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Andlisisy discusion de resultados

Laextraccion del colorante amarillo presentd un sin numero de problemas, inicidmente se
pretendié emplear laflor de cempoalxéchitl (Tegetes erecta) o flor de muerto, planta cuya
flor contiene d colorante. En laindustria dimenticia actua mente se usan sus propiedades

pero en € tefiido de fibras textiles es muy inestable.

Seredizalaextraccion dd colorante con ayuda de un equipo Soxhlet y etanol como
disolvente. Se obtiene un extracto que es secado y se observa que esinsoluble en agua
motivo por @ cua se descartael cempoalxdchitl como fuente primaria. El colorante por sus
caracteristicas oleosas esided paraun proceso de estampacion no de tefiido. Asi también se
decartad Zacatlaxcali por su dtisimo contenido de impurezas que resdtan asmple vida,

se comenzd atrabgjar con @ camoatillo del azafran, este se consiguid en @ supermercado.

Al igua que € cempoaxachitl se empleo @ equipo Soxhlet con etanol como disolvente
paralaextraccion del colorante de lafuente vegetd.

Después dd procedimiento anterior, se obtuvo un precipitado viscoso a temperatura
ambiente que incluia compuestos solubles e insolubles en agua, por |o que se procedi6 a
hacer una extraccion liquido-liquido empleando € sstema etanol-agua- hexano- éter con €
que se separd |os compuestos no polares de los polares, dicha extraccion se reaizo 3 veces

paraasegurar lalimpieza dd colorante.

No se obtuvo una eficiencia eevada, yaque € consumo de tiempo y energialimitaron la
extraccion, se mantuvo € Soxhlet trabgjando mas de 150 horas, cuidando € agua de
enfriamiento y procurando que los vapores ddl disolvente no se perdieran, y se condensaran

adecuadamente.

L os rendimientos gproximados fueron del 4.80% peso de colorante por peso de materia
prima (camotillo de azafrén), de este 4.80% de colorante solo & 68% es Util, después de los

lavados empleados para remover moléculas no polares con fin este sea soluble en agua.
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Al extracto se le removieron los disolventes que contenia obteniendo € mismo precipitado
viscoso pero ahora un poco més soluble en disolventes polares. Se redizo la cromatografia
de columna (empacada con gel de silice) empleando hexano como disolvente principd y se
ado un solo componente con € que se redizO € andiss dementd dd compuesto
obtenido, dicho andisis se hizo por espectroscopia infrarroja, resonancia magnético nuclear
gue incluye d andiss de carbon y protdn y por ultimo una cromatografia de gases con
detector de masas para determinar la estructura quimica dd compuesto, dando un peso

molecular de aproximadamente 350 uma.

Lapurificacion del Afiil se suspendio porgue se encontrd que |os compuestos presentes en
lamezcla de aiil, (amarillo, violetay verde) contribuyen d color find que generad ail.

Se decide entonces emplearlo como se adquirio a pesar de las impurezas que este contenga.

No se redlizan purificaciones posteriores en € &cido carminico debido a que se adquirio
quimicamente puro. Para el pao de Campeche fue imposible determinar € sistema de
disolventes ya que no se pudo disolver en ninguno que fuera no-polar.

Se puede observar que los agotamientos obtenidos para e &cido carminico fueron
superiores d 98% dd camoatillo del azafran mayores a 90%, empleando palo de Campeche
Se obtuvo un agotamiento superior a 96% y con &l se obtuvo un agotamiento mayor del
99% (ver graficas de agotamiento).

Se trabgj 0 a bgjas concentraciones iniciaes de colorante debido a que € espectrometro
Datacolor con UV integrado con € que se contaba, se encuentrarestringido a no poder leer
concentraciones adtas o justificd € uso de concentraciones bgasiniciaes del orden de 0.03
gr./It a0.25gr./It empleando 0.5 gramos de fibra por cada tintura. Se podia haber trabajado
empleando concentraciones més dtas pero las mediciones tendrian que haber sido de
maneraindirecta, tomando una muestray diluyéndola para que € equipo pudieraredizar la
medicion de manera precisa, pero |os objetivos de este estudio es de redizar las mediciones

de forma continua'y no discreta como los que se reportan en la literatura.
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El andiss eementd demosird laacidez de los colorantes como & écido carminico, €
camotillo dd azafrany € palo de Campeche sefidando acidos carboxilicos en sus
moléculas, debido ala reactividad de dichos colorantes se calcularon |as respectivas
constantes de velocidad de reaccidn, € andisis indico la presencia de grupos azo en la
moléculadd Indigo o afiil y de acuerdo con |a literatura estos colorantes funcionan como

directos, por lo que se midieron las isotermas de adsorcion.

L as temperaturas de operacion 40°, 50° y 60° C fueron limitadas por la oxidacion o
reduccion del colorante, yaque d trabgar en condiciones abiertas alaamosfera, €

oxigeno presente afectaba directamente e proceso de tintura descomponiendo rapidamente
e colorante, la manera de percatarnos fue en d momento en que @ espectrometro
registraba una curva barriendo @ espectro vishle diferente alasiniciaes, lo que orillo que

se trabgjara a temperaturas no mayores de 60° C ya que apartir de este punto se hidroliza€
colorante generando otra longitud de onda méxima (otro compuesto) errando asi los

resultados finales.

En las graficas de agotamiento se observa también que ese acanza unafijacion del
colorante en lafibra; cada colorante natural tiene un mordente especid que ademés de

ayudar d trangporte de los colorantes del bafio de tinturaalafibrasirve alavez de fijador.

Bgo la suposicion de que solo un Stio activo en lafibra resguarda una sola molécula de
colorante, seinicio @ caculo de lavelocidad de reaccidn empleando la ecuacion de
Arrhenius como punto de partiday se redlizo la comparacion de vel ocidades obtenidas

contralos model os cinéticos textiles de velocidades de reaccién existentes en laliteratura.

La congtante de velocidad de reaccién aparente del acido carminico vaidada
estadisticamente es de orden 1.0 (ver tablas de resultados); muestra que € proceso que
gobiernad proceso de tinturano es lavelocidad de reaccion s no lavelocidad de adsorcidn
con que € colorante se adsorbe en lafibra, esto es de esperarse debido a gran tamario de la
molécula, esta genera problemas de difusion, y a estudiar lamoléculaen € espacio con

ayudadd smulador de moléculas ChemDraw 3D, se obtiene una estructurano planay
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doblada, lo que dificulta aun méas € proceso de adsorcidn. Las ecuaciones cinéticas
empiricas textiles como € modelo Exponencid y de Vickergaff dan una congtante de
velocidad aparente muy similar, contrastando con la calcula por la velocidad de orden 1.0
como se observaen latabla

40° C 50° C 60° C s 40 s 50 s 60
%Agota 95.67 95.74 95.76 0.00143  0.00312 0.00158
C equilibrio 0.23918 0.23934  0.23939 0.00000  0.00001 0.00000
Orden 1.0 0.0015 0.0012 0.0020 0.0060 0.0052 0.0071
Orden 2.0 0.0061 0.0048 0.0084 0.0249 0.0216 0.0297
Exponencid 0.1060 0.0925 0.1668 0.2589 0.2310 0.3134
Parabdlica 0.1125 0.1005 0.1398 0.0916 0.0846 0.1064
Etters-Ubanik 0.6342 0.6415 0.9058 0.2811 0.2490 0.2800
Ras 0.0616 0.0532 0.0956 0.1561 0.1391 0.1890
Cegarra-Puente  0.0887 0.0786 0.1424 0.2056 0.1837 0.2488
Vickerstaff 0.1060 0.0925 0.1668 0.2589 0.2310 0.3134

Tabla 10.2 Acido Carminico Experimentacion #1

Parad azafrén, € estudio de lamoléculaindica que es plana pero con d inconveniente de
gue esmuy larga, y cuenta con 2 &cidos carboxilicos, con lo que se espera un orden de
reaccion de 2.0. El orden de reaccién calculado es de 2.0 (ver tablas de resultados) y €
proceso que gobierna el fendmeno de tinturaes la velocidad de adsorcion y no lade
reaccion. Las ecuaciones que generan datos similares son las ecuaciones de Exponencid y
Vickergtaff, pero también difieren dd orden 2.0 caculado.

40° C 50° C 60° C s 40 s 50 s 60
%Agota 97.51 98.02 98.03 0.01741  0.01283 0.02202
C equilibrio 0.02925 0.02941 0.02941 0.00001 0.0000 0.00002
Orden 1.0 0.3274 0.1939 0.1581 0.7027 0.5234 0.4669
Orden 2.0 0.0896 0.0619 0.0494 0.3048 0.2516 0.2234
Exponencid 0.2405 0.1254 0.0990 0.3624 0.2528 0.2228
Parabdlica 0.1793 0.1330 0.1184 0.1236 0.1005 0.0929
Etters-Ubanik 1.0168 0.6979 0.6114 0.3034 0.2388 0.2227
Ras 0.1398 0.0740 0.0584 0.2227 0.1569 0.1382
Cegarra-Puente  0.2014 0.1029 0.0813 0.2795 0.1917 0.1693
Vickersteff 0.2405 0.1254 0.0990 0.3624 0.2528 0.2228

Tabla 10.5 Azafran Experimentacion #1
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El pao de Campeche muestraen lagraficadd logaritmo de k contrad inversode T que es
cad lined, y d igud que € &cido carminico y € azafran € orden de reaccion es de 1.0 (ver
tablas de resultados) con lo que se podria decir que la velocidad de adsorcidn se considera
despreciable donde € proceso de tintura esta gobernado por la reaccidn. Las ecuaciones que
resultan en velocidades smilares son |as ecuaciones. exponencid, parabdlica, Exponencid

y Vickergaff, que también difieren de orden 1.0 calculado.

40° C 50° C 60° C s 40 s 50 s 60

%Agota 93.57 94.49 97.28 0.00345  0.00361 0.019
C equilibrio 0.02339 0.02362 0.02432  0.0000 0.0000 0.0000
Orden 1.0 0.1384 0.1467 0.2101 0.4381 0.4521 0.5462
Orden 2.0 0.1047 0.1088 0.1383 0.3904 0.4009 0.4671
Exponencid 0.0916 0.0892 0.1128 0.2294 0.2317 0.2369
Parabdlica 0.1141 0.1168 0.1398 0.0912 0.0924 0.1017
Etters-Ubanik 0.5582 0.4720 0.5813 0.2462 0.2637 0.2397
Ras 0.0544 0.0541 0.0688 0.1412 0.1437 0.1503
Cegarra-Puente  0.0743 0.0702 0.0881 0.1764 0.1760 0.1733
Vickerstaff 0.0916 0.0892 0.1128 0.2294 0.2317 0.2369

Tabla 10.8 Palo de Campeche Experimentacion #1

L as ecuaciones de Etters-Ubanik y  modelo hiperbdlica difieren de los demas resultados
en todos los casos, sobre todo € modelo hiperbdlico, resultando en valores incongruentes.
L as predicciones de los model os cinéticos son buenas, pero difieren mucho del orden de
reaccion caculado en todas las experimentaciones. En los estudios cinéticos, los tiempos de
estudio fueron variables para cada colorante, pero estén en funcion del tiempo en que tarda

en dcanzar la concentracion a equilibrio lafibra. Los tiempos en minutos de cadatintura

Se muestran a continuacion:
Col. / Temp. 40° C 50° C 60° C
Acido Carminico 283 360 180
Pdo de Campeche 267 250 164
Azafran 195 250 105
Al 129 171 150

Tabla 12.1 Tiempos de tintura para cada temperatura
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Los tiempos de paro de las experimentaciones fueron determinadas visud mente a traves del
ingrumento de medicion. El criterio que se siguié fue cuando la concentracion del bafio de
tintura no variaba a menos en 30 minutos, con lo que se confirmaba que la fibra habia

acanzado su punto de saturacion.

No se redlizaron las experimentaciones en un orden especifico por lo que los tiempos
presentados se presentan de una manera un tanto aeatoria. Es importante sefidar que la
edabilidad del sstema esta en funcidn de latemperatura, agitacion y flujo de labomba. La
ausencia de un controlador de temperatura obligd que los tiempos de experimentacion
fueran largos o bien hasta que la estabilidad del sstema fuera dcanzada. Latemperatura
dificilmente variaba una vez acanzado € estado estable en interva os no mayores a 3 horas,
el Sstema de agitacion se regulo através de un redstato sujeto alos cambios variables de
voltge de lalinea déctrica. La bomba peristdtica se regul6 con ayuda de dos redstatos
gustando € flujo gproximado de 50ml/min.

Esimportante sefidar que € equilibrio tintoreo es diferente d equilibrio termodindmico, ya
que d tintéreo serefiere d momento en gue lafibra no puede retener més colorantey
sencillamente ya no lo acepta, las moléculas de colorante d no encontrar dgun sitio activo
chocan contrala superficie de lafibray regresan a bafio de tintura; en cambio, un
equilibrio termodinémico se traduce como una serie de equilibrios infinitos donde la
diferencia de energias libres de Gibbs en lafibray en d bafio son igua a cero, indicandose
asi que exigte un intercambio de materiay energiadiferencid tan pequefio alo largo dela

serie de equilibrios que no es cuantificable.

La isoterma de adsorcion cdculada para d afil muestra claramente que se dcanza una
mayor concentracion a equilibrio entre mas dta sea la temperatura de operacion. Edta
informacion es (til para no desperdiciar colorante en ¢ momento de redizar la tintura. Los
datos divergen de los porcentges de agotamiento, porque se obtuvieron empleando €
equipo de tintura Mathis Labomat cuya caracterigtica principd, es de ser un sistema cerrado
con un buen controlador de temperatura mientras que € otro equipo era abierto a la
amosfera y con un control de temperatura manud. La oxidacion del colorante durante la
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tintura mejora € agotamiento del mismo, fendmeno que no sucede en & Labomat por estar
cerrado a la amosfera. Esto se comprueba facilmente, d comparar las curvas de cdibracion

en sstemaabierto, € colorante absorbe luz a 680nm y en sstema cerrado a577nm.



