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C distancia, impulsor hasta el fondo del tanque
CCly tetracloruro de carbono

cm centimetro

Co concentracion inicial

C1 concentracion final

Das Difusividad

di diametro del impulsor

dp diametro de la particula

g aceleracion de la gravedad

Jec factor de conversién

g/mL gramos/mililitros

Hi Hipotesis alternativa
Ho Hipdtesis nula
HCI acido clorhidrico

H,SO,  acido sulfurico
SbhCl cloruro de estafo

FeCl; cloruro férrico

Kp coeficiente de transferencia de masa de la fase liquida
Mg peso molecular del solvente

m metro, coeficiente de distribucion.

mm milimetro

msnm metros sobre el nivel del mar

n numero de impulsores sobre un eje, adimensional
N rapidez de giro
P potencia del agitador transmitida al fluido o lodos.

XM



Po Numero de Potencia, adimensional

rpm revoluciones por minuto

Rep Numero de Reynolds de la particula

Ss Cantidad de compuesto libre de adsorbato

Shp Numero de Sherwood de la fase liquida

Sc, Numero de Schmidt de la fase liquida

T diametro del tanque / Temperatura absoluta para difusion
Vis velocidad terminal de asentamiento de esferas simples
viv relacion volumen/volumen

wiv relacion peso/volumen

Yij Observacion en el i-ésimo tratamiento en la j-ésima repeticion
Z altura arriba del plano medio del impulsor superior

°C grados Celsius

ol densidad de la suspension debajo de Z’

v, volumen de la suspension

Pem fraccion volumen de solidos en la suspension debajo de Z,

adimensional

i Viscosidad del solvente

Ap Densidad de la particula/sélido menos densidad del solvente

P Densidad del solvente

Pss Fraccion volumen de solidos en el lecho de sdlidos después de la

sedimentacion final en un liquido tranquilo.

L, Volumen liquido en un proceso por lotes

1) Factor de disociacién para un disolvente, adimensional
Va Volumen molal del soluto en el punto de ebullicién normal
17 tiempo de contacto minimo
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Auxdécromo

Colorante Natural

Cromoforos

Difusion

Extraccion

GLOSARIO

Radicales quimicos que dan a las
sustancias colorantes cierta afinidad con
las fibras. Tienen la propiedad de fijar a
la fibra eficazmente el colorante

deseado.

Es toda aquella materia colorante que

tiene origen vegetal, animal o mineral.

Son las agrupaciones atémicas no
saturadas responsables de que se
produzca absorcion de la luz de la zona

visible y que aparezca color.

Flujo de energia o materia desde una
zona de mayor concentracion a otra de
menor  concentracion, tendente a

producir una distribucién homogénea.
Separacion de los componentes de

cualquier sustancia por el contacto con

un liquido.

XV



Extracto colorante

Flavonoide

Lixiviacion

Operaciones de Adsorcion

Producto obtenido del proceso de
extraccion sélido — liquido, en donde el
producto son todos los compuestos,
incluyendo el colorante afin al solvente

utilizado.

Son los pigmentos  virtualmente
universales en las plantas. Casi siempre
solubles en agua y son responsables del
color de flores, frutos y, algunas veces,
de las hojas. Los flavonoides estan
también universalmente presentes en la
cuticula de la hoja y células epidérmicas
donde aseguran proteccion contra el

efecto de la radiacion ultravioleta

Es la disolucion preferente de uno o mas
componentes de una mezcla soélida por

contacto con un disolvente liquido.

Son aquellas operaciones que explotan
la capacidad especial de ciertos solidos
para hacer que sustancias especificas de
una solucidn se concentren en la

superficie de la misma.
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Operacién en estado

no estacionario (lixiviacion)

Tamizaje fitoquimico

Tanino

Son aquellas operaciones en que los
sélidos y liquidos se ponen en contacto

Unicamente en forma de lotes.

Técnica que se utiliza para detectar
metabolitos secundarios presentes en
especies vegetales, desde el punto de
vista cualitativo y se basa en la
realizacion de reacciones quimicas con
diferentes reactivos, donde la aparicién
de determinado color o precipitado
coloreado o no, es indicativo de la

presencia de un determinado metabolito

Compuestos polifendlicos elaborados en
el interior de las plantas principalmente
herbaceas y lefiosas, formados por
carbono, hidrégeno y oxigeno, al
aplicarse en pieles las convierten en
cueros, en que le confiere una funcién

protectora.
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RESUMEN

Se realizd un proceso de transferencia de masa, a nivel laboratorio, para
obtener el extracto colorante que se encuentra en la corteza de arbol del
Quebracho (Lysiloma auritum (Schitdl) Benth), con el fin de determinar el
rendimiento del extracto en la corteza. Ademas, se determind la velocidad de
agitacion del sistema en revoluciones por minuto y el tiempo de contacto
minimo, (tanto el tedrico como el experimental), que debe de tener el solvente

respecto a la materia prima utilizada.

Para el proceso de transferencia de masa, se utilizaron los principios de
la lixiviacion, para ello se utilizé agua, etanol 35% (v/v) y etanol 70% (v/v),
como solventes, un tamano de particula de corteza seca que pasara por el
tamiz 50 y quedase retenida en el tamiz 60. Se realizaron 5 repeticiones para
cada solvente, cada una con tres extracciones sucesivas, dando un modelo
experimental de 45 repeticiones. Al extracto obtenido se le realizdé un tamizaje

fotoquimico para su caracterizacion.

En el caso del tiempo de contacto minimo se utilizé agua y etanol 50 %
(v/v) como solventes, el mismo tamafo de particula; se tomaron como
referencia tiempos de extraccion de 15, 60 y 120 minutos realizando
extracciones sucesivas para cada muestra, hasta que el peso del extracto fuera
de 0.01 g.
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El rendimiento del extracto varia significativamente respecto al solvente
utilizado. Para el Etanol al 70% (v/v) se obtuvo un 19.17 en promedio para la
primera extraccion, siendo éste el mayor rendimiento de todos los solventes
utilizados. De igual manera, el rendimiento varia significativamente respecto a la

extraccion sucesiva realizada.

Caso contrario, el rendimiento del extracto no varia significativamente con
el tiempo, por lo que la extraccion se puede detener a los 15 minutos iniciados
el contacto solvente/materia prima. Con los resultados obtenidos se crearon
curvas de extraccion mostrando la tendencia del proceso de transferencia de
masa a diferentes tiempos de contacto sdlido/liquido y extraccion sucesiva

realizada.
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OBJETIVOS

GENERAL

Extraer y caracterizar, a nivel laboratorio, el extracto tintéreo obtenido de la

corteza del quebracho (Lysiloma auritum (Schltdl) Benth)

ESPECIFICOS

1.

Evaluar el rendimiento del extracto de la corteza de quebracho (Lysiloma
auritum (Schltdl) Benth) en funcion de las extracciones sucesivas que se

le realicen.

Evaluar el rendimiento de los extractos de la corteza de quebracho
(Lysiloma auritum (Schltdl) Benth) utilizando tres solventes para la

extraccion.
Caracterizar, por medio de un tamizaje fitoquimico y cromatografia en

capa fina, el tipo de colorante obtenido de la corteza de quebracho

(Lysiloma auritum (Schitdl) Benth)
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HIPOTESIS

Hipotesis general
Es factible extraer y caracterizar el extracto tintéreo obtenido de la
corteza del quebracho (Lysiloma auritum (Schltdl) Benth).
HIPOTESIS ESTADISTICA
Hipotesis Nula

El rendimiento del extracto obtenido de la corteza de quebracho

(Lysiloma auritum (Schltdl) Benth) es independiente del solvente utilizado.
M1= M2 = M3
Hipotesis alternativa
El rendimiento del extracto obtenido de la corteza de quebracho

(Lysiloma auritum (Schltdl) Benth) varia significativamente dependiendo del

solvente utilizado.

M1 # P2 F U3
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Hipodtesis Nula

Existe diferencia significativa en el rendimiento del extracto tintéreo
obtenido de la corteza del quebracho (Lysiloma auritum (Schlitdl) Benth) en
funcidn de cada extraccion sucesiva y segun el solvente utilizado

M1 # U2 # U3
Hipotesis alternativa
No existe diferencia significativa en el rendimiento del extracto

tintoreo obtenido de la corteza del quebracho (Lysiloma auritum (Schitdl)

Benth) en funcién de cada extraccion sucesiva y segun el solvente utilizado

M1 = M2 = M3
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INTRODUCCION

La importancia de los colorantes naturales en la industrial textil desaparecio
con el uso de los colorantes sintéticos empleados en distintas fibras, pero en los
ultimos 10 anos; el uso de colorantes naturales en el ambito mundial se ha
incrementado de forma explosiva, debido a la exigencia de sus usos en las
industrias alimenticias, farmacéuticas, textil, cosméticas, entre otros. Esto se
debe a las exigencias que se tienen con el uso de productos “amigables” con el

medio ambiente.

Los colorantes naturales han tenido mucho auge debido a su
biodegradabilidad y a su baja toxicidad, dichos colorantes se emplean tanto
para el tefido de fibras naturales o sintéticas como también en la industria de

alimento.

Existe en Guatemala una gran riqueza vegetal, plantas que contienen
sustancias activas del tipo colorante como flavonoides, xantonas, quinonas,

carotenoides, etc.

El presente trabajo de investigacién, de graduacion se refiere a la
investigacion de una especie vegetal, Quebracho (Lysiloma auritum), con
potencial para su uso como colorante natural en la industria textil en el tefido
de fibras. Comunidades que se encuentran en el municipio de Jocotan,
Chiquimula, obtienen de manera empirica el colorante del quebracho para
confeccionar articulos artesanales, realizados con fibras naturales, que venden

en el mercado de Jocotan y Chiquimula.
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Se pretende parametrizar el proceso de lixiviacion del colorante natural del
quebracho (Lysiloma auritum), tedrica y experimentalmente. Para éste ultimo se
pretende utiliza tres tipos de solventes, determinando el rendimiento obtenido
del extracto colorante para cada uno; encontrando en cual de ellos optimiza el

proceso de extraccion.
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1. MARCO TEORICO

1.1Colorantes naturales

Los colorantes han sido ampliamente utilizados en la preparacion de
alimentos y bebidas, y siguen siendo a nivel mundial una contribucién
significante en la preparacién y procesamiento de los mismos. De igual
manera, desde la antiguedad, antes del desarrollo de la industria de
colorantes de sintesis, el tefido de fibras se hacia con plantas conteniendo

colorantes naturales, llamadas tintoreas.

Antecedentes

Los pigmentos naturales para textiles, derivados de plantas, animales y
minerales han sido usados por miles de afos. Historicamente, la mayoria de
las fuentes de colorantes naturales han sido recolectados en estado

silvestre.

Sélo algunos pocos, como el indigo y la cochinilla han sido cultivados
comercialmente a gran escala. A mediados de 1800, los quimicos
empezaron a producir substitutos sintéticos de colorantes naturales y por
1914, solamente el cuatro por ciento del indigo utilizado como colorante para
textil era extraido de plantas. Posteriormente, se ha incrementado el interés

en colorantes naturales a medida que los consumidores toman conciencia



de los problemas ecologicos y ambientales relacionados con el uso de

colorantes naturales.

El uso de colorantes naturales disminuye significativamente la calidad de
afluentes toxicos relacionados con el proceso de tincion. Los colorantes
naturales, son a menudo, utilizados en fabricas de cafnamo o algodon de
crecimiento organico, el cultivo requiere menos sustancias sintéticas que el

cultivo del algodén convencional.

En la actualidad, existe gran cantidad de informacién que abarca desde
la siembra, hasta la aplicacion de los colorantes, tanto de origen natural

como sintéticos.

El area Maya, por su localizacion el la franja del trépico, cuenta con una
gran diversidad de flora y fauna originada gracias a las grandes diferencias

de altitud y pluviometria.

En ella encontramos cuatro de los colorantes mas preciados a través de
la historia humana, los cuales son: el afiil que se extrae de la planta llamada
jiquilite, el caracol de la purpura (Purpura patula) oriundo de las costas del
Pacifico y golfo del Caribe, el insecto de la grana cochinilla (Dactylopius
coccus), huésped de las plantas del género Opuntia y Nopalea y el
Haematoxylon campechiaum de los yucatecos, que los espafnoles
denominaron palo de Campeche en alusion al principal punto de

procedencia en las llanuras pantanosas de esa providencia.

Guatemala, desde la época colonial y hasta finales del siglo XIX fue uno

de los principales productores y exportadores de materias colorantes



naturales en el mundo entero. La cochinilla, el aiil y el palo amarillo eran los

principales colorantes que se producian.

En los libros antiguos, como los Cddices Mayas pueden encontrarse
referencias acerca de los colorantes naturales utilizados por los indigenas
en los anos del esplendor de la cultura Maya. Afios después, en la época de
la conquista, los mismos espafioles llevaron al viejo mundo el adil o jiquilite,
materia tintérea de color azul intenso, que los aborigenes de Ameérica
Central usaban para tenir las plumas de sus penachos. En la época colonial,
los tintes naturales y el cacao, ocuparon un lugar importante en la
produccion nacional. Se tefian los hilos de lana y algodén con gran variedad

de colorantes naturales.

A partir de 1870 aproximadamente, los colorantes quimicos empiezan a
ser una fuerte competencia para los tintes naturales. Hasta el afo 1920, la
cochinilla se usaba para tefiir en color rojo, la mayor parte de la produccién

se encontraba en la Antigua Guatemala y Amatitlan.

La necesidad de volver a lo natural, en armonia con el medio ambiente,
ha influenciado en los estudios de colorantes naturales obtenidos de plantas
y animales, para ser utilizados en la industria de los alimentos, textiles,
cosméticos y medicamentos, actualmente se han realizado trabajos de
investigacion sobre este tema y se ha establecido de esta manera

fundamentos cientificos.

En el afno 1987, Augusto Dominguez, de la Facultad de Ingenieria de la
Universidad de San Carlos de Guatemala, desarrolla el trabajo de
investigacién denominado: Extraccidon de los pigmentos del tipo Xantofilas

contenido en la flor Tapetes erecta (Marigold), (esta flor es una planta



ampliamente conocida por su alto contenido de colorantes del tipo
carotenoides), utilizando métodos de saponificacion en frio y saponificacion
en caliente para determinacién de Xantofilas, presentados por el AOAC en
su 13° edicion (1980), demostrando que mediante el método de
saponificacion en frio se obtienen resultados mas altos, que con el método

de saponificacion en caliente.

En el afo de 1999, se realizd un curso de tintoreria natural para tejedores
momostecos, el cual subvencionado por el PROYECTO ALA 94/81,
PRODETOTO, SEP/UE, PROSIGUA, PROART, CEDART y ejecutado por la
FUNDACION GABINA J.M., éste tenia como objetivo publicar un manual
para el tintorero momosteco, en donde se explica el procedimiento del tefiido
de hilos de algoddn y lana con tintes naturales, especifica el equipo y tipo de
instalacion para el tintorero, proporciona una lista de las sustancias
botanicas de donde se extraen algunos tintes, asi como los parametros que
deben controlarse en todo proceso de tefiido. Es de hacer notar que todo

este procedimiento se realiza de manera rudimentaria y empirica.

En la seccion de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de
Ingenieria USAC, en la linea de investigacion de Extractos Vegetales de la
Inga. Qca. Telma Maricela Cano Morales, se han venido realizando estudios

de Extraccion de Colorantes Naturales.

En marzo de 2004, Henry Estuardo del Cid Vasquez presentd su trabajo
de graduacion titulado Extraccién a nivel laboratorio, de los pigmentos
colorantes del tipo flavonoides contenidos en la flor del Subin (Acaria
farnesiana L. Willd) proveniente de un bosque silvestre guatemalteco, en el
cual se estudia el rendimiento promedio de extracto de flavonoides en

relacion a la cantidad de materia prima utilizando tres solventes utilizando el



método  Soxhlet, determinando mediante pruebas colorimétricas,
cromatograficas y espectrofotométricas, que si existe presencia de
colorantes flavonoides (principalmente Quercetina, hiperdsido, rutina). En
octubre de 2004 Byron Alfredo Quindnez Figueroa realiz6 el trabajo titulado
Extracciéon de colorante de chile jalapefio (Capsicum anuum L.) a nivel
laboratorio con tres solventes con el objetivo de extraer colorantes del tipo
carotenoides contenidos en el chile jalapefio (Capsicum Nahum L.) en
estado maduro a nivel de laboratorio con tres diferentes solventes
provenientes del departamento de Santa Rosa, especificamente Barberena,
utilizando un extractor de cuchillas. Concluyendo de que existe diferencia
significativa entre los rendimientos de cada solvente utilizado en la

extraccion de colorante del tipo carotenoides provenientes del chile jalapefio.

Definiciéon

Un colorante natural es toda aquella materia colorante que tiene origen

vegetal, animal o mineral.

Para que una sustancia coloreada, sea considerada colorante, debera
contener grupos cromoéforos llamados auxdcromos, los que le dan a la

sustancia afinidad con la fibra.

El color en las sustancias organicas se da por la presencia de ciertas
agrupaciones atémicas en la molécula, llamadas cromdéforos, las molécula
que los contiene se llama cromogeno y es una sustancia coloreada, pero no
un colorante, es decir, capaz de fijarse de manera permanente sobre las
fibras textiles. Para que posea esta cualidad se necesita la presencia en la

molécula de otras agrupaciones atémicas, los auxdcromos.



Los grupos cromoforos mas comunes son:

_:"': D: =C>= ' _'N .‘_‘{_

Nitro p- quindnico azo
—NO >C=S
Nitroso Tio

Figura 1. Cromoforos comunes

Y los auxdécromos comunes son:

—0H
Fendlico
—MNH>
Amino
—MNHR —NRaA

Amino sustituido

Figura 2. Auxécromos comunes.

Un ejemplo aclara la funcion de un grupo cromoforo:

El benceno es una sustancia incolora porque no ejerce ninguna

absorcion selectiva sobre las rediaciones visuales, sus bandas de absorcion

estan en el ultravioleta.



El azobenceno posee un color (es un cromégeno) debido a la presencia
del grupo azo. Con relacion al benceno podemos decir que su banda de
absorcion se ha corrido hacia el espectro visible, con lo cual ya ejerce una

accion selectiva.

Ademas de los grupos considerados, existen otros que convierten el
colorante, generalmente insoluble en agua, en soluble, y son los grupos

salificables:
Entre ellos encontramos:
-SO3H Grupo sulfénico

—COOH Grupo Carboxilo

Clasificacion de los colorantes

Los colorantes naturales se clasifican segun su procedencia en:

vegetales, animales y minerales.

1.1.3.1 Colorantes de origen vegetal

Los colorantes vegetales se dividen en 6 grupos:

1.1.3.2 Carotenoides

La estructura quimica basica de la mayoria de estos compuestos es
poliénica, de 40 atomos de carbono y se dividen en dos grandes grupos:

carotenos y xantofilas (Badui 1993; Fenema 1993).

Los carotenos, que son aquellos que poseen una de coloracion rojiza y

anaranjada. Dentro de los carotenos tendriamos los siguientes:



Los betacarotenos: éstos son precursores de la vitamina A. Se trata de
un pigmento vegetal que, una vez ingerido, se transforma en el higado y en
el intestino delgado en vitamina A. Es un componente antioxidante que
favorece la no aparicién del cancer, especialmente el de pulmédn, boca y
estbmago. También se ha demostrado que previene la aparicion de

enfermedades del corazon.

El Alfacaroteno: con propiedades mas destacadas como antioxidante que
el betacaroteno, aparece en los mismos alimentos que este aunque en una

proporcion menor.

Las xantofilas: pigmentos de color amarillo que se encuentra en las hojas
de plantas superiores y en cierto grupo de algas. Dentro de los carotenos

tendriamos los siguientes:

La luteina: pigmento liposoluble de color amarillento que aparece en
algas, bacterias y plantas superiores. Su funcién seria la de proteger la
planta contra la radiacion solar. Esta misma propiedad resulta eficaz para
proteger la retina humana de las radiaciones ultravioleta del sol.

La zeaxantina: con propiedades similares a la luteina.

La capsantina: ésta es un pigmento rojo que se encuentra junto con otros

carotenoides, como la capsoburina. Tiene propiedades antioxidantes.

1.1.3.3 Clorofila

Este es, tal vez, el pigmento mas abundante en la naturaleza y se

encuentra en los cloroplastos. Es soluble en no polares. Los tipos de



clorofila mas importantes son la a y b, teniendo una proporcién de 3:1 (Badui
1993; Fenema 1993).

1.1.3.4 Antocianinas

Son pigmentos hidrosolubles con caracteristicas de glucdsidos,
responsables de los colores rojo, anaranjado, azul y purpura de las uvas,

manzanas Y fresas.

1.1.3.5 Flavonoides

Son glucésidos formados por una aglicona que en muchos casos deriva
del 2 fenilbenzopirona. Estos pigmentos son amarillos pero, a pesar de que
existe un gran numero de ellos, no contribuyen de manera importante en el
color de los alimentos

Los flavonoides o bioflavonoides son pigmentos vegetales no
nitrogenados. Su funcién dentro del mundo de las plantas parece ser la de
de atraer a los polinizadores hacia las flores o los animales que comen los

frutos con la intencidon de que puedan dispersar mejor las semillas.

La estructura basica de un flavonoide consiste en dos anillos bencénicos
unidos por un enlace de tres carbonos que forma un anillo pirénico con un
oxigeno. Existen diferentes tipos de flavonoides, entre otros las flavonas,
flavonoles, flavanonas, antocianidinas y catequinas. Estas sustancias
difieren solo en el estado de oxidacidén de los enlaces entre los tres atomos
de carbono, y los compuestos que pertenecen a cada tipo de flavonoides
difieren entre si en el numero y orientacion de los grupos sustituyentes en

los anillos bencénicos.



La mayoria de flavonoides se encuentra en las plantas como glucésidos

en los que uno o mas de los grupos hidroxido estan unidos a azucares.

Muchas veces los flavonoides son la respuesta adaptativa de las plantas
a la intensa radiacion ultravioleta. Estos componentes protegen vy
protegerian a las plantas de los nocivos efectos de estos rayos solares.

Otras veces estos componentes presentan unos sabores desagradables.

Algunos flavonoides dan el color amarillo y el nombre general a estos
principios, dado que flavus en latin significa amarillo. De este nombre deriva

la palabra flavonoide.

Otros son los que proporcionan la coloracion rojiza de las yemas, de los
rebrotes o de las hojas en otofio. También son los responsables de los

colores de muchos frutos.

Muchas variedades de color en las flores dependen de la acidez del
medio. Un medio acido proporciona coloraciones rojas fuertes, un medio
alcalino dara la coloracion azul y un medio neutro, proporcionara el violeta.
Estas variaciones explican porque una misma planta, como la hortensia,

varia de color segun donde esté plantada.
Se han descubierto mas de 600 flavonoides. Todos ellos parecen tener

un papel muy importante en la alimentacion humana, dado que presentan

propiedades medicinales muy interesantes.
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1.1.3.6 Betalainas

Este término se refiere a un grupo de aproximadamente 70 pigmentos
hidrosolubles con estructura de glucésidos y que se han dividido en dos
grandes clases: betacianinas (rojo) y betaxantinas (amarillo)

1.1.3.7 Taninos

Son una clase de compuestos fendlicos incoloros amarillo-café que se

han dividido en dos grupos: los hidrolizables y los no hidrolizables

1.1.3.8 Colorantes de origen animal

Los colorantes animales se dividen en:

1.1.3.8.1 Mioglobinay hemoglobina

Tanto la mioglobina como la hemoglobina son proteinas conjugadas o

hemoproteinas responsables del color rojo del musculo y de la sangre,

respectivamente

1.1.3.8.2 Cochinilla

Se obtiene a partir del insecto Datylopius coccus que se desarrolla en el

nopal. El principio colorante es el acido carminico, es una antraquinona de

color purpura.
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1.1.3.9 Colorantes de origen mineral

Los colorantes de origen mineral se dividen en:

1.1.3.9.1 Di6xido de titanio:

El dioxido de titanio es un pigmento colorante inorganico (TiOy), el cual

es un polvo denso blanco, insaboro e inodoro.

1.1.3.9.2 Azul ultramarino

El ultramarino se produce por la pulverizacién del mineral lapiz lazuli,
pero ahora se produce fundiendo juntos caolin carbonato o sulfato de sodio

azufre y carbon, por cerca de 10 h en ausencia de aire.

1.1.4 Caracteristicas fisicas y quimicas

1.1.4.1 Colorantes directos:

Son los grupos de colorantes de antocianina, carotenoides derivados de
calcona. Los colorantes son obtenidos de una solucidn acuosa y esta
extraccion se usa directamente para tefiir o pintar en frio o en caliente. A
veces se usa sustancias auxiliares como acidos o sales. Como ejemplo se

tiene la flor de cartamo, curcuma, azafran, cempoalxochitl, etc.
Hay colorantes acidos y basicos de este tipo. Estos dos tipos de

colorantes se emplean especialmente en el tefido de lana y en poliamidas

sintéticas.
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Colorantes basicos: son sales amoniacas o complejos formados por cloruro
de zinc o aminas. Algunos colorantes basicos de elevado peso molecular

son absorbidos por el algodén y el rayén.

Colorantes acidos: son sales de los acidos sulfuricos y carboxilicos que se

precipitan sobre la fibra.

La familia de los colorantes acidos se llama asi porque en la constitucion
quimica de colorantes se encuentran moléculas de grupos acido. Son
colorante solubles en agua y se aplican generalmente en fibras de lana,

nylon y fibras acrilicas. Otros usos importantes son el tefiido de la piel y

papel

1.1.4.2 Mordentados:

Este tipo de colorantes no tienen por si mismos el poder de entintar, sélo
con un tratamiento especial de sales metalicas solubles que reaccionan
sobre la fibra. Esta técnica se aplica a la mayoria de las plantas que dan
color como la gardenia, cempoalxéchitl, rubia, cochinilla, palo de Campeche

y de Brasil, etc.

El término mordentados se usa principalmente para los colorantes que se
adiciona usando o6xidos metalicos como mordiente. Especialmente se
emplean como mordientes los 6xidos de aluminio y cromo por formar

precipitados insolubles
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Los mordientes, aunque no son colorantes, tienen gran importancia en
algunas técnicas de tincion. Los mordientes intensifican la tincidn porque

aumentan la afinidad de la fibra por el colorante.

Ademas de ayudar a que los colores sean mas firmes y resistentes a la
luz solar, los mordientes pueden modificar los colores, en algunos casos
dandoles mas brillo o viveza, en otros oscureciéndolos, y en otros

transformando el color original en uno nuevo.

La industria textil utiliza sales metalicas de aluminio, hierro o plomo.
Acidos como el acido tanico, usado para fijar colores basicos, sustancias
organicas como la caseina, gluten, albumina, que sirven para fijar los

colores de estampados en los textiles.

La acidez o alcalinidad de un bano de tinte afecta de manera

determinante el resultado del tefido e incide en su éxito final.

Existen mordientes de tipo acido y basico

Mordientes Acidos: Entre los acidos, el mas comun es el crémor tartaro.
Otros acidos menos fuertes son el limén y el vinagre. Los taninos son
también acidos. Hay otras fuentes de acidos menos conocidas como el
acido formico de las hormigas rojas y el acido oxalico de las hojas de
ruibarbo. Los acidos se emplean en fibras animales. Fibras como el
algodon y otras de origen vegetal pueden ser dafiadas por los acidos. Todos
los entonadores vy fijadores tienen una caracteristica comun, modificar el pH

del colorante.
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Mordientes Alcalinos: Entre los alcalinos mas requeridos se encuentran
el alumbre, el hierro, el amoniaco, cenizas y lejias (de banano, cascaras de
granos, etc.). Otros alcalinos son el carbonato de sodio y el bicarbonato de
sodio. Los alcalis fuertes incluyen las lejias. El anil es el unico tinte que
requiere un alcali superior a 10. Las fibras de animales son especialmente

susceptibles de ser danadas por los alcalis
1.1.4.3 Tipo de reduccion:

Derivados del indol, estas materias colorantes se encuentran en el
interior de los cuerpos vegetales o animales, pero son insolubles, para
darles solubilidad, se les aplica una sustancia reductora, obteniéndose una
solucion incolora que se aplica a la fibra y después, mediante una oxidacion
aparece el color, como ejemplo esta el ail.

1.1.4.4 Pigmentos:

Polvos de materiales minerales, son insolubles que no tienen poder de
entintar, por lo cual solo pueden utilizarse mezclandose con otro cuerpo,
como el engrudo, cola, resina, caseina, clara de huevo, etc., con los que se
forma una pasta para pintar.
1.1.4.5 Clasificacién punto de vista molecular

1.1.4.5.1 Nitrocolorantes

Son derivados nitrados o polinitrados de fenoles, uno de cuyos ctrupos

nitro por lo menos esta en posicion orto o para con el fendlico.
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Son colorantes acidos, de los que se preparan sales sddicas o amonicas.

Pertenece a este grupo el amarillo de Martius (2,4 — dinitronaftol)

1.1.4.5.2 Azocolorantes

Es uno de los grupos mas numerosos e importantes. Contiene el
cromoéforo azo y el auxocromo puede ser basico como el amino o acido
como el —OH. Su estructura se conoce por productos de su reduccion

enérgica con estafo y acido clorhidrico que da dos aminas.

1.1.4.5.3 Colorantes del trifenilmetano

Son hidréxidos o aminoderivados del trifeniimetano (CsHs);CH. Todos
ellos pueden referirse a dos tipos: el de la fuchona y el de la fuchonimina.
Los primeros son derivados hidroxilados, con dos hidroxilos, por lo menos,
en posicién para de dos nucleos bencénicos; los segundos poseen, por lo
menos, dos grupos amino o aminosustiuidos, igualmente en posicion para,
estando también quinonizados uno de los nucleos. En ambos casos su
intenso color se debe a la resonacia de los iones trifenilcarbonio

disimétricos.
Entre los colorantes tipo fuchona encontramos la benzaurina, la aurina,

violeta de cromo. Entre los tipo fuchonimina tenemos el verde de malaquita y

el violeta de genciana
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1.1.5 Uso artesanal de colorantes naturales en el teilido de fibras

naturales

Actualmente, muchas comunidades indigenas estan elaborando sus
tejidos con hilos teiidos con plantas tintéreas, utilizando métodos

artesanales sencillos y que les proporcionan buenos resultados.

1.1.5.1 Fibras textiles naturales

Es el material con el cual se fabrican los hilos y los tejidos. Se
encuentran en la naturaleza como parte de las semillas, en los vegetales o
en el pelo de los animales. Muchas fibras se encuentran disponibles en el

mercado y son de origen vegetal, animal o mineral.

1.1.5.2 Fibras de origen vegetal

La celulosa es el alto polimero natural mas extendido e importante y
constituye el material de sostén de las células vegetales. Todas las fibras
vegetales como el algoddn, lino, yute, cafiamo y ramio, contienen un
sesenta y noventa por ciento de celulosa. Asimismo, las fibras de seda
artificial o rayon y la lana vegetal estan formadas exclusivamente por
celulosa regenerada, la cual se obtiene por disolucién y precipitacién de la

celulosa natural.
Las fibras vegetales se clasifican en fibras de semilla como el algodon y

en fibras de liber, estas ultimas se subdividen en fibras de tallo como el lino

y en fibras de hoja como el henequén o yute.
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1.1.5.3 Fibras de origen animal

Las fibras proteinicas mas importantes son la lana y la seda. Asi como la
celulosa funciona en las plantas, las proteinas seran el sostén de los
organismos animales. A este grupo pertenecen la queratina (lana, pelo,

plumas) y la fibroina de la seda.

La lana procede principalmente de la oveja y en menor cantidad del pelo
de camello, cabra, llama y conejo. Su calidad varia con relacion a la raza,
alimentacion y medio ambiente de las especies ovinas.

La seda es el producto de secrecion del gusano Bombyx Mori. Esa
secrecion liquida se va solidificando al aire, dando finalmente una fibra
enrolada de unos mil metros de longitud.

1.1.5.4 Fibras de origen mineral
A este grupo pertenecen las fibras de alginato, vidrio, amianto y las

diversas fibras metalicas. Estas fibras son de importancia secundaria, en la

industria de los textiles.

1.1.6 Extraccion, purificacién e identificacién de los colorantes
1.1.6.1 Tipos de extracciones en plantas
La extraccion de colorantes de las plantas, depende basicamente de la

parte de la planta que se utilice y la cantidad de agua que contenga.
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En Geisman, 1962 en el capitulo 2, se pueden encontrar técnicas de
extraccién de flavonoides especificas para la parte de la planta que se
desea utilizar como materia prima. Desde el punto de vista general

podemos realizar tres tipos de extracciones de las plantas:

La preparacion popular consiste en una extraccidn en agua de la planta
fresca o0 seca con la ayuda de calor (infusidn o decoccién) o en alcohol
(tintura, vino), en algunos casos se usa la planta fresca machacada, ya sea

como cataplasma, jugo o polvo de la planta seca administrado directamente.

La extraccion para tamizaje consiste en realizar una extraccion por
maceracion a temperatura ambiente con uno a tres solventes con diferentes
polaridades, generalmente diclorometano o hexano, éter o etanol y agua.
Por la toxicidad y efectos farmacologicos de estos solventes es preciso
concentrar los extractos evaporando el solvente a presion reducida vy
temperatura controlada (rotavapor) hasta alcanzar un wuna mayor
consistencia. En el caso de los extractos acuosos se suele concentrar por
medio de liofilizacion. En esta forma los extractos son mas estables y faciles
de almacenar y dosificar.

La extraccion para elucidacion estructural consiste en una maceracion o
extraccion con Soxhlet usando inicialmente un solvente de amplio espectro
(metanol o etanol) y luego fraccionamiento con diferentes disolventes o
mezclas de disolventes que permitan separar las diferentes fracciones por
particion. ldealmente el fraccionamiento debe ser guiado por un bioensayo
que permita llegar a la estructura quimica responsable de la actividad en un

tiempo relativamente corto. (Caceres, 1996)
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Los solventes usados para la extraccion de estos compuestos son muy
variados y pueden ser desde muy polares como agua y etanol para
glicosidos o agliconas muy hidroxiladas, hasta menos polares como éter y

cloroformo para flavonas altamente metoxiladas. (Lock, 1997)

1.1.6.2 Purificacion e Identificacion

La reaccion mas usual para la deteccion de los flavonoides en un
extracto de planta es la reaccion de Shinoda; al extracto incoloro o
ligeramente amarillo se le coloca un pequefio trozo de magnesio y una
pocas gotas de HCI concentrado, el desarrollo inmediato de coloracion es
indicativo de la presencia de flavonas y flavonoles (amarillo a rojo),
flavanonoles (rojo a magenta), flavanonas (rojo, magenta, violeta, azul),
isoflavonas (amarillo);  isoflavononas, chalconas y auronas no dan

coloracion

Otras reacciones de color usuales son:

e Reaccion con alcalis: los extractos acuosos pueden mostrar variaciones
de color con el agregado de un alcali, si hay presencia de flavonas,
flavanonoles e isoflavonas se ponen amarillas, flavanonas y flavonoles

cambian de amarillo a naranja; chalconas de naranja a rojizo.

e Prueba de Marini Bettolo: con solucién de SbCl, en CCl4, los flavonoides
en general dan colores caracteristicos o precipitados; por ejemplo, las
flavonas dan precipitado amarillo o anaranjado, y las Chalconas, rojo

oscuro o violeta.
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e Reaccion con H»SO4 concentrado las flavonas y flavonoles dan
coloracion fuertemente amarilla, las flavanonas, anaranjadas o guindas;

las chalconas y auronas, rojo, guinda o rojo azulado.

e Reactivo de Dimroth: solucion de HyBO;, en (CH3CO),0, las 5-

hidroxiflavonas dan soluciones anaranjadas o rojas.

e Reacciéon con solucion acuosa o etandlica de FeCls; aunque hay
coloracion en presencia de cualquier compuesto fendlico, la apariciéon de
un color verde sugiere la presencia de un derivado de catecol y de un

color azul de un derivado de pirogalol. (Lock, 1997)

Las técnicas cromatograficas usadas para la separacion de flavonoides o
su deteccion en un extracto de plantas son también muy variadas en cuanto
a las técnicas mismas, asi como las condiciones en las cuales ellas pueden

realizarse. (Lock, 1997)

La cromatografia en papel es la mas antigua y aun usada desde su
introduccidon en 1948 por Bate Smith. Otra técnica es la cromatografia en
capa fina (cp). La deteccion de los flavonoides por éstas dos técnicas puede
hacerse por el color que desarrollan en el espectro visible y en el UV,
apareciendo como manchas fluorescentes azules, rosadas, naranjas
purpuras y otras, las cuales se intensifican o cambian de color luego de su
exposicion a vapores de amoniaco, y comparandolas con relaciones
conocidas de color y estructura. Otra técnica es la cromatografia en
columna (cc), actualmente muy usada para purificaciones preliminares vy
para separaciones a escala preparatoria de grandes cantidades de

flavonoides de extractos crudos de plantas.

21



Por otro lado, el espectro de absorcion UV-V del compuesto aislado es
util para determinar el tipo de flavonoide. El espectro tipicamente consiste
de dos maximos de absorcién en los rangos, 240-285 nm (banda Il y Bll), y
300-550 nm (banda I, Bl). Se puede encontrar tablas de rangos para

determinadas estructuras en Lock, 1997.

1.2 Quebracho (Lysiloma auritum (Schitdl) Benth.)

Nombres comunes de Lysiloma auritum (Schitdl.) Benth segun la region
del pais donde se encuentre:

Cicaguite en El Salvador, quebracho en Guatemala, Honduras y
Nicaragua; quebracho azul en el Salvador, Honduras y Nicaragua quebracho

blanco El Salvador y sarenegro en Guatemala

1.2.1 Descripcion

Arbol caducifolio de tamafio mediano, que alcanza una altura de 20 my
un diametro de 50 cm, copa irregular y ramas desde la mitad del tronco. La
corteza de color gris a gris oscuro con presencia de lenticelas y escamas
desprendiéndose en placas anchas. Internamente la corteza es de color café
rojizo, con sabor astringente. Las ramas de color verde oscuro amarillento a
pardo. Hojas alternas, bipinnadas, de 8 a 26 cm de largo, con abundantes
pelos finos y una glandula redonda cerca de la base y otras dos mas entre
los ultimos dos pares de pinnas. Presenta de 12 a 26 pares de pinnas de 2-
6 cm de largo, sosteniendo entre 23 y 50 pares de hojuelas de 4 mm de
largo y bordem liso. Las inflorescencias son cabezuelas de 1 a 1.5 cm de
largo, sobre un pedunculo lateral de 3 cm de largo. Las flores son blancas.
Los frutos son vainas oblongas, delgadas de 12-16 cm de largo, color café

rojizo, sin pelos. El apice es agudo y la base en forma de tallo delgado.
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Una vez maduras, los dos margenes se ensanchan y se desprenden de la

vaina y esta suelta muchas semillas elipticas de 8 mm de largo y color café.

Figura 3. Hojas del Lysiloma auritum (quebracho)

Fuente: OFI/CATIE, arboles de Centro América

1.2.2 Plantacién

Experimentalmente se ha plantado en Guatemala a espaciamientos de

1x1my 1.5x1.5m y hasta 8x8 m en sistemas agroforestales.

1.2.3 Turno y crecimiento

En Atescatempa, Guatemala, en condiciones de bosque seco, a 654
msnm, con una precipitacion media anual de 1590 mm, en un suelo
pedregoso, se establecid un ensayo de especies y procedencias con un
espaciamiento de 1.5x1.5 m y los arboles alcanzaron una altura de 1.4 m a
los 19 meses de edad. En esta misma condicion y sitio, pero con
espaciamiento de 1x1 m, alcanzaron 0.7 m de altura a los 17 meses de edad
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1.2.4 Uso y manejo en fincas
En construccion, lefa, postes y para curtir pieles. Se usa en la
construccion de casas en México por sus caracteristicas del color de la
albura, blancuzca y el duramen negro con bandas anchas grisaceas.

1.2.5 Sistemas de finca

Puede encontrarse como sombra en cafetales y en cercas vivas. A veces

se aprovecha del bosque natural.
1.2.6 Distribucion
1.2.6.1 Ecologia
Es un arbol poco comun, se observa en colinas y a menudo en sitios
secos, por lo que se restringe al bosque seco caducifolio. Crece desde el
nivel del mar hasta los 1800 m.

1.2.6.2 Natural

Desde el sur de México hasta el noreste de Costa Rica. En Guatemala

fue plantada a nivel experimental en Guatemala.
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Figura 4. Distribucion de Lysiloma auritum en Centro América

Lysiloma auritum

Fuente: OFI/CATIE, arboles de Centro América

1.2.7 Sinébnimos

Lysiloma multifoliolatum y Lysiloma nelsonii
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Figura No. 5 Mapa de Chiquimula

BrT e = - - T el S

Fuente: Referencia 8.

1.3 Cromatografia

La cromatografia es una técnica de analisis quimico utilizada para
separar sustancias puras de mezclas complejas. Esta técnica depende del
principio de adsorcion selectiva. La cromatografia esta basada en la
diferencia de velocidad con que se mueven los solutos a través de un medio

estacionario mediante el flujo en un disolvente llamado eluente.

La base de la técnica es que cuando un determinado soluto interactua
con dos fases, una de ellas, habitualmente sélida, llamada fase estacionaria,
experimenta una serie de procesos (adsorcion en fase solida, solubilizacion
en cada fase, arrastre por la fase movil, etc.) que, en ultimo extremo, llevan

a que el soluto se reparta entre ambas fases. En el equilibrio, la relacién
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entre las concentraciones del soluto entre ambas fases es constante, y se
denomina coeficiente de reparto. Si en una mezcla, cada componente tiene
un coeficiente de reparto diferente del de los otros, la separacion sera
buena. Naturalmente, dicho coeficiente depende de la naturaleza de las

fases, asi como de las condiciones de la cromatografia.

La cromatografia se clasifica en: cromatografia de reparto, cromatografia
de capa fina, cromatografia de exclusion, cromatografia de permeacion vy

cromatografia de intercambio idnico.

1.3.1 Cromatografia de reparto

La cromatografia de reparto se basa en la distribucion de las moléculas
de estos entre una fase estacionaria liquida, soportada sobre un sélido, y la
fase mévil o eluente del sistema. La fase movil puede ser liquida o gaseosa
segun sea el caso. Si un soluto A se disuelve en B y C, la distribucion entre
ellos esta dada por el coeficiente de reparto. Este nos indica la relacién que
existe entre la concentracion del soluto A en B y la concentracion de A en C.
La temperatura a la que el coeficiente de reparto se determina es constante

1.3.2 Cromatografia de permeacion

En este tipo de cromatografia se emplean polimeros que se disuelven en

solventes organicos como fase estacionaria.

1.3.3 Cromatografia de Intercambio Iénico

Se lleva a cabo con materiales especiales de estructura porosa e

insoluble los cuales contienen grupos reactivos que estan asociados a iones
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habiles capaces de intercambiarse con otros iones presentes en el medio
que los rodea. Se emplea en separaciones de sustancias idnicas, tanto

organicas como inorganicas.

1.3.4 Cromatografia de Exclusién

La separacion esta basada en los diferentes volumenes moleculares de
los solutos. El tiempo de elusion es proporcional al peso molecular de los
mismos, |0 que da como resultado que no sea muy usada con compuestos
de alto peso molecular. En este proceso principalmente, se emplean geles

no idnicos de particulas uniformes y porosos como fase estacionaria.

1.3.5 Cromatografia en capa fina

La cromatografia de capa fina es una herramienta importante en la
identificacion de colorantes naturales. Se realiza por medio de placas

cromatograficas, una fase estacionaria y una fase movil.

La fase moévil es una mezcla de disolventes en diferentes proporciones,
que emigra por la fase estacionaria debido, sobre todo, a la capilaridad. En
su movimiento, arrastra mas o menos a los componentes de una mezcla en

funcién de sus mayores o0 menores coeficientes de reparto.

El coeficiente de reparto es poco empleado en la practica. En su lugar, y
relacionado con él, se emplea el denominado Rf, caracteristico de cada
sustancia, definido como la relacién entre la distancia que recorre dicha
sustancia y la que recorre la fase mévil. Las mas insolubles tendran, en el
disolvente empleado, un Rf proximo a cero, mientras las mas solubles se

acercaran a uno.
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La cromatografia en capa fina se puede emplear para separar distintos

grupos de biomoléculas.

1.3.5.1 Proceso de adsorcion

La muestra aplicada en la capa es adsorbida en la superficie del material
por accion de fuerzas electrostaticas (fuerzas de Van der Waals, puentes de
Hidrégeno, etc.). Luego, cuando la capa es expuesta a un flujo por accion
capilar se inicia una competencia de enlaces entre sitios activos del

adsorbente y la sustancia con el solvente.

1.3.5.2 Fase estacionaria (adsorbentes)

El adsorbente mas utilizado es la gel de silice, que funciona a menudo
como soporte para el agua y otros disolventes polares en las separaciones
liquido-liquido. Sin embargo, si se seca en un horno la capa de gel de silice
después de preparada, ésta pierde la mayor parte de la humedad y su
superficie resulta predominantemente sdélida de modo que sirve como
adsorbente para separaciones liquida-sélido, se debe tener cuidado para
evitar exponer la superficie a la atmdsfera, ya que la absorcion de la

humedad del aire se da en pocos minutos.
Oxido de aluminio o alumina (4cida, neutra o basica), tierra silicea o

Kieselguhr, celulosa, poliamidas, son otros de los adsorbentes utilizados en

los procesos de cromatografia en capa fina.
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Estos adsorbentes deben tener cierta caracteristica: tamafo de particula,
volumen de poro, diametro de poro, area superficial, homogeneidad y

pureza.

1.3.5.3 Preparacion de las placas para cromatografia.

Las placas para cromatografia en capa fina, pueden preparase
distribuyendo una pasta acuosa del sélido dividido sobre la superficie limpia
de una placa de vidrio, o un portaobjetos de microscopio. Por lo general, se
agrega una sustancia adhesiva a la mezcla para mejora la adhesién de las
particulas solidas entre si y con el vidrio. Se deja entonces la placa en
reposo hasta que la capa se asienta y se adhiera intensamente a su

superficie.

1.3.5.4 Aplicacion de la muestra

La muestra se aplica en la capa segun el objetivo: banda, punto o
mancha. Se coloca una gota de la muestra cerca del extremo de la placa y

se marca su posicioén con un lapiz.

1.3.5.5 Desarrollo de la placa

Es un proceso mediante el cual los compuestos son transportados a
través de la fase estacionaria por la fase mévil. Después de colocar la gota
de muestra se evapora el disolvente de la muestra, se coloca la placa en un
recipiente cerrado saturado con los vapores del disolvente utilizado para el
desarrollo. Se moja un extremo de la placa con el disolvente, teniéndose

cuidado de no mojar la muestra. Después de que el disolvente ha recorrido
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la longitud de la placa, ésta se retira y se seca; la posicidon de los

componentes de identifica por diferentes medios.

1.3.5.6 Camara para el desarrollo

Existen varios tipos de camara: Normal, doble compartimiento, sandwich,

horizontal, varios KS, U o deteccion o visualizacion.

Dependiendo del tipo de camara la direccién del flujo puede ser, flujo

ascendente, descendente y flujo transversal.

1.3.5.7 Identificacion de la especie

Si la especie no es coloreada se requiere de métodos que permitan
visualizar los componentes presentes. Este procedimiento se conoce

también como revelado.

Los métodos son:

e Quimicos (por inmersion). Se obtienen derivados coloreados o
fluorescentes.

e Fisicos (6pticos) se utiliza radiacion UV

Dos meétodos comunes, que pueden aplicarse a la mayoria de las
mezclas organicas, consisten en rociar con soluciones de yodo o acido
sulfurico, ambos reaccionan con los compuestos organicos para dar

productos de reaccion de color oscuro.
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Después del desarrollo, se examina la placa con luz ultravioleta. En este
caso, toda la placa presente fluorescencia, excepto en los sitios donde se

localizan los componentes no fluorescentes de la muestra.

1.4 indice de refraccion

El indice de refraccién, de una sustancia o un medio transparente, es la
relacion entre la velocidad de la luz en el vacio y la velocidad de la luz en la

sustancia o el medio transparente.

Este numero, mayor que la unidad y sin unidades, es una constante
caracteristica de cada medio y representa el numero de veces que es mayor

la velocidad de la luz en el vacio que en ese medio.

El indice de refraccién se mide con un aparato llamado refractémetro en
el que se compara el angulo de incidencia con el angulo de refraccioén de la
luz de una longitud de onda especifica.

Como el indice de refraccion es sensible a los cambios de temperatura y

varia con la longitud de onda de la luz, deben especificarse ambas variables

al expresar el indice de refraccién de una sustancia.
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1.5 Lixiviacion

La lixiviacidon es la disolucién preferente de uno o mas componentes de
una mezcla sélida por contacto con un disolvente liquido. Esta operacion
unitaria, una de las mas antiguas en la industria quimica, ha recibido
muchos nombres, segun la técnica mas o menos compleja utilizada para
llevarla a cabo. La colada se referia originalmente a la percolacién del
liquido a través de un lecho fijo del sélido, pero en la actualidad se utiliza
para describir la operacién en forma general, sin importar la forma en que se
realice. El término extraccion también se emplea por lo comun para describir
esta operacion particular, aunque también se aplica a todas las operaciones
de separacion, que utilicen métodos de transferencia de masa o mecanicos.
La decoccion se refiere especificamente al uso del disolvente a su

temperatura de ebullicion.

Por ejemplo, el azucar se separa por lixiviacién de la remolacha con agua
caliente; los aceites vegetales se recuperan a partir de semillas, como las de
soya y de algodon mediante la lixiviacion con disolventes organicos; el
tanino se disuelve a partir de diferentes cortezas arbdéreas mediante
lixiviacidbn con agua; en forma similar, muchos productos farmacéuticos se

recuperan a partir de raices y hojas de plantas.

1.5.1 Preparacion del sélido

El éxito de una lixiviacién y la técnica que se va a utilizar dependen con
mucha frecuencia de cualquier tratamiento anterior que se le pueda dar al
sélido.

En algunos casos, las pequefias particulas del material soluble estan

completamente rodeadas de una matriz de materia insoluble.
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Entonces, el disolvente se debe difundir en la masa y la solucién
resultante se debe difundir hacia el exterior antes de poder lograr una
separacion. Esto es lo que sucede con muchos materiales metalurgicos. La
trituracion y molienda de estos solidos acelerara bastante la accion de
lixiviacion, porque las porciones solubles son entonces mas accesibles al

disolvente.

Los cuerpos vegetales y animales tienen una estructura celular, los
productos naturales que se van a lixiviar a partir de estos materiales se
encuentran generalmente dentro de las células. Si las paredes celulares
permanecen intactas después de la exposicion a un disolvente adecuado,
entonces en la accion de lixiviacion interviene la 6smosis del soluto a través
de las paredes celulares. Este puede ser un proceso lento. Sin embargo,
moler el material lo suficientemente pequefio como para liberar el contenido

de las células es poco practico y algunas veces indeseable.

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

el disolvente.
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1.5.2 Operacion en estado estacionario

El equipo para las operaciones en estado estacionario continuo puede
clasificarse en dos grandes categorias principales: operado por etapas o en

contacto continuo.

1.5.2.1 Tanques con agitacion

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

cuidado para que no haya acumulacion del sélido.

Debido al mezclado completo que se obtiene de ordinario, estos aparatos
funcionan en una sola etapa; ademas, el liquido y el sdlido tienden a

alcanzar el equilibrio en el tanque.

Pueden utilizarse los tanques agitados mecanicamente, para los cuales
es probable, que el agitador de tipo de turbina sea generalmente el mas

adecuado.

1.5.2.2 Disefio de tanques con agitacidén para contacto liquido

solido.

Los tanques poseen profundidades de liquido de 0.75 a 1.5 diametros del
tanque. Se utilizan cuatro amparas de pared, generalmente de un doceavo
de diametro de ancho, para eliminar vortices en los tanques abiertos vy

producir el movimiento vertical del liquido que se necesita para levantar las
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particulas sélidas. Con frecuencia se arreglan dejando un claro, que puede
ser de la mitad del espesor de las mamparas, entre la mampara y la pared

del tanque para prevenir la acumulacién de sdlidos detras de las mamparas.
1.5.2.2.1 Suspension de sdlidos

A menos que los sdlidos estén suspendidos en el liquido las rapideces de
transferencia de masa se modifican seriamente. La potencia requerida del
agitador Pmin para suspender particulas de tamafio y densidad uniforme

hasta una altura arriba del plano medio del impulsor superior, esta dada por

g 23 T v Z o )
m- "\ 7 cxp(il.if- 7 0.1

Ecuacion 1 Referencia 9 (Ec. 11.22)

En donde pm, Psm, Vi son las propiedades de la suspension debajo de la altura
Z’, n es el numero de impulsores sobre el eje. V;s debe ser la velocidad terminal

de asentamiento de esferas simples calculada mediante

Ecuacion 2 Referencia 9 (Ec. 11.23)
Para numeros de Reynolds Re del impulsor menores de 25000 se debe

multiplicar la potencia por 4000 Re®#
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El nimero de Reynolds del impulsor es d? N pm/Um. La densidad y

viscosidad de la solucion se obtienen por medio de:

Pm = 5,0, + (1 = ¢s,,)0L
= KL
(1 = dsm/dss)"*

Em

Ecuacion 3 y 4 Referencia 9 (Ec. 11.24 y 11.25)

®ss es la fraccidon volumen de sdlidos en el lecho de sdlidos después de
la sedimentacion final en un liquido tranquilo. Si no hay datos medidos, ésta
puede calcularse aproximadamente como 0.6. Los resultados son malos con

respecto a numeros de Reynolds del impulsor menores de 1000.

1.5.2.2.2 Calculo de la potencia requerida para extracciéon a nivel

laboratorio.

Se desea extraer el colorante natural de la corteza de arbol de
quebracho. La relacién liquido sélido es 10 ml de solvente/1 gr de materia
prima. Se realizaran lotes de 600 ml siendo el solvente etanol al 70% (v/v). El
diametro del tanque es de 0.15 m, y la distancia del impulsor hasta el fondo del
tanque es cero. La temperatura a la que se llevara a cabo la extraccion es de

95° C. Calcular la potencia necesaria y el tiempo minimo de contacto.

Solucioén:

A partir de la definicién de numero de Potencia,
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ggp = an.d{sNa|
Ecuacion 5 Referencia 9 (Figura 6.5)
Si las particulas se desean levantar a una altura Z° = 0.10 m arriba del
impulsor, el volumen de la suspension se obtiene por medio de:

_aT¥Z'+ C)

m 3

Ecuacion 6 Referencia 9 (Pagina 664)

T=015m
Z=010m

C =0, Sustituyendo ecuacion 6

Vm =11 *(0.1)? * (0.10) / 4
Vi, = 7.853981E-4 m®

e Cantidad de compuesto libre de adsorbato se determina por medio de la

relacion liquido / sélido de 10/1

Ikg

s=-——>—*0.61etanol =0.06 kg
10l etanol

e Volumen del sélido

1m?®

Volsolido =0.06 kg *
980 kg
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Volumen sélido = 6.12244898E —5 m®

e Fraccion de volumen de sdlidos en la suspension debajo de Z'

Esto se determina por medio de la relacién del volumen del sélido y de la

suspension:

b = Volumen sélido
™ volumen suspension

_ 6.12244898E -5
7.85E -4

=0.07799298

D

e Densidad de la suspension debajo de Z’
La densidad de la suspension se calcula por medio de la ecuacion 3

p.. =0.034646873*980 + (1—0.034646873)(889.9)

£, =893.0216833 k—ga
m

e Velocidad terminal de sedimentacion
La velocidad terminal de sedimentacion de determina por medio de ecuacion 2

La viscosidad del etanol a 95° C es de 0.66 cP

_ 9.8%(4.2E—4)? *(980-889.9)
© 18*6.82688E — 4

~0.01311™
S

39



e Determinacion de la relacion diametro tanque / diametro del impulsor
Dicha relacion se determina en grafica 1

Figura 6 Grafica de larelacion diametro tanque/diametro del impulsor.
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Fuente: Robert Treybal, Operaciones de Transferencia de masa.
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py— P 980—889
p 889

=0.102362204

Este valor se encuentra en eje Y de la gréfica, intersecandola con la
curva dando una relacién T/di de 4.4

El tamafio de la particula es de 0.42 mm este valor se busca en el eje Y

de la gréfica, intersecandola con la curva dando una relacién T/di de 3.

El valor del diametro (T) es 0.15 m.

d,, =0.03409

d,, =0.05

G 0.03409+0.05 _ ) 1/,
2

Sustituyendo valores en ecuacion 1

1
* 2 9
Pl = 0.077992893 *(()'15)2 exp(4.35*0'1 - O.1J
9.8*1*893.0216833* 7.85E —4*0.013 0.042 0.15

P =0.51Watt
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¢ Revoluciones por minuto del agitador

Calculandose por ecuacion No. 5. El numero de Potencia (Po) se asume de 5,

las revoluciones por minuto seria:

1

N = 0.51 3
5*893.0216833* (0.042)°
N =9.56 rps =573.65 rpm

El valor de las revoluciones por minuto deben dar un numero de Reynolds del
impulsor mayor a 1000. Si este es menor se debe modificar las suposiciones.

El No. de Reynolds del impulsor se calcula por medio de:

(diz*N*pm)
Hi

Re = Ecuacion 5 Referencia 9 (Pagina 665)

La viscosidad de la solucién se calcula por medio de ecuacion 4

py=—PBE=% 000745822 K9
(1_ 0.0346468) ' ms
06

La viscosidad del liquido a esa temperatura es de 6.6E-4 kg / (m s)
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_ (0.042)**9.56 *893.02168)
0.0007345822

Re = 20,501.143

Como el numero de Reynolds obtenido es menor de 25000 se debe corregir la

potencia del impulsor por medio de:

P = Po*4000*Re °°

P = 0.51*4000*20501.1437°8

P=0.72

Las revoluciones por minuto serian:

N =10.725 rps = 643.53 rpm

Tiempo de contacto minimo (Transferencia de Masa)

Excepto en la disolucidon de cristales o en la cristalizacion, en donde la
transferencia de masa se limita a la fase liquida, ordinariamente deben
considerarse a través del liquido que rodea las particulas como algun efecto de

transferencia de masa dentro del sélido.
Segun se sabe, una vez que los solidos estan completamente

suspendidos, un gasto adicional de potencia del agitador no produce una

mejoria medible en las rapideces de transferencia de masa.
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Para particulas pequenas el coeficiente de transferencia de masa se

vuelve mas pequeio al aumentar el tamafo de particula.

El No. de Reynolds de la particula para calcular el tiempo de contacto se

obtiene por medio de:

AN

Re, = d¥/ ’( By -

Ecuacion 6 Referencia 9 (Ec. 11.28)

Tomando los valores correspondientes y sustituyendo en ecuacion 6.

4 : 2
Re. = (4.2E — 4)* * 0.72 3, (889.9)s
6E-4) 6.6E-4

Re, =46.85

El numero de Sherwood de la fase liquida para particulas pequenas (dy<

2mm) completamente suspendidas:

Shy w2+ 04TR( %) s

Ecuacion 7 Referencia 9 (Ec. 11.29)

La difusividad del compuesto en la fase liquida se obtiene por medio de la

ecuacion empirica de Wilke y Chang:
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o (L173E—-18)(pM,)*T

06
HVp

DAB

Ecuacion 8 Referencia 9 (Ec. 2-44)

Donde v es el volumen molal del soluto en el punto de ebullicion normal, ¢ es

el factor de asociacién para el disolvente, 2.26 para el agua como disolvente,
1.9 para el metanol como disolvente, 1.5 para el etanol como disolvente y 1
para disolventes no asociados como benceno y éter etilico. T es la temperatura
en Kelvin, pes la viscosidad de la solucién en kg / m s y Mg es el peso
molecular del solvente, kg/mol.

El compuesto que se difunde en el etanol es un Tanino que tiene la férmula
molecular C14H14014

Los datos se encuentran en la siguiente tabla:

Tabla | Volumenes atdbmicos y moleculares

Volumen atémico Volumen molecular Volumen atémico Volumen molecular
m*1000 atomos x 10° m°%kmol X 10° m*1000 atomos x 10° m%kmol X 10°
Carbon 14.8 Ha 14.3 Oxigeno 7.4 NH3 25.8
Hidrégeno 3.7 02 25.6 O en ésteres 9.1 H.0 18.9
metilicos
Cloro 24.6 N2 31.2 O en ésteres | 11.0 H>S 32.9
superiores
Bromo 27.0 Aire | 29.9 O en &cidos 12.0 COS | 515
Yodo 37.0 (60) 30.7 O en ésteres | 11.0 Clz 48.4
superiores
Azufre 25.6 CO; | 34.0 O en ésteres | 9.9 Brz 53.2
metilicos
Nitrogeno 15.6 SO, | 44.8 Anillos restar P} 715
bencénicos: 15
Nitrégeno en | 10.5 NO 23.6 Anillos restar
amidas primarias naftalénicos: 30

Fuente: Robert E. Treybal Operaciones de transferencia de Masa
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v, =14.8E —3*14+14*3.7E —3+11*7.4E - 3
v, =0.3404

El peso molecular del etanol es de 46.0694 kg/mol

La difusividad del Tanino en el etanol calculada por ecuacion 7 es:

_ (117.3E —18) *(1.88* 46.0694)°° * (368)

D 0
" 6.6E — 4*(0.3404)°°

m2
D,.’ =1.16196E -9~
S

El numero de Schmidt de la fase liquida:

2
P DL
3 6.6E -4
~ 889.9*1.16196E —9

Sc, = ecuacion 9 Referencia9 (Pagina 714)

Sc,

Sc, =638.2772448

Para determinar el coeficiente de transferencia de masa en fase liquida se

utiliza ecuacion No. 10

k, *d .
Sh, = ﬁ Ecuacion 10 Referencia 9 (Pagina 714)
|
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0.042

* _ 0.17
K T42E -4, 4 47+ (46.85)% *(0 = j * 638,28

1.6196E -9

k, =1.698624E —4

En cualquier momento, la concentracién del soluto dentro del solido es X masa
soluto/masa solido libre de soluto; como la resistencia de la fase sdélido es
despreciable, ésta puede considerarse uniforme en todo el soluto. Entonces

para calcular el tiempo de retencion se posee la siguiente ecuacion:

€, 1 mo; ) mﬂL/SS
@ 1+ mo/Sg xp[ ( S5 ) Lo ] + moL/ s
Ecuacion 11 Referencia 9 (Ec.11.40)

Donde @ es el tiempo de contacto minimo

El coeficiente de distribucion m esta definido como m=c*Ma/X.

M=£(4.2E —4)**980 = 3.8016E — 8 kg
particula 6

Superficie )
———=7(4.2E -4)° =55417E -7
particula

_ 2
_5541769E -7 o m”

Aps =
3.8016E -8 kg
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Para calcular el coeficiente de distribucion se requieren datos al equilibrio para

aplicar la ecuacion de Freundlich

Y =mXx"

Donde Y es la concentracion del soluto en el fluido, X es la concentraciéon del

adsorbato y n una constante

Tabla Il Datos al equilibrio del extracto de Quebracho

extracto obtenido al

equilibrio/kg

kg solvente/kg

X = concentracion adsorbato,

Unidades/solvente

0.191733333
0.167166667
0.097833333

8.899
9.5008
10

0.00258575
0.00939

Fuente: Datos experimentales

Aplicando la ecuacién de Freundlich. Graficando en coordenadas logaritmicas,

dan una linea recta donde la interseccién con el eje Y es el valor de m.

Datos en el equilibrio

iy

6 -4

-2

N ®»

iy

1
IN -

LN 0O ®

In extracto en equilibrio

(I VR CR O
E NIV

X =In concentracién adsorbato
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S

v,.m

Determinando relaciéon

19 +~ lkg , 1000mL 1L kg

*

=100
10mL solvente 1000g 1L solvente 0.001m® m°’solvente

s, 100

= =7.107E3
v,m  0.01407

Se considera que este valor es tan grande que solo se necesita considerar la

transferencia de la fase liquida, entonces la ecuacion No. 11 se convierte a:

g = 1nl(co/e)/ (1 + mv, /S — mv, co/ Sscy)]
(1 + mo, /Sg)k ay

Ecuacion 12 Referencia 9 (Pagina 669)

m2

3
liquido

a,, =(14.58)(100)=1548

Sustituyendo valores en ecuacion No. 12

0.03

- : 0.03
1+1.407E -4 -1.407E —4*——

_ X
(1+1.407E — 4)*1.698624713E — 4*1548
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Tabla lll Tiempo de contacto y % de Concentracion de Taninos en

corteza.
Tiempo (s) Concentracion pC=log(1/Concentracién)
0 0.03 1.52287875
10 0.00216641 2.66426016
15 0.0005846 3.23314403
20 0.00015989 3.79618566
25 4 5855E-05 4.33861265
30 1.5238E-05 4.817075
35 7.0173E-06 5.15382847
40 4.8101E-06 5.31784248
45 4.2175E-06 5.37494302
50 4.0584E-06 5.39164486
55 4.0157E-06 5.39624081
60 4.0042E-06 5.39748313
65 4.0011E-06 5.39781729
70 4.0003E-06 5.39790706
75 4.0001E-06 5.39793116
80 4E-06 5.39793763
85 4E-06 5.39793937
90 4E-06 5.39793984
95 4E-06 5.39793996
100 4E-06 5.39794
150 4E-06 5.39794001
200 0.000004 5.39794001

Fuente: Datos Teoricos
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Figura 7 Gréfica de pConcentracion de taninos en corteza de Quebracho

en funcion del tiempo en segundos.

pConcentracion de Taninos en Corteza de Quebracho
6
4

5 |
S
g 4
s 3 - —e— pConcentracioén
o
g2
5
o

1 _

0 T T

0 100 200 300
Tiempo (S)

Fuente: Tabla No. Il

El tiempo tedrico maximo que debe estar en contacto el solvente con la materia
prima de quebracho debe ser 200 segundos, después de ese tiempo la
concentracion no varia en la madera, por lo tanto no se extrae mas taninos.

Esto puede visualizarse en grafica 2 y en tabla
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2. METODOLOGIA

2.1 Localizacion

La parte experimental de la investigacién se realizd en las siguientes

instalaciones:

1. Laboratorio de la Seccion de Quimica Industrial del Centro de
Investigaciones de la Facultad de Ingenieria.

2. Laboratorio del Area de Quimica de la Escuela de Ingenieria Quimica de
la Facultad de Ingenieria.

3. Laboratorio de Investigacion de Productos Naturales, LIPRONAT, de la

Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la USAC.

2.2 Recursos humanos

Investigador: Br. Edward Mario Guerrero Gutiérrez

Asesora: Inga. Qca. Telma Maricela Cano Morales
2.3 Obtencién de las muestras

La corteza de quebracho (Lysiloma auritum (Schltdl.) Benth.) se obtuvo

directamente en la aldea Tunucd arriba del municipio de Jocotan, Chiquimula.
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Jocotan esta a una altura de 457.42 msnm. Latitud 19° 49' 10”, longitud
89° 23' 25”. Su clima en las partes bajas es subtropical seco, mientras que en el
area montafnosa es subtropical templado. Limita al norte con los municipios de
Zacapa, la Unién y Camotan; al sur con los municipios de Olopa y San Juan

Ermita y al este con los municipios de Esquipulas y San Juan Ermita.

La corteza se recolectdé en época de verano del 2007. Se colecto toda la
corteza del arbol en general y se coloco en recipientes apropiados, para luego
ser llevados hacia el secador eléctrico de flujo transversal con bandejas,
controlandose la humedad relativa y temperatura en el proceso de secado. La
corteza seca se molié en un molino de martillos y se sometié al proceso de

extraccion de colorantes naturales, maceracion con reflujo a nivel laboratorio.

2.4 Disefio de tratamientos

Para la evaluacion estadistica se utilizé un disefio completamente al azar
con un arreglo combinatorio, en el cual se aplicé un experimento factorial sobre
la especie de estudio evaluando 1 corteza y utilizando la técnica de maceracién
dinamica a reflujo constante 3 tipos de extractores (agua, etanol al 35% v/v y
etanol al 70% v/v). Se realizaron 3 extracciones sucesivas para una muestra
obtenida de un tamiz que pase por tamiz numero 50 y se retenga en un tamiz
numero 60, con 5 repeticiones para cada solvente, resultando 15 unidades

experimentales, y un total de 45 series.

El tamafio del tratamiento de maceracién dinamica a reflujo constante en
funcién de la relacion corteza seca/solvente de 1:10 (w/v), con tiempo de
extraccidon de 2 horas y a temperatura de ebullicion.

Obtenidos los extractos se procedid6 a realizarles los analisis

fisicoquimicos correspondientes y cromatografia en capa fina.
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2.4.1 Andlisis Estadistico

Para cada componente quimico a determinar se utiliz6 un analisis de

varianza por medio de un disefio unifactorial en un solo sentido completamente

aleatorio con la distribucion de Fisher, esto debido a que se tratan mas de dos

niveles.

Se tienen tres tratamientos o niveles, en este caso los solventes, y

cinco repeticiones, cada una con tres extracciones sucesivas. El arreglo

matricial es de 45 series para cada componente a determinar.

arreglaran como sigue:

Tabla IV. Variables para el disefio unifactorial

Los datos se

Tratamientos No. de Observaciones y Repeticiones para cada Total | Promedio
Solvente observaciéon
Y111 Yi21 Y131 Y141 Yi5.1
Agua Y1 | Y112 | Y2 | Yi22 | Yiz | Yisz | Yia | Yia2 | Y15 | Yis52 Y, V1
Y112 Y123 Y133 Yia3 Yi53
Y211 Y221 Y231 Y241 Y251 | Yo Y2
Y
Etanol 35% 2V Youo | Yoz | Yoz | Yoz | Yasz | Yoa | Youz | Yos | Yas2
Y213 Y223 Y233 Y243 Y253
(V/v)
Y311 Y321 Y331 Y3.4.1 Y351 Y3 Y3
Etanol 70% Y31 | Yai2 | Ya2 | Y22 | Yaz | Yas2 | Yaa | Yaa2 | Yas | Y352
Y313 Y323 Y333 Y343 Y353
(v/v)
Yi Yy

Fuente: Referencia 12.
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Donde:
Y. = es el total de las observaciones bajo el i-ésimo tratamiento
y = es el promedio de las observaciones bajo el i-ésimo tratamiento

Y1 = es la suma de todas las observaciones

Como el interés es probar la igualdad de los efectos del tratamiento,

siendo

Hoti= 10=..=1,=0

H;:1,# 0 almenos una i

Las operaciones para el analisis de varianza se resumen en la siguiente

tabla, asi como las férmulas para el calculo de suma de cuadrados.

Los tratamientos seran 3, adoptando la variable a; las repeticiones

adoptando la variable N.
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Tabla V. Analisis de varianza para el disefio unifactorial

Grados _
Fuente de Media
o Suma de cuadrados de . Fo
variacion _ cuadrética
libertad
Tratamientos za: )i _ LZ a—1 (Sstratamientos ) (Mstratamientos )
SN aN (a-1) (Ms)
Error SSk (por sustraccion) N-—a (SSE )
(N-a)
a N 2 y2
Total Xy — N-1
i=1j=1 aN

Fuente: Ref. 12

La hipotesis nula de ningun efecto de tratamiento se prueba mediante la

razon de Fisher, que se define como:

MS, ... .
F — tratamientos (EcuaCJOn 13)

MS,

Donde MSiatamientos €S la media cuadratica de los tratamientos y MSE es la
media cuadratica del error; y que para un nivel de confianza a= 0.05 y con 2
grados de libertad para tratamientos y 43 para el error se tiene un valor de F
de 3.203, el cual sera comparado con los valores de Fo menores a F

comprueba la hipétesis nula y el rechazo de la hipoétesis alternativa.
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2.4.2 Generacion de Datos

Los datos y resultados obtenidos experimentalmente de la cantidad de

extracto colorante y rendimiento, se ordenaron en tablas las cuales llevaron el

siguiente formato:

Titulo
Solvente No. Muestra Peso Repeticiones Peso Rendimiento
Muestra extracto
colorante
Agua (1) 1.1a1.5 1.1.1
1.2.1
1.3.1
Etanol 35% | 2.1a25 211
(Viv) (2) 2.1.2
213
Etanol 70% | 3.1 a 3.5 3.1.1
(viv) (3) 3.1.2
3.1.3
Fuente

El rendimiento del extracto colorante esta en funcién de la cantidad de extracto

y materia prima utilizada. Esta definido por la siguiente ecuacion
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peso extracto
peso materia prima

% Rendimiento = *100 Ecuacion No. 14

El rendimiento se determina para cada una de las extracciones sucesivas,

en este caso para tres.

Para la caracterizacion del extracto colorante se utilizaron tablas para el

ordenamiento de los resultados para cada uno de los extractos, con el siguiente

formato:
Titulo
Acido _ . . B
Solvente | Rutina | Hiperdxido | Quercitina
Clorogénico
Agua +/- +/- +/- +/-
Etanol al
+/- +/- +/- +/-
35%
Etanol al
+/- +/- +/- +/-
70%
Fuente

Se determina como positivo la presencia de dicho compuesto en el extracto

colorante y negativo como su ausencia.
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Titulo

Solvente
Tipo de
Agua Etanol 35% Etanol 70%
Compuesto
Prueba
Gelatina gel +/- +/- +/-
1%
Gelatina Sal +/- +/- +/-
Cloruro +/- +/- +/-
Férrico
Fuente:

Se determina como positivo la presencia de dicho compuesto en el extracto

colorante y negativo como su ausencia.
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2.5 Metodologia experimental

2.5.1 Materiales y equipo a utilizar en la experimentacion

2.5.1.1 Materia prima

Corteza de quebracho (Lysiloma auritum (Schltdl.) Benth) molida a 250
micrones

2.5.1.2 Cristaleria
e Balones
e Matraces de cuello corto con esmeril 24/40
e Condensadores con esmeril 24/40
e Varillas de agitacion
e Probetas graduadas
e Agitadores
e Beacker
o Kitasato

e Embudo Buchner

Figura 8 Plancha de
calentamiento

2.5.1.3 Equipo

Plancha de calentamiento
Marca: CORNING
Modelo: PC-620

Voltaje: 120 V
Frecuencia: 60 Hz.
Potencia: 1113 W.

Hecha en Estados Unidos

O O O O O

Fuente: Laboratorio del Area de Quimica
de la Escuela de Ingenieria Quimica de
la Facultad de Ingenieria
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O O O O O O ¢ 0O 0O 0O o o o

0O O O O o o

Bomba de vacio

Marca: Gast

Modelo: 0523-VAFG588DX
Voltaje: 100 -115V
Frecuencia: 50 Hz.

Potencia: 74 Hp.
Revoluciones: 1725/1425 rpm
Hecha en Michigan, USA

Balanza

Marca: Adventurer

Serie: G1231202040133
Voltaje: 8 -14.5V
Frecuencia: 50/60 Hz.
Maxima Capacidad: 150 g.
Lectura Minima: 0.001 g
Hecha en USA

Refrigeradora
Marca: Daewoo
Modelo: FR-147RV
Voltaje: 115-120V
Frecuencia: 60 Hz.
Amperaje1.1 A
Refrigerante: R-1342

Hecha en Korea
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Figura 9 Bomba de vacio

Fuente: Laboratorio del Area de Quimica
de la Escuela de Ingenieria Quimica de
la Facultad de Ingenieria

Figura 10 Balanza

Fuente: Laboratorio del Area de Quimica
de la Escuela de Ingenieria Quimica de
la Facultad de Ingenieria



Rotavapor Figura 11 Rotavapor
Marca: Buchi

Modelo: R-200

No. Fabricacion:
414191030002
Voltaje: 120 V

o0 Frecuencia: 50/60 Hz.
o Potencia: 120 W

o O O

o

Hecho en Flawil, Suiza. Fuente: Laboratorio del Area de Quimica
de la Escuela de Ingenieria Quimica de

la Facultad de Ingenieria

Placas cromatograficas
Marca: Merck
Modelo: Kieselgel 60 F254

Dimensiones: 20 x 20 cm

o O O

Espesor: 0.2 mm

2.5.1.4 Reactivos

Etanol 95% Grado Industrial marca Merck

Agua desmineralizada marca Salvavidas
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2.5.2 Método de extraccion del tinte natural a nivel laboratorio

1. La corteza del quebracho (ya tamizada) se coloca en un matraz de
cuello corto con esmeril 24/40 de 1000 mL de capacidad; la relacién de
corteza seca y el solvente es de 1:10 (w/v). Se utilizaran 60 g de materia

prima tamizada.

2. Se utilizara el método de lixiviacion dinamica a reflujo. Se coloca el
condensador en el cuello del matraz, se arma todo el equipo,
colocandolo en una plancha de calentamiento durante 2 horas a

ebulliciéon. Ver figura 12.

3. Terminado el tiempo de extraccion, se procede a filtrar, utilizando el

filtrado al vacio.

4. Toda la materia prima del filtrado, se vuelve a recuperar, colocandola de
nuevo al matraz, siendo la relacién de corteza y solvente la misma que

en el inciso 1. Repetir incisos dos y tres.

5. Realizar incisos 1-4 hasta obtener tres extracciones sucesivas de una

misma muestra.
6. La mezcla de extracto y solvente se seca por evaporacion, el extracto

obtenido se guarda en frascos color ambar para su caracterizacion y uso

en el proceso de tefido de fibras.
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7. Para determinar la calidad del extracto obtenido se procede de la
siguiente manera: el extracto se concentra a presion reducida en un
rotavapor, a temperatura no mayor de 45°C y girando a una velocidad
constante. El tiempo de extraccidén de solvente es continuo, hasta que la
muestra no tenga presencia de solvente. El residuo obtenido contiene
extracto de colorante, que es almacenado en refrigeracion, en frascos

color ambar. Ver figura 11
8. Después de obtener los extractos se le realizan pruebas fisicas vy
quimicas, por medio de técnicas de identificacion de flavonoides,

cromatografia en capa fina.

Figura 12 Equipo de lixiviacion con reflujo.

Fuente: Laboratorio del Area de Quimica de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Facultad de

Ingenieria
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2.5.3 Método de extraccién del tinte natural a nivel laboratorio a

diferentes tiempos de lixiviacion.

1. La corteza del quebracho (ya tamizada) se coloca en un matraz de
cuello corto con esmeril 24/40 de 1000 mL de capacidad; la relacion de
corteza seca y el solvente es de 1:10 (w/v). Se utilizaran 60 g de materia

prima tamizada.

2. El solvente se calienta en otro recipiente, cuando éste alcance el punto
de ebulliciéon se introduce al matraz de cuello que contiene la materia

prima.

3. Se utilizara el método de lixiviacion dinamica a reflujo. Se coloca el
condensador en el cuello del matraz, se arma todo el equipo,
colocandolo en una plancha de calentamiento variando el tiempo en

intervalos de 15, 60, 120 minutos a ebullicion. Ver figura 12.

4. Terminado el tiempo de extraccion, se procede a filtrar, utilizando el

filtrado al vacio.
5. Toda la materia prima del filtrado, se vuelve a recuperar, colocandola de
nuevo al matraz, siendo la relacion de corteza y solvente la misma que

en el inciso 1. Repetir incisos dos, tres y cuatro.

6. Realizar incisos 1-5 hasta obtener un peso de 0.01 gr de extracto,

utilizando extracciones sucesivas de una misma muestra.

7. Secar la muestra a una temperatura no mayor de 70 °C hasta

evaporacion total del solvente.
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2.5.4 Meétodos para la caracterizacion de los tintes naturales,
Determinacion de las propiedades fisicoquimicas de los

extractos colorantes
2.5.4.1 Determinacion de densidad

La densidad del extracto de la corteza de quebracho (Lysiloma
auritum (Schltdl.) Benth) se obtuvo medio de un picnédmetro de 10 mL a
una temperatura de 20°C.
2.5.4.2 Determinacion del indice de refraccion

Se utilizd refractometro Abbe. Se limpid el lente con Xilol y se vertid
una gota del extracto tintéreo en el prisma, tomando nota de la lectura del
equipo.

2.5.5 Identificacion de flavonoides

Para identificar flavonoides se utilizaron pruebas colorimétricas,

cromatografia en capa fina y espectro de absorcion.

2.5.5.1 Reacciones coloridas:

a. Reaccion con HySOy4 cone. : al extracto obtenido del rotaevaporador se
le agrega una gota de acido. Se observa si hay cambio de color: las
flavonas y flavonoles dan coloraciones fuertemente amarillas, las
flavanonas, anaranjadas o guindas; las chalconas y auronas, rojo

guinda o rojo azulado.
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b. Reaccién de Shinoda: al extracto obtenido del rotaevaporador, se le
coloca un trozo pequefio de magnesio y unas pocas gotas de HCI
concentrado, el desarrollo inmediato de coloracion es indicativo de la
presencia de flavonas y flavonoles (amarillo a rojo), flavanonoles (rojo a
magenta) flavanonas (rojo, magenta, violeta, azul), isoflavonas

(amarillo), isoflavononas, chalconas y auronas no dan coloracion.

2.5.6 Analisis cromatografico en capa fina

La caracterizacion del extracto se hizo por medio de un analisis
cromatografico, utilizando cromatografia de capa fina. Esta se divide en
varias etapas, como lo son la preparacion de la muestra, de las
soluciones estandar, la fase movil, la placa cromatografica y preparacion

de soluciones reveladoras.
2.5.6.1 Preparacion de la muestra

Se coloca, en un tubo de ensayo, 100 mg de extracto en 1 mL de
metanol. La solucién se somete a fuerte agitacion en un vortex. Se
filtran las soluciones y el filtrado se coloca en un tubo de ensayo con
tapdn.

2.5.6.2 Preparacion de las soluciones estandar

Se colocan, en un beacker, 5 mg del estandar a utilizar y se mezclan

con 10 mL de metanol, se agita para homogenizar la solucién.
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Estas soluciones deben ser guardadas en recipientes cerrados y

debidamente identificados.

2.5.6.3 Preparacion de la fase movil

Mezclar 50 mL de acetato de etilo, 5.5 mL de acido formico, 5.5 mL
de acido acético glacial y 13.5 mL de agua (la mezcla debe estar siempre
tapada para evitar evaporacion). La mezcla se agita durante 5 minutos
con un agitador magnético, luego se traslada la mezcla a la camara

cromatografica la cual debe permanecer tapada.

2.5.6.4 Preparacion de la placa cromatografica

Para la placa cromatografica, se corta una placa de 10 cm x 18 cm de

un cromatofolio de aluminio de silice gel 60F254 y se realiza lo siguiente:

1. Trazar con lapiz, una linea horizontal un centimetro arriba de la
parte inferior de la placa.

2. Marcar a lo largo de la linea horizontal 17 puntos, dejando 1 cm
de separacién entre cada uno.

3. Inyectar con ayuda de un capilar 5 yL de cada solucion preparada
(muestra + metanol), en cada punto. Hacer lo mismo con las
soluciones estandar. Debe tenerse cuidado de que la mancha sea

lo mas pequefa posible.

2.5.6.5 Desarrollo de la placa cromatografica

Se introduce la placa dentro de la camara cromatografica que

contiene la fase movil. Dejar que las lineas que aparecen y lleguen a una
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distancia de 2 cm. abajo del borde superior de la placa. Se retira la placa
y se coloca en la campana de extraccion, para que seque la fase movil, si
es necesario rociar la placa con solucion reveladora, luego se observa la

placa con una lampara ultravioleta.

2.5.6.6 Preparacion de las soluciones reveladoras

Se le aplica a la placa un revelador, esto hace que se observen de
mejor manera los colores que se forman en la placa al introducirla a una

camara de luz ultravioleta, el revelador se prepara con:

e Difenilboriloexietilamina en 1% de metanol: se pesa 0.2 g de
difenilboriloexietilamina y se mezcla con 20 mL de metanol.
e Polietilenglicol 4000 en 5% de etanol: se pesa 1 g de

polietilenglicol y se mezcla con 20 mL de etanol.

Luego de preparar las soluciones se debe rociar la placa con cierta

cantidad de cada solucion reveladora.
Se observa con luz ultravioleta los puntos que coinciden con los

puntos de las soluciones estandar, identificando de esta manera la

presencia de colorantes del tipo flavonoides
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Tabla VI Rendimiento promedio porcentual del proceso de lixiviacion para

3. RESULTADOS

cada solvente utilizado.

Solvente
Extraccion Etanol 70% (v/v) | Etanol 35%(v/v) Agua destilada
sucesiva (%) (%) (%)
1 19.17 17.24 8.28
2 6.16 6.67 6.78
3 1.84 1.99 3.90
Total 2717 25.9 18.96

Fuente: Datos Calculados

Tabla VIl Rendimiento porcentual del proceso de lixiviacion a 15 minutos
de contacto solvente/materia prima utilizando agua destilada.

Utilizando una relacién sdlido/liquido de 1:10 a una temperatura

de 95°C.
Agua a ebullicién + materia prima
tiempo 15 min/extraccion
Tiempo total de extraccién 90 minutos
Extraccion pH pH pH  4pH rendimiento
solvente inicial final
1 6 485 463 -0.22 8.964
2 6 529 515 -0.14 3.98401066
3 6 555 541 -0.14 1.282478348
4 6 580 5.65 -0.15 0.776149234
5 6 59 569 -0.21 0.679546969
Total 15.68618521

Fuente: Datos Calculados
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Tabla VIII Rendimiento porcentual del proceso de lixiviacién a 60 minutos
de contacto solvente/materia prima utilizando agua destilada.
Utilizando una relacion soélido/liquido de 1:10 a una temperatura
de 95°C.

Agua a ebullicidon + materia prima

tiempo 60 min/extraccion
Tiempo total de extraccion 360 minutos

extraccion pH pH pH 4ApH  rendimiento
solvente Inicial final

1 6 438 4.33 -0.05 8.90
2 6 5 428 -0.72 4.210666578
3 6 5.07 4.3 -0.77 1.449082248
4 6 5.3 4.4 -0.9 0.769512642
5 6 5.45 45 -0.95 0.519670875

Total 15.84893234

Fuente: Datos Calculados

Tabla IX Rendimiento porcentual del proceso de lixiviacién a 120 minutos
de contacto solvente/materia prima utilizada agua destilada.

Utilizando una relacion sdlido/liquido de 1:10 a una temperatura

de 95°C
Agua a ebullicién + materia prima
tiempo 120 min/extraccion
Tiempo total de extraccion 720 minutos
Extraccién pH pH pH  ApH rendimiento
solvente Inicial final
1 6 462 433 -0.29 8573702009
2 6 464 426 -0.38 4.555400835
3 6 4.85 43 -0.55 1.664677409
4 6 49 444 -046 0.755918043
5 6 52 436 -0.84 0.464160202
Total 16.0138585

Fuente: Datos Calculados
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Tabla X Rendimiento porcentual del proceso de lixiviacion a 15 minutos
de contacto solvente/materia prima utilizando etanol 50% (v/v).

Utilizando una relacion sdlido/liquido de 1:10 a una temperatura
de 80°C.

Etanol 50% (v/v) + materia prima

tiempo 15 min/extraccion
Tiempo total de extraccion 60 minutos

Extraccién pH pH pH rendimiento
solvente Inicial final ApH

1 6.42 52 489 -0.31 15.57186618

2 6.42 5.4 51 -03 4.876187048

3 6.42 5.82 54 -042 1.494288505

4 6.42 6 558 -042 0.4199874

Total 22.36232913

Fuente: Datos Calculados

Tabla Xl Rendimiento porcentual del proceso de lixiviacion a 60 minutos
de contacto solvente/materia prima utilizando etanol 50% (v/v).

Utilizando una relacion sdlido/liquido de 1:10 a una temperatura
de 80°C

Etanol 50% (v/v) + materia prima

tiempo 60 min/extraccion
Tiempo total de extraccion 60 minutos

Extraccion pH pH pH rendimiento
solvente inicial final  ApH
1 6.42 5.22 5.12 -0.1  15.40947312
2 6.42 5.82 517 -0.65 5.273816192
3 6.42 5.8 538 -0.42 1.332374377
4 6.42 6 559 -0.41 0.417609879
Total 22.43327357

Fuente: Datos Calculados
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Tabla XIl Rendimiento porcentual del proceso de lixiviacion a 120 minutos
de contacto solvente/materia prima utilizando etanol 50% (v/v).

Utilizando una relacién solido/liquido de 1:10 a una temperatura

de 80°C
Etanol 50% (v/v) + materia prima
tiempo 120 min/extraccion
Tiempo total de extraccion 60 minutos

Extraccion pH pH pH rendimiento

solvente inicial final  ApH
1 6.42 5.19 491 -0.28 15.32419119
2 6.42 5.38 495 -043 5501491146
3 6.42 5.57 522 -0.35 1.554386899
4 6.42 5.8 547 -0.33 0.366129676
Total 22.74619891

Fuente: Datos Calculados

Tabla XllI indice de refraccién de los extractos colorantes en funcion del
solvente y el nUmero de extracciones sucesivas. Realizado a
20°Cy presion atmosférica

indice de Refraccion
Extraccién Etanol 70% (v/v) | Etanol 35%(v/v) Agua destilada
sucesiva
1 1.365 1.350 1.334
2 1.365 1.3505 1.334
3 1.365 1.350 1.334

Fuente: Datos Calculados

74




Tabla XIV Densidades promedio de los extractos colorantes en funcién
del solvente utilizado, realizado a 20°C y presion atmosférica

Solvente Densidad (g/mL)
Etanol 70% (v/v) 0.921
Etanol 35% (v/v) 1.002240

Agua 1.043714

Fuente: Datos Calculados

Tabla XV Reaccion colorida de Shinoda para la identificacion de

Flavonoides en el extracto colorante.

Solvente Flavonoide Identificado
Agua Ninguno
Etanol al 35% (v/v) Ninguno
Etanol al 70% (v/v) Ninguno

Fuente: Analisis Experimental

Tabla XVI Reaccion colorida con Acido Sulfarico para la identificacion

de Flavonoides en los extractos colorantes.

Solvente Flavonoide identificado
Agua Ninguno
Etanol al 35% (v/v) Ninguno
Etanol al 70% (v/v) Ninguno

Fuente: Analisis Experimental
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Tabla XVII Analisis cromatogréafico en capa fina para la determinacion de
la presencia de Quercitina, rutina, Acido Clorogénico e
Hiperdéxido en extractos colorantes de Quebracho.

Solvente | Acido Clorogénico | Rutina | Hiperséxido | Quercitina

Agua

Etanol al
35%
Etanol al
70%

Fuente: Analisis Experimental

Tabla XVIII Pruebas de identificacion de taninos para extractos colorantes

del Quebracho

Solvente
Agua Etanol al Etanol al 70% | Tipo de tanino
Prueba 35%
+ + + Catecol
Gelatina gel
1%
+ + + Catecol
Gelatina Sal
+ + + Catecol
Cloruro Negro-grisaceo | Negro-grisaceo Negro-grisaceo
Férrico

Fuente: Analisis Experimental
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Tabla XIX Pruebas de Antocianinas para extractos colorantes del

Quebracho

Solvente Antocianinas
Agua -
Etanol al 35% (v/v) -

Etanol al 70% (v/v) -
Fuente: Analisis Experimental

Tabla XX Porcentaje promedio de Taninos en extracto colorante, utilizando
diferentes solventes.

Solvente Porcentaje de taninos en extracto
(%)
Etanol 70% (v/v) 9.492633
Etanol 35% (v/v) 6.94639
Agua 4.6563

Fuente: Datos Calculados.
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Figura 13 Grafica del Rendimiento de la extraccion de metabolitos
colorantes en funcién del tiempo y del numero de
extracciones sucesivas, utilizando agua como solvente.
Realizado a una temperatura de 95°C y una relacién de
solido/solvente de 1:10

Rendimiento del extracto en funcién del tiempo utilizando agua
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Extraccion sucesiva

Fuente: Datos calculados
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Figura 14 Grafica del rendimiento de la extraccion de metabolitos
colorantes en funcién del tiempo y del numero de
extracciones sucesivas, utilizando etanol 50% (v/v) como

solvente. Realizado a una temperatura de 80°C y una relacion
de sdlido/solvente de 1:10

Rendimiento en funcion del tiempo utilizando etanol 50% (%)

y = -0.5279x" + 6.2646x" - 25.234x + 34.907
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s
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§ —Polinémica (60 min)
[a

4 \\

2 4

0 ‘ ‘ !

1 2 3 4
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Fuente: Datos calculados
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Figura 15 Gréafica del pH de la extraccion de metabolitos colorantes en
funcion de las extracciones sucesivas utilizando agua como
solvente. Realizado a una temperatura de 95°C y una relacién

de solido/solvente de 1:10

Grafica de pH de la extracciéon de metabolitos en funcién de extracciones
sucesivas utilizando agua como solvente a 95°C y relacién sdélido/solvente
1/10 para 15 minutos de contacto sdélido/liquido
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Extracciones sucesivas
Grafica de pH de la extraccion de metabolitos en funcién de extracciones
sucesivas utilizando agua como solvente a 95°C y relaciéon sélido/solvente
1/10 para 60 minutos de contacto sélido/liquido
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Fuente: Datos calculados
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Grafica de pH de la extraccion de metabolitos en funcién de extracciones
sucesivas utilizando agua como solvente a 95°C y relacion sélido/solvente
1/10 para 120 minutos de contacto sélido/liquido
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pH solvente
6 |
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extracciones sucesivas

Fuente: Datos calculados

Figura 16 Gréfica del pH de la extraccién de metabolitos colorantes en
funcion del numero de extracciones sucesivas, utilizando
etanol 50% como solvente. Realizado a una temperatura de

80°C y unarelacion de solido/solvente de 1:10

Grafica de pH de la extraccion de metabolitos en funcién de extracciones
sucesivas utilizando etanol 50% (v/v) como solvente a 80°C y relaciéon
solido/solvente 1/10 para 15 minutos de contacto soélido/liquido
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Fuente: Datos calculados
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6.6

Gréafica de pH de la extraccion de metabolitos en funcidon de extracciones sucesivas
utilizando etanol 50% (v/v) como solvente a 80°C y relaciéon sélido/solvente 1/10 para 60
minutos de contacto sélido/liquido
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Gréafica de pH de la extraccion de metabolitos en funcidon de extracciones sucesivas
utilizando etanol 50% (v/v) como solvente a 80°C y relacién sélido/solvente 1/10 para
120minutos de contacto sélido/liquido
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Figura 17 Gréfica de Relacion de Adsorcion/Absorcion en la extraccion de
metabolitos colorantes en funcion de las extracciones
sucesivas utilizando agua y etanol como solvente. Utilizando

una relacion sdlido/solvente de 1:10 y un tiempo de 15 minutos.

Gréfica de relacién absorcion/adsorcion en la extraccion de metabolitos colorantes en
funcion de los extracciones sucesivas utilizando agua y etanol como solvente.
Utilizando una relacion sélido/solvente de 1:10. Tiempo 15 minutos
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Fuente: Datos Calculados
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Figura 18 Gréafica de Relacion de Adsorcion/Absorcion en la extracciéon de

metabolitos colorantes en

sucesivas utilizando agua y etanol

funcion de

las extracciones

como solvente. Utilizando

una relacion sdlido/solvente de 1:10 y un tiempo de 60 minutos

Gréfica de relacion absorcion/adsorcion en la extraccion de metabolitos colorantes en
funcidn de los extracciones sucesivas utilizando agua y etanol como solvente.
Utilizando una relacion sélido/solvente de 1:10. Tiempo 60 minutos
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Figura 19 Grafica de Relacion de Adsorcion/Absorcion en la extraccion de
metabolitos colorantes en funcion de las extracciones
sucesivas utilizando agua y etanol como solvente. Utilizando
una relacién soélido/solvente de 1:10 y un tiempo de 120

minutos

Grafica de relacién absorcidn/adsorcion en la extraccion de metabolitos colorantes en
funcion de los extracciones sucesivas utilizando agua y etanol como solvente.
Utilizando una relacion sélido/solvente de 1:10. Tiempo 120 minutos
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4. DISCUSION DE RESULTADOS

En la presente investigacion se realiz6 un proceso de transferencia de
masa solido/liquido y caracterizacién de los extractos colorantes obtenidos de
la corteza del quebracho (Lysiloma auritum (Schltdl) Benth), a nivel laboratorio
para determinar si hay o no diferencia entre los rendimientos obtenidos en
funcion del solvente utilizado, determinando las propiedades fisicoquimicas, asi
como realizar una caracterizacion fitoquimica de dichos extractos. La corteza de
quebracho fue obtenida en un bosque ubicado en Jocotan, Chiquimula; Jocotan
esta a una altura de 457.42 msnm, Latitud 19° 49' 10", longitud 89° 23' 25”. Su
clima en las partes bajas es subtropical seco, mientras que en el area
montafiosa es subtropical templado. Limita al norte con los municipios de
Zacapa, la Union y Camotan; al sur con los municipios de Olopa y San Juan

Ermita y al este con los municipios de Esquipulas y San Juan Ermita.

Ademas del proceso de transferencia de masa, se determind el tiempo
de contacto tedrico y experimental que debe tener el solvente y la materia
prima, para obtener el extracto colorante de la corteza del Quebracho (Lysiloma

auritum (Schltdl) Benth), a nivel laboratorio.

Para la transferencia de masa se utilizd el proceso de lixiviacion con
extracciones sucesivas, utilizando para ello diferentes solventes, con el fin de
determinar cual de ellos puede dar mayores rendimientos de extracto colorante.
Se utilizé etanol al 70% (v/v), etanol 35% (v/v) y agua destilada. El proceso esta
en funcién de la relacién corteza seca/solvente, es de 1:10 (w/v), con tiempo de
extraccion, que fue de 2 horas, el tamafio de particula utilizado fue de

particulas que pasaran por el numero 50 y retenidos en el numero 60, asi como
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la temperatura del sistema, que en este caso cada solucion se llevo a ebullicion.

Se trabajé a una presioén atmosférica local.

El modelo experimental que se obtuvo fue de 45 repeticiones, debido a
que cada solvente poseia 5 repeticiones con 3 extracciones sucesivas cada

una.

Para determinar el tiempo de contacto minimo, se utilizd la lixiviacion
con extracciones sucesivas, pero lo que se varié fueron los intervalos de tiempo
de la lixiviacion, que fueron de 15, 60 y 120 minutos. Las extracciones
sucesivas se realizaron hasta que el peso del extracto obtenido fuera de 0.01
gramos. En este caso el modelo experimental fue de 29 repeticiones, utilizando
como solventes agua destilada y etanol 50% (v/v). El tamano de particula no

varié en ninguno de los dos casos anteriores.

Los resultados obtenidos en la Tabla VI muestran que el solvente que
obtuvo mas extracto colorante al final de las tres extracciones fue el etanol al
70% (v/v) y el menor fue el agua, 27.17% y 18.96% respectivamente. Esto se
debe a que en un proceso de transferencia de masa el solvente utilizado

efectiviza el proceso.

Al variar el solvente se varia la difusividad del compuesto en el liquido,
debido a que cambia la viscosidad, el peso molecular del liquido y el factor de
asociacién del disolvente, (ver ecuacion 8). La difusividad define la cantidad de
extracto que pasa de la fase sdlida, en este caso la corteza, a la fase liquida,
por eso su importancia en el proceso. Existen otros factores como la afinidad
quimica entre los compuestos que afectan la extraccion, el etanol, debido a su
estructura molecular, posee mayor afinidad con los compuestos que se

encuentran en la corteza del quebracho, que el agua.
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En la primera extraccion el mejor solvente es el etanol al 70% (v/v), en la
segunda extraccion no existe diferencias significativas entre cada solvente, y la

tercera extraccion el mejor solvente es el agua, debido a su mayor rendimiento.

En la grafica 3 se puede observar el rendimiento del extracto en funcion
del tiempo, utilizando el método de extracciones sucesivas utilizando agua
como solvente. Esta grafica muestra las curvas de extraccion del colorante en la
corteza del quebracho. Las tablas VII, VIl y IX muestran los rendimientos para
cada extraccion sucesiva La grafica generada de estas tablas muestra que la
diferencia entre cada tiempo es minima, la desviacion de cada dato no es

significativa.

De igual manera en la grafica 4 se puede observar el rendimiento del
extracto en funcion del tiempo, utilizando el método de extracciones sucesivas
utilizando etanol 50% (v/v) como solvente. Esta grafica muestra las curvas de
extraccidn del colorante en la corteza del quebracho. Las tablas X, Xl| y Xll
muestran los rendimientos para cada extraccion sucesiva. La grafica generada
de estas tablas muestra que la diferencia entre cada tiempo es minima, la

desviacion de cada dato no es significativa.

La diferencia radica en el coeficiente de transferencia de masa que varia
con el solvente y la temperatura, debido a que el proceso con agua se llevo a
cabo a 95 °C y la de etanol 50% (v/v) a 80 °C. Varia debido al solvente por las
propiedades fisicoquimicas de cada uno, como lo es la viscosidad y la
densidad. Esto lo podemos observar con el numero de Schmidt que es
dependiente de estas propiedades y a su vez el numero de Sherwood esta en
funcién del numero de Schmidt. (Ver ecuacion 7). Estos numeros se utilizan

para relacionar diferentes variables entre si, caracteristica principal que son
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adimensionales. Se utilizaron estos numeros debido a que relacionan variables
directas del proceso como lo es el coeficiente de transferencia de masa
(numero de Sherwood) y la difusividad del compuesto en la fase liquida

(numero de Schmidt)

En la tabla Xlll encontramos los valores obtenidos del indice de
refraccidon, existen efectos significativos segun el solvente utilizado vy su
interaccion. Se observan valores de indice de refraccion mayores en los
extractos colorantes al utilizar como solvente etanol que agua. En las
extracciones sucesivas la variacion es nula, por lo que para cada solvente cada

muestra y su extraccion sucesiva no hay diferencias entre los valores obtenidos.

Para los valores de densidad obtenidos, solo hay efecto significativo del

solvente utilizado. Esto se observa en los valores de la tabla XIV.

La prueba colorimétrica con acido sulfurico no presentd cambios en el
color original del extracto. La prueba Shinoda tampoco presenté cambios con el

color original del extracto.

En el analisis cromatografico de capa fina se utilizaron estandares de
Quercitina, rutina, acido clorogénico e hiperdxido. En el extracto colorante del
quebracho en todos los solventes, su presencia, es negativa, esto lo podemos
observar en la tabla XV. Se procedié a determinar antocianinas, al realizar el
analisis, para todas las solventes la prueba indicé la ausencia de dicho grupo.
La caracteristica esencial de todos los compuestos anteriores es que emiten
fluorescencia en presencia de una lampara ultra violeta, en este caso ninguno

de los extractos presento esa caracteristica al realizar la cromatografia.
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Debido a la negatividad de la prueba se procedié a determinar taninos,
utilizando para ello gelatina gel 1%, gelatina sal y cloruro férrico. En las tres
pruebas anteriores para los tres solventes la prueba fue positiva. La prueba de
cloruro férrico es una prueba colorimétrica que determina grupos fendlicos
dentro de la estructura molecular del compuesto. La prueba dio un color negro
grisaceo, caracteristico del tipo de tanino denominado Catecol. La prueba de
gelatina sal y gelatina gel, es una prueba precipitométrica, la funcién de estos

compuestos es acomplejar el tanino y hacerlo precipitar.

Se cuantificd la cantidad de taninos en extracto colorante, los datos los
podemos observar en la tabla XX, en donde la mayor cantidad de taninos se
obtiene con el solvente etandlico al 70% (v/v) y la menor con el agua.

Existiendo, estadisticamente, diferencia significativa entre cada uno de ellos.

La caracteristica principal de los taninos es que al difundirse a los
solventes utilizados crean una solucion acida. Utilizando extracciones sucesivas
la capacidad de los taninos en equilibrio, contenidos muestra, hacen que de
nuevo se acidifique pero en menor cantidad que la extraccién anterior. Esto lo
podemos identificar en las graficas de monitoreo realizado a la lixiviacidén, cada
vez el pH de la solucién se acercaba pH del solvente con cada extraccion que
se ejecutaba. El cambio drastico de pH en la solucion al contacto inmediato
entre solvente y materia prima se debe a que las moléculas del solvente se
adsorben a la particula y se genera un cambio brusco de concentracion dando
lugar a la transferencia de masa del sdlido al liquido. El pH final de la solucién
se obtiene por un proceso de absorcion, en el cual las moléculas de solvente
penetran en la particula extrayendo todo compuesto contenido en la muestra.

Esto se muestra en las figuras 15y 16.
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CONCLUSIONES

. El proceso de lixiviacion utilizando agua, etanol 35% (v/v) y etanol 70%
(v/v) presenta diferencias significativas respecto al porcentaje obtenido
de extracto colorante contenido en el quebracho. El porcentaje mayor
total fue de 27.17% utilizando etanol 70% (v/v) y el menor total fue

18.96% utilizando agua destilada.

. Las extracciones sucesivas realizadas presentan diferencias
significativas respecto al porcentaje obtenido de extracto colorante. El
comportamiento en los tres solventes utilizados presenté el mismo
patrén; el porcentaje mayor de extracto colorante siempre se obtuvo con

la primera extraccion y la menor fue para la tercera extraccion.

. El extracto colorante obtenido en la primera extraccidén sucesiva presenta
diferencias significativas respecto al solvente utilizado. ElI mayor
porcentaje de extracto colorante para esta lixiviacion fue de 19.17%
utilizando etanol 70% (v/v) y la menor fue de 8.28% empleando agua

destilada.

. El extracto colorante obtenido en la segunda extraccion sucesiva no

presenta diferencias significativas respecto al solvente utilizado.

. El extracto colorante obtenido en la tercera extraccion presenta
diferencias significativas respecto al solvente utilizado. ElI mayor
porcentaje de extracto colorante para esta lixiviacion fue de 3.9%
utilizando agua destilada y la menor fue de 1.84% empleando etanol
70% (v/v)
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10.

11.

El porcentaje de extracto colorante del quebracho no varia
significativamente con el tiempo empleado de 15, 60 y 120 minutos,

utilizando agua como solvente.

. El porcentaje de extracto colorante del quebracho no varia significativa

con el tiempo empleado de 15, 60 y 120 minutos, utilizando etanol 50%

(v/v) como solvente.

El tiempo de contacto entre el solvente y el sélido debe de ser de 15

minutos.

La densidad de los extractos varia significativamente respecto al
solvente utilizado, la densidad utilizando agua es de 1.04371 g/mL,
etanol 35%(v/v) es de 1.0022 g/mL y la de etanol 70% (v/v) es de 0.9208
g/mL.

El indice de refraccion en las tres extracciones sucesivas realizadas no
presentan diferencias significativas. Pero si presentan diferencias

significativas respecto al solvente utilizado.

El extracto colorante contenido en el quebracho no contiene hiperoxido,
rutina, acido clorogénico, quercitina ni antocianinas. Uno de los
compuestos contenidos en el extracto colorante es un tanino del tipo

catecol.

12. Existen diferencias significativas entre la cantidad de taninos en extracto

colorante, respecto al solvente utilizado. ElI mayor porcentaje fue de
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9.49% utilizando etanol 70% (v/v) y el menor fue de 4.65% utilizando

agua destilada.

13.El rendimiento del extracto estd en funcidbn de las extracciones
sucesivas, siendo la funcion de y = -0.5279x® + 6.2646x> - 25.234x +
34.907, con una correlacion r’=1. Realizado a una temperatura de 80°C,

una relacion de solido/solvente de 1:10 y etanol al 50% (v/v).

14.El rendimiento del extracto estd en funcion de las extracciones
sucesivas, siendo la funcion de y = -0.1221x> + 1.8776x* - 9.5662x +
16.705, con una correlacion r’=0.999. Realizado a una temperatura de
95°C, una relacién de sdlido/solvente de 1:10 y agua destilada como

solvente.

15.El descenso inicial de pH en el proceso de lixiviacion refleja la cantidad
de material superficial extractable existente en la muestra (adsorcion). El
descenso final refleja la cantidad de material extractable contenido dentro

de la particula (absorcion).

16.La relacion entre absorcidén/adsorcion esta relacionada
exponencialmente con las extracciones sucesivas, siendo la funcion de
y = 0.0154x* - 0.1177x* + 0.3756x*> - 0.5278x + 0.4458 con una
correlacion de R? = 1. Realizado a una temperatura de 95°C, una
relacion de solido/solvente de 1:10, agua destilada como solvente y un

tiempo de 15 minutos.
17.La relacidn entre absorcion/adsorcion esta relacionada polinomialmente

con las extracciones sucesivas, siendo la funcion de y = -0.054x* +
0.6956x° - 3.113x* + 5.9697x - 3.4674 con una correlaciéon de R® = 1.
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Realizado a una temperatura de 95°C, una relacion de solido/solvente de

1:10, agua destilada como solvente y un tiempo de 60 minutos.

18.La relacién entre absorcion/adsorciéon esta relacionada polinomialmente

con las extracciones sucesivas, siendo la funcién y = 0.0558x* -
0.6228x> + 2.4065x* - 3.6277x + 1.9983 con una correlaciéon de R? = 1.
Realizado a una temperatura de 95°C, una relacion de sdlido/solvente de

1:10, agua destilada como solvente y un tiempo de 120 minutos.

19.La relacion entre absorcidon/adsorcion esta relacionada

exponencialmente con las extracciones sucesivas, siendo la funcion de
y = -0.0786x° + 0.6547x? - 1.3736x + 1.0517 con una correlacién de R? =
1. Realizado a una temperatura de 80°C, una relaciéon de solido/solvente

de 1:10, etanol 50% (v/v) como solvente y un tiempo de 15 minutos.

20.La relacién entre absorcion/adsorcion esta relacionada polinomialmente

21.

con las extracciones sucesivas, siendo la funcién y = 0.0516x> -
0.4035x* + 1.0349x - 0.4554 con una correlacién de R? = 1. Realizado a
una temperatura de 80°C, una relacién de sdlido/solvente de 1:10, etanol

50% (v/v) como solvente y un tiempo de 60 minutos.

La relacién entre absorcidn/adsorcion esta relacionada polinomialmente
con las extracciones sucesivas, siendo la funcién y = 0.0516x° -
0.4035x% + 1.0349x - 0.4554 con una correlacién de R? = 1. Realizado a
una temperatura de 80°C, una relacién de solido/solvente de 1:10, etanol

50% (v/v) como solvente y un tiempo de 120 minutos.
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RECOMENDACIONES

Para obtener la mayor cantidad del extracto colorante de la corteza del
quebracho, utilizar etanol 70% (v/v) y realizar como maximo tres

extracciones sucesivas de la misma materia prima.

Reducir el tiempo de extraccion, utilizando agua y etanol 50% (v/v), a un
tiempo minimo de 15 minutos, debido a que el método anterior proponia

que el tiempo de extraccion fuese de dos horas minimo.

Dar efectividad al proceso de transferencia de masa, determinando la
relacion optima de solvente y materia prima que se debe utilizar para

extraer el colorante de la corteza del arbol del quebracho.

Optimizar el proceso de transferencia de masa, utilizando diferentes
solventes en este caso, solventes apolares, para observar la tendencia

de los rendimientos, si éstos aumentan o disminuyen.

Realizar el proceso de transferencia de masa a una presion supercritica

y comparar los resultados obtenidos a presion atmosférica.
Realizar el proceso de transferencia de masa utilizando un proceso

experimental estatico, determinando tedrica y experimentalmente todos

los parametros que influyen en este proceso.
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7. Ultilizar el extracto colorante obtenido de la corteza del quebracho como
colorante natural y fomentar su uso controlado con bosques artificiales

en la region de Jocotan Chiquimula.

8. Realizar un estudio para llevar la experimentacion a nivel laboratorio a
nivel planta piloto para proponerlo como una opcion industrial natural y

econdmica en Guatemala.
9. Utilizar los diagramas del apéndice A como referencia para realizar

cualquier proceso de lixiviacion. Tomando en cuenta todas las variables

que en éste se encuentra.
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APENDICE
APENDICE A
Figura 20. Procedimiento para la elaboracion de Tesis de extraccion de Colorantes Naturales en la carrera
de Ingenieria Quimica.---.
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Figura 22 Diagrama de Causay Efecto para determinar las variables en un proceso de lixiviacion
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APENDICE B

Analisis estadistico

El presente trabajo se realizd un analisis estadistico unifactorial, con la
finalidad de comprobar cual hipotesis es la que mejor se ajusta a la parte
experimental del estudio, aceptando la hipdtesis nula o la hipétesis alternativa.
El método expresd una medida de la variaciéon total de un conjunto de datos
como una suma de términos, que se pueden atribuir a fuentes o causas

especificas de variacion.

Se analizaran en este caso la variacion del rendimiento debido al

solvente, la extraccion sucesiva y el tiempo de contacto sdlido liquido.

Los datos experimentales se trabajaron bajo el disefio experimental

planteado, utilizando el siguiente esquema:
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Tabla XXI. Andlisis de Varianza para el Disefio unifactorial

Grados
Fuente de Media
o Suma de cuadrados de . Fo
variacion cuadratica
libertad
2
Tratamientos za: y7. _ LZ a— 1 (SStratamientos ) (MStratamientos )
SN aN (a-1) (MS¢)
) (SSe)
Error SSk (por sustraccion) N-a
(N-a)
a N 2 y2
Total LYY - N-1
i=1 j=1 aN

Fuente: Ref. 12

Por ejemplo para las densidades:

Tratamiento 1: etanol 70% (v/v) Media = 0.9208222
Tratamiento 2: etanol 35% (v/v) Media = 1.00224019
Tratamiento 3: agua destilada Media = 1.04371464

No. de Tratamientos: 3

No. de repeticiones: 9

Ho: uy1=p2=p3 Los tratamientos son iguales

Ha: p1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales
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Tabla XXII Andlisis estadistico para la densidad del extracto colorante con

diferentes solventes para un nivel de confianza del 99%

Fuente de Grados de Suma de Cuadrados F calculada F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 0.07035469 | 0.03511 426.11 5.61
Error 24 0.00198127 8.25E-5
Total 26 0.07233596
Fuente: Analisis estadistico.
Conclusion:
Regla de decision
si F calculada > F tabulada  se rechaza Ho
si F calculada < F tabulada se acepta Ho
426.11 > 5.61 serechaza Ho
Ha: existe diferencia significativa en las densidades del extracto tintéreo de

la corteza quebracho para cada solvente a utilizar.

Tabla XXIII Analisis estadistico para el indice de refraccién del extracto

colorante con diferentes solventes para la primera extraccion

para un nivel de confianza del 99%.

Fuente de Grados de Suma de Cuadrados F calculada F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 0.004248 0.002119 | 5085.6001 5.61
Error 24 1E-5 4.1667E-7
Total 26 0.004248

Fuente: Analisis estadistico.
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Ho: y1=p2=p3 Los tratamientos son iguales

Ha: p1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales

Regla de decisién

si F calculada > F tabulada

si F calculada < F tabulada

se rechaza Ho

se acepta Ho

426.11 > 5.14 se rechaza Ho

Ha: existe diferencia significativa en

tintéreo de la corteza quebracho para cada solvente a utilizar.

los indices de refraccion del extracto

Tabla XXIV Analisis estadistico para el indice de refraccion del extracto

colorante con diferentes solventes para la segunda
extraccion para un nivel de confianza del 99%.
Fuente de Grados de Suma de Cuadrados F calculada F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 0.004285 0.00124 6427.75 5.61
Error 24 8E-6 3.33E-7
Total 26 0.00429317

Fuente: Andlisis estadistico.

Ho: y1=p2=p3 Los tratamientos son iguales

Ha: p1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales

Regla de decision

si F calculada > F tabulada

si F calculada < F tabulada

se rechaza Ho

se acepta Ho

6427.75 > 5.61 serechaza Ho
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Ha: existe diferencia significativa en

tintéreo de

segunda extraccion.

los indices de refraccion del extracto

la corteza quebracho para cada solvente a utilizar para la

Tabla XXV Analisis estadistico para el indice de refraccién del extracto

colorante con diferentes solventes para la tercera extraccion

para un nivel de confianza del 99%.

Fuente de Grados de Sumade Cuadrados F calculada F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 0.00437317 | 0.00218658 | 8746.333 5.61
Error 24 6E-6 2.5E-7
Total 26 0.00437917

Fuente: Analisis estadistico.

Ho: uy1=p2=u3 Los tratamientos son iguales

Ha: p1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales

Regla de decisién
si F calculada > F tabulada se rechaza Ho
si F calculada < F tabulada

8746.333 > 5.61

se acepta Ho

se rechaza Ho

Ha: existe diferencia significativa en los indices de refraccion del extracto
tintéreo de la corteza quebracho para cada solvente a utilizar para la tercera

extraccion.
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Tabla XXVI Analisis estadistico para el indice de refraccion del extracto

colorante a diferentes extracciones sucesivas utilizando agua

para un nivel de confianza del 99%.

Fuente de Grados de Sumade Cuadrados F calculada F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 5E-7 2.5E-7 6.0000021 5.61
Error 24 1E-6 4.1166E-8
Total 26 1.5E-6

Fuente: Andlisis estadistico.

Ho: y1=p2=p3 Los tratamientos son iguales

Ha: y1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales

Regla de decision

si F calculada > F tabulada

se rechaza Ho

si F calculada < F tabulada
6 > 5.61

Ha: existe diferencia significativa en

se acepta Ho

se rechaza Ho

los indices de refraccion del extracto
tintoreo de la corteza quebracho para extracciones sucesivas a utilizando

agua.

Tabla XXVII Analisis estadistico para el indice de refracciéon del extracto
colorante a diferentes extracciones sucesivas utilizando

etanol 70% (v/v) para un nivel de confianza del 99%.

Fuente de Grados de Sumade Cuadrados F calculada F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 1.1667E-6 | 5.8333E-7 | 0.875001 5.61
Error 24 1.6E-5 6.667E-7
Total 26 1.7167E-5

Fuente: Analisis estadistico.
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Ho: y1=p2=u3 Los tratamientos son iguales
Ha: p1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales
Regla de decisién

si F calculada > F tabulada  se rechaza Ho
si F calculada < F tabulada
0.875001 < 5.61

Ho: No existe diferencia significativa en los indices de refraccion del extracto

se acepta Ho

se acepta Ho

tintéreo de la corteza quebracho para extracciones sucesivas a utilizando
etano. 70% (v/v).

Tabla XXVIII Analisis estadistico para el indice de refraccion del extracto
colorante a diferentes extracciones sucesivas utilizando

etanol 35% (v/v) para un nivel de confianza del 99%.

Fuente de Grados de Suma de Cuadrados F calculada F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 5E-7 2.5E-7 0.857142 5.61
Error 24 7E-6 2.9167E-7
Total 26 7.5E-6

Fuente: Analisis estadistico.

Ho: uy1=p2=p3 Los tratamientos son iguales

Ha: p1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales

Regla de decisién

si F calculada > F tabulada
si F calculada < F tabulada

0.875001 < 5.61

se rechaza Ho

se acepta Ho

se acepta Ho

Ho: No existe diferencia significativa en los indices de refraccidén del extracto
tintéreo de la corteza quebracho para extracciones sucesivas a utilizando
etano. 35% (v/v).
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Tabla XXIX Andlisis estadistico para el rendimiento de extracto utilizando

diferentes solventes siendo la primera extraccién para un

nivel de confianza del 99%.

Fuente de Grados de Sumade Cuadrados F calculada F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 337.6835 168.84175 | 448.4493 6.93
Error 12 4.51801502 | 0.3765012
Total 14 342.201515

Fuente: Analisis estadistico.

Ho: y1=p2=p3 Los tratamientos son iguales
Ha: p1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales
Regla de decisién

si F calculada > F tabulada  se rechaza Ho
si F calculada < F tabulada se acepta Ho

448.4493 > 6.93 se rechaza Ho

Ha: existe diferencia significativa en para el rendimiento de extracto utilizando

diferentes solventes, siendo la primera extraccion.
Tratamiento 1: etanol 70% (v/v) Media = 19.17

Tratamiento 2: etanol 35% (v/v) Media = 17.24

Tratamiento 3: agua destilada Media = 8.28

113




Utilizando el método de Tukey

8.28 17.24 19.17
19.17 1089 (") |1.93 (") |0
17.24 896(*) |0

8.28 0

Comparador:

Para un nivel de confianza 99% q=5.04, w=1.38202091

Regla de Decision

(*) 10.89 > 1.38202091 Existe diferencia
(*) 1.93 >1.38202091 Existe diferencia
(*) 8.96 > 1.38202091 Existe diferencia

1917 A
1724 - B

828 - -—- C

Conclusion: El mejor tratamiento es etanol 70% (v/v)
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Tabla XXX Analisis estadistico para el rendimiento de extracto utilizando
diferentes solventes siendo la segunda extraccion para un

nivel de confianza del 99%.

Fuente de Grados de Sumade Cuadrados F calculada F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 1.11376463 | 0.556882 1.060065 6.93
Error 12 6.30043553 | 0.52503629
Total 14 7.41420016

Fuente: Analisis estadistico.

Ho: y1=p2=u3 Los tratamientos son iguales

Ha: p1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales

Regla de decisién

si F calculada > F tabulada  se rechaza Ho
si F calculada < F tabulada se acepta Ho
1.060065 <6.93 se acepta Ho

Ho: no existe diferencia significativa en para el rendimiento de extracto

utilizando diferentes solventes, siendo la segunda extraccion.
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Tabla XXXI. Analisis estadistico para el rendimiento de extracto utilizando
diferentes solventes, siendo la tercera extraccion para un

nivel de confianza del 99%.

Fuente de Grados de Sumade Cuadrados F calculada | F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 10.5507713 5.2753 64.4079459 7.21
Error 9 0.73715238 | 0.081905
Total 11 11.2879236

Fuente: Analisis estadistico.

Ho: uy1=p2=u3 Los tratamientos son iguales

Ha: p1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales

Regla de decisién

si F calculada > F tabulada  se rechaza Ho

si F calculada < F tabulada se acepta Ho

64.4079459 >7.21 se rechaza Ho

Ha: existe diferencia significativa en para el rendimiento de extracto utilizando

diferentes solventes, siendo la tercera extraccion.
Tratamiento 1: agua destilada Media = 3.89557907

Tratamiento 2: etanol 35% (v/v) Media = 1.98513874
Tratamiento 3: etanol 70% (v/v) Media = 1.83618386

116



Utilizando el método de Tukey

1.84 1.99 8.896
3.896 2.056 () |1.906 (*) |0
1.99 0.15(NS) |0
1.84 0

Comparador:

Para un nivel de confianza 99% q=5.43, w=0.77701109
Regla de Decision

(*) 2.056 > 0.77701109 Existe diferencia

(*) 1.906 >0.77701109 Existe diferencia

(NS)0.15 <0.77701109 No Existe diferencia

3.806 A
1.99 - B
1.84 -- B C

Conclusion: El mejor tratamiento es el agua para la tercera extraccion
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Tabla XXXIl Analisis estadistico para el rendimiento de extracto utilizando

etanol 70% (v/v), para extracciones sucesivas

Fuente de Grados de Suma de Cuadrados F calculada F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 811.792056 | 405.896028 | 3139.62341 6.93
Error 12 1.55138107 | 0.12928179
Total 14 813.343437

Fuente: Analisis estadistico.

Ho: uy1=p2=u3 Los tratamientos son iguales
Ha: p1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales
Regla de decisién

si F calculada > F tabulada  se rechaza Ho
si F calculada < F tabulada

3139.62341 >6.93 serechaza Ho

se acepta Ho

Ha: existe diferencia significativa en para el rendimiento de extracto utilizando

etanol 70% (v/v) para extracciones sucesivas.
Tratamiento 1: 1 extraccion Media = 19.17

Tratamiento 2: 2 extraccion Media = 6.16

Tratamiento 3: 3 extraccion Media = 1.87
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Utilizando el método de Tukey

1.87 6.16 19.17
19.17 17.3 () [13.01() |0
6.16 429 () |0
1.87 0

Comparador:

Para un nivel de confianza 99% q=5.04, w=0.81042747
Regla de Decision

(*) 17.3 > 0.81042747 Existe diferencia

(*) 13.01 >0.81042747 Existe diferencia

(*)4.29 >0.81042747 Existe diferencia

1917 A
6.16 - B

187 — -— C

Conclusion: El mejor tratamiento es la primera extraccién utilizando etanol 70%
(v/v).
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Tabla XXXIIl. Andlisis estadistico para el rendimiento de extracto
utilizando agua para extracciones sucesivas para un nivel

de confianza del 99%.

Fuente de Grados de Suma de Cuadrados F calculada F tabulada
variacion libertad cuadrados medios
Tratamientos 2 45.1380135 | 22.5690067 | 38.583658 6.93
Error 12 7.0192382 | 0.5849365
Total 14 52.1572517

Fuente: Andlisis estadistico.

Ho: y1=p2=p3 Los tratamientos son iguales
Ha: y1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales
Regla de decision

si F calculada > F tabulada  se rechaza Ho
si F calculada < F tabulada se acepta Ho

38.583658 >6.93 se rechaza Ho

Ha: existe diferencia significativa en para el rendimiento de extracto utilizando

agua para extracciones sucesivas.
Tratamiento 1: 1 extraccion Media = 8.28

Tratamiento 2: 2 extraccion Media = 6.78

Tratamiento 3: 3 extracciéon Media = 4.1
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Utilizando el método de Tukey

4.1 6.78 8.28
8.28 4.1926 (*) | 1.49814(NS) | 0
6.78 2.6944 (*) |0

4.1 0

Comparador:

Para un nivel de confianza 99% q=5.04, w=1.7238517
Regla de Decision

(*)4.19 > 1.7238517 Existe diferencia

(NS) 1.4981 <1.7238517 No Existe diferencia

(*) 2.6944 > 1.7238517 Existe diferencia

1917 A
616 A B
187 — -— C

Conclusion: No existe diferencia del rendimiento entre la primera y segunda

extraccién pero si para la tercera extraccion.
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Tabla XXXIV. Andlisis estadistico para el porcentaje de taninos en
extracto colorante utilizando diferentes solventes para un

nivel de confianza del 99%.

Fuente de Grados de Suma de Cuadrados F calculada F tabulada
Variacion Libertad Cuadrados Medios
Tratamientos 2 35.1166257 17.5583 629.062587 10.92
Error 6 0.16747122 | 0.02791187
Total 8 35.2840969

Fuente: Analisis estadistico.

Ho: uy1=p2=u3 Los tratamientos son iguales
Ha: p1#u2#u3 Los tratamientos no son iguales
Regla de decisién

si F calculada > F tabulada  se rechaza Ho
si F calculada < F tabulada se acepta Ho
629.062587 > 10.92 se rechaza Ho

Ha: existe diferencia significativa en para el rendimiento de taninos en

extracto colorante utilizando diferentes solventes.
Tratamiento 1: etanol 70% (v/v) Media = 9.492633

Tratamiento 2: etanol 35% (v/v) Media = 6.9463
Tratamiento 3: agua Media = 4.6563
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Utilizando el método de Tukey

4.6563 6.9463 9.492633
9.492633 4.8363 (*) | 2.5463(NS) | 0

6.9463 229(") |oO

4.6563 0

Comparador:

Para un nivel de confianza 99% q=6.33, w=0.61057
Regla de Decision

(*) 4.8363 > 0.61057EXxiste diferencia

(*) 2.5463 > 0.61057No Existe diferencia

(*) 2.29 > 0.61057Existe diferencia

9.49 A
6.94 -- B

465 -— -— C

Conclusion: El mejor tratamiento es el etanol 70% (v/v) para obtener mayor

cantidad de taninos.
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APENDICE C

Datos originales

Tabla XXXV Datos originales para extraccion con diferentes solventes.

Peso Peso
Solvente | Muestra Repeticién| (g) extracto |Rendimiento
1 11.504 19.1573689
1 2 60.05 3.83 6.37801832
3 1.12 1.86511241
1 11.461 19.0794074
2 2 60.07 3.885 6.46745464
3 1.07 1.7812552
Etanol 1 11.95 19.8901465
(70%) 3 2 60.08 3.46 5.75898802
(VIv) 3 1.2 1.99733688
1 11.07 18.4254328
4 2 60.08 3.77 6.27496671
3 1.2 1.99733688
1 11.604 19.2949784
5 2 60.14 3.546 5.8962421
3 1.023 1.70103093
1 10.03 16.7110963
1 2 60.02 3.79 6.31456181
3 1.39 2.3158947
1 10.23 17.0471588
2 2 60.01 3.95 6.58223629
3 1.21 2.01633061
Etanol 1 10.36 17.2666667
(35%) 3 2 60 4.87 8.11666667
(VIv) 3 1.74 29
1 10.49 17 4252492
4 2 60.2 3.56 5.91362126
3 1.22 2.02657807

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla XXXVI Datos originales para extraccion con diferentes solventes.

Peso Peso
Solvente | Muestra Repeticion| (g) extracto |Rendimiento
Etanol 1 10.65 17.7322677
(35%) 5 2 60.06 3.86 6.42690643
(v/v) 3 0.95 1.58175158
1 5.87 9.77844411
1 2 60.03 3.15 5.24737631
3 2.03 3.38164251
1 4.8 7.96945044
2 2 60.23 4.32 7.1725054
3 2.54 4.21716752
Agua 1 4.76 7.92540793
3 2 60.06 4.47 7.44255744
3 2.91 4.84515485
1 4.75 7.90480945
4 2 60.09 4.23 7.03944084
3 2.47 4.11050092
1 4.7 7.8125
5 2 60.16 4.21 6.99800532
3 2.33 3.87300532

Fuente: Datos Experimentales

Tabla XXXVII Datos originales para densidad de extracto colorante con
etanol 70% (v/v) a 20 °C.

Densidad de la solucion

etanol 70% (v/v)

Muestra | Densidad Promedio
(g/mL)
0.918
1 0.9182 0.919066667
0.921

0.9212
2 0.9203 0.920966667
0.9214
0.922

3 0.9213 0.922433333
0.924

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla XXXVIII Datos originales para densidad de extracto colorante con

etanol 35% (v/v) a 20 °C

Densidad de la solucién

etanol 35% (v/v)

Muestra

Densidad
(g/mL)

Promedio

0.998268

0.996334

0.998574

0.99772533

1.00458248

1.00285132

1.005702648

1.00437882

3

1.004887984

1.009572301

0.999389002

1.00461643

Fuente: Datos Experimentales

Tabla XXXIX Datos originales para densidad de extracto colorante con

agua a 20 °C.

Densidad de la solucion

1.046537678

Agua
Muestra | Densidad Promedio
(g/mL)
1.004429735
1 1.04898167 | 1.033316361

1.055600815

1.049592668

1.046334012

1.050509165

3

1.046537678

1.046843177

1.048574338

1.047318398

Fuente: Datos Experimentales
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Tabla XL Datos originales para indice de refraccion del extracto colorante

con agua a20°C

indice de Refraccion a 20 °C
Extraccion Repeticiones
sucesiva
Solvente | Muestra R1 R2 R3
1.1 1.334 | 1.334 | 1.334
1.2 1.334 | 1.334 | 1.334
1.3 1.334 | 1.334 | 1.334
AGUA | 2.1 1.3345 | 1.3345 | 1.3345
2.2 1.334 | 1.334 | 1.334
2.3 1.3345 | 1.3345 | 1.3345
3.1 1.3345 | 1.3345 | 1.3345
3.2 1.334 | 1.334 | 1.334
3.3 1.334 | 1.334 | 1.334
1.1 1.35 1.35 1.35
1.2 1.3505 | 1.3505 | 1.3505
Etanol | 1.3 1.35 1.35 1.35
35% 2.1 1.3515| 1.3515 | 1.3515
(Viv) |22 1.351| 1.351| 1.351
2.3 1.351| 1.351| 1.351
3.1 1.3505 | 1.3505 | 1.3505
3.2 1.35 1.35 1.35
3.3 1.35 1.35 1.35
1.1 1.365| 1.365| 1.365
1.2 1.364 | 1.364 | 1.364
Etanol | 1.3 1.3645 | 1.3645 | 1.3645
70% 2.1 1.366 | 1.366 | 1.366
(viv) |22 1.366 | 1.366 | 1.366
2.3 1.3655 | 1.3655 | 1.3655
3.1 1.364 | 1.364 | 1.364
3.2 1.3645 | 1.3645 | 1.3645
3.3 1.366 | 1.366 | 1.366

Fuente: Datos experimentales

127



Tabla XLI Rendimiento de la extraccion de metabolitos colorantes en

funcion del tiempo y del niumero de extracciones sucesivas,

utilizando agua como solvente. Realizado a una temperatura de

95°C y unarelaciéon de solido/solvente de 1:10.

Agua a ebullicién + materia prima

tiempo 15 min/extraccion

solvente | extraccion | pH pH peso peso rendimiento
final | inicial | muestra (Q) extracto (g)
1 463 | 4.85 2.691 8.964
2 515 | 5.29 1.196 3.98401066
Agua 3 541 | 5.55 30.02 0.385 1.282478348
4 5.65 | 5.80 0.233 0.776149234
5 5.69 5.9 0.204 0.679546969
tiempo 1 horas/extraccion
1 433 | 4.38 2.662 8.867717112
2 4.28 5 1.264 4.210666578
Agua 3 4.3 5.07 30.019 0.435 1.449082248
4 4.4 5.3 0.231 0.769512642
5 4.5 5.45 0.156 0.519670875
tiempo 2 horas/extraccion.
1 433 | 4.62 2.586 8.573702009
2 426 | 4.64 1.374 4.555400835
3 4.3 4.85 0.5021 1.664677409
Agua 1 4 444 | 49 30.162 0228 | 0.755918043
5 4.36 5.2 0.14 0.464160202

Fuente: Datos experimentales
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Tabla XLII Rendimiento de la extraccion de metabolitos colorantes en
funcion del tiempo y del numero de extracciones sucesivas,
utilizando etanol 50% (v/v) como solvente. Realizado a una

temperatura de 80°C y unarelacion de sélido/solvente de 1:10

Tiempo 15 minutos por extraccién
solvente | extraccion pH pH peso peso
final | inicial | muestra (g) extracto (g)
1 4.89 5.2 4.6717
Etanol 2 5.1 5.4 1.4629
3 5.4 5.82 30.0009 0.4483
4 5.58 6 0.126
Tiempo 60 minutos por extraccién
1 5.12 5.22 4.6493
Etanol 2 5.17 5.82 1.5912
3 5.38 5.8 30.1717 0.402
4 5.59 5.9 0.126
Tiempo 120 minutos por extraccion
1 4.91 5.19 4.604
Etanol 2 4.95 5.38 30.044 1.743
3 5.22 5.57 0.467
4 5.47 5.8 0.11

Fuente: Datos experimentales
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APENDICE D

Figura 23 Equipo de lixiviacion con reflujo en funcionamiento

Fuente: Laboratorio del Area de Quimica de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Facultad de
Ingenieria USAC.
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Figura 24 Filtrado del extracto utilizando una bomba de vacio.

Fuente: Laboratorio del Area de Quimica de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Facultad de
Ingenieria USAC.

Figura 25 Secado de muestras utilizando una plancha de calentamiento.

Fuente: Laboratorio de la Seccién de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de la

Facultad de Ingenieria.

131



Figura 26 Diferentes muestras evaporadas para obtener el extracto
colorante.

d
Fuente: Laboratorio de la Seccién de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de la

Facultad de Ingenieria.

Figura 27 Rotavaporacion de muestras de extracto colorante

Fuente: Laboratorio del Area de Quimica de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Facultad de
Ingenieria USAC.

132



Figura 28 Prueba colorimétrica de identificacion de flavonoides, en
extracto colorante, utilizando (de izquierda a derecha), acido
sulfurico, cloruro férrico, una reaccion de Shinoda y la muestra

original.

T ! |
Fuente: Laboratorio de Investigacién de Productos Naturales, LIPRONAT, de la Facultad de

Ciencias Quimicas y Farmacia de la USAC.

Figura 29 Prueba precipitométrica de identificacién de taninos, en extracto
colorante, utilizando (de derecha a izquierda ) gelatina y gelatina
sal 1%.

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Productos Naturales, LIPRONAT, de la Facultad de

Ciencias Quimicas y Farmacia de la USAC.
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Figura 30 Cromatografia en capa fina realizada a extractos colorantes de

Quebracho

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Productos Naturales, LIPRONAT, de la Facultad de

Ciencias Quimicas y Farmacia de la USAC.
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