mayor

densidad a comparacion a los tratamientos 3, 2 y 1 del método de arrastre de

vapor.

Las diferencias entre los valores de densidad pueden deberse a que el material
vegetal que fue sifonado con el éter de petrdleo y etanol fue sometido
previamente a la accion de secado mientras que las hojas que fueron destiladas
por arrastre de vapor fueron sometidas directamente a la extraccion, Esta
diferencia en el método de secado pudo concentrar mayor cantidad de aceite
esencial, lo que genero que la densidad del aceite obtenido mediante soxhlet sea
mayor que el que se obtuvo mediante arrastre de vapor. Respecto a esto,

DENSIDAD
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0.945

0.94

0935

093
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092 =

3 4 5
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Guenther (1948), citando a Von Rechenberg, menciona que las mayores
pérdidas de aceites volatiles por evaporacion y oxidacion se dan cuando se
tritura el material antes de la destilacién, especialmente cuando el triturado se

realiza empleando cuchillas o molinos.

De acuerdo a los promedios de la densidad del aceite esencial hinojo que
muestran valores de 0.93 g/ml al igual que los resultados de Marlon (2003), que
evalué la densidad del hinojo procedente de dos niveles altitudinales de
Guatemala. Utilizando dos métodos de extraccion, a nivel planta piloto por medio
de arrastre con vapor y a nivel laboratorio por medio de un neoclevenger
determino que la densidad del aceite esencial de hinojo es de 0.90 a 0.96 g/ml a
una altitud 2000 msnm y 2400 msnm de 0.89 a 0.92 g/ml.

Por otra parte, los resultados encontrados son similares a lo obtenido por
Valverde (2011), que determino que en el método de extraccion de arrastre de
vapor del aceite esencial de romero en su estado fresco y seco presenta una
densidad de 0.9272 g/ml de muestra fresca y de muestra seca es de 0.9289 g/ml.

De acuerdo a los resultados de Garcia (2017), que evalud las caracteristicas
fisicoquimicas al aceite esencial de cedron obtenido por los métodos de arrastre
de vapor y fluidos supercriticos con una densidad relativa de 0.92 g/mL. Lo cual

nos asemejamos a los resultados del aceite esencial de cedron con 0.93 g/ml.

4.2.2 Viscosidad del aceite esencial de hinojo

Los resultados originales a una temperatura de 20°C de la prueba de viscosidad
del aceite esencial obtenido en el presente estudio se presentan en el Anexo 13.
En la Tabla 9, se muestra el andlisis estadistico de la viscosidad del aceite
esencial de Hinojo, donde se puede observar que el tratamiento T5 obtiene una
mayor viscosidad de (2.17 cP.), seguido del T4 (2.07 cP.), T3 (1.39 cP.), T2 (1.39
cP.), T1 (1.39 cP.).

El analisis estadistico de los resultados de viscosidad mediante la prueba del
ANOVA, demuestra que las diferencias entre los distintos tratamientos, son
altamente significativas. Se observa que existen diferencias altamente
significativas en los valores de viscosidad del aceite esencial obtenido mediante

ambos métodos (soxhlet y por arrastre de vapor). Se presenta en el Anexo 21.
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Tabla 9. Resultados de la viscosidad (cP)

Tratamiento X + S c.v Diferencia
significativa

T1 139 = 0.04 0.03 B

T2 139 = 0.02 0.01 B

T3 139 = 0.04 0.03 B

T4 217 =+ 0.10 0.05 A

T5 207 = 0.04 0.02 A

*evaluado a través del test LSD a 5 % de significancia, dénde: x,
es el promedio de 3 repeticiones; s, Desviacion estandar; CV, coeficiente
de variabilidad.
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Figura 9. Diagnéstico de medias de la viscosidad del aceite esencial.

De acuerdo a la Tabla 9 de promedios donde se puede identificar el promedio de
la viscosidad del aceite esencial de hinojo obtenida a partir de dos métodos de
extraccion donde el tratamiento 4 tiene un promedio de 2.07cP y el tratamiento
5 con un promedio de 2.17 cP. En cuanto a los tratamientos 1, 2 y 3 presentan

una viscosidad de 1.39 cP.

Por otra parte, autores como Arteaga (1980), las diferencias en los valores de
viscosidad pueden deberse a que en la extraccién con vapor es casi imposible
mantener una igualdad de calefaccién lo que pudo ocasionar que no se llegaran
a volatilizar compuestos de mayor peso molecular lo que si pudo haber sucedido

en el otro método.
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Los resultados obtenidos en nuestra investigacion al evaluar la viscosidad del
aceite esencial de hinojo a una temperatura de 20° obtuvo un promedio de 2.17
cP. Mientras Huamanyauri (2014), evalu6 que la viscosidad del aceite de

almendra de palma de 2.06 a 1.67 cP. a una temperatura de 30 °C.

4.2.3 indice de refraccion del aceite esencial de hinojo

Los resultados originales a una temperatura de 20 °C de la prueba de indice de
refraccion se presentan en el Anexo 14. En la Tabla 10, muestra el analisis
estadistico del indice de refraccidn del aceite esencial de Hinojo donde se puede
observar que el tratamiento T1 obtiene un mayor indice de refraccion con (1.51),
seguido del T2 con (1.50), T4 (1.50), T5 (1.44), T3 (1.39).

El analisis estadistico de los resultados de indice de refraccion mediante la
prueba del ANOVA, demuestra que las diferencias entre los distintos
tratamientos, son altamente significativas. Se observa que existen diferencias
altamente significativas en los valores de indice de refraccion del aceite esencial
obtenido mediante ambos métodos (soxhlety por arrastre de vapor). Se presenta

en el Anexo 22.

Tabla 10. Resultados del indice de refraccion.

Tratamiento X + S C.v Diferencia
significativa

T1 151 + 0.00 0.00 A

T2 150 = 0.01 0.01 AB

T3 139 = 0.01 0.01 C

T4 150 = 0.07 0.05 A

T5 144 =+ 0.03 0.02 BC

*evaluado a través del test LSD a 5 % de significancia, dénde: x,
es el promedio de 3 repeticiones; s, Desviacion estandar; CV, coeficiente
de variabilidad.
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Figura 10. Diagnostico de medias del indice de refraccion del aceite esencial.

La Figura 10, se muestra que el tratamiento 1 obtiene un mayor indice de

refraccion en comparacion con los tratamientos T2, T3, T4, T5.

El indice de refraccion esta en estrecha relacion con la calidad del aceite, a
mayor indice de refraccion es mas puro y por lo tanto de mayor calidad. Segun
Garcia Naranjo (2002), el grado de pureza esté relacionado directamente con el

porcentaje del principal componente del aceite esencial.

Esta diferencia en el indice de refraccién entre los métodos de extraccion es
probable que el método de arrastre de vapor a una presion de 5 psi, tenga mayor
concentracion de los componentes activos, mientras tanto en el método soxhlet
con solvente de éter de petréleo se pudo haber perdido los componentes activos
debido al tiempo de sifoneo.

Por lo tanto, nos asemejamos a los resultados de Camacho (2011), que
determino el indice de refraccion de 1.47 a 1.48 del aceite esencial de la mufia
extraido por el método de arrastre de vapor. Asimismo, Marlon (2003), que
determino el indice de refraccidn del aceite esencial del hinojo con un valor de
1.58 a 1.52 de la muestra recolectada de 2000 msnm y de 1.50 a 1.53 de la
muestra recolectada 2400 msnm. Por otra parte, Valverde (2011), indica que
obtuvo en su muestra fresca de romero el indice de refraccion de 1.48 y en su
muestra seca de 1.48. En nuestra investigacion el aceite esencial de hinojo

presenta un indice de refraccion de 1.39 a 1.51.
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4.2.4 Solubilidad en etanol del aceite esencial de hinojo

Los resultados originales de la prueba de solubilidad en etanol 96 % se presentan

en el Anexo 15. En la Tabla 11, se muestra el analisis estadistico de la solubilidad

en etanol del aceite esencial de hinojo.

El analisis estadistico de los resultados de solubilidad en etanol al 96 % (v/v) del

aceite esencial, realizado mediante la prueba del ANOVA, demuestra que

existen diferencias altamente significativas entre los diferentes tratamientos. Se

presenta en el Anexo 23.

Tabla 11. Resultados de la solubilidad en etanol (ml de etanol /ml de
aceite esencial).

Tratamiento X + S C.v Diferencia
significativa

T1 4.17 + 0.29 0.07 C

T2 4.07 + 0.12 0.03 C

T3 4.17 + 0.29 0.07 C

T4 26.00 = 0.00 0.00 B

T5 2717 + 0.29 0.01 A

*evaluado a través del test LSD a 5 % de significancia, dénde: x,
es el promedio de 3 repeticiones; s, Desviacion estandar; CV, coeficiente

de variabilidad.
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Figura 11. Diagnoéstico de medias de la solubilidad en etanol del aceite esencial.
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En la Figura 11, se muestra que el tratamiento 5 y 4 requieren mayor cantidad

de solubilidad a comparacion con los tratamientos T1, T2, T3.

Se determiné que las medias de solubilidad del aceite esencial de hinojo de los
tratamientos 1y 3 es de 4.17 ml mientras que el tratamiento 2,4 y 5 es de 4.07,
26.0 y 27.17 ml en una muestra de0.9 ml. Estas diferencias altamente

significativas quedan demostradas mediante pruebas estadisticas mas estrictas.

Estas diferencias podrian deberse a que, siendo los aceites esenciales mezclas
de diferentes compuestos quimicos, en el método de soxhlet el aceite obtenido
esté conformado por compuesto quimicos menos solubles que los compuestos
gue forman parte del aceite esencial obtenido mediante el otro método. Si es que
los compuestos quimicos son similares en ambos casos, es probable que se
encuentren en proporciones diferentes en cada aceite esencial, lo que ocasiona

la diferencia de solubilidad.

Los resultados obtenidos en nuestra investigacion al evaluar la solubilidad del
aceite esencial de hinojo con etanol de 96% obtuvo un promedio de 4.17ml
mientras Piedra (2014), determino la solubilidad del aceite esencial de las hojas
de peperomia de 96% de pureza del aceite esencial de las hojas de peperomia
de 0.8ml de muestra. De acuerdo a los resultados de Garcia (2017), que evalu6
las caracteristicas fisicoquimicas del aceite esencial de cedron obtenido por los
métodos de arrastre de vapor y fluidos supercriticos con una solubilidad en etanol

de 96% de pureza en 10 ml de solubilidad.

Direccion general de normas de México (1976), se dice que un volumen del
producto es soluble en V y mas volimenes de etanol de concentraciones C

cuando la disolucion limpida en V volumen hasta un total de 20 volumen.

En este caso los tratamientos 4 y 5 presentan un volumen mayor a la de 20 ml

es decir que la disolucién no es correcta por lo tanto no es soluble en alcohol.
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4.3 Resultados de las caracteristicas quimicas del aceite esencial de
hinojo
4.3.1 indice de saponificacion del aceite esencial de hinojo

Los resultados originales de la prueba del indice de saponificacion se presentan
en el Anexo 16. En la Tabla 12, se muestra el andlisis estadistico del indice
saponificacion del aceite esencial de hinojo donde se puede observar que el
tratamiento T3 y T4 obtienen un mayor indice de saponificacion con (6.58 mg de
KOHY/qg), seguido del T5 con (6.53 mg de KOH/g), T2 (5.04 mg de KOH/g), T1
(3.17 mg de KOH/q).

A través de la evaluacién del ANOVA se observa que existen diferencias
significativas entre los tratamientos del indice de saponificacion del aceite
esencial de hinojo extraido mediante los dos métodos puesto que el valor de p-
value< 0.05 (Anexo 24).

Tabla 12. Resultados del indice de saponificacion (mg de KOH/g).

Tratamiento X + S C.v Diferencia
significativa

T1 3.17 + 171 054 A

T2 504 + 112 022 A

T3 6.58 + 181 027 A

T4 4.67 =+ 171 037 A

T5 6.53 + 172 026 A

*evaluado a través del test LSD a 5 % de significancia, dénde: x,
es el promedio de 3 repeticiones; s, Desviacion estandar; CV, coeficiente
de variabilidad.
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Figura 12. Diagnoéstico de medias del indice de saponificacion del aceite
esencial.

En la Figura 12, se muestra que el tratamiento 3 y 5 obtiene un mayor indice de

saponificacion en comparacion con los tratamientos T1, T2, T4.

Dentro de las caracteristicas quimicas se determino el indice de saponificacion
gue obtuvo los siguientes resultados Tl (3.17), T2 (3.17), T3 (3.17), T4 (4.66), TS
(3.17).mg de KOH necesarios para saponificar 1 g de aceite. Lo cual nos
diferencia mucho de los datos obtenidos de Piedra (2014), que determino el
indice de saponificacion del aceite esencial de las hojas de peperomia de
117.66mg de KOH necesarios para saponificar 1g de aceite. Por otro lado,
Valverde (2011), que determino el indice de saponificacion del aceite esencial
de romero en su estado fresco es de 0.304 (mg KOH/g) y de su muestra en seco

presenta un indice de saponificacion de 0.305 (mg KOH/q).

4.3.2 indice de Ester

En la Tabla 13, se muestra el andlisis estadistico del indice de ester del aceite
esencial de hinojo donde se puede observar que el tratamientoT5 obtienen un
mayor indice de ester con (6.09 mg de KOH/q), seguido del T3 con (6.00 mg de
KOHY/qg), T2 (4.52 mg de KOH/g), T4 (4.15 mg de KOH/Qg), T1 (2.80 mg de KOH/q).

El analisis estadistico de los resultados de indice de ester mediante la prueba de
ANOVA, demuestra que no existen diferencias entre los distintos tratamientos.
Se observa que no existen diferencias en los valores de indice de ester del aceite
esencial obtenido mediante ambos métodos (soxhlet y por arrastre de vapor). Se

presenta en el Anexo 25.
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Tabla 13. Resultados del indice de ester (mg de KOH/q).

Tratamiento X + S C.v Diferencia
significativa

T1 280 161 057 A

T2 452 = 124 027 A

T3 6.00 =+ 1.79 030 A

T4 415 = 162 039 A

T5 6.09 =+ 1.71 028 A

*evaluado a través del test LSD a 5 % de significancia, donde: x,
es el promedio de 3 repeticiones; s, Desviacion estandar; CV, coeficiente

de variabilidad.

Figura 13. Diagnodstico de medias del indice de ester del aceite esencial.

En la Figura 13, se muestra que el tratamiento 5 obtiene un mayor indice de ester

INDICE DE ESTER

3

TRATAMIENTO

en comparacion con los tratamientos T1, T2, T3, T4.

Dentro de las caracteristicas quimicas se determiné el indice de ester que

obtuvimos los siguientes resultados T1 con 2.80, T2 con 4.52, T3 con 6, T4 con

4.15, T5 con 6.09.

Los resultados del indice de ester que muestran similitud a los de Ricalde (2015),
gue determino del aceite esencial de molle obtenido por arrastre de vapor con
un indice de ester de 8.027, lo cual nos asemejamos a los resultados de Ricarde

con un indice de ester de 6.09 KOH.
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De acuerdo a los resultados de Garcia (2017), que evalud las caracteristicas
fisicoguimicas al aceite esencial de cedron obtenido por los métodos de arrastre

de vapor y fluidos su

percriticos con un indice de ester de 7.80 KOH. Lo cual nos asemejamos a los
resultados del aceite esencial de cedrén con un indice de ester de 6.09 KOH.

4.3.3 indice de acidez

Los resultados originales del contenido de los &cidos grasos libres en el aceite
esencial de hinojo obtenido en el presente estudio, que se presentan en el Anexo
18. En la Tabla 14, muestra el andlisis estadistico del indice acidez del aceite
esencial de hinojo, donde se puede observar que el tratamiento T3 obtienen un
mayor indice de Acidez con (0.59 mg de NaOH/g), seguido del T2 con (0.52 mg
de NaOH/g), T4 (0.51 mg de NaOH/qg), T5 (0.44 mg de NaOH/g), T1 (0.37 mg de
NaOH/q).

El andlisis estadistico de los resultados de indice de acidez mediante la prueba
de ANOVA, demuestra que no existen diferencias entre los distintos
tratamientos. Se observa que no existen diferencias en los valores de indice de
acidez del aceite esencial obtenido mediante ambos métodos (soxhlet y por

arrastre de vapor). Se presenta en el Anexo 26.

Tabla 14. Resultados del indice de acidez (mg de NaOH/qg).

Tratamiento X + S c.v Diferencia
significativa

T1 0.37 + 0.13 036 B

T2 052 + 0.13 0.25 BA

T3 059 + 012 021 A

T4 051 + 0.12 0.24 BA

T5 044 + 0.00 0.01 BA

*evaluado a través del test LSD a 5 % de significancia, dénde: x,
es el promedio de 3 repeticiones; s, Desviacion estandar; CV, coeficiente
de variabilidad.
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Figura 14. Diagnostico de medias del indice de acidez del aceite esencial.

En la Figura 14, se muestra que el tratamiento T3 obtiene un mayor indice de

acidez en comparacion con los tratamientos T1, T2, T4, T5.

Los resultados obtenidos del el indice de acidez del aceite esencial de hinojo se
encuentra entre 0.37 a 0.59 mg de NaOH/g necesarios para neutralizar los
acidos grasos libres presentes en un gramo de aceite esencial a diferencia de
los resultados inferiores del aceite esencial de romero Valverde (2011),
determino el indice de acidez del aceite esencial del romero en su estado fresco
y seco del romero con un indice de acidez de 0.06 para la muestra en estado
fresco y para la muestra en estado seco de 0.075. Por otra parte Camacho
(2011), obtubo un indice de acidez de la mufia entre un promedio de 2.2 mg KOH

por g muy superiores a los resultados del aceite esencial de hinojo.

De acuerdo Piedra (2014), indica que el indice de acidez del aceite de peperomia
es 1.664mg de KOH por g de aceite. Con un grado de acides de 0.836g de acido
oleico por 100 g de aceite. De acuerdo a estos resultados el aceite esencial

presenta similitud.
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Tabla 15. Cuadro comparativo de resultados.

IS(mg LE(mg !A(mgde
rraamienmos P (0)  p(@ml)  np(cP) IR SE(ml)  deKOH) deKoH) NaOH/g)
T1 0.17 0.93 139 151 4.17 3.17 2.80 0.37
T2 0.19 0.93 139 15 4.07 5.04 4.52 0.52
T3 0.25 0.93 139  1.39 4.17 6.58 6.00 0.59
T4 1.28 0.94 217 15 26.00 4.67 4.15 0.51
T5 5.95 0.95 207 1.44 27.17 6.53 6.09 0.44
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CONCLUSIONES

El rendimiento del aceite esencial es mayor cuando se emplea el método
de soxhlet con solvente de etanol, seguido del solvente éter de petroleo.
Mientras en el método de arrastre de vapor el rendimiento es mayor
cuando se emplea una presion de 15 psi seguido de 10 psi y por ultimo 5
pSi.

Las caracteristicas fisicas del aceite esencial de Hinojo (Foeniculum
vulgare Miller) extraido mediante el método de arrastre de vapor
presentan valores de densidad maxima de 0.93 g/ml, su viscosidad
maxima de 1.39 cP. con un indice de refracciébn maximo de 1.51, soluble
en alcohol de 4.17 ml, mientras en el método soxhlet presentan valores
de densidad méxima de 0.95 g/ml, su viscosidad méaxima de 2.17cP, con
un indice de refraccibn maximo de 1.50, soluble en alcohol méaximo de
27.17ml.

Las caracteristicas quimicas del aceite esencial de Hinojo (Foeniculum
vulgare Miller) extraido mediante el método de arrastre de vapor
presentan valores de indice de acidez maximo de 0.59 mg NaOH/g, indice
de saponificacion maxima de 6.58 mg de KOH/g y el indice de ester de 6
mg de KOH/g, mientras en el método soxhlet presentan valores de indice
de acidez maximo de 0.51 mg NaOH/g, indice de saponificacion maxima

de 6.53 mg de KOH/g y el indice de ester 6.09 mg de KOH/g.
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RECOMENDACIONES

Para la extraccion del aceite esencial del hinojo del método soxhelt se
deben realizar estudios para lograr separar el solvente y aceite esencial
en su totalidad.

Para la extraccion del aceite esencial de hinojo se recomienda evitar
maltratar a la planta la manipulacién debe ser de manera cuidadosa ya
gue ocasionaria la mala calidad del aceite al momento de su
caracterizacion.

Realizar estudios para la aplicacion en conservacion y produccion de
alimentos aprovechando las propiedades que presenta el aceite esencial
de hinojo.

Se sugiere el uso de un solvente diferente al etanol para la extraccion
soxhlet para consumo humano.

Para la extraccion del aceite esencial por el método de arrastre de vapor
se recomienda tener en estandar la salida del flujo del hidrosol al

condensador.
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ANEXOS 1. Densidad

La densidad del aceite es la relacion entre su peso y su volumen, y en este caso
esta afectada por la temperatura.

Esta relacion entre la cantidad del aceite a 20°C y la del agua destilada a 20 °C,
la densidad es la relacion entre peso de un volumen dado de aceite esencial y

su volumen a 20 °C en g/ml, la densidad se calcula por la siguiente Ecuacion 4:

p=2F (Ecuacion 4)
P1-P

Donde:

D: Densidad

P1: Peso en g. del picndmetro conteniendo agua destilada a 20°C
P2: Peso en g. del picnbmetro conteniendo aceite esencial a 20°C

P: Peso en g. del picnébmetro vacio a 20°C

ANEXOS 2. Viscosidad

El viscosimetro de Ostwald permite calcular la viscosidad relativa de un liquido
midiendo los tiempos que un mismo volumen de dos liquidos tarda en pasar entre

las marcas M1y M2.

La viscosidad dinamica sera:

tl
N1 = Npzo —

pro (Ecuacién 5)
Donde:

n1: viscosidad del aceite esencial

Ny20- Viscosidad del agua

p : densidad del aceite esencial

Pu,o densidad del agua

t': tiempo de M1 a M2
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ANEXOS 3. indice de refraccién

El indice de refraccion de una sustancia es la relacion entre la velocidad de la
luz en el aire y la velocidad en la sustancia en ensayo. Para la luz determinada
longitud de onda (generalmente se emplea la linea D del sodio, que tiene un
doblete a 589,0 nm y 589,6 nm) el indice de refraccion de un producto viene dado
por el seno del angulo de incidencia dividido por el seno del angulo de refraccién
52, siendo el refractdbmetro de ABBE el instrumento mas adecuado para la lectura

del indice de refraccién a una temperatura de 20 °C.

ANEXOS 4. Solubilidad en etanol

Usando la bureta, se aflade la solucién diluida de etanol de concentracion
conocida, el cual se debe haber llevado previamente a una temperatura de 20
°C £ 0.5 °C en incrementos de 0.1 ml hasta que el aceite esencial se disuelva
completamente, agitando frecuentemente y vigorosamente durante la adicion del
solvente. Cuando la solucion sea perfectamente clara se anote el volumen de la

solucién de etanol afadido.

Se continda afadiendo el solvente en incremento de 0.5 ml hasta llegar a 20 ml
y se sigue agitando después de cada adicién. Si la solucion se pone turbia u
opalescente antes haber agregado un volumen total de 20 ml de etanol, se anota
el volumen en el momento en que aparece la turbidez opalescente, y

eventualmente el volumen en el cual desea parece.

Si no se obtiene una solucion clara después de afiadir 20 ml de solvente se repite

el procedimiento con la siguiente concentracion mas alta de la solucion de etanol.
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ANEXOS 5. indice de saponificacion

Fundamento: Es una medida aproximada del peso molecular promedio de los
acidos grasos. Se define como el “numero de mg de KOH necesarios para
saponificar 1 g de grasa”. No es exacto para apreciar dicho peso molecular, ya

gue se incluyen los acidos grasos libres junto con los glicéridos.

Reactivos:
a. Solucion alcohdlica de hidroxido de potasio (KOH) 0,5 N
b. Acido clorhidrico (HCI) 0,5 N

c. Fenolftaleina al 1% en alcohol de 95%
Procedimiento:

1. Pesar 5,00 + 0,05 g de la grasa o aceite en un Erlenmeyer de 250 ml de tapa

de vidrio.
2. Afadir 30 ml de la solucibn HOAC-CHCI3 y agitar para disolver.

3. Anadir 0,5 ml de la solucién saturada de KI, agitar vigorosamente y dejar

reposar en la oscuridad durante 2 minutos afadir unos 30 ml de agua.

4. Titular inmediatamente el yodo liberado con tiosulafato 0,1 N; agitando
vigorosamente hasta que el color amarillo casi desaparezca.

5. Afadir alrededor 0,5 ml de solucién de almidon al 1% y continuar titulando (al
final de la titulacion agitar vigorosamente para extraer todo el yodo de la capa de
cloroformo) hasta que el color azul desaparezca. Si se gasta una cantidad menor

de 0,5 ml de tiosulfato, repetir la determinacién con tiosulfato 0,01 N.

6. Correr un blanco conjuntamente con la muestra (debe ser igual o menor a 0,5
ml de tiosulfato 0,01 N). Restar al resultado obtenido al de la muestra.

Célculos: Restar al volumen de Na2S203 gastado en la muestra el obtenido
para el blanco. Expresar el indice de peréxido como meq de peroxido/ Kg de

grasa como se muestra en la Ecuacion 6.

28.05x (v1-v3)

1.S.= (Ecuacion 6)

V1 HCI: Volumen de HCI consumido en la valoracion del ensayo blanco
V2 HCI: Volumen de HCI consumido en la valoracion de la muestra

g: masa en gramos de la muestra
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ANEXOS 6. indice de éster

Se determina el contenido de esteres de la muestra, y se expresa el numero de
miligramos de hidroxido potasico necesarios para saponificar los esteres que
contiene 1 gramo de aceite esencial.

Se calcula mediante el siguiente procedimiento manifestado en la ecuacion 8: en
un matraz de saponificacion se vierte, por medio de una bureta graduada al 1/10
de mL: 20 mL de KOH alcohdlico N/2; algunos gramos de piedra pomez, y se
pone durante 1 hora a reflujo en ebullicion suave (tubo refrigerante de aire, de 1
m de longitud). Se deja enfriar diez minutos y se afiaden 50 mL de agua
destilada, dos gotas de fenolftaleina al 2% y se titula por retroceso por H2S04
N/2, contenido en una bureta graduada a 1/10 mL. Sea n el niumero de mililitros
de H2S04 utilizado, con la muestra testigo en las mismas condiciones sin esencia
y n, el nimero de mililitros de H2S04 necesario en la muestra con esencia. El
namero de mililitros de KOH N/2 consumidos por

2 g de esencia es n-ni.

IE = (IS — 14) (Ecuacion 7)
Donde:

IE: indice de éster

IS: indice de saponificacion

IA: indice de acidez

ANEXOS 7. indice de acidez

El indice de acides como se determina en la Ecuacion 8.

1.- Pesar en una fiola entre 2-5 g. de dos muestras de aceite vegetal

2.- Agregue 10 ml de mezcla solvente (1ml etanol) y titule con NaO 0,1 N
utilizando fenolftaleina al 1% como indicador. La aparicion de un color rosado
palido indica el fin de la titulacion (Punto Final).

3.- Calcule el indice de Acidez de acuerdo a la siguiente formula:

p o G N=561 (Ecuacion 8)
w

G: Gasto de Hidréxido de Sodio
N: Normalidad

W: Peso de la Muestr

63



ANEXOS 8. Determinacion del volumen y tiempo de extraccién del aceite

esencial de hinojo por el método de arrastre de vapor.

- Repeticion 1
Presién de 5 psi Presién de 5 psi Presién de 5 psi
Tiempo | Volumen Tiempo Volumen Tiempo Volumen
(min) (ml) (min) (ml) (min) (ml)
0 0.00 0 0.00 0 0.00
10 0.25 10 0.25 10 0.25
20 1.00 20 0.45 20 0.25
30 2.00 30 1.00 30 0.45
40 2.25 40 1.25 40 0.75
50 3.00 50 2.00 50 1.00
60 3.25 60 2.25 60 1.75
70 4.00 70 3.00 70 2.25
80 5.00 80 3.25 80 3.00
90 5.25 90 4.00 90 3.25
100 6.00 100 4.25 100 4.00
110 6.50 110 5.00 110 4.75
120 6.50 120 6.50 120 5.25
130 6.75 130 5.47
- Repeticion 2
Presién de 10 psi Presion de 10 psi Presioén de 10 psi
Tiempo | Volumen Tiempo |Volumen Tiempo | Volumen
(min) (ml) (min) (ml) (min) | (ml)
0 0.00 0 0.00 0 0.00
10 1.00 10 1.00 10 1.00
20 3.00 20 2.75 20 1.75
30 3.25 30 3.00 30 2.25
40 4.00 40 3.25 40 3.00
50 4.25 50 4.00 50 3.75
60 5.00 60 4.75 60 4.00
70 5.25 70 5.00 70 5.00
80 5.75 80 5.25 80 6.25
90 6.00 90 6.00 90 6.80
100 6.25 100 6.25
110 6.25 110 6.75
120 6.30

64



Repeticion 3

Presién de 15 psi Presién de 15 psi
Tiempo Volumen Tiempo Volumen
(min) (ml) (min) (ml)

0 0.00 0 0.00
10 1.00 10 1.00
20 1.75 20 1.25
30 3.00 30 1.75
40 4.00 40 3.00
50 4.25 50 3.75
60 5.00 60 4.00
70 5.25 70 4.50
80 5.75 80 5.00
90 6.00 90 6.00

100 6.25 100 6.70
110 6.75 110 7.00
120 7.00

Presién de 15 psi
Tiempo Volumen
(min) (ml)

0 0.00
10 1.00
20 2.00
30 3.25
40 4.25
50 4.75
60 5.25
70 6.00
80 6.80

ANEXOS 9. Determinacion del rendimiento del aceite esencial de hinojo por el

método de arrastre de vapor.

Repet|CIén R1 R2 R3

Presion 5psi  |10psi |15psi |5psi |10psi  |15psi |5psi |10psi |15 psi
Tiempo de

extraccion 2:10h 2:00h 2:00h 2:00h |1:50h 1:50h 2:10h |1:30h 1:20h
Peso de la

muestra (g) |2500g |25009g 25009 25009 | 25009 25009 25009 | 25009 25009
Peso del

aceite

esencial(g) |4.4675g|4.59375g |6.19625g | 4.302g | 4.92187g | 6.19625g | 3.62g |4.95833g |6.01g
Rendimiento| o 1g95| 0.18%| 0.25%| 0.17%| 0.20%| 0.25%0.14%| 0.20%|0.24%
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ANEXOS 10. Determinacién del rendimiento del aceite esencial de hinojo
por el método de soxhlet.

Solvente éter de petroleo Solvente etanol
Repeticion R1 R2 R3 R1 R2 R3
Tiempo de
extraccion 5h 5h 5h 7h 7h 7h
Peso de la muestra | 28.00g |28.00g 28.00g 28.00g |28.00g|28.00g
Peso de aceite
esencial 0.3364g |0.3228g 0.3164g 1.47569|1.4709g | 1.4784g
Rendimiento 1.14% 1.11% 1.13% | 5.27% | 5.25% 5.28%

ANEXOS 11. Determinacion del porcentaje de humedad de la muestra de hinojo

pI

pf

deshidratado de muestra de hinojo por estufa
' pi-pf

%humedad

61.4736

6.9269

54.5467

88.73%

%humedad = pi;—inIOO

ANEXOS 12. Determinacion de la densidad del aceite esencial de hinojo.

Densidad

-Método de extraccion | p2 pl-p p2-p (g/ml)
20.993 9.988 9.325 0.93
20.978 9.988 9.31 0.93
5 psi 20.968 9.988 9.3 0.93
i6n d 20.973 9.988 9.305 0.93
Presion de 20.958 9.988 9.29 0.93
10 psi 20.953 9.988 9.285 0.93
20.953 9.988 9.285 0.93
20.948 9.988 9.28 0.93
15 psi 20.943 9.988 9.275 0.93
. 21.098 9.988 9.43 0.94

Eter de

petréleo 21.075 9.988 9.407 0.94
Solvente de 21.061 9.988 9.393 0.94
extraccion 21.124 9.988 9.456 0.94
Etanol 21.097 9.988 9.429 0.94
21.099 9.988 9.431 0.94
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ANEXOS 13. Determinacion de la viscosidad del aceite esencial de hinojo.

viscosidad a una temperatura de 20°C
método de p ¢ Viscosidad
extraccion nH-0 0%t | (cP)
0.93362034 4,182 3.911 1.44
0.93211854 3.962 3.700 1.36
5 psi 0.93111734 3.884 3.623 1.38
presion 0.93161794 4.016 3.748 1.38
de 0.93011614 4.1 3.820 1.40
extraccion| 10psi |0.92961554 4.106 3.824 1.40
0.92961554 3.918 3.649 1.34
0.92911494 4.144 3.857 1.42
15 psi [ 0.92861434 4.092 3.807 1.40
0.94413296 6.534 6.180 2.27
Eter de | 0.9418302 6.23 5.878 2.16
solvente | hetrgleo |0.94042851 5.984 5.638 2.07
de B 0.94673608 5.883 5.580 2.04
extraccion
0.94403284 6.1 5.769 2.12
etanol |0.94423308 5.911 5.591 2.05

ANEXOS 14. Determinacion del indice de refracciéon

indice de refraccién a una temperatura de 20°C
Método de extraccion Brix |nD

87.95| 1.51203

87.63| 1.50842

5 psi 87.4| 1.51452
Presién de 87.6| 1.51107
extraccion 81.61| 1.49493
10 psi 81.26| 1.48854

38.35| 1.39667
24.74| 1.37189
15 psi 38.08| 1.38687
67.18| 1.57650
Eter de 63.91| 1.49985
Solvente de petrleo | 61.28| 1.43813

extraccion 60.65| 1.42322
62.71| 1.47155
Etanol 60.78| 1.42622
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ANEXOS 15. Determinacion del indice de solubilidad en etanol.

Solubilidad en etanol
Cantidad

de Solubilidad

Método de extraccion muestra | (ml)
0.9ml 4.00
0.9ml 4.50
5 psi 0.9ml 4.00
Presion 0.9ml 4.00
de 0.9ml 4.00
extraccion 10 psi 0.9ml 4.20
0.9ml 4.00
0.9ml 4.00
15 psi 0.9ml 4.50
0.9ml 26.00
0.9ml 26.00
Solzj/gnte Eter de petrleo | 0.9ml 26.00
extraccion 0.9ml 27.00
0.9ml 27.00
Etanol 0.9ml 27.50

ANEXOS 16. Determinacion del indice de saponificacion (1.S)

indice de saponificacion

I.S (mg de
Método de extraccion g v Vv’ Constante KOH/qg)

2.505 4| 4.15 28.05 1.68

2.508| 3.9| 4.15 28.05 2.80

5 psi 2.507| 3.7| 4.15 28.05 5.03

Presién de 2.499| 3.7| 4.15 28.05 5.05
extraccion 2.505| 3.6| 4.15 28.05 6.16
10 psi 2.508| 3.8| 4.15 28.05 3.91

2.455| 3.9| 4.15 28.05 8.57

2.507| 3.6| 4.15 28.05 6.15

15 psi 2.509| 3.7| 4.15 28.05 5.03

2.502| 3.7| 4.15 28.05 5.04

2.505| 3.9| 4.15 28.05 2.80

Solvente de Eter de petroleo 2.506| 3.6 4.15 28.05 6.16
extraccion 2.509| 3.7| 4.15 28.05 5.03
2.504| 3.4| 4.15 28.05 8.40

Etanol 2.507| 3.6| 4.15 28.05 6.15
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ANEXOS 17. Determinacion del indice de Ester

indice de Ester

I.E (mg de
Método de extraccion | I.S I.A KOH/qg)

1.6796| 0.21502491 1.46
2.7961| 0.44138474 2.35
5 psi 5.0349| 0.44470868 4.59
L, 5.051| 0.44295302 461
Z;?rs;gglgﬁ 6.1587 | 0.44470868 5.71
10 psi 3.9145| 0.66679873 3.24
8.5692| 0.6581932 7.91
6.1538 | 0.44400475 571
15 psi 5.0308| 0.66233766 4.37
5.0449| 0.44665605 4.60
Eterde |2.7994| 0.44155844 2.36
Solvente de | petroleo | 6.1562| 0.65639626 5.50
extraccion 5.0308 | 0.44260355 4.59
8.4015| 0.44453249 7.96
Etanol |6.1538| 0.43589744 5.72

ANEXOS 18. Determinacién del indice acidez (1.A)

indice de acidez

I.LA (mg de

Método de extraccion W G |NaOH/qg)
2.609| 0.1 0.22
2.542| 0.2 0.44
5 psi 2.523]0.2 0.44
Presion de 2.533| 0.2 0.44
extraccion 2.523] 0.2 0.44
10 psi 2.5241 0.3 0.67
2.557] 0.3 0.66
2.527]0.2 0.44
15 psi 2.541| 0.3 0.66
2.512|0.2 0.45
Eter de 2.541]0.2 0.44
Solvente de petréleo 2.564| 0.3 0.66
extraccion 2535 0.2 0.44
2.524| 0.2 0.44
Etanol 2.574|0.2 0.44
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ANEXOS 19. Datos estadisticos del rendimiento de aceite esencial.

Analisis de varianza ANOVA para él % de rendimiento - Suma de cuadrados

tipo Il
Fuente Suma de Gl Cuadrado Razoén-F | Valor-P
Cuadrados Medio
EFECTOS
PRINCIPALES
A:-TRATAMIENTO 58.0219 4 14.5055 74743.69(0.0000
B:BLOQUE 0.000192542 2 10.0000962711 |0.50 0.6265
RESIDUOS 0.00155256 8 10.00019407
TOTAL (CORREGIDO) |58.0236 14

Tabla de medias por minimos cuadrados para rendimiento con intervalos

de confianza del 95.0%

TRATAMIENTO Casos |MedialLS |SigmalLS |Grupos Homogéneos
1 3 0.165193 0.008043 |X

2 3 0.192986 |0.008043 | X

3 3 0.245367 |0.008043 X

4 3 1.12667 0.008043 X

5 3 5.26667 0.008043 X
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Pruebas de multiples rangos para rendimiento por tratamiento
Método: 95.0 porcentaje LSD

Contraste |Sig. |Diferencia +/- Limites
1-2 * -0.0277927 |0.0262298
1-3 * -0.0801733 |0.0262298
1-4 * -0.961473 0.0262298
1-5 * -5.10147 0.0262298
2-3 * 1-0.0523807 ]0.0262298
2-4 * -0.933681 0.0262298
2-5 * -5.07368 0.0262298
3-4 * -0.8813 0.0262298
3-5 * -5.0213 0.0262298
4-5 * -4.14 0.0262298

* indica una diferencia significativa.

ANEXOS 20. Datos estadisticos de la densidad de aceite esencial.

Analisis de varianza para densidad - Suma de cuadrados tipo Il

Fuente Suma de|Gl |Cuadrado Razo6n- |Valor-P
Cuadrados Medio F

EFECTOS

PRINCIPALES

A: TRATAMIENTO [0.000631183 |4 |0.000157796 |463.90 |0.0000

B: BLOQUE 0.0000146605 |2 |0.000007330 |21.55 |0.0006

24

RESIDUOS 0.0000027212 |8 |3.4015E-7

TOTAL 0.000648565 (14

(CORREGIDO)
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Tabla de medias por minimos cuadrados para densidad con intervalos de

confianza del 95.0%

Tratamiento Casos MediaLS SigmalS Grupos Homogéneos
T3 3 0.929115 0.000336724 E

T2 3 0.93045 0.000336724 D

T1 3 0.932285  0.000336724 C

T4 3 0.942131  0.000336724 B

T5 3 0.945001  0.000336724 A

Pruebas de multiples rangos para densidad por tratamiento
Método: 95.0 porcentaje LSD

Contraste  [Sig. |Diferencia +/- Limites

1-2 * 0.00183553 0.00109812
1-3 * 0.00317047 0.00109812
1-4 * -0.00984515 0.00109812
1-5 * -0.0127153 0.00109812
2-3 * 0.00133493 0.00109812
2-4 * -0.0116807 0.00109812
2-5 * -0.0145508 0.00109812
3-4 * -0.0130156 0.00109812
3-5 * -0.0158857 0.00109812
4-5 * -0.00287011 0.00109812

* indica una diferencia significativa.
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ANEXOS 21. Datos estadisticos de la viscosidad de aceite esencial.

Andlisis de varianza para viscosidad - Suma de cuadrados tipo Il

Fuente Suma de|Gl |Cuadrado Razon- |Valor-P
Cuadrados Medio F

EFECTOS

PRINCIPALES

A: TRATAMIENTO (1.93214 4 10.483036 145.86 |0.0000

B: BLOQUE 0.003485 2 |0.0017425 |0.53 0.6100

RESIDUOS 0.0264925 8 ]0.00331156

TOTAL 1.96212 14

(CORREGIDO)

Tabla de medias por minimos cuadrados paraviscosidad con intervalos de

confianza del 95.0%

Tratamiento Casos MedialLS SigmalLS Grupos Homogéneos

T3 3 1.38511 0.0332243 B
T1 3 1.39081 0.0332243 B
T2 3 1.39486 0.0332243 B
TS 3 2.07413 0.0332243 A
T4 3 2.16666 0.0332243 A
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Pruebas de multiples rangos para viscosidad por tratamiento
Método: 95.0 porcentaje LSD

Contraste [Sig. |Diferencia [+/- Limites
1-2 -0.00405064 |0.108351
1-3 0.0056982 |0.108351
1-4 * -0.775849 0.108351
1-5 * -0.683326  |0.108351
2-3 0.00974884 |0.108351
2-4 * -0.771798  ]0.108351
2-5 * -0.679275 ]0.108351
3-4 * -0.781547 0.108351
3-5 * -0.689024  |0.108351
4-5 0.0925227 |0.108351

* indica una diferencia significativa.

ANEXOS 22. Datos estadisticos del indice de refraccion de aceite esencial.

Analisis de varianza para indice de refraccion - Suma de cuadrados tipo Il

Fuente Suma de|Gl |Cuadrado Razo6n- |Valor-P
Cuadrados Medio F

EFECTOS

PRINCIPALES

A:-TRATAMIENTO |0.0354114 4 10.00885284 |7.93 0.0069

B:BLOQUE 0.00274212 2 (0.00137106 |1.23 0.3428

RESIDUOS 0.00893464 8 (0.00111683

TOTAL 0.0470881 14

(CORREGIDO)
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Tabla de medias por minimos cuadrados para indice de refraccion con

intervalos de confianza del 95.0%

Tratamiento Casos MedialLS SigmalLS Grupos Homogéneos
T3 3 1.38514 0.0192945 C

T5 3 1.44033 0.0192945 BC

T2 3 1.49818 0.0192945 AB

T4 3 1.50483 0.0192945 A

T1 3 1.51166 0.0192945 A

Pruebas de multiples rangos para indice de refraccion por tratamiento
Método: 95.0 porcentaje LSD

Contraste [Sig. |Diferencia  |+/- Limites
1-2 0.0134767 |0.062923
1-3 * 0.126513 0.062923
1-4 0.00683 0.062923
1-5 * 0.0713267 |0.062923
2-3 * 0.113037 0.062923
2-4 -0.00664667 [0.062923
2-5 0.05785 0.062923
3-4 * -0.119683 0.062923
3-5 -0.0551867 [0.062923
4-5 * 0.0644967 |0.062923

* indica una diferencia significativa.
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ANEXOS 23. Datos estadisticos de la solubilidad en etanol de aceite esencial.

Andlisis de varianza para solubilidad en etanol - Suma de cuadrados tipo I

Fuente Suma de|Gl |Cuadrado Razén-F |Valor-P
Cuadrados Medio

EFECTOS

PRINCIPALES

A:TRATAMIENTOS 1816.47 4 |454.118 9526.94 (0.0000

B:BLOQUE 0.145333 2 10.0726667 1.52 0.2748

RESIDUOS 0.381333 8 10.0476667

TOTAL (CORREGIDO) |1817.0 14

Tabla de medias por minimos cuadrados para solubilidad en etanol con

intervalos de confianza del 95.0%

Tratamientos

Casos MedialLS SigmalLS Grupos Homogéneos

T2
T3
T1
T4

TS

4.06667

0.126051 C

4.16667
4.16667
26.0

w W w w w

27.1667

0.126051
0.126051
0.126051

0.126051
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Pruebas de multiples rangos para solubilidad en etanol por tratamientos

Método: 95.0 porcentaje LSD

Contraste [Sig. |Diferencia |+/- Limites
1-2 0.1 0.411077
1-3 0 0.411077
1-4 * -21.8333 ]0.411077
1-5 *  1-23.0 0.411077
2-3 -0.1 0.411077
2-4 * 1-21.9333 ]0.411077
2-5 *  [-23.1 0.411077
3-4 * -21.8333 ]0.411077
3-5 * -23.0 0.411077
4-5 * -1.16667 ]0.411077

* indica una diferencia significativa.

ANEXOS 24. Datos estadisticos del indice de saponificacion del aceite esencial.

Analisis de varianza para indice de saponificaciéon - Suma de cuadrados

tipo 1l

Fuente Suma de|Gl |Cuadrado Razon- |Valor-
Cuadrados Medio F P

EFECTOS

PRINCIPALES

A:-TRATAMIENTO [24.3362 4 16.08404 1.84 0.2155

B:BLOQUE 0.11396 2 ]0.0569802 |0.02 |0.9830

RESIDUOS 26.5219 8 |[3.31524

TOTAL 50.9721 14

(CORREGIDO)
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Tabla de medias por minimos cuadrados para indice de saponificacién con

intervalos de confianza del 95.0%

Tratamiento Casos MediaLS SigmalLS Grupos Homogéneos
T1 3 3.1702 1.05123 A
T4 3 4.66683 1.05123 A
T2 3 5.0414 1.05123 A
T5 3 6.5287 1.05123 A
T3 3 6.5846 1.05123 A

Pruebas de multiples rangos para indice de saponificacion por tratamiento
Método: 95.0 porcentaje LSD

Contraste |Sig. |Diferencia |+/- Limites
1-2 -1.8712 3.42826
1-3 -3.4144 3.42826
1-4 -1.49663 |3.42826
1-5 -3.3585 3.42826
2-3 -1.5432 3.42826
2-4 0.374567 |3.42826
2-5 -1.4873 3.42826
3-4 191777  |3.42826
3-5 0.0559 3.42826
4-5 -1.86187 |3.42826

* indica una diferencia significativa.
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ANEXOS 25. Datos estaisticos del indice de ester de aceite esencial.

Andlisis de varianza para indice de ester - Suma de cuadrados tipo Il

Fuente Suma de|Gl |Cuadrado Razon-F |Valor-P
Cuadrados Medio
EFECTOS
PRINCIPALES
A:-TRATAMIENTO 22.6056 4 |5.6514 1.76 0.2295
B:BLOQUE 0.0909855 2 ]0.0454927 0.01 0.9859
RESIDUOS 25.6597 8 [3.20746
TOTAL 48.3562 14
(CORREGIDO)

Tabla de medias por minimos cuadrados paraindice de ester con intervalos

de confianza del 95.0%

Tratamiento Casos MedialLS SigmalsS Grupos Homogéneos
T1 3 2.80316 1.034 A
T4 3 4.15196 1.034 A
T2 3 4.52325 1.034 A
T3 3 5.99642 1.034 A
T5 3 6.08769 1.034 A
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Pruebas de multiples rangos para indice de Ester por tratamientos
Método: 95.0 porcentaje LSD

Contraste |Sig. |Diferencia |+/- Limites
1-2 -1.72009 |3.37207
1-3 -3.19326 |3.37207
1-4 -1.3488 3.37207
1-5 -3.28453 |3.37207
2-3 -1.47317 |3.37207
2-4 0.371283 |3.37207
2-5 -1.56444 |3.37207
3-4 1.84446 3.37207
3-5 -0.0912674|3.37207
4-5 -1.93573 |3.37207

* indica una diferencia significativa.

ANEXOS 26. Datos estadisticos del indice de acidez de aceite esencial.

Analisis de varianza para indice de acidez - Suma de cuadrados tipo Il

Fuente Suma de|Gl |Cuadrado Razodn- |Valor-
Cuadrados Medio F P

EFECTOS

PRINCIPALES

A: TRATAMIENTOS|0.0854499 4 10.0213625 2.38 0.1380

B: BLOQUE 0.0572724 2 10.0286362 |(3.19 |0.0958

RESIDUOS 0.0718267 8 (0.00897833

TOTAL 0.214549 14

(CORREGIDO)
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Tabla de medias por minimos cuadrados para indice de acidez con

intervalos de confianza del 95.0%

Tratamientos Casos MedialLS SigmalLS Grupos Homogéneos
T1 3 0.367039 0.0547063 B

T5 3 0.441011 0.0547063 BA

T4 3 0.51487  0.0547063 BA

T2 3 0.518153 0.0547063 BA

T3 3 0.588179 0.0547063 A

Pruebas de multiples rangos para indice de acidez por tratamientos
Método: 95.0 porcentaje LSD

Contraste |Sig. |Diferencia |+/- Limites
1-2 -0.151114 |0.178408
1-3 * -0.221139 |0.178408
1-4 -0.147831 |0.178408
1-5 -0.0739717 |0.178408
2-3 -0.0700251 |0.178408
2-4 0.00328323 (0.178408
2-5 0.0771423 |0.178408
3-4 0.0733083 |0.178408
3-5 0.147167 |0.178408
4-5 0.0738591 |0.178408

* indica una diferencia significativa.
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ANEXOS 27. Anexos fotograficos

IMAGEN 1: Seleccion De
Muestra

IMAGEN 2. Equipo De
Extraccion De Aceite
Esencial Por El Método De
Arrastre De Vapor

IMAGEN 3: Proceso de
obtencién de aceite esencial
método arrastre de vapor
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IMAGEN 4: Decantacion del aceite
esencial de hinojo

¥ Ll

IMAGEN 5: Proceso de deshidratado por
estufa del hinojo

IMAGEN 6: Pesado de la muestra en |
filtro de celulosa.
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IMAGEN 8: Evaporacion de residuo del
solvente por el método de bafio maria

IMAGEN 9: Pesado del aceite esencial
obtenido por el método soxhlet
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IMAGEN 10: Determinado la densidad
por el método de picndmetro -

Determinando el
indice de refraccion
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IMAGEN 13: Determinando la solubilidad
en etanol

IMAGEN 14: Determinacion del
indice de acidez
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