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RESUMEN

El objetivo de esta investigacion fue el aprovechamiento de la cascara de limén
mandarina (Citrus limonia) proveniente del Canton Shushufindi - Ecuador en la
extraccion de aceite esencial y obtencion de un tipo de harina no convencional para
su aplicacién en un nuevo producto agroindustrial. Se realizd analisis fisico —
quimico y proximal de la materia prima y posteriormente se extrajo su aceite
esencial mediante el método de fluido supercritico utilizando CO2 como solvente.
Para obtener un 6ptimo rendimiento en el proceso de extraccion se evalud los
parametros de operacion aplicando la Metodologia de Superficie de Respuesta con
disefio Box-Behnken en sus tres niveles alto, medio y bajo estableciendo tres
factores para su analisis estadistico; Factor A (presion) 25:35:45 MPa, Factor B
(temperatura) 50:57.5:65 °C y Factor C (tamafio de particula) 0.25: 0.88: 1.5 mm,
logrando maximizar el rendimiento a 0.89 %. Aplicando los parametros, Presion 45
MPa, Temperatura 55°C y Tamafio de particula 0.55mm, posterior se analizd
mediante cromatografia de gases acoplado a espectrometria de masas los
componentes volatiles presente en el aceite esencial extraido, obteniendo 7 picos
altos predominando el componente D- Limoneno con tiempo de retencion 6.006
min. Finalmente se recuperd 96 % del residuo retenido en el vessel de extraccion
que fueron reprocesados para la obtencion de un tipo de harina no convencional,
misma que se analizd bromatol6gicamente y microbioldégicamente presentando
resultados que cumplen con requisitos de calidad e inocuidad alimentaria segun
NTE INEN 616. La harina no convencional se empleé en la formulacion de un té
aromatico, al aplicar un andlisis sensorial obtuvo mayor porcentaje de aceptabilidad
para la formulacién N°2: Té verde 90% con harina no convencional de cascara de
limon mandarina 10%. En conclusion, la extraccion mediante FSC contribuye a un
maximo aprovechamiento de residuos (cascara del limén) obteniendo subproductos
de calidad.

Palabras clave: Cascara, Fluido supercritico, Harina no convencional, Limén

mandarina
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SUMMARY

The objective of this research was the use of mandarin lemon peel (Citrus limonia)
from the Shushufindi Canton - Ecuador in the extraction of essential oil and
obtaining a type of non-conventional flour for application in a new agro-industrial
product. A physical-chemical and proximal analysis of the raw material was carried
out and its essential oil was subsequently extracted using the supercritical fluid
method using CO: as a solvent. To obtain optimal performance in the extraction
process, the operating parameters were evaluated by applying the Response Surface
Methodology with Box-Behnken design in its three high, medium and low levels,
establishing three factors for statistical analysis; Factor A (pressure) 25:35:45 MPa,
Factor B (temperature) 50:57.5:65 °C and Factor C (particle size) 0.25: 0.88: 1.5
mm, maximizing performance at 0.89 %. Applying the parameters, Pressure 45
MPa, Temperature 55°C and Particle size 0.55mm, the volatile components present
in the extracted essential oil were subsequently analyzed by gas chromatography
coupled to mass spectrometry, obtaining 7 high peaks predominating the D-
component. Limonene with retention time 6,006 min. Finally, 96% of the residue
retained in the extraction vessel was recovered and reprocessed to obtain a type of
non-conventional  flour, which was analyzed bromatologically and
microbiologically, presenting results that are within the quality and food safety
requirements. The non-conventional flour was used in the formulation of an
aromatic tea which, when applying a sensory analysis, obtained a higher percentage
of acceptability for formulation No. 2: Green tea 90% with mandarin lemon peel
flour 10%. In conclusion, FSC extraction contributes to maximum use of waste

(lemon peel) obtaining quality by-products.

Keywords: Peel, Supercritical fluid, Unconventional flour, Tangerine lemon
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CAPITULO I

1.1 INTRODUCCION

El limén mandarina (Citrus limonia) es un fruto citrico, producto nativo de las zonas
costeras, tropicales y subtropicales, es un hibrido entre la mandarina (Citrus
reticulata) y el limon (Citrus limon), si bien es cierto es un cultivo de produccion
silvestre que se encuentran en la mayoria de las provincias del Ecuador. Para Macias
& Moreira (2019) de acuerdo al MAG se producen 5247 hectareas de limén sutil y
amarillo (limones comerciales), segin ESPAC (2022) no se encuentra informacion
de la productividad del limon mandarina, esto, debido a que es considerado como
producto alternativo de uso estacionario en las épocas de verano cuando la cosecha
del resto de variedades de limén es baja. Una produccién significativa del limon
mandarina se encuentra en las regiones Amazénica y Costa, concentrada en los
meses diciembre y marzo lo que representa el 60% de la produccién nacional el

resto se cosecha en verano.

El consumo del limén mandarina lo realizan las familias que habitan en las zonas
donde crece de manera natural, comunmente es utilizado para jugos caseros, curtir
alimentos, alimentacion animal y en el peor de los casos se descomponen en las
matas debido a sus dos preocupantes limitaciones, su caracteristico zumo es mas
agrio (meyer) que el resto de las variedades de limones y su corta vida util, por lo
que resulta de gran interés ofrecer al mercado nuevas formas de consumir esta fruta,

cumpliendo con las expectativas de calidad y que sean asequibles para la poblacion.

De la obtencién del zumo para los jugos naturales, se genera desperdicio como son
la cascara, semillas y pulpa. Estudios realizados por Medina (2022) indican que en
la cascara se encuentran sustancias medicinales muy importantes tales como la
vitamina C, el &cido citrico, acido formico, acido malico, flavonoides polifendlicos,
citronela, felandreno, aceite esencial entre otras. Los residuos del limoén mandarina
al igual que el de otros tipos de materias primas generados tras la obtencion de
productos de primer orden representan un problema medioambiental cuando no son
aprovechados de manera racional, éstas ademas del producto deseado generan

subproductos, residuos y desechos fuera de norma (Vargas, Figueroa, Tamayo, &


https://es.wikipedia.org/wiki/H%C3%ADbrido_(biolog%C3%ADa)
https://es.wikipedia.org/wiki/Mandarina
https://es.wikipedia.org/wiki/Citrus_reticulata
https://es.wikipedia.org/wiki/Citrus_reticulata
https://es.wikipedia.org/wiki/Lim%C3%B3n
https://es.wikipedia.org/wiki/Citrus_%C3%97_limon

Toledo, 2019). Actualmente a nivel mundial existe un crecimiento innovador en la
utilizacion de estos desechos, para ser valorados en la reutilizacion dentro de toda
la linea de produccion. La disponibilidad de este citrico logra que se genere un
gran volumen que pueden transformarse en nuevos ingredientes comestibles,
principalmente destinados para la obtencién de pectinas, polvos alimenticios,
harinas con alto porcentaje en fibra y otros compuestos valiosos como el aceite

esencial (Lucio & Vasconez, 2022).

El aceite esencial representa la fraccion liquida — volatil presente en el epicarpio de
los citricos, siendo las sustancias responsables del olor y sabor de algunos productos
farmacéuticos o alimenticios. En particular la cascara del limon constituye el 15 %
de su peso total, es una fuente constituida de compuestos volatiles, el limoneno
65%, B-Pineno 20%, y-Terpineno 8% entre otros (Morocho, Pacheco, Verdugo,
Dominguez, & Echavarria, 2021). La aplicacion de equipos tecnolégicos en los
ultimos tiempos ha contribuido a la optimizacion de los recursos medioambientales
y econdémicos como es el caso de la Extraccidn por Fluidos Supercriticos (FSC), es
decir que para esta operacion se utiliza cominmente Didxido de Carbono (CO,)
gue acttia como disolvente, lo que aporta a que los productos obtenidos mantengan

sus propiedades.

Los residuos generados durante la extraccion del aceite esencial obtenido de la
cascara de limén mandarina también representan un problema al final de la cadena
alimentaria por lo que nuestro proyecto de investigacion se enfoca en lograr una
produccién mas limpia, es decir aprovechar dichos residuos como ingredientes

alternativos.



1.2 PROBLEMA

1.2.1 Planteamiento del problema

En el Cantén Shushufindi el limén mandarina es considerado un fruto nativo, su
alta productividad se atribuye a las condiciones climaticas y edaficas que mantiene
la region amazdnica. Segun altimos datos del Ministerio de Agricultura, Ganaderia,
Acuacultura y Pesca (MAGAP), existen 4 377 ha.; distribuidas en Manabi (32%),
Cotopaxi (21%), Guayas (13%), Loja (9%), El Oro (9%), Imbabura (4%) y en otras
provincias subtropicales (12%), calculando que se producen unas 23 805 toneladas
al afio y el rendimiento llega a 4 720 kilogramos por hectarea (Mero, 2020). Estos
datos establecen una sobreproduccion de la fruta en diferentes épocas del afio, lo
que al no ser aprovechadas adecuadamente incrementa la generacion de residuos

solidos que conllevan a la contaminacién ambiental.

La bibliografia referida a los usos del fruto es escasa y, en general, se confunden
con los limones amarillos (limon comercial). Este hibrido al igual que el resto de
citricos puede utilizarse como materia prima de varios productos de primer orden
como el caso de los jugos naturales y su desecho (cascaras, semillas, hojas) como
alternativas para nuevos subproductos, es decir, obtencién de pectinas, aceite
esencial, polvos alimenticios etc. (Guerra, Bafios, Luna, Gonzélez, & Jimenez,
2020)

Sin embargo, la calidad de los diferentes subproductos puede verse afectada hasta
un cierto punto por la aplicacion de ciertos métodos y solventes que se utilizan para
la extraccion de aceites esenciales, asi como los procedimientos para la preparacion
de polvos alimenticios y harina no convencional, en la transformacion de esta

materia prima.

1.2.2 Situacion del problema

Con este contexto la extraccion de aceites esenciales resulta ser una alternativa de
aplicacion de tecnologia limpia que brinda la posibilidad de aprovechar hasta un
90% los desechos generados en el proceso, contribuyendo a la conservacion del
medio ambiente (Rosales & Velasquez, 2019). Aunque existe revision cientifica

acerca de la utilizacion del subproducto generado del limén mandarina mediante la



extraccion con FSC como solvente usando CO,, se identifica desconocimiento de
los pardmetros de operacion en el funcionamiento de esta tecnologia para la
optimizacion del proceso de extraccion, y los estudios de los desperdicios

aprovechados como harinas no convencionales.

1.2.3 Formulacién del problema

En base a lo expuesto se formula nuestra pregunta general de investigacion:

¢Como se puede aprovechar la cascara del limén mandarina en la extraccion de
aceite esencial y el residuo sélido en la obtencion de una harina no convencional

para su aplicacion agroindustrial?

1.2.4 Sistematizacion del problema

Para brindar cumplimiento a la pregunta general se plante6 las siguientes preguntas

especificas de la investigacion:

¢ Cuél es la composicidn fisico - quimica de la materia prima a estudiar (Cascara de

limon mandarina) proveniente del Canton Shushufindi- Ecuador?

¢Cuéles son los parametros de operacion para un Optimo rendimiento en la

extraccion de aceite esencial mediante FSC?
¢Cual es la calidad de aceite esencial obtenido utilizando la extraccion con FSC?

¢Cuél es la composicion del residuo obtenido (harina no convencional de cascara
de limon mandarina) después de la extraccion de aceite esencial utilizando CO,

como solvente?

¢En qué producto agroindustrial se puede incorporar el residuo tipo harina no

convencional de cascara de limén mandarina?



1.3 OBJETIVOS

1.3.1 Objetivo General

Aprovechar la cascara del limén mandarina (Citrus x limonia) en la extraccion de

aceite esencial y obtencidn de harina para su aplicacion agroindustrial.

1.3.1 Objetivos Especificos

e Caracterizar mediante analisis fisico—quimico y elemental el limén
mandarina proveniente del Canton Shushufindi.

e Determinar experimentalmente el efecto de las variables de operacion para
un éptimo rendimiento en la extraccion de aceite esencial utilizando CO, en
condiciones supercriticas.

e Realizar andlisis bromatoldgico y microbioldgico del residuo obtenido tras
la extraccion (harina no convencional de cascara de limon mandarina)

e Emplear la harina no convencional de cascara de limon mandarina en la

obtencion de un nuevo producto agroindustrial.



1.4 HIPOTESIS

1.4.1 Hipétesis Nula (Ho)

El aceite esencial y la harina no convencional obtenida tras el proceso de extraccion
mediante FSC no cumplen con los requisitos de calidad e inocuidad para aplicar en

la obtencion de un nuevo producto agroindustrial.

1.4.2 Hipétesis Alternativa (Ha)

El aceite esencial y la harina no convencional obtenida tras el proceso de extraccion
mediante FSC cumplen con los requisitos de calidad e inocuidad para aplicar en la

obtencion de un nuevo producto agroindustrial.



CAPITULO 11

2. MARCO TEORICO
2.1 Limén mandarina (Citrus x limonia)

2.1.1 Origen

Es originario de la India, el area cominmente asociada a su origen se encuentra
ubicada en el sudeste de Asia, incluyendo el este de Arabia este de Filipinas y desde
el Himalaya al sur hasta Indonesia, siendo introducido en América especificamente
EEUU por medio de semillas a fines del siglo X1X (Alcivar, 2022).

2.1.2 Generalidades

Limon mandarina es un citrico hibrido resultado de la union entre el limén (Citrus
x limon) y la mandarina (Citrus reticulata) considerada dentro de la familia de las
rutaceae (Aucatoma & Santillan, 2023). Es un fruto con sabor caracteristico muy
agrio, su pulpa es de color anaranjada, su cascara tiene color naranja y verde de
acuerdo con su estado de madurez, de tamafio regularmente pequefio y mediado que
oscila los 3 y 4 cm, de forma redonda achatada en uno de sus extremos con

apariencia rugosa (Sornoza 2022)
Figura 1

Limon Mandarina (Citrus x limonia)

Nota: Forma ilustrativa del limén mandarina (Aucatoma & Santillan, 2023).



Es un citrico de produccion nativa de las zonas tropicales, comdnmente se lo
encuentra en huertos familiares formando parte de los ornamentales de dichas
familias (Granda, 2021). Si bien es cierto es muy apreciado por las amas de casa
debido a la adaptabilidad al clima que se encuentra entre los 18°C — 30°C su buena

produccion en épocas de verano Y la cantidad de zumo que se puede obtener.

2.1.3 Taxonomia del limén mandarina
Tabla 1

Clasificacion taxondmica del limén mandarina

Limén Mandarina (Citrus x limonia.)

Reino Plantae
Division Magnoliophya
Subdivision Tracheobionta
Clase Magnoliopsida
Subclase Rosidae

Orden Sapindales
Familia Rutaceae
Subfamilia Aurantioideae
Tribu Citreae

Género Citrus

Especie Citrus x limonia
Nombre comdn Limon mandarina

Nota. Descripcion de la taxonomia del limén mandarina (Aucatoma & Santillan, 2023).
2.1.4 Caracteristicas morfologicas del limon

A continuacion, se describe la composicién estructural en funcién de sus 6rganos.
Arbol

Generalmente es un arbol frondoso de tamafio variando entre 2,5 a 7 m. es preferible
mantenerlo podando para una mejor produccion, es erecto, su copa es redonda,

irregular y asimétrica (Mora, 2022).



Tallo

Es pequefio y sus ramas se encorvan en direccion al suelo, las ramas que van
creciendo lo hacen de manera vertical, pero durante su desarrollo por el hecho de
servir como sostén del fruto éstas se van doblando levemente hasta llegar a una
forma horizontal y otras encorvadas (Garcia & Granja, 2020). En las partes
inferiores de las ramas presentan espinos, algunas ramas un poco tiernas pueden
carecer de espinas o ser pequefias algo gruesas de hasta 7 mm de tamafio. Presenta
numerosas ramificaciones delgadas de donde generalmente se desarrollan el resto

de sus 6rganos como hojas, flores y frutos (Sornoza, 2022).
Hojas

Son de forma eliptica, color verde las hojas tiernas y de acuerdo a su madurez van
tornando a verde obscuro, su limbo es variado y va desde 7.6 a 12 cm de largo
(Flores, 2022).

Infloresencias

Se les considera de tal manera a aquellas florecillas que no producen, también se
les denomina flores solitarias, son axilares y se van formando en pequefios grupos
(Quirumbay, 2021).

Flores

Normalmente son de color blanco que se tifien de un morado tipo purpura, son
hermafroditas, su caliz contiene 5 I6bulos y su corola tiene 5 pétalos libres entre si.
Contiene una glandula nectarifera en su base y sus estambres van unidos en grupos
de tres (Santana, 2020).

Fruto

De tipo citrico, es carnoso de hasta 12.5 cm, ovoide con algunos achatamientos en
sus lados, caracteristico rugoso color verde y naranja de piel gruesa en donde se

marcan incrustaciones de color café sobre ella (Vera, 2023).



Figura 2

Partes del fruto de limén mandarina.

Epicarpio «———g=== Placenta
Mesocarpio Endocarpio
Carpelos

Semillas “—

Nota. ldentificacion de la estructura del limén mandarina (Farinango & Ramos, 2024)

2.2 Cascara del limén mandarina

2.2.1 Aspectos generales

La cascara de los citricos representa casi la mitad del peso del fruto (40-50%), lo
que genera miles de toneladas de residuos solidos durante su procesamiento para la
obtencién de zumos. (Urrunaga, Del Carpio, Gutierrez, & Tomaylla, 2022).

Figura 3

Estructura de la cascara de limén

Floricultura 34

Epidermis

Flavedo
Glandulas

y Albedo
oleiferas

Nota. Cascara de los citricos con sus partes. Obtenido de (Cérdova & Velasquez, 2021)

El epicarpio llamado flavedo, presenta pigmentacion por los carotenoides de color
naranja, hacia el interior, el mesocarpio, carnoso de color blanco llamado albedo.
Hacia el centro siguen los carpelos llamados gajos que estdn conformados por

vesiculas jugosas de las que se extrae el zumo (Cordova & Velasquez, 2021)
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Las cascaras son una fuente importante de componentes bioactivos como los
compuestos fenolicos, aceite esencial, carotenoides y acido ascorbico. Es un
subproducto agroindustrial con fuente de fibra dietética, cantidades suficientes de
fibra dietética soluble e insoluble, con capacidad de absorcion de agua, y un efecto
positivo en el crecimiento de las bacterias benéficas, pero negativo en el de las
patogenas (EEAOC, 2023).

2.2.2 Composicion fisico-quimica de la cascara de limén

Tabla 2

Composicion fisico-quimica de la cascara del limén

Nutriente Cantidad
Fibra 119
Proteina 15¢
Calcio 134 mg
Vitamina C 129 mg
Piridoxina 0,17 mg
Riboflavina 0.08 mg
Acido Pantoténico 0.32 mg
Flavonoides, Pectinas (Sustancias Muchos

vegetales secundarias

Nota. Composicion fisico-quimica presente en cascara de limon. Obtenido de (Cordova &
Velasquez, 2021).

2.2.3 Beneficios y aplicaciones de la cascara de limén

Segun Albuja (2023) las céscara de citricos ayuda a eliminar las toxinas del
organismo, favorece la digestion, combate la hinchazon abdominal, fortalece las
defensas y el sistema inmunoldgico con alto contenido en Vitamina C, ayuda a
controlar la presion arterial, su poder antibacteriano y antiviral permite inhibir y

ayudar en la industria agricola como insecticida natural.

Los citricos son importantes por su aporte en vitamina C; asimismo, los polifenoles
muestran interés por sus efectos benéficos hacia la salud (Ordofiez, Reategui, &
Villanueva, 2018)
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Por otro lado, para Ambriz et al., (2020) la biomasa residual de la cascara de limon
es beneficiosa para analizar su potencial uso como fuente de biogas su trabajo
proporciond una base para la exploracion del potencial uso energético de los

residuos generados por la industria del limon.

Figura 4

Subproductos de la cascara del limdn mandarina
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Nota. Subproductos derivados de los citricos. Obtenido de (Cerna & Torres, 2020)

Las céscaras de la mayoria de citricos tienen su destino principalmente en la
produccion de pectinas, aceites esenciales, infusiones, compost, alimentacion

animal y gasificacion.

Las pectinas son polimeros de las unidades de acido D-galacturonico (AGA)
conexos por uniones glucosidicos a-1,4, que se encuentra parcialmente esterificado
el grupo carboxilo con metanol, asi pues, se le denomina Homogalacturonano (HG)
(Rubiano, Montafia, & Da Silva, 2022). Las pectinas son polisacaridos que las
industrias alimentarias los utilizan como aditivos, generalmente son afiadidas en la
elaboracion de gelatinas, jaleas, mermeladas (Franco, 2019). En las agroindustrias
la obtencion de nuevos productos como las pectinas son apreciadas por sus
propiedades estabilizantes, espesantes, gelificantes, emulsificantes que son
obtenidas a partir de cascaras (Del Puerto & Maldonado, 2022).
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2.3 Aceite esencial (AE)

Los aceites esenciales son liquidos volatiles, en su mayoria insolubles en agua, pero
facilmente solubles en alcohol, éter, aceites vegetales y minerales (Vaca, 2023). El
aceite esencial a partir de la cascara de los citricos es uno de los mas valorizados
debido a su intensidad de aroma, puesto que sus compuestos volatiles son muy
estudiados y analizados dentro de la industrias, farmacéutica, alimentaria y

medicina natural (Espinel, 2020).

2.3.1 Propiedades organolépticas y fisicas del AE de limon.

De acuerdo a Pinto (2020) las propiedades organolépticas son aquellas que
podemaos percibir con los sentidos sin utilizar ningun instrumento de estudio, siendo
los primeros datos para nuestro estudio, aunque estos pueden variarse segun el

origen o tiempo.
Tabla 3

Caracteristicas organolépticas y fisicas del AE de cascara de limon

Caracteristicas organolépticas Resultados

Color Ligeramente verde y anaranjado
Olor Citrico, fresco, intenso

Sabor No picante

Aspecto Liquido fluido

Propiedades fisicoquimicas

pH 4,7+0,01

Densidad (20°C) 0,844 g/mL + 0,02

indice de refraccion (20°C) 1,472 +0,01

Nota. Caracteristicas organolépticas fisicas del AE de la cascara de limon (Urrunaga et al., 2022)

Cuando hablamos de las propiedades fisicas de los AE se puede mencionar que se
encuentran en estado fase liquida en temperatura ambiente (18°C), con una

densidad inferior al agua y son solubles en alcoholes (Urrunaga et al., 2022).
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2.3.2 Propiedades quimicas del aceite esencial de limon

Tabla 4

Caracteristicas quimicas del AE de la cascara de limon

Pico IR Componente Peso Tipo  Porcentaje %
Calc molecular
(g/mol)

1 989 a-pineno 136,24 MH 1,5
2 1009 B-pineno 136,24 MH 25,1
3 1020 Mirceno 136,24 MH 3,2
4 1034 a-terpineno 136,24 MH 0,8
5 1042 Limoneno 136,24 MH 37,7
6 1051 Z-B-ocimeno 136,24 MH 1,2
7 1058 E-B-ocimeno 136,24 MH 5,6
8 1064 y-terpineno 136,24 MH 1,4
9 1101 Linalool 154,25 MO 4,1
10 1148 Citronelal 154,25 MO 4,9
11 1166 Terpinen-4-ol 154,25 MO 1,9
12 1234 Neral 152,23 MO 1

13 1266 Geranial 152,23 MO 1,2
14 1356 Acetato 198,3 MO 0,7
15 1368 Eugenol 164,2 MO 1,2

Nota. Obtenido de (Urrunaga et al., 2022)

2.3.3 Aplicaciones del aceite esencial de la cascara de limén

Los aceites esenciales tienen una amplia gama de aplicaciones en diferentes campos

industriales y cientificos.
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Medicina
Dentro de los usos importantes del aceite esencial de citricos se destaca su actividad
antimicrobiana contra microorganismos; Listeria monocytogens y Pseudomonas

aeruginosa, Staphylococcus aureus (Pérez, 2019).

Odontologia

Estudios por Sin et al., (2021) muestran que se han desarrollado algunos productos
odontoldgicos como pastas y colutorios que llevan en su composicion aceites
esenciales de citricos y que han sido utilizados para eliminar la halitosis, de manera
de suplantar los productos quimicos utilizados con fines mecanicos para la
desorganizacion y remocion del biofilm dental.

Industria de productos de limpieza

Castillo, (2020) indica en su investigacion la extraccion de aceites esenciales de los
residuos de las céscaras de naranja (Citrus sinensis L.), mandarina (Citrus
reticulata) y limon (Citrus aurantifolia Swingle) para su uso como aditivo en la

elaboracion de un jabon artesanal, donde son los responsables de dar fragancias.

Industria de alimentos y derivados

Se han utilizado como potenciadores del sabor para todo tipo de bebidas, galletas,
helados, golosinas, productos lacteos, entre otros. También al ser antimicrobiano y
antioxidante se usa como conservantes naturales, por su gran potencial, pueden
actuar contra los microorganismos patégenos que causan enfermedades en los

consumidores (Ceballos & Londofio, 2022).

Industria cosmética y farmacéutica
Vélez et al. (2019), indican que sus principios activos tienen una importancia
econdémica en la elaboracion de lociones anti estresantes, splash, gel reductor,

capsulas con altas capacidades antioxidantes.
2.4 Métodos de Extraccion del AE

2.4.1 Extraccion por Hidrodestilacion

Debido a la Ley de Dalton, si uno de los liquidos es agua (destilacion por arrastre

con vapor de agua) y si se trabaja a la presion atmosferica, se podra separar un
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componente de mayor punto de ebullicion que el agua a una temperatura inferior a
100°C (Vaca, 2023). Por lo mencionado, se llama hidrodestilacién a la destilacion
de las diferentes matrices por medio de vapor de agua, lo que se produce en este
método es que el vapor de agua arrastra el aceite que contiene las materias primas,
dichos aceites esenciales tienen un punto ebullicibn mas alto al del agua sin
embargo al estar combinado con el agua muestra un punto de ebullicion mas bajo y

es por eso que se logra destilar (Luna, 2023).

2.4.2 Extraccién por Soxhlet

Este método consiste en la extraccion de los bioactivos que contienen las diferentes
partes de la planta mediante la adicién de un solvente para obtener el producto
deseado. Toapanta, Delgado, Santamaria, Garcia, & Delgado (2022) mencionan
que la Extraccion por Soxhlet es un procedimiento donde la muestra solida
pulverizada es colocada en un cartucho de material poroso situado en la cdmara del
extractor soxhlet, se calienta el disolvente extractante, al condensar sus vapores
caen gota a gota sobre el cartucho que contiene la muestra, extrayendo los analitos
solubles. Lo que hace el extractor Soxhlet es realizar un sin fin de extracciones de
manera automatica, con el mismo solvente que se evapora y condensa llegando

siempre de manera pura al material (Viera & Morales, 2020)

2.4.3 Extraccion por Destilacion Fraccionada

La destilacion fraccionada consiste en la separacion de los componentes segun las
diferencias de volatilidad (Cordero, 2021). Este método se utiliza para la separacion
de mezclas homogéneas con diferentes puntos de ebullicion, como ejemplo se
puede tomar a los liquidos miscibles (propiedad de ciertos liquidos para mezclarse
y formar una nueva disolucién (Barragan, 2022). El montaje del equipo de
destilacion se afiade una columna de rectificacion sea, columna de relleno, columna

vigreux, etc. dependiendo el experimento (Avilés & Dias, 2021).

2.4.4 Extraccion con Fluidos Supercriticos (FSC)

Su caracteristica principal es el uso del tipo de disolvente que trabaja en condiciones

super criticas en este sentido el CO, al calentarse actta como tal logrando que las
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matrices sélidas en estudio puedan disolverse y asi extraer los componentes

deseados de las muestras (Cornejo & Huaranga, 2022).

Para (Vera & Quiroz, 2021) una precipitacion total del soluto consiste en que el
solvente en su estado supercritico se caliente por encima de la temperatura de
saturacion para lograr su fase gaseosa, sequidamente el material extraido o soluto
es recolectado en un separador mientras el solvente que se encuentra en estado
gaseoso deja el recipiente de separacion por la parte superior y recircula hacia el
envase de extraccion. Generalmente para este tipo de extracciones se usan matrices
en estado solidos previamente sometidas a secado o deshidratacion para ser molidas
y minimizar los tamafos de particula. EI Objetivo de un extractor por FSC es

trabajar sin presencia de disolventes toxicos.
2.5 Fluidos Supercriticos

2.5.1 Generalidades de los FSC

El fluido supercritico es considerado todo tipo de substancia que se encuentra a una
temperatura y presion por encima del punto critico termodinamico, una de sus
propiedades principales es de difundirse a traves de los sélidos como gas, mediante
el cual se disuelven los materiales como un liquido. El estado termodindmico de un
componente puro esta determinado por tres variables: la presion P, el volumen V' y
la temperatura T. Segin (Mosquera, 2021) existe relacion entre las variables,
conocida como ecuacién de estado y se representa en el diagrama tridimensional de
P,V y T. Todo componente puro, segun el valor de esos parametros, puede ser, un

gas, liquido o sélido.
2.5.2 Condicionamientos de los FSC

La presion y la temperatura son aquellos parametros relevantes para aquellas
reacciones supercriticas ya que permiten ajustar las propiedades de la mezcla o del

solvente (Cornejo & Huaranga, 2022).

En la tabla 5 se indica las propiedades en su estado critico de algunos compuestos

comunmente usados como FSC. De los cuales el Diéxido de carbono es mas
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Presidn P

utilizado por las diferentes ventajas: no inflamable, no toxico, no es costoso, no

corrosivo, no deja residuos es decir se elimina facilmente (Hidalgo, 2022).
Tabla 5

Propiedades de los fluidos supercriticos

Kg
FSC T (°C) P (bar) P (ﬁ)
Acetileno 36 62.47 232.14
Acetona 235 47 278.00
Agua 374 220.9 322.60
Dioxido de carbono 31 73.86 467.60
Etano 32 48.71 135.75
Etanol 240.4 61.40 276.00
Etileno 9 50.40 195.8
Metano -83 45.95 161.43
Metanol 239.4 80.90 272.00
Propano 97 42 .47 225.64
Propileno 91.8 46 232.00

Nota. Extraccion mediante CO2 supercritico. Obtenido de ( (Hidalgo, 2022)
Figura 5

Diagrama tridimensional de presion, volumen y temperatura para FSC

Punto Tripke

Temperatura T Volumen Molar V
Nota. Estado supercritico del solvente. Obtenido de (Hidalgo, 2022)
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2.6 Harina no convencional (HNC)

Las harinas no convencionales se obtienen de materias primas diferentes al de
granos secos, es decir son aquellas harinas procedentes de fuentes animales o
vegetales, éstas a su vez logran mezclarse entre si 0 con otras materias primas que
generalmente contienen valor tecnoldgico o nutricional para la obtencién de nuevos

productos (Valencia & Montoya, 2021).

2.6.1 Tipos de harina no convencional

Harina de pseudocereal. - provenientes de las siguientes materias primas: Quinua,

alforfon, garbanzo, legumbres, guisantes, lenteja.

Harina de vegetales. - provenientes de los vegetales con importancia nutricional:

Brocoli, espinaca, apio.

Harina de tubérculos. - proveniente de las raices de materias primas o tubérculos:

Yuca, remolacha, zanahoria, papa.

Harina de frutos. - entre las que se emplean, citricos, frutos dulces (manzana,

guayaba, pera).
Harina de animales. - las mas comerciales son de pescado, plumas de pollo, grillo.

2.6.2 Aplicacién de la harina no convencional

La importancia destaca que las harinas no convencionales logran utilizarse para
obtener distintos tipos de alimentos, sea como materia prima principal o una mezcla
con harinas convencionales como la de maiz o trigo. El objetivo es modificar el
perfil nutricional o sensorial de otros subproductos satisfaciendo las necesidades

del consumidor final (Zambrano, 2022).

De acuerdo a las propiedades organolépticas, las harinas no convencionales
presentan una mejor caracteristica como color, sabor, y aceptabilidad general, por
el cual pueden ser empleadas en alimentacion humana o animal, las caracteristicas
sensoriales estan influenciadas de acuerdo a la cantidad de sustitucion realizada, o

el reemplazo de componentes de la matriz (Guevara, 2021)
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2.7 Infusiones

Las infusiones son bebidas elaboradas generalmente a partir de hierbas aromaticas,
cortezas u hojas de algunas plantas que contienen gran relevancia en la industria
alimentaria por sus beneficios y propiedades que ofrecen al consumidor. Sirven
como antioxidantes y sus efectos diuréticos ayudan al organismo de las personas,
antiguamente eran usadas como remedios naturales para mejorar la salud de las
personas (Albuja, 2023).

Datos de la Superintendencia de Compafiias correspondientes al 2023 existen
alrededor de trece industrias que se dedican a la produccion y comercializacion de
productos derivados de plantas medicinales y aromaticas (Bravo, 2022). En la
siguiente Tabla se muestra los productores nacionales de infusiones de plantas

aromaticas y medicinales.
Tabla 6

Productores nacionales de infusiones naturales y medicinales

Provincia Razon Social
e Hierbas Naturales y Medicinales de Pusuqui
e Proconsumo S.A
L e Ecuain
Pichincha e Compafifas Ecuatorianas del Té (CETCA)
e Aroma Melis
Tungurahua e Aromas de Tungurahua
Bolivar e Grupo Salinas (Salinerito)
_ e Asociacion Productora de plantas medicinales de
Chimborazo Chimborazo JAMBI KIWA (Empacado por
CETCA)
e Asociacion agroartesanal de productores de
plantas secas medicinales del Ecuador
i (Empacado por CETCA)
Loja . ) .
e Industria Lojana de especerias (ILE)
¢ Induloja
e La Surefiita S.A.
Los Rios e Oriental Industria Alimentaria O.1.A Cia. Ltda.

Nota. Productores Nacionales de Infusiones — Superintendencia de compafiias (Bravo, 2022).
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2.7.1 Requisitos para hierbas aromaticas

NTE INEN 2392

“Hierbas Aromaticas” esta denominacion comprende a ciertas plantas o partes de
ellas (raices, rizomas, bulbos, hojas, cortezas, flores, frutos y semillas) que
contienen sustancias aromaticas y que por dichos aromas y sabores se destinan a la

preparacion de infusiones.
Las hierbas aromaticas deben cumplir los requisitos establecidos en las siguientes tablas:
Tabla 7

Requisitos fisicos- quimicos

Requisitos Méx. Meétodo

Humedad (%) 12 NTE INEN 1114
i i 04 (O,

;qulzrr:]l)zas insolubles en HCl al 10% (% 5 NTE INEN 1118

Nota. Obtenido de (NTE INEN 2392)
Tabla 8

Requisitos microbioldgicos

Requisitos Max. Método

Aerobio Totales ufc/g 1x10’ NTE INEN 1529 -5
Escherichia coli ufc/g 1X10 NTE INEN 1529-7
Enterobacteriaceas ufc/g 1x103 NTEN INEN 1529-13
Mohos y Levaduras ufc/g 1x10* NTEN INEN 1529-10
Clostridium ufc/g AUSENCIA NTEN INEN 1529-18
Salmonella en 1g AUSENCIA NTEN INEN 1529-15
Shigellaen 1 g AUSENCIA NTEN INEN 1529-16

Nota. Obtenido de (NTE INEN 2392)
Tabla 9

Contenido maximo de contaminantes

Contaminante mg/Kg
Arsénico, As 1,0
Plomo, Pb 0,5

Nota. Obtenido de (NTE INEN 2392)
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2.8 Metodologia de superficie de respuesta (MSR)

La optimizacion de los procesos, esta basado en modelos, esquemas y algoritmos
matematicos, donde se estudian variables dependientes e independientes, los cuales
son usados al evaluar el comportamiento de las mismas, bajo condiciones o
interacciones, lo que facilitan la toma de decisiones, al optar por uno u otro

tratamiento o proceso (Diaz, 2022).

Entre un experimento MSR y un disefio experimental corriente se centra en que un
disefio experimental por si solo tiene como meta localizar el ensayo ganador o mejor
tratamiento entre todos aquellos que se han evaluado, en cambio, un experimento

MRS localiza las condiciones dptimas de operacion del proceso (De Ramén, 2019).
Figura 6

Region de operabilidad y experimental en MSR

Regitn de operabilidad

p—— Factor X, (factor B)

I Factor X, (factor &) |
Nota. En la figura se identifica el mejor tratamiento y su punto éptimo, segun el efecto de sus factores

y niveles (Gutierrez & De la Vara, 2008).

Valdez (2017), menciona que la relacién de Y (variable respuesta) Y = f (x1, X2...,
xk) entre Y y los niveles de los k factores figura una superficie, es decir, con k
factores la superficie estd en k =1 dimensiones. Es asi en un ejemplo, cuando la
funcion Y = f(x1) solo tiene una variable independiente, la superficie se muestra en
dos dimensiones, mientras que si tenemos Y = f(x1, x2), es decir dos variables

independientes, la superficie estara en tres dimensiones.
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CAPITULO IlI

3. MARCO METODOLOGICO

3.1. Ubicacion de la investigacion

Este estudio se llevo a cabo en el Complejo Agroindustrial de la Carrera de

Agroindustria y los diferentes analisis en el Laboratorio de Investigacion y

Vinculacion de la Universidad Estatal de Bolivar.

3.1.1 Localizacion de la investigacion

Tabla 10

Localizacion de la investigacion

Ubicacion Localidad

Provincia Bolivar

Canton Guaranda

Parroquia Gabriel Ignacio Veintimilla

Sector Laguacoto Il

Direccion Laguacoto Il. (Guaranda Km. 1 %2 via San Simén)

Nota. Localizacién Laguacoto Il de Guaranda (Google maps)

3.1.2 Situacién geografica y climatica de la localidad

Tabla 11

Aspectos generales del territorio

Parédmetros Valor

Altitud 2604 msnm
Longitud 78°59'54”"W
Latitud 01° 36' 52" sur
Temperatura maxima 21°C
Temperatura minima 7°C
Humedad relativa 70%
Precipitacion media anual 980 mm

Nota. Tomado de Estacién Meteoroldgica Laguacoto 1. UEB (2024).
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3.1.3 Zona de vida

De acuerdo a la piramide de Holdridge, L, la zona de vida de nuestro estudio se

encuentra en bosque humedo montano bajo (BHMB).
3.2 Materiales

3.2.1 Material experimental

= Céscaras de limon mandarina (Citrus x limonia) proveniente del Canton

Shushufindi de la Provincia Sucumbios.

3.2.3 Material de laboratorio

= Crisoles
» Pisetas

* Pinza

» Espétula
» Pipetas

* Probetas

= Perade succion

= Dedales

= Desecador

= Vasos de precipitacion
= Envases color ambar

= Matraz Erlenmeyer

» Fundas metalizadas

= Papel aluminio

= Recipientes de plastico
= Cucharas

= Tamiz

= Matraz Erlenmeyer

= Mortero

= Embudos de vidrio

» Fundas herméticas

= Filter Papers
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3.3 Equipos

Tabla 12

Equipos de laboratorio

Equipo Modelo Funcion
e Extraer
componentes
Extractor FSC Applied bioactivos de
Separations diferentes
matrices

e Incineracion
de muestras

SNO
Mufla L organicas e
8 2/11 inorganicas
10
e Secar [="_"&
e Incubar |
Incubadora MEMMERT o Esterilizar I |
e Analizar -
, THERMO compuesto _—_
Cromatografo SCIENTIFI s volatiles GOl
C-TRACE F =
1300 '

3.4 Reactivos

e Ciclohexano (C4H;,)

e Metanol HPLC (CH;O0H)3.5 Métodos

3.5 Métodos

3.5.1 Factores del estudio

Los factores considerados en la extraccion de aceite esencial de cascara de limén

mandarina fueron 3 con tres niveles cada uno: Factor A: Presion 25, 35 y 45 (MPa);
Factor B: Temperatura 50, 57.5, 65 (°C); Factor C: Tamafio de particula 0.25, 0.88,

1. (mm) como se muestran en la Tabla 13.



Tabla 13

Factores de estudio para extraccion con FSC de aceite esencial

Niveles
Factor Cadigo
-1 0 1
Presion A 25 35 45
Temperatura B 50 57.5 65
Tamafo de particula C 0.25 0.88 1.5

Nota. Pardmetros de operacién para extraccién con FSC (Farinango& Ramos, 2024)

3.5.2 Tratamientos

Para determinar la combinacion de los tratamientos para la extraccion de aceite
esencial se aplicd un Disefio Box—Behnkeen de Metodologia de Superficie de
respuesta en donde se combinaron cada uno de sus factores A, B 'y C con tres niveles
aplicando 1 punto central con 3 réplicas al centro como se muestra la Tabla 14.

Tabla 14

Combinacién de los tratamientos

N° Tratamiento A (MPa) B (°C) C (mm)

1 0 -1 -1

-1 -1 0
3 0 1 1
4 1 0 1
5 1 1 0
6 0 1 -1
7 0 -1 1
8 1 -1 0
9 -1 0 -1
10 1 0 -1
11 -1 0 1
12 -1 1 0
13 0 0 0
14 0 0 0
15 0 0 0
16 0 0 0

Nota. Disefio Box-Behnken de MSR (Farinango & Ramos, 2024)
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3.5.3 Caracteristicas del experimento
Tabla 15

Criterios de la experimentacion

Criterio

Factores experimentales 3
Bajo Medio Alto

Niveles factor A, B, C (-1) (0) (1)

Puntos centrales 1
Réplicas al centro 3
Tamafo de la muestra 430 gr
Variable respuesta 1
Unidades experimentales 16

Nota. La variable respuesta esta basada en el rendimiento

3.5.4 Disefio experimental
Preliminarmente se realizd6 un modelo de un disefio en arreglo factorial AXBxC
(2x2x2) con tres replicas para discriminar las variables cualitativas que no influyen
en el proceso, se presenta el modelo matematico:
Yijia = p+ ai+ Bj + yi+ (aB)y + (ay)i + (BY)jic + (@By)ijk + €ijk
Donde:
Yijii = Variable sujeta a medicion
a; = Efecto al i — ésimo nivel del factor A
p; = Efecto al j — ésimo nivel del factor B
Yj = Efecto al j — ésimo nivel del factor C
(aB)ij(ay)ik(By)jx = Efecto de interaccion doble de los niveles
(aBy)ijx = Efecto de interaccion triple de los niveles
U = lamedia general

&jk = Error aleatorio

A demas se amplio el estudio a un disefio experimental de Superficie de respuesta
Box-Behnken, la variable de respuesta Y (%), se expresé como una funcién de los
tres factores estudiados, A, By C, asi como sus interacciones entre cada factor, sus
términos cuadraticos y el error aleatorio por lo que quedd ajustado al siguiente

modelo como se indica en la ecuacion.
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k k
Y=8—-) /”i%’"‘Z. Biix}; ai"'z. _Z.Bijxixj‘l'g
=1 =1 1<j

Doénde:
Y = Variable respuesta

Bo = Término independiente

Bi vy Bii = son los coeficientes de los i — ésimo efectos principales y su efecto

su efecto cuadratico respectivamente.

Pi; = ecoeficiente de interaccion entre el i — ésimo y el j — ésimo factor

& =es el error aleatorio

El analisis estadistico se lo aplicé con ayuda del software Minitab Statistical y

StatGraphics.

3.5.5 Modelo de analisis de varianza (ANOVA)

Se aplico el siguiente modelo de analisis de varianza (ANOVA):
Tabla 16

Modelo de analisis de varianza (ANOVA), para MSR

Fuente de Suma de Grados de Cuadrado Fo Valor-p
Variabilidad Cuadrados Libertad medio

Efecto A SCa a-l CMa CMa/CMe P (F>F4)o
Efecto B SCs b-1 CMs CMp/CMe P (F>FB)o
Efecto C SCc c-1 CMc CMc/CMe P (F>F9o
Efecto AA SCaa (a-1) (a-1) CMaa CMaa/CMe P (F>FA4)o
Efecto BB SCss (b-1) (b-1) CMsgs CMpg/CMe P (F>FBB) o
Efecto CC SCcc (c-1) (c-1) CMcc CMcc/CMe P (F>FCC) o
Efecto AB SCpp (a-1) (b-1) CMas CMas/CMe P (F>FAB)o
Efecto AC SCac (a1) (c-1) CMac CMac/CMe P (F>FAC)o
Efecto BC SCr (b-1) (c-1) CMgc CMgc/CMe P (F>FBC) o
Error SCe ABC (n-1) CMg

Total SCr

Nota. Tomado de Gutiérrez & Salazar (2008).
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3.5.6 Pruebas de rangos multiples
Método LSD (diferencia minima significativa)

Ho: ui = yj

Ha: i # pj
El modelo de LSD diferencia minima significativa se empled para determinar cuéles
medias son mas significativas diferentes de otras, indicando que muestra diferencia
estadisticamente significativa con un nivel del 95,0% de confianza.
Modelo matemaético para prueba de rangos multiples LSD:
LSD = to)s n—iy/2CMg/n

Significado de los términos:
LSD = Valor de la diferencia minima Significativa
te» = Valor de la tabla T Student a una cierta significancia

N — k = Grados de libertad que corresponden al error
CMg = Cuadro medio del error
n = es el numero de observaciones para los tratamientos i y j
3.6 Metodologia experimental
3.6.1 Caracterizacion fisico-quimica y elemental del limon
a) Analisis fisico - quimico del limén mandarina
Los limones mandarinas se recolectaron en el Cantdn Shushufindi de la Provincia
Sucumbios; la cosecha se realizé tomando al azar 5 arboles en el sector y de cada
uno 15 limones, los frutos mas uniformes en su estado de madurez (pinton) fueron

clasificados para ser llevados al laboratorio de Investigacion de la Universidad

Estatal de Bolivar
Se analizaron 10 limones con tres réplicas.
Las caracteristicas fisico-quimicas tomadas fueron:

e Diametro polar
e Diametro ecuatorial

e Peso de la fruta
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e Peso de la cascara en fresco
e Peso de la cascara en seco
° pH
e Brix
Diametro polar: se utilizé un pie de rey para medir el didmetro polar de los

limones.

Diametro ecuatorial: el diametro ecuatorial se determind con un pie de rey, los

datos se iban registrando en una tabla de datos.

Peso de la fruta: con una balanza analitica se fueron pesando cada uno de los

limones completos con cascara.

Peso de la cascara en fresco: Se procedio a pelar los limones que fueron
previamente pesados y se separo solo la cascara para ir registrando sus pesos con

ayuda de una balanza analitica.

Peso de la céscara en seco: Después de someter a un proceso de secado por 24

horas a 50 °C, se sacaron y fueron pesadas con la ayuda de una balanza analitica.

pH: Se midio, utilizando el jugo de limon mandarina extraido de los 30 frutos
mencionados anteriormente, utilizando el potencidometro en el laboratorio de

Investigacion.

e Se corto la fruta en la mitad,

e Se obtuvo 30 ml de jugo de limén de la muestra en un vaso y con ayuda de
un colador se retiraron las pepas,

e La lectura del pH se lo realizo introduciendo el electrodo, en el contenido,

e Luego de leer el pH los datos fueron pasados a la tabla de caracterizacion.

e Se lavo el electrodo con agua destilada

Sélidos solubles (° Brix): Se procedio a extraer el jugo de limén mandarina, con el
uso del exprimidor de palanca para citricos. Para el analisis de grados Brix se utilizo
el refractometro de mano previamente se limpié con algodon impregnado en
alcohol; enseguida, se calibro el equipo colocando una gota de agua destilada en el

prisma, posteriormente se colocé en el prisma la gota de muestra de jugo de limén
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mandarina a analizar, finalmente se realiz6 la lectura de grados Brix, los datos

obtenidos se los paso a Microsoft Excel para sus respectivos célculos.

b) Anélisis quimico de la cascara de limon mandarina
Para dicho analisis se tomé como referencia a la Normativa Técnica Espafiola UNE-
EN ISO, adaptadas para nuestro proposito, los analisis fueron de humedad, cenizas
y voldtiles. A continuacion, se muestra los métodos que fueron utilizados para el

analisis de la muestra:

Determinacién de Humedad (UNE-EN 1SO 18134-2)

El contenido de humedad se determind mediante método termogravimétrico, es
decir, por pérdida de peso.

Se utiliz6 3 gramos de muestra de cascara seca triturada sometido a un proceso de
secado durante 1 hora a 130°C. Hasta conseguir un peso constante luego se tomo el

peso y determind la cantidad de humedad mediante la siguiente ecuacion:

(M, — Ms)
%Humedad = WXlOO
2 1

Donde:

M;:masa del recipiente secado vacio (g)

M,:masa del recipiente de secado y de la porcion de muestra antes del
secado (g)

Ms:masa del recipiente de secado y de la porcion de muestra después

del secado (g)

Determinacion de Cenizas (UNE-EN I1SO 18122)

e Las capsulas se calentaron en el horno a (550 + 10) °C durante al menos 60
minutos. Se retir6 la capsula del horno, se dejé enfriar en un desecador con
por 20 min. Cuando la capsula enfrid, se pesd con una precision de 0,1 mg,
los datos fueron registrados

e Se coloc6 un minimo de 1 g de muestra en la capsula y se extendio en una

capa uniforme sobre la superficie inferior.
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Donde:

Si la porcién de muestra se secd previamente en el horno, la capsula y la
porcion de muestra a 105°C y se pesé a continuacién como medida de
precaucion para evitar la absorcion de humedad.

La capsula se coloco en la estufa fria y la porcion de muestra se calento de
acuerdo al procedimiento de calentamiento.

La temperatura del horno se elevé uniformemente a 250°C durante un
periodo de 30 a 50 min. Se mantiene a esta temperatura constante durante
60 minutos para permitir que los volatiles se evaporen antes de la ignicion.
La temperatura del horno se elevo uniformemente a (550 + 10) °C durante
un periodo de 30 minutos. Esta temperatura se mantuvo durante 120 min.
Se retiro la fuente con su contenido del horno, enfri6 la fuente sobre una
superficie resistente al calor durante 5 a 10 min, se colocé a un desecador
para enfriar. El recipiente con la ceniza se pesé con una precision de 0,1 mg
en cuanto alcanzo la temperatura ambiente y se registré la masa.

(M5 — M,) 100

%Ceni =——"%100 %« —————
YoCenizas (Mz—M1)* *100_1_1

M;:masa del recipiente secado vacio (g)

M,:masa del recipiente de secado y de la porcion de muestra antes del

secado (g)

Ms:masa del recipiente de secado y de la porcion de muestra después

del secado (g)

H: Humedad de la muestra %

Determinacién de Materias Volatiles (UNE-EN ISO 18123)

Se colocd los crisoles en el soporte con sus respectivas tapas y se introdujo
en la estufa.

Se mantuvo a 900 °C + 10 °C durante 7 min £ 5 s. Se retir0 el soporte del
crisol de la estufa y se dejo enfriar a temperatura baja sobre una placa de

material termorresistente y se guardaron los crisoles en el desecador.
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e El crisol vacio con su tapa se peso en frio los datos fueron registrados.

e Elcrisol se llen6 con 1 g £ 0,1 g, con una precision de 0,1 mg, de material
de muestra para el andlisis general. Se coloco la tapa del crisol sobre una
superficie limpia y dura hasta que el material forme una capa de espesor
uniforme en el fondo del crisol.

e El crisol cargado se coloc6 en un soporte frio y se introdujo a la estufa, que
se ajusta a 900 °C durante 7 minutos + 5 segundos.

e Se secd el crisol del horno, se colocé sobre una superficie resistente al calor
y se dejo enfriar de 5 a 10 minutos; a continuacion, se colocé el crisol en un
desecador para enfriar. Una vez frio, se pesé el crisol con una precision de

0,1 mg.

El contenido volatil V4, de la porcién de ensayo como porcentaje en masa sobre

una base seca se calcula mediante la siguiente ecuacion:

100(M, — My) 100
[
M,_M, 100 — H

Donde:

M;:masa del recipiente secado vacio con su respectiva tapa (g)
M,:masa del recipiente de secado, su tapa y de la porcién de muestra
antes del secado (g)

M;:masa del recipiente de secado, su tapa y de la porcion de muestra
después del secado (g)

H: Humedad de la muestra
c) Analisis elemental de la cascara de limén mandarina

Determinacion del Carbono, Hidrogeno, Nitrégeno y Azufre (UNE-EN 1SO
15104)

El analisis elemental CHNS, también conocido como microanalisis elemental, se

basa en la determinacion cuantitativa de los compuestos (C, H, N, S)

o Se realizoé las corridas con 3 sulfamidas de 20 mg con el método “Sulf 17

con el nombre “Factor Diario” se lo realiz0 con tres réplicas.

33



e Repetir otra vez 3 sulfamidas de 20 mg con el método “Sulf 1” con el
nombre “Sulfanilamide”.

e Seevaluo que los porcentajes de C, H, N, y S correspondan a los valores del
patrén, en caso afirmativo se corrieron las muestras, caso contrario, tocaba
revisar la calibracién de acuerdo a las indicaciones operativas.

e Se prepararon las muestras de la tabla de calibracion, para lo cual se pesd
20 mg de la muestra.

e Se colocd el carrusel a posicion cero, presionando SYSTEM>CARRUSEL
POSITION>POSICION 1>0K.

e Las muestras fueron insertadas en el carrusel, ingresando los pesos en la
tabla de la pantalla junto al nombre de cada muestra de acuerdo a los c6digos
de los estandares utilizados.

e Se puso en marcha el andlisis (SYSTEM AUTO RUN).

¢ Finalmente se obtuvo el resultado de los analisis visualizados en la pantalla.

3.6.2 Parametros de operacion

Para fijar las condiciones de operacion se realizaron pruebas preliminares con 20 gr
de muestra previamente preparadas. De acuerdo a los estudios por Cornejo &
Huaranga (2022) trabajaron con condiciones de operacion (presién 250 bar,
temperatura 70 °C y flujo de Didxido de carbono 1,5 - 2), asi también Romero
(2020) trabajando con condiciones de operacion (Tiempo de extraccion 3 h,
temperatura 45 °C), tomando en cuenta estas referencias tratadas en matrices
similares a la cascara de citrico segun el tratamiento a aplicar y en una primera etapa
de la investigacion se plante6 un disefio factorial AXBXC (2x2x2) para determinar

cuales eran los factores mas influyentes en el proceso de extraccion.

En cada tratamiento se mantuvo fijo el tiempo en 240 min de extraccion y el orden

de las corridas se realizo al azar.

Iniciado el proceso de extraccion, el flujo se controlé a través de la valvula
micrometrica, el fluido en estado supercritico se dejo fluir de manera continua por
el vessel de extraccion, manteniendo las valvulas de entrada y salida del cilindro

extractor abiertas durante el tiempo de extraccion.
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Durante las pruebas preliminares se logro establecer los factores y sus niveles

maximos y minimos para lograr un 6ptimo rendimiento como muestra la Tabla 17.
Tabla 17

Parametros de operacion empleados para el proceso de extraccién

Tamario de Presion Temperatura Tiempo Flujo de CO2
particula (MPa) (°C) (min) (mg/min)
0.25 25 50 240 0,5

1.5 45 65 240 2,0

Nota. Parametros de operacion en sus niveles alto y bajo (Farinango & Ramos, 2024)
3.6.2.1 Cinética de rendimiento en la extraccién de aceite esencial.

La cinética de extraccion resulta una etapa que muestra el comportamiento del
proceso de extraccion del aceite esencial, donde a medida que transcurrié un
determinado tiempo la masa de la cascara de limon disminuy6 en el vessel del
equipo, esto debido a que durante esta operacion sus componentes volatiles se

extrajeron con ayuda de un disolvente en este caso se utilizd CO2.

El aceite obtenido se midié en gramos y los datos experimentales de la cinética de
extraccion se obtuvieron en funcion a un intervalo de tiempo de 30 minutos durante

4 horas de extraccion
Ecuacion de rendimiento porcentual (Experimental)

Con el objetivo de cuantificar el rendimiento de aceite esencial y residuo de limon
mandarina, el calculo se desarroll6 mediante la aplicacién de una ecuacion y se

reportd como porcentaje (%) de aceite extraido, segun se especifica a continuacion.

Ma
R= * 100
My

Donde:
R = rendimiento (%)

M, = masa de aceite en gramos
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M,,, = masa de materia prima

3.6.3 Obtencion de harina no convencional
Para la obtencion de la harina no convencional a partir de cascara de limon
mandarina se realiz6 un tratamiento preliminar que trata de la extraccion de aceite
esencial con el objetivo de minimizar la cantidad de los componentes volatiles que
afectan el sabor caracteristico amargo de la cascara del citrico. Para lo cual se
realizo las siguientes actividades:

a) Recepcidn, seleccidn, y lavado de la materia prima

b) Troceado de la cascara

c) Secado

d) Molienda

e) Tamizado

f) Extraccion

g) Molienda

h) Tamizado

1) Envasado y almacenado.

A continuacion, se describe las operaciones para la obtencion de harina no
convencional de la c&scara de limon mandarina.

a) Recepcidn, seleccion, y lavado de materia prima
Se recolectaron aproximadamente 8 quintales de limoén mandarina provenientes del
Canton Shushufindi Provincia Sucumbios, mismas que fueron transportadas al
Complejo Agroindustrial de la Universidad Estatal de Bolivar, se seleccionaron

aquellos que no presentaban dafio mecanico, se lavaron completamente.

b) Troceado

Se procedio a pelar los limones y trocear la cascara de manera longitudinal

c) Secado
Se colocaron las cascaras troceadas en un secador de bandejas con aire caliente a
50° C por 24 horas hasta obtener una humedad del 14%

d) Molienda

36



Se sacaron las cascaras del secador y se procedieron a moler con un molino manual
marca Mulex 039, en la que no se encontraba homogéneo el tamarfio de particula,

por lo que se procedio a tamizar la muestra

e) Tamizado
Se tomd dos tamices, N°60 de 0.25mm y N° 14 de 1,5 mm y se separaron los dos

tamafios para las corridas experimentales

f) Extraccion
Se coloco la muestra en el equipo extraccion de FSC, para la extraccion del aceite
esencial.

g) Molienda
El residuo obtenido en el vessel del extractor pasdé a la molienda para lograr

minimizar el tamafio de particula

h) Tamizado
La harina no convencional fue tamizada para filtrar cualquier tipo de material

extrafio.

i) Envasadoy almacenado
La harina no convencional obtenida fue pesada y envasada en fundas herméticas

para posteriormente ser almacenadas a temperatura ambiente.
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3.6.3.1 Diagrama de flujo para harina no convencional

Figura 7

Diagrama de flujo para harina no convencional
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3.6.4 Andlisis del aceite esencial de la cascara de limén mandarina
a) Indice de refraccion

Se realiz6 mediante la norma NTE INEN 42, que consistio en colocar el
refractometro a una temperatura de 25°C, se procedié a limpiar correctamente el
equipo y a secar los prismas, seguidamente se coloc6 dos gotas de la muestra
preparada sobre el prisma inferior, se cerré el prisma superior, después de
aproximadamente 5 minutos después de que la muestra adquiriera la temperatura,
se procedio a ajustar el equipo y la luz para obtener la lectura y determinar el indice

de refraccion.
b) Solidos solubles

Se aplicd mediante la norma NTE INEN 42, con ayuda de un refractémetro a una
temperatura de 25°C, se coloco dos gotas de la muestra de aceite esencial sobre el
prisma inferior, se cerrd el prisma superior, después de aproximadamente 5 minutos
una vez que la muestra adquirié la temperatura, se procedio a ajustar el equipo y la

luz para obtener la lectura y determinar los ° Brix de la muestra.
c) Compuestos volatiles

Para el andlisis de identificacién de los compuestos volatiles presentes en el aceite
esencial de cascara de limon mandarina se aplicé cromatografia de gases acoplada
a espectrometria de masas, en el equipo THERMO SCIENTIFIC-TRACE 1300,
Columna HP-5MS (30m x 0.250mm x 0.25um).

Se procedi6 a pesar 3 pL de aceite esencial en viales &ambar de cromatografia y se
afiadié 1 ml de solucion estandar de nonano con ciclohexano, misma que fue
preparada de la siguiente manera; se emple6 10 pl de nonano y se aford en un balén
de 10 ml con ciclohexano. Las condiciones de trabajo fueron: Temperatura del
inyector: 200°C; Gas portador: Helio a un flujo de 1 mL/min; Volumen de
inyeccion: 1 pL en inyeccion Split 50:1; Programa térmico: Temperatura del horno
50 °C durante 3 minutos, se incremento de 50 °C a 250 °C a razon de 30 °C/min;

posteriormente la temperatura se elevo de 250 °C a 320 °C a razon de 25 °C/min
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durante 12 minutos. Temperatura del detector: 260 °C Tiempo total de corrida:
24.47 minutos.

3.6.5 Analisis bromatoldgico de la harina no convencional

Tabla 18

Requisitos bromatologicos para harinas especiales

Requisitos Unidad Min Max Método de ensayo
Proteina % 9 - KJELDAHL

Fibra % 0.2 - AOAC 962.09,
Humedad % - 14.5 NTE INEN 518
Cenizas % . 0.75 NTE INEN 520

Nota. Obtenido de (NTE INEN 616)

a) Determinacién de proteina

Para determinar el analisis de proteina se aplicé el método de KIELDAHL.: Se
introdujo 5 gramos de muestra y 6 de catalizador K.SO4 seguidamente se adiciond
10 ml de H2SO4 concentrado, y 5ml de Agua destilada, posteriormente se digiere
a 420 °C hasta que se obtiene el color verde esmeralda caracteristico de la
presencia de Nitrégeno. Se alcaniza la muestra y el nitrogeno se desprende en
forma de amoniaco, después se deja enfrian para colocar en el tubo de digestion
50 ml de agua destilada y se adiciona hidréxido sodico unos 50 ml, el vapor de agua
inyectado en el contenido del tubo en la destilacion se recoge en una disolucién de acido
bérico. Para la cuantificacion y célculo el factor de conversion utilizado para el

porcentaje de proteina fue de 6,25 y se aplico la siguiente ecuacion.

Proteina cruda (%) = % nitrdgeno x 6,25

b) Determinacion de Fibra

Se lo obtuvo mediante la aplicacion del método de la norma AOAC 962.09,para
harina no convencional de origen vegetal, el cual consistié en digerir la muestra
sin grasa conuna solucion de &cido sulfdrico, lavar y nuevamente digerir con

solucién dehidréxido de sodio, lavar, secar y pesar. El contenido de fibra cruda en
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muestras de harina no convencional de origen vegetal se calcul6 mediante la

ecuacion siguiente:

F, = ((m1 —m,) — (m3 — m4)> « 100
m

Donde:

F, = Contenido de fibra cruda

m = masa de la muestra desengrasada y seca

my; = masa de la muestra conteniendo asbestos y la fibra seca

m, = masa de crisol conteniendo asbesto después de ser incinerado
mg = masa de crisol en blanco conteniendo asbestos

m, = masa de crisol en blanco conteniendo asbesto después de

ser incinerado
¢) Humedad

La metodologia empleada para la determinacion de humedad fue AOAC 925,10.
Se coloco 3,032 g de harina no convencional de cascara de limén mandarina en
cada una de las capsulas de porcelana vacia previamente pesada,
consecuentemente con una pinza se coloco en la estufa de marca MEMMERT a
130 ° C por 1 h. Completando con el proceso se coloco las capsulas de porcelana
con las muestras, en el desecador por 40 min hasta obtener un peso constante.
Todos los andlisis se realizaron por triplicado y los resultados expresados en

porcentajes del peso total.

Se aplicd la siguiente ecuacion para el calculo de humedad.

M, — M)
%Humedad = leoo
2 1

Donde:

M;:masa del recipiente secado vacio (g)
M,:masa del recipiente de secado y de la porcion de muestra antes del
secado (g)

M3:masa del recipiente de secado y de la porcion de muestra después

41



del secado (g)

d) Cenizas

Para la determinacion de cenizas se utilizo el método AOAC 923,03 calcinando la
muestra en una mufla a 555 °C, luego se calculé como peso constante por un lapso

de 8 horas.

%Cenizas = M * 100 * i

M, — M) 100 - H

Donde:

M;:masa del recipiente secado vacio (g)

M,:masa del recipiente de secado y de la porcion de muestra antes del
secado (g)

M3:masa del recipiente de secado y de la porcion de muestra después
del secado (g)

H: Humedad de la muestra

3.6.6 Analisis microbiolégico de la harina no convencional
Tabla 19

Requisitos microbioldgicos

Requisitos Unidad Limite Método de ensayo
Maximo
E-coli ufc/g 0 AOAC 999.14
Mohos y ufc/g 500 AOAC 997. 02
Levaduras

Nota. Obtenido de (NTE INEN 616)

a) Escherichia coli
Se preparo agua de peptona al 0.1 %, se pesé 4 gr de sal peptonada y se coloco 200
ml de agua destilada, se calentd con agitacion suave hasta su completa disolucion,
seguidamente se esteriliz6 en autoclave a 121°C durante 15 minutos.

Posteriormente se dejé enfriar a una temperatura entre 45-50°C.
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El medio de cultivo se llevé a un lugar esterilizado para preparar la muestra con 90
ml de agua peptonada y 10 gr de la muestra, se agito y se dejé reposar por 20 min.
Se tom6 1 ml de dilucién de la muestra en el centro de la pelicula cuadriculada
inferior y se coloco en placa de Petri film 3M para recuento de E-coli, se bajé con
cuidado la pelicula superior para evitar que atrape burbujas de aire.

Con el lado liso hacia abajo, se coloco el dispersor en la pelicula superior sobre el
indculo. Se presiono6 suavemente el dispersor para distribuir el in6culo sobre el area
circular, se levantd levemente el dispersor y se esperd por 1o menos un minuto hasta
que solidifique el gel.

Seguidamente se esterilizo la incubadora y luego se colocé las placas por 48 h + 2
ha35°C + 1°C, transcurrido el tiempo las placas se llevaron a un contador de

colonias con luz para su posterior cuantificacion.
b) Mohosy Levaduras

Se pes6 4 gr de sal peptonada y se afiadié 200 ml de agua destilada, se agito
suavemente hasta su completa disolucion, seguidamente se esterilizé en autoclave
a 121°C durante 15 minutos. Posteriormente se dejé enfriar a una temperatura entre
45-50°C.

Se preparo la muestra con 90 ml de agua peptonada y 10 gr de la muestra de harina
no convencional, se agitd y se dejo reposar por 20 min.

Se tomé 1 ml de dilucién de la muestra en el centro de la pelicula cuadriculada
inferior y se coloco en placa de Petri film 3M para recuento de Mohos y levaduras,
se bajo con cuidado la pelicula superior para evitar que atrape burbujas de aire.
Con el lado liso hacia abajo, se coloco el dispersor en la pelicula superior sobre el
indculo. Se presiond suavemente el dispersor para distribuir el indculo sobre el area
circular, se levantd levemente el dispersor y se esperd por lo menos un minuto hasta
que solidifique el gel.

Seguidamente se esteriliz6 la incubadora y luego se coloco las placas por 5 dias a
21 ° C - 25 ° C, transcurrido el tiempo las placas se llevaron a un contador de

colonias con luz para su posterior identificacion y cuantificacion.
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3.7 Proceso para la elaboracion de té aromatico

En el proceso de elaboracion de te se empled el siguiente procedimiento:
a) Recepcion

En esta etapa se receptd la materia prima en condiciones higiénicas.
b) Clasificacion

En esta etapa se clasifico las materias primas (Té verde y HNC) para evitar algun

tipo de material extrafio.
c) Pesado

Con la ayuda de una balanza analitica se pesaron los gramajes correspondientes con

un peso aproximado a 1.5 g. peso total para cada bolsita de té.
d) Envasadoy Almacenado

Las bolsitas de té se envasaron en fundas de papel de seda, fueron selladas. y se

almacenaron a temperatura ambiente 18 + 2 ° C en un lugar seco.

3.7.1 Diagrama de flujo para la elaboracion de Té

Figura 8

Diagrama de proceso para elaboracion de un té
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3.7.2 Andlisis sensorial del té verde con HNC de cascara de LM.

Segun Basantes (2023) afirma que el analisis sensorial comprende la evaluacion de
las caracteristicas organolépticas mediante los sentidos es decir, la boca, 0jos, nariz,
tacto, por consiguiente incluye la evaluacion de su sabor, olor, color, textura y
aceptabilidad.

La evaluacion sensorial del Té verde con limon mandarina se efectué segun la
escala heddnica aplicada por Pérez (2023) modificada, comprendida en 5 puntos
donde se atribuye la puntuacion maxima (5 - Me gusta mucho) y puntuacion minima
(1 — Me disgusta mucho) tal como se muestra en la Ficha de evaluacion sensorial
Anexo 10, esta evaluaciéon fue aplicada a 20 panelistas no entrenados donde

evaluaron las siguientes caracteristicas:

e Olor

e Color
e Sabor
e Aroma

e Aceptabilidad
Analisis estadistico para la evaluacion sensorial

Se aplico el Disefio Experimental de Un solo Factor Categérico donde Factor A:
Formulaciones con tres niveles de acuerdo al porcentaje de HNC de limén
mandarina y té verde donde:

e F1:Té verde 95 % + HNC de cascaras de limon mandarina 5%

e F2:Té verde 90 % + HNC de cascaras de limén mandarina 10%

e F3: Té verde 85 % + HNC de céascaras de limén mandarina 15%

Los datos fueron analizados mediante el software StatGraphics.
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CAPITULO IV

4. RESULTADOS Y DISCUCION

4.1 Caracterizacion fisico-quimica y elemental del limén mandarina

4.1.1 Propiedades fisico-quimicas del limén mandarina

En la siguiente tabla se da a conocer los resultados de los valores de las propiedades

fisico-quimicas del limén mandarina proveniente del Cantén Shushufindi — Ecuador.

Tabla 20

Propiedades fisico-quimicas de LM proveniente del Cantén Shushufindi

Parametros Cant.
Peso de la fruta (g) 179,44
Diametro polar (mm) 57,15
Diametro ecuatorial (mm) 70,71
Peso de la fruta sin cascara (g) 127,16
Peso de la cascara en fresco (Q) 54.39
Peso de la cascara seca (g) 10.02
° Brix 6,52

pH 2,42

Nota. Datos obtenidos en el laboratorio de investigacion de la UEB por (Farinango & Ramos,
2024)

En la tabla 20 se detallan los resultados de la caracterizacion de los parametros
fisico-quimicos del limén mandarina proveniente del Cantén Shushufindi, los datos
promedios fueron en relacion al peso de la fruta completa 179.58 g, didmetro polar
57.74 g, didametro ecuatorial 70.16 g, asi como los pesos de la cascara en fresco
53.41 g y en seco 10.02 g, % sélidos solubles 6.52 ° Brix y pH 2.41. Aucatoma &
Santillan (2023) analizaron cuatro variedades de limon de los cuales la variedad
limén mandarina proveniente de Cantén Echeandia- provincia Bolivar reportaban
datos superiores a la investigacion siendo peso de la fruta: 189.9 g, didmetro polar
60.29 mm, diametro ecuatorial 70.93 mm, % solidos solubles 6.74, y pH 2.30. Asi
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también Gonzélez & Arguello (2019), en su libro de Cultivo de Citricos explican
las caracteristicas fisicas y quimicas que contienen otras variedaes del limon en
donde se puede evidenciar comparaciones con Limon variedad satil donde el peso
promedio de la fruta es de 45 £5 g, y un pH de 2.3, por otro lado los limones

amarillos variedad criollo presentan pesos de 150 + 5 ¢g. y pH de 2.5.

4.1.2 Analisis quimico de la cascara de limén mandarina
La tabla 21 da a conocer los valores promedios de las propiedades quimicas del

lim6n mandarina proveniente del Canton Shushufindi — Ecuador.
Tabla 21

Propiedades quimicas de la cascara de limon mandarina

Cascara Cascara
Propiedades fresca de seca de Método
Limoén Limén
mandarina mandarina
Humedad (%) 79.94 14.08 UNE — ISO 18134-2
Cenizas (%) 5.48 4,16 UNE - ISO 18122
Volatiles totales (%) 80.04 71.07 UNE — I1SO 18123

Nota. Las cascaras de limdn cortadas longitudinalmente fueron colocadas en un deshidratador de
bandejas a condiciones de Temperatura 50 °C y Tiempo 24 Horas. Resultados obtenidos en el
Laboratorio de investigacion de la UEB por (Farinango & Ramos, 2024)

Los resultados obtenidos en los andlisis de las propiedades quimicas de la cascara
en fresco y seco se pueden evidenciar que la cascara fresca contiene una humedad
del 79.94% y que al ser sometido al proceso de deshidratacion se pierde el
porcentaje de humedad logrando el 8.08 %. De acuerdo a Ramos (2020) presenta
porcentajes similares en la caracterizacion de limon reportando cenizas 6,13%,
Humedad 74, 31% y Volatiles 80,12%. Para Alarcon, Mora, Cabrera, & Garcia
(2022) en su estudio comparativo de variedades de limdn reportan cenizas 6 %,
humedad 60%, volatiles totales72%, Fibra 4,5%. Lo que muestra que sus datos no

difieren con los de nuestra investigacion.
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4.1.3 Andlisis elemental de la cascara de limén mandarina

El andlisis elemental es una técnica para evaluar la pureza y la composicion quimica

de los compuestos. Los resultados obtenidos se indican en la siguiente tabla.

Tabla 22

Andlisis elemental de la cascara de limén mandarina

Materia
prima Compuestos Elementales Método
Céscara de C (%) N (%) H (%) S (%)
limon
mandarina 7.80 0.24 5.26 0.055 UNE - EN

ISO 16948

Nota. Resultados obtenidos en el Laboratorio de investigacion de la UEB por (Farinango &
Ramos, 2024)

La tabla 22 revela los porcentajes de los compuestos presentes en el anélisis
proximal atribuyendo al Carbono 7.80 %, Nitrégeno 0.24%, Hidrogeno 5.26%,
Azufre 0.055%. Dominguez & Rosero (2019) reportan datos superiores para el
compuesto de Carbono con porcentaje de 12 %, el resto de compuestos los valores
correspondientes fueron N: 0.32 %, H: 6.27, S: 0%, no existe mayor variabilidad
entre los datos entendiendo que el limén evaluado se lo realizo en diferentes estados
de madurez. Asi también Sornoza (2022) aplicé analisis proximal obteniendo los
siguientes valores C: 9.67 %, N: 0.5 %, H: 6.52 % y S: 0%, con estas referencias se
observa que el valor reportado del elemento Azufre es realmente minimo en

relacion al resto de elementos, datos que no difieren al de nuestra investigacion.
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4.2 Resultado de la optimizacion de la extraccion de AE con FSC

Tabla 23

Aceite esencial y residuo obtenidos con la extraccion por FSC

Parametros de Operabilidad - Condiciones de trabajo Operacion de extraccion
N° Peso P T(°C) Tamafo de Tiempo de Tiempo de Tiempo de Tiempo de Peso del  Peso vial Cantidad Cantidad
Muestra (MPa) particula estabilizacion T estabilizacion P estabilizacion extraccion vial con AE del del residuo
(9) (mm) (min) (min) del sistema (min) vacio (g) (9) extracto (9)
(min) ()
T1 430 35 50 0.25 5 20 30 240 23.864 27.218 3.354 418,42
T2 430 25 50 0.88 5 20 30 240 24.327 26.754 2.427 419,32
T3 430 35 65 15 5 20 30 240 24.063 26.566 2.503 421,23
T4 430 45 57.5 15 5 20 30 240 24.515 27.347 2.832 419,65
T5 430 45 65 0.88 5 20 30 240 24.108 27.563 3.455 417,39
T6 430 35 65 0.25 5 20 30 240 24.424 27.560 3.136 417,86
T7 430 35 50 15 5 20 30 240 24.298 26.557 2.259 421,75
T8 430 45 50 0.88 5 20 30 240 24.319 27.913 3.594 416,74
T9 430 25 57.5 0.25 5 20 30 240 24.219 27.160 2.941 418,50
T10 430 45 57.5 0.25 5 20 30 240 24.455 27.975 3.520 417,63
T11 430 25 575 15 5 20 30 240 24.356 26.724 2.368 418,41
T12 430 25 65 0.88 5 20 30 240 24.267 27.201 2.934 416,53
T13 430 35 57.5 0.88 5 20 30 240 24.578 28.104 3.526 418,54
T14 430 35 575 0.88 5 20 30 240 24.185 27.672 3.487 418,97
T15 430 35 57.5 0.88 5 20 30 240 23.986 27.501 3.515 417,94
T16 430 35 57.5 0.88 5 20 30 240 24.601 28.095 3.494 417,73

Nota. Trabajo experimental realizado en el laboratorio de investigacion de la UEB por (Farinango & Ramos, 2024)
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En la tabla 23 se reportan los resultados de la cantidad de extracto y residuo
obtenidos, asi también los datos reportados de la cantidad de muestra en (g),
condiciones de trabajo presion (MPa), temperatura (°C) tamafio de particula (mm)
en sus tres niveles, lo que se evidencié un peso de extraccion minimo en el T7
reportando un valor de 2.259 g y un maximo peso en el T8 reportando un valor de
3.598 ¢, siendo este tratamiento un indicador de que la combinacién de dichos

factores se acerca al 6ptimo.

Dentro de este marco se evidencia variaciones en cada tratamiento, para la cantidad
del extracto de acuerdo al peso inicial y final del vial, por otra parte, las variaciones
en el peso de la muestra inicial y final (residuo) esto se atribuye a la perdida de
muestra durante la descarga 8 + 2 g, debido a que la muestra una vez terminada el
proceso de extraccion queda compacta y adherida a las paredes del vessel. Segun
Castro & Castro (2020) de acuerdo a su revision bibliografica mencionan que es
poco probable lograr el 1.00 % de rendimiento en estas matrices. Sin embargo los
AE de limdn obtenidos a partir de otros métodos como extracciones asistidas por
microondas presentaron rendimientos mayores (Guillén, 2022) reportd en su
investigacion 1.83 + 3 y mediante hidrodestilacion reportaron 1.92 + 3 % de
rendimiento. Estos resultados difieren de los datos reportados en nuestro estudio

debido que la meta maxima de optimizacion es cercana al 0.89%.

4.2.1 Obtencién del residuo resultante tras la extraccion.

En la siguiente tabla se muestra la cantidad y rendimiento del residuo recuperado,
asi como del aceite esencial de la cascara del limén mandarina obtenido tras el

proceso de extraccion.

La tabla 24 presenta los rendimientos porcentuales en cada uno de los tratamientos
asi también la cantidad de aceite esencial extraido en (g) como el residuo de la
cascara de limon mandarina en (g) después de ser sometido al proceso de extraccion
por fluidos supercriticos, en el que se puede observar que para aceite esencial se
obtiene un mayor rendimiento con el tratamiento 8 empleado el nivel (1,-1,0), el

rendimiento es del 0.836 %. Sin embargo, estudios por Aucatoma & Santillan,
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(2023) contrarestan estos resultados reportando rendimiento del 0.80% aplicando

métodos de hidrodestilacion, destilacion simple y fraccionada.

Tabla 24

Rendimientos de aceite esencial y residuo de la cascara de LM

N° Cantidad del %R Cantidad de %R
extracto () residuo (g)

1 3.35 0.78 418.42 0.97
2 2.43 0.56 419.32 0.98
3 2.50 0.58 421.23 0.98
4 2.83 0.66 419.65 0.98
5 3.46 0.80 417.39 0.97
6 3.14 0.73 417.86 0.97
7 2.26 0.51 421.75 0.98
8 3.59 0.84 416.74 0.97
9 2.94 0.68 418.50 0.97
10 3.52 0.82 417.63 0.97
11 2.37 0.55 418.41 0.97
12 2.93 0.68 416.53 0.97
13 3.53 0.82 418.54 0.97
14 3.49 0.81 418.97 0.97
15 3.52 0.82 417.94 0.97
16 3.49 0.81 417.73 0.97

4.2.2 Cinética de rendimiento del aceite esencial y residuo

En las figuras 9 y 10 se observa el comportamiento de la cinética de extraccion de

aceite esencial, en donde durante los primeros 180 minutos el equipo extractor

adquiere su mayor rendimiento y que una vez transcurrido ese tiempo la extraccion

se minimiza durante el minuto 240 y después de ello el extracto acumulado en el

vial pasa hacer constante o en regular se evidencia que existe nula extraccion.
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Figura 9

Cinética de rendimiento para extraccion de aceite esencial por FSC

AE (g)

35 | e o

23 y = -1E-04x% + 0,0388x - 0,1855

R?=0,9746

AE (g)

0 50 100 150 200 250 300
Tiempo = min.
------ @ AE (g) Polinémica (AE (g))

Nota. En el eje de las x se reportan los datos en relacion al tiempo de extraccién y en el eje de las y
se reporta la cantidad de aceite esencial extraido.

Figura 10

Cinetica de rendimiento para el residuo en el proceso de extraccion
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Nota. En el eje de las x se reportan los datos en relacién al tiempo de extraccion y en el eje de las 'y
se reporta la cantidad de aceite esencial extraido.
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4.2.3 ANOVA de rendimiento en la optimizacion de extraccion

Tabla 25

ANOVA para rendimiento en la extraccion de aceite esencial

Fuente Sumade Gl Cuadrado Razén-F Valor-P
Cuadrados Medio
A: Presion 0.050562 1 0.050562 56.43 0.0003 **
B: 0.00154013 1 0.00154013 1.72 0.2378 ns
Temperatura
C: Tamafio 0.0639031 1 0.0639031 71.31 0.0002 **
de particula
AA 0.00419256 1 0.00419256 4.68 0.0738 ns
AB 0.00570025 1 0.00570025 6.36 0.0452 *
AC 0.00018225 1 0.00018225 0.20 0.6678 ns
BB 0.0151906 1 0.0151906  16.95 0.0062 **
BC 0.004096 1 0.004096 4.57 0.0764 ns
CcC 0.0437856 1 0.0437856  48.86 0.0004 **
Error total 0.0053765 6 0.00089608
3
Total (corr.)  0.194529 15

Nota. **: Diferencia altamente significativa; *: Diferencia poco significativa; ns: No significativa.

En la tabla 25 se muestra el andlisis de varianza para rendimiento (ANOVA) para
nuestra variable respuesta rendimiento para cada uno de los efectos. Es asi que
prueba la significancia estadistica por cada efecto comparando su cuadrado medio
contra un estimado del error experimental.

En este caso, 5 efectos tienen una valor-P menor que 0.05, indicando que son
significativamente diferentes de cero con un nivel de confianza del 95.0%. Es decir,
existe evidencia estadistica de que el Factor A: Presion, Factor C; Tamafio de
particula, asi como la interaccion del Factor AB, el cuadrado del Factor C, influyen
significativamente en el rendimiento del aceite esencial. Sin embargo, el Factor B,
Temperatura en esta investigacion no es significativo, en el rango que se aplico es
decir de 50°C a 65 °C. El estadistico R-Cuadrado indica que el modelo, asi ajustado,
explica 97.2361% de la variabilidad en Rendimiento. EI estadistico R-cuadrado
ajustada, que es mas adecuado para comparar modelos con diferente nimero de

variables independientes, es 93.0904%. El error estdndar del estimado muestra que
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la desviacion estdndar de los residuos es 0.0299347. EIl error medio absoluto
(MAE) de 0.0142188 es el valor promedio de los residuos. El estadistico de Durbin-
Watson (DW) prueba los residuos para determinar si existe alguna correlacion
significativa basada en el orden en que se presentan los datos en el archivo. Puesto
que el valor-P es mayor que 5.0%, no hay indicacion de autocorrelacion serial en

los residuos con un nivel de significancia del 5.0%
Figura 11

Diagrama de Pareto para el rendimiento en el proceso de extraccion.
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El Diagrama de Pareto Figura 11, muestra el efecto de los factores que sobrepasan
la linea vertical azul como indicador de ser factores que influyen significativamente
en el proceso de extraccion, asi como aquellos que muestran la relacién cuadratica

de sus Factotes, la interaccion y el efecto que causa cada uno de ellos en el proceso.

El efecto de los niveles de cada Factor en su interpretacion se atribuye el color
plomo para nivel alto y celeste para nivel bajo, entendiendo entonces que el Factor
C: Tamafio de particula nivel bajo (0.25 mm), a diferencia del Factor A: En donde

la Presion en su nivel alto (45 MPa) influyen en el rendimiento de extraccion.

Sin embargo el Factor B: Temperatura no influye significativamente en el
rendimiento dentro del proceso de extraccién. Comparado con el estudio de Paipa
& Ruda (2022) donde estudio el modelamiento de la extraccion con rangos de

temperatura de 40, 50 y 60 °C en el que se evidencia que no existe diferencia
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significativa entre 50 y 60 °C entre tratamientos. A diferencia de 40 y 60°C donde
si existe diferencia altamente significativa, coincidiendo con el de nuestra
investigacion por lo que en tal estudio se considero fijar a 50 °C como temperatura
constante en el disefio, esto con el fin de lograr un ahorro energético en el proceso

y evitar la exposicion de la materia prima a temperaturas elevadas.

Por otro lado Romero (2020) aplic6é un rango mas amplio de temperatura 35°C a
55°C para extraer aceite de similar matriz, donde determind que el incremento de
la temperatura provoca un aumento en el rendimiento cuando se emplea altas
presiones (400 bar) provocado por el aumento de presion de vapor de los
compuestos extraidos. Sin embargo, al trabajar a bajas presiones (100 bar) el efecto
de la temperatura es el contrario. Lo que indica que efectivamente existe diferencia
significativa cuando se emplea, rangos mas amplios de temperatura logrando un
aumento o disminucion directamente al rendimiento de extraccion. Se corrobora los
datos de Romero (2020) con el argumento de Paipa & Ruda (2022) que al operar
con presiones bajas el efecto de temperatura es diferente, por lo que afirma que a
mayores temperaturas disminuye el rendimiento como consecuencia de la
disminucion en la densidad del CO2 en estado supercritico siendo ese el efecto.

Por otro lado, Almeida (2022) profundizan su estudio en el flujo de CO2 debido a
que consideran un factor que influye en el rendimiento de la extraccion e indican
condiciones de operacion sobre los 200 Bar y temperatura de 31 °C, en el que se
maximiza su rendimiento, lo que resulta ser un indicador de que el rango de
temperatura aplicado en nuestro estudio fue muy bajo lo que no permiti6 analizar

el efecto de la temperatura para el rendimiento.
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Figura 12

Grafica de probabilidad normal para rendimiento
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En la Figura 12 se puede evidenciar el comportamiento de una distribucion normal

de los datos en las corridas experimentales .
Figura 13

Gréfica del contorno de la superficie de respuesta estimada
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La grafica de Contorno de Superficie de respuesta para rendimiento nos muestra el
efecto de cuvartura, mientras mas se aproximan los niveles para un redimiento
Optimo es asi que a medida que el Factor Presion se aproxima a su nivel alto 45
MPa, y el tamafio de particula de la muestra se reduce a su nivel medio al igual que
la temperatura, mayor es el tamafio de la curva, lo que es un indicador que nos

aproximamos al 6ptimo.
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En la siguiente figura se presenta la variacion en el efecto que tiene cada uno de sus
factores con sus respectivos niveles.

Figura 14

Gréfica de superficie de respuesta
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Nota. Gréfica de superficie de respuesta obtenida con Minitab, a) Rendimiento en relacion a Presion
/Temperatura, b) Rendimiento en relacion a Presion / Tamafio de particula, ¢) Rendimiento en
relacién a Temperatura/Tamafio de particula.
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En la figura 14 literal a), se observa el efecto de presion / temperatura sobre la
variable dependiente donde su punto Optimo se acerca cuando la presion se
encuentra en los 45 MPa, y en relacién a la temperatura se mantiene en los 57 ° C,
En el literal b) la relacion Presion / tamafio de particula su punto 6ptimo se observa
cuando se minimiza el tamafio de particula lo mas cercano al 0.5 mm relacionada
con una presion de 45 MPa, y en el literal ¢) se sigue observando que la temperatura
su “punto 6ptimo no varia de los 57°C. Los resultados muestran que el principal
parametro que influyd en el incremento del rendimiento fue el tamafio de particula
y presion, adicionalmente se observa los efectos normales de las variables en

estudio la relacion — efecto que causa en el rendimiento.

Por consiguiente, en la figura 14 se puede apreciar que el tamafio de particula y la
presion tienen efecto significativo para maximizar el rendimiento, dando un valor
aproximado del 0. 87%, lo contrario se evidencia con el factor temperatura en donde

muestra que se mantiene en su nivel medio (57 °C) para obtener tal resultado.

4.2.4 Optimizacion de respuesta para el rendimiento
Meta: maximizar Rendimiento (%)
Valor éptimo = 0.89074

Tabla 26

Optimizacion en la maximizacion del proceso de extraccion con FSC

Factor Bajo Alto Optimo
Presion 25.0 45.0 45.0
Temperatura 50.0 65.0 55.065
Tamafio de particula 0.25 15 0.556487

Nota. Optimizacion para rendimiento obtenido del Software StatGraphics (Farinango y Ramos,
2024)

Con la aplicacion del Software StatGrapics se obtuvo la tabla 26. Esta tabla muestra
la combinacion de los niveles de los factores, la cual maximiza el rendimiento sobre
la region indicada, ajustdndose al siguiente modelo utilizando las condiciones
analizadas para el factor A: Presion (45 MPa), Factor B: Temperatura (55 °C) y

Tamafio de particula (0.55mm).
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Ecuacién del modelo

% R =-4.371 + 0.0605 P - 0.029 TP - 0.001096 T*T- 0.2678 TP*TP - 0.000503 P*T

En donde respectivamente los valoras estan dados para cada variable, siendo la
ecuacion valida para P en intervalo 25 - 45 MPa, para T en intervalo 50 — 65°C y

para TP en intervalo 0.25 — 1.5mm.

4.2.5 Calidad del aceite esencial de cascara de limén mandarina

a) Indice de refraccion

Al ser un pardmetro de calidad el indice de refraccion indica presencia de
compuestos oxigenados aromaticos, siendo la relacion entre la velocidad de un rayo
de luz en el vacio y la velocidad de la luz a través del extracto evaluado. De acuerdo
ala1SO 855 se presenta un méaximo de 1.47, en relacién al obtenido la lectura del
refractometro indicd que el aceite de cascara de limén mandarina present6 1.47 de
indice de refraccion lo que indica que a pesar que se encuentra en el nivel maximo

permitido en la normativa el valor reportado en el estudio cumple con tal requisito.
b) Solidos solubles

Los ° Brix representan el porcentaje de sélidos solubles presentes en una solucion,

en este caso se obtuvo 72 ° Brix en la muestra de aceite esencial.

c) ldentificacion de los compuestos volatiles por Cromatografia de gases
GC-MSD.

En el cromatograma se identifican los compuestos volatiles que se encuentran en el
aceite esencial de la cascara de limén mandarina, asi como el tiempo de retencion

de acuerdo a cada pico y el area marcada en %.

En la Fig. 15 se puede evidenciar 38 picos identificados de los compuestos donde
8 picos son mas altos y se encuentran en el siguiente orden: D-Limoneno con un
tiempo de retencion 6.093 min, y-Terpineno con tiempo de retencion 6.197 min, L-
B-Pineno con tiempo de retencion 5.576 min, Germacreno D con tiempo de
retencion 8.514 min, [-Bisaboleno con tiempo de retencion 8.562 min,

Pentametoxiflavona con tiempo de retencion 14.622, Trans-a-Bergamoteno con
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tiempo de retencion 8.225 min, y-Sitosterol con tiempo de retenciéon 15.448 min,
Vitamina E con tiempo de retencion 14.287 min.

En investigaciones realizadas por Castro & Castro (2020) encontraron componentes
volatiles en aceite de limon extraidos por arrastre de vapor identificando los
siguientes compuestos (limoneno, citral, eugenol, a-pineno, geraniol, a-terpineno y
trans - cariofileno). Los datos reportados de las investigaciones resultan similares a
los reportados por Herrera, Garcia, & Delgado (2019) en el que mencionan que los

componentes de mayor pico fueron el Limoneno y el D- Limoneno.
Figura 15

Identificacion de area y tiempo de retencion de los compuestos volatiles
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volatiles y el eje de la (y) el area que marca cada uno de ellos
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En la Figura 16 se presenta los resultados de la identificacion del nimero de picos
que demuestra el perfil lipidico del aceite esencial y en la Tabla 27 se lo relaciona

con el nombre del compuesto al que pertenece cada pico.

Figura 16

Identificacion de picos altos y bajos de los compuestos volatiles
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Nota. Identificacion de los picos altos y bajos por (Farinango & Ramos, 2024)
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Tabla 27

Compuestos volatiles del AE de LM mediante cromatografia de gases

N° Compuesto Tiempo de Area (%)
retencion (min)
1 a-Tujeno 5,106 0,23
2 d- a-Pineno 5.178 1,14
3 Sabineno 5,537 2,55
4 L-B-Pineno 5,575 8,75
5 B-mirceno 5,658 2,08
6 Octanal 5,751 0,28
7 a-Terpinoleno 6,884 0,37
8 D-Limoneno 6,006 34,27
9 B-cis-Ocimeno 6,093 0,29
10 y-Terpineno 6,197 12,26
11 Trans-Hidrato de Sabineno 6,258 0,24
12 Terpinoleno 6,395 0,99
13 Linalool 6,442 0,32
14 Trans-4-Tujanol 6,466 0,42
15 Citronelol 7,772 1,73
16 a-Terpineol 7,030 1,74
17 Decanal 7,065 0,77
18 Citronelol 7,182 0,37
19 a-Citral 7,425 0,19
20 2,6-Octadieno, 2,6-dimetil- 7,802 0,42
21 a-Copanae 8,014 0,52
22 -Copaene 8,071 0,56
23 Trans-a-Bergamoteno 8,255 3,27
24 Cariofileno 8,255 0,20
25 Pentadecano 8,295 0,40
26 Germacreno D 8,457 5,61
27 B-Bisaboleno 8,514 3,73
28 d-Cadineso 8,562 0,63
29 a-Bisabolol 8,655 0,27
30 Hexadecanal 9,298 0,39
31 Citrapteno 10,439 1,48
32 Fitol 10,765 0,63
33 Vitamina E 14,287 2,80
34 Pentametoxiflavona 14,622 3,52
35 Octasiloxano 14,931 0,70
1,1,3,355,7,7,9,9,11,11,13,13,15,15--
36 Estigmasterol 15,103 1,34
37 y-Sitosterol 15,448 2,99
38 Octasiloxano 15,630 1,30

1,1,3,35,5,7,799,11,11,13,13,15,15--

Nota. Resultados obtenidos en el Laboratorio de investigacion de la UEB por (Farinango &

Ramos, 2024)
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En la Tabla 27 se ilustra los resultados de cada pico identificado predominando el
D- limoneno, este compuesto se le atribuye la caracteristica principal a que emana
un aroma a naranja mas no a limon, este atributo lo define Castro & Castro (2020)
que se le encuentra en limones hibridos, atributo que se aplica en nuestro estudio

debido a la variedad del limon.

4.3 Analisis bromatoldgico y microbiolégico de HNC

a) Anélisis bromatologico

La tabla 28 muestra los resultados porcentuales obtenidos de los anélisis de

Humedad, Cenizas, Fibra y Proteina con su respectivo método.
Tabla 28

Resultado del analisis bromatoldgico de la HNC de cascara de LM

Harina no
Propiedades convencional de Método
Cascara de
Limoén
mandarina
Humedad (%) 13.68 UNE — 1SO 18134-2
Cenizas (%) 0.42 UNE — ISO 18122
Fibra (%) 11.2 AOAC 962.09
Proteina 55 KJELDAHL

En cumplimiento ala NTE INEN 616, para humedad se obtuvo 13,68 % de acuerdo
el pardmetro maximo de humedad es de 14% por lo que nos encontramos dentro del
limite maximo permitido al igual que el resultado en porcentaje de cenizas fue de
0.42 %, dentro de los limites permitidos, Sin embargo el porcentaje de Fibra fue
mayor alcanzando un 11.02 % y proteina en menor cantidad indicando el 5.5 %,
para comparacion de datos Albuja (2023) también caracteriz6 una harina
procedente de la deshidratacion de cascara de limon mandarina en el que reportd
Humedad 10%, Cenizas 0,38 %, Fibra bruta 16% y Proteina 2% , segun los datos
indicados se evidencia diferencia entre el porcentaje de fibra donde nuestra harina
no convencional obtuvo menor porcentaje a diferencia de la proteina donde supero
los datos. Sin embargo Ambriz et al., (2020) caracterizo la cascara de limén persa

tras diferentes métodos de extraccion donde reportaron que el contenido de proteina
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fue de 6.31 + 0.12% en H-SOX estos valores no difieren elocuentemente de los

valores reportados en nuestro estudio.

b) Analisis microbioldgicos
La harina no convencional al ser una materia prima proveniente del resultado de
molienda o trituracion que debe ser evaluada la inocuidad del alimento por lo que
al no existir una Norma Vigente para harina no convencional de cascara de limon
nos basamos en dar cumplimiento a la NTE INEN 616 para harinas especiales de
consumo alimentario, a continuacion se presentan los requisitos microbiolégicos
asi como las unidades formadoras de colonia y el método de ensayo aplicado para

su identificacién y cuantificacion de E- coli, Mohos y Levaduras.

Tabla 29

Resultado del analisis microbiol6gico de la HNC de cascara de LM

Requisitos ufc/g Meétodo de ensayo
E-coli Ausencia Petrifilm AOAC 999.14
Mohos y Levaduras Ausencia Petrifilm AOAC 997. 02

Nota. Resultados obtenidos en el Laboratorio de investigacion de la UEB por (Farinango &
Ramos, 2024)

En la Tabla 29 se muestra los resultados en recuento de unidades de formacion de
colonia (ufc/g) presentes en muestra de la harina no convencional de céscara de
limén mandarina obtenida a partir del desecho resultante retenido en el vessel del
Extractor por FSC, dando como resultado Ausencia de microorganismos de E- coli,
asi como de Mohos y Levaduras lo que indica cumplimiento a la normativa NTE
INEN 616

4.4 Resultados del analisis sensorial de Té verde con HNC de cascara de LM
El resultado obtenido por parte de los catadores para la evaluacion sensorial de los
5 atributos con escala heddnica de 5 puntos para la formulacién 1 del Té: Te verde
95% + Harina no convencional de cascaras de limon mandarina 5% se muestra en
la Tabla 30.
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Tabla 30

Resultado de 5 puntos de los jueces para la formulacién 1

FORMULACION 1

Pregunta de ordenamiento Olor Color Sabor Aroma Aceptabilidad
Me gusta mucho 6 10 2 8 2
Me gusta moderadamente 6 9 8 7 7
No me gusta ni me disgusta 5 1 7 4 8
Me disgusta moderadamente 3 0 3 1 3
Me disgusta mucho 0 0 0 0 0
Total 20 20 20 20 20

Nota: Elaborado por (Farinango & Ramos, 2024)

El resultado obtenido por parte de los catadores para la evaluacion sensorial de los
5 atributos con escala heddnica de 5 puntos para la formulacién 2 del Té: Te verde
90% + Harina no convencional de cascaras de limon mandarina 10% se muestra en
la Tabla 30.

Tabla 31

Resultado de 5 puntos de los jueces para la formulacién 2

FORMULACION 2

Pregunta de ordenamiento Olor Color Sabor Aroma Aceptabilidad
Me gusta mucho 7 9 9 8 9
Me gusta moderadamente 7 9 9 7 9
No me gusta ni me disgusta 6 2 2 4 2
Me disgusta moderadamente 0 0 0 1 0
Me disgusta mucho 0 0 0 0 0
Total 20 20 20 20 20

Nota: Elaborado por (Farinango & Ramos 2024)

El resultado obtenido por parte de los catadores para la evaluacion sensorial de los

5 atributos con escala heddnica de 5 puntos para la formulacion 3 del Té: Té verde
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85% + Harina no convencional de cascaras de limon mandarina 15 % se muestra en
la Tabla 31.

Tabla 32

Resultado de 5 puntos de los jueces para la formulacién 3

FORMULACION 3

Pregunta de ordenamiento Olor Color Sabor Aroma Aceptabilidad
Me gusta mucho 9 3 0 1 0
Me gusta moderadamente 8 4 0 4 0
No me gusta ni me disgusta 3 13 3 4 4
Me disgusta moderadamente 0 0 13 7 14
Me disgusta mucho 0 0 4 4 2
Total 20 20 20 20 20

Nota: Elaborado por (Farinango & Ramos, 2024)
Figura 17

Perfil sensorial del té verde con HNC de cascara de LM

—Formulacién 1 Formulacion 2 Formulacion 3

Aceptabilidad
5

Aroma 2 Olor

Sabor Color

Nota: Elaborado por (Farinango & Ramos 2024)

En la Figura 17 se puede observar el perfil sensorial de las tres formulaciones donde
en el atributo “Olor” obtuvo mejor puntuacion para la Formulacion 3 con puntaje

cercano al 5 esto se puede atribuir a que existe un mayor concentrado (15%) de
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limon en el té, para el atributo “Color” existe similitud entre la formulacion 1y 2
con un promedio al 4.5, para el atributo “Sabor” predominé la Formulacion 2 con
puntuacion cercana al 5 a diferencia de la Formulacion 3 que obtuvo un promedio
cercano al 1, para el atributo “Aroma” se atribuyé una mejor puntuacion para la

formulacién 2 muy similar a la formulacion 1.

Finalmente se puede evidenciar que los resultados de aceptabilidad del producto
obtuvieron una mejor puntuacién para la formulacion 2 que corresponde al Té verde
90% + Harina no convencional de cascaras de limon mandarina 10 % por otro lado,
la formulacion que menor puntuacion obtuvo fue la formulacién 3 que corresponde

al Té verde 85 % + Harina no convencional de cascaras de limon mandarina 15%.
Atributo Olor

Tabla 33

Analisis de varianza para el atributo Olor

Fuente Suma de G| Cuadrado Razoén-F Valor-P
Cuadrados Medio

Tratamientos 3.03333 2 1.51667 1.93 0.1552 ns

Catadores 449 57 0.787719

Total (Corr.) 47.9333 59

Nota. ns: Diferencia no significativa.

La razon-F, que en este caso es igual a 1.92539, es el cociente entre el estimado
entre grupos Yy el estimado dentro de grupos. Puesto que el valor-P es mayor que
0.05, no existe una diferencia estadisticamente significativa para la media de Olor

entre un nivel de Formulaciones y otro, con un nivel del 95.0% de confianza.
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Tabla 34

Pruebas de Mdltiple Rangos LSD para Olor por Formulaciones

Formulaciones Casos Media Grupos Homogéneos
1 20 3.75 A
2 20 4.05 A
3 20 4.3 A

En la Tabla 34 se puede evidenciar que la prueba de rangos mdaltiple de LSD
representa un solo grupo lo que nos indica que no existe diferencia estadistica

significativa entre las tres formulaciones.

Figura 18

Gréfica de medias para el atributo Olor

4.6 = =
4.4 = -
42 = =
5 af -
38k =
3.6 =
SRl =
1 2 3

Formulaciones

En la grafica de medias para el atributo “Olor” Figura 18, se puede evidenciar las
medias entre grupo de las tres formulaciones donde: Formulacién 1 obtuvo una
puntuacion de 3 a 4, la formulacion 2 obtuvo puntuacion de 3 a 4, y para la

formulacién 3 el puntaje abordd de 4 a 5.
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Atributo Color

Tabla 35

Analisis de varianza para el atributo Color

Fuente Suma de Gl Cuadrado Razon-F Valor-P
Cuadrados Medio

Tratamientos 10.9 2 5.45 11.72 0.0001 **

Catadores 26.5 57 0.464912

Total (Corr.) 37.4 59

Nota. **: Diferencia altamente significativa

La tabla 35 descompone la varianza de Color en dos componentes, entre grupos e
intra grupos. La razon-F, que en este caso es igual a 11.7226, Puesto que el valor-
P de la prueba-F es menor que 0.05, existe una diferencia estadisticamente
significativa entre la media de Color entre las tres formulaciones, con un nivel del

95.0% de confianza.

Se puede observar esta diferencia en la tabla 36, que indica la prueba de Rangos
Multiples, LSD donde se observa al primer grupo Formulaciones 1y 2 y la

formulacién 3 corresponde al segundo grupo, mostrando diferencia entre grupos.

Tabla 36

Pruebas de Mdltiple Rangos LSD para Color por Formulaciones

Formulaciones Casos Media Grupos Homogéneos
3 20 3.5 B
2 20 4.35 A
1 20 4.45 A

En la siguiente figura se puede observar que las formulaciones 1y 2 se aproximan
a la puntuacion alta lo que se juntan en un solo grupo a diferencia de la formulacion

3 esta mas distante apreciando un grupo diferente.
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Figura 19

Gréfica de medias para el atributo Color
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Color

38

35
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Atributo Sabor

Tabla 37

2
Formulaciones

Analisis de varianza para el atributo Sabor

Fuente Suma de Gl Cuadrado Razon-F Valor-P
Cuadrados Medio

Tratamientos  58.8 2 294 55.03 0.0000 **

Catadores 30.45 57 0534211

Total (Corr.)  89.25 59

Nota. **: Diferencia altamente significativa

Esta tabla de ANOVA descompone la varianza del atributo Sabor. La razén-F, que

en este caso es igual a 55.0345, es el cociente entre el estimado entre grupos y el

estimado dentro de grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-F es menor que 0.05,

existe una diferencia estadisticamente significativa entre la media de Sabor entre un

nivel de Formulaciones, con un nivel del 95.0% de confianza. Para determinar

cuéles medias son significativamente diferentes de otras.
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Tabla 38

Formulaciones Casos Media Grupos Homogéneos
3 20 1.95 C

1 20 3.45 B

2 20 4.35 A

Pruebas de Mdltiple Rangos LSD para Sabor por Formulaciones

En latabla 37 y Figura 10 se puede ver la division de grupos homogeneos en donde
se identifica que cada una de las formulaciones difiere significativamente una de

otra para el atributo Sabor.

Figura 20

Gréfica de medias para el atributo Sabor
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4'2 §
$
3.2

Sabor

N §
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Formulaciones

Atributo Aroma

La siguiente tabla muestra el analisis de varianza para el atributo Aroma
descompuesto en dos componentes: un componente entre grupos y un componente
intra grupos. La razon-F, que en este caso es igual a 16.4634, es el cociente entre
el estimad entre grupos y el estimado Intra grupos. Puesto que el valor-P de la

prueba-F es menor que 0.05, existe una diferencia estadisticamente significativa
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entre la media de Aroma entre un nivel de Formulaciones y otro, con un nivel del

95.0% de confianza.

Tabla 39

Analisis de varianza para el atributo Aroma

Fuente Suma de Gl Cuadrado Razén-F Valor-P
Cuadrados Medio

Tratamientos  33.1 2 16.55 16.46 0.0000 **

Catadores 57.3 57  1.00526

Total (Corr.) 90.4 59

Nota. **: Diferencia altamente significativa

La tabla de las pruebas de multiple rangos LSD muestra los grupos homogéneos
para el atributo Aroma en donde la formulacién 1 y 2 corresponde a un grupo con
una media de 4.1 y la formulacion 3 difiere al resto de las dos formulaciones

ubicandole en otro grupo con una media de 2.55 de puntuacion.

Tabla 40

Pruebas de Mdltiple Rangos LSD para Aroma por Formulaciones

Formulaciones Casos Media Grupos Homogéneos
3 20 2.55 B

1 20 4.1 A

2 20 4.15 A
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Figura 21

Gréfica de medias para el atributo Aroma

Medias y 95.0%de Fisher LSD
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Aroma

En la gréafica de medias para el atributo Aroma se identifica dos grupos homogéneos
donde la formulacion 1y 2 del grupo A concentran su media en la puntuacion 4y
la formulacién 3 es otro grupo en donde su puntuacién se aproxima a su media de
2.5.

Aceptabilidad

La tabla siguiente muestra el andlisis de varianza para el atributo aceptabilidad,
donde se obtiene un valor-P de 0,0000 lo que indica que al ser menor al 0,05

representa evidencia estadistica altamente significativa con el 95 % de confianza

Tabla 41

Analisis de varianza para el atributo Aceptabilidad

Fuente Suma de Gl Cuadrado Razén-F Valor-P
Cuadrados Medio

Tratamientos 51.0333 2 25.5167 49.90 0.0000 **

Catadores 29.15 57 0.511404

Total (Corr.) 80.1833 59

Nota. **: Diferencia altamente significativa
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En la tabla 42 se muestra la prueba de Rangos Mdltiples LSD entre los grupos
homogéneos que se forman entren las tres formulaciones, en donde de acuerdo al
porcentaje aplicados de cada formulacion se han formado tres grupos que difieren
significativamente uno de otro, siendo grupo A con una media de 4 para la
formulacién 2, grupo B una media de 3 para formulacion 1y grupo C una media de

2 para la formulacién 3.

Tabla 42

Pruebas de Mdltiple Rangos LSD para Aceptabilidad por Formulaciones

Formulaciones Casos Media Grupos Homogeneos
3 20 2.1 C

1 20 3.4 B

2 20 4.35 A

En la figura 22 se puede evidenciar que la formulacién 2 obtuvo un mayor
porcentaje de aceptabilidad mostrando una media de 4 a 5 a diferencia de la
formulacion 3 que muestra una media de 2 formando asi tres grupos diferentes para
el atributo aceptabilidad.

Figura 22

Gréfica de medias para el atributo Aceptabilidad
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4.5 Presentacion del producto terminado Té con adicion de limdn

En la figura 23 se presenta la etiqueta del producto en cumplimiento a la NTE
INEN 1334-1.

Figura 23

Etiqueta del producto final

T oo Té Verde con Limoén mandarina
Lndastiia los

T

TE VERDE + LIMON

Son hierbas y frutos cultivados en la regién amazoénica del
Ecuador

das de te verde, cascara pulverizada de

= 4
A\

340 kJ (2000 Ko

Fecha de Elab.:
Fecha de Venc.:
Reg. Sanitario:
Cod. BPM:

PVP:

Peso Neto: 35g.

Elaborado por: Industriales RAFA CIALTDA.
T .

Conservar “En unlugar frescoy seco”

a) Vista Frontal b) Vista Posterior

4.6 Comprobacion de Hipdtesis

Hipdtesis Nula (Hy)
El aceite esencial y la harina no convencional obtenida tras el proceso de extraccion
mediante FSC no cumplen con los requisitos de calidad e inocuidad para aplicar en

la obtencién de un nuevo producto agroindustrial.

Hipdtesis alternativa (H,)
El aceite esencial y la harina no convencional obtenida tras el proceso de extraccion
mediante FSC cumplen con los requisitos de calidad e inocuidad para aplicar en la

obtencion de un nuevo producto agroindustrial.

Finalizado el estudio se demostro que el aceite esencial y la harina no convencional
de la cascara de limon mandarina obtenidos tras el proceso de extraccion por FSC
cumplen con los requisitos fisico- quimicos y microbioldgicos de calidad e

inocuidad alimentaria para ser empleados en la obtencion de un producto
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agroindustrial; afirmaciones que las respaldan los resultados de laboratorios
reportados en la investigacion, por ende, se rechaza la hipétesis nula y se acepta la

hipotesis alterna.
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CAPITULO V

5.1 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1.1 Conclusiones

Los valores reportados en el analisis fisco-quimico del limén mandarina en
fresco y seco evidencian caracteristicas idoneas para ser aplicadas en el
proceso, el contenido de humedad presenta una pérdida de agua adecuado
para la extraccion, ademas los volatiles totales reportados son un indicador
de alto contenido de compuestos aromaticos.

Los parametros de operacion para obtener un Optimo rendimiento en la
extraccion de aceite esencial mediante fluidos supercriticos con CO2 como
solvente fueron: Presion 45 MPa. Temperatura 55 °C, tamafio de particula
0.55 mm, Flujo de CO,0.5 -2 mg/min. logran una maximizacion del 0.89%
de rendimiento que por el tipo de matriz empleado resulta dificil alcanzar el
1% de rendimiento.

Los analisis bromatologicos de la HCN de céscara de limén mandarina
presentaron los siguientes resultados: Fibra 11,2 %, Proteina 5.5 %,
Humedad 13.68 %, Cenizas 0.42 % dando cumplimiento a la NTE INEN
616 y en el analisis microbioldgico se identific6 Ausencia de ufc/g de E-
coli, Mohos y levaduras lo que es un indicador de inocuidad del alimento.
La harina no convencional obtenida de la recuperacion de residuos tras la
extraccion resulté una buena alternativa para la obtencion de un nuevo
producto, empleandola en la formulacion de un té aromético, que al ser
evaluado sensorialmente obtuvo una puntuacion de 4.5 lo que indica “me

gusta mucho” concluyendo gran aceptabilidad por parte de los catadores.
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5.1.2 Recomendaciones

Se recomienda realizar investigaciones con un rango mas amplio de
temperatura para determinar de mejor manera el efecto que tiene sobre el
rendimiento durante el proceso de extraccion por FSC.

Extraer mayor contenido de aceite esencial para realizar los anlisis
necesarios que garanticen la calidad de aceite obtenido y ampliar su
aplicacion en nuevos productos.

Realizar analisis de algun tipo de contaminantes presentes en el residuo
recuperado tras la extraccion.

Indagar las diferentes aplicaciones que se le puede dar a la harina no
convencional de cascara de limon segun sus componentes bioactivos.
Potenciar el aprovechamiento de los residuos de otras materias primas de

interés agroindustrial.
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ANEXOS

Anexo 1. Localizacion de la investigacion
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Anexo 2. Caracterizacion de las propiedades fisico-quimicas del LM

pH ° Brix



Anexo 3. Analisis quimico y proximal de la cascara de LM
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Anexo 4 Resultados de las propiedades fisico-quimicas de LM proveniente del Cantén Shushufindi

Limén Mandarina (R1)

N° Muestra  Peso Fruta Diametro Diametro Fruto sin Céscara Céscara ° Brix pH
(9) Polar (mm)  Ecuatorial  cascara (Q) fresca (g) seca (9)
(mm)
1 160.45 48.54 66.59 112.84 47.61 7.63 6.55 2.40
2 149.87 43.28 62.09 106.01 43.86 8.45 6.45 2.39
3 201.56 68.07 72.62 138.08 63.48 10.86 6.43 2.50
4 176.43 61.64 70.84 118.31 58.12 9.65 7.25 241
5 148.81 41.07 60.16 95.86 52.95 7.95 6.45 2.40
6 190.53 59.51 70.71 130.38 60.15 10.43 7.00 2.42
7 187.45 57.62 69.05 135.2 52.25 11.45 5.75 2.38
8 189.99 54.57 69.65 142.79 47.2 8.03 6.30 2.45
9 200.53 70.43 81.26 145.1 55.43 10.05 6.46 2.40
10 196.45 69.02 78.72 138.93 57.52 10.25 6.50 2.41
Media 179.130 56.462 69.897 125.255 53.523 9.386 6.503 2.416
Des. E 20.271 10.508 6.521 17.006 6.262 1.357 0.398 0.035

CcVv 11.316 18.610 9.329 13.577 11.700 14.452 6.123 1.450




Limén Mandarina (R 2)

N° Muestra  Peso Fruta ~ Diametro Didmetro Fruto sin Céscara Cascara ° Brix pH
(0) Polar (mm)  Ecuatorial  céscara(g)  fresca (Q) seca (g)

1 203.53 69.51 ggr;i 135.38 68.15 11.33 7 2.4

2 184.45 67.62 79.04 132.2 52.25 10.25 6.3 2.5

3 189.96 54.57 69.65 142.76 47.2 9.03 6.3 2.35

4 200.53 70.43 93.26 145.1 55.43 10.75 6.45 2.4

5 196.45 59.02 88.72 129.13 67.32 10.45 6.5 2.41

6 160.45 48.54 66.59 101.84 58.61 8.63 7.15 2.4

7 219.87 53.28 62.19 176.01 43.86 9.85 6.45 2.3

8 201.36 68.07 84.62 137.88 63.48 10.56 6.45 2.5

9 186.43 61.67 70.84 126.68 59.75 9.65 6.3 2.4

10 165.81 51.07 60.16 114.96 50.85 9.95 6.45 2.4
Media 190.117 59.864 74.810 132.932 56.140 10.015 6.529 2.405
Des. E 17.798 8.236 11.357 19.604 8.257 0.807 0.296 0.320
CVv 9.362 13.757 15.181 14.747 14.707 8.053 4.538 12.839




Limén Mandarina (R 3)

N° Muestra  Peso Fruta Diametro Diametro Fruto sin Céscara Céscara ° Brix pH
(9) Polar (mm)  Ecuatorial  céscara (g) fresca () seca ()
(mm)

1 170.92 48.25 68.56 116.97 53.95 10.34 6.35 24

2 154.86 52.32 66.98 103.1 51.76 10.05 6.42 2.4

3 148.85 51.08 67.65 99.26 49.59 10.03 6.55 2.4

4 181.97 59.04 70.23. 1154 66.57 11.75 7.22 2.5

5 180.95 55.72 67.53 1155 65.45 11.95 6.65 2.4

6 179.83 50.39 64.9 122.29 57.54 10.62 6.45 245

7 165.66 49.71 58.22 117.4 48.26 9.65 6.51 2.45

8 182.93 58.9 67.75 127.03 55.9 10.88 5.85 2.4

9 159.99 61.67 71.88 118.12 41.87 10.65 6.33 24
10 168.72 66.95 74.52 119.62 49.1 10.95 6.75 2.4
Media 169.070 55.110 67.416 115.186 53.512 10.665 6.500 2.420
Des. E 12.121 6.102 21.782 8.341 7.701 0.736 0.348 0.035
CcVv 7.169 11.072 32.309 7.241 14.392 6.898 5.350 1.445




Anexo 5. Cinética de extraccion de aceite esencial de limén mandarina por FSC

N°  PVi PVF RA(g) tl CE(t) 2 CE(2) RA(2) 13 CE(t3) RA(t3) t4 CE(t4) RA(t4) 15 CE(15) RA(5) 16 CE(16) RA(t6) 7 CE(t7) RA7) 18 CE(t8) RA(18) % RA
1 23864 27218 3354  24.453 0589 25015 0562 1151 25569 0554 1705 26.623 1054 2759 26797  0.474 2933 26896 0099  3.032 27.073 0177 3209 27218 0145 3354  0.780
2 24327 26754 2427 24745 0418 25126 0381 0799 25653 0527 1326 25968 0315 1641 26176 0208 1849 26454 0278 2127 26662 0208 2335 26754 0092 2427 0564
3 24063 26566 2503  24.643 0580 24945 0302 0882 25318 0373 1255 25734 0416 1671 25996 0262 1933 26167 0171 2104 26383 0216 2320 26567 0184 2504 0582
4 24515 27347 2832 25034 0519 25665 0631 1150 26015 0350 1500 26.567 0552 2052 26964 0397 2449 27.034 0070 2519 27.254 0220 2739 27.347 0093 2832  0.659
5 24108 27563  3.455  24.879 0771 25549 0670 1441 25999 0450 1891 26624 0625 2516 26996 0372 2888 27.203 0207 3095 27.436 0233 3328 27.563 0127 3455  0.803
6 24424 27560 3136 25101 0677 25828 0727 1404 26227 0399 1803 26.667 0440 2243 26854 0187 2430 27.148 0294 2724 27424 0276 3000 27560  0.136 3136  0.729
7 24298 26557 2259  24.648 0350 24921 0273 0623 25003 0082 0705 25610 0607 1312 25816 0206 1518 26034 0218 1736 26432 0398 2134 26557 0125 2259 0525
8 24319 27.913 3594 24927 0608 25303 0376 0984 25961 0658 1642 26649 0688 2330 27.156 0507 2837 27487 0331 3168 27.507 0020 3188 27.913 0406 3594  0.836
9 24219 27.160 2941  24.675 0456 24792 0117 0573 25245 0453 1026 25756 0511 1537 25994 0238 1775 26342 0348 2123 26973 0631 2754 27160  0.187 2941  0.684
10 24455  27.975 3520  24.949 0494 25738 0789 1283 26208 0470 1753  26.640 0432 2185 27.228 0588 2773 27.320 0101 2874 27.537 0208  3.082 27975 0438 3520  0.819
11 24356 26,724 2.368 24553 0197 24983 0430 0627 25124 0141 0768 25237 0113 0881 25756 0519 1400 26245 0489  1.889  26.634 0389 2278 26724 0090 2368 0551
12 24267 27.201  2.934  24.683 0416 25136 0453  0.869 25589 0453 1322 26.041 0452 1774 26562 0521 2295 26912 0350 2645 27.059 0147 2792 27201  0.142 2934  0.682
13 24578 28104 3526 25312 0734 26020 0708 1442 26758 0738 2180 27.327 0569 2749 27.691 0364 3113 27.98 0295  3.408 28100 0114 3522 28104 0004 3526  0.820
14 24185 27.672 3487  24.693 0508 25351 0658 1166 25815 0464 1630 26.238 0423 2053 26897 0659 2712 27.356 0459 3171 27.531 0175  3.346 27.672 0141 3487 0811
15 23986 27.501  3.515  24.481 0495 24897 0416 0911 25357 0460 1371 25.842 0485 1856 26549 0707 2563 27.015 0466  3.029 27.375 0360  3.389 27501 0126 3515  0.817
16 24601  28.095 3494  25.164 0563 25703 0539 1102 25991 0288 1390  26.652  0.661 2051 27437 0785 2836 27799 0362  3.498 2799 0191  3.389 28.095 0105 3494  0.813




Anexo 6. Obtencidn de aceite esencial por FSC y recuperacion de residuo

Preparacion del equipo Parametros de operacion

Obtencién de aceite esencial Residuo tras la extraccion



Anexo 7. Analisis de los indicadores de calidad en aceite esencial

Sélidos totales en AE

Colocacion del vial con muestra en el cromatdgrafo de gases.



Anexo 8. Analisis bromatoldgico y microbioldgico de la harina no convencional

Anélisis bromatoldgico Preparacion de agua peptonada y muestra

A

Incubacién de E-coli Incubacion de Mohos y levaduras




Anexo 9. Andlisis sensorial del té verde con HNC de céscara de LM

Tres formulaciones de Té Dia 1 de Cataciones

g

Dia 2 de Cataciones Dia 2 de Cataciones



Anexo 10. Ficha de evaluacién sensorial

UNIVERSIDAD ESTATAL DE BOLIVAR

FACULTAD DE CIENCIAS AGROPECUARIAS,
RECURSOS NATURALES Y DEL AMBIENTE
CARRERA DE INGENIERIA AGROINDUSTRIAL

EVALUACION SENSORIAL
INFUSION DE TE VERDE CON ADICION DE LIMON MANDARINA

Fecha: ... Nombre: .. ...
Instrucciones: Evaluar cada una de las caracteristicas de calidad y aceptabilidad.

Marque con una X la casilla que mejor indique su sentido a cerca de la muestra.

Caracteristicas Alternativas T1 T2 T3
. Me disgusta mucho

. Me disgusta moderadamente
. No me gusta ni me disgusta
. Me gusta moderadamente

. Me gusta mucho

. Me disgusta mucho

. Me disgusta moderadamente
. No me gusta ni me disgusta
. Me gusta moderadamente

. Me gusta mucho

. Me disgusta mucho

. Me disgusta moderadamente
. No me gusta ni me disgusta
. Me gusta moderadamente

. Me gusta mucho

. Me disgusta mucho

. Me disgusta moderadamente
. No me gusta ni me disgusta
. Me gusta moderadamente

. Me gusta mucho

. Me disgusta mucho

. Me disgusta moderadamente
. No me gusta ni me disgusta
. Me gusta moderadamente

. Me gusta mucho

Fuente: (Basantes, 2023), modificado.

Olor

Color

Sabor

Aroma

Aceptabilidad
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Anexo 11. Resultados de laboratorio

LABORATORIO

LASA

INFORME DE RESULTADOS

INF.LASA-23-02-24 -1678

ORDEN DE TRABAJO No_24-1159

INFORMACION SUMINISTRADA POR EL CLIENTE

SOLICITADO POR: FARINANGO PINEIDA EVELYN JHOANA II)IRI:'CCION: TABACUNDO

TELEFONO: 0993008262 [11PO DE MUESTRA: ALIMENTO

|PROCEDENCIA: LIMON MANDARINA

IDENTIFICACION: HARINA DE CASCARA DE LIMON MANDARINA
FE: 09-02-2024 FV: 09-06-2024

INFORMACION DEL LABORATORIO

INGRESO AL LABORATORIO: 15/02/2024

MUESTREO POR: SOLICITANTE FECHA DE MUESTREO: -
FECIA DE ANALISIS: 1523/02/2024__|FECHA DE ENTREGA: 23/022024 NOMERO DE MUESTRAS: Una (1)
S EtiE0 DE MRS 051 m{\rﬂffxmm DE ENSAYOS: LABORATORIO [ - =0 0
ANALISIS FiSICO - QUIMICO
ITEM PARAMETROS UNIDADES RESULTADOS '"‘7'5';7("3‘2’)”““ METODO DE ENSAYO
5 s PEE LASA BROI
t FIBRA BRUTA % 1n2 AOAC 962.09
PROTEINA A PEELASAFQ.11
2 (€.625) " 58 KIELDAHL
LABORATORIO

)

Q.A. Belén Seavedra
ASISTENTE TECNICO

Elaborado por: Belén Saavedra

Prohibida la reproduccion parcial por cualquier medio sin permiso por escrito del laboratorio.

Lasase I del resultado

cliente nsociada a la muestra asi como sus datos descriptivos
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INFORME N° 168-2023

‘. DESCRIPCION DE LA MUESTRA

Solicitante Jehison Dario Ramos Moreno y Evelyn Jhoana Farinango Pineida

| Muestra

Cascara de limén mandarina (Citrus x limonia)

ado UEB

| Estado de la muestra

_Envase de recepcion

" Analisis requerido(s)

Fecha de recepcion
| Fecha de analisis

| Fecha de informe

i Técnico (s) asignado

INV-353

Sélido fresco

Frascos de plastico

[27-0672023

Porcentaje de carbono, nitrégeno, hidrégeno y azufre en materia
fresca

27-06/2023

28-06-2023

MIPV

RESULTADOS OBTENIDOS

L laboratorio

Muestra

| Parametros | Unidad Método Resultado = Promedio

)

‘ INV- 353

| Cascara de
| limoén

mandarina R1

Cascara de
limén
mandarina R2

Carbono % UNE-EN 7.95 7,80
ISO 16948

Cascara de
limén
mandarina. R3

7,45

‘Cascara de
limén
mandarina. R1

0,25

Cascara de
limén

| Cascara de
limén
mandarina. R3

mandarina. R2

UNE-EN

1SO 16948 0,25 0,247

Nitrégeno %

0,25

Céscara de
limoén
mandarina. R1

%
518

Céascara de
limén
mandarina R2

Hidrégeno UNE-EN 505 526
SO 16948

Cascara de
limén
mandarina R3

5,55

Cascara de
limén
mandarina. R1

0,056
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INFORME DE ENSAYOS N°083-2024

Descripcion de la muestra

Solicitantes

Muestra

Codigo asignado UEB
Estado de la muestra
Envase de recepcion

Analisis requerido(s)

Fecha de recepcion
Fecha de analisis
Fecha de informe
Técnico asignado

Evelyn Jhoana Farinango Pineida - Jehison Dario Ramos Moreno
Aceite esencial de cascara de limén mandarina

INV 080

Liquido

Frasco de vidrio con 2 mL aprox de muestra

Identificacion compuestos volatiles mediante cromatografia de gases
con espectrometria de masas

19 de febrero de 2024

19 al 21 de febrero de 2024

21 de febrero de 2024

ECCR

RESULTADOS OBTENIDOS

Abundance
4e+07

3.8e+07

3.6e+07

34e+07

32e+07

3e+07

2.8e+07

2.6e+07

2.4e+07

2.2e+07

2e+07

1.8e+07

1.6e+07

1.4e+07

1.2e+07

1e+07

8000000

6000000

4000000

2000000
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EQUIPO GC AGILENT TECHNOLOGIES 7890 A
DETECTOR AGILENT TECHNOLOGIES 5977A MSD
COLUMNA Columna HP-5MS (30m x 0.250mm x 0.25um)

Temperatura del inyector: 200°C; Gas portador:
Helio a un flujo de 1 mL/min Volumen de inyeccion: 1
WL en inyeccién Split 50:1; Programa térmico:
Temperatura del horno 50 °C durante 3 minutos, se
METODO CROMATOGRAFICO incrementé de 50 °C a 250 °C a razén de 30 °C/min;
posteriormente la temperatura se elevé de 250 °C a
320 °C a razon de 25 °C/min durante 12 minutos.
Temperatura del detector: 260 °C Tiempo total de
corrida: 24.47 minutos

Ne Compuesto Tiempo (t::i;?tencién Area (%)
1 a-Thujene 5,106 0,23
2 d-a-Pinene 5,178 1,14
3 Sabinene 5,537 2,55
4 L-B-Pinene 5,576 8,75
5 B-mircene 5,658 2,08
6 Octanal 5,751 0,28
7 a-Terpinolene 5,884 0,37
8 D-Limonene 6,006 34,27
9 B-cis-Ocimene 6,093 0,29
10 y-Terpinene 6,197 12,26
11 trans-Sabinene hydrate 6,258 0,24
12 Terpinolene 6,395 0,99
13 Linalool 6,442 0,32
14 trans-4-Thujanol 6,466 0,42
15 Citronellal 6,772 1,73
16 a-Terpineol 7,030 1,74
17 Decanal 7,065 0,77
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18 Citronellol 7,182 0,37
19 o-Citral 7,425 0,19
20 2,6-Octadiene, 2,6-dimethyl- 7,802 0,42
21 a-Copanae 8,014 0,52
22 -Copaene 8,071 0,56
23 trans-a-Bergamotene 8,255 3,27
24 Caryophillene 8,295 0,20
25 Pentadecane 8,457 0,40
26 Germacrene D 8,514 5,61
27 B-Bisabolene 8,562 3,73
28 5-Cadinene 8,655 0,63
29 a-Bisabolol 9,298 0,27
30 Hexadecanal 9,723 0,39
31 Citraptene 10,439 1,48
32 Phytol 10,765 0,63
33 Vitamin E 14,287 2,80
34 Pentamethoxyflavone 14,622 3,52
Octasiloxane,
35 1,1,3,3,5,5,7,7,9,9,11,11,13,13,15,15-- 14,931 0,70
hexadecamethyl-
36 Stigmasterol 15,103 1,34
37 y-Sitosterol 15,448 2,99
Octasiloxane,
38 1,1,3,3,5,5,7,7,9,9,11,11,13,13,15,15-- 15,630 1,30
hexadecamethyl-

Los resultados de los analisis corresponden a 3 determinaciones por muestra.
Los compuestos fueron identificados con la Libreria NIST14. L.

Ing. Favian Bayas Morején PhD.
Director DIVIUEB
Teléf. (+593) 99 031 6224
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INFORME DE ENSAYOS N°073
DESCRIPCION DE LA MUESTRA
Solicitante Evelyn Farinango — Dario Ramos
Muestra Cascara de limon — mandarina pulverizados
Cédigo asignado UEB INVO73
Estado de la muestras Pulverizadas
Envase de recepcion Bolsas plasticas
Anélisis requerido(s) Mohos y levaduras, E. Coli

Fecha de recepcion 05 de febrero de 2024
| Fecha de anélisis 05-07 de febrero de 2024
| Fecha de informe 07 de febrero de 2024
| Técnico (s) asignado - MPWF 7 i
‘ RESULTADOS OBTENIDOS
L ; T
| Cedigo [\ oira Parametro | Unidad = Método Resultado

| laboratorio | e

\ Mohos y : Ausencia
: Petrifilm
Cascara de limon ‘ levaduras ufe 2
INV073 - mandarina Petrifilm i
| pulvedzadost 8|S E 6oy Ufc | AOAC método | Ausencia
oficial 991 14
Los resultados de [os analisis coesponden a 3 por analisis por tres diluciones




Anexo 12. Glosario

Fluidos Supercriticos: es cualquier tipo de sustancia que se encuentra a
temperatura y presion por encima de su punto critico logrando un comportamiento

de hibrido entre la fase liquida y gaseosa.

Extraccidon: es la operacidon unitaria que su funcion consiste en separar los
componentes a partir de una mezcla solida o liquida con aplicacién de solventes o

disolventes.

Rendimiento: hace referencia a la proporcion entre el producto o el resultado
obtenido y la relacion con el medio empleado.

Columna HP-5MS: es un componente del cromatografo de gases que consta de
dos partes principales: el tubo y la fase estacionaria.

D-Limoneno: es un componente volatil obtenido de la extraccion de aceite
esencial, actia como agente limpiador y es muy utilizado como ingrediente de

fragancias citricas.

Residuos agroindustriales: tipo de biomasa resultante generada tras la

trasformacion de materias primas o el procesamiento de animales, frutas o plantas.

Carpelos: es un tipo de hoja modificada que conforma la parte reproductiva

femenina de las flores.

Flavedo: formado por la epidermis protectora, es la parte del pericarpio encargada

de proteger la parte externa del fruto.

Olor: es la precepcion de las sustancias volatiles mediante la nariz, es decir que el

medio de transferencia para el olor es el aire.

Aroma: es la deteccion originada después de estar en contacto el alimento con la

boca, es decir que el medio de transferencia del aroma es la mucosa del paladar.

Infusion: es una bebida proveniente de hierbas aromaticas o frutos que se

introducen en agua hirviendo.



