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Resumen

En este trabajo se present6 la extraccién de aceite esencial y pectina a partir de
la céscara de naranja (Citrus sinensis) como un proceso integral. Se realizé el
proceso de extraccién utilizando un simulador comercial adaptandose al pro-
ceso real. Se realizaron pruebas experimentales con un kilogramo de céscara
de naranja procesado a las mismas condiciones de la simulacién con el fin de
comparar los rendimientos obtenidos, logrando una concordancia aceptable.
Posteriormente se escalé el proceso a una tonelada. Como resultado no solo
se demuestran las ventajas del proceso integral, sino también la posibilidad
de su implementacién a nivel industrial. Se concluye ademéas que las técnicas
de simulaciéon son una herramienta poderosa que permite minimizar tiempo,
costos y experimentacién en el diseno de procesos como los de extracciéon de
aceite esencial y pectina.
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Resumo

Neste artigo apresentamos a extracdo de Sleos essenciais e pectina de casca
de laranja (Citrus sinensis) como um processo integral. Foi realizada a ex-
tragdo com adaptag@o simulador comercial para o processo real. Os ensaios
experimentais foram realizados com um kg de casca de laranja processado nas
mesmas condigbes de simulagdo para comparar a produtividade, alcangar um
acordo aceitavel. Mais tarde, o processo foi dimensionado para uma tonelada.
Como resultado, ndo sé mostra as vantagens de todo o processo, mas também
a possibilidade de sua aplicagao a nivel industrial. Ele também conclui que as
técnicas de simulagdo sdo uma poderosa ferramenta que reduz custos, tempo e
experimentagao no design de processos tais como a extragdo de Sleos essenciais
e pectina.

Palavras chaves: Casca de laranja, 6leos essenciais, pectina, simulagdo, ren-
dimento de extragao.

Abstract

In this paper, an alternative for essential oil and pectin extraction from or-
ange peel (Citrus sinensis) as an integral process was presented. The extrac-
tion units were simulated using commercial simulator software for real process
conditions. Experimental tests were carried out with a kilogram of orange peel
with the same conditions used in of the simulation with the aim of comparing
the experimental and calculated yields. Subsequently, the process was scaled
to 1000 kg. Advantages of the integrated process and its possibilities of imple-
mentation at industrial level were showed. Moreover, it was concluded that
simulation techniques are powerful tools that allows minimizing time, costs
and experimentation in the design of processes such as essential oil extraction
and pectin extraction.

Key words: Orange peel, essential oil, pectin, simulation, extraction.

1 Introduccion

La produccién Colombiana de citricos se compone en un 71 % de naranjas,
15% de mandarinas, 12% de lima acida, y el 2% de toronja, el tangelo y
otros [I]. Las principales variedades de naranja son la “comun”, “valencia” y
“tangelo”, esta tltima muy reducida por motivos fitosanitarios, siendo las dos
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primeras, las variedades que maés se comercializan en fresco dentro del merca-
do nacional. La naranja que es destinada como insumo para la agroindustria
es utilizada para la produccion de jugos principalmente, cuyo proceso conlleva
una generacion considerable de desechos como céscaras, pulpa y semillas, que
se han vuelto una carga sustancial para el medio ambiente. Estos desechos
pueden ser empleados para obtener otros productos como aceites esenciales y
pectinas, buscando incrementar su “valor agregado” con el proceso de agroin-
dustrializacién y al mismo tiempo de disminuir el impacto ambiental que estos
producen. La pectina y el aceite esencial se encuentran en gran proporcién en
la céscara de naranja, tal como se reporta en la tabla |1} [2, [3].

Tabla 1: Composicién fisicoquimica aproximada de la cdscara de naranja

’ Parametro \ Valor ‘
Sélidos Solubles (°Brix) 71+1,2
pH 3.93+0,03
Total de acidez (g de acido citrico/100 mL) | 0,29 + 0,03
Indice de formol 34+24
Humedad % 85,9+1,6
Grasa % (DM) 1,55 £ 0,17
Ceniza % (DM) 3,294+ 0,19
Proteina % (DM) 6,16 + 0,23
Carbohidratos % (DM) 80,0 £ 1,1
Fibra soluble % (DM)
Azucares Neutrales 3,8+0,3
Acido uronico 7,14+0,9
Lignina 3,2+0,4
Pectina % (DM) 17+£5

DM, materia seca

El aceite esencial de naranja es un antidepresivo, sedante, los aromate-

rapeutas creen que este aroma ayuda a mejorar la comunicacién y es muy
efectivo en contra de la celulitis, porque ayuda a activar la circulacién [4]. Se
utiliza en la industria de farmacos y como cosméticos porque limpia y revive
la piel opaca, ayudando la eliminacién de excesos de fluidos y toxinas, también
es usado por sus propiedades germicidas, antioxidantes y anticancerigenas en
la produccién de farmacos [5]. Las pectinas, son compuestos importantes de
la pared celular de las plantas que actiian como material fortalecedor de la
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pared celulésica. La pectina es un polimero con cadenas de 300 a 1000 unida-
des de a-acido galacturonico, con un nimero variado de grupos de metilester
y tienen aplicacién en la industria de alimentos por sus propiedades espesan-
tes, estabilizantes y gelificantes para la fabricacién de néctares, mermeladas
y confituras. En la produccién de jugos naturales aumenta la estabilidad de
la turbidez y viscosidad de productos a base de tomate [6]. Las pectinas se
clasifican segin su grado de esterificacién como de alto o bajo metoxilo. Las
primeras son aquellas en las que aparecen metilados més del 50 % de los gru-
pos carboxilicos, forman geles con soluciones ricas en azicar (60-70 %) y con
un pH entre 2,8-3,5. Las pectinas de bajo metoxilo se encuentran con menos
del 50 % de los grupos carboxilo metilados y los geles se forman por entrecru-
zamiento de los iones de calcio y no tienen una dependencia fuerte del azicar
pero si de la temperatura, la formacién del gel se da en un pH de 3,1-3,5.
Se usan pectinas poco metoxiladas en la elaboracién de frutas enlatadas para
aumentar firmeza y peso de la fruta [7]. Por su poder emulsificante la pectina
forma buenas emulsiones con aceites comestibles para la fabricacién de ma-
yonesas helados y aceites esenciales empleados en la produccién de diversos
sabores [§].

El aceite esencial de naranja se encuentra principalmente en sacos de for-
ma ovalada en el flavedo o en la porcién anaranjada de la cdscara y actiia como
una barrera téxica natural para muchos microorganismos e insectos. La recu-
peraciéon del aceite se efectiia generalmente por métodos mecdnicos “presion
en frio de la cdscara”, sin embargo también se realiza el proceso de extraccién
del aceite por medio de hidrodestilacién (HD), destilacién con vapor (VD),
hidrodestilacién asistida por microondas (MWHD), extraccién con solvente
(SE) y extraccién con fluidos supercriticos (CO2) (SFE). La calidad del aceite
depende de factores que influyen sobre la composiciéon como las condiciones
geobotanicas del medio (clima, altitud, tipo de suelo, cantidad de lluvias,
etcétera.), edad de la planta y estado fenoldgico, método de cultivo (uso de
fertilizantes, abono, pesticidas, otros quimicos, etcétera.), época de recolec-
cién, modo de manejo y almacenamiento del material vegetal (fresco, seco,
fermentado, etcétera.) y método de obtencién del aceite (destilacién, macera-
cién, prensado, extraccion con solventes, extraccion con fluidos supercriticos,
etcétera.) [9]. El proceso industrial para la obtencién de pectina incluye la
extraccion a partir del material vegetal, purificacién del extracto liquido, con-
centracién de la pectina a partir del extracto liquido y secado [10]. El método
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convencional de extraccién de pectinas toma aproximadamente dos horas ob-
teniendo buenos rendimientos de pectina, sin embargo la pectina puede sufrir
una degradacién térmica debido al largo periodo de calentamiento directo [11].
Para el proceso de extraccién, se utiliza como solvente etanol, HCl, metanol,
cloroformo, &cido citrico y agua [12]. Las sustancias pectinicas tienen nor-
malmente poca solubilidad en los solventes organicos. Se recomienda utilizar
solventes poco toxicos ya que las pectinas son utilizadas como insumos de la
industria de alimentos [13].

En este trabajo se propone la integraciéon de los procesos de extracciéon
de aceite esencial y pectina a partir de la cdscara de naranja, utilizando la
herramienta de simulacién Aspen Plus y comparando los resultados con un
proceso experimental a escala de laboratorio (sobre la base de un kilogramo
de cascara procesada) realizado a las mismas condiciones simuladas y analiza-
das desde el punto de vista de rendimientos. El diseno del proceso por medio
de la simulacion, se basa en principios termodindmicos y juega un papel fun-
damental en la sintesis de procesos ya que permite reducir drasticamente el
trabajo experimental y definir la posterior aplicacién a un escalamiento.

2 Antecedentes

La agroindustrializacién de la naranja se concentra principalmente en la pro-
duccién de jugos. Durante este proceso, entre el 23 y 40 % en peso de la fruta
[14] se obtiene como desecho principal, generando un problema ambiental en
la disposicién de los mismos. Una parte de estos desechos de cascaras son
utilizados como alimento animal, sin embargo las cédscaras de naranja tienen
compuestos como los aceites esenciales y las pectinas que pueden ser aprove-
chados para generar un mayor valor agregado al proceso.

La extraccion de aceites esenciales de citricos ha sido estudiada por va-
rios autores [3, [I5]. Ferhat [3], extrae aceite esencial a partir de céscara de
naranja comparando los rendimientos de los procesos de hidrodestilacién y
la destilacién asistida por microonda (MAD), obteniendo una mayor fraccién
de compuestos oxigenados mediante este ultimo método, ademas de obtener
un menor dano estructural del material vegetal. Blanco et al. [15], realiza-
ron un estudio comparativo de los aceites esenciales extraidos por destilacion
con vapor y presién en frio de las cascaras y hojas de los citricos colombia-
nos, mediante andlisis de cromatografia de gases de alta resoluciéon usando
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un detector selectivo de masas, concluyendo en que no existe una diferencia
cuantitativa ni cualitativa en la composicion entre los aceites esenciales de las
céascaras de los citricos obtenidos por los dos métodos.

La obtencion de pectina a partir de cdscaras de naranja ha sido estudiada
por Fishman [I6], realizando una extraccién acida al albedo de la naranja
mediante una inyeccién de vapor a baja presién (15 psi), obteniendo pectinas
de alto metoxilo. Mesbahi [I7], realizé un estudio comparativo de las pectinas
de citricos y de la remolacha en sistemas alimenticios con el fin de optimizar
la extraccién de las mismas y busqueda de posibles nuevos usos. Liu y Yeoh
[111 18], estudiaron la extraccién de pectina a partir de la cdscara de naranja a
diferentes relaciones de solvente, pH y diferentes técnicas de extraccion usando
agua, obteniendo mayor cantidad de pectina mediante el método Soxhlet que
mediante extraccion con microonda.

En el presente articulo se propone a la comunidad cientifica y académica
la alternativa de realizar el aprovechamiento de los residuos de la agroindus-
trializacién de la naranja variedad Valencia, con el fin de generar un manejo
integral del fruto en cuanto a la extraccidon de pectinas y aceites esenciales,
debido a que anteriormente la bibliografia reporta que estos procesos han sido
estudiados s6lo de manera separada.

3 Metodologia

La produccion de aceite esencial a partir de la cascara de naranja puede des-
cribirse como un proceso compuesto de cinco etapas principales: acondiciona-
miento de la materia prima, extraccién del aceite, separacion, deshidrataciéon
y filtracién [8]. El proceso de destilacién con vapor para la obtencién de aceite
esencial, provee buenos rendimientos [I5] en comparacién con el proceso de
presién en frio, el cual es generalmente usado para la extraccion de aceite
esencial de citricos. En cuanto a la produccion de pectina puede describirse
como un proceso compuesto de diez etapas principales: acondicionamiento de
la materia prima, extraccion del aceite, escaldado, extraccion de la pectina,
prensado, concentracién, precipitacién, purificacién, secado y molienda [7].

El proceso de produccién de aceite esencial y pectina a partir de la cascara
de naranja presentado en este trabajo, se realizé mediante la integracion de
los procesos antes descritos [7, [§] en los cuales se presentan las condiciones de
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operacion con altos rendimientos. El procedimiento seguido se presenta en la
figura

Reocepcion de
maleria prima

I Pesado Adido citrico

Vapor de agua
9(FC

Sulfato de sodio Etanol 90%

anhidro

Deshidratacion

Efluente

Sulfato de sodio etandhca

hidratado

Secado

Aceite esencial

Molienda

Pertina

Figura 1: Esquema del proceso de obtencién de aceite esencial y pectinas a partir
de cascaras de naranja

3.1 Procedimiento de la simulacién

Los balances de materia para los procesos de extraccién de aceite esencial
y pectina a partir de cdscara de naranja se basaron en los datos reporta-
dos por Aya [§] y Valencia [7]. La simulacién del esquema de produccién de
aceite esencial y pectina a partir de cdscara de naranja, se realizé usando
el software de procesos Aspen Plus versién 11.1 (Aspen Technologies, Inc.,
EUA), el cual es un simulador secuencial modular, que permite una estra-
tegia orientada a ecuaciones. Se empled el modelo termodindmico UNIFAC
DORTMUND. Inicialmente, se identificé la topologia del proceso, para esto
fue necesario, definir las unidades de operacién y las corrientes de proceso
que fluyen entre ellas, igualmente se seleccioné los modelos de unidades de
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operacién de la libreria de Aspen de acuerdo a la tecnologia a utilizar. Pos-
teriormente se especificaron los componentes quimicos del proceso, ademas
se ingresaron las propiedades de los componentes que no se encuentran en la
base de datos. Para esto se utilizo la opcion “user define” que presenta el si-
mulador. Los componentes tenidos en cuenta para la simulacién comprenden
los provenientes de la materia prima e insumos: limoneno, mirceno, a-pineno,
[-pineno, y-terpinoleno, octanal, decanal, nerol, geraniol, agua, acido galactu-
ronico, etanol, acido citrico, cenizas, proteinas. Las propiedades fisicas fueron
calculadas a partir de métodos propuestos por Marrero et al., [19] y Yash [20].
Se especificaron los caudales de flujo y las condiciones termodinamicas de las
corrientes de alimentacién al proceso, y se inicio de una manera secuencial
a especificar las condiciones de operacién para las unidades del diagrama de
flujo el proceso. A medida, que cada unidad se encontraba bien especificada,
se prosiguié al siguiente bloque hasta finalizar la simulacién y obtener los
resultados deseados.

La capacidad de las planta de extraccién de aceite esencial y pectina simu-
lada inicialmente fue de 1 kg/h de cdscara y se realizo a las mismas condiciones
establecidas a nivel experimental. Para la simulacién de las areas de separa-
cién se empled el modulo DSTWU, el cual utiliza un método aproximado
basado en las ecuaciones y correlaciones Winn-Underwood-Gilliland incorpo-
rado a Aspen Plus, el cual proporcioné una estimacion inicial del nimero
minimo de etapas tedricas, de la relacion de reflujo, la localizacién de la etapa
de alimentacion y la distribucion de los componentes. El cdlculo riguroso de
las condiciones de operacién en las columnas de destilacién se desarrollé con
el médulo RadFrac basado en el método de equilibrio inside-out que utiliza
las ecuaciones MESH, el cual implica la solucién simultanea de las ecuaciones
de balances de masa (M), de equilibrio de fases (E), las expresiones para la
sumatoria de las composiciones (S) y las ecuaciones de balance de calor (H)
para todos los componentes en todas las etapas de la columna de destilacion.

Con el fin de demostrar la posibilidad técnica del proceso se realizé la
simulacién con 1000 kg de cascara de naranja, de manera preliminar se eva-
luaron las técnicas de ingenieria de procesos y de esta manera se conocié las
connotaciones energéticas que tendria a nivel productivo.
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3.2 Material vegetal

Para la extracciéon de aceite esencial y pectina se utilizaron céscara de na-
ranja fresca variedad valencia obtenidas en la ciudad de Manizales (Caldas,
Colombia), después de realizarse el proceso de extraccién de jugo.

3.3 Proceso de extracciéon de aceite esencial y pectinas

En la figura[I] se muestra el esquema de obtencién de aceite esencial y pectinas
a partir de céscaras de naranja. Las cdscaras son sometidas a un lavado des-
pués de la extraccién del jugo, seguida de una reduccién de tamano de 4 ¢m?
aproximadamente [15]. Estas no pueden ser almacenadas ya que presentarian
perdida de compuestos importantes del aceite esencial, ademas que perderian
consistencia por accién enzimética, afectando la calidad y rendimiento de la
pectina. Por lo tanto debe ser ingresada al proceso directamente después de
la extraccién del jugo. Diferentes ensayos realizados por Aya [8], determina-
ron que la principal variable que interviene en el proceso de destilacién con
vapor saturado de baja presién es el factor empaque, ya que determina el
rendimiento del proceso y la calidad del aceite obtenido.

Un factor de empaque pequeno puede producir un descenso en el rendi-
miento de la destilaciéon. En cuanto a la calidad del aceite, no se ve afectada
puesto que los problemas de solubilidad disminuyen notablemente en la desti-
lacién con vapor. Mientras que un factor de empaque grande produce exceso
de condensacién de vapor, aumentando la solubilidad de algunos compuestos
del aceite, disminuyendo la calidad de este, ademéas de producir problemas de
rendimiento de extraccion por la formacién de canales en el lecho. El valor
més apropiado para el factor de empaque es de 408 kg de cdscara por metro
ctbico de empaque, ofreciendo buenos rendimientos globales [§].

En el proceso de extraccién del aceite, las cascaras fueron empacadas
en una malla de manera que se obtuviera el factor de empaque deseado.
El proceso de disenio fue similar al de una torre de destilaciéon de columna
empacada en un proceso por lotes. El vapor de destilacion fue llevado a una
temperatura de 90 °C para evitar que el aceite esencial sufra un proceso
de degradacién térmica. De la destilacion se obtuvo una emulsién de agua
y aceite que se separa por decantacién simple, la cual se llevo a cabo en
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forma continua durante la destilacién, el aceite se recogio en frascos de color
ambar para evitar la posible descomposicién del aceite por efecto de la luz. El
aceite esencial obtenido fue deshidratado adicionando sulfato de sodio anhidro
aproximadamente 3 gramos por cada 10 mL de aceite, el tiempo de contacto
con agitacion permanente entre el aceite y el sulfato fue aproximadamente 20
a 30 minutos [§]. Finalmente se filtré para separar las particulas de sulfato de
sodio y se caracterizé.

Las céscaras obtenidas después de la extraccion del aceite esencial fue-
ron sometidas al proceso de extraccion de pectinas. Inicialmente se realizo la
hidrdlisis de la cdscara con agua acidulada. El pH se mantuvo a 2,8, el tiempo
de hidrolisis fue de 60 minutos y la concentracién de hexametafosfato de sodio
fue de 0,7 % por peso de céscara. La hidrdlisis se llevo a cabo a una tempe-
ratura constante de 80 °C, con una relaciéon de cdscara hiumeda: agua de 1:2
porque con una cantidad menor la extraccién podria ser insuficiente y con
una cantidad mayor la soluciéon extraida podria ser muy diluida influyendo
en costos y tiempo de proceso en la concentracién [7]. La mezcla obtenida
fue filtrada para separar el extracto liquido de los sélidos gruesos (cascaras),
y concentrada hasta obtener una reduccién de 1/3 de volumen del extracto
liquido en un evaporador a vacio, teniendo en cuenta que la temperatura no
superard los 40 °C para no influir en la degradacién térmica de la pectina.
Al extracto concentrado se le adicioné un volumen doble de etanol al 95 %
con el fin de precipitar la pectina. Finalmente se separd la fase etanolica y
acidificada. La pectina obtenida fue decantada, prensada y secada a una tem-
peratura de 40 °C en un secador de bandejas por un tiempo de aproximado
de 15 horas. Finalmente la pectina fue molida y almacenada.

3.4 Analisis instrumental

3.4.1 Analisis GC-MS El analisis de las muestras de aceites esenciales
se llevé a cabo por cromatografia de gases en un cromatégrafo Agilent 6850
serie II, equipado con un detector i6nico de masas, un inyector automatico
de 8 muestras, una columna capilar HP-INNOWAX (30 m x 0,25 ID), uti-
lizando helio como gas de arrastre. Después de asegurarse que las muestras
de los aceites estuvieran deshidratadas, se tomaron muestras de 10 pl. que
se disolvieron en 1,5 mL de hexano grado cromatografico que luego fueron
inyectadas en el equipo, para analizar el contenido de compuestos terpenicos
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y compuestos oxigenados. La temperatura del inyector fue de 300 °C con una
relacién Split 70:1, el gas de arrastre utilizado fue helio grado 5,0 con un flujo
constante de 1,2 mL/min y la temperatura de la columna se programé en el
horno de la siguiente manera: iniciando a 50 °C que se mantuvo por 2 min,
a continuacion se subié hasta 85 °C con una rampa de 7 °C/min una vez se
alcanzada esta temperatura se mantuvo por 5 min, para un aumento de tem-
peratura de 10 °C/min hasta 130 °C que se mantuvo por 5 min, luego con una
rampa de temperatura de 10 °C/min hasta 200 °C que se mantuvo por 3 min,
para finalmente subir hasta 250 °C, a una tasa de 10 °C/min manteniéndose
por 3 min para asegurar la remocién de cualquier componente de la columna.
La temperatura del detector de masas fue de 300 °C. La identificacién de
cada componente del perfil de los aceites esenciales se realizé mediante com-
paracién de los espectros de masas de los componentes eluidos de la columna
cromatografico con los espectros de masas de la Libreria Wiley y Nist98.

3.4.2 Porcentaje de acido anhidro-galacturénico Se empleé la técni-
ca descrita por Mc Comb y McCready [21]. El método se basa en la medida de
la absorbancia a 520 nm de una solucién de color rosado, el cual se desarrolla
en presencia de acido sulfirico, carbazol y el galacturénico desesterificado.
El método elegido para la determinacion del contenido de los grupos éster
metoxilo es una adaptacion del método de saponificacién de Hinton, presen-
tado por Schultz [22], ya que este es rapido, exacto y no requiere equipo ni
reactantes especiales.

4 Resultados y Discusion
4.1 Simulacién

Teniendo en cuenta las condiciones realizadas a nivel experimental, la base
de célculo para el desarrollo de simulacién fue 1 kg/h. El fluyjo mésico, junto
con las composiciones de la cdscara de naranja permitié simular el proceso
integrado de produccién de aceite esencial y pectina. El diagrama de flujo si-
mulado se presenta en la figura 2|y conté con la linea de reciclo de la solucién
acuosa obtenida después de la separacién de aceite y la linea de extraccién de
aceite esencial, igualmente se reciclé el etanol obtenido después de la etapa
de recuperacién del alcohol con el fin de disminuir la cantidad utilizada en la
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etapa de precipitacién de la pectina. El esquema propuesto permitio la pro-
duccién de aceite esencial de alta pureza y pectina, que fueron verificados por
la concentracion de contaminantes presentes en las lineas correspondientes,
los principales datos del proceso de la simulacién son presentados en la tabla

2l

En el esquema simulado se obtuvo una produccién de 11,14 mL de aceite
esencial y 35 g de pectina a partir de la cascara fresca con un contenido
de humedad del 80 % en peso. En el drea de extraccién de aceite se obtiene
los residuos sélidos “Desechos cascaras de naranja”, que son llevados a la
extraccion de pectinas mediante el desarrollo del proceso de hidrolisis acida.
Para esto se emplea 0,027 g de acido citrico. Después de realizar la hidrélisis se
obtiene una corriente de desechos “Desechos cdscara de naranja”, que contiene
3,08% y 22,38% p/p en base seca del aceite y pectina no extraidos en el
proceso, respectivamente.

Sulfato de sodio
anhidro

Fitracon

— \ — Sullato de sodio
‘_E”i‘( Y ( hidratado
o
Céscaras Condensacion Deshwratacion +  Aceile esencial de naranja
de naranja l Decantacion v‘
foed l gy Lo
Mofieedd Efluente e
liquido (purga) =
Extraccion de L 4 Efvente etandic
acettes esenciales (purga)
[ Recuperacion
de etanol
,L Efuonto cida L Apsscdiss
— ) F.,m
Agua Ay s e etk

Efvente
etandica |
.x :

Fitracin |
Pmumrm Pectina

Secadr  poienda

Acido citrico

Reskiuos de
Ay cAscaras
t.on centracion
Hidrolisis del extraclo
ciscara

Figura 2: Diagrama de flujo del proceso simulado de obtencién de aceites esenciales
y pectinas a partir de cascaras de naranja

El proceso de separacién consta de dos etapas, la primera fue la purifi-
cacién y deshidratacién del aceite esencial, esta area consta de un extractor
donde el vapor de agua a 90 °C arrastrd el aceite esencial. Este fue condensado
antes de pasar al decantador donde se separé la fase acuosa del aceite esen-
cial. Finalmente, fue deshidratado con sulfato de sodio anhidro obteniendo
11,14 L/h de aceite esencial. La corriente acuosa proveniente del decantador
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fue recirculada hacia el extractor con una relacién de divisor del 90 %, para
recuperar la fraccion de aceite disuelta en agua. De la corriente recirculada
se obtuvo una corriente de purga “Efluente liquido (purga)”, la cual contiene
0,05 % de aceite esencial.

La segunda etapa de separacién en el proceso simulado fue la encargada de
la purificacion y secado de la pectina. En la etapa de precipitacién fueron
necesarios 0,52 L/h de etanol, el 90 % del etanol utilizado fue recuperado en
un evaporador de una etapa y recirculado al proceso con el fin de disminuir la
cantidad de etanol fresco requerido. El proceso de secado se llevd a cabo en
un horno donde se eliminé el agua y trazas de etanol, obteniéndose finalmente
61,72 % de pectina en una corriente de 0,035 kg/h.

El rendimiento alcanzado en la simulacién fue de 60,03 % para el aceite
esencial y 49,95 % para la pectina, con base al contenido inicial de cada uno
en la cadscara de naranja.
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Tabla 2: Principales corrientes y composiciones obtenidas en la simulacién del pro-
ceso de extraccién de aceite esencial y pectina a partir de 1 kg de céscara de naranja

Cascara de Aceite Pectina Desechos | Efluente
naranja esencial cascara de | liquida
naranja (purga)
Temperatura 25 25 55,16 41,6 86,58
(°C)
Presién 1 0,77 0,76 0,8 0,77
(bar)
Flujo de mésico 1 9,42F — 3 0,035 0,275 0,126
(ke/h)
PORCENTAJE EN PESO
Aceite Esencial 1,57 100 0,01 1,73 0,05
Limoneno 1,50 95,5 9,02E — 3 1,65 4,74F — 2
Mirceno 2,14F — 2 1,50 129F —4 | 236F—2 | 1,24F —4
[-pineno T17TE — 3 469F —1 | 432E—-5| 789FE —3 | 3,68E —4
a-pineno 536E — 3 369FE —1 | 323E—-5| 590E—-3 | 1,36FE —4
Terpinoleno 3,05FE — 3 202E—1|214FE—-5| 390FE—-3 | 3,0TE—5
~-terpinoleno 4,48E — 4 314K —2 | 2710E —6 | 493FE —4 | 729FE —6
Octanal 8,48E — 3 453F -1 | 511E—-5| 933E -3 | 1,22F -3
Decanal 3,07E — 3 180K —1 | 1.85FE —5 | 3,38E—3 | 2,91F —4
Dodecanal 4,11F — 4 2,688 —2 | 248F —6 | 452F —4 | 220FE—5
Undecanal 3,74F — 4 232F -2 | 225K -6 | 411F—4 | 290FE -5
Nonanol 486F — 4 1,60FE -2 | 293F —6 | 534F —4 | 1,44F —4
Linanol 1,83E — 2 1,06 LI0E—4 | 2,02E—2 | 1,84E—3
Octanol 8,09F — 4 245FE —2 | 5,18 —6 | 945FE —4 | 289F —4
Nonanal 3,36E — 4 191F -2 | 203 -6 | 3,70E—4 | 3,93E —5
Nerol 5,60F — 4 306F—2 | 338FE—-6| 6,1TE—4 | 381EF—5
Geraniol 2,62E —4 | 1,08E—2 | 1,58E—6 | 288E—4 | 6,10E —5
Sabina 8,75E — 4 6,26 —2 | 527TE -6 | 963FE —4 | 423FE —6
Pectina 6,15 - 61,72 12,53 -
Agua 79,91 - 0,80 43,99 99,95
Grasa 9,90F — 4 - 7T88E —4 | 129FE -3 | 2,00F —4
Proteina 3,94F — 3 - 0,01 1,29F — 3 1,88E —3
Acido ascérbico 1,04FE — 5 - - 1,70E —5 | 497FE —6
Acido citrico - - 1,63 5,50 -
Fibra 10 - 30,13 28,53 -
Ceniza 2,37 - 5,71 7,72 -
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4.2 Experimental

4.2.1 Extraccion de aceite esencial Para el proceso de extraccién aceite
esencial y pectinas se utilizé un (1) kilogramo de céscaras de naranja fresca
con una humedad del 80 % p/p. La extraccién de aceite esencial se realizé por
medio de destilacion con vapor, tal como se describe en la seccién 3.3. Los
rendimientos obtenidos fueron de 10 mL/kg de céscara fresca. El tiempo de
extraccién de aceite esencial con vapor con agua fue de 4,5 horas. Al aceite
esencial extraido se le realizé pruebas fisicoquimicas las cuales se reportan en
la tabla Bl

Tabla 3: Propiedades fisicoquimicas del aceite esencial de naranja

Indice de refraccién 1,458 + 0,12
Gravedad especifica g/mL | 0,843 4+ 0,1
pH 4,3 40,01

4.2.2 Composiciéon del aceite esencial de cascara de naranja El
andlisis cromatografico del aceite esencial, permitié observar los componentes
presentes y su abundancia relativa en el aceite. Los resultados se muestran en
la tabla @l

Tabla 4: Cantidad relativa (%) e identificacién de los compuestos volétiles, aislados
de las cdscaras de naranja por destilaciéon con vapor

’ Tiempo de retencién \ Nombre Compuesto \ Cantidad relativa % ‘

5,212 a-Pineno 0,532
7,187 [B-felandreno 0,492
8,109 [S-mirceno 1,753
9,238 D-Limoneno 90,967
10,794 ~- terpinoleno 1,649
12,564 Octanal 0,199
18,030 Decanal 0,230
19,197 Linalol 1,267
19,534 Octanol 0,532

Compuestos no identificados 2,379

Los compuestos mayoritarios del aceite esencial corresponden a los mono-
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terpenos, es decir unidades terpenicas de 10 carbonos (C-10), y los sesquiter-
penos, unidades terpenicas de 15 carbonos (C-15) no oxigenados, tal como se
observa en la tabla[d] donde los monoterpenos limoneno, 8- mirceno, a-pineno,
7y-terpinoleno son los més representativos, contribuyendo al 97,621 del total
del aceite. En este punto es importante resaltar que la técnica de extraccién
con vapor de agua obtiene un porcentaje relativo alto de monoterpenos los
cuales causan la rapida degradaciéon del aceite, siendo necesario evaluar otros
procesos de extraccién donde se obtengan sustancias volatiles de mayor peso
molecular, es decir aceites ricos en sustancias con més de 15 carbonos en su
molécula.

4.2.3 Extraccion de pectinas Para el proceso de extraccién de pectinas,
se utilizé las cascaras de naranja provenientes del proceso de extraccién de
aceite esencial. La extraccion de la pectina se realizé como se describe en
la seccion 3.3. Los rendimientos obtenidos fueron del 49,7 % en relacién a la
pectina tedrica presente en la cascara, reportada por Espachs-Barroso et al.
[2] (ver Tabla[l). El tiempo de extraccién fue aproximadamente de 38 horas.
A la pectina extraida se le realizaron pruebas fisicoquimicas, identificando
el contenido de ceniza, humedad, acido anhidrogalacturdnico, contenido de
metoxil ester y grado de esterificacién las cuales se reportan en la tabla

Tabla 5: Propiedades fisicoquimicas de la pectina obtenida de cascaras de naranja

Ceniza (%) 3,80 + 0,01

Humedad (%) 5,60 £ 0,03

Acido anhidrogalacturénico (%) | 37,11 + 0,10
Contenido de metoxil ester (%) | 1,80 £ 0,20
Grado de esterificacién 72,43 + 0,15

Segin el grado de esterificacién encontrado, la pectina extraida puede
clasificar como de alto metoxilo, esto quiere decir que la cantidad de pectina
requerida para obtener un gel de determinada consistencia estd en relacién
inversa a la concentracion de azicar de la masa a gelificar. A una mayor
cantidad de aztdcar corresponde una menor cantidad de liquidos o sea una
menor densidad de la estructura para retenerla y por lo tanto menos pectina.
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Tabla 6: Comparacién de rendimientos obtenidos en simulacién - procedimiento
experimental

.. Simulacién | Procedimiento | Otros trabajos
Rendimientos .
experimental
Rendimiento de aceite esencial 60,03 54 53 [3]
(%)
Rendimiento de pectina 49,95 49,7 31 [11]
(%)

En la tabla [6] se presentan los rendimientos obtenidos por medio de la
simulacién y el procedimiento experimental. Los rendimientos son con base a
la cantidad de aceite esencial y pectina en la ciscara de naranja alimentada,
los cuales fueron reportados en la literatura [2} 3] (Ver tabla [1)).

Se puede observar en la tabla [0 que los rendimientos obtenidos siguen la
misma tendencia. Por lo tanto, la herramienta de simulaciéon permitié realizar
la evaluacién del proceso en la etapa de diseno, permitiendo comparar de
manera eficiente diferentes etapas, acercando los conceptos y decisiones lo
mas posible a la realidad.

4.2.4 Simulacién del proceso integral a nivel productivo El proceso
simulado, consté de las etapas ilustradas en la figura [2| siguiendo las mis-
mas condiciones descritas en la secciéon 3.1 y 3.2. La capacidad de la planta
de produccién de aceites esenciales y pectinas usada fue de 1000 kg/h. Las
principales corrientes obtenidas se presentan en la tabla

Volumen 7, nimero 13 81|



Evaluacién del proceso integral para la obtencién de aceite esencial y pectina a partir de

céascara de naranja

Tabla 7: Principales corrientes y composiciones obtenidas en la simulacién del pro-
ceso de extraccion de aceite esencial y pectina a partir de 1000 kg de céscara de

naranja
Cascara de Aceite Pectina Desechos | Efluente
naranja esencial cascara de | liquida
naranja (purga)
Temperatura 25 25 56 42 89
(°C)
Presién 1 0,8 0,79 0,92 0,8
(bar)
Flujo de masico 1000 8,22 40,14 445,69 340,54
(ke/h)
PORCENTAJE EN PESO
Aceite esencial 1,57 100 0,02 1,31 0,05
Limoneno 1,50 94,94 0,02 1,26 0,05
Mirceno 2,14E — 2 1,69 1,68E —4 | 1,36E —2 | 1,26E —4
[B-pineno T17TE — 3 0,52 6,00EF —5 | b527TE—3 | 407TF —4
a-pineno 536F — 3 0,41 450K -5 | 3,65F—3 1,51F —4
Terpinoleno 3,05E —3 0,28 282E -5 | 229E -3 | 347TE -5
~-terpinoleno 448E — 4 3,03E —2 | 3,66E —6 | 296F—4 | 819F —6
Octanal 8,48E — 3 0,49 9,68 -5 | 78E—-3 | 1,32EF -3
Decanal 3,07FE —3 0,20 3,00 —5 | 247E—3 | 327TFE —4
Dodecanal 411F — 4 297F -2 | 3,)76E —6 | 3,04FE—4 | 246E —5
Undecanal 3, 74FE — 4 2,56E —2 | 3,6bFE —6 | 296F —4 | 3,22E—5
Nonanol 4,86F — 4 1,70F —2 | 7T,14FE —6 | 579E —4 | 1,b3E —4
Linanol 1,83FE — 2 1,19 1.84FE —4 | 149FE —2 | 2,03E —3
Octanol 8,09F — 4 250E—-2 | 1,36E—-5| 1,10E—-3 | 295F —4
Nonanal 3,36E — 4 2,128 —2 | 352FE —6 | 28F—4 | 440FE —5
Nerol 5,60F — 4 399F —2 | 5,1TE—6 | 4,19F—4 | 430E—5
Geraniol 2,62F — 4 1,14F —2 | 355F —6 | 2,88E —4 | 6,48FE —5
Sabina 8,75F — 4 7,16E—2 | 6,6bE—6 | 539F—4 | 48lFE—6
Pectina 6,15 - 65,07 7,94 -
Agua 79,91 - 0,90 65,46 99,95
Grasa 9,90F — 4 - 149F -3 | 1,15bFE—3 | 1,95F —4
Proteina 3,94F — 3 - 0,03 1,46F -3 | 1,61FE —3
Acido ascérbico 1,04FE — 5 - 224FE -6 | 201E—-5 | 3,99FE —6
Acido citrico - - 1,98 3,09 -
Fibra 10 - 24,91 17,95 -
Ceniza 2,37 - 7,08 4,25 -
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En la tabla[8] se presenta la comparacién de los requerimientos de servicios
a nivel de laboratorio (1 kg de cdscara) y a nivel productivo (1000 kg de
cascara), obtenidos a partir de los resultados de las simulaciones.

Tabla 8: Requerimientos de servicios por kilogramo de cascara fresca procesada
obtenidos de los resultados de las simulaciones

Servicio Nivel de laboratorio Nivel de productivo
1 kg de cascara fresca | 1000 kg de cascara fresca
Calentamientob(kJ/kg) 284,66 236,27
Enfriamiento (kJ/kg) 353,19 293,15
Energia eléctrica (kW /kg) 3,0E —3 29FE -3

El requerimiento de energia total para calentamiento (vapor de caldera de
baja presion) se debié principalmente (71 %) a la etapa de extraccién del aceite
por la necesidad de suministrar energia para la obtencién del vapor de arrastre.
En cuanto a las necesidades de enfriamiento, la etapa que requirié mayor flujo
de agua para este fin fue el proceso de condensacion de la representada en la
disminucion de los requerimientos energéticos por cada kilogramo de cascara
de naranja fresca procesada. En este sentido al procesar 1000 kg/h de cdscara
se logra reducciones en los servicios de alrededor del 17 % por cada kilogramo.

5 Conclusiones

El proceso integrado de extraccién de aceites esenciales y pectinas, presenta
como ventaja la disminucion en equipos en las etapas de recepcién de ma-
teria prima, lavado, molienda, pesado y extraccién de aceite. Ya que estas
operaciones son las mismas en ambos procesos y se requieren solo una vez.
El proceso planteado se puede implementar en la produccion de jugos, con lo
cual se lograria un aprovechamiento integral del fruto. Ademas, el uso de las
cascaras de naranja como materia prima evita que estas sean dispuestas como
desechos y por ende contribuiria a la disminucién de impacto ambiental.

Los rendimientos de aceite esencial y pectina obtenidos mediante simula-
cién y el proceso experimental, trabajados a condiciones similares, son seme-
jantes por lo que se puede concluir que las técnicas de simulacion se adaptan
a la realidad del proceso, proporcionando bases para un posterior diseno de-
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tallado del mismo y su optimizacién. El aceite esencial de naranja tiene una
fraccién considerable de compuestos de alto peso molecular como el linalol,
decanal y octanal, responsables del olor y sabor caracteristico de este pro-
ducto, permitiendo obtener aceites esenciales de buena calidad mediante la
extraccion con arrastre de vapor. Las pectinas obtenidas se pudieron clasificar
de acuerdo a su contenido de metoxilo como de alto contenido de éste. Los
altos contenidos de humedad y cenizas reportados para las pectinas se deben
principalmente a la alta higroscopicidad de la pectina y a la dificil eliminacion
del hexametafosfato de sodio empleado en la extraccion.

El procedimiento planteado, permite disefiar a futuro un proceso que pue-
de ser aplicado al aprovechamiento de los residuos agroindustriales provenien-
tes del procesamiento de naranjas y finalmente su aprovechamiento integral.
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