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Resumen

El objetivo de este trabajo fue extraer cinamaldehido (CA) de la corteza de canela
(Cinnamomum zeylanicum) mediante dos métodos: arrastre de vapor y Soxhlet,
determinando los mejores parametros de operacion. En la extraccion Soxhlet, se utilizaron
tres variables: tiempo de extraccion (5 y 10 horas), tamano de particula promedio (1.29y 3
mm), y fraccion volumétrica de solvente (% v/v) (70% etanol-30% agua destilada, 85%
etanol-15% agua destilada y 100% etanol). Mientras que para el arrastre de vapor se trabajo
con tres equipos: convencional (AVF), piloto (AVO) y destilador Clevenger (AVE). En los
equipos AVF y AVO se analiz6 el tiempo de extraccion (1 y 1.5 horas) y el tamafio de
particula (1.29 y 3 mm). En el caso del destilador Clevenger, se consideraron cuatro
intervalos de 15 minutos durante 1 hora (15, 30, 45 y 60 minutos) y dos tamafios de
particula promedio previamente mencionados. La cuantificacion del cinamaldehido se
realizé mediante espectroscopia UV-Visible. El destilador Clevenger extrajo 19.62 mg CA/g
de canela en 60 minutos, mientras que el método Soxhlet alcanzé 126.373 mg CA/g de
canela en 10 horas, con el tamafo de particula menor (1.29 mm), misma que favorecio la
extraccion al tener mayor superficie de contacto con el solvente. Aunque el método Soxhlet
presentd mayor cantidad de cinamaldehido extraido, el arrastre de vapor es mas viable para
aplicacion a escala industrial debido a su simplicidad, mayor rentabilidad econémica y el uso

exclusivo de agua destilada como solvente.

Palabras clave del autor: extractos, aldehido cinamico, aceite esencial
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Abstract

The objective of the current work was to extract cinnamaldehyde (CA) from the bark of
cinnamon (Cinnamomum zeylanicum) using two methods: steam distillation and Soxhlet
extraction, determining the optimal operating parameters. In the Soxhlet extraction, three
variables were utilized: extraction time (5 and 10 hours), average particle size (1.29 and 3
mm), and volumetric fraction of solvent (% v/v) (70% ethanol-30% distilled water, 85%
ethanol-15% distilled water, and 100% ethanol). For steam distillation, three apparatuses
were employed: conventional (AVF), experimental (AVO) and Clevenger distiller (AVE). In
the AVF and AVO apparatuses, extraction time (1 and 1.5 hours) and particle size (1.29 and
3 mm) were analyzed. In the case of the Clevenger distiller, four intervals of 15 minutes were
considered over 1 hour (15, 30, 45, and 60 minutes) along with the two previously mentioned
average particle sizes. The quantification of cinnamaldehyde was performed using
UV-Visible spectroscopy. The Clevenger distiller extracted 19.62 mg CA/g of cinnamon in 60
minutes, while the Soxhlet method reached 126.373 mg CA/g of cinnamon in 10 hours, with
the smaller particle size (1.29 mm) enhancing extraction by increasing the surface area in
contact with the solvent. Although the Soxhlet method produced a higher amount of
extracted cinnamaldehyde, steam distillation is more viable for industrial applications due to
its simplicity, greater economic efficiency, and the exclusive use of distilled water as a

solvent.

Author Keywords: extracts, cinnamic aldehyde, essential oll
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Problema y justificacion

El cinamaldehido es el principal componente bioactivo de la canela y ha sido objeto de
numerosos estudios debido a sus multiples propiedades y su potencial en diversas
aplicaciones; constituyendo el 85% del aceite esencial extraido de la corteza de canela, y es
el responsable de su caracteristico aroma natural. Este compuesto ha sido ampliamente
investigado por sus efectos positivos contra enfermedades causadas por el estrés oxidativo,
la inflamacion, la pérdida neuronal, la hiperglucemia y su fuerte actividad antimicrobiana
frente a microorganismos patdégenos y contaminantes alimentarios (Asheahe y Kabele,
2022). No obstante, la extraccion eficaz de este compuesto presenta desafios que requieren
una evaluacién cuidadosa de los métodos a emplear. La eleccion del método de extraccion
es importante puesto que influye directamente en la calidad del producto final y en el
rendimiento del proceso. Para la extraccién de cinamaldehido, se han utilizado varios
métodos, como la hidrodestilacion, la extraccion con diéxido de carbono supercritico, la
extraccion asistida por ultrasonido, la hidrodestilacion asistida por microondas, la extraccion
con vapor de agua y la destilacion Soxhlet. Cada uno de estos métodos presenta
caracteristicas especificas que deben ser evaluadas en funcién de las propiedades del

cinamaldehido y los requisitos del proceso de extraccion (Frias y Rosales, 2023).

En el ambito de la extraccion tradicional, el método Soxhlet es ampliamente utilizado,
especialmente para muestras soélidas de origen vegetal. Su popularidad se debe a sus
numerosos beneficios, entre los cuales destaca el equilibrio de transferencia logrado gracias
al continuo y repetido contacto entre el disolvente y la muestra sélida. Ademas, este método
permite alcanzar temperaturas relativamente altas durante el proceso de extraccion, ya que
el matraz se calienta por transferencia de calor por radiacién, lo que incrementa su
temperatura y, en consecuencia, la eficiencia del proceso. Otra ventaja importante del
equipo Soxhlet es su flexibilidad, ya que no presenta limitaciones en cuanto a la
estandarizacion, lo que permite la extraccion de una amplia variedad de compuestos
solidos. Sin embargo, una de las principales desventajas de este método es la duracion del
proceso de extraccion, que puede variar entre 6 y 48 horas. Esta limitacion puede mitigarse
mediante el disefio del equipo, que permite realizar la extraccion de forma individual o en
serie, optimizando asi el tiempo de procesamiento de multiples muestras. No obstante, es
crucial seleccionar el disolvente adecuado, ya que este determina la selectividad vy, por lo

tanto, la eficiencia de la extraccion (Bascon et al., 2020).

Otro de los métodos utilizados es la extraccion asistida por ultrasonido, que ofrece ventajas
energéticas significativas al aumentar las tasas de transferencia de calor y masa, al

desintegrar la pared celular del material vegetal mediante ondas sonoras de alta intensidad

Diana Carolina Calle Orellana - Erika Patricia Mejia Cabrera
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y frecuencia. Sin embargo, su principal desventaja es la complejidad de escalarla a nivel
industrial, lo que la hace mas adecuada y sencilla para aplicaciones a nivel de laboratorio
(Gilani y Najafpour, 2022).

La hidrodestilacién es uno de los métodos mas utilizados y preferidos para la extraccion de
compuestos bioactivos. Este proceso se puede realizar de tres maneras: destilacion con
agua, destilacion combinada de agua y vapor, y arrastre de vapor. Entre ellas, la técnica de
arrastre con vapor, que emplea vapor de agua para atravesar la matriz vegetal y liberar los
compuestos bioactivos, es la mas utilizada debido a sus multiples ventajas. Estas incluyen
la simplicidad del proceso, el bajo costo operativo y la ausencia de residuos de solvente, ya

que unicamente se utiliza agua (Asheahe y Kabele, 2022).

En este contexto, la extraccion de compuestos activos de la corteza de canela se ha vuelto
una necesidad, tanto por su importancia en el ambito cientifico como por su valor en las
industrias alimentaria, quimica, agroquimica, cosmética y farmacéutica, gracias a las
propiedades y multiples aplicaciones de estos compuestos. Es por ello la importancia de la
extraccion del cinamaldehido que la corteza de canela posee mediante los métodos Soxhlet
y arrastre con vapor, en funcién de sus ventajas técnicas y de su eficiencia. EI método
Soxhlet, a pesar de requerir tiempos prolongados, asegura una extraccion completa gracias
al recirculado continuo del disolvente y su capacidad para operar a alta temperatura es muy
beneficiosa. Por su parte, el arrastre de vapor, al utilizar vapor de agua, evita el uso de
disolventes adicionales y mantiene la pureza del extracto. Ambos métodos, por tanto,

garantizan resultados éptimos en la extraccion de este compuesto.

Ademas, para esta investigacion se selecciond la especie de canela Cinnamomum
zeylanicum o Cinnamomum verum, conocida como canela verdadera, debido a su elevado
contenido de trans-cinamaldehido, que representa entre el 49.9% vy el 62.8% del aceite
esencial extraido de su corteza, superando a otros tipos de canela. Ademas, esta especie
es la mas comercializada y de facil acceso en el mercado (Aggarwal et al., 2022). Estudios
demostraron que los aceites esenciales de diversas especies de canela contienen quince
componentes quimicos volatiles de gran importancia, siendo la especie Cinnamomum
zeylanicum la que presenté el mayor porcentaje de cinamaldehido (67.57%) en

comparacion con otras especies de canela silvestre (Abd et al., 2020).
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Introduccion

La extraccién de principios activos de plantas ha sido objeto de estudio debido a su
relevancia en la obtencion de compuestos bioactivos con diversas aplicaciones. Los

métodos para aislar los principios activos se clasifican como:

Extraccion mecanica, método que facilita la extraccion de metabolitos secundarios
presentes en los fluidos naturales de las plantas, conocidos como “jugos” una vez extraidos.
El proceso consiste en aplicar presion a la planta, ya sea con calor o mediante incisiones, lo

que permite que los fluidos fluyan y sean recolectados (Frias y Rosales, 2023).

Destilacidn, técnica que se basa en la diferencia de volatilidades entre los componentes de
la planta. Aprovechando este principio, se utilizan temperaturas relativamente altas para
separar los componentes menos volatiles de los mas volatiles, que en su mayoria
corresponden a aceites esenciales. Sin embargo, debido a la aplicacion de calor, el método
es adecuado principalmente para metabolitos secundarios termoestables. Entre las técnicas
incluidas en esta categoria se encuentran el arrastre de vapor seco y la hidrodestilacion
(Frias y Rosales, 2023).

Extraccion con gas, conocida como método de extraccion con fluidos en condiciones
supercriticas, es una técnica que se fundamenta en la capacidad que poseen algunos
fluidos, los cuales, en estados supercritico pueden alterar su poder disolvente, esta clase de
fluidos presenta un comportamiento como hibrido, entre una fase liquida y una fase
gaseosa en condiciones de temperatura y presion superiores a su punto critico, segun Frias
y Rosales (2023) puede difundirse como un gas y disolver sustancias como un liquido
(disolvente). El método presenta ventajas como la selectividad y la facil eliminacién del gas
extractor; sin embargo, en desventaja, presenta un alto coste, ademas de la complejidad

para establecer las condiciones 6ptimas.

Extraccion con solventes, técnica que utiliza solventes organicos (como etanol, metanol,
entre otros) capaces de solubilizar los principios activos presentes en la materia vegetal,
generando un extracto liquido al entrar en contacto directo con los compuestos deseados.
Se basa en principios como las analogias estructurales, la afinidad entre disolvente y
metabolito secundario, y la polaridad, donde los solutos polares son disueltos por solventes
polares. Existen varias condiciones a considerar en este proceso, incluyendo las
caracteristicas de la materia vegetal, la temperatura y el tiempo de contacto. En cuanto a la
materia vegetal, se debe trabajar con material seco o fresco. La temperatura es un factor
crucial, ya que condiciones de altas temperaturas pueden mejorar la solubilidad del

compuesto activo, aunque también pueden acelerar su degradacion. Finalmente, el tiempo
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de contacto debe ajustarse segun las caracteristicas y la naturaleza de los principios activos

a extraer (Frias y Rosales, 2023).

Cada uno de estos métodos presenta ventajas y desventajas, y la eleccion del mas
adecuado depende de las caracteristicas especificas del compuesto a extraer y las

condiciones econémicas y ambientales del proceso.
Objetivos

Objetivo general

Extraer cinamaldehido de la corteza de canela (Cinnamomum zeylanicum) utilizando las
técnicas de extraccion Soxhlet y arrastre de vapor, estableciendo los parametros

operacionales mas eficientes de cada proceso.

Objetivos especificos

1. Acondicionar la materia prima, lo cual involucra secado, trituracion y tamizado por
dos condiciones diferentes preestablecidas.

2. Cuantificar la presencia de cinamaldehido extraido en cada técnica a través de
espectroscopia UV-Visible.

3. Analizar los parametros de operaciéon, como tamafo de particula, concentracion de
solvente, temperatura de operacién y tiempo de extraccién para que los métodos
empleados sean mas eficientes.

4. Comparar el rendimiento de extraccién de los dos métodos aplicados para la

obtencidon de cinamaldehido de la corteza de canela.
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Capitulo I: Fundamento Teérico
1.1. Canela (Cinnamomum Zeynalecum)

Yashasvi, Chandula, Samarasinghe, Krishantha y Chathuranga (2021) mencionan que la
especie de canela Cinnamomum zeylanicum, perteneciente a la familia Lauraceae y
conocida también como canela de Ceilan o canela verdadera, es originaria del sur de Asia,
especificamente de Sri Lanka (antiguamente llamado Ceilan) e India, asi como de otras
regiones tropicales de Indochina y Madagascar. Aunque presenta similitudes con otras

variedades de canela, se distingue por sus rasgos morfolégicos unicos.

Yashasvi et al. (2021) ademas comentan que este arbol tropical, que puede alcanzar una
altura de hasta 12 metros, prospera en suelos francos, lateriticos y suelos de arena
plateada. Las hojas son inicialmente de color rojizo, que se tornan de color verde oscuro a
medida que la planta llega a la madurez. Estas suelen tener una forma aguda, ovalada o
eliptica y presentan un patron de distribucion de venas profundas, lo que facilita la
identificacion de la especie. Asimismo, describen que la corteza de la planta, que es uno de
los rasgos mas distintivos, es de color marrén, delgada y suave, ademas se caracteriza por
sus multiples capas fragiles que se encuentran enrolladas hacia adentro desde ambos
bordes como se puede apreciar en la Figura 1. Este enrollamiento ocurre durante el secado
de la corteza y es responsable de la forma caracteristica de las ramas de canela y
desprenden un aroma ligeramente dulce debido a la presencia de compuestos como el
cinamaldehido. Las flores también son una caracteristica notable y distinguible de las flores
de otras variedades de canela, ya que son de color verde palido y retofian en panojas desde
el eje como desde el apice del arbol.

En la Tabla 1 se detallan las principales caracteristicas botanicas de las diferentes especies
de canela que pertenecen a la familia Lauraceae, destacando las particularidades que

diferencian a Cinnamomum zeylanicum de las demas especies.
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Tabla 1

Caracteristicas de las distintas especies de canela

19

Especie de Textura Forma de la hoja Color de las Color de la Enrollamiento de Gusto
canela flores corteza la corteza
Cinnamomum Fina y fragil. Aguda, ovalada o Verde. Marrén intenso. Multiples capas Suave y dulce.
zeylanicum eliptica. enrolladas por
ambos bordes.
Cinnamomum Gruesay Lanceolada. Blanco. Marrén rojizo Pocas capas Picante.
cassia aspera. oscuro. enrolladas desde
un solo borde.
Cinnamomum Delgada y Ovalada-oblonga. Amarillo palido. Marrén rojizo Una capa Medianamente
burmannii suave. claro. enrollada. amargo.
Cinnamomum Delgada y Eliptico-oblongo, Amarillo. Marron grisaceo.  Capas que no se Medianamente
tamala flexible. ovado. enrollan. astringente.
Cinnamomum Delgada y Lanceolada. Blanco Rojizo. Pocas capas Leve amargor.
loureiroi Nees aspera. ligeramente enrolladas.
verdoso.

Fuente: Tomado de la revision bibliografica de Yashasvi et al. (2021).
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Figura 1

Canela especie Cinnamomum zeylanicum

Hojas de Cinnamomum verum Corteza de canela

Fuente: Imagen tomada del libro Plantas medicinales del mundo (van Wyk y Wink, 2017).
1.2. Aceites esenciales

En términos generales, los aceites esenciales son liquidos volatiles fragantes y con una
estructura quimica compleja que constituyen cierto porcentaje en las especies vegetales
aromaticas utiles y aplicables en la industria alimentaria, farmacéutica y cosmética. Los
aceites esenciales presentan una amplia gama de propiedades, que incluyen capacidades
antioxidantes, antiinflamatorias, anticancerigenas, antidiabéticas, antimicrobianas,
antivirales, antihiperpigmentantes, analgésicas, neuroprotectoras, hepatoprotectoras vy
cardioprotectoras (Khan et al., 2023). Los aceites esenciales han sido clasificados como
aditivos fitogénicos debido a sus propiedades también se los denomina como aceites
volatiles. Son combinaciones de metabolitos secundarios, los cuales, son generados por

plantas medicinales (Betancourt Lépez, 2020).

Los aceites esenciales al ser parte de las plantas, contribuyen en su peso seco, en un rango
de 0.1 a 1%. Las moléculas aromaticas que forman parte de las plantas son sintetizadas por
sus células secretoras, por lo tanto la presencia de compuestos aromaticos en las plantas

depende de la cantidad de células secretoras presentes en las mismas. Basado en este

Diana Carolina Calle Orellana - Erika Patricia Mejia Cabrera


https://www.zotero.org/google-docs/?broken=lF4VQy

UCUENCA 21

principio, no todas las plantas son aromaticas, pero aquellas que lo son emiten sus
sustancias volatiles a través de diversas partes, por ejemplo, el limén y el hinojo lo hacen
mediante sus semillas o frutos, el jengibre a través de las raices, y el eucalipto y la canela a
través de las hojas y la corteza, respectivamente. Ademas la proporcion de aceites
esenciales extraidos varia segun la parte de la planta, con un rango de 0% a 17% (Requejo,
2020).

De acuerdo a Requejo (2020), la composicidon quimica de los aceites esenciales es
compleja, pero generalmente contiene alcoholes, ésteres, cetonas, aldehidos y terpenos.
También menciona que los factores que afectan la composicién de los aceites esenciales
son: la radiacién solar; el clima en la zona de cultivo y las técnicas de cultivo; la composicion
del suelo en la zona de cultivo; la estacion del afio en que se recoge la cosecha; el método

de extraccion empleado, el cual afecta a la calidad final del producto.
1.2.1. Caracteristicas de los aceites esenciales

e Presentan alta solubilidad en disolventes organicos y alcohol, mientras que, en el

agua baja o nula.

e Sustancias apolares, no se consideran grasas; sin embargo, son idoneos para
disolver o absorberlos en grasas. Para su solubilizaciéon es esencial la presencia de
sustancias oleosas.

e |Incoloras en condiciones ambientales; sin embargo, se resinifican cuando pasan por

cambios quimicos como la oxidacion.

e |a mayoria poseen baja densidad en comparacion con el agua, no obstante, existen
excepciones tales sean casos como la canela y el clavo de olor, los cuales, poseen

densidades, de 1.038 y 1.015 g/ml, respectivamente (Requejo, 2020).
1.2.2. Compuestos activos en la corteza de canela

La corteza de canela es rica en componentes activos, especificamente en flavonoides,
glucosidicos, antraquinonas, terpenoides, cumarinas y taninos, los cuales son agentes
aromatizantes (Ali etal., 2022). La composicion quimica de la canela comprende
procianidinas diméricas, triméricas y oligoméricas ademas de canfeno, sabineno, mirceno,
fenchona, nerol, acetatos de bornilo y cinamilo, geranial, cinamaldehido y eugenol. Las
actividades biologicas reportadas de la especie de canela indican sus efectos analgésicos,
antipiréticos, antifungicos, antiinflamatorios, antimicrobianos, antidiabéticos y antioxidantes
(de Oliveira et al., 2021).
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Las principales sustancias quimicas o compuestos bioactivos en las ramas de canela son
dos, el acido cinamico (Ccad) y el aldehido cinamico (CA), los cuales, cumplen la funcion
clave en los efectos medicinales de la canela. Por una parte, el acido cinamico posee
propiedades antioxidantes y antiinflamatorias, mientras que, el aldehido cinamico posee la

propiedad de mejora de sensibilidad de la insulina (Chen et al., 2023).

Ademas, el aldehido cindamico actua sobre la actividad celular y mecanismos fisiolégicos,
por lo que es de gran relevancia su actividad bioloégica, de la cual se puede citar, su
actividad como antiinflamatorio (Carifio et al., 2023). Debido a la actividad antimicrobiana
del aldehido cinamico se lo conoce como agente antifiingico, ya que segun Galindo et al.
(2021) “provoca dafios en la pared y la membrana celular, asi como en el contenido

citoplasmatico y otras estructuras membranosas de las células fungicas”.

La forma de aprovechar los compuestos bioactivos de la canela es mediante su extraccion,
para lo cual, existen varias técnicas, la principal es la extraccién mediante uso de solventes
organicos, los cuales aprovechan las propiedades hidrofébicas del solvente y los
compuestos bioactivos. Sin embargo, estas técnicas presentan desventajas en los ambitos
econémico, de salud y medioambiental, puesto que algunos solventes organicos son
téxicos, volatiles, presentan alto consumo de energia y baja eficiencia de extraccion,

dependiendo del solvente aplicado (Chen et al., 2023).

1.2.3. Compuestos quimicos del aceite esencial de canela

El rendimiento y la composicion quimica del aceite esencial extraido de la canela dependen
de diversos factores, como la especie, la parte de la planta utilizada y el método de
extraccion aplicado (Abd etal., 2020). A lo largo del tiempo, se han identificado varios

compuestos presentes en el aceite esencial de canela, los cuales se detallan en la Tabla 2.
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Tabla 2

Concentracion de compuestos identificados en el aceite esencial de canela

Compuesto quimico Concentracion en el aceite Concentracion en el aceite

extraido de las hojas (%) extraido de las ramas (%)

Eugenol 74.9 0.39-2.37
Cinamaldehido 1.1 62.09 - 89.31
Oxido de cariofileno 0.5 0.35
1,8-Cineol 0.6 1.02
Benzoato de bencilo 3.0 0.01-0.37
Alcohol bencilico 0.2 0.14
Benzaldehido 0.1 0.23-0.31
Canfeno 0.3 0.08-0.12
Acetato de cinamilo 1.8 1.48 -2.44
Linalol 25 1.6 -4.08
a-Pineno 1.2 0.37 -0.50
B-Felandreno 0.2 0.23-0.25
a-Cubebeno 0.9 0.12-0.21
a-Humuleno 0.6 0.01-0.28
Mirceno 0.1 0.05-0.40
Limoneno 0.5 0.19-0.33
Cimeno 0.8 0.02-1.31
B-Pineno 0.3 0.07-0.15
Delta-3-careno 0.6 0.37
B-Cariofileno 4.1 0.89-2.05
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Alcohol feniletilico
a-Terpineno
a-Felandreno
a-Terpineol
a-Tuyeno
Safrol
Estireno
Elemene
Borneol
Cumarina
Bencenopropanal
Hinesol
T-cadinol
a-Muuroleno

a-Amorfeno

0.1

0.1

0.9

0.3

0.2

1.3

0.1

0.15

0.03

0.01

0.01

0.08 -0.33

0.01-0.12

0.41-0.47

0.41

0.36

2.47

4.32

1.98

24

Fuente: Tabla tomada de la revision bibliografica de Abd et al. (2020).

1.3. Cinamaldehido

El cinamaldehido (CsHsO) es un flavonoide que se encuentra principalmente en la corteza

de las plantas del género Cinnamomum (Doss et al., 2022). Este compuesto organico, en su

forma natural, se presenta predominantemente como el isémero trans, el cual es un liquido

viscoso de color amarillo y es el principal responsable del caracteristico aroma y sabor de la

canela, constituyendo aproximadamente el 90% del aceite esencial extraido de su corteza

(Sharma et al., 2024). La estructura quimica de este compuesto se puede observar en la

Figura 2 mientras que sus propiedades fisicoquimicas se detallan en la Tabla 3.
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Figura 2

Estructura quimica del cinamaldehido

25

Cinamaldehido

Tabla 3

Caracteristicas y propiedades fisicoquimicas del cinamaldehido

Cinamaldehido

Nombre IUPAC

Descripcion fisica

Férmula molecular

Peso molecular
Punto de ebullicion
Punto de fusion
Punto de inflamacion
Densidad
Solubilidad en agua a 25°C

Solubilidad en etanol

Categoria agroquimica

3-fenilprop-2-enal

Liquido aceitoso amarillento,

fuerte olor a canela.

CoHsO

132.16 g/mol
248 °C a 760 mm Hg
-7.5°C
71.1111°C
1,048 - 1,052 g/ml a 25 °C/25 °C
1.42 mg/ml

1:25 en 50%, 1:5 en 60%, 1:2,5
en 70%

Repelente

Fuente: Tomado del Centro Nacional de Informacion Biotecnolégica (2024).
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1.3.1. Usos del cinamaldehido

El cinamaldehido tiene una amplia gama de usos farmacoldgicos, principalmente por sus
efectos antimicrobianos, antioxidantes e inmunomoduladores, por lo que es ideal para el
desarrollo de farmacos antiinfecciosos. Ademas, este compuesto quimico puro o0 en
formulaciones se ha aplicado para combatir bacterias como Cronobacter sakazakii,
Escherichia coli, Listeria monocytogenes, entre otras y patdgenos fungicos como Candida

albicans y Cryptococcus neoformans (Santos et al., 2023).

Se ha estudiado su aplicacién en la conjugacion con polimeros para una liberacion
sostenida, mejorando sus actividades biolégicas y posibles aplicaciones en el campo
biomédico. Las desventajas de este compuesto se relacionan con su baja solubilidad en
agua y la sensibilidad a la luz y/o aire, por lo que la carga con polimeros mejora las
propiedades como la alta reactividad y promocion de la produccion celular de especies
reactivas de oxigeno. También es uno de los compuestos activos mas importantes para

actividades bioldgicas, principalmente por sus propiedades insecticidas (Zhang et al., 2023).
1.4. Métodos convencionales de extraccion de cinamaldehido
1.4.1. Extracciéon Soxhlet

La extraccion Soxhlet es una técnica tradicional, empleada durante décadas para la
extraccion de compuestos bioactivos de numerosas fuentes naturales, por lo cual ha sido
funcional en varios procesos analiticos (Fagbemi et al., 2021). Malik y Mandal (2021)
indican que en esta técnica, se emplea una combinacién de dos métodos, percolacion y
maceracion, y se lleva a cabo en un aparato conocido como equipo Soxhlet. Este equipo
consta de una camara de extraccién que se conecta a un condensador en la parte superior

y un matraz de fondo redondo o plano en la parte inferior, como se aprecia en la Figura 3.

Esta técnica consiste en colocar la muestra en un dedal de celulosa o cartucho de papel
filtro que se coloca dentro de la camara de extraccién, misma que se llena gradualmente
con el extractante condensado del matraz de destilacion, para ello el matraz se calienta
haciendo que el solvente en su interior alcance su punto de ebullicidon y se evapore, el vapor
fluye a través del conducto de vapor directo hacia el condensador, se condensa y cae en
forma de gotas sobre el material contenido en la camara de extraccioén (percolacién). La
camara de extraccion se llena lentamente con el solvente condensado, manteniendo
contacto directo con la muestra (maceracion) y una vez que el nivel del solvente supera el
nivel del desbordamiento es aspirado por un sifon y descargado nuevamente en el matraz
de destilacion, transportando los analitos extraidos al liquido. Esta operacién se repite hasta

lograr la extraccion completa (Malik y Mandal, 2021).

Diana Carolina Calle Orellana - Erika Patricia Mejia Cabrera


https://www.zotero.org/google-docs/?broken=yw2hwt
https://www.zotero.org/google-docs/?broken=q9yFgB
https://www.zotero.org/google-docs/?broken=xhPkLx
https://www.zotero.org/google-docs/?broken=68yXlU
https://www.zotero.org/google-docs/?broken=VRVg9r

UCUENCA 27

El método Soxhlet es conocido como la técnica de extraccidén continua y facilita la extraccion
exhaustiva del material vegetal. Las ventajas mas importantes de esta técnica se centran en
que la muestra, esta en contacto directo con el extractante en repetidas ocasiones, esto
ayuda a desplazar el equilibrio y aumentar la transferencia de masa debido al uso de altas
temperaturas y al reciclaje de disolvente, lo cual mejora la eficiencia de extraccion en
comparacion con otras técnicas tradicionales, ademas, resulta ser un equipo basico vy
simple. Los principales inconvenientes de este método radican en los largos periodos de
extraccion requeridos y en alcanzar la temperatura de punto de ebullicién del disolvente
extractante, lo cual resulta en la destruccion de algunos compuestos termolabiles presentes
en la muestra, por lo tanto, su utilidad radica sélo para componentes termoestables
(Fagbemi et al., 2021; Weggler et al., 2020; Malik y Mandal, 2021).

Figura 3

Equipo Soxhlet

Condensador I} — Salida de agua fria

Entrada de agua frla —— [

Camara de extraccion

} Ascenso de

Tubo sifén vapores

Matraz de fondo
redondo

Superficie ceramica . y
e —
Calentador _—_-__;j

I

En estudios previos, se han explorado diferentes tiempos de extraccion, oscilando entre 5y
10 horas, utilizando un equipo Soxhlet. En estos ensayos, se emple6 etanol como solvente,
seleccionado por su menor toxicidad en comparacién con otros solventes como el hexano o
el cloroformo, lo que permite su uso sin necesidad de una campana de extraccion. Las
extracciones se realizaron a temperaturas de ebullicion del solvente, utilizando ramas de

canela trituradas en trozos pequefios (Wong et al., 2014).
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1.4.2. Extraccion por arrastre con vapor

El método de arrastre de vapor es un método convencional, sin embargo, su aplicacién
dependiendo de la materia y del producto a ser obtenido; es idéneo tanto en procesos a
nivel de laboratorio como a nivel industrial; en los laboratorios frecuentemente se utilizan
balones de 2 a 5 litros, mientras que los equipos industriales pueden llegar a tener una
capacidad de 8,000 o 10,000 litros en el recipiente para colocar la muestra vegetal
(Basantes et al., 2023).

La principal utilidad de este método es la separacion de los aceites esenciales de la materia
vegetal en la cual se encuentran contenidos; por tanto, es apropiado para la extraccion de
componentes volatiles, a una temperatura inferior a la de su punto de ebullicion,
especialmente para la extraccion de aceites esenciales a temperaturas cercanas a los 100
°C (Moliterni et al., 2022; Cedeno et al.,, 2023). En referencia a la temperatura, este
fendmeno, se explica debido a que este tipo de método, como condiciones de operacion
requiere un vapor de baja presion, el cual es proporcional a la temperatura de operacion, de
la cual se derivan ventajas tales como la limitacion a la descomposicién de la materia prima,
asi como el bajo coste de operacion y por otro lado, su alto rendimiento, por lo que se
considera que es uno de los métodos con mayor aplicacién para la extraccion

industrialmente (Condori y Palomino, 2022).

Los componentes volatiles son extraidos mediante vapor de agua a punto de ebullicion que
pasa a través de la muestra vegetal, este vapor resultante se enfria y se condensa como
una fase separada inmiscible con el agua, la cual se inyecté como vapor, debido a su
contenido de aceites (Beyer y Walter, 2020; Sruthi et al., 2023).

El método de arrastre de vapor seco se basa en la inyeccién de vapor de agua recalentado,
generado en un balén separado de la muestra vegetal. Esta muestra, que contiene el
principio activo o aceite esencial a extraer, se encuentra en un matraz. El vapor de agua
inyectado reduce la presion parcial de los componentes a destilar. Dado que la temperatura
de vaporizacion es directamente proporcional a la presion parcial, al disminuir esta ultima,
las moléculas de vapor de agua entran en contacto con el aceite esencial de la muestra,
provocando su vaporizacion. Posteriormente, el vapor se condensa al pasar por un sistema
de refrigeracion de agua, transformandose en un condensado que permite la recoleccion del

aceite esencial (Fernandez, 2023).

Para realizar el proceso de arrastre de vapor, se utiliza un equipo de destilaciéon simple. El

sistema comienza con un balén de fondo plano con cuello, en cuya parte inferior se coloca
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un mechero que proporciona la llama directa, como se aprecia en la Figura 4. Este balén,
generalmente lleno de agua destilada, cumple la funciéon de generador de vapor, ya que los
materiales dentro de él se calientan hasta la ebulliciéon. El vapor generado circula a través
de un tubo de vidrio hacia el balén que contiene la muestra. En esta segunda etapa, el
vapor entra en contacto con la muestra, arrastrando el aceite esencial. El vapor condensado
se dirige hacia una columna refrigerante, compuesta por un tubo interno y uno externo. El
condensado fluye por el tubo interno, transfiriendo calor al tubo externo, por donde circula
agua a temperatura ambiente, lo que permite la condensacion del vapor. Finalmente, se
obtiene una soluciéon de aceite-agua, conocida como hidrolato. Para separar las fases
inmiscibles de esta solucidn, se emplean compuestos organicos. Asi también, la ubicacién
del termdémetro es indispensable en la generacién del vapor, su utilidad radica en la lectura
de la temperatura de ebulliciéon, por lo tanto, para evitar un falso positivo o lectura errénea,
la localizacién correcta del termometro es inmerso en el liquido contenido en el balén de

base plana, con funcion de generador de vapor (Galagovsky Kurman, 2020).

Figura 4

Equipo de arrastre de vapor convencional

Termémet

B %

|— Refrigerante

Matraz de ——
destilacion

Mugstra ——=

Erlenmeyer

Calentador

1.5. Otros métodos de extraccion
1.5.1. Extraccion con agua supercritica

Este método utiliza agua como solvente de extraccién en un rango de temperaturas entre
100°C y 374°C, con presiones que varian de 1 a 22.1 MPa, condiciones que permiten que el
agua se mantenga en estado liquido. Bajo estas condiciones, la constante dieléctrica del
agua disminuye a medida que aumenta la temperatura, lo que reduce su polaridad y le

confiere propiedades similares a las de un solvente organico. Esto facilita la extraccién de
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diversos compuestos, especialmente aceites esenciales, polifenoles y polisacaridos. Se
considera un método ideal para la extraccion de compuestos como el cinamaldehido.
Investigaciones anteriores han demostrado que este proceso puede extraer hasta un 15.8%
de aceite de canela y un 28.4% de cinamaldehido del mismo. Sin embargo, las desventajas
de este método se deben a su baja eficiencia en la transferencia de masa, lo que resulta en
una extraccion no homogénea, especialmente cuando se incrementa la cantidad de muestra

en el centro del tanque de extraccion (Asheahe y Kabele, 2022).

1.5.2. Extraccion con agua supercritica por ultrasonido

Este método ha sido desarrollado recientemente y se ha aplicado con éxito en sistemas de
agua supercritica, mejorando significativamente la tasa de extraccién de componentes
bioactivos. El sistema incluye un dispositivo de ultrasonido compuesto por un generador
ultrasoénico, un transductor y un sistema operativo. La potencia ultrasénica varia entre 0 y
250 W, mientras que la frecuencia puede ajustarse entre 15 kHz y 38 kHz. En este proceso,
es ideal utilizar canela en polvo con agua destilada, bajo condiciones controladas de
temperatura, tiempo, presion y ultrasonido determinadas por este equipo. Tras finalizar la
extraccion, el extracto se enfria rapidamente mediante un sistema de enfriamiento para
evitar su degradacién. Este método se emplea principalmente para extraer y aislar el
cinamaldehido (Asheahe y Kabele, 2022).

1.5.3. Extraccion con fluidos supercriticos de CO2

Este método de extraccién es altamente eficiente y evita la descomposiciéon de los
compuestos, utilizando un gas sometido a presion y temperatura por encima de su punto
critico. En la extraccion de aceite esencial de canela, se usan 20 g de canela molida en un
recipiente de 50 ml, con un proceso de extraccién estatica a 30 MPa durante 2 horas sin
modificadores. El extracto se obtiene sin disolventes adicionales y se sella para su
conservacion. Aunque el COz2 es ineficaz para extraer compuestos polares, esta limitacion
se puede superar con modificadores como el diclorometano. Sin embargo, el alto costo de
capital y operacion debido a la presion requerida limita el uso del método. Aun asi, ha sido
ampliamente utilizado para extraer cinamaldehido de especies de canela (Asheahe y
Kabele, 2022).

1.6. Solventes organicos

Por concepto, los solventes organicos son compuestos quimicos, que en su estructura
contienen carbono. Sus caracteristicas estan en funcion de las condiciones ambientales de
temperatura y presidén, en estas condiciones los disolventes se evaporan y producen

vapores, por lo cual, su principal caracteristica es la de ser volatiles, quimicamente, son
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hidrocarburos que en su estructura poseen de 2 a 20 dtomos de carbono, lo que significa
que de acuerdo a la cantidad de atomos que lo conforman se clasifican en ligeros o
pesados. Como propiedades fisicas, son generalmente liquidos, poseen un punto de
ebullicion inferior a los 250 °C, cabe recalcar que es de esta propiedad de la que depende la
volatilidad, la cual es inversamente proporcional, lo que significa que cuanto menor es el
punto de ebullicion, mayor es la volatilidad, en base a esta relacion, cuando esté presente
en un compuesto, en referencia a la relacion antes mencionada, a condiciones ambientales,
su estancia en el producto sera corta, por lo que sera facilmente emitido hacia el aire
(Acuna et al., 2022).

Segun Acufia et al. (2022) su principal funcién es la de formar una solucion, debido a que
poseen la capacidad de disolver a otros, lo que conlleva a su mayor utilidad como disolvente
de sustancias tales como, grasas y aceites, pinturas y barnices, entre otras soluciones. Son
utilizados en laboratorios de investigacion, quimica organica e inorganica, de los que se
destacan los hidrocarburos alifaticos, ciclicos, aminas, ésteres, aldehidos, alcoholes,
cetonas, entre otros. También mencionan que son ampliamente utilizados en operaciones
de disolucion de reactivos, extraccion, lavado y separacidon de mezclas. Por lo que su
aplicacion se extiende a nivel de industria. Por otro lado, los solventes organicos, también
forma parte de otros compuestos, como es el caso de los productos farmacéuticos, tintas de
impresion, plaguicidas, entre otros compuestos. En cuanto a su produccién y requerimientos
a nivel mundial, los solventes de mayor aplicacion son ciclohexano, cloruro de metileno,

cloroformo, acetona, tolueno, alcohol etilico, entre otros.

Debido a su principal caracteristica, la alta volatilidad, asi como a sus aplicaciones y
numerosas utilidades, estos compuestos son considerados potenciales contaminantes del
medio ambiente, especialmente del aire y del agua. Su volatilidad implica que se evaporan y
se dispersan en el aire, donde luego pasan por procesos de fotodegradacion o de oxidacién
al reaccionar con radicales gaseosos; ademas, su apolaridad les confiere una persistencia
elevada en el medio ambiente, a diferencia de los compuestos polares, que se degradan
con mayor facilidad. Este es el caso de los solventes clorados, que contaminan los cuerpos
de agua y tienen una vida media de varias décadas en dichos medios. La persistencia de
estos solventes en el entorno tiene consecuencias drasticas, como su contribuciéon al
calentamiento global y la reduccion de la capa de ozono. Ademas, representan un alto
riesgo para la salud humana debido a su explosividad, toxicidad e inflamabilidad. Una forma
de clasificar los solventes es segun su nivel de peligrosidad y su impacto ambiental, con

algunos ejemplos citados a continuaciéon (Acufa et al., 2022).
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1.6.1. Alcohol etilico

El Centro Nacional de Informacion Biotecnoldgica (2024) menciona que el alcohol etilico es
un alcohol primario, alcohol alquilico proveniente del etano en donde uno de los hidrégenos
ha sido sustituido por un grupo hidroxi (-OH) que le permite formar enlaces de hidrégeno,
esto le otorga alta solubilidad en agua y en diversos compuestos organicos, convirtiéndolo
en un solvente polar eficaz. Alam y Tanveer (2020) indican que “el etanol, también conocido

como alcohol etilico, es un compuesto quimico incoloro e inflamable” (p. 55).

El alcohol etilico es un compuesto de polaridad intermedia porque contiene una parte polar
(grupo -OH, que puede formar enlaces de hidrégeno) y una parte apolar (cadena de
carbonos). Esto le permite disolver tanto compuestos polares como ciertos compuestos no
polares, como los aceites esenciales, que tienen componentes apolares como el
cinamaldehido. El cinamaldehido es soluble en una relacion de 10% en alcohol etilico al
96%, y también se disuelve bien en la mayoria de los aceites vegetales, acido acético
glacial y propilenglicol. Tiene una solubilidad limitada en agua y no es soluble en glicerina ni
en aceite mineral (Baker y Grant, 2018). En la Tabla 4 se detallan las propiedades

fisicoquimicas del alcohol etilico.
Tabla 4

Caracteristicas y propiedades fisicoquimicas del alcohol etilico

Alcohol etilico

Nombre IUPAC Etanol
Férmula molecular C2HsO
Peso molecular 46.07 g/mol
Punto de ebullicién 78.5 °C a 760 mmHg
Punto de fusion -114.11 °C
Punto de inflamacién 12.78°C
Presién de vapor 40 mmHg a 18.89°C
Densidad 0.79 a 20°C
Solubilidad en agua Miscible

Fuente: Centro Nacional de Informacién Biotecnoldgica (2024).
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1.7. Técnica de espectrofotometria para cuantificacion

Un espectrofotémetro es un dispositivo empleado para el analisis cuantitativo de sustancias
quimicas, biolégicas, organicas o inorganicas; Su funcionamiento se basa en medir la
cantidad de luz absorbida por el compuesto que se quiere cuantificar en una solucion. La
region del espectro de luz ultravioleta abarca desde los 190 nm hasta los 380 nm, la luz
visible desde los 380 nm hasta los 750 nm, y la luz infrarroja cercana (NIR) va de los 800
nm a los 2500 nm (Moreno et al., 2021).

1.7.1. Espectrofotometria UV-Visible

Khalid, Ishak y Zaman (2023) definen a la espectrofotometria ultravioleta-visible como una
técnica analitica, versatil, simple y no destructiva que es adecuada para varios compuestos
organicos y algunas especies inorganicas. Ademas mencionan que el espectrofotometro
UV-Vis mide la absorcién o transmisién de luz que pasa a través de un medio, en funcion de
la longitud de onda del compuesto, es decir, cuantifica las propiedades de muestras en los
rangos de longitud de onda de luz ultravioleta-visible sin destruir la matriz. La informacién
obtenida por esta técnica permite definir la identidad, concentracion, estructura o actividad
molecular de especies organicas. Estos equipos pueden escanear longitudes de onda fijas o

variables, en configuraciones de haz simple y doble.

El pico caracteristico en la lectura del espectrofotometro UV-Vis representa el enlace de
energia de la muestra, a partir de la absorcion de este pico obtenido del espectro, la
concentracion de la muestra se puede calcular aplicando la ley de Beer-Lambert, la cual
relaciona la concentracién con la absorbancia y la absortividad molar (Thambiratnam et al.,
2020). El espectro del cinamaldehido se encuentra en un rango de longitud de onda de 190
nm a 500 nm, y su longitud de onda maxima se encuentra en 288 nm a 290 nm (Chimvaree
et al., 2020).

La ley de Lambert-Beer es fundamental en espectrofotometria, describiendo la relacién
entre la intensidad de absorcion de la luz, la concentracion de una sustancia y la longitud
del recorrido de la luz a una longitud de onda especifica. Esta ley se aplica a todas las
sustancias que absorben luz, incluyendo gases, soélidos, liquidos y moléculas. Su expresion
matematica se presenta en la siguiente ecuacion (Yeh et al., 2023; Huang et al., 2021):
A=g*l*C (1)

Donde 2 es la longitud de onda de la luz de entrada, A es la absorbancia de la muestra, € es
el coeficiente de absorbancia, | (cm) es la longitud del recorrido de la luz; y C (mol/L) es la

concentracion de la muestra.
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Capitulo Il: Metodologia
2.1. Acondicionamiento de la muestra

La canela fue adquirida en el mercado 12 de Abril, ubicado en la ciudad de Cuenca,
provincia del Azuay, en cantidad de 5 kilogramos a un costo de $10.50/Ib. Se lavaron las
cortezas de canela con agua desionizada para eliminar residuos presentes en la misma.
Posterior a esto, se fraccion6 la canela en pedazos de 15 cm de largo. Se colocaron las
cortezas de canela en bandejas de aluminio y se pesaron. Luego se procedi6 a secarlas en
una estufa (modelo Memmert UN55) a una temperatura de 30°C durante 48 horas. La
reduccion de tamafo de las cortezas de canela se realiz6 de forma manual y luego en un

mortero.

Para el analisis granulométrico, se utilizaron tamices ASTM N° 5, 10, 14 y 16, los cuales se
colocaron sobre un agitador marca Gilson modelo SS-15F (Figura 5). La canela se coloco
en el tamiz superior, se aseguro el equipo y se agité durante 8 minutos. Transcurrido este
tiempo, se pesaron las cortezas retenidas en cada tamiz con una balanza marca Ohaus
(modelo Pioneer PA512). Las cortezas de canela se almacenaron en distintos recipientes

herméticos de vidrio rotulados para cada tamaro de particula (Figura 6).

Figura 5

Tamizado de las cortezas de canela
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Figura 6

Reduccion de tamanio de particula de las cortezas de canela

2.2. Extraccion del compuesto activo

Se realizd la extracciébn de cinamaldehido de la corteza de canela (Cinnamomum
zeylanicum) mediante dos técnicas: extraccion Soxhlet y arrastre de vapor; para cada

técnica se consideraron distintos factores operacionales.

Las cortezas de canela utilizadas para la extraccion de cinamaldehido, mediante los dos
métodos previamente mencionados, corresponden a las fracciones retenidas en los tamices
N°10 y N°16 ASTM. Especificamente, las particulas retenidas en el tamiz N°10 ASTM
corresponden a un tamafio de particula promedio de 3 mm, mientras que las particulas

retenidas en el tamiz N°16 corresponden a un tamafio promedio de 1.29 mm.

Estos tamafos de particula se establecieron por disposicion del proyecto FIASA, ya que
segun lo mencionado por Gilani y Najafpour (2022) en base a Liao etal. (2015), las
particulas demasiado pequefias no son utiles para la extraccion de compuestos bioactivos

debido a su ingravidez, lo que puede reducir la eficiencia de extraccion.

2.2.1. Extraccion Soxhlet

En este estudio se plante6 un disefio factorial 2x3x2 correspondiente a las siguientes

variables:

- Dos tiempos de extraccion, establecidos en 5y 10 horas.

- Tres fracciones volumétricas de solvente (% v/v), 100% etanol, 85% etanol con 15%
agua destilada, y 70% etanol con 30% agua destilada.

- Dos tamafios de particula promedio, 3 mmy 1.29 mm.
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Esto resulté en un total de 12 tratamientos como se detalla en la Tabla 5. Cada tratamiento

se realizé por triplicado para garantizar la precision y reproducibilidad de los resultados.
Tabla 5

Tratamientos identificados para extraccion Soxhlet

Tratamiento Tamano de Concentracion de Tiempo de
particula solvente extraccion (h)
etanol-agua
1 3 mm 100:0 5
2 3 mm 100:0 10
3 3 mm 85:15 5
4 3 mm 85:15 10
5 3 mm 70:30 5
6 3 mm 70:30 10
7 1.29 mm 100:0 5
8 1.29 mm 100:0 10
9 1.29 mm 85:15 5
10 1.29 mm 85:15 10
1 1.29 mm 70:30 5
12 1.29 mm 70:30 10

Para la extraccion se utilizd un equipo Soxhlet en serie marca PYREX (Figura 7),
conformado por cuatro matraces de fondo plano de 250 ml, colocados sobre una placa
calefactora. Los matraces se conectaron a camisas de extraccion de 125 ml, en cuyo
interior se colocé un cartucho de papel que contenia la muestra de canela. Cada camisa de
extraccion se conectdé a su respectivo condensador, formando un sistema cerrado. A cada
matraz se le anadieron 180 ml de disolvente, compuesto por etanol (96% de pureza) y agua
destilada en tres fracciones volumétricas (% v/v): 100% etanol, 85% etanol con 15% agua

destilada, y 70% etanol con 30% agua destilada.
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La metodologia aplicada fue acorde a los tratamientos descritos en la Tabla 5. Para cada
experimento, se pesaron 10 gramos de canela seca utilizando una balanza analitica
(modelo AND-HMZ200), con dos tamafos de particula promedio, 3 mm y 1.29 mm. Las
muestras se sometieron a dos tiempos de extraccién de 5 y 10 horas, acorde a la
metodologia de Wong et al. (2014), manteniendo la temperatura entre 68°C y 72°C durante
todo el proceso.

Los extractos obtenidos de cada experimento se almacenaron en frascos de vidrio color
ambar a una temperatura constante de 4°C, siguiendo las indicaciones de Gilani y Najafpour
(2022), para asegurar un entorno hermético lo que previene la degradacion de los
compuestos bioactivos. En total, se realizaron 12 pruebas, combinando los parametros de
concentracion de disolvente, tamano de particula y tiempo de extraccion. Para garantizar la
precision y reproducibilidad de los resultados, cada prueba se repitid tres veces, lo que

resulté en un total de 36 ensayos.

Figura 7

Equipo Soxhlet en serie

2.2.1.1. Filtracion del extracto

Las muestras resultantes del proceso de extraccion fueron sometidas a un procedimiento de
filtracion utilizando papel filtro de celulosa de 155 mm (10 x 10 cm), mismo que se coloco en
un embudo de vidrio (Figura 8). Durante el proceso de filtracion, los sélidos presentes en el
extracto quedaron retenidos en el papel filtro, mientras que el extracto, que contiene el

principio activo de cinamaldehido, atravesod el papel y fue recolectado en recipientes de
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vidrio color ambar para su posterior cuantificacion mediante el equipo de espectrofotometria
ultravioleta visible (UV-Vis).

Figura 8

Filtracidon de los extractos del método Soxhlet

2.2.2. Extraccién por arrastre de vapor

La técnica de arrastre de vapor se llevd a cabo utilizando tres equipos diferentes: un equipo
convencional (AVF), un destilador Clevenger (AVE) y una adaptacién piloto de una olla de
presion conectada a un sistema de condensacion (AVO). En todos los casos, se mantuvo
una proporcion de 25.5 g por cada 200 ml de agua destilada en base a la metodologia de

Laxmi (2020), variando los parametros de tiempo y tamafos de particula.

Para los equipos AVO y AVF, los parametros de estudio planteados son iguales debido a las
caracteristicas de los equipos. Se planteé un disefio factorial 22, correspondiente a las

siguientes variables:

- Dos tiempos de extraccion, establecidosen 1 hy 1.5 h.

- Dos tamafios de particula promedio de 3 mmy 1.29 mm.

Esto resulté en 4 tratamientos diferentes que se detallan en la Tabla 6. Cada tratamiento se

realizé por triplicado para asegurar la confiabilidad y reproducibilidad de los resultados.
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Tabla 6

Tratamientos para arrastre de vapor con equipo convencional (AVF) y para arrastre de vapor

con equipo experimental (AVO)

Tratamiento Tamano de particula Tiempo de extraccion
(hora)
1 3 mm 1
2 3 mm 1.5
3 1.29 mm 1
4 1.29 mm 1.5

2.2.2.1. Arrastre de vapor por método convencional (AVF)

La metodologia aplicada fue acorde a los tratamientos descritos en la Tabla 6. Para cada
experimento, se colocaron 600 ml de agua destilada en un balén de fondo redondo,
soportado sobre un anillo y calentado mediante llama directa de una lampara de alcohol
hasta alcanzar los 92°C, temperatura correspondiente a la ebullicién del agua, controlada

con un termémetro de mercurio.

Se pesaron 76.5 g de canela utilizando una balanza analitica (modelo AND-HMZ200). La
canela se colocd dentro de un matraz Kitasato, el cual se conectd a un balén de fondo
redondo mediante un tubo capilar de vidrio (diametro de 5 mm). A través de este tubo, el
vapor de agua fluia hasta entrar en contacto con la canela. El matraz Kitasato se soportd
sobre una manta calefactora y se conect6é a un segundo tubo capilar de vidrio (diametro de
5 mm), por el cual el vapor arrastrado consigo el compuesto extraido, se dirigié hacia un
condensador dispuesto horizontalmente. El condensador utilizd agua a temperatura
ambiente como liquido refrigerante. Ademas, las conexiones se cubrieron con papel

aluminio para prevenir pérdidas de vapor, como se aprecia en la Figura 9.

Asimismo, los hidrolatos obtenidos se almacenaron en frascos de vidrio color ambar a una
temperatura constante de 4°C. Para garantizar la precision de los resultados, cada prueba

se realizé por triplicado, obteniendo un total de 12 pruebas.
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Figura 9

Equipo de arrastre de vapor convencional

2.2.2.2. Arrastre de vapor mediante equipo piloto (AVO)

Se empled una olla de presién de capacidad 5 litros, en su interior se le incorpord un rejilla
metalica (30 cm de diametro y 2 mm de espesor) para soportar la muestra, evitando que
ésta tenga contacto directo con el liquido ubicado en la parte inferior de la olla. Se conecté
un capilar de vidrio de 4 mm de diametro en la valvula de seguridad de la tapa de la olla,
ajustado con 2 cm de manguera flexible GLP. Este capilar se unié mediante un corcho a un
condensador de serpentin el cual se conecté a dos mangueras, una de ellas para suministro
de agua mientras que, la segunda se encarga de la salida del agua. El condensador se
soportd con una pinza de tres dedos manteniendo un angulo de inclinacion de 30° con
respecto al eje horizontal del mesén para facilitar la salida del hidrolato. EI medio de

calentamiento del equipo adaptado fue una hornilla eléctrica (marca CROWN) (Figura 10).

Figura 10

Equipo experimental utilizando una olla de presidon adaptada a un sistema de condensacion
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La metodologia aplicada fue acorde a los tratamientos descritos en la Tabla 6. Para cada
experimento, se emplearon 1000 ml de agua destilada en la olla de presion adaptada,
mientras que los 127.5 g de muestra seca de canela se colocaron sobre la rejilla metalica.
La olla se colocé sobre la hornilla eléctrica, misma que calenté el agua hasta alcanzar la
temperatura de ebullicion a 95°C. El vapor entr6 en contacto con la muestra, arrastrando
consigo las particulas de aceite esencial. El hidrolato, producto de la extraccion, se arrastré

a través del capilar de vidrio y posteriormente se condensoé.

Los hidrolatos obtenidos de cada extraccion, se almacenaron en frascos de vidrio color
ambar a temperatura de 4°C. Cada prueba se realizé por triplicado, obteniendo un total de

12 pruebas.
2.2.2.3. Arrastre de vapor con destilador Clevenger (AVE)

En el estudio de arrastre de vapor mediante el destilador Clevenger (AVE) se planteé un

disefno factorial 2x4, en el cual se consideraron las siguientes variables:

- Dos tamafios de particula promedio, 3 mm y 1.29 mm.
- Cuatro intervalos de tiempo de 15 minutos cada uno durante una hora, establecidos
en 15, 30, 45 y 60 minutos.

Se obtuvieron como resultado 8 tratamientos diferentes que se detallan en la Tabla 7. Cada
tratamiento se llevé a cabo por triplicado para garantizar la precision y reproducibilidad de

los resultados.
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Tabla 7

Tratamientos para arrastre de vapor con destilador Clevenger

Tratamiento Tamaio de particula Tiempo de

extraccion (min)

1 3 mm 15
2 3 mm 30
3 3 mm 45
4 3 mm 60
5 1.29 mm 15
6 1.29 mm 30
7 1.29 mm 45
8 1.29 mm 60

El equipo destilador Clevenger (AVE) utilizado se alquilé por un costo de 280$ por mes,
propiedad de Floral Quito. Este equipo consta de un matraz de fondo plano (2000 ml)
conectado a un matraz de destilacién de dos bocas (2000 ml), el cual se une a un puente de
destilacion, mismo que se recubrid con un aislante térmico para evitar la condensacion en el
trayecto, y este a su vez se une a un condensador, utilizando agua a temperatura ambiente
como liquido refrigerante (Figura 11). EI medio de calentamiento del equipo es una placa
calefactora termostatica marca Thermo Scientific (modelo 2200 Hot Plate). El equipo se
colocd dentro de una camara aislada para mantener un calentamiento uniforme y disminuir

las pérdidas de calor (Figura 12).

La metodologia aplicada fue acorde a los tratamientos descritos en la Tabla 7. Para cada
extraccion, se emplearon 800 ml de agua destilada en el matraz de fondo plano y se
pesaron 102 g de muestra (balanza analitica modelo AND-HM200). La muestra se
distribuyé uniformemente en el matraz de destilacion de dos bocas. Se trabajo a

temperatura de entre 105°C a 110°C.

Los hidrolatos se recolectaron en cuatro intervalos de tiempo: 15 minutos, 30 minutos, 45

minutos y 60 minutos, cada uno en un respectivo frasco de vidrio color ambar. Se realizaron
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un total de 8 pruebas, cada una de ellas se realiz6 por triplicado, obteniendo un total de 24
pruebas. Los hidrolatos se almacenaron a 4°C.

Figura 11

Instalacion del equipo destilador Clevenger (AVE) previo a los ensayos de laboratorio

Figura 12

Camara aislada para equipo destilador Clevenger (AVE)

2.3. Determinacion de cinamaldehido extraido
La cantidad de cinamaldehido extraido se determiné mediante la siguiente ecuacion:

Cinamaldehido extraido (mg CA/g canela) = C;V (2)

Donde,
C= Concentracion (mg/L).

V= Volumen del extracto (L).
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m= Masa de canela utilizada en la extraccion (g).

2.4. Cuantificacion de cinamaldehido por espectrofotometria UV-Visible

La cuantificacion de cinamaldehido en los extractos e hidrolatos resultantes de las dos
técnicas de extraccién por Soxhlet y arrastre de vapor, en sus tres variaciones de equipo, se
realizd mediante espectrofotometria UV-Visible, utilizando un espectrofotometro UV-Vis
(marca Thermo Scientific modelo Genesys 10S) (Figura 13) y el software del equipo
VISIONIite 5.3. Para ello, se prepard la solucién madre utilizando un patron estandar de
trans-cinamaldehido (pureza >99%) adquirido en la casa comercial Sigma-Aldrich por un
costo de 1258%.

Se realizaron tres soluciones madre, de concentraciéon 5000 ppm; cada curva se realiz6 en
funcion de la fraccion volumétrica de solvente (% v/v): 100% etanol, 85% etanol-15% agua y
70% etanol-30% agua. Estas soluciones madre fueron utilizadas en el método Soxhlet.

Para el arrastre de vapor la solucion madre se preparé utilizando el estandar de

trans-cinamaldehido con agua desionizada en concentracion de 5000 ppm.
Figura 13

Espectrofotémetro UV-Visible

2.4.1. Curva de calibracion del cinamaldehido para Soxhlet

Se realiz6 un barrido espectral del estandar de trans-cinamaldehido para determinar la
absorbancia, la longitud de onda maxima del cinamaldehido y el coeficiente de absortividad,
mediante la ley de Lambert-Beer. Los barridos espectrales del estandar se realizaron en tres
fracciones volumétricas de solvente (% v/v): 100% etanol, 85% etanol -15% agua destilada,
y 70% etanol-30% agua destilada.

Se prepararon tres soluciones madre de 5000 ppm de estandar trans-cinamaldehido

disuelto en etanol (96% de pureza), cada una preparada con su respectiva fraccion
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volumétrica de solvente etanol-agua (% v/v) previamente detallado, a partir de las cuales se
obtuvieron patrones de 200, 400, 600, 800 y 1000 ppm. Las curva de calibracién se
generaron considerando el coeficiente de correlacién para asegurar una buena linealidad y
precision, y la lectura de las soluciones se realizaron en el espectrofotémetro UV-VIS marca
Thermo Scientific (modelo Genesys 10S) a una longitud de onda de 287 nm, en base a lo

descrito por Huang et al. (2020).
2.4.2. Curva de calibracién del cinamaldehido para arrastre de vapor

Para iniciar, se llevd a cabo un ensayo de solubilidad, en el cual se diluyeron 10 yL de
estandar de trans-cinamaldehido en 10 ml de agua desionizada y se sometié a sonicacion
durante 15 minutos a 25 °C (Figura 14), segun el procedimiento descrito por Luty-Blocho et
al. (2024) que se basa en la solubilidad de cinamaldehido en agua referida a su densidad de
1.084 g/L o 1.041 mg/L. Posteriormente, se realizé un barrido espectral del estandar para
determinar la longitud de onda maxima del cinamaldehido.

Se preparé una solucion madre de 5000 ppm de estandar trans-cinamaldehido (Sigma
Aldrich pureza >99%) disuelto en agua desionizada, basada en los resultados del ensayo de
solubilidad. De esta solucion madre, se obtuvieron patrones con concentraciones de 300,
600, 900, 1200 y 1500 ppm. Las lecturas de estas soluciones se realizaron utilizando un
espectrofotdmetro UV-Visible marca Thermo Scientific (modelo Genesys 10S), a una

longitud de onda de 290 nm segun lo indican Chimvaree et al. (2020).
Figura 14

Sonicacion para ensayo de solubilidad

2.5. Analisis de hidrolatos por microscopia invertida

Las muestras con mayor concentracion de cinamaldehido de cada equipo de arrastre de
vapor fueron sometidas a microscopia invertida utilizando un microscopio marca OLYMPUS

(modelo CKX41) como se puede apreciar en la Figura 15, para ello se colocd una gota de
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cada hidrolato en un portaobjetos (Figura 16) y se observé la muestra con un objetivo x10 y
aumento total de x100.

Figura 15

Analisis de extractos mediante microscopia invertida

Figura 16

Muestras de hidrolatos para analisis con microscopia invertida

Nota: Todos los hidrolatos utilizados para el analisis corresponden a Dp 1.29 mm.
1=Equipo AVE, hidrolato a 15 minutos. 2=Equipo AVE, hidrolato a 45 minutos. 3=Equipo
AVE, hidrolato a 30 minutos. 4=Equipo AVE, hidrolato a 60 minutos. 5=Equipo AVF, hidrolato
a 1.5 h. 6=Equipo AVO, hidrolato a 1.5 h.
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2.6. Analisis estadistico

Se realizé una prueba de Shapiro-Wilk para verificar la normalidad en la distribucién de los
datos. Posteriormente, se llevd a cabo un analisis de varianza (ANOVA), utilizando el
software RStudio, con un nivel de significancia del 95%, para evaluar las diferencias
significativas en los factores de tiempo de extraccion (5 horas y 10 horas), tamafo de
particula promedio y fraccion volumétrica de solvente etanol-agua (%v/v) en la extraccion
Soxhlet.

Asimismo, en el caso del arrastre de vapor, se aplicé la prueba Shapiro-Wilk para verificar la
distribucién normal del conjunto de datos. Luego, se aplicé el analisis de varianza (ANOVA)
para analizar la influencia de los factores de tiempo de extraccion (en los intervalos de 15,
30, 45 y 60 minutos) y tamafo de particula promedio, manteniendo el mismo nivel de
significancia del 95%. Ademas, se generaron graficos de interaccién para cada uno de los
factores involucrados en ambos métodos de extraccion, permitiendo observar como influyen
en la concentracion de cinamaldehido. Esto proporcioné una visibn mas detallada del

comportamiento de las variables en cada proceso de extraccion.
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Capitulo lll: Resultados y discusion
3.1. Andlisis granulométrico

Los resultados del analisis granulométrico de las cortezas de canela se registran en la Tabla
8. Los porcentajes de solidos retenidos indican que el tamiz malla N°10 retuvo mayor
cantidad de canela, especificamente el 39.61% del total, mientras que el tamiz malla N°16

retuvo el menor porcentaje de sélidos de 8.96% del total de 5000 gramos.
Tabla 8

Diametro de particula de cortezas de canela

Tamiz malla Sélidos retenidos (g) Sélidos retenidos Dp (mm)
ASTM (%)
+5 866 17.32 4
-5/+10 1980.5 39.61 3
-10/+14 1076 21.52 1.7
-14/+16 448 8.96 1.29
-16 629.5 12.59 1.18
Total 5000 100

En la Figura 17, se evidencia la distribucion de tamafios de particula de las cortezas de
canela, donde se observa que el diametro promedio de las particulas varia entre 1.18 mmy
4 mm. La distribucién indica una fraccion masica minima en 1.29 mm, indicando una baja
proporcion de particulas en este tamafio. La fraccidn masica se incrementa alcanzando un

maximo a los 3 mm, por lo que existe mayor cantidad de canela a este tamafo de particula.
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Figura 17

Distribucién de tamafos de particula de cortezas de canela
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3.2. Extraccion Soxhlet

Los extractos obtenidos de la corteza de canela mediante extraccion Soxhlet, como se
muestra en la Figura 18, exhibieron diversas coloraciones que van del amarillo al
pardo-rojizo. Estas variaciones en el color se deben al tiempo de extraccion, la

concentracion del solvente y el tamafio de las particulas.

Figura 18

Extractos obtenidos mediante método Soxhlet

Nota: (1) Tiempo 5 horas, Dp=1.29 mm. (2) Tiempo 10 horas, Dp=1.29 mm. (3) Tiempo 5
horas, Dp=3 mm. (4) Tiempo 10 horas, Dp=3 mm.
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3.2.1. Espectros de absorcién para extraccion Soxhlet

50

El barrido espectral realizado al estandar de trans-cinamaldehido (de la marca Sigma

Aldrich con pureza >99%) corrobor6 que la longitud de onda del cinamaldehido se presenta

a 287 nm, tal como lo indicaron Huang et al. (2020) en su investigacion, lo cual se puede

verificar en la Figura 19.
Figura 19

Espectro de absorcion del estandar de trans-cinamaldehido diluido en 100% etanol
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Los espectros de absorcion de cinamaldehido de los extractos en las distintas fracciones

volumétricas de solvente etanol-agua se registran en los Anexos A, B y C. Los valores de

longitud de onda maxima de cada extracto se registran en la Tabla 9.
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Tabla 9

Longitud de onda maxima de los barridos espectrales de los extractos por método Soxhlet

e A Longitud de onda maxima (nm)
Tiempo (h) particula 100% etanol 85% etanol 70% etanol
3 mm 286 287 287
5 1.29 mm 286 287 287
3 mm 286 287 287
10 1.29 mm 286 287 287
Promedio 286 287 287

3.2.2. Curva de calibracion del cinamaldehido para Soxhlet 100% etanol

En base a la solucion madre de 5000 ppm de estandar de trans-cinamaldehido disuelto en
la relacion volumétrica de solvente (% v/v) de 100% etanol, se obtuvo como resultado la

curva de calibracion con coeficiente de correlacion, r? = 0.99995 (Figura 20).

Figura 20

Curva de calibracién de cinamaldehido para extraccion Soxhlet a 100% etanol
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Parametros de la curva: y = 1.0535E-04 x + 3.43645

Residuos: 0.0004 Coeficiente de Correlacién: 0.99995
3.2.3. Curva de calibracion del cinamaldehido para Soxhlet 85% etanol

En base a las solucién madre de 5000 ppm de estandar de trans-cinamaldehido disuelto en
la fraccion volumétrica de solvente (% v/v) 85% etanol-15% agua destilada, se obtuvo como

resultado la curva de calibracién con coeficiente de correlacion, r? = 0.99953 (Figura 21).
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Figura 21

Curva de calibracion de cinamaldehido para extraccion Soxhlet a 85% etanol 15% agua
destilada
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3.2.4. Curva de calibracion del cinamaldehido para Soxhlet 70% etanol

En base a las solucién madre de 5000 ppm de estandar trans-cinamaldehido disuelto en la
fraccion volumétrica de solvente (% v/v) 70% etanol-30% agua destilada, se obtuvo como

resultado la curva de calibracién con coeficiente de correlacion, r> = 0.99938 (Figura 22).
Figura 22

Curva de calibracion de cinamaldehido para extraccion Soxhlet a 70% etanol 30% agua

destilada
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3.2.5. Cuantificaciéon de cinamaldehido por espectrofotometria UV-Visible
3.2.5.1. Diluciones del extracto cinamaldehido - solvente (etanol-agua)

Se realizaron diluciones de los extractos obtenidos por el método Soxhlet, para ello se
diluyé 1 ml de extracto en 200 ml de solvente etanol-agua destilada en su respectiva
fraccion volumétrica, para la posterior lectura en el espectrofotometro ultravioleta visible
UV-Vis.

3.2.5.2. Concentraciones obtenidas mediante el método Soxhlet

Las lecturas de concentracion de cinamaldehido de los extractos realizados por triplicado
(registrados en la Tabla 10), se obtuvieron en base a las curvas de calibracion previamente
mencionadas evidenciadas en las Figuras 20, 21 y 22, segun la fracciéon volumétrica de

solvente etanol-agua a la que fueron extraidos.

Tabla 10

Concentraciones experimentales de cinamaldehido en extractos de método Soxhlet

Concentracion disolvente etanol:agua
Tamaiio de
Tiempo (h) particula 100% etanol 85% etanol 70% etanol

2026.58 4286.05 5642.66

210517 4353.18 570717

3 mm 2086.85 4398.93 5669.15

4152.82 4661.18 5840.27

4017.09 4731.07 5920.78

5 1.29 mm 4074.89 4816.3 5853.34
4548.17 5997.02 6821.16

4551.50 5929.82 6911.95

3 mm 4637.35 5787.72 6761.77

5829.62 6704.23 7823.21

5783.72 6752.83 7908.53

10 1.29 mm 5714.19 6686.67 7963.14

En base a estos resultados se puede corroborar que existe mayor concentracion de

cinamaldehido en los extractos obtenidos a 70% etanol-30% de agua destilada,
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especificamente al trabajar con tamafio de particula promedio de 1.29 mm durante 10 horas
de extraccion. Los resultados indican que, para todas las variables evaluadas, se obtiene

una mayor concentracion de cinamaldehido (mg/L) a menor tamario de particula.
3.3. Extraccidn por arrastre de vapor

En el equipo convencional (AVF), los hidrolatos obtenidos después de una extraccion de 1.5
h con un tamafo de particula de 1.29 mm presentaron una emulsion ligeramente lechosa,
con pequefias perlas de aceite esencial. Sin embargo, la extraccion de 1.5 h con un tamafio
de particula de 3 mm resulté en un hidrolato mucho mas transparente. Por otro lado, los
hidrolatos obtenidos en el equipo piloto (AVO) fueron completamente transparentes,
independientemente de las variaciones en los parametros, lo que indica una baja presencia

de aceite esencial.

En contraste, los hidrolatos obtenidos mediante el equipo destilador Clevenger (AVE)
mostraron una mayor cantidad y mayor tamafio de perlas de aceite en comparacion con los
otros equipos, lo que resulté en emulsiones muy lechosas como se aprecia en la Figura 23,
hecho que concuerda con lo mencionado por Laxmi (2020), quien describe que el nivel de

turbidez es un buen indicador de la cantidad de cinamaldehido presente en el destilado.
Figura 23

Hidrolato lechoso obtenido mediante el equipo AVE

Nota: Hidrolato obtenido en el primer intervalo de 15 minutos, tamafo de particula promedio
de 1.29 mm.

3.3.1. Espectros de absorcién para arrastre de vapor

En base a ensayos previos, se confirma que el cinamaldehido forma una emulsion estable

en agua desionizada sometida a sonicacién. El barrido espectral realizado en el
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espectrofotdmetro UV-Visible, verifica que la absorbancia maxima del cinamaldehido es 290

nm (Figura 24), lo cual concuerda con lo mencionado por Chimvaree et al. (2020).

Figura 24

Espectro de absorcion del estandar de trans-cinamaldehido diluido en agua desionizada
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3.3.2. Curva de calibracién del cinamaldehido para arrastre de vapor

En base a la solucion madre de 5000 ppm de estandar trans-cinamaldehido disuelto en
agua desionizada y sometido a sonicacion a 25°C, se obtuvo como resultado la curva de

calibracion con coeficiente de correlacion, r> = 0.99935 (Figura 25).
Figura 25
Curva de calibracién de cinamaldehido para arrastre de vapor
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3.3.3. Cuantificaciéon de cinamaldehido por espectrofotometria UV-Visible
3.3.3.1. Concentraciones obtenidas mediante el método de arrastre de vapor

En las Tabla 11 y 12 se exponen los resultados de la concentracién de cinamaldehido, de
los hidrolatos realizados por triplicado. Los valores de las lecturas son obtenidos en base a
la curva de calibracion de cinamaldehido (Figura 25), aplicable a los tres equipos AVF, AVO
y AVE.

Tabla 11

Concentraciones experimentales del cinamaldehido de método de arrastre de vapor con
equipo AVO y AVF

Concentracion de cinamaldehido (mg/L)
Equipo convencional AVF Equipo piloto AVO
Tamaiio de
particula 1h 1.5h 1h 1.5h
552.238 1071.028 391.991 546.128
539.719 1115.688 381.108 513.752
3 mm 545.979 1018.359 391.656 529.939
661.882 1379.542 451.651 649.099
648.565 1382.043 446.862 648.932
1.29 mm 730.224 1381.792 444108 654.606

Las condiciones de trabajo entre el equipo AVF y AVO son iguales, y por ello se puede
corroborar que existe mayor concentracion de cinamaldehido en los hidrolatos obtenidos
mediante el equipo AVF, especificamente al trabajar con el tamafio de particula menor (1.29

mm) durante 1.5 h de extraccion.
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Tabla 12

Concentraciones experimentales del cinamaldehido de método de arrastre de vapor

mediante equipo AVE

Concentracion de cinamaldehido (mg/L)

Primer Segundo Tercer Cuarto

Tamaio de intervalo intervalo intervalo intervalo
particula 0 a 15 min 15 a 30 min 30 a 45 min 45 a 60 min

5068.29 3883.18 2819.12 2595.46

5077.45 3906.54 2808.41 2603.14

3 mm 5064.03 3896.93 2805.07 2615.5
7160.88 5807.54 3959.95 3063.16

7175.25 5832.44 3996.66 3051.13

1.29 mm 7108.14 5825.77 3989.19 3067.82

La concentracion de cinamaldehido en los hidrolatos obtenidos mediante el destilador
Clevenger (AVE), es mayor en los primeros 15 minutos de extraccion al utilizar el menor
tamano de particula (1.29 mm). Esta concentracion disminuye gradualmente conforme
aumenta el tiempo de extraccion.

Estos datos se pueden corroborar visualmente, ya que cada extracto fue sometido a
microscopia invertida. En la Figura 26 se puede apreciar las perlas de aceite esencial
presentes en una gota de hidrolato obtenido por el equipo convencional AVF, mientras que
en la Figura 27 se aprecia las perlas del aceite esencial obtenido mediante el equipo piloto
AVO. En la Figura 28 se puede observar las perlas de aceite esencial de canela en los
cuatro intervalos de tiempo de extraccién, corroborando que en los primeros 15 minutos
existe mayor cantidad de aceite esencial y conforme el tiempo de extraccién aumenta, la

cantidad de aceite presente en el hidrolato disminuye.
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Figura 26

Gotas de aceite esencial de canela en equipo convencional AVF

Nota: Hidrolato obtenido en 1.5 h a tamano de particula 1.29 mm (aumento x100).

Figura 27

Gotas de aceite esencial de canela obtenido con equipo piloto AVO

Nota: Hidrolato obtenido a 1.5 h a tamafio de particula 1.29 mm (aumento x100).
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Figura 28

Gotas de aceite esencial de canela obtenido con destilador Clevenger

C D

Nota: Hidrolatos obtenidos con tamafio de particula 1.29 mm (A) Tiempo de extraccion 15 minutos. (B) Tiempo de extraccion 30 minutos. (C)

Tiempo de extraccion 45 minutos. (D) Tiempo de extraccion 60 minutos (aumento x100).
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3.3.4. Anilisis estadistico para extracciéon Soxhlet

Para verificar que los datos mantienen una distribucion normal se empled la prueba de
Shapiro-Wilks. Para este analisis, se formularon las siguientes hipotesis nula (Ho) vy

alternativa (H:):
Ho: La distribucién del conjunto de datos es normal.
H:: La distribucion del conjunto de datos no es normal.

El analisis se llevo a cabo en el software RStudio, obteniendo un valor p de 0.6386. Dado
que este valor es superior al nivel de significancia establecido (0.05), no existe evidencia
suficiente para rechazar la hipotesis nula. Por lo tanto, se realizé el analisis de varianza
(ANOVA) de tres vias, evidenciado en la Tabla 13, mismo que permitié evaluar el efecto del
tiempo de extraccion, el tamano de particula y la concentracién del solvente etanol-agua,
utilizando el software RStudio. Para este analisis, se plantearon las siguientes hipétesis nula

(Ho) y alternativa (H:):
A. Tiempo de extraccion:

Ho: Las medias de las concentraciones de cinamaldehido no difieren

significativamente entre los niveles del tiempo de extraccién.

Hi: Al menos una media de concentracion de cinamaldehido difiere

significativamente entre los niveles del tiempo de extraccion.
B. Tamano de particula:

Ho: Las medias de las concentraciones de cinamaldehido no difieren

significativamente entre los niveles del tamafo de particula.

Hi: Al menos una media de concentracion de cinamaldehido difiere

significativamente entre los niveles del tamafio de particula.
C. Concentracion de solventes etanol-agua:

Ho: Las medias de las concentraciones de cinamaldehido no difieren

significativamente entre los niveles de la concentracion de solventes etanol-agua.

Hi: Al menos una media de concentracion de cinamaldehido difiere

significativamente entre los niveles de la concentracion de solventes etanol-agua.

D. Interaccion Tiempo-Tamarno de particula:

Diana Carolina Calle Orellana - Erika Patricia Mejia Cabrera



UCUENCA o1

Ho: Las medias de las concentraciones de cinamaldehido no difieren

significativamente en la interaccién de los niveles Tiempo-Tamafo de particula.

Hi: Al menos una media de concentracion de cinamaldehido difiere

significativamente en la interaccion de los niveles Tiempo-Tamafio de particula.
E. Interaccion Tiempo-Solvente:

Ho: Las medias de las concentraciones de cinamaldehido no difieren

significativamente en la interaccién de los niveles Tiempo-Solvente.

Hi: Al menos una media de concentracion de cinamaldehido difiere

significativamente en la interaccion de los niveles Tiempo-Solvente.
F. Interaccion Tamafo de particula-Solvente:

Ho: Las medias de las concentraciones de cinamaldehido no difieren

significativamente en la interaccién de los niveles Tamano de particula-Solvente.

Hi: Al menos una media de concentracion de cinamaldehido difiere

significativamente en la interaccién de los niveles Tamano de particula-Solvente.
G. Interaccion Tiempo-Tamano de particula-Solvente:

Ho: Las medias de las concentraciones de cinamaldehido no difieren
significativamente en la interaccion de los niveles Tiempo-Tamafio de

particula-Solvente.

H:: Al menos una media de concentracibn de cinamaldehido difiere
significativamente en la interaccion de los niveles Tiempo-Tamafho de

particula-Solvente.
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Tabla 13

Analisis de la varianza de extraccion Soxhlet

62

Grados de Suma de cuadrados Media de cuadrados Valor F Valor p
libertad (Dt) (Sum Sq) (Mean Sq)
Tiempo 1 29828201 29828201 7499.47 <2e-16
Tamaiio de particula 1 8038813 8038813 2021.13 <2e-16
Solvente 2 35806643 17903322 4501.29 <2e-16
Tiempo:Tamano de particula 1 56619 56619 14.23 0.000933
Tiempo:Solvente 2 398399 199200 50.08 2.72e-09
Tamaiio de 2 1948111 974055 244.90 <2e-16
particula:Solvente
Tiempo:Tamaio de 2 1135132 567566 142.70 4.75e-14
particula:Solvente
Residuos 24 95457 3977
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Los resultados del analisis ANOVA demostraron que para las variables A,B,C,D,E,Fy G
el valor de p es menor a 0.05, por lo tanto son parametros significativos, de forma que, se
rechazan las hipétesis nulas y se aceptan las hipotesis alternativas, en todas las variables.
Se demuestra que la variabilidad de tiempo de extraccion, tamafio de particula y
concentracion de solventes etanol-agua influyen en la obtencién de la concentracién del

compuesto activo (cinamaldehido).

En el grafico de interaccion de variables de la extraccion Soxhlet, representados en la
Figura 29, se observa que la concentracién de cinamaldehido varia segun el tiempo de
extraccion (5 y 10 horas), el tamafio de particula (1.29 mm y 3 mm) y la fraccién volumétrica
de solvente etanol-agua (% v/v). Se aprecia que para ambos tiempos de extraccion, la
mayor concentracion de cinamaldehido se alcanzé con una fraccion volumétrica de solvente
(% viv) 70% etanol-30% agua destilada, siendo mas alta cuando se utilizé el tamafo de
particula de 1.29 mm. En las extracciones de 10 horas, la concentracion de cinamaldehido
es notablemente mayor que a las 5 horas de extraccién, especificamente de 7898.293
mg/L, lo cual indica que prolongar el tiempo del proceso favorece la extraccién de este
compuesto. Sin embargo, se aprecia que la menor concentracion se obtiene al utilizar el
tamafo de particula mayor (3 mm) en 5 horas de extraccién, con fraccién volumétrica de
solvente (% v/v) de 100% etanol, lo cual sugiere que estas condiciones no son Optimas para
obtener concentraciones altas de cinamaldehido debido al tiempo insuficiente para lograr

una extraccion eficiente con dicho tamafo de particula.
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Figura 29

Grafico de interaccion para variables de extraccion Soxhlet
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3.3.5. Analisis estadistico para arrastre de vapor equipo AVE
De igual manera, para verificar que los datos mantienen una distribucion normal se empled
la prueba de Shapiro-Wilks. Para este analisis, se formularon las siguientes hipotesis nula

(Ho) y alternativa (H:):
Ho: La distribucién del conjunto de datos es normal.
H.: La distribucion del conjunto de datos no es normal.

El analisis fue realizado utilizando el software RStudio, obteniendo un valor p de 0.2229.
Como este valor supera al nivel de significancia establecido de 0.05, no se rechaza la
hipétesis nula. Por consiguiente, se procedid con el andlisis de varianza (ANOVA),
registrado en la Tabla 14, en el cual se evalué el efecto del tiempo y del tamafo de particula
en la extraccion de cinamaldehido, mediante el software RStudio. Para este analisis, se

formularon las siguientes hipétesis nula (Ho) y alternativa (H:):
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A. Tamanfo de particula:

Ho: No hay diferencias significativas en las concentraciones de cinamaldehido, el

tamafio de particula no afecta la concentraciéon de cinamaldehido.

H.: Existen diferencias significativas en las concentraciones de cinamaldehido, el

tamafo de particula si afecta la concentracion de cinamaldehido.
B. Tiempo de extraccion:

Ho: No hay diferencias significativas en las concentraciones de cinamaldehido, el

tiempo de extraccion no afecta la concentracion de cinamaldehido.

H:: Existen diferencias significativas en las concentraciones de cinamaldehido, el

tiempo de extraccion si afecta la concentracion de cinamaldehido.
C. Interaccién tamafio de particula-tiempo de extraccion:

Ho: No hay diferencias significativas en las concentraciones de cinamaldehido, la
interaccion de los niveles tamafo de particula y tiempo de extraccion no afecta la

concentracion de cinamaldehido.

H:: Existen diferencias significativas en las concentraciones de cinamaldehido, la
interaccion de los niveles tamafio de particula y tiempo de extraccién si afectan la

concentracion de cinamaldehido.
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Tabla 14

Analisis de varianza de arrastre de vapor equipo AVE

Grados de libertad Suma de Media de Valor F Valor p
(Dt) cuadrados (Sum cuadrados (Mean
Sq) Sq)
Tiempo 3 39324858 13108286 47530 <2e-16
Tamaio de 1 11893109 11893109 43124 <2e-16
particula
Tiempo:Tamaio 3 2520394 840131 3046 <2e-16
de particula
Residuos 16 4413 276
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Los resultados del analisis ANOVA demostraron que para las variables A, By C, el valor de
p es menor que 0.05, por lo que, tanto el tiempo de extraccion, el tamano de particula, asi
como su interaccién son parametros significativos, de forma que, se rechazan las hipétesis
nulas y se aceptan las hipétesis alternativas, en todas las variables. Se demuestra que la
variabilidad de estos parametros influye significativamente en la concentracién obtenida del
compuesto activo (cinamaldehido).

Los resultados del anadlisis de interaccion de los factores empleados en la extraccion por
arrastre de vapor mediante el destilador Clevenger, representados en la Figura 30, indican
que con un tamafio de particula de 1.29 mm, se obtuvo una concentracion mayor de
cinamaldehido de 7148.090 mg/L en comparacién con el tamafio de particula de 3 mm, que
registr6 5069.923 mg/L, en el primer intervalo de 15 minutos de extraccion. Este
comportamiento corrobora que a medida que aumentd el tiempo de extraccion, ambos
tamafos de particula mostraron una disminucion considerable en la concentracion de

cinamaldehido.
Figura 30

Grafico de interaccion para variables de arrastre de vapor equipo AVE
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En base a los analisis realizados, el proceso de extraccion de arrastre de vapor con
destilador Clevenger deberia detenerse a los 30 minutos, ya que en este punto se ha
extraido la mayor cantidad de cinamaldehido como se puede apreciar en la Figura 31.
Extender el tiempo de extraccién a 45 o 60 minutos no resulta significativo, ya que la
concentracion de cinamaldehido en estos puntos es muy baja, lo que no justifica los costos

energéticos y técnicos adicionales.
Figura 31

Diagrama del impacto del tiempo de extraccion, método arrastre mediante destilador
Clevenger AVE
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Nota: Concentraciones de cinamaldehido de hidrolatos obtenidos con tamarfio de particula
1.29 mm.

3.4. Cantidad de cinamaldehido extraido

En la Tabla 15, se registran los valores de cinamaldehido extraido en el método Soxhlet. En
un tiempo de extraccion de 10 horas, con tamafo de particula de 1.29 mm y fraccién
volumétrica de solvente (% v/v) de 70% etanol-30% agua destilada, se obtuvo el maximo
valor de 126.373 mg CA/g canela.
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Tabla 15

Miligramos de cinamaldehido por gramo de canela con el método Soxhlet

mg cinamaldehido/g canela
Tiempo Tamaiio de 85% etanol 70% etanol
(h) particula 100% etanol 15% agua destilada 30% agua destilada
1.29 mm 65.306 75.779 93.943
5 3 mm 33.165 69.537 90.767
1.29 mm 92.413 107.433 126.373
10 3 mm 73.264 94.478 109.306

En la Tabla 16, se puede apreciar los valores de cinamaldehido extraidos mediante los
equipos AVF y AVO. La mayor cantidad de cinamaldehido extraido entre estos dos equipos
corresponde al equipo convencional AVF con 3.25 mg CA/g canela en un tiempo de
extraccion de 1.5 horas al trabajar con el menor tamano de particula (1.29 mm), mientras
que la mayor cantidad que se extrajo en el equipo piloto AVO fue de 1.53 mg CA/g canela

bajo las mismas variables.
Tabla 16

Miligramos de cinamaldehido por gramo de canela por arrastre de vapor con equipo AVF y
AVO

mg cinamaldehido/g canela
Equipo AVF Equipo AVO
Tamafo de
particula 1h 1.5h 1h 15h
1.29 mm 1.33 3.25 0.88 1.53
3mm 1.07 2.51 0.76 1.25

En la Tabla 17, se registran los valores de cinamaldehido extraido mediante el destilador
Clevenger, en el cual se puede apreciar que existe mayor extraccién del compuesto al
trabajar con tamano de particula de 1.29 mm, en los primeros 15 minutos de extraccion,

obteniendo 7.01 mg CA/g canela.
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Tabla 17

Miligramos de cinamaldehido por gramo de canela por arrastre de vapor con equipo AVE

mg cinamaldehido/g canela
Tamaino de . .
particula Intervalo de tiempo (minutos) Total
0a15 15a 30 30a45 45 a 60
1.29 mm 7.01 5.71 3.90 3.0 19.62
3 mm 497 3.82 2.76 2.55 14.10

3.5. Comparacion del método Soxhlet con el método de arrastre de vapor

El método de arrastre de vapor se llevd a cabo utilizando tres equipos. De estos, el que
presentd mayores concentraciones de cinamaldehido fue el equipo de destilaciéon Clevenger
(AVE). En cambio, el equipo experimental adaptando a una olla de presion (AVO) no solo
presentd concentraciones muy bajas de cinamaldehido, sino que ademas representa un
riesgo considerable para el operador debido a la falta de seguridad, haciéndolo peligroso
para un uso frecuente. Por este motivo, se seleccioné el equipo AVE para compararlo con el
método Soxhlet, dado que ofrecia resultados mas consistentes y seguros en cuanto a la

extraccion de cinamaldehido.

Los resultados obtenidos mediante extraccion Soxhlet tanto en el estudio de Gilani y
Najafpour (2022) como en esta investigacion son consistentes. Gilani y Najafpour (2022)
reportaron en su investigacion 57.52 + 2.89 mg CA/g de canela con un tamafio de particula
de 5 mm y solvente compuesto de 85% etanol-15% agua destilada (% v/v) en 9 horas de
extraccion, mientras que en esta investigacién se obtuvieron 126.373 mg CA/g de canela
utilizando un tamafio de particula promedio de 1.29 mm y un solvente de 70% etanol-30%
agua destilada (% v/v), en 10 horas de extraccion. La diferencia en los valores puede
atribuirse a que los autores utilizaron un mayor tamafo de particula lo cual redujo la
superficie de contacto entre la canela y el solvente, limitando la eficiencia de la extraccién.
Ademas es posible que el mayor rendimiento en esta investigacion se deba a la fraccion
volumétrica de solvente utilizada (70% etanol-30% agua destilada), ya que segun Plaskova
y Micek (2023), la polaridad de los solventes influyen en la eficiencia de la extraccién, pues
sefalan que el etanol, al ser menos polar que el agua, es eficaz para extraer compuestos no
polares o poco polares, lo que limita la cantidad de sustancias extraidas y resulta en un

menor rendimiento; sin embargo, al agregar agua, que es mas polar que el etanol, se
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mejora la eficiencia, permitiendo la extraccién de compuestos de polaridad intermedia y alta,

como los flavonoides.

En esta investigacion se corrobora la informacion brindada por Plaskova y Micek (2023), ya
que aumenta la capacidad de solubilizar una mayor cantidad de cinamaldehido, hasta
126.373 mg CA/g canela, con la fraccion volumétrica de solvente etanol-agua mencionada,
razon por la cual se verifica que esta proporcion de solventes es capaz de disolver mayor

cantidad de cinamaldehido presente en la corteza de canela.

Este hallazgo coincide con lo reportado por Harun et al. (2023), quienes estudiaron la
extraccion de compuestos bioactivos de la canela variando métodos de extraccion, tipos de
solventes y tiempos; especificamente en el método Soxhlet, evaluaron tiempos de 6 y 10
horas, donde a las 6 horas extrajeron compuestos como fenoles, flavonoides y taninos,
mientras que a las 10 horas obtuvieron trans-cinamaldehido, reflejando las diferencias de
solubilidad, donde los compuestos fendlicos, mas polares, presentan mayor afinidad con el
etanol, lo que facilita su extraccion en menor tiempo, en contraste con el
trans-cinamaldehido. Por otra parte, Cruzalegui et al. (2021) indicaron en su investigacion
que el etanol al 95% de pureza es un solvente 6ptimo para la extraccion de compuestos

fendlicos en comparacion con otras concentraciones y solventes como el metanol.

Aunque el método Soxhlet permite obtener altos porcentajes de extraccion, este proceso
tiene la desventaja de requerir tiempos prolongados de operacién, lo que conlleva un
elevado consumo de energia. Ademas, el uso de etanol en diferentes proporciones
incrementa los costos operativos y es necesario un control riguroso del proceso. Es
fundamental que el equipo Soxhlet funcione en 6ptimas condiciones para mantener una
temperatura constante y evitar el sobrecalentamiento del solvente, lo cual podria alterar los

resultados del proceso de extraccion.

Por otro lado, aunque el método de arrastre de vapor (AVE) resulté en una menor cantidad
de extraccion de cinamaldehido (19.62 mg CA/g de canela en 60 minutos con un tamafno de
particula promedio de 1.29 mm) en comparacion con el valor maximo obtenido con Soxhlet
(126.272 mg CA/g de canela), presenta varias ventajas, ya que resulta mas eficiente en
cuanto a tiempo y gasto energético, en contraste con el extenso tiempo necesario para la
extraccion Soxhlet. Ademas, no requiere el uso de solventes organicos, ya que Unicamente
emplea agua destilada, lo que reduce los costos de materiales y elimina la necesidad de
manipular solventes téxicos. Su operacion es mas sencilla y rapida, a pesar de que el
Soxhlet ofrece un rendimiento superior, el arrastre de vapor se presenta como una

alternativa econdmicamente rentable para la extraccion de cinamaldehido a nivel industrial.
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Conclusiones

El acondicionamiento de la canela (Cinnamomum zeylanicum), que incluyo lavado, secado,
trituracion y tamizado. Los tamanos de particula promedio utilizados (1.29 mm y 3 mm)
fueron adecuados para el equipo Soxhlet, ya que se mantuvieron dentro del cartucho de
papel, y en los equipos de arrastre de vapor, las muestras no se compactaron, lo que facilitd

el paso eficiente del vapor de agua a través de ellas.

La cuantificacion del cinamaldehido se realiz6 mediante espectrofotometria UV-Visible. Para
los extractos obtenidos por el método Soxhlet, se desarrollaron tres curvas de calibracion
correspondientes a diferentes fracciones volumétricas de solvente (% v/v): 100% etanol,
85% etanol-15% agua destilada, y 70% etanol-30% agua destilada. Las mayores
concentraciones obtenidas a las 10 horas de extraccion fueron 5775.843 mg/L, 6714.577
mg/L y 7898.293 mg/L, respectivamente. En cuanto a los hidrolatos obtenidos por arrastre
de vapor, se desarrollé una curva de calibracién para los equipos AVF, AVO y AVE. Las
mayores concentraciones fueron, 1381.125 mg/L para AVF y 650.879 mg/L para AVO
(ambos con 1.5 horas de extraccion), y 5821.927 mg/L para AVE con 30 minutos de

extraccion. En todos los casos, el tamafio promedio de particula fue de 1.29 mm.

El analisis de los parametros de operacion mostrd que influyen directamente en la eficiencia
de los métodos de extraccion. Para la extraccion Soxhlet, la mejor combinacion fue usar una
mezcla de 70% etanol-30% agua destilada (% v/v) durante 10 horas, lo que permitié obtener
la mayor cantidad de cinamaldehido en comparacion con otras mezclas. Mientras que para
el arrastre de vapor, el uso del destilador Clevenger con un tiempo de extraccion de 30
minutos resulté mas eficiente, ya que extender el proceso hasta 60 minutos no aumento
significativamente la cantidad de compuesto extraido y solo generdé costos operativos
adicionales. En ambos métodos, se comprobé que un tamafo de particula mas pequeno
(1.29 mm) ayuda a liberar mejor el cinamaldehido, mejorando el contacto entre la muestra

de canelay el solvente, lo que hace mas eficiente la extraccion.

La comparacion entre los métodos Soxhlet y arrastre de vapor con destilador Clevenger
mostrd que, aunque el equipo Soxhlet logré un mayor rendimiento (126.373 mg/g de canela
en 10 horas) en comparacion con el arrastre de vapor (19.62 mg/g en 60 minutos), ambos
con un tamano de particula promedio de 1.29 mm, el arrastre de vapor destacd por sus
ventajas en tiempo y costos operativos. A pesar de la baja cantidad de cinamaldehido
extraido, el arrastre de vapor es una alternativa mas eficiente y viable para la extraccion a

escala industrial debido a su menor consumo energético y operacion mas sencilla.
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Recomendaciones

Se recomienda no trabajar con tamanos de particula inferiores a 1 mm en estos métodos de
extraccion, ya que la canela adquiere una consistencia extremadamente fina y pulverulenta.
Esto dificulta su manipulacion y procesamiento, ya que las particulas tienden a dispersarse
facilmente en el aire, lo que reduce la eficiencia del proceso y aumenta las pérdidas de
material. Si se requiere trabajar con tamafos de particula menores a este valor, es

preferible utilizar el método de hidrodestilacién para minimizar estos problemas.

Para la reduccién de tamano de particula, se sugiere realizar el proceso manualmente, ya
que el uso de dispositivos mecanicos, como trituradoras o licuadoras, puede resultar en la
pérdida del aroma caracteristico de la canela. Una vez seca y triturada, es recomendable
almacenarla en frascos de vidrio herméticamente cerrados para preservar sus propiedades
aromaticas. Ademas, es importante que la muestra sea lo mas fresca posible y se utilice
dentro de un maximo de dos meses después del corte de la corteza para asegurar una

mayor calidad en la extraccion.

Si las curvas de calibracién de la extraccion Soxhlet muestran similitud tanto en las
ecuaciones de la recta como en las absorbancias de las concentraciones que las
conforman, se recomienda utilizar una sola curva de calibracién para las tres fracciones
volumétricas de solvente, ajustando unicamente el blanco y el aforo correspondiente a cada

porcentaje volumétrico.
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Anexos
Anexo A

Espectro de absorcion del cinamaldehido obtenido en 100% etanol
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Nota: 1= Extraccién tamafio de particula 3 mm, 5 horas. 2=Extraccién tamafio de particula
3 mm, 10 horas. 3= Extraccién tamafo de particula 1.29 mm, 5 horas. 4= Extraccion tamafno
de particula 1.29 mm, 10 horas.

Anexo B

Espectro de absorcion del cinamaldehido obtenido en 85% etanol-15% agua destilada (%

viv)

250 260 P[] 280 290 300 30 30 330 340 350
nm

Nota: 1= Extraccion tamano de particula 3 mm, 5 horas. 2=Extraccion tamafio de particula
1.29 mm, 5 horas. 3= Extraccion tamafio de particula 1.29 mm, 10 horas. 4= Extraccion

tamafo de particula 3 mm, 10 horas.
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Anexo C

80

Espectro de absorcion del cinamaldehido obtenido en 70% etanol-30% agua destilada (%

vIv)

———
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Nota: 1= Extraccion tamano de particula 3 mm, 5 horas. 2=Extraccion tamafio de particula

1.29 mm, 10 horas. 3= Extracciéon tamafo de particula 1.29 mm, 5 horas. 4= Extraccion

tamano de particula 3 mm, 10 horas.
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