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RESUMEN

El objetivo de la investigacion fue, determinar la influencia de los métodos de
extraccién y el tamafio de particulas, sobre las propiedades fisicoquimicas y curtientes
de los taninos de tara. Se utilizaron vainas de tara (Caesalpinia spinosa) recolectadas
del distrito de Soraya, provincia de Aymaraes de la region Apurimac, extrayendo bajo
dos métodos de extraccion: Extraccion de una etapa o M1 (20% agua/80% etanol) y
Extraccion de etapas sucesivas 0 M2 (100% agua y bisulfito de sodio al 2%) y tres
tamafios de particulas de polvo de tara: 3,5 mesh; 16 mesh y 60 mesh. La extraccién de
taninos, se realizo a sistema de reflujo, en una plancha de calentamiento con agitacion
magnética, bajo las condiciones de 45 minutos y 65 °C para M1 (mientras, para M2 se
aplicaron las mismas condiciones en cada una de las 3 etapas), posteriormente, se filtr6
al vacid, se deseco en una estufa a 55 °C, se trituro en un mortero y los extractos tatiicos

en polvo, se almacenaron en frascos de color ambar hasta el inicio de los analisis.

La caracterizacion fisicoquimica, reporto.que los mejores resultados en los extractos
tanicos fueron: 1,18 .g/ml para densidad real; 96,3% para solubilidad; 63,7% para el
porcentaje de taninos y 493,26 mg AG/g tara para el acido galico. Sin embargo, se
concluyo que, ténto los métodos de extraccion, como los tamafios de particula, influyen
sobre las propiedades fisicoquimicas: Para la densidad (de forma independiente solo
influyo M2), para la solubilidad (de forma independiente solo influyo 60 mesh), y para
el porcentaje de taninos y acido galico (la mejor influencia independiente fue M1 y 60

mesh, mientras como interaccion fue M1-60 mesh).



Finalmente, la evaluacién de la capacidad curtiente se determiné sobre la curticién de
piel ovina (cuero badana), utilizando el método tradicional de curtido al vegetal y
examinando las propiedades de temperatura de contraccion (66,1 °C), resistencia a la
traccién (16,66 N/mm?) y porcentaje de elongacion (50,7%), quienes mostraron
diferencias que no se relacionan, coincidiendo en la prueba de temperatura de
contraccion como la mas indicada (la mejor influencia fue M1 y 16 mesh, mientras

como interaccion fue M1-60 mesh).



ABSTRACT

The objective of the research was to determine the influence of the extraction methods
and particle size on physicochemical and tanning tara tannins. Pods were used tara
(Caesalpinia spinosa) district of Soraya, province Aymaraes of the region Apurimac
collected, extracted under two extraction methods: Leaching of a stage or M1 (20%
water / 80% ethanol) and leaching of successive stages or M2 (100% water and sodium
bisulphite to 2%) and three particle sizes tara powder: 3,5 mesh; 16 mesh and 60 mesh.
The tannin extraction system was held at reflux in a hot plate with magnetic stirring
under the conditions of 45 minutes and 65 °C for M1 (while M2 was applied to the
same conditions in every one of the 3 stages), and subsequently vacuum filtered, dried
in an oven at 55 °C, crushed in a mortar and powdered tannin extracts were stored in

amber bottles until the start of the analysis.

Physicochemical, reported that the best results in tannin extracts were: 1,18 g/ml for real
density; 96,3% for solubility; 63,7% for the percentage of tannins and 493,26 mg AG /
g tare for the gallic acid. However, it was concluded that both extraction methods such
as particle size, influence on physicochemical properties: For density (only influenced
independently M2), to the solubility (independently influenced only 60 mesh), and the
percentage of tannins and gallic acid (best influence was independent M1 and ‘60 mesh,

while interaction was as M1-60 mesh).

Finally, the tanning capacity evaluation was determined on sheep skin ‘tanning
(sheepskin leather) using the traditional method vegetable tanning and examining
properties shrinkage temperature (66,1 °C), tensile strength (16,66 N/mm?) and percent

elongation (50,7%), who showed differences unrelated to coincide in the shrinkage



temperature test as needed (the best influence was M1 and 16 mesh, while such

interaction was M1-60 mesh)



I. INTRODUCCION

La Caesalpinia spinosa (Molina) Kuntze, cominmente conocida como tara o
taya, €s una leguminosa de porte arbustivo natural del Pert, cultivada en los valles
interandinos del pais, como una fuente importante de gomas y taninos, este dltimo

extraido del polvo de las vainas, principal producto de exportacion (Villanueva, 2007).

En la actualidad, el Perti es el primer productor de tara con el 80% de la
produccion mundial, a esto se ha sumado la creciente demanda internacional en el
ultimo decenio, de los sub-productos (principalmente el polvo), ello ha motivado que
este cultivo no tradicional ocupe un sitial importante en la cadena de valor de la tara;
stendo, Apurimac uno de los pﬁ'ncipales productores de este cultivo en el pais, y su
contribucion resulta significativa en las industrias de transformacion de subproductos,
puesto que es utilizada para combinarlas con otras variedades por sus exceléntes

cualidades (Asociacion de Productores Agropecuarios de Soraya, 2011).

El principal sub-producto es el polvo de las vainas de tara, fuente para la
extraccion de taninos, ampliamente utilizados en la industria curtiente, farmacéutica,
quimica, cosmética y alimenticia, por sus excelentes propiedades fisicoquimicas
(Villanueva, 2007). Ello se ha denotado en diversas investigaciones exploratorias. Al
respecto, el presente estudio pretende explicar la influencia de las variables: métodos de
extraccion y el tamafio de particulas del polvo, en las propiedades fisicoquimicas y la
capacidad curtiente de los taninos de tara; como indicadores para su aplicacion en el

ambito tecnoldgico-industrial, los que, proporcionan una base muy 1til para determinar



las causas de algunos fendmenos que se presentan al modificar los procesos de

fabricacion y/o la materia prima, y su consecuente utilidad.

Finalmente, la presente investigacion es una respuesta a las exigencias de
aplicacion, mejora y adaptacion de los actuales procesos industriales de transformacion,
que proporciona ademas, criterios para un aprovechamiento integral de la tara con
respecto a los taninos, dado sus fines industriales, comerciales, agrarios, botanicos y

biotecnoldgicos.



1.1

1.2

OBJETIVOS

‘Obijetivo general:

v' Determinar la influencia de los métodos de extraccion y el tamafio de particulas

sobre las propiedades fisicoquimicas y curtientes de los taninos de tara.

Objetivos especificos:

v" Determinar la influencia de los métodos de extraccion: extraccion de una etapa
y -extraccion de etapas sucesivas, sobre las propiedades fisicoquimicas y
curtientes de los taninos de tara.

v" Determinar la influencia de los tamafios de particula:v3,5 mesh; 16 mesh y 60
mesh, sobre las propiedades fisicoquimicas y curtientes de los taninos de tara.

v" Evaluar la interaccion de los métodos de extraccion y el tamafio de particulas,

respecto a las propiedades fisicoquimicas y curtientes de los taninos de tara.

HIPOTESIS

Hipotesis general:

Las propiedades fisicoquimicas y curtientes de los taninos de la tara, estan

influenciados por su método de extraccion y tamafio de particula.

Hipdétesis_especifica:
Hi..: Los métodos de extraccion del tanino de tara, tienen influencia en sus

propiedades fisicoquimicas y su capacidad curtiente.

H,.2: El tamafio de pérticula, influye significativamente en las caracteristicas

fisicoquimicas y la capacidad curtiente de los taninos de tara.

H,.3: La interaccion de los métodos de extraccion y el tamafio de particulas del polvo
de tara, tiene efecto sobre las propiedades fisicoquimicas y curtientes de sus

taninos.



II. MARCO TEORICO

2.1, LA TARA (Caesalpinia spinosa)

2.1.1. Descripcion de la tara

La tara (Caesalpinia spinosa Kuntze) es una especie forestal nativa de los andes,

con una poblacién importante en el Peri. Dependiendo su ubicacion geografica se

denomina: tara, taya (Perd), tara (Venezuela, Bolivia y Chile), guarango, ‘vinillo

(Ecuador), dividive, dividivi de tierra fria, guarango, cuica, serrano, tara (Colombia),

acacia amarilla, dividi de los andes, sping holdback (Europa). (Villanueva, 2007).

2.1.2. Descripcién botinica

Especie botanica: Caesalpinia spinosa (Molina) Kuntze, segin Correa y Bernal

(1990), Barriga (2008) y Pert ecoldgico (2009); la clasificacion taxonomica es:

Reino : Plantae
Filo : Magnoliophyta (Angiospermae)
Clase : Magnoliopsida (Dicotiledoneac)

Sub-Clase : V Rosidae

Orden : Fabales

Familia : Caesalpiniaceae

Género : Caesalpinia

Especie : Caesalpinia spinosa o C. tinctoria



Arbusto: La tara (Figura la), es un arbol de copa irregular, de fuste corto,
cilindrico y a veces tortuoso, de 2 a 4 metros de altura, pudiendo llegar hasta 12 metros,
su tronco esta provisto de una corteza gris espinosa, con ramillas densamente pobladas.
En muchos casos las ramas se inician desde la base dando la impresién de varios tallos

(De la Cruz, 2004, Villanueva, 2007).

Frutos: Como se observa en la Figura 1b, son vainas encorvadas ¢ indehiscentes
de color naranja-rojizo, oblongas, ligeramente comprimidas de 6-11 cm de longitud, 2
c¢m de ancho, indehiscentes de color rosado, 4 — 6 semillas de unos 1 x 0,5 x 0,3 cm,
reniformes, de color marrén pardo a negro brilloso, con la superficie lustrosa dura, y
con uno de los dos lados mas grande. Cada arbol de tara puede rendir un promedio de
20 kg a 40 kg de vaina cosechandolos dos veces al afio, generalmente, un arbol de Tara

da frutos a los tres afios; y si es silvestre, a los cuatro afios (Villanueva, 2007).

Figura 1. Fotografia de un arbol de tara y sus frutos (Recopilacién propia, 2011).



2.1.3. Descripcion morfologica

2.1.3.1. Composicion fisica del fruto

Segun se indica en la Figura 4, el fruto de tara se compone de 2 partes, la vaina
(62%) v la semilla (38%); de la vaina se obtiene el polvo de tara (60%), y la fibra (<
3%). La vaina representa el 66,38% del peso de los frutos y es la que precisamente
posee la mayor concentracion de taninos, que oscila entre 40 y 68%. El polvo de tara se
consigue mediante un proceso mecanico simple de trituracion de vaina, previamente
despepitada, obteniendo un aserrin fino de coloracién amarilla clara (De la Cruz, 2004).
En lo referente a las partes principales de los frutos, el valor promedio de 40:
Epicarpio . Mesocarpio , Endocarpio + Semil}a _  Vaina o Fruto D)

(1,58%) (60,83%) (3,97%) (33,62%) 100%

La figura 2 muestra el corte transversal de la semilla en la que se aprecia: (a)

cuticula o cascara, adherida al endosperma, (b) endosperma o goma, es semitransparente

y duro y (c) germen, que representa el nicleo de las semillas, es de color amarillo y con

alto contenido de proteinas (Siccha y Lock, 1993).

Figura 2. Estructura morfologica de la semilla (Cabello, 2009).



2.1.3.2. Composicion quimica del fruto

La composicion quimica de los frutos de la tara, segun la Tabla 1, denota una

mayor composicion de carbohidratos y taninos en la cascara del fruto de la tara (vaina).

TABLA 1. Anélisis porcentual del fruto de la tara (Valor promedio de cinco muestras).

Analisis Vainas Semilla Goma Cascara Germen
Humedad 11,7% 12,01% 13,76%  1191%  1044%
Proteinas 7,17% 19,62%°  2,50%  40,22% 1,98%
Cenizas 6,24% 3,00% 0,53% 8,25% 3,05%
Fibra Bruta 5,30% 4,00% 0,86% 1,05% 1,05%
Extracto Etéreo 2,01% 5,20% 0,48% 12,91% 0,97%
Carboludratos 67,58% 56,17%  81,87%  25,66%  83,56%
Azycares - - 83,00% - -
Aceites - 0,02% - - -
Taninos 62,00% - - 22,67% -

Fuente: Siccha, 1993.

Garro et al (1997), demostraron que las vainas de tara, contienen taninos
hidrolizables (galotaninos), siendo el acido galico (Figura 3) el principal constituyente
(53%), seguido del acido elagico (6,9%). Kondo et al (2006), sefiala que el porcentaje

tanico (40-60%), obedece a las condiciones ecoldgicas en las que vegeta la tara.

H
G=-C0 OH

HO, _CooH o
o R = -CO On Taninos galicos
0"

o) 0 ,
¢ ™ o .
Acido galico O 0—co OH
OH OH
OH

Figura 3. Estructura del tanino de tara (Cabello, 2009).
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2.1.4. Subproductos y utilizacion de la tara

El aprovechamiento integral de la tara requiere de una estructura agroindustrial,
que incluya el acopio, el procesamiento y la comercializacion. Es asi que el interés
industrial son sus vainas, de las cuales se obtienen, en peso, alrededor de 60 a 64% de
polvo o harina, de donde se aprovechan sus taninos, la semilla entre 34% a 38% de las

que se aprovechan sus gomas y 2% de fibra (Villanueva, 2007, Mancero, 2008).

Segin Mancero, (2008), los taninos contenidos en el polvo de tara son muy
apreciados en la industria de la curtiembre, la ventaja de la utilizacion de polvo de tara,
es que se reemplaza la utilizacion de cromo que es altamente contaminante y causa
graves efectos en la salud humana y animal; ademas, que produce un cuero de color
blanquecino y permiten obtener una estructura firme, resistente y sélido a la luz. En la
industria es utilizado para: la fabricaciéon de plasticos y adhesivos, la elaboracion de
bactericidas y fungicidas, la conservacion de los aparejos de pesca, clarificar bebidas
COMmo vinos y jugos, sustituir la malta en la elaboracién de la cerveza, la proteccion de
metales, la cosmetologia, la fabricacion de productos de caucho, el mantenimiento de
pozos de petrdleo, la obtencion de acido galico, la elaboracion de tintes, la manufactura

del papel, elaboracion de productos de farmacia. (De la Cruz, 2004; Mancero, 2008)

De las semillas se pueden extraer las gomas, las cuales son utilizadas en la
industria de los alimentos como espesantes o estabilizantes. En Pert, se aprovecha
también los cotiledones, para la elaboracion de alimentos balanceados que tienen un alto

contenido de proteinas de buena calidad, ademas de grasas y aceites (De la Cruz, 2004).
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2.2. TANINOS

2.2.1. Definicion y caracteristicas fisicoquimicas

Haslam (1989) y Hagerman (1991), sefialan que tradicionalmente se utiliza en la
quimica vegetal, el término tanino haciendo referencia a una numerosa serie de
compuestos propios de las plantas, que presentan propiedades fisicoquimicas y
funcionalés comunes, pero no necesariamente estructuras quimicas analogas. Matuschek
(2005), define los taninos vegetales como compuestos fenodlicos solubles en agua,
alcohol y acetona, con una masa molar entre 500 y 30 000 (1, y en su estructura tienen
la cantidad suficiente de grupos hidroxilo para formar complejos con macromoléculas,

como las proteinas, alcaloides, gelatinas y otras proteinas.

El término “tanino” se refiere mas a su funcion que a su caricter quimico, puesto
que en inglés el término fanning significa curtir. Unicamente se encuentran sustancias
curtientes utilizables en los productos de esterificacion del acido galico y del 4cido m-
digalico con los hidratos de carbono (generalmente glucosa) de pesos moleculares
considerablemente altos, que aparecen en la naturaleza de formas diversas -con el

nombre de taninos (UNLPAM, 2011).

Fisicamente, se pueden distinguir por las siguientes caracteristicas: masa
molecular entre 500 y 3000-30000 O (Haslam, 1998; Matuschek, 2005); asi mismo son
catalogados como polvos amorfos de color amarillo, aspecto grasiento, poco densos,
solubles en agua, alcohol y acetona e insolubles en éter, benceno y cloroformo; cuando

se calientan a 210°C se descomponen produciendo diéxido de carbono y pirogalol
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(Roersch, 2004). También se oxidan al contacto con el aire, son inodoros y de sabor
agrio; combustibles con un punto de inflamacion de 199°C y una temperatura de

autoignicién de 528,5°C (Evans, 2004).

Quimicamente se definen, como compuestos quimicos no cristalizables de
estructura y caracter polifendlico (12-16 grupos fenélicos y 5-7 anillos aromaticos por
cada 1000 unidades de masa molecular relativa), cuyas soluciones acuosas son
coloidales, de reaccion 4cida y sabor astringente (complejacion intermolecular), se
precipitan con gelatina, albumina y alcaloides en solucion y se combinan con ellas,
haciéndolas resistentes a las enzimas proteoliticas. Son hidrolizados con facilidad por la
accion de los acidos, bases o enzimas. Los productos de la hidrélisis de una molécula de
tanino son un azucar, un polialcohol y un acido fenol carboxilico. También se pueden
combinar con la celulosa y pectina para formar compuestos insolubles (Muller-Harvey y

Mcallen, 1992; Haslam, 1998).

2.2.2. Clasificacién

Khanbabaee y van Ree (2001), en base de sus caracteristicas estructutales,
clasifican a los taninos en 4 grupos principales: galotaninos y elagitaninos (agrupados

en los taninos hidrolizaBles), taninos complejos y taninos condensados (fig. 5).

{1) galotaninos son todos aquellos taninos en las que las unidades galoil -0 sus
derivados meta-depsidicos, estan ligados a diversas unidades de poliol, catequina, o

triterpenoides.

{(2) elagitaninos son aquellos taninos en los que al menos dos unidades galoil

estan unidos entre si C-C, y no contienen unidad de catequina glicosidicamente ligado.
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(3) taninos complejos son los taninos en el que, una unidad de catequina estd

ligado glicosidicamente a un galotanino o una unidad de elagitanino.

(4) taninos condensados son todas las proantocianidinas oligoméricas y
poliméricas, formados por ligamiento de C-4 de una catequina con C-8 o C-6 de la

siguiente catequian monomérica.

e
Taninos
Galotaninos Elagitaninos Taninos complejos Taninos condensados
H (OH)
2 {Fraccién uaiec;uum)n OH
OR 0" HO OH
ROA Pog
O
°§c/ RO /_‘
c>
RO
HO OH (G) R = Fraccion galoit (G)
OH u olro sustituyente (Fraccién catequina),
1 2 3 4

“Figura 5. Clasificacion de los taninos (Khanbabaee y van Ree, 2001).

2.2.2.1. Taninos hidrolizables o pirogéilicos

Son derivados del acido galico, este es esterificado (unidos por enlaces éster-
carboxilo) en €l centro de un poliol, generalmente glucosa, donde los hidroxilos pueden
estar parcial o totalmente esterificados con grupos fendlicos para formar taninos

hidrolizables mas complejos. La Figura 6, muestra que los taninos hidrolizabies son
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hidrolizados por acidos (o enzimas), en un azucar (unidad estructural, D-glucosa) (a) o
enun alcohol polihidrico y un acido fenélico carboxilico. Dependiendo de la naturaleza
del 4cido fendlico carboxilico; son subdivididos en galotaninos (b) y elagitaninos (d).
La hidrélisis de los galotaninos, da como resultado el 4cido galico (c) mientras la de los
elagitaninos el 4cido hexahidroxidifénico (€), que es aislado normalmente como su

dilactona estable, el acido elagico (f). (Haslam 1966, 1989; Hagerman y Butler, 1981).

HOG:
o ot
GO oG
& P m“ﬁ H
Galotaninos ... on
o) Acido galico
) 04Ot : ©
w" oK
OH
Poliol (aziicar) WG  G-OH

@)

GO 0

ol e e S e S adhe
HO OR HO Ol

Elagitaninos

" HO
o:(:? il

(e)

@ Acido hexahidroxidifénico Acido elagico

0

Figura 6. Taninos hidrolizables y elagitaninos (Garro et al., 1997).

A. Galotaninos

»Haggrman (2002), describe a los galotaninos como esteres simples de poligaloil
de glucosa, en cuya estructura (Figura 8), los grupos fendlicos que esterifican un nicleo
glicosidico son constituidos por acido galico (Figura 6¢). Las moléculas son compuestas
de un nicleo de glucosa de 6 a 9 grupos galoil. Una mezcla de galotaninos es

precisamente el 4cido tanico (Figura 7).
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Figura 7. Estructura quimica del 4cido tanico (Nakamura et al., 2003).

Entre los galotaninos, se pueden mencionar al que se obtiene de los frutos
de Caesalpinia spinosa, este tanino es facilmente hidrolizable por la accion de la enzima
tanasa, esto permitié asignar la estructura de un éster poligaloilo del acido quinico a
dicho tanino, con un peso molecular aproximado de 800. Estudios efectuados por
Haslam y Horler y Nursten, demostraron que los principales componentes del tanino de

la tara tiene la estructura de acido quinico de galotanino. (Figura 8) (Garro et al., 1997).

lq‘. QOO

oR

Ee
§

Acido quinico
(R, =R, =H)

Figura 8. Estructura del acido quinico, tanino de tara (Garro et al., 1997).
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B. Elagitaninos

Los elagitaninos (Figura 9), son esteres simples de acido hexahidroxidifénico
(HHDP); los grupos fenolicos utilizados son moléculas de dcido HHDP, que pueden
espontdneamente ser deshidratados para formar su dilactona estable o acido elagico en
solucion acuosa (Figura 6f) (Hagerman, 2002). Estos taninos presentan un peso

molecular entre 2000 y 5000 u.m.a (Deshpande et al., 1984).

Figura 9. Estructura quimica de los esteres elagitaninos (Bhat et al., 1998).

2.2.3. Propiedades de los taninos

2.2.3.1. Propiedades quimicas

La determinacion de la estructura de los taninos hidrolizables, se ha basado en

gran medida, en sus posibilidades de degradacion quimica y en el estudio de los

productos obtenidos, mediante técnicas espectroscopicas, asi tenemos los siguientes:
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Hidro6lisis.- Los taninos pirogalicos son facilmente hidrolizables, debido a su estructura
de ésteres, mediante calentamiento en medio acido o basico se produce la ruptura
completa de los enlaces éster, con liberacion del poliol y de los acidos galico, elagico u

otros (Porter, 1989). .

Interaccion con proteinas.- Los taninos tienen la capacidad de formar .complejos
tanino-proteina, es la forma mas comun de interaccioén y corho ejemplo es el curtimiento
de pieles. Ello implica la aparicion de enlaces de hidrogeno entre los grupos
carbonilicos peptidicos de la proteina y los grupos hidroxilo fendlicos del tanino, sin la
intervencion de enlaces idnicos o covalentes (Hagerman y Butler, 1981). Debido a su
estructura molecular, los taninos son capaces de deshacer enlaces cruzados con
diferentes moléculas proteicas. En este contexto, el peso molecular de la molécula de
tanino presenta destacada importancia. Al comparar di-, tri-, tetra-, y penta-galoil-
glucosa, se observd que con la adicién de cada galoil aumenta la eficacia de

asociacion con proteinas (Haslam y Lilley, 1988).

Interaccién con polisacaridos.- Algunos polisacaridos permiten la inclusion de taninos

y otras moléculas, capaces de hacer interacciones hidrofobicas.

Quelantes de metales.- Los taninos pueden afectar la actividad de los iones metalicos
por la quelacion, debido a su naturaleza polifendlica, la quelacidon produce grandes
pesos moleculares, por la formacidén de estructuras reticuladas, aumentando su

insolubilizacién y reduciendo asi, su biodisponibilidad.

Astringencia.- Es la percepcion sensorial de la presencia de taninos, que promueven el
acomplgjamiento y precipitacion de proteinas y glicoproteinas de la mucosa bucal, por

la capacidad de interaccién con macromoléculas (Bate-Smith, 1954).
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2.2.3.2 Propiédades fisicas

Los polifenoles de los cuales estin compuestos los taninos, tienen
caracteristicas particulares, por ejemplo, el 4acido tanico es un sdlido blanco,
incristalizable, sin olor, de sabor muy astringente, muy soluble en el agua y alcohol y
poco soluble en el éter puro, precipitan en blanco por la presencia de 4cidos minerales
como sulfurico, fosforico y clorhidrico; es absorbido por las pieles y se combina con
ellos. Mientras, el acido galico es un solido cristalizable, de sabor astringente y
ligeramente acido, sin olor, soluble en 100 partes de agua fria y en 3 de agua caliente, y

muy soluble en alcohol; no es absorbido por las pieles (Brunet y Talleda, 1867).

Asi mismo, las propiedades fisicas de los taninos como extractos, difieren entre
si, dependiendo de su procedencia y forma de extraccion, teniendo como caracteristicas
fisicas: aspecto, color, astringencia, humedad, pH, solubilidad en agua y alcohol (peso

molecular y grado de polimerizacién), densidad, viscosidad e indice de refraccién.

Por otra parte, los extractos tAnicos comerciales, son modificados en el proceso
de extraccién mediante sulfitacion, debido a que estos extractos si son obtenidos
mediante extraccidon acuosa son poco solubles en agua a temperatura ambiente,
presentando elevada tendencia a flocular en disolucion; por ello esa modificacion
permite que la solubilidad en agua sea del 100% (Von Leyser y Pizzi, 1990). A

continuacidn se muestran algunos extractos con sus respectivas propiedades fisicas:
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TABLA 2. Propiedades fisicas de extractos tanicos comerciales y no purificados.

Humedad Insolubles Densidad Viscosidad Indice de
EXTRACTO pH
(%) (%) (g/ml) (mPa.s) Refraccién
Mimeosa 6,2 40-45 0,9 1,114 175 1,3974
Quebracho sulfitado 80  43-45 05 1,110 130 1,2980
Pino sulfitado 45 0,0 1,117 385 1,5606
Castafio vinitanén 13,8 4,1 0,0 1,130 150 1,3976
Castafio pasa <7 32 0,0 1,120 120 1,3979
Fuente: Peiia, 2007.

2.3. SEPARACION SOLIDO - LiQUIDO DE METABOLITOS

El intercambio de materia entre una fase solida y una liquida interviene en
numerosos procesos de interés quimico-técnico, cuya denominacion genérica es
extraccion. La disolucion de materias solidas, con o sin transformaciones quimicas,
constituye uno de los primeros pasos en un buen numero de industrias, en las que se

trata de utilizar un componente valioso presente entre los sélidos.

La extraccion, se trata de la disolucion en un disolvente apropiado de un
componente o grupo de componentes que forman parte de un solido, el cual contiene

otros componentes insolubles. Existen, por tanto, dos fases: la sélida y la disolucion.

Aplicaciones importantes de la extraccion de solidos con liquidos, son la
extraccion de aceites y grasas animales y vegetales, la extraccion de minerales, el
lavado de precipitados, la obtencion de extractos de materias vegetales o animales, €l

proceso de disolucion en obtencion de aziicar de remolacha.
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2.3.1. Tamaiio de particula del material extractable

Con frecuencia es necesario separar los componentes de muchos materiales
solidos qué se presentan con dimensiones demasiado grandes para su uso, las partes
vegetales se muelen hasta la obtencion de virutas o astillas de pequefias dimensiones
(Geankoplis, 1998), asi las tres caracteristicas mas importantes de una particula
individual son su composicion, su tamafio y su forma. La composicién determina las
propiedades como la densidad. En muchos casos, sin embargo, la particula es porosa o
puede consistir en una matriz continua en la que, pequefias particulas de un segundo

material se distribuyen (Richardson’s et al, 2002).

El tamafio de particula es importante, ya que esto afecta a las propiedades tales
como la superficie por unidad de volumen y la velocidad a la que una particula se
asentara en un fluido. La forma de las particulas puede ser regular, esférica o cubica, o
puede ser irregular. Las fracciones pueden diferir entre si en el tamafio de particula,

fases o composicion quimica (Richardson’s et al, 2002; Rhodes, 2008).

- 2.3.1.1. Caracterizacion de particulas

La forma mas simple de una particula es la esfera en la que, debido a su
simetria, cualquier cuestion de orientacion no tiene que ser considerado, puesto que la
particula se ve exactamente de la misma forma desde cualquier direccion que se mire.
Con frecuencia, el tamafio de una particula de forma irregular se define en términos
del tamafio de una esfera equivalente aunque la particula estd representada por una
esfera de tamafio diferente de acuerdo con la caracteristica seleccionada (Richardson’s

et al, 2002; Rhodes, 2008).
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2.3.1.2. Medida del tamaiio de particulas

La medicion del tamafio de particula y de la distribucién del tamafio de
particula es un tema altamente especializado, por ello se disponen de diferentes

técnicas para su realizacion.

Tamizado.- El analisis de tamices puede llevarse a cabo con un conjunto de
tamices normalizados, cada tamiz inferior debe tener un tamafio de abertura mas
pequeifio. Los tamices estan disponibles en un niimero de serie estindar, existen varias
series estdndar de malla y los tamafios de las aberturas estdn determinados por el
espesor de hilo utilizado. En el Reino Unido, British Standard BS)? las mallas se
fabrican en tamafios de malla de 300 hacia arriba. El Instituto de mineria y metalurgia
(IMM)® son mallas mas robustas. La serie Tyler, que es estindar en los Estados
Unidos, es intermedio entre las dos series britanicas. Los detalles de las tres series de
mallas® se presentan en la Tabla 3, junto con las series de la Sociedad Americana para

la evaluacion de materiales (ASTM)®.
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TABLA 3. Tamafios estandar de tamiz

‘Malla Fina Briténica

B.5.5. 4107 IMM®@ U.S. Tyler® US.ASTM®
. Apertura . Apertura . Apertura . Apertura
Tamiz gl TEMiz N0 ooy Tamiz G0l TeMiZ O ol
N°, in. um  N° in. pum  N°. in. pm  N°. in. Hm
325 0,007 43 325 00017 44
270 0,0021 53 270 0,0021 53
300 0,0021 53 250, 00024 61 230 00024 61
240 0,0026 66 200 0,0025 63 200 0,0029 74 200 00029 74
200 90,0030 76 170 0,0034 88
170  0,0035 89 150 0,0033 84 170 00035 89
150  0,0041 104 150 0,0041 104 140 0,0041 104
120 00049 124 120 10,0042 107 115 0,0049 125 120 0,0049 125
100 0,0060 152 100 0,0050 127 100 0,0058 147 100 0,0059 150
90 0,0055 139 80 00069 175 80 0,0070 177
8 00070 178 80 0,0062 157 65 0,0082 208 70 0,0083 210
70 0,0071 180 60 0,0098 250
72 0,0083 211 60 0008 211 60 00097 246 50 00117 297
60  0,0099 251 45 0,0138 350
52 00116 295 50 00100 254 48 00116 295 40 00165 420
40 00125 347 42 00133 351 35 0,0197 500
44 00139 353 35 00164 417 30 0,0232 590
36 00166 422 30 00166 422 32 00195 495
30 0,0197 500 28 0,0232 589
25 10,0236 600
22 0,0275 699 20 00250 635 24 00276 701 25 0,0280 710
18 00336 83 16 00312 792 20 00328 833 20 0,0331 840
16  0,0395 1003 16 00390 991 18 0,0394 1000
14 00474 1204 12 0,0416 1056 14 00460 1168 16 0,0469 1190
12 00553 1405 10 0,0500 1270 12 0,0550 1397
10 0,0660 1676 8 00620 1574 10 0,0650 1651 14 0,0555 1410
8 0,0810 2057 9 0,0780 1981 12 0,0661 1680
70,0949 2411 8 00930 2362 10 0,0787 2000
6 0,1107 2812 50,1000 2540 7 0,1100 2794 8 00937 2380
5 0,1320 3353 6 0,1310 3327
50,1560 3962 70,1110 2839
40,1850 4699 6 0,1320 3360
3,5 02209 5613 50,1570 4000
3 02629 6680 40,1870 4760

Fuente: Richardson[Js et al, 2002.

En el uso comercial del polvo de*tara, se han adoptado los tamatfios de particulas,

en funcién de los tamices normalizados, por ello la separacion en el intervalo de
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tamafios entre 4 y 48 mallas recibe el nombre de «tamizado fino» y para tamafios

inferiores a 48 mallas el tamizado se considera «ultra fino» (Mc Cabe et al., 1998).

Los estudios con taninos de tara, trabajaron muestras de polvo con diversa
granulometria y grados o normas (que no difieren sustancialmente en las escalas); asi, se
utilizaron tamafios de 6 mm (Garro et al, 1996; Garrido, 2003), polvo de la malla 70
mesh (Wang et al, 2002). Por otro lado, el tamafio de particula ha sido investigado,
como factor en la extraccion de taninos, encontrandose para la tara, un valor optimo de
0.087 cm (Pérez y Quintana, 1995), mientras, Villanueva (2007), menciona que es
importante denotar que el tamafio Optimo para la extraccion de taninos de tara influye en
la eficiencia de extraccion, citando los resultados del rendimiento en funcidn al tamafio
de particula en la Tabla 4; de forma anéaloga los resultados de Viasquez et al (2001),
concluyeron que el bajo rendimiento de extracciéon de polifenoles, es consecuencia del
aumento de tamafio de particula (que limita la difusion) y la variacion de la composicidon

de las particulas con el tamaiio.

Tal como ﬁuestran las referencias citadas, no existe concordancia respecto al
tamafio optimo de la particula del polvo de la tara, utilizada para la extraccion de
taninos; sin embargo la extraccion de taninos de especies arbdreas como el encino,
arrayan, teca, melina, ciprés, mangle colorado, pino blanco y eucalipto, ha tenido
valores homogéneos para el polvo de la corteza y madera, con tamafios de tamiz N° 40;
50; 60 y 70 (Akd, 2000; Saravia et al, 2002; Suchinni, 2002; Equité de Leén, 2004,

Gomez, 2004; Cerezo, 2005; Marroquin, 2008).
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TABLA 4. Rendimiento de taninos de tara en funcién al tamafio de particula

Tamaiio de particula 5 mm 10 mm 15 mm 18 mm

Taninos extraidos 61,5% 60,5% 51,0% 47.0%

Fuente: Villanueva, 2007.

El efecto positivo de reducir el tamafio de las particulas han sido previamente
reportados en otros estudios sobre la extraccion fenolica, dando buenos resultados en
otros materiales vegetales, sin embargo, los efectos positivos de la reduccion del tamafio
de particula no siempre son obvios, pues, una reduccion del tamafio de particula puede
obstruir ¢l acceso disolvente a toda la superficie expuesta del sélido para liberar los

compuestos fenolicos (Pinelo et al, 2005).

Kossah et al (2010), observaron una disminucion en la extraccion de taninos
hidrolizables del zumaque cuando el tamafio de particula aumenté de 0,5 a 2,5 mm, sin
embargo, su contenido con tamafios de particula de 0,5 y 1,0 mm no fueron
significativamente diferentes, dado que las particulas pequeiias (0,5 mm) dieron lugar a
dificultades como la generacion de polvo, calor durante la molienda y el bloqueo de los
filtros durante la extraccion; 1,0 mm fue seleccionado como el tamafio de particula
optimo. Pinelo et al (2007), reportaron que, el contenido fenélicb de los extractos
mejora de forma asociada con la disminucion de los tamafios de particulas (125; 250;
500 y 1000 pm), siguiendo una tendencia logaritmica, no habiendo variacion
significativa de la densidad aparente para las particulas que oscilan entre 500y 1000

pm, mientras que una disminucion de la densidad se observd para 500 a 250 y 125 pym.
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2.3.2. Naturaleza del disolvente

Un solvente es un liquido en el cual se introduce una o mas sustancias para
constituit una fase homogénea llamada solucién. El solvente no es definido por su

estructura quimica sino mas bien por su estado fisico, el estado liquido y por su uso.

2.3.2.1. Etanol

Conocido como alcohol etilico, se presenta en condiciones normales de presion
y temperatura como un liquido incoloro e inflamable con un punto de ebullicion de 78
°C. Mezclable con agua en cualquier proporcion; a la concentracion de 95% en peso se

forma una mezcla azeotropica. Su formula quimica es CH3-CH,-OH (C,HgO).

INAME ' MOLECULAR CONDENSED STRUCTURAL MOLECULAR MODEL -
FORMULA FORMULA FORMULA ’-
Ethanol CHeO CHCH,0H H
|
H-——(l.‘—-
H

— R
Figura 10. Estructura quimica del etanol (Kotz et al., 2008).

La figura 10, denota que etanol posee un grupo OH, y una superficie de
potencial electrostatico en el extremo, de caréctér polar con un dtomo de O parcialmente
negativo y un atomo de H parcialmente positivo. El resultado es que el enlace de
hidroégeno entre las moléculas de etanol es posible y hace una contribucién importante a

sus fuerzas intermoleculares (Kotz et al., 2008).
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2.3.2.1.1. Solvatacion, polaridad y solubilidad

El papel del disolvente no es pequeiio, las moléculas del soluto no existen
en solucién como particulas desnudas; estan solvatadas. En realidad, un buen solvente
debe presentar el llamado poder de solvatacion, o la capacidad de formar enlaces, de
acuerdo a la naturaleza de los enlaces quimicos formados, esto se explica con la Tabla

5, mostrando el poder de solvatacion de los solventes (Recinos, 2004).

TABLA 5. Seleccidn de los valores de acidez, 4;, y basicidad, B; de disolventes

Solventes j Aj Bj (4j + Bj)*
Benceno 0,15 0,59 0,73
Acetona 0,25 0,81 1,06
Etanol 0,66 0,45 1,11
Metanol 0,75 0,50 1,25
Agua 1,00 1,00 2,00

®
*" Los disolventes se enumeran en orden de su suma “j + B), que se considera como medida razonable de la
“polaridad del disolvente” en términos de la capacidad de solvatacion general de un disolvente

Fuente: Reichardt, 2004,

La polaridad es una de las caracteristicas mas importantes, ya que establece
una diferencia en la carga eléctrica sobre varias porciones de una molécula. Esta es la
diferencia fundamental entre los solventes, ya que establece un punto a partir del cual
pueden clasificarse. La Tabla 6, cataloga a los solventes de dos maneras: polares y no
polares, entre los primeros, los mas importantes son los proticos. Un solvente polar
proético es aquel que puede liberar un hidrégeno por ionizacién o bien es aquel que dona

protones y forma puentes de hidrogeno, por ejemplo el agua y etanol (Recinos, 2004).
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TABLA 6. Clasificacion de los solventes con su respectiva constante dieléctrica

Cte. Dieléctrica

Division Sub-division Solvente
a2s"C
Agua 78,3
Préticos Etanol 243
Polares Acetona 20,7
Acetato de
Aproticos 6,02
Selventes etilo
Hidrocarburos )
Eter etilico 4,34
oxigenados
No Polares
Hidrocarburos
Hexano 1,89

no oxigenados

Fuente: Recinos, 2004.

Al respecto, el etanol es buen disolvente de aplicacion muy general, que
puede ser atribuida a su polaridad intermedia y su capacidad de interaccionar con el
agua mediante enlaces hidrogeno, que determinan la solubilidad mutua. El grupo
hidroxilo es muy polar y, lo que es mas importante, contiene un hidrégeno enlazado a
un elemento altamente electronegativo: el oxigeno. Estructuralmente, el grupo hidroxilo

de las moléculas de un alcohol, es capaz de formar puentes de hidrégeno.
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2.3.2.2. Agua como solvente

Es evidente que el agua tiene algunas caracteristicas que hacen que su uso
como un disolvente sea bastante Unico, estas se muestran en la Tabla 7. Tiene un
tamafio muy pequefio que permite a muchas moléculas de agua rodear un soluto dado y
solvatarlo sin aglomeracion. La superioridad del agua como disolvente, esta marcada
por ¢l gran indice de polaridad, y una capacidad de donacion por enlace de hidrégeno,
que permiten solvatar a solutos fuertémente polares, especialmente aquellos que llevan

una carga negativa (Figura 11) (Yizhak, 1998).

TABLA 7. Propiedades fisicas del agua y etanol

Polaridad Entalpia Calor Viscosidad
Tamaiio
Solvente E130 molar AHv  especifico Cp O
(nm)
(kcal/mol) (kJ/mol) (J/°K-mol) (mPa.s)
Agua 0,343 63,10 43,91 75,30 0,8903
Etanol 0,469 51,90 4232 112,30 1,0830

Fuente: Yizhak, 1998.

Cuando un compuesto idénico o polar entra en el agua, que esta rodeado por
moléculas de agua. El tamafio relativamente pequefio de las moléculas de -agua,
tipicamente permite a muchas moléculas de agua rodear una molécula del soluto. Los
dipolos parcialmente negativos del agua son atraidos a los componentes de carga

positiva del soluto, y viceversa para los dipolos positivos (Yizhak, 1998).
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Figura 11. Enlaces de hidrégeno del agua en su momento polar (Kotz et al., 2008).

2.3.2.3. Mezcla de disolventes (etanol-agua)

Usualmente la mezcla de disolventes tiene el fin de facilitar el proceso de

extraccion con dos fines:

Realizar un cambio en el pH.- Por medio de una sal, un dcido o una base se
puede modificar el pH de la solucidn extractiva, por ejemplo puede utilizarse una base
como el sulfito de sodio para crear una solucion alcalina que por medio de hidrdlisis
permita neutralizar los iones acidos provenientes de los taninos y asi permitir la
extraccion de los Gltimos. Esto debido a que la hidrdlisis del sulfito de sodio produce

una disolucion alcalina (Montenegro, 2009).

SO;2+ H,0 — HSO;-+OH (ec. 1)
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Y como los taninos son de caracter acido, al reaccionar con el sulfito de sodio,
de carécter alcalino, los taninos pierden atomos H+ por medio de su neutralizacion o
bien, disociacion y entonces se transforman a su forma idnica conjugada, la cual posee

mayor solubilidad (Montenegro, 2009).

OH
HO - tanino— COOH — O -—tanino— COO +H" (ec.2)
Nast:;
poco soluble mas soluble

Y esto explica porque los taninos hidrolizables (4cidos fendlicos) pueden ser

extraidos sdlo como sales con disolucion diluida de alcali.

Realizar un cambio en la constante dieléctrica.- Muestra cuan polarizada esta
la 'sustancia y su capacidad de asociacion a otras moléculas. Cuanto mas polar es un
solvente, mayor es su constante dieléctrica (Montenegro, 2009). Con la mezcla de dos o
mas solventes se puede conseguir un cambio en la constante dieléctrica de la mezcla

resultante.

= KA (%op) + KBl(oo/‘:)B) + ke (%c) (eC. 3)

Al mezclar un solvente de constante dieléctrica muy baja y otro que tiene una
muy alta, se obtiene una solucién con una constante dieléctrica intermedia que permita
una extraccion eficiente, pues se logra modificar la polaridad de dichos solventes, y por
tanto su capacidad de asociacion a otras moléculas. Tal es el caso del agua pura, tiene

una constante dieléctrica de 78,3 y el etanol de 24,3. Entonces, al preparar una solucién
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de agua con etanol, en un porcentaje determinado, por ejemplo al 70% (p/p), puede
conseguirse una solucion con una constante dieléctrica adecuada para la extraccion

(Montenegro, 2009).

= 78,3(30%) + 24,3(70%) -
100

40,5 (ec.4)

Al respecto, resulta importante la seleccion del disolvente en la extraccién de
taninos; muchos han recomendado el uso de mezclas de disolventes, para poder
aumentar los rendimientos. Se debe tener en cuenta, que la presencia de agua en los
disolventes puede aumentar el rendimiento de extraccion, pero también facilita la
degradacion después de la extraccion (Lindroth y Pajutee, 1987), en este sentido, la

eleccion del contenido de agua en la mezcla parece haber sido arbitraria:

En la extraccion de taninos se han utilizado mezclas de solventes como: agua
con el 80% de metanol, 80% de etanol y 70-80% de acetona, concluyendo que el mejor
solvente de extraccion de taninos de la tara fue la acetona al 80%, seguido del etanol
80% y metanol 80% (Seigler et al, 1986; Garro et al, 1996; Garrido, 2003 y Escobar y
Chavez, 2008), mientras, utilizando solamente como solvente el agua destilada, se
obtuvieron resultados similares respecto al porcentaje de taninos (54-58%) de tara

(Pérez y Quintana, 1995; Wang et al, 2002; Lin et al, 2007 y Afianca, 2009).

Chew et al (2011), demostraron que el sistema binario-solvente da un mayor
rendimiento de compuestos fendlicos, en comparacion al sistema mono-solvente, sin
embargo, la mayor recuperacion de taninos se expuso en la concentracién de etanol

100% (mono-disolvente). Este resultado podria deberse a la mayor parte de los taninos
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que se presentan en formas limitadas o polimerizados son mas solubles en medios

moderadamente polares.

De 1a misma forma, Koffi et al (2010), demostraron que ¢l sistema acuoso de
etanol, era mejor en comparacion a los sistemas individuales como etanol y agua, dado
que la extraccidn acuosa de 6rganos de la planta deja una gran cantidad de polifenoles

residuales que s6lo una combinacion apropiada de disolventes los extraeria.

Por otra parte, la solubilidad de los compuestos fendlicos depende de su grado
de polimerizacion, en las interacciones con otros componentes, y de la polaridad del

disolvente (Mujica et al, 2009).

2.3.3. Variables de la extraccion sélido - liquido

En general, los factores que afectan la extraccion solido — liquido son las

siguientes:

Tamaiio de las Particulas.- Los s6lidos de tamafio pequefio tienen un area
interfacial mas grande, la distancia de difusion del soluto en el interior del s6lido es mas
pequefia por lo que es mas alta la cantidad de masa transferida, dependiendo la cantidad
de masa utilizada en relacion al volumen de solvente. Sin embargo, al romper
completamente la estructura se puede perder la selectividad y obtener muchos productos

indeseables, por lo que es necesario evaluar el tamafio de particula éptimo.

Entre algunas consideraciones se encuentran las siguientes. El molido fino es
mas costoso, pero proporciona una extraccion mas completa y mas rapida. Tiene la

desventaja de que siendo el peso del liquido asociado con el solido sedimentado tan
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grande como el peso del solido, se utilizara una cantidad considerable de disolvente para
eliminar del sdlido lixiviado el soluto y la soluciéon resultante estard 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 pueden retener relativamente
poca solucion, requieren menos lavado y, por lo tanto, proporcionan una solucion final

mas concentrada.

Asimismo, debe estudiarse la geometria de la particula, pudiendo ser ésta
irregular o regular. Si es regular pueden encontrarse formas cubica, hexagonal, esférica

o cilindrica.

Ofra caracteristica importante es la porosidad, ya que esta propiedad permite que
el liquido penetre a través de los canales formados por los poros dentro del solido,
aumentando asi el drea activa para la extraccion. Sin embargo, pueden existir sélidos no

porosos o con poros cerrados; causando mayor dificultad en el momento de extraccion.

Finalmente, debe determinarse la densidad de la particula observando la
existencia o no de un cambio en la misma al cambiar ¢l tamafio de la particula, lo cual
puede dar una idea de su porosidad. Esto puede llevarse a cabo con el uso de un-matraz

de Le Chatelier.

Tipo de Solvente.- El liquido escogido debe ser selectivo y con baja viscosidad,
generalmente se usa solvente en estado puro conforme transcurre la extraccion la
concentracion del soluto incrementa y el gradiente de concentracion disminuye, y

aumenta la viscosidad del liquido.

Temperatura.- La temperatura influye de manera positiva en 1a solubilidad del

slido en el liquido, incrementando la velocidad de extraccion. Sin embargo para
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extracciones de solutos organicos se debe tener cuidado con la influencia de la

temperatura en la estructura molecular del sélido.

Agitacién del fluido.- La agitacion del solvente es importante, incrementa la
difusiéon de la masa en el liquido, aumentando la transferencia de masa, la agitacion de
particulas finas evita sedimentaciones y da uso al area interfacial generando mayor

efectividad.

Etapas de extraccion.- La extraccion puede llevarse a cabo en una anica etapa o
en etapas miultiples. Esto dependera del equipo utilizado y de las condiciones del
proceso. Por ejemplo utilizando soxhlet, el mismo sistema permite la obtenciéon de
varias etapas, sin embargo en otro tipo de equipo como un tanque o recipiente
cualquiera en el que se permite que ocurra la maceracion, puede trabajarse solamente en

una etapa o bien en etapas multiples.

En este ultimo caso las diversas etapas no pueden lograrse automaticamente,
sino -que deberan conseguirse por medio del experimentador que debera realizar la
separacidn del sélido del liquido y la renovacidn del solvente continuamente para cada
etapa. Entonces, en el caso de las etapas multiples, si interesa que el solvente llegue a
saturacion, no asi en el caso de una etapa en el que este aspecto realmente no es

relevante.

Finalmente, para una unica etapa el gradiente de concentracion disminuye en
funcién del tiempo y para etapas multiples también, pero en este ultimo caso el

gradiente puede recuperarse gracias a la renovacion del solvente.
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2.3.3.1. Equilibrio sélido - liquido

Segin y Ocon y Tojo (1970) citado por Ullari (2010) e Ibarz y Barbosa-
Canovas (2003); el mecanismo de la extraccion de un soluto contenido en una particula
solida mediante un liquido, se considera que ocurre en tres etapas sucesivas hasta que se

alcanza el equilibrio. Estas etapas se estudian a continuacién:

1% Cambio de fase del soluto por inmediato contacto sdlido-solvente.- Es el
paso del soluto desde la fase solida al liquido. La disolucion del soluto se realiza a
través de una interfase solido-liquido. Aunque para el estudio de esta etapa podria
aplicarse la teoria de la capa limite, no ha sido desarrollada en este caso, y es por ello
que suele considerarse que este fenomeno de disolucion es instantaneo, por lo que no

influye en la velocidad global de extraccion.

2% Difusion del soluto en el solvente contenido dentro de los poros del solido
por difusién cinética o molecular sin conveccion.- En la mayoria de los casos, €l soluto
se encuentra en el interior de las particulas sélidas, siendo preciso que el disolvente se
ponga en contacto con él, por lo que debe llenar los poros del solido inerte. La
transferencia del soluto desde el interior de la particula sélida hasta su superficie, se
realiza debido al gradiente de concentracién existente entre la interfase sélido-liquido y
la superficie exterior del solido. Se considera que el disolvente en ¢l interior de los
poros permanece practicamente estacionario, por lo que la transferencia de soluto desde
zonas de mayor concentracion al exterior, se realiza Gnicamente por difusién molecular.

La expresion de la velocidad de transferencia de materia en esta etapa vendra dada por:
Ne= dC 5)
S '-DL d 7z (eC.
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Donde: Ns = Densidad de flujo de materia en kg.m™.s™,
D, = Difusividad del soluto a través del disolvente en m*.s™.
C =Concentracién de la disolucion en kg/m”.

z = Distancia en el interior del poro en m.

Con lo que si se quiere aumentar la transferencia de materia se lograra
aumentando la temperatura, ya que ello provoca un aumento de la difusividad. Ademas,
si las particulas se desmenuzan se logra que la longitud de los poros disminuya, lo que
trae consigo el que la velocidad de transferencia aumente. Aunque, en algunos casos
puede ocurrir que el disolvente rompa la estructura de los solidos inertes produciéndose
particulas finas que pueden llegar a obstruir los poros, dificultando de este modo la

penetracion del disolvente.

3% Paso del soluto de la superficie del sélido a la masa de la solucion, dada
por la difusion y conveccion de la masa liquida.- Una vez que el soluto ha alcanzado la
superficie de la particula, se transfiere desde este punto hasta el seno de la disolucion
gracias a un gradiente de concentracion, realizandose esta transferencia de materia por
transporte molecular y turbulento, de forma simultanea. En esta etapa la velocidad de

transferencia de materia viene dada por la expresion:

dM
N

A K (Cs-C) (ec. 6)

Donde: M = Masa del soluto transferido en kg.
A = Superficie de contacto particula-disolucién en m’.
t =Tiempoens.
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Cs = Concentraci6n del soluto en la superficie del sélido en kg.m™.
C = Concentracion del soluto en el seno de la disolucion en un
instante determinado en kg.m>,

K; = Coeficiente de transferencia de materia en ms™.

Cada una de las etapas descritas posee su propia velocidad de transferencia,
siendo la mas lenta la que controla el proceso de extraccion. Tal como se ha indicado
mas arriba, en la primera etapa la disolucion del solido se considera instantanea, por lo
que no va a influir en el proceso. De las otras dos etapas, es la segunda la que suele
controlar la velocidad del proceso, ya que normalmente se desarrolla lentamente, si el
sistema ha llegado al equilibrio, al dejar en reposo se separaran dos fases:

* Extracto o flujo superior: es la disolucion separada, formada por soluto y
disolvente. También se denomina miscela.

* Refinado o flujo inferior: es el residuo formado por los solidos inertes y la
solucion retenida en su seno. Si se ha alcanzado el equilibrio esta solucion tendra la
misma concentracion en soluto que el extracto. Y si la solucion esta saturada, el solido

inerte puede contener ademas soluto sin disolver.

2.4. EXTRACTOS CURTIENTES

2.4.1. Composicion

Los extractos curtientes en general, estan constituidos por:
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a) La parte de los taninos (que reaccionan con el cuero crudo) y tienen fuerte

afimidad por la estructura colagénica de la piel y son la parte curtiente del extracto.

b) Un porcentaje mas o menos elevado de sustancias insolubles en agua,
encontrandose en forma de suspension o precipitado, originados de sales inorganicas y
microresiduos de fibras vegetales presentes en la materia prima. Cuando provienen de la
materia vegetal extraida, son taninos de un grado de polimerizacion elevado vy no
pueden mantenerse en suspension por el efecto peptizante de los otros componentes del
extracto. Las sustancias insolubles que poseen los taninos favorecen el curtido, porque
st 10 que se utiliza como sustancia curtiente fuera un 100% sustancia tanica, sustancia
curtiente, se produciria (a pesar de que estos fueran condicionados al pH ideal de fos
taninos, alrededor de 4.5-5) una sobrecurticion superficial que impediria la difusion de
los taninos hacia dentro de la piel. Pero, las gomas o resinas pueden influir en la
formacion de precipitados que entorpecen la difusion del tanino hacia el interior de la
piel. Cuando los sedimentos se originan en la curticion proceden de la hidrolisis de los
taninos por precipitacion de proteinas solubles o por floculaciéon debido a cambios en
las condiciones fisico-quimicas originadas por la incorporacion de sales de -acidos

(Adzet, 1995).

¢) [a parte correspondiente a los no taninos, que esta constituida por
carbohidratos (hexosas, pentosas, disacaridos, eté.), glucoronatos complejos (gomas,
hidrocoloides, etc.), 4cidos organicos, fenoles simples que no alcanzaron la magnitud
molecular de los taninos, proteinas y compuestos de lignina. Entre estos no taninos hay
sustancias que no son absorbidas por la piel, pero que durante el proceso de curticion

pueden evolucionar y transformarse por polimerizacion en verdaderos taninos que
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contribuyen al curtido para el llenado de los cueros. Los no taninos interviénen
activamente en el curtido porque los azucares por fermentacion de los acidos 'y su

aumento modifican la relacion de acido a sal (Adzet, 1995).

Todas estas sustancias son las que favorecen la penetracion del tanino y evitan la

sobrecurticion (Adzet, 1995; Equité de Leon, 2004; Gomez, 2004).

En la Tabla 8, se muestra la composicion de una muestra de extracto seco de
Caesalpinia spinosa, en la cual se indica que cerca del 70% esta formada por taninos, el
25% por no-taninos y menos del 1% por insolubles. El resto correspoﬁde a la humedad
de la muestra. Esto implica que cerca del 75% de los solidos de la mezcla esta

compuesta por taninos.

TABLA 8. Especificaciones del extracto de tara en polvo

Especificaciones técnicas

Apariencia polvo fino
Color beige
Taninos 66—-71,5%
No-taninos 19-27%
Insolubles 3-5,5%
Densidad aparente 0,45+ 0,05 g/cm’
Humedad 4-5%

Ph 3-4

Fuente: De la Cruz, 2004.
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2.4.2. Meétodos de extraccion

Segun lo citan: Saravia et al (2002), Gémez (2004), Cerezo (2005) y Wikipedia

(2011); el procedimiento para extraer puede ser de tipo rural o industrial.

En la extraccion de tipo rural, se coloca el material triturado en cubas de madera
o barro y se agrega agua a la primera, hasta cubrir por completo el material vegetal, al
dia siguiente se transvasa el agua a la segunda y se vuelve a agregar agua caliente (no
hirviendo) a la primera, al tercer dia se transvasa de la segunda a la tercera y de la
primera a la segunda, volviéndose a agregar agua en la primera y se repite asi el
procedimiento por 12 dias, durante los cuales se va llenando un depdsito de reserva con
el agua que se considera extrajo la suficiente cantidad de material. Para evitar

reacciones adversas, el agua utilizada no debe contener cal ni hierro.

En el procedimiento de tipo industrial, encontramos distintos métodos, siendo

cada uno, util para extraer los taninos de partes diferentes de la planta:

Difusién en tanque abierto.- Adecuado para corteza, frutos y hojas, se utilizan

tanques de madera o cobre con agua calentada a vapor, en los que se coloca el material
desmenuzado por tiempos y se rota, de forma que el agua nueva entre en contacto.con el
material mas lixiviado, en contracorriente con el llenado de material. La temperatura
debe estar por debajo del punto de ebullicion (60-82 °C) para evitar que los taninos

precipiten y se oscurezcan. El procedimiento dura unos 3 o 4 dias.

Colado.- Recomendado para cortezas y hojas, se llena un depésito con el

material desmenuzado y se 1o somete a vapor de agua. Posteriormente se rocia con agua
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caliente y el agua, que ya es "jugo curtiente", se retira o "cuela" por el fondo del

deposito. Tarda la mitad de tiempo del de difusion en tanque abierto.

Coccidn.- Utilizado en madera, €l material se desmenuza y se vierte en depositos
con agua y se hierve. Cuando se alcanza el mayor concentrado posible de taninos, €l que
sale del primer depdsito se vierte en el segundo, repitiendo el proceso y luego a un
tercero. El calentado produce tanato de hierro, por lo que en la dltima etapa se agrega

sulfito sédico o bisulfito sédico y se mantiene en agua fria. El proceso tarda un dia.

Autoclave.- Utilizado en madera muy desmenuzada, se utilizan las autoclaves,
donde se alcanzan temperaturas mayores al punto de ebullicion del agua. El método es

mas econémico que el de coccidn porque utiliza menos agua.

Contra corriente o Sistema de lixiviacidn.- Se utilizan unos compartimentos,

donde se coloca el material, en éstas el disolvente circula a contracorriente en forma
continua, hasta salir concentrado por un vertedero. El aparato utilizado es el

"clasificador de plataformas miltiples”, tanque de 2 a 6 compartimentos.

Al respecto, el método de extraccion dinamica o maceracion dinadmica de una
etapa a nivel de laboratorio, utilizando agua como solvente, ha sido utilizado en forma
general para la extraccion de taninos de la corteza y madera del encino, arrayan, teca,

melina, ciprés (Goémez, 2004; Cerezo, 2005; Marroquin, 2008).

Aku (2000), determind el contenido tanico en la corteza de mangle .colorado y
pino blanco, concluyendo que se alcanza mayores rendimientos, utilizando como
solvente: solucion acuosa de sulfito de sodio al 1%; asi también, Saravia et al (2002),
aplicaron el método de extraccién en etapas sucesivas con agua y solucién acuosa de

sulfito de sodio al 2%, para determinar el contenido tanico de la corteza de pino ocote,
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encino negro y aliso comin; mientras Equit¢ (2004), determind, que el mayor
porcentaje de extracto tanico se obtiene con sulfito de sodio al 2% y el mayor porcentaje
de 4cido tanico se dio al utilizar agua como solvente. Suchinni (2002), concluyd que
existe diferencia significativa en rendimientos de extracto tanico entre el método I de
extraccion sucesiva (varias etapas, utilizando soxhlet) y el método II de extraccion con
maceracion mecanica (de una etapa, a distintas concentraciones de sulfito de sodio al
2%); mostrando que con el método 1, se logra obtener un rendimiento superior pero no

significativo con respecto al método II.

Por otro lado se han aplicado diversas metodologias para la obtenciéon del
extracto tanico a partir de las vainas de tara seca y molida, las cuales han sido adoptadas

de forma genérica para su aplicacion en diversas investigaciones:

Villacenchia (1949) citado por Cacho (1974), utilizo el extractor de Koch, que
consiste en una capa de cuarzo (arena), sobre la cual se coloca la cantidad de materia
prima indicada para la extraccion (10-15 g) se llena con agua destilada y se calienta a
65°C/40 min, mientras Antonio (1992), citado por Fernandez (2006), muestra una
metodologia para extraer taninos hidrolizables usando agua desionizada a una
temperatura de 90°C/ 1 hora, aunque existen variaciones entre temperaturas y tiempos,
al igual que Saul (1992). Consecuentemente la metodologia mas adoptada ha sido la
extraccion de una etapa extrayendo los taninos a distintos parametros (Garro et al, 1996;

Garrido, 2003; Afianca, 2009; Campos et al, 2009).

Finalmente, los rendimientos encontrados para la extraccion de taninos de tara
fueron semejantes: Garro et al (1996) y Garrido (2003), obtuvieron 55% de taninos;
Pérez y Quintana (1995), obtuvieron un rendimiento de 54%; mientras, Afianca (2009),

obtuvo 58% de taninos.
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2.5. CURTICION VEGETAL

El proceso de curticion con extractos vegetales, puede considerarse que

comprende 2 etapas fundamentales en la marcha total del proceso de curticion vegetal:

- Hacer penetrar la solucion curtiente hacia el interior de la piel.

- Que tenga lugar la fijacion del tanino sobre el colageno.

2.5.1. Teorias sobre la fijacién de extractos curtientes en la piel

Adzet (1995), seiiala que, no hay posibilidad material de que exista una forma
unica de enlace tanino-proteina, ni si quiera que todo el curtiente se encuentre unido por
enlaces de tipo quimico mas o menos fuertes, debido a que no existen suficientes grupos
reactivos en las cadenas proteinicas para imaginar una tal unién. Un tanino unido a la
piel comprende desde el que ha sido incorporado de una forma puramente fisica al
secarse la solucion que impregnaba en la piel y que por lo tanto es un tanino lavable con
facilidad hasta el tanino que ha conseguido difundir hacia los grupos reactivos de las

protofibrillas formando enlaces quimicos més o menos fuertes.

Estudiando el factor espacio en el sistema proteina-tanino se puede observar que
las moléculas de taninos pirogalicos pueden tener varias formas, pero en el caso de las
moléculas de glucosa esterificada con 5 grupos di-galoilos forman un volumen de unos
5x5x12 A°. Por parte del coldgeno, las zonas del mismo con estructura ordenada o
cristalina tienen unas dimensiones entre cadenas adyacentes del orden de 16-17 A° por
una anchura de unos 10 A° (Boleda, 1962). Por consiguiente resulta factible que las
moléculas individuales de los taninos alcancen la estructura fina del colageno, hasta

llegar a ponerse en contacto con sus grupos reactivos especialmente en la zona
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cristalina, lo cual no debe ocurrir con tanta facilidad en las zonas desordenadas ya que

los espacios libres son menos regulares.

En relacion a los grupos reactivos del colageno, éste contiene principalmente
grupos neutros de tipo hidroxilo y peptidicos, grupos 4cidos formados por carboxilicos
y los grupos basicos del tipo amino y guanidino. Las micelas de todos los taninos
poseen muchos grupos fendlicos y algunos tipos contienen grupos carboxilicos en
pequefia proporcidn. A pH 3,5 — 4,5 los grupos carboxilicos se encuentran parcialmente
ionizados y los grupos hidroxilicos sin ionizar. A parte de estos grupos las moléculas de
tanino contienen estructuras con dobles enlaces conjugados y sustituyentes capaces de
entrar en resonancia, que forman dipolos débiles pero que al existir en gran cantidad son
capaces de multiples enlaces. Una propiedad caracteristica de los taninos, es su
multifuncionalidad que le permite reaccionar al mismo tiempo con varios grupos
reactivos del coldgeno. De esta manera se estabiliza la estructura de la proteinay se le
confiere una cierta estabilidad hidrotérmica (Adzet, 1995, Covington, 1997). Las
fuerzas de enlaces entre taninos y el colageno son de un tipo 1abil al agua, es decir, que
se hidrolizan facilmente. Las mezclas de disolventes organicos y agua presentan su

méxima accion descurtiente a una determinada concentracion.

Por otra parte, se indica que la teoria de curticion vegetal mas aceptable en la
actualidad es que los taninos y el colageno se unen por enlaces multiples del tipo
puentes de hidrégeno (ver Figura 12) y por enlaces dipolares, es decir por enlaces no
covalentes y por consiguiente son reversibles con cierta facilidad. Estos enlaces se
forman principalmente entre los grupos hidroxilicos de los taninos y los grupos

peptidicos o amidicos de la proteina, pero no se descarta la posibilidad de que se puedan
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formar enlaces por puentes de hidrogeno en los cuales intervengan otros grupos

reactivos tanto por parte de la substancia piel como de los taninos (Adzet, 1995).

Figura 12. Modelo de enlace de puentes de hidrogeno entre los polifenoles de las

plantas y el colageno (Covington., 2011).

La cantidad de tanino que es capaz de penetrar hasta las protofibrillas y formar
uniones transversales que estabilicen la proteina es muy escasa. Las moléculas de
taninos o no-taninos unidas a un solo punto reactivo de las cadenas colagénicas impiden
que este grupo intervengan en los enlaces transversales. El curtiente depositado entre las
fibras evita que durante el secado se unan entre ellas por simple interposicion, por lo
cual las fibras quedan sueltas y el cuero resulta flexible. El curtiente no combinado

proporciona al cuero la curticion vegetal sus caracteristicas propias (Adzet, 1995).

Naturalmente es posible la formacion de agregados superiores unidos a otros que

ya estan fijados sobre el colageno, por puentes de hidrogeno a la manera de formacion
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de una serie de micelas semejantes a las existentes en la solucién tanica, siendo por ello

indeterminada la cantidad de tanino que pueden fijarse a la piel (Adzet, 1995).

La mayor parte de la curticion vegetal se produce en el lado acido del punto
isoeléctrico del colageno; es decir: que la proteina tiene una carga positiva. Por otro
lado, los curtientes, siendo sustancias fenolicas, no es probable que estén cargados
negativamente en esos niveles acidos del pH. Es especialmente improbable que una
mayor acidez, esto es, un pH mas bajo, aumentara la fijacion si intervinieran fuerzas

electrovalentes.

2.5.2. Efecto de la curticion vegetal en las caracteristicas finales del cuero

Estabilidad térmica.- La hidroxiprolina es un aminoacido especifico al colageno,
responsable de la estabilidad hidrotérmica. Cuando el colageno esta hidratado, la matriz
puede ser degradada por el aumento de la temperatura, al mismo tiempo, los enlaces de
hidr‘é_ge‘nd én la triple hélice se rompen, observados como contraccidn, lo que lleva a la
gelatinizacion. La estabilidad hidrotérmica de colageno puede ser alterada por muchas
reacciones quimicas diferentes, asi los efectos de algunas de estas modificaciones
quimicas se resumen en la Tabla 9, donde se midid la temperatura de desnaturalizaciéon

por el inicio perceptible de contraccion (Covington et al, 2008).
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TABLA 9. Efectos de las modificaciones quimicas en la temperatura de contraccion

Desnaturalizacién de
Modificacién quimica

la temperatura (°C)

Ninguno 60
Sales metalicas: AI(IID), Ti(IV), Zr(IV) 70-85
Polifenoles de plantas: galotaninos o elagitaninos 75-80
Polifenoles de plantas: flavonoides 80-85
Agente sintético de curtido: fenoles polimerizados 75-85
Aldehido: formaldehido o glutaraldehido 80-85
Aldehide: sal de fosfonio u oxazolidina 80-85
Sulfato basico de cromo (IIT) 105-115
Combinacion: galotanino + Al(III) 105-115
Combinacién: Polifenoles flavonoides + oxazolidina 105-115

Fuente: Covington et al, 2008.

Con respecto al poder curtiente de la tara, Villanueva (2007), menciona que el
tanino del polvo de tara tiene valores poco significativos de sustancias colorantes, por lo
que se emplea para producir cueros muy claros y resistentes a la Iuz; Jianxun et al
(2004), estudiaron las propiedades del extracto de tara, comparado con otros extractos,
en la curticion de piel de oveja y bufalo para muebles de cuero, los resultados muestran
que ¢l extracto tiene mas ventajas que otros en sus propiedades. La temperatura de la
contraccién de la piel curtida aumento a 28 °C, al mismo tiempo, las propiedades fisicas
del cuero recurtido fueron: estiramiento (41%), resistencia a la tension (18MPa) y punto

de ruptura de la flor (89N/mm), encontrandose dentro de la norma nacional.
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Por otro lado, la resistencia a la traccion y el porcentaje de elongamiento,
indican la pertinencia de un cuero a elongarse ficilmente sin rompimiento de las fibras
de colageno para poder adquirir la forma del articulo al cual va a ser destinado, que
puede deberse a lo manifestado por Artigas, M. (1987). Que indica que las buenas
caracteristicas del material curtiente, se determina en la calidad de las caracteristicas
fisicas, sensoriales y la facilidad que tengan durante el curtido de formar enlaces muy
fuertes entre el curtiente y los grupos carboxilicos del colageno; y, su intervencion es
primordial para la elongacion que presenten las pieles. El extracto de tara, impide que
las fibras de colageno se aglutinen en granos al secar, para que quede un material

poroso, suave y flexible y que es muy resiste a la traccion y abrasion (Guaminga, 2011).

En cuanto a los taninos, un peso molecular (PM) alto y un impedimento estérico,
no le permitiria fijarse a las proteinas (Hagerman, 1992; Mueller-Harvey y Mc Allan,
1992). La union de la proteina depende igualmente de la naturaleza quimica de los
taninos (Bennick, 2002). En el caso de las proteinas, los taninos son muy afines a las
proteinas de conformacion abierta, de un PM superior a los 20kDa y ricas en
aminoacidos como la prolina y la hidroxiprolina (Hagerman, 1992; Clauss et al., 2005).
Ademas, la precipitacion de las proteinas se ve favorecida en pH isoeléctrico de las

proteinas implicadas (Hagerman, 1992; Mueller-Harvey y Mc Allan, 1992).
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. MATERIALES Y METODOS
3.1. MATERIA PRIMA

Para la experimentacion, se utilizaron muestras del fruto de la tara (Caesalpinia
spinosa), procedentes del distrito de Soraya, provincia de Aymaraes, region de
Apurimac y suministradas por la Asociacion de Productores Agropecuarios de Soraya.
La recoleccion y acondicionamiento de los frutos, estuvieron sujetas a los parametros
indicados por la publicacion de Solid OPD et al (2008), siendo el factor controlado la

humedad de las vainas (< 10-12%).
3.2. LUGAR DE DESARROLLO

Laboratorio de Quimica General y Ambientes para el ensayo de curtiembre de la
Escuela Académico Profesional de Ingenieria Agroindustrial de la Universidad
Nacional Micaela Bastidas de Apurimac, asi como el laboratorio de ensayos fisicos para

cueros del CITEccal (Centro de Investigacion Tecnoldgica del Calzado).

3.3. EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS

3.3.1. Equipos

e Balanza analitica Adventure e Bomba de wvacio Vacuubrand,
Marca: Ohaus Modelo: AR1140 Modelo: MZ2C CE00

- Plancha de  calentamiento e Estufa eléctrica Memmert, Modelo:
AXIOM, Modelo: 2MLH GMbHtCo.KG
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¢ Bafio maria Kernnel
¢ Espectrofotometro GENESYS
20, Modelo: 4001/4
e Molino de martillos DEL

KYRIOS, Modelo: motovario
3.3.2. Materiales

e Picnémetro de 10 mi

¢ Matraces esféricos de fondo
plano de: 250 y 500 ml

e Matraz kitasato de 100 y 250 ml

e Condensador de bolas y de
serpentin

e Probetas de 25, 50 y 100 ml

e Beakers de 50, 100 y 250

e Fiolas de 25,50 y 100 ml

¢ Frascos de vidrio de color ambar

¢ Tubos de ensayo de 5y 10 ml
3.3.3. Reactivos
e Agua

s Agua destilada

¢ Etanol (96%)

e Tamizador Sound Enclosure W.S.

TYLER, Modelo: R - 30050

e Termocupla (0-100°C)

Bureta de 25 y 50 mli
Pipetas de 0.5, 1,2 y S ml
Placas Petri

Embudo de vidrio

Varilla de agitacion
Mortero y pilén

Espatula

Embudo buchner

Papel filtro N° 4

Recipientes de polietileno

Marcadores

Sulfito de sodio (grado analitico)

Eter de petréleo
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3.4.

34.1.

Indicador: Indigo de Carmin
0.1%

Titulante:  Permanganato de
potasio 0.5N

Acido sulfirico (2 N)

Rodanina

Metanol puro

‘Solucién de hidréxido de potasio

(0.5N)

Obtencién del polvo de las vainas de tara

Acido galico extra puro Aldricht
Sulfuro de sodio

Cal

Sulfato de amonio

Bisulfito de sodio

Enzimas Oropon

Acido férmico

Sal de mesa

Sal de alumbre

EXTRACCION DE LA SOLUCION TANICA DE LA TARA

Para la obtencion del polvo de tara, se realizé el siguiente procedimiento:

Seleccion.- Se limpiaron las vainas y se elimind todo material extrafio como

palos, piedras y otros materiales, asf mismo, se seleccionaron las vainas y se descartaron

las que se encontraban en mal estado: himedas, podridas, partidas, etc.

Trillado o Molienda gruesa.- Llamada también despepitado, €l cual, se realizé

manualmente debido a las caracteristicas fisicas de las vainas. En este proceso se separd

el polvo de la vaina y la fibra de la semilla. Cabe mencionar que parte de la vaina
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trillada de tamafio considerable, que no se encontraba en forma de polvo, se separ6 para

pasarlo directamente en el proceso de tamizado.

Molienda fina.- Posteriormente, el polvo de la vaina y la fibra fueron sometidos
a este proceso para homogenizar el tamafio de la particula, para ello se dispuso de 2
tipos de molienda de acuerdo a los tamices estandar del molino. Esto fue realizado con

un molino eléctrico.

Tamizado.- Luego, tanto la harina como parte de la vaina trillada obtenida se
pasaron por una serie Tyler de tamices normalizados, de las cuales, se separaron las

muestras provenientes de los tamices N° 3,5; 16 y 60 mesh.

Almacenado.- Las muestras colectadas, fueron almacenadas en bolsas plasticas y
en un lugar fresco y seco (15-18°C; 65% HR), sin exposicion a la luz; asi se evité que

sufrieran alteraciones por factores ambientales.

4 SN
\ | &\/ \ o
‘\\\ ,‘\J ."
1/ ‘ N
ho \ i
‘, ;

Figura 13. Vainas y polvo de tara.
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En la Figura 13, se aprecian las vainas de tara como materia prima y ¢l polvo
como producto terminado y en la Figura 14, se presenta el diagrama del proceso seguido

para obtener el polvo de tara.

Cosecha

v

Seleccion

v

Trillado o Molienda
gruesa

v

Molienda fina

v

Tamizado

v

Almacenamiento

Figura 14. Diagrama para la obtencion de polvo de tara.

3.4.2. Extraccion de las soluciones tanicas
Se estudiaron 2 métodos de extraccion como planteamiento de la investigacion,

los cuales son detallados a continuacion mediante diagramas de flujo:

3.4.2.1. Método 1: Extraccion de una etapa con solucién etanélica (20% agua)
El método utilizado, se basd en los estudios y modificaciones de: Garro et al
(1996), Garrido (2003), Afianca (2009) y Campos et al (2009), adoptando los

parametros convenientes, este se describe continuacion:
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Paso 1.- Se pesaron las muestras de polvo de tara para cada observacion, y
cada muestra se coloc6 en un matraz esférico de fondo plano de 250 ml. Conteniendo en

su interior, un magneto de agitacion.

Paso 2.- Luego, se agregd la solucidn etandlica (95°) al 80% y agua al 20%,

haciendo una relacion polvo/solvente de 1:5.

Paso 3.- Seguidamente, se armé e incorpord el sistema de reflujo, para
mantener la solucion en la plancha de calentamiento con agitacion a una temperatura de

65 °C, durante 45 minutos.

Paso 4.- Posteriormente, la solucién obtenida se filtr6é al vacio en un matraz
con pico, conectado a una bomba de vacio y un embudo buchner con papel filtro N° 4, a

una temperatura menor a 50 °C.
Faso 5.- A continuacion, el extracto filtrado se colocé en placas petri y se llevo
a'secar en la estufa a una temperatura de 55 °C, hasta obtener una pelicula de extracto

S€CO.

Paso 6.- Luego, se colectaron las peliculas secas de las placas, y se condujéron

a un mortero para triturarlas con un pildén hasta obtener un polvo fino.

Paso 7.- Finalmente, el extracto tanico seco molido, se almacend en un envase

hermético de color ambar, alejado de la luz y humedad.
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3.4.2.2. Método 2: Extraccion de etapas sucesivas con solucién acuosa de sulfito de
sodio al 2%
El método utilizado, se basé en los estudios y modificaciones de: Saravia et al

(2002) y Equite (2004), este se describe en la Figura 15.

Paso 1.- Se pesaron las muestras de polvo de tara para cada observacion, y
cada muestra se colocd en un matraz esférico de fondo plano de 250 mi. Conteniendo en

su interior, un magneto de agitacion.

Paso 2.- Luego, se agregd agua destilada al 100% haciendo una relacion

polvo/solvente de 1:5.

Paso 3.- Seguidamente, se armé e incorpord el sistema de reflujo, para
mantener la solucidn en la plancha de calentamiento con agitacion a una temperatura de

65 °C, durante 45 minutos.

Faso 4.- Posteriormente, la solucion obtenida se filtro (primer residuo) al vacio
en un matraz, con embudo buchner y papel filtro N° 4, conectado a una bomba de vacio,

a temperatura < 50 °C, el filtrado se seco en una estufa a 55 °C (primer extracto).
Paso 5.- A continuacidn, el primer residuo se sometio a una segunda extraccion

(segundo residuo), bajo las mismas condiciones de la primera, con el mismo volumen

de agua adicionando sulfito de sodio al 2%. Luego se filtrd y seco (segundo extracto).
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Paso 6.- Seguidamente, el segundo residuo se sometid a una tercera extraccion,
bajo las mismas condiciones anteriores, con el mismo volumen de agua adicionando

sulfito de sodio al 2%. Luego se filtr6 al vacid y seco en estufa (tercer extracto).

Paso 7.- Finalmente, los tres extractos tanicos secos, se molieron finamente y

se almacenaron en envases herméticos de color ambar.

3.5. EVALUACION FISICOQUIMICA DE LOS EXTRACTOS TANICOS

3.5.1. Densidad real

Para la determinacion de la densidad real se aplico el método del picnémetro a
una temperatura de 20 °C, utilizado exclusivamente para particulas o polvos, su

desarrollo se registra en el Anexo 1.

3.5.2. Solubilidad en agua

Para la determinacion de la solubilidad en agua a temperatura ambiente, se
aplicé la Norma TAPPI T 207 om-93. (TAPPL, 1999), el desarrollo se registra en el

Anexo 2.

3.5.3. Porcentaje de taninos

Se utiliz6 el método modificado de Lowenthal (Adaptado del Método

volumétrico de la A.O.A.C. Edicion 14 -1984), para determinar cuantitativamente el
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contenido (en porcentaje) de taninos presentes en una muestra de extracto tinico en

polvo; el desarrollo se registra en el Anexo 3.

3.5.4. Acido gilico

Se utilizé el método de la Rodanina Metanoélica (Inoue y Hagerman, 1988), su

principio se¢ basé en la reaccion de la rodanina con la estructura de 4cido galico libre

(grupos hidroxilo adyacentes del acido gélico), para dar un cromdforo leido -a una

longitud de onda de 520 nm.; el desarrollo se registra en el Anexo 4.

3.6. PROCESO DE CURTIEMBRE

3.6.1. Método para la obtencion de cuere badana

La fabricacion de cuero badana, se realiz6 de la siguiente forma:

Seleccidn y acondicionamiento.- Se utilizé piel fresca de ovino proveniente del

camal frigorifico de la ciudad de Abancay, previo a los criterios de seleccidn: raza,
sexo, promedio cercano de edades, y descartando a su vez, aquellas con defectos fisicos.
Una vez seleccionadas, inmediatamente se pesaron las pieles y se condujo al

Laboratorio de Operaciones Unitarias, para efectuar un lavado con agua.

Pelambre.- Seguidamente, se utilizé agua en la proporcion (1:2) piel/agua, en la
que previamente se disolvio, solo en agua 2/3 del sulfuro de sodio (2,5%) y 1/3.decal, y

luego de ello se coloco la piel afiadiendo la diferencia de sulfuro de sodio y cal, esto se
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rodd o removi6 constantemente durante 8 horas. Posteriormente, se limpi6 la lana, se

descamno en el lado carne y enjuagd 2 veces con agua y se realizo el pesado.

Encalado.- A continuacion, se utiliz6 agua en la proporcién (1:2) piel en
tripa/agua, en la que se disolvid cal (2%) y colocando la piel, se removié y dejo en

reposo 1 dia. Posteriormente se lavo y enjuago 2 veces con agua.

Desencalado.- Luego, se utilizé agua en la proporcion (200%) a 35°C y en ella
se disolvio sulfato de amonio (1,2%) con bisulfito de sodio (1,8%) y se adiciond la piel,

para rodar o remover por un espacio de 2 horas. Posteriormente, se enjuagé la piel.

Rendido.- Seguidamente, se utilizé agua en la proporcion (1:2) piel/agua a 35°C,
y en ella se disolvieron las enzimas OROPON (2%), y se adiciond la piel para
mantenerla por espacio de 2 horas, removiendo constantemente. Posteriormente, se

enjuagd y peso nuevamente la piel.

Pigquelado.- A continuacion, se utilizé agua (200%), 10% de sal y 2% de 4cido
formico. En primer lugar se disolvid la sal en el agua e incorporo la piel, para rodarla
por espacio de 15 minutos. Luego se afiadio 10% de acido formico (1:10) 4cido
férmico/agua, rodando por espacio de 5 horas consecutivas hasta el dia siguiente.
Posteriormente se enjuagd la piel, para cortarla en 6 muestras (30cm x 30cm); pesando

cada muestra para trabajar posteriormente en el curtido.

Curtido.- Se, utiliz6 una concentracion de 10% del extracto tanico de tara en

polvo, el cual se preparo, hirviendo el extracto en agua. Primero, en cada recipiente para
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cada muestra, se adicion6 agua (1:2) piel/agua, luego, se adicion6 el extracto tanico
hervido, con sal de alumbre 1,2% y sal 1%, se mezclo y afiadié las muestras de piel. Se
dejaron las muestras por un espacio de 2 dias a 35 °C, removiendo constantemente,
hasta observar que la piel al lado came se hizo 4spera y de color amarillento.

Posteriormente se escurrieron las pieles y enjuagaron con agua.

Secado.- Finalmente, las muestras de piel curtidas se estiraron en un tablero y se

dejaron secar a la sombra. Posteriormente, se almacenaron hasta su analisis.

3.7. EVALUACION DE LA CAPACIDAD CURTIENTE EN PIELES

3.7.1. Temperatura de encogimiento del cuero

Se aplico el método descrito en la NTP 291.036:2007. PELETERIA. Ensayos
fisicos. Determinacion de la temperatura de contraccion, para determinar la temperatura
de encogimiento del cuero curtido al vegetal, la cual es directamente proporcional al

contenido de tanino fijado en el colageno.

3.7.2. Resistencia a la traccion del cuero

Se aplicé el método descrito en la NTP ISO 3376 2007. CUERO. Ensayos
fisicos y mecanicos. Determinacion de la resistencia a la traccion y del alargamiento. En
el cual, el cuero se extiende a una velocidad especifica, hasta que las fuerzas llegan a un

valor predeterminado o hasta que se rompa la pieza de ensayo.
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3.7.3. Porcentaje de elongamiento del cuero

Se aplicé el método descrito en la NTP 1SO 3376 2007. CUERO. Ensayos

fisicos y mecanicos. Determinacion de la resistencia a la traccion y del alargamiento.

3.8. DISENO EXPERIMENTAL

El analisis estadistico se realizé con un arreglo factonal al azar de 2 x 3, que
consiste en 6 tratamientos, cada tratamiento se realizo por triplicado con un total de 18
observaciones, cuyos resultados fueron evaluados estadisticamente a fin de determinar
las diferencias significativas entre ellos. Se utiliz6 el software StatGraphics Centurion

version 16.1.11 e Infostat version libre 2011.

Modelo estadistico

El disefio factorial a*b se describe mediante el comportamiento de la respuesta Y.
Yy=p+Ai+Bj+ (AB); + g

i=12;...;a
j=12;...;b

Donde:

Y;;: Observacion individual.

p: Media general.

A;: Efecto del nivel i-ésimo del factor A.

B; : Efecto del nivel ; del factor B.

(AB);; : Efecto de la interaccion doble en el nivel i;.

&; : Error aleatorio en la combinacion jj.
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Todos los efectos cumplen la restriccion de sumar cero, es decir, son

desviaciones respecto a la media general p.

A; : Método de extraccion: (2 niveles; 1= 1; 2)
A; = Extraccion de una etapa (20% agua y 80% etanol)

A, = Extraccion de etapas sucesivas (100% agua)

B;: Tamaiio de particula del polvo de tara: (3 niveles; j = 1; 2; 3)

B; = 3,5 mesh
B; = 16 mesh
B3 = 60 mesh
Tabla 10. Operacionalizacion de variables
Tamaiios de particula
‘Observaciones

3,5 mesh 16 mesh 60 mesh

Métodos de Extraccion R, Ry R3 Ry R, R; Ry R; R;

Extraccion de una etapa
Oy O, O3 O Os O O Oz O
(20% agua y 80% etanol)

Extraccion de etapas
Ow On O O3 Ou O O O O
-sucesivas (100% agua)

Donde:

Ri, Ry y Rs: Son las repeticiones, y Oy 2. 24: Son las observaciones realizadas

Para el andlisis de comparacién de medias, se utilizo la prueba de Tukey, para
testar la hipétesis nula, con O siendo exactamente el nivel global de significancia,

cuando las muestras tienen tamaiios iguales, al ser una prueba més rigurosa a Duncan.
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IV. RESULTADOS Y DISCUSIONES

4.1. ANALISIS DE LAS EVALUACIONES FISICOQUIMICAS

4.1.1. Resultados del analisis de la densidad real

En la Tabla 11 y Figura 15, se presentan los resultados para los valores de la

densidad real de 18 extractos tanicos, en funcion al método de extraccion y tamafio de

particulas; los resultados son la media de 3 mediciones.

Tabla 11. Densidad promedio de los extractos tanicos

Tamaifio de particulas

Experimentos Desviacién
3,5 mesh 16 mesh 60 mesh
: estandar
Meétodo de extracciéon Densidad real (g/ml)
M1 Extracciéon de una etapa
1,18+ 0,09 143+0,09 1,39+0,09 0,13452
(20% agua y 80% etanol)
M2: Extraccion de etapas
1,51+ 0,09 1,55+0,09 1,53+0,09 0,01711

sucesivas (100% agua)

Desviacion estandar 0,23698 0,08363 0,09435

La Tabla 11, denota que existe un mayor grado de dispersion en las densidades

reales, que corresponden a la Extraccion de una etapa o M1 (independientemente de los

tamafios de particula); por el contrario, independientemente del método de extraccion,

los tamafios de particula muestran menor grado de dispersion.
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Comparacion de los valores promedio de la densidad de los
extractos tanicos
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3.5 mesh 16 mesh 60 mesh

o Extractos obtenidos mediante extraccion de una etapa (20% agua y 80% etanol)
0 Extractos obtenidos mediante extraccion de etapas sucesivas (100% agua)

Figura 15. Grafico comparativo de las densidades (Elaboracion propia, 2012).

Graficamente, se deduce que el extracto obtenido de la extraccion de etapas
sucesivas con el tamafio 16 mesh, reporta el mayor valor de la densidad; sin embargo, el
mejor valor que se acerca a la densidad real, es el extracto obtenido de la extraccion de

una etapa con el tamafio 3,5 mesh. En la Tabla 12 se muestra el analisis de varianza.

Tabla 12. Analisis de varianza (AN OVA) para la densidad de los extractos tanicos

Suma de Cuadrado Razén- Valor-

Fuente Gl
Cuadrados Medio F P

EFECTOS PRINCIPALES
A: Método de extraccion 1 0,182006 0,182006 747 0,0162*
B: Tamafio de particula 2 0,0660778 0,0330389 1,36 0,2894
INTERACCIONES
AB 2 0,0400111 0,0200056 0,80 0,4729
RESIDUOS 12 0,341011 0,0243579
TOTAL (CORREGIDO) 17 0,589094

* Denota un efecto altamente significativo sobre la densidad con un 95% de confianza.
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El analisis de varianza de la Tabla 12, reporta una alta influencia del método de
extraccion sobre los extractos tanicos, por €l contrario, no se reporta una influencia
significativa del tamafio de particulas. El analisis riguroso de comparacién de medias,

para los métodos de extraccion se muestra a continuacion, usando la prueba de Tukey.

Tabla 13. Prueba de Tukey para tratamientos influenciados por el método de extraccion

- Densidad.
Método Medias N
M2: Extraccion de etapas sucesivas (100% agua) 1,53 9 A
M1: Extraccidn de una sola etapa (20% agua y 80% etanol) 1,33 9 B

Medias con una letra distinta son significativamente diferentes (p<= 0,05).

Al respecto, los resultados de la Tabla 13 denotan una considerable diferencia
significativa entre los métodos de extraccion, teniendo la mejor coincidencia
bibliografica la perteneciente a M1; este hecho se atribuye a las diferencias en las masas
moleculares de los extractos, dado que el poder de solvatacion o polaridad y la
constante dieléctrica del agua-M2 (100% agua) es mayor al etanol-M1 (20% agua/80%
etanol) (Yizhak, 1998; Reichardt, 2004; Recinos, 2004). Es por ello, la alta densidad de
M2, que no solo se compone de taninos, sino también en su extraccion se compone de
carbohidratos (hexosas, pentosas, disacaridos, etc.), glucoronatos complejos (gomas,
hidrocoloides, etc.), 4cidos organicos, fenoles simples que no alcanzaron la magnitud
molecular de los taninos, que incidieron en la elevada densidad (Adzet, 1999).

Por otro lado, a pesar que el tamaiio de particulas no influye significativamente,
los resultados de Pinelo et al (2007), hacen referencia a que no existe variacion
significativa en la densidad, para los tamafios entre 32 y 16 mesh; observando ademas

una disminucion de la densidad para tamafios de 32; 60 y 115 mesh; este efecto se
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muestra en los resultados del presente estudio para los métodos M1 y M2; asi mismo,

los resultados de la densidad de este estudio, son mayores a los reportados ‘por Pefia

(2007) y Cano (2009), para otras fuentes de taninos (1,11-1,12 g/em®).

4.1.2. Resultados del analisis de la solubilidad

En la Tabla 14 y Figura 16, se presentan los resultados para los valores de la

solubilidad de 18 extractos tanicos, en funcion al método de extraccion y tamafio de

particulas; los resultados son la media de 3 mediciones.

Tabla 14. Solubilidad promedio de los extractos tanicos.

Tamaiio de particulas

Experimentos Desviacion
3,5 mesh 16 mesh 60 mesh
_ estandar
Método de extraccion Solubilidad (%)

M1: Extraccion de una etapa
939+0,64 955+0,64 956=+0,64 0,0092

(20% agua y 80% etanol)

M2: Extraccion de etapas
95,5+ 0,64 96,1 +£0,64 96,3 +0,64 0,0128

sucesivas (100% agua)

Desviacion estandar 0,0113 0,0186 0,0079

La Tabla 14, reporta un mayor grado de dispersion en la solubilidad de extractos,

que corresponden al tamafio 16 mesh y al M2; por ¢l contrario, ¢l tamaifio 60 mesh y el

M1 exponen la menor desviacion estandar y por ende tienen datos menos dispersos,

acercandose mas a sus respectivas medias.
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Como se puede observar en la Figura 17, no existe mayor grado de dispersion en

los datos registrados para las solubilidades correspondientes a los todos las

observaciones, independientemente del método de extraccion y el tamafio de particulas.

extractos tanicos

|Comparacion de los valores promedio de la solubilidad de los

1 Extractos obtenidos mediante extraccion de etapas sucesivas (100% agua)

105%

—~ 90% —‘—"""“": = = ~ﬁ[
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S 75% s |

T 60% | |

= ? | ,

EO45% 94% 96% | 95% 9% %%  96% |

= i : i

2 30% ! H !

7] ° . : :

15% | i ;

00% : } !

3,5 mesh 16 mesh 60 mesh

0 Extractos obtenidos mediante extraccion de una etapa (20% agua y 80% etanol)

Figura 16. Grafico comparativo de las solubilidades (Elaboracién propia, 2012).

Por consiguiente, graficamente se puede aseverar que pueden no existir diferencias

significativas, ello se corrobora con el analisis de varianza de la Tabla 15.

Tabla 15. Analisis de varianza (ANOVA) para la solubilidad de los extractos tanicos.

Faente o Suma de Cuadrado Razdén- Valor-
Cuadrados Medio F P

EFECTOS PRINCIPALES
A: Método de extraccion 1 430222 430222 350  0,0858
B: Tamafio de particula 2 5,46778 2,73380 223 0,1506
INTERACCIONES
AB 2 0,0400111 0,393889 0,32 0,7317
RESIDUOS 12 0,301 1,22833
TOTAL (CORREGIDO) 17 0,589094

Valor P con un 95% de nivel de confianza.
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Del analisis de varianza en la Tabla 15, se desprende que ninguna variable tiene
una influencia altamente significativa, por tanto, ni el método de extraccion, ni el
tamafio de particulas o sus interacciones tienen un efecto estadisticamente significativo

sobre la solubilidad con un 95.0% de confianza.

Al respecto, estos resultados denotan que la composiciéon de los extractos
tanicos, muestran alta solubilidad y consecuentemente se puede aseverar que sin
exclusion de los métodos de extraccion y tamafios de particula empleados, estos se
componen de taninos solubles en agua (Brunet y Talleda, 1867). Asi mismo, era de
suponerse que la sulfitacion favoreceria los tratamientos sometidos a la extraccion con
el M2 (100% agua), ya que permite que la solubilidad en agua sea cercana al 100%
(Von Leyser y Pizzi 1990), pues el sulfito crea una solucién alcalina que por medio de
hidrdlisis permite neutralizar los iones 4cidos provenientes de los taninos que son de
caracter dcido (pierden H' por neutralizacion o disociacion y se transforman a su forma
iénica conjugada) y esto permite una eficiente extracciéon con mayor solubilidad
(Montenegro, 2009). Muy a pesar que el agua, por su reactividad acarrea compuestos
distintos a los taninos, ello sumado al nimero de etapas empleadas para la extracci(’)nA

(Método 2), pueden ser muy bien controlados con la adicion de sulfito de sodio.

4.1.3. Resultados del analisis del porcentaje de taninos

En la Tabla 16 y Figura 18, se presentan los resultados para los valores del
porcentaje de taninos de 18 extractos tanicos, en funcién al método de extraccion y

tamafio de particulas; los resultados son la media de 3 mediciones.
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Tabla 16. Porcentaje de taninos promedio de los extractos tanicos.

Tamaiio de particulas

Experimentos Desviacién
3,5 mesh 16 mesh 60 mesh
. estandar
Método de extraccion Porcentaje de Taninos (%)
M1:Extraccion de una etapa
602+234 616+234 637+234 0,13452
(20% agua y 80% etanol)
M2: Extraccion de etapas
472+234 526+234 60,6+234 0,01711

sucesivas (100% agua)

Desviacion estandar 0,0918 0,0635 0,0221

La Tabla 16, refiere un mayor grado de dispersion en el M1 y el tamafio 3,5

mesh; por el contrario, M2 y 60 mesh tienen menor variacion respecto a sus medias. Por

otro lado, en la Figura 17, graficamente se reporta una mayor composicion de taninos en

los tratamientos de M1 y el tamaiio 60 mesh; por el contrario los tratamientos sometidos

a M2 y 3.5 mesh resultan con la menor composicion de taninos de tara.

de los extractos tanicos

Comparacion de los valores promedio del porcentaje de taninos

70%

40% :
30% 0 62% 64%

60% 7% T s3%
20%
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00%

3,5 mesh . 16 mesh 60 mesh
o Extractos obtenidos mediante extraccion de una etapa (20% agua y 80% etanol)
0 Extractos obtenidos mediante extraccion de etapas sucesivas (100% agua)

Figura 17. Gréafico comparativo del porcentaje de taninos (Elaboracion propia, 2012).

67



La anterior grafica, determina que el mejor tratamiento es la combinacion de M1
y 60 mesh. En la Tabla 17 se realiza el analisis de varianza para el porcentaje tanico de

1os extractos.

Tabla 17. Analisis de varianza (ANOVA) para ¢l porcentaje de taninos de los extractos.

Suma de Cuadrado Razén- Valor-

Fuente Gl
Cuadrados Medio F | 4

EFECTOS PRINCIPALES
A: Método de extraccion 1 403,28 40328 2463 0,0030*
B: Tamafio de particula 2 14791 73,96 4,52  0,0345*
INTERACCIONES
AB 2 130,58 65,29 3,99  0,0470*
RESIDUOS 12 196,45 16,37
TOTAL (CORREGIDO) 17 878,22

* Denota un efecto altamente significativo sobre el porcentaje de taninos con un 95% de confianza.

Del analisis de varianza, se observa una alta influencia del método de extraccion
y el tamafio de particulas, asi como la interaccion de ambos factores sobre la variable
porcentaje de taninos, ello refiere que existen diferencias significativas entre los
tratamientos. El andlisis riguroso de comparacion de medias, se muestra en las Tablas

18; 19y 20, a través de la prueba de Tukey.

Tabla 18. Prueba de Tukey para tratamientos influenciados por el método de extraccion
— Porcentaje de taninos.

Método Medias N

M1: Extraccion de etapas sucesivas (20% agua y 80% etanol) 61,82 9 A

M2: Extraccion de una sola etapa (100% agua) 5347 9 B

Medias con una letra distinta son significativamente diferentes (p<= 0,05).
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De la Tabla 18, se desprende que las medias son significativamente diferentes y
entre el par de métodos de extraccion se muestra diferencias estadisticamente

significativas con un nivel del 95% de confianza.

Tabla 19. Prueba de Tukey para tratamientos influenciados por el tamafio de particulas
— Porcentaje de taninos

Tamaiio de Particulas Medias n
60 62,13 6 A
16 57,08 6 A B
35 53,72 6 B

Medias con una letra distinta son significativamente diferentes (p<= 0,05).

De la tabla anterior, se infiere que las medias son significativamente diferentes
entre los tamafios de particula, estas se expresan con pequefias diferencias significativas

con un nivel del 95.0% de confianza.

Tabla 20. Prueba de Tukey para tratamientos influenciados por la interaccién del

método de extraccion y el tamatfio de particulas — Porcentaje de taninos.

Método de Extraccion  Tamaiio de Particulas  Medias n
Ml 60 63,70 3 A
Mi 16 61,57 3 A
M1 35 60,20 3 A
M2 60 60,57 3 A
M2 16 52,60 3 A B
M2 , 3,5 : 47,23 3 B

Medias con una letra distinta son significativamente diferentes (p<= 0,05).



En la tabla 20, las medias de los tratamientos influenciados por la interaccion del
método de extraccion y el tamafio de particulas, presentan pequeifias diferencias
significativas con un nivel del 95%, ello indica que M1 es el mejor interactuando con

cualquier tamafio de particula, seguido muy de cerca por M2,

Los resultados presentados en esta investigacion, respecto al porcentaje de
taninos de tara, se corroboran con los datos experimentales obtenidos en otfas
investigaciones, que reportan una composicion entre 40 y 68% de taninos (Siccha,
1993; Garro et al, 1997; De la Cruz, 2004 y Villanueva, 2007). Equité de Ledn (2004),
encontré que se obtiene un mayor extracto utilizando una solucidn acuosa de sulfito de
sodio al 2% como solvente, dando porcentajes de extracto tanico de 53,4%; 46,9% y
29,8%; mientras Cerezo (2005), corroboré que la extraccion con 70% de alcohol etilico
presenta las mayores concentraciones de acido tdnico en comparacion al agua, aplicando
una sola etapa de extraccion; Cortez (2012), extrajo con agua, taninos en porcentajes de
51,7% - 55%. Estos resultados, se vieron afectados por los métodos de extraccion, el
tamafio de particulas y la interaccion de ambos, tal como 1o muestra e} ANOVA vy la

prueba de Tukey, a continuacion, se exponen las causas que los originaron.

La variacion en el tamafio de particulas, afectd a su vez a otros factores de
trabajo tales como la superficie por unidad de volumen y la velocidad a la que una
particula se asienta en el solvente para su extraccion, que pueden afectar las fases o
composicion quimica (RichardsonOs et al, 2002; Rhodes, 2008), esto se refuerza con
los resultados encontrados por Pérez y Quintana (1995), quienes, encontraron un valor
optimo de 0,087cm (16-20 mesh) de tamafio de particula para la extraccion de taninos

de Caesalpinia tinctoria. Por otra parte, Villanueva (2007), reportdé que el tamafio
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optimo para la extraccion de taninos de tara influye en la eficiencia de extraccion, sus
resultados (61,5% - 3,5 mesh) coinciden con los obtenidos para el tratamiento M1-3,5
mesh (60,2%); esto denota, un efecto positivo en la reduccidon del tamafio particulas
para el incremento del porcentaje de taninos; asi mismo, el contenido fenolico de¢ los
extractos mejora de forma asociada con la disminucion de los tamafios de particulas
(110; 60; 32 y 16 mesh), siguiendo una tendencia logaritmica hasta un cierto tamafio
que podria limitar la difusién y obstruir el acceso disolvente a toda la superficie
expuesta del solido para liberar los taninos (Vasquez et al, 2001; Pinelo et al, 2005}, sin
embargo, este efecto no fue observado en este estudio, dado que la reduccion de tamafio

hasta 60 mesh report6 el mayor porcentaje de taninos para los métodos M1 y M2.

Por otra parte, las diferencias significativas que se establecen entre los métodos
de extraccion, denotan que el M1 (20% agua/80% etanol), extrae en mayor porcerntaje
los taninos de tara, a diferencia de M2 (100% agua); ello se explica porque M1 tiene
mayor composicion de etanol, que posee un grupo OH, y una superficie de potencial
electrostatico de caracter polar, el resultado es que el enlace de hidrégeno entre las
moléculas de etanol es posible y hace una contribucion importante a sus fuerzas
intermoleculares (Kotz et al, 2008), sin embargo el mayor potencial del M1 en la
extraccion de taninos de tara fue el sistema binario de solventes (20% agua y 80%
etanol), dado que ambos interactuan a través del enlace especial dipolo-dipolo (puente
de hidrogeno), lo cual facilita el proceso de extraccion, esta mezcla permite ademds un
cambio en la .constante dieléctrica de los solventes, para obtener una solucién
intermedia que permita una extraccion eficiente al combinar un solvente dieléctrico bajo
(etanol) con otro que tiene una constante dieléctrica muy alta (agua) (Montenegro,

2009), ello permite que una mayor parte de los taninos que estan en forma limitada o
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polimerizados se solubilicen en medios moderadamente polares (Chew et al, 2011); a
diferencia de su extraccion mono-solvente, que deja una gran cantidad de taninos
residuales que solo una combinacion apropiada de disolventes los extraeria (Koffi et al,
2010), como el caso de M2, muy a pesar que este {iltimo, trabajo en 3 etapas sucesivas
con la adicion de bisulfito de sodio, cuyo efecto hidrolizante y alcalino, sobre la acidez
de los taninos mejora la extracciéon (Montenegro, 2009); parece ser que el agotamiento
de la solucidn tanica de la tara, se manifiesta en un limitado niimero de etapas. Al
respecto, los estudios para la extraccion de taninos coinciden en sefialar que el etanol
80% resulta ser un buen disolvente en el segundo orden luego de la acetona al 80%
(Seigler et al, 1986; Garro et al, 1996; Garrido, 2003 y Escobar y Chavez, 2008);
mientras, el agua destilada es de cuarto orden, con resultados inferiores (Pérez y

Quintana, 1995; Wang et al, 2002; Lin et al, 2007 y Afianca, 2009).

4.1.4. Resultado del analisis del acido gilico (AG)

En la Tabla 21 y Figura 18, se presentan los resultados para los valores del dcido
galico de 18 extractos tanicos, en funcion al método de extraccion y tamafio de

particulas; los resultados son la media de 3 mediciones.

Tabla 21. Acido galico promedio de los extractos tanicos.

Tamafio de particulas
Experimentos Desviacion
3,5 mesh 16 mesh 60 mesh

estandar

Método de extraccion Acido gilico (mg AG/g tara)

M1: Extraccion de una etapa _
142,48 23,50 479,33 +23,50 493,26 + 23,50 198,62
(20% agua y 80% etanol)

M2: Extraccion de etapas _
) ‘ 116,86 +£ 23,50 246,82 +23,50 325,03 + 23,50 105,15
sucesivas (100% agua)

Desviacion estandar 18,12 164,41 118,96 -
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Como se puede observar en la Figura 19, existe un mayor grado de dispersiéon en
los datos registrados para el contenido de acido galico correspondiente a los métodos de

extraccion y el tamafio de particula (excepto 3,5 mesh), con mayor variabilidad.

Comparacién de los valores promedio del contenido de acido
galico de los extractos tanicos
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0 Extractos obtenidos mediante extraccion de una etapa (20% agua y 80% etanol)
o Extractos obtenidos mediante extraccion de etapas sucesivas (100% agua)

Figura 18. Grafico comparativo del acido galico (Elaboracion propia, 2012).

Graficamente, los mejores resultados para la composicion de los extractos en
acido galico, lo muestran los tamafios 16 y 60 mesh, siendo el mejor método, la

extraccion de una etapa. En la Tabla 22 se analiza la varianza del 4cido gélico.

Tabla 22. Analisis de varianza (ANOVA) para el acido galico de los extractos.

Suma de Cuadrado Razén- Valor-

Fuente gl
Cuadrados Medio F | 4

EFECTOS PRINCIPALES
A: Método de extraccion 1 90891,4 90891,4 54,87 0,0000%
B: Tamafio de particula 2 269408.0 134704,0 81,31  0,0000*
INTERACCIONES
AB 2 336359 168179 10,15 0,0026*
RESIDUOS 12 19879.,6 1656,6
TOTAL (CORREGIDO) 17 413815,0

* Denota un efecto altamente significativo sobre el 4cido galico con un 95% de confianza.
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Del analisis de la tabla anterior, se determina una alta influencia del método de
extraccion y el tamafio de particulas, asi como la interaccion de ambos factores sobre la
variable dependiente acido galico, ello refiere que existen diferencias significativas
entre los tratamientos. Un andlisis més exhaustivo de comparacion de medias se muestra

en las Tablas 23; 24 y 25, a través de la prueba de Tukey.

Tabla 23. Prueba de Tukey para tratamientos influenciados por el método de extraccion
— Acido galico. '

Meétodo Medias N

M1: Extraccion de etapas sucesivas (20% agua y 80% etanol) 37169 9 A

‘M2: Extraccion de una sola etapa (100% agua) 22957 9 B

Medias con una letra distinta son significativamente diferentes (p<= 0,05).

De la tabla anterior, se desprende que las medias son significativamente
diferentes, por tanto entre el par de métodos de extraccion existen diferencias

estadisticamente significativas con un nivel del 95.0% de confianza.

Tabla 24. Prueba de Tukey para tratamientos influenciados por el tamafio de particulas

— Acido galico.
Tamafio de Particulas Medias n
60 409,14 6 A
16 363,08 6 A
35 129,67 6 B

Medias con una letra distinta son significativamente diferentes (p<= 0,05).

De 1a tabla anterior, se infiere que las medias de los tamafios de particulas 60 y
16 mesh son estadisticamente iguales y ambos diferentes del tamafio 3,5 mesh, -estas se

expresan con pequefias diferencias significativas con un nivel del 95% de confianza.
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Tabla 25. Prueba de Tukey para tratamientos influenciados por la interaccion del

método de extraccion y el tamafio de particulas — Acido galico.

Método de Extraccion Tamaiio de Particulas Medias N

Ml 60 493,26 3 A

Ml 16 479,33 3

M2 60 325,03 3 B

M2 16 246,83 3 B C
M1 35 142,48 3 C D
M2 35 116,86 3 D

Medias con una letra distinta son significativamente diferentes (p<= 0,05).

Como se muestra en la tabla anterior, todas las medias de los tratamientos
influenciados por la interaccion del método de extraccion y el tamaifio de particulas,
muestran pequefias diferencias estadisticas, excepto el par M1-60 mesh y M1-16 mesh

(estadisticamente iguales), con un nivel del 95,0% de confianza.

Al respecto, los resultados obtenidos demuestran que la tara presenta una
composicion en acido galico de 493,26 mg AG/g tara en base seca, como mayor
rendimiento de extraccidon correspondiente al tratamiento M1-60 mesh y 116,86 mg
AG/mg tara en base seca, como el de menor rendimiento correspondiente al tratamiento
M2-3,5 mesh. El primer valor se encuentra dentro del rango de resultados encontrados
por Garro et al (1997), Bravo (2010) y Jativa (2011), para galqtaninos totales, estas
diferencias encontradas se pueden atribuir a la diversidad de factores que inciden en la
composicién y extraccién del &cido galico. Asi mismo, se observa que la mayor

cantidad de acido galico se extrae con €l método de extraccion de una etapa-(M1), en

75



interaccion con el tamafio de 60 mesh; mientras el analisis de varianza indicé que
existen diferencias altamente significativas tanto para el método de extraccion y el
tamafio de particulas, lo cual se corroboro con el analisis de comparacion de medias de
Tukey. Estos resultados precisarian que el acido galico o galotaninos mostrarian mayor
afinidad por un solvente de polaridad intermedia como el etanol (80%), asi mismo cabe
indicar que los resultados inferiores en acido géalico de M2, pueden deberse a la
metodologia propuesta, ya que al trabajar en 2 etapas sucesivas con la adicion de
bisulfito de sodio con efecto hidrolizante y alcalino, sobre la acidez de los taninos
(Montenegro, 2009), podria haber alterado en la composicion final del acido galico con
la pérdida de azucares y polifenoles, explicando el menor contenido de derivados de
acido galico en los extractos sometidos al M2 (Fernandez, 2008). El elevado contenido
de taninos y especificamente de galotaninos que presenta la extraccion de una sola etapa
es debido a que en esta, se realiza una extraccion completa entre el material vegetal y el
solvente; lo que no sucede con la extraccion de varias etapas ya que el contacto de los
sélidos lixiviados con un lote fresco de solvente de extraccion, ocasiona la disolucién o

eliminacion de soluto adicional del material insoluble (Cortez, 2012).

4.2. RESULTADOS DEL ANALISIS DE LA EVALUACION DE LA

CAPACIDAD CURTIENTE

La evaluacion se presenta en conjunto, ya que la prueba determinante de la
capacidad curtiente es la temperatura de contraccion del cuero, mientras las pruebas de
resistencia a la traccion y porcentaje de elongacion fortalecen los resultados mostrados

para la temperatura de contraccion.
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4.2.1. Resultados del analisis de la temperatura de encogimiento

En la Tabla 26 y Figura 19, se presentan los resultados para los valores de la
temperatura de contraccion de 18 muestras de cuero, sometidos a la curticion con 18

observaciones (extractos); los resultados son la media de 3 mediciones.

Tabla 26. Temperatura de contraccion promedio de cueros curtidos con taninos.

Tamaiio de particulas
Experimentos Desviacion
3,5 mesh 16 mesh 60 mesh

estandar

‘M-étodo de extraccion Temperatura de contracciéon (°C)

Mi1: Extraccion de una etapa
60,5+ 0,06 63,8+0,06 66,1+0,06 2,8148
(20% agua y 80% etanol)

M2: Extraccion de etapas
60,3+ 0,06 63,8+0,06 592+0,06 2,4021
sucesivas (100% agua)

Desviacién estandar 0,1414 0,0000 4,8790 -

Como se puede observar en la Figura 19, existe un mayor grado de dispersion
en los datos registrados para la temperatura de contraccion de los cueros tratados con
extractos obtenidos de la extraccién de una etapa y extraccion de etapas sucesivas, asi

mismo, existe un menor grado de dispersidn respecto a los tamafios 3,5 y 16 mesh.
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{ Comparacion de los valores promedio de la temperatura de
contraccién de los cueros curtidos con extractos tanicos de tara

70

65

60

55 59,2

50

Temperatura de Contraccién (°C)

16 mesh 60 mesh

‘® Curticion con extractos obtenidos de la extraccién de una etapa (20% agua y 80% etanol)
o Curticién con.extractos obtenidos de la extraccion de etapas sucesivas (100% agua)

Figura 19. Grafico comparativo de la temperatura de contraccion (Elaboracion propia,
2012).

En la Tabla 27 se muestra el analisis multivariado para la temperatura de

contraccion de los cueros.

Tabla 27. Analisis de varianza (ANOVA) para la temperatura de contraccion de los

Cueros.

Sumade Cuadrado Valor-

Fuente gl Razén-F
Cuadrados Medio P

EFECTOS PRINCIPALES
A: Método de extraccion 1 25,205 25,205 238784  0,0000*
B: Tamaiio de particula 2 35,071 17,5356 166126  0,0000*
INTERACCIONES
AB 2 46,253 23,1267 219095  0,0000*
RESIDUOS 12 0,1267 0,0106
TOTAL (CORREGIDO) 17 106,656

* Denota un efecto estadisticamente significativo sobre la temperatura de contraccion con un 95% de confianza.
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Al analizar la tabla anterior, se observa alta influencia del método de
extraccion y el tamafio de particulas, asi como la interaccion de ambos factores sobre la
variable dependiente temperatura de contraccion, ello refiere que existen diferencias
altamente significativas entre los tratamientos. Un analisis mas exhaustivo de
comparacion de medias se muestra en las Tablas 28; 29 y 30, a través de la prueba de

Tukey.

Tabla 28. Prueba de Tukey para la temperatura de contraccion influenciada por el
método de extraccion.

Meétodo Medias n

MI: Extraccion de etapas sucesivas (20% agua y 80% etanol) 63,46 9 A

M2: Extraccion de una sola etapa (100% agua) 61,09 9 B

Medias con una letra distinta son significativamente diferentes (p<= 0,05).

De la tabla anterior, se deduce que las medias son significativamente diferentes
entre si, con un nivel del 95.0% de confianza, el analisis de Tukey estratifica como

mejor al método M1 seguido del M2.

Tabla 29. Prueba de Tukey para la temperatura de contraccion influenciada por el

tamatfio de particulas.
Tamaiio de Particulas Medias n
16 63,78 6 A
60 62,62 6 B
3,5 60,42 6 C

Medias con una letra distinta son significativamente diferentes (p<=0,05).
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De la tabla anterior, se infiere que las medias son significativamente difereéntes
entre los tamafios de particula, estas se expresan con altas diferencias significativas con
un nivel del 95,0% de confianza, asi mismo, la prueba de Tukey denota que el mejor

tamafio para la temperatura de contraccion es 16 mesh seguido de 60 y 3,5 mesh.

Tabla 30. Prueba de Tukey para la temperatura de contraccion influenciada por la

interaccion del método de extraccion y el tamaifio de particulas.

Método de extraccion Tamaiio de particulas  Medias N
Mi 60 66,07 3 A
M1 16 63,80 3 B
M2 16 63,77 3 B
M1 3,5 60,50 3 C
M2 3,5 60,33 3 C
M2 60 59,17 3 D

Medias con una letra distinta son significativamente diferentes (p<= 0,05).

Como se muestra en la tabla anterior, la media del tratamiento M1-60, resulta
ser eéstadisticamente diferente y el mejor o mas recomendable respecto al par de meédias
de los tratamientos M1-16 y M2-16 (estadisticamente iguales) y al par M1-3,5 y M2-3,5
(estadisticamente iguales), asi como a la media del tratamiento M2-60, con un nivel del
95,0% «de confianza. Lo anteriormente mostrado, explica que los tratamientos M1-16 y
M2-16 no tienen diferencias respecto a la temperatura de contraccion. Por tanto, segun

la prueba de Tukey el mejor tratamiento es el M1-60, seguido de M1-16 y M2-16.
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4,2.2. Resultados de la resistencia a la traccion

En la Tabla 31 y Figura 20, se presentan los resultados para los valores de la
resistencia a la traccion de 18 muestras de cuero, sometidos a la curticion con las 18

observaciones (extractos); los resultados son la media de 3 mediciones.

Tabla 31. Resistencia a la traccion promedio de cueros curtidos con taninos.

Tamaiio de particulas
Experimentos Desviacion
3,5 mesh 16 mesh 60 mesh

estandar

Método de extraccion Resistencia a la traccién (N/mm?)

Mi1: Extraccion de una etapa
16,66+ 0,00 893+0,00 833+0,00 4,6458
(20% agua y 80% etanol)

M2: Extraccion de etapas
11,27+£0,00 12,72+£0,00 7,40+0,00 2,7502
sucesivas (100% agua)

Desviacion estandar 38113 2,679 06576 3

Como se puede observar en la Figura 21, existe un mayor grado de dispersion
en los datos registrados para la resistencia a la traccion de los cueros tratados con

extractos obtenidos de la extraccion de una etapa bajo lostamafios de 3,5 y 16 mesh.
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Comparacion de los valores promedio de la resistencia a la
traccion de los cueros curtidos con extractos tanicos de tara

18,00
16,00
14,00
12,00
10,00
8,00
6,00
4,00
2,00
0,00

7,40

Resistencia a Ia traccién (N/mm?)

3,5 mesh 16 mesh 60 mesh

= Curticién con extractos obtenidos de la extraccion de una etapa (20% agua y 80% etanol)
o Curticién con extractos obtenidos de la extraccién de etapas sucesivas (100% agua)

Figura 20. Grafico comparativo de la resistencia a la traccion (Elaboracion propia,

2012).

La Tabla 32 muestra el analisis de varianza para la resistencia a la traccion.

_Tabla 32. Andlisis de varianza (ANOVA) para la resistencia a la traccion de los cueros.

Suma de Cuadrado Valor-
Fuente gl Razo6n-F
Cuadrados  Medio P

EFECTOS PRINCIPALES
A: Método de extraccion 1 3,20045 3,20045 3,032034E+16 0,0000*
B: Tamaiio de particula 2 111,662 55,8312 4,491902E+15 0,0000*
INTERACCIONES
AB 2 63,2212 31,6106 0,000000E-01 0,0000*
RESIDUOS 12 0 0
TOTAL (CORREGIDO) 17 178,084

* Denota un efecto estadisticamente significativo sobre la resistencia a la traccion con un 95% de confianza.
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Al analizar la tabla anterior, se observa una alta influencia significativa del
método de extraccion y el tamafio de particulas, asi como la interaccion de ambos
factores sobre la resistencia a la traccion de los cueros, ello refiere que existen

diferencias altamente significativas entre los tratamientos.

4.2.3. Resultados del analisis del porcentaje de elongacion

En la Tabla 33 y Figura 21, se presentan los resultados para los valores del
porcentaje de elongacion de 18 muestras de cuero, sometidos a la curticion con las 18

observaciones (extractos); los resultados son la media de 3 mediciones.

Tabla 33. Porcentaje de elongacidn promedio de cueros curtidos con taninos.

Tamaiio de particulas
Experimentos Desviacion
3,5 mesh 16 mesh 60 mesh

estandar

Método de extraccion Porcentaje de elongacién (%)

M1 Extracciéon de una etapa
449+ 0,00 373+0,00 50,7+0,00 6,6773
(20% agua y 80% etanol)

M2: Extraccion de etapas
25,6+0,00 22,7+0,00 18,5+0,00 3,5909
sucesivas (100% agua)

Desviacion estandar 13,6825 10,3591 22,7688

Como se puede observar en la Figura 21, existe un mayor grado de dispersion
en los datos registrados para el porcentaje de elongacion de los cueros tratados con

“extractos obtenidos de la extraccion de una etapa bajo los tamafios de 3,5; 16 y 60 mesh
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Comparacion de los valores promedio del porcentaje de
elongacion de los cueros curtidos con extractos tanicos de tara

30,00
25,00
20,00
15,00
10,00

5,00

0,00

25,59 22,69

Porcentaje de elongacion (%)

3,5 mesh 16 mesh 60 mesh

= Curticién con extractos obtenidos de la extraccién de una etapa (20% agua 'y 80% etanol)
D Curticidén con extractos obtenidos de la extraccion de etapas sucesivas (100% agua)

Figura 21. Grafico comparativo del porcentaje de elongacion (Elaboracion propia,

2012).

La Tabla 34, muestra el ANVA para el porcentaje de elongacion de los cueros.

Tabla 34. Analisis de varianza para el porcentaje de elongacion de los cueros.

Suma de Cuadrado Valor-
Fuente gl Razon-F
Cuadrados  Medio | 4

EFECTOS PRINCIPALES
A: Método de extraccion 1 2191,22 2191,22 3,032034E+16 0,0000*
B: Tamaiio de particula 2 97,2799 48,6399 4,491902E+15 0,0000*
INTERACCIONES
AB 2 247,607 123,804 0,000000E-01 0,0000*
RESIDUOS 12 0 0

TOTAL (CORREGIDO) 17 2536,11

* Denota un efecto estadisticamente significativo sobre la resistencia a la traccion con un 95% de confianza.
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El analisis de la tabla anterior, denota una alta influencia significativa del
método de extraccion y el tamafio de particulas, asi como la interaccion de ambos

factores sobre el porcentaje de elongacion de los cueros.

De forma general, los valores de la temperatura de contraccion de las muestras
de cuero difieren estadisticamente, siendo el tratamiento M1-60, el que muestra el mejor
valor (66,1 °C), seguido de los tratamientos M1-16 y M2-16 (estadisticamente iguales
63,8 °C), valores cercanos al de Castell et al (2011), que report6é 61,5-65 °C para el
cuero curtido con taninos de tara, mientras el tratamiento M2-60 provoca un valor de
59,2 °C, siendo el més bajo para todos los tratamientos. Estas diferencias considerables,
se explican porque la temperatura de encogimiento es dependiente del grado de
separacion de las fibras en el cuero, ocasionada por el eficiente enlace del coldgeno de
la piel con los taninos (Adzet, 1995), dado que los taninos galicos de la tara ocupan un
volumen que facilita a las moléculas individuales de los taninos alcanzar la estructura
fina del colageno entre cadenas adyacentes del colageno (Boleda, 1962); al respecto, un
estudio espectrométrico o microscopia electronica de barrido, podria contribuir a
explicar esta reaccién. Estos resultados, infieren sobre la alta influencia del contenido de
taninos de tara y sus fenodmenos de extraccion, que proporciona un considerable
aumento de la temperatura de contraccion, a pesar que el proceso de curtido se llevéd en
una sola etapa sin curtir previamente con algin mineral o aumentando la proporcion de
curtiente (que para el caso del estudio fue solo de 10%, pudiendo variar hasta el 20%

segun indicaciones bibliograficas).

Por otra parte, de los ensayos fisicos realizados, se puede observar las altas

diferencias significativas entre todos los tratamientos, a su vez que no existe correlacion
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entre el ensayo quimico de la terriperatura de contraccion y los ensayos fisicos de la
resistencia a la traccion y el porcentaje de elongacion (vef analisis de Pearson en Anexo
8), dado que al mejor tratamiento (M1-60) respecto a la temperatura de encogimiento
(66,1 °C), le corresponde el segmdo menor valor de resistencia a la traccion (8,33
N/mm?%) y el mejor valor del porcentaje de elongacion (50,7%); estas diferencias,
pudieron ser originadas por las caracteristicas de las muestras (zona de la piel,
tratamientos, defectos, etc) y la metodologia empleada en el andlisis; sin embargo, las
mismas diferencias se reportaron en el estudio de Castell (2012) utilizando tara como
curtiente; parece ser que la variaciéon de la composicion de los curtientes: taninos, no
taninos e insolubles, juega un papel preponderante para algunas caracteristicas de los
cueros Adzet (1995). Los valores encontrados para la resistencia a la traccidn, se
corroboran con los requisitos de calidad recomendados para los principales tipos de
cuero (se obtuvo un cuero de tipo forro de entresuelas y talonetas de ovino o badana de
curticion vegetal), cuyas especificaciones para la resistencia a la traccion se indican
entre 10 y 15 N/mm’, mientras el porcentaje de elongacion se debe situar entre 40% y
70% (Melgar, 2000; Hourdebaigt et al, 2007); asi también, otros estudios como ¢l de
Castell (2012), reportan un valor de 9,03 N/mm? para Ia resistencia a la traccién y

44,7% de porcentaje de elongacion para la curticion con tara.

Al respecto, el mejor tratamiento para la resistencia a la traccion es el tratamiento
M1-3,5 con una media de 16,66 N/mm?, seguido de M2-16 (12,72 N/mmz) y M2-3,5
(11,27 N/mm?), este ensayo a su vez, mostré valores semejantes para los tratamientos
M1-16 y M1-60, siendo en estos casos insuficientes (por debajo de especificaciones), lo
que recomendaria profundizar el estudio variando el porcentaje de curtiente; en tanto,

para el ensayo del porcentaje de elongacion, quién mostré mejores resultados fue el
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tratamiento M1-60 con una media de 50,7%, seguido de M1-3,5 (44,9%) y M1-16
(37,3%), mientras los valores mas bajos y semejantes fueron el M2-3,5 (25,6%) y M2-

16 (22,7%).

Como se menciono anteriormente, las variables de resistencia a la traccion y
porcentaje de elongacion de los cueros, resultan ser variables confirmativas que
fortalecen los resultados de la variable temperatura de encogimiento; asi mismo, se
corroboran diferencias altamente significativas para estas variables, pero a la vez se
confirma que no existe correlacion entre los indicadores de temperatura de contraccion,

resistencia a la traccién y porcentaje de elongacion (ver Anexo 8).
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5.1.

V. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

CONCLUSIONES

Los métodos de extraccion, Extraccion de una etapa o M1 (20%agua/80% etanol) y
Extraccion de etapas sucesivas o M2 (100% agua), influyen sobre las caracteristicas
fisicoquimicas y curtientes de los taninos de la tara, de la siguiente. forma: Respecto
a las propiedades fisicoquimicas, ambos métodos son influyentes
significativamente (P < 0,05), siendo M1 el que reporta la mejor composicion y los
mejores resultados sobre: Densidad real (1,33 g/ml), Porcentaje de taninos (61,8%)
y Acido galico (371,69 mgAG/g tara); sin embargo, ningin método influye de
forma significativa sobre la Solubilidad. Respecto a las caracteristicas curtientes,
ambos métodos influyen con alta significancia (P < 0,05), siendo M1 el que influye
en las mejores caracteristicas de los cueros: Temperatura de contraccion (63,5°C),

Resistencia a la traccion (16,7 N/mm?) y Porcentaje de elongacion (50,7%).

Los tamafios de particula, 3,5 mesh; 16 mesh y 60 mesh; influyen sobre las
caracteristicas fisicoquimicas y curtientes de los taninos de la tara, de la siguiente
forma: Referente a las propiedades fisicoquimicas, los tamafios de particula
influyen significativamente (P < 0,05), siendo 60 mesh el que mejores resultados y
composicion presenta sobre: Solubilidad (96,3%), Porcentaje de taninos (62,1%) y
Acido galico (409,14 mgAG/g tara);, sin embargo, ningin tamafio de particula
influye significativamente sobre la Densidad real. Referente a las caracteristicas
curtientes, los tamafios de particula influyen con alta significancia (P < 0,05),

siendo 16 mesh el que influye de mejor forma en las caracteristicas de los cueros:
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Temperatura de contraccién (63,8 °C), Resistencia a la traccion (12,72 N/mm2) y

Porcentaje de elongacion (37,3%).

La interaccion de los métodos de extraccion y el tamafio de particulas, influye sobre
las caracteristicas fisicoquimicas y curtientes de los taninos de la tara: En relacion a
las propiedades fisicas, tanto para la Densidad real y la Solubilidad, los métodos de
extraccion y el tamafio de particulas no influyeron de forma significativa (P < 0,05).
En relacién a las propiedades quimicas, tanto para la composicion del Porcentaje de
taninos (63,7%) y de Acido gélico (493,26 mg AG/g tara), la interaccién de las
variables independientes, influye significativamente (P < 0,05), siendo el
tratamiento M1-60 mesh quien reporta la mejor composicion. En relacion a las
caracteristicas curtientes, la interaccion de las variables en estudio, influyen con
alta significancia (P < 0,05), siendo el tratamiento M1-60 mesh, el que influye para
obtener las mejores caracteristicas de los cueros: Temperatura de contraccién_ (66,1

°C), Resistencia a la traccion (8,33 N/mm?) y Porcentaje de elongacion (50,7%).

El mejor tratamiento, que denota las mejores caracteristicas fisicoquimicas y
curtientes de los taninos de tara, es M1 (agua 20%/etanol 80%) en combinacién con
el tamafio de particula de 57,4 mesh, cuyos resultados son: Densidad real de 1,41
g/ml, Solubilidad de 95,8%, Porcentaje de taninos de 63,4%, Acido galico de
533,73 mg AG/g tara, Temperatura de encogimiento 66,4 °C y Porcentaje de

elongamiento de 48,5%.
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5.2. RECOMENDACIONES

1. Complementar los resultados de la presente investigacién, con estudios a
profundidad sobre la optimizacion de otros factores en la extraccién de taninos de
tara, que permitan obtener caracteristicas adecuadas y definidas segin el uso

industrial y tecnoldgico de los taninos.

2. Realizar un andlisis de comparacién costos, y balances energéticos, entre las
metodologias propuestas para la extraccidon de taninos, asi como, en los procesos

para la reduccion del tamafio de particulas, con miras de aplicacién industrial.

3. Realizar un estudio diferenciado de las caracteristicas fisicoquimicas y curtientes de
la tara producida en la region Apurimac, como linea de base a futuras
investigaciones, las cuales permitan la valoracion y aprovechamiento agroindustrial

de este cultivo.
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VII. ANEXOS

ANEXO 1

DETERMINACION DE LA DENSIDAD DE EXTRACTOS TANICOS

1. Setomo un picnémetro de 10 ml, limpio y seco, el cual se pesé y se registrd (P1).

2. A continuacién, se pesaron 0,5 gr del extracto tinico en polvo, el mismo que fue
.introducido en el picnémetro seco y vacio, anotando el nuevo peso (P2).

3. Seguidamente, se enraso el picnémetro hasta el capilar con éter de petréleo, de la
misma forma se registré el nuevo peso (P3).

4. Finalmente, se seco el picndmetro y fue enrasado inicamente con éter de petroleo,
anotando el nuevo peso (P4). Este proceso fue aprovechado para determinar la

densidad del benceno (p a 20 °C). Los calculos se sometieron a la siguiente

formula:
Densidad (g/ml) = ——2"2— x p (ec.7)
Py -P)-(P;-Py) 20°C
1
!
!
|
%
b
fre!
% 5 gf& N .

Figura 22. Determinacion de la densidad real.
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ANEXO 2

DETERMINACION DE LA SOLUBILIDAD DE LOS EXTRACTOS

Se pesaroﬂ 0,5 gr de extracto tanico en polvo (W1).

Seguidamente, el extracto fue introducido en un vaso de precipitado de 100 ml, y se
adicionaron 75 ml de agua destilada (20 °C) para disolver.

A continuacién, la solucién se mantuvo en agitacion constante durante 48 horas.
Posteriormente, la solucion se filtré en un embudo buchner con papel filtro N° 4.
Finalmente, el residuo del filtrado, se condujo a la estufa para secarlo a 103 + 2 °C
hasta un peso constante (W2). Los calculos se sometieron a la siguiente férmula:

Solubilidad (%) = L2

1

x 100 (ec. 8)

Figura 23. Determinacién de la solubilidad.
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ANEXO 3

DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE TANINOS

Se peséd 1 gr del extracto tanico en polvo, se colocd en un balén de fondo plano de
250 ml, se agregaron 100 ml de agua destilada y se disolvid.

Seguidamente, se instalo el sistema de reflujo y la solucion se mantuvo durante 4
horas en ebullicion.

Posteriormente, se tomaron 12,5 ml de la solucidn tanica reflujada y se vertieron en
un matraz Erlenmeyer de 250 ml, a esta muestra se adicioné 10 ml del indicador
indigo de carmin al 1% y 375 ml de agua destilada.

A continuacidn, se titulé con permanganato de potasio al 0,1N, hasta un viraje de
color amarillo claro, se anoté el gasto del titulante y se registro.

Finalmente, se preparé6 un blanco, solo con agua destilada, adicionando los
reactivos en las mismas cantidades y anotando nuevamente el gasto. Los calculos se

sometieron a la siguientes formulas:

[(mlo - mib) x 0.0042 x 250 ]
g de extracto x 25

Taninos en el extracto tanico (%) = x 100 (ec.9)

Se establece que: 4,2 mg de tanino = 1ml x 0.1N Permanganato de potasio.

Donde:
mlo = mililitros de permanganato de potasio gastados en el extracto tanico.
mib = mililitros de permanganato de potasio gastados en el blanco con agua.

0,0042 = taninos equivalentes en 1ml de 0.1N de solucion acuosa de KMnOs.
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Figura 24. Determinacion del porcentaje de taninos.
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ANEXO 4

DETERMINACION DEL CONTENIDO DE ACIDO-GALICO

Se pes6 50 mg de extracto tdnico en polvo y se adicionaron a 5 ml de 4cido
sulfirico (2 N) dentro de un tubo de ensayo constrefiido y congelado de 8ml, fue
sellado al vacio y se calent6 durante 24 horas a 100 °C en un bafio maria.
Posteriormente, se retiraron los tubos, se enfriaron y el contenido se vertié en 50 ml
de agua destilada.

A continuacion, se tomo 1 ml de la solucién anterior y se adicioné 1,5 ml de
rodanina en metanol (0,667% p/v) recién preparada, se mezclo y luego de 5
minutos, se adiciondé 1 ml de solucion de hidréxido de potasio (0,5 N) y se espero
2,5 minutos para enrazar toda la mezcla a 25 ml con agua destilada en una fiola,
esto reposo por 10 minutos.

‘Seguidamente, se tomo6 Sml de la solucién anterior para hacer una dilucion de 5:25
(solucidn:agua), y se aford a 25 ml con agua destilada en una fiola.

Luego, se colectdé una muestra representativa de la nueva dilucion y se coloco en
tubos para hacer la lectura en el espectrofotometro a 520 nm, calibrando
p;'eviamente las lecturas con una celda conteniendo agua destilada.

Finalmente se prepara una solucién de acido galico stock (0,10 mg &ac.gdlico/ml
H,SO, 0.2N), para obtener la curva patrén, bajo las siguientes concentraciones: 0;
0,2; 0.4; 0,6; 0,8; y 1,0 ml de acido galico, siguiendo el mismo procedimiento y
adicionando los mismos reactivos, exceptuando la dilucion final de 5:25. Se realizé

1a misma lectura en el espectrofotometro a 520 nm.
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Figura 25. Determinacion del acido galico (Elaboracion propia, 2012).
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ANEXO 5
- INFORMES DE EVALUACION DE LA TEMPERATURA DE CONTRACCION,

RESISTENCIA A LA TRACCION Y PORCENTAJE DE ELONGACION

INFORME DE ENSAYO N°©197-0172012/LAB/CITE<<al

Rimac, 07 de julio de 2012

1.DATOS DEL SOLICTTANTE:

Donydcitio Legal: Av. Garcilezo de Ia Vezz ¢%0 ~ Cludad Universitartia. Abamery.

Teléfono: 083-630048

Cormreo electranico. bejubazsn @hotrmil com

Objetive del easayo: InvesCeucion “Inffueacia de los métodos de extracdon v tamao
de partculas, sobre las propiedades fisicoquimicas v capacidad
curtiente de troinos de tare (CAESALPINIA - SPINOSA)"™.

2. DATOSDELAMUESTRA

Noobre det Producio: Qo

Tdemificacion y descripcion de la nmaestra:

Una plez, color beige. En el iado came se fee "Ml - 5.5". La nmestra es identificada como "Muoestra 1:
Méwdo 1 - 3.5, Codigo: Mi - 3.5, Dimensiones: 29 cm x 13 e, El uso de 12 muestra fue identiScado
por el ciente como "Materiz) para pryroquineria®,

3LUGAR Y FECHA DE RECEPCION DE LA MUESTRA: CITEccal 18 e junio de 2012

4. FECHA DE LOS ENSAYOS: 27.28 de jumo ¥ 02, 03, 04 de julio de 2012
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5 LOCALIZACION DE LA ZONA DE TOMA DE MUESTRA: No aplica
6. ENSAYOS
6.1 Determinacion de Ia resistencia a Is traccion de coero:

Condticiones ambicnmics del acondicionamiono de ia mucsira:

Humredad relatha 48.0%5- 52,7%%

Texperanra: 21,5°C-2290°C

Tierrpo de acondiconarrento: ﬂﬂ(mm-w‘m&mmmdﬂ
€25370)

Condicione: ambicniale &l encayo:

Tenperatura ambiental: 215%C-232C
Fumedad relatva sodbiental: 46.3% -526%
Rezultados
Cuoero
Numero de F el Foerza de | - de Fuerzade
| probetas Sentido Espesar traccién | TFAccen :m"‘"m‘m m
ensayadas {mmn) Nmm?) promedio ™ promedio
(W N/mm’) o)
3 A 1,34 2030 27946
1666 } 215,55
3 B 1,16 13.02 - 151,64
Observaciones:

La muesTa es uma pieza, se desconoce ¢ seutido del espinazo (;ma.eioope*pendrm.zr),pozlomﬁse
desimia A v B (3 e pependicnlar al A).

6.2 Determinacion del porcentaje de edongacion de cuero:
Condiciones embioniaics del acondicionamicno de ia muectra:

Humedad relasva: 8L -2,

Teperamrs 1.5°C- "..9’"(3

Tiempo de acondiconantiento: 48 boras {se reportan 48 horas de scondiciomamiento antes del
£75330)

Condiciones embicmiales del ercayo;

Temperatura ambienml: 215%C-232%C

Humedad relativa amhiental: 46.3% - 52.6%%
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Recultades

Cuero
Numero de .
| - Porcentaje de
| probetas Sentido Espesor Portenx?;ede v 5
| emayadas | >° (mm) elongacion (%) ng

3 A 1.34 3433

Ho
3 B 1,16 5548

La mmestra es uma pieza, se desconoce el sextido del espinazo (pardielo o perpendicular); por lo cual se
designa A y B (B es perpeadicular al A).

6.3 Determinacion de la temperatura de comtraccion.

Delenzayo:
Tamodelaprodeta: Scmx3am
Nitmero de probetas ensayadas: 03
Agy: destilada
Rezulrados:
Mupestra | Temperatura de contraccion ("C) | %% de encogimiento
1970} 60.5 10,00
(probeta 01) |
19701 60.5 13,33
(probetz 00) 7
1970 |} 605 6.67
{probeta 03)
Xie¢redo: de emzayvo:

1 HTPISO317S 2007 CUPRD Fromves Daeon y mexision Detme amidn Sols seroteia s b osasiin y ded adepersemn

2 NTPISO 24D LY QFRD Fosers Tase s y mixioe s Preosrmr e y sondaoeanint S de rruen
3 NTP 2SI T3 200Y FRLFTEEIA Py s s Deerrracon ds s terrass e artasa’n
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INFORME DE ENSAYQ N*197-02/2012/L.AB/CITE«cal
Rimac, 07 e julio de 2012

1. DATOS DEL SOLICITANTE.:

Nombre: HEECTOR BAZAN JURO

Domicitio Lezai: Av. Garcilzzo de 1a Vegz s - Ciudad Ugiversitaria, Abacay.
Apurinac

Teléfono: 083-630068

Cotreo electranico. beithazzn{ hotmail com

Chjetivo dal ensayo: Tvestigacion "nfluencis e los metodos de extraccion y tanzstio

de particuias, sobre ias propiedades ﬁmoqunmcas ¥ capamb,ﬂ
Gurtiente de taninos de mra (CAESALPING ‘-SFB\’OSA)

2.DATOS DE LAMUESTRA

Nombre ds! Producto: Cuero

Una piezn. color beige. En el 1ado carne o Tee "M - 167, La mmestrs s identificads como "Muestrz 2;
Método 1 - 16. Codigo: M] - 16. Dimensiones: 22 emx 14 em”. El aso de b2 amestrs fue identificado por
€l cliente como "Materizl para muToquineTia”.

3LUGAR Y FECHA DE RECEPCION DE LA MUESTRA: CITEccal, 18 de jumio de 2012
4. FECHA DE LOS ENSAYOS: 27, 28 dejuyo v 02, 03, 04 de julio de 2012
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S§LOCALIZACION DE LA ZONA DE TOMA DE MUESTRA: No aplica
6. ENSAYOS
6.1 Determinacion de Ia resistencia 2 la traccion de cuero:

Condicionos ambicrinles dei acondiconamicreo de ia mucrs:

Humedad relatva: 48,02 - 52, 7%
Temperanra 21,5°C-229°%C
Tiempo de acondiconarmiento: 48 boras (se reportan 48 horas de scondicionamiento antes del
530}
Cordiciones anbientale dol ercayo:
Tenperhra amblental 215%C-232°C
Himedad relativa anchiental: 46.3% - 52.6%
Resultados
Cuero
] Namero de o | Foerzade | Fuoerzade |
I : ‘ Foerzade| . .. " |Fuoerzade ..
PTobetss | etido | P | eraccin | TAHD || rpri | raccisn
ensayadas (mm) | Nimm?) M o~ promedio
| ¢ _{ ON‘fmm™) " o)
3 A 1.8 1241 | 163.47
‘ ‘ ‘ - 893 - 10834
3 B | 095 | 545 | 5220 |

La muiestra e una pieza, se desconoxe € seatido del espinazo (paraielo o perpendianiar); por lo cual se
desiznz A v 8 (3 es pependicular 21 A).

6.2 Determinacion del porcentsje de edongacion de cusro:
Cordicione: ambicnioles del arondicionaricrro de ia muczoa:

Humedad relativa: 48,005 - 52, %

Tenperanra: 21.5°%C-220°%C _

Tiempo de acondicionamiento: 48 boras (se reportan 48 horas de acondiciomanmento antes del
€253y0)

Condiciones ambicniales del encayo:

Tenperanma amblental: A5C-232%C
Humedad relative mebiental: 46.3% -52,&8%
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Recultados

Cruero
Niamero de .
\ : . Porcentaje de
| probetas . Espesor Porcentaje de oe X
| eosayadas (mm) elongacion (85) W:& grromdm
3 A : 1,28 30.01
37,34
3 B 0,95 H,67
Observaciones:

La murectra es uma peza se desconoce el seatido ds} espinazo (paralelo o perpendiculxr); por lo cual se
desiena A v B (B es perpendicular al A).

6.3 Determinacién de Ia temperatura de contraccion.

Dei osayo:
Temiodelaprobeta: Sanx3am
Nimero de probetas ensayadas: 03
Aga: destilady
Rezultados:
| Muestra | Temperatura de contraccion (°C) | 66 de encogimiento
19702 63,7 667
(proben 0))
10702 638 6.67
02)
19702 - 639 333
{probeta 03)
Aerads: de enzaye:

1 NTPISDIITS LT CITRO Ervor Cion y mmicios Detoe oailn Sols mnctesdin s M oinnln y dd rpesins
T NTPISDIO2ET QTR Forgy s Doms yecsdic s Prroeme’s v meedormesier i ds emton
3 NTP 2O TR XY FIETFIOA P o s Dt ss a dr aberarma e o as o

111



INFORME DE ENSAYO N*197-0372012/LAB/CITE«cal

Rimac, 07 de julio de 2012
1. DATOS DEL SOLICITANTE:

Donxicilio Legnl:

Teléfono:
Comeo electrinico.
Objetivo del ensayo:

2. DATOSDELA MUESTRA
Nomhre del Producto:

HECTOR BAZAN JURO
Av. Gercilazo de 12 Vege s/a - Cudad Universitania. Abancay.

Torvestencion “Toflusacin de los métodos de extrecdon ¥ tamabo
de particulas, sobre las propiedades Ssicoquimices v capacidad
curtente Ge tminos de tare (CAESALPINIA - SPINOSA)”.

Cuero

Identificacion y descripcion de 1z mmestra:

U plez. color beige. En el kado carne se lee "Ml - 60" La amestre es identificada como "Muests 3.
Metodo 1 - 60, Codigo: Ml - 60, Dimenciones: 23 emx 13 c™. Eluiso de iz nmestra fie identificado por

4. TECHA DE LOSENSAYOS:

27.28 de fuzio ¥ 02, 03, 04 de julio Ge 2012
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SLOCALIZACION DE LA ZONA DE TOMA DE MUESTRA: No aplica
6. ENSAYOS

6.1 Determinacién de 1a resistencia 3 Iz traccion de cuero:

Cordiciones ambicnilics dol acondicionaricorso de ia mucsira:

Humedad relatva: 48.0%:- 52, 7%

Texmperanra: 21.5°C-229%C

Tierrpe de scondicomamento: 48 boras (se reportan 48 horas de acondicionrmiento ames del
EXS5IV0) :

Condiciones ambicnwales &l ensayo:

Temperanrs ambiental: A5%C-232%C
Humedad relatve arbienral: 46,3% - 52.6%
Resuliados
Cuero
| Numero de ; ‘I' &‘Fm‘d&e Foerza de Fusrzade
prnbtm Sentido | m traccion | TICCion Wmucm | mmn
epsayadas (mm) Nimm?) ‘promﬁ;o ™) | promedio
" ‘ {;E'Mm‘) ‘ (Nl
3 A 133 1074 | 146585 |
833 - 109,52
3 B 1,22 592 7220 |
Observaciones:

Ls mmesys es uns pieza se desconoce el sexido del espinazo (parzielo o perpendicuiar); por lo cusl se
desizna A v B (3 es pempendicular al A).

6.2 Determinacion del porcentaje de dongacion de cuero:
Condicione: onbicniaice del acondicionarnicroo de la mucsra;

Hummedag retativa: 48P0 - 52,70

Tenperatra: 21,5°C-N9°C

Tiempo de acondiciornrrento. 48 boras (se reportan 48 horas de acondiciosamiiento antes del
eXIV0)

Cordiciones ambicninics del ercayo:

Tenperanma ambiental: 21,5%C-232%C

Humedad relatva ambiental: 46.3% - 52,68
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Rezulrado:

Cuero
| Numero de .
. Porcentaje de
probetas . Espesor Porcentaje de L.
ensayadas Sentido (mm) " cién (96) elongxl::ﬁ ;;fme&u
3 A 133 2087
50,65
3 B 1.2 7142
Observadones:

La nmmecra es una pieza, se desconoce e searido del espinazo (paralelo o perpendiouiar); por lo caal se
designa A v B (B es perpendicular al A).

6.3 Determinacion de Ia temperatura de contraccion.

Del encayo:
Tanmodelaprobeta: Scmx3cm
Ninero de probems ensayadas: 03
Agm: destilada
Rezultados:
Mgestra | Temperatura de contraccion ("C) | 96 de encogimiento
19703 66.1 16,67
{probeta 03)
19703 66,1 16.67
 (probeta 02)
19703 66,0 20,00
(probeta 03)
Afetode: de emsayo:

THIPZOMS Y QN0 Frova famsexximas Do e n olhhre foss s hoaarny ded alopen oo

T HTRPISDIMDIETY QUTDD P, 5 Tra sy oxmis 33 Prorems ny sundo s d ot
3 HIPSL 742007 FRFTITIA P 2B s Dem—iman  nds atmcowmsdres oo
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INFORME DE ENSAYO N°197-042012/LAB/CITEccal

Rimac, 07 @e julio de 2012

Neorbre: HECTOR BAZAN JURO

Domiciiio Legal Av. Garcilazo de i3 Ve 0 - Cludad Univensitaris. Abancay.

Teléfono: 083-630063

Cotreo electonico. baivhoern? botraail com

Otfetivo del ensayo: Tovestigxion "Influencia de fos métodos de extraccion ¥ tamdo
de particulas, sobre las propiedades Ssicoquimicas ¥ capacidad
aurtiente de taninos de tare (CAESALPINIA - SPINOM)"

2. DATOS DE LA MUESTRA

Notrbre dei Producto: Cuero

Hemificacion y descripcion de Iz mmeswra:

U pieza, coke beige. En el kado carne se Jee "M2 - 3,57, La mruectra s idemifcada como "Muzstz 4:
Método 2 - 3.5, Codigo: M2 - 3.5, Dimensiones: 20 au x 16 ax”. El nso de 12 nmestrs foe ideutiSeado
por &l cliente como "Materisl pars maoquineria”.

3LUGAR Y FECHA DE RECEPCION DE LA MUESTRA: CTTEccal 1§ de juzio de 2012
4. FECHA DE LOS ENSAYOS: 27,28 de o ¥ 02,03, 04 de julio de 2012
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SLOCALIZACION DE LA ZONA DE TOMA DE MUESTRA:

6. ENSAYOS

6.1 Determinacion de 1a resistencia a ka traccion de coero;

Condicione: enbienmies del acondicionamicreo de ia rucsina:

No aplica

Huomedad relatva: 8086~ 526
Texperatura: AN5%C-2390°C
Tienpo d: acondicioparmiento: 48 boras {se reportan 48 horas de acondicionamiento antes del
35370}
Condicione; ambicntaics del ercgyo;
Temperanors ambiental: HSC-2B2%C
Humedxd relativa awbieatal: 46.3% -52.6%%
Rezuitado:
Cuero
“Namero de T Foerza de , Fuoerza de
ensayadas | {mm) ) | promedio | m promedio
7 N | o) | N
3 A 0.88 1328 11708
13,27 96.76

3 B 081 25 75,55

Observacionss:

La rmectz o5 una pleza, se desconoce el seatido del espinazo (paralelo o perpendicular); por lo cual se
desizna A v 3 (B es perpendicular a1 A).

6.2 Determinacion del porcentaje de elongacion de cuero:
Condiciones ambicniale del acondicionavicrso de ia mewccra:

Humedad relstva: 48.0Ps- 52 7%

Temperzamra: A3C-29°C

Tierpo de acondiciomrrento: 48 boras (se reportan 438 horas de acondidonamiento ames del
£35350)

Cordicione: ombicninices del ereayo:

Texperara smblental: 215%C-232%C

Hmedad relytiva smbiental: 46.3% - 52.6%
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Resultado:

Cuomo
Numero de ! .

. , . s Porcentaje de
probetas Sentid Espesor Porcentaje de s ‘
ensayadas | “¢* (mm) elongacién (3%) “”’3"’2{37

3 A 0,88 1832
25,59
3 B 081 32387
Observaciones:

La nmestra es una pleza, se desconoce el sextido del espinazo (pazalelo o perpendicutas); por lo caal se
desizgnn A v B (B es perpendicular al A).

6.3 Determinacion de 12 temperatura de contraccion.
Del erzayo:
Tamio delaprobela. Somx3am

Nimero de probens ensayadas: 03

Rezultados:

Moestra | Temperatura de contraccion ('C) | 9 de encogimpento

19704 60.3 ‘ 10,00
{probetz 01)
10704 60.3 1333
{probeta 02)
30704 603 ‘ 1000
{probetz 03) ‘
AMetodo: de enzayo:
1P 150 3576 2007 CUERD Frowyer Pon y eoscisicos Dessrcomide Se I redtencis ¢ b traocilo v ded adeapoendeess,

2 MTP IS0 24192007 CUTED Frwys Ouoo ¥ eeciizos Precwesdids y sondsssarnioy d muetn
3 HTP MIL36X00 FELETERIA Foevycs Thicos Deterisasido de e mmpontis & oxwesila
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INFORME DE ENSAYO N°®197-057201/LAB/CITEccal

Rimac, 07 de julio de 2012

1. DATOS DEL SOLICITANTE:

Nombre: HECTOR BAZAN JURO

Domdciiio Legal: Av. Garailazs de 1a Vega s1 - Cludad Umiversitana, Abancay.
Apurimac

Teléfono: 083-630983

Correo electréerco. Exsioes heeilorm

Oiretivo de} ensayo: Investgacion “nfluencia de los métodos de extraccién v tamato
de partculas, sobre las propiedadas Ssicoquimicas y capacidad
carnente de taninos de tara (CAESALPINIA - SPINOSA)".

2. DATOS DE LA MUESTRA

Neonchre del Producto: Cuero

Idennficacion y descnpeion de Ja mnesoa:

Um pieza, color beige. En e lado camne se lee "AD - 16™. La muesta es :dentificada como "Muesta 5:
Merodo 2 - 16, Codigo. M2 - 16, Dimensiones: 23 cm x 16.5 cm™. E uso de 1y nmestrs foe identiSeado
por &l diente como "Matenal para marroqeoena”.

3LUGAR Y FECHA DE RECEPCION DE LA MUESTRA: CTTEccal 18 de junio de 2012

4. FECHA DE LOS ENSAYOS:

7,28 de joxo y 02. 03, 04 de julio de 2012
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SLOCALIZACIONDE LA ZONA DE TOMA DE MUESTRA- No aplica
6. ENSAYOS
6.1 Determinacion de ka resistencia 3 13 traccion de coero;

Condicionez ambioniale del acondiciontmicro de ia noiccora

Hupedad relativa: 48,076 -52,7%%

Temperanra: 21.5°C-229C

Trpo de acondicomarrento: 48 bormas (se reportan 48 horas de acondicionrmiento arres del
€25370)

Condiciones ambieniies del ercayoe:

Tenpersnra ambiental: 215%C-232%C
Humedad relamiva ambiental: 46.3% - 52.6%
Resultados
Luero
Numero de Eraren dg | F0OLTZS de | Foerzade
probetas Semtido Espesor F‘::?;? traccion. Fw traccion
ensayadas (mm) e | promedio | ™ | promedic
alll ST MR RS
3 A 078 1501 | 11944 |
i 172 99,15
3 B | o7m 1043 78,87
Observaciones:

La mmecha es uma pleza, se desconoce el sentido del espinazo (parwielo o perpendicuiar); por lo cmal se
desiena A v B (3 es pepeadicular al A).

6.2 Determinacion del porcentaje de elongacion de caero:
Condiciones ambicninler del acondicionavdereo de ia mucctra;

Hipedad relativa: 48,080 - 52, 7%

Temperanma 21.5°C-229C

Tiempo de acondicionamiento; 48 boras (se reportan 48 horas de acondicionamieno anres del
€25330)

Condiciones ambicniaic del creayo:

Tenpernxars zmbienml: 2A5°C-332%
Himedad relativa ambiental: 46.3% - 526
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Resul:adas

Cuoero
Numero de o
- Porcentaje de

probetas e Espesor Porcentaje de . ‘
emsapadss | 559 | dongacion () | SIENC Premede

3 A 0.78 17,78

2269

3 B 0.75 2759

Observaciones:

La mmestra es una pieza, se descanoce el seatido del espinazo (para’elo o perpendicular); por lo cual se
designa A v B (B es perpendicular al A).

6.3 Determinacion de 13 temperatura de contraccion.

Del enzqyo:
Tamxiodelaprobeta: Sanx3em
Nioero de probesas ersayadas; 03
Resultados:
Moestra | Temperatura de contraccion ("C) | %b de encogimiento |
19705 } 638 ‘ 13,35
(probeta 01) |
19705 65,8 ‘ 13,33
(prodeta 02) ‘
19705 63,7 12,00
{probeta 03)
Aeeodo: de emzayo:
1 NTPISOIVS 207 CLWRO Erayes Zacs v erx bt Detors 2ando Ol redinas s Wasia y def derpeees
2 HTPISO 24102907 CUFRD Fimin .o e y sesdsion Prerwrmcn y sredcrsgries dt cucton

3 KIP 9. D4YNT FIFTFRA Fmee s facss Derroioac = s atreoun de g asi'o
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INFORME DE ENSAYO N*197-06/2012/LAB/CITEccal
Rimac, 07 de julio de 2012
1.DATOS DEL SOLICITANTE:

Nomibre: HEECTOR BAZAN JURO

Domscilio Lezal: Av. Garcilzzo de 13 Vegz 5% - Cludad Universitaria, Abancay.

Teléfono: 083630068

Correo electronico. beivhazen 7 batraail com

Objetivo del easayv: Tovestgaxcion "tuflasacia de los métodos de extraccion ¥ tamxido
de particulss, sobre las propiedades Ssicoquinticas y capacidad
Qrtente de taninos de fara (CAESALPINIA - SPINOSA)".

2. DATOS DE LA MUESTRA

Nowbre del Producto: Cuero

Una piezn, color beige. En el iado carge se Jee "M2 - &0, La mmestra es identificada comw "Muestz 6:
Método 2 - 60, Codigo: M2 - 60, Dimensiones: 21 em x 15.5 am”. Ei uso de iz nmestra fue identiSeado
por el cliente como "Miaterial para macroquineris®.

31UGAR Y FECHA DE RECEPCION DE LA MUESTRA: CTTEccal 18 de jumio de 2012
4. FECHA DE LOS ENSAYOS: 27,28 de juxio ¥ 02, 03, 04 de julio Ge 2012
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§LOCALIZACION DE LA ZONA DE TOMA DE MUESTRA:

6. ENSAYOS

6.1 Determinacion de Ia resistencia a Ia traccion de coero:

Condiciones anbieniale del acondiciontomicrzo de la meresra:

No aplica

Humedad relasiva: 48.(Po- 52, %
Tenperawrs: 21.5°C-239°C
Tiexpo de acondicdonanyento: 48 boras (s reportan 48 horas de acoadicionamienro antes del
e35270)
Condicione: embicninicc del ereayo:
Temperaturs ambientsl: 215%C-232%C
Humedad relativs arbiental: $63% - 52.6%
Rezuliados
Cnero
Nuamero de ‘ - | Foerzade|,. Fuoerzs de
| probetas Sentidy | EPET Fw‘ﬁ:!: traccion Fw traccidn
ensayadas "1  (mm) .. s }promedio| "7 | promedio
3 A 0.6 962 83,77
: 740} 64.65
3 B 087 5.19 45,53
Observaciones:

I pmestra es una pleza. se desconoce el seatido delf espinazo (paraiedo o perpendicuiar); por lo cual se
desizna A ¥ B (@ es perpendicular al A).

62 Determinacion del porcentaje de elongacion de coero:
CondEcionez ambienzalee dol acondicionavierzo do la nmeztra:

48.00%- 52, 7%

Temperaamx 25%C-229°C

Tiempo de acondiconantento: 48 boras (se reportan 48 horas de scondicionamiento anves del
€25330)

Condiciones ambientale: del croayo:

Texmperanra ambiental 15%C-232C

Humednd relatve ambiental: 46.3% -32.6%
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Resvitados

Cuero
 Namero de | ﬁ?mf:jedae
probetas . Espesor |  Porcentsjede Toneaciin nramads
ensavadas Sentido (mm) edongacion (%) dongaci gﬁ gromedm
3 A 035 1337
| - 1845
3 B 087 | 2273

La mmess es una pieza, se desconoce ¢l seorido del espimizo (paraielo o perpendicular), por 1o cual se
desizna A v B (B es perpendiculary 2l A).

6.3 Determinacion de 1a temperstura de contraccion.

Dxienaaqyo:
Tambodelaprobet: Scmx3om
Namere de probetas ersayedas: 03
Agw: destilada
Rezultados:
Afgestra | Temperatura de contracaion (°C) | 96 de encogimiento
19706 5031 12,00
{probets 01)
| 19706 594 1333
{probein 02)
197-06 590 8,67
| {probeta 03)
Afetode: de enzayoe:

LHTPISO 316 2007 CUTRO Ermyen Dty mexcisan Dettrrsaiin & bs rodeerds s b Swxilo y ded derpmiesn.

THTPISO 24192007 CUFED Feoges Mo y cescimion Preperaitn y sondxccasrsionn & puce-n
3 NP 29123600 PELETERIA. Eosescs fhion. Detrrrmionctn de Intescoantins de osmeonle
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REPORTE CONSOLIDADO DE LOS RESULTADOS PARA LAS PROPIEDADES EVALUADAS

ANEXO 6

Densidad Solubilidad del Taninos en

Temperatura de Resistencia a Porcentaje de

EXPERIMENTOS real extracto tanico el extracto Acido galico Contraccion la Traccién Elongacion
(g/ml) (%) (%) (meAGktra) (N/mm?) (%)
R1 - 3,5 mesh 0,95 93,6% 63,9% 117,88 60,5 16,66 44,94
R2 - 3,5 mesh 1,52 94,1% 62,0% 170,58 - 60,5 16,66 44,94
= |R3-3,5mesh 1,07 94,1% 54,7% 138,99 60,5 16,66 44,94
g R1 - 16 mesh 1,38 94,9% 60,5% 485,31 63,7 8,93 37,34
S R2 - 16 mesh 1,36 95,5% 62.2% 494,85 63,8 8,93 37,34
E R3 - 16 mesh 1,55 96,0% 62,0% 457,84 63,9 8,93 37,34
R1 - 60 mesh 1,37 93,6% 63,2% 533,73 66,1 833 50,65
R2 - 60 mesh 1,41 97,2% 63,9% 502,67 66,1 8,33 50,65
R3 - 60 mesh 1,39 96,0% 64,0% 443,38 66,0 8,33 50,65
R1 - 3,5 mesh 1,36 95,8% 49,8% 105,49 60,4 11,27 25,59
R2 - 3,5 mesh 1,76 94,7% 44,8% 141,94 60,3 11,27 25,59
«~ |R3-3,5mesh 1,42 96,0% 47.1% 103,16 60,3 11,27 25,59
8 R1 - 16 mesh 1,55 94,9% 53,0% 273,02 63,8 12,72 22,69
8 R2 - 16 mesh 1,51 97.4% 52,5% 261,08 63,8 12,72 22,69
g R3 - 16 mesh 1,59 96,0% 52,3% 206,38 63,7 12,72 22,69
R1 - 60 mesh 1,49 95,1% 65,4% 322,03 59,1 7,40 18,45
R2 -60 mesh 1,54 96,3% 66,6% 255,69 59.4 7,40 18,45
R3 -60 mesh 1,55 97,6% 49.7% 397,36 59,0 7,40 18,45
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ANEXO 7

ANALISIS DE VARIANZA — ANOVA MULTIFACTORIAL

ANOVA Multifactorial - Densidad

Variable dependiente: Densidad (g/ml)
Factores: Método de extraccion y Tamaiio de particula
Namero de casos completos: 18

ANOVA Grafico para Densidad

Tamafio de particula 35 - P = 0.3040
Método de extraccién | 20 10 1 p=0.0195
Residuos |, LI « aa waefl I‘ [ "9y - . - - .,
0.4 0.2 0 0.2 0.4
Anilisis de Varianza para Densidad - Suma de Cuadrados Tipe I
Fuente Suma de Cuadrados (Gl |Cuadrado Medio {Razén-F | Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
A:Método de extraccion 0.182006 1 0.182006 7.26 0.0195
B:Tamaiio de particula 0.0660778 2 ]0.0330389 1.32 0.3040
INTERACCIONES
AB 0.0400111 2 0.0200056 0.80 0.4729
RESIDUOS 0.301 12 10.0250833
TOTAL (CORREGIDQO) 0.589094 17
Todas 1as razones-F se basan en ¢l cuadrado medio del error residual
ANOVA Multifactorial - Solubilidad
Variable dependiente: Solubilidad (%)
Factores: Método de extraccion y Tamaiio de particula
Namero de casos completos: 18
ANOVA Grafico para Solubilidad
Tamano de particuta | & B ® P =0.1508
Methao 46 BHEMEISH 2z 20 P=0.0358
Residuos B . s » e sepBael . .
2 1 ° 1 2
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Analisis de Varianza para Solubilidad - Suma de Cuadrados Tipo Il

Fuente Suma de Cuadrados (Gl |Cuadrado Medio {Razon-F  |Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES

A:Métedo de extraccion 430222 1 430222 3.50 0.0858

B:Tamaiio de particula 546778 2.73389 2.23 0.1506
INTERACCIONES

AB 0787778 2 0.393889 0.32 0.7317
RESIDUOS 14.74 12 11.22833

'TOTAL (CORREGIDQ) 25.2978 17
Todas las razones-F se basan en el cuadrado medio del error residual

ANOVA Multifactorial — Porcentaje de taninos
Variable dependiente: Porcentaje de taninos (%)
Factores: Método de extraccién y Tamaiio de particula
Namero de casos completos: 18
ANOVA Gréfico para Porcentaje de taninos
Tarnafio de particula 38 L 40 P~=0.0345
Método de extraccion 190 2 P=0.0003
Residuos |, o, L] -.i & s o= 2 N
20 -10 [ 10 20

Andlisis de Varianza para Porcentaje de taninos - Suma de Cuadrados Tipo I11

Fuente Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio  {Razéon-F  |Valor-P
EEECTOS PRINCIPALES

A:Método de extraccion 403.28 1 403.28 24.63 0.0003

B:Tamaiio de particula 147.91 73.955 452 0.0345
INTERACCIONES

AB 130.583 2 65.2917 3.99 0.0470
RESIDUOS 196.447 12 116.3706

TOTAL {CORREGIDO) 878.22 17
Todas las razones-F se basan en el cuadrado medio del error residual

ANOVA Multifactorial - Acido gélico
Variable dependiente: Acido galico (mg AG/g tara)
Factores: Método de extraccion y Tamafio de particula
Namero de casos completos: 18
ANOCVA Grifico para Acido gélico
Tamafio de particula 35 ¥ & P =0.0000
Método de extraccié 1g0 i £=0.0000
Residyos | . s wipmls. o X N
420 220 20 180 380
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Andlisis dé Varianza para Acido galico - Suma de Cuadrados Tipo III

Fuente Suma de Cuadrados |Gl {Cuadrado Medio |Razén-F |Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
A:Método de extraccion 90891 4 1 90891.4 54.87 0.0000
B:Tamaiio de particula 269408. 2 {134704. 81.31 0.0000
INTERACCIONES
AB 336359 2 168179 10.15 0.0026
RESIDUQOS 19879.6 12 11656.63
TOTAL {CORREGIDO) 413815. 17

Todas las razones-F se basan en el cuadrado medio del error residual

ANOVA Multifactorial - Temperatura de encogimiento

Variable dependiente: Temperatura de encogimiento (°C)
Factores: Método de extraccion y Tamaiio de particula
Nitmero de casos completos: 18

ANOVA Grifico para Temperatura de encogimiento

Tamafio de particula | %5 % ¥ P =0.0000
Método de extracci6 e 2 P = 0.0000
46 26 06 14 34 64
Andlisis dé Varianza para Temperatura de encogimiento - Suma de Cuadrados Tipo 11
Fuente Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio |Razon-F | Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
A:Método de extraccion 25.205 1 25.205 2387.84 10.0000
B:Tamaiio de particula 35.0711 2 17.5356 166126  10.0000
INTERACCIONES
AB 46.2533 2 23.1267 2190.95 0.0000
RESIDUOS 0.126667 12 ]0.0105556
TOTAL (CORREGIDO) 106.656 17
Todas tas razones-F se basan en el cuadrado medio del error residual
ANOVA Multifactorial - Resistencia a la tracciéon
Variable dependiente: Resistencia a la traccién (N/mm?2)
Factores: Método de extraccion y Tamafio de particula
Numero de casos completos: 18
ANOVA Griéfico para Resistencia a la tracci6
Tamafo de particula K ¥ 35 P =0.0000
Método de extraccion 10 P P=0.0000
Residuos { P ‘ i N
8 4 [ 4 8
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Anilisis de Varianza para Resistencia a la traccién - Suma de Cuadrados Tipe 111

Fuente Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio |Razon-F Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
{ A:Método de extraccion 3.20045 1 3.20045 FREERERERRTREI LS 0.0000
B:Tamafio de particula 111.662 2 |55.8312 EEEEEEERRETERERE 0.0000
INTERACCIONES
AB - 1632212 2 31.6106 FEEELEIXELEESE L 0.0000
RESIDUOS 0 12 §0
TOTAL (CORREGIDO) 178.084 17

Todas las razones-F se basan en el cuadrado medio del error residual

ANOVA Multifactorial - Porcentaje de elongamiento

Variable dependiente: Porcentaje de elongamiento (%)
Factores: Método de extraccion y Tamaiio de particula
Numero de casos completos: 18

ANOVA Gréfico para Porcentaje de elongamiento

Tamafio de particula 18 89,5 P =0.0000

Método de extraccion | 40 %2 | p=0.0000
|
8
]
1
|

Residuos |, . 5. s L
-39 -19 1 21 41

Analisis de Varianza para Porcentaje de elongamiento - Suma de Cuadrados Tipo Il

Fuente Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio  |Razon-F Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
A:Método de extraccion 2191.22 1 2191.22 rereekeeseeer 10 0000
B:Tamaiio de particula 97.2799 2 48.6399 FEREEREEREREERL K 0.0000
INTERACCIONES
AB 247.607 2 123.804 FEEEEREFERELLERE 0.0000
RESIDUOS 0 12 10
TOTAL (CORREGIDQ) 2536.11 17

Todas las razones-F se basan en el cuadrado medio del error residual
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ANEXO 8

ANALISIS MULTIVARIADO - CORRELACIONES

CORRELACIONES
Correlaciones .
Meétodo de extraccion | Tamafio de particula  {Densidad | Solubilidad
Método de extraccion 0.0000 0.5558 04124
ag) as8) (18)
1.0000 0.0166 0.0890
Tamaiio de particula 0.0000 0.1530 0.3559
(as) {18 (18)
1.0000 0.5444 0.1471
Densidad 0.5558 0.1530 0.4036
(18) (18) (18)
0.0166 0.5444 0.0968
Solubilidad 0.4124 0.3559 0.4036
(as) as) as)
0.0890 0.1471 0.0968
Porcentaje de taninos -0.6776 0.4102 -0.4823 -0.2932
(s8) as) as) (18)
0.0020 0.0909 0.0427 0.2376.
Acido galico -0.4687 0.6270 0.0974 0.2219
(18) (18) (a8) (18)
0.0498 0.0053 0.7007 0.3762
Temperatura de encogimienfo  {-0.4861 0.2167 -0.0161 0.0811
(18) (18) (18) (18)
0.0408 0.3877 0.9496 0.7489
Resistencia a la traccién -0.1341 -0.7495 -0.4077 -0.4935
(18) (18) (18) (18)
0.5959 0.0003 0.0930 0.0374
Porcentaje de elongamiento -0.9295 0.0361 -0.5578 -0.4190
(18) (8) (18) €3]
0.0000 0.8868 0.0162 0.0835
Método de extraccidn 1.0000 0.0000 0.5558 0.4124
(18) (18) (18) (1%
] 0.0000 1.0000 0.0166 0.0890
Tamafio de particula 0.0000 1.0000 0.1530 0.3559
(18) (18) (18) (8)
1.0000 0.0000 0.5444 0.1471
Densidad 0.5558 0.1530 1.0000 0.4036
(18) (18) (18) (18)
0.0166 0.5444 0.0000 0.0968
Solubilidad 04124 0.3559 0.4036 1.0000
(18) (18) (1s) (18)
0.0890 0.1471 0.0968 0.0000
Porcentaje de taninos -0.6776 0.4102 -0.4823 -0.2932
(as) (18) (18) (18)
0.0020 0.0909 0.0427 0.2376
Acido gélico -0.4687 0.6270 0.0974 0.2219
_ (18) (18) (18) (18)
0.0498 0.0053 0.7007 0.3762
Porcentaje de taninos | Acido galico | Temperatura de encogimicmnto
Método de extraccion -0.6776 -0.4687 -0.4861
(18) as) (18)
0.0020 0.0498 0.0408
Tamatfio de particula 0.4102 0.6270 0.2167
(18) (18) (18)
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0.0909 0.0053 0.3877
Densidad -0.4823 0.0974 -0.0161
(18) (18 (18)
0.0427 0.7007 0.9496
Solubilidad -0.2932 0.2219 0.0811
(18) (18) (18)
0.2376 0.3762 0.7489
Porcentaje de taninos 0.4297 0.2275
%) (18)
0.0751 0.3640
Acido galico 0.4297 0.6668
_ (18) (18)
0.0751 0.0025
Temperatura de encogimienio  10.2275 0.6668
(18) (18)
0.3640 0.0025
Resistencia a la traccion -0.0954 -0.7022 -0.2198
(18) (18) (13)
0.7064 0.0012 0.3808
Porcentaje de elongamiento 0.5627 0.3564 0.5571
as) (18) €8))
0.0151 0.1466 0.0163
Método de extraccion -0.6776 -0.4687 -0.4861
as) as) (8)
0.0020 0.0498 0.0408
Tamafio de particula 0.4102 0.6270 0.2167
(18) (18) (18)
0.0909 0.0053 0.3877
Densidad -0.4823 0.0974 -0.0161
(18) (13) (13)
0.0427 0.7007 0.9496
Solubilidad -0.2932 02219 0.0811
(%) (18) (%)
0.2376 0.3762 0.7489
Porcentaje de taninos 1.0000 0.4297 0.2275
as8) (%) (18)
0.0000 0.0751 0.3640
Acido gélico 0.4297 1.0000 0.6668
(18) (18) (18)
0.0751 0.0000 0.0025
Resistencia a la traccion | Porcentaje de elongamiento
Método de extraccion -0.1341 -0.9295
(8) (8)
0.5959 0.0000
Tamaiio de particula -0.7495 0.0361
(18) (8)
0.0003 0.8868
Densidad -0.4077 -0.5578
(1% (18)
0.0930 0.0162
Solubilidad -0.4935 -0.4190
(18) as)
0.0374 0.0835
Porcentaje de taninos -0.0954 0.5627
(18 (18)
0.7064 0.0151
Acido gélico -0.7022 0.3564
(18) (13)
L 0.0012 0.1466
Temperatura de encogimiento -0.2198 0.5571
(18) (18)
N 0.3808 0.0163
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Resistencia a la traccion 0.1978
_ (18)
0.4314
Porcentaje de elongamiento 0.1978
(18)
04314
Método de extraccion -0.1341 -0.9295
(18) (13)
0.5959 0.0000
Tamafio de particula -0.7495 0.0361
(18) (18)
0.0003 0.8868
Densidad -0.4077 -0.5578
as) (18)
0.0930 0.0162
Solubilidad -0.4935 -0.4190
(18) (18)
0.0374 0.0835
Porcentaje de taninos -0.0954 0.5627
(18) (18)
0.7064 0.0151
Acido galico -0.7022 0.3564
(18) (18)
0.0012 0.1466
Método de extraccion | Tamaiio de particula  {Densidad  {Solubilidad
Método de extraccion 1.0000 0.0000 0.5558 0.4124
(18) (18) (18 (i8)
0.0000 1.0000 0.0166 0.0890
Tamaifio de particula 0.0000 1.0000 0.1530 0.3539
(18) (18) (18) (13)
1.0000 0.0000 0.5444 0.1471
Densidad 0.5558 0.1530 1.0000 0.4036
(18) (18) (1s) (18)
0.0166 0.5444 0.0000 0.0968
Solubilidad 04124 0.3559 0.4036 1.0000
o (18) (18) (18) (18)
0.0890 0.1471 0.0968 0.0000
Porcentaje de taninos -0.6776 0.4102 -0.4823 -0.2932
(18) (18) (18) (18)
0.0020 0.0909 0.0427 0.2376
Acido gilico -0.4687 0.6270 0.0974 0.2219
(18) (18) €3] (18)
0.0498 0.0053 0.7007 0.3762
Temperatura de encogimiento -0.4861 0.2167 -0.0161 0.0811
(18) 18) (18) (18)
0.0408 0.3877 0.9496 0.7489
Resistencia a la traccién -0.1341 -0.7495 -0.4077 -(.4935
(18) (18) ag) as)
0.5959 0.0003 0.0930 0.0374
Porcentaje de clongamiento -0.9295 0.0361 -0.5578 -0.4190
(13) (18) (18) (18)
) 0.0000 0.8868 0.0162 0.0835
Método de extraccion 0.0000 0.5558 0.4124
(18) (18) (18)
1.0000 0.0166 00890
Tamafio de particula 0.0000 0.1530 0.3559
(18) (18) (18)
1.0000 0.5444 0.1471
Dengsidad 0.5558 0.1530 0.4036
' (18) (18) (18)
0.0166 0.5444 0.0968
Solubilidad 0.4124 0.3559 0.4036 ]
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(18) (13) €8]
0.0890 0.1471 0.0968 )
Porcentaje de taninos -0.6776 0.4102 -0.4823 -0.2932
(18) (8) (18 18)
0.0020 0.0909 0.0427 0.2376
Acido galico -0.4687 0.6270 0.0974 0.2219
(18) (18) (18) (18)
0.0498 0.0053 0.7007 0.3762
, Porcentaje de taninos | Acido gélico
Método de extraccion -0.6776 -0.4687
_ (18) (18)
0.0020 0.0498
Tamaiio de particula 0.4102 0.6270
(18) s
0.0909 0.0053
Densidad -0.4823 0.0974
(18) (18)
0.0427 0.7007
Solubilidad -0.2932 0.2219
{as) (18)
0.2376 0.3762
Porcentaje de taninos 1.0000 0.4297
(18) (18)
0.0000 0.0751
Acido gdlico 0.4297 1.0000
— (18) (18)
0.0751 0.0000
Temperatura de encogimiento  10.2275 0.6668
(18) (18)
0.3640 0.0025
Resistencia a la traccion -0.0954 -0.7022
(18) 18)
0.7064 0.0012
Porcentaje de elongamiento 0.5627 03564
(8) - (as)
0.0151 0.1466
Miétodo de extraccién -0.6776 ~0.4687
(18) (18)
0.0020 0.0498
Tamafio de particula 0.4102 0.6270
(18) (18)
0.0909 0.0053
Densidad -0.4823 0.0974
(18) (8)
0.0427 0.7007
Solubilidad -0.2932 0.2219
(s8) (18)
0.2376 0.3762
Porcentaje de taninos 0.4297
s
o 0.0751
Acido galico -10.4297
(18)
0.0751
El StatAdvisor

Esta tabla muestra las correlaciones momento producto de Pearson, entre cada par de variables. El rango de estos
coeficientes de correlacion va de -1 a +1, y miden la fuerza de 1a relacion lineal entre las variables. También se
muestra, entre paréntesis, el namero de pares de datos utilizados para calcular cada coeficiente. El tercer nimero en
cada blogue de la tabla es un valor-P que prueba la significancia estadistica de las correlaciones estimadas. Valores-P
abajo de-0.05 indican correlaciones significativamente diferentes de cero, con un nivel de confianza del 95.0%.
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ANEXO 9

ANALISIS DE REGRESION MULTIPLE

Regresion Miultiple - Densidad

Variable dependiente: Densidad (g/ml)
Variables independientes: Método de extraccion

Pargmetro Estimacion Error Estadistico {Valor-P
Estandar T
CONSTANTE 1.27861 0.0677782 18.8646 0.0000
Método de extraccién  ]0.00251389  10.000939915  |2.67459 0.0166
Analisis de Varianza
Fuente Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio |Razén-F  |Valor-P
Maodelo 0.182006 1 0.182006 7.15 0.0166
Residuo 0.407089 16 10.0254431
Total (Corr.)  ]0.589094 17
El StatAdvisor

La salida muestra los resultados de ajustar un modelo de regresion lineal multiple para describir Ia relacion entre
Densidad y 1 variables independientes. La ecuacion del modelo ajustado es

Densidad = 1.27861 + 0.00251389*Método de extraccion

Puesto. que el valor-P en la tabla ANOVA es menor que 0.05, existe una relacion estadisticamenite significativa entre
las variables con un nivel de confianza del 95.0%.

Regresién Miuiltiple - Solubilidad
Variable dependiente: Solubilidad (%)

Variables independientes:
Método de extraccion
Pardmetro Estimacion  |Error Estadistico |Valor-P
Estandar T

CONSTANTE 94.7556 0.486754 194.668 0.0000

Método de extraccion 0.0122222 0.00675006 1.81068 0.0890
Anilisis de Varianza

Fuente Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio {Razon-F | Valor-P
Modelo 430222 - 1 4.30222 3.28 0.0890
Residuo 20.9956 16 131222

Total (Corr.) |25.2978 17
El StatAdvisor

La salida muestra los resultados de ajustar un modelo de regresion lineal miltiple para describir la relacién entre
Solubilidad y 1 variables independientes. La ecuacion del modelo ajustado es

Solubilidad = 94.7556 + 0.0122222*Método de extraccion

Puesto que el valor-P en la tabla ANOVA es mayor o ignal que 0.05, no existe una relacion estadisticamente
significativa entre las variables con un nivel de confianza del 95.0%.

133



Regresién Miiltiple - Porcentaje de taninos

Variable dependiente: Porcentaje de taninos (%)
Variables independientes: Método de extraccion y Tamafio de particula

Pardmetro Estimacién {Error Estadistico | Valor-P
Estandar T

CONSTANTE 62.1667 2.32113 26.783 0.0000

Método de extraccién  {-0.118333 0.0275204 |-4.29984 0.0006

Tamaiio de particula 0.118237 0.0454291 12.60268 0.0200

Anilisis de Varianza

Fuenie Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio  |Razén-F | Valor-P

Modelo 551.035 2 275518 12.63 0.0006

Residuo 327.185 15 (21.8123

Total (Corr.) |878.22 17

El StatAdvisor

La salida muestra los resultados de ajustar un modelo de regresion lineal maltiple para describir la relacidn entre
Porcentaje de taninos y 2 variables independientes. La ecuacion del modelo ajustado es

Porcentaje de taninos = 62.1667 - 0.118333*Método de extraccion + 0.118237*Tamafio de particula

Puesto que el valor-P en la tabla ANOVA es menor que 0.05, existe una relacion estadisticamente significativa entre
las variables con un nivel de confianza del 95.0%.

Regresién Miiltiple - Acido gilico

Variable dependiente: Acido galico (mg AG/g tara)
Variables independientes: Método de extraccion y Tamafio de particula

Parémetro Estimacion  {Error Estadistico {Valor-P
Estandar (T

CONSTANTE 303.246 51.3635 5.90392 0.0000

Método de extraccion  |-1.7765 0.608989 |{-2.91713 0.0106

Tamafio de particula 3.92363 1.00528 3.903 0.0014
Andlisis de Varianza

Fuénte Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio  |Razon-F | Valor-P
Modelo 253600, 2 126800, 11.87 0.0008
Residuo 160215, 15 110681.0

Total (Corr.) 413815, 17

El StatAdvisor

La salida muestra los resultados de ajustar un modelo de regresion lineal miltiple para describir la relacion entre
Acido gdlico y 2 variables independientes. La ecuacion del modelo ajustado es

Acido gdlico = 303.246 - 1.7765*Método de extraccion + 3.92363*Tamafio de particula

Paesto que el valor-P en la tabla ANOVA es menor que 0.05, existe una relacion estadisticamente significativa entre
las variables con un nivel de confianza del 95.0%.

Regresion Miiltiple - Temperatura de encogimiento

Variable dependiente: Temperatura de encogimiento (°C)
Variables independientes: Método de extraccion y Tamaifio de particula

Parametro Estimacion  |Error Estadistico |Valor-P
Estandar T

CONSTANTE 63.4703 1.12193 56.5722 0.0000

Método de extraccion -0.0295833 10.0133022 }-2.22395 0.0419

Tamafio de particula 0.0217712 0.0219585 10.991472 0:3372
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Anélisis de Varianza

Fuente Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio |Razon-F | Valor-P
Modelo 30.2146 2 15.1073 296 0.0822
Residuo 76.4416 15 [5.0961

Total (Corr.) }106.656 17
El StatAdvisor

La salida muestra los resultados de ajustar un modelo de regresion lineal miltiple para describir la relacion entre
Temperatura de encogimiento y 2 variables independientes. La ecuacion del modelo ajustado es

Temperatura de encogimiento = 63.4703 - 0.0295833*Método de extraccion

Puesto que el valor-P en la tabla ANOVA es mayor o igual que 0.05, no existe una relacion estadisticamente
significativa entre las variables con un nivel de confianza det 95.0%.

Regresion Miiltiple - Resistencia a la traccién

Variable dependiente: Resistencia a la traccion (N/mm?)
Variables independientes: Método de extraccién y Tamafio de particula

Parametro Estimacion  |Error Estadistico |Valor-P
- Estandar T

CONSTANTE 14.0957 1.11012 12.6975 0.0000

Método de extraccion  {-0.0105417 10.0131621 |-0.80091 0.4357

Tamaiio de particula -0.0972921 ]0.0217272 |-4.47788 0.0004

Analisis de Varianza

Fuente Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio |Razon-F  |Valor-P
Modelo 103.244 2 51.622 10,35 00015
Residuo 74.8401 15 |4.98934

Total (Corr.) }178.084 17

El StatAdvisor

La salida muestra los resultados de ajustar un modelo de regresién lineal multiple para describir la relacion entre
Resistencia a la traccion y 2 variables independientes. La ecuacién del modelo ajustado es

Resistencia a la traccién = 14.0957 - 0.0972921*Tamafo de particula

Puesto que el valor-P en la tabla ANOVA es menor que 0.05, existe una relacion estadisticamente significativa entre
las varigbles con un nivel de confianza del 95.0%.

Regresion Miiltiple - Porcentaje de elongamiento

Variable dependiente: Porcentaje de elongamiento (%)
Variables independientes: Método de extraccion y Tamafio de particula

Pardmetro Estimacion |Error Estadistico | Valor-P
Estandar T

CONSTANTE 49.3577 2.37163 208117 0.0000
Método.de extraccion  {-0.275833 0.0281192 [-9.80943 0.0000

Tamafio de particula 0.0176966 [0.0464175 |0.381247 0.7084
Andlisis de Varianza

Fuente Suma de Cuadrados (Gl |Cuadrado Medio _{Razon-F ValorP
Moadelo 2194 .53 2 1097.26 48.19 0.0000
Residuo 341.578 15 |22.7718

Total (Corr)  12536.11 17

El StatAdvisor

de regresion lineal multiple para describir la relacion éntre

La salida muestra los resultados de ajustar un modelo . ;
La ecuacién del modelo ajustado es:

Porcentaje de elongamiento y 2 variables independientes.
Porcentaje de elongamiento = 49.3577 - 0.275833 *Método de extraccion

Puesto que el valor-P en la tabla ANOVA es menor que 0.05, existe una relacidn estadisticamente significativa entre
las variables con un nivel de confianza del 95.0%.
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ANEXO 10

OPTIMIZACION DE MULTIPLES RESPUESTAS

Datos/Variables:

Densidad (g/ml)

Solubilidad (%)

Porcentaje de taninos (%)

Acido gélico (mg AG/g tara)

Temperatura de encogimiento (°C)

Porcentaje de elongamiento (%)

Minimo Mdéximo
Respuesta Observado | Observado
Densidad 0.95 1.76
Solubilidad 93.6 97.6
Porcentaje de taninos 448 606.6
Acido gilico 103.16 533.73
Temperaiura de encogimienio 59.0 66.1
Porcentaje de elongamiento 18.45 50.65
Deseabilidad | Deseabilidad Pesos Pesos

Respuesta Baja Alta Meta Primero |Segundo |Impacto
Densidad 0.95 1.76 Minimizar 1.0 3.0
Solubilidad 93.6 97.6 Maximizar |10 3.0
Porcentaje de taninos 44.8 66.6 Maximizar |[1.0 3.0
Acido gdlico 103.16 533.73 Maximizar _[1.0 3.0
Temperatura de encogimiento 59.0 66.1 Maximizar [1.0 3.0
Porcentaje de elongamiento 18.45 50.65 Maximizar {1.0 130
Fila _|Densidad |Solubilidad |Porcentaje de taninos | Acido gdlico | Temperatura de encogimiento
1 1.37 93.6 63.2 533.73 66.1
2 0.95 93.6 64.0 117.88 60.5
3 1.38 94.9 60.5 48531 63.7
4 1.55 94.9 33.0 273.02 63.8
5 1.36 95.8 49.8 105.49 60.4
6 149 95.1 65.4 32203 59.1 .
7 1.52 94.1 62.0 170.58 60.5
8 151 974 52.5 261.08 63.8
9 1.54 96.3 66.6 255.69 59.4
19 137 97.2 63.9 502.67 66.1
11 1.76 94.7 448 141.94 60.3
12 1.36 95.5 62.2 494 85 63.8
13 1.55 96.0 62.0 45784 63.9
14 159 96.0 523 206.38 63.7 }
15 1.55 97.6 49.7 397.36 59.0
16 1.39 96.0 64.0 44338 66.0
17 1.07 94.1 64.6 138.99 60.5
18 1.42 96.0 47.1 103.16 60.3

] Deseabilidad |Deseabilidad
Fila |Porcentaje de elongamiento |Prevista Observada
1 50.65 0.719886 0.0
2 44.94 0.0 0.0
3 37.34 0.578863 0.579436
4 22.69 0.306395 0.321923
35 125.59 0.0 0.156583
6 11845 0.187411 0.0
7 14494 0.370316 0.304382
8 22.69 0.272144 0.387421
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9 18.45 0.185856 0.0

10 50.65 0.747624 0.840389
11 25.59 0.0 0.0

12 37.34 0.625765 0.63817
13 37.34 0.636905 0.587053
14 2269 0.286532 0.311027
15 18.45 0.183751 0.0

16 50.65 0.762975 0.756911
17 44.94 0.363479 0.334419
18 125.59 0.0 0.0

La salida muestra la fincién de “descabiliad’ evaluada en cada punto del disefio. Entre los puntos de diseiio, la
‘deseabilidad’ maxima se alcanza en la ejecucion 16. Para encontrar la combinacién de factores que alcanza la
‘deseabilidad’ global optima, seleccione Optimizacion del cuadro de didlogo de Opciones Tabulares.

Superficie de Respuests Estimada

1 :
E — —
osf "“
0; B e
3 St T G SN
2 ol — 252\
N - =~
2 o02f ‘[ /
: 60
ok
] .
20 40 60 80 w0 O ¢ Tamafio de particula
Método de extraccion
Optimizar Deseabilidad
Valor optimo = 0.756447
Facror Bajo j4lto  |Optimo
Método de extraccion  [20.0 11000 20.0
Tamatio de particula 35 60.0 57.4175
Respuesta Optimo
Densidad _ 1.41096
Solubilidad 95.7797
Porcentaje de taninos 63.4153
Acido gilico 53373
Temperatura de encogimiento  166.4204
Porcentaje de elongamiento 48.5378
El StatAdvisor

Esta tabla muestra la combinacién de niveles de factores que maximiza la funcién de ‘deseabilidad’ en la region
indicada. También muestra la combinacién de factores a la cual se alcanza el 6ptimo. Use el cuadro de didlogo de
Opciones de Analisis para indicar la region sobre la cual se llevara a cabo la optimizacion.
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