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RESUMEN

Se realizO una extraccion a escala laboratorio del fruto de jaboncillo
(Phytolacca icosandra L.), con el fin de determinar el rendimiento en su
extraccion. Posteriormente se caracterizaron fisicoquimicamente los extractos
con andlisis de densidad, humedad, pH, indice de refraccion, color y se hicieron
ensayos macro y semimicro que resultaron en la determinacién de presencia de

flavonoides y taninos, responsables de la propiedad colorante de la planta.

Con base en resultados de la extraccion a escala laboratorio, se efectud
una extraccion a escala planta piloto que permitié la aplicacion del colorante
natural en fibras naturales, con lo cual se evalué la calidad de sus propiedades

tintéreas.

Se determind que el maximo rendimiento extractivo se logra al utilizar
materia prima deshidratada y agua como solvente, para realizar la extraccion
del colorante. El analisis comparativo de las propiedades fisicoquimicas de
solidez revel6 que la fibra de lana tefiida con el extracto colorante, es una
alternativa viable al uso de anilina en el tefiido de fibras de origen animal y

vegetal.
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OBJETIVOS

General

Evaluar las propiedades fisicoquimicas de las fibras tefiidas con el extracto
del fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra L.) proveniente de la comunidad de

Chicua I, municipio de Chichicastenango, Quiché, como alternativa a la anilina.

Especificos

1. Evaluar el rendimiento de extraccion de extractos etandlicos, metandlicos
y acuosos del fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra L.) en fresco y
deshidratado, utilizando maceracién dinamica a reflujo, a escala
laboratorio.

2. Evaluar las propiedades fisicoquimicas de los extractos colorantes
obtenidos del fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra L.) y analizar sus
principios activos a través de un tamizaje fitoquimico y cromatografia en

capa fina.

3. Evaluar las propiedades fisicoquimicas de solidez a fibras de lana,
algodon y maguey, tefiidas con el extracto colorante del fruto de
jaboncillo (Phytolacca icosandra L.) obtenido a escala planta piloto, con
base en el mejor rendimiento de la extraccion a escala laboratorio, en

comparaciéon con las mismas fibras tefiidas con anilina.
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4. Analizar el agua residual de los procesos de tincion de fibras con
jaboncillo (Phytolacca icosandra L.) y con anilina, mediante métodos

analiticos para aguas residuales.

HIPOTESIS

Es posible determinar la interaccion del solvente y el estado de la materia
sobre el rendimiento de extractos del fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra
L.) y la utilizacion de estos en el tefiido de fibras de algodoén, lana y maguey, es

tan eficiente como la anilina

Hipotesis nula:

1. Ho: No existe diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento de
los extractos vegetales obtenidos del fruto de jaboncillo (Phytolacca
icosandra L.) en funcion del solvente y el estado de la materia prima a

utilizar en el proceso de extraccion.

2. Ho: No existe diferencia significativa en las propiedades fisicoquimicas
de solidez de fibras de maguey, algodén y lana en funcién del colorante

utilizado en el proceso de tincion
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Hipotesis alternativa:

1. H,: Existe diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento de los
extractos vegetales obtenidos del fruto de jaboncillo (Phytolacca
icosandra L.), en funcidon del solvente a utilizar en el proceso de

extraccion.

2. H,: Existe diferencia significativa en las propiedades fisicoquimicas de
solidez de fibras de maguey, algodoén y lana, en funcion del colorante

utilizado en el proceso de tincion
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INTRODUCCION

En todas las civilizaciones, desde los primeros tiempos hasta la
actualidad, el arte de aplicar color a través de teflido ha jugado un papel
importante. Tintes vegetales naturales se han convertido en una parte de la vida
humana desde tiempos inmemoriales. Colorantes vegetales se han utilizado
durante miles de afos, pero con la llegada de los colorantes sintéticos se
produjo una disminucion en el uso de tintes vegetales. En los tiempos actuales
se ha manifestado un creciente interés hacia los tintes naturales. Las razones
son muchas veces la conciencia ecoldgica, la biodegradabilidad y la necesidad

de una mayor compatibilidad con el medio ambiente.

Los colores naturales ofrecen una amplia variedad de soluciones a
muchos problemas que enfrenta la industria de los tintes. Todos estos
colorantes son biodegradables y por lo tanto los problemas ambientales en la
fabricacion de tintes y tratamiento se pueden evitar. Adicionalmente se les
atribuye propiedades antioxidantes y casi todos ellos estan libres de

compuestos azoicos que son cancerl’genos.

Con la creciente preocupacion por las cuestiones medioambientales, la
industria textil esta interesada no solo en tintes naturales y auxiliares
biodegradables, sino también en un proceso ambientalmente responsable, que
también puede asegurar una buena luz, resistencia al lavado y coloracion
uniforme y especifica de la fibra natural y sintética. Las actuales tendencias
mundiales indican la preferencia de los consumidores por productos que
provienen de fuentes naturales, asi como para los procesos que sean seguros,

respetuosos del medio ambiente y no contaminantes.
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El conocimiento de los colorantes naturales utilizados antes de la incursion
de los colorantes artificiales es popular en las regiones rurales del pais.
Diversas plantas fueron descubiertas y aprovechadas por sus propiedades
tintoreas, pero limitandolas al uso artesanal o para cubrir necesidades de
vestimenta. Derivado de ese conocimiento se indica que la planta llamada
jaboncillo (Phytolacca icosandra L.) posee propiedades que le permiten tefir

textiles.

El presente estudio tiene por objetivo estudiar el efecto de diferentes
solventes en el rendimiento de la extraccion del colorante natural obtenido del
fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra L.) a escala laboratorio, para definir las
variables que permitan realizar una adecuada extraccion a escala planta piloto,

para su aplicacion a fibras naturales.
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1. ANTECEDENTES

En las Ultimas décadas se han realizado diferentes estudios que
pretenden contribuir a la optimizacion del proceso de extraccion de colorantes
naturales, para con ello crear estandares a seguir y documentacion que sirva

de referencia.

En 1987, Dominguez Monterroso, Augusto Alberto, de la Facultad de
Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala, realizd la
investigacion de tesis titulada “Extraccion de los pigmentos colorantes del tipo
xantofilas contenidos en la flor de Tagetes erecta (Marigold)”, se determiné el
contenido de xantofilas totales en la flor de Tagetes erecta. Se utiliz6 como
método de extraccion la saponificacion en frio y en caliente. El método de
saponificacion en frio dio resultados de 11470+/-6262,02 miligramos de
xantofilas por kilogramo de flor, ademas se necesitan 4,795 kilogramos de flor
por tonelada de alimento para obtener una coloracién éptima de la yema de
huevo. Se recomienda utilizar el método de saponificacién en frio por un tiempo
de 18-19 horas.

En mayo del 2000 el estudiante Donado Miranda, Marco Antonio, realizé
una investigacion en el Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria
de la USAC, quien fue asesorado por la Inga. Telma Maricela Cano Morales; el
trabajo se titula “Extraccién de carotenoides de la caléndula para su utilizacion
como colorante natural en productos de consumo humano”. La extraccién se
realizdé a nivel laboratorio, utilizando 2 métodos de extraccion. Los resultados
obtenidos tuvieron una diferencia significativa. Con el método A se obtuvo un

rendimiento promedio de 16,5% y con el método B, 2,1%.



En el 2001, en el Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria
de la USAC, el Ing. Eduardo Calderon ejecutd el proyecto FODECYT 13-99,
“Extraccion del colorante acuoso, a partir de los rechazos de exportacion de la
produccion nacional de dos variedades de pitahaya, a nivel de planta piloto”.
Se evaluo el tiempo de maceracion, de 1, 2 y 3 dias, a una temperatura de 25°C
y 7°C, dando mejores resultados la maceracion de un dia a una temperatura de
7°C. Mediante analisis de espectrofotometria se determiné que el colorante
acuoso de la pulpa de pitahaya, se asemeja mas al colorante sintético rojo

FD&C No. 3, por lo que se puede usar en sustitucion de este.

En marzo de 2004 el estudiante Del Cid Vasquez, Henry, realizé una
investigacion en el Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la
USAC, asesorado por la Inga. Telma Maricela Cano Morales, denominada
“Extraccion a nivel laboratorio, de los pigmentos colorantes del tipo flavonoides
contenidos en la flor del subin (Acacia farnesiana L. Willd) proveniente de un
bosque silvestre guatemalteco”. Los resultados obtenidos demostraron que con
la acetona se obtiene un mayor rendimiento promedio. Se determiné que,
cromatograficamente, el solvente que ofrecié un extracto con el mayor nimero
de pigmentos colorantes del tipo flavonoides fue el metanol. Se logré determinar

la presencia de hiperdsido, rutina y quercetina.

En noviembre de 2004 Ac Santa Cruz, Claudia, realizdé una investigaciéon
en el Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la USAC,
asesorada por la Inga. Telma Maricela Cano Morales, denominada “Extraccion
a nivel de laboratorio de aceite esencial crudo de pericén (Tagetes lucida Cav),
y utilizacion del desecho solido para la extraccion del colorante natural, para su
uso en el tefido de fibras naturales”. Los solventes utilizados fueron: acetona,
metanol y etanol; ademas se realizaron reacciones coloridas para identificar el

tipo de colorante, asi como cromatografia en capa fina y espectro de absorcion.



En el 2006, en el Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria
de la USAC, la Inga. Telma Maricela Cano Morales junto con el equipo de
investigacion, ejecutod el proyecto DIGI, “Evaluacion de la capacidad de tincion
de los tintes obtenidos de dos especies forestales guatemaltecas, en el proceso
de tefiido de fibras, lana y maguey”. Las especies con las que se trabajaron
fueron aliso comun (Alnus jorulensis HBK) y encino negro (Quercus
brachystachys Benth), la especie que presentd un mayor valor de rendimiento
fue el encino con un valor promedio de 14,85%, mientras que con un menor
valor de rendimiento, el aliso, con un valor promedio de 11,17%; en ambos

casos, el efecto del solvente fue determinante en el rendimiento.

En el 2007, en el Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria
de la USAC, la Inga. Telma Maricela Cano Morales junto con el equipo de
investigacion, ejecutd el proyecto DIGI, "Estudio tecnolégico sobre tintes
naturales extraidos de la corteza de tres especies forestales cultivadas en
Guatemala para tefiir fibras naturales que cumplan con especificaciones de
calidad exigidas por el mercado”. Las especies con las que se trabajaron fueron
guebracho (Lisyloma bahamense), chaperno (Lonchocarpus rugosus) y aliso
comun (Alnus arguta). La especie que presenta mayor valor de rendimiento fue

el aliso con 25,91%, utilizando como solvente etanol al 35%.

En octubre de 2007, el estudiante Calder6n Guevara, Mario Roberto,
realizé su trabajo de graduacion en el Centro de Investigaciones de la Facultad
de Ingenieria de la USAC, asesorado por la Inga. Telma Maricela Cano
Morales, denominado “Extraccion y caracterizacion fisicoquimica del extracto
colorante de la corteza de aliso comun (Alnus jorullensis Humboldt, Bonpland &
Kunth), proveniente de San Lucas Sacatepéquez, Guatemala”. Los solventes
utilizados fueron agua, etanol 35% y etanol 70%, se identifico el tipo de

flavonoide flavonas y flavonoles.



En abril del 2008, el Ingeniero Mérida Meré, Mario Joseé, realiz6 una
investigacion en el Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la
USAC, asesorado por la Ingeniera Telma Maricela Cano Morales, para su
trabajo de graduacion denominado: “Extraccion y caracterizacion fisicoquimica
del tinte natural obtenido del exocarpo del coco (Cocos nucifera), como
aprovechamiento del desecho de fuentes comerciales”. EI mayor valor de
rendimiento fue de 18,63% utilizando agua como solvente. Se observa que el
extracto colorante obtenido del exocarpo del coco, posee rutina, acido
clorogénico e hiperésido independiente del solvente utilizado; la prueba para
guercentina es negativa para todos los extractos.

En el 2010, en el Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria
de la USAC, la Inga. Telma Maricela Cano Morales junto con su equipo de
investigacion, ejecutd el proyecto DIGI: “Estudio tecnoldgico sobre la
reactivacion de la produccion y uso del tinte natural obtenido del afil (Indigofera
guatemalensis Moc.), utilizado por cooperativas de mujeres dedicadas a la
elaboracién de artesanias, en el area de occidente de Guatemala”. Se obtuvo el
mayor rendimiento con un tiempo de 2 horas de oxidacion con valor de
0,3192%. El tinte de afil de sobrenadante obtuvo el mayor porcentaje de
Indigotina con un valor del 45,0% y el menor porcentaje de Indigotina fue para

el tinte de aiiil de sedimento, con un valor de 40,8%.

En el 2010, el estudiante Aceituno Melgar, Victor Manuel, asesorado por el
Ing. Jorge Emilio Godinez Lemus, realizé su trabajo de graduacion titulado
“Propiedades de los colorantes naturales secados con técnicas alternativas a
nivel laboratorio como alternativa al FD&C rojo no. 40 en alimentos”. Se
determind que la temperatura Optima para el secado de pitahaya (Hylocereus
undatus) y rosa de Jamaica (Hibiscus sabdariffa L.) es 60°C; mientras que para

la remolacha, roja 40°C.



2. MARCO TEORICO

2.1. Colorantes naturales

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

naturales, llamadas especies tintoreas.

2.1.1. Definicién

Un colorante natural es toda aquella materia colorante que tiene origen

vegetal o animal.

Para que una sustancia coloreada, sea considerada un colorante, debera
contener grupos cromaforos llamados auxdécromos, los que dan a la sustancia

afinidad con la fibra.

De acuerdo con la investigacion de la Doctora Olga Lock Sing de Ugaz, en
su obra titulada “Colorantes naturales”, el tefiido con colorantes naturales fue
hecho desde tiempos prehistoricos hasta la mitad del siglo XIX, donde las
plantas, animales y minerales fueron las Unicas fuentes utilizadas como agentes

colorantes para tefiir o pigmentar.



Las primeras fibras tefiidas fueron usadas aproximadamente alrededor del
1000 a.C. estos tefiidos eran simples y fueron los primeros ejemplos de la
aplicacion de los llamados colorantes directos o colorantes sustantivos, sin
embargo resultaron de muy pobre solidez, pobre resistencia al lavado y a la luz;
posteriormente fueron desarrollados tefiidos mas sofisticados, produciéndose

colores con mejor solidez.

La historia esta llena de ejemplos de aplicaciones con aditivos colorantes.
Pinturas en tumbas egipcias que datan de 1500 afios a.C. presentan la
manufactura de dulces coloreados. El vino ha sido artificialmente coloreado por
siglos antes del nacimiento de Cristo y, es bien sabido que las especias y

condimentos eran coloreados, por o menos, 500 afios atras.

Las plantas utilizadas, asi como los antiguos procedimientos de tefiido han
sido registrados, especialmente por dos historiadores del primer siglo después
de Cristo. Plinio El Viejo, naturista romano, refiere en sus escritos dos
colorantes comunes usados por las tribus Galicas, el indigo y el glasto, mientras
que el griego Dioscorides describe los colorantes de la rubia para el rojo, del
azafran (de los estigmas del Crocus sativa) y gualda (de Roseda luteola) para

amarillos, glasto para el azul, Alkanna tinctorea para rojo, entre otros.

Durante la Edad Media, alrededor de 1250 d.C., los procedimientos de
tintura fueron registrados por los monjes medievales. En aquellos tiempos las
mismas plantas eran usadas para tefiir y para fines medicinales. El uso de
colorantes en drogas, indudablemente, ha tenido una larga historia, debido a
que el color ha sido asociado con enfermedades y su tratamiento desde la

antigiiedad. Muchas practicas han sido documentadas en papiros egipcios.



Hasta mediados del siglo XIX, los colorantes usados en alimentos, drogas
y cosméticos y textiles, fueron materiales faciles de obtener de fuentes

naturales como animales, vegetales y minerales.

Sin embargo, la importancia de los colorantes naturales disminuy6 cuando
en 1856, en Inglaterra, William Henry Perkin, en su intento de sintetizar quinina,
oxido sulfato de anilina con dicromato potasico y produjo el primer colorante
sintético, la mauveina, de color purpura. Posteriormente, los quimicos alemanes
perfeccionaron los colorantes derivados del alquitrdn de hulla, hasta tal punto,
gue empresas de colorantes vegetales se arruinaron, totalmente, antes de que

finalizara el siglo XIX.

En los ultimos 130 afos, se han sintetizado varios miles de compuestos
quimicos coloridos, de los cuales alrededor de 10 000 son o han sido
producidos a escala industrial, tratando, en muchos casos, de sintetizar

productos idénticos a los naturales, como el 3-caroteno.

En 1987 se estimd que la produccion mundial de colorantes era alrededor
de 700 000 toneladas, de esta produccion, aproximadamente el 50% fue
destinada a la industria textil y un 2.2% al sector de alimentos, medicamentos y

cosmeéticos.

Esta proliferacion en el uso de aditivos colorantes fue enseguida
reconocida, como una amenaza para la salud. De particular interés fue el hecho
que las substancias conocidas por ser venenosas, fueron a menudo
incorporadas en alimentos y los tintes, frecuentemente usados para ocultar baja
calidad y para afadir peso o consistencia a ciertos productos. Algunas de estas

practicas fueron deshonestas pero no inherentemente peligrosas.



Por ejemplo, la harina era frecuentemente coloreada de amarillo para
esconder la suciedad y aparentar un alto contenido de huevo; naranjas
ordinarias fueron inyectadas con tintes rojos para darle una mejor apariencia;
carne vieja era coloreada para hacerla parecer fresca; conservas y jaleas fueron

coloreadas para aparentar un mayor contenido de frutas.

Luego, otros usos de colorantes fueron criminales y a veces mortales. Era
un hecho que poco o ningun control era aplicado sobre la pureza de los
agregados a los alimentos y que colorantes encontrados insatisfactorios para
textiles eran, a veces, deliberadamente canalizados en productos alimenticios.
Debido al creciente interés publico sobre tales practicas, algunas mediciones
fueron eventualmente tomadas por los manufactureros americanos de

alimentos para control de su propia industria.

En 1900, se investigd por parte del gobierno estadounidense la relaciéon
entre materias primas colorantes y la salud, con el fin de establecer un principio
para gobernar su uso y de esta manera controlar las practicas de manufactura.
Como resultado de esta investigacion se encontré que muy pocos colorantes
habian sido evaluados sobre sus efectos en la salud y que muchos de ellos,
habian sido evaluados impropiamente. A veces, la verdadera identificacion
quimica de un colorante estudiado era desconocida. En otros casos la pureza
del colorante era incierta. Mas a menudo, los procedimientos usados para su
analisis eran ingenuos. De esta manera, se formulé la regulacion que puso fin al

uso indiscriminado de materias colorantes peligrosas e impuras en alimentos.

Entra otras cosas, la nueva legislacion requirié6 que solamente colores de
composicién conocida, examinados fisiolégicamente y que no mostraban

resultados adversos, podian ser usados.



Debido al incremento de las necesidades de la industria, durante las
siguientes tres décadas, hubo un crecimiento continuo en el uso y niumero de
aditivos colorantes. Como resultado de estos esfuerzos, se culminoé con la
publicacion en 1940 de la declaracion de servicios y regulaciones en alimentos,
drogas y cosmeticos, la cual listaba colorantes especificos que podian ser
usados junto con especificaciones y regulaciones relacionadas con su

manufactura, clasificacion, certificacion y venta.

Debido a los serios problemas generados por el efecto de los tintes
sintéticos en el medio ambiente y la salud humana, se ha renovado el interés en
los colorantes naturales. EI aumento de la demanda del tinte natural en la
industria de tintoreria, asi como en la de alimentos, cosméticos y medicinas,
entre otras, ha motivado el incremento del nimero de paises en que se esta

dando el renacimiento del cultivo y produccion del mismo.

2.1.2. Distribucién de los colorantes naturales

Los colorantes naturales pueden ser clasificados, segun su naturaleza
guimica en diversos grupos. Como fuentes naturales de estos colorantes se
pueden considerar las plantas superiores, las algas, hongos y liquenes, algunos

insectos, asi como algunos organismos marinos invertebrados.

La funcién de los pigmentos que se encuentran en plantas y animales es
variada, tal es el caso de algunos fenoles que absorben la luz ultravioleta y
pueden desempenfar la funcion de guiar a los insectos a las flores para realizar
la polinizacion. Las quinonas pueden actuar como sustancias toxicas para
defensa, como el gusano telero (Laetillia coccidivora Comstock), el cual ha
superado los efectos toxicos del colorante, cuando consume el pigmento

enmascara la toxina y luego la utiliza al regurgitar el pigmento sobre su agresor.



Aunque las funciones antes mencionadas son casos puntuales, es
importante sefialar que la gran diversidad de pigmentos cumple funciones
especificas dentro de la naturaleza, ya que algunos pueden actuar como
inhibidores para la germinacion de semillas, hormonas de crecimiento,

atrayentes o disuasivos.

Son muchas las plantas superiores que producen colorantes; sin embargo
la concentracion de estos es minima, lo que no permite una rapida y econémica
extraccion y en consecuencia son relativamente pocas las que tienen gran

importancia comercial como fuente de colorantes.

Debido a esto, la eleccion de una planta con tales fines es determinada
por consideraciones economicas; el material debe estar disponible en suficiente
cantidad a un precio razonable, el proceso para obtener el colorante no debe
ser excesivamente complejo y costoso y el producto final debe cubrir las

perspectivas industriales y los requerimientos legales de los gobiernos.

Otro grupo considerado como fuente de colorantes naturales son las
algas, estas deben su color a las ficobilinas, las cuales se clasifican en
ficocianinas y ficoeritrinas de color azulado con fluorescencia roja y de color
rojizo con fluorescencia naranja brillante, respectivamente. El rango de color en
el que se encuentran es bastante amplio, dependiendo de la fuente de
biliproteina y el medio en el cual es aislado, proporcionando asi una variedad de

colores naturales en las algas.

Las algas también contienen carotenoides, especialmente, (-caroteno y

cetoderivados como cantaxantina, astaxantina y equinenona.
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Los hongos, particularmente la parte correspondiente al cuerpo fructifero,
estan fuertemente pigmentados EI numero de pigmentos diferentes,
probablemente, excede los 1 000; aunque algunos son de naturaleza quimica
comun a las plantas superiores, muchos de ellos no han sido encontrados en

algun otro organismo biolégico.

Los liqguenes han sido intensamente utilizados para el tefiido desde
tiempos antiguos. Dentro de los compuestos coloreados que ellos producen
estan las quinonas, dibenzofuranos, xantonas, depsidos y depsidonas,

carotenoides y xantéfilas, asi como fenoxazinas.

Entre los liquenes se pueden destacar las especies del género Xanthoria,
cuya coloracién naranja y naranja — rojizo brillante es debida a la presencia de
antraquinonas y del género Cladonia, en los cuales los colores rojo a rojo-

sangre se deben a la contribucion de las naftoquinonas presentes.

Dentro de los organismos marinos invertebrados, los crustaceos y
moluscos quizads son los que proveen las mas diversas fuentes de colorantes,
muchos de ellos aln no caracterizados y que serian de potencial interés

econdmico.

Entre los insectos se destaca la cochinilla por su contenido de acido
carminico, asi como el kermés que produce &cido kermésico; ambos
compuestos son de naturaleza antraquindnica. Las pterinas contribuyen a los
colores blanco, crema, amarillo y rojo de muchos insectos. Por ejemplo, los
colores de las mariposas y avispas son a menudo formados de pterinas, como
las xantopterinas que proporcionan un color amarillo brillante a muchas avispas;
otras pterinas contribuyen también a los colores: amarillo, naranja y rojo de

crustaceos, peces, anfibios y reptiles.
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Las flavinas, como la riboflavina o vitamina B2, excepcionalmente,
producen la pigmentacion amarilla de algunos organismos marinos

invertebrados.

Las fenazinas contribuyen al color de algunas bacterias, por lo general en
las especies de pseudomonas Yy streptomices, mayormente amarillo y

ocasionalmente azul y azul violeta.

Las fenoxazinas se han encontrado en algunas bacterias streptomices, en
hongos Polyporus cinnabarimes y en liquenes como Rocello tinctoria y otros

gue contienen orceina.

Se estima que el obtener colorantes naturales puros puede costar de 30 a
100 veces méas que el producir colorantes sintéticos certificados, reduciendo
con ello las posibilidades de explotacion de estas fuentes naturales; sin
embargo, las estrategias biotecnoldgicas en la produccion de colorantes
naturales que se han desarrollado en los ultimos afios son de gran importancia

y podrian otorgar una serie de ventajas, entre ellas, las econémicas.

2.1.3. Clasificacién de colorantes naturales utilizados en el

tefiido de fibras

Los colorantes naturales se pueden agrupar en diferentes formas: por tipo

de tefiido, composicién quimica, caracteristicas fisicas, etc.

A continuacion se detalla la agrupacion a la cual pertenecen diferentes

colorantes naturales debido a sus caracteristicas fisicas.
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2.1.3.1. Caracteristicas fisicas

Colorantes directos: son los grupos de colorantes de antocianina,
carotenoides derivados de calcona. Los colorantes son obtenidos de una
solucion acuosa y esta extraccion se usa directamente para tefiir o pintar
en frio 0 en caliente. A veces se usa sustancias auxiliares como acidos o
sales. Como ejemplo se tiene la flor de cértamo, curcuma, azafran,

cempoalxadchitl, etc.

Mordentados: este tipo de colorantes no tienen por si mismos el poder de
entintar, solo con un tratamiento especial de sales metalicas solubles que
reaccionan sobre la fibra. Esta técnica se aplica a la mayoria de las
plantas que dan color como la gardenia, cempoalxdchitl, rubia, cochinilla,

palo de campeche y de Brasil, etc.

Tipos de reduccion: derivados del indol, estas materias colorantes se
encuentran en el interior de los cuerpos vegetales o animales, pero son
insolubles, para darles solubilidad, se les aplica una sustancia reductora,
obteniéndose una solucion incolora que se aplica a la fibra y después,

mediante una oxidacion aparece el color; como ejemplo esta el afiil.

Pigmentos: polvos de materiales minerales insolubles, que no tienen
poder de entintar, por lo cual solo pueden utilizarse mezclandose con
otro cuerpo, como el engrudo, cola, resina, caseina, clara de huevo, etc.,

con los que se forma una pasta para pintar.
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2.1.3.2. Usos tradicionales

o Untado directamente sobre la fibra: se aprovecha directamente el color
de la fibra.

o Exprimidos: el caracol purpura da un color que aparece por oxidacion del
aire.

o Aprovechamiento de colorantes naturales rojos de la cochinilla, mediante

la aplicacion de mordientes y calor.

o Coccion de colorantes: por extracto de coccidn: aparecen varios tonos

con el uso de mordientes, como por ejemplo, la flor de dalia.

o Separacion del colorante: las sustancias que permiten su separacion

pueden ser acidas o cenizas, como la flor de cartamo.

o Reduccion y oxidacién como el afiil flora.

2.1.3.3. Caracteristicas quimicas

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

con la intencién de que puedan dispersar mejor las semillas.

La estructura béasica de un flavonoide consiste en dos anillos bencénicos
unidos por un enlace de tres carbonos que forma un anillo pirénico con un

oxigeno.
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La mayoria de flavonoides se encuentran en las plantas como glucésidos

en los que uno o mas de los grupos hidréxido estan unidos a azlcares.

Entre los colorantes flavonoides existen cuatro grupos principales; estos

se presentan en la tabla siguiente.

Tabla I. Colorantes flavonoides
GRUPO COLOR PROCEDENCIA
Flavonol Amarillo Bidens
Flavonona Crema amarillo Perejil
Chalcona Rojo y amarillo Céartamo
Antocianina Rojo y violeta Tinantia

Fuente: LOCK, Olga. Colorantes naturales. p.95.

Los carotenoides son un grupo muy importante de flavonoides con funcién

antioxidante, son aquellos que poseen una de coloracion rojiza y anaranjada.

Entre los colorantes carotenoides hay dos grupos principales que a

continuacion se presentan

Tabla Il. Colorantes carotenoides
GRUPO COLOR PROCEDENCIA
Caroteno Anaranjado Zanahoria
Xantofila Amarillo Achiote

Fuente: LOCK, Olga. Colorantes naturales. p.95.
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Existen dos grupos de colorantes tipo quinona. Estos se presentan en la
tabla siguiente.

Tabla lll. Colorantes quinonicos
GRUPO COLOR PROCEDENCIA
Antraquinona Rojo Rubia cochinilla
Naftoquinona Violeta Henna

Fuente: LOCK, Olga. Colorantes naturales. p.97.

También existen los siguientes tipos de colorantes:

o Derivados de indol: color azul, proveniente del afiil

o Derivados de delfinidina: color azul, proveniente de la hierba de pollo

o Derivados de dihidropilano: color rojo y violeta, proveniente del palo de
Brasil.

o Grupo betaleina: color rojo, proveniente del betabel

o Grupo xantonas: colora amarillo, proveniente de algunos liquenes

o Grupo tanino-pirogalo y catecol, color café, proveniente del castafio

o Grupo clorofila: color verde, proveniente de las plantas verdes.
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2.2. Proceso extractivo

Para lograr la efectividad del proceso de extraccion de colorantes
naturales, se debe emplear una técnica de extraccion especifica para la parte

de la planta que se desea utilizar como materia prima.

2.2.1. Lixiviacion

Lixiviacion es la eliminacion de una fraccion soluble, en forma de solucion,
a partir de una fase solida permeable e insoluble a la cual est4 asociada. La
separacion implica, normalmente, la disolucion selectiva, con difusion o sin ella,
pero en el caso extremo del lavado simple, consiste solo en el desplazamiento

(con alguna mezcla) de un liquido intersticial por otro, con el que es miscible.

El constituyente soluble en la lixiviacion puede ser sélido o liquido y estar
incorporado, combinado quimicamente o adsorbido, o bien mantenido
mecanicamente, en la estructura porosa del material insoluble. El sélido
insoluble puede ser méasico y poroso; con mayor frecuencia es de particulas y
estas Ultimas pueden ser de poros abiertos, de celdas, con paredes celulares

selectivamente permeables o con superficies activadas.

Es habitual el excluir del estudio de la lixiviacion la elucion de solutos
adsorbidos superficialmente. Este proceso sera tratado, en lugar de ello, como
un caso especial de la operacion inversa, la adsorcién. Asimismo, se excluye el
lavado de tortas de filtros, ya sea in situ 0 mediante la formacién de una nueva

suspension y la refiltracion.

Debido a su gran variedad de aplicaciones y su importancia para

diferentes industrias antiguas, la lixiviacion tiene otros nombres.
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Entre los nombres que se encuentran para la lixiviacion en la ingenieria
quimica estan la extraccion, la extraccion de solido-liquido, la percolacion, la
infusion, el lavado y la decantacion por sedimentacion. La corriente de solidos
lixiviados y el liquido que la acompafia se denominan lodos; en hidrometalurgia
también se conoce como pulpa. El contenido en sélidos de las comentes es
denominado en algunas ocasiones, como marc (en particular en los procesos
de separacion de aceites). La corriente de liquido contenido en la solucién
lixiviada es el clarificado. Como abandona el proceso de lixiviacion, tiene otros

nombre opcionales: extracto, solucion, lixiviado o miscelado.

El mecanismo de la lixiviacion puede incluir una solucién fisica simple o la
disolucién facilitada por una reaccion quimica. La velocidad de transporte de
disolvente en la masa que se va a lixiviar, o la fraccion soluble en el disolvente o
de la solucién de extracto del material insoluble, o alguna combinacion de esas
velocidades, pueden ser importantes. Es posible que exista una resistencia
externa. Como el que una reaccion quimica puede afectar a la velocidad de la

lixiviacion.

Ya que las corrientes de lodo y clarificado no son fases inmiscibles, sino
corrientes basadas en el mismo disolvente, el concepto de equilibrio en
lixiviacibn no es el mismo que el que se aplica en otras separaciones de
transferencia de materia. Si el soluto no se adsorbe en el sélido inerte solo se
logra el equilibrio verdadero cuando todo el soluto se disuelve y se distribuye de
forma uniforme en todo el disolvente, tanto en la corriente de lodos, como en la
clarificacion (o cuando el disolvente se satura uniformemente con el soluto,
situacion que nunca se presenta en un equipo de extraccion disefiado de forma
adecuada). La interpretacion practica del equilibrio de lixiviacién es el estado en

gue las corrientes de lodos y clarificado tienen la misma composicion.
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En un diagrama x-y, la linea de equilibrio es una recta que pasa a travées
del origen con una pendiente de valor unidad. Es costumbre calcular el nimero
de etapas ideales (de equilibrio) requeridas para una lixiviacion determinada y
ajustar dicho numero por medio de la aplicaciéon de un factor de eficacia de

etapa, aunque si se conocen, pueden aplicarse eficacias locales etapa a etapa.

Sin embargo, y por lo general, no resulta sencillo establecer una eficiencia
de etapa o un valor de eficacia global ni un indice de la velocidad de lixiviacion
(es decir, un coeficiente general t sin probar los modelos a pequefa escala de
los aparatos). De hecho, los resultados de dichas pruebas tienen que escalarse
en forma empirica, sin una evaluacion explicita de los indices de velocidad o de

cuasiequilibrio.

2.2.2. Métodos de extraccion

A continuacion se describen los métodos de extraccion a utilizar.

2.2.2.1. Maceracioén

El proceso de maceracion consiste en poner en contacto la droga de un
tamafio moderadamente grueso o semifino con el disolvente establecido,
durante varios dias. Se trata de un proceso que da como resultado un equilibrio
de concentracién entre la droga y el disolvente, el rendimiento del extracto
disminuye cuando la relacién droga/disolvente aumente. El hinchamiento de la
droga es un factor de gran importancia, porque aumenta la permeabilidad de la
pared celular y la difusion del disolvente; a la vez la velocidad con que se
obtiene el equilibrio est4 en funcién del tamafio de particula de la droga molida,

del hinchamiento de las células y las propiedades del disolvente.
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El proceso clasico de maceracion denominado maceracion simple consiste
en dejar la droga en contacto con el disolvente durante varios dias, con
agitacion ocasional, este proceso es un proceso muy lento, por lo que para
abreviar el tiempo de operacion, la droga y el disolvente deben de mantenerse
en movimiento constante; este procedimiento es conocido como maceracion

dinAmica.

Por lo que como norma se macera la droga por siete dias con agitacion
frecuente y protegida de la luz solar. Concluido el tiempo de maceracion, se
separa el extracto del residuo por medio de un colado o prensado, se lava el
residuo con el liquido de extraccion y ambos liquidos se llevan al contenido de

masa preestablecido.

La turboextraccidon es un tipo de maceracién modificada. El tiempo de
maceracion en esta extraccibn se acorta muchisimo debido al tipo de
movimiento de agitacién que se utiliza, asi como trabajar a temperaturas hasta

de 20°C por sobre la ambiente.

2.2.2.2. Extraccion con unidad soxhlet

Es un aparato de extraccién semicontinua, pues en una de las fases el
sustrato se agrega solo al principio, mientras que el disolvente de extraccion
cumple un ciclo de extraccion y purificacion continua. La purificacion se realiza
en forma paralela por destilacion del disolvente, de manera que el sustrato
siempre esta en contacto con el disolvente puro; se utiliza cuando es necesaria
una extraccion exhaustiva de la droga. Es util en escala de laboratorio, a pesar
de que la extraccion no tenga una alta eficiencia, pues la regeneraciéon del

disolvente se realiza automaticamente evitando excesivos manipuleos.
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2.2.3. Variables del proceso extractivo

Las variables que interfieren en el proceso extractivo, independientemente

de la escala de produccién o del tipo de producto final son las siguientes:

2.2.3.1. Estado de divisién de la materia

La eficiencia del proceso extractivo sera mayor cuanto menor sea el
tamafio de las particulas, ya que asi se obtiene una mayor area de contacto

con el disolvente.

En la practica, la presencia de particulas muy finas dificulta los procesos
de percolacion, pues se presenta compactacion y formacion de falsas vias, y los
procesos de maceracion, en donde las particulas pasan al extracto, haciendo
necesaria la realizacion de la etapa adicional de filtracién, la cual no siempre es

de facil ejecucion.

Por otro lado, la penetracién del solvente en fragmentos mayores de la
materia prima es lenta y la salida de las sustancias extraibles es dificil. Por esta
razon, se recomienda la utilizacion de polvos moderadamente gruesos para la

gran mayoria de las materias primas.
2.2.3.2. Agitacién
La eficiencia del proceso extractivo es funcion del equilibrio de saturacion
del solvente. La agitacion hace que nuevas cantidades de solvente, pobre en

las sustancias extraibles, entren en contacto con el sélido y un nuevo punto de

equilibrio de saturacion sea alcanzado.
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El movimiento del liquido, con ayuda de bombas para la recirculacién del
solvente o agitadores mecanicos, desplaza el equilibrio en el sentido de la

saturacion del solvente, aumentando la eficiencia del proceso.

2.2.3.3. Temperatura

La temperatura contribuye al desplazamiento de la constante de
equilibrio de saturacion y aumenta la eficiencia del proceso. Sin embargo
muchos principios activos son termolabiles y pueden ser destruidos, total o

parcialmente a temperaturas elevadas.

2.2.3.4. pH

El pH influye en la solubilidad de diversos compuestos ya que permite la
posibilidad de formacion de sales. La obtencién de alcaloides constituye un
ejemplo clasico de la influencia del pH en el proceso de extraccion. La
extraccion de alcaloides con solventes organicos de baja polaridad exige un
pretratamiento con soluciones alcalinas, buscando con esto liberar los
alcaloides de sus sales y, asi, volverlos solubles en el solvente organico. En el
caso de extraccion de alcaloides con soluciones acuosas es necesario un pH
acido, buscando con esto la conversion de los alcaloides en sus respectivas

sales, solubles en agua.

2.2.3.5. Naturaleza del solvente

Dependiendo de la finalidad deseada, el disolvente utilizado extrae
selectivamente o no, cierta clase de compuestos. El alcohol etilico y sus
mezclas con agua, es el disolvente por excelencia para la obtencion de

extractos y tinturas.
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Entre los solventes generales, los mas utilizados son los alcoholes
alifaticos de hasta 3 carbonos o mezclas de estos con el agua. Estos solventes
logran extraer la gran mayoria de las sustancias naturales de interés como los

alcaloides, flavonoides, glicosidos cardioténicos y los terpenos.

Debido a su poder extractivo, estos solventes son los indicados pera los
casos en que los constituyentes activos de las plantas no son bien conocidos,

siendo necesario agotar completamente la materia prima.

El alcohol etilico y sus mezclas con agua es el solvente por excelencia
para la obtencidn de extractos y tinturas. Cuando no existen estudios
especificos, se recomienda utilizar la mezcla de alcohol: agua 7:3 u 8:2 para la
extraccion de las partes lefiosas de la planta, raices y semillas, mientras la
proporcién de 1:1 es recomendada para extraer las hojas o las partes aéreas
verdes, ya que en esta concentracion se evita la extraccion de la clorofila y de
las sustancias polimerizadas o resinoides que, generalmente, no presentan
actividad terapéutica, pero complican las etapas siguientes de purificacion, por
el hecho de presentar precipitados viscosos.

2.2.3.6. Tiempo de extraccion

El tiempo de extraccidén se determina experimentalmente en funcién del
solvente y del equipo seleccionado. Esta variable es resultante de todos los
factores mencionados previamente. El tiempo de extraccion debe ser suficiente
para permitir la separacion de los compuestos de interés, aunque se debe
prestar cuidado para que no sea excesivo. Prolongar el tiempo de extraccion
mas alla del estrictamente necesario, no influye en el proceso negativamente,
pero si influye en los costos del consumo de energia y de mano de obra no

necesaria, lo que acarrea un encarecimiento del proceso industrial.
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2.3. Evaluacion de propiedades del colorante natural

Para la evaluacion de las propiedades del colorante natural se necesita

conocer sus caracteristicas fisicoquimicas.

2.3.1. Caracteristicas fisicoquimicas

Las caracteristicas fisicoquimicas mas importantes a evaluar las que se

presentan a continuacion.

2.3.1.1. Caracteristicas fitoquimicas

Aunado al examen botanico estd el andlisis fitoquimico que ayuda a
autenticar la identidad del material vegetal. La identificacibn quimica,
generalmente utiliza procedimientos cromatograficos para detectar la presencia

de compuestos marcadores.

Los perfiles cromatogréaficos o espectroscépicos pueden ser usados para
obtener la identificacion quimica comparando siempre contra un estandar o
muestra de referencia. Algunos ejemplos de métodos espectroscopicos son: el
ultravioleta-visible (UV-vis), infrarrojo (IR) e infrarrojo con transformada de
Furrier (FTIR). Los ejemplos de métodos cromatograficos incluyen:
cromatografia liquida de alta presion (HPLC, por sus siglas en inglés),

cromatografia de capa fina (TLC), y cromatografia de gas (GC).
Los métodos analiticos usados para obtener la huella digital

(fingerprinting) de un material vegetal deben ser capaces de detectar la mayor

cantidad de compuestos quimicos como sea posible.
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Las huellas digitales multiples obtenidas utilizando una combinacion de
métodos analiticos, con diferentes principios de separacion y condiciones de

ensayo, pueden ser de gran utilidad.

El andlisis quimico de los extractos de plantas es muy importante en el
control de la calidad. Después de que la identidad del material ha sido

establecida, la investigacion cuantitativa y cualitativa puede empezarse.

Este andlisis debe envolver preferiblemente alguna clase de método
cromatografico. La calidad del extracto de la planta puede ser dada como una
huella digital en el cromatograma (aceites esenciales crudos) en el caso de que

los componentes principales no sean conocidos o demasiados complejos.

Entre las propiedades fisicas que se analizan para los aceites esenciales

estan la gravedad especifica, el indice de refraccion, solubilidad, entre otros.

2.3.1.2. Cromatografia

La cromatografia es una técnica de separacion extraordinariamente
versatil que presenta distintas variantes. En toda separacion cromatografica hay
dos fases, una movil y otra estacionaria, que se mueven una respecto de la otra
manteniendo un contacto intimo. La muestra se introduce en la fase

estacionaria y la movil.

Los componentes de la mezcla a separar invierten un tiempo diferente en
recorrer cada una de las fases, con lo que se produce la separacion. Si un
componente estd la mayor parte del tiempo en la fase movil, el producto se
mueve rapidamente; mientras que si se encuentra la mayor parte en la fase

estacionaria, el producto queda retenido y su salida es mas lenta.
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2.3.1.3. Cromatografia en capa fina

La idea y los fundamentos de la utilizacion de un adsorbente
cromatografico dispuesto como una delgada capa sobre un soporte inerte
rigido, son atribuidos a lzmailov y a Shaiber (1938). Estos investigadores
analizaron tinturas farmacéuticas por cromatografia en capa fina utilizando
albumina como adsorbente en una placa de vidrio, con el objetivo de obtener

cromatogramas circulares.

En 1949, Meinhard y Hall utilizaron una goma para unir una mezcla de
celita y albumina en laminas de microscopio, obteniendo una capa homogénea
y mas fina. Kirchner y sus colaboradores usaron por primera vez un desarrollo
ascendente, como ya era usando en la cromatografia en papel. Sin embargo,
fueron el trabajo de Stahl y el consecuente desarrollo de adsorbentes
estandarizados comercialmente, los responsables por el auge vertiginoso del
uso de la cromatografia en capa fina. Stahl publicé un excelente libro sobre este

tema.

Desde entonces, la cromatografia en capa fina fue aceptada como una
técnica analitica reproducible. Wagner y sus colaboradores elaboraron un libro

en el cual describen el analisis de materias primas vegetales.

La cromatografia en capa fina consiste en la separacion de los
componentes de una mezcla a través de la migracion diferencial sobre una
capa fina de adsorbente, retenida sobre una superficie plana. En esta técnica,
una solucion de la muestra que va a ser analizada se aplica por medio de un
tubo capilar sobre la superficie de un adsorbente inerte (silica, alimina, etc.)

distribuido uniformemente sobre una placa de vidrio o de aluminio.
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La placa se coloca verticalmente dentro de una cémara previamente
saturada con el vapor del efluente adecuado, de tal forma que la parte inferior
de la placa que contiene la muestra entre en contacto con la fase mévil. El
eluente va a migrar por capilaridad en la placa cromatografica, separando por
migracion diferencial los diversos componentes de la mezcla a ser estudiada.
Después de que ha ocurrido, se evapora el eluente y la placa se analiza
utilizando luz UV o luz visible, o aplicando reactivos que dan como resultado

reacciones de coloracion con las sustancias contenidas en la mezcla analizada.

El gran desarrollo de esta técnica se debe a las multiples ventajas que ella
ofrece, entre las cuales se pueden citar: su facil comprensién y rapida
ejecucion, la versatilidad, su reproducibilidad y el bajo costo. El proceso de
separacion esta fundamentado principalmente en una serie de etapas o
equilibrios de adsorcién desorcion. Otros tipos de cromatografia, como la de
reparto o la de intercambio iGnico, pueden tener lugar cuando se utilizan fases
estacionarias apropiadas. En el mercado se pueden encontrar diferentes tipos
de adsorbentes entre los cuales estan: la siicagel (SiO,), la celita (tierra de
diatomeas), la alimina (Al Os3), la celulosa (para cromatografia de reparto) y la

poliamida.

2.3.1.3.1. Analisis cuantitativo en

cromatografia en capa fina

Hasta 1987, la principal utilizacién de la cromatografia en capa fina era
basicamente cualitativa o semipreparativa. El desarrollo de los densitometros

modernos permitio la utilizacion de esta técnica para los analisis cuantitativos.

El densitometro mide el area y la intensidad de las manchas de un

cromatograma en capa fina, presentando registros en forma de picos.
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La lectura de una placa puede ser llevada a cabo por transmitancia o
reflectancia en la region ultravioleta y visible, o por fluorescencia. Para
cuantificar una sustancia utilizando esta técnica es necesario primero construir
una curva de calibracidn con concentraciones conocidas de un patrén de la

sustancia que va a ser analizada.

Sustancias incoloras pueden ser cuantificadas, siempre y cuando se
utilicen reactivos cromogénicos, los cuales van a permitir la lectura del
densitbmetro. En este caso debe tenerse precauciones, pues puede
presentarse una distribucién desigual de la coloracién, dependiendo de la
cantidad y la forma de aplicacion del revelador utilizado, de la temperatura
utilizada durante el calentamiento que puede volatilizar la muestra y del tiempo

empleado entre el revelado y la lectura de la placa.

La presencia de manchas difusas e irregulares puede presentarse cuando
se aplican sustancias en baja concentracién que necesitan de la aplicacion de
un volumen mayor de la solucién que va a ser analizada. Estos factores pueden

afectar la eficiencia de esta técnica.

Existen otros factores que pueden ocasionar errores en la lectura y estan
relacionados con la falta de reproducibilidad de la aplicaciéon de la muestra y
con variaciones de las condiciones cromatograficas. Entre estos factores se
puede citar: la homogeneidad del adsorbente empleado o la migracion del

solvente de forma irregular.

Se desarrollé un proceso de cuantificacion basado en la utilizacion de un
instrumento de alta precision, llamado analizador de colores, bastante utilizado
en la industria textil el cual muestra mayor precisiébn, comparado con los

densitdmetros usuales.
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No siempre se conoce la constitucion quimica de la planta; cuando esto
sucede es indispensable realizar su perfil cromatografico; el extracto, en
condiciones definidas de analisis, formara un disefio caracteristico debido a la
migracion diferencial de sus constituyentes, llamado huella digital (finger print)

de la planta.

Por consiguiente las plantas de las cuales no se posea ninguna
informacion sobre su constitucion quimica, pueden ser controladas, realizando
simplemente cromatografias de un extracto patron, botanicamente identificado y
obtenido de la misma manera que el extracto que va a ser analizado. La
migracion de las manchas presentes en la muestra y en el patron aunque no
estén identificadas, pueden ser comparadas a partir del Rf, del tamafio y

coloracion.

Los andlisis cuantitativos del material de origen vegetal pueden ser
realizados a través de la lectura de las placas en capa fina en densitometros.
Se ha utilizado la cromatografia en capa fina con posterior lectura en un
densitdmetro para cuantificar la pinocebrina, una isoflavanona a la cual se le

atribuyen, en gran parte, las actividades antibacterianas del propdleo.

Igualmente se ha cuantificado la pinocembrina a través de la
cromatografia en capa fina seguida por la lectura con un densitdmetro,
utiizando como patron interno la 1, 4 dihidroxiantraguinona, obteniendo
resultados comparables a los andlisis realizados con la ayuda de un equipo de
cromatografia liquida de alta eficiencia, comprobando asi la eficiencia de esta

técnica.
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2.3.1.4. Cromatografia liquida de alta eficiencia HPLC

La cromatografia liquida de alta eficacia o high performance liquid
chromatography (HPLC) es un tipo de cromatografia en columna, utilizada
frecuentemente en bioquimica y quimica analitica. También se la denomina a
veces cromatografia liquida de alta presibn o high pressure liquid
chromatography (HPLC), aunque esta terminologia se considera antigua y esta

en desuso.

El HPLC es una técnica utilizada para separar los componentes de una
mezcla, basandose en diferentes tipos de interacciones quimicas entre las

substancias analizadas y la columna cromatografica.

En la HPLC isocratica el compuesto pasa por la columna cromatografica a
través de la fase estacionaria (normalmente, un cilindro con pequefas
particulas redondeadas con ciertas caracteristicas quimicas en su superficie)
mediante el bombeo de liquido (fase mévil) a alta presion a través de la
columna. La muestra a analizar es introducida en pequefias cantidades y sus
componentes se retrasan diferencialmente, dependiendo de las interacciones
guimicas o fisicas con la fase estacionaria a medida que adelantan por la

columna.

El grado de retencién de los componentes de la muestra depende de la
naturaleza del compuesto, de la composicién de la fase estacionaria y de la
fase movil. El tiempo que tarda un compuesto a ser eluido de la columna se
denomina tiempo de retencién y se considera una propiedad identificativa

caracteristica de un compuesto en una determinada fase mévil y estacionaria.
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La utilizacion de presion en este tipo de cromatografias incrementa la
velocidad lineal de los compuestos dentro la columna y reduce asi su difusion,
mejorando la resolucion de la cromatografia. Los disolventes mas utilizados son
el agua, metanol y acetonitrilo. EI agua puede contener tampones, sales, o
compuestos como el 4cido trifluoroacético, que ayudan a la separacion de los

compuestos.

Una mejora introducida a la técnica de HPLC descrita es la variacion en la
composicién de la fase movil durante el andlisis, conocida como elucién en

gradiente.

Un gradiente normal en una cromatografia de fase reversa puede empezar
a un 5% de acetonitrilo y progresar de forma lineal hasta un 50% en 25 minutos.
El gradiente utilizado varia en funcion de la hidrofobicidad del compuesto. El
gradiente separa los componentes de la muestra como una funcion de la
afinidad del compuesto por la fase maovil utilizada, respecto de la afinidad por la
fase estacionaria. A menudo, hace falta realizar una serie de pruebas previas,
con tal de optimizar el gradiente, de forma que permita una buena separacion

de los compuestos.

2.3.1.5. Constituyentes

La quimiotaxonomia es la clasificacion de plantas basadas en sus
constituyentes quimicos y esta puede ser de utilidad en la identificacion de
material vegetal. Los compuestos metabdlicos encontrados en los tejidos
vegetales pueden ser divididos en dos grandes categorias basadas en sus

funciones.
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La primera categoria comprende los metabolitos primarios que son los
involucrados en los procesos fisiologicos de la planta, absolutamente
necesarios para la vida y omnipresentes en el reino vegetal, estos procesos
incluyen la fotosintesis, respiracion y metabolismo del acido nucléico, proteinas,

carbohidratos y lipidos.

La segunda comprende los metabolitos secundarios, compuestos que se
cree no son absolutamente necesarios para los procesos de la vida, aunque
pueden tener funciones importantes en las interacciones de la planta con otros
organismos, tales como interacciones alelopaticas, defensa quimica contra
herbivoros y patdgenos y atraccion para la polinizacion y animales

dispersadores de semilla.

Muchos metabolitos secundarios son conocidos por tener actividad
farmacoldgica y, ademas, son la base para la quimiotaxonomia de las plantas.
Los metabolitos secundarios pueden ser clasificados en diferentes clases
quimicas, tales como: aminoacidos no protéicos, flavonoides, xantonas,
umarinas, poliacetilenos, policétidos ciclicos, monoterpenos, sesquiterpenos,

iridoides, triterpenos, esteroles, terpenos que contienen nitrégeno y alcaloides.

2.3.1.6. Identificacion quimica

Para la identificacion quimica de articulos botanicos se preparan extractos,

los cuales son mezclas complejas de varios constituyentes quimicos.
Para la gran mayoria de extractos botanicos, se puede decir que no se

conoce con certeza cual de los componentes es el responsable del efecto

farmacoldgico registrado.
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Generalmente, se cree que varios constituyentes actlan sinérgicamente
para proveer dicho efecto. Para el material vegetal que posee una monografia,
ciertos constituyentes quimicos son elegidos y se describen ensayos
cuantitativos para evaluar su contenido. La eleccion de tales componentes,
generalmente conocidos como marcadores, estd basada en ciertas

consideraciones.

Actualmente, los siguientes tipos de marcadores son especificados en las

monografias y pueden ser identificados en la materia prima.

2.3.1.7. Determinacién cualitativa de metabolitos

secundarios

El cribado o tamizaje fitoquimico tiene como objetivo general la
determinacién cualitativa de los principales grupos quimicos presentes en el
material vegetal y que, por lo general, son los grupos responsables de la

actividad farmacoldgica.

Estos ensayos son simples y pueden utilizarse de forma general para la
caracterizacion de extractos obtenidos de material vegetal, pero no son ensayos

cuantitativos, por lo tanto, no indican por si solos la calidad del material vegetal.

Las técnicas de determinacion cualitativa mas corrientemente utilizadas
incluyen la determinacién de la presencia de alcaloides, flavonoides, taninos,
antracenos, esteroles insaturados, saponinas, glicosidos cardioactivos y otros

grupos fendlicos.
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2.4. Descripcion de jaboncillo (Phytolaccaicosandra L.)

El jaboncillo es una hierba de porte erecto que alcanza los dos metros de

altura. La raiz es gruesa, carnosa Yy los tallos son huecos. A continuacién se
presenta su descripcion.

Figura 1. Planta normal de Phytolacca icosandralL.
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Fuente: CRUZ, Ramiro. Anormalidad floral en Phytolacca icosandra L. p. 27.
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2.4.1. Sinonimia

Phytolacca octandra L.

2.4.2. Nombres comunes en espafiol

Jaboncillo, almorsaca, mazorquilla, uaxit (fide Mrs. Osborne); ixmaxin

(Quezaltenango); amorzacate.
2.4.3. Nombres comunes en inglés
Tropical pokeweed, red inkplant
2.4.4. Categorias taxonGmicas superiores
Reino: Plantae; Subreino: Traqueobionta (plantas vasculares);
Superdivision: Spermatophyta (plantas con semillas); Division: Magnoliophyta
(plantas con flor); Clase: Magnoliopsida (dicotiledoneas); Subclase:
Caryophyllidae; Orden: Caryophyllales.

2.4.5. Origen y distribucién geogréfica

A continuacion se detallan los aspectos del origen y distribucion geografica

de la planta.

2.45.1. Areade origen

México y Antillas a Sudamérica.
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2.4.5.2. Distribucion secundaria
Naturalizada en algunas partes de Europa.
2.4.5.3. Distribucion en Guatemala
Campos humedos y matorrales o pistas abiertas, a veces en un pinar, a
menudo en los residuos o la tierra cultivada, ampliamente distribuida,
ascendiendo a 2 900 metros de altura, mas abundante en el medio o las
elevaciones mas altas, y rara vez se encuentran en tierra caliente.
2.4.5.4. Estatus migratorio en Guatemala
Nativa.
2.4.6. Identificacion y descripcién
La identificacion y descripcién de la planta comprende aspectos basicos
de la planta como habito y forma de vida, tamafio, tallo, hojas, inflorescencia,
flores, frutos y semillas.

2.4.6.1. Habito y forma de vida

Hierba anual o perenne de vida corta, con frecuencia robusta, sin pelos o

poco pubescente, algo suculenta.

2.4.6.2. Tamaifo

Hasta de 2 m de alto.
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2.4.6.3. Tallo
Ramificado, hueco, anguloso.
2.4.6.4. Hojas
Elipticas u ovadoelipticas, de 7 a 20 cm de largo por 2,5 a 9,5 cm de
ancho, apice agudo, acuminado y a veces mucronado, base atenuada a
acuminada; peciolos bien manifiestos, de 1 a 6 cm de largo.

2.4.6.5. Inflorescencia

Racimos pedunculados, numerosos, axilares y terminales, de 8 a 15 cm

0 mas de largo, en estado de fructificacion, raquis frecuentemente pubescente.
2.4.6.6. Flores
Subsésiles o sobre pedicelos de 2 a 5 mm de largo, bracteas subuladas,
tépalos verdosos, blancos o rojizos, elipticos a ovados, de 2,5 a 3,2 mm de
largo por 1,5 a 3 mm de ancho, persistentes; estambres 8 a 20; ovario
subgloboso, con 6 a 10 carpelos, estilos encorvados.
2.4.6.7. Frutos y semillas
Fruto carnoso, globoso-aplanado, de 6 a 8 mm de diametro, verde cuando

tierno, pasando a rojo oscuro y luego negro en la madurez; semilla negra,

brillante, de unos 2,5 mm de largo.
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2.4.7. Etnobotanicay antropologia

Esta planta y las otras especies locales son de gran importancia
econdmica en Guatemala como un sustituto de jabén. A lo largo de las tierras
altas, pero especialmente en San Marcos, Quetzaltenango y Totonicapan,
grandes cantidades de las bayas verdes son recogidas por mujeres indigenas y
nifos, y se utiliza en el hogar o se venden en los mercados. Los frutos maduros
no se reunen, ya que dejan manchas, pero los de color verde cuando se
maceran en agua dan una espuma abundante que es satisfactoria para la

limpieza de la ropa.

El jugo de los frutos maduros da un color rojo-parpura que a veces se
utiliza para tinta o para la coloracién de varios articulos pequefios. Hay una
creencia popular en algunas regiones, que los frutos son venenosos, pero a
veces se come en pequefias cantidades por los nifios, tanto en Centroamérica

como en Estados Unidos.

Las raices son conocidas por ser toxicas. Secas, son empleadas en los
Estados Unidos como un remedio para ubre endurecida en las vacas, Yy
antiguamente se vendian normalmente en las farmacias para este fin. Las
plantas han sido muy utilizados en la medicina interna u oficiales, incluso en

Ameérica y Europa.

Es frecuente el empleo del jaboncillo en problemas del cuero cabelludo y
padecimientos de la piel. Es asi que se recomienda lavar el pelo, con el
cocimiento de las hojas para evitar su caida, contra la tifa y la caspa. Para
evitar la caspa se remojan los frutos y las hojas en agua tibia, después de cierto
tiempo se utiliza el agua como enjuague, dando masajes en el cuero cabelludo,

pero cuidando que no entre a los 0jos.
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Por otra parte, el jugo del fruto se aplica de manera local como
antidermatitico y contra los hongos de la piel. El cocimiento de las hojas se
aplica mediante compresas sobre los granos o se lavan con él las heridas. La
infusion de las hojas y flores es util contra el sarampion, se ingiere y acompafia

de un bafio con la decoccion de las flores.

Para obtener un efecto analgésico, se aplican localmente las hojas
hervidas o semiasadas, cuando hay dolor de espalda, estbmago o dolor de
cabeza. Por otra parte, se ponen compresas con su cocimiento para sanar los
golpes. Se bebe la infusion de la raiz en caso de cdlico o el de las hojas cuando
hay dolor de estbmago menos intenso. Para las reumas se unta en la zona

adolorida un preparado alcoholico de las hojas y la raiz.

El cocimiento de las ramas se toma para adelgazar. Este serenado, se

considera un diurético eficaz contra la oliguria.

Ademas, se le usa cuando hay congestion estomacal, contra Ascaris

lumbricoides y como anticonceptivo.
2.4.8. Toxicidad
Se reporta que esta planta es toxica debido a la presencia de un glucésido
saponinico: fitolaccina. Las partes de la planta donde hay mayor concentraciéon
de fitolaccina son los frutos y la raiz.
Cuando se ingieren grandes cantidades de la planta, los sintomas toxicos

suelen aparecer una o dos horas después de su ingesta, incluye vomitos,

vértigos y trastornos de la vision.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Las variables de la investigacion se clasifican en independientes,
dependientes, monitoriables, no monitoriables y de respuesta.

Tabla IV. Definicion de variables de la investigacion

Variable Independiente Dependiente Monitoreable No monitoreable | Respuesta
Cantidad de

. . X X
materia prima
Tamano de X X
particula
Tipo de disolvente X X
Relacion materia X X
prima/disolvente
T_emperatura del X X
sistema
Ve_IOC|_d,ad de X X
agitacion
Tlempo_ ) de X X
extraccion
Rendmy/ento de X X X
extraccion
Densidad X X
Porcentaje de
humedad X X
pH X X
indice de refraccion X X
Color X X
Mordientes X X
Solidez a la luz X X X
Solidez al lavado X X X
Solidez al cloro X X X
Solu_jez 3 a la X X X
sublimacion

Fuente: elaboracion propia.
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3.2. Delimitacion de campo de estudio

El estudio esta delimitado por las lineas de investigacion de la carrera de

ingenieria quimica, como se muestra en la siguiente tabla.

Tabla V. Lineas de investigacion para el trabajo de graduacion

Area cientifica'y Area tematica Area tematica Linea de

tecnolégica principal secundaria investigacion
prioritaria

Ingenieria 'y Ciencias Procesos Extraccion solido-

tecnologia tecnoldgicas tecnologicos liquido

Ciencias Naturales | Quimica Quimica organica Quimica de los

y exactas colorantes

Fuente: Escuela de Ingenieria quimica (http://equimica.ingenieria-usac.edu.gt/index.php)

3.3. Recursos humanos disponibles

o Investigadora: Shilonen Shkik Camposeco Xiloj
o Asesora: Inga. Telma Maricela Cano Morales

o Asesor: Ing. Mario José Mérida Meré

3.4. Recursos materiales disponibles

Los recursos para la investigacion incluyen materia prima, equipo y

cristaleria.

3.4.1. Materia prima

o Fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra L.)

° Metanol
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Alcohol etilico 99%
Agua destilada

3.4.2. Equipo

Potenciometro HANNA pH 211

Picnémetro de 1.023 mL

Estufa con sistema de calentamiento de medio a fuerte
Balanza digital marca Sartorius, precision de 0.001 gramo, percibe hasta
400 gramos

Balanza de humedad

Bomba de vacio

Agitadores magnéticos

Rotavaporador

Secador de bandejas

Refractometro

Molino

Marmita

Marmita de concentracion

3.4.3. Cristaleria

Beackers con capacidad de 50,100,250,600 y 1000 mL
Balones aforados de 500 y 1000 mL

Matraz de cuello corto con esmeril 24/40, de 5000 mL
Condensadores de reflujo

Probetas 100 y 250 mL

Embudo de vidrio
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. Embudo Biichner
° Kitasato de 500 mL

o Frascos ambar de tapén de rosca de 200 mL

3.5. Técnica cualitativa o cuantitativa

A continuacion se detalla la metodologia utilizada en el ensayo, tanto a

escala laboratorio como a escala planta piloto.

3.5.1. Pruebas preliminares

Comprenden las pruebas realizadas antes de iniciar el proceso de

extraccion del colorante natural.

3.5.1.1. Rendimiento maximo por soxhlet

Este es un proceso de lixiviacion que se lleva a cabo entre dos fases: una
sélida y otra liquida; una fase estatica (sélido) y la fase liquida que es movil. El
solvente se encuentra en un matraz, de fondo plano o redondo, el cual es
agitado con un agitador magnético, se eleva la temperatura al punto de
ebulliciébn del solvente, esto con el objetivo de que el solvente evaporado se
desplace en el bypass ubicado en el equipo de extraccion soxhlet para luego
condensarse en el refrigerante Allihn o de bolas y depositarse en el tubo

extractor, donde se encuentra la materia prima dentro de un dedal de celulosa.
Una vez el nivel del soluto alcanza la altura del tubo de reflujo se produce

el efecto de sifébn que regresa el solvente al matraz de fondo plano, donde se

repite el proceso.
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El tiempo de contacto entre el soluto y el solvente es variable, ya que cada
uno de los ciclos es variable y depende muchas veces de las pérdidas de calor
gue se puedan presentar en el sistema. En este método extractivo es necesario
tomar como parametro de control del proceso la temperatura a la cual el

solvente alcanza el punto de ebullicion.

Durante este proceso se lleva a cabo un monitoreo para determinar el final
de la extraccion; se toman alicuotas del solvente que se encuentre dentro del
equipo Soxhlet para poder determinar valores de densidad y humedad. El punto
final sera cuando el valor de los sélidos totales del extracto dentro del equipo

Soxhlet muestre un valor constante

El tiempo de extraccion es continuo hasta agotar el material, es decir, que
el liquido pase incoloro por el tubo sifén. Se utilizan tres solventes diferentes:
metanol, etanol y agua destilada.

3.5.1.2. Secado de la materia prima
Colocar la cantidad de materia prima necesaria en el secador de

bandejas del Laboratorio de Investigacibn de Extractos Vegetales, seccion
Quimica Industrial del Centro de Investigaciones, de la Facultad de Ingenieria.

3.5.1.3. Materia extrana

Es todo aquella materia que no es parte de la planta y que en el proceso

de obtencion de tinturas podria contaminar el producto final.
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Para su eliminacién se realiza el siguiente procedimiento: tomar 500 g de
muestra del fruto de jaboncillo secos y se extienden en una superficie en donde

se determinara el fruto globoso achatado de alrededor de 8 mm de radio.

Después de extraer de la muestra todo material que no cumpla con estos
requerimientos se pesan y se hace una relacion para determinar el porcentaje

de materia extrafia en la muestra:

Si el porcentaje de materia extrafia determinado es menor a 1%, se
considera aprobada la materia prima y se procede a tamizar previamente,

eliminando del primer lote todo aquello que no cumpla.

3.5.2. Determinacion de porcentaje de humedad

La humedad de una muestra no es solo el contenido de agua, comprende
también toda materia volatil que se elimina por calentamiento, conduciendo a
pérdida de peso. Entre estas sustancias se tiene: agua, grasas, aceites,
alcoholes, disolventes, materias aromaticas, componentes volatiles y productos
de descomposicion.

El exceso de agua en drogas vegetales es el responsable de la hidrolisis
de sus constituyentes y del crecimiento de microorganismos. Con pocas

excepciones, el contenido de agua en estas drogas debe variar entre 8 y 12%.

Debido a que se cuenta con una balanza de humedad, se deposita una

muestra de 1 g, y la balanza indica el porcentaje de humedad en la muestra.
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3.5.3. Molienda y tamizado de la materia prima

El material previamente molido se hace pasar por una torre de

tamices, con distinta secuencia, segun la planta tamizada, de la siguiente

forma:
Tabla VI. Tamices para jaboncillo
No. Tamiz Tamafo de tamiz Tamafio promedio de
particula
8 2,38 mm 2,38 mm
10 2 mm 2,19 mm
30 600um 1,2 mm
40 425 um 812,5 um
50 300 pm 512,5 um
80 180 um 330 um
Fondo >180 um >180 pm
Fuente: elaboracion propia.
3.5.4. Maceraciéon dindmica

La materia prima se coloca en un matraz de cuello corto con esmeril
24/40, de 5000 mL de capacidad; en una relacion de materia prima
fresca/solvente de 1:10 (w/v). Colocandose 20 g de materia prima y 200

mL de solvente.

El método utilizado es el de maceracion dinamica con reflujo, se coloca el
condensador en el cuello del matraz y todo el equipo se ubica en una
plancha de calentamiento durante el tiempo determinado para cada

solvente, a temperatura de ebullicion.
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o Luego se procede a filtrar con manta, utilizando la técnica de filtrado al

vacio.

o Los extractos obtenidos se secan por evaporacion, luego se colocan en
recipientes cerrados color ambar para su posterior caracterizacion y

utilizacion en el proceso de tincion de fibras.

o Para poder analizar la calidad del extracto obtenido se procede de la
siguiente manera: se concentra a presiones negativas de 15"Hg en un
rotavapor, a temperatura no mayor de 40°C y seleccionando una rotacion
constante del equipo. El tiempo de extraccion de solvente es continuo,

hasta que la muestra no tenga presencia de solvente.

o El residuo obtenido contiene extracto de colorante, el que es almacenado
en viales debidamente identificados y en refrigeracion.

o Después de obtener los extractos se le realizan pruebas fisicas y

quimicas.

3.5.5. Determinacién de los s6lidos extraibles

Consiste en la determinacion de la cantidad de sélidos presentes en el
extracto después de la eliminacion total del solvente.

Se determina de la siguiente manera:
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3.5.6. Determinacion de la densidad

La densidad relativa es la relacion entre la masa de un determinado
volumen a 25°C y la masa de un volumen igual de agua a la misma

temperatura.

El procedimiento para la determinacion de la densidad es el siguiente:

o Tarar el picnémetro perfectamente limpio y seco.

o Llevar el picnédmetro hasta el borde con la solucion y colocar el termémetro
tapadera; se producira un pequefio rebalse por el canal lateral; colocar la
tapadera del canal lateral.

o Secar perfectamente y tarar en una balanza analitica.

o Determinar la densidad de la manera siguiente:

3.5.7. Determinacion del pH

El pH es un valor que representa convencionalmente la concentracion de
iones hidrégeno de una disolucion acuosa. Por razones practicas se define una

manera experimental.

Es necesario calibrar el instrumento periédicamente, especialmente si se
requiere de precision en las lecturas. Con el instrumento calibrado determinar el
pH de la solucidn, siempre teniendo en cuenta que desde cada lectura debe

lavarse con agua destilada.
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3.5.8. Determinacién del indice de refraccion

Se utilizara un refractémetro Abbe. Se limpia con xilol y se vierte una gota
del extracto en el prisma, tomando nota de la lectura del equipo a temperatura
de 20°C.

3.5.0. Determinacién de color

Se coloca una muestra de la planta en un vidrio de reloj; haciendo uso del
estereoscopio se determina el color. El color se basara en el Pantone ® Color
Formula Guide 1000 SICPA.

3.5.10.  Fitoquimica

El tamizaje fitoquimico incluye la determinacion cualitativa de flavonoides y

taninos.

3.5.10.1. Determinacién cualitativa de flavonoides

Para la determinacién cualitativa de los flavonoides presentes en la planta

se realiza en un ensayo de cromatografia en capa fina.

3.5.10.1.1. Ensayo semimicro:

cromatografia en capa fina

Cromatografia en capa fina: 0.25 mg de extracto diluir en 10 mL de
metanol al 80% filtrar, y aplicar 25-40 pyL en una cromatoplaca de silicagel 60
F254; como estandar emplear 10 yL de quercetina, rutina, acido clorogénico y

acido cafeico. Fase movil: n-butanol-acido acético-agua (25:5:20)
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Deteccion: sin tratamiento quimico; UV 254 nm fluorescencia, zonas
azules o amarillas. UV 365 nm, dependiendo de la estructura fluorescente,
amarillo, azul o verde. Reactivo de productos naturales (NP/PEG).

Fluorescencia intensiva en UV-365 nm.

o Solucion 1: solucion metandlica al 1% de difenilboriloxietilamina (NP)

o Solucién 2: solucion etandlica al 5% de polietilenglicol 40000 (PEG)

Aplicar a la placa vapores de amoniaco para intensificar el color de las

manchas.

3.5.10.2. Determinacién cualitativa de taninos

Los taninos son sustancias de alto peso molecular; es un complejo

polimero de acidos fendlicos y algunos ademas contienen azlcares.

Extraer 10 g de material vegetal pulverizado con 30 mL de etanol o
metanol al 80 por ciento;

o Filtrar y evaporar a sequedad;

o Anadir 25 mL de agua caliente al residuo y agitar con varilla y dejar enfriar;

o Agregar 1 mL de solucién de cloruro de sodio al 10% vy filtrar;

o Adicional 3 mL del filtrado a 4 tubos de ensayo:

o  Tubo 1: testigo

o Tubo 2: agregar 4 a 5 gotas de solucion de gelatina al 1% (w/v)
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o  Tubo 3: agregar 4 a 5 gotas de gelatina-sal (1 por ciento de gelatina y
cloruro de sodio al 10%)
o  Tubo 4: agregar 3 a 4 gotas de solucion de cloruro férrico al 10 por

ciento (w/v)

o Observar la formacion de precipitado y/o cambio de coloracion.

o Con cloruro férrico: grisaceo-negro catecol; negro-azulado: pirogalol.

3.5.11. Extraccion del tinte natural a escala planta piloto

El método a usar para la extraccion del tinte es el de maceracion dinamica

en caliente.

En este método se procede de la siguiente manera:

o La materia prima fresca, molida se coloca en la marmita de acero

inoxidable en una relacion materia prima seca/solvente 1:10 (w/v);

o Se procede a abrir la llave de vapor que en forma indirecta incrementa la
temperatura de la mezcla hasta llegar a temperatura de ebullicion durante

2 horas;

o Se procede a descargar la mezcla a través del conducto de salida en la

parte inferior de la marmita;
o Se procede a filtrar, utilizando un recipiente de acero inoxidable para

filtracion al vacio. Se utiliza manta de algodén de un tamafio de abertura

de 118 pm, como medio filtrante;
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El extracto obtenido se seca, utilizando el secador eléctrico de flujo
transversal de bandejas, obteniendo un polvo de cristales brillantes y se

coloca en frasco color ambar para su utilizacion en el tefiido de fibras.

3.5.12. Método para la tincion de fibras naturales (Maguey, lana

y algodoén)

Se realizara el proceso de lavado de las fibras de lana. Se colocara en
agua con detergente durante 12 horas. Posteriormente se lavara solo con

agua. Las fibras de maguey y algodén no se lavan;

Se hard el proceso de mordentado de las fibras, el cual consiste en
colocar las fibras en una solucion de alumbre (sulfato doble de potasio y
aluminio, (Alx(S04)3.K,S0,4.24 H,0). La cantidad de alumbre agregado

representa el 10% en masa de la cantidad de fibra a mordentar;

Para mordentar la lana, ademas de alumbre se le agrega a la solucion de
mordentado acido tartarico (crémor tartaro), que represente el 5% de la

cantidad de lana a mordentar;
Para mordentar el algodén, ademas de alumbre se le agrega un extracto
tanico, que represente el 25% en peso de corteza fresca de la especie de

donde se obtiene dicho extracto, de la cantidad de algodén a mordentar;

Se introduce la fibra en la solucidon de mordentado y se procede a aplicarle

calor;
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En el caso de maguey y algodon se ebulle durante 1 hora, moviendo
constantemente la fibra. En el caso de lana, se mantiene la temperatura
de la mezcla mordiente a una temperatura de 90°C, sin llegar a ebullicion,

debido a que la fibra es mas sensible y se destruye;

Se realizard el lavado de fibras después del mordentado. Este proceso se

realiza utilizando agua con una pequefia cantidad de jabon neutro;

Se realizara el proceso de tinciébn de la siguiente manera: para 1 libra de
fibra se miden los 7.5 litros de agua y se colocan en un recipiente, se le
aplica calor hasta llegar a una temperatura aproximada de 70°C, luego se
introduce la cantidad necesaria de extracto colorante y se agita durante 5

minutos; se introduce la fibra y se mueve constantemente;

Cuando se tifie algoddén o maguey, se puede llegar a ebullicion, pero con
la lana solo se puede llegar a una temperatura de 90°C, al igual que en el
proceso de mordentado, ya que la fibra se afecta. Desde el momento del
inicio de la ebullicion o al llegar a 90°C en el caso de la lana, se mide 1
hora y se sacan las fibras de la solucion de agua y extracto colorante para
realizar el proceso de lavado;

Se realizara el lavado de fibras después de la tincion. Este proceso se
realiza utilizando agua con una pequefia cantidad de jabon neutro (se

puede usar shampoo para bebé);

Se realizara después el proceso de lavado de las fibras con suficiente

agua, se ordenan las madejas de fibras y se procede a secar a la sombra.
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3.5.12.1. Caracterizaciéon de las fibras tefiidas

Determinacion de las propiedades fisicoquimicas de solidez de las fibras

tefidas:

o Solidez a la luz: prueba que determina el grado de resistencia a la
degradacion por la luz de un colorante determinado sobre un tejido, hilo o
fibra. Refiriendo el resultado de las pruebas a una escala con patrones
conocidos. Existe una escala de 1 a 8 en el que 1 representa el grado mas

bajoy 8 el més alto.

o Solidez al lavado: prueba determinativa de la resistencia presentada por el
género tefiido a la operacion de lavado, en sus distintas condiciones

practicas:

o  Test 1/40°C:5g/L jabon, 30 minutos a 40°C, relacion de bafio: 50:1

o  Test 3/60°C:5g/L jabon, 2g/L soda ash, 30 minutos a 60°C, relacion
de bafo: 50:1

o  Test 4/95°C:5¢g/L jabon, 2 g/L soda ash, 30 minutos a 95°C, relacion
de bafio: 50:1

o Solidez al cloro: propiedad de resistencia del colorante sobre la fibra frente
a la accion del cloro con el siguiente ensayo: solucién de hipoclorito de
sodio con 20 mg/L activo de cloro, pH 8.5, 4 horas a temperatura

ambiente. Relacion de bafo 100:1.

o Solidez a la sublimacion: 30 segundos de contacto (calentado en una
plancha de laboratorio por ambos lados, utilizando la misma presion) a
150°C, 180°C y 210°C.
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La escala de solidez mas generalmente utilizada, es la siguiente:

o Para solidez a la luz

. 1 = Escasa

. 3 = Regular

. 5 = Buena

. 7 = Muy buena

= 8 = Excelente

o Para los demas caracteres de solidez:

. 1 = Escasa

. 2 = Regular

. 3 = Buena

. 4 = Muy Buena

. 5 = Excelente

3.5.13. Andlisis de aguas residuales

Se analizara el agua residual de ambos procesos de tincién de fibras, con
el extracto colorante de Jaboncillo y con anilina, en el Centro de
Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la USAC determinando pH,
sélidos totales en suspension, demanda quimica de oxigeno (DQO), demanda

biol6gica de oxigeno (DBO).
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4. RESULTADOS

4.1. Rendimiento de extraccion
Resultados de la evaluacion del rendimiento de extraccion.
Tabla VII. Rendimiento de extractos acuosos, etandlicos vy

metandlicos, obtenidos del fruto de jaboncillo (Phytolacca

icosandraL.)

Estado de la materia | Solvente | Corrida | Peso del extracto colorante (g)

1,58
1,46
1,53
1,58
1,00
0,98
0,95
0,97
1,16
1,33
1,18
1,17
5,76
5,57
5,75
5,77
2,01
2,15
2,09
2,07
4,10
4,91
4,31
4,69

Agua

Fresca Etanol

Metanol

Agua

Deshidratada Etanol

Metanol

ARWINIP|ARWINIRPIARWINIRFP|IRIWINRP[RIWIN|RP[RIW|IN|F

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIII. Rendimiento porcentual promedio de los extractos
colorantes acuosos, etandélicos y metandlicos obtenidos

del fruto de jaboncillo (Phytolaccaicosandra L.)

Estado c_Ie la Solvente | Porcentaje de recuperacion (%)

materia

Fresca Agua 7,69 = 0,2800

Fresca Etanol 4,88 + 0,1017

Fresca Metanol 6,04 + 0,4093
Deshidratada| Agua 28,57 £ 0,4946
Deshidratada| Etanol 10,40 £ 0,2952
Deshidratada| Metanol 22,52 +1,8318

Fuente: elaboracion propia.
Figura 2. Rendimiento porcentual promedio de los extractos

colorantes acuosos, etandlicos y metandlicos del jaboncillo
(Phytolacca icosandra L.) en funcion del solvente, a
temperatura de 20°C del material fresco y deshidratado

30
S
e 25
0
S 20
=
s 15
3 Materia fresca
P 10
< B Materia deshidratada
— 5 ~4
£
2 0
«

Agua Etanol Metanol

Solvente

Fuente: elaboracion propia.
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4.2. Caracterizacién fisicoquimica

Resultados de la evaluacion de las propiedades fisicoquimicas del ensayo

a escala laboratorio.

Tabla IX. Promedio de densidad de los extractos colorantes acuosos,
etandlicos y metandlicos del fruto de jaboncillo (Phytolacca

icosandra L.)

Estado de la materia Solvente Densidad (g/mL)

Fresca Agua 0,9854 + 0,0031
Fresca Etanol 0,8202 + 0,0037
Fresca Metanol 0,8191 + 0,0050
Deshidratada Agua 1,0058 + 0,0039
Deshidratada Etanol 0,8179 + 0,0039
Deshidratada Metanol 0,8104 + 0,0016

Fuente: elaboracion propia.

Tabla X. Promedio de solidos totales de los extractos colorantes
acuosos, etanodlicos y metandlicos del fruto de jaboncillo

(Phytolacca icosandra L.)

Estadp de la Solvente Sdlidos totales (g/mL)

materia

Fresca Agua 0,8033 + 0,1038
Fresca Etanol 0,4449 + 0,0648
Fresca Metanol 0,5608 + 0,0589
Deshidratada Agua 3,6038 + 0,3082
Deshidratada Etanol 1,4291 + 0,0929
Deshidratada Metanol 2,2974 + 0,2647

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XI. Promedio de pH de los extractos colorantes acuosos,
etandlicos y metandlicos del fruto de jaboncillo (Phytolacca

icosandraL.)

Estado de la materia | Solvente pH

Fresca Agua 6,72 £ 0,1204
Fresca Etanol 7,24 + 0,0512
Fresca Metanol 7,88 + 0,0506
Deshidratada Agua 7,01 £0,0918
Deshidratada Etanol 6,67 + 0,0656
Deshidratada Metanol 7,20 £ 0,1819

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XII. Promedio de indice de refraccién de los extractos colorantes
acuosos, etanodnicos y metandlicos del fruto de jaboncillo

(Phytolacca icosandralL.)

Estadp de la Solvente | Indice de refraccién
materia

Fresca Agua 1,3363 £ 0,0012
Fresca Etanol 1,3684 + 0,0009
Fresca Metanol 1,3394 + 0,0005

Deshidratada |Agua
Deshidratada | Etanol
Deshidratada | Metanol

1,3385 + 0,0014
1,3680 + 0,0014
1,3396 *+ 0,0006

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIII. Color de los extractos colorantes acuosos, etandlicos y
metandlicos del fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra L.)
con base en el Pantone ® Color Formula Guide 1000 SICPA

Estado de la materia Solvente Color
Agua Tabaco D4-12
Fresca Etanol Ladrillo F3-12
Metanol Granate B3-14
Agua Tabaco D4-12
Deshidratada Etanol Tamarindo E4-13
Metanol Tabaco D4-12

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XIV.  Andlisis cromatografico en capa fina para la deteccion de
guercetina, rutina, acido clorogénico y cafeico, utilizados
como soluciones flavonoides estandar, en fluorescencia UV
254 nm (zonas azules o amarillas) y UV 365 nm (zonas

amarillas, azules o verdes)

Estado de la Estandar
. Solvente
materia Acido cafeico Rutina Acido clorogénico Quercetina
Agua - + - +
Fresca Etanol - + - +
Metanol - - - +
Agua - - - +
Deshidratada Etanol - - - +
Metanol + - - -
Positivo: (+), Negativo: (-)

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XV. Ensayo macro para la deteccién cualitativa de taninos del
tipo catecol o pirogalol en los extractos acuosos,
etandlicos y metandlicos del fruto de jaboncillo (Phytolocca

icosandraL.)

Estandar | Cloruro
Estado de la . o . . _
_ Solvente | gelatina férrico |Gelatina sal| Tipo de tanino
materia
1%
Agua + + + Catecol
Fresca Etanol + + + Catecol
Metanol + + + Catecol
Agua + + + Catecol
Deshidratada| Etanol + + + Catecol
Metanol + + + Catecol
Positivo: (+), Negativo: (-)

Fuente: elaboracion propia.

4.3. Propiedades fisicoquimicas de solidez

Resultados de la evaluacion de las pruebas fisicoquimicas de solidez a
fibras de lana, algodon y maguey tefiidas con el extracto colorante del fruto de
jaboncillo (Phytolacca icosandra L.) obtenido a escala planta piloto, con base en
el mejor rendimiento de la extraccion a escala laboratorio, en comparacion con

las mismas fibras tefidas con anilina.
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Tabla XVI. Pruebas de solidez a fibras naturales de algodon, lana y
maguey, tefiidas con el extracto colorante acuoso extraido

del fruto de jaboncillo (Phytolaccaicosandra L.)

< — — - - 8 o 8 o 8 o

© Ineo|nso|neT| No [282[=8L|r8l

Colorante| Fibra | @5 [ |28 |8 c| 85 |DER|VER|DES

o7 |ge(ge2(5e2] g0 (255|252 st
% ” ” « « "o (0o |Bo
Natural | Algodén 3 4 4 3 1 5 5 5
Natural Lana 5 5 4 4 4 5 5 5
Natural | Maguey 3 4 4 2 1 5 5 5
Quimico [ Algodon 5 3 3 2 2 5 5 5
Quimico Lana 5 3 2 2 4 5 5 5
Quimico | Maguey 5 5 4 4 2 5 5 5

Fuente: elaboracion propia.
Figura 3. Prueba de solidez a la luz, a fibras naturales de algodén, lana

y maguey, tefiidas con el extracto colorante acuoso extraido

del fruto de jaboncillo (Phytolaccaicosandra L.)

- B Colorante natural

Solidez a la luz

B Colorante quimico

O Rr N WP u o
I

Algodon Lana Maguey

Fibra

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 4. Prueba de solidez al lavado a temperatura de 40, 60 y 95°C, a
la fibra natural de algodon tefiida con el extracto colorante
acuoso extraido del fruto de jaboncillo (Phytolacca
icosandra L.)

5
=]
-(:u 4 >
=3 =
(4]
g 2 == Colorante natural
= 1
3 0 == Colorante quimico
0 50 100
Temperatura (°C)
Fuente: elaboracion propia.
Figura 5. Prueba de solidez al lavado a temperatura de 40, 60y 95°C, a

la fibra natural de lana tedida con el extracto colorante
acuoso extraido del fruto de jaboncillo (Phytolacca

icosandra L.)

\0 —-
.\. — =¢—Colorante natural

== Colorante quimico

Solidez al lavado
O L N W B U1 O

0 50 100

Temperatura (°C)

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 6. Prueba de solidez al lavado a temperatura de 40, 60y 95°C, a
la fibra natural de maguey, tefiida con el extracto colorante
acuoso extraido del fruto de jaboncillo (Phytolacca

icosandra L.)

==¢=Colorante natural

0 == Colorante quimico
0 50 100

Solidez al lavado
N

Temperatura ( C)

Fuente: elaboracion propia.

Figura 7. Prueba de solidez al cloro a fibras naturales de algodon, lana
y maguey, tefiidas con el extracto colorante acuoso extraido

del fruto de jaboncillo (Phytolaccaicosandra L.)
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 8. Prueba de solidez a la sublimacion a fibras naturales de
algodén, lana y maguey, tefiidas con el extracto colorante
acuoso extraido del fruto de jaboncillo (Phytolacca

icosandra L.)

M Colorante natural

M Colorante quimico

Solidez a la sublimacion
w
1

Algodon Lana Maguey

Fibra

Fuente: elaboracion propia.

4.4. Anadlisis de aguas residuales
Resultados del analisis del agua residual de los procesos de tincién de

fibras con el extracto colorante del fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra L.)

y con anilina, mediante métodos analiticos para aguas residuales.
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Tabla XVII.

proceso de tincion de fibras naturales de algodon, lana y
maguey, con el extracto colorante acuosos extraido del

fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandralL.)

Analisis de aguas residuales del agua proveniente del

Solidos
Colorante | Solvente DBO DQO totales pH
(mg/L)
Algodén | 5080,00| 34850,00 144,32 7,26
Natural Lana 2708,00| 11500,00 124,85 6,76
Maguey | 1920,00| 14000,00 159,45 6,62
Algodon 0,00 520,00 238,43 12,64
Quimico Lana 0,00 4640,00 179,14 12,51
Maguey 0,00| 19000,00 187,24 12,60

Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

5.1. Rendimiento de extraccion

Se determina la existencia de diferencia significativa en el rendimiento
de extraccion debido al estado de la materia prima y tipo de disolvente, por

tanto se rechaza la hipotesis nula.

En la figura 2 sobre la interaccion del estado de la materia prima y el
solvente utilizado en los resultados de porcentaje de extraccidn, se observa que
los datos de materia prima deshidratada presentan resultados
representativamente mayores a los que se obtienen utilizando materia prima
fresca. En ambos casos el porcentaje de extraccion medio es mayor, utilizando
como solvente agua; segun la tabla VIII se observa un 28,56% para materia
deshidratada y un 7,69% para materia fresca. En tanto que para el metanol se
observa un 22,52% para materia deshidratada y 6,04% para materia fresca;

mientras que para etanol se obtuvo un 10,40% y 4,88%, respectivamente.

Debido al poder extractivo presentado por el agua para este experimento,
se define como el indicado para la finalidad deseada. Por otro lado, la materia
prima deshidratada permiti6 una homogeneidad en el tamafio de particula del
material vegetal que fue dificil de igualar en el caso de la materia prima fresca,
demostrando que cuanto menor sea el tamafio de las particulas, la eficiencia

del proceso extractivo sera mayor.
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5.2. Propiedades fisicoquimicas

Simultaneamente los datos mas altos de humedad son los bajos en
cuanto a los sélidos totales, lo cual revela que en este caso el etanol extrae los

constituyentes de interés en menor medida que el metanol y el agua.

El potencial de hidrégeno para los extractos esta en el rango de 6 a 8. El
extracto que se obtiene con agua y con la materia prima deshidratada presenta
un pH de 7.01, indicando que la neutralidad del pH del solvente favorece la

extraccion puesto que es el extracto con mayor porcentaje de extraccion.

Los datos medios de porcentaje de solidos totales son analogos a los
datos medios de porcentaje de recuperacion, dado a que ambos se refieren a la
cantidad de materia solida que permanece en el extracto posterior a la

evaporacion del solvente.

A partir del catalogo Pantone ® Color Formula Guide 1000 SICPA se
determina el color de los extractos; en la tabla Xlll se detalla el color leido para
cada tratamiento. Los extractos obtenidos con materia prima fresca presentaron

colores mas tenues que los que se obtuvieron con materia prima deshidratada.
La presencia de catecol es visible para todas las muestras,

independientemente del estado de la materia y el solvente utilizados para el

experimento.
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En el ensayo de flavonoides semimicro se confirma la presencia de
estos para todas las muestras. El ensayo semimicro comprende una
cromatografia en capa fina, ilustrada en la tabla XIV, para las muestras con
materia prima fresca, utilizando agua y etanol se determina la presencia de
rutina y quercetina. En las muestras utilizando materia fresca con metanol,
materia deshidratada con agua y materia deshidratada con etanol se encuentra
el flavonoide quercetina. El acido cafeico se manifiesta presente Unicamente en
la muestra obtenida utilizando materia prima deshidratada con metanol. Todas

las muestras presentan ausencia de &cido clorogénico.

5.3. Propiedades fisicoquimicas de solidez

Los datos medios de solidez a la luz no tienen variacion significativa y los
datos medios de solidez a la sublimacién no tienen ninguna variacion, por tanto,

para estas dos propiedades de solidez se acepta la hipétesis nula.

Los resultados de solidez a la luz son catalogados como buenos para
todas las fibras cuando se utiliza colorante quimico y para lana, utilizando
colorante natural; en tanto que para algodén y maguey, utilizando colorante
natural es catalogado como regular. Los rayos del sol penetraron mas en las
fibras tefiidas con colorante natural, exceptuando la lana, lo cual indica que el
colorante quimico y el natural aplicado en lana, funcionaron como un escudo de

proteccion solar.
Los resultados medios de solidez al lavado para las temperaturas de

40°C y 60°C, presentan diferencias significativas en cuanto al colorante

utilizado, por lo que para estos dos casos se rechaza la hipotesis nula.
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Segun los niveles criticos de F en la tabla XXX, la solidez al lavado a
95°C y la solidez al cloro no hay efecto significativo en cuanto al color utilizado

por tanto se acepta la hipotesis nula.

Las figuras 4 a 6 muestran que la solidez al lavado es inversamente
proporcional a la temperatura, ya que disminuye al aumentar la temperatura
independientemente de la fibra y el colorante utilizado. Se observa asi mismo
que en las fibras de algoddn y lana el colorante natural exhibe valores mayores
de solidez al lavado que los valores obtenidos con colorante quimico,
contrariamente la fibra de maguey presenta mayor solidez al lavado utilizando

colorante quimico.

Para todas las pruebas de solidez la fibra de lana es la que presenta
valores catalogados de muy buena a excelente, ya que al tener queratina y
estar constituida por cadenas largas de unidades de a-aminoacidos forma
enlaces entre la fibra y los taninos, lo cual le imparte resistencia al agua, calor y
a la abrasion protegiendo el color conferido por la quercetina; por tanto se

presenta como alternativa viable al colorante quimico.

La figura 7 muestra que la solidez al cloro es muy buena,
independientemente del colorante utilizado. Las fibras de algodén y maguey
tefiidas con colorante quimico presentan una solidez catalogada como regular y

es escasa para las fibras de algodén y maguey tefiidas con colorante natural.
La solidez a la sublimacién es excelente independientemente de la fibra,

el colorante y la temperatura a la que se realice la prueba. Lo que indica que la

exposicion a las temperaturas en el experimento no degrada el material.
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5.4. Anélisis de agua residual

En la tabla XVII se observan valores excesivos de DBO y DQO para el
agua proveniente del proceso de tincién con el extracto colorante de jaboncillo
ocasionado por la fermentacién que sufri6 el extracto en el proceso de
obtencién a escala planta piloto; esto indica que el agua estad muy cargada de
compuestos organicos que demandan una gran cantidad de oxigeno para ser

degradados.
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CONCLUSIONES

Existe diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento de
extraccion debido al estado de la materia y al solvente utilizado al

realizar en el ensayo.

El mayor porcentaje de extraccion del colorante del fruto de jaboncillo
(Phytolacca icosandra L.) se obtiene utilizando materia prima

deshidratada y agua, como solvente en la extraccion.

La presencia de taninos del tipo catecol es visible para todas las
muestras, independientemente del estado de la materia y el solvente

utilizado.

Se confirma la presencia de flavonoides para todas las muestras,
siendo el flavonoide quercetina, el responsable de conferirle color a las

fibras tefiidas en el experimento.

El extracto colorante del fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra L.)
aplicado en lana, presenta valores catalogados de muy buenos a
excelentes en la escala de solidez, por lo que se presenta como una

alternativa viable al uso de la anilina.
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RECOMENDACIONES

Adicionar un preservante al extracto obtenido en planta piloto para

evitar su descomposicion.

Efectuar el analisis de aguas residuales inmediatamente después de la

tincién de las fibras.

Realizar tinciones con un porcentaje de extracto colorante mayor al

20% en peso de fibra, para evaluar cambios en el poder de tincion.

Evaluar un tratamiento para las aguas residuales provenientes de la
tincion con colorante natural, que incluya en primer lugar agregar un
floculante cationico a una dosis de 300 ppm y luego un cuagulante a
una dosis de 5 ppm, para disminuir los valores elevados de DQO y

DBO, sin alterar el pH.
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APENDICES

Apéndice 1. Muestra de calculo

1. Densidad

—_— [Ecuacion 1]

Donde:
= densidad (g/mL)
= masa total de extracto y picnometro (g)
= masa del picnometro (g)

= volumen de extracto (mL)

Para la primera corrida de densidad para materia fresca y solvente agua, por el

método soxhlet:

Siguiendo el mismo procedimiento se calcularon los datos de las tablas XXX a
XXV y de las tablas XXXVII y XXXVIII.

2. Soélidos extraibles

[Ecuacion 2]
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Donde:
= Sélidos extraibles (g/mL)
= Porcentaje de humedad (%)
=densidad (g/mL)

Para la primera corrida de materia fresca con el método de maceracion

dindmica utilizado agua como solvente:

Siguiendo el mismo procedimiento se calcularon los datos de las tablas

3. Porcentaje de recuperacion

_— [Ecuacion 3]

Donde:
= Porcentaje de recuperacion (%)
= Peso del extracto (g)
= Peso del balén (g)

= masa de materia prima (Q)

Para la primera corrida de materia fresca con el método de maceracion

dindmica utilizando agua como solvente:

Siguiendo el mismo procedimiento se calcularon los datos de las tablas
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Apéndice 2. Datos originales y calculados

Apéndice 2a. Monitoreo de sdlidos totales para la determinacion del
tiempo de extraccion de los extractos colorantes del
fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra L.), utilizando

materia prima fresca mediante unidad Soxhlet

Solvente | Tiempo (h) | Densidad (g/mL) | Sélidos totales (g/mL)
1 0,9970 0,9970
2 0,9966 0,9966
3 0,9956 0,9956
Agua 4 0,9935 0,9935
5 0,9928 0,9928
6 0,9928 0,9928
7 0,9928 0,9928
8 0,9928 0,9928
1 0,8813 0,8689
2 0,8282 0,8242
3 0,8261 0,8261
Etanol 4 0,8154 0,8154
5 0,8154 0,8154
6 0,8154 0,8154
7 0,8154 0,8154
8 0,8154 0,8154
1 0,8815 0,8601
2 0,8352 0,8280
3 0,7986 0,7955
Metanol 4 0,7950 0,7950
5 0,7950 0,7950
6 0,7950 0,7950
7 0,7950 0,7950
8 0,7950 0,7950

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2b. Monitoreo de sdlidos totales para la determinacion del
tiempo de extraccion de los extractos colorantes del
fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra L.) utilizando

materia prima deshidratada mediante unidad Soxhlet

Solvente | Tiempo (h) | Densidad (g/mL) | Solidos totales (g/mL)
1 1,0112 0,9765
2 1,0036 0,9947
3 1,0008 0,9978
Aqua 4 0,9996 0,9996
5 0,9996 0,9996
6 0,9996 0,9996
7 0,9996 0,9996
8 0,9996 0,9996
1 0,8335 0,7867
2 0,8049 0,7966
3 0,8024 0,8019
Etanol 4 0,8023 0,8023
5 0,8023 0,8023
6 0,8023 0,8023
7 0,8023 0,8023
8 0,8023 0,8023
1 0,8445 0,8132
2 0,7932 0,7870
3 0,7864 0,7864
Metanol 4 0,7871 0,7871
5 0,7871 0,7871
6 0,7871 0,7871
7 0,7871 0,7871
8 0,7871 0,7871

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2c. Grafica del monitoreo de sdlidos totales para la
determinacion del tiempo de extraccion de los extractos
colorantes del fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra
L.)a 100, 78y 65°C

1,050000
—@— Materia fresca,
1,000000 —W— solvente agua
2 == Materia fresca,
‘_,950000 solvente etanol
ﬁ === Materia fresca,
,900000
S solvente metanol
_% 850000 == Materia deshidratada,
3 solvente agua
(7]
0,800000 ==i=Materia deshidratada,
solvente etanol
0,750000 =@- Materia deshidratada,
0 5 10 solvente metanol
Tiempo (h)
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 2d. Tiempo 6ptimo de extracciéon mediante unidad soxhlet.
Estado de la materia | Solvente Tiempo (h)
Agua 5
Fresca Etanol 4
Metanol 3
Agua 4
Deshidratada Etanol 4
Metanol 4

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2e. Rendimiento de los extractos acuosos, etandlicos y
metandlicos, obtenidos del fruto de jaboncillo
(Phytolacca icosandraL.)
Estado de la : Peso del extracto Porcentaje de ,
materia Solvente | Corrida colorante (g) recuperacion (%) Promedio
1 1,58 7,89
2 1,46 7,31
) ) 7
Agua 3 1,53 7,65 69
4 1,58 7,92
1 1,00 5,00
2 0,98 4,91
F E I ' ' 4,88
resca tano 3 0.95 2,75
4 0,97 4,86
1 1,16 5,78
2 1,33 6,65
6,04
Metanol 3 118 5.89 ,
4 1,17 5,85
1 5,76 28,82
Aqua 2 5,57 27,83 2857
g 3 5,75 28,75 ’
4 5,77 28,86
1 2,01 10,04
2 2,15 10,75
Deshi E I ' ' 10,40
eshidratada tano 3 2.09 10,46
4 2,07 10,37
1 4,10 20,49
2 4,91 24,56
22,52
Metanol 3 4,31 21,56 ’
4 4,69 23,46

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2f. Densidad de los extractos acuosos, etanodlicos vy
metandlicos, obtenidos del fruto de jaboncillo

(Phytolacca icosandraL.)

Estado de la , Masa del picnébmetro Densidad .
. Solvente | Corrida ! Promedio

materia mas extracto (g) (g/mL)
1 4,3269 0,9863
2 4,3213 0,9811

A ’ : 4

gua /3 4.3290 00883 | 098
4 4,3263 0,9858
1 41517 0,8221
2 4,1462 0,8170

Fr Etanol : . ,8202

esca tano 3 4,1541 0,8244 0,820
4 4,1465 0,8172
1 4,1533 0,8236
2 4,1520 0,8224

Metanol ' . ,8191

etano 3 41416 0,8127 0,819
4 4,1469 0,8176
1 4,3508 1,0087
2 4,3447 1,0030

Agua 3 4.3436 10020 | 10058
4 4,3518 1,0097
1 4,1533 0,8236
2 4,1465 0,8172

Deshidratad Et | : . 0,8179

eshidratada | Etano 3 41455 0.8163 !

4 4,1437 0,8146
1 4,1390 0,8102
2 41414 0,8125

Met | ’ : 0,8104

etanot m 4 41372 0.8085 !

4 4,1392 0,8104

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2g. Humedad de

metandlicos,

obtenidos

(Phytolacca icosandraL.)

los extractos acuosos,

del fruto

etandélicos vy
de jaboncillo

Estado de la materia

Solvente

Corrida

Humedad (%)

Promedio

Fresca

Agua

99,07

99,31

99,14

99,22

99,19

Etanol

99,40

99,54

99,51

99,38

99,46

Metanol

99,38

99,38

99,26

99,24

99,32

Deshidratada

Agua

95,97

96,58

96,53

96,59

96,42

Etanol

98,39

98,25

98,10

98,27

98,25

Metanol

97,62

97,04

96,85

AIWINRFPIRWINIEFPIRARWINIPARWINRFRP[RARWINRFPIRARWIN|PF

97,15

97,17

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2h. Solidos totales de los extractos acuosos, etandlicos vy
metanodlicos, obtenidos del fruto de jaboncillo

(Phytolacca icosandraL.)

Estado de la materia | Solvente | Corrida | Sélidos totales (g/mL) | Promedio

0,9173
0,6769
0,8499
0,7689
0,4933
0,3758
0,4039
0,5067
0,5106
0,5099
0,6014
0,6214
4,0651
3,4303
3,4768
3,4429
1,3260
1,4302
1,5510
1,4093
1,9283
2,4049
2,5469
2,3096

Agua 0,8033

Fresca Etanol 0,4449

Metanol 0,5608

Agua 3,6038

Deshidratada Etanol 1,4291

Metanol 2,2974

AIWINFIRARWINIFPIARAWINEP|[RWINIEFLPI[ARWINIPIRARWIN|PF

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2i. pH de los extractos acuosos, etanolicos y metandlicos,
obtenidos del fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandra
L.)

Estado de la materia | Solvente | Corrida| pH | Promedio

6,72
6,89
6,67
6,61
7,19
7,23
7,31
7,22
7,94
7,86
7,89
7,82
6,98
7,09
6,89
7,07
6,72
6,69
6,57
6,68
7,30
7,07
7,02
7,40

Agua 6,72

Fresca Etanol 7,24

Metanol 7,88

Agua 7,01

Deshidratada Etanol 6,67

Metanol 7,20

AIWINFIRARWINIEFPIARAWINEP|[RWINIEFLPI[ARWINIRPIRARWIN|PF

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2j. indice de refraccion de los extractos acuosos, etandlicos

y metandlicos,

obtenidos del

(Phytolacca icosandraL.)

fruto de jaboncillo

Estado de la materia

Solvente

Corrida

indice de refraccion

Promedio

Fresca

Agua

1,3370

1,3352

1,3355

1,3376

1,3363

Etanol

1,3675

1,3685

1,3680

1,3697

1,3684

Metanol

1,3391

1,3400

1,3390

1,3395

1,3394

Deshidratada

Agua

1,3395

1,3395

1,3365

1,3385

1,3385

Etanol

1,3675

1,3676

1,3700

1,3667

1,3680

Metanol

1,3400

1,3401

1,3389

AIWINFRIRARWINIEFPIARAWINEP|[RWINIEFLPI[ARWINIRPIRARWIN|PF

1,3395

1,3396

Fuente: elaboracion propia.
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Pruebas de solidez a fibras naturales de algodon, lana y

Apéndice 2k.

extracto colorante acuoso

tefiidas con el

maguey,

extraido del fruto de jaboncillo (Phytolacca icosandraL.)

2,072
uoIoBWIGNS

0,081
ugewlgns

0,097
ugewlgnNs

olojo
[e Zzapljos

(0.56)
opeAg|
[e zapljoS

(0.,09)
opene|
[e zapI|0S

(0.0t1)
opeAng|
[e zapljos

zn|
e| e zapl|oS

epuIod

IR

Algodon

Lana

Maguey

Algodon

Lana

Maguey

9luelo|oD

Natural

Quimico

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3a.

Apéndice 3.

Anélisis estadistico

Andlisis de varianza del rendimiento de extraccion y de

solidos totales de

los extractos colorantes acuosos,

etandlicos y metandlicos, obtenidos del fruto de jaboncillo

(PhytolaccaicosandraL.)

Porcentaje de
. L Solidos totales recuperacion
Origen de variacién - ;
Niveles Niveles
F o F (o
criticos criticos
Materia prima 561,101 0,000 | 1824,143 0,000
Solvente 90,036 0,000 335,182 0,000
Materia
prima*solvente 45,988 0,000 186,088 0,000
Error 0,871 0,478
Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 3b. Analisis de varianza de la densidad, humedad, pH e
indice de refraccion de los extractos colorantes acuosos,
etandlicos y metandlicos, obtenidos del fruto de
jaboncillo (Phytolacca icosandraL.)

indice de
Origen de Densidad Humedad pH refraccion
variacion Niveles Niveles Niveles Niveles
F (o F " F o F L
criticos criticos criticos criticos
Materia prima 491| 0,043|569,526| 0,000]| 55,763| 0,000 1,946| 0,183
Solvente 6894,70| 0,000| 51,084| 0,000| 95,719| 0,000]|1 863,078 | 0,000
Materia
prima*solvente 37,61| 0,000| 28,227 | 0,000 49,984| 0,000 2,971| 0,082
Error

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3c. Analisis de varianza de las pruebas de solidez al lavado a
40, 60 y 95°C y de solidez al cloro de las fibras naturales
de algodén, lana y maguey, teflidas con el extracto
colorante acuoso del fruto de jaboncillo (Phytolacca
icosandraL.)

Origen de Solidez al Solidez al Solidez al Solidez al cloro

variacion lavado (40°C) lavado (60°C) lavado (95°C)

F Niveles | F Niveles | F Niveles | F Niveles

criticos criticos criticos criticos

Colorante 25,000 | 0,000 | 13,714 | 0,002 | 2,667 | 0,120 | 3,249 | 0,081

Fibra 12,250 | 0,000 | 2,786 | 0,088 | 0,667 | 0,526 | 85,714 | 0,000

Colorante*fibra | 2,250 | 0,000 | 10,500 | 0,001 | 20,667 | 0,000 | 0,857 | 0,441
Error
Total

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 3d. Analisis DHS de Tukey para rendimiento de los extractos
colorantes acuosos, etandnicos y metandlicos obtenidos
del fruto de jaboncillo (Phytolaccaicosandra L.)

Subconjunto para a=0,05
Solvente N
1 2 3
Etanol 8 7,6422
Metanol 8 14,2802
Agua 8 18,1290
Significancia 1,0000 1,0000 1,0000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3e.

Apéndice 3f.

Andlisis DHS de Tukey para densidad de los extractos
colorantes acuosos, etandnicos y metanodlicos del fruto

de jaboncillo (Phytolacca icosandralL.)

Subconjunto para
Solvente N a=0,05
1 2
Metanol 8 0,8147
Etanol 8 0,8191
Agua 8 0,9956
Sig. 0,066 1,0000

Fuente: elaboracion propia.

Andlisis DHS de Tukey para humedad de los extractos
colorantes acuosos, etandnicos y metandlicos del fruto de

jaboncillo (Phytolacca icosandra L.)

Subconjunto para a=0,05
Solvente N 1 5 3
Agua 8 97,8013
Metanol 8 98,2400
Etanol 8 98,8550
Sig. 1,0000 | 1,0000 | 1,0000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3g.

Andélisis DHS de Tukey para sélidos totales de los
extractos colorantes acuosos, etandnicos y metandlicos

del fruto de jaboncillo (Phytolaccaicosandra L.)

Subconjunto para a=0,05

Solvente N 1 5 3

Etanol 0,9370
Metanol 8 1,4291

Agua 8 2,2035

Sig. 1,0000 | 1,0000 | 1,0000

Fuente: elaboracion propia
Apéndice 3h. Anélisis DHS de Tukey para pH de los extractos

colorantes acuosos, etandnicos y metandlicos

obtenidos del fruto de jaboncillo (Phytolacca

icosandra L.)

Solvente N Subconjunto para a=0,05
1 2
Agua 8 6,8650
Etanol 8 6,9513
Metanol 8 75375
Sig. 0,2640 1.0000
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Apéndice 3i.

Analisis DHS de Tukey para indice de refracciéon de los
extractos colorantes acuosos, etandnicos y metandlicos

obtenidos del fruto de jaboncillo (PhytolaccaicosandraL.)

Solvente N Subconjunto para a=0,05
1 2 3
Agua 8 1,3374
Metanol 8 1,3395
Etanol 8 1.3682
Sig. 1,0000 | 1,0000 | 1,0000

Apéndice 3;.

Fuente: elaboracion propia.

Andlisis DHS de Tukey para solidez al lavado a 40°C de

fibras de algoddn, lana y maguey, tefiidas con el extracto

colorante acuoso obtenido del fruto de jaboncillo
(Phytolacca icosandra L.)
Fibra N Subconjunto para a=0,05
1 2
Algodon 8 3,38
Lana 8 3,75
Maguey 8 4,38
Sig. 0,1860 1,0000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3k.

Apéndice 3l.

Anélisis DHS de Tukey para solidez al lavado a 60°C de
fibras de algodoén, lana y maguey, tefiidas con el extracto
colorante acuoso obtenido del fruto de jaboncillo
(Phytolacca icosandraL.)

Fibra N Subconjuntolpara a=0,05
Lana 8 3,13

Algodoén 8 3,25

Maguey 8 3,63
Sig. 0,087

Fuente: elaboracion propia.

Andlisis DHS de Tukey para solidez al lavado a 95°C de
fibras de algodoén, lana y maguey, tefiidas con el extracto
colorante acuoso obtenido del fruto de jaboncillo

(PhytolaccaicosandralL.)

Fibra N Subconjuntolpara a=0,05
Algodoén 8 2,75

Lana 8 3,00
Maguey 8 3,00

Sig. 0,586

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3m. Andlisis DHS de Tukey para solidez al cloro de fibras de
algodon, lana y maguey, tefiidas con el extracto
colorante acuoso obtenido del fruto de jaboncillo
(Phytolacca icosandralL.)

. Subconjunto para a=0,05

Fibra N

1 2

Algodon 8 1,25
Maguey 8 1,25

Lana 8 3,75

Sig. 1,0000 1,0000

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 3n. Densidad promedio de los extractos colorantes acuosos,
etandlicos y metandlicos del jaboncillo (Phytolacca
icosandra L.) en funcion del solvente, a temperatura de
20°C del material fresco y deshidratado

1,2
- 1
é 08 +—
T 06 +—
% 04 Materia fresca
a 02 +— B Materia deshidratada

Agua Etanol Metanol

Solvente

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3. Humedad promedio de los extractos colorantes acuosos,
etandlicos y metandlicos del jaboncillo (Phytolacca
icosandra L.) en funcion del solvente, a temperatura de

20°C del material fresco y deshidratado

100

U —~

T X

o> 98— —— —

8w Materia fresca

1A I

o 9

g E

2 9% W Materia
Agua Etanol Metanol deshidratada

Solvente
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 3o. Solidos totales promedio de los extractos colorantes

acuosos, etandlicos y metandlicos del jaboncillo
(Phytolacca icosandra L.) en funcién del solvente, a

temperatura de 20°C del material fresco y deshidratado

4

o
5_ 3
SE 2 E Materia fresca
dw 1
5
ﬁ 0 W Materia

Agua Etanol  Metanol deshidratada

Solvente

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3p. pH promedio de los extractos colorantes acuosos,
etandlicos y metandlicos del jaboncillo (Phytolacca
icosandra L.) en funcion del solvente, a temperatura de

20°C del material fresco y deshidratado

7,5

= Materia fresca
“T F B
6 W Materia

deshidratada

Agua Etanol  Metanol

Solvente

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 3q. indice de refraccion promedio de los extractos
colorantes acuosos, etandlicos y metandlicos del
jaboncillo (Phytolacca icosandra L.) en funcién del
solvente, a temperatura de 20°C del material fresco y

deshidratado

1,38
1,36

1,34 . I I: Materia fresca
1,32

W Materia deshidratada

Agua Etanol Metanol

Indice de refraccion

.

Solvente

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4. Fotografias del procedimiento

Apéndice 4a. Monitoreo con método soxhlet para la extraccion del
fruto de jaboncillo (Phytolacca isocandra L.) utilizando

materia prima fresca y deshidratada y como solvente

agua, etanol y metanol

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 4b. Extracciéon por maceracion dinamica de los extractos
acuosos, etandlicos y metanolicos del fruto de jaboncillo

(Phytolacca isocandra L.)

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 4c. Filtrado de los extractos acuosos, etandlicos vy
metandlicos del fruto de jaboncillo (Phytolacca isocandra
L.)

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 4d. Rotavaporacién de los extractos acuosos etandlicos y
metandlicos del fruto de jaboncillo (Phytolacca

isocandra L.)

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 4e. Determinacion de Densidad de los extractos acuosos
etandlicos y metandlicos del fruto de jaboncillo

(Phytolacca isocandraL.)

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 4f. Determinacion de Humedad de los extractos acuosos
etandlicos y metandlicos del fruto de jaboncillo

(Phytolacca isocandra L.)

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 4g. Determinacion de pH de los extractos acuosos
etandlicos y metandlicos del fruto de jaboncillo

(Phytolacca isocandra L.)

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 4h. Determinacion de indice de refraccion de los extractos
acuosos etanolicos y metandlicos del fruto de jaboncillo

(Phytolacca isocandra L.)

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 4i. Secado de materia prima

(
:

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 4. Proceso de molienda

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 4k. Proceso de extraccion (maceracién dinamica en caliente)

a escala planta piloto

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 4l. Proceso de filtracién a escala planta piloto

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 4m. Proceso de concentracién del extracto

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 4n. Secado del extracto colorante

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 4. Mordentado de las fibras

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 4o. Tefido de fibras

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 4p. Pruebas de solidez

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 4q. Pruebas de solidez

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 4r. Pruebas de solidez

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 5. Tabla de requisitos académicos
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Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 6. Diagrama de Ishikawa
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Fuente: elaboracion propia.
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