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Resumen—La gran cantidad de corteza generada como
residuo agroforestal y agricola en el suroccidente Colombiano la
convierten en una excelente fuente de taninos con interesantes
aplicaciones biologicas e industriales.

A las muestras de corteza se les realizo analisis proximal, se
determinaron las mejores condiciones de extraccion, se
realizaron pruebas cualitativas, de solubilidad y se tomaron
espectros infrarrojos y ultravioleta.

En el método cromatografico se tuvo en cuenta la columna, flujo,
fase movil y longitud de onda. Se realizaron curvas de calibrado
para catequina de 1-10 y 10-100 ppm. El método presenté bajos
LOD y LOC, buena repetitividad, reproducibilidad y exactitud.

Palabras Clave: Catequina, corteza, cromatografia, flavonoides,
taninos.

Abstract— The great amount of generated bark as agroforestry
and agricultural waste in the Colombian southwest turns an
excellent tannin source with interesting biological and industrial
aplications. The proximal analysis, the best condition of
extraction, qualitative test, solubility to the bark samples were
made and infrared and ultraviolet spectrum. In the
chromatographyc method the column considered, flow, mobile
phase and wavelength. Curves were made for catechin of 1-10
and 10-100 mg/L. The method presented low LOD and LOQ,
good accuracy and precision.
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I. INTRODUCCION

En el suroccidente Colombiano se generan alrededor de 100
TMD de residuos agroforestales y agricolas como corteza,
follaje entre otros, generados por las principales industrias
(papeleras, agricolas y forestales) [1]. La corteza representa del
10 % al 15 % del peso total del arbol convirtiéndola en un
residuo lignocelulosico importante. En la corteza de pino se
encuentran algunos flavonoides como el acido galico,
catequina, epicatequina, procianidina, etc., los cuales le
confieren propiedades antioxidantes, antivirales,
antitumorales, antialérgicos, fotoprotectores, entre otras. El
tipo de flavonoides presentes en estas muestras depende de
ciertos factores ambientales y su extraccion depende de

diferentes caracteristicas fisicoquimicas como tamafio de
particula, relacion corteza-solvente, temperatura, etc [2].

II. MARCO TEORICO

A. Andlisis fisicoquimico
El analisis proximal de la corteza de Pinus patula mostro un
16.52 % de humedad, 0.76 % de proteina bruta, 2.56 % de
grasa, 28.03 % de fibra y 0.83 % de cenizas. Los resultados
muestran un alto contenido de humedad y alto contenido de
fibra.

Condiciones optimas de extraccion

Parametro Condicién
Tiempo 9 horas
Tamaio de particula Menor de 1.18 mm
Temperatura 70 °C
Relacion /solvente (agua: etanol)  30-70 %
Relacion corteza-solvente 1-10(g- mL)

Tabla 1. Condiciones 6ptimas de extraccion.

Tamafios de particula menores de 1.18 mm y una relacion de
corteza-solvente de 1:10 permiten mejores rendimientos en la
extraccion, con un 4.77 %. El mayor rendimiento se obtiene a
9 h con un porcentaje de 6.02 %. El solvente con el cual se
obtuvo un rendimiento mayor fue etanol, esto debido a la gran
variedad de compuestos de diferente polaridad que se
encuentran en la corteza de P. patula. La mejor temperatura de
trabajo es en promedio de 70 °C. El rendimiento obtenido con
esta temperatura es de 10.9 %, pero aqui debe tenerse presente
que la temperatura de la mezcla no supere los 80 °C, debido a
que por encima de esta temperatura se propicia la
precipitacion de compuestos insolubles con la consecuente
pérdida de taninos [3].

Pruebas cualitativas para taninos
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Prueba Resultado

Cloruro Férrico
Agua de Bromo
Sulfato de Cu/Amoniaco

Negro- azulado (+)
Pptdo color ladrillo (+)
(Pptdo marrén) (+)
(Violeta) (+)

NR (-)

Acetato de Plomo

Acido nitroso
(+) Positivo, (-) Negativo
Tabla 2. Resultados de las pruebas cualitativas

Con esto resultados se podrian clasificar a los extractos de
corteza de P. patula dentro del grupo de los taninos derivados
de la pirocatequina por dar negativa la prueba de acido nitroso.

Analisis espectroscopico:

Analisis de Infrarrojo (IR). En la figura 1 se muestra el
espectro Infrarrojo de la muestra de taninos.
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Figura 1. Espectro infrarrojo de los taninos de P. patula.

El espectro infrarrojo de la catequina presenta sefiales muy
similares al de la muestra de taninos. Realizando Ia
comparacion de los espectros IR de la muestra y de la
catequina, puede observarse que las sefiales de 3400-3300,
2359, 1600, 1521, 1465, 1374, 1287-1248, 1085, 1030, 871,
763,y 595 cm’, se presentan en ambos espectros indicando la
similitud de los grupos reactivos que poseen, entre los mas
importantes se encuentran el grupo —OH, el —CO, y anillos
aromaticos [5].

Estandarizacion de CLAR:

En la tabla 3 se encuentran las condiciones cromatograficas
para la determinacion de catequina [7].

Parametro Dato
Columna p-Bondapak Cyg 150 X 3.9 mm
volumen de inyeccion: 10 pl
Flujo 1.4 mL/min
Elusion : Isocratica
Fase mavil : 0.5 % de Metanal en A. Acético

0.01 M — Acetonitrilo (96.5% - 3.5%)

Detectar : UV-Vis- 280 nm
Tiempo de corrida : 15 minutos
Temperatura columna:  Ambiente

Tabla 3. Condiciones cromatograficas 6ptimas en HPLC.

Estandarizacion del método analitico

Linealidad:

La curva de calibracion para catequina en un rango de 1 — 10
ppm arrojo un r* = 0.9987 (y = 8.9987 x X — 8.206). La curva
de calibracion para catequina en el rango de 10 — 100 ppm
arrojo un r* de 0.9954 (y = 116.85 x X - 66.89) y la curva de
calibracion de catequina en el rango de 100 — 1000 ppm
arrojo un r* de 0.9967 (y = 865.83 x X — 14.0)

Limite de deteccion (LOD). El limite de deteccion fue de
0.058 ppm, con una desviacion estandar de pendiente (Sg) de
0.17, un valor de corte de ordenada (Yg) de -6.47 y un valor
de ordenada (Y) de -5.96.

Limite de cuantificacion (LOQ). El valor minimo de
cuantificacion encontrada es de 0.19 ppm, con una desviacion
estandar de pendiente (Sg) de 0.17, un valor de corte de
ordenada (Yp) de -6.47 y un valor de ordenada (Y) de -64.55.

Precision del sistema:

Repetitividad.  EI % RSD esta entre 0.197 y 4.532; de tal
manera que el método es repetitivo dentro del rango de
concentraciones examinado, ya que la desviacion estandar
relativa no sobrepasa el valor estipulado que es del 5%,
criterio de aceptacion para el analisis de catequina.

Reproducibilidad. El método es reproducible ya que la
desviacion estandar relativa calculada es menor del 5 %, lo
que indica una buena reproducibilidad del método.

Exactitud. La t de student (t,,) se realizd6 con el fin de
establecer la exactitud del método analitico. De acuerdo con
los datos obtenidos el ty,, fue menor al tp,.

III. CONCLUSIONES

Se lograron obtener las condiciones adecuadas para el proceso
de extraccion de taninos a partir de la corteza de P. patula a
nivel del laboratorio, en cuanto a tamafio de particula, relacion
corteza — solvente, tiempo de extraccion, tipo de solvente
usado y temperatura. El andlisis cualitativo indica que los
taninos extraidos de la corteza de P. patula, presenta
caracteristicas completas de esta clase de compuestos
(Flavonoides), siendo una matriz propicia para extraerlos. El
método cromatografico presentd apropiada linealidad,
reproducibilidad, exactitud y precision para la determinacion
de catequina.
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