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RESUMEN

Los aceites esenciales, extraidos de diversas plantas, han sido histéricamente valorados por sus
propiedades aromaticas, medicinales y conservantes. Su utilizacion en multiples ambitos de la
vida humana se debe a su capacidad de preservar propiedades y activos durante un largo
periodo, optimizando asi el almacenamiento y facilitando la extraccion. Estos aceites, siendo
metabolitos secundarios de ciertas plantas, se diferencian notablemente de los aceites vegetales
por su alta volatilidad, naturaleza lipofilica y textura no grasa, ademas de poseer un fuerte olor
y ser solubles en disolventes organicos. La creciente demanda de aceites esenciales ha
impulsado la bldsqueda de métodos de extraccion mas eficientes y sostenibles, como la
Hidrodestilacion Asistida por Microondas (MAHD), que se ha convertido en una técnica clave

en la industria por su eficiencia y menor impacto ambiental.

El avance en tecnologias de extraccion como la MAHD ha marcado un hito significativo en la
industria de los aceites esenciales. Esta técnica no solo mejora la calidad y el rendimiento de
los aceites esenciales, sino que también reduce el tiempo de extraccion y el impacto ambiental.
La MAHD destaca por generar un perfil quimico més deseable, enriquecido en compuestos
oxigenados, lo que mejora las propiedades aromaticas, gustativas y terapéuticas de los aceites.
Ademas, la metodologia MAHD simplifica el proceso de extraccion al omitir la necesidad de
deshidratacion previa, lo cual no afecta la calidad del extracto. Este enfoque méas verde y
eficiente en el proceso de extraccion representa el futuro de la industria, equilibrando la

eficiencia operativa con la responsabilidad ambiental.

Palabras clave: Aceites esenciales, Hidrodestilacion Asistida por Microondas (MAHD),

Extraccidn sostenible, Compuestos oxigenados
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ABSTRACT

Essential oils, extracted from various plants, have historically been valued for their aromatic,
medicinal and preservative properties. Their use in many areas of human life is due to their
ability to preserve properties and active ingredients over a long period of time, thus optimising
storage and facilitating extraction. These oils, being secondary metabolites of certain plants,
differ significantly from vegetable oils due to their high volatility, lipophilic nature and non-
greasy texture, as well as their strong odour and solubility in organic solvents. The growing
demand for essential oils has driven the search for more efficient and sustainable extraction
methods, such as Microwave Assisted Hydrodistillation (MAHD), which has become a key
technique in the industry due to its efficiency and lower environmental impact.

Advances in extraction technologies such as MAHD have marked a significant milestone in
the essential oils industry. This technique not only improves the quality and yield of essential
oils, but also reduces extraction time and environmental impact. MAHD excels in generating a
more desirable chemical profile, enriched in oxygenated compounds, which improves the
aromatic, taste and therapeutic properties of the oils. In addition, the MAHD methodology
simplifies the extraction process by omitting the need for prior dehydration, which does not
affect the quality of the extract. This greener and more efficient approach to the extraction
process represents the future of the industry, balancing operational efficiency with

environmental responsibility.

Keywords: Essential oils, Microwave-Assisted Hydro distillation (MAHD), Sustainable
extraction, Oxygenated compound
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LISTA DE ABREVIATURAS

EAE: Extraccion enzimatica

EO/AE: (Essential oils) Aceites esenciales

HD: Hidrodestilacion

MAE: (Microwave assisted extraction) Extraccion asistida por Microondas

MAD: (Microwave assisted distillation) Destilacion asistida por Microondas

MAHD/MHD: (Microwave-Assisted Hydro-Distillation) Hidrodestilacion asistida por
microondas

MASD: (Microwave-assisted steam distillation) Destilacion al vapor asistida por
microondas

MHG: (Microwave Hydrodiffusion and Gravity) Hidrodifusion y gravedad asistida
por microondas

MIS: Extraccion Soxhlet integrada por microondas

ODS: Objetivos de Desarrollo Sostenible

ONU: Organizacion de las Naciones Unidas

PEF: (Pulsed electric field-assisted extraction) Extraccion con Campo Eléctrico
Pulsado

PLE: (Pressure liquid extraction) Extraccion Liquida Presurizada

SD: Destilacion por arrastre de vapor

SFE: Extraccion con fluido supercritico

SFME: Extraccion por microondas sin solventes

UAE/EAU: (Ultrasound-assisted extraction) Extraccién asistida por ultrasonido

UMAE: Extraccion asistida por ultrasonido y microondas

VMHD: Hidrodestilacion por microondas al vacio
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1 INTRODUCCION:

Historicamente, las propiedades arométicas, medicinales y conservantes de las plantas han sido
valoradas y empleadas en diversos aspectos de la vida humana. Entre los multiples compuestos
que se pueden extraer de las plantas, los aceites esenciales han sido especialmente apreciados
por su capacidad para conservar propiedades y activos durante largo tiempo, optimizar el
almacenamiento y su facil extraccion. Estos aceites son metabolitos secundarios producidos
por ciertos tipos de vegetacion, caracterizados por su fuerte olor, altos puntos de ebullicion,
alto indice de refraccion y de naturaleza lipofilica, es decir, baja solubilidad en sustancias
acuosas 0 polares, pero solubles en disolventes organicos. Se diferencian de los aceites
vegetales por su alta volatilidad y textura no grasa (1). En cuanto a su composicion quimica,
los aceites esenciales son mayoritariamente compuestos de baja masa molecular,
principalmente terpenos, con presencia de alcoholes, ésteres, aldehidos o éteres, que son los
responsables de los aromas o grupos activos de la molécula (2).

Las investigaciones iniciales sobre los componentes de los aceites esenciales fueron lideradas
por figuras como M.J. Dumas y M. Berthelot en el siglo XIX, quienes analizaron y
caracterizaron diversos compuestos naturales, empleando métodos como la destilacidn
fraccionada y la reaccién con reactivos inorganicos. Sin embargo, fue O. Wallach, colaborador
de Kekule, quien realiz6 avances significativos al darse cuenta de que muchos terpenos,
descritos diferentemente segln sus fuentes botanicas, eran quimicamente idénticos, llevandolo
a estudiar sus propiedades fundamentales y aislar los componentes individuales. Durante
finales del siglo XXy principios del XX, el conocimiento de los terpenos, como el pineno y
el limoneno, creci6 exponencialmente. Este periodo también vio contribuciones significativas
de otros quimicos como A. von Baeyer, quien desarroll la quimica estructural y realizd
investigaciones importantes sobre los terpenos ciclicos y otros compuestos organicos,
culminando en el reconocimiento de ambos con Premios Nobel de Quimica por sus respectivas
investigaciones. El siglo XX trajo técnicas avanzadas como la cromatografia y la resonancia
magnética nuclear (RMN), revolucionando la comprension de la estructura de los terpenos y
otros componentes de los aceites esenciales. Figuras como R.B. Woodward y J. Read jugaron
roles cruciales en el desarrollo de metodologias para el andlisis estructural detallado, utilizando
la espectroscopia UV y otros métodos analiticos, lo que llevé a un crecimiento casi exponencial

del conocimiento en este campo (3).
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Segun Stratakos & Koidis (4), se conocen como métodos convencionales de extraccion de
aceites esenciales al prensado en frio, utilizado principalmente en aceites citricos; la extraccion
con disolventes, que no requiere altas temperaturas pero utiliza disolventes como hexanos,
alcoholes o éteres, por lo que no es seguro para uso alimentario y se emplea en flores para la
industria de la perfumeria; y la extraccion con gases supercriticos, que combina la destilacion
con disolventes a baja temperatura critica, basdndose en el manejo de la presion para reducir
las temperaturas de ebullicion y utilizando solventes no téxicos como el CO, para evitar
residuos en el resultado final, aunque requiere equipo especializado y una mayor inversion (5).

Asi mismo la industria de extraccion de aceites esenciales ha experimentado un aumento en la
demanda, lo que ha impulsado la busqueda de la optimizacién del proceso, no solo para mejorar
la calidad sino también para encontrar alternativas "verdes"(6), entre estas tecnologias
destacadas es la extraccion asistida por microondas (MAE), que presenta un mecanismo de
calentamiento Unico basado en la friccion; estudios indican que, comparada con los métodos
convencionales, ofrece mayor rendimiento, tiempos de extraccion mas cortos y mejor
selectividad. Avanzando un paso mas, se combina la tecnologia MAE con técnicas
convencionales de extraccion, dando lugar a métodos como la extraccion de disolventes
asistida por microondas, la hidrodestilacion asistida por microondas (MAHD) y la destilacion
por vapor acelerada por microondas, entre otros(4). La hidrodestilacion asistida por microondas
(MAHD) es actualmente una de las tecnologias mas utilizadas para la extraccidn de aceites
esenciales e hidrolatos, gracias a su uso de agua como disolvente, su eficiencia y su menor
impacto ambiental, ya que permite el uso de residuos sélidos para compostaje sin alteraciones

en su composicion y son biodegradables (5).

En la busqueda cientifica para mejorar y optimizar las técnicas de extraccién de aceites, se han
realizado numerosos estudios que comparan la calidad y cantidad del aceite obtenido mediante
diferentes métodos. Esta tendencia ha generado informacién en todo el mundo que podria
ayudar en la implementacion, elaboracion y mejora de la calidad en la industria del aceite
esencial. En esta era digital, donde el acceso a la informacion no es sinénimo de conocimiento,
la creciente cantidad de estudios limita la capacidad de los investigadores para mantenerse
actualizados, aumentando la frustracion al recopilar informacion precisa y valiosa para un tema
especifico. En estos casos, las revisiones académicas son Utiles para sintetizar e internalizar
areas delimitadas de informacion experimental, y su validez es uno de los aspectos que debe
evaluarse cuidadosamente. Para garantizar una revision sistematica correcta, se deben seguir

ciertos pasos que aseguren la transparencia y la integridad de la publicacion. Es por eso que
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esta investigacion se desarrollaré siguiendo la declaracion PRISMA 2020, que es una guia de
27 items que ayuda en la elaboracion desde la busqueda y clasificacion de estudios hasta la
discusion y sintesis de los resultados (7), con el fin de organizar los estudios de los ultimos 5
afios publicados y obtener la comparacion entre el método de extraccion de hidrodestilacion

convencional (HD) y la hidrodestilacién asistida por microondas (MAHD).

Este estudio busca crear innovacion tecnoldgica, que es clave para fomentar el desarrollo
economico e industrial, comparando dos métodos de extraccion de aceite para determinar las
diferencias en calidad y sostenibilidad del proceso, con el objetivo de aumentar el acceso a esta
informacion para pequefias empresas dedicadas a este sector, para que puedan utilizar sus
recursos con mayor eficacia. Asimismo, se busca fomentar el uso sostenible de recursos (agua
potable, energia calorifica - ya sea de la combustion de gas o0 eléctrica - y materiales vegetales)
y la reduccion de desperdicios en el proceso de extraccion, en linea con los Objetivos de
Desarrollo Sostenible (ODS) que la ONU plantea para el 2030.

2 METODOLOGIA

Para el presente estudio se realiz6 una revision sistematica la cual se caracteriza por analizar
aspectos cualitativos esto con el objetivo de sintetizar informacion ya publicada pero que
ademas pase por un riguroso filtro que garantice la transparencia y precision de la misma, en
este sentido para garantizar esta calidad esta investigacion fue realizada bajo los parametros de
la metodologia PRISMA 2020.

La metodologia PRISMA fue publicada en 2009, siendo resultado de una modificacion del
filtro llamado QUOROM, lo que derivé en una lista de 27 items divididos en 4 fases (Figura
1), asi como un documento de explicacién también Ilamada guia PRISMA la cual proporciona
una mayor orientacion de cada item y su correcto uso (8). Desde entonces, ha sido altamente
recomendada y aprobada por varias revistas y organizaciones que desarrollan revisiones
sistematicas, sin embargo, con el tiempo se vieron algunas deficiencias, asi como avances
tecnoldgicos que llevaron a algunos cambios como el uso de procesamiento de lenguaje, nuevos
procedimientos de metaanalisis y nuevos procedimientos de evaluacion del riesgo de sesgo que

Ilevaron a una actualizacion en el afio 2020 (7).

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




REPOQSITORIO DE

IDENTIFICACION
# de estudios identificados # de estudios adicionales
mediante una busqueda de identificados mediante
base de datos busqueda de otros recursos
DETECCION *

# de estudios despues de remocion de duplicados I

\
# de estudios detectados

# de estudios excluidos

Y

ELEGIBILIDAD Y

# de articulos completos _ | #de articulos completos
detectados por su elegibilidad = excluidos , con razones
ELEGIBILIDAD y

| # de estudios incluidos para el analisis cualitativo I

/

| # de estudios incluidos para el analisis cuantitativo (Meta analisis) I

Figura 1 Flujo de informacion a través de las fases de una revision sistematica

Nota: Informacion extraida de Moher et.al. (8)

PRISMA 2020 fue principalmente disefiada para revisiones sistematicas de estudios acerca de
los efectos en intervenciones de la salud, independientemente del disefio de los estudios
incluidos, sin embargo, la guia ha demostrado ser igual de eficiente y para todo tipo de
intervenciones como sociales o educacionales, siendo posteriormente también reconocible para
estudios de toda materia. EI éxito de este método radica en la versatilidad de su uso pues logra
integrar métodos de revision cualitativa y cuantitativa, y permite dar resultados en ambos tipos

de investigacion.

En esta investigacion se ha adaptado la metodologia para ambitos relacionados a la ingeniera
biotecnol6gica minimizando los riesgos de sesgo en la etapa de inclusion y elegibilidad de
articulos como en el posterior analisis. Para lograr eso se siguid la lista de verificacion PRISMA
2020 (Anexo 1).

2.1 Titulo, resumen, introduccién y pregunta inicial
El titulo de la investigacion el cual estad relacionado con la pregunta inicial segun el
método PRISMA 2020 fue formulado de acuerdo al objetivo principal de la revision asi

mismo tiene las palabras revision sistemética segiin como es recomendado para su acceso

rapido en las busquedas posteriores.
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El resumen fue realizado de acuerdo a la lista de verificaciones PRISMA 2020 para
resimenes (Anexo 2), mientras que en la introduccion se considero la justificacion
principal de la investigacion como una sintesis del contexto de la revision como su
importancia en el plano actual todo esto tomando en cuenta los objetivos principales. Es
asi que los items del 1 al 4 fueron cubiertos, aunque se fueron modificando mediante el

proceso de investigacion segun se dieron los resultaron.

2.2 Criterios de inclusion y exclusion en la busqueda

Para alcanzar el objetivo principal de la investigacion imparcial, veraz vy
representativamente se establecio primero el marco estructural mediante la metodologia

PICO (9) como se muestra en la Tabla 1.

Tabla 1 Analisis del Marco estructural

Elementos PICO

P Pacientes, grupo de intervencion Métodos de extraccion de aceites
0 problema (Patient) esenciales por arrastre de vapor

I Intervencion, factor de estudio o Evaporacion asistida por microondas

exposicion (Intervetion)

C Comparacion de la intervencion  Eficiencia y calidad de aceites esenciales

(Comparison)

O Resultados esperados (Outcome) Se espera el aumento de extraccion y
mejor calidad de aceites esenciales en la
destilacion MAHD

Otros Tipo de estudio Estudio de tipo cualitativo — no

experimental

Nota: Los datos presentados fueron por elaboracion propia y siguiendo el proceso PICO presentado por
Leonardo R. (9)

Asi mismo se definieron los criterios de inclusion y exclusion establecidos en la Tabla 2.
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Tabla 2 Tabla de criterios de inclusion y exclusion

Criterios de inclusion / exclusion Caracteristicas

Periodo de publicaciones Desde 01/01/2017 a 30/10/2023

Fecha de busquedas 01/07/2022 y 01/12/2023

Tipo de Estudio Avrticulos: revistas y actas de congresos
Palabras clave y sinbnimos Ver figura 2

Fuentes de informacion Google Scholar

Idioma de la publicacion Inglés

Area de Conocimiento Science technology

Modo de publicacién Exclusivamente Open Access

2.3 Definicion de los criterios de busqueda

Se identifico las posibles palabras claves para la basqueda de los articulos estudiados

( 3\ 4 ) ( )
Conventional | | M'igsc?‘s"g\ée' Hydrodistillation
hydrodistillation Hydrodistillation techniques

. / | J |\ J

( 2\ { ) ( N

. Conventional || Mzig;\;\{[aevde- Essential oil
steam distillation extradtion extraction

(. J . J N\ J

( ) ( N
|| Néiﬁ;c;ﬁggg- || Volatile compound
distillation extraction
\\§ J (. J
( N

Microwave heating
for extraction

| J

( N\
Microwave-

— assisted essential
oil extraction

|\ J

Figura 2 Estrategia de literatura
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Las ecuaciones de busqueda utilizadas fueron: TS=("Conventional hydrodistillation" OR
"Conventional steam distillation™) AND TS=(" Microwave-assisted extraction” OR
"Microwave-Assisted Hydrodistillation” OR "Microwave-enhanced distillation" OR
"Microwave heating for extraction” OR " Microwave-assisted essential oil extraction™)

AND TS=("comparison” OR "comparative” OR "contrast" OR "versus")

2.4 Organizacion de la informacion

En la fase inicial, se llevo a cabo una indagacion exhaustiva en la base de datos de Google
Scholar empleando la ecuacion previamente expuesta. El proposito de este proceso fue
garantizar la inclusion exclusiva de documentos de acceso abierto. Se identificaron un

total de 114 estudios, excluyendo patentes o citaciones, comprendidos en el periodo de

2017 a 2023.
= Go gle Scholar TS=("Conventional hydrodistillation" OR "Conventional steam distillation") AN n Q
Articles About 114 results (0.07 sec) @ Myprofile e My library
Any time mme ... Compounds and Biological Activity of the Essential Oil of Aloysia [HTML] mdpi.com
Since 2023 citrodora Palau: Comparison of Hydrodistillation and Microwave-Assisted
Since 2022 Hydrodistillation
Since 2019 RM Sprea, LHM Fernandes, TCSP Pires, RC Calhelha... - Molecules, 2023 - mdpi.com

antibacterial activities of the essential oil extracted by conventional hydrodistillation by
Clevenger (CHD) and Microwave-Assisted Hydrodistillation (MAHD). Significant differences (p < ...
2017 — 2023 v¢ Save 99 Cite Citedby 1 Related articles All 6 versions 9

Custom range...

ST HTML) .. camphora fruit peel as a source of essential oil extracted using the [HTML] sciencedirect.com
solvent-free microwave-assisted method compared with conventional
hydrodistillation

Sortbyrelevanca Z Liu, H Li, Z Zhu, D Huang, Y Qi, C Ma, Z Zou, H Ni - Lwt, 2022 - Elsevier

Sorthy date .. Solvent-free microwave isted extraction (SFME) was performed ... versus 4 kW h), CO 2
release amount (128 g versus 3200 g). and amount of wastewater (50 mL/g essential oil versus ...
Any type vr Save 99 Cite Cited by 23 Related articles All 2 versions
Review articles
... Oll Extraction Process from Dong Van Marjoram (E. winitiana var. [HTML] sagepub.com

include patents ~ dongvanensis Phuong.) by Using Microwave Assisted Hydrodistillation, and  F| view
the Bioactivities of the ...

..., ID Thang, LPP Thao, TS Do... - Natural Product ..., 2021 - journals.sagepub.com

This study reports on the optimization of a microwave-assisted distillation process to obtain

Dong Van marjoram essential oil, and the determination of its composition, content of .

v¢ Save 99 Cite Cited by 2 Related articles All 2 versions

include citations

Create alert

Figura 3 Busqueda inicial en Google Scholar

Nota: Se considero el rango de tiempo desde 2017 hasta 2023 y se excluyeron citas y patentes.

Tras una minuciosa revision de los resultados, se seleccionaron 17 documentos que
cumplian con los criterios establecidos, destacando por ser los Unicos disponibles de

manera gratuita y de indole comparativa.
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2.5 Recogida de datos

Se opto por la utilizacién de la aplicacion Mendeley para la organizacion eficiente de los
documentos. Simultdneamente, se implementd una base de datos en Excel con el
propdsito de estructurar la informacién recopilada, destacando las caracteristicas mas

relevantes para llevar a cabo la revision sistematica.

S

# DE PUBLICACIONES POR ANO
w

N

[

2015 2017 2018 2019 2020 2021 2022 2023

Figura 4 Numero de publicaciones por afio

VIETNAM 3
SUIZA

SRI LANKA
PORTUGAL

MEXICO

[ = = N =

MALASIA
IRAN 2
INDONESIA 1
INDIA 2
EGIPTO 2
EEUU 1

CHINA 1

Figura 5 Paises en los que se publicaron los documentos

La Figura 4 exhibe un aumento progresivo en la cantidad de publicaciones que contrastan
los métodos de destilacion clasica con la destilacién asistida por microondas a lo largo

de los afios. Por otro lado, la Figura 5 detalla los distintos paises donde se han llevado a
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cabo investigaciones en este campo. Esta informacion puede resultar valiosa en la

identificacion de posibles colaboradores para futuras investigaciones.

3 CUERPO DE LA REVISION

3.1 Aceites esenciales

3.1.1 Definicion

El término ™aceite esencial” es una contraccion del original "aceite
quintaesencial”. Procede de la idea aristotélica de que la materia se compone de
cuatro elementos: fuego, aire, tierra y agua. El quinto elemento, o quintaesencia,
se consideraba entonces el espiritu o fuerza vital. Se pensaba que la destilacion y
la evaporacidon eran procesos para extraer el espiritu de la planta, y esto también
se refleja en nuestro lenguaje, ya que el término "aguardiente™ se utiliza para
describir bebidas alcoholicas destiladas como el brandy, el whisky y el
aguardiente. EI ultimo de ellos vuelve a hacer referencia al concepto de extraer la
fuerza vital de la planta. Hoy en dia, por supuesto, sabemos que, lejos de ser
espiritus, los aceites esenciales son de naturaleza fisica y estdn compuestos por
complejas mezclas de sustancias quimicas que encapsulan la esencia misma de la

naturaleza

Los componentes quimicos de los aceites esenciales son volatiles, ya que se
eliminan de las plantas por destilacion. Para tener puntos de ebullicion lo
suficientemente bajos como para permitir la destilacion, y la destilacion por vapor
a presion atmosférica en particular, los componentes de los aceites esenciales
deben tener pesos moleculares inferiores a 300 Da (masa molecular relativa al

hidrégeno = 1) y suelen ser bastante hidrofobos (3).

Muchas de estas sustancias volatiles tienen diversas funciones ecoldgicas. Pueden
actuar como mensajeros internos, como sustancias defensivas contra los
herbivoros o como volatiles que no sélo dirigen a los enemigos naturales hacia
estos herbivoros, sino que también atraen a los insectos polinizadores hacia su
huésped. Su distincién respecto a otros aceites comunes radica en su naturaleza
volatil y en la concentracién de compuestos que los hace potentes y terapéuticos
(10).
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Todas las plantas poseen principalmente la capacidad de producir compuestos
volétiles también denominados la "fuerza vital" de las plantas, aunque a menudo
solo en trazas (11). Las "plantas de aceites esenciales" en particular son aquellas
especies vegetales que producen un aceite esencial de interés comercial. Dos
circunstancias principales determinan que una planta pueda utilizarse como planta

productora de aceites esenciales:

e Una mezcla Unica de volatiles como los aromas, estas producen y emiten
inmediatamente los volatiles por las capas epidérmicas de sus pétalos. Por
lo tanto, el rendimiento es muy bajo incluso en las flores de olor intenso,
y ademas de la destilacion hay que aplicar técnicas especiales, como por
ejemplo el enfleurage, para recuperar los compuestos volatiles de la
fragancia.

e Secrecion y acumulacién de volatiles en estructuras anatémicas
especializadas. Estas conducen a concentraciones mas elevadas del aceite
esencial en la planta. Dichas estructuras anatomicas de almacenamiento
de aceites esenciales pueden ser idioblastos secretores (células secretoras),

cavidades/conductos o tricomas glandulares.

Los idioblastos secretores son células individuales que producen un aceite
esencial en grandes cantidades y retienen el aceite dentro de la célula. Las
cavidades o conductos consisten en espacios de almacenamiento extracelular que
se originan bien por esquizogenia (creada por la disolucion de la lamela media
entre las iniciales del conducto y la formacion de un espacio intercelular) o por
lisogenia (muerte programada y disolucién de las células). En ambos casos, las
células periféricas se convierten en células epiteliales muy activas en la sintesis y
secrecién de sus productos en las cavidades extracelulares. Los tricomas
secretores (tricomas glandulares) pueden dividirse en dos categorias principales:
tricomas peltados y capitados. Los peltados constan de una célula epidérmica
basal, una célula pedunculada en el cuello y una cabeza secretora de 4-16 células
con un gran espacio subcuticular en el apice en el que se acumula el producto de
secreciéon. Los tricomas capitados poseen solo 1-4 células secretoras con un
pequefio espacio subcuticular. Tales estructuras son tipicas de las Lamiaceae (la
familia de la menta), pero también de Pelargonium sp (3).
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La concentracion de aceites esenciales en estas plantas puede variar
significativamente, oscilando entre el 0.01 % y el 10 % del peso total, lo que
implica la necesidad de grandes cantidades de material vegetal para obtener
pequefias cantidades de aceite. Su singularidad radica en que, a diferencia de los
compuestos sinteticos, solo los aceites puros poseen un espectro completo de

compuestos que las imitaciones baratas no pueden replicar (11).

El creciente interés global en productos naturales ha elevado la demanda de
plantas arométicas, lo que se refleja en un resurgimiento en el uso de aceites
esenciales (12). Estos compuestos no solo aportan aromas distintivos, sino que
también exhiben propiedades medicinales, lo que los hace esenciales en précticas
como la Ayurveda y la medicina tradicional china (13). Su versatilidad se
manifiesta en una variedad de ventajas terapéuticas, incluyendo actividades
antioxidantes, antibacterianas, antifungicas, antiinflamatorias, antitumorales y
antivirales. Este amplio espectro de actividades ha posicionado a los aceites
esenciales como sujetos prometedores en la investigacion y desarrollo de
farmacos, asi como en aplicaciones industriales como enriquecedores
alimentarios, potenciadores de alimentos, antioxidantes y agentes saborizantes y

conservantes en la industria alimentaria (12).

La tecnologia de produccion de aceites esenciales es un aspecto critico para
mejorar el rendimiento y la calidad. Métodos tradicionales, como la destilacion
de agua, la destilacion de vapor y la maceracion, han resistido la prueba del
tiempo y siguen siendo relevantes en diversas partes del mundo. Estos métodos,
adaptados a diferentes materiales vegetales, ilustran la complejidad y la
diversidad de las estructuras secretoras de aceite en las plantas. La composicion
de los aceites volatiles también se ve afectada por variables ontogénicas,
estacionales y ambientales, enfatizando la importancia de técnicas de extraccion
que preserven la integridad del producto final (14).

3.1.2 Composicién Quimica:

Los aceites esenciales (EOs) son productos de diversas estructuras diferenciadas,
cuya cantidad y caracteristicas varian ampliamente. La composicion del aceite
esencial suele cambiar entre las distintas partes de la planta como se explicé en el
parrafo anterior, esto debido al polimorfismo fitoquimico que a menudo es
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distintos entre los organos de la misma como en los “pelos” o tricomas
secretorios, células epidérmicas, células secretoras internas y bolsas secretoras
para luego localizarse en el citoplasma como secreciones celulares, estas mezclas

son complejas y pueden contener mas de 300 compuestos diferentes.

La naturaleza ha proporcionado una gama asombrosamente rica y diversa de
sustancias quimicas, existen patrones de estructura molecular que dan pistas sobre
cdémo se construyeron las moléculas. Estas vias sintéticas han sido confirmadas
ahora mediante experimentos y servirdn para estructurar el contenido de este
capitulo. Los compuestos principales respectivos se derivan principalmente de
solo tres vias biosintéticas, la via del mevalonato que conduce a los
sesquiterpenos, la via del metil-eritritol que conduce a los mono- y diterpenos, y
la via del &cido shikimico en ruta hacia los fenilpropenos. Sin embargo, existe un
namero casi incontable de sustancias individuales y una enorme variacion en la

composicion de los aceites esenciales (15).

Las sustancias quimicas producidas por la naturaleza pueden clasificarse en dos
grupos principales. Los metabolitos primarios son aquellos que son universales
en toda la familia vegetal y animal y constituyen los componentes basicos de la
vida. Los cuatro subgrupos de metabolitos primarios son las proteinas, los
carbohidratos, los &cidos nucleicos y los lipidos. Estas familias de sustancias
quimicas contribuyen poco a los aceites esenciales, aunque algunos de sus
componentes son productos de degradacion de uno de estos grupos, siendo los
lipidos los més significativos. Los metabolitos secundarios son los que se dan en
unas especies y no en otras, y se suelen clasificar en terpenoides, shikimatos,
policétidos y alcaloides. Los mas importantes en lo que respecta a los aceites
esenciales son los terpenoides y los shikimatos ocupan el segundo lugar. Hay
varios policétidos de importancia en los aceites esenciales, pero muy pocos
alcaloides. Los terpenoides, los shikimatos y los policétidos seran, por tanto, el
tema principal de este capitulo(3).
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Figura 6 Patron general de biosintesis de metabolitos secundarios.

Nota: Esquema general de las reacciones biosintéticas, mediante la fotosintesis se convierte el agua y diéxido
de carbono en glucosa, la escisién de la glucosa produce fosfoenolpiruvato (1), bloque de construccién clave
para la familia del shikimato (4) de productos naturales. La descarboxilacion del fosfoenolpiruvato da la unidad
de dos carbonos del acetato y éste se esterifica con la coenzima-A para dar acetil CoA (2). La autocondensacion
de esta especie da lugar a los policétidos y los lipidos. El acetil CoA es también un punto de partida para la

sintesis del acido mevalonico (3), que es el material de partida clave para los terpenoides.

A. Policétidos y lipidos

La via biosintética més sencilla de apreciar es la de los policétidos y lipidos, la
secuencia de reaccion clave se muestra en la figura 7. Dado que ésta es la ruta
por la que se producen los acidos grasos, se explica por qué los acidos grasos
son en su mayoria pares. Si se repite el proceso con este nuevo acido como
materia prima, se puede ver que se pueden construir varios polioxiacidos, cada
uno de los cuales tendra un grupo carbonilo en cada &tomo de carbono alterno,
de ahi el nombre de policétidos. Alternativamente, la funcién cetona puede
reducirse al alcohol correspondiente y, a continuacion, eliminarse e
hidrogenarse el doble enlace. Esta secuencia de reacciones da un homoélogo
superior del &cido graso de partida, que contiene dos atomos de carbono mas
en la cadena. Los &cidos grasos de cadena larga, saturados o insaturados, son
la base de los lipidos (15).
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Existen tres vias principales por las que se forman los componentes de los
aceites esenciales y otros extractos naturales en esta familia de metabolitos: las
reacciones de condensacion de los policétidos, la degradacion de los lipidos y

la ciclizacion del &cido araquidonico.

0
2 ° R)J\COA

—_— _—>
)k ‘0,C \)’k R CoA
CoA

@ @ CoA o,

Figura 7 Biosintesis de policétidos y lipidos

Nota: El acetil CoA (2) se carboxila para dar malonil CoA (5) y el anién de éste ataca al éster de CoA de un acido
graso. Obviamente, el acido graso podria ser acido acético, con lo que se trata de una segunda molécula de acetil
CoA. Tras la descarboxilacidn, el producto es un b-cetoéster con un esqueleto que es dos atomos de carbono mas
largo que el primer 4cido graso.
La figura 8 muestra como la condensacion de los policétidos puede dar lugar
a anillos fendlicos. Los fenoles de los policétidos pueden distinguirse de los
sistemas fenolicos de los shikimatos por el hecho de que los primeros suelen
conservar evidencias de oxigenacion en atomos de carbono alternos, ya sea
como é&cidos, cetonas, fenoles 0 como uno de los extremos de un doble

enlace(3).

(0] OH
(0] (@) (0] HO @
- H0 Enolizacién
-y — — —
OH OH OH OH
(@] (@] (0] (6] (6] (6] OH (@]

Figura 8 La biosintesis de los policétidos

Nota: La condensacion aldélica intramolecular del &cido tri-ceto-octanoico y la posterior enolizacién da lugar al &cido

orsellinico (6).
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La principal ruta metabdlica de los acidos grasos implica la b-oxidacion y
escision dando acetato y un acido graso con dos a&tomos de carbono menos que
el &cido de partida, es decir, la reaccion inversa de la biosintesis. Sin embargo,
también existen otras rutas de oxidacion que dan lugar a nuevos metabolitos
que no estaban en la ruta biosintética(3). Por ejemplo, la figura 10 muestra
cémo la oxidacién alilica de un &cido dienoico y su posterior escision pueden
dar lugar a la formacion de un aldehido.

Ve L N U
o
R R’

R R’

.S OMMFC_ Rﬁ\E?_\LRv

Figura 9 Fragmentacion de grasas poliinsaturadas para dar aldehidos.

La oxidacion alilica seguida de lactonizaciéon en lugar de escision puede,
obviamente, dar lugar a lactonas. La reduccion de la funcion éacida a los
alcoholes o aldehidos correspondientes también es posible, al igual que las
reacciones de hidrogenacion y eliminacion. De este modo, se dispone de una

amplia variedad de entidades aliféticas.
B. Derivados del acido shikimico

El 4cido shikimico es un intermediario sintético clave para las plantas, ya que
es el precursor clave tanto de los flavonoides como de la lignina. Los
flavonoides son importantes para las plantas como antioxidantes, colorantes,
agentes protectores contra la luz ultravioleta y similares, y la lignina es un
componente clave de los materiales estructurales de las plantas, especialmente
de los tejidos lefiosos. El é&cido shikimico se sintetiza a partir de
fosfoenolpiruvato y eritrosa 4-fosfato, como se muestra en la figura 11, por lo
que su biosintesis parte de la via de los carbohidratos. Sus derivados suelen
reconocerse por el patrén caracteristico del shikimato de un anillo de seis
miembros con un sustituyente de uno o tres carbonos en la posicion uno y
oxigenacion en las posiciones tercera, y/o cuarta, y/o quinta. Sin embargo, los
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atomos de oxigeno de los productos finales no son los del shikimato de partida,
ya que éstos se pierden inicialmente y luego se sustituyen. En la biosintesis del
shikimato, a menudo es posible llegar a un producto dado mediante diferentes

secuencias de las mismas reacciones, y la ruta exacta utilizada dependera de la
composicién genética de la planta.
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Figura 10 Biosintesis del &cido shikimico.

Nota: El acido shikimico (4) se sintetiza a partir de fosfoenolpiruvato (1) y eritrosa 4-fosfato (7)

La aromatizacion del acido shikimico, sin adicién de los tres atomos de
carbono adicionales procedentes del fosfoenolpiruvato, da derivados del &cido
benzoico. El propio acido benzoico se encuentra en algunos aceites y sus
ésteres estdn muy extendidos por ejemplo el alcohol bencilico, el benzaldehido
y sus derivados. La hidroxilacién o aminacion del acido benzoico da lugar a

otra serie de productos naturales y algunos de los mas significativos, en
términos de olores de los aceites esenciales.

C. Terpenoides

Los terpenoides son, con diferencia, el grupo mas importante de productos
naturales en lo que a aceites esenciales se refiere. Algunos autores, sobre todo
en la literatura mas antigua, se refieren a ellos como terpenos, pero este término

se restringe hoy en dia a los hidrocarburos monoterpenoides. Se definen como
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sustancias compuestas por unidades de isopreno (2-metilbutadieno). El
isopreno no suele encontrarse en los aceites esenciales y en realidad no es un
intermediario en la biosintesis, pero el esqueleto de 2-metilbutano es
facilmente discernible en los terpenoides. La figura muestra las estructuras de
algunos terpenoides. En el caso del geraniol, un extremo de una unidad de
isopreno se une al extremo de otra formando una estructura lineal (2,6-
dimetiloctano) (3).

En el guaiol, hay tres unidades de isopreno unidas para formar una molécula
con dos anillos. Es facil imaginar coémo las tres unidades se unieron primero
formando una cadena y luego la formacién de enlaces de un punto a otro de la
cadena produjo los dos anillos. De forma similar, se utilizaron dos unidades de

isopreno para formar la estructura biciclica del a-pineno (16).

A

Figura 11 Unidades de isopreno en algunos terpenoides comunes.

Nota: Estructuras quimicas de Isopreno (8), geraniol (9), guaiol (10) y a-pineno (11)

La direccion de acoplamiento de las unidades de isopreno es casi siempre en
una direccion, el llamado acoplamiento cabeza-cola. Esto se muestra en la
figura 12. El extremo ramificado de la cadena se denomina cabeza de la
molécula y el otro, cola.

Figura 12 Acoplamiento cabeza-cola de dos unidades de isopreno.
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Este patron de acoplamiento se explica por la biosintesis de los terpenoides. El
intermediario clave es el &cido mevalonico, que se fabrica a partir de tres
moléculas de acetil CoA. La fosforilacion del acido mevalonico seguido de la
eliminacion del alcohol terciario y la descarboxilacion concomitante del grupo

acido adyacente da pirofosfato de isopentenilo.

Del mecanismo mostrado en la figura 13 se deduce claramente que las
estructuras terpenoides siempre contendran un multiplo de cinco atomos de
carbono cuando se forman por primera vez. Los primeros terpenoides que se
estudiaron contenian 10 4tomos de carbono por molécula y se denominaron
monoterpenoides. Esta nomenclatura se ha mantenido y asi los que tienen 5
atomos de carbono se conocen como hemiterpenoides; los que tienen 15,
sesquiterpenoides; los que tienen 20, diterpenoides; y asi sucesivamente. En
general, sélo los hemiterpenoides, monoterpenoides y sesquiterpenoides son
lo suficientemente volatiles como para ser componentes de los aceites
esenciales. Los productos de degradacion de los terpenoides superiores si

aparecen en los aceites esenciales, por lo que se incluiran en este capitulo (3).

(0] OH /l\/\ Mn*2 )\/\
N T —
Ho)k>6>\/\o,4 @ o@ Mg AN o@
®

/-\- Base H /_\_ Base
( (

5 _»/ Z
Jote T DT T e

Figura 13 Acoplamiento de unidades C5 en la biosintesis de terpenoides.

Nota: El pirofosfato de isopentenilo (12) puede isomerizarse para dar pirofosfato de prenilo (13). El
acoplamiento de estas dos unidades de 5 carbonos da una unidad de 10 carbonos, el pirofosfato de geranilo (14)

y nuevas adiciones de pirofosfato de isopentenilo (12) dan lugar a unidades de 15, 20, 25 y asi sucesivamente.
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D. Hemiterpenoides

Muchos alcoholes, aldehidos y ésteres, con un esqueleto de 2-metilbutano,
aparecen como componentes menores en los aceites esenciales. No es
sorprendente, en vista de la biosintesis, que el patron de oxidacion mas comun
sea el del prenol, es decir, 3-metilbut-2-eno-1-ol. Sin embargo, se ha observado
oxidacion en todas las posiciones. Esteres como el acetato de prenilo confieren
notas de salida afrutadas a los aceites que los contienen, y los tioésteres

correspondientes contribuyen al olor caracteristico del galbano (16).
E. Monoterpenoides

El pirofosfato de geranilo es el precursor de los monoterpenoides. La
heterdlisis de su enlace carbono-oxigeno da lugar al carbocation geranilo. En
los sistemas naturales, éste y otros carbocationes discutidos en este capitulo no
existen como iones libres sino como carbocationes incipientes retenidos en
sitios activos de enzimas y esencialmente incitados a reacciones cationicas por
el acercamiento de un reactivo adecuado. Las reacciones se describen en
términos quimicos, pero todas estan bajo control enzimatico, y las enzimas
presentes en la planta determinaran los terpenoides que producird. Asi, la
composicion del aceite esencial puede dar informacion sobre la composicion
genética de la planta. En la figura 14 se muestra una seleccion de algunas de
las rutas biosintéticas clave hacia los monoterpenoides (16)..

Los hidrocarburos monoterpenoides, presentes habitualmente en los aceites
esenciales, pueden ser artefactos del proceso de extraccion, como el p-cimeno
formado por ciclizacién y oxidacion. El mirceno predomina en el lipulo y las
hierbas, mientras que el limoneno esta presente sobre todo en los aceites de
citricos. El a-felandreno y el B-felandreno se encuentran en los aceites de
eucalipto y pino. El a-pineno, el B-pineno y el 3-careno son componentes
principales de la trementina.
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OH

Figura 14 Formacion de esqueletos monoterpenoides.

Nota: La reaccion del carbocation geranilo (15) con agua da geraniol (9) que posteriormente puede oxidarse a
citral (17). La pérdida de un protdn del geranilo da mirceno (16) y éste puede isomerizarse a otros hidrocarburos
aciclicos. Una reaccion de adicidn intramolecular electrofilica del geranilo da el carbocatién monociclico (18)
gue puede eliminar un proton para dar limoneno (19) o afiadir agua para dar a-terpineol (20). Una segunda
adicion intramolecular da el carbocation pinilo (21) que puede perder un protén para dar a-pineno (11) o B-
pineno (22). El carbocatién pinilo (21) también se puede alcanzar directamente a partir del carbocation mentilo

(18). El careno (23), otro material biciclico, puede producirse mediante reacciones similares. El reordenamiento
del carbocation pinilo (21) da el carbocation bornilo (24). La adicién de agua a éste da borneol (25) y éste puede
oxidarse a alcanfor (26). Un reordenamiento alternativo del pinilo da el esqueleto fenquilo (27) del que se deriva

la fencona (28).
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El geraniol y el nerol, derivados del pirofosfato de geranilo, son comunes en
los aceites esenciales, predominando el geraniol en la Monarda fistulosa y la
palmarosa. El citronelol se encuentra en los aceites de rosa, geranio y citronela.
Estos alcoholes, conocidos como alcoholes de rosa, son la clave del olor a rosa

y suelen encontrarse como ésteres en los aceites esenciales(3).

El linalol, producido por hidrélisis del pirofosfato de geranilo, abunda en la
hoja de azufaifo y otras plantas. Su acetato es importante en los aceites de
lavanda y de hojas de citricos. a-Terpineol, terpinen-4-ol y mentol destacan
por su amplia presencia y su efecto refrescante, especialmente en los aceites
de menta. El borneol y el isoborneol estan presentes en varios aceites
esenciales, y el timol tiene propiedades antimicrobianas. Los éteres
monoterpenoides como el cineol son significativos en el aceite de eucalipto, el
mentofuran en el de menta y el 6xido de rosa en los aceites de rosa y geranio.
Los aldehidos monoterpénicos, el citral (geranial y neral) y el citronelal,
destacan por su olor a limén, con altas concentraciones en la hierba limén y el

Eucalyptus citriodora(3).

Las cetonas monoterpenoides comunes incluyen la carvona, presente en la
menta verde y la alcaravea, la mentona en la menta y la salvia, y la pulegona
en el poleo. El alcanfor y la fenchona contribuyen a los olores de la lavanda,
la salvia, el romero y el hinojo (3).

F. Sesquiterpenoides

Los sesquiterpenoides, que contienen 15 atomos de carbono, tienen menor
volatilidad y puntos de ebulliciéon mas altos que los monoterpenoides. Aunque
son menos los que contribuyen al olor de los aceites esenciales, los que lo
hacen suelen tener umbrales de olor bajos y sirven como importantes
enddgenos Y fijadores de los componentes volatiles. El farnesol es el precursor
de todos los sesquiterpenoides, sintetizado a partir de pirofosfato de
isopentenilo y pirofosfato de geranilo. El carbocation farnesilo da lugar a
diversas estructuras ciclicas, como el bisabolano y el khusano. El farnesol y el
nerolidol tienen varios isomeros que se encuentran en la naturaleza. El a-
bisabolol, presente en el Myoporum crassifolium, la manzanilla, la lavanda y
el romero, tiene propiedades antiinflamatorias (3).
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Entre los mas famosos sesquiterpenoides estdn los cariofileno y el a-
humuleno, siendo el clavo y el lupulo fuentes notables. También se encuentran
el longifoleno, se encuentra en la trementina india, y el guaiol y el bulnesol en
el aceite de madera de guayaco. El guaiazuleno y el camazuleno tienen
propiedades antiinflamatorias y son de color azul, importantes en el aceite de
manzanilla. Los carotenoides son tetraterpenoides, y el p-caroteno forma
iononas y damasconas por degradacién. Las iononas y las damasconas tienen
olores intensos, contribuyendo significativamente a los aromas de los aceites
esenciales. El safranal y otros productos de degradacion de carotenoides
también influyen en los olores de los aceites esenciales. Las ironas, derivadas
del triterpenoide iripallidal en los rizomas del iris, difieren estructuralmente de
las iononas, pero contribuyen a la fragancia distintiva del iris (3).

3.1.3 Breve historia de su uso

Desde tiempos inmemoriales, los aceites esenciales (EOs) han sido parte integral
de diversas culturas en todo el mundo, desempefiando roles tanto practicos como
espirituales (17). Se desconoce si inicialmente se usaban con fines curativos o
domeésticos, pero hoy en dia se les otorga gran consideracion por su eficacia en

procedimientos clinicos.

Antiguo Egipto, China, India y Grecia: Los egipcios antiguos, aproximadamente
en el 4500 a.C., utilizaban aceites aromaticos en cosméticos y ungientos,
fusionando preparaciones herbales como anis, cedro, cebolla, mirra y uvas en
perfumes o medicinas (17). En China e India, entre el 3000 y el 2000 a.C., se
registrd el uso de mas de 700 sustancias, incluyendo canela, jengibre y sandalo,
con propiedades curativas. La influencia se extendi6 a Grecia, donde Hipdcrates,
padre de la medicina griega, prescribia "un bafio perfumado y un masaje

aromatico todos los dias para una buena salud" (17)

Antigua Roma y Medio Oriente: En Roma, los aceites esenciales se utilizaban
profusamente para aromatizar todo, desde camas hasta ropa, cortinas y mas.
Dioscorides, médico griego empleado por el ejército romano, documento
extensamente el uso de aceites esenciales en medicina. En el Medio Oriente, las
referencias biblicas destacan el uso de mirra y frankincienso, y fueron los arabes
quienes desarrollaron métodos de destilacion rentables y comerciales (17).
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Edad Media Europea: En Europa, la introduccion de aceites esenciales se retraso
hasta después de las Cruzadas, cuando veteranos retornados compartieron el
conocimiento de destilacion y perfumeria. Sin embargo, la asociacion religiosa
entre la elaboracion de hierbas y la brujeria ralentiz6é su aceptacion. Durante la
Peste Negra, se quemaban ocasionalmente pino y frankincienso para alejar a los

"espiritus malignos" (17).

Siglo XX: El verdadero auge de la aromaterapia comenzd en el siglo XX. En
1910, el quimico cosmético francés Gattefosse, al quemarse la mano, descubri6
accidentalmente las propiedades curativas del aceite esencial de lavanda. A partir
de este incidente, nacio el término "aromaterapia” cuando Gattefosse publico su
libro en 1928 (18). Durante la Guerra de Indochina (1948-1959), el médico
francés Jean Valnet descubri6 las propiedades antisépticas de los aceites
esenciales, lo que llevo a un mayor interés y reconocimiento global. En la década
de 1980, el Dr. Daniel Pénoél y el bioquimico Pierre Franchomme documentaron

las propiedades médicas de mas de 270 aceites esenciales (18).
3.1.4 Importancia en diversas industrias

La versatilidad de los EOs, a pesar de su alta volatilidad y susceptibilidad a la
oxidacion, ha llevado a su aplicacion en diversas industrias gracias a desarrollos
tecnoldgicos emergentes, en la actualidad, la investigacion cientifica ha explorado
y capitalizado su eficacia natural, especialmente en los sectores de alimentos y
salud publica. Distintos EOs han demostrado una amplia gama de actividades
bioldgicas, desde propiedades antimicrobianas hasta funciones antioxidantes. En
el ambito alimentario, donde la resistencia antimicrobiana plantea desafios, los
EOs han surgido como candidatos potentes con actividad antimicrobiana contra

diversas bacterias contaminantes (19).

En la industria alimentaria, los EOs no solo se utilizan como aditivos para mejorar
el sabor y aroma de los alimentos, sino que también actlan como agentes
conservantes debido a sus componentes antimicrobianos, mostrando eficacia a
concentraciones minimas. Ademas, en la agricultura, se han realizado estudios
recientes que se centran en los EOs y sus extractos como alternativas naturales a
los productos quimicos sintéticos para el control de plagas (20).
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La nanoencapsulacion ha revolucionado la aplicacion de EOs al mejorar su
estabilidad fisica y protegerlos contra factores ambientales. Este avance se refleja
en la preservacion de alimentos y la prevencion de la produccion de micotoxinas
causadas por hongos. Ademas, los EOs se utilizan como aditivos y potenciadores
de sabor en alimentos, ganando popularidad por la variedad de aromas que

aportan (19).

En el ambito farmacéutico y biomédico, la aplicacion de sistemas de
nanotransporte de EOs ha demostrado eficacia, ofreciendo caracteristicas como
liberacion controlada de farmacos y proteccién contra factores ambientales. La
combinacion sinérgica de EOs y nanoparticulas ha mejorado significativamente
la actividad antimicrobiana, abriendo posibilidades prometedoras en la lucha

contra enfermedades infecciosas (20).

Ademas de su impacto en la industria alimentaria y farmacéutica, los EOs se
exploran como alternativas ecoldgicas en la agricultura, sustituyendo pesticidas
quimicos. También se investiga su aplicacion en textiles antimicrobianos, con
microencapsulacion de EOs que brindan propiedades antimicrobianas a tejidos,
especialmente en el &ambito médico. En conclusién, la relevancia de los EOs en
diversas industrias se destaca por su versatilidad y multiples aplicaciones. La
informacion proporcionada se basa en estudios cientificos, y para obtener detalles

especificos, se hace referencia a las fuentes correspondientes (19) (20)

3.2 Métodos de Extraccion:

La eleccién del método de extraccion desempefia un papel crucial en la calidad y pureza
final de los aceites esenciales obtenidos. La transferencia de uno 0 mas componentes
de un recurso biolégico desde su material de origen a una fase fluida, seguida de la
separacion de la fase fluida y la recuperacion del componente o componentes del fluido,
se conoce como extraccion.

Estos métodos se pueden clasificar en dos categorias principales: métodos clasicos /
convencionales, y técnicas innovadoras / no tradicionales. Segun el principio de
extraccion, la extraccion con disolventes, la destilacion, el prensado y la sublimacién
son algunos de los procesos de extraccion mas utilizados siendo el primero el método
mas utilizado. La extraccion de productos naturales se realiza por etapas:
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El disolvente penetra a traves de la matriz sélida
El soluto se disuelve en el disolvente

El soluto se difunde fuera de la matriz sélida

o w >

Se recogen los solutos extraidos

Cualquier factor que mejore la difusividad y la solubilidad en los pasos anteriores
facilitara la extraccion. Las propiedades del disolvente de extraccion, el tamafio de las
particulas de las materias primas, la relacion disolvente/sélido, la temperatura de

extraccion y la duracion de la extraccion afectaran también a la eficacia de la extraccion
3.2.1 Métodos convencionales de extraccion

El objetivo principal de cualquier técnica de extraccién es optimizar la
recuperacion de los compuestos objetivo a partir de una muestra, garantizando al
mismo tiempo la integridad de los compuestos de interés y minimizando la
coextraccion de contaminantes no deseados o sustancias quimicas no deseadas.
La industria y los investigadores siguen confiando en los procedimientos de
extraccion tradicionales o con disolventes. En estos procedimientos tradicionales
se utilizan métodos de extraccion solido-liquido como formas especificas de
destilacion al vapor, maceracion y extraccion Soxhlet para extraer sustancias
quimicas de una matriz solida utilizando disolventes. Cabe destacar que estos
procedimientos suelen llevar mucho tiempo y requieren cantidades considerables
de disolventes organicos peligrosos, lo que plantea problemas de seguridad para
el personal en contacto con estas sustancias quimicas, asi como para los
consumidores. Estas preocupaciones por la seguridad, junto con los nuevos
deseos de los consumidores de articulos alimentarios mas sostenibles y naturales,
han ayudado al desarrollo de varias tecnologias y procesos industriales
potenciales. Las tecnologias tradicionales, por otro lado, se siguen utilizando y

modificando para adaptar los equipos tradicionales a las demandas del mercado
A. Extraccidn por prensado

El prensado es un proceso sin disolventes para extraer aceite comestible de
diversas fuentes, como frutos secos y semillas. El proceso de extraccion por
prensado se divide en dos etapas: la preparacion de la muestra y la extraccion.
El término "preparacién de la muestra" se refiere al proceso de aplicar
diferentes pretratamientos a una muestra antes de la extraccion con el fin de
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mejorar la eficacia de la extraccion. Las actividades de limpieza, rotura,
trituracion y calentamiento, por ejemplo, pueden formar parte del proceso de
preparacion de la muestra. El calentamiento de las muestras suele realizarse a
una temperatura de 90-115°C. El paso de pretratamiento tiene como objetivo
degradar o ablandar la estructura celular de la muestra y disminuir el contenido
de humedad, lo que puede mejorar la eficacia de la etapa de extraccion
posterior (21).

El procedimiento de extraccion se llevara a cabo utilizando un equipo de
prensa de tornillo tras la fase de calentamiento. Durante la fase de prensado
pueden obtenerse rendimientos de aceite de hasta el 71%-82% (21). Aunque la
extraccion por prensado es ineficiente, sigue siendo la Unica técnica de
extraccion en ciertas regiones rurales. Debido a la importante cantidad de
aceite que queda en la torta de prensado, que suele ser del 20%-30%, el proceso
suele continuar con la extraccion con disolventes. Los limites de la extraccion
por prensado podrian ser que es dificil hacerlo a gran escala y que varias
variables influyen en el rendimiento de la recuperacion, como el tipo de
muestra, la seleccion de la expulsora, la temperatura de extraccion a presion y

el tiempo (22).

Existen dos formas de extraccion por prensado: el prensado en frio y el
prensado en caliente. La diferencia fundamental entre ambos procedimientos
es que el prensado en frio no utiliza mas calor que el creado por la friccién
durante la operacion de prensado. El prensado en frio es la técnica preferida de
las dos porque puede generar productos oleaginosos de mayor calidad, ademas
que, dado que el aceite es un producto sensible al calor, el calor utilizado en el
proceso de prensado en caliente puede acelerar la oxidacion del aceite,
disminuyendo su calidad. En cambio, el prensado en frio tiene un rendimiento
de extraccién menor que el prensado en caliente, pero se prefiere, sobre todo en
la industria de alimentos. Debido a su alta calidad, el aceite prensado en frio
suele tener un precio superior en el mercado. Dado que el prensado en frio se
emplea a menudo para extraer aceite de alta calidad, una menor produccion de
aceite se convierte en un problema que debe abordarse, como resultado, la

industria ha intentado mejorar el proceso de extraccion
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utilizando diferentes formas de equipos de prensado, como prensas

hidraulicas.

Materia prima —-&

Aceite - [

Figura 15 Representacion esquematica del equipo de extraccion de la
prensa de tornillo — escala laboratorio.

Nota: Imagen inspirada en la representacion de Riayatsyah, T. M. I., Sebayang, A. H.,
Silitonga, A. S., Padli, Y., Fattah, I. M. R., Kusumo, F., ..., Mahlia, T. M. I. (22)

B. Extraccion vortical o turbo

Una técnica de extraccion moderada es una maceracion basica sin embargo se
han hecho muchos intentos para reducir el tiempo necesario. Aunque la
agitacion y la mezcla proporcionan el mismo rendimiento que la maceracién
motora, la extraccion vortical o turbo es méas rapida puesto que utiliza una
batidora rapida o un homogeneizador como consecuencia, el equilibrio de
maceracion se alcanza considerablemente mas rapido y en un periodo de
tiempo asombrosamente corto. La energia producida por la rapida mezcla y
trituracion de la materia prima eleva la temperatura en la extraccion, lo que no
es deseable debido al riesgo de degradacion de los componentes termolabiles.
En consecuencia, la elevacion de la temperatura debe mantenerse al minimo y
se conseguir deteniendo la operacion o enfriando el recipiente. Se ha
demostrado que, en contraste con la maceracion y la permeacion, la turbo
extraccion es mejor que la maceracion y esté a la par con la permeacion cuando

se emplea el enfoque vortical (25).
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Condensador

Salida de agua

Entrada de agua

Agua y muestra

Motor turbo

Toma de muestra

Figura 16 Representacion esquematica del equipo de extraccion turbo o vortical —
escala laboratorio

Nota: Imagen inspirada en la representacion de Mahawer, S. K., Himani, Arya, S., Kumar, R., & Prakash,
0. (25)

C. Decoccién

La decoccion es un método excelente para extraer componentes solubles en
agua que no se dafian con el calor. La decoccion es un método de extraccion
de sustancias quimicas activas mediante agua, la preparacion liquida se realiza
hirviendo los componentes con agua. La decoccion es el método de eleccion
cuando se trabaja con plantas duras y fibrosas, cortezas y raices, y plantas que

contienen compuestos solubles en agua.

Tanto la decoccién como la maceracion se basan en el remojo en agua fria o
hirviendo. El agua se utiliza como menstruum en este meétodo, y los
ingredientes se pican en trozos pequerfios antes de cocerlos durante 10-15min.
Una vez hervido, enfriado y filtrado el liquido, se vierte mas agua para obtener
el volumen deseado (3). La elaboracion de decocciones se ha descrito de
diversas maneras. En forma de yavakuta (pequefios trozos), la muestra cruda
se coloca en ollas de barro o recipientes de cobre estafiado con arcilla en el

exterior segun la técnica ayurvédica, conocida histéricamente como kwatha.
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Se vierte agua en la olla, que luego se cuece a fuego abierto. Si la sustancia es
blanda, utilice 4 veces la cantidad de agua por cada parte de muestra; si es
moderadamente dura, utilice 8 veces la cantidad de agua; y si es
extremadamente dura, utilice 16 veces la cantidad de agua. A continuacion, la
combinacion se reduce a una cuarta parte de su volumen original en la
maceracion suaves y a una octava parte en las sustancias moderada o
extremadamente duras mediante ebullicion a fuego lento. Tras enfriar y colar
el extracto, el filtrado se recoge en recipientes limpios (21).

Aungue muchos componentes de las plantas, como los carbohidratos, los
poliglucésidos flavonoides, los alcaloides cuaternarios, las saponinas y los
taninos, son solubles en agua, rara vez se extraen utilizando agua. Los extractos
de metanol y agua se utilizan habitualmente para extraer tales sustancias

quimicas.

Muestra con liquido extractor

= Agitador

Placa calefactora

Figura 17 Representacion esquematica del equipo de extraccion mediante
decoccidén — escala laboratorio

Nota: Imagen inspirada en la representacion de Miralrio & Vazquez (26).

D. Destilacion — Hidrodestilacion

Los procedimientos de destilacion se utilizan para separar mezclas liquidas
binarias y multicomponentes empleando los puntos de ebullicion particulares
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de cada componente seguidos de etapas de condensacion. Este método de
extraccion y separacion se ha utilizado durante mas de 5000 afios, y las
primeras publicaciones que combinaban numerosos procedimientos vy
protocolos de destilacion para crear "aguas destiladas™ de plantas y animales
se publicaron en 1481 y 1525, respectivamente. La destilacion es el proceso
mas comun para aislar moléculas volatiles de otras combinaciones de
sustancias quimicas o de numerosas matrices biologicas, incluidas las
macroalgas, para extraer productos naturales (3). El agua, el vapor de agua y
la destilacion al vapor son los tres principales procesos de extraccion utilizados
para extraer los aceites esenciales de las plantas, siendo este ultimo el mas

utilizado.

La destilacion al vapor es un método de extraccion de aceites esenciales de una
matriz mediante la introduccion de vapor en un tanque que contiene las

muestras. A continuacion, el vapor y los vapores de los aceites esenciales se

enfrian y se condensan, dando lugar a una combinacion de aceite y agua que
se separa facilmente. Cuando se trata de extraer sustancias quimicas volatiles,
la destilacion al vapor es actualmente el método mas utilizado en la industria
alimentaria. Sin embargo, dado que la destilacion al vapor de los volatiles lleva
mucho tiempo, estas técnicas de extraccion son operaciones de alto consumo
energético. Ademas, la exposicion prolongada a sustancias quimicas volatiles
a altas temperaturas durante la extraccion puede provocar cambios quimicos y

afectar a las caracteristicas de los componentes extraidos.

En el ambito convencional, el método de destilacion por vapor o agua (28)
destaca como el mas comun. La duracion de este proceso, que puede variar
entre 1y 10 horas, influye directamente en la cantidad y calidad de los aceites
esenciales. Durante la destilacion, los materiales vegetales se exponen al vapor
de agua, liberando los aceites esenciales por evaporacion. La hidrolisis de
ésteres durante la destilacion puede tener implicaciones significativas en
aceites con altas concentraciones de ésteres, y algunos aceites esenciales
requieren rectificacion para eliminar impurezas indeseadas. Estos procesos
resaltan la complejidad y la necesidad de cuidado en la extraccidn de aceites
esenciales por destilacion.

Se han introducido varias mejoras en los equipos de destilacion al vapor para
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solucionar los principales defectos de esta tecnologia y adaptarla a diversas
aplicaciones industriales. La invencion del equipo de extraccion por
destilacion al vapor (SDE), que permite la condensacion simultanea de un
destilado al vapor y un disolvente de extraccion inmiscible, surgié del
acoplamiento de las técnicas de destilacion al vapor y de extraccion con
disolventes. El equipo de microondas también se utilizé en diversos disefios
técnicos, como la hidrodestilacion por microondas, la destilacion al vapor
acelerada por microondas y la destilacion al vapor por microondas, por
nombrar algunos. Se han investigado nuevos extractores de destilacion al
vapor para diversas aplicaciones y ahora se consideran metodos de extraccion
respetuosos con el medio ambiente. En comparacién con los equipos estandar
de destilacién al vapor, los procesos innovadores de destilacion al vapor son
muy eficientes en la recuperacion de sustancias quimicas importantes a la vez

que minimizan el tiempo, los ciclos de extraccion y el uso de energia (29)

La hidrodestilacion es un método tradicional de extraccion de los
componentes de las plantas que no implica el uso de disolventes orgéanicos.
Los materiales vegetales se introducen en un compartimento de destilacién, se
afiade agua en cantidad adecuada y la mezcla se calienta hasta que hierve.
Como alternativa, se introduce vapor directamente en la muestra vegetal. Los
principales elementos que influyen en los componentes bioactivos libres del
crudo vegetal son el agua caliente y el vapor. La combinacion de vapor de agua
y aceite se condensa debido al enfriamiento indirecto con agua. La
hidrodestilacion tiene el potencial de ser una tecnologia beneficiosa para
extraer aceites esenciales de una gran variedad de plantas y componentes. El
rendimiento se ve afectado por varios factores, como el peso de la materia
prima, el volumen de agua utilizado, el tamafio de la materia prima y el tipo de
materia prima. Los tres procesos fisicoquimicos principales que intervienen en
la hidrodestilacion son la hidrodifusiéon, la hidr6lisis y la descomposicion por
calor. Algunos componentes volatiles pueden perderse a altas temperaturas de
extraccion. Debido a esta limitacion, s6lo puede utilizarse para extraer

compuestos termolabiles (30).

El método de hidrodestilacion (HD) siguiendo un enfoque similar a la
destilacion por arrastre de vapor (SD), emplea un aparato tipo Clevenger. La

extraccién siempre es seguida de un proceso de decantacion de los aceites
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esenciales recolectados a intervalos especificos. Este método se monitorea con
precision mediante software disefiado y medicion del consumo de energia. Los
aceites esenciales resultantes se almacenan a 4 °C para investigaciones

posteriores (30).

Mafraz de destilacion

Placa calefactora

Figura 18 Representacion esquematica del equipo de extraccion mediante destilacion — escala
laboratorio

E. Extraccion por solventes

Otro método utilizado con frecuencia en la industria para extraer aceite
comestible u otros productos quimicos es la extraccion con disolventes. Se ha
utilizado en el tratamiento de residuos, la ingenieria alimentaria, los productos
farmacéuticos y la hidrometalurgia, entre otras industrias. La extraccion con
disolventes es un metodo de separacion que utiliza un disolvente quimico para
extraer liquido de una muestra sélido-liquida. No importa si el disolvente es
polar o no polar. El hexano, el etanol, el metanol, el cloroformo, el éter
dietilico, el éter de petroleo y la acetona son disolventes habituales en la
industria. La extraccion con disolvente es un método de transferencia de masa
que incluye la transferencia de aceite de una muestra a un disolvente. La
muestra s6lida y el disolvente pueden absorber el disolvente al mismo tiempo.

Ambos acontecimientos tienen lugar al mismo tiempo hasta que se alcanza el
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equilibrio. El procedimiento de extraccion puede llevarse a cabo de forma
continua o por lotes. Por ejemplo, en un proceso continuo se utiliza la
extraccion por etapas o a contracorriente; pero en un proceso por lotes se utiliza
la extraccion en columna fija o Soxhlet (28). Durante la etapa de preparacion
de la muestra, ésta se tritura en trozos mas pequefios para aumentar su
superficie. Esto mejora el rendimiento del aceite de extraccion al aumentar el
area de contacto entre el disolvente y la muestra. Ademas, algunas de las
muestras se cuecen para ablandar o romper los tejidos celulares. Este
procedimiento facilita la posterior penetracion del disolvente en la muestra
(31). EI érea de contacto entre la muestra y el disolvente puede aumentarse
utilizando un patron de flujo en contracorriente. Asi se puede aprovechar mejor

el disolvente y, en consecuencia, aumentar la cantidad de producto extraido.

La torta, también conocida como harina desgrasada, se recoge en un extremo
del proceso de extraccion, mientras que la solucion de disolvente y aceite se
recoge en el otro. Para separar el aceite del disolvente, es necesario separar aun
méas la solucion. Normalmente, la separacion se realiza evaporando el
disolvente mediante el calentamiento de la solucion a 80°C. Simultdneamente,
se introduce vapor para evaporar el disolvente de la solucién. El disolvente
restante en la solucién se reduce a aproximadamente un 5% tras el
procedimiento. A continuacion, el disolvente residual se separa ain mas

mediante una técnica de extraccion con vapor a 110°C al vacio (31).

El disolvente recuperado se vuelve a afadir al proceso de extraccion. Ademas,
la harina desgrasada, una harina rica en proteinas, se refina ain méas a 60°C
utilizando un tostador para eliminar el disolvente absorbido. La harina
desgrasada se seca en la secadora una vez eliminado el disolvente hasta que el
nivel de humedad es satisfactorio. La harina seca se guarda en un almacén
antes de ser enviada a la industria para su uso en otras industrias, incluido el
sector de la alimentacion y las bebidas, para fabricar productos consumibles
ricos en proteinas (3).

Aunque un disolvente adecuado puede proporcionar un mayor rendimiento de
extraccion de aceite, este método presenta desventajas como la contaminacién
ambiental y los residuos de disolvente en los productos finales, lo que limita

el uso del aceite en aplicaciones culinarias y medicinales, sin embargo, cuando
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se emplea alcohol como solvente, el aceite esencial se considera de calidad

"grado alimenticio” y seguro para el consumo. Esta técnica encuentra

aplicaciones frecuentes en la industria del perfume, donde la pureza del aceite
esencial es esencial y la presencia residual del solvente no presenta

inconvenientes significativos (28).

{ —— = Termdmetro

Condensador

Aceite extraido

Figura 19 Representacion esquematica del equipo de extraccion por arrastre
de vapor mediante Solventes — escala laboratorio

3.2.2 Técnicas modernas de extraccion

Los métodos tradicionales como la extraccion liquido-liquido, la extraccion
solido-liquido y la extraccion térmica se han realizado desde hace siglos para
conseguir la solubilidad deseada de los compuestos y una transferencia de masa
eficiente, ya sea con la ayuda de disolventes o con la ayuda de energia térmica.
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Pero los métodos convencionales de extraccion se convierten en un proceso
arduo, ya que consumen una enorme cantidad de disolvente y requieren la mayor
parte del tiempo para la extraccion (preparacion) de la muestra, lo que conlleva
un aumento del coste del analisis. De ahi que la necesidad de técnicas mas exactas
y precisas para la extraccion haya allanado el camino para el desarrollo de nuevas
técnicas analiticas para la extraccion eficaz de los componentes polares y no

polares.

Algunas de las técnicas modernas de extraccion son la extraccion asistida por
microondas (MAE), la extraccion asistida por ultrasonidos (UAE), la extraccion
con fluidos supercriticos (SFE), la extraccion con disolventes a presion (PSE), la
extraccion a alta presion (HPE), la extraccion asistida por calentamiento éhmico
(OHAE) vy la extraccion asistida por campos eléctricos pulsados. Estas técnicas
suponen una mayor comodidad debido a la disminucién del tiempo de extraccion,
la mejora de la velocidad de extraccion, la reduccion del uso de disolvente
organico, la pérdida minima de compuestos termosensibles, el menor coste del

analisis y el proceso de andlisis totalmente automatizado.
A. Extraccion asistida por ultrasonidos (EAU)

El uso de ultrasonidos en la extraccion es una de las técnicas mas prometedoras
e innovadoras desde finales del siglo XX, con innumerables aplicaciones en el
campo del procesado y la tecnologia alimentaria. Los ultrasonidos, una rama
de la ciencia acustica, son ondas elasticas (mecéanicas) que se propagan con la
ayuda de un medio y que tienen frecuencias que se extienden mas alla del rango
audible normal de los humanos (20Hz-20kHz). Son ondas sonoras de alta
frecuencia con frecuencias comprendidas entre 20kHz y 10MHz, que pueden
atravesar gases, solidos y liquidos. Una onda ultrasénica se produce por la
transferencia continua de energia de una particula del medio a otra debido a la
vibracion constante que produce la particula. Este proceso depende de variables
fisicas como la potencia de los ultrasonidos (W), la frecuencia (Hz), la longitud
de onda (cm) y la intensidad (W cm?). Segun la frecuencia de las ondas
ultrasonicas, éstas pueden clasificarse en dos tipos, que son los més utilizados
en la industria. Los ultrasonidos de baja potencia, o de diagndstico, o de alta

frecuencia, o de baja intensidad tienen frecuencias entre
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100kHz y 1MHz e intensidad <1Wcm™ aplicadas a la evaluacion no
destructiva de la calidad de la muestra. Los ultrasonidos de alta potencia o baja
frecuencia utilizan frecuencias bajas (10-100kHz) e intensidades altas
superiores a IWcm (hasta 1000Wcm) y tienen efectos significativos sobre
las propiedades fisicas y quimicas de la materia vegetal, lo que facilita y

acelera la preparacion de las muestras (32).

La extraccion asistida por ultrasonidos (EAU) funciona basandose en dos
fendmenos importantes, a saber, la difusion y la cavitacion. Cuando las ondas
ultrasénicas atraviesan liquidos se crean ciclos alternativos de las regiones de
compresion (alta presion) y rarefaccién (baja presion). Debido al gradiente de
presion en el medio, se crean burbujas de gas que se agrandan y colapsan en
ciclos posteriores por el proceso de difusion (gases disueltos en el medio),
teniendo alli una mayor superficie en la region de rarefaccion. Posteriormente,
las burbujas de gas alcanzan un tamafo critico y se produce un colapso
instantaneo (cavitacion) de las burbujas de gas, creando asi puntos calientes
(ondas de choque) y microchorros en la superficie sélida. Las regiones de
ondas de choque presentan temperaturas muy elevadas de aproximadamente
5000°K y presiones de aproximadamente 100MPa, lo que acelera la
reactividad quimica del medio y favorece mayores tasas de transferencia de
calor y masa. Debido al fenomeno de cavitacion, la corriente liquida de alta
velocidad en movimiento (microchorro) y los puntos calientes inducen una
tension mecanica, que provoca el pelado de la superficie, la erosion, la rotura
de las particulas, la disrupcion de la pared celular y, finalmente, la penetracion
del disolvente en las células, lo que aumenta la solubilidad de los componentes
presentes en el medio. Esto favorece la facil liberacion de los bioactivos o de
un componente de la matriz biolégica; por Gltimo, la extraccion se consigue
mediante un mecanismo de difusién interna sin que se produzcan cambios

fisicos en la estructura y la funcién de los extractos (32).

Este efecto presenta numerosas ventajas: mayor rendimiento de extraccion,
mejor recuperacion del disolvente, aumento de las tasas de transferencia de
masa y difusion, menor consumo de tiempo y mejor recuperacion de los
compuestos termoestables. La EAU se lleva a cabo utilizando instrumentos

ultrasénicos (ultrasonidos), que comprenden un generador de ultrasonidos, que
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produce energia mecénica; un transductor, que ayuda a convertir las ondas
mecénicas en ondas sonoras de frecuencias ultrasdnicas; y un sistema de
aplicacion, también Ilamado emisor, que amplifica y transfiere las ondas
ultrasonicas a la muestra. Las ondas ultrasonicas utilizadas en el proceso de
extraccion pueden aplicarse directa o indirectamente a la muestra. Aunque
existen diferentes tipos de transductores en el mercado, el mas utilizado es el
piezoeléctrico, que estd hecho de materiales ceramicos y tiene una eficacia
excelente del 80%-95% que otros tipos (33).

Para que la EAU tenga éxito, los factores que influyen en la eficacia de la
extraccion son muy importantes. Pueden ser factores intrinsecos, como la
frecuencia, la longitud de onda y la amplitud, o parametros extrinsecos, como
la potencia y la intensidad ultrasonicas, el tiempo, la temperatura, el tipo de

disolvente, el disefio del reactor y el disefio de la sonda.

Transductor
Generador de
ultrasonidos ]
T >7 » Recipiente encamisado

— Sonda de ultrasonido

I_I®
O O

——> Solvente con muestra

Figura 20 Representacion esquematica del equipo de Extraccion Asistida
por Ultrasonidos

B. Extraccion con fluidos supercriticos (SFE)

La extraccion con fluidos supercriticos es una de las tecnologias ecolégicas
mas novedosas y prometedoras, que se esta utilizando para la recuperacién de
compuestos puros en las industrias alimentaria, farmacéutica y cosmética
consiguiendo sostenibilidad, respeto al medio ambiente, no toxicidad y
rentabilidad. La tecnologia supercritica comenzo a introducirse en la escala
industrial a partir de principios de la década de 1960, desde que el bardn

Charles Cagniard de la Tour introdujo el concepto de "punto critico” en 1822
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(3). Los fluidos supercriticos son los fluidos de un estado homogeéneo que tiene
caracteristicas criticas (temperatura, presion, densidad) por encima de las
cuales no se produce un cambio de fase al aumentar la temperatura o la presion.
Se trata de un estado por encima del punto critico en el diagrama de fases, que
se comporta tanto como liquido y gas. Por ejemplo, un aumento de la
temperatura superior a la temperatura critica de la muestra puede dominar las
perturbaciones intermoleculares (fuerza) provocadas por la energia cinética de
las moléculas presentes en la muestra para licuar o condensar la muestra en su
fase liquida. Al mismo tiempo, el aumento de la presion por encima de su
presion critica no permitira que la muestra experimente un cambio de fase a
partir de una fase gaseosa pura. Por lo tanto, mediante un equilibrio adecuado
entre los dos fendmenos mencionados, existe un tercer estado homogéneo
entre un estado liquido y gaseoso puro que tiene propiedades Unicas ejemplares

atiles para la extraccion eficaz de compuestos de una matriz (28)

Las mayores difusividades de la SFE indican mayores propiedades de
transferencia/transporte de masa de soluto en una matriz sélida que en una
matriz liquida y, por lo tanto, posee fuerza disolvente para extraer el soluto de
la matriz sélida, que también depende de la temperatura y la presion (las
difusividades aumentan con la temperatura mientras que disminuyen con un
aumento de la presion), por lo que se aprovecha al maximo en el proceso de
extraccion. Por lo tanto, a medida que la sustancia se acerca a la region
supercritica, reconoce toda la singularidad del super fluido, facilitando asi una
extraccion excelente y eficaz de los componentes polares y no polares de los
alimentos. El Superfluido mas utilizado es el diéxido de carbono debido a sus
excelentes propiedades: punto critico mas alto, quimicamente inactivo, no
toxico, respetuoso con el medio ambiente y generalmente reconocido como

seguro (33).
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Figura 21 Representacion esquematica del equipo de Extraccion con fluidos
supercriticos

Nota: Imagen inspirada en la representacion de Hartati, Salleh, Che Yunus & Aziz(34)

C. Extraccion asistida por microondas (MAE)

La extraccion asistida por microondas es un método de extraccion novedoso, que
ha ganado una enorme popularidad en comparacion con los métodos de
extraccion tradicionales debido a su menor tiempo de extraccion y a la menor
utilizacion de disolventes. Las microondas son ondas electromagnéticas no
ionizantes, que tiene frecuencias entre 300MHz y 300GHz teniendo una longitud
de onda en aire o vacio entre 1m y 1mm. Se sitGan entre los rayos X y los

infrarrojos en el espectro electromagnético (35).

La MAE se fundamenta en la transferencia directa de energia a través de
interacciones moleculares con el campo electromagnético, convirtiendo la energia
electromagnética en energia térmica. Las microondas estan formadas por dos
campos perpendiculares oscilantes, el eléctrico y el magnético, que sirven como
portadores de comunicacion y energia. Esta transformacién electromagnética en
energia calorifica puede tener lugar por un doble mecanismo: la conduccion
ionica y la rotacion dipolar tanto en la muestra como en el disolvente. La

aplicacion directa de las ondas sobre los materiales provoca la capacidad de
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convertir una parte de la energia absorbida en energia calorifica sin practicamente
ninguna pérdida de calor en el entorno. Este mecanismo de calentamiento Unico
reduce el tiempo de extraccion en comparacion con las técnicas de extraccion

convencionales (3).

La MAE funciona en funcién de la humedad presente en el material. Cuando se
aplican microondas al material, la humedad se calienta y se evapora, lo que crea
una acumulacién masiva de presion en la pared celular. En consecuencia, se
produce la hinchazon y ruptura de la célula, con la consiguiente lixiviacion de
todos los fitoconstituyentes. La MAE inducira la interrupcion de los enlaces de
hidrogeno y la migracién de los solutos (iones disueltos), lo que se traduce en una
mayor penetracion del disolvente en la matriz, facilitando asi la extraccion de los
compuestos objetivo. Este enfoque contrasta con los métodos convencionales de
transferencia de calor por conveccién, conduccion y radiacion a través de la

superficie externa del material (3).

Existen dos tipos principales de sistemas MAE: los de recipiente abierto y los de
recipiente cerrado. En los sistemas cerrados, la extraccion se lleva a cabo a
temperatura y presion controladas, mientras que en los abiertos se realiza en
condiciones atmosféricas, el disefio cerrado ademas protege compuestos sensibles
a la luz de la oxidacién, y optimiza la penetracion uniforme de calor,
especialmente para particulas grandes o aglomerados (11).. En general, tanto los
sistemas MAE abiertos como los cerrados constan de los siguientes componentes:
un generador de microondas, que tiene un magnetron que genera energia de
microondas, una guia de ondas para propagar las microondas desde la fuente hasta
la cavidad de microondas, una cavidad donde se coloca la muestra y un circulador,
que permite que las ondas se muevan so6lo en la direccién de avance.

Una ventaja clave de la MAE es su naturaleza verde y su simplicidad de uso.
Notablemente, el contenido de agua in situ dentro de las células vegetales puede
actuar como solvente propio, reduciendo o eliminando la necesidad de solventes
adicionales. Esto no solo disminuye los costos y tiempos de extraccion, sino que
también hace que el método sea mas sostenible al reducir el consumo de
solventes, especialmente solventes organicos. La MAE permite controlar varios

pardmetros, como tipo de solvente, relacion solido-liquido, tamafio de particula,
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contenido de humedad, potencia de microondas, tiempo de extraccion, ciclos de

radiacion, forma y tamarfio del recipiente, presion y temperatura de extraccion.

Naturaleza del disolvente: Los disolventes de mayor constante dieléctrica
(disolventes polares) se consideran muy superiores para la MAE, ya que los
disolventes no polares son transparentes a las microondas y, por tanto, no se

calientan.

Tiempo de extraccion: La cantidad de analitos extraidos puede incrementarse
aumentando el tiempo de extraccion. Se utilizan diferentes rangos de tiempo en

funcion del metabolito de interés.

Potencia de las microondas: Tiene una relacion inversa con el tiempo de
irradiacion. Una exposicion mas prolongada a niveles de potencia méas bajos se
ha considerado méas adecuada en la mayoria de las extracciones. Los niveles de
potencia mas elevados provocan la ruptura repentina de las células, lo que puede

afectar a la calidad del analito aislado.

Temperatura: La temperatura esta estrechamente relacionada con el proceso de
extraccion. A medida que aumenta la temperatura, también aumenta la presion,
lo que provoca un problema de seguridad. Si la temperatura esta bajo control, se
puede mejorar la eficacia del proceso aumentando la capacidad del disolvente al

disminuir su viscosidad o al disminuir su tension superficial.

Una variante de la MAE es la extraccion por microondas sin solventes (SFME)
(13). Esta técnica combina la irradiacion de microondas con la destilacion,
realizdndose generalmente a presion normal. En SFME, se colocan materiales
vegetales frescos o previamente humedecidos directamente en un aparato de
extraccién por microondas, sin solvente adicional. La radiacion calienta el agua
in situ en los materiales vegetales, aumenta la presion interna de las células y
provoca la ruptura de la pared celular, liberando asi el aceite esencial. SFME se
destaca por la eliminacion de solventes, alta eficiencia de extraccion, calidad del
aceite obtenido y su impacto seguro y ecoldgico en comparacion con la
hidrodestilacion tradicional (HD) (13).
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—— Condensador

Separator de agua / aceite

—» Co ntrol de Potencia

— Control de tiempo

Matriz de Muestra —=

Bo
ton de encendido / apagado

Figura 22 Representacion esquematica del equipo de Extraccion asistida por microondas

Nota: Imagen inspirada en la representacion de Liu & et. al.(13)

D. Extraccion asistida por campo eléctrico pulsado (PEF)

La PEF es una innovadora tecnologia no térmica, muy conocida por su extraccion
de componentes intracelulares. Esta técnica se basa en la aplicacion directa de
pulsos de alto voltaje (kV) durante periodos de duracion muy cortos
(micro/milisegundos). Este pulso genera un campo eléctrico cuyas intensidades
dependen de la distancia entre los dos electrodos y del voltaje suministrado. Los

dos mecanismos del PEF son la electroporacion y la ruptura eléctrica. Cuando la
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intensidad del campo eléctrico es alta, se produce un fendmeno de disrupcion
celular por electroporaciéon, que mejora la permeabilidad de la membrana
citoplasmatica y facilita la extraccion de compuestos polares y no polares (3).
Tras superar un valor umbral de alrededor de 1V de potenciales transmembrana,
se desarrolla una repulsién en la parte débil de la membrana, que es responsable

de un aumento significativo de la permeabilidad.

El sistema de extraccion PEF consta de un generador de impulsos, una cdmara de
tratamiento, un sistema de manejo de fluidos, un sistema de monitorizacion y un
sistema de control de la temperatura (33). EI PEF puede funcionar en modo
continuo o discontinuo, dependiendo de la configuracion de la camara de
tratamiento. La eficacia de la extraccion por PEF depende estrictamente de la
intensidad del campo eléctrico de los parametros del proceso, la entrada de
energia especifica, el numero de pulsos, la temperatura de tratamiento y las
propiedades de los materiales a tratar. El aumento de los tiempos de tratamiento
se traduce en un aumento de la energia especifica global cuando el campo
eléctrico se mantiene constante. El aumento de la intensidad de estos factores

suele mejorar la electroporacion (33).

El PEF puede aumentar la transferencia de masa durante la extraccion
destruyendo la estructura de la membrana de los materiales vegetales para mejorar
la extraccién y disminuir el tiempo de extraccion. La PEF se ha aplicado para
mejorar la liberacion de compuestos intracelulares del tejido vegetal con la ayuda
del aumento de la permeabilidad de la membrana celular. En comparacion con los
métodos convencionales antes mencionados, la aplicacion de PEF para la
extraccion no s6lo puede aumentar la transferencia de masa durante el proceso de
extraccion de crudo y mejorar la calidad de los extractos, sino que también es mas
respetuosa con el medio ambiente y altamente eficiente debido a la menor
cantidad de productos quimicos sintéticos y organicos utilizados en la reaccion
con un tiempo operativo corto (3).

E. Extraccion de liquidos a presion (PLE)

La PLE es una técnica que implica el uso de disolvente a temperaturas elevadas
(por encima de su punto de ebullicién y por debajo de su punto critico) y a una
presion suficiente para mantenerlo en estado liquido. Este proceso mejora el
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proceso de extraccion, que se lleva a cabo a temperatura ambiente 0 a presion
atmosférica. Esta técnica también se denomina extraccion acelerada de
disolventes (ASE), extraccion de liquidos a presion (PFE), extraccion de
disolventes en caliente (PHSE), extraccion de disolventes a alta presion (HPSE),
extraccion de disolventes a alta presion (HPHTSE), asi como extraccion
subcritica de disolventes (SSE) (3).

La presidon ayuda a aumentar la interaccion entre el fluido de extraccion y la
muestra, mientras que la temperatura contribuye a romper la unién del analito con
la matriz. Una presion elevada permite que la celda de extraccion se llene mas
rapidamente y ayuda a forzar la penetracion del liquido en la matriz sélida; y un
aumento de la temperatura acelerara el proceso de extraccion de modo que sea
posible una extraccion segura y rapida. Debido al aumento de las condiciones de
temperatura y presion, disminuyen los cambios fisicoquimicos en las propiedades
del disolvente, como el aumento de la transferencia de masa, la tension superficial

del disolvente y la viscosidad, y mejora la solubilidad de los analitos (36).

En general, un sistema de extraccion PLE consta de un deposito de disolvente,
una bomba, un horno (celda de extraccion), valvulas, restrictores y un vial de
recogida. Puede funcionar en dos modos de configuracion: estatica y dinamica.
En una configuracion dinamica, el disolvente de extraccion se bombea
continuamente a través del recipiente de extraccion. En el caso de la
configuracion de tipo estatico, el proceso de extraccion comprende varios ciclos
con la sustitucion del disolvente entre ciclos. La eficacia de la extraccion depende
tanto de pardmetros cinéticos como termodindmicos. Tres elementos conectados
afectan a la eficacia de la extraccion: el efecto matriz, la transferencia de masa y
la solubilidad. Estas diversas caracteristicas en la PLE estan limitadas por varios
aspectos, como la seleccion del caudal, la presion, la temperatura y el tiempo
empleados durante la extraccion. En comparacion con las técnicas tradicionales,
se observo que la PLE disminuye el tiempo de extraccion con uso de disolventes.
Dado que es la mas utilizada para la extraccion de productos naturales, ha sido

reconocida como una técnica de extraccion ecolégica (36).
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3.3 Revision de estudios comparativos

La eleccion entre la extraccion por microondas y la hidrodestilacion no es trivial,
y la literatura disponible ha explorado esta dicotomia desde mudltiples
perspectivas. La creciente necesidad de métodos de extraccion mas eficientes y
respetuosos con el medio ambiente ha avivado la Ilama de este debate, generando
un cuerpo sustancial de investigacion que arroja luz sobre los pros y contras de
ambas técnicas. A medida que la industria busca optimizar la obtencion de aceites
esenciales sin sacrificar calidad, este capitulo busca consolidar los hallazgos clave

y discernir las tendencias emergentes en la investigacion comparativa.

Para poder evaluar y comparar de manera objetiva la calidad, rendimiento e
impacto de los aceites esenciales se utilizan diferentes métodos, en el caso del
rendimiento es muy comun evaluar el porcentaje de volumen de aceite extraido
por peso de muestra. Para la calidad se suele utilizar un estudio cromatografico
de gases para obtener los diferentes compuestos quimicos en la muestra, asi como
el porcentaje de cada uno dentro del aceite. Mientras que el impacto ambiental o
energético es mas complicado de evaluar puesto que no hay una prueba
estandarizada para ello, sin embargo, en este tipo de estudios se le pone mucha
importancia al tiempo de extraccion puesto que el uso de solvente y energia esta
directamente proporcional al tiempo que la muestra utiliza para llegar a su pico

maximo de rendimiento sin devaluar la calidad del aceite.

Utilizando las categorias descritas en el parrafo anterior, en la Tabla 3 se puede
observar un resumen de los diferentes resultados en los documentos analizados
para esta investigacion. Notese que para el rendimiento se compararon los
porcentajes final con los parametros Optimos de extraccion en cada estudio; en el
caso de la calidad se evaluaron los porcentajes de terpenos oxigenados e
hidrocarburos terpenicos, asi como los componentes principales caracteristicos de
cada muestra (0 aquellos de mayor valor industrial) y se compararon sus

porcentajes finales dentro del 100% de componentes en el aceite.
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Tabla 3 Comparacion de rendimiento, calidad e impacto de la extraccion de aceites
mediante Hidrodestilacion y Destilacion asistida por microondas

Especie Método

Tiempo
(min)

Rendimiento

TO

Componentes quimicos
HT

Componentes principales

Referencia

HD
(Hojas

Mentha secas)

120

0.0510 mL g*

93.34%

(-)-mentol
Trans-mentona
Cis-metona
Piperitone

6.69%

62.80%
20.19%
4.62%
3.17%

arvensis L MAE

(Hojas
frescas)

20

0.0832 mL g*

95.29%

(-)-mentol
Trans-mentona
Cis-metona
Germacreno D

3.16%

70.60%
13.75%
4.81%
1.62%

T Bui-Phuc,

T NhuTrang

& N Cong-
Hau (37)

HD
Curcuma

420

0.25% viw

69.29%

Curzerenone
Germacrone
1,8 cineole
Camphor

23.82%

40.60%
8.63%
6.47%
3.78%

alismatifolia
SFME

240

0.43% vip

76.10%

Curzerenone
Germacrone
1,8 cineole
Camphor

18.25%

26.47%
12.35%
16.60%
9.61%

HD

Curcuma

420

0.43% vip

66.41%

B-turmerone
Germacrone
1,8 cineole
Camphor
Xanthorrhizol

26.71%

14.19%
6.69%
13.02%
8.45%
6.76%

aromatica

SFME

240

0.68% v/p

83.37%

B-turmerone
Germacrone
1,8 cineole
Camphor
Xanthorrhizol

11.60%

12.31%
16.44%
7.60%

14.04%
13.07%

HD
Curcuma

420

0.35% v/p

76.21%

Curzerenone
Xanthorrhizol
Germacrone
Camphor

14.44%

56.34%
6.23%
4.21%
3.33%

xanthorrhiza
SFME

240

0.52% v/p

79.04%

Curzerenone
Xanthorrhizol
Germacrone
Camphor

14.22%

62.81%
2.84%
4.44%
2.71%

Swagat
Mohanty,
Asit Ray,
Naik et al

12)

HD
Citrus

180

4.45% vip

62.92%

Limoneno
a-Pineno
B-Myrceno

o- Felandreno
Sabineno

37.08%

97.31%
0.64%
1.35%
0.47%
0.23%

grandis
L.

MAHD

50

4.47% vip

96.54%

Limoneno
a-Pineno
B-Myrceno

o- Felandreno
Sabineno

5.12%

96.92%
0.65%
1.09%
1.05%
0.19%

Ngan T,
Hien T,
Phat D,et al.
(38)

HD

90

1.3cmd

50.88%

Borneol
a-Pineno
Caanfeno
1,8-Cineolo
Linalol

47.36%

10.39%
24.24%
7.51%
8.79%
10.98%

Rosmarinus
officinalis L

MAHD

30

1.5cm?

59.46%

Borneol
a-Pineno
Caanfeno

0,
39.26% 1,8-Cineolo

Linalol

15.38%
17.95%
5.35%
8.84%

12.19%

Sara
Moradi,
Alireza

Fazlali &
Hamid
Hamedi
(39)

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




REPOQSITORIO DE
TESIS UCSM

UNIVERSIDAD

CATOLICA

DE SANTA MARIA

Especie

Método

Tiempo
(min)

Rendimiento

TO

Componentes quimicos

HT

Referencia

Componentes principales

Vitis vinifera

HD

75

58.8 mg
GAE/g

40.26%

59.74%

Malvidin 3,5-diglucoside
procyanidin B2
kaempferol

p -Coumaric acid
Miricitrina

0.00%
0.02%
0.14%
1.06%
13.09%

L.

MAHD

20

91.3mg
GAE/g

50.54%

49.46%

Malvidin 3,5-diglucoside
procyanidin B2
kaempferol

p -Coumaric acid
Miricitrina

0.03% Pinton (35)

17.93%
0.20%
5.23%
5.83%

Stachys

HD

180

0.9% v/p

39.14%

60.68%

a-Pineno
Trans-cariofileno
6-epi-shyobunol
a-cadinol
d-cadinene

24.65%
14.65%
14.61%
11.08%
5.75%

Shaheen A,
Saleh I,

aegyptiaca

MAHD

60

1.4% v/p

29.92%

69.39%

a-Pineno
Trans-cariofileno
6-epi-shyobunol
a-cadinol
d-cadinene

ElKashoury
E
et. al. (40)

41.14%
8.63%
11.15%
5.55%
2.39%

Cinnamomum

HD
Soxhlet

360

68.74%

76.25%

35.80%

Cinamaldehido
2-metoxicinamaldehido
2-hidroxicinamaldehido

59.65%
11.20%
8.54%

Meng
Hong,
Harun

cassia

MAHD

120

86.67%

89.90%

11.59%

Cinamaldehido
2-metoxicinamaldehido

2-hidroxicinamaldehido

67.21%
15.90%

9.50%

Kamaruddin
& Mohd
Nadzir (33)

Cinnamomum

HD

360

75.19 mg/g

74.62%

17.29%

Methyleugenol
Safrole
Eucalyptol

37.71%
6.05%

10.12%  Ljuz, LiH

camphora

MAHD

120

80.35 mg/g

88.74%

8.36%

Methyleugenol
Safrole

Eucalyptol

50.52%
13.42%

5.28%

etal (13)

WBD

417

5.82%

26.32%

68.22%

PA

26.32%  Tjie K, N,

Pogostemon
cablin

MAHD

126

7.47%

61.53%

39.47%

PA

Tua M, et al

0
61.53% (41)

Ocimum

HD

240

0.42%

1,8 Cineole (Eucalyptol)
B-Linalool
Estragol

4.82%
24.75%
36.70%

basilicum

MAHD

0.25%

1,8 Cineole (Eucalyptol)
B-Linalool

Estragol

11.12%
76.93%

10.18%

Ocimum

HD

240

0.40%

1,8 Cineole (Eucalyptol)
B-Linalool
Estragol

4.20%
57.27%
10.30%

africanum

MAHD

0.10%

1,8 Cineole (Eucalyptol)

B-Linalool
Estragol

9.40%

72.20%
10.06%

El-Kersh,
Eissa &
Rasheed

Ocimum
americanum

HD

240

0.18%

1,8 Cineole (Eucalyptol)
B-Linalool

Estragol

(E)-Methyl cinnamate

13.71%
12.63%
0.57%

46.16%

(14)

MAHD

Ocimum

HD

240

0.16%

1,8 Cineole (Eucalyptol)
B-Linalool

Estragol

(E)-Methyl cinnamate

6.44%
14.00%
33.58%
14.96%

minimum

MAHD

Geranial

18.70%
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i Componentes quimicos
Especie Método T'empo Rendimiento P a Referencia
(min) TO HT Componentes principales
Neral  15.30%
HD 180 1.05% 49.70%  50.30% Spathulenol  7.20%
. oxido de cariofileno  5.30% Sprea R,
Aloysia Fernandez

Geranial 21.10%

citrodora Neral  16.20% L, Pires et.

MAHD 15 1.29% 53.00% 47.00% Spathulenol ~ 8.70% Al.(42)
oxido de cariofileno  5.60%

Nota: HD = Hidrodestilacién, SFME = Destilacion libre de solvente asistida por microondas, MAE = Extraccion
asistida por microondas, MAHD = Hidrodestilacion asistida por microondas, WBD = Destilacion “Burbuja de

agua”, TO = Terpenos oxigenados, HT = Hidrocarburos terpénicos.

3.3.1 Impacto en la calidad del aceite esencial

Al comparar la extraccion asistida por microondas con la hidrodestilacion
convencional se observa una minima diferencia en la composicion de los aceites
esenciales obtenidos por estos métodos. Sin embargo, el aceite esencial extraido
mediante el método de Hidrodestilacion Asistida por Microondas (MAHD) tiende
a presentar una mayor proporcion de compuestos oxigenados y una menor
proporcion de hidrocarburos terpénicos en comparacion con el método de
Hidrodestilacion (HD). Este fendmeno se explica por dos razones principales: los
compuestos oxigenados, en comparacion con los hidrocarburos terpénicos,
tienden a interactuar mas eficientemente con las microondas debido al momento
dipolar; asi mismo, el menor tiempo de calentamiento en MAHD podria prevenir
o reducir la descomposicion térmica e hidrolitica de los compuestos oxigenados.
Esta diferencia puede ser una gran ventaja para el método MAHD puesto que los
compuestos oxigenados son valorados por sus propiedades aromaticas, gustativas
y terapéuticas, un aumento en su concentracion en el método MAHD sugiere una
mejora en la calidad del aceite esencial, en contraste con los hidrocarburos
monoterpénicos, que son menos valiosos para la fragancia del aceite esencial. A
continuacion, se analizaron la calidad de los aceites esenciales presentados en la
tabla 3:

Esto se observa por ejemplo en la investigacién conducida por Bui-Phuc (37) y
colaboradores sobre la Menta japonesa (Mentha Arvensis), se reportaron

pequefias variaciones en la composicién quimica de los aceites esenciales
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obtenidos por Hidrodestilacion (HD) e Extraccion asistida por microonda
(MAE), con 95,29% de monoterpenos oxigenados en el método MAE, en
contraste con el 93,34% obtenido por HD. Ademas, se da una gran importancia al
(-)-mentol como compuesto principal del aceite de menta, siendo el de mayor
valor industrial, encontrandose un 70,6% para MAE y un 62,80% para HD se
concluye entonces que el método MAE.

En la investigacion de Ngan et al. (38), también se analiz6 los componentes
quimicos extraidos de la cascara de Pomelo (Citrus grandis L.), el contenido de
limoneno (97,318% - 96,929%) fue ligeramente superior al obtenido por MAHD,
seguido de a-Pineno (0,636% - 0,652%), B-Mirceno (1,350% - 1,093%), a-
Felandreno (0,469% - 1,054%) y Sabineno (0,227% - 0,19%); aunque los datos
son similares en general si se observo una gran desigualdad en los terpenos
oxigenados de 62,92% a 96,54% (HD y MAHD respectivamente), en este
documento tambien se plantea que el rapido calentamiento en MAHD podria
haber causado cambios quimicos en los componentes, como la conversion a 3-
pineno (0.082%), un componente que solo se encontro en el aceite extraido por
MAHD, concluye entonces que la calidad no varia entre métodos puesto que el
porcentaje de limoneno, compuesto de mayor importancia por su uso en

desinfectantes y de fuerte fragancia, fue practicamente el mismo.

Siguiendo con la linea de investigacion presentada, el estudio de Kok (41) se
enfocd en la extraccion de aceite de Pachouli (Pogostemon cablin). En este
estudio, se concluy6 que la calidad del aceite se ve significativamente afectada al
considerar su componente principal, el alcohol sesquiterpénico de pachuli (PA),
el cual es notable por su actividad farmacolégica, incluyendo propiedades
antioxidantes y antibacterianas, ademas de su caracteristico aroma utilizado en
aromaterapia. Al comparar los métodos de extraccién de hidrodestilado
convencional (HD) y asistido por microondas (MAHD), se observé que la
concentracion de PA en el método HD fue mucho menos (26,32 %) en
comparacion con el MAHD (61,53 %).

El estudio de Sprea et al. (42) analiz6 los aceites esenciales de Hierba Luisa
(Aloysia citrodora) y concluy6 que se obtuvo el mismo perfil cualitativo con los
dos métodos de hidrodestilacion evaluados. Sin embargo, se encontraron
diferencias pequefas, pero estadisticamente significativas (p < 0,05) en cuanto a
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la abundancia de 23 de los 69 compuestos. Los isdmeros geranial (18,7-21,1%) y
neral (15,3-16,2%) se identificaron como los compuestos principales, seguidos
por espathulenol (7,2-8,7%), Oxido de cariofileno (5,3-5,6%), limoneno (5,0-
5,4%) y ar-curcumeno (4,7-5,3%).

Un caso similar se reportd en la investigacion de Moradi, Fazlali y Hamedi (39)
sobre la extraccion de aceite esencial de Romero (Rosmarinus officinalis L.)
usando hidrodestilacion simple y asistida con microondas. Se concluy6 que los
componentes principales como a-pineno, canfeno, 1,8-cineol, linalol, alcanfor y
borneol al estar presentes en ambos métodos no variaron cualitativamente, pero
si cuantitativamente, como se observa en la tabla 3. Sin embargo, el estudio se
centra mas en la importancia del aumento de compuestos oxigenados de 50,88%
(HD) a 59,46% (MAHD), puesto que ademas se realizd un segundo caso
experimental donde se incrementd la energia de microondas y se agregé sal al
solvente con este mismo propdsito, incrementando ain mas los compuestos

oxigenados.

En la investigacion acerca del aceite de clrcuma, estudiado por Mohanty et al.
(12), se compararon los componentes de tres diferentes especies de circuma. En
general, se encontré una mayor concentracion de sesquiterpenos oxigenados y
monoterpenos oxigenados en los aceites extraidos mediante el método de
destilacion libre de solventes asistida por microondas (MAHD), en comparacion
con la Hidrodestilacion (HD). Aungue no se observaron variaciones cualitativas
en los aceites esenciales entre los métodos de extraccion de cada especie, el
estudio también evalud la capacidad antioxidante, antitirosinasa y anticancerigena
de los aceites de las tres especies de circuma. Los resultados mostraron que el
aceite esencial extraido mediante MAHD poseia una potente actividad
secuestradora, inhibiendo mas radicales libres que el HD a concentraciones mas
bajas, y presentando un valor IC50 bajo en todas las especies de Cdrcuma. La
significativa mejora en la propiedad antioxidante del aceite extraido mediante
MAHD en comparacion con el HD podria deberse a factores como la temperatura
y el tiempo de extraccion, ya que un tiempo de extraccion prolongado y una
temperatura elevada podrian causar la descomposicion de moléculas

antioxidantes. Se sugiere que un cambio en la concentracién de ciertas
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moléculas podria influir considerablemente en la expresion de las propiedades
antioxidantes y bioldgicas de los aceites.

La actividad antioxidante mejorada de los aceites esenciales derivados de MAHD
puede atribuirse a la presencia de una mayor concentracion de compuestos
oxigenados en C. alismatifolia (69,29% frente a 76,1% para HD frente a MAHD),
C. aromatica (66,41% frente a 83,37% para HD frente a MAHD) y C.
xanthorrhiza (76,01% frente a 79,04% para HD frente a MAHD),
respectivamente. Ademas, aunque las propiedades anticancerigenas de los aceites
esenciales no se vieron significativamente influenciadas por el proceso de
extraccion, los aceites extraidos con MAHD mostraron ser ligeramente mejores
que los extraidos con HD, debido a sus bajos valores de 1C50. Aungue hay pocos
informes sobre el efecto de las propiedades anticancerigenas de los aceites
aislados mediante distintos métodos de extraccidn, en este caso particular no se
pudo establecer una correlacion clara entre los métodos de extraccion y la

actividad anticancerigena.(12)

En el estudio de El-Kersh, Eissa y Rasheed (14), se realiz6 una comparativa
detallada de los aceites de diferentes especies de albahaca (Ocimum). Este estudio
reveld que el numero de compuestos volatiles detectados en los aceites extraidos
mediante Hidrodestilacion Asistida por Microondas (MAHD) era menor que
aquellos obtenidos por destilacion convencional. En el caso especifico de O.
basilicum, la especie de albahaca mas cominmente utilizada, la muestra de aceite
obtenida por el método MAHD contenia Unicamente 4 compuestos volatiles, una
cantidad significativamente menor en comparacion con los 38 volatiles
identificados mediante la técnica de Hidrodestilacion (HD). Notablemente, el [3-
linalol, un compuesto principal en los aceites de albahaca y lavanda y conocido
por sus propiedades antibacterianas, antioxidantes, citotdxicas y anticonvulsivas,
se encontraba en una concentracion mucho mayor (76,9%) en las muestras
extraidas mediante MAHD en comparacion con las obtenidas por HD (24,7%).
Tanto en los aceites de O.basilicum como en los de O. africanum extraidos por
MAE, se observo un enriquecimiento significativo en el contenido de B-linalol
(76,9% y 72,2%, respectivamente), en comparacién con los métodos de
destilacion. Por otro lado, el porcentaje de estragol, un compuesto conocido como

metil chavicol o p-allylanisol y catalogado como "carcindgeno genotoxico", fue
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menor en los aceites de O. basilicum y O. africanum obtenidos por MAHD
(aproximadamente 10% para ambos) en comparacién con los métodos de
destilacion (36,7% y 10,30 % para HD y 10,18% y 10,06% para MAHD,
respectivamente). Se observa que en el caso de las extracciones MAHD no se
encuentran todos los compuestos (el caso de Ocimum americanum y Ocimum
minimum) o disminuyen en comparacion a su simil con HD como el estragol por
ejemplo, que se encuentra naturalmente en las especies de Ocimum y otros
miembros de la familia Lamiaceae, pero se sugiere que los periodos de extraccion
prolongados y la aplicacion de calor pueden incrementar su contenido; en este
caso el tiempo de extraccion con MAHD fue de 8 min lo que claramente influyo,
el autor recomienda para futuros estudios evaluar el tiempo y potencia dptimas de

extraccion para incrementar la calidad del aceite.

De manera similar, el estudio de Zaizhi et al. (13) examind la composicion del
aceite esencial de la céascara del fruto del Arbol de alcanfor (Cinnamomum
camphora), los principales componentes del aceite esencial de la cascara del fruto
de C. camphora extraido mediante MAHD fueron el metileugenol (50,52%), el
safrol (13,42%) y el eucaliptol (5,28%). Por otro lado, en el aceite esencial
obtenido por HD, los principales constituyentes fueron metileugenol (37,71%),
eucaliptol (10,12%) y safrol (6,05%). Se destacd que el aceite esencial extraido
por MAHD contenia proporciones mas altas de terpenos oxigenados en
comparacion con el obtenido por HD (88,74% - 74,62%), sugiriendo diferencias
significativas en la composicion quimica y, potencialmente, en las propiedades y
aplicaciones de estos aceites, dependiendo del método de extraccion utilizado.

En el caso de la Casia (Cinnamomum cassia) se analizé también los componentes
quimicos extraidos siendo el Cinamaldehido el compuesto e mayor valor
farmacéutico y de fragancia, se observa que en el caso de MAHD se obtuvo mayor
porcentaje (67,21%) en contraste de HD (59,65%). Mismo efecto en el caso de 2-
metoxicinamaldehido (15,90% - 11,20%) y 2-hidroxicinamaldehido (9,50% -
8,54%) por lo que claramente el método asistido con microondas tiene una mayor
calidad con respecto al mercado industrial.

Por altimo, el caso del aceite extraido de la Uva comun (Vitis vinifera L.) tiene un

caso interesante pues si existe una clara ventaja de calidad entre la extraccion
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MAHD y HD, puesto que el compuesto mayoritario encontrado en el aceite de
HD es la Miricitrina (13,09%) la cual no tiene un amplio rango de propiedades,
mientras que en el MAHD se ve una mayor cantidad de Procyanidin B2 (17,93%)
la cual es parte del complejo antioxidante de la uva, por lo que es mas diversa en
utilidad.

Con el trabajo de Shaheen y colaboradores (40) se encuentra un resultado un poco
alejado a lo visto anteriormente por la fuerte variacion entre los aceites
resultantes, se examinG la composicion quimica del aceite extraido de Ortiga
(Stachys aegyptiaca) siendo el incremento en el porcentaje de a-pineno mediante
MAHD (41,14% frente a 24,65% en HD), una ventaja adicional de este método
debido a las propiedades bioldgicas del compuesto. Los resultados revelan que
hubo variaciones cualitativas y cuantitativas en la composicion de los aceites
extraidos, por ejemplo, el a-terpineol (1,23%), presente en el aceite extraido
mediante HD, no se encontraba en el aceite obtenido por microondas. Sin
embargo, se identificaron ciertos componentes en el aceite MAHD ausentes en el
HD, como B-mirceno, 3-careno, a-terpineno, o-cimeno, limoneno, y-terpineno,
fenchona, a-thujona, B-thujona, isopinocarveol, cis-verbenol, trans-verbenol,
terpinen-4-ol, cis-p-mentha-1(7),8-dien-2-ol, acetato de crisantenilo, carvacrol,
limonen-6-ol, pivalato, 6xido de ledeno-(Il) y B-selinenol; si bien los aceites son
bastante alejados en composicién uno del otro aun se puede afirmar que el
extraido mediante microondas es de mejor calidad considerando su valor en el

uso industrial y farmacéutico.
3.3.2 Rendimiento de extraccion

La revision exhaustiva de la literatura cientifica en el ambito de la extraccién de
aceites esenciales arroja una conclusion contundente y uniforme: la eficacia en la
obtencion de aceites esenciales es sistematicamente superior al emplear la técnica
de Hidrodestilacion Asistida por Microondas (MAHD) en comparacion con la

Hidrodestilacion convencional (HD).

Para ilustrar este punto, la Tabla 3 presenta la comparacién del rendimiento de
extraccion de ambos procedimientos en diversos recursos vegetales. Es
importante destacar que, aunque todas las extracciones realizadas mediante
MAHD muestran rendimientos superiores a los obtenidos por HD, la magnitud
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de esta superioridad varia. En algunos casos, la diferencia es sustancialmente
significativa, mientras que, en otros, aunque todavia favorable, la ventaja de
MAHD sobre HD no es tan pronunciada.

Esta variabilidad puede atribuirse a factores como la naturaleza especifica del
material vegetal, las condiciones exactas de extraccion utilizadas en cada método
y las diferencias intrinsecas en la composicion quimica de las plantas. No
obstante, la tendencia general favorece claramente a la técnica de MAHD,
subrayando su eficacia en la mejora tanto de la cantidad como de la calidad del
aceite extraido. Ademas, esta técnica refleja un enfoque mas sostenible y
energéticamente eficiente, alineandose con las précticas de produccion modernas
que buscan optimizar los recursos y minimizar el impacto ambiental. En resumen,
los datos presentados en la Figura 26 corroboran la superioridad de la
Hidrodestilacion Asistida por Microondas como método preferente para la

extraccion de aceites esenciales en términos de rendimiento y eficiencia.

Existe una excepcion en el estudio de El-Kersh, Eissa y Rasheed (14) donde se
observa que el rendimiento de extraccion de la albahaca (Ocimum) con HD es
mayor a comparacion del obtenido con MAHD, este es si embargo porque en este
estudio el objetivo nunca fue la comparacion de rendimiento, sino que la
comparacion cualitativa, por ese motivo solo se extrajo con MAHD por 8 min
para obtener una minima muestra para correr en la cromatografia. Asi mismo se
concluyo que al no haberse estandarizado el proceso, la extraccion no fue
satisfactoria, aunque si se pudo analizar los componentes principales como se
tenia planeado, por ultimo el autor recomienda realizar el estudio nuevamente con

un mayor tiempo de extraccion y menor potencia eléctrica.
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3.3.3 Consideraciones ambientales y sostenibilidad

La superioridad del método MAHD se manifiesta no solo en términos de mayor
rendimiento, sino también en la eficiencia del proceso. La Hidrodestilacion
Asistida por Microondas ha demostrado ser mas rapida, lo que reduce
significativamente el tiempo de procesamiento. Ademas, se ha observado que esta
técnica es mas eficaz en la extraccién de una gama méas amplia de compuestos,
incluyendo aquellos con propiedades farmacoldgicas importantes. La capacidad
de MAHD para operar a temperaturas mas bajas en comparacion con la HD
tradicional también sugiere que hay menos degradacion térmica de los
compuestos sensibles al calor, lo que podria explicar el incremento en el

rendimiento y la calidad de los aceites esenciales obtenidos.

Otra ventaja relevante de la técnica MAHD radica en su sostenibilidad ambiental.
Al requerir menos energia y tiempo para la extraccion, esta metodologia se alinea
mejor con los principios de la quimica verde y la sostenibilidad industrial. Esto
no solo mejora la eficiencia del proceso, sino que también reduce la huella de

carbono asociada con la produccidn de aceites esenciales.

En el contexto del estudio de Moradi (39) en la extraccion de aceite de Romero,
la metodologia de Hidrodestilacion Asistida por Microondas (MAHD) presenta
claras ventajas en términos de reduccion de costes, tiempo y energia. Un dato
relevante es que el tiempo necesario para la extraccion completa del aceite
esencial de romero mediante MAHD fue de solo 30 minutos, en comparacion con
los 90 minutos requeridos por la Hidrodestilacion convencional (HD). Esto
representa una disminucion significativa del tiempo de extraccion, en torno al
67%, cuando se utilizan microondas. Ademas, el impacto ambiental asociado con
cada método de extraccion es notablemente diferente. Se calcula que la cantidad
de dioxido de carbono liberado a la atmdsfera durante el proceso de HD es
considerablemente mayor (1200 g de CO2) en comparacion con la MAHD (144
g de CO2). Estos calculos se basan en la premisa establecida en la literatura de
que la generacion de 1 kWh de electricidad a partir de carbon u otro combustible
fosil resulta en la emision de aproximadamente 800 g de CO2.

Un estudio adicional realizado por Liu et al. (13) refuerza esta conclusion,
demostrando que la MAHD tiene un menor impacto ambiental en comparacion
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con la HD convencional. Los pardmetros evaluados incluyen el consumo de
electricidad (0,16 kW h para MAHD frente a 4 kW h para HD), la cantidad de
CO2 liberado (128 g frente a 3200 g) y la generacion de aguas residuales (50
mL/g de aceite esencial frente a 722 mL/g de aceite esencial). Estos datos
corroboran el potencial de la MAHD como una alternativa mas sostenible a los
métodos convencionales de extraccion de aceites esenciales, particularmente en
términos de emisiones de CO2 y generacion de aguas residuales para la extraccion
de 1 g de aceite esencial de la cascara del fruto de Cinnamomum camphora.

Por consiguiente, se propone la MAHD como un método de extraccion respetuoso
con el medio ambiente, idoneo para la obtencion de aceites esenciales. La
eficiencia del proceso se debe al calor generado por el calentamiento por
microondas, que crea un alto gradiente de presion dentro del producto. Las
microondas interacttan selectivamente con las moléculas de agua libres presentes
en los tejidos glandulares y vasculares, provocando un calentamiento localizado.
Como resultado de este sobrecalentamiento interno, se produce una expansion
significativa, que lleva a la ruptura de las paredes celulares y facilita la liberacién
del aceite esencial. En resumen, la MAHD no solo mejora la eficiencia y reduce
los costes, sino que también representa un enfoque mas sostenible y

ecologicamente responsable en la extraccion de aceites esenciales de plantas.
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4 DISCUSION

La Hidrodestilacién, como técnica cléasica en la extraccion sélido-liquido, ha sido durante
mucho tiempo una de las metodologias més utilizadas en este campo. Este metodo, que implica
la concentracion del extracto tras la evaporacion del solvente, depende en gran medida de las
caracteristicas de la planta y del tamafio de las particulas. Un aspecto crucial de este proceso es
que la difusion interna puede ser el paso limitante durante la extraccion. Ademas, las
temperaturas de extraccion y evaporacion ejercen una influencia directa sobre la calidad de los
productos finales. Aunque es una técnica general y bien establecida, supera en rendimiento a
otras técnicas de extraccion convencionales en un campo limitado de aplicaciones,
particularmente en la extraccion de compuestos termolabiles. Sin embargo, presenta
desventajas como la extraccion insuficiente de lipidos, largos tiempos de operacion, alto

consumo de solvente y la necesidad de operar en el punto de ebullicion del solvente.

Con el tiempo, se ha desarrollado una combinacion de Extraccion Asistida por Microondas
(MAE) con hidrodestilacion, conocida como Hidrodestilacion Asistida por Microondas
(MAHD). Por su parte, la MAHD es un método de extraccion de analitos de una matriz de
muestra a un solvente mediante energia de microondas. Los mecanismos de conduccion iénica
y rotacién dipolar son fundamentales para convertir las microondas en energia calorifica. Las
microondas generan calor al interactuar con los componentes polares de la matriz vegetal,
produciendo un calentamiento cercano a la superficie del material y una transferencia de calor
por conduccién. La rotacion dipolar de las moléculas, debilitando los enlaces de hidrogeno y
facilitando la penetracion del solvente en la matriz, es una consecuencia de la perturbacién
electromagnética provocada por las microondas. El agua es considerada el mejor solvente para
MAHD debido a su alta constante dieléctrica. La potencia de irradiacion de las microondas es

crucial para evitar la degradacion de los componentes volatiles y la destruccion del material.

La técnica de MAHD esté siendo cada vez mas utilizada para optimizar procesos de extraccion
en términos de calidad, rendimiento, tiempo y uso de recursos. Su bajo costo de inversion y
facil acceso a los mecanismos necesarios la han convertido en la técnica preferida de pequefias
y medianas empresas de extraccion de aceites. El proceso de calentamiento mediante
microondas permite preservar los componentes intactos de las plantas y evitar subproductos de

la descomposicion térmica u oxidativa.
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La combinacion de Extraccién Asistida por Ultrasonidos (UAE) con MAE es un método
hibrido eficaz (UMAE). Aunque la UMAE ha sido objeto de estudio, su capacidad total aun no
se ha aprovechado completamente. El ultrasonido mejora significativamente la extraccion a
través de la cavitacion, facilitando la disrupcion de las paredes celulares y permitiendo el acceso
de los solventes al material celular. La irradiacion simultanea produce efectos sinérgicos

adicionales en el fenémeno de extraccion.

Se ha desarrollado otro nuevo método Ilamado destilacion al vapor asistida por microondas
(MASD) para superar las limitaciones del MAHD. En MASD, los materiales vegetales se
separan del agua, permitiendo una extraccion mas eficiente de los componentes no volatiles.
El agua se calienta y se convierte en vapor, que luego pasa a través de los materiales vegetales
y extrae los componentes volatiles o aceites esenciales. Ademas, la MAE ha demostrado ser
més eficiente en la extraccion de compuestos bioactivos en comparacion con técnicas
convencionales como Soxhlet y métodos avanzados como UAE, PLE y SFE. Con los afios, los
procedimientos basados en la MAE han reemplazado a algunos métodos de extraccion

convencionales y han sido adoptados tanto en laboratorios como en la industria.

Finalmente, los avances en la extraccion por microondas han dado lugar a otras categorias de
técnicas, como la destilacion asistida por microondas (MAD), la hidrodifusion por microondas
y gravedad (MHG), la hidrodestilacion por microondas al vacio (VMHD), la extraccion
Soxhlet integrada por microondas (MIS) y la extraccion por microondas sin disolventes
(SFME). Estas técnicas, si se exploran cientificamente, pueden demostrar ser tecnologias de
extraccion eficaces para garantizar la calidad de los medicamentos a base de plantas a nivel

mundial.
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5 CONCLUSIONES

Primera. — Aunque se observa una minima diferencia en la composicion de los aceites
esenciales obtenidos por ambos métodos, el aceite esencial extraido mediante
MAMHD tiende a presentar una mayor proporcion de compuestos oxigenados y una
menor proporcion de hidrocarburos terpénicos. Este fendmeno se debe a la
interaccion mas eficiente de los compuestos oxigenados con las microondas debido
a su momento dipolar y al menor tiempo de calentamiento que previene la
descomposicion térmica e hidrolitica de estos compuestos. La mayor concentracion
de compuestos oxigenados en los aceites obtenidos por MAHD es particularmente
beneficiosa, ya que estos compuestos son altamente valorados por sus propiedades

aromaticas, gustativas y terapéuticas.

Segunda. —La revision de la literatura cientifica y los experimentos realizados indican que la
técnica MAHD es sistematicamente superior en términos de rendimiento de
extraccion comparada con la HD convencional. Los rendimientos de extraccion
mediante MAHD son consistentemente superiores, aunque la magnitud de esta

superioridad varia entre diferentes recursos vegetales.

Tercera. — La técnica MAHD es més répida, reduciendo significativamente el tiempo de
procesamiento. Esta eficiencia no solo mejora la productividad, sino que también
permite la extraccién de una gama mas amplia de compuestos, incluyendo aquellos

con propiedades farmacoldgicas importantes.

Cuarta. — La capacidad de MAHD para operar a temperaturas mas bajas en comparacion con
la HD tradicional sugiere una menor degradacion térmica de los compuestos
sensibles al calor, lo que contribuye al incremento en el rendimiento y la calidad
de los aceites esenciales obtenidos.

Quinta. — La técnica MAHD es mas sostenible ambientalmente al requerir menos energia y
tiempo para la extraccion. Esto se alinea con los principios de la quimica verde y
la sostenibilidad industrial, reduciendo la huella de carbono asociada con la

produccidn de aceites esenciales.

Sexta. — En conclusion, la Hidrodestilacion Asistida por Microondas (MAHD) no solo ofrece
ventajas en términos de rendimiento y eficiencia de la extraccidn, sino que también
produce aceites esenciales de mayor calidad debido a la mayor proporcion de
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compuestos oxigenados. Ademas, su menor impacto ambiental y mayor alineacion
con los principios de la sostenibilidad la convierten en una opcion preferible para
la industria de los aceites esenciales. Estas ventajas sugieren que la adopcion de
MAMHD podria mejorar significativamente tanto la eficiencia del proceso como la
calidad del producto final en comparacion con los métodos convencionales de
Hidrodestilacion.
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