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Guatemala, 25 de Octubre de 2011
Ref EIQ.7G.218.2011

Ingeniero

Williams Guillermo Alvarez Mejia
DIRECTOR

Escuela de Ingenieria Quimica
Facultad de ingenieria

Presente.

Estimado Ingeniero Alvarez:

Como consta en el Acta TG- 912010-A-DI le informo que reunidos jos Miembros
del Tribunal nombrado por la Escuela de Ingenieria Quimica, se practico Ia
revision del “Disefio de Investigacion”, para optar al titulo de INGENIERA
QUIMICA a la estudiante universitaria Elena Maria Pineda Stiarez, identificada con
carmé No. 200611191, titulado: “EXTRACCION Y CARACTERIZACION FISICOQUIMICA

DEL INDIGO, EXTRACTO COLORANTE NATURAL OBTENIDO DE LAS HOJAS DE ANIL
(Indigofera guatemalensis Moc.) A TRAVES DE HIDROLISIS, VARIANDO EL TIEMPO DE

OXIDACION A NIVEL LABORATORIO” el cual ha sido asesorado por la ingeniera
Quimica Telma Maricela Cano Morales, como consta en el Acta.

Habiendo encontrado el protocolo satisfactorio, se procede a recomendarle
autorice a la estudiante Pineda Suarez, procegder con la fase de ejecucion del
proyecto de investigacion, del trabajo de graduacion de acuerdo al cronograma

aprobado.

“ID Y ENSENAD-A TODOS’

reviso el protocolo
o de graduacion
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N CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA
' FACULTAD DE INGENIERIA
UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

Guatemala, 31 de Mayo de 2012

Ingeniero

Williams Alvarez

Director

Escuela de Ingenieria Quimica

Facultad de Ingenieria

Universidad de San Carlos de Guatemala

Ingeniero Alvarez:

Por medio de la presente HACEMOS CONSTAR que hemos revisado y
dado nuestra aprobacién al informe final del graduacion titulado “Extraccién y
caracterizacion fisicoquimica del indigo, extracto colorante natural
obtenido de las hojas de aiiil (Indigofera guatemalensis Moc.) a través de
hidrélisis, variando el tiempo de oxidacion, a nivel laboratorio”, de la
estudiante de Ingenieria Quimica Elena Maria Pineda Suarez quien se
identifica con el carné namero 2006-11191.

Sin otro particular nos suscribimos de usted.

de Extractos Vegetales —LIEXVE-
Asesor
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UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Guatemala, 06 de agosto de 2012
Ref. EIQ.TG-IF.038.2012

Ingeniero

Victor Manuel Monzén Valdez

DIRECTOR

Escuela Ingenieria Quimica

Facultad de Ingenieria

Estimado Ingeniero Monzén:

Como consta en el Acta TG-091-2010-IF le informo que reunidos los Miembros de la
Terna nombrada por la Escuela de Ingenieria Quimica, se practicé la revision del:

INFORME FINAL DE TRABAJO DE GRADUACION
Solicitado por la estudiante universitaria: Elena Maria Pineda Suarez
Identificada con nimero de carné: 2006-11191
Previo a optar al titulo de INGENIERA QUIMICA.

Siguiendo los procedimientos de revision interna de la Escuela de Ingenieria Quimica, los
Miembros de la Terna han procedido a APROBARLO con el siguiente titulo:

EXTRACCION Y CARACTERIZACION FISICOQUIMICA DEL iNDIGO, EXTRACTO
COLORANTE NATURAL OBTENIDO DE LAS HOJAS DE ANIL (Indigofera
guatemalensis Moc.) A TRAVES DE HIDROLISIS, VARIANDO EL TIEMPO DE
OXIDACION, A NIVEL LABORATORIO

El Trabajo de Graduacién ha sido asesorado por la Ingeniera Quimica: Teima Cano.

Habiendo encontrado el referido informe final del trabajo de graduacién
SATISFACTORIO, se autoriza al estudiante, proceder con los tramites requeridos de
acuerdo a las normas y procedimientos establecidos por la Facultad para su autorizacién
€ impresion. \

ESCUELA DE
INGENIERIA QUIMICA

Trabajo de Graduacion
C.c.: archivo
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UNIVERSIDAD DE SAN CARL.OS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA .
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Ref.EIQ.TG.343.2012

El Director de la Escuela de Ingenieria Quimica de Ia Universidad de San
Carlos de Guatemala, luego de conocer el dictamen del Asesor y de los
Miembros del Tribunal nombrado por la Escuela de Ingenieria Quimica para
revisar el Informe del Trabgjo de Graduacidn de la estudiante, ELENA
MAR(A PINEDA SUAREZ fitulado: “EXTRACCION Y CARACTERIZACION
FISICOQUIMICA DEL INDIGO, EXTRACTO COLORANTE NATURAL OBTENIDO DE
LAS HOJAS DE ANIL (Indigofera guatemalensis Moc.) A TRAVES DE
HIDROLISIS, VARIANDO EL TIEMPO DE OXIDACION, A NIVEL LABORATORIO".
Procede a la autorizacién del mismo, ya que redne el rigor, la secuencia, la

pertinencia y la coherencia metodolégica requerida.

“Id y Ensenad o Todoy”

Ing. Victor Manuel Monzén Valde
DIRECTOR
Escuela de Ingenieria Quimica

Guatemala, septiembre de 2012
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DTG. 462.2012

El Decano de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, luego de conocer la aprobacidn por parte del Director de la Escuela de
Ingenieria Quimica, al trabajo de graduacién titulado: =~ EXTRACCION Y
CARACTERIZACION FISICOQUIMICA DEL INDIGO, EXTRACTO COLORANTE
NATURAL OBTENIDO DE LAS HOJAS DE ANIL (Indigofera guatemalensis Moc.)
A TRAVES DE HIDROLISIS, VARIANDO EL TIEMPO DE OXIDACION, A NIVEL
LABORATORIO, presentado por la estudiante universitaria Elena Maria Pineda

Suarez, autoriza la impresidon del mismo.

IMPRIMASE:

Ing. Murphy po Paiz Recinos

Guatemala, 25 de septiembre de 2012.
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La actividad de un principio activo varia debido a
la naturaleza de éste, pero siempre esta
relacionado a la cantidad ingerida o absorbida.

Proceso electroquimico por el cual un atomo o
ion gana electrones. Implica la disminucién de su
estado de oxidacion. Este proceso es contrario al

de oxidacion.

Operacién unitaria de transferencia de masa de
contacto gas-soOlido, donde la humedad
contenida en el solido se transfiere por
evaporacion hacia la fase gaseosa, con base a la
diferencia entre la presién de vapor ejercida por
el sélido humedo y la presién parcial de vapor de

la corriente gaseosa.

Statistical Package for the Social Science
(Paquete Estadistico para las Ciencias Sociales).

Forma artesanal de disposicién para el secado

del afiil.
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RESUMEN

El propdsito del presente trabajo de investigacion fue extraer y caracterizar
fisicoquimicamente el indigo, extracto colorante obtenido de las hojas de aiil
(Indigofera guatemalensis Moc.) a diferentes tiempos de oxidacion y determinar
si la variacion del tiempo de oxidacion incide significativamente en el
rendimiento y en el porcentaje de indigotina. Se extrajo como un colorante
sélido, utilizando un disefio de bloques al azar con cuatro diferentes tiempos de
oxidacion; realizandose observaciones para cada uno de los tratamientos y sus

3 repeticiones, para un total de 12 unidades experimentales.

El extracto colorante se obtuvo a partir de la planta de afil (Indigofera
guatemalensis Moc.), siendo ésta, materia prima nacional, ubicada en el
municipio de Jocotengango, Chiquimula. En la seccién de Quimica Industrial del
Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, en el Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales LIEXVE,
se realizd el proceso de extraccion del afil y en la Unidad de Analisis
Instrumental de la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia se determiné el
porcentaje de indigotina por espectrofotometria aplicando la metodologia de
UV-Visible.
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Determinandose que el tiempo de oxidacion incide significativamente en el
rendimiento en masa del extracto colorante y en el porcentaje de indigotina,
siendo 120 minutos el tiempo de oxidacion en donde se obtiene la mayor
cantidad de extracto colorante, el rendimiento en masa promedio es 0,36% Y el
porcentaje de indigotina promedio es 30,66%. Se calculd el coeficiente de

variacion siendo para ambos casos menor o igual al 10%.
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OBJETIVOS

General

Evaluar el rendimiento y caracteristicas fisicoquimicas del indigo, extracto
colorante natural obtenido de las hojas de afil (Indigofera guatemalensis Moc.)

a través de hidrdlisis variando el tiempo de oxidacién, a nivel laboratorio.

Especificos

1. Comparar el rendimiento en masa de extracto colorante a nivel
laboratorio del indigo, a través de hidrdlisis en 30, 60, 90 y 120 minutos

de oxidacion durante la extraccion.

2. Determinar el porcentaje de indigotina en el extracto colorante, para
evaluar la pureza del mismo por medio de espectrofotometria, obtenido a
través de hidrdlisis en 30, 60, 90 y 120 minutos de oxidacion durante la

extraccion.
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HIPOTESIS

Hipotesis de la investigacion

Existe diferencia significativa en las propiedades fisicoquimicas del indigo,
extracto colorante natural obtenido de las hojas de afil (Indigofera
guatemalensis Moc.), variando el tiempo de oxidacién a nivel laboratorio.

Hipdétesis estadistica

Hipotesis nula (Ho)

1. El porcentaje de rendimiento en masa no varia significativamente en
funcion de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de oxidaciéon durante la
extraccion.

2. El porcentaje de indigotina en masa presente en el extracto no varia

significativamente en funcién de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de

oxidacion durante la extraccion.
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Hipétesis alternativa (Ha)

1. El porcentaje de rendimiento en masa varia significativamente en funcion
de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de oxidacion durante la

extraccion.
2. El porcentaje de indigotina en masa presente en el extracto varia

significativamente en funcion de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de

oxidacion durante la extraccion.
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INTRODUCCION

Las plantas han sido un recurso fundamental para los seres humanos por
miles de afos, ya que han formado parte de su principal fuente para diversas
actividades. Ademas de esto, en todas las culturas, también se han empleado
en otros aspectos de la vida cotidiana, religiosa y ceremonial. Alcanzando la
utilizacidon en la industria y la exportacion en diversos mercados, tal es el caso
del afiil (Indigofera guatemalensis Moc.), planta de la cual se obtiene extracto

colorante, mediante los procesos de fermentacion oxidacion y separacion.

En el presente estudio se caracterizo fisicoquimicamente el indigo, que se
obtuvo por medio de extracciones con diversas repeticiones variando los
tiempos de oxidacion a nivel laboratorio, para determinar si incide en el
porcentaje de indigotina; cuyo valor se determind por medio de

espectrofotometria.

Algunos ejemplos de reactivacion de la explotacion del afil se estan dando
ya en Guatemala, alrededor de 50 personas pertenecientes a once
comunidades del municipio de Barillas (Yula, Chancolin y Espiritu de Ixcén), en
Huehuetenango y siete del municipio de Playa Grande (Kaibil Balam, Flor del
Norte, Xalbal, etc.), en Quiché y en el municipio de Jocotan, Chiquimula,
empezaron a cultivar y a realizar el proceso de extraccion del aiil con el fin de

obtener beneficios econémicos.
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Existe la oportunidad de exportaciobn a paises como Turquia, Suiza,
Alemania, Francia y Japon, quienes prefieren los extractos naturales
remplazando a los sintéticos para sus diversas actividades, debido a que dicho
material es amigable con el ambiente. Otro mercado latente es el producto
terminado aplicado; como blusas, manteles, pafiuelos, bufandas, etc. que son

parte del valor agregado que se da al afil.
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1. ANTECEDENTES

Los antecedentes sobre el extracto colorante afil hacen énfasis en el
mejoramiento del proceso de extraccion y aplicacion artesanal. Entre los

principales estudios se encuentran:

. José Colocho en el 2003 en San Salvador, realiz6 la investigacion sobre
alternativas técnico-practicas para reducir el tiempo de extraccién de
pigmentos solidos de afil (Indigofera, sp.), se analizé y comparo periodos
de fermentacion de 6, 12 y 18 horas, estableciendo que el rendimiento
relativo en 18 horas es mayor y, que respecto al procentaje de indigotina
el periodo éptimo es de 12 horas, tomando este Ultimo como significativo
debido a que la indigotina es el parametro que indica pureza y que da

color indigo.

o Cristo José Hernandez de la Escuela de Ingenieria Quimica de la
Facultad de Ingenieria y Arquitectura de la Universidad de El Salva dor
presenté el proyecto: Evaluacion de las variables de secado para la
conservacion de las hojas de la planta de afil (Indigofera, sp.), con el
propésito de conservar la planta afiil, para que la materia prima pueda

estar disponible.



Los resultados obtenidos en la investigacion indican que existe diferencia
en el porcentaje de indigotina obtenido en funcion del tipo de secado de
hoja. El secado en estufa sin circulacion de aire produce el
comportamiento mas estable en cuanto a contenido de indigotina, a
temperaturas de 38 y 45 °C con respecto al secado solar y secado el
artificial de bandejas. En el secado solar se produce un decaimiento mas
significativo en el porcentaje de indigotina del colorante. Ademas, en el
secador de bandejas se observa que a la menor temperatura se
presentan los mayores rendimientos en el porcentaje de indigotina.
Determinando que el material seco tiene menor porcentaje de indigotina.

Rafael Landaverde, Loida Santos y Delmi Sibrian en el 2006 realizaron la
caracterizacion y evaluacion de sosteniblidad del cultivo de afil de la
asociacion de afiileros de El Salvador y como resultado establecen que el
cultivo del afiil tiene mayor porcentaje de indigotina si se desarrolla en
zonas donde predominan los suelos andisoles, si existen temperaturas
entre los 25 - 35 °C, con elevaciones de 200-400 msnm y con

precipitaciones que alcanzan los 1 200 mm de lluvias en el afo.

Ademas, la relacion beneficio/costo (B/C) representa altas utilidades al

productor, si se desarrolla adecuadamente.

Gabriela Gonzéalez en el 2007, en la Universidad de San Carlos, Facultad
de Ingenieria desarroll6 el estudio de un proceso biotecnoldgico para la
decoloracion de efluentes textiles de azul indigo, planteando como
antecedente la contaminacion que produce el colorante sintético utilizado

en la industria.



Manuel Rubio en 1976 en El Salvador, relata la historia del afil o
xiquilite en Centroamérica, evidenciando la presencia de dicho extracto
colorante en la época colonial. Actualmente la manera artesanal de

extraccion es similar y ha tenido pocas modificaciones.






2. MARCO TEORICO

2.1. Caracteristicas del afiil (Indigofera guatemalensis Moc.)

El afil es un arbusto esbelto 1 a 2 metros de altura, poco ramificado, tallo
angular, sublefioso y sus ramas estan cubiertas de 10 a 12 hojas de color verde
claro, dispuestas en pares regulares y su reproduccién es sexual. Las flores
densas y numerosas de color rojo claro o rosado y en racimos el fruto es una
vaina cilindrica, tetraédrica. Ligeramente comprimida que contiene de 5 a 7
semillas ovaladas, duras y oscuras, pertenece al orden Fabaceae, familia

Leguminoseae, género Indigofera, especie Guatemalensis.

El género Indigofera consite en casi 800 especies. Estas pueden crecer
sobre la tierra entre el nivel del mar y 1 650 metros. Alrededor de 600 pueden
ser encontradas en Africa, cerca de 200 en Asia, 80 en América y entre 50 y 60
en Australia. No existe explicacion cientifica de por qué sélo unas pocas
especies tienen alto contenido de indican precursor del indigo; como es el caso

de la Indigofera guatemalensis Moc.



Figura 1. Indigofera sp.
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Fuente: SANDOVAL-SALAS, Fabiola. Caracterisation de la production et optimisation du
processus d’extraction des colorants de la plante de afiil (Indigofera suffruticosa
MILL.) p. 19

En la figura 1 se muestran las principales especies del género Indigofera.
(1) Indigofera tinctoria L. (2) Indigorefa arreacta Hoschst. (3) Indigofera
suffructicosa Mill Sbsp. suffructicosa (4) Indigofera argéntea L. (5) Indigofera
suffructicosa guatemalensis Moc.



2.1.1. Ciclo vegetativo

El ciclo de la planta de afiil en general es de cinco meses para su uso,
aunque al cesar la lluvia reinicia su ciclo biolégico si las condiciones de
humedad son adecuadas. Al paso de los afios, la planta se va tornando lefiosa,
por lo que se elimina al tercer afio de produccién. Sin embargo, algunos
productores sefalan que al tercer afio, la planta se corta totalmente dejando el

sistema radicular intacto y al caer las lluvias la planta brota con un nuevo tallo.

2.1.2. Factores agroecoldgicos para su cultivo

Existen condiciones necesarias para el adecuado crecimiento de la planta,

las mismas promueven la presencia de colorante en la planta.

2.1.2.1. Clima

El aiil se ha cultivado desde los 100 metros sobre el nivel del mar (msnm),
hasta los 1 000 msnm, y por lo tanto en zonas con diferentes volumenes de
precipitacion, temperaturas y biotemperaturas, que estan en funcion de la zona
de vida a que pertenezca la localidad. También se tienen evidencias de cultivos
al nivel del mar. Segun Landaverde en su estudio de caracterizacion y
evaluacion de la sostenibilidad del cultivo del afiil, indica que la escasez de
humedad afecta directamente en la calidad y cantidad de colorante segun

reportes de la época colonial y contemporanea.



2.1.2.2. Clases de suelo

En cuanto a los suelos, se reporta adaptabilidad a diferentes clases, sin
embargo, es preferible que exista un buen drenaje sin ser suelos arenosos u

organicos por ser sensible fendmenos hidrolégicos extremos.

Se debe tomar en cuenta que es un cultivo limpio y puede erosionar los

suelos, por tanto debe ser limitado.

2.2. Historia del colorante

Cristina Guirola en su documento de Tintes naturales, indica que el aiil
era un colorante natural, utilizado para darle color a los textiles desde épocas
antiguas. El colorante fue utilizado por los romanos que lo llamaron indicum
(indio), de donde se formé la palabra indigo, los arabes tomaron la palabra de

sanscrito nil y la convirtieron en afiil (color azul).

A la India se le considera como patria del afiil, en la actualidad es el mayor
productor mundial. El afiil en América se conocia y procesaba desde la época

prehispénica para tefiir indumentarias y en las ceremonias rituales.



De acuerdo a Ruth Quintanilla en la Guia técnica de procesamiento del
afil en El Salvador hace referencia a la importancia del cultivo hasta finales del
siglo XIX, cuando Bayer en 1897 lanza al mercado la anilina como colorante
sintético. No obstante el afil artificial no ha logrado sustituir del todo al natural.
En los afos recientes al descubrirse algunos efectos nocivos de los colorantes
artificiales, el mundo esta volviendo a los colorantes naturales, y entre estos se
encuentra el afiil, con una produccion reducida pero una demanda que va en

aumento.

2.3. Composicion quimica

El componente principal del indigo natural es la indigotina, porque es el
que da color. Segun Quintanilla el afil de mejor clase contiene mas de 60%
indigotina, el de clase mediana 40 a 50% y el de clase inferior menos de 20%.
Otros componentes presentes son el rojo de indigo (indirrubina), pardo de
indigo, cola de indigo, agua y cenizas que consisten principalmente en

carbonatos de calcio y de magnesio, alimina y 6xido de hierro.

Por lo tanto, la variable respuesta a registrar en el presente trabajo de
investigacion sera el contenido de indigotina presente en el afil extraido, ya que
la buena calidad del mismo depende de esta variable. El indigo se encuentra en
el cultivo de afiil en forma de indicAn C14H170eN + 2H20 descubierto por E.
Schunck.



El indican: es un glucdsido que por hidrdlisis (por fermentacion o cambio
de pH) se descompone en glucosa e indoxil. Este ultimo al oxidarse se

transforma en indigotina. En la figura 2 se muestra la molécula de indican.

Figura 2. Molécula de indican

O-CgH,,0,

Indican

Fuente: SANDOVAL-SALAS, Fabiola. Caracterisation de la production et optimisation du
processus d’extraction des colorants de la plante de afil (Indigofera suffruticosa
MILL.) p. 34

2.3.1. Contenido de indican en la planta

El contenido de indican se acumula en las hojas de la planta y no en otros
tejidos como flores, raices, tallos o semillas. El indicAn se encuentra en las
hojas de la planta dentro de los protoplastos y vacuolas de las células. El
contenido promedio de indican por vacuola y por protoplasto es de 1,4y 1,1
pmol.
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Durante el desarrollo de la planta, el contenido de indican varia. Antes de
los ocho dias de crecimiento de la planta no se puede detectar indican. Es
hasta que se desarrollan las hojas que se puede encontrar. Ruth de Quintanilla
en su estudio determin6 que las hojas jovenes presentan mayor contenido de
indican. La figura 3 muestra que la primera y segunda hoja desde la parte

superior son las que tienen mayor contenido de dicha sustancia.

Figura 3. Distribucion del contenido de indican como funcion de la

posicion de la hoja
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Fuente: DE QUINTANILLA, Ruth. Guia técnica: procesamiento del afiil en El Salvador
p. 17.

La posicién 1 representa la hoja mas alta en la planta. Los valores que se
refieren al contenido de indigotina en la planta son promedio de 5 experimentos.
El factor masa de agua presenta una tendencia de aumentar el porcentaje de
indigotina cuando sus niveles tienden al minimo, mientras que el efecto de los
factores tipo de hoja y tiempo de oxigenacion aumenta cuando sus niveles

tienden al maximo.
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2.4. Colorantes

Sustancias coloreadas capaces de teiiir fibras vegetales y animales. Para
gue un colorante sea util, debe ser estable y capaz de unirse fuertemente a la

fibra y soportar la luz.
2.4.1. Clasificacion de colorantes
Yoshiko agrupa los colorantes naturales en diferentes formas: por tipo de
tefiido, composicion quimica, caracteristicas fisicas, entre otras. Debido a que
en el presente estudio se tomaran en cuenta las caracteristicas fisicas en la

figura 4 se muestra su clasificacion con base en dicho criterio.

Figura 4. Clasificacion de colorantes naturales

Colorantes
naturales

Caracteristicas

Colorantes
directos

Mordentados

Caracteristicas
fisicas

Tipo de
reduccion

Pigmentos

Fuente: YOSHIKO, Shatira. Clasificacion de colorantes
<http://catarina.udlap.mx/u_dI_a/tales/documentos/meiq/perez_|_oa/capitulo4.pdf>
[Consulta: 8 de agosto de 2010].
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Los colorantes de tipo de reduccion son derivados del Indol, estas
materias colorantes se encuentran en el interior de los cuerpos vegetales o
animales, pero insolubles, para darles solubilidad, se les aplica una sustancia
reductora, obteniéndose una solucion incolora que al oxidarse aparece el color,

tal es el caso del adil.

2.4.2. Colorantes en la industria

A partir del desarrollo de los colorantes sintéticos se desarrollé una amplia
gama de colores asi como una industria en constante aumento, pero en los
altimos afios las legislaciones de diferentes paises han cambiado a una
tendencia ecoldgica, el uso de colorantes naturales en las industrias de cuero y
textil ha iniciado ya su aplicacion por lo que el afil tiene una importancia
incipiente, que se refleja en el incremento de la demanda del mismo generando

problemas de abastecimiento.

El aumento en el uso de colorantes naturales se ha dado porque son
biodegradables, tienen baja toxicidad y se pueden aplicar en fibras naturales o

sintéticas.

Hay una notoria desvinculacion entre los adelantos tecnoldgicos y a la
producciéon artesanal. La medicion del color, la igualacion de colores, su
repetibilidad, etc. son temas donde los avances tecnoldgicos podrian beneficiar
la produccién artesanal. Por lo que es importante desarrollar procesos en donde
se determine la importancia de cada una de las etapas, contribuyendo al

desarrollo del colorante en textiles.
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2.5. Extraccion de colorante de las hojas de afiil

El proceso para la extraccion del afil se basa en la lixiviacion del material
vegetativo, a continuacion se detalla cada una de las etapas para obtener el

extracto colorante en estado solido.
2.5.1. Recoleccion

“‘La materia prima para el proceso de extraccion de afiil es el follaje de la
planta, debe ser cuidadosamente seleccionada porque el punto 6ptimo de

madurez determina la calidad de la tinta®”.

La materia verde debe cortarse en el primer afio de siembra del cultivo
entre agosto y septiembre, cuando la planta tiene una la altura de 1 a2 m y esta
en periodo de floracién. “Se corta a una altura de 30 a 40 cm del suelo, sin

dafiar el tronco, para que pueda dar nuevos brotes?”.

Para el corte, también puede tomarse como parametro la coloracion
amarilla de las hojas en la parte inferior de la planta. “Pasado este periodo el
contenido de indigotina que se obtenga puede disminuir. El segundo corte

puede realizarse cuarenta y cinco dias después del primero®.

! DE QUINTANILLA, Ruth. Guia técnica: Procesamiento del afiil en El Salvador. 19 p.

2 bid.
% Ibid.
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En el segundo y tercer afio se puede iniciar la cosecha en junio-julio hasta
septiembre-octubre. Tomando el mismo criterio de coloracion de la hoja, la
materia prima de mejor calidad proviene del primer corte del segundo afio,
debido a que segun la experiencia de los artesanos es en donde se obtiene el
mayor porcentaje de indigotina. Se recolectara de 5:00 a.m. a 9:00 a.m., para

evitar pérdidas de humedad y marchitamiento de la planta.

2.5.2. Fermentacion

En esta etapa se extrae el principio precursor del extracto colorante, “el
indican, el cual se transforma en indoxil, es llamado afil blanco, componente
precursor del extracto, se agrega hidroxido de calcio para favorecer la

hidrolisis™.

2.5.3. Oxidacioén

En esta etapa “se promueve una reaccion redox en la que la el indoxil se
combina con oxigeno, corresponde con un aumento de cargas positivas del
atomo debido a una pérdida de electrones que da origen al indigo y se obtiene

el color azulado del extracto final®”.

2.5.4. Sedimentacién

Operacién en la que el extracto insoluble se deposita en el fondo del

recipiente facilitando la separacion fisica.

*  COLOCHO, José Luis [et al.]. Alternativas técnico-practicas para reducir el tiempo de

extraccion de pigmentos solidos del afiil (indigofera sp.). 9 p.
5 -
Ibid.
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255. Secado de extracto colorante

Operacion necesaria para quitar la humedad y obtener el extracto
colorante en polvo. Se puede utilizar algun sistema que facilite el secado, para
el proceso en el laboratorio se puede emplear un secador de flujo transversal, lo
que disminuye el tiempo de secado. Se debe tomar en cuenta, ademas no
sobrepasar los 40 °C para no degradar el color en las moléculas del extracto

colorante.

2.6. Caracterizacion fisicoquimica

La caracterizacion fisicoquimica consiste en la determinaciéon de las
propiedades de extracto, en el presente estudio de investigacién se determina
el contenido de indigotina como la variable principal que define la calidad del

extracto.

2.6.1. Espectrofotometria

Es el método de analisis Optico mas usado en las investigaciones
guimicas, es un instrumento que permite comparar la radiacion absorbida o
transmitida por una solucién que contiene una cantidad desconocida de soluto,

y una que contiene una cantidad conocida de la misma sustancia.

Todas las sustancias pueden absorber energia radiante, aun el vidrio que
parece ser completamente transparente absorbe radiacion de longitudes de
ondas que no pertenecen al espectro visible; el agua absorbe fuertemente en la

region del infrarrojo.
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La absorcion de las radiaciones ultravioletas, visibles e infrarrojas depende
de la estructura de las moléculas, y es caracteristica para cada sustancia

quimica.

Cuando la luz atraviesa una sustancia, parte de la energia es absorbida, el
color de las sustancias se debe a que éstas absorben ciertas longitudes de
onda de la luz blanca que incide sobre ellas y solo dejan pasar a los 0jos,

aguellas longitudes de onda no absorbidas.

La espectrofotometria ultravioleta-visible usa haces de radiacion del
espectro electromagnético, en el rango UV de 80 a 400 nm, principalmente de
200 a 400 nm y en el de la luz visible de 400 a 800 nm, por lo que es de gran
utilidad para caracterizar los materiales en la region ultravioleta y visible del
espectro.

Al campo de luz UV de 200 a 400 nm se le conoce también, como rango
de UV cercano, la espectrofotometria visible solamente usa el rango del campo
electromagnético de la luz visible, de 400 a 800 nm. En la que la indigotina se

encuentra en un rango de 600 a 620 nm.

Ademas, el hecho de que la absorbancia y trasmitancia de luz depende
tanto de la cantidad de la concentracion y de la distancia recorrida. La ley de
Beer declara que la cantidad de luz, absorbida por un cuerpo depende de la
concentracion en la solucién, principio en el que se fundamenta la

caracterizacion de la presente investigacion.
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2.6.2. Porcentaje de indigotina

La variable seleccionada como respuesta para la caracterizacion en la
etapa de oxigenacion es el porcentaje de indigotina contenido en el indigo
natural; la indigotina es el principio activo y componente principal del colorante;

en la figura 5 se muestra su estructura.

Figura 5. Estructura de la indigotina

Fuente: SANDOVAL-SALAS, Fabiola. Caracterisation de la production et optimisation du
processus d’extraction des colorants de la plante de afil (Indigofera suffruticosa
MILL.) p. 19

Se selecciona el contenido de indigotina como la variable respuesta,

porque de la misma depende la buena calidad del indigo y el precio fijado en el

mercado internacional.
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“La indigotina se produce a partir del indican que es un componente
existente en forma natural en la planta de afiil (C14H170eN + 2H20), el indican
gue es un glucoésido de indoxilo se descompone en indoxil y glucosa por medio
de un proceso de fermentacion, el indoxil al reaccionar con el oxigeno es
transformado en indigotina®, el proceso se puede esquematizar segun la figura
6.

Figura 6. Proceso de transformacién de indican a indigo
OCak10y o
INDICAN INDOXYL
\ Fermentacion
>

h M

\ \
b INDIGO ki

Fuente: SANDOVAL-SALAS, Fabiola. Caracterisation de la production et optimisation du
processus d’extraction des colorants de la plante de afil (Indigofera suffruticosa
MILL.) p. 34

®  DE QUINTANILLA, Ruth. Guia técnica: Procesamiento del afiil en El Salvador. p. 19.
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Por espectrofotometria se determina la absorbancia especifica de la
indigotina, valor que al ser comparado con el de un estandar permite determinar

la concentracion del principio activo.

2.7. Precio

Los precios del aiil, al igual que la mayoria de productos agropecuarios,
tiene amplios margenes entre el precio al productor y el precio al consumidor

minorista.

El precio del afil de exportacion, ha oscilado entre US$35,00 a US$45,00
por kilogramo lo que se aproxima en US$1,00 por grado de indigotina, asi a
mayor grado de concentracion de indigotina mayor precio. La tabla | presenta

una relacion entre concentracion de Indigotina y precio.

Tablal. Porcentaje de indigotinay el precio por kilogramo

Porcentaje de indigotina (%) Precio US$/kg
20 17,50
30 26,25
40 35,00
45 39,38
50 43,75
60 52,50

Fuente: LANDAVERDE, Rafael, [et al.] Caracterizacién y evaluacién de la sostenibilidad

del cultivo del afiil (Indigofera, sp.), de la asociacién de afiileros de El Salvador. p. 22.
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2.8. Desarrollo sostenible

Las caracteristicas positivas del afiil deben reflejarse en la buena gestién y
desarrollo sostenible desde la industria, hasta cada uno de los puntos de
incidencia, a continuacibn se desarrollan elementos que le dan éstas

caracteristicas al colorante natural.

2.8.1. Beneficios del cultivo del aiiil

A nivel nacional, los beneficios generados con el cultivo del aiiil para la

obtencion del colorante natural pueden ser:

o La recuperacion de una identidad nacional: esto significa la posibilidad de
gue Guatemala vuelva a ser conocida por la produccion del colorante de afiil de

muy buena calidad.

o Disminucion de la pobreza rural al involucrar personas para trabajar en el

cultivo y proceso, convirtiendose en una fuente de ingresos.

o Mejoramiento de la calidad de los suelos y recuperacién de paisajes.

o Oportunidades de exportacidon para este producto: “en el mercado
internacional existe una amplia demanda para el colorante de afil por sus
caracteristicas naturales, siendo pagado a muy buenos precios que en paises
europeos son fijados con base en el contenido de indigotina; sin embargo,
paises asiaticos demandan también del colorante sin precisar el porcentaje del

principio activo””.

" DE QUINTANILLA, Ruth. Guia técnica: Procesamiento del afiil en El Salvador. 19 p.
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2.8.2. Enfoques del desarrollo sostenible

“El desarrollo sostenible tiene tres enfoques: la vision del economista, la
perspectiva agrondmica y ecoldgica, y el punto de vista sociolégico. El
desarrollo sostenible desde las dos primeras perspectivas se muestra como un
concepto y estrategia alternativa, que reclama la revision de los intercambios
entre los recursos y los objetivos del crecimiento econdmico. En un enfoque
transitorio del Banco Mundial, desde la perspectiva de los economistas, el

desarrollo es sostenible a nivel econémico, ecoldgico y social”®

En lo econdmico se hace referencia al crecimiento, la eficiencia del
capital y a los recursos e inversiones; en lo ecologico se tiene presente la
integridad del ecosistema, su capacidad de carga y la conservacion de los

recursos naturales y de la biodiversidad.

En lo social, la atencion se pone en la equidad, la participacion, la
movilidad social, la cohesion social, la identidad cultural, y el desarrollo

institucional.

®  DE QUINTANILLA, Ruth. Guia técnica: Procesamiento del afiil en El Salvador. 19 p.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

El trabajo que se realizé estd dividido en dos etapas significativas, la
primera de extraccion y la segunda de analisis fisicoquimico. Con base en los
objetivos de la investigacion, a continuacion se presentan las variables

independientes y dependientes, durante el proceso de extraccion y analisis.

Tabla I1. Andlisis de variables independientes de la extraccion y

caracterizacion fisicoquimica

Factor potencial de
L Factores perturbadores
_ _ disefo
No. Variable Unidad

Constante | Variable | Controlable No

controlable

Tiempo
1 de Minutos X X

oxidacion tyy

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla Ill. Andlisis de variables dependientes de la extraccion y
caracterizacion fisicoquimica
Factor potencial de
o Factor perturbador
. _ disefio
No. Variable Unidades N
0
Constante | Variable | Controlable
controlable
Porcentaje
1 % X
de extracto
Porcentaje
2 o % X
de indigotina
Fuente: elaboracion propia.
Tabla IV. Analisis de constantes de la extraccion y caracterizacion
fisicoquimica
Factor potencial de
o Factor perturbador
_ _ disefio
No. Variable Unidades N
0
Constante | Variable | Controlable
controlable
Tiempo de
1 » horas X X
fermentacion
Cantidad de
2 gramos X X
muestra
3 pH pH X X
Caudal de _
4 _ L/min X X
aire

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla V. Valor de constantes de la extraccion y caracterizacion
fisicoquimica
No. Variable Unidades | Unidades
1 | Tiempo de fermentacion 12 horas
2 Cantidad de muestra 151,200 | gramos
3 pH 7,5 -
4 Caudal del aire 8,33 L/min
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VI. Analisis de variables del ambiente externo durante la
extraccion
Factor potencial de
L Factor perturbador
_ _ disefio
No. Variable Unidades N
0]
Constante | Variable | Controlable
controlable
1 Temperatura °C X X
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VII. Valores de variables del ambiente externo durante la
extraccion
No. Variable Valor Unidades
1 Temperatura Temperatura ambiente °C

Fuente: elaboracion propia.
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3.1.1. Variable independiente

En la extraccion y caracterizacion fisicoquimica es la variable
independiente, se variaran cuatro tiempos de oxidacion (30, 60, 90 y 120
minutos), durante el proceso de extraccion con tres repeticiones en funcién de

la significancia de los resultados.

Tabla VIII. Disefio de las variables y sus repeticiones
No. | Tiempo de oxidacion (minutos) Repeticiones
1 30 toxa1 toxi2 toxis
2 60 toxa1 toxa2 toxas
3 90 toxa1 toxs2 toxss
4 120 toxa1 toxaz toxas

Fuente: elaboracion propia.

3.1.2. Variables dependientes

Las variables de respuesta durante la experimentacién son el porcentaje

en masa del extracto colorante y el porcentaje en masa de la indigotina

presente.
e Porcentaje en masa de se pes6 y determin6 como el
extracto colorante: rendimiento en masa del extracto
colorante.
e Porcentaje en masa de se determind por medio de
Indigotina: espectrofotometria.
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Tabla IX. Relacion de variables dependientes
Repeticién Porcentaje en masa de Porcentaje en masa
extracto colorante de laindigotina
tox11 % m/m toxi1 % ind toxa1
toxi2 % m/m toxa, % ind toxiz
toxis % m/m toxis % ind toxis
toxa1 % m/m toxo1 % ind toxz:
toxz2 % m/m toxzz % ind toxz2
toxes % m/m toxzs % ind toxs
toxa1 % m/m toxa1 % ind toxa:
toxa2 % m/m toxs, % ind toxs,
toxas % m/m toxas % ind toxass
toxa1 % m/m toxar % ind toxa:
toxa2 % m/m toxaz % ind toxaz
toxas % m/m toxas % ind toxas
Fuente: elaboracion propia.
3.2. Delimitacion del campo de estudio
o Industria: textil.
o Proceso: extraccion de colorante de las hojas de afiil (Indigofera

guatemalensis Moc.)

o Etapa del proceso: caracterizacion fisicoquimica, por medio de
espectrofotometria.
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3.3.

3.4.

Ubicacion: en el municipio de Jocotan del departamento de Chiquimula,
Guatemala, se obtuvo la materia prima. La extraccion se llevo a cabo en
el Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE), del
Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria, de la Universidad
de San Carlos de Guatemala. La caracterizacion fisicoquimica se realizo
en la Unidad de Analisis Instrumental (UAI), de la Facultad de Ciencias

Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

Recursos humanos disponibles

Persona que realiza el
estudio: Elena Maria Pineda Suéarez

Asesora: Ingeniera Quimica Telma Maricela Cano
Morales. (Colegiada No. 433)

Coasesor: Ingeniero Quimico Mario José Mérida Meré
(Colegiado No. 1411)

Recursos materiales disponibles

Son todos los que se utilizaron para durante la extraccion y caracterizacion

del colorante obtenido de las hojas de afil (Indigofera guatemalensis Moc.).
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3.4.1. Materia prima y reactivos

Hojas de aiiil (Indigofera guatemalensis Moc.)

Hidroxido de calcio, grado reactivo, marca Merck

o Formula molecular:
o Masa molar:

o Estado:

o  Apariencia:

o Caracteristica:

Ca(OH),

74.03 g/mol

sélido

blanco plateado en polvo
base

Cloroformo, grado reactivo, marca Merck

o Formula molecular:

o Masa molar:

o Constante dieléctrica:

o Estado:
o  Apariencia:

o Caracteristica:

CHCI3

119,38 g/mol
4,8

liquido
incoloro

oganico
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Metanol, grado reactivo, marca Merck

o  Formula molecular: CH3;0OH

o  Masa molar: 32,04 g/mol
o  Constante dieléctrica: 33,6

o Estado: liquido

o  Apariencia: incoloro

o  Caracteristica: organico

Etanol, grado reactivo, marca Merck

o Férmula molecular: C,HeO

o) Masa molar: 46,07 g/mol
o  Constante dieléctrica: 24,3

o  Estado: liquido

o  Apariencia: incoloro

o  Caracteristica: organico

Acetona, grado reactivo, marca Merck

o Formula molecular: C3HgO

o  Masa molar: 46,07 g/mol
o  Constante dieléctrica: 21,00

o) Estado: liquido

o  Apariencia: incoloro

o  Caracteristica: organico
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Agua desmineralizada, marca Salvavidas®

o Formula molecular: H,O

o Masa molar: 18,02 g/mol
o Estado: liquido

o Apariencia: incoloro

o Caracteristica: inocuo

Aire

o Formula molecular

* Su composicidn esta basada en nitrégeno y oxigeno

o) Masa Molar -

o Estado gaseoso

o Apariencia incoloro

o Caracteristica inocuo

o Caudal 8,33 L/min

* Se utiliz6 una bomba de pecera con caudal constante

3.4.2. Plasticos

Recipientes plasticos para guardar materia prima fresca
Recipientes plasticos para llevar a cabo la fermentacion
Recipientes plasticos con tapadera para sedimentar
Recipientes para guardar materia prima fresca

Pizeta
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3.4.3. Cristaleria

Probetas de 50 mly 100 ml
Pipetas volumétricas

Beackers de 25, 100, 500 ml
Balones aforados de 100 y 250 mi
Erlenmeyers 125 ml

Ampolla de decantacion 1 |
Varillas de agitacion

Embudo

Perlas de ebullicion

Mortero de porcelana
3.44. Material auxiliar
Espatula
Tijeras
Soporte universal

Bolsas plasticas Ziploc®

Material de identificacion

3.4.5. Instrumentos de medicién

Termémetro
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Balanza analitica

Marca: Adventur

Serie: G1231202040133
Voltaje 8-14,5V
Frecuencia: 50/60 Hz
Méaxima capacidad: 150 g
Lectura minima: 0,0001 g
Incerteza: £0,00005 g
Hecha en USA

Potenciémetro

Marca: Oribn Research

Voltaje: 120Vv/110V

Lectura minima: 0,01

Lectura maxima: 14,00

Incerteza: +0,005

Calibracién: respecto a estandares de soluciones buffer con pH de 4, 7 y
14. La operacion se realiza cada vez que se utilizara, colocando los

valores en funcion del estandar.
Espectrofotometro

Marca: Agilent Thechnologies
Modelo: Cary 50
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3.4.6. Equipo

Secador de bandejas de flujo transversal
Marca: Premlab

Voltaje 230 V

Flujo: ajustable

Méxima capacidad: 40 kg aproximadamente

Bomba de pecera
Marca: Marquis
Modelo: fsp 1800
Voltaje: 110V
Frecuencia: 60 Hz
Cabeza méaxima: 1,2 m

Caudal maximo: 1 000 I/h equivalente 8,33 I/min
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3.5. Disefio general

La técnica cualitativa es una explicacion secuencial y ordenada del

proceso de extraccion y caracterizacion del extracto colorante.

Figura 7. Disefio general

INICIO

Recoleccion de
informacion tedrica

Adecuacion del
laboratorio para la
recoleccion de la
materia prima

Recoleccion de
materia prima
No

a materia
prima es de
calidad

Verificacion de la
calidad de la
materia prima

Fermentacién
(pH inicial 7,5)

Oxidacién en
diferentes tiempos

Fuente: elaboracion propia.
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Continuacion de la figura 7

Sedimentacion

Secado

Recuperacion del
extracto colorante

Determinacion del
rendimiento

Caracterizacion
fisicoquimica,
determinacion del
porcentaje de
indigotina

Revision y andlisis
de resultados

Presentacion de
resultados

FIN

Fuente: elaboracion propia.
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3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

Para la evaluacion se utilizara un disefio en bloques al azar, evaluando el
efecto que tiene la variacion del tiempo de oxidacion (cuatro tiempos de
oxidacion, con tres repeticiones para cada tiempo) sobre el rendimiento
obtenido de extracto colorante de afil (indigo) y el porcentaje en masa de

indigotina. Como resultado se tendran doce unidades experimentales.

Tabla X. Disefio general del experimento
Repeticion Tiempo de oxidacion
1 toxz toxa toxa toxs
2 toxa toxa toxa toxz
3 toxa toxa toxa toxa

Fuente: elaboracion propia.

Donde toxn, representa cada uno de los tiempos de oxidacion a los cuales
se llevara a cabo dicho experimento cuya nomenclatura se muestra en la tabla
XI.

Tabla XI. Nomenclatura de tratamientos

Nomenclatura | Tiempo de oxidacién
(minutos)

toxa 30

toxz 60

toxs 90

toxa 120

Fuente: elaboracion propia.
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Complementando la literal con la repeticion para fines de experimentacion,

por ejemplo toxi1, tiempo de oxidacion de 30 minutos, primera repeticion.
3.6.1. Datos originales
Los datos originales se obtuvieron durante la extraccion y caracterizacion
fisicoquimica, del extracto colorante obtenido de las hojas de afiil (Indigofera

guatemalensis Moc.).

3.6.1.1. Datos para determinar el rendimiento en

masa de extracto colorante

El disefio de bloques al azar implica un reordenamiento en la tabulacion

de datos, se realizara en funcion de cada tiempo de oxidacion.

Tabla XII. Disefio de tabulacion de datos en funcion del tiempo de
oxidacion
Tratamiento Repeticion
tOXl 1:OXll 1:OX12 1:OX13
tOX2 1:OX21 1:OX22 1:OX23
tOX3 1:OX31 1:OX32 1:OX’33
tOX4 1:OX41 1:OX42 1:OX43

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIII. Masa de materia prima fresca

Masa aiil

Muestra fresco (g)

tOXll

tox12

toxis

toxa1

tOX22

toxes

151,2000

toxa1

toxa2

toxas

tOX4l

toxaz

toxas

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.

Tabla XIV. Masa de bolsas de almacenamiento de extracto colorante
Muestra Bolsa d.e

almacenamiento
tox11 1,9933
toxi2 2,0004
toxas 1,9060
toxo1 2,0085
toxz2 1,9970
toxos 1,9933
toxa1 2,0023
toxa2 2,0159
toxss 2,0064
toxa1 2,0038
toxa2 1,9871
toxas 2,0256

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.
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Tabla XV. Masa total del extracto colorante

Muestra Bolsay

extracto
toxu1 2,2732
toxiz 2,2240
tox1s 2,0751
toxa1 2,2899
toxo2 2,2755
toxes 2,2732
toxa1 2,3077
toxaz 2,3093
toxss 2,3064
toxa1 2,6156
toxaz 2,5151
toxas 2,5097

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.

3.6.1.2. Datos para determinar el porcentaje en
masa de indigotina

Aplicando la metodologia analitica por espectrofotometria se determind la

concentracion de indigotina presente en las muestras.
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Tabla XVI.

Datos para la preparacion de solucién madre

_ Concentracion
Solucién Masa g Volumen mL
ppm
Madre 0,0018 100 18

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.

Tabla XVII. Datos para preparacion de estandares
Volumen de Volumen .
_ Concentracion
Estandar solucion madre total
ppm
mL mL
01 5 1,80
02 10 50 3,60
03 15 5,40

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.

Tabla XVIII. Datos de estandares en funcién de la indigotina
) Concentraciéon
Concentracion o
Estandar Pureza de indigotina
ppm
ppm

01 1,80 1,7640

02 3,60 98% 3,5280

03 5,40 5,2920

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.
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Tabla XIX. Datos de absorbancias para estandares
Concentracion de indigotina ]
Estandar Absorbancias
ppm
01 1,7640 0,06939
02 3,5280 0,17160
03 5,2920 0,26974

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.

Tabla XX. Correlaciones del espectrofotometro en funcion de los
estandar
Metodologia Estandar lineal
Ecuacion C=K1*A
Coeficiente K1 20,13900
Std Dev 0,86294
Std Dev OfCal 0,28230

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.
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Tabla XXI. Datos para preparacion de muestras

Solucidn Masa g Volumen mL
toxi1 0,0019
toxiz 0,0019
toxis 0,0018
toxa1 0,0012
toxz2 0,0013
toxes 0,0013
toxa1 0,0014 100
toxaz 0,0015
toxas 0,0013
toxa1 0,0015
toxaz 0,0015
toxas 0,0016

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales
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Tabla XXII. Datos del espectrofotometro para las muestras en funcién

de la curva de referencia

Solucion | Absorbancia
toxi1 0,18984
toxiz 0,19937
toxis 0,17035
toxa1 0,19977
toxzz 0,21248
toxes 0,20147
toxa1 0,21082
toxaz 0,22435
toxas 0,19391
toxa1 0,23584
toxaz 0,22319
toxas 0,24124

Fuente: elaboracion propia, basado en datos experimentales.

3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacién

Son todos los datos obtenidos a partir de los resultados experimentales al
realizar la extraccion y caracterizacion fisicoquimica del extracto colorante,
obtenido de las hojas de afil (Indigofera guatemalensis Moc.) y se tabulan en

tablas y gréaficas para su comprension y evaluacion.
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3.7.1. Preparacién de materia prima para la extraccion

La materia prima para el proceso de obtencion de afiil (Indigofera
guatemalensis Moc.), se seleccion6 cuidadosamente para su procesamiento,
pues el punto de madurez de la planta incide en el rendimiento del principio
activo del extracto.

La materia prima se obtuvo a las 9:00 de la mafiana en el municipio de
Jocotenango, Chiquimula, Guatemala, proveniente del segundo afio de siembra
del cultivo en el mes de octubre, la plantacion en promedio tenia una altura
entre 1y 1,5 my tenian flor, con un machete a una altura de 35 cm del suelo se
cortd, posteriormente se traslado al Laboratorio de Investigacion de Extractos
Vegetales, donde se tomé una porcion homogénea y de hojas que no tuvieran
decoloraciones, manchas o cualquier dafios fisicos observable.

3.7.2. Procedimiento de fermentaciéon del material vegetativo

Consisti6 en la extraccion del colorante del material vegetativo, los

tratamientos para esta etapa son iguales en todas las repeticiones.

Para iniciar el proceso de fermentacion se realiz6 el siguiente

procedimiento:

a) Medicion de un volumen de 1,00 L.

b) Se peso 151,200 g de material vegetativo.

C) Se pess 0,1200 g de hidréxido de calcio.
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Después se agreg6 el material medido y pesado en un recipiente plastico
con capacidad de dos litros del mismo color para cada tratamiento, facilitando la
experimentacion y se colocO la tapadera de forma vertical insertada en el
recipiente para evitar que el material vegetativo flotara, se dej6 fermentar

durante 12 horas a temperatura ambiente.

Al finalizar el proceso, el agua pas6 de incolora a un color verde-
amarillento, con una capa oropel; lo anterior como indicativo que el principio
precursor del extracto colorante, se encuentra en el agua. Se separé el material
vegetativo con colador y la solucién rica se depositdé nuevamente en recipientes

plasticos. El material vegetativo utilizado en esta etapa se descarto.

3.7.3. Procedimiento de la oxidacién en diferentes tiempos

Consistié en oxidar el indoxil contenido en la solucién madre obteniendo el

extracto colorante.

La solucién rica en indoxil contenida en un recipiente plastico se hizo
pasar por una bomba de pecera, colocada al lado con flujo constante de 8,33
I/min. Las burbujas de oxigeno, por diferencia de densidad, ascienden en la
solucion debido a su tamafio, y a las diferencias de presion explosionan vy
oxidan la molécula. Cada uno de los tratamientos se oxigenaron a 30, 60, 90 y

120 minutos respectivamente, con tres repeticiones cada uno.

La solucion color verde-amarillento pas6 a color indigo con particulas

solidas en suspension.
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3.7.4. Procedimiento de sedimentacion
Por gravedad, el extracto colorante (particulas suspendidas color indigo)
se depositd en el fondo de la solucidén oxigenada; dejandolo en reposo durante

10 horas, hasta que no se observé particulas en suspension.

El extracto depositado es color indigo y la solucion oxigenada cambié a

café claro; se eliminé la mayor parte del agua.
3.7.5. Procedimiento de secado

El extracto colorante con los residuos de solucién oxigenada se coloco en
las bandejas del secador de flujo transversal, debidamente identificadas. La
temperatura se mantuvo entre 40 y 45 °C en un periodo de 48 horas. Se rotaron
las bandejas para homogenizar el flujp de sacado en cada uno de los
tratamientos.

El material depositado se sec6 en las bandejas con una apariencia soélida.

3.7.6. Procedimiento de recuperacién del extracto colorante

Luego de la evaporacion se recupero el extracto colorante con espatula,

en bosas previamente pesadas e identificadas.

El extracto se encuentra en estado sélido y de color indigo intenso,

almacenado en bolsas.
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3.7.7. Procedimiento para la determinacién del rendimiento

Las bolsas que contenian el extracto colorante debidamente identificadas,
se pesaron en la balanza, con el objetivo de determinar la cantidad de extracto
colorante obtenido. Se establecid una relacidbn con el material vegetativo
agregado en la fermentacion, determinandose y se determiné el rendimiento

en masa del extracto colorante.
3.7.8. Procedimiento para la caracterizacion fisicoquimica

Se determind el porcentaje de indigotina como parametro fisicoquimico,
porque es el principio activo en el que se basa la calidad del extracto colorante,
para ello se utilizé un espectrofotdémetro de UV visible, estableciéndose 620 nm
como la longitud de onda de referencia, en funcién del colorante.

Ademas se realizd una lectura del solvente puro para determinar si existia
interferencia para la determinacién espectrofotométrica, generando un blanco
comprobando que se podia utilizar en el rango de medicién.

3.7.8.1. Determinacion de solvente a utilizar

Para realizar mediciones UV visibles, es necesario solubilizar el extracto
colorante que se encuentra en estado solido, para ello se determiné el solvente
adecuado a través del siguiente procedimiento.

a) En un tubo de ensayo de 10 mL, se peso6 0,00010 g.

b) Se agreg6 10 mL de solvente y se coloco el tapén.
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Introduciéndolo en bafo ultrasénico durante 5 minutos.

Se observo si estaba presente material sélido.

Pudiéndose determinar que el solvente no presentaba particulas solidas

suspendidas.

3.7.8.2. Curva de calibracion

Para determinar el porcentaje de indigotina presente en la muestra, se

comparé con un estandar de indigotina al 98%, se prepard una solucion madre

con una concentracion de 18 ppm, en funcién de la solubilidad en cloroformo. A

continuacion se detalla el procedimiento de preparacion.

a)

b)

En un balén de 100 ml clase A, se pes6 0,0018 g.

Agregandose 50 ml de cloroformo, colocandole el tapon.

Se introdujo en bafio ultrasénico durante 5 minutos, para facilitar la

disolucioén.

Se afor6 hasta los 100 ml.

Cubriéndose con papel aluminio para evitar la degradacion del extracto

colorante en la muestra.

A partir de la solucion madre se prepararon 3 soluciones, a

concentraciones de 1,8, 3,6 y 5,4 ppm de la siguiente forma:
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a) Se midi6 en una pipeta serolégica un volumen de 5, 10y 15 ml.
b) Introduciéndose en un balon aforado de 50 ml respectivamente.
C) Se aford hasta 50 ml respectivamente.

d) Cubriéndose con papel aluminio y se etiquetd.

La curva estandar inicial debe incluir un blanco reactivo, denominado
linea base del blanco, para ello se introdujo cloroformo en una celda de 1 cmy
se configuré como tal en el espectrofotometro. Para la solucién estandar
preparada se determina la longitud de onda maxima, ésta sera la longitud de
onda a la que se obtiene una mayor lectura de absorbancia para dicha solucién,
utilizando el espectrofotometro (este valor puede variar entre 600-610 nm).

El dato del blanco se utiliz6 como un punto en la curva generada. Debido
a que el estdndar se encuentra al 98% de pureza se relacion6 con las
concentraciones y se definieron como 1,764, 3,528 y 5,292 respectivamente.
Se realizé la medicion de las soluciones estandar.
a) Se agreg6 cada una de las soluciones a la celda del espectrofotometro,
previo lavado con la misma solucion, para evitar dilucion o contaminacion
del estandar.

b) Se ingreso la concentracion respectiva, previamente calculada.

C) Se ingreso los datos de cada muestra en el espectrofotometro.
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d) Al finalizar las 3 mediciones, el programa del espectrofotometro ajusto
una ecuacion con los datos respectivos, la concentracion en funcién de

la absorbancia, con una correlacion que parte de la concentracion 0.

e) Guardandose la curva de calibracibn en el software del

espectrofotometro.
f) Se comprobd la curva establecida por el software.
3.7.8.3. Preparacion de muestras en solucion

El extracto colorante esta en estado sélido, para realizar la medicion
espectrofotométrica deben preparase soluciones, como se describe a

continuacion.

a) En un balén de 100mL clase A, se pesé una masa entre 0,0010 y 0,0025

g.

b) Se anoté la masa para cada una de las muestras.

C) Agregandose 50 mL de cloroformo al bal6n que contiene la muestra.

d) Se introdujo en bafio ultrasénico durante 5 minutos, para facilitar la

disolucién.

e) Se aforo hasta los 100 mL.

f) Cubriéndose con papel aluminio para evitar la degradacion del extracto

colorante en la muestra.
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9)

h)

)

K)

n)

0)

Identificandose cada una de las muestras.

Se encendieron las lamparas del espectrofotometro.

El espectrofotometro se configurd para realizar mediciones de muestras

respecto a la curva de calibracion generada con anterioridad.

Se lavo con solvente la celda de 1 cm en la que se realiza la medicion

espectrofotométrica.

Se lavo 3 veces con la muestra a medir la celda para evitar diluciones o

contaminacion.

Llenandose la celda de 1 cm con la muestra y se midié la absorbancia.

Grabar en el software el dato, ademas de tabularlo manualmente.

Repetir el procedimiento con los 4 tratamientos y 3 repeticiones.

Apagar el instrumento.

Debido a que la comparacion se realiza con una curva de calibracion que

contiene concentraciones, se obtienen datos de concentracién en la medicion,

hubo comprobacion con calculo manual, en la seccion de muestra de calculo se

detalla la obtencién de cada uno de ellos.
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3.7.9. Muestra de calculo

La muestra de calculo indica las formulas que se utilizaron para la
obtencion de los resultados, a partir de los datos obtenidos experimentalmente
al extraer y determinar el porcentaje de indigotina presente en el extracto

colorante obtenido de las hojas de afiil (Indigofera guatemalensis Moc.)

3.7.9.1. Determinacién del rendimiento en masa del

extracto colorante
Para la determinacion del rendimiento en masa del extracto colorante es
importante conocer la cantidad de material vegetativo utilizado para la

extraccion de cada una de las corridas, asi como las masas finales respectivas.

Se calculan dichos datos de la siguiente forma:
m, = mg, —m, (Ecuacion 1)
Donde:
m, = es la masa neta del colorante (g)
m., = masa del colorante y la bolsa (g)
m, = masa de la bolsa (g)

Ejemplo:

Los datos mostrados a continuacion corresponden a la repeticion toxi;. De

igual forma se calcularon los datos para las demas repeticiones.
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m. = 2,2732g — 1,9933g
m, =0,2799 g

Los datos calculados para las otras repeticiones se encuentran en la

seccion de datos calculados.

La relacion para determinar el rendimiento se muestra a continuacion;

%R = % * 100  (Ecuacion 2)

Donde:

%R = es el rendimiento en masa del extracto colorante (%)
m, = masa del colorante (g)

m,, = masa del material vegetativo (g)
Ejemplo:

Los datos mostrados a continuacion corresponden a la repeticion toxi;. De

igual forma se calcularon los datos para las demas repeticiones.

0,2799

= T51.2000 * 100

%R

%R = 0,1851%

Los datos calculados para las otras repeticiones se encuentran en la

seccion de datos calculados.
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3.7.9.2. Determinacién de la curva de calibracién

Para la determinacion la curva de calibracion se considerd la lectura de

absorbancias para cada una de las soluciones estandar preparadas, a partir de:

_ nYyAC-YAYC .,
= Ao (Ecuacion 3)
b= 24 _ m 2c (Ecuacion 4)
n n

Donde:

m = la pendiente de la curva de calibracion (denominada factor de calibracion).
b = la interseccion del valor de absorbancia o del eje y.

n = el nUmero de observaciones.

En el andlisis se proceso las muestras y el valor de absorbancia, para el

blanco se igual6 a cero, se calculé con base en la siguiente ecuacion:

A »
¢= factor de calibracién (Ecuac|on 5)

El factor de calibracion es igual a la pendiente calculada para la regresion de los
valores, aunque estos calculos pueden realizarse manualmente, se utilizé datos
que el espectrofotometro indico y se comparo con el software Microsoft Excel®

para dicho fin, la ecuacion obtenida fue:

¢ =20,13904
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Donde:

C = concentracion (ppm)

A = absorbancia

Los datos de calculo para dicha ecuacién se muestran en la seccion de

datos calculados.
3.7.9.3. Determinacién de la concentracion de
indigotina en funcién de la curva de

calibracién

La determinacion de la concentracion en funcién de la curva de calibracion

se obtiene por el espectrofotometro.

C =20,13904 (Ecuacion 6)

Donde:

C = concentracion (ppm)

A = absorbancia

Ejemplo:

Los datos mostrados a continuacion corresponden a la repeticion toxii. De

igual forma se calcularon los datos para las demas repeticiones.
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¢ =20,1390 (0,18984)

C = 3,8231 ppm

Los datos calculados para las otras repeticiones se encuentran en la

seccion de datos calculados.

3.7.9.4. Determinacion de los gramos presentes de

indigotina en las muestras

Se determiné los gramos de indigotina presente en funcién de las
relaciones establecidas:

gi = C+0,0001 (Ecuacion 7)

Donde:

g; = gramos de indigotina (g)

C = concentracion (ppm)

Ejemplo:

Los datos mostrados a continuacion corresponden a la repeticion toxi;. De

igual forma se calcularon los datos para las demas repeticiones.

gi = 3,8231 % 0.0001
g; =3,8231 % 107 *g
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Los datos calculados para las otras repeticiones se encuentran en la

seccion de datos calculados.

3.7.9.5. Determinacion del rendimiento porcentual

en masa de la indigotina
El valor establecido en el estudio es el rendimiento porcentual de la
indigotina, para ello se relacion6 la masa presente de indigotina en los gramos

afadidos en cada una de las muestras durante la preparacion, se calculé con la

ecuacion que se muestra a continuacion;
0/ % m; -z
Yoind = — % 100 (Ecuacion 8)

Donde:

%ind = porcentaje de indigotina (%)

m; = masa de indigotina (g)
m, = masa del colorante en cada muestra (g)
Ejemplo:

Los datos mostrados a continuacion corresponden a la repeticion toxi;. De

igual forma se calcularon los datos para las demas repeticiones.

3,8231 * 1074g
*
0,0029g

%ind = 100

%ind = 20,12%
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Los datos calculados para las otras repeticiones se encuentran en la

seccion de datos calculados.

3.7.9.6. Analisis de varianza

o Hipotesis nula

o El porcentaje de rendimiento en masa no varia significativamente
en funcion de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de oxidacion
durante la extraccion.

o El porcentaje de indigotina en masa presente en el extracto no
varia significativamente en funcién de 30, 60, 90 y 120 minutos
de tiempo de oxidacion durante la extraccion.

o Hipotesis alternativa

o El porcentaje de rendimiento en masa varia significativamente en
funcion de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de oxidacion
durante la extraccion.

o El porcentaje de indigotina en masa presente en el extracto varia
significativamente en funcion de 30, 60, 90 y 120 minutos de
tiempo durante la oxidacion.

Ejemplo:

En el caso del porcentaje de rendimiento en masa el analisis de varianza

sera:
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o Hipotesis nula

El porcentaje de rendimiento en masa no varia significativamente en
funcion de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de oxidacion durante la
extraccion.

o Hipotesis alternativa

El porcentaje de rendimiento en masa varia significativamente en funcién

de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de oxidacion durante la extraccion.

o Nivel de significancia

x = 0,05

o Grados de libertad

Gl=k-1
Gl=3-1=2

Donde:

Gl = grados de libertad

k = nUmero de muestras

o Gran media (X)

La gran media de todos los elementos de todas las muestras se calcula

con la siguiente ecuacion:
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Z?ﬁl Xi+Z?=21 Xi++ YK X

k

X =

(Ecuacion 9)

Donde:
X; = elementos
o) Estadistico critico (Fc)
Con 2 grados de libertad, con gran media igual a 0,2224, F =51,21.

Tabla XXIII. Resumen del calculo de la varianza para el rendimiento en

masa del extracto colorante

_ Suma de Media
Origen gl . F P
cuadrados | cuadratica
Corrida 2 0,00337 0,00168
Tiempo de oxidacién 3 0,07758 0,02586
51,21 | 0,0001
Error 6 0,00303 0,00050
Total 11

Fuente: elaboracion propia.

. Resultado

En referencia a las medias observadas, basado en que si p < 0,05, en el

analisis p = 0,0001 , Ho se rechaza.
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. Conclusion

El porcentaje de rendimiento en masa varia significativamente en funcion

de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de oxidacion durante la extraccion.

Los resultados obtenidos para las otras especies se encuentran en la

seccién de analisis estadistico.
3.7.10. Datos calculados
Los datos calculados son los que se obtienen a partir del desarrollo de las
férmulas planteadas en la seccion de muestra de célculo. A continuacion se

muestra una serie de tablas con los resultados obtenidos.

3.7.10.1. Determinacién del rendimiento en masa del

extracto colorante
La determinacion de la masa del extracto colorante es neta a partir de los

gramos del material vegetativo, asi como los gramos de colorante obtenido en

cada una de las repeticiones.
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Tabla XXIV. Datos de masa del extracto colorante

_ Masa de la

Muestra Material | Masa de bolsay Masa de % Rendimiento
vegetativo | la bolsa colorante

colorante
11 151,2000| 11,9933 2,2732 0,2799 0,19
12 151,2000 2,0004 2,2240 0,2236 0,15
13 151,2000| 1,9060 2,0751 0,1691 0,11
21 151,2000| 2,0085 2,2899 0,2814 0,19
22 151,2000 1,9970 2,2755 0,2785 0,18
23 151,2000 1,9933 2,2732 0,2799 0,19
31 151,2000 2,0023 2,3077 0,3054 0,20
32 151,2000| 2,0159 2,3093 0,2934 0,19
33 151,2000| 2,0064 2,3064 0,3000 0,20
41 151,2000| 2,0038 2,6156 0,6118 0,40
42 151,2000| 11,9871 2,5151 0,5280 0,35
43 151,2000 2,0256 2,5097 0,4841 0,32

Fuente: elaboracion propia, basado en muestra de calculo.

3.7.10.2. Determinacién de la curva de calibracién

Los datos iniciales de la correlacion se muestran en las tablas XXV y
XXVI.
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Tabla XXVI.

Tabla XXV.

Datos

para curva estandar

Concentracion _
Absorbancia
ppm
0 0,01189
1,76400 0,06939
3,52800 0,17160
5,29200 0,26974

Fuente: elaboracion propia, basado en muestra de célculo.

Datos de regresion y correlaciéon de la curva inicial

Parametro Valor
m 0,04965
b 0.00071
R® 0.98632

Fuente: elaboracion propia, basado en muestra de célculo.

3.7.10.3. Determinacién de la concentracion en

funciéon de la curva de calibracion

La concentracion presente en funcion de la curva de calibracion se
muestran en la tabla XXVII.
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Tabla XXVII. Datos calculados de concentracion

Muestra| g Absorbancia Concentracion
ppm
11 0,0019 0,1898 3,8231
12 0,0019 0,1994 4,0150
13 0,0018 0,1704 3,4306
21 0,0012 0,1998 4,0232
22 0,0013 0,2125 4,2589
23 0,0013 0,2015 4,0574
31 0,0014 0,2108 4,2456
32 0,0015 0,2244 4,5180
33 0,0013 0,1939 3,9050
41 0,0015 0,2358 4,7496
42 0,0015 0,2232 4,4947
43 0,0016 0,2412 4,8583

Fuente: elaboracién propia, basado en muestra de calculo.

3.7.10.4. Determinacion de los gramos presentes de

indigotina en las muestras

El calculo de los gramos para su relacién posterior porcentual se describe
en la tabla XXVIII.
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Tabla XXVIII.

Datos calculados de masa

Muestra| g Concentracion Absorbancia gind Pron.nedio J
ppm ind
11 0,0019 3,8231 0,1898| 3,8231E-04
12 0,0019 4,0150 0,1994| 4,0150E-04| 3,7562E-04
13 0,0018 3,4306 0,1704| 3,4306E-04
21 0,0012 4,0232 0,1998| 4,0232E-04
22 0,0013 4,2589 0,2125| 4,2589E-04| 4,1132E-04
23 0,0013 4,0574 0,2015| 4,0574E-04
31 0,0014 4,2456 0,2108| 4,2456E-04
32 0,0015 4,5180 0,2244| 4,5180E-04| 4,2229E-04
33 0,0013 3,9050 0,1939| 3,9050E-04
41 0,0015 4,7496 0,2358| 4,7496E-04
42 0,0015 4,4947 0,2232| 4,4947E-04| 4,7009E-04
43 0,0016 4,8583 0,2412| 4,8583E-04

Se relacioné la indigotina presente con los gramos en cada una de las

Fuente: elaboracion propia, basado en muestra de calculo.

3.7.10.5.

en masa de laindigotina

Determinacion del rendimiento porcentual

muestras y se determino el porcentaje de indigotina. Ver tabla XXVIII.
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Tabla XXIX. Datos calculados de indigotina
Muestra g Concentracion Absorbancia| % ind Promedio
ppm % ind

11 |0,0019 3,8231 0,1898| 20,12

12 |0,0019 4,0150 0,1994| 21,13 20,10

13 |0,0018 3,4306 0,1704| 19,06

21 0,0012 4,0232 0,1998 33,53

22 0,0013 4,2589 0,2125 32,76 32,50

23 |0,0013 4,0574 0,2015| 31,21

31 0,0014 4,2456 0,2108 30,33

32 0,0015 4,5180 0,2244 30,12 30,16

33 10,0013 3,9050 0,1939| 30,04

41 0,0015 4,7496 0,2358 31,66

42 0,0015 4,4947 0,2232 29,96 30,66

43 |0,0016 4,8583 0,2412| 30,36

Fuente: elaboracion propia, basado en muestra de célculo.

3.8. Analisis estadistico

Para evaluar si la evidencia empirica obtenida respalda o no la hipotesis

planteada se realiz6 un andlisis de varianza: para el rendimiento y el contenido

de indigotina.

De acuerdo al resultado del analisis de varianza se evaluara si la
respuesta obtenida se puede modelar mediante la estimacion de un polinomio

que explique el rendimiento en funcién del tiempo de oxidacion, para ello se

utiliza la técnica de los polinomios ortogonales.
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En el experimento a realizar, la variabilidad proveniente de un factor de
ruido puede afectar los resultados. Un factor de ruido es un factor que
probablemente tiene un efecto en la respuesta, pero que no es de interés
estudiar. Si es factor de ruido es desconocido y no controlable, la solucion es la
aleatorizacion, que tiende a distribuir los niveles y efectos de este factor entre
todas las repeticiones.

Al utilizar bloques, es una forma de reducir y controlar la varianza del error
experimental para tener mayor precision. En el disefio completamente al azar
se supone que las unidades experimentales son relativamente homogéneas con

respecto a factores que afectan la variable de respuesta.
Cualquier factor que afecte la variable de respuesta y que varie entre
unidades experimentales, aumentara la varianza del error experimental y

disminuira la precision de las comparaciones.

Se tienen t tratamientos que se requieren comparar b bloques como se

muestra en la tabla XXX.
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Tabla XXX. Bloques al azar comparando t tratamiento y b bloques

Bloque 1 Blogue 2 Bloque b
Y11 V12 Yib
Y21 Y22 Y2p
Yu Ytz Yib

Fuente: Disefio de bloques al azar.
<http://www.dpye.iimas.unam.mx/patricia/indexer/bloques.pdf>
[Consulta: 8 de agosto de 2010].

El disefio de bloques (completos) al azar implica que en cada tratamiento
bloque hay una sola observacién de cada tratamiento. El orden en que se
corren los tratamientos dentro de cada bloque es aleatorio. Para el

procedimiento experimental en el presente trabajo de investigacion:

Tabla XXXI. Bloques al azar comparando 4 tratamientos y 3 bloques
Blogue 1 Blogue 2 Blogue 3
Y11 Y1z Y13
Y21 Y22 Y23
Y31 Y32 Y33
Y41 Va2 Va3

Fuente: Disefio de bloques al azar.
<http://www.dpye.iimas.unam.mx/patricia/indexer/bloques.pdf>
[Consulta: 8 de agosto de 2010].
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El modelo estadistico para este disefio es:

Yij= u+ﬁ,+a]+£l]

Donde:

Y;j = es la variable respuesta a evaluar (el rendimiento de extacto o de
indigotina)

u = es el promedio general del rendimiento

B; = es el efecto del i-ésimo bloque o repeticion

a; = es el efecto del j-ésimo tiempo de oxidacion

g;j = es el error experimental asociado a la ij-ésima unidad experimental

Se supone que los efectos de tratamientos y bloque son aditivos. La
aditividad significa que no hay interaccion entre tratamientos y bloques. Es

decir; la relacién entre los tratamientos es la misma en cada uno de los bloques.
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Tabla XXXII. Relacion entre tratamientos y bloques con sus medias

_ Bloque Medias de
Tratamiento )
1 2 b tratamientos

1 Y11 Y12 Y1b Y1
2 Y21 Y22 Y2b Y2
t Y1 Yi2 YVib Ve

Medias de _ _ _ _

Ya Y2 Yb y

bloque
Fuente: Disefio de bloques al azar.
<http://www.dpye.iimas.unam.mx/patricia/indexer/bloques.pdf>
[Consulta: 8 de agosto de 2010].
Tabla XXXIII. Modelo con 4 tratamientos y 3 bloques

Tratamiento Bloque Mediés de
1 2 3 tratamientos
1 Y11 Y12 Y13 Y1
2 Y21 Y22 Y23 Y2
3 Y31 Y32 Y33 V3
4 Va1 Va2 Va3 Ya
Medias _ _ _ _
de blogue Ya Y2 Y3 y

Fuente: Disefio de bloques al azar.
<http://www.dpye.iimas.unam.mx/patricia/indexer/bloques.pdf>
[Consulta: 8 de agosto de 2010].
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El analisis de varianza para este disefio se basa en una descomposicion

de variabilidad de las observaciones.

Vi—¥.=0i—-¥ - +y.)+ @ -y)+ 3. -¥.)

desviacion total =

desviacion debida al error + desviacion debiada a tratamientos

+ desviacion debida a bloques

Zb:(yi]' —-y.)?

t
i=1 j=1

t b t b
=b) G-+ ) 7-7) ) > (y-5i-5+7.)
i=1 =1

i=1 j=1

SStotal = SStrat + Ssbloque + Sserror

bt-1=({-1)+ (b—1)+(b—-1)(t-1)

Suponiendo normalidad en los errores se demostrara que:

SStotal SSbloques SSE

J

J

o’ o2 o2

Son variables independientes con distribucion = x?

correspondientes grados de libertad.
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Tabla XXXIV. Analisis de varianza

Fuente de Grados de Media
o _ Suma de cuadrados (SS) -
variacion libertad cuadrética (CM)
t
AR)
Tratamientos t—1 bZ(ii -y )2 frat
' (t—-1
i=1
b ss
Bloques b—1 tZ(ij. — y")z Z”bloques
. (b—-1)
j=1
(t L& SS
- _ _ — \2 E
Error ZZ Y. — Y + ___"E
(b -1) ,-=1,-=1(y” Yo=Y +3.) t-1D®B-1)
t b
Total bt — 1 Z Z(yi,- -y.)?
i=1j=1

Fuente: Disefio de bloques al azar.
<http://www.dpye.iimas.unam.mx/patricia/indexer/bloques.pdf>
[Consulta: 8 de agosto de 2010].

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

razon de Fisher, que se define como:

cM | 5
F=—eomenes  (Ecuacion 10)
E

Donde:

CMyatamientos = Media cuadratica de los tratamientos

CME = es la media cuadréatica del error
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Para un nivel de confianza a = 0,05 y con 2 grados de libertad para

tratamientos y para 3 bloques. SiF, > F%;_; _1yp-1) S€ rechaza H, ; 1, = 1, =

=7, =0

3.8.1. Determinacion del rendimiento en masa del extracto

colorante
En funcion de los datos obtenidos para el rendimiento en masa del
extracto colorante se realizd un analisis de varianza y se evalud con la prueba
de Fischer.
3.8.1.1. Analisis de varianza
o Hipotesis nula
El porcentaje de rendimiento en masa no varia significativamente en
funcion de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de oxidacion durante la
extraccion.

. Hipotesis alternativa

El porcentaje de rendimiento en masa varia significativamente en funcién

de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de oxidacion durante la extraccion.

o Nivel de significancia

x = 0,05
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o Grados de libertad

Gl=k-1
Gl=3-1=2

Donde:

Gl = grados de libertad

k = nUmero de muestras
o Gran media (X)

La gran media de todos los elementos de todas las muestras se calcula

con la siguiente ecuacion:

o _ ZiL Xi+Xi2 Xi++ 2 X; i
% = Zi=Xi 12—11 i =~ (Ecuacién 11)
i=1 1

Donde:

X; = elementos

o Estadistico critico (F)

Con 2 grados de libertad, con gran media igual a 0,2224, F = 51,21.
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Tabla XXXV.

en masa del extracto colorante

Resumen del célculo de la varianza para el rendimiento

, Suma de Media
Origen gl _ F P
cuadrados | cuadratica
Corrida 2 0,00337 0,00168
Tiempo de oxidacion 3 0,07758 0,02586
51,21 | 0,0001
Error 6 0,00303 0,00050
Total 11
Fuente: elaboracion propia.
o Resultado

En referencia a las

medias observadas, basado en que si p < 0,05 la

hipétesis nula se rechaza, en el analisis p = 0,0001 , Ho se rechaza.

. Conclusion

El porcentaje de rendimiento en masa varia significativamente en funcion

de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de oxidacién durante la extraccion.

3.8.2.

presente en el extracto colorante

Determinacion del porcentaje en masa de indigotina

En funcion de los datos obtenidos para porcentaje de indigotina del

extracto colorante se realiz6 un andlisis de varianza y evaluandose con la

prueba de Fischer.
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3.8.2.1. Analisis de varianza
. Hipotesis nula
El porcentaje de indigotina en masa presente en el extracto no varia
significativamente en funcion de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo de
oxidacion durante la extraccion.

. Hipotesis alternativa

El porcentaje de indigotina en masa presente en el extracto varia

significativamente en funcién de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo durante la

oxidacion.
o Nivel de significancia
x = 0,05
o Grados de libertad
Gl=k—-1
Gl=3-1=2
Donde:

Gl = grados de libertad

k = nUmero de muestras
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o Gran media (X)

La gran media de todos los elementos de todas las muestras se calcula
con la siguiente ecuacion:

Z?zll Xi+2?=21 Xi+"'+2%(=1 Xj

k
Zi:l nj

X =

(Ecuacion 12)

Donde:
X; = elementos
o) Estadistico critico (F)

Con 2 grados de libertad, con gran media igual a 28,357, F = 167,55

Tabla XXXVI. Resumen del célculo de la varianza para el porcentaje de
indigotina
_ Suma de Media
Origen gl . F P
cuadrados | cuadratica
Corrida 2 3,194 1,5972
Tiempo de oxidacién 3 281,553 93,8510
167,55 | 0,0000
Error 6 3,361 0,5601
Total 11

Fuente: elaboracion propia.
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. Resultado

En referencia a las medias observadas, basado en que si p < 0,05 la

hipoétesis nula se rechaza, en el analisis p = 0,0000 , Ho se rechaza.

. Conclusion

El porcentaje de indigotina en masa presente en el extracto varia

significativamente en funcién de 30, 60, 90 y 120 minutos de tiempo durante la

oxidacion.
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4. RESULTADOS

4.1. Determinacion del rendimiento en masa del extracto colorante

Durante la etapa de fermentacion el pH inicial fue de 7,5. Se analiz6 la
diferencia en el rendimiento en masa del extracto colorante variando el tiempo
de oxidacion en 30, 60, 90 y 120 minutos. Los resultados se muestran de la

figura8 ala 12.

Figura 8. Rendimiento en masa para 30 minutos de tiempo de

oxidacion (porcentaje masa de colorante/masa de material vegetal)
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Fuente: elaboracion propia
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Figura 9. Rendimiento en masa para 60 minutos de tiempo de oxidacién

(porcentaje masa de colorante/masa de material vegetal)
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Fuente: elaboracion propia

Figura 10. Rendimiento en masa para 90 minutos de tiempo de

oxidacion (porcentaje masa de colorante/masa de material vegetal)
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Figura 11. Rendimiento en masa en 120 minutos de tiempo de

oxidacion (porcentaje masa de colorante/masa de material vegetal)
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Figura 12. Comparacion del rendimiento en 30, 60, 90 y 120 minutos

(porcentaje masa de colorante/masa de material vegetal)
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4.2. Determinacion del porcentaje en masa de indigotina presente en

el extracto colorante

Realizacion del andlisis de la diferencia del porcentaje de indigotina
variando el tiempo de oxidacion en 30, 60, 90 y 120 minutos. Los resultados se
muestran en las figuras de la 13 a la 18.

Figura 13. Porcentaje masa indigotina/ masa de colorante en 30

minutos de tiempo de oxidacién con un caudal de aire de 8,33 L/min
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Fuente: elaboracion propia

84



Figura 14. Porcentaje masa indigotina/ masa de colorante en 60
minutos de tiempo de oxidacién con un caudal de aire de 8,33 L/min
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Figura 15. Porcentaje masa indigotina/ masa de colorante en 90

minutos de tiempo de oxidacion con un caudal de aire de 8,33 L/min
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Figura 16. Porcentaje masa indigotina/ masa de colorante en 120
minutos de tiempo de oxidacién con un caudal de aire de 8,33 L/min
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Figura 17. Comparacion masa de indigotina en 30, 60, 90 y 120 minutos
con un caudal de aire de 8,33 L/min
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Figura 18. Comparacion porcentaje masa indigotina/ masa de
colorante en 30, 60, 90 y 120 minutos con un caudal de aire de 8,33 L/min
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

El proceso de extraccion y determinacion del porcentaje de indigotina del
extracto colorante obtenido de las hojas de afil (Indigofera guatemalensis,

Moc.) se evaluo en funcién de diferentes tiempos de oxidacion.

5.1. Determinacién del rendimiento en masa del extracto colorante

La determinacion del rendimiento en masa del extracto colorante, se
realiz6 comparando cada una de las repeticiones de 30, 60, 90 y 120 minutos
de tiempo de oxidacion a temperatura ambiente. Se realizd la prueba de
Fischer, la que rechaz6 la hipdtesis nula, indicando que existe diferencia
significativa en el rendimiento en masa del extracto colorante. El analisis de
varianza por el método de Tukey comparé todos los tratamientos y demostrd
gue si existe diferencia significativa en el rendimiento en uno de los tiempos de

oxidacion al 95% de nivel de confianza.

Con base en el analisis anteriormente mencionado, se determiné que el
tiempo de oxidacion de 120 minutos durante la extraccion es el que tiene
diferencia significativa respecto a los demas tiempos de oxidacion en funcién
del rendimiento en masa del extracto colorante, en promedio se obtiene 0,36%.
Entre los tiempos de oxidacion de 30, 60 y 90 no existe diferencia significativa,
los rendimientos en promedio obtenidos son de 0,15%, 0,19% y 0,20%
respectivamente, mostrando un aumento gradual de la cantidad de extracto

colorante al aumentar el tiempo de oxidacion.
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Determinacion de la consistencia de los datos en funcién de la relacion
establecida, el coeficiente de variacion es de 10,10% lo que indica que existe

congruenciay el error no es significativo en los resultados obtenidos.

5.2. Determinacion del porcentaje en masa de indigotina presente en

el extracto colorante

Realizacion analisis del porcentaje de indigotina, porque es el principio
activo en el extracto colorante y del mismo depende la calidad del colorante, el
andlisis se llevd a cabo por espectrofotometria UV- visible. Para realizar el
andlisis se determind la solubilidad del colorante en agua, metanol, etanol,
acetona y cloroformo; siendo éste ultimo el que presentd condiciones para la
realizacion de las lecturas con el espectrofotdmetro, al comparar las constantes
dieléctricas el cloroformo es el que tiene menor momento dipolar por lo que

promueve en funcion de las propiedades del colorante la disolucién del mismo.

Preparacion de una curva de calibracibn a partir de un estandar de
indigotina al 98% de pureza, las soluciones estandar asi como las muestras se
trabajaron en ausencia de luz, porque se determind que el colorante tiende a
degradarse con el contacto de la luz. La curva correlacioné la absorbancia y la
concentracion en base a le Ley de Beer, en referencia a dicha curva se realiz
las mediciones respectivas con cada una de las muestras, determinando la
absorbancia en cada una de las muestras. A través de estequiometria se
relacion6 con la masa inicial con la que se preparo cada una de las muestras y

se determind el porcentaje en masa de indigotina respectivamente.
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Al realizar la prueba de Fischer, se rechazo6 la hipétesis nula porque la
probabilidad (P) tiende a 0 y se acepta la hipétesis alternativa que indica que
existe diferencia significativa en el porcentaje de indigotina en funcién del
tiempo de oxidacion, el analisis de varianza por la prueba de Tukey indica que

existen diferencias significativas alternas a un nivel de confianza del 95%.

En funcion de dicho analisis existe diferencia significativa entre el tiempo
de oxidacion de 30 minutos respecto a los demas tratamientos y entre 60 y 90
minutos también. Para 90 y 120 minutos no existe diferencia significativa al
igual que para 60 y 120 minutos. El tiempo de oxidacion en el que se obtiene
mayor cantidad de indigotina es en 120 minutos, por lo que se considera el

tiempo recomendable de oxidacion.
Determinacion del coeficiente de varianza para el analisis del porcentaje

de indigotina es de 2,64% lo que indica consistencia en los datos presentados

para el analisis estadistico.
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B

CONCLUSIONES

El rendimiento en masa del extracto colorante obtenido de las hojas de
afil, aumenta en funcion del tiempo de oxidacion, se obtuvo un

rendimiento promedio de 0,36% en 120 minutos de oxidacion.

No existe diferencia significativa en el rendimiento en masa del extracto

colorante en 30, 60 y 90 minutos de oxidacion.
El porcentaje de indigotina promedio es del 32,50% y 30,66% para 60 y
120 minutos de tiempo de oxidacidon respectivamente y no existe

diferencia significativa al aplicar la prueba de Tukey.

El tiempo de oxidacion en el que se obtiene mayor cantidad de indigotina

en funcién de la masa de extracto colorante es en 120 minutos.
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RECOMENDACIONES

Realizar otros estudios en donde se evalle el rendimiento del extracto

colorante a partir de material vegetativo seco.

Evaluar mas tiempos de oxidacion, para determinar el punto en el que la

cantidad de colorante empieza a disminuir.

Evaluar la adicion de coadyuvantes durante el proceso de lixiviacién,

para aumentar la cantidad de principio activo en la solucién madre.

Ejecutar pruebas quimicas y de tincion del colorante.

Si el colorante se encuentra en disolucion, cubrir los contenedores, para

evitar el contacto con la luz y la degradacién de la misma.

Controlar el pH durante la fermentacién, para identificar si la alcalinidad

disminuye.
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Apéndice 1. Cronograma

ACTIVIDAD

MES 1 MES 2

MES 3

MES 4

Correccién y
aprobacion del protocolo

Inicio de la
investigacion

Recoleccion de
datos tedricos

Obtencion de la
materia prima

Organizacion de
material y equipo LIEXVE)

Analisis quimico

Interpretacion y
conclusiones finales

Periodo de
correcciones

Presentacion y
aprobacion final

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2.

Costos para la obtencion de la materia prima

Cantidad Descripcion Costo (Quetzalez)
140 Km Combustible a Q.30.00/ Q.150,00
galon (35 Km/ galon)
1 tiempo Alimentacion, Q.30.00 Q.30,00
10 Ib de hojas Afiil Q.100,00
Sub-total Q.280,00

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3.

Costos de cristaleria

Cantidad Cristaleria Descripcion Costo (Quetzalez)
2 Probetas Vidrio 50 mL 1 000,00
2 Probetas Vidrio 100 mL 508,00
1 Pipetas volumétricas Vidrio 25 mL

44,50
2 Balones aforados Vidrio 100 mL 300,00
2 Balones aforados Vidrio 250 mL 500,00
4 Erlenmeyer Vidrio 125 mL 300,00
3 Beackers Vidrio 25mL 90,00
3 Beackers Vidrio 100mL 90,00
4 Varillas de agitacion Vidrio 50,00
2 Embudos Vidrio 100,00
1 Espatula Mango de madera,
y metal 62,00
1 Pizeta Polietileno 23,52
1 Parafilm Rollo 245,00
2 Morteros Porcelana 350,00
1 Termdmetro Mercurio 150,00
Sub-total Q.3 813,02

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4.

Costos de equipo

Cantidad Equipo Descripcion Costo (Quetzalez)
1 Balanza analitica Marca: Adventur
serie: 1 839,50
G1231202040133
1 Bafio ultrasonico Marca Fischer 1 945,58
1 Campana de extraccion | Marca Serproma de
motor con 3 675,70
capacidad de % Hp
1 Potenciémetro Marca Orién 750,00
Researh
1 Espectrofotémetro Agilent (valor de 2 000,00
analisis)
Sub-total Q.10 210,78
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 5. Costes de reactivos
Cantidad Reactivo Cantidad Costo (Quetzalez)
1 Hidroxido de calcio 3049 50,00
2 Cloroformo 4L
Sub-total Q.50,00

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 6.

Costo de energia eléctrica

Equipo Potencia No. de KW-H Costo kW- | Costo
(Watts) horas totales H Q.

Balanza analitica 12 12 25 1.67 35,07

Plancha de 1113 24 87.64 1.67 146,36
calentamiento

Potenciémetro 15 10 0.07 1.67 0,12

Campana de 900 2 15 1.67 25,05

extraccion
Espectrofotémetro 900 20 87.64 1.67 146,36
Sub-total | Q.352,96

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 7.

Costos varios

Cantidad Articulo Descripcion Costo (Quetzales)
10 Recipientes Botes plasticos 300,00
con tapadera
4 Tapones De hule para 50,00
erlenmeyer

1 Perlas de agitacion Frasco 700,00
2 Yardas Manta de algodon 20,00
1 Caja Bolsas ziploc® 10,00
1 Maskintape - 6,75
1 Marcador - 12,30
1 Tijeras - 15,70
1 Mascarillas Caja 98,75
1 Guantes latex Caja 70,00
Sub-total Q.1 283,50

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 8. Costos totales

Descripcion Sub-Totales (Quetzales
Materia prima Q280,00
Cristaleria Q3 813,02
Equipo Q10 210,78
Reactivos Q50,00
Energia eléctrica Q352,96
Varios Q1 283,50
TOTAL Q.15 990,26

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 9. Balanza semianalitica

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales (LIEXVE).
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Apéndice 10. Secador de bandejas de flujo transversal

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales (LIEXVE).

Apéndice 11. Potenciémetro
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Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales (LIEXVE).
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Apéndice 12. Espectrofotometro y control por computadora

Fuente: Unidad de analisis instrumental (UAI)

Apéndice 13. Plantacién de anil

Fuente: Jocotenango, Chiquimula, Guatemala.
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Apéndice 14. Hojas de afil

Fuente: Jocotenango, Chiquimula, Guatemala.

Apéndice 15. Recoleccién de las hojas de afil

Fuente: Jocotenango, Chiquimula, Guatemala.
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Apéndice 16. Fermentacion

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE).

Apéndice 17. Separacion de material vegetative

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE).
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Apéndice 18. Oxidacion

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE).

Apéndice 19. Sedimentacion

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE).
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Apéndice 20. Secado de extracto colorante

[

|

e e

Il

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales (LIEXVE).

Apéndice 21. Recuperacion del extracto colorante

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE).
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Apéndice 22. Determinacion de solvente a utilizar

Fuente: Unidad de andlisis instrumental (UAI).

Apéndice 23. Preparaciéon de estandares para curva de calibracion

Fuente: Unidad de analisis instrumental (UAI).
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Apéndice 24. Solucién madre y estandar

Fuente: Unidad de analisis instrumental (UAI).

Apéndice 25. Blanco de solvente

Fuente: Unidad de andlisis instrumental (UAI).
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Apéndice 26. Curva de calibracion

Fuente: Unidad de analisis instrumental (UAI).

Apéndice 27. Identificacidén de balones de muestras

Fuente: Unidad de andlisis instrumental (UAI).

118



Apéndice 28. Pesaje de muestras

Fuente: Unidad de analisis instrumental (UAI).

Apéndice 29. Bafio ultrasénico

Fuente: Unidad de analisis instrumental (UAI).

119



Apéndice 30. Muestras para medicion

Fuente: Unidad de analisis instrumental (UAI).

Apéndice 31. Medicion espectrofotométrica

Fuente: Unidad de analisis instrumental (UAI).
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Apéndice 32. Ficha de seguridad del cloroformo

1. Identificacion de peligros

Los principales peligros y riesgos al trabajar con el cloroformo es debido a

gue es un carcindbgeno humano potencial

1.1 Peligros fisicoquimicos

A pesar de ser un producto no inflamable, los contenedores donde se
encuentra almacenado el cloroformo explotan con calor. Ademas, al calentarse,
libera fosgeno, cloruro de hidrégeno, cloro y oxidos de carbono y cloro, los

cuales son corrosivos y muy toxicos.
1.2. Peligros ambientales
El cloroformo puede causar dafios en el agua y en el ambiente.
1.3. Peligros para la salud humana
Esta clasificado como moderadamente toxico; sin embargo, esta
considerado como posible carcinogénico humano. Una probable dosis letal para
humanos es de 0,5 a 5 g /Kg puede causar una muerte rapida, atribuida a paro
cardiaco y una muerte lenta por dafio al higado y rifidbn. Debe evitarse que

personas alcohdlicas, con problemas graves nutricionales, de higado, riiidon y

sistema nervioso central, utilicen este producto.
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2. Manipulacion y almacenamiento

Al trabajar con cloroformo, ademas de conocer el adecuado equipo de
proteccion personal es necesario conocer la manipulacién y almacenamiento

adecuado.
2.1. Manipulacion
Manipular y abrir el recipiente con prudencia, evitando que se derrame
dentro de una campana de extraccion. Procurar buena ventilacion. Los envases
gue hayan sido parcialmente utilizados deben volverse a cerrar herméticamente
después de su uso y devolverse al almacén. Los envases vacios pueden
contener residuos, por lo que deben manipularse como si estuvieran llenos.
2.2. Almacenamiento
Los recipientes que contienen este producto deben ser almacenados en
lugares alejados de la luz directa del sol, ya que se descompone lentamente a
productos como el fosgeno.

3. Controles de exposicion y proteccion personal

3.1. Control de fugas y derrames

Utilizar bata, lentes de seguridad y guantes o el equipo de seguridad que
sea necesario, dependiendo de la magnitud del siniestro. Mantener el material

alejado de fuentes de agua y drenajes
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El liquido derramado puede absorberse con cemento y para inmovilizar el
derrame, se utilizan agentes gelantes universales. Para almacenar el agua de
desecho, utilizar recipientes especializados o excavar un foso y absorber con
sacos de arena o succionadores. Para el agua contaminada puede utilizarse
carbon activado, en regiones de 10 ppm o méas, aplicarlo, en una proporcion
10:1 carbdn activado/derrame.

3.2. Controles de fuego

Utilizar equipo de respiracion autbnoma y ropa de proteccion adecuada,
dependiendo de la magnitud del incendio. Recordar, que a pesar de que el
compuesto es no inflamable, los productos de descomposicion por

calentamiento (entre ellos fosgeno) son muy peligrosos.

Mover los recipientes fuera del area de fuego cuando sea posible. Atacar
el fuego desde una distancia segura. El agua utilizada para controlar el fuego no
debe tirarse al drenaje por lo que, si es necesario, debe construirse un dique
para contenerla y tratarla posteriormente. Para incendios pequefios pueden
utilizarse extinguidores de polvo quimico seco, dioxido de carbono, agua,

neblina o espuma.
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Apéndice 33.

Tabla de requisitos académicos

Area de Quimica

Andlisis cuantitativo

Determinaciéon de
extracto tintoreo.

Quimica orgéanica

Propiedades y estudio
de la molécula activa
del extracto colorante.

Flujo de fluidos

(IQ-2)

Disefio de sistema de
flujo de aire para
oxidacion.

Operaciones unitarias

Transferencia de calor

(IQ-3)

Sistema de extraccion
con aplicacién de
calor.

Ingenieria Quimica

Tranferencia de masa

(IQ-4)

Difusién

Tranferencia de masa

en unidades continuas.

(1Q-5)

Secado, separacion,
filtracién.

Procesos Quimicos
Industriales

Método de extraccion
COMO un proceso
quimico.

Area de
especializacion

Disefio de Equipo

Disefio del equipo para
la extraccion.

Bioingenieria

Fermentacion,
bioreactor.

Extracciones Industriales

Lixiviacion, extraccidn de
colorantes.

Caracterizacion

Area de fisicoquimica Fisioquimica fisicoquimica .
Métodos colorimétricos
Area de ciencas basicas y Estadistica Analsis de datos

complementarias

Fuente: elaboracion propia.
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Diagrama de Ishikawa

Apéndice 34.
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Fuente: elaboracion propia
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Apéndice 35.

Statistix 9.0
08:23:55 a.m.

Resultados de analisis estadistico del rendimiento en

masa del extracto colorante

29/05/2012,

Randomized Complete Block AOV Table for RENDIMIEN

Source DF
Corrida 2
T Oxidacidén 3
Error 6
Total 11

Grand Mean 0.2224

SS MS F P
0.00337 0.00168
0.07758 0.02586 51.21 0.0001
0.00303 0.00050
Cv 10.10

Tukey HSD All-Pairwise Comparisons Test of RENDIMIEN for Tratamien

T Oxidacidén (minutos)

Mean Homogeneous Groups

120 0.3580 A

90 0.1982 B

60 0.1851 B

30 0.1483 B
Alpha 0.05 Standard Error for Comparison 0.0183
Critical Q Value 4.897 Critical Value for Comparison 0.0635
Error term used: Corrida*Tratamien, 6 DF
There are 2 groups (A and B) in which the means
are not significantly different from one another.
Statistix 9.0 29/05/2012,

08:31:54 a.m.

Polynomial Contrasts of RENDIMIEN by Tratamien
Degree = 1, Linear Trend
Contrast 0.1436 SS (Contrast) 0.0619
Scheffe's F 40.84 P (Scheffe's F) 0.0002
T-Statistic 11.07 P (T-Statistic) 0.0000
SE (Contrast) 0.0130
Degree = 2, Quadradic Trend
Contrast 0.0615 SS (Contrast) 0.0113
Scheffe's F 7.49 P (Scheffe's F) 0.0188
T-Statistic 4.74 P (T-Statistic) 0.0032
SE (Contrast) 0.0130
Error term used: Corrida*Tratamien, 6 DF
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RENDIMIEN

0.37

0.31

0.25

0.19

013

30

Means of RENDIMIEN for TOxidacio

60 90
TOxidacio

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 36. Resultados de analisis estadistico del porcentaje de
indigotina

Statistix 9.0 29/05/2012,
08:37:32 a.m.

Randomized Complete Block AOV Table for Indigotin

Source DF SS MS F P
Corrida 2 3.194 1.5972

TOxidacio 3 281.553 93.8510 167.55 0.0000
Error 6 3.301 0.5601

Total 11

Grand Mean 28.357 CV 2.64

Tukey HSD All-Pairwise Comparisons Test of Indigotin for TOxidacio

TOxidacio Mean Homogeneous Groups
60 32.499 A
120 30.664 AB
90 30.161 B
30 20.104 C

Alpha 0.05 Standard Error for Comparison 0.6111
Critical Q Value 4.897 Critical Value for Comparison 2.1162
Error term used: Corrida*TOxidacio, 6 DF

There are 3 groups (A, B, etc.) in which the means

are not significantly different from one another.
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Indigotin

30

Means of Indigotin for TOxidacio

60 90
TOxidacio

Fuente: elaboracion propia.
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