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Nomenclatura 

SFME Extracción por microondas libre de solventes (solvent free 

microwave extraction) 

US Extracción asistida por ultrasonido (ultrasound) 

ME Extracción asistida por microondas (microwave extraction) 

MHG Extracción asistida por microondas, hidrodifusión y gravedad 

(microwave hydrodiffusion and gravity) 

°C Grados Celsius  

min Minutos 

W Watts  

g Gramos 

kWh Kilowatt hora 

pH Potencial de hidrógeno 

µl Microlitro 

ml Mililitro 

mm Milímetro 

cm Centímetro 

rpm Revoluciones por minuto 

mg GAE Miligramos de ácido gálico equivalente 

TGA Análisis termogravimétrico (Thermogravimetric analysis) 

FTIR Espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (Fourier 

Transform infrared) 
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1. Introducción 

La explotación indiscriminada de recursos naturales y la continua generación y 

acumulación de residuos, son dos de los retos importantes que enfrenta la 

humanidad. Esta problemática se ve influenciada directamente por el estilo de 

vida de la sociedad actual, en la que se exige la obtención de diversos productos 

para la satisfacción de necesidades, trayendo consigo una importante generación 

de residuos. 

El procesamiento de alimentos es una de las fuentes de estos residuos. Según 

investigaciones, de la producción mundial de alimentos destinados al consumo 

humano, un tercio se pierde o se desecha, lo que representa aproximadamente 

1.3 billones de toneladas de residuos por año [1]. 

La elaboración de jugos tiene una aportación importante a estos residuos. En 

especial los preparados a partir de naranjas, un fruto de amplia explotación en el 

mundo y en el país. Las estadísticas sobre producción mundial de este cítrico, se 

evidencia un comportamiento creciente con los años. La Figura 1 muestra que se 

pasó de producir cerca de 15 millones de toneladas al año a mediados del siglo 

XX, a una producción actual de más de 70 millones de toneladas [2].  
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México es el cuarto productor de naranja de a nivel mundial. En el país se 

producen anualmente un promedio de cuatro millones de toneladas de naranja, 

cifras que lo han mantenido como el cuarto productor de naranja durante las 

últimas cuatro décadas, como se ilustra en la Figura 2. 

Figura 2. Producción en México de naranja de 1960 a 2016 [FAO/SAGARPA]. 
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Figura 1. Producción mundial de naranja de 1960 a 2016 [FAO]. 
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En el contexto nacional, la producción se encuentra distribuida en todo el país, 

siendo Veracruz, San Luis Potosí, Tamaulipas, Nuevo León y Puebla las 

principales Entidades Federativas productoras de este cítrico según estadísticas 

de SAGARPA (Figura 3). 

Figura 3. Superficie sembrada de naranja por Entidad Federativa en 2014 
[SAGARPA]. 

 

Uno de los principales usos de la naranja es la elaboración de jugos. Se estima 

que, en el año 2010, se destinaron a este propósito más de cuatro millones de 

toneladas de la producción mundial de naranja. En el caso de México, se ha 

estimado que anualmente 20 mil toneladas salen como producto de exportación, 

mientras que más de 40 mil toneladas se destinan a la industria de jugos [2]. 

Teniendo en cuenta que cerca del 50% en peso de las naranjas corresponde a 

cáscara, semilla y bagazo [3,4], los cuales se consideran como residuo en la 

elaboración de jugos; esta industria genera en el país un promedio de 20 mil 
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toneladas de residuos al año, mientras que en el mundo se generan más de 30 

millones de toneladas. La mayoría de estos desechos termina confinada en 

vertederos y solo una pequeña cantidad se destinan como alimento para ganado 

[5–7]. Esto resalta la importancia de las medidas encaminadas a la 

transformación de residuos en insumos y pone de manifiesto un área de 

oportunidad atractiva. 

Los residuos cítricos son compuestos lignocelulósicos, ya que están 

conformados principalmente por celulosa (20 – 40 % peso seco), hemicelulosa 

(10 – 30 % peso seco) y lignina (10 – 15 % peso seco). Estos son biopolímeros 

de alta masa molar que se encuentran relacionados entre sí, constituyendo más 

del 70% de la biomasa lignocelulósica. Además de estos tres componentes, las 

cáscaras de naranja contienen proteínas, aceites esenciales, pectinas y 

antioxidantes naturales. 

Aprovechando la variedad de propiedades que ofrecen los componentes de las 

cáscaras de naranja, los residuos de la producción de jugo han sido objeto de 

estudio. Entre las cuales se pueden encontrar: aplicaciones como adsorbentes 

[8–10], fuente de biocombustibles mediante procesos bioquímicos [11,12] o 

termoquímicos [13,14], extracción de productos valiosos (aceites esenciales 

[12,15–17], pectina [16,18–20], flavonoides [19–22], pigmentos [23–25]) o como 

fuente de carbono para la producción de surfactantes [26], entre otros. 
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De las mencionadas aplicaciones, vale la pena destacar a los procesos 

termoquímicos para la obtención de energía o biocombustibles. Puesto que 

presentan mayor flexibilidad en la obtención de productos valiosos, ya que se 

pueden obtener productos en estado líquido, sólido y gaseoso. Entre ellos se 

encuentran el bioaceite (fase líquida), que puede ser utilizado para aplicaciones 

de calor y electricidad. El biocarbón (fase sólida) que se utiliza en procesos de 

calentamiento, como carbón activado o como corrector de suelos. Y como parte 

de los productos gaseosos se encuentran principalmente CO, CO2, H2, y CH4 que 

se emplean como gas de síntesis [27,28]. 

Por su parte, la extracción de compuestos como aceites esenciales, pectinas, 

flavonoides, pigmentos representa una opción llamativa en aras de lograr un 

aprovechamiento íntegro de la biomasa. Esto con base en la amplia gama de 

aplicaciones que tienen estos productos en las industrias de alimentos y 

farmacia. 

Teniendo en cuenta lo anterior, el enfoque principal de este estudio es relacionar 

el concepto de biorefinería con el aprovechamiento integral y sustentable de los 

residuos de la industria productora de jugos de naranja. Desarrollando técnicas 

de extracción amigables con el medio ambiente, para los componentes con alto 

valor comercial y proponiendo una técnica de conversión para la biomasa libre 

de extractos. 
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2. Antecedentes 

2.1. Materia prima 

La materia prima empleada en esta investigación pertenece al género Citrus, el 

cual identifica a las especies de árboles perennes, cuyos frutos de la familia 

Rutaceae poseen un alto contenido en vitamina C y ácido cítrico, el cual les 

proporciona su sabor ácido característico. Es originario de Asia y está 

conformado por tres especies y numerosos híbridos cultivados (limón, naranja, 

lima, toronja y mandarina) [29]. 

Citrus sinensis es la naranja dulce, tiene forma ovalada, posee una cáscara 

rugosa de color anaranjado y semillas blancas. Como se observa en la Figura 4, 

el fruto se divide en dos partes, la cáscara y la pulpa. A su vez la cáscara está 

conformada por flavedo y albedo. El flavedo, también conocido como exocarpio, 

es la capa externa de la fruta, está compuesto principalmente de material 

lignocelulósico, aunque también contiene aceites esenciales, ceras parafinas, 

esteroides, triterpenoides, ácidos grasos y pigmentos (carotenoides, clorofilas, 

flavonoides). El albedo o mesocarpio, se encuentra pegado al flavedo por la parte 

interna de la fruta, rodeando a los segmentos de pulpa, es de un color más 

blancuzco y es rico en pectina [4].  

La composición química de los frutos del género Citrus se puede describir de la 

siguiente manera: 
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Figura 4. Estructura de un fruto cítrico. Tomado y modificado de Mamma et al. 
[4]. 

 

2.1.1. Biomasa lignocelulósica 

La biomasa lignocelulósica está compuesta por celulosa, hemicelulosa y lignina, 

los cuales son polímeros de alta masa molar que se encuentran asociados entre 

sí, tal como se muestra en la Figura 5. Dichos compuestos constituyen hasta el 

70% de la biomasa total y en las plantas forman parte de raíces, tallos, hojas, 

cáscaras, semillas, etc.  

Figura 5. Representación de la biomasa lignocelulósica con las estructuras de 
celulosa, hemicelulosa y lignina. Tomado y modificado de Zhang et al. [30].  
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2.1.1.1. Celulosa 

Es el principal componente en la biomasa lignocelulósica (20 – 40 % peso seco) 

y el compuesto orgánico mayormente distribuido en el reino vegetal. Es un 

biopolímero conformado por unidades repetidas de D-glucosa unidas a través de 

enlaces β-1,4-glucosídico, que forman largas cadenas lineales llamadas 

microfibrillas, como se muestra en la Figura 5. Las microfibrillas a su vez se 

encuentran unidas mediante fuerzas de Van der Waals o puentes de hidrógeno 

[31]. 

2.1.1.2. Hemicelulosa 

Este componente representa entre el 10 y el 30 % de la biomasa lignocelulósica 

y como se observa en la Figura 5, sirve de conexión entre la lignina y las fibrillas 

de celulosa, lo que proporciona rigidez a la red. La hemicelulosa es una red 

polimérica compleja, ramificada y heterogénea conformada por diferentes 

sacáridos, como pentosas (arabinosa y xilosa) y hexosas (manosa, glucosa, 

galactosa) [32].  

2.1.1.3. Lignina 

Representa entre el 5 y el 15% de la biomasa lignocelulósica, es un 

heteropolímero de estructura amorfa, ramificada y tridimensional constituida por 

alcoholes aromáticos los que les dan rigidez, impermeabilidad y protección a la 

celulosa y hemicelulosa, como se puede ver en la Figura 5. No es soluble en 
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agua y es ópticamente inactivo; por lo que es resistente a la degradación química 

y biológica. 

2.1.2. Componentes minoritarios  

Junto a la biomasa lignocelulósica también se pueden encontrar otros 

componentes como son las pectinas, proteínas, extractos (mezclas de diferentes 

compuestos orgánicos) y cenizas. 

En cuanto a las proteínas, éstas corresponden alrededor del 6% en peso seco 

de las cáscaras de naranja y son empleadas para la obtención de productos 

farmacéuticos y nutricionales. En conjunto con la lignina, la pectina y algunos 

otros polisacáridos constituyen las paredes celulares y forman el esqueleto del 

tejido vegetal [33–35]. Adicionalmente, los residuos cítricos son ricos en azúcares 

como glucosa, fructosa y sucrosa, los cuales constituyen entre el 20 y el 30% en 

peso seco. También están presentes cenizas, las cuales constituyen alrededor 

del 2 al 4% peso seco de las cáscaras de naranja. Donde es posible encontrar 

elementos inorgánicos como sodio, potasio, magnesio y calcio.[36] 

2.1.3. Extraíbles 

2.1.3.1. Aceite esencial 

Está conformado por una mezcla de entre 20 y 60 compuestos de los cuales 

alrededor del 90% son volátiles. Estos se encuentran en pequeñas vesículas o 
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glándulas situadas a diferentes profundidades en el flavedo y son responsables 

del aroma típico característico de los frutos cítricos.  

El -limoneno es el principal componente del aceite esencial en las cáscaras de 

naranja (>90%), es un monoterpeno cíclico (C10H16), incoloro y poco soluble en 

agua, con un olor característico dulce a naranja. Tiene potencial para ser usado 

como saborizante, fragancia, solvente, entre otros, por lo que es de gran interés 

para las industrias de alimentos, cosmética y farmacéutica [12,37,38]. 

2.1.3.2. Flavonoides 

Los flavonoides constituyen el grupo más importante de compuestos fenólicos. 

Son metabolitos secundarios presentes en casi todas las partes de las plantas y 

su estructura general está constituida por un núcleo flavan, el cual consiste en 

dos anillos aromáticos unidos por una estructura de tres carbonos (Figura 6). Los 

flavonoides presentes en especies cítricas, pueden clasificarse en flavanones, 

flavones y flavonoles, siendo flavanones los más abundantes (90%) [20,39]. 

 

Figura 6. Núcleo flavan. Tomado de Routray et al. [20]. 
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Estos compuestos presentan actividad antioxidante gracias a la capacidad que 

tienen para capturar radicales libres, por lo cual se utilizan como suplemento 

alimenticio para prevenir enfermedades [20]. 

2.1.3.3. Pectina 

La pectina está conformada por polisacáridos complejos de alto peso molecular, 

se encuentra principalmente en los tejidos blandos de las frutas. En las paredes 

vegetales puede presentarse asociada a otros carbohidratos como la 

hemicelulosa., por lo que brinda firmeza a la vez que funciona como agente de 

hidratación [40]. 

Es ampliamente utilizada para la industria y tecnología de alimentos, así como en 

ingeniería biomédica, ya que presenta efectos farmacológicos, hipoglucémicos y 

reductores de colesterol. En el sector de alimentos se emplea como gelificante, 

agente estabilizante y espesante en: mermeladas y jaleas, dulces y jugos de 

fruta, productos de confitería y rellenos para panadería, también para la 

estabilización de bebidas y yogures de leche acidificada. Además, en el sector 

farmacéutico se emplea como agente de desintoxicación, y en la industria 

cosmética para dar estabilidad a geles y pastas [16,41]. 

2.2. Obtención de extractos 

Existen diversas técnicas de extracción para la recuperación de los compuestos 

bioactivos. Los métodos tradicionales incluyen las extracciones sólido-líquido y 
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extracciones líquido-líquido. Sin embargo, las desventajas que se asocian a estos 

métodos son el alto consumo de solvente, alto consumo energético, riesgo de 

degradación de compuestos sensibles al calor y largos tiempos de operación [42]. 

Al respecto, Chemat et al. [43] proponen los siguientes “6 principios de las 

Extracciones Verdes”: 

1. Innovación en la selección de variedades y usos de recursos vegetales 

renovables.  

2. Uso de solventes alternativos, principalmente agua o agro-solventes. 

3. Reducción del consumo energético y uso de tecnologías innovadoras. 

4. Generación de co-productos en lugar de residuos para abarcar la industria de 

bio y agro-refinación 

5. Reducción de operaciones unitarias y favorecer los procesos seguros, 

robustos y controlados. 

6. Aspirar a un extracto no desnaturalizado y biodegradable sin contaminantes.  

Con el objetivo de minimizar las desventajas y seguir estos principios, han surgido 

diversas propuestas a las técnicas convencionales. A continuación, se describen 

dichas técnicas para la obtención de cada uno de los extractos presentes en 

residuos cítricos:   
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2.2.1. Métodos de extracción de aceite esencial 

2.2.1.1. Métodos convencionales 

Extracción por Soxhlet 

Para este método la biomasa se coloca en un contenedor conectado al matraz 

que contiene el solvente, el cual suele ser hexano. Éste se evapora y se 

condensa de forma que se trasvasa gradualmente al contenedor, cuando se 

llena, un sifón aspira la solución del contenedor y la descarga de vuelta al matraz 

de destilación, llevándose consigo el extracto. Esta operación se repite hasta que 

la extracción se completa. [44]. 

Destilación de vapor 

Esta técnica consiste en cargar la biomasa en un alambique y ponerla en contacto 

con vapor de agua. El vapor pasa a través de la biomasa desde el fondo del 

alambique hasta la parte superior. Esto provoca que la biomasa se hinche y que 

las células de las membranas se rompan debido a la presión, liberando así el 

aceite esencial. El vapor cargado de aceite fluye a través de un cuello de cisne 

para ser finalmente condensado [45,46]. 

Hidrodestilación  

Este método se basa en la evaporación de una mezcla de líquidos inmiscibles 

(aceite esencial-agua) con una temperatura de ebullición inferior a la de los 

componentes individuales. Logrando separar los compuestos volátiles de los no 
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volátiles a una menor temperatura de ebullición, para después separar el aceite 

mediante decantación [12].  

Hidrodifusión  

La hidrodifusión es una variante de la destilación por vapor. Consiste en poner el 

vapor en contacto con el material vegetal a bajas presiones o vacío, por lo que 

es impulsado por gravedad a través de la biomasa, desde la parte superior del 

alambique hasta el fondo. Siendo ésta la principal diferencia con la técnica de 

destilación por vapor [47]. 

Cold-pressing 

En esta técnica, la biomasa se presiona mecánicamente mientras se agita 

vigorosamente para promover la liberación del aceite esencial presente en los 

tejidos externos de los residuos cítricos. Posteriormente, el aceite se incorpora a 

una emulsión acuosa y se separa mediante centrifugación [48,49].  

2.2.1.2. Métodos alternativos 

Extracción por fluido supercrítico 

Este tipo de extracción involucra el empleo de un gas, comúnmente CO2, en 

condiciones de operación arriba de sus puntos críticos de temperatura y presión, 

lo que aumenta su difusividad favoreciendo la transferencia de masa y la 

velocidad de extracción [4,12]. 
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Extracción asistida por microondas 

En este tipo de técnicas, la extracción se da como resultado de los cambios que 

sufre la estructura celular causados por las ondas electromagnéticas. Esta 

radiación penetra la biomasa y el calor es disipado del interior al exterior a 

diferencia de las extracciones convencionales donde el calor es transferido del 

medio de calentamiento al interior de la muestra. El calentamiento por 

microondas provoca que tanto la transferencia de calor como la transferencia de 

masa ocurran en la misma dirección, de adentro hacia afuera, mejorando los 

rendimientos de extracción y disminuyendo los tiempos de operación [50]. 

 

Figura 7. Esquema del mecanismo básico de extracción por microondas. Tomado 
y modificado de Liew et al. [51]. 

 

Existen varias técnicas de extracción que involucran microondas como parte del 

proceso de extracción. Dependiendo de la configuración del reactor usado 
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pueden será de sistema cerrado o de sistema abierto como se observa en las 

Figura 8 (A) y Figura 8 (B y C) respectivamente. 

Algunas de estas técnicas son hidrodifusión y gravedad, difusión por vapor y libre 

de solventes. 

⬧ Extracción por microondas libre de solventes (SFME por sus siglas en 

inglés) 

Para esta metodología, se coloca la matriz de biomasa dentro de un reactor de 

microondas sin añadir solventes, como se ve en la Figura 8 (B). El calentamiento 

del agua in situ de la matriz dilata las células causando su ruptura, provocando 

que el extracto se difunda hacia el exterior. Después, el extracto se evapora junto 

con el agua presente en la matriz, y se colecta mediante un sistema de 

refrigeración fuera del reactor de microondas [4]. 

⬧ Hidrodifusión y gravedad (MHG por sus siglas en inglés) 

Esta es una técnica similar a la de libre de solventes, con la diferencia que el 

reactor se encuentra en una posición “de cabeza”, como se ve en la Figura 8 (C). 

Esto ocasiona que una vez liberado el extracto, este caiga por gravedad fuera del 

reactor de microondas y se recupere en un sistema de colección [52]. 
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⬧ Difusión de vapor  

Este proceso se emplea principalmente para la extracción de aceites esenciales 

a partir de plantas aromáticas. Es una variante de la técnica de calentamiento por 

microondas a la que se le agrega vapor saturado, el cual favorece la liberación 

del aceite esencial desde el interior hacia el exterior de la matriz para ser 

recuperado por gravedad y colectado [4]. 

  

 

Figura 8. Esquema de la configuración para la extracción asistida por 
microondas A) con solventes; B) SFME; C) por hidrodifusión y gravedad. 

Tomado y modificado de Rombaut et al. [53]. 
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Con el propósito de comparar las técnicas de extracción anteriormente descritas 

en términos de dos parámetros de operación importantes tales como el tiempo y 

el solvente usado, se elaboró la Tabla 1.  

Tabla 1. Comparativa de las técnicas de extracción de aceite esencial. 

 Técnica Solvente Tiempo Fuente 

Técnicas 
convencionales 

Extracción por Soxhlet Hexano 4 – 6 h [54] 
Destilación de vapor Agua 1 – 3 h [16] 

Hidrodestilación Agua 1 – 3 h [17] 
Cold-pressing Agua 1 – 3 h [49] 

Técnicas 
alternativas 

Extracción por agua 
subcrítica 

Agua 10 – 40 min [55] 

Extracción por fluido 
supercrítico 

CO2 30 – 60 min [56] 

Asistida por 
microondas 

Agua/agro-
solventes 30 – 60 min [17] 

Extracción por 
microondas libre de 

solventes 
Sin solvente 10 – 40 min [57] 

Hidrodifusión y 
gravedad Sin solvente 10 – 40 min [58] 

Extracción por 
microondas con 

difusión de vapor 
Agua 10 – 40 min [59] 

 

Se puede ver en ella que las técnicas convencionales requieren tiempos de 

operación mayores a los de las técnicas alternativas, ya que en estas últimas los 

tiempos no superan los 60 minutos mientras que para las convencionales se 

pueden llegar a cuadruplicar estos valores. 
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En cuanto a los solventes, cabe destacar que a diferencia de las técnicas 

convencionales en las que es necesario su uso, en las técnicas alternativas 

podemos encontrar metodologías libres de ellos.  

Con base en lo anterior y teniendo en cuenta los “Principios de las Extracciones 

Verdes”, los cuales promueven la aplicación de metodologías en las que no se 

empleen sustancias nocivas ni requieran largos tiempos de operación, se 

observa que las técnicas que concuerdan mejor son las que hacen uso de 

microondas libres de solventes.  

Al respecto se han reportado diversos estudios los cuales destacan el uso de 

estas tecnologías para la extracción de aceite esencial, entre ellas se puede 

mencionar el trabajo de Lucchesi et al. [57], quienes emplearon una técnica 

asistida por microondas libre de solventes para la extracción del aceite esencial 

de albahaca, menta y tomillo. Al comparar los rendimientos de esta técnica contra 

los obtenidos mediante el método clásico de hidrodestilación, determinaron que 

se alcanzan los mismos rendimientos en 30 minutos con la técnica de SFME que 

en 4.5 horas por hidrodestilación. 

De igual forma, Ferhat et al. [60] utilizaron cáscaras de naranja para la obtención 

del aceite esencial mediante la metodología SFME. Estos autores reportaron que 

utilizando la técnica de hidrodestilación se requieren 3 horas para alcanzar los 

mismos rendimientos obtenidos mediante SFME en 30 min. 
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Los mismos autores compararon tres métodos (SFME, hidrodestilación y cold-

pressing) para la obtención de aceite esencial a partir de cáscaras de limón [49]. 

En esta investigación obtuvieron mayores rendimientos en la extracción de 

limoneno mediante cold-pressing (75.7%), en comparación a los logrados 

aplicando las técnicas de hidrodestilación (72.9 %) y SFME (69.7%). Sin 

embargo, en cuanto al consumo eléctrico las metodologías convencionales 

tienen un gasto energético mucho mayor (hidrodestilación 4.33 kWh, cold-

pressing 1.00 kWH) en contraste con el consumido mediante SFME (0.25 kWh). 

Adicionalmente, determinaron la cantidad de CO2 liberada en cada método de 

extracción, encontrando valores mayores para las técnicas de hidrodestilación 

(3464 g) y cold-pressing (800 g) que para SFME (200 g). 

Por su parte, Bousbia et al. [61] realizaron la extracción de aceite esencial a partir 

de cáscaras de diversas variedades de limón, naranja y toronja. En este trabajo, 

se emplearon las técnicas de hidrodestilación y la de hidrodifusión y gravedad 

asistida por microondas (MHG), y se compararon los rendimientos de extracción 

obtenidos por cada una. Como resultados, determinaron que por medio de MHG 

los mayores rendimientos se alcanzaron en tiempos menores a 20 minutos, 

mientras que para conseguir rendimientos similares por hidrodestilación fueron 

necesarios 160 minutos. Además, calcularon el consumo energético y la cantidad 

de CO2 liberada a la atmosfera para cada metodología, siendo los valores de la 

técnica de hidrodestilación, 15 veces mayores en comparación con los 

correspondientes a la MHG en ambas categorías. 



21 

 

De forma análoga, de Boukroufa et al. [16] utilizaron la técnica de hidrodifusión y 

gravedad asistida por microondas para la extracción del aceite esencial a partir 

de cáscaras de naranja. Y compararon los rendimientos de extracción contra los 

alcanzados por la técnica convencional de destilación por vapor. Logrando 

rendimientos similares para ambas técnicas, no obstante, la técnica de 

destilación de vapor requirió 12 veces el tiempo empleado por MHG. 

Por otro lado Chen et al. [37], aplicaron las técnicas de hidrodestilación y de 

SFME a partir de cáscaras de toronja para la extracción de aceite esencial. 

Estudiaron el efecto de la potencia y el tiempo sobre el proceso SFME. Señalaron 

que no se presentó un aumento significativo en el rendimiento de extracción 

cuando se operaba a potencias mayores, mientras que el incremento en el tiempo 

de operación sí reflejó un aumento en los rendimientos. Al comparar los 

resultados obtenidos por hidrodestilación, obtuvieron rendimientos similares en 

tiempos mayores (180 min) en comparación a la técnica SFME (30 min). 

En la Tabla 2 se condensa la información descrita anteriormente. En ella se 

puede observar que los rendimientos de extracción reportados por las diferentes 

investigaciones son equiparables, sin embargo, la cantidad de solvente usado y 

los mayores tiempos requeridos para llevar a cabo las técnicas convencionales 

de extracción, representan dos desventajas importantes en comparación a las 

técnicas alternativas libres de solventes. 
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Tabla 2. Comparativa de los resultados reportados para la extracción de aceite 
esencial. 

Biomasa Técnica Condiciones Rendimiento Fuente 

Albahaca 
Menta 
Tomillo 

Hidrodestilación 
12 ml/g de agua, 

4.5 h 

A: 0.03 %      
M: 0.10 %       
T: 0.16 % 

[57] 

SFME 2 W/g, 30 min 
A: 0.03 %      
M: 0.10 %       
T: 0.16 % 

Cáscara 
de limón 

Hidrodestilación 
10 ml/g de agua, 

3 h 
0.21 % 

[49]  SFME 1 W/g, 30 min 0.24 % 
Cold-pressing N/D 0.05 % 

Cáscara 
de naranja 

Hidrodestilación 10 ml/g de agua, 
3 h 

0.42 % 
[60] 

SFME 1 W/g, 30 min 0.39 % 

Hidrodestilación 
6 ml/g de agua, 

3 h 
1.10 % 

[61] 
MHG 1 W/g, 15 min 1.00 % 

Destilación de 
vapor 

16 g/min de 
vapor, 5 h 

0.42 % 
[16] 

MHG 
0.5-1.75 W/g, 25 

min 
0.42 % 

Cáscaras 
de toronja 

Hidrodestilación 6 ml/g de agua, 
3 h 

0.17 % 
[37] 

SFME  
1.25 W/g, 90 

min 0.21 % 

 

2.2.2. Métodos de extracción de flavonoides 

Los métodos tradicionales para la obtención de estos compuestos son 

principalmente extracciones con solventes, en los que se busca que extracto se 

solubilice en el solvente para separarlo de la matriz de biomasa. Entre las 

técnicas mayormente empleadas se encuentran: 
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2.2.2.1. Métodos convencionales 

Extracción por solvente caliente 

Ésta es una extracción sólido-líquido en la que se obtiene el extracto deseado 

exponiendo la matriz de biomasa al solvente caliente para solubilizarlo. Esto 

provoca, que las moléculas polares de menor peso molecular se disuelvan en el 

solvente y se separen del material de alto peso molecular, como la celulosa y los 

materiales insolubles [62]. 

Extracción por Soxhlet 

Esta metodología anteriormente descrita (Ver Sección “Extracción por Soxhlet”), 

también se aplica para la extracción de flavonoides con el empleo de solventes 

como etanol o acetona [20]. 

2.2.2.2. Métodos alternativos 

Extracción por agua subcrítica.  

Esta técnica se basa en el empleo de agua a temperaturas de entre 100 °C y 375 

°C y presiones suficientemente altas para mantenerla en estado líquido. A estas 

condiciones el agua presenta una constante dieléctrica similar a la del etanol, y 

puede ser empleada para la extracción de compuestos como los flavonoides 

[4,43]. 
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Extracción por fluido supercrítico 

Como ya se mencionó, esta técnica se aplica para la obtención de diversos 

extractos, sin embargo; para la extracción de compuestos polifenólicos polares 

es necesario emplear un solvente polar en conjunto con el CO2 [63]. 

Extracción asistida por enzimas  

El principio básico de esta extracción consiste en que la enzima actúa sobre los 

sitios activos de la pared celular, hidrolizándola y provocando su fractura para 

liberar los componentes intracelulares, entre ellos los flavonoides [64].  

Extracción basada en irradiaciones gamma, rayos X o rayo de electrones 

Estos tipos de irradiación puede ser utilizada para liberar compuestos fenólicos 

de bajo peso molecular presentes en residuos agrícolas. Debido al contenido de 

humedad en la biomasa, al ser irradiada forma radicales hidroxilo que promueve 

la hidrolisis de algunos de compuestos presentes como la pectina y favorece la 

solubilización de los compuestos polifenólicos [65,66]. 

Extracción asistida por ultrasonido 

Esta técnica de extracción se fundamenta en la aplicación de ondas sonoras con 

frecuencias entre 20-100 kHz, las cuales viajan a través de la matriz de biomasa 

exponiendo a las moléculas a ciclos de compresión-expansión. Estos ciclos crean 

burbujas, que, al alcanzar un diámetro crítico, colapsan. Cuando esto ocurre 
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sobre la pared celular, ésta se rompe provocando la liberación del contenido 

celular al medio y un aumento en la penetración del solvente (Figura 9) [20].  

 

Figura 9. Esquema del mecanismo básico de extracción por ultrasonido. Tomado 
y modificado de Liew et al. [51] 

 

Los equipos usados para este tipo de extracciones son los baños y las sondas 

de ultrasonido, ambos equipos se ilustran en la Figura 10 [64]. 

 

Figura 10. Esquema de la configuración para la extracción asistida por 
ultrasonido a) baño; b) sonda. Tomado y modificado de Rombaut et al. [53] 
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Una vez descritas las principales técnicas de extracción de flavonoides, se 

elaboró la Tabla 3 con el propósito de comparar las condiciones de operación 

reportadas para cada una de ellas. 

Tabla 3. Comparativa de las técnicas de extracción de flavonoides 

 Técnica Solvente Tiempo Fuente 

Técnicas 
convencionales 

Extracción por 
solvente caliente Agua/etanol 3 h [67] 

Extracción por 
Soxhlet 

Etanol/metanol 6 – 8 h  [68] 

Técnicas 
alternativas 

Extracción 
asistida por 

enzimas 

Solución 
acuosa 

enzimática 
3 h [64] 

Extracción por 
irradiaciones 

gamma, rayos X, 
rayo de electrones 

Etanol 4 h [69] 

Extracción por 
agua subcrítica 

Agua 10 – 40 min [70] 

Extracción por 
fluido supercrítico 

CO2 + etanol 30 – 60 min [71] 

Extracción 
asistida por 
ultrasonido 

Agua/etanol 30 – 60 min [72] 

 

Con base en la información mostrada en la Tabla 3 se puede establecer que las 

técnicas alternativas se pueden llevar a cabo en menores tiempos de operación, 

lo que representa una ventaja en comparación a las convencionales. Cabe 

destacar que la técnica de extracción asistida por microondas además de operar 

en tiempos cortos no precisa de temperaturas y/o presiones elevadas.  

Como ejemplo se tienen los trabajos de Khan et al. [72] y Boukroufa et al. [16], 

quienes realizaron extracciones de polifenoles a partir de residuos de naranja y 
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de jengibre respectivamente, utilizando las técnicas de ultrasonido y extracción 

por solvente caliente. Al comparar los resultados obtenidos mediante estas 

técnicas, a las mismas condiciones de operación, encontraron que los 

rendimientos de extracción mediante ultrasonido fueron mayores en comparación 

a alcanzados por la técnica convencional. 

Por su parte, Nayak et al. [73] realizaron la extracción de compuestos 

polifenólicos a partir de cáscaras de naranja, aplicando las técnicas de 

microondas, de ultrasonido y el método convencional de solvente caliente. Los 

autores reportaron que los mejores rendimientos se obtuvieron por medio de la 

extracción asistida por microondas (12.1 mg GAE/g), seguida de la técnica de 

ultrasonido (10.4 mg GAE/g) y por último el método convencional (10.2 mg 

GAE/g).  

De igual forma, Ledesma-Escobar et al. [74] realizaron un estudio comparativo 

para la extracción de flavonoides a partir de limones. Para ello aplicaron las 

técnicas de ultrasonido, microondas y solvente caliente. Los resultados de esta 

investigación mostraron que la aplicación de microondas o ultrasonido mejoran 

la velocidad y los rendimientos de extracción.  

Asimismo, Garcia-Castello et al. [6] estudiaron la extracción de flavonoides a 

partir de residuos de toronja, mediante la extracción convencional por solvente 

caliente y la extracción asistida por ultrasonido. Determinaron que el uso de 

ultrasonido permitió obtener mayores rendimientos de extracción a menores 
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temperaturas y tiempo de operación en comparación al método convencional. 

Además, resaltaron que efectuando la técnica de ultrasonido a temperaturas 

moderadas (25°C), se puede prescindir de solventes orgánicos sin afectar los 

rendimientos obtenidos. Lo que representa ventajas tanto económicas como 

ambientales. 

A manera de resumen, se muestra en la Tabla 4 las condiciones de operación y 

los rendimientos obtenidos por investigaciones que estudiaron la técnica de 

ultrasonido en comparación con las técnicas convencionales.  

Tabla 4. Comparativa de los resultados reportados para la extracción de 
flavonoides 

Biomasa Técnica Condiciones Rendimiento Fuente 

Cáscara 
de naranja 

Solvente caliente 
1 h, 40 °C, 
80% etanol 

210.0 mg 
GAE/100 g 

[72] 
Ultrasonido 

15 min, 40 °C, 
80% etanol 

233.5 mg 
GAE/100 g 

Residuos 
de 

jengibre 

Solvente caliente 30 min, 60 °C, 
agua 

41.2 mg 
GAE/100 g 

[16] 
Ultrasonido 

30 min, 60 °C, 
agua  

58.6 mg 
GAE/100 g 

Cáscaras 
de naranja 

Solvente caliente 
2 h, 60 °C, 

50% acetona 
10.2 mg 
GAE/g 

[73] Microondas  
2 min, 500 W, 
50 % acetona 

12.1 mg 
GAE/g 

Ultrasonido 
8.3 min, 27 °C, 
76% acetona 

10.4 mg 
GAE/g 

Cáscara 
de toronja 

Solvente caliente 6.8 h, 34 °C, 
20 % etanol 

55.8 mg 
GAE/g 

[6] 
Ultrasonido 

32 min, 70 °C, 
50% etanol 

80.0 mg 
GAE/g 
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2.2.3. Métodos de extracción de pectinas 

Los métodos convencionales para la obtención de pectinas son extracciones que 

hacen uso de solventes, principalmente ácidos fuertes tales como el nítrico, 

clorhídrico, oxálico o sulfúrico; por lo que en propuesta para reducir el impacto de 

estos métodos, se han estudiado técnicas como la asistida por ultrasonido, agua 

subcrítica y microondas [4], las cuales se describieron en secciones anteriores. 

En la Tabla 5 se muestran las condiciones a las que se llevan a cabo estas 

técnicas según lo reportado en literatura.  

Tabla 5. Comparativa de las técnicas de extracción de pectinas 

 Técnica Solvente Condiciones Fuente 

Técnicas 
convencionales 

Solvente 
caliente 

Agua + 
HCl/HNO3/H2SO4 

50 – 100 °C  
2 – 3 pH      
1 – 3 h 

[75] 

Soxhlet Agua + 
HCl/HNO3/H2SO4 

100 °C        
6 – 8 h  

[76] 

Técnicas 
alternativas 

Extracción 
enzimática 

Solución acuosa 
enzimática 

30 – 50 °C    
3 – 5 pH      

2 h 
[77] 

Extracción 
por agua 
subcrítica 

Agua 
160 °C        
20 MPa       
7 ml/min 

[78] 

Ultrasonido 
Agua + 

HCl/HNO3/H2SO4 

67°C         
28 min        
50 ml/g 

[41] 

Microondas 
Agua + 

HCl/HNO3/H2SO4 

3 – 9 min      
2 pH         

89 – 157 W/g 
[79] 

Acoplada 
US-ME 

Agua + 
HCl/HNO3/H2SO4 

70 – 90 °C  
20 – 40 min 

[80] 
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Con base en la información de la tabla se puede establecer que las técnicas 

alternativas pueden llevarse a cabo en tiempos más cortos, lo que implica una 

ventaja frente a las convencionales. En particular, la técnica por microondas ha 

sido objeto de investigación por parte de diversos autores, los cuales destacan la 

importancia de esta técnica. Como ejemplo se tiene el estudio de Bagherian et 

al. [81] en el cual realizan la extracción de pectinas a partir de cáscaras de 

toronja. Compararon la técnica convencional de solvente caliente contra las 

técnicas de ultrasonido y microondas, por separado y de forma acoplada. Los 

mayores rendimientos se obtuvieron mediante la técnica acoplada, seguido de 

ultrasonido, microondas y la técnica convencional, empleando tiempos de 

operación de 40 min, 25 min, 6 min y 90 min respectivamente. 

Por su parte, Seixas et al. [79] extrajeron pectina a partir de cáscaras de 

maracuyá, empleando la técnica convencional de solvente caliente y microondas 

evaluando el uso de tres solventes distintos en el proceso de extracción. 

Reportaron como resultados rendimientos similares para ambas técnicas, sin 

embargo, la técnica convencional requirió entre 10 y 30 veces más tiempo para 

alcanzar estos resultados. 

En el trabajo de Boukroufa et al. [16] extrajeron pectinas a partir de cáscaras de 

naranja por el método convencional de solvente caliente y por microondas. Para 

esta última se evaluaron diferentes potencias, sin embargo, para todas se 

hallaron rendimientos mayores que mediante el método convencional en el que 

se emplearon tiempos entre 20 y 40 veces mayores. 
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Asimismo, Košťálová et al. [82] emplearon dos técnicas para la extracción de 

pectinas a partir de residuos de calabaza, la convencional de solvente caliente y 

la técnica de microondas. Como resultados obtuvieron rendimientos muy 

similares, en tiempos de 60 min para la técnica convencional y de 10 min para la 

asistida por microondas, así como una mayor cantidad de solvente. 

De igual forma, Chen et al. [37] aplicaron la técnica de extracción asistida por 

microondas y la técnica de solvente caliente para la extracción de pectinas a partir 

de cáscaras de toronja. Los autores reportaron rendimientos ligeramente 

mayores por la extracción convencional (3.11 %) a la extracción por microondas 

(2. 93 %), no obstante estos valores fueron obtenidos a 90 min por el método 

convencional y a 5 min por la técnica de microondas. 

Por otro lado, Xu et al. [80] realizaron la extracción de pectinas a partir de 

cáscaras de yaca mediante las técnicas de solvente caliente y aplicando de 

manera simultánea ultrasonido y microondas. Reportaron que los rendimientos 

de pectinas son mayores para la técnica simultánea de ultrasonido y microondas, 

a tiempos 4 veces más cortos que los requeridos para la técnica convencional. 

Teniendo en cuanta la información descrita anteriormente, se elaboró la Tabla 6. 

En ella se puede visibilizar que los rendimientos obtenidos por microondas 

pueden ser superiores a los alcanzados por otras técnicas, lo que ha motivado a 

emplear la técnica de microondas en esta investigación.  
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Tabla 6. Comparativa de los resultados reportados para la extracción de pectinas 

Biomasa Técnica Condiciones Rendimiento Fuente 

Cáscaras de 
toronja 

Solvente caliente 
90 °C; 90 min; 1.5 

pH; 30 ml/g agua-HCl 
19.16 % 

[81] 
Microondas 

150 W/g; 6 min; 1.5 
pH; 30 ml/g agua-HCl 

27.81 % 

Ultrasonido 70 °C; 25 min; 1.5 
pH; 30 ml/g agua-HCl 

17.92 % 

Acopladas US-
ME 

75 W/g; 40 min; 1.5 
pH; 30 ml/g agua-HCl 31.88 % 

Solvente caliente 
90 °C; 90 min; 2.0 

pH; 18 ml/g agua-HCl 
3.11 % 

[37] 
Microondas 

52 W/g; 5 min; 2.0 
pH; 18 ml/g agua-HCl 

2.93 % 

Cáscaras de 
maracuyá 

Solvente caliente 
90 °C; 40 min; 2.0 
pH; ác. tartárico 

19.40 % 

[79] 
Microondas 

157 W/g; 9 min; 2.0 
pH; 50 ml/g agua-ác. 

tartárico 
30.30 % 

Cáscaras de 
naranja 

Solvente caliente 
120 min; 2.0 pH; 30 

ml/g agua-HNO3 
18.32 % 

[16] 
Microondas 

100 W/g; 3 min; 2.0 
pH; 30 ml/g agua-

HNO3 
24.20 % 

Residuos de 
calabaza 

Solvente caliente 
85 °C; 60 min; 2.5 

pH; 50 ml/g agua-HCl 
7.30 % 

[82] 
Microondas 120 °C; 10 min; 2.5 

pH; 40 ml/g agua-HCl 
7.40 % 

Cáscaras de 
yaca 

Solvente caliente 
90 °C; 120 min; 2.0 

pH; 30 ml/g agua-HCl 17.20 % 
[80] 

Acopladas US-
ME 

80 °C; 30 min; 2.0 
pH; 40 ml/g agua HCl 

21.5 % 

 

2.3. Enfoque de biorefinería 

El concepto de biorefinería es similar a la refinería de petróleo. Es una “bio-

industria” donde basándose en el uso de materias primas renovables como la 

biomasa lignocelulósica, se emplean diversas metodologías tanto de conversión 
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como de extracción, con el propósito de obtener combustibles, productos 

químicos, biomateriales, productos destinados al consumo humano o consumo 

animal [83].  

2.3.1. Extracciones secuenciales 

Diversos autores han propuesto el empleo secuencial de técnicas de extracción 

con el propósito de obtener múltiples compuestos de interés a partir de residuos 

agroindustriales. Entre ellos, se destaca el trabajo de Pfaltzgraff et al. [19], 

quienes propusieron una biorefinería a partir de residuos producidos por la 

industria de jugos cítricos. Empleando técnicas de extracción asistidas por 

microondas añadiendo hexano y agua como solventes, obtuvieron -limoneno y 

pectinas.  

De forma análoga Boukroufa et al. [16] propusieron un tratamiento para los 

resiudos de la producción de jugo de naranja para obtener aceite esencial, 

polifenoles y pectinas, aplicando de manera secuencial la técnica MHG, 

extracción por ultasonido y extracción por microondas respectivamente. En esta 

investigación los autores emplearon el agua “in-situ” de la matriz de biomasa 

como solvente, a diferencia del trabajo anterior. El diagrama para estas 

extracciones se ilustra en la Figura 11. 
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MHG: Extracción asistida por microondas, hidrodifusión y gravedad 
MAE: Extracción asistida por microondas 
UAE: Extracción asistida por ultrasonido 

Figura 11. Propuesta del tratamiento para cáscaras de naranja. Tomado y 
modificado de Boukroufa et al. [16]. 

 

Por su parte, Jacotet-Navarro et al. [84] propusieron la valorización de residuos 

de jengibre para la obtención de aceite esencial y compuestos fenólicos. En su 

estudio compararon los métodos convencionales contra metodologías en las que 

sólo emplearan como solvente el agua “in-situ” de la matriz de biomasa. Como 

se observa en la Figura 12, la extracción de aceite esencial se evaluó por 
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hidrodestilación y por MHG, mientras que los compuestos fenólicos se extrajeron 

mediante maceración con etanol como solvente y por ultrasonido empleando el 

agua restante de la extracción de aceite esencial mediante MHG. 

 

MHG: Extracción asistida por microondas, hidrodifusión y gravedad 

Figura 12. Diagrama de flujo usado para la valorización total de subproductos de 
jengibre. Tomado y modificado de Jacotet-Navarro et al. [84]. 
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En los estudios mencionados anteriormente, se utilizaron alternativas para la 

valorización y aprovechamiento de diferentes residuos de biomasa 

lignocelulósica. Sin embargo, no se considera el empleo de la materia restante, 

la cual puede aún ser aprovechada para la obtención de compuestos de interés. 

Con este propósito pueden aplicarse diversos procesos para la conversión de la 

biomasa lignocelulósica residual. 

2.3.2. Procesos de conversión 

Dependiendo de la naturaleza los procesos de conversión pueden clasificarse en 

termoquímicos y bioquímicos. A su vez, la aplicación y características de los 

productos varía, dependiendo del proceso efectuado como se puede ver en la 

Figura 13. 

 

Figura 13. Rutas de conversión de biomasa a bioenergía. Tomado y modificado 
de Taghizadeh-Alisaraei et al. [5]. 
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2.3.2.1. Procesos bioquímicos 

En cuanto a los procesos bioquímicos, enzimas o bacterias rompen las moléculas 

de la biomasa en moléculas más pequeñas, para ser transformadas en azúcares 

fermentables cuyos productos pueden ser utilizados como biocombustibles. Entre 

los principales procesos se encuentran la fermentación y la digestión anaerobia 

Fermentación 

Es el empleo de microorganismos y enzimas para convertir un sustrato 

fermentable en productos recuperables como alcoholes o ácidos orgánicos. En 

este proceso que se esquematiza en la Figura 14, el bioetanol es el principal 

producto deseado. Para su obtención se debe llevar a cabo la hidrólisis de 

polisacáridos que es catalizada por enzimas, y la fermentación de monosacáridos 

que se lleva a cabo por levaduras o bacterias. Estas etapas pueden realizarse de 

manera simultánea o por separado [85,86]. 

 

Figura 14. Esquema general del proceso de fermentación. Tomado y modificado 
de Rabaçal et al. [86]. 
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Digestión anaerobia 

Consiste en varias reacciones biológicas secuenciales y paralelas complejas que 

ocurren en ausencia de oxígeno, durante las cuales los productos de un grupo 

de microorganismos sirven como sustrato para otro. Obteniendo como resultado 

biogás (principalmente una mezcla de metano y dióxido de carbono) y materia 

orgánica rica en nitrógeno (Figura 15). El biogás es usado para la producción de 

electricidad, luz, calor y como combustible alternativo para los vehículos [87]. 

 

Figura 15. Esquema general del proceso de digestión anaerobia. Tomado y 
modificado de Rabaçal et al. [86].  

 

La principal desventaja que poseen los procesos bioquímicos está relacionada 

con el tiempo de operación, ya que son necesarios varios días para llevarse a 

cabo la conversión de la biomasa. Por ese motivo, se tiene como opción los 

procesos termoquímicos en los cuales esta conversión se alcanza en términos 

de segundos [88,89]. 
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2.3.2.2. Procesos termoquímicos 

Las técnicas termoquímicas se caracterizan por operar a altas temperaturas y 

tener tasas de conversión rápidas. Entre las principales se pueden destacar la 

combustión, gasificación, licuefacción y pirólisis. 

Combustión  

Consiste en quemar la biomasa en presencia de aire en exceso para convertir en 

calor, electricidad o potencia mecánica; la energía química almacenada en la 

biomasa. Es una reacción exotérmica entre el oxígeno y el hidrocarburo de la 

biomasa. Sin embargo, este proceso emite diversos contaminantes [86,87,90].  

Gasificación 

Es la oxidación parcial de la biomasa en un ambiente deficiente de oxígeno, por 

lo que se emplea aproximadamente una tercera parte del necesario para una 

combustión completa. Produciendo cenizas, brea y principalmente gas de 

síntesis. La composición de este gas puede variar según la fuente oxígeno y la 

tasa de calentamiento, entre otros [27,86,87]. 

Licuefacción 

Este proceso ocurre en presencia de un catalizador a bajas temperaturas para la 

obtención de un producto líquido. El cual también se obtiene mediante pirólisis y 
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gasificación, así como procesos hidrotérmicos donde la biomasa se pone en 

contacto con agua a altas temperaturas y altas presiones [86].  

Pirólisis 

Es la descomposición térmica de la biomasa en ausencia de oxígeno. Durante 

este proceso se pueden obtener diferentes productos: sólidos como biocarbón; 

bioaceites líquidos, que son compuestos de alto peso molecular por lo que 

condensan cuando se enfrían, y gases de bajos pesos moleculares. 

Dependiendo de las variables del proceso como la temperatura, el tiempo de 

residencia en el reactor, etc. se pueden producir cantidades y composiciones 

distintas para los diferentes productos [13,91].  

En base a lo anterior hace que la pirólisis presente una mayor versatilidad en 

comparación a las otros procesos termoquímicos y hace de ésta una opción más 

atractiva para la conversión de biomasa residual.  

Con este enfoque, Miranda et al. [13] llevaron a cabo pirólisis de cáscara de 

naranja, donde obtuvieron como productos gases no condensables, biocarbón y 

bioaceite. En este último encontraron compuestos como: -limoneno, alcoholes, 

fenoles, benceno, tolueno, xileno y ácidos carboxílicos.  

Por su parte, Lopez-Velazquez et al. [14] analizaron la descomposición térmica y 

cinética de residuos de naranja, siendo los principales productos gaseosos H2O, 

CO2 y CO, así como una mezcla de productos orgánicos compuesta por: ácidos 
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carboxílicos, aldehídos o cetonas, alcanos, éteres, alcoholes, compuestos 

fenólicos y compuestos aromáticos alifáticos. 

De igual forma, Volpe et al. [36] realizaron pirólisis de cáscaras de naranja y 

cáscaras de limón. Obteniendo como productos principales biocarbón y bioaceite. 

En este último se encontraron ácidos carboxílicos, éteres, cetonas compuestos 

fenólicos y poliaromáticos.  

Asimismo, Kim et al. [92] compararon la actividad de dos catalizadores en los 

procesos de pirólisis de cuatro residuos cítricos (naranja, toronja, limón y mikan). 

Donde sus principales productos fueron benceno, tolueno, etilbenceno y xileno, 

así como eteno, propeno, buteno y butadieno.  

En el trabajo de Volpe et al. [93] sometieron cáscaras de limón y de naranja a 

distintas condiciones de pirólisis con el objetivo de analizar las características de 

los biocarbones formados a lo largo de este proceso. 

Por otro lado, Prestipino et al. [94] propusieron un diseño de experimentos para 

favorecer la formación del producto gaseoso a partir de la pirólisis de residuos 

cítricos. 

Así también, Alvarez et al. [95] evaluaron el proceso de pirólisis de residuos de 

naranja. Una vez caracterizados sus productos, encontraron en el bioaceite 

compuestos como furanos, cetonas, alcoholes y ácidos carboxílicos, siendo estos 

productos, así como el carbón opciones viables para uso como combustible. 
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Los resultados de las investigaciones antes mencionadas se condensan en la 

Tabla 7. 

Tabla 7. Distribución de productos de la pirólisis de biomasas cítricas. 

Biomasa Condiciones 
Distribución de 

productos 
Fuente 

Cáscara de 
naranja 

1, 5, 10, 20 y 40 °C/min  
Tamb – 1000 °C          
60 ml/min de N2 

Gas: ~ 25 %            
Aceite: ~ 53 %          
Carbón: ~ 21 %         

[13] 

50 °C/min              
Tamb – 650 °C           

30 min, gas inerte        

Gas: ~ 36 %            
Aceite: ~ 38 %          
Carbón: ~ 25 %         

[36] 

Residuos de 
naranja 

10 °C/min              
Tamb – 700 °C           

100 ml/min de N2    

Gas y aceite: ~ 77 %     
Carbón: ~ 22 % 

[14] 

Tamb – 600 °C           
30 L/min de N2    

Gas: ~ 29 %            
Aceite: ~ 41 %          
Carbón: ~ 30 %         

[95] 

Residuos 
cítricos 

10 °C/min              
Tamb – 800 °C           

100 ml/min de He   

Gas: ~ 29 %            
Aceite: ~ 40 %          
Carbón: ~ 31 %         

[92] 

125 °C/min             
40 °C – 600 °C          

250 ml/min de N2    

Gas: ~ 37 %            
Aceite: ~ 44 %          
Carbón: ~ 18 %         

[94] 

Cáscaras de 
cítricos 

50 °C/min              
Tamb – 650 °C           
1.5 l/min de N2    

NE [93] 

NE: No especificado. 
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3. Hipótesis 

El empleo de los métodos secuenciales de extracción por microondas libre de 

solventes (SFME), extracción asistida por ultrasonido (US) y extracción asistida 

por microondas (ME) mejorará la obtención de extractos de cáscara de naranja y 

generará una biomasa aprovechable como insumo para una biorefinería. 

 

 

4. Objetivo 

Estudiar el efecto de los métodos secuenciales de extracción por microondas 

libre de solventes (SFME), extracción asistida por ultrasonido (US) y extracción 

asistida por microondas (ME), para extraer el aceite esencial, los flavonoides y la 

pectina de cáscaras de naranja, y comprobar la factibilidad de emplear la materia 

libre de extractos como insumo para biorefinería. 
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5. Objetivos específicos 

1. Acondicionar y caracterizar la muestra de cáscaras de naranja. 

2. Aplicar un diseño de experimentos para la extracción de aceite esencial 

por SFME.  

a. Caracterizar la biomasa y el extracto. 

3. Aplicar un diseño de experimentos para la extracción de flavonoides por 

ultrasonido. 

a. Caracterizar la biomasa y el extracto. 

4. Aplicar un diseño de experimentos para la extracción de pectinas por ME. 

a. Caracterizar la biomasa y el extracto. 

5. Someter la biomasa libre de extractos a un proceso de conversión. 
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6. Metodología 

Para dar cumplimiento de los objetivos propuestos, la metodología de esta 

investigación se realizó por etapas. En la etapa inicial se efectuaron las 

extracciones de forma independiente aplicando un diseño de experimentos por 

cada una. Esto con el propósito de identificar las condiciones que ofrecían 

mayores rendimientos. Con la información recopilada en esta etapa, se procedió 

a realizar las extracciones de forma secuencial, comenzando con la extracción 

de aceite esencial mediante la extracción por microondas libre de solventes 

(SFME), seguida de la extracción de flavonoides por ultrasonido y finalmente la 

extracción de pectinas por medio de microondas. Adicionalmente, se sometió la 

biomasa resultante de cada extracción a un proceso de conversión por pirólisis, 

con el propósito de evaluar su potencial de aprovechamiento. 

Teniendo en cuenta lo anterior, en la Figura 16 se esquematizan los procesos y 

operaciones que se llevaron a cabo para la obtención de compuestos valiosos. 

Usando como materia prima, cáscaras de naranja obtenidas a partir de frutos 

cultivados en la región citrícola del estado de Nuevo León. 
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6.1. Obtención de aceite esencial 

Esta etapa de la experimentación se realizó mediante la técnica de extracción 

asistida por microondas libre de solventes (SFME) con un acondicionamiento 

previo de la materia prima. El extracto fue caracterizado por cromatografía de 

gases. 

Cáscaras de 
naranja

SFME

Biomasa 
SFME

Ultrasonido

Centrifugación

Biomasa US

Microondas

Agua

Aceite 
esencial

Etanol:Agua

Extracto 
acuoso

Extracto 
acuoso

Lavado 
EtOH

Pectinas

Flavonoides

Etanol

Centrifugación

Biomasa 
MW

Agua

Secado

Pirólisis

Biocarbón Bioaceite Biogás

Figura 16. Diagrama de flujo para la elaboración de este proyecto 
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6.1.1. Acondicionamiento  

Las naranjas empleadas en esta etapa de extracción se lavaron con agua 

desionizada. Se retiró la cáscara del fruto y se pasó por un rallador para reducir 

el tamaño de la biomasa. 

6.1.2. Extracción  

Las extracciones se llevaron a cabo en un microondas CEM Discover ®, sin 

añadir ningún tipo de solvente. La biomasa se colocó junto con un agitador 

magnético en un matraz bola, alojado dentro del microondas. En la parte superior 

del montaje se acopló un sistema de recuperación, tal como se muestra en la 

Figura 17. 

Enfriador

Reactor de microondas

Matriz de biomasa

Recuperación 
de extracto

Cinta de calentamiento

Figura 17. Esquema general del sistema SFME. 
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Se definió un diseño de experimentos para evaluar el efecto de las diferentes 

variables de operación: potencia irradiada y tiempo de residencia, sobre el 

proceso de extracción de aceite esencial, teniendo por respuesta el volumen de 

-limoneno. Se empleó un diseño factorial de múltiples niveles, el cual se muestra 

en la Tabla 8. Teniendo tres niveles para la potencia y dos para el tiempo. Los 

valores de cada nivel de variables se definieron en función a pruebas 

preliminares. 

Tabla 8. Diseño factorial de múltiples niveles para la extracción de aceite esencial 
mediante SFME. 

Experimento Potencia (W/g) Tiempo (min) 

1 3 20 
2 7 20 
3 3 40 
4 7 40 
5 5 20 
6 5 40 

Los rendimientos de extracción se reportaron en volumen de -limoneno obtenido 

por unidad de masa inicial (µl/g), siguiendo la siguiente ecuación: 

��௘ = �ଵ��ଵ  
Ecuación 1 

Dónde: 

Yae: Rendimiento del extracto obtenido (ml/g) 

e1: Volumen del extracto obtenido (ml) 

C : Concentración de -limoneno (µl/ml) 

m1: Masa de la biomasa inicial (g) 
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6.1.3. Caracterización del extracto 

Con el propósito de identificar la presencia de -limoneno, principal componente 

del aceite esencial de cítricos, se efectuó una caracterización del extracto 

mediante cromatografía de gases. Haciendo uso de una columna EC-5 marca 

Alttech ® con una longitud de 30 m y un diámetro interno de 0.53 mm. Los límites 

de temperatura fueron de 40°C a 250°C, a una rampa de calentamiento de 

7°C/min. 

6.2. Obtención de flavonoides 

Para la etapa de extracción de flavonoides se efectuó por medio de la técnica 

asistida por ultrasonido haciendo uso de agua como solvente. Por tal razón fue 

necesario secar la biomasa para procurar un contenido de humedad inicial 

semejante. 

6.2.1. Acondicionamiento 

En esta etapa, la biomasa se sometió a un procedimiento de secado, haciendo 

uso de una estufa de convección. La cual se operó a 105 °C durante 12 horas. El 

contenido de humedad se calculó según la expresión: 

 ℎ = �ଵ − �ଶ�ଵ ∗ ͳͲͲ Ecuación 2 
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Dónde: 

h: Contenido de humedad de la muestra (%) 

w1: Masa de la muestra húmeda (g) 

w2: Masa de la muestra seca (g) 

Posteriormente, la muestra se trituró haciendo uso de un mortero con el propósito 

de reducir su tamaño. 

6.2.2. Extracción 

Para esta etapa, a la biomasa seca se le agregó agua desionizada como solvente 

según el diseño experimental propuesto y se colocó en un baño de ultrasonido 

marca Branson Ultrasonics ® modelo 2510, como se muestra en la Figura 18. 

 

Figura 18. Esquema general del sistema de extracción asistido por ultrasonido. 

 

Se siguió una metodología de superficie de respuesta mediante un diseño central 

compuesto, el cual se muestra en la Tabla 9. Las variables de operación fueron 

la cantidad de solvente añadido y el tiempo de residencia, la variable de 

Biomasa
Solvente

Baño de ultrasonidoOndas de ultrasonido

Agua
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respuesta fue la cantidad de extracto obtenido. Los valores para cada variable se 

definieron en función a pruebas preliminares.  

Tabla 9. Diseño de experimentos central compuesto para la extracción de 
compuestos polifenólicos mediante ultrasonido. 

Experimento Solvente (ml/g) Tiempo (min) 

1 10 15 
2 50 15 
3 10 60 
4 50 60 
5 10 37 
6 50 37 
7 30 15 
8 30 60 
9 30 37 

10 30 37 
11 30 37 
12 30 37 
13 30 37 

Una vez completado el tiempo que se definió para cada experimento, las 

muestras se centrifugaron durante 15 minutos a 4,000 rpm. Posteriormente, la 

fracción líquida se lavó con etanol en exceso, para precipitar las pectinas 

extraídas en esta etapa. Esta solución se hizo pasar a través de papel filtro 

Whatman ® No. 41, para separar las pectinas y finalmente se secó a 95 °C en 

una estufa de convección durante 24 horas. 

Los rendimientos de extracción de compuestos polifenólicos se reportaron en 

masa seca de extracto obtenido por unidad de masa inicial (mg/g), aplicando la 

siguiente expresión: 
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�௙ = �ଶ�ଶ Ecuación 3 

Dónde: 

Yf: Rendimiento del extracto obtenido (mg/g) �ଶ: Masa del extracto obtenido (mg) 

m2: Masa de la biomasa inicial (g) 

6.3. Obtención de pectinas 

La extracción de pectinas se efectuó usando la técnica asistida por microondas, 

usando agua como solvente. Al igual que la etapa anterior, se llevó a cabo un 

proceso de secado. Y se caracterizó el extracto mediante espectroscopía 

infrarroja de transformada de Fourier.  

6.3.1. Acondicionamiento 

El procedimiento que se efectuó en esta etapa fue similar a la sección 6.2.1.  

6.3.2. Extracción 

Este proceso de extracción se llevó a cabo en un microondas CEM Discover ®. 

Como se muestra en la Figura 19. Posterior al acondicionamiento, a la biomasa 

empleada se le agregó la cantidad de agua desionizada según el diseño de 

experimentos propuesto.  
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Figura 19. Esquema general del sistema de extracción asistida por microondas. 

 

Se seleccionó fue un diseño factorial 23, teniendo como variables de operación la 

potencia irradiada, el tiempo de residencia y la cantidad de solvente añadido, la 

variable de respuesta la cantidad de pectinas extraídas por unidad de biomasa 

inicial. Tal como se muestra en la Tabla 10. Los valores de cada nivel de variables 

se definieron en función a pruebas preliminares.  

Tabla 10. Diseño de experimentos factorial 23 para la extracción de pectinas 
mediante microondas 

Experimento Potencia (W) Tiempo (min) Solvente (ml/g) 

1 15 45 10 

2 25 45 10 

3 15 15 10 

4 15 45 30 

5 25 15 10 

6 25 45 30 

7 15 15 30 

8 25 15 30 

 

Reactor de microondas

Biomasa

Solvente

Microondas
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Después del proceso de extracción, las muestras fueron centrifugadas durante 

15 minutos a 4,000 rpm. El sobrenadante fue filtrado a través de un papel filtro 

Whatman ® No. 41 y se lavó con etanol en exceso para precipitar las pectinas. 

Se dejó reposar en ausencia de luz durante 24 horas, se filtró y finalmente se 

secó en una estufa de convección a 95 °C durante 24 horas para después ser 

almacenado. 

Los rendimientos de extracción de pectinas se reportaron en masa seca de 

extracto obtenido por unidad de masa inicial (mg/g), aplicando la siguiente 

expresión: 

�� = �ଷ�ଷ Ecuación 4 

Donde: 

Yp: Rendimiento del extracto obtenido (mg/g) �ଷ: Masa del extracto obtenido (mg) 

m3: Masa de la biomasa inicial (g) 

6.3.3. Caracterización del extracto  

Con el propósito de corroborar la naturaleza del extracto, éste fue caracterizado 

mediante espectroscopía infrarroja con transformada de Fourier. Los espectros 

obtenidos se compararon con los adquiridos a partir de pectina grado reactivo 

marca Aldrich. El equipo empleado fue un espectrofotómetro marca Agilent Cary 
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630 FTIR ®, operado en modo transmitancia en un intervalo de espectro de 4000 

a 100 cm-1 y una resolución de 16 cm-1. 

6.4. Extracciones secuenciales  

Las extracciones secuenciales se llevaron a cabo una vez determinadas las 

condiciones a las que se obtuvieron los mejores rendimientos de extracción. La 

biomasa obtenida después de cada etapa de extracción fue caracterizada por 

medio de las técnicas descritas en la siguiente sección. 

6.4.1. Caracterización de biomasa 

6.4.1.1. Análisis termogravimétrico 

Con el fin de evaluar los cambios en el comportamiento térmico de la biomasa, a 

medida que se suceden las extracciones, ésta fue analizada en una 

termobalanza TGA marca TA Instruments ®, modelo Q 500. Desde temperatura 

ambiente hasta 600°C, en modo dinámico, con una rampa de calentamiento de 

10°C/min, en atmósfera de nitrógeno. 

6.4.1.2. Microscopía electrónica de barrido 

Para este análisis se empleó un equipo Philips ® XL 30, bajo condiciones de 

vacío y un voltaje de aceleración de 10 kV. Las muestras preparadas se 

recubrieron con oro utilizando un dispositivo de recubrimiento por pulverización 

catódica. Esto con el propósito de visualizar los cambios que pueden estar 
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experimentando la morfología superficial de la biomasa después de cada 

extracción. 

6.4.1.3. Espectroscopía infrarroja con transformada de Fourier 

Para identificar la posible alteración en la estructura química de la biomasa que 

puede estarse generando debido a las extracciones, se efectuó la técnica de 

expectroscopía infrarroja con transformada de Fourier. El equipo empleado fue 

un espectrómetro Bruker ® Vector 22, operado en modo absorbancia en un 

intervalo de espectro de 4000 a 400 cm-1. 

6.4.1.4. Fisisorción de nitrógeno 

Este análisis permitió determinar propiedades texturales de la biomasa como el 

área superficial mediante el método BET (Brunauer-Emmett-Teller). Esto se llevó 

a cabo haciendo uso de un montaje de operación como el que se muestra en la 

Figura 20. Las condiciones del análisis fueron, un tratamiento previo de 

desgasificación a 80 °C por 8 horas y se utilizó nitrógeno como gas adsorbato y 

nitrógeno líquido como medio a -196 °C. 
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Figura 20. Diagrama del equipo utilizado para determinar propiedades texturales. 

 

6.5. Proceso de conversión por pirólisis 

A partir de las diferentes biomasas obtenidas después de cada etapa de 

extracción, se llevó a cabo un proceso de pirólisis. Las condiciones de operación 

utilizadas fueron una rampa de calentamiento de 10 °C/min, desde temperatura 

ambiente hasta 600°C, en atmósfera de nitrógeno con un flujo de 100 ml/min. El 

montaje utilizado se acopló a un espectrómetro de masas para la caracterización 

de los productos gaseosos, como se ilustra en la Figura 21.  
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Figura 21. Esquema del sistema de pirólisis.  

Los rendimientos obtenidos para cada producto fueron calculados mediante las 

siguientes expresiones:  

�� = ��ଵ ∗ ͳͲͲ Ecuación 5 

  �� = ��ଵ ∗ ͳͲͲ Ecuación 6 

  �௚ = ͳͲͲ − ሺ�� + ��ሻ Ecuación 7 

 

Dónde: 

Ya: Rendimiento del aceite (%) 

a: Masa del aceite (mg) 

m1: Masa inicial de la biomasa (mg) 

Horno
eléctrico

Nitrógeno

Controlador
del horno

Baño de 
enfriamiento

Matraz de 
condensación

Espectrómetro 
de masas

Biomasa
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Yc: Rendimiento del carbón (%) 

c: Masa del carbón (mg) 

Yg: Rendimiento del gas (%) 

6.5.1. Caracterización de productos 

De los productos obtenidos mediante pirólisis, se hizo la caracterización de los 

productos gaseosos mediante espectrometría de masas, y el carbón se 

caracterizó por termogravimetría y fisisorción de nitrógeno.  

6.5.1.1. Espectrometría de masas 

Esta técnica fue utilizada para la identificación de los principales compuestos 

generados mediante pirólisis, se empleó un equipo OmniStar/ThermoStar ® GSD 

320 O2, filamento de iridio a 200 ºC. 

6.5.1.2. Fisisorción de nitrógeno 

Con el objeto de observar los cambios texturales entre los carbones de las 

diferentes biomasas después de ser sometidas a pirólisis, se aplicó el análisis de 

fisisorción de nitrógeno, a las condiciones mencionadas en la sección 6.4.1.4. 

6.5.1.3. Análisis termogravimétrico 

Esta técnica fue empleada para esclarecer el comportamiento térmico de los 

biocarbones obtenidos después de la pirólisis. Para ello se siguió la metodología 

descrita en la sección 6.4.1.1.  
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7. Resultados 

7.1. Obtención de aceite esencial.  

En esta sección se detallan los rendimientos de -limoneno obtenido a partir de 

cáscaras de naranja mediante la técnica de extracción por microondas libre de 

solventes (SFME).  

7.1.1. Extracción por microondas libre de solventes 

El rendimiento de -limoneno calculado mediante la Ecuación 1 y las condiciones 

de operación definidas por el diseño de experimentos para las diferentes 

pruebas, se muestran en la Tabla 11.  

Tabla 11. Rendimientos de obtención de -limoneno mediante SFME. 

Experimento Potencia (W/g) Tiempo (min) Rendimiento (µl/g) 

1 3 20 2.98 
2 7 20 4.37 
3 3 40 4.93 
4 7 40 5.60 
5 5 20 3.70 
6 5 40 5.06 

 

Con el propósito de observar el efecto de las variables de estudio se elaboró la 

Figura 22. En ella se observa que, al incrementar la potencia irradiada aumenta 

el rendimiento de extracción de -limoneno. Un efecto similar ocurre cuando se 

incrementa el tiempo de operación a una potencia determinada.  
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Figura 22. Rendimientos de obtención de -limoneno mediante SFME a diferentes 
condiciones (▪20 min, ▪40 min) 

 

Lo anterior se reafirma en la gráfica de efectos principales presentada en la 

Figura 23. Esta gráfica muestra la media del rendimiento de extracción para cada 

nivel de factores. Se observa que ambas variables tienen una tendencia positiva 

sobre el proceso de extracción. Sin embargo, la pendiente correspondiente al 

tiempo es más pronunciada, lo que indica que el efecto de esta variable es mayor. 

 

Figura 23. Gráfica de efectos principales para el rendimiento de -limoneno 
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Para comprender el efecto de las variables estudiadas, se debe tener en cuenta 

los fenómenos que ocurren en el proceso de extracción. Según lo reportado en 

literatura, en las extracciones asistidas por microondas libres de solventes, la 

energía irradiada se disipa a través de la matriz de biomasa, provocando un 

aumento en la temperatura, debido a la excitación de las moléculas de agua “in-

situ”, hasta su punto de ebullición. Como consecuencia de este calentamiento, 

se libera el aceite esencial el cual es arrastrado por el vapor generado [96–98]. 

Lo anterior se esquematiza en la Figura 24. 

 

Figura 24. Mecanismo de la extracción por microondas libre de solventes. 
Tomado y modificado de Li et al. [97]. 

 

En cuanto a la variable tiempo, Chemat y Cravotto [50] establecen que tiempos 

de extracción más prolongados tienden a incrementar los rendimientos 

obtenidos. Esto debido a que es necesario someter la biomasa a tiempos que 

permitan completar el proceso de extracción. Ya que en tiempos más cortos es 

posible que la energía irradiada no logre disiparse a través de la matriz de 

biomasa en su totalidad, obteniéndose menores rendimientos.  

Excitación de las 
moléculas del agua “in-situ”

Incremento de la temperatura 
dentro de la célula
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En el caso de la potencia, se ha reportado que el incrementar esta variable 

genera un efecto positivo en los rendimientos de extracción. Esto debido a que 

cuando una mayor potencia de irradiación es aplicada al sistema de extracción, 

más energía es transferida a la matriz de biomasa, y hay un incremento en la 

tasa de calentamiento, esto favorece los fenómenos de transferencia de calor y 

de masa y por consiguiente los rendimientos de extracción [50,98]. Sin embargo, 

según establecen Alfaro et al. [99] y Paré et al. [100] una vez alcanzado el nivel 

de energía suficiente para provocar la liberación del aceite esencial, aumentar la 

potencia no conlleva beneficios, ya que la energía suministrada al sistema habrá 

excedido la velocidad en la que ésta puede ser disipada como energía térmica 

en el medio. 

Lo mencionado anteriormente va en concordancia con los resultados de esta 

investigación. en los cuales el aumento el tiempo de residencia y la potencia 

irradiada presentan un efecto positivo en los rendimientos de extracción. 

Resultados similares se han reportado en las investigaciones de Chen et al. [37], 

Abdelhadi et al. [101] y Qi et al. [102]. 

7.2. Obtención de flavonoides 

En esta sección se detallan los rendimientos de extracción obtenidos mediante 

ultrasonido para compuestos polifenólicos a partir de cáscaras de naranja, 

empleando agua como solvente.  
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7.2.1. Extracción por ultrasonido 

Los rendimientos de extracción calculados mediante la Ecuación 2, así como las 

condiciones de operación definidas por el diseño de experimentos para las 

diferentes pruebas, se presentan en la Tabla 12. 

Tabla 12. Rendimientos de obtención de extractos mediante ultrasonido 

Experimento Solvente (ml/g) Tiempo (min) Rendimiento (mg/g) 
1 10 15 12.0 
2 50 15 33.1 
3 10 60 12.7 
4 50 60 37.9 
5 10 37 13.1 
6 50 37 36.4 
7 30 15 30.1 
8 30 60 32.1 
9 30 37 29.1 

10 30 37 30.9 
11 30 37 32.3 
12 30 37 32.4 
13 30 37 33.8 

 

Con el fin de observar el efecto de las variables de operación sobre el rendimiento 

de extracción, se presentan las gráficas de superficie y efectos principales, Figura 

25 y Figura 26, respectivamente. En ellas se observa que si bien el rendimiento 

aumenta según se incrementa la relación de solvente empleado, en el caso del 

tiempo no se observa este comportamiento. Se puede observar que, para una 

misma relación de solvente, el rendimiento de extracción es independiente del 

tiempo. Evidenciando un efecto poco significativo de esta variable de operación. 
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Figura 26. Gráfica efectos principales para los rendimientos de extracción. 

 

Con relación a los anteriores resultados, cabe mencionar que los procesos de 

extracción asistidos por ultrasonido se desarrollan en dos etapas. La primera 

involucra la penetración del solvente en la matriz de biomasa seguida por la 
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disolución de los compuestos solubles en el solvente, este mecanismo se ilustra 

en la Figura 27. La segunda etapa comprende la difusión externa de estos 

compuestos a través de la estructura porosa de la biomasa; y su transferencia 

desde la solución en contacto hacia el seno de la solución [103]. 

 

Figura 27. Mecanismo de la extracción asistido por ultrasonido [104]. 

 

En cuanto a las variables de estudio, Kaderides et al. [105] mencionan que los 

rendimientos de extracción en procesos asistidos por ultrasonido aumentan al 

incrementar la relación de solvente-biomasa, en concordancia con los principios 

de transferencia de masa. Ya que una relación más alta origina un gradiente de 

concentración mayor durante la difusión del compuesto de interés hacia la 

solución. Lo que conlleva una mayor concentración de los compuestos fenólicos 

en el extracto. Validando lo escrito anteriormente, los resultados de la presente 

investigación reflejan un efecto positivo de la cantidad de solvente sobre los 

rendimientos de extracción.  

Por otra parte, se ha reportado que los rendimientos de extracción varían en 

función del tiempo. En los primeros minutos se produce un incremento 

Pared celular

Compuestos polifenólicos

Burbujas

Disrupción celular

Colapso de las burbujas

Entrada del
solvente

Liberación de los compuestos
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pronunciado de los rendimientos provocado por el gradiente de concentración. 

Seguido de una etapa de estabilización, donde al disminuirse el gradiente de 

concentración disminuye la transferencia de masa. El tiempo necesario para 

alcanzar esta estabilización depende de las condiciones de operación [106].  

Con base en lo anterior, el efecto poco significativo del tiempo puede atribuirse a 

que los tiempos de estudio son posteriores a la estabilización, por lo que el 

aumento del tiempo no presenta un efecto sobre los rendimientos de extracción. 

Efectos similares sobre los rendimientos de extracción fueron reportados por 

Garcia-Castello et al. [6] y Kamran Khan et al. [72], quienes realizan la extracción 

de flavonoides usando la técnica de ultrasonido. 

7.3. Obtención de pectinas 

En esta sección se detallan los rendimientos de extracción de pectinas a partir 

de cáscaras de naranja mediante extracción asistida por microondas, empleando 

agua como solvente.  

7.3.1. Extracción por microondas 

El rendimiento de extracción de pectinas, así como las condiciones del diseño 

factorial para los diferentes experimentos se presenta en la Tabla 13. 
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Tabla 13. Rendimientos de obtención de extractos mediante microondas 

Experimento Potencia (W) Tiempo (min) Solvente (ml/g) Rendimiento (mg/g) 

1 25 45 30 179.0 

2 25 45 10 236.1 

3 25 15 10 167.5 

4 25 15 30 341.4 

5 15 45 10 160.8 

6 15 45 30 325.5 

7 15 15 30 223.3 

8 15 15 10 296.0 

 

Los resultados obtenidos en la presente tesis son similares a los reportados por 

Liu et al. [107], quienes obtienen pectinas a partir de cáscaras de toronja 

mediante la extracción asistida por microondas, empleando un ácido iónico como 

solvente; alcanzando rendimientos de 291.6 mg/g. 

La importancia de las variables de operación, así como la significancia de sus 

efectos y las interacciones entre ellas, están ilustradas en el diagrama de Pareto 

de efectos estandarizados de la Figura 28.  
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Figura 28. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para el rendimiento de 
extracción de pectina 

 

Con base en la gráfica, se puede deducir que las variables que tienen efectos 

significativos son la cantidad de solvente y el tiempo de residencia. Siendo la 

cantidad de solvente la variable que presenta mayor influencia, mientras que el 

efecto del tiempo presenta un menor impacto. 

Esto se corrobora en las gráficas de efectos principales de la Figura 29. En las 

cuales se puede observar que el solvente presenta la mayor pendiente, seguido 

por el tiempo y por último la potencia, lo que nos indica el orden de relevancia de 

las variables de estudio. 
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Figura 29. Gráficas de efectos principales para la extracción de pectina. a) Efecto 
de la potencia, b) efecto del tiempo y c) efecto del solvente 

 

Para interpretar los resultados obtenidos se debe tener en cuenta los fenómenos 

involucrados en el proceso de extracción. Entre dichos fenómenos están la 

penetración del solvente en la matriz de la biomasa, la solubilización de los 

compuestos en el solvente, el transporte de los solutos fuera de la matriz y su 

liberación desde la superficie externa del sólido hasta el seno de la solución. 

Variables como la cantidad del solvente, el tiempo de extracción y la potencia 

irradiada tienen efecto sobre los fenómenos mencionados.  

En el caso de la cantidad de solvente, Košťálová et al. [82] afirman que ésta 

variable tiene un efecto positivo sobre los resultados, aumentando la relación de 

solvente-biomasa obtienen un incremento en los rendimientos de extracción. 

a) b)

c)
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Este resultado tiene su fundamento en los principios de transferencia de masa, 

ya que una mayor cantidad de solvente asegura el gradiente de concentración 

necesario para beneficiar el transporte de los solutos fuera de la matriz y su 

posterior liberación al seno de la solución. Lo descrito anteriormente puede 

justificar los resultados de la presente investigación, en los que la cantidad de 

solvente fue la variable de mayor efecto sobre os rendimientos de extracción.  

Por otra parte, la influencia del tiempo en procesos de extracción asistidos por 

microondas ha sido estudiada por Wang et al. [108]. Estos autores evidenciaron 

que los rendimientos de extracción aumentan cuando se incrementa el tiempo de 

irradiación. En concordancia con lo reportado, el tiempo de extracción fue una de 

las variables que presentó un efecto positivo sobre los rendimientos como se 

puede ver en la Figura 29. Esta influencia puede deberse a que la disolución de 

las pectinas en el solvente, uno de los fenómenos involucrados en el proceso de 

extracción, se ve favorecida con el aumento de la temperatura; por lo que se 

necesitan tiempos de irradiación que permitan alcanzar la suficiente acumulación 

térmica de la solución de extracción. Tomando en cuenta que las pectinas son 

compuestos poco solubles en agua y suelen estar entrelazadas con moléculas 

de celulosa y hemicelulosa [51].  

7.3.2. Caracterización de pectinas 

La caracterización de las pectinas se llevó mediante espectroscopía infrarroja de 

transformada de Fourier. Se realizó el análisis al extracto obtenido y a una 
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muestra de pectina extraída de frutos cítricos suministrada por Sigma-Aldrich, la 

cual se consideró como referencia. Ambos espectros se muestran en la Figura 

30. 

 

Figura 30. Espectro FTIR de pectinas a) extraídas de cáscaras de naranja, b) 
estándar. 

 

En la figura se distingue la región comprendida entre 3600 cm-1 y 2500 cm-1, en 

la cual se pueden observar principalmente dos picos, el más notorio centrado en 

3415 cm-1, se debe al estiramiento de los enlaces O-H correspondientes a la 

estructura del ácido galacturónico presente en las pectinas. El siguiente pico en 

2935 cm-1 se debe a las vibraciones de estiramiento y flexión de los enlaces C-H 

1235 cm-1

2935 cm-1
1740 cm-1

1625cm-1

1390 cm-1

1080 cm-1

3415 cm-1

a)

b)
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de cadenas alifáticas [109]. Por su parte, los picos que se encuentran alrededor 

de 1740 cm-1 y 1625 cm-1 números de onda, son debidos a las vibraciones de 

estiramiento del enlace C=O. En 1740 cm-1 son debidos a los enlaces C=O 

presentes en éster carbonilo (COO-R) mientras que alrededor de 1625 cm-1, se 

deben a las vibraciones de estiramiento del ion carboxilato (COO-) [41].  

Lo descrito anteriormente se condensa en la Tabla 14.  

Tabla 14. Grupos funcionales presentes en pectinas. 

Número de onda (cm-1) Enlace Presente en: 

3415 O-H Alcoholes, ácido galacturónico 

2935 C-H Estructuras alifáticas 

1740 y 1625 C=O 
Ácidos carboxílicos               

y/o ésteres de alquilo 
1390 C-O-H y/o C-O-R Alcoholes, ésteres 

1235 C=O  

1080 C-C Estructuras alifáticas y fenólicas 

920 C-O  

Fuente: [10,109–111] 

 

Los picos que se presentan a longitudes de onda menores a 1300 cm -1 

corresponden a la “huella digital” que corresponden a sistemas complejos de 

interacciones de vibración. Los ubicados alrededor de 920 cm-1 se debe a las 

vibraciones de estiramiento del enlace C-O, en 1080 cm-1 debido a las 

vibraciones de estiramiento C-C, los de 1235 cm-1 se atribuyen a vibraciones de 
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estiramiento del encale C=O y los de 1390 cm-1 a vibraciones simétricas y 

asimétricas del enlace C-O [109]. 

A pesar de que los espectros muestran la presencia de las mismas bandas para 

ambas muestras, algunos picos presentan intensidades diferentes. En las 

pectinas extraídas se observa una menor intensidad en el pico ubicado a 1740 

cm-1 en comparación con el respectivo pico de la pectina grado reactivo. Esto 

puede reflejar que existe una menor cantidad de grupos metóxilo (R-O-CH3) 

presentes en la estructura del ácido galacturónico [51]. Por lo que se puede inferir 

que las pectinas extraídas tienen un menor grado de metoxilación en 

comparación con el estándar.   

Estas diferencias pueden ser consecuencia del tipo de extracción utilizado, ya 

que según se ha reportado en procesos de extracción asistidos por microondas, 

el aumento de variables como el tiempo y la potencia de irradiación influyen 

negativamente sobre el grado de metoxilación obtenido [81]. Además, esta 

propiedad depende incluso de la madurez del fruto, por lo que es común que el 

grado de metoxilación varíe para el mismo tipo de residuos [112].  

Según el grado de metoxilación las pectinas tienen diferentes aplicaciones en la 

industria de alimentos. Las pectinas de alto grado de metoxilación tienden a 

gelificar más rápidamente por lo que se emplean para la producción de caramelos 

masticables, mientras que las pectinas de bajo grado de metoxilación se emplean 

para la producción de mermeladas. 
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7.4. Extracciones secuenciales 

Se realizaron las extracciones secuenciales de aceite esencial, flavonoides y 

pectina mediante extracción por microondas libre de solventes (SFME), 

ultrasonido (US) y microondas (ME), respectivamente. Es decir, la biomasa 

resultante de la primera extracción se empleó para la segunda y así 

sucesivamente. Las condiciones a las que se llevaron a cabo dichas extracciones 

se muestran en la Tabla 15. 

Tabla 15. Condiciones de operación para las extracciones secuenciales. 

Técnica Compuesto a obtener Condiciones 
Extracción por 

microondas libre de 
solventes (SFME) 

Aceite esencial 
Potencia: 7 W/g       
Tiempo: 20 min 

Extracción por 
ultrasonido (US) 

Flavonoides 
Solvente: 50 ml/g        
Tiempo: 60 min 

Extracción por 
microondas (ME) 

Pectinas 
Potencia: 25 W      

Solvente: 30 ml/g       
Tiempo:15 min          

 

7.4.1. Caracterización de la biomasa 

La biomasa resultante en cada etapa de extracción se sometió a diversas 

técnicas de caracterización, cuyos resultados se describen en la siguiente 

sección. 

7.4.1.1. Análisis termogravimétrico 

Las cáscaras de naranja, al ser biomasa lignocelulósica, están conformadas por 

diferentes constituyentes, los cuales se descomponen en distintos intervalos de 
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temperatura. Esto provoca que los termogramas de las biomasas provenientes 

de las extracciones presenten varios eventos térmicos, como se muestra en la 

Figura 31.  

 

Figura 31. Termogramas TGA (línea naranja continua) DTG (línea verde punteada) 
de las diferentes biomasas: a) inicial, b) SFME, c) US y d) ME. 

 

Se puede observar en la figura que las cuatro biomasas presentan básicamente 

cuatro eventos de descomposición. El primero, a temperaturas menores a 120 

°C, está relacionado con la liberación de moléculas con enlaces débiles, agua y 

compuestos orgánicos volátiles. El siguiente evento comprendido entre 150 °C a 

250 °C, se atribuye principalmente a la descomposición de la hemicelulosa, así 
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como también a la descomposición de las pectinas la cual continúa hasta 

temperaturas más elevadas. El evento entre 250 °C y 380 °C, corresponde 

principalmente a la descomposición de la celulosa. Mientras que el evento con 

un máximo hacia 470 °C, se asigna a la descomposición de la lignina, la cual 

comienza alrededor de 300 °C y continúa aproximadamente hasta los 600°C, 

ocurriendo de forma simultánea con la descomposición de los demás 

componentes [14,92,113–115]. 

A pesar de los diferentes tratamientos a los que fueron expuestas cada una de 

las muestras analizadas, sus termogramas presentan porcentajes de pérdida de 

peso similares. Esto podría deberse a que la cantidad de compuestos extraídos 

no fue la suficiente como para provocar cambios significativos en la composición 

de la biomasa y por consiguiente comportamientos térmicos distintos. 

Sin embargo, se puede ver que para el evento cerca de los 330 °C la curva DTG 

va aumentando su intensidad a medida que la biomasa se va sometiendo a más 

procesos de extracción. Con relación a esto, Kim et al. [114], reportan que las 

intensidades de los picos DTG tienen un aumento cuando los componentes se 

encuentran puros o en presencia de una menor cantidad de componentes. Por lo 

que se puede suponer que este aumento obtenido se debe a la extracción de 

algunos de los componentes presentes en las cáscaras de naranja. 
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7.4.1.2. Microscopía electrónica de barrido  

Las micrografías SEM de las diferentes biomasas se presentan en la Figura 32 y 

Figura 33, revelan una superficie irregular y heterogénea, con cavidades de 

formas y tamaños irregulares distribuidos de manera aleatoria. 

 

  
  

  

Figura 32. Micrografías SEM de las biomasas a) inicial, b) SFME, c) US y d) ME a 
200x. 

 

a) b) 

c) d) 
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Figura 33. Micrografías SEM de las biomasas a) inicial, b) SFME, c) US y d) ME a 
1600x. 

 

Se puede observar que, para las biomasas sometidas a tratamientos por 

microondas, la superficie presenta un mayor desmoronamiento o ruptura. Esto 

puede atribuirse a que en el proceso de extracción las células son expuestas a 

un estrés térmico que ocasiona su ruptura cuando excede la capacidad de 

expansión, liberando su contenido y dando lugar a la formación de cavidades 

[37,49,110].  

a) b) 

c) d) 
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7.4.1.3. Fisisorción de nitrógeno  

En la Figura 34 se muestran los resultados del análisis de fisisorción de nitrógeno 

para la biomasa inicial y la biomasa resultante de la extracción por microondas 

(ME). 

 

Figura 34. Isotermas de adsorción de las biomasas a) inicial y b) sometida a las 
extracciones secuenciales 

 

Las isotermas obtenidas a partir de este análisis presentan características 

correspondientes con una isoterma tipo III según la clasificación de la IUPAC. 

Este tipo de isotermas se asigna a materiales macroporosos o no porosos, en 

donde existe una débil interacción entre el adsorbato y el adsorbente [116]. Este 

resultado se corrobora con lo mostrado en las micrografías SEM, en las cuales 

se observa una morfología superficial rugosa no porosa conformada por 

cavidades del orden de micrómetros. (Sección 7.4.1.2). 
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Adicionalmente, se puede distinguir en las isotermas que el volumen máximo 

adsorbido fue mayor para la muestra de biomasa resultante de la extracción ME 

en comparación a la biomasa inicial. De igual forma, según los datos que se 

presentan en la Tabla 16. el área superficial calculada mediante el método BET 

fue mayor para la biomasa resultante de la extracción ME. Los resultados 

anteriores concuerdan con lo sugerido en algunos estudios, los cuales establecen 

que la aplicación de tratamientos que involucran irradiaciones como microondas 

o ultrasónicas favorecen el aumento de la porosidad en materiales 

lignocelulósicos o en este caso de cavidades presentes en la superficie de la 

biomasa [35,110]. 

Tabla 16. Áreas y volúmenes de las biomasas 

 Volumen máximo 
adsorbido 

Área superficial BET 

Inicial 17.63 ml/g 21.8 m2/g 

ME 20.92 ml/g 27.4 m2/g 

 

7.5. Proceso de conversión por pirólisis 

La biomasa inicial y las resultantes de los tres procesos de extracción fueron 

sometidas a pirólisis bajo las mismas condiciones, rampa de calentamiento de 10 

ºC/min, desde temperatura ambiente hasta 600 ºC en atmósfera de nitrógeno. 

Los rendimientos obtenidos para cada producto se presentan en la Tabla 17.  
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Tabla 17. Rendimientos de los productos de pirólisis a partir de las biomasa  

 Gas Aceite Carbón 

Inicial 25.8 % 3.1 % 71.1 % 

SFME 22.6 % 3.7 % 73.7 % 

US 24.1 % 3.8 % 72.0 % 

ME 23.0 % 3.7 % 73.3 % 

 

A partir de esta tabla se puede establecer que para las cuatro biomasas los 

rendimientos fueron similares y la fracción que se favoreció fue el carbón (fase 

sólida). Esto último suele ocurrir en procesos de pirólisis donde se tienen rampas 

de calentamiento entre 6 y 60 °C/min, condiciones que favorecen la formación 

del producto sólido [117]. Adicionalmente se pueden estar presentando 

limitaciones en la transferencia de calor que provocan una pirólisis incompleta. 

Como consecuencia de un deficiente acondicionamiento del tamaño de partícula 

de las muestras sometidas a pirólisis [118]. 

7.5.1. Caracterización del gas  

El producto gaseoso generado a partir de la pirólisis de las diferentes biomasas 

fue caracterizado mediante espectrometría de masas.  

Dicha caracterización se realizó de manera cualitativa debido al alcance de esta 

investigación. En la Tabla 18 se muestran algunos de los compuestos que fueron 

identificados.  
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Tabla 18. Compuestos identificados en el gas obtenido por pirólisis y sus usos 
potenciales. 

Compuesto 
Potenciales 

usos 
Fórmula 

molecular 

Punto 
de 

fusión 

Punto de 
ebullición 

Densidad 
Poder 

calorífico 

Ácido 
acético 

Solvente, 
precursor de 
polímeros, 
alimentos 

C2H4O2 17 ºC 118 ºC 1.05 g/cm³ 16.7 kJ/g 

Acetona 

Solvente, 
precursor de 

productos 
químicos 

C3H6O -95 ºC 56 ºC 
0.784 
g/cm³ 29.3 kJ/g 

Benceno 
Precursor de 

productos 
químicos 

C6H6 5 ºC 80 ºC 0.876 
g/cm³ 

40.2 kJ/g 

1,3-
butadieno 

Precursor de 
productos 
químicos 

C4H6 
-109 
ºC 

-4 ºC 0.615 
g/cm³ 

44.6 kJ/g 

Dióxido de 
carbono 

Aditivo en 
alimentos 

CO2 -78 ºC -57 ºC 1.842 
g/cm³ 

 

Etano 
Precursor en 

síntesis 
orgánica 

C2H6 
-183 
ºC -89 ºC 

0.001282 
g/cm³ 50.2 kJ/g 

Etilbenceno 

Solvente, 
precursor de 

productos 
químicos 

C8H10 -95 ºC 136 ºC 0.8665 
g/cm³ 

40.9 kJ/g 

Etileno 
Precursor de 

productos 
químicos 

C2H4 
-169 
ºC -104 ºC 

0.001178 
g/cm³ 47.2 kJ/g 

Fenol 

Adhesivo, 
precursor de 

productos 
químicos 

C6H6O 40 ºC 182 ºC 1.07 g/cm³ 33.5 kJ/g 

Furfural 

Solvente, 
precursor de 

productos 
químicos 

C5H4O2 -37 ºC 162 ºC 1.16 g/cm³ 24.4 kJ/g 

Hidrógeno 

Combustible, 
precursor de 

productos 
químicos 

H2 
-259 
ºC -253 ºC 

0.0000838 
g/cm³ 142 kJ/g 
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Tabla 18. Continuación 

Compuesto Potenciales 
usos 

Fórmula 
molecular 

Punto 
de 

fusión 

Punto de 
ebullición 

Densidad Poder 
calorífico 

Metano 

Combustible, 
precursor de 

productos 
químicos 

CH4 
-183 
ºC -162 ºC 

0.000656 
g/cm³ 50.2 kJ/g 

Metanol 

Solvente, 
precursor de 

productos 
químicos 

CH4O -97 ºC 65 ºC 
0.792 
g/cm³ 

21.0 kJ/g 

2- 
metilfurano 

Precursor de 
productos 
químicos 

C5H6O -89 ºC 63 ºC 
0.927 
g/cm³ 31.2 kJ/g 

Monóxido 
de carbono 

Combustible, 
precursor de 

productos 
químicos 

CO 
-205 
ºC 

-192 ºC 
0.00114 
g/cm³ 

10.1 kJ/g 

Propeno 
Precursor de 

productos 
químicos 

C3H6 
-185 
ºC -48 ºC 

0.00181 
g/cm³ 45.8 kJ/g 

Tolueno 

Combustible, 
solvente, 

precursor de 
productos 
químicos 

C7H8 -95 ºC 111 ºC 
0.867 
g/cm³ 40.5 kJ/g 

Xileno Solvente C8H10 -25 ºC 144 ºC 0.865 
g/cm³ 

40.8 kJ/g 

 

En la tabla anterior se observa que los compuestos presentes en el producto 

gaseoso pueden ser usados en distintas aplicaciones, lo que sugiere un potencial 

aprovechamiento de la biomasa resultante de las extracciones.  

7.5.2. Caracterización de los carbones 

El carbón obtenido a partir de la pirólisis de la biomasa inicial, así como los tres 

provenientes de las biomasas de las extracciones, se analizaron mediante 

termogravimetría. Adicionalmente, el carbón resultante de la extracción ME se 
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analizó mediante fisisorción de nitrógeno. Los resultados se discuten en las 

siguientes secciones. 

7.5.2.1. Análisis termogravimétrico  

En la Figura 35 se muestran los comportamientos térmicos que tuvieron los 

carbones obtenidos a partir de la pirólisis de las diferentes biomasas. 

 

Figura 35. Termograma TGA (línea naranja) y DTG (línea punteada azul) de los 
carbones obtenidos a partir de la pirólisis de la biomasa a) inicial, b) SFME, c) US 

y d) ME 

 

En la figura anterior se observa que la pérdida total de peso en las muestras fue 

del 12 al 16 %. La primera pérdida que ocurre a temperaturas menores de 120 

ºC, se debe a la evaporación de la humedad presente en las muestras, 
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representando una pérdida del 4 – 5 % del peso total. El siguiente evento ocurre 

a partir de los 300 ºC y parece continuar a temperaturas mayores a 600 ºC, 

correspondiendo a una pérdida de peso entre 6 – 9 %. Este último evento puede 

estar relacionado con la descomposición de compuestos orgánicos remanentes 

en el carbón pirolítico, como puede ser la lignina la cual tiene un intervalo de 

descomposición de 300 °C a 600 °C [14,115]. Esto coincide con los resultados 

de Volpe et al. [36] quienes reportan un contenido de materia volátil del 12 % en 

carbones de cáscaras de naranja pirolizadas a 650 °C. De lo anterior se puede 

inferir que no ocurrió una pirólisis completa de la biomasa, en concordancia con 

los rendimientos mostrados en la Tabla 17.  

7.5.2.2. Fisisorción de nitrógeno 

En la Figura 36 se muestra la isoterma de adsorción del carbón obtenido a partir 

de la pirólisis de la biomasa resultante después de los tres procesos de 

extracción. Se observa que ésta tiene un comportamiento acorde a la isoterma 

tipo III según la clasificación de la IUPAC, correspondiente a materiales no 

porosos o macroporosos. Resultados similares se obtuvieron para los análisis de 

fisisorción efectuados sobre la biomasa previa a la pirólisis (Sección 7.4.1.3), lo 

que implica que este proceso no tuvo influencia notable sobre la estructura de la 

biomasa.  

Esto puede deberse a que, en los procesos de pirólisis el cambio en la estructura 

porosa de la biomasa se ve principalmente influenciada por la forma en que se 
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libera la materia volátil con relación a la rampa de calentamiento aplicada. En 

pirólisis rápidas la liberación del material volátil ocurre apresuradamente lo que 

provoca un aumento en las cavidades internas y por consiguiente una mayor 

distribución de poros [117,119]. Por otra parte, a rampas de calentamiento 

menores, como la utilizada en este trabajo, la superficie del carbón mantiene 

principalmente la estructura de la biomasa original [36].  

 

Figura 36. Isoterma de adsorción del biocarbón obtenido a partir de la pirólisis de 
la biomasa ME 

 

Para el caso del carbón pirolítico, el volumen máximo adsorbido fue de 35.03 ml/g 

y el área superficial calculada por el método BET fue de 32.3 m2/g. Estos 

resultados concuerdan con lo reportado por Liu et al. [120], quienes mencionan 

que para pirólisis de biomasas a temperaturas entre 450 a 750 °C se obtienen 

carbones con áreas superficiales en un intervalo de 10 a 400 m2/g. 
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A pesar de que la liberación de la materia volátil durante el proceso de pirólisis, 

no generó cambios significativos en la morfología del material al punto de 

modificar su naturaleza macroporosa; sí tuvo el efecto suficiente para aumentar 

el volumen máximo adsorbido y el área superficial calculada por el método BET 

con respecto a los valores obtenidos para la biomasa inicial y la biomasa 

resultante de las extracciones, como se puede observar en la Figura 37 y en la 

Figura 38. 

  
Figura 37. Área superficial BET 
(▪biomasa inicial, ▪biomasa ME y 

▪carbón ME) 

Figura 38. Volumen máximo 
adsorbido (▪biomasa inicial, ▪biomasa 

ME y ▪carbón ME) 
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1 kg de cáscaras de naranja base húmeda, aplicando la metodología propuesta 

en el presente trabajo.  

Tabla 19. Productos de la biorefinería a partir de 1 kg de cáscaras de naranja 
(base húmeda) 

Etapa Producto Masa (g) Tiempo (min) Agua (L) 

SFME 
-limoneno 4.7 

40 -- 
Agua 705.3 

US Flavonoides 10.1 37 ~9 

ME Pectinas 95.1 30 ~9 

Pirólisis 

Gas 28.4 

60 -- Aceite 4.6 

Carbón 90.5 

--Estas etapas no requirieren la adición de un solvente. 

 

Cabe mencionar que, además de los productos principales, en la primera 

extracción se obtiene agua como subproducto y una solución de etanol y agua 

de las siguientes etapas, los cuales podrían ser reutilizados en los mismos 

procesos de extracción. Tal como lo reportan Boukroufa et al. [16] y Jacotet-

Navarro et al. [84], quienes emplean el agua obtenida como subproducto de la 

extracción SFME para posteriores extracciones. De igual forma, Rosenberg et al. 

[3] y Casas-Orozco et al. [121] recuperan mediante destilación el etanol para 

reutilizarlo en la precipitación de pectinas. De esta manera podrían aprovecharse 

estas sustancias y considerar una biorefinería con un aprovechamiento íntegro 

de los subproductos. 
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Con estos resultados es posible afirmar que es factible una biorefinería a partir 

de residuos cítricos. Los cuales son una fuente de productos de valor comercial, 

que pueden ser obtenidos mediante técnicas que no involucran el empleo de 

solventes tóxicos, que se pueden efectuar en tiempos menores a los métodos 

tradicionales y con la posibilidad de dar un aprovechamiento a toda la biomasa. 

Todo esto con el propósito de dar cumplimiento a los principios de química e 

ingeniería verde.  
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8. Conclusiones 

• Aplicando la técnica de extracción por microondas libre de solventes se 

lograron obtener rendimientos de -limoneno superiores a 5.0 μL/g. En 

este proceso, tanto el tiempo como la potencia de irradiación tuvieron 

efectos positivos sobre el rendimiento obtenido. Esta influencia se asoció 

a que un mayor tiempo permite la disipación de la energía irradiada través 

de la matriz de la biomasa en su totalidad, y una mayor potencia propicia 

una tasa de calentamiento mayor del agua “in-situ”, beneficiando la 

transferencia de masa y el arrastre por vapor. 

• Usando la técnica de extracción asistida por ultrasonido, empleando agua 

como solvente, para la obtención de compuestos polifenólicos, se 

alcanzaron rendimientos de extracción de 37 mg/g. A su vez, se logró 

constatar que la cantidad de solvente tiene una influencia positiva sobre 

los resultados obtenidos, ya que un aumento en esta variable genera un 

mayor gradiente de concentración lo que favorece la transferencia de 

masa. 

• Utilizando la combinación de microondas y agua como solvente se 

alcanzaron rendimientos de extracción de pectinas de 341.4 mg/g. Las 

variables de mayor influencia fueron la cantidad de solvente y el tiempo de 

irradiación. Este comportamiento se atribuyó a que una mayor cantidad de 

solvente beneficia la transferencia de masa al aumentar el gradiente de 
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concentración, y un mayor tiempo de irradiación permite el incremento de 

temperatura necesario para favorecer la disolución de las pectinas en el 

solvente. 

• La caracterización mediante FTIR de las pectinas obtenidas permitió 

evidenciar una menor intensidad de las bandas del grupo metóxilo con 

respecto al estándar. Este resultado se consideró como una consecuencia 

de las condiciones usadas en el proceso de extracción, ya que tanto la 

potencia como el tiempo de irradiación pueden tener un efecto negativo 

sobre el grado de metoxilación obtenido. 

• Analizando las micrografías obtenidas mediante análisis SEM se 

identificaron cambios sobre la morfología superficial de la biomasa como 

consecuencia de la degradación estructural que experimenta el material al 

ser sometido a los diferentes tratamientos extractivos. 

• A partir de los resultados de la técnica de fisisorción de nitrógeno se pudo 

identificar el área superficial BET de la biomasa, la cual incrementó 

conforme se llevó a cabo cada una de las extracciones secuenciales, 

como consecuencia del estrés generado por cada técnica. 

• El proceso de conversión mediante pirólisis presentó rendimientos 

similares para las diferentes biomasas, siendo favorecida la formación de 
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carbón. Lo anterior se asoció a una posible pirólisis incompleta debida a 

limitaciones en la transferencia de calor.  

• La naturaleza no porosa de la biomasa permanece sin modificación 

durante el proceso de pirólisis, sin embargo, el área superficial BET se 

incrementa un 17.9 % en comparación a la biomasa precursora, debido a 

la liberación de la materia volátil presente. 

• El análisis global de los resultados demuestra que la metodología 

propuesta es una alternativa sustentable teniendo en cuenta que involucra 

un menor tiempo de operación sin utilizar solventes tóxicos, en 

comparación a las técnicas convencionales. Favoreciendo los principios 

de la ingeniería verde 

• Sometiendo la biomasa tratada por la metodología propuesta a un proceso 

de conversión termoquímica, se logra un aprovechamiento íntegro de la 

misma, obteniéndose en total productos con múltiples aplicaciones en la 

industria. 
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