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Fundamentos de la Investigacidn
FLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En Venezuela no existen muchos estudios ni
desarrollo de técnicas de extraccidn del Neem.
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Conociendo La gran cantidad de compuestos que - |
se pueden hallar en el aceite, los usos que se |e ﬁﬁlﬁt
pueden dar en la medicina, en la agricultura y
teniendo en cuenta que ha aumentado la siembra

del arbol en el territorio nacional nos conlleva a la

necesidad de realizar este trabajo. ‘»,\
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Fundamentos de la Investigacidn
Morales, Laurent

OBTENCION DE ACEITE ESENCIAL DE LAS SEMILLAS DEL FRUTO DEL ARBOL DE NEEM (4zadirachta indica A.
Juss), EMPLEANDD MICROONDAS Y ULTRASONIDO COMO METODOS DE EXTRACCION.

*Las condiciones dptimas de operacidn para la Extraccidn Asistida por Microondas del aceite esencial
de Neem es con una potencia de 80% durante un tiempo de residencia de 7 sequndos empleando Etanol
como solvente.

+Las condiciones dptimas de operacidn para la extraccidn asistida por ultrasonido del aceite esencial
de Neem es con una temperatura de 40 °C, durante un tiempo de residencia de 23 min, empleando
Etanol como solvente.

** En la Extraccidn Asistida por Microondas se obtuvo un rendimiento del 45,3% mientras que la
Extraccidn Asistida por Ultrasonido fue 38,6% lo que hace al microondas el método mas eficiente por

tener el mayor rendimiento y el menor tiempo de extraccidn ’\
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Fundamentos de la Investigacidn
Rosas, Luis F.

OBTENCION DE ACEITE ESENCIAL A PARTIR DE HOJAS DE NEEM (4zadirachta Indica A. Juss), USANDD LOS METODOS
DE EXTRACCION SUPERCRITICA CON GO, COMO SOLVENTE Y EXTRACCION CONVENCIONAL CON AGUA.

*La diferencia entre la extraccion supercritica y la hidrodestilacidn, radica en el costo del solvente y
en el tiempo de extraccidn. En base a estos parametros la hidrodestilacion resulta mucho mas

econdmica y funcional.

*El aumento de |a temperatura influye favorablemente sobre la cantidad recuperada en las pruebas
de extraccidn supercritica y también permite que se observen con mayor claridad los grupos
funcionales presentes en el extracto.

**El porcentaje de recuperacidon aumentd significativamente con cada aumento de presidn. Obteniendo

l]a mayor cantidad de extracto en P=1300psi.
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Y 7 2



Fundamentos de la Investigacidn

OBJETIVO GENERAL

Establecer las condiciones dptimas de presion vy
temperatura de extraccidn del aceite esencial de la semilla
de Neem usando los métodos de extraccitn supercritica con
Didxido de Carbono y Etanol como solventes y extraccidn
convencional con Etanol.
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Fundamentos de la Investigacidn

OB.JETIVOS ESPECIFICOS

»Realizar una revisidn bibliografica sobre la materia
prima y de ambos procesos de extraccidn.

*»Determinar la presidn dptima de operacidn usando el
método de extraccidn supercritica.

*s»Determinar la temperatura dptima de operacitn usando

el método de extraccidn supercritica.
2>



Fundamentos de la Investigacidn

**Aplicar el método de extraccidn convencional con el
equipo soxhlet empleando Etanal.

“sComparar los rendimientos de los métodos de
extraccion supercritica con el método de extraccidn

convencional.
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Marco Tedrico

EEMPESIEIﬁN FISICA DE LA CASCARA Y SEMILLA DE NEEM

Lascara Semilla
Promedio | Desviacitn estdndar | Promedio | Desviacidn estandar

O0 Humedad i 0.2 9,3 0.1

O%Acidos grasos | No detectado 28 17 ]
JaLenizas 1B 0,1 a,b 0.4

% Fibra cruda a3 14 24 2

U Proteinas 4,43 0,03 21,8 0.3

U0 Carbohidratos 27 14 i1 2,1




Marco Tedrico

COMPOSICION DE ACIDOS GRASOS DE LA SEMILLA

Compaosiciin media de los acidos grasos del aceite de Neem

Nombre del acido Porcentaje (%0)
Acido oleico a0-60
Acido palmitico 14-19
Acido Estedrico 13-15
Acido linoleico 8-16
Acido araguidico -3




BOMPLUESTOS MAS |
Nimbidina
Nimbinina
Nimbidol
Salannina

PORTANT

CCCCC

ES¢™

Sodio nimbinate
Genunina
Meliantriol
Nimbina
Azadiractina
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Marco Tedrico

PROCESOS DE EXTRACCION

Operacidn unitaria donde el componente de un alimento
se separa por el contacto con un disolvente afin a él,
mientras que el resto de los componentes permanecen
en el alimento.



Marco Tedrico
TIPOS DE EXTRAGEION

ﬁ%ﬁl‘!m%tgﬁrastrar uno o0 mas de los componentes de una mezcla

\szz"_timﬂ*nglqjipeiwﬂ‘ﬂmjgrencia simultanea de calor y masa.

«*Microondas

Es. || epaessifiplyaitaria que utiliza el poder solvente de determinadas

sustancias, a temperaturas y presiones superiores a sus valores

etitaxhlet

«»Supercritica

2>



Marco Tedrico

TIPOS DE EXTRACCION

Soxhlet Supercritico
Tiempo de extraccidn 24 h 2h
Tipo de disolvente Etanal CO2 / Etanal
Consumao de disolvente 100 ml 10 ml/1 kg
Método de extraccidn Calentamiento Calor y presidn
Secuencial o simultaneo Secuencial Secuencial

—

Habilidad del operador Baja Alta

\Costo del equipo Bajo Alto )
Nivel de automatizacitn Minimo Minimo

Etapas de filtracidn No No







Metodologia

EXTRACCION
CONVENEGIONAL
GON ETANDIL




— SEMILLAS ' ETANOL

LAVADO

SECADO

EXTRACTOR
SOXHLET

RECIPIENTE 10 ml

BALANZA

REFRIGERACION

RENDIMIENTO






- a Metodologia

EXTRAGGION SUPERGRITICA GON GOz
Y ETANOL GOMO SOLVENTES




LAVADO

REACTOR
SUPERCRITICO










B-01 T-01 RP-01 SS--01 R-01
Bombonade diéxado de Regulador de Recipiente Presunizador Seccién de Separacién  Reactor de Extraccién
carbono Temperatura







PRESION (psig)

MUESTRA N° EXTRACCION TEMPERATURA (°C) SOLVENTE COSOLVENTE
I Soxhlet 14,7 (00 Aqua no
2 Soxhlet 14,7 100 Etanal no
3 Supercritica [a00 ambiente GO, no
4 Supercritica 1200 ambiente GO, Etanal
J Supercritica |500 ambiente GO, Etanol
b Supercritica 1700 ambiente GO, Etanal g
T Supercritica 1800 ambiente GO, Etanol
8 Supercritica (300 ambiente GO, Etanal
. Supercritica 2000 ambiente GO, Etanol i
0 Supercritica 2100 ambiente GO, Etanol \
I Supercritica 200 30 GO, Etanol 3
12 Supercritica 2100 40 GO, Etanol
13 Supercritica 200 all GO, Etanol
14 Supercritica 2100 GO GO, Etanol
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INFLUENGIA DEL USO DE DISTINTOS SOLVENTES Y RENDIMIENTD EN LA

EXTRACCIGN CONVENCIONAL
P=atm, T=75°C

Solvente Rendimiento total(%) 0,10
Aqua aa,27

Etanal al.lZ




Anélisis de resultados

EXTRAGGION SUPERGRITICA GON GOz
Y ETANOL GOMO SOLVENTES



J

NCIA DE LA PRESIN SOE

1=21°C ( constantie)
Presidan (psig) Rendimiento total (%) + 0|

alll] 33,68

B0 ab,2a

10 ad,27 s

alll 34,68 ;_\,_
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| 2000 42 31

2100 43,37
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INFLUENCIA DE LA TEMPERATURA EN EL RENDIMIENTD,
P=2100 psig (constante) '

Temperatura (°C) Rendimiento total (%) £ 0,10
30 45,87 s
S
4 43,35

al all, 7]
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Anélisis de resultados

CALIDAD GON
ESPELTROSGOPIA
INFRARROJA



Anélisis de resultados
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Anélisis de resultados
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Anélisis de resultados

COMPARACION CON LOS RESULTADOS DBTENIDOS
CON HOJAS Y SEMILLAS.

Comparacion basada en el rendimiento.

Pﬂ;;:"ttl: £ Tipo de extraccidn ini?:diii;ﬁg) fi::;s(i;) Rendimiento (%)
Hojas Soxhlet 2483 | 184 24,33
Semillas Soxhlet al,00 | 2144 a1, \_/
Hojas Supercritica al48 | sall 30.6a
semillas Supercritica a0l | 24,24 al,a7 \_/
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Conclusiones
CONCLUSIONES

Secar las semillas 24 horas antes de la experimentacidn favorece en
el rendimiento del extracto final.

Al usar Etanol como cosolvente en la extraceidn supercritica se logra
mayor cantidad de extractuo.

En la extraccidn convencional se extrae no sdlo el aceite esencial sino
también otros compuestos como los colorantes.

La presidn dptima de extraccidn del aceite esencial de Neem en base al
rendimiento fue 2100 psig. 2>



Conclusiones

La temperatura dptima de extraccidn del aceite esencial de Neem en
base al rendimiento fue 6O°C.

La extraccidn convencional presenta un mayor rendimiento que en la
extraccidn supercritica.

En la extraccidn supercritica la variacion de la presion y temperatura
no presenta influencia sobre la calidad del aceite obtenido.

Elevar la presion en la extraccion supercritica favorece el
rendimiento.

2>



Conclusiones

El incremento de la temperatura, en la extraccion supercritica
aumenta el rendimiento.

A mayor temperatura se obtiene mayores rendimientos, debido a la
presidn de vapor de los componentes del aceite.

El estudio de los espectros de infrarrojo no permite tener una idea
clara de la composicidn de los extractos.

<
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RECOMENDACIONES

Sustitucidn total del Reactor debido a la deformacidn del dispositivo
de sequridad.

Adquisicidn de nuevos mandmetros.

Sustitucion total del sistema de tuberias desde el sistema de
acumulacidn de GO, hasta el extractor supercritico.

Cuando sea necesario la compra de empacaduras de goma se debe
especificar que es para presiones y temperaturas altas.
2>
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Realizar la extraccidn en un periodo no mayor de un (1) mes
después de haber recolectado el fruto.

Recolectar Neem de diversas ciudades.
Realizar este proyecto a nivel comercial.

Aplicar la espectrometria de masas o la cromatografia.

)
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Colocar una manta de calentamiento alrededor del capilar de
descarga para que no se obstruya

Aplicar un control de flujo a la descarga del equipo que garantice
una velocidad de descarga constante

Colocar un filtro de acero inoxidable a la salida del reactor para
evitar obstrucciones

Estudiar una extraccidn previa sobre la matriz antes de la
extraccidn supercritica.

2>



T MUCHAS BRACIASI!

ALGLUNA PREGLINTA?

NNNNNNNNNNNNNNNNNNNN
ﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂ




REPUBLICA BOLIVARIANA DE VENEZUELA -
UNIVERSIDAD CENTRAL DE VENEZUELA N
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA BUIMICA

OBETENCION DE ACEITE ESENCIAL A PARTIR DE SEMILLAS DE NEEM
(AZADIRACHTA INDICA A. JUSS), USANDD LOS METODOS DE EXTRACCION
SUPERCRITICA CON CO, Y ETANOL COMD SOLVENTES Y EXTRACEION
GONVENGIONAL EON ETANOL

TUTORES:
PROF. ARMANDO VIZCAYA

PROF. FRANCISCO YANEZ PRESENTADO POR-

Br. HUSSEIN MARTIN ANDRADE

NOVIEMBRE 2010



~ Metodologia

EXTRAGGION SUPERGRITIGA GON GO2
GOMO SOLVENTE Y ETANOL GOMO
GOSOLVENTE



Metodologia
ACTNDICIONAMIENTD DEL ERUIPE

Se realizara la conexion de la bombona de didxido de carbono al recipiente de
presurizacidn.

Se realizard la conexidn de la salida del recipiente presurizador a la entrada del
equipo de extraccidn supercritica.

Se colocard el recipiente de extraccidn vacio en el equipo mediante el uso del
soporte y se sellara.

Se abrira lentamente la vélvula de la bombona de GO,y luego la valvula de entrada
del recipiente presurizado.

Se cerrard la vélvula de la bombona de GO, asi como la vélvula de salida del equipo
de extraccidn y la valvula de alivio.

e abrira IE valvula de salida dFI reniﬂeglte_ FESUFiZHdIﬁ |¥||,ﬂ v_ﬁlvul de entrada del

EI]UI?J[F ¢ BXCraCe uesﬂﬂe%'rl Ca, das sistema usandd liquido Jabonoso.




Metodologia
OPERACION DEL ERLIPD

Se verificara que la presidn del recipiente de presurizacidn es de 0 psi.

Se abrira el recipiente de presurizacidn aflojando las tuercas y se cargara con |
kilo de hielo seco.

Se abrira |a vélvula de alimentacidn.de CO, al sistema.

Se encenderd la resistencia de calentamiento.

Se colocaran 20 gr de semillas de Neem con 10 ml de Etanaol.

Se abrirad progresivamente la valvula de entrada del equipo de extraccidn
supercritica hasta que se alcance la primera presidn de extraccidn de 1900 psi.

Se dejard el proceso estable durante dos horas.

Se preparard un bafio de hielo para sumergir el baldn de separacidn del aceite.
Se sumergira el baldn de separacidn en el bafio de hielo.






Metodologia
ACIINDICIONAMIENTD DEL ERLHPD

Se lavard y secara el matraz y el extractor tipo Soxhlet.

Se pesaran 20 gramos de semillas de Neem en la balanza del laboratorio.
Se introduciran las semillas dentro del extractor tipo Soxhlet.

Se |ubricardn con grafito los extremos del extractor tipo soxhlet y del
condensador vertical.

Se colocara el matraz sobre la manta de calentamiento luego sobre el matraz se
colocard el extractor tipo Soxhlet y sobre el mismo el condensador vertical.



Metodologia

(PERACION

Se abrird la llave de agua de la entrada del liquido al condensador, que permitira el
enfriamiento.

Se pondra en marcha la manta de calentamiento.
Se dejard el proceso de la destilacidn durante 24 horas (almacenamiento).
Luego de las 24 horas de destilacidn se apagard la manta de calentamiento.

Se cerrard la llave de servicio de agua.



SOLIDO

LIQUIDO
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Punto Critico




ﬁs grupos funcic
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TIPO DE VIBRACION

GRUPO FUNCIONAL LONGITUD DE ONDA (cm)!' | INTENSIDAD
-0H extensidn 3a00-3200 fuerte
Alcohol
-C0 extensidn 1320-1000 fuerte
asimétrica 2940-2910
CH, | simétrica 3000- | 2860-2840
-CH extensidn media
CH; | asimétrica | 2830 | 28970-28a0
simétrica 2880-2860
Cadena alquilica simétrica
oH (tijeras) 14701440
-CH flexidn I]Hz asimétrica | 1470-1350 | 1470-1430 media
* | simétrica 380-1360
(paraguas)




GRUPO FUNCIONAL TIPO DE VIBRACION LONGITUD DE ONDA (cm)*! INTENSIDAD
i C=0 extensidn 17a0-1735 fuerte
Ester
C-0 extensidn 1320-1000 fuerte
Cetona C=0 extensidn 1720-1710 Fuerte
Eter C=0 extensidn 1320-1000 fuerte
Insaturacidn
=C-H extensidn 3100-3000 media




GRUPOS FUNCIONALES CARACTERISTICOS DE LOS COMPONENTES DEL ACEITE DE NEEM

COMPUESTOS ESTRUCTURA MOLECULAR
Acido graso Cadena alquilica
Dlgico CH(CH,),CH=CH(CH,),
e Palmitico CH(CH,),,
Iriglicéritlos Estedrico CH.(CH,),g
Linoléico CH(CH,),(CH=CHCH,),(CH,),
Araquidico CH4(CH,),q

ENLACES QUE GENERAN
SENALES EN ESPECTRO IR

Ester
C=0
-C0
Cadena alquilica
CH
Insaturacidn
-C-H



COMPLESTOS

ESTRUCTURA MOLECULAR

ENLACES QUE GENERAN
SENALES EN ESPECTRO IR

Flavonoides

Quercetina
Miricetina

Kaempferol

Alcohol
-0H
-CO
Ester
C=0
-CO
Cetona
C=0
Insaturacidn
=C-H

Esteroles

Nimbosterol

Cadena Alquilica 8
-CH -
Alcohol .
-0H
-C0
Insaturacidn

=C-H




COMPUESTOS

Terpenos

ESTRUCTLRA MOLECULAR

Azadiractina
Meliantriol
|sonimocinolida
Salanina
Nimbina
Nimbidina
Nimocinolida

ENLACES QBLE GENERAN

SENALES EN ESPECTRO IR

Alcohol
-0H
-C0
Cadena Alquilica
-CH
Cetona
C=0
Ester
C=0
-C0
Insaturacidn
=C-H

v v Ay



Rendimientos de los extlactos obtenidos

Muestra N° Tipo de extraccion Masa inicial (g) Masa final (g) Rendimiento (%)

1 Soxhlet 50,0012 22,3655 55,27

2 Soxhlet 50,0023 21,4409 57,12

3 Supercritica 50,0008 36,3105 27,38

4 Supercritica 50,0017 33,1561 33,69

5 Supercritica 50,0089 31,8806 36,25

6 Supercritica 50,0074 30,8695 38,27

7 Supercritica 50,0037 30,0622 39,88

8 Supercritica 50,0025 29,4614 41,08 _
9 Supercritica 50,0079 28,8095 42,39 3
10 Supercritica 50,0004 28,3402 43,32

11 Supercritica 50,0091 27,0949 45,82

12 Supercritica 50,0063 25,3281 49,35

13 Supercritica 50,0028 24,6463 50,71

14 Supercritica 50,0076 24,2436 51,52

T F
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