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. Resumen

El color en los efluentes industriales pocas veces es considerado como una forma de
contaminacion a pesar de los dafios que provoca, puede estar asociado a la presencia
de compuestos téxicos y grupos cromoéforos o polimeros de alto peso molecular. Una
forma de resolver este problema de contaminacion es la sustitucion de colorantes
sintéticos por naturales. Un colorante optimo para sustituir los colorantes sintéticos y ser
usado de manera industrial, es el acido carminico, colorante natural, obtenido de secar
hembras adultas del insecto Dactylopius coccus Costa (grana carmin), generalmente se
emplea en el &rea textil de manera artesanal. Por lo que la finalidad de este trabajo fue
implementar un proceso técnico, que permitiera impregnar la tela de algodon con el
extracto de colorante natural grana carmin. Otro propésito, debido a la obtencién de
efluentes coloreados, fue decolorar el efluente emanado del proceso de tefiido, esto por
medio del hongo Trametes versicolor (T. versicolor) CDBB-H-1051.

Para el proceso de tefiido de algodén con grana carmin, se realizaron ocho
experimentos, en donde se cambio la concentracion de los mordientes usados en cada
etapa. De los ocho experimentos se tomaron los cuatro mas representativos para su
analisis en la tela tefiida. Se determiné que el mejor experimento de tefido fue el que
obtuvé los valores promedio de a* de 44.64 y en L* de 43.81, con el cual se logré el
tono rojo mas obscuro. Todos los experimentos se sometieron a pruebas de solidez.
Con lo que se encontré una tendencia decreciente de la diferencia promedio de dichas
pruebas, para todos los experimentos, en el siguiente orden: luz artificial > frote en seco
> acidos y alcalis > lavado doméstico > temperaturas altas.

Con la finalidad de observar si existia alguna diferencia microscopica en la superficie de
la tela, entre la inicial con respecto a las diferentes etapas del proceso de tefido, se
analizaron estas muestras en un microscopio electronico de barrido. Se noté diferencia
microscoépica entre la tela original y la tela desde el momento que inicia y termina el
proceso de tefiido.

Para el experimento de decoloracién del efluente de tefiido de algoddén con grana
carmin, con el hongo T. versicolor, se establecieron ocho tratamientos de los cuales se
seleccionaron los tres mejores y se realizé una cinética de decoloracién y degradacion.
Se analiz6 pH, peso seco del micelio y porcentaje de decoloracion a diferentes tiempos
(O, 1, 4, 6, 8 y 11 dias). El tratamiento donde se uso agua con glucosa como medio,
obtuvo una decoloracion de99.4+0.04 %. Se observo que el pH, el peso del micelio
seco y decoloracién resultaron correlacionados para lograr la mayor remocién de color.
En el analisis de HPLC, se encontro que la cinética de degradacion del acido carminico
contenido en el extracto de la grana carmin fue de kd= 0.386 dias™, se demuestra por
medio de los cromatogramas que el hongo degrado el colorante y es responsable de su
decoloracion, se presenta una propuesta de degradacion. Se logré establecer las
condiciones de laboratorio para el tefiido de algodon con grana carmin. Ademas se
demostré que el hongo T. versicolor puede ser empleado para la decoloracién y
degradacion del efluente del proceso de tefiido con grana carmin. Lo que contribuira a
establecer estrategias para el desarrollo de tecnologias sustentables.
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[l. Abstract

The color in industrial effluents is rarely considered as a form of pollution despite the
damage it causes; besides it may be associated with the presence of toxic compounds
and chromophores or polymers of high molecular weight. One way to solve this pollution
problem is the replacement of synthetic dyes by natural ones. An optimal colorant to
replace the synthetic dyes and that can be used industrially, is the carminic acid, a
natural colorant, which is obtained by drying adult females of the insect Dactylopius
coccus Costa (cochineal). It is generally used in the textile area in a handcrafted way.
Therefore, the purpose of this research work was implementing a technical process that
could permeate the cotton fabric with the extract of the natural colorant cochineal.
Another purpose, due to the procurement of colored effluents was discoloring the
effluent emanated from the dyeing process. This was tried by means of the fungus
Trametes versicolor (T. versicolor) CDBB-H-1051.

For the process of cotton dyeing with cochineal, eight experiments were carried out, in
which the concentration of the mordants used in every stage has been modified. From
the eight experiments, the four most representative experiments were taken for analysis
in the dyed fabric. It was determined that the best dyeing experiment was the one got
the average values in a* of 44.64 and in L* of 43.81, with which a darkest hue red was
obtained. All the experiments were submitted to colour fastness tests. So, it was found
out a decreasing tendency in the average difference in such tests, for every experiment,
in the next order: artificial light > dry rubbing > acid and alkaline solutions > household
washing > high temperatures.

With the purpose of noticing if there could be any microscopic difference in the surface
of the fabric, among the initial stage with respect to the different stages in the dyeing
process; these samples were analyzed in a scanning electron microscope. It was
noticed one microscopic difference between the original fabric and the fabric used since
the moment that dyeing process begins and ends.

For the experiment of effluent discoloration from cotton dyeing with cochineal, by means
of the fungus T. versicolor, were established eight treatments whose best three were
selected, besides there was a discoloration and degradation kinetics. It was analyzed
pH, dry weight of mycelium and discoloration percentage at several times (0, 1, 4, 6, 8
and 11 days). The treatment where water with glucose was used as a medium got a
discoloration of 99.4+0.04 %. It was observed that the pH, dry weight of mycelium and
discoloration had a correlation to achieve the maximum color removal. In the analysis of
HPLC, it was discovered that the degradation kinetics in the Carminic acid contained in
the extract of cochineal was kd= 0.386 days™. It was also demonstrated by means of the
chromatograms that the fungus degraded the colorant and it is responsible for its
discoloration and a proposal of degradation has been presented. It was possible to
establish the laboratory conditions for the cotton dyeing with cochineal. It has also been
shown that the fungus T. versicolor can be used for discoloration and degradation of the
effluent in the process of dyeing with cochineal. This will help to develop strategies for
the development of sustainable technologies.
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I1l. Introduccion

lll.1 La grana carmin y su aplicacion en textiles

[11.1.1 Antecedentes del colorante natural grana carmin

[11.1.1.1 Colorantes y pigmentos

Muy frecuentemente los términos pigmentos y colorantes se usan indiscriminadamente,
aunque existe diferencia entre ambos. Se define como pigmento a las sustancias
insolubles, las cuales comprenden una gran variedad de estructuras organicas poli-
condensadas (aparte de pigmentos inorganicos), que requieren de aglutinantes para
fijarse. Se preparan por precipitacion de un colorante sobre un sustrato reactivo, por
ejemplo, sales de aluminio (Polar, 2009). Los pigmentos no son afectados fisica o
quimicamente por el medio al cual se incorporan. La diferencia fundamental entre
colorantes y pigmentos es su solubilidad (Polar, 2009, Hollen et al., 2005). Para el area
textil los pigmentos son particulas de color insoluble que se sostienen sobre la
superficie de una tela por medio de un agente espesante. Cualquier color puede usarse
en cualquier fibra, ya que los pigmentos se sostienen en forma mecénica. Los
colorantes en cambio son particulas pequefias solubles en agua o en algun vehiculo
para penetrar en la fibra. Las particulas que no han sido disueltas permanecen en el
exterior con lo que los colores presentaran baja solidez (Hollen et al., 2005).

[11.1.1.2 Colorantes naturales

Los colorantes naturales por su origen se clasifican en (Vigueras y Portillo, 2004): 1)
Vegetales, de estos se encuentran los carotenoides, flavonoides, antocianinas,
betalainas, clorofilas. 2) Animales, acido carminico y acido Kérmesico. 3) Minerales. Por
su estructura los colorantes naturales animales se encuentran entre los pigmentos
quinbénicos ya que estos compuestos estan agrupados en benzoquinonas,
naftoquinonas, antraquinonas y quinonas poli-condensadas. Las antraquinonas
constituyen el grupo mas numeroso de las quinonas naturales. El acido carminico
conocido quimicamente como el compuesto organico &acido antraquinon-7-
glucopiranésil-3, 5, 6, 8-tetrahidroxi-1-metil-2-carboxilico, cuya formula es Cy;H20013,
forma parte del grupo de las antraquinonas (Gibaja, 1998) (Figura 1). Este acido se
encuentra en las hembras adultas del insecto popularmente llamado grana cochinilla,
este nombre se le dio como resultado de una confusién, durante el tiempo de la
Colonia, ya que algunos creyeron que era una semilla de un vegetal (Dahlgren, 1990).
En este texto al insecto se le denomina grana carmin.

[11.1.1.3 La grana carmin

La grana carmin es un insecto que se hospeda en el nopal (Opuntia ficcus indica), el
cual es usado como colorante natural. Este colorante fue uno de los principales aportes
del México prehispanico al mundo (Del Rio, 2006; Sahagun, 1992). Se reconocen dos
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tipos de este insecto, uno denominado grana fina y otra grana silvestre. La grana
carmin conocida como fina o cultivada tiene el nombre cientifico Dactylopius coccus
Costa (Vigueras y Portillo, 2001). La grana silvestre esta conformada por el resto de las
especies Dactylopius, siendo esta mas agresiva para el nopal, ademas de que compite
con la grana fina (Vigueras y Portillo, 2001).

OH o

Figura 1. Estructura quimica del &cido carminico contenido en las hembras adultas
del insecto grana carmin.

No se sabe exactamente cuando inicia el cultivo de la grana fina y su uso, se cree que
en México se remonta probablemente al periodo Tolteca, del siglo X de nuestra era
(Vigueras y Portillo, 2001). En la Biblia se habla de ella en, Is 1,18 (Vigueras y Portillo,
2001). Las fuentes prehispanicas de la grana carmin son la Matricula de tributos y las
relaciones geograficas del siglo XVI, para los lugares productores y la obra de Fr.
Bernardino de Sahun para los aspectos de elaboracion y comercio (Dahlgren, 1990).
Desde fines del siglo XVI hasta el principio del siglo XIX los tintes de grana carmin, afil
y palo de Campeche se cultivaron, aplicaron y exportaron por cantidades importantes
(Arroyo, 2008).

En los cbdices y publicaciones coloniales aparecen los colores rojos, ademas de que se
describe como los contribuyentes pagaban a Moctezuma tributos de zurrones de grana,
ademas del uso artesanal de la grana en el México Prehispéanico (Del Rio, 2006). Estos
escritos antiguos son de especial importancia para apoyar el conocimiento general de la
grana carmin. De estas fuentes se sabe que los Mixtecos le denominaron induco y los
Zapotecos bi-aa 0 bi-yaa (Pifia, 1977). Los Aztecas conocieron muy bien la grana
carmin, inclusive sabian de las diferencias entre la grana fina (grana carmin) y la grana
silvestre, mismas que en nahuatl recibieron los nombres de nocheztli e ixquimiliuhqui
respectivamente (Sahagun, 1829). Desde tiempos precolombinos la grana carmin ya se
usaba para tefiir prendas de un hermoso color rojo carmin el cual indicaba poder y
soberania entre las tribus de la época. En el tiempo de la colonia la vida giraba
alrededor de este preciado colorante (Dahlgren, 1990), esto se ve representado en el
mural de Ocampo, el cual se encuentra en Oaxaca, en donde se muestra el cultivo del
insecto, su recoleccion, la forma en que era vendida (panecillos) y su aplicacion tanto
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en textiles, pinturas, murales, etc. Los espafoles se encontraron con el colorante
obtenido de la grana e intensificaron las zonas de cultivo en Tlaxcala, Puebla y Yucatan
y posteriormente en el estado de Oaxaca (Vigueras y Portillo, 2001). Hasta llegar a
ocupar el tercer lugar de las exportaciones de México después del oro y la plata
(Vigueras y Portillo, 2001; Pérez, 2001).

[11.1.1.4 Aplicacién de la grana carmin

Con la aparicién de los colorantes sintéticos en 1856, los colorantes naturales fueron
desapareciendo (Bechtold et al., 2006; Del Rio, 2006; Cristea y Vilarem, 2006; Vigueras
y Portillo, 2001). Las causas principales fueron que con los colorantes sintéticos se
podian obtener una gran gama de colores, con una buena estabilidad a un costo
razonable (Bechtold et al., 2006; Cristea y Vilarem, 2006). Esto dio pauta para
reemplazar los colorantes naturales, de entre ellos la grana carmin. Durante la segunda
mitad del siglo XIX el cultivo del insecto decayd asi como la aplicacion del insecto,
llegando a su punto méas bajo en el periodo comprendido entre 1805 a 1818 (Pérez,
2001). Sin embargo, desde los afios sesenta ha sido muy cuestionada la utilizacion de
ciertos colorantes sintéticos en las industrias, sobre todo de aquellos que tienen mas
contacto con el ser humano (Vigueras y Portillo, 2001). Hoy en dia existe un gran
interés por volver a utilizar los colorantes naturales, debido a que no son nocivos para el
ser humano y no contaminan el medio ambiente (Nagia y EL-Mohamedy, 2007; Del Rio,
2006; Vigueras y Portillo, 2001). Estos colorantes son mas amigables con el medio
ambiente, presentan una mejor biodegradabilidad y generalmente tienen una alta
compatibilidad con la naturales, comparados con los colorantes sintéticos (Nagia y EL-
Mohamedy, 2007). Por lo que se cree que el extracto colorante de la grana carmin
puede ser introducido nuevamente a la industria textil, ya que puede ser utilizado sin
restriccion alguna debido fundamentalmente que es inocuo para el ser humano
(Vigueras y Portillo, 2001). Esto dado que no es toxico, ni actia como agente
carcindgeno (Vigueras y Portillo, 2001). Ademas de que es uno de los pocos colorantes
aprobados por instituciones mundiales de salud, siendo autorizado su uso como
pigmento textil (Vigueras y Portillo, 2001). Asimismo presenta algunas propiedades
como su estabilidad a la luz, a los tratamiento térmicos y a la oxidacién (Gibaja, 1998),
excelente coloracion y cambios de color con soluciones &cidas y alcalinas, ademas de
su facil manejo (Vigueras y Portillo, 2001). Produce una amplia gama de colores desde
anaranjado hasta purpura pasando por el rojo (Takahashi, 2003). Asimismo presenta
colores homogéneos en fibras naturales (Llanderal et al., 2008).

[11.1.2 Teilido de algoddn con grana carmin

[11.1.2.1 La fibra de algoddn

Las fibras se clasifican en fibras naturales, sintéticas y artificiales, de entre las fibras
naturales se encuentran aquellas que se obtienen de semilla de tallos o de hojas
(Hollen et al., 2005). El algoddn es una fibra vegetal que se obtiene de semillas, por lo
gue es una fibra celuldsica (94% de celulosa), y dado que la unidad basica de la
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molécula de la celulosa es la glucosa, el algodon esta constituido por una gran cantidad
de cadenas de glucosa, polimetro de azucar (Figura 2). Por lo que su reactividad
quimica esta relacionada a los grupos hidroxilo u oxidrilo (-OH), que constituyen la
unidad basica de la glucosa (Hollen et al., 2005). La estructura fisica que caracteriza a
esta fibra son sus convoluciones o dobleces las cuales producen un torcido formando
una ondulacion natural (Hollen et al., 2005).

El algodon es una planta del género Gossypium que muchos afios antes del
descubrimiento de América los indigenas cultivaban, cosechaban y procesaban (Arroyo,
2008). Las especies cultivadas G. herbaceum, G. hirsutum y G. barbadense, producen
fibras cortas, medianas y largas respectivamente (Vigueras y Portillo, 2004). El algodén
es nativo de Meéxico donde se ha cultivado desde que se tiene conocimiento
(Takahashi, 2003). Los materiales sintéticos han sustituido notablemente a las fibras de
origen vegetal y animal para la fabricacion de textiles (Esparza. 1999). Sin embargo
muchas fibras naturales se siguen utilizando, en especial el algodon ya que tiene un
mayor uso a nivel mundial (CANAINTEX, 2002). Ademas de ser una fibra popular
debido a su durabilidad, bajo costo y su uso practico (Hollen et al., 2005; Kamel, 2005).
También se debe considerar que la tela de algodén unida al colorante natural puede
proteger al ser humano de los rayos ultravioleta (Sarkar, 2004). A pesar de todas las
cualidades que presenta el algoddén, poco se sabe sobre los procesos de tefiido con
colorantes naturales, ademas de la dificultad que presenta con respecto a otras fibras
naturales como la lana, debido a que la cantidad que se absorbe de colorante es menor
(Tsatsaroni y Liakopoulou, 1995). Las fibras animales contienen grasas cuyos iones
hidroxilos permiten una mejor fijacion del colorante natural (Vigueras y Portillo, 2004;
Tsatsaroni y Liakopoulou, 1995). En contraparte la fibras vegetales requieren de un
mayor tiempo de mordentado, siendo més dificil el tefiido de las fibras vegetales
(Arroyo, 2008). Por otro lado la zona del Bajio en Guanajuato, México, es una zona
textil que emplea grandes cantidades de algodén en sus procesos. Sin embargo, los
tipos de colorantes que emplean son sintéticos, con los consecuentes dafios al medio
ambiente al carecer de tratamientos adecuados.

CH,—oH
o) O

\0 o)
CH;_oH

Figura 2. Cadenas de glucosa formando la celulosa, estructura principal de la fibra
de algodon.

[11.1.2.2 Proceso de tefiido
Desde tiempos antiguos se conocian procedimientos para colorear las fibras. La
practica del tefiido de telas desde hace millones de afios ha sido una de las
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aplicaciones mas importantes de los colorantes naturales (Polar, 2009). En las antiguas
culturas Mesopotamicas, Egipto e India se practico el tefiido de fibras (Arroyo, 2008).
Las muestras mas antiguas de tejidos coloreados datan de aproximadamente 1500
a.C.; sin embargo, hay evidencias de la aplicacion de colorantes a telas desde mucho
antes entre los pueblos egipcios, babilonios, hebreos, hindlues y chinos (Polar, 2009).
La actividad de tefiir esta intimamente relacionada con el medio ambiente, ya que los
colorantes naturales se obtienen de plantas, flores, frutos y animales (Arroyo, 2008).
Segun un manuscrito del afio 1548, agua en una vasija, movimiento, fuego, alumbre y
plantas eran los requisitos esenciales para colorear una fibra textil con colorantes
naturales (Van de Vrande, 1988). Para fijar un colorante en fibras textiles y otros
materiales se requiere del proceso de tefido, de forma que el colorante se convierta en
parte integrante de la fibra o del material. Para que una tela tenga color, el colorante
debe penetrar en la fibra y combinarse quimicamente con ella o bien quedarse atrapado
dentro de ella. Las fibras que se tifien con facilidad son las absorbentes que tienen en
sus moléculas grupos reactivos afines al colorante, dichos grupos reaccionan con las
moléculas del colorante. El colorante reacciona primero con las moléculas de la
superficie de la tela. La humedad y el calor hinchan las fibras por separado haciendo
que las cadenas moleculares se separen de manera que haya mas grupos reactivos
expuestos para reaccionar con el colorante. Durante el secado, las cadenas se juntan
nuevamente, atrapando el colorante en las fibras. Las fibras de celulosa, como es el
caso del algodon, son absorbentes debido a los muchos grupos oxidrilo u Hidroxilo (-
OH), aunque muchos de los colorantes no se combinan quimicamente. Los textiles
pueden tefiirse durante la etapa de fibra, hilo o tela, dependiendo de los efectos del
color que se desee o de la calidad y/o uso final de la tela (Hollen et al., 2005). El
proceso general de tefiido esta compuesto por cuatro fases fundamentales para
cualquier proceso de tefiido las cuales ocurren de manera simultanea (Tlapanochestli,
2006; Taranto et al., 2003): 1) Penetracién y difusién del colorante disuelto en agua, en
la superficie de la fibra; 2) Adhesion del colorante por la superficie exterior de la fibra; 3)
Difusion del colorante de la capa superficial al interior de la fibra en direccion al centro; y
4) Fijacion del colorante en la superficie interior de la fibra. Dentro del proceso de tefiido
la mayoria de los tintes naturales requieren de ciertos fijadores o asistentes para poder
tefir, estas substancias son denominadas mordientes, mismas que pueden ser de
origen natural o quimico (Shanker y Vankar, 2006; Gutiérrez y Diaz, 2002; Vigueras y
Portillo, 2001).

En la antigledad los mordientes que se usaron fueron sustancias naturales, por ejemplo
las agallas de roble o encino, barro negro, cal, cenizas, alumbre, barro negro de olor
fétido, lejia (agua pasada por ceniza), nejayote (agua en la que se cocid el maiz), orines
de humano y de animales, tequezquite, sal, pulque, hojas de piiion. También se usaron
algunas semillas, hojas, cortezas y maderas con alto contenido de taninos (nacascolotl,
guamuchil y timbe), igualmente estos ultimos se usaron como entonadores del color
(Arroyo, 2008).

En la actualidad en el tefiido artesanal se usan mordientes quimicos, algunos obtenidos
de sustancias naturales y estan concentrados y puros (Arroyo, 2008). En la Tabla 1 se
presenta una clasificacion de los mordientes tradicionales, empleados en el tefiido
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artesanal de fibras. El término mordiente es aplicado a cualquier sustancia de origen
natural o sintético que sirve para fijar el colorante en la fibra (Gutiérrez y Diaz, 2002).
Por lo que una etapa importante en el proceso de tefiido es el mordentado de la tela
(Del Rio, 2006). Esta etapa se utiliza para fijar el color en la tela de algodon y se puede
realizar antes o después del tefiido (Burkinshaw y Kurmar, 2009; Del Rio, 2006; Cristea
y Vilarem, 2006). EI mordentado consiste en agregar el mordiente en agua caliente
junto con la fibra que puede estar o no tefida (Del Rio, 2006). EI mordentado se obtiene
por un proceso quimico que puede ser acido o alcalino, por lo que es importante
conocer el pH de los mordientes, ya que este indicara el grado de acidez o alcalinidad
del bafio (Arroyo, 2008).

Tabla 1. Principales mordientes utilizados en el tefiido artesanal de fibras (Van de
Vrande, 1988; Vigueras y Portillo, 2004).

Acidos Formula Caracteristicas
Acido acético C,H40, Liquido incoloro

Acido oxalico CoH,04 Sélido, cristales blancos
Acido tartarico C4HeOs Sdlido, polvo blanco
Acido clorhidrico HCI Liquido incoloro

Acido sulfarico H,SO4 Liquido aceitoso ambarino
Acido tanico C76H52046 Solido blanco

Sales minerales

Alumbre KAI(SO,),-12H,0  Sélido transparente

Dicromato de potasio

KsCr,05

Soélido anaranjado intenso

Cloruro de estafio SnCl,.2H,0 Soélido, cristales blancos
Sulfato de cobre CuSO,4 Polvo verde

Hidrosulfito sddico Na»S,04 Sélido blanco
Carbonato de calcio CaCO3 Polvo blanco

Hidroxido sodico NaOH Polvo blanco

Bases

Amoniaco NH3 Liquido

Sulfato de fierro FeSO, Soélido, cristales verdes
Bicarbonato sédico NaHCO; Solido, blanco cristalino
Carbonato de sodio Na,COs3 Sélido blanco
Dicromato de potasio  K,Cr,0y Sélido anaranjado intenso

Para el caso del tefiido con grana carmin se puede aplicar alguno de los tres métodos
reportados por Del Rio, (2006): 1) Método directo o meta-mordentado, la fibra se
introduce directamente al tinte; 2) Pre-mordentado, la fibra se introduce sin tefir, en una
solucion de agua tibia y mordiente; ¢) Pos-mordentado, la fibra previamente tefida y/o
premordentada se sumerge en una solucion de agua tibia y mordiente. Este ultimo
procedimiento tiene por objeto cambiar la tonalidad del bafio o reforzar la solidez al
lavado. Todos estos métodos se utilizan actualmente como técnicas tradicionales o
tefiido artesanal. Para introducir nuevamente los colorantes naturales y en especifico la
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grana carmin a los procesos industriales, se requiere de una serie de estudios y
adaptaciones por ejemplo (Bechtold et al., 2007): 1) Adaptar los procesos usados para
el tefiido con colorantes naturales, al equipo de la industria moderna. 2) Seleccionar los
materiales Optimos del proceso (mordientes), que permitan obtener una buena
estabilidad en el color. 3) Determinar si se puede surtir la cantidad requerida de
colorante para llevar a cabo el proceso a nivel industrial. Otros puntos importantes en la
introduccion de colorantes naturales en la industria textil, es la estandarizacion de los
procesos Y la calidad final del producto obtenido (Bechtold et al., 2007).

Un proceso de tefido tradicional que es usado para el tefiido artesanal de la fibra de
algodon y otras fibras vegetales con grana carmin, es el siguiente (Vigueras y Portillo,
2004): I.- Etapa de Mordentado; 1) Pesar la fibra en seco, 2) Lavar la fibra con jabon
neutro y agua tibia, 3) Agregar el alumbre en un recipiente no reactivo, 4) Dejar reposar
por tres dias, 5) Depositar la fibra hUmeda, 6) Calentar a punto de ebullicién de 15 a 30
min. 2.- Etapa de Tefiido; 1) Agregar a la fibra mordentada en agua suficiente con el
extracto de cochinilla (grana carmin), 2) Calentar a punto de ebullicion de 15 a 30 min.,
3) Enjuagar la fibra sin exprimir.

Para el tefiido se utiliza el extracto de la grana carmin, este se obtiene macerando el
insecto seco (hembra adulta del insecto), con agua. El procedimiento tradicional para
obtener el extracto de la grana carmin es el siguiente (vigueras y Portillo, 2004): 1)
Moler el insecto seco, 2) Macerar en poca agua y dejar reposar por un dia, 3) Hervir el
macerado obtenido durante 15 a 30 min, 4) Enfriar y colar mediante un pafio de
algoddn, 5) Finalmente repetir el procedimiento hasta agotar el tinte del residuo. Otro
proceso de pre-mordentado para el tefiido artesanal de algodon con grana del carmin
mediante es el propuesto por Tlapanochestli, (2006): 1) Se obtiene el extracto de la
grana, dejando macerar en agua y llevando hasta ebullicion; 2) Se realiza un lavado de
la fibra de algodén para que pueda fijarse mas fuertemente el color en la tela; 3) Se usa
el método de pre-mordentado con alumbre y carbonato de sodio, antes del tefiido; y 4)
El tefiido se lleva a cabo a altas temperaturas para finalmente plancharse. En algunos
otros procesos de tefiido artesanal, la grana carmin seca y molida se pone a remojar en
agua y se deja en reposo durante dos dias, en este caso esta mezcla se vacia
directamente al recipiente donde se realizaréa el tefiido y se deja hervir por 20 min, para
posteriormente introducir la fibra hiumeda, en los casos necesarios ya mordentada
(Arroyo, 2008).

I11.1.3 Parametros de analisis en la tela tefiida

Para usar los colorantes naturales en la industria textil, se necesita obtener una buena
calidad en la tela tefilda, ademas de la estandardizacion del producto final. Se requiere
gue el colorante natural pueda competir en la estandarizacién alcanzada hoy en dia por
los colorantes sintéticos. Los parametros que pueden considerarse para la calidad de la
tela tefiida con grana carmin, pueden ser el analisis de color y fuerza de color, asi como
la solidez del color en la tela tefiida y por ultimo su caracterizacion. Tanto los
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parametros como los procedimientos de analisis deben de fijarse y estandarizarse
(Bechtold et al., 2006).

[11.1.3.1 Color y fuerza del color en la tela tefiida

El color es una propiedad de los materiales y una caracteristica de los objetos que
permite diferenciarlos entre si. Lo primero que mencionamos cuando se nos pide una
descripcion es el color (Polar, 2009). Sin el color es dificil identificar los objetos (Arroyo,
2008). Esta propiedad ha sido parte de la historia del ser humano y es por ello que la
encontramos en el arte, en las vestimentas, en las paredes de las viviendas. Incluso se
habla de que es posible curar a traves del color, mediante la cromoterapia (Polar, 2009).

Desde la méas remota antigiiedad se han hecho esfuerzos por entender qué son los
colores (Moyssén, 2006). Antiguamente el color tenia un significado mitico o religioso,
de rango y origen, ademas habia colores que determinaban el rango social (Arroyo,
2008). El color rojo por ejemplo se asociaba a conceptos como resurreccion, fertilidad y
luz (Arroyo, 2008). La experiencia del color atafie practicamente a todo el mundo, todo
lo que nos rodea esta colmado de una gama infinita de colores. La ciencia de los
colores es muy grande puesto que toma parte en ella la ciencia de la luz, debido a que
ambas se complementan. El color es luz, sin luz no hay color (Arroyo, 2008). Dado que
los colores son generados mediante sustancias quimicas que interactian con la luz
(Moyssén, 2006). Existen por lo tanto una gran cantidad de teorias de la luz y color,
desde la edad media hasta nuestros dias, una de las principales es la de Newton
acerca de la descomposicion de la luz blanca en sus componentes cromaéticos,
generando ocho tonos diferentes. Durante el siglo XIX, Maxwell establecié los colores
aditivos primarios como el rojo, verde y azul. Los colores se dividen en colores aditivos
o de luz y los colores sustractivos o solidos (Figura 3) (Moyssén, 2006).

Primarios aditivos Primarios sustractivos

Figura 3. Colores aditivos o de luz, cuya suma total es el blanco y colores
sustractivos o solidos, cuya suma es el negro.
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El color ha sido esencial para muchas industrias incluyendo la industria textil, existen
actualmente normas internacionales que permiten estandarizar el color, las cuales se
basan en ciertos espacios de colores. A lo largo de la historia se han ideado métodos
para cuantificar y expresar el color, inicialmente estos métodos fueron matematicos con
formulas complejas, esto hacia dificil la comunicacion y la exactitud del color. Los
métodos para medir el color intentan expresar el color numérico de una manera mas
facil. En 1905 el artista Americano A. H. Munsell ideo un método para expresar los
colores clasificando estos en tonalidad, luminosidad y saturacion (Konica, 1998). Esto
para la comparacién con otras muestras, mas adelante este sistema se actualizo,
expresando el color con la combinacion de las letras (H V/C) en términos de su
tonalidad (H), valor (V) y cromos (C), evaluando visualmente con las cartas de color de
Munsell (Konica, 1998). En 1930 naci6 en Bélgica la Comision Internacional de
lluminacién (CIE), en donde se discuten los asuntos relacionados con la ciencia, la
tecnologia y el arte en los campos de la luz y la iluminaciéon. En el se desarrollan
estandares basicos y procedimientos de metrologia para la iluminacion reconocidos por
la ISO (Organizacion Mundial de Estandarizacion) (Moyssén, 2006). Algunos de los
métodos para expresar color desarrollados por la CIE, fueron el primero en 1931
basado en el espacio tri-cromatico XYZ y el segundo ideado en 1976, el espacio de
color L* a* b*, el cual proporciona una uniformidad en las diferencias de color (Konica
1998). El color puede determinarse actualmente por algunos aparatos como el
Colorimetro, que proveen dichos espacios. El espacio CIELab fue desarrollado por
Richard Hunter a principios de los afios 40 (Maldonado, 2005). El uso del asterisco es
para diferenciar el sistema de la CIE de aquel de Hunter (Maldonado, 2005). El espacio
CIELab es un sistema coordenado cartesiano definido por tres coordenadas
colorimétricas L*, a* y b*, de magnitudes adimensionales (Figura 4).

]

L*

b*

W »H

Figura 4. Escala CIELab. Sistema coordenado cartesiano definido por tres
coordenadas colorimétricas L*, a* y b*. La coordenada L* puede tomar valores
entre 0 y 100. La coordenada a*; si a* > 0 el tono va hacia el rojo, si a* < 0 el tono
va hacia el verde. La coordenada b*; si b* > 0 el tono va hacia el amarillo, si b* <0
el tono va hacia el azul.
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Dado que la coordenada L* nos muestra el nivel de claridad del color en la tela tefiida,
en un rango de 0-100, se puede decir que mientras mas proxima a cero este la
coordenada L*, mas oscuro es el tono del color en la tela. En cuanto a la coordenada
a*, muestra la tendencia del color al rojo siendo numeros mayores a cero o hacia el
verde siendo numeros menores a cero. Por tanto mientras mas positivo sea la
coordenada en a* el color de la tela estard més cercano al color rojo (Shanker y Vankar,
2007; Michael et al., 2003). El espacio de color CIELab es el mas utilizado en la
actualidad a nivel mundial en todos los campos donde haya que medir objetos
coloreados (Maldonado, 2005, Konica 1998).

La fuerza del color tiene que ver con la luz que llega a los objetos, la percepcién de los
colores depende totalmente de la existencia de la luz, pues un cuerpo no hace sino
reflejar la cantidad de luz que llega a el. Cuando la luz toca un objeto, ocurren una o
mas cosas relacionadas con el color, entre ellas (Moyssén, 2006): a) Transmision,
referente a la cantidad de luz que puede atravesar un cuerpo, b) Absorcion, parte de la
luz también puede ser absorbida o perdida como luz visible y convertida en calor, c)
Refraccién, la luz tiene una direccion que al tocar el objeto enfrenta una resistencia por
la densidad y composicién del mismo, lo que hace que cambie la direccion del haz
luminoso. d) Reflexion, al llegar el haz de luz a un cuerpo la luz puede ser refractada, o
parte de ella puede ser absorbida y convertida en calor, pero el resto sera reflejado en
todas direcciones. Por lo tanto el color de cada material depende de la cantidad de luz,
del tipo de refraccién y de absorcion. La fuerza de color denominada K/S, es la relacién
entre el coeficiente de absorcion (K), y el coeficiente de dispersion (S). La fuerza de
color a su vez esta correlacionada con la reflexion de la luz, por medio de la ecuacion
de Kubelka-Munk (Nagia y EI-Mohamedy, 2007; Shanker y Vankar, 2007; Vankar et al.,
2006). La reflexion de la luz por los objetos es determinada por medio de un
espectrofotometro en relacion con una longitud de onda del espectro visible (400 a 700
nm) (Konica, 1998).

La diferencia entre la medicién de color y la fuerza de color estriba en el uso de los
aparatos, el primero es determinado con un colorimetro y el segundo por un
espectrofotometro, ya que con el primero se obtiene las lecturas de los espacios
CIELab y con el segundo se obtienen las mediciones de reflectancia (ISO 105, 2007).
Los instrumentos tricromaticos como el colorimetro, tienen las ventajas de ser portétiles,
por su tamafio pequefio. Se utilizan principalmente para la diferencia de color. Los
instrumentos espectro fotométricos proporcionan alta exactitud y la capacidad de medir
colores absolutos. Se utilizan generalmente para investigacion (Konica, 1998).

[11.1.3.2 Solidez del color y caracterizacion de la tela tefiida

La solidez del color se entiende como la resistencia del color en materiales textiles, a
los diversos agentes a los cuales estos materiales se pueden exponer durante la
fabricacion o durante su uso (ISO 105, 2007). ElI cambio que ocurre en el color, se
determina como grados de solidez (ISO 105, 2007). Los documentos ISO 105, (2007)
proporcionan la informacion de caracter general sobre los métodos para probar la
solidez del color de las materias textiles. Existen una gran cantidad de pruebas de
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solidez que se pueden aplicar a los textiles, tanto para determinar la solidez del color en
los materiales o la firmeza del color en el tinte. Entre estas se encuentran las pruebas
de solidez a (ISO 105, 2007): 1) Luz y erosién, 2) Lavado y planchado, 3) Limpieza en
seco, 4) Agentes acuosos, 5) Contaminantes atmosféricos, 6) Agentes de blanqueo, 7)
Tratamientos térmicos, 8) Vulcanizacion, 9) Carbonizacién, 10) Mercerizado, 11)
Solventes organicos, 12) Sosa en ebullicion, 13) Descruzado, 14) Formaldehido, 15)
Calentamiento con presion, 16) Frote, 17) Metales, etc., estas pruebas se aplican de
acuerdo a las necesidades de cada usuario siguiendo la normatividad.

El grado de solidez puede darse en escala de grises, la cual es la una medicion visual
entre la referencia (muestra tefiida inicial) y la tela una vez que se aplican las pruebas
de solidez, con lo que se asigna un grado numérico (ISO 105, 2007). Asimismo el grado
de solidez puede darse mediante las diferencias entre las coordenadas del espacio
CIELab (AL*, Aa*, Ab*) 0 AE*4, 10 que representa la distancia entre la referencia y las
mediciones de las pruebas de solidez en el espacio CIELab.

Una prueba que no esta normada, pero con la que se pueden obtener resultados
interesantes, es la caracterizacion de la tela tefiida. Esta caracterizacion consiste en
determinar la diferencia microscopica entre la tela final tefiida en comparacion con la
tela original, mediante un microscopio electronico de barrido (Allam et al., 2009). Esto
con la finalidad de obtener otros datos que nos permitan relacionar ambos tipos de tela
(Allam et al., 2009). EI detector del microscopio electrénico de barrido mide la cantidad
de electrones enviados que arroja la intensidad de la zona de muestra, siendo capaz de
mostrar figuras en tres dimensiones. Utiliza un haz de electrones en lugar de un haz de
luz para formar una imagen. Tiene una gran profundidad de campo, la cual permite que
se enfoque a la vez una gran parte de la muestra. También produce imagenes de alta
resolucién, lo que significa que caracteristicas espacialmente cercanas en la muestra
pueden ser examinadas a una alta magnificacion. En el microscopio electrénico de
barrido la muestra es recubierta con una capa de carbén o una capa delgada de un
metal, como el oro para darle propiedades conductoras a la muestra para llevarlas al
microscopio y observarlas en la pantalla. Posteriormente es barrida con los electrones
acelerados que viajan a través del cafdn (Pelczar et al.,, 1982). Finalmente las
imagenes proyectadas son almacenadas en CD’s para su posterior analisis.

Con este trabajo se logro una técnica a partir del método de pre-mordentado, que
permitié fijar el color en la tela de algodon, asi como determinar el efecto que tienen los
mordientes sobre el color de la tela final tefiida. También se llego a una serie de
resultados que permitieron determinar la estabilidad del color en la tela y su
caracterizacion.
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[11.2 Tratamiento biologico de efluentes textiles
[11.2.1 Efluentes textiles

El agua residual textil es notoriamente conocida por tener un fuerte color, grandes
cantidades de solidos suspendidos, pH con fluctuaciones, alta temperatura y alta
concentracion de demanda quimica de oxigeno (DQO) (Kim et al., 2002). Mundialmente
en la industria textil existen alrededor de 10,000 tipos de colorantes sintéticos, de cada
uno de ellos se produce méas de 7x10° toneladas al afio, de los cuales del 10 al 15% se
encuentran en los efluentes industriales (Liu et al., 2004). El color en los efluentes
industriales pocas veces es considerado como una forma de contaminacion a pesar de
los dafios que provoca, puede estar asociado a la presencia de compuestos toxicos y
grupos cromoéforos o polimeros de alto peso molecular (Rodriguez et al., 2003). Algunos
de estos colorantes son estables en ese medio a la luz, la temperatura y al ataque
microbiano haciéndolos compuestos recalcitrantes y toxicos (Liu et al., 2004). EIl color
en las aguas residuales de la industria textil es altamente visible y altera la estética
natural del agua. Ademas de que se ve afectada la transparencia y la solubilidad del
agua, el color en el agua impide el paso de la luz y el oxigeno, por lo tanto, desfavorece
el desarrollo de microorganismos y su auto depuracion o tratamiento biologico (Kim et
al., 2002).

En base a la estructura quimica de los grupos cromoforos, los colorantes sintéticos
pueden clasificarse en colorantes azo, antraquinona, trifenilmetano y heterociclicos (Liu
et al., 2004; Arora 'y Chander, 2004). La mayoria de estos colorantes son mutagénicos y
cancerigenos; y no son removidos completamente con métodos tradicionales de
tratamiento de aguas residuales (Liu et al., 2004; Health, 2006).

Los colorantes azo son compuestos organicos que contienen nitrdgeno unido a anillos
aromaticos, conocido como grupo azo (AITEX, 2006). Son los colorantes mas
populares, usados en la industria textil, se produce mas de un millon de toneladas
anuales en el mundo y representan el 70% de los colorantes sintéticos, el 30% de estos
colorantes aplicados en el proceso fluyen a los efluentes (Somasiri et al., 2006). Estos
colorantes constituyen el grupo mas extenso de todos los colorantes organicos
disponibles en el mercado. El grupo azo caracteristicos de los colorantes azoicos, es
susceptible de reducirse, dando lugar a formacion de aminas aromaticas. Algunas de
estas arilaminas aromaticas, tienen un potencial cancerigeno demostrable (AITEX,
2006). Cuando estos colorantes azo penetran en el cuerpo del ser humano, son
capaces de disociarse por la accién de alguna de nuestras enzimas y volver a producir
las correspondientes aminas aromaticas. Se puede afirmar que aquellos colorantes azo
utilizados en el tefildo de prendas textiles, que contienen en su estructura una amina
carcinogénica susceptible de ser liberada, poseen por si mismos potencial cancerigeno
(AITEX, 2006).

La antraquinona es una sustancia que se utiliza para la fabricacion de colorantes y
papel, como medicamento y como repelente de pajaros para proteger la semilla (Health,
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2006). Su caracteristica cromoéfora es el grupo cabonil, afecta la respiracion y es posible
que pueda absorberse a través de la piel, puede irritarla y causar alergias. En la
industria textil existe una gran cantidad de clases de este tipo de colorante, de los
cuales del 10 al 20% se derraman durante el proceso, circulando hacia los efluentes
(Somasiri et al., 2006). Tanto los colorantes azo, como la antraquinona, trifenilmetano y
los compuestos heterociclicos son tdxicos para el ser humano (Health, 2006).

La industria textil, en general, es una de las industrias que tienen altos consumos de
agua, ya que una gran parte del proceso productivo es en humedo. La generaciéon del
efluente se realiza en forma intermitente. Como consecuencia de las operaciones
hamedas en una planta textil, el agua residual contiene alunas sustancias como:
almidones, dextrinas, gomas, glucosa, ceras, pectinas, alcoholes, acidos grasos, acido
acético, detergentes, hidréxido de sodio, carbonatos, sulfuro, cloruro, colorantes y
pigmentos, peroxido entre otros, en estos efluentes predomina el color del colorante
usado (Salas, 2005).

I11.2.2 Tratamiento de efluentes textiles

El color en los efluentes textiles por lo tanto puede estar asociado a la presencia de
grupos cromoforos. La norma oficial Mexicana NOM-CCA-014-ECOL/1993, NOM-001-
SEMANART-1996, establecen los limites maximos permisibles de contaminantes en las
descargas de aguas residuales a cuerpos receptores, provenientes de la industria textil.
Aun cuando el color en el agua residual no esta en los pardmetros prioritarios dictados
por esta norma, debe ser considerada la eliminacién del color si interesa reutilizarla.

El problema de la contaminacién ambiental derivado de los efluentes de la industria
textil puede resolverse con algunas soluciones, que pueden ser disminuir la descarga
en el proceso o sustituir algunos productos téxicos por productos naturales. Otra
solucion es el tratamiento de los efluentes por medios fisicos, quimicos y biologicos.
Otro recurso es el de recircular los efluentes dentro del proceso de manera parcial o
total. Si se conjugan dos de las soluciones, el resultado serd méas satisfactorio, como es
el caso de sustituir los colorantes sintéticos por colorantes naturales y a su vez realizar
el tratamiento ya sea fisico, quimico 6 biolégico de los efluentes obtenidos en el mismo.

Generalmente, los efluentes correctamente tratados pueden descargarse sin
inconvenientes a rios y otras fuentes de aguas superficiales. Sin embargo, cuando los
efluentes se descargan sin el debido tratamiento, se pueden observar diferencias en la
coloracion original del cuerpo de agua y la formacion de espumas en su superficie. La
descarga de compuestos facilmente biodegradables en grandes cantidades ocasiona la
disminucion del oxigeno disuelto en el agua y extingue la vida acuatica directamente o
hace a los peces mas susceptibles a los efectos toxicos de otras sustancias. Por tanto,
es importante plantear el tratamiento de este tipo de efluentes con la finalidad de su
rehuso y disminucion de vertidos de residuales contaminantes (Ashoka et al., 2002).
Las plantas para tratamiento de aguas residuales convencionales, tienen una baja
eficiencia de eliminaciéon contaminantes industriales ya que estos son resistentes a la
degradacion (Paga et al., 1994; Ganesh et al., 1994; Shaul et al., 1985). En el caso de
la industria textil se precisa de tratamientos primarios, secundarios y avanzados. Los
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efluentes de tefiido son generalmente tratados por procesos fisicos 0 quimicos
(adsorcion, filtracion por membrana, floculacion fisicoquimica combinada con flotacion,
intercambio catidnico, precipitacion y ozonacion), estos métodos son cada vez menos
eficientes para lograr la calidad de agua con fines de rehtso (Arslan y Balcioglu, 2000).
Ademas estas tecnologias son costosas, poco adaptables a un amplio rango de
residuales de colorantes y usualmente ineficientes en la remocion del color, generando
corrientes de aguas coloreadas (Zilly et al., 2002; Fu y Viraraghavan, 2001; Vandevivere
et al.,, 1998; Banat et al., 1996). En la Tabla 2, se muestran algunos métodos para el
tratamiento de efluentes para la eliminacién de color, donde algunas de las nuevas
tecnologias que se presentan son (Escamilla, 2007): Adsorbentes bioldgicos,
tratamiento biolégicos anaerobios, oxidacion con H,0,, técnicas electroquimicas,
degradacion foto catalitica y mineralizacion ultrasonica. Los procesos de oxidacion
avanzada son aquellos procesos que implican la formacién de radicales (*OH) de
elevado potencial de oxidacion (2.8 voltios) (Arslan y Balcioglu, 2000). Constituyen
posiblemente, en un futuro proximo uno de los recursos tecnoldgicos mas utilizados en
el tratamiento de aguas contaminadas con productos organicos de vertidos industriales
(industrias quimicas, agroquimicos, textiles, de pintura, etc.), urbanos o simplemente
aguas superficiales o subterraneas contaminadas (Arslan y Balcioglu, 2000). Los
oxidantes mas utilizados son: oxigeno, peroxido de hidrégeno, hipoclorito de sodio,
permanganato de potasio, cloro y &acido hipocloroso, peroxido de hidrégeno con
catalizadores (Cu?*, Fe?"), diéxido de cloro, ozono (Cosmen, 1996).

En el proceso de tefiido de algoddn con el extracto de grana carmin, por un lado se esta
sustituyendo los colorantes sintéticos dentro de un proceso textil, pero por otro lado el
efluente emanado de este proceso de tefido origina efluentes coloreados, cuyo poder
colorante es el 4cido carminico. Por lo que es preciso el sucesivo tratamiento de este
efluente para eliminar el color.

Tabla 2. Métodos para eliminacion de color en los efluentes textiles (Escamilla, 2007).

Método Eliminacién Costo Otras caracteristicas
de color
Carbén activado Muy buena Alto Regeneracién
Tecnologia de membranas  Buena Alto Problemas de
limpieza y
mantenimiento
Ozonizacion Buena Alto Subproductos-
reduccion de DQO
Coagulacion/Floculacion Buena Alto Produccion de lodos,
reduccion de DQO
Nuevas Tecnologias* Generalmente Medio/Alto  Afinidad buena a los
buena colorantes

* Adsorbentes biolégicos, tratamiento biolégicos anaerobios, oxidacidon con H;0O,,
técnicas electroquimicas, degradacion foto catalitica y mineralizacion ultrasonica.
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[11.2.3 Tratamiento bioldgico

Los procesos convencionales para el tratamiento de aguas residuales municipales e
industriales tales como: adsorcion, floculacion, procesos de lodos activados, no son
eficientes para la decoloracion de los efluentes textiles, ya que no pueden remover
eficientemente los compuestos organicos refractarios. En el tratamiento bioldgico el uso
de hongos ligninoliticos es una de las posibles alternativas para estudiar la
biodegradacion de colorantes. Otra de las alternativas, es el uso de los
microorganismos que se encuentran en el mismo efluente. Esto se puede llevar a cabo
mediante un tratamiento secundario donde se utiliza un proceso de oxidacion biologica
llevado acabo por los microorganismos presentes en el agua residual. Una vez
realizado un proceso de separacion y de sedimentacién (tratamiento primario), los
sélidos remanentes se descomponen generando la degradacion. Los procesos pueden
realizarse a través de un filtro de lecho, un tanque agitado o una laguna de aguas
residuales. Los tratamientos se llevan a cabo de manera aerdbica y anaerdbica (Maier
et al., 2000).

Es importante establecer el estado que se debe a la diversidad, concentracion vy
composicién de los colorantes y otros compuestos quimicos en los efluentes textiles.
Asi como también encontrar especies de hongos y/o microorganismos que sean
capaces de decolorarlos y degradarlos eficientemente.

Actualmente existen algunas alternativas biotecnolégicas basadas en el uso de hongos
y bacterias para llevar a cabo el tratamiento de estos efluentes con el objeto de
disminuir sus impactos ambientales (Liu et al., 2004; Coulibaly et al., 2003; Selvam et
al., 2002; Zilly et al., 2002; Fu y Viraraghavan, 2001; Sam y Yesilada, 2001). En afios
recientes, se ha desarrollado una intensa investigacion en la decoloracién de efluentes.
Se conoce que el empleo de hongos y de bacterias a través de sus enzimas pueden
ayudar a reducir la cantidad del colorante (Arora y Chander, 2005; Chander et al., 2004;
Gill et al., 2002). Se ha trabajado con varias especies de hongos en un medio sélido
para probar la decoloracion de algunos colorantes usados en la industria del tefiido
(Chander et al., 2004; Gill et al., 2002).

El tratamiento biolégico permitira tener un mejor uso y descarga del efluente, dado que
los hongos ligninoliticos tienen una gran capacidad de romper los compuestos fendlicos
de la lignina y sus derivados, por lo que pueden ser empleados para bio-decolorar o
disminuir la intensidad del color de los efluentes que contienen colorantes
convencionales de la industria textil (Arora y Chander, 2005).

[11.2.4 Hongos ligninoliticos
Los hongos ligninoliticos también llamados hongos de la pudricién blanca pertenecen a

la especie de los basidiomicetes (Quintero et al., 2006). Se les llama hongos
ligninoliticos por ser responsables de la degradacion de la lignina (Quintero et al., 2006).
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Los basidiomicetes que causan la pudricion blanca de la madera corresponden
aproximadamente al 96% de las Poliporaceas (Alexopoulos et al., 1996).

[11.2.4.1 Especie T. versicolor

El hongo T. versicolor, pertenece a la orden de Aphyllophorales y a la familia
Polyporaceae (Alexopoulos et al., 1996). La especie mas comun de Polyporaceae es
probablemente el T. versicolor (Alexopoulos et al., 1996). La mayoria de los
especimenes silvestres de este hongo tienen una superficie aterciopelada, con colores
distintivos concéntricos tales como marron, gris o rojizo (Figura 5) (Alexopoulos et al.,
1996). Este hongo T. versicolor es conocido comunmente como cola de pavo, debido a
sus matices lo que hace que se utilice muchas veces en arreglos florales (Rico, 2006;
Alexopoulos et al., 1996). Los otros nombres cientificos con los que se puede encontrar
en diferentes literaturas son: Coriolus versicolor y Polyporus versicolor. Del nombre
cientifico del hongo T. versicolor, la palabra Trametes significa “carne" o "tela", por tener
una consistencia fibrosa, asimismo la palabra versicolor significa multicolor (Rico, 2006;
Needham, 2005). Este hongo crece hasta 10 cm de diametro y presenta en la superficie
superior zonas multicolores (Rico, 2006; Needham, 2005). Generalmente el hongo tiene
menos de 2 mm de grosor con caracteristicas resistentes y fibrosas (Needham, 2005).
La superficie inferior tiene un blanco palido con una capa amarilla. A nivel laboratorio el
hongo se desarrolla a temperaturas que oscilan entre los 30y 35 °Cy a un pH de 4.5 a
5.0. No esporula asexualmente (Cruz, 1996). El hongo tiene una gran eficiencia para
descomponer la madera, reciclando los alimentos y los minerales dentro del
ecosistema. Este hongo crece a través de la madera y secreta lacasas, que son las
enzimas que despolimerizan la lignina (Needham, 2005).

Figura 5. Fotografia que muestra al hongo T. versicolor, en su estado silvestre.

[11.2.5 Hongos ligninoliticos en el tratamiento de efluentes
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El uso de hongos ligninoliticos es una de las posibles alternativas para estudiar la
biodegradacion de colorantes. Estos hongos pueden mineralizar compuestos
xenobidticos a CO, y agua a través de su sistema ligninolitico altamente oxidativo y no
especifico, los cuales son responsables de la decoloracion y degradacion de un amplio
intervalo de colorantes (Pinheiro et al.,, 2004; Wesemberg et. al.,, 2003; Fu y
Viraraghavan, 2001; McMullan et al., 2001; Vandevivere et al., 1998; Knapp et al.,
1995).

Los hongos ligninoliticos se caracterizan por la capacidad de decoloracion de efluentes,
algunos estudios se han enfocado a la decoloracion (accion y efecto de decolorar) de
efluentes que contienen colorantes sintéticos del grupo azo (Zhao et al., 2008; Mohorcic
et al., 2006; Eichlerova et al., 2005; Yesilada et al., 2002; Selvam et al., 2002). Ejemplos
de esto, es el trabajo realizado por Yesilada et al, (2002), para los colorantes del grupo
azo; azul, negro y rojo por medio de los hongos Coriolus Versicolor, Funalia. Trogii y
Phanerochaete chrysosporium, con los que obtuvieron resultados de hasta 99 % para el
color rojo con el P. chrysosporium. También se ha reportado la decoloracién de
colorantes azo en los efluentes textiles por medio del hongo Thelephora sp (Selvam et
al., 2002). Se encontr6é una decoloracion del 33.3 %, 97.1 % y 98.8 % de los colorantes
naranja G, rojo congo, y hegro amido 10B respectivamente; ademas de una
decoloracion del 61 % en un efluente industrial coloreado con una mezcla de colorantes
sintéticos (Selvam et al., 2002). Sin embargo, la reduccion de color para el azul brillante
R. alcanzd hasta un 98 %, utilizando Ischnoderma resinosum en un tiempo de 14 dias
(Eichlerova et al., 2005).

Ademas algunos hongos ligninoliticos se identifican por su habilidad de degradar la
estructura de los colorantes en diferentes compuestos quimicos (Cajthml et al., 2006;
Arora y Chander, 2005; Saparrat y Guillén, 2005; Chander et al., 2004; Wesemberg et
al., 2003; Gill et al., 2002; McMullan et al., 2001; Fu y Viraraghavan, 2001; Vandevire et
al., 1998). Entre ellos se encuentran los que contienen grupos azo, trifenilmetano
polimeros, y colorantes heterociclicos (Zhao et al., 2008; Mohorcic et al., 2006;
Eichlerova et al., 2005; Selvam et al., 2002; Yesilada et al, 2002; Heinfling et al., 1997;
Ollikka et al., 1993; Paszczynski y Crawford., 1991). Y algunos otros compuestos como
el nenz[a]anthracene hidrocarburo policiclico aromatico (Cajthml et al., 2006), el cual se
encontré que podia ser degradado por el hongo Irpex lacteus en mas de 70 % de su
estructura original y transformado en otros once compuestos diferentes, en un tiempo
de 14 dias (Cajthml et al., 2006).

[11.2.5.1 Especie Trametes en el tratamiento de efluentes

Debido a su poder de degradacion de compuesto quimicos han sido investigadas una
gran variedad de especies de hongos Trametes (Casierei., et al 2008; Xavier et al.,
2008; Auriol et al., 2007; Ramsay et al., 2005; Liu et al., 2004; Coulibabaly, 2003;
Wesenberg et al., 2003; Borchert y Libra, 2001; Wong y Yu, 1999; Young y Yu, 1997,
Heinfling et al., 1997). Asimismo esta especie de hongos ha sido estudiada para
disminuir el color en colorantes sintéticos (Casierei., et al 2008; Borchert y Libra, 2001;
Wong y Yu, 1999; Young y Yu, 1997; Heinfling et al. 1997).
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De esta especie el hongo T. versicolor, ha resultado una muy buena alternativa para el
tratamiento bioldgico de efluentes (Xavier et al., 2008). Se han realizado estudios con
este hongo T. versicolor para la decoloracion de colorantes sintéticos (Ramsay et al.,
2005; Liu et al., 2004; Borchert y Libra, 2001; Leidig et al. 1999; Wong y Yu, 1999;
Young y Yu, 1997; Heinfling et al. 1997; Barr y Aust, 1994). Se ha trabajado con el
colorante tipo poly-antraquinona (Poly R-478) con reducciones de color de 80 a 89 %
empleando este hongo (Leidig et al. 1999). En colorantes tipo azo, se han obtenido
decoloraciones del 91al 99 % en reactores tipo bach con el mismo microorganismo
(Borchert y Libra, 2001). Otro ejemplo es la reduccion del color en un 75 % en efluentes
que contienen amanranth (colorante sintético) (Ramsay et al., 2005). Liu et al, (2004),
trabajaron con el hongo T. versicolor, en la decoloracion del rojo acido B,g., mostrando
porcentaje de decoloracion de hasta un 98 % en un tiempo de 8 dias.

Un ejemplo con lo que respecta a la degradacion con el hongo T. versicolor, es el
trabajo realizado por Auriol et al., (2007), donde demostraron que estrégenos esteroides
podian ser removidos por un sistema catalizado por la Lcc (laccasa) producida por el
hongo T. versicolor. Por otro lado la capacidad de degradacion de los hongos
ligninoliticos tiene que ver con su actividad enzimatica asi lo demuestra Liu et al.,
(2004), al comprobar que el hongo T. versicolor, presentdé una mayor actividad
enzimatica en peroxidasa dependiente de manganeso (MnP) y versatil peroxidasa (VP),
y por lo tanto una mayor decoloracion de los colorantes sintéticos (nueve diferentes
colorantes, usados para la prueba), esto comparado con el hongo F. lignosus.
Demostraron finalmente que el hongo T. versicolor, fue el mas eficiente para la
decoloracién, en comparacion de todos los cultivos que probaron. Ademas demostraron
que la estructura de antraquinona contenida en algunos de los colorantes sintéticos, fue
la mas facil de degradar y por lo tanto el colorante con esta estructura fue el mas facil
de decolorar por el mismo hongo (Liu et al., 2004).

Por otro lado Wesenberg et al., (2003), realizaron un estudio bibliografico acerca del
tratamiento de efluentes industriales que contienen colorantes sintéticos con hongos
ligninoliticos entre ellos el hongo T. versicolor, en el que menciona que para llevar a
cabo un proceso robusto de tratamiento es preciso conocer la fisiologia de los hongos,
asi como la biocatalisis y las caracteristicas de estabilidad de sus enzimas tales como
peroxidasa dependiente de manganeso (MnP), lignina peroxidasa (LiP) y Lacasa (Lcc).

Se han realizado algunas pruebas con el hongo T. versicolor, para la decoloraciéon de
efluentes que contienen colorantes sintéticos (diazo, monoazo y antraquinona), en
reactores tipo bach (Brochert y Libra, 2001). Por los resultados encontrados en los
trabajos mencionados y debido a las propiedades de este hongo T. versicolor, para
disminuir el color y sobre la degradacion de compuestos se consideré6 como la mejor
opcion para tratar el efluente obtenido del tefiido del algodén con el extracto de grana
carmin (acido carminico). Sin embargo, existe poca informacion acerca de la
decoloracién o degradacion de colorantes naturales. Es por ello que en el presente
trabajo se llevo a cabo la decoloracion biologica de las aguas residuales del proceso de
tefiido de algoddn con el extracto de grana carmin, empleando el hongo ligninolitico T.
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versicolor CDBB-H-1051, en medio liquido. Primeramente se determino si el efluente
podia ser decolorado por el hongo T. versicolor, realizando una prueba preliminar en
medio solid6. Posteriormente se aplicO un disefio experimental para determinar el
tratamiento en medio liquido, para las pruebas de decoloracién, resultando ocho
tratamientos. De estos ocho se escogieron los tres tratamientos que tuvieron los
mejores resultados de decoloracion. Los cuales se realizaron nuevamente y se efectud
un analisis de HPLC, para establecer el nivel de degradacion del acido carminico,
ademas se propuso una secuencia de degradacion por el hongo T. versicolor.
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IV. Hipoétesis

e El proceso de teflido propuesto permite una mejor homogeneidad del colorante
en el algodon y provee una mejor estabilidad del colorante sobre la tela.

e Los contaminantes presentes en el efluente del tefliido con grana carmin son
factibles de degradar por medios biologicos (hongos ligninoliticos).

V. Objetivos

V.1 Objetivo General

o Establecer las mejores condiciones para el tefiido de algodén con grana carmin
(Dactylopius coccus Costa) por medio de la modificacion del proceso de tefiido
artesanal.

e Realizar pruebas de decoloraciéon y degradacion biolégicas de las aguas
residuales del proceso de tefiido de algoddn con la grana carmin, empleando el
hongo ligninolitico Trametes versicolor CDBB-H-1051.

V.2 Objetivos Particulares

e Establecer las mejores condiciones de tefiido de algoddén con grana carmin,
mediante la variacion de los reactivos del proceso de mordentado.

e Efectuar pruebas de estabilidad de color a las muestras obtenidas del tefiido de
algoddén con grana carmin en presencia de acidos y alcalis; temperaturas altas;
lavado con detergentes biodegradables; frote en seco; y luz artificial.

e Determinar la efectividad de decoloracion del hongo ligninolitico Trametes
versicolor CDBB-H-1051 sobre un efluente generado en el proceso de tefiido de
algoddn con grana carmin, tanto en un medio sélido como en un medio liquido a
nivel laboratorio.

e Realizar pruebas de degradacién mediante un HPLC y proponer la secuencia de

degradacion sobre el acido carminico, presente en el extracto de grana carmin
del efluente de tefiido.
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VI. Materiales y métodos

VI.1 Tefido de la tela de algoddén con grana carmin y solidez del color

VI.1.1 Materiales y reactivos

La tela de algodon mercerizada se compré en una empresa local textil con una
composicion de 100% algodon. Esta tela fue preparada mediante un proceso de
blanqueo y mercerizado. El blanqueo se llevo a cabo como un proceso continuo antes
de mercerizacion. Esta consistio en tres etapas: chamuscado, desencolado, descrudado
y blanqueo. EI mercerizado es un proceso continuo, donde se ajusta el pH a 7.0 con
soluciones diluidas de sosa caustica y acido acético. La tela de algodén utilizada en el
tefiido presentd las siguientes caracteristicas: Titulo de los hilos; Urdimbre Ne. 16 / 1,
Trama Ne.12 / 1; Cuenta de la Urdimbre de 120 hilos/in; Cuenta de la Trama 40 hilos/in,
Peso 243,2 g/m?, Tejido sarga 3x1. La grana carmin seca con un contenido de 20% de
acido carminico, se obtuvo del centro Tlapanochestli® Oaxaca, México. Se emplearon
las siguientes sustancias grado reactivo como mordientes: AlIK(SQO,),.12H,0 (alumbre),
Na,CO;3 (carbonato de sodio) y C;sHs52046 (Acido tanico).

VI.1.1.1 Determinacion del porcentaje de acido carminico en la grana carmin

Se determiné el valor en el porcentaje de &cido carminico en la grana carmin, con la
finalidad de tener las minimas variaciones en el proceso de tefiido, mediante el
siguiente método (Lesso, 2009, Lesso y Arroyo, 2006, Marmion, 1984): 1) Con un juego
de tamices se limpié y homogenizé el tamafio de la grana carmin seca, posteriormente
con la ayuda de un mortero se molié la grana carmin hasta obtener en un polvo fino. 2)
Se pesaron 0.025 g del polvo y se pusieron en un tubo de ensaye, con 7.5 ml HCI 2N.
Este tubo con la solucién se coloc6 en bafio maria a una temperatura de 94 °C durante
30 min, después se dejo enfriar. 3) La solucion de la etapa anterior se afor6 a 250 ml y
se filtr6 desechando los primeros 50 ml del filtrado. 4) Posteriormente se tomaron los
valores de la absorbancia de esta solucién a una longitud de onda de 494 nm en un
espectrofotometro, modelo Espectronic 22, marca LaboMed, Inc. U.S.A. Se obtuvieron
las lecturas de la absorbancia de tres replicas por muestra. EI promedio de estos
valores de absorbancia se sustituyé en la Ecuacion 1, para encontrar el porcentaje de
acido carminico.

%AC = LBSxmo; [1]
1.39

Donde ABS, es el valor de la absorbancia de la solucion final filtrada. 1.39, es el valor
correspondiente de la absorbancia del acido carminico al 100%.
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VI.1.2 Lavado, mordentado y tefiido de la tela de algodon

El proceso de tefiido consistio de tres etapas, denominadas: 1) Lavado, 2)
Mordentado y 3) Tefido (Figura 6). EI método que se utilizé fue el de pre-
mordentado, esto debido a experiencias previas con el tefiido (Lesso y Arroyo,
2006).

Lavado de la tela

Mordentado
17 2° 3°
Alumbre- .| Alumbre- ,| Alumbre-
Carbonato Acido Tanico Carbonato

A

A 4

A

Tenido de la tela

A 4

Lavado, enjuagado y
secado de la tela

'

Toma de Lectura con el colorimetro

Figura 6. Diagrama de flujo del proceso de tefiido. Donde 1°, 2° y 3° se refiere a
cada fase de mordentado, las cuales se realizan a diferentes tiempos de manera
sucesiva.

El andlisis de la influencia del pre-mordentado sobre el comportamiento del color en
tela de algoddn, se llevd a cabo a través de cuatro experimentos por triplicado en
funcién a las concentraciones de AIK(SO,),.12H,0, Na,CO3 y CsHs5,046 (Tabla 3). El
porcentaje de los mordientes o variables agregados a la tela de algodon, fueron
directamente proporcionales al peso seco de ésta. Se compararon los cuatro
experimentos, en base al resultado del color obtenido con la variacion de los
porcentajes de los mordientes. Los resultados se compararon mediante un analisis
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estadistico ANOVA de comparacion multiple, con un nivel de significancia de 95 %, con
el paquete estadistico SPSS version 15.

Tabla 3. Condiciones de los experimentos, se muestra la cantidad de mordiente
empleado en cada mordentado, para encontrar el mejor color en el tefiido de algodon
con grana carmin.

Experimentos

Reactivos mordentes 1 2 3 4
(%0)*

Primer mordentado
AIK(S0O,),.12H,0 25 25 25 20
Na,COs3 20 20 10 20

Segundo mordentado
AIK(S0O,),.12H,0 25 25 25 20
C76H52046 20 12 20 20

Tercer mordentado
AIK(S0O,),.12H,0 25 25 25 20
Na,COs3 20 20 10 20

*Cada valor corresponde al porcentaje de cada reactivo agregado, en funcién al peso seco de la tela de
algodon.

VI.1.2.1 Lavado de la tela de algoddn

Se enjuagod la tela con 100 ml de agua caliente a 60°C por cada gramo de tela,
se agregaron 18 ml de jabén neutro por cada litro de agua y 25 % de Na,COs3, en
funcién al peso seco de la tela de algodon. La mezcla se calenté a 54 °C. Se
adicion6é la tela, previamente pesada a la mezcla. La tela se movid
constantemente de arriba hacia abajo y se dej6 remojar con los reactivos
durante 24 h. Posteriormente se lavo la tela en la misma mezcla y se enjuag6é
bien en un recipiente con agua a temperatura ambiente (aproximadamente a 27
°C).

VI.1.2.2 Mordentado de la tela

El mordentado de la tela se llevé a cabo en tres fases: En la primera se agrego
AlIK(S0,4)2.12H,0 y Na,COs. En la segunda fase, se afadio AIK(SO,),.12H,0 vy
C76Hs2046. En la tercera fase se adiciond AIK(SQO4),.12H,0 y Na,COs3 Las cantidades
que fueron afadidas en cada experimento se muestran en la Tabla 3. El
porcentaje de cada uno fue de acuerdo al peso de la tela seca; con 100 ml de
agua por cada gramo de tela. En cada una de las fases la mezcla se calent6
hasta que alcanzé una temperatura de 40 °C y se agregoé la tela de algodon. Luego, la
mezcla se llevo a ebullicion durante 1 h, durante ese periodo de tiempo, la tela se
movid constantemente de arriba hacia abajo. En la primera y segunda fases, se
enfriaron las mezclas y se dejaron reposar durante 24 h. En la tercera fase la
tela se saco y se pasoé a la etapa de tefiido.
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VI1.1.2.3 Extraccién del colorante

Se pes6 25 % de grana carmin sobre el peso de la tela seca y se molié hasta
obtener un polvo fino, el cual se macer6 dejandolo reposar en 25 ml de agua por
cada gramo de tela a 27 °C por 24 h. Se filtré la mezcla con ayuda de una bolsa
de algodén. La bolsa que contenia la grana carmin molida, se introdujo
nuevamente en el recipiente donde se encontraba la solucién del filtrado, se
llevd a ebullicion durante 15 min. La bolsa se agregdé nuevamente con el filtrado
a un nuevo recipiente con 15 ml de agua por cada gramo de tela, se llevd a
ebulliciéon durante 15 min. Se repitid este proceso dos o mas veces, hasta agotar
el colorante. Los extractos obtenidos se mezclaron y se almacenaron para la
etapa de tefido.

VI.1.2.4 Tefido de la tela de algodén

El extracto de la grana carmin se ajusté a un volumen de 100 ml con agua
destilada por cada gramo de tela y se calent6. Cuando la temperatura alcanzoé
los 40 °C, se agrego la tela de algodén mordentada del proceso anterior. Se
llevdé a ebullicibn, moviendo constantemente la tela de arriba hacia abajo.
Finalmente, se dejo enfriar la mezcla hasta 40 °C. Una vez que el color se
adhirié a la tela de algodoén, se lavd ésta con agua destilada hasta que no hubo
desprendimiento de color. Posteriormente, se planch6 y se colocé a la
intemperie hasta que se sec por completo.

VI.1.3 Medicién del color

La variable de respuesta fue el color, el cual se analiz6 mediante un colorimetro
CR-400 marca Minolta. Este colorimetro se basa en la escala de colores: el area
cromatica CIELab. Es un sistema coordenado cartesiano definido por tres coordenadas
colorimétricas L*, a* y b*, de magnitudes adimensionales (Michael et al., 2003; Shanker
y Vankar, 2007). Los resultados del color en los cuatro experimentos (L*, a* y b*), se
compararon mediante un andlisis estadistico ANOVA de comparacion multiple, con un
nivel de significancia de 95%, con el paquete estadistico SPSS version 15

VI.1.4 Calculo de la fuerza del color
Se determin6 la fuerza de color en la tela de algodén tefiida para los cuatro
experimentos (Tabla 1). Mediante un espectrometro UV-Vis (400-700 nm), marca

Perkin Elmer. La fuerza del color fue calculada mediante la ecuacion de Kubelka-Munk
(Ecuacion 2) (Shanker y Vankar, 2007; Vankar et al., 2006):

K¢ =@-R)*I2R; [2]
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Donde K/S es la fuerza de color que relaciona el coeficiente de absorcién (K), con el
coeficiente de dispersion (S). R es la fraccion decimal de la reflectancia de la tela tefiida
con el extracto de grana carmin, para los cuatro experimentos mostrados en la Tabla 3.

VI.1.5 Absorbancia del extracto de la grana y de la tela de algodén tefiida

La absorbancia (A) de la tela tefiida fue medida con un espectrofotometro UV-Vis
Perkin Elmer para solidos, en el espectro visible (400-700 nm). Y la absorbancia para
el extracto de la grana cochinilla (dilucion 1/10) fue medida con un espectrofotémetro
UV-Vis Jenway para liquidos, en el espectro visible (400-700 nm).

VI.1.6 Andlisis de la tela mediante un microscopio electrénico

Se llevé a cabo la caracterizacion de la tela de algoddn obtenida del proceso de tefiido
con grana carmin. Las muestras fueron analizadas con el microscopio electrénico de
barrido (Scanning Electron Microscopy). El detector del microscopio electronico de
barrido mide la cantidad de electrones enviados que arroja la intensidad de la zona de
muestra, siendo capaz de mostrar figuras en tres dimensiones. Previamente las
muestras fueron recubiertas con una ligera capa de oro, para posteriormente llevarlas al
microscopio y observarlas en la pantalla. Finalmente las imagenes proyectadas fueron
almacenadas en CD’s para su posterior analisis. Se obtuvieron dos micrografias por
cada muestra, dependiendo la observacién de la misma, se usaron ampliaciones de
500X y 1000X 6 1500 X, esto de acuerdo a la experiencia del analizador. Se analizo la
tela de algodon original sin ningun procedimiento, la tela sometida a la etapa de lavado,
la tela sometida a las diferentes etapas de pre-mordentado (1°, 2° y 3°). Se examino la
tela final tefiida para los experimentos del 1 al 4.

VI.1.7 Pruebas de solidez del color en la tela

Se realizaron seis pruebas de solidez de color: 4cidos y élcalis; agua caliente; lavado
doméstico; luz artificial y frote en seco. Estas pruebas de solidez se realizaron
modificando las normas internacionales 1SO 105, (2007), las normas Mexicanas del
Instituto Nacional de Normalizacion Textil (CNVI-INNTEX, 2007), y de acuerdo a la
prueba AATCC, (2003). Para ello se cortaron trozos de tamafio 3x3cm de la tela tefiida
para cada uno de los cuatro experimentos y sus replicas, a nivel laboratorio. La solidez
del color fue determinada para cada uno de los cuatro experimentos, mediante la
obtencion de los valores AL*, Aa*, Ab*, para cada experimento. Estos se compararon
con los valores de la escala de grises de acuerdo con la norma ISO 105, (2007).
También se determind la media de los valores AL*, Aa* y Ab*, de cada prueba de
solidez, para los cuatro experimentos.
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VI.1.7.1 Solidez del color a los acidos y alcalis

Para determinar la solidez del color a los acidos y alcalis, se consideré la norma ISO
105, (2007). Los trozos de tela tefiida se sometieron en agua, a la cual se ajusto el pH
con soluciones diluidas de acido acético e hidréxido de sodio a valores de pH de 5y 9.
Se adicionaron los trozos de la tela tefilda con grana carmin, en cada solucién de pH 5
y pH 9 y se dejaron 24 h en remojo. Posteriormente se secaron los trozos de tela
mediante una plancha de vapor. Finalmente una vez que los trozos de tela se secaron
se analiz6 el color.

VI.1.7.2 Solidez del color a temperaturas altas

Se empled el método realizado de acuerdo a la norma ISO 105, (2007). Se expuso la
tela tefiida en agua a una temperatura de 60 °C. Para mantener la temperatura a 60 °C,
se introdujeron en un horno con control de temperatura en recipientes de vidrio tapados,
los cuales contenian agua con los trozos de tela tefiida. Las muestras se mantuvieron a
esta temperatura durante 24 h. Posteriormente los pedazos de tela tefiida se retiraron y
se secaron mediante una plancha de vapor, para luego ser analizado el color.

VI.1.7.3 Solidez del color al lavado doméstico

Se considero la norma 1SO 105, (2007). Se sometio la tela tefiida a 15 ml de aguay 3 g
de detergente biodegradable por cada gramo de tela. Los ingredientes activos del
detergente usado son: agentes de limpieza (surfactante aniénico lineal), suavizadores
de agua (fosfatos, carbonatos y silicatos), agente antirredepositante y aditivos
(blanqueadores y perfumes). Los trozos de tela tefiida se lavaron, colocandolos en
recipientes que contenian agua y jabon y se pusieron en agitacion de 200 rpm durante
un periodo de 30 min, a temperatura ambiente (27 °C). Posteriormente los pedazos de
tela tefiida se retiraron, se enjuagaron con agua y se secaron mediante una plancha de
vapor. Finalmente se analiz6 el color.

VI.1.7.4 Solidez del color a la luz artificial

Esta prueba se llevd a cabo considerando la norma ISO 105, (2007). El método
consistié en colocar los trozos de tela tefiida seca de los cuatro experimentos, sobre un
pedazo de cartulina negra, los cuales fueron introducidos a una caja forrada de negro
con las siguientes dimensiones 40 cm de alto* 50 cm de ancho* 100 cm de largo. Los
trozos de tela se sometieron a una lampara clasificada como luz de dia (marca Nec de
22W y 1080 Lm de intensidad de luz artificial), durante 20 h a una luminosidad
constante, posteriormente se analizo el color de cada trozo de tela.

VI.1.7.5 Solidez del color al frote en seco

Esta prueba se realiz6 con un frotimetro (crockmeter) de acuerdo a la norma ISO 105,
(2007) y de acuerdo a la prueba AATCC 116, (2003). Las muestras secas de las telas
de algodon tefiidas se colocaron sobre la base del crockmeter, descansando sobre el
papel lija, con su lado mas largo en direccién del frotado. Se cubrié el vastago del brazo
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del crockmeter con un recuadro de tela blanco especial para el equipo, con el tejido de
la tela en la direccion del frote. El vastago del brazo cubierto se bajé sobre la muestra
seca de algodon tefiido, las telas fueron frotadas con una tela blanca testigo, dando 20
rpm. Se retir6 la tela de algodon tefiida y se analizo el color.

VI.1.8 Obtencién de los valores AL*, Aa*, Ab*

Una vez realizada la prueba de solidez se midieron las coordenadas colorimétricas L*,
a* y b* de la escala cromatica CIELab, mediante un colorimetro CR-400 marca
Minolta. Posteriormente se procedio a calcular las diferencias en las coordenadas (AL*,
Aa*, Ab*), mediante la Ecuacion 3:

AX =X, =X, [3]
Donde X, = Color en la tela después de las pruebas de solidez y X;= Color en la tela
antes de las pruebas de solidez. X, puede tomar valores de L*, a*, b*.

VI.1.9 Escala de grises

La comparacion entre la tela original y la tela tratada con las pruebas de solidez,

también se obtuvo con el nimero de escala de grises, de conformidad con la escala de
valores especificados en la norma ISO 105, (2007). (Figura 7).

Figura 7. Escala de grises para determinacién de variacion de color entre pares.
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Una calificacion de 5 es la mejor y una calificacion de 1 es la mas baja (Sarkar y Seal,
2003). Puntuaciones de solidez de valores menores de grado 3, indica una considerable
alteracion en el color después de la prueba (Sarkar y Seal, 2003)

VI.1.10 Pruebas de solidez del color en la tela de algodon tefiida con colorantes
sintéticos

La Metodologia de las pruebas de solidez del color en la tela de algodon tefiida con
colorantes sintéticos, fue la misma que se aplicé a la tela de algodon tefiida con grana
carmin, (Arroyo et al., 2008, Hurtado et al., 2008). Se realizaron las pruebas de solidez
del color a: acidos y alcalis, temperaturas altas, lavado doméstico, luz artificial, frote en
seco. Para la medicion del color se utilizo el Colorimetro CR-400 marca Minolta,
siguiendo la misma metodologia propuesta en Arroyo et al., (2008) y Hurtado et al.,
(2008) (Seccidn VI.1.3).

Para comparar las pruebas de solidez del color de la tela de algodon tefiida con grana
carmin contra la tela de algodon tefiida con colorantes sintéticos. Se analizaron los
valores del porcentaje de color perdido, después de realizadas las pruebas de solidez.
Esto con el propdsito de observar la estabilidad del colorante natural contra el colorante
sintético. El porcentaje de color perdido fue calculado de acuerdo a Arroyo et al., (2008)
y Hurtado et al., (2008). Para el andlisis estadistico de la comparacion del porcentaje de
color perdido de la tela de algoddn tefiida con grana carmin, contra la tela de algodon
tefiida con colorantes sintéticos, para las tres coordenadas L*, a* y b* se uso un
analisis estadistico de t-student no pareada, con un nivel de significancia de 95%, con el
paquete estadistico STATA versién 9.
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VI.2 Decoloraciéon y degradacion del efluente de tefiido con grana carmin por el
hongo ligninolitico

En esta prueba se utilizé el hongo ligninolitico T. versicolor debido a su capacidad de
transformar una amplia variedad de compuestos organicos (Borchert y Libra, 2001).
Este hongo procedié de la cepa CDBB-H-1051, del departamento de biotecnologia y
bioingenieria del CINVESTAV-IPN. El efluente sin esterilizar se obtuvo de la etapa de
tefido de algoddn con grana carmin, en esta etapa la tela de algodon ya ha pasado por
la etapa de lavado y pre-mordentado. Por lo que el efluente contiene trazas de jabdn,
mordiente y fibra de algodén. Por otro lado la grana carmin usada para el tefiido fué
obtenida del centro Tlapanochestli Oaxaca, México.

VI.2.1 Cultivo en medio sdlido para determinar el efecto del efluente en el
desarrollo del hongo

Se disolvi6 agar-agar microbiolégico en agua destilada, dependiendo de la
concentracion de efluente. La concentracion de acido carminico en el efluente fue de
500 mg/L. El agar se esterilizé a 103.42 kPa durante 15 min. Se dejo enfriar y se mezcld
con la correspondiente concentracion del efluente 5, 15, 30 y 65 % (v/v) y se preparo
otra mezcla sin efluente complementado con agua. El efluente se aplic6 de manera
directa del proceso de tefiido sin tratamiento previo. Las diferentes mezclas se vaciaron
en cajas petri, las cuales se prepararon por triplicado. El hongo fue crecido previamente
en cajas Petri que contenian extracto de malta al 2 % a 28 + 1 °C, durante 5 dias. A
partir de estas cajas se cortaron rodajas de agar-hongo de 1 cm de diametro, con ayuda
de un horadador y se inocularon en las cajas Petri que contenian el medio con efluente
y sin efluente. El desarrollo del hongo se midié diariamente en funcion al diametro en
las cajas.

VI.2.2 Cultivo en medio liquido para determinar la decoloracién del efluente por el
hongo

Se prepararon cajas Petri con extracto de malta al 2 % y se inocularon con el hongo T.
versicolor. Las cajas inoculadas se incubaron a 28 + 1 °C, durante 5 dias. Se cortaron 5
rodajas de 1 cm de didmetro del hongo ligninolitico y se colocaron en matraces con
medio YPG (levadura-peptona-glucosa), con agitacion durante 7 dias a 28 + 1 °C a 125
rom. Posteriormente el hongo obtenido se filtr0 y se homogenizé por medio de una
licuadora marca Osterizer, modelo clasica de Lux, a nivel medio, durante un tiempo de 5
S.

Se realizo el disefio experimental mostrado en la Tabla 4, de donde se obtuvieron la
serie de experimentos mostrados en la Tabla 5 y los controles mostrados en la Tabla 6,
a cada uno de estos experimentos se agrego el 5 % del hongo homogenizado a cada
matraz de 125 ml, para el tiempo inicial y para el tiempo final de 18 dias. El efluente
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empleado fue el mismo que el descrito en la seccién anterior (VI.2), para la decoloracion
del efluente en medio sélido.

Tabla 4. Disefio experimental para la decoloracion del efluente de tefiido de algodén en
medio liquido, por el hongo ligninolitico T. versicolor CDBB-H-1051.

Niveles
Variable  Alto (+) Bajo ()
Medio Kirk 0 X
Glucosa X 0
Hongo X 0
0= Sin; X=Con

Tabla 5. Experimentos realizados a partir del disefio experimental para la decoloracion
del efluente de tefiido de algodon en medio liquido, por el hongo ligninolitico T.
versicolor CDBB-H-1051.
Efluente  Medio Glucosa Hongo
Exp. Kirk
(50%) (50%) (5g/L) (5%)

1 X X 0 0
2 X 0 0 0
3 X X X 0
4 X 0 X 0
5 X X 0 X
6 X 0 0 X
7 X X X X
8 X 0 X X
0= Sin; X=Con

Tabla 6. Controles de los experimentos, para la decoloracion del efluente de tefiido de
algodén en medio liquido, por el hongo ligninolitico T. versicolor CDBB-H-1051.
Efluente  Medio Glucosa Hongo

Exp. Kirk
(20ml)  (20ml) (5g/L) (5%)
Control 1* X X 0 X
Control 2* X X X X
*Muestras esterilizadas
0= Sin; X=Con

El medio Kirk modificado fue preparado de acuerdo a lo establecido por Morgan et al.,
(1991): KH,PO, (0.2 g), MgS0,4.7H,0 (0.05 g), CaCl, (0.01 g), NH4sNO3 (0.024 g), 0.5 ml
de la solucion de vitaminas y 1.0 ml de la solucion de minerales, todo lo anterior disuelto
en agua desionizada hasta completar % litro. La solucién de minerales es una mezcla
de: 5000 mg de acido nitrilotriacético, 500 mg de MnS0O4.H,O, 1000 mg de NaCl, 100
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mg de FeS0,.7H,0, 100 mg de CoSO,4, 100 mg de ZnSO4, 10 mg de CuS0O,4.5H,0, 10
mg de AIK(SO,)2, 100 mg de H3BO3 y 10 mg de NaMoQy, todo disuelto en un litro de
agua desionizada. La solucion de vitaminas contiene: 2 mg de biotina, 2 mg de acido
félico, 5 mg de clorhidrato de tiamina, 5 mg de riboflavina, 10 mg de clorhidrato de
piridoxina, 0.1 mg de cianocobalamina, 5 mg de niacina, 5 mg de pantotenato de calcio,
5 mg de acido p-aminobenzéico, 5 mg de acido D-L-6,8-tidtico, todo disuelto en un litro
de agua desionizada.

Se realizaron dos controles con medio Kirk, con y sin glucosa, a los que también se
adicion6 la misma cantidad de hongo. Estos controles fueron esterilizados durante 15
min a 15 psia (Tabla 6). Para cada experimento se efectuaron tres replicas, incluyendo
a los controles. Con lo que se obtuvo un total de 60 muestras para su analisis, 30 de
ellas se analizaron al inicio del experimento y las otras 30 se dejaron en agitacion de
125 rpm, a una temperatura de 28 + 1 °C, durante un tiempo de 18 dias, siendo
analizadas una vez transcurrido dicho tiempo.

VI.2.3 Medicién de peso seco del hongo, pH y porcentaje de decoloracion

Para obtener el peso seco del hongo, se usé la Ecuacion 4:

w@)=ER, (4

Donde P; = Peso del papel y P, = Peso de papel con el hongo seco, ambos se
mantuvieron en un horno a 100 °C + 1 °C por 24 h. V = volumen del liquido filtrado en
cada muestra.

El pH, se midi6 en un potencidbmetro a los diferentes tiempos. Para medir la
decoloracion se tomé la lectura de la absorbancia (A) en un espectrofotémetro (marca
Jenway, modelo 6405, con un haz), con la longitud de onda correspondiente al acido
carminico (A= 494 nm). Para estimar el porcentaje de decoloracién se empled la
Ecuacion 5:

Decoloracion(%) = A=A 00 ;

[5]

Donde Ap = Absorbancia inicial del efluente y A = Absorbancia de la solucién posterior
al tratamiento (Liu et al., 2004).

VI.2.4 Caracterizacion del efluente

La caracterizacion fisicoquimica del agua residual obtenida en la etapa de tefiido se
efectu6 por medio de las técnicas de analisis del Standard Methods, (1985). Los
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parametros analizados fueron soélidos suspendidos totales (SST), solidos suspendidos
volatiles (SSV), solidos suspendidos fijos (SSF, minerales), conductividad eléctrica
(CE), color (ABS), potencial eléctrico (pH), demanda quimica de oxigeno total (DQOy) y
soluble (DQOs). La eficiencia de degradacion de los contaminantes por el hongo
ligninolitico se llevd a cabo después de 11 dias de incubacion, comparando con la
muestra inicial.

V1.2.4.1 Determinacion del porcentaje de eliminacion (%E)

Para los pardmetros de DQOt, DQOs, SST, ABS y CE obtenidos en las
caracterizaciones de los tres sistemas, se determino el porcentaje de eliminacion
aplicando la Férmula 2.

%E:xl_XZ

1

x100 (6]

Donde X; toma los valores de SST, SSV, SSF, CE, ABS, DQOt, DQOs, para el influente
y X, puede toma los valores de SST, SSV, SSF, CE, ABS, DQOt, DQOs, para el
efluente.

VI1.2.5 Tratamientos preparados en medio liguido para sus analisis de degradacion

De la seccion V.2.2, se escogieron tres de los experimentos en los que se obtuvo la
mayor decoloraciéon los cuales fueron 5, 7 y 8. Se repiti6 nuevamente la metodologia
anterior para estos experimentos, se considerd la presencia y ausencia de medio, y la
adicién y no adicion de glucosa en el sistema (Tabla 7). A

Tabla 7. Experimentos y control, realizados para la degradacion de un efluente textil, en
medio liquido con el hongo ligninolitico T. versicolor CDBB-H-1051.
Efluente  Medio Glucosa Hongo

Exp. Kirk
(50 %) (50 %) (59g/L) (5 %)
5 X X 0 X
7 X X X X
8 X 0 X X
Control X X X 0

K= Medio Kirk; A= Medio Agua; S= Sin; C= Con

Los experimentos sin medio Kirk, se les agregd agua destilada estéril. Los experimentos
fueron: medio Kirk sin glucosa y hongo (K+F) (experimento 5), medio Kirk con glucosay
hongo (K+G+F) (experimento 7), sin medio con glucosa y hongo (W+G+F) (experimento
8). A cada uno de estos se adiciono 50 % (v/v) del efluente sin esterilizar, obtenido de la
etapa de teflido de algoddn con grana carmin. A los tratamientos que contenian hongo
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(F) se les agrego 5 % (p/v) de inéculo y para los que tenian glucosa (G) se agregaron 5
g/L (Tabla 7). Cada uno se elabor6 por triplicado para cada uno de los dias de muestreo
(en total 54 matraces). A estos se les midi6é pH, absorbancia y peso seco del hongo, a
los tiempos 0, 1, 4, 6, 8 y 11 dias. Ademas se prepar6 un control con medio Kirk y
glucosa sin hongo (K+G) y se le efectuaron los mismos andlisis que a los tratamientos.
El control sélo se analiz6 al inicio y al final del experimento (0 y 11 dias).

VI.2.6 Analisis de la degradacion del extracto de la grana carmin contenido en el
efluente

La degradacion del extracto de la grana carmin contenido en el efluente se analiz6 a
través de cromatografia utilizando un cromatografo de liquidos marca Agilent, serie
1200 (HPLC., High-performance-liquid-chromatography), con detector UV-Visible,
arreglo de diodos, bomba cuaternaria, desgasificador en flujo, automuestreador 5-100
pl. Con los siguientes datos: velocidad de flujo de 0.6 ml/min, longitud de onda de 495
nm, volumen de muestra introducido de 10 pl, columna: Agilent Eclipse AAA, con
tamafio de particula de 3.5 pum, con dimensiones de la columna de 3.0 X 150 mm. Con
composicion de la fase movil de acido fosférico 1ImM (pH 2.5) y acetonitrilo a diferentes
concentraciones en funcion al tiempo (0 a 15 min). Considerando un tiempo de
retencién del &cido carminico de 10.2 min. Se realizaron los analisis de cromatografia
de liquidos a los tratamientos 5, (K+F); 7, (K+G+F); 8, (W+G+F) y control, (K+G), para
un tiempo inicial (t=0 dias) y para el tiempo final (t=11 dias). Ademas se obtuvieron los
perfiles de degradacion, del tratamiento agua con glucosa 8, (W+G+F). Se utiliz6 un
espectrofotometro marca 3000 Array Milton Roy modelo LR 45227, para la
determinacion previa del intervalo de trabajo con el que se debia realizar el analisis de
cromatografia.

VI.2.7 Cinética de degradacion

Del analisis de los cromatogramas, en funcion a la desaparicion gradual del pico del
acido carminico (AC, tg= 10.2 min). Se aplic6 el modelo matematico de Newton
(Ecuacién 6), para determinar la cinética de degradacién del &cido carminico, en el
tratamiento que se logré una disminucién mayor del mismo.

y :Ce_Kdt; [6]

Donde Kd = Velocidad de degradacién expresado en dias™.

VI1.2.8 Pruebas de toxicidad

Al tratamiento con la mayor decoloracion y degradacion (experimento 8), se realizo el
andlisis de toxicidad a los 11 dias. Este andlisis se llevd a cabo con Vibrio fischeri
(Photobacterium phosphoreum), mediante la norma NMX-AA-112-SCF1-1995, por un
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laboratorio acreditado en la Ciudad de Cuernavaca Morelos. La prueba de toxicidad
utiliza a la bacteria luminiscente, P. phosphoreum, consiste en exponer bajo
condiciones controladas a una poblacion de bacterias (Saldafia et al. 2002). Las
bacterias emiten luz en condiciones normales, sin embargo con la presencia de un
toxico en la muestra, la emision de luz que produce este organismo disminuye de forma
proporcional a la concentracién de los contaminantes de la muestra obteniéndose la
concentracion efectiva que mata al 50 % de la poblacion (CEsp) (Saldafa et al.; NMX-
AA-112-SCF1-1995). El efecto es calculado en términos porcentuales respecto al
abatimiento de la emisidon de luz. Posteriormente para calcular las unidades de toxicidad
(UT), se divide cien entre la concentracion efectiva media (100/CEsp) (Saldafia et al.
2002).
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VII. Resultados y Discusién

VII.1 Tefido de latela de algoddn con grana carmin y solidez del color

Los resultados obtenidos en la evaluacidn del color de los diferentes experimentos de
tefiido en algoddn con grana carmin, en funcién al area cromatica CIELab, se muestran
en la Tabla 8. Cada valor corresponde al promedio de la evaluacion de tres puntos por
medio del colorimetro, para tres replicas.

Tabla 8. Evaluacién del color por medio del colorimetro de la tela tefiida de la serie de
experimentos.

No. Evaluacion del color de la serie de experimentos
EXp. L* a* b*
1 48.97+1.14 39.46+1.07 -3.94+0.23
2 55.81+1.02 33.95+1.07 -3.10+0.07
3 43.81+0.33 44.64+0.16 -4.03+0.55
4 55.02+2.15 35.80+2.61 -2.21+0.21

VII.1.1 Comportamiento del color, fuerza de color y absorbancia en funcion de la
concentracion de los mordientes

La tela de algodon fue tefiida con grana carmin para establecer la factibilidad de tefiido
de la misma en presencia de diferentes mordientes. Se determiné el color de las telas
con el colorimetro, para definir cuél de las telas presentaba la mayor intensidad de color
rojo. El experimento 3, con una concentracion de 25 % de AIK(SO,),.12H,0, 10 % de
Na,CO3zy 20 % de CsHs52046, mostré el tono rojo y oscuro mas alto, también presento el
tono azul mas alto (Figura 8).

En la Figura 9 se muestra el resultado obtenido en el célculo de la fuerza del color, en
esta se observa que el experimento 3, se obtuvo el valor méas alto de la fuerza del color,
seguido de los experimentos 4, 1 y finalmente el experimento 2, con el valor mas bajo
en la fuerza del color, esto comprueba los resultados de la Figura 8. Este ultimo valor
corresponde con el valor mas alto de la absorbancia del extracto de cochinilla seca (525
nm; Figura 10).

Al comparar el experimento 1 contra el experimento 2 y el experimento 1 contra el
experimento 4, se observd en ambas comparaciones una disminucién en los tonos rojo
y azul y la claridad del color aumento. Sin embargo al comparar el experimento 1 contra
el experimento 3, se observd que aumentd el tono rojo y el oscuro, y el tono azul se
mantuvo igual al original.
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Figura 8. Color para las coordenadas a*, L* y b* de la tela de algodon tefiida con
grana carmin para los cuatro experimentos. Se muestra el comportamiento del
tono al cambiar la concentracion en los mordientes. Las barras representan la

desviacion estandar de tres replicas.
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Figura 9. Grafica que muestra los valores obtenidos en el calculo de la fuerza del
color (K/S), en funcion a la longitud de onda, para los cuatro experimentos.
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Figura 10. Espectro visible en la tela de algodon tefiida para los cuatro
experimentos, asi como el espectro visible del extracto usado en el proceso de
tefiido en una dilucién 1/10.

La diferencia de estos experimentos se comprueba en el andlisis estadistico presentado
en la Tabla 9, al comparar cada uno de los experimentos con los otros tres, para las
coordenadas L*, a* y b*, siendo las de mayor interés las coordenadas L* y a*. Para la
coordenada L*, se observo que los experimentos 1 con respecto a los otros cuatro y el
experimento 3 con respecto a los otros cuatro, mostraron la mayor diferencia
significativa, (P<0.05, a=0.05) (Tabla 9).

Mientras que los experimentos 2 y 4, no presentaron diferencia significativa entre ellos
(P =1.000; a=0.05) (Tabla 9). Para la coordenada a*, los experimentos 1y 2 (P = 0.030;
a=0.05), 1 y 3 (P = 0.050; a=0.05), mostraron la mayor diferencia significativa entre
ellos (P<0.05, a=0.05) (Tabla 8). Mientras que los experimentos, 1 y 4 (P = 0.493;
a=0.05), 2 y 4 (P = 1.000; a=0.05), no presentaron diferencia significativa entre ellos
(Tabla 9). En ambas coordenadas no se presentd diferencia significativa entre los
experimentos 2 y 4, por lo que si se adiciona una menor cantidad de C7sHs52046 Y Una
menor cantidad de AIK(SO,)..12H,0, dentro del proceso de mordentado, la tela tefida
tiene el mismo comportamiento con respecto al tono.
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Tabla 9. Resultados de la diferencia estadistica de cada uno de los 4 experimentos de
tefiido, con respecto a los otros 3, para las coordenadas L*, a* y b* (.p<0.05, a=

0.05).
L~k
Exp. 1 Exp. 2 Exp. 3 Exp. 4
Relacién Relacion Relacién Relacién
EXp. P EXp. P EXp. P EXp. P
2 0.001 |1 0.001 |1 0.018 |1 0.004
3 0.018 | 3 0.000 | 2 0.000 | 2 1.000
4 0.004 | 4 1.000 | 4 0.000 |3 0.000
a*
Exp. 1 Exp. 2 Exp. 3 Exp. 4
Relacién Relacion Relacién Relacién
EXp. P EXp. P EXp. P EXp. P
2 0.030 | 1 0.030 | 1 0.050 |1 0.493
3 0.050 | 3 0.000 | 2 0.000 |2 1.000
4 0.493 | 4 1.000 | 4 0.000 |3 0.000
b*
Exp. 1 Exp. 2 Exp. 3 Exp. 4
Relacién Relacion Relacién Relacién
EXp. P EXp. P EXp. P EXp. P
2 0.279 | 1 0.279 | 1 1.000 |1 0.001
3 1.000 | 3 0.148 | 2 0.148 | 2 0.196
4 0.001 | 4 0.196 | 4 0.000 |3 0.000

En este trabajo se comprobd que existe una variacién del color en las coordenadas L*,
a*y b*, de la escala CIELab en funcién a la concentracion de los mordientes, dentro del
pre-mordentado en el proceso de tefiido con colorantes naturales. Michael et al., (2003)
concluyeron también que el cambio de color en las coordenadas L*, a* y b*, depende de
la concentracién con la que se aplican los mordientes en el proceso de tefiido. Ademas
de que los mordientes son los responsables de la fijacion del color en la tela, cambiando
a su vez el color dependiendo del mordiente empleado (Michael et al., 2003). Asimismo
Shander y Vankar, (2007) encontraron que se presenta diferencia en las coordenadas
L*, a* y b* de la escala CIELab, en funcion a los distintos mordientes usados en el
tefiido de las fibras de algoddn, lana y seda con el colorante natural Gulzaba. Esto
también fue comprobado por Vankar et al.,, (2006) al demostrar que se presentan
cambios en el color de la tela de algodoén tefiida con rubia, con el uso de diferentes
mordientes sintéticos (CuSOg4, FeSO, y Al). Lo anterior apoya lo encontrado en el tefiido
de algodon con grana carmin. La forma en la que ocurre la adhesion del color que
imparte la grana del carmin sobre la tela de algodon no es clara aun. Se piensa que al
contar con una mayor cantidad de iones metalicos en la etapa de mordentado de las
sales, mayor sea la fijacion del color de la grana carmin en la tela de algododn. Lo
anterior por el efecto que presentaron las diferentes concentraciones de los mordientes
estudiados en el tefiido de algodon.
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Por otro lado, se encontr0 que entre mayor sea la cantidad de iones hidrogenos
conferidos por los acidos usados en la etapa de mordentado, mayor sera el tono rojo de
la tela de algodon tefiida con grana carmin. Esto nos hace proponer un modelo para
explicar lo que ocurre durante el proceso de tefiido con grana carmin sobre algodén. En
el modelo que se propone ocurren dos eventos al parecer de manera concurrente. La
estructura de la fibra del algodon esta constituida por 90% de celulosa y esta a su vez,
tiene una gran cantidad de moléculas de glucosa (Hollen et al., 2005).

En la etapa de mordentado, pueden ocurrir dos hechos dependiendo del tipo de
mordiente utilizado. Cuando se utiliza el AIK(SO4),.12H,0, se piensa que los hidroxilos
presentes en la glucosa del algodon pueden unirse ya sea mediante puentes de
hidrégeno a los iones metélicos (Al*®), o bien por sustitucién de los hidrégenos de los
iones hidroxilo de las moléculas de glucosa del algoddn, formando grupos alcoxidos con
el aluminio (Michael et al., 2003). Ocurre algo similar cuando se emplea el C7sHs52046 0
Na,Cos. S6lo que en estos casos se obtienen sustituciones del hidrégeno proténado
(H") (para el acido) o del hidroxilo (para ambos casos), con formacion de agua. El otro
evento seria la atraccion del color hacia el mordiente. El aluminio atraeria a los iones
hidroxilos de la estructura del acido carminico (grana carmin), que es una antraquinona
natural con un radical glucésido, permitiendo que el color se fije en la tela de algodén
(Figura 11). Igual que con los iones metalicos (Al*®) sucede cuando se usan mordientes
con diferentes iones tales como Fe 6 Cu, en cuyos casos cambia el valor en las
coordenadas L*, a* y b* afectando el color final (Bechtold et al., 2007; Vankar et al.,
2006). Con el C75H52046 la fijacion depende de la cantidad de iones hidrégeno presente.

Figura 11. Posible interrelacion de los iones dentro de la tela de algoddn de celulosa,
las sales del mordiente y el extracto del colorante natural de cochinilla (acido
carminico). La flechas indican algunos grupos probables que pueden formar

guelatos con el ibn metalico, al mismo tiempo unirse con algun posible grupo de la
molécula de &cido carminico.

El color rojo probablemente es obtenido por la accién que tienen los hidrégenos de este
acido, sobre los iones hidroxilo en la estructura del acido carminico de la grana carmin.
Algo similar ocurre cuando se utiliza Na,Cos, pero en este caso se modifica la tonalidad
azul tomando un tono morado. También, se encontré que el acido puede servir como
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reactivo cationizante permitiendo que las sales entren en la fibra de algodén para
después fijar el colorante (Eom et al., 2001). Por lo que se sospecha que este acido
tiene doble accion sobre la tela, una de ellas es el cambio de tono a un color mas rojo y
otra es la fijacién del color en la tela. Con lo que se concluye que la solidez del color de
la grana en la tela dependera del mordiente y la concentracién del mismo, usado
durante el proceso de tefiido. Esto se confirmé en base a los resultados logrados en las
pruebas de solidez aplicadas a la tela de algodén.

VIIl.1.2 Caracterizacién de la tela

VII.1.2.1 Tela original y tela lavada
La tela original después de la fase de lavado no muestra diferencias con la tela original,
se ve lisa y sin impurezas como se observa en la Figura 12.

Figura 12. Micrografia electronica de barrido para la tela de algodon lavada: A. 500X
y B. 1000X y la tela original sin ningun proceso: C. 500X y D. 1000X.

VII.1.2.2 Tela original y tela premordentada

Desde el primer mordentado se comienzan a ver las pequefias impurezas (Figura 13).
Las muestras de la tela de algod6n en el segundo y tercer mordentado asi como la
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muestra tefiida se observan similares, es decir se aprecian las pequefas impurezas en
comparacion a la tela original donde no se distinguen estas particulas (Figura 13).

Figura 13. Micrografia electrénica de barrido para la tela de algodén en el primer
mordentado: A. 500X y B. 1500X y la tela original sin ningun proceso: C. 500X y D.
1000X.

VII.1.2.3 Tela original y tela tefiida

En las imagenes del microscopio de barrido se observé diferencia entre la tela original
sin ningun proceso Y la tela tefida final con el proceso de tefiido con el colorante natural
grana carmin como era de esperarse (Figura 14). La tela de algodon original se observa
mas limpia y lisa, la tela tefiida se observa con pequefias impurezas, estas micrografias
muestran mucha similitud con las micrografias de la tela final tefiida. Por lo que las
particulas que se observan probablemente sean debidas al tratamiento que se le da a la
tela de algodon para que fije el colorante en la etapa de pre-mordentado. La tela de
algodon tefiida de los experimentos 1 al 4, se observé igual, no se muestran estas
micrografias. Estas micrografias son similares a las mostradas por Allam et al., (2009),
en donde presenta de la lana antes de ser tratada y su posterior tratamiento, mostrando
particulas similares a las que se observan en las micrografias presentadas en esta
investigacion realizada con algodon. Para el tefiido de algoddn con colorantes sintéticos
generalmente se realiza una cationizacion a la fibra, pero en el caso de los colorantes
naturales esta no se efectla, debido a que estos contienen por si mismos agentes
cationizantes.
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Figura 14. Micrografia electrénica e barrido para la tela de algodon tefiida: A. 500X
y B. 1000X y la tela original sin ningun proceso: C. 500X y D. 1000X.

4/

VI1.1.3 Pruebas de Solidez del color

VII.1.3.1 Solidez del color a acidos y alcalis

Al aplicar la prueba de solidez a acidos sobre las telas tefiidas de los cuatro
experimentos se encontrd que no hubo diferencia significativa entre ellas (Figura 15A).
Todos los pedazos de tela teflidos mostraron aproximadamente los mismos valores en
las coordenadas AL*, Aa* y Ab*, en funcion a las barras de error. Para la prueba de
solidez a éalcalis, los trozos de la tela tefiida de tres de los experimentos mostraron
valores muy parecidos en las coordenadas AL* y Aa*. Una excepcion fue el experimento
2 cuyo valor en AL* y Aa* fue mayor que los otros tres (44 % y 51 % respectivamente),
obteniendo un tono menos rojo y mas oscuro (Figura 15B).

Con respecto a la escala de grises para la solidez a acidos, los experimentos 1y 3
presentaron un grado mas arriba en comparacioén con los experimentos 2 y 4 (Tabla
10). Mientras que en la solidez a los alcalis los experimentos 3 y 4 tuvieron un grado
mas arriba que el experimento 1 y dos grados mas arriba que el experimento 2 (Tabla
10).
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Figura 15. Grafica de Aa*, AL* y Ab* muestra la tendencia de las diferencias de los
tonos de las pruebas de solidez a: 4cidos (A), alcalis (B). Las barras representan
la desviacion estandar de tres replicas de cada experimento.

Tabla 10. Valores en la escala de grises, para las pruebas de solidez realizada a la tela
de algodon tefiida con el extracto de grana carmin.

Pruebas de solidez

Cambio de color
Escala de grises

Experimentos

1 2 3 4

Acidos

3 3-4 3 3-4

Alcalis

3 2-3 34 34

Temperatura alta

2-3 3 2 2-3

Lavado domeéstico

2-3 2 2 3-4

Luz artificial

5 4-5 5 3-4

Frote en seco

45 45 45 5
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VII.1.3.2 Solidez del color a altas temperaturas

La tela tefiida de los experimentos 1, 2 y 3 no presentan diferencias significativas en las
tres coordenadas (Figura 16A). En relacion con la escala de grises todos los
experimentos presentaron un grado mas que el experimento 3 (Tabla 10). Por lo que el
comportamiento en la solidez es la misma para la tela tefiida en los tres experimentos
sin que este determinado por el cambio en la concentracién de los mordientes dentro
del proceso de tefiido, aunque estos si determinen el tono de la tela.

Experimentos
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Figura 16. Grafica de Aa*, AL* y Ab* muestra la tendencia de las diferencias de los
tonos de las pruebas de solidez a: temperatura 60°C (A), lavado doméstico (B).
Las barras representan la desviacion estandar de tres replicas de cada
experimento.

VI1.1.3.3 Solidez del color al lavado doméstico
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La tela tefiida que presentd la menor diferencia fue el experimento 1, se encontré en el
extremo inferior derecho de la grafica (Figura 16B), sin diferencia significativa en AL*
con el experimento 4 y en Aa* con el experimento 3 (Figura 16B). En la escala de grises
todos los experimentos presentaron un grado menos que el experimento 3, excepto el
experimento 4 que tuvo grado 3-4 (Tabla 10). Siendo esta la unica prueba en la que se
observé que influyé la concentracion de los mordientes por ser la que contenia la mayor
concentracion de los mismos. Esto ultimo confirmé lo encontrado por Vankar et al.,
(2006) para lino, al emplear iones metalicos para impartir mejores propiedades de
solidez. El detergente biodegradable es de caracter anidnico ya que contiene un
surfactante anionico lineal (sulfonato lineal de alquil benceno). Este es preparado
mediante el &cido sulfénico de alquil benceno con carbonato de sodio. El caracter
anionico del detergente afectdé directamente las cargas positivas (iones metélicos),
presentes en la tela de algoddn tefiida con grana carmin, separando el colorante fijado
en la tela.

VI1.1.3.4 Solidez del color a la luz artificial

Se encontré que para esta prueba no existe diferencia significativa en las telas tefiidas
de los cuatro experimentos para todas las coordenadas, en funcion a las barras de error
(Figura 17A). Por lo que el cambio en la concentracion de los mordientes no afectd esta
prueba. Siendo que lo que puede afectar a la solidez del color a la luz es el tipo de
mordiente, asi como la concentracion del colorante, resultados similares a los
encontrados por Cristea y Vilarem, (2006). Esto debido a la formacion de diferentes
complejos entre el mordiente y el colorante, lo cual puede incidir sobre la solidez del
color a la luz por el efecto catalitico positivo 0 negativo en la degradacion fotoquimica
del colorante (Cristea y Vilarem, 2006). En relacion con la escala de grises en la prueba
de solidez a la luz artificial; los experimentos 1 y 3 consiguieron el grado 5; mientras
experimento 2, obtuvo un grado 4-5 y finalmente el experimento 4 el grado 3-4 (Tabla
10).

VI1.1.3.5 Solidez del color al frote en seco

En esta prueba no hubo ninguna diferencia entre las telas tefiidas de los cuatro
experimentos para todas las coordenadas AL* y Aa*, todos los puntos de los cuatro
experimentos se encontraron empalmados, o mismo se presento en la coordenada Ab*
(Figura 17B). En relacién con la escala de grises para esta prueba, los grados
conseguidos de los experimentos 1, 2 y 3 fue de 4-5; y para el experimento 4 el grado 5
(Tabla 10). Por lo tanto los cambios en la concentracién de los mordaces no afectaron a
esta prueba.
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Figura 17. Grafica de Aa*, AL* y Ab* muestra la tendencia de las diferencias de los

tonos de las pruebas de solidez a: luz artificial (A) y frote en seco (B). Las barras
representan la desviacion estandar de tres replicas de cada experimento.

VII.1.4 Tendencia promedio en las pruebas de solidez

Debido a que las diferencias en color entre los cuatro procesos de pre-mordentado no
fueron en general significativas (Figuras 15A y B, 16A y B, 17A y B), se procedi6 a
tomar el promedio de las diferencias en cada coordenada para cada prueba de solidez
y hacer una comparacién global entre las cinco pruebas de solidez (Figura 18). Para
considerar buena resistencia a la prueba de solidez, el cambio en las coordenadas L* y
a* debe tender a cero. A mayor diferencia mayor es el impacto de la prueba de solidez
sobre la estabilidad del color rojo y del tono oscuro en la tela de algodon. Se observé
gue los cuatro experimentos mostraron en promedio la misma tendencia de cambio de
color con respecto a la tela tefida original (Figura 18). En la grafica promedio para las
pruebas de acidos y alcalis, se pudo observar que no existié diferencia significativa, en
funcién a las barras de error (Figura 18). Los cuatro experimentos presentaron la
misma solidez a acidos y alcalis, se concluyo que no afectd el cambio de la
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concentracion de los mordientes en el proceso de tefiido, aunque la tela si presento un
cambio en el tono del color. La prueba de solidez a temperaturas altas fue la que mas
afectdé al color rojo en la tela de algodén tefiida con grana, al presentar la mayor
diferencia promedio en la coordenada Aa* (-7.21 + 0.93) (Figura 18). Esto también se
puede observar en la escala de grises (Tabla 10).

Pruebas de solidez
A B cD E F
8 | |

AL*

Figura 18. Resultados promedio de AL*, Aa*, y Ab*, para cada una de las pruebas: A.
luz artificial (20h), B. frote en seco, C. alcalis, D. acidos, E. lavado doméstico y F.
temperatura de 60 °C. Las barras representan la desviacién de las seis pruebas de
solidez.

La prueba de solidez al lavado doméstico no presentd diferencias significativas con
respecto a la prueba de solidez a acidos y alcalis en las coordenadas AL* y Aa* (Figura
16). Tampoco con respecto a la prueba de solidez a temperaturas altas en la
coordenada AL*, pero si presentd diferencia significativa en la coordenada Aa* con
respecto a la prueba de solidez a temperaturas altas (Figura 18). Sin embargo para
ambos casos si present6 diferencia significativa en la coordenada Ab*. La prueba de
solidez a la luz artificial junto con la prueba de frote en seco, son las que presentaron la
mejor solidez de las telas tefidas para todas las coordenadas de los cuatro
experimentos (Figura 18). Obteniendo una tendencia decreciente de solidez del color en
el siguiente orden: la luz artificial > frote en seco > acidos y élcalis > lavado doméstico >
agua caliente.

Sarkar y Seal, (2003), realizaron también pruebas de solidez al lavado doméstico, frote
en seco y sudor, en muestras de lino tefildas con cuatro diferentes colorantes naturales,
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entre los que se encontraba el colorante natural grana carmin. Ellos emplearon
procesos de tefiido de pre-mordentado y meta mordentado (Sarkar y Seal, 2003). En
dicho trabajo reportaron una buena estabilidad del colorante grana carmin en el lino y
encontraron que usando el proceso de pre-mordentado en el tefiido se aumentaba las
propiedades de solidez de la tela tefiida con grana. Esto se confirma en este trabajo con
la tela de algododn, al utilizar el método de pre-mordentado para el proceso de tefiido
con grana carmin.

VII.1.5 Solidez del color en la tela de algoddn tefiida con colorantes sintéticos

Los valores del color para la escala, encontrados para la tela original de algodén tefida
con los colorantes sintéticos fueron: 37.19+0.13 (L*), 59.54+0-04 (a*), y 36.57+0.04 (b*).
Los valores del color encontrados para la tela de algoddn tefiida con grana carmin
fueron: 43.81+0.33 (L*), 44.64+0.16 (a*) y -4.03+0.55 (b*). Estos valores indican que se
lograron tonos desiguales ya que aunque la tela sea la misma, el proceso de tefido del
algoddén cuando se aplican colorantes naturales, es diferente por naturaleza al proceso
de tefiido cuando se aplican colorantes sintéticos. Esto debido a la estructura quimica
de los colorantes naturales, ya que presentan cambios bruscos a altas temperaturas
(Vigueras y Portillo, 2004). Por lo que es preciso adaptar el proceso usado para el
tefiido de algoddn con grana carmin, al equipo de la industria moderna y seleccionar los
materiales o6ptimos del proceso (mordientes), que permitan obtener una buena
estabilidad en el color, esto de acuerdo a lo expuesto por Bechtold et al., (2007). Con lo
que respecta al mordiente en comparacion con los colorantes sintéticos, la mayoria de
colorantes naturales requieren de mordientes o fijadores que pueden ser de origen
natural o quimico (Vigueras y Portillo, 2004). Igualmente Cristea y Vilarem, (2006),
exponen que es muy importante el mordiente y el proceso de mordentado para la
solidez del color a la luz, debido a que el ibn metélico del mordiente, puede tener un
efecto catalitico positivo o negativo en la degradacion fotoquimica del colorante.

Se determind el color de la tela de algodon, después de realizar las pruebas de solidez.

Después de realizar las pruebas de solidez a cambios de pH (acidos y A&lcalis),
temperaturas altas y lavado doméstico, a la tela de algodon tefiida con grana carminy a
la tela de algoddn tefiida con la tricromia de colorantes sintéticos, se determiné el color
de la tela de algodon antes y después de realizadas las pruebas de solidez,
posteriormente se determino el porcentaje de color perdido en la misma. En la Tabla 11
se muestra el porcentaje de color perdido, para ambas telas correspondientes a las
coordenadas L*, a* y b*, con su respectiva desviacién estandar. En el mismo cuadro se
observa también los resultados del analisis estadistico. Para el caso de la prueba de
solidez a cambios de pH, en lo que respecta a acidos entre el porcentaje de color
perdido para ambos colorantes, no hay diferencia significativa en las coordenadas L* y
b* (p=0.0555 y p=0.1903, respectivamente), pero si existe diferencia en la coordenada
a* (p=0.0482). Para la prueba de solidez ante alcalis no hay diferencia significativa en
b* (p= 0.1959), pero si en L* y a* (p= 0.0008 y p= 0.0088, respectivamente). Para los
casos de las pruebas de solidez a temperaturas altas y lavado doméstico, se
encontraron las mayores diferencias significativas para todas las coordenadas (Tabla
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11), dichas pruebas a pesar de que afectan la solidez del color en ambas telas tefiidas
con los diferentes colorantes, afectan mas a la tela tefiida con la grana carmin. Se
puede notar que hay muy poca pérdida de color en la tela de algoddén tefiida con
colorantes sintéticos. Aun asi, en general el comportamiento de los resultados del
porcentaje de color perdido en las pruebas de solidez para la tela de algodoén tefiida con
colorantes sintéticos, es el mismo que para la tela de algodén tefiida con grana carmin.
Ya que se observa que las pruebas de solidez que mas afectan el color de la tela son la
solidez a temperaturas altas y al lavado domeéstico.

Tabla 11. Porcentaje de color perdido en la tela de algodon tefiida con grana carmin y
en la tela de algoddn tefiida con una tricotomia de colorantes sintéticos.

Prueba Porcentaje de color perdido t student
de C (%) ()

solidez L* a* b* L* a* b*
Acidos Gc 7.01+0.59 4.50+0.43 25.38+2.00

Cs 3.42+0.83 1.83+0.25 6.48+0.78 0.0555 0.0482 0.1903
Alcalis Gc  6.14+0.65 4.95+1.33 34.04+1.87

Cs 2.48+0.28 1.27+0.07 5.49+0.37 0.0008 0.0088 0.1959
Temp. Gc  14.21+£1.11 12.63+x1.78 21.56+1.51
alta Cs 2.79+0.46 1.66+0.31 4.45+0.88 0.0082 0.0165 0.0017
Lavado Gc  17.21+£1.21 14.34+1.76 127.96+3.33

domeéstico Cs 3.20+0.66 1.77+0.15 4.83x0.32 0.0001 0.0005 0.0000

Gc. Grana carmin, Cs. Colorante sintético. a=0.05
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VI1.2 Decoloracion y degradacion del efluente de tefiido con grana carmin por el
hongo ligninolitico

VII.2.1 Efecto del efluente en el desarrollo del hongo en medio sélido

Es recomendable realizar pruebas preliminares de decoloracion del efluente en medio
sélido, con el organismo que se pretende usar, ya que si se presenta decoloracion en
dichas pruebas, se podra concluir si puede ser usado en medio liquido (Gill et al., 2002;
Eichlerova et al., 2005). La concentracién de acido carminico en el efluente fue de 500
mg/L, por lo que las concentraciones correspondientes de este acido en las cajas Petri
fueron: sin efluente (0 mg/L), 5% (25 mg/L), 15% (75 mg/L), 30% (150 mg/L) y 65% (325
mg/L). El crecimiento radial del hongo obtenido para cada una de ellas fue de 87 mm,
67 mm, 36 mm, 15 mm y 14 mm respectivamente, después de 8 dias de inoculado
(Figura 19).

—@— Sin efluente
—O0— 5%
—v— 15%
41 —a— 30%
—— 65%

Crecimiento radial (cm)

0 2 4 6 8 10 12 14
Tiempo en dias

Figura 19. Crecimiento radial de T. versicolor CDBB-H-1051 en caja, en presencia de
diferentes concentraciones de un efluente textil con grana carmin, en medio sélido.
Las barras representan la desviacion estandar de tres cajas.

Al analizar el desarrollo del hongo en las cajas que contenian el medio sélido, se
observd que las cajas con las concentraciones mas bajas del efluente de tefiido,
mostraron un crecimiento radial mayor del hongo, que las cajas que contenian las
concentraciones mas altas del efluente (Figura 19). El crecimiento del hongo no
presentd diferencia significativa entre las concentraciones de efluente de 0 y 5 %
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(p>0.05; a= 0.05) y entre las concentraciones del efluente de 15, 30 y 65 % (p>0.05; a=
0.05). Sin embargo, se encontré diferencia significativa entre el grupo de
concentraciones de 0 y 5 % contra el grupo de concentraciones de 15, 30 y 65 %
(p=<0.05; a= 0.05). Conforme fué creciendo el hongo en el medio solido (agar-efluente),
se observé que el color fué disminuyendo, apareciendo filamentos delgados y un halo
transparente. El hongo fue capaz de desarrollarse en estas condiciones y decolorar el
efluente logrando inhibir el crecimiento de los microorganismos contenidos en el mismo,
debido a que no se esteriliz6. Existe entonces una correlacion positiva entre el
crecimiento radial del hongo y la decoloracion del efluente. Estos resultados fueron
comparables con los obtenidos con Eichlerova et al., (2005) para T. versicolor CCBAS
612. Ellos realizaron pruebas en medio solido para la decoloracion de los colorantes
sintéticos Naranja G y Azul Brillante Remazol R con concentraciones de 200 mg/L.
Encontraron que el crecimiento radial del hongo resultante para ambos colorantes fue
de 71 a 90 mm de diametro del micelio, después de 10 dias de ser inoculado
(Eichlerova et al., 2005). Este didmetro del micelio es mayor que los obtenidos para la
concentracion equivalente de 200 mg/L de &cido carminico (14 a 15 mm), aunque los
medios fueron diferentes ya que ellos utilizaron medio Kirk N-limitado.

Otra forma de evaluar la decoloracion es a simple vista, proporcionando un grado de
calificacion de acuerdo a la eliminacion del color en las cajas (Gill et al., 2002). Sin
embargo, esta calificacion es imprecisa porque depende del observador. Es por ello que
se decidié seguir la metodologia propuesta por Eichlerova et al., (2005), al ser mas
objetiva y precisa, basada en la medicion del diametro del crecimiento del micelio del
hongo. Finalmente con estos resultados obtenidos en el desarrollo del hongo en medio
sélido, se concluyé que el efluente que contenia acido carminico era factible de ser
decolorado con ayuda del hongo T. versicolor, por lo que se procedi6 a llevar a cabo la
decoloracion en medio liquido.

VII.2.2 Efecto del efluente en el desarrollo del hongo en medio liquido

VIl.2.2.1 Cultivo en medio liquido para determinar la decoloracion del efluente
por el hongo

En el andlisis de absorbancia de los 8 tratamientos, considerando los controles C1y C2,
se obtuvieron los resultados mostrados en la Figura 20. Se observo que el valor inicial
de la absorbancia fluctuaba en todas las muestras de 2.5 a 3.0, en el analisis a los 18
dias, se observé que el menor valor de la absorbancia se logré en el tratamiento 7. Este
manifesté el menor color de la muestra, con la mayor perdida de color inicial (74.65%).
En cuanto al valor de la absorbancia le sigue los experimentos 8 y 5, los cuales
muestran una gran pérdida de color (54.57% y 53.47% respectivamente). Estos
tratamientos se consideraron para realizar la cinética de decoloracion y degradacion.
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Figura 20. Resultados obtenidos para el parametro de la absorbancia para todos los
tratamientos y controles.

VII.2.3 Analisis de los pardmetros de los tratamientos preparados en medio
liguido para su degradacion

Se hizo crecer el hongo T. versicolor bajo diferentes condiciones para decolorar el
efluente de tefiido con grana carmin. Se observd que el peso seco aumentd en funcion
al tiempo en todos los tratamientos 5 (K+F), 7 (K+G+F) y 8 (G+F) (Figura 21). En el
caso del control (K+G) no se encontrd crecimiento alguno manteniéndose constante
durante todo el desarrollo del experimento (Figura 21). El peso seco en los tratamientos
5 (1.738 g/L) y 7 (2.382 g/L) alcanzé un méaximo en los dias 1 y 4, respectivamente.
Para el tratamiento 7 el valor del peso seco disminuy6 (17.72 %) en el sexto dia.
Posteriormente disminuyd ligeramente, para mantenerse constante hasta el término del
experimento (1.58 g/L), por lo que es probable que en ese punto haya alcanzando el
estado estacionario. En cambio el tratamiento 8 que contenia agua y glucosa, continu6
creciendo hasta el dia 11 (7.51 g/L). El peso seco en el control se mantiene constante a
lo largo de la prueba. El hongo crecié en todos los tratamientos con el efluente, sin
embargo fue mayor el crecimiento para la tratamiento 8 (W+G+F) (Figura 21).

Se observé un mayor desarrollo del hongo en el medio que contenia agua y glucosa,
por lo que probablemente el nutriente fué la glucosa. Esto es similar a lo encontrado por
Ramsay et al., (2005), acerca de la disminucién de color de varios colorantes entre ellos
el colorante natural Amaranthus caudatus con el hongo T. versicolor, con la sola
presencia de glucosa. Esto debido a la relacion directa entre el desarrollo del hongo con
la decoloracion del efluente. En cuanto al comportamiento de pH en funcion al tiempo.
Se observo que en todos los tratamientos el pH disminuy6 el primer dia (Figura 21). En
el caso del tratamiento 8 el pH disminuy6é de un pH 5.7 a un pH 4.2, manteniéndose

54

Gabriela Arroyo Figueroa



posteriormente constante. Para los tratamiento 5y 7, el pH disminuyo6 de un pH 4.9 a un
pH 4.0, a partir de lo cual fué aumentando en ambos casos hasta un pH de 7.8 a los 11

dias.
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Figura 21. Variacién de parametros durante la decoloracion de un efluente textil con
grana con el hongo T. versicolor. (A) Variacion del peso seco del hongo, (B)
variacion del pH y (C) variacién del % de decoloracion. Las barras de error

corresponden a la desviacion estandar de tres replicas. Donde K= Medio Kirk
modificado (50 %), F= Hongo (5 %), G= Glucosa (5 g/L) y W= Agua (50 %).
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Se comprueba que el pH éptimo para el desarrollo del hongo ligninolitico es de 4.5-5.0
(Cruz, 1996), ya que conforme baja el valor de pH en el efluente, va creciendo el hongo.
Cuando el valor del pH se mantiene en el intervalo 6ptimo de crecimiento el hongo se
sigue desarrollando. Comparando el pH inicial y final de todos los tratamientos, se
obtuvo la menor diferencia de pH (1.5) en el tratamiento 8, entre el valor inicial (5.7) con
respecto al valor final (4.2). Asi mismo en dicho tratamiento 8 se obtuvo la mayor
decoloracion. De igual manera Ramsay et al., (2005), obtuvieron un pequefio cambio en
el pH en tres diferentes medios utilizando el mismo hongo para decoloracion del
colorante Amaranthus caudatus.
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Figura 22. Relacion entre el pH, peso seco y absorbancia a 494 nm, para el
tratamiento 8 (W+G+F), en la decoloracion de un efluente textil con grana carmin,
en presencia del hongo T. versicolor, CDBB-H-1051. Las barras de error
corresponden a la desviacién estandar de tres replicas. Donde F= Hongo (5 %),
G= Glucosa (5 g/L).

Por lo que la variacion de pH afectd de manera directa a la decoloracion del efluente
(Fu y Viraraghanvan, 2001). Lo anterior porque en los tratamientos 5 (K+F) y 7
(K+G+F), se aprecié una decoloracion solo del 80.7 % £+ 0.092 y 87.5 %+ 0.17
respectivamente al final de la prueba, con un pH final de 7.8, la solucion de estos
tratamientos fue tomando un color amarillento, donde posiblemente los productos de
metabolismo al tener medio Kirk producen un aumento del pH desfavorable al desarrollo
de los hongos. El crecimiento del hongo fue mayor en el tratamiento 8 con un pH final
de 4.1, observandose una decoloracion mayor en el efluente (99.4 % + 0.042), en este
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caso la solucion final fue completamente transparente. Todos los tratamientos
presentaron una decoloracion de 85.7 % + 1.09 desde el primer dia de la prueba, antes
del crecimiento estacionario del hongo. Se infiere que hay una correlaciéon directa entre
el peso seco (crecimiento del hongo), el pH y la decoloracion del efluente para este
sistema. Esto se comprob6 en el tratamiento 8 (Figura 22), se observd la misma
tendencia en las curvas de pH y absorbancia. El primer dia baja el valor de ambos para
luego mantenerse aproximadamente constante, mientras que la curva de peso seco
sigue aumentando.

En experimentos previos en el laboratorio donde se incub6 un matraz con efluente sin
hongo, no se encontré decoloracion del efluente (Arroyo Figueroa et al, 2007), por lo
que se comprueba la capacidad del hongo T. versicolor para disminuir el color del
efluente del proceso de tefiido, que contiene una concentracion de grana carmin de
2500 mg/L equivalente a 500 mg/L de acido carminico. Al agregar el 50% de efluente a
los tratamientos la concentracion de acido carminico corresponde a 250 mg/L. Los
resultados son comparables a los encontrados con Borchert y Libra, (2001). Ellos
utilizaron el hongo T. versicolor (DSM 11309) con el medio Kirk, obteniendo
decoloraciones de 91 % a 99 %, con concentraciones de 100 mg/L a 500 mg/L del
colorante sintético rojo reactivo (RR198, con estructura de una antraquinona). Yesilada
et al.,, (2002); con el hongo Coriolus versicolor (ATTC 200801), obtuvieron
decoloraciones de 98% del colorante rojo astrazone FBL en concentraciones de 264
mg/L, comparadas con las usadas del acido carminico (250 mg/L). Se obtuvo un buen
porcentaje de decoloracion en el efluente con el hongo T. versicolor, con la sola
presencia de glucosa (Ramsay et al., 2005).

VII.2.4 Caracterizacion del efluente al inicio y al final del tratamiento

Muchas de las investigaciones de decoloracion y degradacién de colorantes sintéticos
por hongos ligninoliticos, han prescindido de la caracterizacion inicial y final del efluente.
Siendo este un analisis importante debido a que con él se refleja con mas claridad los
resultados del experimento, ademas de que es preciso conocer la calidad del agua de
descarga. Por otro lado dado que el tratamiento 8, (W+G+F); presentd la mayor
decoloracion, se realizo la caracterizacion del efluente al inicio y al final de este
tratamiento. Los resultados obtenidos de los pardmetros fisicoquimicos se presentan en
la Tabla 12.

Se observaron las siguientes disminuciones del efluente final (t=11 dias), con respecto
al efluente inicial (t=0 dias), para el tratamiento 8: SST, 80 %; SSV, 76.92 %; SSF,
86.96 %; CE, 39.31 %; Color (ABS), 99.40, DQOy, 13.28 %; DQOs, 7.34 %. Hubo una
gran disminucion con respecto a los solidos, pero una muy baja disminucién con lo que
respecta a la DQO; y a la DQOs Lo que refleja que existe alta carga organica,
posiblemente debido a la presencia del hongo ligninolitico, ademas de los metabolitos
formados en el inicio de la degradacion del extracto de la grana carmin.
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El valor del pH es un parametro importante en la biodecoloracién y biodegradacion de
un efluente coloreado (Fu y Viraraghavan, 2001). La capacidad de decoloracion del
hongo T. versicolor depende del valor del pH (Wesenberg et al. 2003). El pH reportado
como Optimo para la decoloraciéon por un hongo ligninolitico es de pH 4-5 (Fu y
Viraraghavan, 2001). Para el tratamiento 8, (W+G+F); los valores de pH inicial y final
fueron de 5.7 y 4.2 respectivamente. Siendo estos valores cercanos al Optimo
mencionado por Fu y Viraraghavan, (2001).

Tabla 12. Caracterizacion del efluente de tefiido de algodon con el extracto grana
carmin, al inicio y al final del tratamiento 8 (W+G+F) con T. versicolor.

Parametros Limites* Inicio Final %

(NOM-001-ECOL-1996) (= 0 djas) (t= 11 dias) E

SST (mg/L) 40-200 750 150 80
SSV (mg/L) - 520 120 76.92
SSF (mg/L) - 230 30 86.96
CE (uS) - 43514 264+2 39.31
Color (ABS)** - 1.39 0.01 99.40

pH 5-10 57 4.2 -
DQO; (mg/L) - 23350+397 20250487 13.28

DQOS (mg/l-) -

DBO (mg/L) 30-200
*Limite permisible en contaminantes
**Dilucion 1:2

21350+737 19783+29 7.34

VII.2.5 Andlisis de los cromatogramas de los tratamientos

En la Figura 23, se presentan los cromatogramas al tiempo inicial (a, t=0 dias) y al
tiempo final (B, C, y D, t=11 dias), de los tres tratamientos 5, (K+F); 7, (K+G+F) y 8,
(W+G+F). Se observa que el tratamiento 8, (W+G+F); presenta un solo pico al final de
la prueba, muy cercano al correspondiente al acido carminico (Figura 23, D).
Comparado con los tratamientos 5, (K+F) y 7, (K+G+F) que presentan entre 6 y 7 picos
respectivamente (Figura 23, B y C). Esto corrobora que con el tratamiento 8, (W+G+F);
se obtuvieron los mejores resultados en cuanto a la decoloracion y degradacion.

A la longitud de onda estudiada, para este tratamiento, solo se detectan compuestos
aromaticos degradados por el hongo ligninolitico, esto se refleja en las pruebas de
toxicidad, al resultar el efluente tratado toxico. Por otro lado, la presencia de la glucosa
en el medio con agua permite que la degradacion de acido carminico presente en el
extracto de grana carmin por el hongo T. versicolor, sea mayor que al utilizar el medio
Kirk. Se deduce que el medio Kirk contiene nutrientes que pueden afectar la
degradacion al compararlo con el tratamiento sin medio Kirk. Esto confirma el poder de
degradacion del hongo sin la necesidad de minerales o nutrientes adicionales a la
glucosa. Se infiere que la estructura de la antraquinona proveniente del acido carminico
del colorante natural grana carmin, ha sido degradada por el hongo ligninolitico. Puesto
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que no se encontré decoloraciéon en el control sin hongo y los cromatogramas
demuestran una disminucién considerable de los picos correspondientes al &cido
carminico.
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Figura 23. Cromatogramas. A) Inicial. Experimentos a t=11 dias: B) 5 (K+F), C) 7
(K+G+F) y D) 8 (W+G+F). AC= Acido carminico, W= Agua, G= Glucosa, F= Hongo
ligninolitico.

Es probable que el sistema enzimatico del hongo contribuyera a la transformacion del
colorante natural. Tavares et al., (2008) demostraron la accién enzimética en la
degradacion de algunos colorantes sintéticos textiles. En particular Liu et al., (2004),
observaron la accion de tres enzimas Lac, MnP y VP, en la decoloracion de colorantes
sintéticos por el hongo T. versicolor. Como es el caso del azul brillante R Remazol (Azul
reactivo 19), colorante con estructura de una antraquinona sintética. Wong y Yu, (1999)
reportaron que la decoloracion y degradacion de un efluente con colorantes sintéticos
por el hongo T. versicolor, depende de la estructura del colorante. En el caso de un
colorante con estructura de una antraquinona, como es el caso del acido carminico
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presente en el extracto de la grana carmin, la enzima que actua es la lacasa (Wong y
Yu, 1999; Wesenberg et al. 2003).

Figura 24. Cambio de color en las muestras de los experimentos: A) 5 (K+F), B) 7
(K+G+F) y C) 8 (W+G+F) en los tiempos 0, 1, 4, 6, 8, 11 dias. K= Medio Kirk, W=
Agua, G= Glucosa, F= Hongo ligninolitico.

Acerca de que la decoloracién en el efluente es causada por la degradacién del
colorante, para el caso de colorantes sintéticos, conforme a lo mencionado por
Wesenberg et al., (2002). En este trabajo también se comprueba la relacion directa
entre la degradacién del acido carminico presente en el efluente y la decoloracién del
mismo, ya que el color del efluente disminuyé completamente en el experimento 8,
obteniéndose al tiempo 11 una solucion transparente (Figura 24). Por lo tanto el
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experimento 8 presentd la mayor degradacion del colorante acido carminico, siendo que
en los experimentos 1y 2 en el tiempo 11, se observan una mayor cantidad de picos en
los cromatogramas respectivos (Figura 23. B y C, respectivamente), en estos mismos
se obtuvo una solucion amarillenta al final de la prueba (Figura 24).

En la Figura 24 se observan los colores obtenidos a lo largo de los experimentos 5
(K+H), 7 (K+G+H) y 8 (A+G+H), desde el color original rojo intenso, en el tiempo cero.
Para el experimento 3 un color naranja en el dia 1, un color amarillento en los dias 4y 6
y finalmente una solucion ligeramente amarilla en el dia 8 y completamente
transparente en el dia 11. Comparando lo anterior con lo derivado en el cromatograma
del experimento 3 (Figura 23. D), en donde Unicamente se observa un pico de menor
longitud al final de la prueba. Se infiere que la estructura de la antraquinona proveniente
del acido carminico del colorante natural grana carmin, ha sido degradada por el hongo
ligninolitico.

VII.2.6 Cinética de degradacion del &cido carminico por el hongo ligninolitico
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Figura 25. Cromatograma de la cinética de degradacion del acido carminico
contenido en el extracto de grana carmin en el Tratamiento 3 (W+G), con T,
versicolor CDBB-H-1051. AC= Acido carminico, W= Agua, G= Glucosa.
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Debido a que el tratamiento 8, (W+G+F) presenté la mayor degradacion, se decidié
realizar una cinética de degradacion del colorante para este tratamiento. En el
cromatograma, presentado en la Figura 25, se observa la desaparicion gradual de
algunos picos presentes en el efluente sin tratar (t=0 dias).
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Figura 26. Propuesta de los principales metabdlitos del inicio de la degradacion de la
estructura del acido carminico presente en el extracto de grana carmin en el
efluente, con T. versicolor. Acido carminico (1), 1-Carboxi 2-metil 4, 6, 7, 10-

tetrahidroxi antraceno-3-8-diona (2), 3-4 Di-hidroxi fenol (3), 2-Hidroxi 6-metil acido
benzoico (4), 1-Metil 3, 5, 8-trihidroxi 2 acido naftalico (5), 1, 2, 3, 4, 5, 6-
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Pentahidroxi naftaleno (6), Hidroquinona (7). (Tomando como base la propuesta
de Cajthaml et al. 2006).

En el cromatograma inicial el pico de absorbancia correspondiente al acido carminico
(AC, tg= 10.2 min) va disminuyendo. Aplicando el modelo matematico de Newton
(Ecuacion 5), la velocidad de degradacion fue de kd = 0.386 dias™. A otros tiempos se
forman picos, muy cercanos al del AC, esto es indicio de que el compuesto debe
contener también grupos aromaticos, debido a que en UV se pueden observar
compuestos conjugados preferentemente aromaticos.

Cajthaml et al., (2006), proponen la secuencia de los productos de degradacion del
benz(a)antraceno por el hongo ligninolitico Irpex lacteaus, con la formacion de
alcoholes, cetonas, ésteres y acidos organicos aromaticos. Es decir los grupos
aromaticos no son degradados, sino que se mantienen. Como la estructura anterior es
muy parecida a la estructura de la antraquinona del acido carminico presente en el
extracto de la grana carmin, se infiere que éste acido es degradado en compuestos
similares por el hongo T. versicolor, manteniendo el anillo aromatico. Por lo que se
propone una secuencia de degradacion como se muestra en la Figura 26.

Los compuestos numerados como 2, 3, 4, 5, 6 y 7 pueden ser detectados por HPLC con
arreglo de diodos y corresponden a los picos observados en los cromatogramas finales
obtenidos para los tratamientos (t=11 dias) (Figura 23). Aunque en el caso del
tratamiento 8, (W+G+F) Unicamente se detecta un solo pico en el cromatograma final
(t=11 dias) (Figura 23 y 25).

VII.2.7 Andlisis de toxicidad del efluente

La concentracion de la muestra del mejor tratamiento (W+G+F), que inhibe la
produccion de la luz de la bacteria por 50%, CEso (Gavril y Hodson, 2007), fue de
13.65%. Esto es considerado de alta toxicidad (CEs0<25%) (Saldafia et al., 2008;
Garcia et al., 1994). Por otro lado en las unidades de toxicidad, 100/CEsy UT (Gavril y
Hodson, 2007), se obtuvo un valor de 7.325 UT, estipulado también como muy toxico
(UT >4) (Garcia et al., 1994; Saldana et al., 2008). Gavril y Hodson, (2007), obtuvieron
la disminucién de toxicidad en la decoloracion de un efluente que contenia el colorante
sintético mono-azo, amaranth. En un periodo de 30 dias de un rango de 60 - 70 UT,
disminuy6 a un rango de 20 - 30 UT. Con la misma prueba al ajustar el pH de 6 a 8,
obtuvieron una toxicidad en un rango de 10 - 15 UT. Se ha reportado que el hongo T.
versicolor, podria ser usado en la disminucion de la toxicidad en efluentes que
contienen colorantes de tipo mono-azo (Gavril y Hodson, 2007). Aplicando el bio-
ensayo al acido carminico proveniente del extracto de la grana carmin en el efluente de
tefido, se obtuvo un valor alto de toxicidad (7.32 UT) en la muestra tratada después de
11 dias, siendo este valor menor al obtenido por Gavril y Hodson, (2007). Por otro lado
Gavril y Hodson, (2007), mencionan que la toxicidad de una muestra es debida al valor
del pH (determinado por la forma quimica del soluto) y a la toxicidad inherente de los
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componentes quimicos. Por lo que recomiendan ajustar el pH de las muestras entre 6 y
8 (Gavril y Hodson, 2007). Para el caso del efluente de tefiido con el extracto de grana
carmin el pH final no fue ajustado (3.62), por lo que se infiere que la alta toxicidad tiene
que ver con el resultado del pH final, aunado a los nuevas estructuras de los
compuestos formados con la degradacion de este efluente (Gavril y Hodson, 2007).

64

Gabriela Arroyo Figueroa



VIIl. CONCLUSIONES

En este trabajo se cumple un avance de la aplicacion en el tefiido de algodén con el
colorante natural del extracto de la grana carmin. Se acepta la hipotesis de que el
proceso de tefiido obtenido permite una mejor homogeneidad del colorante en el
algoddén. Asimismo se encontré que entre mayor cantidad de iones hidrégenos estén
presentes en la etapa de mordentado, mayor serd el tono rojo conferido a la tela.
Ademas de que al disminuir el carbonato de sodio, aumenta el tono rojo en la tela. Esto
debido a que el carbonato de sodio otorga un tono morado, por la accion de los aniones
de los alcalis sobre los iones hidroxilo de la estructura del colorante. Mientras que los
otros mordientes tales como el &cido tanico y el alumbre favorecen la coloracién roja y
su fijacion.

Para las pruebas de solidez se determiné que las que mas afectan al color en la tela
tefiida, es la solidez a temperaturas altas y al lavado doméstico. Por lo que se
recomienda realizar el lavado de la tela de algoddn tefiida con el extracto de grana
carmin, a una temperatura ambiente o fria y de preferencia con jabones liquidos
suaves, sin ningun tipo de blanqueador sea quimico u Optico. Las pruebas de solidez
gue menos afectan el color en la tela tefiida son la solidez: a la luz artificial, al frote en
seco y a acidos y alcalis, en ese orden.

En la comparacion de la estabilidad de color en una tela de algodén tefiida con
colorantes sintéticos, contra la tela de algoddn tefiida con el extracto de grana carmin,
es preciso adaptar el proceso usado para el tefiido de algodén con grana carmin, al
equipo de la industria moderna y seleccionar los materiales éptimos del proceso
(mordientes), que permitan obtener una buena estabilidad en el color a nivel industrial.

En cuanto al tratamiento biol6gico del efluente, este trabajo es el primero reportado
acerca del tratamiento de un efluente proveniente de un proceso de tefido con extracto
de grana carmin por el hongo T. versicolor CDBB-H-1051. Con la decoloracién en
medio sélido se comprobd de manera preliminar que el efluente podia ser degradado
por el hongo T. versicolor CDBB-H-1051. Ademas se encontré que existe una relacion
directa entre el crecimiento del hongo y la decoloracién del efluente en medio sélido. En
las pruebas de decoloracion en medio liquido se observo que el hongo T. versicolor,
elimina el color del efluente de tefiido con extracto de grana carmin que contiene acido
carminico. Esto aunque el efluente no fue esterilizado, logrando inhibir el crecimiento de
microorganismos en el sistema. Por otro lado se encontr6 que existe una relacion
directa entre el peso seco del hongo, el pH y la decoloracion del sistema. ElI hongo
presentd mayor desarrollo y mayor decoloracion en el sistema sin medio Kirk y con
glucosa, lo que quiere decir que el hongo decoloroé el efluente con la sola presencia de
glucosa.

Se comprob6 que el acido carminico presente en el efluente con extracto de la grana
carmin es degradado por T. versicolor, con lo que se producen metabolitos conteniendo
aln estructuras aromaticas, a partir de la informacion generada por los cromatogramas.
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El hongo T. versicolor, se sugiere pueda ser usado en la decoloracion y degradacién de
efluentes que contengan estructuras similares a la de las antraquinonas naturales.
Aceptando asi la hipotesis de que es factible de degradar por medios biolégicos (hongo
ligninolitico), los contaminantes presentes (acido carminico), en el efluente del tefiido
con grana carmin.

La toxicidad del efluente tratado fue atribuida a un bajo valor del pH y a la presencia de
la estructura de compuestos aromaticos y grupos carboxilo e hidroxilo. Por los
resultados logrados es factible que si se mantiene constante el pH durante el proceso a
un valor favorable para el desarrollo del hongo T. versicolor, la decoloracion y
degradacion puedan incrementarse. Esto debido a que el tratamiento con el que se
obtuvo una mayor decoloracién y degradacion, mantuvo un pH bajo.

La metodologia propuesta en esta tesis permite proponer estrategias para la reduccion

de la contaminacion de agua al desarrollar procesos sustentables aplicados a la
industria textil y que son amigables con el medio ambiente.
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Curso: Microbiologia (BIO3041), boleta con calificacion de 10.0, a nombre de Gabriela
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Juan Carlos Chia Perales, programa de Ingenieria Ambiental, trabajo de tesis:
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