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RESUMEN

Se evalud la calidad, el contenido en base seca, y el rendimiento de
extraccion de aceite esencial de tomillo (Thymus Vulgaris L.), en funcion de los
dos tipos de material vegetal usado, fresco y seco. El tomillo utilizado para todo
el experimento fue sembrado y cosechado en la comunidad de Chaquijya, la
cual esta ubicada a una altitud de 2380 msnm en el departamento de Solola, al

occidente del pais.

Se asumid hipotéticamente que la cantidad de aceite en la planta fresca, y
por lo tanto el rendimiento de aceite esencial, era mayor que en la planta seca;
se establecieron dos hipoétesis nulas, las cuales se rechazaron utilizando un
analisis estadistico de variancia (ANOVA), usando la distribucion F-Snedecor

(1-276) y calculando la estadistica F(14-436), que es la razén de las variancias.

El experimento se hizo aplicando el mismo método extraccion para todos
los lotes de tomillo, arrastre con vapor, y utilizando tomillo en estado fresco y
seco. Los resultados del promedio de los rendimientos de extraccion utilizando
cada materia prima, indican que se pudo extraer mayor cantidad de aceite
esencial utilizando materia prima seca, pero el contenido de aceite esencial es
mayor en la planta en estado fresco, en la seccion de resultados se puede

comparar los datos obtenidos.

Las extracciones se realizaron en la planta piloto de extraccion-destilacion
del Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, las condiciones ambientales del experimento fueron: temperatura

media 26°C, y presion atmosférica media 640mm de Mercurio
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OBJETIVOS

General

Determinar la influencia del secado de la planta fresca, en el rendimiento

de extraccion del aceite esencial de tomillo.

Especificos

1.  Extraer el aceite esencial de tomillo utilizando para ello dos clases de

materia prima, la planta fresca y la planta seca.

2. Determinar el rendimiento de aceite esencial de tomillo, utilizando el

peso humedo y seco de la planta.

3. Familiarizar con los fundamentos de la tecnologia de la
industrializacion de productos fitoterapéuticos y los parametros para

su control de calidad.
4. Contribuir al conocimiento cientifico de la flora nativa.

5. Propiciar la industrializacién de los recursos renovables con alto

potencial de exportacion, incrementando su valor agregado.

6. Estudiar los principios activos del tomillo, como sustituto de los
productos quimicos sintéticos con iguales caracteristicas

terapéuticas.

XIX
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HIPOTESIS

HIPOTESIS 1
El rendimiento de extraccion de aceite esencial y la cantidad de aceite esencial
determinada en base seca, en la planta fresca, es mayor que en la planta seca,
utilizando el mismo método de extraccién, la misma cantidad de material

vegetal e igual tiempo de extraccion.

HIPOTESIS ESTADISTICA 1

Hipotesis nula

Ho: No existe diferencia significativa en la cantidad de aceite esencial contenida
en el tomillo, determinada en base seca, usando tomillo en estado fresco y

en estado seco.

HPF=HPS

Donde,

upr. Es la media de la cantidad de aceite esencial, determinada en base seca,
de Thymus Vulgaris L. contenida en el material vegetal de la planta en

estado fresco.

ups: Es la media de la cantidad de aceite esencial, determinada en base seca,
de Thymus Vulgaris L. contenida en el material vegetal de la planta en

estado seco.

XXI



Hipotesis alterna

Ha: Existe diferencia significativa en la cantidad de aceite esencial, determinada

en base seca, contenida en la planta en estado fresco y en estado seco.

UPFEHPS

Donde,

upr. Es la media de la cantidad de aceite esencial, determinada en base seca,
de Thymus Vulgaris L., contenida en el material vegetal de la planta en

estado fresco.

ups: Es la media de la cantidad de aceite esencial, determinada en base seca,
de Thymus Vulgaris L. contenida en el material vegetal de la planta en

estado seco.

Ahora se comparan las medias aplicando el analisis de variancia de un
solo factor, entonces el factor es el tipo de materia prima vegetal, y los niveles
del factor, en este caso, materia prima fresca y seca. Las repeticiones son las
cantidades de aceite esencial de tomillo, determinadas en base seca, las cuales
fueron obtenidas a partir de las extracciones utilizando la planta fresca y seca.
La hipdtesis nula por contrastar es: “las dos materias primas contienen la misma

cantidad de aceite esencial’.

XX11



HIPOTESIS 2
El porcentaje de rendimiento de extraccion de aceite esencial de tomillo
(Thymus Vulgaris L.) extraido del material vegetal de la planta fresca sera
diferente al porcentaje de rendimiento de extraccién obtenido del material

vegetal de la planta seca.

HIPOTESIS ESTADISTICA 2

Hipétesis nula

Ho: No existe diferencia significativa en el rendimiento de extraccion del aceite
esencial utilizando diferente material vegetal de la misma planta, en estado
fresco y en estado seco, usando el mismo método de extraccion, la misma

cantidad de material vegetal e igual tiempo de extraccion.

HRF=HRS

Donde,

urF. Es la media del rendimiento de extraccion del aceite esencial de Thymus

Vulgaris L. utilizando el material vegetal de la planta en estado fresco.

urs: Es la media del rendimiento de extraccidén del aceite esencial de Thymus

Vulgaris L. utilizando el material vegetal de la planta en estado seco.
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Hipotesis alterna

Ha: Existe diferencia significativa en el rendimiento de extraccion del aceite
esencial utilizando diferente material vegetal de la misma planta, en estado
fresco y en estado seco, usando el mismo método de extraccion, la misma

cantidad de material vegetal e igual tiempo de extraccion.

HRFFLRS

Donde,

urr. Es la media del rendimiento de extraccion del aceite esencial de Thymus

Vulgaris L. utilizando el material vegetal de la planta en estado fresco.

urs: Es la media del rendimiento de extraccion del aceite esencial de Thymus

Vulgaris L. utilizando el material vegetal de la planta en estado seco.

En esta hipoétesis, el factor es tipo de materia prima vegetal, y los niveles
del factor, en este caso, fresca y seca. Las repeticiones son los rendimientos de
extraccion obtenidos a partir de las extracciones utilizando la planta fresca y
seca. La hipdtesis nula por contrastar es: “los rendimientos de extraccion

promedio obtenidos con cada materia prima vegetal son iguales”.

De modo que se desea rechazar ambas hipotesis nulas si los datos
indican que una de las dos pares de medias es diferente significativamente de

la otra.

XXIV



Se hara la decision sobre el rechazo o no rechazo de Ho utilizando la

distribucion F-Snedecory la estadistica F, que es la razon de las dos variancias.

Los datos del ANOVA se tabulan como lo indica la siguiente tabla (14-

436):

Tabla I. Datos del analisis de variancia (ANOVA)

Fuente de SC
variacion

gl

CM

Rendimiento

Error

Total

Este cuadro registra las sumas de cuadrados y organiza los calculos

restantes.

Donde,

SC: Suma de cuadrados.
gl: Grados de libertad.

CM: Cuadrado medio para el factor que se esta probando.

La decisidon sobre rechazo o no rechazo de Ho se realiza comparando el

valor calculado de F, o sea F’, con el valor critico de F, para una extremidad,

obtenido de tablas.
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INTRODUCCION

"Que tu alimento sea tu medicina y tu medicina sea tu alimento”

Hipocrates

El uso de productos fitoterapéuticos nuevos puede ser mas econémico y
rentable de lo que comunmente se cree. Actualmente son mas de 120
compuestos quimicos derivados de plantas los que se utilizan como agentes
terapéuticos. Menos de una docena de ellos se producen comercialmente por
sintesis o modificacion quimica del compuesto natural, los restantes se extraen
y purifican directamente de plantas pertenecientes a unas 90 especies. Estos
productos quimicos pueden ser utilizados también en tecnologia de alimentos,

en cosmeética y productos de limpieza.

En los paises industrializados, el 25 % del total de las prescripciones
médicas esta basado en el uso de plantas medicinales. En los paises en

desarrollo, el 80% del arsenal terapéutico esta representado por las mismas.

El presente trabajo trata sobre la extraccion a nivel planta piloto y
caracterizacion de las fracciones extractables volatiles del tomillo (Thymus
Vulgaris L.). La planta de tomillo utilizada en este proyecto es cultivada en la
comunidad de Chaquijya, en el departamento de Solola, altiplano

Guatemalteco.
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Se selecciono este lugar para la obtencion del tomillo debido a que en este
lugar se cultiva desde ya hace varios anos, ademas, dicha comunidad ha
demostrado ser pionera en el cultivo plantas medicinales como la manzanilla, el

ajenjo y otros productos de interés agroindustrial y medicinal.

Se utilizé materia prima verde y seca para el estudio, de esta manera se
pudo determinar si existe diferencia significativa en la cantidad de aceite
esencial contenida en la planta en base seca, y el rendimiento de aceite
esencial obtenido, utilizando materia prima vegetal en estado fresco y materia
prima vegetal en estado seco. Se utilizé el método de extraccion por arrastre

con vapor de agua para la extraccion del aceite esencial en la planta piloto.
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1. DEFINICIONES

1.1. Plantas medicinales

El mundo vegetal ofrece una gran cantidad de plantas que proveen al
hombre de principios activos muy importantes para la medicina moderna.
Muchas veces se ha presentado el caso de la intoxicacion por el consumo
indebido de estas plantas, pero es muy importante mencionar que muchas

veces es causada por el uso de una dosis inadecuada de la planta.

Existe un limite en el que la dosis pasa de ser toxica a terapéutica y otra
en la que ya no causa ningun efecto, que corresponde a una disminucion en la
concentracion de los principios activos de la planta en el medio por el cual se

introduce al cuerpo humano.

En los principios activos mas importantes estan (9-170):

Alcaloides
2. Glucosidos
Glucésidos cianogénicos
Glucésidos goitrogénicos o bociogenos
Glucésidos cardiacos
Saponinas o saponosidos
Heterdsidos cumarinicos simples
Nitratos/nitritos
Oxalatos

Agentes fotosensibilizantes

2L

Proteinas, péptidos y aminoacidos
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7. Taninos
8. Aceites esenciales

9. Fitoestrogenos

1.2. Aceites esenciales

Estan constituidos por una mezcla compleja de sustancias volatiles, donde
destacan los compuestos terpénicos, los compuestos aromaticos derivados del
fenilpropano (eugenol, anetol, aldehido cinamico, etc.), acidos organicos,

cetonas y cumarinas volatiles (bergapteno).

Se encuentran distribuidos en numerosos organos de las plantas:
sumidades floridas (lavanda, menta), frutos (anis, hinojo), corteza (canela), etc.
y son subproducto de su metabolismo secundario, es por eso que a las plantas
que tienen como metabolitos secundarios a los aceites esenciales se les llama

plantas aromaticas.

En su mayoria, los aceites esenciales o volatiles son insolubles en agua,
pero facilmente solubles en alcohol, éter, aceites vegetales y minerales. Su
composicién quimica es variadisima, han sido citados anteriormente, como
componentes generales de éstos, los hidrocarburos de la serie de los terpenos,
sesquiterpenos y sus alcoholes, ésteres, aldehidos, cetonas, etc. Algunos de
ellos son de cadena abierta o ciclicos y estan generalmente mezclados con
otras substancias, presentes en los aceites volatiles de origen vegetal y

oleorresinas, como la trementina.



1.21. Actividad fisiologica vegetal de los aceites esenciales en
las plantas

La acumulacion de los aceites esenciales en las plantas se realiza en
determinados tejidos, en el interior de las células, en espacios intercelulares, o
bajo la epidermis de los pelos. En cuanto a la actividad fisiolégica de los aceites
esenciales diversas hipotesis se ha planteado para explicar el rol de éstos en

las plantas:

e Ayudan a la polinizacion, ya que por su aroma atraen a los insectos.

e Son alimentos de reserva.

e Protegen los tejidos contra la accidon de agentes atmosféricos.

e Evitan el recalentamiento de la planta mediante el mecanismo de ahorro
del agua, ya que el calor absorbido sirve para la evaporacién del aceite
volatil.

e Son donadores de protones en reacciones de Oxido-reduccion debido a
la presencia de alcaloides secundarios y terciarios, fenoles y aldehidos.

e Previenen la evaporacion excesiva del agua de las células, ya que
actuan como especie de barniz.

e Cicatrizan heridas.

e Son fuentes de energia durante un estado deficiente causado por
interrupcion de la asimilacion normal de CO..

e Son productos de desecho.

e Pueden actuar como hormonas reguladoras (giberelinas) u hormonas
inhibitorias (el acido absicico antiguamente denominado absicina Il o
también dormina).

e En la madera sirven de proteccién contra la infeccion de hongos y

parasitos.Usos de los aceites esenciales (9-21)



Su margen terapéutico es pequefo, pudiéndose alcanzar facilmente la
sobredosificacion (1 gramo de aceite esencial representa 100 gramos de la

planta seca).

Algunos aceites esenciales atraviesan la barrera hematoencefalica
actuando directamente sobre el Sistema Nervioso Central, como ocurre con la
tuyona, principal componente de aceites esenciales como los del ajenjo
(Artemisia absinthium L.), tuya (Thuja occidentalis L.) o salvia (Salvia officinalis
L.).

La mayoria tienen olor agradable y se utilizan en una gama de productos
tales como sabores y fragancias para alimentos, el jabon, los detergentes, los

perfumes, las lociones, etc.

En medicina se utilizan aceites esenciales como el mentol o alcanfor,
también pueden formularse mezclas de otros aceites esenciales, como la
menta, romero, etc. Estas esencias son aprovechadas para aplicaciones

externas antirreumaticas, gracias a la capacidad de irritacién de la piel.

Las propiedades fisioldgicas de los aceites esenciales utilizados en
medicina, tienen que ver con el efecto de irritacion de la piel y mucosas, las
propiedades desinfectantes o bactericidas, digestivas, etc. Ejemplo de esencias
medicinales son el anis e hinojo, empleados como expectorantes, procesos
digestivos, estomacales, colagogos, carminativos; asi como en gargarismos e
inhalaciones. Muchas plantas con alto contenido en aceite esencial se emplean
en realidad como aromaticas, como el tomillo, orégano, serpol, anis, alcaravea,
etc.Desde el punto de vista farmacodinamico, las propiedades de los aceites
volatiles son muy variables debido a la circunstancia, ya anotada, de la

heterogeneidad de sus componentes.
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Muy importante es la aplicacién industrial de las esencias como agentes
saborizantes y aromaticos en la presentacion de jarabes, elixires, suspensiones
y otras formas farmacéuticas; en la fabricacibn de cosméticos, perfumes,
petrificos, chicles; en la desnaturalizacion del alcohol, y en la preservacion de
carnes y otros alimentos. El aceite de citronela se utiliza en la sintesis industrial

de la vitamina A.

Actualmente, el uso de los aceites esenciales y productos naturales
abarca una gama de aplicaciones inimaginables. En Espafia existe un trabajo
de tesis titulado “Productos naturales y extractos de plantas medicinales con

actividad antifungica para la conservacion de frutos" (I-1).

Entonces, la utilizacion de los aceites esenciales se puede aplicar en
campos muy diversos y como una opcion a la utilizacion de productos quimicos

sintéticos que pueden causar dafio en el ser humano y en el ambiente.

1.2.2. Propiedades fisicas de los aceites esenciales

Con el fin de poder realizar una extraccion adecuada, ademas de dar una
caracterizacion fisica, quimica y terapéutica del aceite esencial, existen ciertas
propiedades que ayudan a clasificarlo. En general, el manejo de principios
activos genera otros métodos mas minuciosos, como la cromatografia de

gases, para el control de calidad de los mismos.

Las propiedades mas comunes son:

1. Punto de ebullicién y fusion
2. Densidad especifica

3. indice de refraccion



1.2.2.1. Punto de ebulliciéon y fusion

Es la temperatura a la que el aceite esencial ebulle y se funde
respectivamente, debido a la heterogeneidad en los componentes de los
aceites, ambas temperaturas son muy variables. En el caso del punto de

ebullicién, éste siempre es menor que la temperatura de ebullicion del agua.

1.2.2.2. Densidad especifica

Es la densidad del aceite respecto a la densidad del agua. Generalmente
se toma como referencia a la densidad del agua a 4°C que es de 1 g/ml. En la
mayoria de los casos, las densidades de los aceites esenciales son menores a

la densidad del agua.

1.2.2.3. indice de refraccion

Es un numero adimensional que expresa la relacién existente entre la
velocidad de la luz en el aire y la velocidad de la luz en el medio mas denso (el
aceite esencial). La medida del indice de refraccién (o de los indices de
refraccidn) de un aceite esencial es fundamental para su determinacion y
caracterizacion e incluso para su control de calidad. Se lleva a cabo por medio
de refractdometros, que son aparatos Opticos de precision, pero de sencillo

principio operativo y manejo.

Cuanto mayor es la diferencia entre la velocidad de la luz en un medio y
otro, mayor es la desviacion respecto a la propagacion rectilinea. La ley fisica
que describe este fendmeno se conoce con el nombre de ley de refraccion de la

luz: Sea i el angulo que forma el rayo de luz incidente con la perpendicular a la



superficie que separa ambos medios, y sea r el angulo del rayo emergente

dentro del segundo medio, ver figura 1.

Figura1. Diagrama haz de luz incidiendo sobre una superficie

transparente

Entonces,

sini/sinr=n

Donde n es el indice de refraccién del segundo medio con respecto al
primero. n puede calcularse facilmente si se conoce la velocidad de la luz en el

medio incidente v y aquella en el segundo medio v"

n=v/v'

Es importante mencionar que todas estas propiedades, puesto que son
indices de la calidad del aceite, dependen en gran medida de las condiciones

en las que la planta fue cultivada y cosechada.

1.2.3. Extraccion de aceites esenciales

Existen diferentes métodos para la extraccion de aceites esenciales, unos
mas sofisticados que otros. En este trabajo se describen los siguientes:
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* Extraccion por arrastre con vapor
 Extraccion con solvente

* Extraccion con fluidos supercriticos
* Extraccion con florasols y phytols

* Presion en frio

* Incision vegetal

* Enfloracion

Se ha dado énfasis en el método de extraccion por arrastre con vapor, ya
que es el método mas generalizado por sus bajos costos de operacion, y

aceptable calidad del aceite extraido.

1.2.31. Extraccioén por arrastre con vapor

Usualmente se utilizan los siguientes métodos de arrastre con

vapor:

e Extraccion por arrastre con agua

e Extraccion por arrastre con vapor y agua (vapor humedo)

e Extraccion por arrastre con vapor (vapor seco)

e Hidrodifusion

1.2.3.2. Extraccién por arrastre con agua

En este método las hierbas entran en contacto directo con el agua
hirviente, es una especie de cocimiento donde el material cargado flota o se
sumerge segun la densidad. El sistema de calentamiento del agua puede ser: a

fuego directo, camisa de vapor, serpentinas cerradas con circulacion de vapor o
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serpentinas abiertas o perforadas, también con vapor. Este método no es el

mas conveniente.

1.2.3.3. Extraccién por arrastre con vapor yagua
(vapor humedo)

Usando este método, las hierbas se colocan sobre un fondo perforado o
criba ubicado a cierta distancia del fondo de un tanque llamado retorta. La parte
mas baja de ésta contiene agua hasta una altura algo menor que el nivel de la
criba. El calentamiento se produce con vapor saturado que se provee de una
fuente de calor que compone el equipo, fluye mojado y a presion baja,

penetrando a través del material vegetal.

En la figura 2 se puede ver el diagrama de la extraccion por arrastre con

vapor y agua utilizando vapor humedo.

Figura 2. Diagrama de extraccién por arrastre con vapor

1.2.3.4. Extraccién por arrastre con vapor (vapor seco)

Esta técnica de extraccion directa con vapor es similar a la anterior, pero
en el fondo de la retorta no hay agua. El vapor saturado o sobrecalentado es
provisto por una caldera, a presiones mas elevadas que la atmosférica, se

inyecta por medio de serpentinas cribadas que estan debajo de la carga y se
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dirige hacia arriba, atravesando la masa vegetal colocada sobre una parrilla

interior.

Conviene realizar la extraccién inmediatamente de cosechado el vegetal,

después de un oreado o un desecado al aire que le quite algo de la humedad.

En el vegetal, los aceites esenciales se almacenan o situan en glandulas,
conductos, sacos o pelos glandulares o simplemente reservorios dentro del
vegetal, por lo que conviene hacer un desmenuzamiento del material a utilizar

para exponer esos reservorios a la accion del vapor de extraccion.

El espesor del material, reducido, permite también una mejor vaporizacion

y extraccion, asi como una aceleracion del proceso.

En lo que respecta a las partes de la planta que se va a utilizar, las flores,
hojas y partes blandas o delgadas pueden tratarse sin ningun tratamiento

previo.

Las semillas o frutos deben ser triturados con rodillos lisos, cuya
separacion en la maquina depende del grosor de aquellos y también del grado

de desmenuzamiento que se necesite.

Las raices, tallos y otros materiales lefiosos, se cortaran en trozos

pequenos o en astillas.
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1.2.3.5. Hidrodifusién

El método de hidrodifusidn es una variante del método de extraccion por
arrastre con vapor, la unica diferencia con el método ya descrito es que el vapor
se introduce al material vegetal desde arriba, la condensacion del aceite con
vapor de agua ocurre abajo del area donde esta el material vegetal por un

condensador.

Las ventajas de este método son el uso de menos vapor, un tiempo de

procesamiento menor, y mejores rendimientos de aceite esencial.

1.2.4. Constituyentes de un equipo de extraccion de aceites
esenciales

El equipo para extraer el aceite esencial debe ser tal que permita la
operacion mas conveniente, cualquiera sea el material vegetal del que se

quieran extraer sus esencias.

En cambio, las dimensiones del equipo siempre deberan estar en
concordancia con las cantidades de hierbas producidas y del tiempo disponible

para su extraccion.

Un equipo de extraccion consta de cuatro elementos basicos:

La retorta o alambique propiamente dicho.
El condensador.
El recipiente donde se deposita el condensado.

B nh -

La caldera generadora del vapor.
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La retorta o alambique es donde se deposita el material a utilizar. Consiste
en un tanque cilindrico de un diametro igual o algo inferior a la altura, que tiene

en la parte superior una tapa que debe ser asegurada con cierre hermético.

Preferentemente, del centro de esta tapa debe salir un tubo llamado

"cuello de cisne", que es el conductor de los vapores hacia el condensador.

La retorta se construye en diversos materiales de chapa cuyo espesor es
también variable segun el trabajo, pero es preferible que sea de acero
inoxidable. En el fondo de la retorta se coloca la criba que soporta el material

por utilizar.

Los tubos de conexién deben ser amplios y de acuerdo a la rapidez de

extraccion, mas grandes cuanto mas veloz sea ésta.

Debajo de la parrilla o criba, se encuentra el tubo de entrada de vapor,
cuidando que entre el fondo y el tubo la distancia sea lo suficientemente grande

como para que se produzca aqui la condensacion de agua.

La distribucion del vapor se asegura por la disposicién en espiral o en
cruz, de la prolongaciéon del tubo alimentador, que tiene también una serie de
agujeros chicos en la parte superior y a lo largo del mismo, dandole asi
uniformidad a la distribucion. En el fondo de la retorta hay una valvula de
drenaje de capacidad suficiente como para permitir que cualquier cantidad de
agua que se condense dentro de la carga y gotee hacia el fondo, pueda ser

sacada durante la extraccion.

12



Un alambique bien construido debe ser hermético; para esto debera
cuidarse el ajuste de las juntas y el cierre de la tapa. La carga de material no
debe estar comprimida. Para obtener los mejores resultados se pueden hacer
separaciones, por medio de patas, de las cargas que estén mas abajo. El objeto
principal es buscar que el vapor atraviese correctamente la masa vegetal y que

no se deslice por las paredes de la retorta.

Debido a que el vapor se difunde por los lugares que le oponen menos
resistencia, no son recomendables los cestos de alambres o perforados, pues el
vapor tiende a dirigirse a través de las mallas y entre los costados del cesto y la
retorta. Los mejores cestos son los que tienen costados de chapa sin agujeros,
pero con el fondo perforado. El empleo de cestos ayuda a la carga y descarga

del material, sobre todo en alambiques grandes.

La carga y descarga del alambique es un punto importante. Ahorra tiempo
el contar con gruas y que el lugar de cultivo esté cercano al de la planta de

extraccion.

El condensador continua a la retorta, alli vuelve a su estado liquido el

vapor y los productos volatiles.

El condensador mas usado es el compuesto por un serpentin que se ubica
en un tanque, aunque hay condensadores tubulares que son mas eficientes en
el trabajo, en el que corre agua fria que entra por la parte inferior y asciende en
sentido contrario a los vapores de agua y aceite esencial que circulan por los

tubos.
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Los tubos que forman este aparato se colocan en forma vertical u
horizontal, su forma, longitud y diametro dependen de la condensacion de las

esencias que se procesan.

El agua de enfriamiento debe ser potable en lo posible, porque se eliminan
asi las probables incrustaciones y depdsitos, cuando estan cargadas con sales.
Los tubos mejores son los construidos en acero inoxidable, pues evitan

coloraciones indeseables en la esencia obtenida.

Para este estudio se utilizd como equipo la planta piloto de extraccion de
aceites esenciales que esta ubicada en la Facultad de Ingenieria de la
Universidad de San Carlos de Guatemala y que es parte del Centro de

Investigaciones de Ingenieria de la misma universidad.

Esta planta fue adquirida por la Universidad de San Carlos de Guatemala
a través de un proyecto en el cual se invirtié alrededor de $ 516,258.00 y fue
financiado por UNIDO. Este proyecto se empez6 en el afio 1984(l-4) con el
nombre Utilizacion de plantas medicinales y aromaticas para la industria
farmacéutica, cuyo titulo en inglés es, Utilization of medicinal and aromatic

plants for herbal pharmaceutical industry.

En breve, el proyecto trataba de desarrollar tecnologia y entrenar
personas para iniciar una industria basada en plantas medicinales, con una
vision de generar farmacéuticos derivados de las plantas medicinales, para
suplir la demanda de salud de los pueblos indigenas, esto en una primera fase,
y después en una segunda fase, poder fijar la base para exportar estos
productos fitofarmacéuticos. Mas adelante se explica con detalle el disefo y

manejo de esta planta de extraccion.
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1.2.5. Detalles de la extraccion por arrastre con vapor

En lo que concierne a los aceites esenciales, la revision de literatura
cientifica muestra que la obtencion de éstos por el método de arrastre con
vapor, ha sido abordado tradicionalmente usando la teoria de la destilacion

fraccionada, la rectificacion y la desorcion o stripping.

Sin embargo, un analisis mas exhaustivo propone que el mecanismo de
extraccion del aceite esencial se asemeja mas a la difusion del vapor en un
lecho empacado, lo que dista notoriamente de ser un proceso de destilacion

pura de los tipos mencionados.

En efecto, se observa que la extraccién de aceites esenciales en un lecho
empacado obedeceria mas bien al efecto combinado de la difusidon-evapo-
convectiva. De este modo, el vapor caliente debe llegar hasta los sacos que
almacenan los aceites esenciales, debe vencer resistencias difusionales
previas, para penetrar y salir de las hojas a través de los poros de la pared

celular.

Finalmente, los aceites esenciales en fase vapor deben llegar hasta el
tope de la columna transportados por la fuerza convectiva del vapor que
asciende a través del lecho. Esta seria la tercera resistencia a vencer en el

proceso.

1.2.5.1. Principios fisicoquimicos

El mecanismo de extraccion de los aceites esenciales por arrastre con
vapor involucra el efecto combinado del fendmeno de transporte intraparticula

por difusion molecular del vapor caliente, el rompimiento de las paredes
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celulares de los capilares que guardan los aceites esenciales, la subsecuente
evaporacion de dichos aceites y la difusion de los aceites esenciales junto con

el vapor caliente hacia la boca del poro.

Una interpretacion plausible del fendmeno de evaporacion de los aceites
esenciales en el interior de la matriz vegetal, supone que la misma esta
gobernada por la volatilidad relativa del aceite esencial; la temperatura de
operacion; la calidad del vapor saturado usado; el tamafo de los poros; las
tensiones locales en el interior de la matriz vegetal, y el esfuerzo necesario para

el rompimiento de los sacos capilares.

De todos estos factores, el mas relevante es la energia necesaria para el
cambio de fase, donde la velocidad de evaporacion de los aceites esenciales es
favorecida por la disminucion de la presion parcial debido a la presencia del
vapor de agua. Entonces existen dos resistencias a vencer en este proceso,
siendo estas la resistencia difusional y la vaporizacién del aceite esencial

propiamente.

De esto se puede concluir que manejando las variables del tamarno de
particula y grado de tamafno de los lotes se puede optimizar el proceso de
extraccion, lo cual no pretende ser demostrado en este trabajo, pero se refiere
como un punto de partida para otras investigaciones.

1.2.6. Pros y contras del método de extraccion por arrastre con
vapor

Con bajo capital necesario se pueden adquirir estos equipos y sus
accesorios, inclusive pueden ser moviles y usar diversas fuentes de energia,

tienen proceso simple, versatil y flexible, permiten trabajar con volumenes
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grandes de materia prima en cada experimento. El rendimiento se ve afectado

por el tiempo de extraccion.

Se produce degradacion térmica en el aceite esencial obtenido, es decir,
se inducen cambios quimicos indeseables, como oxidacién, hidrdlisis y
oligomerizacion. Altos costos operativos por carga de materia prima, debido a la

necesidad de energia para producir el vapor de agua.

1.3. Tomillo (Thymus Vulgaris L.) (31-259)

Otros nombres (31-259):

Common thyme, farigola, garden thyme, herba timi, herba thymi, mother of
thyme, red thyme, rubbed thyme, ten, thick leaf thyme, thym, Thymian, thyme,
time, timi, tomilloo, za ater.

Clasificacion de la planta:

Reino: Plantae — Plantas
Subreino: Tracheobionta — Plantas vasculares.

Superdivision:  Spermatophyta — Plantas con semilla.

Division: Magnoliophyta — Plantas con flor.
Clase: Magnoliopsida — Dicotiledoneas.
Subclase: Asteridae

Orden: Lamiales

Familia: Lamiaceae — De la familia de la menta.
Género: Thymus L. — Tomillo.

Especie: Thymus Vulgaris L.

Habitat: Subarbusto
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Duracion: Perenne

Tipo de especie: Introducida, no nativa.

Planta aromatica perenne originaria de la zona mediterranea occidental,
en particular de Espafa, donde se le recolecta en época de floracion, y se le ata
y se deja colgada hasta que se seque. Se reproduce por matas, ademas de por

semilla.

Su nombre cientifico es Thymus Vulgaris L. En griego, la palabra Thymos
significa perfume. Las pequefiisimas hojas de esta planta proporcionan un
fuerte aroma muy apreciado en la buena cocina. En los templos de la
antiguedad se quemaba el tomillo con fines purificadores del alma y porque se
creia que tenia poderes magicos para conservar la buena salud. Las partes de

la planta utilizadas son sumidad aérea y raices.

La variedad mediterranea es un arbusto pequefio de hasta 50 cm de
altura, pero la variedad guatemalteca crece hasta veinte centimetros con un
tallo lefoso, erecto y muy ramificado. Las hojas tienen un corto peciolo, son

lineares u oblongas con el dpice agudo y tomentosas en el envés.

Las inflorescencias son racimos axilares con flores violetas azuladas a rojo

brillantes.

En la antigledad lo veian como un ténico para la salud, pero el uso mas
apreciado del tomillo es el que se relaciona con su accion estimulante sobre los

procesos respiratorios.
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Posee una ventaja sobre el aceite de eucaliptus en ese uso, y es que el

tomillo produce calor, mientras que el eucaliptus es refrescante.

Por eso es especialmente indicado en todos los procesos gripales, de
afecciones bronquiales, tos, laringitis, resfrios, problemas de amigdalas,
actuando como antiséptico y descongestivo. Su accion sobre los 6rganos
pulmoén y su opuesto complementario, intestino grueso, ayuda en los procesos

de recuperacion en las vias respiratorias.

Es antirreumatico y antiepasmédico, ejerciendo una amplia accién sobre el
aparato digestivo: ideal para combatir la flatulencia, la pérdida de apetito, y las

infecciones intestinales.

1.3.1. Requerimientos para su desarrollo agronémico (I-2)

1.3.2. Clima

El clima debe ser templado, templado-calido y seco. Es una especie poco
exigente de agua, resiste bien los periodos de sequia. El exceso de humedad le

es muy perjudicial.

1.3.3. Suelo

No es exigente en cuanto a suelos, prospera en diversidad de terrenos,
siendo los mejores los de consistencia media, permeables. Prospera también
en suelos secos, algo calcareos y en colinas hasta unos 800/1.000 msnm. No

son convenientes los suelos arcillosos.
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1.3.4. Caracteristicas del cultivo (I-2)

1.3.4.1. Multiplicacion

La multiplicaciéon puede ser realizada por medio de semillas, matas o

estacas.Semillas

Las semillas de esta especie son pequefias (P1000 = 0,260 g), por lo cual
es conveniente hacer almacigos y ubicar las simientes muy superficialmente.
Las épocas del aflo mas convenientes son otoio y principios de primavera. El
almacigo debera estar protegido contra lluvias copiosas, vientos fuertes y
temperaturas elevadas. Hay que tener en cuenta que de este modo se

obtendran plantas de caracteristicas distintas dentro de un mismo lote.

Los cuidados mas importantes son el riego y el desmalezado, ademas del
control de plagas. Cuando las plantulas hayan alcanzado una altura de 8/10 cm
se transplantaran en el terreno definitivo. La distancia, en la plantacion
definitiva, puede ser de 0,50 a 0,70 m entre lineas y 0,30 a 0,40 m entre plantas

de la linea, es decir, unos 0,20 m? de superficie para cada planta.

La siembra puede realizarse en forma directa, pero ello demanda mas

tareas y costo que por este método.

1.3.4.2. Division de matas

Las matas se separan durante el otofio o principios de primavera,
llevandolas inmediatamente al terreno definitivo, disponiéndolas en él a las
distancias antes mencionadas. De cada mata dividida se pueden obtener, en
promedio, unas 20-25 plantas.
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1.3.4.3. Estacas

La multiplicacidn por estacas conviene realizarla durante el otofio, pero
también puede hacerse durante el invierno. Se cortan ramitas jovenes de
plantas seleccionadas y despuntadas se llevan a vivero donde se plantan en

tierra muy bien preparada, a distancias de 0,10 x 0,05 m aproximadamente.

Las plantas en el vivero deben ser protegidas de las temperaturas muy
frias, la falta de agua, etc. El transplante se realiza a comienzos de la

primavera.

1.3.5. Labores

Los cuidados se reducen a eliminacion de malezas, carpidas y un aporque

leve. Los riegos deben suministrarse en casos de sequias prolongadas.

1.3.6. Cosecha

Se realiza en época de floracion, cortando las plantas a unos pocos
centimetros del suelo, para permitir el rebrote y la posibilidad de realizar un

segundo corte a principios de otofo.

A veces es probable realizar dos cosechas al afo, una a mediados/fin de
primavera, y otra a fines de verano principios de otofo, pero no es siempre

posible.
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Figura 3. Foto planta de tomillo con escala

Fuente : La Guia Incafo de las Plantas Utiles y Venenosas de la Peninsula Ibérica y Baleares.(23)

La cosecha debe realizarse en dias secos y cuando se haya ya levantado

el rocio.
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Figura4. Detalle sobre las partes de la planta de tomillo

Lakialae
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Fuente: Herbal Drugs and Phytopharmaceutical. A Handbook for Practice on a Scientific  basis. (32)

1.3.7. Postcosecha

1.3.7.1. Sumidades floridas

El producto de la cosecha se deja secar en un lugar ventilado y a la

sombra, para que conserven su color natural. De tal modo, el secado es rapido.
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Es importante hacer una buena limpieza del producto, separando las hojas de

los tallos.

1.3.7.2. Aceite esencial

El producto de la cosecha, fresco o después de un oreado, se lo extrae
con vapor de agua. También puede ser secado al sol y, después de separar

tallos de hojas, extraer de éstas para obtener una esencia de mayor calidad.

1.3.8. Rendimiento

Sumidades: 800-1800 kg por hectarea.

Esencia: 0,5 a 1,5% sobre material oreado.

1.3.9. Usos y propiedades

1.3.9.1. Sumidades

Estimulante, antiespasmaodico, balsamico, carminativo, vermifugo, diaforé-
tico y antiséptico. Condimento y aromatizante de carnes, aves, pescados, sal-

sas, etc.

Para infusiones, pomadas y cocimientos en dermatologia, cosmetologia,
desinfectantes de manos, inhalaciones, bafos aromaticos, en la preparacién de

vinos especiales, etc.

Para la extraccion del aceite esencial.
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1.3.9.2. Esencia

Aromatizante y condimento, en reemplazo de las sumidades. En farmacia

como desinfectante y antiséptico. En perfumeria y jaboneria.

1.3.10. Composicion cualitativa y cuantitativa (31-262)

Aceite esencial (1.0-2.5%). Monoterpenos como timol (20-55%), p-cimeno
(14-45%), carvacrol (1-10%), gamma-terpineno (5-10%), borneol (8%), linalol
(8%).

Flavonoides. Luteolina, apigenina, naringenina, eriodictol, cirsilineol,

salvigenina, cirsimaritina, timonina, timusina.

Acidos fendlicos derivados del acido cinamico. Acidos cafeico, rosmarinico
(0.15-1.35%).

Triterpenos. Acidos ursélico (1.9%), oleandlico (0.6%). Saponinas.

Taninos.

1.3.11.  Propiedades farmacodinamicas (2-377)

Clasificacion terapéutica: PR0O3. Plantas medicinales expectorantes. (32-

493). El aceite esencial de tomillo aumenta la actividad de los cilios bronquiales,
a la vez que por un efecto irritante aumenta la produccion de secrecion
bronquioalveolar. Evidencia experimental sugiere que el aceite esencial de
tomillo tiene una actividad secretomotora. Esta actividad ha sido asociada con
los extractos de saponinas de Thymus Vulgaris L.
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También se ha reportado estimulacion de los movimiento ciliares en la
mucosa de la faringe de ranas, al ser tratadas con soluciones diluidas de aceite

esencial de tomillo, timol o carvacrol.

Antiespasmddico. El aceite esencial de tomillo ejerce un efecto relajante

del musculo liso bronquial. La accion espasmolitica y antitusiva del tomillo ha
sido mas frecuentemente atribuida a los constituyentes fendlicos timol y
carvacrol, los cuales estan en alto porcentaje en el aceite esencial, (mas del
64%). Se ha demostrado que estos componentes previenen la contraccion
inducida en el ileén y la trdquea en el cerdo de Guinea, por la histamina,
acetilcolina y otros reactivos, la concentracién de fenoles en preparaciones

acuosas de la droga son insuficientes para tomarse como parte de su actividad.

Evidencia experimental sugiere que la actividad espasmolitica in vitro de
las preparaciones de tomillo son debidas a la presencia de polimetoxiflavonas.
Estudios in vitro han demostrado que las flaconas del tomillo extraen la
respuesta inhibitoria de antagonistas de receptores especificos como la
acetilcolina, histamina y L-norepinefrina, asi como agentes cuya accién no

requiere de receptores especificos, como el cloruro de bario.

Se encontr6 también que las flavonas del tomillo actuan como
antagonistas no competitivos y no especificos, también se demostré que son
antagonistas del Ca*? y son agentes musculotrépicos que actian directamente

sobre el musculo liso.

Antifungico y antibacterial. Estudios hechos in vitro han demostrado que

ambos, el aceite esencial de tomillo y el timol, tienen actividad anfungica contra
algunas especies fungi, incluyendo Cryptococus neoformans, Aspergillus,

Saprolengia, y zygorhynchus.
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Ambos el aceite esencial y el timol tienen actividad antibacterial contra
Salmonella typhimurium, Staphylococcus aureus, Escherichia coli, y algunas
otras especies bacterianas. Como antibidtico, el timol es 25 veces mas efectivo

que el fenol, pero menos toxico.

1.3.12. Propiedades farmacocinéticas (2-377)

No hay datos disponibles.

1.3.13. Datos preclinicos de seguridad (2-377)

No hay datos disponibles.

1.3.14. Datos clinicos

No hay datos disponibles.

1.3.15. Indicaciones terapéuticas (2-377)

Indicaciones terapéuticas aprobadas por la Comisién E del Ministerio de

Sanidad aleman:

Tos improductiva.

Bronquitis.

Otras indicaciones:

Tradicionalmente se ha utilizado para el tratamiento del resfriado comun,
asma, laringitis, tos ferina, dispepsias, gastritis. También se ha utilizado por via
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topica para el tratamiento de la estomatitis, halitosis, faringitis, amigdalitis,

lesiones cutaneas y prurito.

1.3.16. Posologia y método de administracion

Se usa la droga pulverizada, infusiones/decocciones, extracto fluido,
aceite esencial. No se recomienda el uso del aceite esencial del tomillo durante
un periodo prolongado de tiempo o a dosis mayores a las recomendadas debido

a su posible neurotoxicidad.

Las dosis diarias recomendadas son:

Droga seca pulverizada: 3 g/8 horas; infusién: 1-2 g/150 ml/6-8 horas;
extracto fluido, 1:1 (g/ml): 1-2 ml/8 horas.

1.3.17. Contraindicaciones

1.3.17.1. Embarazo

El tomillo no debe usarse durante el embarazo debido a la ausencia de
datos que avalen su seguridad. Categoria B, lo que implica que se han
realizado estudios sobre varias especies de animales, utilizando dosis varias
veces superiores a las humanas, sin que se hayan registrado efectos
embriotéxicos o teratdbgenos; sin embargo, no se han realizado ensayos clinicos
en seres humanos, por lo que el uso del tomillo sélo se acepta en caso de

ausencia de alternativas terapéuticas mas seguras.
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1.3.17.2. Lactancia

El tomillo no debe usarse durante la lactancia debido a la ausencia de

datos que avalen su seguridad.

Se ignora si los componentes del tomillo son excretados en cantidades
significativas con la leche materna, y si ello pudiese afectar al nifio. Se
recomienda suspender la lactancia materna o evitar la administraciéon del

tomillo.

1.3.17.3. Efectos sobre la capacidad para conducir y
utilizar maquinaria

No se han descrito.

1.3.18. Reacciones adversas

No se han descrito reacciones adversas a las dosis terapéuticas
recomendadas. A altas dosis, en tratamientos crénicos o en individuos

especialmente sensibles se pueden producir reacciones adversas.

1.3.19. Alergias

1.3.19.1. Dermatolégicas

El tomillo posee un potencial de sensibilizacion débil, por lo que puede
producir reacciones de hipersensibilidad o dermatitis por contacto en muy raras

ocasiones.
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Ademas de estas reacciones adversas, se han recogido en la base de
datos FEDRA (Farmacovigilancia Espanola, Datos de Reacciones Adversas)
del Sistema Espafiol de Farmacovigilancia datos sobre posibles reacciones

adversas, entre ellas las siguientes.

1.3.19.2. Digestivas

Anorexia.

1.3.19.3. Cardiovasculares

Arritmia cardiaca, taquicardia.

1.3.19.4. Neuroldgicas/psicologicas

Vértigo.

1.3.19.5. Genitourinarias

Oliguria, retencién urinaria.

1.3.19.6.  Alérgicas/dermatolégicas

Eritema, erupcidén maculopapular.
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1.3.20. Reacciones adversas de la planta

Ha sido reportada dermatitis al contacto. Los pacientes sensibles al polen

de abedul o apio deben de ser sensibles al tomillo.

1.3.21. Carcinogénesis, mutagénesis, impedimento de fertilidad
(31-264)

El aceite esencial de tomillo no ha demostrado ninguna actividad
mutagenética en el ensayo del Basillus subtillis, en el ensayo del microsoma

revertido de la Salmonella.

Investigaciones recientes sugieren que los extractos de tomillo son
antimutagénicos, y que la Luteolina, un constituyente del tomillo, es un fuerte

antimutagénico contra del carcindgeno dietético Trp-P-2.

1.3.22. Sobredosificacion (32-494)

No hay datos disponibles.

1.3.23. Advertencias y precauciones especiales de uso (32-494)

Nifos pequefios. Se debe tener especial cuidado al usar el aceite esencial
puro y no sobrepasar nunca las dosis diarias recomendadas, ya que los aceites

esenciales pueden resultar neurotdxicos y convulsivantes.
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1.3.24. Ensayos generales para la caracterizacion de la planta y
sus extractos (31-260)

Examinacion macro y microscoépica, y cromatografia quimica y de capa

fina, cuantifican al Timol como agente trazador, en el aceite esencial.

1.3.25. Ensayos de pureza (31-261)

1.3.25.1. Microbiolégicos

El ensayo para Salmonella spp. en la hierba del tomillo debe de resultar
negativo. El limite maximo aceptable de otros microorganismos es el siguiente.
Para preparacion de infusion: bacterias aerobias, no mas de 107 /g; fungi, no
mas de 105 /g; Escherichia coli, no mas de 102 /g. Preparaciones para uso oral:
bacterias aerobias, no mas de 105 /g; fungi, no mas de 104 /g; enterobacteria y

ciertos bacterias Gram-negativas, no mas de 103 /ml, Escherichia coli, O /ml.

1.3.25.2. Materia organica extrana

No mas del 10% de estambres de un diametro de 1 mm. Hojas con
tricomas largos en su base y con otras partes débiles y pubescentes no estan
permitidas. Las hojas y flores de Origanum creticum u O. dictamnus son
consideradas como adulterantes. No esta permitida alguna otra materia

organica, en mas de 2%.

1.3.25.3. Cenizas totales

No mas de 15%.
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1.3.25.4. Cenizas insoluble en acido

No mas del 2.0%.

1.3.25.5. Humedad

No mas del 10%.

1.3.25.6. Residuos de pesticidas

Normalmente el limite maximo residuo de aldrin y dieldrin en el tomillo no

debe ser de mas de 0.05 mg/kg.

1.3.25.7. Metales pesados

Los niveles de cadmio y plomo no deben ser mayores a 10 y 0.3 mg/kg,
respectivamente, en la forma de la dosis final de la planta. Otros

ensayos de pureza (31-261)

Quimicos, fracciones extractables en alcohol, fracciones extractables en

agua.

1.3.26. Produccioén y mercados (I-3)

Cifras disponibles a 1997, indican que las importaciones europeas se
ubicaban en 2.350 toneladas, por un monto aproximado de US$ 5.000.000. De
esta cantidad, los paises miembros de la U.E. suministraron 921 toneladas, en

tanto que las remesas del exterior ascendieron a 1.429 toneladas.
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Espafa es el principal productor de tomillo a nivel mundial, cultivando
diversas variedades. Francia es un importante proveedor de tomillo salvaje y
cultivado (Thymus Vulgaris L.). Marruecos, por su parte, provee una calidad
particular de la variedad Thymus satureioides. En herboristeria, el mercado es

relativamente estable, con una demanda sostenida.
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2. METODOLOGIA
2.1. Ubicacion

e Comunidad de Chaquijya, en el departamento de Solola al occidente del
pais. En esta comunidad se recolect6 el tomillo, (Thymus Vulgaris L.), la

materia prima vegetal para el experimento.

e Planta Piloto de extraccion-destilacion de aceites esenciales de la
seccion de Quimica Industrial, del Centro de Investigaciones de

Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

e Laboratorio de ensayo fisico-quimico de la Seccion de Quimica
Industrial, del Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Universidad

de San Carlos de Guatemala.

¢ Unidad de Analisis Instrumental (UAI), Facultad de Ciencias Quimicas y

Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

2.2. Recursos humanos

* Autor del trabajo de graduacién: Rodrigo Antonio Cifuentes Marckwordt.

» Asesora del trabajo de graduacién: Inga. Telma Maricela Cano Morales.
2.3. Recursos materiales

En cada repeticién del experimento para la destilacion por arrastre con

vapor se utilizé:
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* 8 libras de tomillo (Thymus Vulgaris L.)
» Agua para la destilacioén y para recuperar el aceite condensado.

2.4. Equipo y cristaleria

* Planta piloto de extraccién

» Beackers, probetas, tubos de ensayo, pipetas volumétricas, micropi-
petas, viales, frascos de vidrio.

* Refractometro

* Balanza analitica

* Horno de secado

2.5. Procedimiento

2.51. Extraccién de aceite esencial de tomillo usando materia
prima verde A cada lote de materia prima verde extraerle el
aceite esencial de tomillo (de acuerdo al siguiente
procedimiento:

Determinar la humedad de la materia prima fresca pesando 100 gramos
de material vegetal verde (P1), luego dejandolo secar a peso constante a 35°C,
determinar el peso final (P2), restando el peso final al peso inicial y luego,
dividiendo este resultado dentro del peso inicial, se calcula el porcentaje de

humedad de la muestra de tomillo. Ver muestra de calculo.

1. Encender la caldera.

2. Pesar 8 libras de material verde.
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10.

11.

12.

Abrir la marmita observando que esté limpia, antes de cargar el lote

de materia prima.

Introducir en la marmita el material vegetal verde colocando los

platos de aluminio.

Cerrar bien la marmita comprobando que todas las llaves de salida
de vapor desde la marmita estén cerradas, para evitar fugas de

vapor.

Encender la bomba de agua, corroborando que el nivel de agua en el
depdsito sea el adecuado para el funcionamiento del

sistema.Encender el sistema de refrigeracion.

Llenar el vaso para recuperar el condensado con agua hasta un nivel

que el sifon desague el agua en exceso.

Colocar el vaso en su lugar para que guarde el condensado.

Abrir levemente la llave de vapor directo cuando la presion sea de

5.51 bar (80 psi), en el mandémetro de la caldera.

Abrir un poco mas la llave cuando empiece a caer el condensado en

el vaso.

Extraer por dos horas.

Apagar el flujo de vapor, cerrando la llave de vapor directo.
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13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

2.5.2.

Enfriar la marmita por 2 minutos mojandola con agua a temperatura

ambiente del grifo.

Apagar el sistema de refrigeracion.

Apagar la bomba de agua.

Abrir la marmita.

Purgar el condensado de la marmita abriendo la valvula de desague

colocada en el fondo de ésta.

Sacar el material vegetal contenido en los platos y sacar el resto con

agua del grifo, comprobando que la valvula de desaglie esté abierta.

Lavar bien la marmita con jabdén, barrer y recoger el material que

cayo en los alrededores.

Tirar en un lugar adecuado el material vegetal al que se le extrajo el

aceite esencial y el material sobrante.

Extraccion de aceite esencial de tomillo usando materia
prima seca

A cada lote de materia prima seca extraerle el aceite esencial de tomillo de

acuerdo al siguiente procedimiento:
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Determinar la humedad de la materia prima seca pesando 100
gramos de material vegetal seco (P1), luego dejandolo secar a peso
constante a 35°C, determinar el peso final (P2), restando el peso final
al peso inicial y luego, dividiendo este resultado dentro del peso
inicial, se calcula el porcentaje de humedad de la muestra de tomillo.

Ver muestra de calculo.

Encender la caldera.

Pesar 8 libras de material seco.

Abrir la marmita observando que este limpia, antes de cargar el lote

de materia prima.

Introducir en la marmita el material vegetal seco colocando los platos

de aluminio.

Cerrar bien la marmita comprobando que todas las llaves de salida
de vapor desde la marmita estén cerradas, para evitar fugas de

vapor.

Encender la bomba de agua, corroborando que el nivel de agua en el

depdsito sea el adecuado para el funcionamiento del sistema.

Encender el sistema de refrigeracion.

Llenar el vaso para recuperar el condensado con agua hasta un nivel

que el sifon desague el agua en exceso.
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

Colocar el vaso en su lugar para que guarde el condensado.

Abrir levemente la llave de vapor directo cuando la presion sea de

5.51 bar (80 psi), en el manémetro de la caldera.

Abrir un poco mas la llave cuando empiece a caer el condensado en

el vaso.

Extraer por dos horas.

Apagar el flujo de vapor, cerrando la llave de vapor directo.

Enfriar la marmita por 2 minutos mojandola con agua a temperatura

ambiente del grifo.

Apagar el sistema de refrigeracion.

Apagar la bomba de agua.

Abrir la marmita.

Purgar el condensado de la marmita abriendo la valvula de desague

colocada en el fondo de ésta.

Sacar el material vegetal contenido en los platos y sacar el resto con

agua del grifo, comprobando que la valvula de desaglie esté abierta.
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21.

22.

2.5.3.

Lavar bien la marmita con jabdn, barrer y recoger el material que

cayo en los alrededores.

Tirar en un lugar adecuado el material vegetal al que se le extrajo el

aceite esencial y el material sobrante.

Analisis fisicos del aceite esencial

2.5.3.1. Determinacion de la densidad

Tarar el picnometro anotando el peso de la tara.

Llenar hasta el aforo con el aceite esencial obtenido de las

extracciones.

Pesar de nuevo el picndmetro conteniendo el aceite y se anota el

peso.

Restar al peso obtenido en el ultimo paso, el peso obtenido de la
tara.Dividir el resultado de la resta anterior dentro del volumen del

picnémetro.

2.5.3.2. Determinacion del indice de refracciéon

Limpiar el prisma del refractometro con una pequefia cantidad de

trietanolamina.

Encender la luz del refractémetro.
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3. Tomar una muestra del aceite esencial obtenido de las extracciones

con una micropipeta.

4. Colocar una gota del aceite en el prisma del refractometro.

5. Leer el indice de refraccion del aceite y anotarlo correctamente.

2.5.3.3. Cromatografia de gases y cuantificacion del
timol en las muestras de aceite esencial

El analisis por cromatografia de gases se realizé en la Unidad de Analisis
Instrumental de la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad
de San Carlos de Guatemala. Luego se procedi6 a la lectura del cromatograma
y cuantificacién de las fracciones de Timol, determinando los tiempos de
retencion y las areas en el cromatograma para el patron de Timol y
comparandolas con las areas obtenidas para el cromatograma del aceite
esencial extraido de cada tipo de material vegetal, fresco y seco.Disefio del

estudio

Se determind la cantidad de aceite esencial en base seca y rendimiento de
extraccion de aceite esencial de tomillo, evaluando dos tipos de materia prima
vegetal, verde y seca, en lotes de 8 libras, utilizando tiempos de extraccion de 2
horas, aplicando el método de arrastre con vapor directo, manteniendo una
temperatura uniforme del condensado de 20°C, temperatura ambiente de 26°C

y presion atmosférica de 640 mm de mercurio.

Utilizando los datos de humedad de la materia prima y los pesos de aceite

esencial obtenidos de cada extraccion, se determind la cantidad en base seca,
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y el rendimiento de extraccion, de aceite esencial contenido en la planta del

tomillo fresco y seco.

2.6. Diseio experimental

Cada experimento corresponde a la extraccidon de aceite esencial de
tomillo de una cantidad de 8 libras de material vegetal fresco y seco, utilizando
el mismo tiempo y método de extraccion, 2 horas y arrastre con vapor directo,

respectivamente.

La variable respuesta es la cantidad de aceite esencial en base seca y
rendimiento de extraccién de aceite esencial obtenido en cada corrida, para los

dos tipos de materia prima, material vegetal fresco y seco.

La variable independiente es el tipo de materia prima, fresca y seca.

El nimero de tratamientos es:

. 2 tipos de material vegetal diferentes.

. 1 cantidad de masa de materia prima constante de 8 libras.

Numero de tratamientos=2x1 =2

Cada tratamiento se realizara 4 veces o repeticiones:

Numero de experimentos = 2 tratamientos x 4 repeticiones = 8 corridas o

experimentos.

43



2.7. Analisis estadistico

Para el analisis estadistico del estudio se utilizé un disefio factorial con un
factor de efecto fijo, que es el tipo de material vegetal, con dos niveles a
estudiar, material vegetal fresco y material vegetal seco, las repeticiones son los
rendimientos de extraccion obtenidos en cada grupo y las cantidades de aceite
esencial obtenidos en cada grupo. Los datos se compararon utilizando un
analisis de variancia, ANOVA (14-430).

Para las extracciones de aceite esencial de tomillo, utilizando material
vegetal fresco y seco, se hicieron cuatro repeticiones por cada tipo de material
vegetal, entonces, se desea saber si estos datos indican que el tipo de material
vegetal tiene un efecto significativo sobre el nivel de: cantidad de aceite
esencial en base seca contenido en la planta y rendimiento de extraccion de

aceite esencial de tomillo con un nivel de confianza de 95%.

Los dos parametros a analizar (cantidad de aceite en base seca contenida
en la planta fresca y seca; y rendimiento de extracciéon de aceite esencial
utilizando la planta fresca y seca) fueron medidos por la variable, x;, que indica
el valor medio de ambos parametros al nivel i, donde i = 1,2, corresponde a los

tipos de material vegetal, respectivamente.

Existe cierto grado de variabilidad entre estas medidas. Ya que no se
repiten sus valores cuando se toman muestras repetidas de una poblacion,
puede esperarse alguna variacion aun si las dos medias poblacionales son

iguales.

Entonces se plantea la pregunta: “; Esta variacién entre las x se debe al

azar o al efecto que tiene el tipo de material vegetal usado en las extracciones,
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sobre el rendimiento de extraccion de aceite esencial de tomillo y sobre la

cantidad de aceite obtenida en base seca?”

Las hipotesis nulas por contrastar son: "los dos tipos de material vegetal

tienen la misma cantidad de aceite esencial en base seca” y “los dos tipos de

material vegetal rinden en las extracciones la misma cantidad promedio de

aceite esencial de tomillo”.

Los datos se tabulan de la siguiente manera (14-440):

Tabla ll. Datos para analisis de varianza

Niveles del factor

Repeticion | Muestra del nivel 1 | Muestra del nivel 2 | ...... Muestra del nivel C
k=1 X1,1 X2,1 Xe,1

k=2 X1,2 X2,2 Xc,2

k=3 X1,3 X2,3 Xe,3

Totales de | C4 c 1. Cc

Columna | T = gran total = suma de todas las x = ¥ x = X C

Cada dato tiene dos subindices; el primero indica el numero de columna

(nivel del factor estudiado), y el segundo, el numero de fila (repeticion). Los

totales de columna, Ci, se enlistan en la parte inferior de la tabla. El gran total,

T, es igual a la suma de todas las x, y se obtiene sumando los totales de

columna. Los totales de fila o hilera sirven para verificar el gran total, pero no

tienen ninguna otra utilidad.
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El modelo matematico para expresar el experimento es una funcion de
probabilidad, la cual es una expresion de la composicion de cada valor que

aparece dentro del cuadro de datos.

Esta funcién de probabilidad se escribe asi:

Xex=p+ Fe + gy

Cada término de este modelo de interpreta de la manera siguiente
(14-441):

1. u es el valor medio de todos los datos independientes del factor que se
estudia.

2. F; es el efecto que tiene el factor que se estda comparando sobre la
variable de respuesta en cada nivel c.

3. ek() (¢ es la letra griega minuscula épsilon) es el error experimental que

ocurre entre las k repeticiones en cada una de las ¢ columnas.

El primer paso entonces es establecer la hipdtesis nula y la hipotesis
alterna: Ho: = s

H,: Las medias no son iguales.

Donde sy us son las medias de las variables de estudio, (cantidad de
aceite esencial determinada en base seca, contenido en la planta fresca y seca;
y rendimientos de extraccién de aceite esencial de tomillo utilizando material

vegetal fresco y material vegetal seco, respectivamente).
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Se desean rechazar las hipétesis nulas si los datos indican que una de las
medias es diferente significativamente de la otra a un nivel de confianza del
95%.

Se debe determinar la variancia muestral, segun la siguiente formula:

s?=3(x — x)?

n-1

El numerador de esta fraccion es la suma de cuadrados (SC):

Suma de cuadrados = Z(x — x)?

La suma de cuadrados de todos los datos o suma de cuadrados total, o
bien SC(total), se calcula con una formula equivalente a la de la variancia pero

que no requiere de la media , x, asi (12-435):

SC (total) = = (x?) — (x)*nLa SC (total), debe separase en dos partes: la
suma de cuadrados SC (factor), debida a los niveles de tipo de material vegetal,

y la SC (error), debido al error experimental de replicacion o repeticion.

Entonces, se tiene que:

SC (total) = SC (factor) + SC (error)

La suma de cuadrados SC (factor), mide la variabilidad entre los niveles

de factor (tipos de material vegetal) se encuentra con la férmula:
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SC (factor) = (Ci%ks + Chlky + ....) = (£ x)%In

Donde Ci representa el total de columna: k;, el numero de repeticiones en

cada nivel del factor; y n, el tamafo de muestra total (n = X k; ).

La suma de cuadrados SC (error) que mide la variabilidad dentro de las

filas se obtiene con:

SC (error) = 3(x?) — (C1%ky + CPlko + ....)

Se utilizara una tabla de ANOVA como ya se indicé para registrar las
sumas de cuadrados y organizar los demas datos. El formato de una tabla de

este tipo es como el cuadro siguiente:

Tabla lll. Formato de presentaciéon para datos del ANOVA

Fuente de SC gl CM
Variacién

Rendimiento

Error

Total

La tabla de ANOVA indica también los grados de libertad (gl) asociados a

cada una de las tres fuentes, estos se determinan asi:

1. gl (factor) es igual al numero de niveles (columnas) para los cuales se

prueba el factor, menos uno:

gl (factor) =c -1
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2. gl (total) es el numero total de datos menos uno:

gl (total) =n-1

donde n representa el numero total de datos en la muestra (es decir, n = k1 + k»

+ ...., donde k; es el numero de repeticiones en cada nivel probado).

3. gl (error) es la suma de los grados de libertad de los niveles probados
(columnas en la tabla de datos). La columna tiene k; — 1 grados de

libertad; consecuentemente,

gl (error)= (k1= 1)+ (ko= 1)+ ........ o bien:

gl (error)y=n - ¢

Las sumas de cuadrados y los grados de libertad deben satisfacer lo siguiente:

SC (factor) + SC (error) = SC (total)

gl (factor) + gl (error) = gl (total)

El cuadrado medio para el factor que se esta probando, CM (factor), y
para el error, CM (error), se obtendra dividiendo el valor de la suma de

cuadrados entre el numero de grados de libertad correspondiente. Es decir:

CM (factor) = SC (factor) / gl (factor)
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CM (error) = SC (error) / gl (error)

Finalmente se contrastan las hipodtesis utilizando los dos cuadrados
medios como medidas de variancia. El valor calculado de la estadistica de

prueba F, se obtiene al dividir el CM (factor) entre el CM (error).

F = CM (factor) / CM (error).

La decisionsobre rechazar Ho o no rechazarla se realizara comparando el
valor calculado de F, o sea F con el valor critico de F, para una extremidad,
obtenido de tablas (14-436).
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3.RESULTADOS

Tabla IV. Resultados

No. Parametro Tomillo seco Tomillo verde
1. Rendimiento de extraccién 0.22498622 0.14980706
) Cantidad de aceite esencial en

base seca 2.54 g/kg 6.05 g/kg
3. Humedad 75.25 % 11.53 %.
4. indice de refraccién 1.485 1.4975
5. Densidad 0.895 0.895
6. | Composicion

Timol 21.23 32.0
Carvacrol 4.05 4.92
P-Cimeno 14.92 12.48

Fuente: Datos originales, datos calculados

1.

Para el analisis de varianza se determiné la influencia del tipo de materia

vegetal en el rendimiento de extraccidon de aceite esencial, F'>F, 20.16 >

5.99, por lo tanto, si existe diferencia significativa entre las medias del

rendimiento de extraccion al utilizar dos tipos de materia prima con

diferente grado de humedad.

Para el analisis de varianza se determiné la influencia del tipo de materia

vegetal en la cantidad de aceite esencial determinada en base seca,

F'>F, 39.94 > 5.99, por lo tanto, si existe diferencia significativa entre las

medias del rendimiento de extraccion al utilizar dos tipos de materia

prima con diferente grado de humedad.
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4.INTERPRETACION DE RESULTADOS

Segun la Agencia Europea del Medicamento, EMEA (por sus siglas en

inglés), (1-126) cuando se habla de plantas medicinales se refiere a:

e Planta medicinal propiamente dicha (materia prima).

e Preparados a base de plantas medicinales, como son
extractos, infusiones, etc.

e Especialidades farmacéuticas elaboradas con plantas

medicinales o con preparados de éstas.

Debido a que la calidad de una planta medicinal como materia prima se
puede medir en funcion de la calidad de su aceite esencial, es importante poder
determinar la forma de obtener un aceite de mejor calidad lo que asegura la

calidad final de sus preparados y especialidades farmacéuticas.

Las plantas medicinales son materia vegetal de origen natural y tienen una
composicion variable y no definida en su totalidad (1-126). Son seres vivos que
varian constantemente su composicion quimica en forma cuantitativa y
cualitativa, segun su naturaleza, tiempo de insolacion, cantidad y calidad del
agua de riego, caracteristicas del suelo, época de recoleccion, etc. Ademas, las
distintas partes de una misma planta (hojas, raices, etc.) también tienen distinta

composicion.

Entonces resulta utdpico concluir que se conoce la composicion quimica

real de todos y cada uno de los componentes de una planta. Aun asi se pudo
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determinar por medio de cromatografia gaseosa las cantidades de algunos de

los componentes que contiene el aceite esencial de tomillo.

Al determinar la cantidad de aceite esencial en la planta, utilizando el peso
del material seco, se debe tomar en cuenta que el aceite esencial se encuentra
en las sumidades floridas y las hojas de la planta, y no asi en el tallo. Los
rendimientos que reporta la bibliografia fueron determinados usando estas
partes, y utilizando el peso en base seca, a eso se debe la diferencia entre los
rendimientos determinados y estos rendimientos. Se traté de eliminar el 50%
del tallo de la planta, pero aun asi los resultados indican que se debe utilizar
solo las hojas y las flores para obtener un mayor rendimiento de extraccion del

aceite esencial.

Frecuentemente se desconoce con exactitud qué principios activos
(generalmente mas de uno) son los responsables de la accién terapéutica en
una planta medicinal. En estos casos se elige la determinacion de un “marcador
de calidad”, es decir, un analito presuntamente estable que esta presente en la

planta aunque no necesariamente deba tener actividad terapéutica definida.

También ocurre que al no existir patron de referencia en el mercado, o ser
de muy dificil localizacidn, se estipule el control de calidad de una materia prima
mediante la valoracién de un conjunto de sustancias quimicas con el mismo
grupo funcional (flavonoides, etc) lo que intrinsecamente comporta una falta de

selectividad.

De esta forma quedan definidas las especificaciones de calidad de
muchas plantas medicinales, desde el punto de vista de materia primas, en

distintas monografias presentes en farmacopeas (1-126).
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Para el tomillo se escogi6 como analito su aceite esencial, el cual se
encuentra en el interior de la planta, especificamente en las hojas y en las

sumidades floridas.

Para el aceite esencial de tomillo se escogieron como marcadores de
calidad, el Timol, Carvacrol y Para—Cimeno, estos compuestos quimicos se
buscaron en el aceite esencial de tomillo por la técnica de cromatografia
gaseosa, utilizando patrones quimicos de cada uno y observando su tiempo de
retencidn en el cromatograma; y se compararon los tiempos de retencién de los
picos obtenidos en los cromatogramas de los aceites esenciales, con los
tiempos de retencidn de los patrones. Asi se pudo identificar y cuantificar estos

trazadores.

Los compuestos Timol, Para—Cimeno, y Carvacrol, se escogieron por
razones de disponibilidad de patrones y debido a que son los que se
encuentran en mayor cantidad en el aceite esencial de tomillo, segun lo indica
la bibliografia (31-261).

Se determind la humedad de cada lote al que se le extrajo el aceite
esencial para poder hacer una comparacion de las cantidades de aceite
esencial contenidas en la planta fresca y seca y poder concluir si en el proceso
de secado existe pérdida de aceite esencial. Los resultados de la humedad de

la materia prima se pueden observar en la Tabla X, pagina 80.

Los analitos presentes en las plantas medicinales se hallan en el interior
de su estructura y no de forma aislada como sucede en una mezcla de analitos

y excipientes, por lo que deben ser extraidos de su interior.
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Se obtuvieron rendimientos de aceite esencial mas bajos que los
reportados en la bibliografia debido a que la principal dificultad de extraccion del
analito radica en el tratamiento de la materia prima. A causa de esta
caracteristica, a menudo deben aplicarse tratamientos de la materia prima
largos y agresivos, lo que puede provocar pérdidas importantes de analito. Todo

ello hace que los porcentajes de recuperacidn sean generalmente bajos.

Para poder extraer el aceite esencial se utilizd la planta piloto de
extraccion-destilacion de productos naturales, un diagrama detallado de esta se

encuentra en la seccidon de anexos.

En esta planta se pueden hacer diferentes tipos de preparados vy
extracciones, entre ellas la extraccion de aceites esenciales utilizando
diferentes métodos, para extraer el aceite esencial de tomillo se escogi6 el
método de arrastre con vapor, el cual ya fue explicado en este mismo
documento en la seccion de definiciones. Este método se seleccion6 debido a
su economia, a que es uno de los métodos que produce mejor recuperacion de

aceite esencial, limpieza y la facilidad de su procedimiento.

La capacidad nominal de la marmita de la planta piloto es de 9.07 kg (20
libras), pero debido al volumen del material, se escogieron lotes de 3.63 kg (8

libras), para los dos tipos de materia prima, fresca y seca.

El tiempo de extraccion se fij6 en dos horas, que no equivale al
agotamiento del aceite en la planta de tomillo, pero que después de este tiempo
la cantidad del aceite es muy pequefia y no resulta econdmico seguir
extrayéndolo debido al aumento en el costo de operacion de la planta piloto.El
tomillo fue preparado antes de la extraccion para separar las hojas y sumidades

floridas del tallo, ya que éste no posee aceite esencial. En éste proceso existen
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pérdidas de analito, luego, el proceso de extraccion en la planta piloto es otro

tratamiento en el cual, por arrastre con vapor, se extrae el aceite esencial.

Dicho aceite involucra pérdidas en el proceso de condensacion, ya que
parte de él se impregna en la superficie de los tubos del condensador. Este
aceite se queda atrapado en las rugosidades de la superficie del metal, debido
a que la superficie de condensacion es considerable, entonces se puede
esperar un rendimiento de extracciédn menor que si el experimento se hiciera a

escala mas pequenfa.

La eliminacion parcial de agua en el material vegetal fresco, se define
como secado. Al comparar los rendimientos de extraccion de aceite esencial
utilizando la materia prima fresca y la materia prima que se ha sometido a
secado, se debe tomar en cuenta que el peso del material fresco incluye el

agua que posee la planta, el cual es de aproximadamente 75.25%.

Comparado con el 11.53% que posee el material seco, se deduce
inmediatamente que el rendimiento de extraccion del material fresco debe ser
menor, ya que el rendimiento es la razon del peso de aceite esencial y peso de

materia prima.

Asumiendo que existia diferencia entre las cantidades de aceite esencial
sin tomar en cuenta la cantidad de agua (hipotesis 2), se quiso descartar la
posibilidad de que los rendimientos fueran iguales debido a la pérdida de aceite
en el secado de la planta fresca, se concluy6 que el rendimiento de extraccion
si es significativamente diferente, ya que la pérdida de agua no es igual, en
magnitud, a la diferencia de en la cantidad de aceite que posee el material

fresco y el seco.
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En el analisis estadistico de los resultados se asumid la hipétesis nula, “no
existe diferencia significativa en las cantidades de aceite esencial determinadas
en base seca, usando la planta en estado fresco y en estado seco”, esta
hipotesis se rechazé estadisticamente y se validé la hipotesis alterna, “existe
diferencia significativa en la cantidad de aceite esencial, determinada en base
seca, contenida en la planta en estado fresco y en estado seco”, con lo cual se
concluyo que si hay pérdida de aceite esencial en el proceso de secado de la

planta fresca. (Ver tabla Xl y tabla XllI de datos calculados, paginas 81y 82).

Las muestras de aceite esencial analizadas en el cromatografo de gases,
se prepararon mezclando las muestras de aceite esencial obtenidas para cada
tipo de materia prima, la planta fresca y la planta seca. Se obtuvieron dos
cromatogramas, en los cuales se puede observar los resultados obtenidos de la
cuantificacion de los compuestos, la cual indica que no existe diferencia en la
calidad del aceite, es decir que las concentraciones de los compuestos

quimicos hallados es la misma en cada aceite.

Muchos factores influyeron en el bajo porcentaje de recuperacion del
aceite esencial, uno de ellos es que en el proceso de cuantificacion del analito,
existe una falta de homogeneidad y representatividad de la muestra. Las
distintas partes de una misma planta tienen una composicién quimica diferente,
que ademas se ve modificada segun la época de recoleccién, el corte y las

condiciones de almacenamiento.

Por tanto, es primordial efectuar un muestreo adecuado y homogeneizar la
muestra a analizar con el objeto de conseguir la maxima representatividad. Aun
cuando se utilizan extractos normalizados de plantas medicinales que han

pasado por una fase previa de homogenizaciéon (e.g. estado liquido), continua
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persistiendo la incertidumbre sobre si su composicién quimica es realmente

homogénea.

El tomillo posee una concentracion maxima de aceite esencial durante la
época de floracién y durante el periodo de la estacién seca. Para este caso no
fue posible controlar estos factores, ya que la materia prima fue comprada a

proveedores que no conocen acerca de este tema.

La comparacion de los indices de refraccion y la densidad del aceite
esencial, para cada muestra indican lo que se habia confirmado con los
cromatogramas, que la calidad del aceite es la misma, debido a que la
composiciéon quimica no es diferente en las muestras de aceite esencial de

tomillo extraido de los dos tipos de materia prima, fresca y seca.

Dado que el estudio de calidad de los preparados a base de plantas
medicinales y de las especialidades fitoterapéuticas tiene su inicio en el analisis
de las plantas medicinales como materia prima, se considera légico e
interesante intentar aplicar los mismos métodos analiticos (utilizados en la
identificacién y valoracion de analitos) al control de calidad de los productos

finales preparados con la misma planta.

Con ello se consigue una correlacion en las especificaciones de materia
prima y producto acabado que favorecera el seguimiento y la comprobacién de
un adecuado y constante método de fabricacion de los productos elaborados.(1-
127).Teniendo en cuenta el bajo valor agregado que tienen las plantas
medicinales de utilizacion cotidiana en su proceso de comercializacion, la
inversion y los recursos que se aplican a su investigacion y control de calidad

no resultan ser muy elevados generalmente.
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Es por ello que, aunque existen laboratorios con departamentos de control
de calidad con personal técnico muy calificado y muy bien equipado, en general
los métodos analiticos mas comunes o0 mas utilizados para su control de calidad
siguen siendo técnicas analiticas poco sofisticadas y de bajo costo, como
pueden ser la cromatografia de capa fina, y la espectrofotometria UV-visible, tal
y como se encuentra en la mayoria de monografias de plantas medicinales

presentes en las diferentes farmacopeas.
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CONCLUSIONES

. El proceso de secado influye en la cantidad obtenida de aceite esencial
de tomillo (Thymus Vulgaris L.) determinada en base seca y en el
rendimiento de extraccion a nivel planta piloto, ya que existe diferencia
significativa entre estas variables utilizando materia prima vegetal en

estado fresco y seco.

. El rendimiento de extraccion de aceite esencial de tomillo es mayor
cuando es extraido de la planta en estado seco, y es de 0.225 % para la

extraccion utilizando tomillo seco, y de 0.149 % para el tomillo fresco.

. La cantidad de aceite esencial de tomillo por unidad de masa es mayor
en la planta en estado fresco, por lo tanto, existe pérdida de aceite
esencial en el proceso de secado, y es 2.54 gramos por kilogramo de

tomillo seco y de 6.05 gramos por kilogramo de tomillo fresco.

. La humedad del tomillo en la planta fresca es de aproximadamente
75.25%.

. La humedad del tomillo en la planta seca es de aproximadamente
11.53%.
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1.

RECOMENDACIONES

Mantener un buen control de todos los factores, pero sobre todo del
proceso de secado, recoleccion y cosecha del tomillo, para obtener
mejores rendimientos de aceite esencial y también aceite esencial de

mejor calidad.

Utilizar materia prima vegetal que tenga un mayor porcentaje de hojas,

ya que el aceite esencial se encuentra en mayor cantidad en éstas.

Hacer que la informacion sobre plantas medicinales llegue hasta los
productores de plantas medicinales y extractos naturales para asi poder
tener una retroalimentacion de informacion, la cual servira para que los

productos finales tengan una mejor calidad.

Realizar estudios econdmicos de extraccion del aceite esencial de

tomillo, utilizando especies cultivadas en la regién altiplano del pais.
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5. ANEXOS

Calculo de muestra

Calculo del porcentaje de humedad de los lotes de materia prima.

Se calculd la humedad de la materia prima utilizando el peso inicial y el peso

final después del secado, asi:

H =100 x (P1-P2)/P1

Donde:

H = Porcentaje de masa de humedad de la muestra.
P+= Peso inicial

P,= Peso final

H; =100 x (100-24.8) / 100

H4.= 75.2 %Calculo de las cantidades en base seca de aceite esencial

utilizando los dos tipos de material vegetal, fresco y seco.

Para poder determinar la cantidad de aceite esencial de tomillo contenida
en el material vegetal fresco y seco, se debe tomar en cuenta la humedad de
los lotes, se tomaron muestras de los lotes y fueron secadas a peso constante a
una temperatura de 35°C, entonces tomando en cuenta esto se determiné el
porcentaje en base seca de aceite esencial contenido en el material vegetal de

tomillo fresco y seco.
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Los resultados de las humedades de cada lote se muestran en los datos

originales, pagina XXVII.

La cantidad en base seca de aceite esencial contenida en la planta de

tomillo fresco y seco se calculé de la siguiente manera:

n = 102 x E (100)
PL(100-H)

n = Cantidad de aceite esencial en base seca, en gramos de aceite por

kilogramo de tomillo.

E = Peso de aceite esencial de tomillo obtenido en cada extraccion, en

gramos.

PL = Peso del lote, para todos los casos 8 libras, o sea 3628 gramos.

H = Humedad de la planta en unidades de porcentaje de masa.Calculo
de la media de la cantidad en base seca de aceite esencial en la planta fresca y

Seca

?] :ZT],'/I’I

Donde:

n = Media de las cantidades en base seca de aceite esencial.
¥ n; = Sumatoria de las cantidades en base seca de aceite esencial.

n = numero de corridas.
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Por ejemplo, el calculo para determinar el promedio de las cantidades en
base seca de aceite esencial de tomillo, utilizando los datos para materia prima

fresca, se realiza de la siguiente manera:

N =2 n/n = (0.00684 + 0.00581 + 0.00695 + 0.00461)/4

n = 0.00605

Calculo del rendimiento de extraccion de aceite esencial

Los rendimientos de extraccion de aceite esencial de tomillo utilizando
material fresco y seco, son comparaciones de masa entre la masa utilizada en
cada lote al cual se le extrajo el aceite esencial y la masa de aceite esencial
obtenido a partir de estos lotes, sin tomar en cuenta la humedad del material
vegetal. Los resultados de los pesos de aceite esencial se muestran en los

datos originales.

El rendimiento de extraccion de aceite esencial se calculé de la siguiente

manera:

B=100xE
3628

B = Rendimiento de extraccion de aceite esencial, en unidades de porcentaje

de masa.
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E =Peso de aceite esencial de tomillo obtenido en cada extraccién, en gramos.

Calculo de la media de los rendimientos de extraccidon de aceite esencial

utilizando los dos tipos de material vegetal fresco y seco.

B=XBin

Donde:

B =Media de los rendimientos de extraccién.

¥ Bi = Sumatoria de los rendimientos de extraccion para un tipo de materia

prima.

n = numero de corridas.

Por ejemplo, el calculo para determinar el promedio de los rendimientos de
extraccion de aceite esencial de tomillo, utilizando los datos para materia prima

fresca, se realiza de la siguiente manera:

B =3 Bi/n=(0.169 + 0.144 + 0.172 + 0.114)/4

B=0.149 %

72



De la misma forma se calcula el promedio del rendimiento de aceite
esencial de tomillo a partir de materia prima seca, y los datos de los

rendimientos se encuentran en la secciéon de datos calculados.

Calculo de la densidad del aceite esencial

p = (m-T)/VDonde:

p = Densidad del aceite en g/ml.

m = Masa del picnédmetro lleno con el aceite, en gramos.

T = Tara del picndmetro o peso del picndmetro vacio, en gramos.

V = Volumen del picndmetro o volumen de aceite, en mililitros.

Por ejemplo, para calcular la densidad del aceite obtenido en la primera
corrida utilizando material vegetal fresco, se utilizé6 un picnémetro que tiene un
volumen de 5 ml, y utilizando la tara o peso del picndmetro vacio se determina

la densidad asi:

p=mlN = (16.58-12.13)g / 5ml= 0.89 g/ml

De la misma manera se calcularon las demas densidades, tarando el

picndmetro antes de cada determinacion de la densidad.

Calculo del ANOVA

Antes de empezar los calculos para el ANOVA se ordenan los datos segun

la siguiente tabla:
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Tabla V. ANOVA de rendimientos de extraccion

Niveles del factor
Tipos de materia prima vegetal para las extracciones
de aceite esencial
Repeticion Muestra del nivel 1 Muestra del nivel 2
Rendimientos de Rendimientos de
extraccion de aceite extraccion de aceite
esencial de tomillo fresco | esencial de tomillo seco
k=1 X111 = 0.169 X21 = 0.252
k=2 X12 = 0.144 X202 = 0.226
k=3 X13 = 0.172 X23 = 0.208
k=4 X1,4=0.114 X24 = 0.213
Totales de Cs=0.599 C, =0.899
columna
T=grantotal=Xx=%C;=C1+ Cp = 1498

1. Determinacion de, SC (total), suma de cuadrados total para los
rendimientos de extraccion de aceite esencial de tomillo:

SC (total) = = (x%) — (=x)?/n

T (¥°) = 0.169% + 0.144% + 0.172% + 0.114% + 0.252% + 0.226% +0.208% + 0.213?

= 0.296

Zx= 0.169 +0.144 + 0.172 + 0.114 + 0.252 + 0.226 + 0.208 + 0.213

=1.499

SC (total) = = (x*) — (Ex)/n = 0.296 — (1.499)%/8 = 0.0147

2. Calculo de Ci, o totales por columna:
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C1 =X = 0.599

C, = 3x = 0.900

3. Calculo de SC (factor), o SC (tipo de material vegetal):

SC (factor) = (Ci%lky + Colka ) — (= x)?In

= (0.599%/4 + 0.900%/4) — 1.499%/8 = 0.0113

4. Determinacion de SC (error):

SC (error) = 2(x?) — (C1¥/ky + Co%lky

T (%) = 0.169% + 0.1442 + 0.172% + 0.114% + 0.252% + 0.226° +0.208% + 0.213?

= 0.296

(C+’lkq + C?lky ) = 0.599%/4 + 0.900%/4

= 0.292SC (error) = 2(x?) — (C1¥/ky + Co%lko)= 0.296 - 0.292 = 0.004

5. Comprobando la suma:

SC (factor) + SC (error) = SC (total)
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0.0113 + 0.004 =0.0147

6. Calculo de los grados de libertad, gl:

Tabla VI. Calculo de los grados de libertad para el ANOVA

gl (tipo de material vegetal) c—1 2-1 1
gl (total) n-1 8-1 7
gl (error) n-c 8-2 6
gl (factor) + gl (error) = gl e e 7
(total)
7. Determinacion del cuadrado medio para el factor que se esta

probando, CM (factor), y para el error, CM (error), se obtendran asi:

CM (factor) = SC (factor)/ gl (factor)

CM (factor) = 0.01130381 / 1= 0.011303813

CM (error) = SC (error)/ gl (error)

CM (error) = 0.00336442 / 6 = 0.000560736

8. La tabla de ANOVA donde se incluye toda la informacion

encontrada hasta el paso anterior se muestra en el cuadro siguiente:
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Tabla VII. Datos calculados para el ANOVA de los rendimientos de

extraccion
Fuente de variacion SC gl CM
Rendimiento de | 0.01130381 1 0.011303813
Extraccion
Error 0.00336442 6 0.000560736
Total 0.01466823 7
9. Ahora se efectua el contraste de hipoétesis utilizando los dos

cuadrados medios como medidas de variancia.

El valor calculado de la estadistica de prueba F', se obtiene al dividir el
CM (factor) entre el CM (error):

F* = CM (factor)/CM (error) = 0.011303813/0.00560736 = 20.15887882

Comparando con el valor critico para F, para una extremidad, obtenido de
tablas, el cual es F(1,6,0.05) = 5.99, para este caso la F calculada es mayor que

la F de tablas asi:

F* > F(1,6,0.05)

20.15887882 > 5.99

La F' calculada es mayor que la F(1,6,0.05) obtenida de tablas, por lo

tanto, la hipotesis se rechazo.
77




De la misma forma que se calcularon los datos del paso 1 al 9, se
realizaron los calculos para las cantidades en base seca de aceite esencial de
tomillo para materia prima fresca y seca. Los resultados de estos calculos se
presentan en la seccion de datos calculados. Para estos datos la F* calculada
fue mayor que la F(1,6,0.05) de tablas, por lo tanto, también se rechazé la

hipotesis.
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Datos originales

Tabla VIIl. Pesos de aceite esencial en gramos, humedades de la materia

prima en base seca.

MATERIA PRIMA

VARIABLES

Tomillo verde

Peso de aceite esencial

de tomillo en gramos

Pesos finales después de
secar las muestras de

materia prima (100 gramos)

1 6.15 24.8
2. 5.21 24.7
3 6.25 24.8
4. 4.13 24.7
Tomillo seco
1. 9.14 88.5
2. 8.21 88.48
3. 7.56 88.46
4 7.74 88.46
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Tabla IX. indices de refraccion de los aceites esenciales.

CORRIDA VARIABLE

Tomillo verde indice de refraccion

1. 1.51

2. 1.5

3. 1.48

4. 1.5
Tomillo seco

1. 1.49

2. 1.48

3. 1.47

4. 1.5

Datos calculados

Tabla X. Datos calculados, humedades de la materia prima utilizada

MATERIA PRIMA | PORCENTAJE DE MASA
DE HUMEDAD

Tomillo verde

1. 75.2 %

2. 75.3 %

3. 75.2 %

4. 75.3 %
Tomillo seco

1. 11.5%

2. 11.52 %

3. 11.54 %

4. 11.54 %
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Tabla Xl. Datos calculados, rendimientos de extraccion de aceite esencial

y cantidades de aceite esencial en base seca.

MATERIA PRIMA VARIABLES
Rendimiento de Cantidades de aceite
extraccion de aceite esencial en base seca
Tomillo verde esencial g de aceite / kg de tomillo
1. 0.170 6.84
2. 0.144 5.81
3. 0.172 6.95
4. 0.114 4.61
Tomillo seco
1. 0.252 2.85
2. 0.226 2.56
3. 0.208 2.36
4. 0.213 2.41
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Tabla XII. Datos calculados, densidad de los aceites extraidos.

MATERIA PRIMA

VARIABLE

Densidad del aceite

Tomillo verde esencial

1. 0.89

2. 0.90

3. 0.89

4. 0.90

Tomillo seco

1. 0.90

2. 0.90

3. 0.89

4. 0.90
Tabla XIIl. Resultados del ANOVA
Fuente de variacién SC gl CM
Rendimiento de extraccion 0.01130381 1 0.011303813
Error 0.00336442 6 0.000560736
Total 0.01466823 7
F(1,6,0.05) 5.99
F 20.15887882

. F*>F
Comparacion de F 20.16 > 5.99
Cantidad de aceite esencial en 2 4615E-05 1 2 46151E-05
base seca
Error 3.6978E-06 6 6.16302E-07
Total 2.8313E-05 7
F(1,6,0.05) 5.99
F* 39.94001128
i6 F>F

Comparacién de F 39.94 = 5.99
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CROMATOGRAMAS
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Figura 5.

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS
DE GUATEMALA

FACULTAD DE CO. QQ. Y FARMACIA
Edificio “T-12"
Cindad Universitaria, zona 12
Guatemala, Centroamérica

Resultados del cromatograma, tomillo verde

ESCUELA DE QUIMICA

UNIDAD DE ANALISIS INSTRUMENTAL
Edificio T-13, Ciudad Universitaria, Zona 12
Tel: 4769844 v 4760790 al 94 ext. 274

INFORME DE ANALISIS DE

LABORAT

ORIO

Nombre comiin o comercial de la muestra

Cédigo del Remitente

Aceite esencial de Tomillo TF
No. registro: 0108147 Empresa/Institucion: Facultad de Ingenieria-USAC-
Remitente/Solicitante: Rodrigo Cifuentes Marckwordt
Fecha recepeion Muestras recibidas por Tipo de recipiente Peso neto
22/08/2004 RV vidrio LK
Determinaciones solicitadas: Analisis por Cromatografia Gaseosa de aceite esencial.
RESULTADOS DE ANALISIS

Componente Tiempo de Retencién (min.) % de Area

No identificado 11.30 1.14

a-pineno 11.58 1.41

Camfeno 12.34 1.37

Mirceno 13.27 2.45

No identificado 14.65 1.94

Eucaliptol 15.62 2.21

p-cimeno 16.30 12.48

No identificado 16.65 24.31

No identificado 18.56 1.99

No identificado 12.28 2.09

No identificado 21.50 2.51

Linalool 24.18 2.20

a-terpineol 32.51 2.12

Geraniol + B-cariofileno 38.25 4.85

Timol 50.27 32.00

Carvacrol 51.41 4.92
No se excluye la posibilidad de otros componentes en cada uno de los picos identificados. Adjunto cromatograma

Costo por determinacion  Q 200.00

Fecha terminado Anah'sta Ref. Registro Analitico | Costo total facturado
11/092004 7~ )| R UAl-crom Q 200.00
KUEQ,; .
Firma V/&Z / s \:\ Firma de recibido Fecha de recibido
o

T
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Figura 6.

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS
DE GUATEMALA

FACULTAD DE CC. QQ. Y FARMACIA
Edificio “T-12"
Ciudad Universitaria, zona 12
Guatemala, Centroamérica

Resultados del cromatograma,

tomillo seco

ESCUELA DE QUIMICA

UNIDAD DE ANALISIS INSTRUMENTAL
| Edificio T-13, Ciudad Universitaria, Zona 12

! Tel: 4769844 v 4760790 al 94 ext. 274

INFORME DE ANALISIS DE
LABORATORIO

{ < ; .
i Nombre comtin 0 comercial de la muestra
Aceite esencial de Tomillo

Cadigo del Remitente
TS

No. registro: 0108138

Empresa/Institucion: Facultad de Ingenieria-USAC-
Remitente/Solicitante: Rodrigo Cifuentes Marckwordt

Fecha recepcion
22/08/2004

Muestras recibidas por
RV

Tipo de recipiente

Peso neto

vidrio LS

Determinaciones solicitadas:

Analisis por Cromatografia Gaseosa de aceite esencial.

Componente Tiempo de Retencién (min.)
a-pineno 11.66
Camfeno 12,43
Mirceno 13.36
Eucaliptol 15.74
p-cimeno 16.46
No identificado 16.79
No identificado 17.82
No identificado 18.67
No identificado 19.40
Linalool 24.31
Alcanfor 2693
o-terpineol 32.67
Geraniol + § carifileno 38.57
Timol 50.41
Carvacrol 51.56

RESULTADOS DE ANALISIS

% de Area
1.11

1.06

2.36

1.95

1492

22.62

21.23
4.05

No se excluye la posibilidad de otros componentes en cada uno de los picos identificados. Adjunto cromatograma.

Costo por determinacion Q 200.00

Fecha terminado Analista Ref. Registro Analitico | Costo total facturado
Lo7or2000 .~ )| RV UAI-crom Q 200.00
| Firma / % 2;2 é é / Firma de recibido Fecha de recibido

v/

SESVIENN

N ‘Pagha1de
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