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RESUMEN

Se muestran los resultados del estudio del esca-
lado de la tecnologia de laboratorio de obtencién
de concentrado clorofila-caroteno a partir del fo-
llaje de Pinus caribaea Morelet (pino macho), y
la utilizacion como solvente de alcohol natural
de produccion nacional. Se definieron los
parametros fundamentales de la etapa de extrac-
cion y se estudiaron de forma preliminar el resto
de las operaciones del proceso. Los parametros
de calidad de materias primas y productos inter-
medio y final fueron establecidos. Se validé el
equipo de extraccion multipropésito PERSOXH,
disenado y construido en el Centro de Quimica
Farmacéutica (CQF), lo que permitié aumentar los
rendimientos del producto y los voliimenes de pro-
duccion, asi como disminuir los costos de fabri-
cacion con respecto a la tecnologia anterior.

INTRODUCCION

La utilizacion de follaje verde como
fuente de principios activos de gran
valor comenz6 a desarrollarse en la

ABSTRACT

This work shows the results of the sealing study
of the laboratory technology used for the obtention
of concentrated chlorophyll-carotene from the
foliage of Pinus caribaea Morelet (male pine)
using natural alcohol produced in Cuba as solvent.
Fundamental parameters of the extraction stage
were defined and the rest of the process
operations were preliminary studied. The
parameters of quality of the raw materials as well
as the intermediate and final products were
studied. It was also validated the multi purpose
extracting device PERSOXH designed and built
in the CQF. This technology allowed an increase
in the yields of the product and the production
amounts as well as the reduction of the
manufacturing costs in comparison in to former
technology.

década del cincuenta, y cada dia
gana mayor importancia, pues es-
tos productos secundarios en mu-
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chos casos son mas valiosos que la
madera y constituyen la base de la
conservacion y el aprovechamiento
integral de los bosques. Ademas, al
utilizarse el follaje que queda en el
suelo después de la tala de los ar-
boles se elimina una fuente de pro-
liferacion de plagas y enfermedades,
y se reduce el riesgo de incendios
forestales.

En Rusia, China, Bielorrusia,
Letonia, Vietnam y otros paises, los
residuos de la explotacion de los
bosques de coniferas se aprovechan
en la obtencidén de aceites esencia-
les, pasta clorofila-caroteno, cloro-
filina de sodio, harinas vitaminicas,
entre otras, que son materias primas
de gran valor para varias industrias
y contribuyen al mejor aprovecha-
miento de sus recursos naturales.

En Cuba se han realizados algunos
estudios con estos fines, para lo cual
se ha empleado el follaje de Pinus
caribaea Morelet (pino macho) por
ser una de las especies mas abun-
dantes en nuestros bosques, prin-
cipalmente en la region de Pinar del
Rio, donde se explota con objetivos
comerciales y el follaje queda como
residuo.

Roig y Mesa (1974) consideran esta
especie como una planta medicinal
por sus propiedades antifingicas y
antinflamatorias.

Quert y et al. (1994) reportan que el
tamizaje fitoquimico del extracto al-
coholico del follaje de pino macho
muestra la presencia de clorofilas y
carotenos entre otros metabolitos
secundarios. Los carotenos consti-
tuyen la fuente natural a partir de
la cual los organismos vivos sinteti-
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zan la vitamina A, compuesto que
interviene en el ciclo visual y en la
eliminacion de las infecciones en el
organismo.

Davies (1954) ha encontrado estos
compuestos de color amarillo en-
mascarados por el color verde de las
clorofilas. Afirma que el f3-caroteno
es el mas abundante, del cual se
dice que tiene una funcion antioxi-
dante en el organismo.

Debido a la importancia de los
carotenos, el hombre se ha dedica-
do a buscar fuentes naturales de
obtencién de estos compuestos
para utilizarlos como suplemento
dietético y con fines terapéuticos.

Polis (1986) informa que en varios
paises de la desintegrada Unién So-
viética se produce industrialmente
la pasta clorofila-caroteno obtenida
a partir del extracto lipidico del fo-
llaje de coniferas. Esta pasta se uti-
liza en el tratamiento de la ulcera
de estémago, en la prevencion de la
paradontosis, en la cura de enfer-
medades microbianas y en la cica-
trizacion de heridas causadas por
quemaduras. Se ha demostrado que
adicionada en la dieta de los ani-
males aumenta el celo y el peso cor-
poral de las vacas, y también la pro-
ducciéon de huevos en las aves. Es
utilizada ademas como fuente de
principios activos en la elaboracion
de jabones y champtuies medicina-
les, cremas antisolares, pastas den-
tales, etc.

Quert et al. (1994) desarrollaron un
procedimiento de laboratorio para la
obtencion del concentrado clorofila-
caroteno a partir del follaje de pino



macho, con la utilizacion como sol-
vente de alcohol etilico de produccion
nacional. Esta pasta ha sido emplea-
da por Gonzalez Quevedo [com. pers.,
1994] en la elaboracion de una cre-
ma a 5%, la cual de forma experimen-
tal ha mostrado una buena efectivi-
dad en la cura de quemaduras.

Debido a que existe la posibilidad
de aprovechar de forma mas racio-
nal numerosos recursos forestales,
asi como que igualmente se puede
convertir el follaje residual de la
tala en una materia prima de im-
portancia en la elaboracion de un
producto de alta actividad biologi-
ca, es que se realiz6 el escalado de
la tecnologia de obtenciéon de con-
centrado clorofila-caroteno para
conocer los parametros fundamen-
tales necesarios que han de tener-
se en cuenta en el montaje de una
planta industrial, y a la vez poder
validar el equipo de extracciéon
PERSOXH en su operacion Soxhlet
disennado en el Centro de Quimica
Farmaceéutica.

MATERIALES Y METODOS

A partir de la tecnologia de labora-
torio de obtencién del concentrado
clorofila-caroteno descrita por Quert
en 1994, se definio el flujo tecnolo-
gico del proceso como primer paso
de la ingenierizacion (Fig. I).

Como materia vegetal se empleé fo-
llaje seco y molido de pino macho
de arboles con veinticinco afos de
edad y procedentes de las planta-
ciones de Vinales, y como solvente
de extracciéon alcohol clase A de
produccion nacional.

Escalado del proceso de obtencion...

Para tener una informacion prelimi-
nar del comportamiento de la etapa
de extraccion a una escala mayor
se realizaron experimentos a nivel
de banco en una instalacion de la-
boratorio, lo que simula el funcio-
namiento del equipo de extracciéon
PERSOXH y que ademas se ajusta
a la tecnologia de laboratorio, aun-
que no fue posible realizar la extrac-
cion a 78°C. Por ello se trabajo a
55°C, temperatura maxima alcanza-
da en la instalacién. La relaciéon
material vegetal-solvente fue varia-
da a 1:10 por requerimientos del
sistema. La instalacion de banco tie-
ne una capacidad de 1 000 mL de
solvente y un percolador.

Con el objetivo de determinar los
parametros de extraccion se realizo
un diseno de experimentos 22, en el
cual la temperatura de extraccién y
el flujo de solvente de extraccién son
las variables por estudiar, y la con-
centracion de f3-caroteno en el extrac-
to la variable respuesta. La extraccion
se realizo hasta el agotamiento de la
materia vegetal. La informacién se
proces6 con ayuda del paquete esta-
distico Statgraphic V 5.0. Se efectua-
ron seis experimentos. Dos de ellos
constituyen réplicas en el punto de
condiciones mas criticas.

La preparacion de la materia vege-
tal esta muy relacionada con la efi-
ciencia de la extracciéon, por lo que
se estudi6 la forma mas convenien-
te de prepararla. La primera mate-
ria vegetal (MV-1) se preparé molien-
do el follaje verde y secando en
estufa a 105°C durante 24 h. La se-
gunda materia vegetal (MV-2) se
dispuso secando el follaje verde en

49



Daniel Amaro Gonz lez et al.

estufa a 105°C y moliendo posterior- mentos, con tres réplicas para cada
mente. Estos experimentos se mon- materia vegetal. La concentracion de
taron con los mejores parametros f{5-caroteno en los extractos fue de-
obtenidos en el disefio de experi- terminada por HPLC.

Follaje
(seco y molido)

Alcohol natural ——

J,

Extraccion
T=78°C,t=16h

J,

Filtraciéon

Cera Extracto

Saponificacion
(NaOH 0,1)

~

Secado al 30%
de humedad

1

Concentrado
Clorofila=caroteno

Fig. 1. Diagrama del flujo tecnoléogico del proceso de obtencion
de concentrado clorofila-caroteno
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Los experimentos a nivel piloto se
realizaron en el equipo de extraccion
PERSOXH, para lo cual se mantuvo
la misma relaciéon geométrica entre
este y el equipo de banco. El criterio
de escalado escogido fue mantener
constante la velocidad lineal del sol-
vente a través de la cama vegetal.
Este equipo cuenta con dos per-
coladores que poseen una capaci-
dad de 60 L de solvente y 6 kg de
materia vegetal. También se realiza-
ron cuatro experimentos en los que
se definieron los parametros de la
extraccion, a partir de lo obtenido en
la escala de banco ajustados por la
ecuacion de escalado, y se estudia-
ron de forma preliminar las opera-
ciones de filtraciéon, saponificacion y
secado que no se estudiaron en la
escala anterior. Conjuntamente se
realizé la validacion del equipo
PERSOXH en su operacion Soxhlet,
al ajustarse las condiciones de flujo
del solvente y temperatura de extrac-

Escalado del proceso de obtencion...

cion obtenidas a escala de banco,
segun la ecuacion de escalado.

Los carotenos fueron determinados
por espectrometria, segin la norma
rusa Gost 13496-81. Los parametros
de control de la calidad de las mate-
rias primas, y de los productos in-
termedio y final se establecieron se-
gun la tecnologia de laboratorio y
las normas cubanas NC-26/63 y
NC-90/13/13.

Los estudios de la etapa de
saponificacion permitieron definir
que es necesario realizar esta etapa
en un tanque con agitaciéon y una
abertura de descarga no menor de
30 cm, ya que se forman soélidos en
la reacciéon. Al no disponerse de un
equipo adecuado para realizar la
operacion, como condiciones de ope-
racion (Tabla 1) solamente se propo-
ne un pH final entre 8-10, y un tiem-
po no mayor de 1 h, tal como se
reporta en la literatura.

TABLA 1
Condiciones de extraccion propuestas
Condiciones de operacion Indicadores
Relacion masa vegetal-solvente (kg/L) 1:10
Temperatura de extraccion (°C) 40-60
Flujo de solvente (mL/min) 100
Tiempo de trabajo (h) 5

La etapa de secado fue necesario
realizarla en dos fases: una en un
rotoevaporador para concentrar el
extracto hasta un punto en que sea
posible sacarlo del equipo sin gran-
des pérdidas, y otra en la estufa al
vacio hasta llevarla a la humedad
deseada.

Lo anterior fue necesario porque no
se contaba con el equipo adecuado
para llevar a efecto esta operacion,
pues el producto es susceptible de
descomponerse a altas temperatu-
ras. Por ello se defini6 como pa-
rametro de operacion solo una hu-
medad final de la pasta entre 30 y
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40%, valores establecidos para pro-
ductos destinados a la fabricacién
de cremas y para evitar la prolifera-
cion de hongos patégenos.

En la Tabla 2 aparece la compara-
ciéon de los resultados a nivel de la-
boratorio en Soxhlet y a nivel de ban-
co, y a escala piloto en el PERSOXH.

TABLA 2

Comparacion de los resultados de las tres escalas

Extracto Laboratorio Banco Piloto
pH 4,6 4,89 5,19
Densidad relativa 0,8778 0,8200 0,8590
Indice de refraccién 1,3709 1,3687 1,3700
RR-caroteno (mg/100 g) 12,50 27,13 24,73
Sélidos totales (g/100 g) 4,2 2,5 2,8
Producto (mL) 100 1 000 1 500
Concentrado

Humedad (%) 30 - 39

pH 8-10 - 8,6
3-carotenos (mg/100 g) 2,8 - 18,5
Producto (g) 3 - 1700

RESULTADOS

El diseno del experimento reporté
que las variables independientes
son significativas en los niveles
estudiados, y los valores mas ade-
cuados estarian por encima de lo
alcanzado. Se definen como con-
diciones de operacion mas favorables
un flujo de solvente de 15 mL/min y
una temperatura de extraccion de
55°C.
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El estudio de la influencia de la pre-
paraciéon de la materia vegetal mos-
tréo que se extraen tres veces y me-
dio mas carotenos cuando se utiliza
la MV-2, aunque la caida de presion
aumenté debido a un tamano de
particula menor, pero esto no fue
un factor limitante para la operacion.

Los experimentos a nivel piloto de-
mostraron que el PERSOXH es efi-
caz en su operacion Soxhlet, pues



logra trabajar en las condiciones de
operacion establecidas en el dise-
no de banco. La Tabla 1 refleja las
condiciones de extraccion definidas
en los experimentos realizados.

Debido a que el PERSOXH cuenta
con dos percoladores, el tiempo de
extraccion disminuyé al existir ma-
yor superficie de contacto entre el
solvente y la materia vegetal. La eta-
pa de filtracién se elimind, ya que
no se observo la presencia de soli-
dos en el extracto, lo cual se debe a
que la extraccion se realiz6 a mas
baja temperatura (55°C) que en la
tecnologia de laboratorio (78°C); por
tanto las ceras presentes en el fo-
llaje y poco solubles en el alcohol a
temperaturas bajas no fueron de él
extraidas.

En la Tabla 2 aparece la compara-
cion de los resultados por Quert
(1994) a escala de laboratorio, y los
de banco y piloto obtenidos en el
escalado.

TABLA 3

Escalado del proceso de obtencion...

Estos resultados mostraron que el
cambio de escala afecta los soélidos
totales, que disminuyen debido a
que el extracto se encuentra mas
diluido al aumentar la relaciéon ma-
teria vegetal-solvente de 1:8 a 1:10.
Los carotenos aumentaron 1,9 ve-
ces a nivel de banco, y 1,72 a nivel
piloto en el extracto. En el concen-
trado se obtuvo un aumento de 6,63
en la escala piloto, por lo que se
obtiene un producto de mayor cali-
dad. El resto de los parametros se
mantuvo dentro de lo establecido en
la tecnologia de laboratorio. El equi-
po PERSOXH demostro que puede
trabajar en las condiciones de ope-
racion estudiadas (Soxhlet). En la Ta-
bla 3 aparecen los parametros de
calidad definidos en el escalado,
segun lo establecido en la tecnolo-
gia de laboratorio. Los rangos de
aceptacion del concentrado deben
ser confirmados a partir del estudio
de formulacién del medicamento por
producir.

Rangos de aceptacion de materias primas, productos

intermedio y final

Insumo Propiedad fisico-quimica Rango
Materia prima
Humedad (%) 10-15
Follaje
Granulometria (nm) 0-250
Densidad relativa 0,7968-0,8194
Alcohol Contenido alcohélico (%) 90-99
Pureza (%) 95-99
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TABLA 3 (cont.)

Producto intermedio

pH (T = 250C) 4,5-5,2

Indice de refraccion 1,366-1,380
Extracto

Densidad relativa 0,850-0,890

R-carotenos (mg/100 g) > 20

Producto final

Humedad (%) 30-40
Concentrado pH (T = 259C) 8-10

R-carotenos (mg/100 g) > 10

El concentrado clorofila-caroteno tie-
ne multiples usos en la medicina
alternativa, la veterinaria, la indus-
tria de jaboneria y perfumeria, y en
la elaboracion de alimento animal.
El estudio de escalado estuvo en-
caminado a valorar la posibilidad de
satisfacer la demanda de una for-
mulaciéon de una crema cicatrizan-
te contra quemaduras, la cual ha
dado buenos resultados en las
pruebas preliminares y actualmen-
te se encuentra en la fase de prue-
bas clinicas. Por cada lote produci-
do a escala piloto se pueden
elaborar 11 000 frascos de la crema
cicatrizante. Actualmente no se co-
noce la demanda de este producto
en el pais. El follaje utilizado es un
residuo de la tala del pino macho,
el cual se explota con fines comer-
ciales en las plantaciones de Pinar
del Rio y el solvente es de produc-
cion nacional. Estos son los facto-
res que justifican la produccion del
concentrado a escala mayor.
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CONCLUSIONES

* Los estudios de escalado permi-
tieron conocer los parametros tec-
nolégicos del procedimiento de
obtencion del concentrado cloro-
fila-caroteno y los indices de cali-
dad.

* El equipo de extraccion PERSOXH
puede trabajar de forma satisfac-
toria en la operacion Soxhlet.

* La extraccion de carotenos con al-
cohol se favorece con el aumento
de la temperatura y el flujo.

* La materia vegetal mas adecua-
da es la MV-2.

* El escalado de la tecnologia pro-
duce un aumento del contenido
de caroteno 6,63 veces.
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