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1.

INTRODUCCION,

Los investigacionas que se realizan con el fin de lograr un mejor apro-
vechamiento de los recursos naturales, son de gran importancia para el

desarrollo de los pueblos; por fo que cualquier contribucién. a este fin,

debe considerarse de gron valor.

Los aceltes esenciales, son unosde los miltiples productos que es posible
obtener de las plontas y que no estén aprovechandose adecuadomente, -
ya que en algimos casos, se exporta la mataria prima para importar pos~

teriormente los productos elaborados @ un pracio notablemente mayor.

México es uno de los principales pafses productores de pimienta gorda,
la produccidn nacional se destina cas! totalmente a su exportacién como
grono, slendo posible extraer de ella un acelte esencial que es uprecia-
do por su fino olor y sabor caracteristico y que alcanza un elevado pre~
cio en el mercado, El presente trabajo, tiene como objetivo, hacer un

estudio de la calidad del ;Jceito esencial de pimienta gorda cultivada en
el pais, con la finalidad de ver si ésta es la adecuada para el mercado

intemacional de aceites esenciales.

Para flevar a cabo este estudio, se considerd necesorio realizar una revi-
sién de las técnicos analfticas de control de calided en aceites esencia-

les, que se incluye en la parte tedrica del trabajo y qus son aplicables



al estudio de cualquiera de ellos; esta parte tedrica comprende ademds, -
consideraciones generales de la planta de pimienta y de los acsites esen-

ciales, especialmonte ¢! de pimienta gorda.

La porte experimental comprende, algunas determinaciones de lmpononcla
para la pimienta, {a obtencién en el loboratorio del aceite esanciul Io' _ i

aplicacién de las fécnicos onalitices de control de calidad en el mlunoy g

la comparacidn de los resultados con los de una muesfru oomercial do’ lmpor-'; |

taclon, del acelte esencial de pimienta gorda y con los especlf'cuciom de

sUY poma,




2,

LA PIMIENTA GORDA.

2,1. Botdnica y Cultivo de la Plonta.

La pimienta gorda (Pimenta officinalis Lindley, Pimenta digica) es el fruto .

do un Grbol orlginaric dal hemisferio occidontal, perteneclente a la: familia

" de los Mirtdceas, género Pimenta, especie officinalls; se conoce ot dife-"

rentes nombres vulgares, de acuerdo a la regidn donds se produce: Pimienta
de Jomaico, pimienta de Tabusco, pimentdn, malagueta, patolote, etc. 5@
especia era usada por los antiguos mexicanos con fines med'lclnulos’ ‘12) - _‘ .
(32).
El arbol alcanza una altura de 9 a 13 metros, presenta fuerte:olor coracte-
ristico tanto en sus hojus como en sus frutos; sus hojas son alargades, corig--
ceas y de borde entero, de 9 a 15 ecm. de largo; sus floras on grupos termi-
nales, son blances y pequefias, con 4 pétalos, 4 sépalos y numerosos estam=
bres. El fruto es una baya con céliz persistente, antes do madurar es de ca=
lor verde y conforme avanza su maduracién se va tornando morade hasta ad=
quirir un color pardo rojizo, mide de 4 a 9 mm. de diGmetro, tiene fama
globular y superficie rugosa (14) (32),

La planta se adapta a los suelos mds pobres y dridos slempre que sean per-
mecbles, para permitir un buen drenaje; no prospera en suelos. arcillose y -

pontanosos; el clima debe ser calido, seco y sin vientos fuertes (32) (38).



2.

LA PIMIENTA GORDA.

2.1, Botdnica y Cultivo de la Planta.

La pimienta gorda (Pimenta officinalis Lindley, Pimenta didica) es el fruto '
de un érbol originario del hemisferio occldental, perteneciente o la familla
de los Mirtaceas, género Pimenta, especie officinalis; se conoce con dife;
rentes nombres vulgores, de acuerdo a la regién donde se produce: Pimienta
de Jamaica, pimienta de Tabasco, pimentén, malagueta, patolote, et;:. &fa S
especla era usada por los antiguos mexiconos con fines medicinales (12) -
(2. ‘
El arbol alcanza una altura de 9 a 13 metras, presenta fuerte olor caracte-
tfstico tanto en sus hojos como en sus frutos; sus hojas son alargadas, corié=
ceas y de borde entero, de 9 a 15 cm. de largo; sus flores en grupos termi-
nales, son blancas y pequehas, con 4 pétalos, 4 sépalos y numerosos estam=
bres. El fruto es una baya con ciliz persistente, ontes de madurar es de co-
lor verds y conforme avanza su maduracién se va tornando morado hasta ad-
quirir un color pardo rojizo, mide de 4 @ ¢ mm, de didmetro, Hene fama
globular y superficie rugosa (14) (32).

La plonta se adapta a los suelos mds pobres y dridos siempre que seon per-
meables, pora permitir un buen drenaje; no prospera en suelos.arcillose y -

pontanosos; el clima debe ser cdlido, seco y sin vientos fuertes (32) (38).



Esta planta crece en forma silvestra, su semitla es propagada por las aves; |
generalmente comienza a fructificar o los 7 afos de edad olcanzande su =
pmduccién maxima entre los 18 y 20 afios, en los que pueds llegar a ser

de 34 a 45 kilogramos anuales por 4rbol (17) (56). Lo pioductlvidad del
drbol depende de las condiclones de cultivo, de la regién y de la forma v.;!ek :
explotacién, una deficlente técnica de'explorucién determina una baja ﬁfo-
f’ducﬂvldad o voriacién en la produccién para un mismo arbol . '

La poca de cosecha depende de la zona de cultivo, é;to comienza kcqcmdo”
el fruto, verde adn, ha alconzado su mayor tamofo, una vez eormdﬁ' so‘\;/q -
extendlendo en costales o petates pora secarlos al ;ol. B secado dura de'3
a 12 dias segin las condiciones climatolégicas, el grado de déw-caciér.x s8 -
reconoce en la opariencia rugosa de las bayas, en sy color oscuro yen el -
ruido caracteristico que hacen sus semtlias ol moverlos; uno vez secos, se
limpian de materiales extrafios quedando listos para su envasado. Con el se-

cado plerden oproximadomente, una tercera parte do su peso (14) @8).

En el estado de Tabasco, en la Repiblica Mexicang, los érboles comienzon
a producir a los 4 afos de edad dando oproximadomente un kilogramo por -
arbol, la produccién a los 10 afios es de 11 kilogramos y en algunos casos
Hlega o los 30 kilogromos anuales por &rbol; la cosecha se inicia en ol mes

de julio finolizando en octubre y noviembre (20).



2.2,

2.3.

Zonas de Produccidn.

La pimienta gorda se cultiva en los Antillas, siendo Jamaica el principal
productor, tombién crece en México y en varfos pafses de Centro y Suda-
mérica, como Guatemala, Hondures, Venezuela, etc. (17)-(20) {38). Las

zonas de cultivo pueden aprecione en la figura No. 1.

&n 1o Replblica Mexicana su cultive se extiende por la vertiente del " Gol-~
fo de México, desde el norte de Puebla y Veracruz hasta la Penlnsula de

Yucatan, cbarcando los estados de: Veracruz, Tabasco, Campeche, Quln"td-,,'_,“

na Roo, Chiapas, Son Luis Potosl y Yucatan (20); como puede apreciarse: »
on la figura No. 2, De estos estados Tobasco es el principal prodUc’tor’de

iy

pimienta en el pafs.
Comerclalizacién.

Siendo Jamalca ol principal productor y exportador de lo pimienta, es tom=" -
bién el que regula su precio en el mercado mundial, éste estd determinado :
por la opariencia del grano asi’ como por su contenido en aceite esencial. -

La pimienta de Jamaica alecanza un precio mayor en el mercado intemacio-

nal que ol de los demds paises productores (7); en 1978 su precio Nueva York
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Fig. No. 1 § ZONAS DE CULTIVO DE LA PIMIENTA
GORDA.



Fig. No. 2 EADISTRIBUCION GEOGRAFICA DE LA PIMIENTA
GORDA EN MEXICO.



fué de .95 délares por libra, en tanto que el precio para la pimienta ds
Guatemala y Honduras fué de .75 délares por libra. A principlos de 1979 -
la libra se cotizeba a 1.03 délares la de Jomalca, .88 délares la de Hor_\{ N

duras y Guatemala y o .71 délares la de México (B).

La produccién naclonal de pimienta gorda se destina pf&cﬂmenté ala - ’

exportacién; no hay datos preclsos de la cantidad que se produce anualmen= .
te, se estima sin embargo, que la cantidad exportada represenrtu upt;t;ilmo-‘ : ;
damente el 90% de lo produccién onual, considerando que el consumo !nter‘-’j k
no de la especia se limita a ullizarla como tol en condimentos y querk no se’

extraé su acelte esencial. (20)

Como producto de exportacién la pimienta gorda mexicona tene un buen = - :
mercado intemnacional, la tabla No. 1 muestra los datos de los exportaciaies:
on los Gltimos ofos o pafses como: Alemonia federal, Holanda, Gron Bre}oﬂ_u,:

Estados Unidos, URSS, Paises Bojos, etc. (8) (49).

Tabla No. 1 Exportacién de pimlenta gorda mexicana.

Afio Contidad Valor en pesos,
Kg.

1974 1145 623 25 262 459

1975 1 238 189 28 797 3469

1976 1 619 266 40 222 964




3. LOS ACEITES ESENCIALES.
3.1 Generalidades.

Los aceites esenclales se definen, de acverdo a la norma oficial mexicana
{44), como "la substancia voldtil obtenida por un proceso fisico, de muteriél
vegetal oloroso y/o sipido de un solo género y especie botanico, del ool =
posee -los coracter{sticas olorosas y/o sdpidas y del que ganel;aln;enE .||e;lo -
el nombre". . -

Los aceites esenciales se extraen de hojas, fiores, frutos, cortezas, troncos

y raices; son wsados principalmente por sus cualidades sensorlules; psm‘én -
algunos casos se empleon por su accién bactericida y fungicida. Se uson am- {~ L’
pliamente en la elaboracién de subores y aromos para la industria olimentu-
ria y farmacéutica, en la preparacién de fragancias para la industria de cos=:

méticos y perfumes, etc. (50)

Son muchas las plantas que producen aceites esenciales, aunque no todas son
explotadas comercialmente, entre las més importontes se pueden mencionar los -
de: anfs, alconfor, clavo, eucdlipto, geranio, limén, naranja, palmaresa, - lo=

venda, vainilla, ross, menta, pimienta, etc. (50).

3.2 Composicién ‘Quimica.

Los aceites esenciales son mezclas complejas de compuestos quimicos cano =



[

el acelte destilade de la madera de alcanfor donde se hon enconlt{:dp’75 el
componentes (50). Algunos aceltes esenciales estén formados bésicamente - R
por un solo componente, como el caso del aceite de o‘nfs, constituldo en - i

un 90% de anetol {50)

Los componentes quimicos de los aceltes esencicles sa- pueden clasificor »

“en tres grupos:

3.2.1. Compuestos Hidrocarbonados.

e

Principalmante monoterpenos y sesquiterpenos que. constituyen la mayér‘t :
proporcién en los aceltes. Los terpenos son compuestos cuyo ‘esquellcyrbk'i e :
carbonado estd formado por unidades de isopreno HyC=G~CH=CHpunl-
dos cabeza a cola en forma regular; se clasifican en m;’o{?erpenos, ‘ses- g
quiterpenos, diterpenos, triterpenos, etc., segin tengan é, 3, 4, 6 us
nidades de isopreno; pueden ser aciclicos, menociclicos, blclelicos, -

atc, (28).
3.2.2. Compuestos Oxigenados.

Constituidos principalmente por alcoholes, aldehfdos, cetonas, ésteres,
éteres de los monoterpenos y sesquiterpenos (26). En menor contidad se
pueden encontrar compuestos oxiganados no terpénicos, como al coholés

aliféticos, butilico, hexilico, etc. o cetonos como diacetilo’ (50).



3.3

resinificar por la acclén del oxigeno, fuz o por inndécundcﬁ oondicioné"

3.2.3. Residuo no Volatil, .

Formado bésicamente por ceros de naturaleza parofinica 'y dcidos g}usés" ?-v

(23) (26).

De estos componentes, los oxigenados son |ox‘que contribuyen en mayd '
grado ol aroma del aceite esencial, . los monoterpenos y sesquiterperios =

contribuyen en algin grado ol olor y el sabor, pero se pueden Sxiaqf-y o

de olmacenamiento; por lo que en alginos casos se prefiere ‘concentrar’

bonados o el .residuo’no

fos compuestos oxigenados eliminando los hid
voléhil, para obtenert aceite esencial descerado, concentrado, desterpend:

do o desesquiterpenado (23) (25).
Métodos da Obtencién.

Se utan varios métodos para la obtencién de aceites esenciales, los mds <
comunes son:

3.3.1 Destilacién por Arrastre de Vapor.

£l proceso de destilactén por arrastre de vapor se bosa en el hecho de que -
el agua y el aceite, por ser dos Ifquidos no miscibles, forman un sistema ~
heterogéneo donde cada uno de ellos ejerce una presion de vopor que corres=
ponderfa a la del {fquido puro o una temperatura dada, la presidn total de -

vapor sobre la mezcla serd la suma de las presiones de los constituyentes. - -



La destilacién por arrostre de vapor se hace, en primer lugar, porque el
aceite esenclal por la accién del vapor abandona més fécllmentekel_ mate-
rlal vegetal y en sogundo lugar, porque una vez aislade desﬁla a una tem~
peratura inferior a su punto ebullicién (19).

Al ir calentando el sistema (ogua-aceite) flegard el momeﬁto on que-la. pra-krr.,
sion de vapor iguale o la presion de confinamientoy el sistema entra en - 4
ebullicidn. Como los dos Ifquides alcanzan imfos una presion total, dcaa a .
una temperatura méas baja que la de cualquiera de los dos solos, o 'cbullli-’ 7
cion se lleva a cabo o una temperatura inferlor al punto de ebullicidn de =~
cualquiera de los dos componentes por separado (19).

El procedimiento utilizado consiste generalmente, en colocar el material ve- .
getal en un destilador o alambique de donde salen los vapo}as, mezela de
ogua y aceite, que pason a un refrigerante donde se conducen para, final-

mente separarse en un voso florentino por diferencla de densidad (19).
La destilacién se puede hacer de tres formas:

3.3.1.1. Destilacién con agua.

El material vegetal se pone en contacto directo con el ogua hirviendo den-
tro del alambique da donde salen los vapores que posteriomente se conden-

san y separan (23), como ya se menciond,

12



3.3.1.2, Destilacidén con agus y vuporv.

£} material de las plantas se sostlene en un plato perforade o rﬁ[illa @ o
una clerta distancia del fondo del alambique, la parte inferior de éste te

llena con agua hasta un nive! inferior a la rejilla, el vapor que se produ- e

ce al calentar el agua se pone en contacto con el moterial sin que este =

entre en contacto con el agua hirviendo (23) (19).

3.3.1.3,  Destilacién con vépor directo.

El vapor se genera por.separado y se introduce a una presi(’m' ligsromente
superior a la atmosférica, por los orificios de un serpentin situado bu]o:wlo
carga (23) (19). :

Oftras formas de obtencién, ademés de la destilacion son:

i

3.3.2, Expresién.

Se aplica princlpalmente a los frutos citricos, El método bésico;nente consi;- i
te en la ruptura mecdnica de las celdillas que contienen el aceite, locc‘:ilzq-‘
das en al epicarpio del fruto; se exprime el fruto en una prensa, donde la =
presion hace estallar los celdillas del aceite esenclal, este sale junto con el
jugo y otros residuos, por lo que es necesario separarlo, empleando: filtracién,

decantacién, destilacién por arrastre de vapor, centrifugacidn, etc. (26) (50). -

13



3.3,3. Extraccidn,

Este método se emplea para equel material que por destilacién da un acelte

de baja calidad o cantidad, cuyos componentes por la aceién de} color, s§
hidrolizan, polimerizan, resinifican o simplemente se plerden con el agua

de destilacién; generalmente, se emp‘ea con los flores delicadas como ;I -
jazmfn, la gordenia, la violets, etc. (23).

Esta extracclén se basa en la propledad que tienen algunas grasas de absor=~
ver el perfune de los pétalos de las flores o la propledad de’ ulguncsﬂisél-
ventes como el &ter ds petrélea o benceno de penstrar y. disolver el perfume :

natural de los pétalos,

La extraccidn con grosas se lleva a cabo poniendo en contacto los pétalos
de las flores can la grosa fria, enfloracion, o sumergirlos en grasa ckall‘entke;,,
maceracién, renovandolos constantemento; se obtiene asi una grasa laturodq’ :

de perfume llamada "pomada”, a su extracto olcohdlico se le lloma Mextrags"
to" y cuando se elimina el alcohol de éste, se cbilenen los "sbsolutos de - :
enfloracién" o "absolutos de maceracién” (23) (50).

La extraccién con disolventes ha reemplazedo précticamente a los métodos -

de enflorociér; y maceracion; en este caso, las flores frescas son extraides va-
rlas veces con disolventes purificados, se obtiene asl un disolvente saturado

de perfume qua se destilo, generalmente, ol vaclo defande un residuo sélido

liamado "concrato de flores" que tratado con alcohol da los “extractes™ y



3.4

posteriormente los "absolutes” (23) (50).
El Aceite Esencial de Pimienta Gorda.

A partir de la planta de pimienta gorde (Pimenta Ofﬁclnoll;) se obtienen’ . .
dos tipos de aceite esenclal, uno de los frutos o bayas y otro de las ho="

jos, el primero es més opreciado por su fino olor y sabor curaclerfsﬂcékde‘;

la espacia (23). Al aceite obtenido de los frutos se le conoce con los 1!"

gulentes nombres: en inglés, oll of pimento, pimenta berrykoll y 0“: of - -
ollspice; en italiono, oleo essenziole di pimento; en francés, essencede
piment. Al aceite de las hojas se le conoce, en inglés, mé pimom"g‘:" -
lecf ofl (23) (18). B

€l nombre de “ollspice” que s6 le da y que significa "fodcn’ las especlas"
proviene de que su olor y sabor caracterfstico recuerdan uno mezclq»v'o o ;
combinacién de los de clavo, canela y nuez moscada (23) (33).

El aceite de hoyas de pimienta, que a través del presente trabajo se le -
llomord simplemente aceite esencial de pimienta, se obtiene empleando -
una destilacidn por arrastre de vapor, los frutos deben quebrarse o tritu~
rarse primero e inmediatamente vaciorse ol destilador para evitar pérdidas
de acelte o componentes por evaporacion (23).

La destilacién dura aproximadamente 10 horas, tiempo que varfa de acuer—

do a las condiclones de la destilacién y la colidad de los frutos, &nef - .




agua de destilacién queda cierta cantidad de aceite en forma emulsionada,
por lo que se susle destilar ésta para concentrar el acelte (23). ‘
El rendimiento en aceite esencial es del orden de 3.0 o 4.3% (23)7(45) ~
que varfa dependiendo de la calidad dal frute, de su origen y de las con-

diciones de la destilacién.
3.4.1. Propiedades Organolépticas.

El aceite esencial de pimienta gorda, de un color que va del :un;rilld clgrc;
al rofizo, tiene segiin Arctander (3% “un aroma cdlido especiado, duloe, -
que presenta una nota de salida peculiar fresca y limpia, un'cuerpd perd‘u;’
rable, dulce y balsamico especiado con uno subnota parecida a l‘ak del 'é‘. :
Tiene wna cierta similitud ol acelte de clavo de kespeclu en |nkr’i;tu'derla|l~" g

da, ligeramente omarga, fresca y frutal®; respecto a su sabor menclmu'vqu{ :

“es igualmente célido, dulce, no quemante, ligerements a pimienta negra, St

pero no seco”. Su color se oscurece con el Hempo y es ofectado por lo -

tuz (3).
3.4.2. Propledades Fisicoquimicos.

Presenta las siguientes propiedades fisicas y quimicas (33) (15).
Densidad relativa o 25° C 1.018 - 1,048

Indice de refraccién a 20° C  1.5270 - 1.5400



agua da destilacién queda clerta cantidad de aceite en forma ke'm'ulsionodu,
por lo que se susle destilar ésta para concentrar el acelte (23).

El rendimiento en aceite esencial es del orden de 3.0 o 4.3 % (23) (45}-

que varfa dependiendo de la calidad del fruto, de su origen y de las cmy\-’

diciones de la destilacién.

3.4.1. Propledades Organolépticas.

"El aceite esenclal de pimienta gorda, de un color que va del r.\rhuf!llo é|6rd

al rofizo, tiene segin Arctonder (3} "un croma célido especiado, dulce; - SR

que presenta una nota de solida peculiar fresca y limpio, w cuerpo perdvu-l.k‘ :
rable, dulce y balsémico especiado con una subnota parecida a la del té'..
Tiene una cierta similitud al aceite de clavods especia en la notovac vW""i' )
da, ligeramente amarga, fresca y frutal"; respecto a su sabor m?ncionu quox'k 4
Yes igualmente célido, dulce, no quemonte, ligeramente a plmient_o negfﬁ,

pero no seco", Su color se oscurece con el tiempo y es ofectado por la

luz (3).
3.4.2, Propiedades Fisicoquimicas.

Presenta los sigulentes propledades fisicas y quimicas (33) (15).
Densidad relativa o 25° C 1.018 -~ 1.048

Indice de refraccidn a 20° C  1.5270 - 1.5400



Rotacién dptica o 20° C -4° a 0°

Solubilidad en etanol soluble en 2 volmenes de al cohol efﬂ?.—l

co al 70%
Contenido de fenoles no.menos dal 65% en 'volumen:'

Es soluble en todas proporclones en henzoato de bencilo, “dietil 'ftuloto‘y B

propilen glicol. Es inestable con los élcalis y estable en presénciu,"de‘ Gel=

dos debiles. Se deba. envasar preferentemente en vidrlo, . aluminio o acero’
inoxidable, llenando los envases y colocandolos en un lugar fresco prqteé!-

dos de la Juz (15).

3.4.3. Composicién Quimica.

Se encuentran informados en la literatura los siguientes componogfés ‘que 3o
hon encontrado en el aceite esencial de pimienta gorda, en los dos prime= o
ros. casos (23) (36) se trata de pimienta originaria de Jomaica, en el Glti= ,

mo (33) no se menciona el origen de la muestra.

Compuestos informados por:

Clave Nombre Guenther Nabney Masada
(23) (36) (33)
1950 1972 1976
%
3 «Pineno 1 [0.4] 2
3 Thujeno A 1



Clave Nombre Guenther Nabney - Masada ‘

3 pPineno 1 [0.3] ‘ 2

3 Careno A Y

'3 Mirceno L 0.8 1

3 «Felandreno 2 1.0 2

3 - «Terpineno S 0.4 Rt

3 Limoneno 1 0.4 2
5 1,8 Cineol 2 2.3 Sz

5 - &lerpineo! \ | i i

4 pHumuleno 1 : 2.7 1

4 dHumulent‘: 1 | b

4 ¥Muuroleno (I 06 v
4 pSelineno 1 - Jo.s |

4 . aSelineno 1 b
4 ¥Cadpeno 1 2o

4 Ar-curcumeno 1 . 0.3 1

4 Colameneno 1 0.2 1

5 ' Metll eugenol 2 8.8 2

3 {Terpineno 1 . 0.3 l

3 p-Cimeno 1 1.4 2

3 Terpinoleno \ 0.7 2



Clave Nombre Guenther Nobney -~ Masada

5 Oxido 4-8 de 1 0.2 1
terpinoleno

5 Linalool o 0.2 . 2
4 pElemeno 1 [ 0.6] 1

5 Terpinen 4-ol 1 1 “
4 locoriofileno 1 [4.2] 1

4 . pCoriofileno 2 . . 2 .
4 Alloaromadendrono 1 0.8 1
5 Oxido de corlofileno 1 [o.s] B
5 Aldehido carlofileno 1 |
5 Alcohol carfofileno 1 0.7 1
5 Euéenol 2 68.6 2 k
5 Chavicol 1 0.3 - 1
5 Cis-isoaugenol 1 1 2
5 Famesdl 1 1 2
6 Acido palmitico 2 1 1



Claves:

] Compuesto no identificado en el aceite.

2 Compuesto p te, no se especifica su por
3 Monoterpeno hidrocarbonado.

4 Sesquiterpeno hidrocarbonado,

5  Compuesto oxigenado.

6  Compuesto no terpénico.

3.4.4. Adulteracién,

¥

El aceite de pimienta puede encontrarse, frecuentemente 'adulterudo'eoﬁ el -
acelte de hojas do pimienta que e da un alto contenido de fenoles y un
alto valor de densidad relativa, otro adulteronte comunmente usado o el

aceite de clavo o clertas fracclones de éste (23).
3.4.5. Usos.

En aplicaciones domésticas se usa el grano de pimienta gorda como tal o -
molido, pero en aplicaciones industriales se prefiere el aceite esenclal ya

que concentra el olor y sabor de la especia, es mds homogéneo y puede -
ser dosificado mds faclimente.

Su principal aplicacidn es en productos alimenticios, como aromatizantes y

saborizantes en: embutidos, salchichas, adsrezos de came en general, ~

n



sopas, salses, ensaladas, etc. (52) (23).

Arctonder (3), menciona que dado la caracterfstica especial del aceite de
pimienta de que "el aire sobre el Iiquido scborizado con &l es iniclalmen-
te ligero y fresco, se usa extensivamente en sabores frutales dal tipo ﬁ:u-
do como la ciruela, pifia, cereza, grosella, etc. En perfumerfa su uso -
esta limitado a ser un modificador de fragancias musculir;as y ocmionulmeﬁ- .
te para dar una nota célida y dulce especiada cumc!erfsﬁca.‘ Se me’z‘clov-_k
excelentemente con otro tipo de aceltes y productos.(3).. Puede e"mpleanek

como fuente de eugenal que es su principal constituyente.’
3.4.6, Comercializacién,

Existen en Jomafca destilerias que producen el acelte esencidl de pimienta,” .
élgmux veces se aprovechan las intalaciones para producir también el ucei-‘ .
to de las hojos, pero la mayor cantidad se produce en destilerfos de Estados
~ Unidos y de Europa, a portir de la pimienta que importan de los pafses pro~
ductores (23). Se estima que la produccidn mundial excede las 100 tonélodas
métricas por afo (3).

En México no se produce actualmente, la demanda se satisface importandolo,
principalmente de Estados Unidos. El consumo anual, calculado en base o -
los datos proporcionados por compafiias nacionales que se encargan de su co-

mercializacién (9) (10}, es de aproximadamente 100 a 150 kilogramos y su <

precio a octubre de 1978, fue de aproximadamente 3,500,00 pesos por kg.
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L3

4, TECNICAS ANALITICAS EN ACEITES ESENCIALES,

4.

El ondlisis de un aceite esencial puede hacerse con el fin de identificor y
cuantificar todos sus componentes, ilevéndose generalmente a cabo con fl- -
nes de investigacién, o bien, con el objeto de detectar udulteraclonkes, y:
evaluar la calidad de aceltes comerciales, sit\;acién m&srfrecuen!e. ‘

En su artfculo “El control de calidad en.las materias primas aromaticas”;
Peyron (46) menciona: “controlar no consiste solo en analizar, ksiempre o

la comparacién de un producto escogido como testigo, - con las normasAunu-
Ifticas o cuontitativas”, El control de calidad en aceltes esencidles se bo-
sa-en la” comparacién de sus propledades semsoriales, fislcos y quimicas; ,uii’
como ‘en los rendimientos que se obtengan, con patrones de culyidad recono_-’
cida. k

De acuerdo a lo anterior, las determinaciones més frecuentes a las quqfse - } ‘

somete un aceite esencial son las sigulentes:
Determinaciones Organolépticas.
4.1.1. Aspecto.

Se datermina visualmente, chservando si el Ifquido presenta turbidez, precipi~

tados, ceras y agua (26).
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4.1.2, Color.
Se datermina visualmente.,
4.1.3. Oler,

Es una determinacién muy Importante, ya que el valor comercial .da un a-
ceite esencial se debe principalmente a su olor; se deterrnlno,‘ genemlm.en- ‘
te, introduciendo en el aceite una tira de popel secante de uproximodm;ﬁ;
te 10 centrimetros de largo por 1 o 2 de ancho, se puede ir comparando =
con un acelte patrén, se va oliendo a intervalos de tiempo. Una vez cmo-
cido el olor tipico, cualquier olor extrafio puede dar una idea de su ’ccuwv,,

olor a "quemado", "rancio", etc. (26).
4.1.4, Sabor,

Es también wna determinacin importante, al igual que. el olor, - cualquier - -

sabor extrafio puede dar Idea de su causa (26).
Determinaciones Fisicas.

Entre las méas importantes, de acuerdo a las normas oficiales mexicanas, se

pueden mencionar las siguientes:
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4,2.1. Indice de Refraccién.

Es la relacién que existe entre el seno del dngulo de incidencia y el seno

del éngulo de refraccién de un rayo luminoso, que pasa del aire ala »lu]i)s‘- =

tancia en examen mantenida a una temperatura de 20 °C. Se uﬁlﬁu parg <
su determinacién un refractémetro que permita lectura directa del fndicerc_:le

refraccién entre 1,3000 y 1.7000 con una precision da : 0.6002; iu lecty= i

ra se expresa hasta la cuarta cifra decimal (40).

4.2.2. Densidad Relativa.

E la relacién del peso de un volumen dado de una substancia, entre ol peso
de un volumen Tgual de agua en las mismas condiciones de presidn y mGnp’e; :
ratura; el método bésicamente consiste en pesar vol{menes iguales de oéw y
acelte en un picnémetro limpio a una temperatura de 25 +'2°°C, en la ma-
yorfa de los casos, o a la temperatura indicada en la nomma del ocelte en

cuestion (39).
4.2.3. Rotacién Optica.

Se entiende por rotacidn éptica de un aceite esencial el angulo que gira ef
planc de polarizacién de la luz cuondo é&sta atraviesa un espesor de 10 cen-
timetros de la muestra a andlizar, en condiciones determinadas de temparatu~

ra, generalmente a 20 °C, El método se basa en la propiedad que tienen los
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aceites do modificar el plano de vibracién de la luz polarizada, ‘de fol for’-’bk:v.'"v'
ma que el raya emergents tiene un valor angular medible con respei‘:tobo|‘;%l_';.b
plano formado por la tuz incidente (42). ST P
Se uﬂllz; para su determinacién un polun'metrok de’ una precisién cuande ma-

nos de 0.03 °(42).
4,2.4, Solubilidad en Etanol.

Los aceltes esenciales de acusrdo a su composicidn pueden ser més o:mevm
solubles en alcohol etflico. Esta determinacién consiste en medir un volumen o
de aceite esencial @ ir agregando poco a poco etanol diluido de una CIértu:,Tl
concentracidn, observando los camblos que se vayan produciendo eﬁ la solu- :
cién y anotando los volomenes de etanol a los cudles se obtiene una solucilén
Ifmpida, una turbidez o una opalescencia, esto se hace mantenlendo‘ wa 'temy-bl

peratura de 20 °C (43).
4.2.5, Reslduo a la Evaporacién.

Se basa en la medicidn de la diferencia de pesos que sufre-la mbestru al pa;
sar por un proceso de calentamiento controlado en el cual se evoporan los -
substancias volétiles. Se pesa uno cantidad determinada de muestra en una -
cépsulo de porcelana tarads, se coloca en un bafo de vapor el tiempo co-

rrespondiente, segin -la norma del aceite, se saca de! bafio, se seca y pesala
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cdpsula, onotando la pérdida de peso (41).

El Indice de refraccién varfa generalmente poco, con la calidad del aceite;” y
la densidad relativa v la rotacién éptica dan cierta Informacién del contant-
do de terpencs, més alto o més bajo del nomal, de la presencia de adulte-

rantes, etc. (26). Respecto a la solubilldad en etano!, en general, aceltes

més ricos en compuestos oxigenados son més rapidamente ‘solubles en alcohol

etilico diluido que los aceites ricos en terpenos (23) (26).

4.3. Determinaciones Quimicas.

Estos determinaciones varfan segin el tipo de aceite esenclal que se eﬁé -
analizando, consisten bésicomente en lo determinacién del porcentaje de los .
componentes mayoritarios presentes en el aceite, asi por ejemplo, para aqua-
llos que tienen como componentes principales a los aldehidos, (aceite esen-
cial de limén) se determina el porcentale de compuestos carbonilicos. Para

‘el caso del aceite de pimienta gorda cuyo componente mayorlfan;io es ¢l eu-
genol, se determina el porcentaje de fenoles presentes; las daterminaciones

se hacen, por lo tanto, de acuerdo a las especificaciones que se den en la

norma particular de cada aceite.
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4.4, Métodos Instrumentales.

4.4,1. Espectroscopio de Infrarojo.

El Infrarrojo normal es la porcién del espectro electromognéﬁéé que “abarca do
2.5 a 154(4000 o 666 em~ .) {1) (13). Los espectros. do Infrorro[ro‘sonk oll're-y"""

sultado de la Interaccion de la radiacidn infrarroja con los dlfer'e'ﬁtes_vvrﬁdos de

v i6n y rotacién de una molé

slo; paro que wna determinada virlvwroéiénqu- iR
sulte en dbsorcion de energfa infrarroja debe causar una variacion en el momon-
to dipolar de la molécula (13) (37) (55).

Las vibraciones moleculares fundamentales: pueden ser: de estiramlento; que es:

un aumento o disminucién de la distancia entre dos Gtomos a lo largo del ‘or:\-
lace o de deformacién en la cual la posicién de los atomos varfa en reloc]lér;rnr
al ‘eje de enlace original, modificando los dngulos de enlace. Cuando luz |'n-v‘f’j
fraroja de una cierta frecuencla incide en una molécula, se produce obtorcién :
de energfa aumentando lo omplitud de la vibracién, la molécula al regresar a

su estado original libera la energfa (1) (13) (37).

Un determinado compuesto absorbe luz infrarroja o longitudes de onda especf-
ficas da acuerdo a su estructura molecular, de manera que su espactro de infra~
rrolo, el cual es una grafica de la intensidad de la absorcién con respecto o -

la longitud de onda, es caracteristico de dicho compuesto.

Este método Instrumental es Gtil en el andlisis de aceltes esenciales, 'pues - ~
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ofrece informacién en corto tiempo, ain cuando la interpretacién del mpec;.-
tro resulta laboriosa. Se emplean los 1lamadas frecuencias coroc?erfsﬁ-cas o~
bandas de absorcién coracterfsticas, que son aquellas bandas que apura'cen
con una relativamente alta Intensidad en un rango coracterfstico para wn -
cierto grupo funcional (37).

Un espectro de Infrarrojo de un acelte esencial es una “huella digital” del
mimmo, de manera que permite detectar combios en su composicién y por ﬁnf £
siguiente en su calldadv(7) (26). : Vk :
Carroll y Price (7) hon descrito el uso de la espactroscopia de ldra@io pdfa i
andlisis rutinario de aceltes esenclales, indicando brevemente las bmdusrdd-_-’
obsorcién coracteristicas de los compuestos comunmente encontrados en ellqsbzf
describen la aplicaclén con fines cuantitativos, cosa no muy comin ya que =
este uso estd limitado ol conocimiento que se tenga ds los coeficlentes do
extincién de los principales componentes y a la eleccion de las bandas cla-

ves de los mismos para poder determinor su concentracion.

Bellanato e Hidalgo (4) han publicado una coleccién de espectros de infra-
trojo de aceltes esenciales de diferentes tipo y origenss, incluyendo en algu-
nos casos, lo asignacién de las principales bandas a los compuestos que co-
rresponden; estos espectios se pueden emplear tanto para fines de identificacidn

como para observar los camblos de composicién de acuerda al orlgen del aceite;
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se menciona ademds que la aspectroscopla de infrarrojo se puede utilizar
on el estudio del proceso de envejecimiento de los aceites por ver las va-

riaclones en el espectro.

El método empleado generalments, consiste en correr el espoctra delr cél-
te completo, comparario con el de un aceite patrdn, determinar a que com- .

ponentes corresponden las principales bandas para detector los diferenclas -
que presentan los espectros. Cuondo no se encuentra publicado e espectro

de un aceite, la asignacion de los bandos se puede hacer por cdnpordcién s
con los espactros de los componentes individuales publicados en la llﬁrqfﬁ-;

ra, como los colocciones de Wenninger (54) y Mitzner (35),
4.4.2, Cromatografia en Fase de Vapor,

La cromatografia en fase de vapor es una técnico de separacién de mezclos
de substanclas volatiles por la interaccién de una mezcla da gases y una =
fase estacionario; cuando la fase estacionarla es un [iquido, se habla de la
cromatograffa gas-1Tquido (CGL), la separacldn en este caso, se basa en la
distribucién relativa o particién de los componentes de la muestra entre la

fase gaseosa y el Ifquido de particién (29) (34).

El Hquido, de baja presidn de vapor, que actia como fase estaclonaria se -
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deposita como una pelicula delgada en un soporte inerte empacado en un’

tubo de didmetro angosto (columna) (34).

El cromatdgrofo consta basicamente, de las siguientes unidades (29) (34) -

(48):
1.-

Fuente y control da gases. Comprende los cilindros de los gases, . osf
como los reguladores y medidorey de presidn.

Unidad de inyeccidn. Proves un medio de introeduccién. de la muestra A
a la corriente del gas acorreador y por consiguiente a la céluﬁmc; en
ella se localiza la cdmara de voporizacién donde la muestra bosu a
fase de vapor,

Unidad cromatografica. En ella se lleva a cabo el proceso de seporav,;v
cién cromatogrifica, en esta unidad se encuentra localizada la co-lut'n-
no, dentro de un homo de temperotura controlable. k
Unidad de deteccidn y emplificacién. Comprende al detector, que es
un aparato por e} cual pasa el gas acarreador y que genera una seal
eléctrica cuando combia la composicién de dicho gas y del emplifico-
dor, que amplifica la seiial eléctrica recibida dal detector y la trons-
mite al registrador,

Unidad de registro y manejo de datos. Consta del registrador, que tra-

za uno gréfica sobre una cinta de papel que se mueve a velocidad -

_ constante, usualmente milivoltios en funcién del tiempo; en algunos -
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casos Incluye ademds ol Integrador electrénico que mide los Hempos

do retencidn y el area de los picos correspondientes, dando un fegls-v

tro impreso de los datos,
La figura No. 3 muestra un diagrama de las unidades de que consta wn =
cromatdgrafo de gases.
Lo fase mSvil mueve bajo presién una ﬁuestra en fase de vopor désde el -
inysctor a través de la fose estacionaria donde se efectia el proceso croma=
t?gréfloo, después del cual, los componentes de la mezclo emérgen de la -
columna a diferentes tiempos y pasan al dereclo;' donde se convi?rten enku’na
seflol eldctrico que puede medirse en el reglstrador (48).
Al Intervalo de tiempo que transcurre entre la introduccidn de la muestra en
el sistema y la elucidn de un componenﬁa, se le llama tiempo de retencidn
del componente; al volumen de gas acarreador requerido para tronsportar un =
compuesto desde el Inyector hasta el detector se le Illama volumen de reten~
cién (29) (48).
Por la complejidad de las mezclas que presentan los aceites asenciales se les
ha estudiado por cromatografio gas-liquido empleando preferentemente, tempe~
ratura programada (CGLTP), En este método la temperatura de la columna se
va lncrer;lonh:mdo a wna velocidad predeterminada duronte el proceso, de ma-
nera que se comienza a baja temperatura para obtener una buena separacion

de los componentes mas volatiles, aumentdndose paulatinamente la temperatura
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Unidad de Unidad de registro

Inyaccién y manejo de datos
Fuente y control Unidad Unidad de deteccién

de gases cromatografica y amplificacidn

Fig., No. 3 DIAGRAMA ESQUEMATICO DE UN CROMATOGRAFO DE GASES.
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. Unidad de - Unidad de registro

Inyeccién y manejo de datos
Fuente y control Unidad Unidad de deteccién
do gases cromatogréfica y amplificacién

Fig. No. 3 DIAGRAMA ESQUEMATICO DE UN CROMATOGRAFO DE GASES.
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pora acelerar la elucién de los picos correspondientes a compuestos de alto
punto de ebullicién (29).

No existen .condiciones generales establecidas que sean aplicobles a tods -
los aceites esenclales, se encuentran Informados gran cantidad de trabajos -

que se han llevado a cobo bajo muy diferentes condiciones (21), o continua-

.
(] "y

clén se mencionan los que se emp mas frect te:

4,4.2.1, Tecnologla de las columnas.
4,4,2.1,1, Material y tamafio de la columna.

Se usan preferentemente de acero Inoxidable o vidrio, teniendo estas lltimes
lo desventoja de su fragilidad (24); para trabajos de contro! de calidad son -
adecuadas los columnas menores de tres y medio metros, En columnas empaca-
das convenclonales se ha visto que el incremento en la resolucidn, que es una
medida de la copacidad de la columna para separar dos picos, con el incre--
mento en la longltud de la columna se hace notablemente pequetio més olla

de los cuatro o cinco metros (21). Respecto al didmetro las de 1/8 de pulga-

da son las més utilizados (24) (48).
4,4,2.1.2. Soporte.

Su objetlvo principal es proveer una gran superficie de contacto uniforme so-

bre la cual se extiends la fose liquida, su principal requerimiento és que sea
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Inerte; se ha encontrado que los soportes con sitios activos causan descompo-
siciones e isomerizaciones en los terpenos, por lo qua deben ser desactivados

por dleali o por silonizacién (21).
4.4.2,1.3, Fase liquida,

Lo seleccidn de la fose |fquida depende de la composicién de la muestra, la
eleccion de la mejor fase ifquida para una saparacién particular se basa pfAln-
cipalmente en la experiencia (34). En el caso de aceltes esenciules se svelen
usar fases liquidas de diferentes polaridades, entre las no polares, que‘sapty:ran
los terpencs aproximadamente de acuerdo a su punto de ebullicidn, estén las -
grasas Apiezon y los aceites y gomas de silicdn (SE-30), de los fases: polares

las mas empleadas son los polietilenglicoles (Corkowax y Ucon) (21) (24),
4.4,2,1.4, Columnas coptlares.

Los columnas capilares Henen un diametre intemo de 0.01 o 0.03 pulgadas y
una longitud de 100 a 150 pies. En estas columnos la superficle interna del -
tubo se cubre con una delgada capa de fase lfquida. Su principal caracteris-
tica es la baojo resistencia al flujo del gas acarreador con un consecuente po-
o descenso en la presién a lo largo de la columna; dando picos estrechos y

vna alta resolucién (29) (34) (48).

Hay también columnas capilares empacadas, que combinan la alta permeabili-

dad de las columnas capilares comunes con la alta capacidad de muestra de -



Inerte; se ha encontrado que los soportes con sitios actives causen descompo-
siciones e isomerizaciones en los terpencs, por lo que deben ser desactivados

por dlcall o por silonizacién (21).
4.4.2.1.3. Fase lfquida.

La seleccidn de lo fase 1iquida depende de la composicién de la muestro, la - ’

eleccidn de la mejor fase liquida para una separacién particular se basa prin=. "

cipalmente en la axporlencm (34). En el coso de aceites esenciales se suelen

usar fases lquidas de diferentes polaridades, entre las no polares, que separan i

los terpenos aproximadomente de acuerdo a su punto de ebullicién, estin |cs, e

grasas Apiezon y los aceites y gomas de silicdn (SE~30), de Iaskfusas poluréi‘

los més empleadas son los polietilenglicoles (Cortowax y Ucon). (21){(24).
4.4.2.1.4, Columnos capllares.

Las columnas capilares tienen un diémetro Intemo de 0,01 a 0.03 pulgodes y
vna longitud de 100 a 150 pies. En estas columnas la superficle interna del ~
tubo se cubre con una delgada capa de fase |fquida, Su principal coracterls~
tica es la baja resistencia al flujo del gos acarreador con un consecuenté po=
co descenso en la presién a lo largo de la columna; dondo picos estrechos y
una alta resolucidn (29) (34) (48).

Hay también columnas capilares empacadas, que combinan la alta permeabili-

dod de las columnas capilares comunes con la alta capacidad de muestra de -



las columnas empacadas. convenclonales, dando un olto poder de resoluctdn
y rapidez en el andlisis (29) (48).
Se han utilizado este tipo ds columnas capilares en el andlisis de aceites

esenciales con buenos resultados (21) (33).
4.4,2,.2. Métodos de identificacién.

Para el propsito de caracterizacién y control de calidad de aceites esen- - :
clales, el uso de los cromatogramas como "huelles digitoles” es una téenlca
til, consiste. en la inyeccidn del aceite completo para obtener un perfil ,‘
caracterfstico, el cual permite por comparacién, detectar udulteraclt;gggy -
envelecimiento (21) (24).

Rasquinho (47) ha propuesto nommalizar tales perfiles para andlisis cualitative
de aceites esenciales, empleando el sistema de Tndices delreter‘?cién, estable-
ciendo “rejillas” de la serle homdloga de los ésteres metilicos de los dcidos
grasos que permiten localizar los picos del acolte en el cromatograma. Sin ~
embargo, lo eleccién que hizo de FFAP como fase estacionarla universalmente
aopliceble no parece ser buena, por lo que se ha sugerido emplear Carbowax

20M (21).
4,4,2.2.1, Indices de retencién de Kovatz.

Este sistema se basa en una escala de retencidn donde los puntos fijos son los
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mdximos de los picos correspondientes a los miembros Individuales de una se-

rie homdlogo de n-parcfinas, de manera que el punto donde una substancla ﬂskb
eluida sa puede medir en esta escala (22)(29).

El Indice de retencidn en CGL en condiciones isotermas para una substancia x

se calcula con la siguiente fémula:

1 (x) = 100 Igg V(:l: |gg V{:) + 100n

Donde: '
I (x) es el fndice de retencién de la substancia x, para una determi~"
nada fase estacionatia y a Qna temperatura doda. ‘
V (x) es el volumen de retencién corregido de la substoncia x; “
V(n), Vint+1) son los volGmenes de retencidn corregidos de las para<
_finas de la serie CrHyn42 con n y ntl dtomos de:cor=
bono respectivamente.
€l Mdice de retencién de una parefina normal C Hy,4p se define como 100n,
En el caso de CGL con temperatura programada, hoy una relacién lineal en-
tre la temperatura de elucidn de un compuesto con el nimero de dtomos do
carbono de una serie homélogo; por lo que los fndices de retencién se calcu-

lan usando (22)(29):

= Tr{x) - Trin)
= 0 + 100
& 10 Tr (n4l) = Tr(n) "
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Donde:
Tr (x) es la temperatura de retencién del compuesto en considera-
cién,

2

Te (n), Tr (n+1) son las temperaturas de ret

de las kbarqﬁnus‘
nomales con n y n+l dtomos de carbono respecti- T
vamente. ' -

La temperatura de retencién o de elucidn es la temperatﬁrcl ala b@l el‘% o

méximo del pico de la substancia en. consideracién es eluido de la columna - -,

(9).

4.4,2.2.2. Reacciones previas a cromutogrdfd"gm-lf-
quido. BRI
Se le lloma también método de substraccién selectiva, consiste en efechnr
reacciones que permiton remover de la mezcla una clerta closa de eompues'-‘ -
tos, de esta manera se realizan reacciones especificas para grupos funclmu;-,
les en los aceites esenciales; tiene la limitacién de que un daeterminado reac-
tivo puede dfectar a otros componentes, ademés de oquellos que se pretenden
ellminar con él, por lo que la interpretacion de los resultados debe ser mu;" -

culdadosa (31).

4.4.2,2.3. Método de adicién.

Consiste en adicionar a la muestra una determinada cantidad de' un compuesto .
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conocido y determinar, por comparacién con el cromatograma del aceite -
completo, donde aparece ol pico del compuesto adicionado (24).

4.4.2.2.4. Separaciones previas a cromatograffa gas-

Ifquido.

Ya que en algunos cosos la CGL no lo.gra separar totalmente los compuestos , -
de un aceite, se prefiere hacer una separacién previa por. grupos, oplicando
otros técnicas onalfticas como: destilacién fraccionads al vacio, cromotdéra-
ffa en columna, etc., para aislar los monoterpenos de los sesquiterpenosky_'-
cémpuestos oxigenados para seporar mas eficientemente estas frucclonés por -
CGL e identificarlos (24) (57).

4.4.2.2.5. Acoplamientos posteriores o cromatografia -
gos-lfquido.

Basl samente consiste en Yo recuperacién de las fracciones separadas por el cro-

atdgrafo pora su identificacién posterior por técnicas como:
Identificacién quimica., Andlisis funcional orgdnico, o sea {dentificacién con
reactivos especificos para grupos funcionales (29).
Cromatografia en capa fina. En esla taenica se pueden correlacionar los Rf -
de las manchas que se ébtengun con los de componentes patrén (24) (29).
Espectroscopfa de Infrarrojo. € una de los téenicas mds Gtiles y més frecuen~
temente usadas; el espectro puede obtenerse en la fase goseosa o Hen conden~

sar la muestra y correrse como pelicula liquide (24) (29).
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Espectrometria de mosas, Lo comblnacién CGL - masas es una de las téc-
nicas mds Otiles y eficiente actualmente en uso para el andlisls de. aceites
esenciales, so ha aplicado con muy buenos resultados (33). Sin embargo, =

por lo costoso del equipo, no estd al alcance de tedos los laboratorios,

Mayor informacién sobre estas técnicas puede obtenerse en varias.obras que.

las tratan ampliamente (11} (16} (29) (31).
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5.

PARTE EXPERIMENTAL.

5.1

[}

3

El trabajo experimental se realizé con una muestra de 50 kflogra;nos'de pl-
mienta gordn proporcionads por lo Comisién Nodienal de Fruticultura, prora=

dente de la zona de Tobasco.

La musstra, antes de emplearss, se homogeneizd para que las porciones que -

de ella se fueran tomando representaran adecuadamente el total.,

Determinaciones Analiticas en la Especia.

Para cada determinacién, fa muestra era previamente molida en wn molino:’

de mano tipo casero, sin legor o su pulverizacidn.-En todos los cosos las i

determinaciones se hicieron por duplicado y les resultados presentadas ,sén -

un promedio de ambas determinaciones,
5.1.1. Determinacién de Cenizas.

En ol caso de especias, el contenido de cenizas es un lndlcc;dor'de la Ilrﬁ- :
pleza do los mismas. Un olto valor indica que la muestra puede estar conta~ .-
minada con basura o materiales mineroles (30) (52).

Método: Se pesa una cantidad exacta de plmienta gorda molida, aproximada~
mente 2 gramos, en una cdpsula de porcelana tarada, s mete a la mufla a

600 °C por una hora {52),
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Céleulos:

peso del residuo de la ignicién (g)

% do conlzas = peio tnicial de Ta musstra (g) 100

5.1.2  Determinacién de Pérdida por Desecacién.

El valor qua se obfiene en esta determinacién corresponde ol contenido de- - 1

agus y de otras substancias voldtiles ademas del aceite esencial (52).

Método: Se pesa una cantldad determinada de muestra. molida en un p‘exuﬁl‘.-"'.
tros Iurgdo, se Introduce a la estfa o 100-105 °C -por dos horas (52).

Céleulos:

% de pérdida por = _peso de muestra perdido en el tecado !ﬂ!xm K
desecacion peso inicial da muesira (g)

5.1.3. Determinacion del Contenido de Humedad.

Es uno de los anéllsis mas importantes que se hace a uno especig; un dlto ~
contenido de agua indica un posii)le almacenamiento incorrecto (30).'

Método: Se efectia por destilacién ozeotrdpica con una mezcla xilol4elueno
(95:5)%; en el curso de fa destilacion se forma una mezcla gaseosa xilol-tolue-
hio-agua, en el seno de la cual, al condensarse se separan dos fases, una or-
génica y otra acvosa que por ser mas pesada se sitba en la parte inferior del”
colector y se puede leer directamente en mililitros (52). 10 gromos de pimien-
ta molida se colocan en un matraz al que se le agroga un lito de lc mezcla

xilol-tolueno, se adapta el matraz ol oparato de destilacidn, figura No. 4, -
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Fig. No. 4 APARATO DE DESTIACION PARA DETERM!NAC!ON DEL.
CONTENIDO DE HUMEDAD.
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se destila hasta que dos lecturas consacutives, tomodos a intervalos de 5 mi-.
nutos, no den variacién, aproximadamente dure 4 horas.

Céleulos:

% de humedad = volumen de agua (ml) x 100
peso de mues'f‘ra (,éi

5.1.4, Determinacion del Contenido de Aceite Esencial,

Lo determinaclén del contenido de aceite esencial es,” en una especia; el
método analitico mas Otil y frecventemente usado, ya que el u:;.elte oor;un- =
tra los componentes que le dan su sobor y olor caracteristicos; géneral‘menfg“.j'.:
se considera que un lote de muestra con un alto contenido de acaite gsa'tigiﬁl."'?
tendrd més "fuerza® en su sabor (30) (52), Ademés de la contidad ko;s iméortd&iA
te la calidad de! aceite obtenido. '

Método: Se emplea el método Clevenger modificado (27) (30), 100 grc‘mos‘d@ k
pimientas molida se colocan en un matraz redonde de 500 mililitros, se ie ofia-
de 1 litro de agua y se adupta el matraz ol equipo de destilacidn, figura No,
5, con la trampa Clevenger para aceites més ligeros que el agua y con wna -
capacidad del colector de 10 mililitros; en el colector de acelts se coloca 1
mililitro de xilol medido con exactitud. la destilacidn se detiene hosta que -
dos lecturas consecutivas, con Intervalos de una hora no den variacién, su -
duracién oproximada es de 5 horas.

La adicién de xilol al colector se hace con la finalidad de que éste disvelva

43



Refrigerante

Colactor

Fig. No. 5 APARATO DE DESTILACION PARA DETERMINACION DVEL‘
CONTENIDO DE ACEITE ESENCIAL,



5.2

completamente ol acelte, se usa cuondo lu densidad del dceite on canside=: .
raclén es cercana o la del agua, o bien como en este caso, cuundo ub o=

para en dos fracciones, Para determinar al volumen total destilado, st se ls L

“afiadié a la trompa 1 milnlitro de xilol, se le resta 0.93 mililitros del_‘volu- .

men total obtenido (30).

Otra muestro se analizd de acuerdo al método racomendudo por Urich (52), e

que emplea la misma trcmpo Clevenger, pero da menor cupccldod dol colo
tor, de 2 mllili'ros, a 5 gromos de muestra se le afiaden 250 mililltro: de
ogua y se adapta el oqmpo de deiﬂlaci&n, se le aftade al colector 0 2 :
ltlitros ‘de geraniol y. ol volumen total Ieldo se |e resta ol volumm de gom-

niol afiadido,

Aceite esenclal (ml/g) % = V°l“m°" :‘ue:‘?g“" ml 100}

Obtencidn en el Laboratorio del Aceite Esencial de Pimients Gorda.

Calculos:

Para obtener el aceite en el loboratorio se empled una destilacién con agua j ‘
y vapor, método ya mencionado antes (3.3.1.2.); que es una deo las formes

de llevar o cabo una destilacién por arrastre de vapor.
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5.2.1, Equipo Empleado.

5.2.1.1. Molino.

Se utiliza para trituror 6 moler los gronos, fiens dos discas, wno du los -

cuales esta fijo, el otro. gira olrededor de un ele horizomul tocandou por

dos caros provistas de una serle do dientes tallades en formu d)lerta ol X
‘torlor, sa puede regulor-la separacién de los discos que darun ol tmmﬂo
del material que se deses; los grunos se lnh'oducan por la patte do. orflba‘"
un gusano los mueve hasta los ducos, pasan por e|los y salen por Iu purto,

de cbalo, se monejo manualmente.
5.2,1.2, Equipo de Detﬂloc!én.‘
Consta de las sigulentes partes:
5.2,1.2.1, Fuente de calor.

Se utiliza para calentar el agua que va a producir el vapor; se emples -

una parrilla eléctrica comdn de laboratorio.
5.2,1,2.2, Destilador.

Formado de un recipiente inferior que contiene el ogua y el cual se coloca: -

directamente sobre la porrillo; la parte superlor es una olla de aluminio, al = -
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igual que'la inferior, que ensambla sobre ella; el fondo da la olla At‘iyoir'w'

perforaciones pequefias y sobre é! se adapta una malla fina de ‘ooe”l;d no="

" xidable para evitar que las particulas pequehas calgan ol ogu‘u.;

La tapa de la olla tiene dos perforaciones, wa en el centro dondevsyycrv in-’-:

serta un tubo largo de vidrio que atraviesa la ollo en su porte intoi‘lcr y

sale ol recipiente de agua, la parte superior se conecta a un embudo do

separacién de vn litro que penmte ir recuperando el aguo; la otru pevim-l».‘

cidn de lotapa tiene una coneccidn para“el refrigerante. .Todqs _la‘s_unlo’-
nes se sellan para evitor que escape ol v@por. Lo figura No. ﬂé‘muasv'rd‘ 1

diograma del destitador,

5.2,1,2.3, Condensador,

Los vapores producidos en el destilador se condensan por contacto con: los.

partes frias de un refrigerante de rosario que se ulilizd pora tal fin. :
5,2,1.2.4. Separador o vaso florentino.

Su funcidn es ejecutar una tdpida, completa y eficiente separacion del géif
te y oguo condensada, la mezcla que sale del®condensador se separa por =
simple reposo debido a su diferencia en densidad (19) (23), El volumen de ..
aguo condensada es necesario removerlo constantemente, el separador tiene -

una adaptacidn especial qua permile ésto,
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Al embudo de sepdru?:\lén". L

r Al refrigerante
C :

Tubo de la olla

Tubo de “entrada
del' ogua

Depésito del materlal

Malla de acero

inoxidable Fonido perforado ‘de’ fa o"a :

Mﬂ'ﬂm e
Fig. No. 6 ESQUEMA DEL DESTILADOR.

Entrado- del /

. condensado

Salida da aceite. (fr(:‘ccl&"f ligera)

\ Salida de ogud : V

Salida de acelte (fraccién imuda)

/

Fig. No. 7 ESQUEMA DEL SEPARADOR.
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Se empled un vaso florentino de vidrio, especialmente. disefado para que

permitiera lo recuperacién de las dos fracciones en los que se separa sl -
acelte esencial de pimienta, una més ligera y la ctra ‘més pesudur'que,:qill
agua; en-la figura No. 7 se pueden apreciar los datalles de este_sap@ym-;]

dor.

5.2,1.2.5. Reclplenta pora recolecfur el agua do dox
tilacién. :

Se utilizé un matraz erlenmeyer de 1 |Itro.

La figura No. 8 muestra el equipo comple!o de deshluclon‘

5.2,3. Método,

Lo pimienta una vez triturada, se pesa e inmediatamente se vocl’u enel -

desﬂlodor y se adopta al resto del equipo. la cuniidud ln!clul de ogua qua
se pone es aproximadamente de 3 litros y se va recuperondo con agua de |u
llave en volUmenes més o menos Iguales a los del ogua de destilacién que . k
va saliendo. El vaso florentino se Nena de agua pora evitor que las prlyhe¥
ras gotas da acelte se quaden adheridas a las paredes. Se prende la pa;l;ll‘lu
y se dejo que caliente el agua, uno vez que comienza a pasar el conden-~ -
sado al vaso florentino se inicia la separacién del aceite esencial, conforme
avanza la destilacién aparece aceite en forma emulsionada con el aguo, éde-,

més de Jas dos fracciones que se van separondo.
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Fig. No. B ESQUEMA DEL EQUIPO COMPLETO DE DESTILACION.



5.3

Una vez terminada lo destilacién, se prueba poniendo una cucharita a la so-
lida del refrigerante observando si no aparecen gotitas de aceite, se opoga
la parrilla y se procede a sacar el aceite del separador. Las dos fracciones
se juntan, se mide el volumen total obtenido, se seca con sulfato de sadio
anhidro y se guorda en un frasco ambar en el rofrigerador.

Se realizaron 5 destilaclones en total, para obtener igual nimero de mues-

_ tros que se analizaron posterlomente.

Andlisis del Aceite Esencial de Pimlenta Gorda Obtenido.

Unc muestra comerclal de "allspice”, aceite esencial de importacién, propor~ -
cionada por Fritzsche Dodge & Olcott de México, S. A., se utilizé como -
patrén de referencia en las determinaciones realizadas; de oqul en adelante

se hard referencia a ella como muestra FDO.
5.3.1. Determinaciones Organolépticas.

Se refieren a las coracterfsticas genercles de las 5 muestras obtenidas.
Matodo: el aspecto y el color se determinaron visualmente para el olor y sa-
bor se conté con la colaboracion de especialistas (9) (10), quienes al estar
mds fFamiliarizados con el manejo de este tipo de aceites esenciales dieron -

una descripcion més completa del aroma y sabor.

5.3.2. Determinaciones Fisicas y Qulmicos.
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5.3.2,3, Indice de Refraccién.

Se determind en un refractometro de Abbe, a 20 °C.

Método: Antes de d‘epcsitor lo muestra en el refractdmetro, se mantiene a
una temperatura préxima a fos 20 °C. Se hace circular por el aparato una
corrlente de agua, con el objeto de que el instrumento esté a la tempera-
turo deseada para las lecturos; se coloca lo muestra en los prismas limpios
y secos, se espera a que la temperatura se estabilice y se hace la lectura

(40).
5.3.2.2. = Densidad Relﬁtiva.

Su determinacidn se hizo en un densimetro digital DMA 40 Anton Paor, a
una temperatura de 25 °C,

Método: Se mantlene el aparate a 25 °C haclendo circular una corriente

de agua por él, .se Inyecta en la celda agua destilada, una vez que la -
temperatura se estabiliza, se toma la lectura del periodo del agua que da
el instrumento; se saca el agua, la celda se seca y enseguida se inyecta

el aceite esencial, nuevamente ol estabillzarse la temperatura se toma la

lectura de! periodo del aceite.
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Calculos:

d Y
a 1 - a _._ac

]
« o
]

ag

Donde:
dac = Densidad del acelte esencial,

dag = Densidad del agua.

awc = Pariodo del aceite esencial,

Tug = Periodo de! ogua.

A = Constante del oporato o una temperatura determinada.
5.3.2.3. Rotacién Optica.

Se midié en un polarimetro a 20°C, empleando una celda dv 10 contimetros
de longitud,

Método: Se enclende la fuente luminosa, se espera a que alcance una buena
luminosidad; se llena la celda de aceite esencial previomente Hevado a uno
temperatura de 20 °C, evitando qua queden burbujas de aire, se coloca la

celda en el polarimetro y se toma lo lectura de rotacidn dptica (42).
5.3.2.4. Solubilidad en Etanol.

Método: Un mililitro de aceite esencial se coloca en una probeta de vidrio

de 25 mililitros con tapén esmerilado, se introduce en un baflo a 20 °C, -
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se agrega etanol, ol 70%, gota a goto de una bureta hasta disolucién del
acelte, cuando se obtiens una soluclén |fmpida se anota el volumen de -
atanol, se continba la adicion hasta un volumen maximo de 20 mililitros,

agitando vigorosamente después de cada adicién (43).
5.3.2.5. Contenido de Fenoles.

Método: Se empled el método de la AOAC (27) que concuerda con el pro-
puasto por Guenther (23); se basa en que los fenolas reaccionan con los =
hidréxidos de sodio y potasio dando lugar a fenolatos solubles en ogua, ya
que las sales de potasio de muchos fenoles son més solubles que las corres~
pondientes sales de sodio, el hidréxido de potasio se prefiere (23).

2 mililitros de acelte, exactamente medidos se colocan en una probeta. de

© 25 mililitros con graduaciones de 0.5 mililitros, se le afiade 20 mililitros -
de KOH al 3%, se ogita por 5 minutos, se callenta en bato de agua a ebu-’
icién por 10 minutos y se deja enfriar o temperatura ambiente, Cuondo los
dos {fquidos se separan, se mide el volumen de acelte residual.

Calculos:

M= Ve

% de fenoles = x

Donde:

h
]

volumen iniciol de aceite (ml).

Ve volumen residual de aceite (ml).
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5.3.3. Espectroscopia de Infrarrojo.

Este andlisls representa un estudio cualitative del acelte esencial, mds bien
aplicado con fines comparatives que de identificacién,

Todos los espectros fueron obtenidos en un espectrofotdmetro de infrarrojo =
Pye Unicam SPI 100; la absorcién de las muestras se determind de_ 4000 o
400 el bajo la forma de pelfevla liquide, en celdas do 0.025 mm. de
bromuro de potasio, salvo cuondo se especifique otra cosa.

Matodo: Se oboluvieron los espectros de los 5 muestras de acaite esenbiul’-:'f
producido en el laboratorio y el de la muestra FDO, se compararon para
detectar las diferencias existentes. Al no encontrar publicado en la literatu-
ra el espectro del aceite completo, la asignacién de las bandes e realizé
por comparaclén con los espectros de infrarrofo de los componentes puros in-
fonnadqs en la literatura (15) (51) (54). Se onalizaba bandt;n por bando el -
espectro de cada componente con el de la muestra FDO, onotando las que
no se sobreponen y aquellos en las que estan contribuyende mds de 1 compo-
nente, haciendo lo mismo para cada compuesto; se eligieron solo aquellos
que pueden encontrarse en el aceite en ‘unu proporcidn considerable como
para contribuir significativemente ol espectro total, éstos fueron: eugenol,
metil eugenol, cariofileno, 1,8 cineol, aterpinec!, Ycadineno y p-cimeno.
En el caso en que las bondas oparecen redondeadas, o muy anchas, éstos

no pueden ser convenientemente identificadas y la asignacién no es total-
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mente definitiva.
5.3.3.1. EHliminacién Selectiva del Eugenol.

Dado que, segin la composicidn del aceite de pimienta informada en-la li-
teratura (3.4.3.), el {nico fenol presente es of eugenol, se realizd la eli-
minacién selectiva de éste, para estudiar el espectro de la fraccién resul-
tante. Se escogld la reaccién con KOH, que forma fenolatos solubles en = .
agua y permite lo separacién de la fase aceitosa. L
Método: Similar ol empleado por Veek y Russel! (53) para la eliminacién - k
“-de eugenol en aceite esencial de hojas de pimienta. Se realizé con una de
las muestros del acaite obtenido. Se colocan 2 miltlitros de aceite en un =
vasito de precipitados y se le agregan 2 mililitros de hexano y 7.5 milili-
tros KOH 2N, se agita con agitador magnético por 5 minutos aproximada--
mente, se posa el contenido del vasito a un embudo de separacién pequefio

y se deja reposar la solucién pora que se separen las dos fases, se recoge la
fase orgdnica que se emplea para sacar el espectro; en este caso, el espec-
tro se obtuvo usando una celda da 0.1 mm, de bromuro de potaslo con una

i

celda de referencio de 0.05 mm. de bromuro do potasio contenlendo hexano.
5.3.3.2  Adicién de Metil Eugenol.

Se aftadié a 2 mililitros de aceite esencial de pimienta, mezcla de las 5 -

muestras obtenidas, metil eugenol en un 5%, paro comparar el espectro =
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resultante con los anterfores, se corrid en las mismas condiciones ya menclo-

nadas.

5.3.4. Cromatografia en Fose do Vapor.

L]
Todos los cromatogramas fueron obtenidos bojo los sigulentes condiclones de

.

operacién:

Aparato: Varian Aerograph 2440-10, con doble detector de ionizaclén de =
flama e integrador electrénico acoplado Varian CDS 101,
Doble columna: longitud, 3 metros.
Didmetro, 3 mm. (1/8")
Fase estacionaria: SE-30 al 15% en Chromosorb WAW DMCS malls 100120,
Gas acarreadors Nitrdgeno. -
Tamafo de la muestra: 0.2 41,
-Temperatura del inyector: 190 °C,
Temperatura del detector: 250 °C.
Flujo de! gas acarreador: 30 ml/min.
Atenuacién: x 14, x1.
Programacién de la temperatura: De 75 ° a 250 ° C, a 4 ° C/min.
Velocidad del papel: 4.23 mm/min. (10 “/hr.).
Método: Con los cromatogramas de las 5 muestras y la FDO, se enumeraron

los picos en uno de ellos (muestra No. 1), se normalizé esta numeracién en
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todos los cromatogromas para hacer corresponder los picos y de acuerde con
la informacidn proporcionada por el Integrador, se establece lo comparacién
del porcentaje relotivo de Grea da los diferentes picos. Posteriormente, se -

mezcloron los 5 muestras y se corrid el cromatograma de la mezcla.
5.3.4.1. Indices de Retencién,

Con propdsitos de identificacion se calcularon los indices de retencién de -
los componentes del aceite esencial, para ésto, se inyecté ol cromatégrafo
una mezcla de hidrocarburos Co - C‘q junto con una muestra de aceite, la
No. 1, en una proporcién 1:4. Los hidrocarbures forman la “rejilla” que nos
va a pemitir determinar los Tdices de retencidn, se marcan los puntos que =
correspondan a los picos de cada uno de los componentes de la mezela y ~
estos puntos se pasan al cromatograma del aceite solo, se trazan lineos ver-
ticales sobre esos puntos para medir las distancias de retencién, tombién se
marcan los picos del aceite y se miden las distoncias correspondlentes..
Calculos:
Como se estd trabajando con temperatura programada, los Tndices de retencién
se calculan con la siguiente formula (4.4.2,2.1.):

|6 = 100 b= Tk o o0
Donde:

Tr (x) es la temperatura de retencién del compuesto en consideracién.
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Tr(n}, Tr{n+1) son los temperaturas de elucion de las parofinas -
nomales con n y ntl Gtomos de carbono.
En este caso, en vez de temperatura de elucidn se emplea distancio de re-
tancion que viene o ser equivalente ya que estd programado un aumento li-
neal de temperatura, 4 °C/min., y la grifica se mueve a una velocidad -
constante, 4.23 mm/min. A conlinuacidn se presenta el célculo de un indi-
co de retencidn, esquematizando en la figura No, 9, parte del cromatagra-

ma para mejor comprension.

dr (n+1)
dr {x)
dr(n)

_A_M\_.jl__

2

e
l I l tiempo

pico del C9 picoNo.l  Cyp
solvente

Fig. No. 9 ESQUEMA DE UN CROMATOGRAMA.
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Suponiendo que las distancias de retencidn medidas del cromatogroma fueron:

dr(n) 43 em.

L}

di(x) = 49 em.

dr{ntl) = 61 em.

Donde: n = 9
ntl = 10

Para el pico No, 1:

| = 100 49 - 43 4 100 (9).
m e ®
1) = 933.33

Este Tndice de retencién es para SE-30, fase estacionaria que se utiliza,
5.3.4.2, \dentificacidon del Eugenol, Metil Eugenol y’Curioﬁléno.

Para confirmar la identidad de los 3 principales componentes del aceite esen-
cial de pimiento, se hicieron, en el coso de eugenol una substracéién selec-
tiva, para el metil eugenol ypcariofilenc una adicién.

Método: El eugenol se elimind en la misma forma que para el caso del infra-
mojo, (5.3.3.1.), o sea la reaccion con KOH 2N del acsite disuelto en un
volumen 1gual de hexano, se corrid al cromatograma de la fase orgénica.

El método de adicién empleado para los otros 2 compuestos se realiza, adi-

clonando por separado, 5% de metil eugenol y 3% de peariofileno a2 muestras,
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mezclo de las 5 obtenidos. Se prepararon 2 mililitros en cada caso y los cro-

matogramas se obtuvieron bajo los mismas condiciones que los anteriores.
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RESULTADOS.

Tabla No. 2 Anédlisis de la especia.

Muestra Pimienta de Jamalca
(e)
Cenizas % 5.19 15 - 3.6
Humedad % 10.50 3.2 - 58
Pérdida por desecacién % 12.60 9.6 - 133
Aceite esenclal (ml/g) % 2.00 28 - 5.0

{a) Valores informados en la fiteratura (52).

Tabla No. 3 Principales caracterfsticas de las destilaciones realizadas.

Muestra | Carga | Volumen de | Tiempo | Aceite Rendimiento| Eficlencia de
oguo (a) (b) [|esencial (c) (d) recuperacién {e)

No. | Kg. L Hrs. ml. % peso/peso %

1 2,0 9.30 10.00 20.5 1.036 51,26
2 2,0 7.45 8.25 19.60 0.997 49,00
3 1.4 13.40 11.66 4.3 0.311 15.35
4 2,0 8.30 9.25 8.8 0.946 47,00
5 2.0 5.70 7.00 12.5 0.625 31.25

{a) Se refiere al volumen de agua que se recupera ogregéndola al destilador, més

el agua inicial que se pone, equivale aproximodamente al agua de destiluciéq
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gastada,

(b} E tiempo se mide desde que Inicla la destilacidn, sin contar el que»'turdd Ii‘\l;k., N

talmente en calentarse el agua.

{c) E ocahe ennciol se refiere a la contidad obtenida, al unis fos' dos frocclonn. ¥

(d) El rendimiento real, se refiere a o cantidad en grumos de aceite obtonldo, por‘ :
cada 100 gramos de muesh'a. i

(e) La eﬂciencla de recuperocion se culculn tomondo_en cuentu que la mmma

contiene 2% de aceite esenclial, o sea que 2 mi. por cada ‘lmkgrms‘dl vp‘

mlenta corresponden al 100%.

Tabla No. 4 Propledades orgunoleptlcos del aceite esonclul deo pnm(entu gorda ob' 1
nido. ) R

Aparlencia: Liquido que no presenta residuos sdlidos precipitados, ni ogs.

Color: Iniclalmente amarillo claro, con ol tiempo se va oscurociondo !
a un color café rojizo.

Olor: Caracterfstico, difiere de la muastra FDO, en que presenta -
notas mds secos y cdlidos, del tpo cariofileno, que da como
esultado uno mayor fuerza en su nota de sallda; la musstra
FDO presenta notas més parejas que us.emeiun més ol aceite

de clavo.

Sabor: Presenta un scbor que es mas “fuerte", seco y célido que el
de la muestra comercial FDO.




w T&:IoNo. 5 h‘opiedédes fficas y quimicos del ucﬁye ,chﬁl deplmic i

Muestra Densidad Rotacién o Indice de |
i - relativa bptica ~refraceién - |-
25°C 20°C - 0%C
1 oo 1.0475 -0 15356
\ ©one -1.0 5w | e
2 1.0080 - -0 Casasst L
3 042 5248
4 - 1.0069 Sa [ use s es
5 11.0003 N3 s | s
, Especifica- o Ao
clonest . ~ | 1.018 - 1.048 Oa-4 | 1.5270-1.5400 |-
: S&Iubl“dod:

-Acelteobtenido. Soluble en 1.4 volimenes de stanol ol 70%,.

‘ Muestra FDO. Soluble en 1.1 voldmenes do etonol af 70%. ,

Tobla No, 6 Asignucién de bandes al espactro de lpfrurrolo. de'la muem_'é 'FerO.

Absorcidn

fem")
3550
370

3085

eugenol

Compuestos.

sugenol + #terpineol.

eugenol + metil eugenol +pearlofilenc + ¥codineno




Absorcidn Compuestos.

{cm) ' N

3070 h eugenol +  ¥cadineno.

3018 eugenol + ¥cadineno. » . :

2975 sugenol + metl eugenol +#erpineol + id_:dimnb + l,é'dnooll.- i

2950 eugenol + metil eugenol + p-cimeno +pcarlofileno + I,B cir‘\ookl‘,kb 7_

2920 : euéuml + p-cimeno + Harpiﬁeol. i R

2850 ’eugenol + metil eugenol +pcorlofileno + Ycadinano. A »

2075 eugenol ‘ ‘

1850 “eugeno! + metil eugenol,

1655 h p-cimeno + Y-codineno.

1640 eugeno! + metil eugenol +pcariofileno + ¥cadineno, .

1610 » eugenol + metil eugenol. ‘

1520 eugenol + metil eugenol,’

1470 eugenol + metil eugenol + Ycadineno,

1455 eugenol + metil eugenol + p-cimeno + ¥cadineno +karioflleno + " ~’
1,8 cineol. ’ . -

1436 eugenol + «terpinecl + Yeadineno.

1370 eugenol +eterpineol +caricfileno + 1,8 cineol.

1270 eugenol + metil eugenol +pcoricfileno + ¥cadineno.

1240 augeno!l + metil eugenol.

1212 eugenol + 1,8 cineol.



Absorclion Compuestos,

lem )
1200 h . eugenol, _
180 h -~ eugenal + metil eugenol +pcorloﬂ|eno.
1152 A beugenol + moﬁl ougenol + - terpineol + 1, 8 clneo|.
- N25 . eugenol : e
\(BB - eugenol + me|;i| eugenol + 1,87' clneol. ‘
995 - eugenol + metil eugenol + 1,8 cineoli . -
950 genel + metil ,; ol I
“N5 eugeno! + metil euganol +e 'erplnaol + curioﬂleno + i ccdineno
850 eugenol + metil sugenol + lcadineno + 1, 8 clnaol.’ﬂ i
818 eugenol + metil eugenol + dterpineol + »P'c!meno.v e
795 eugenol + d-terpineol + t-cadineno, -
765 h metil sugenol.
745 eugenol + metil eugenol.
720 eugenol + metil eugenol + p-cimeno.
48 eugenol + p-cariofileno.

h = hombro,
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Tabla No. 7 Comparacién del porcentajs relativo de drea, de los plcos cromato- ; »

grdficos para las diferentes muestras.

Muestras

Fico No. | 1 2 3 4 5 Mezcla | FDO
% % % % % % %
) 0 - - - - - .
2 2 I N A A T YR B
3 a o .03 20| .27 8 08
4 8.30 | 7.29 | 4.00 | 8.6 [10.59 8.30 . | .08
5 35 ] 35 | .19 | .52 | .e0 43 2l
6 7| 83 | 44 | s | .82 oS0
7 |'545 | 452 | 3.75 | 5.74 | 6.21 5.41 AL
8 30 | .25 21 37 | 4 Al .04
9 .04 | .91 | 1.06 | 1.23 | 1.34 1.09 24
10 02 | .00 - 02 | .02 .00 -
M R 02 02 | - 0z -
12 06 | S| .4 6 | .58 53 7
13 2.29 | 2.0 | 2.5 | 2.31 | 2.24 2.29 KD
14 ;| .02 .03 02 | .02 .02 5
15 02 | .02 - 0 - .02 -
16 07 | .07 04 o7 | .07 07 -
17 02 | .02 - 0| .0 01 -
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Muestras

Pico No. 1 2 3 4 5 Mezcla
% % % % % % . %
18 .02 .02 02 .0 01 .02 -
19 54.57 |57.28 | 49.02° |52.65 l47.12 53.58
20 18.82 {1948 2510 [18.79 [23.13 19.97
2 20 a9 42 2| .20 22
22 3.45 1303 | 628 | 3.84 | 3.4 3.53
2 70 | .63 | 1,25 8| .66 .70
2 a5 | a7 | a0 A6 | .15 RY]
25 1.0 [ 77 {39 [t | .73 83
2 07 | .04 .06 .08 | .05 4
27 a7 | o.a2 N 38 | .33 .33
2 20 | s .35 20 1 5 .14
29 20 | 16 .38 22 | a7 16
30 47 | .38 86 51| .40 .39 .34
3 09 | .02 .20 2.0 .01 -
2 a2 | 4 .24 a0 4 -
33 .0 | .04 08 07 | .04 .04 -




Tabla No. B

Identificacién de compuestos por Tndice de retencién.

Pico No. Mezcla Indice de reten- Indice de reten- Compuestos /
% clén calculado clén publicado probobles .
‘ - - - - ;
2 .06 933.33 940 «pinenc
3 8 944,44 950 thujerio
4 8.30 983.33 B 4| Fplnemo + mirce= |
5 43 1008.82 1002 éfelondreno =
6 .6 1023.52 1018 p-cimeno
7 5.4 1035,29 1029 1,8 cineol + limo
neno
8 31 1058.82 1055 ¥-terpineno
9 1.09 1091.17 1086 linalol
10 .01 127.77
n .02 1144.44
12 53 \77.77
13 2.29 186.11 183 a-terpinec}
4 .02 1213.33
15 .02 1226.66
16 07 1236.66 1238 chavicol
7 .0 1280.00 i
18 .02 1306.66
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Pico No. Mezcio Indice de reten~ Indice de reten- Compuesta
% clén colculado cién publicado probobles
19 53.58 1346.64 1344 sugenol
20 19.97 1380.00
21 22 1414.28
22 3.53 145214 1430 carlofileno
23 70 1489.28
24 Jd6 1496.42
25 .83 1519.23
2% 24 1576.92
27 .33 1608.33
28 14 1633.33
29 .16 1658.33
30 .32 1475.00
31 .01 1737.50
32 14 1766.66
33 .04 1830.76
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7. DISCUSION,

Lo pimienta gorda analizada presenta diferencias notables con respacto a o
pimlenta do Jomalca, tiene un alto contenido de cenizas y humedad y un

bajo contenido de aceife esenclol, como puede observarse en la tabla No.
2; es razonable encontrar este tipo de diferenclas en cultivos do’ diferentes
regiones, ya que la calidad del producto depende, entre atros fc;tores, de
la zona de produccién, o sea del climo, suvelo, técnicas de cultivo, tempo

de cosecha, etc. Ademds es de tomarse en consideracidn que la muestrg -

fus adquirida fuera de temporada.

- Por lo que respecta o lo obtencién en el laboratorio del aceite esencial, el
rendimiento de fa destilacién es bajo, por no recuperar el aceite emulsiona-
do en el agug; esta recuperacion se tratd de hacer en varias formos, se pro-
bé saturar el ogua con cloruro de sodio y meterla ol refrigerador, redestifar-
la o exiraer el acaite con éter de petrleo, pero ol no obtener resultados
satisfactorios y que la porcidn recuperada podria ofectar desfavorablemente -
la calidad del aceite, se decldié desechar definttivamente el ogua de des-
tilacién y trabajor {nicamente con el aceite recuperado del separador. E -
rendimlento tombién depende de ofros factores, el excesivo humedecimiento -

del material produce aglomeraciones e impids el paso uniforme del vapor, dando
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7.

DISCUSION,

Lo pimienta gorda analizada presenta diferencios notables con respecto a la
pimienta de Jamaica, tiene un alto contenido de cenizas y humedad y wn
bajo contenido de aceite esencial, como pueds observarse en la tabla No,
2; es razoncble encontrar este tipo de diferencias en cultivos de diferentes
regiones, ya que la calidad del producto depends, entre otros Fc;:tores, de
la zona de produccidn, o sec del clima, suelo, técnicas do cultivo, Hempo

de cotecha, etc. Ademds es de tomorse en consideracién que la muestra -

fué adquirida fuera de temporada.

Por fo que respecta a la obtencién en el laboratorio del aceits esencial, el
rendimiento de la de;sﬁiqcién es bajo, por no recuperar el aceite emulsiona-
do en el aguo; esta recuperacién se tratd de hacer en varias formas, se pro-
bé saturar el agua con cloruro de sodio y meterla ol refrigerador, redestiiar~
la o extraer el aceite con étar de petrleo, pero al no obtener resultados
satisfactorios y que la porcién recuperada podria afectar desfavorablemente -
la calidad de! oceite, se decidié desechor definitivamente el ogua de des-
tilacién y trabajor inicamente con el aceite recuperado del separador. EH -
rendimiento también depende de otros factores, el excesivo humedecimiento -

de! materlal produce aglomeraciones e impide el paso uniforme def vapor, dando
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un bajo rendimiento; ésto ;;robablemente sucedié en la muestra No., 3, Tu;

bla No. 3, donde se obtuvo muy pocs contidad de aceite; en este cato as-
pecial se tuvieron problemos ademés en la separacidn, ya que se adhirié el

acelte a los paredes del separador, por lo que al trater de recuperarlo hubo
pérdida notable.

Un estudio més o fondo del proceso de destilacion y de la recuperacion del
acelte émulslonodo se considera convenients, pero sale de los ob]eﬂvos tra=

zados en el presente trabajo.

Del ondlisis del aceite obtenido en el laboratorio, tablas No, 4 Y 5, s pue- :

de notar que éste presenta clertas diferenclas con respecto a la muestra FDO

'y u tus especificaciones; en generol las muestras tienan wia menor densidad
e indice de refraccién y son menos solubles en etanol ui 70%, lo anterlor es s
indicativo de que posiblemente hay un mayor contenido de terpenos l'\idrocorA-k B
bonados en ellas. Estas caracterf=ticas hacen que el aceite no substituya to-
talmente al “allspice” de importacién, sino sdlo en un cierto porcentaje, por

lo que su precio en el mercado serfa inferior ol de éste.
.

El estudio comparativo por espectroscopia de infrarrojo de las muestras, nos
permite observar, que como se esperaba, hay un predominio en los espactros
de los bandas correspondientes al eugenol, que se encventra en un porcenta-

je notablemente mayor o} de los demds componentes y que enmoscara las bon-



dos caracterlsticas de los otros e Impide sacar conclusiones definitivas en
cuonto o composicion. Este predominio del eugenol se puede advertir en la
asignacion de bondas realizada para el espkcfro de la muestra FDO, tobla
No. 6, osignacion hoﬁha de acuerdo a la forma como lo sugleren Bellanato

e Hidalgo en su ;abra “Infrared Analysis of Essential Otls® (4).

Los espectros de las muestras No. 1 a 5, figuras No. 10 a 14 respectivamen-

te, no presentan diferencias importantes entre si; los encontradas con respecto

al espectro de la FDO, figura No. 15, son muy pocas, 18 uﬁmcio la cpofi- o

cién de pequefios bandos a 1595 cm* , 1340 an' , 1080 cm*' y el aumento
de la banda a 765 cm™, en los especiros de las muestras 1, 2 y 4, mis ném; :
ble esta diferencia en los de las muestras 3 y 5; el resto de las bmd@ opare=
cen en la misma posicidn. Estas diferencias pueden atribuirse a que el aooite‘
de las muestras 1, 2y 4 tengon un oﬁntenido relativamente menor de euganol

y ain menor los 3y 5, por lo que en estas regiones especificas del espectro

se puede apreciar bandas de otros componentes, principalmente metil eugenol,
ésto se ve reforzado por el hecho de que la intensidad de los bandas més ca-
‘racterfsticas de eugenol es menor que en el espactro del aceite FDO.

El que las bondas a 1595 em-* , 1340 em™*y 765 cm’ correspondon a metil -
eugenol es mejor apreciado por el hecho de que en el espectro del aceite ol
cual. se le adicioné 5% de metil eugenol, figura No, 17, aparecen precisa~

mente con una mayor Intensidad,

73



En el espectro de la figura No. 16, que corresponde al aceite esencial - de|
cual se ha eliminado el eugenc;l, es muy notable lo disminuclén de la bands -
a 3550 em”. correspondiente ol OH del eugenol, sl como la disminucién de
las bandas a 1610 em™'., 1125 cm'., y 820 em’,, caracteristicas del mismo
compuesto, lo que muestra que la a‘llminaclén es casi cucnﬂtaﬂvo;‘predanlnun
ahora los bandas del metil eugenol y se pueden opreciar otros bandas corres-:

pondientes a otros compuestos.

En cromatograffa en fase de vapor, de la comporacién porcentual que oparece.
en la tabla No, 7, puede verse que las muestras 1, 2 y 4, figuras Nos. 18,
19 y 21, presentan una relacidn porcentual muy parecida, la 3 y 5, figuras
Nos. 20 y 22 difleren poco de estas, la mayor diferencio se encuentra al =
compararlas con la muestra FDO, figura No. 24, que presenta un porcentaje
superior del componente principal eugenol, por lo tanto, un porcentaje rela-;
tivamente menor de los demas compuestos, especiolmente de los que emergen
primero de la columna; se estd usando una fose estacionaria no polar SE-30,
donde los compuestos se separan mas o menos de acuerdo a su punto de ebu-
Iticidn, por lo que la primera fraccién corresponde o los monoterpenos de ba-
jo punto de ebullicion. Pcr Tndices de retencién, tabla No. 8, se observa que
estos compuestos corresponden a monoterpenos tanto hidrocarbonados, &y 4 pine~ ’
no, mirceno, «-felondreno, ¥-terpineno, etc., como oxigenados, 1,8 cineol, -

linalol, a-terpinecl, etc. Lo que indica que el aceite esenclal de pimienta -
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obtenido en el laboratorio, es mds rico en esta fraccién monotetpénl'ca,
Finolmente, -s8 comprobé que el pico No. 19 es eugenol, ya que en el cro- =
matogroma obtenido del aceite del cual se ha eliminado aste compuesto, fi- =

= gura No. 25, se aprecia una notable disminucién de este pico. lguulrﬁ.nh‘ :

se comprobd que los picos Nos. 20 y 2 corresponden a maﬂl cugonol y
‘ f-curlofileno respectivemente, “por la adiclén de estos oompueﬁos ‘al- ueolll
ﬂguros Nos. 26 y 27, en estos cromuk;granns no es muy upreciuble ol au~

_mento de los picos correspondwntes, sino mds bien se ve una dismmuclon‘de

los. demés” picos presentes; se detectd ese aumento ‘de |_os,dqtos prdporéloopdo;

por -el integrador electrénico.
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8. CONCLUSIONES.

- le=  La muestra de pimienta gorda analizada tiene un contenido de aceite ‘esen-

ciol del 2% y es de una calidad inferior a la plml’ento de Jomaica,

2.~  Los caracteristicas organolépticas, fisicas y quimicos del aceite enndgl ob- -
tenido, difieren de los de lo muestra comercial y de las espe-clfl.cnclom{ﬂp g

SU norma,

3.~ Por sus propledades, el acelte obtenido no substtuye ol aceite de Importa=
cidn, -sino sélo en un determinado porcentaje, por lo que su p_feclo en'el -

mercado serfa Inferior of de éste.

4,- La diferencia principal encontrada entre el acelte obtenido y la muestra co;-~l
merclal, es que el primero es més rico en la fraccidn monoterpénica, con un
contenido menor de eugenol.

.

5.- Por el contenldo do aceite do la pimienta analizada, el rendimiento de la
destilacién y la calidad del aceite esencial, que no podric competir en el
mercado intemacional, no se considera convenlente su produccién, bajo es-

tos condic’ .es.

6.~ ' Es importante sefialar, que queda la posibilidad de buscar nuevas muestras asi

como estudier otros aplicaciones posibles del acelte que justificaran su produc-

clén,

7%
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10. APENDICE.

Espectros de infrarrojo y cromatogromas de los muestros de aceite esencial de

pimienta gorda.
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