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1. INTRODUCCION

-1 HISTORTA DE. TMON

Parece ser que ninguna especie del grupo de los
agrios fué originaria del nuevo mundo. Cristobal Colén en su
segundo viaje a América en 1493, introdujo en Haiti la
naranja, la cidra y el limén; mientras que en Asia menor y
Europa fueron introducidas por los &rabes. En ésta &poca
estas especies estaban bastante difundidas en los cultivos
del viejo mundo, particularmente en Espafia, que habia tenido
mucha influencia &rabe.

Las semillas y las plantas traldas por Colén parece
ser que provenian de las islas Canarias. La primera planta
citrica 1llegé al continente americano en 1518 y es en
Florida donde el cultivo de los agrios adquiere por primera
.wvez una Iimportancia comercial. Esta reglén estaba ya
relativamente poblada y las <condicionas ecoldgicas
favorecian el desarrollo de los frutos. Enseguida los agrios
se difundieron a partir de las costas del Mar de las
Antillas y del Golfo de México llegando finalmente a
California. En lo que a América del Sur, se cree que las
diversas especies de citricos fueron Iintroducidos por los
portugueses, mientras que en la parte meriodional del
continente americano fueron las misiones jesuitas quienes
contribuyeron a la difusidn de los agrios (35).

La lima (Citrus aurantifolia Swingle) como también
se le conoce al limdn mexicano es probablemente originaria
del Archipiélago Malayo. Como la naranja amarga y el limén
verdadero, fué introducido en FEuropa por los &rabes Yy en
América por navegantes espaficles y portugueses.



5in embargo, el eminente espacialista en aceitas
esenciales, el Doctor E. Guenther (16), opina que es posible
que los polinesios atravesando el Pacifico 1lo hayan
introducido en la costa Oeste de América, dicha hipétesis,
explicaria la gran abundancia de limones variedad cCitrus
aurantifolia Swingle en las selvas y los espacios poco
explorados de América Central y la parte norte de América
del Sur, particularments del Pacifico.

En México, el &rbol del 1imén era conocido en estado
semisllvestre en la costa del Atl&ntico, antes de que fuera
plantado en los alrededores de Acapulco de donde eran
exportados a la cludad de San Francisco, Estados Unidos de
Norteamérica alrededor de 1875 a 1910. Hasta que estalld la
Ravolucién en México y los barcos norteamericanos dejaron de
tocar Acapulco. Pero fué en 1917, cuando se normalizaron
las exportaciones provocando la extensién y el inicio de
plantaciones en Colima y Michoacén, desde donde los frutos
eran enviados a los Estados Unido por ferrocarril. En el
peribdo de 1928 a 1945 se extendieron tanto las plantaciones
en Colima, llegando a ser el estado productor m&s importante
del pais (18).
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Bot&nicamente hablando, exlsten en México tres
variedades de limén dentro del género Citrus y que
pertenecen a la familla de las Rut&ceas, las cuales son :

* Citrus aurantifolia Swingle (Limbén Mexlcano) .
* Citrus aurantifolia Persian (Lima persa).
* Cltrus medica Lemon Limn (Limbn Eureka).

E1 fruto del Citrus aurantifolia Swingle es el mis
abundante en el pals, representando aproximadamente el 87%
(7) de la produccién total a nivel nacional, aunque el
cultivo de las otras variedades de limén han venido
recibiendo impulses en los Gltimos afios en México.

El lim6n mexicano o lima agria es un fruto que  se
cultiva en clima tropical, presentando como caracteristica
cierta redondez, tamafio pequefio o mediano, céscara delgada
de color verde intenso, tiene un fuerte aroma y una gran
cantidad de jugo (2).

La variedad Citrus aurantifolia Persian o la lima
persa, es un fruto de tamafio medio o grande, redondo y
verde, que se cultiva cada vez mis en los estados de
Veracruz y Oaxaca. Proviene de injertos en patrones de
1imén agrio y por camblos genéticos carece de semilla. Este
fruto ha tenido una excelente aceptacion en el mercado
nacional por su presentacién y precio competitivo ante el
1imén comGn o mexicano (8).



La variedad Eureka (Citrus medica Lemon Limn), se
cultiva también en los estados de Veracruz y Oaxaca, siendo
un fruto de color amarillo, de tamafio mayor, forma ovalada,
aroma débil y con escaso contenido de jugo; es un fruto muy
semejante al que se cosecha en clima mediterr&neo (8).

Dado el éxito que han tenido tanto el limén Persian
como el Eureka en el mercado nacional interno (sobre todo
este Gltimo), podria pensarse que ambos son objeto de
promocién para intensificar su produccién; sin embargo, su
desarrollo en las principales zonas productoras del pais
todavia se encuentran en plan de experimentacién (34).
Ademé&s los citricultores no se encuentran convencidos a la
aéeptacién en el mercado interno de estas varledades, pues
saben que el aceite que se obtendria del limén no tendria
las caracteristicas que posee el limébn comfin o mexicano, y
attn m&s temen que por afectos de la polinizacién se pierdan
las caracteristicas propilas del limén mexicano, debido a lo
carcano de las plantaciones.

El1 1limén mexicano (Citrus aurantifolia Swingle) es
uno de los frutos citricos mas importantes que produce
México (7). Esta wvariedad es también conocida como lima
debido a que se trata efectivamente de una lima &cida. Este
fruto es muy buena fuente de aceites esenciales, de é&cido
ascérbico, de &cido citrico y de pectina entre otros
subproductos (36) .

El1 limonero es un cultivo perenne que requiere de
clima caliente entre 24°C a 40°C, humedad ambiental de 75-
80%, suelos profundos blen drenados y de baja capa freatica .
para que no afecte al sistema redicular del &rbol (4).



En el decenio de los 40s (37) el cultivo del
limonero en México se 1inicié como actividad econémica,
alcanzando volGmenes comerciales de importancia. Su
desarrollo se inicid por decisiones de los agricultores que
previeron para el fruto un futuro brillante como
consecuencia de los atractivos precios que logr6 en el
mercado  internacional su principal derivado: ACEITE
ESENCTAL,

Al principio las plantaciones se practicaron en
forma anérquica o intercaladas con otros cultivos, en zonas
con suelos y climas inadecuados, en lugares mal drenados y
altamente susceptibles a plagas y enfermedades.

Si bien, todavia es comin encontrar una mala
asociaciébn de cultivos, sobre todo en los estados de
Pacifico sur; algunos citricultores emplean ya técnicas
modernas: siembras apropiadas, mejores sistemas de riego,
obras de drenaje, campafias fitosanitarias, aplicaciones de
fertilizantes, etc (28).
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Desde el punto de vista de clasificacién botéanica,
el limén mexlicano (Citrus aurantifolia Swingle) pertensce a
la ramilia de las Rutéaceas, al género Citrus y a la especie
aurantifolia (35). Fitoldgicamente hablando, el 1limén
mexicano es una lima variedad mexicana, que de acuerdo a las
caracteristicas boténicas del género Citrus, el 1limén
mexicano presenta las sigulentes propiedades:

A) Hojas dotadas de gléndulas, persistentes,
aparentemente simples (en realidad compuestas de hojas
unifoliadas), insertadas sobre pedinculos m&s o menos alados
o emarginados, las alas generalmente se articulan a las
hojas y al tallo.

B) Bspinas por lo general presentes, nacen
solitarias en las axilas de las yemas foli&ceas.

C) Flores en racimos o raramente solitarias en las
axilas de las hojas, 6 en pegueflas cimas o paniculos
laterales 6 terminales, blancas & con manchas purpfireas en
los botones; de 5 pétalos (raramente de 4 & 6) gruesos,
alargados en forma de cinta o correa.

D) En la base numerosos estambres, de 16 a 60,
aunque gencralmente de 20 a 40 (por regla general el nfmero
de estambres es cuando menos 4 veces el nlimero de pétalos).
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E) ovario con 8 a 15 lé6culos, con estilo prominente
y caduco, conteniendo tantos conductos como léculos tiene el
ovario.

F) Fruto en hesperidio, globulos, oval u oblonga
esferoidal; los gajos llenos de una pulpa jugosa compuesta
de sacos jugosos, semillas de una a ocho en cada gajo de
forma oblonga de 6.3 a 18.8 mm de largo.

G) Cotiledones carnosos y gruesos, genralmente con
varios embriones que se forman a semejanza de yemas
originadas del tejide nuclear de la planta.

Paro siendo el 1limén mexicano de la especie
aurantifolia, tiene también como caracteristicas: frutos
ovales, a menudo con pezbn pequefio, de 25 a 37.5 mm de
dismetro en su eje menor, de color amarillo verdoso cuando
estén maduros; de céscara delgada y lisa, flores pequefias y
hojas también pequefias, dentadas de color verde palido en el
haz, m&s o menos terminadas en punta, obtusas espinas cortas
y- muy puntiagudas.



3 ICION_QUIMI 'L, LIMON ICANO .

Considerando su composiciébn quimica, se ha podidb
raevelar el alto poder nutritivo del fruto. cabe mencionar
que la composicién del 1limén no sélo varia de acuerdo con
las variedades boténicas, sino tamblén por las practicas de
cultivo y el estado atmosférico, el grado de maduracién
antes de la cosecha y las condiciones de madurez posterior,
la cual es fuertemente influenciada por las condiciones de
almacenaje. No obstante se pueden presentar algunas
generalidades, en donde 100 gr de pulpa posee en base hfimeda
(18) ¢

'~ 30 calorias.
- 1 g de protelna.
- 0.2 g de grasa.
~ 9,2 g de carbohidratos.
- 55 -mg de calcio.
- 23 mg de fbsforo
- 1.48 mg de fierro.
- 0.06 mg de tiamina.
- 0.03 mg de riboflavina.
- 0.2 mg do niacina.
~ 42 mg de Acido ascérbico (vit. C).
- 38 mg de &cido citrico. ‘



Por la acidez que presenta el lim6n mexicano, es
entre los citricos el fruto que presenta mayor valor en
cuanto acidez y por lo tanto sus aceltes esenciales y sus
Jjugos, poseen un aroma y sabor mas fuerte, debido a ésto y a
sus caracteristicas boténicas, el 1limén mexlcano se le
conoce  come lima &cida o agria, aunque en México es
normalmente conocido como limén comGn. En algunos palses lo
conocen como lima déndole diferentes denominaciones como
1ime, limetta, etc, pero siempre refiriéndose al mismo fruto
#Citrus W, e’

35 CCIO, N| -

Hoy en dia los grandes palses productores de limdn
mexicano son: Brasil, Peri, Haltl y obviamente México, que
de acuerdo a clfras extraoficiales y estimados por la FAQ
(6), de la cantidad total nacional del citrico limén, el
mayor porcentaje lo representa la variedad Citrus
aurantifolia Swingle; aunque existen otros palses que
también lo producen, pero en cantidades menores (TABLA 1).
Esto se debe principalmente a las condiciones climiticas que
gozan desde el punto de vista geografico.
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TABLA 1
DUCCIO 2) D IMO, IEXTCANO (7

PATIS PRODUCTOR 1986 1987 1988 1989
Africa 249 MT 399 MT 312 MT 344 MT
Egipto 67 201 120 F 150 F
sudafrica 43 49 46 * 52 *
Sudén 38 40 40 F 40 F
Norte América 1554 MT 1758 MT 1536 MT 1700 MT
México 577 695 603 * 603 *
Haits 25 26 F 26 F 26 F
Cuba 27 30 48 21
Rep. Dominicana 13 14 F 14 F 14 F
Sur América 667 MT 682 MT 755 MT 750 MT
Argentina 112 154 161 170 F
Brasil 369 357 369 360
Pert 66 87 75 242
Asia 1215 MT 1317 MT 1338 MT 1240 NT
China 720 F 106 F 111 F 112 F
India 488 500 * 550 F 450 F
Turquia 284 300 318 300
Europa 1325 MT 1606 MT 1142 MT 1388 MT
Grecila 173 189 171 166 *
Italia 156 185 267 355
Espaia 375 144 283 354
Mundial 5069 MT 5801 MT' 5136 MT 5461 MT

*
F

cifras extraoficiales.
estimacién FAO.

MT = tonelada métrica
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Actualmente, México es el principal productor de
1imén mexicano y de su aceite esencial, el cual proviene del
fruto entero o de la raspadura de la chscara del mismo,
obteniendose 3 diferentes tipos de aceite esencial de 1imén,
los cuales presentan caracteristicas sensoriales y
composicién diferentes entre sf, que son de suma importancia
para la industria alimentaria y farmacettica (4).

Muchas regiones de nuestro pais poseen las
condiciones adecuadas para el desarrollo de este citrico,
asi su cultivo ha alcanzado importancia en diversos estados
como son Nayarit, Jalisco, Colima, Michoacan, Oaxaca,
Guerrero, Tamaulipas y Veracruz.

ZONAS PRODUCTORAS DE LIMON EN LA REPUBLICA MEXICANA.

GOLFO DE

MEXICO © & %

OCEAND
PACIFICO

B zonns ProDUCTORAS
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En cuanto a lo que se refiere a México, a parte de
su localidad geografica es importante mencionar gque la
temporada de produccién del limébn mexicano se realiza
pricticamente durante todo el afio, aunque al igual que la
mayoria de los frutales de ciclo largo, presenta un periédo
de minima, media y méaxima produccién.

La méxima produceién &6 la época de temporada se
obtiene durante los meses de Mayo a Octubre, principalmente
en los estados de Colima y Michoacén, ya que en los estados
de Veracruz, Jalisco, Nayarit y Guerrero se desarrolla su
maxima produccién de Septiembre a Octubre, y en tanto que
Tamaulipas la obtlienen en Septiembre.

El nivel medio de produccién corresponde a los meses
de Noviembre a Diciembre para la mayoria de las entidades de
relevancia. Aunque puede variar de entidad a entidad,
siendo que el estado de Colima reporta ademés de los meses
coincidentes, produccién media en Marzo y Abril algunas
veces; Michoacidn en Junio, Veracruz en Julio y Agosto;
Jalisco y Nayarit en Agosto; Tamaulipas en Julio y Agosto, y
por Gltimo Guerrero en Agosto.

La época de produccibn minima &6 cuando escasea la
mayor de las veces se ublica en los meses de Enero a Abril,
aunque también varia dependiendo de la sitauclén geografica
de cada estado, por ejemplo: Colima tiene una produccién
minima en Diciembre; Michoacdn de Diciembre a Marzo,
Veracruz ‘en Mayo y Junio, Jalisco de Mayo a Julio, Nayarit
de Enero a Julio, Tamaulipas de Mayo a Junio y de Noviembre
a Diciembre y para finalizar Guerrero en Julio.
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El peribédo estacional de la produccién nacional de
1imbn mexicano se representa en la siguiente tabla 2:

TABLA 2

CICLO DE PRODUCCION DEL LIMON MEXICANO

“ ou ) reo | waR| asn] wav| o | JuL{ Aao] oo | oct | wov | o
ENTADO
cauka .| O S S 2 I PO R B -
GUERRERD . - . LI B L
Jaysco . . . - - . . e |4 + . .
[T A R R S (R P PO R I I el
navaa A R PO I P
TAsMAUUmAS PO S I A N M
Voo A . ol ], af e

PRADUCCIOR: e

§
L

WIHMA
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Dicho periédo de produccidn, permite que México sea
el lider productor mundial del limén mexicano, ocasionando

guarde clerta relacibébn con otros paises,

exportandoles

6l producto mencionado. A continuacién se citan (TABLA 3)
los diferentes paises que mantienen esta relacibn en mayor

grado (6):

IABLA 3

Pais Importador
de limén mexicano

VoltGmen(Ton) de

fruto importado en el mercado

- E.U.A. 32,121,588.5 99.0952
- Japén 259%,578.0 0.8008
- Francia 30,542 0.0942
- Belice 1,750 0.0054
- Canadé 1,165 0.0036
- No declarados 200 0.0006
- Rep. Fed. Alemana 43.9 0.0001
* Volfimen total de Limbn Mexicano en 1983:

Ton.

]
q
)

3
=]

Reino Unido @
Canadé

Paises Bajos®
Rep. Fed. Alemana

* VolGmen total de 1imén Mexicano en 1986: 33,437,202.6 Ton.

32,896,719.1 98.3836
463,275 1.3855
71,300 0.2132
4,777 0.0143
581.5 0.0017

500 0.0015

50 0.0001

E.U.A.

Japdn

Francia

Reino Unido
Dinamarca

Rep. Fed. Alemana

* VolGmen total de limébn Mexlcano en 1989: 35,690,263.0 Ton.

35,269,353 98.8068
393,991 1.1038
21,950 0.0615
4,878 0.0137

60 0.0002

31 0.0001

(incluye Islas Norman)
(incluye Holanda)

°om

Participacién (%

32,414,867 .4
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1-6.2 P TAS. 'DUSTRI,

Hoy en dia México «cuenta con 51 plantas
industrializadoras de 1limén mexicano (23) localizadas en las
principales zonas productoras de esta especie (TABLA 4).
Esta ubicacién satisfactoria de las plantas
Industrializadoras o empacadoras en todo el pals permite que
la disponibilidad de la materia prima y los costos de
transporte de la huerta a la planta manufacturera sean
bajos.

Es importante indicar que todas las plantas son
miembros de la Unién Nacional de Productores de Aceite de
Limén (UNPAL), que es el (nico organismo legalmente
autorizado para canalizar todas las ventas de aceilte
esencial de limén mexicano (4).

Cabe mencionar, que esta disponibilidad permite que
los frutos arriben al establecimiento generalmente en
camién, algunas veces en vagones a granel, o bien, a veces
se les transporta en sacos o en cajas, pero este sistema no
es estimado por las grandes plantas manufactureras por la
gran cantidad de mano de obra requerida durante ia operacién
de descarga.

Una vez recibido los frutos, pasan a una mesa de
selecciédn para determinar los de consumo fresco y los que
van a ser procesados para su industrializacién. Una vez
eliminados los daflados y clasificados, se almacenan en silos
apropiados que pueden ser grandes recipientes de metal o
madera subdivididos en compartimientos, generalmente con una
capacidad igual de 3 a 4 veces la capacidad jornalera de
elaboracién del establecimiento.
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TABLA 4

PRINCIPALES ZONAS INDUSTRIALIZADORAS DE LIMON MEXICANO
Estado de Colima 16 Manufacteras
Municipio: Tecomén 7

Colima 5

Armeria 2

Manzanillo 1

Comala 1
Estado de Michoacén 16 Manufacteras
Municipio: Apatzingéan 10

Buenavista 2

Gabriel Zamora 2

Francisco J. Mjica 1

La Huacana 1
Estado de QOaxaca 8 Manufacteras
Municipio: Tutepec 5

Huazolotitlén 1

Teotitlan del Camino 1

Chahuites 1
Estado de Guerrero 5 Manufacteras
Municiplos: Acapulco 5
Estado de Veracruz 2 Manufacteras
Municipio: Veracruz 1

Paso de Ovejas 1
Estado de Tamaulipas 1 Manufactera
Municipio: Llera 1
Estado de Jalisco 1 Manufactera
Municipio: La Huerta 1
Estado de Nayarit 1 Manufactera
Municiplo: Santlago Ixcuintla 1
Estado de Sinaloa 1 Manufactera
Municipio: Escuinapa 1
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Los silos o tolvas deben construirse de manera que
los frutos almacenados estén suficientemente ventilados y
provistos de deflectores para evitar que rueden bruscamente
& la caida de los frutos desde el punto de carga hasta el
fonde del silo, y una excesiva extratificacién de éstos
fcuando los compartimientos esté&n llenos), pueden ser causa
de mallugaduras, sufrlendo f&cilmente el ataque de hongos ¥y
microorganismos. Fl1 silo debe lavarse y esterilizarse
frecuentemente, sobretodo sl es de madera. Se debe tener
cuidado, al proyectar en la inclinacién de los deflectores y
del fondo, para permitir que los frutos rueden fécilmente en
el momento de la descarga.

El 1imbn mexicano también se emplea como materia
prima de varios productos: aceite esencial, jugo, pectina,
dcido citrico, entre otros derivados, debe ser los mas
aproplados para su procesamiento (aunque son los limones que
no se consumen en forma fresca); se necesita por lo tanto
que los frutos hayan alcanzade un grado de maduracidn, estén
sanos y sean de la variedad adecuada. Un fruto se considera
justo al puntoe de maduracién cuando su contenido de
azlcares, substancias arométicas y &cldos, es tal que se
hacen aceptable al gusto. Normalmente existe una relacién
entre lo 6ptimo de maduracién y el contenido maximo de jugo,
de azficares y de substancias arométicas, mientras el
contenido de &cidos, substancias amargas llamados taninos y
otros componentes es proporcionalmente inferior. En 1la
naranja y la mandarina, el grado de maduracibn se expresa
comercialmente como la relacibn de sbélidos solubles-acidez,
indicado generalmente con la férmula E/A; en el caso del
limén, el grado de maduraciébn no se calcula con la fbrmula
anteriormente: mencionada, debido a que el contenido de los
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dcidos es muy superior al de azficares, por tanto esta
determinacién de madurez se basa principalmente en tres
parémetros:

- Color de chscara.
- Contenido de jugo.
- Tamafio adecuado.

En general la industria procesa los frutos no aptos
para la venta en estado fresco (por manchas, defectos
fisicos) & el exceso de produccién, asumiendo asi una
funcibn de verdadera valvula de seguridad para la
agricultura. Sin embargo, la creacién de cultivos
especializados en la produccibén de materia prima con destino
a la industria, le aseguraria a esta (ltima una mayor
disponibilidad de frutos con caracteristicas constantes e
idéneas y la aliviarfa del riesgo de un aprovisionamiento
irregular.

Muchos  factores, de  hecho, influyen en las
caracteristicas de los frutos y por consiguiente, en la
composicién del jugo, como las condiciones climaticas en el
momento de la cosecha, la estructura del = suelo, las
practicas de cultivo, etc. Para cada especie de frutos,
existen variedades que dan jugos de mejor calidad con
respecto a otros y para la misma variedad hay condiciones
favorables o desfavorables para su empleo. Los frutos
excesivamente maduros, agquellos caldos de los arboles a
consecuencia de fuertes vientos y aquellos dafiados por las
heladas deberén ser utilizados con mucho culdado, de hecho,
los jugos que de ellos derivan tienen un sabor amargo debido
a su riqueza en gluc6sidos y presentan, adem&s una actividad
pectinesterdsica aumentada y una notable tendencia a la
formacidn de gelés.
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2. GENERALIDADES

2.1 AC. S. [0)

El conocimiento de los aceites esenciales citricos
data desde la é&poca en la que se conocleron los frutos, por
lo que es necesario remontarse al afio de 1500 donde se
empezaron & encontrar las primeras referencias (46) precisas
de los aceites esenciales destilados de 1imén y de naranja
menclonados por Konrad Gesner y por Jacques Besson; fué
después G. B. de la Porta en su "Magia naturalis", quién
describib el proceso de destilacién a partir de las céscaras
desmenuzadas de los dos frutos (16).

Al mismo autor se debe también una descripcién del

aceite esencial obtenido por destilaciébn de las flores de
naranjo amargo, también llamado neroli y del petit grain
(aceite esencial obtenido de las ramas verdes) se desarrolld
notablemente en la regién de Camargo, Francia que, hasta hoy
en dia conserva la primacia de esta produccién.
De notable interés es también la produccién del
petit grain en Paraguay que fué diniciado por el botanico
francés Balanza en 1873, aprovechando los bosques
silvestres, procedentes de las plantaciones de las misiones
Jesultas.

La utilizacién  industrial de 1los citricos,
considerada en su origen mas antiguo tuvo su cuna es
Sicilia, Italia con la extraccidén de los aceltes esenciales
del limén por el método "a la asponja”. El proceso requerfa
la separacidn preliminar de la cascara de la pulpa,
considerada como un producto de deshecho,; solamente en un
segundo peridédo se inicié el aprovechamiento industrial del
jugo (entonces 1llamado "agro") para la preparacién del
citrato de calcio.
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Este proceso de extraccidén del aceite por expresidn
de las céscaras data de 1700 (24), el cual consistia en
partir el fruto en mitades y separar la pulpa de la c&scara
mediante un cuchillo de forma especial para el corte. Una
vez libre de pulpa, la cdscara era lavada con agua de cal
abundantemente, para gque ésta fuera més turgente, y menos
absorbente, permitiendo una extraccidén mads completa y una
recuperacién del aceite més f&cil; la cascara se dejaba
escurrir y secar en un cesto adecuado por 3 a 4 horas.

Transcurrido este lapso, la c&scara se comprimia
varias veces, acompafiado con un movimiento rotatorio, contra
un sistema de esponjas naturales colocadas en un jarro al
cual estdn aseguradas con la ayuda de un travesafio apoyado
en los bordes superiores. Y por preslién acompafiada de
torsibn, las celdas que contienen el aceite eran rotas; de
manera que el aceite junto con el liquido de la céscara,
pasara de la esponja al jarro, en donde permanecia un tiempo
y por sus diferentes densidades se separaban en fases, que
por simple decantacién, la esencia se separaba de los otros
liquidos y de los restos producidos en la laceracién de los
tejldos de la c&scara.

Fué también en Italia en 1840 (14), en donde se hizo
el primer ensayo de obtencién del aceite del 1limén,
utilizando un método mecénico. Pero no fué, sino a
principios del presente siglo que la produccién de aceites
citricos se empezé a realizar con méquinas miés & menos
automiticas, en este mismo pafs; mientras que en los Estados
Unidos se desarrollaban investigaciones en este mismo
periodo, obteniéndose éxitos después de algunos afios mas
tarde que en Sicilia.
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La industria del 1imén y sus derivados se originé
en las Antillas y principalmente en las islas inglesas de
Antigua y Barbados, ambas grandes productoras de agzlicar. En
las primeras décadas del siglo XIX, el &rbol del 1limén era
cultivado en Dominica sSlo en pequefia escala, sin embargo,
alrededor de 1850 se inici6é un cultivo m&s intenso en la
isla de Montserrat, la cual liegé a ser con el tiempo el
centro de la industria del 1imén, permaneciendo asi hasta
que fué sobrepasada por Dominica (26).

En tiempos de los barcos de vela, nungfin marinero
britanico se hublera aventurado en un largo crucero sin
amplias provisiones de jugo de limén concentrado. Las
vitédminas eran desconocidas, pero la dolorosa experiencia
les habia mostrado que el jugo de limébn prevenia el
escorbuto.

Los Gltimos afos, marcan un desarrollé decislvo para
el sector citricola, en cuanto a la citricultura se extiende
en muchas otras naciones y el monopolio siciliano de la
produccién de cltrato de calcio, inicla su decadencia con el .
descubrimiento de procesos biolégicos para la fabricacién de
dcido citrico. Siempre hablia una buena demanda del exterior
para el jugo de limén y el citrato de calcio, y los precios
de estos productos eran tan altos que el aceite de limén
destilado era un subproducto como lo definian, por lo qué su
venta era a bajo costo. Siendo entonces el acido citrico y
el jugo de 1imén, los productos que ocupaban el comercio
principal.
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En México, se empezd a tener conocimientos o datos
precisos sobre la industrializacién del 1limén en 1930 (37).
En aquella época habia una produccidn de casi 6 toneladas de
aceite esencial. siendo los principales productos el aceite
destilado, el cltrato de calcio y el &cido citrico. En 1933
México, proveia alrededor del 12% del consumo de aceite del
limén de los Estados Unidos, ya desde aquellos afios Estados
Unidos era el principal mercado de México. Esta
participaciébn fué cobrando importancia hasta que México
llego a ser, el principal proveedor del aceite esencial de
Estados Unidos y del mundo,

Segn el Ing. Salvador Sé&nchez los subproductos que se
producian en mayor o menor escala eran: jugo de limén
natural y concentrado, céscara de 1limén garapifiada, aceite
esencial y &cido citrico. Hasta 1940, la industrializacién
del 1imén mexicano se canalizaba a 1la obtencién de
subproductos gque anteriormente se mencionaron. El jugo
obtenido se destinaba completamente al mercado interno, no
se exportaba debido a que no existian empresas que lo
envasaran adecuadamente, a pesar de gque este producto tenia
buena aceptacién en los Estados Unidos, slendo entonces Gran
Bretafia y las Antlillas quienes se 1o importaban. El acelte
esencial se destinaba fundamentalmente y totalmente al
mercado exterior; dentro de este mercado, era Estados Unidos
el principal comprador asi que la demanda interna se cubria
con importaciones de aceite esencial a precio mucho mas
bajo, pero también de menor calidad; la cascara garapliiada
se producia en una menor escala; y por uGltimo el &cido
citrico obtenido a partir del jugo de 1limén se destinaba
solamente al mercado interno debido a que los Estados Unidos
y otros paises empezaban a obtenerlo a partir del azficar de
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cafia y de remolacha como materia prima, lo que tuvo bastante
éxito provocando que este método desplazara al obtencién de
&cido citrico a partir del jugo de limdén. Debido a 1lo
anteriormente mencionado, y a la demanda de éste &4cido en el
mercado interior, su consumo era mayor que la produccién,
por lo que habia necesidad de cubrir lo faltante con
importacion.

Un factor que ayudb a la popularizacién del uso del
acelte esenclal destilado del limén fuésu bajo precio, al
ser obtenido como subproducto del jugo del limébn y del &cido
citrico. E1 mercado del jugo clarificaado y preservado con
S0,, es ahora un mercado estable, pero reducido a paises de
habla inglesa y principalmente para la elaboracién de
cordiales. De manera, c¢ue cuando la obtencién de &cido
citrico a partir del jugo de limén fué desplazada por la
sintesis de azlicares, aument6 la demanda del aceite esencial
destilado (principalmente por la expansibén de los refrescos
de sabor cola). Fué este Gltimo el que llegd a ser el
producto principal y por consiguiente el precio se elevd
demasiado al tener gque soportar todo el costo de.produccién
mientras que liba desapareclendo la demanda de jugo para
&clido citrico cada vez m&s. El1 alto precio, a su vez ayudd a
que no se extendiera su empleo a otros campos.

Adem&s en México, la mayoria del aceite esencial
destilado es obtenido por el proceso gque consiste en
destilar toda la emulsidn jugo-aceite, de manera que el
Gnico producto obtenido es el aceite esencial, ya que el
jugo una vez hervido no tiene valor como alimento, y la
extraccién de &cido citrico se hace solo en pequefia escala
en Tecomén, Colima y el precio que se paga por el jugo
“cocido®, es insignificante (20).
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Alrededor de 1960, se empezaron a construlr fabricas
en México que aprovecharan més racionalmente este citrico.
Pero su desarrollo ha sido lento y la situacidn no ha
cambiado mucho; en lo que respecta a los diferentes tipos de
aceite esencial de limén obtenido, el destilado representa
alrededor del 90% del total, mientras que los centrifugados
tipos ®A" y "B", corresponden alrededor de 9% y 1%
respectivamente (23).

Aunque, un proceso ldeal consistiria en preparar
ademés del aceite esenclal, el jugo, el &cido citrico, el
citrato de calclo, la pectina, los bioflavonoides, el aceite
de semilla, céscara en salmuera o confitadas, melazas,
alimentos para ganado, entre otros productos. Sin embargo,
la produccidn depende de las caracteristicas del fruto y de
la oportunidad del mercado.

En México y América del Sur, aln es usual extraer el
aceite en la plantacién misma, sin someter el fruto a
ninguna otra forma de explotacién. La tendencia general se
orienta hacia una explotacién del fruto cada vez més
racional, y en poco tiempo tal necesidad ser& evidente. Pero
podemos afirmar que actualmente la industria mexicana del
1imén est& en su nmomento de transicién, hacia un
aprovechamiento mas Integro del fruto, utilizando - una
tecnologia mas moderna. Aunque esta transiclén sera lenta,
pues los productos nuevos tienen un mercado reducido pero
con grandes posibilidades de desarrollo, ya que a pesar del
precio del aceite esencial, una industria moderna no puede
prosperar si los procesos tecnolégicos sobre los que se basa
no proveen un aprovechamiento integral del fruto.
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Actualmente se estén obteniendo tres diferentes
tipos de aceite esencial de 1limén, los cuales difieren entre
si, en aroma, sabor y composicién. FEstos tres tipos son

(19):
1. Aceite esencial destilado.

2. Aceite esencial centrifugado tipo "A",
3. Aceite esencial centrifugado tipo "B".

Una vez mencionadas las generalidades del aceite
esencial se considera al aceite esencial segtn la Norma
Oficial Mexicana (32) como la sustancia vol&til Gnicamente,
que es obtenida por un proceso fisico, de material vegetal
oleroso y/o s&pidas, y del que generalmente lleva el nombre.

2 _DISPONIBILIDAD 'ERI, MA.

La fuente principal de la materia prima (aceite
esencial) para la industria citrica est& representada por lo
gue en México se conoce como "Limén comin o Mexicano® var.
Citrus aurantifolia Swingle, el cual es un fruto de un
. tamafio anormal o con la cascara maltratada y gque no puede
ser conservada en estado fresco.

La cantidad de limén mexicano est& determinada por
el equilibrio entre la producclién 'y las necesidades del
mercado de fruta fresca. A causa de la irregularidad en el
abastecimiento es pr&cticamente 1imposible de ajustar una
f&brica a un programa de produccién diaria. Por el
contrario, el disefio de la fébrica debe prevenir que la
planta sea apta para un aprovechamiento 6ptimo de la materia
prima, tomando en cuenta las condiciones dgl mercado, ‘la
exportacibn, los fendémenos atmosféricos, etc. Las
posibilidades de funcionamiento deben ser lo suficientemente
elésticas para adaptarse a una marcha irregular. .
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2.3 JIOCALIZACION DEL ACEITE,

S1 examinamos la seccién transversal de un fruto,
empezando por la parte externa se observa gque esté
constituido por tres partes principalmente: Epicarpio,
Mesocarpio, Endocarpio; en donde cominmente al epicarpio y
mesocarpio en conjunto se le denomina cAscara o corteza.

1. Epidermis

2. Epicarpio (Flavedo)

3. Mesocarpio (Alvedo)
4. Endocarpio (Membrana)
5. Semillas

6. Celdas de jugo (Gajos)
7. celdas de Aceite

8. Eje central.
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A continuacidén se citan descriptivamente las partes
del limén:

idermis.

Tejido aislante primario de constitucién cerosa, que
envuelve totalmente el cuerpo del fruto, proteje contra la
pérdida excesiva de agua, a la vez que permite el
intercambio de ciertas sustancias. Consta de un solo estrato
de células planas y poligonales unidas entre si impregnadas
de cutina sustancia que contribuye a la impermiabilizacién
junto con otras ceras.

Epicarpio

Es la parte coloreada también conocida como flavedo,
constituido de un sistema parenquimatoso, rico en pigmentos
(cloroplastos y cromoplastos) y las celdas conteniendo el
aceite esencial, estas celdas se encuentran dentro de 1los
estratos inmediatamente debajo de la epidermis, distribuidas
irregularmente.

Las celdas tienen un diametro aproximado de 0.4 a
0.6 mm, no tienen paredes proplas de tipé corriente, sino
estén limitadas por restos degradados de elementos
celulares, Adem&s, no presentan comunicacién alguna con los
tejidos que los rodean mas sl est&n circundadas por células,
las cu&les contienen una solucién acuosa rica en sales;
azlcares y coloides, que ejercen una cierta presién sobre
las celdas, asi que el aceite est& sometido a una presién de
turgencia pronunciada que aumenta cuando la ciscara est& en
contacto con agua, lo que se debe al fenbmeno de &bsmosis,
que permite la tendencia a entrar en las células el agua que

contiene sales.
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C). _Mesocarpio,

Tapbién llamado alvedo, tejido parenquimatoso que
forma parte de la fraccién interna de la cascara, de aspecto
esponjeoso y  color  blanco, con grandes  espacios
intercelulares llenos de aire, formado de células de forma
irreqular principalmente de celulosa, carbohidratos,
sustancias pécticas y flavonolides.

D) Endocarpio.

Es la parte comestible del clitrico constituido de
segmentos o gajos distribuidos alrededor de un eje central
de la misma composicidén del alvedo. Los segmentos. est&n
envueltos en una sutil membrana, en el interior se
encuentran las celdillas fusiformes conteniendo el jugo de
sutilisimas paredes.

E) Semillas,

Parte del fruto capaz de germinar, situadas
alrededor el eje central, dentro del endocarpio. Organo
diseminante que se forma a partir del primordio seminal
(corpisculo generalmente ovoide que nace sobre la placenta y
que estd destinado a transformarse en semilla). Contiene un
embrién en estado de vida latente, una cubierta y un tejido
nutricio méas o menos desarrollado.
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2.4 OBTENCION DEL ACEITE ESENCI. D (o] XICANO.

Para la extraccidn del aceite esencial de 1imén
mexicano, Se emplean en México, tres procesos diferentes,
los cuales dan como resultado tres callidades de aceite
diferentes. Todos los procesos deben contemplar la rolura de
las celdillas de aceite con objeto de liberar este, y
posteriormente separarlo de las impurezas que presenta
debido al método de obtencién.

El proceso de obtenci6n industrial de los citrico se
puede dividir en tres partes:

2.4.1. Tratamiento de la fruta.

Seleccion _del fruto.- Los frutos recibidos se pasan
a una mesa de seleccibébn para eliminar aquellos frutos
inadecuados para el proceso de industrilizacién por estar
dafiados, inmaduros o alterados de algin modo, de manera que
no puedan consumirse en forma fresca, pero gque sean aptos de
industrializarse.

Almacenaje.- Debido a que la recepcién de la fruta
no es programable, es necesario contar con silos, en donde
guardar el 1limén con objeto de dar una alimentaci6n
constante al equipo, para mantener la produccién y no tener
mermas.

La mejor manera de almacenar el limén es en. las:
cajas de campo o en tolvas provistas de mamparas que ayuden,
a evitar que los limones de estratos inferiores sufran
grandes presiones.
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Inspeccién.- Antes de su utilizacidédn y después de
que salen del silo, se hace una nueva seleccibébn de los
frutos que van a la industria, con objeto de eliminar
aguellos que presenten descomposicién, evitando la
contaminaciébn y por consiguiente el abatimiento de la
calidad de los productos obtenidos. La selecclén es una
operacién muy importante para asegurar la bondad del
producte terminado.

Lavado.- Después de la seleccién, los frutos son
enviados al lavado y cepillado, pues frecuentemente
presentan tierra, microorganismos perjudiciales, cualquier
.traza de plaguicidas y sucledad., Por tanto, el lavado se
hace generalmente con una solucién jabonosa o detergente
(usualmente borax) y/o con adicién de un fungicida (cloro a
la concentraciébn de 10 ppm).

Las méquinas lavadoras varian en disefio, en las
cuales el lavado se logra por medio de chorros de agua y con
la ayuda de ceplllos de cerdas blandas para evitar 1la
ruptura de las celdillas de acelte esencial durante el
lavado. lLos frutos, asi preparadcs estén listos para las
fases posteriores de elaboraciédn.
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2.4.2. Preparacién de los diferentes productos.

Extraccién del acejte esenclal.~ Los procedimientos
de extraccién que se utilizan son diferentes, en relaclién al
sistema adoptado en «cada planta industrial, si bien
sustancialmente han permanecido invariables los principios
sobra los cuales se basa. Cada uno de los sistemas presentan
ventajas y desventajas en 1la economia del proceso de
elaboracibén, y en general, la seleccidn se hace en base a
las convicciones personales sobre 1la eficacla de las
diversas maquinas, al rendimiento y a la calidad de los
productos terminados obtenibles pero también est4 ligado a
la cantidad de fruta procesada en cada temporada, y al grado
de automatizaclén que se quiere dar a la planta.

El aceite ejerce una presiébn apreciable sobre las
paraedes de las celdas, en las cuales est& contenido y tiende
a salir con fuerza cada vez que la pared de estas se rompe:
cuanto més turgente estd el fruto, m&s flcil y completa es
la extraccién del aceite. Si no macera, ni se prensa la
corteza, no se podr& extraer la esencia con facilidad, ni
siquiera por medios tan enérgicos como la destilacién.
Estas celdas deben romperse mediante el desmenuzamiento
perfecto o trituracién de los tejidos que contienen 1la
esencia. '

Cabe mencionar, que todos los sistemas de extraccién
se basan en principio de la ruptura o laceracién de las
paredes de las celdas de aceite y en el aprovechamiento de
la presién natural que ejerce el aceite en el interior de
estas paredes. Los siguientes métodos se mencionan a
continuacién, asi como sus respectivos productos obtenidos:




2.4.2.A. Aceite Esencial Destilado.

Los limones enteros, una vez seleccionados para su
tndustrializacidén, son lavados y enviados a una prensa de
tornillo, la cual esté& construida de acero inoxidable y
bronce. Estas prensas est&n dotadas con dos gusanos
helicoidales con cantos redondeados y pérfil cénico gque
giran en sentido opuesto, estos gusanos Se encuentran
encerrados en una camisa adecuada provista de fisuras
calibradas (Fig. 1).

DESCARGA
CASCARA

FRUTOS

EMULSION
AGUA (JUGO)

PRENSA DE TORNILLO (FIG. 1)
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Por tanto, por efectos de la presién ejercida de la
prensa, las celdas de aceite esencial de limbén se rompen
expulsando el aceite, el cual es arrastrado por el jugo de
los frutos, a través de las perforacliones de la camisa de la
prensa, saliendo ambos en forma de emulsién. La cé&scara
casi exenta de jugo y aceite, sale por el extremo de la
prensa; y la emulsiébn formada jugo-aceite es enviada a los
alambiques en donde el aceite es destiladc por arrastre de

vapor.

El aparato mas usado actualmente para la
destilacidn, estd construido de acero inoxidable, y consta
de tres partes fundamentalmente:; caldera, condensador y
separador de condensados. Estos alambiques, tienen fondo
hemisférico y domo cilindrico, se encuentra también un
anillo unido a la linea de distribucién de vapor (Fig. 2).

ALAMBIQUE— ~———CONDENSADOR

ENTRADA- 4

DEL J B

PRODUCTO

=2 AGUA DE:
ENFRIAMIENTO
. __RECIPIENTES

COLECTORES DE
DESTILADO

| 1] ¢

DESTILADOR POR ARRASTRE DE VAPOR (FIG. 2)
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Durante la destilacidén, 1los vapores de agua Yy
aceite, que salen por la parte superior del alambique se
envian al condensador (refrigerante de serpentin & de haz de
tubos, enfriados por agua), que al ponerse en contacto con
las paredes frias del condensador se concentran y salen por
la parte inferior de 1liquidos, y la emulsién agua-aceite
resultante se pasa a un vaso florentino, en donde se separan
por decantacién, o bien, mediante el ©separador de
condensados, el cual consta de dos grandes cilindros de
vidrio provistos de v&lvulas de alivio y de conexién en la
parte superior.

De acuedro a la gravedad se separan en dos estratos
por sus densidades diferentes. Saliendo por la parte
superior el aceite y por la inferior el agua. El aceite
esencial obtenido se filtra si es necesario, para eliminar
cualquier turbidez que se presente, posteriormente se
envasa en tambores galvanizados y de esta manera estd listo
para su venta.

E1 aceite destilado es incoloro, tiene un peso
especifico mas bajo gque el del aceite extraido con méquina,
rotacién Sptica ma&s elevada, m&s bajo contenido de aldehides
y practicamente no tiene residuo a la evaporacilén.

También = las caracteristicas organolépticas son
netamente diferentes e inferiores con respecto al aceite
extraido en frio. Sin embargo, si la destilacién se ha
llevado a cabo correctamente (temperatura baja, producto de
partida no alterada, entre otros factores) se puede obtener
un aceite de buena calidad.
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2.4.2.B. Aceite Esencial Centrifugado Tipo * A * (por
prensado) .

Los limones una vez lavados se pasan a través de una
prensa de tornillo, de manera que se exprimen, como en el
caso del aceite destilado (Fig. 1). La emulsibn jugo-aceite
obtenido se pasa a traves de un tamiz para eliminar los
detritos, después se envia a una centrifuga en donde
aprovechando la diferencia de densidades entre el jugo y el
aceite, se separan. Esta separacién puede hacerse en uno o
dos pasos, aunque casl siempre la operaciétn se realiza en
dos fases sucesivas. En la primera, el prensado es leve,
para evitar que junto con el aceite sean extraidas grandes
cantidades de otros liguidos contenidos en la céscara.

La emulsién obtenida se separa por centrifugacién,
mientras las céAscaras residuales, pasan generalmente por
simple caida a otra prensa, en donde se realiza una
extraccién mas enérgica permitiendo una extracci6bn mucho mas
completa (Fig. 3). ALIMENTACION
 N=——€sENCIA

TAMBOR DE UNA CENTRIFUGA A DISCOS (FIG. 3)
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Generalmente el aceite es extraido en esta segunda
operacién no se recupera por centrifugacién sino por
destilacibén por arrastre de vapor. El1 aceite ya separado se
envasa en tambores galvanizados.

En las prensas, durante la extraccién se puede
introducir un chorro de agua, con objeto de mejorar el
rendimiento ya que los tejidos que circundan las celdas del
mesocarpic son esponjosos y tienden a absorber los liquidos
con gran rapidez, asi como a dispersarse en el aire durante
la extraccién a causa de su volatibilidad, por lo que se
requieren fuertes asperciones de agua cuya funcibén es
exclusivamente la captaecién y el transporte mecanico del
aceite esencial.

2.4.2.Cc Aceite Esencial CcCentrifugado Tipo ®* B " (por
raspado) .

Los limones enteros, una vez lavados se envian a un
extractor de aceite ‘el cual realiza una abrasién, o bien,
picado de la epidermis del fruto, mediante una mn&quina
raspadora del tipo “Pelatrice Speciale" en donde son
raspados bajo una aspersién de agua; esta miquina estéa
constituida fundamentalmente por un largo tunel, con seccibn
casi cilindrica en 1la parte inferior del cual estan
dispuestos rodillos provistos de puntas abrasivas que giran
cada una sobre su propio eje hacia el exterior. Un gusano
también provisto de puntas abrasivas, provoca el avance de
los frutos desde el punto de alimentacién hasta el punto de
la descarga, rompiendo las celdas de aceite y provocando la
salida de &ste (fig. 4).
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MAQUINA RASPADORA DE FRUTOS "PELATRICE SPECIALE" (FIG. 4)

La maquina es de acero inoxidable en todas las
partes gque estéan en contacto con los fLrutos y con la
emulsién, puede tener de seis a ocho rodillos abrasivos. La
raspadora Speciale es una méquina de gran simplicidad
mechnica y operativa, que no reguiere de mano da obra .y
puede tratar citricos de cualguler especie, tamafio y forma.
No son necesarios ni la calibracién ni el lavado preliminar
de los frutos.
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La tolva de alimentacién est& provisto de una "copa*
que dosifica autométicamente la cantidad de Ifrutos en la
entrada de la miquina. ILa velocidad de rotacién del qusano
y de los rodillos es regulable en relacidén a las condiclones
y a las caracteristicas del producto a tratar (variedad,
grado de maduracién y de frescura de los frutos, dureza y
espesor de la céascara, etc).

Durante el tiempo que toma a los fruilos atrevesar de
un extremo a otro la raspadora, una aspersién abundante de
agua arrastra el aceite y los detritos de fruta producidos
durante la extraccién, pasando después esta mezcla de agua-
aceite y detritos por un té&miz o un filtro rotativo, para
eliminar la mayoria de las particulas sé6lidas producidas de
la abrasiébn del epicarpio de los citricos, y finalmente la
emulsibn agua-aceite es separada por centrifugacién de dos
fases: En la primera centrifugacién se elimina una gran
cantidad de agua y la emulsién rica en aceite se envia a una
segunda centrifugacién, en donde se separa el agua restante
del aceite.

Una vez separado los aceites centrifugados es
necesario someterlos a un tratamiento para eliminar las
ceras naturales que originalmente recubrian al fruto y que
en el momento de la extraccién fueron disueltas por el
acelte. Estas ceras si no son eliminadas, causan problemas
en el uso del aceite, pues pueden precipitar dafiando el
aspecto del producto en que se encuentra el aceite como en

refrescos.

El tratamiento cons.iste en someter el aceite por un
periédo de 10 a 15 dias a una temperatura de unos -20°C
para lograr la precipitacién de la mayorla de las "ceras".
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Una vez precipitadas éstas se eliminan por
centrifugacién o flltracién. El acelte queda listo para

2.4.2.D. Aceite Esencial Concentrado.

Estos aceites se obtienen por destilacién
fraccionada al vacio de los aceites esenciales extraldos en
frio. En relacién con la duracién de la destllaciéon y al
modo en que se lleva a cabo se pueden obtener aceites mé&s o
menos libres de constituyentes terpénicos. Se obtienen asi
los aceltes concentrados 3, 4, 5 veces hasta llegar a los
aceites desterpenados.

Del aceite desterpenado por ulterior destilacién
efectuada en condiciones un tanto diferentes con respecto a
las usadas para la simple desterpenaciébn, se obtiene los
aceites desesquiterpenados, esto es, privados de los
componentes terpénicos. asi como de los componentes
sesquiterpénicos.

La desterpenaC16n se lleva a cabo en un destilador
(fig 5) apropiado constituido por:

a) Un alambique de bola provisto de doble fondo para el
calentamiento.

b) Una columna de alta rectificacién, rellena con anillos o
con una fila de discos perforados diversamente, en cuya
extremidad superior se encuentra colocado un dispositivo
de reflujo con enfriamiento por agua.

¢} Un condensador formado por un refrigerante de serpentin
enfriado por agua.

d) Dos colectores para la recoleccién y separacién de las
fracciones terpénicas destiladas.
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ALAMBIQUE CONDENSADOR

YASO
FLORENTINO
DIAGRAMA DE UN DESTILADOR (FIG . §)

La destilacibén debe realizarse a un vaclo elevado
(inferior a 15 mm) y continuar hasta que no gse tlene néas
destilado. Esto significa que en la olla solo permanezcan
1os constituyentes que no lograron atravesar la columna da
rectiricacién, Se trata de p tos oxi dos, .de
sustanclas cerosas y pi tadas, peq as trazas de
terpénos y sustancilas sesquiterpénicas; estos se recogen y
se. trasvasan a otro destilador parecido al primero perc mas
fio y précti sin columna de rectificacién.
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También en este aparato la destilacién se realiza al
alto vacio. Cuando la destilaciébn se realiza con dificultad
se inyecta vapor vivo en el alambique para completar la
separacién de los componentes volé&tiles, mientras permanecen
en la olla los constituyentes cerosos no volatiles.

Destilan asi, acelte y agua que son separados en el
colector. La destilacién continfia hasta que sblo pasa agua.
Esta segunda destilacibn puede ser efectuada en el mismo
aparato utilizado para la primera, si se le ha preparado
convenientemente.

Una tercera fase del proceso lleva a la
concentracién final deseada. Por lo tanto, el destilado de
la segunda operacitn, después de haber sido separado
cuidadosamente del agua, Se somete a dastilacién al alto
vacio teniendo cuidado de controlar continuamente la
operacién hasta obtener el producto deseado,

El1 control se realiza sometiendo el destilado a
varios an&lisis quimicos y principalmente a la prueba de
solubilidad en alcohol. Un modo més simple de operar
consiste en recoger separadamente partes iguales del
destilado y sobre ello efectuar los controles analiticos
necesarios.

En relacién a los resultados de los an&lisis se
retinen las fracciones que tienen caracteristicas afines y
responden a los requisitos establecidos.

El método descrito es uno de los més empleados para
la produccidén de aceites concentrados. Pero debe seilalarse
que casl cada producto tiene un sistema propio, sugerido por
la propia experiencia personal y por las Iinnovaciones
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adoptadas para conciliar el doble fin de simplificar las
operaciones y obtener los productos deseados.

Otro sistema de preparacién de aceites concentrados,
desterpenados Y desesquiterpenados aprovechan las
propiedades que tienen algunos disolventes de diluir los
componentes oxigenados, ceras, pigmentos, ete, y dejar sin
disolver los constituyentes hidrocarbonados; los disolventes
mas comines son los  alcoholes metilico, atilico,
isopropflico y el pentano, usados individualmente o en
mezcla, empleado el sistema de extraccibn en
contracorriente.

2.4.3. Conservacibn y almacenaje.

Para la conservacién y almacenaje del aceite
esencial de limén es necesarlo tomar en cuenta los
siguientes factores:

1.Reactividad del aceite esencial con el material de
construccién del recipiente.

2.Influencia de la humedad.

3.Influencia de la luz.

4.Influencia de la temperatura.

5.Influencia del oxigeno atmosférico.

6.Procesos de alteracién por envejecimiento.

Debido a que los aceites esenciales se alteran
facilmente como consecuencia de reacciones gquimicas
provocadas o catalizadas por el oxigeno atmosférico, la luz,
el calor, trazas de humedad y la accién de algunos metales,
en particular el cobre y el hierro. Por lo- tanto es
necesario que se les almacene en condiciones idbéneas para
asegurar una conservacién prolongada de las caracteristicas
organolépticas y analiticas que determinan el valor
comercial.
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A) Empleo de recipientes de acero inoxidable: Esta es la
condicibn mas importante ya que la mAs frecuente reactividad
del aceite esencial es con el hierro, por lo que debe
descartarse los reciplentes de este material. E1 cobre puro
y el aluminio no son del todo inatacables. E1 estafio y el
zinc, por el contrario son inatacables, por lo que se les
usa como recubrimiento para el fierro y el cobre thojalata,
galvanizado, etc).

Ultimamente se ha estado usando un sistema que ha
dado éptimos resultados. Consiste en recubrir internamente
los recipientes con un barniz o base de materiales plasticos
(casi constituidos por resinas fenblicas modificadas) y
sometidos posteriormente a un tratamiento térmico. Es légico
que el vidrio sea el material jdeal para la fabricacién de
reciplentes para el aceite. Sin embargo, presenta problemas
por su fragilidad y peso lo que obliga al empleo de costosos
embalajes.

Los tapones de corcho son ideales desde el punto .de
vista de la inalterabilidad y hermeticidad. También se usan
las tapas de polietileno protegidas por una capa metélica.
En el caso dé tapones metélicos se usan juntas de
polietileno. E1 hule no es recomendable.

B) Ausencia casi absoluta de agua en el aceite esencial:
Debido a que la humedad (agua residual de la destilacidn o
de recipientes mal secados) tiene algunas influencias
nocivas. Por un lado, si la esencia est& contenida en
recipientes estafados o zincados, la humedad pasa a través
de los mas mintisculos poros del recubrimiento provocando la
formacién de 6xidos, los que pueden dar coloracién al aceite
y atacar al recipiente. Ademé&s el agua puede provocar
alteraciones en la constitucién del aceite esencial, por:la
formacién de productos de hidrblisis.
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Por consiguiente, es recomendable eliminar casi
completamente el agua presente, deshidratando al méximo al
aceite esencial antes de almacenarlo, Yy logicamente
entregarlos al comerclio en reciplentes perfectamente secos
mediante una decantacién perfecta, deshidratacién por
absorciébn con sulfato de sodio anhidro & egquivalente,
filtracidn, entre otros métodos.

C) Evitar el rayo de luz directa: La luz puede catalizar
toda una serie de reacciones Jinternas que se pueden
veriricar entre los diferentes constituyentes de los aceltes
esenciales. Por lo anteriormente menclionado, es recomendable
que se conserven en la obscuridad. Tal condicién se cumple
idealmente con el empleo de vidrio fuertemente coloreado en
amarillo, azul 6 verde, que absorben al méximo las
radiaciones luminosas. Es por consiguiente, conveniente no
dejar que la luz directa del sol incida sobre los frascos
por peribdos excesivos.

D) Almacenamiento a temperatura vecina a 0 ©9C: Aqui es
vélido lo que se dijo con respecto a la luz.
Independientemente del tipo de calentamiento, la temperatura
puede ~provocar resinificaciones, <ruptura de esteres,
ocasionando que durante el almacenamlento, los aceites
tiendan a separarse y depositarse en el fondo productos
insolubles de materia cerosa, que pueden ser eliminados por
centrifugacién. La precipitacién se facllita con las bajas
temperaturas.

Un sistema m&s simple para eliminar el material
ceroso consiste en emplear recipientes mis altos que anchos,
con fondo c¢énico y provistos de tres o més valvulas
colocadas a diversas alturas.
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Después de la separacién esponténea de las ceras,
el aceite se saca por la véAlvula mas alta y sucesivamente
por las otras hasta llegar al estrato ceroso gue se recoge a
parte y se separa por centrifugacién. La valvula del fondo,
ademés de servir para vaciar completamente el recipiente,
puede ser para eliminar las pequeflas fracciones de agua que
durante el almacenamiento pueden separarse del aceite.

Como ya se sabe el aceite esencial tiene un gran
valor comercial y cada pérdida de sus constituyentes, es un
dafo para la industria. Uno de los incidentes ma&s frecuentes
es la sflida del aceite de los recipientes completamente
l1lenos cuande, por cualquier causa, la temperatura de la
c&mara frigorifica aumenta y en consecuencia, aumenta el
volumen del aceite. En general, una temperatura entre los 5-
15 ©¢ representa el rango 6ptimo de las condiciones
amblentales.

B) Llenado completo de los recipientes para evitar el
contacto del aceite con el aire: Debido a que el oxigeno
contenido en el aire reacciona con los aceites esenciales,
provocando oxidaciones m4s o menos evidentes segin la
estabilidad de sus constituyentes. Entonces, para dismimuir
el contacto del aceite con el aire, es conveniente llenar
los recipientes al maximo posible, si esto no es factible,
es aconsajable introducir en éstos un gas inerte (N; 6 mejor

anhidrido carbbnico) .

E1 anhidrido carbbénico se puede introducir en los
recipientes en forma de gas o de manera més simple, en forma
de hielo seco; tomando en cuenta la formacién de vapores por
eventuales camblos térmicos, dejando un espacio libre de 2%
al 5% del voltmen del reciplente como lo recomienda la Norma
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oficial Mexicana, esto es de suma importancia cuando se
trata de un aceite facilmente oxidable.

El empleo de antioxidantes puede ser fitil en ciertos
casos, pero siempre es decisiva la concomitancia de todos
los factores activos para una buena conservacién y es
recomendable que tiempos de almacenamientos sean cortos.

F) Evitar los procesos de alteraciébn por envejecimiento:
Los aceltes esenclales, con respecto al envejecimiento, se
comportan como los vinos. Existen aquellos que si se
conservan en condiciones amblentales adecuadas mejoran su
aroma con el tiempo, existen otros que por lo contrario, atn
cuando se conservan perfectamente, a lo largo se alteran
hasta quedar inservibles, tal .es el caso de los aceites
esenciales citricos. Esto se debe logicamente, a la
naturaleza y a la reactividad de los componentes. Es
entonces, aconsejable un r&pido manejo del aceite.

Debido a los tres diferentes procescs empleados, los
productos obtenidos son diferentes también. Esto se debe,
principalmente a que la composicién quimica del aceite
cambia mucho por la accién del &cido y la temperatura, asi
tenemcs que el aceite destilado presenta un aroma y sabor
muy diferentes al del limbn natural, pero al que el pblico
se ha acostumbrado con el tiempo.

El aceite centrifugado tipo "A", tiene un aroma y
sabor que recuerdan al jugo de limén. Debido a que los
cambios en su composicién han sido pequefios, pues no se le
ha sometido a ningtin calentamiento y el tiempo de contacto
con el jugo ha sido corto. Mientras que el centrifugado tipo
"B, tiene un aroma y sabor que recuerdan a la c&scara del
1imén.
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Los cambios en su composicién han sido minimos, pues
no ha tenido ningin contacto con el jugo, ni se le ha
sometido a ningin calentamiento. S6l1o hay un ligero descenso
en el contenido de compuestos oxligenados, debido a la
parcial solubilidad de 6stos en agua.

Los tres tipos de aceite esencial (destilado,
centrifugado tipo "A" y tipo "B%, se utilizan como materia
prima para la obtencién de diversos productos que a su vez
se utilizan en la elaboraciébn de otros (36) como en:

- Bebldas no alcohblicas 57.0 %
~ Galletas ’ 17.0 %
— Pasteleria 15.0 %
- Extractos arométicos 5.0 %
- PerfGmes y cosméticos 3.0 %
~ Productos farmaceliticos 2.0 %
-~ otros 1.0 %

Pero dependiendo del aroma que se desea dar y las
caracteristicas del producto en el que se van aplicar, va a
ser el aceite que se va a utilizar, es decir, el aceite
esencial de limbn mexicano destilado se usa en la industria
alimenticia y rfarmacéutica como es para la elaboracién de
1os concentrados para refrescos embotellados con sabor a
cola, de lima-lim6én. del tipo ginger-ale. También se utiliza
en la elaboraclén de saborizantes para dulces, gelatinas y
esencias para reposteria, medicamentos y en la qlabotacibn
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de aditivos que impregnan aromas a lociones, perfumes aunque
en menos extensién.

El aceite esencial centrifugado tipo "B", como posSee
un aroma muy agradable y rfresco, empleza a usarse en la
fabricacién de fragancias para aguas de colonia, pero
todavia no bien derinido, debido posiblemente a los efectos
fotogensibles de los derivados cumarinicos; también se
utiliza en la elaboracién de saborizantes para dulces,
gelatinas, helados y esencias que se utilizan en la
industria repostera.

En muchos paises se ha industrializado casi todas
las partes del 1l1imén, pero en México, s6lo se obtlenen a
nivel comercial, a parte del acelte esencial en sus tres
tipos, jugo simple, jugo concentrado, chscara seca y fresca,
citrato de calcio y &cldo citrico.
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3. PARTE EXPERIMENTAL

3.1 ANALISIS QUIMICO DE UN ACEITE ESENCIAL,

Examinando la composicién de los acelites se ha visto
que son mezclas complejas de compuestos quimicos. Segtn las
Gltimas IiInvestigaciones, se considera que estos aceites
poseen alrededor de 350 componentes distintos (26). Estos
componentes se encuentran clasificados en tres grupos:

A) compuestos oxigenados.
B} Compuestos hidrocarbonados.
C) Residuo no volatil.

COMPUESTOS OXIGENADOS . Estén constituidos
principalmente por derivados oxigenados (alcoholes,
aldehidos, <cetonas y é&steres) de los terpenos y
sesquiterpenos. Y es a estos compuestos a quién se les debe
la mayor parte del aroma caracteristico del aceite esencial,
constituyen el bouquet de cualquier esencia.

COMPUESTOS HIDROCARBONADOS. Estdn constituidos por
los usualmente llamados terpenos y sesquiterpenos, componen
del 50 al 95% (39) de los aceites esenciales citricos
(aproximadamente 80% en el aceite de LIMON MEXICANO). A
diferencia, de los componentes oxigenados, los componentes
hidrocarbonados influyen poco en el aroma y tienen el
inconveniente de ser poco estables provocando notables
alteraciones en el aceite esencial. Pero aunque su
aportacién al aroma del aceite no es muy grande, no deja de
tener importancia pues contribuye a la formacién de la nota
de salida fresca de los aceites citricos.
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RESIDUO NO VOLATIL. Principalmente constituido por
cumarinas, ceras de naturaleza parafinica y &cldos grasos.
También son sustancias comunmentes consideradas como lastre
sin utilidad olfativa, sin embargo, atn cuando enturbian al
aceite y llegan a precipitar, actuan como fijadores
naturales, contribuyendo al aroma de fondo del aceite y
poseen dentro de su composicién sustancias que acttian como
antioxidante.

Una vez mencionado la composicién quimica del aceite
esencial, cabe indicar que es de fundamental importancia el
control analitico de un aceite esencial en toda la industria
citrica, con el fin de determinar los principales cambios
que ocurren dentro de su composicion, después de la
extraccién, debido a que es sometido a cambios muy bruscos.

Los métodos utilizados para el control del producto
tienen como caracteristica la répidez y la simplicidad de
ejecucidén, de manera que permite la obtencién de resultados
lo més répido posible, siendo posible detectar un error y
actuar a tiempo para evitar un dato en el producto final.

Dentro de este control analitico, existen par&metros
cualitativos y cuantitativos que permiten calificar 1las
propiedades fisicoquimicos de un aceite esencial. Pero hoy
en dia se tiene como herramienta fundamental el analisis
instrumental (cualguier tipo de cromatografia, espectro-
fotometria, entre otros), para mayor precisién y ré&pidez,
detectando al mismo tiempo la calidad y cantidad de cada
componente en el acedite.
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DES. CcO.

En este trabajo se analizaron 1las propiedades
fisicas y quimicas de los aceites esenciales con las
determinaciones que a continuacién se citar4n. las
determinaciones realizadas se hicieron por triplicado para
verificar la calidad del aceite.

Se tomaron muestras de 200 gramos de cada uno de los
aceites esenciales a analizar, manteniendose en botellas
color ambar de 250 ml para su mejor conservacidn. Dichos
aceites fueron producidos y extraidos en el estado de

Colima, México. Las determinaciones realizadas fueron las
siguientes.:
A} Sensoriales: Aspecto
Color
Sabor
Olor
B) Fisicas: Indice de refraccién

Densidad relativa
Rotacidn Sptica
Solubilidad en alcohol
Residuo a la evaporacién

C) Quimicas: Contenido de aldehidos

D) And&lisis instrumental: Cromatografia Gas-Liquido
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Puesto que el contenido relativo de los distintos
componentes de los aceites esenciales es un indice de
calidad, por ser estos de origen natural, la concentracién
de cada uno de ellos estl sujeta a variaciones originadas
por dilversas causas (temporada de cosecha, clima, fruta,
etc), Debido a esto, es necesario establecer clertos limites
que abarquen dichas fluctuaclones y para lo cual es Gtil las
determinaciones anteriormente mencionadas.

Estas determinaciones son més que nada utilizadas
para indicar cambios en la composicién del aceite esencial
debido a envejecimiento, adulteraciones, procesos
defectuosos o bien para detectar compuestos especificos que
pueden ser posibles compuestos toéxicos.

3.3 DETERNINACIONES SENSORIALES.

Dentro de estas determinaciones se tom& unicamente
una muestra de 10 gramos de cada uno de los aceites a
evaluar, la cual sirvié para llevar a cabo los 4 analisis
sensoriales correspondientes. Racompilacién de las
determinaciones sensoriales estandares dadas por la Norma
oficial Mexicana "DGN-F-62-1987"(31), en el cuadro nimero 1.

3.3.1.ASPECTQ.- Se determiné visualmente, observando si el
liquido presenta alguna turbidez, sdlidos precipitados,
agua, etc. El aceite que fué obtenido por el método de
destilacidn, debe ser cristalino, no debe presentar ningtn
tipo de opalescencia; una ligera turbidez puede indicar
presencia de agua. Mientras que los aceites centrifugados
deben ser también cristalinos, pero a diferencia del
anterior, puede presentar un precipitado ceroso debido a la
precipitacién de los derivados cumarinicos y ceras, los
cuales son componentes normales del aceite.
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3.3.2.COLOR.- Se determina visualmente. E1l1 aceite destilado
debe presentar un color ligeramente amarillento. Una
muestra casi incolora, nos indica un aceite rico en terpenos
o un color amarillo Intenso puede indicar contaminacién por
metales, o bién un aceite gquemado.

El acelte centrifugado tipo B, debe presentar un
color verde oscuro debido a que proviene de la raspadura de
la chscara de limén.

3.3.3.0LO0R.~ E¢ una de las determinaciones mis importantes,
puesto que a esta caracteristica se le debe el valor
comercial del aceite. Se determina mediante un grupo de
personas experimentadas en el ramo. Una vez conocido el
olor tipico del aceite, cualquler olor extrafio nos puede dar
ideas de su causa (olor &clido , rancilo, etc.).

3.3,4.SABOR.~ Es la otra determinacién importante del
aceite; Analisis determinado de la misma manera que para el
olor, cualquier sabor extrafio nos di ildea de su causa.
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ACION. S OR. 'S_ES D, S (31} .
cu. 0 N
DETERMINACIONES DESTILADO  CENTRIFUGADO CENTRIFUGADO
SENSORIALES TIPO "A* TIPO "B"
ASPECTO Ligeramente  Liquldo cristalino Lfquido cristalino
cristalino puede pressntar un puede presentar un

precipitado ceroso

COLOR Ligaramente  De ambar a verde
amarillo
OLOR Fresco Fresco, picante
terpénico frutal tipo citri-

algo frutal co que recuerda
de tipo ci- el jugo de limén

trico

SABOR Caracteris- Caracteristico
tico libre 1ibre de sabores
de saborees extraffos
extraiios .

precipitado cerosc

Verde obcuro

Fresco, frutal del
tipo citrico con
nota herbicea gque
recuerda a cdacara
de limén

caracterfatico
libre de gabores
extraiios

REF. Norma Oficial Mexicana "DGN-F-62-1987"
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3.4 DETERMINACIONES FISYCAS,

Recapitulacidébn de las determinaciones fisicas de
acuerdo a la legislacién dada por la Norma Oficial Mexicana
"DGN-F~62-1987" en el cuadro ntmero 2 (31).

3.4.1.INDICE DE REFRACCION.- Para esta determinacibtn se
emplebd un refractrémetro de Abbe provisto de filtro rojo
para anular la irisdiscencia en el 1limite de separacién
entre los dos campos de luz y facillitar la lectura. Se
trabajé con el primer décimo de una muestra recogida de la
destilacién de 40 ml. de acelte esencial , la cual es
colocada sobre una placa de vidrio especial.

Este anAlisis estd dado por la relacién entre el
seno del &ngulo de incidencia y el de refraccifén de un raye
luminoso que pasa del aire al aceite en cuestién, a una
temperatura de 20°C . Si la medicién se hace a
temperaturas diferentes se deben realizar las correcclones
necesarias, El1 valor leido a temperaturas diferentes se
corrige con 0.0005 por cada grado de diferencia con 20°C.
Tal factor es fGnico para todos los aceites esencilales de
citricos. (30).

Este instrumento wutiliza luz blanca, pero es
recomendable, aungque no es necesario realizar la
determinacién empleando la 1luz amarilla de sodio, 1la
finalidad es evitar que aparezca un limite borroso y
colorido entre los campos iluminado y oscuro, debldo a las
diferencias en los indices de refraccién para luz de
diferentes longitudes de onda.
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Esta propiedad cambia -muy lentamente con 1la
variacién de la calidad del aceite. Generalmente un valor
alto corresponde a un aceite muy pesado (contenido alto de
residuo no vélatil).

3.4.2.DENSIDAD RELATIVA.- Esta determinacién se llevé acabo
en un picnémetro tarado. La determinacién estd basada en la
relacién entre el peso de un volumén de 50 ml de aceite a
25 ©C y un volumén igual de agua a la misma temperatura. En
caso de que la temperatura difiera de los 259°C se harén las
correcclones necesarias, es decir se empleard el factor de
correccién de 0.00057 (30). Si el aceite destilado presenta
una densidad relativa baja indica un aceite rico en terpencs
(aceite ligero), debido generalmente a una destilacién
incompleta & a una mezcla en la fracciones obtenidas de la
destilacién. Una densidad relativa alta nos indica una
destilacién muy prolongada, la utilizacién de limones muy
maduros o un aceite muy viejo.

Es muy raro encontrar aceites centrifugados con
densidad relativa baja, si ésto se presenta es muy probable
que haya adulteracidn con otros productos. Una densidad
relativa alta puede tener como causa la presencia de gran
cantidad de residuo no vol&til.

3.4.3.ROTACION OPI'ICA.- E1 an&lisis polarimétrico ha dado
una contribucién adicional a la formacién de opiniones sobre
la calidad de los aceites esenciales o sobre el tipo de
fruto empleadec para la extraccién, lo que ayuda a indicar si
el fruto est& maduro &6 inmaduro, o bien sobre determinados
casos de adulteracién., Ya que esta determinacibn se
fundamenta en la rotacién del plano de vibracidén de la luz
polarizada, que es girado por el aceite esencial del
citrico, cuando un haz de luz polarizada pasa a través del
aceite.
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El1 método utilizado se realiza de la siguiente
manera: en un matraz se coloca 40 ml de la muestra, se
lleva a cabo una destilacién, recogiéndo en una probeta
graduada 1/10 del aceite iniclal, sobre el cual se determina
la rotaciébn 6ptica. Las lecturas se realizaron con luz
blanca de tungsteno , en tubos polarimétricos de 50 mm,
aunque se tuvo el cuidado de corregir , el valor leido a la
medida de 100 mm.

La rotacién o6ptica de los aceltes esenclales de
citricos es influenclada por la temperatura y por tal razén
se refiere siempre a 209cC. Si la medicién se bhace a
temparaturas diferentes se deben realizar las correcciones
necesarias sumando y restando, a la rotacibn éptica leida,
por cada grado por arriba o por abajo de 20°C, el factor de
correcciébn es 0.1003 para el tubo de 100 mnm. El
resultado de la rotacién 6ptica se expresa en grados
angulares.

Los componentes hildrocarbonados tienen valores altos
de rotacién optica (arriba de +50), mientras que los
componentes oxigenados tilenen valores bajos o negativos.
Cuando un aceite esencial destilade tiene una rotacidn
6ptica alta, indica que es un aceite rico en terpenos,
debido generalmente a una destilacién incompleta, o una
mezcla defectuosa de las [fracciones obtenidas de 1la
destilacién, mientras que una rotacién Optica baja indica
una destilacién prolongada, es decir un aceite desterpenado
o desesquiterpenado, o bién la utilizacién de limones muy
maduros. Por otro lado, es muy raro encontrar aceites
centrifugados con rotacién éptica alta o baja, si ésto.se
presenta es posible que exista algtn tipo de adulteracién.
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3.4.4.SOLUBILIDAD EN ALCOHOL.- Es una prueba importante,
que puede contribuir a revelar una eventual oxidacién &
alglin caso de adulteracién. La composicién quimica de lo
aceites esenciales citricos pueden ser m&s o menos solubles
en alcohol etilico. La temperatura a la cual se determina
la solubilidad en etanol es de 20°C, utilizande etanol al
95 %.

Para la determinacién se emplearonn probetas
graduadas de 10 ml con tapdn esmerilado y alcohol etilico de
diversas graduaciones, comprendiadas entre 60° y 90° ( 46).
En una probeta graduada de 10 ml se introdujo 1 ml del
aceite y a pequefias porciones, el alcohol etilico al 90°
agitando de vez en vez, hasta que se obtuvo una disolucidn
limpida. La determinacién se efectubé a 20°C . E1 resultado
se expresa indicando la relacién aceite/alcohol empleada y
la graduacién de éste.

Los terpenos son menos solubles gque los componentes
oxigenados, por lo tanto un aceite rico en terpenos sera
menos soluble que lo normal, entonces en el caso de los
aceites esenciales concentrados nos indica el grado de
concentracién.

3.4.5.RESIDUO A LA EVAPORACION.- Se basa en la cantidad de
componentes que no se evaporan al someter el aceite a un
proceso de calentamiento controlado. La determinacién se
lleva acabo empleando 5 gramos de muestra colocados en una
clpsula de porcelana de fondo redondo, se hace evaporar en
bafio maria en un tiempo de 6 horas. El resultado se expresa
en gramos por ciento, '
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Esta determinacién es Gtil ya sea para tener una
indicacidn del sistema de extraccién del aceite, o bién para
reconocer eventuales adulteraciones. Un aceite destilado que
tenga un residuo a la evaporacién alto puede indicar
envejecimiento (formacién de polimeros) mientras que si es
demasiado bajo puede indicar adulteracién con terpenos.
Siempre es conveniente oler el aroma del aceite durante la
evaporacién.

Un aceite centrifugado ' con un residuo a la
evaporacién alto puede indicar exceso de ceras (posible
defecto en la fabricacién, adicién de parafinas, vaselina,
etc) por lo que es recomendable percibir el aroma del
aceite durante la evaporacibn. Mientras que uno bajo,
indica que el aceite ha sido descerado, o bién adicibn de
terpenos u otros adulterantes.

5 D CIONES QU. C.

Recapitulacién de las determinaciones quimicas de
acuerdo a la legislacién dada por la Norma Oficial Mexicana
“DGN-F-62-1987" en el cuadro nGmero 2 (31) analizadas en
este trabajo. '

3.5.1.CONTENIDO DE ALDEHIDOS.- Dentro de los compuestos
oxigenados se atribuye a los compuestos carbonilicos la
mayor dimportancia en el aroma del aceite de limén. Entre
todos los aldehidos prasentes en los aceites citricos, tiene
una gran importancia el CITRAL.
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Los aceites esenciales citricos contienen
diferentes cantidades y calidades de aldehidos, segtn el
fruto del cual se obtuvieron, del método de extraccién
empleadc y la época de recclecclén de los frutos. Asi, el
citral predomina en los aceites de limén, lima y cidra, de
ahi que el contenido de citral sea un factor importante en
la calidad de limén, tanto que el valor comercial del aceite
de 1imén se establece atin, en base al contenido de este
compuesto principalmente.

El método que se describe a continuacién es el mas
aplicado y éste se base en la propiedad del clorhidrato de
hidroxilamina de reaccionar con los aldehidos liberando
estequiométricamente acido clorhidrico el cual se titula mas
tarde con ROH al 0.5 N en alcohol de 60 © debido a que la
cantidad de aldehidos presente es muy pequefio.

En una probeta de 50 ml. con tapbn esmerilado se
introdujeron 10 ml de muestra, 7 ml de disolucibn de
hidroxilamina y 2 gotas de indicador. Se agita. fuertemente
y se valor6 con potasa, agregéndola en pequefias porciones y
agitando enérglcamente después de cada adicidn. La
valoracién se termina cuando después de agitar por un minuto
aproximadamente y reposar por tres minutos, el estrato
inferior de la soluciébn permanece amarillo. La reaccién
hacia el final es lenta pero puede considerarse completa en

15 minutos.

Una vez obtenido el vire, se agregan otros 0.5 ml de

" KOH y se agita. Esta nuestra sirve como testigo. Se repitib

la  titulacién sobre otra alicuota de muestra, ésta se

termina cuando el color del estrato Inferior es igual al que
ha alcanzado la prueba testigo.
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El contenido de aldehidos de 100 gramos de niuestra
se calcula con la férmula siguiente (46):

% aldehidos = n_. m . 1,008 ., 100
P
En donde: n = ml de ROH 0.5 N empleados.

m = equivalente del aldehido (para el
aceite de limén se toma 0.076).

1.008 = Factor de correccién,

P = Peso de la muestra.

Las principales causas por la que sa presenta un
contenldo bajo de compuaestos carbonilicos, son defectos en
la fabricacién & utilizacién de limones muy maduros. Si.el. .
contenido es alto, es posible que el aceite haya sido
adulterado con citral.
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TONES SIC S 1
CUADRQ NUM . 2
DETERMINACIONES DESTILADO CENTRIFUGADO CENTRIFUGADO
FISICOQUIMICAS TIPQ "A" TIPO “B"
ROTACION OPTICA 434 a -45 +35 a +41 *
A 20°C
INDICE DE 1,474 = 1,477 1.482 ~ 1.488  1.484 - 1,489
REFRACCION
A 20°C
DENSIDAD RELATIVA0.855 - 0.863 0.872 - 0.881 0.877 - 0.885
A 20°C
CONTENIDO DE 0.5 ~2.0% 4.5 - 8.5% 5.0 - 9.5%
ALDEHIDO (CITRAL)
RESIDUO A LA 0.2 -~ 2.0 10.0 - 14.5 % 13.0 - 19.0 %
EVAPORACION
SOLUBILIDAD EN SOL. EN 0.5-5.0 SOL. EN 0.1-0,5 SOL. EN 0.1-0.05
ALCOHOL VOL. DE ETANOL VOL. DE ETANOL VOL. DE ETANOL
908 90% 0%

# E1 color Intenso del aceite esencial de limén centrifugado
tipo *B" no permite esta determinacién.

REF. Norma Oficial Mexicana "DGN-F-62-1987"
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Los métodos fisicos y quimicos anteriormente citados
no son suficientes para establecer la calidad & pureza de un
aceite esencial, y por tanto por muchos aflos se les ha
complementado con el examén organoléptico, sobre todo el
olfativo. Este examén sé6lo puede tener una scla validez, si
lo efectusn expertos particularmente dotados; no obstante,
no es ni puede ser considerado un ensayo objetivo ni

reproducible.

Tal hecho, unido a los desarrollos y a los progresos
consequidos por la quimica analitica y a la necesidad de
detectar casos de adulteracién cada vez mis refinados y
confirmar la presencia de compuestos quimicos de gran
interés (en este caso de los derivados cumarinicos), ha
llevado a la dimplementacién de métodos cada vez mas
sofisticados que requieren el uso de equipos especiales
tales como: Espectro-fotémetro, Cromatégrafo de cualquier
tipo, entre otros mas.

Estos tipos de an&lisis modernos y perfeccionados
han dado una contribucién  fundamental acerca del
conocimiento de la composicién de los aceites esenciales, y
por consiguiente, la posibilidad de verificar su pureza y su
calidad en un tiempo muy corto.
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3.6 ANALISIS INSTRUMENTAL.

El an&lisis dinstrumental comprende el anédlisis
espectrofométrico y el andlisis cromatogr&fico. De acuerdo
al interés por la deteccidn de los derivados cumarinicos,
s6lo se mencionard al an&lisis cromatrografico gas—liquido.

El principio de separacién en cromatografia de gases
consiste en la distribucién de una muestra entre dos fases.
La primera de estas fases es llamada fase estacionaria y
consiste de un soporte de gran superficie de contacto, la
otra fase es un gas (fase mévil o acarreador) el cual pasa a
través de la fase estaclonaria,

La cromatografia de gases (CG), es una técnica para
separar componentes volatiles mediante el paso de una
corriente de gas, sobre una fase estacionaria. Si la fase
estacionaria es un sélido hablamos de Cromatografia gas-
s6lido (CGS). S1i la fase estacionaria es un liquido, la
llamamos gas-liquido (CGL). El1 liquido es distribuido como
una pelicula fina sobre un sbélido inerte y el mecanismo de
separacién entonces serd la distribucién de la muestra
dentro y fuera de esta pelicula.

3.6.1 CROMATOGRAFIA GAS-LIQUIDO.~ Se basa en la separacién
de los constituyentes de un aceite esencial, de acuerdo a la
compatibilidad que presente el componente con la fase
estacionaria y la preparacién de cromatogramas Utiles para
establecer, a través de la posicién y del &area de los picos
obtenidos, ya sea la naturaleza o bien la cantidad de cada
constituyente.
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En esta técnica se analizan muestras liquidas en
cantidades pequeiias (0.5-2.0 1) ya que se desea la m&s alta
eficienclia posible, donde los componentes volé&tiles del
aceite son separados a lo largo de una columna que contiene
una fase estacionaria (generalmente un aceite pesado),
depositada sobre un soporte sélido.

En el cromatdgrafo de gases (FIG 7) existen tres
zonas calentadas, las cuales est&n separadas: el puerto de
inyeccién, el horno de la columna y el detector, y son
calentados para ajustar la volatilidad de los componentes
gue pasan a través de ellos. Estas tres zonas deben fijarse
a temperaturas apropiadas para que funcione correctamente.
Dichas temperaturas dependen primordialmente en los puntos
de ebullicién de los componentes de la muestra.

3.6.1.1 Inyector:

El1 puerto de inyector consta de una jeringa en el
rango de microlitros y una pequefia membrana llamada septum,
a través del cual la jeringa es insertada para depositar la
muestra exactamente donde el empague de la columna empieza.
Su temperatura deber& fijarse por lo menos a la temperatura
del punto de ebullicidn del componente menos vol&atil, aungue
se recomienda establecerla 20 grados centigrados arriba del
punto de ebullicién de dicho componente.

El aceite esencial se introduce en el inicio de la
columna con una microjeringa, a través de una membrana de
cierre, en ese momento se vaporiza y es arrastrada por el
gas de acarreo a través de la columna, en donde los
componentes viajan a diferentes velocidades dependiendo de
su solubilidad en la fase estacionaria.
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.6.1.2 Columna:

La columna es el corazén del cromatégrafo y es donde
se efectud la separacidén de los componentes de una muestra.
En consecuencia, el éxito o el fracaso de una separacién en
particular, depender& en gran medida de la eleccién de la
columna adecuada. En cromatografia de gases existen
columnas de dos tipos: Empacadas y capilares.

Las columnas capilares son tubos abiertos de
di&metros internos pequefios con una pelicula delgada de fase
liquida. Las columnas empacadas consisten de un soélido
inerte, el cual es recublerto con una pequefia capa de un
liquido no vol4til.

Dentro de las columnas empacadas, en un inicio de la
cromatografia de gases se empled tubo de cobre y aluminio en
las columnas. Estos materiales disponibles de bajo costo y
f&cll manejo para adaptarlos a las diferentes formas de los
hornos de las columnas. Sin embargo, el cobre y el aluminio
forman 6xidos en las paredes interiores del tubo. Estos
6xidos adsorben o reaccionan con muchos compuastos e
interfieren c¢on el anAdlisis., Los principales materiales
usados para tuberia de columnas son acero inoxidable, vidrio
y niquel, aunque cada una presenta cilertas ventajas 'y
desventajas.

La mayoria de las columnas analiticas empacadas
tienen 2 mm. de diémetro interno; el di&metro externo
correspondiente a las columnas de vidrio es 1/4 de pulgada.
Las ‘longitudes m&s comunes son 3 y 4 metros. De manera que
para mezclas simples, se pueden obtener una separacién
rédpida con columnas cortas de 1/2 metro. Las columnas mas
largas pueden aumentar la resolucidn, pero se debe recordar
que par duplicar la resolucién requiere un aumento de cuatro
veces de longitud de columna.
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El soporte sélido es la base sobre la cual reside la
fase liquida. Generalmente consiste de particulas porosas
pequeilas y uniformes. El soporte sélido como también la
tuberia, debe estar libre de 6xidos cataliticos, los cuales
pueden causar descomposicién parcilal de la muestra.

El soporte sélido también debe ser estable térmica y
quinicamente hablando, para gue no se descomponga a
temperaturas altas del horno del cromatébgrafo durante el
&n&lisis. Finalmente el soporte debe contribuir para una
alta eflciencia y capacidad de la columna. Los dos Gltimos
requisitos significan que las particulas del soporte sélido
deben ser particulas pequefias de tamafio uniforme y porosas.

Los soportes sélidos m&s populares estan hechos de
tierras de diatomeas. Las diatomeas son un tipo fGnico de
algas que tienen estructuras porosas y contienen una alta
concentracién de silica. Cuando las tierras de diatomeas son
calentadas a altas temperaturas, con o sin la adicién de un
fundente (carbonato de sodio), las conchas se funden para
formar un bloque sblido poroso. Este bloque es molido hasta
obtener partiuclas pequefias para usarse como soportes
sblidos.

cuando los soportes sélidos se producen, son
separados en diferentes rangos de tamafio de particulas, cada
uno designado por un tamafio estandar de malla. Por ejemplo
en este trabajo se utilizd como soport sblido "Supelcoport"
(hombre comercial) 80/100, lo gue significa que todas las
particulas pasar&n a través de una malla de 80 pero no por
una de 100. Una malla de 80 es una que tiene 89 alambres por
pulgada, por lo menos en un sistema estandar. Lo cual
permitiria el paso de particulas cuyos diadmetros fueran
entre 149 a 177 m.
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La caracterisitica ma&s importante de una fase
liquida es su selectividad, es decir que sea capaz de
separar los compuestos de la muestra. Una fase liquida es
aquella que distingue entre dos compuestos de interés se
disuelva bien en ella, por lo que uno debe inicialmente
escoger una fase liquida que tenga la solubilidad apropiada
caracteristica para la muestra, y entonces escoger un
componente que dé la selectividad propia en la fase.

El principio basico de la solubilidad es el que dice
que "lo igual disuelve lo igual". Los compuestos pueden ser
divididos en base a su polaridad. En términos
fisicoquimicos, los compuesto son polares si tienen un
momento dipolar (separacibn de cargaj. En CG, los compuestos
polares se retienen mis tiempo en una columna polar gque en
una no polar. En general los solventes polares son mejores
para los compuestos polares y los solventes no polares son
mejores para los compuestos no polares.

Para resumir, hay dos factores principales que
permiten que la separacién de mezlcas se lleve a cabo en un
cromatégrafo de gases: las volatilidades de los diferentes
compuestos y sus solubllidads en la fase liquida, como se
describié anteriormente. Para la nmayoria de las mezclas,
tanto la volatilidad de los componentes como su polaridad
deberén ser tomadas en cuenta cuando se escoja una columna.

Las fases liquidas generalmente son ligquidos
lubricantes de silicén de diferentes polaridades ya que son
los que cumplen los reguisitos, es decir son quimicamente
estables e inertes a las mayoria de las compuestos que se
inyectan en un cromitografo de gases. Son liguidos sobre un
amplio rango de temperatura y sin volatilidad apreciable,
hasta que alcanzan temperaturas altas (350 °C para silicones
no polares y 275° C para silicones polares).
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E1l tipo més comfin de columna para la cromatografia
de gases es una fase liquida, la cual es aplicada sobre
particulas pequefias, inertes y duras, con lo que es empacada
la columna a través de la cual el gas fluye. La temperatura
6ptima de la columna se fijar& una temperatura alta (basado
en los puntos de ebulliciébn de los componentes de la
muestra) sin llegar a la tlemperatura en donde la fase
estacionaria se puede dijuir.

La columna utilizada para la deteccién de los
compuestos de dinterés fue: Columna de vidrio no polar
empacada mediante un soporte s6lido diatomiceo con una
superficie de 4.00 m?/g, una densidad de 0.24 g/cc y una
carga maxima de fase liquida de 25% en peso, esto es 25 ¢gr
de fase liquida por 100 gramos de soporte sblido. Esta carga
méxima estéd directamente relacionada al &rea de superficie
especifica de cada soporte. Y carga minima de 3%, sl la
cantidad de fase liquida es menor a la inidicada no ser&
suficiente para cubrir la superficie del soporte
completamente. Y como fase liquida se utilizd un fluido de
metil-silicén no polar debido a que se ldentificd compuestos
no polares. Este flufido es un polimero gque por ser
proveniente de una goma de hule poseen un peso molecular
alevado.

Al final de la columna los componentes emergen a
diferentes tiempos. Sin embargo, la separacibén no ocurriré a
menos que la fase estacionaria no haya sido seleccionada
adecuadamente.
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3.6,1.,3 DETECTOR

Ya que la mayoria de los compuestos separados en un
crométografo de gases son invisibles cuando son eluidos
(este es, salen al final de la columna), es necesario un
dispositivo para detectarlos. Hay varios detectores
disponibles, cada uno esta4n basados en diferentes
proplédades fisicas o quimicas de los compuestos a detectar.

Aunque la columna es el "corazbn del cromatégrafo de
gases”, é&sta no seria Gtil sin el cerebro que viene siendo
el detector. Los detectors de CG hacen bésicamente una sola
funcién: convierten la sallda invisible de la columna en una
sefial eléctrica, la cual puede ser graficada en un
registrador. Mientras mayor sea la cantidad de componenetes
qﬁe eluye de la columna, mayor ser& la sefial eléctrica que
genera la deflexibn en la plumilla del registrador (FIG 6).

COLUMKA
/

— HHH}
= 11

DETECTOR Y SU R.'ELACION CON LA OTRAS PARTES DE UN SISTEMA
CROMATOGRAFICO (FIG. 6) .
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Todo detector trabaja censando una propiedad fisica
o guimica de los componentes que pasan a través de él.

La detecclién de los componentes a la salida de la columna,
generalmente se efectia mediante un detector de
conductividad térmica & de ionizacién de flama., Las
variaciones de la conductivdad & de la corriente de
ionizacidén provocadas por la variacién de la composicién del
gas, a medida que los componentes volltiles emergen de 12
columna, scn ampliticados y medidos directamente en un
graficador o registrador, ésto es cuando la sefial elé&ctrica
a un registrador cuya pluma origina un cromatograma, el cual
es una grafica sobre una hoja de papel representandc en
forma flsica las sefales eléctricas emitidas por el detector
a través del tiempo,

El detector de lonizacién de flama (FID) es
probablemente el m&s popular en CG. Es sensible a la mayoria
da los compuestos que contiene carbbn es casi 100 veces mas
sensible el de conductividad térmica (TCD), asi como también
representa un menor costo que TCD.

La temperatura del detector debersd ser lo
suficientemente alta, para prevenir condensacién de los
componentes en la celda. En particular un detector de
lonizacién de flama nunca deberd usarse a temperaturas
menores de 1009C, debidec a gue el agua formada en la flama
se condensara en el detector. Se recomienda fijarla 20-50 9C
arriba del punto de ebullicién de dicho compuesto.
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En cuanto a 1o que se refiere al gas de acarreo,
el primer requisito es que sea inerte, esto es que nro
reaccione con los compuestos a analizar o con la columna a
las temperaturas elevadas usadas en el cromatébgrafo.
Tradicionalmente nitrdgeno, helio y argdn, han sido usados
como gases de acarreo. Aunque hay buenas razones tedricas
para elegir un gas sobre otros, la eleccidén es generalmente
hecho por la economia y por el tipo de detector usado.

La cromatografia de gases adem&s de ser un matodo
analitico, y de acwerdo a la facilidad de su manejo, ha siod
1la mejor herramiente para poder desarrollar este trabajo y a
zu vez cualquier anomalia en el aceite esencial.

La ejecucién del analisis instrumental requiere una
alta especializaciébn téncia, ademBs de un buen conocimiento
de la composicién y de la propiedades de cada constituyente
de los aceltes esenciales.
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INYECTOR DETECTOR

REGULADOR L 1
DE'PRESlDM ELEPTRONICA

" COLUMNA
TANQUE [
—DE GAS HoRNO
ACARREADOR
(Helio) jREGISTRAUOR

CROMATOGRAMA
REGISTRADO

DIAGRAMA DE UN CROMATOGRAFO DE GAS=-LIQUIDO (FIG. 7)
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4. RESULTADOS.

4.1 STRAS ZADAS s

De acuerdo al objetivo planteados se hicieron
estudios en el laboratorio de los siguientes aceltes:

1) ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO DESTILADO.

2) ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO CENTRIFUGADO TIPO A.
3) ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO CENTRIFUGADO TIPO B.
4) ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO DESTILADO 2X.

5) ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO CENTRIFUGADO TIPO A 2X
6) ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO CENTRIFUGADO TIPO B 2X

4.2 HOJA DE ANALISIS SICOQUIMICOS Y SENSORLI. S

Se analizaron muestras de los aceites anteriormente
mencionados, producidos en el estado de Colima. De cada
aceite se tomaron 15 gramos y se colocaron en botellas color
ambar de 20 ml; se hicleron los an&lisis por triplicado para
determinar la calidad del aceite, a partir de los métodos
fisicoquimicos, sensoriales ya mencionados en el capitulo
anterior, asi como también se hizo uso del analisis
cromatogrifico ya descrito,

A continuacién se enlistan los resultados obtenidos.
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4.2.1 ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO DESTILADO.

RESULTADOS DE ANALISIS.

ORGANOLEPTICAS: CARACTERISTICAS

OLOR: FRESCO, PICANTE, FRUTAL TIPO CITRICO
TERPENICO.

SABOR: CARACTERISTICO, LIBRE DE SABORES EXTRANOS

ASPECTO: LIQUIDO CRISTALINO.

COLOR: AMARILLO PALIDO

FISICOQUIMICAS: RESULTADOS * _LIMITES

DENSIDAD 20 °C: 0.8635 0.858 - 0.864

INDICE DE

REFRACCION 20 °C: 1.4780 1.475 - 1.4790

ROTACION

ESPECIFICA 20 °C: + 38 + 34 ~ + 45

CONTENIDO DE
ALDEHIDOS (CITRAL): 0.69% 0.50 ~ 2.0%

* REF. Norma Oficial Mexicana "DGN-K 417-13987"
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4.2.2 ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO CENTRIFUGADO *A".

RESULTADOS DE ANALISIS.

ORGANOLEPTICAS : CARACTERISTICAS

OLOR: FRESCO, PICANTE, FRUTAL TIPO CITRICO
RECUERDA AL AROMA DEL JUGO DE LIMA.

SABOR: CARACTERISTICO, LIBRE DE SABORES EXTRANOS

ASPECTO: LIQUIDO CRISTALINO QUE PUEDE PRESENTAR UN

PRECIPITADO CEROSO.

COLOR: VERDE AMARILLENTO

FISICOQUIMICAS: RESULTADOS * LIMITES

DENSIDAD 20 C 0.879 0.872 - 0.881

INDICE DE

REFRACCION 20 C 1.4860 1.4820 - 1.4860

ROTACION

ESPECIFICA 20 C + 37.0 + 35.0 - + 41.0

CONTENIDO DE
ALDEHIDOS (CITRAL) 4.61% 4.50 - 8.5%

* REF. Norma Oficial Mexicana "DGN-K 417-1987"



-77 =

4.2.3 ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO CENTRIFUGADO "B"

SUL’ S_DE_ANALISIS.

ORGANO. H CARACTERISTICAS
OLOR: FRESCO, FRUTAL DE TIPO CITRICO CON UNA

LIGERANOTA HERBACEA, QUE RECUERDA A LA
CASCARA DEL FRUTO.

SABOR: CARACTERISTICO, LIBRE DE SABORES EXTRANOS.

ASPECTO: LIQUIDO CRISTALINO QUE PUEDE PRESENTARUN
RECIPITADC CEROSOS.

COLOR: VERDE OBSCURO.

FISICOQUIMICAS: RESULTADOS * LIMITES

DENSIDAD 20 °C 0.887 0.877 - 0.889

INDICE DE

REFRACCION 20 °C 1.4850 1.485 - 1.4885

ROTACION

ESPECIFICA 20 °C NO DETECTABLE - k-

CONTENIDO DE
ALDEHIDO (CITRAL) 6.46% 5.0 - 9.5 %

-%- FE1 color intenso del aceite esencial del limén mexicano
centrifugado no permite esta determinacién.

* REF. Norma Oficial Mexicana "DGN-K 417-1987"



4+2.4 ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO DESTILADG 2X

SULT. S DE

ORGANOLE: CAS:

OLOR:

SABOR:
ASPECTO:
COLOR:

FISICOQUTIMICAS:

DENSIDAD 20 °C:

INDICE DE
REFRACCION 20 °C;

ROTACION
ESPECIFICA 20 °C:

CONTENIDO DE
ALDEHIDOS (CITRAL)
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ISIS.

CARACTERISTICAS

FRESCO, FRUTAL TIPO CITRICO ACIDO QUE
RECUERDA EL JUGO DE LIMON.

CARACTERISTICO LIBRE DE SABORES EXTRANOS

LIQUIDO CRISTALINO.

AMARILLO VERDOSO

RESULTADOS

0.8878

1.4820

+ 22

0.76%

0.87¢0

1.475

+ 15

* REF. Norma Oficial Mexicana "DGN-X 417-1987"

0.889

2.485

+ 37

2.0%
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4.2.5 ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO CENTRIFUGADO "A" 2X

ULT. S ANALISIS.

0, 2 CARACTERISTICAS
OLOR: FRESCO, FRUTAL TIPO CITRICO QUE RECUERDA
AL AROMA DE LA LIMA. -

SABOR: CARACTERISTICO, LIBRE DE SABORES EXTRAROS.
ASPECTO: LIQUIDO CRISTALINO.
COLOR: AMARILLO VERDOSO

U, : RESULTADOS * LIMITES
DENSIDAD 20 °C 0.8826 0.880 - 0.890
INDICE DE
REFRACCION 20 °C 1.4870 1.485 =~ 1.489
ROTACION
ESPECIFICA 20 °C + 27 + 25 - 4+ 32

CONTENIDO DE
ALDEHIDOS (CITRAL) 6.22% 4.50 =~ B.50%

* REF. Norma Oficial Mexicana "DGN-X 417-1987"
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4.2.6 ACEITE ESENCIAL DE LIMON MEXICANO CENTRIFUGADO "B" 2X.

RESULTADOS DE ANALISIS.

ORGANOLEPTICAS: CARACTERISTICAS

OLOR: FRESCO, FRUTAL TIPO CITRICO QUE RECUERDA
AL AROMA DE LA CASCARA DEL FRUTO.

SABOR: CARACTERISTICO, LIBRE DE SABORES EXTRANOS

ASPECTO: LIQUIDO LIGERAMENTE TURBIO, DEBIDO A QUE
PRESENTA TRAZAS DE PRECIPITADO CEROSO.

COLOR: VERDE OBSCURO.

FISICOQUIMICAS: RESULTADOS * LIMITES

DENSIDAD 20 °C 0.9192 0.889 - 0.920

INDICE DE B

REFRACCION 20 °C 1.4980 1.489 - 1.5

ROTACION

ESPECIFICA 20 °C NO DETECTABLE - % -

CONTENIDO DE

ALDEHIDOS (CITRAL) 12.09 10.0 13.0%

-*- E]1 aceite esencial de limbén mexicano presenta un color
verde intenso que no permite dicha determinacién.

* REP, Norma Oficial Mexicana "DGN-K 417-1987*
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4.3 ALISIS R_C] ATOGRAFTIA GAS-LIQUIDO.

como ya visto en el capitulo anterior el
cromatégrafo Gas-Liquido que fué utilizado es conocido como
VARIAN VISTA 6000, con un detector de ionizacion de flama
usando una columna de vidrio no polar.

El gas portador utilizado fué helio c¢on una
velocidad lineal de 30 mm/min.

A continuacibn se cita el programa de temperaturas
del horno cromatografico disefiado y utilizado especialmente
para la detecclon de los derivados cumarinicos

El programa de incremento en las temperaturas del horno
cromatograrico:

TEMP ©C VELOCIDAD TIEMPO DE PERMANENCIA
Ooc/min (min)
Temperatura inicilal 98 3.5
1) 140 3.2
2) 170 3.0
3) 207 3.2
4) 248 3.1

TEMPERATURA DEL INYECTOR 270 ©c
TEMPERATURA DEL DETECTOR 280 ©c
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ANALISYS DE RESULTADOS

La 1identificacién de los picos se realizé tomando
base los compuestos mencionados en la literatura como
presentes en el aceite esenclal de "LIMON MEXICANO", a
excepcibn del derivado cumarinico "LIMETINA" didentificado,
puesto que en la literatura no ha sido publicada, y para
esta situacién fué necesario correr una muestra pura de
limetina, que me pudiera servir como muestra de referencia.

Para la determinicién de los derivados cumarinicos,
el cromatograma se llevt a cabo en una coclumna no polar, con
el fin de que dicho componente eluyera facilmente en la
fase.

Como ya se nmencioné el derivado cumarimico
identificado en los tres diferentes tipos de aceite esencial
de limén mexicano examinados, fué la “LIMETINA", llamada mas
cominmente "CITROPTENO".

La *“LIMETINA", es un s6lido cristalino color caré
obscuro, nombrado quimicamente como:

5,7-DIMETOXICUMARINA.

Este compuesto presenta un punto de fusién de 147-
148, Es insoluble en agua caliente y en eter;. y socluble en
alcohol, cloroformo y acetona. Tiene como férmula empirica
C11H1004 y una estructura gquimica:
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La "LIMETINA", es un compuesto que esté presente en
la cascara, jugo y en las gléndulas que contienen el aceite
esencial de varias frutas citricas como son el LIMON
MEXICANO, mandarina, toronja, bergamota y en la naranja.

En el limén mexicano se encuentra entre un 0.89~
1.70% del fruto entero, y es por esta razbén por la que se le
considera uno de los principales derivados cumarinicos en
dicho fruto.

Se anexan cromatogramas correspondientes a cada uno
de los aceites esenciales analizados: Tomando como
referencia la deteccién de la limetina (derivado
cumarinico).
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CROMATOGRAMA NoM. 1 X - "

B e e TS

TIENPO DE RETENCION REGISTRADO

AREA % /T
99.224 44.95

- TESIS CON
FALLA TE ORIGEN.
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CROMATOGRAMR NUM, 2 mmgzgm

00-997120-01

VARIAN INSTRUMENT GROUP

AREA 1 RY
0.03 44,12

TESIS CON

FALLA IE ORWGEN |

-t
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CROMATOGRAMA NUM. 3 "ACEITE ESENCIAL CENTRIFUGADO TIFQ A",

00-997140-01

1STRUMENT. GROUP

I3

AREA % RT
0.374 £4.13

S TR CoR |
| 3aLLA D6 ORIGEN
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CROMATOGRAMA NUM. 4 “ACEITE ESENCIAL CENTRIFUGADO TIPQ B".

AREA % RT
0.884 44.28

TFSIS CON !

11t b
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CROMATOGRBMA NUM. 5 "ACEITE FSENCIAL DESTILADO 2X“.

AREA % RT
0.01 44,33
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CROMATOGRAMA NUM 6 “ACEITE ESENCIAL CENTRIFUGADO TIPO A 2X.:

12,3 -
g
AREAR % RT

0.02 .89

Sy e )

e T ¥

s co |
FALLE 15 ORGEE |

Y

16,
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CROMATOGRAMA NUN 7 WACEITE ESENCIAL CENTRIFUFADO TIFO B 2.

VARIAN INSTRUMENT GROUP  00-997140-01

AREA % RT
0.00 0.00

" TESIS CON
| RALA TE CRGEN

151
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5.CONCLUSIONES

1) Las condiciones geogréfricas y climaticas han propiciado
el enorme auge del limbén y sus derivados. Esta variedad
representa 91% de la producciébn total nacional de limén, el
11.0% de la produccién mundial y el primer lugar mundial en
produccién de aceite esencial de limén mexicano.

2) Dado que actualmente sélo se obtiene el aceite de limén
mexicano como subproducto del fruto, seria necesaria una
explotacién integral que permita obtener también otros
subproductos como el &cido citrico, citrato de calcio,
pectinas, nmelazas, c&scara (fresca & seca), lo que
fomentaria la comercializaciébn en nuevos mercados con
amplias posibilidades de desarrollo.

3) La industrializacién del 1imén mexicano permite la
obtencién a nivel comercial de tres tipos de aceite
esencial:

a) Aceite esencial destilado.
b) Aceite esencial centrifugado tipo "A".
c) Aceite esencial centrifugado tipo "B".
Los cuales son utilizados como materia prima para 1la
obtencién de diversos productos que a su vez se utilizan en
la elaboracién de otros principalmente en la manufactura de

sabores, bebidas no alcohblicas, reposteria, confiteria y en
productos farmacéuticos y cosméticos.
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4) El1 aroma caracteristico es atribufdo a los compuestos
oxigenados volatiles (alcoholes, aldehidos, cetonas y
esteres) mientras que los hidrocarburos y el residuo no
volatil (ceras, derivados cumarinicos) no tienen 1influencia
sobre el aroma y Su presencia es contraproducente, ya que
pudieran precipitarse y dar mala apariencla. Pueden
determinar notables alteraciones como una mala
solubilizacién en alcohol etilico, disolvente muy utilizado
en la elaboracibén de substancias arom&ticas.

5) Es de gran importancia el poder incrementar = la
concentracién de compuestos oxlgenados voldtiles eliminando
casi por completo aquellos compuestos que constituyen una
carga no deseable. Dado lo anterior, es de gran interés en
el mercado el uso de aceites esenciales concentrados, esto
es, la eliminacidn de los componentes terpénicos asi como de
componentes sesquiterpénicos de acuerdo a una concentracién
deseada.

6) Los métodos utilizados para la extraccién de los aceites
esenciales son de baja efectividad en la separacién total
del residuo no volétil, provocando que no sea eliminada por
completo la parte no deseable del aceite. Esto ocasiona la
presencia de algunas ceras y derivados cumarinicos en el
aceite esencial utilizado en la industria.

7) Siendo la industria alimentaria muy escrupulosa en lo que
respecta a la calidad de los aceites se establecieron normas
(GRAS, FEMA, FDA) precisas que determinan el uso de los
distintos Ingredientes gque serian utilizados en 1la
formulacién de los alimentos.
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8) La Ley General de Salud emitida el 18 de enero de 1988
por la Secretaria de Salud en su articulo 70 determina que
queda prohibido emplear como aditivo para alimentos y
bebidas un listado de compuestos entre lo que se menciona la
cumarina.

9) EI residuo no volatil que llegase a pasar a la fase
oleosa contiene ceras y derivados cumarinicos. Atendiendo
al principio fundamental de la legislacién que es la
proteccién del consumidor, sélo el hecho de que en el aceite
esencial existan derivados cumarinicos con estructura
semejante a la cumarina, consideraria este producto téxico
al consumidor. Sin embargo por uso tradicional segquro
listas GRAS (al que denominan la "clatsula del abuelo”) el
aceite esencial de limén no es nocivo al organismo.

10) EI control analitico de un aceite esencial en la
industria citrica' es de fundamental importancia; la
finalidad es determinar la calidad 6 pureza de un aceite
esencial, tanto que por muchos afios se les ha complementado
con el examen organoléptico.

11) Estos métodos analiticos: organolépticos y
fisicoquimicos se caracterizan por su rapidez y sencillez de
ejecucién, lo cual permite ser un elementos determinante en
la deteccién de algiin error.

12) La cromatografia de gases, es un método que consta de un
equipo instrumental sencillo, muy sensible y r&pido para-la
deteccién de compuestos volatiles, y en general menos
costoso que otros tipos de cromatografia.
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13) La limetipa (5,7-dimetoxicumarina), derivado cumarinico
presente en el aceite de 1limén entre un 0.87-1.70%, fué
detectada gquimicamente mediante cromatografia de gases,
técnica ampliamente difundida.

14) La limetina presente en el limén mexicano pudiese
haberse perdido (aunque no en su totalidad), en algiin paso
de su extracciébn. En las muestras analizadas de cada uno de
los diferentes tipos de aceite esencial obtenido tanto el
aceite simple como el concentrado, se detectd trazas de el
compuesto estudiado, obteniendose como mayor resultado
porcentaje de limetina en el aceite esencial centrifugado
tipo “B" simple. Como era de esperarse, el motivo fué que
exite mayor contacto del aceite esencial con la cascara del
fruto.

15) Obviamente en el aceite esencial simple centrifugado
tipo "B", se encontrd el porcentaje més alto, el cual fué de
0.884% de limetina.
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