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RESUMEN

En el presente trabajo de investigacion se estudio el tenido de fibra de
abaca (Musa textilis) utilizando colorante extraido de la cochinilla (Dactylopius
coccus costa). La metodologia aplicada se baso en las pautas generales para un
proceso de tenido artesanal con colorantes naturales, para conocer si el
proceso de tenido se realiz6 de manera correcta y bajo las mejores condiciones
se decidio aplicar un diseno factorial 2k, se seleccionaron como factores del
disefio las concentraciones de colorante, mordiente, asistente y el tiempo de
tenido, la temperatura y la relacion de bano se mantuvieron constantes. Se
consider6 como variable respuesta el agotamiento de colorante en los bafnos
tintéreos. Adicionalmente, se evaluo la solidez a la luz de las muestras tenidas

como control de calidad.

El mayor porcentaje de agotamiento se alcanz6 cuando se utilizé 50 %
de colorante, 10 % de mordiente y O % de asistente por un periodo de tefiido
de 60 minutos. Los mejores valores de solidez a la luz se consiguieron cuando

se utilizaron 25 % de mordiente y 6 % de asistente en los banos tintoreos.



1. PRESENTACION DE FIN, PROPOSITO Y COMPONENTES DEL
PROYECTO

1.1. Fin

Aportar a la industria textil con informacién acerca del proceso de
tenniido de fibra de abaca (Musa textilis) utilizando colorante extraido de la
cochinilla (Dactylopius coccus Costa) favoreciendo el uso de materiales

naturales.
1.2. Propésito

Determinar los parametros optimos que intervienen en el proceso de
tenniido de fibra de abaca (Musa textilis) utilizando colorante de cochinilla

(Dactylopius coccus Costa).
1.3. Componentes

e Descripcion del proceso de obtencion de colorante de cochinilla y tefiido

de fibra de abaca.

e Identificacibn de los parametros que afectan de manera mas
significativa al agotamiento del colorante y determinacion de los valores

de cada uno de estos.

e Evaluacion de las fibras de abaca tenidas con colorante de cochinilla

mediante ensayos de control de calidad: solidez a la luz.

e Elaboracion de un catalogo cromatico con las diferentes muestras de

fibra de abaca tefiidas con colorante de cochinilla.

e Estimacion de los costos de los procesos de obtencion de colorante de
cochinilla y tenido de fibra de abaca y el costo por kilogramo de fibra

tenida.



2. HIPOTESIS

H;: Las concentraciones de colorante, mordiente, asistente y el tiempo
de tenido son factores que influyen en el agotamiento de los banos de

tefiido de abaca con colorante extraido de la cochinilla.

Ho: Las concentraciones de colorante, mordiente, asistente; y el tiempo
de tenido son factores que no influyen en el agotamiento de los bafnos

de tenido de abaca con colorante extraido de la cochinilla.



3. INTRODUCCION Y ANTECEDENTES
3.1. Introduccion

Desde civilizaciones antiguas los colorantes han sido adicionados a
diversos productos elaborados por el hombre con el fin de hacerlos mas
atractivos a los consumidores; el color es de gran importancia en la
presentacion de un producto terminado, es uno de los primeros atributos
percibidos por los sentidos y es el primer contacto que se establece entre el

consumidor y el articulo.!

De acuerdo a lo anteriormente expuesto y teniendo en cuenta que el
color no influye en las propiedades funcionales del producto, éste es
considerado como una de las caracteristicas mas importantes para la
aceptacion o rechazo de un bien de consumo, pues se recurre a la aplicacion

de colorantes para brindar y asegurar un aspecto atractivo a los productos.

Durante muchos anos, el tefido fue una manifestacion de tipo
artesanal de gran importancia, en la que solo se contaba con la naturaleza
como fuente para obtener colorantes, se producian colores y tonalidades que
correspondian a la gama que cada colorante natural podia brindar,
otorgandole a los productos caracteristicas agradables y un considerable valor
economico. A partir del siglo XIX, con el enorme avance de la Quimica, se
desarrolla un numero significativo de materias colorantes para aplicar sobre
las fibras naturales y posteriormente sobre fibras sintéticas y artificiales,? en
este contexto, los colorantes sintéticos siguen siendo ampliamente utilizados
debido a que son mas estables, tienen un poder de tefiido mas alto y sus
costos son mas econémicos que los naturales. Es asi que los colorantes
naturales fueron desapareciendo, entre ellos el uso de la cochinilla
(Dactylopius coccus Costa). Las causas principales fueron que con los
colorantes sintéticos se podia obtener una amplia gama de colores, con una
buena estabilidad a un costo razonable; ésto dio la pauta para reemplazar los
colorantes naturales, por lo que durante la segunda mitad del siglo XIX el
cultivo y aplicacién de la cochinilla decayd, llegando a su etapa de menor

productividad en el periodo comprendido entre 1805 a 1818.3

La tendencia actual de la industria textil, farmacéutica, cosmeética y

alimentaria, es sustituir los colorantes sintéticos por los naturales debido al



alto grado de toxicidad que presentan numerosos quimicos utilizados en su

obtencion.4

Hoy en dia vivimos en un mundo en el que la ecologia y protecciéon del
medio ambiente esta cambiando muchos patrones de comportamiento, es por
ello que existe un gran interés por volver a utilizar los colorantes naturales,
uno de ellos es el colorante de la cochinilla, pues no es nocivo para el ser
humano y no contamina el medio ambiente. Asimismo, presenta algunas
propiedades importantes, como su estabilidad a la luz y a los tratamientos
térmicos, excelente coloracion y cambios de color en diferentes soluciones,
ademas de su facil manejo. El colorante extraido de la cochinilla produce una
amplia gama de colores desde anaranjado hasta purpura, pasando por el rojo,
ademas de presentar colores homogéneos en fibras naturales.32 La aplicacion
de estas fibras se remonta a inicios de la humanidad, siendo empleadas para
variados fines como vestimenta, artesanias y objetos de uso domésticos. El uso
de la fibra de abaca (Musa textilis), la cual es utilizada en el desarrollo de ésta
investigacion, es muy apreciada y aplicada en el ambito artesanal e industrial

por su gran resistencia mecanica, brillo y flotabilidad.

Por las razones expuestas anteriormente se considera importante
mantener vivo el arte y técnicas de tenido con colorantes naturales y su
aplicacion y uso en fibras naturales para otorgarle valor agregado a los
productos elaborados con dichas fibras; tal es el objetivo de la Fundacion
ProPueblo, fundada en nuestro pais en el ano 1992, la misma que tiene como
fin mejorar la calidad de vida de artesanos por medio del apoyo a proyectos,
entrenamiento en oficios y mercadeo de productos artesanales de alta calidad
ayudando a conservar el legado cultural y ecologico en nuestro pais, creando
oportunidades de trabajo y promoviendo el desarrollo independiente de
artesanos en sus comunidades estableciendo un negocio de artesanias que
provea a los artesanos de ingresos estables. La Fundacion ProPueblo disena y
desarrolla productos artesanales elaborados en base a materias primas como
ceramica, tagua, bambu, balsa y varias maderas; fibras naturales como abaca,
banano, sisal y toquilla, dichos productos son clasificados en lineas de
decoracion de hogar, accesorios personales, articulos navidefios, albumes,
tarjetas, juegos, coleccionables y material de empaque decorativo. los mismos

que son comercializados dentro y fuera de nuestro pais.6



Un producto artesanal nunca sera igual a otro, pues, al no ser
estandarizado el tefido con procesos controlados o tecnificados la
reproductibilidad de tonalidades es casi nula, causando limitaciones de
produccion en los artesanos;” es necesario garantizar a los clientes que de un
pedido a otro se mantenga la calidad y conformidad con el disefio aunque éste
provenga de varios artesanos o comunidades, es por esto, que el tenido
artesanal de fibras presenta varios retos, como por ejemplo optimizar
procesos, reducir consumos de energia,® utilizar materiales amigables con el
medio ambiente y la descripcion de un proceso de teniido que permita la

reproduccion de tonalidades.

Debido a esta problematica, es que surge la idea de estudiar las
variables que influyen en los procesos de tenido, para lo cual se decidi6
analizar la influencia de dichas variables mediante la aplicacién de un disefno
de experimentos. Después de realizar un estudio de las variables que pudieran
ser significativas y nos permitieran obtener mayor variedad de colores, se

resolvio que la mejor opcion era experimentar con las siguientes variables:

e Concentracion de colorante
e Tiempo de tentido
e Concentracion de mordiente

e Concentracion de asistente

Se eligié un modelo completo 2k para la explicacion del comportamiento

de dichos factores.

El presente proyecto de fin de carrera muestra a detalle todo el proceso
experimental, desde la preparacion de los materiales para la obtencion del
colorante de cochinilla hasta la experimentacion en el laboratorio para el
teniido de fibra de abaca. De igual manera, consta el analisis de los resultados
con la ayuda del software estadistico Minitab 16, el control de calidad de las
muestras que presentaron diferencias significativas entre tratamientos, un
catalogo de los colores obtenidos, estimacion de costos de produccion y la

presentacion de conclusiones y recomendaciones para futuras investigaciones.



3.2. Antecedentes

Actualmente la preocupacion por el medio ambiente se ha convertido en
un aspecto importante y es objeto de estudio en todas las areas del
conocimiento, es por eso que en los ultimos afos se ha dado impulso al
estudio de diversas fuentes de colorantes naturales para evaluar su capacidad
tintorea y difundir su aplicacion en alimentos, bebidas, farmacos, cosméticos,

textiles y articulos de uso domeéstico.

Dentro de este contexto se encuentran publicaciones realizadas por
varios autores en las que se presentan formulaciones para el tenido artesanal
con colorantes naturales aplicados principalmente sobre lana y algodon. En el
ano 2007 se realizo un estudio con aproximadamente cien especies, dentro de
ellas la cochinilla, de la cual se destaca su gran capacidad para tenir ya que
con la mayoria de especies vegetales se necesita grandes cantidades de planta
para extraer el colorante, en el caso de la cochinilla se necesitan cantidades

menores debido al elevado porcentaje de colorante que contiene en su cuerpo.®

En cuanto al uso de mordientes; sustancias empleadas para fijar
permanentemente los colorantes a las fibras, utilizando un mismo colorante se
pueden obtener distintos colores y tonos, en funcién de la sustancia utilizada
como mordiente. El alumbre (sulfato de aluminio y potasio) es el mordiente
mas utilizado para tenir algodon y otras fibras de origen vegetal pero para
lograr las mismas tonalidades que en la lana, es necesario mayor cantidad de
colorante, de la misma manera se recomienda el uso de un asistente para
reforzar la accion del mordiente; comUnmente se utiliza el crémor tartaro
(tartrato acido de potasio) como asistente del alumbre, siendo ésta
combinacion mas segura para las personas y el medio ambiente.10
Adicionalmente, se sugieren la aplicacion de las distintas técnicas de
mordentado; premordentado, mordentado directo o metamordentado, y
postmordentado, con el fin de obtener variedad de colores, incrementar la

fijacion de colorante en la fibra y mejorar la solidez de las tinturas.!!

En el caso del uso de la cochinilla, se la ha utilizado como colorante
natural para yogurt siendo éste una opcion para sustituir el uso del colorante
artificial rojo 40.12 Del mismo modo, se ha estudiado la aplicacion del
colorante extraido de la cochinilla en la produccién de salchichas, donde se

obtuvo una coloracion del producto aceptable para el consumo.!3 En otra



investigacion se aplicé dicho colorante para la elaboracion de un lapiz labial a
nivel de laboratorio en la que obtuvieron colores firmes y homogéneos; de la
misma manera realizaron el tenido de tela de algodon en extracto acuoso
simple, el cual se obtiene a partir de la cochinilla seca y molida, dicho extracto
se utiliza principalmente en el tenido de fibras textiles, éste se logra a partir de
filtrar y hervir un macerado con agua del polvo del insecto hasta agotar el
color. En dicha investigacion el proceso de tenido de tela de algodon se baso
en el tenido artesanal para la fibra de algodon, utilizaron tela premordentada
con 25 % de alumbre de potasio, 10 % carbonato de sodio y 20 % de acido
tanico, obtuvieron el extracto acuoso del colorante de la cochinilla, donde
introdujeron la tela de algodén. El porcentaje del colorante y de los mordientes
que adicionaron a la tela durante el proceso fueron directamente pro-
porcionales al peso seco de ésta. Utilizaron 25 % de cochinilla y agua
suficiente para cubrir la tela durante el proceso de teniido.32 Posteriormente,
estudiaron la influencia de la concentracion de mordiente en el teniido de tela
de algodon con extracto de cochinilla para lo cual ejecutaron cuatro
experimentos utilizando distintas concentraciones de alumbre, carbonato de
sodio y acido tanico en el proceso de premordentado. Como conclusion de
dicho estudio se presenté que a mayor numero de iones de hidrégeno
suministrados por los acidos utilizados durante la etapa de mordentado,
mayor es la tonalidad roja en la tela de algodon tenida con extracto de
cochinilla, mientras que cuando realizaron ensayos con una mayor
concentracion de carbonato de sodio obtuvieron tonalidades purpuras debido
a la naturaleza alcalina que le conferia al bano de tenido. Ademas afirman que
la solidez del color del extracto de cochinilla en la tela depende del mordiente y
su nivel de concentracion durante el proceso de tefiido. Esto lo confirmaron
mediante los resultados que obtuvieron en los ensayos de solidez que se

llevaron a cabo en tela de algodon.14

Por lo referido previamente se puede evidenciar la existencia de
numerosas investigaciones con respecto al tefiido de fibras naturales tales
como la lana, algod6on y seda, que son fibras conocidas y de alto consumo a
nivel mundial, siendo el estudio del proceso de tenido de otras fibras, en
especial las de origen vegetal, muy escaso, no obstante, con respecto al teniido
de fibra de abaca (Musa textilis), en un estudio se aplico colorante extraido de

la sandalla (Bocconia integrifolia) y como mordientes se utilizaron fuentes



naturales de taninos como el Schinus molle, Caesalpinia spinosa y la Acacia
melanoxylo, para lo cual se manipulé las concentraciones de colorante, tanino,
acido acético y se mantuvo constante la temperatura y relacion de baro,
tomando como criterio para la optimizacion del proceso el agotamiento de
colorante en cada uno de los banos de teniido. Se determiné que la cantidad de
tanino influye considerablemente en los valores de solidez, tanto a la luz como
al frote obtenidos debido a que estan relacionados directamente con el fijado
del colorante en la fibra, concluyendo que los procesos de descrude y blanqueo
aplicados a la fibra de abaca, no incrementan la cantidad de colorante que

ingresa a la misma.15

Es importante indicar que no se logro encontrar informacion acerca del
proceso de tenido de fibra de abaca con colorante extraido de la cochinilla, sin
embargo, la informacion presentada anteriormente nos deja enmarcados en el
contexto del presente proyecto de fin de carrera. A continuacion se presenta
informacion adicional relacionada con el proceso de tefiido y las materias

primas utilizadas en la elaboracion de esta investigacion.
3.2.1. Colorantes naturales

Los colorantes naturales son sustancias quimicas que tienen la
propiedad de transferir color a las fibras y provienen de plantas superiores,
algas, hongos y liquenes, algunos insectos, asi como de algunos organismos
marinos invertebrados.1¢ Para que una sustancia coloreada se comporte como
colorante, ademas de poseer grupos cromoforos requiere la presencia de
grupos auxocromos; los primeros son capaces de dar color a la sustancia
mientras que los segundos le otorgan afinidad con las fibras convirtiendo la
sustancia en colorante. Importantes grupos cromoéforos son el carbonilo, azo,
nitroso, etileno mientras que los principales grupos auxécromos son el

hidroxilico, amino, carboxilico, sulfuro y sulfonico.

Generalmente se clasifican a los colorantes de dos modos distintos, la
clasificacion tintérea agrupa los colorantes segin su comportamiento frente a
las fibras, mientras que la clasificacion quimica los agrupa de acuerdo a su
constitucion. Dentro de la clasificacion tintérea estan los colorantes acidos,
basicos, sustantivos, a la tina, de complejo metalico, sobre mordiente, de

dispersion y reactivos.5 A la clasificacion quimica corresponden los siguientes



grupos: tetrapirroles, carotenoides, flavonoides, xantonas, quinonas, derivados

indigoides e indoles, y pirimidinas sustituidas.

El acido carminico, principio colorante de la cochinilla, esta dentro del
grupo de las quinonas con respecto a la clasificacion quimica de los
colorantes, y dentro de la clasificaciéon tintérea corresponde al grupo de

colorantes sobre mordiente.
3.2.2. Quinonas

Las quinonas han sido conocidas por muchos afnos por sus propiedades
tintoreas, son un grupo de compuestos cuya coloracion varia desde el amarillo
palido hasta tonalidades cercanas al negro, la mayoria son de color amarillo a
rojo y muy escasas las de color verde y azul; presentan un comportamiento
poligenético, esto es, dan diferentes colores con distintos mordientes. Las
quinonas se encuentran frecuentemente en las raices, corteza, hojas y flores
de ciertas plantas y en algunos organismos marinos invertebrados e insectos
como la cochinilla. Se subdividen en benzoquinonas, naftoquinonas, quinonas

isoprenoides y antraquinonas.16

Las antraquinonas constituyen el grupo mas numeroso de las quinonas
naturales y son la base y fuente de una importante cantidad de colorantes, a
este grupo corresponde el acido carminico, de formula CyH20013, cristaliza en
prismas rojos y se descompone a 120 °C. El acido carminico y sus derivados se
emplean para dar color a fibras naturales y sintéticas, alimentos carnicos,
salsas, bebidas, confites, cosmeéticos y farmacos. Las soluciones de acido
carminico son estables a la luz y a los tratamientos térmicos sin embargo, el
color no es estable a los cambios de pH;!7” en medio acido, hasta pH 4,0 es
color naranja, en el intervalo de 5,0 a 6,0 toma una coloraciéon roja y a partir

de pH 6 la solucion es de color purpura.!8
3.2.3. Cochinilla (Dactylopius coccus Costa)

La cochinilla (Dactylopius coccus Costa), conocida también como grana
cochinilla, cochinilla del carmin o nocheztli (sangre de tuna) es una especie de
hemiptero cocoideo, es un insecto parasito que se cria en los cladodios de la
tuna o nopal (Opuntia spp.).1° Este insecto se alimenta de la savia de la tuna
para lo cual se adhiere a la planta por medio de su aparato bucal, quedando

fija por el resto de su ciclo biologico; que es un periodo comprendido por



aproximadamente 90 a 120 dias. Las hembras son las que producen el
colorante, el cual se extrae de sus cuerpos secos. La Unica funcion de los
machos es copular a la cochinilla hembra y después mueren, ya que por tener
el aparato bucal atrofiado no pueden alimentarse; viven de dos a tres dias. La
cochinilla presenta un marcado dimorfismo sexual, el macho, es de contextura
pequena, mide 2,5 mm de longitud y 5 mm de expansion alar. La hembra
tiene un tamano de 3 a 6 mm de longitud por 2,5 a 4,5 mm de ancho, es de
color rojo y de forma ovalada. Una hembra produce de 150 a 400 huevos.3» La

temperatura 6ptima para el desarrollo de la cochinilla esta entre 26 a 28 °C.20

El contenido porcentual de acido carminico difiere entre una cochinilla
y otra ya que las caracteristicas genéticas y las condiciones del ambiente
influyen en la mayor o menor presencia del compuesto. La cochinilla de mejor
calidad posee entre 18 y 22 % de acido carminico.!® Por cada 3,3 Kg de

cochinilla fresca se obtiene 1 Kg de cochinilla seca?! (Figura 1).

Figura 1. Cochinilla (Dactylopius coccus Costa) seca
Fuente: El autor

La importancia de este insecto ya era conocida antes del
descubrimiento de América. Fue en la época de la conquista cuando los
espanoles dieron a conocer este colorante en Europa.l® Después de la plata, la
cochinilla era el segundo producto mas importante de la produccion en
Espana en el siglo XVI. Con respecto a nuestro pais, especificamente a la
ciudad de Loja, en bibliografia referente a tintes y textiles se afirma que en el
siglo XIX los pobladores de la ciudad de Loja, con mas abundancia que los de
Ambato y Cuenca, cosechaban la cochinilla para aplicarla a sus tejidos, los

mismos que eran posteriormente comercializados.22

En la Ultima década la produccion de la cochinilla se ha centrado en

paises como Peru, con aproximadamente el 78 % de la produccion a nivel
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mundial (900 t/ano), seguido por Chile con el 17 %, el resto de la produccion
se distribuye entre las Islas Canarias (Espana), México, Bolivia, Ecuador,

Argentina y Sudafrica.23
3.2.4. Fibras naturales

Desde los inicios de la humanidad, las Unicas fibras empleadas para el
hilado y tejido de prendas de vestir y diversos articulos eran las fibras
naturales, obtenidas de los reinos vegetal y animal, fibras como el algodén,
seda, lana, yute, abaca y pelos de diversos animales, sin embargo, a partir del
siglo pasado, su uso disminuy6é debido al desarrollo de las fibras artificiales y

sintéticas.5

Las fibras naturales se clasifican en fibras vegetales o celulosicas como
el algodon, lino, yute y abaca, en fibras animales o proteicas como la lana y la
seda, y en fibras minerales como el asbesto.24 Las fibras vegetales contienen
aproximadamente del 60 al 90 % de celulosa, siendo este su componente
principal, adicionalmente poseen cantidades variables de pectina,
hemicelulosa, grasa, agua, entre otros. Las fibras celulésicas o vegetales se
subdividen en fibras de semilla, como el algodén, en fibras de tallo, como el

lino y el yute, y en fibras de hoja, como el sisal y el abaca.s
3.2.5. Abaca (Musa textilis)

El abaca (Musa textilis) también llamado canamo de manila (Figura 2),
proviene de la misma familia que la planta de banana, Musaceae. La fibra de
abaca es obtenida de las hojas de la planta. La planta madura tiene de 12 a 20
tallos, los mismos que miden de 2,6 a 6,7 m de alto. De los tallos proceden las
vainas de las hojas que miden de 1 a 2,5 m de largo. Las mejores regiones
para cultivar esta planta son con clima tropical humedo y temperaturas que
varian de 22 a 28 °C.24 La composicion quimica de la fibra de abaca,
corresponde a 62,27 % de celulosa, 21,83 % de sustancias pécticas, 11,85 %

de agua y 1,63 % de cenizas, grasas y ceras.?5
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; T
Figura 2. Planta de abaca (Musa textilis)
Fuente: Washington, J. Galeria de fotos. http:/ /www.abatex.org/galeria_de_fotos
(Fecha de consulta: 27/07/2012)

La fibra de abaca (Figura 3) es categorizada segun parametros de
limpieza, color, espesor, brillo y espesor. Es una fibra privilegiada por sus
propiedades de resistencia al agua, especialmente al agua salada, por lo que
es utilizada para fabricar cordeleria utilizada en la pesca, ademas es aplicada
en la producciéon de papel, envolturas para embutidos y es preferida para la
fabricacion de bolsas de té por su limpieza y estructura que permite la rapida
difusion del extracto del mismo.2* En el Ecuador se consideran cinco
categorias de fibra de abaca, siendo la primera categoria la de mejor calidad y

la de quinta categoria de menor calidad.!s

Figura 3. Fibra de abaca (Musa textilis)
Fuente: El autor

El principal productor de fibra de abaca en el mundo es Filipinas,
seguido por Ecuador, en el ano 2010, Filipinas produjo 57000 toneladas,
mientras que Ecuador produjo 10000 toneladas. La produccion mundial es
valorada en aproximadamente 60 millones de doélares anuales. La mayoria de

exportaciones son destinadas a Europa, Estados Unidos y Japon.26
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3.2.6. Proceso de tenido

El tenido de fibras textiles con colorantes se realiza en una solucion
generalmente acuosa denominada licor o bafio de teniido. Un proceso de tefiido
esta realizado correctamente cuando la coloraciéon es relativamente
permanente, es decir, si no se remueve facilmente por efecto de agentes
externos como la luz y el agua.2?” El proceso de tenido se puede describir en
varias etapas (Figura 4); el colorante se difunde en una fase liquida para llegar
hasta la fibra, posteriormente el colorante pasa de la fase liquida a la fase
solida sobre la superficie de la fibra y finalmente el colorante ingresa al

interior de la fibra estableciendo enlaces para fijarse dentro la misma.2

BANO FIBRA

Particula de Miﬂifede amm T
colaranie individual
agregado
Etapas de la tintura:
1. Disgregacitn del colorante 2. Difusion en bafo
3. Absorcién superficial en la fibra 4. Difusion en la fibra
5. Fijacion

Figura 4. Esquema de las etapas de tefiido
Fuente: Cegarra, J.; Puente, P.; Valldeperas, J., Fundamentos cientificos y aplicados de la tintura de
materias textiles. Universidad Politécnica de Barcelona: Barcelona, Espana, 1981.

El teniido de materiales textiles se ve afectado por la influencia de varios
factores que tienen que ser considerados al momento de llevar a cabo este

proceso, dichos factores se detallan a continuacion:

e Afinidad: la afinidad entre el colorante y las fibras textiles la determina
su estructura molecular, se debe tomar en cuenta la naturaleza del
colorante y de la fibra, si estos son quimicamente muy distintos, se
precisa de un tratamiento distinto para llevar a cabo el proceso de
tenido.5

e Temperatura de tenido: la difusion de las moléculas de colorante
depende de la temperatura, a mayor temperatura la movilidad y energia
de las moléculas incrementa favoreciendo la migracion de las mismas

desde el bano tintéreo hacia la fibra.
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pH del bano tintdoreo: la condicion de acidez, neutralidad o basicidad
establece la conducta del colorante, influyendo en la capacidad de
teniido, en la intensidad y en la variacion del color obtenido en la fibra.
Tiempo de tenido: es el periodo de tiempo en el cual el colorante y la
fibra a tefir interactiian permitiendo la migracion de las moléculas de
colorante hacia la fibra.28

Electrolito: el uso de bajas concentraciones de sal, generalmente NaCl,
en el bano tintéreo aumenta la difusiéon de colorante hacia la fibra, sin
embargo, concentraciones altas de la misma producen el efecto
contrario.

Agitacion: la relacion que existe entre el movimiento relativo entre la
fibra y el bafo tintéreo influye directamente en la velocidad de tefiido,
pues a mayor agitacion y circulacion del bano, el contacto entre la fibra
y colorante aumenta.2

Relacion de bafno: también conocida como razoén licor, es la relacion
entre el volumen de liquido y el peso de material a tenir. Se recomienda
utilizar una relacion de bano en la que la fibra esté cubierta por el
liquido y que le brinde movilidad a la misma.10

Mordentado: es un proceso comunmente utilizado para tenir con
colorantes naturales, facilita la fijacion del colorante a la fibra mediante
el uso de sales solubles de metales como aluminio, cobre, hierro y
estafio, el tipo de metal determina la tonalidad del color. Ademas,
aumentan la resistencia del color frente a la luz o a los sucesivos
lavados.2?” Existen tres técnicas de mordentado. El premordentado, que
consiste en introducir la fibra en una solucion de agua con el
mordiente, se deja calentar a temperatura de ebulliciéon por un tiempo
determinado, posteriormente se procede a tenir la fibra; el mordentado
directo o metamordentado en el que se introduce la fibra en el bano de
teniido junto con el mordiente y el postmordentado, se coloca la fibra
previamente tefiida en wuna solucion acuosa que contenga cierta
cantidad de mordiente y se lleva a ebullicion por cierto tiempo.29
Asistente: o también llamado aditivo, refuerzan la accion de los
mordientes y conceden suavidad, uniformidad y brillo a la fibra tenida.

Son utilizados conjuntamente con los mordientes.27
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Una vez revisados los factores que se deben tomar en cuenta en un
proceso de tenido, es importante mencionar también las pruebas realizadas
para comprobar la calidad de los productos, dichas pruebas denominadas
solideces, permiten determinar el comportamiento del colorante frente al efecto
de agentes externos, es decir, es la capacidad de un género tinturado a
cambiar o perder su color debido a la accion de diferentes agentes. Se puede
realizar pruebas de solidez sobre textiles tenidos, estampados, impresos o
coloreados de alguna forma. Existen diferentes pruebas de solidez, las mas

comunes son: solidez a la luz, al lavado y manchado, y al frote.15
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4. MATERIALES Y METODOS

4.1. Determinacion de acido carminico en la cochinilla seca

Para determinar la concentracion de compuesto colorante presente en
la cochinilla que se utilizoé en los banos de teniido, se aplicé el método oficial

para determinaciéon de acido carminico del Food Chemicals Codex3° (Anexo 1).
4.2. Proceso de extraccion del colorante y teiiido de la fibra

La metodologia que se aplico en este trabajo de investigacion se baso6 en

las pautas generales para un proceso de tenido artesanal con colorantes

naturales!® (Figura 5) propuesto por Marrone (2010).

Recepcion de
materia prima
(Dactylopius
coccus Costa)

v

Secado

l

Trituracion

!

Agua—p

Extraccién en
agua

!

Filtrado

—» Material sélido

I
Solucién colorante

Sulfato de alluminio
y potasio

Tartrato éqido »
de potasio

Mordentado
directo

I

Fibra de abaca
(Musa textilis) g

Tenido de la fibra

}

Agua———p

Lavado

}

Secado de
la fibra

Fibra tefiida

Figura 5. Esquema del proceso de tefiido

Fuente: El autor
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4.2.1. Obtencion del colorante
Recepcion y secado de la materia prima

La cochinilla se recolecté en la parroquia Malacatos del cantéon Loja,
Ecuador. Una vez sacrificados los insectos mediante el método de sofocacion y
asfixia,3! la materia prima se sometié6 a un proceso de secado mediante
exposicion directa al sol por 6 horas, posteriormente permaneciéo bajo sombra

por un lapso de ocho dias en bandejas de secado.
Trituracion

Se trituro la cochinilla para incrementar la superficie de contacto entre
el colorante y el agua, este proceso se llevdé a cabo en un molino de desgaste
accionado por un motor de un caballo de fuerza provisto de una tolva de

alimentacion con capacidad de un kilogramo (Figura 6).

3 s e e —

: _GSETCOMET 1
=2 ]

. DoSR IR

Figura 6. Molino de desgaste
Fuente: El autor

Se realizo un analisis granulomeétrico (Anexo 2) en via seca de la materia
prima triturada para lo cual se utilizo una serie de tamices ASTM y se
determiné un D80 correspondiente a la malla N° 38 y tamano de particula de

442 32 micrémetros.
Extraccion

La extraccion del colorante se realiz6 por maceraciéon en solucion
acuosa durante 12 horas a temperatura ambiente, posteriormente la solucion
se llevo a ebullicibn por un periodo de 45 minutos, se tapo los vasos de
precipitacion para disminuir la evaporacion. El colorante se extrajo en
soluciones preparadas con 500 ml de agua destilada y 2,5 y 5 g de cochinilla

(Figura 7).

17



Fuente: El autor

Filtracion

Para separar la porcion de cochinilla que no solubilizo en la solucion, se
procedi6 a filtrar a vacio con la ayuda de una bomba de succién, un embudo
Buchner y papel filtro, se recogi6 el filtrado en un matraz volumétrico, dicha

solucion se utilizé como bano tintéreo para tenir la fibra de abaca (Figura 8).

Figura 8. Filtracion de colorante de cochinilla (Datylopius coccus Costa)
Fuente: El autor

4.2.2. Tenido de fibra de abaca
Seleccion de la fibra

Para el proceso de tenido se adquirio fibra de abaca procedente de la
parroquia Luz de América del cantéon Santo Domingo de los Tsachilas,
Ecuador. Se utilizé fibra de abaca de segunda categoria, la misma que
presenta caracteristicas aptas para el tenido como su fino espesor, color

blanquecino y limpieza.
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Mordentado directo

Se utiliz6 como mordiente sulfato de aluminio y potasio (alumbre) y
como asistente, tartrato acido de potasio (crémor tartaro). La cantidad de
dichas sustancias se calcul6é en funcién del peso de la fibra que se tifio, se
utilizaron 1 y 2,5 g de alumbre y 0,6 g de crémor tartaro en los tratamientos;
tanto el mordiente como el asistente se anadieron y disolvieron en el bafno

tintéreo minutos previos a introducir la fibra en dicho bafio.
Montaje de los banos de tenido

Se efectu6 en un bano termorregulado marca Memmert modelo WB-10
donde se introdujo los vasos de precipitacion que contenian el bano tintoéreo,
una vez que la soluciéon alcanzé la temperatura de 70 °C, se sumergio la fibra
de abaca por un tiempo determinado de tenido (60 y 180 min); las madejas de
fibra se lavaron antes de ser introducidas en el bano para eliminar impurezas
y asegurar mayor uniformidad de tenido. Para disminuir la evaporacion se
tapo cada uno de los banos tintoreos (Figura 9). Se tineron muestras de 10 g

de fibra de abaca en 500 ml de extracto; relacion de bano 1:50.

) r.
Figura 9. Tenido de fibra de abaca (Musa textilis)
Fuente: El autor

Lavado de la fibra teiniida

Se realizd con agua a temperatura ambiente, este proceso se lo hizo
hasta que el agua del lavado quedo6 incolora, es decir no presento6 residuos de

colorante en ella (Figura 10).

19



Secado de la fibra tenida

. Figua 10. Lavado de fibra tenida

Fuente: El autor

Las fibras tenidas se secaron bajo sombra en bandejas de secado por

aproximadamente 24 horas (Figura 11).

4.3. Diseinno experimental

Figura 11. Secado de fibra tenida
Fuente: El autor

Para comprobar la hipotesis propuesta se decidié aplicar un disefio

factorial 2k, en el que se manipularon cuatro factores (tabla 1), el diseno

resultante fue un 24, por lo que se requirio realizar 16 tratamientos.

Factor a Factor b Factor c Factor d
Nivel Concentracion de | Concentracion de | Concentracion de Tiempo
colorante % p/p mordiente % p/p asistente % p/p de tenido
(g de colorante/g | (g de mordiente/g | (g de asistente/g (min)
de fibra) de fibra) de fibra)
Bajo (0) 25 10 0 60
Alto (1) 50 25 6 180

Tabla 1. Niveles de los factores estudiados en el proceso de tefiido

Fuente: El autor
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En la tabla 2. se detallan los 16 tratamientos y las condiciones de

trabajo, se realizo tres réplicas por cada tratamiento resultando un total de 48

ensayos.
N° | Tratamiento Condiciones
1 a0b0c0dO 25 % colorante, 10 % mordiente, O % asistente, 60 minutos
2 alb0c0dO S50 % colorante, 10 % mordiente, 0 % asistente, 60 minutos
3 aOb1c0dO 25 % colorante, 25 % mordiente, 0 % asistente, 60 minutos
4 alblc0dO 50 % colorante, 25 % mordiente, 0 % asistente, 60 minutos
5 a0Ob0c1dO 25 % colorante, 10 % mordiente, 6 % asistente, 60 minutos
6 alb0c1dO 50 % colorante, 10 % mordiente, 6 % asistente, 60 minutos
7 aOblcldO 25 % colorante, 25 % mordiente, 6 % asistente, 60 minutos
8 alblcldO 50 % colorante, 25 % mordiente, 6 % asistente, 60 minutos
9 a0b0c0d1 25 % colorante, 10 % mordiente, 0 % asistente, 180 minutos
10 alb0c0d1 50 % colorante, 10 % mordiente, O % asistente, 180 minutos
11 aOblcOd1 25 % colorante, 25 % mordiente, 0 % asistente, 180 minutos
12 alblcOd1 50 % colorante, 25 % mordiente, O % asistente, 180 minutos
13 aOb0Ocld1 25 % colorante, 10 % mordiente, 6 % asistente, 180 minutos
14 albOcldl 50 % colorante, 10 % mordiente, 6 % asistente, 180 minutos
15 aOblcldl 25 % colorante, 25 % mordiente, 6 % asistente, 180 minutos
16 alblcldl 50 % colorante, 25 % mordiente, 6 % asistente, 180 minutos

Tabla 2. Tratamientos y condiciones de trabajo en el proceso de tenido

Fuente: El autor

Se consideré6 como variable respuesta el agotamiento, el mismo que

permite calcular la cantidad de colorante absorbido por la fibra expresada en

porcentaje.

Se utilizd un espectrofotometro UV-Visible marca Thermo Spectronic
modelo Helios Beta, se realizaron lecturas espectrofotométricas para conocer
la absorbancia de los bafos tintéreos antes de introducir la fibra en €l y
después de haber transcurrido el tiempo de tefiido y haber retirado la fibra
teniida de la solucién, en todos los casos se utilizé un factor de diluciéon de 50.
La absorbancia de cada una de las muestras se leyé al maximo de absorcion

del acido carminico, que corresponde a la longitud de onda (A) de 495nm.

Con los datos de absorbancia de los bafos tintéreos (Anexo 3) se logro

calcular la concentracion inicial y final por medio de la ecuacion resultante de
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la curva de calibracion (Anexo 4) realizada con estandar de acido carminico

(Anexo 5).

Para determinar el agotamiento se aplico la siguiente formula:

_ Ci—Cr
% Agotamiento = c x 100
i
donde C; corresponde a la concentracion inicial de colorante y Cr a la

concentracion final.
4.4. Determinacion de solidez a la luz

Con la finalidad de evaluar la calidad de las fibras tenidas se
realizo la determinacion de la solidez a la luz en el Centro Textil Politécnico de
la Escuela Politécnica Nacional. Se analizaron seis muestras, las mismas que
fueron seleccionadas a partir de las agrupaciones con diferencias significativas

obtenidas mediante la prueba de comparacion multiple de Tukey.

Para dicho analisis se trabajo bajo la norma de American Association of
Textile Chemists and Colorists (AATCC), Test Method 16-2004: Colorfastness
to Light. Las muestras de fibra de abaca tenida con colorante de cochinilla y
un estandar de lana azul para solidez a la luz de la AATCC fueron expuestos
simultaneamente bajo una lampara de arco de xenén por un periodo de 30
horas. La solidez a la luz se evalud por el cambio de color entre la parte de la
muestra que se expuso a la luz y la porcion de la muestra que no fue
expuesta, las muestras fueron comparadas con la escala de grises AATCC para

cambio de color.32
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5. RESULTADOS Y ANALISIS

5.1. Contenido de acido carminico en la cochinilla (Dactylopius coccus

Costa)

Para el caso de la cochinilla como materia prima colorante es
fundamental determinar la cantidad de acido carminico en el insecto, debido a
que no solo define la calidad, sino también el precio, el cual se ajusta de

acuerdo al porcentaje de acido carminico presente en el insecto seco.

La cochinilla fina o de mejor calidad posee entre 18 y 22 % de acido
carminico,!® otra fuente reporta un rango mas estrecho, entre 21 y 22 % del
mismo compuesto.23 Con respecto a la cochinilla seca que se utilizé para tenir
la fibra de abaca, el analisis ejecutado mostré un contenido de 21,6 % de
acido carminico, el resultado obtenido se consider6 adecuado debido a que se
encuentra dentro de los niveles presentados en la literatura demostrando que
para la obtencion del extracto colorante se trabajé con cochinilla de buena
calidad.

5.2. Analisis de varianza

Para definir los factores del disefio experimental se consider6 las
principales variables que intervienen en el proceso de tenido, con la
experiencia adquirida en ensayos previos, se seleccionaron como factores del
experimento las concentraciones de colorante, mordiente, asistente y tiempo
de tenido. Los niveles asignados para cada uno de estos factores se basaron en
procedimientos de tenido artesanal de lana y algodén, a excepcion del nivel
alto correspondiente a tiempo de tefiido que se lo designé en funcion de que en

periodos prolongados de tefiido los colores obtenidos son mas intensos.10

La temperatura del proceso se mantuvo constante a 70 °C, datos
bibliograficos postulan que es aconsejable trabajar a temperaturas
comprendidas entre los 60 y 120 ‘C,2 adicionalmente, se conoce que a mayor
temperatura aumenta la difusion del colorante hacia la fibra, sin embargo el
bano de teniido se evapora rapidamente y el contacto entre la fibra y el

colorante disminuye.

La relacion de bano con la que se trabajo para preparar las soluciones

tintoreas fue relacion 1:50, es decir, por cada gramo de fibra a tenir se
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adicioné 50 ml de agua, dicha relacion es recomendada para trabajar a nivel
de laboratorio,?? al igual que la temperatura, la relaciéon de bano se mantuvo
constante en todos los tratamientos, la fibra sumergida en el bano estaba

totalmente cubierta por el colorante lo cual le brindaba cierta movilidad.

Es importante mencionar que el pH, el uso de electrolito y la agitacion
no se consideraron como factores del diseno, si bien el uso de electrolito
acelera el proceso de difusion del colorante, las tonalidades obtenidas en la

fibra eran opacas y no presentaban un tefiido uniforme.

Con respecto a la agitacion y circulaciéon de los bafios tintoreos, se
necesita de equipos adecuados y disenados exclusivamente para procesos de
tenido; estos permiten un adecuado manejo de la fibra, evitan que se enrede y

facilitan su manipulacion para usos posteriores.

El pH de los banos tintoreos fluctué entre 5,18 y 5,21, valores
adecuados para el extracto de cochinilla; como reporta la bibliografia éste debe
permanecer entre pH 5 y 5,5.28 El acido carminico tiene la propiedad de
cambiar de color dependiendo del pH de la solucién,32 para aprovechar la
sensibilidad del colorante a los cambios de pH y obtener mayor variedad de
tonos se decidi6 no considerar el pH como un factor dentro del disefo
experimental, sin embargo se midi6 el mismo en cada una de las soluciones ya
que el rango utilizado en procesos de tenido va de 2 a 12; a niveles de pH
fuertemente acidos (menores o iguales a 1) se da ausencia del fenémeno de
hidratacion.28 El pH de los banos tintéreos que contenian alumbre oscil6 entre
3,09 y 3,18; se obtuvo tonos purpuras en la fibra tennida mientras que el pH de
las soluciones tintéreas que contenian alumbre y crémor tartaro permanecio
entre 2,76 y 2,92; se consiguié tonos rosas en la fibra. Los colores obtenidos

también dependen del tipo de fibra y del tratamiento quimico que recibe.33

El analisis estadistico de los datos obtenidos (Anexos 6) se llevo a cabo
mediante el uso del software Minitab, se realiz6 un analisis de varianza
(ANOVA), con un nivel de significancia a = 0,05. Debido a que los valores de P
obtenidos en el analisis de varianza (Anexo 7) son menores a o se rechaza la
hipotesis nula (Ho) y se da crédito a la hipotesis de investigacion (Hi), es decir,
al menos una de los factores del diseio experimental influyen en el
agotamiento del colorante en los bafios tintéreos, demostrando diferencia

significativa entre tratamientos.

24



Unicamente la interaccion doble entre la concentracion de mordiente y
tiempo de tenido presenté6 un valor de P > a, demostrando que dicha

interaccion no resultd significativa para la variable respuesta.

La ultima seccion del anexo 7, presenta los resultados del analisis de
minimos cuadrados, éstos se refieren a las medias de agotamiento que se
alcanzaron con los diferentes niveles asignados a cada factor. Estas medias
ayudaron a definir la mejor combinaciéon para producir un mayor agotamiento
de colorante en el bano de tenido, a continuacion se detalla cada factor y su

respectivo nivel:

e 50 % p/p de colorante (g de colorante/g de fibra)
e 10 % p/p de mordiente (g de mordiente/g de fibra)
e 0 % p/p de asistente (g de asistente/g de fibra)

e 60 minutos de tenido

Se realizd un analisis grafico que ayudo a visualizar de manera mas
clara los efectos e interacciones entre factores. El diagrama de cubo (Figura
12) permite observar el resultado de todas las interacciones que estan

presentes en el experimento.

Diagrama de cubo
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Figura 12. Diagrama de cubo
Fuente: El autor

25



Como se observa en el diagrama, el maximo agotamiento que se alcanzo
es de 69,1698 %, el mismo que corresponde a la combinacion de 50 % de
colorante, 10 % de mordiente, O % de asistente y 60 minutos de tefiido. Dichos
niveles son los mismos que se obtuvieron en el analisis de minimos cuadrados

presentados anteriormente.

El diagrama de efectos principales (Figura 13) presenta el nivel optimo

en el que deben ser aplicados cada uno de los factores y su influencia en la

variable respuesta.

Diagrama de efectos principales
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Figura 13. Diagrama de efectos principales
Fuente: El autor

En el caso de la concentracion de colorante, se consiguié un mayor
agotamiento cuando los banos de tenido contenian el 50 % de concentracion

del mismo con respecto al peso en seco de la fibra que se tinturé.

La concentracion de mordiente favorecio al agotamiento de colorante

cuando se utilizo el 10 % de alumbre en los banos tintoreos.

Con respecto a la concentracion de asistente, se obtuvieron mayores
agotamientos cuando las soluciones de tenido contenian O % de dicha
sustancia, como se puede observar en el diagrama de efectos principales

(Figura 13), es el factor que mayor diferencia presenta entre sus dos niveles.
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En el caso del factor tiempo, se alcanzaron mayores porcentajes de
agotamiento cuando el tenido se realizé por 60 minutos, sin embargo, la

diferencia entre ambos niveles no influye significativamente al mismo.

El diagrama de efectos por interacciones dobles (Figura 14), muestra la

interaccion entre cada uno de los factores involucrados en el proceso.

Diagrama de efectos por interacciones dobles
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Figura 14. Diagrama de efectos por interacciones dobles
Fuente: El autor

La interacciéon entre las concentraciones de colorante y mordiente logré
un mayor porcentaje de agotamiento cuando se utilizé el 50 % de colorante y
el 25 % de mordiente, sin embargo, si se utilizara el 10 % de mordiente se
alcanzaria un porcentaje de agotamiento similar. Cuando se utilizé la misma
concentracion de colorante y mordiente en los banos de teniido, el agotamiento

se vio afectado negativamente.

El porcentaje de agotamiento se ve favorecido de manera significativa en
ausencia de asistente, independientemente de las concentraciones de
colorante y mordiente, sin embargo, se obtuvieron mayores agotamientos
cuando se utilizé el 50 % de concentracién de colorante y el 10 % de

mordiente en los banos tintoreos.

Con respecto a las interacciones entre el tiempo de tenido y las
concentraciones de colorante, mordiente y asistente, éste no influyé de

manera significativa en el agotamiento de los banos de tenido, como se puede
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observar en el diagrama el porcentaje de agotamiento disminuy6é cuando se
efectuo el tennido por 180 minutos, a excepcion de la interaccion entre el 6 %
de asistente y 180 minutos de tenido donde existio un ligero aumento en el

porcentaje de agotamiento.
5.2.1. Prueba de comparacion multiple de Tukey

En la tabla 3. se muestra la agrupacion que resulté de la prueba de
comparacion multiple de Tukey, los tratamientos dentro del mismo grupo no

son significativamente diferentes entre si.

Tratamiento Media Agrupamientos
alb0c0dO 69,170 A
alb1cO0dO 66,856 A
alb0c0Od1 65,635 A
a0b0c0dO 60,029 B
a0b0c0d1 56,636 B
alblcOd1 45,627 C
alblcldl 40,742 D
aOb1c0dO 38,692 D
aOblcOd1 32,024 E
alblcldO 29,612 E F
a0b0c1dO 27,284 F
albOcldl 22,290 G
alb0c1dO 20,148 G H
a0bOc1d1 16,806 H
aOblcldO 10,705 I
aOblcldl 7,698 I

Tabla 3. Prueba de comparaciéon multiple de Tukey
Fuente: El autor

Segun la prueba de comparacion multiple de Tukey, se determiné nueve
agrupamientos dentro de los cuales no existe diferencias significativas entre
tratamientos. El grupo A muestra los mayores porcentajes de agotamiento de
colorante, los tres tratamientos corresponden al 50 % de concentracion de

colorante y O % de asistente.

Es importante destacar que el tratamiento albOc0OdO (SO0 % de

colorante, 10 % de mordiente, O % de asistente y 60 minutos de tenido)
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alcanz6 el mayor porcentaje de agotamiento de colorante en los banos de
teniido y es el que utiliz6 la menor cantidad de recursos entre los tres de su
agrupacion, condicion que se debe tomar en cuenta en la seleccion de los

tratamientos 6ptimos de tenido.
5.3. Control de calidad

Los resultados de la determinacion de la solidez a luz de las muestras
de fibra de abaca teniidas con colorante extraido de la cochinilla se muestran
en la tabla 4. Las muestras que fueron evaluadas se seleccionaron a partir de
las agrupaciones resultantes de la prueba de comparaciones multiples de
Tukey, dichas muestras contenian distintos porcentajes de absorcion de

colorante, aproximadamente 12 % de diferencia entre cada muestra.

Tratamiento Condiciones Solidez
ala luz
alb0c0dO 50 % colorante, 10 % mordiente, 0 % asistente, 60 minutos 2-3
albO0c1dO 50 % colorante, 10 % mordiente, 6 % asistente, 60 minutos 4
alblcldO 50 % colorante, 25 % mordiente, 6 % asistente, 60 minutos 3-4
a0b0c0d1 25 % colorante, 10 % mordiente, O % asistente, 180 minutos 2-3
alblcOdl1l 50 % colorante, 25 % mordiente, O % asistente, 180 minutos 4
aOblcldl 25 % colorante, 25 % mordiente, 6 % asistente, 180 minutos 3-4

Tabla 4. Resultados de solidez a la luz
Fuente: El autor

Para la valoracion de esta prueba se asigna 1 a la menor solidez y 8 a la

mayor solidez, datos bibliograficos reportan que un valor de 4 se considera

como una aceptable solidez a la luz.29

Los

tratamientos albOcldO, alblcOdl, alblcld0 y aOblcldl

presentaron las mayores solideces; dentro del rango de 3 a 4, sin embargo no

presentaron buenos porcentajes de agotamiento de colorante.

Por

otro lado, los tratamientos que presentaron agotamientos

superiores al 50 %, presentaron las solideces mas bajas; dentro del rango de 2

a 3. Dichos tratamientos son: alb0c0dO y aOb0OcOd1.

Es importante sefialar que a pesar de que la presencia de asistente en

los banios de teniido inhibe el agotamiento de colorante, los tratamientos con

mejores solideces utilizaron el 6 % de concentracion de asistente en sus banos
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tintoéreos. Adicionalmente, con estos resultados se pudo comprobar la accion
del mordiente, los tratamientos que utilizaron 25 % de mordiente lograron las
mejores solideces, no obstante, para lograr mayores porcentajes de

agotamiento se requiere de menores niveles de mordiente en la solucion.
5.4. Estimacion de costos de produccion

Para la estimacion de costos de producciéon de fibra de abaca tenida con
colorante extraido de la cochinilla se consider6 la mano de obra, basada en el
salario minimo vital de nuestro pais; los equipos utilizados considerando la
depreciacion de cada uno de ellos; y el costo de las materias primas e insumos
empleados en el tratamiento albOc1d0, el mismo que obtuvo mayor solidez a
la luz y consumié menor cantidad de recursos. Se estim6 el costo de un

kilogramo de fibra tenida a $ 42,28 USD (Anexo 8).

Una artesania elaborada con fibra de abaca sin tenir requiere alrededor
de 0,14 Kg de fibra, representando un gasto de alrededor de $ 0,20 USD. en
materia prima y se comercializa el producto en aproximadamente $ 30,00
USD.,* obteniendo un notable beneficio econémico. La elaboracion de
artesanias con fibra teniida con colorante de cochinilla reduce el porcentaje de
ganancias, sin embargo, se otorga un valor agregado a las artesanias, ya que
son productos amigables con el medio ambiente y al presentar caracteristicas

de color diferentes es posible llegar a un sector mas amplio de consumidores.
5.5. Elaboracion del catalogo cromatico

Como producto del proceso de experimentacion se elaboré un catalogo
cromatico con las muestras de fibra tenida resultantes de cada uno de los
tratamientos, en él se especifican las condiciones del proceso de tenido,
adicionalmente, se comparé visualmente cada uno de las tonalidades
obtenidas en la fibra con una paleta de colores Pantone; sistema reconocido a
nivel mundial para especificar e identificar colores de una manera precisa, se
asigno un codigo de dicho sistema a cada uno de los colores obtenidos para
facilitar la comunicacién cuando se necesite tenir la fibra de determinado color

en futuras aplicaciones.
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6. CONCLUSIONES

Los parametros que se deben tomar en cuenta al momento de llevar a
cabo un proceso de tenido son la temperatura, el tiempo de tenido, el
pH del bano tintoreo, el uso de mordientes y asistentes, la agitacion, la

relacion de bano y la afinidad entre el colorante y la fibra.

Una vez estudiados los métodos artesanales de extraccion de colorantes
naturales y teniido de fibras, se puede afirmar que éstos son apropiados

para dicho fin y son amigables con el medio ambiente.

La concentracion de colorante es un factor altamente significativo y el
que mas contribuye positivamente a la variable respuesta
(agotamiento), por el contrario, el factor tiempo es el que menor
influencia tuvo al momento de determinar el agotamiento de colorante

en los banos tintoreos.

El mayor porcentaje de agotamiento, que corresponde al 69,17 % se
logré cuando se utilizo 50 % de colorante y 10 % de mordiente en
relacion al peso en seco de fibra a tenir, por un periodo de tenido de 60

minutos a 70 °C en una relacién de bafo 1:50.

La cantidad de colorante absorbido en la fibra no es directamente
proporcional a la resistencia que presente la fibra tefiida ante el efecto
de agentes externos, se debe considerar el uso de mordientes y

asistentes que aseguren la fijacion del colorante en la fibra.

La mejor solidez a la luz, que corresponde a 4 dentro de una escala de 1
a 8 se alcanz6 cuando se utilizé 50 % de colorante, 10 % de mordiente y
6 % de asistente en relacion al peso en seco de fibra a teiiir, por un
periodo de tenido de 60 minutos, dicho tratamiento utiliz6 menor

cantidad de recursos.

La aplicacion de los niveles altos de concentracion de mordiente y

asistente inhiben el agotamiento de colorante en los banos tintéreos, sin
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embargo, confieren a la fibra tenida valores aceptables de solidez a la

luz, confirmando su utilizacién en procesos de tefiido artesanal.

De la estimacion de costos de produccion se determiné que tedir un
kilogramo de fibra de abaca con colorante extraido de la cochinilla
cuesta $ 42,28 USD. considerando el tratamiento que presenté mejor

solidez a la luz y emple6 menor cantidad de materia prima e insumos.

32



7. RECOMENDACIONES

Mediante la aplicacion de disenios experimentales se puede estudiar de
manera profunda las variables que intervienen en los procesos de
teniido para optimizar los procesos de tenido logrando productos de
mejor calidad y a menor precio. Se puede experimentar con distintos

niveles y obtener mejores resultados.

Se recomienda realizar estudios para aprovechar al maximo las
materias primas e insumos utilizados en el proceso, se puede realizar
extracciones posteriores a la torta resultante del filtrado del extracto de
colorante de cochinilla, asi como también se puede reutilizar los banos
tintéreos sobrantes con la finalidad de reducir costos y reducir la

contaminacion ambiental.

La especia Dactylopius coccus Costa, es un insecto que se puede
cultivar en algunas zonas de nuestra provincia, de deberia profundizar
su estudio ya que los productos obtenidos del mismo pueden ser
aplicados no sélo en la industria textil sino también en la industria

alimentaria, cosmética y farmacéutica.

En nuestro medio existe una gran cantidad de especies que pueden ser
objeto de estudio para la extraccion de colorantes naturales como
alternativa a los colorantes sintéticos, ademas de aprovechar la

diversidad del medio se puede contribuir al desarrollo de la ciudad.
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9. ANEXOS

Anexo 1. Determinacion de la concentraciéon de acido carminico en la

cochinilla.
Método oficial del Food Chemicals Codex
Acido Carminico

Pesar exactamente 0,100 g de muestra, disolver en 30 ml de acido
clorhidrico 2 N y calentar a ebullicion por 30 segundos, enfriar y diluir a

volumen de 1 L.

Nota: en caso de que se presente la formacion de un precipitado negro o

café se recomienda filtrar la solucion.

Con un espectrofotéometro adecuado, determinar la absorbancia de la
solucién en una celda de 1 cm a una longitud de onda de 494 nm, utilizar una
dilucion acuosa 1:3 de acido clorhidrico 2 N como blanco. Calcular el

porcentaje de acido carminico en la muestra con la siguiente formula:

1OOA/13.9W

Donde A es la absorbancia de la solucion que contiene la muestra y W

es el peso en gramos de la muestra tomada.



Anexo 2. Analisis granulométrico de la cochinilla

Diagrama AS
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Analisis granulométrico
Nro. Abertura Peso Peso Acumu.l ado Acumulado
Malla (um) (g7) (%) retenido pasante
(%) (%)
10 2000 0,02 0,01 0,0 100,0
18 1000 0,5 0,20 0,2 99,8
35 500 34,9 14,01 14,2 85,8
60 250 82,15 | 32,99 47,2 52,8
120 125 65,96 | 26,49 73,69 26,3
230 63 65,51 26,31 100,00 0,0
325 45
400 37
-400
Lamas
Total 249,04

Fuente: El autor




Anexo 3. Concentracion inicial y final de acido carminico en los banos

tintoreos.

Para el calculo de la concentracion inicial y final de los banos de tenido

se consider6 el factor de dilucién (50)

utilizado para cada lectura

espectrofotométrica y se aplico la ecuacion de la curva de calibracion:

Concentracion (ppm) = 63,21 A — 02419

Tratamiento | Réplica Absorbancia | Absorbancia | Concentraciéon | Concentracién
inicial A; final Ay inicial C: (ppm) final Cr (ppm)
1.1 0,439 0,175 1375,36 540,99
a0b0c0dO 1.2 0,414 0,168 1296,35 518,87
1.3 0,384 0,158 1201,54 487,26
2.1 0,790 0,242 2484,70 752,75
alb0c0dO 2.2 0,770 0,247 2421,49 768,55
2.3 0,753 0,232 2367,76 721,14
3.1 0,385 0,235 1204,70 730,62
a0b1c0dO 3.2 0,351 0,215 1097,24 667,41
3.3 0,366 0,230 1144,65 714,82
4.1 0,800 0,286 2516,31 891,81
alblc0dO 4.2 0,853 0,263 2683,81 819,12
4.3 0,826 0,279 2598,48 869,68
5.1 0,415 0,301 1299,51 939,22
a0b0c1d0 5.2 0,406 0,301 1271,07 939,22
5.3 0,425 0,307 1331,12 958,18
6.1 0,727 0,599 2285,59 1881,04
alb0c1dO 6.2 0,704 0,551 2212,90 1729,34
6.3 0,717 0,568 2253,98 1783,07
7.1 0,366 0,330 1144,65 1030,87
alblcldO 7.2 0,352 0,313 1100,40 977,14
7.3 0,341 0,304 1065,64 948,70




8.1 0,665 0,485 2089,64 1520,75
alblcldo 8.2 0,645 0,455 2026,43 1425,93
8.3 0,673 0,459 2114,92 1438,57
9.1 0,301 0,135 939,22 414,57
a0b0c0d1 9.2 0,327 0,143 1021,39 439,86
9.3 0,319 0,139 996,10 427,21
10.1 0,514 0,183 1612,40 566,28
alb0cOd1 10.2 0,519 0,174 1628,20 537,83
10.3 0,508 0,180 1593,44 556,80
11.1 0,306 0,209 955,02 648,45
a0Ob1c0d1 11.2 0,304 0,210 948,70 651,61
11.3 0,307 0,208 958,18 645,29
12.1 0,566 0,303 1776,75 945,54
alblcodl 12.2 0,553 0,301 1735,66 939,22
12.3 0,515 0,289 1615,56 901,29
13.1 0,342 0,287 1068,80 894,97
a0ObOc1d1 13.2 0,340 0,282 1062,48 879,17
13.3 0,347 0,289 1084,60 901,29
14.1 0,637 0,496 2001,14 1555,51
albOcldl 14.2 0,635 0,489 1994,82 1533,39
14.3 0,628 0,494 1972,70 1549,19
15.1 0,324 0,301 1011,91 939,22
aOblcldl 15.2 0,321 0,299 1002,43 932,89
15.3 0,327 0,298 1021,39 929,73
16.1 0,581 0,349 1824,16 1090,92
alblcldl 16.2 0,591 0,354 1855,76 1106,72
16.3 0,587 0,344 1843,12 1075,12

Fuente: El autor




Anexo 4. Curva de calibracion de acido carminico.

Para trazar la curva de calibracion, se utilizé un espectrofotometro UV-
Viseble marca Thermo Spectronic modelo Helios Beta para medir la

absorbancia de las soluciones preparadas con estandar de acido carminico.

Concentracion de
icido carminico Absorbancia
10 ppm 0,151
20 ppm 0,327
30 ppm 0,485
40 ppm 0,641
50 ppm 0,796
60 ppm 0,945

Fuente: El autor

Es importante mencionar que las lecturas espectrofotométricas se

realizaron por triplicado, las absorbancias mostradas son el promedio de

dichas lecturas.

Curva de calibracion
Concentracion (ppm) = 63,21 Absorbancia - 0,2419
60 S 0,543394
R-Sq 99,9%
R-Sq(adj) 99,9%
- 50
=
o
=
c 40+
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© 204
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Absorbancia

Fuente: El autor




Anexo 5. Hoja de especificacion del estandar de acido carminico utilizado para

la elaboracion de la curva de calibracion.

SIiGMA-ALDRICH"

wiran-aldrick. com

3250 Spruce Sirest, Saint Louls, MO £3103, USA
Webslte: www_slgmaaldrich.com

Emall USA:  techesrv@elal.com

Outslde USA: eurtechasrvi@eial.com

Product Specification

Product Mame:
Carminic acid
Product Number: 229253 T,
CAS Number: 1260-17-2 L R A
MOL: MFCDO0167028 L o LT T 1
Formula: CZIH0013 GH Y **ar: i CH
Formula Weight: 402.30 gimol h: L.
TEST Specification
Appearance |Color) Feed to Wery Dark Red and Purple and
Red-Purple and Purple-Red
Appearance (Form) Powder
Infrared spectnum Conforms to Struchure
Wavelengin 4494 - 500 nm
¢ = 0L03gL; Ethanol
Extinction Coeffickent = 5000
Wavelengin 275 - 261 nm
Extinction Coefficlent = 153000
Wavelengin 227 - 228 nm
Extinction Coefficient :13[[“]
TLC Conskstent with Past Lats
Solublity (Turbidity) Clear to Sightly Hazy
¢ = 1%: 1N Acefic Acid
Solublity (Colar) Red to Wery Dark Red
Bamarks-
Reviewing Chemist -

Speciication: PRD.D.ZGS. 100000187382

Sigma-Aldrich wamants, that at the ime of the guallty release or subsaeguent retest date this product conformed to the information contalned In this publication.
The current Specification sheet may be avallable at Sigma-Aldrch.com. For further Inquiries, please comact Technical Service. Purchaser must determine the
sultablity of the proguct for It particular use. See reverse slde of Inwolce or packing slip for asdiional terms and candsians of sale.
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Anexo 6. Agotamiento de acido carminico en los banos tintoreos.

El porcentaje de agotamiento de los banos de tefiido se calcul6 a partir
de los valores de concentracion inicial (C;) y concentracion final (Cy de acido

carminico, para lo cual se aplicé la siguiente formula:

_ Ci — Cr
% Agotamiento = < x 100
i

Agotamiento (%)
Tratamiento
Réplica 1 | Réplica 2 | Réplica 3
a0b0c0dO 60,67 59,97 59,45
alb0c0dO 69,70 68,26 69,54
aOb1c0dO 39,35 39,17 37,55
alblcO0dO 64,56 69,48 66,53
a0b0c1d0 27,73 26,11 28,02
alb0c1dO 17,70 21,85 20,89
aOblc1dO 9,94 11,20 10,97
alblcl1dO 27,22 29,63 31,98
a0b0c0d1 55,86 56,94 57,11
alb0c0Od1 64,88 66,97 65,06
aOb1c0Od1 32,10 31,32 32,65
alblcOd1l 46,78 45,89 44,21
a0bOc1d1 16,26 17,25 16,90
albOcldl 22,27 23,13 21,47
aOblcldl 7,18 6,94 8,97
alblcldl 40,20 40,36 41,67

Fuente: El autor



Anexo 7. Analisis de varianza (ANOVA) realizado en el software Minitab.

Full Factorial Design

Factors: 4 Base Design: 4. 16
Runs: 48 Replicates: 3
Blocks: 1 Center pts (total): 0

All terms are free from aliasing.
Factorial Fit: Agotamiento versus Concentracio. Concentracio. ...

Estimated Effects and Coefficients for Agotamiento (%) (coded units)

Term Effect Coef SE Coef T P

Constant 38,12 0,1868 204,12 0,000

Concentracion colorante (%) p/p 13,78 6,89 0,1868 36,88 0,000

Concentracién mordiente (%) p/p -8,25 -4,13 0,1868 -22,10 0,000

Concentracioén asistente (%) p/p -32,42 -16,21 0,1868 -86,80 0,000

Tiempo (min) -4,38 -2,19 0,1868 -11,73 0,000

Concentracioén colorante (%) p/p* 9,65 4,83 0,1868 25,84 0,000
Concentracién mordiente (%) p/p

Concentracioéon colorante (%) p/p* -1,20 -0,60 0,1868 -3,22 0,003
Concentracioén asistente (%) p/p

Concentracion colorante (%) p/p* 1,51 0,75 0,1868 4,03 0,000
Tiempo (min)

Concentracién mordiente (%) p/p* 8,81 4,41 0,1868 23,59 0,000
Concentracioén asistente (%) p/p

Concentracion mordiente (%) p/p* -0,56 -0,28 0,1868 -1,51 0,141
Tiempo (min)

Concentracioén asistente (%) p/p* 4,33 2,16 0,1868 11,58 0,000
Tiempo (min)

Concentracion colorante (%) p/p* 3,75 1,87 0,1868 10,03 0,000

Concentracién mordiente (%) p/p*
Concentracién asistente (%) p/p

Concentracioén colorante (%) p/p* -1,61 -0,81 0,1868 -4,32 0,000
Concentracion mordiente (%) p/p*
Tiempo (min)

Concentracién colorante (%) p/p* 5,18 2,59 0,1868 13,87 0,000
Concentracioén asistente (%) p/p*
Tiempo (min)

Concentracion mordiente (%) p/p* 4,68 2,34 0,1868 12,53 0,000
Concentracién asistente (%) p/p*
Tiempo (min)

Concentracion colorante (%) p/p* 1,99 1,00 0,1868 5,33 0,000
Concentracién mordiente (%) p/p*
Concentracién asistente (%) p/p*
Tiempo (min)

S = 1,29396 PRESS = 120,552
R-Sq = 99,72% R-Sq(pred) = 99,37% R-Sq(adj) = 99,59%

Analysis of Variance for Agotamiento (%) (coded units)

Source

Main Effects
Concentracioén colorante (%) p/p
Concentracién mordiente (%) p/p
Concentracioén asistente (%) p/p
Tiempo (min)

2-Way Interactions
Concentracioén colorante (%) p/p*Concentracién mordiente (%) p/p
Concentracioén colorante (%) p/p*Concentracién asistente (%) p/p
Concentracioén colorante (%) p/p*Tiempo (min)
Concentraciéon mordiente (%) p/p*Concentracién asistente (%) p/p
Concentracién mordiente (%) p/p*Tiempo (min)
Concentracioén asistente (%) p/p*Tiempo (min)

3-Way Interactions
Concentracién colorante *Concentracién mordiente *Concentracidén asistente
Concentracioén colorante *Concentracién mordiente *Tiempo
Concentracioén colorante *Concentracién asistente *Tiempo
Concentracién mordiente *Concentracidén asistente *Tiempo

4-Way Interactions

RPRRPRRPRRPRAMRPRRRRRORRRERRERDNT



Conc. colorante *Conc. mordiente *Conc. asistente *Tiempo

Residual Error
Pure Error
Total

Source
Main Effects

* Concentracion Asistente

Concentracion colorante (%) p/p
Concentracién mordiente (%) p/p
Concentracioén asistente (%) p/p
Tiempo (min)

2-Way Interactions
Concentracioén colorante (%) p/p*Concentracién mordiente (%) p/p
Concentracioén colorante (%) p/p*Concentracién asistente (%) p/p
Concentracion colorante (%) p/p*Tiempo (min)
Concentracion mordiente (%) p/p*Concentraciodn asistente (%) p/p
Concentracién mordiente (%) p/p*Tiempo (min)
Concentracioén asistente (%) p/p*Tiempo (min)

3-Way Interactions
Concentracioén colorante * Concentracién mordiente
Concentracién colorante * Concentracién mordiente *Tiempo
Concentracioén colorante * Concentracién asistente *Tiempo
Concentracién mordiente * Concentracién asistente *Tiempo

4-Way Interactions
Conc. colorante *Conc. mordiente *Conc. asistente *Tiempo

Residual Error
Pure Error
Total

Source

Main Effects
Concentracion colorante
Concentracion mordiente
Concentracién asistente
Tiempo (min)

2-Way Interactions
Concentracioén colorante
Concentracioén colorante
Concentracién colorante
Concentracion mordiente
Concentracion mordiente
Concentracioén asistente

3-Way Interactions
Concentracién colorante
Concentracion colorante
Concentracioén colorante
Concentracién mordiente

4-Way Interactions

(€]
(€D
(€))

p/p
p/p
p/p

(€]
(€0
(€0)
(€]
(€D
(€))

*Concentraci
*Concentraci
*Concentraci
*Concentraci

p/p*Tiempo

p/p*Tiempo
p/p*Tiempo

n
n
n

6
o]
o]
on

(min)

(min)
(min)

mordiente
mordiente
asistente
asistente

p/p*Concentracién mordiente (%) p/p
p/p*Concentracién asistente (%) p/p

p/p*Concentracion asistente (%) p/p

*Concentracion
*Tiempo
*Tiempo
*Tiempo

Conc. colorante *Conc. mordiente *Conc. asistente *Tiempo

Residual Error
Pure Error
Total

Source

Main Effects
Concentracién colorante
Concentracion mordiente
Concentracioén asistente
Tiempo (min)

2-Way Interactions
Concentracion colorante
Concentracioén colorante
Concentracioén colorante
Concentracién mordiente
Concentracién mordiente
Concentracion asistente

3-Way Interactions
Concentracioén colorante
Concentracién colorante
Concentracion colorante
Concentracién mordiente

4-Way Interactions

(€0
(€]
(€))

p/p
p/p
p/p

(€]
(€D
(€0
(€]
(€0
(€))

*Concentraci
*Concentraci
*Concentraci
*Concentraci

p/p*Tiempo

p/p*Tiempo
p/p*Tiempo

on
on
on
on

(min)

(min)
(min)

mordiente
mordiente
asistente
asistente

p/p*Concentracién mordiente (%) p/p
p/p*Concentracion asistente (%) p/p

p/p*Concentracion asistente (%) p/p

*Concentracion
*Tiempo
*Tiempo
*Tiempo

Conc. colorante *Conc. mordiente *Conc. asistente *Tiempo

Residual Error
Pure Error
Total

asistente

asistente

931,9

784,6
168,5
31,2
322,3
262,7
47,6
47,6
53,6
3,6
19149,4

Adj SS
15940,3
2277,3
817,7
12615,0
230,2
2323,3
1118,4
17,3
27,2
931,9

224,6
784,6
168,5
31,2
322,3
262,7
47,6
47,6
53,6
53,6

Adj MS
3985, 1
2277,3

817,7
12615,0
230,2
387,2
1118, 4
17,3
27,2
931,9

224,6
196,2
168,5
31,2
322,3
262,7
47,6
47,6
1,7
1,7



Source

Main Effects
Concentracion colorante
Concentracion mordiente
Concentracién asistente
Tiempo (min)

2-Way Interactions
Concentracion colorante
Concentracién colorante
Concentracién colorante
Concentracion mordiente
Concentracioén mordiente
Concentracién asistente

3-Way Interactions
Concentracion colorante
Concentracioén colorante
Concentracioén colorante
Concentracién mordiente

4-Way Interactions

(€]
(€]
(€))

p/p
p/p
p/p

(€]
(€]
(€0)
(€D
(€]
(€))

*Concentracion
*Concentracion
*Concentracion
*Concentracion

p/p*Tiempo

p/p*Tiempo
p/p*Tiempo

p/p*Concentracién mordiente (%) p/p
p/p*Concentracién asistente (%) p/p

(min)

p/p*Concentracién asistente (%) p/p

(min)
(min)

mordiente *Concentracioén
mordiente *Tiempo
asistente *Tiempo
asistente *Tiempo

Conc. colorante *Conc. mordiente *Conc. asistente *Tiempo

Residual Error
Pure Error
Total

Source

Main Effects
Concentracién colorante
Concentracion mordiente
Concentracioén asistente
Tiempo (min)

2-Way Interactions
Concentracion colorante
Concentracioén colorante
Concentracién colorante
Concentracién mordiente
Concentracion mordiente
Concentracioén asistente

3-Way Interactions
Concentracién colorante
Concentracion colorante
Concentracion colorante
Concentracioén mordiente

4-Way Interactions

(€0
(€]
(€))

p/p
p/p
p/p

(€]
(€D
(€0
(€0)
(€D
(€))

*Concentraci
*Concentraci
*Concentraci
*Concentraci

p/p*Tiempo

p/p*Tiempo
p/p*Tiempo

n
n
n

6
o]
o]
on

p/p*Concentracién mordiente (%) p/p
p/p*Concentracién asistente (%) p/p

(min)

p/p*Concentracioéon asistente (%) p/p

(min)
(min)

mordiente *Concentracioén
mordiente *Tiempo
asistente *Tiempo
asistente *Tiempo

Conc. colorante *Conc. mordiente *Conc. asistente *Tiempo

Residual Error
Pure Error
Total

Least Squares Means for Agotamiento (%)

Mean
Concentracion colorante (%) p/p
25 31,23
50 45,01
Concentracion mordiente (%) p/p
10 42,25
25 33,99
Concentracioén asistente (%) p/p
0 54,33
6 21,91
Tiempo (min)
60 40,31
180 35,93

SE Mean

0,2641
0,2641

0,2641
0,2641

0,2641
0,2641

0,2641
0,2641

asistente

asistente

F
2380,10
1360,16

488,39
7534,38
137,49
231,27
667,96
10,34
16,27
556,60
2,28
134,16
117,16
100,63
18,64
192,48
156,88
28,44
28,44

0,000
0,000
0,000
0,000
0,000
0,000
0,000
0,003
0,000
0,000
0,141
0,000
0,000
0,000
0,000
0,000
0,000
0,000
0,000



Anexo 8. Estimacion de costos de produccion

Mano de obra

Descripcion Cantidad | Unidad | Valor unitario | Valor total
Mano de obra (1) 4 horas 1,23 4,92
Total 4,92

Fuente: El autor
Materiales

Descripcion Cantidad | Unidad | Valor unitario | Valor total
Cochinilla 0,25 Kg 25 6,25
Abaca 0,5 Kg 1,40 0,70
Alumbre 0,05 Kg 43,14 0,11
Crémor tartaro 0,03 Kg 11,95 0,36
Agua destilada 25 1 0,45 11,25
Total 20,47

Fuente: El autor
Gastos indirectos de produccion

Descripcion Cantidad | Unidad | Valor unitario | Valor total
Molino eléctrico 0,5 horas 0,0043 0,002
Bano termorregulado 2 horas 0,0051 0,010
Plancha de calentamiento 2 horas 0,0034 0,0067
Balanza 0,5 horas 0,0007 0,0003
Energia eléctrica 10 kWh 0,063 0,63
Agua potable 0,1 m3 0,25 0,03
Total 0,67

Fuente: El autor

Gasto total de produccion

Descripcion Valor (USD)
Mano de obra 4,92
Materiales 20,47
Gastos indirectos de produccion 0,67
Gasto total 26,06
Costo por kilogramo de fibra tenida 42,28

Fuente: El autor




Anexo 9. Informe de resultados de solidez a la luz
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INFORME No. CTP-IT-2012-08-55 Pigina 1 de 2

ENSAYO REALIZADO: SOLIDEZALALUZ

NOBMACONDICIONES: Luzde arco de xenon, Temperatura de panel negro: 63 °C, 0.55 W/,
30 horas

RESULTADOS:

Muestra # | Resultado

23
4
34

Mota:  La sohdez a la luz se evahia en la denominada Escala de Amules, la cual presenta valores desde 1
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Anexo 10. Articulo cientifico

Abaca (Musa textilis) fiber dyeing using dye extracted from the cochineal
(Dactylopius coccus Costa)

Galo Ojeda, ' Gabriela Punin,? Natali Solano.’

'Titulacién de Ingenieria Quimica, Universidad Técnica Particular de Loja
San Cayetano Alto s/n, 1101 608, Loja, Ecuador.
*Departamento de Arquitectura y Arte, Universidad Técnica Particular de Loja
San Cayetano Alto s/n, 1101 608, Loja, Ecuador.
*Departamento de Quimica, Universidad Técnica Particular de Loja
San Cayetano Alto s/n, 1101 608, Loja, Ecuador.

*Corresponding author: gacjeda@utpl.edu.ec

Abstract

Cochineal (Dactylopius coccus Costa) is considered one of the main sources of
natural dye in the world, it is mainly used as raw material for the extraction of carminic
acid; the coloring component of the insect, this dye provides a large and attractive
range of colors, it is widely used in several industries such as textile, food and
beverages, pharmaceuticals and cosmetics. This investigation shows the extraction of
the cochineal dye and the dyeing process of abaca (Musa textilis) fiber. Bibliographic
researches and preliminary tests were carried out in order to determine the variables
that influence the most in the dye exhaustion rate of the dyeing bath, the working
conditions evaluated were: dye, mordant and assistant concentrations; and dyeing
time. The exhaustion rate of carminic acid was determined by spectrophotometry at a
wavelength (A) of 495 nm. At the same time, colorfastness to light was determined by
applying the AATCC Test Method 16-2004. It was found that the highest exhaustion
rate is achieved when using 50 % (w/w) of dye and 10 % (w/w) of mordant
concentrations for 60 minutes of dyeing time. On the other hand, acceptable levels of
colorfastness to light were obtained when the dyeing bath contained 25 % (w/w) of
mordant and 6 % (w/w) of assistant concentrations.

Keywords: cochineal, abaca, exhaustion, mordant, assistant, colorfastness.

Introduction it is the first contact established

From ancient civilizations colors between the consumer and the
have been added to various man-made product." For many years, dyeing was
products to make them more attractive an artisan manifestation of great
to consumers, color is of great importance, which had only nature as a
importance in the presentation of a source of dyes. From the nineteenth
finished product, it is one of the first century, with the advancements of

attributes perceived by the senses and chemistry, a significant number of



synthetic dyes were developed,? they
are still widely used because of its
colorfastness, higher dyeing power and
its costs are cheaper than natural dyes.
Thus, natural dyes were disappearing,
including the use of cochineal
(Dactylopius coccus Costa), the main
causes were that the synthetic dyes
offered various color hues, with good
colorfastness at a reasonable cost;
therefore, natural dyes were replaced.?
The current trend in the textile,
pharmaceutical, cosmetic and food
industries is to use natural dyes instead
of the synthetic ones because of the
high degree of toxicity of some
chemicals used in their production.*
The dye

cochineal produces a wide range of

extracted from

colors,” its dye component is the
carminic acid (CyH20043), which
crystallizes in red prisms and
decomposes at 120 ‘C. Carminic acid
and its derivatives are used to dye
natural and synthetic fibers, food, meat,
sauces, beverages, candy, cosmetics
and pharmaceuticals. These solutions
are stable to heat treatments and
present good colorfastness to light,
however, the color varies according to
the pH of the solution.® Carminic acid
content of high quality cochineal ranges
from 18 to 22 %.’

The use of natural fibers dates
back to the beginning of mankind, they
were used for various purposes such as

clothing, handicrafts and domestic

applications.® The use of abaca (Musa
textilis), which is employed in the
development of this research, is greatly
appreciated and applied in the artisanal
and industrial area because of its high
mechanical strength, brightness and
length.

In the last decade many
investigations have been carried out
regarding the use of cochineal dye,
some researchers used it as a natural
colorant for yogurt with the aim to
replace the artificial food dye Red #40.°
Similarly; a research reveals the use of
this dye for its application in
sausages.'® Also, taking advantage of
its coloring properties, a study was
conducted in order to develop a lipstick
using this dye.® With respect to natural
fibers dyeing, in 2010, a researcher
studied the dyeing conditions of cotton
fabric using aqueous cochineal extract
and the effects of  mordant
concentration."

It is important to mention that
there were no studies related to this
case study, therefore, the results
obtained through this investigation will
contribute to the textile industry with
some valuable information about abaca
fiber dyeing with cochineal extract.

The objectives of this research
were to describe the extraction process
of cochineal dye and the abaca fiber
dyeing technique; as well as to
determine the optimal parameters in

order to get the highest dye exhaustion



rates; and to evaluate the dyed
samples using quality control tests. The
proposed hypothesis postulated that:
The dye, mordant and assistant
concentrations; and the dyeing time
influence the exhaustion of cochineal

dye when dyeing abaca fiber.

Materials and methods
Determination of carminic acid in
cochineal

To determine the concentration
of the dye compound in the dried
cochineal that was wused in this
investigation, the official method for
carminic acid of the Food Chemicals
Codex'?was applied.
Dye extraction

The cochineal was triturated to
increase the contact surface between
the dye and water, this process was
carried out in an attrition mill powered
by a 1 hp motor.

The dye

performed by maceration in aqueous

extraction was

solution for 12 hours at room
temperature, then, the solution was
boiled for a period of 45 minutes, the
precipitation vessel were covered to
reduce evaporation. The amount of
cochineal and distilled water for the dye
extraction was calculated based on the
amount of fiber to be dyed.

To separate the portion of
cochineal that did not solubilized, the
solution was filtered using a vacuum

pump, the filtrate was collected in a

volumetric flask, and this solution was
used as the dye bath.
Abaca fiber dyeing

Before introducing the abaca
fiber into the dye baths, a meta-
mordanting procedure was applied; this
means that the mordant and the
assistant were added and dissolved in
the bath minutes before introducing the
fiber into it; potassium aluminum sulfate
(alum) was used as mordant and as an
assistant, potassium hydrogen tartrate
(cream of tartar). The amounts of such
substances were calculated based on
the weight of the fiber.

The dyeing process was carried
out on a Memmert thermoregulated
water bath model WB-10, the beakers
containing the dye bath were
introduced into it, once the dye solution
reached the desired temperature, the
abaca fiber was immersed for a specific
period of time, the skeins of fiber were
washed before being introduced into
the bath in order to remove impurities
and ensure greater uniformity of dyeing.

The dyed fiber was washed with
water until the rinse water was clear.
Finally, the fiber was left in the open air
under shadow until it was completely
dried.

Experimental design

To  verify the proposed
hypothesis a 2* factorial design was
applied, in which four factors were
manipulated (Table 1), the resulting

design was 2* it was required to



perform 16 treatments; 3 replicates per
treatment, giving a total of 48

experiments.

Factor a Factor b Factor ¢ Factor d

Level Dye Mordant Assistant
concentration | concentration | concentration
(% wiw) (% wiw) (% wiw)

Dyeing time
(min)

| Low (0) 25 10 0 60

| High (1) 50 25 6 180
Table 1. Levels of each factor studied in the dyeing process

The temperature and the
material to liquor ratio (MLR) were
constant trough out all the experiments,
The temperature of the dyeing baths
was 70 °C and the MLR was 1:50,
which means that for each gram of fiber
to be dyed, 50 ml of water are needed
in order to prepare the dyeing baths.

The exhaustion rate was defined
as the response variable; it calculates
the amount of dye absorbed by the fiber
expressed in percentage. A UV-visible
spectrophotometer brand  Thermo
Spectronic model Helios Beta was
used, the spectrophotometric readings
were performed to determine the
absorbance of the dye baths before the
fiber was immersed in it and after the
dyed fiber was removed from the
solution, in all cases a dilution factor of
50 was used. The absorbance of each
sample was read at the maximum
absorption of carminic acid, which
corresponds to the wavelength (A) of
495 nm. With the absorbance lectures
and the equation resulting from the
calibration curve made with carminic
acid standard, the initial and final
concentration of the dye baths were
calculated. The exhaustion rate was

calculated using the following equation:

C :
% Exhaustion = — s L %100

where C; is the initial concentration of
dye and C; the final concentration.
Colorfastness to light determination
In order to assess the quality of
the dyed fibers the colorfastness to light
essay was performed in the Centro
Textil Politécnico of the Escuela
Politécnica Nacional. Six samples with
different  exhaustion rates were
analized. For this analysis the American
Association of Textile Chemists and
Colorists (AATCC) Test Method 16-
2004: colorfastness to Light was used.
The samples of dyed abaca fiber and
the comparison standards were
exposed simultaneously to a light
source under specified conditions. The
colorfastness to light of the specimen
was evaluated by comparison of the
color change of the exposed portion to
the masked control portion of the test
specimen, using the AATCC Gray
Scale for Color Change or by
instrumental  color  measurement.
Colorfastness to light classification is
accomplished by evaluation versus a
simultaneously exposed series of
AATCC Blue Wool

Standards.™

Lightfastness

Results
Carminic acid content

For the case of cochineal it is
essential to determine the amount of

carminic acid in the insect, because it



defines its quality and its price, which is
adjusted according to the percentage of
carminic acid present in the dried
insect. The best quality cochineal has
between 18 and 22 % of carminic
acid.” According to the dried cochineal
used to dye the abaca fiber, the
analysis executed showed a content of
21,6 % carminic acid, the result was
considered appropriate because it is
within the levels reported in the
literature.

Analysis of variance (ANOVA)

Statistical analysis of the data
was carried out using the Minitab
software, an analysis of variance with a
significance level of a = 0,05 was
conducted. Because the P values
obtained in the analysis of variance are
lower than a, the hypothesis is
accepted, which means that at least
one of the experimental design factors
influenced the dye exhaustion of the
baths, showing significant difference
between treatments.

Only the double interaction
between the mordant concentration and
the dyeing time yielded a value of P >
a, demonstrating that this interaction
was not significant for the response
variable.

The cube plot (Figure 1) shows
the result of all interactions that are

present in the experiment.
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Figure 1. Cube plot
As shown in the diagram, the

achieved is
69,1698 %, which corresponds to the
combination of 50 % dye, 10 %

mordant, 0 % assistant and 60 minutes

maximum exhaustion

of dyeing.

The main effects plot (Figure 2)
presents the optimum level of the
factors and their influence on the
response variable.

In the case of the dye
concentration, a greater exhaustion
was achieved when the baths
contained the 50 % concentration of

dye.

Diagrama de efectos principales
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Figure 2. Main effects plot
The mordant concentration

favored the dye exhaustion when using
the 10 % of alum in the dye baths.




Regarding to the assistant
concentration, higher exhaustion rates
were obtained when the dyeing

this

substance, as seen in the diagram of

solutions did not contained
main effects, it is the factor that shows
the biggest difference between its own
levels.

According to the time factor,
higher percentages of exhaustion were
achieved when the dyeing was
conducted for 60 minutes, however, the

difference between its two levels is not

significant.
The double interactions plot
(Figure 3) shows the interaction

between each one of the factors
involved in the process.
The

mordant

interaction between the

and dye concentrations

achieved a higher percentage of
exhaustion when using 50 % of dye and
25 % of mordant, however, if a 10 % of
mordant were used, a similar
percentage of exhaustion would be
reached. When the same concentration
of dye and mordant in dyeing baths
were used, the exhaustion rate was

negatively affected.
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Figure 3. Double interactions plot

Regarding the interactions
between the dyeing time and dye,
mordant and assistant concentrations, it
did not

exhaustion of the dye baths, as shown

influence significantly the

in the diagram the exhaustion
percentage decreased when the dyeing
time was 180 minutes, except the
interaction between 6 % of assistant
and 180 minutes of dyeing time that
shows a slight increase in the
percentage of exhaustion.
Quality control

The results of the determination
of colorfastness to light of the dyed
samples are shown in Table 2. The
samples that were tested contained
different percentages of dye absorption;
approximately 12 % difference between
each sample.

To evaluate this test, 1 s
assigned to the lowest and 8 to the
colorfastness,

highest bibliographic

data report that a value of 4 is

considered an acceptable colorfastness

to light."
| Treatment Conditions Col‘o‘:ll?;::ess
| alb0c0d0 :50':-:- dye, 10 % mordant, 0 % assistant, 60 minutes | 2-3
| albdc1dd | 50 % dye, 10 % mordant, 6 % assistant, 60 minutes | 4
_ albic1dd | 5 dye, 25 ordant, 6 % assistant, 60 minutes | 34
| a0b0cOd1 | 25 % dye, 10 % mordant, 0 % assistant, 180 minutes | 23
|_albic0dl | 50 % dye, 25 % mordant, 0 % assistant, 180 minutes | 4
| albicidl | 25 % dye, 25 % mordant, 6 % assistant, 180 minutes | ¥4
Table 2. Colorfastness to light results

The following treatments:

a1b0c1d0, a1b1c0d1, alb1c1d0 and
a0b1c1d1 showed the highest fastness;
within the range of 3 to 4, however they
did not show good percentages of dye

exhaustion.



On the other hand, the
treatments which had exhaustion rates
higher than 50 %, showed the lowest
colorfastness; within the range of 2 to 3.
Such treatments are: a1b0c0d0 and
a0b0c0d1.

Conclusion

The dye concentration is a
highly significant factor and contributes
positively to the response variable;
however, the time factor had less
influence in determining the dye
exhaustion rates in the baths.

The greatest percentage of
exhaustion was achieved when dyeing
for 60 minutes at 70 °C, with a 1:50
material to liquor ratio using 50 % of
dye and 10 % of mordant.

The amount of dye absorbed in
the fiber is not directly proportional to
the colorfastness to light, this leads to
the conclusion that the use of mordants
and assistants ensure the fixation of the
dye on the fiber. It is important to
mention that despite the presence of an
assistant in the dyeing bath inhibits the
dye exhaustion, treatments with better
colorfastness to light used the 6 % of
assistant concentration in their baths.
Additionally, with the results obtained in
this investigation, the action of the
mordant is proven due to the fact that
the treatments that used 25 % of
mordant achieved the best
colorfastness, however, in order to

achieve higher rates of exhaustion the

dye bath requires lower levels of

mordant in the solution.
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