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RESUMEN.

La investigacion se fundamentd en obtener extracto tanico y extracto galico, a escala
laboratorio, a partir de la harina de la vaina del Guarango (Caesalpinia spinosa (Mol) O.
Kuntz), en el centro Bioforesta de la Facultad de Recursos Naturales.

Se manejaron los métodos inductivo y experimental. EI método inductivo permitio
determinar las variables del proceso tanto para la lixiviacion de la harina de vaina de
guarango como para la obtencion de extracto galico; el método permitié conocer la
evaluacion de porcentaje de extracto tanico y la concentracion de acido galico,
respectivamente. EI método experimental permitio establecer las pruebas preliminares.

La técnica utilizada para llevar a cabo el proceso de lixiviacion fue maceracion
dindmica, que consistié en mantener la harina y el solvente con agitacién constante en
un equipo de agitacion. El solvente utilizado fue agua destilada. Se utiliz6 tamafo de
particula de harina < 1 mm. La relacion materia/prima solvente fue 55 g de harina y 220
mL de agua destilada. El tiempo Optimo de lixiviacion utilizado fue 60 minutos, a pH
3,05 y a temperatura ambiente, cuyos datos fueron determinados con un potenciémetro.
Después del proceso de lixiviacion se procedié a filtrar en un embudo Buncher y a secar
el extracto tanico en estufa a una temperatura menor de 60°C; para luego determinar el
porcentaje de rendimiento.

Se caracteriz6 el extracto tanico, reconstituido con agua, determinando indice de
refraccion, densidad, pH, solubilidad y se determiné que la harina y el extracto tanico
contienen taninos de tipo pirogalélicos.

Para determinar el porcentaje de taninos en la harina y en el extracto tanico se utilizo el
Método de Folin — Ciolcateu, los resultados fueron calculados a partir de la ecuacion de
la recta, cuyas ecuaciones fueron obtenidas por las curvas de calibracién de acido tanico
y acido galico, obteniéndose un porcentaje de taninos de 51,7105 y 54,9605 g acido
tanico / 100 g MS en la harina y en el extracto tanico, respectivamente.

En cambio, para la obtencion de extracto galico se utiliz6 como materia prima el
extracto tanico, el cual fue hidrolizado con hidréxido de sodio y acido clorhidrico ambas
con una concentracion 2 Normal y llevado a un equipo de reflujo por el lapso de 20
horas.

Para cuantificar la concentracion de acido galico presente en el extracto galico se utilizé
el método de Folin — Ciolcateu, los resultados fueron obtenidos a partir de la ecuacién
de la recta de la curva de calibracion de acido galico obteniéndose una concentracion de
559,33 mg é&cido galico/L y para la identificacién de acido galico en el extracto se
realizd reacciones de caracterizacion con cianuro de potasio, cloruro férrico, nitrato de
plata (caliente) y reactivo de Feeling.

Fue factible obtener extracto tanico y galico, a escala laboratorio; a partir de la harina de
vaina de guarango (Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz); por lo tanto se realiz6 una
técnica de laboratorio que permitio establecer su proceso de obtencion.

Se recomienda que ambos extractos no sean almacenados por mas de seis meses, ya que
esto afectaria sus caracteristicas fisicas.



SUMARY

The present research was based on obtaining tannic extract and gallic abstract, on scale
laboratory, from the flour of the Guarango's case (Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz), in
Center of Bioforesta at Facultad de Recursos Naturales.

The applied methods were inductive and experimental ones. The experimental method
allowed to as much determine the variables of the process for the leaching of the flour
of guarango’'s case like for the the obtaining of gallic extract and the gallic acid
concentration, respectively. The experimental method allowed to establish the
preliminary tests. The used technique to carry out the leaching process was dynamic
maceration, that consisted of maintaining the flour and the solvent with constant
agitation in an agitation equipment. The solvent used was distilled water. < 1 mm sized
flour particle was used. The relation raw material/solvent was 55 g of flour and 220 mL
of distilled water. The optimal time for leachining was 60 minutes to pH 3.05 and room
temperature, whose data were determined with a potentiometer. After the leachining
process it was come to leak in a Buncher funnel and to dry the tannic extract in stove to
a smaller temperature of 60 °C; soon to determine the percentage of yield.

The tannic extract was characterized, reconstituted with water, determining refractive
index, density, pH, solubility and it was determined that the flour and the tannic extract
contain tannins of pyrogallolic type.

In order to determine the percentage of tannins in flour and in the tannic extract, the
Method of Folin — Ciolcateu was used; the results were calculated from the equation of
the straight line, whose equations were obtained by the calibration charts of tannic acid
and gallic acid, having obtained themselves a percentage of 51.7105 and 54.9605 g of
acid tannins/ 100 g MS in the flour and in tannic extract, respectively.

On the other hand, for the obtaining of gallic extract, the tannic abstract was used like
raw material, which was hydrolysed with sodium hydroxide and hydrochloric acid, both
with a 2 Normal concentration and taken to an equipment of ebb tide by the lapse of 20
hour.

In order to quantify the gallic acid concentration present in the gallic extract the Method
of Folin — Ciolcateu was used; the results were obtained from the equation of the
straight line from the calibration chart of gallic acid obtaining a concentration of 559.33
mg gallic acid/L and for the gallic acid identification in the extract it was made
reactions of characterization with potassium cyanide, ferric chloride, silver nitrate
(warm up) and reagent of Feeling.

It was feasible to obtain tannic and Gallic extract, on scale laboratory, from the flour of
guarango's case (Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz); therefore a laboratory technique
was made that allowed to establish it is process of obtaining.

It is recommended that both extracts are not stored by more than six months, since this
would affect his physical characteristics.



INTRODUCCION.
En el Ecuador, las investigaciones que se realizan al arbol de guarango (Caesalpinia
spinosa (Mol) O. Kuntz), han crecido de manera significativa, y debido a la serie de
productos que se extrae de él entre otros beneficios simultdneos que brinda, ha sido

objeto de numerosos estudios a nivel nacional e internacional.

Actualmente, el guarango es un arbusto muy utilizado; ya que sus vainas poseen un
elevado porcentaje de taninos esto indica que se puede obtener extracto tanico y a partir
de este, extracto galico; los mismos que son utilizados en diferentes industrias, pero la
industria en los que son mas aprovechados es en la del cuero, principalmente para el

proceso de curtido.

Los taninos antiguamente eran utilizados como colorantes de pieles y alimentos, son el
resultado de la combinacion de un fenol y un azlcar. Tienen gusto amargo y suelen
acumularse en las raices, cortezas, frutos y en menor medida en las hojas. Pueden tener
varios usos: la precipitacién de la gelatina a través de los taninos permite clarificar el
vino, asi como también la capacidad de precipitar proteinas; esto sirve para el curtido de
pieles. En ese sentido, los taninos se intercalan entre las fibras de colageno,
estableciendo uniones que permiten crear una gran resistencia frente al agua y el calor,

haciendo que la piel se convierta en cuero.

Esta combinacidn de los taninos con proteinas de la piel, forman precipitados resistentes
a la putrefaccion, lo cual priva a las bacterias contaminantes de su sustrato nutritivo. Su
poder astringente lo hace apto para la cicatrizacion de heridas, sobretodo administrado

en forma de cataplasmas.

El curtido vegetal es tan antiguo como la historia misma del hombre y es el que emplea

sustancias curtientes vegetales, llamadas "taninos”.



El curtido vegetal surgi6 a partir de la observacion que puso en evidencia que si una piel
cruda se ponia en contacto con la corteza, madera, hojas y frutos de ciertas plantas se
manchaba y esas zonas que en principio se creian dafiadas, finalmente resultaban

favorecidas al quedar indemnes a la putrefaccion.

Los taninos son muy numerosos y estdn muy repartidos en la naturaleza (méas de 400
variedades). Se encuentran en cortezas de troncos y ramas, frutos, vainas, hojas, raices,
jugos y madera de ciertos vegetales. La mayor riqueza en cuanto a sustancias curtientes
se encuentra en la corteza que cubre las ramas; raramente se puede hallar en las hojas

siendo una excepcion por ejemplo el zumaque.

También la madera es rica en sustancias curtientes pero sélo en un corto nimero de
arboles; en cambio, hay una serie de frutos que contienen gran cantidad de dichas
substancias. En general, el tanino se encuentra localizado en una sola parte, pero en

algunos casos se encuentra simultdneamente en varias partes de la planta.

El presente proyecto de investigacion describe la forma de extraer taninos e hidrolizar
los mismos para obtener extracto tanico y galico respectivamente, a partir de la harina
de vaina de guarango. Para la extraccion de taninos, se aplico el método de maceracién
dinamica utilizando agua destilada como solvente, ya que segun el estudio realizado,
este solvente es economico, facil de manipular y eficiente para obtener un elevado
porcentaje de rendimiento de extracto tanico y de taninos. Posteriormente, para la
hidrolisis de taninos; el extracto tanico obtenido fue hidrolizado con NaOH — HCI al ser
esta una hidrolisis fuerte ocasiona una disolucién completa por parte de sus iones

obteniéndose como tal una elevada concentracién de acido galico.

Se realizd, el analisis fisico de los frutos (vaina y semilla) y la caracterizacion fisico -

guimica de la harina de vaina de guarango. Ademas, se realizo el analisis cualitativo al
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extracto obtenido, es decir; se utilizaron las propiedades fisico-quimicas y reacciones
colorimétricas para la identificacion de taninos. Estas pruebas resultaron positivas para
el extracto. Y finalmente, se realizé el andlisis cuantitativo de la harina de vaina de
guarango y del extracto utilizando el método de Folin- Ciocalteu obteniéndose un

porcentaje de taninos de 51,7105 y 54,9605 g &cido tanico / 100 g MS, respectivamente.

El mismo método de Folin — Ciolcateu fue utilizado para cuantificar acido galico en el
extracto galico obteniéndose una concentracion de 559,83 mg acido galico/L;
igualmente se le aplico reacciones de identificacion; cuyas pruebas resultaron positivas

para el extracto.

El presente es un estudio que cubre una parte de la linea de investigacion que
actualmente fomenta la fundacion Biorecolte con relacion a la temética de extracto
curtiembre y galico a partir del guarango, la misma que se ha realizado atendiendo las
necesidades de la Asociacion de productores del Guarango del Canton Guano; para
brindar asesoria y apoyo, con el objetivo de darle el mejor uso y manejo al arbol de

guarango para obtener un mejor aprovechamiento de los productos del mismo.



ANTECEDENTES.
La tara, también conocida como "guarango”, es una planta nativa de los Andes, utilizada
desde la época pre- hispénica en la medicina folklorica o popular y en los afios
recientes, como materia prima en el mercado mundial de hidrocoloides alimenticios; de

nombre cientifico CAESALPINIA SPINOSA o CAESALPINIA TINCTORIA. (1).

Esta especie constituye un arbol multipropésitos, utilizados desde la época pre incaica
no solo por su madera para fines de lefia y elaboracién de instrumentos de labranza o de
pesca (remos), sino también para la nutricion (vaina denominada “huaranga”) y para la

construccién de sus viviendas.

A nivel geografico, la planta de guarango se da en tres paises andinos: Per, Bolivia y
Ecuador, por considerarse importantes zonas con poblacion natural de arboles de

guarango y con mucho potencial para la siembra y explotacién de la especie.

Al ser el guarango originaria de Per( y encontrarse también poblaciones de arboles en
Ecuador y Bolivia en los valles interandinos y en la vertiente occidental del Pacifico, es
una alternativa de desarrollo para los productores ya que tiene dos ventajas: por un lado,
genera ingresos econdmicos por la comercializacion de sus frutos a partir del cuarto afio
de ser plantado y, por otro, al ser una especie forestal ofrece muchas ventajas a nivel

ecologico y de conservacion de suelos.

En Ecuador se comercializan 84 TM por afio, de las cudles el 75% es comprado por
Cobad Export con fines de transformacion a polvo de guarango y exportado a Espafia,
ademas de la venta de 1 tonelada mensual a curtiembres industriales de Ambato y
Salcedo; el 25% es demandado por curtiembres artesanales y talabarterias de Imbabura

y Cotacachi, es usado para curtir cuero y luego producir artesanias y monturas. (2).

Vi



En Ecuador, la cadena de produccidn es incipiente ya que para el acopio existen pocas
familias que se involucran, y a nivel de transformacion existen pocos actores; hay un
transformador y exportador y es mas importante el uso del producto a nivel de

curtiembres artesanales.

El Guarango proporciona multiples beneficios directos e indirectos, ya que es una
especie excelente para el control de las dunas contrarrestando asi al fendmeno de
desertificacion, permite la fertilizacion de suelos ya que es un buen fijador del nitrégeno
atmosférico y la adicion de materia organica al suelo por las hojas y vainas que caen, asi

también por la reduccion de la erosion y degradacion. (3).

Se estima que para el afio 2015 existira una demanda mundial insatisfecha de harina de
vaina de guarango, equivalente a 115,830 t, cultivadas en 35,100 ha. PerQ, que es el
principal exportador de polvo de guarango a nivel mundial, cubre tan solo el 26% de
esta demanda, reflejandose una oportunidad para abastecer este mercado insatisfecho.

Esto demuestra el gran potencial que existe para cultivar en nuestro pais esta especie.

(4)

La cadena en el Ecuador esta en su fase inicial de organizacion a través del Consorcio
Nacional de Productores de Guarango (CONAPROG), organizacién que se compone de
cuatro regionales asumidas cada una por una institucion facilitadora y promotora: en el
norte trabajan con un productor independiente, en Pichincha con la Fundacion Desde El

Surco, en Riobamba con la Fundacion Biorecolte y en Loja con el Consejo Provincial.
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JUSTIFICACION.
La determinacion de un procedimiento a escala de laboratorio para la obtencion de
extracto tanico y extracto galico a partir de la harina de la vaina de guarango

Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz, se justifica por:
La importancia que tienen el extracto tanico y extracto galico en la industria de cueros.

e EIl Extracto Tanico por su alto contenido de taninos posee la propiedad de
precipitar a las proteinas por lo tanto la piel de los animales se convierte en
cuero; asi mismo este compuesto le confiere al cuero tratado resistencia,
elasticidad e impermeabilidad ademés que lo preserva debido a sus propiedades

antisépticas. (5).

e En el caso del Extracto Galico este actGa como un agente curtidor, es decir; este

es un elemento blanqueante o decolorante. (6).

Considerando estos antecedentes, los acidos que se obtengan seran utilizados en la

curtiembre para promover un ambiente sano disminuyendo la utilizacion del cromo.

Mencionar la necesidad de reconocer que el arbol Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz,
protege el suelo de la erosion y recupera la fertilidad del mismo mediante la fijacion de
Nitrogeno del aire; por lo tanto fortalece permanentemente el suelo y ofrece la
proteccion de cuencas, en forma simultanea. Este a su vez se caracteriza por la
produccién de vainas que poseen un alto contenido de taninos los mismos que pueden

ser utilizados por las industrias: alimenticias, de pinturas y de curtiembres.

Los productores al plantar el Guarango tienen dos principales ventajas: por un lado,

genera ingresos econdémicos por la comercializacion de sus frutos a partir del cuarto afio
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y, por otro, al ser una especie arborea ofrece muchas ventajas a nivel ecologico y de

conservacion de suelos.

Con los conocimientos y habilidades adquiridos en la Escuela de Ingenieria Quimica de
la Escuela Superior Politécnica De Chimborazo seré factible obtener extracto tanico y
extracto galico a escala laboratorio, productos importantes para la curtiembre, lo que
permitird dar el valor agregado a la harina de Guarango, y a la vez promover un

ambiente mas sano dinamizando su economia.



OBJETIVOS.

GENERAL.

Obtener extracto tanico y extracto galico a escala laboratorio, a partir de la harina de la

vaina del Guarango Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz.

ESPECIFICOS.

1. Realizar la respectiva caracterizacion fisico - quimico de la harina de vaina de
Guarango Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz, del canton Guano de la
Provincia de Chimborazo.

2. ldentificar las variables que intervienen en el proceso de extraccion de taninos y
extracto galico.

3. Determinar cualitativamente y cuantitativamente la cantidad de taninos presente
en la harina de vaina de Guarango y en el extracto tanico, mediante una Carta
Colorimétrica Para ldentificacion De Taninos y por el Método Folin —
Ciocalteo, respectivamente.

4. Determinar cuantitativamente y cualitativamente mediante el Método Folin -
Ciolcateu y reacciones de identificacion la presencia de acido galico en el
extracto galico.

5. Normalizar la técnica de laboratorio para la obtencion de los diferentes

extractos.



HIPOTESIS DE TRABAJO.
Es posible obtener extracto tanico a partir de la harina de vaina de vaina de guarango

Caesalpinia spinosa (mol) o. Kuntz.
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1. MARCO TEORICO.

1.1.  TANINOS.

No existe una definicion exacta de tanino, ya que este término abarca las sustancias que
poseen ciertas caracteristicas comunes entre si. Pero etimoldgicamente se puede decir
que tanino se refiere al poder de curtir pieles de animales y convertirlas en cuero.
Fitoguimicamente, taninos son sustancias con propiedades similares a aquellas de los
agentes tanicos comerciales, compuestos fendlicos cuyos pesos moleculares se
encuentran entre 500 y 3000. Haslam (1966) dice que los taninos de las plantas son
polimeros fendlicos complejos que contienen grupos alifaticos e hidroxifendlicos y, en

algunos casos, grupos carboxilicos.

El nombre tanino se deriva del francés tanin y este del germéanico tan, o tanna, que es el
nombre con el cual los franceses designaban las cortezas de varios quercus empleadas
para el curtido de pieles, segun el farmacéutico Andrés lzaguirre (1908). No es facil
emitir una precisa definicion de tanino, ya que este término engloba sustancias que estan
agrupadas quimicamente. En todo caso, se define como cualquiera de los principios

inmediatos vegetales, terciarios (C76,H52,046). Es una clase de compuestos fendlicos

incoloros o amarillo-café. (7)

1.2 FORMACION DEL TANINO Y SU ROL EN LOS VEGETALES.

La formacidn del tanino en el vegetal estaria ligada a la funcion clorofiliana: fendmenos
de fotosintesis dependientes de la luz solar, la clorofila y el diéxido de carbono. Se
constata en efecto que las partes del vegetal expuestas al sol son las mas ricas en tanino.

Se admite que los taninos se formarian por una transformacion de los sacaridos que



producirian derivados ciclicos, los que sufririan enseguida condensaciones y

oxidaciones variables, pero cuyos detalles no son aun bien conocidos. (8)

1.3.

FUNCIONES ATRIBUIDAS EN LA PLANTA.

Dentro de las funciones que desempefian en la planta, se les atribuye, entre otras, las que

a continuacidn se mencionan:

Contribuyen a la formacion del suber.

Son imprescindibles en la formacion de sustancias vegetales, como aceites

esenciales, resinas, lignina, etc.

Juegan un papel protector, evitando el ataque de insectos y hongos, de alli que se

le atribuya propiedades fungicidas y bacteriostaticas.

Cumplen un papel moderador de los procesos de oxidacion y de acciones

antifermentos.

Se le considera sustancias de reserva, y por otro lado, materiales de desecho; en
este Gltimo caso, luego de proteger a la planta en ciertas etapas del crecimiento,
finalmente se destruyen o depositan como producto del metabolismo en ciertos

tejidos muertos de la planta madura, como el stber externo, el lefio y las agallas.

Los tubérculos y los troncos ricos en tanino resisten largo tiempo a los
fendmenos de putrefaccion. En los fendbmenos de germinacion el tanino parece
ser una sustancia de reserva. Parece verdadero que el rol de un mismo tanino
puede ser diferente segln las condiciones en las cuales se encuentra la célula que

lo contiene. (8)



1.4. PROPIEDADES DE LOS TANINOS EN LAS PLANTAS MEDICINALES.

Curacion de heridas y cuidado de la piel: Los taninos cumplen una funcion cicatrizante
al acelerar la curacion de las heridas y hemostatica, al detener el sangrado. La
cicatrizacion se produce por la formacion de las costras al unirse las proteinas con los
taninos y crear un medio “seco” que impide el desarrollo de las bacterias. Al constrefiir
los vasos sanguineos ayudan a la coagulacion de la sangre y, por tanto, contribuyen a la
curacion de las heridas. La milenrama o el llantén, por ejemplo, son dos plantas que se

utilizan con esta finalidad. (8)

Entre las numerosas aplicaciones podriamos mencionar:

1.4.1. DETENCION DE LA DIARREA.

Por su accion astringente, (que contrae los tejidos seca las secreciones) resultan eficaces
en el tratamiento de la diarrea, contribuyendo a que el organismo pueda realizar
deposiciones mas secas. Plantas que se utilizan para esta finalidad muy ricas en taninos
son, por ejemplo, el algarrobo, la gayuba, el lentisco o los escaramujos de la rosa

canina. (8)

1.4.2. ANTIOXIDANTES.

Los taninos se consideran antioxidantes por su capacidad para eliminar los radicales
libres, previniendo la aparicién de numerosas enfermedades degenerativas, entre ellas el
cancer.

Entre las plantas con propiedades antioxidantes muy ricas en taninos tenemos el té

verde, el orégano. (8)

1.4.3. ANTIBACTERIANAS.
La funcion antibacteriana de los taninos se produce fundamentalmente al privar a los

microorganismos del medio apropiado para que puedan desarrollarse. El hipérico
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durante mucho tiempo fue llamado hierba militar por su capacidad para curar las heridas
y prevenir sus infecciones. Podriamos considerar a esta planta como la penicilina del
pasado de ahi que se la ha bautizado con el nombre de hierba de las heridas. La salvia o
el aloe, etc. Seria mas ejemplos de plantas que se utilizan por su contenido en taninos

para que las heridas no se infecten. (8)

1.4.4. ANTIDOTOS CONTRA LOS VENENOS.

La capacidad que tienen estos principios de inhibir la absorcién de los alimentos en el
tubo digestivo es aprovechada, en caso de ingestion de productos venenosos, para
impedir que los venenos entren en la corriente sanguinea. El acido tanico se utiliza
como contraveneno para precipitar las substancias venenosas de los alcaloides y ciertas
sales metalicas. Aunque la utilizacion de este componente por via interna pueda
producir sintomas gastrointestinales desagradables, su accion positiva en la

neutralizacion de los venenos justifica su uso. (8)

1.45. COLESTEROL.

Los taninos reducen el colesterol al inhibir su absorcién y expulsarlo a través de las
heces. Se ha comprobado una reduccion de los niveles de colesterol “malo” (LDL) y
triglicéridos y un aumento de “colesterol bueno” (HDL); al ingerir plantas ricas en este

componente como la uva o el aceite de oliva. (8)

1.4.6. TOXICIDAD DE LOS TANINOS.

Las plantas medicinales que contienen taninos, utilizadas medicinalmente en las dosis
adecuadas, proporcionan remedios adecuados para el tratamiento de muchas
enfermedades. Sin embargo un uso inadecuado de plantas que contienen proporciones

inadecuadas de estos componentes resulta toxica. (8)



1.5.

PROPIEDADES COMUNES DE LOS TANINOS.

A pesar de su constitucion quimica muy variable, los taninos presentan un cierto

numero de propiedades comunes:

1.6.

La mayor parte son compuestos incristalizables, de naturaleza coloidal y dotados

de propiedades astringentes.

Son solubles en el agua y el alcohol; sus soluciones acuosas tienen caracter

ligeramente acido.

Forman con las proteinas combinaciones insolubles e imputrescibles,

particularidad que es usada en la industria de curtidos.

Producen, en contacto con sales de hierro, combinaciones fuertemente

coloreadas en azul o verde oscuros y mas o menos solubles en agua.

Sus soluciones son precipitados por muchas sales metalicas (hierro, cobre,
plomo, estafio, mercurio, etc.) y forman compuestos pardos con soluciones de

bicromato de potasio y acido crémico.

Sus soluciones son precipitados por diversas sustancias béasicas tales como:

colorantes organicos basicos, el agua de cal, el agua de barita, los alcaloides, etc.

Las soluciones de tanino expuestas al aire absorben el oxigeno oxidandose,
tomando rapidamente tintes oscuros y perdiendo parcialmente sus cualidades
curtientes. La tendencia a la oxidacion de los taninos se manifiesta cuando el pH

sube por encima de 6. (8)

CARACTERISTICAS COMUNES DE LOS TANINOS.
Compuestos quimicos no cristalizables cuyas soluciones acuosas son coloidales,

de reaccion acida y sabor astringente.
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e Precipitan con gelatina, albimina y alcaloides en solucidn.

e Con sales ferricas dan coloraciones negro azuladas o verdosas.

e Producen un color rojo intenso con ferricianuro de potasio y amoniaco.

e Precipitan a las proteinas en solucion y se combinan con ellas, haciéndolas
resistentes a las enzimas proteoliticas. Esta propiedad, denominada astringencia,

fue mencionada anteriormente. (8)

1.7. CLASIFICACION DE LOS TANINOS.

Dado que estos compuestos se han investigado durante mas de 100 afios, se disefiaron
diferentes clasificaciones de acuerdo con el nivel del conocimiento que de éstos se tenia
en los diferentes periodos de tiempo. La clasificacion de Freudenberg, que actualmente
es empleada, tiene su fundamento en el tipo de estructura base del tanino. Es asi que los
agrupa en dos grandes clases: taninos hidrolizables y taninos condensados. Al igual se

describird la clasificacion de los taninos segun su origen. (8)

1.7.1. TANINOS HIDROLIZABLES PIROGALICOS.
Los extractos tanicos hidrolizables o pirogalicos son aquellos que por hidrolisis en

medio acido y a ebullicion forman productos solubles en agua.

Su constitucidn esta caracterizada por el hecho de que el nlcleo bencénico esta unido al

segundo compuesto por intermedio de atomos de oxigeno (OH). (8)

Depositan, habitualmente, acido elagico (compuesto amarillento, cristalizado y poco
soluble en agua) finamente dividido que forma en el fondo de las cubas y eflorescencias

en el cuero. Con sales de hierro dan coloracion negro-azulada.

Los extractos tanicos hidrolizables se pueden clasificar en dos grandes grupos:



e Aquellos que forman &cido galico y glucosa a través de hidrolisis Ilamados

extractos galicos.

e Aquellos otros que dan acido elagico y glucosa llamados extractos elagicos. (8)

1.7.1.1. CARACTERISTICAS DE TANINOS HIDROSOLUBLES @)
PIROGALICOS.

Se hidrolizan con facilidad por la accién de los acidos, bases o enzimas, en un azucar,
un polialcohol y un &cido fenolcarboxilico. Dependiendo del tipo de acido que produce
por la reaccion se subdividen en: galotaninos (acido galico) y elagitaninos (acido

elagico o dilactona estable del &cido hexahidroxidifénico)

e Los 24 nucleos bencénicos estan unidos por medio de &tomos de oxigeno

e Dan coloracién azul con FeCls.

¢ No precipitan con soluciones de Bromo.

COOH

OH OH

OH

acido galico acido elagico

Fig. 1.7.1.1- 1 Taninos Hidrosolubles o Pirogalicos

Como ejemplos de taninos hidrolizables, del subgrupo de galotaninos podemos
mencionar al que se obtiene de los frutos de Caesalpinia spinosa (hnombre comun: tara).
Este tanino es facilmente hidrolizable por la accién de la enzima tanasa. Esto permitid

asignar la estructura de un éster poligaloilo del acido quimico a dicho tanino, con un
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peso molecular aproximado de 800. Es comun, también en las agallas del encino y en la
raiz del zumaque. Dentro de los elagitaninos, podemos poner como ejemplo al corilagin,
primer tanino aislado de este tipo, de Caesalpinia coriarea (nombre comun: divi-divi) y

Terminalia chebula (nombre comdn: mirabolano). (8)

OH
G =-C0-QOH

OH

HO
., COOH OH

(j\ R=—C0-Q—0H

Go¥ Y MoRr
2 0 OH
0G OCQO-CO OH
OH OH
OH

Tanino de Tara

Fig. 1.7.1.1- 2 Estructura de tanino de Tara.

1.7.2. TANINOS NO HIDROSOLUBLES O CONDENSADOS.

Los extractos condensados o catequinicos que en las mismas condiciones forman
precipitados. Sus nulcleos constituyentes estan reunidos entre si con intervencion de
atomos de carbono. Se les llama catequinicos porque sometidos a destilacion seca, casi

todos, dan pirocatequina. Los taninos condensados son polimeros de flavan-3,4-dioles.

Los taninos condensados presentes en leguminosas tropicales se encuentran en tres
formas principales: (a) extractables (reactivos con proteina), (b) ligados a proteina, y (c)
ligados a fibra. Existen leguminosas donde todos los taninos son extractables (e.g.

Acacia boliviana) y en otras donde todos son ligados (e.g. Gliricidia sepium).

Por otra parte, se ha demostrado que el secado de una muestra puede afectar la

distribucion de taninos en el tejido de una planta. Por ejemplo, se ha observado que en



varias leguminosas secadas al horno (60 °C) hubo una reduccion de taninos extractables

y un aumento de taninos ligados en comparacion con muestras liofilizadas. (8)

0 S

OH

9

Fig. 1.7.2- 1 Estructura de Flavan- 3,4-diol

OH

1.7.2.1. CARACTERISTICAS DE LOS TANINOS CONDENSADOS.

Son derivados de unidades de flavan-3,4-dioles (leucoantocianidinas o
proantocianidinas monomeras), conocidos actualmente también como

proantocianidinas condensadas.

Al ser tratados con acidos en caliente, se origina una polimerizacion progresiva

hasta dar taninos amorfos, llamados flobafenos o taninos rojos.

En ellos, los nucleos bencénicos estdn unidos por atomos de carbono (por

ejemplo C-4 a C-8, C-4 a C-6).

Dan coloracién verde con FeCls.

Precipitan con soluciones de bromo.

Ejemplo de este tipo de taninos los encontramos en la corteza de mimosa (Acacia

mollisima Willd), en la madera de quebracho (Schinopsis lorenzii, Engl.), en la corteza

de mangle (Rhizophora mangle), en las hojas de lentisco (Pistacia lentiscus), en la

madera del castafio (Castanca sativa), entre otros. (8)



1.8. CLASIFICACION DE LOS TANINOS POR SU ORIGEN.

Segun Wagner, por el origen se dividen en:

e Taninos fisiologicos.

Son el resultado de las funciones metabdlicas de la planta, es decir, que se encuentran

normalmente en las plantas.

e Taninos patoldgicos.

Son una respuesta al ataque de insectos, ya sea por ovoposicion o por picadura. (7)

1.9. COMPUESTOS FENOLICOS.
Los compuestos fenolicos o polifenoles constituyen un amplio grupo de sustancias
quimicas, considerados metabolitos secundarios de las plantas, con diferentes

estructuras quimicas y actividad, englobando mas de 8.000 compuestos distintos.

Quimicamente, los compuestos fendlicos son sustancias quimicas que poseen un anillo
aromatico, un anillo benceno, con uno 0 mas grupos hidréxidos incluyendo derivados
funcionales (ésteres, metil ésteres, glicosidos, etc.). La naturaleza de los polifenoles
varia desde moléculas simples como los &cidos fenolicos hasta compuestos altamente

polimerizados, como los taninos.

Se presentan en las plantas en forma conjugada con uno o mas residuos de azucar
unidos a los grupos hidroxilos, aunque en algunos casos se pueden producir uniones
directas entre una molécula de azucar y un carbono aromatico. Por ello la forma maés
comun de encontrarlos en la naturaleza es en forma de glicosidos, siendo solubles en
agua y solventes organicos. Los azucares asociados a los polifenoles pueden ser

monosacaridos, disacaridos o incluso oligosacaridos.
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Los compuestos a los que se encuentran unidos con mas frecuencia son: glucosa,
galactosa, arabinosa, ramnosa, xilosa, y acidos glucurénico y galacturénico. También
pueden encontrarse unidos a acidos carboxilicos, &cidos organicos, aminas, lipidos y a

otros compuestos fenolicos. (9)

1.10. CUANTIFICACION DE COMPUESTOS FENOLITICOS.

La cuantificacién e identificacion de los componentes difendlicos de la dieta ha
despertado un gran interés por su importancia nutricional, lo que ha hecho que cada dia
sean mas los datos que se pueden encontrar en la bibliografia cientifica sobre el perfil
fendlico de los alimentos. Ademas, la gran diversidad de compuestos fendlicos
dispersos en los tejidos vegetales, asi como sus fendlicos en materiales vegetales, asi
como sus diferentes estructuras quimicas, ha traido consigo la necesidad de desarrollar

un gran namero de técnicas analiticas para su identificacion y cuantificacion.

Las primeras técnicas desarrolladas fueron técnicas espectrofotométricas, que si bien
tienen interés desde el punto de vista del control de calidad, no aportan la suficiente
informacién desde un punto de vista nutricional, por lo que ha sido necesario recurrir a
técnicas mas precisas, como las cromatografias, que permitan la identificacién

individualizada de cada uno de los polifenoles de interés nutricional. (9).

1.10.1. TECNICAS CROMATOGRAFICAS.

Las técnicas cromatograficas han permitido la separacion, aislamiento, purificacion e
identificacion de compuestos fenolicos, asi como el estudio de la interaccion entre los
polifenoles y otros componentes de los alimentos. Las técnicas de cromatografia en
papel y en capa fina, son empleadas para la purificacion y aislamiento de compuestos

fendlicos en los alimentos, sobre todo para la determinacion de acidos fendlicos. (9)
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1.10.2. ENSAYOS ULTRAVIOLETAS.

Numerosos estudios se han realizado para desarrollar técnicas rapidas de cuantificacion
de compuestos fenolicos mediante ensayos ultravioletas. Cada grupo de compuestos
fenolicos se caracteriza por tener una o varias absorbancias méaximas a distintas
longitudes de onda dentro del espectro ultravioleta. Asi, los fenoles simples tienen una
absorbancia maxima entre 220 y 280 nm, mientras que los compuestos fenolicos
relacionados presentan una amplia variacion en la longitud de onda a la cual presentan
una absorbancia maxima. Una de las técnicas mas empleadas dentro de este grupo es la
determinacion del &cido clorogénico, el cual es cuantificado tras su extraccion con
alcohol etilico y posterior lectura de la absorbancia méxima a una longitud de onda de

325-328 nm. (9).

1.10.3. TECNICAS ESPECTROFOTOMETRICAS.
Numerosos métodos espectrofotometricos han sido desarrollados para la determinacion

del contenido de compuestos fenolicos en materiales vegetales.

Estos métodos pueden cuantificar todos los compuestos fendlicos extraibles como grupo
16-18 o pueden determinar una sustancia fendlica especifica como la sinapina 19 o el
acido sinapico, o una clase determinada de compuestos fendlicos como los acidos
fenolicos. Entre este tipo de técnicas, los métodos usados cominmente para determinar
polifenoles en alimentos destacan el ensayo de la vainillina para la determinacién de
compuestos flavan-3-ol, dihidrocalconas y proantocianidinas que tienen una union
simple en la posicion 2,3 y poseen grupos metahidroxi libres en el anillo B Y los
ensayos de Folin- Denis y Folin-Cicocalteu para la cuantificacion de polifenoles totales

en alimentos vegetales y en bebidas. (9).
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1.10.3.1. METODO DE CUANTIFICACION DE TANINOS POR EL METODO
DE FOLIN- CIOCALTEU.
El método usado cominmente para determinar y cuantificar fenoles totales en alimentos

y vegetales es el ensayo de Folin-Ciocalteu.

El método de Folin-Ciocalteu se basa en la capacidad de los fenoles para reaccionar con
agentes oxidantes. El reactivo de Folin-Ciocalteu contiene molibdato y tungstato sodico,
que reaccionan con cualquier tipo de fenol, formando complejos fosfomolibdico —
fonsfotungstico. La transferencia de electrones a pH basico reduce los complejos
fosfomolibdico — fosfotlngstico en o6xidos, cromégenos de color azul intenso, de
tungsteno (WgO,3) y molibdeno (MogO,3), siendo proporcional este color al nimero de

grupos hidroxilo de la molécula. (10).

El contenido de fenoles es expresado en mg/g de peso seco de la muestra a ser
analizada, la absorbancia se determina a 760 nm y se compara con una curva de
calibracion realizada con 4cido galico, de ahi que se utiliza el término “Unidades de

acido galico equivalentes por gramo de extracto o materia vegetal desecada”.

1.11. DESCRIPCION DE EXTRACTOS CURTIENTES VEGETALES.

Los extractos curtientes vegetales (liquidos, sélidos, polvo) se extraen con agua y
posteriormente son concentrados. Es muy importante considerar la naturaleza del agua
empleada, pues el contenido de sales puede influir en su calidad y propiedades. Sus
caracteristicas se pueden determinar mediante el analisis tanico que nos permitira
obtener los porcentajes de humedad, sustancias insolubles, no taninos, taninos y los

valores de pH, acidez y sales.

Las soluciones de extractos curtientes en general tienen un porcentaje mas 0 menos

elevado de sustancias insolubles en agua que se pueden encontrar en forma de
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suspension o precipitado, que pueden proceder de la materia vegetal misma, formarse en
su proceso de extraccion o durante la fabricacion del cuero. Cuando provienen de la
materia vegetal extraida son taninos de un grado de polimerizacion elevado y no pueden
mantenerse en suspension por el efecto peptizante de los otros componentes del

extracto.

El componente fundamental de los extractos curtientes es el tanino que es capaz de
transformar las pieles en cuero. Los taninos son compuestos polifendlicos de gran
complejidad que pueden tener composiciones y estructuras muy diferentes dependiendo

de su procedencia.

En los extractos tanicos, junto a los taninos, se encuentran sustancias no curtientes las
que se han separado de los vegetales durante el proceso de extraccion. Estas materias,
Ilamadas no taninos, estan constituidas por hidratos de carbono de diverso tipo, acidos
organicos, fenoles simples que no alcanzaron la magnitud molecular de los taninos,
sales contenidas en el tejido vegetal y las provenientes del agua que se utiliza para su
extraccion, proteinas y compuestos de lignina. Entre estos no taninos hay sustancias que
no son absorbidas por la piel, pero que durante el proceso de curticion pueden
evolucionar y transformarse por polimerizacion en verdaderos taninos. Los no taninos
intervienen activamente en el curtido porque los azlcares por fermentacion de los

acidos y su aumento modifican la relacion de &cido a sal. (8).

1.12. METODOS DE OBTENCION DE EXTRACTOS TANINOS.

1.12.1. METODOS EXTRACTIVOS.
En el esquema de la figura 1.12.1-1 se muestra la clasificacion de los métodos
extractivos conocidos, de los cuales, la extraccion por Soxhlet y la maceracion son los

mas utilizados en la industria quimica y farmacéutica.
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Extraccién
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IMecanica.

-

Destilacién

Mérodos
Extractivos.

Extraccién con

tlusdos super -
: Sordeth

Percolacién.

Crifcos.

Corntinua.

Extraccién con

solventes. Ivlaceracion

Digestién

Discontinua. L
Intus1én

N .
Decoccidn

Fig. 1. 12.1- 1 Clasificacion de los métodos de obtencidn de los extractos taninos.

1.12.1.1. EXTRACCION MECANICA.

Esta técnica permite obtener los principios activos disueltos en los fluidos propios del
material vegetal, los cuales una vez extraidos se denominan jugo. La extraccion
mecanica se puede realizar: por expresion, la cual consiste en ejercer una presién sobre
el material vegetal exprimiéndolo; por calor y mediante incisiones por las que fluyen los

exudados de la planta. (10)

1.12.1.2. DESTILACION.
Esta técnica se basa en la diferente volatilidad de los principios activos de la planta, lo
cual permite la separacion de los componentes volatiles, como son los aceites

esenciales, por ejemplo, de otros que son menos o0 nada volatiles.

Se suelen hacer destilaciones por arrastre de vapor o hidrodestilaciones. Generalmente,

se utiliza la destilacion por arrastre de vapor gue consiste en colocar la muestra en un

15



alambique y someterla a una corriente de vapor saturado o sobrecalentado. La esencia,
asi arrastrada, es posteriormente condensada, recolectada y separada por diferencia de

densidad de la fraccion acuosa. (10)

1.12.1.3. EXTRACCION CON FLUIDOS SUPERCRITICOS.

Un fluido supercritico es una sustancia, mezcla o elemento que, mediante operaciones
mecanicas, se sitla por encima de su punto critico. En estas condiciones presenta un
gran poder disolvente y una enorme capacidad de penetracion en sélidos, lo que permite
el agotamiento rapido, y practicamente, total del material crudo. Los gases mas

utilizados son el dioxido de carbono (CO,) y el butano (C4Hyo).

El proceso consiste en colocar el material molido en una cdmara de acero inoxidable y
hacer circular, a través de la muestra, un fluido en estado supercritico. Los principios
activos son asi solubilizados y arrastrados por el mismo, luego es separado modificando

la presion o la temperatura.

Finalmente, se obtiene un extracto y un solvente que puede ser reciclado. Aunque esta
técnica presenta muchas ventajas como alta selectividad, altos rendimientos, baja
contaminacion y facil y sencilla eliminacion del gas extractor, el equipo requerido es
costoso. Comercialmente, se la utiliza en la descafeinizacion del café y del té y en la

extraccion y/o refinamiento de distintos productos naturales. (10)

1.12.1.4. EXTRACCION CON SOLVENTES.

Consiste en la separacion de los principios activos de la planta al ponerla en contacto
con un solvente o la mezcla de ellos, capaz de solubilizar dichos principios. Estos deben
pasar de la planta al disolvente de manera que se obtenga un extracto liquido y un

residuo.
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La extraccion con solventes es una de las técnicas que se emplea con mas frecuencia
para la obtencion de principios activos. Para que se lleve a cabo correctamente se deben
considerar los siguientes factores: Las caracteristicas del material vegetal (secado y
tamafo de la particula), la naturaleza del solvente, la temperatura de agitacion, la
relacion solido- liquido, el tiempo de extraccion y el control de la difusion celular

(renovacion del solvente).

Los métodos de extraccidn con solventes se dividen en dos grupos:

e Las Extracciones Continuas.

e Las Extracciones Discontinuas. (10)

1.12.1.5. EXTRACCION CONTINUA O PROGRESIVA.

En la extraccion continua, el solvente se va renovando o recirculando y actGa sobre la
planta en una sola direccion. Son métodos que consisten en mantener en todo momento
el desequilibrio entre la concentracion de principio activo en la planta y en el solvente
para que se produzca la difusién celular. Mediante estos procedimientos se puede llegar
a la extraccion practicamente completa de los principios activos de las plantas. La
percolacion, la repercolacion y el soxhlet, son los métodos que pertenecen a este grupo

y se describe a continuacion.

a) Percolacion

La percolacién comprende una etapa preliminar de humedecimiento, seguida por la
extraccion exhaustiva de los principios activos de la planta, que consiste en colocar el
material vegetal en una columna, con un flujo permanente de solvente, que ingresa por
la parte superior y atraviesa la zona donde se encuentra la planta y se mantiene un

gradiente de concentracion que permite extraer sus principios activos.
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La calidad del extracto, obtenido por percolacion, depende del grado de finura del
material vegetal, de la velocidad de difusion de las sustancias activas desde la planta al
disolvente y de la velocidad de flujo del disolvente, que puede ser lenta (1 mL/min),

moderada (1-3 mL/min) o r&pida (3-5 mL/ min).

b) Repercolacion.

La percolacion simple presenta, como desventaja, el alto consumo de solvente. Por esta
razén, en condiciones industriales, es preferible usar la repercolacién que consiste en
hacer recircular el mismo solvente a través del material vegetal. Este procedimiento

aumenta la eficiencia del proceso.

c) Soxhlet.

Se realiza en un aparato Soxhlet, que consta de un refrigerante, un cuerpo extractor y un
balon. En el balon se lleva a ebullicién el solvente, sus vapores ascienden hasta el
refrigerante, donde condensan. El condensado cae sobre la muestra, generalmente
contenido en un cartucho y colocada previamente en el cuerpo extractor, y la macera
hasta que el cuerpo extractor se llena y el extracto sifonea por el tubo material, para
desembocar en el balon evaporador. Esta operacion se repite sucesivamente, con lo que
el solvente se va reciclando y los principios activos se van concentrando en el bal6n

inferior. (10)

1.12.1.6. EXTRACCION DISCONTINUA.

En la extraccion discontinua, la totalidad del material vegetal se sumerge en el solvente
y contacta con este, por lo que la difusion de los principios activos se producira en todas
las direcciones hasta alcanzar el equilibrio entre la concentracion del solvente y el
residuo. La maceracion, la digestion, la infusion y la decoccion son los métodos que

pertenecen a este grupo y se describe a continuacion.
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a) Maceracion.

La maceracion simple o estatica consiste en poner el material crudo, con el grado de
finura prescrito, en contacto con el solvente, en recipientes 0 equipos cerrado,
protegidos de la luz solar, a temperatura ambiente y por un tiempo que puede variar
entre horas o varios dias entre maceracion. Se realizan agitaciones ocasionales. La

principal desventaja es la lentitud del proceso.

Posteriormente, el extracto es filtrado y la torta lavada con el mismo solvente para luego
ser prensada o centrifugada, con el objeto de recuperar la parte del extracto retenido en

la misma.

Los solventes mas utilizados en la maceracion son: agua, glicerina 0 mezclas

hidroalcohdlicas.

Para disminuir el tiempo de operacidn, el material vegetal y el solvente deben
mantenerse en movimiento constante. Este procedimiento es conocido como maceracion

dindmica.

Los equipos para la maceracion esttica ya no se usan a escala industrial y han sido
sustituidos por los equipos con agitacion, la misma que se realiza con un agitador

interno o por el giro completo del recipiente.

La maceracion depende de factores relacionados con el material vegetal, como por
ejemplo, su naturaleza y la de sus principios activos, el tamafio de particula, su
contenido de humedad y cantidad, y factores que estan relacionados con el solvente,

como por ejemplo, la selectividad y la cantidad.

19



Una desventaja del proceso de maceracion corresponde al hecho de que no es posible
alcanzar la extraccion completa del material crudo. Para mejorar el rendimiento de

extraccion es habitual realizar otra maceracién con la torta de filtracion.
El porcentaje de rendimiento de extraccion se calcula asi:

gramos secosde extracto obtenidos de lixiviacio n «
gramos de harina a lixiviar

% Rendimient 0 = 100

Ec.1.10.1.6- 1
b) Digestion
Es una forma de maceracion, pero en esta se trabaja a temperaturas mas elevadas, lo que
aumenta el poder disolvente. Si el solvente empieza a volatilizarse, se adapta un

condensador al balon donde se efectla la digestion para que el solvente pueda usarse

continuamente.

c) Infusion.

Este método se aplica a las partes blandas de la planta (hojas, flores). Consiste en
sumergir el material vegetal molido en agua a una temperatura proxima a la de
ebullicion o menor, durante 1 0 2 minutos, hasta un tiempo maximo de 30 minutos

después de lo cual se filtra. El extracto debe emplearse en un lapso no mayor a un dia.

d) Decoccidn.

El material vegetal se pone en contacto con agua, y el conjunto se lleva a ebullicion, la
misma que se mantiene durante 5 a 30 minutos, hasta un maximo de 30 minutos.
Generalmente, se aplica este método a partes lefiosas de la planta y el tiempo de

decoccion depende de las caracteristicas de dichas partes. (10)
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1.13. FACTORES QUE INFLUYEN EN LA EXTRACCION DE TANINOS.

Hay cuatro factores importantes a considerar:

e Tamafio de particula.

El tamafio de las particulas afecta a la extraccion de diversas maneras. Cuanto mas
pequefio es el tamafio, mayor es el area de contacto entre solido y el liquido y, por tanto,
mas elevada es la velocidad de transferencia de material. Ademas, menor es la distancia
que debe recorrer el soluto por el interior del sélido. Por otra parte, la superficie puede
no ser utilizada de una forma totalmente eficaz con un material muy fino, si se dificulta
la circulacién del liquido, siendo mas dificiles la separacion de las particulas del liquido
y el escurrido del residuo sélido. Generalmente es aconsejable que la gama de particula
sea pequefia, de forma que cada particula requiera aproximadamente el mismo tiempo
para la extraccion, y , en particular, debe evitarse la produccion de gran cantidad de
material fino, ya que éste puede alojarse en los intersticios de las particulas mayores

impidiendo asi el flujo del disolvente.

e Solvente.

El ligquido escogido debe ser un buen solvente selectivo, con una viscosidad
suficientemente baja para que pueda circular con facilidad. En general se utilizara
inicialmente un solvente relativamente puro, pero a medida que la extraccion vaya
teniendo lugar la concentracién de soluto aumentara y la velocidad de extraccién
disminuira progresivamente, en primer lugar debido a la disminucién del gradiente de
concentracion, y en segundo lugar porque la disolucién aumentard generalmente su
viscosidad. El solvente utilizado debe ser eficaz y econémico, generando mayores

rendimientos a un bajo costo.
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e Temperatura.

En la mayor parte de los casos, la solubilidad del material que se esta extrayendo
aumentara con la temperatura ocasionando una mayor velocidad de extraccion. Ademas,
es de esperar que el coeficiente de difusion aumente al elevarse la temperatura
mejorandose también asi dicha velocidad. En algunos casos, el limite superior de
temperatura esta determinado por consideraciones secundarias, como por ejemplo en el
caso de la extraccion de taninos una elevada temperatura ocasionaria la pérdida de

taninos y por lo tanto la precipitacion de sustancias no tanicas en la extraccion.

e Agitacion del fluido.

La agitacion del solvente es importante ya que aumenta la difusién de remolino,
incrementando por lo tanto la transferencia de material desde la superficie de las
particulas hacia la masa de la disolucion. Ademas, la agitacion de las suspensiones de
pequefias particulas evita la sedimentacién, y hace que se utilice de una forma mas

eficaz la superficie de contacto. (11)

1.14. OBTENCION DEL EXTRACTO CURTIENTE.

Para la obtencion de un extracto curtiente se requieren numerosas operaciones:

Reduccion del tamafio de su particula. Se tritura para aumentar su superficie y que la

extraccién sea mas eficaz.

Extraccién: En las fabricas de extractos se utilizan tinas para la extraccién, las cuales
son en general de madera, modernamente de acero inoxidable y de una forma tronco-
conica para facilitar la salida del material extraido. Para facilitar la extraccién se utiliza
agua de condensacion templada o caliente dependiendo del tanino que se trate y un

principio a contracorriente. La extraccion puede realizarse en cubas abiertas 0 en
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autoclave donde se trabaja con una temperatura superior a los 100°C. En el primero de
los casos se obtendra un extracto de mejor calidad, color més claro e indice de pureza
relacién tanino/no tanino mayor pero con un rendimiento inferior al otro sistema que al
trabajar con elevadas temperaturas disuelve no solo los taninos sino otros elementos no

curtientes que no se disuelven a temperaturas menores oscureciendo su color.

Clarificacion: Saliendo de la extraccion las soluciones tienen de 2° a 4° Bé y una
temperatura de aproximadamente 80-90°C. Son soluciones limpidas pero durante el
enfriamiento se enturbian y dejan decantar sustancias insolubles en frio. Si fueran
enviadas directamente a la concentracion, darian extractos ricos en materias insolubles y

de color intenso, llamados extractos brutos.

Concentracion: Las soluciones obtenidas en la extraccién tienen alrededor de 10-15%

de sélidos y es necesario concentrarlo en un 50%.

Tratamientos quimicos: ModificAndose el equilibrio entre la acidez y el contenido
salido de un extracto vegetal curtiente se pueden obtener curtientes con propiedades
diferentes. Por ejemplo, el extracto de castafio se dulcifica con sulfito sédico que tiene
una accion reductora, amoniaco concentrado para modificar el pH del tanino y mejorar
su poder de penetracion y bisulfito sddico para disminuir el color del extracto. La
dulcificacion permite obtener un cuero mucho mas claro que antes. La sulfitacion del
extracto de quebracho da soluciones solubles en agua fria, transparentes a temperatura

ambiente y que son relativamente poco astringentes.

Secado: Después de los tratamientos quimicos los licores tanicos pasan a
concentradores de vacio dejandolos en una humedad del 15-20%. Otro sistema es a
través de la atomizacion que nos permite lograr un extracto con una humedad de

alrededor de 4-6%. (8)
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1.15. EXTRACTOS CURTIENTES COMERCIALES.

Extracto de pino (Pinus pinea L.), de gran astringencia, da al cuero un color rojizo.

Extracto de encina (Quercus ilex), da cueros firmes de color pardo amarillento.

Extracto de zumaque (Rhus typhina), es un extracto suave que penetra rapidamente en

la piel, da cuero de tacto suave y flexible y de color muy claro.

Extracto de valonia (Valonia utricularis), de gran astringencia da cueros de color

amarillento bastante impermeables.

Extracto de castafio (Castanea sativa Miller), de astringencia elevada, da cueros

firmes de color avellana. Este extracto es el més sélido a la luz.

Extracto de mimosa (Acacia dealbata), facilmente soluble en agua, da cueros flexibles

de color beige amarillento.

Extracto de quebracho (Aspidosperma quebracho blanco), natural da cueros firmes,

solubles en frio por bisulfitacion da cueros més flexibles y suaves.

Extractos de lignina. En el tratamiento de maderas con sulfitos y bisulfitos para la
obtencion de la pasta del papel se logran grandes cantidades de compuestos
lignosulfonicos solubles que luego son purificadas con tratamientos quimicos y
desecadas por atomizacion. Los &cidos lignosulfonicos se fijan bien sobre el colageno
pero no tienen propiedades curtientes, se aplican como auxiliares retardando la fijacion
del tanino, facilitando la dispersion de los sedimentos y mejorando su difusion en los

taninos. (8)
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1.16. HIDROLISIS DE TANINOS.
La Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz, en su estructura posee dos tipos de enlaces:

depsidicos y estéricos.

La hidrdlisis de taninos termina por fragmentar estos enlaces convirtiendo los

galotaninos en glucosa y acido gélico, este resultado se conoce como extracto galico.

Existen tres tipos de hidrolisis para taninos:

e Hidrdlisis acida: Se basa en la ebullicion prolongada del extracto tanico con

soluciones acidas generalmente fuertes, la mas utilizada es HCI.

e Hidrdlisis basica: Se basa en la ebullicion prolongada del extracto tanico con

soluciones basicas generalmente fuertes, la mas utilizada es NaOH.

e Hidrolisis &cida - basica: Al igual que los casos anteriores, se basa en la
ebullicién prolongada del extracto tanico en combinacion con soluciones acidas-
basicas generalmente fuertes, las mas utilizadas son NaOH y HCI. En este caso,
los 4tomos se disocian por completo, es decir, la totalidad de los iones H" u OH"
estan en forma libre, y su concentracion dependera de la concentracion del acido
o de la base de donde provienen. Este tipo de hidrdlisis, destruye completamente

los dos enlaces. (12)

HO OH
OH

Ester digaloil Ester galoil Acido galico
(Enlace para-depsidico)

Fig. 1.16- 1 Hidrdlisis de taninos
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1.17. DESCRIPCION DE LA ESPECIE A ESTUDIAR.

1.17.1. GUARANGO. (Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz).
Es una planta arborea, nativa de los Andes, perenne y perteneciente a la familia de las
Caesalpinaceas, (dentro del grupo de las Leguminosas). Es conocida también como

Tara o Taya en Pert, Campeche, vinillo o guarango en Ecuador. (13)

El guarango es una especie arborea con amplia adaptacion en los valles secos de la
Sierra, alcanza una altura de hasta 12 metros en su estado adulto y su diametro supera

los 40 cm. a la altura del pecho.

Su tronco es de una madera dura y esta provisto de una corteza gris espinosa y
agrietada, con ramillas densamente pobladas cuando no se poda. La copa es irregular,

aparasolada, densa y con ramas repartidas irregularmente. (13)

Las hojas son compuestas y acopladas en un eje del tipo paripinada; las flores son
irregulares de color amarillo-rojizo dispuestas en racimos de 8-15 cm. de largo; el fruto
es una vaina de color variado desde el verde a un tono marrén rojizo de acuerdo al
estado de madurez; las semillas son ovoides y ligeramente aplanadas de color café

oscuro, los frutos y las semillas constituyen la parte aprovechable del arbol. (13)

1.17.2. NOMENCLATURA BOTANICA.

Especie botanica: Caesalpinia spinosa (Molina) Kuntze.
Division: Magnoliophyta (Angiospermae).
Clase: Magnoliopsida (Dicotiledoneae).
Sub-clase: V Rosidae.

Familia: Cesalpinaceae.
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Género: Caesalpinia.
Especie: Caesalpinia spinosa o C. tinctoria.

Etimologia: Caesalpinia, en honor a de Andrea Caesalpini (1524-1603), botanico y

filésofo italiano; spinosa, del latin spinosus-a-um, con espinas. (14)

1.17.3. ORIGEN GEOGRAFICO.
Se distribuye entre los 4° y 32° Sur, abarcando diversas zonas aridas, en Venezuela,

Colombia, Ecuador, Perd, Bolivia hasta el norte de Chile. (15)

Per( es de todos, quien presenta mayor presencia de Caesalpinia spinosa (guarango),

siendo en su mayoria silvestre. (16)

1.17.4. DISTRIBUCION GEOGRAFICA.
En Ecuador el guarango se encuentra distribuido en un rango altitudinal de entre 1500 a
2800 m.s.n.m., pero su mejor adaptacion esta entre los 1800 y 2500 m.s.n.m. Se

desarrolla muy bien en lugares con una precipitacion anual de 400 a 800 mm. (13)

Es una especie poco exigente en cuanto a suelos, se adapta facilmente a suelos
pedregosos y degradados, siendo los mejores para su desarrollo los suelos francos
arenosos. La temperatura ambiental requerida para el desarrollo del cultivo es de 16 a

20°C y no tolera humedades relativas superiores al 80%. (13)

1.17.5. CONSTITUYENTES QUIMICOS: TANINOS DE GUARANGO
(Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz).

Las vainas de guarango (Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz) contienen entre 50 a 60
% de taninos hidrolizables del tipo galotaninos y en muy baja proporcion los

elagitaninos.
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Para muchos galotaninos, el poliol central es la glucosa, en otros puede ser el glucitol,

hamamelosa (derivada de la ribosa) acido sikimico, quinico y quercitol.

Los taninos de las vainas de guarango (Caesalpinia Spinosa (Mol) O. Kuntz) se

componen esencialmente de los ésteres polidigaloilicos de &cido quinico.

Los taninos del guarango (Caesalpinia Spinosa (Mol) O. Kuntz) pueden ser divididos

en tres grupos:

e Acidos mono-, di-, tri-, y tetragaloilquinico, los que no tienen enlaces

depsidicos;

e Despidos relacionados a la estructura 3,4,5-trigaloil, considerados como los
mayores componentes de los taninos de guarango (Caesalpinia Spinosa (Mol)

O. Kuntz) y
e Despidos relacionados al &cido 1,3,4,5-tetragaloilquinico.

La estructura de galotaninos de guarango (Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz) fue

detallada por Clifford y Bouchet (2007),

e Acido 4-galoil-5-(digaloil)quinico,

e Acido 5-galoil-4-(digaloil)quinico,

e acido 3-(digaloil)-4,5-digaloilquinico,

e Acido 4-(digaloil)-3,5-digaloilquinico,

e Acido 5-(digaloil)-3,4-digaloilquinico, y

e Acido 1,3,4-trigaloilquinico.

Los galotaninos de guarango (Caesalpinia Spinosa (Mol) O. Kuntz) &cido 1,3-

digaloilquinico y acido 1,3,4- trigaloilquinico son de naturaleza hidréfila. (14)
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Fig. 1.17.5- 1 Estructura parcial del tanino de tara (a), de los galatos del acido quinico (b)

1.17.6. APROVECHAMIENTO INTEGRAL DEL GUARANGO.
El guarango se encuentra al estado silvestre y poseen un inmenso potencial médico,
alimenticio e industrial, siendo de gran utilidad para la produccién de hidrocoloides o

gomas, taninos y acido galico, entre otros.

Ademas, es utilizada en la proteccién de suelos, especialmente cuando no se dispone de
agua de riego, a fin de dar buena proteccidén a muchas tierras que hoy estan en proceso

de erosion y con fines comerciales.

Se usa frecuentemente en asociacion con cultivos como el maiz, papa, habas, alfalfa o
pastos. No ejerce mucha competencia con los cultivos, por su raiz pivotante y profunda
y por ser una especie fijadora de nitrogeno; asi como tampoco por su copa, que no es

muy densa y deja pasar la luz.

El aprovechamiento de los frutos permite obtener numerosos productos de interés. La

vaina representa el 62% del peso de los frutos y es la que precisamente posee la mayor
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concentracion de taninos, que oscila entre 40 y 60%. Estos taninos se utilizan en la
industria para la fabricacion de diversos productos, o en forma directa en el curtido de
cueros, fabricacion de plasticos y adhesivos, galvanizado y galvanoplasticos,
conservacion de aparejos de pesca de condicion bactericida y fungicida, como
clarificador de vinos, como sustituto de la malta para dar cuerpo a la cerveza, en la
industria farmacéutica por tener un amplio uso terapéutico, para la proteccion de
metales, cosmetologia, perforacion petrolifera, industria del caucho, mantenimiento de

pozos de petréleo y como parte de las pinturas dandole una accién anticorrosivo.

Otro elemento que se obtiene de los taninos del guarango, es el &cido gélico, que es
utilizado como antioxidante en la industria del aceite, en la industria cervecera como un
elemento blanqueante o decolorante, en fotografia, tintes, como agente curtiembre,
manufactura del papel, en productos de farmacia y otros relacionados al grabado y

litografia. (3)

1.17.7. USOS DEL GUARANGO.

El Guarango posee potencial médico, alimenticio e industrial.

Medicinal: Actla contra la amigdalitis al hacer gargaras con la infusion de las

vainas maduras y como cicatrizante cuando se lavan heridas con dicha infusion.

e Tinte: Las vainas del Guarango contienen tanino, usado para tefiir.

e Curtiente: Se le emplea en el curtido de cueros.

e Cosmetico: La coccidn de las hojas evita la caida del cabello.

e Agroforesteria: Se usa como cerco vivo y para el manejo de rebrotes.

e Plaguicida: El agua de la coccidn de las vainas usado contra insectos.
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e Licores: El guarango precipita sustancias albuminoides por lo que se usa para

clarificar la cerveza y vinos. (3)
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2. PARTE EXPERIMENTAL.

2.1. LOCALIZACION.

a) LOCALIZACION DE MATERIA PRIMA.
La harina de vaina de guarango fue proporcionada por el Centro Bioforesta de La

Facultad de Recursos Naturales de La ESPOCH.

b) LOCALIZACION EXPERIMENTAL.
La parte experimental de la investigacion se realiz6 en las siguientes instalaciones:
1. Laboratorio de Quimica Industrial y laboratorio de Quimica Instrumental de la
Escuela de Ingenieria Quimica de la Facultad de Ciencias.
2. Centro Bioforesta de La Facultad de Recursos Naturales.

Ambas dependencias ubicadas en la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo.

2.2. RECOLECCION DE LA MUESTRA.

La muestra se obtuvo de diferentes arboles de guarango, provenientes del cantén Guano.

La obtencién de taninos provenientes de los frutos (vainas y semillas) de guarango se
inicia con la recoleccion de los frutos en los mismos lugares en que estos se desarrollan.
Cada productor recolecta el fruto golpeando suavemente, provocando la caida de la
vaina madura, en la parte inferior del arbol se coloca un saran el cual ayuda en la
recoleccion, ademas si la vaina no ha sufrido deterioro se recolecta del suelo.

La recoleccion se efectia con cuidado ya que deben fijarse que el material recogido
presente una fase de madurez justa, es decir, cuando la riqueza en tanino llega al

maximo.
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Fotografia 2.2- 1 Recoleccion de las vainas.

2.3. CARACTERIZACION FISICA DE LAS VAINAS.

Se realiz6 la caracterizacion fisica de las vainas recolectadas, con el fin de conocer el
peso, diametro, largo, espesor y color. La vaina se prepar6 como se describe a

continuacion:

Del material recolectado, se tomaron 20 muestras, se limpiaron y se procedi6 a pesar en
la balanza y a tomar medidas con la ayuda de un calibrador. Posteriormente, se realizd

el andlisis sensorial para determinar el color general de la vaina.

Fotografia 2.3- 1 Analisis sensorial de la vaina
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2.4. PREPARACION DE LAS VAINAS.

Una vez recolectadas las vainas se procede ha almacenar en bodegas evitando el
contacto directo con el suelo y exposicion a las lluvias pero quedando expuestas al aire.
Para impedir la formacion de mohos y la fermentacién, los productores colocan los

frutos en un patio en donde se procede a secar al sol.

Fotografia 2.4- 2 Almacenamiento de las vainas en bodegas.

A continuacion, se procede a golpear con palo las vainas para poder romper y separar
las semillas las cuales se recolectan de forma manual. (La harina esta formada

Gnicamente por las vainas del guarango).
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Fotografia 2.4- 2 Recoleccion manual de las semillas.

Las vainas semi-trituradas son molidas manualmente con el fin de poder reducir el

tamafio de la particula.
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2.5. TAMANO DE PARTICULA.

La harina de vaina de guarango entregada por el centro Bioforesta presenta un tamafio
de particula de 1 mm, el cual es un tamafio de particula muy grueso de acuerdo a USP, y

al ser un tamafio muy grueso dificulta la extraccion del tanino.

pdy
=

ST

Fotografia 2.5- 2 Harina de vaina de guarango de 1 mm.

Por lo tanto, se procedio a realizar una nueva molienda y tamizaje con la ayuda de un

molino de impacto y tamiz vibratorio, respectivamente.
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2.6. MOLIENDA DE LA HARINA.

Se coloca la materia prima en el molino de impacto con un tamiz de tamafio de

particula de 1 mm.

Fotografia 2.6- 1 Molino de Impacto.

Fotografia 2.6- 2 Harina de guarango generada durante la molienda en el molino de
impacto.
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2.7. TAMIZAJE DE LA HARINA.

Se coloca la materia prima molida que pase de un tamiz de tamafio de 150 um para ser
retenida en un tamiz de tamafio de 106 pum. Obteniendo un tamafio de particula de 0,106

mm.

Fotografia 2.7- 1 Tamices.

Fotografia 2.7- 2 Harina de guarango generada durante el tamizaje con tamafio de
particula de 0,106 mm.
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2.8. CARACTERIZACION FISICO-QUIMICA DE LA HARINA DE VAINA DE

GUARANGO.

Se realiz0 la caracterizacion fisico-quimica de la harina, determinandose el contenido de
humedad, ceniza, proteina, fibra bruta, extracto etéreo y carbohidratos. Dichos analisis
se realizaron en colaboracion con el Laboratorio de Servicios Analiticos Quimicos y

Microbiologicos Sagmic, ubicado en la ciudad de Riobamba.

2.9. OPTIMIZACION DEL PROCESO DE EXTRACCION DE TANINOS Y DE

EXTRACTO GALICO.
2.9.1. DISENO EXPERIMENTAL.

Se evalud el porcentaje de extracto tanico en el guarango (Caesalpinea Spinosa) (Mol.)
O. Kuntz, dicho extracto se obtuvo de la vaina del mismo, utilizando para ello el método
de extracciébn con maceracion dinamica utilizando tres tipos de solventes: agua
destilada, acetona y etanol. Se trabajé con agua destilada ya que es un solvente de bajo
costo y facil de adquirir; se requiri6 de 16 muestras diferentes, cuyas muestras

consistian en x cantidad de harina y en x cantidad de solvente para cada intervalo.

Se aplicd andlisis estadistico (regresion multilineal) con el objeto de conocer vy
corroborar cuél es la relacion materia prima/ solvente, que se debe macerar para obtener

un elevado porcentaje de rendimiento de extracto tanico.

Una vez conocida, la relacion materia prima/solvente, se procedio a determinar la
temperatura, pH y tiempo de maceracion oOptimos. Se tomé experimentalmente la
temperatura y pH durante la maceracion en rangos de cinco minutos. Igual que el caso
anterior se aplico analisis estadistico (regresion multilineal) con el objeto de conocer y

corroborar cudl es la temperatura y pH, a la que se debe macerar para obtener un tiempo
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optimo. Posteriormente, se establecio el método de extraccién, utilizando para ello la
técnica de extracciones de varias etapas y la técnica de extraccion de una sola etapa,

obteniéndose un mejor resultado con la técnica de una sola etapa.

Establecidos todos los parametros, se procedié a la extraccién de los taninos del

guarango, realizandose 2 repeticiones para lograr confiabilidad en los resultados.

Los extractos tanicos obtenidos fueron analizados cualitativa y cuantitativamente;
aplicando las propiedades fisico — quimicas correspondientes a los taninos y utilizando
el método de Folin-Ciolcateu, respectivamente. Realizdndose 2 repeticiones para el

andlisis cualitativo y 3 para el cuantitativo.

Para determinar la certeza de los resultados de porcentajes de tanino en las muestras de
extracto tanico obtenidos por el método de Folin — Ciolcateu que se detalla mas
adelante, se compard con los datos de la tesis titulada ‘“Determinacion de los
micronichos que albergan guarango en la sierra ecuatoriana y evaluacion como
fungicida”, dicho dato se utilizd como estandar, ya que el dato de porcentaje de tanino
ya era conocido, y asi poder comparar los resultados obtenidos con los métodos

cuantitativos y los datos que ya se tenian del tanino de guarango.

Para el extracto galico, se evalud la concentracion de &cido galico; utilizando para ello
tres tipos de hidrolisis: &cida con HCI, basica con NaOH y acida-basica con HCI e
NaOH. Se escogio una hidrdlisis &cida — basica, debido a que se obtiene una mayor

concentracion de acido galico.

El tiempo de hidrdlisis y la concentracion de las soluciones, se tomé del estudio de
investigacion titulado “Obtencion y caracterizacion de taninos hidrolizables de la tara
(Caesalpinia spinosa) y evaluacion de su eficacia antioxidantes en carnes y aceites

vegetales”.
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Una vez establecidas, las variables se procedio a realizar la extraccidn gélica a partir del

extracto tanico, realizandose 2 repeticiones para lograr confiabilidad en los resultados.

Los extractos galicos obtenidos fueron analizados cualitativa y cuantitativamente
mediante reacciones de identificacion y por método de Folin — Ciolcateu,

respectivamente.
2.9.1.1. VARIABLES EXPERIMENTALES.

Las variables de proceso de experimento fueron seleccionadas con base en trabajos de

investigacién de taninos del guarango, de varios autores y en pruebas preliminares.

En la maceracion las variables fueron: el solvente de extraccion (acetona, agua
destilada y etanol), % de rendimiento (relacion materia prima/solvente), tiempo de

maceracion (min), temperatura, pH y método de extraccion.

En la hidrolisis la variable principal fue: el tipo de hidrélisis (&cida, basica e acida —

basica).

a) SOLVENTE DE EXTRACCION.

De acuerdo al estudio de investigacion titulado “Obtencion y caracterizacion de taninos
hidrolizables de la tara (Caesalpinia spinosa) y evaluacion de su eficacia antioxidantes
en carnes y aceites vegetales” detalla que para la extraccion de taninos del guarango, se
utilizaron tres tipos de solventes: acetona, agua destilada y etanol.

Con estos antecedentes se procedio a realizar la extraccion de taninos con los solventes
anteriormente mencionados de los cuales; el solvente que presentd un mejor porcentaje
de rendimiento y de extraccion de taninos fue la acetona, seguida de agua destilada y

finalmente el etanol.
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Se escogié como solvente de extraccion agua destilada ya que es de bajo costo, facil de

manipular y de adquirir.

b) % DE RENDIMIENTO (relacion materia prima/solvente)

Puesto que se escogié como medio de solvente de extraccion agua destilada se procedid
a conocer cual es el porcentaje de rendimiento 6ptimo, para lo cual se requirié 15
muestras diferentes, tomando dichas muestras de 5, 10, 15, 20, 25 30, 35, 40, 45, 50, 55,
60, 65, 70, 75, 80 g de harina y tomando 20, 30, 50, 70, 90, 100, 120, 150, 170, 200,
220, 250, 270, 300, 320, 350 ml de agua destilada para cada intervalo. La cantidad de
solvente que se tom6 como criterio para cada una de las muestras, es que la cantidad
debe ser necesaria, es decir; debe cubrir en su totalidad a la materia prima. Si se coloca
cantidad insuficiente de solvente ocasionaria una mezcla incompleta ya que la materia
prima no se mezclaria con el solvente y viceversa; por el contrario una relacién de

solvente mayor resultaria una solucién muy diluida.

- Andlisis Estadistico.

El andlisis estadistico, permitié conocer y comprobar cual es el % de rendimiento
optimo e ideal de extracto tanico que se debe obtener, tomando en cuenta como

variables conocidas, la relacion de materia prima/solvente.

- Variable de respuesta.

La variable medida en el desarrollo de este procedimiento es la siguiente:

Porcentaje de rendimiento de extracto tanico obtenido de cada muestra.

- Anadlisis estadistico. (Regresion lineal y multilineal).
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A los datos obtenidos experimentalmente, se les aplicé una regresion (tendencia) lineal
con dos variables conocidas pues por medio de esta regresion y analizando los cuadros
obtenidos en la misma se logré obtener el modelo necesario que permite optimizar el %

de rendimiento, partiendo de 16 muestras diferentes.

e Regresion (tendencia) lineal.

En un inicio del estudio estadistico se comenzo a utilizar regresion lineal, pero a medida
que se desarrollaba el andlisis, se presentaron diversos inconvenientes; se observé que
tanto el coeficiente de determinacién, como el de correlacion mdltiple y el de
determinacion ajustado, arrojaban valores distantes de la cota, cuyo valor es de 1. Estos
valores se vieron afectados debido a que se tomaron las variables conocidas por

separado.

Los resultados de las variables conocidas por separado se indican a continuacion:

Tabla2.9.1-1

Estadistica de regresion lineal individual en relacién con volumen y peso.

Estadisticas de la regresion Volumen Peso

Coeficiente de correlacion
maultiple 0,8360749210,87576667

Coeficiente de determinacion

R"2 0,69902127 [ 0,76696726
R"2 ajustado 0,67752279(0,75032207
Error tipico 4,88494487 |4,29833471
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e Regresion (tendencia) lineal con dos variables conocidas(multilineal):

Por lo demostrado anteriormente, se procedid a realizar el analisis estadistico por

tendencia lineal tomando las dos variables conocidas en conjunto, de la tabla 2.9.1-2:

Tabla 2.9.1- 2

Datos de variables desconocidas y de respuesta en relacion con el % de

rendimiento éptimo.

Peso (X1) Volumen (X3) % Rendimiento (Y)
5 20 29,580
10 30 36,034
15 50 40,000
20 70 46,840
25 90 48,240
30 100 48,046
35 120 52,594
40 150 54,058
45 170 54,336
50 200 56,166
55 220 58,924
60 250 54,437
65 270 56,923
70 300 56,140
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75 320 58,901

80 350 56,358

Tabla2.9.1-3

Estadistica de regresion multilineal en relacién con el % de rendimiento ¢éptimo.

Estadisticas de la regresion

Coeficiente de correlacion | 0,971436932

maultiple

Coeficiente de determinacién | 0,943689712

RN2
R"2 ajustado 0,935026591
Error tipico 2,19269374

Como se puede observar los datos obtenidos tienden mas rapidamente al valor de 1, por

lo que se concluye que el modelo obtenido es estable y por lo tanto favorece el ajuste.

También se puede manifestar que los parametros indicados del modelo y el modelo
global resultan significativos al 95% tomados en los datos iniciales, esto podemos
afirmar ya que los valores probabilisticas son menores que 0,05 y también el valor de F

es mayor gue su valor critico.
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Tabla 2.9.1- 4

Resultados de probabilidad, F y su valor critico en relacion con el % de

rendimiento ¢ptimo.

Probabilidad Valor critico
F deF

3,9669E-10 108,931838 7,5652E-09

4,4003E-06

2,3904E-05

En lo referente a los graficos:

Se observan que los graficos variable X; vs residuos y la variable X, vs residuos,
presentan no aleatoriedad lo que implica que existe autocorrelacion es decir que existe
una serie de datos progresivos, también estadisticamente tenemos heteroscedasticidad es

decir se observan datos dispersos.

Peso (X1) Grafico de los residuales
30
*

20 -
@ * *
é 10 - ¢ PS

) 200 o .40 6 60 ¢ 80 100
-10 - ¢
-20 -
Peso (X1)

Grafico 2.9.1.4- 1 Peso (X1) Vs Grafico de los residuales.
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Volumen (X2) Grafico de los residuales
30
*

20 -
2 * *
E 10 ¢ 'S
=z & ¢

() T T T T 1
& ) AP A > ,

10 0 50 190 * 150 @ 200 250 300 350 400

-20 - i

Volumen (X2)

Gréfico 2.9.1.4- 2 Volumen (X2) Vs Gréfico de los residuales.

Para los graficos de ajuste con las variables independientes X; y X;, estadisticamente se

observa que coinciden; por lo tanto son correctos.

También se puede observar que a medida que la cantidad de peso y volumen aumenta,
el porcentaje de rendimiento también lo hace, pero de manera paulatina. Ambas graficas

no son lineales pero se observan que las curvas son crecientes.

e En el grafico 2.9.1.4-3 se observa que desde el punto 5 y 25 hay un ascenso constante
del % de rendimiento, en el punto 30 se muestra un pequefio declive sin embargo en los
puntos subsiguientes hasta el punto 55 presenta un ascenso considerable pero a partir

del punto 60 existe ya un descenso paulatino del % de rendimiento.
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Peso (X1) Curva de regresion ajustada
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< 60 - O v n
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= L Rendimiento (Y)
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Peso (X1)

Grafico 2.9.1.4- 3 Peso (X1) Vs Curva de regresion ajustada.

e En el gréfico 2.9.1.4-4 se observa que desde el punto 20 y 90 hay un ascenso
constante del % de rendimiento, en el punto 100 se muestra un pequefio declive sin
embargo en los puntos subsiguientes hasta el punto 220 presenta un ascenso

considerable pero a partir del punto 250 existe ya un descenso paulatino del % de

rendimiento.
Volumen (X2) Curva de regresion ajustada
70
Z 60 - C I |
g 50 - H, Be a® a¥ 4% ¢
g hat
E 401 4@ - ¢ % Rendimiento (Y)
=30 e m
S 20 [ L )
& 10 - M Pronostico %
N 0 O Rendinuento (Y)
0 100 200 300 400
Volumen (X2)

Grafico 2.9.1.4- 4 Peso (X2) Vs Curva de regresion ajustada.

En conclusion, los puntos 55 y 220 de las graficas 2.9.1.4-3 y 2.9.1.4-4,

respectivamente; son puntos cruciales ya que a partir de estos se logra obtener un
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porcentaje de rendimiento elevado. También se concluye que en ambos graficos
presentan una curva constante hasta el punto 55 y 220, en este caso estos dos puntos
indican que son puntos maximos y que a partir de estos se observa un descenso
paulatino del % de rendimiento., es decir el % de rendimiento en cierto punto alcanza
un valor elevado; sin embargo después de haber alcanzado el valor elevado, el % de

rendimiento disminuye considerablemente.

Posteriormente, se da a conocer la ecuacion obtenida en la regresion multilineal la cual

es:

Y =28,7432403 5+ 2,06420883 9X, —0,38965945 2 X,

Ec.29.1-1
Donde:

Y = % Rendimiento.
X1 =Peso. (9)

Xz =Volumen. (mL)

Esta ecuacion nos permite predecir cual es el rendimiento 6ptimo con las variables X; y

X, conocidas.

Por lo tanto, la cantidad de peso que se debe tomar es 55 g de harina de vaina de
guarango y el volumen con el que se debe macerar es de 220 ml de agua destilada, pues
como se observo anteriormente se obtiene un % de rendimiento dptimo; lo cual se

corrobora si se aplica formalmente la ecuacion del modelo obtenido.

Vale indicar que el estudio estadistico no estd aplicado para conocer el porcentaje

elevado de taninos ya que de acuerdo al estudio de investigacion titulado “Obtencion y
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caracterizacion de taninos hidrolizables de la tara (Caesalpinia spinosa) y evaluacion
de su eficacia antioxidantes en carnes y aceites vegetales”’, manifiesta que la cantidad
de taninos extraidos va ha ser igual para cada intervalo de relacion materia
prima/solvente, es decir; que cualquier cantidad de harina y de solvente que sea llevado

a maceracion no afecta de manera significativa en el porcentaje de taninos.

¢) TEMPERATURA, TIEMPO, Y pH DE MACERACION.
Para conocer la temperatura, tiempo y pH de maceracion éptimo para la extracciéon de
taninos, se tomd experimentalmente la temperatura y pH durante la maceraciéon en

rangos de cinco minutos.

Al igual que en el caso anterior se aplico analisis estadistico, a los datos obtenidos
experimentalmente, se les aplicd una regresion (tendencia) lineal con dos variables
conocidas por lo que se logré obtener el modelo necesario que permite optimizar la
temperatura de maceracién, tomando las dos variables conocidas en conjunto, de la

tabla 2.9.1-5;
Tabla 2.9.1-5

Datos de variables desconocidas y de respuesta en relacién con la temperatura y

pH de maceracién.

Temperatura (X3) pH (X2) Tiempo
18 3,21 0
18 3,18 5)
18 3,13 10
18 3,1 15
18 3,07 20
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18 3,03 25
18 3 30
19 2,99 35
19 2,97 40
19 2,96 45
20 2,99 50
20 2,99 55
20 3,05 60
20 3,02 65
20 3,02 70
20 3,02 75
20 3,02 80
20 3,02 85
20 3,02 90
20 3,02 95
Tabla2.9.1- 6

Estadistica de regresién multilineal en relacion con la temperaturay pH de

maceracion.

Estadisticas de la regresion

Coeficiente de  correlacion | 0,976126144

multiple

Coeficiente de determinacion | 0,952822249
RA2
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R"2 ajustado 0,894645707

Error tipico 12,72186688

Como se puede observar los datos obtenidos tienden mas rapidamente al valor de 1, por

lo que se concluye que el modelo obtenido es estable y por lo tanto favorece el ajuste.

También se puede manifestar que los parametros indicados del modelo y el modelo
global resultan significativos al 95% tomados en los datos iniciales, esto podemos
afirmar ya que los valores probabilisticas son menores que 0,05 y también el valor de F

es mayor gue su valor critico.
Tabla2.9.1- 7

Resultados de probabilidad, F y su valor critico en relacién con la temperatura y

pH de maceracién.

Probabilidad Valor critico
F deF

2,1296E-08 181,767888 3,3532E-12

1,2156E-07

En la gréfica 2.9.1.5-1, se observa que hasta el punto que corresponde a un tiempo de 60
minutos presenta un pH constante; esto quiere decir que el tiempo de maceracién que se
debe realizar para obtener un extracto tanico 6ptimo es de 60 minutos a maceracion

constante, con pH de 3,05.
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pH de maceracion Vs Tiempo de maceracion
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Grafica 2.9.1.5- 1 pH de maceracion Vs Tiempo de maceracion

A lo que se refiere a la temperatura, no se presentd ningin inconveniente ya que el
equipo que se dispuso para la extraccion de taninos no posee una plancha de
calentamiento, sencillamente es un equipo que macera a temperatura ambiente; sin

embargo se tomd la temperatura. Reportando una temperatura de 20 °C.

Posteriormente, se da a conocer la ecuacion obtenida en la regresion multilineal la cual

es:

Y = 225605754 1X, 126511332 2 X,

Ec. 2.9.1-2
Donde:

Y = Tiempo (min).

X1 = Temperatura. (°C)

X2 =pH

Esta ecuacion nos permite predecir cual es el tiempo de maceracion optimo con las

variables X; y X, conocidas.
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Por lo tanto, de acuerdo a la gréafica y al andlisis estadistico se concluye; que para llevar
a cabo una extraccion éptima de taninos se debe macerar constantemente por el periodo

de 60 min, con pH de 3,05; a una temperatura de 20°C.
d) METODO DE EXTRACCION.

Para conocer que metodo de extraccion fue eficaz se realizo el anélisis experimental
comparando el porcentaje de rendimiento entre el método de extraccion de varias etapas
y el de una etapa. Obteniéndose un mayor porcentaje de rendimiento a partir de la

extraccion de una etapa.

Por lo tanto, para la extraccion de tanino se escogié un método de extraccion de una

etapa.
e) TIPO DE HIDROLISIS.

Para la obtencion de extracto galico se empled tres tipos de hidrolisis: acida con HCI,
basica con NaOH y una mezcla acido — base con HCI e NaOH, las tres hidrolisis son
factibles sin embargo se escogid la que presentd una mayor concentracion de &cido

galico. En este caso se escogid una hidrdlisis acida — basica.
2.9.1.2. PROCESO DE OBTENCION DE EXTRACTO TANICO.

El método de extraccion fue una maceracion dindmica, que consistié en mantener la

harina y el solvente en agitacion constante.

a) Pesar 55 g de harina de vaina de guarango y medir 220 mL de agua destilada.
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Fotografia 2.9.1.2- 1 Pesado de harina de guarango.

b) Colocar ambas muestras en un erlenmeyer de 500 mL y llevar a maceracion

constante, durante 60 minutos; a temperatura ambiente.

Fotografia 2.9.1.2- 2 Maceracion constante de la muestra.

c) Filtrar el extracto obtenido con una manta y al vacio. Llevar el material soluble a una
bandeja de porcelana y evaporar en un secador eléctrico. El extracto debe ser evaporado

a una temperatura menor de 70 °C.
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Fotografia 2.9.1.2- 3 Evaporacion del extracto.

d) El extracto solido obtenido es almacenado en frascos de color ambar, para

posteriormente proceder a realizar el analisis cualitativo y cuantitativo de taninos.

Fotografia 2.9.1.2- 4 Extracto tanico solido.

2.9.1.3. PROCESO DE OBTENCION DE EXTRACTO GALICO.

Para la obtencion de extracto galico se realizé una hidrolisis acida — bésica.

a) Colocar 50 g de extracto tanico en un balén aforado de 250 mL. Adicionar sobre el

extracto 100 mL de NaOH 2N. Llevar a reflujo por 1 hora. Dejar enfriar el equipo.
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Fotografia 2.9.1.3- 1 Extracto tanico en reflujo.

b) Adicionar sobre el refrigerante 100 mL de HCI 2N. Llevar nuevamente a reflujo por

veinte horas.

c) Transcurrido las horas el extracto galico se filtra y es almacenado en frascos de
vidrio de color &mbar, para posteriormente proceder a realizar el analisis cualitativo y

cuantitativo.

Fotografia 2.9.1.3- 2 Filtracion del extracto galico.
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Fotografia 2.9.1.3- 3 Envasado del extracto galico.

2.9.1.4. ANALISIS REALIZADOS.

2.9.1.4.1. ANALISIS CUANTITATIVOS.

Esta se realiz6 en el Laboratorio de Quimica Instrumental de la Escuela de Ingenieria
Quimica de la Facultad de Ciencias, segin el método de Pérez — Jiménez y Saura-
Calixto, 2005. Este procedimiento se basa en la reduccion del complejo
fosfowolframato — fosfomolibdato en productos azules por compuestos fenolicos. El

proceso realizado se divide en tres fases principales que se describen a continuacion:

a) Elaboracion del extracto acuoso de la harina de vaina de guarango.

e Pesar 0,4 g de harina de vaina de guarango.

¢ Afadir 70 mL de agua destilada.

e Lasolucion es sometida a calentamiento a 60 °C durante 10 minutos, para extraer las
sustancias tanicas, una temperatura mayor provocaria la extraccion de sustancias no
tanicas.

e EIl extracto es filtrado en algodon para eliminar las particulas mas gruesas, la

solucion resultante se afora a 100 mL con agua destilada.
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e Por ultimo, se paso la solucion resultante por papel filtro para retener los sélidos

suspendidos.

b) Determinacion de la concentracion de taninos.

e Con el extracto acuoso de harina de guarango obtenido, se prepard una solucion, con
un factor de dilucion 1:10 en agua destilada.

e De esta solucion se tomaron 0,5 mL, se afiadio 0,5 mL de Folin Phenol Ciolcateu.

e Después de 3 minutos de espera, se afiadieron 10 ml de carbonato de sodio a una
concentracion de 75 g/L.

e La mezcla final se aforo a 25 mL con agua destilada y para que desarrollara color se
esperd durante 60 min.

¢ Adicionalmente, se prepard un blanco con agua destilada y todas las muestras fueron
preparadas por triplicado.

e El espectrofotometro UV- visible fue calibrado a 750 nm. La solucién coloreada se

coloco en las celdas de cuarzo y se procedid a la lectura de absorbancia.

¢) Construccion de las curvas de calibracion.
Para la construccién de las curvas de calibracion se utilizaron dos estandares: acido

galico y acido tanico.

Para construir la curva de calibracion, correspondiente al acido tanico se prepararon
soluciones de diferentes concentraciones: 25, 50, 100, 150, 200, 250, 300, 350, 400,

450, 500 ppm, partiendo de una solucion patrén de acido tanico de 3000 ppm.

Para el caso del acido galico se prepararon soluciones de las siguientes concentraciones:

25, 50, 100, 150, 200 ppm, partiendo de una solucién patron de acido galico de 5000

ppm.
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CURVA DE CALIBRACION DE ACIDO
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Gréfica 2.9.1.4.1- 1 Variacion de la absorbancia a A =750 nm para diferentes

concentraciones de acido tanico.
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Gréfica 2.9.1.4.1- 2 Variacion de la absorbancia a A=750 nm para diferentes

concentraciones de acido galico.
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Las absorbancias registradas de las muestras fueron comparadas con las curvas, para
determinar los equivalentes de &cido tanico y acido galico respectivamente por cada 100

g de muestra seca.

El célculo de los equivalentes de &cido galico o &cido tanico de la harina de vaina de

guarango se calcula de la siguiente forma:

e Se reemplaza el valor medio de las absorbancias, de cada muestra, en la ecuacion

resultante de las curvas de calibracion.

e EIl valor resultante se expresa en unidades de partes por millon (ppm o mg/L), se

multiplica por 10 debido al factor de dilucién aplicado.

e Para la representacion de los valores de equivalentes de &cido tanico en las unidades
requeridas, se tomo6 en cuenta las diluciones realizadas y el cambio de unidades

necesarias.

Para la cuantificacidn de &cido galico presente en el extracto galico, se utilizd el mismo
método debido a que en el extracto va a existir liberacion de acido galico y como el
acido galico es un compuesto fendlico simple, este método es factible ya que el mismo

cuantifica polifenoles.

Cabe mencionar que, para los calculos de extracto tanico se utilizé las dos ecuaciones
de las rectas de las curvas de calibracion en cambio para el extracto galico solo se

utilizo la ecuacidn de la recta de la curva de calibracion de acido galico.
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2.9.1.4.2. ANALISIS CUALITATIVOS.
Se utilizaron cinco métodos para la determinacion de las propiedades fisicoquimicas del

extracto tanico.

a) Determinacion de densidad.

La determinacion de densidad del extracto tanico seco se realizd con un picnémetro de

10 mL a temperatura de 20 °C.

b) Determinacion del indice de refraccién.
Se utilizé un refractémetro Abbe. Se limpia con Xilol y se verte una gota del extracto
tanico seco previamente disuelto en agua en el prisma, tomando nota de la lectura del

aparato.

c) Identificacién de taninos, pruebas colorimétricas.

1. Utilizar 1 gramo de extracto tanico seco y colocarlo en un vaso de precipitacion.

2. Anfadir 25 mL de agua caliente al extracto, agitar con varilla y dejar enfriar.

3. Agregar 1 mL de solucion de cloruro de sodio al 10% vy filtrar.

4. Adicionar 3 mL del filtrado a 4 tubos de ensayo.

5. Tubo 1: testigo.

6. Tubo 2: Agregar 4 a 5 gotas de solucién de gelatina al 1% (p/v).

7. Tubo 3: Agregar de 4 a 5 gotas de gelatina-sal (1 % de gelatina y cloruro de sodio al

10%).

8. Tubo 4: Agregar 3 a 4 gotas de solucion de cloruro férrico al 10% (p/v).
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9. Observar la formacién de precipitado y/o cambio de coloracion. Con cloruro férrico:

grisdceo-negro: catecol; negro — azulado: pirogalol.

d) Determinacion de pH de una solucion de extracto tanico.
1. Una solucion de extracto solido se prepara disolviendo una cantidad de extracto en
agua caliente (ebullicién) y luego se lleva a una temperatura de 10-20°C usando agua

fria.

2. Se introduce el potenciémetro dentro de una muestra de solucién preparada y se toma

la lectura de pH.

e) Determinacidn de la solubilidad de extracto total en agua.

1. Se disuelve 1 g de extracto total en 300 mL de agua a una temperatura de 30° C.

2. Se coloca la solucién en un baldon de 250 mL con condensador a reflujo por un

tiempo de 48 horas.

3. Se filtra la solucidn con crisol gooch.

4. Luego se procede a realizar el calculo porcentual de solubilidad.

d) Identificacion de &cido galico, reacciones de identificacion.

1. Utilizar 1 g de extracto galico.

2. Adicionar 2 mL del filtrado a 3 tubos de ensayo.

3. Tubo 1: testigo.

4. Tubo 2: Agregar 2 gotas de cloruro de férrico.

5. Tubo 3: Agregar 2 gotas de cianuro de potasio.

6. Tubo 4: Agregar 2 gotas de nitrato de plata caliente.
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7. Tubo 5: Agregar 2 gotas de reactivo de Feeling.

8. Observar la formacion de precipitado y/o cambio de coloracion.

3. LINEA DE INVESTIGACION.

3.1. CALCULOS.

3.1.1. Rendimiento porcentual del extracto tanico de la harina de vaina de

guarango lixiviada con 55 g de harina y 220 mL de agua destilada, por medio de

maceracion dinamica.

gramos secosde extracto obtenidos de lixiviacié n «
gramos de harina a lixiviar

% Rendimient 0 =

Ec.3.1.1-1
% Rendimiento = 32’4083x 100
% Rendimiento = 58,9241
3.1.2. ANALISIS FiSICO.
Tabla3.1.2-1
Datos de analisis fisico de la vaina de guarango.
Peso Largo Diametro Espesor
# (9) (cm) (cm) (cm) Color
1 3,8938 8,9 2 0,8 Naranja Rojizo
2 4,4656 8,6 2,3 0,7 Naranja Rojizo
3 3,6105 8,3 2,4 0,8 Naranja Rojizo
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4 4,5656 9,5 2,2 0,8 Naranja Rojizo
5 3,073 7,4 2 0,8 Naranja Rojizo
6 4,7848 9,3 2,2 0,8 Naranja Rojizo
7 3,3141 8,6 2,1 0,6 Naranja Rojizo
8 4,735 8,9 2,5 0,6 Naranja Rojizo
9 4,091 7,9 2,1 0,7 Naranja Rojizo
10 3,0801 8 2 0,6 Naranja Rojizo
11 3,7387 8 2,1 0,6 Naranja Rojizo
12 4,0188 8,7 2,1 0,8 Naranja Rojizo
13 4,0082 8,9 2,2 0,7 Naranja Rojizo
14 3,0373 7,7 2,1 0,6 Naranja Rojizo
15 4,2644 8 2,2 0,9 Naranja Rojizo
16 4,4685 9,1 2,1 0,7 Naranja Rojizo
17 2,9698 7,8 2 0,6 Naranja Rojizo
18 4,5322 8,5 2,1 0,8 Naranja Rojizo
19 3,7877 8,7 2,1 0,7 Naranja Rojizo
20 4,1268 8,5 2,2 0,9 Naranja Rojizo

Fuente: Tesista

Valores Promedio de 20 frutos.
3.1.3. ANALISIS QUIMICO.

3.1.3.1. HUMEDAD.

ol
%SS=%/5(100%

m
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68,1334 51,7647 911,
6,95729

% SS =

%SS= 91,54

%H =100-9%SS

%H =100-91,54

%H =8,46

Donde:

% SS = Sustancia seca en porcentaje de masa.

%H = Contenido de humedad en porcentaje de masa.

C: = Peso de la capsula vacia, en gramos.

C, = Peso de la capsula méas la muestra seca, en gramos.
Pm = Peso de la muestra, en gramos.

3.1.3.2. CENIZA.

%&@xloo

m

€3,1861 -22,1584 ¢ % 100
5,0013g

%C=
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% C=20,54

Donde:

%C

Contenido de ceniza en porcentaje de masa.

P; = Peso del crisol vacio, en gramos.
P, = Peso del crisol con las cenizas después de la incineracion, en gramos.
Pm = Peso de la muestra, en gramos.

3.1.3.3. EXTRACTO ETEREO O GRASA TOTAL.

%G =ﬂx100 Ec.3.1.3.3-1

(409494 -409815 )9, o
4,9306g

%G =

%G=0,36

Donde:

% G = Contenido de grasa total.

P; = Peso vaso vacio, en gramos.
P, = Peso vaso con grasa extraida, en gramos.
Pm = Peso muestra, en gramos.
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3.1.3.4. CARBOHIDRATOS.

% CT =100- (% Humedad + % Proteina+ %Fibra+ % Grasa+ % Ceniza )

Ec.3.1.34-1

%CT =100-(8,46+5.9+1,87+0,36+20,5)

%CT=69,91

3.1.4. ANALISIS CUALITATIVO.

3.1.4.1. DENSIDAD.

Ec.3.14.1-1

_ €0,1188g-20,1410g
10mL

g
=0,99778—=
P mL

Donde:
p = Densidad, g / mL.
P, = Peso del picnémetro vacio, gramos.

P, = Peso del picnémetro lleno, gramos.
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3.1.4.2. SOLUBILIDAD.

Qﬁaﬂubiﬁdad::{!%66MQ;}X100

1

€-94x10° g
29

%so lubilidad :{ }xlOO

%so lubilidad = 99,532

Donde:

W, = Peso inicial de extracto a solubilizar, en este caso 2 gramo.

W, = Peso del extracto retenido después de la filtracion.

3.1.5. ANALISIS CUANTITATIVOS.

Anélisis para la harina de vaina de guarango.

3.1.5.1. Ecuacién de la recta de &cido tanico.

y =0,0019x +0,1426

Donde:

Ec.3.14.2-1

Ec.3.15.1-1

x = Valor de polifenoles totales expresado en equivalentes de Acido Ténico (en mg/L).

y = valor de la absorbancia de las muestras.
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L _ y—01426
~0,0019

. 05356 —0,1426
0,0019

X = 2068421 mg Acido tanico

3.1.5.2. Ecuacion de la cantidad de polifenoles totales en relacion 100 g de muestra

seca.

g acido tanico mg 4cido tanico|1 L solucién| 100mL | 1gé4cido tanico [100g MS|
100gMS L solucion H 1000 ml 0,4gMS\1000mgécid0ténicoH100gMS\

Ec.3.15.2-1

mg4cido tanico|1L solucion|| 100mL | 1gécido tanico  [100g MS|
Lsolucién | 1000ml 0,49 MS|1000mgécido tanico|100g MS|

N acido tanico _10]206,8421

100g MS
A—517105 g acido tanico
100 g MS
Donde:

A = Equivalentes de 4cido tanico de la harina de guarango.

X = Partes por millén (ppm) de equivalentes de acido tanico en la harina de guarango,

obtenidas de la curva de calibracion.

3.1.5.3. Ecuacion de la recta de acido galico.

y =0,006x+0,0701 Ec.3.1.5.3-1
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Donde:

x = Valor de polifenoles totales expresado en equivalentes de Acido Galico (en mg/L).

y = valor de la absorbancia de las muestras.

_ y—0,00701
0,006

. 0,5356 —0,00701
0,006

X — 88,008 mg Acido gélico

3.1.5.4. Ecuacion de la cantidad de polifenoles totales en relacion 100 g de muestra

seca.
g écidogalico _ mg &cido gélico\ 1Lsolucién\ 100mL H 1gécidogalico HlOOg MS\
100g MS Lsolucion | 1000ml |0,4g MS|1000mgécidogalico[100g MS
Ec.3.154-1
gécidogalico _, oo (oomgécido galico[1L solucién| 100mL | 1géacidogalico [100g MS|
100gMS ' L solucién H 1000ml HO,4g MSHlOOO mg écidogélicoHlOOg MS\

A= 22,024 g acido galico
100 g MS

Donde:
A = Equivalentes de acido galico de la harina de guarango.

X = Partes por millén (ppm) de equivalentes de acido galico en la harina de guarango,

obtenidas de la curva de calibracion.

71



Andlisis para el extracto galico con hidrdlisis acida.
Ecuacion de la recta de &cido galico.

y =0,006x +0,0701

Donde:
x = Valor de polifenoles totales expresado en equivalentes de Acido Galico (en mg/L).

y = valor de la absorbancia de las muestras.

. y-00701
0,006

= 0,147 -0,0701
0,006

X =12,8166

mg Acido galico
L
Se multiplica por el factor de dilucion.

A mg acido galico _10lx mg acido g_]f';lllco
L solucion

a9 acido galico
100 g MS

mg &cido galico
L solucién

=10 (12,8166

A—12816 mgacido galico

Donde:

A = Equivalentes de acido galico del extracto galico.
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X = Partes por millon (ppm) de equivalentes de &cido galico en el extracto galico,

obtenida de la curva de calibracién.

3.1.5.6. PORCENTAJE DE DISOCIACION DE MOLECULAS.
Hidrodlisis acida-basica.
b =P =2n

% de disociacion = cantidad de acido disociado x 100 Ec.3.1.56-1

cantidad de acido presenteal principio

% de disociacion = 2—N x100
2N

% de disociacion =100

Hidrodlisis acida.

|_|+—:—K+\/K2+4Kc

Ec.3.1.5.6-2
2

Donde:

I-I+ = Concentracion de iones hidrogeno.
c= Concentracion de la solucion.

K= Constante de disociacion de HCI.

[0 1 10" Y+ 4(x10" M

2

h=2m
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— -14
pr- =110 Ec. 3.1.5.6- 3

pH- =5x10"°Mm
% de disociacion = E—M x100

% de disociacion =100

Hidroélisis basica.

hexpH =1x10™

I)H’_= —K+vVK?+4Kc

Ec.3.1.5.6-4
2

Donde

I)H } :: Concentracion de iones hidroxilo.
c= Concentracion de la solucion.

K= Constante de disociacion de NaOH.

I)H‘:—4+\/(1f+4(l:€M:

2
bH- =14601M
_ ~14
b = 1;:241 Ec.3.1.5.6-5
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b =683013 x10 M

6,83013 x107* «
2M

% de disociacion =

% de disociacion = 3,4115 x10 ™

100
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3.2. RESULTADOS.

Tabla 3.2-1

Analisis fisico de la vaina de guarango.

Peso Didmetro Largo Espesor Color
(9) (cm) (cm) (cm)
3,928295 2,15 8,465 0,725 Naranja Rojizo
Fuente: Tabla 3.1.2-1
Tabla 3.2- 2

Analisis quimico de la harina vaina de guarango.

Humedad Ceniza Proteina Fibra Extracto | Carbohidratos
Bruta Etéreo
8,46 20,5 5,9 1,87 0,36 62,9
Fuente: Tesista
Tabla 3.2-3

Rendimiento porcentual del extracto tanico de la harina de vaina de guarango

lixiviada con acetona, agua destilada y etanol, por medio de maceracion dinamica.

Solvente Peso obtenido de %
extracto (g)
Acetona 26,1112 52,2224
Agua Destilada 21,7347 43,4694
Etanol 6,5870 13,174

Fuente: Tesista.
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Tabla 3.2- 4

Rendimiento porcentual del extracto tanico de la harina de vaina de guarango

lixiviada con agua destilada, con diferente relacion de materia prima/solvente, por

medio de maceracién

dinamica.

Muestra Peso () Volumen (ml) | Peso Obtenido % Rendimiento
de extracto ()
1 5 20 1,479 29,580
2 10 30 3,6034 36,034
3 15 50 6 40,000
4 20 70 9,3679 46,840
5 25 90 12,06 48,240
6 30 100 14,4138 48,046
7 35 120 18,4078 52,594
8 40 150 21,6232 54,058
9 45 170 24,451 54,336
10 50 200 28,0831 56,166
11 55 220 32,4083 58,924
12 60 250 32,6623 54,437
13 65 270 37,0001 56,923
14 70 300 39,298 56,140
15 75 320 44,1758 58,901
16 80 350 45,0865 56,358
Promedio 22,74366875 50,4735625
Desviacion 14,1257507 8,602168641
Estandar

Fuente: Tesista
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Tabla 3.2-5

Rendimiento porcentual del extracto tanico de la harina de vaina de guarango

lixiviada con 55 g de harina y 220 ml de agua destilada, por el método de

extraccion de una etapa, por maceracion dinamica.

Muestras Peso obtenido de %
extracto (g)

1 32,4083 58,9241

2 32,4964 59,0843
Promedio 32,45235 59,0042
Desviacion 0,06229 0,113278506
Estandar

Fuente: Tesista.
Tabla 3.2- 6

Rendimiento porcentual del extracto tanico de la harina de vaina de guarango
lixiviadas con 55 g de harina y 220 ml de agua destilada, por el método de

extraccion de varias etapas, por maceracion dinamica.

Método Peso obtenido de %
extracto (g)
lera. Extraccion 32,4083 58,924
2da. Extraccion 5,9658 10,846
3era Extraccion 1,9168 3,485

Fuente: Tesista.
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Tabla 3.2-7

pH de las soluciones a temperatura ambiente.

Agua destilada 6,9

Agua destilada + harina de 3,21

vaina de guarango

Fuente: Tesista.

Tabla 3.2-8

pH y temperatura de lixiviados en rangos de cinco minutos con agua destilada.

Muestras Tiempo Temperatura pH
(min) (°C)

1 0 18 3,21
2 5 18 3,18
3 10 18 3,13
4 15 18 3,1
5 20 18 3,07
6 25 18 3,03
7 30 18 3
8 35 19 2,99
9 40 19 2,97
10 45 19 2,96
11 50 20 2,99
12 55 20 2,96
13 60 20 3,05
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14 65 20 3,02
15 70 20 3,02
16 75 20 3,02
17 80 20 3,02
18 85 20 3,02
19 90 20 3,02
20 95 20 3,02
Fuente: Tesista
Tabla 3.2-9

Absorbancias de la harina de vaina de guarango y del extracto tanico.

Muestras Harina de vaina de Extracto tanico.
guarango.
Absorbancia (nm) Absorbancia (nm)

1 0,536 0,560

2 0,535 0,560

3 0,536 0,561
Promedio 0,5356 0,5603

Desviacion Estandar 5,7735 x 10™ 5,7735 x 10™

Fuente: Tesista.
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Tabla 3.2-10

Cantidad de polifenoles totales equivalentes masicos expresados en ppm de acido

tanico y acido galico.

Harina Extracto
mg acido tanico | mg acidogalico | mgacido tanico | mg acidogélico
L L L L
206,8421 88,098 219,8421 92,21
Fuente: Tesista.
Tabla 3.2- 11

Analisis cuantitativo de taninos en la harina de vaina de guarango y en los
extractos tanicos utilizando el método de Folin —Ciolcateu, expresado en 100 g de

muestra seca.

Harina Extracto
g acido tanico g acido galico g acido tanico g acido galico
100 g MS 100 g MS 100 g MS 100 g MS
51,7105 22,024 54,9605 23,0525

Fuente: Tesista.
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Tabla 3.2- 12

Andlisis cualitativo de taninos de los extractos tanicos restituidos con agua para las

dos muestras de harina de vaina de guarango.

Paradmetros Densidad indice de pH Solubilidad
(g/mL) refraccion
Muestras
1 0,99778 1,332 2.83 99,532
2 0,99651 1,333 2,95 99,530
Promedio 0,997145 1,3325 2,89 99,531
Desviacion 8,9802 x 10™ 7,0710 x 10 0,084852 | 1,4142x10°
Estandar
Fuente: Tesista.
Tabla 3.2- 13

Pruebas colorimétricas para determinar la presencia de taninos en la harina de

vaina de guarango y en el extracto tanico, utilizando agua destilada como solvente.

Muestras Solucién &cida | Solucién &cida Cloruro Tipo de
de gel 1% de gel 1 % Férrico 10% Tanino.
(p/v) (p/v) y NaCl (p/v)
10% (p/v)
Harina Precipita Precipita Azul Negro. Pirogalol
1 Precipita Precipita Azul Negro. Pirogalol
2 Precipita Precipita Azul Negro. Pirogalol

Fuente: Tesista.
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Absorbancias en las muestras hidrolizadas con HCI, NaOH e HCI- NaOH, por el

Tabla 3.2- 14

lapso de 20 horas.

Tipo de hidrolisis Muestras Absorbancia
1 0,146
2 0,147
HCI 3 0,147
Promedio 0,147
Desviacion 5,77 x 10™
estandar
1 0,109
2 0,108
NaOH 3 0,109
Promedio 0,109
Desviacion 5,77 x 10*
estandar
1 0,406
2 0,405
HCI - NaOH 3 0,406
Promedio 0,406
Desviacion 5,773 x 10™
estandar

Fuente: Tesista.
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Tabla 3.2- 15

Cantidad de polifenoles totales equivalentes masicos expresados en ppm de acido

galico.
HCL NAOH HCI - NaOH
mg acido galico mg &cido galico mg acido galico
L L L
12,8166 6,4833 55,9833
Fuente: Tesista.
Tabla 3.2- 16

Analisis cuantitativo de acido galico en las muestras hidrolizadas con HCI, NaOH e

HCI- NaOH, por el lapso de 20 horas, utilizando el método de Folin —Ciolcateu,

expresado en 100 mL de extracto gélico.

HCL NAOH HCI - NaOH
mg acido galico mg acido galico mg acido galico
L L L
128,166 64,833 559,833
Fuente: Tesista.
Tabla 3.2- 17

Porcentaje de disociacion de moléeculas de las diferentes hidrolisis.

Hidrélisis % |4+
Acida-basica 100 2
Acida 100 2
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Basica

34115 x10°*®

6,83013 x107®®

Fuente: Tesista.

Tabla 3.2- 18

Reacciones de caracterizacion para determinar la presencia de &cido galico en el

extracto galico.

Muestras Cloruro Cianuro de Nitrato de Reactivo de
Férrico Potasio. Plata Feeling.
(Caliente)
1 Azul Negro. Rojo Precipita Rojo claro
2 Azul Negro. Rojo Precipita Rojo claro

Fuente: Tesista.
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3.3. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS.

En el siguiente trabajo de investigacion se llevo a cabo una separacion Soélido-Liquido
con la finalidad de obtener extracto tanico, y a partir de este; determinar el porcentaje de
taninos y llevar a cabo las propiedades fisicoquimicas del extracto tanico de harina de
vaina de guarango (Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz), posteriormente el extracto
tanico obtenido fue hidrolizado para obtener extracto galico el mismo que fue analizado

cualitativa y cuantitativamente.

El proceso empieza con la recoleccion de vainas las cuales fueron caracterizadas
fisicamente. Se tomaron 20 vainas y con un calibrador se midi6 el largo, ancho, espesor
y posteriormente se registro el peso con una balanza; obteniendo resultados como se
indica en la tabla 3.1.2-1. Al comparar los resultados con la caracterizacion fisica de los
frutos del Per, se puede observar que tienen los mismos resultados, esto se puede deber

a que ambos paises comparten con la misma distribucién geogréfica.

La materia prima proporcionada se molié en un molino de impacto, para proceder a
tamizar y utilizar la materia prima de un tamafio de particular de 0,106 um, la cual fue

utilizada para la maceracion.

La harina molida fue caracterizada quimicamente. Cuyos resultados se muestran en la

tabla 3.1.2-2.

Previo a la maceracion dindmica se realizaron analisis preliminares para determinar las
variables de proceso. La primera variable a determinar fue seleccionar que tipo de

solvente es el adecuado para la extraccion de taninos de guarango, se utilizaron tres
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tipos de solventes los cuales fueron acetona, agua destilada y etanol. La acetona
presentd un alto porcentaje de rendimiento, seguido por agua destilada y finalmente
etanol. El elevado porcentaje de rendimiento que present6 la acetona fue debido a su
estructura ya que al ser un solvente dipolar no forma estructuras asociadas y la principal
razon por la que no se asocia es que la carga positiva en su dipolo no reside en un atomo
de hidrogeno lo que le impide formar puentes de hidrogeno (17). Al contrario del agua
destilada y etanol al ser solventes polares tienen la capacidad de romper enlaces
covalentes en el soluto y provocar ionizaciones en éste, es decir que estos solventes
cuando acttan sobre el soluto pueden acoplarse mediante la formacion de puentes de
hidrogeno. Sin embargo, al ser la acetona un eficiente solvente de extraccion fue
rechazado debido a que es un solvente costoso, dificil de adquirir debido a que se
necesita permiso del CONSEP y contaminante ya que si no es manipulado
correctamente puede ocasionar problemas en la salud y en el medio ambiente.

El etanol y el agua presentaron un bajo y elevado rendimiento, respectivamente; esto se
debe a la constante dieléctrica de ambos solventes; del etanol 24,5 y del agua 78,5; esto
implica que una constante dieléctrica alta puede acumular mayor extraccién cuando
dicha sustancia esta colocada sobre la muestra; esto quiere decir que cuando los dipolos
del agua tienden a girar cargados de forma tal que los extremos negativos se acerquen al
lado positivo, y los extremos positivos al lado negativo, se produce una neutralizacion
en forma parcial de las cargas. Asi es como se puede explicar que la constante
dieléctrica afecta la polaridad de las sustancias como es el caso del etanol y esto a su
vez puede confirmar que la molécula Hs, es no polar. (18)

Con estas justificaciones, se determind que el solvente adecuado para la extraccion de

taninos del guarango fue el agua destilada.
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La segunda variable fue determinar un porcentaje de rendimiento elevado de extracto
tanico en relacion a la materia prima/solvente para lo cual se requirio de 15 muestras,
cada una con diferente cantidad de harina y de solvente; a partir de estas muestras se
establecio andlisis estadistico, donde se corrobord y se determiné que 55 g de harina
deben ser macerados con 220 mL de agua destilada, para obtener un porcentaje de
rendimiento elevado. Obteniéndose un peso de extracto de 32,4083 g. Se establecio que
55 g y 220 mL son puntos cruciales ya que demuestran ser los puntos maximos de
extraccion y a partir de estos se deduce que a mayor cantidad de harina y de solvente
menor porcentaje de rendimiento.

Luego, se determind el pH de la solucién a temperatura ambiente. EI pH de la harina

disuelta en agua destilada, marc6 un rango de pH acido de 3,21.

La tercera variable a determinar fue el tiempo de extraccion. Para la metodologia
propuesta se propone un tiempo de extraccion de sesenta minutos esto en funcion del
pH del sistema de lixiviacion. Esto se llevo a cabo trazando una grafica de pH vs tiempo
de extraccion para lo cual se midieron tiempos y temperatura cada 5 minutos en una
sola corrida hasta que el pH en la solucion permanecié constante, determinando asi el
tiempo de extraccion 6ptimo. En la grafica 2.9.1.5-1 se puede visualizar que antes de los
60 minutos el pH permanece constante pero después de este punto se presenta un
pequerio ascenso de pH que es donde se extrae mayor cantidad de taninos por lo tanto se
puede determinar y justificar que a los sesenta minutos se hace una extraccion optima

pues el pH se mantiene constante al pasar este tiempo.

La cuarta variable a determinar fue el método de extraccion. Para la presente

investigacion se propone realizar una extraccion de una sola etapa. Esto se llevo a cabo
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comparando el porcentaje de rendimiento entre la extraccion de una etapa y la
extraccion de varias etapas, experimentalmente consistio en llevar a maceracion
constante el material vegetal hasta agotamiento total del mismo, obteniendo un elevado
porcentaje de rendimiento a partir de la extraccion de una sola etapa. El porcentaje
elevado de rendimiento que presenta la extraccion de una sola etapa es debido a que en
esta extraccion se realiza una extraccion completa entre el material vegetal y el
solvente; lo que no sucede con la extraccién de varias etapas ya que el contacto de los
solidos lixiviados con un lote fresco de solvente de lixiviacion, ocasiona la disolucién o

eliminacion de soluto adicional del material insoluble.

La quinta variable a determinar se relaciona con la hidrolisis de taninos. Para la
obtencidn de extracto galico, se utilizaron tres tipos de hidrdlisis: &cida con HCI, bésica
con NaOH y 4cida — béasica con HCI e NaOH. La hidrolisis &cida — bésica present6 una
elevada concentracion de acido galico, seguido por la hidrdlisis &cida y finalmente la
hidrélisis bésica. La elevada concentracion de acido galico que present6 la hidrolisis
acida — bésica se debe al comportamiento en dilucién de ambos componentes esto
quiere decir que al trabajar con un &cido y una base fuerte estos se disocian por
completo, esto indica, que la totalidad de los iones H* u OH" estan en forma libre, y su
concentracion dependera de la concentracion del acido o de la base de donde provienen.
(20). En cambio, la hidrélisis acida presentdé una mayor concentracion de acido galico
en comparacion con la hidrolisis béasica; esto se debe al valor de la constante de
disociacién de ambos compuestos, para el acido clorhidrico la constante de disociacién
es 10" y para el hidroxido de sodio es 4. Esto implica que una mayor constante de

disociacion produce una mayor cantidad de moléculas disociadas. (21).
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A partir de las variables de procesos fijadas se procedio a la lixiviacion de taninos con
agua destilada y a la hidrolisis de los mismos con NaOH y HCI, para lo cual se tomaron
dos muestras. Evaluandose entonces el porcentaje de rendimiento en el extracto tanico y

la concentracion de &cido gélico en el extracto galico.

Luego de la obtencion del extracto se procedié a la caracterizacion fisicoquimica del
extracto tanico. Primero se reconstituyo el extracto con agua y después se determiné
para la muestra el indice de refraccién, densidad, y pH. Ademas se determind la
solubilidad del extracto en agua y se realizd las pruebas colorimétricas para la

identificacion de taninos en el extracto.

En los andlisis cualitativos realizados, los resultados se muestran en la tabla 3.2-13, si
se observa, tanto para la harina y el extracto tanico, los resultados obtenidos, son las
reacciones a las que responden los taninos hidrolizados, por lo que se afirma que la

composicion principal es de tipo tanino hidrolizable o pirogélico.

Para los analisis cuantitativos aplicados, en la tabla 3.2-11 se muestran los resultados
obtenidos por el método de Folin - Ciolcateu, reflejan que la harina de vaina de

g d acido tanico

uarango (Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz), tiene un 51,710
g go ( p p (Mol) ) 100 g MS

g acido tanico

extracto tanico tiene un 54,9605
100 g MS

% de taninos en su composicion,

respectivamente. Al comparar estos resultados con los datos de la tesis “Determinacion
de los micronichos que albergan guarango en la sierra ecuatoriana y evaluacién como
fungicida” se puede mencionar que dichos datos se aproximan y estan dentro del rango
de la concentracion de taninos de la provincia de Chimborazo el cual es de 44 — 58 %.
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La diferencia numérica que se presenta entre los dos estandares se debe al factor o
indice de respuesta que presenta cada uno de estos con la solucién con la que
reaccionan; para este caso el indice o factor de respuesta del acido tanico es mas alto.

(19).

En los andlisis cualitativos realizados para el extracto galico, los resultados se muestran
en la tabla 3.2-18, si se observa, los resultados obtenidos, son las reacciones a las que
corresponden a la identificacion de &cido géalico, por lo que se afirma que en su

composicion existe acido galico.

En lo que corresponde al porcentaje de disociacion de moléculas de las diferentes
hidrélisis, se observa que en la tabla de resultados 3.2-17, existe un 100% de
disociacion para la hidrolisis acida - basica e hidrolisis &cida y 3,4115 x10 2% de
disociacién para la hidrolisis basica, esto implica que aunque la hidrolisis &cida presente
igual porcentaje de disociacion que la hidrolisis acida — basica, los resultados de
concentracion de acido galico difieren, esto es debido a que en la hidrdlisis acida —
basica existe una disolucion completa de sus iones en cambio en la hidrélisis acida no

existe una disolucion como tal.

Para los andlisis cuantitativos aplicados, en la tabla 3.2-16 se muestran los resultados
obtenidos por el método de Folin - Ciolcateu, reflejan que el extracto galico tiene una

mgéacido gélico

concentracion de 559,833 en su composicion.
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4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

4.1. CONCLUSIONES.

Es factible la obtencion de extracto tanico y extracto galico a partir de la harina
de la vaina del Guarango Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz, por medio de la
operacion unitaria de maceracién dindmica y del proceso de hidrolisis,

respectivamente.

La caracterizacion fisico - quimico de la harina de vaina de Guarango
Caesalpinia spinosa (Mol) O. Kuntz, del canton Guano de la Provincia de
Chimborazo, fue analizada e indic6 los datos que se encuentran en las tablas 3.2-

1y 3.2-2, respectivamente.

Las variables dptimas del proceso de extraccion de taninos fueron: solvente de
extraccion (agua destilada), relacién harina/solvente (55 g y 220 mL), pH (3,05),
tiempo (60 minutos), temperatura (18-20°C) y método de extraccion de una sola
etapa. En el caso de la variable 6ptima del proceso de obtencion de extracto
galico fue: tipo de hidrolisis acida — basica a concentracion 2N, por el lapso de

20 horas.

La harina de vaina de guarango (Caesalpinea Spinosa) (Mol.) O. Kuntz tiene un

s d acido tanico

51,710
100 g MS

de taninos y el extracto ténico tiene

54.9605 g acido tanico

de taninos, ambos compuestos son del tipo tanino
100 g MS

hidrolizable o pirogalico.
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El extracto galico revelo la presencia de &cido galico, cuya concentracion es de

550,833 mg acido galico .

Se normaliz6é el método de extraccion de taninos y de extracto gélico, de la

harina de vaina de guarango.

Se verificd la hipdtesis de trabajo ya que es factible obtener extracto tanico a

partir de la harina de vaina de guarango.
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4.2. RECOMENDACIONES.

e Utilizar el extracto tanico y galico en la industria curtiembre, para determinar la

eficacia de ambos productos.

e El proceso de molienda y tamizaje, se deben realizar en un lugar donde exista
ventilacién, caso contrario se debera utilizar una mascarilla para evitar que el

polvillo obtenido afecte a la persona que ejecuta el proceso.

e El extracto tanico y el extracto galico deben ser almacenados en frascos de color
ambar, a temperatura ambiente y de preferencia almacenarlos en lugares

OSCUros.

e EIl tiempo de almacenamiento tanto para el extracto tanico y galico no debe ser
mayor a seis meses, puesto que transcurrido este tiempo ya se distingue un

cambio apreciable en sus caracteristicas.

e En lafiltracion al vacio del extracto, es muy importante que si la bomba de vacio
no succiona lo suficiente y se observa que todavia existe extracto, es necesario
que la persona encargada utilice sus manos con guantes y trate de exprimir todo

el contenido.

e Es importante que al momento de realizar la filtracion al vacio, se realice
colocando pequefias cantidades de extracto y asi sucesivamente, esto permitira

gue la bomba de vacio succione todo el extracto.
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e Para la hidrdlisis del extracto tanico, se debe trabajar con temperatura baja ya
que si se sube la temperatura la solucion empezaré a hervir y por lo tanto se
observara la formacién de burbujas, las mismas que por la presién que existe en
el balon pueden subir hacia el refrigerante y saltar hacia el reverbero, lo que
podria ocasionar la pérdida del producto, quemaduras o que se fragmente el

equipo.

e Antes de desmontar el equipo de reflujo, dejar enfriar completamente, para

evitar que el mismo se trice.

e La harina de vaina de guarango lixiviada no debe ser desechada puesto que

puede ser utilizada como abono.
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ANEXOS



ANEXO |

ANALISIS DE LA CARACTERIZACION QUIMICA DE LA HARINA DE VAINA DE
GUARANGO.

Contictanos: 093387300 - 032942022 6 093806600 - 032360260
Avenida 11 de Noviembre v Milton Reyes Riobamba — Ecuador

INFORME DE ANALISIS BROMATOLOGICO CODIGO 250-2011
Solicitado por: FUNDACION BIO-RECOLTE

Fecha de andlisis: 14 de noviembre de 2011

Fecha de entrega de resultados: 21 de noviembre de 2011

Tipo de muestras: Harina de Vaina de Guarango.

Localidad. Riobamba

ANALISIS QUIMICO:

DETERMINACIONES Unidades RESULTADO

[ PH Und S35

PROTEINA % SR

GRASA % 036
| FIBRA % 1.87 ¥
| CARBOHIDRATOS 62.9
[ CENIZAS % 205 )
[AUMEDAD % 8.46

ATENTAMENTE

‘r’%:% yQ‘
Dra- Gina Alvarez Rey: Dra. Fabidja Villa

LABQH A1 omOS

oRALSINA ALVAREZ

Nota: El informe solo a N as sometidal a ensayo

das en ¢l lab

ANALISIS DE LA

NOTAS Categoria del diagrama ESCUELA SUPERIOR CARACTEI?IZACION
POLITECNICA DE FISICOQUIMICA DE
CHIMBORAZO LA HARINA DE
Certificado Por eliminar VAINA DE
Por Aprobar  Para informar FACULTAD DE CIENCIAS
Aprobado Por calificar ESCUELA DE ING. QUIMICA GUARANGO .

Lamina | Escala Fecha

Diana Sofia Cortez.




ANEXO 11

CUADRO DE CARACTERIZACION FISICOQUIMICA DE LOS FRUTOS (VAINA'Y
SEMILLA) DEL PERU.

CARACTERISTICAS FISICAS DE LOS FRUTOS

PESO DIAMETRO LARGO ESPESOR COLOR
1,0a2,5g9g2,0a25cm8,0a10,00,5a 0,8 Naranja rojizo

CARACTERIZACION QUIMICA DE LA HARINA

HUMEDAD PROTEINAS  CENIZAS
0% 7,17% 6,24%

FIBRABRUTA  EXTRACTO ETEREO ~ CARBOHIDRATOS
5,30% 2,01% 67,58%

CUADRO DE

NOTAS

Categoria del diagrama

Por eliminar
Para informar
Por calificar

Certificado
Por Aprobar
Aprobado

ESCUELA SUPERIOR
POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE ING. QUIMICA

Diana Sofia Cortez.

CARACTERIZACION
FISICOQUIMICA DE
LOS FRUTOS (VAINA
Y SEMILLA) DEL
PERU.

Lamina | Escala Fecha




ANEXO Il

ANALISIS CUALITATIVOS DE TANINOS: DENSIDAD

NOTAS

Categoria del diagrama

Certificado Por eliminar
Por Aprobar  Para informar
Aprobado Por calificar

ESCUELA SUPERIOR
POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE ING. QUIMICA

Diana Soffa Cortez.

RESULTADOS DE
ANALISIS
CUALITATIVOS DE
TANINOS.

Lamina

Escala

Fecha




ANEXO IV

ANALISIS CUALITATIVOS DE TANINOS: INDICE DE REFRACCION.

NOTAS

Categoria del diagrama

Certificado Por eliminar
Por Aprobar  Para informar
Aprobado Por calificar

ESCUELA SUPERIOR
POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE ING. QUIMICA

Diana Sofia Cortez.

RESULTADOS DE

ANALISIS

CUALITATIVOS DE

TANINOS.

Lamina

Escala

Fecha




ANEXO V

ANALISIS CUALITATIVOS DE TANINOS: pH

D ImIHANNN pH 211
instiuments Microprocessor pH Meter

NOTAS

Categoria del diagrama

Certificado Por eliminar
Por Aprobar  Para informar
Aprobado Por calificar

ESCUELA SUPERIOR
POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE ING. QUIMICA

Diana Sofia Cortez.

RESULTADOS DE

ANALISIS

CUALITATIVOS DE

TANINOS.

Lamina

Escala

Fecha




ANEXO VI

ANALISIS CUALITATIVOS DE TANINOS: SOLUBILIDAD

NOTAS

Categoria del diagrama

Certificado Por eliminar
Por Aprobar  Para informar
Aprobado Por calificar

ESCUELA SUPERIOR
POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE ING. QUIMICA

Diana Soffa Cortez.

RESULTADOS DE
ANALISIS
CUALITATIVOS DE
TANINOS.

Lamina

Escala

Fecha




PRUEBAS COLORIMETRICAS.

ANEXO VII

NOTAS

Categoria del diagrama

Certificado
Por Aprobar
Aprobado

Por eliminar
Para informar
Por calificar

ESCUELA SUPERIOR
POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE ING. QUIMICA

Diana Soffa Cortez.

RESULTADOS DE
PRUEBAS
COLORIMETRICAS
DE LA HARINA DE
VAINA DE
GUARANGO Y DEL
EXTRACTO TANICO.

Lamina

Escala

Fecha




ANEXO V111

ANALISIS CUANTITATIVO DE TANINOS.

NOTAS

Categoria del diagrama

Certificado Por eliminar
Por Aprobar  Para informar
Aprobado Por calificar

ESCUELA DE ING. QUIMICA

ESCUELA SUPERIOR
POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE CIENCIAS

ANALISIS
CUANTITATIVOS
DE TANINOS.

Lamina

Escala

Fecha

Diana Sofia Cortez.




ANEXO IX

ANALISIS CUANTITATIVOS DEL EXTRACTO GALICO.

RESULTADOS DE

NOTAS Categoria del diagrama ESCUELA SUPERIOR ANALISIS
POLITECNICA DE CUANTITATIVOS
CHIMBORAZO DEL EXTRACTO

Certificado Por eliminar GALICO.

Por Aprobar  Para informar FACULTAD DE CIENCIAS
Aprobado Por calificar ESCUELA DE ING. QUIMICA

Lamina | Escala | Fecha

Diana Sofia Cortez.




ANEXO X

TIEMPO DE HIDROLISIS.

“E. GALICO

GH =100% (20 h)

fo4n
|_.'.1|_.'__
A I L ]
[
IIlI|IIIIIIIII|Il|||IIIl|IlII|IIIl|IIII|lIII|IIII
000 1000 2000 3000 4000 5000 60.00 70.00 80.00 90.00 100.00
Minutes
TIEMPO DE
NOTAS Categoria del diagrama ESCUELA SUPERIOR HIDROLISIS.

Certificado Por eliminar
Por Aprobar  Para informar
Aprobado Por calificar

POLITECNICA DE
CHIMBORAZO

FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE ING. QUIMICA

Diana Sofia Cortez.

Lamina | Escala | Fecha




ANEXO XI

ANALISIS CUALITATIVOS DEL EXTRACTO GALICO.

NOTAS

Categoria del diagrama ESCUELA SUPERIOR
POLITECNICA DE
CHIMBORAZO
Certificado Por eliminar
Por Aprobar  Para informar FACULTAD DE CIENCIAS
Aprobado Por calificar ESCUELA DE ING. QUIMICA

Diana Sofia Cortez.

RESULTADOS DE
ANALISIS
CUALITATIVOS
DEL EXTRACTO
GALICO.

Lamina | Escala | Fecha







