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INTRODUCCION

La aplicacion y utilizacion de principios tintéreas partir del empleo de vegetales o
colorantes de origen mineral o animal, se remontdpacas muy antiguas de la

humanidad.

De las plantas se han aprovechado todas sus paeeslias, flores, ramas, frutos,
cortezas y raices. Obtener color a través de dldasesultado ser una experiencia

maravillosa y llena de sorpresas.

Su importancia en la industria textil se ha incretado debido a su Biodegradabilidad y
baja toxicidad, por lo que son empleados parafetidede fibras tanto naturales como
sintéticas. Los tejidos de lana son ampliamentaelassgor ser flexibles, elasticos, y
absorbentes, estas particularidades le permiteitsada preferentemente como fibra

textil.

En Sur América se encuentra una gran variedadoda, féntre ella del géneRerberis
qgue encontramos alrededor de 178 especies dislabuilesde Venezuela hasta las
pampas de Chile; en los paramos las diferenteedades ddBerberis han sufrido

notable cambio, especialmente en Ecuador y Colar(Wwia

En el Ecuador estan representadas 32 espdeberis chillacochensis Camargo, B.
chimboensis C. Schneider, B. conferta H.B.K., B.gderiana C. Schneider, B. farinosa
Benoist, B. glauca Kunth, B. grandiflora Turcz., Bhallii Benoist, B. hirtellipes

Ahrendt, B. hyperythra Diels, B. jamesonii Lindlefa. laidivo Camargo, B. lechleriana
C. Schneider, B. lehmannii Hieron., B. lobbiana Gchneider, B. loxensis Benth., B.
lutea Ruiz & Pavon, B. minzaensis Camargo, B. milidtra Benth., B. paniculata Juss.,
B. papillosa Ahrendt, B. pectinata Hieron., B. pigichensis Turcz., B. pindilicensis

Hieron., B. quinduensis H.B.K., B. reicheana C. Sukider, B. retinervia Triana &
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Planchon, B. rigida Hieron., B. saxorum Ahrendt, Bschwerinii C. Schneider, B.
spruceana (C. Schneider) Ahrendt y B. warszewit¢iiéron., todas sobre los 2000 m y

especialmente en el subparamo. (3)

La especieéBerberis halliii es un arbusto que se encuentra a 2500 — 30009vegtrtns
Andes; localizada en los paramos de Carchi, Chiatwgr Cotopaxi, Imbabura,

Pichincha, y Tungurahua.(3)

Lo mas interesante del arbusto es el principioreol® amarillo que contiene su raiz y
corteza y que tiene la propiedad de adherirsefiaria Este principio colorante ha sido

quimicamente definido como Berberina.(4)

Al encontrarnos en una era ecoldgica la importanehuso de fibras y colorantes
naturales ha cobrado espacio; ademas, el obteneatkxia colorante de la raiz y de los
frutos deBerberis motivé para la realizacidon del presente trabagoir/estigacion
obteniendo una gama de colores, también que tienelpeto comprobar la actividad
colorante de IdBerberis halliii en la industria de la hilanderia, asi como tamiaén
parametros mas importantes para un proceso deotedidcolorantes naturales, como las
condiciones 6ptimas de temperatura, tiempo, pHcaanacion, razén licor.

Para determinar el grado de fijacion del coloramdas fibras organicas y sintéticas se

realizaron pruebas de solidez de la fibra tefiida.

En este trabajo ademas se pretende demostrar gjflavMonoides identificados en planta
(Berberis halliii) con tamizaje fitoquimico tienen la propiedad drea, para ello se
obtuvo un sub-extracto y se realizaron pruebasefield en lana, algodon y/o perlén
obteniendo buenos resultados; también se separificgple identificd los flavonoides
mediante cromatografia de capa fina y analisiea@spscopicos (UV) del sub-extracto

que tifo.
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CAPITULO |

1. MARCO TEORICO

1.1 Berberis halliii

FOTOGRAFIA N°L. Berberis halliii (http://tobiastravels.blogspot.com)

1.1.1 NOMBRE COMUN O VULGAR:

Carrasquilla, Chinia, Chivo, Espino, Espuela casha.

1.1.2 DESCRIPCION BOTANICA

Es un arbusto denso armado de espinos simpleplestriTiene los tallos lefiosos que

alcanzan hasta los 3 m de altura, son erectos ificados con la corteza de color

ceniza.(1)



Las hojas son ovales, alternas, con peciolo catonds 3 cm de longitud. Presentan una
gradacion desde hojas hasta espinas, de formaagueld mas de un afio se van

transformando en espinas con un largo de 2 y 18om.

Hojas Flores Frutos

FOTOGRAFIA N°2: Descripcion Botanica de Berberis halliii (www.mtplantas.com)

Las flores aparecen entre abril y junio, son pegsefiamarillas, agrupadas en pequefios

racimos colgantes. (1)

Los frutos es posible encontrarlos entre los mesmalyo y junio, son bayas de 5 a 15
mm de longitud de color rojo brillante, que al madiitoman un color rojo azul oscuro,

son acidas pero de sabor agradable ricas en v@afiry antocianinas. (Landrum,

1999).(4)

Su habitat natural es el clima continental de @t nace de forma natural en

espinares, zonas abiertas, lindes de los campaslgsscalizos y pedregosos.(4)



1.1.3 CLASIFICACION CIENTIFICA

CUADRO N °1: Clasificacion cientifica

Clasificacion cientifica

Reino: Plantae
Subreino: Tracheobionta
Division: Magnoliophyta
Clase: Magnoliopsida
Orden: Ranunculales
Familia: Berberidaceae
Subfamilia: Berberidoideae
Tribu: Berberideae
Subtribu: Berberidinae
Género: Berberis
Especie: B. halli

Fuente: www.infojardin.net/.../plantas.../berberis-vulgaris.htm-

1.1.4 ORIGEN

El géneroBerberisconsta de mas de 500 especies ampliamente didagyypero mejor
representadas en los Himalayas, el oeste de Chamalgs Andes. En el Ecuador estan
representadas 32 especidBerberis chillacochensis Camargo, B. chimboensis C.
Schneider, B. conferta H.B.K., B. engleriana C.rother, B. farinosa Benoist, B. glauca
Kunth, B. grandiflora Turcz., B. hallii Benoist, Birtellipes Ahrendt, B. hyperythra
Diels, B. jamesonii Lindley, B. laidivo Camargo, Echleriana C. Schneider, B.
lehmannii Hieron., B. lobbiana C. Schneider, B.eiosis Benth., B. lutea Ruiz & Pavon,
B. minzaensis Camargo, B. multifiora Benth., B.ipalata Juss., B. papillosa Ahrendt,

B. pectinata Hieron., B. pichinchensis Turcz., Bidpicensis Hieron., B. quinduensis
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H.B.K., B. reicheana C. Schneider, B. retinervigaia & Planchon, B. rigida Hieron.,
B. saxorum Ahrendt, B. schwerinii C. SchneidersfBuceana (C. Schneider) Ahrendt y

B. warszewiczii Hierontodas sobre los 2000 m y especialmente en pbsaino.(3)

Berberis halliii “Carrasquilla” es endémica de la zona centro y d&er Ecuador,
localizada en los paramos de Carchi, Chimborazdopgaai, Imbabura, Pichincha, y

Tungurahua.(3)

1.1.5 COMPOSICION QUIMICA

Contiene alcaloides derivados de la isoquinolinerbérina (3%), oxicantina (1.5%)

también contiene taninos y saponinas.(4)

Lo mas interesante en este arbusto es el princgdarante amarillo que contiene su raiz
y corteza y que tiene la propiedad de adherirsefiaria. Este principio colorante ha sido

quimicamente definido como Berberina. (4)

Los indios del Peru usan este principio coloraat@ pefir los ponchos, capas y fajas que
fabrican sin necesidad de mordiente. Ademas haugitivado para tefiir pieles, por su

intenso color amarillo.(5)

La composicién quimica de los frutos reporta quetieaen glucosa, fructosa, acido
malico, pectina, vitamina ¢, ademas contiene aabtdtas que le otorgan colores rojos,
morados, en sus frutos. Las antocianinas presemels frutos estan delfinidina-
3glucosido,  cianidina-3glucésido,  petunidina-3gkidd, peonidina-3glucosido,

malvidina-3glucésido.(29)



Aglicona Substitucion A maxkﬂm)

R1 R2 espectro visible
Pelargonidina H H 494 (naranja)
Ciamdina OH H 506 (naranja-rojo)
Delfinidina OH OH 508 (azul-rojo)
Peonidina OCH3 H 506 (naranja-rojo)
Petunidina OCH2X OH 508 (azul-rojo)
Malvidina QCH3 OCH3 510 (azul-rojo)

FIGURA N°1. Estructura quimica de antocianinas (www .cannabiscafe.net/foros)

El interés por las antocianinas se ha incrementimdo a su potencial uso como
colorantes naturales y por sus potenciales beosfiegn la salud como potentes
antioxidantes y pueden incrementar la agudeza lviSe ha observado también que
posee actividad antineoplasica, vasotonica, vasegoya, anti-inflamatoria vy

hepatoprotectora. (30)

Segun estudios realizados por V. Vereskovskii ysBapiro manifiesta que en el género
Berberisse encuentran presentes flavonoides como queacé&mempferol, apigenina y

luteolina.(17)



OH OH Quercetina
oH H Kaempferol
H oH Luteolina

H H Apigenina

FIGURA N<2. Estructuras quimica de flavonoides (www .mpancz.webpark)

Se define a flavonoide del latin flavus, "amarille’s el término genérico con que se
identifica a una serie de metabolitos secundakdasiplantas. Son sintetizados a partir
de una molécula de fenilalanina y 3 de malonil-CaAavés de lo que se conoce como
"via biosintética de los flavonoides", cuyo prodayda estructura base, se cicla gracias

a una enzima isomerasa.(16)

La estructura base de un flavonoide indica la m&aede un esqueleto C6-C3-C6,
puede sufrir posteriormente muchas modificacionadigiones de grupos funcionales,
por lo que los flavonoides son una familia muy tdeede compuestos, aunque todos
los productos finales se caracterizan por ser gqdifcos y solubles en agua. Los
flavonoides que conservan su esqueleto puederiicdase, segun las isomerizaciones
y los grupos funcionales que les son adicionado$, @ases principales: las chalconas,
las flavonas, los flavonoles, los flavandioles, lastocianinas, y los taninos
condensados mas una séptima clase, las auronabiéhapl esqueleto puede sufrir
modificaciones, convirtiéndose entonces en el detjuee los isoflavonoides o el de

los neoflavonoides, que por lo tanto también sgivaéos de los flavonoides.(16)

Los flavonoides se biosintetizan en todas las atanjue aunque comparten la via
biosintética central, poseen una gran variabilidadla composicion quimica de sus
productos finales y en los mecanismos de regulag@su biosintesis, por lo que la

composicién y concentracion de flavonoides es masgable entre especies y en
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respuesta al ambiente. Los flavonoides son siat#iz en el citoplasma y luego migran

hacia su destino final en las vacuolas celularés.(1

1.1.6 USO Y PROPIEDADES

1.1.6.1 Uso y Propiedades No Madereras segunarédeg

Fruto Comestible:El fruto es una baya comestible de color negraillabte. Estas se

pueden consumir frescas, en mermeladas, en jajeaasbes.(5)

Ornamental: Arbusto espinoso de 1 a 2 m de altura. Hojas agiagp en rosetas, de
tamafios muy variables. Las espinas de color aeratal] se presentan reunidas de a tres
y llegan a medir 3 cm de longitud. Flores solitaride color amarillo anaranjado,
largamente pedunculadas que nacen del centro @deroadta, su floracion ocurre en

septiembre. Recomendable para plazas y jardings. (5

Tintéreo: Su madera, corteza y raices contienen berbeorgyé le otorga propiedades
tintoreas, obteniéndose un color amarillo en ecgso de tefidoAl cortar las raices

fluye de ellas un liquido amarillo que tifie las manos y el papel en frio. (5)

Artesanalmentquitan la corteza verde y s6lo guardan la madera amarilla, la desmenuzan
y la hacen hervir durante una hora. La lana sumergida en la tintura y llevada a ebullicion
durante diez minutos guarda un hermoso color amarillo dorado. Al mezclar fragmentos

de corteza y hojas con las fibras lefiosas preparan otra tinta de un tono verde brillante. (5)

Medicinal: En medicina popular se le asignan propiedades ametks como

antidiarreico, febrifugo y antiséptico. (5)



1.1.6.2 Informacion Tecnoldgica de Silvicultura yaivjo:

Fruto ComestibleLa época de colecta del fruto se produce desdenuice hasta marzo,
esta época depende directamente de la distribggdgrafica, siendo mas temprana la

colecta mientras mas al norte se encuentre elsec()

Ornamental: Especie ideal para lugares asoleados y secosiereqpoco riego, es
resistente a la nieve y en condiciones naturalpsieee precipitaciones anuales de 800 a
3000 mm. Su época de siembra corresponde al ofmisge un bajo porcentaje de
capacidad germinativa la que alcanza un 25%. Ecigel a sus técnicas de plantacion se

recomienda plantarla sola o como planta indiviguab en grupos. (5)

1.1.6.3 Informacion Tecnoldgica del Procesamidmtesanal y/o Industrial:

No existe informacidn relacionada con los procésosoldgicos para la industrializacion

o venta de esta especie como Fruto Comestible dicmal. (5)

Tintorea: A continuacion se presentan las técnicas genedalesxtraccion de tintes de

especies vegetales. (5)

A nivel artesanal el proceso empleado para la cliirrdel tinte se puede resumir en las
siguientes etapas: (5)

Trozado
Molienda y macerado
Remojo
Hervido

Colado (en los liquidos colados, estan las sustarticitoreas)

O O O o o o

Conservacion del tinte.

Una vez extraido el tinte, se cuela y se guardeneases cerrados, en lugar fresco hasta

su utilizacion. Si con el transcurrir del tiempodeserva la presencia de hongos en la



superficie del liquido, el tinte igualmente puedmrge luego de la eliminacion de los

contaminantes. (5)

La conservacién del agua durante todo el proces@reimportante en la preparacion del
tinte como lo es el manejo del material tintéreomendandose la reutilizacion de los

bafios de tefido y las aguas de los enjuagues plwer a macerar nuevos tintes. (5)

1.2 FIBRAS TEXTILES

Fibra es cada uno de los filamentos que, dispuesttsces, entran en la composicion de
los hilos y tejidos, ya sean minerales, artifigaleegetales o animales; fibra textil es la

unidad de materia de todo textil.(2)

1.2.1 CLASIFICACION DE LAS FIBRAS TEXTILES

La clasificacion concreta de las fibras textilesdlseden en dos areas: 1) Las de origen
natural (entre estas la vegetal, animal y minegalR) las sintéticas (poliésteres
(PES)).(21)

1.2.1.1Segun su origen
1.2.1.1.1. Origen Natural
a) Origen Animal: generalmente Proteicas, su sustancia fundamental vy
caracteristica es la albumina. Arden con la llanva \desprendiendo un olor
caracteristico a cuerno quemado y dejando cengragas. (21)
o Lana: Merino, Corriedale, Lincoln, Romey Marsh.

o Pelos:Cabra, Camélidos, Angora.
o Seda:Bombix Mori, Tussah.



b) Origen Vegetal: generalmente Celulésicas. Son monocelulares (ca@ho
algoddn), o se componen de haces de células (cblimm.ecafiamo, yute, etc.).
Arden con llama luminosa despidiendo un olor cardstico a papel quemado y

dejando cenizas blanquecinas en pequefa cantiigd. (

o Fruto: Algodén, Coco, Kapoc.
o Tallo: Lino, Yute, Cafhiamo, Ramio.
o Hoja: Henequén o Sisal, Formio, Abaca, Esparto.

o Raiz: Agave Tequilana.

c) Minerales: generalmente inorganicas Amianto, Asbesto, fibravidieio, fibra

ceramica.

El uso del amianto se ha prohibido debido al reeielescubrimiento que demuestra que

su manipulacion provoca leucemias y canceres.(21)

1.2.1.1.2 OrigerArtificial

Utilizan para su creacion un componente naturabstiiciales (celulosa). (21)
+ Proteicas: Caseina, Lanital.
« Celulésicas: Rayon Viscosa y Tencel, Rayon acetato, Rayon Gupooio,
Rayodn Nitrocelulosa, Rayon Triacetato.

- Minerales: Fibra de vidrio, Hilo metalico.

1.2.1.1.3 Origersintético

No utilizan componentes naturales, son enterangriteicos. (21)
o Monocomponentes: Poliamida, Fibras Poliéster, Poliacrilico, Fibras
Modacrilicas, Fibras Olefinicas, Fibras Spandebtds Aramidicas.
o Bicomponentes: Fibras Poliéster, Fibras Acrilicas, Fibras Olefasi, Fibras
Poliamidica.
o Microfibras: Fibras Poliamidicas, Fibras Poliéster, Fibras lfers.

10



1.2.2 MATERIALES TEXTILES

1.2.2.1. ALGODON

El algoddén es la fibra que forma el vello que cularesemilla del algodonero, planta

dicotiledonea de la familia de las malvaceas, get@ossypiurfi(22)

La fibra celulésica su unidad quimica o mondmerdaeglucosa (C6H1206). Es una
fibra hidrofibica, se carga negativamente cuandd &s agua y penetra por los espacios
interfibrilares y la hincha. (22)

Los Acidos minerales la atacan como el acido Sl 70% que la disuelve, los
Acidos diluidos no la atacan, por esto se utiliZmtos Acidos cuando se necesitan
neutralizar pH basicos en procesos que se le hdmtzela fibra de algodon. (22)

Si la fibra tratada con Acidos débiles se dejaldiempo y no se neutraliza puede darle
hidrocelulosa que es disminucion de la resistedeiala fibra y puede llegar hasta

producir rotos. (22)

El algodon es resistente a los solventes, en kajacon agentes oxidantes como el
Peréxido de Hidrogeno, Hipoclorito de Sodio, Pergaarato de Potasio, entre otros; hay
gue tener un control estricto de la temperaturbl yjrlemas que el agua no tenga dureza
alta y no exista presencia de metales como el Masgay el Hierro ya que se puede

producir Oxicelulosa que es también deterioro ddta. (22)
1.2.2.2 LANA
La fibra de lana es una proteina llamada querajira contiene 18 aminoacidos, su

estructura morfolégica esta compuesta por escanpasge una zona medular que es la
que durante el proceso de tintura realmente 8. (
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a-Cheeratina INH [-Cuerating

FIGURA N°3. Estructura quimica de la Queratina

Es una fibra muy delicada frente a la temperatargue como es una fibra proteinica la
temperatura la descompone ademas contiene grasaas/como lanolina y soporta pH
hasta 8. (22)

1.2.2.2.1 PROPIEDADES QUIMICAS:

o Resiste con mucha facilidad a los &cidos concem¢racho ser que tengan un pH
de 2.5, 0 estar sometido a temperaturas muy alt@snbién la permanencia
durante periodos largos en el acido.

o No es resistente a los alcalis ya que estos loadagry se utilizan para su
identificacion.

o No es recomendable tratarlos con oxidantes compesdxido ya que estos
degradan la lana.

o Es muy resistente a los solventes hasta el purggogra su lavado se utiliza el
perclorohetileno.

o Para realizar un lavado en casa y evitar su altoeptaje de encogimiento se

pueden retirar las escamas con cloro.
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o El blanqueo en la lana es poco perdurable. (22)

Su tefido se hace con colorantes acidos de igoalagcie se tifien a un pH de 3.5 ya que
tienen afinidad por las fibras proteinicas y poldas. La aplicacion de los colorantes
acidos a la lana consiste simplemente en sumeugante un tiempo determinado en

solucion acidulada e hirviente el colorante. (22)

1.2.2.3 POLIESTER

FIGURA N4. Estructura quimica del poliéster (www. galeon.com)

El poliéster (C10H804) es un polimero de un éster ¢ obtiene por condensacion de

diacidos organicos con polialcoholes.

La fibra de poliéster comercial conocida como Terg o Dacrén es el producto de la

condensacién de Etilenglicol y Acido Tereftalic®2)

Desde el punto de vista textil es l6gico que nter@sen aquellos polimeros hilables que
presenten posibilidades de formar fibras. Las gdgules fisicas y quimicas de una fibra
dependen no solo de la estructura quimica de l&aula sino también de la textura

(forma fisica) sobre la cual esta elaborada lafi{22)

Para el tefiido de poliéster se tiene en cuentdqutages quimicas como: Es resistente a
los acidos, los alcalis fuertes degradan la filaosificandola a altas temperaturas, las
fibras son resistentes al ataque de los acidos genbloquean sino estan en mezcla
porque la fibra es blanca, no resisten la acci6alckis débiles, se puede tefir en cable

de hilatura es decir desde la fibra misma. (22)
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El poliéster debido a sus temperaturas de tramsiegdsusceptible de prefijar antes de
tefiirlo para mejorar la estabilidad dimensionalayténdencia al arrugado. Se usan
temperaturas de 210 °C durante 30 segundos bamteriLa resistencia térmica mayor
de 200. (Punto de fusién 250-260 °C) (22)

El poliéster tiene afinidad tintérea con colorardepersos y colorantes micro-dispersos.

1.3 TENIDO

El tefiido es la operacion mas compleja de todor@tgsamiento humedo. Se lleva a
cabo fundamentalmente por razones de estética mededa en que no contribuye a la
integridad basica estructural, la capacidad dead#s@ la durabilidad del producto final.
Sin embargo, desempefia un papel importante ennf@rc@lizacion de los productos
textiles. (19)

La funcién del tefiido es la de fijar moléculas @enlateria colorante en las fibras textiles.
El color observado es el resultado de las ondasi-l@bsorbidas y reflejadas por las
materias colorantes. A continuacion se discutenni@sodos de tefiido, los tipos de
colorantes y los compuestos quimicos auxiliareslesadps en el tefiido, asi como los

tipos de equipo disponible y en uso para la aplcede los tintes. (19)

Los mecanismos de tefiido de las fibras textilesi@ueesumirse de la siguiente manera:

o Migracién del tinte de la solucion a la interfaaepmpafada de absorcion en la
superficie de la fibra.

o Difusion del tinte de la superficie hacia el certeola fibra.

o Fijacion de las moléculas del tinte mediante adimes covalentes o de hidrogeno

0 mediante otras fuerzas fisicas.

La interfase tinte/fibra depende del tipo de equifibzado, mientras que las férmulas
especificas de tefiido proporcionan las condiciapémicas para que se produzca la

adhesion. El tefiido se puede llevar a cabo mietdsaarticulos (fibra) estan en forma de
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materia prima, cinta peinada (lana o mezclas c# ldrebra o tejido. Se puede tefir tanto
los tejidos de una o multiples fibras, aunque @idi@ de fibras multiples puede requerir

también multiples pasos.(19)

1.3.1 VARIABLES CRITICAS EN UN PROCESO DE TENIDO

o Temperatura de tintura: La difusion de cualquier sustancia y en este dadas
moléculas del colorante, depende en gran parta triperatura. Cuando ésta es
elevada la movilidad y energia de las moléculagiaementa favoreciendo la
migracion del color a las fibras y facilitando @lsp de las particulas colorantes
del bafo al tejido. (31)

o Tiempo de tintura: El tiempo de tintura es el tiempo de interaccidtres la
sustancia colorante y la fibra a tefiir. Es el phrimecesario para lograr la
migracion de las moléculas colorantes a las filvasta llegar a un estado de

equilibrio o una captacion total del color. (31)

o pH de bafo tintéreo: El valor del pH del bafio es un factor determinasrteel
buen resultado del proceso y en el color resultgote adquieren las telas. La
condicion de acidez, neutralidad o basicidad establa conducta del colorante
dentro del proceso tintéreo, pues influye directaten la capacidad de tincion,
en la intensidad y en la variacion del color. Elga utilizado para los procesos
de tintura va desde un pH = 2 hasta pH = 12. AHiriygrtemente acido (iguales

0 menores que 1) se da ausencia del fendbmeno ideduidn. (31)

o Tiempo de mordentado.Es el tiempo de interaccién entre el mordienta fidra

con el fin de prepararla y / o fijar el color sokilka, segun su aplicacion. (31)
0 Temperatura de bafio mordiente.Es la temperatura a la que se aplica el bafio

mordiente para la preparacion y / o fijacién d#bc por parte de las particulas.
(31)
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1.3.2 COLORANTES

Se da este nombre a sustancias coloreadas, lass @@l capaces de tefiir las fibras

vegetales y animales.

Para que un colorante sea util, debe ser capaaidee fuertemente a la fibra, y por
lavado no debe perder su color. Debe ser relatinterestable quimicamente y soportar

bien la accion de la luz. (11)

1.3.2.1Clasificacion de los Colorantes

La mas elemental division de los colorantes esi&adistingue entre colorantes natural y
artificial. (9)
Los empleados actualmente en la industria textil adificiales, en tan alto porcentaje

gue muy bien podria decirse que lo son en su deizli(9)
Sin embargo los colorantes naturales han sidartgrortantes en la historia del vestido y
la ornamentacion que resulta imposible ignoratgurpura, la cochinilla, el indigo, el

palo campeche, etc. (9)

1.3.2.1.1Colorantes Naturales

CUADRO N<%: Colorantes Naturales

Organicos de origen cochinilla
animal parpura
Organicos de origen indigo
vegetal palo Campeche
. . cinabrio

Inorg. de origen mineral

plomo

cobalto
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Flavonoides que actuan como colorantes entre telfesnos:

CUADRO N<: Colorantes Flavonoides

Grupo Color Procedencia
Flavonol Amarillo Bidens
Flavonona Crema Amarillo Perejil
Calcona Rojo y amarillo Cartamo
Antocianina Rojo y Violeta Tinantia

1.3.2.1.2 Colorantes Artificiales

Son los mas importantes en la tintura textil. Mchie ellos proceden de aislar en

laboratorio las sustancias correspondientes a les1os colorantes en estado natural y

proceder posteriormente a sintetizar

correspondientes naturales. (9)

guimicamentdorantes idénticos a sus

El hecho de proceder mediante quimica a la oldarae colorantes da ocasion a que en

tales procedimientos se busquen y consigan prosluctdorantes con cualidades

apropiadas a los fines textiles que se les va.g®@ar

CUADRO N°4: Colorantes artificiales

COLORANTES ARTIFICIALES

acidos alatina Sulfurosos
basicos de pigmentacion de complejo metalico
directos Dispersos colorantes sobre mordiente

reactivos




1.3.2.2 Exigencias a los Colorantes

Solidez de una tintura o estampacion es la resistejue presenta a variar su color o
perder intensidad al ser sometida a un agente nextggudiendo dar lugar a la
degradacion del color o bien a la descarga sobos tg#jidos. (29)

1.3.1.2.1 Factores que afectan a la solidez:

o El propio colorante: Su estructura quimica. Su estado de agregaciamayar
agregacion mayor solidez.

o Lafibra: Esta actia como protector del colorante.

o Proceso de tinturacada colorante tiene un proceso optimo de apboasi varia
disminuye la solidez.

o Intensidad de tintura: Para una misma cantidad de colorante desaparecido
degradado, la proporcién es mayor para menoressidgdes de tintura inicial.
(29)

1.3.2.2.2 Tipos de ensayos de solidez:

0 Solidez de las tinturas a luz solar.

0 Solidez de las tinturas a la intemperie: aire libre

o0 Solidez de las tinturas a la limpieza en seco.

0 Solidez de las tinturas a la accidén de disolveotganicos con frotamiento.
0 Solidez de las tinturas al agua.

0 Solidez de las tinturas al agua de mar.

o Solidez de las tinturas a la accién del agua cko(dd las piscinas).

0 Solidez de las tinturas a la accién del sudor.

0 Solidez de las tinturas a los &cidos.

o Solidez de las tinturas a los alcalis.

o Solidez de las tinturas a la accion del agua daliegeramente acidulada.
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o Solidez de las tinturas al agua en ebullicion.t{pg}.

o0 Solidez de las tinturas al vaporizado a presioroatérmica.
o Solidez de las tinturas a los agentes oxidanteglyctores
o Solidez de las tinturas al blanqueo con hipoclorito

o Solidez de las tinturas a la accién del cloradd@adilana).
0 Solidez de las tinturas al mercerizado.

0 Solidez de las tinturas al frotamiento.

1.4 MORDIENTES

El mordiente es una sustancia empleada en tirdoger® sirve para fijar los colores en
los productos textiles. La funcidon del mordientdasrecer la fijacion del colorante en
las fibras. (10)

Este término es usado principalmente en la indusdstil para designar a aquellas sales
metalicas (de aluminio, hierro, plomo), acidos4eido tanico, usado para fijar colores
basicos), sustancias organicas (caseina, gluteinnala), etcétera, que sirven para fijar
los colores de estampados en los textiles. Los el se utilizan en pocas cantidades
con el fin de no dafar a la fibra. (10)

Existen tres tipos de mordentado: (10)

0 Mordentado anterior

0o Mordentado posterior

0 Mordentado simultaneo
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1.5 MUESTREO, TRANSPORTE Y CONSERVACION DEL MATERIA L
VEGETAL.

1.5.1 Muestreo

El objetivo es obtener una muestra representataatal, para realizar el analisis y
determinar los niveles de los diversos componediesla materia vegetal, como
minerales, macro y micronutrientes, o residuos teguicidas remanentes en los

vegetales.(24)

Para el muestreo se emplean los equipos usadosinaente en los trabajos forestales y
agricolas. Como norma general, no deben recogasspldntas con el tiempo humedo.
Los instrumentos que se utilizan para la toma desstnas deben estar libres de
contaminantes de plaguicidas. Se deben utilizaases/nuevos y en perfecto estado de

limpieza.(24)

1.5.2 Transporte y conservacion

Para el transporte y almacén, la muestra se maatendas condiciones mas parecidas a
las de campo. Pueden ser refrigeradas, consereadassas de papel o de plastico, pero
en éstas el tiempo de permanencia ha de ser enmiposible, ya que las reacciones

enziméaticas pueden llevar a cambios en la estcpuimica.(24)

1.5.3 Limpieza y descontaminacion

La descontaminacién es necesaria para eliminaarstias no nativas si se determina que

el tejido foliar esta cubierto de polvo o de matiexs de fumigacion. (24)
Se deben enjuagar las muestras suavemente paaialgaiparticulas de la superficie de

la planta. No deben lavarse demasiado, pues algnnt$entes solubles podrian

perderse. Las muestras han de secarse suavemenie tapo o papel. (24)
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1.6 TAMIZAJE FITOQUIMICO

El Tamizaje Fitoquimico o "screening"” fitoquimice la etapa inicial de la investigacion
para determinar cualitativamente los principalespgs de constituyentes quimicos
presentes en una planta y a partir de alli reali&zaxtraccion para el aislamiento de los
grupos de mayor interés, utilizando los solventpso@ados y la aplicacion de

reacciones de coloracion. (23)

Consiste en la extraccion de la plam@an solventes apropiados y la aplicacion de
reacciones de coloracion; debe permitir la evafimacépida con reacciones sensibles,
reproducibles y de bajo costo, los resultados dshmm constituyen Gnicamente una

orientacion y deben interpretarse. (23)

Comprende los siguientes ensayos: Cloruro Férriddinhidrina, Shinoda,
Antocianidinas, Fehling; los mismos que se apliaala raiz deBerberis halliii; para

identificar los flavonoides presentes en la plaf#a)

1.6.1 EXTRACCION DE MATERIAS PRIMAS VEGETALES

En la industria se utiliza preferencialmente conaiana prima, el material vegetal seco,
una vez que este material se sometié a processecdmiento y estabilizacion. El secado
del material en cuestidn interrumpe los procesa@in@ticos en las células vegetales e
impide el crecimiento de microorganismos, facilitarel almacenamiento y transporte de

este material sin los riesgos de deterioro. (24)

Pocas son las plantas medicinales que son procefadaas: una de las excepciones es
la alcachofgCynara scolymus)y en esta investigacidBerberis halliii; debido a que los
procesos de secado dan como resultado un prodanelocbn contenidos inferiores de

principios activos. (24)
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1.6.1.1 Maceracion

La maceracion consiste en poner en contacto laadyog) solvente durante varios dias.
El resultado es un equilibrio de concentracionestdrdroga y el solvente dependiendo
de la naturaleza, humedad y factores relacionadnset solvente como selectividad y
cantidad. (24)

1.6.1.2 Extraccion:

Abarca la obtencion del extracto bruto, que comtiedemas de la totalidad de los
metabolitos presentes en la planta, impurezase dafr cuales estan grasas y ceras
vegetales, resinas, colorantes, taninos, y salésides organicos Para la purificacion del
extracto bruto es necesario el uso de solventesdiirtes y variaciones de pH, lo que

conlleva a la separacion de la fraccion de flavdesi (24)

1.7 CROMATOGRAFIA DE CAPA FINA

1.7.1 DEFINICION DE CROMATOGRAFIA.

Recientemente la I.U.P.A.C define la cromatogrdéidorma mas amplia como:

“Método usado principalmente para la separacidlosleomponentes de una muestra, en
el cual los componentes son distribuidos entre fhs®s, una de las cuales es
estacionaria, mientras que la otra es moévil. La tsacionaria puede ser un sdlido o un
liquido soportado en un solido o en un gel (matriz) fase estacionaria puede ser
empaquetada en una columna, extendida en una dispdhpuida como una pelicula,
etc.”(12)

1.7.2 CONCEPTO DE Rf.

Rf es el registro y se define como la distanciargaerre la muestra desde el punto de

aplicacion / distancia que recorre el disolventgdal frente del eluyente.
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El valor de Rf depende de las condiciones en latesuse corre la muestra (tipo de
adsorbente, eluyente, asi como las condicionesadpldca, temperatura, vapor de
saturacion, etc.). Tiene una reproducibilidad deQ®6, por lo que es mejor correr

duplicados de la misma placa.(12)

1.7.3 CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA. (CCf o TLC)

La cromatografia en capa fina se basa en la p@parde una capa, uniforme, de un
adsorbente mantenido sobre una placa de vidrioousoporte. Los requisitos esenciales
son, pues, un adsorbente, placas de vidrio, unosiisp que mantenga las placas
durante la extension, otro para aplicar la capad$®rbente, y una camara en la que se
desarrollen las placas cubiertas. Es preciso tangmder guardar con facilidad las placas

preparadas y una estufa para activarlas.(12)

La fase movil es liquida y la fase estacionariastgia en un solido. La fase estacionaria
sera un componente polar y el eluyente sera pgeferal menos polar que la fase
estacionaria, de forma que los componentes quesggaten con mayor velocidad seran
los menos polares.(12)

Los tamafios de la placa para CCf convencional Zdr:20; 10 x 20 y 5x2.
1.7.3.1 Eluyentes mas comunes para cromatografiagnfina.(12)
Acetato de etilo

Acetona

Acido acético

o O O o

Ciclohexano
Cloroformo
Diclorometano
Dietil-eter, t-butil-éter

Etanol

o O O o

Eter de petréleo
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OO O O O o o

Eter dietilico
Iso-propanol

Metanol

N-pentano, n-hexano
Tetracloruro de carbono

Tolueno

1.6.3.2 Reveladores mas comunes para cromatogratiapa fina

Las manchas de color son, por supuesto, inmediatanaisibles; las incoloras pueden

revelarse mediante:(12)

o

Luz UV: si la sustancia absorbe luz ultraviolete, puede usar una fase
estacionaria impregnada con un indicador fluoresc@254 6 F366).

La introduccion de la placa en vapores de yodo.

El rocio con una solucion de magnesig8B, 1:1 (dentro de un
compartimiento especialmente protegido y bajo usmapana de extraccion de
gases).

Después calentar intensamente, por ejemplo, conmechero hasta

carbonizar los compuestos.

1.7.3.3 Adsorbentes mas comunes para Cromatografapa Fina.(12)

O O O

o

Silica-gel (se utiliza en el 80% de las separadpne
Oxido de Aluminio 6 Alimina (acida, neutra 6 bayica
Celulosa (Nativa o micro-cristalina)

Poliamidas

Para la seleccion de adsorbentes deber tomaglasisies consideraciones:

o

o

Polaridad
Tamafio de particula
- Diametro

- Area Superficial
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0 Homogeneidad

o] Pureza

1.7.4 Factoregue influyen en una separaciéon por Cromatografi@ajem Fina.

o Temperatura: a menor temperatura las sustanciadssgben mas en la
fase

0 estacionaria.

0 La cromatografia debe llevarse a cabo en un anezosiientes de aire.

o Limpieza de las placas. Muchas placas estan coméa®s$ con grasa o
agentes

o plastificantes o adhesivos. Para el trabajo a peqascala, éstas deben

o limpiarse corriendo primero una mezcla de clorof@rgn metanol y
después dejar

0 secar completamente antes de aplicar la muestra.

o Pureza de los disolventes.(12)

1.8 ANALISIS ESPECTROFOTOMETRICO

1.8.1 ESPECTROMETRIA

La espectroscopia surgié con el estudio de laantédn entre la radiacion y la materia

como funcién de la longitud de ondg.(14)
La espectrometria es la técnica espectroscopieatasar la concentracion o la cantidad
de especies determinadas. En estos casos, ehiestiol que realiza tales medidas es un

espectrometro o espectrégrafo. (14)

La espectrometria a menudo se usa en fisica y caiamalitica para la identificacion de

sustancias mediante el espectro emitido o absopudtas mismas. (14)
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1.8.2 ESPECTROMETRIA ULTRAVIOLETA-VISIBLE

La espectrometria ultravioleta-visible o espectaftetria UV-Vis implica la
espectroscopia de fotones en la region de radiadtéavioleta-visible. Utiliza la luz en
los rangos visible y adyacentes (el ultraviolet®dercano y el infrarrojo (IR) cercano).
En esta region del espectro electromagnético, laBlgaulas se someten a transiciones

electronicas. (14)

Esta técnica es complementaria de la espectromddrifluorescencia, que trata con

transiciones desde el estado excitado al estadn, lmagntras que la espectrometria de
absorcion mide transiciones desde el estado blessiaalo excitado. (14)

1.8.2.1 APLICACIONES

La espectrometria UV/Vis se utiliza habitualmentela determinacion cuantitativa de

soluciones de iones metélicos de transicion y casios organicos muy conjugados.

(14)

0 Soluciones de iones metalicos de transicidms soluciones de iones metalicos de

transicion pueden ser coloreadas (es decir, absdableiz visible) debido a que los
electrones en los atomos de metal se pueden exeisale un estado electrénico a
otro. El color de las soluciones de iones metalisesve muy afectado por la

presencia de otras especies, como algunos anidigasdos. (14)

o Compuestos organicos0s compuestos organicos, especialmente aquellosuno

alto grado de conjugacion, también absorben luzlasnregiones del espectro
electromagnético visible o ultravioleta. Los disaites para estas determinaciones
son a menudo el agua para los compuestos solublemgyea, o el etanol para
compuestos organicos solubles. Los disolventes nargg pueden tener una
significativa absorcion de UV, por lo que no totlmsdisolventes son adecuados para

Su uso en espectrometria UV. El etanol absorbe aébyjmente en la mayoria de
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longitudes de onda. La polaridad y el pH del disote pueden afectar la absorcion

del espectro de un compuesto organico. (14)

Aunque los complejos de transferencia de cargaiéandan lugar a colores, éstos son a
menudo demasiado intensos para ser usados en omedicduantitativas. (14)

La ley de Beer-Lambert establece que la absorbateiana solucion es directamente
proporcional a la concentracion de la solucion. Rorto, la espectrometria UV/VIS

puede usarse para determinar la concentracionalsalucion. (14)

1.8.3 ESPECTROFOTOMETRO ULTRAVIOLETA-VISIBLE

El instrumento utilizado en la espectrometria ultketa-visible se llama

espectrofotometro UV-Vis. Mide la intensidad de tue pasa a través de una muestra
(), y la compara con la intensidad de luz antepakar a través de la muestra (o). La
relacion | / 1o se llama transmitancia, y se exarbabitualmente como un porcentaje

(%T). La absorbancia (A) se basa en la transmigiat):

= - log (%T)

Las partes basicas de un espectrofotometro sonfuerde de luz (a menudo una
bombilla incandescente para las longitudes de ergibles, o una lampara de arco de
deuterio en el ultravioleta), un soporte para laesima, una rejilla de difraccion o
monocromador para separar las diferentes longitddesnda de la luz, y un detector.
(14)

1.8.5 ESPECTRO ULTRAVIOLETA-VISIBLE

Un espectro ultravioleta-visible es esencialmemtgnafico de absorbancia de luz frente
a una longitud de onda en el rango del ultravioteta luz visible. Este espectro puede
ser producido directamente con los espectrofot@seatras sofisticados, o bien pueden

registrarse los datos de una sola longitud de eoddos instrumentos mas simples. La
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longitud de onda se representa con el simbol@el mismo modo, para una determinada
sustancia, puede hacerse un grafico estandar dbtieate de extinciong] frente a la
longitud de onda}). Este grafico estandar seria efectivamente "laceatracion
corregida" y, por tanto, independiente de la cotmeerdn. Para una sustancia
determinada, la longitud de onda en la cual seym®@l méximo de absorbancia en el

espectro se llamamax, y se pronuncia "lambda-max".(14)

Las reglas de Woodward-Fieser son un conjunto derghciones empiricas que pueden
utilizarse para predecik max, la longitud de onda de la absorcidbn UV-Vigrap
compuestos organicos conjugados como dienos ya®t(id)

Ejemplo: Aplicacidon de las Reglas de Woodward-FKiesecetonas

Sistema basico:

@)
\ X=H 250
X Alquilo, cicloalquilo 246
OH 230
OR 230

Incrementos por cada sustituyente del anillo armméat

orto meta para
Algquilo, cicloalquilo 3 3 10
-Cl 0 /] 10
-Br 2 2 15
-OH, OR 7 7 25
-0° 11 20 78
-NH; 13 13 58
-NMe: 20 20 85
-NHCOMe 20 20 45
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Aplicando las leyes:

Cl CH,
COOEt

OH O
Valorbase......ccccce.o.... 246
OH (0-)eeieeeiiiieiiieeiieas 7
Cl (M) 0
Alquilo(o-)....ccccceeiiiiiie. 3

256 nm

Valor experimental A, = 257 nm

Las longitudes de onda de los picos de absorciédgrucorrelacionarse con los tipos de
enlace en una determinada molécula, y son valigmoa determinar los grupos
funcionales dentro de la molécula. La absorcién\d¥ho es, sin embargo, una prueba
especifica para ningn compuesto determinado. tiaalaza del disolvente, el pH de la
solucion, la temperatura, la concentracion de ikicts, y la presencia de sustancias
interferentes pueden influir en los espectros de@ion de los compuestos, asi como las
variaciones en la anchura de la hendidura (anchobdeda efectivo) en el

espectrofotometro. (14)
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CAPITULO Il

2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1 LUGAR Y PRUEBAS DE ENSAYO
La presente investigacion se desarrollo:
o Laboratorio de Fitoquimica de la Facultad de Ciemndie la Escuela Superior
Politécnica de Chimborazo.
o Laboratorio de Quimica Instrumental de la Facultaciencias de la Escuela
Superior Politécnica de Chimborazo.
2.2 RECURSOS MATERIALES
2.2.1 MATERIA PRIMA

Colorante:

Extracto etandlico de la raiz &erberis halliii.
Extracto etandlico de los frutos Berberis halliii

Fibras:

Natural: lana de oveja, algodon

Sintética: poliéster
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2.2.2 EQUIPOS

1 Estufa de circulacion de aire Memmert

2 Molino

3 Balanza analitica Boeco Germany

4 Rotavapor Buchi R 110

5 Desecador

6 pHmetro

7 Espectrofotometro UV 1603 Shimadzu

8 Reverbero

9 Bomba de vacio Vacum Pressure Pump 115 VAC -60 t
10 Centrifuga Dynac CA

11 Atomizador (Equipo de revelado cromatografico)
12 Refrigerador

13 Sorbona

14 Camara digital

15 Computadora

2.2.3 MATERIALES DE LABORATORIO

Bal6on aforado 100ml

Balén aforado 50ml

Balén esmerilado sin base de 250 ml

Balén esmerilado sin base de 500 ml

Capilares

Cartilla de colores

Cronémetro

0 N o o b~ W N PP

Cuaderno de apuntes
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10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38

Cuba de vidrio
Embolo de succién
Embudo de filtracion

Embudo de separacion de 250m|

Envase de vidrio transparente de 500ml

Estilete
Frasco de vidrio
Galones negros de 8 L
Gradilla para tubos de ensayo
Guantes de jardineria
Guantes de manejo descartables
Mangueras
Matraz Erlenmeyer de 250 ml
Olla
Olla pequeia
Papel aluminio
Papel aluminio
Papel filtro
Papel toalla
Pera de succion
Pipeta Pasteur
Pipetas graduadas 10ml|
Pipetas graduadas 1ml
Pipetas graduadas 5ml
Piseta
Placas cromatograficas 10*20 cm
Placas cromatograficas 10*4 cm
Placas de vidrio
Probeta de 100ml
Probeta de 10ml|
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39 Reverbero eléctrico

40 Saquillos de Nylon

41 Sierras

42 Termometro

43 Tijeras

44 Tubos de ensayo

45 Tripode

46 Varilla de agitacion

47 Vasos de precipitacion 100ml
48 Vasos de precipitacion 250mi
49 Vasos de precipitacion 500ml

2.2.4 REACTIVOS

1 Acetato de etilo
2 Acetato de sodio
3 Acido acético

4 Acido clorhidrico
5 Acido férmico

6 Acido nitrico

7 Acido oxalico

8 Acido sulfarico
9 Acidos (pH 2-7)
10 Agua destilada
11 Agua oxigenada
12 Agua pH 7

13 Alcohol amilico
14 Alcohol etilico 96%
15 Alumbre

16 Bases (pH 8-13)
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17 Cloruro de sodio 0.9%
18 Cloruro férrico 5%
19 Detergente

20 Dicromato de potasio
21 Hidréxido de potasio
22 Hidroxido de sodio
23 Hipoclorito de sodio
24 Jabon

25 Magnesio metalico
26 Ninhidrina 5%

27 Reactivo de Fehling
28 Silica gel

29 Sulfato de magnesio
30 Sulfato ferroso

2.3 FACTORES DE ESTUDIO

Los factores de estudio de esta investigacion fuero

Colorante amarillo proveniente de tallos y raiBdéalliii.
Colorante café proveniente de frutosBldnalliii
Tefiido en fibras sintéticas y organicas

Flavonoides presentes en el extract@®dkalliii.

o O O O o

Andlisis espectrofotométrico de los flavonoidesaaiss

2.4 UNIDAD EXPERIMENTAL O DE ANALISIS

Se utilizaron los tallos y raices Berberis halliii.
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CUADRO N°5: Planta y lugar de procedencia, sustanc ias a identificarse.

Planta Lugar de Procedencia Sustancias a identificse
Berberis halliii Sector la Josefina San Colorantes
“Carrasquilla” Isidro del Cantén Guano Flavonoides

provincia de Chimborazo

2.5 METODOS Y TECNICAS

2.5.1 OBTENCION DE LA MATERIA PRIMA

Los tallos y raices del arbudBerberis halliiifueron recolectadas en el Sector la Josefina
San Isidro del Cantén Guano provincia de Chimbqgraama altura de 3123 m.s.n.m. el

7 de Mayo del 2010.

Los frutos fueron recolectados en el mismo sedtd® ele Junio del 210

2.5.1.1 Muestreo

Obtener una muestra representativa del total, gasaalisis. El contenido de sustancias
depende de factores como la edad, tipo y posicéntalo que se muestrea, la
disponibilidad de nutrientes del suelo, el estaisdnitario

2.5.1.2 Recoleccién

Se realiza en la época en que la planta poseeyelrrmoantenido de colorante antes de la

floracion. Los frutos se recolectaron en etapa dduracion.
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2.5.1.3Limpieza y descontaminacion

Para la descontaminacion de sustancias extrafia®b@sario enjuagar las muestras para
quitar las particulas de la corteza. No se debarlam exceso ya que se puede perder
cierta cantidad de colorante. Las muestras sordae@ ambiente.

Posteriormente se procede a separar la cortezasdtllos y raices para obtener un

extracto libre de clorofila. Se pesan las muestras.

Para la limpieza de los frutos se realizo un lavdedos mismos con abundante agua

eliminando todas las impurezas. Se seco la mugsarabiente y se pesa.

2.5.2 PREPARACION DE LOS EXTRACTOS

La extraccion del colorante se la realiza mediantenétodo de maceracion por 72h. La
maceracion es un proceso de extraccion sélidodquEl producto sélido (materia
prima) posee una serie de compuestos solubleslaquielo extractante que son los que

se pretende extraer.

Procedimiento

o Poner a secar la planta en estudio a temperatupgeai® o0 en una estufa con
circulacion de aire a menos de 40°C.
o Moler la planta seca (polvo).

o Pesar una cantidad de la muestra molida en unieatgpde vidrio.

(@)

Adicionar alcohol etilico sobre la muestra hastaricda muestra, dejar en reposo
72h.

Filtrar y obtener la solucion

Evaporar el alcohol en un rotavapor.

Obtener el extracto etanolito respectivo.

O O O o

Preparar solucién del extracto de concentraciéodda.
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2.5.3 TAMIZAJE FITOQUiMICO DE LOS EXTRACTOS DE RAIZ Y FRUTOS
DE Berberis halliii.

Para determinar cualitativamente los metabolitosntkrés presentes d. halliii se

utilizaron los solventes apropiados y la aplicadérreacciones de coloracion.

2.5.3.1 Ensayo del Cloruro Férrico

Permite reconocer la presencia de compuestos éesdl/o taninos en un extracto
vegetal. Si el extracto de la planta se realiza @goohol, el ensayo determina tanto
fenoles como taninos. A una alicuota del extrattohelico se le adicionan 3 gotas de
una solucion de tricloruro férrico al 5% en solucgalina fisioldgica (cloruro de sodio al
0.9 % en agua). Si el extracto es acuoso, el erdetgomina fundamentalmente taninos.
A una alicuota del extracto se afiade acetato de path neutralizar y tres gotas de una
solucion de tricloruro férrico al 5 % en solucidaisa fisioldégica, un ensayo positivo

puede dar la siguiente informacion general.

o Desarrollo de una coloracién rojo-vino, compue$to®licos en general.
o Desarrollo de una coloracién verde intensa, tanitebsipo pirocatecolicos.

o Desarrollo de una coloracién azul, taninos del gijpogalotanicos.

2.5.3.2 Ensayo de Shinoda.

Permite reconocer la presencia de flavonoides ezxtracto de un vegetal. Si la alicuota
del extracto se encuentra en alcohol, se diluyelomh de &cido clorhidrico concentrado
y un pedacito de cinta de magnesio metalico. Desgeada reaccidon se espera 5 minutos,
se afiade 1ml de alcohol amilico, se mezclan lassfgsse deja reposar hasta que se

separen.

Si la alicuota del extracto se encuentra en agupracede de igual forma, a partir de la

adicion del acido clorhidrico concentrado.
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El ensayo se considera positivo, cuando el alcamoilico se colorea de amarillo,

naranja, carmelita o rojo intenso en todos lossaso

2.5.3.3 Ensayo de Antocianidinas.

Permite conocer en los extractos vegetales la presde estas estructuras de secuencia

CsC3-Q del grupo de los flavonoides.

Se calienta 2ml, del extracto etandlico por 10 taawon 1ml de HCI concentrado.
Dejar enfriar y luego adicionar 1mL de agua y 2mladcohol amilico. Agitar y dejar
separar las 2 fases. La aparicion de color rojaadn en la fase amilica, indica ensayo

positivo.

2.5.3.4 Ensayo de Fehling.

Permite reconocer en un extracto la presencia deaezs reductores. Para ello, si la
alicuota del extracto no se encuentra en agua, eldgeorarse el solvente en bafio de
agua y el residuo redisolverse en 1-2ml de aguaad8agonan 2 ml del reactivo y se

calienta en bafio de agua 5-10 minutos la mezclang&hyo se considera positivo si la

solucion se colorea de rojo o aparece precipitapto r

2.5.4 CONDICIONES OPTIMAS DE TENIDO

2.5.4.1 DETERMINACION DE LA TEMPERATURA

Este método nos permite determinar a qué temparaturafio de tefiido la fibra absorbe

mejor el colorante. Este parametro se evalua endnrdel porcentaje del bafio agotado.

Procedimiento

0 Pesar la cantidad de fibra a tinturar.

o Lavar con el detergente hasta agua incolora, eajuadejar secar.

38



Medir la temperatura de 30°C
Lavar los tubos de ensayo, sacarlos y pesarlos.

Tomar 1mL muestra del bafio en el tubo de ensayo.

O O O o©

Se llevan los tubos y se introducen en la estuf@28C, por el tiempo necesario

hasta llevarlos a sequedad, se retiran y se lax@an un desecador, dejarlos

enfriar y luego pesarlos en una balanza analitica.

o Por diferencia de pesos se obtendra la cantidamldeante presente en 1 ml de
solucion contenida en el tubo.

o0 Se realizara finalmente un gréfico de % de Bafotddm vs. Temperatura y se

determinara la TEMPERATURA EXACTA. (11)

2.5.4.2 DETERMINACION DEL TIEMPO OPTIMO DE TINTURA

El método se basa en hallar el tiempo 6ptimo dwirinen funcion del %del bafio de
agotamiento. El andlisis se realiza a diferen@miios y el que tenga menor porcentaje

de agotamiento es el tiempo Optimo.

Procedimiento

0 Pesar la cantidad de fibra a tinturar.

0 Lavar con el detergente hasta agua incolora, eajuadejar secar.

o Introducir la fibra en el bafio de tefiido, en tiespiferentes: 40, 80, 120, 160 y
200 min.

o Lavar los tubos de ensayo, secarlos y pesarlos.

o Tomar 1ml muestra del bafio en el tubo de ensayo.

o0 Se llevan los tubos y se introducen en la estuf@28C, por el tiempo necesario
hasta llevarlos a sequedad, se retiran y se lax&a@n un desecador, dejarlos
enfriar y luego pesarlos en una balanza analitica.

o Por diferencia de pesos se obtendra la cantidatbldeante presente en 1ml de
solucion en el tubo.

0 Realizar un gréfico % de Bafio Agotado vs Tiempoeyedninar el TIEMPO
OPTIMO DE TINTURA. (11)
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2.5.4.3. DETERMINACION DE pH

El pH 6ptimo para tefiir las fibras se obtiene ercion del % de agotamiento. EI método
consiste a diferentes pH, el que tenga menor ptajeedel bafio agotado es el ideal para

la tincidn de la fibra.

Procedimiento

0 Pesar la cantidad de fibra a tinturar y lavar dategergente por el tiempo
necesario, enjuagar y dejar secar.

o Adadir colorante ya determinando segun el pesa @ibria y medir el pH inicial.

o Adicionar el &cido o la base hasta obtener un rangalio de pH y tinturar las
muestras, controlar la temperatura y trabajar derdo al tiempo 6ptimo.

o Medir la cantidad de bafio agotado y tomar 1ml destna a los diferentes pH, en
tubos de ensayo previamente pesados.

0 Secar los tubos en una estufa a 120°C, ya secpssag enfriandolos
previamente por cinco minutos en el desecador.

o Grafica % Bafio Agotado vs pH y determinar el pHrpt (11)

2.5.4.4 DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL BAN@GOTADO.

Para la determinacién de la concentracion del bafotado se utiliza método
espectrofotométrico. Se prepararon solucioneseaetifes concentraciones, pudiendo de
esta manera realizar una curva de calibracionuecidn de la absorbancia de cada una

de ellas

Procedimiento

o Pesar la cantidad de fibra a tinturar.
o0 Lavar con el detergente hasta agua incolora, eajuadejar secar.
o Aidadir un volumen fijo de colorante sobre la fibra.

o Llevar al pH 6ptimo el bafio de tefido.
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o Cuando es posible se pesa el colorante directapesttees cuando se afiade de
0.2g en adelante, se diluye en agua caliente ryceegora al bafio.

o Se procede a calentar, agitando constantemente apdouse alcanza la
Temperatura maxima (de Ebullicion) y el tiempo dmtj se retira la fibra, se la
escurre al maximo posible.

0o Medir el volumen del bafio agotado y determinaci@ ld concentracion
espectrofotométricamente.

o Determinar la longitud de maxima absorbancia dmlacion.

0 Preparar estandares y realizar una curva de czilor.a

o Medir la absorbancia de la solucién problema yrddtear la concentracion en el
bafio residual.

o0 Realizar una gréafica de Absorbancia vs. ConcergnagiL1)

2.5.4.5 DETERMINACION DE LA RAZON LICOR OPTIMA.

Este método nos permite determinar bajo las camiési 6ptimas de tintura cual es la

razén licor, la que esta en funcion del % de agaaio.

Procedimiento

o0 Pesar la cantidad de fibra a tinturar, lavar condefergente por el tiempo
necesario, enjuagar y dejar secar.

o Aidadir el colorante sobre la fibra.

o Calentar, agitando constantemente y cuando se zalckn Temperatura y el
tiempo 6ptimo, se retira la fibra, se la escurmnakimo posible.

o Medir el volumen del bafio agotado, tomar una maetgriml y trasvasarla a un
tubo de ensayo previamente pesado.

o0 Secar los tubos en una estufa a 120°C, enfrianiesgrlos.

0 Lavar los tubos, secarlos en la estufa, dejarlésaely pesarlos.

0 Realizar una gréfica del % de Bafio Agotado vs Rdaéar y determinar la

Razon licor optima. (11)
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2.5.4.6 APLICACION DE MORDIENTES.

El método se refiere en adicionar a la fibra un diemte que es absorbido por ella,
pudiendo consecutivamente atraer el colorante.

Las técnicas se describen a continuacion:

2.5.4.6.1 METODO PARA EL MORDIENTE ANTERIOR.

Este método consiste en tratar a la fibra con ebimote antes de introducir al bafio de
tefiido, bajo condiciones 6ptimas de tintura.

Procedimiento

0 Pesar la cantidad de fibra a tinturar.

o Lavar con el detergente por el tiempo necesarjoagar y dejar secar.

o Preparar el bafio de mordentado el cual tiene aflemtado a utilizarse. EJ: 1.5%
de alumbre, 1.5% de &cido férmico. RL 100:1

o Introducir el material en el bafio de mordentada @mperatura inicial de 50°C.

o Elevar la temperatura hasta la ebullicion, maeishd en estas condiciones por
15 minutos.

0 Retirar la muestra de fibra e introducirla en didade tefiido preparado bajo las
condiciones 6ptimas a una temperatura inicial dd&50evarla a ebullicion y
mantenerla por 30 minutos.

o Enjuagar, secar y pesar.

o Observar el color y compararlo con colores estasdar

0 Realizar una grafica % de fibra tefiida vs mordiemilezado. (11)

2.5.4.6.2 METODO PARA EL MORDENTADO POSTERIOR

Este método consiste en tratar a la fibra con eldieote después de ser tefiida a

condiciones 6ptimas de temperatura, tiempo, pH.

42



Procedimiento

Pesar la cantidad de fibra a tinturar.
Lavar con el detergente por el tiempo necesarjoagar y dejar secatr.
Tedir la fibra en la solucién colorante en las doiothes Gptimas de tefiido.

Enjuagar, dejar secar.

o O O O O

Introducir en el bafio de mordentado el cual tidmaadiente a utilizarse. EJ:

1.5% de dicromato de potasio, 1.5% de acido fornito100:1

o Elevar la temperatura hasta la ebullicibn, mantetoeen estas condiciones
por 15 minutos, enjuagar, secar y pesar la fibra.

o Observar el color y compararlo con colores est@wdar

o0 Realizar una grafica % de Fibra Tefida vs Mordienitezado. (11)

2.5.4.7 DETERMINACION DE LA SOLIDEZ

Este método consiste en determinar la resistenggpgesenta a variar su color o perder
intensidad al ser sometida a un agente externdemdl dar lugar a la degradaciéon del
color o bien a la descarga sobre otros tejidos.

Las técnicas se describen a continuacion.
2.5.4.7.1 SOLIDEZ A LA HUMEDAD
Procedimiento
o Lavar la fibra unos minutos a 40°C con 0.7g derdetdge y 0.42g/L de jabdn.
o Enjuagar con agua corriente a temperatura ambiente.
o Dejar secar y cortar hilos de 5 cm de largo delenmdtteniido y envolverlos en
hilos sin tratar.

0 Humedecer y dejar en reposo a temperatura amhbaeméste 24 h. observar el

colorante transmitido al género blanco y clasifw&n una escala general. (11)
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2.5.4.7.2 SOLIDEZ A LA EBULLICION

Procedimiento

o A 5gr de hilo tinturado, colocarlo en un vaso d@rBDy llevarlo a 200ml con
agua normal de pH 7.

o Incrementar la temperatura, cuando comience ldieidal tomar el tiempo de 10
minutos.

o Del agua contenida en el vaso tomar con una pipetanuestra de 10ml.

o Colocar la muestra anteriormente tomada en un té®nsayo, previamente
etiquetado y comparar luego este con un tubo pafuémes agua hervida durante
10 minutos con las muestras tratadas.

o En los tubos de andlisis deberan introducirse lsilodratar para observar el paso
de color.

o Finalmente se clasificara segun la escala ger(éddl.

2.5.4.7.3 SOLIDEZ AL LAVADO

Procedimiento

o Preparar una solucion pesando 0.8g de deterggaten 0.49g llevarlos a un
volumen de 100ml con agua en un balén aforado.

o Medir 100ml de esta solucion y calentar a 40°C

o En el bafio anterior lavar 5gr de hilo tinturado.

o Tomar 10ml de muestra de la solucién anterior ygamarla con un patron
que serd la solucion detergente.

o Finalmente se clasificara segun la escala ger{&djl.
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2.5.4.7.4 SOLIDEZ A LOS ACIDOS

Procedimiento

o Preparar soluciones de acido nitrico, sulfuricomiéo y acético en un rango de
concentracion de 0.5 a 0.01N

o En un determinado volumen de las soluciones ambeeiote preparadas,
introducir 5g de hilo tinturado en las condiciodgsimas.

o Llevar a ebullicién las diferentes soluciones asigalejarlas por el espacio de 45
minutos.

o En cada solucién deberan introducirse hilos siartr§ll)

2.5.4.7.5 SOLIDEZ A LAS BASES

Procedimiento

o Preparar soluciones de hidroxido de sodio y hidldxie potasio en un rango de
concentracion de 0.5 a 0.01N

o En un determinado volumen de las soluciones ambeeiote preparadas,
introducir 5g de hilo tinturado en las condiciodgsimas.

o Llevar a ebullicién las diferentes soluciones asigalejarlas por el espacio de 45
minutos.

o En cada solucién deberan introducirse hilos siartr§ll)

2.5.4.7.6 SOLIDEZ A LOS OXIDANTES

Procedimiento

o Preparar soluciones de dicromato de potasio y agigenada en un rango de
concentracién de 0.5 a 0.01N
o En un determinado volumen de las soluciones ambeeiote preparadas,

introducir 5g de hilo tinturado en las condiciodgsimas
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Llevar a ebullicion las diferentes soluciones asigalejarlas por el espacio de 45
minutos.

En cada solucidon deberan introducirse hilos siartra

Comparar el color de los hilos tinturados con gaexastentes en el mercado y
con una solucién patrén gque es la obtenida hingdadfibra tinturada en agua

simple por el mismo espacio de tiempo.

Finalmente se clasificara segun la escala ger{édgl.

2.5.4.7.7 SOLIDEZ AL FROTE

Procedimiento

o

Frotar energéticamente 30 veces el material teBmlare un tejido blanco, con un
movimiento de atras hacia delante.
Se compara el material blanco sin frote con el natesultante del tratamiento.

La clasificacion se la realiza segun la escalargénd1)

2.5.4.7.8 SOLIDEZ A LA LUZ

Procedimiento:

Preparar un ensayo conjunto con todas las muestdarlas en pedazos de 1cm
por 5¢cm.

Colocarlas una junto a la otra sobre una cartulina.

En el centro de este muestrario se monta el estdedana sin tefir.

Cubrir la mitad del muestrario con una cartulingraey dejarla bajo la accién de
la luz del dia, bajo condiciones ambientales copromedio de 20°C y humedad
relativa del 50%.

Retirar el material y compararlo con el blanco ynparar con estandares
(material tefiido en condiciones Optimas de tempeaatiempo, pH, razon licor).

La clasificacion se la realiza de acuerdo a lalaggeneral. (11)
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2.5.4.7.9 SOLIDEZ AL HIPOCLORITO

Procedimiento

o Preparar soluciones de hipoclorito de sodio eranga de concentraciones de 0.5
a 0.01 N.

o En un determinado volumen de las soluciones ambeeiote preparadas,
introducir 5g de hilo tinturado en las condiciodgsimas.

o Dejar las fibras en las soluciones durante media éo frio.

o Comparar el color de los hilos tinturados con gamastentes en el mercado y
con una solucion patron que es la obtenida tratdaddora tinturada en agua
simple por el mismo espacio de tiempo.

o Finalmente se clasificara segun la escala genktal.(

2.5.5 EXTRACCION DE FLAVONOIDES

La extraccion abarca la obtencién del extractodyrgtie contiene de la totalidad de los
metabolitos presentes en la planta, impurezas daméreeuales se citan grasas, ceras

vegetales, resinas, colorantes, taninos, y salésides organicos como el acido oxalico.

Para la purificacion del extracto bruto es necesael uso de solventes inmiscibles y
variaciones de pH lo que conlleva a la separaddia fraccion de flavonoides.

En un embudo de separacion a 20 ml del extractwkta (149.9 g) se agregaron 5 ml
de Tolueno por tres veces; obteniéndose:

o Fase de Tolueno: Evapora y se obtiene el sub-¢xtf@uebas de tefido

0 Solucién Etandlica (ETOH)

A la solucion ETOH se le agregan 5ml de Clorofotd@Cl; por 3 veces; obteniéndose
dos fases:
0 Solucién cloroférmica: Concentra y se obtiene db-extracto cloroformico.

Pruebas de tefnido
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o0 Solucién ETOH

A la solucion EtOH se basifica con Amoniaco \ifise adiciona 5ml de Cloroformo por
tres veces resultando:

0 Solucion Cloroférmica béasica: Pruebas de tefiido

0 Solucién ETOH

Posteriormente a la fraccion 4 se realizé un baffoie con hielo y Acetona para obtener

el residuo seco de Alcaloides. (0.50639)
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FIGURA N%: Fraccionamiento del extracto de raiz de Berberis halliii y obtencién de Flavonoides

20mL Extracto Alcohdlico
Berberis halliii

Tolueno hasta agotamiento

Fase Toluen

Evaporar

Sub-extracto tolueno

Pruebas de tenido

NEGATIVO

Solucién ETO}

ClsCH 5ml x 3 veces

Solucién Cl;CH
| Concentrar

Sub-extracto GCH
(Terpenos

Pruebas de tefiido

NEGATIVO

Solucién ETO}

Basificar NH;

Cl;CH 5ml x 3 veces

Soluciéon CL,CH basica
(Alcaloides

Pruebas de tefiido

NEGATIVO
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2.5.6 CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA

2.5.6.1 Preparacion de placas cromatograficas raiyeas

Para placas de vidrio de 2mm de espesor y 10*20:

o Lavar las placas de vidrio 10 x 20, secarlas y calas sobre una superficie

plana.

o .Preparar en un erlenmeyer de 250 ml una pap#a bomogeneizada con 16 g
de silica-gel de capa fina (Si02) y 32 ml de agestithda. Hasta sonido metalico.

o Con ayuda de un extensor, del grosor adecuadopde eatender la papilla sobre
las placas antes de que endurezca.

o Al cabo de un momento llevar las placas a la estufante 1 hora.

0 Retirar las placas de la estufa y dejar en el deeaurante 15 - 20 minutos.

2.5.6.2 Colocacion de muestra de alcaloides salptata Cromatografica

o A partir de 0.5 g de flavonoides secos agregardatttanol 96 %. Disolver.

o En la placa cromatografica sefalizar 1 cm de disdatlesde el borde inferior de

la misma.
o Con la ayuda de un Capilar despuntado o de unaaFRassteur proceder a colocar

peguefas gotas de muestra sobre la placa, espaandose seque las manchas
repetir el procedimiento por 3 0 4 veces, evitanade las manchas se unan.
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0 Una vez secas las manchas se coloca sobre unadewadrio que contiene el
sistema de solventes Acetato de Etilo: Acido aoétiécido formico: Agua
(100:11:11:26) en relacion a 20ml. Se deja coilrseokente.

FOTOGRAFIA NB: Cromatografia en capa pina del sub- extracto etanélico de Berberis halliii

2.5.6.3 Revelado Cromatogréfico

La sustancia utilizada para el revelado cromatografue el Sulfato de magnesio,
sustancia exclusiva para revelar flavonoides.

o Con la ayuda de la bomba de vacio y el atomizadoird del cual se encuentran
50 ml de Sulfato de cerio se arma el equipo de RdgeCromatografico.

o Colocar las placas dentro de la Sorbona en posiedical.

o Encender la bomba de vacio y a una distancia cenadilk se procede a dispersar
el reactivo revelador sobre las placas.
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0 Esperar de 2 - 5 min que las placas se sequen.

o0 Colocar las placas reveladas sobre el reverbeatentarlas

FOTOGRAFIA N°4: Revelado cromatogréafico con sulfat o de cerio

o Identificar las manchas presentes.
o Observar el color de las manchas
o0 Calcular el Rf de las manchas reveladas

Distancia recorrida de la muestra
Distancia recorrida por el disolventes

Rf =

Placa: Silica-gel &s4

Solvente de recorrido: Acido acético: Acido férmiégua (100:11:11:26)
Revelador: Sulfato de cerio

Muestra: Sub-extracto ETOH
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Solvente 7,9cm_,

h

h3

h2

h1

h5
4

FIGURA N°6: Cromatografia de Capara fina para identificar flavonoides del sub-extracto

etanolico de Berberis halliii

CUADRO N°6: Datos obtenidos en la Cromatografia de capa fina del sub-extracto etandlico de

Berberis halliii

Altura (h =cm) Valor (cm) Rf Banda (B)
h1 2,2 0,27 B1
h2 3,2 0,40 B2
h3 4,1 0,51 B3
h4 6,0 0,76 B4
h5 7,1 0,91 B5

2.5.6.4 Separacion de manchas reveladas en la Groratia

o Luego de haberse identificado en las placas Craydioas preparativas la
presencia de 4 manchas bien diferenciadas, seddeganismas:
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o Con la ayuda de una placa cubre-objetos se trezéinga de separacion entre las
4 manchas de cada una de las placas Cromatograficas

0 Separar cuidadosamente las manchas; evitando goatehido de las mismas se
mezcle; pues los resultados en la lectura del &spse alterarian y ocasionarian
datos incorrectos.

0 A cada mancha se les denomina como Banda B1, Eéhddanda B3, Banda B4
y Banda B5.

o Inmediatamente el contenido de las bandas colotéitascos ambar de vidrio y

tapa rosca previamente etiquetados.

2.5.6.5 Separacion de las bandas de la Silica-gel

o En cada envase que contiene las bandas se agragsamntidad del sistema de
solventes (Acetato de Etilo, Acido acético, Acidonfico, Agua 100:11:11:26),
de tal manera que el contenido quede humedecido

o Traspasar los contenidos de las bandas a tubos ndayce previamente
etiquetados.

0 Los tubos de ensayo se centrifugan durante 5 min.

0 Retirar el sobrenadante de cada tubo.

o Una vez terminado el proceso se concentra el satfaeite de cada banda en el

rota vapor:

2.5.6.6 Lectura en el Espectrofotdmetro de las &snd

(@)

Se llevo las bandas a lectura en el espectrofotomet
o Se realiz6 un barrido desde 200- 400nm y 400- 600nm

Se determind las longitudes de onda

(@)

54



CUADRO N°7: Determinacion Ultravioleta de las bandas aisladas en el Sub-extracto etandélico

BANDAS Rf LONGITUD DE ONDA ABSORBANCIA
(A) nm (Abs)
B1 0,27 421 0,906
B2 0,40 205 0,222
215 0,260
241 0,411
B3 0,51 270 3,262
279 3,180
285 3,107
B4 0,76 421 3,054
B5 0,91 205 0,225
233 0,324
241 0,374
261 2,037
279 2,054

2.5.7 APLICACION DE LAS REGLAS DE WOODWARD Y FIESER PARA
IDENTIFICAR FLAVONOIDES

o Se aplicaron las Reglas de Woordward —Fieser.
o Se determina las longitudes de onda segun lasckstie quimicas de los
flavonoides presentes mediante las tablas que priopan los datos de longitud

de onda de cada compuesto. (Ver anexo 8)

En bibliografia encontrada se establece que el rgéBerberis presentan en su
composicién quimica flavonoides como quercetinankaferol, apigenina y luteolina, y
antocianinas: delfinidina-3glucosido, cianidinatBgisido, petunidina-3glucésido,

peonidina-3glucésido, malvidina-3glucésido.
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Aplicacion las Reglas de Woodward y Fieser en lagueturas quimicas de los
flavonoides y antocianinas:

QUERCETINA

OH

OH
S
HO o HO (0]
g | OH
OH

oH o OH (0]
Anillo Base............... 230 Anillo Base............... 215
OH (meta)x2............... 14 C-sustf)....ccovvvnnnn. 12
OCH5(Ort0) ... 7 (0] (V) PO 35
Residuo de anillo........... 3 C=C exociclico............. 5
254 OCHsz.oovvvviiiiieen, 30
297
Anillo Base...............211
HO
OH(orto).......coevvvvviennn. 7
C=C exociclico............. 5
OCHs.....evvvvvvvenn 14
OHPB.wveeeeeeeeeaes 35
269
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KAEMPFEROL

OH
HO o
OH

OH (@]
Anillo Base............... 230
OH (meta)x2............... 14
OCHs(orto).......oveunee. 7
Residuo de anillo........... 3
254

57

HO 0

OH

OH O

Anillo Base...............215
C-SUSE)...evvvneannnnnn. 12
(0] 2 I (7) I 35
C=C exociclico............. 5
OCHs...ove v .30
297
Anillo Base.............. 211
C=C exociclico............. 5

OCHsvvveeereneen 14
OHB..vvvvoveeveeieiinn 30

OH




LUTEOLINA

OH

OH (0]

OH

Anillo Base...............246

OH (meta)x2............... 14

OCHz(0rto).....ccevvnvnenn. 7

Residuo de anillo........... 3
27C
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OH
HO o
OH (@]
Anillo Base............... 215
C-sustf)........ennn.n. 12
C=C exociclico............. 5
OCHz..ovoveeiin 30
262
AnilloBase............... 211
OH(orto).....cccvvvvvnennn. 7
C=C exociclico............. 5
OCHz..ovvo e 14
237

OH



APIGENINA

OH OH

OH OH

HO o HO ©

OH O OH O

Anillo Base...............215

Anillo Base............... 246
C-SUSt ﬁ) .................. 12 OH (meta)xz ............... 14
C=C exociclico............. 5 OCH5(OMO) e, 7
OC|_|330 ReSIduodeanlllo ........... 3
262 270
OH
HO o

Anillo Base...............211

C=C exociclico............. 5
OCHs...oovvvee 14
23C
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DELFINIDINA-3-glucosido

OH

OH

60

Anillo Base................ 211
OH(meta)..................... 7
C=C exaociclico.............. 5
Azlcar.......................30
Residuo de anillo............ 3
256
Anillo Base................ 214
C sustituyente x3............3
ORX2...covviiiinenn12
C=C exociclico.............. 5
C=C conjugado............ 30
276
Anillo Base................ 211
OH(orto)x2................. 14
C=C exof)....cevvvvvranns 5
Azlcar.......................30
Residuo anular.............. 10
270



CIANIDINA-3-glucésido

HO

OH

OH

OH

OH

61

Anillo Base................ 211
OH(meta)..................... 7
C=C exaociclico.............. 5
Azlcar.......................30
Residuo de anillo............ 3
256
Anillo Base................214
C sustituyente x3............ 3
OR X2, 12
C=C exociclico.............. 5
C=C conjugado............30
276
Anillo Base................211
OH(0orto).....cccovvvvvvnenen. 7
C=C exof)...cccevevvrennnn 5
AzUcar.....cooociieinnnnne. 30
Residuo anular.............. 10
263




PEONIDINA-3glucésido

HO

(0]
o \<\/

HO

62

Anillo Base................211

OH(meta)..............ccueee 7
C=C exociclico.............. 5
Azdcar....................... 30

Residuo de anillo............3

Anillo Base................ 214
C sustituyente x3............
ORX2..ccovvviiinnn12

C=C exociclico.............. 5
C=C conjugado............ 30
276

Anillo Base................211

OCHs(Orto).......vveunenns 14
C=C exof)....cccevvvurunnns 5
Azdcar.........coooeveinnne 30
Residuo anular.............. 10
270



PETUNIDINA-3glucésido

OCH;

AnilloBase................ 211
HO OH(meta)..................... 7
C=C exociclico.............. 5

Azlcar.......................30

Residuo de anillo............ 3
OH 256
OH
OCH;

Anillo Base................ 214

HO C sustituyente x3............3

ORX2....ovvvv12

C=C exociclico.............. 5

C=C conjugado............ 30

OH 276

O
OH
OCH;

HO AnilloBase................ 211

OCHs(orto)......covvvne.... 14

OH(orto)......cccvvvvveennl 7

C=C ex0of)..cvvverennanannns 5

AzUcar 30
oH Residuo anular.............. 10

277
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MALVIDINA- 3 glucésido

HO

Anillo Base...........
OH(meta).............
C=C exaociclico......
AzUcar........ccoovieninnn,

Residuo de anillo

Anillo Base............
C sustituyente x3............
ORX2..iiviiiiiiiciiiiin,
C=C exaociclico.......

C=C conjugado......

AzUcar.........cccueeeeenn.

Residuo anular.......




CAPITULO 1l

3.1 RESULTADOS Y DISCUCION

3.1.1 TAMIZAJE FITOQUIMICO PARA IDENTIFICAR FLAVONO IDES

Los resultados obtenidos en los extractos de l@egay frutos deéBerberis halliii se
aprecian en el siguiente cuadro. Con respecto sekxiones de coloracion aplicadas

segun las técnicas de tamizaje fitoquimico.(23)

CUADRO Nr¢ 8:Tamizaje fitoquimico para identificar Flavonoides

Interpretacion: (-) Negativo, (+) Baja evidencia#) Evidencia, (+++) Alta evidencia,

(+/-) Falsos Positivos

Ensayos Raices Frutos

Cloruro Férrico

(Compuestos fendlicos y Verde intenso (++) Rojo vino (++)
Taninos)
Shinoda _ _
_ Amarillo (+++) Rojo (++)
(Flavonoides)
Antocianinas (++) (+++)
Fehling
(++) (++)
(azucares)
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3.1.2 DETERMINACION DE LAS CONDICIONES OPTIMAS DE T ENIDO

3.1.2.1 DETERMINACION DE LA TEMPERATURA

Para la evaluacion de esta variable se prepar&alnaion de colorante al 10% con un
tiempo de tratamiento de 60 minutos, analizandodssltados en funcion del % de Bafio

agotado en 1ml de muestra tomado a diferentes ratopas.

En la TABLA N° 1y el GRAFICO N° 1 (Ver anexo 1) adlacionar la temperatura con
respecto al porcentaje de agotamiento de las r&sedestacable que a medida que
incrementa la temperatura el % de Agotamiento seniuyendo; en este caso mientras
disminuye a 80 °C el % de Agotamiento es 1,2 pteselo una mejor adherencia del
colorante con respecto a las fibras.

El resultado para los frutos es 80 °C y 0.10 % Aguénto de igual forma presenta una

mejor adherencia del colorante con respecto aldesst

TABLA N°1: Determinacion de la Temperatura 6ptima del extracto de raices y frutos de Berberis

hallii.

TEMPERATURA % AGOTAMIENTO
°C RAICES FRUTOS
30 3,4 49
35 3,3 4,5
40 3,1 4,3
45 3,0 4,0
50 2,8 3,9
55 2,5 2,7
60 2,3 2,5
65 2,0 2,2
70 1,9 1,9
75 15 1,2
80 1,2 1,0
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3.1.2.2 DETERMINACION DEL TIEMPO OPTIMO DE TINTURA

Este pardmetro se evalla a una concentracion dedé&D#olorante, a la temperatura de
ebullicion. Se realizé la comparacion del % de agwento en 1ml de muestra de los

diferentes bafos analizados.

Los datos obtenidos constan en la TABLA N° 2 yegmresentan en los GRAFICO N° 2

(Ver anexo 2). Al relacionar el % de Agotamientolaeraices y de los frutos se detalla
claramente en la grafica que; mientras en lassakt@o de Agotamiento optimo es 1.53
a 40 min y cada medicion va ascendiendo, pararligsf se observa una variacion que
decrece e incrementa entre los 40 — 120 min, estdebe a la aparicion de cristales
indicativos de azucares que implican la disminugdncremento inmediato en el % de
Agotamiento; asi como también perdidas que incldgetores como sustancias volatiles

y variacion de temperatura.

TABLA N°2: Determinacion del Tiempo optimo del extracto de raices y frutos de Berberis halliii.

TIEMPO % AGOTAMIENTO
Min RAICES FRUTOS
40 1.53 1.49
80 3.84 1.41
120 5.52 7.62
160 7.79 9.04
200 9.92 9.69
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3.1.2.3 DETERMINACION DE pH

El pH fue otro parametro analizado, el mismo quarsaizé en funcién del porcentaje
del bafio agotado en 1 ml de muestra, bajo las congis de temperatura y tiempo
Optimas determinadas previamente. El pH inicialedélacto de raices es de 5,07 y de los
frutos 4.54

Se establece que el tiempo Optimo adecuado es dwift@on un pH de 2 y % de
Agotamiento de 0.23, obteniendo mejor concentraciércolorante en las fibras. Los
datos que se obtuvieron en este andlisis estda €ABLA N° 3 y representados en el
GRAFICO N° 3 (Ver anexo3).

TABLA N°3: Determinacion de pH éptimo del extracto de raices de Berberis halliii.

pH %AGOTAMIENTO
RAICES
2 0.23
3 0.25
4 0.24
5 0.32
6 0.38
7 0.30
8 0.48
9 0.55
10 0.67
11 0.62
12 0.70
13 0.71

En la solucién colorante extraida de los frutodad&erberis se obtuvo los siguientes

datos:

Para tefir la lana el pH 6ptimo de la solucion emango 3-4 con un porcentaje mas bajo

de agotamiento 0.11%.
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En el caso del algoddn y poliéster el pH de lagotues 3 obteniendo un porcentaje de

agotamiento de 0.08%

3.1.2.4 DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL BAN@GOTADO.

Para la evaluacion de esta variable se trabajooadi@ones Optimas de temperatura,
tiempo y pH. Para este andlisis se prepararon isokeg a diferentes concentraciones,
pudiendo de esta manera realizar una curva deagiliim, en funcion de la absorbancia

de cada una de ellas.

Se determind la concentracién inicial de la solacip la concentracion final
(concentracion del bafio agotado) de la misma despeiéproceso de tefiido, mediante
método espectrofotométrico.

Con la solucién del extracto de las raices lossdastan indicados en la TABLA N° 4y
representados en el GRAFICO N° 4 (Ver anexo 4)sd&iobserva este grafico es

necesario aplicar una regresion lineal, entoncesuacion de la recta es:

A =0.116C - 0.095
r=0.940

TABLA N°4: Concentracion del Bafio Agotado del extracto de la raices de Berberis halliii.

CONCENTRACION | ABSORBANCIA
(g/ml) A max = 378

35 4.000

30 3.639

25 2.436

20 2.301

15 1.749

C =33.232 3.760
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Para una A= 3.760 la concentracién (C) del Bafdaalgosera igual a 33.235, esto se

obtiene al reemplazar el valor de la absorbancia enuacion de la recta.

A =0.116C - 0.095
3.760 = 0.116C - 0.095
C =3.760 + 0.095
0.116
C =33.232

Para el extracto de los frutos los datos estaraePABLA N°5 y representados en el

GRAFICO N°5 (Ver anexo 5). La ecuacion de la resta

A =0.207 C +0.022
R=0.991

Para una absorbancia A = 3.110 la concentraciédé¢®)afno agotado es igual a 9.14

TABLA N°5; Concentracién del Bafio Agotado del extr acto de los frutos de Berberis halliii.

CONCENTRACION ABSORBANCIA
(g/ml) A max =520

25 5,374

20 3,939

15 3,124

10 2,067

S 1,134

C=14,917 3.110
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3.1.2.5 DETERMINACION DE LA RAZON LICOR OPTIMA.

La determinacion de la razon licor (RL) se reaémafuncion del % de agotamiento en el
bafio de tefiido, a temperatura, tiempo y pH optiRara determinar este parametro se

partié de una solucién al 10%.

Segun los datos de la TABLA N° 6 representados| @RAFICO N°6 en condiciones
optimas de tefiido la relacion bafo-fibra del extrade raices reemplazando en la

ecuacion de la recta el promedio del porcentajggd¢éamiento es de 55:1.

TABLA N°6: Determinacion de la Razoén Licor del ext racto de las raices de Berberis halliii.

% AGOTAMIENTO RL
1,76 56:1
1,64 60:1
1,74 57:1
2,09 47:1
Promedio = 1.81 55:1

GRAFICO N°6: Determinacién de la Razén Licor del e xtracto de las raices de Berberis halliii.

DETERMINACION DE RAZON LICOR
EXTRACTO - RAICES

75

50
-
o

25

y=-28,60x + 106,8
R?=0,998
0
0 1,5 3
% AGOTAMIENTO
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Los datos de la TABLA N° 7 representados en el GRAFN°7 del extracto de frutos
indican que para un promedio del % de agotamietiiipamdo el extracto de los frutos la

relacion bano-fibra es 64:1.

TABLA N°7: Determinacion de la Razoén Licor del ext racto de los frutos de Berberis halliii.

% AGOTAMIENTO RL
1.10 89:1
1.15 85:1
0.86 114:1
1.25 79:1
Promedio = 1.08 64:1

GRAFICO N°7:Determinacién de la Razon Licor del extracto deflots deBerberis halliii

DETERMINACION DE RAZON LICOR
EXTRACTO - FRUTOS
120
30
-
o
40
y=-92,33x+192,5
R2=0,986
0
0 0,5 1 1,5
% AGOTAMIENTO
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3.1.2.6 APLICACION DE MORDIENTES

Con la finalidad de fijar el color sobre las fibgasbtener una mayor gama de colores se

utiliz6 como mordientes el alumbre, sulfato ferrgsdicromato de potasio, mediante

mordentado anterior y posterior al tefiido, evalwalod resultados en funcion del % de

fibra tefida.

TABLA N°8: Tefido de las fibras organicas y sintéticas por Mordentado Anterior con el extracto

de las raices de Berberis halliii.

io

N

io

N

FIBRA MORDIENTE FIBRA TENIDA COLOR
Sustancias ml % OBTENIDO
LANA Alumbre 7,5 54,24 Amarillo
Sulfato Ferroso 52 99,83 Mostaza
Dicromato de Potasio 6,0 93,89 Amarillo med
ALGODON Alumbre 7,5 97,33 Amarrillo claro
Sulfato Ferroso 52 93,08 Amarillo limor
Dicromato de Potasio 6,0 97,95 Amarillo med
POLIESTER Alumbre 7,5 98,29 Amarillo claro
Sulfato Ferroso 52 99,12 Amarillo limor
Dicromato de Potasio 6,0 95,04 Amarillo med

io
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Fotografias de las fibras tefiidas por mordentaderian con los tres mordientes

utilizados:
FOTOGRAFIA N5: Fibras tefiidas con alumbre de mordi ente.

FOTOGRAFIA N%: Fibras teflidas con sulfato ferroso de mordiente.

FOTOGRAFIA N7: Fibras tefiidas con dicromato de pot asio de mordiente.
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Los datos obtenidos en la TABLA N° 8 representagiogl GRAFICO N°8 (Ver Anexo

6) demuestran que el tefiido con mordentado antesaficiente con alumbre, sulfato

ferroso y dicromato de potasio tanto para lanagdalg y poliéster, da una alternativa

para el color mostaza en lana utilizando sulfatm$®

Para el mordentado posterior se obtiene los sitpseresultados en la TABLA N° 9

representado en el GRAFICO N°9 (Ver anexo 7) cerdiferentes mordientes:

TABLA N°9: Tefido de las fibras organicas y sintéticas por Mordentado Posterior con el extracto

de las raices de Berberis halliii.

FIBRA MORDIENTE FIBRA TENIDA COLOR
Sustancias ml % OBTENIDO
LANA Alumbre 7,5 53,78 Amarillo
Sulfato Ferroso 5,8 99,68 Mostaza
Dicromato de Potasio 6,0 87,51 Amarillo medjo
ALGODON Alumbre 7,5 51,83 Amarillo claro
Sulfato Ferroso 5,8 96,39 Amarillo limon
Dicromato de Potasio 6 97,17 Amarillo medio
POLIESTER Alumbre 7,5 96,93 Amarillo claro
Sulfato Ferroso 5,8 95,77 Amarillo limén
Dicromato de Potasio 6,0 96,6 Amarillo medio
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Fotografias de las fibras tefildas por mordentadstepor con los tres mordientes

utilizados:

FOTOGRAFIA N%8: Fibras tefiidas con alumbre de mordi ente.

FOTOGRAFIA N9: Fibras tefiidas con sulfato ferroso de mordiente.

FOTOGRAFIA N°10: Fibras tefiidas con dicromato de po tasio de mordiente.




Del mordentado posterior, analizando el % de fibfada se tiene buenos resultados con
sulfato ferroso hasta un promedio de 97.28 en aigadon y poliéster. El dicromato de
potasio da buen rendimiento para tefiido de algoddmoliéster. El alumbre para el
poliéster. El color varia de amarillo medio connaltue a amarillo limon con sulfato

ferroso y amarillo claro con dicromato.

Las fibras tefiidas sin el mordiente, bajos las mimaes 6ptimas de tintura, nos da un

color mas intenso (amarillo oro) con un % de fitef@ida de 99.5%.

El tefiido con el extracto de los frutos por motdda anterior con alumbre como
mordiente indican que los resultados obtenidossguencuentran en la TABLA N° 10,
bajo las condiciones 6ptimas de tefiido para la$anabtuvo un café castafio y en el caso

del algoddn y poliéster café rojizo.

TABLA N° 10: Tefiido por Mordentado Anterior del extracto de los frutos de Berberis halliii,

usando alumbre como mordiente

FIBRA FIBRA TENIDA | MORDIENTE COLOR
% mi OBTENIDO
LANA 99.5 6.9 café castafio
ALGODON 97.9 6.9 café rojizo
POLIESTER 92.38 6.9 café rojizo

FOTOGRAFIA N°L1: Fibras tefiidas con extracto de los frutos por mordentado anterior.
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En el mordentado posterior los resultados estadfa éMBLA N° 11, al igual que el
anterior bajo las condiciones Optimas y utilizaradiembre como mordiente se obtuvo
una gama de colores en las fibras.

TABLA N° 11: Tefiido por Mordentado Posterior del extracto de los frutos de Berberis halliii,

usando alumbre como mordiente.

FIBRA | FIBRATENIDA | MORDIENTE COLOR
% ml OBTENIDO
LANA 98.94 6.7 Café pardo
ALGODON 85.55 6.7 Café marrén
POLIESTER 99.88 6.7 Cafée

FOTOGRAFIA N°12: Fibras tefiidas con extracto de los frutos por mordentado posterior.

Segun los datos obtenidos se puede determinarayadgdiir la lana y el algodon con el
extracto de frutos se utiliza un mordentado anteripara el poliéster un mordentado
posterior logrando porcentajes altos de fibra &filero es importante recalcar que el
tefiido con el extracto de frutos es inestable debidjue no presenta solidez a la luz,

ebullicion y lavado las fibras tefiidas, ademasad#elgradacion enzimética.
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Los colores resultantes de las fibras tefiidasptaoh el extracto de raices como de
frutos deBerberis halliii en los dos tipos de mordentado se obtuvierowraparar con

los colores estandares que se encuentran en el ANEX

3.1.3 DETERMINACION DE LA SOLIDEZ

La solidez es otra de las condiciones que se hadiado sobre las muestras tinturadas
bajo las mejores condiciones de Temperatura, Tiemidp Concentracién, Razon licor,
con mordiente. La calificacion de los resultadosi@sipo cualitativo: MUY MALA (0-

1), MALA (2), MEDIA (3) y BUENA (4), de acuerdo alcapacidad de duraciéon del

color en la fibra para lo cual se realiza la corapimn con la fibra tefiida inicial.

CUADRO N°9: Determinacién de la solidez a la Humedad, Ebullicién, Lavado, Frote y Luz del

extracto de la raiz de Berberis halliii.

FIBRA |HUMEDAD |EBULLICION [LAVADO |FROTE| LUZ

LANA 4 3 4 4
ALGODON 3 3 3 3
POLIESTER 3 3 4 4

Segun los resultados obtenidos la lana y el peliésin las fibras que presenta una buena

solidez a estos parametros analizados, y el algpdgsenta una solidez media.
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CUADRO N°10: Determinacién de la Solidez del extra cto de raices de Berberis halliii en Acidos

con concentracion de 0.5-0.01N.

C LANA ALGODON POLIESTER

1 2 3 4 1 2 3 4 1 2 3 4
05| 1 1 1 2 1 1 1 1 1 2 1 2
03| 2 1 2 2 1 1 2 1 2 2 2 2
01| 2 2 2 3 2 1 2 2 2 2 2 3
0.07| 3 3 3 3 2 2 2 2 3 3 2 3
0.04| 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
0.01| 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3

Equivalencia:

Concentracion: C
Acido Nitrico: 1
Acido Sulfarico: 2
Acido Férmico: 3
Acido Acético: 4

De acuerdo a los resultados obtenidos se puede gligeitodas las fibras tefiidas son
inestables a la accidén de los acidos en espedss eoncentraciones cercanas a 0.5N y

gue presentan una solidez media a concentracionglsango de 0,07 a 0,01N

CUADRO N°11: Determinacién de la Solidez del extracto de raices de Berberis halliii en Bases

con concentracion de 0.5-0.01N.

CONCENTRACION | LANA |ALGODON |POLIESTER
N NaOH NaOH NaOH
0.5 1 1 2
0.3 2 2 2
0.1 2 2 2
0.07 3 2 3
0.04 3 3 3
0.01 4 3 3

A concentraciones cercanas 0.5N de NaOH la lanaestable tanto en su color como

en su textura, en el caso del algodon y el poligsietiene solidez del color préxima a
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0.5N, mientras que a concentraciones mas diluidala dhase (0.07-0.01) su solidez es

media.

CUADRO N° 12: Determinacion de la Solidez del extracto de raices de Berberis halliii en

Oxidantes con concentracién de 0.5-0.01N.

CONCENTRACION DICROMATO DE POTASIO PEROXIDO DE HIDROGENO
N LANA | ALGODON | POLIESTER |[LANA | ALGODON | POLIESTER
0.5 3 3 2 3 3 2
0.3 3 3 2 3 3 2
0.1 3 3 3 4 3 3
0.07 3 3 3 4 3 3
0.04 4 4 3 4 3 3
0.01 4 4 3 4 4 3

La lana presenta una mejor solidez a los oxidaategste rango de concentracion,

mientras que la fibra de algoddn la solidez es dyerl poliéster presenta una solidez

mala en una concentracién de 0.3-0.5N y mediammeentraciones de 0.01- 0.1N de los

oxidantes.

CUADRO N° 13: Determinacion de la Solidez del extracto de raices de Berberis hallii a

Hipoclorito de sodio con concentracion de 0.5-0.01N.

NaClO
C(N)

FIBRAS

LANA

ALGODON

POLIESTER

0.5

0.3

0.1

0.07

0.04

0.01

Bl D D W W] W

A B W W WD

Al W W W WD

La fibra animal (lana) tiene mayor estabilidad igolclorito de sodio que es un agente

blanqueador, sin embargo el algodén y el poliésaden una solidez media.
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3.1.3 TENIDO DE LAS FIBRAS APLICANDO EL SUBEXTRACTO DE
FLAVONOIDES

Con la finalidad de comprobar que los flavonoidessentes eBerberis halliii son los
que tienen la capacidad de tefiir las fibras, skzoepruebas de tefiido por mordentado
anterior y posterior con el sub-extracto de flaudes obteniendo resultados positivos.

En la TABLA N° 12 se encuentran los resultados mibites en este analisis.

TABLA N° 12: Teiido de Fibras con el Sub-extracto d e Flavonoides del extracto de raices de

Berberis halliii por mordentado anterior y posterior con alumbre de mordiente.

Mordentado Anterior
FIBRA FIBRA TENIDA MORDIENTE COLOR
% mi OBTENIDO
LANA 99,9 6,2 Amarillo medio
ALGODON 97,9 6,2 Amarillo medio
POLIESTER 98,2 6,2 Amarillo medio
Mordentado Posterior
FIBRA FIBRA TENIDA MORDIENTE COLOR
% mi OBTENIDO
LANA 99,5 6,5 Amarillo claro
ALGODON 97,2 6,5 Amarillo claro
POLIESTER 97,8 6,5 Amarillo claro

Los porcentajes de fibra tefiida son similares ddtefiido con el extracto total de

raices. El color predominante es el amarillo, salmbia la intensidad.
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3.1.3 CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA A PARTIR DEL SUBEX TRACTO
ETANOLICO DE FLAVONOIDES

Del tamizaje fitoquimico se comprobd que el extractal y el sub-extracto etandlico
libre de terpenos y alcaloides tienen como grufiogdimicos a fenoles y taninos. Para

comprobar los metabolitos presentes se realiz@&rgmatografia en capa fina.
Sistema de solventes: Acetato de Etilo, Acido aoéthcido férmico, Agua
(100:11:11:26)

Revelador: Sultato de Cerio
Soporte: Silica-gel 60 F 254 (Merck)

Mancha 5

. Mancha 4

Mancha 3

Mancha 2

Mancha 1

FIGURA N: Cromatografia en Capa fina con sus resp ectivos Rf del extracto de raices Berberis
halliii
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Empezando desde el punto de aplicacion de la nausstobtuvo los siguientes Rf:

Distancia recorrida de la muestra

Rf =

Distancia recorrida por el disolventes

TABLA N°L3: Determinacion de los Rf en la cromatogr afia en capa fina del extracto de raices de

Berberis halliii.
Mancha Color Rf Banda
1 Amarilla 0.27 1
2 Café 0.40 2
3 Amarillo 0.51 3
4 Café claro 0.79 4
5 Azul 0.91 5

La presencia de manchas separadas, eficacia delbebte y solvente de corrido se

aplicé para separar en capa fina preparativa yzamalada banda por Ultravioleta.

3.1.4 ANALISIS ESPECTROFOTOMETRICO DE LAS CINCO BAN DAS.

Se llevé al espectrofotometro los compuestos da cad de las bandas para establecer
las longitudes de onda; las mismas que una venidbte sirven como referencia para

identificar mediante las Reglas de Woodward y Figse flavonoides estan presentes en
el extracto de raices dgerberis halliii, mediante su estructura molecular estableciendo

las longitudes de onda.
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CUADRO Nr° 14: Lecturas en Espectrofotometro (UV) de las bandas del extracto de raices de

Berberis halliii.
BANDAS Iy ABSORBANCIA Flavonoides referencia

nm (Abs) A (nm)

Bl 421 0,906

B2 205 0,222
215 0,260
241 0,411

B3 270 3,262 270-280 (Antocianinas )
279 3,180
289 3,107

B4 421 3,054

B5 205 0,225 250-280 (Flavonas)
233 0,324
241 0,374
261 2,037
279 2,054

Los valores de longitud de onda de referencia deflavonoides son obtenidas segun
Olga Loock, la presencia de 3 picos de absorciderakéna que se tiene flavonoides de

acuerdo a informacioén bibliogréafica.

3.1.5 DETERMINACION DE LOS FLAVONOIDES POR MEDIO DE
WOODARD - FIESER

Aplicando las Reglas de Woodward y Fieser (Ver areXablas de Woodward y Fieser)
se ubico la presencia de los flavonoides en el CRADN® 7; con un rango de diferencia

de +/- 5nm.
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CUADRO N°15: Identificacién de los Flavonoides pre sentes en las cinco Bandas del extracto de

raices de Berberis halliii.

Banda Flavonoides presentes A Abs
Woodward-Fieser nm
(+/- 5nm)

Bl 421 0,906
B2 205 0,222

215 0,260

241 0,411
B3 270 (Luteolina, Apigenina, 270 3,262

Delfinidina-3-glucésido,
Petunidina-3-glucésido,
Peonidina-3-glucésido)

3,180
277 (Peonidina-3-glucésido) 279
3,107
284 (Malvidina-3-glucosido) 285
B4 241 3,054
B5 205 0,225
230 (Apigenina) 233 0,324
237 (Luteolina) 241 0,374
262 (Luteolina, Apigenina) 261 2,037
256 (Delfinidina-3-glucdsido,
Petunidina-3-glucosido,
Peonidina-3-glucésido,
Malvidina-3-glucosido)
276 (Delfinidina-3-glucdsido, 279 2,054

Petunidina-3-glucosido,
Malvidina-3-glucdsido),

Fuente: 1. SILVERSTEIN, R. Identificacion de espeftitométrica de compuestos
organicos, Editorial Diania, México, 1980 pp 25382@&. Determinacion estructural de

compuestos organicoswww?2.uah.es/.../determinacion%20estructural/uvelgspdf)

Aplicando las reglas de Woodward y Fieser en ldsrea de longitud de onda obtenidas

en cada una de las bandas y comparadas con lanatebibliogréfica se tiene que el
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extracto de raices dBerberis halliii encontramos flavonoides como la Luteolina y
Apigenina, y antocininas como: Delfinidina-3-gluiciis Petunidina-3-glucdsido,

Ponidina-3-glucdsido, Malvidina-3-glucdsido
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CONCLUSIONES

. Se comprobo la hipétesis “La Berberis halliii ceng flavonoides que tienen
actividad tintorera en fibras sintéticas - poliésteaturales - lana y algodén con
mordentado anterior y posterior”, la actividad catde deBerberis halliii, tiene
mayor afinidad con fibra animal (lana de oveja) ideba factores como
fotosensibilidad y degradaciones enzimaticas gileyen la textura, apariencia y
permanencia del color; en la fibra sintética eldefno es solido, la gama de los
amarillos de colorantes naturales que sustituybos @olorantes artificiales que
han sido descartados comercialmente debido a swidad y dafio en la
naturaleza por la contaminaciéon de los efluentes pooductos que son

biodegradables.

. El tamizaje fitoquimico establece que el sub-extrdtre de terpenoides y
alcaloides de I8Berberis halliii, a partir de la extraccion con etanol al 96%
durante una maceracion de 72 horas, tiene el efiettincion positivo y la

coloracién para flavonoides.

. Se determiné que las condiciones de tefiido desfibraturales con mordentado
anterior y posterior para el colorante obtenid@gsmo con buena fijacion del
color y sin desnaturalizacion del pigmento; mientjae en la fibra sintética no se

tiene mismo resultado

. El mordentado anterior y posterior permite un tefiédn alto rendimiento en las
tres fibras lana, algodon y poliéster con porcestauperiores al 95%. Ademas

una alternativa para conseguir el color mostadarencon sulfato ferroso.

. La relacién Bafio- fibra para el tefiido con extratgaaices dBerberis halliiies
de 55:1
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6. Por cromatografia de capa fina preparativa seraislas diferentes flavonoides y
por espectroscopia ultravioleta y aplicacion de Reglas Woodward y Fieser
posiblemente s tengamos los siguientes compuesiosideolina, Apigenina y
antocianinas como la Delfinidina-3-glucésido, Pétima-3-glucésido, Ponidina-
3-glucésido, Malvidina-3-glucésido, por los valodsslongitud de onda similares
reportados en bibliografia.

7. Las pruebas de tefido realizados con el extra@noBto con los frutos con

mordentado anterior y posterior en fibra organicsingética no dan resultados

satisfactorios.
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RECOMENDACIONES

. Se recomienda que con el extracto de frutos pattewcontenido de antocianinas
puede usarse como colorante para alimentos, yaaque colorante para fibras es

muy inestable.

. Como se identifico la presencia de flavonoides essomienda realizar otras

aplicaciones para estos.

. Difundir los resultados obtenidos en esta invesi@yaacerca de la capacidad que
tiene el colorante para fijarse en la fibra anitteda de oveja) a la industria textil
y de hilanderia en sectores y pueblos artesanalesgr un colorante de bajo

costo y de origen natural siendo biodegradable.

. Para el tefiido se debe utilizar extractos acuosos.
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RESUMEN

La Berberis halliii es un arbusta@onocido comunmente como Carrasquilla contiene
flavonoides que tienen actividad tintorera en bsatéticas (poliéster) y naturales (lana
y algoddén). Para comprobar la actividad se reghadbas de tefiido, con el extracto
etanalico total de raices y el sub-extracto etandlie flavonoides, por técnicas de tefido
con mordentado anterior y posterior, conjuntameatdeterminé la solidez del colorante
adherido a las fibras evaluando la estabilidad &uza humedad, lavado, ebullicion,
acidos, bases, oxidantes y blanqueadores.

Ademas se establecio los posibles flavonoides preseen el extracto de raices de la
planta mediante identificacion colorimétrica, segain por analisis cromatografico y
posible estructura por espectroscopia ultraviotedplicacion de las reglas de Woodward
y Fieser.

El mordentado anterior y posterior permite un tefitdn alto rendimiento en las tres
fibras lana, algodon y poliéster con porcentajgzesares al 95%. Pero la actividad
colorante deBerberis halliii, tiene mayor afinidad por la fibora animal (lana aeja),
debido a factores como fotosensibilidad y degramtees enziméticas que influyen en la
textura, apariencia y permanencia del color; dibta sintética el tefiido no es solido.
Esta investigacion permitird obtener una gama darilos de colorantes naturales que
sustituyan a los colorantes artificiales que hdo siescartados comercialmente debido a
su toxicidad y dafio en la naturaleza por la comanidn de los efluentes con productos
que son biodegradables. Asi como también colalorael emprendimiento personal de
los artesanos de la provincia de Chimborazo quieartieste colorante como una forma

mas practica y econdmica de materia prima.
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SUMARY

The Berberis halliii is a well-known shrub commonly as Carrasquilla
contains flavonoides that have activity shark imtegtic fibers (polyester)
and natural (wool and cotton). In order to verifie tactivity was carried out
tests of dying, with the total ethanolic statemehtoots and the ethanolic
sub-statement of flavonoides by techniques of dywigh morteething
previous and subsequent, jointly the solidity of thye adhered to the fibers
evaluating the stability to the light, humidity, sfang, boiling, acids, bases,
oxidants and launderers.

Besides it was established the possible flavongidesent in the statement of
roots of the plant by means of colorimetric iddanéfion separation by
chromatographic analysis and possible structure@ltraviolet spectroscopy
and application of the rules of Woodward and Fie$ee previous and later
morteething allows to a dyeing with high performane three fibers wool,
cotton and polyester with percentages over the 9BWbhthe colorant activity
of Berberis halliii has greater affinity by the animal fiber (woolstfeep), due
to factors as photo sensibility and enzymatic ddaians that influence in the
texture, appearance and continuance of the calothe synthetic fiber the
dyeing is not solid.

This research will allow obtaining a range in yelloames of natural dyes that
replace the artificial that have been discarded mergially because of its
toxicity and damage to nature by pollution of th#guents with products that
are biodegradable. As well as collaborate withgliesonal undertaking of the
artisans in the province of Chimborazo to use tlyis as an economic and

more practical form of raw material.
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ANEXOS

Anexo 1: GRAFICO N°1: Determinacion de la Temperatptima
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Anexo 2: GRAFICO N°2 Determinacion del Tiempo 6ptim
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Anexo 3. GRAFICO N°3 Determinacién del pH relacidoal tiempo

% Agotamiento (raices) vs pH
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Anexo 4. GRAFICO N°4 Concentracién del Bafio Agotddbextracto de raices de
Berberis halliii
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Anexo 5. GRAFICO N°5 Concentracién del Bafio Agotddbextracto de fruto de
Berberis halliii
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Anexo 6: GRAFICO N° 8Tefido de las fibras organicas y sintéticas porddotado Anterior
con el extracto de las raicesBierberis halliii.
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Anexo 7: GRAFICO N° 9Tefiido de las fibras organicas y sintéticas porddotado Posterior
con el extracto de las raicesBierberis halliii.
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Anexo 8. Tablas de las Reglas de Woodward y Fieser.

Para Acetonas y aldehidos

Sistema hasico

X Lo

Aenax (1ML}

X=R 215
H a7
0OH 193
OR 193

Incrementos
Paor cada doble enloce confugada adicional
Por cada doble enlace exociclico
Par cada componente didnico homoanular
Por cada sustituyente del sistema conjugado

« B 7
C-sustituyente +10 +12  +I¥
| +15  +12
-Br +25  +31
-1 +35  +30
(2R +35 430 +I7
=CHCENCH 3 +6 +1i +6
=NEs +55
-5R +55
Correceidn del disolvente

Agun +&
Emnol, metanol i
Claraforma -1

Dioxana -5

Erer -7

Hexano, ciclohexano I

100

MG
(Ererey
202
+30
+5
+34
&o mayor
+15
+50
3]
+6i



Para benceno y derivados

Ejemplos de bencenos monosustituidos (A}

Sostitivente Banda E Banda K Banda B Banda R
(e300} (£~ D000} (E~30) (E~300}

-H 184 204 254

=R 189 208 252

<} 211 270

¥R 217 269

Bl 7Y 230 280

-F 204 254

| 210 257

-Br 210 257

-l 207 258

-NH:* 203 254

L=CH: 248 282

~CmCH 02 248 278

-CygHe 250

<CHOD 242 280 32§
~CinR 238 276 320
~CO-H 226 272

LN 224 271

N 2532 280 330

Calculo de la posicidn de la transicion ( d,.) T=7* permitida en
bencenos polisustituidos (p.391, Tablas 2001)

Yalor base: 203.5
Incrementos por cada sustituvente:

Me a0
Cl 6.0

Br 6.5

OH 7.0

0 31.5
OMe 13.5
NH: 26.5
ND; 65.0
CHO 16.0
COMe 420
COOH 25.5
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Para esteres aromaticos

Cileulo de la pnsici?in dela hand:'l K Lrlm_hen etmﬁ;l} en aldehidos,
cetonas, dcidos earboxilicos v esteres aromditicos

Sistema hisico:

o] X=H 250
. Alyuilo, cicloalquilo 246
OH 230

OR 230

Tncrementos por cada sustifuyente del anillo aromdrico:

ot et para
Alguiln, cicloalguiin 3 3 i
-l i i 10
-Br 2 2 15
-(H, (R 7 7 25
-0 1 20 78
-NH: 13 i3 58
~NMe: 20 20 &5
NHCOMe 20 20 45

Benceno y sustituyentes.

Tabla XIXa. Calculo de la banda principal (tran-
sicion = — =*) de los derivados de benceno
sustituidos, Ar-COG (en E1OH)>*

EtOH
ArfCOR /ArCHO/ArCO,H/ArCO,R Auge  (nm)
Croméforo padre: Ar = ¢
G = alquilo o residuo anular (por ¢jemplo,
ArCOR) 246
G = H,(ArCHO) 250
G = OH, OAlq, (ArCO,H, ArCO.R) 230
Iacremento por cada sustituyente en Ar:
—Alquilo o residuo anular o-, m- +-3
P +10
—OH. —OMe, —OAlq o, m +2T;
b +
—O-{oxianién) o- +11
m- +20
p- + 788
—C 0, m- + 0
p +10
—Br o, M- + 2
p- +15
—NH. o, m- +13
z b +58
—NHAc o, mm+ +20
p- +45
—NHMe b +73
—NALe, o, m +20
b +8% ,
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Anexo 9: Cartilla de colores.

Carta de Colores

Colores Sudadera con Capucha (280gr2 Felpa, Poliéster 65%, Algodén 35%

)
Blanco u . -

Pomelo

Colores Camiseta Manga Corta (180gr2 Algodén 100%

)
Blinco CHis Qe [IDFERESA Aoyl m
Verde Musgo -
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Cartilla de colores textiles

Blanco 401

Megro 402

Azul cielo 403

Verde 404

Azul manno 405

Azul royal 406

Verde Oscuro 407

FRojo 408

Burdeos 409

Amanilo 410

Gns 412

Turquesa 413

Pdrpura 414

Maranja 415

Marrdn 416

Beis 417

Amarillo medio 418

Amanllo lemon 419

Oro metallic 420

Plata metallic 420

Amarillo Neon 440
Verde Nedn 441
Maran'i Mean 442
Rosa Nedn 443
Magenta 460

. Baby pink 461

Saiilre 464

Sky blue 465
5 .

Lilac 466

~Apple green 467

[N

Aqua green 468
Military green 469
[—
Antique gold 470
Aubergine 471
Cardinal red 472
| m——
Flame red 473

Violet 476
Light Green 474
lce Blue 475

Fuchia 462

- Visualizacion aproximada. Los tonos podrian vanar ligeramente, debido a los miltiples perfiles de color que suslken
aplicar los monitones e Impresoras.
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