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Cinética de hidrodestilacion asistida por microondas (MWHD) en la extraccion de

aceite esencial de semillas de anis (Pimpinella anisum L.)

RESUMEN

Dentro del campo de la destilacién convencional (HD), la hidrodestilacion con asistencia de
microondas (MWHD) es una técnica de vanguardia que utiliza a microondas como el componente
principal para la destilaciébn de aceites esenciales (AE). La finalidad de la investigacion fue
modelar el procedimiento de extraccidn y estudiar como los parametros independientes inciden
en el rendimiento de aceite esencial de anis. La constante kz, Cs y el coeficiente de difusién (Der)
las cuales se determinaron mediante el modelado matematico de segundo orden vy la difusién
intraparticula de Fick. Este proceso se realiz6 mediante una evaluacion de regresion no lineal,
los parametros se validaron estadisticamente evaluando el error porcentual medio absoluto
(MAE) y el coeficiente de determinacion (R?). La cantidad resultante de la condensacién se midi6
cada 30 segundos durante los 38 minutos que dur6 el proceso de extraccion. Ademas, se utilizo
un experimento factorial 3° para determinar las variables significativas que afectan a la extraccién
del aceite de esencial. Este enfoque tuvo en cuenta tres factores experimentales distintos: la
duracion de la irradiacion (10, 15 y 20 minutos), los niveles de potencia de microondas (500, 700
y 900 W), y la proporcion de sélido: liquido (S/L) 1:2, 1:3 y 1:5 g/ml. Se identificaron condiciones
Optimas que resultaron en un rendimiento maximo del 2.1%, especificamente con una relacion
de S/L 1:5, potencia de microondas de 864 W y la duracién de exposicion a la radiacion fue de
20 minutos. Los coeficientes de difusion de transferencia de masa fueron de 3.61x1073, 6.57 x10"
136.75 x10* m?/s a 500, 700 y 900 W respectivamente. El andlisis de la composicién quimica
por cromatografia de gases (GC) mostré6 que el anetol es el componente predominante,
constituyendo el 90,20% y el 90,92% del aceite total obtenido mediante hidrodestilacién asistida

por microondas (MWHD) e hidrodestilacion (HD), respectivamente.

Palabras clave: Aceite esencial, semillas de anis, hidrodestilacién por microondas, cinética,

difusion de Fick.



Kinetics of microwave-assisted hydrodistillation (MWHD) in the extraction of essential oil

from anise seeds (Pimpinella anisum L.)

Abstract

Within the field of conventional distillation (HD), microwave-assisted hydrodistillation (MWHD) is
a state-of-the-art technique that uses microwaves as the main component for the distillation of
essential oils (EO). The objective of the research was to model the extraction procedure and to
study how independent parameters affect the obtaining anise essential oil. The k, constant, Cs
and diffusion coefficient (Der) were determined by second order mathematical modeling and
intraparticle Fick diffusion. This process was performed by nonlinear regression evaluation, the
parameters were statistically validated by evaluating the mean absolute percentage error (MAE)
and the coefficient of determination (R?). The amount resulting from condensation was measured
every 30 seconds during the 38-minute extraction process. In addition, a 33 factorial experiment
it was used to find out the significant variables affecting the obtaining of the essential oil. This
approach took into account three different experimental factors: irradiation duration (10, 15 and
20 minutes), microwave power levels (500, 700 and 900 W), and solid: liquid (S/L) ratio 1:2, 1:3
and 1:5 g/ml. Optimum conditions were identified that resulted in a maximum yield of 2.1%,
specifically with an S/L ratio 1:5, microwave power of 864 W and the radiation exposure duration
was 20 min. The mass transfer diffusion coefficients were 3.61x10*3, 6.57 x103, 6.75 x10*® m?/s
at 500, 700 and 900 W respectively. Chemical composition analysis by gas chromatography (GC)
showed that anethole is the predominant component, constituting 90.20% and 90.92% of the total

oil extraction by microwave-assisted hydrodistillation (MWHD) and distillation (HD), respectively.

Keywords: Essential oil, anise seeds, microwave hydrodistillation, kinetics, Fick diffusion.



l. Introduccion

Durante décadas, la importancia del estudio ha experimentado un incremento notable de
los aceites esenciales (AE), el interés de este tema surge no solo de sus propiedades
fitogquimicas, sino también de mejorar la calidad de diversos productos (Ullah et al., 2019;
Yauri Cantorin & Cotera Curi, 2018). Los aceites han sido reconocidos durante mucho tiempo
por sus propiedades medicinales, que incluyen propiedades antisépticas, antioxidantes,
antiinflamatorias y antifungicas (Akhtar et al., 2008; Cotrado, 2016), quienes han subrayado

su valor potencial.

"La planta de anis verde (Pimpinella anisum L.) es parte de la familia Apiaceae, originario
del Mediterrdneo y ampliamente cultivado en regiones templadas, ejemplifica la importancia
de los aceites esenciales en los sectores alimentario y médico. Segun investigaciones
(Bastidas et al., 2017; Gutiérrez & Tunqui, 2017), los granos de esta planta son extensamente
empleadas como condimentos y aromatizantes, y se ha documentado su aplicacion

terapéutica en el manejo de afecciones como la epilepsia.

La hidrodestilacién asistida por microondas (MWHD) emergiendo como una técnica
innovadora en la extraccion de AE, promoviéndose en eficiencia y sostenibilidad, respecto a
la tendencia actual hacia tecnologias sostenibles (Cotrado, 2016; T. P. Dao et al., 2021) han
demostrado que este método no solo mejora los rendimientos de extraccion, sino que también
contribuye a la mitigacion de la contaminacion ambiental a comparacion con el método
convencional (HD). Las pesquisas realizadas por (Gémez et al., 2016; Pino et al., 2016) han
evaluado la eficacia del rendimiento en la hidrodestilacién de esta sustancia, obteniendo

notables resultados y destacando sus propiedades bactericidas y antifingicas.

El uso de altas frecuencias en el proceso de hidrodestilacién por microondas produce una
alta temperatura de operacion, segun (Kusuma & Mahfud, 2018; Leonel, 2015; Megawati et
al., 2019). Este fendbmeno provoca un aumento de los rendimientos un periodo de tiempo
relativamente corto, pero puede afectar a la composicion quimica aceite. Por lo tanto, es
fundamental seleccionar métodos de extraccion Optimos para maximizar la eficiencia y, al
mismo tiempo, preservar la calidad y la autenticidad de los AE, lo cual es critico tanto desde

la consideracion econdmica, asi como la ambiental.

La presentacion de modelos cinéticos en el contexto de la destilacion al vapor de aceites
esenciales (AE) se considera una etapa fundamental para simular procesos sin recurrir a
métodos experimentales. Este enfoque facilita una comprensién global de la dindmica del
proceso de extraccion. La relevancia del modelado matematico en la destilacién por vapor se

encuentra en su capacidad para investigar estrategias alternativas y analizar la eleccién de



variables del proceso. (Cassel et al., 2009). Por lo tanto existe la necesitad de comprender los
modelos cinéticos de nuevos procesos que minimizan los costos asociados a la extraccion de

aceites esenciales.

El modelo difusivo, que aplica la segunda ley de Fick en una geometria rectangular
unidimensional en condiciones de régimen transitorio, abarca factores esenciales como el
tiempo, la temperatura, las dimensiones de las particulas y la difusividad efectiva (Cassel &
Vargas, 2006; Pumacahua et al., 2016). La rapida transicion del aceite desde el interior de la
materia hacia la parte superior se ve facilitada por las elevadas temperaturas de extraccion y
la difusion inmediata con el disolvente (Chaiklahan et al., 2014). El propdsito del estudio es
modelar el proceso de obtencién del AE, utilizando dos modelos cinéticos: el modelado

matematico de segundo orden y el modelado de la difusion basada en Fick.

Il. Materiales y métodos

2.1. Acondicionamiento de materia prima

Se obtuvieron semillas deshidratadas de anis (Pimpinella anisum L.) originario del distrito
de Curahuasi. Estos fueron obtenidos del mercado local mercado en la ciudad de Juliaca,
Puno -Perl. En su etapa de preparacion, se procedid a realizar un procedimiento de limpieza
manual con el objetivo de eliminar impurezas y particulas no deseadas. Luego, las semillas
fueron trituradas mediante el empleo de un molino de uso doméstico (modelo Oster
BVSTBMH23-053, el objetivo de este procedimiento de molienda fue obtener un polvo de
particulas finas, logrando una dimension promedio de particula de 200 + 20 um segun la
metodologia de usada por (Boudraa et al., 2021), cada extraccion de aceites esenciales fue

precedida por la repeticién del procedimiento de molienda y tamizado.

2.2. Extraccioén hidrodestilativa mediante microondas

En los experimentos se emple6 un microondas electrodoméstico (SAMSUNG,
MS32J5133AM) con una frecuencia de funcionamiento de 2450 MHz y una potencia de 1000
vatios (W). Para acondicionarlo se perfor6é un orificio en la parte superior y se instalo el
destilador Clevenger. Se colocé en el horno microondas, un balon de fondo plano, junto con
la muestra y agua destilada. El vapor acuoso y el aceite esencial se extrajeron mediante
radiacion electromagnética y se dirigieron hacia el condensador Clevenger. Con un aparato
Bernier (STANLEY MMPLG 78-440), se midio el volumen del aceite cada 30 segundos durante

este proceso.
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El aceite fue extraido, posteriormente decantado con precaucion y separado para eliminar
cualquier residuo de agua. Seguidamente, se almacend en frascos de color ambar con tapa
hermética de 1,5 ml en un entorno oscuro y frio (aproximadamente 12 °C) hasta que se llevara
a cabo el andlisis subsiguiente, todo el procedimiento se llevo a cabo a una altitud de 3850

msnm.

Utilizando 50 gramos de anis en polvo y variando las proporciones materia prima-disolvente
(2:2, 1:3, y 1:5 g/ml) durante 38 minutos por tratamiento, se realizé la hidrodestilacién a
distintas intensidades de potencia (500, 700, y 900 W) de acuerdo con el disefio factorial 3”3,

se aplico la ecuacién (1) para determinar el rendimiento de AE (%) segun (Mollaei et al., 2019).

1%
Yield % = — + 100
Tw (1)
Donde, "V" denota la cantidad de aceite de anis extraido en gramos, "W" representa el

peso del polvo de anis en gramos.

2.3. Disefio experimental y analisis estadistico

Se exploré la repercusion de la relacion entre las variables predictoras y las variables
investigadas mediante el disefio factorial 33. Los factores de investigacion fueron: Proporcion
so6lido-liquido, nivel de potencia de microondas y la duracién de irradiacién, que se codificaron
como -1, 0 y 1. En la Tabla 1 se presentan los 27 tratamientos resultantes de estas
codificaciones. Los resultados se informaron por triplicado. los datos experimentales se
ajustaron mediante el programa Excel-Solver, aplicando la ecuaciéon del modelo cinético de
segundo orden Ec.8 y la ecuacion de difusion de Fick Ec.15, luego, se aplico la optimizacion
de los datos mediante el programa Design Expert 7.0, con el fin de realizar la prueba de

varianzas (ANOVA) y generar gréficos de superficie de respuesta (RMS).

Tabla 1. Aplicacion del disefio factorial 33

Factores Nivel codificado (xi)
-1 0 1
A: Relacién S/L (g/ml) 1:2 1:3 15
B: Potencia (W) 500 700 900
C: tiempo de irradiacion (min.) 10 15 20
Nro. Corridas Valor codificado (valor real)
X1 (A) X2 (B) X3 (C)
1 -1(2) -1 (500) -1 (10)

12



2 -1 (2) 0 (700) -1 (10)
3 1(2) 1 (900) -1 (10)
4 0 (3) -1 (500) -1 (10)
5 0 (3) 0 (700) -1 (10)
6 0 (3) 1 (900) -1 (10)
7 1 (5) -1 (500) -1 (10)
8 1 (5) 0 (700) -1 (10)
9 1 (5) 1 (900) -1 (10)
10 1(2) -1 (500) 0 (15)
11 1(2) 0 (700) 0 (15)
12 1(2) 1 (900) 0 (15)
13 0 (3) -1 (500) 0 (15)
14 0(3) 0 (700) 0 (15)
15 0 (3) 1 (900) 0 (15)
16 1 (5) -1 (500) 0 (15)
17 1 (5) 0 (700) 0 (15)
18 1 (5) 1 (900) 0 (15)
19 -1 (2) -1 (500) 1 (20)
20 -1 (2) 0 (700) 1 (20)
21 -1 (2) 1 (900) 1 (20)
22 0(3) -1 (500) 1 (20)
23 0(3) 0 (700) 1 (20)
24 0(3) 1 (900) 1 (20)
25 1 (5) -1 (500) 1 (20)
26 1 (5) 0 (700) 1 (20)
27 1 (5) 1(900) 1 (20)

2.4. Modelado cinético para la extraccion

Los modelos cinéticos de segundo orden y la difusién de Fick se usan a menudo para
ilustrar fenébmenos del proceso de extraccion de la relacién de materia prima — solvente, asi
como lo explican los investigadores (Alara & Abdurahman, 2019; Kusuma & Mahfud, 2018;
Megawati et al., 2019).

2.5. Modelado cinético de segundo orden
La ecuacion polinémica de segundo segin (Kusuma & Mahfud, 2018), la tasa de extraccién

puede expresarse como sigue:

13



acy 2
E = kz(cs - Ct)z ( )
Kz (L g* min?) es la constante de velocidad de extraccién, combinando las variables de la

ecuacion (2), obtenemos:

é __ k,dt
(Cs—C? 2 3)

A partir de la ecuacion (3), realizar la integracion como sugiere (Ho et al., 2005) con las

condiciones de contorno C;:=0ent=0y C;=Cient=t.

1 L
(Cs—C) C5 2 4)
C,=C s
T (1= Cokpt) (5)
C - C2k,t
LT (14 Ckyt) (6)

La ley de la tasa de extraccion integrada de segundo orden, representada por la ecuacion

(6), tiene la siguiente conversion lineal.

t 1 t

= — 4 —
Co kpC2 0 Cs @)

La ecuacion (7) puede utilizarse para determinar la rapidez de extraccion (C;/t):

& _ 1
t (1/kaC2) + (t/Cs) (8)

La definicién de la rapidez de extraccion inicial h, con C; = t cuando t se aproxima a 0, es

la siguiente:

h = szSZ (9)

Finalmente se encuentra cambiando la ecuacién (8) una vez mas:

14



t

t_t (10)
¢ G

S| -

Trazando una linea entre t/C; y t y calculando su pendiente e interseccién, es posible
determinar experimentalmente la tasa de extraccion inicial (h), la capacidad de extraccién (Cs)

y la constante de la tasa de extraccion (kz).

2.6. Cinética de extraccion empleando el modelo difusional de Fick

En una situacion transitoria, segun el modelo difusivo de Fick, el proceso de difusién se
produce debido al gradiente de concentracion entre la solucién y las particulas de anis,
teniendo en cuenta tanto la radio como el tiempo (Megawati et al., 2019), asumiendo que las

particulas de aceite son esféricas.

10C GEIN L2 20C (11)
De dt  or?2 ' ror

La ecuacion (12) es el resultado de resolver la ecuacién (11) separando las variables como
sugieren (Megawati et al., 2013). Donde C representa el volumen inicial de aceite esencial en
la particula en el instante t (m/v), r denota el radio a lo largo de la direccion de difusion, y Det
corresponde al coeficiente de difusién. Ademas, las condiciones limite son C(r,0) = COy C(R,t)
=0.

Corpy = S Z = Sm( 2 ) (m) De.t (11)

r
Calculando la tasa de extraccion mediante la ecuacion (13).
nem

NA = 87TCOD R Z

n=1

zDe) n2t (13)

La ecuacion 15 se puede utilizar para calcular la obtencion de AE, la ecuacion 16 para
determinar el valor de  (1/min), Donde "n" representa la cantidad de términos en la serie,
(Def) es el coeficiente de difusién en unidades de (m2/min), "R" es el radio de masa, y "t" indica

el tiempo de difusién en minutos.

m f n’ De n2t
X =
%HR3C0 t=

(12)

15



= [ —— — (_ant)
e L, 2 (15)
2D,
B= R2 (16)
R2B
D,; = —0
7 n2 (17)

2.7. Anédlisis de cromatografia de gases (GC-MS)

Se empled el cromatdgrafo de gases Agilent Technologies 7890, cuyo niumero de modelo
de detector de espectrémetro de masas era 5975C. Las columnas que se utilizaron fueron
DB-5ms, de 60 m x 250um x 0,25 ym.°C y con una capacidad maxima de 325 °C, fijando la
temperatura inicial de rampa en 40 °C, luego incrementando a razén de 5 °C cada minuto
hasta llegar a 180°C, luego se elevé a 200 °C durante dos minutos a un ritmo de 2,5°C por
minuto, tras alcanzar los 300 °C, la temperatura aumenté a un ritmo de 20 °C por minuto y se
mantuvo asi durante cinco minutos. El tiempo total de funcionamiento fue de 47 minutos. Se
utilizé una relacion de division de flujo de 20:1 para introducir 1uL de muestra. Se afiadieron
ml de diclorometano, empleando helio como gas transportador a una tasa de 1 ml/min.
Después se procedi6 a la filtracién evaluando los espectros de masas de los compuestos con
la biblioteca NISTO08 incorporadas en el cromatdgrafo, se identificaron los compuestos
guimicos (Talleri & Mesia, 2010).

Ill.  Resultados y Discusion

3.1. Impacto de las variables de proceso en la eficiencia de la extraccion de aceite
esencial de anis.

Los estudios llevados a cabo por (Franco-Vega et al., 2019; Jeyaratnam et al., 2016; Mollaei
et al., 2019). de investigacion sobre el proceso de destilacion al vapor han demostrado que
una serie de variables, como la relacion materia prima/disolvente, el tiempo de hidrodestilacion
y la potencia de las microondas, pueden afectar al buen funcionamiento de la hidrodestilacién
asistida por microondas.
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Figura 1. Comparacion del rendimiento (%) en la extraccion de AE.

El proceso de hidrodestilacion para obtener el aceite esencial de las semillas de anis se
realiz6 utilizando MWHD a 500, 700 y 900 W con una proporciéon de sustrato a solvente de
1:5, y los rendimientos maximos obtenidos se muestran en la Figura 1, que fue de 2,3+12% a
los 38 minutos, mientras que el método de hidrodestilacién convencional (HD) produjo un
rendimiento maximo de 0,9 +0.1% a los 60 minutos. Investigaciones anteriores han arrojado
resultados variados en diversas condiciones de extraccién y con diversos tipos de semillas.
(Boudraa et al., 2021) descubrieron un rendimiento maximo de 0,89 £0.07% a 30 min MWHD.
Del mismo modo, (Zubiri et al., 2014) informé de un rendimiento maximo de 0,93 0,07%
después de 2 horas. En otro estudio, (Gonzalez-Rivera et al.,, 2016), informaron de
rendimientos del 0,83 % y el 1,10 % utilizando la extraccion MWHD coaxial a los 120 minutos

y la extraccién HD convencional a los 360 minutos, respectivamente.

La variacién de los niveles de potencia de las microondas es fundamental para obtener un
buen rendimiento y la calidad del aceite esencial (AE). En la investigacion se utilizaron
potencias de microondas de 500, 700 y 900 W, con un tiempo maximo de 38 minutos. El
rendimiento aumenté exponencialmente durante los primeros 12 minutos, especialmente a
700 y 900 W (véase la figura 1). Este aumento se debe a la relacion directa entre la potencia
de irradiacidon de las microondas, la dimension de la muestra y la cantidad de disolvente.
Ademads, el aumento de temperatura causado por el movimiento de las moléculas afecta a la
velocidad de destilacién inicial del aceite y al rendimiento final de AE (T. P. Dao et al., 2021;
Mollaei et al., 2019). La bibliografia apoya la idea de que aumentar la potencia de las

microondas optimiza la eficacia de la extraccién, aunque se advierte que no debe ser
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excesivamente alta, ya que podria provocar la pérdida de compuestos volatiles. La conduccién
de iones se produce en las moléculas polares de las semillas de anis, como el agua,
generando un incremento de la presion y la temperatura, factor que provoca la rotura de las
membranas celulares y a la liberacion de AE en el disolvente. Por otro lado, una potencia
excesiva de microondas puede reducir la recuperacion debido a la degradacién de las
semillas, llegando incluso a quemar la biomasa y pirolizar el aceite esencial (Kusuma &
Mahfud, 2018; Li et al., 2023), como resultado, es fundamental utilizar un nivel de potencia de

microondas adecuado para maximizar el rendimiento de AE.

Por otro lado, la velocidad de extraccion y el alto rendimiento de AE en menos tiempo se
deberia a la presion atmosférica que desempefiaria un rol importante en la evaporacion de
disolvente; a baja presion atmosférica, la ebullicion del disolvente se reduce, lo que puede

acelerar el proceso de evaporacion.

3.2. Modelado cinético

Los datos experimentales se ajustaron desarrollando la ecuacion (8) y trazando t/C; con el
paso del tiempo (t) utilizando la ecuacion cinética del segundo orden. Como resultado se
calcularon la tasa de extraccion (kz), la capacidad de extraccion (Cs) y R2. Se minimizé la suma
de errores al cuadrado para realizar la comparacion de no linealizacion utilizando Solver en
Excel. Los resultados estan consignados en la Tabla 2. donde se destaca que el coeficiente
de determinacién fue alto para ambas condiciones (HD = 0,9918 y MWHD a diferentes
potencias), en donde da a conocer que el modelo aplicado es adecuado y puede representar
eficazmente los conclusiones derivadas de la destilacion de aceite esencial de semillas de
anis (Z. Liu et al., 2018).

Ademas, en contraste con el método convencional (HD), latasa de extraccion (kz) utilizando
la hidrodestilacion empleando microondas (MWHD) es significativamente mayor (6,7689
veces), como se muestra en la Tabla 2 (Kusuma & Mahfud, 2018). Pero su capacidad de
extraccion es inferior a la de la hidrodestilacién sin microondas, lo que podria atribuirse al uso
excesivo de potencia del proceso de microondas. Sin embargo, cuando se utilizan diferentes
niveles de potencia, se descubre que 500 W tiene una capacidad de extraccion
significativamente mayor (2,4928 veces) que 900 W. Sin embargo, la tasa de extraccion es

significativamente menor, (hasta 14 veces) que a la potencia maxima (Megawati et al., 2019).
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Tabla 2. Linealizacion del modelo cinético de segundo orden.

Método de Pendiente kz(min)*? intercepto Cs(L/g) R?

extraccion

HD 0.0256 0.00007 0.0219 19.186 0.9917
500 0.0562 0,001 0.1993 7.0658 0.9669

MWHD 700 0.0671 0.011 0.4302 5,118 0.9731

(W) 900 0.0549 0.01422 0.7395 2.8344 0.9770

3.3. Difusion de Fick

A través de la reduccion de la suma cuadratica de las diferencias entre los datos empiricas
del aceite esencial y la masa transferida calculada o generada, se optimiz6 y se estimo el
parametro. Los valores éptimos de parametro B para n = 20 fueron 3.9980 x 102, 3.8895 x
102 y 2.1391 x 1021/min, respectivamente. El radio fue de 1 x 10* m. Figura 2 ilustra el
rendimiento de la esencia con los resultados calculados y los datos experimentales, lo que
demuestra que el modelo propuesto describe con precisibn el método de recoleccién
(Megawati et al., 2013).

El modelo de difusidén, que se fundamenta en la transferencia de masa la cual se ajusta
con precision a los datos experimentales, suponiendo que los componentes a extraer estan
distribuidos de manera uniforme dentro de la particula y teniendo en cuenta que la resistencia
superficial es virtualmente insignificante, este modelo se basa en el equilibrio de los materiales
alo largo de la superficie interior de la particula. Segun (Cassel et al., 2009), la segunda parte
de la curva tiende hacia un valor limite establecido por la cantidad potencial de destilacién de
vapor de las sustancias extraibles, mientras que la porcién inicial de la curva puede ser

interpretada como una recta, indicativa de una tasa de extraccion constante.
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Figura 2. Comparacion de los resultados calculados y los datos experimentales del aceite.

La ecuacion (17) se utilizé para ajustar el parametro del coeficiente de difusion, como se

observa en la tabla 3. Minimizando la suma de cuadratica en las discrepancias entre los datos

empiricos y las estimaciones del modelo representado en la Figura 3. Para comprender como

influye la potencia aplicada en la capacidad de difusion de la particula en el disolvente, es

esencial comprender la relacion entre la potencia y el coeficiente de difusién. Para ello, se

utilizé una formula empirica, que es Der=3,02x1015 x P 95%5 'y describe cdmo las potencias

utilizadas afectan al coeficiente de difusion (Megawati et al., 2019).

Tabla 3. Valores obtenidos de los métodos de hidrodestilacion (HD) y destilacion asistida

por microondas (MWHD) para el coeficiente de difusién (Def) y el tiempo de degradacion

t(difusién) del aceite esencial de anis.

Método de extraccion Det. (M?/s) t(ain (Min)

HD 2.11x10% 27.2
500 3.61x10% 7.99

MWHD (W) 700 6.57 x 1013 5.97
900 6.75 x 1013 3.95
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Figura 3. llustra la relacion entre la potencia de microondas (P) y el coeficiente de difusion

del aceite esencial de anis (Der)

3.4. Modelo estadistico mediante metodologia factorial

Se utilizé la RSM para el desarrollo de modelos polinbmicos de segundo grado con
coeficientes de regresién multiple con la finalidad de analizar el impacto referente a las
variables del proceso sobre el rendimiento maximo, tomando en cuenta la intensidad de
microondas, la relacion entre componentes sélidos y liquidos, asi como el periodo de
irradiacion. Sobre la base de estas tres respuestas, el andlisis de regresion revelo resultados
significativos estadisticamente (p < 0,05) como se aprecia en la tabla 4, lo que sugiere que la
dependencia polinébmica era el mejor ajuste para explicar las respuestas observadas,

generando el modelo la cual se describe en la Ecuacion 18.

Rendimiento = 1.37 + 0.1384A + 0.1728B + 0.3413C + 0.0889AB - 0.0240AC + 0.0298BC
- 0.1235A2 +0.0489B2 - 0.0696C (18)

El rendimiento maximo de AE de acuerdo con la potencia de irradiacion (A), la relacion de
materia prima-solvente (B) y el tiempo de irradiacion (C) se model6 matematicamente
mediante la ecuacién (18). Para descomponer la variabilidad del rendimiento en efectos
individuales y determinar la significacion estadistica de cada término del modelo, aplicando el
andlisis de ANOVA P < 0.05, en la tabla 4 se aprecian que las variables A; B; C; AB; A2 y C?
son estadisticamente significativos, la cual indica un impacto notable de estos factores en el
rendimiento del aceite esencial. El coeficiente de R? result6 0,8993, por consiguiente, expresa
gue la variabilidad de los datos es 89,93%. La tabla 4 proporciona informacion detallada

acerca de la importancia de cada coeficiente, determinada mediante sus valores F y P.
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Tabla 4. Andlisis de varianza

Fuente de Sumade Gl Media cuadrética F- P-valor
variacion cuadrados valor

modelo 9.57 9 1.06 70.47 < 0.0001
A-Potencia 1.02 1 1.02 67.41 < 0.0001
B-Relacion (S: L) 1.61 1 1.61 106.91 < 0.0001
C-Tiempo 6.18 1 6.18 409.57 < 0.0001
AB 0.2948 1 0.2948 19.55 < 0.0001
A.C. 0.0208 1 0.0208 1.38 0.2444
B.C. 0.0331 1 0.0331 2.19 0.1431
Az 0.2744 1 0.2744 18.19 <0.0001
B2 0.0327 1 0.0327 2.17 0.1451
C2 0.0871 1 0.0871 5.78 0.0189
Residual 1.07 71 0.0151

Falta de Ajuste 0.2939 17 0.0173 1.20 0.2950
Error puro 0.7771 54 0.0144

R? 0.8993

R? ajustada 0.8866

Precisién 30.4105

adecuada

Total 10.64 80

Se observa una notable similitud entre la ubicacién de los puntos y la linea recta en el
diagrama de diagnéstico ver figura 4, que contrasta los resultados empiricos del experimento
con los valores esperados. Este resultado pone en manifiesto la notoria concordancia entre
los valores esperados con los observados, lo que sugiere que el modelo desarrollado es eficaz

para optimizar las condiciones ideales para extraer el aceite esencial de anis.

22



Predicted vs. Actual

Rendimiento 25

Color points by value of
Rendimiento: 2]

0509 [ 2105

Predicted
1

0.5 —

T T T T T
as 1 15 z 25
Actual

Figura 4. Diagrama de dispersion

3.5. Analisis de Superficie de Respuesta (RMS)

El diagrama de superficie de respuesta se apoya en un enfoque de modelado empirico
gue facilita la evaluacion de las relaciones entre los resultados experimentales y sus valores
predichos (B. Liu et al., 2018). Para ello, se emplearon representaciones tridimensionales de
varios modelos de regresion no lineal, con el propésito de visualizar las complejas
interacciones entre la potencia de irradiacion, duracién de irradiacion y proporcion solido-

liquido en relacion con el rendimiento de extraccion del aceite esencial, este andlisis detallado

se visualiza en la grafica en la figura 5.
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Figura 5. Diagrama de superficie de respuesta
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La figura 6 ilustra los efectos interactivos entre la intensidad de las microondas y la
roporcién solido-liquido en la eficacia de la obtencion de aceite esencial. Se observa una
progresion significativa en el rendimiento conforme va en aumento la potencia, especialmente
dentro de un intervalo especifico de tiempo de irradiacion y con una relacion soélido-liquido
mas elevada. Los rendimientos mas destacados se alcanzaron con una potencia de
microondas de 864 W durante 20 minutos y una relacion S/L de 250 ml. En efecto se identifico
que el rendimiento de extraccion experimentd un aumento leve al incrementar tanto la
potencia como el tiempo de irradiacién, pero a partir de los 38 minutos se inicid un

decrecimiento en dicho rendimiento.

Otro factor crucial que incide directamente en la eficacia del procedimiento es la duracién
de la técnica de extraccién, en donde se llevaron a cabo extracciones en diferentes intervalos
(10-20 minutos) con el fin de determinar el tiempo Gptimo para maximizar la efectividad en el
proceso de extraccidon del aceite esencial. Al alargar el tiempo de extraccion, manteniendo
una potencia constante, se verifico un aumento notable en la cantidad de aceite esencial de
anis extraido. No obstante, el rendimiento dej6 de aumentar mas alla de los 38 minutos,
aungue es posible maximizar el resultado de la obtencién de los aceites esenciales mediante
un aumento en la potencia del microondas, pero este aumento podria generar una disminucion
en los rendimientos de aceite con un tiempo alargado, segun lo evidencian estudios anteriores
(B. Liu et al., 2018). Por ello es vital tener en cuenta todos los componentes que inciden en la

destilacion AE y mantener su composicion quimica.
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Figura 6. Gréafico de contorno
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3.6. Composicién quimica de aceite esencial

Las sustancias evaporables halladas en el aceite esencial de anis (AE) producido por
hidrodestilacion (MWHD y HD) fueron examinados mediante el cromatograma de gases
acoplada a espectrometria de masas (CG-EM), con el objetivo de identificar la composicion
molecular del AE, se emplearon los tiempos de retencién y la espectrometria de masas como
parametros de referencia, los datos de los picos se comparan con la biblioteca de datos
NISTO8 para determinar la composicion. Estos resultados se observan en la tabla 5 y la figura
7, donde se identificaron un total de 15 compuestos, los cuales representan practicamente la
totalidad (casi el 100%) del contenido.

Anetol (90,20%), cis-(-)-2, 4a,5,6, 9a-Hexahidro-3,5,5,9-tetrametil(1H), benzociclohepteno
(5,05%) y estragol (1,17%) fueron los tres componentes primarios visibles en el
cromatograma. Las sustancias restantes constituian el 3,58%. Se descubrieron similitudes
cuando (Bastidas et al., 2017; Gutiérrez & Tunqui, 2017), extrajeron aceites esenciales de los
mismos materiales. Estas incluian una notable presencia de L-Limoneno (8,83%) y un alto
porcentaje de Anetol (79,13%).

Tabla 5. Compuestos quimicos de los AE mediante espectrometria de masas y cromatografia

de gases combinadas.

Contenido Relativo

Nume
. Nombre del compuesto (NISTO8.L) (%)

HD MW
1 Geijereno 0.08 0.06
2 Estragol 1.41 1.17
3 Anetol 90.92 90.2
4 0-Elemeno 0.20 0.23
5 Ylangeno 0.05 0.05
6 B-Elemeno 0.08 0.08
7 B-Farneseno 0.08 0.09
8 a-Himachaleno 0.46 0.45
9 a-Curcumeno 0.12 0.14
10 cis-(-)-2,4a,5,6,9a-Hexahidro-3,5,5,9- 4.78 5.05

tetrametil(1H)benzociclohepteno

11 a-Zingibereno 0.83 0.94
12 B-Bisaboleno 0.25 0.30
13 B-Himachaleno 0.32 0.34
14 B-Sesquifelandreno 0.00 0.07
15 Desconocido (C15H2003) 0.37 0.83
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Figura 7. Cromatograma del aceite esencial de anis.

En contraste con la investigacién de (Akhtar et al., 2008), que emplearon la destilacién al
vapor para identificar 15 compuestos en el aceite esencial de anis, nuestro estudio reveld la
existencia de estragol (1.17%) en cantidades no significativas, en cambio con 79,13%, el
anetol sigue siendo el componente mas significativo, como se ha demostrado anteriormente.
Ademas, se descubridé que el trans-anetol constituia la mayor parte de los aceites de anis

europeos, con un 76,9-93,7% segun (Morales & Bendezu, 2019).

Por conseguiente se puede decir que la calidad del aceite de anis obtenido por
hidrodestilacion MWHD y HD resulté similar, la cual es evidenciada por porcentajes de Anetol
de 90,20% y 90,92% respectivamente, ver la Tabla 5. Otras investigaciones anteriores han
demostrado que la aplicacién de diversas técnicas de extraccion, las particularidades del
cultivo y el instante exacto de la recoleccidn pueden explicar la variacion en los compuestos

volatiles del aceite esencial (P. T. Dao et al., 2021; Lota et al., 2000)
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IV.  Conclusiones

En comparacion con la técnica de hidrodestilacion (HD), la destilacion de aceite esencial
de anis mediante microondas (MWHD) demostré un mayor nivel de eficacia. Para ser mas
precisos, la MWHD fue capaz de obtener con una eficiencia del 2,41% en 38 minutos frente
al 1,9% de la HD en 70 minutos. Se utiliz6 un disefio factorial 3”3 y la técnica de superficie
de respuesta (RSM) para optimizar las condiciones de obtencién y lograr un rendimiento
aceptable de aceite esencial, las cuales resultaron con una potencia de microondas de 864
W, relacién materia prima-solvente de 1:5 y un tiempo de irradiacién de 20 minutos, las cuales
con los experimentos de validacién se obtuvo un mayor rendimiento de aceite (2,1%) en
comparacion con la HD (1,60%). Los resultados del modelo cinético de segundo orden
indican que, a pesar de que la capacidad de extraccion disminuye con el incremento de la
intensidad y la duracién del tiempo de irradiacion, la MWHD indica una tasa de extraccion

superior en comparacion con la hidrodestilacion convencional (HD).

El modelo cinético difusional de Fick fue capaz de describir con precision la transferencia
de masa en la extraccién de anis. En donde los coeficientes de difusién (De) resultaron
3.61x1013, 6.57x10 y 6.75x10® m?/s a 500, 700 y 900W respectivamente. Ademas, el
anetol (90,20%), el cis-(-)-2,4 a,5,6, 9a-Hexahidro-3,5,5,9-tetrametil(1H) benzociclohepteno
(5,05%) v el estragol (1,17%) fueron los componentes principales con mayor predominio en
ambos métodos segun el analisis GC-MS de las composiciones quimicas del aceite esencial

obtenido.
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RESOLUCION N° 0945-2023/UPeU-FIA-CF

Lima, Naiia, 12 dc dicicmbre de 2023

VISTO:

El expediente de los (las) bachilleres Javier Elisban Machaca Adco identificado(a) con codigo universitario
N? 201121171 y Elio Obando Cutipa Mancha identificado(a) con codigo universitario N° 200310748, de la Escuela
Profesional de Ingenieria de Industrias Alimentarias de la Facultad de Ingenieria y Arquitectura de la Universidad
Peruana Unidn;

CONSIDERANDO:

Que la Universidad Peruana Unidn tiene autonomia académica, administrativa y normativa, dentro del mbito
establecido por la Ley Universitaria N° 30220 y el Estatuto de la Universidad;

Que la Facultad de Ingenieria ¥ Arquitectura de la Universidad Peruana Unibn, mediante sus reglamentos
académicos y administrativos, ha establecido las formas y procedimientos para la sustentacion de la tesis en formato
articulo;

Que el Comité Dictaminador ha emitido su dictamen aprobando el informe de tesis titulado "Cinética de
hidrodestilacién asistida por microondas (MWHD) en la extraccibn de aceite esencial de semillas de anis (Pimpinella
anisum L.)", presentado por los(las) bachilleres Javier Elisban Machaca Adco y Elio Obando Cutipa Mancha,
reuniendo de esta manera las condiciones previas para la declaratoria de expedito para la programacion de la
sustentacion;

Estando a lo acordado en la sesion del Consejo de la Facultad de Ingenieria y Arquitectura de la Universidad
Peruana Unidn, celebrada el 12 de diciembre de 2023, y en aplicacion del Estatuto y el Reglamento General de
investigacion de la Universidad;

SE RESUELVE:

1. Declarar expedito a los (las) bachilleres Javier Elisban Machaca Adco y Elio Obanda Cutipa
Mancha, para que sustenten la tesis en formato articulo titulada "Cinética de hidrodestilacibn asistida
por microondas (MWHD) en la extraccidn de aceite esencial de semillas de anis (Pimpinella anisum
L.)", conducente a la obtencidn del titulo profesional de Ingeniero de Alimentos, el 22 de diciembre de
2023, a las 11:00 horas, en el Auditorio Wellesley Muir.

2. Designar el Jurado de Sustentacidn, encargado de gestionar la sustentacién respectiva, el mismo que
queda constituido por los siguientes miembros:

Presidente: MSc. Carmen Rosa Apaza Humerez
Secretario: Ing. Enrique Mamani Cuela

Asesor: Ing. Joel Jerson Coaquira Quispe
Vocal 1: Ing. Ana Ménica Torres Jiménez

Registrese, comuniquese y archivese.
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~Secretaria General
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Mostrar original
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Hemos recibido su articulo "Cinética de la hidrodestilacion asistida por microondas (MWHD) en la extraccion de aceite esencial de semillas de anis" para su
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