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Resumen

Introduccion. El desarrollo de productos fitosanitarios a partir de extractos vegetales requiere establecer criterios
de calidad y estabilidad para garantizar su eficacia y seguridad. Objetivo. Determinar las especificaciones para el
control de calidad fisicoquimica de un producto fitosanitario a partir de un extracto acuoso liofilizado de hojas de
Tectona grandis 'y evaluar la estabilidad en condiciones aceleradas por temperatura que permitan establecer su periodo
de vida util. Materiales y métodos. La investigacion se realizé en la provincia de Pastaza, Ecuador, en el periodo
de enero a mayo de 2024. Se recolectaron hojas maduras de 7. grandis, se secaron, pulverizaron y se sometieron a
extraccion asistida por ultrasonido. El extracto acuoso se liofiliz6 y se evaluaron los pardmetros de pH, conductividad
eléctrica, humedad, cenizas totales, contenido de polifenoles totales y actividad antioxidante. Se aplicé el método
de Bowker para establecer limites de especificacion con siete réplicas y un 95 % de confianza. La estabilidad se
evaludé mediante la pérdida de actividad antioxidante en almacenamiento acelerado (30, 40 y 50 °C), usando modelos
cinéticos (orden cero, primero y segundo) y la ecuacién de Arrhenius para proyectar la vida util a 4, 15 y 20 °C.
Resultados. El producto presenté un pH de 5,46-5,48; conductividad de 5,1-5,9 yS/cm; humedad de 13,4-14,9 %;
cenizas totales de 12,83-13,25 %; polifenoles totales de 55,33-57,93 mg EAG/100 g y una actividad antioxidante
de 17 895,4-16 526,2 mg ET/100 g. Los tres modelos cinéticos permitieron predecir adecuadamente la vida util.
Conclusiones. Se definieron las especificaciones de calidad y estabilidad del extracto liofilizado de T. grandis, lo cual
confirma su potencial como producto fitosanitario natural.

Palabras clave: teca, fungicida agricola, antioxidante, estabilidad acelerada, Arrhenius, Bowker.

@ (1 )(5)(=)| Agronomia Mesoamericana es desarrollada en la Universidad de Costa Rica bajo una licencia Creative Commons Atribucion-
Tl NoComercial-SinDerivar 4.0 Internacional. Para mds informacidn escriba a pccmca@ucr.ac.cr o pccmca@ gmail.com


https://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/

Luna-Fox et al.: Estabilidad y control de extracto liofilizado de Tectona grandis

Abstract

Introduction. The development of phytosanitary products from plant extracts requires the establishment of
quality and stability criteria to guarantee their efficacy and safety. Objective. To determine the specifications for the
physicochemical quality control of a phytosanitary product based on a lyophilized aqueous extract of Tectona grandis
leaves and to evaluate the stability under temperature-accelerated conditions to establish its shelf life. Materials
and methods. The research was conducted in the province of Pastaza, Ecuador, from January to May, 2024. Mature
leaves of T. grandis were collected, dried, pulverized and subjected to ultrasound-assisted extraction. The aqueous
extract was freeze-dried and evaluated for pH, electrical conductivity, moisture, total ash, total polyphenol content
and antioxidant activity. Bowker’s method was applied to establish specification limits with seven replicates and 95
% confidence. Stability was evaluated by monitoring the loss of antioxidant activity in accelerated storage (30, 40 and
50 °C), using kinetic models (zero, first and second order) and the Arrhenius equation to project shelf life at 4, 15 and
20 °C. Results. The product showed a pH of 5.46-5.48; conductivity of 5.1-5.9 yS/cm; moisture of 13.4-14.9 %; total
ash of 12.83-13.25 %; total polyphenols of 55.33-57.93 mg ET/100, and an antioxidant activity of 17895.4-16526.2
mg Eq. Trolox/100g. The three kinetic models allowed for an adequate prediction of the shelf life. Conclusions. The
quality and stability specifications of the lyophilized extract of T. grandis were defined, confirming its potential as a
natural phytosanitary product.

Keywords: teak, agricultural fungicide, antioxidant, accelerated stability, Arrhenius, Bowker.

Introduccion

La agricultura sostenible y ecoldgica promueve sistemas de produccién que priorizan la armonia con el
medioambiente, evitando el uso de insumos sintéticos. Este enfoque integra practicas como el manejo agroecoldgico
de plagas, que combina conocimientos tradicionales con innovacidn cientifica para garantizar cultivos saludables
y rentables. Ante el aumento de la resistencia a fungicidas quimicos y sus efectos adversos en la biodiversidad y la
salud publica, se ha intensificado la investigacion de alternativas basadas en extractos vegetales (Yang et al., 2024).
Estas soluciones naturales no solo reducen la contaminacion ambiental, sino que también preservan la eficacia a
largo plazo en el control de patdgenos.

El desarrollo de nuevos productos de origen natural para el control de plagas y enfermedades en la agricultura
permite reemplazar los agroquimicos que tienen un impacto negativo sobre el ambiente. Se ha informado que los
extractos acuosos o hidroalcohdlicos de hojas o corteza de varias especies forestales, que se generan como residuos
de la industria maderera, han mostrado resultados prometedores en el control de patégenos, dada su composicion
metabdlica caracteristica, rica en compuestos bioactivos que interfieren con los mecanismos de infeccion
microbiana (Lyubenova et al., 2023; Ahmed et al., 2023).

Dentro de las especies forestales mds estudiadas se encuentra Tectona grandis L. (teca), cuya madera es muy
apreciada en la fabricacién de muebles, quedando el follaje como el principal residuo (Charoensit et al., 2021).
Dado que se ha demostrado que los extractos acuosos obtenidos a partir de las hojas de teca son ricos en taninos y
flavonoides, que exhiben actividad inhibitoria contra importantes hongos fitopatégenos, como Fusarium oxysporum
y Colletotrichum gloeosporioides (Han et al., 2023), obtener un producto fitosanitario a partir de dichos extractos
seria una forma de aprovechamiento de ese residuo.

Una manera adecuada de obtener y preservar extractos acuosos puede ser en forma seca liofilizada. El proceso
de liofilizacién se ha convertido en una de las técnicas mds adecuadas para preservar la actividad bioldgica
de los compuestos termoldbiles. Estudios previos han demostrado que los extractos liofilizados mantienen su
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estabilidad fisicoquimica y actividad antifingica por periodos mds prolongados en comparacidn con otras formas
de conservacion (Juréevié §angut et al., 2024; Laureanti et al., 2023). Esta ventaja se debe a que la liofilizacién
conserva la estructura molecular de los metabolitos secundarios, minimizando su degradacién. Sin embargo, la
transicion de estos extractos desde el laboratorio hasta su aplicacion comercial enfrenta un obstaculo critico, que es
la falta de protocolos estandarizados para evaluar su calidad y estabilidad a lo largo del tiempo.

La falta de estandarizacion en los bioplaguicidas derivados de 7. grandis constituye un obstdculo importante
para su implementacion a gran escala. A diferencia de los fungicidas sintéticos, que disponen de protocolos
bien establecidos para el control de calidad y la evaluacion de la estabilidad, los productos naturales carecen de
normativas claras, lo que dificulta su registro y comercializacién (Goda, 2022; Khursheed et al., 2022). Esto resulta
relevante cuando se considera que, aunque existe evidencia cientifica sélida sobre la eficacia antiftingica de estos
extractos, su aplicacién prdctica en el campo agricola sigue siendo escasa.

La problemdtica se agrava con los desafios actuales de la agricultura. El cambio climdtico estd favoreciendo
la aparicién de nuevas cepas de patégenos mds agresivas, mientras que la demanda de alimentos libres de residuos
toxicos crece constantemente (Lahlali et al., 2024). En este escenario, la necesidad de contar con alternativas
fungicidas efectivas, sostenibles y estandarizadas se vuelve cada vez mds urgente. Por lo tanto, el objetivo de
esta investigacion fue determinar las especificaciones para el control de calidad fisicoquimica de un producto
fitosanitario a partir de un extracto acuoso liofilizado de hojas de Tectona grandis y evaluar la estabilidad en
condiciones aceleradas por temperatura que permitan establecer su periodo de vida util.

Materiales y métodos
Recoleccion y preparacion de la muestra

La investigacion se desarrolld en la provincia de Pastaza, Ecuador, entre enero y mayo de 2024. Se recolectaron
hojas maduras de 7. grandis procedentes de la parte media del dosel vegetal para garantizar un contenido éptimo
de compuestos bioactivos y reducir el estrés oxidativo causado por la exposicidn solar directa. Las hojas fueron
lavadas con agua destilada, seguido de un secado natural bajo sombra durante 2 h, con volteos manuales cada 30
min para garantizar un secado uniforme. Después, se sometieron a un secado en estufa a 50 °C por 24 h. El material
foliar seco se pulverizé en un molino de cuchillas con una malla de aberturas de 0,5 mm a nivel 3 de velocidad.

Preparacion del extracto acuoso

Se aplico la extraccidn asistida por ultrasonido mediante un bafio termostdtico con 6 L de capacidad en el
tanque. Se mezclaron 75 g de solido pulverulento de hojas de 7. grandis con 500 mL (150 g/L) de agua destilada
en un recipiente de vidrio, y la extraccion se realizé durante 30 min a 60 °C y 100 % de amplitud ultrasénica.
Finalmente, el extracto obtenido se filtré con papel Whatman n.° 4.

Liofilizacion del extracto acuoso

Se realizé en un sistema de secado por congelacién, a 0,105 Torr de presién y una temperatura en el
condensador de —110 °C. El proceso de liofilizado duré 4 dias, 15 h y 42 min. El producto liofilizado se recogié en
un recipiente de vidrio dmbar y los andlisis posteriores se llevaron a cabo de inmediato.
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Evaluacion de la calidad del producto liofilizado

Se determind el pH, la conductividad eléctrica, la humedad, las cenizas totales y el contenido de polifenoles
totales. La seleccion de estos pardmetros se realizé a partir de la revisién de numerosas normativas y literatura
cientifica reciente sobre estdndares aplicables a productos fitosanitarios naturales, formulaciones liofilizadas y
extractos vegetales bioactivos. Se priorizaron aquellos indicadores que evaldan tanto la estabilidad fisicoquimica
como la actividad bioldgica potencial del producto final.

Determinacion del pH

Se peso 1 g del extracto liofilizado en un vaso de precipitacion de 100 mL y se disolvié en 20 mL de agua
destilada. Posteriormente, se midié el pH de la disolucién utilizando un pHmetro equipado con un electrodo
previamente calibrado con soluciones bifer estandar (Instituto Ecuatoriano de Normalizacidn, 2013).

Conductividad eléctrica

Se tom6 como referencia el método de Palmkron et al. (2023), para lo cual se preparé una disolucién acuosa
de 50 g/L del producto liofilizado y se realiz6 la medicion de la conductividad mediante un conductimetro de mesa
(#S/cm).

Contenido de humedad

Se pes6 1 g del producto liofilizado en crisoles de porcelana previamente tarados. Las muestras se secaron en
una estufa a 105 °C durante 4 h. Posteriormente, se retiraron y se enfriaron en un desecador antes de registrar su
peso. Este proceso se repitié hasta alcanzar un peso constante. El contenido de humedad se determind por diferencia
de peso (ecuacién 1).

Cms

0 — ——
% H = 100 —

100 (1)
Donde C representa la masa del crisol mds la muestra seca (g), C indica la masa del crisol vacio (g) y C,es
la masa del crisol mds la muestra antes del proceso de secado (g).

Cenizas totales

En un crisol previamente tarado, se deposit6 1 g del producto liofilizado. Las muestras se calcinaron durante
10 min sobre una plancha de calentamiento y, posteriormente, se introdujeron en una mufla a 550 °C por 4 h. Una
vez finalizado el proceso, las muestras se retiraron y se dejaron enfriar en un desecador. Finalmente, se registrd el
peso obtenido y se calculd el contenido de cenizas (ecuacion 2).
% CE = =< — . 100
0 CE = ——- 2
B — G )
Donde C, es la masa del crisol mds la ceniza (g), C indica la masa del crisol vacio (g) y C, 1a masa del crisol
mads la muestra antes de ser calcinada (g).
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Compuestos polifenoles totales

El contenido de polifenoles totales se determiné mediante el método de Folin-Ciocalteu (Luna-Fox et al.,
2023). Se preparé una disolucion de 5 g/L del producto liofilizado, de la cual se tomé6 1 mL y se mezclé con 0,5
mL de reactivo Folin-Ciocalteu. Esta mezcla se dejé en reposo durante 10 min a temperatura ambiente. Luego, se
afladieron 0,5 mL de Na,CO, (20 % p/v) y se aforé a 10 mL con agua destilada.

Las muestras se mantuvieron en oscuridad durante 2 h. La absorbancia se midi6 a 765 nm en un
espectrofotémetro UV-Vis. La concentracion de polifenoles totales se determiné mediante una curva de calibracion
(R =0,9949) de 4cido gdlico (ecuacidn 3), y los resultados se expresaron en mg equivalentes de dcido gdlico por
100 g de muestra (mg EAG/100 g).

A =0,0734C - 0,0028 (3)

Donde A representa la absorbancia y C la concentracion de polifenoles totales (mg/L).

Calculo de limites de especificaciones de calidad

Se emple6 el método de Bowker para el cdlculo estadistico de limites de especificacidn, el cual permite
determinar los limites unilaterales y bilaterales (Beh et al., 2022). Se empleé como referencia un lote patrén
homogéneo, elaborado bajo condiciones controladas de laboratorio. Para cada pardmetro de calidad se realizaron
siete réplicas analiticas, calculdndose la media aritmética X) y la desviacién estdndar (DE).

Los limites de especificacion se establecieron con un nivel de confianza del 95 % y un porcentaje de unidades
conformes (100Q) del 98 %, donde Q representa la proporcidn esperada de elementos dentro de los limites de
especificacion. Los Iimites para las especificaciones bilaterales simétricas se calcularon a través de las expresiones
matemadticas: LSE = X + ks (Iimite superior de especificacion) y LIE = X — ks (Iimite inferior de especificacién).
El valor de k se calculd segtin la ecuacion 4.

Za  (5Za* + 10)
_l_ 1

Fn 12n

Donde Zp es el valor Z de la distribucion normal para un drea Q/2; Zo.- es el valor Z de la distribucién normal

k=2Zp[l+ @)

para un drea o — 0,5, y n es el nimero de repeticiones.

Actividad antioxidante

La actividad antioxidante se evalué mediante el ensayo Ferric Reducing Antioxidant Power (FRAP) segtin
el procedimiento descrito por Arteaga-Crespo et al. (2020). Se tomaron 500 pL de una disolucién de 50 g/L del
producto liofilizado, los cuales se mezclaron con 5 mL de reactivo FRAP preparado con 2,4,6-piridil-s-triazina
(TPTZ), cloruro de hierro III y tampdn de acetato. El volumen se aforé a 10 mL con agua destilada, y la mezcla se
incubd durante 30 min a 37 °C protegida de la luz.

La absorbancia se midi6 a 593 nm en un espectrofotémetro UV-Vis. La cuantificacién de la actividad
antioxidante se realizo mediante una curva de calibracion de Trolox, y para el cdlculo se utiliz6 el modelo
matemadtico descrito en la ecuacion 5 (R = 0,9899). Los resultados se expresaron como miligramos equivalentes de
Trolox por cada 100 gramos de muestra (mg ET/100 g).
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€= 4 5
70,1879 )

Donde A es la absorbancia de la muestra y C la concentracion (mg/L)

Estabilidad del extracto liofilizado

Se evalud la estabilidad del extracto mediante un estudio acelerado a 30, 40 y 50 °C en estufas, utilizando la
actividad antioxidante como pardmetro indicador; se realizaron tres réplicas para cada uno de los experimentos, y
se utilizo el valor promedio. Las muestras del extracto liofilizado se almacenaron en frascos de vidrio herméticos,
con suficientes unidades para evitar reposiciones posteriores al andlisis, garantizando asi la integridad del estudio.
Las mediciones de actividad antioxidante se realizaron a los 0, 4, 7, 18 y 30 dfas, considerando que el extracto
pierde su viabilidad cuando la actividad antioxidante disminuye un 30 %. Esta metodologia se seleccioné debido
a que los compuestos bioactivos responsables de la accion fungicida (taninos y flavonoides) presentan actividad
antioxidante. El tiempo de vida util se determiné a 4, 15 y 20 °C (ecuacion 6).

48 ©)
dt
dA

Donde —; representa la velocidad con la que se degrada la actividad antioxidante respecto al tiempo; & es la
constante de velocidad que depende de la temperatura y de la actividad antioxidante; A indica la concentracion de
actividad antioxidante, y n representa el orden de la reaccion.

La constante de velocidad se determiné mediante la ecuacion de Arrhenius linealizada (ecuacion 7), la cual
establece una relacion entre el logaritmo decimal de la constante de velocidad y el inverso de la temperatura absoluta.

logk = logko — (53%=) ‘7 %

2303R/ T

Donde E es la energia de activacién (kJ/mol) y R es la constante universal de los gases (8,314 J/mol K).
Para determinar el orden de la reaccion (n) que gobierna la degradacidn de la actividad antioxidante (ecuaciones 8, 9
y 10), se analiz6 la cinética de degradacién mediante tres modelos matemadticos que resultaron de resolver la ecuacion 6.

Orden cero
A=A -kt ®)

Primer orden

In(A) = In(A,) — kt 9)
Segundo orden
1 1
e (10)
A Ag + kt
Resultados

Parametros de calidad del producto fitosanitario liofilizado
Los resultados de los pardmetros de calidad (Cuadro 1) indicaron que el pH mostré la menor variacién con
valores entre 5,46 y 5,48 y un coeficiente de variacién (CV) de 0,11 %. La conductividad eléctrica vari6 entre 5,1 y
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Cuadro 1. Mediciones de los pardmetros de calidad fisicoquimica del extracto liofilizado de hojas de Tectona grandis, evaluados en
siete réplicas. Puyo, Pastaza, Ecuador. Enero-mayo, 2024.

Table 1. Measurements of the physicochemical quality parameters of the freeze-dried extract of Tectona grandis leaves, evaluated in
seven replicates. Puyo, Pastaza, Ecuador. January-May, 2024.

Réplica pH Conductividad Cenizas (%) Humedad (%) Polifenoles totales
(uS/cm) (mg EAG/100 g)
1 5,47 5,40 13,09 14,50 57,40
2 5,47 5,50 12,94 14,90 55,93
3 5,47 5,80 13,10 14,50 56,79
4 5,48 5,50 13,25 14,30 5791
5 5,47 5,10 12,95 13,90 57,93
6 5,46 5,90 12,83 14,90 55,33
7 5,47 5,90 12,89 13,40 56,93
CV (%) 0,11 5,31 1,12 3,77 1,72

CV: Coeficiente de variacion. / CV: Coefficient of variation.

5,9 uS/cm y presentd el mayor CV (5,31 %). El resultado mds alto de cenizas totales fue de 13,25 % y el mds bajo
de 12,83 %; ademds, mostré un CV de 1,12 %. El menor contenido de humedad fue de 13,4 % y el mds alto de 14,9
% con un CV de 3,77 %. Finalmente, los polifenoles totales presentaron un CV de 1,72 %, con concentraciones
entre 55,33 y 57,93 mg EAG/100 g.

Limites de especificaciones de calidad

Los limites de especificacion se establecieron de acuerdo con la distribucidn estadistica de los datos. Para el
pH, la conductividad eléctrica y el contenido de polifenoles totales se determinaron limites inferiores y superiores.

En contraste, para las cenizas y la humedad solo se definié un Iimite superior (Cuadro 2).

Cuadro 2. Limites de especificacién (superior e inferior) establecidos para los pardmetros de calidad fisicoquimica del extracto
liofilizado de Tectona grandis. Puyo, Pastaza, Ecuador. Enero-mayo, 2024.

Table 2. Specification limits (upper and lower) established for physicochemical quality parameters of the freeze-dried extract of Tectona
grandis. Puyo, Pastaza, Ecuador. January-May, 2024.

Parametro de calidad Promedio (X) Limite superior (LSE) Limite inferior (LIE)
pH 5,47 5,49 545
Conductividad (x#S/cm) 5,59 6,76 4,43

Cenizas (%) 13,01 13,59 -

Humedad (%) 14,30 16,50 -
Polifenoles totales (mg EAG/100g) 56,89 60,81 52,96

Actividad antioxidante

El producto fitosanitario presentd inicialmente una actividad antioxidante de 17 895,4 mg ET/100 g. Durante

el almacenamiento, se evidenci6é una disminucidén progresiva de la actividad antioxidante en todas las temperaturas
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evaluadas (Cuadro 3). Los resultados mds bajos se observaron a los 30 dfas, con valores que variaron entre 16
995.8, 16 745,1 y 16 526,2 mg ET/100 g a los 30, 40 y 50 °C, respectivamente.

Cuadro 3. Actividad antioxidante (mg ET/100 g) del extracto liofilizado de Tectona grandis en funcién del tiempo (0-30 dfas) y la
temperatura (30-50 °C) de almacenamiento. Puyo, Pastaza, Ecuador. Enero-mayo, 2024.

Table 3. Antioxidant activity (mg ET/100 g) of the freeze-dried extract of Tectona grandis as a function of storage time (0-30 days)
and temperature (30 to 50 °C). Puyo, Pastaza, Ecuador. January-May, 2024.

Tiempo (dias) 303 K (30 °C) 313 K (40 °C) 323 K (50 °C)
0 17 8954 17 895.4 17 895.4
4 17 299.,6 171774 17 149,7
7 17 236,4 17 131,3 17 058,5
18 17 119,6 16 929,8 16 803,8
30 16 995,8 16 745,1 16 526,2

Estabilidad del producto fitosanitario

La degradacién de la actividad antioxidante en funcion del tiempo se evalué mediante el ajuste de los resultados
experimentales a tres modelos cinéticos (Figura 1). Los datos obtenidos a las tres temperaturas de almacenamiento

(A) ors-(B)

—=— 303K (30°C)
—e— 313K (40°C)

17300 —=— 303K (30°C)

—e— 313K (40°C)

5 17200 4 —a— 323K (50°C) 9.75 -| —4— 323K (50°C)
o
= 17100 4 2=0,9911
[+
u 17000 9.741
g =
<
= 16900 o 2_
5 L9734 =0,9986
'S 16800
£
S 16700 9.72 20,9999
% 16600
S |
9.71 4
165001 Orden 0 Orden 1
0 5 10 15 20 25 30 0 5 10 15 20 25 30
Tiempo (dias) Tiempo (dias)
©
. | —=— 303K (30°C)
8061079 o 313K (40°C)
—a— 323K (50°C)
6.0%10° 1 R2=0,9999
5.9x10° - /
1/A 2=0,9988
5.9%10°° o
5.8x10° 2=0,9915
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Figura 1. Degradacion de la actividad antioxidante del extracto liofilizado de Tectona grandis almacenado a 30, 40 y 50 °C. Ajuste a
los modelos de orden O (A), orden 1 (B) y orden 2 (C). Puyo, Pastaza, Ecuador. Enero-mayo, 2024.
Figure 1. Degradation of antioxidant activity of freeze-dried extract of Tectona grandis stored at 30, 40 and 50 °C. Fitted to models of
order O (A), order 1 (B) and order 2 (C). Puyo, Pastaza, Ecuador. January-May, 2024.
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(30, 40 y 50 °C) del extracto liofilizado se adaptaron a los modelos de cero, primer y segundo orden. Los andlisis
de regresion mostraron coeficientes de determinacion (R2?) superiores a 0,99 en todos los casos.

Las constantes de velocidad (k) se calcularon mediante extrapolacion para los tres modelos cinéticos a las
temperaturas de 4, 15y 20 °C. Todos los ajustes a la ecuacién de Arrhenius mostraron coeficientes de determinacién
(R?) superiores a 0,99, validando la dependencia térmica de la degradacion de la actividad antioxidante en cada
caso (Figura 2). El andlisis de las constantes cinéticas mostré que, para todos los modelos evaluados, los valores
de k aumentaron de manera proporcional con la temperatura.

A) (B)
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Figura 2. Determinacion de la constante de velocidad (k) a partir de la ecuacion linealizada de Arrhenius para estimar la vida ttil del
extracto liofilizado de Tectona grandis a diferentes temperaturas de almacenamiento (4, 15 y 20 °C). Puyo, Pastaza, Ecuador. Enero-
mayo, 2024.

Figure 2. Determination of the rate constant (k) from the linearized Arrhenius equation to estimate the shelf life of the freeze-dried
extract of Tectona grandis at different storage temperatures (4, 15 and 20 °C). Puyo, Pastaza, Ecuador. January-May, 2024.

Los tres modelos cinéticos evaluados permitieron estimar de manera adecuada la vida util del producto
fitosanitario, con resultados consistentes en las tres temperaturas analizadas (Cuadro 4). A 4 °C, el modelo de
orden dos estimd la mayor estabilidad (4,75 afos), seguido por los modelos de orden uno (4,13 afios) y orden cero
(4,05 anos). A 15 °C, las estimaciones fueron muy similares entre modelos, con valores entre 2,45 y 2,54 afios.
Finalmente, a 20 °C, el modelo de orden dos nuevamente presenté la mayor vida util (2,38 afios), frente a 2,06 afios
para el modelo de orden uno y 1,98 afios para el de orden cero.
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Cuadro 4. Estimacion de la vida util del producto fitosanitario segtin los modelos cinéticos de orden 0, 1 y 2 a diferentes temperaturas
de almacenamiento. Puyo, Pastaza, Ecuador. Enero-mayo, 2024.

Table 4. Estimation of the phytosanitary product shelf life according to kinetic models of order 0, 1 and 2 at different storage
temperatures. Puyo, Pastaza, Ecuador. January-May, 2024.

293 K (20 °C) 288 K (15 °C) 277K (4 °C)
Orden 0
Log(k) 0,86 0,78 0,57
k 7,53 6,08 3,68
Vida util (dias) 712,96 883,00 1458,86
Vida itil (meses) 23,77 29,43 48,63
Vida util (afios) 1,98 2,45 4,05
Orden 1
Log(k) -3,32 =341 -3,61
k 0,000480 0,00039 0,00024
Vida util (dfas) 743,07 914,55 1486,15
Vida ttil (meses) 24,77 30,49 49,54
Vida ttil (afios) 2,06 2,54 4,13
Orden 2
log(k) -7,56 7,64 -7,85
k 0,000000028 0,000000027 0,000000014
Vida util (dias) 855,31 886,99 1710,62
Vida util (meses) 28,51 29,57 57,02
Vida titil (afios) 2,38 2,46 4,75

K: Constante de velocidad. / K: Rate constant.

Discusion

El producto fitosanitario formulado a partir del extracto acuoso liofilizado de 7. grandis presentd valores de
pH dentro del rango reportado para extractos liofilizados de otras especies vegetales. Estudios previos sefialan
valores entre 4,9 y 5,5 en extractos de llex guayusa, Hibiscus sabdariffa, Ocotea quixos y Citrus aurantifolia
(Luna-Fox et al., 2023; Luna-Fox et al., 2025), lo cual indica que el pH del producto desarrollado es consistente con
matrices similares de origen vegetal. El pH es un pardmetro fundamental en productos liofilizados, ya que influye
directamente en la estabilidad quimica y microbioldgica, asi como en la solubilidad y actividad de los principios
activos una vez reconstituidos (Aksu et al., 2020).

Un pH 4cido podria favorecer la conservacion de compuestos bioactivos sensibles a condiciones alcalinas
y puede mejorar la compatibilidad del producto con otros insumos agricolas; esto reduce el riesgo de reacciones
indeseadas durante su aplicacion. La conductividad se encontré dentro del rango reportado para otros extractos
vegetales (2-14,2 uS/cm), donde se asocian estos valores a la presencia natural de electrolitos (K*, Na*, Ca?*)
y compuestos fendlicos solubles (Nowacka et al., 2019). En el extracto de 7. grandis, los valores bajos de
conductividad sugieren una carga idnica moderada, que puede ser ventajosa para su aplicacién como producto
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fitosanitario, ya que una menor conductividad favorece la estabilidad fisicoquimica de la formulacién y reduce el
riesgo de incompatibilidades con otros insumos agricolas.

Las cenizas totales indican la concentracion de minerales inorgdnicos y sales residuales presentes en el
producto final. Los resultados obtenidos en este estudio fueron superiores a los encontrados en productos
liofilizados de Telfairia occidentalis (10,35 + 0,40 %) (Henry et al., 2022), flores (4,60 = 0,09 %) y hojas (3,07
+ 0,04 %) de Moringa oleifera (Manju et al., 2021). Estos minerales tienen un papel importante en la efectividad
fitosanitaria de extractos vegetales; esto se debe a que algunos iones como el potasio y el calcio han sido reportados
como cofactores en la actividad antiftingica de los metabolitos secundarios presentes en las plantas, lo que mejora
su capacidad para actuar contra patdgenos (Bauza-Kaszewska et al., 2022; Lombardo et al., 2023).

El contenido de humedad constituye uno de los andlisis mds recurrentes en materiales vegetales y productos
sometidos a liofilizacién. Este pardmetro resulta fundamental para garantizar la estabilidad, preservar la calidad de
los extractos deshidratados y optimizar los procesos tecnoldgicos asociados a su elaboracion. Los valores obtenidos
(13,9-14,9 %) superan los reportados para otros liofilizados como Euterpe oleracea (5,68 %) (Oliveira et al., 2019)
y Telfairia occidentalis (10,04 %) (Henry et al., 2022). Esta diferencia podria deberse a la higroscopicidad de los
compuestos de 7. grandis y las condiciones ambientales de la Amazonia durante el procesamiento. Estos resultados
resaltan la importancia de evaluar pardmetros de humedad especificos para cada materia prima, particularmente en
especies con alta concentracion de metabolitos hidrofilicos.

La concentracion de compuestos fendlicos totales en extractos de hojas de T. grandis ha sido reportada en
estudios previos. Por ejemplo, se han reportado concentraciones entre 617 mg EAG/100g (Suryanti et al., 2020)
y 4300 mg EAG/100g (Budianto et al., 2023) en extractos acuosos. Estos resultados fueron superiores a los
encontrados en esta investigacion. Varios autores han indicado que la variabilidad de los compuestos bioactivos
estd influenciada por condiciones ambientales, caracteristicas genéticas, asi como por la ubicacién radial dentro del
tronco, la posicion y edad de las hojas, y la madurez del drbol (Campos et al., 2025; Chdvez-Salgado et al., 2022;
Sugumaran et al., 2024).

Se han identificado diferentes compuestos con potencial bioldgico en los extractos liquidos de 7. grandis. Por
ejemplo, en un estudio previo se logré identificar y aislar diversos compuestos a partir de fracciones obtenidas con
cloruro de metileno (DCM/H,0) y acetato de etilo (EtOAc/H,0), empleando un proceso de extraccion a temperatura
ambiente durante 24 h (Macfas et al., 2008). Entre los compuestos detectados se encontraron apocarotenoides, cuya
actividad fitotéxica fue confirmada. Uno de ellos, el 3[-hidroxi-7,8-dihidro-f3-ionol, mostré un potencial efecto
alelopdtico en cultivos de lechuga y tomate. En investigaciones posteriores, se logré extraer y caracterizar diterpenos
y triterpenos. Asimismo, se determind la configuracion estructural del dcido abeograndinoico y se comprobé el
notable efecto fitotdxico tanto del dcido 2-oxokovalénico como del 19-hidroxiferruginol (Macfas et al., 2010).

Adicional a las propiedades fitotdxicas descritas, se ha documentado que los metabolitos secundarios de 7.
grandis poseen un espectro de actividad bioldgica que trasciende el dmbito alelopdtico, en linea con la versatilidad
farmacoldgica descrita para metabolitos fendlicos, terpenoides, quinonas y otros compuestos vegetales con efectos
antioxidantes, citotdxicos, antimicrobianos, antiinflamatorios y antitumorales (Riaz et al., 2023; Vyas et al.,
2019). Entre estos se reporta la 5-hidroxi-1,4-naftoquinona asociada con una marcada actividad antibacteriana, el
4-hidroxilapachol por su efecto citotéxico y una naftoquinona con propiedades antiulcerosas (Vyas et al., 2019;
Zhao et al., 2023). Asimismo, la literatura cientifica destaca la presencia del dcido 2-hexadecanoiloxibenzoico con
capacidad antiviral, del lapachol con reconocido potencial antitumoral y del 4°,5’-dihidroxi-epi-isocatalapachol, el
cual exhibe un cardcter antifiingico (Barzkar et al., 2024; Rui et al., 2025; Zhao et al., 2023). Finalmente, se resalta
la relevancia de la 5,8-dihidroxi-2-metilantraquinona debido a su eficacia antiplasmddica (Kiss et al., 2023). El
hallazgo de estos metabolitos reafirma la versatilidad quimica de la especie y sugiere un elevado potencial para el
desarrollo de agentes terapéuticos.
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Los limites de calidad utilizando las estadisticas de la prueba de Bowker presentan valores dptimos que
proporcionaron estabilidades y eficiencias satisfactorias en el liofilizado. El intervalo de pH indica que el producto
necesita un medio ligeramente dcido para mantener la estabilidad de sus principios activos, probablemente debido a
la sensibilidad de los compuestos fendlicos. El rango de limites de conductividad eléctrica también proporciona un
buen control del contenido i6nico, lo cual es esencial para asegurar la pureza del producto y su correcta solubilidad
al momento de su aplicacion.

El limite de cenizas regula el contenido mineral para evitar cualquier efecto adverso en la formulacion final.
El contenido de humedad resulta crucial para que el producto liofilizado conserve sus propiedades, ya que un
exceso podria reactivar las enzimas y la actividad microbiana. El rango bilateral para los polifenoles asegura
una concentracion dptima de estos bioactivos responsables de su actividad bioldgica, previniendo tanto niveles
insuficientes como excesivos que podrian comprometer su eficacia.

En esta investigacidn, se utilizé la capacidad antioxidante como indicador cuantitativo de la estabilidad
quimica del producto en condiciones aceleradas. Esta eleccion se justifica por el hecho de que los compuestos
responsables de la actividad bioldgica del extracto liofilizado de T. grandis son los polifenoles, los cuales
representan los mayores contribuyentes a su potencial antioxidante (Di Salvo et al., 2023). Teniendo en cuenta que
estos compuestos son susceptibles a procesos de oxidacion, y que dicha reaccidn se acelera con el aumento de la
temperatura, el andlisis de la capacidad antioxidante bajo estas condiciones ayuda a inferir con mayor precision la
tasa de degradacién de los compuestos bioactivos.

El buen ajuste de los datos a los tres modelos cinéticos evaluados puede atribuirse a la naturaleza controlada del
sistema y a la composicién quimica del extracto, rica en compuestos fendlicos con patrones bien caracterizados de
degradacion térmica. Diversos estudios han reportado que los polifenoles, principales responsables de la actividad
antioxidante, siguen trayectorias de degradacion que pueden ajustarse tanto a modelos de orden cero, como de
primer y segundo orden. El ajuste depende de factores como la matriz, la temperatura y la concentracién (Hobbi et
al., 2021; Natolino & Da Porto, 2020; Sridhar et al., 2021).

En extractos vegetales liofilizados, como el utilizado en este estudio, la homogeneidad del sistema y la
ausencia de actividad enzimdtica contribuyen a una cinética mds predecible (Selvakumar et al., 2021). Ademds, la
naturaleza compleja de la actividad antioxidante, resultado de la interaccion sinérgica entre distintos metabolitos
puede explicar por qué distintos modelos logran describir adecuadamente su evolucion en el tiempo (Munteanu &
Apetrei, 2021). Esto refuerza la aplicabilidad de la cinética quimica en la prediccion de la estabilidad de productos
fitosanitarios basados en extractos naturales, especialmente bajo condiciones controladas de almacenamiento y
simulacion acelerada.

La fuerte correlacion observada entre las constantes cinéticas y la temperatura, validada mediante el modelo de
Arrhenius, refleja el cardcter tipicamente termodependiente de los procesos de degradacién oxidativa en matrices ricas
en compuestos fendlicos. Esta relacidn ha sido ampliamente documentada en sistemas vegetales, donde el aumento
de la temperatura incrementa la tasa de oxidacion de metabolitos bioactivos, lo cual disminuye progresivamente
la actividad antioxidante (De Vilela Silva et al., 2023; Zawawi et al., 2022). Esto sugiere que las condiciones de
procesamiento y almacenamiento térmico son cruciales para preservar la capacidad bioactiva de estos compuestos.

El comportamiento observado en este estudio es consistente con el principio de que la estabilidad de los
polifenoles se ve comprometida por mecanismos térmicos de descomposicién, como la ruptura de anillos
aromdticos o la pérdida de grupos hidroxilo, los cuales afectan su capacidad reductora (Yang et al., 2022). El
grado de ajuste al modelo de Arrhenius sugiere que no existieron interferencias importantes de factores externos,
como reacciones paralelas o cambios en el medio, lo cual es caracteristico de sistemas bien controlados, como los
obtenidos por liofilizacion. Este comportamiento confirma la aplicabilidad de modelos cinéticos en la prediccion
del deterioro funcional de extractos naturales y proporciona una base sélida para proyectar la vida ttil del producto
bajo distintas condiciones de almacenamiento.
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Cabe destacar que, si bien para medicamentos de uso humano rara vez se tolera mds de un 15 % de
degradacién, un cambio de hasta un 20 o 30 % resulta aceptable para considerar que un producto de este tipo
conserva sus caracteristicas de calidad (Rojas Triana, 2021). Es posible conservar el liofilizado hasta cuatro afios en
refrigeracion. Sin embargo, a una temperatura cercana a la ambiental, como 20 °C, su durabilidad es de dos afios,
lo cual resulta aceptable sin que sea necesario el gasto energético que conlleva la refrigeracién.

Esta investigacion aporta bases para estudios futuros, dentro del marco de la quimica verde, orientados a la
obtencidn de productos naturales a partir de residuos agroindustriales y forestales, con menor impacto ambiental al
evitar el uso de agroquimicos toxicos o peligrosos. Para los agricultores, podria representar una alternativa de facil
adquisicion y preparacion mediante simple reconstitucion en disolucion acuosa, ademds de requerir un volumen
reducido de almacenamiento mientras se conserve en estado solido.

Conclusiones

Las especificaciones calculadas para los pardmetros evaluados permiten realizar un control efectivo de la
calidad fisicoquimica del producto liofilizado obtenido a partir de hojas de Tectona grandis. El producto liofilizado
presentd una estabilidad de al menos dos afios a una temperatura cercana a la ambiental (20 °C), lo cual se considera
aceptable en correspondencia con su finalidad de uso.
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