TRABAJO ESPECIAL DE GRADO

OBTENCION DE ACEITE ESENCIAL A PARTIR DE HOJAS DE
NEEM (AZADIRACHTA INDICA A. JUSS), USANDO LOS METOD OS
DE EXTRACCION SUPERCRITICA CON CO ,COMO SOLVENTE Y

EXTRACCION CONVENCIONAL CON AGUA.

Presentado ante la llustre
Universidad Central de Venezuela
Por el Br Rosas G. Luis F
Para optar al Titulo de
Ingeniero Quimico.

Caracas, 2009



TRABAJO ESPECIAL DE GRADO

OBTENCION DE ACEITE ESENCIAL A PARTIR DE HOJAS DE
NEEM (AZADIRACHTA INDICA A. JUSS), USANDO LOS METOD OS
DE EXTRACCION SUPERCRITICA CON CO ,COMO SOLVENTE Y

EXTRACCION CONVENCIONAL CON AGUA.

TUTORES ACADEMICOS: Profa. Alejandra Meza
PrArmando Vizcaya

Presentado ante la llustre
Universidad Central de Venezuela
Por el Br Rosas G. Luis F
Para optar al Titulo de
Ingeniero Quimico.

Caracas, 2009



Caracas, Marzo de 2009

Los abajo firmantes, miembros del Jurado designado por el Consejo de Escuela de
Ingenieria Quimica, para evaluar el Trabajo Especial de Grado presentado por el Bachiller

Luis F. Rosas G. titulado:

OBTENCION DE ACEITE ESENCIAL A PARTIR DE HOJAS DE NEEM
(AZADIRACHTA INDICA A, JUSS), USANDO LOS METODOS DE
EXTRACCION SUPERCRITICA CON CO, COMO SOLVENTE Y EXTRACCION
CONVENCIONAL CON AGUA.

Consideran que el mismo cumple con los requisitos exigidos por el plan de estudios
conducente al Titulo de Ingemiero Quimico, y sin que ello signifique que se hacen

solidarios con las ideas expuestas por el autor, lo declaran APROBADO.

Prof. Fran

Prof, ndo/NVizcaya.

Tutor Aéadémico.

Tutor Académico.



DEDICATORIA.

A mis padres por confiar en mi, por todas las vegesme ensefiaron que la verdad es lo
mas importante, por soportarme las veces que fdportable, por entender cuando no

pude, por celebrar conmigo mis pequefios pasos todas las cosas por las cuales nunca
podre pagarles. Pero sobre todo por el amor quérindaron siempre. Hoy se que cada

uno tiene una manera distinta de amarme y espegotaflo el esfuerzo realizado sea

evidencia del amor desmesurado que siento porassted

A mi hermanita por ser siempre un ejemplo de coesay voluntad.

A mis Abuelos, en especial a mi Abuelita Carmen sjeepre la llevaré en el corazéon. Sé
gue desde algun lado debe estar pendiente de mi.

A todo el resto de mi extensa familia. Primos, Hd%xadrinos.

A todos los profesores con los que tuve la opodaohide ver clases en mi formacién como
profesional.

A todos mis amigos y compafieros de clases por &opaois chistes malos, o mejor dicho
mis curiosidades del lenguaje, por celebrar conmpge ayudarme, por darme &animos,
pero sobre todo por ser sinceros conmigo las vggedo necesité. Vicente, Mon, Chico,
Gaby, Ivan, Dalia, Farifia, Oliver, Juan, Tania, laaiKelly, Arlene, Yari, Nora, Laurent,
Hussein, Toto, Made, Andru, Albert, El Negro, R&fathy, Caro, Yosmar, Aura, Benito,
Egleni, Cristina, Jonamet, Rey, Samantha, AlbeBteffan, Tupa, Jeanqui, Miguel, Ini,

Daniel, Nacho, Carlitos, Patricia, Angela, Blan®ajaira y Eyra Nunca los olvidaré.



AGRADECIMIENTQOS.

A la Universidad que se le entregd un nifio y lovidid en el hombre que soy. Donde

descubri las cosas mas maravillosas de la vidajedaprendi a defenderme, donde rei,
donde lloré, donde corri, donde me enamoré. Dontkendi que de la dedicacion y del

trabajo, es de donde nace el conocimiento; y ebdamento al menos para mi, no es mas
gue la evidencia de la evolucion del ser humanem§ie diré con orgullo que soy

Ucevista.

A mis Tutores, la Prof. Alejandra Meza y el Proftmfando Vizcaya, por ayudarme a

culminar esta etapa tan importante para mi fornmagréfesional.

Al Prof. Francisco Yanez por toda su asistencialglmoracion a lo largo de este Trabajo
Especial de Grado.

A la Prof. Oglioly Dominguez, por ayudarme a en&nihejor los parametros analiticos

involucrados en este Trabajo Especial de Grado.

Al técnico del Laboratorio de Operaciones Unitafdexander Pérez y muy especialmente
al Sefior Armando Martinez, quien no solo me ayudio los equipos de este Trabajo
Especial de Grado, sino que me ensefié que la erp&xiy la sabiduria solo se obtienen

con amor al trabajo.



Rosas G., Luis F.

OBTENCION DE ACEITE ESENCIAL A PARTIR DE HOJAS DE N EEM
(AZADIRACHTA INDICA A. JUSS), USANDO LOS METODOS DE
EXTRACCION SUPERCRITICA CON CO ,COMO SOLVENTE Y EXTRACCION
CONVENCIONAL CON AGUA.

Tutores Académicos: Prof. Alejandra Meza y Promando Vizcaya. Caracas, UCV,
Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria Qairndifio 2009, 94 pag.

Palabras Clave:NEEM, ACEITES ESENCIALES, HIDRODESTILACION,
EXTRACCION SUPERCRITICA.

Resumen Esta investigacion se llevd a cabo en los modulgslll de la Facultad de
Ingenieria de la Universidad Central de Venezuatda misma se ejecutaron experiencias
referentes a extraccién convencional con agua dhéstilacion, asi como; de extraccion
supercritica usando G@omo solvente. Se usaron hojas de arbol de Neewempientes de
una planta ubicada en la Facultad de Agronomid Bid@eo de la Universidad Central de
Venezuela en el estado Aragua.

La justificacion de este estudio corresponde aejugrbol de Neem puede crecer en la

mayoria del territorio nacional, el aceite esendilesta planta contiene gran cantidad de
compuestos importantes para el desarrollo de ptoslifiarmacéuticos; asi como, productos

insecticidas. Estos productos son ampliamente midisalos en todos los paises donde

crece la planta y existe poco estudio y desard#lda misma en Venezuela. Las hojas de
Neem fueron usadas para esta investigacion; yatadicionalmente se extrae el aceite

esencial de Neem de las semillas, pero la releaadeiestudiar las hojas recae en que las
mismas se dan todo el afio y los arboles producefidtos envolventes de la semilla una o

dos veces cada afio.

El trabajo se desarrollé segun un marco metodabdgreviamente establecido compuesto
en primer lugar, por la influencia del uso de usateente que favoreciera la extraccion

supercritica, seguido por la variacion de la pregida temperatura sobre este método de
extraccion. En cuanto a la extraccion convenciaoal agua el pardmetro a variar fue el

volumen de este solvente. También se estudio kilidad de la aplicacion de uno de estos
métodos, segun los compuestos extraidos. Finalmsateealizé una caracterizacion en

base a la espectroscopia de infrarrojos para estl@i composicion de las muestras

obtenidas en cada experiencia.

El método que permiti6 obtener un mayor rendimiefu® la extraccion supercritica
(30,65%), comparado con la hidrodestilacion (26,29%a extraccion soxhlet con etanol
(24,33%). La caracterizacion de los grupos fundemanalizados en los espectros de
infrarrojo, indica la presencia de los compuestas pesados o menos volatiles del aceite
esencial extraido de hojas de Neem, principalnmemidas, éteres y aldehidos entre otros.
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CAPITULO |

FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION.

.1 INTRODUCCION.

Los primeros escritos que indican que el Neem abausomo medicamento datan de mas
de 4.500 afios de antigledad aproximadamente. EAllos del Harappa, una de las

grandes civilizaciones del mundo antiguo, ya calisn Neem, como demostraron los
hallazgos encontrados en las excavaciones reaizadaliversos puntos del Harappa y
Mohenjo-Daro en la India Norte Occidental, dond&esntros preparados se encontraban

entre las ruinas, los compuestos con Neem.

Entre los documentos mas antiguos encontrados ejuers traducido, se encuentran el
Caraka-Samhita (de aprox. 500 a.C.), y Susruta BanmB00 d.C.). Estos libros

representan la fundacion del sistema hindl de drratural. En estos escritos el Neem
se menciona en casi 100 paginas, tratando una geupiga de enfermedades y sintomas, la

mayor parte de las que sufre la humanidad.

El Neem fue venerado durante largo tiempo por sushisimas propiedades para cuidar la
salud, en un programa que abarca desde la cuntumle, forma parte de casi todos los
aspectos de la vida en muchas partes del Subcotdinalio, desde tiempos ancestrales

hasta nuestros dias.

El método clasico para la obtencidén de aceite émlethe Neem es la extraccion con agua o
hidrodestilacion, pero éste es un método rudimeniaantiguo. También es conocida la
extraccion convencional con solventes organicosy pa principal inconveniente es el

largo tiempo que este proceso de extraccion toma.

Es por esto que se buscan nuevos métodos de daltemcno la extraccion supercritica con
Di6xido de carbono (C§), en donde se disminuye el tiempo de obtencida gnsjora la
calidad del producto. La principal razén por lal@eusa este solvente es que es muy facil
de que se alcancen las condiciones supercritichsmgamo, también el mismo es

relativamente econdmico.



Es por estas razones que se planted un estudiaeal ese evalué y comparo la extraccion
supercritica con CfQy la extraccion convencional con agua para lermdbn de la aceite
esencial de Neem a partir de las hojas del mig@@ asi en base a datos experimentales
resultado de la aplicacion de estos meétodos, ttem@ecision ingenieril mas acertada a la

hora que se requiera una aplicaciéon industrial.

Este trabajo especial de grado pretende deterrfdeanejores condiciones de extraccién
con CQ supercritico como solvente por medio de la evahmade variables claves del
proceso como temperatura y presion, asi como canpas resultados de dicha
experiencia con la hidrodestilacion, mediante lantificacion de parametros comunes en
ambas pruebas como lo son la cantidad de extratémido, el porcentaje de rendimiento
y también mediante la posterior caracterizacion sgigealizara sobre cada una de las
muestras obtenidas tanto en la experiencia deceiirasupercritica con G@omo en la

experiencia de hidrodestilacion.

A lo largo de este Trabajo Especial de Grado sadestn en primer lugar, los aspectos
tedricos referentes al mismo, seguido de la metgdalusada para llevar a cabo cada una
de las experiencias. Posteriormente se presenyadétutiran los resultados obtenidos, y
finalmente se muestran las conclusiones y recoawmues para experiencias posteriores,

vinculadas a la investigacion.



.2 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.

El arbol de Neem es llamado también arbol milagrog que es conocido por sus
inmejorables cualidades para combatir las plagas afectan las plantas, mejorar la
alimentacién bovina y como medicamento para losamos, entre otras propiedades, por
lo cual ha llamado la atencién de los investigaslane la busqueda de alguna fuente de

materia prima de alta calidad y bajo precio.

Quizas la principal ventaja del Neem es que crestalseis metros de altura en zonas muy
aridas, donde otras especies no lo harian, y negoentidades minimas de humedad y
precipitacion para subsistir. Este arbol necesita atencion minima y si no se maltrata,
sigue creciendo; ademas, es una de las pocas esgpe mantiene su follaje aun en
épocas de sequia. Es por estas propiedades queeeh Nega a tierras americanas,
principalmente a las de los paises mas cercan&uwddor, provocando asi que sean
estudiados los métodos de extraccion del aceiteiedalel mismo, ya que al ser utilizado
con fines farmacéuticos y en la formulacién deégtisglas, hallar el método mas efectivo
para obtener su esencia constituye el primer pasolp fabricacién a escala industrial de

los mismos.

El arbol de Neem tiene un vasto uso en toda sungikte segun sea la parte del mismo que
de la cual se disponga. Entre las funciones mpsriantes se tiene que principalmente la
madera se usa en la construccion, de la semitidtsene aceite para faroles, de la pulpa se

obtiene metano y de semillas y hojas la materiagpara hacer insecticidas.

Més de la mitad de los medicamentos modernos, destipirina hasta los nuevos y utiles
para tratar el cancer de seno, tienen su origdaseimgredientes obtenidos de las plantas.
Los médicos del sub-continente Indio han desadollan extenso conocimiento médico

basado en las plantas medicinales que no tienatefzaen el mundo.

El Neem, una de las mas antiguas y mas usadasaplargdicinales del mundo, usada
como uno de los ingredientes mas importantes eprigsraciones de los Indios, se le ha
guerido y respetado en la India por mas de 4.008.dflistoricamente en Neem ha sido

usado para ayudar al cuerpo a combatir enfermedadeisas o temporales.



Actualmente, se contindan encontrando mas aplicasianedicinales del Neem. Los
compuestos hallados en la semilla, corteza y ho@sarbol han sido probados como
antiséptico, antifebriles, antiinflamatorios, amtes y fungicidas. La efectividad del

Neem ha sido demostrada un buen nimero de veces.

En la Facultad de Ingenieria de la UCV, se handeerealizando estudios referentes a la
extraccion supercritica en productos agricolas cahd&acao (Soledad, 2007), Café
(Gonzalez, 2007) y Vetiver (Armas y Corredor, 2007pdos estos trabajos han sido
pioneros al trabajar con cada uno de los frutosrimmimente mencionados. En Venezuela,
en el area de Ingenieria Quimica se ha estudiado ¢&te arbol, del cual no se aprovecha
casi ninguna de las cualidades antes mencionadées.titabajo especial de grado espera
obtener resultados positivos con la extraccionaddte esencial de hojas de Neem usando
los métodos de extraccion supercritica y de extvacconvencional con agua, para asi

estudiar la factibilidad de la aplicacién de algulecestos meétodos a nivel industrial.



1.3 OBJETIVOS.
1.3.1 Objetivo general:

Establecer las condiciones Optimas de extracc&lnadeite esencial extraido de
hojas de Neem usando los métodos de extraccioncsitfpa con CQ como solvente y

compararlos con los obtenidos por extraccion cotiveal con agua.
1.3.2 Objetivos especificos:

Este Trabajo Especial de Grado tiene como finalidadumplimiento de una serie de
objetivos especificos que permitirdn la obtenciéradeite esencial de Neem mediante sus
hojas, a través del proceso de extraccion sugeecréisi como también obtener esta
sustancia por medio del proceso de extraccion cmimeal con agua. A continuacion se

mencionan los objetivos especificos planteados:

< Aplicar el método de extraccion supercritica usa@@ como solvente a hojas de
Neem para determinar el porcentaje de recuperacigosteriormente caracterizar
los extractos obtenidos.

« Determinar la presion y temperatura 6ptima de jcaBabre las hojas de Neem
usando el método de extraccion supercritica con do@o solvente.

+«» Aplicar el método de extraccion convencional conaag hidrodestilaciéon a hojas
de Neem para determinar el porcentaje de recuperagi posteriormente
caracterizar los extractos obtenidos.

+«» Determinar la influencia de la variacion del volumen las pruebas de extraccion
convencional con agua o hidrodestilacion.

« Comparar los métodos de extraccion para deterncumrseria el mas efectivo en
cuanto a la cantidad y calidad del extracto, paiapader decidir cuél de estas

tecnologias seria mas eficiente.



CAPITULO I

ANTECEDENTES.

Para la realizacidén de este trabajo de grado,adiedaina investigacion sobre los diferentes
trabajos referentes a la extraccion supercritiGa Igs caracteristicas mas relevantes del

arbol de Neem:

II.1 “Desarrollo de un bioinsecticida a partir delazadiractina presente en el aceite de
Neem (Azadirachta IndicaMontafiez 2005).

En este trabajo de investigacion se estudiaromdpsctos mas importantes de la planta de
Neem y de la azadiractina para asi formular uncititdda a base de este terpenoide,
también se estudiaron otros aspectos como la mflaedel insecticida formulado sobre
ciertas enfermedades y los factores que alterast&bilidad en el tiempo de los mismos.

Las conclusiones de mayor interés para este tralsggcial de grado son:

v' Los insecticidas sintéticos ejercen un efecto memaén la salud de los seres
humanos, ya que causan dafios, en ocasiones ibtbgzasabre el sistema nervioso
humano, los cuales pueden persistir mucho tiempespuks de finalizada la
exposicion a los mismos.

v' Se requiere implementar la utilizacion de matesialkernativos en la elaboracion
de insecticidas, que no pongan en riesgo la saudsdseres humanos.

v' La azadiractina presente en el aceite de Neemepwsed utilizada como
componente activo para la formulacion de un repejera que posee propiedades
insecticidas.

v La azadiractina contenida en las diferentes paetarbol de Neem constituye una
estrategia efectiva a ser usada en los programesnti®l de plagas, pues presenta
diferentes mecanismos de accién, lo que garantizgfecto prejudicial en la plaga,
sin el riesgo de incrementar la resistencia emmiasnas, ya que la azadiractina no
puede ser sintetizada artificialmente en el lalbi@tdado a la complejidad de su

molécula, lo que dificulta que las plagas desamoltesistencia.



1.2 “El Arbol de Neem Azadirachta a Juss”. Pasantie InvestigaciofBarroeta 2005).

v Esta pasantia de investigacion es una compiladciiografica de los aspectos mas
relevantes del arbol de Neem sus propiedades b&rses para la salud, también
ahonda en la historia del cultivo de esta planm#otan la India como en Venezuela.
Las conclusiones mas relevantes de este trabajo son

v' El arbol de Neem se debe valorar por sus ingreziefarmacéuticos y tiene la
capacidad de afectar la vida diaria de mucha gerddica, cultural, y socialmente.

v' Con el uso creciente de los insecticidas sintétamsamplio espectro, de rapida
eficiencia y de aparente facil aplicacion comodoganoclorados, organofosforados
y carbonados, todos con distinta toxicidad para deses vivos, asi como el
desarrollo de la medicina moderna en los paispgtales. Sin embargo, los efectos
secundarios de los insecticidas sintéticos, hamgad a buscar otras alternativas
gue respeten la fauna y el medio ambiente en demenaello, se debe explotar
cada una de las propiedades del Neem como fuemedectos naturales.

v No cabe duda que los productos a base de Neenitsorativas verdaderas para los
productos quimicos que en el pasado y en la adaghlestan causando muchos

problemas.

I1.3 “Extraccién de la Nimbina de la semilla de Meaisando C@y una mezcla de GO

Metanol en condiciones supercriticag Tonthubthimthong 2003).

Esta investigacion se fundamenta en el uso del &@@o solvente y la ayuda de metanol
como cosolvente. Los resultados cuantitativos |zaextraccion de la nimbina son de gran
importancia para esta investigacion y las conchesode mayor aplicacion a este estudio
son:

v' La nimbina puede ser extraida exitosamente dentllaede Neem usando G@
condiciones 6ptimas (308 K, 20MPa y un flujo de,Qf® 0,62 crimin)
produciendo un rendimiento de 85%.



v

La extraccion de la nimbina increment6 con el aumelel flujo de CQy de la
presion, a su vez disminuyo con el decremento denhgperatura y del tamafio de
particula.

El metanol no parece ser un modificador efectivioreledimiento de extraccion de
la nimbina, la adicion de este cosolvente produtearemento marginal y parece
no tener valor cuantitativo, ya que encarece ydifa el manejo y la separacion de
la muestra analizada. Se puede decir en generalqeadimiento aumenta con el
incremento de la concentracion de metanol y derapératura aunque no sea in

incremento significativo.

II.4 “Formulacion de insecticidas a base de azadtm presente en el arbol de Nim”.
(Guerra 2001).

Las conclusiones mas importantes de este trabajyladas a esta investigacion son:

v

Los insecticidas formulados a base de aceite de tNinen un costo menor en
comparacion con otros insecticidas quimicos queéiszan con el mismo objetivo.
En definitiva, los insecticidas a base de Nim tieoaracteristicas potenciales que
pueden ser aprovechadas en pro del ambiente, debidoe son productos
completamente naturales, que garantizan una aitzerefia en el control de
insectos, por sus efectos letales inhibidores deciroiento, alimentacion,
reproduccion y repelencia.

Debido a su baja toxicidad los insecticidas de Nioneden ser empleados
masivamente para combatir las plagas estudiadagmiesentar ningin dafo para
seres humanos.

El aceite de Nim debe almacenarse a temperatuasauexcedan los 35°C para
garantizar una mayor estabilidad del mismo.

Los insecticidas de Nim ven reforzada su accion letalidad cuando son

combinados con insecticidas quimicos.



II.5 “Comparacion de procesos de extraccion delitcesencial de vetiver{Armas y
Corredor, 2007).

Se usaron raices de vetiver para extraer su azsetecial usando el método supercritico y

convencional con distintos solventes, las conchesanas resaltantes son:

v

En el proceso de extraccion deteite Esencial de Vetivero existe una relacion
directa entre la cantidad de solvente empleadccgréidad del aceite extraido.

La extraccion supercritica es la técnica que ptasemayores caracteristicas
semejantes al espectro patron, determinado parréza de la muestra.

La extraccion con fluido supercritico es el métage permite obtener un mayor
rendimiento de Aceite Esencial de Vetivde segundo queda la destilacion con
solventes organicos, etanol, propanol y ciclohexam ese mismo orden y por
ultimo los métodos que usan agua como solventeasteer de vapor e
hidrodestilacion.

Las técnicas de destilacion con solventes orgamicesentan mayores rendimientos
gue las técnicas que usan agua como solvente pbidoda los altos costos de
produccién unicamente deben ser aplicados a ededédoratorio.

La técnica que presenta una mayor oportunidad yraagroduccién comercial del

Aceite Esencial de Vetiven el pais es la de extraccion con fluido supérorit



CAPITULO 1II

MARCO REFERENCIAL

lI.1 EL ARBOL DE NEEM

El arbol del Neem (Azadirachta Indica A. Juss) esaubol de hoja perenne tropical
relacionado con la caoba. La denominacion botaetdleem es “Azederaque indico™ que
proviene del nombre persa, Azad-Darikth, cuyo iado es “el arbol libre”. (Guerra
2001).

El Neem taxondmicamente hablando, pertenece arlifidaMeliaceae que incluye especies
tan conocidas como la caoba (Swietenia Mahogata)woleta (Melia Azaderach). Entre
los sinbnimos mas utilizados se encuentran: AntAlesdirachta, Melia azadiracta, Melia
Indica. Los nhombres mas comunmente usados son: ,Ndargosa, Caoba criolla, Caoba

haitiana, Arbol milagroso y Arbol farmacia.
[11.2 CARACTERISTICAS BOTANICAS DEL ARBOL DE NEEM.

Originario del este de la India, se puede encordragran parte del sureste asiatico y
Africa. Recientemente se han realizado plantacioeesel Caribe y varios paises

centroamericanos. Sobre campos abiertos, si lgsem@aturas no bajan mas de 0°C puede
alcanzar alturas de 15 a 20 metros. Se puedeautton precipitaciones fluviales bajas de
hasta 400 mm por afio y sobrevive a temperaturagpgeden alcanzar los 50°C. Estas
plantas son capaces de llegar a vivir hasta 208. &lanismo florece con pequefias flores

blancas que tienen un aroma dulce parecido al jazmi

En general el &rbol de Neem comienza a produdiograntre los tres y cinco afios de edad,
un arbol desarrollado podra dar hasta 50 kg. de fsar afio. El mismo es suave y carnoso
en forma elipsoidal, de 1.2 a 2 cm de largo, cdatelo usualmente una semilla, éste es
inicialmente verde y se vuelve amarillo conformedara, cerca de 12 semanas después de

la floracion, como se observa en la Figura N° 1.
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Figura N° 1: Hojas de Neem y Fruto en plena madRzrroeta 2005).

El Neem tiene corteza moderadamente gruesa, amadisle color rojizo-castafio. Siempre
esta verde o amarillo, dependiendo del clima; lesopdos de deshoje son normalmente
breves, y ocurren durante las sequias prolongadashojas son alternas y compuestas, de
10 a 38 cm. y agrupadas al extremo de las ramasrkgll produce muchas flores
bisexuales, pequefias, de dulce aroma, blancascolalecrema y florece la primera vez
después de 3 afios. Los arboles Neem son prolgioasictores de fruto, comenzando a los

3-5 afios y se vuelven completamente productivos 40-12 afos.

En zonas semiaridas el arbol de Neem, requierepteeziones anuales de 800 a 1800 mm
para el crecimiento vegetativo 6éptimo. Necesitamuaz y resiste altas temperaturas, pero

es muy sensible al frio. Es excelente para sien@ra®nas bajas, secas y humedas.

El Neem prefiere los suelos profundos, permeabk®rnosos, pero puede plantarse en una
amplia variedad de tipos de suelo, incluyendo sitidiciles donde la mayoria de otras

especies no se desarrollan bien. Puede prospesaietos rocosos, secos, poco profundos e
infértiles, pero no se recomienda para ciénagasdas o fangosas, suelos barrosos,

salinos, o donde la sub-superficie sea dura.

Esta planta tampoco debe sembrarse donde los swselosuelvan empapados o

temporalmente inundados. Prefiere un pH de suelel @ango de 5.2 a 7.0, pero puede
crecer dentro de un rango de pH de 5.0 a 8.0. twdes maduros de Neem demandan
mucha luz, pero las plantulas toleran la sombraerasth durante su primera temporada de

crecimiento, especialmente en sitios secos.
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1.3 MECANISMO DE ACCION DEL NEEM

Las propiedades del Neem estan basadas en eldmagee presentan sus componentes con
las hormonas reales, de tal forma que los cuerpdssdnsectos absorben los componentes
del Neem como si fueran hormonas reales y éstajuédm su sistema endocrino. El

comportamiento profundamente arraigado resultamds gberraciones psicoldgicas, dejan
a los insectos tan confundidos en su cuerpo y c&rejoe no pueden reproducirse y sus

poblaciones se reducen mucho. (Montafiez 2005).

Varios de los extractos obtenidos de las distiptates del Neem, actian sobre los insectos

de diferentes maneras, tales como:

¢ Destruyendo o inhibiendo del desarrollo de hueviasuas.

+ Bloqueando la metamorfosis de las larvas.

+« Destruyendo el apareamiento y comunicacion sexaiiglinsectos.

+ Repeliendo a las larvas y los adultos.

+ Impidiendo a larvas poner huevos.

% Esterilizando adultos.

+ Bloqueando la alimentacién mediante la reduccionsdehabilidad para tragar
(reduciendo la movilidad intestinal).

+ Inhibiendo la formacion de quitina (material delegse compone el esqueleto del
insecto).

% Impidiendo que se realicen las mudas, necesarfasepérar en la siguiente etapa de

desarrollo, de tal forma que actia como reguladardcimiento del insecto.
1.4 LA HOJA DE NEEM Y SU COMPOSICION QUIMICA.

Las hojas deben de obtenerse solamente de arbdlesados organicamente o en su
habitat natural, lo anterior asegura tener el aalos elementos naturales de las hojas y
asi mismo se reduce el riesgo de contaminaciortgxamas, es por esta razon que se ha
decidido tomar como materia prima las hojas de Neentenecientes a la facultad de

agronomia de la UCV, como se muestra en la Figtira N
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Figura N° 2: Hojas de arbol de Neem perteneciemtas-acultad de Agronomia Universidad Central de

Venezuela.

Las concentraciones mayores de ingredientes age/escuentran en la semilla y el aceite,
sin embargo la mayoria de estos también estan eidms y la corteza en menores
proporciones. En la Tabla N° 1 se pueden obseogatdmpuestos que se encuentran en la

hoja del arbol de Neem.

Tabla N° 1: Composicion de las hojas de Neem. (@&tetry, 2003)

Fibra 20%
Carbohidratos 50%
Proteinas 15%
Grasas 5%
Cenizas 8%
Calcio 2%

Las hojas de Neem poseen muchos componentes qajniieoespecial interés son los
terpenos, constituidos por C, H y O; la preseneaxigeno hace esos compuestos mas
solubles en agua, metanol o etanol que en hexasmliga u otros solventes similares
(Montafiez 2005). Actualmente se conoce de la exdgtede unos 100 terpenos. El mas
activo es la azadiractina, de la que existen vdijpmws que varian desde la azadiractina A

hasta la azadiractina K, de la cual posteriormsateara una explicacion mas extensa.
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1.5 USOS DEL NEEM

Entre los aspectos mas importantes que justificda mvestigacion se encuentran los
diversos usos de la planta, a continuacién se meacilos mas relevantes en diferentes

areas de aplicabilidad. (Etcheverry 2003)
[11.5.1 Contra la plaga:

Uno de los ingredientes mas efectivo como repeldaténsectos que el quimico usado
mundialmente DEET (n,n,-dietmyl-m-toluamide), dedkse sospecha puede causar cancer
en uso prolongado. Los extractos de Neem han gidubados por la EPA (Agencia de
Proteccion del Ambiente de los E.U.A) para su usma@ insecticida en cultivos
alimenticios. Siendo no toxico para las aves, al@isnde sangre caliente y humanos, puede

proteger los cultivos de mas de 200 especies dets
111.5.2 Medicinales:

v Psoriasis:Los extractos de aceite y hoja de Neem son el neneedel tratamiento
de los sintomas de la psoriasis. Alivian el dololaycomezén, reduciendo las
escamas e inflamacion en las areas afectadas.

v Diabetes: Las dosis orales de extracto de hoja de Neemersiuja necesidad de
insulina entre un 30 y 50% para los pacientes calvetes tipo |.

v' Sida: Institutos de salud de varios paises han reporteskultados muy
prometedores de pruebas in vitro del Neem comoteagaertti viral contra el virus
del Sida.

v/ Cancer: Polisacaridos y Limonoides que se encuentran eorteza, hojas y aceite
del Neem, reducen los tumores y el cancer sin afestcundarios indeseables, lo
anterior se apoya en varios estudios.

v' Enfermedades del corazénlLos extractos de Neem tienen la capacidad dedaatar
la formacion de coagulos en la sangre, combataridmia, bajar los latidos del
corazon elevados y la tension arterial.

v Herpes: Pruebas realizadas en Alemania mostraron quextosceos de Neem son

toxicos para el virus del Herpes y producen und@piivio en la cura de las llagas.
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v" Problemas Dentalesinvestigadores alemanes y americanos han afirmaddos
extractos de Neem previenen las enfermedades peataiés.

v' Dermatologia: El Neem es altamente efectivo en el tratamientcadeé, caspa y
verrugas.

v' Alergias: Las propiedades antihistaminicas del Neem ayudamhébir las
reacciones alérgicas, ya sea aplicado externarnahiedenales.

v' Ulceras: Los extractos de Neem son de gran ayuda parairddacmolestias y

sanar las ulceras gastricas y duodenales.
[11.5.3 Punto de vista ecologico

El Neem tiene reputacion de ser un purificador nahtde aire, liberando oxigeno y

manteniendo el nivel balanceado en la atmosfera.
111.5.4 Fuente de Madera

La porcion de madera del centro es entre rojo g ogstafio, mientras que la madera
intermedia tiene un color amarillento-grisaceo @ dranquecino. La madera es dura,

durable, de opaca a algo lustrosa, aromatica steege a los insectos y hongos. La madera
seca con solo un leve encogimiento, se aclimataybes facil de trabajar, pero en la aspera
y entrelazada fibra no coge un alto brillo. La miadaserrada de Neem es usada en la
construccién ligera y para hacer vigas, marcos ukstas y ventanas, cajas, embalajes,
carretas, ejes, yugos, estantes, paneles, botess reajas de puros, esculturas, juguetes,
tambores, e instrumentos de labranza. También adaupara muebles, especialmente

roperos, libreras y guardarropas, debido a quealdena repele los insectos.

Los arboles de Neem a menudo son manejados cemasstde aclareo y poda o tala para
producir pilares y postes. La madera redonda ebiémusada como lefia y da muy buen
carbén. A un contenido de humedad del 14%, la naadarun valor de energia de 16.92

megajoules/kg.
[11.5.5 Mejoramiento del suelo

Después de extraer el aceite de las almendrasaterial sobrante es llamado "Torta de

Neem". Este producto ha sido usado por siglos\a&drae la India como mejorador de
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suelo. La experiencia ha ensefiado a los agricaligue si se incorpora esta torta al suelo

de cultivo, producird mejores y mas grandes plantata vez menos problemas con larvas.
I11.6 ACEITES ESENCIALES

Los aceites esenciales se definen, segun la Oggadiiz Internacional de Estandarizacion
(ISO) y la Asociacion de Normativa Francesa, (AFNOB®98) como, “productos
obtenidos a partir de una materia prima vegetah por arrastre con vapor o agua, bien por
procedimientos mecéanicos a partir del epicarpitagdrutas citricas, o bien por destilacion
seca. El aceite esencial se separa posteriormenta thse acuosa por procedimientos

fisicos”.

El término de aceite esencial fue acufiado en k&l ¥\l por Paracelso, conocido como el
mejor alquimista, farmacéutico y quimico de la Ediéedia, significando con el término
"esencia” una entidad inmaterial que impregnaba tmEl viviente e inanimado y que se
compararia con el alma y los cuerpos divinos. slhaiiento de esa “esencia” debia de ser

el fin altimo de la ciencia farmacéutica (Mazzdr8y3).

Se les llama aceites por su apariencia fisica wistancia que es bastante parecida a los
aceites grasos, pero se distinguen de ellos, p@gdejar caer unas gotas de esencia sobre
el papel, éstas se volatilizan facilmente sin dejaguna huella ni mancha grasosa (Gil

Pavas et al., 2005). EI nombre que se le asigaaeile esencial es de acuerdo a la planta

aromatica de la cual se obtiene (Leupin, 2001).

Los aceites se forman en las partes verdes (coafitd) del vegetal y al crecer la planta,
éstos son transportados y se sitian en los tefidos de la planta o en sacos, células,
glandulas o conductos especiales encontrados éas vaartes tales como flores, hojas,
corteza, vastagos, semillas y raices. La mayoriaglaceites ya existen mientras se extrae
del material vegetal, pero algunos se forman Unécaencomo resultado de una reaccion
enzimatica que se produce una vez que se hayanaoaatth o se hayan tratado

especialmente los tejidos finos de la planta.

Se conocen alrededor de tres mil especies de plgntaproducen cantidades significativas

de aceites esenciales, incluso de algunas plaatagtsae mas de un aceite esencial. Es
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posible sin embargo, que todas las plantas seaacespmle producir alguna cantidad de
aceites esenciales (Mazzani, 1973). Los aceitesciedes se encuentran ampliamente
distribuidos en unas 60 familias de plantas erde duales se pueden mencionar las
Compuestas, Labiadas, Lauraceas, Mirtaceas, Pmdeeaaceas, Rutaceas, Umbeliferas y
las Gramineas. (Cardenaz, 1997).

1.7 PROPIEDADES FiSICAS Y QUIMICAS DE LOS ACEITES ESENCIALES

Los aceites esenciales son generalmente liquidesgeratura ambiente y son sustancias
muy volatiles. Por lo general no presentan coldora@ son amarillo pélido, tienen una
densidad inferior a la del agua y poseen un oli@nso caracteristico extraordinariamente
variable que constituye su caracteristica mas idefi(Gil Pavas et al., 2005). En su gran
mayoria son de olor agradable, aunque existen @dgde olor relativamente desagradable
como por ejemplo los componentes que forman parte draccion aromatica del ajo y la

cebolla, los cuales contienen compuestos azufrados.

Son sustancias facilmente alterables sensibles axidacion y tienen tendencia a
polimerizarse dando lugar a la formacion de pramkicesinosos, especialmente aquellas
gue contienen alcoholes terpénicos insaturados @utlacion), variando su olor, color y
viscosidad. Presentan un indice de refraccion dtewa son solubles en alcohol y en
disolventes organicos habituales. Ademas son lipbks, muy poco solubles en agua, y
arrastrables por el vapor de agua.

Las propiedades quimicas de los aceites esenv@les de acuerdo a la presencia de los
principios activos de sus compuestos quimicos, ctmmeon los alcoholes que tienen

propiedades antisépticas y tonificantes; los attehique tienen propiedades sedantes y
antisépticas; los ésteres con propiedades fungigidsedantes; las cetonas, que ayudan a
equilibrar la secrecién mucosa; y los terpenos, tggreen propiedades antiinflamatorias y

antisépticas. Por lo tanto, los aceites esendi@een algunas de las siguientes propiedades
terapéuticas: antisépticas, antibacterianas, dat antiespasmodicas, sedantes,

tonificantes, reequilibrantes, depurativas, aniimaticas y afrodisiacas, entre otras.
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1.8 COMPOSICION QUIMICA DE LOS ACEITES ESENCIALES

Los aceites esenciales son una compleja mezclaistansias quimicas que en algunos
casos puede superar los cien componentes. La rpaye de éstos estan compuestos de
terpenos juntos con sustancias oxigenadas, arasalierivados del fenilpropano y otros

compuestos diversos.

Los terpenos estan formados por unidades isopgegica responden a la férmulaskg),
cuyo numero “n" sirve como criterio para la clasitiion de los terpenos: monoterpenos (n
= 2), sesquiterpenos (n = 3), diterpenos (n = 4jitgrpenos (n = 6). Los compuestos
terpénicos presentes en las esencias son prin@p&mmono y sesquiterpenos y raramente
diterpenos. Los terpenos pueden ser aciclicos, aidiams o biciclicos (Gil Pavas et al.,
2005). En la Tabla N° 2 se presentan los compuédstdgdos de unidades isoprénicas que

forman los terpenos, con su respectivo nombrendelero de atomos de carbono que los

conforman.
Tabla N° 2. Compuestos Terpénicos (Armas y Corre2lid7)
= Tnidades . N° de atomos de
i¥fnitese Isoprénicas carbono

Monoterpenos 2 Cip

H2 G, CH =
e N Sesquiterpenos 3 15

c CH,, -
I Diterpenos 4 20
CH3 Sesteterpenos 5 Cas
Isopreno Triterpenos L3 Cso
Carotenoides 8 Can

(-metilbutan-1.3-dieno) -

Resinoides N (Cs)n

Los compuestos oxigenados son aquellos a los cslles atribuye las grandes diferencias
de olor observadas en varios aceites, siendo pgeneral los que representan la porcion
mas soluble del aceite, entre ellos se encuentcamdaes, aldehidos, cetonas y ésteres,
estos pueden ser saturados y no saturados, afatjc aromaticos, terpénicos y
sesquiterpénicos. También pueden encontrarse fnaeres fendlicos y acidos
(generalmente esterificados) (Matute, 1987). Algude estos compuestos se observan en

la figura N° 3.
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Figura N° 3. Compuestos oxigenados presentes eac&ites esenciales. (Armas y Corredor, 2007)

Entre otras sustancias que se pueden encontraedueifas cantidades en los aceites
esenciales se tienen &cidos organicos como, acétalérico, isovalérico; cumarinas

(bergapteno) y cetonas de bajo peso molecular.
1.9 CLASIFICACION DE LOS ACEITES ESENCIALES

Los aceites esenciales se clasifican en base eemiés criterios como consistencia del
aceite, origen o procedencia y naturaleza de logpuestos quimicos mayoritarios entre
otros. De acuerdo con su consistencia los mismodisden en fluidos, balsamos y
oleorresinas. Los fluidos son liquidos muy vol&tile temperatura ambiente, como, la
esencia de menta, limén, y albahaca. Los balsamascigalmente contienen
sesquiterpenos y su consistencia es mas viscospesa son poco volatiles y propensos a
polimerizarse, como ejemplos se tiene, el balsamocapaiba, el balsamo del Peru,

balsamo de benjui, y balsamo de Tolu.

Las oleorresinas tienen el aroma de las plantaf®rema concentrada y son tipicamente
liquidos muy viscosos o sustancias semisélidaspoeintaucho, gutapercha, oleorresinas

de paprika, de pimienta negra, y de clavero, aites (Stachenko, 1998).

Segun su origen se clasifican estos aceites cormwaltes, artificiales y sintéticos. Los
naturales se obtienen directamente de la planta sersometen posteriormente a ninguna
modificacion fisicoquimica; debido a su rendimietan bajo son costosos y variables en su

composicion.

Los artificiales se obtienen a través de los prage® enriquecimiento de la misma esencia
con uno de sus componentes principales, o son lxlaele varias esencias naturales
extraidas de distintas plantas, por ejemplo lagsele anis enriquecida en anetol.
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Los aceites esenciales sintéticos son mezclasveesds productos obtenidos por medio de
procesos quimicos y se utilizan ampliamente endpgracion de sustancias aromatizantes

y saborizantes, como las esencias de vainilla,Ajpdresa (Stachenko, 1998).

Desde el punto de vista quimico, a pesar de su @sigipn compleja los aceites esenciales
se pueden clasificar de acuerdo a los componengg®ritarios presentes. Los aceites
esenciales ricos en monoterpenos se denominaesesinciales monoterpénicos, como el
aceite de hierbabuena, albahaca y salvia. Los mrosesquiterpenos son los aceites
esenciales sesquiterpénicos, como el aceite debepgano, junipero y vetiver. Los ricos
en fenilpropanos son los aceites esenciales fepi#moides; por ejemplo el de clavo,
canela y anis. Aunque esta clasificacion es mugrgémesulta Gtil para estudiar algunos
aspectos fisicoquimicos de los monoterpenos, lsguerpenos y los fenilpropanos, sin
embargo existen clasificaciones mas complejas @gpreert en cuenta otros aspectos

guimicos.

Otra clasificacion de interés de los aceites ea@xisegun su calidad se pueden clasificar
en dos grandes grupos: los aceites esenciales scrudibe baja calidad y los aceites
esenciales purificados o refinados que son de calidad. Entre estos dos grados se
encuentran muchas calidades, pero en términosalesese puede decir que a los aceites
esenciales crudos no se les ha agregado mayorywautilizan como materia prima para
velas, pebeteros, articulos de aseo y limpiezalasa insecticidas, papeleria o jugueteria
de plastico. Los aceites esenciales purificados @lth calidad, tienen el mayor valor
agregado y son utilizados en la industria alimémtidarmacéutica, cosmética y de

perfumes.

En base a los parametros anteriormente expuestxeiéé esencial de Neem se clasifica

segun indica la tabla N° 3.

Tabla N° 3: Clasificacion del aceite esencial defmNe

Seguln su consistencia Béalsamc
Desde el punto de vista quimico Triterpénicc.
Seguln su orige Natural
Segun su calidad Baja calidac
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[11.210 COMPOSICION QUIMICA DEL ACEITE ESENCIALDEN EEM

El encontrar exactamente como actia una plantacmealiy cuales compuestos o
combinacion de compuestos la hacen actuar, esanea dificil. Estando constituida por
cientos de ingredientes algunos activos otros a®plantas son analizadas generalmente
por sus ingredientes activos mas potentes. Loiant realiza aislando sistematicamente
cada ingrediente para determinar su estructura, destnuestra a qué clase de quimico
pertenece y usualmente indica el tipo de efecteradp en moléculas complejas. (Ramos
2004)

El aceite esencial de Neem dependiendo de la galt@bol de donde haya sido extraido,
tiene en mayor o en menor proporcion una gama giedrentes activos los cuales han
sido identificados y otros no, los componentes nraportantes son los llamados
Triterpenos o limonoides, estos compuestos seguectvidad y su concentracion en el

arbol, pertenecen a los 8 grupos basicos mostexdtzsTabla N° 4.

Tabla N° 4: Grupos terpénicos que se encuentrah &eite esencial de Neem y lugar de la plantaelee

encuentran en mayor proporcion. (Ramos, 2004)

Se encuentra en el aceite que se extrae (
Azadirona
semillas
Amorastaititna Aparece en las hojas frescas de Ni

Vepinina En el aceite de las semill
Vilasinina En las hojas de Nee

Nimbina En las hojas y las semill.
Nimbolina También presente en las semi
Salanine En las hojas y semillz

Dentro de estos grupos los compuestos terpéniéssimportantes existentes en el Neem
se encuentra la azadiractina en todas sus varex;igrero también otros triterpenos de
igual importancia como son: nimbina, salanina, $adetilnimbina, 3-desacetilsalamina, 3-
tigliolazadirachtol, 3-acetil-1-tigliolazadirachtiva y la salaninolida. A continuacién se
trataran la Azadiractina y la Nimbina que son lompuestos activos mas importantes del

Neem.
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111.10.1 La Azadiractina.

Es un tetranotriterpenoide, cuya férmula molecekiGsH44016 Y representa el principio
activo mas importante del Neem. Este compuestaf&iy°® 4) no puede ser sintetizado en
el laboratorio de manera artificial. Esta constituipor al menos nueve isémeros
estrechamente relacionados. Los tipos Ay B de daliezctina son los que se presentan en
mayor cuantia. Se piensa que el 83% de la azadmacatural es tipo Ay el 16 % es de
tipo B. El resto lo constituyen las variaciones ldeC a la K. (Montafiez 2005). La

estructura molecular de la azadiractina se obsara Figura N° 4.

Figura N° 4: Estructura quimica de la AzadiractifNdagasampagi et al, 1995)

La azadiractina parece que actia bloqueando laupcaih de ecdisoma, de esta forma
altera el delicado equilibrio hormonal de los inteec afectando a su metamorfosis. Las
malformaciones producidas en cualquiera de los slafi@rfogenéticos en adultos, como

alas, aparato bucal mal desarrollado entre otrogppa que los dafios que puedan producir
estos insectos se reduzcan ya que su actividacerattima se ve afectada, a su vez no
pueden volar y se vuelven estériles muriendo rapéde. Estos efectos se producen de
forma combinada y con diferente grado de acciopenéiendo de la especie de insecto, de
su estado de desarrollo, de la concentracion dgdapado y del proceso de extraccion.
(Guerra 2001).

Por tanto, la azadiractina es una materia activardgen natural que resulta bastante
eficaz, de hecho, es tan potente que una simphd defisu presencia previene a algunos

insectos incluso de tocar las plantas. No obstasdjan mostrado algunas limitaciones
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sobre todo debido a efectos de los rayos ultra@s)éos cuales aceleran la degradacion de
esta sustancia.

111.10.2 La Nimbina.

Tiene actividad antiviral. Es el componente primate los principios amargos obtenidos
cuando los gérmenes del Neem se extraen con alcQanisan efectos repelentes y
antialimentarios. Afectan el virus X de la patahyirus del Vaccinia y el virus del Pox de
las aves. La estructura molecular de la Nimbingusgle observar en la Figura N° 5.

Figura N° 5: Estructura molecular de la Nimbir@uérra, 2001)

Es importante aclarar que los principales compsesipénicos que se encuentran en el
aceite esencial de Neem son lipidos, y a pesgudecomo se menciond anteriormente
actian sobre el sistema nervioso central no seepueldsificar como alcaloides, ya que
como se observa en las estructuras moleculares @zddiractina (Figura N° 4) y la
Nimbina (Figura N° 5) las mismas carecen de grupdsogenados, que son los
constituyentes principales de estas sustanciavades de los aminoacidos. El aceite
esencial de Neem si posee algunos alcaloides awemuoely poca cantidad, pero estos no
representan los compuestos activos mas importdatesismo.

Entre los alcaloides mas importantes del aceitscéslede Neem se encuentran la
margosina y la azadarina.
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.11 METODOS DE EXTRACCION DE LOS ACEITES ESENCIA LES.

La extraccion de aceites esenciales modernameniiéere de procesos de separacion que
comunmente estudia la Ingenieria Quimica y la Bimiga. La separacién se realiza
debido a la transferencia por difusion de uno eogacomponentes cuando dos fases se
ponen en contacto. Por difusion se entiende el mewito a escala molecular de
componentes quimicos dentro de una sustancia deegiten de alta concentracion a una de

baja concentracién (Garmendia et al., 2004).

En el area de tecnologia de alimentos la extracg®daefine como la operacion unitaria por
la cual un componente de un alimento se separaninal mediante el contacto con otro

material o fase que tiene mayor afinidad por éentras que el resto de los componentes
permanecen en el alimento. Esta separacion imgplardp tanto, la existencia de dos fases,
siendo el disolvente aquella que se afiade al rahtwiginal. Las dos fases pueden ser un
sélido y un liquido, dos liquidos inmiscibles oadiido o liquido y un gas; ésta es, ademas,
la base de la clasificacion de las operacionesxttaceion. La extraccion requiere tres

pasos sucesivos: la mezcla de la materia primaetdisolvente, la separacion de las dos
fases después del contacto y la disminucién deafdidad de soluto contenido en el

disolvente. La eficacia de la recuperacion delldé&tde, si su costo es elevado, es uno de

los factores a considerar a la hora de deternanaabilidad econdmica de la operacion.

La seleccion de los métodos o técnicas de extna@mdlos aceites esenciales depende de
las diferentes caracteristicas del aceite commlatilidad, cantidad presente del mismo,
punto de ebullicion de sus componentes y parte gdahta de procedencia; estos factores
afectan la calidad y el rendimiento de la extratcciasi como la estabilidad de sus
compuestos sin alteraciones, ya que la mayoriddiea degradarse cuando se someten a
altas temperaturas o a otro tipo de tratamientnsd. Los principales métodos utilizados
para obtener aceites esenciales a partir de plantasaticas son la destilacion, prensado,

maceracion, extraccion con fluidos supercriticextyaccion con solventes organicos.
En la extracciéon se han de considerar los sigusdet@menos fisicos:

+« La difusion del compuesto de interés desde eliortele la materia prima hasta su

superficie y, de aqui, hacia el grueso de la faselidolvente. Para ello es necesario
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gue, previamente, el disolvente penetre en eliantete la materia prima para
arrastrar dicho componente. Su velocidad de difusi@terminara el tiempo

necesario para que se alcance el equilibrio eadrdds fases.

La solubilidad del soluto que se desea extraet dis@vente utilizado. Dado que la
maxima concentracion posible en el extracto fisdbesaturacion del soluto, cuanto
mayor sea ésta, menor sera el nimero de ciclosargug para lograr el grado de
separacion deseado.

El equilibrio de la concentracion del soluto emmateria prima y en el disolvente,

gue requiere que ambos estén en contacto duraiemyo adecuado.

El principal factor que controla la extraccion esvelocidad a la que un componente

(soluto) se transfiere desde la fase tratada (maf@ima sélida o liquida) a la fase

disolvente. Esta velocidad depende del coeficidetéransferencia de masa, el cual varia

con las condiciones de la materia prima, del sa@uatouestion y del disolvente.

Otros factores que afectan a la velocidad de eitracon:

/7
0.0

El area de exposicion o grado de contacto de lamagirima con el disolvente y la

profundidad de penetracion de éste ultimo. La reiducdel tamafio de particula

facilita la extraccion, al aumentar el area de sigdn y también disminuir la

distancia que el soluto ha de migrar desde la maf@ima hasta ponerse en

contacto con el disolvente. El tamafio de partitiaade controlarse, para que el

flujo en el extractor no se reduzca en exceso.

El gradiente de concentracion del soluto entredtena prima y el disolvente, que

es la fuerza conductora de la extraccion.

La temperatura a la cual se realiza la operacidn.géneral, al aumentar la

temperatura se facilita la operacion.

La velocidad y las caracteristicas del flujo debtiiente. Para mejorar la extraccion

conviene aumentar la velocidad de flujo del disotegey que éste sea turbulento.

La extraccion mas simple es la que se lleva a eabona etapa o contacto. Una

etapa es una unidad del equipo en la que una da®sés se ponen en contacto, se

mantienen asi durante un periodo de tiempo enessguroduce la transferencia de
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masa de una fase a otra hasta alcanzar un estaslpuiibrio (no necesariamente

termodinamico) y se separan mecanicamente.

Seguidamente, se procedera a explicar a detalleniiedos de extraccién que son de
interés para este trabajo especial de grado, camsoh el método de extraccion

convencional con agua o hidrodestilacion, y el m@textraccién supercritica.
111.12.1 EXTRACCION CONVENCIONAL

La destilacién es un proceso convencional parati@ecion, y consiste en eliminar uno o
mas de los componentes de una mezcla volatil pdiont la transferencia simultanea de
calor y masa. Para llevar a cabo la operacion smvegha la diferencia de volatilidad de
los constituyentes de la mezcla, separando o @mando éstos en funcion de su
temperatura de ebullicibn. Se usa para concenteaclas alcohdlicas y separar aceites

esenciales asi como componentes de mezclas liquiease deseen purificar.

La destilacion con agua o hidrodestilacidon, es dmdas técnicas mas antiguas y simples
usadas para la extraccion de los aceites y grasasste método el material vegetal se pone
en contacto con agua dentro de un recipiente obédai®, donde se calienta directamente
hasta ebullicion, permitiendo que la esencia codéeen la planta se desprenda por el
calentamiento y forme una mezcla junto con el aguease evapora. El vapor pasa a traves
de un conducto y llega a un sistema de enfriamjesricel cual se condensa la mezcla, y
luego a otro recipiente donde se recolecta el adigjtiido. La separacion de la grasa del
agua liquida se realiza, bien sea aprovechandifeleicia de volatilidad, o por diferencia
de densidad entre las sustancias.

Los productos obtenidos mediante destilacion em,agormalmente presentan notas mas
fuertes y un color mas oscuro con respecto a lodugidos por otros métodos. En general
se puede decir que los aceites extraidos por agétil en agua son de menor calidad que
los extraidos por otros métodos, debido a lasenges razones:

¢+ Algunos componentes, como los ésteres, son semgilke hidrélisis, mientras que
otros componentes, tales como los hidrocarburosotegrénicos aciclicos o los

aldehidos, son susceptibles de polimerizacion.
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« Los compuestos oxigenados, tales como los fentiksien a ser parcialmente
solubles en el agua, hecho por el cual es impokbtemocion completa de estos
compuestos.

¢ Los tiempos requeridos de destilacion son demadados, lo cual se asocia a un
decremento de la calidad del aceite obtenido. 4miaya de este procedimiento es
gue el costo involucrado para la fabricacion deiigg es de los mas bajos; ademas
gue su operaciéon no requiere de servicios de enelgttrica, vapor, aire u otros
(Garmendia, 2004).

[11.12.2 EXTRACCION CON FLUIDOS SUPERCRITICOS.

Aparte de los métodos convencionales, se han darrdiado varias técnicas para la
extraccion de solutos de matrices solidas, talescta extraccion asistida con ultrasonido,
la extraccion asistida con microondas, la extraccidn solvente acelerado y la extraccion
con fluidos supercriticos, con el objeto de acoelatiempo de extraccién, disminuir el
consumo de solvente, aumentar el rendimiento deeidn y mejorar la calidad del

extracto (Velasco, 2007).

La extraccién con fluidos supercriticos se pued@idecomo la operacidén unitaria que

utiliza el poder solvente de determinadas sustaneidemperaturas y presiones superiores
a sus valores criticos. Se basa fundamentalmeni# @apacidad que tienen determinados
fluidos en estado supercritico para modificar sdep®olvente. Bajo estas condiciones, el
fluido supercritico se encuentra en un estado degagion entre la fase liquida y gaseosa,

con las siguientes caracteristicas (Ordofiez, 1998):

+ Una elevada densidad a alta presion, similar ada fiquida. Por ello, actian como
excelentes solventes liquidos; cuanto mayor es résign, mas aumenta su
capacidad solvente.

% Una alta difusividad, viscosidad relativamente bgjaausencia de tensién
superficial, semejante a las propiedades del gas Es confiere un excelente
poder de penetracion y de mezcla, asi como unavglanidad de transferencia de

masa.
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Un fluido supercritico se define como un gas pesamo propiedades de liquido con un

poder disolvente controlable. En otras palabragnasforma de materia en la cual el estado
liquido y gaseoso son indistinguibles; de esta msaekfluido se encuentra en un estado
donde la materia es compresible y se comporta eaongas, ya que adquiere la forma del
recipiente que lo contiene, sin embargo al mismmpio presenta la densidad tipica de un

liqguido como también su caracteristico poder desate (Tapia, 2005).

Cada sustancia presenta su propia region supescriti cual se produce a partir de un
punto denominado “punto critico”; este punto esaci@ristico para cada sustancia,
definiéndose en el diagrama de fases por una tetoparcritica (Tc) y una presion critica

(Pc). Para una sustancia, a Tc y Pc, la densiddéhd&lo y del gas es idéntica, tanto que
las dos fases son indistinguibles. Sobre tal teatpex y presion, el liquido y el gas

coexisten como una fase Unica. A esta region deqrey temperatura sobre Pc y Tc se le
denomina regidn supercritica como se muestra diagtama presentado en la Figura N° 6.

il
LiQUIDD SUPERCRITICA
LA e s e n e R e
R :
E'EIUD'U j Punto Critico

Figura N° 6. Diagrama presion-temperatura de ustaauia pura (Soledad, 2007)

En la industria de la extraccion supercritica exigha gran variedad de compuestos
utilizados como solventes supercriticos. Algunoslies se presentan resumidos en la tabla

N° 5, y se observa que el gPosee constantes criticas relativamente faciledodezar.
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Tabla N° 5: Propiedades de algunos solventes cordtenusados en condiciones supercriticas
(Mukhopadhyay, 2000).

Fluido Punto de ebullicién Presion Temperatura ID;)?JT]StI:i(rjl’tieg)e
normal (°C) critica (bar) critica (°C) (g/en?)
Dioxido de 78,5 73,8 31,1 0,468
Carbono
Etano -88 48,8 32,2 0,203
Agua 100 220,5 374,2 0,272

Con la extraccidn supercritica se obtienen altodinsientos en recuperaciéon de las grasas
y ademas, muchas opciones para lograr y contralaelectividad deseada, la cual es

bastante sensible a variaciones en la presioteyriperatura.

Ademas, las bajas temperaturas no afectan quimitanies componentes de la grasa.
Entre las limitaciones de esta técnica, figurarexéraccion preferencial de sustancias
oxigenadas y el alto costo en la inversion inicalesto que se requieren bombas y
sistemas de extraccion resistente a las altasopessi haciendo el equipo requerido

relativamente costoso (Gil Pavas y Saez Vega, 2005)

111.13 VENTAJAS DEL USO DE CO2 SUPERCRITICO COMO DI SOLVENTE EN
PROCESOS DE EXTRACCION. (Pardo, 2005)

El CO; posee propiedades de naturaleza fisica que lomhageincipal referencia a la hora
de hablar de extraccion supercritica, entre sugipales ventajas se pueden citar:

+«+ Constantes criticas bajas (Pc = 7.38 MPa, Tc =1304). Permite trabajar con
bajas temperaturas de extraccién aconsejableppattactos termolabiles.

+«+ Baja viscosidad, alta difusividad y baja tensiopesticial.

+ Elevado poder de extraccion de compuestos orggrdependiente de la densidad,
facilmente modificable por variacion de Py T.

+ Elevada velocidad de transferencia de materia.

+ Permite obtener extractos de un elevado grado tez@yel aroma, sabor, color y
textura del producto extraido es similar al dedpieio original o "fresco".

+ No inflamable, no reactivo, no toxico y relativarteebarato.
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[ll. 14 COSOLVENTES.

Los cosolventes son sustancias de volatilidad nmgdia con respecto al solvente y al
soluto a ser extraido, y se agregan en una coacéirmucho menor con respecto a la del
solvente supercritico (entre 1 y 5 % molar, inclegiasta 10 % molar). Se adicionan con la
finalidad de cambiar las caracteristicas solverigdss como el aumento de la polaridad y
de las interacciones especificas, sin cambiar fgigivamente la densidad y la

compresibilidad del solvente supercritico origirf8bledad, 2007)

El cosolvente mezclado con el solvente supercr{fiema una composicion particular), se
vuelve supercritico cuando su presion esta ponende la presion critica de la mezcla, y
cuando su temperatura esta por encima de la tetaperaitica de mezcla, siendo estos
valores criticos de mezcla muy parecidos a losrgalariticos del solvente supercritico
puro. Para el etanol, una sustancia polar, la qmesiitica es de 61,4 bar (890,3 psi) y la

temperatura critica es de 240,4 °C.
[1.15 METODOS DE CARACTERIZACION QUIMICA

Los métodos de caracterizacion quimica comprendea serie detécnicas y
procedimientos usados con la finalidad de idemtific cuantificar la composicion quimica
de una sustancia en estudio. Estos métodos perme@dizar analisis cuantitativos y
cualitativos de la muestra, donde se identifica dastancias de una muestra (analisis
cualitativo) y se determina la cantidad o concentrade una determinada sustancia en la
muestra (analisis cuantitativo). A continuaciéregplica de manera general, la técnica de

caracterizacion utilizada en cada una de las nagedtr este Trabajo Especial de Grado
1 Infrarrojo (Nakamoto, 1997)

Esta técnica se fundamenta en la absorcion dediacidn IR por las moléculas en
vibracion. Una molécula absorbera la energia dédamde luz infrarroja cuando dicha
energia incidente sea igual a la necesaria parasew® una transicion vibracional de la
molécula. Es decir, la molécula comienza a vibeuda determinada manera gracias a la

energia que se le suministra mediante luz infrarroj
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Pueden distinguirse dos categorias basicas deciohes: de tension y de flexion. Las
vibraciones de tension son cambios en la distant2eaatomica a lo largo del eje del enlace
entre dos atomos. Las vibraciones de flexion est@gmnadas por cambios en el &ngulo que

forman dos enlaces.

La espectroscopia infrarroja tiene su aplicaciors inénediata en el andlisis cualitativo:
deteccion de las moléculas presentes en el mateial la zona del espectro
electromagnético IR con longitudes de onda dekindjo medio (entre 4000 y 1300 ¢jn

se suelen observar una serie de bandas de absprovocadas por las vibraciones entre
Unicamente dos atomos de la molécula. Estas vdresiderivan de grupos que contienen
hidrégeno o de grupos con dobles o triples enlaiglados. En la zona del espectro
electromagnético IR con longitudes de onda compdesdentre 1300 y 400 ¢m
(infrarrojo lejano), la asignacion de las bandasabgorcion a vibraciones moleculares es
mas dificil de realizar, debido a que cada una I#es estad generada por absorciones
individuales sumadas (multiplicidad de las bandgs)la denominada zona de la huella
dactilar (flexion de enlaces CH, CO, CN, CC, et&n esta zona de longitudes de onda,
pequeiias diferencias en la estructura y constitudé las moléculas dan lugar a

variaciones importantes en los maximos de absarcion
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CAPITULO IV

METODOLOGIA.

A continuaciéon se presenta el desarrollo sinOptiopleado en este Trabajo Especial de
Grado para poder cumplir con los objetivos plantegateviamente, asi como también se
da una explicacion a fondo de los equipos utilizadBosteriormente se explica a
profundidad el procedimiento experimental usadoadéevar a cabo cada una de las
experiencias, tomando en cuenta el acondicionamigltequipo, la operacién del proceso

y la recoleccion del extracto.
La metodologia preliminar para cumplir los objesymanteados fue la siguiente:

« Se realiz6 una revision bibliografica acerca debobrde Neem, y mas
especificamente de las hojas, y del aceite esedeibjas de Neem con el fin de
conocer los métodos que se han utilizado paraesesia esencia en particular.

« Se definié la materia prima como hojas de Neem ssqmavenientes de los
sembradios de la Facultad de Agronomia de la UCMamacay Estado Aragua.

Se realizaron pruebas preliminares con finalidad edudiar los pardmetros que
pudiesen favorecer las pruebas de extraccion sifpeac Estas variables se discuten a

continuacion.

IV.1 PRUEBAS PRELIMINARES

Se realizaron dos experiencias con la finalidadeskablecer todos los parametros que
pudiesen favorecer la investigacion. Estas expadsenfueron el estudio del uso de un
cosolvente y la influencia de la variacion del tamale particula al momento de la
operacion supercritica. A continuacion se detatlaga una de las etapas de esta primera

seccion de la investigacion.
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IV.1.1 Uso de un cosolvente

Para estudiar la factibilidad del uso de algiun keste se realizO una experiencia con
etanol usando un montaje tipo Soxhlet para verifelapoder de solvencia de este
compuesto sobre las hojas de Neem. Se procede l@aexgetalladamente los pasos

cumplidos en esta experiencia.
IV.1.1.1 Experiencia del montaje tipo soxhlet ctanel como solvente

Para la extraccion con etanol del aceite eseneifllojas de Neem se realizd el montaje de
los equipos en el Modulo 11l de la Escuela de Ingea Quimica de la Universidad Central

de Venezuela. Todo el material utilizado se enedxatidisponible este mismo lugar.
Los eventos realizados para llevar a cabo la eqaa de extraccion con etanol fueron:

v' Se reunié el material y se acondicionaron los emglifmantas eléctricas,
material de vidrio, mangueras y lineas de proceso)

v' Se realiz6 el montaje del equipo Soxhlet usandwoétzomo solvente en donde
se efectuaron pruebas preliminares para la fam#iedn con el método,
revisando pardmetros como las conexiones del egalpestado inicial de los
materiales, la calibracion de las balanzas, la icad de la plancha de
calentamiento y la dimension adecuada del condenspdra minimizar
perdidas de los compuestos mas volatiles.

v' Se establecioé una carga inicial de 25 gramos dastdg Neem para el método
de destilacion con etanol debido a que se aprozif@acapacidad del balon de
destilacion.

v' Se establecié un tiempo de destilacion 24 horagjrséo recomendado en la
bibliografia (Armas y Corredor, 2007).

v Se trabajo en este método de destilacién con wsdpraproximadamente igual
a una atmosfera.

v Se verificé el poder de solvencia del etanol cda eg®todo mediante el calculo
del porcentaje de rendimiento. El porcentaje ddireiento se calculé en base a
la diferencia entre la masa de las hojas anteprbeleso de extraccion, y la

masa de las hojas después del mismo.
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IV.1.2 Influencia de cortar las hojas en el equgsextraccion supercritica.
v' Para realizar esta experiencia se sigui6 el mismoaegimiento que se
especificar4 para las experiencias de extracci@erstitica, solo que se
cortaron las hojas en un tamafio mucho menor paudiar si esto afectaba

significativamente el porcentaje de rendimiento.

A continuacion se explican los aspectos fundamest@ pruebas preliminares y de las dos
experiencias realizadas en este Trabajo Especi@rdéo, mas adelante se estudiara con

mayor profundidad cada una de estas experimenggion
IV.2 EXTRACCION SUPERCRITICA USANDO CO ,COMO SOLVENTE.

En la experiencia de extraccion supercritica j@@btencion del aceite esencial de hojas
de Neem se utilizé el equipo de extraccion sup@argue se encuentra en el Modulo | de

la Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidedtral de Venezuela.

Este consta de dos equipos acoplados. El primeip@gse utiliza como zona de
alimentacion y presurizacion del €® en el segundo se realiza la extraccion supigrit
del aceite esencial de Neem, a partir del contdet®Q presurizado sobre las hojas de la

planta.

Los eventos realizados para llevar a cabo la expea de extraccion supercritica usando

CO, como solvente fueron:

v Se realizaron pruebas preliminares para familiayzgarantizar el funcionamiento
y la seguridad del montaje a realizar, medianteVaion del estado de las tuberias
del equipo, conexiones entre las mismas, asi canoewso la presion en la
bombona de alimentacién de €las instalaciones eléctricas del sistema.

v' Se acord6 la masa inicial de alimentacion de hdmsNeem, en el equipo de
extraccion de acuerdo a la méaxima capacidad deacoper del recipiente de
extraccion (50 gramos).

v' En base a las condiciones del solvente se estaliéepresion inicial de trabajo para
garantizar que el mismo se encontrase en condeungercriticas en 1300 psi, y se

estableci6 el tiempo de residencia fijo de 2 hpara cada una de las experiencias.
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v

Se repitid 2 veces mas la experiencia anterior atando gradualmente la presion
para 1600psig y 1900psig respectivamente, paraolasérvar la variacion del
rendimiento con el aumento de la presion

Manteniendo fija la presion correspondiente al imaxrendimiento (1900psig), se
estudio la influencia de la temperatura medianteawhento gradual de este
parametro. Se comenzé con 30°C seguidamente sgdrabn 45°C y finalmente

con 60°C. Ademas se conservO la cantidad de mapeima y el tiempo de

residencia con la finalidad de determinar el efedéola temperatura sobre el

rendimiento, selectividad y composicién del extrac

IV.3 EXTRACCION CONVENCIONAL CON AGUA.

Para la extraccion convencional con agua o hidtdde$n del aceite esencial de hojas de

Neemse realizd el montaje de los equipos en el Modllald la Escuela de Ingenieria

Quimica de la Universidad Central de Venezuela.oTeldnaterial utilizado se encontraba

disponible en este mismo lugar.

Los eventos para llevar a cabo la experiencia tte@ion convencional con agua fueron:

v

v

Se reunio el material y se acondicionan los equ{patas eléctricas, material de
vidrio, mangueras, lineas de proceso, etc.).

Se realiz0 el montaje del equipo de extraccion eoownal con agua o
hidrodestilacion en donde se efectuaron pruebdisnmmares para la familiarizacion
con el método, revisando parametros como las conesidel equipo, el estado
inicial de los materiales, la calibracion de lakbaas, la condicidén de la plancha de
calentamiento y la dimension adecuada del condengada minimizar perdidas de
los compuestos mas volatiles.

Se establecid una carga inicial de 25 gramos daeshidg Neenpara el método de
destilacion con agua debido a que se aproxima aeafmcidad del balén de
destilacion.

Se estableci6 un tiempo de destilacion 24 horaglirséo recomendado en la

bibliografia. (Armas y Corredor, 2007).
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v Se trabajé en este método de destilacion con w&dpr aproximadamente igual a
una atmosfera.
v Se estudié la influencia del volumen del solvente aeianto al rendimiento

realizandose una prueba con 200 ml y posteriornegraecon 400 ml.

Por ultimo se realizaron los siguientes proceditoemanto a las muestras obtenidas en

extraccion supercritica como a las obtenidas aidiadestilacion:

v Se hizo un estudio analitico basado en espectriascde Infrarrojos, para
determinar las composiciones de las sustanciasicpgngue en la misma se
encuentran.

v' Se compararon y analizaron los resultados de ta&oion Supercritica y la

Extraccion Convencional con agua.

IV.4 DESCRIPCION DEL EQUIPO Y DESARROLLO CRONOLOGIC O PARA LA
PRUEBA PRELIMINAR DE EXTRACCION CON ETANOL COMO SOL VENTE
(Armas y Corredor, 2007).

IV.4.1 Descripcion del equipo para la experienceektraccion por arrastre de vapor de

etanol como solvente.

El equipo de destilacién con etanol consta de segkxiones principales; la seccion de
calentamiento y generacion de vapor, la de extbacgila de condensacion. Se presenta la
descripcidn el equipo segun la figura N°7, dondengestra el diagrama del equipo con su

nomenclatura correspondiente.
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Figura N°7: Diagrama del equipo de extraccion cooianal con etanol. (Armas y Corredor, 2007).

El proceso de destilacion del aceite esencial dashde Neem se realiza de manera
continua en la seccion de extraccion que constandextractor tipo Soxhlet ES-01, donde
se introducen las hojas de Neem. Este extractaeposa véalvula (VP-1) que permite el
paso tanto del vapor como del liquido que se caaldormando una mezcla de solvente y
aceite esencial. En la parte superior del extraséotiene la seccion de condensacion
constituida por un condensador vertical (C-01) dos espigas E1 y E2, para la entrada y
salida del liquido de enfriamiento mediante las go@nas M1 y M2. En el fondo se tiene la
seccion de generacion de vapor que esta formadorporatraz (M-01), de 500 mililitros,
donde se introduce el etanol a utilizar, dicho bag® coloca sobre una manta de
calentamiento (MC-01) que posee un regulador dentahiento (RC1) y una luz que
indica el encendido del equipo (LE1l). Sobre la maté calentamiento se levanta un
soporte S1, con el fin de asegurar el montaje gigpe, donde se mantiene fijo el extractor

tipo Soxhlet (ES-01) con la pinza P1 y el condeasadrtical con otra pinza P2.

IV.4.2 Desarrollo cronoldgico de la experiencia edraccion convencional usando etanol

como solvente.

IV.4.2.1 Acondicionamiento del equipo

v' Se lavo y seco el material de vidrio que us6, greaal el extractor tipo Soxhlet

(ES-01); tomando en cuenta que fue manejado cahadw para evitar romperlo.
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v' Se pesaron 25 gramos de hojas de Neem en la batlhzEboratorio y se

introdujeron en el extractor tipo Soxhlet.
v" Se midieron 200 ml de etanol con la ayuda de umdcd graduado.

v Se introdujo en el matraz (MC-01) el etanol a us¥r. se agregaron
aproximadamente 5 perlas de ebullicidbn para quaaguviera en movimiento el

liquido a destilar y se controlara la ebulliciéerdinuyendo las burbujas.

v/ Se conectaron mangueras para la entrada y salidegda de enfriamiento en el
condensador vertical sobre las espigas del mismsteRormente se conectd la
manguera de entrada M1 en la espiga inferior Ha, de salida M2 en la espiga
superior E2. Luego en el otro extremo se conectddaguera de entrada M1, a la
tuberia de agua, y la de salida M2 se conecté sdliesague del laboratorio. Se
aseguraron las mangueras en todas las conexionearandelas de plastico para

evitar fugas o desprendimiento de las manguera&gwesion.

v' Se realiz6 el montaje del equipo, colocando el a@a(M-01) sobre la manta de
calentamiento (MC-01). Se uni6 el extractor Sox(i2-01) al matraz (M-01) con
un poco de lubricante en la conexién para facildarnion y evitar fugas de vapor.
Se coloco sobre el extractor el condensador veli@®1) colocando un poco de
lubricante en la conexion. Se Aseguroé el equipolaerpinzas de soporte P1 y P2
sobre el extractor y sobre el condensador, sujatasoporte de la manta de

calentamiento (S1).
IV.4.2.2 Operacion del equipo

v/ Se abri6 la llave de agua para garantizar la eatdadl liquido al condensador, que
permitid el enfriamiento del vapor que se arrastla.se abrio demasiado la llave
para evitar que la presion pudiese originar undaurapo desprendimiento de las
mangueras.

v' Se conecté y encendié la manta de calentamiento@M)CFijando una velocidad

de calentamiento determinada en el regulador (RC1).
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v' Se dej6é el proceso de la destilacién continua derad horas para obtener una
cantidad significativa del aceite esencial. Se @segque se produjo el

calentamiento mediante la observacion del etandleztie.

IV.4.2.3 Descarga del extracto
v' Luego de las 24 horas se apag6 la manta de calentany se cerr6 la llave de
servicio de agua que permitia la condensacion dpbiv Se dejé enfriar y se
desmontd tanto el condensador vertical como ehetdr Soxhlet.
v Se removieron las hojas del extractor tipo Soxhk lavé este equipo.

IV.5 DESCRIPCION DEL EQUIPO Y DESARROLLO CRONOLOGIC O PARA
LAS PRUEBAS DE EXTRACCION SUPERCRITICA USANDO CO:2 COMO
SOLVENTE. (Armas y Corredor, 2007).

IV.5.1 Descripcién del equipo para el método deaexion con CQ como solvente en

condiciones supercriticas.

La extraccion supercritica se realiza en un momajeo se muestra en la Figura N° 8. Este
equipo consta de tres secciones principales: wwdsede alimentacion y presurizacion de
CO,, una segunda seccion donde se lleva a cabo lacexin y una ultima seccion donde

se realiza la separacion del solvente y la grasa.

En la seccidon de alimentacion esta una bombonadaéd de carbono (B-01), en estado
liquido, a una presion de 900 psi (61,2 atm) y &2&proximadamente. Esta bombona
posee una valvula de aguja (V-01), que permitditaeatacion del C@liquido al sistema
mediante una tuberia de acero inoxidable 316 de FEii la seccidn de presurizacion se
encuentra un recipiente presurizado (RP-01), ocklaute de forma cilindrica, con una
capacidad de 2 litros, hecho de acero inoxidab& e aguanta presiones de hasta 4500
psi (306,2 atm).

Este recipiente o autoclave esta rodeado por sistencia de calentamiento eléctrica de
4,5 Kw que posee un regulador e indicador de temtyer (T1-01). El recipiente RP-01,

posee en el tope un mandémetro tipo Bourdon (Pldd)de se puede leer la presién dentro
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del mismo. Para la comunicacién de la seccion meeatacion a la de presurizacion se
tiene una valvula de aguja (V-02) y una valvulackhebicada antes de la entrada del

recipiente de presurizacion RP-01.

En la linea de salida del recipiente presurizad®-QR) se encuentra instalada una valvula
(V-03), que permite el paso del €8l equipo de extraccidn, asi como una véalvulaigma
(V-04) para mantener el recipiente en una presil@tw@ada para mantener la seguridad del

sistema.

| A=

vo1

Figura N° 8. Diagrama del equipo de extraccionfgido supercritico.(Armas y Corredor, 2007)

La seccion de extraccion consiste de un equipactoe (RE-01), que soporta presiones de
hasta 2000 Psi contenido en un recipiente de alam(iR-01) de 700 mililitros de
capacidad, que posee un sello hermético. En eldepequipo se encuentra una valvula
(V-05) que permite regular la entrada del gas. Adgrhay un mandmetro tipo Bordon (PI-

02), que mantiene la lectura de la presion dergloettipiente donde ocurre la extraccion.

Para la salida del reactor se cuenta con unaleaVu07), donde pasa el aceite esencial y
el solvente, de la seccion extraccion a la secaérseparacion, a través de una tuberia de
acero inoxidable 316 de %". El equipo cuenta ademd el tope, con un sistema de venteo
de dioxido de carbono al medio ambiente, para mante seguridad del proceso, que se

controla mediante una valvula de alivio (V-06)
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Finalmente, en la seccion de separacion (SS-OXgcspera la grasa extraida mediante la
conexion con el equipo de extraccion, y se separ&@, gaseoso. Este componente del
equipo se une a la seccién de extraccion mediantohexion de la tuberia de acero
inoxidable 316 de ¥i" a la valvula de salida (V-@& equipo de extraccion hacia un
balon, donde se produce la recuperacion del aesigmcial. Este tubo o seccion de
separacion se sumerge durante la experiencia baftonde hielo seco y agua para producir

la condensacion de la grasa. En esta seccion, gé€libera al ambiente.
IV.5.2 Desarrollo cronolégico de la experiencia@draccion supercritica.
IV.5.2.1 Acondicionamiento del equipo

El montaje del equipo implico la correcta conexienla bombona de diéxido de carbono a
la linea de presurizacién, compuesta por la tulsgiacero inoxidable 316 de ¥4" y del
recipiente de presurizacion. El acondicionamiergoedjuipo consistié en la realizacion de
pruebas de fugas en las conexiones del montaje mpardener la seguridad y evitar
pérdidas de la esencia. Ademas comprendié el dorpg@mceso de presurizacion que
permite alcanzar las condiciones necesarias patmjar en el rango supercritico del

diéxido de carbono.

El montaje del equipo se realizdé Unicamente cuaselprepard por vez primera todo el
proceso para la extraccion supercritica para copapria seguridad de las experiencias a

realizar. El procedimiento fue el siguiente:

v' Se verificoé que la valvula V-01 de la bombona déxidio de carbono B-01 se
encuentre cerrada.

v' Se realiz6 la conexion de la tuberia de acero 3&6%d al recipiente de
presurizacion (RP-01).

v' Se verificd que la valvula de entrada (V-02) deipiente presurizador (RP-01) se
encuentre cerrada, asi como la valvula de salid@3)\y la valvula de alivio (V-
04).

v' Se realiz6 la conexion de la tuberia de acerod&l8:” de la salida del recipiente

presurizador a la entrada del equipo de extracui@ercritica.
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Se coloco el recipiente de extraccion (R-01) vaciel equipo (RE-01) mediante el
uso del soporte que se encuentra en el fondo dgheg se selld6 herméticamente
con el dispositivo que éste posee.

Se abrid lentamente la vélvula de aguja (V-01)aledmbona de CQy luego la
valvula de entrada del recipiente presurizado \h@&a que se estabilizo la presion
dentro del recipiente, dicha estabilizacion fuefiwada mediante la lectura en el
mandmetro (PI-01) y se realiz6é a una presion apragamente igual a 850 psi.

Se cerré la valvula de aguja (V-01) de la bombom& @, también la valvula de
salida V-07 del equipo de extraccién (RE-01), asi@ la valvula de alivio V-06.

Se abrié la valvula de salida del recipiente pigado (V-03) y la valvula de
entrada (V-05) del equipo de extraccion superaiitic se esperd hasta que se
estabilizara la presion en el equipo.

Se comprobd que no existieran fugas en el sistesasdo liquido jabonoso
alrededor de las conexiones del gas y en aqudidsspdonde se pudiera filtrar el

gas hacia el exterior.

IV.5.2.2 Operacion del equipo

Una vez realizado el acondicionamiento y montajeps®ede a la realizacién de la

experiencia donde se extrae el aceite esenciptogedimiento fue el siguiente:

v
v

Se verificd que la presion del recipiente de piieaaion (RP-01) es de 0 psi.
Se abrid el recipiente de presurizacion aflojarsdotliercas que posee con ayuda de
un torquimetro. Seguidamente se cargo el recipigsrieaproximadamente 1 kilo y
medio de hielo seco, para aumentar la presionistehsa.
Se cerré rapidamente el recipiente de presurizadolocando las tuercas en su
lugar original.
Se abri6 la valvula de aguja (V-01) y la valvulaadienentacion de Cgal sistema
(V-02), y se esperd6 hasta que la presion se agtabilpara posteriormente cerrar la
valvula V-01.
Se encendio la resistencia de calentamiento, justa la temperatura de trabajo.
Se colocaron las hojas de Neem facilitando qu€@l supercritico tuviera un
mayor area de contacto las mismas.
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Se introdujeron las hojas al recipiente de exttac¢R-01) y se calzé el recipiente
en el equipo (RE-01) mediante el soporte que seestia en el fondo del equipo.
Se procedi¢ a sellar herméticamente el recipieneet dispositivo que éste posee
para asegurar que no hubiesen fugas en la extnagesimismo se verifico que las
valvulas de salida del equipo V-06 y V-07 estuvieserradas.

Se esperd a que se alcanzara una presion de apdammente de 2300 psi en el
recipiente presurizado (RP-01), para abrir la ahde salida V-03 y la de entrada
del equipo de extraccion supercritica (V-05). Rawateriormente esperar que se
estabilizara la presion.

Se dejo el proceso estable durante dos horasqparae produzca la extraccion del
aceite esencial de hojas de Neem

Se prepar6 un bafio de hielo para sumergir el baédseparacion del aceite. El
mismo se recolect6é en dicho balén, mientras quideido de carbono se liberaba
al ambiente. Se conecté la tuberia de acero inbbada balon de separacion y se
aseguro que no existiesen fugas con ayuda de pagadesilicon.

Se cerro la vélvula de entrada del equipo de eitragV-05).

Se sumergié el balén de separacion (SS-01) emiel da hielo.

Se abrié lentamente la valvula de salida (V-07) egliipo de extraccion y se
empezo6 a descargar el contenido del equipo deceiira Como la expansion de
CO, causaba que se congelara la tuberia de descarga cecador de aire caliente

se procedio a calentar para que no se afectasddeidtad de descarga del extracto.

IV.5.2.3 Descarga del extracto

Una vez que concluye el tiempo de contacto de kaizngegetal con el solvente en estado

supercritico se toman algunas precauciones a la ker descargar el equipo y a

continuacion se explica el procedimiento utilizado:

v

Se descarg6 todo el contenido del equipo de exfracbhasta que la presion en el

mandmetro del equipo (PI1-02) fuera de 0 psi.

Se arrastré el aceite contenido dentro del cagi#adescarga con una inyectadora

llena de agua destilada.

Se almaceno el aceite extraido en frascos de &olbar para su analisis posterior
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v Se retir6 el recipiente de extraccion del equipeD{lR y se pesaron las hojas que
contenia.

v Se lavo el recipiente de extraccion del equipo {R-0

v Se despresuriz6 todo el sistema abriendo las \&#\wdrrespondientes de salida del

gas.

IV.6 DESCRIPCION DEL EQUIPO Y DESARROLLO CRONOLOGIC O
CORRESPONDIENTE A LAS PRUEBAS DE EXTRACCION CONVEN CIONAL
CON AGUA. (Armas y Corredor, 2007).

IV.6.1 Descripcion del equipo en la destilacion egua.

La experiencia se realiza en el balén o matraziM®la Figura N° 9, donde se introducen

las hojas de Neemndestilar, junto con agua destilada que actla cmivente extractor.

Sobre el matraz se coloca un condensador ver@:8llj que posee dos espigas (E1 y E2)
para la entrada y salida del agua de enfriamiergdiante las mangueras M1 y M2. El

calor necesario para la destilacion se producenennoanta de calentamiento donde se
coloca el balon o matraz (M-01) con las hojas gagla. El calor de la manta se controla
mediante un regulador del calentamiento (RC-01) egta posee. Todo el montaje se

asegura a una pinza (P1) conectada al soportendanta para asegurar el material.

ﬂ_/ ‘:i‘" | % ) —/’/—
| 1 |

Figura N°9: Diagrama del equipo de destilacién agna. (Armas y Corredor, 2007)
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IV.6.2 Desarrollo cronolégico de la experiencia egtraccion convencional con agua o
hidrodestilacion.

IV.6.2.1 Acondicionamiento del equipo

Para cada una de las experiencias de hidrodeStilgmevio al montaje del equipo se
realizé el siguiente procedimiento experimental

Se lavo y seco el matraz M-01.
Se pesaron 25 gramos de hojas de Neem en la balehizdoratorio.

Se introdujeron las hojas dentro del matraz M-01.

A N NI NN

Se midié en un cilindro graduado la cantidad deaadestilada a usar en cada

destilacion, y seguidamente se introdujo el agstildda en el matraz M-01.

<

Se introdujeron al matraz M-01 perlas de ebullicion

v' Se conectaron las mangueras para la entrada w skdichgua de enfriamiento en el
condensador vertical sobre las espigas del misnue@s, la manguera de entrada
M1 en la espiga inferior E1, y la de salida M2 are$piga superior E2. Luego en el
otro extremo se conectd la manguera de entradaaNH. tuberia de agua, y la de
salida M2 sobre el desagie del laboratorio. Seuaaemn las mangueras y todas las
arandelas de plastico para evitar fugas o despreentio de las mangueras por la
presion.

v' Se coloco el matraz (M-01) sobre la manta de cafeiento (MC-01). Sobre el

matraz se coloco el condensador vertical (C-01) eonpoco de lubricacion.

Seguidamente se aseguro el condensador verticalpakte (S1) que posee en su

parte inferior la manta de calentamiento con ladayde la pinza P1.
IV.6.2.2 Operacion

Una vez que se asegura que todos los pasos cadeeid la seccion anterior fueron
ejecutados correctamente se procedio segun |cesitguli

v/ Se abri6 la llave de agua para garantizar la eatdadl liquido al condensador, que
permite el enfriamiento del vapor que se arrastoa.se abrié demasiado la llave ya

gue la presion podia originar una ruptura o desjing@ento de las mangueras.
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v' Se enchufé y se puso en marcha la manta de calentarfijando una velocidad de
calentamiento determinada.

v' Se dejo el proceso de la destilacion durante 24shapntinuas. Se aseguré el
calentamiento mediante la observacion del agudesitel

v' Se apago6 la manta de calentamiento luego de lasr24 de destilacion. Se cerr6 la
llave de servicio de agua que permitia la condeédisatel vapor para después dejar

enfriar el montaje y desmontar el condensadoroagrti
IV.6.2.3 Descarga del equipo.

Para descargar el equipo simplemente se sepan§parssion hojas-agua y posteriormente
las hojas se pusieron en la estufa para secansefipalmente ser pesadas con la menor

cantidad de solvente remanente.
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CAPITULO IV

PRESENTACION Y ANALISIS DE LOS RESULTADOS.

En este capitulo se presentan los resultados galasteristicas mas relevantes de la
investigacion durante la ejecucion de las expeidsndEn primer lugar se hablara
sobre las consideraciones generales relacionadasana experimento, luego se
explicaran los pasos necesarios para poner a ¢eneguipos de ambas pruebas, para
luego hacer el andlisis cualitativo de las muestodgenidas mediante la
caracterizacion por espectroscopia de infrarroReralelamente se estudiaran los
porcentajes de rendimiento obtenidos y se hara naliss cuantitativo de los
extractos y se analizardn las ventajas de cadadentos métodos estudiados.
Finalmente se discutiran propiedades fisicas demlasstras obtenidas como la

densidad y el indice de refraccion.

IV.1 CONSIDERACIONES GENERALES

La experimentacion explicada en la metodologieotaara las pruebas de extraccion
supercritica como para las de extraccion conveatiee llevé a cabo segun lo
explicado en el capitulo anterior. Las muestragratias fueron guardadas en viales
color ambar y tapadas, enumeradas y refrigeradas,gosteriormente ser llevadas a
caracterizar en base a la espectroscopia de ojfrarrEn base a estos analisis se
llevéd a cabo la caracterizacion cualitativa de tasestras obtenidas en cada
experiencia. Estas muestras se resumen en laNaBlgue se presenta a continuacion
explicando de manera breve las condiciones de ciperg el método de extraccion
utilizado para obtener cada una de ellas.
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Tabla N°6: Muestras obtenidas durante cada expmeaigrparametros de operacion

MUESTRA N° TIPO DE EXTRACCION PRESION (psi) | TEMPERATURA (°C) | SOLVENTE | COSOLVENTE
1 ESC 1300 ambiente CO2 no
2 Hidrodestilacién (200ml) 14,7 100 Agua no
3 Soxhlet 14,7 ambiente Etanol no
4 ESC 1300 ambiente CO2 Etanol
5 ESC 1301 ambiente CO2 agua
6 Hidrodestilacién (400ml) 14,7 100 Agua no
7 ESC 1900 ambiente CO2 no
8 ESC (hojas cortadas) 1900 ambiente CO2 no
9 ESC 1600 ambiente CO2 no
10 ESC 1900 30 CO2 no
11 ESC 1900 45 CO2 no
12 ESC 1900 60 CO2 no

Esta tabla resume todas las experiencias realiziolade se debe sefialar que las
muestras 3, 4, 5 y 8 fueron obtenidas dentro deque fueron las pruebas
preliminares. Asimismo, vale la pena resaltar qlien@nero de muestras no
representa el orden en que fueron realizadas lebas, se colocaron estos nimeros

de muestra en el momento en que las mismas fuakdadas a analizar.

IV.2 PREPARACION Y ACONDICIONAMIENTO DE LOS EQUIPQS

El equipo que presenté mayores problemas de peestaarcha y correcto

funcionamiento fue el equipo de extraccién supgceriya que el mismo al trabajar
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con alta presion presentaba varias fugas que minhebieron ser localizadas para
posteriormente encontrar la manera de que las misimeran depuestas. Para
empezar, la valvula de descarga del equipo (V-0&)rémovida por una nueva, asi
como se tuvo que soldar el empalme de tuberia ddsalgtoclave (RP-01) hasta el
recipiente de contacto (R-01). También fueron cadds en su totalidad las
arandelas de caucho de los empalmes de las tsilgerimayor diametro, por unas de
teflébn solido a fin de que el equipo pudiera samolds presiones necesarias para la

investigacion.

Las tuberias de menor diametro fueron destapaeasaygunos empalmes metéalicos
fueron sustituidos conos de cobre por conos deoaicexidable, todo a fin de
maximizar la operacion del equipo y minimizar Isipdidad de fugas. El autoclave
(RP-01) se pintd, ya que el mismo poseia muchoodgidos laterales y fueron
engrasadas las tuercas superiores para facilitateglizamiento de las mismas,
ademas se hizo una limpieza del equipo y sus aoede debido a que éste se

encontraba en muy mal estado.

La resistencia de calentamiento (TI-01) Tenia laisles inferiores de alimentacion
eléctrica desconectados, lo que ocasionaba quermtimhara la misma, estos cables
fueron reconectados y se verificé que la resiséefmicionara correctamente. Por
ultimo se cambié la bombona de diéxido de carb@@X) ya que la que tenia el

equipo se encontraba parcialmente vacia.

La forma como se realizaron las experiencias quelucraban aumento de
temperatura fue con la ayuda de una plancha dataaiento y un beaker de 1000
ml, el mismo se llenaba de agua y calentaba gieste (R-01) en bafio de Maria, en
el agua se colocdé un termometro y mediante la deadel mismo se controlaba la
temperatura de manera manual, para que la misma kienas constante posible.

Este montaje se muestra en el Anexo E.
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En cuanto al equipo relativo a las experienciashideodestilacion fue necesario
cambiar el condensador (C-01) por uno de mayor itlathg para maximizar la
condensacién y retorno de los vapores de ebull@idialon donde estaba la matriz y
el agua destilada. Asi mismo fueron reemplazadaex@adas abrazaderas de metal
y las mangueras rotas, por nuevas abrazaderasadtcply mangueras de goma
respectivamente. Por dltimo fue reemplazado elrtage goma de unién del balén
(M-01) con el condensador (C-01) ya que el mismerscontraba agrietado y daba

fuga de los vapores generados en estas experiencias

IV.3 ANALISIS DE LAS MUESTRAS OBTENIDAS

El analisis cuantitativo del porcentaje de rendittoese calculd por diferencia de
masas entre las hojas antes de ser sometidasmapatgreso de extraccion y las hojas
secas después del mismo. El procedimiento anatiticale se calcula el porcentaje
de rendimiento y el resumen de todos los valorésule@los se especifican en el

Anexo C.

En cuanto a la caracterizacion de los espectrasfiderojo, dado que no se disponia
de una muestra patron de aceite esencial de Neteaidexde hojas se decidio utilizar
la técnica de espectroscopia infrarroja para emtudis grupos funcionales mas
importantes de cada espectro y comparar las vaneside composicion de estos

grupos al modificar el tipo de Extraccion y cambés condiciones de operacion.

Es preciso resaltar que el contenido del extrdatwomento de ser enviado a analizar
va mezclado con una gran cantidad de solvente @rsiig de arrastre, por este
motivo el analista del equipo de infrarrojos tralarde eliminar precisamente ese
solvente, es posible que haya eliminado pequef@sommiones de los compuestos
mas volatiles del aceite. Por esta razén es muyapte que solo se puedan observar
las bandas caracteristicas de los elementos madgsesn los espectros presentados

a continuacion. Se debe tener en cuenta tambiétagueensidad de la banda en la
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mayoria de los casos representa una idea de larpr@p que tienen estos grupos

funcionales dentro de cada muestra.

IV.3.1 Anélisis de las muestras obtenidas en eldistde la influencia del uso de

agua y etanol como cosolventes.

Dentro de las pruebas preliminares se considepdsiilidad de que un cosolvente
pudiera ayudar al C{en las pruebas de extraccion supercritica, phfia tse estudio

la viabilidad de usar etanol puesto que el mismareslcohol de menor punto de
ebullicién, menor densidad y que deberia podenrteraor poder de solvencia que

el agua. Para cuantificar este supuesto se prosediin la metodologia IV.1.1.1 y se

verifico el poder de solvencia del Etanol ya queesta prueba se alcanzé un
rendimiento de 24,33%

() (b)

Figura N° 10: Experiencia tipo soxhlet en un tiennmoial (a) y luego de las 24 horas requeridas por
el método (b)
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Como se observa en la figura N°10 el etanol demdastralto poder de solvencia para
la experiencia tipo soxhlet, no solo por haber ielado el color verde de las mismas
como se puede apreciar en la Figura N° 10 (b), gimademas las hojas quedaron
con una textura aspera y quebradiza. Por esta sszprocedio al estudio del uso de

este solvente, como cosolvente en el equipo daaxém supercritica.

Para analizar cualitativamente esta muestra semngeesn la figura N° 11 el espectro
obtenido para esta experiencia.
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Figura N°11: Espectro infrarrojo de la prueba m=la con el montaje tipo soxhlet usando 200ml de

Etanol como solvente.

En este espectro se observa en primer lugar quédaion de 3385.1 cihindica la
presencia de un enlace O-H que indica la preselecitanol, asimismo el pico mas
pronunciado de todo el espectro se encuentra @9.28m" que indica la presencia
de un carbono saturado de enlaces carbono- hidsogasteriormente se encuentra
un pico de 1736.1 ci que indica la presencia de aldehidos alifaticegulamente
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se hace visible la presencia de éteres en la lnda70.1cl. La presencia de este
pico demuestra que los aldehidos son los grupasdioales de mayor presencia en
este extracto. Estas sefiales presentes en elresmeticonjunto con el rendimiento
alcanzado llevaron a que se realizara la expedetei extraccion supercritica con

etanol como cosolvente.

Para realizar la experiencia de extraccion sug@@&rton etanol como cosolvente se
humedecieron las hojas de Neem con este solvdoggy se introdujeron al equipo
de extraccion supercritica usando la misma masho@es y el mismo tiempo de

residencia dentro del equipo de extraccion.

La presencia de etanol ocasion6 una fuerte obstruen la tuberia de descarga del
equipo, debido a que como se mencion6 antes adlgtarecia endurecer las hojas y
pequefas particulas de las hojas se alojaban @do Hel pequefio diametro del

capilar de descarga, ocasionando que dentro déh lmE descarga (SS-01) fueran
expulsadas con violencia pequefios trozos de hejd¢edm este fendmeno se puede
observar en la Figura N° 12. La obstruccion dedélocapilar, hizo que se alargara el

tiempo de descarga del equipo hasta por 3 horas.

Figura N°12 Obstruccion del equipo de extraccigmescritica usando etanol como cosolvente.
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El rendimiento alcanzado en esta experiencia fue7@®9% y debido a los

inconvenientes operacionales causados por la abgirumostrada en la Figura N°12
se decidié estudiar la posibilidad de usar aguaoconsolvente, para asi observar la
influencia de la misma en el proceso de extracgiandiferencia de accion del agua

como cosolvente con respecto a lo que serian leebas de hidrodestilacion.

Anélogamente a lo que se hizo con el etanol, seeanieron las hojas de Neem con
agua destilada y posteriormente se introdujeroriraletie recipiente de contacto
usando igualmente el mismo tiempo de residencia ynisma cantidad de hojas
(aproximadamente 50 gr). El rendimiento obtenidoapasta experiencia fue de
8,31%. Para esta experiencia aunque en menor piopae presentd el problema de
obstruccion de la tuberia de descarga, asimisnobservo que al parecer la mayoria
del aceite extraido quedaba sobre las hojas ymsaiopoca cantidad podia salir por

la tuberia o capilar de descarga. Este fenomenwsetado en la Figur&l°13

Figura N°13: Hojas remanentes de la extraccionrsuiea usando agua como cosolvente.

Para estudiar la composicion de los extractos ahierse muestra la figura N° 14

donde se comparan ambos espectros de infrarrojo.
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Figura N°14: Comparacion de los espectros obtengmiolas experiencias de extraccién supercritica

usando etanol (a) y agua (b) como cosolvente.

Se puede distinguir una diferencia significativalemue son ambas experiencias
realizadas con cosolvente, reflejadas en los egacitrarrojos de la figura N°14. En
la regién comprendida entre 1750ty 1450 crit, a pesar de que se realizaron las
experiencias a las mismas condiciones de operaedealizada con etanol mostr6
ser mas selectiva hacia los aldehidos y la reaizzmh agua mostré el patrén

caracteristico de los éteres.
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La diferencia cualitativa de las muestras no skejéeen el analisis cuantitativo, ya
gueel incremento del porcentaje de rendimiento erelgerimentaciones realizadas
con agua Yy etanol en ninguno de los casos fue nayt#o. Esto, aunado a la gran
cantidad de problemas de operatividad causadogugd@ de extraccion supercritica
hizo que se tomara la decision de no trabajar c@oleente para las experiencias

posteriores de incremento de presion e incrementerdperatura usando €O

IV.3.1 Andlisis de las muestras obtenidas en eldéstde la influencia de disminuir

el tamafio de las hojas de Neem.

Para llevar a cabo esta experiencia se cortarorhdgss de Neem y se
introdujeron dentro del equipo de extraccion sujieza para comparar si existia un
incremento significativo del porcentaje de rendimue sobre este supuesto. El
rendimiento obtenido para esta experiencia fue 41622 pero al igual que en la
experiencia de la influencia del uso de un costé/ee produjeron inconvenientes
operacionales que en menor grado generaron unarteiacal aumento del tiempo de
descarga del equipo, lo que se tradujo en unaugiogin del capilar, que aumentaba
considerablemente el tiempo de descarga. Asimisimabstruccion de esta delgada

tuberia involucraba el posterior destape y la lempide las mismas.

Al comparar el rendimiento obtenido en la muestta’N23,39%) que corresponde a
las mismas condiciones de operacion sobre las Bojecortar, se tiene que existe un
pequefio incremento de 4,21% al cortar las hojas. WA la influencia cualitativa en

ambas muestras se presenta la Figura N° 15.
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Figura N°15: Comparacion de los espectros obtengmiolas experiencias de extraccién supercritica

cortando las hojas (a) y con las hojas sin cobtar (

En estos espectros se pueden observar intensidadesfial comunes, la diferencia
fundamental reposa sobre el espectro mostrado grarte inferior de la figura,
correspondiente a la experiencia de las hojasa@targ ya que contrario a lo que se
esperaba, el extracto correspondiente a las hojasogar presentd una definicion
mayor en las sefales caracteristicas. Es por esta\@ariacion en los espectros de

infrarrojos entre ambas experiencias, asi comaeeppoco incremento alcanzado del
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porcentaje de rendimiento, aunado a la cantidadndenvenientes operacionales
involucrados comentados anteriormente que se detidbajar con las hojas sin

cortar para todas las experiencias posteriorexiaccion supercritica.

IV.3.3 Analisis de las muestras obtenidas en laraegtdbn supercritica

correspondientes al incremento de la presion.

Una vez estudiados los factores que pudiesen fesorel rendimiento de las
experiencias de extraccion supercritica, como donse de un cosolvente y la
influencia de disminuir el tamafio de las hojas,reaizaron las experiencias de
incremento de presion. Para llevar a cabo estasriexgias se procedié segun lo
acordado en la metodologia y se hizo un incremgrddual de esta variable que
comprendié el estudio de 1300 psi para posteriomnémrabajar con 1600 psi y
finalmente terminar con 1900 psi.

Vale la pena destacar que la presion Optima dajtogiiara estas experiencias fue
tomada en base al porcentaje de rendimiento condgcsanteriormente. El andlisis
cualitativo se uso para verificar la composicioncdda muestra y la diferencia entre

cada una de las mismas.

En primer lugar se llevo a cabo la experienciaegpondiente a la muestra N° 1 en
donde se obtuvo un rendimiento de 7,36%. Para zamatualitativamente esta
muestra se caracterizara el espectro de infrad®jesta experiencia y seguidamente
se evidenciara en una figura comparativa la inftieedel incremento de la presion

sobre la composicion del aceite esencial de Nedraidr de las hojas de esta planta.

La Figura N°16 muestra el espectro de infrarrojeaga experiencia de extraccion

supercritica usando G@ temperatura ambiente y a una presion de 1300 psi.
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Figura N°16: Espectro infrarrojo de la prueba dér&ocion Supercritica trabajando a 1300 psi y a

temperatura ambiente.

En la figura N° 16 se observan varias inflexioness@ynificancia entre las que se
pueden mencionar la cercana a 3500' cue simboliza el enlace O-H del medio de
transporte seleccionado para arrastrar el extratémido en el capilar de descarga.
Seguidamente se observa un pico significativo 8242 cm que se puede asociar
al de 1399.1 crh que sefiala la presencia de enlaces carbono-hitégmturado

correspondiente a los grupos de alcanos o alquemastituyentes de los grupos
funcionales del aceite esencial de Neem. Seguidamsn observa un pico en
1655.5cnT que sugiere la presencia de grupo amido y ldendi de la tensién del

enlace C=0 vy el pico siguiente de 1558.3"dndica la presencia de una amida
mono sustituida. Entrando a la zona de huella aligiel espectro se observan
inflexiones que indican la posible presencia éeedt y a lo largo de toda esta region

se evidencia la presencia de enlaces C-H.
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Una vez caracterizada esta muestra la Figura Néfldla a continuacion la influencia

del incremento de la presion sobre las bandasteaistcas mas definidas mostradas

en el espectro anterior.
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Figura N°17: Comparacién de los espectros obtengiokas experiencias de incremento de presion
usando extraccion supercritica, trabajando a 130 1600 psi (b) y 1900 psi (c)
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La Figura N°17 muestra en orden descendente |mecwes correspondientes a las
presiones de 1300 psi, 1600 psi y 1900 psi respaatinte, asi como las 3 bandas
caracteristicas observadas en los mismos. En phimgar se puede distinguir en los
3 espectros la sefial correspondiente a la satara@b enlace C-H, la diferencia
fundamental de las sefales emitidas en esta regi@bserva en la definicién de las
sefiales, que muestra un incremento secuencial ada aumento de la presion.
Seguidamente se puede observar que en el espertspondiente a 1600 psi dentro
de la zona de la huella dactilar, se distinguernagor claridad el grupo funcional de
los éteres con tensién en el enlace C-O evidenciadal pico de 1023.4ch
Asimismo se observa que existe una mayor intengigalbs grupos caracteristicos
mostrados en el espectro correspondiente a laierpir de 1300 psi, lo que induce a

pensar que se genera una extraccion mas eficiebtéadal incremento de la presion.

Los picos de mayor relevancia en el espectro quoreiente a 1900 psi son muy
parecidos a los del espectro correspondiente a @609 los grupos funcionales se
pueden caracterizar de manera similar. La prinagfatencia entre ambos espectros
se debe a que aqui se observan con mayor clardagi¢os constituyentes del
extracto. Vale la pena resaltar el pico de 1416r® que no se aprecia en la Figura
N°12 e indica el sobretono de la tension del entarbono-hidrégeno saturado. Este
espectro indica, que al igual que en el aumentia dgresion de 1300 psi a 1600 psi
el incremento de la presion permite la adquisiciérun espectro mucho mas limpio
y definido donde las bandas de los grupos funcgsndél aceite esencial de Neem se

aprecian con mayor claridad en el espectro infjarro

El aumento de la calidad del extracto con respattocremento de la presion de
compagina con la cantidad extraida del mismo coraopsede observar a

continuacion en la Figura N° 18.
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Figura N°18: Influencia de la presiéon sobre el memento en las pruebas de extraccion supercritica

usando C@como solvente.

En esta figura se observa claramente el increnma@itporcentaje de rendimiento con
la presion, asimismo se tiene una variacion sicgtita en cuanto al valor

correspondiente a 1900 psi que significo un incrémeel porcentaje de rendimiento
equivalente a casi el doble del incremento alcamzad 1600 psi, resultando ésta,
presion Optima para estas experiencias. Por ezba @ara las pruebas de variacion

de la temperatura se decidio fijar este valor.

Fisicamente se puede explicar este fendmeno dendmirdel rendimiento, debido a
gue al ejercer mayor presion sobre la matriz végetabtiene una mayor velocidad
de difusion sobre la misma, haciendo que el eqiglithe concentraciones solvente-

aceite se alcance con mayor rapidez.

Vale la pena resaltar que existe la posibilidadgde existan pérdidas de aceite
esencial de Neem volatizado con el solvente, debidue a pesar de que se trabajo

con una velocidad de descarga lenta del equipatdgceion supercritica es probable
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gue el extracto contenido en el £@b pudiera condensar en su totalidad en el balén

de descarga de extraccion supercritica (SS-01).

IV.3.4 Analisis de las muestras obtenidas en laraegtdbn supercritica

correspondientes al incremento de la temperatura.

Hasta este momento del andlisis, sélo se ha tddajan experiencias donde se
incremento la presion. A continuacion se discuticiespectros correspondientes al
incremento de la temperatura, empezando con laafiyd1l9 que muestra el espectro
infrarrojo correspondiente a la prueba de Extrac@apercritica trabajando a 1900
psi y a 30°C. Al igual que como se hizo con la eigpeia de la influencia de presion

se caracterizara la muestra de menor temperatpostgriormente se presentara una
figura comparativa de todos los espectros y lauanitia del incremento de esta

variable sobre las sefales emitidas.
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Figura N°19 Espectro infrarrojo de la prueba der&odion Supercritica trabajando a 1900 psi y a
30°C.
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Al igual que en los espectros anteriores se obsamwgue menos pronunciada la
presencia del enlace O-H, ademas se perciben cgarrmkaridad que en todos los
espectros anteriores los picos de 2918.6 dm 2849.9cm. Los siguientes picos
constituyentes de este espectro, son de baja yaneeditensidad y denotan menor
claridad en casi todas las bandas, aunque presgnssm similitud a los picos
obtenidos a 1600 psi y temperatura ambiente, lagldsa estin mucho menos

definidas que en espectros previos.

El pico de 1585.9 cthindica la presencia del grupo funcional de las asjitambién
se repite la presencia de éteres pero con meransidad. Finalmente se observan

remarcaciones de la tension del enlace carbonddedo saturado.

Se puede observar que al controlar la temperatetasdtema se obtiene un
ensanchamiento considerable de las bandas queesugig mayor definicion de los

compuestos de aceite esencial de Neem en las smiegtraidas.

Los grupos funcionales mas relevantes se obsemvala éigura N° 20 donde se
muestran los espectros de cada experiencia y sgepagreciar la similitud del
numero de onda y la diferencia de intensidad lasld® Los espectros corresponden
a las experiencias de 30°C, 45°C y 60°C todasjadha a 1900 psi.
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Figura N°20: Comparacion de los espectros obtenigloslas experiencias de incremento de

temperatura trabajando a una presién de 1900 gendo extraccion supercritica a 30°C (a), 45°C (b)

y 60°C (c).
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En esta figura se presentan en orden descendsnéspectros correspondientes a las
experiencias de incremento de temperatura de 3B y 60°C respectivamente.
Para empezar a analizar esta figura se puede @gieeial igual que en el espectro
correspondiente a la experiencia a 30 °C, se tim@egran definicion de las bandas
caracteristicas de la tensiael enlace saturado carbono-hidrogeno, pero en
contradiccién a lo que se esperaba, el espectrespundiente a la experiencia a
45°C muestra unos picos menos intensos en la zera tkgion dactilar. Al igual
gue en todas los espectros anteriores existe g@nea total de sefales desde 2800
cm® hasta 1800cih también existen picos medianos que indican ésencia de

amidas y éteres.

Un factor considerable es el hecho de que en lagbps de influencia de
temperatura, se disminuye considerablemente lasittad de las bandas que indican
la presencia del agua en las muestras. Llamateian la similitud de los picos en
la zona de huella digital en el espectro corresjgoel a 45°C, ya que los mismos
como se puede apreciar se distribuyen de manerariésme en esta region. Esto
indica que a estas condiciones de operacion se haoes selectiva la gama de

compuestos obtenidos del aceite esencial de Neem.

En el espectro correspondiente a la experienci80d€ se observa que la sefial
correspondiente a la seccion del solvente dismisuyestensidad como se comento
anteriormente, y también la sefial correspondiehtenkace saturado de carbono-
hidrégeno tiene la menor intensidad de las muesteaslectadas durante las
experiencias de influencia de la temperatura. Arestise observan las sefiales mas
claras de la region de huella digital de todasdageriencias, delimitando muy
claramente en 1593.8 ¢nta presencia del grupo de las amidas con un sotwet

débil en 1203.7 cthque indica la posible presencia de una amida reostituida.

Luego se remarca la presencia del enlace carbanégeno y posteriormente se

observa en 1075.6 ¢hy 1040.2 crit la presencia de éteres alifaticos. Para culminar
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en la region del infrarrojo lejano se observan bgusobretonos de los grupos

funcionales anteriormente analizados.

Sobre los porcentajes de rendimiento alcanzadosst&s experiencias los mismos
aumentaron conforme se aumento la temperatura.déstiemuestra en la figura N°
21 que muestra la influencia de la temperatura lerpreceso de extraccion

supercritica trabajando a la presion optima enadatpreviamente.
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Figura N°21: Influencia del incremento de la tenap@ra en las pruebas de extraccidén supercritica

usando C@como solvente, y trabajando a una presion fija2Ro psi.

En este grafico se observa una curva crecientedamdu dominio y un incremento
notable del porcentaje de rendimiento en T= 45%3 ibcrementos del rendimiento
de esta curva se explican ya que al aumentar lpetetura del solvente, se hace
posible que se alcance un mayor grado de saturdei@xtracto en el mismo. Como
se puede observar al trabajar a 60°C se obtuv@eim porcentaje de rendimiento

y por esta razon esta es la temperatura éptimaabajo para estas experiencias.
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IV.3.5 Andlisis de las muestras obtenidas en lapemancias de destilacion

convencional con agua.

A continuacion se presentan los resultados derasbas de hidrodestilacion cabe
recordar que la variable de estudio para esta iexpsa fue el volumen del solvente
para la misma cantidad de hojas de Neem. En ptiugar se hara la caracterizacion
cualitativa de las muestras y posteriormente sgdest el andlisis cuantitativo. Se
introduce la Figura N° 22 donde se observan lasld® de los grupos funcionales
constituyentes del aceite esencial de Neem oldenmbr destilacion con agua

usando un volumen de 200ml de este solvente.
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Figura N°22: Espectro infrarrojo de la prueba ded&ocion Convencional con agua trabajando con un

volumen de agua de 200ml.

En este espectro se puede observar que la anahzerica entre 3500 ¢y

2000cm' hace evidente la presencia del agua utilizadases eruebas y hay una
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muy pequefia inflexion en 2921.4¢mue hace posible la presencia del mismo enlace
carbono hidrégeno saturado que ha estado presemdel@s los espectros estudiados
hasta ahora. Seguidamente también existe una lmpredauede ser adjudicada a la
torsion del enlace N-H constituyente de las amitispién se observa la similitud
existente con casi todos los grupos funcionalesendbs por la extraccion
supercritica y este tipo de extraccion al parentgnsifica la sefial de las amidas

como se puede observar en la Figura 22 ya quegsiepico de mayor intensidad.

En la Figura N° 23 se puede apreciar la similitedlols espectros obtenidos por

hidrodestilaciéon usando un volumen de solventeGfam2 y 400ml respectivamente.
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Figura N°23: Comparacion de los espectros obtereddas experiencias de hidrodestilacion, variando
la cantidad de solvente utilizada para 200ml| (&)@ ml (b) de agua.
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Como se puede apreciar en esta figura comparatival espectro correspondiente a
la experiencia con 400 ml, se observa una menensidad en la seccion de la curva
correspondiente al solvente, aunque igualmentesgalda la presencia del enlace O-
H del agua. Asimismo se observa la selectividadmibdo de extraccion sobre las
amidas, ya que al igual que en la experiencia dah 2l esta sefal es la mas
resaltante dentro del espectro. Se puede obsenaarh diferencia de intensidad en

el grupo funcional correspondiente a los éteres.

Al comparar las 2 experiencias de hidrodestilacérobserva que la selectividad de
las mismas no es un factor relevante ya que elwai volumen no cambia
significativamente los espectros en cuanto a suyposition. En contraposicion, las
experiencias de extraccion supercritica evidenciagoe el modificar variable,

cambia la amplitud de las sefales y afecta lastsgtéades de las muestras.

En cuanto a los porcentajes de rendimiento alcaszade tiene que para la
experiencia con 200 ml se obtuvo un 26,20% y pardd 400ml se obtuvo un
24,14%. Este fendbmeno se puede explicar ya quenat@tar la cantidad de solvente,
para la misma cantidad de hojas, conservando ehanequipo de condensacion y
suministrando la misma cantidad de calor al sistesnmuy probable que el flujo de
vapor producido por la ebullicion superara la cagst de enfriamiento que le
entregara el condensador (C-01), provocando asisguescaparan con mayor

facilidad los vapores producidos por la ebullicgmel matraz (M-01).

En base a que las sefiales emitidas en ambos espsetr practicamente iguales y a
gue el porcentaje de rendimiento no cambia sigatifiamente al incrementar el
volumen, se intuye que el variar este parametrolasnpruebas de destilacion
convencional con agua no es un factor de sign¥i@atlevancia sobre la cantidad

obtenida, ni sobre la calidad del aceite eseneidleem extraido.

Al comparar las muestras obtenidas en cuanto ardndimientos obtenidos, se
evidencia que la mayor cantidad de aceite obtes@lobtiene en la experiencia de

extraccion supercritica la trabajar a 1900 psi yB0Ademas en esta experiencia se
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obtienen los picos caracteristicos de mejor deéniarrojados por los espectros. Al
comparar los valores de porcentaje de rendimiefitenados y observando la
inversidon necesaria para llevar a cabo ambas exméas resulta mucho mas viable
tanto econdémica como funcionalmente realizar laaexton convencional con agua,
ya que, si bien existe una diferencia significagwdre los rendimientos obtenidos, el
andlisis cualitativo indica la presencia de lospgsifuncionales obtenidos en la

extraccion supercritica.

El costo del solvente es un parametro significatipe favorece la aplicabilidad de la
extraccion convencional con agua, ya que este isi@\es mucho mas econdémico que
los demas solventes utilizados en el resto dexipsriencias.

La desventaja principal de este método radica eftargb tiempo de extraccion
necesario para obtener el aceite esencial de Neemal suministro constante de
energia en forma de calor necesaria para la elullael agua. En contraposicion se
puede decir que las ventajas de usar extraccioargifica son el poco tiempo de
extraccion necesario, la cantidad de aceite extrgita alta concentracién de los

grupos funcionales obtenidos en las muestras.

IV.5 ESTUDIO DE LA DENSIDAD E INDICE DE REFRACCIONDE LAS
MUESTRAS OBTENIDAS.

A continuacion se muestran en la Tabla N°7 losltados obtenidos en cada
muestra en cuanto al indice de refraccion y laidadscalculada. La densidad se
calcula por la diferencia de masa de un conteniatoado picnémetro y la masa de
la muestra obtenida, esto se divide entre el vatuded picnOmetro y se obtiene el
valor de la densidad. Resulta evidente que el veluyp la masa del picnometro
deben ser conocidos. La forma analitica en quelsala la densidad se especifica en

el Anexo D.
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Tabla N° 7.Indice de refraccion y densidad de lasstras recogidas en cada experiencia.

INDICE DE DENSIDAD DE LA

MUESTRA N° TIPO DE EXTRACCION REFRACCION MUESTRA ( (g/ml)
1 ESC 1,3346 0,9999
2 Hidrodestilaciéon (200ml) 1,3351 1,0000
3 Soxhlet 1,3581 0,8190
4 ESC 1,3611 0,8231
5 ESC 1,3373 1,0000
6 Hidrodestilacién (400ml) 1,3353 1,0049
7 ESC 1,3311 1,0064
8 ESC 1,3353 1,0022
9 ESC 1,3314 1,0067
10 ESC 1,3225 0,9946
11 ESC 1,3331 1,0092
12 ESC 1,3338 1,0237

Estos valores muestran un sesgo significativo deektractos a la propiedad

fisica del solvente puro, tanto para la densidadocpara el indice de refraccion. Esto

es debido a que en casi todos los casos de exXinasgpercritica se utilizaron como

medio de transporte o arrastre estos solventes.

En cuanto a la extraccion convencional las muestnatizadas son la mezcla

restante del equilibrio liquido-vapor luego de 2&shoras de contacto. Graficamente

se puede observar en la Figura N° 24 comparanddacdensidad del agua y del

etanol un sesgo significativo a la propiedad dblesde puro.
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Figura N°24: Variacion de las densidades calculadalas muestras con respecto a las densidades de

los solventes puros.

En cuanto al indice de refraccidn, también se pobdervar una gran similitud entre
la propiedad de los solventes y la de las muediista. similitud se puede apreciar en
la figura N°25.
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Figura N°25: Variacién del indice de refracciénlaemuestras con respecto al de los solventes.puros
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En este grafico (Figura N° 25) se muestra la tecidetie las muestras a emular el
indice de refraccion de los solventes, vale la pesardar que las muestras 4 y 5
fueron en donde se utilizé el etanol y por estocaehbio brusco de la curva, asimismo
existe un punto atipico en cuanto a la tendencidademuestras en las cuales se us6
agua como medio de arrastre que probablementebseaden error de apreciacion de

lectura en el refractémetro.
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CAPITULO V

CONCLUSIONES

Una vez presentados y posteriormente analizadogeisdtados obtenidos en cada

experiencia en cuanto a su composicion y cantidadperada surgen las siguientes

conclusiones de este Trabajo Especial de Grado.

v

El uso de un cosolvente constituye una limitanterajpva importante para el
equipo de extraccion supercritica debido a las ictm ks actuales del mismo.
El uso de Etanol hace mas selectivo el extractacsite esencial de Neem
hacia los aldehidos que hacia los éteres.

El incremento del volumen en las pruebas de hiditddeion no muestra un
cambio significativo en cuanto al porcentaje deupecacion, tampoco lo
hace en cuanto a la composicion de los grupos doakds mostrados en los
espectros de infrarrojo.

El porcentaje de recuperacion aumento significaief@e con cada aumento
de presion. Obteniendo la mayor cantidad de extectP=1900psi.

No existe una diferencia cualitativamente claraceanto a los espectros de
infrarrojo arrojados por las muestras de extracsigpercritica usando etanol
como solvente y la experiencia con etanol usandeégbdo Soxhlet.

El aumento de la temperatura influye favorablemesnmere la cantidad
recuperada en las pruebas de extraccion supegcittambién permite que se
observen con mayor claridad los grupos funcionpiesentes en el extracto,
debido al aumento de la tramitancia en los espedidnfrarrojo.

La temperatura 6ptima de trabajo encontrada fu€ 60°

El estudio de los espectros de infrarrojo no pern@her una idea clara de la
composicion de los extractos debido a que existeagla uno de ellos, una
gran cantidad de solvente o medios de arrastreemeesen las todas las

muestras.
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La diferencia fundamental entre llevar a cabo lpeeiencia de extraccion
supercritica y la de hidrodestilacién, radica gpatmente en el costo del
solvente y en el tiempo de extraccion. En base taseparametros la
hidrodestilacion resulta mucho mas econémica yifunad.

La densidad y el indice de refraccién en todasigeriencias de extraccion
poseen valores similares a los de los solventésagkds en cada experiencia,
es por esto que no son variables relevantes pateamla composicion del
aceite.

La mayoria de los espectros analizados indicamdsepcia de amidas, éteres
y aldehidos asi como la presencia de cadenasiedguil

La presencia de los grupos funcionales encontratosos espectros de
infrarrojo indican la presencia de unidades isope&n y otros grupos
funcionales constituyentes de los compuestos mgmriantes de aceite

esencial de Neem.
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CAPITULO VI

RECOMENDACIONES.

En este Trabajo Especial de Grado se han aplicatiotds técnicas de extraccion y
de andlisis, de la experiencia obtenida en el ¢tass de esta investigacion se
derivan las siguientes recomendaciones aplicabéssuaios posteriores referentes al

tema.

v La caracterizacion de los extractos debe verifeeaisn algin otro método
aplicable como la espectrometria de masas o laatografia.

v Aplicar un control de flujo para la descarga delipg que garantice una
velocidad de descarga constante y asi se optiaiceridensacion del extracto
luego de la salida del equipo.

v Aplicar un control de presion en el autoclave o loamla valvula de venteo
ya que la misma se encuentra deteriorada.

v' Colocar una manta de calentamiento o algun ottersi de intercambio de
calor alrededor del capilar de descarga para quelgenémeno de expansion
del gas saliente esta tuberia delgada no se obstraysando problemas
operacionales.

v Colocar un filtro de acero inoxidable antes de #wwa de descarga del
equipo para asi evitar posibles obstrucciones dablaria con particulas de
matriz vegetal en el equipo, a la salida de exdract

v Instalar véalvulas de alivio o venteo a lo largo @guipo de extraccion
supercritica para asi garantizar la seguridachara de un aumento brusco de
presion.

v Estudiar el aumento del porcentaje de recuperasiée aplica una etapa
posterior de extraccion sobre la matriz de ext@acsupercritica.

v’ Estudiar la posibilidad de instalar un sistemaed®iperacion de solvente para

minimizar costos operativos.
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Instalar un sistema mas efectivo de separaciomlderge para la experiencia
de extraccion supercritica.

Realizar estudios con otros solventes supercripieoa estudiar la influencia
del tipo de solvente sobre las hojas de Neem pstepor caracterizacion del
aceite extraido.

Adquirir un compresor de CO para poder hacer estudie. Extraccion
supercritica a mayores presiones de operacion

Adquirir un equipo de contacto que resista maypresiones a fin de poder
realizar barridos presion en un rango mayor.

Variar el tiempo de residencia de la matriz patadar el comportamiento de
porcentaje de rendimiento y la calidad del extracto

Adquirir condensadores de mayor longitud para lapegencias de
hidrodestilacion para asi disminuir la posibilid#e que los compuestos mas
volatiles se eliminen del sistema.

Adquirir balones y mantas de calentamiento de magpacidad para poder
estudiar en un mayor rango la influencia de vaelavolumen de solvente
sobre la matriz vegetal

Realizar estudios de optimizacion de procesos garaeion de aceites.
esenciales y solventes.

Aplicar nuevas técnicas de extraccion a las hagadekm como la extraccion
asistida por microondas y estudiar el comportaroietg la extraccion con
otro tipo de solventes.

Buscar empresas privadas que estén interesadddNeera para que apoyen
economicamente este tipo de investigaciones.

Estudiar la extraccion supercritica sobre semdafNeem, y los parametros

de optimizacion que involucran este proceso.
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ANEXOS

En este segmento de la investigacion se presefwamiacion de considerable
relevancia para la realizacion de este Trabajod@lpde Grado, que por su extension
y caracter ha sido omitida para dar un entendimiemyor a las ideas y objetivos
principales de la investigacion. Los anexos esténstduidos por los datos
experimentales recogidos, seguidamente de los lealdipicos del porcentaje de
rendimiento ademas de las densidades de las majdssamagenes mas relevantes
vinculadas a esta investigacion y finalmente lablat utilizadas para la

caracterizacion por espectroscopia de infrarrojos.

ANEXO A: Datos experimentales recolectados durknievestigacion, vinculados

al célculo del porcentaje de rendimiento.

A continuacion la se presentan en Tabla N°8 looglaecolectados en cada

experiencia para el célculo de los respectivosgrdajes de rendimiento.

Tabla N°8: Datos recolectados para el calculo d@tcentajes de rendimiento.

MUESTRA MASA INICIAL MASA FINAL % DE
N° TIPO DE EXTRACCION (@) (@ RENDIMIENTO
1 ESC 50,01 46,33 7,36

Hidrodestilacion
2 (200ml) 25 18,45 26,20
3 Soxlet 24,99 18,91 24,33
4 ESC 50,14 46,18 7,90
5 ESC 50,07 45,91 8,31
Hidrodestilacién
6 (400ml) 25,06 19,01 24,14
7 ESC 50,24 38,49 23,39
8 ESC 50,16 37,91 24,42

82



Tabla N°8 (Continuacion).

ANEXO B: Datos experimentales recolectados durknievestigacion, vinculados

al calculo de la densidad.

Seguidamente, se presenta la Tabla N°9 que muastrariables involucradas en el

célculo de la densidad de cada una de las muestras.

Tabla N°9: Datos recolectados para el calculo delémsidades de las muestras.

ESC
Hidrodestilacion (200ml) 43,3903 18,45
Soxlet 38,878 18,45
ESC 38,9791 18,45
ESC 43,392 18,45
Hidrodestilacion (400ml) 43,5129 18,45
ESC 43,552 18,45
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Tabla N°9 Continuacion

MUESTRA N° TIPO DE EXTRACCION M.P LLENO (g) M. P VACIO (g)
8 ESC 43,4462 18,45
9 ESC 43,5591 18,45
10 ESC 43,2556 18,45
11 ESC 43,6214 18,45
12 ESC 43,9815 18,45

ANEXO C: Célculo del porcentaje de rendimientoakerhuestras obtenidas.

Para estimar analiticamente el valor del porcemt@jeendimiento en cada una de las

muestras se hace con la siguiente relacion:

Mo—My¢

%R = (“2-1) +100 (ec. 1)

o

Donde:

M,: Masa inicial de hojas frescas de Neem (g)

M;: Masa final de hojas de Neem después de cada proceso se extraccion (g)
%R: Porcentaje de rendimiento

Para mostrar como se calcula el porcentaje de Régmiio se presenta a
continuacion el calculo tipo de la muestra N°leneo a la prueba de extraccion

supercritica usando G@omo solvente y trabajando a una presion de 1800 p
Donde:

M, = 50,01g
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M; = 46,33g

Sustituyendo en la ecuacion 1.

50,01g — 46,33
%R = ( g g

100 = 7,369
50,019 )* %

Para observar todos los valores numéricos calcsiiagiola Tabla N°8

ANEXO D: Calculo de la densidad de las muestrasmbdas.

Para estimar analiticamente el valor de la densssfadada una de las muestras se
hace con la siguiente relacion:

My =My,
p="fv—p” (ec. 2)

Donde:
M,;: Masa del picnémetro lleno (g).

M,,: Masa del picnémetro vacio (g).

v,: Volumen del picnémetro(ml).

p:densidad de la muestra. (%)

Para mostrar el calculo de la densidad de las mases¢ toma como ejemplo el
calculo de la densidad de la muestra N°6 correspotela la prueba de

hidrodestilacion usando un volumen de agua de 400ml
Donde:
M,; = 43,5129g.

M,, = 18,4500g.

85



v, = 24.94ml.

Sustituyendo en la ecuacion 2.

43,5129g — 18,4500
= J 9~ 1.00492

p 24.94ml ml

Para observar todos los valores numéricos calcsiiaeiola Tabla N°7.
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ANEXO E: Imagenes de los equipos utilizados envastigacion.-

Figura N°27: Bombona de GO
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Figura N°28: Montaje de prueba de hidrodestilacion
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Figura N°29: Montaje tipo soxhlet
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Figura N° 30: Autoclave de presurizacién RP-01 C@»

E

Figura N° 31: Diferencia entre las hojas despuépmeeso de extraccion con el método soxhlet
(Izquierda) y con el método de hidrodestilacionréizba)
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Figura N° 32: Montaje de las experiencias que ine@n el incremento de la temperatura.
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Anexo F: Tablas de interpretacion de Espectrosndi@atrojo (Wade, 1993)
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