UNIVERSIDAD TECNICA PARTICULAR DE LOJA
La Unuversidad Catélica de Loja

AREA BIOLOGICA

TITULACION DE INGENIERO QUIMICO

Estudio de colorantes fotosensibles obtenidos de tres plantas de la
region sur del Ecuador para ser aplicadas en celdas solares mediante
espectrometria UV-Visible.

TRABAJO DE FIN DE TITULACION
AUTOR: Cabrera Bejarano, Marcela Victoria

DIRECTOR: Solano Cueva, Natali Elizabeth, Ing.

LOJA-ECUADOR

2014



APROBACION DEL DIRECTOR DEL TRABAJO DE FIN DE TITULACION

Ingeniera.
Natali Elizabeth Solano Cueva

DOCENTE DE LA TITULACION

De mi consideracion:

El presente trabajo de fin de titulacion: “Estudio de colorantes fotosensibles obtenidos
de tres plantas de la region sur del Ecuador para ser aplicadas en celdas solares
mediantes espectrometria UV-Visible”, realizado por Marcela Victoria Cabrera
Bejarano, ha sido orientado y revisado durante su ejecucion, por cuanto se aprueba la

presentacion del mismo.

Loja, Agosto de 2014



DECLARACION DE AUTORIA Y CESION DE DERECHOS

“Yo Marcela Victoria Cabrera Bejarano declaro ser autora del presente trabajo de fin
de titulacion: Estudio de colorantes fotosensibles obtenidos de tres plantas de la region
sur del Ecuador para ser aplicadas en celdas solares mediantes espectrometria UV-
Visible, de la Titulacién de Ingeniero Quimico, siendo Natali Elizabeth Solano Cueva
directora del presente trabajo; y eximo expresamente a la Universidad Técnica
Particular de Loja y a sus representantes legales de posibles reclamos o acciones
legales. Ademas certifico que las ideas, conceptos, procedimientos y resultados

vertidos en el presente trabajo investigativo, son de mi exclusiva responsabilidad.

Adicionalmente declaro conocer y aceptar la disposiciébn del Art. 67 del Estatuto
Organico de la Universidad Técnica Particular de Loja que en su parte pertinente
textualmente dice: “Forman parte del patrimonio de la Universidad la propiedad
intelectual de investigaciones, trabajos cientificos o0 técnicos y tesis de grado que se
realicen a través, o con el apoyo financiero, académico o institucional (operativo) de la

Universidad”

Marcela Cabrera Bejarano

Cl. 1105171639



DEDICATORIA

A Dios por ser la fuerza que me impulsa cada dia a seguir adelante. A mi familia, a la
que quiero muchisimo y sin la que nunca podria haber llegado hasta aqui, y muy
especialmente a mis Padres que son dos seres extraordinarios que con su apoyo,
dedicacion y paciencia me motivaron a culminar mi carrera. A mi novio Diego por
animarme en los momentos de flaqueza, por ser incondicional, por soportarme y por
darme su amor.

Marcela Victoria Cabrera Bejarano



AGRADECIMIENTO

A Dios, por estar conmigo en cada paso que doy, por darme la sabiduria y la fortaleza

para poder concluir esta etapa de mi vida.

A mis padres por haberme apoyado con amor y sacrificio para mi formacion personal y

profesional.

A la Ing. Natali Solano, por haber creido en mi, por su confianza y ayuda invaluable en
la direccion de este trabajo quien con paciencia comparti6 sus conocimientos sin

excepcion alguna para llevar a cabo este trabajo de investigacion.

Al Ph. D. Vladimir Morocho e Ing. Celso Romero, por sus acertados comentarios,

correcciones y enriquecimiento de esta tesis.

A la UTPL, su Titulacién de Ingenieria Quimica y su personal Docente, por los valiosos

conocimientos impartidos.

Al Departamento de Quimica, Seccion Quimica Basica y Aplicada por brindarme sus

instalaciones y equipos para poder desarrollar este trabajo de investigacion.

A mis amigas Rocié, Janeth y Karla por su apoyo incondicional y sus ocurrencias que

nos sacaron un montén de sonrisas.

A todas las personas que de una u otra manera colaboraron para la realizacion de este

trabajo de investigacion

Marcela Victoria Cabrera Bejarano



INDICE DE CONTENIDOS

APROBACION DEL DIRECTOR DEL TRABAJO DE FIN DE TITULACION. ................... ii
DECLARACION DE AUTORIA Y CESION DE DERECHOS.........coooeveeeeeeeeeeeeeeeeeseneen, iii
DEDICATORIA ..ttt ettt st e b e bt e s bt e s bt e st e e teesbeesbeesatesateeane iv
AGRADECIMIENTO ..ttt ettt st st st et e sbe e saeesatesabesbeenbeesaeenaees v
INDICE DE FIGURAS ...ttt tesae st sas s asassssenas viii
INDICE DE TABLAS ...ttt sa st sa st sassansssassenaens iX
ABREVIATURAS ...ttt b e st st ettt e s bt e sbeesaeesabe s b e e beenbeeaneas X
RESUMEN ...ttt st sttt et e st e e st e st e et e e b e e sbe e sae e et e enteenbeesbeesanesasesnne 1
ABSTRACT ettt ettt st b e bt e s bt e s a e e sate st e et e e sbeesaeesatesabeenbeebeenaeenaeas 2
INTRODUGCCION.........coivieieeeieeeeeeee ettt se s assssse s s sses s s tesassassesessansasens 3
[ T = I ] (0 Y/ =Tox (o TSRS 5
[ (o oTo 1S (o Jo [ W o] 0 )Y/t {0 USSR 5
CompPOoNENES AEI PrOYECTO .......oiveeeieieceeeteete ettt ettt et s re et a e s te s e besreeaaebesrnenne e 5
1. MARCO TEORICO .t e s s s
1.1 Celdas Solares Sensibilizadas por Colorantes (DSSCS) .....ccccceceevereeeeneeeesieceeeee 7
L.1.1 EIECIIOUO. ..ottt 8
1.1.2 EIECLrOlitO O PAr FEUOX. .cveeeeeiecteeieeteeteetee ettt sttt sttt e s teesbesbe e e e besanenne e 9
1.1.3 CONLra-€IECIIOUO. ....c.ecviiiiiciiicect e 9
1.1.4 SeNSIDIlIZAUON. ......ccueiiiiiitiiiec s 10
1.1.4.1 ANTOCIANINGS. ...c.veviniiiniiriieitieeste sttt ettt 10
1.1.4.2 BELAIATNAS. ...coveueeeeieieeeieieee ettt 12

2.2 FUENLES dE COIOMANTES......c.eeiiieieeiieieet et e 13
1.2.1 RUDUS QIAUCUS B ..ottt sttt st nes 14
1.2.2 Solanum americanum Mill...........ccoiviniiniiniee s 14
1.2.3 BtA VUIQANS L. .eeviceieiiciieiesieeeee ettt ettt st st sreesa e be e enaesneenaenes 15
1.3 Espectrofotometria UV-VISIDIE ..........c.ooueieieieiciceceseeeeeee e 16
1.3.1 ADSOICION AE TUZ. ...ttt 17
2. MATERIALES Y METODOS.......otuiteeierieeesessesssesssessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnns
2.1 Proceso de extraccion del COlOrante...........coveeerrerieinieinicinictreeseeseesee e 20
2.1.1 Obtencion del COIOraNtE............ociveiriiiieee e 20
2.1.2 DiSefio eXPerimental. ........cccceriiieieeeeese et 22
2.2 Celdas solares sensibilizadas con colorantes naturales ............ccocevevevenenenceeene. 23
2.2.1 Proceso de ensamble de la celda SOlar. ... 25

Vi



2.2.2 Caracterizacion Y MEICION ........cccoueiririrenirerteeriee ettt 26
3. RESULTADOS Y DISCUSIONES. ..ottt

3.1 ANAIISIS U8 VANBNZA.......cereeierieiirieieieieieet ettt ettt sttt sttt nes 29
3.2 Espectros de absorcion en la region UV-visible de los colorantes............ccccuuee.... 32
BB EFECLO eI PH ... 33
3.4 Caracterizacion de las celdas solares sensibilizadas con los colorantes naturales 35
4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES ......coooiiieieeeeeteeee et
4.1 CONCLUSIONES ...ttt sttt ettt st et be e sbe e saaesaee e 40
4.2 RECOMENDACIONES ... .ottt sttt ettt st sttt e s e e s 41
BIBLIOGRAFIA ...ttt ettt s s st ss s snsanas 42
ANEXOS ettt st ettt b e h e st ettt et e e b e saeesaeeeare e 45

vii



INDICE DE FIGURAS

Figura 1. Estructura de una DSSC. 8
Figura 2. Estructura y sustituyentes de las antocianinas. 11
Figura 3. Rubus glaucus B 14
Figura 4. Solanum americanum Mill 15
Figura 5. Beta vulgaris L 15
Figura 6. Diagrama esquematico de experimento espectrofotométrico de haz simple17
Figura 7. Diagrama de flujo del proceso de extraccion del colorante a optimizar 20
Figura 8. Maceracién dinamica 21
Figura 9. Filtracién al vacio del colorante 22
Figura 10. Muestras diluidas 23
Figura 11. Dimensiones de electrodo de Oxido de titanio 24
Figura 12. Dimensiones del contra-electrodo de platino 24
Figura 13. Colorante extraido 24
Figura 14. Proceso de sensibilizacion de la celda 25
Figura 15. Celda sensibilizada con el colorante natural 25
Figura 16. Armado de la celda solar 25
Figura 17. Medicién de voltaje e intensidad de las celdas solares 26
Figura 18. Intervalos de confianza del colorante Rubus glaucus. 29
Figura 19. Diagrama de efectos principales del colorante de Rubus glaucus B 30
Figura 20. Intervalos de confianza del colorante Solanum americanum. 31
Figura 21. Intervalos de confianza del colorante Beta vulgaris. 31

Figura 22. Espectros de absorcion UV-VIS de los colorantes de Rubus glaucus y

Solanum americanum 32
Figura 23. Espectro de absorcion UV-VIS del colorante de Beta vulgaris 33
Figura 24. Estructura de la antocianina 33
Figura 25. Estructura de las betalainas 35

Figura 26. Curvas caracteristicas de DSSCs corriente - voltaje sensibilizadas con: a)
Rubus glaucus, b) Solanum americanum y c) Beta vulgaris. 36

Figura 27. Curva potencia-voltaje de las DSSCs naturales 37

viii


file:///C:/Users/Marcela/Dropbox/Tesis/2013-10-14/Memoria%20de%20Tesis%20%20TERMINADA%20ojo%20(Autoguardado).docx%23_Toc392758245
file:///C:/Users/Marcela/Dropbox/Tesis/2013-10-14/Memoria%20de%20Tesis%20%20TERMINADA%20ojo%20(Autoguardado).docx%23_Toc392758267
file:///C:/Users/Marcela/Dropbox/Tesis/2013-10-14/Memoria%20de%20Tesis%20%20TERMINADA%20ojo%20(Autoguardado).docx%23_Toc392758268

INDICE DE TABLAS

Tabla 1. Condiciones del disefio experimental

Tabla 2. Tratamientos para la optimizacion de la extraccion de los colorantes
Tabla 3. Combinaciones para la extraccion de colorantes de las 3 especies.
Tabla 4. Influencia del pH de los colorantes en la eficiencia DSSCs

Tabla 5. Parametros fotovoltaicos caracteristicos de las DSSCs naturales

22
22
32
35
37



VOC
ISC
Pmax
Vi

PMP

mA
TiO,
HCI
EtOH

ABREVIATURAS

Tension de circuito abierto
Corriente de cortocircuito
Potencia méaxima

Voltaje méxima

Corriente maxima

Punto de maxima potencia
Factor de forma o factor de llenado.
Eficiencia

Longitud de onda
Absorbancia

Potencia luminosa o irradiacion
Grados de libertad

Suma de cuadrados
Cuadrado medio

Valor de F

Probabilidad

Voltios

Microamperios

Dioxido de titanio

Acido clorhidrico

Etanol



RESUMEN

En el presente estudio de colorantes obtenidos de tres especies vegetales Rubus glaucus
B, Solanum americanum Mill y Beta vulgaris L, se determinaron las condiciones Gptimas de

extraccion de los colorantes, empleando un disefio factorial 2*.

Para la extraccion de los colorantes naturales se utilizé etanol (95 %) - &cido clorhidrico (0,1
N) en una relacion de 85:15. Los compuestos de cada extracto se determinaron por medio
de espectrofotometria UV-visible, identificando como compuestos principales a las

antocianinas y betalainas.

Se observdé que los colorantes naturales han mostrado un gran potencial como
sensibilizadores en DSSCs. Las celdas solares sensibilizadas por los colorantes naturales
de mora (Rubus glaucus B), mortifio (Solanum americanum Mill) y de remolacha (Beta
vulgaris L) desarrollaron una eficiencia de 0.55 %, 0.20 %, y 0.02 %, respectivamente. Se
determiné un voltaje de circuito abierto (Voc) 0.65 V, 0.5 V y 0,19 V para cada especie. Por
ultimo se registré una corriente de cortocircuito (Isc) de 19.68, 10.55 y 2.05 A, asi como un
factor de llenado (FF) 0.61 a 0.69.

Palabras claves: Rubus glaucus B, Solanum americanum Mill, Beta vulgaris L, celdas solar

sensibilizadas por colorantes naturales, nanoparticulas de TiO,.



ABSTRACT

The present research about dyes obtained from three vegetal species Rubus glaucus B,
Solanum americanum Mill y Beta vulgaris L, determined the optimal conditions for dyes

extraction using a factorial design 2*.

For the natural dyes extraction it was used ethanol (95%) — hydrochloric acid (0.1 N) in an
85:15 ratio. The compounds of each extract were determined using UV-visible

Spectrophotometry. Anthocyanins and betalains were identified as the main compounds.

It was observed that natural dyes have shown great potential as sensitizers in DSSCs.
DSSCs sensitized by natural dyes extracted from blackberry (Rubus glaucus B), mortifio
(Solanum americanum Mill) and beet (Beta vulgaris L), developed an efficiency of 0.55%,
0.20% and 0.02%, respectively. Also, open-circuit voltage (Voc) 0.65 V, 0.5V and 0.19 V, for
each species was determined. Finally, for these species it was registered a circuit current
(Isc) of 19.68, 10.55 and 2.05 mA/cm2, and a fill factor (FF) from 0.61 to 0.69 too.

Keywords: Rubus glaucus B, Solanum americanum Mill, Beta vulgaris L, dye-sensitized

solar cell, natural dyes, nanoparticles TiO,



INTRODUCCION

Los dos retos mas grandes que encara la humanidad en el siglo XXI son el incremento
global de la demanda de energia y el control del nivel de emisiones de CO, para regular el
efecto invernadero, dada la creciente preocupacion por el calentamiento global y el cambio
climatico. Por lo cual surge la necesidad en el desarrollo de fuentes de energias alternativas
por medio del desarrollo de energias renovables, asegurando proteccion y armonia con el

medio ambiente.!

La energia solar se constituye como una fuente de energia limpia, abundante y renovable,
convirtiéndose asi en una de las alternativas con mas futuro para reducir el consumo de las

actuales fuentes de energia contaminantes generadas a partir de combustibles fésiles.?

Sin embargo la produccion de energia eléctrica a partir de la luz solar requiere el desarrollo
de celdas solares eficientes de menor costo que el alcanzado en la actualidad, puesto que
las celdas solares que se encuentran entre las mas difundidas son las basadas en silicio, las
cuales resultan muy costosas en su proceso de fabricaciébn y por consiguiente en el
mercado, no pudiendo asi competir con otras fuentes de energia, que aunque contaminan

mas, representan un costo mucho menor al usuario.’

Las celdas solares sensibilizadas por colorantes (Dye-sensitized solar cells, DSSCs, por
sus siglas en inglés), han despertado un gran interés desde su publicacién en 1991 por
O'Regan y Grétzel, debido a que representan una alternativa potencial y relativamente

econdmica en comparacion con el silicio que son actualmente los mas utilizados.*

La DSSC se compone de: un electrodo o anodo, un contra-electrodo o céatodo, electrolito
redox (de reduccién y oxidacion) y sensibilizador.® En estas celdas, el colorante
sensibilizador juega un papel clave en la absorcién de la luz solar y la transformacion de

energia solar en energia eléctrica.

En la actualidad se utilizan numerosos complejos de metales y colorantes organicos que han
sido sintetizados y utilizados como sensibilizadores. Por el momento, la mayor eficiencia en
DSSCs se da por Ru que contienen compuestos absorbidos en TiO, nanocristalino

alcanzando un 11-12%.°

Aungue tales DSSCs han proporcionado un rendimiento relativamente alto, hay varias
desventajas de la utilizacion de metales nobles debido a que son considerados como
recursos limitados en cantidad, por lo tanto su produccion es costosa. Por otro lado los
colorantes organicos, no sdlo resultan mas econémicos, también alcanzan una eficiencia de
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9,8%." Sin embargo, los tintes organicos han presentado a menudo problemas debido a las
rutas sintéticas complicadas.

Los colorantes naturales encontrados en flores, frutos, hojas o raices de las plantas que
pueden ser extraidos por métodos simples, ademas de su bajo costo, no toxicidad, y
biodegradacion completa, son una alternativa viable para la aplicacion en DSSCs. Hasta
ahora se han utilizado varios colorantes naturales como sensibilizadores de celdas solares.®
Pero en la actualidad, son todavia demasiado ineficientes para ser vendidas

competitivamente.

Por tanto, uno de los retos que se plantea es encontrar el mejor método de extracciéon de

tres colorantes naturales que sirvan como sensibilizadores de las celdas solares.
Las especies seleccionadas para la extraccion de colorantes naturales son:

1. Rubus glaucus B.

2. Solanum americanum Mill.

3. Beta vulgaris L.

Las plantas fueron seleccionadas por la presencia de colorantes con compuestos que tienen

la capacidad de captar energia solar, como son las antocianinas y betalainas.

El andlisis de los pigmentos extraidos se realizarda empleando técnicas de
Espectrofotometria UV-Visible que es la técnica que utiliza la luz para medir concentraciones

quimicas.’

El Departamento de Quimica, especificamente la seccion de Quimica Basica y Aplicada
busca mediante este estudio inmiscuirse en una nueva linea de investigacion, ya que los
colorantes naturales extraidos de estas plantas tienen como finalidad la aplicacion en

DSSCs y analizar la eficiencia que se obtiene en la celda al utilizar estos colorantes.



Fin del proyecto

Aprovechar la energia solar, como una fuente de energia alternativa y renovable, mediante

la aplicacion en celdas solares sensibilizadas por colorantes naturales.
Propdsito del proyecto

Estudiar los pigmentos naturales fotosensibles obtenidos a partir de plantas de la region sur
del Ecuador los cuales seran aplicados en celdas solares.

Componentes del proyecto

e Extraer tres pigmentos naturales con las condiciones mas Optimas determinadas

mediante un disefio factorial 2*, utilizando MINITAB.

e Determinar el espectro de absorcién de cada pigmento natural y definir cual es la

longitud de onda maxima para su aplicacién en las celdas solares.

e Sensibilizar las celdas con los pigmentos naturales durante el proceso de montaje y

producir energia eléctrica mediante DSSCs.
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1.1 Celdas Solares Sensibilizadas por Colorantes (DSSCs)

Las celdas solares sensibilizadas por colorantes son dispositivos que producen electricidad

mediante la conversion de la energia luminosa de una manera similar a la fotosintesis.*

Estan formadas por: un electrodo o anodo compuesto por un semiconductor nanocristalino
poroso con un colorante que es absorbido en su superficie, un contra-electrodo o cétodo, y
un electrolito que contiene iones yodo y triyoduro. En estas celdas, el colorante
sensibilizador juega un papel clave en la absorcion de la luz solar y la transformacion de

energia solar en energia eléctrica.®

El electrodo y el contra-electrodo estan hechos de un vidrio especifico recubierto de 6xido
conductor transparente (TCO) en un lado. El material de TCO es una capa delgada de éxido
de estafio dopado con fluor, también llamado FTO. La transparencia del sustrato permite
que la luz del sol ingrese a la celda, mientras que su superficie conductora recoge cargas.’

El sistema de operacion de una celda DSSC es el siguiente:

1. El colorante pasa al estado excitado cuando captura la luz visible en el rango

coincidente con su banda de absorcion, cuyo maximo se centra en 535 nm.

2. El colorante inyecta electrones en la banda de conduccion del TiO,, quedando asi

positivamente cargado.

3. Los electrones inyectados en la banda de conduccién del diéxido de titanio viajan por la
red nanocristalina hasta encontrar el sustrato conductor por donde acceden al circuito

externo.

4. Por otro lado, el colorante vuelve a su estado original tomando electrones de los iones I
presentes en el electrolito que pasan a formar |5 , estos Ultimos se regeneran a su vez
en el contra-electrodo, reaccion catalizada por la presencia de un recubrimiento de

platino en el anodo, cerrandose asi el circuito." Ver figura 1.



Anode Electrolyte Cathode
(TCO Glass + Dyed Titania Particles) (TCO Glass + Catalyst Layer)

Figura 1. Estructura de una DSSC.

Fuente: Solaronix 2012.

1.1.1 Electrodo.

El electrodo también llamado anodo, tiene una capa de banda ancha de unas pocas micras
de espesor de 6xido semiconductor como el TiO,, o pueden ser 6xidos como ZnO, Sn0,.*

En esta investigacion se ha utilizado TiO,.

El TiO,, es un semiconductor blanco que no es sensible a la luz visible. Por lo cual las
particulas de 6xido de titanio tienen que ser sensibilizados con una capa de moléculas de

colorante, capaces de absorber la luz en el espectro visible.®

El electrodo de TiO, consiste en colocar una capa de nanoparticulas de TiO, sobre una
placa de vidrio TCO y se sinteriza entre 450 y 500°C, produciendo una pelicula de TiO, de
alrededor de 10 um de espesor. Esta pelicula tendra una estructura nanoporosa, ya que el

tamafio de sus particulas sera de entre 10 y 30 nm.

Normalmente, esta pelicula de TiO, contiene también particulas mas grandes (250-300 nm),
gue pueden dispersar fotones incidentes eficazmente, para mejorar la captacion de luz. La
porosidad de la pelicula es también importante porque el electrolito, que contiene los iones

redox, debe ser capaz de penetrar en la pelicula.*

Entre los materiales semiconductores de 6xidos utilizados para fabricar estos electrodos, el
TiO, es el mas ampliamente recomendado dado que posee las siguientes caracteristicas:
o Excelentes propiedades fisicas, quimicas y Opticas.
e Buena estabilidad quimica bajo la irradiacion de la luz, es decir, no presenta
fotocorrosion.

e No es toxico y tiene bajo costo.*®



1.1.2 Electrolito o par redox.

El electrolito utilizado en las DSSCs contiene iones | /I3, cuyos electrones se encuentran
entre el electrodo de TiO; y el contra-electrodo. Se emplean mezclas de yoduros como Lil,
Nal, Kl, y otros complejos basados en el yodo. La viscosidad de la solucion afecta
directamente a la conductividad de los iones en el electrolito, y en consecuencia al
rendimiento de la celda, por lo que es deseable una baja viscosidad para mejorar el

rendimiento.**

La razén por la cual el par redox yoduro / triyoduro es el mas utilizado, se debe al valor de

su potencial redox que es Optima para la regeneracién del colorante.

La pareja redox, en particular, debe responder a algunas caracteristicas importantes para el

funcionamiento 6ptimo:

e Su potencial redox debe ser colocado correctamente con respecto a la del

sensibilizador.
o Debe ser soluble en el disolvente y tener un buen coeficiente de difusion.
e No debe absorber la radiacion de luz en la misma regién espectral que el colorante.

e Debe ser estable y quimicamente inerte con respecto a los otros componentes de las
DSSCs."™

1.1.3 Contra-electrodo.

El catodo se refiere con frecuencia como el contra-electrodo. En el cual se reducen iones tri-
yoduro (I37) a iones I". Para reducir los iones tri-yoduro, el contra-electrodo debe tener una
alta actividad electrocatalitica. Por ello como contra-electrodo se suele utilizar un sustrato de
6xido conductor transparente revestido de platino (5-10 ug por cm? o aproximadamente 200
nm de espesor) o bien revestido de carbono.'* Cualquiera de ellos puede ser utilizado como

un catodo para hacer una DSSC.

El platino es conocido por su fuerte actividad catalitica en la transferencia de electrones en
el contra-electrodo. Un cétodo eficiente para una DSSC puede consistir en una capa de

platino delgada sobre un sustrato de TCO.



El contra-electrodo de una DSSC se hace con frecuencia con platino, pero el carbono
demuestra también actividad catalitica interesante. La alternativa del carbono es buena a
pesar de ser menos eficiente que el platino.®

1.1.4 Sensibilizador.

Un colorante debe cumplir varios requisitos para que pueda dar buenos resultados como
sensibilizador en DSSC:

¢ Debe absorber un amplio espectro de longitudes de onda.

e Poseer el nivel de energia del estado excitado a energias superiores a la banda de
conduccién y la energia del estado fundamental menor que el potencial de la pareja
redox del mediador de electrones.

e También hay que tener grupos funcionales adecuados para unirse al titanio (por lo
general-COOH), buena estabilidad quimica y fotoguimica y una buena solubilidad

para que el proceso de sensibilizacion sea eficiente.’

Los colorantes sensibilizadores, se encuentran sintéticos y naturales. Algunos ejemplos de
colorantes sintéticos se encuentran complejos que contienen rutenio y zirconio, pero sus
sintesis son de altos costos. Los naturales son faciles de preparar, barato, no téxico,
respetuoso del medio ambiente y totalmente biodegradable. Entre los colorantes naturales,
tres principales familias de compuestos se pueden utilizar como sensibilizador en DSSCs:
clorofilas, antocianina y betalainas,'® ya que estas moléculas tienen un funcionamiento
similar en las plantas al ser buenos oxidantes y atrapar la luz solar y los radicales libres para

la produccién de fotones.’

Este tipo de celdas solares seran sensibilizadas con colorantes naturales de plantas que
presenten la caracteristica de captar energia solar, enfocandonos en antocianinas y

betalainas.

1.1.4.1 Antocianinas.

Las antocianinas estan consideradas dentro del grupo de los flavonoides, ya que poseen el
esqueleto caracteristico C6-C3-C6 y el mismo origen biosintético, pero difieren en que

absorben fuertemente en la region visible del espectro.®
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Las antocianinas son responsables de los colores de diversos frutos, flores, hojas; sus
colores van desde rojos hasta azules *° y representan los principales pigmentos solubles en

agua visibles al ojo humano.

La estructura que poseen las antocianinas es muy semejante entre ellas, estdn compuestas
por dos anillos arométicos A y B unidos por una cadena de 3 carbonos '’ Figura 2. El nivel
de hidroxilacién y metilacion en el anillo “B” de la molécula determina el tipo de

antocianidina, que es la aglicona de la antocianina.

Aglicona Substitucion 4. max (M)

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

Figura 2. Estructura y sustituyentes de las antocianinas.
Fuente: Quintero, C. 2004

Aungue se han descrito doce diferentes antocianidinas, las mas comunes en plantas son:
pelargonidina, cianidina, delfinidina, peonidina, petunidina y malvidina. Las tres primeras son

mas frecuentes en frutos, en tanto que el resto lo son en flores.?
Los factores que alteran la estabilidad de las antocianinas son:

e Efecto del pH: las antocianinas son méas estables en un medio acido que en un

medio neutro o alcalino.

o Efecto de la temperatura: son notoriamente destruidos por el calor durante su

procesamiento y almacenamiento.

e Diéxido de sulfuro: enzima que destruye a las antocianinas, se utiliza para
blanqueo irreversible.
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e Oxigeno y acido ascorbico: contribuye a la degradacion de antocianinas. La

pérdida de antocianinas ante la presencia de oxigeno depende del pH.*
1.1.4.2 Betalainas.

Las betalainas son pigmentos hidrosolubles, dichos compuestos son derivados del &cido
betaldmico. Las betalainas estdn constituidas por dos grupos de estructuras: las
Betacianinas y las Betaxantinas, ambos grupos de moléculas son Opticamente activas ya
que poseen dos centros quirales en C-2 y C-15. La hidrdlisis de la Betacianina produce
Betanidina, o el epimero en C-15 Isobetanina o una mezcla de las dos agliconas. La
diferencia principal entre las Betacianinas y las Betaxantinas es que las primeras poseen un

grupo glicésido y las segundas poseen un grupo indol.??

Son parecidas a las antocianinas y flavonoides en apariencia visual. Anteriormente se les
llamaba antocianinas nitrogenadas. Estos pigmentos se encuentran sélo en 10 familias de
vegetales, todas pertenecientes al orden Cariophyllales: Aizoaceae, Amaranthaceae,
Basellanaceae, Cactaceae, Chenopodiaceae, Didiereaceae, Holophytaceae, Nyctaginaceae,
Phytolaccaceae y Portulacaceae.® También se han encontrado algunas betalainas de
origen fungico en el hongo venenoso Amanita muscaria. Las betalainas, al igual que las
antocianinas, se acumulan en las vacuolas celulares de las flores, frutas y hojas que las

sintetizan, principalmente en la epidermis y la subepidermis.?*
Estructura quimica de betaxantinas y betacianinas.

Las betaxantinas, de color amarillo-naranja, se forman por condensacion de &cido
betalamico con aminas o aminoacidos. En la betaxantina, el anillo ciclodopa de la
betacianina es desplazado por un grupo amino o por un aminodacido; por lo que puede haber

mas de 200 betaxantinas.

Las betacianinas son pigmentos rojo-purpura, y se forman por condensacion de acido
betaldmico con derivados de ciclodopa. Estos compuestos pueden estar glicosilados. Los
glucésidos o glicésidos se forman por reaccion del grupo alcohol de una molécula con otro
grupo alcohol perteneciente a un azucar (monosacérido u oligosacarido). En esta reaccion
se forma un enlace glicosidico con pérdida de una molécula de agua. A la parte no glucidica
(no azucar) del compuesto resultante se le llama aglicon. El aglicon se presenta en dos
formas isoméricas, como betanina e isobetanina en la remolacha, y como amarantina e
isoamarantina en el amaranto. Sin embargo, también existen otras formas, de acuerdo con
el sustituyente unido al aglicén. Las betacianinas absorben luz a 537 nm y las betaxantinas

a 480 nm.?®
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La estabilidad de las betalainas es restringida, debido a que su color se altera por varios

factores:

Efecto del pH: el cambio de color con el pH es menos marcado que el que

presentan las antocianinas.

El color permanece inalterado en un intervalo de pH de 3 a 7; por debajo del pH 3.0
el color cambia a violeta, y su intensidad decrece. Por encima del pH 7.0, el color es

mas azulado debido a un efecto batocrémico o desplazamiento hacia el rojo.?

Efecto de la temperatura: las betalainas son muy sensibles a la temperatura. Los
enlaces glucosidicos son muy sensibles a la ruptura en altas temperaturas, asi como
a reacciones de oxidacion, lo que iniciard una polimerizacion que dard productos

similares a las melaninas.?®

Efecto de la actividad del agua: Son estables en productos deshidratados. La
betanina se vuelve mas inestable a medida que se aumenta la actividad de agua y el
contenido de humedad del alimento; por esta razén, los solidos de remolacha deben
almacenarse con la menor cantidad de agua posible y en las condiciones mas

secas.”®

2.2 Fuentes de colorantes

Las plantas que se han utilizado para la extraccién de colorantes han sido seleccionadas

por ser consideradas fuentes ricas, ya sea en antocianinas o en betalainas. Las mismas

gue pueden estar presentes en frutos, hojas, flores o raiz de las plantas, especialmente

enfocados en sus pigmentos de color rojo a purpura.

Las plantas seleccionadas como fuentes de colorantes son:

Rubus glaucus B (mora)

Solanum americanum Mill (mortifio)

La extraccion del colorante en estas dos plantas se realizé especificamente de los frutos de

las mismas, por la abundante presencia de antocianinas en ellos.

Beta vulgaris L (remolacha)
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En esta planta se utilizo la raiz debido a la gran presencia de betalainas, las cuales le dan

su color caracteristico.

1.2.1 Rubus glaucus B.

Nombre comun: Mora

Nombre cientifico: Rubus glaucus B

Reino: Plantae

Divisién: Angiospermae

Clase: Magnoliopsida

Orden: Rosales

Figura 3. Rubus glaucus B Familia: Rosaceae
Fuente: La Autora

Género: Rubus

Especie: glaucus

Es una planta perenne, de naturaleza trepadora con tallos semirrectos de longitud
variable, conformada por varios tallos espinosos que pueden crecer a veces hasta 3

metros de largo, redondeados, espinosos, ramificados.”®

La fruta es esférica o elipsoidal de tamafio variable, 1,5 a 2.5 cm. en su didmetro mas
ancho, de color verde cuando se estan formando, pasando por un color rojo hasta
morado oscuro cuando se maduran. El fruto, es una baya formada por pequefias

drupas adheridas que le dan la forma cénica ovalada, con punta redondeada.?

Las moras son frutos con bajo valor calorifico por su escaso aporte de carbohidratos.
Sin embargo son muy ricas en vitamina C, aportan fibra, potasio y calcio, taninos
(sustancias con accion astringente) y diversos acidos organicos. Se caracterizan por su
contenido de pigmentos naturales, tales como las antocianinas, que le dan el color a la

mora.?®
1.2.2 Solanum americanum Mill.

Nombre comun: Mortifio
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Nombre cientifico: Solanum

americanum Mill
Reino: Plantae
Divisidn: Magnoliophyta

Clase: Magnoliopsida

Orden: Solanales
Figura 4. Solanum americanum Mill

Fuente: La Autora Familia: Solanaceae
Género: Solanum

Especie: americanum

El mortino se encuentra distribuido en los Andes ecuatorianos, al norte desde la
provincia del Carchi hasta el sur con la provincia de Loja. Los nombres vulgares con
los cuales se conoce al mortifio en Ecuador son: mortifio, uva de los Andes, uva de

monte.*°

Es un arbusto y algunas especies crecen entre 2 a 3 metros de altura, otras son
diminutas y postradas. Las partes de la planta de mortifio tales como las hojas
contienen flavonoides, el fruto es una baya esférica de 5 a 8 mm de diametro, al ser
de color negro evidencia la alta concentracion de antocianinas,®* ademas contienen

azucar invertido, acidos orgénicos, mirtilina, taninos, pectina, vitamina B y C.*

1.2.3 Beta vulgaris L.

Nombre Comun: Remolacha
Nombre Cientifico: Beta vulgaris L
Reino: Plantae

Division: Magnoliophyta

Clase: Magnoliopsida

Figura 5. Beta vulgaris L
Fuente: La Autora Orden: Caryophyllales
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Familia: Amaranthaceae
Género: Beta
Especie: vulgaris *

La remolacha en su primer afio desarrolla una gruesa raiz napiforme y una roseta de
hojas, durante el segundo, emite una inflorescencia ramificada en panicula, pudiendo
alcanzar ésta hasta un metro de altura. Es una planta herbacea de vida corta, sin pelo, con
un tamafio de 0.6 a 1 m de alto, posee un tallo: Ramificado en la parte superior, verdes o a
veces rojizos con hojas alternas, algo carnosas, las basales dispuestas en roseta, grandes
(de hasta 20 cm de largo), pecioladas, a veces con el margen, las hojas superiores mas
chicas.®

Raices muy engrosadas, a veces creciendo como una verdura (betabel), casi esférica de
forma globosa, en algunas variedades plana o alargada. Posee un diametro de entre 5y

10 centimetros y puede pesar entre 80 y 200 gramos.

Su color es variable, desde rosaceo a violaceo y anaranjado rojizo hasta el marrén. La
pulpa suele ser de color rojo oscuro y puede presentar en ocasiones circulos concéntricos
de color blanco. El color se debe a dos pigmentos que se encuentran en ella: La

Betacianina y la Betaxantina.*®
1.3 Espectrofotometria UV-visible

La identificacion de la presencia de antocianinas en los colorantes obtenidos de frutos (mora
y mortifio), ademas de la identificacion de betalainas en el colorante obtenido de la

remolacha se puede realizar mediante espectrofotometria UV-visible.

El color de una sustancia depende de la capacidad de la misma de absorber o reflejar las
radiaciones luminicas correspondientes al espectro visible lo cual es la zona del espectro

electromagnético a la que es sensible el ojo humano.

La espectrofotometria (UV/Vis) se utiliza para identificar algunos grupos funcionales de

moléculas, y ademas, para determinar el contenido y fuerza de una sustancia.*

Las propiedades espectrales son a menudo usadas para la caracterizacion de antocianinas,
especialmente para identificar el tipo de antocianina. El analisis espectrométrico UV es la
técnica usada comunmente para identificar y cuantificar antocianinas. Como se describio

anteriormente, el espectro de absorcién de las antocianinas depende del pH.**
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1.3.1 Absorcién de luz.

Cuando una molécula de luz absorbe un fotbn aumenta la energia de la molécula. Se dice
gue la molécula ha pasado a un estado excitado. Si una molécula emite un fotén, disminuye

la energia de la molécula.

Requisitos minimos de un espectrofotometro (aparato para medir la absorbancia de la luz).
La luz se hace pasar a través de un monocromador (prisma, red de difraccion o incluso un
filtro) para seleccionar una longitud de onda. La luz de una sola longitud de onda se llama
monocromatica. La luz monocromatica, con una irradiaciéon Py, incide en una muestra de
longitud b. La irradiancia del haz que emerge por el lado opuesto de la muestra es P. Ver

figura 6.

R
b

Figura 6. Diagrama esquematico de un experimento espectrofotométrico de haz simple.
Fuente: Harris, D. 2007

La transmitancia, T se define como la fraccion de la luz incidente que pasa a través de la

muestra.

La absorbancia se define como:

P
A= log(f) = —logT

La absorbancia es directamente proporcional a la concentracion, de la especie que absorbe
la luz en la muestra.

Ley de Beer:

A = sbc
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La absorbancia es adimensional. La concentracion de la muestra, ¢, normalmente viene
dada en unidades de mol/L (M). EI camino Optico, b, normalmente se expresa en
centimetros. La cantidad € se llama absortividad molar y sus unidades M* cm™. La
absortividad molar es la caracteristica de una sustancia que nos dice cuanta luz absorbe

una longitud de onda determinada.

La parte de una molécula responsable de la absorcion de la luz se llama cromoforo. Toda
sustancia que absorbe luz visible aparece coloreada cuando transmite o refleja luz. La
sustancia absorbe ciertas longitudes de onda de luz blanca, y nuestros ojos detectan las
longitudes de onda que no se absorben. El color observado se llama el complementario del

color absorbido.®
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2. MATERIALES Y METODOS
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2.1 Proceso de extracciéon del colorante

[ Recoleccion de las Muestras ]

Y/
[ Lavado ]

[ Triturado ]

[ Seco 60 °C 8 ] [ Fresco ]

Maceracion
EtOH 95% - HCI 0,1N (85:15) %

[ Filtrado ]

[ Colorante ]

Figura 7. Diagrama de flujo del proceso de extraccion del colorante a optimizar

Fuente: La Autora

2.1.1 Obtencioén del colorante.

Recoleccion de las muestras:
Las especies Beta vulgaris L y Rubus glaucus B se recolectaron en el mes de abril del 2013
y la especie Solanum americanum Mill en el mes de octubre del mismo afio en el Mercado
Mayorista de la ciudad de Loja.
Las especies fueron identificadas en el herbario de la Universidad Técnica Particular de

Loja.

Seleccion:
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Se realiz6 una inspeccion visual con la finalidad de ver que el material este en buenas

condiciones de sanidad y de color, seleccionando las que cumplian con estas condiciones.

Lavado:

Se hizo lavado con agua destilada con el fin de separar suelos y materiales extrafos.

Trituracion:

El material vegetal se trituro con la finalidad de reducir su tamafio.

Secado:
Una parte del material vegetal triturado se sec6 por 1 dia a 60°C en la estufa para extraer la
humedad y otra parte se trabajé con el material fresco.

Pesaje:
Se utilizé una balanza METTLER semianalitica con precision de 0,5 gr. y 3.100 gr. de
capacidad.

Extraccion:

Se realizé mediante maceracién estatica y dinAmica. Para la maceracion dinAmica se utilizé
una plancha de agitacion (Figura 8).Como disolvente se utiliz6 una mezcla de etanol al 95%
y acido clorhidrico 0.1N (85:15), el cual es el método mas usado en la extracciéon de la este

tipo de colorantes.®> %

Los colorantes de estas especies son solubles en solventes polares y cominmente se
extraen de sus fuentes naturales usando metanol o etanol con pocas cantidades de algunos

acidos como &cido clorhidrico.*®

Figura 8. Maceracién dinamica

Fuente: La Autora

Filtrado:
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Para separar la materia solida de la solucion del colorante, se procedio a filtrar a vacio con
la ayuda de una bomba de succion, un embudo Blchner y papel filtro, se recogio el filtrado
en un matraz volumétrico (Figura 9).

-

L4

-

:

~N

Figura 9. Filtracion al vacio del colorante

Fuente: La Autora

2.1.2 Disefio experimental.

Para la optimizacion del proceso de extraccion de los colorantes se aplico un disefio factorial
2%, con 4 variables (Tabla 1), el disefio resultante fue un 2* por lo que se requiri6 realizar 16
experimentos.

Tabla 1. Condiciones del disefio experimental

Factor | Variables Niveles
A Tipo de 1 Fresco
material -1 Seco
B Cantidad | 1 60g
de material | -1 20g
. Tipo de 1 Dinamica
maceracion 1 Estatica
b Tiempode | 1 3 dias
extraccion | .1 1 dia

Fuente: La Autora

El disefio factorial 2* se realiz6 con dos réplicas por cada tratamiento, lo que implic hacer
32 experimentos por cada especie. En la tabla 2 se detallan los tratamientos. Se consideré

como variable respuesta la absorbancia.

Tabla 2. Tratamientos para la optimizacién de la extraccion de los colorantes

N° A B C D

1 Seco 20g Estatico | 1 dia
2 Fresco | 20g | Estéatico | 1dia
3 Seco 60g Estatico | 1dia
4 Fresco | 60g | Estatico | 1dia
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5 Seco 20g |[Dindmico| 1dia
6 Fresco | 20g |Dindmico| 1dia
7 Seco 60g |[Dindmico| 1dia
8
9

Fresco | 60g |Dindmico| 1dia
Seco 20g | Estético | 3 dias
10 Fresco | 20g Estatico | 3 dias

11 Seco 60g Estatico | 3 dias
12 Fresco | 60g | Estéatico | 3 dias
13 Seco 20g |Dinamico| 3 dias
14 Fresco | 20g |Dindmico| 3 dias
15 Seco 60g |Dinamico| 3 dias
16 Fresco | 60g |Dindmico| 3 dias

Fuente: La Autora

Se utilizé un espectrofotémetro UV-Visible marca Thermo Spectronic modelo Helios Beta, en
el que se realizaron las lecturas espectrofotométricas para conocer la absorbancia de los
colorantes extraidos. Aplicando un factor de dilucion de 40 y la absorbancia de cada una de
las muestras se ley6 en un rango de longitud de onda (A) de 350 — 700 nm.

Figura 10. Muestras diluidas

Fuente: La Autora

Realizados todos los experimentos se seleccionaron las condiciones de trabajo para la

extraccion del colorante, en el cual se obtuvo una mayor absorbancia.

2.2 Celdas solares sensibilizadas con colorantes naturales

Los materiales de la celda solar se los adquiri6 en la empresa Solaronix® con sede en
Lausana (Suiza), quienes produce todos los componentes necesarios para la preparacion de
DSSCs. Se adquirio el electrodo, el contra electrodo de platino y el electrolito.

Especificaciones se muestran en el Anexo 1.

Electrodo: este electrodo o anodo contenia una capa de Oxido de titanio transparente
(Figura 11).
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Figura 11. Dimensiones de electrodo de 6xido de titanio

Fuente: La Autora

Contra-electrodo: el contra electrodo o catodo de platino es transparente y provisto de dos

orificios para la adicion del electrolito después de haber sellada con el electrodo (Figura 12).

Figura 12. Dimensiones del contra-electrodo de platino

Fuente: La Autora

Sensibilizador: con el método de extraccién optimizado, se obtuvo los 3 colorantes para
sensibilizar las celdas solares (Figura 13).

Figura 13. Colorante extraido

Fuente: La Autora
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2.2.1 Proceso de ensamble de la celda solar.

El electrodo de oOxido de titanio se sumergidé en el colorante extraido, este proceso de
sensibilizacién duré de una hora a dos, con la finalidad que las moléculas del colorante se
puedan impregnar en el electrodo (Figura 14).

Figura 14. Proceso de sensibilizacién de la celda

Fuente: La Autora

Pasado el tiempo de sensibilizacion se limpid el electrodo con etanol y se sec6 al ambiente.
(Figura 15).

Figura 15. Celda sensibilizada con el colorante natural

Fuente: La Autora

El electrodo de éxido de titanio se uni6é con el contra-electrodo de platino y se sujetaron con
pinzas. Finalmente el electrolito se inyecté a través de dos orificios del contra electrodo
(Figura 16).

Fuente: La Autora

25



2.2.2 Caracterizacion y medicién
Las pruebas de las celdas solares sensibilizadas con los colorantes naturales, se realizaron

entre las 12:00 del dia y las 14:00pm para tomar la mayor cantidad de energia radiante.

Al exponer las celdas a las radiaciones solares se midié el voltaje y corriente producida por
la celda utilizando un multimetro digital profesional marca TRUPER MUT-39 (Figura 17) con
estos datos se proyectd las curvas caracteristicas de corriente-voltaje (I-V). Para las
pruebas se utilizé 3 celdas con un area activa de 16 cm?.

Figura 17. Medicién de voltaje e intensidad de las celdas solares

Fuente: La Autora

El rendimiento de las celdas solares sensibilizadas con los colorantes naturales fue
evaluado mediante los parametros fotovoltaicos caracteristicos. A continuacion se define la

nomenclatura usada para estos parametros:

e Voc (Tensién de circuito abierto): Es el maximo valor de tension en extremos de la
celda solar y se da cuando esta no esta conectada a ninguna carga por lo tanto la
corriente que se extrae de la celda es nula.

e Isc (Corriente de cortocircuito): Es la corriente que se obtiene de la célula cuando la
tension en sus terminales es de cero voltios. Constituye la méaxima corriente que
circula por una celda solar.

e P, (Potencia méxima): Es el producto del voltaje (V) y corriente (ly) en el punto de
maxima potencia (PMP), en este punto de funcionamiento la potencia entregada a
una carga es maxima.

Brnax = Vulu

e FF (Factor de forma o factor de llenado): Este parametro es indicativo de la calidad

de la celda y se calcula como el cociente de potencia maxima que se puede entregar
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a una carga entre el producto de la tension de circuito abierto y la intensidad de

cortocircuito.

FF = mex
VOCISC
n (eficiencia): Expresada en %, es la relacién entre la potencia que se obtiene de la
célula respecto de la irradiancia (W/m?) incidente sobre ella:
VoclscFF
n =100
donde Py, es la potencia luminosa por unidad de area que se recibe del sol (en

condiciones estandar, 1000 W/m?) y A es el area de la celda.®”
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3. RESULTADOS Y DISCUSIONES
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3.1 Anédlisis de varianza

Los experimentos realizados de acuerdo a la combinacion de factores fueron un total de 32
ensayos por cada especie (Anexo 2). Los datos obtenidos se evaluaron mediante el uso del
software Minitab, en el cual se realiz6 un analisis de varianza (ANOVA) con un nivel de
significancia a = 0,05.

El analisis de varianza ANOVA de los factores que participan en el modelo experimental de
cada especie y las interacciones derivadas de los factores se muestra en el Anexo 3. Aqui
se observa que en las interacciones de las variables existen diferencias significativas, es
decir que los factores del disefio experimental influyen en la absorbancia del colorante
extraido.

Sin embargo en el analisis de la especie Rubus glaucus mostr6 que en la interaccion doble
entre (cantidad de material * tipo de maceracion) no resulté significativa para la variable
respuesta. En el caso de la especie Solanum americanum no resultaron significativas las
interacciones dobles de (tipo de material * tipo de maceracion), (cantidad de material * tipo
de maceracién) y (tipo de maceracion * tiempo de maceracion). Finalmente en la especie
Beta vulgaris las interacciones de (tipo de material * tiempo de maceracion) y (cantidad de

material * tipo de maceracién) no resulté significativa para la variable respuesta.

En el diagrama de efectos por interacciones dobles (Anexo 4), se muestra la interacciéon

entre cada uno de los factores involucrados en el proceso.

Rubus glaucus
1,6
14 v “
n 1,2 % =
o
% 1
'80'8
(@]
3 : —
' = [~ [~ =1
0,2 ¥ et L = lud
O T T T T T T T T T T T T T T T 1
0O 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
Ndmero de tratamientos

Figura 18. Intervalos de confianza del colorante Rubus glaucus.

Fuente: La Autora
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En la figura 18 podemos observar gque los tres intervalos de confianza (3, 7 y 15) con los que
se obtiene una mayor absorbancia se traslapan, por lo tanto los tratamientos son
estadisticamente iguales de acuerdo a sus medias. Para poder decidir de forma estadistica
sobre la diferencia entre estos tres métodos, se recurrio a otros criterios como el diagrama
de efectos principales que presenta el nivel éptimo en el que deben ser aplicados cada una

de las variables y su influencia en la variable respuesta.

Rubus glaucus B

Tipo de Material Cantidad de Material

0,8

0,6 1 /
0,4 1 /

0,2 -

Selco Frelsco 20 60
Maceracion Tiempo (dias)

Absorbancia

0,8 1

0,61
0,4 R

0,2 -

Est3tica Dinamica 1 3

Figura 19. Diagrama de efectos principales del colorante de Rubus glaucus B

Fuente: La Autora

Como se observa en el diagrama de efectos principales (Figura 19), con respecto a la
variable de tipo de material existe una gran diferencia entre sus dos niveles, observandose

mayor absorbancia del colorante cuando se trabajé con material seco.

La cantidad del material favorecié de manera significativa en el aumento de la absorbancia
del colorante, obteniendo mejores resultados al trabajar con 60 gramos de material. En el
caso de las variables tipo de maceracion y tiempo, resulta favorable trabajar con maceracién

dinamica durante 1 dia.
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Figura 20. Intervalos de confianza del colorante Solanum americanum.

Fuente: La Autora

En la figura 20 podemos observar que el intervalo de confianza donde se obtiene una mayor
absorbancia, no se traslapa con ningun otro, por lo tanto el método mas 6ptimo para la

extraccion de colorantes de la especie Solanum americanum es el tratamiento 15.

Beta vulgaris

Absorbancia
_I—‘
o
o
o

T
|
0,500 T = L -

i M g W
T T T T H T T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
Numero de tratamientos

Figura 21. Intervalos de confianza del colorante Beta vulgaris.

Fuente: La Autora

Como podemos observar en la figura 21, el intervalo de confianza correspondiente al
tratamiento 11 donde se obtiene una mayor absorbancia, no se traslapa con ningun otro, por
lo tanto este método seria el mas éptimo para la extraccion de colorantes de la especie Beta

vulgaris.
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Estos resultados son congruentes con el analisis de minimos cuadrados (Anexo 5), con el

gue se definié también la mejor combinacion para la extraccion del colorante de Rubus

glaucus, Solanum americanum y Beta vulgaris. Ver tabla 3.

Tabla 3.Combinaciones para la extraccién de colorantes de las 3 especies.

Variables s Sol_anum Beta vulgaris
glaucus americanum

Tipo de

material Seco Seco Seco
Cantidad de

material 60 gr 60 gr 60 gr

Tipo de N . —
maceracion Dinamica Dinamica Estatica
Tiempo _d,e 1dia 3 dias 3 dine
maceracion

Fuente: La Autora

Como se puede observar en la tabla 3 en la variable cantidad de material el nivel méas
Optimo para la extraccion de colorantes de las 3 especies es con 60 gr de material, resultado
gue se corroboro con un estudio en el que se realizo la extraccion de colorantes de frutas en
el cual se realizaron pruebas, con diferentes cantidades de muestra, determinando una
mayor absorbancia conforme aumentaba la cantidad. *°

En los colorantes de Beta vulgaris al utilizar maceracién dinamica la absorbancia disminuyo
y por ende la concentracion de betalainas, posiblemente, debido a una degradacién por
efecto de los factores fisicos circundantes (luz, oxigeno, tiempo). *

3.2 Espectros de absorcién en laregién UV-visible de los colorantes

2 -
1,5 -

= Rubus glaucus

= Solanum
americanum

Absorbancia (A)
[E=Y

0 T T T
450 550 650
Longitud de onda (nm)

Figura 22. Espectros de absorcion UV-VIS de los colorantes de Rubus glaucus y Solanum
americanum

Fuente: La Autora
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En los espectros de los colorantes de Rubus glaucus y Solanum americanum (Figura 22) se
identific6 un pico en cada espectro, con una longitud de maxima absorbancia en 512 nm y
515 nm respectivamente.

Estas longitudes de onda se encuentran dentro de la banda de absorcion maxima de 500-
535 nm tipica de las antocianinas, la cual esté lejos de la banda de absorcion de otros
fenoles, lo que hace posible que las antocianinas sean determinadas por mediciones de
absorcion de la solucién a una determinada longitud de onda.*

1,5 -
<
S 1
[8)
c
IS
2
o 0,5 -
[%2])
Ke]
<
0 T T T T T T 1
350 400 450 500 550 600 650 700
Longitud de Onda (nm)

Figura 23. Espectro de absorcion UV-VIS del colorante de Beta vulgaris

Fuente: La Autora

En el espectro del colorante de Beta vulgaris (Figura 23), se identificaron dos picos con
longitudes de maxima absorbancia de 536 nm y 480 nm, los cuales son caracteristicos de

betacianinas (537 nm) y betaxantinas (480 nm) que constituyen el grupo de las betalainas.
16, 25

3.3 Efecto del pH

La principal antocianina de Rubus glaucus y Solanum americanum es la cianidina - 3 -O-
diglucésido - 5 -O- glucésido.” (Figura 24).

OH
Figura 24. Estructura de la antocianina

Fuente: Quintero, C. 2004
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Los colorantes extraidos de estas especies se mantuvieron a pH acido (Tabla 4) debido a
que la acidez tiene un efecto protector sobre la molécula. En solucién acida la cianidina
aparece de color rojo y tiene una fuerte banda de absorcion. A medida que el pH va

subiendo entre 4y 5.5 se degradan rapidamente, afectando su estabilidad.*

Las antocianinas presentan una alta afinidad con las nanoparticulas de TiO,,*” ** debido a la
presencia de dos grupos hidroxilo en el anillo B de la cianidina, que permite la adsorcion

quimica de estos colorantes sobre el electrodo de TiO,. %

Las betalinas constituyen las betacianinas y betaxatinas, dependiendo del compuesto al cual
la betacianina se una toma su nombre. En la especie Beta vulgaris la betacianina en su

posicion 5, se une a un aztcar recibiendo el nombre de betanina.® (Figura 25).

Betacianina Betaxatina
R. / &
[ | | H
o\ NI COOH [ /((;OQH
N
, |
HOOC N 'COOH
” |
a) Belanina  R= ~glucosa HOOC}\N COOH
b) Betanidina R= -OH H
¢) Amarantina R= -cido 2'glucurdnico-glucosa

Figura 25. Estructura de las betalainas

Fuente: Calogero, G. 2010 *®

En las betalainas en pH mas bajo las proporciones de betacianinas (pigmento rojo-purpura
536 nm) aumentan, con respecto a betaxantinas (pigmento amarillo-naranja 480 nm) en los
extractos.** Los colorantes de betalainas se ven afectados por el pH ya que se mantienen
estables en un amplio intervalo de pH (3 a 7), pero se degradan por debajo de pH 2 y por

encima de pH 9.

El pigmento extraido de Beta vulgaris a un pH de 5.26 presentd proporciones de
betacianinas y betaxatinas casi similares (Figura 22), lo que pudo influir en su eficiencia.
Debido a que por su color y su fuerte banda de absorcion la molécula que debe predominar

es la betacianina (Tabla 4).

Las betalainas tienen una favorable absorcién de luz y por sus grupos funcionales (-COOH)

se unen con facilidad a la superficie de TiO,.*® Ademas las betaxantina y betacianinas, cada
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una con absorciones a diferentes longitudes de onda, ayudan a la celda a capturar los
fotones de dos energias diferentes.*’

Tabla 4. Influencia del pH de los colorantes en la eficiencia DSSCs

N° Sensibilizador Picos pH Anm | Abs(A) | n (%)
1 Rubus glaucus 1 3,3 512 1,316 | 0,55
Solanum Antocianinas
2 americanum 1 3,5 515 1,85 0,2
. i 1 536 1,227
3 Beta vulgaris Betalainas 5,26 0,02
2 480 1,211

Fuente: La Autora
3.4 Caracterizacion de las celdas solares sensibilizadas con los colorantes naturales

El comportamiento eléctrico de las celdas estd dado por las curvas de corriente frente al
voltaje (curva I-V) y potencia frente a voltaje (curva P-V) que las caracteriza.

a) 257
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_ 15
<
E
£ 10 -
g
3
5
0 T T T T V T T VO(I:
0,1 0,2 0,3 0,4 Mos 0,6 0,7
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Voltaje (V)
b) 12
Isc
10 - PMP
Im
T 8
E
o
-
2
E
S 1
2 -
0 T T T T T Vnr 1
0 0,1 0,2 0,3 Vm 0,4 0,5 0,6
Voltaje (V)
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Figura 26. Curvas caracteristicas de DSSCs corriente - voltaje sensibilizadas con: a) Rubus glaucus,
b) Solanum americanum y c) Beta vulgaris.

Fuente: La Autora

Mediante la curva caracteristica |-V de cada una de las celdas sensibilizadas con colorantes
naturales (Figura 26) se identificé la corriente de cortocircuito (Isc) y la tension de circuito
abierto (Voc) de las celdas. Como se observa cada curva tiene un punto codo en el cual esta
el punto de maxima potencia (PMP) de cada celda donde se alcanzo el voltaje (V) y
corriente (Iy).

Las eficiencias que generaron los colorantes naturales en las celdas solares van desde 0,02
hasta 0,55 %. Los parametros fotovoltaicos mas altos se alcanzaron en las celdas
sensibilizadas con colorantes extraidos de Rubus glaucus y Solanum americanum los cuales
contienen moléculas de antocianinas especificamente de tipo cianidina (Tabla 4). En otro
estudio se pudo observar que los parametros mas altos también se dieron con celdas

sensibilizadas con cianidina - 3 glucésido.*®

Al aplicar en las celdas los colorantes naturales extraidos de Rubus glaucus y Solanum
americanum se generaron voltajes de 0,65 y 0,5 V respectivamente. En un estudio realizado
con este tipo de celdas solares, utilizando rutenio para sensibilizar el electrodo de TiO, y

siendo evaluadas con iluminacion a pleno sol se gener6 un voltaje de alrededor de 0,6 V.°
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Figura 27. Curva potencia-voltaje de las DSSCs naturales
Fuente: La Autora

En la curva de potenciafrente a voltaje (Figura27) se observa que la celdano
produce potencia con voltaje o corriente cero, y produce la maxima potencia  cuando el
voltaje se corresponde con el codo de la curva I-V.

Tabla 5. Parametros fotovoltaicos caracteristicos de las DSSCs naturales

Celda 1 Celda 2 Celda 3

Sensibilizador Rubus glaucus Solanum americanum Beta vulgaris
Voc (V) 0,65 +0,005 0,5 +0,005 0,198 +0,005
Isc (MA) 19,68 +0,015 10,55 +0,015 2,05 +0,015
Vu (V) 0,48 +0,005 0,34 +0,005 0,15 +0,005
Iy (MA) 18 +0,015 9,4 +0,015 1,8 +0,015
Pmax (MW) 8,83 +0,09 3,2 +0,04 0,27 0,01
FF 0,69 +0,009 0,61 +0,01 0,67 +0,03
n (%) 0,55 +0,008 0,2 +0,004 0,02 +0,001

Fuente: La Autora

Como se muestra en la Tabla 5 los factores de forma (FF) de las celdas estan entre 0,61 y
0,69 los cuales no son consideraria valores bajos, porque para una celda de buena calidad
su valor es alrededor de 0,75.*° Ademas la forma de las curvas (I-V) (Figura 26) son
practicamente similares a las curvas caracteristicas de celdas solares, considerando de

calidad media a las celdas ensambladas con los pigmentos naturales.
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Los colorantes naturales estudiados muestran resultados alentadores como elementos de
recolecciéon de luz en DSSCs, ademas de las ventajas que tienen por la disponibilidad de
estas especies, su facil extraccion y respeto al medio ambiente. Estos colorantes se
consideran como una alternativa prometedora para sensibilizar celdas solares y sin duda

merecen una mayor investigacion.®
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4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES
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4.1 CONCLUSIONES

Las condiciones mas Optimas para la obtencién de colorantes de las tres especies se
da con 60 gr de material seco, con respecto al tipo de maceraciéon y tiempo se
presentan diferencias en cada una. En la especie Rubus glaucus maceracion
dindmica durante 1 dia, en la especie Solanum americanum maceracion dinamica
durante 3 dias y finalmente en la especie Beta vulgaris maceracién estatica durante
3 dias.

Mediante los espectros de absorcion de los tres colorantes se identifico su longitud
de onda maxima: Rubus glaucus 512nm, Solanum americanum 515nm y Beta

vulgaris 536nm.

Al sensibilizar las celdas solares con los colorantes de Rubus glaucus, Solanum
americanum y Beta vulgaris generaron voltajes de 0.65 V, 0.50 V y 0,20 V
respectivamente, presentando un buen comportamiento eléctrico de acuerdo a los

pardmetros caracteristicos obtenidos de cada celda.

El colorante de Rubus glaucus mostro mejores efectos de fotosensibilizacion,

obteniendo la eficiencia de conversion mas alta de 0.55% entre los tres extractos.
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4.2 RECOMENDACIONES

Que la presente investigacion sirva como base para estudios posteriores, pues las
DSSCs tienen aun mucho campo de investigacion pues al estar conformadas por
diversos materiales con diferentes funciones, se puede mejorar cada uno de ellos

con la finalidad de incrementar su eficiencia.

Elaborar los electrodos y contra-electrodos que forman las celdas solares. Adquirir
los equipos necesarios para realizar una evaluacibn mas a fondo y obtener

mediciones mucho mas precisas de las DSSCs.

Continuar con el estudio de pigmentos naturales fotosensibles de otras especies de
plantas para ser aplicadas en celdas solares sensibilizadas por colorantes y evaluar
su capacidad de recoleccion de luz.
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ANEXO 1

Especificaciones de los componentes de las celdas solares adquiridas en Solaronix®.
™ —
%) SOLARONIX

Education Cell Spare Parts

Education Cell Kit components, available for separate
purchase.

Education Cell Titania Electrodes

Ready-to-Use Titania Electrodes.
50 mm

50 mm 40 mm

Education Cell Platinum Electrodes

Platinized Electrodes.

50 mm
i i

<+ @ 0.5 mm

50 mm
= @ 0.5 mm

Education Electrolyte

Low-cost lodide Based Redox Electrolyte

This electrolyte is specifically formulated for preparing
low cost Dye Solar Cells during training courses.

Fuente: Solaronix 2013.%°
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ANEXO 2

Disefio factorial 2* con dos repeticiones, realizado a cada especie

Rubus glaucus

N° A B C D Abs 1 | Abs2 | Media | DesvSt

0,27 | 0,259 0,265 0,008
2 Fresco 20g Estatico 1 dia g 0,119 0,119 0,084
3 Seco 60g Estatico 1dia 1,338 1,158 1,248 0,127
4 Fresco 60g Estatico 1dia * 0,121 0,121 0,086
5 Seco 20g Dinamico 1dia 0,722 0,51 0,616 0,15
6 Fresco 20g Dindmico 1 dia 0,213 0,172 0,193 0,029
7 Seco 60g Dinamico 1 dia 1,412 1,22 1,316 0,136
8 Fresco 60g Dinamico 1dia | 0,219 0,203 0,211 0,011
9 Seco 20g Estatico 3dias | 0,301 | 0,341 0,321 0,028

10 Fresco 20g Estdtico 3dias | 0,141 0,166 0,154 0,018

11 Seco 60g Estatico 3dias | 0,421 0,408 0,415 0,009

12 Fresco 60g Estatico 3dias | 0,336 0,317 0,327 0,013

13 Seco 20g Dinamico 3dias | 0,544 0,519 0,532 0,018

14  Fresco 20g Dinamico 3dias | 0,174 0,159 0,167 0,011

15 Seco 60g Dinamico 3dias | 1,385 1,334 1,36 0,036

16 Fresco 60g Dindmico 3dias | 0,282 0,285 0,284 0,002

Fuente: La Autora

* Valor insignificante
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Solanum americanum

No A B C D Abs 1 | Abs2 | Media | DesvSt

Seco 20g Estatico 1 dia * 0,372 0,372 0,263

Fresco 20g Estatico 1 dia & 0,214 0,214 0,151

Seco 60g Estatico 1 dia 1,263 | 1,485 1,374 0,157

Fresco 60g Estatico 1ldia | 0,429 | 0,403 0,416 0,018

Fresco 20g Dinamico 1 dia 0,348 | 0,383 0,366 0,025

Seco 60g Dindmico 1dia 1,422 | 1,177 1,3 0,173

Fresco 60g Dinamico 1 dia 0,66 | 0,662 0,661 0,001

1
2
3
4
5 Seco 20g Dindmico 1ldia | 0,648 | 0,675 0,662 0,019
6
7
8
9

Seco 20g Estatico 3dias | 0,537 | 0,416 0,477 0,086

10 Fresco 20g Estatico 3dias | 0,256 | 0,241 0,249 0,011

11 Seco 60g Estatico 3dias | 1,609 | 1,601 1,605 0,006

12 Fresco 60g Estatico 3dias | 0,506 | 0,457 0,482 0,035

13 Seco 20g Dinamico 3dias | 0,798 | 0,708 0,753 0,064

14 Fresco 20g Dindmico 3dias | 0,336 | 0,341 0,339 0,004

15 Seco 60g Dindmico 3dias | 1,775 | 1,966 1,871 0,135

16 Fresco 60g Dinamico 3dias | 0,605 | 0,622 0,614 0,012

Fuente: La Autora

* Valor insignificante
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Beta vulgaris

Absorbancia 487

Absorbancia 535

DesvSt DesvSt
1,102 |0,259| 0,681 0,422 1,383 |0,372| 0,878 0,715
2 Fresco 20g Estatico 1dia * 0,119 0,119 0,060 0,285 [0,214| 0,250 0,050
3 Seco 60g Estatico 1dia| 1,158 |1,158| 1,158 0,000 1,204 [1,485| 1,345 0,199
4 Fresco 60g Estatico 1dia | 0,655 |0,121| 0,388 0,267 0,777 {0,403| 0,590 0,264
5 Seco 20g Dinamico 1 dia * 0,51 | 0,510 0,255 * 0,675| 0,675 0,477
6 Fresco 20g Dinamico 1 dia * 0,172 0,172 0,086 0,427 |[0,383| 0,405 0,031
7 Seco 60g Dinamico 1 dia a 1,22 1,220 0,610 1,22 (1,177| 1,199 0,030
8 Fresco 60g Dinamico 1 dia * 0,203 | 0,203 0,102 0,309 |0,662| 0,486 0,250
9 Seco 20g Estatico 3dias| 0,466 |0,341| 0,404 0,063 0,534 [0,416| 0,475 0,083
10 Fresco 20g Estatico 3dias| 0,275 (0,166 0,221 0,055 0,324 [(0,241| 0,283 0,059
11 Seco 60g Estético 3dias| 1,386 (0,408 | 0,897 0,489 1,699 [1,601| 1,650 0,069
12 Fresco 60g Estatico 3dias| 0,317 [0,317| 0,317 0,000 0,584 [0,457| 0,521 0,090
13 Seco 20g Dindmico 3dias| 0.519 [0,519( 0,519 0,260 0,517 |0,708| 0,613 0,135
14 Fresco 20g Dinamico 3 dias * 0,159 0,159 0,080 0,29 (0,341| 0,316 0,036
15 Seco 60g Dinamico 3 dias| 1,334 (1,334 1,334 0,000 1,201 |1,966| 1,584 0,541
16 Fresco 60g Dinamico 3 dias| 0,285 |0,285( 0,285 0,000 0,357 [0,622| 0,490 0,187

Fuente: La Autora

* Valor insignificante
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ANEXO 3

Andlisis de varianza (ANOVA) de la extraccion de colorantes en los factores e interacciones
del modelo experimental mediante el software Minitab.

Rubus glaucus

Fuente de Variabilidad Efect Coef SECoef F P
Tipo de Material -0,5747 -0,2873 0,01716 -16,75 0,000
antidad de Material 0,3769 0,1885 0,01716 10,98 0,000
Tipo de Maceracion 0,2011 0,1005 0,01716 5,86 0,000
P -, -0,0789 -0,0395 0,01716 -2,30 0,037
Tiempo de Maceracion
Tipo de Material*
Cantidad de Material -0,2993 -0,1497 0,01716 -8,72 0,000
) S
yibo de MateriatTipo de | o 1677 -0,0838 0,01716 4,89 0,000
. . 0,1506 0,0753 0,01716 4,39 0,001
Tipo de Material*
Tiempo de Maceracion
Cantidad de Material* 0,0389 0,0195 0,01716 1,13 0,276
Tipo de Maceracion
Cantidad de Material* -0,0741 -0,0370 0,01716 -2,16 0,049
Tiempode MaCeIacionssy , 503 00402 0,01716 2,34 0,035
Tipo de Maceracion
Tiempo de Maceracion
Tipo de Material*
Cantidad de Material* -0,0488 -0,0244 0,01716 -1,42 0,177
Tipo de Maceracion
Tipo de Material* 0,1414 0,0707 0,01716 4,12 0,001
Cantidad de Material*
Tiempo de Maceracion
Tipo de Material*Tipo de -0,1287 -0,0643 0,01716 -3,75 0,002
Maceracion*
Tiempo de Maceracion 0,1307 0,0653 0,01716 3,81 0,002
Cantidad de Material*
Tipo de Maceracion*
Tiempo de Maceracion | ;185 00744 0,01716 -4,34 0,001
Tipo de Material*
Cantidad de Material*
Fuente GL | Seq SC | Adj SC Adj CM F P
Principales efectos 4 | 3,94496 | 3,67262 | 0,918155 | 109,64 0,000
2- Interacci(_JneS 6 | 1,17789 | 1,17296 | 0,195493 | 23,34 0,000
3- Interacciones 4 | 0,44500 | 0,43244 | 0,108110 | 12,91 0,000
4- Interacciones 1 | 0,15748 | 0,15748 | 0,157477 | 18,80 0,001
Residual Error 14 | 0,11724 | 0,11724 | 0,008374
Pure Error 14 | 0,11724 | 0,11724 | 0,008374
Total 29 | 5,84257

Fuente: La Autora
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Solanum americanum

Fuente de Variabilidad Effect Coef SE Coef T P
Tipo de Material -0,6342 -0,3171 0,01479 -21,44 0,000
Cantidad de Material 0,6114 0,3057 0,01479 20,67 0,000
Tipo de Maceracién 0,1719 0,0860 0,01479 5,81 0,000
Tiempo de Maceracién 0,1279 0,0640 0,01479 4,33 0,001
Tipo de Material* -0,3601 -0,1800 0,01479 -12,17 0,000
Cantidad de Material

Tipo de Material*Tipo de -0,0173 -0,0087 0,01479 -0,59 0,568
Maceracion -0,1216 -0,0608 0,01479 -4,11 0,001
Tipo de Material*Tiempo de

Maceracion -0,0299 -0,0150 0,01479 -1,01 0,329
Cantidad de Material*

Tipo de Maceracion 0,0771 0,0385 0,01479 2,61 0,021
Cantidad de Material*

Tiempo de Maceracién 0,0191 0,0095 0,01479 0,64 0,530
Tipo de Maceracion*

Tiempo de Maceracién

Tipo de Material* 0,0638 0,0319 0,01479 2,16 0,049
Cantidad de Material*

Tipo de Maceracion

Tipo de Material* -0,0744 -0,0372 0,01479 -2,52 0,025
Cantidad de Material*

Tiempo de Maceracién

Tipo de Material*Tipo de -0,0627 -0,0313 0,01479 -2,12 0,052
Maceracion*

Tiempo de Maceracién 0,0377 0,0188 0,01479 1,27 0,223
Cantidad de Material*

Tipo de Maceracion*

Tiempo de Maceracion

Tipo de Material*

Cantidad de Material* -0,0506 -0,0253 0,01479 -1,71 0,109
Tipo de Maceracién*

Tiempo de Maceracion
Fuente GL | Seq SC Adj SC Adj CM F P
Principales efectos 6,26918 | 5,61434 1,40359 | 225,65 | 0,000
2- Interacciones 1,09549 | 1,03113 0,17186 27,63 | 0,000
3- Interacciones 0,12037 | 0,11453 0,02863 4,60 | 0,014
4- Interacciones 0,01818 | 0,01818 0,01818 2,92 | 0,109
Residual Error 14 | 0,08708 | 0,08708 0,00622
Pure Error 14 | 0,08708 | 0,08708 0,00622
Total 29 | 7,59031

Fuente: La Autora
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Beta vulgaris

Fuente de Variabilidad Effect Coef SECoef T P
Tipo de Material 0,4070 0,2035 0,02150 9,46 0,000
Cantidad de Material -0,1487 -0,0744 0,02150 -3,46 0,003
Tipo de Maceracién -0,1380 -0,0690 0,02150 -3,21 0,005
Tiempo de Maceracién 0,0409 0,0204 0,02150 0,95 0,356
Tipo de Material* -0,2097 -0,1049 0,02150 -4,88 0,000
Cantidad de Material
Tipo de Material*Tipo de 0,4065 0,2033 0,02150 9,45 0,000
Maceracion 0,4626 0,2313 0,02150 10,76 0,000
Tipo de Material*
Tiempo de Maceracion 0,0525 0,0262 0,02150 1,22 0,240
Cantidad de Material*
Tipo de Maceracion -0,0389 -0,0194 0,02150 -0,90 0,379
Cantidad de Material*
Tiempo de Maceracion 0,1021 0,0511 0,02150 2,37 0,030
Tipo de Maceracion*
Tiempo de Maceracion
Tipo de Material* 0,0910 0,0455 0,02150 2,12 0,050
Cantidad de Material*
Tipo de Maceracion
Tipo de Material* -0,2256 -0,1128 0,02150 -5,25 0,000
Cantidad de Material*
Tiempo de Maceracion
Tipo de Material*Tipo de -0,3236 -0,1618 0,02150 -7,53 0,000
Maceracion*
Tiempo de Maceracion 0,2971 0,1486 0,02150 6,91 0,000
Cantidad de Material*
Tipo de Maceracion*
Tiempo de Maceracion
Tipo de Material* 0,3664 0,1832 0,02150 8,52 0,000
Cantidad de Material*
Tipo de Maceracion*
Tiempo de Maceracion
Fuente GL | Seq SC | Adj SC | Adj CM F P
Principales efectos 4 11,6679 |1,6679 | 0,41698 28,18 | 0,000
2- Interacciones 6 | 3,5036 | 3,5036 | 0,58394 39,47 | 0,000
3- Interacciones 4 |2,0176 |2,0176 | 0,50441 34,09 | 0,000
4- Interacciones 1 |1,0738 |1,0738 | 1,07385 72,58 | 0,000
Residual Error 16 | 0,2367 | 0,2367 | 0,01480
Pure Error 16 | 0,2367 | 0,2367 | 0,01480
Total 31 | 8,4998

Fuente: La Autora
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ANEXO 4

Diagramas de efectos por interacciones dobles entre cada uno de los factores involucrados
en el proceso, mediante el software Minitab.

Solanum americanum Mill
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W= . - 1) X -
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Fuente: La Autora
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Fuente: La Autora
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Beta vulgaris B

Tipo de Material

20 &0 Estatica Denamica 1 3
1 1 1 1 1 1 & 15
Tipo de
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05
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Fuente: La Autora
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ANEXO 5

Andlisis de minimos cuadrados de las absorbancias mediante el software Minitab

Especie Variable Nivel
Tipo de Material Seco
Rubus Fresco
glaucus Cantidad de Material 20
60
(Mora) Tipo de Maceracion Estatica
Dinamica
Tiempo de Maceracion 1
3
Fuente: La Autora
Especie Variable Nivel
Tipo de Material Seco
Solanum Fresco
americanum | Cantidad de Material 20
» 60
(Mortifio) Tipo de Maceracion Estatica
Dinamica
Tiempo de Maceracion 1
3
Fuente: La Autora
Especie Variable Nivel
Tipo de Material Seco
Beta Fresco
vulgaris Cantidad de Material 20
60
(Remolacha) ' Tipg de Maceracion Estatica
Dinamica
Tiempo de Maceracion 1
3

Fuente: La Autora
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Media

0,7714
0,1967
0,2956
0,6725
0,3835
0,5846
0,5235
0,4446

Media

1,0515
0,4173
0,4287
1,0401
0,6484
0,8204
0,6704
0,7984

Media
1,3349
0,4123
0,7769
0,9704
0,9029
0,8444
0,9997
0,7476

SE Media
0,02288
0,02558
0,02427
0,02427
0,02558
0,02288
0,02558
0,02288

SE Media
0,02091
0,02091
0,02204
0,01972
0,02204
0,01972
0,02204
0,01972

SE Media
0,05440
0,03141
0,05440
0,03141
0,03141
0,05440
0,05440
0,03141



