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RESUMEN
La utilizacion de colorantes sintéticos en la Industria Textil ha generado
problemas de salud en la poblacion por la presencia de petroquimicos, de
metales pesados que son carcindégenos, afectan el cerebro, el sistema nervioso,
y provocan dermatitis por contacto y asma; asi como también problemas de
contaminacion en el medio ambiente por los desechos que son vertidos a los
efluentes de los rios de los alrededores de las industrias.
Por lo que el propésito de esta investigacion es la obtencion del colorante
natural extraido de las hojas de Pteridium aquilinum (helecho comun) y su
aplicacion en fibras de algodon, lana y nylon como alternativas para sustituir el
uso de dichos colorantes.
La extraccion del colorante se realiz6 por el método de lixiviacion y por el
método de reflujo con NaOH 0.5%, lograndose con éste ultimo mejores
resultados debido a que se obtuvo mayor cantidad de extracto colorante y una
coloracion intensa.
Se efectuaron extracciones acuosas y alcohdlicas por el método de reflujo a las
hojas de Pteridium aquilinum para la determinacion fitoquimica de metabolitos
secundarios: taninos, flavonoides y saponinas, cuyos resultados comprueban la
presencia de ellos.
Al extracto colorante alcalino se le realizaron los analisis de Espectrofotometria

Infrarroja y UV-Visible para determinar las bandas caracteristicas de grupos



funcionales en el colorante y los maximos de absorcion del principio activo
causante del color.

Se realizaron ensayos previos de tincion con los mordientes: acido tanico,
sulfato de hierro heptahidratado, cloruro de estafio dihidratado, sulfato de cobre
pentahidratado, dicromato de potasio, y cloruro de sodio para cada una de las
fiboras de algoddn, nylon, lana cruda y tratada. Los resultados reflejan mejor
fijacion de color en las fibras con cloruro de estafio dihidratado, sulfato de cobre
pentahidratado y cloruro de sodio; por ello se realizé la tincion final de las fibras
de nylon, lana cruda y las prendas de vestir de algodon con dichos mordientes.
El colorante obtenido del Pteridium aquilinum presenta buena fijacion del color
en las fibras por lo que puede no ser necesario la utilizacién de un mordiente.
Se recomienda realizar otras investigaciones de tincibn con el colorante
variando temperatura, tiempo, concentracion de mordientes y el tipo de fibras,

para obtener diferentes tonalidades.
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1.0 INTRODUCCION
Los colorantes han sido utilizados por los seres humanos desde tiempos
prehistéricos, para colorear las pieles y cueros que vestian, asi como también
para decorar sus cuerpos y cuevas.
Estos colores los obtenian de fuentes naturales, los cuales eran extraidos o
bien de fuentes vegetales incluidas plantas, arboles, raices, semillas, frutos
secos, pieles de frutas, bayas y liquenes, o de fuentes animales tales como
moluscos e insectos triturados.
En la actualidad la utilizaciéon de los colorantes es muy comun en las diferentes
industrias y ha sido de mucha importancia en la industria de los alimentos, de
cuero asi como también en la industria textil.
La demanda de los colorantes naturales en la industria textil y las demas
industrias, disminuy6 con el uso de los colorantes sintéticos, esto ademas de
haber generado un progreso notable en la industria, trajo consigo problemas de
salud en la poblacion como alergias y hasta cancer, asi como también
repercusiones al medio ambiente.
Estos inconvenientes han dado pauta nuevamente a la utilizacion de los
colorantes naturales, que han ido incrementandose durante los ultimos afios, ya
gue presentan baja toxicidad y muy buena biodegradabilidad.
Por estas razones el presente trabajo comprende el estudio del Pteridium
aguilinum que es un helecho comudn en el pais y cuyas condiciones de cultivo

no son muy exigentes, con la finalidad de extraer de sus hojas un colorante
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natural como una alternativa para su uso en la industria textil, debido a que es
una rigueza natural que no ha sido explotada.

Dicho colorante se extrajo por el método de Reflujo con NaOH 0.5 % p/v, siendo
este un método sencillo que no requiere de equipo sofisticado y es accesible
para su aplicacion en la separacion de los principios activos contenidos en la
planta.

Posteriormente se llevd a cabo la realizacibn de las pruebas fitoquimicas
especificas al extracto puro a fin de determinar los metabolitos secundarios
flavonoides, taninos y saponinas. Se identificaron las bandas caracteristicas por
Espectroscopia Infrarroja y en el UV-Visible la banda de absorcion maxima del
colorante.

Se comprobo el poder de tincién del colorante obtenido en fibras de algodon,
lana y nylon haciendo uso también de sustancias mordientes para obtener una

mayor tonalidad y firmeza en el proceso de tefiido.
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2.0 OBJETIVOS
2.1 Objetivo general
Obtener un colorante natural a partir de las hojas de Pteridium aquilinum

(Helecho comun) para su aplicacion en la industria textil.

2.2 Objetivos especificos

2.2.1. Recolectar e identificar la planta.

2.2.2. Extraer el colorante de la especie en estudio.

2.2.3. Realizar pruebas fitoquimicas a los metabolitos: saponinas, taninos y

flavonoides en el extracto de la especie vegetal.

2.2.4. Determinar en el extracto las bandas caracteristicas del colorante por

Espectrofotometria IR.

2.2.5. Identificar los maximos de absorcion del principio activo causante del

color por Espectrofotometria UV-Visible.

2.2.6. Aplicar el colorante obtenido en fibras de algodoén, lana y nylon.
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3.0 MARCO TEORICO

3.1. Taxonomia del Pteridium aquilinum. (30)

Reino:
Subreino:
Division:
Clase:
Orden:
Familia:
Género:

Especie:

Nombre cientifico:

Nombre vulgar:

Figura N° 1. Pteridium aquilinum. (24)

Plantae
Traqueobionta
Pterophyta
Filicopsida
Dennstaedtiaceae
Hypolepidaceae
Pteridium
Pteridium aquilinum
Pteridium aquilinum

Helecho comun

25


http://www.biologie.uni-hamburg.de/b-online/ibc99/botanica/botanica/pteridop.htm
http://www.biologie.uni-hamburg.de/b-online/ibc99/botanica/botanica/filicops.htm
http://www.biologie.uni-hamburg.de/b-online/ibc99/botanica/botanica/filicops.htm#Hypolepidaceae#Hypolepidaceae
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Pinnula
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crecimiento
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Figura N° 2. Helecho comun. (15)
Composicion quimica:
Flavonoides
Taninos

Saponinas. (41)

3.2. Generalidades

Es muy comun en variedades de ambientes: sotobosques, claros, prados, etc.
de casi todo el mundo. Presenta un profundo rizoma carnoso de color negro
que discurre horizontalmente por el interior del suelo. En su apice se forma un
buen ndmero de frondes de gran tamafo. Estas frondes, de contorno oval-
triangular, presentan un peciolo recio de color verde, negro en su parte
subterranea, terminado en la parte apical por una lamina verde tres o cuatro

veces pinnada.
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La fronde se seca en invierno pero el helecho no muere y al llegar la primavera

brotan otras nuevas.

Figura N° 3. (26 Figura N° 4. (26)

Las figuras N° 3 y N° 4 muestran fotografias de Pteridium aquilinum.

Los helechos son plantas vivaces, originarias de zonas ecuatoriales y tropicales
hamedas (Adiantum, Asplenium, Platicerium...), de regiones tropicales y
subtropicales (Nephrolepis, Pteris...) y de regiones donde el clima es de tipo

mediterraneo (Blechnum, Cyrtomium, Pellaea...). (30

Tamanfo y distribucién
- 10.000 especies en el mundo.
- Del 70-80% se concentra en las regiones intertropicales, en las zonas

templadas aparece un 20%, Madagascar, Centro América, areas



28

periandinas, Polinesia y Sudeste Asiatico, presentan mas de 500

especies. Peninsula Ibérica y Baleares con 111 especies.

Los helechos son plantas sin flores ni semillas, pertenecientes al grupo de las
Pteridofitas. Se reproducen mediante esporas, las cuales necesitan la

presencia de agua para completar su ciclo biolégico. (24)

Los helechos son notables por:
- Sus hojas (frondes).
- Su tallo subterraneo (rizomatoso).

- Su reproduccion particular.

Forma de vida

Presentan diferentes formas de vida como: arborescentes y herbaceos.

Los arborescentes se les llaman asi, ya que su tipo de crecimiento se asemeja
a un arbol, pudiendo llegar a medir hasta mas de 10 metros.

Los herbaceos pueden ser:

-Terrestres:

Se refieren a los helechos que crecen directamente en el suelo (tierra).
-Epifitos:

Se refiere a los helechos (de porte herbaceo) que crecen directamente sobre

otras plantas.
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-Hemiepifitos:

Son siempre helechos de porte herbaceo que son terrestres, pero que crecen
apoyandose sobre otras plantas.

-Rupicolas:

Se refieren a los helechos de porte herbaceo que crecen sobre rocas, muchas
veces sobre el musgo de éstas.

-Herbaceos acuéticos:

Estos crecen directamente en el agua y que pueden ser flotadores o
enraizados.

Los herbaceos acuaticos flotadores son helechos de porte herbaceo; que como
su mismo nombre lo indica, se encuentran flotando directamente sobre el agua.

Los herbaceos acuaticos enraizados se refieren a los que crecen de forma
enraizada unos con otros.

-Palustres:

Son helechos de porte herbaceo que crecen en lugares con suelos que se

inundan estacionalmente.

Usos de las Pteridofitas
Entre los usos mas comunes que el hombre le da a los helechos estan:
- Comestibles: Se utilizan las frondas jovenes y la parte central del rizoma.

En ciertas comunidades rurales, por ejemplo se consume el rizoma de
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Marattia laxa después de someterlo a un proceso muy parecido al del
maiz cocinado al vapor.

Medicinales: La mayoria de las especies contienen metabolitos
secundarios aun muy poco estudiados, pero algunas de ellas, segun se
ha reportado, sirven para el tratamiento eficaz de parasitos intestinales,
reumatismo, trastornos diuréticos, Ulceras, mordidas y piquetes de
insectos.

Ornamentales: Para adornar casas y jardines.

Industriales: Utilizado en follaje para ramos, ejemplo: Lophosoria
guadripinnata, Ruhmora adiantiformis.

Agricolas: Se utilizan para darle sombra a las plantulas de café, por
ejemplo: Pteridium aquilinum. Por supuesto, también son fijadores
efectivos de nitrégeno y controladores del proceso de erosion en las
pendientes pronunciadas. Otras especies estudiadas como fertilizantes
naturales son los helechos acuaticos del género Azolla, que tienen la
capacidad de captar el nitrégeno atmosférico y fijarlo a la tierra, actuando
como organismos simbiéticos con algunas cianobacterias.

Rituales: Los indigenas lo utilizan para sus reuniones formando

guirnaldas para adornar las celebraciones.
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Ciclo de vida de los helechos y plantas afines.

Haploid gametophyte geneljation.

Meiosis

Development
of the :
gametophyte

~ Underside of
& 8 ~ enlarged prothallus

Sori containing clusterss

of sporangia are

foundonthe 4

underside of

the fronds 4

 Fertilization

Antheridium
L with sperm

G,

Egg before
fertilization

Zygote

Figura N° 5: Diagrama del ciclo de vida de un helecho.

Las hojas de los helechos (llamadas frondas), tienen en sus superficies
inferiores un nimero muy grande de esporangios, agrupados diversamente y
cada uno de los cuales produce numerosas meiosporas.

Los esporangios son bolsas pequefias y pediceladas. Una regién especial de
células de pared gruesa llamada anillo hace que el esporangio se abra, en
condiciones de sequedad, de manera que las meiosporas del interior queden

libres y sean arrastradas por el viento.
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Una meiospora germina en suelo humedo adecuado, produciendo un corto
filamento de células, el gametofito joven. Algunas de las células del filamento
forman delgadas protuberancias, llamadas rizoides, las cuales penetran a la
superficie del suelo y fijan a la estructura.

Las células terminales de un filamento sufren repetidas divisiones, formando
una lamina delgada y plana la que, finalmente, por crecimiento diferencial,
adquiere una forma acorazonada.

Esta estructura, llamada proétalo, que por lo comun mide menos de 1 cm. de
ancho y crece estrechamente aplicada al suelo, es el gametofito maduro. En su
cara inferior desarrolla anteridios y arquegonios pluricelulares. Los
microgametos moviles se liberan de los anteridios a través de un poro terminal y
nadan libremente en la pelicula de agua. Mientras tanto, la desorganizacion de
las células que estan dentro del cuello del arquegonio crea un pasaje a través
del cual nadan varios microgametos. Un solo microgameto penetra al
megagameto, se fusiona con su ndcleo y se inicia de esta manera la fase
esporofitica.

El cigoto u ovocélula fertilizada, da lugar a un embrién simple que se desarrolla
en un esporofito joven que consiste de pie, raiz, tallo y hoja. Cuando el
esporofito ha quedado bien establecido, el gametofito se marchita y
desaparece. El esporofito de algunas especies de helechos produce un tallo

erecto que puede alcanzar una altura hasta de 10 6 12 metros. (16)



33

3.3. Metabolitos secundarios presentes en el Pteridium aquilinum

3.3.1. Flavonoides

La palabra flavonoide viene del latin "flavus" Cumarina simple que significa
amarillo. Se ubican dentro del grupo de compuestos aromaticos y fendlicos, su

estructura quimica se basa en el anillo flavano sustituido.

Figura N° 6. Estructura del anillo flavano.

Segun el grupo que sustituye los radicales se les conoce con los nombres

citados en el siguiente cuadro:

Cuadro N° 1. Radicales sustituyentes en el anillo flavano.

R1 R2 NOMBRE
H -OH Umbeliferota
H -OCH; Herniarina
OH -O-Glu Esculina

Los flavonoides son pigmentos amarillos ampliamente difundidos en el reino

vegetal. Se localizan en todos los 6rganos de las plantas, especialmente en los



34

aéreos como hojas y botones florales, y mas frecuentemente en las plantas
superiores.de manera general son moléculas que tienen dos anillos bencénicos
(6 aromaticos) unidos a través de una cadena de tres atomos de carbono,
puesto que cada anillo bencénico tiene 6 atomos de carbono, los autores los
denominan simplemente como compuestos CsCsCe.

En el grupo flavonoides se incluyen todos los compuestos fendlicos cuyo
esqueleto esta formado por quince carbonos, distribuidos en tres anillos A, C y
B de 6, 3 y 6 carbonos. Los constituyentes OH y OCH3; se encuentran en los

anillos Ay B, de preferencia en las posiciones 5,7, 3'y 4'.

o)

Figura N° 7. Estructura de un flavonoide. (11)

De acuerdo con las variables estructurales que presenta la cadena lateral de C3
se clasifica en varios grupos: chalconas, flavonas, flavonoles, etc. El primer
flavonoide sintetizado por la "via biosintética de los flavonoides" es una
chalcona, cuyo esqueleto es un anillo bencénico unido a una cadena propanica
gue estd unida a su vez a otro anillo bencénico. En la mayoria de los

flavonoides, la cadena de reacciones continla, por lo que la cadena carbonada


http://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Chalcona&action=edit&redlink=1
http://es.wikipedia.org/wiki/Benceno
http://es.wikipedia.org/wiki/Propano
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gue une los anillos aromaticos se cicla por accién de una enzima isomerasa,

creando una flavanona. 12

Caracteristicas generales:

Son sodlidos cristalinos color marfil o amarillo rojizo. Los heterésidos son
solubles en agua, mas solubles en agua tibia, solubles en alcohol y otros
solventes polares; insolubles en solventes apolares. Las geninas son poco
solubles en agua; solubles en éter. Los flavonoides son solubles en soluciones
alcalinas, dando intenso color amarillo, que desaparece por accién de los
acidos.

Accion fisioldgica:

Los flavonoides son esencialmente medicamentos para la insuficiencia venosa.
Disminuyen la permeabilidad y aumentan la resistencia de los capilares. Son
tanicos venosos Yy protectores capilares. Algunos son diuréticos,
antiespasmaodicos, antiulcerosos, antiinflamatorios, antihepatotoxicos, etc. En
general son moléculas practicamente atoxicas de buena tolerancia, pero de
accion lenta.

Son muchas las plantas superiores que producen colorantes; a pesar de su
universalidad no estan suficientemente concentrados para permitir una rapida y
econdémica extraccion, y en consecuencia son escasas las que tienen gran
importancia comercial como fuente de colorantes.

Sin embargo si las hay, muchas de las plantas que contienen flavonoides

pueden ser utilizadas tanto en la industria alimenticia como textil.


http://es.wikipedia.org/wiki/Isomerasa
http://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Flavanona&action=edit&redlink=1
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Extraccion del colorante:

El método de extraccion depende de la textura y contenido de agua en la
planta, asi como de la sustancia a extraer. En general los flavonoides se
pueden extraer con etanol al 70% o metanol al 80%. En otro sentido es usual
examinar los aglicoles en extractos hidrolizados de plantas, donde el material a
estudiar se pone en HCI por 40 minutos, después se agrega éter de petroleo
para remover lipidos y materiales cerosos, posteriormente se extraen con

acetato de etilo. a1

Caracterizacion de flavonoides. Reacciones de coloracion.

Los flavonoides son un importante grupo de metabolitos secundarios cuya
presencia o ausencia es vital en la investigacion ya que se desea conocer la
naturaleza del colorante que se obtendra del extracto puro del helecho en
estudio.

Reaccion con vapores de amoniaco:

Se impregna una tira del extracto, se deja secar a temperatura ambiente;
posteriormente se sometera a la accion de vapores de amoniaco. El desarrollo
de una coloracion amarilla-ocre da prueba positiva.

Reactivo de Shinoda:

Al extracto contenido en un tubo se le agregan unos trocitos de viruta de

magnesio amalgamado y unas gotas de acido clorhidrico concentrado. Se da
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una aparicion de colores que van desde el rojo magenta que indica la presencia
de una flavonona o dihidroflavonol.

Hidroxido de sodio:

A un tubo con extracto diluido, se le agregan unas gotas de hidroxido de sodio
diluido. La aparicién de colores de amarillo a naranja se considera indicativa de

la presencia de flavonoides. (3)

Andlisis de espectrofotométrico de Flavonoides.
La espectrofotometria es util para identificar y analizar la concentracién de
flavonoides en una sustancia. Todos los flavonoides poseen las caracteristicas

de ser polifendlicos y solubles en agua. (22)

Cuadro N° 2. Maximos caracteristicos de los distintos grupos de flavonoides. (12)

Banda Il (hm) Banda | (nm) Tipo de flavonoide
250-280 310-350 flavonas
250-280 330-360 flavonoles (3-OH sustituido)
250-280 350-385 flavonoles (3-OH libre)
245-275 310-330 h isoflavonas (5-deoxi-6,7-dioxi)
275-295 300-330 h isoflavonas, dihidroflavonoles
230-270 (baja intensidad) 340-390 chalconas
230-270 (baja intensidad) 380-430 auronas
270-280 465-560 antocianidinas, antocianinas
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3.3.2. Taninos

Son sustancias polifendlicas de estructura variada, sabor astringente y que se
combinan con las proteinas, lo que les da la propiedad de curtir las pieles, es
decir hacerlas imputrescibles. Peso molecular alto: 500-3000 g/mol. Estan muy

repartidos en el reino vegetal y pueden existir en cualquier 6rgano.

Hay dos tipos de taninos: Hidrolizables y condensados.

Hidrolizables o pirogéalicos: Son poliésteres de glacidos y acidos fenoles. La

hidrolisis acida o enzimética los desdobla en osas y un &cido fenol.

Segun la naturaleza de este acido fenol se les divide en taninos galicos y

elagicos.

- Taninos galicos o galotaninos: Son hidrolizables produciendo acido galico.

- Los Taninos elagicos o elagitaninos dan por hidrolisis acida o enziméatica
producen acido elagico y algunos de sus derivados.

Taninos condensados: Se diferencian fundamentalmente de los taninos galicos

y elagicos. Su estructura es vecina a la de los flavonoides. No poseen

azucar en su molécula. Se forman de 2 a 10 unidades de flavonoides. No se

hidrolizan, todo lo contrario, tienden a polimerizarse en medio acido u oxidante,

para dar productos de color rojo o café, los flobafenos, insolubles en la mayoria

de los solventes. Por destilacién seca dan pirocatecol.

La clasificacion de los taninos se basa en los colores obtenidos con las sales de

hierro.
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Clasificacion mas comun de los taninos:
a) Taninos catecolicos (pirocatecolicos) o flobataninos, que presentan las
siguientes caracteristicas:
- Dan catecol por calentamiento.
- Dan flobafenos rojos, insolubles, por ebullicion con HCI.
- Dan color verde con solucion de cloruro férrico.
- Precipitan con solucién de bromo.
b) Pirogalotaninos, exhiben las siguientes caracteristicas:
- Dan pirogalol por calentamiento.
- Dan acido tanico o acido elagico por ebullicién con HCI.
- Dan color azul con cloruro férrico.

No precipitan con solucién de bromo. (11)

Propiedades fisicoquimicas:
Son sustancias amorfas, solubles en agua y alcohol, insolubles en solventes
organicos apolares. Se les extrae con mezclas hidroalcohdlicas con algo de éter

O con acetona.

Propiedades y usos:
Los taninos poseen propiedades astringentes, tanto en uso interno como
externo. Algunos taninos han demostrado propiedades antimicrobianas,

antivirales, o hipoglicemiantes.
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Por sus propiedades se usan:

- Como vasoconstrictores de venas y capilares.

- Como protectores venosos en el tratamiento de varices y hemorroides.

- En cosmetologia son muy usados en forma de lociones, por sus
propiedades astringentes: atacan a nivel de los poros de la piel, a la que
fortalecen, atenuando las arrugas y disminuyendo las secreciones
sebaceas.

- Enla industria de fabricacion de tintas y en el curtido de pieles. (31)

Caracterizacion de taninos.

Para la deteccion de los taninos en drogas se puede realizar una serie de
ensayos comunes a todos los taninos y otros que permiten distinguir entre
hidrolizables y condensados.

Gelatina o fenazona:

Todos los taninos precipitan con soluciones de éstos dos reactivos.

Sales férricas:

Los taninos hidrolizables y condensados se pueden diferenciar segun el color o
precipitacion con sales férricas; los taninos hidrolizables dan coloracion vy
precipitados azul-negruzcos y los taninos condensados dan precipitados pardo-

verdosos. (14)
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3.3.3. Saponinas
El término saponina deriva del latin: sapo = jabdén
Los vegetales que contienen saponinas se han usado en muchas partes del
mundo por sus propiedades detergentes, tienen sabor amargo. (21)
Las saponinas son glucosidos, con glucosa, galactosa o pentosas, de las
sapogeninas, triterpenos, esteroides o de alcaloides esteroidales, que se
encuentran en muchos vegetales y en algunos animales marinos, como las
holoturias. Los contenidos varian del 0.1% al 5%. Son probablemente productos
de defensa de los vegetales contra sus patdgenos, especialmente hongos, y se
encuentran sobre todo en las zonas mas externas de las plantas. (20
Se denomina saponina a sustancias de tipo heterésido que tienen propiedades
comunes:
Son afr6genos: producen espuma persistente por bajar la tension superficial.
Tienen propiedades fisiolégicas comunes:

- Hemdlisis: producen hemdlisis de los glébulos rojos.

- Son toxicos para animales de sangre fria.

- lrritantes de la mucosa nasal y faringea.

Se han usado también como veneno de peces, macerando en agua un poco del
organo vegetal que lo contiene, con la ventaja de que los peces muertos por

este procedimiento no son toXicos. (23)
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Quimicamente no pertenecen a un mismo tipo de compuesto. Segun la
estructura de la genina se dividen en saponinas esteroidales y saponinas
triterpénicas pentaciclicas. Ambas presentan un enlace heterosidico en el C-3.
Las saponinas poseen elevado peso molecular, y su aislamiento en estado puro
ofrece ciertas dificultades.

Son solubles en agua, etanol y metanol diluidos y en caliente. Las geninas son
practicamente insolubles en H,O, solubles en solventes poco polares como
CCly y éter.

Se pueden localizar en cualquier érgano de la planta, raiz, hojas, semillas,

corteza, etc. Se denomina a las geninas sapogeninas.

Estructura

Las saponinas son glicosidos (Figura N° 8) en los cuales varias unidades de
monosacaridos se enlazan mediante un enlace glicosidico a un resto
denominado aglicon. El aglicon puede ser de naturaleza triterpénica o
esteroidal y en funcion de esto las saponinas se clasifican en saponinas
triterpénicas y saponinas esteroidales respectivamente. Las saponinas
esteroidales estdn menos ampliamente distribuidas en la naturaleza que las

saponinas triterpénicas pentaciclicas. (29)
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MONOSACARIDOS
Rha —Glu
Rha

EMNLACE GLICOSIDICO

Figura N° 8. Estructura de una sapogenina. (29)

Caracterizacion de saponinas:

Ensayo con agua caliente:

Disolver una porcién del residuo con agua caliente durante 15 a 30 minutos,
agitar vigorosamente por 3 a 5 minutos. La formaciébn de espuma con
apariencia de panal de abeja, estable por 30 minutos considera prueba positiva.
Prueba de Liebermann-Burchard.

Se mezclan 1 mL de anhidrido acético y 1 mL de cloroformo, se enfrian a 0°C
y se les afiade 1 gota de acido sulfarico. Si hay formacion de colores azul,
verde, rojo, anaranjado, etc., los que cambian con el tiempo, la reaccion es

positiva.
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Prueba de Salkowski.
Se mezcla 1-2 mg.de muestra en 1 mL de cloroformo se pone en contacto con 1

mL de acido sulfurico, hay colores amarillo 6 rojo. (3)

Luego de haber hecho un enfoque de los diferentes metabolitos secundarios
gue pueden estar presentes en la hoja del Pteridium aquilinum, se presenta a
continuacion un resumen de los diferentes colorantes naturales con las

caracteristicas principales para su extraccion.

Cuadro N° 3. Caracteristicas de los colorantes naturales. (32)

Grupo Color Fuente Solubilidad | Estabilidad
Antocianinas Azul, morado | Uvas Polar pH/termolabil
Flavonoides Amarillo Plantas Polar Poco en calor
Taninos Amarillo Vinos Polar Estable en
calor
Betalainas Rojo Cactus Polar Sensible al
calor
Quinonas Amarillo, Microorganismos | Polar Estables al
negro calor
Xantonas Amarillo Plantas Polar Estables al
calor
Carotenoides Amarillo Plantas, animales | No polar Estables al
calor
Clorofilas Verde, café Plantas verdes Ambos Sensible al
calor
Heme Amarillo, café | Animal No polar Sensible al
calor
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3.4. Colorantes

La diferencia basica entre pigmento y colorante es que el primero es insoluble
y el otro es soluble en el medio en que se encuentra, pero hay algunos casos
especiales en donde se pueden tener confusiones. Debemos decir que los
colorantes se caracterizan por su alto esfuerzo tintoreo y baja opacidad en
comparacion con los pigmentos que proveen mayor opacidad, pero poseen
menor esfuerzo tintoéreo.

Un pigmento es un material solido, inerte, en forma de polvo fino que tiene la
propiedad de proveer color y opacidad (poder cubriente) a una pintura, y se
diferencia de un colorante, debido a que tiene la propiedad de que es insoluble
en el medio en que se encuentra, en este caso el vehiculo (mezcla de resina 'y

disolventes), mientras que el colorante es soluble en éste. (2)

Tipos de colorantes
Los colorantes se pueden clasificar de diferentes maneras, atendiendo al tipo
de fibra, al tipo de tefiido que se realice o0 a la naturaleza quimica del colorante.
Segun el tipo de tefiido los colorantes se clasifican en:
Colorantes acidos y basicos.

- Son indicados para polipéptidos, como la lana.

- Esta contiene queratina, que en su estructura tiene grupos -COOH vy

—NH; libres y que pueden reaccionar con acidos amino o sulfénicos

respectivamente para fijarse a la fibra.
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- El problema que tienen es que el proceso puede ser reversible mediante
el lavado. Esto se soluciona aumentando el peso molecular y el nUmero
de grupos hidrofobos para evitar la interaccion con las moléculas de
agua.

Colorantes con mordiente

- Son indicados también para polipéptidos.

- Se basan en la formacion de complejos metalicos en la superficie de la
fibra. Si el colorante presenta la posibilidad de formar quelatos, se
completa toda la esfera de coordinacion del metal y asi aumenta la
firmeza de los colorantes.

Colorantes directos

- Estan indicados para fibras celulgsicas.

- Se trata de moléculas grandes y largas aplicables en solucion neutra,
guedando fijadas por dos o tres centros. Las distancias de los grupos
activos del colorante tienen que estar de forma que sean adecuadas para
formar puentes de Hidrogeno.

- La solubilizacién en agua es facil que se de, por lo que se utiliza en
tejidos que no necesiten ser lavados frecuentemente.

Colorantes a larama o fijos
- También estan indicados para fibras celulésicas.
- Impregnan la fibra con un compuesto soluble en agua y capaz de dar

puentes de Hidrégeno con la fibra, insolubilizandose. Este tipo de
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colorante solo fue viable cuando se consiguieron sales de diazonio

estables.

Colorantes a la tina

Indicados para fibras sintéticas.

Las quinonas tienen un bajo potencial redox. Propiedad que es
aprovechada cuando se tinta la fibra en la forma reducida e incolora y
posteriormente oxidando pasa a la forma coloreada e insoluble.

Solo da colores mates. Un ejemplo es el tinte de la ropa tejana.

Colorantes reactivos

Indicados para fibras sintéticas.

Se trata el método de tefido ideal; el colorante se fija mediante una
reaccion quimica a la fibra covalentemente. Para que se pueda aplicar,
se necesita que tanto la fibora como el colorante tengan grupos reactivos
para establecer el enlace.

Estos colorantes ya que forman parte de la fibra, presentan una
excelente solidez al lavado.

Se obtienen colores brillantes, en una amplia gama pero tienen el

inconveniente de ser caros.

Colorantes dispersos

Estan indicados para fibras sintéticas.
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Se trata de moléculas coloreadas, insolubles en agua pero solubles en el

material en el que esta hecho la fibra. Los colores que se obtienen son

POCO ViVOS. (31)

Clasificacion de los colorantes segln la quimica. (25

Cuadro N° 4: Clasificacion de colorantes naturales por composicion quimica.

Naturaleza quimica

Algunos ejemplos

Color predominante

Tetrapirroles

Ficobilinas

Clorofila

Azul-verde
Verde

Carotenoides

Carotenoides

Amarillo-anaranjado

Fenoxanizinas

Fenazinas

Flavonoides Flavonas Blanco-crema
Flavonoles Amarillo-blanco
Chalconas Amarillo
Auronas Amarillo
Antocianinas Rojo-azul
Xantonas Xantonas Amarillo
Quinonas Naftoquinonas Rojo-azul-verde
Derivados indigoides e Indigo Azul-rosado
indoles Betalainas Amarillo-rojo
Pirimidinas sustituidas Uterinas Blanco-amarillo
Flavinas Amarillo

Amarillo-rojo

Amarillo-purpura

3.5. Fundamentos de Extraccion.

El aislamiento y la purificacion de los compuestos organicos son aspectos
decisivos para cualquier investigacion experimental en Quimica Organica ya se

refiera a la determinacion de estructuras o al estudio de una reaccion organica.
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El proceso de extraccion implica el tratamiento de la sustancia bruta con un
disolvente apropiado que en caso ideal disuelva solo el constituyente deseado,
permaneciendo sin disolver las demas sustancias. En la practica se obtiene una
mezcla de compuestos solubles en el disolvente empleado y otras arrastradas
por co-solubilidad. Al residuo semi-solido o aceitoso se lo conoce como extracto
crudo.

Se deben considerar las caracteristicas generales del metabolito de interés
antes de comenzar con el proceso de extraccion, por ejemplo, los glicosidos
son termolabiles, sensible al pH, polares y no volatiles consecuentemente el
solvente y el proceso a emplear se adecuaran a estas caracteristicas, para
obtener el metabolito sin riesgos de descomposicion o formacion de artefactos y
en alto rendimiento. Aunque la tendencia es aplicar una técnica estandar para
obtener el extracto crudo, es conveniente tener en mente que la gran diversidad
de compuestos de origen natural no permite que un sélo proceso de extraccion
se adecue a la obtencion de todos ellos, sino que existen procesos individuales

de acuerdo al tipo de compuesto.

Seleccion del solvente
Se debe tener mucha precaucion con la seleccion del disolvente de extraccion,
éste debe disolver los metabolitos de interés, ser facil de eliminar, no reaccionar

con la muestra, no debe ser muy toxico, ni facilmente inflamable.
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El agua no se utiliza con frecuencia para obtener un extracto crudo sino que se
extrae el material con una mezcla acuosa de metanol (80% aproximadamente)
y al extracto acuoso resultante, luego de evaporado el metanol, se le particiona
con acetato de etilo y se trabaja con lo obtenido en este ultimo solvente. Un
inconveniente que presenta esta técnica es la formacién de emulsiones, éstas
se pueden eliminar posteriormente por centrifugacion o agregado de cloruro de
sodio (NacCl).

El éter etilico rara vez se emplea para extraer por su volatilidad, inflamabilidad,
toxicidad y tendencia a formar peréxidos. También se utilizan soluciones acidas
o alcalinas para la extraccion selectiva de algunos compuestos, sin embargo se
debe tener precaucion con el pH de las mezclas para prevenir hidrolisis o

reordenamiento de compuestos sensibles.

3.5.1 Procesos de Extraccion

Los procesos de extraccion mas simples empleados se dividen de acuerdo al

disolvente (o menstruo) utilizado en:

- Extraccion con agua: infusion, destilacién por arrastre con vapor de agua y
decoccion,

- Extraccion con solventes organicos: maceracion, lixiviacion (o percolacion),
extraccion por aparato de Soxhlet y por fluido supercritico.

Es de hacer notar que los procesos de maceracion y lixiviacion también se

pueden realizar con solventes inorganicos, tales como agua o una solucion
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acidulada, sin embargo en el caso de una maceracion por tiempos prolongados
con disolventes de este tipo podria inducir a la formacién de hongos o hidrdlisis
naturales.

A continuacion se detallan los procesos de extraccibn mas comunes; la
seleccion de uno de ellos dependera de las caracteristicas particulares del

material a procesar o metabolitos de interés.

Maceracion

Consiste en remojar la droga fragmentada en un menstruo hasta que éste
penetre en la primera estructura celular ablandando y disolviendo las porciones
solubles.

Extraccion por aparato Soxhlet

Este proceso usa preferentemente solventes puros aunque se han utilizado
mezclas binarias o0 terciarias. Las mezclas de disolventes tienen el
inconveniente de que sus componentes individuales tienen distintos puntos de
ebullicién y en consecuencia la proporcion de cada uno de ellos en la camisa
conteniendo la muestra seria desconocida impidiendo la repeticion de la
experiencia a través de otro proceso (p.ej.: lixiviacion).

Digestion

En este proceso se agrega solvente caliente al material vegetal molido colocado
en un erlenmeyer o material de vidrio de boca pequenfia, la temperatura elevada

del solvente permite una mayor extraccion de compuestos ya que la solubilidad
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de la mayoria de las especies aumenta con la temperatura. Si el solvente
utilizado es muy volatil o se lleva a temperatura de ebullicibn se debera adosar
un refrigerante al erlenmeyer para evitar su evaporacion o intoxicacion del
operador con el solvente. Este ultimo proceso se conoce como reflujo.

Infusién y Decoccion (cocimiento)

Son procesos simples de extraccion con agua, en el primer caso se agrega
agua caliente o hirviendo o fria a la droga molida y luego se filtra; en el segundo
la droga se hierve por espacio de 15 minutos con el agua.

Extraccion con Fluidos en Estado Supercritico (E.F.S.C.)

Este proceso es una operacion unitaria que aprovecha el poder disolvente de
fluidos a temperaturas y presiones por encima de sus valores criticos.
Extraccion por arrastre con vapor de agua

La practica demuestra que la casi totalidad de los principios solubles pueden
ser extraidos por tres repeticiones del proceso.

Después de la extraccion el disolvente es eliminado en un evaporador rotatorio
a temperaturas entre 30-40°C puesto que los compuestos termolabiles se
podrian descomponer. El residuo gomoso remanente (llamado extracto seco) es
pesado y procesado de diferentes maneras de acuerdo al metabolito que se
desea extraer.

Lixiviacién (Percolacion).

Es uno de los procesos mas difundidos, se puede realizar con disolventes

organicos en frio para preservar los compuestos termolabiles que pudiera
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contener el material. Consiste en colocar el material fragmentado en un embudo
o recipiente coénico, y hacer pasar un disolvente adecuado a través del mismo.
El tamafo de particula no puede ser menor a 3 mm, como tampoco pueden
extraer resinas o materiales que se hinchen dado que el disolvente no

percolara. (27)

La velocidad de extracciéon es afectada por los siguientes factores:
Temperatura

Concentracion del solvente

Tamafio de las particulas

Porosidad

Agitacion

Densidad aparente de los solidos ()

Al aumentar la temperatura se aumenta la velocidad de extraccion porque la
solubilidad es mayor. Esta limitada por: el punto de ebullicion del solvente, el
punto de degradacion del producto o del solvente, solubilidad de impurezas y
por economia.

La concentracion del solvente es importante para soluciones acuosas, debido a
la saturacion y a la existencia de reacciones quimicas, es de poca importancia

cuando la extraccion es controlada por difusion.
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La reduccion de particulas aumenta el area de contacto y disminuye el tiempo
necesario para la extraccion, sobre todo para solidos de baja porosidad.

La porosidad permite que el liquido penetre a través de los canales formados
por los poros dentro del sdlido, aumentando asi el area activa para la
extraccion.

La agitacion da una mayor eficiencia en la extraccion debido a que disminuye la
pelicula de fluido que cubre la superficie del sélido en reposo y que actlia como

una resistencia a la difusion. 27)

3.6. Colorantes naturales en la Industria Textil.

La importancia de los colorantes naturales en la industria textil desaparecio con
el uso ahora ya extendido de los colorantes sintéticos empleados en distintas
fibras, esto ha traido consigo problemas de salud en la poblacion que ha
presentado reacciones alérgicas a las fibras y colorantes antes mencionados.
Pero durante los ultimos 10 6 15 afios, el uso de los colorantes naturales en el
ambito mundial se ha incrementado en forma casi explosiva, debido a las
exigencias de su uso en las industrias alimenticias, farmacéuticas y cosméticas

establecidas por las legislaciones de los diferentes paises.

Consideraciéon quimica de las fibras de acuerdo a los colorantes.
Clasificacion de las fibras referidas a la estructuracién quimica relacionandolas

directamente con la aplicacién de colorantes.
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Algodon

El algodon esta compuesto de celulosa (que posee un gran nuamero de
hidrofilos alcohdlicos), pero carece de propiedades acidas o basicas.

Las fibras son de naturaleza hidrofilica y ello da lugar a colorantes de adicion.
La tintura puede tener lugar por absorcidn, por oclusion o por reaccion con los
grupos hidroxilos libres.

Rayoén

Como el rayon estd constituido por celulosa practicamente pura, las
propiedades frente a los colorantes son similares al algodén. No obstante, en el
tratamiento para finalmente el Rayon, la serie de reacciones quimicas en el
proceso, hace mas sensible al rayén para los efectos de tincion.

Acetato de celulosa

Para este tipo de material no pueden emplearse colorantes acidos, ni basicos,
ni reactivos, en general por la ausencia de grupos funcionales. La tintura se
efectlia asi con colorantes de poca solubilidad en agua que se disuelven en la
fibra (colorantes dispersos) o por oclusion de colorantes formados en la misma
forma.

Lanay Seda

Son de naturaleza hidrofilica por tanto pueden tefiirse con colorantes acidos y
basicos, también con colorantes reactivos que forman enlaces covalentes con

los grupos aminos libres (NH2) que contienen. (1)
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La lana cruda es una fibra suave y rizada que se obtiene principalmente de la
piel de la oveja doméstica.

Quimicamente, la lana es una fibra de proteina llamada queratina, que se
caracteriza por su finura, elasticidad (se puede alargar hasta un 50% de su
longitud sin romperse) y aptitud para el afieltrado. Estas caracteristicas se
deben a que la superficie externa de las fibras que la forman esta constituida
por escamas muy pequefias, abundantes y puntiagudas que sélo estan fijas
por su base y encajadas a presion. (3s)

La lana cruda presenta grandes cantidades y variedades de impurezas entre las
cuales estan la grasa, sudor natural de la lana, impurezas adquiridas como
suciedad, heces, sustancias vegetales y restos de desinfectantes e insecticidas
gue se aplican en los bafios de las ovejas con fines terapéuticos. La mayoria de
las impurezas naturales y adquiridas en la lana se eliminan en el proceso de
lavado. (39)

Poliamidas

El nylon (y similares) son fibras poliamidicas de naturaleza sintética y su
estructura quimica es semejante a las fibras de origen animal. Son de
naturaleza similar a la proteica; poseen grupos acidos y basicos libres aunque
son mas hidrofobos, pueden tefiirse con colorantes reactivos, ya sean acidos o
basicos, formando asi enlaces salinos (i6nicos) o bien, colorantes reactivos que

forman enlaces covalentes con los grupos aminos-libres.
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Poliésteres

Son fibras poliamidicas de naturaleza sintética, su estructura quimica difiere de
todas las naturales. Son totalmente hidrofobas, resistentes a los acidos y a los
alcalis. Se tifien generalmente por disolucion de los colorantes en ellas
(colorantes dispersos), utilizando agentes hinchantes organicos y a presion.
Acrilicos

Se tifien por colorantes dispersos o con colorantes reactivos que verifican
enlaces con los grupos quimicos injertados.

Poliolefinas

Se tifien preferentemente adicionando un colorante en el polimero antes de la
hiladura de la fibra.

Vinilicos

La seleccidén de los colorantes se basa en la naturaleza quimica del polimero

utilizado.

3.6.1. Procedimiento de tintura

Preparacion de la fibra

Es necesario preparar la fibra antes de tefirla con el objeto de garantizar
uniformidad en el tefiido. El desengrasamiento previo y eliminacién de
sustancias extrafias ya sea adheridas o adicionadas es importante. A veces es
necesario blanquear la fibra antes de tefiirla. Si bien en ciertos casos el

blanqueo y la tincion se verifican en el mismo bafio y al mismo tiempo.
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Preparacion del bafio de tincion

Es necesario preparar el colorante, el cual si es soluble en agua es por simple
disolucion. En el caso de colorantes insolubles la reduccion es necesaria,
generalmente en bafios alcalinos. Adicion de sales, humectantes, acelerantes o
transportadores, agentes de hinchamiento que aumentan la velocidad de tincion
de las sustancias hidrofobas, o en caso contrario, los retardantes: de fijacion

posterior, etc.

Proceso de tincion

El proceso de tincidén consiste en esencia en la transportacion del colorante
desde un bafio (generalmente acuoso), hasta la fibra. En los casos mas
sencillos la sola inmersion de la fibra en el bafio a una temperatura y tiempo
determinado es suficiente. Para aligerar el proceso de tincién un aumento de
temperatura es recomendable siempre que no haya inestabilidad del colorante
con el calor (existe una temperatura de fijacion optima caracteristica). La

agitacidon constante es necesaria para conseguir uniformidad de aplicacion. ()

El proceso de tincién se realiza utilizando los siguientes métodos:
- Método directo en agua fria
- Método directo en agua caliente

- Meétodo indirecto con mordiente
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Método directo en agua fria:

Se prepara el bafio de tintura, remojando la planta en agua fria durante
unas horas hasta obtener el color deseado.

Se separa la planta del liquido tint6reo.

Se coloca la fibra en el liquido tintéreo por el tiempo necesario hasta que
la fibra tenga el color deseado.

Se enjuaga la fibra en agua fria y se seca.

Método directo en agua caliente:

Se prepara el bafio de tintura, sometiendo la planta a ebullicion por un
tiempo determinado hasta obtener el color deseado.

La planta se separa del liquido tintoreo.

Se sumerge la lana en el bafio tintéreo y se somete a ebullicion durante
30-60 minutos hasta que la fibra tenga el color deseado.

Se enjuaga la lana tefiida con agua fria o caliente y se seca.

Método indirecto con mordiente:

Se coloca la fibra en la solucion del mordiente y se hierve durante 1 hora
0 Mas.

Se prepara el bafio de tintura, en otro recipiente, sometiendo la planta a
coccion en agua durante 30 a 45 minutos, y separando luego la planta
del liquido tintéreo; (20 litros del bafio de tintura con 4 a 5 kg de la planta,

para el tefiido de 1,5 2 kg de lana por ejemplo).
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- Se coloca la fibora mordentada en el liquido tintéreo y se somete a
coccion por 30 a 60 minutos, después de lo cual puede dejarse la fibra
en el bafo tintéreo, por unas horas o una noche para lograr colores mas
intensos.

- Se enjuaga la fibra tefiida y se seca.

Se entiende que un tefido directo se hace con plantas que son ricas en

sustancias tanicas las que actian como mordientes naturales. (23)

Acabado

Esto varia de acuerdo a los colorantes utilizados, al tipo de material obtenido y
al proceso desarrollado. Con los colorantes directos, los productos se lavan
con agua (aclarandolos) y luego se secan. Con colorantes reducidos (tina o al
azufre), e ingrain, deben lavarse con jabon debiéndose hacer un lavado previo

para eliminar el colorante residual.

En algunos casos las fibras se someten a post-tratamientos por lo cual la
variacion de los colorantes a estos efectos debe ser pre-establecida. A veces
los post-tratamientos se relacionan con el mejoramiento de la solidez de los
colorantes empleados. Los agentes empleados (fijadores) son en algunos
casos sales metalicas. En los colorantes directos son generalmente

compuestos anidnicos. (1)
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3.6.2. Mordientes

El término mordiente se refiere a cualquier compuesto, afiadido antes o
después de la tincidn, que realza las propiedades de tincion de un colorante.

En la naturaleza mineral se encuentran estas sustancias y son en la mayoria de
los casos, sales, y 6xidos metalicos.

Los atomos metdlicos (ligandos) pueden formar un complejo multiatomo con
moléculas de agua in situ. Durante la tincion, algunas de estas moléculas de
agua pueden ser intercambiadas por los grupos ligando de la molécula
colorante formando un quelato entre el colorante y el metal.

Existen plantas con las propiedades de mordiente; estas plantas dan tinte y
guedan firmes los colores, es decir que la lana no necesita ser tratada con
mordiente de naturaleza mineral; un ejemplo es la hoja de la "Lenguevaca"
(Rumex crispus L.), el caliche o jugo de la hoja de fique, algunos helechos, el
nogal.

Otras sustancias se denominan agentes, los cuales no son propiamente
mordientes, pero si ayudan a fijar el color y dan suavidad y brillo a las telas;
estas son: la sal, el vinagre, el limon.

Se usan en poca cantidad para no dafiar la fibra volviéndola rigida y aspera.

Son compuestos adhesivos que fijan los tintes naturales a las fibras y pueden

agregarse al bafio de tinte o en un bafio aparte, antes o después de tefiir.
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Mordientes mas utilizados en el tefiido de fibras naturales

Alumbre 25%

Es cristalino en forma de roca y blanco. Es el mas comun para el mordentado
de lana y el mas facil de conseguir. Se obtienen mejores resultados si se utiliza
antes de tefir. Si se usa exceso de alumbre la lana se satura y se vuelve
aspera.

Cremor téartaro 6%

Polvo blanco que debe ser guardado en frascos herméticos. Se utiliza en
combinacion con el Alumbre.

Da brillo y uniformidad. Matiza los tonos a violaceos.

Sulfato de hierro 3%

O "Vitriolo Verde". Se puede sustituir por agua con o6xido, o el liquido de 2 6 3
esponjillas oxidadas. Se utiliza al final de la tinturacion diluyéndolo antes de
mezclarlo con el tinte. Se obtienen tonos mates y oscuros.

Sulfato de cobre 3%

O "Vitriolo Azul". Es tdxico. Se utiliza durante la tinturacién diluyéndolo antes de
mezclarlo con el tinte. Se puede sustituir por una olla de cobre. Se obtienen
tonos verdes.

Cenizas

Las cenizas de madera (la mejor es la de arbol de Arrayan), dan un efecto
diferente al color final. Se utilizan durante o al final del proceso sumergiendo la

lana en abundante ceniza. Dejarla por unas horas y lavarla.
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Sal comun

Sirve para reforzar el efecto del mordiente agregandola durante el tinturado y
asi fijar el color, haciéndolo mas uniforme.

Dicromato de potasio 1.5-4 %

Es tdxico, no se deben aspirar sus vapores. Debe tratarse en lugar oscuro,
porque es muy sensible a la luz.

Vinagre o acido acético

Se utiliza como agente para ayudar a fijar, o para lavar y avivar los colores. Se
utiliza en la tinturacién de rojos y rosados.

Otros: Cloruro de estafio 2 — 4%. (33)

3.7. Métodos Espectrofotométricos de analisis.

El color ha sido durante mucho tiempo como una ayuda para la identificacion de
las sustancias quimicas.

El término espectrofotometria sugiere la medicion de la cantidad de energia
radiante que absorbe un sistema quimico en funcién de la longitud de onda de
la radiacién, asi como las mediciones por separado a una longitud de onda
determinada. (s)

Los métodos espectrofotométricos de analisis se basan en la medicién de la

radiacion electromagnética emitida o absorbida por los analitos. (13)
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3.7.1. Espectrofotometria Infrarroja

Esta espectroscopia se fundamenta en la absorcién de la radiacion infrarroja
por las moléculas en vibracion. Una molécula absorbera la energia de un haz
de luz infrarroja cuando dicha energia incidente sea igual a la necesaria para
gue se de una transicion vibracional de la molécula.

Esta cubre un conjunto de técnicas, siendo la mas comun una forma de
espectroscopia de absorcion. Asi como otras técnicas espectroscopicas, puede
usarse para identificar un compuesto, investigar la composicion de una muestra
y para la caracterizacion de mezclas muy complejas.

Esta técnica funciona exclusivamente con enlaces covalentes, y como tal es de

gran utilidad en quimica organica.

Preparacion de la muestra

En los equipos convencionales las muestras liquidas se pueden disponer entre
dos placas de una sal de alta pureza (comunmente cloruro de sodio, o sal
comun, aunque también se utilizan otras sales tales como bromuro de potasio o
fluoruro de calcio. (10)

Actualmente existen otras técnicas para el andlisis de muestras liquidas 6
sélidas (que se puedan compactar) como la Reflectancia Total Atenuada
(HATR). El principio de esta medida se basa en el fenédmeno de la reflexién total

interna y la transmision de la luz a través de un cristal con un elevado indice de


http://es.wikipedia.org/wiki/Espectroscop%C3%ADa_de_absorci%C3%B3n
http://es.wikipedia.org/wiki/Espectroscop%C3%ADa
http://es.wikipedia.org/wiki/Enlace_covalente
http://es.wikipedia.org/wiki/Qu%C3%ADmica_org%C3%A1nica
http://es.wikipedia.org/wiki/Cloruro_de_sodio
http://es.wikipedia.org/wiki/Bromuro_de_potasio
http://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Fluoruro_de_calcio&action=edit
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refraccion. Para obtener medidas adecuadas es necesario que exista un

contacto intimo entre la muestra y el cristal de HATR. (40)

Usos y aplicaciones:
La espectroscopia infrarroja es ampliamente usada en investigacion y en la
industria como un instrumento simple y confiable para realizar mediciones,

control de calidad y mediciones dindmicas. ()

3.7.2. Espectroscopia ultravioleta-visible

Espectroscopia visible.

La espectroscopia visible es una de las técnicas mas ampliamente y mas
frecuentemente empleadas en el andlisis quimico. Para que una sustancia sea
activa en el visible debe ser colorida: el que una sustancia tenga color, es
debido a que absorbe ciertas frecuencias o longitudes de onda del espectro
visible y transmite otras mas. La region comprende aproximadamente desde
160 nm a 780 nm.

La radiacién absorbida por las moléculas de la regiébn UV-Visible provoca
transiciones electrénicas que pueden ser cuantificadas.

La espectroscopia UV-Visible se utiliza para identificar algunos grupos
funcionales en moléculas y ademas, para determinar el contenido y fuerza de

una sustancia.
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Se utiliza de manera general en la determinacion cuantitativa de los
componentes de soluciones de iones de metales de transicion y compuestos
organicos altamente conjugados.

Principio fisico

El principio de la espectroscopia ultravioleta-visible involucra la absorcion de
radiacion UV-Visible por una molécula, causando la transicion de un electrén
de un estado basal a un estado excitado, liberandose el exceso de energia en

forma de calor.

Espectrofotometro Ultravioleta-Visible

El espectrofotbmetro es un instrumento que permite comparar la radiacion
absorbida o transmitida por una solucibn que contiene una cantidad
desconocida de soluto, y una que contiene una cantidad conocida de la misma
sustancia. Todas las sustancias pueden absorber energia radiante. La
absorcion de las radiaciones UV, visibles e IR depende de la estructura de las

moléculas, y es caracteristica para cada sustancia quimica.

Interpretacion y usos de la espectroscopia ultravioleta.

El espectro Ultravioleta de una molécula se obtiene generalmente en forma
adicional al espectro infrarrojo de la misma especie. Este espectro IR
frecuentemente sirve como dato confirmativo de la ausencia o presencia de

ciertos grupos funcionales.
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En algunos casos la espectroscopia UV puede ser fundamental para el estudio
de ciertos problemas especificos. Por ejemplo en la industria de los cosméticos,
tintes, colorantes y pinturas. El estudio de los grupos auxocromos y de su
influencia en el desplazamiento de ciertos compuestos quimicos hacia la region
visible hacen de esta técnica una de las de mayor interés en ésta area.

Desde el punto de vista del estudio estereoquimico y de grupos funcionales en
una molécula organica, la espectroscopia UV no rivaliza con otras técnicas que
tienen el mismo propdsito, especialmente con la espectroscopia IR por las
razones mencionadas anteriormente, sin embargo su aplicacion en la
cuantificacion de sustancias que absorben radiacion UV la hacen una técnica

insustituible. @7)



CAPITULO IV

DISENO METODOLOGICO
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4.0 DISENO METODOLOGICO

4.1. Tipo de estudio:

Retrospectivo: Estudia acontecimientos ocurridos en el pasado con relacion a
acontecimientos del presente.

Prospectivo:  Se inicia con la exposicion de una supuesta causa, y se le da
seguimiento a partir de ella; dichos datos sirven para estudios
posteriores.

Experimental: Se realiz6 la practica haciendo uso de los Laboratorios de la
Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El

Salvador y del equipo instrumental para los analisis.

4.2. Metodologia:

La siguiente investigacion se realizo en tres etapas:
- Investigacion bibliogréafica
- Investigacién de campo

- Investigacion de laboratorio

4.2.1. Investigacion bibliografica:
Se realiz6 en:
- Biblioteca de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El
Salvador.

- Biblioteca Central de la Universidad de El Salvador.
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- Biblioteca de la Facultad de Ciencias Naturales y Matematica, Escuela
de Biologia de la Universidad de El Salvador.

- Biblioteca de la Facultad de Agronomia.

- Biblioteca del Jardin Botanico Plan de la Laguna.

- Biblioteca de la Universidad Centroamericana José Simedn Cafias (UCA)

- Internet.

4.2.2. Investigacion de campo:
Universo: Todos los helechos que pueden ser utilizados para extraer pigmentos
colorantes.

Muestra: Hojas de Pteridium aquilinum (Helecho comun).

Tipo de muestreo: Dirigido y puntual.
Porque la recoleccién se realizd directamente en el sitio donde se encuentra la

especie y a una muestra de Pteridium aquilinum (helecho) en especifico.

Periodo de recoleccion de la muestra:
El crecimiento del helecho no requiere de condiciones especiales, debido a ello
se les puede encontrar en cualquier época del afio, por lo que la recoleccién se

realizé en el mes de Mayo.
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Recoleccion de la muestra:
Para la recoleccion del material vegetal se realizan los siguientes pasos:
- Se selecciona el helecho que presente las mejores condiciones, libre de
plagas y enfermedades.
- Luego de seleccionar el helecho, se procede a cortarlo desde el tallo.
- Recolectar una cantidad de muestra aproximada de 3 libras.
- Se sacude para quitarle el exceso de tierra.

- Se procede a su transporte.

Preparacion de la muestra:

Se procede a retirar manualmente el tallo de las hojas del helecho, se someten
las hojas a un procedimiento de limpieza con una solucidon de hipoclorito de
sodio al 10%, para la eliminacion de restos de polvo y de material de fumigacién
gue pudieran interferir en los analisis, luego se colocan en una bandeja y se

dejan secar bajo la luz solar por dos semanas.

4.2.3. Investigacion de laboratorio: (Ver anexo N° 2)
Las hojas secas del helecho se llevaron a un proceso de pulverizacién para

disminuir su tamafo.
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Proceso de extraccion del colorante por el método de Reflujo con NaOH
0.5% p/v.
- Colocar 50 g de hojas de helecho previamente secadas y pulverizadas
en un baldn de dos bocas.
- Agregar 300 mL de NaOH 0.5% p/v.
- Colocar el aparato de reflujo sobre un hotplate a una temperatura de +/-
60 °C.
- Calentar y agitar por 2 horas.

- Filtrar el extracto obtenido.

Determinacion de las bandas caracteristicas por Espectroscopia
Infrarroja.

El analisis se realizé en Laboratorios Lopez.

Del extracto obtenido con NaOH 0.5% p/v se realizé la lectura directa de la

muestra en el infrarrojo.

Técnica para la lectura de la muestra:

Especificaciones para el espectrofotometro infrarrojo que se utilizo:
Marca: Perkin Elmer

Modelo: RX1

- Se realiza un barrido de Background desde 4,500 cm™a 450 cm™
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- Colocar la muestra de extracto colorante en un HATR (aparato de cristal
de seleniuro de zinc transparente al infrarrojo).

- Homogenizar.

- Colocar un cubierta de acero inoxidable sobre el HATR.

- Correr e imprimir el espectro.

Identificacibn de los méaximos de absorcion del colorante por
Espectroscopia Ultravioleta Visible.
Esta se realiz0 en las instalaciones de CENSALUD de la Universidad de El

Salvador.

Preparacion de la muestra del colorante para la lectura en UV-Visible.

Si es necesario, realizar diluciones respectivas al colorante obtenido con la
solucion de NaOH al 0.5% pl/v, hasta lograr soluciones transparentes asi facilitar
la lectura de las mismas y que no exista interferencia entre el haz de luz emitido

para leer la absorbancia resultante.

Lectura directa de las muestras

Especificaciones para el Espectrofotbmetro UV-Visible que se utilizaré:
Marca: Perkin Elmer

Modelo: Lambda 35

Material de las celdas: Cuarzo
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Procedimiento:

- Se realizo un barrido en la escala de 600 — 190 nm, se coloca el blanco
(agua destilada) en las celdas, se ubican estas en ambos
compartimientos (muestra y referencia), debido a que el equipo es de
doble haz; el equipo corrige a un valor de cero de absorbancia a la
longitud de onda seleccionada.

- Se retira la celda con el blanco que se encuentra ubicada en el frente del
compartimiento y se sustituye con el extracto colorante. Se observara en
la parte superior derecha de la pantalla, el valor de absorbancia
generado por la muestra a la longitud de onda correspondiente.

- Al terminar la lectura de la absorbancia se imprime el espectro.

Proceso de extraccién para la identificacion de metabolitos secundarios

Extraccién con Alcohol al 80%:

Colocar 25 g de hojas secas y pulverizadas en un balon de fondo
redondo de 250.0 mL

- Afadir 200 mL de etanol al 80%.

- Reflujar a una temperatura de 60°C durante 2 horas.

- Filtrar la soluciéon resultante.



75

Extraccion con agua destilada
- Colocar 10 g de hojas secas y pulverizadas en un balon de fondo
redondo de 250.0 mL.
- Afadir 100 mL de agua destilada.
- Reflujar durante 1 hora.

- Filtrar la soluciéon obtenida.

Identificacién de metabolitos secundarios en el extracto de las hojas de

Pteridium aquilinum (helecho comun).

Identificacion de flavonoides

Prueba de Shinoda:

Tomar 10 mL del extracto etandlico y concentrar a 5 mL, afiadir 1 laminilla de
magnesio metalico y 1 mL de &cido clorhidrico concentrado. Se da una
aparicion de colores como el rojo magenta que indica la presencia de una
flavonona o dihidroflavonol. )

Hidroxido de Sodio 10%:

Tomar 20 mL del extracto acuoso y concentrar a 10 mL en un tubo de ensayo,
colocar 5 mL del extracto y afiadir 1 mL de NaOH al 10%. La aparicion de
colores de amarillo a naranja se considera indicativa de la presencia de

flavonoides. )
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Identificacién de saponinas

Prueba de Liebermann-Burchard:

Tomar 10 mL del extracto etanolico, agregar 20 mL de acido sulfurico diluido.
Hervir cuidadosamente durante 10 minutos, enfriar y colocar en un embudo de
separacion, adicionar 20 mL de cloroformo y agitar. Separar el extracto
cloroférmico y concentrar hasta 2 mL, colocar en un tubo de ensayo y afadir
1 mL de anhidrido acético y 6 gotas de acido sulfirico concentrado por las
paredes del tubo. Observar el anillo violeta-azul, que indica la presencia de
saponinas. (4)

Prueba de Salkowski:

Tomar 3 mL del extracto previamente concentrado y agregar 10 gotas de &cido
sulftrico concentrado, gota a gota por las paredes del tubo, observar cualquier
cambio de color inmediato o gradual. La prueba es positiva si hay formacion de

un anillo café. )

Identificacion de taninos

Solucion de Tricloruro de hierro al 5%:

Tomar 10 mL del extracto etandlico y concentrar a 5 mL, tomar 2 mL de la
solucion concentrada y agregar 5 gotas de solucién de tricloruro de hierro al

5%. Observar la formacion del color azul-negro. @)



1

Solucion de Dicromato de Potasio:
A 2 mL de extracto etanolico, agregar 1 mL de solucion de Dicromato de

potasio. Observar la formacion de un precipitado café rojizo. )

Aplicacion del colorante en las fibras textiles.

Los tres tipos de fibras que se utilizaron son: algodén, nylon y lana cruda.
Sustancias mordientes utilizadas: sulfato de hierro heptahidratado, &cido tanico,
cloruro de estafio dihidratado, sulfato de cobre pentahidratado, dicromato de

potasio, y cloruro de sodio.

Algodon.
Preparacién de la fibra:
Sumergir la fibra en un recipiente con agua a temperatura ambiente para lograr
humedecerla, luego exprimirla.
Mordentado:
- El algodon previamente humedecido se sumerge en un bafio de solucién
de sulfato de hierro heptahidratado, a temperatura ambiente.
- Dejar reposar por 30 minutos.
Aplicacion del colorante:
- Colocar en un beaker de 1000.0 mL la solucion colorante y calentar

hasta 45 °C.
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- Al llegar a 45 °C mantener esta temperatura y agregar el algodén
mordentado en el bafio, sometiéndolo a calentamiento por 40 minutos,
agitando moderadamente para lograr uniformidad del color.

- Medir el pH del bafio de tincion; si es necesario, agregar acido aceético
diluido debido a que a pH acido se produce intensidad de color.

- Retirar brevemente la fibra del bafio de 5-7 veces para que haya
oxigenacion.

- Dejar reposar en el bafio y enfriar.

- Dejar secar.

Acabado
- Lavar la fibra con agua y jabdn para eliminar el exceso de colorante.

- Dejar secar la fibra a temperatura ambiente.

Nylon.

Preparacion de lafibra:

Se procede de manera similar al tefiido del algodon. Se humedece la fibra de

nylon y se exprime para quitarle el exceso de agua.

Mordentado:

- Colocar en un beaker la solucién de sulfato de hierro heptahidratado

previamente preparada y sumergir la fibra de nylon a temperatura
ambiente

- Dejar en reposo por 30 minutos.
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Aplicacion del colorante:

- Agregar la solucién colorante a un beaker de 1000.0 mL y calentar a 60
°C.

- Mantener esta temperatura y sumergir el nylon mordentado por
aproximadamente 30 minutos. Los tiempos pueden variar de acuerdo a
la intensidad de color que se desee.

- Dejar secar.

Acabado
- Lavar la fibra con agua y jabén.

- Dejar secar la fibra a temperatura ambiente.

Lana cruda.

Preparacion de lafibra:

Desengrasado:

Se trata la lana blanca en un aparato de extraccion continua con éter de
petréleo por 2-3 horas para remover la grasa. No debe tocarse directamente
con los dedos porque puede absorber grasa de la piel.

Se seca al aire hasta donde sea posible y se sumerge en una solucion de
hidroxido de amonio al 5% por 1 hora. Se seca completamente en horno a
105°C. (7)

Humedecer la lana, retirar el exceso de agua.
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Mordentado:

- La solucién de sulfato de hierro heptahidratado previamente preparada,
colocarla en un beaker y calentar hasta mas 6 menos la temperatura de
ebullicion.

- Sumergir la fibra de lana y hervir durante una hora.

Aplicacion del colorante:

- Colocar la lana mordentada en el bafio de tincién del colorante y calentar
de 30-60 minutos. Se le puede agregar unos 10 mL de acido acético
diluido para suavizar la lana e intensificar el tono, ademas si se desea se
puede dejar reposando en este bafio unas cuantas horas o una noche.

- Dejar secar.

Acabado
- Lavar la fibra con agua y jabon.

- Dejar secar la fibra a temperatura ambiente.

Nota: Para las tres fibras proceder de la misma manera utilizando los demas

agentes mordientes.



CAPITULO V

RESULTADOS E INTERPRETACION DE RESULTADOS
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5.0 RESULTADOS E INTERPRETACION DE RESULTADOS

Recoleccion e Identificacion

El Pteridium aquilinum (Helecho comun) fue recolectado en el Kilometro 77
del Canton Los Naranjos del Departamento de Sonsonate, a un altitud de 1,400
msnm.

Luego de recolectada, fue identificada como Pteridium aquilinum del orden de

las Dennstaedtiaceae. (Ver anexo N° 1).



Extraccion del colorante del Pteridium aquilinum (Helecho comun).

Cuadro N° 5: Extraccion del colorante del Pteridium aquilinum.
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Métodos Cantidad de NaOH Tiempo mL Rendi- Color
de muestra (g) 0.5% (min) obtenidos | miento observado
extraccion (mL) (%)
Lixiviacién 50 300 120 100 30 Cafe
traslucido
Reflujo 50 300 120 135 45 Café rojizo
Reflujo 25 300 120 246 82 Café rojizo

La extraccion se realiz6 inicialmente con 50 g de muestra de hoja del helecho
en 300 mL de solvente (NaOH 0.5%) por el método de lixiviacion, con un
rendimiento del 30% (Ver anexo N° 2). La extraccién por el método de
lixiviacion presentd el inconveniente de que no se extrae una cantidad
adecuada de colorante y ademas el color del extracto obtenido es traslicido por
lo que se recurrio a hacer extracciones por el método de reflujo, donde se
mantuvieron la misma cantidad de muestra y de solvente.

En estas condiciones se obtuvo una solucién de color café rojizo intenso.

La cantidad de muestra era grande lo que no permitié que hubiese una mayor
superficie de contacto con el solvente, la muestra se compacto y absorbié gran
cantidad de solvente perdiéndose extracto en el proceso de filtracion, dando un
rendimiento del 45%, cantidad de extracto colorante que no fue suficiente para
el proceso de tefiido. Por lo que se realizé una segunda extraccion en donde se
disminuyo la cantidad de muestra, para aumentar la superficie de contacto con

el solvente, es decir, para que haya un mayor movimiento de particulas,
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manteniendo constantes el volumen de solvente y el tiempo de extraccion,
obteniéndose la misma coloracién y con un rendimiento de 82% de colorante;

mucho mayor que en la primera extraccion con reflujo.



Identificacidon Fitoquimica de los metabolitos secundarios
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Cuadro N° 6: Identificacion fitoquimica de metabolitos secundarios en

extracto etandlico y acuoso de las hojas de Pteridium

aquilinum (Helecho coman).

Determinacioén Prueba Extracto Color Color Resultados
esperado observado
NaOH al 10% Acuoso Amarillo- Amarillo- +
Flavonoides naranja Café
Shinoda Alcohdlico | Rojo magenta | Coloracion +
rojiza
Liebermann- | Alcohdlico | Anillo violeta- Anillo café -
Saponinas Burchard azul rojizo
Salkowski Alcohdlico Anillo café Anillo café +
FeCl; 5% Alcohdlico Azul-negro o Pardo- +
Taninos Pardo-verdoso verdoso
Dicromato de | Alcohdlico Precipitado Precipitado +
potasio café rojizo café rojizo

+ = Prueba positiva
- = Prueba negativa

La identificacion de metabolitos secundarios en el extracto alcohdlico y acuoso

dio resultados positivos para las pruebas de flavonoides determinando la

presencia de éstos en los extractos.

Para las pruebas de saponinas la de Liebermann-Burchard no dio el resultado

esperado, sin embargo la de Salkowski indica la presencia de ellas, por lo que

ademas se realizO el ensayo con agua caliente como dato adicional para

confirmar la presencia de saponinas en el extracto de la planta dando

abundante espuma la cual persiste por mas de treinta minutos.
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La prueba con Dicromato de potasio dio precipitado café rojizo lo que confirma
la presencia de taninos en el extracto colorante.

Los fenoles asi como los compuestos que tienen un grupo OH™ unidos a atomos
de carbono insaturados (enoles) reaccionan con FeCl;, dando productos
coloreados que pueden ser: rosados, violetas, verdes, etc., dependen de la
estructura del fenol o del enol. Estas coloraciones se deben a la formacion de
ciertos complejos de coordinacion con el 6xido de hierro.

En la prueba realizada con FeCl; dio como resultado la formacion de un

complejo pardo-verdoso lo que indica la presencia de taninos.
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Andlisis del colorante por espectrofotometria Infrarroja

45000 4000 3000 2000 1500 1000 435000
led -l
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Figura N° 9. Espectro del extracto alcalino de Pteridium aquilinum

El espectro Infrarrojo en un rango de A= 4500-450 cm™ muestra la presencia de

bandas poco definidas (Ver Figura N° 9).
Se amplié el espectro en los rangos de 3344.5 - 3306.7 cm™, 2019.6 — 1698.6

cm™, y de 1725.7 - 1570.3 cm™ los cuales estan clasificados como Figura N° 10,

11y 12 respectivamente.
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Figura N° 10. Banda del grupo funcional OH".

La Figura N° 10 presenta una banda fuerte (A) a una A= 3341.15 cm™, que se
encuentra en el rango de los grupos OH™ estiramiento de alcoholes y fenoles

(A= 3525-3200 cm'™).
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Figura N° 11. Bandas caracteristicas de anillos aromaticos.

La Figura N° 11 muestra los picos correspondientes a los sobretonos de los
anillos aromaticos (B) que se encuentran a una A= 1793.79 — 1734.78 cm™, la
cual esta dentro del rango de los aromaticos (A= 1600 - 2000 cm™) y dos
bandas de absorcion (C) que corresponden al estiramiento carbonilo de una
cetona conjugada que se encuentra a una A= 1718.50 — 1701.22 cm™, debido a

esta conjugacion hay un desplazamiento en la longitud de onda.
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Figura N° 12. Bandas caracteristicas de grupos funcionales C=0 y C=C.

Cuadro N° 7: Resumen de las bandas caracteristicas del colorante.

BANDA N° DE NUMERO DE NUMERO DE INFERENCIA INTENSIDAD
FIGURA ONDA (cm™) ONDA (cm™)
PRACTICO TEORICO
OH estiramiento | Banda fuerte,
A 10 3341.15 3525 - 3200 de fenol ancha
Sobretono Bandas
B 11 1793.79 — 1734.78 2000 — 1600 aromatico débiles
C=0 Banda
C 11 1718.50 — 1701.22 1600 -1475 estiramiento de mediana
cetona
c=C Banda fuerte
D 12 1718.41 1800 -1690 estiramiento de
olefinas
c=C Débil -
E 12 1654.25 1670 — 1600 estiramiento de Mediano
anillo aromatico
c=C Banda
F 12 1577.96 1600 -1575 estiramiento de mediana
anillo aromatico
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En la Figura N° 12 se han localizado tres bandas de absorcion a diferentes
longitudes de ondas: (D) 1718.41 cm™, (E) 1654.25 cm™ vy (F) 1577.96 cm™, la
primera (D) cercana al rango de estiramiento C=C de olefinas (A= 1715 cm™), la
segunda (E) proxima a la longitud de onda del C=C estiramiento de anillo
aromatico (A= 1690-1600 cm™) y una tercera (F) de A= 1577.90 cm™ , que se
encuentra en el rango de A= 1600-1575 cm™ correspondiente al estiramiento

C=C del anillo aromatico.
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Andlisis del colorante por espectrofotometria UV-visible
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Figura N° 13. Espectro UV-Visible del extracto alcalino

En la muestra se tratada con NaOH al 0.5% se aprecia un maximo de
absorbancia a una A= 280 nm, lo que indica que se encuentra dentro de las
longitudes de onda a las que absorben los flavonoides, donde podria ser
cualquiera de los flavonoides citados en el cuadro N° 5 del marco teérico.

Se determind la longitud de onda tedrica utilizando la tabla de Fiesser-Kunh
(Ver anexo N° 3) a la estructura base de un flavonoide y a la estructura de una
chalcona, esto fue tomado como base para la identificacion de las bandas
caracteristicas del espectro infrarrojo, obteniéndose como resultado una A= 285

nm y A= 253 nm respectivamente. La longitud de onda obtenida de la
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estructura base del flavonoide se encuentra préxima al valor experimental del
espectro UV-Visible.

Segun la longitud de onda obtenida del espectro UV-Visible y el calculo de
longitud onda tedrica de la estructura base del flavonoide de la figura N° 25
(Ver anexo N° 3), se infiere que existe probabilidad de que el causante del color
del extracto del helecho sea un flavonoide.

Para determinar que tipo de flavonoide esta presente en el extracto
colorante deben realizarse andlisis con Resonancia Magnética Nuclear y

Espectrofotometria de Masas.



Resultados de la aplicacion del colorante extraido en diferentes fibras

Cuadro N° 8: Fijacion del color en las fibras textiles de acuerdo al

mordiente utilizado.
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Mordiente | Mordiente al 25% Algodén Lana Nylon Lana
tratada cruda
A Acido tanico +/- - +/- *
E Cloruro de estafio + - + +
dihidratado
F Cloruro de sodio + - + +
D Dicromato de +/- - + *
potasio
C Sulfato de cobre + - + +
pentahidratado
B Sulfato de hierro +/- +/- + *

+ = Buena afinidad
+/- = Mediana afinidad

- = Poca afinidad

* = No se realizaron los ensayos

En el cuadro N° 8 se presenta un resumen de los resultados obtenidos en la

aplicacion del colorante a las fibras de acuerdo a los mordientes utilizados,

representados con signos segun la afinidad que muestra la fibra con el

colorante y el mordiente.

No se realizaron los ensayos previos de lana cruda con los mordientes: acido

tanico, dicromato de potasio y sulfato de hierro, porque que no se contaba con

suficiente fibra por lo que se realizaron Unicamente con los mordientes

seleccionados por proporcionar una mejor fijacién del color en las fibras de

algoddn y nylon.
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Fibras de algodon, lana y nylon con diferentes mordientes.

Figura N° 14: Fibras de algodon mordentadas con F: cloruro
de sodio, A: acido tanico, B: sulfato de hierro,
D: dicromato de potasio, C: sulfato de cobre,
E: Cloruro de estafio.
Con los diferentes mordientes utilizados para cada una de las fibras se muestra
gue el algodén posee muy buena afinidad a los mordientes: cloruro de estafio
dihidratado, cloruro de sodio y sulfato de cobre pentahidratado, utilizados a una

concentracion del 25% p/v, mostrados en la figura N° 14.

Figura N° 15: Fibras de nylon mordentadas con F: cloruro
de sodio, A: acido tanico, B: sulfato de hierro,
D: dicromato de potasio, C: sulfato de cobre,
E: cloruro de estafio.
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El nylon tiene buena afinidad con la mayoria de mordientes excepto con el
acido tanico que al realizar el mordentado endureci6 la fibra.

El dicromato de potasio, tiene buena fijacion del color en los tres tipos de fibras,
pero presenta el inconveniente que precipita al entrar en contacto con el
colorante coagulando la solucion y dejando parches viscosos a las fibras. (Ver

figuras N° 14 y 15)

Figura N° 16: Fibras de lana tratada, tinturadas con colorante
del helecho utilizando diferentes mordientes.

A: Acido tanico D: Dicromato de potasio
B: Sulfato de hierro E: Cloruro de estafo
C: Sulfato de cobre F: Cloruro de sodio

La lana tratada tuvo poca afinidad con todos los mordientes a excepcion del

Sulfato de hierro que presenta mediana afinidad en la fibra. (Ver figura N° 16)
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Figura N° 17. Fibras de lana cruda mordentadas con A: cloruro de estafio
dihidratado, B: cloruro de sodio, C: sulfato de cobre
pentahidratado.

Por no contar con suficiente lana cruda no se realizaron los ensayos previos
con todos los mordientes y se decidié hacer la tinciéon final con los que se

observé mejor coloracion en las demas fibras, dando como resultado buena

afinidad del colorante a la fibra. (Ver figura N° 17)

Figura N° 18. Fibras de nylon
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En la figura Figura N° 18 se muestran fibras de nylon mordentadas con A:
cloruro de estafio, B: cloruro de sodio, C: sulfato de cobre y tinturadas con el

colorante del helecho.

Figura N° 19. Prendas de algodén mordentadas con A: cloruro de
sodio, B: Cloruro de estafio, C: Sulfato de cobre.

Se realiz6 la tincidn final con los mordientes: cloruro de sodio, sulfato de cobre
pentahidratado y cloruro de estafio dihidratado, con los cuales se obtuvo mejor

coloracion en las fibras. (Ver figuras N° 17, 18 y 19)



CAPITULO VI

CONCLUSIONES
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6.0 CONCLUSIONES
El método de lixiviacion no es el adecuado para la extraccion del
colorante, ya que la muestra no se encuentra en contacto directo con el
solvente, obteniéndose una solucion traslucida siendo necesario un
mayor tiempo de extraccion, sin embargo al utilizar el método de reflujo
se mejora la extraccion debido a que hay mayor superficie de contacto
entre la muestra y el solvente, dando una coloracién café rojizo en el

tiempo establecido.

La cantidad de materia vegetal utilizada en el método de reflujo no
permiti6 que hubiese una adecuada superficie de contacto con el
solvente, por lo que la muestra absorbi6 demasiado solvente y
obstaculizé la extraccion del colorante en la filtracion, por tal razén se

disminuy06 a la mitad la muestra.

Las pruebas fitoquimicas confirman la presencia de taninos, flavonoides

y saponinas.

Las bandas de absorcion en el espectro infrarrojo muestran los grupos
cetonicos, OH™, aromaticos caracteristicos presentes en la estructura de
un flavonoide, lo que indica que probablemente éste sea el causante del

color del extracto.
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5. Segun la longitud de onda obtenida del espectro UV-Visible y el célculo
de longitud onda tedrica de la estructura base del flavonoide se infiere
gue existe una alta probabilidad de que el colorante extraido del helecho

es un flavonoide.

6. Los mejores mordientes para fijar el color en algodon, lana y nylon son
cloruro de sodio, cloruro de estafio y sulfato de cobre, a una
concentracion del 25%, debido a que estos no presentan ningun tipo de

incompatibilidad.

7. El dicromato de potasio al 25% no es un buen mordiente, ya que el ién
cromato precipita formando una mezcla gelatinosa con el extracto
colorante, que se adhiere a las fibras de algodén y lana afectando la

fijacion del color.

8. Se realizaron tinciones con lana cruda desengrasada y lana tratada,
mostrando mayor fijacion con la lana cruda desengrasada que con la
lana tratada, puesto que ésta presenta una fijacion del color casi nula,
debido a la presencia de materiales sintéticos utilizados en su

manufactura.



CAPITULO VII

RECOMENDACIONES
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X. RECOMENDACIONES
. Realizar un mapeo de la distribucion geogréfica del Pteridium aquilinum

(Helecho comun) en El Salvador, debido a que no esta documentada.

. Que la filtracion del extracto se debe realizar en caliente para separar

mas rapidamente el residuo de la solucion colorante.

. Buscar los medios adecuados para adquirir un equipo de liofilizacion que

facilite la obtencion del colorante en polvo.

. Realizar estudios de estabilidad y toxicidad del colorante obtenido para

una mayor aplicaciéon en las diferentes industrias.

. Realizar otras investigaciones de tincion con el colorante variando
temperatura, tiempo, concentraciéon de mordientes y el tipo de fibras, con

el propésito de obtener diferentes tonalidades.

. Que la presente investigacion sirva como base en el pais para estudios
posteriores, para poder elucidar la estructura que compone el colorante
por métodos de Resonancia Magnética Nuclear y Espectrofotometria de

Masas.



7.

10.
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Realizar investigaciones sobre los mordientes naturales que puedan ser
utilizados para la aplicacion del colorante del helecho comun, que

sustituyan las sales metalicas utilizadas.

Que a través de la Facultad de Quimica y Farmacia se den a conocer
este tipo de investigaciones a entidades Nacionales e Internacionales y
asi lograr el apoyo en la adquisicibn del equipo necesario para la

realizacion de dichas investigaciones.

Incentivar a los futuros estudiantes que realicen este tipo de
investigaciones con otra clase de plantas, para ofrecer alternativas de
colorantes naturales a la industria textil y asi disminuir los efectos toxicos

causados al medio ambiente por la utilizacion de colorantes sintéticos.

Para la utilizacion del Pteridium aquilinum (helecho comdn) como
fuente de colorante, es preciso promover el cultivo de la planta, con el

objetivo de prevenir un desequilibrio en el ecosistema.
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GLOSARIO 5, 19, 18, 28, 34, 35, 36, 37)
Afieltrado: Se produce cuando las fibras de lana se entrelazan muy
intimamente por lo que el tejido se vuelve mas grueso, pierde elasticidad y se
endurece.
Anteridio: Gametangio masculino.
Apice: Punto extremo de una hoja, pétalo, planta, etc.
Arquegonios: Organos sexuales femeninos.
Autotréficas: Concerniente al fendmeno de las plantas que se bastan asi
mismas para nutrirse partiendo de cuerpos de naturaleza inorgénica.
Auxocromos: Son grupos o radicales positivos de atomos, que intensifican la
accion de un grupo de atomos no saturados que, estando presentes en una
molécula de una sustancia quimica, hacen que esta sea coloreada.
Blanqueo: Proceso de eliminacion del color natural de fibras textiles, hilos y
tejidos.
Cormafitos: Tronco del arbol y planta.
Cromoforo: Grupo de atomos no saturados que, estando presentes en la
molécula de una sustancia quimica, hacen que ésta sea coloreada.
Dehiscencia: Designa a la apertura espontanea de un 6rgano vegetal una vez
llegada a su madurez, vertiendo al exterior su contenido.
Efimero: Que solo dura un dia y por extension de vida muy breve.
Elucidacion: Es la determinacion de la estructura molecular de un compuesto.

Se puede hacer por resonancia magnética nuclear, por espectrofotometria
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infrarroja, cromatografia de gases, o una combinacion de analisis, incluyendo el
espectrofotometro de absorcidon molecular.

Esporangio: Estructura en forma de saco que contiene esporas.
Esporangiospora: Espora producida en un esporangio.

Esporofitos: En las plantas con alternaciéon de generaciones, la generacion
que presenta esporas asexuales.

Estela: Sindnimo de cilindro central.

Estomios: En el esporangio de los helechos es el conjunto de células de
membrana delgada.

Eusporangiados: Tratandose de helechos, aplicase a aquellos  cuyos
esporangios tienen la pared con varios estratos de células.

Eusporangio: Esporangio cuya pared se desarrolla a partir de varias células
superficiales del esporofito o esporangio forro y su tejido esporégeno a partir de
células internas del mismo.

Excrescencia: Crecimiento parcial y externo del tallo u otro 6rgano vegetal, que
solo interesa a la epidermis o al tejido cortical y no se desarrolla en érgano
definido.

Fase esporofitica: Fase de produccién de esporas.

Fastigiado: Que acaba en punta. Dicese de las plantas, inflorescencias cuyas
ramas, pedunculos se aproximan al eje de tal manera que el conjunto remata en

punta.



Foliolo: A cada una de las piezas separadas en que a veces se encuentra
dividido el limbo de una hoja.

Gameto: Célula sexual que se fusiona con otro gameto en la reproduccion
sexual.

Glabra: Tendencia a alampifiarse, es decir a perder pelo.

Heterosporia: En los helechos, con dos tipos de esporas, microsporas y
macrosporas, opuesto a homosporia.

Heterotrofica: Con dos 6 mas clases de pelos.

Holoturia: Son animales de movimientos lentos, cuya accidén la realizan
parecido a las estrellas de mar.

Homosporia: En los helechos, con un solo tipo de espora, es decir vegetal que
solo tiene una clase de esporas.

Ingrain: Es un tinte verde profundo excelente para imprimir en la celulosa y la
seda.

Leptosporangio: Esporangio que se desarrolla enteramente a partir de la
division periclinal de una Unica célula superficial.

Megafilo: Hoja aplanada, grande, vascularizada, opuesta a microfilo.
Meiospora: Espora resultante de la meiosis, tipicamente son en los hongos
zigosporas, ascosporas o basidiosporas.

Peciolo: Del latin "petiolus"”, forma diminutiva de "pes" "pedis", pie, tronco de
una planta. Es el rabillo que une la lamina de una hoja a su base foliar o al tallo.

Falta en las hojas sésiles.
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Plantula: Planta joven que proviene de semilla botanica.

Pinnatifido: Pinnatinervio con hendiduras que no llegan a la mitad del
semilimbo.

Pinnatipartido: Pinnatinervio con hendiduras que llegan a la mitad del
semilimbo pero no llegan al raquis de la hoja.

Primordio: Es el estado rudimentario en que se encuentra un 6érgano en
formacion, usualmente protegido en el interior de una yema en las
Spermatophyta.

Primordio axilar: Yema en la axila de las hojas que originard una rama.
Primordio seminal: Corresponde al megasporangio en los espermatofitos, es
decir la estructura que contiene al gametofito femenino, y que cuando madure
originara la semilla; impropiamente denominado évulo.

Rizoide: Estructura semejante en forma y funcion a las raices.

Sésil: (del latin sessilis, apto para sentarse) o sentada se suele utilizar en
botanica para expresar la falta de un 6rgano que sirva de pie o soporte. Una
hoja es sésil si carece de su union con el tallo o peciolo, en el caso de la flor, si
carece de pedunculo, y la antera se llama sésil si no tiene filamento o es muy
corto.

Soro: Es una agrupacion de esporangios en los bordes o enveses de una
fronda fértil.

Oogamia: Tipo de fecundacién entre un gameto masculino mévil y pequefio y

un gameto femenino grande e inmovil.
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Vernacion circinada: A la disposicion de los primordios foliares dentro de la
yema, antes de producirse la apertura de la misma y el desarrollo foliar

completo. El primordio se desarrolla transversalmente de apice a base.
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Asociacion Jardin Botdnico La Laguna

Antiguo Cuscatlan, martes 17 de junio de 2008

A quien interese,

Por este medio hago constar que Corina Ivette Interiano y Iris Yamileth Servellon
solicitaron la identificacion de una muestra de helecho colectada en el kilometro 77,
canton Los Naranjos del departamento de sonsonate.

Después de haber revisado dicha muestra se llegd a identificar como Pteridium

aquilinum, de la familia Dennstaedtiaceae.

Y para los usos que el interesado estime convenientes, se extiende esta nota.

J(;rgc Monterrosa Salomoén
Jardin Botanico La Laguna
Herbario
Curador

URB. INDUSTRIAL LA LAGUNA, ANTIGUO CUSCATLAN, LA LIBERTAD, EL SALVADOR, CA. TEL: (503) 2243-2012/ (503) 2243-7968
e-mall: bgues@fardinbotanico.org.sv  Pigina Web: www, jardinbotanico.org.sv

Figura N° 20. Carta de identificacion del Pteridium aquilinum (Helecho
comun).
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Muestra de hojas
secas de helecho

[ Sanitizacion ]
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|
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Figura N° 21. Esquema de proceso de extraccion del colorante de las hojas del
helecho, analisis espectrofotométricos y determinacion de los
metabolitos secundarios presentes.



Freparacion de las
fibras

[ Algodan } [ MNylon J [ Lana cruda }

[ Desengrasado J

[ Mordentado J

Aplicacion del colorante
Algodén y Lana cruda a 45 °C:
Nylon a 60 °C.

|
[ Acabado

[ Lavado J [ Secado J

Figura N° 22. Esquema de tefido en la fibras textiles con el colorante
obtenido de las hojas del Pteridium aquilinum (Helecho
comun).
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REACCION DEL FLAVONOIDE CON ALCALI
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Figura N° 23. Reaccioén del flavonoide con NaOH. (3)



CALCULO DE LONGITUD DE ONDA

Figura N° 24. Estructura de una chalcona.

Nucleo base: Carbonilo conjugado

Alqguilo o residuo de anillo: 246 nm
Sustituyente OH™ en orto: 7 nm
253 nm

Figura N° 25. Estructura de un flavonoide.



Nucleo base: Carbonilo conjugado

Alqguilo o residuo de anillo: 246 nm
Sustituyente OH™ en orto y meta: 14 nm
Sustituyente OH™ en para: 25 nm

285 nm



TABLA No. 3 Fiesser-Kunh. Célculo de la principal banda de absorcién de
bencenos derivados de la Ar-COG.

Ar-COG / Ar-CHO / Ar-CO,H / Ar-CO2R max.
Grupo base (CgHs) e
G= alquilo o residuo de anillo (Ar-COR) 246
G= H(Ar-CHO) 250
G= OH, OAlqui. (Ar-COzH, Ar-COzR) 230

Incremento por cada sustituyente en el Ar.

Alquilo o residuo de anillo o.m + 3
p +10
OH, OCHgs, OR 0.m + 7
p +25
-0 (oxianion) o} +11
m +20
p +78
-Cl 0.m + 0
p +10
-Br 0.m + 2
p +15
NH> 0.m +13
p +58
NHCOCH; 0.m +20
p +45
NH-CHs p +73
N(CHs)2 0.m +20
p +85
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PREPARACION DE REACTIVOS
Reactivo de Liebermann-Burchard
Agregar 1 g de sodio o nitrato de potasio a 10 mL de &cido sulftrico en frio,
agitar para absorber los vapores café. (9
Reactivo de Shinoda
Reactivo de preparacién reciente: agregar unos trocitos de magnesio y unas
pocas gotas de acido clorhidrico concentrado a la muestra que se pretende
analizar. 3)
Reactivo de Salkowski
Reactivo de preparacion reciente: 1 mL de cloroformo se pone en contacto con
1 mL de é&cido sulfurico en la muestra a analizar. (3)
Hipoclorito de sodio
Se vende en forma de solucion que contiene un 10-14% de hipoclorito, lo que
corresponde a una concentracion aproximadamente de 2M. Dildyase con un

volumen igual de agua o bien tomar 100 mL para preparar 1 litro. ()

Preparaciéon de los agentes mordientes

Dicromato de potasio al 25%

Sulfato de cobre pentahidratado al 25%

Sulfato de hierro heptahidratado al 25%

Cloruro de estafo dihidratado al 25%

Cloruro de sodio al 25%



Dicromato de potasio al 25%

Pesar 25 g de dicromato de potasio, disolver en una porcién de agua destilada,
transferir a un frasco volumétrico de 100.0 mL. Llevar a volumen con agua
destilada.

Nota: Proceder de la misma forma para la preparacion de los demas agentes

mordientes.
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MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

Materiales:

- Beaker de 1000.0 mL

- Embudo de vidrio

- Embudo buchner

- Kitazato

- Tubos de ensayo

- Gradilla

- Vidrio de reloj

- Balon volumétrico de 500.0 mL

- Cépsula de porcelana

- Agitador de vidrio

- Probeta de 25.0 mL, 50.0 mL

- Pizeta

- Espatula y microespatula

- Goteros

- Balon de fondo redondo de 250.0 mL

- Refrigerante

- Mangueras

- Pinzas de sostén

- Pinzas de extension

- Pie metalico



- Bolsa de tela
- Papel toalla
- Toallas

- Guantes

- Mascarilla

- Papel pH

- Algodoén

- Lana natural

- Nylon

Equipo:
- Balanza semianalitica
- Balanza granataria
- Molino
- TermoOmetro
- Estufa
- Espectrofotdmetro Infrarrojo
- Espectrofotdmetro UV-Visible
- Bomba al vacio

- Aparato Soxhlet



Reactivos:

Hidréxido de sodio 0.5% p/v

Acido clorhidrico 2M

Acido acético diluido

Acido clorhidrico concentrado
Acido sulfarico diluido

Tricloruro de Hierro al 5%
Dicromato de Potasio

Hidroxido de sodio al 10%
Hipoclorito de sodio

Hidréxido de amonio al 5%

Sulfato de cobre (1) pentahidratado
Sulfato de Hierro (II) heptahidratado
Cloruro de estafio (ll) dihidratado
Cloruro de sodio

Laminillas de magnesio metélico
Cloroformo

Anhidrido acético

Etanol al 80%

Eter de petroleo

Agua destilada
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RECOLECCION DEL HELECHO Y PREPARACION DE LA MUESTRA

Figura N° 26. Pteridium aquilinum
(Helecho Comun).

Figura N° 27. Secado del helecho



Figura N° 28. Molino

Figura N° 29. Helecho molido Figura N° 30. Pesado de la
muestra vegetal.
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EXTRACCION DEL COLORANTE

Figura N° 31. Extraccion por método de
Reflujo.

Figura N° 32. Extracto colorante.



Figura N° 33. Filtrado al vacio del
colorante.

Figura N° 35. Colorante obtenido.
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EXTRACCIONES PARA PRUEBAS FITOQUIMICAS
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Figura N° 37. Extraccidon acuosa.



PRUEBAS PARA TANINOS

Figura N° 38. Prueba de K;Cr,0O- Figura N° 39. Prueba con FeCls;
al 5%. al 5%.

PRUEBAS PARA FLAVONOIDES

Extracto Extracto +
acuoso NaOH

Figura N° 40. Prueba de Shinoda.  Figura N° 41. Prueba con NaOH.



Figura N° 42. Pruebas para Saponinas.

A: Tubo de referencia

B: Prueba de Salkowski

C: Prueba de Liebermann-Burchard
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ESPECTROFOTOMETROS INFRARROJO Y UV-VISIBLE

Figura N° 43. Espectrofotometro UV-Visible Lambda 35.

Figura N° 44. HATR del IR. Figura N° 45, Espectrofotometro
Infrarrojo.
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MORDENTADO DE LAS FIBRAS

Figura N° 46. Diferentes mordientes utilizados. Designados con las letras
A: Sulfato de cobre pentahidratado; B: Sulfato de hierro;
C: Acido tanico; D: Cloruro de estafio dihidratado;
E: Cloruro de sodio y F: Dicromato de potasio.



Figura N° 47. Mordentado de fibras. Designados con las letras
A: Sulfato de hierro; B: Sulfato de cobre pentahidratado;
C: Acido tanico; D: Cloruro de sodio; E: Cloruro de estafio
Dihidratado y F: Dicromato de potasio.



