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HONORABLE TRIBUNAL EXAMINADOR

Cumpliendo con los preceptos que establece la ley de la Universidad de San
Carlos de Guatemala, presento a su consideracion mi trabajo de graduacion
titulado:

CONTENIDO DE TANINOS PRESENTES EN LA CORTEZA DE
PINO PALO BLANCO (pinus maximinoi H.E. Moore), EN FUNCION
DE DOS ETAPAS DE CRECIMIENTO,

tema que me fuera asignado por la Direccién de la Escuela de Ingenieria
Quimica, en enero de 2007.
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Karen Cecilia Gonzalez Hidalgo



CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA
FACULTAD DE INGENIERIA
UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

Ne 13160

Guatemala 05 de febrero de 2,010.

Ing. Williams Guillermo Alvarez Mejia
Director de la escuela de Ingenieria Quimica
Facultad de Ingenieria

Universidad de San Carlos de Guatemala

Ingeniero Alvarez Mejia:

Con un cordial saludo me dirijo a usted para informarle que he
asesorado y aprobado el informe final de trabajo de graduacion titulado:
CONTENIDO DE TANINOS PRESENTES EN LA CORTEZA DE PINO PALO
BLANCO {(pinus maximinoi H.E. Moore), EN FUNCION DE DOS ETAPAS
DE CRECIMIENTO, elaborado por la estudiante de Ingenieria Quimica Karen
Cecilia Gonzalez Hidalgo con nimero de carné: 1998-11798.

Considero que el informe final de trabajo de graduacion desarrollado por
la estudiante Gonzalez Hidalgo, satisface los requisitos exigidos; por lo que
solicito se sirva remitirlo para su respectiva revision.

Agradeciendo la atencién a la presente.

Atentamente,

Facultad de Ingenieria

Colegiada 433
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UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Guatemala, 22 de junio de 2010
Ref.EIQ.TG.73.2010

Ingeniero

Williams Guillermo Alvarez Mejia
DIRECTOR

Escuela de Ingenieria Quimica
Facultad de Ingenieria

Presente.

Estimado Ingeniero Alvarez:

Como consta en el Acta TG-026-10-B-IF le informo que reunidos los Miembros del
Tribunal nombrado por la Escuela de Ingenieria Quimica, se practic la revision
del informe final del trabajo de graduacién, para optar al titulo de INGENIERA
QUIMICA a la estudiante universitaria KAREN CECILIA GONZALEZ HIDALGO,
identificada con carné No. 1998-11798, titulado: CONTENIDO DE TANINOS
PRESENTES EN LA CORTEZA DE PINO PALO BLANCO (pinus maximinoi
H.E. Moore), EN FUNCION DE DOS ETAPAS DE CRECIMIENTO, el cual ha sido
asesorado por la Ingeniera Quimica Telma Maricela Cano Morales.

Habiendo encontrado el referido informe final satisfactorio, se procede a
recomendarle autorice a la estudiante Gonzalez Hidalgo, proceder con los
tramites requeridos de acuerdo a normas y procedimientos establecidos por la
Facultad para su autorizacion e impresion.

I#- ’
ﬂg’w / ESCUELA DE

\ ﬁ _ INGENIERIA OUIMICA
I' i

Del trabajo de graduacion

C.c.: archivo

PROGRAMA DE INGENIERIA
QUIMICA ACREDITADC POR
Agencia Centroamericana de Acreditacionde

/27" FORMANDO INGENIEROS QUIMICOS EN GUATEMALA s & At ca) s el
4 Periode 2009 . 2012




UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE. GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA.

Ref.EIQ.TG.095.2010

El Director de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Universidad de San
Carlos de Guatemala, luego de conocer el dictamen del Asesor v de los
Miembros del Tribunal nombrado por la Escuela de Ingenierfia Quimica
para revisar el Informe del Trabajo de Graduacion de la estudionte KAREN
CECILIA GONZALEZ HIDALGO fitulado: “CONTENIDO DE TANINOS PRESENTES
EN LA CORTEZA DE PINO PALO BLANCO (pinus maximinoi H.E. Moore), EN
FUNCION DE DOS ETAPAS DE CRECIMIENTO". Procede a la autorizacion del

mismo, ya gue redne rigor, coherencia y calidad requeridos.

Ing. Williams Guillermo Alaugz Mejia
DIRECTO

Escuela de Ingasis
<)
A,

Guatemala, octubre de 2010
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Universidad de San Carlos
de Guatemala

Facultad de Ingenieria
Decanato

DTG. 307.2010

El Decano de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, luego de conocer la aprobacién por parte del Director de la Escuela de
Ingenieria Quimica, al trabajo de graduacién titulado: CONTENIDO DE
TANINOS PRESENTES EN LA CORTEZA DE PINO PALO BLANCO (pinus maximinoi
H.E. Moore), EN FUNCION DE DOS ETAPAS DE CRECIMIENTO, presentado por la
estudiante universitaria’ Karen Cecilia Gonzalez Hidalgo, autoriza la impresion
del mismo.

IMPRIMASE:

Ing. Murphy @lympo Paiz Recinos

Guatemala, 8 de octubre de 2010.

FACULTAD DE INGENIERIA

/gdech

Escuelas: Ingenieria Civil, Ingenieria Mecdnica Industrial, Ingenieria Quimica, Ingenieria Mecanica Eléctrica, - Escuela de Ciencias, Regional de Ingenieria Sanitaria y Recursos Hidraulicos (ERIS). Post-Gr
Maestria en Sistemas Mencion Ingenieria Vial. Carreras: Ingenieria Mecanica, Ingenieria Electronica, Ingenieria en Ciencias y Sistemmas. Licenciatura en Matematica. Licenciatura en Fisica. Centre
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Agalla

Antisepsia

Astringente

Colageno

Curtiente

Extraccion

Extracto

Fungicida

Fuste

GLOSARIO

Tumor con aspecto variado (esférico, haces de filamentos, etc.)

gue presentan algunas plantas al ser picadas por insectos.

Método que consiste en combatir o prevenir las enfermedades

infecciosas, destruyendo los microbios que las causan.

Propiedad que seca la piel y las mucosas.

Molécula que compone el corium o dermis, se compone de

moléculas plipeptidicas torcidas entrelazadas en forma coloidal.
Producto preparado por extraccion acuosa de materiales
tanicos, seguido por la concentracion de las soluciones, ya sea

como un extracto liquido o un extracto solido.

Método de separaciéon que puede ser liquido — liquido y/o sélido

— liquido.

Operacidon que consiste en separar particulas sélidas de una

liquida por medios mecanicos.

Producto quimico que destruye los hongos.

Parte aérea de las plantas, generalmente cilindrica y de

naturaleza xilematica o lefilosa que sostiene a las ramas, hojas,
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Ignicion

Lixiviacion

Maceracion

Suber

Tanino

flores y frutos. Parte comercialmente aprovechable del eje
principal del arbol.

Estado de un cuerpo que arde o esta incandescente.

Operacién mediante la cual, haciendo que un liquido atraviese
una sustancia pulverizada, se logra extraer de ésta todos los

componentes que sean solubles en dicho liquido.

Operacién que consiste en sumergir un sélido vegetal en un

liquido para extraer de él sus partes solubles.

Tejido secundario que constituye la exodermis de las plantas

gue crecen en grosor.

Compuestos polifenélicos que abundan en las plantas. De
composicién quimica variable, se oxidan al contacto con el aire,
inodoro y de sabor agrio; soluble en agua, alcohol y acetona;
reaccionan con el cloruro férrico y otras sales. Se usan
industrialmente por sus propiedades curtientes en la industria

del cuero, tintas, medicina, etc.
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RESUMEN

Por medio de extracciones sucesivas, utilizando como solvente una
solucion acuosa de bisulfito de sodio al 2%, se determiné el porcentaje de
taninos que se encuentra presente en el extracto tanico contenido en la especie
gue se sometié a estudio: pinus maximinoi (Pinus maximinoi H.E. Moore) a
partir de la comparacion entre especies jovenes y especies adultas de este tipo

de pino.

Para llevar a cabo el procedimiento de extraccién se utilizaron 10 gramos
de corteza molida y tamizada, la cual se obtuvo de los &rboles jovenes y
adultos, que fueron seleccionados, de seis a diez afios para los arboles jovenes
y de 50 a 60 afios para los arboles adultos, para determinar en cual de estas
dos clasificaciones se encontr0 mas contenido de extracto ténico para la

especie seleccionada, que fue motivo de este estudio.

Por medio de pruebas cualitativas se determiné la presencia de taninos
en la especie, utilizando cloruro férrico y acetato de plomo, para analizar si se
obtiene resultados positivos para acreditar la presencia de los mismos en
hidrolizables o condensados. Se determind en qué porcentaje se encuentran los
taninos en la especie seleccionada y en cual de las dos clasificaciones
establecidas se encuentra en mayor contenido para determinar si la edad de los
arboles marcan diferencia en el porcentaje de taninos que se encuentren en la

corteza y cudles son los factores que influyen en este proceso.

Se tuvo, como resultados en la especie adulta un rendimiento acumulado

de 86.1% y 59.7% de rendimiento acumulado para la especie joven. Luego, se
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identifico la presencia de taninos en las muestras por medio de cromatografia
liguida de alta presion (HPLC), a partir de procesos fisicos de separacion
basado en la distribucion de los componentes de una mezcla de dos fases
inmiscibles, una fija o estacionaria y otra movil, para promover el estudio de
identificacion de los taninos, por medio de otros procesos fisicoquimicos para
ampliar la informacion de este proceso de extraccion, identificacion y

cuantificacién en la corteza de Pinus maximinoi.
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OBJETIVOS

General

Determinar el contenido de extracto tanico e identificar el menor
rendimiento por medio de la extraccion con bisulfito de sodio al 2%, entre dos
categorias establecidas: arboles jovenes y arboles adultos (Pinus maximinoi H.

E. Moore.), mediante técnica de cromatografia liquida de alta presion HPLC.

Especificos

1. Realizar el extracto tanico mediante maceraciones dindmicas con
extracciones sucesivas acuosas, con coadyuvante alcalino para las dos

cortezas referentes, a una temperatura adecuada.

2. Determinar el contenido de taninos en el extracto tanico por el método de

tara en vaina.

3. Monitorear la evolucién de la extraccion tanica, mediante deteccion por

cromatografia liquida de alta presion.

4. ldentificar la presencia de taninos utilizando el método fisico de
separacion normalizado con base en la norma USP 24 inciso D,

establecido en la farmacopea estadounidense.

5. Evaluar mediante técnica estadistica de anélisis de varianza si existe

diferencia significativa en los extractos obtenidos.
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HIPOTESIS

El contenido de extracto tanico es posible determinar en arboles jovenes
y en los arboles adultos del pino maximinoi (Pinus maximinoi H.E. Moore)

cuando se realiza lixiviacion dindmica a nivel de laboratorio.

Hipotesis estadistica
= Hipdtesis nula: (Ho)

No existe diferencia significativa entre el porcentaje de extracto tanico en
los arboles jovenes y arboles adultos del mismo.

W= 2

= Hipbtesis alternativa: (Ha)

Si existe diferencia significativa entre el porcentaje de extracto tanico en
los arboles jovenes y arboles adultos del mismo.

M1# M2
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INTRODUCCION

En Guatemala, la principal distribucion natural del Pinus maximinoi H.E.
Moore se encuentra en Alta Verapaz, El Quiché y en sitios con suelos fértiles,
precipitacion abundante y clima sub-tropical. Su distribuciébn en Guatemala en
bastante amplia. Es de secado rapido al aire libre, requiriendo buena
ventilacion. La madera es susceptible al ataque de hongos e insectos, es decir,

es de baja resistencia.

Esta madera es facil de trabajar con herramientas manuales y de
carpinteria en general. Los arboles tienen hasta 48 metros de altura, con
didmetro de hasta un metro. La corteza de los arboles jévenes es lisa, de color
gris. Mientras que los arboles adultos tienen la corteza gruesa surcada
longitudinalmente, aspera y tosca, de color café — grisaceo, ramillas fragiles con
largos entrenudos moreno rojizos o amarillentos, lustrosas, las huellas de las
bracteas poco marcadas y especiadas. Hojas en grupos de cinco de 16-28 cm.

de largo, muy delgadas, colgantes, de color verde claro, brillantes.

Debido a sus caracteristicas morfolégicas, a simple vista se puede
apreciar un alto contenido de taninos debido a la coloracién de la corteza de
esta especie al estar ya molida y con mayor concentracion en los arboles

adultos.

Los taninos antiguamente utilizados como colorantes de pieles y

alimentos, son el resultado de la combinacion de un fenol y un azlcar.
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Tienen gusto amargo y se acumulan en las raices, corteza y en menor
grado en las hojas. En las pieles, 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 transforme en cuero.

Se realizd la extraccion del extracto ténico de la especie de pino
maximinoi por medio de extracciones sucesivas con bisulfito de sodio al 2%,
para posteriormente cuantificar y determinar su rendimiento presente en la
especie en estudio en funcion de las dos etapas de crecimiento: adulta y joven.
Luego, el extracto tanico se sometié a diversos procesos fisicoquimicos por
medio de cromatografia liquida de alta presion HPLC para identificar los taninos

presentes en la especie de pino palo blanco (Pinus maximinoi H.E. Moore).
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1. ANTECEDENTES

En Guatemala la industria de la madera utiliza anualmente grandes
cantidades de madera de diferentes especies de arboles y pinos, para la
elaboracion de diversos productos, tales como: muebles, acabados de

interiores, construccion de viviendas, lefia, empaques, etc.

Es por ello que se estan realizando actualmente en el Centro de
Investigaciones de la Facultad de Ingenieria, Universidad de San Carlos de
Guatemala, diversos estudios para la utilizacion de la corteza de la madera, ya
gque es material de desecho y se obtiene en los aserraderos en grandes
cantidades, debido a que de la corteza de la madera se puede extraer un
componente quimico llamado tanino, que en la industria de la teneria es
utilizado para el curtimiento de pieles, ya que la fuente de taninos, al ser
macerada en agua, da un principio astringente que forma con las pieles un
cuerpo imputrescible. Esto se debe a que los taninos reaccionan con las
proteinas precipitando la albumina, la gelatina, sales metélicas y los alcalis
vegetales de sus soluciones, distribuyéndose en forma uniforme por todas las
uniones peptidicas. Lograndose la transformacion de la piel en cuero, que toma
un color caracteristico dependiendo del agente curtiente utilizado, ya que lo

dejan inmune al ataque de bacterias, hongos, etc.

La técnica de curtido de pieles es conocida desde 1000 afios a. c., pero
no es hasta el periodo 1790-1800, en Francia, cuando se aislan y descubren
los quimicos bases para curtir pieles. Los taninos son acidos muy astringentes,

propiedad que los ha identificado como ingredientes en la medicina tradicional;



también se utilizan en la preparacion de alimentos, en la maduracion de frutas,

como ingredientes de bebidas como el té, cocoa y el vino tinto.

Los antecedentes que se tienen actualmente sobre la obtencién de

extracto tanico a partir de ciertas especies forestales, son las siguientes:

1. Extraccion de taninos a partir del Divi — divi; segun SPECH, 1989.

2. Extraccion y caracterizacion de taninos en corteza de tres especies
forestales cultivadas en Guatemala, Pino Ocote (Pinus oocarpa schiede),
Encino Negro (Quercus bracchistachis benth) y Aliso Comun (agnus
jorulensis hbk). Una alternativa de desarrollo agroindustrial para el uso
de taninos naturales, segun proyecto DIGI, Centro de Investigaciones,
Facultad de Ingenieria, 2002.

3. Comparacion de rendimientos de los métodos de extraccion de taninos
(acido pinutanico) a partir de la corteza del pino Caribe (Pinus caribae) a

nivel de laboratorio; segun Suchini Leytan, 2002.

4. Recuperacion de taninos a partir de la corteza de encino (Quercus
conspersa benth), por medio de dos métodos de extraccion a nivel planta

piloto. Segun, Maria Lemus Lucas, 1992.

5. Determinacion del contenido tanico de la corteza de pino de cumbre
(Pinus rudis E.) y pino triste (Pinus pseudostrobus L.) mediante
extracciones alcalinas con sulfito de sodio, a nivel laboratorio. Segun,

Mary Patricia Orozco Escobar.



2. MARCO TEORICO

2.1 Taninos

2.1.1 Definicion

Los taninos son compuestos fendlicos que abundan en muchas plantas y
frutos. Son hidrosolubles. Su composicion quimica es variable pero poseen una
caracteristica comun, la de ser astringentes y coagular los alcaloides, albuminas
y metales pesados. Son polvos amorfos de color amarillento, aspecto grasiento,
poco denso, solubles en agua y alcohol e insolubles en éter, benceno y
cloroformo; cuando se calientan a 210 °C se descomponen produciendo diéxido

de carbono y pirogalol.

Es indudable la importancia que los taninos vegetales han adquirido a
través de los afios, conforme se ha profundizado su conocimiento y encontrado

aplicaciones tan variadas.

Quizas la aplicacibn mas antigua es en la industria del cuero, para el
proceso del curtido, aprovechando su capacidad de precipitar proteinas; ésta
propiedad fue también aplicada en los tejidos vivos, constituyendo la base para
sSu accion terapéutica, empleandolos en medicina en tratamientos del tracto
gastrointestinal y para las escoriaciones y quemaduras de la piel. En este ultimo
caso, las proteinas forman una capa protectora antiséptica bajo la cual se

regeneran los tejidos. También se prescriben como astringentes.



Externamente, los preparados a base de drogas ricas en taninos, como
las decocciones, se emplean para detener pequefias hemorragias locales, en
inflamaciones de la cavidad bucal, catarros, bronquitis, quemaduras,
hemorroides, etc. Internamente, son Uutiles contra la diarrea, enfriamiento
intestinal, afecciones vesiculares, y como contraveneno en caso de intoxicacion

por alcaloides vegetales.

En los ultimos afios, en los que ha sido posible el aislamiento y
determinacion estructural de muchos de estos taninos, ha aumentado la
investigacion de sus actividades biologicas en base a las diferencias
estructurales presentes. Dichas actividades, algunas de las cuales se
mencionaran mas adelante, dependen en muchos casos de los tipos de taninos
y concentraciones empleadas; esto indica la necesidad de su identificacion de
andlisis estructural, como paso previo a la investigacion de sus posibles

aplicaciones.

Los taninos son una mezcla variable y compleja de compuestos
quimicos, de sabor amargo y astringente, pero en general son ésteres de una
azucar con un numero variable de acidos fendlicos. El azicar es generalmente
glucosa y el acido fendlico es acido gélico o acido hexahidroxifenoico. Uno de
los componentes mas comunes de los taninos es el pentagaloilglucosa. A estas
mezclas de ésteres fendlicos se les conoce como acido tanico. Los taninos son
sustancias que se producen en diversas partes de las plantas, tales como:
corteza, frutos, hojas, raices y semillas; a pesar de tener un origen comun, la
especificidad de las plantas le da a los taninos diferencias en color, calidad y

concentracion.

Los taninos tienen la propiedad de formar complejos con macromoléculas,

particularmente con las proteinas; asi forman enlaces colocandose entre las
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fibras de colageno de la piel de los animales, por lo que se usan para curtir la
piel, dandole flexibilidad y resistencia. Esta propiedad explica también su
astringencia, al precipitar las glicoproteinas contenidas en la saliva, haciendo

que ella pierda su poder lubricante.

El tanino es un compuesto que se oxida al contacto con el aire, es
inodoro y de sabor agrio, soluble en agua, alcohol y acetona; reacciona con el
cloruro férrico y otras sales; es combustible con un punto de inflamacién de 199
°C, una temperatura de auto ignicién de 528.5 °C; poco téxico por ingestion o

inhalacion.

Desde el punto de vista biolégico los taninos son sustancias complejas
producidas por las especies vegetales que cumplen funciones antisépticas o de

conservacion.

Los taninos son polimeros polifenélicos producidos en las plantas como
compuestos secundarios y que tienen la habilidad de formar complejos con
proteinas, polisacaridos, acidos nucleidos, esteroides, alcaloides y saponinas
desempefiando en las plantas una accién defensiva frente a los insectos. Son
astringentes (precipitan las proteinas) y curten la piel. Quimicamente, se
diferencian los taninos hidrolizables o hidrosolubles (pirogélicos: se hidrolizan
en acidos fendlicos y azucares) y los taninos condensados no hidrosolubles
(taninos catéquicos y los leucoantocianos; son polimeros muy dificiles de

hidrolizar; los mas ampliamente distribuidos en las plantas).

Ademas, son un grupo de sustancias complejas que estan ampliamente
distribuidas en el reino vegetal, en casi todas las familias. Los taninos se
presentan en especies de familias vegetales de todo el mundo, se han

identificado aproximadamente 500 especies de plantas que contienen varias



cantidades de taninos, entre las principales familias botanicas con importancia
en la obtencién de taninos se pueden citar a las siguientes: Leguminosae,
Rosaceae, Polygonaceae, Fgaceae, Rhyzophoraceae y Myrtaceae. Algunos
géneros como las acacias (Acacia spp.), los encinos (Quercus spp.) y algunos
pinos (Pinus spp.) que habitan bosques de pino-encino o zonas de transicion

son importantes en la produccion de estos productos.

Pueden encontrarse en todos los érganos o partes de la planta: tallos,
madera, hojas, semillas y cupulas, pero con particular abundancia en las
excreciones patolégicas provocadas por ciertos insectos, conocidas
comunmente con el nombre de agallas; cuando se presentan en cantidades
considerables, suelen localizarse en determinadas partes, como las hojas,
frutos, corteza o tallos. Es comun que en las plantas herbaceas se presenten
localizados en una cantidad considerable en las raices disminuyendo mucho la
concentracion cuando se trata de plantas anuales. En las plantas lefiosas, tanto

la localizacibn como la abundancia son variadas.

Los taninos hidrolizables son los que mayor interés toxicoldgico
encierran. Entre los &cidos fendlicos mas frecuentes en su composicion
destacan el acido galico, tanico, cafeico, hexohidrofénico y elagico. El ganado
vacuno tolera plantas con taninos como el Sorghum halepense (L.) Pers. en
cantidades de 500 gr./cabeza y dia, pero mayores cantidades provocan
gastroenteritis, glomerulonefritis, edema en el aparato digestivo con mucosas
congestionadas y hemorragicas, aumento del tamafio de los rifiones, presencia
de sangre hemolitica y edema en pulmdn, disminucion de las proteinas,
aumento del nitrogeno uréico, creatinina, potasio y fosforo. La mortalidad
alcanza el 80%, los équidos manifiestan en intoxicaciones cronicas, ictericia y

anemia hemolitica. Los taninos se consideran sustancias hemoglobinizantes.
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Los pollos manifiestan anormalidades en las patas, el diagnostico se
realiza por los sintomas y lesiones, determinando en orina las concentraciones

de acido cafeico y pirogalol y determinando taninos en dieta.

2.1.2 Caracteristicas

Las caracteristicas que presentan son las siguientes:

o Compuestos quimicos no cristalizables cuyas soluciones acuosas son
coloidales, de reaccion acida y sabor astringente.

« Precipitan con gelatina, albumina y alcaloides en solucion.

o Con sales férricas dan coloraciones negro azuladas o verdosas.

« Producen un color rojo intenso con ferrocianuro de potasio y amoniaco.

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

denominada astringencia, fue mencionada anteriormente.

Figura 1. Reaccion con sal férrica
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2.1.3 Clasificacion

Dado que estos compuestos se han investigado durante mas de 100
anos, se disefaron 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, con las

siguientes caracteristicas.

2.1.3.1 Taninos hidrolizables o pirogalicos

Son ésteres facilmente hidrolizables formados por una molécula de
azucar (en general glucosa) unida a un numero variable de moléculas de acidos
fenolicos (acido gélico o su dimero, el 4cido elagico). Son comunes de observar
en plantas Dicotiledéneas. Cuando se destilan en seco producen pirogalol.

e Se hidrolizan con facilidad por la accion de los acidos, bases o enzimas,
en un azucar, un polialcohol y un acido fenol carboxilico. Dependiendo
del tipo de acido que produce por la reaccién, se subdividen en:
galotaninos (acido galico) y elagitaninos (acido elagico o dilactona
estable del &cido hexahidroxidifénico)

e Los nucleos bencénicos estan unidos por medio de atomos de oxigeno

« Dan coloracion azul con FeCls.

e No precipitan con soluciones de bromo.
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Figura 2. Estructura de acido galico y acido elagico
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Fuente: http://taninos.tripod.com

Estos taninos se hidrolizan con facilidad, tanto por acidos y alcalis como
por via enzimatica, y son generalmente de formacion patolégica. Se localizan
en algunas Dicotiledoneas, especialmente en Fagaceae, Anarcardiaceae y
Leguminosae. Se encuentran en este tipo los taninos galicos, esteres de un

poliol, generalmente de la glucosa con varias moléculas de acido galico.

2.1.3.2 Taninos condensados y su concentracion en las plantas

Los taninos son compuestos fendlicos secundarios de elevado peso
molecular (500 a > 20000) presentes en la naturaleza, que se encuentran
frecuentemente en frutas, arboles, en forrajeras templadas principalmente
leguminosas, y otras especies como sorgo y maiz, utilizadas comunmente en la

alimentacion del ganado.

En la naturaleza pueden encontrarse dos tipos de taninos: condensados

(TC) e hidrolizables (TH), segun su estructura quimica. Los TC son polimeros



flavonoides, que pueden ser oxidativamente degradados en &cido a
antocianidinas. Los TH son polimeros de acido gdalico o &cido
hexahidroxidifendlico, ésteres de glucosa y otros polifenoles. Las principales
diferencias estructurales existentes entre los TC y TH afectarian la actividad de
los taninos. Los principales efectos estarian dados por la interaccion con la
proteina por parte de los TC no asi con los TH, estos ultimos son rapidamente
degradados en grupos fenolicos mas pequefos, incapaces de reaccionar con

las proteinas del medio.

Los TC o proantocianidinas son polimeros de flavonas que se encuentran
presentes en los tallos, las hojas e inflorescencias de diversas especies
forrajeras. Este grupo de taninos interactian con las proteinas formando
complejos. En general, esta interaccion es muy selectiva teniendo especial
afinidad por aquellas de cadenas mas largas y con prolinas ricas en proteinas.
Producto de esta interaccidon las proteinas precipitan a un pH cercano a su
punto isoeléctrico. La facilidad de los TC de formar esos complejos es el
aspecto mas importante en sus efectos nutricionales y toxicologicos. La
proteina no es degradada en el rumen, pero esta disponible para la digestién en
el abomaso e intestino delgado. En un rango de pH de entre 5y 7.5 en el
rumen, la proteina permanece unida a los taninos, pero a pH bajos (pH < 3.5) la

proteina es liberada.

Los taninos condensados se encuentran principalmente en plantas
dicotiled6neas, las plantas herbaceas tienen a menudo TC en las semillas, por
ejemplo alfalfa, semillas de algoddn, porotos y en los pétalos de las flores. Las
especies templadas contienen los TC en el follaje como el género Lotus y la

especie Sulla (Hedysarium coronarium).
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La cantidad y el tipo de taninos sintetizados por las plantas varian
considerablemente dependiendo entre otras cosas de la especie, el cultivar,
tejido, el estado de desarrollo y las condiciones ambientales. Por lo tanto, el
estudio de los efectos nutricionales de los taninos en los animales requiere de la
cuantificacion de los mismos para cada dieta en particular, de la estructura

quimica y de la fisiologia del animal en estudio.

Los TC conocidos como no hidrolizables y el tratamiento con calor y
acidos minerales originan polimeros de alto peso molecular (flobafenos). Este
tipo de tanino se produce en el metabolismo normal de los vegetales, por lo que
se consideran fisiolégicos y se encuentran ampliamente repartidos en el reino

vegetal.

Quimicamente, se forman por condensacion de catequinas o catecoles
(flavanoles) con uniones directas C — C entre las moléculas, generalmente entre
4-8 o0 en 4-6 y no contienen azlucares en su estructura. Biogenéticamente,
proceden del metabolismo de los flavonoides, se forman a partir de una
flavanona por hidrofilacio en el C-3.

2.2 Composicion quimica de la corteza de pino

La composicién quimica de la corteza es muy compleja, existe un gran
namero de diferentes tipos de compuestos quimicos en la corteza, los mismos,
son una fuente inagotable de productos naturales biolégicamente activos,
muchos de los cuales han constituido el modelo para la formulacion de
farmacos, venenos e insecticidas. A pesar de ello, desde el punto de vista

econdémico, el aislamiento, separacion y purificacion de los compuestos
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quimicos se hace inviable por los altos costos en los que se incurren para

realizar estas operaciones.

La composicidon quimica de la corteza depende de muchos factores, tales
como: localizacion, edad, condiciones de crecimiento del &rbol y los métodos de

obtencién de las muestras.

Quimicamente, la corteza difiere de la madera por la presencia de
polifenoles y suberina, asi como por la presencia de un menor porcentaje de
polisacaridos y un porcentaje mas alto de extractivos. El contenido mineral de la

corteza es también mucho mas alto que en la madera.

La corteza libre de extractivos contiene carbohidratos, suberina, acidos
fendlicos, pequefias cantidades de lignina y materiales inorganicos. Una gran
proporcion de la corteza esta constituida por polifenoles y puede presentar
grandes variaciones dependientes de factores como especie, edad, condiciones

de crecimiento y otros.

El término polifenol se refiere a un gran numero de compuestos
relacionados entre si, derivados principalmente de flavenos. Los mas comunes

en la corteza pertenecen a dos grupos de polimeros: los flavonoides y la lignina.

Los flavonoides de acuerdo con su solubilidad o tamafio molecular

pueden clasificarse en:

1. Proantocianidinas: grandes flavonoides dimeros y trimeros, solubles en
acetato de etilo.
2. Taninos condensados: polimeros solubles en mezcla acetona-agua.

3. Polimeros fendlicos acidos (solubles solo en alcali diluido).
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En su composicion quimica, los tres grupos poseen caracter de
poliflavonoides, presentando mondmeros con estructuras similares a las
catequinas. Respecto a la lignina, en general, los porcentajes reportados para la
misma son realmente mezclas de lignina y poliflavonoides, ambos polimeros

fendlicos de alto peso molécular.

2.3 Curtientes vegetales

La obtencion continua de curtientes vegetales comprende cinco fases

béasicas a saber:

« Molienda

o Extraccion

o Filtrado

o Decoloracion

o Evaporacion

2.3.1 Molienda

Las partes vegetales se machacan en molinos hasta la obtencién de

virutas o astillas de pequefias dimensiones, en el caso de la madera se utilizan

magquinas desmenuzadoras.

2.3.2 Extraccion

Los procedimientos son de tipo rural e industrial.
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2.3.2.1 Procedimientos rurales

Las pilas de curticion son cubas o barriles de madera, aunque también se

emplean ollas grandes de barro cocido, con la siguiente secuela de operacion:

= Se llenan con el material triturado o machacado seis recipientes, el
primer dia se vierte agua en la primera vasija cubriendo el material.

= Segundo dia, el jugo producido en la primera vasija (A) se vacia en la
segunda (B), adicionar agua caliente sobre el material desintegrado en
la vasija (A), para su segunda lixiviacion.

= Tercer dia, el liquido de la vasija (B) se pasa a la tercera (C), la solucion
de la vasija (A) se vierte en la (B), enseguida se agrega agua en la
vasija (A). El proceso se repite durante siete dias, a razén de una vasija
por dia, al final el material de la primera vasija se habra lixiviado seis
veces; de tal manera que el contenido de la sexta vasija (F) presenta la
maxima concentracion. El séptimo dia el liquido se integra al depésito
de reserva.

= El material agotado de la primera vasija (A) se tira, después de haber
vertido su contenido en la vasija (B), se le agrega material triturado
nuevo y el liquido de la vasija (E), el cual fue previamente pasado por la
cuba de reposicion (E-ST). En la quinta vasija (E) se vierte el contenido
de la vasija (C), en la sexta (F) el de la cuarta (D) y en ésta la de la
segunda (B), a la que se le agrega agua.

= Durante el octavo dia, el liquido de la vasija (A) se pasa filtrado al
deposito de reserva y al material residual se le adiciona el jugo de la
quinta vasija (E); a la quinta (E) el de la tercera (C) y a éste se le agrega
agua. El liquido de la segunda (B) pasa a la cuarta vasija (D) y el

material residual se vacia a la sexta vasija (F).
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El proceso continua hasta el duodécimo dia, de tal manera que el décimo
tercer dia se estaran realizando las mismas actividades del séptimo dia.

En el proceso se observaran las siguientes reglas:

= El jugo curtiente no debe tener en ningln momento contacto con hierro
o0 con cal; los instrumentos de trabajo y recipientes empleados sélo
podran ser de madera, barro, cobre, latén o cesteria.

= El agua usada para la lixiviacion es la de lluvia o de rio, en general sera
blanda y limpia, de ser necesario hay que filtrarla.

= En la lixiviacion el material vegetal se cubrira completamente con el
agua para evitar la oxidacion.

= Nunca hay que utilizar agua hirviendo.

2.3.2.2 Procedimientos industriales

= Difusiéon en tanque abierto. Método adecuado para la extraccion de
jugos curtientes a partir de corteza, frutos y hojas; el material
desmenuzado se coloca en una serie de grandes depdsitos de madera
0 cobre con agua calentada con vapor. Los recipientes se llenan a
diferentes tiempos, en rotacion, de tal forma que se establezca una
contracorriente, en la que el agua nueva entre en contacto con el

material mas lixiviado.

El agua circula a contracorriente con los soélidos, de manera que

progresivamente se enriguece en el componente soluble de la sustancia

tratada, hasta que al final rebosa del primer compartimiento mas o

menos concentrada. De forma analoga la sustancia por lixiviar al

avanzar hacia el Ultimo compartimiento se pone en contacto con
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soluciones cada vez méas débiles y su contenido de compuestos

solubles va disminuyendo.

La temperatura del agua del depdsito que contiene el material nuevo
debe ser de 60 °C, aunque en algunas factorias se calienta hasta 82 °C;
para la extraccion de taninos de cortezas se recomienda conservar la
temperatura por debajo del punto de ebullicibn, pues al hervir se
propicia la precipitacion de compuestos insolubles con la consecuente

pérdida de taninos y el oscurecimiento del producto.

El proceso de difusion en tanque abierto tarda de tres a cuatro dias.

Colado. Recomendado para la obtencién de jugos curtientes de
cortezas y hojas; consiste en llenar un depésito con el material vegetal
desmenuzado y someterlo a vapor; a continuacion se rocia con agua
caliente y el liquido resultante se retira a través del fondo del depdsito.
En comparacion con el método de tanque abierto, el de colado se
completa en la mitad del tiempo.

Coccién. Método utilizado para extraer taninos de la madera; el
material se reduce a particulas pequefias en astilladoras parecidas a las
gue se emplean en la manufactura de pulpa para papel y combustible,

aunque con mayor desmenuzamiento.

El proceso consiste en hervir la madera en depdsitos dispuestos en
serie o bateria, un depadsito se llena con liquido casi saturado y en él se
sumerge la madera, se calienta hasta alcanzar la maxima concentracion
posible, se retira y el depdsito se llena con el liquido del depdsito

precedente; de tal manera que el liquido (licor) del primer depdsito pasa
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al segundo, de éste al tercero y asi sucesivamente hasta el depdsito
final. El tiempo de extraccion es de un dia.

Autoclave. El proceso utiliza temperaturas superiores al punto de
ebullicion del agua, en autoclaves de cobre que operan a presiones de
2 kg/cm? dispuestas en bateria de ocho unidades, cada una de las
cuales contiene 2.5m® de madera desmenuzada. Las autoclaves
modernas estan provistas de fondos caedizos operados por cilindros
hidraulicos que reducen el ciclo de descarga y carga a tres minutos. El
método es econdmico porque usa menos agua y el tiempo de difusiéon

es de sélo 45 minutos.

En los dos ultimos procedimientos, los residuos pueden emplearse en la
manufactura de papel, tableros aglomerados y combustible. Por otra
parte, el calentamiento induce la formaciébn de tanato de fierro
(compuesto insoluble de color rojo), por lo que en la ultima etapa se

agrega sulfito sédico o bisulfito sdédico y se mantienen en agua fria.

Contra corriente o sistema de lixiviacion. La sustancia a tratar se
introduce en el primer compartimiento, colocado en el extremo de
rebosamiento del tanque, el residuo de la lixiviacion se descarga en el
tltimo compartimiento, el disolvente se adiciona en éste y la solucion
concentrada que contiene el componente soluble sale por un vertedero
colocado en el primer compartimiento. El disolvente circula a
contracorriente de la sustancia tratada hasta que al final rebosa del

primer compartimiento en forma mas o menos concentrada.

El clasificador de plataformas mdultiples es el principal aparato

normalizado que aplica el principio de circulacion continua a
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contracorriente; consiste en una serie de dos o mas clasificadores
unidos e impulsados por un mismo mecanismo; utiliza un solo tanque
dividido en dos a seis compartimientos de lavado con sus

correspondientes plataformas de escurrimiento.

2.3.3 Filtrado

Los diferentes métodos de extraccion producen liquidos concentrados de
color muy oscuro con pequefias impurezas no tanicas, por lo que es
indispensable filtrarlos, hasta que se tornen trasllicidos; se usan filtros prensa
con lonas finas, las lonas se colocan sobre los marcos de los filtros y se inicia la
filtracibn mediante una bomba, conforme las lonas se tapan, se incrementa la
presion, por Ultimo se inyecta agua caliente para lavar los polvos que reciben el

nombre genérico de cachaza.

2.3.3.1 Decoloracion

Los liguidos concentrados vy filtrados que se reciben en los tanques de
almacenamiento son de color rojo moreno, por lo que se deben someter a un
proceso de evaporacion directa, o bien a un tratamiento quimico a base de

diéxido de azufre para decolorarlos.

La sulfitacion de los extractos tanicos se realiza mediante dos sistemas,
a saber: escalera, en el cual los liquidos van cayendo por gravedad y en sentido
contrario asciende la concentracion de SO, es equivalente al obsoleto proceso
de cascada. El otro sistema se lleva a cabo en una torre de 15 a 30 m de altura,

llena de piedras calizas y silicas entre las que desciende lentamente el liquido
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por sulfitar, y asciende también de forma lenta el SO,, mismo que es inyectado

en la torre a través de una pequefa regadera y una bomba a presion.

2.3.4 Evaporacion

Se realiza en tanques abiertos o cerrados y al vacio con calentamiento
directo o mediante vapor, en el caso de liquidos decolorados esta prohibido el
uso de tanques abiertos porque se emite a la atmdésfera CO,. Generalmente los
tanques se evaporan a sequedad, estan provistos de un agitador interior que de
manera constante raspa el fondo para evitar que el tanino se pegue. Si el
calentamiento es directo se favorece la carbonizacion del extracto. Con base

en el tipo de presentacién los taninos se clasifican de la siguiente manera:

2.3.4.1 Concentrados liquidos

Los cuales requieren de mayor evaporacion, son de consistencia
semejante al caramelo, para poder verterlos en sacos o cubas hasta quedar
como un producto amorfo con un contenido de humedad del 20%; también se

pasan por maquinas de presion para elaborar cubos de 2 a 3 cm. de arista.

2.3.4.2 Extracto en polvo

Se obtiene al concentrar hasta un 45% en vacio, a continuacion el
producto es secado al vacio para reducirlo a polvo con una humedad del 5%.
Las concentraciones mas comunes son las siguientes:

e Presentacion liquida 25 al 45% de tanino
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o Presentacion solida 45-65% de tanino
e Presentacién en polvo 55-70% de tanino

2.4 Procesos de lixiviacion

La lixiviacion es la solucion preferente de uno o mas componentes de
una mezcla solida por contacto con un disolvente liquido. Esta operacion
unitaria, una de las mas antiguas de la industria quimica, ha recibido muchos
nombres, segun la técnica mas o menos compleja utilizada para llevarla a cabo.
La colada se referia originalmente a la percolacion de liquido a través de un
lecho fijo de sdlido, pero en la actualidad se utiliza para describir la operacion
en forma general, sin importar la forma en que se realice. Lixiviacion se utiliza
con menos frecuencia como sinénimo para colada, aunque al principio se
referia especificamente a la colada de alcali a partir de cenizas de madera. El
término extracciébn también se emplea por lo comlUn para describir esta
operacion particular, aunque también se aplica a todas las operaciones de
separacion, que utiliza métodos de transferencia de masa o mecanicos. La
decoccion se refiere especificamente al uso del disolvente a su temperatura de
ebulliciobn. Cuando el material soluble esta sobre todo en la superficie de un
solido insoluble y simplemente se lava con el disolvente, la operacion algunas

veces recibe el nombre de elucion.

Tal vez las industrias metallrgicas son las que mas utilizan las
operaciones de lixiviacion. La mayoria de los minerales utiles se encuentran en
forma de mezclas, con grandes proporciones de componentes indeseables; por
eso, la lixiviacion del material valioso es un método de separacién que se aplica
con frecuencia. Por ejemplo, los materiales de cobre se disuelven

preferentemente a partir de algunos de sus materiales por lixiviacion con acido
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sulfarico o soluciones amoniacales, y el oro se separa de sus minerales con
ayuda de soluciones de cianuro de sodio. En forma similar, la lixiviacién juega
un papel importante en el procesamiento metalirgico de aluminio, cobalto,
magnesio, niquel y zinc. Muchos productos organicos naturales se separan de

sus estructuras originales mediante lixiviacion.

Por ejemplo, el azUcar se separa de la remolacha con agua caliente; los
aceites vegetales se recuperan a partir de semillas, como las de soya y de
algodén mediante lixiviacion con disolventes orgénicos; el tanino se disuelve a
partir de diferentes cortezas arboreas mediante lixiviacion con agua; en forma
similar muchos productos farmacéuticos se recuperan a partir de raices y hojas

de plantas.

La lixiviacion es un proceso en el cual se extrae uno o varios solutos de
un sélido, mediante la utilizacién de un disolvente liquido. Ambas fases entran
en contacto intimo y el soluto o los solutos pueden difundirse desde el sélido a
la fase liquida, lo que produce una separacion de los componentes originales
del sdlido.

v’ Los aceites vegetales se recuperan a partir de semillas, como los de soya y
de algoddon, mediante la lixiviacion con disolventes organicos.
v La extraccion de colorantes se realiza a partir de materias sélidas por

lixiviacion con alcohol o soda.
Dentro de ésta, se tiene una gran importancia en el ambito de la

metalurgia, ya que se utiliza mayormente en la extraccion de algunos minerales

como oro y plata. También se utiliza en tecnologia farmacéutica.
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2.4.1 Ecologia

También es aplicable el término en ecologia para indicar el
desplazamiento hacia los rios y mares de los desechos y excrementos, ademas
de otros contaminantes como pueden ser los fertilizantes; producido por el
mismo proceso indicado para el fendmeno quimico, es considerado el
fendbmeno de desplazamiento de nutrientes siendo estos arrastrados por el
agua provocando éste a su vez por la deforestacion antropogénica (causada
por el hombre).

2.4.2 Geologia

En la ciencia geoldgica se entiende como lixiviacion al proceso de lavado
de un estrato de terreno o capa geoldgica por el agua. Como también por
placas acidas encontradas en las sales que disuelven casi cualquier material
sélido.

2.4.3 Aplicaciones préacticas

Industrialmente la lixiviacion se utiliza para preparar pociones, para ello
se toma la droga (generalmente una planta medicinal, se pulveriza y se mezcla
con el menstruo (alcohol), se coloca en un lixiviador y se deja macerando el
tiempo requerido.

También se le puede decir lixiviacién al tratamiento de los minerales
concentrados y otros materiales que contienen metales, la lixiviacion se efectia
por medio de un proceso humedo con acido que disuelve los minerales solubles

y los recupera en una solucién cargada de lixiviacion.
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2.4.4 Metalurgia extractiva

Es también el proceso que se usa en la metalurgia, para trabajar los
minerales principalmente oxidados. Desde un tiempo a esta parte se realiza la

lixiviacibn de minerales sulfurados de cobre mediante procesos de lixiviacion

bacteriana.
Figura 3. Proceso de lixiviacion en la metalurgia
....... [
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Fuente: http://www.taninos.tripod.com

2.4.5 Preparacion del sélido

El éxito de una lixiviacion y la técnica que se va a utilizar depende con
mucha frecuencia de cualquier tratamiento anterior que se le pueda dar al

solido.

En algunos casos, las pequefias particulas del material soluble estan

completamente rodeadas de una matriz de materia insoluble. Entonces, el
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disolvente se debe difundir en la masa y la solucion resultante se debe difundir
hacia el exterior antes de poder lograr una separacion. Esto es lo que sucede
con muchos materiales metallrgicos. La trituraciéon y molienda de estos solidos
acelerara bastante la accion de lixiviacion, porque las porciones solubles son
entonces mas accesibles al disolvente. Por ejemplo, cierto mineral de cobre
puede lixiviarse eficazmente por soluciones de &cido sulftrico de cuatro a ocho
horas, si se muele hasta que pase a través de una malla 60; en cinco dias, si se
tritura hasta granulos de 6mm, y de cuatro a seis afios si se utilizan rocas de
150 mm. Puesto que la molienda es cara, la calidad del mineral tiene mucho

que ver con la eleccién del tamafio al cual se va a lixiviar.

Por otra parte, en el caso de ciertos minerales de oro, las pequefias
particulas metalicas estan revueltas en una matriz de cuarzo que es tan
impenetrable a la accion de lixiviacion del disolvente, que es basico moler la
roca para que pase por una malla 100 para que ocurra la lixiviacion. Cuando la
sustancia soluble esta distribuida mas o menos uniformemente en todo el sdlido
0 aun en solucion del sdlido, la accién de lixiviacion puede proporcionar canales
para el paso del disolvente fresco y tal vez no sea necesaria una molienda muy
fina. ElI derrumbe del esqueleto insoluble que permanece después de la

separacién del soluto puede, sin embargo, presentar problemas.

Los cuerpos vegetales y animales tienen una estructura celular, los
productos naturales que se van a lixiviar a partir de estos materiales se
encuentran generalmente dentro de las células. Si las paredes celulares
permanecen intactas después de la exposicion a un disolvente adecuado,
entonces en la accion de lixiviacion interviene la 6smosis del soluto a través de

las paredes celulares. Esto puede ser un proceso lento.
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Sin embargo, moler el material lo suficientemente pequefio como para
liberar el contenido de las células es poco practico y algunas veces indeseable.
Asi, la remolacha se corta en rebanadas delgadas, en forma de cufias, antes de
la lixiviacion, a fin de reducir el tiempo requerido para que el agua disolvente
llegue a cada célula vegetal. Sin embargo, las células se dejan deliberadamente
intactas, de forma que el azlcar pase a través de las paredes celulares
semipermeables y que los indeseables materiales coloidales y albuminicos

gueden casi completamente detras.

En el caso de muchos productos farmacéuticos, recuperados a partir de
raices, tallos y hojas vegetales, el material vegetal con frecuencia se seca antes
del tratamiento; esto favorece la ruptura de las paredes celulares y la liberacion
del soluto mediante la accion directa del disolvente. Las semillas vegetales y los
cereales, tal como la soya, se aplanan o se hacen hojuelas para obtener
particulas de 0.15 a 0.5 mm. Por supuesto, las células tienen un tamafio menor,
pero se rompen bastante debido al proceso de formacion de hojuelas; entonces,

los aceites se ponen mas facilmente en contacto con el disolvente.

Cuando el soluto se absorbe sobre la superficie de las particulas sélidas
o se disuelven simplemente en una solucion adherente, no es necesaria la

trituracién o molienda y las particulas pueden lavarse directamente.

2.4.6 Temperatura de lixiviacion

Por lo general se desea realizar la lixiviacibn a temperaturas lo mas
elevadas posibles. Las temperaturas elevadas producen la mayor solubilidad
del soluto en el disolvente y, en consecuencia, concentraciones finales mayores

en el licor de lixiviacion. A temperaturas elevadas la viscosidad del liquido es
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menor y mayores las difusividades; esto incrementa la rapidez de lixiviacion. En
el caso de algunos productos naturales, como las remolachas, las temperaturas
muy elevadas pueden producir la lixiviacidn de cantidades excesivas de solutos

indeseables o deterioro quimico del sélido.

2.4.7 Métodos de operacion y equipo

Las operaciones de lixiviacion se realizan por lotes o semilotes (estado
no estacionario) y también en condiciones totalmente continuas (estado
estacionario). En cada categoria se encuentran equipos del tipo de etapas y de
contacto continuo. Se utilizan dos técnicas principales de manejo: la aspersion o
goteo del liquido sobre el sélido y la completa inmersién del sélido en el liquido.
En cualquier caso, la eleccion del equipo que se va a utilizar depende bastante
de la forma fisica de los sélidos y de las dificultades y costo de manejo. En
muchos casos, esto ha llevado al uso de equipos muy especializados en ciertas

industrias.

2.4.8 Operaciones de estado no estacionario

Las operaciones en estado no estacionario incluyen aquellas en que los
sélidos y los liquidos se ponen en contacto Unicamente en forma de lotes y
también aquellas en que un lote del sélido se pone en contacto con una
corriente que fluye continuamente del liquido (método por semilotes). Las
particulas soélidas gruesas generalmente se tratan en lechos fijos mediante
métodos de percolacion, mientras que los sélidos finamente divididos, que
pueden mantenerse mas facilmente en suspensién, pueden dispersarse en todo

el liquido con la ayuda de algun tipo de agitador.
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2.4.8.1 Lixiviacion in situ

Esta operacion, algunas veces se llama mineria en solucién, se refiere a
la lixiviacion por percolacion de los minerales en la mina, mediante la circulacion
del disolvente sobre y a través del cuerpo del mineral. Se utiliza regularmente
para obtener sal a partir de los depdsitos en la superficie de la tierra, mediante
la disolucién de la sal en agua, la cual se bombea hasta el depdsito. Se ha
aplicado a la lixiviacibn de minerales con bajo contenido de cobre, tan bajo
como 0.2% de cobre y vetas a profundidades de hasta 335 m debajo de la
superficie. En la mineria en solucion para uranio, el mineral debe oxidarse in
situ, con el fin de solubilizarlo en soluciones de carbonato. Los reactivos pueden
inyectarse continuamente a través de una serie de tuberias que bajan hasta la
veta; el licor resultante se obtiene a través de una serie de tuberias. En forma
alternativa, el reactivo puede bombearse intermitentemente y sacarse a travées

del mismo pozo.

2.4.8.2 Lixiviacion a la intemperie

Los minerales con bajo contenido, cuyo valor en mineral no garantiza el
gasto de molienda o trituracion, puede lixiviarse en forma de rocas extraidas de
la mina y colocadas en grandes montones sobre terreno impermeable. El licor
de lixiviacion se bombea sobre el mineral y se obtiene cuando sale del montoén.
El cobre se ha lixiviado de esta forma a partir de minerales de pirita en
montones que contienen hasta 2.2 (10E7) toneladas métricas del mineral; con
este proposito se han utilizado mas de 20,000m? diarios (5 millones de galones)
de licor de lixiviacion. Tal vez se necesiten siete 0 mas afios para reducir el
contenido de cobre de estos montones de 2 a 0.3%. En un caso normal de

lixiviacion a la intemperie de uranio, después de colocar una tuberia perforada
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de drenaje sobre una base de arcilla impermeable, el mineral se apila sobre las
tuberias, en montones de 6 a 8 m de altura, con seccion transversal trapezoidal
y 120 m de ancho en la base, con una longitud de hasta 800m. La solucién de
lixiviacion, que se introduce en forma de algunas en la parte superior del
monton, se va percollando hasta las tuberias de drenaje en la base, de donde

se lleva a otro lugar.

2.4.8.3 Tanques de percolacion

Los sdlidos de tamafio intermedio pueden lixiviarse adecuadamente con
meétodos de percolacidon en tanques abiertos. La construccion de estos tanques
varia bastante, segun la naturaleza del sélido y del liquido que se va a manejar
y del tamafio de la operacion, pero son relativamente baratos. Los tanques
pequefios frecuentemente se hacen de madera, siempre y cuando este material
no sea atacado por el liquido de lixiviacién. Las particulas sélidas por lixiviar
descansan sobre un fondo falso, que en la construccion mas sencilla consiste
en una rejilla de tiras de madera colocadas en forma paralela con respecto a
otras y lo suficientemente cercanas para sostener al sélido. Estas, a su vez,
pueden descansar sobre tiras similares colocadas en angulos rectos separadas
150 mm o mas, de forma que el licor de lixiviacion pueda fluir hasta un conjunto
de tuberias que llevan al fondo del tanque. Para sostener particulas muy finas,
la rejilla de madera puede cubrirse mediante una estera de coco y un filtro de
lona muy tenso y sujeto con una cuerda metida en una ranura alrededor de la
periferia del fondo falso. Los tanques pequefios también pueden hacerse de
metal, con fondos falsos perforados, sobre las cuales se coloca una tela filtro,

como en la lixiviacion de productos farmacéuticos a partir de plantas.
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2.4.8.4 Contacto mdultiple a contracorriente, el sistema de Shanks

La lixiviacion y el lavado del soluto lixiviado de los tanques de percolacion

por métodos a corriente tangencial, inevitablemente dara soluciones diluidas de

soluto. Se obtendra una solucion mas concentrada si se emplea en un sistema

a contracorriente, en donde la solucion final obtenida se logra por contacto con

el solido mas fresco y donde el disolvente mas fresco se agrega al sélido del

cual ya se ha lixiviado o lavado la mayoria del soluto. Con el fin de evitar

movimiento fisico de los sdélidos del tanque en este proceso se utiliza el arreglo

de la figura 4, que se muestra en forma esquematica para un sistema de seis

tanques. Este sistema de Shanks, como se llama, se opera de la siguiente

manera:

Supdngase que en el momento de examinarlo, el sistema de la primera
figura ya tiene cierto tiempo de operacion. El tanque seis esté vacio; los
tanques del uno al cinco estan llenos de sélidos; el que se ha llenado
mas recientemente es el tanque cinco, y el que lleva mas tiempo, el
tanque uno. Los tanques del uno al cinco también estan llenos con el
liquido de lixiviacion; el mas concentrado esta en el tanque cinco, porque
esta en contacto con el sélido méas fresco. Se acaba de agregar
disolvente fresco al tanque cinco.

Saquese la solucion concentrada al tanque cinco, transfiérase el liquido
del tanque cuatro al cinco, del tres al cuarto, del dos al tres, del uno al
dos. Agréguese solido fresco con el tanque seis.

Obseérvese la segunda figura. Descartese el solido agotado del tanque
uno. Transfiérase el liquido del tangue cinco al seis, del cuatro al cinco,
del tres al cuatro y del dos al tres. Agréguese disolvente fresco en el

tanque dos. Las condiciones son ahora idénticas a las iniciales en la
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primera figura, excepto que los nimeros de los tanques son mayores por
una unidad.

e Continle la operacion de la misma manera que antes.

Figura 4. Contacto multiple a contracorriente, sistema de Shanks

A Solido
usado

N Flujo del
Sclido ’ liquido
fresco

Solucidn
concentrada

Fuente: Robert Treybal, Operaciones de transferencia de masa, 1988.

El esquema es idéntico a la simulacién por lotes de una operacion a
contracorriente en varias etapas. Después de que se han corrido varios ciclos
de esta forma, las concentraciones de la solucién y en el sélido se aproximan
bastante a los valores obtenidos en la lixiviacion real, continua y a
contracorriente en varias etapas. Por supuesto, el sistema puede operarse con
cualquier numero de tanques; por lo comun se usan de 6 a 16 tanques, no es
necesario arreglarlos en un circulo, sino que es mejor colocarlos en una hilera,
llamada una bateria de extraccion; de esta manera, si se desea, se puede
agregar en forma conveniente mas tanques al sistema. Los tanques pueden
colocarse a niveles progresivamente decrecientes, a fin de que el liquido pueda

fluir de uno a otro por gravedad con un minimo de bombeo.
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Estos tanques y arreglos para la lixiviacién se utilizan bastante en la
industria metallrgica, para la recuperacion de taninos a partir de cortezas y
maderas arboreas, para la lixiviacion del nitrato de sodio a partir de la roca

chilena de nitrato (caliche) y en muchos otros procesos.

2.4.8.5 Percolacion en tanques cerrados

Cuando la caida de presion para el flujo del liquido es demasiado grande
por gravedad, se deben utilizar tanques cerrados y bombear el liquido a través
del lecho de sdlido. Algunas veces estos tanques reciben el nombre de
difusores. Los tanques cerrados también son necesarios para evitar las
pérdidas por evaporacion cuando el disolvente es muy volatil o cuando se
desean temperaturas superiores al punto normal de ebullicién del disolvente.
Por ejemplo, algunos taninos se tratan por lixiviacion con agua a 120 °C,

345kN/mz (50psi) de presidn en tanques cerrados de percolacion.

Los disefios varian considerablemente, segun su aplicaciéon. En el caso
de la lixiviacion de azucar a partir de las rebanadas de remolacha, se utiliza un
difusor del tipo mostrado en la figura 5. Estos difusores se colocan en bateria
con 16 tanques como maximo; las remolachas sufren la lixiviaciébn con agua
caliente a contracorriente, como en el sistema de Shanks. Los calentadores se
colocan entre los difusores para que la temperatura de la solucidon se mantenga
de 70 a 78 °C. De esta forma, puede lixiviarse del 95 a 98% del azucar de la
remolacha que contenia inicialmente alrededor del 18%, para formar una
solucion de 12% de concentracion. También se utiliza el equipo continuo a

contracorriente en la industria del aztcar de remolacha.
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Figura 5. Difusor de remolacha (cortesia de
Institution of chemical Engineers)
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Fuente: Robert Teybal, Operaciones de transferencia de masa, 1988.

2.4.8.6 Lixiviacion en filtro prensa

Los solidos finamente divididos, demasiado finos para ser tratados por

percolacion en tanques de percolacién relativamente profundos, pueden filtrarse

y lixiviarse en el filtro prensa por bombeo del disolvente a través de la torta de la

prensa. Evidentemente, ésta practica es comun en el lavado de las aguas

madres de precipitados que se han filtrado.

2.4.8.7 Tanques con agitacion

El acanalamiento del disolvente en la percolacion, en la lixiviacion

mediante filtros prensa de lechos fijos y su lenta e incompleta lixiviacién
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subsecuente, puede evitarse mediante la agitacion del liquido y el sdélido en
tanques de lixiviacién. Para solidos gruesos, se han disefiado muchos tipos de
tanque con agitacion. En estos casos, los tanques cilindricos cerrados se
colocan en forma vertical como en la figura 6 y se le ponen remos o agitadores
sobre ejes verticales, lo mismo que fondos falsos para el drenado de la solucion
de lixiviacion al final del proceso. En otros casos, los tanques son horizontales,
con agitador colocado sobre un eje horizontal. En algunos casos, un tambor con
el agitador colocado sobre un eje horizontal. En algunos casos, un tambor
horizontal es el tanque de extraccion y el sélido y el liquido se golpean dentro
mediante la rotacion del tambor sobre rodillos, como se muestra en la figura 6c¢.
Estos apararos se operan por lotes y proporcionan una sola etapa de lixiviacion.
Se pueden utilizar solos, pero con frecuencia también se utilizan en baterias
colocadas para la lixiviacion a contracorriente. Se han utilizado bastante en las
instalaciones europeas mas antiguas y en las sudamericanas, para la lixiviacion
de aceites vegetales a partir de las semillas; empero, son raros en

Norteamérica.

Figura 6. Tanques de lixiviacién por lotes con agitacion

Solido v
1 disclvente

Solido y
disclvente

s
Sélido

(&) Solucidn

Sdlido y
| disolvente

-
Sdlido

Solucidn
{2} V=

* Solucién
e

Fuente: Robert Treybal, Operaciones de transferencia de masa, 1988.
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2.4.8.8 Percolacion vs. agitacion

Si se va a lixiviar un sélido en la forma de grandes rocas, con frecuencia
se debe decidir si han de triturarse hasta pedazos grandes, si ha de realizarse
la lixiviacion por percolacién o si se moleran finamente y si la lixiviacion seré
realizada mediante agitacion y sedimentacion. No es posible una respuesta
general a este problema, debido a las diversas caracteristicas de lixiviacion de
los diferentes solidos y a los distintos valores de soluto; no obstante, entre las
condiciones se encuentran las siguientes. El molino fino es mas costoso, pero
proporciona una lixiviacion mas completa y mas rapida. Tiene la desventaja de
gue siendo, el peso del liquido asociado con el sélido sedimentado tan grande
como el peso del solido, mas si se utilizara una cantidad considerable de
disolvente para eliminar del solido lixiviado el soluto y la solucion resultante
estara diluida. Las particulas trituradas grandes, por otra parte, se lixivian con
mas lentitud y posiblemente de modo menos completo, pero a lo largo del
drenado puede retener relativamente poca solucién, requieren menos lavado v,

por lo tanto, proporcionan una solucion final mas concentrada.

En el caso de sélidos mas fibrosos, como la cafia de azlcar que se lixivia
con agua para separar el azucar, se ha demostrado que lixiviacién es por lo
general mas eficiente en un tanque bien agitado que por percolacion,
probablemente debido a que la gran cantidad de retencién estética del liquido

hace imposible la obtencion de cantidades importantes de soluto.

2.4.9 Operacion en estado estacionario (continuo)

El equipo para las operaciones en estado estacionario continuo pueden

clasificarse en dos grandes categorias principales: operado por etapas o en
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contacto continuo. Algunas veces, el equipo por etapas puede montarse en
unidades multiples, para producir efectos de varias etapas; el equipo de
contacto continuo puede proporcionar el equivalente a muchas etapas en un

anico aparato.

2.4.9.1 Lixiviacibn mediante el molido

Como ya se indicd, muchos sdlidos deben ser molidos para que las
porciones solubles sean accesibles a los disolventes de lixiviacién; ademas, si
se practica el molido humedo continuo parte de la lixiviacion puede lograrse en
ese momento. Por ejemplo, del 50 al 75% de oro soluble puede lixiviarse
mediante molienda del mineral en presencia de una solucion de cianuro. En
forma similar, las semillas de ricino se muelen en un molino por frotacion con un
disolvente para el aceite de ricino. El liquido y el sdélido fluyen a través de un
molino en paralelo y, en consecuencia, tiende a alcanzar su concentracion en el
equilibrio. Por lo tanto, estas operaciones son lixiviaciones en una sola etapa y
generalmente se completan mediante operaciones de agitacion o lavado

adicionales.

2.4.9.2 Tanques con agitacion

Los sdlidos finamente molidos que son faciles de suspender en liquidos
por medio de la agitacion, pueden lixiviarse continuamente en cualquiera de los
muchos tipos de tanques con agitacion. Estos pueden utilizarse para flujo
continuo del liquido y del sélido en y fuera del tanque y deben disefiarse con

cuidado para que no haya acumulacién de sélido. Debido al mezclado completo
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gue se obtiene de ordinario, estos aparatos funcionan en una sola etapa;

ademas, el liquido y el sélido tienden a alcanzar el equilibrio en el tanque.

Pueden utilizarse los tanques agitados mecanicamente, para los cuales
es probable, que el agitador de tipo de turbina sea generalmente el mas
adecuado. El tiempo de retencion promedio en un tanque agitado puede
calcularse dividiendo el contenido del tanque entre el flujo del tanque. Esto se
puede hacer separadamente para el sdlido y el liquido; el tiempo de retencion
para cada uno sera diferente si la relacion de las cantidades de ambos en el
tanque es diferente de la que hay en la alimentacion. El tiempo promedio de
retencién del solido debe ser suficiente para lograr la accién de lixiviacion

requerida.

Por supuesto, las particulas individuales de solido pueden causar un
corto circuito en el tanque (mezclado axial); esto significa que las particulas
cruzan en tiempos mucho mas cortos que los tiempos promedio calculados y
gue en consecuencia, disminuye la eficiencia de la etapa. Este corto circuito
puede eliminarse pasando la mezcla de sdlido-liquido a través de una serie de
pequefios tanques con agitacion, uno después del otro; la suma de los tiempos
de retencion promedio sera el tiempo necesario para lixiviacion. Esto puede
lograrse facilmente con el flujo por gravedad de la suspensién, colocando cada
tanque en serie, a niveles progresivamente mas bajos. Por lo general, bastan
tres tanques en serie para reducir el corto circuito a una cantidad despreciable.
Debe observarse que, como el liquido y el sélido pasan a través de estos

tanques en flujo paralelo, la serie completa sigue equivaliendo a una sola etapa.

El efluente de los agitadores continuos puede enviarse a un filtro para

separar el liquido del sélido; el sélido puede lavarse sobre el filtro hasta eliminar
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los solidos disueltos o a una serie de espesadores para el lavado a

contracorriente.

2.4.9.3 Lixiviacion de semillas vegetales

Las semillas de algoddn, soya, lino, cacahuates, salvado, ricino y muchos
otros productos similares, con frecuencia sufren la accién de lixiviacion, o
extraccion, con disolventes organicos que separan los aceites vegetales que
contienen. Las semillas generalmente deben separarse en forma especial para
obtener la mejor lixiviacion, esto puede emitir el descascarar, precocinar, el
ajuste del contenido de humedad y el prensado o formacion de hojuelas.
Algunas veces, una parte del aceite se elimina inicialmente en forma mecéanica

mediante expulsion o prensado.

Generalmente, los disolventes de lixiviacion son naftas de petrdleo, para
muchos aceites una fraccibn muy cercana al hexano; los hidrocarburos clorados
dejan un residuo demasiado toxico para el alimento lixiviado y no puede
utilizarse para la alimentacion animal. La solucion aceite-disolvente, que por lo
general contiene una pequefia cantidad de solidos suspendidos, finamente
divididos, se conoce como micela y los sélidos lixiviados como marca. En esta
industria, los diferentes aparatos de lixiviacibn generalmente se conocen como

extractores.

El Rotocel es basicamente una modificacion del sistema Shanks en
donde los tanques de lixiviacion se mueven continuamente, de forma que
permitan la introduccion y descarga continua de los soélidos. En la figura 7 se
encuentra una representacion esquematica del aparato, simplificado para

mostrar como funciona. Un rotor circular que contiene 18 celdas, cada una con
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un fondo de pantalla para sostener los solidos, gira lentamente alrededor de un
tanque estacionario con compartimientos. Al girar el rotor, cada celda pasa a su
vez debajo de un aparato especial para alimentar las semillas preparadas y bajo
una serie de aspersores mediante los cuales cada una se empaca con el
disolvente para la lixiviacion. Después de casi una vuelta, el contenido lixiviado
de cada celda se arroja automaticamente a uno de los compartimientos
inferiores estacionarios, de los cuales se sacan continuamente. El disolvente de
cada aspersion se percuela en forma descendente a través del solido y de la
pantalla de soporte en el compartimiento apropiado del tanque inferior, el cual
se bombea continuamente para la siguiente aspersion. La lixiviacibn es a
contracorriente y la solucion mas concentrada se obtiene con las semillas mas
frescas. Varios aparatos ingeniosos son necesarios para mantener una
operacion sencilla; toda la maquina esta encerrada en una estructura sellada

para evitar que los vapores del disolvente escapen.

Figura 7. Arreglo esquematico de Rotocel
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Fuente: Robert Treybal, Operaciones de transferencia de masa, 1988.
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2.4.10 Métodos de calculos

Es importante que se haga un calculo aproximado del grado de lixiviacion
obtenible mediante cierto procedimiento, es decir, de la cantidad de sustancia
soluble lixiviada de un sdlido; con este proceso ha de reconocerse el contenido
inicial de soluto del sélido, el nimero y cantidad de lavados con el disolvente de
lixiviacion, la concentracion de soluto en el disolvente de lixiviacion, si hubo
lixiviacion, y el método que se empled para efectuarla (por lotes o a
contracorriente continua). En forma alternativa, quizds es necesario calcular el
namero de lavados o nimero de etapas, requeridos para reducir el contenido
de soluto hasta algun valor dado; deberan conocerse entonces la cantidad y la
concentracion de soluto en el disolvente de lixiviacion. Los métodos de célculo

son muy similares a los utilizados en la extraccion liquida.

2.4.10.1 Eficiencia de las etapas

Considérese una operacion sencilla de lixiviacion por lotes, en la cual el
sélido se va a lixiviar con una cantidad de disolvente mayor que la necesaria
para disolver todo el soluto soluble; en dicha operacion el sélido no absorbe de
modo preferente ni al disolvente ni al soluto. Si se proporciona un tiempo
adecuado de contacto entre el sélido y el disolvente, todo el soluto se disuelve;
entonces, la mezcla es una suspension de solido insoluble sumergidos en una
solucion de soluto en el disolvente. Luego, las fases insolubles se separan
fisicamente por sedimentacion, filtracion o drenado y toda la operacion
constituye una sola etapa. Si la separacion mecanica del sélido y el liquido
fuese perfecta, no habria soluto asociado con el sélido que sale de la operacién
y se habria logrado en una sola etapa la separacion completa del soélido

insoluble. Esta seria una etapa ideal, con una eficiencia de etapa del 100%. En
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la préctica, la eficiencia de las etapas es generalmente bastante menor que esa:
(1) es posible que el soluto no se haya disuelto por completo debido a un
tiempo insuficiente de contacto; (2) probablemente sea imposible realizar una
perfecta separacion mecanica del liquido-solido, asi que los sdlidos que salen
de la etapa siempre retendran cierta cantidad de liquido y de soluto disuelto
asociado. Cuando el soluto es adsorbido en el sdlido, la sedimentacion o
drenaje imperfectos daran una eficiencia menor de etapa, aunque se logre el

equilibrio entre las fases liquido y sélido.

2.4.10.2 Equilibrio practico

Por lo general, serd més sencillo realizar los calculos graficamente, como
en otras operaciones de transferencia de masa; para esto se requiere la
representacion gréfica de las condiciones de equilibrio. Es mas sencillo utilizar
las condiciones practicas en el equilibrio, las cuales consideran directamente la
eficiencia de las etapas; pueden utilizarse completamente o en parte, de modo
similar a como se realiza en la absorcion de gases y en la destilacion. En los
casos mas sencillos se debe trabajar con sistemas de tres componentes, que
contienen el disolvente puro (A), el soélido acarreador insoluble (B) y el soluto
soluble (C). Los calculos y las representaciones graficas pueden hacerse sobre
coordenadas triangulares para cualquier sistema de este tipo. Como en un
diagrama de este tipo ocurre a menudo amontonamiento en una esquina, es

preferible utilizar un sistema de coordenadas rectangulares.
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Figura 8. Diagramas tipicos en el equilibrio
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Fuente: Robert Treybal, Operaciones de transferencia de masa, 1988.

2.4.10.3 Lixiviacién en una sola etapa

Considérese la lixiviacion real o etapa de lavado simple de la figura 9. El
circulo representa la operacion completa, incluyendo el mezclado del sélido y
del disolvente de lixiviacion y la separaciébn mecanica de las fases insolubles
resultantes mediante cualquier recurso utilizable. Los pesos de las distintas
corrientes se expresan como masa en una operacion por lotes o como
masa/tiempo para flujo continuo. Como para la mayoria de los fines, el sélido B
es insoluble en el disolvente y dado que se obtiene una solucion de lixiviacién
liquida clara, el solido B descargado en los solidos lixiviados se tomara como el

mismo que en los soélidos por lixiviar. Por definicion de N,

B = NFF = E]_Nl (ECl)
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Figura 9. Lixiviacién o lavado en una sola etapa

SOLIDO QUE SE VA A LIXMAR SOLIDO LIXIVIADO

B masa de insolubles B masa insoluble
F masa de 1A + [} £y masa de 1A + C}

M- masa de B/masa de A+ C) My masa de Bimasa de (A + C)
¥e masa Cimasa de [A + C) ¥q masa de Cimasa de IA + C)

DISOLVENTE DE LIXIVIACION " SOLUCION LIXIVIADA
Ro, masa de solucidn (4 + C) 11 masa de E"I“G"’" A + C)
X0 masa de Cimasa de (A + C) t masa de C/masa de (A + C)

Fuente: Robert Treybal, Operaciones de transferencia de masa, 1988.
Un balance de soluto (C),
pr + Roxo = E1y1 + R1x1 (EC. 2)

Un balance de disolvente (A),
F(1—-yp)+Ro(1—x0) =E;(1—y4) +R1(1—xy) (EcC.3)

Y un balance de la “solucion” (soluto+disolvente),
F+R0 :E1+R1 (EC4)

El mezclado de los sélidos que se van a lixiviar y el disolvente de lixiviacion

produce una mezcla de masa Mz libre de B tal que:

B
—— =— (Ec.5)
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Estas relaciones pueden mostrarse en el sistema de coordenadas de la
figura 10. El punto F representa el sélido por lixiviar y Ro el disolvente de
lixiviacion. El punto M1, que representa la mezcla global, debe caer sobre la
linea recta que une Ro y F, de acuerdo con las caracteristicas de estos
diagramas. Los puntos E1 y R1 que representa las corrientes efluentes, estan
ubicados en extremos opuestos de la linea de union a través de Mi; sus

composiciones se pueden leer en el diagrama.

Figura 10. Grafica de lixiviacion o lavado en una sola etapa

M - £

N
S
+ \
=
2
& Mu
=
=

( ~
x 113 1.0

[s]
x, ¥y = fraccidn peso, de C, en base libre de B

Fuente: Robert Treybal, Operaciones de transferencia de masa, 1988.

2.4.10.4 Lixiviacidon en varias etapas a corriente cruzada

Mediante el contacto de los solidos lixiviados con un lote fresco de
disolvente de lixiviacion, se puede disolver o eliminar soluto adicional del
material insoluble. Los calculos para las etapas adicionales simplemente son
repeticiones del procedimiento para una sola etapa, pero los sélidos lixiviados
de cualquier etapa se convierten en solidos de alimentacion para la siguiente.

Se aplican las ecuaciones 1 y 6, basta hacer los cambios obvios en los
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subindices para indicar las etapas adicionales. Cuando deba determinarse el
namero de etapas para que el contenido de soluto en un sélido se reduzca
hasta un valor dado, recuérdese que se esta trabajando con etapas reales,
debido al uso de los datos practicos en el equilibrio, y que por lo tanto el nimero
gue se va a encontrar debe ser entero. Tal vez requiera un ajuste por pruebay
error, ya sea de la cantidad de soluto que se va a lixiviar o de la cantidad o

proporcion de disolvente en las etapas.

2.4.11 Naturaleza del disolvente

Los disolventes utilizados en procesos de lixiviacion pueden ser

principalmente fluidos incompresibles, compresibles o supercriticos.

2.4.11.1 Fluidos incompresibles

Aquellos fluidos en los cuales las variaciones de volumen son
insignificantes a medida que aumenta la presion. Este tipo de fluidos son los

mas comunmente utilizados, los cuales a su vez pueden ser:

2.4.11.2 Disolventes polares

Tales como agua, acetona, etanol, etc.

2.4.11.3 Disolventes no polares

Tales como hexano, benceno, heptano, etc.
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2.4.11.4 Fluidos compresibles

Aquellos fluidos en los cuales al variar la presién su volumen también

varia notablemente.

2.4.11.5 Fluidos supercriticos

Se encuentran en condiciones de presion y temperatura superiores a su
punto critico, por lo que poseen propiedades intermedias entre liquidos y gases.
La propiedad mas importante que presentan es su elevado poder disolvente en

estado supercritico.

2.4.11.6 Mezclas de disolventes

Usualmente también pueden emplearse mezclas de dos o mas
disolventes, como el caso en el que es necesario utilizar un coadyuvante con el
fin de facilitar el proceso de extraccion. El uso de un coadyuvante se realiza

principalmente con dos fines:

2.4.11.7 Realizar un cambio en el pH

Por medio de una sal, un acido o una base se puede modificar el pH de
la solucion extractiva, por ejemplo puede utilizarse una base como el sulfito
de sodio para crear una solucion alcalina que por medio de hidrélisis
permita neutralizar los iones acidos provenientes de los taninos y asi

permitir la extraccion de los ultimos.
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Esto debido a que la hidrdlisis del sulfito de sodio produce una disolucion

alcalina

S03* + H,0 - HSO3 + OH™

Como los taninos son de caracter acido, al reaccionar con el sulfito de
sodio, de caracter alcalino, los taninos pierden atomos H™ por medio de su
neutralizacion o bien, disociacion y entonces se transforman a su forma ioénica
conjugada, la cual posee mayor solubilidad.

OH

HO-tanino-COOH — O-tanino-COO +H"

Na,S0,

poco soluble mas soluble

Esto explica por qué los taninos condensados (acidos fendlicos)

pueden ser extraidos s6lo como sales con disolucién diluida de alcali.

2.4.11.7.1 Propiedades quimicas, acidez de los fenoles

Los fenoles poseen grupos hidroxilos capaces de sufrir ionizacion en su
enlace O—H. Los fenoles son mucho mas &cidos que los alcoholes, el fenol
(pKa=9.95), por ejemplo, es aproximadamente diez mil veces mas &cido que el
metanol (el mas acido de los alcoholes). Lo anterior implica que los fenoles son
también &cidos mas fuertes que el agua, y que los fenoxidos, sus bases

conjugadas, son bastante alcalinas que los alcoxidos y que el anién hidréxido.

La electronegatividad (el efecto inductivo) de los sustituyentes determina
la acidez de los fenoles. Asi, por ejemplo, la introduccién de un sustituyente
metilo (que debe donar electrones al anillo por ser menos electronegativo que

los carbonos sp2? del mismo) provoca que el oxigeno hidroxilico se vea
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enriquecido de electrones y por ello no tenga tanta necesidad de romper su
enlace con el hidrogeno, es decir, la acidez de un fenol es mas pequefa
cuando tiene al sustituyente metilo que cuando no lo tiene. Por el contrario,
todos los otros grupos, que son muy electronegativos, tienden a hacer mas
acido al fenol, pues al halar electrones hacia si, hace que el oxigeno hidroxilico
sea empobrecido de electrones y que con ello se vea obligado a arrancar sus
electrones de enlace con el hidrogeno, liberando asi a éste ultimo como proton

acido.

2.4.11.8 Realizar un cambio en la constante dieléctrica

La constante dieléctrica (x) de un solvente muestra que tanto esta
sustancia esta polarizada y la capacidad de asociacion del solvente a otras
moléculas. Cuanto mas polar es un solvente, mayor sera su constante
dieléctrica. Ademas, compuestos ionizables y/o altamente polares se disuelven
en solventes de alta constante dieléctrica, mientras que compuestos apolares

se disuelven en solventes de baja constante dieléctrica.

De modo que con la mezcla de dos o mas solventes se puede
conseguir un cambio en la constante dieléctrica de la mezcla resultante, la
cual dependera de la constante dieléctrica de cada solvente y de su

respectivo porcentaje en la mezcla.

o Ka(%,) + x5 (%5) +.... + x,(%,)

Ec. 7
100 ( )

Por ejemplo, puede realizarse la mezcla de dos solventes, uno que

posee una constante dieléctrica muy baja y otro que tiene una muy alta, de

47



modo que al mezclarlos se obtiene una solucién con una constante dieléctrica
intermedia que permita una extraccion eficiente, debido a que de esta manera
se logra madificar la polaridad de dichos solventes, y por tanto su capacidad de

asociacion a otras moléculas.

Tal es el caso del agua pura que tiene una constante dieléctrica de 78.3
y el etanol de 24.3. Entonces, al preparar una solucién de agua con etanol, en
un porcentaje determinado, por ejemplo al 70% (p/p), puede conseguirse una

solucién con una constante dieléctrica adecuada para la extraccion,

_ T8.3(30%) + 24.3(70%)

=40.5 (Ec. 8)
100

Entonces, la constante dieléctrica de la mezcla resultante es de 40.5, la
cual otorga a la solucion la facultad de unirse mas facilmente con las moléculas
del componente que se estd extrayendo. Finalmente, ademas de un
coadyuvante, puede ser util agregar un preservante tal como un antioxidante o
antimicrobiano que permita conservar en buen estado a la solucién extractiva

cuando ésta tiene el peligro de oxidarse, fermentarse o descomponerse.

2.5 Biopreservantes de maderas, basados en taninos y otros extractivos

En la actualidad, el alto consumo de madera y sus productos derivados
hacen que este material sea valioso, hecho significativo para el campo de la
preservacion de estos productos, pues deben ser tratados cuidadosamente
para prolongar su periodo de servicio o vida util. La durabilidad natural de la
madera puede ser efectivamente incrementada por la proteccién quimica. Sin

embargo, los quimicos contaminan el ambiente y perjudican al ser humano, por
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esto, y hasta donde sea posible, el uso de fungicidas e insecticidas quimicos
debiera ser minimizado y debiera buscarse otras formas de proteccion de la
madera (Weissenfeld, 1988). De acuerdo con esto, la preservacion quimica de
la madera podria ser minimizada y aplicada solamente cuando sea necesario
(Willeitner, 1991).

Esto es muy pertinente, fundamentalmente cuando restricciones
ambientales recientes limitan el uso de una gran cantidad de biocidas para la
preservacion de la madera y cuando los estandares son mas exigentes,
cambiando draméticamente el espacio donde actla la preservacion de la
madera, fendmeno mas notorio en los paises desarrollados. En estos paises
surgen otros problemas relacionados: el incremento de los problemas de
deposicion de la madera tratada y que se encuentra fuera de servicio, como en
el desarrollo de nuevos métodos, ambientalmente mas amigables para el
control de hongos e insectos xiléfagos, sin contar con el periodo de re-

educacién para asimilar y asumir estos cambios.

Este enfoque ecolégico implica el desarrollo de la llamada proteccion
natural con preservantes menos dafiinos al ambiente y al ser humano y que
sean selectivos solamente a organismos que destruyan la madera. Estos

preservantes deberan ser biolégicamente degradables (Barnes, 1992).

Asi, los preservantes de madera basados en flavonoides y extractos
fendlicos, fundamentalmente taninos, han despertado interés y estan siendo
desarrollados (Lakes et.al., 1988; Dirol, 1994; Pizzi & Baecker, 1996), debido a
su habilidad de formar quelatos insolubles con varios iones metalicos,
incluyendo cobre (McDonald, et.al., 1996). Este tipo de preservantes son muy
ventajosos por generar un bajo impacto ambiental, tanto en su preparacion

como durante su aplicacion, ademas, por la posibilidad de brindar una gran
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seguridad a los usuarios y finalmente por los potenciales beneficios sociales y
econémicos de estos productos como sustitutos de los derivados del petréleo
(Gonzales, 1996).

Los compuestos tanino-metal se basan en la afinidad de un metal por los
grupos oxidrilo en el anillo - B del flavonoide, figura 3. El metal utilizado
frecuentemente como biocida ha sido cobre. Existen investigaciones donde este
metal ha sido reemplazado por zinc. Los compuestos asi formados son influidos
por la naturaleza del tanino, la concentracion tanto de estos compuestos, como
del cobre, asi como la precipitacion de este metal. Por todo esto, se hace
necesario optimizar los parametros de fijacion del cobre y el zinc para lograr su
insolubilizacion en la madera, lo que garantizara el empleo de estos

compuestos como preservantes de la madera.

Figura 11. Complejo tanino-metal, sefialando la afinidad de un metal

por los grupos oxidrilo en el anillo - B del flavonoide

HO o -
H

on o

OH
L 42

Fuente: www.monografias.com/.../preserv-madera.shtmi

2.6 Determinacién cuantitativa del contenido de taninos

Para el andlisis cuantitativo de taninos se han propuesto muchos

procedimientos, algunos de aplicacion general, y otros aplicables a casos
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particulares. Dentro de los primeros existen tres métodos que pueden
considerarse como clasicos: el de polvo de piel, el de KMnO4 y afiil o de

Léwenlhal, el de Denis-Foliny el de butanol-HCI.

El método de polvo de piel permite determinar por pesada las sustancias
absorbidas por el cuero, incluyendo en ellas a las materias colorantes, los
acidos y otras sustancias que no pueden considerarse en realidad como
taninos. A pesar de ser un método relativamente simple, requiere un gran

tiempo de analisis y gran cantidad de muestra.

El método de Lowenthal es volumétrico. Su fundamento es la oxidacion
del tanino por KMnO4 en presencia del afiil sulfonado, sirviendo éste como
indicador y como regulador de la reaccion. Como el acido gélico y otros
compuestos que estan presentes se oxidan del mismo modo que el tanino, es
preciso realizar una segunda valoracion después de separar el tanino,
calculando éste por diferencia. Para efectuar dicha operaciéon puede usarse el
polvo de piel, o se puede afadir una solucion recién preparada de gelatina.

El método de Denis-Folin aprovecha la reaccion positiva entre compuestos
fosfotngsticos- fosfomolibdicos con el &acido tanico y pirogalol, para su

determinacién colorimétrica.

El método de butanol-HCI. Consiste en calentar extractos metandlicos
acuosos (70% metanol, 0.5% acido férmico y 0.05% acido ascorbico) de tejido
vegetal en una solucién 5% (v/v) de HCI en butanol, lo que convierte los taninos
condensados en antocianidinas (i.e. color violeta). Como estandares se usan
soluciones de taninos purificados de la especie de leguminosa en estudio,
segun el método de Asquith y Butler (1985) con modificaciones de A.E.
Hagerman (datos no publicados). Con este método se miden las tres fracciones

de taninos condensados en el tejido vegetal ya mencionados.

51


http://taninos.tripod.com/metodologiataninos.htm
http://taninos.tripod.com/metodologiataninos.htm
http://taninos.tripod.com/metododenisfolin.htm

Entre los otros métodos cuantitativos que se usan podemos citar: la
hemdlisis de la sangre, en que se cuantifican por colorimetria en el liquido
sobrenadante de la mezcla de taninos y sangre hemolizada, requiriendo en este
caso una pequefia cantidad de muestra y corto tiempo para el analisis; la
precipitacion de taninos de hojas de Hamamelis, raices de Krameria y
Tormentila con Cu(OAc),; oxidacion de una solucion de taninos del extracto de
té con exceso de Ce(SQO,),; la determinacion titrimétrica de taninos tratando la
muestra con solucién de ZnO, ZnCl, 6 ZnSO, y titulando la solucién resultante
con EDTA; el empleo de solucién de molibdato de amonio y medicién de la
absorbancia a 364nm; la precipitacién de muestras de acido tanico y taninos de
sorgo con proteinas, adicién de FeCl; y medicion de la absorbancia a 510nm; la
determinacién del &cido tanico en plantas, con solucion de tartrato de sodio y
potasio con FeSQy, titulando con NH4OAc y evaluando, ya sea por colorimetria
a 540nm 6 por absorcion ultravioleta a 276nm.

Se han reportado métodos mas recientes en los que se hace uso de la
cromatografia liquida de alta presion (HPLC), ya que en los métodos como el de
polvo de piel, por ejemplo, también se determina los no-taninos en los extractos,
y se obtienen porcentajes que no reflejan el verdadero contenido de taninos.

2.7 Sulfito de sodio

El sulfito de sodio o sulfito sédico es un compuesto incoloro, producto

de la reaccion del acido sulfuroso (u oxido de azufre (IV)) con hidroxido de

sodio. En agua se disuelve con reaccion ligeramente basica.

Es ligeramente higroscépico.
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El sulfito de sodio se oxida facilmente para convertirse en sulfato de
sodio (Na;S0Q,). Por esto también descolorea una disolucion &cida de

permanganato de potasio:

2KMTl04 + SNa2503 + 3H2504 —)K2504 + 2Mn504 + 5Na2504 + 3H20

2.7.1 Datos fisicoquimicos

Formula: Na,SO;
Masa molecular: 126.06 g/mol

Descomposicién por debajo del punto de fusion: a 600 °C

Densidad: 2.63 g/ml

N° Cas: 7757 -83-7

Solubilidad en agua: 12.54 g/100 ml (0 °C); 28.3 g/100 ml (80 °C)
LDso: 6400 mg/kg (rata); 820 mg/kg (ratén)

2.7.2 Aplicaciones

El sulfito de sodio es producto de partida en diversos procesos quimicos.
Asi, se utiliza conjuntamente con azufre elemental en la obtencion del tiosulfato

sédico (sal de fijacion).

Como tal, se utiliza aprovechando sus propiedades reductoras

protegiendo tuberias o para eliminar el cloro libre.

Como conservante y antioxidante se utiliza en la industria alimentaria

(E221 declarado como oxido de azufre (IV)). La concentracion suele ser
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habitualmente de 30 - 200 mg/kg de alimento aunque en algunos frutos secos

se pueden alcanzar los 2000mg/kg.

También mejora la calidad de los productos en la industria del caucho y

de la celulosa y es un producto intermedio en la sintesis del ditionito de sodio.

En el laboratorio se utiliza la reaccion del sulfito de sodio con acido para

generar corrientes de 6xido de azufre (IV):

Na2503 + H2504 _>Na2504 + H20 +502

Con los aldehidos reacciona bajo formacion de acidos hidroxisulfonicos,
insolubles en disolventes organicos. Esta reaccion se aprovecha en las
operaciones de limpieza de los aldehidos, ya que estos se liberan de nuevo al

acidular la disolucién.

2.7.3 Toxicologia

El polvo del sulfito de sodio irrita los pulmones. Ingerido en cantidades
grandes es nocivo. Especialmente en personas sensibles, provoca dolor de
cabeza y hasta nauseas y puede irritar el sistema intestinal. La presencia del
sulfito de sodio en los alimentos puede reducir el contenido en algunas

vitaminas como las vitaminas B y el &cido félico.
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2.8 Analisis instrumental, cromatografia liquida de alta presién

La cromatografia es un medio fisico de separacion basado en la
distribucion de los componentes de una mezcla entre dos fases inmiscibles, una
fija o estacionaria y la otra movil. En cromatografia liquida, la fase movil es un

liquido que fluye a través de una columna que contiene a la fase fija.

La cromatografia liquida clasica se lleva cabo en una columna
generalmente de vidrio, la cual esta rellena con la fase fija. Luego de sembrar la
muestra en la parte superior, se hace fluir la fase movil a través de la columna
por efecto de la gravedad. Con el objeto de aumentar la eficiencia en las
separaciones, el tamafio de las particulas de fase fija se fue disminuyendo
hasta el tamafio de los micrones, lo cual generé la necesidad de utilizar altas
presiones para lograr que fluya la fase movil. De esta manera, nacio la técnica
de cromatografia liquida de alta presion (HPLC), que requiere de instrumental

especial que permita trabajar con las altas presiones requeridas.

Dependiendo del tipo de fase fija y del tipo de fenémeno fisico que

provoca la separacion, la cromatografia liquida de alta presion puede ser:

1. Cromatografia de adsorcién
La fase fija es un soélido y se utiliza casi exclusivamente silice (silica), y

en mucha menor medida, alimina.

2. Cromatografia de reparto
En casi todos los casos, como fase estacionaria se utilizan compuestos
unidos quimicamente a un soporte solido de silica, se le subdivide en
cromatografia en fase normal y fase reversa. En la cromatografia de fase

normal, la fase fija es polar, (como por ejemplo, agua o trietilenglicol) y
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los compuestos menos polares eluyen primero. En la cromatografia en
fase reversa, el compuesto unido quimicamente es un hidrocarburo
alifatico y se emplean fases maviles polares. En este caso las sustancias

mas polares eluyen primero.

Cromatografia ibnica
Se utilizan columnas rellenas con resinas de intercambio iGnico para

separar y determinar iones.

Cromatografia de exclusion de tamafio

La fase fija estd formada por particulas poliméricas o de silice que
contienen una red uniforme de poros y llevan a cabo un fraccionamiento
relacionado con el tamafio molecular. Las moléculas de mayor tamafo
son excluidas y eluyen primero, mientras que las mas pequefias que

penetran en los poros son retenidas mas tiempo.

28.1

Un equipo para cromatografia

Instrumental

representarse por el siguiente esquema:

liquida de alta presiébn puede

Figura 12. Esquema de equipo de cromatografia liquida

Fase
movil

-

Bomba

-

Valvula
inyectora

Columna

—

Detector

=

Fuente: http://taninos.tripod.com
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La fase movil puede ser un solvente puro o una mezcla de solventes.
Cuando se trata de una mezcla, puede programarse la bomba para que tome
solventes de diferentes botellas en una proporcién determinada y realice la
mezcla en una camara de mezclado. Cuando durante toda la separacién se
utiliza siempre el mismo solvente, se denomina isocratica, sin embargo, es
normal realizar un gradiente de composicion del solvente a lo largo de la
cromatografia para mejorar la eficiencia y acortar la duracion del proceso. Estos
gradientes de solventes también son realizados en forma automética por las
bombas. La bomba envia solvente a través de canales de didmetro pequefio,

generalmente de acero inoxidable, hacia la vélvula inyectora.

Esta consiste en una valvula de seis vias que permite introducir en el
flujo del solvente, la muestra contenida en un aro o loop de volumen calibrado.
Luego de que se produzca la separacién en la columna, los componentes de la
mezcla pasan por el detector. Este produce una sefial eléctrica proporcional a la
cantidad de materia y esa sefial es enviada al registrador que realiza un gréfico
de intensidad en funcién del tiempo (cromatograma). Idealmente, se trata de
picos gaussianos y cada pico corresponde a un componente de la muestra
original. El integrador calcula ademas el area correspondiente a cada pico, la

cual es proporcional a la cantidad de sustancia.

2.9 Descripcién de Pinus maximinoi

2.9.1 Clasificacion taxon6émica

La clasificacion taxondmica se describe a continuacion:

e FAMILIA Pinaceae
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e GENERO Pinus

e ESPECIE Pinus maximinoi

e SINONIMO Pinus tenuifolia Benthan

e NOMBRE COMUN Pino candelillo, pino blanco.

Se indica que Pinus maximinoi esta estrechamente relacionada con la
especie Pinus pseudostrobus. Sin embargo, tiene caracteristicas propias, que
debe ser reconocida como especie separada y no una variedad, sus hojas son
mas delgadas, sus conos muy diferentes, la corteza del fuste y sus ramas

delgadas.

2.9.2 Descripcién morfologica

“Arbol de hasta 48 m de altura, con diametro hasta de un metro. Corteza
en arboles jovenes es lisa, de color gris; los arboles adultos tienen la corteza
gruesa surcada longitudinalmente, aspera y tosca, de color café-grisaceo.
Ramillas fragiles con largos entrenudos moreno rojizos o amarillentos,
lustrosas, las huellas de las bracteas poco marcadas y especiadas. Hojas en
grupos de cinco de 16 — 28 cm de largo, muy delgadas, colgantes, de color

verde claro, brillantes”

“‘Pocas estomas, en la parte dorsal de la hoja 2 a 3, y lateralmente en
general en dos hileras. Canales resiniferos son medios en niumero de 2 a 3, los
haces fibrobasculares son dos, aproximados y dificiles para distinguirlos. El
hipodermo forma de una a tres entradas triangulares, a veces formando una
unién con el endodermo. Esta caracteristica también le separa de la especie de

pseudostrobus. Endodermo compuesto por células relativamente grandes con
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paredes extremas engrosadas. Vainas perennes, apretadas y anilladas de 14 a
18mm de largo y color 2.5y R 4/2”.

“Contornos oblongos alternados de color moreno rojizo, en grupos de
cuatro o cinco. Con escamas resinosas, con puntos gruesos, dirigidas hacia el
apice. Conos oblongos o largamente ovoides, en la base aplanadas,
asimétricas de 6.5 a 10cm de largo, de color moreno rojizo claro. Los conos

caen con sus pedunculos”.

‘Escamas delgadas y flexibles con &pice redondeado, débilmente
aquillada, con una pequefia espina decidua. Las escamas después que los
conos se abren (madurez), se reflejan. Maduracién y floracién en mismo tiempo,
enero y febrero. Los conos son pronto caedizos. Esta especie requiere buenos

y profundos suelos con precipitacién mayor de 900mm por afio”.

2.9.3 Distribucion natural en Guatemala

La principal distribucion natural de Pinus maximinoi en Guatemala, se
encuentra en Alta Verapaz, El Quiché y en sitios con suelos fértiles,
precipitacion abundante y clima sub-tropical. Su distribucion en Guatemala es
bastante amplia, se encuentra en los siguientes lugares: ElI Quiché, a
2,100msnm; Alta Verapaz, entre 1,300 a 2,300msnm; El Progreso, entre 1,300
a 1,400msnm; Zacapa, sobre 1,500msnm; Chiquimula, a 1,200msnm; Jalapa, a

1,500msnm; y en Guatemala, Sacatepéquez, Solola, Santa Rosa.
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2.9.4 Caracteristicas y propiedades de la madera

“No hay diferencia entre albura y duramen; la madera es de color amarillo
cremoso Yy de olor ligeramente perceptible, no presenta ningun sabor. El hilo es
tipicamente recto, de textura fina, brillo alto y veteado suave. La gravedad
especifica es de 0.41 g/ml (es decir, moderadamente liviana). Su estabilidad

dimensional y contracciones son comparables con Pinus pseodostrobus.

e Secado, preservado y usos de la madera de Pinus maximinoi

Es de rapido secado al aire libre, requiriendo buena ventilacion cuando
es recién aserrada para evitar la mancha azul. En el secado convencional se
puede emplear programas normales o rapidos. La madera es susceptible al
ataque de hongos e insectos, es decir, que es de baja resistencia. Es facil de
preservar por los métodos de bafio caliente — frio y vacio — presion. Pueden

usarse materiales hidrosolubles u oleosos.

Esta madera es facil de trabajar con herramientas manuales y de
carpinteria en general. Presenta un excelente pulimiento y es blanda para ser
clavada y amartillada. Su comportamiento al engomado es satisfactorio.
Algunos de sus usos son: madera aserrada, chapas y contrachapados,
ebanisteria, decoracion de interiores, mesas, puertas y ventanas, muebles
finos, sillas y bancos, artesanias, moldura, cajones acusticos, cajas y
embalajes, postes, pilotes (cuando esta tratada), tejamanil, palillos, fosforos,
plataformas, canales, jaulas, sistemas estructurales, pulpa para papel y

construcciones en general.
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2.9.5 Productos derivados del bosque

Se entiende como produccion forestal a la intervencion del hombre en el
bosque al efecto de obtener satisfactores a sus necesidades, las que estan
determinadas por las condiciones sociales en la que se desenvuelve. Dado que
los productos forestales provienen directamente del bosque, se hace una

division de los mismos en:

2.9.5.1 Productos primarios

Los que a su vez se dividen en:

e Directos: todos aquellos que provienen de masas que ya han alcanzado
la madurez.

e Inmediatos: constituidos por partes del vuelo que aun no han alcanzado
la madurez, tal es el caso de maderas y lefias resultantes de cortas
intermedias (podas, aclareos, etc.).

e Mediatos: todos aquellos productos provenientes de arboles en pie, los

cuales pueden ser: resinas, gomas, latex, corcho, semillas y frutos.

2.9.5.2 Productos secundarios

Consistentes en plantas menores, lefia a partir de arboles muertos o

producto de la poda natural, caza y pesca dentro del area boscosa.

La actual ley forestal de Guatemala define los productos forestales como

los bienes directos que se aprovechan del bosque. Estos incluyen los
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siguientes: trozas rollizas o labradas, sin ningun tratamiento, postes y pilotes sin
ningun tratamiento; materiales para pulpa, durmientes sin ningun tratamiento;
astillas para aglomerados, lefia, carbon vegetal, semillas, gomas, resinas y

corteza.

2.9.6 Distribuciéon de biomasa

El conocimiento de la distribucibn de biomasa en los principales
componentes de un arbol individual es la base de una evaluacion cuantitativa
de la biomasa forestal de un rodal, sitios de aprovechamiento o areas mayores.
El manejo eficiente, la plantacion y desarrollo de aprovechamiento, asi como el
uso de magquinaria, presuponen un conocimiento e identificacion de los

componentes del arbol, siendo la siguiente:

1. Arbol entero, que incluye la biomasa de todos los componentes del arbol
arriba de la seccion transversal del tocén, incluyendo el tocén y raices.

2. Arbol completo incluye el tocon y raices.
Punta no comercial del fuste es definida por practicas de troceo local.
Ramas, incluyen toda la madera y corteza de ramas vivas y muertas, pero
sin incluir hojas, yemas y 6rganos reproductivos de un arbol. Las ramas son
con frecuencia divididas en clases diamétricas, pero esta division varia de
estudio a estudio de acuerdo a las condiciones y necesidades particulares.

5. Follaje incluye todas las hojas y nuevos brotes. Los érganos reproductivos,
en la mayoria de los estudios también son incluidos en la biomasa foliar,
aunque existen algunos estudios que los considera como otro componente.

6. Copa esta constituida por todas las ramas vivas o muertas, mas todo el
follaje y 6rganos reproductivos. Sin embargo, en muchos estudios las ramas

muertas se excluyen.
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7. Tocon es la biomasa que se encuentra sobre el nivel del suelo y abajo de la
base del fuste comercial.

8. Raices incluyen todas las raices laterales, pero excluye la raiz principal, la
cual se considera parte del tocon como una elongacion natural del tallo. Las

raices al igual que las ramas son subdivididas en clases diamétricas.

Figura 13. Corteza de Pinus maximinoi

Fuente: http://taninos.tripod.com
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1Variables

En el presente informe se establecieron las variables de proceso que
fueron sometidas a estudio con el fin de determinar en cual de las cortezas de
las dos edades establecidas del Pinus maximinoi se encuentra el mayor

contenido de taninos. Las variables de proceso son las siguientes:

e Monitoreo e identificacién de taninos en la muestra extraida.
e Porcentaje de humedad de las muestras.

e Porcentaje de rendimiento acumulado y relativo de las muestras.

3.2Delimitacién de campo de estudio

e La corteza del pino maximinoi utilizado para la extraccion fue obtenida
en la finca Rio Frio, ubicada en el kilbmetro 190 en la carretera que
conduce a Coban, Alta Verapaz, la cual consta de bosque humedo sub-

tropical.

e La parte experimental se llevé a cabo en la planta piloto del Centro de
Investigaciones de la Facultad de Ingenieria y en las instalaciones del
laboratorio de Quimica y laboratorio de Quimica Industrial, Centro de
investigaciones de la Facultad de Ingenieria, Universidad de San Carlos

de Guatemala.
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3.3Recursos

3.3.1 Recursos humanos disponibles

Investigadora: Karen Cecilia Gonzalez Hidalgo
Asesor: Inga. Telma Maricela Cano Morales

3.3.2 Recursos materiales disponibles

e Corteza de Pinus maximinoi

e Solucion acuosa de bisulfito de sodio al 2%
e Cloruro férrico

e Acetato de plomo

e Acido acético glacial

e Agua desmineralizada

¢ Permanganato de potasio

¢ Indicador de color, indigo de carmin
e Agua grado HPLC

e Acetonitrilo grado HPLC

e Metanol grado HPLC

e Hexano grado HPLC

3.3.2.1 Equipo y cristaleria

3.3.2.1.1 Plancha de calentamiento

Marca CORNING, modelo PC-620, 120 voltios, frecuencia de 60 Hz,
potencia 1113 Watts.
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Figura 14. Plancha de calentamiento

[
ey Al

Fuente: Laboratorio Quimica Industrial

3.3.2.1.2 Balanza

Marca Adventure, serie G1231202040133, voltaje de 8 — 14.5 voltios,
frecuencia de 50-60 Hz, maxima capacidad de 150 gramos, lectura minima de
0.001.

Figura 15. Balanza

Fuente: Laboratorio Quimica Industrial
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3.3.2.1.3 Bomba de vacio

Marca Gast, modelo 0523-VAFG588DX, voltaje de 100-115, frecuencia
de 50 Hz, potencia de ¥ Hp, revoluciones 1725-1425 rpm.

Figura 16. Bomba de vacio

Fuente: Laboratorio Quimica Industrial

3.3.2.1.4 HPLC
Marca Hitachi Elite LaChrom, modelo LC-7820, con detector Ultravioleta

a 280 nandémetros, horno calefactor para ajuste automatico de temperatura,

inyector manual.
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Figura 17. HPLC

Fuente: Laboratorios analiticos Donovan Werke Internacional

3.3.2.1.5 Columnasy pre columna HPLC

Selec By L1 (RP-18), 4 mm * 250 mm.

Figura 18. Columnas Selec B y RP-18, pre columna, HPLC

Fuente: Laboratorios analiticos Donovan Werke Internacional
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3.3.2.1.6 Balanza de humedad

Marca BOECO.

Figura 19. Balanza de humedad

Fuente: Laboratorio Quimica Industrial

3.3.2.1.7 Secador eléctrico de bandejas

Es de contacto directo con flujo transversal, marca PREMLAB.

3.3.2.2 Cristaleria

Tamiz marca VWR Scientific, A. S. T. M. E-11 Especification, de 300 um
No. 50 y 250 um No. 60

Balones aforados de 50, 100, 500 y 1,000mL

Beacker de 100 y 250mL

Erlenmeyer de 100 y 500mL

Probetas graduadas de 25 y 500mL

Varillas de agitacion

Tubos de ensayo de 1.6 cm de didmetro y 13 cm. de largo
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8. Gradillas

9. TermOmetro de mercurio

10. Frasco pequeiios color ambar para almacenamiento
11. Membranas de 0.45 um

12. Unidad filtradora

13. Sonificador ultrasonido G27

3.4Técnica cualitativa y cuantitativa

3.4.1 Determinacién volumétrica del porcentaje de taninos

a. Tomar un gramo de extracto tanico y colocarlo en un earlenmeyer de
250ml, agregar 100ml de agua destilada y agitar hasta disolver.

b. Colocar la muestra en una plancha de calentamiento y llevar a ebullicion
por 4 horas a reflujo. Agregar agua para mantener el volumen. Dejar que
la muestra esté a temperatura ambiente.

c. Tomar 12.5ml de la solucion liquida y adicionar 10ml del indicador indigo
de Carmin, luego agregar 375ml de agua destilada.

d. Titular con permanganato de potasio 0.1 N, hasta observar coloracién
amarilla.

e. Preparar un blanco con agua, adicionar todos los reactivos en las mismas

condiciones y titular.

=  Preparacion del indicador indigo de carmin:

Se prepara de la siguiente manera: disolver 6gr de reactivo en 500ml de
agua destilada, luego calentar para que se disuelva, enfriar y agregar 50ml de

acido sulfurico, diluir a un volumen de 1000ml y filtrar.

71



3.4.2 Reaccion de cloruro férrico

Se coloca 5ml de solucién tanica al 25% obtenida del procedimiento
detallado anteriormente, en un tubo de ensayo, se afiadira gota a gota solucién
de cloruro férrico al 10%, hasta la aparicion de color verde oscuro en la

solucién.

3.4.3 Reacciobn a realizar de acetato de plomo

Se coloca 5ml de solucion tanica al 25% obtenida con el procedimiento
descrito anteriormente, y se afiadira 10ml de acido acético al 10 % y 5ml de

acetato de plomo trihidratado, hasta la formacion de precipitado.

3.5Recoleccién y ordenamiento de informacion

Los pinos fueron seleccionados segun la edad establecida. La muestra
de corteza se obtuvo a partir del DAP (a 1.30 m del suelo). Se tomaron cinco
muestras de corteza de cinco pinos diferentes para especies jovenes y cinco
muestras de corteza de cinco pinos diferentes para las especies adultas, por lo
que se conto con diez muestras de corteza: cinco de la especie de pino joven y
cinco de la especie de pino adulta. La corteza se identific6 como: A; (adulto
No.1)....... As (adulto No.5) y J; (joven No.1)........ Js (joven No.5).

Se procedié a secar en el secador eléctrico de bandejas de contacto
directo y a moler la corteza previamente identificada, en el molino de martillos
ubicado en la Planta Piloto del Centro de Investigaciones de la Facultad de

Ingenieria. La corteza ya molida se sometié de nuevo al proceso de secado.
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Luego de realizado estos procedimientos, se guardaron las muestras
identificadas en bolsas plasticas bien selladas.

A cada una de estas muestras se les sometid a tres extracciones
sucesivas, por lo que al final se obtuvo diez muestras por tres extracciones
dando como resultado 30 muestras de extracto tanico. A estas muestras
extraidas, se les cuantificO por medio de una titulacion colorimétrica con
permanganato de potasio, con indicador indigo de carmin, y se le someti6 a una
identificacion de principio activo por medio de cromatografia liquida de alta
presion (HPLC).

3.6 Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

3.6.1 Extraccion con soluciédn acuosa de bisulfito de sodio al 2%

1. Pesar una muestra de 10 gramos de corteza seca y agregarla al beacker
que contendra 70 mililitros de solucion acuosa de bisulfito de sodio al 2%
a 70 °C, para obtener una relacion de corteza — solvente de 1:5.
Realizar la extraccion durante 45 minutos a 70 °C, aplicando
calentamiento mediante la utilizacion de la plancha de calentamiento con
agitacion.

2. Filtrar el producto de la extraccion.
Someter la corteza residual a dos extracciones mas con el mismo
solvente para cada una, en iguales condiciones.

4. Evaporar el solvente del filtrado a 70 °C, utilizando la plancha de
calentamiento con agitacion.

5. Secar el residuo a 70 °C en el secador eléctrico.

73



o bk~ 0N

3.6.2 Procedimiento de identificacion por medio de HPLC

Para preparar la fase mévil, medir con probeta 139.5ml de metanol grado
HPLC en un earlenmeyer de 500ml.

Medir con probeta 139.5ml de acetonitrilo HPLC al mismo erlenmeyer.
Medir con probeta de 25ml, 21ml de hexano HPLC.

Mezclar, desgasificar y filtrar por membrana 0.45um.

Para la identificacion en el HPLC, el cromatograma de la muestra es
similar al del estandar, mostrando tiempo de retencién al minuto 3.08.
Para preparar la muestra de taninos, pesar 60mg en un baldn
volumétrico de 50ml.

Agregar aproximadamente 20ml de agua destilada.

Agitar manual y vigorosamente por 10 minutos y poner en ultrasonido por
30 minutos, sacandolo cada cinco minutos para agitar un minuto
manualmente.

Diluir con una mezcla de agua destilada y metanol grado reactivo (50-50)

y mezclar.

10. Filtrar las soluciones de las muestras a través de membrana de 0.45um.

11. Para la preparacion del sistema cromatografico y la lectura, correr la

fase maovil en el equipo por 30 minutos

12. Determinar el ruido y la estabilidad de la linea base. Si es necesario

continuar corriendo la fase movil.

13. Inyectar las muestras.

14. Verificar la aparicion del pico en el cromatograma.
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3.7 Andlisis estadistico

Se realizé un experimento bifactorial con un arreglo combinatorio de 5X2

con 3 repeticiones mediante un disefio completamente al azar.

Las variables de respuestas que se midieron en el desarrollo del

procedimiento fueron las siguientes:

e Porcentaje de extracto tanico.

e Porcentaje de taninos en el extracto tanico.
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4. RESULTADOS

Tabla |. Porcentaje de rendimiento de la corteza de la especie joven de

Pinus maximinoi, posterior al proceso de maceracion dindmica

y porcentaje de taninos en el extracto tanico

12,

Muestra

extraccion

%
Rendimiento

% Taninos en
extracto tanico

22,

extracciéon

32,

extracciéon

1a,

extracciéon

23.extraccion

32

extraccion

1a,

extraccion

22,

extraccion

32

extraccion

1a,

extraccion

22,

extraccion

32

extraccion

1a,

extraccion

22,

extracciéon

32,

extracciéon

Promedio

Desviacion estandar

Desviacion media

Fuente: Tablas XIll y X1V, seccion de datos calculados
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Tabla Il. Porcentaje de rendimiento de la corteza de la especie adulta de
Pinus maximinoi, posterior al proceso de maceracion dinamica, y

porcentaje de taninos en el extracto tanico

% % Taninos en
Rendimiento | extracto tanico

Muestra

123, extraccién

22, extraccion

32, extraccion

123, extraccién

22.extraccion

32, extraccion

12, extraccion

22, extraccion

32, extraccion

123, extraccion

22, extraccion

32, extraccion

123, extraccion

22, extraccion

32, extraccion

Promedio
Desviacion estandar

Desviacion media

Fuente: Tablas XIll y X1V, seccion de datos calculados
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Tabla Ill. Porcentaje de rendimiento absoluto, acumulado

y relativo de taninos en la primera extraccion del

arbol adulto de Pinus maximinoi

Extraccion

% Rendimiento

Absoluto

Acumulado

Relativo

Promedio
Desviacion estandar

Desviacion media

48.04
5.5143449
121.632

48.04
5.5143449
121.632

48.04
5.5143449
121.632

Fuente: Andlisis estadistico

Tabla IV. Porcentaje de rendimiento absoluto, acumulado

y relativo de taninos en la segunda extraccion

del arbol adulto de Pinus maximinoi

Extraccion

% Rendimiento

Absoluto

Acumulado

Relativo

Promedio

Desviacion estandar

Desviacion media

Fuente: Analisis estadistico

29.34
1.4758049
8.712
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149.608

57.062
7.7850832
242.43008




Tabla V. Porcentaje de rendimiento absoluto, acumulado y relativo de

taninos en la tercera extraccion del arbol adulto de Pinus maximinoi

% Rendimiento

Extraccion

Absoluto Acumulado Relativo

Promedio 54,992 89.22 54,992
Desviacion estandar 2.5244801 5.4897177 18.124662
Desviacion media 25.492 120.548 1314.0135

Fuente: Analisis estadistico

Tabla VI. Porcentaje de rendimiento absoluto, acumulado y relativo de

taninos en la primera extraccion del arbol joven de Pinus maximinoi

% Rendimiento

Extraccion
Absoluto Acumulado Relativo

Promedio 34.32 34.32 34.32

Desviacion estandar 3.6313909 3.6313909 3.6313909

Desviacién media 52.748 52.748 52.748

Fuente: Analisis estadistico
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Tabla VII. Porcentaje de rendimiento absoluto, acumulado y relativo de

taninos en la segunda extraccién del arbol joven de Pinus maximinoi

Extraccion

% Rendimiento

Absoluto

Acumulado

Relativo

Promedio
Desviacion estandar

Desviacion media

21.64
2.6688949
28.492

55.96
6.0351471
145.692

36.96
11.157195
497.932

Fuente: Andlisis estadistico

Tabla VIII. Porcentaje de rendimiento absoluto, acumulado y relativo de

taninos en la tercera extraccién del arbol joven de Pinus maximinoi

Extraccion

% Rendimiento

Absoluto

Acumulado

Relativo

Promedio

Desviacion estandar

Desviacion media

Fuente: Andlisis estadistico

12.64
3.7686868
56.812
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33.24
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Tabla IX. Contenido de taninos en la corteza, en extracto tanico y
acumulacién en la primera extraccion del arbol adulto de

Pinus maximinoi

L. Taninos en TC Taninos en TET
Extraccion extracto
corteza (TC) | acumulado

(TET) acumulado

Promedio 0.5694 0.5694 0.59968 0.59968
Desviacion estandar 0.0533376 0.0533376 0.0196748 0.0196748
Desviacion media 0.0113796 0.0113796 0.0015484 0.0015484

Fuente: Datos calculados

Tabla X. Contenido de taninos en la corteza, en extracto tanicoy
acumulacioén en la segunda extraccién del arbol adulto

de Pinus maximinoi

| Taninos en TC Taninos en TET
Extraccion extracto
corteza (TC) | acumulado (TET) acumulado

Promedio 0.31752 0.88692 0.54044 1.14012

Desviacion estandar 0.0258223 0.0393524 0.0509767 0.0502986

Desviacion media 0.0026672 0.0061944 0.0103945 0.0101198

Fuente: Datos calculados
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Tabla XI. Contenido de taninos en la corteza, en extracto tanico y

acumulacién en la tercera extraccion del arbol adulto

de Pinus maximinoi

Extraccion

Taninos en
corteza (TC)

TC
acumulado

Taninos en
extracto
(TET)

TET
acumulado

Promedio 0.04368 0.9306 0.17712 1.31724
Desviacion estandar 0.0359585 0.0571797 0.1329636 0.1615606
Desviacion media 0.005172 0.0130781 0.0707173 0.1044073

Fuente: Datos calculados

Tabla XIl. Contenido de taninos en la corteza, en extracto tanico y

acumulacion en la primera extraccion del arbol joven

Extraccion

de Pinus maximinoi

Taninos en
corteza (TC)

TC
acumulado

Taninos en
extracto
(TET)

TET
acumulado

Promedio

0.3466

0.3466

0.507

0.507

Desviacion estandar

0.02805887

0.02805887

0.028679261

0.0286793

Desviacion media

Fuente: Datos calculados

0.0031492

0.0031492
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Tabla XllIl. Contenido de taninos en la corteza, en extracto tanico y
acumulacion en la segunda extraccién del arbol joven

de Pinus maximinoi

L. Taninos en TC Taninos en TET
Extraccion extracto
corteza (TC) | acumulado (TET) acumulado

Promedio 0.162 0.5086 0.3758 0.8828

Desviacion estandar 0.02384324 0.04815392 | 0.050296123 0.069496

Desviacion media 0.002274 0.0092752 0.0101188 0.0193188

Fuente: Datos calculados

Tabla XIV. Contenido de taninos en la corteza, en extracto tanicoy
acumulacioén en la tercera extraccion del arbol joven de

Pinus maximinoi

| Taninos en TC Taninos en TET
Extraccion extracto
corteza (TC) | acumulado (TET) acumulado

Promedio 0.0508 0.5594 0.193 1.0758

Desviacion estandar 0.02967659 0.06783288 | 0.062916611 | 0.1139702

Desviacion media 0.0035228 0.0184052 0.015834 0.0519568

Fuente: Datos calculados
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ANALISIS ESTADISTICO

Figura 20. Distribucion de los resultados experimentales del porcentaje
de rendimiento acumulado de extracto tanico, en funcidn
de las extracciones realizadas a las especies, adultay joven,

del Pinus maximinoi

Edad

100.00—
Il Adulto
[ Joven

80.00

Rend Acumulado
[e)]
o
o
o
|

40.00

T T T
1 2 3

Extraccion
Fuente: Andlisis estadistico
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Tabla XV. Analisis de varianza para el porcentaje de rendimiento

acumulado en el extracto tanico

!
l

Fuente de Suma de Grados de Media L )
variacion cuadrados libertad cuadratica Significancia
Edad 2590.981 1 2590.981 77.144 0
Extraccion 7410.369 3705.184 110.319 0
Edad *
Extraccion 89.617 2 44.808 1.334 0.282
Error 806.068 24 33.586 |
Corregido Total | 10897.035 29 ]

Media Std. Error 95% Intervalo de confianza
Limite inferior Limite superior Limite inferior Limite superior
62.253 1.058 60.070 64.437

Adulto

Media

Std. Error

95% Intervalo de confianza

Limite inferior

Limite superior

Limite inferior | Limite superior

Joven

Extraccion

Media

Std. Error

95% Intervalo de confianza

Limite inferior

Limite superior

Limite inferior | Limite superior

Extraccion

Media

Std. Error

95% Intervalo de confianza

Limite inferior

Limite
superior

Limite inferior

Limite superior

Fuente: Andlisis estadistico bifactorial
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Tabla XVI. Comparacién de Tuckey, segun la cantidad
de extracciones en el rendimiento acumulado

| » N Subconjunto |
Extraccion

1 10 [ 41.1800

2 10 66.6700
I 10 78.9100 ||
Significancia 1.000 1.000 1.000 ]

Fuente: Andlisis estadistico, prueba de Tuckey

Figura 21. Distribucion de los resultados experimentales del porcentaje de
rendimiento relativo de extracto tanico, en funcién de las extracciones

realizadas a las especies, adultay joven, del Pinus maximinoi

Edad
12 [ Adulto
* & Joven
80.00
- 19
g 60.00 0
=
K
? [

0:|
©
c
(O]
x

40.00] 15
I o

20.00

I I I
1 2 3

Extraccion
Fuente: Analisis estadistico
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Tabla XVII. Analisis de varianza para el porcentaje de rendimiento relativo

en el extracto tanico

Fuente de Sumade Grados de Media Significancia
variacion cuadrados libertad cuadratica 9
Edad 2185.557 1 2185.557 14.074 0.001
Extraccion 74.599 2 37.299 0.24 0.788
Edad *
Extraccion 225.548 2 112.774 0.726 0.494
|  Eror 3726.843 24 155.285 |
l Corregido Total |  6212.548 29 ]
Media Std. Error 95% Intervalo de confianza
Limite inferior Limite superior Limite inferior Limite superior
44.829 2.275 40.134 49.525

Media Std. Error 95% Intervalo de confianza

Limite inferior Limite superior Limite inferior | Limite superior

Adulto

Joven

Media Std. Error 95% Intervalo de confianza

Extraccion TP P : — — :
Limite inferior Limite superior Limite inferior | Limite superior

Media Std. Error 95% Intervalo de confianza

Extraccion =~ . Limite o - :
Limite inferior : Limite inferior | Limite superior
superior

Fuente: Andlisis estadistico bifactorial
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Tabla XVIII. Comparacién de Tuckey, segun la cantidad de extracciones

de extracto tanico en el rendimiento acumulado

| E N Subconjunto

xtraccion

43.3530

10

2 10 44.1200
IE 10 47.0150
l Significancia 0.790

Fuente: Andlisis estadistico, prueba de Tuckey

Figura 22. Distribucion de los resultados experimentales del contenido de
taninos, en la corteza acumulada, en funcién de las extracciones

realizadas a las especies, adultay joven, del Pinus maximinoi

Edad

Il Adulto
[ Joven

1.2000

1.0000—

10.8000

Taninos_Corteza_Acum

0.6000 !

0.4000

0.2000

I I I
1 2 3

Extraccion

Fuente: Analisis estadistico
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Tabla XIX. Analisis de varianza para el porcentaje de taninos

en la corteza acumulada en cada extracciéon

Fuente de Suma de Grados de Media Sianificancia
variacion cuadrados libertad cuadratica 9
Edad 0.787 0.787 307.492 0
Extraccion 0.474 0.237 92.495 0
Edad *
Extraccion 0.039 2 0.019 0.003
|  Eror 0.061 24 0.003 |
l Corregido Total 1.361 29 ]

Media Std. Error 95% Intervalo de confianza
Limite inferior Limite superior Limite inferior Limite superior
0.634 0.009 0.615 0.653

Adulto

Media Std. Error

95% Intervalo de confianza

Limite inferior Limite superior

Limite inferior

Limite superior

Joven

Extraccion

Media Std. Error

95% Intervalo de confianza

Limite inferior Limite superior

Limite inferior

Limite superior

Extraccion

Media Std. Error

95% Intervalo de confianza

Limite inferior

Limite
superior

Limite inferior

Limite superior

Fuente: Andlisis estadistico bifactorial
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Tabla XX. Comparacién de Tuckey, segun la cantidad de taninos

en la corteza acumulada de cada extracciéon

| £ N Subconjunto |

xtraccion
1 10 [ 0.458060 ‘
| 2 10 0.697820 ||
IE 10 0.745060 ||
lSignificancia 1.000 0.114 ]

Fuente: Andlisis estadistico, prueba de Tuckey

Figura 23. Distribucion de los resultados experimentales del contenido de
taninos, en la extraccion acumulada, en funcién de las extracciones

realizadas a las especies, adultay joven, del Pinus maximinoi

Edad

[l Adulto

15000 [ Joven

30
1.2500 o

1.0000 T

0.7500-

-l

Taninos_Extracto_Acum

0.5000- *

I I I
1 2 3

Extraccion
Fuente: Analisis estadistico
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Tabla XXI. Analisis de varianza para el porcentaje de taninos en el extracto

acumulado en cada extraccion

Fuente de Suma de Grados de Media Sianificancia
variacion cuadrados libertad cuadratica 9
Edad 0.292 0.292 36.697 0
Extraccion 2.193 1.096 138.019 0
Edad *
Extraccion 0.041 2 0.021 0.095
|  Eror 0.191 24 0.008 |
l Corregido Total 2.716 29 ]

Media Std. Error 95% Intervalo de confianza
Limite inferior Limite superior Limite inferior Limite superior
0.920 0.016 0.887 0.954

Adulto

Media Std. Error

95% Intervalo de confianza

Limite inferior Limite superior

Limite inferior

Limite superior

Joven

Extraccion

Media Std. Error

95% Intervalo de confianza

Limite inferior Limite superior

Limite inferior

Limite superior

Extraccion

Media Std. Error

95% Intervalo de confianza

Limite inferior

Limite
superior

Limite inferior

Limite superior

Fuente: Andlisis estadistico bifactorial
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Tabla XXIl. Comparacién de Tuckey segun la cantidad de taninos

en el extracto acumulado de cada extraccion

| E N Subconjunto |

xtraccion

0.553340

1.011460

1.196520

Significancia 1.000

Fuente: Andlisis estadistico, prueba de Tuckey
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5. DISCUSION DE RESULTADOS

El presente Trabajo de Graduacion tuvo como objetivo determinar el
contenido de extracto tanico por medio de la extraccion con sulfito de sodio al
2%, entre dos categorias establecidas: corteza de arboles jovenes y adultos de
Pinus maximinoi, para establecer en cudl de estas dos clasificaciones se
encuentra mayor contenido de taninos. Asi como, la identificacibn de la

presencia de taninos por medio de cromatografia liquida de alta presion HPLC.

Las muestras de corteza de Pinus maximinoi se obtuvieron de una de las
plantaciones ubicadas en la region de Alta Verapaz, del municipio de Coban,
finca Rio Frio; para preparar las muestras de una edad establecida para arboles
jovenes de seis a diez afios y para arboles adultos de 50 a 60 afios de edad; el
material obtenido fue limpiado y reducido a trozos para ser sometidos al
secador eléctrico a una temperatura aproximadamente de 70 °C. La corteza ya
seca fue triturada hasta llegar a un tamafio de particula, que pasé por un tamiz
de 300 micrones (mesh No. 50) y retenidas en uno de 250 micrones (mesh No.
40).

Las muestras trituradas y tamizadas se secaron de nuevo en el secador
eléctrico de flujo transversal, donde se procedi6 a eliminar el contenido de agua
de la corteza tamizada hasta obtener humedades de 3% a 6%, para realizar la

maceracion dinamica del material obtenido.

Por medio de una separacién soélido — liquido se le realizaron al extracto
tAnico maceracion dindmica con extracciones sucesivas, acuosas con

coadyuvante alcalino para los dos tipos de cortezas referentes, a una
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temperatura adecuada de 70 °C, esto para evitar que la estructura del tanino se
descomponga.

Al material lixiviado obtenido se le determin6é el pH en los diferentes
solventes con los que se trabajd, para determinar el rango de pH en el que se
encontré el material al ser disuelto en agua desmineralizada, las cuales dieron
un resultado de 4.81 para los arboles adultos y 5.01 para los jovenes; en sulfito
de sodio al 2% con resultados de 7.83 y 7.55, respectivamente, observando que
en agua la corteza lixiviada se encuentra en rango de pH acido y en sulfito de
sodio hay un cambio de pH de &cido a alcalino, como se observa en la tabla XI.
Este cambio de pH da las condiciones adecuadas para realizar la extraccion del
material por medio de la solucién de sulfito de sodio al 2%, para crear una
solucion alcalina que por medio de hidrdlisis permita neutralizar los iones acidos

de los taninos y asi permitir la extraccion de los mismos.

Para determinar la temperatura 6ptima para el proceso de lixiviacion se
estudiaron las propiedades fisicas y quimicas de las estructuras generales de
los taninos, para verificar que la temperatura no fuera a afectar el rendimiento
del proceso y para ello se determin6 que a una temperatura entre 45 °C y 60 °C
el material lixiviado se encuentra con un pH constante, por lo que se establecio
que trabajar con una temperatura que no sobrepasara los 70 °C produciria un
buen rendimiento, como se observa en la figura XVI y XVIIl, donde se muestra

el rango de temperatura donde el pH es constante.

Ya establecidas las variables del proceso se procedio a realizar 30
corridas en total, de las dos categorias establecidas de pino; cinco muestras de
corteza de arboles adultos, a las cuales se le realizaron tres extracciones
sucesivas a cada muestra, al igual que a las otras cinco especies jévenes de

pino maximinoi; donde se analizaron los rendimientos de extracto tanico como
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se observa en las tablas XV a la XVIIl. También se determiné el porcentaje de
taninos en cada uno de los extractos, como se observo en las tablas ya citadas,

segun la seccion de resultados.

Para obtener la cuantificacion del componente extraido de la corteza
(taninos), se realizaron titulaciones colorimétricas con permanganato de potasio
e indigo de carmin como indicador de color. Los datos obtenidos de este
proceso de cuantificacion de la materia prima se utilizaron como herramienta
para determinar la eficacia del método de extraccion, por medio del analisis
estadistico de los datos. Para ello se realiz6 el analisis de varianza para el
rendimiento acumulado y el rendimiento relativo del proceso de extraccion de
taninos por medio del cual se determind que categoria de arboles de las dos

establecidas tenia mayor rendimiento.

El analisis de varianza indicé que hay diferencia significativa en el
rendimiento acumulado de taninos, tanto en entre las dos edades de los arboles

como entre las tres extracciones sucesivas que se realizaron.

Respecto a la edad, en la corteza de los arboles jovenes se encontrd
significativamente menos rendimiento que en la corteza de los arboles adultos.
Mientras que entre las extracciones, el rendimiento acumulado aumenta
significativamente de la primera a la segunda extraccién y de la segunda a la
tercera extraccion, como se aprecia en la prueba de Tukey correspondientes a

los intervalos de confianza estimados para cada caso.

Con respecto al rendimiento relativo, (este corresponde a la fraccion que
se logra extraer del residuo que queda en la extraccién anterior), también se
observa diferencia significativa entre las dos edades de los arboles evaluados

(p=0.001), en donde nuevamente el rendimiento es mayor en los arboles
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adultos que en los jévenes. Mientras que entre las tres extracciones sucesivas
realizadas, el rendimiento obtenido en la extraccion de los taninos es el mismo,
(p=0.788), lo cual significa que la capacidad de extraccion de la técnica
empleada se mantiene en las tres extracciones sucesivas, independientemente

de cuéntos taninos hallan en el material sometido al proceso.

Para determinar cual especie tenia el mejor porcentaje de taninos en el
extracto tanico, se realiz6 una comparacion de las medias mediante el criterio
de Tukey. Como se observa en las tablas 1V, VI, VIII, y X, se puede determinar
que los arboles adultos del Pinus maximinoi es la categoria que mayor
porcentaje de taninos posee en el extracto tanico, en comparacion con los

arboles joévenes de la misma especie.

En las figuras 20 — 23 se puede observar la distribucion de los resultados
experimentales del producto entre el porcentaje de rendimiento y el porcentaje
de taninos en el extracto tanico en funcién de la corteza lixiviada de especies
jovenes y adultas del Pinus maximinoi, y en las tablas Ill a la X se observan los

resultados del andlisis de varianza.

Por medio de la verificacion de las variables de proceso se pudo realizar
un proceso de lixiviacion con altos rendimientos, por lo que se evalué que tres
extracciones sucesivas son las éptimas para obtener la mayor cantidad de
material, agotando al maximo la corteza de pino lixiviada, con respecto a los
taninos que se desean obtener, tanto en los arboles adultos como en los
jovenes, y se observd que las extracciones sucesivas dan resultados de 31%,
en la primera, 19.8% en la segunda y 8.9% en la tercera, teniendo un
rendimiento total de 41% para la primera, 29.5% para la segunda, y 15.6% para
la tercera, teniendo un rendimiento acumulado de 86.1% en los arboles adultos.

Por lo que las extracciones realizadas son independientes de la concentracion
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del material lixiviado. Por lo que se establecié que tres extracciones sucesivas
son suficientes y efectivas para la extraccion de taninos, agotando al maximo la

corteza lixiviada.

Por medio de separaciones fisicas en un sistema de cromatografia
liquida de alta presion HPLC, se identifico la presencia de taninos en el extracto
tanico obtenido en el proceso de lixiviacion. Para ello se prepararon las
muestras de cada una de las extracciones sucesivas de las dos categorias de
arboles establecidas, para proporcionar las concentraciones adecuadas y ser

identificadas en los cromatogramas que se presentan en la seccidén de anexos.

Se puede observar segun los picos obtenidos en cada lectura del equipo,
gue la especie adulta es la que contiene el mayor contenido de taninos en el
extracto tanico, ya que el area por debajo de la curva de los picos del
cromatograma es mayor a las areas de las curvas obtenidas en las especies

jovenes del Pinus maximinoi.

Se establecié que por medio de este proceso de separacion en el equipo
de cromatografia liquida de alta presion, se confirman los resultados obtenidos
por medio del analisis estadistico de varianzas, ya que las areas de las curvas
identifican cudl de las dos especies tiene el mayor contenido de taninos en el
extracto tanico como se establece en los resultados del analisis estadistico.

Este andlisis de separacion fisica determina la calidad y pureza del
material extraido en el proceso de lixiviacion que vienen determinadas segun
los estandares establecidos en las farmacopeas, que se tomaron como
referencia para realizar el procedimiento de extraccion, ya que si el material
obtenido no tuviera la calidad y pureza necesarias proporcionadas por el

proceso de lixiviacibn y los métodos de extracciones sucesivas, los
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cromatogramas no se podrian identificar segun el tiempo de retencion, la
columna y los solventes extractores que se utilizaron para el proceso de

separacion por medio del HPLC segun la farmacopea USP 25.

Por lo que esta identificacion realizada a las muestras establecidas arroja
como resultado cualitativo, un buen rendimiento en el proceso de preparacion
de la muestra, lixiviacion del material e identificacion para su posterior

cuantificacion.
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CONCLUSIONES

El analisis de varianza indicé que existe diferencia significativa en el
rendimiento acumulado de taninos en funcion de las dos edades de los
arboles, asi como entre las tres extracciones sucesivas que se

realizaron.

El rendimiento acumulado aumenta significativamente en las
extracciones sucesivas entre extracciones, como se aprecia en la prueba
de Tukey correspondientes a los intervalos de confianza estimados para
cada caso.

La especie adulta del pino maximinoi es el que tiene el mayor contenido

de taninos en la corteza, en funcién de las extracciones realizadas.

La identificacion por medio de cromatografia liquida de alta presion
HPLC es una prueba confirmatoria de la presencia de taninos en el Pinus
maximinoi, ya que las areas del cromatograma expresan contenidos altos

de taninos, debido al alto de los picos de las gréficas.
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RECOMENDACIONES

Realizar analisis preliminares de las condiciones de la extraccion, para
establecer de manera exacta las variables del proceso y hacer mas

eficiente los procedimientos para la lixiviacion de la corteza.

Establecer estandares de calidad que permitan validar el proceso de

extraccion de taninos a nivel laboratorio.

Continuar con estudios para cuantificar los taninos con diferentes
métodos de andlisis y equipos para establecer cual es el mas eficiente y
estandarizarlo, para obtener buenos resultados en el menor tiempo

posible.
Continuar con los estudios de la especie de Pinus maximinoi a diferentes

alturas y establecer si hay diferencia significativa de concentracién de

taninos con esta especificacion de procedimiento.
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APENDICE

Figura 24. Diagrama de procedimiento para la elaboracion de trabajo de

graduacién de Evaluaciéon de Contenido de Taninos presentes

en la corteza de pino Palo Blanco (Pinus maximinoi), en funcion
de dos etapas de crecimiento
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Figura 25. Diagrama de causay efecto para determinar las

variables en el proceso de lixiviacion
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APENDICE A

Datos calculados

Tabla XXIIl. Porcentaje de humedad de la corteza joven de Pinus

maximinoi, previo a la maceracion dindmica

Muestra % Humedad

12, extraccion

23, extraccion

32, extraccion

12, extraccion

.extraccion

. extraccion

. extraccion

. extraccion

. extraccion

. extraccion

. extraccion

. extraccion

. extraccion

. extraccion

. extraccion

Promedio 4.72667
Desviacién estandar 0.45800

Desviacién media 2.936733

Fuente: Procedimiento experimental
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Tabla XXIV. Porcentaje de humedad de la corteza adulta de Pinus

maximinoi, previo a la maceracion dinamica

Muestra % Humedad

123, extraccién

23, extraccion

32, extraccion

12, extraccion

23.extraccion

32, extraccion

123, extraccién

22, extraccion

32, extraccion

123, extraccién

23, extraccion

33, extraccion

. extraccion

23, extraccion

32, extraccion

Promedio 5.180667

Desviacién estandar 0.464673

Desviacién media 3.022893

Fuente: Procedimiento experimental
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Tabla XXV. Determinacion del porcentaje de taninos en la corteza del arbol

adulto y en el extracto tanico del Pinus maximinoi

Volumen % Taninos Extracto % Taninos
Extraccion KMnO, en la tanico en extracto
(ml) corteza seco tanico

Promedio 11.73 0.79333 2.24733 0.64
Desviacion estandar 4.898789 0.50713 0.88864 0.272633
Desviacion media 335.974 3.60053 11.05569 1.0406

Fuente: Aplicacién de las ecuaciones 11y 12 de la muestra de célculo
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Tabla XXVI. Determinacién del porcentaje de taninos en la corteza del

arbol joven y en el extracto tdnico del Pinus maximinoi

Extraccion

Volumen
KMnO4

(ml)

% Taninos
en la
corteza

Extracto
tanico
seco

% Taninos
en extracto
tanico

Promedio
Desviacion estandar

Desviacion media

11.69333
3.747278
196.5893

0.7853333
0.3950925
2.1853733
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2.038
0.7451098
7.77264

Fuente: Aplicacién de las ecuaciones 11y 12 de la muestra de calculo

0.7286666
0.1373663
0.2641733




APENDICE B

Muestra de calculo

®= Procedimiento de calculo para determinar el (%) de Rendimiento en la

obtencion de extracto tanico seguido de la separacién sélido — liquido.

Ecuacion 9

o gr obtenidos de extracto tanico seco
% Rendimiento = - x 100
4 gr de corteza de pino

» Sustituyendo datos en Ec. 9:
3.05gr

4gr

% Rendimiento = ( ) * 100 = 76.25%

= Calculo del (%) de taninos en la corteza de Pinus maximinoi

Ecuacioén 10

% taninos en la corteza= [(mL KMn04 - mL blanco) = 4.2 / 4000] * 100

Donde:
mL KMnO4 = mililitros de permanganato de potasio consumidos en la titulacién
mL blanco = mililitros de blanco consumidos en la titulacion

4000 = miligramos de corteza que se lixiviaron
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» Sustituyendo datos en Ec. 10:

(16.1 — 4.0)(4.2)
4000 * 100

% Taninos en la corteza = (

% Taninos en la corteza = 1.27%

= Calculo de (%) de taninos presentes en el extracto tanico

Ecuaciéon 11

[(mL KMn04 — mL blanco) 4.2 ]
gr ext tanico x 1000

% Tanino en extracto = *100/2

Donde:

mL KMnO, = mililitros de permanganato de potasio consumidos en la titulacion
mL blanco = mililitros de blanco consumidos durante la titulacion

1000 = miligramos de extracto tanico

» Sustituyendo datos en Ec. 11:

(16.1 — 4) * 4.2
100
3.05)(1000) |
% Tanino en extracto = ( X( > )

% Tanino en extracto = 0.833%
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APENDICE C

Graficas de HPLC para la identificacién de taninos

Tabla XXVII. Identificacion de presencia de taninos en las extracciones

sucesivas de los arboles adultos de la especie de Pino

(Pinus maximinoi), por medio de cromatografia liquida de

alta presion HPLC

Extraccion

Tiempo de
retencion
(min)

NUmero de
inyeccion

335383

Resultado

CUMPLE

345383

CUMPLE

325783

CUMPLE

365183

CUMPLE

345983

CUMPLE

325783

CUMPLE

370551

CUMPLE

371731

CUMPLE

335781

CUMPLE

383751

CUMPLE

357381

CUMPLE

353781

CUMPLE

325781

CUMPLE

315781

CUMPLE

Fuente: Referencia bibliogréafica, nim. 13
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Tabla XXVIII. Identificacion de presencia de taninos en las extracciones

sucesivas de los arboles jovenes de la especie de Pino

(Pinus maximinoi), por medio de cromatografia liquida de

alta presion HPLC

Extraccion

Tiempo de
retencion
(min)

Numero de
inyeccion

335383

Resultado

CUMPLE

370551

CUMPLE

345383

CUMPLE

345983

CUMPLE

365183

CUMPLE

325783

CUMPLE

325783

CUMPLE

370551

CUMPLE

370551

CUMPLE

325781

CUMPLE

363751

CUMPLE

370551

CUMPLE

365183

CUMPLE

371731

CUMPLE

Fuente: Referencia bibliogréafica, num. 13
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Figura 26. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto Al, de la

especie de Pinus maximinoi en la primera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 1
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 1 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0 5.5 6.0
Retention Time (min)

Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase moévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 335383 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 27. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto Al, de la

especie de Pinus maximinoi en la segunda extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1

Intensity (mV)

Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272
Application: Samples Vial Number: 2
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 2 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.

Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000
Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Retention Time (min)

fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50
(15:85)

Chrom Type: HPLC Channel : 1

No. RT Name Area cone 1 Conc 2
% mg/mL
3.08 Tanino 345383 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 28. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto Al, de la

especie de Pinus maximinoi en la tercera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 3
Sample Name : Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 3 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi
fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
$ mg/mL
2 3.08 Tanino 325783 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 29. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A2, de la

especie de Pinus maximinoi en la primera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 4
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 4 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi
fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 365183 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 30. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A2, de la

especie de Pinus maximinoi en la segunda extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples

Series: 1272 Report: modified System: Sys 1

D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.

Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

Sys 1 Series:1272
Vial Number: 5

System(acquisition):
Application: Samples

Retention Time (min)

Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type:

Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol

Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua
Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi
fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50
(15:85)

Sample Name: Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 5 of 30 Volume: 10.0 ul
Sample Description:
Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Developed by: Karen Gonzalez

Chrom Type: HPLC Channel 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000
Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000
No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
$ mg/mL
2 3.08 Tanino 345983 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 31. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A2, de la

especie de Pinus maximinoi en la tercera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 6
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 6 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Retention Time (min)

Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi
fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area €Ceng 1 Coneg 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 325783 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 32. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A3, de la

especie de Pinus maximinoi en la primera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method:Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272
Application: Samples Vial Number: 7
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 7 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Retention Time (min)

Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by:Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Cofic 2
$ mg/mL
2 3.08 Tanino 370551 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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especie de Pinus maximinoi en la segunda extraccion sucesiva

Figura 33. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A3, de la

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 _ Report: modified System: Sys 1

D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method:Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272
Application: Samples Vial Number: 8
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 8 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1

20
]
15
g c
bl 10
= -
o
8
2 ]
o
8 k
5 |
5 /‘ 8 3
4 B O
0 —le - ——— —_— 2

T Rl 7. ll o o T4 ol Al G o 0 4 B B 8 Bl |
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0 5.5 6.0

Retention Time (min)

Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
$ mg/mL
2 3.08 Tanino 371731 0.00462300 0.00462300

0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 34. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A3, de la

especie de Pinus maximinoi en la tercera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method:Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272
Application: Samples Vial Number: 9
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 9 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by:Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Cone 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 335781 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 35. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A4, de la

especie de Pinus maximinoi en la primera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 10
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 10 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Retention Time (min)

Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by:Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 383751 0.00462300 0.00462300

0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 36. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A4, de la

especie de Pinus maximinoi en la segunda extraccion sucesiva

Series: 1272
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method:Tanino

Sys 1

D-7000 HSM: Samples Report: modified System: Sys 1

System(acquisition) : Series:1272

Application: Samples Vial Number: 11
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this wvial: 11 of 30 Volume: 10.0 ul
Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel 1
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Acquisition Method:Identificacion de Taninos
Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua
Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 mi/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel %
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000
Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000
No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 357381 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300
Peak rejection level: 0
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Figura 37. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A4, de la

especie de Pinus maximinoi en la tercera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.

Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method:Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 12
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this wvial: 12 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Retention Time (min)

Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by:Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 353781 0.00462300 0.00462300

0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 38. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A5, de la

especie de Pinus maximinoi en la primera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method:Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 13
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this wvial: 13 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Retention Time (min)

Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 325781 0.00462300 0.00462300

0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 39. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A5, de la

especie de Pinus maximinoi en la segunda extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method:Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 14
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 14 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by:Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 315731 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: O
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Figura 40. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol adulto A5, de la

especie de Pinus maximinoi en la tercera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method:Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 1§
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 15 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 mi/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Cong: 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 363751 0.00462300 0.00462300

0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 41. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J1, de la

especie de Pinus maximinoi en la primera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1

Intensity (mV)

Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 16
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 16 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Acquisition Method: Identificacion de Taninos
Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.

Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000
Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Solvent A: Fase moévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50
(15:85)

Chrom Type: HPLC Channel : 1

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
3.08 Tanino 335383 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 42. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol

especie de Pinus maximinoi en la segunda extraccion sucesiva

joven J1, de la

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified

System: Sys 1

D-7000 HPLC System Manager Report

Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method:Tanino

Sys 1 Series:1272
Vial Number: 17

System(acquisition) :
Application: Samples

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.

Retention Time (min)

Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type:

Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.

fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

Calculation Method: EXT-STD

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1

Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 17 of 30 Volume: 10.0 ul
Sample Description:
Chrom Type: HPLC Channel 1
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Developed by:Karen Gonzalez

.000

Scale Factor 1: 1.000
No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 37055‘1M 0.00462500 0.00462300
o 0.00462300 0.00462300
Peak rejection level: 0
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Figura 43. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J1, de la

especie de Pinus maximinoi en la tercera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 18
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 18 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoci.
fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Cong 1 Conc 2
$ mg/mL
) 3.08 Tanino 345383 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 44. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J2, de la

especie de Pinus maximinoi en la primera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 19
Sample Name : Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 19 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase moévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi
fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 mi/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
$ mg/mL
2 3.08 Tanino 345983 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 45. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J2, de la

especie de Pinus maximinoi en la segunda extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 20
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 20 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi
fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 365183 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 46. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J2, de la

especie de Pinus maximinoi en la tercera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 21
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 21 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi
fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
$ mg/mL
7 3.08 Tanino 325783 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0

141



Figura 47. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J3, de la

especie de Pinus maximinoi en la primera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1

D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272
Application: Samples Vial Number: 22
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this vial: 22 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase moévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi
fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 325783 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 48. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J3, de la

especie de Pinus maximinoi en la segunda extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number:23
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 23 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Retention Time (min)

Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by:Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 370551 0.00462300 0.00462300

370551 0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 49. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J3, de la

especie de Pinus maximinoi en la tercera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 24
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 24 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method:Identificacion de Taninos
Column Type: Developed by:Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100

Solvent A: Fase moévil Solvent B: Metanol

Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua
Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
$ mg/mL
2 3.08 Tanino 3710551 0.00462300 0.00462300

0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 50. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J4, de la

especie de Pinus maximinoi en la primera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1

D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 25
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 25 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase mévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conge .2
$ mg/mL
2 3.08 Tanino 325781 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 51. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J4, de la

especie de Pinus maximinoi en la segunda extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified

System: Sys 1

D-7000 HPLC System Manager Report

Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 26
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 26 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
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Retention Time (min)
Acquisition Method:Identificacion de Taninos
Column Type: Developed by:Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase movil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua
Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50
(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000
Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000
No. RT Name Area Cone 1 Conc 2
] mg/mL
2 3.08 Tanino 363751 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 52. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J4, de la

especie de Pinus maximinoi en la tercera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method:Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 27
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 27 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by:Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase moévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 ml/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area CoHE L Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 370551 0.00462300 0.00462300
370551 0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 53. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J5, de la

especie de Pinus maximinoi en la primera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1

D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 28
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD1
Injection from this wvial: 28 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Acquisition Method: Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase movil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi
fase Movil: metanol-acetonitrilo- hexano
flujo 1 mi/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Conc 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 365183 0.00462300 0.00462300
0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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especie de Pinus maximinoi en la segunda extraccion sucesiva

Figura 54. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J5, de la

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1

D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method:Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272

Application: Samples Vial Number: 29
Sample Name: ldentificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 29 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1

20 1
15
] ]
bod 10
2 ]
]
5 =~
+ Lo
o
& &
5_
0 s e e et S

1 { ! J J I Bl
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0 5.5 6.0
Retention Time (min)

Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by:Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase moévil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 mi/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area Cong 1 Conc 2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 371731 0.00462300 0.00462300

0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0
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Figura 55. Monitoreo de la presencia de taninos en el arbol joven J5, de la

especie de Pinus maximinoi en la tercera extraccion sucesiva

D-7000 HSM: Samples Series: 1272 Report: modified System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Reported: 21/04/08 07:30 p.m.
Processed: 21/04/08 07:30 p.m.
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\1272\
Processing Method: Tanino

System(acquisition): Sys 1 Series:1272
Application: Samples Vial Number:30
Sample Name: Identificacion Vial Type: STD2
Injection from this vial: 30 of 30 Volume: 10.0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1
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Retention Time (min)

Acquisition Method:Identificacion de Taninos

Column Type: Developed by: Karen Gonzalez
Pump A Type: L-7100
Solvent A: Fase movil Solvent B: Metanol
Solvent C: Acetonitrilo Solvent D: Agua

Method Description: identificacion de terminos en muestra de corteza de pinus maximinoi.
fase Movil: metanol-acetonitrilo-hexano
flujo 1 mI/min. columna L1 (RP 18)
4mm x 250 mm. detector: 280nm.
diluyente: agua-metanol 50-50

(15:85)
Chrom Type: HPLC Channel : 1
Peak Quantitation: AREA Scale Factor 2: 1.000

Calculation Method: EXT-STD
Scale Factor 1: 1.000

No. RT Name Area cong 1 Coties .2
% mg/mL
2 3.08 Tanino 335781 0.00462300 0.00462300

0.00462300 0.00462300

Peak rejection level: 0

150



	CARÁTULAS
	PRELIMINARES
	CUERPO TESIS



